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Determination of diclofenac sodium by HPLC method
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Abstract: Objective: to determine the content of diclofenac sodium in diclofenac 

sodium suppository by high performance liquid chromatography (HPLC). Methods: 

the chromatographic column was Hypersil GOLDC1s (250 mm×4.6 mm, 5um), the 

mobile phase was 0.1 mol/L glacial acetic acid solution - ethylene (50:50), and the 

detection wavelength was 282 nm. Results: the average recovery rate of diclofenac 

sodium was 99.31%, RSD=0.83% (n=5), and the mass concentration had a good linear 

relationship with the peak area in the range of 63.2~ 147.2ug /mL. Conclusion HPLC 

method is simple, fast and accurate.
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摘  要：目的：采用高效液相色谱（HPLC）法测定双氯芬酸钠栓中双氯芬酸钠

的含量。方法：色谱柱为 Hypersil GOLDC1s 柱（250 mm×4.6 mm，5um），以 0.1 

mol/L 冰醋酸溶液 - 乙腊（50：50）为流动相，检测波长为 282 nm。结果：双

氯芬酸钠的平均回收率为 99.31%，RSD=0.83%（n=5），质量浓度在 63.2~147.2 

ug/mL 范围内与峰面积线性关系良好。结论 HPLC 法简便、快捷、准确。
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部颁标准中双氯芬酸钠栓的含量测定采用容量法，但需多次提取，操作烦琐，

且采用紫外可见分光光度法测定的误差较大。笔者采用高效液相色谱（HPLC）
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法测定其含量，报道如下。

1  仪器与试药

Waters 高效液相色谱仪，包括 515 高效液相输液泵、2487 紫外检测器、

NS2000 色谱工作站。双氯芬酸钠对照品（中国药品生物制品检定所，批号为

100334-200302，供含量测定用）；双氯芬酸钠栓（市售品）；乙腈（色谱纯）；

水（重蒸馏水），冰醋酸、乙醇（分析纯）。

2  方法与结果

2.1  色谱条件与系统适用性试验

色 谱 柱：Hypersil GOLDC1s 柱（250 mm×4.6 mm，5 um）； 流 动 相：0.1 

mol/L 冰醋酸溶液 - 乙腈（50：50）；检测波长：282 nm；流速：1 mL/min；进

样量：20uL。在此条件下，理论塔板数按双氯芬酸钠峰计不少于 2000，分离度

大于 2，色谱图见图 1。

2.2  溶液制备

取对照品 25 mg，精密称定，置 50 mL 量瓶中，加水适量，振摇使溶解，用

水稀释至刻度，摇匀，精密量取适量，用 50% 乙醇溶液稀释制成 0.1 mg/mL 的

对照品溶液。取样品 10 粒，精密称定，在水浴上温热熔化，在不断搅拌下冷却

至室温，切碎，混匀，精密称取适量（约相当于双氯芬酸钠 25 mg），置 50 mL

量瓶中，加水适量，置水浴加热使双氯芬酸钠溶解，放冷至室温，用水稀释至刻度，

摇匀，滤过，精密量取续滤液 5 mL，置 25 mL 量瓶中，用 50% 乙醇溶解并稀释
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至刻度，摇匀，即得供试品溶液。取缺双氯芬酸钠的空白样品 0.5 g，照供试品

溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

2.3  方法学考察

线性关系考察：精密称取对照品适量，用水溶解成质量浓度为 0.5 mg/mL 的

溶液，精密量取该溶液 3，4，5，6，7 mL，分别置 25 mL 量瓶中，用 50% 乙醇

稀释至刻度，摇匀，取 20 uL 注入高效液相色谱仪，以峰面积 Y 对质量浓度 X

进行线性回归，回归方程为 Y=38091X-71021，r=0.9995（n=5）。结果表明，双

氯芬酸钠质量浓度在 63.2~147.2 ug/mL 范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：分别取 0.1 mg/mL 的对照品溶液，重复进样 5 次。结果峰面积

的 RSD 为 0.67%（n=5）。

稳定性试验：取同一供试品溶液，于放置 0.5，2.0，4.0，8.0，12h 时进样测定。

结果峰面积的 RSD 为 1.6%（n=5），表明供试品溶液在 12h 内稳定。重复性试验：

取同一批号的样品 5 份，依法测定。结果平均含量为 98.2%，RSD=1.1%（n=5），

表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密称取已知含量的样品，分别精密加入双氯芬酸钠适量，

照供试品溶液制备方法制备溶液并测定，计算回收率。结果见表 1。

2.4  样品含量测定

依法测定 3 批样品，按外标法以峰面积计算含量，并与原方法比较。结果

见表 2。
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3  讨论

用不同的液相色谱仪和不同厂家的 C18 柱进行测定，均能获得较好的色谱

行为，表明本法适用性强、重现性好。HPLC 法简便、快捷、准确，可用于该产

品的质量控制。
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