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定其有效成分
,

尽可能多的监测这些品种
,

保证广大

农民患者用到价廉质优的药品
。
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H PL C 法测定醋酸地塞米松软膏的含量

屈颖 高娟 左文 坚 (天津 f1)药品检验所 天津 3 0 0 0 70)

摘 要 目的
: 用 H PLC 法 测 定醋故地 塞米松软青含 1 的 方 法 ; 方法

:

色谙 柱为 Di
a m on

sil
一

C I 。
柱 (150 m m 火 4. 6m m

,

5拜m )
,

以 甲

醉
一

水 (6 6 : 3 1 )为流动相
,

检 $l1 波长为 2 4 o n m
,

流速
:
1

.

o m l/ m in
,

柱 温
:
3 5 C

。

结果
:

蜡酸地塞米松 浓度在 3
.

6 8~ 3 2
.

1 9拌g / m l 范

围 内有良好 的线性 关系
,

回 归方程
:

Y = 2
.

9 6 8 x 1 0 ,X 一 1
.

0 9 6 x lo 2 (r二 0
.

9 9 9 9 9 )
,

其平均 回收 率为 10 0
.

4 %
,

R S D = 0
.

9 8 % (n

一 9 )
。

结论
:

该 方 法简单
、

快速
、

准确
、

灵教度高
。
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醋酸 地塞米松软旁

,
含量浏 定
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A b s tr a ct O bj
e e tiv e
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A n H PL
J

C m e tho d w a s e st a b lis he d fo r e o n te n r d e te r m in a tio n o f De
x a m e tha s o n e A ee ta te O in tm e n t

.

M e thod
:

A D ikm a O D S ( 1 5 o n lm 又 4
.

6m m
,
5拌m ) eo lu m n w a s u s e d w ith a n lo bile p lla s e e o n s i, te d o f th e m ix tu re o f m e th a n o l a n d

w a te r (6 6
:
3 4 ) a t a flo w r a t e o f 1

.

o m l/ m i
n a n d d e te e tiv e w a v e le n g th a t 2 4 0 n m

.

Co lu m n t e m Pe r a t u r e w a s 3 5 ℃
.

R e s u l肠 : T he

s ta n d a r d e u r v e w a 、 lin e a r o v e r th e r an g e o f 3
.

6 8一 3 2
·

1 9拌g / m l a n d r e g r e s 、io n e olu a tio n o f D e x a m e th a s o n e A e e t a te w a s y 二

2
.

9 6 8 x lo 3 X 一 1
.

0 9 6 火 1 0 , , : 二 0
.

9 9 9 9 9
.

T h e 。v e r a g e r e e o v e r y w a s 1 0 0
.

4 % w ith R SD 0
.

9 8 % (n = 9 )
.

Co n e lu s io n : T h is

n 、e tho d a p p e , r e d t o be s in lp le
, r a p id

, a e e u r a te a n d l、ig h s e n s itiv ity
.

K e y w o r d s H P I C ;

De
x a m o tha 、o n e A ee t a te ()in t n i e n t ; C o n t e n t

佚
t e r n lin a tio n

醋酸地塞米松为肾上腺皮质激素
。

具有抗炎
、

抗

过敏作用L‘〕
。

《中国药典》2 0 0 0 年版二部[zJ 收载的醋

酸地塞米松软膏
,

其含量测定采用以异烟脱试液为

显色剂的比色法
,

该方法较为烦琐
,

显色时间的长短

对试验结果影响较大
。

经方法学验证
,

本文建立了反

相高效液相色谱法测定醋酸地塞米松软膏含量
,

方

法快速
、

准确
、

精密度好
。

一
、

仪器与试药

S him a d z u I
J

C
一

1 0 A v p 高效液相色谱仪
、

C
一

R 7A

数据处理机
:

M E T T I
J

E R A E 1 0 0 天平 ; U l
,

T R A
-

T U R R A X T 2 5 型匀浆机 ; FR IG O M IX U 水浴
。

醋酸地塞米松对照品色谱纯度为 99
.

2 % 由

中国药品生物制品检定所提供

醋酸地塞米松软膏 由天津某药业集团有限公

司生产提供
,

批号
: 0 3 0 30 1

、

0 3 0 3 0 2 和 0 3 0 3 0 3
,

规格

为 10 9 : sn i g
。

甲醇为色谱纯 火为高纯水
。

二
、

试验方法与结果

1. 色谱条件

色谱柱
:
D ia m o n s ilT M (钻石 ) C

, ,

柱 ( 1 5o m m 又

4
·

6 m m
,

5拜m ) ; 以甲醇
一

水 (6 6
, 3 4 )为流动相

,

流速
:

l
·

o m l/ m in
,

检测波长
:
2 4 o n m

,

柱温
: 3 5 C

,

灵敏度
:

0
.

1 SA U F S
。

2
.

线性关系试验

精密称取 醋酸地塞 米松对照 品 10
.

73 m g
,

置

10 0 m l量瓶 中
,

加 甲醇溶解并稀释至刻度
,

摇匀
,

精

密量取适量
,

分别加 甲醇 稀释制成 浓度为 3
.

68
,

5
.

3 6
,

1 0
.

7 3
,

1 6
.

1 0
,

2 1
.

4 6
,

2 6
.

8 2 和 3 2
.

1 9户g / m l的

系列溶液
,

分别精密量取上述溶液 20 川注人液相色

谱仪
,

记录色谱图
; 以对照品浓度为横坐标 (X )

,

以

对 照品峰面积为纵坐标 (Y )
,

得 回归方程 为 Y -

2
.

9 6 8 X 10 ,
X 一 1

.

0 9 6 X 1 0 2 r ~ 0
.

9 9 9 9 9 (n = 7 )
。

结

果表明
,

醋酸地塞米松 浓度在 3. 68 ~ 32
·

1 9拌g / m l

范围内呈 良好线性
。
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3. 加样回收率试验

取同一批样品 1
.

鲍
,

共 9 份
,

精密称定
,

分别精

密加醋酸地塞米松的 甲醇 溶液 (1 0 0拼g / m l) 4
,

5 和

6 m l(每个浓 度 3 份 )
,

分 别精 密 加 甲醇 4 6
,

魂5 和

4 4 m l(最后体积为 5 0 n il)配制成相当于 8 0 %
,

10 0 %

和 1 20 %三个浓度 的溶液
,

按样品测定项下方法测

定
,

结 果 表 明
:

醋 酸 地 塞 米 松 的平 均 回收 率 为

1 0 0
‘

4 %
,

R SD 为 0
.

9 8 % (n = 9 )
。

4
.

精密度试验

取含量测定的供试品溶液连续进样 6 次
,

按峰

面积计算
,

醋酸地塞米松的 R S D 为 。
.

37 % (n 一 6 )
。

5. 重复性试验

取同一批号醋酸地塞米松软膏 6 份
,

精密称定
,

照样品测定项下方法测定
,

测得醋酸地塞米松的含

量为 10 0
.

6 %
,

R S D 为 1
.

6 4 % (n = 6 )
。

6. 稳定性试验

取含量测定供试品溶液
,

在室温分别放置 。
,

2
,

4
,

6
,

8
,

1 0
,

1 2
,

1 5 和 2 4 小时后测定
,

按 醋酸地塞米

松峰计算的 R S D 值为 0
.

36 %
。

结果表明
:

本品在 2准

小时内基本稳定
。

7
.

样品测定
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图 1 对照品 (八 )及样品 (I 幼 色语图

醋酸地塞米松

取本品适 量 (约相 当于醋酸地塞米松 0. sm g )
,

精密称定
,

精密加甲醇 so m l
,

用匀浆机以 9 5 o o r / m in
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搅拌 3 05 后
,

于冰水浴中放置 lh
,

经 0
.

45 拌m 有机滤

膜滤过
,

弃取初滤液 5m l
,

取续滤液作 为供试 品溶

液
。

另取醋酸地塞米松对照品适量
,

用甲醇稀释制成

每 lm l 中含 1 0拼g 的溶液
,

作为对照品溶液
。

分别精

密量取供 试品溶液与对照品溶液各 20 川
,

分别注人

液相色谱仪
,

记录色谱图
,

按外标法 以峰面积计算
,

即得
。

三批样品的测定结果分别为 100
.

6 %
,

95
.

7 %

和 9 5
.

2 %
,

见 图 1

三
、

讨论

1
.

流动相的选择

参照《中国药典 》2 0 0 0 年版二部醋酸地塞米松

含 量测定项下方法
,

采用 甲醇
一

水 (7 0 : 3 0) 为流动

相
,

发现基质对主成分有干扰
,

经试验用甲醇
一

水 (66

:

34 )作为流动相
,

分离效果 良好
。

2
.

样品浓度的选择

分别称取醋酸地塞米松软膏 1
.

0 9 和 1. 59 进行

试验
,

结果表明
,

样品取量为 1
.

0 9 时
,

实验结果优于

取样 1
.

59 的结果
。

3
.

样品前处理方法的选择

3
.

1 用流动相溶解样品不佳
,

改为甲醇溶解样

品
。

使用匀浆机搅拌
,

并进行 了 1 05
、

2 05
、

3 0 5 、

4 0 5
、

50 5 和 6 0 5 不同搅拌时间的 比较
,

测得结果基本一

致
,

故选择搅拌时间 305
。

3
.

2 样 品在 甲醇溶 液 中经 9 5 0 0 r / m in 搅拌

3 05 后形成均一混悬液
,

直接用 0
.

4 5拜m 有机滤膜滤

过
,

不能完全去除基质
,

而且澄清的续滤液在室温放

置一段时间后变浑浊
,

基质析出
,

采用将经 9 50 0r /

m in 匀浆搅拌 3 05 后的溶液
,

置冰水浴中
,

冷冻后再

用 0
.

45 拜m 有机滤膜滤过
,

该续滤液在室温放置 24

小时
,

未再显浑浊
,

并进行 了 0
.

5 ,

1
.

0 和 3
.

0h 不同

冷冻时间比较试验
,

结果表明冷冻 111 以上含量测定

结果基本一致
。

试验中选用 0
.

45 拜m 有机滤膜滤过
,

经试验该滤膜不干扰测定
。
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H PLC 测定解毒降脂片中白黎芦醇的含量

李萍 周娟 张蕾(四川省药品检验所 成都 6 1。。3 6)

摘要 目的
:

控 制解毒降脂片的质 童
。

方 法
:

采用 高效液相 色谱法测 定 白幕芦醉的含贡
。

结果
:

分 离度好
;
含 1 浏定线性范围


