
定 ∴ 它们与相邻杂质峰的分离度均较好 均 ∴ ∀

3 7  由于头孢泊肟酯干混悬剂是进口药品 未能提供处方

及有关辅料 故本实验没有做空白辅料试验 回收率试验采

取加样回收的方法 ∀

3 8  实验完毕后 必须用 磷酸溶液冲洗色谱柱至少

再用水冲洗 最后用甲醇冲洗 以延长色谱柱的使用

寿命和柱效 ∀
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收稿日期 2 2

高效液相色谱法直接测定复方倍氯米松橡胶膏中微量丙酸倍氯米松的

含量

陈悦 蔡志波 浙江省药品检验所 浙江  杭州 浙江大学医学院附属儿童医院 浙江  杭州

摘要 目的  建立了复方倍氯米松橡胶膏剂中丙酸倍氯米松的含量测定方法 ∀方法  °2 ° ≤ 外标法 ≥ 2 ≤ ≤2 ⁄≥

≤ 柱 ≅ Λ 流动相为 # 磷酸二氢钠溶液 用 磷酸溶液调节 值至 2甲醇 Β 柱温

ε 检测波长 ∀结果  当进样体积为 Λ 时 在 ∗ Λ # 的浓度范围内 线性关系良好 其他相似物质

峰对丙酸倍氯米松的测定没有任何干扰 方法的重复性 !回收率 !溶液的稳定性均令人满意 ∀结论  本法灵敏 !方便 !准确 可

作为复方倍氯米松橡胶膏剂中丙酸倍氯米松的含量测定的首选方法 ∀

关键词 高效液相色谱法 丙酸倍氯米松 橡胶膏剂 含量测定

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

∆ετερµινατιον οφ βεχλοµετασονε διπροπιονατε ιν χοµ πουνδ βεχλοµετασονε αδηεσιϖε πλαστερ βψ διρεχτλψ ΗΠΛΧ

µιχροαναλψσισ

≤ ≠∏ ≤ 2 ( . Ζηεϕιανγ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ηανγζηου , Χηινα ; . Αφφιλιατεδ Χηιλδρεν Ηοσπιταλ,

Ζηεϕιανγ Υνιϖερσιτψ Χολλεγε οφ Μεδιχινε , Ηανγζηου , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × √ √ ° ≤

∏ √ ΜΕΤΗΟ∆  × ∏ ∏ ≥ 2 ≤ ≤2 ⁄≥

≅ Λ # ∏ ∏ ∏ √ ∏

∏ 2 Β × √ ∏ ∏ ε

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  × ∗ Λ # ρ ν √ ∏ Λ √ 2

√ ΡΣ∆ ν × ∏ ΡΣ∆

ν × √ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × ∏ ∏

∏ ∏ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ° ≤ √

  复方倍氯米松橡胶膏为治疗神经性皮炎 !湿疹和牛皮藓

的外用良药 膏内有效成分主要为丙酸倍氯米松 !硫酸新霉

素 !盐酸苯海拉明 !氧化锌和麝香草酚等 其中以丙酸倍氯米

松含量为最低 每片仅 Λ 加上膏内成分复杂 !提取困难

要准确测定其含量十分困难 所以多年来地方标准中丙酸倍

氯米松一直只有鉴别项而无含量测定 ∀为提高和完善本品

的质量标准 更好地控制生产工艺和产品质量 本实验借地

标升国标的契机 研究和建立了复方倍氯米松橡胶膏剂中丙

酸倍氯米松的含量测定方法 该法运用反相 ° ≤ 外标法

样品只经简单预处理 就可直接进样 快速 !准确地测定出橡
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胶膏中微量丙酸倍氯米松的含量 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器

型组合式全自动高效液相色谱仪 包括 2

四元混合泵 ! ⁄ ⁄检测器 ! 2

≥自动进样器 ≥ ∏ ° ⁄型电子分析

天平 ∀

1 2  试剂

甲醇为色谱纯 磷酸二氢钠 !磷酸为分析纯 水 重蒸

水 ∀

1 3  样品 !对照品和辅料的来源

丙酸倍氯米松化学对照品 中国药品生物制品检定所

批号为 2 经 ε 干燥恒重后含量为 以上

橡胶膏剂 ≅ 片 浙江嘉兴康宝药业有限公司 批号

分别为 ∀

2  实验方法

2 1  方法与色谱条件

色谱柱为 ≥ ∏ ≥ 2 ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ 柱

≅ Λ 流动相为 # 磷酸二氢钠溶液 用

磷酸溶液调节 值至 2甲醇 Β 柱温 ε

检测波长 ∀取本品 片 除去盖衬 黏贴于定量滤纸

上 仔细裁剪成细丝状 投入 量瓶中 加乙醇

水浴加热使乙醇挥发至约 取出 放冷 加流动相稀释

至刻度 摇匀 超声 使溶液呈半透明状 取出 静置

滤过 精密量取续滤液 Λ 注入液相色谱仪 以每分钟

的流速记录色谱图至丙酸倍氯米松峰保留时间的

倍 接着以每分钟 的流速继续洗脱至丙酸倍氯米松

峰保留时间的 倍 另取丙酸倍氯米松对照品 同法测定 按

外标法以峰面积定量计算 ∀

2 2  线性关系考察

取丙酸倍氯米松对照品适量 照 / 0项下的方法用流

动相制成浓度分别为

Λ # 的工作溶液 依次准确进

样 Λ 记录色谱图 ∀结果见表 ∀

表 1  供试液浓度 Λ # 与相应的峰面积

Ταβ 1  × √

浓度 峰面积 浓度 峰面积

  以峰面积 为纵坐标 以上述梯度工作溶液的浓度 ≤ 为

横坐标 对表 中的数据组合进行线性拟合 得回归方程

Α . Χ .  ρ . ( ν

结果表明 当进样体积为 Λ 时 在 ∗ Λ #

的浓度范围内 丙酸倍氯米松的量与相应的峰面积呈

良好的线性关系 并据此将丙酸倍氯米松含量测定的供试液

浓度定为约 ∗ Λ # 进样体积定为 Λ ∀

2 3  定量限

本法用于微量样品的含量测定 故应重点考察方法的定

量限 ∀分析/ 0项下最低端浓度 Λ # 线性工作

溶液的色谱图 发现主色谱峰的信噪比约为 且每次进样

峰面积均有良好的重现性 可以实现定量测定 据此求得本

法的定量限为 ∀

2 4  重复性实验

取 批号样品共 片 分成 份 每份 片 照

项下的方法 依法处理 依次连续测定 同时取丙酸倍氯米

松对照品 同法测定 按外标法分别计算上述 份样品中每

片含丙酸倍氯米松的含量 对本法的重复性进行考察 ∀结果

分别为 平均

值为 ΡΣ∆为 ∀

2 5  溶液的稳定性

任取本品重复性试验项下的供试品溶液 份 照 项

下方法和色谱条件实验 分别于第 ! ! 量取 Λ 注入

液相色谱仪 注意保持整个实验过程 内 仪器 !流动相及

色谱参数的稳定 ∀记录色谱图 观察色谱图中倍氯米松主峰

峰面积 色谱图中各峰形态 !保留时间等的变化 以分析其稳

定性变化规律 ∀

实验结果表明 本品的供试品溶液相当稳定 ° ≤ 色

谱图完全一致 倍氯米松主峰峰面积基本相同 ∀良好的溶液

稳定性 为丙酸倍氯米松含量测定的准确性提供了保障 ∀

2 6  回收率试验

取丙酸倍氯米松对照品适量 加流动相溶解并定量稀释

制成浓度约为 Λ # 的工作溶液 精密量取

各 份 分别置 量瓶中 按处方配比计算分别

相当于每片橡胶膏剂标示量的 的丙酸倍

氯米松 再各加入同法剪成细丝状的仅缺丙酸倍氯米松的

空白橡胶膏剂 片 即得模拟样品 取上述模拟样品 照

项下的方法处理并测定 对本法的准确性进行考察 结果见

表 ∀

表 2  回收率测定结果

Ταβ 2  × ∏ √

模拟浓度

范围

加入量 测得量 回收率
平均值 ΡΣ∆

2 7  专属性试验

用色谱峰保留时间对供试品溶液色谱图中的丙酸倍氯

米松峰进行定性 用峰面积进行定量 ∀尽管样品成分复杂

色谱图中未知物质峰为数众多 但运用本法规定的预处理步

骤和 ° ≤ 色谱条件进行试验 能使橡胶膏剂中含量甚微的

## ≤ ° ⁄ ∂                中国现代应用药学杂志 年 月第 卷第 期



丙酸倍氯米松得到很好的分离 与前后的相似物质峰完全分

开 用不含丙酸倍氯米松的缺味橡胶膏剂进行空白对照试

验 结果发现在原丙酸倍氯米松的出峰位置 处没有

任何基质峰或不明成分峰存在 因此对供试品溶液中丙酸倍

氯米松的定量测定没有任何干扰 证明了本法的专属性是可

行的 ∀见图 ∀

图 1  空白复方倍氯米松橡胶膏 不含丙酸倍氯米松 的

° ≤ 色谱图

Φιγ 1  ≤ ∏ ∏ 2

√ ∏

3  样品测定

取/ 0项下的 批样品 照/ 0项下方法分别测定含

量 结果见表 和图 ∀

表 3  复方倍氯米松橡胶膏剂中丙酸倍氯米松的含量测定结

果

Ταβ 3  × 2

∏ √

批号 含量 标示量 ΡΣ∆ ν

4  讨论

4 1  本法选定的 ≥ ∏公司 ≥ 2° ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ 柱

≅ Λ 经多次试验证明是适用和耐用的 故

制订标准时最好予以明确 由于样品提取液中不明物质峰较

多 丙酸倍氯米松峰流出后尚需 ∗ 倍的保留时间才能洗

脱完毕 故在倍氯米松峰流出后 可加大流速进行冲洗以节

约分析时间 ≥ 2° ≤ ≤2 ⁄≥ ≤ 柱柱压较低 可耐受较

大的流速 这也是选择该柱的原因之一 柱温测试了 ∗

ε 发现较高的柱温有利于提高柱效和分离度 由于丙酸

倍氯米松对热相当稳定 故柱温选定 ε ∀

图 2  复方倍氯米松橡胶膏中丙酸倍氯米松含量测定的

° ≤ 色谱图

Φιγ 2  ≤ ∏ ∏ 2

√

4 2  样品用乙醇加热提取后 尝试了两种稀释液 ∀一是

甲醇水 该溶剂加入后 立即产生乳白色混浊 超声约

后 溶液呈几乎澄清 放冷过滤后可进样 二是直接用流

动相稀释 加入后 也产生了白色混浊 但伴有一些灰白色沉

淀 超声 后 溶液呈半透明状 放冷过滤可得到比前者

更为清澈的溶液 ∀两种供试液进样测定所得色谱图相差不

大 但考虑到后者沉淀掉了一些无关成分 溶液与流动相性

质亦较为接近 故选定后者作为正式方法 ∀

4 3  经与中国药典 2000 年版二部收载的丙酸倍氯米松原

料标准含量测定项下的流动相 甲醇水 对比 发现本法

的流动相所得峰形 !柱效都远高于前者 ∀

4 4  由于橡胶膏中丙酸倍氯米松含量甚微 各种经典分析

方法均难以胜任 故本实验摸索尝试了七八种溶剂 氯仿 !丙

酮 !甲醇 !乙醚 !醋酸乙酯等 后选定了乙醇作为提取溶剂 经

简单预处理后即可直接进样 方法灵敏 步骤简单 被测物几

乎无损失 分析效率高 远胜于常规思路有机溶剂萃取分离

测定法 ∀本法线性关系 !精密度 !回收率 !专属性等研究工作

均有满意的结果 因此作为复方倍氯米松橡胶膏中丙酸倍氯

米松的含量测定方法是适宜的 ∀

收稿日期 2 2

薄层扫描法测定骨筋丸胶囊中士的宁的含量

翟遵兰 田永庆 沧州市药品检验所 河北  沧州

摘要 目的  制定骨筋丸胶囊中士的宁含量控制标准 ∀方法  采用薄层扫描法测定骨筋丸胶囊中毒剧药马钱子中的士的宁

的含量 以乙醚2甲醇 Β 甲苯2丙酮2乙醇2浓氨水 Β Β Β 为展开剂 分两次展开 双波长反射法锯齿扫描 Κ Κ

∀结果  通过方法学考察 点样量在 ∗ Λ 范围内呈良好的线性关系 平均回收率为 ν ΡΣ∆

∀结论  方法可靠 数据准确 操作简便易行 ∀
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