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摘要 }目的  建立高效液相色谱法测定氯霉素氢化可的松滴耳液中氯霉素和氢化可的松的含量 ∀方法  采用反相 Λ�²±§³¤®

≤t{色谱柱 ~甲醇2水kzsΒvsl为流动相 ~检测波长为 uwu±° o外标法定量 ∀结果  氯霉素和氢化可的松的线性范围分别为 x ∗

vsΛªr°�kρ� s q|||xl ot ∗ yΛªr°�kρ� s q|||zl ~平均加样回收率分别为 }tss qu h k ΡΣ∆ � s qzx h l o|| qxv h k ΡΣ∆ � s q|z h o

ν � xl ~日内 ΡΣ∆分别为 s qyz h 和 s qyy h k ν � xl o日间 ΡΣ∆分别为 s qzw h和 t qsz h k ν � wl ∀结论  该方法简便 !准

确 o适合该制剂质量检验分析 ∀
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收载的制剂≈t  o由氯霉素 !氢化可的松 !乙醇 !聚乙二醇 !丙二

醇等组成的滴耳剂 o具有抗炎 !抗过敏作用 o临床上用于中耳

炎治疗 ∀有关氯霉素和氢化可的松的含量测定方法主要有

紫外光谱法≈t  !高效液相色谱法≈u ov  !卡尔曼分光光度法≈w 

等 o对于该制剂 o规范中仅规定了用紫外分光光度法测定氯

霉素的含量 o而没有氢化可的松的含量测定方法 ∀本实验建

立了反相高效液相色谱法 o同时测定以上两种成份 o方法简

便 o结果准确 o重现性好 ∀

1  仪器与试药

美国 • ¤·̈µ¶�°�≤ 系统 }xts泵 ow{y紫外检测器 o�y�

进样阀 ~中科院大连化学物理研究所提供的 ⁄�p {ss色谱工

作站 ~日本岛津公司的 tys� 型紫外分光光度仪 ∀氯霉素对

照品k|| qw h o上海第六制药厂 ststvxl o氢化可的松对照品

k|| qy h o湖北制药厂 stszty � l o乙醇 !聚乙二醇 !丙二醇均

为药用规格 o甲醇为色谱醇 o水为重蒸馏水 ∀氯霉素氢化可

的松滴耳液为本院自制 ∀

2  方法和结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 }Λ�²±§³¤® ≤t{柱ktsΛov q| °° ≅ vss °°l ~流动

相 }甲醇2水kzsΒvsl ~柱温 }室温 ~检测波长 }uwu ±° ~流速 }s q

| °�r°¬±~进样量 }{Λ�∀

2 q2  系统性试验

按上述色谱条件 o分离色谱图见图 t ∀氯霉素保留时间

为 v q|s°¬±o理论塔板数为 u {sx ~氢化可的松保留时间为

x qtv°¬±o理论塔板数为 v s{x ∀氯霉素与氢化可的松的分离

度为 v qtt ∀

2 q3  线性关系

精密称取氯霉素对照品 xs °ªo氢化可的松 ts °ªo分别

置 tss °�量瓶中 o用流动相稀释并定容 o得贮备液 ∀分别精

密量取氯霉素和氢化可的松贮备液 s qx ot qs ot qx ou qs ou qx o

v qs °�置 xs °�量瓶中 o加入流动相稀释至刻度 o摇匀 ∀按

上述色谱条件 o依次进样 {Λ�o测定峰面积 o以峰面积积分值

为纵坐标 o氯霉素及氢化可的松浓度为横坐标 o分别进行线

性回归 ∀处理结果 }氯霉素浓度在 x ∗ vsΛªr°�内线性关

系良好 o回归方程为 }Α � x .tww { Χ2 w qvs{ oρ� s q||| x ~氢

化可的松浓度在 t ∗ yΛªr°�范围内线性关系良好 o回归方

程为 }Α � t| .|sz Χ2 u qu{s y oρ� s q||| z ∀

2 q4  加样回收率

精密量取已知浓度的氯霉素氢化可的松滴耳液样品

s qx ot ot qx°�o分别置 xs°�量瓶中 o再分别精密加入贮备液

s qx ot ot qx°�o用流动相稀释至刻度 o摇匀 o平行配制 x 份 o

#zsx#中国现代应用药学杂志 ussv年 tu月第 us卷第 y期                ≤«¬± �� �° oussv ⁄̈ ¦̈ °¥̈µo∂ ²̄ qus �²qy



按上述色谱条件 o进行回收率测定 o结果见表 t ∀

2 q5  精密度试验

以流动相精密配制含氯霉素 txΛªr°�o氢化可的松 vΛªr

°�供试液 o分别按上述色谱条件 o间隔 t«o重复进样 x 次 o

结果氯霉素的 ΡΣ∆ � s qyz h o氢化可的松的 ΡΣ∆ � s qyy h ~

上述供试液隔日进样 t 次 o连续 w§∀测定结果 o氯霉素的

ΡΣ∆ � s qzw h o氢化可的松的 ΡΣ∆ � t qsz h ∀

表 1  氯霉素和氢化可的松加样回收率测定结果k ν � xl

Ταβ 1  � ¦̈²√ µ̈¼ ²©¦«̄²µ¤°³«̈ ±¬¦²̄ ¤±§«¼§µ²¦²µ·¬¶²±̈ ¬± ·«̈

¤̈µ§µ²³¶k ν � xl

药物
样品本含量

kΛªr°�l

加入量

kΛªr°�l

平均测定量

kΛªr°�l

平均回收率

k h l

氯酶素 w q|z x qs{ ts qs| tss qw

| q|w ts qty us quu tss qy

tw q|t tx quz vs qsw || qxv

总平均回收率  tss qu h  ΡΣ∆ � s qzx h

氢化可的松 t qsx t qsv u qsz || qwv

u qts u qsy w qtw || qwv

v qtx v qs| y quu || qzu

总平均回收率  || qxv h  ΡΣ∆ � s q|z h

2 q6  干扰性试验

按处方比例配制不含氯霉素和氢化可的松的空白样品 o

并按样品分析方法稀释并测定 o结果不影响氯霉素和氢化可

的松的测定 o见图 t ∀

图 1  对照品k�l !样品k�l !空白样品k≤l色谱图

Φιγ 1  �°�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°¶²©µ̈©̈ µ̈±¦̈ ¶¥∏¶·¤±¦̈k�l o¶¤°2

³̄ k̈�l ¤±§¥̄¤±®k≤l

t q氯霉素kτ� � v q|s °¬± l ~u q氢化可的松kτ� � x qtv °¬± l

t q¦«̄²µ¤°³«̈ ±¬¦²̄ k·� � v q|s°¬±l ~u q«¼§µ²¦²µ·¬¶²±̈ k·� � x qtv°¬±l

2 q7  样品测定

取不同批号的待测样品 u 份 o分别精密量取 t°�置

xs°�量瓶中 o加流动相定容 o再精密量取 t°�置 ux°�量

瓶中 o加流动相至刻度 o每样 x份 o按上述色谱条件测定 o结

果见表 u ∀

表 2  样品含量测定结果k ν � xl

Ταβ 2  ≤²±·̈±¦·¶ ²© ¦«̄²µ¤°³«̈ ±¬¦²̄ ¤±§ «¼§µ²¦²µ·¬¶²±̈ ¬±

¶¤°³̄ ¶̈k ν � xl

批  号
氯霉素 氢化可的松

标示量k h l ΡΣ∆k h l 标示量k h l ΡΣ∆k h l

sssvus2t tss qv s qx{ || q{u s qvs

sssvus2u tss q| s qv| tss qx s qzv

3  讨论

3 q1  流动相的选择

选择不同比例的甲醇2水作流动相 o可见氯霉素和氢化

可的松的保留时间随甲醇比例的增大而减小 o氢化可的松的

保留时间受甲醇比例的影响更大 o当甲醇的比例从 xx h增大

到 zs h时 o氯霉素的保留时间从 z qvs°¬±减小到 v q|s°¬± o

而氢化可的松的保留时间从 tx qwu°¬±减小到 x qtv°¬± ~用冰

醋酸调流动相 ³� 值 o发现 ³� 值在 y qx ∗ v qs范围内并不影

响被测物的色谱行为 ∀当甲醇与水的比例调整到 zsΒvs o流

速为 s q| °�r°¬±时 o被测物保留时间适当 o分离度较好 o峰

形好 o系统稳定 ∀

3 q2  检测波长的选择

将适当浓度的氯霉素和氢化可的松溶液在 uss ∗ wss

±°波长内进行紫外扫描 o发现氯霉素在 uz{ ±° 处有最大吸

收 o氢化可的松在 uwu ±° 处有最大吸收 o考虑到制剂处方

中 o氢化可的松的量仅为氯霉素量的 trx o选择 uwu ±° 为测

定波长 o在此波长下检测完全满足测定要求 ∀
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