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高效液相法测定聚丙交酯微球中醋酸地塞米松的含量

郑晓玲 国强 滕彦 林季建 浙江大学附属妇产科医院 浙江  杭州 浙江大学附属第二医院 浙江  杭州

摘要 目的  建立高效液相色谱法测定醋酸地塞米松聚丙交酯微球含量测定 ∀方法  采用 ⁄≥柱 ≅ Λ 流

动相为乙腈 # 磷酸盐缓冲液 Β ∂ ∂ 检测波长 ∀结果  醋酸地塞米松在 ∗ Λ #

ρ ν 浓度线性关系良好 平均回收率为 ≥⁄ ∀结论  本方法操作简便 !快速 !准确 能很好地

定量测定醋酸地塞米松聚丙交酯微球的含量 ∀
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  聚丙交酯 ° 为可生物降解的高分子材

料 于体内可发生降解 以其为材料制成的含药微球注射剂

于体内释药超过 个月 ≈ 于二氯甲烷 !三氯甲烷 !二甲基甲

酰胺 !乙腈中溶解 不溶于醇 !酮 !醚等有机溶剂 ∀聚丙交酯

微球的含量测定时常采用的方法有 ≠ 用对 ° 不溶性有机

溶剂直接从微球中萃取 ≈ 用 ° 可溶性有机溶剂溶解微

球 再用与该溶剂不相混溶的溶剂萃取 如水相萃取 1 2 ≈ 用

溶剂溶解 ° 及药物 然后用 ° 不溶性溶剂沉淀 ° 过滤或

离心后测定 1 2 …用混合溶剂溶解药物及 ° 后直接测定 ∀

≠法萃取所需时间长 且有时萃取效率不高 ≈ 操作均较

烦琐 且 ≈ 法产生的微小 ° 颗粒不容易离心沉淀 故溶液带

乳光影响测定 …法中 ° 及药物共溶于混合溶剂中 但 °

在低紫外波长处有一定的吸收 会干扰测定 若采用 ° ≤

法就可以消除这些顾虑 ∀采用溶剂挥发法制备了醋酸地塞

米松聚丙交酯微球 ⁄ 2° 2 ≥ 用于治疗增殖性玻璃体视网

膜病变 采用 ° ≤法测定微球中药物的含量 方法简便 !

快捷 ∀

1  仪器与试药
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液相色谱仪 美国安捷伦公司 ∀

醋酸地塞米松对照品 浙江仙琚制药厂 醋酸地塞米松

聚丙交酯微球 自制 ∀乙腈为色谱纯 水为去离子水 流动

相使用前用 Λ 微孔滤膜滤过 ∀

2  实验方法与结果

2 1  色谱条件

色谱柱 ≤ 柱 ≅ Λ 流动相 乙

腈 # 磷酸盐缓冲液 Β ∂ ∂ 流

速 # 检测波长 柱温 ε ∀

2 2  对照品溶液的制备

精密称取地塞米松对照品 用乙腈配成

# 溶液 ≥ ∀

2 3  标准曲线的制备

精密移取 ≥液 用流动相

稀释 配置成一系列浓度的对照品溶液 取 Λ 溶液注入液

相色谱仪 记录峰面积 ∀以峰面积 对药物浓度 ≤ Λ #

进行线性回归 得回归方程 ≤ ρ

线性范围为 ∗ Λ # ∀

2 4  加样回收率实验

精密量取 ≥液一定体积各四份 置 量瓶中 分别加

入 的 液 用流动相稀释至刻度 ≈ ∀取 Λ 溶液注入

液相色谱仪 记录色谱图 以峰面积计算 得回收率 ∀结果见

表 ∀

表 1  加样回收率测定结果 ν

Ταβ 1  ∏ √ ν

加入量 回收率
平均 ? ≥⁄ ≥⁄

?

?

?

2 5  精密度试验

取醋酸地塞米松对照品 置于 量瓶中 以流

动相稀释至刻度 ∀重复进样 次 记录峰面积 计算得 ≥⁄

ν ∀

2 6  重复性试验

取同一批号的 ⁄ 2° 2 ≥ 批号 精密称定

份 按样品测定项下的方法分别进行样品溶液的制备 !测定

测得醋酸地塞米松平均含量为 结果 ≥⁄为

ν ∀

2 7  样品测定

精密称取微球 置 量瓶中 加乙腈溶解并

定容 过滤 移取续滤液 置 量瓶中 用流动相稀

释至刻度 得到样品溶液 ∀取 Λ 溶液注入液相色谱

仪 记录色谱图 ∀测定结果见表 ∀

表 2  醋酸地塞米松聚丙交酯微球含量测定结果 ν

Ταβ 2  ⁄ ∏ ⁄ 2° 2 ≥

批号 平均含量 ≥⁄

3  讨论

  在试验中分别选用乙腈 2水 Β 乙腈 2水 Β 乙

腈 2水 Β 乙腈 2 # 磷酸盐缓冲液

Β 作为流动相 ≈ ∀用流动相溶解 ⁄ 2° 2 ≥和用同样方

法制备的空白微球 在 ∗ 范围进行紫外扫描 经紫

外扫描发现地塞米松在 处有最大吸收 ≈
° 在此

处无紫外吸收 ∀分别取醋酸地塞米松标准品溶液 ° 空

白微球溶液 Λ 进样 发现用乙腈 2 # 磷酸盐缓

冲液 Β 作为流动相 可以得到较好的结果

见图 峰 为醋酸地塞米松 ∀

图 1  醋酸地塞米松的色谱图

Φιγ 1  ° ≤ ¬
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