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摘要 }目的  比较右倍他米松磷酸钠注射液含量测定的两种不同方法 ∀方法  分别采用高效液相色谱法及紫外分光光度法

测定右倍他米松磷酸钠注射液的含量 ∀结果  两种方法测定右倍他米松磷酸钠的线性关系均良好 o其平均回收率分别为

|{q{h和 ||quh o� ≥⁄分别为 sqysh和 sqv|h ∀结论  两种方法均可作为右倍他米松磷酸钠的含量测定方法 o但高效液相色

谱法专属性强 !灵敏度高 !测定结果更为准确 ∀
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  右倍他米松磷酸钠为一种人工合成的长效糖皮质激素

类药物 o为地塞米松的差向异构体 o其最早由美国 °µ¬·̈µ公

司 !英国 �¬¤¬²公司研制上市 o近年来国内也研制成功 o生产

工艺己达到国外同等水平 ∀本品具有抗炎 !抗过敏和抑制免

疫等多种药理作用 ~其抗炎作用较地塞米松略强 o且作用迅

速 ~其 sqx °ª疗效与地塞米松 sqzx °ª!泼尼松 x °ª或可的

松 ux °ª相当 ≈t  ∀目前临床上主要用于过敏性与自身免疫

性炎症性疾病 ∀现多用于活动性风湿病 !类风湿性关节炎 !

红斑狼疮 !严重支气管哮喘 !严重皮炎 !急性白血病等 o也用

于某些感染的综合治疗 ∀我们在研究开发右倍他米松磷酸

钠注射液时 o为有效控制其质量 o分别采用 � °�≤法和 �∂法

进行含量测定 o并对 u种测定方法进行比较 o现报道如下 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 �≤ 2ts�×√³型高效液相色谱仪 o≥°⁄2ts�√³紫

外检测器 ~北京瑞利 �∂ 2tuss型紫外分光光度计 ∀右倍他米

松磷酸钠对照品 k中国药品生物制品检定所 o批号 }st{s2

|wsto含量 }||qyh l~右倍他米松磷酸钠注射液 k规格为 t

°�}uqyv °ªo批号 }ussxtstsoussxtsttoussxtstuo中南大学

湘雅二医院药剂科研制 l~内标对羟基苯甲酸乙酯 k广东台山

新宁制药厂 o批号 }usswswswo含量 }||q|h l∀

2  方法与结果

2q1  高效液相色谱法

2q1q1  色谱条件和系统适用性试验  用十八烷基硅烷键合

硅胶为填充剂 k� ¼³̈ µ¶¬̄ �⁄≥u柱 ouxs ≅ wqy °°ox Λ°l~以甲

醇 2sqsx °²̄# �
pt磷酸二氢钾溶液 ktΒtl为流动相 ~检测波长

为 uxw ±°
≈u  ∀理论板数按右倍他米松磷酸钠峰计算不低于

u ssso右倍他米松磷酸钠峰与内标物峰的分离度应符合要

求 ∀

2q1q2  空白辅料溶液的制备 取按处方比例制备不含右倍

他米松磷酸钠的空白辅料溶液适量 o以水为溶剂 o配制成相

当于含右倍他米松 sqsvu °ª# °�
pt的溶液 o备用 ∀

2q1q3  内标溶液的制备  取对羟基苯甲酸乙酯适量 o加甲

醇制成每 t °�中约含 sqt °ª的溶液 o摇匀 o备用 ∀

2q1q4  空白辅料干扰试验  精密量取上述空白辅料溶液 us

Λ�o注入液相色谱仪 o记录色谱图 o结果见图 t∀结果空白辅

料对右倍他米松磷酸钠含量测定无干扰 ∀

2q1q5  线性试验  精密称取右倍他米松磷酸钠对照品约 ut

°ªo置 tss °�量瓶中 o加水溶解并稀释至刻度 o摇匀 ~分别精

密量取上述溶液 tqsotqxouqsouqxovqs °�置 ts °�量瓶

中 o再分别精密量取内标溶液 u °�加入其中 o然后加水稀释
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图 1  � °�≤色谱图

�q空白 ~�q对照品 ~≤q样品 tq内标物 uq右倍他米松磷酸钠

Φιγ 1  � °�≤ ¦«µ²°¤·²ªµ¤°

�q ¥̄¤±®~ �q µ̈©̈ µ̈±¦̈~ ≤ q ¶¤°³̄¨tq¬±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§uq§̈ ¬¥̈ ·¤° ·̈«¤¶²±¨¶²§¬∏° ³«²¶³«¤·̈

至刻度 o摇匀 o取 us Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 o以右

倍他米松磷酸钠对照品浓度 k÷ l为横坐标 o右倍他米松磷酸

钠与内标峰面积比值 k≠ l为纵坐标进行线性回归 o得回归方

程为 }≠ � sqss| v÷ 2sqstz yoρ� sq||| {∀结果表明 }右倍他

米松磷酸钠浓度在 usqs ∗ ysqs Λª# °�
pt范围内与右倍他米

松磷酸钠和内标峰面积比值呈良好线性关系 ∀

2q1q6  进样精密度试验  取同一份供试品溶液分别连续进

样 y次 o测定其峰面积 o结果右倍他米松磷酸钠和内标的平

均峰面积分别为 t t{x vsy和 u y|v tuv~其 � ≥⁄分别为

squ|h和 sqtwh o表明其进样精密度良好 ∀

2q1q7  溶液稳定性试验  取同一份供试品溶液分别于 souo

wo{ouw «测定其峰面积 o结果在考察的 uw «内右倍他米松磷

酸钠和内标的平均峰面积分别为 t t{v sy{和 u y|s |u|o其

� ≥⁄分别为 sqy{h和 squvh o表明待测溶液 uw «内稳定 ∀

2q1q8  回收率试验  精密称取右倍他米松磷酸钠原料药适

量 k约高 tuqy °ªo中 tsqx °ªo低 {qw °ªo各 v份 lo分别置 xs

°�量瓶中 o加入按处方比例制备不含右倍他米松磷酸钠注

射液的空白辅料溶液适量 o加水稀释至刻度 o摇匀 o即得供试

品溶液 ∀精密量取上述供试品溶液和内标溶液各 x °�o置

ux °�量瓶中 o用水稀释至刻度 o摇匀 o取 us Λ�注入液相色

谱仪 o记录色谱图 ~另取右倍他米松磷酸钠对照品适量 o精密

称定 o加水溶解并定量稀释制成每 t °�中约含 squt °ª的

溶液 o精密量取该溶液与内标溶液各 x °�o置 ux °�量瓶中 o

用水稀释至刻度 o摇匀 o同法测定 o记录色谱图 o按内标法以

峰面积计算 o即得 ∀测定结果见表 t∀

2q1q9  重复性试验  取批号为 }ussxsvtu的右倍他米松磷

酸钠注射液 o照上述溶液制备项下的有关方法分别配制 y份

供试品溶液 o按上述含量测定项下的方法进行测定 o结果其

标示百分含量平均值为 tstqxh o� ≥⁄为 sqush ∀该方法的

重复性良好 ∀

2q1q10  含量测定  精密量取本品适量 o用水稀释制成含右

倍他米松 sqty °ª# °�
pt的溶液 o然后从中精密量取 x °�o

置 ux °�量瓶中 o精密加入浓度约为 sqt °ª# °�
pt的对羟

基苯甲酸乙酯内标溶液 x °�o用水稀释至刻度 o摇匀 o取 us

表 1  回收率试验结果 kν � |lk� °�≤l

Ταβ 1  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¥¼ �°�≤kν � |l

编号
加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均回收

率 rh
� ≥⁄rh

t tuquy tuqts |{qz

u tuqut tuqs| ||qs

v tuquv tuqs| |{q|

w tsqz{ tsqyx |{q{

x tsqzz tsqyw |{q{ |{q{ sqys

y tsqy| tsqyx ||qy

z {qtt zq|u |zqy

{ {qt| {qs{ |{qy

| {qs{ {qsx ||qy

Λ�注入液相色谱仪 o记录色谱图 ~另精密称取右倍他米松磷

酸钠对照品适量 o加水溶解并定量稀释制成每 t °�中约含

右倍他米松磷酸钠 squt °ª的溶液 o精密量取该溶液与内标

溶液各 x °�o置 ux °�量瓶中 o用水稀释至刻度 o摇匀 o同法

测定 ∀按内标法以峰面积计算 o即得 ∀测定结果见表 u∀

表 2  样品含量测定结果 kν � vl

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± µ̈¶∏̄·¶²©¶¤°³̄ ¶̈kν � vl

批  号
j标示百分含量 rh

�°�≤法 �∂法

ussxsvts tsvqw tsuq|

ussxsvtt tstqw tsuqt

ussxsvtu tstqx tsuqt

2q2  紫外 2可见分光光度法

2q2q1  对照品溶液的制备  精密称取右倍他米松磷酸钠对

照品适量 k约相当于右倍他米松 us °ªlo加甲醇溶解并稀释

制成每 t °�中约含右倍他米松 sqw °ª的溶液 ∀

2q2q2  供试品溶液的制备  精密量取本品适量 k约相当于

右倍他米松 us °ªlo置小烧杯中 o在水浴上蒸干 o残渣用甲醇

溶解并移至 xs °�量瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤过 ∀

2q2q3  测定波长及溶剂的选择  精密量取上述供试品溶液

与对照品溶液各 t °�o分别置 ux °�量瓶中 o各精密加异烟

肼溶液 k异烟肼 zx °ªo盐酸 sqt °�o加甲醇溶解并稀释至

tss °�lus °�o摇匀 o至 ys ε 水浴中保温 t «o冷却 o加甲醇
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稀释至刻度 o摇匀 o照紫外 2可见分光光度法 k中国药典 ussx

年版二部附录 · �lo在 yss ∗ uss ±°的波长范围内扫描测

定 o结果在 wus ±°的波长处有最大吸收 o故选择 wus ±°的

波长为测定波长 ∀

2q2q4  空白辅料干扰试验  取右倍他米松磷酸钠注射液的

空白辅料溶液适量 o按 / uququ0和 / uquqv0项下方法配制成测

定溶液 o照紫外 2可见分光光度法 o在 yss ∗ uss ±°的波长范

围内扫描测定 o结果在 wus ±°的波长处空白辅料溶液无吸

收 o不干扰样品测定 ∀

2q2q5  反应温度和时间的选择  精密量取上述供试品溶液

与对照品溶液各 t °�o分别置 ux °�量瓶中 o各精密加异烟

肼溶液 us °�o摇匀 o共 {份 o然后取其中的 u份分别置 ys ε

水浴中保温 sqxototqxouqs «o冷却 o加甲醇稀释至刻度 o摇

匀 o照紫外 2可见分光光度法 k中国药典 ussx年版二部附录

· �lo在 wus ±°的波长处测定吸光度 o结果 sqxototqxouqs

«的平均吸光度分别为 sqxuxosqxv{osqxwsosqxvzo可见本品

在 ys ε 水浴中保温 t «可使吸光度达到稳定值 o故选择反应

的温度和时间为 ys ε 水浴中保温 t «∀

2q2q6  线性试验  精密称取右倍他米松磷酸钠对照品适量

k约相当于右倍他米松 xs °ªlo置 ux °�量瓶中 o加甲醇溶解

并稀释至刻度 o摇匀 o即得每 t °�中约含倍他米松 uqs °ª

的溶液 ∀分别精密量取上述溶液 tqsotqxouqsouqxovqs °�

置 ts °�量瓶中 o加甲醇溶解并稀释至刻度 ∀然后从中精密

量取上述对照品溶液各 t °�o分别置 ux °�量瓶中 o各精密

加异烟肼溶液 us °�o摇匀 o至 ys ε 水浴中保温 t «o冷却 o加

甲醇稀释至刻度 o摇匀 o照紫外 2可见分光光度法 o在 wus ±°

的波长处测定吸光度 o以吸光度 kΑl为横坐标 o右倍他米松磷

酸钠浓度 k≤ l为纵坐标进行线性回归 o得回归方程为 }Α �

tqu{w {≤ psqsst woρ� sq||| |∀结果右倍他米松磷酸钠浓度

在 squt ∗ sqyv Λª# °�
pt范围内与吸光度呈良好线性关系 ∀

2q2q7  溶液稳定性试验  取上述线性试验测定项下浓度为

sqwu Λª# °�
pt的溶液分别于 sotouowo{ «测定吸光度 o结果

待测溶液在考察的 { «内的平均吸光度为 sqxvyo� ≥⁄为

sqxsh o其稳定性良好 ∀

2q2q8  回收率试验  精密称取右倍他米松磷酸钠原料药适

量 k约高 vtqy °ªo中 uyqv °ªo低 utqs °ªo各 v份 lo分别置小

烧杯中 o加入按处方比例制备不含右倍他米松磷酸钠注射液

的空白辅料溶液适量 o在水浴上蒸干 o残渣用甲醇溶解并移至

xs °�量瓶中 o用甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o作为供试品溶

液 ∀精密称取右倍他米松磷酸钠对照品适量 k约相当于右倍

他米松 us °ªlo加甲醇溶解并稀释制成每 t °�中约含倍他

米松 sqw °ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀精密量取上述供试品

溶液与对照品溶液各 t °�o分别置 ux °�量瓶中 o各精密加上

述异烟肼溶液 us °�o摇匀 o至 ys ε 水浴中保温 t «o冷却 o加

甲醇稀释至刻度 o摇匀 o照紫外 2可见光光度法 o在 wus ±°的波

长处分别测定吸光度 o计算 o即得 ∀测定结果见表 v∀

2q2q9  重复性试验  取批号为 }ussxsvtu的右倍他米松磷

酸钠注射液 o照上述溶液制备项下的有关方法分别配制 y份

表 3  回收率试验结果 kν � |lk�∂法 l

Ταβ 3  � ¶̈∏̄·¶²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¥¼ �∂ kν � |l

编号
加入量

r°ª

测得量

r°ª

回收率

rh

平均回收

率 rh
� ≥⁄rh

t utqus utqtu ||qy

u utqt{ utqsy ||qw

v utqvx utqst |{qw

w uyqwt uyqvv ||qz

x uyqx{ uyqvu ||qs ||qu sqv|

y uyqx| uyqvz ||qu

z vtq{u vtqys ||qv

{ vtq|s vtqys ||qs

| vtqzx vtqxu ||qv

供试品溶液 o按上述含量测定项下的方法进行测定 o结果其

标示百分含量平均值为 tsuqth o� ≥⁄为 sqt|h ∀结果表

明 }该方法的重复性良好 ∀

2q2q10  含量测定  精密称取右倍他米松磷酸钠对照品适

量 k约相当于右倍他米松 us °ªlo加甲醇溶解并稀释制成每

t °�中约含倍他米松 sqw °ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀精

密量取本品适量 k约相当于右倍他米松 us °ªlo置小烧杯

中 o在水浴上蒸干 o残渣用甲醇溶解并移至 xs °�量瓶中 o用

甲醇稀释至刻度 o摇匀 o滤过 o作为供试品溶液 ∀精密量取上

述供试品溶液与对照品溶液各 t °�o分别置 ux °�量瓶中 o

各精密加异烟肼溶液 k异烟肼 zx °ªo盐酸 sqt °�o加甲醇溶

解并稀释至 tss °�lus °�o摇匀 o至 ys ε 水浴中保温 t «o冷

却 o加甲醇稀释至刻度 o摇匀 o照紫外 2可见光光度法 k中国药

典 ussx年版二部附录 · �lo在 wus ±°的波长处分别测定

吸光度 o计算 o即得 ∀测定结果见表 u∀

3  讨论

本品为右倍他米松磷酸钠的灭菌水溶液 o参照右倍他米

松磷酸钠原料药及注射液的含量测定方法及相关文献资

料 ≈u2w 
o分别建立了 � °�≤和 �∂法测定右倍他米松磷酸钠注

射液中右倍他米松的含量 o结果表明 }这两种方法测定结果

相差不大 o均稳定可靠 o可用于该品种的质量控制 o�∂ 法操

作简便 o但 � °�≤专属性强 !灵敏度高 !测定结果更为准确 !

操作也较为简便 o故建议在质量标准中拟订采用 � °�≤测定

本品含量 ∀

� ∞ƒ∞� ∞�≤∞≥
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