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摘要 目的
�
研制复方地塞米松搽剂

,

建立该制剂的质量控制标准 方法 � 以 乙 醇为溶媒
,

应 用溶解法制备

复方地塞米松搽剂
。

采用紫外分光光度法测定复方地塞米松搽剂 中醋酸地塞米松的含量 结果 � 制备的制

剂澄清
、

透明
,

醋酸地 塞米松在 �
�

� 一 ��
�

� � 群 � 范 围 内线性 关 系良好
,

回 归 方 程
� � 二

��
�

��   �
十

�
�

� � �� �
, 厂 二 �

�
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,
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� � �
,

高
、

中
、

低浓度平均回收率分另
,

�为 �� �
�

� � �
,

�� �
�

� � � 和 �� �
�

� �

�
,

平均 � � � 分别为 �
�

�� �
,

�
�

�� � 和 �
�

�� �
一

结论 � 本制 剂简单
、

合理
,

质量控制方 法快速
、

准确
〔
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复方地塞米松搽剂(皮炎灵 )是上海交通大学 研究所 )
。

醋酸地塞米松对照品 (中国药品生物制

附属第一人民医院药剂科与临床科室共同设计
、

研 品检定所
,

批号 0040 1 )
,

醋酸地塞米松(上海华联制

制的一种 自制制剂
。

具有消炎
、

收敛
、

止痒之功效
。

用于治疗过敏性皮炎
,

接触性皮炎
,

脂溢性皮炎
,

湿

疹和痒子等
,

临床疗效确切
。

为确保该制剂质量
,

对

复方地塞米松搽剂的制备及质量控制进行了实验研

究
。

根据主药醋酸地 塞米 松在紫外 区具 有 强吸

收 }
’

,

2

和薄荷脑
、

醋酸易挥发
·
’川 的特点

,

经 实验采

用酸化后水浴蒸干
,

用乙醇定容
,

紫外分光光度法测

定
,

很好的排除了薄荷脑
、

醋酸铝二者的干扰
,

取得

了满意的结果
,

现报道如下
。

药有限公 司
,

批号 20 000505 )
,

薄荷脑 (厦门市东风

制药厂
,

批号 20 03031 1 )
,

醋酸铝 (上海 化学试剂采

购供应站试剂厂
,

批号 2003 1008 )
,

四氮哇蓝 (上海

化学试剂采购供应站试剂厂
,

批号 95 1118 )
,

香草醛

(上海化学试剂采购供应站试剂厂
,

批号 94 1203 )
。

其余试剂均为分析纯
。

1 仪器与药品

Uv / Vi
s 8500 11 双光束紫外分光光度计(天美科

技有限公司)
,

p H
s
一

3 F 型酸度计(上海 电子光学技术

2 处方与制备

2
.
1 处 方 醋酸地塞米松 0

.
259

,

薄荷脑 20
.
0 9

,

醋酸铝 5
.
09

,

乙醇 6 15 m L
,

纯化水加至 1000 m L
。

2

.

2 制备 称取处方量醋酸地塞米松
、

薄荷脑加人

乙醇中
,

搅拌溶解
,

再称取处方量醋酸铝
,

加人纯化

水中
,

搅拌溶解
,

然后把两溶液充分混合
,

用醋酸调

节 pH 至 4
.
5 一

5

.

0
,

滤过
,

分装即得

作者简介
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一
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,
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.
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3 鉴别检查

3
.
1 性状 本品为无色澄清溶液

,

符合中国药典

20 05 版附录 IT 有关搽剂项下规定

3
.
2 鉴别 地塞米松

:取本品 20 m L
,

加新鲜配制

的碱性 四氮哩蓝试液
5 3 o L ,

呈粉红色溶液
,

空 白

试验在 I
nlin 内不显色 薄荷脑

:
取本品 10n lL

,

加硫

酸 2 滴与香草醛结晶数粒
,

渐显红紫色
。

铝盐与醋

酸盐
:
按中国药典 20 05 版附录 111 一般鉴 别试验操

作
,

本品显铝盐与醋酸盐的鉴别反应

3
.
3 p H 值 取本品 20 m L

,

用 pH
s一

3 F 型酸度计测

定
,

p
H 值为 4 5

一
5

.
0

4 含量测定

4
.
1 测 定条件的选择

4
.
1
.
1 空白试验 精取按处方

、

工艺制备的不含醋

酸地塞米松 的阴性样品 sm L
,

置 洁净的蒸发皿中
,

加人稀盐酸 0
.
4 m L ,

Z m in 后水浴蒸发
,

水浴蒸干后
,

残渣用适量 的无水乙醇分次洗涤
,

定容于 IOOm L 量

瓶中
,

于 200 一 4 0 0 n n l 处进行紫外法扫描
,

在 240
nm

波 长处几乎无吸收
,

见图 1
一
a
。

4

.

2 稳 定性 实验 取供试品溶液
,

室温放置
,

按样

品试验项下 的测定方法处理
,

分别在 。
、

1 5

、

30

、

60

、

1 2 0

、

2

40

m in 内测定同一样品的 240
nm 处 吸收度

,

结

果分别 为 0
.
4510

、

0

.

4 5 一3
、

0

.

朽 13
、

0

.

朽 12
、

0

.

朽12
、

0

.

45 12 表明供试品溶液在 240 m in 内测定结果稳

定

4
.
3 线性关系考察 精密称取 10 5℃ 干燥恒重的

醋酸地塞米松对照品 0
.
125 9 ,

用无水乙醇溶解
,

并

定容至 10 m L 量瓶中
,

精密吸取上述溶液 1m L
,

置

50 m L 量瓶中
,

用无水乙醇稀释至刻度
,

即为醋酸地

塞米松标准贮备液 (250 m g/ L)
。

分别精密吸取醋

酸地 塞米 松标 准贮 备 液 3
.
0 ,

4 0

,

5

,

0

,

6

.

0

,

7

.

o m L

,

用无水乙 醇定容至 loo m L 量瓶中
,

照分光

光度法在 24O
nm 处测定吸收度

,

以吸收度(A )为纵

坐标
,

溶液浓度(C )为横坐标
,

绘制标准 曲线
,

计算

得线性回归方程为
: C = 28

.
5299A + 0

.
0 5 125 : ==

0
.
9999 (n = 5

,

p <
0

.

01 )

。

实验表明
,

当醋酸地塞

米松的浓度在 7
.
5 一

17

.

s m 扩L 范围内
,

线性关系

良好
,

符合比尔定律

4
.
4 方 法 回收率和精 密度 按处方比例

,

配制高
、

中
、

低 3 个浓度的样 品
,

精密吸取样品 sm L
,

置洁净

的蒸发皿中
,

加人稀盐酸 0
.
4m L

,

Z m in 后水浴蒸发
,

水浴蒸干后
,

残渣用适量的无水乙醇分次洗涤
,

定容

于 10 0 m L 量瓶中
,

于 240n m 处测定吸收度
,

代人 回

归方程
,

计算方法 回收率和精密度
,

结果见表 1
。

表 1 醋酸地塞米松方法回收率和精密度 (
n 二

3)

编号
浓度

(nl留L )

0
.
992

平均回收率

(% )
左S D ( % )

。

监
】02

,

0 8
】
.
】602200

0凸
44499
9�

9qZ
,4,�
4.

…
‘.

3

oo

入/ n ln

图 l 醋酸地塞米松紫外吸收光谱图

a一空白; 卜样品
; 。 一

地塞米松对照品

实测值

( m盯I
』

)

0

.

9 9 9

1

.

0 2 2

1

.

0
1

6

1

.

2 7 5

1

.

2 4 1

1

.

2 5 6

1

.

5 3 6

1

.

5 2 7

1

.

5
1

5

回收率

(% )

100
.
75

!03 04

102
.
44

102
.
82

100
.
08

10 1 29

103
.
22

102
.
63

10 1
.
8 1

10 1
.
40 1 35

1
.
4 88

1
.
4吕8

10 2
.
55 0

.
6 9

4
.
1
.

2 样品与对照品的试验 精取样品 sm L
,

置洁

净的蒸发皿 中
,

加人稀盐酸 0
.
4 m L

,

Z m in 后水浴蒸

发
,

水浴蒸干后
,

残渣用适量的无水 乙醇分次洗涤
,

定容于 IOOm L 量瓶中
,

于 200
一 4

00
m n 处进行紫外

法扫描
,

在 24 O
nm 波长处有最大吸收

,

见图 1
一

b

。

精

取醋酸地塞米松对照品适量用无水乙醇溶解
,

适当

稀释后于 200
一
4 0 O

n m 处进行紫外法扫描
,

在 240
nm

波长处有最大吸收
,

见图 卜C
。

本品测定波 长与中国药典 (2005 年版二部)醋

酸地塞米松片含童测定项下规定 的测定波长
一

致
,

故测定波长确定为 24O
nm

、

由 卜表可知
:
处方中其它成分基本不 干扰醋酸

地塞米松的含量测定

4
.
5 样品测 定 精密吸取样品 5耐

,

按 4
.
4 项下方

法处理
,

测定吸收度
,

代人回归方程
,

计算样品含量
,

3 个批号的样品被测定
,

每批平行测定 3 次
,

结果 见

表 2

由下表可知
:3 批样 品主药成分醋酸地塞米松

含量在标示量的 90 %
一 1 10 %

,

符合中国药典 2005

版一般外用制剂含量规定
。
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表 2 3 批样品中醋酸地塞米松含量测定结果 (
。 =

3)

批 愁乡 标示星(弘 ) R SD (弘 )

0 40 4 ()5 10 0
.
9 9

0 40 3()2

()30 82 9

10 2
.
9 8

10 2
.
4 2

7 2

16

5 讨论

醋酸地塞米松为肾上腺皮质激素类药
,

具有抗

炎
、

抗过敏等作用
,

醋酸铝具有消炎
、

收敛及退肿作

用
,

薄荷脑具有止痒作用
,

三者组合成一复方制剂
,

达到了抗炎
、

收敛
、

止痒之功效
,

组方 合理
,

制备简

单
,

疗效确切
,

倍受临床欢迎

醋酸地塞米松鉴别曾采用碱性酒石酸铜试液和

2 ,

4

一

二硝 基苯脐两种显色反应
,

但均未获得 阳性结

果
,

这可能是由于溶液颜色变化过浅
,

人眼不能辨另lJ

之故
。

用新鲜配制的碱性四氮哇蓝 试液与醋酸地塞

米松结构中 17一经基酮 显紫红 色反应
,

溶液颜色变

化很明显
,

操作简便
,

结果可靠
,

完全符合复方
一

地塞

米松搽剂的鉴别要求
,

是一种切实可行的鉴别方法

醋酸铝在紫外区有强吸收
,

薄荷脑有微弱吸收
,

在制剂中 当醋酸 地 塞 米 松 24 0nm 处 吸 收 度 为

0
.
71 12 时

,

醋 酸 铝 在 此 波 长 处 的 吸 收 度 高达

0
.
2 150

,

严重干扰醋酸地塞米松的测定
,

因此
,

采用

直接紫外法测定醋酸地塞米松是行不通的
、

本实验

利用醋酸铝同稀盐酸反应生成醋酸
,

水浴蒸干
,

醋酸

和薄荷脑完全挥发
,

残渣用乙醇分次洗涤
,

定容
,

紫

外法测定醋酸地塞米松的含量
,

很好的排除醋酸铝

和薄荷脑的干扰
、

)

同时加人的稀盐酸即使过量也不

会影响测定结果
,

因为也会挥发
,

不会引人新的 干

扰 在实验中分别考察 了s
rlll 样品加人 0

.
2

、

0

.

3

、

0

.

4

、

0

.

s m L 的稀盐酸和反应时间 l
、

2

、

3

;
1 1

i

n

对吸收

度的影 响
,

结果 sm L 样 品 中加 人 0
.
411
11 稀盐 酸

Zm il, 后水浴蒸发
,

对醋酸地塞米松的吸收度J七乎无

影响
,

从而方便
、

准确地测定本制剂的主药含量
,

达

到了质量监控的目的
。

本实验提示我们对于复方制

剂定量时
,

在不能采用直接紫外分光光度法时
,

可以

考虑处方组成中各成分 的性质
,

灵活地应用紫外分

光光度法测定
,

这样要 比应用 计算 分光光度法和比

色法更加方便
、

准确
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可在 18h 后使小鼠体温降至 22
一
23 ℃ 抗抑郁药

和安非他明样药物可抑制此现象
,

但它们作用的时

间进程存在一定差异
。

三环类抗抑郁药起效慢
、

持

续时间长
,

安非他明样药物起效快
、

持续时间短
“ 。

利用小鼠强迫游泳模型和拮抗利血平模型对元

宝草总黄酮抗抑郁活性进 行研究
,

发现元宝草总黄

酮能显著缩短小 鼠的游泳不动时间
,

且存在剂量依

赖关系
,

说明元宝草总黄酮为元宝草主要的抗抑郁

活性成分;而相同剂量的总黄酮对利血平诱导的小

鼠体温下降有一定拮抗作用
,

但在此剂量范围内没

有剂量依赖关系
。

元宝草总黄酮不能明显拮抗利血

平导致的小鼠体温下降
,

提示元宝草的抗抑郁活性

成分除总黄酮外
,

可能还有其他的成分
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