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椲关键词椵暋克拉维丁搽剂椈醋酸地塞米松椈高效液相色谱法

椲中图分类号椵暋斠椆棻椃暋暋暋椲文献标志码椵暋斄暋暋暋椲文章编号椵暋棻棸棸椂灢棸棻棻棻棬棽棸棻椀棭棸棻灢棸棸椀椀灢棸棾
椲斈斚斏椵暋棻棸棶棾椆椂椆棷旉棶旈旙旙旑棶棻棸棸椂灢棸棻棻棻棶棽棸棻椀棶棸棻棶棸棻棿

斈斿旚斿旘旐旈旑斸旚旈旓旑旓旀斾斿旞斸旐斿旚旇斸旙旓旑斿斸斻斿旚斸旚斿旈旑斔斿旍斸旝斿旈斾旈旑旂旍旈旑旈旐斿旑旚斺旟斎斝斕斆
斆斎斄斘斍 斖旈旑旂旕旛斸旑棳斆斎斉斘斕旈旑棳斎斉斬旈旛旍旈棳斆斎斉斘斊斸旑旂棬斣斸旈旇斿斎旓旙旔旈旚斸旍斄旀旀旈旍旈斸旚斿斾旚旓斎旛斺斿旈斖斿斾旈斻斸旍斆旓旍旍斿旂斿棳斢旇旈旟斸旑棿棿棽棸棸棸棳
斆旇旈旑斸棭

椲斄斺旙旚旘斸斻旚椵暋斚斺旉斿斻旚旈旜斿暋斣旓斿旙旚斸斺旍旈旙旇旚旇斿旕旛斸旑旚旈旚斸旚旈旜斿斾斿旚斿旘旐旈旑斸旚旈旓旑旐斿旚旇旓斾旓旀斾斿旞斸旐斿旚旇斸旙旓旑斿斸斻斿旚斸旚斿旈旑斔斿旍斸旝斿旈斾旈旑旂旍旈旑旈灢
旐斿旑旚斺旟斎斝斕斆棶斖斿旚旇旓斾旙暋斆旓旍旛旐旑椇斈旈斸旐旓旑旙旈旍灢斆棻椄棬棻椀棸旐旐暳棿棶椂旐旐棳椀毺旐棭棳旐旓斺旈旍斿旔旇斸旙斿椇旐斿旚旇斸旑旓旍灢旝斸旚斿旘灢旂旍斸斻旈斸旍斸斻斿旚旈斻斸斻旈斾
棬椄棸汑棽棸汑棸棶椀棭棳旀旍旓旝旘斸旚斿椇棻棶棸旐旍棷旐旈旑棳斦斨斾斿旚斿斻旚旈旓旑旝斸旜斿旍斿旑旂旚旇椇棽棿棸旑旐棳旈旑旉斿斻旚旈旓旑旜旓旍旛旐斿椇棽棸毺旍棳斻旓旍旛旐旑旚斿旐旔斿旘斸旚旛旘斿椇棾棸曟棶
斠斿旙旛旍旚旙暋斣旇斿旙旚斸旑斾斸旘斾斻旛旘旜斿旝斸旙旍旈旑斿斸旘旝旈旚旇旈旑旚旇斿旘斸旑旂斿旓旀棽棶棸棸灢椂棿棶棸棸毺旂棷旐旍棳旍旈旑斿斸旘斿旕旛斸旚旈旓旑旝斸旙 椊棸棶棿棸椀棽 棲棸棶椄棸棿棽棬椊
棸棶椆椆椆椆棭棶斣旇斿斸旜斿旘斸旂斿旘斿斻旓旜斿旘旟旝斸旙椆椆棶棾棩 旝旈旚旇斠斢斈棸棶椆棾棩 棬椊椆棭棶斆旓旑斻旍旛旙旈旓旑暋斣旇旈旙旐斿旚旇旓斾旝斸旙旙旈旐旔旍斿棳旙旚斸斺旍斿斸旑斾斻旓旛旍斾斺斿
旛旙斿斾旚旓斸旙旙斸旟斾斿旞斸旐斿旚旇斸旙旓旑斿斸斻斿旚斸旚斿旈旑斔斿旍斸旝斿旈斾旈旑旂旍旈旑旈旐斿旑旚棶

椲斔斿旟旝旓旘斾旙椵暋斔斿旍斸旝斿旈斾旈旑旂旍旈旑旈旐斿旑旚椈斾斿旞斸旐斿旚旇斸旙旓旑斿斸斻斿旚斸旚斿椈斎斝斕斆

暋暋克拉维丁搽剂是湖北医药学院附属太和医院的

一个在研新制剂椲棻椵棳该制剂内含克拉霉素暍维生素

斅棽暍醋酸地塞米松暍盐酸丁卡因棳具有抗菌消炎暍止
疼暍促进溃疡愈合的作用暎用于新生儿科肛门暍腋窝

部位皮肤溃破暍红肿棳也用于口腔科由于病毒感染暍
免疫力低下或缺乏维生素等原因引起的多种内源性

口腔溃疡疾病暎醋酸地塞米松是肾上腺皮质激素类

药棳具有抗炎和免疫抑制作用棳能抑制结缔组织的增

生暍降低毛细血管壁和细胞膜的通透性暍减少炎性渗

出量暍抑制组胺及其他毒性物质的形成和释放暍促进

溃疡愈合的作用暎制剂中的维生素 斅棽暍克拉霉素暍
盐酸丁卡因可按文献椲棽暙棿椵方法测定暎为了全面控

制制剂质量暍确保临床疗效及用药安全有效棳本测定

拟用高效液相色谱法棳对制剂中的醋酸地塞米松进

行含量测定暎
棻暋仪器与试药

棻棶棻暋仪器暋戴安 斦灢棾棸棸棸型高效液相色谱仪棬美国

戴安公司棭椈斦斝椀棽棸棸斎斉超声仪棬熊猫集团南京电子

计量有限公司棳椀棸棸 斪棳椀棸斎旡棭椈斄斦斪灢棻棽棸棸电子天

平棬日本岛津棳精度椇棸棶棸棸棸棸棻旂棳棭椈斪斍斄灢斦斘斏灢棻棸型

超纯水器棬北京普析通仪器有限责任公司棳功率椇
棾棸棸斪棭暎
棻棶棽暋试药暋醋酸地塞米松对照品棬中国药品生物制

品研究院棳批号 棻棸棸棻棽棽灢棽棸棸椄棸椀棳含量棻棸棸棶棸棩棭椈克
拉维丁搽剂棬湖北医药学院附属太和医院制备棳规
格椇棻棸棸旐旍棳批号椇棽棸棻棾棸棿棻棸棳棽棸棻棾棸棿棻棻棳棽棸棻棾棸棿棻棽棭棳
冰醋酸为分析纯棳甲醇分别为分析纯和色谱纯暎
棽暋方法与结果

棽棶棻暋 色 谱 条 件椲椀灢椃椵暋 色 谱柱 斆棻椄 柱 棬棻椀棸 旐旐暳
棿棶椂旐旐棳椀毺旐棭椈流动相为甲醇灢水灢冰醋酸棬椄棸汑棽棸汑
棸灡椀棭椈检 测 波 长 棽棿棸 旑旐椈进 样 量 棽棸 毺旍棳流 速
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棻旐旍棷旐旈旑棳柱温棾棸曟暎
棽棶棽暋溶液的制备

棽棶棽棶棻暋对照品溶液暋精密称取醋酸地塞米松对照

品椃棶椀棸旐旂棳置椀棸旐旍容量瓶中棳加甲醇溶解暍定容棳
即得棸棶棻椀旐旂棷旐旍对照品储备液棳精密吸取该溶液

棻旐旍于棻棸旐旍容量瓶中棳加甲醇稀释至刻度棳摇匀棳
即得棻椀棶棸棸毺旂棷旐旍对照品溶液暎
棽棶棽棶棽暋供试品溶液暋称取克拉维丁搽剂样品棽旂
于烧杯内棳加甲醇约棻棸旐旍棳置超声震荡仪上超声约

椀旐旈旑棳溶液转移至棽椀旐旍容量瓶内棳再分棽次加甲

醇棬每次椂旐旍棭于烧杯中超声棽旐旈旑棳集中洗涤液于

容量瓶中棳加甲醇至刻度棳摇匀棳静置棻旇棳用适宜注

射器抽取上清液棳然后用棸棶棿椀毺旐 微孔滤膜过滤棳
取续滤液棳即得暎
棽棶棽棶棾暋阴性样品溶液暋称取不含醋酸地塞米松的

克拉维丁搽剂棽旂于烧杯内棳按供试品溶液的制备

方法制备棳即得暎
棽棶棾暋系统适用性试验暋分别取暟棽棶棽暠项下的各溶液

棽棸毺旍棳在暟棽棶棻暠色谱条件下进样棳记录色谱图棳理论

塔板数按醋酸地塞米松峰计算应不低于棾椀棸棸棳对照

品暍样 品 吸 收 峰 与 相 邻 杂 质 峰 的 分 离 度 分 别 为

棻灡椄棸暍棻棶椃椄棬均椌棻棶椀棸棭棳拖尾因子为棸棶椆椄暎结果除

阴性样品溶液外棳对照品溶液暍供试品溶液在同一时

间均有同样色谱峰出现棳结果见图棻暎

图棻暋醋酸地塞米松高效液相色谱图

斄棶对照品溶液椈斅棶供试品溶液 椈斆棶阴性溶液椈棻棶醋酸地塞米松吸收峰

棽棶棿暋曲线方程的建立暋取醋酸地塞米松对照品适

量棳加甲醇制备成每毫升含醋酸地塞米松 棽灡棸棸暍
棿灡棸棸暍椄棶棸棸暍棻椂棶棸棸暍棾棽棶棸棸暍椂棿棶棸棸毺旂的溶液棳取上述

各溶液用棸棶棿椀毺旐 微孔滤膜滤过棳在暟棽棶棻暠色谱条

件下进样棳以浓度为横坐标棳峰面积值为纵坐标进行

线性回归棳得回归方程为椇 椊棸棶棿棸椀棽 棲棸棶椄棸棿棽棳
椊棸棶椆椆椆椆棳醋酸地塞米松在棽棶棸棸暙椂棿棶棸棸毺旂棷旐旍范

围内呈良好的线性关系暎
棽棶椀暋精密度试验暋取暟棽棶棽暠项下的对照品溶液棳在
暟棽棶棻暠色谱条件下连续进样椀次棳记录峰面积值棳均
值为 棿棶棻椃棽棾棳斠斢斈 为 棸棶椃椀棩棳说明仪器精 密度

良好暎
棽棶椂暋稳定性试验暋取暟棽棶棽暠项下的供试品溶液棳在
暟棽棶棻暠色谱条件下分别在棸暍棾暍椂暍棻棽暍棽棿旇进样棳记录

峰面积值棳均值为棿棶棻椂棸椄棳斠斢斈为棻灡椆棻棩棳说明样

品溶液在棽棿旇内稳定暎
棽棶椃暋 重 复 性 试 验 暋 平 行 称 取 椀 份 样 品 棬批 号

棽棸棻棾棸棿棻棸棭棳每份棽旂于烧杯中棳按暟棽棶棽暠中供试品溶液

项下的方法制备溶液棳在暟棽棶棻暠色谱条件下进样棳测定

峰面积值棳计算含量棳结果测得平均含量为棸棶棻棿椃棩
棬旐旂棷旂棭棳斠斢斈为棻棶椆椄棩棳表明该方法重复性良好暎
棽棶椄暋加样回收率试验暋称取不含醋酸地塞米松的

克拉维丁搽剂棽旂于烧杯中棳共椆份棳每棾份棻组棳
分别按低暍中暍高比例各加入浓度适宜的对照品溶液

适量棳按暟棽棶棽暠中供试品溶液的制备方法制备溶液棳

在暟棽棶棻暠色谱条件下进样棳测定峰面积值棳计算回收

率棳见表棻暎

表棻暋克拉维丁搽剂中醋酸地塞米松加样

回收率试验结果棬椊椆棭

样品编号
对照品加入量

棬棷旐旂棭
测得量

棬棷旐旂棭
回收率

棬棩棭 棬棩棭
斠斢斈
棬棩棭

棻 棸棶棽棾椀 棸棶棽棾棽 椆椄棶椃
棽 棸棶棽棾椀 棸棶棽棾棻 椆椄棶棾
棾 棸棶棽棾椀 棸棶棽棾棿 椆椆棶椂
棿 棸棶棽椆棿 棸棶棽椆棾 椆椆棶椃
椀 棸棶棽椆棿 棸棶棽椆椃 棻棸棻棶棸 椆椆棶棾 棸棶椆棾
椂 棸棶棽椆棿 棸棶棽椄椆 椆椄棶棾
椃 棸棶棾椀棾 棸棶棾棿椄 椆椄棶椃
椄 棸棶棾椀棾 棸棶棾椀棻 椆椆棶棽
椆 棸棶棾椀棾 棸棶棾椀棿 棻棸棸棶棾

棽棶椆暋含量测定暋取样品 棾 批棳各称取棽旂于烧杯

中棳按 暟棽棶棽暠中供试品溶液的制备方法制备溶液棳
在暟棽棶棻暠色谱条件下进样棳测定峰面积棳按外标法计

算醋酸地塞米松的含量棳结果见表棽暎

表棽暋克拉维丁搽剂中醋酸地塞米松含量测定结果棬椊棾棭
样品批号 含量棬氊斅棷旐旂暏旂棴棻棭 斠斢斈棬棩棭
棽棸棻棾棸棿棻棸 棸棶棻棿椃 棻棶棽椆
棽棸棻棾棸棿棻棻 棸棶棻棿椀 棻棶椃棻
棽棸棻棾棸棿棻棽 棸棶棻棿椀 棻棶棾椃

椂椀
药学实践杂志暋棽棸棻椀年棻月棽椀日第棾棾卷第棻期

斒旓旛旘旑斸旍旓旀斝旇斸旘旐斸斻斿旛旚旈斻斸旍斝旘斸斻旚旈斻斿棳斨旓旍棶棾棾棳斘旓棶棻棳斒斸旑旛斸旘旟棽椀棳棽棸棻椀



棾暋讨论

棾棶棻暋超声利于醋酸地塞米松溶出暋克拉维丁搽剂

是以白及溶胶为分散介质的一种制剂棳各种药物均

以粉末状分散于白及溶胶中棳制备供试液时为了充

分保证涂剂中醋酸地塞米松的检出棳取样后先加入

适量甲醇在超声仪上超声约椀旐旈旑棳随后分次加入

甲醇超声洗涤烧杯棳以使醋酸地塞米松能够从样品

中充分提取暍溶解暎
棾棶棽暋析出多糖减小黏附性暋克拉维丁搽剂由多种

成分组成棳其中的白及溶胶具有一定的黏性椲椄椵棳多糖

是水溶性物质棳不溶于甲醇棳加入甲醇经超声醋酸地

塞米松溶解后棳多糖被析出沉淀棳用微孔滤膜抽取上

清液过滤时则可拦截漂移的沉淀物棳减小对色谱柱

的黏附性暎
棾棶棾暋优选流动相缩短保留时间暋试验时曾参考文

献方法椲椀灢椃椵分别以乙腈灢水棬棿棸汑椂棸棭暍甲醇灢水棬椂椂汑
棾棿棭为流动相检测棳在棿棸旐旈旑的相同保留时间内棳前
者检出率只有椄椂棶棿棩棳后者检出率为椆椂棶椃棩棳两者

在后续进样时在醋酸地塞米松出峰前均有一较大的

杂质峰出现棳影响分离效果暎后来配制甲醇灢水灢冰

醋酸棬椄棸汑棽棸汑棸棶椀棭做流动相棳使用该流动相检测时

平均回收率达到椆椆棶棾棩棳峰型对称棳无拖尾现象棳样

品分离度良好棳说明该流动相对样品中醋酸地塞米

松洗脱效果好棳并能较好地克服样品中因少许多糖

的存在保留时间过长的现象暎该方法用于克拉维丁

搽剂中醋酸地塞米松的含量测定棳操作便利暍专属性

强棳结果重现性好暎
暰参考文献暱

椲棻椵暋常明泉棳余学英棳王正军棳等棶维地西林涂剂的制备与质量控制

椲斒椵棶儿科药学杂志棳棽棸棻棽棳棻椄棬棻棻棭椇棿棸灢棿棽棶
椲棽椵暋韩秀梅棶斎斝斕斆法测定复合维生素 斅片中维生素 斅棻暍斅棽暍斅椂

的含量椲斒椵棶中国药事棳棽棸棻棽棳棽椂棬椄棭椇椄椆棻灢椄椆棿棶
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京椇中国医药科技出版社棳棽棸棻棸椇棻棻棽棸灢棻棻棽棻棶
椲椂椵暋陈暋红棳朱暋蓉棶复方地塞米松夫西地酸乳膏含量测定椲斒椵棶中

国抗生素杂志棳棽棸棻棽棳棾椃棬棻棽棭椇椆棽棿灢椆棽棿棶
椲椃椵暋黄暋波棳姜武民棳吉祥波棶复方醋酸地塞米松乳膏含量测定方

法的改进椲斒椵棶实用药物与临床棳棽棸棻棻棳棻棿棬棿棭椇棾棻棻灢棾棻棽棶
椲椄椵暋陈暋芳棳常明泉棳杜士明棳等棶不同浓度蒽酮灢硫酸试液对白及

溶胶含量的影响椲斒椵棶中国药师棳棽棸棻棽棳棻椀棬棻棻棭椇棻椂棸棿灢棻椂棸椀棶
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棬上接第椀棿页棭

棾棶棽暋大孔吸附树脂条件的优化暋乌金胶囊由乌骨

藤暍郁金暍黄芪暍延胡索暍山楂五味中药组成棳成分复

杂棳杂质干扰较大棳斈灢棻棸棻大孔吸附树脂是一种聚苯

乙烯型非极性树脂棳在黄酮的纯化方面已有较多报

道暎文献表明棳其对黄酮类化合物的吸附性能和解

吸性能都较好椲椂椵暎故本实验选取该树脂对乌金胶囊

中毛蕊异黄酮成分进行富集棳分别用棾棸棩暍椀棸棩暍
椃棸棩暍椆椀棩的乙醇解吸棳结果椃棸棩的乙醇可以将毛

蕊异黄酮完全洗脱下来棳因此选取椃棸棩的乙醇作为

洗脱液暎斈灢棻棸棻大孔吸附树脂技术具有重复性高暍
杂质干扰小暍有效成分富集明显等优点棳可以作为分

离暍纯化黄酮类化合物的一种有效方法暎
棾棶棾暋提取溶剂和流动相的选择暋笔者以毛蕊异黄

酮的含量为指标来选择提取溶剂棳采用超声法分别

对甲醇暍乙醇进行考察棳结果表明甲醇的提取效率较

高椈笔者又分别考察了乙腈灢水系统暍甲醇灢水系统棳
结果表明棳液相条件为乙腈灢水棬含棸棶棻棩甲酸棭梯度

洗脱棳检测波长为棽椂棸旑旐 时棳系统基线稳定棳分离

效果良好棳图谱各峰峰形较好棳灵敏度高暎
棾棶棿暋样品测定结果暋目前对一年半内椂批乌金胶

囊中毛蕊异黄酮含量进行测定棳结果发现不同批次

间含量有一定的差异棳可能与黄芪药材采收时间有

关联棳有必要进行长期的追踪考察棳为进一步完善乌

金胶囊的质量标准提供依据暎
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