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高效液相色谱法测定复方洛美沙星即型凝胶滴耳剂中地塞米松含量
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摘要:目的 采用高效液相色谱法测定复方洛美沙星即型凝胶滴耳剂中地塞米松的含量。方法 以 Diamonsil C18 柱为色谱柱，流动相为乙腈 －
水(40 ∶ 60，pH 为 3. 0 ～ 3. 5)，流速为 1 mL /min，柱温 40 ℃，检测波长 240 nm，进样量 20 μL。以峰面积外标法计算。结果 洛美沙星质量浓

度在 0. 015 ～ 0. 036 mg /mL 范围内与峰面积线性关系良好，r = 0. 999 9( n = 5)，平均回收率为 98. 01% ，RSD = 2. 95% ( n = 9 )。结论 该法

操作简便、快速，结果准确可靠，重现性好，可用于测定复方洛美沙星即型凝胶滴耳剂中地塞米松的含量。
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Determination of Dexamethasone in Compound Lomefloxac in Situ Forming Gels Ear Drops by HPLC
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Abstract:Objective To establish a HPLC method for the determination of dexamethasone in Compound Lomefloxacin Ear Drops. Methods
The Diamonsil C18 column was used as an analytical column. The mobile phase was acetonitrile － water ( 40 ∶ 60 ) with the flow rate of
1 mL /min，the detective wavelength was 240 nm. The external standard method was used. Results The standard curve of dexamethasone was
linear in the concentration range of 0. 015 － 0. 036 mg /mL( r = 0. 999 9 )， the average recovery rate was 98. 01% ， RSD = 2. 95% ( n = 9 ) .
Conclusion The HPLC method is simple，rapid and accurate for the determination of dexamethasone in Compound Lomefloxacin Ear Drops.
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能有效分离，采用毛细管柱与氮磷检测器大大提高了准确度和灵

敏度，且能同时测定 PVP K30 和 PVP VA64 中的 NVP 和 2 － P，还能

有效避免聚合物对柱子的损伤。
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盐酸洛美沙星 ( lomefloxacin )是日本北陆制药公司开发的第 3
代喹诺酮类抗菌药物，抗菌谱广，对金黄色葡萄球菌、绿脓杆菌、变
形杆菌及大肠杆菌都有很强的抗菌活性 [ 1 ]。将洛美沙星制成滴耳液

后局部用药，则可使药液与患部直接接触，在耳漏和中耳黏膜中获

得高浓度并起到杀菌作用，副作用少，无耳鸣及听力损害 [ 2 － 4 ]。地塞

米松(dexamethasone)为甾体类强效抗炎药，可减轻病变过程中的炎

症反应及组织损害，减少疤痕形成，抑制抗原抗体反应，缩短炎症

反应过程。局部的感染常由细菌引起，细菌感染通常会导致炎症的

发生，因此以抗菌药物治疗感染的同时运用抗炎药来避免或减轻

炎症很有必要 [ 5 － 6 ]。为满足临床需要，笔者研制了复方洛美沙星即

型凝胶滴耳剂，并利用高效液相色谱(HPLC)法测定了其中地塞米

松的含量，报道如下。
1 仪器与试药

KNAUER 高效液相色谱仪，包括 K － 2501 型紫外检测器(德国

诺尔);TU － 1810 型紫外 － 可见分光光度计(北京普析通用仪器有

限责任公司);Acculab 电子天平(德国艾科勒);KQ2200B 型超声波

清洗机(昆山市超声仪器有限公司)。地塞米松对照品 (中国药品生

物制品检定所，批号为 100122 － 200304 );盐酸洛美沙星对照品 (中
国药品生物制品检定所，批号为 0452 － 200001 );复方洛美沙星即

型 凝 胶 滴 耳 剂 ( 实 验 室 自 制 ，批 号 分 别 为 20090201，20090202，

20090203);甲醇及乙腈均为色谱纯;三蒸水(本实验室自制)。
2 方法与结果

2. 1 测定条件选择

地塞米松检测波长:取地塞米松对照品 0. 010 3 g，置 100 mL
量瓶中，加乙腈使溶解并稀释至刻度，取 1 mL 至 10 mL 量瓶中，加乙

腈稀释至刻度，得质量浓度为 10. 3 μg /mL 的溶液，在 200 ～ 400 nm
波长范围内进行紫外扫描。结果在 240 nm 波长处有最大吸收(见

图 1 A)。
混合溶液检测波长:取地塞米松对照品 0. 009 3 g，盐酸洛美沙

星对照品 0. 005 9 g，置 100 mL 量瓶中，加乙腈使溶解并稀释至刻

度，取 1 mL 至 10 mL 量瓶中，加乙腈稀释至刻度，得地塞米松质量

浓度为 9. 3 μg / mL、洛美沙星质量浓度为 5. 9 μg / mL 的混合溶

液，在 200 ～ 400 nm 波长范围内进行紫外扫描。结果地塞米松在

240 nm 波长处有最大吸收，洛美沙星在 287 nm 处有最大吸收，两

者互不干扰，故选择 240 nm 作为制剂中地塞米松含量测定的检测

波长(见图 1 B)。
流动相选择:根据 2005 年版《中国药典 (二部 )》地塞米松含量

测定检查方法 [7 ]，选择地塞米松的流动相为乙腈 － 水(40 ∶ 60)时，

深圳市科技计划项目(医疗卫生类)，项目编号:200903179。
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表 1 地塞米松加样回收试验结果( n = 9)

加入量 (mg )

0. 085 3
0. 083 9
0. 085 5
0. 104 7
0. 100 9
0. 101 7
0. 126 9
0. 124 0
0. 122 1

测得量 (mg )

0. 080 1
0. 081 6
0. 080 7
0. 101 2
0. 102 9
0. 102 1
0. 123 5
0. 122 4
0. 123 9

回收率 (% )

93. 90
97. 26
94. 39
96. 66

101. 98
100. 39
97. 32
98. 71

101. 47

X (% )

98. 01

RSD (% )

2. 95

表 2 地塞米松含量测定结果( n = 3)

批号

20090201
20090202
20090203

标示量(% )

100. 4
99. 9

100. 2

RSD(% )

0. 95
1. 37
1. 68

分离效果较好，且基线平稳，峰形尖锐，测定结果较满意。
2. 2 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱:Diamonsil C18 柱(250 mm × 4. 6 mm，5 μm);流动相:乙

腈 － 水(40 ∶ 60)，pH 为 3. 0 ～ 3. 5;流速:1 mL /min;柱温:40 ℃ ;UV
检测波长:240 nm;灵敏度:0. 08 AUFs;进样量:20 μL;定量方法:外

标法。理论塔板数按地塞米松峰计算应不低于 4 753， 高效液相色

谱图见图 2。

2. 3 溶液制备

精密称取干燥至恒重的地塞米松对照品 0. 015 1 g，置 100 mL
量瓶中，加甲醇溶解并定量稀释制得质量浓度为 0. 151 mg /mL 的

对照品贮备液。精密量取复方洛美沙星即型凝胶滴耳剂 3 mL(约相

当于地塞米松 3 mg)，置 100 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，

过滤弃去初滤液，再精密量取 1 mL，置 10 mL 量瓶中，加流动甲醇

至刻度，摇匀，作为供试品溶液。
2. 4 方法学考察

阴性干扰试验:取处方量不含地塞米松的样品按照处方配成空

白辅料溶液，分别取适量空白辅料溶液，用流动相制成阴性对照品溶

液。取 20 μL，在上述确定流动相条件下注入色谱仪，记录色谱图。
见图 2 C。可见空白辅料在地塞米松主峰处无吸收峰，故辅料对地

塞米松含量测定无干扰。
线性关系考察:分别精密量取 2. 3 项下对照品贮备液适量，用

甲醇配制质量浓度分别为 0. 015 1，0. 018 12，0. 024 16，0. 030 2，

0. 036 24 mg /mL 的对照品溶液(分别相当于标示量的 50% ，60% ，

80% ，100% ，120% )，照高效液相色谱法 [ 7 ]，在上述色谱条件下分别

取上述对照品溶液各 20 μL，注入液相色谱仪，各质量浓度进样 3 次，

记录色谱图，以平均峰面积计算。以质量浓度 ( C )为横坐标、峰面积

( A ) 为 纵坐 标绘 制标 准曲 线，得 回归 方 程 A = 295. 2 C － 113. 16，

r = 0. 999 9 ( n = 5 )。结 果 表 明 地 塞 米 松 质 量 浓 度 在 0. 015 ～
0. 036 mg /mL 范围内与峰面积线性关系良好。

最低检测限考察:取地塞米松对照品适量，精密称定，用甲醇溶

解并进行逐级稀释制成质量浓度为每 1 mL 含地塞米松 0. 036 μg 的

对照品溶液，摇匀，照上述色谱条件，取 20 μL 注入液相色谱仪。按
样品吸收峰高是噪音峰高的 3 倍时检测量作为其最低检测限。经
计算，最低检测限为 1. 2 ng。

精密度试验:精密称取地塞米松对照品 0. 002 8 g，置 100 mL
量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，取 1 mL 置 100 mL 量瓶中，加

甲醇稀释至刻度作为对照品溶液，依法测定并记录色谱图。结果

RSD = 0. 15% ( n = 6)，表明该法的精密度良好。
加样回收试验:取已知含量的样品适量，分别加入地塞米松对

照品适量(相当于处方量的 80% ，100% ，120% 质量各 3 份)，精密

称定，按供试品溶液制备方法制备溶液并依法测定，计算回收率。
结果见表 1。

稳定性试验:取同一供试品溶液，分别于 0，2，4，8 h 时依法测

定。结果平均峰面积为 1 525 052，RSD 为 1. 18% ( n = 5)，表明供试

品溶液在 8 h 内稳定。
2. 5 样品含量测定

精密量取对照品溶液与供试品溶液各 20 μL，分别注入液相色

谱仪，记录色 谱图，按外标

法以峰面积计算，即得。结

果 3 批 样 品地 塞 米 松 的含

量均在 90. 0% ～ 110. 0% 之

间，见表 2。
3 讨论

复方洛美沙星即型凝胶滴耳剂为含有洛美沙星和地塞米松 2
个主药的复方制剂，在控制产品质量时需要分别对 2 个主药的含

量进行检测。由于 2 个主药在同一色谱条件下不容易完全分离，故

对 2 个主药分别检测，建立了不同的色谱条件。
方法学考察结果表明，本法精密度、线性、回收率均较好，样品

可不经分离，空白辅料无干扰，方法快速简便，因此适用于本品中

地塞米松的含量测定。不足之处是保留时间较长，影响了分析效

率。
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