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氢化可的松为肾上腺皮质激素类药，具有抗炎、免疫抑
制、抗毒素和抗休克作用[1]。氢化可的松制成灌肠液后，使药
物在结肠的局部浓度增加，从而增加疗效，减少不良反应的发
生，在治疗各种结肠炎症上具有明显的优势。为此，我院制备
了氢化可的松灌肠剂[制剂批准文号：成制字（2011）F02016]，

可直接用于结肠等病变部位。现将其制备与质量控制方法介
绍如下。

1 材料
1200型高效液相色谱仪，配备四元泵、可变波长检测器、

1200化学工作站（美国Agilent公司）；DU730型紫外-可见分光
光度计（美国贝克曼公司）；AL204电子天平（梅特勒-托利多仪
器公司）；AP-01P真空泵（天津奥特赛恩斯仪器公司）；SZ-97自
动三重纯水蒸馏器（上海亚荣生化仪器厂）；HHS11-Ni2电热
恒温水浴锅（北京长安永创科学仪器有限公司）。

氢化可的松标准品（中国食品药品检定研究院，批号：

100152-200206，纯度：100.0％）；氢化可的松原料药（江苏扬州
制药有限公司，批号：20060601，纯度：99.16％）；羧甲基纤维素
钠（湖南尔康制药有限公司，批号：20080601）；氢化可的松灌
肠液样品（自制，批号：20100724、20100801、20100805，规格：

100 mg ∶60 ml）；甘油、无水乙醇均为药用规格；甲醇为色谱纯，

其他试剂均为分析纯，水为三重蒸馏水。

2 处方与制备

2.1 处方

氢化可的松原料药3 g，羧甲基纤维素钠30 g，50％稀乙醇

300 ml，蒸馏水加至1 800 ml。

2.2 制备

将羧甲基纤维素钠撒于适量蒸馏水中溶胀。另将氢化可

的松原料药加入 300 ml 50％稀乙醇中，搅拌使其溶解。将上

述羧甲基纤维素钠胶浆缓缓加入氢化可的松溶液中，边加边

搅拌，加蒸馏水至全量。分装，压铝盖，100 ℃流通蒸气灭菌

30 min，即得。

3 质量控制
3.1 性状

本品为无色的黏稠液体。

3.2 鉴别[2]

氢化可的松：（1）取样品1 ml，加临用新制的硫酸苯肼试液

8 ml，在 70 ℃加热 15 min，即显黄色。（2）取样品 2 ml，置于水

浴上蒸干，残渣加硫酸 2 ml使溶解，显棕黄色至红色，并显绿

色荧光；将此溶液倾入10 ml水中，即变成黄色至橙黄色，并微

带绿色荧光，同时生成少量絮状沉淀。

3.3 微生物限度检查

样品符合2010年版《中国药典》（二部）附录Ⅺ J中微生物

限度检查法的相关规定[2]。

3.4 含量测定

3.4.1 色谱条件。色谱柱：Eclipse XDB-C18（150 mm × 4.6

mm，5 μm）；流动相：乙腈-水（28 ∶ 72），流速：1.0 ml/min；柱温：
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30 ℃；检测波长：245 nm；进样量：10 μl。理论板数按氢化可的
松计不得低于5 000。

3.4.2 溶液的制备。供试品溶液：精密量取样品 6 ml，置于
100 ml量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，过滤，作为供试品溶
液。对照品溶液：取氢化可的松标准品约10 mg，精密称定，加
甲醇溶解并稀释成氢化可的松对照品贮备液（1 mg/ml），再精
密量取适量制成氢化可的松质量浓度为 0.1 mg/ml的溶液，摇
匀，即得。阴性对照品溶液：按照氢化可的松灌肠液处方配制
不含主成分的乙醇水溶液，同供试品溶液配制方法配制阴性
对照品溶液。

3.4.3 方法专属性试验。精密吸取对照品溶液、供试品溶液
及阴性对照品溶液各10 μl，注入高效液相色谱仪测定，记录色
谱图，见图1。

由图1可见，阴性对照品溶液在与氢化可的松对照品溶液
相对应的保留时间位置上未见吸收峰，说明辅料等对主成分的
分析无干扰。

3.4.4 标准曲线的制备。分别精密量取氢化可的松对照品贮
备液（1 mg/ml）适量，加甲醇稀释制成质量浓度为 0.01、0.02、

0.05、0.10、0.20 mg/ml的溶液。分别精密吸取 10 μl，注入色谱
仪，按“3.4.1”项下色谱条件，记录色谱图，分别测定氢化可的
松峰面积。以氢化可的松质量浓度（c）为横坐标，峰面积（Y）

为纵坐标，绘制标准曲线，得回归方程：Y＝45 991c+670.21（r＝

0.999 4）。结果表明，氢化可的松检测质量浓度线性范围为
0.01～0.2 mg/ml。

3.4.5 精密度试验。精密吸取质量浓度为0.1 mg/ml的对照品
溶液10 μl，连续进样6次，测定氢化可的松峰面积。结果，氢化
可的松对照品峰面积RSD＝0.62％（n＝6），说明本法具有良好
的精密度。

3.4.6 稳定性试验。取同一批号样品（批号：20100724）适量，

按“3.4.2”项下方法制备供试品溶液，在室温放置，于2、4、6、8、

10 h分别进样测定其峰面积。结果，氢化可的松峰面积RSD＝

0.57％（n＝6），表明供试品溶液在10 h内测定，稳定性良好。

3.4.7 重复性试验。取同一批号样品（批号：20100724）适量，

精密称取 6份，按“3.4.2”项下方法制备供试品溶液，重复平行

测定，计算含量。结果，样品中氢化可的松的平均占标示量百

分含量为 99.87％，RSD＝0.32％（n＝6），表明此法重复性良

好。

3.4.8 回收率试验。精密量取已知含量的样品（批号：

20100724）溶液 6 ml，置于 100 ml 量瓶中，分别加入定量的对

照品贮备液（1 mg/ml）4、5、6 ml，依法测定，计算回收率，结果

见表1。

表1 回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery test（n＝9）

已知量，
mg/ml

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

0.099 87

加入量，
mg/ml

0.04

0.04

0.04

0.05

0.05

0.05

0.06

0.06

0.06

测得量，
mg/ml

0.140 18

0.140 32

0.140 27

0.150 10

0.149 90

0.150 20

0.159 70

0.160 13

0.159 87

回收率，
％

100.78

101.13

101.00

100.46

100.06

100.66

99.72

100.43

100.00

平均回收率，
％

100.47

RSD，
％

0.474

3.4.9 样品的含量测定。取 3个批号的灌肠液样品（批号：

20100724、20100801、20100805），按“3.4.2”项下方法配制供试

品溶液，照“3.4.1”项下的色谱条件进样测定，记录色谱图，计

算含量。结果，3批样品中氢化可的松的平均占标示量百分含

量分别为 99.87％（RSD＝0.32％ ，n＝6）、102.72％（RSD＝

0.58％，n＝6）、98.13％（RSD＝0.63％，n＝6）。

3.5 留样观察

采用留样观察法，取3批样品经检测外观、含量后，置于室

温下放置 12个月（2010年 7月－2011年 7月），再同法进行检

测。结果，检测指标均无明显变化，说明本制剂稳定性良好。

4 讨论
氢化可的松通过直肠给药，避免了肝脏首关效应和胃肠

道生理吸收功能，消除了对胃肠道的不良反应，提高了生物利

用度。本品具有抗菌消炎的作用，在临床上可用于治疗结肠

炎，特别是溃疡性肠炎。氢化可的松不溶于水，略溶于乙醇[2]，

所以采用先将氢化可的松溶于乙醇再稀释的方法进行配制。

氢化可的松及其制剂的含量测定方法目前文献报道的有紫外-

分光光度法、高效液相色谱法等[3-5]。笔者参照2010年版《中国

药典》（二部）“氢化可的松”项下[2]的含量测定方法，采用高效

液相色谱法测定氢化可的松灌肠液中氢化可的松的含量，结

果表明方法专属性强、分离度好，处理方法简单、易于操作。

综上所述，本制剂制备工艺简便可行，质量稳定可控。
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图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.阴性对照品；C.供试品；1.氢化可的松；2.甲醇

Fig 1 HPLC chromatograms
A. reference substance；B. negative control；C. sample；1. hydrocorti-

sone；2. methanol

0 2 4 6 8 10 12 14 16

t，min
A

1

2

0 2 4 6 8 10 12 14 16

t，min
B

2

0 2 4 6 8 10 12 14 16

t，min
C

1

2

··64


