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复方丙酸氯倍他索（Clobetasol propionate ，CP）涂膜剂是

佛山市顺德慢性病防治中心制剂部根据皮肤科临床需要而开

发的复方制剂，主要以 CP 和水杨酸（Salicylic acid，SA）为主

药，以聚乙烯醇（Polyvinyl alcohol ，PVA17-88）为成膜材料[1]，

以丙二醇及薄荷油为促渗剂制成。CP为肾上腺皮质激素类药

物，具有较强的抗炎、抗瘙痒和血管收缩作用，用于治疗皮肤

炎症和瘙痒症等[2]。SA为皮肤科常用的消毒防腐药，价廉但

实用性强，根据其使用浓度的不同有抑制细菌和真菌生长、止

痒、角质溶解等作用[2]。本制剂涂于皮肤成膜后，产生水合作

用促进药物透皮吸收，增强了止痒和角质溶解作用，用于结节

性痒疹、角质增厚性皮肤病、皮炎及湿疹的外用疗法，使用方

便安全，治疗效果良好。为了加强该制剂的质量控剂，本研究

以高效液相色谱法（HPLC）法和紫外分光光度法（UV）法分别

测定CP及SA含量，并取得了满意的结果。现报道如下。

1 材料
UltiMate 3000 HPLC 仪、UltiMate 3000 DAD 检测仪（德

国戴安公司）；UV-1600型紫外-可见分光光度计（北京瑞利分

析仪器公司）；TB125D 型电子分析天平（北京赛多利斯公

司）。

SA（山东新华制药股份有限公司，批号：10091，纯度：

99.6％）；复方 CP 涂膜剂（自制，批号：20110420、20110421、

20110422、20120626）；CP对照品（中国食品药品检定研究院，

批号：100302-200001，纯度：99.3％）；乙腈为色谱纯，其他试剂

均为分析纯，其他辅料均为药用标准。

2 处方与制备
2.1 处方

CP 0.5 g，SA 50 g，薄荷油10 ml，PVA17-88 70 g，80％乙醇

400 ml，丙二醇 100 g ，尼泊金乙酯 1 g，纯化水适量共制成

1 000 g。

2.2 制备

取PVA17-88 70 g，加入约 300 ml纯化水及丙二醇充分浸

泡，在水浴条件下加热使其完全溶解；另称取CP、SA用乙醇溶

解，加入薄荷油搅匀，在搅拌条件下缓缓加入上述PVA17-88溶

液中；最后加入尼泊金乙酯，边加边搅拌，待完全溶解，再加入

纯化水至足量，搅匀分装即得。

3 质量控制
3.1 性状

本品为类白色半透明黏稠状液体，微有薄荷特臭。在皮

肤涂布干燥后能形成有一定撕裂强度的薄膜。

3.2 鉴别

3.2.1 SA的鉴别。在SA含量测定项下，在 299 nm波长处有

最大吸收。

3.2.2 CP的鉴别。取本品少许，加乙醇1 ml混合，置水浴上加

热2 min，加硝酸（1→2）数滴，摇匀，加硝酸银试液数滴，即显白

色沉淀。

3.3 检查
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他索的含量，紫外分光光度法测定水杨酸的含量。结果：水杨酸质量浓度在8～28 µg/ml范围内与吸光度呈良好的线性关系（r＝
0.999 8），低、中、高平均回收率分别为101.10％、99.35％、99.96％，RSD分别为0.26％、0.62％、0.56％（n＝9）；丙酸氯倍他索质量浓
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the method for the quality control of Compound clobetasol propionate film. METHODS：

HPLC method was adopted to determine the content of clobetasol propionate in Compound clobetasol propionate film，and UV spec-
trophotometry was used to determine the content of salicylic acid. RESULTS：The linear range of salicylic acid was 8-28 µg/ml（r＝
0.999 8）with an average recoveries of 101.10％，99.35％ and 99.96％ at low，medium and high concentrations，RSD of 0.26％，

0.62％，0.56％（n＝9）；that of clobetasol propionate was 20.16-100.79 μg/ml（r＝0.999 9）with an average recoveries of 99.14％，

100.20％ and 101.10％ at low，medium and high concentrations，with RSD of 0.62％，0.59％，0.79％（n＝9）. CONCLUSIONS：

The method is simple，rapid and accurate，which can be used for quality control of Compound propionate clobetasol film.
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··435



China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 5 中国药房 2013年第24卷第5期

3.3.1 pH值。取本品10 g，置于烧杯中，加蒸馏水100 ml溶解

稀释后，搅拌5 min，测定pH值应在6.0～8.0之间。

3.3.2 其他。应符合 2010年版《中国药典》（二部）[3]附录涂膜

剂项下有关各项规定。

3.4 含量测定

3.4.1 SA的含量测定。（1）供试品溶液的制备：精密称取自制

的复方CP涂膜剂 0.4 g（约相当于SA 20 mg）置于 100 ml量瓶

中，用 50％乙醇溶解并稀释至刻度，再以移液管量取稀释液 5

ml于50 ml量瓶中，以50％乙醇定容并作为供试品溶液。（2）对

照品溶液的制备：精密称取于105 ℃干燥至恒重的SA 20 mg，

按上述步骤（1）操作，制得对照品溶液；另精密称量除SA外按

处方量配制的阴性样品 0.4 g，按“（1）”项下操作，制得阴性对

照溶液。（3）测定波长选择：将上述供试品溶液、对照品溶液和

阴性对照溶液以50％乙醇为空白，在250～400 nm波长范围内

扫描。结果，SA及样品溶液在 299 nm波长处有最大吸收，而

阴性样品在此处几乎无吸收，与文献报道一致[4]。故可在 299

nm波长处直接测定SA的含量。（4）标准曲线的制备：精密称取

于 105 ℃干燥至恒重的SA对照品 100 mg，按“（1）”项下操作

制得对照品的稀释溶液，用移液管精密量取 2.0、3.0、4.0、5.0、

6.0、7.0 ml分别至25 ml量瓶中，用50％乙醇稀释至刻度，配成

浓度为 8～28 μg/ml的标准系列溶液；以 50％乙醇作为空白，

在 299 nm 波长处测定吸光度。结果，SA 浓度在 8～28 μg/ml

范围内与吸收度呈良好的线性关系。以吸光度（A）为纵坐标、

质量浓度（c）为横坐标，进行线性回归，得回归方程为：A＝

0.024 8c+0.006 6（r＝0.999 8）。（5）回收率试验：精密称取复方

CP涂膜剂的SA阴性样品 0.4 g，置于 100 ml量瓶中。分别加

入处方量80％、100％、120％的水杨酸对照品，即0.016、0.020、

0.024 g。用 50％乙醇溶解稀释至刻度，精密量取稀释液 5 ml

至 50 ml量瓶中，用 50％乙醇稀释至刻度；以 50％乙醇作为空

白参比，在 299 nm 波长处测定吸光度，按回归方程计算回收

率。（6）稳定性试验：取上述供试品溶液，以50％乙醇作为空白

参比，在299 nm波长处测定吸光度，于0、2、4、6、24 h分别测定

SA的吸光度。按上述“（4）”项下回归方程计算其含量。结果

表明，SA在24 h内基本稳定，RSD＝0.19％（n＝5）。（7）重复性

试验：精密称取与“（5）”项下制备同一批号的阴性样品 0.4 g

（相当于 SA 0.02 g）共 6份，依法操作，以 50％乙醇为空白参

比，测定吸光度，按上述回归方程计算，测得平均含SA量为52

mg/g，RSD＝0.91％（n＝6）。（8）精密度试验：取上述对照品溶

液，以50％乙醇作为空白参比，在299 nm波长处测定吸光度，

按“（4）”项下回归方程计算得其含量 RSD＝0.17％（n＝6）。

UV光谱见图1，SA回收率试验结果见表1。

3.4.2 CP的含量测定。（1）色谱条件：色谱柱为Agilent TC-C18

（150 mm×4.6 mm，5 µm）；流动相：乙腈-水（75 ∶25，V/V），流速：

0.6 ml/min；检测波长：240 nm；进样量：10 μl；柱温：35 ℃。（2）

溶液的制备：精密称定复方CP涂膜剂1 g（相当于CP 0.5 mg），

置于 10 ml量瓶中，加 80％乙醇溶解并稀释至刻度，作为供试

品溶液；取 CP 对照品适量，加 80％乙醇溶解并稀释制成每 1

ml含CP 50 μg的溶液作为对照品溶液；另取除去CP外按处方

工艺配制的阴性样品1 g，置于10 ml量瓶中，加80％乙醇溶解

并稀释至刻度，作为阴性对照溶液。（3）专属性试验：取上述供

试品溶液、对照品溶液和阴性对照溶液，分别按“（1）”项下色

谱条件进行测定，记录色谱图，可见阴性样品对测定无干扰。

（4）标准曲线的制备：精密称取CP对照品10.15 mg，置于50 ml

量瓶中，加80％乙醇溶解并稀释至刻度，摇匀。精密吸取1.0、

2.0、3.0、4.0、5.0 ml，分别置于 10 ml 量瓶中，用 80％乙醇稀释

成20.16、40.32、60.47、80.63、100.8 μg/ml的对照品溶液。精密

进样 10 μl，以CP质量浓度（c，μg/ml）对峰面积（A）进行回归，

得回归方程 A＝33 623c +14 911（r＝0.999 9）。表明 CA 在

20.16～100.8 μg/ml范围内呈良好线性关系。（5）精密度试验：

取上述对照品溶液，精密进样10 μl，依法测定，以CP峰面积计

算，RSD＝0.77％（n＝6）。（6）稳定性试验：取上述供试品溶液，

在0、2、4、6、12 h分别测定CP峰面积。结果表明，12 h内CP基

本稳定，RSD＝0.80％（n＝5）。（7）重复性试验：取供试品（批

号：20110421）6份依法测定其含量，测得平均含CP量为0.525

mg/g，RSD＝1.40％（n＝6）。（8）回收率测定：分别称取阴性样

品 1 g，按处方中CP量的 80％、100％、120％分别精密加入CP

对照品溶液，依法测定并计算回收率。高效液相色谱见图 2，

CP加样回收率试验结果见表2。

3.4.3 样品测定。取涂膜剂供试品，分别按上述 SA和CP的

含量测定方法测定，结果见表3。

4 讨论
涂膜剂为复方制剂，用中和滴定法测定SA含量，干扰较

大；而SA在紫外光区有最大吸收，且在一定的范围内浓度与

吸光度有良好的线性关系，适合医院制剂快速分析[4]。

在CP含量测定溶剂的选择中，分别用乙腈-水（70 ∶ 30，V/

V）、无水乙醇试验[5]。由于处方中的辅料PVA17-88在大部分

溶剂中易形成沉淀，从而影响其回收率，故本法应用80％乙醇

为溶剂，能完全溶解CP又不形成沉淀，既方便又准确。采用

图1 UV光谱图
A. SA对照品；B. 供试品；C. 阴性样品

Fig 1 UV spectrum
A. SA control；B. samples；C. negative samples
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表1 SA回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests of SA（n＝9）

m（加入量），mg

17.12

16.84

16.88

19.92

19.88

19.93

24.04

24.82

23.71

m（实测值），mg

17.25

17.06

17.08

19.90

19.62

19.82

23.89

24.95

23.71

回收率，％
100.80

101.30

101.20

99.90

98.69

99.45

99.38

100.50

100.00

平均回收率，％
101.10

99.35

99.96

RSD，％
0.26

0.62

0.56
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流动相乙腈-水不同体积比对空白基质以及CP进行色谱的考

察与选择，最后确定乙腈-水（75 ∶ 25，V/V）为佳，且随着体积比

的减少，CP 的峰形会发生改变。取 CP 对照品溶液，在 Ulti-

Mate 3000 DAD 检测器上进行光谱扫描，结果显示在 240 nm

波长处有最大吸收，故选择 240 m波长作为CP含量测定的检

测波长。

复方CP涂膜剂是医院制剂室自己研究开发的外用制剂，

本试验建立了制剂的质量标准（处方工艺另文报道）。对CP

及SA 2种主药均进行了含量测定，采用高效液相色谱法测定

CP的含量；由于水杨酸在处方中含量较大，使用紫外分光光度

法测定。经方法学验证本法可满足含量测定要求，适合医院

制剂的快速分析，制剂质量可控。
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本刊讯 2012年 12月 26日，在京举行的 2012年“全国十

大药监之星”颁奖仪式暨弘扬药监职业精神座谈会，传递着温

暖和感动，传递着催人奋进的监管正能量。国家食品药品监

管局副局长焦红出席颁奖仪式暨座谈会。

由人民网和中国医药报社共同主办的 2012年“全国十大

药监之星”群众性推选活动，自 2012年 5月启动以来，得到全

国食品药品监管系统广大干部职工以及广大网友的积极响

应。秉承公平、公开、公正的原则，活动主办方对 54名候选人

事迹进行了网上展示，通过专家评审委员会的评议投票，最终

产生“全国十大药监之星”。

受表彰的“全国十大药监之星”是：四川省食品药品检验

所所长王野、北京市药品稽查办公室综合执法科科长刘恒、天

津市药品检验所原所长高立勤、浙江省台州市食品药品监管

局药品流通监管处处长叶兴福、安徽省安庆市食品安全监督

所监督组组长王辉、广东省深圳市药品监督执法监察大队副

大队长王向东、陕西省镇坪县食品药品监管局局长吕仁宝、湖

南省涟源市食品药品监管局局长陈庆松、西藏自治区食品药

品检验所中藏药室副主任达娃卓玛、广西壮族自治区食品药

品检验所中药民族药室主任卢日刚。

颁奖仪式结束后，四川省食品药品检验所所长王野、北京

市药品稽查办公室综合执法科科长刘恒与北京大学教授孙东

东、中国人民大学教授李义平一起接受了以“弘扬药监职业精

神”为主题的访谈。

国家食品药品监管局政策法规司司长袁林表示，“全国十

大药监之星”是全系统努力实践“监管为民”核心价值理念的

先进代表，是整个食品药品监管系统不懈奋斗、为民监管的缩

影。希望通过媒体的评选宣传活动，更多地发现食品药品监

管系统的优秀典型，进一步弘扬以人为本、依法行政、科学高

效、廉洁公正的职业要求，弘扬“监管为民”的监管理念，使之

成为食品药品监管文化的主旋律，成为广大食品药品监管工

作者毫不懈怠、奋勇前行的精神支柱。

“全国十大药监之星”颁奖仪式暨弘扬药监职业精神座谈会在京举行

图2 高效液相色谱图
A.CP对照品；B.供试品；C.阴性样品；1.CP

Fig 2 HPLC chromatograms
A. CP control；B. samples；C. negative samples；1. CP
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表2 CP加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 2 Results of recovery tests of CP（n＝9）

m（加入量），mg

0.406 0

0.406 0

0.406 0

0.507 5

0.507 5

0.507 5

0.609 0

0.609 0

0.609 0

m（实测值），mg

0.400 1

0.402 3

0.405 1

0.508 6

0.505 5

0.511 4

0.613 7

0.621 1

0.612 2

回收率，％
98.55

99.09

99.78

100.20

99.61

100.80

100.80

102.00

100.50

平均回收率，％
99.14

100.20

101.10

RSD，％
0.62

0.59

0.79

表3 样品含量测定结果（n＝4）

Tab 3 Results of content determination of samples（n＝4）

批号
20110420

20110421

20110422

20120626

水杨酸，mg/g

51.88

51.71

51.38

52.02

丙酸氯倍他索，mg/g

0.533 2

0.525 0

0.516 1

0.538 2

··437


