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［摘　要］目的：建立杀菌止痒洗剂中苦参碱含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）测定方法，并用此方法对杀菌止痒
洗剂进行稳定性考察。方法：采用ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８色谱柱，流动相为乙腈－水－三乙胺（９７∶３∶０２，ｐＨ３５）、检测波
长２０７ｎｍ、流速１０ｍＬ／ｍｉｎ、柱温为２５℃，稳定性研究采用加速试验和长期试验。结果：苦参碱在００８１８８～
３２７５２０μｇ时与峰面积呈良好的线性关系（ｒ＝０９９９９），平均加样回收率为９９２％，ＲＳＤ＝０６９％；杀菌止痒洗
剂经过６个月加速实验和１２个月长期实验，苦参碱含量无明显变化。结论：所建立的 ＨＰＬＣ方法能很好地分
离、检测杀菌止痒洗剂中苦参碱，并能评价杀菌止痒洗剂的稳定性。
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　　杀菌止痒洗剂是由苦参、黄柏、蛇床子、土茯
苓、苍术、冰片等６味药材组成，具有清热解毒、杀
虫止痒的功效，临床上用于改善滴虫性、霉菌性、非

特异性阴道炎及外阴瘙痒症所致的带下量多、阴

痒［１］。该制剂在研发之初，受到当时科研水平的

限制，质量标准和生产工艺较粗糙。为了更好地控

制产品质量，提高制剂的稳定性，相关制药企业对

杀菌止痒洗剂进行了工艺及设备和质量标准提升

与改造［２－４］。本研究以苦参碱为测定指标，采用

ＨＰＬＣ法对工艺改进后的杀菌止痒洗剂苦参碱的

含量进行测定，并参照《中国药典》２０１０年版二部

进行了杀菌止痒洗剂稳定性试验研究，以确保制剂

的安全、有效［５－７］。
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１　仪器与试药

Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱仪（美国安捷伦科
技公司），ＳＧ８２００Ｈ型超声清洗器 （上海冠特超声
仪器有限公司），ＴＢ２１５Ｄ型分析天平 （德国赛多
利斯股份公司），ＨＨ４２Ａ型恒温水浴锅（金坛市开
元实验仪器厂），ＰＨＳ２５Ｂ型酸度计（上海大普仪
器有限公司）。苦参碱对照品（中国药品生物制品

检定所，批号０８０５－２００５０８），乙腈为色谱纯，三乙
胺，磷酸为分析纯，水为纯净水。杀菌止痒洗剂

（批号：１１０８０１、１１０８０２、１１０８０３）为贵州长生药业有
限责任公司提供。

２　方法和结果

２１　建立含量测定方法
２１１　 色谱条件 　 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２００ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱，流动相为乙腈－水－三乙胺

（９７∶３∶０２，用磷酸调 ｐＨ３５），检测波长２０７ｎｍ，
流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，常温，进样量１０μＬ，理论塔板数
按苦参碱计不低于３０００。
２１２　对照品溶液制备　称取苦参碱对照品
１０ｍｇ，加甲醇，制成每 １ｍＬ中含苦参碱对照品
８０３６μｇ的溶液。
２１３　供试品溶液制备　取装量差异项下的本
品，摇匀，吸取５ｍＬ置２５ｍＬ量瓶中，加水稀释至
刻度，摇匀后移至分液漏斗中，加入氨水２ｍＬ，摇
匀后用三氯甲烷提取３次，每次２５ｍＬ，合并三氯
甲烷液，水浴蒸干，残渣加甲醇溶解并定容至

２５ｍＬ，以０４５μｍ微孔滤膜滤过。
２１４　阴性对照溶液制备　按处方比例取除苦参
碱以外的各味药材，按杀菌止痒洗剂的制备工艺制

成阴性样品，按２１３项下供试品溶液制备方法制
成阴性对照溶液。

２１５　系统适用性试验　精密吸取对照品溶液、
供试品溶液及阴性对照品溶液，按２１１项下方法
测定，结果见图１。
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Ａ：对照品；Ｂ：供试品；Ｃ：阴性对照品

图１　杀菌止痒洗剂苦参碱含量测定
Ｆｉｇ．１　ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆｍａｔｒｉｎｅｉｎＳｈａｊｕｎｚｈｉｙａｎｇｌｏｔｉｏｎｓ

２１６　线性关系考察　分别精密吸取苦参碱对照
品溶液（质量浓度为 ００８１８８ｇ／Ｌ）１、２、１０、２０、

４０μＬ注入高效液相色谱仪，按２１１项下色谱条
件进行测定。以峰面积为横坐标，对照品的进样量
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（μｇ）为纵坐标，进行线性回归计算，得回归方程 Ｙ
＝２０４９３Ｘ＋１４９１３（Ｒ＝０９９９９），苦参碱线性范
围为００８１８８～３２７５２μｇ。
２１７　精密度试验　精密吸取苦参碱对照品溶液
１０μＬ，注入高效液相色谱仪，重复进样６次，测定
苦参碱的峰面积，６次结果的ＲＳＤ＝０４２％。
２１８　稳定性试验　分别于０，１，２，４，８，１２ｈ，精
密吸取同一供试品溶液１０μＬ，注入高效液相色谱
仪测定，ＲＳＤ＝０２９％，供试品溶液在１２ｈ内基本
稳定。

２１９　重复性试验　精密称取供试品（批号
１１０８０１）６份，按２１３项下方法制备供试品溶液，
测得苦参碱平均含量为０４２７ｇ／Ｌ，ＲＳＤ＝１０９％
（ｎ＝６）。
２１１０　加样回收率试验　精密称取已知含量的
杀菌止痒洗剂样品（批号１１０８０１）２ｍＬ各６份，各
精密加入苦参碱的对照品储备液２ｍｌ，按２１３项
下方法制备供试品溶液，测得平均回收率为

９９２％，ＲＳＤ＝０６９％（ｎ＝６）。结果见表１。
２２　杀菌止痒洗剂稳定性
２２１　加速试验　分别取 ３批样品（批号：
１１０８０１、１１０８０２、１１０８０３）置恒温（４０±２）℃、相对

湿度（７５±５）％的试验箱内放置６个月，分别于１、
２、３、６月末取样测定，并与０月时结果比较，杀菌
止痒洗剂各项考察指标均未发生明显的变化，苦参

碱的含量无明显变化，符合质量标准的要求（本品

含苦参碱不得少于０４５ｇ／Ｌ），结果见表２和表３。

表１　苦参碱回收率试验结果
Ｔａｂ．１　Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｍａｔｒｉｎｅ

样品中的

量（ｍｇ）
加入量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均回收

率（％）
ＲＳＤ
（％）

０８５４０ ０８５４４ １６９５６ ９８５

９９２ ０６９

０８５４０ ０８５４４ １７０５８ ９９７
０８５４０ ０８５４４ １７１０１ １００２
０８５４０ ０８５４４ １６９６４ ９８６
０８５４０ ０８５４４ １７０２４ ９９３
０８５４０ ０８５４４ １６９７３ ９８７

２２２　长期试验　分别取 ３批样品（批号：
１１０８０１、１１０８０２、１１０８０３）置恒温（２５±２）℃、相对
湿度（６０±１０）％的试验箱内放置１２个月，分别于
３、６、９、１２月取样测定，并与０月时结果比较。由
表４可以看出样品在放置的条件和时间内，杀菌止
痒洗剂的各项指标均未发生明显变化，符合质量要

求，说明杀菌止痒洗剂在１２个月内质量稳定。

表２　３批杀菌止痒洗剂加速稳定性试验
Ｔａｂ．２　ＴｈｅｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｉｎｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｓｏｆＳｈａｊｕｎｚｈｉｙａｎｇｌｏｔｉｏｎ

检查项目
检测时间（月）

０月　 １月　 ２月　 ３月　 ６月　
性状 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定

鉴别 均符合规定 均符合规定 均符合规定 均符合规定 均符合规定

砷盐 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定

细菌总数 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定

霉菌总数 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定 符合规定

金黄色葡萄球菌 未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

铜绿假单胞菌 未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

活螨 未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

表３　３批杀菌止痒洗剂相对密度、ｐＨ值和苦参碱含量
Ｔａｂ．３　Ｒｅｌａｔｉｖｅｄｅｎｓｉｔｉｅｓ，ｐＨｖａｌｕｅｓ，ａｎｄｍａｔｒｉｎｅｃｏｎｔｅｎｔｓｉｎｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｓｏｆＳｈａｊｕｎｚｈｉｙａｎｇｌｏｔｉｏｎ

检测时间（月）
相对密度

１１０８０１ １１０８０２ １１０８０３
ｐＨ值

１１０８０１ １１０８０２ １１０８０３
苦参碱含量（ｇ／Ｌ）

１１０８０１ １１０８０２ １１０８０３

０ ０９７５６ ０９９４５ ０９８７５ ５５８ ５５７ ５５８ ０４８３２ ０４８０１ ０４８４２

１ ０９７８２ ０９８７６ ０９８１９ ５６１ ５５８ ５５４ ０４８０６ ０４８２１ ０４８３９

２ ０９８１３ ０９９０１ ０９８７４ ５５７ ５４９ ５５９ ０４８２９ ０４８０７ ０４８４６

３ ０９７２４ ０９９４５ ０９７２２ ５４３ ５５２ ５６１ ０４８１７ ０４８１９ ０４８３７

６ ０９７３７ ０９９４７ ０９８４７ ５５１ ５５４ ５４９ ０４８３１ ０４８０４ ０４８３３

７８４
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表４　３批杀菌止痒洗剂长期稳定性
Ｔａｂ．４　ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｌｏｎｇｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｏｆｔｈｒｅｅｂａｔｃｈｓｏｆＳｈａｊｕｎｚｈｉｙａｎｇｌｏｔｉｏｎｓ

样品批号　　检测时间（月） 性状 鉴别 微生物限度 相对密度 ｐＨ值 苦参碱含量（ｇ／Ｌ）
１１０８０１ ０ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９７５６ ５５８ ０４８３２

３ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９６９１ ５５７ ０４８３７
６ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９７０４ ５５４ ０４８２１
９ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９７３８ ５５９ ０４８２９
１２ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９７２９ ５５１ ０４８２２

１１０８０２ ０ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９９４５ ５５７ ０４８０１
３ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９９７１ ５５４ ０４８０８
６ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９９５７ ５５１ ０４７９４
９ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９９８２ ５５２ ０４８０５
１２ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９９６１ ５５３ ０４７９２

１１０８０３ ０ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９８７５ ５５８ ０４８４２
３ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９８６１ ５５１ ０４８０９
６ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９８５５ ５５３ ０４８１９
９ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９８４７ ５５７ ０４８３７
１２ 符合规定 均符合规定 符合规定 ０９８１８ ５５４ ０４８３１

３　讨论

　　试验结果采用 ＨＰＬＣ法测定杀菌止痒洗剂中
苦参碱的含量方法简便、准确、重现性好，准确度

高，可用于质量控制。在ＨＰＬＣ含量测定方法建立
时，进行了不同色谱柱和流动相以及供试品溶液制

备方法的筛选，由试验结果选择了 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８
（２００ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱，流动相确定为
乙腈－水系统，供试品溶液制备方法确定为三氯甲
烷萃取。对杀菌止痒洗剂经过加速试验和长期稳

定性试验，在连续６个月和１２个月稳定性考察中，
其性状、鉴别、相对密度、ｐＨ值、微生物限度和苦参
碱的含量均未发生明显变化，符合杀菌止痒洗剂质

量标准。稳定性试验结果说明，新改进的杀菌止痒

洗剂的生产工艺合理可行。
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