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关键词!洁尔阴栓剂!栀子苷!高效液相色谱

中图分类号!-'./(&!!文献标识码!0

!!洁尔阴栓剂由国家药品监督管理局药品标准所载洁尔

阴泡腾片$标准号%12)3'*'!43&5'#3'**'!4#&经剂型改革

研制而成'由栀子(蛇床子(艾叶(独活(石菖蒲(苍术(薄荷(

黄柏(黄芩(苦参(地肤子(茵陈(土荆皮(金银花组成'具有清

热燥湿(杀虫止痒的功效'用于妇女湿热带下) 症见阴部瘙

痒红肿'带下量多'色黄或如豆渣状'口苦口干'尿黄便结)

也用于霉菌性(滴虫性及非特异性阴道炎见上述证候者) 为

了有效控制制剂质量'在进行研究时'用高效液相色谱法测

定了栀子苷的含量'并进行了方法学研究)

&!仪器与药品

"#3&&** 高效液相色谱仪!美国%包括 &)''6在线脱气

机(7&)&&6四元梯度泵(7&)&86二极管阵列检测器("#化

学工作站#'%93'8* 超声波清洗器!上海船舶电子设备研究

所#'2:;<=:>:?@AB型超纯水系统!B:==:<CDE公司#'栀子苷对

照品!批号%&&*,/53'**)*5'中国药品生物制品检定所提

供#'洁尔阴栓剂 !批号%*/&**&'*/&**''*/&&*&'*/&&*''

*/&&*)本单位中试车间生产#'乙腈为色谱纯'其他试剂均为

分析纯)

'!方法与结果

'(&!色谱条件!F:G;CHI:=%

&.

柱!/(+ ;;J'8* ;;'8

!

;#'

流动相乙腈3水!&8K.8#'流速 & ;$*;:H

L&

'检测波长 ').

H;'柱温为室温'进样量为 &*

!

$'理论板数按栀子苷峰计算

应不低于 ' ***'在此条件下对照品(供试品在约 . 分钟有一

色谱峰)

'('!对照品溶液的制备!精密称取栀子苷对照品适量'加

甲醇制成每 & ;$含 '*

!

M的溶液'摇匀'即得)

'()!供试品溶液的制备!取本品适量'剪碎'混匀'取约 '

M'精密称定'置锥形瓶中'精密加入水 '8 ;$'称定重量'水浴

+* N使溶化'再超声处理 '* 分钟'再称定重量'加水补足减

少的重量'混匀'冷藏使混合脂肪酸酯固化'滤出水液'取续

滤液'即得)

'(/!阴性对照试验!按处方取不含栀子的其他药材'照本

制剂的制备工艺制成阴性对照制剂'再按供试品溶液制备方

法制成阴性对照溶液'按样品测定方法注入液相色谱仪'结

果在栀子苷色谱峰相应的位置上'无色谱峰出现'阴性对照

对样品测定无干扰)

'(8!线性关系的考察!精密称取栀子苷对照品 5(+* ;M'置

8* ;$量瓶中'加 8*O甲醇至刻度'摇匀'即得!每 & ;$含栀

子苷 &5'(*

!

M#) 取对照品适量'分别加 8*O甲醇稀释成以

下浓度%5(+(&5('().(/(8,(+(5+(*

!

M*;$

L&

'分别吸取 &*

!

$'注入液相色谱仪中进行测定'将样品浓度与峰面积进行

回归处理'回归方程为%!P'&(,8"L*(/,*&'#P*(5555 5!$

P+#'栀子苷对照品在 5(+ Q&5'(*

!

M*;$

L&范围内浓度与

峰面积呈良好的线性关系)

'(+!精密度试验!精密吸取同一供试品溶液 &*

!

$'注入液

相色谱仪中'连续进样 + 次'测定供试品溶液中栀子苷峰面

积值'结果%&'为 &('O)

'(,!稳定性试验!精密吸取同一供试品溶液 &*

!

$'分别在

*(&('(/(.(&' 小时时间内注入液相色谱仪中'测定栀子苷峰

面积'结果表明'本品在 &' 小时内稳定'%&'为 &(/O)

'(.!重复性试验!取同一批样品!批号 */&**&#+ 份'分别

以本法处理进行测定'结果测得栀子苷平均含量为 &(*&'

;MR粒'%&'为 &(8 O)

'(5!加样回收率试验!取本品适量'剪碎'混匀'取约 & M'

共 + 份'精密称定'置锥形瓶中'各精密加入栀子苷对照品

!浓度 *(&&/ ;M*;$

L&

'以水为溶剂#&* ;$'并精密加入水 &8

;$'余下同供试品溶液制备方法制备'测定) 结果平均回收

率为 5,(/O'%&'P&(8O)

'(&*!样品测定!按供试品溶液液制备方法制成供试品溶

液'注入液相仪进行测定) 测定另 / 批样品结果为每粒

&S*/(&(&'(&(&+(&('/ ;M)

)!讨论

本制剂中加入了混合脂肪酸酯作基质'为了减少其对样

品提取的影响'曾以石油醚进行脱脂'结果显示无法有效脱

脂'参考文献+&,以水(甲醇(乙腈3水!&8K.8#为提取溶剂进

行考察'结果以水的提取效果最好!以甲醇(乙腈3水!&8K.8#

为提取溶剂的提取液中有较多混合脂肪酸酯的残留#'且水

提取液中基本无基质残留'因此确定以水进行提取"以回流(

超声提取进行考察'结果表明两者提取效果没有明显差异'

故选取超声方法进行提取"对提取溶剂用量和提取时间进行

了考察'根据实验结果确定了最佳溶剂用量和提取时间)
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