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消炎止痒浸膏质量标准研究
吴艳蓉

（辽宁省沈阳市肛肠医院药剂科，辽宁 沈阳 １１０００２）
摘要：目的 建立消炎止痒浸膏的质量标准。方法 采用薄层色谱（ＴＬＣ）法定性鉴别消炎止痒浸膏制剂中的苦参碱和连翘苷；采用高效液
相色谱（ＨＰＬＣ）法测定该制剂中蛇床子素含量，色谱柱为 ＴｏｐｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －水（６３∶３７，Ｖ／Ｖ），流
速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为３２２ｎｍ，柱温为３０℃，进样量为１０μＬ。结果 苦参碱、连翘苷的 ＴＬＣ图斑点清晰，分离度好，阴性对照无
干扰；蛇床子素质量浓度在 ５．０～８０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好牗ｒ２＝０．９９９６，ｎ＝５），平均加样回收率为１００．８４％，ＲＳＤ
为１．２９％（ｎ＝６）。结论 该方法操作简便，专属性强，样品分离度好，可用于消炎止痒浸膏的质量控制。
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消炎止痒浸膏为我院特色中药制剂，由蛇床子、苦

参、防风、荆芥、苍术、连翘等组方，具有消炎、止痒、祛风

功效，适用于肛门湿疹及肛周瘙痒症。该制剂为外用制

剂，应用时以温水稀释后熏洗患处，直接作用于肛肠病

变部位，临床疗效确切，用药简便安全，患者感觉舒适。

但其质量标准较简单，且无主要成分含量测定方法，无

法全面进行质量控制。本研究中采用薄层色谱（ＴＬＣ）法
定性鉴别该制剂中的苦参碱和连翘苷，采用高效液相色

谱（ＨＰＬＣ）法测定该制剂中蛇床子素含量，为其质量控
制提供参考。现报道如下。

·质量研究·
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１ ２ ３ １ ２ ３

Ａ Ｂ
Ａ．苦参 Ｂ．连翘

１．供试品溶液 ２．阴性对照品溶液 ３．对照品溶液
图１ 薄层色谱图

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－１０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

ＦＡ１１０４型电子天平（上海精天电子仪器有限公司）；
ＤＬ－１８０型超声波清洗机（浙江省象山县石浦海天电子
仪器厂）。

１．２ 试药
苦参碱对照品（批号为 １１０８４３－２０１０１１）、连翘苷

对照品（批号为１１０８２１－２０１２１３）、蛇床子素对照品（批
号为 １１０８２２－２０１３０８）均购自中国食品药品检定研究
院；消炎止痒浸膏（沈阳市肛肠医院自制制剂，批号分别

为 ２０１７０８２３，２０１７０９０６，２０１７０９２０，规格为每袋 １０ｇ）；
甲醇、乙腈（山东禹王实业有限公司化工分公司）均为色

谱纯；丙酮、三氯甲烷、乙酸乙酯、硫酸、乙醇、氢氧化铵、

甲苯、正丁醇、氢氧化钠（天津市恒兴化学试剂制造有限

公司）均为分析纯；纯净水（杭州娃哈哈集团）。

２ 方法与结果

２．１ ＴＬＣ鉴别
苦参犤１犦２０２：取本品 １０ｍＬ，加三氯甲烷 ２０ｍＬ，浓氨

试液 ０．３ｍＬ，摇匀，放置过夜，滤过，滤液蒸干，残渣加
三氯甲烷０．５ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取苦参碱
对照品，加乙醇制成每 １ｍＬ含 ０．２ｍｇ的溶液，作为对
照品溶液。按样品处方工艺制备缺苦参的阴性样品，同

法制备阴性对照品溶液。按 ２０１５年版《中国药典（四
部）》通则０５０２ＴＬＣ法试验，吸取上述３种溶液各４μＬ，
分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以甲苯 －丙酮 －甲醇
（８∶３∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以
碘化铋钾试液。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色

谱相应位置上显相同橙色的斑点，阴性对照无干扰。详

见图１Ａ。
连翘犤１犦１７０：取本品１０ｍＬ，加硅藻土１２ｇ，研匀，加三

氯甲烷 ６０ｍＬ，超声处理 ２０ｍｉｎ，滤过，弃滤液，药渣挥
干，加甲醇５０ｍＬ，超声处理１５ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残
渣加水２０ｍＬ使溶解，用水饱和的正丁醇提取 ２次，每
次２５ｍＬ，合并提取液，用氨试液洗涤２次，每次３０ｍＬ，
再用水洗涤２次，每次３０ｍＬ，正丁醇提取液蒸干，残渣
加甲醇０．５ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取连翘苷对
照品，加甲醇制成每 １ｍＬ含 ２ｍｇ的溶液，作为对照品
溶液。按样品处方工艺制备缺连翘的阴性样品，同法制

备阴性对照品溶液。按 ２０１５年版《中国药典（四部）》通
则 ０５０２ＴＬＣ法试验，吸取上述 ３种溶液各 ５μＬ，分别
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以三氯甲烷 －乙酸乙酯 －
甲醇－水（１５∶４０∶２２∶１０，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）１０℃以下放置
的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸
乙醇溶液，在 １０５℃加热至斑点显色清晰。供试品溶液

色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上显相同颜色的

斑点，阴性对照无干扰。详见图１Ｂ。

２．２ 含量测定
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＴｏｐｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流
动相：乙腈－水（６３∶３７，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测
波长：３２２ｎｍ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取蛇床子素对照品２．５ｍｇ，精密称定，置２５ｍＬ容
量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，制成含蛇床子

素 ０．１ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。取消炎止痒浸膏 １ｍＬ，
加硅藻土 １２ｇ，研匀，加甲醇 ６０ｍＬ，超声处理 ２０ｍｉｎ，
滤过，滤液蒸干，残渣加水２０ｍＬ使溶解，用乙酸乙酯提
取 ２次，每次 ２５ｍＬ，合并提取液，蒸干，残渣加甲醇定
容于５０ｍＬ容量瓶中，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续
滤液作为供试品溶液。按样品处方工艺制备缺蛇床子的

阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

系统适用性试验：取 ２．２．２项下 ３种溶液各适量，
按拟订色谱条件进样测定，色谱图见图 ２。理论板数按
蛇床子素峰计应不低于 ３０００，与相邻峰的分离度大于
１．５，系统适用性良好。

线性关系考察：分别精密吸取蛇床子素对照品贮备

液０．５，１．０，２．０，４．０，８．０ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲
醇稀释至刻度，摇匀，分别精密吸取各１０μＬ注入高效
液相色谱仪测定。以质量浓度（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为
纵坐标绘制标准曲线，得回归方程 Ｙ＝５８１９５Ｘ＋６９２５３７，
ｒ２＝０．９９９６（ｎ＝５）。结果表明，蛇床子素质量浓度在
５．０～８０．０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取同一对照品溶液 １０μＬ，按
拟订色谱条件重复进样６次，记录峰面积。结果蛇床子素
峰面积的 ＲＳＤ为１．８２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
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样品含量（μｇ）

２８．２０
２８．８１
２９．３６
２９．１８
２８．７７
２９．４６

加入量（μｇ）

４２．５９
４２．５９
２８．３９
２８．３９
１４．２０
１４．２０

测得量（μｇ）

７１．０８
７１．１２
５８．１９
５８．１１
４２．８７
４３．９８

回收率（％）

１００．６８
９９．３４
１０１．５５
１０１．９０
９９．３０
１０２．２５

Ｘ（％）

１００．８４

ＲＳＤ（％）

１．２９

ｍＡＵ
３０
２５
２０
１５
１０
５
０
－５
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０

ｔ／ｍｉｎ

１

Ａ Ｂ Ｃ

ｍＡＵ

０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８
ｔ／ｍｉｎ

９．００
７．５０
６．２５
５．００
３．７５
２．５０
１．２５
０

－１．００

ｍＡＵ

０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８
ｔ／ｍｉｎ

８
７
６
５
４
３
２
１
０
－１

１

１．蛇床子素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．阴性对照品溶液 Ｃ．供试品溶液
图２ 高效液相色谱图

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

重复性试验：精密量取样品牗批号为 ２０１７０８２３牘６
份，各 １ｍＬ，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进
样测定，记录峰面积。结果蛇床子素峰面积的 ＲＳＤ为
０．９３％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：精密吸取同一批（批号为 ２０１７０８２３）
供试品溶液，分别于 ０，１，２，４，８，１２ｈ时按拟订色谱条
件进样测定，记录峰面积。结果蛇床子素峰面积的 ＲＳＤ为
１．３２％（ｎ＝６），表明供试品溶液在室温下１２ｈ内稳定。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为２０１７０８２３）
６份，精密称定，分别精密加入高、中、低３种浓度的对照
品溶液适量，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进

样测定，计算回收率。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取３个批次的样品，精密称定，依法制备供试品溶液，按
拟订色谱条件进样测定样品中蛇床子素的峰面积，并计算含

量。结果批号分别为２０１７０８２３，２０１７０９０６，２０１７０９２０的样品
中蛇床子素的含量分别为１．４３８，１．４２４，１．４５７ｍｇ／ｍＬ。
３ 讨论

消炎止痒浸膏具有消炎、止痒、祛风功效，现代化学和

药理学研究表明，蛇床子、苦参和连翘为该方药理作用的

主要物质基础犤２－５犦，且为该制剂处方中的主要药物。蛇床子

的有效化学成分为香豆素类化合物，包括蛇床子素、欧前

胡素等犤６犦，具有较强活性的单体成分为蛇床子素，其含量为

蛇床子的质量控制标准之一犤１，７犦。苦参碱和连翘苷分别为

苦参和连翘的主要药效成分，且二者分别为苦参和连翘的

质量控制指标之一犤１，８－９犦。

参考 ２０１５年版《中国药典（一部）》和文献犤２－３，

１０－１１犦，本研究中通过对样品的提取方法、点样量、展开
剂种类和溶剂比例等条件进行筛选，最终确定了苦参碱

和连翘苷的 ＴＬＣ定性鉴别方法；参考文献犤４－５，１２犦和
２０１５年版《中国药典（一部）》中蛇床子药材项下蛇床子
素的含量测定方法 犤１犦３１５测定蛇床子素的含量，以乙

腈 －水（６５∶３５，Ｖ／Ｖ）为流动相，但用于本样品的分离
度与理论板数均不理想，于是对流动相比例进行了筛

选，最终确定乙腈－水（６３∶３７，Ｖ／Ｖ）可满足样品中蛇
床子素的分离要求。

综上所述，本研究中建立的方法操作简便，专属性强，样

品整体分离效果良好，可用于消炎止痒浸膏的质量控制。
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