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［摘　要］　目的　探讨妇宁阴道泡腾片的制备方法和质量标准。方法　采用苦参、黄柏、黄芩、莪术等１１味中药，
经水蒸汽蒸馏提取挥发油、水提法工艺制备而成妇宁阴道泡腾片。采用薄层层析法鉴别制剂中黄柏和黄芩，采用高效液

相色谱（ＨＰＬＣ）法对苦参碱进行含量测定。结果　薄层定性条件适合，斑点清晰，ＨＰＬＣ定量方法分离效果好，线性范围
０．１６２４８～１．４６２３２μｇ（ｒ＝０．９９９９），平均回收率９９．７５％，ＲＳＤ为１．２０％。结论　妇宁阴道泡腾片的制备工艺可行，质
量控制方法简便、可靠，能较好的控制该制剂的内在质量。
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　　妇宁阴道泡腾片是在复方中成药妇宁栓（收载于《卫生部
药品标准中药成方制剂》第１２册）的基础上改剂型而成的现代
制剂。其处方由苦参、黄柏、黄芩、莪术、儿茶等１１味中药组成，
具有清热解毒、燥湿杀虫，去腐生肌，化瘀镇痛之功效，对细菌、

病毒、真菌、滴虫等引起的阴道炎、阴道溃疡、宫颈炎、宫颈糜

烂、阴痒、阴蚀、黄白带下、味臭、小腹痛、腰骶痛等症状有确切

的疗效。由于栓剂基质常易因体温融化后连同药物流失而影

响疗效，污染衣物，给患者带来不适和极大的不便，改剂型为阴

道泡腾片后可提高治疗效果和患者的顺应性［１］。现将该制剂

的制备方法和质量标准控制研究结果报道如下。

１　仪器与试药　
美国惠普１１００高效液相色谱仪（带自动进样器、四元梯度

洗脱泵、ＭＷＤ紫外检测器），ＨＰＲｅｖ．Ａ．０７．０１色谱工作站；
ＣＱ２５０超声波清洗仪（上海船舶电子设备研究所）；Ｍｅｔｔｅｒ
ＴｏｌｅｄｏＭＴ５电子天平；苦参碱对照品（批号：１１０８０５２００３０６）来
自中国药品生物制品检定所；药材（安徽亳州汇仁堂药业有限

公司）；妇宁阴道泡腾片（武汉健民中药工程有限公司）；乙腈为

色谱纯，水为重蒸馏水，其他试剂均为分析纯。样品自制。

２　处方与制备　
２．１　处方　苦参１３７０ｇ，黄柏８２０ｇ，黄芩６８２ｇ，莪术４１０ｇ，蛤
壳粉１８２ｇ，红丹、儿茶各２７．３ｇ，乳香、没药各１３．６ｇ，猪胆粉
３６．４ｇ，冰片５．５ｇ。
２．２　制备　
２．２．１　挥发油提取　取处方量莪术，粉碎成粗粉，加８倍量水
提取６ｈ，挥发油另置；蒸馏后的水溶液及药渣备用。
２．２．２　浸膏制备　取上述蒸馏后的水溶液及药渣与苦参、黄
柏及处方量１／２的蛤壳粉，加１０倍量水煎煮２次，第１次煎煮
２ｈ，第２次煎煮１．５ｈ，合并煎液，滤过，滤液减压浓缩成稠膏，
减压干燥，粉碎成细粉；黄芩加８倍量水煎煮３次，第１次２ｈ，
第２和第３次各１ｈ，合并煎液，滤过，浓缩至相对密度为１．０５～

１．０８（８０℃）的清膏，在８０℃时加入盐酸（２ｍｏｌ·Ｌ１）调ｐＨ值
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１．０～２．０，８０℃保温１ｈ，静置２４ｈ，滤过，取沉淀，＜８０℃干燥，
粉碎成细粉。

２．２．３　制剂成型［２］　取上述粉碎好的细粉，以及适量乳糖、微
晶纤维素、碳酸氢钠与干膏粉混匀，以乙醇为润湿剂，制软材，

２０目筛制粒，在５０～５５℃下干燥，１８目筛整粒，得干燥颗粒。
取莪术油加入到磷酸氢钙中，充分吸附后与上述干燥颗粒及处

方量冰片细粉、枸橼酸、硬脂酸镁混匀，压制成每片１．０ｇ的片
剂，包装，即得。

３　质量控制　
３．１　性状　本品为棕色至棕褐色片；表面可见细微白色小点，
气特异。

３．２　鉴别［３］　黄柏和黄芩的鉴别。取本品２片，研细，加乙醇
３０ｍＬ超声提取１０ｍｉｎ，取出，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇５ｍＬ
使溶解，离心，取上层清液作为供试品溶液。另取黄柏对照药

材０．１ｇ，加甲醇１０ｍＬ，置水浴上加热回流１５ｍｉｎ，取出，滤过，
滤液浓缩至１ｍＬ作为对照药材溶液。再各取盐酸小檗碱和黄
芩苷对照品适量制成每１ｍＬ各含０．５ｍｇ的溶液，作为对照品
溶液。照薄层色谱法（《中华人民共和国药典》２００５年版一部
附录ＶＩＢ）实验，吸取上述供试品溶液５μＬ，对照药材及对照品
溶液各２μＬ，分别点于同一高效硅胶Ｇ薄层板上，以正丁醇冰
醋酸水（５３１）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯
（３６５ｎｍ）下检视。供试品色谱中，在与黄柏对照药材和盐酸小
檗碱对照品色谱相应的位置上，显相同的黄色荧光斑点。再喷

以２％三氯化铁乙醇溶液，置日光下检视。供试品色谱中，在与
黄芩苷对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。

３．３　检查［４］　
３．３．１　酸度　取本品２片，加水３０ｍＬ，加热，搅拌使溶解，静
置５ｍｉｎ后测定。ｐＨ值应为４．５～６．０（《中华人民共和国药
典》２００５年版一部附录Ⅶ Ｇ）。
３．３．２　发泡量　取２５ｍＬ具塞刻度试管（内径１．５ｃｍ）１０支，
各精密加水２ｍＬ，置（３７±１）℃ 水浴中５ｍｉｎ后，各管中分别
投入本品１片，密塞，２０ｍｉｎ内观察最大发泡量的体积，平均发
泡体积应不少于６．０ｍＬ，且少于４．０ｍＬ的不得超过２片。
３．３．３　其他　除崩解时限不检查外，应符合片剂项下有关的
各项规定（《中华人民共和国药典》２００５年版一部附录ＩＤ）。
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３．４　含量测定［５，６］　
３．４．１　色谱条件　色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈０．１％磷酸（三乙胺调节 ｐＨ值 ７～８）
（３０７０）；流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ１；检测波长：２１０ｎｍ；柱温为
３０℃。以苦参碱色谱峰计算，理论板数不低于３０００。
３．４．２　供试品溶液的制备　取本品１０片，精密称定，研细，混
匀。取约０．３ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加浓氨试液０．５
ｍＬ使完全润湿，精密加入三氯甲烷２５ｍＬ，密塞，称定重量，超
声处理３０ｍｉｎ，取出，放冷，再称定重量，用三氯甲烷补足减失
的重量，摇匀，滤过，精密量取续滤液１０ｍＬ，置水浴挥干，残渣
加无水乙醇适量使溶解，并转移至５ｍＬ量瓶中稀释至刻度，摇
匀，即得。

３．４．３　阴性对照液的制备　按处方比例取除去苦参的各味药
材，按样品制备工艺制成不含苦参药材的阴性对照品，并按供

试品溶液的制备方法制成阴性对照液。

３．４．４　标准曲线的制备　配制浓度为０．３２４９ｍｇ·ｍＬ１的苦
参碱对照品溶液，依次进样１，３，５，７，９μＬ，记录色谱图，以峰面
积值为纵坐标，苦参碱对照品进样量为横坐标，绘制标准曲线。

计算得回归方程为：Ｙ＝１１９１．９Ｘ＋２７４６３，ｒ＝０．９９９９。
３．４．５　精密度实验　精密吸取同一批供试品溶液５μＬ，重复
进样５次，测定峰面积，计算其ＲＳＤ＝０．７８％（ｎ＝５），表明精密
度符合要求。

３．４．６　稳定性实验　精密吸取同一样品溶液５μＬ，每２ｈ进样
１次，测定，结果表明二者在 ２４ｈ内稳定性良好。其 ＲＳＤ＝
１．０％（ｎ＝５）。
３．４．７　重现性实验　取同一批号样品５份，按“３．４．２项”下方
法制成供试品溶液，测定苦参碱含量，其ＲＳＤ＝０．８７％（ｎ＝５）。
结果表明，重现性较好。

３．４．８　回收率实验　取已知含量的妇宁阴道泡腾片样品（批
号：２００５０９０１）约０．１５ｇ共６份，精密称定，各精密加入苦参碱
对照品（１．０２７ｍｇ·ｍＬ１）１ｍＬ，挥干溶剂，按“３．４．２项”的制备
方法制备加样回收用的供试品溶液。按正文样品含量测定方

法进行测定，计算回收率，结果见表１。结果表明：本方法的回
收率较好，平均回收率为９９．７５％，ＲＳＤ为１．２０％。

表１　苦参碱对照品回收率实验结果　

序号
样品含量／

ｍｇ

加入量／

ｍｇ

测得总量／

ｍｇ

回收率／

％

平均回收

率／％

ＲＳＤ／

％
１ １．０４３６ １．０２７ ２．０５７２ ９８．７
２ １．００７０ １．０２７ ２．０２８９ ９９．５
３ １．０７５５ １．０２７ ２．１００４ ９９．８ ９９．７５ １．２０
４ １．０４７０ １．０２７ ２．０７５０ １００．１
５ １．０１５８ １．０２７ ２．０２８４ ９８．６
６ １．０３６８ １．０２７ ２．０８２３ １０１．８

３．４．９　样品含量测定　分别取 １０批不同批号的样品，按
“３．４．２”项下方法制成供试品溶液，按上述色谱条件，进样测
定，计算苦参碱的含量，结果见表２。根据结果，考虑药材的来

源，以及制剂生产、贮藏等综合因素，暂定本品每片含苦参以苦

参碱计，应≥５．０ｍｇ。
表２　样品含量测定结果　

批号
取样量／

ｇ

每片苦参碱

含量／ｍｇ

平均每片苦参

碱含量／ｍｇ

ＲＳＤ／

％
２００５０８０１ ０．３２６２ ６．５３
２００５０８０２ ０．３１３８ ６．６１
２００５０９０１ ０．３０８０ ６．７６ ６．６６ １．３９
２００５０９０２ ０．３０２２ ６．６８
２００５０９０３ ０．３１１２ ６．７７

４　讨论　
在薄层色谱实验中，因黄柏和黄芩的提取方法及展开剂都

相同，故将两者点于同一薄层板上，展开，置紫外光灯下检视，

操作方便，效果理想。

在含量测定实验中，根据苦参碱的理化性质，笔者曾比较

以下供试品溶液的制备方法：① 甲醇直接超声处理；② 碱化后
三氯甲烷超声处理，蒸干后加甲醇溶解；③碱化后三氯甲烷超
声处理，续滤液过中型氧化铝柱，三氯甲烷洗脱，蒸干后加甲醇

溶解。结果：① 法较简单，但制备的供试品杂质较多，苦参碱无
法与其达基线分离，影响测定的准确性；③ 法制备的供试品色
谱最好，但由于操作繁琐，测得的供试品中苦参碱含量偏低，同

时实验误差较大。因此，实验中供试品溶液的制备方法选择为

②法。
在含量测定实验中，曾试用了 Ｃ１８柱，乙腈０．０２５ｍｏｌ·Ｌ

－１

磷酸二氢钾溶液水（４０１５４５）为流动相，检测波长为
２１０ｎｍ，柱温为室温。结果由于供试品溶液中杂质成分较多，
供试品色谱中苦参碱与杂质峰不能达到基线分离；按《中华人

民共和国药典》２００５年版一部苦参项下含量测定色谱条件进行
实验［７］，结果苦参碱出峰较快，保留时间约为３～４ｍｉｎ，供试品
色谱中与杂质峰叠加、分离度不理想。经反复比较，以正文所

选流动相重复性最佳，出峰时间较适宜，峰形基本对称，与杂质

峰分离较好。
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