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摘要目的：采用高效液相色谱法(HPLC)测定抗宫炎凝胶剂中金石蚕苷的含量，为制定其质量标准提供基础。方法：采用十八烷基

硅烷键合胶为填充剂，乙腈 -0.5%磷酸(18:82)为流动相；检测波长为 332 nm；流速为 1.0 ml/min，探讨 HPLC测定抗宫炎凝胶剂中

金石蚕苷含量的专属性、精密度、稳定性、重现性等。结果：金石蚕苷在 0.104~0.468 mg/ml范围内呈良好的线性关系(r=0.9999)，平

均回收率为 99.76%，RSD为 1.56%。结论：采用 HPLC测定抗宫炎凝胶剂中金石蚕苷含量的专属性、精密度、稳定性、重现性均良

好，该方法简便可靠，可用于抗宫炎凝胶剂的质量标准的研究。
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Quantitative Study of Poliumoside by HPLC in the Kanggongyan Gels*

To establish a HPLC method to determine the contents of Poliumoside in the Kanggongyan Gels and

provide foundation for the development of its quality standard. C18 was used as chromatographic column, the mobile phase

was Acetonitrile-0.5%H3PO4(18:82), the wave lenghth was 332 nm. and the flow rate was 1.0ml/min. The specificity, precision, stability,

and reproducibility of HPLC in the detection of content of Poliumoside in the Kanggongyan Gels were analyzed. The

Poliumoside showed good linear relationship in the range of 0.104～ 0.468 mg/ml and the average recovery was 99.76% with RSD of

1.56% . The specificity, precision, stability, reproducibility of HPLC in the detection of content of Poliumoside in the
Kanggongyan Gels were good. HPLC was a simple and reliable method for the research of quality standard of kanggongyan gels.
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前言

慢性宫颈炎是女性生殖系统最为常见的炎症性疾病，多为

急性宫颈炎治疗不彻底转变而来[1]，该病在已婚或有性生活的

妇女中发病率高达 50%以上，且是宫颈癌发病的高危因素之一
[2，3]。其临床局部表现包括宫颈糜烂、宫颈腺体囊肿、宫颈肥大、

宫颈息肉和宫颈管炎等，可引起白带增多、下腹坠痛、接触性出

血、不孕等症状[4，5]，且与宫颈癌的发生密切相关。慢性宫颈炎的

临床治疗方法较多，主要包括物理治疗、手术治疗和药物治疗

等方法[6，7]。

抗宫炎凝胶剂是在抗宫炎片的基础上研究制得的[8，9]，主要

由广东紫珠、益母草、乌药三味药材组成[10]，在临床上用于治疗

因慢性宫颈炎引起的宫颈糜烂效果明显。广东紫珠主要成分为

黄酮类化合物，具有较好的抗菌消炎作用，外用治疗跌打肿痛、

外伤出血、烧伤等症[11，12]；益母草主要含有益母草碱、水苏碱等

成分，具有活血调经、清热解毒之功效，由益母草、柴胡、丹皮等

中药制成的外用贴剂，治疗盆腔炎疗效显著[13，14]；乌药具有抗病

毒、抑菌、抗炎镇痛等药理作用，其外用可使局部血管扩张，缓

和肌肉痉挛性疼痛[15，16]。凝胶剂与阴道黏膜具有良好的偶合和

水合作用，可较长时间与病灶部位黏附紧密[17，18]，能充盈整个阴

道，有较好的生物相容性，有利于药物的释放，能更好地发挥疗

效，是治疗宫颈疾病较理想的剂型[19，20]。相比于抗宫炎片，抗宫

炎凝胶剂不需要通过肝脏首过作用和胃肠道生理关卡效应，因

而不会降低其病灶部位的有效浓度，也不会延长其起效时间及

降低药物的疗效[21，22]。本实验采用高效液相法测定抗宫炎凝胶

剂中的主药广东紫珠中金石蚕苷的含量，旨在为制定其质量标

准奠定基础，为慢性宫颈炎及宫颈糜烂的临床治疗提供更多的

基础。
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图 1金石蚕苷对照品

Fig. 1 Comparision products of poliumoside

Extraction condition Back flow (h) Ultra sound( h)

Time 0.5 1 1.5 1

Content(mg/g) 1.78 1.84 1.80 1.65

表 1供试品制备提取时间及方法筛选

Table 1 Extraction time and method selection of the preparation

1 材料与方法

1.1 实验材料

高效液相色谱仪；Waters 1525-2489；METTLER AE 200电

子天平(梅特勒托利多仪器公司生产)。
AB204-N电子分析天平(梅特勒托利多仪器公司生产)；指

针式电热恒温水浴锅 (上海跃进医疗器械厂)；KQ-500DB超声

波清洗器 (昆山市超声仪器有限公司 )；金石蚕苷对照品
(111812-201001，中国药品生物制品检定所)；抗宫炎凝胶剂(自

制：批号 20110901、20110902、20110903)。
1.2 实验方法
1.2.1 色谱条件与系统适应性 色谱柱：以十八烷基硅烷键合

硅胶为填充剂；流动相：乙腈 -0.5%磷酸(18：82)；检测波长：
332nm；流速：1.0ml/min；理论板数按金石蚕苷峰计算应不低于
3000。
1.2.2 溶液的制备 供试品制备方法考察；超声：精密称取供

试品 5.00 g，置锥形瓶中，精密加入 50%甲醇 50 mL，超声处理
(功率 250 W，频率 40 kHz)60 min，转移至 50 mL容量瓶中，用
50%甲醇洗涤锥形瓶，洗液并入容量瓶，50%甲醇定容，摇匀，过

滤，取续滤液用微孔滤膜(0.45 滋m)滤过，作为供试品溶液。

水浴回流：精密称取供试品 5.00 g，置圆底烧瓶中，精密加

入 50%甲醇 50 mL，精密称定重量，水浴回流 1 h，放冷，再精密

称定重量，用 50%甲醇补足减失的重量，摇匀，过滤，取续滤液

用微孔滤膜(0.45 滋m)滤过，作为供试品溶液[19]。

测定法：分别精密吸取对照品溶液 10 滋L与上述两种供试

品溶液各 5 滋L，注入液相色谱仪，测定、记录色谱图。

结果：加热回流提取的效果明显优于超声提取，故本实验选用

加热回流提取方法。结果见表 1。
提取时间的选择：取本品 5.00 g三份，精密称定，分别置圆

底烧瓶中，精密加入 50%甲醇 50 mL，称定重量，分别加热回流

提取 0.5 h、1 h、1.5 h，放冷，再称定重量，用 50%甲醇补足减失

的重量，摇匀，过滤，取续滤液用微孔滤膜(0.45 滋m)滤过，作为

供试品溶液。并按拟定的色谱条件测定，结果见表 1。通过比较
超声与加热回流提取方法与选择提取时间的试验，优化了供试

品制备的条件，确定了样品处理方法：精密称取供试品 5.00g，

置圆底烧瓶中，精密加入 50%甲醇 50 mL，称定重量，水浴加热

回流 1 h，放冷，再称定重量，用 50%甲醇补足减失的重量，摇

匀，过滤，取续滤液用微孔滤膜(0.45 滋m)滤过，作为供试品溶液。

溶液的制备：①供试品溶液的制备：取样品 5.00 g，置锥形

瓶中，加入 50%甲醇 50 mL，称定重量。加热回流 1 h，放冷，再

称定重量，用 50%甲醇不足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液

用微孔滤膜滤过，即得供试品[20]。②对照品溶液的制备：精密取

金石蚕苷对照品适量，加 50%色谱甲醇制成每 1 mL含金石蚕
苷约 0.156 mg的溶液[21]。③阴性对照品的制备：按处方比例取

除广东紫珠外的其余药材，照供试品溶液的制备方法制成阴性

对照品。

1.2.3 测定方法 分别精密吸取对照品溶液 10 滋L与供试品

溶液 5 滋L注入液相色谱仪，测定和记录色谱图。

2 结果

2.1 专属性实验

分别取对照品、供试品、阴性样品溶液注入液相色谱仪，结

果在金石蚕苷对照品出峰处，供试品有明显的色谱峰而阴性对

照品无色谱峰出现，表明阴性对照品无干扰，本方法专属性强。

结果见图 1、图 2和图 3。
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Number Sample size(滋L) Peak area Appearance time RSD

1 15.0 3583313 5.584

2 15.0 3586156 5.555

3 15.0 3578441 5.571 0.24%

4 15.0 3564655 5.531

5 15.0 3567668 5.516

6 15.0 3570842 5.538

表 2精密度试验

Table 2 Precision experiment

图 3阴性对照品

Fig.3 Negative reference substance

2.2 精密度实验

精密吸取浓度为 0.156 mg/ml对照品 15 滋L注入液相色谱

仪，重复进样 6 次，结果 RSD为 0.24%，表明本法的精密度良

好，见表 2。

图 2抗宫炎凝胶剂供试品

Fig.2 Preparation of Kang gongyan gels

2.3 线性曲线

精密称取 105℃干燥 5 h的金石蚕苷对照品 25.00 mg，置
25 mL容量瓶中，加入 50%甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得

浓度为 1 mg/ml的对照品溶液。分别精密吸取上述对照品溶液

1.04 mL、1.56 mL、2.08 mL、2.60 mL、4.16 mL、4.68 mL分别置于
10 mL容量瓶中，加 50%色谱甲醇稀释至刻度，摇匀，制成浓度

分别为 0.104 mg/ml、0.156 mg/ml、0.208 mg/ml、0.260 mg/ml、
0.416 mg/ml、0.468 mg/ml的金石蚕苷对照品溶液。精密吸取上
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Number Sample size(滋L) Peak area Appearance time RSD

1 5.0 7313577 5.552

2 5.0 7311453 5.515

3 5.0 7315391 5.550 0.087%

4 5.0 7302721 5.502

5 5.0 7314681 5.473

6 5.0 7322291 5.443

表 5重现性试验

Table 5 Reproducibility experiment

Number Time(h) Peak area Appearance time RSD

1 0 7331836 5.467

2 1 7339241 5.447

3 3 7331837 5.500

4 5 7277159 5.528 0.46%

5 7 7341462 5.483

6 9 7338090 5.489

7 12 7351708 5.450

8 24 7401823 5.486

表 4稳定性试验

Table 4 Stability experiment

Number Concentration(mg/ml) Peak area Appearance time

1 0.104 2279910 5.568

2 0.156 3506459 5.623

3 0.208 4754732 5.608

4 0.260 5944522 5.592

5 0.416 9547485 5.590

6 0.468 10729931 5.608

表 3标准曲线

Table 3 Standard curve

述浓度对照品溶液各 15 滋L，注入液相色谱仪，记录色谱图。以

浓度为横坐标，峰面积积分值为纵坐标，绘制标准曲线，得到线

性回归方程为 y=23189646.34x-103111.8155(r=0.9999，n=6)，表

明金石蚕苷浓度在 0.104～ 0.468 mg/ml范围内，对照品浓度与

峰面积之间具有良好的线性关系，见表 3。

2.4 稳定性实验

取抗宫炎凝胶剂一支，精密称定，按供试品溶液制备方法

制备供试品溶液，分别于第 0、1、3、5、7、9、12、24 h精密吸取 5

滋L，注入液相色谱仪，RSD 为 0.46%，表明本样品溶液在 24 h

内稳定性良好，见表 4。

2.5 重现性实验

精密称取同一批样品 6份，按供试品溶液制备方法平行制

备六份供试品溶液，分别精密吸取 5 滋L注入液相色谱仪，测定

6份样品中金石蚕苷的含量，得 RSD为 0.087%，表明该方法的

重现性良好，见表 5。

2.6 样品含量的测定

取三批样品按上述供试品溶液制备方法制备，分别精密吸

取浓度为 0.156 mg/ml对照品溶液 15 滋L及供试品溶液 5 滋L，

注入液相色谱仪，测定和记录色谱图，结果见表 6。
2.7 回收率实验

精密称取已知含量的样品 9份(含量 1.842 mg/g)约 5.00 g，
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表 8耐用性实验

Table 8 Durability experiment

Number Variable factor Content(mg)

1 Mobile phase: acetonitrile-0.5%H3PO4(20：80) 9.20

2 Chromatographic column(C18 5滋 250× 4.6mm) 9.21

3 Flow rate(0.8 mL/min) 9.21

4 Determine wavelength(330nm) 9.20

Number Content (mg)

20110901 9.20

20110902 9.21

20110903 9.20

表 6样品含量测定

Table 6 Content determination of samples

Number Sample siaz(g) Content(mg) AAddition(mg) Measured value(mg) Recovery rate(%)
Average recovery

rate%
RSD%

1 5.002 9.2136 7.4000 16.5462 99.09

2 5.001 9.2118 7.4000 16.5163 98.71

3 5.002 9.2136 7.4000 16.6195 100.08

4 5.003 9.2155 9.2000 18.6317 102.35

5 4.998 9.2063 9.2000 18.2968 98.81 99.76% 1.56%

6 4.998 9.2063 9.2000 18.4909 100.92

7 4.998 9.2063 11.000 19.8884 97.11

8 5.003 9.2155 11.000 20.3420 101.15

9 5.001 9.2118 11.000 20.1667 99.59

表 7回收率实验

Table 7 Recovery experiment

分别加入上述浓度为 1 mg/ml对照品溶液，其中三份加入 7.4

mL，三份加入 9.2 mL，三份加入 11 mL，测定上述 9份药品中
金石蚕苷的含量，计算平均回收率为 99.76%，RSD为 1.56%，

表明该法的回收率好，见表 7。

回收率%=（实测值 -原样品中金石茧苷含量）
加入对照品量

× 100%

2.8 耐用性试验

取一份供试品，分别改变流动相组成、色谱柱、流速、检测

波长，进行含量测定。结果表明，以上四种因素小的变动对金石

蚕苷含量的测定影响较小，提示本测定方法稳定、可行，见表 8。

3 讨论

3.1 供试品制备方法的选择
本实验探讨了超声提取法和加热回流提取法两种方法，结

果显示加热回流提取的效果明显优于超声提取，故本实验选用

加热回流提取方法[15]。

3.2 提取时间的选择

本实验分别考察了加热回流提取 0.5 h、1 h、1.5 h，结果表

明提取时间为 1h时，样品的含量最高，故本实验采取回流 1 h

的提取时间，最终确定样品的最佳提取工艺为加热回流 1 h。
3.3 对主要成分进行高效液相色谱法的定量鉴别

本实验对处方中的主药广东紫珠的主要成分金石蚕苷进

行了高效液相色谱法的定量鉴别，通过方法学考察，金石蚕苷

峰型良好，其专属性、精密度、稳定性、重现性均良好，说明该方

法简便可靠，可用于抗宫炎凝胶剂的质量标准的研究。

综上所述，凝胶剂作为近几年局部外用药的新剂型，是局

部外用药研发的热点[22]。应用于阴道内给药的凝胶主要是功能

水凝胶，与吸附处的黏膜紧密结合，具有制备工艺简单、形状美

观、易于涂布使用、易清洗、不污染衣物、稳定性较好等特点，现

在水性凝胶基质在新研发的局部外用制剂中所占比例越来越大。
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