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止痒粉的质量控制

孙守兵　（连云港市中医院，江苏 连云港２２２００４）

［摘要］　目的：建立止痒粉的质量控制标准。方法：用薄层
色谱法对止痒粉中的盐酸苯海拉明进行定性鉴别；ＨＰＬＣ法
测定制剂中醋酸地塞米松、盐酸苯海拉明含量；色谱柱为

ＸＢ－Ｃ１８柱（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇－水（６８∶
３２）、乙腈－水－三乙胺（４５∶５５∶０．５）（用冰醋酸调节ｐＨ 至

６．５），检测波长２４０　ｎｍ，２５８　ｎｍ，流速１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１。结果：

薄层色谱检出盐酸苯海拉明，醋酸地塞米松在１０．９～１０９μｇ
·ｍＬ－１，盐酸苯海拉明在８１．６～８１６μｇ·ｍＬ

－１范围内线性关

系良好（ｒ＝０．９９９　９）；醋酸地塞米松回收率为９９．６％，ＲＳＤ
为０．８８％（ｎ＝６），盐酸苯海拉明回收率为９９．３％，ＲＳＤ为

１．２％（ｎ＝６）。结论：本方法简便、准确，可控制该制剂的质
量。
［关键词］　 止痒粉；薄层色谱；高效液相色谱法；醋酸地塞
米松；盐酸苯海拉明
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　　止痒粉为连云港市中医院生产的医院制剂，由醋酸地塞
米松、盐酸苯海拉明、枯矾、滑石粉组成，临床上主要用于慢
性湿疹，过敏性皮炎。为控制其质量，采用薄层色谱法对处
方中盐酸苯海拉明、醋酸地塞米松进行了定性鉴别；采用

ＨＰＬＣ法对醋酸地塞米松、盐酸苯海拉明进行含量测定。现
报道如下。

１　材料

Ａｇｉｌｅｎｔ－１２００高效液相色谱仪、紫外检测器；醋酸地塞
米松对照品（批号１００１２２－２００３０４）、盐酸苯海拉明对照品（批
号１０００６６－１９９７０５）均由中国药品生物制品检定所提供；止痒
粉样品及阴性样品由连云港市中医院制剂室制备；甲醇、乙
腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

２　方法与结果

２．１　盐酸苯海拉明［１］ＴＬＣ鉴别　取止痒粉４０　ｍｇ，加甲醇

１０　ｍＬ，超声处理５　ｍｉｎ，滤过，滤液作为供试品溶液。取盐酸
苯海拉明对照品加甲醇制成每１　ｍＬ含０．２　ｍｇ的溶液作为
对照品溶液。取不含盐酸苯海拉明的阴性样品，同法制成阴
性对照溶液。吸取上述３种溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶

Ｈ 薄层板上，以氯仿－甲醇（８∶２）为展开剂，展开，展距１０　ｃｍ，

晾干，喷以稀碘化铋钾试液。供试品色谱中，在与对照品色
谱相应的位置上，显相同颜色斑点，而在相应位置上阴性对
照液无干扰斑点。

２．２　醋酸地塞米松［１］ＨＰＬＣ鉴别　在样品含量测定项下记
录的色谱图中，结果样品溶液主峰的保留时间与对照品主峰
保留时间一致，均为５．３　ｍｉｎ。

２．３　含量测定

２．３．１　色谱条件与系统适用性试验

（１）醋酸地塞米松　色谱柱：ＸＢ－Ｃ１８（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，

５μｍ）柱，以甲醇－水（６８∶３２）为流动相
［１］，检测波长：２４０　ｎｍ，

流速：１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样量：２０μＬ，柱温：室温，醋酸地塞米
松的理论塔板数应不低于４　０００。

（２）盐酸苯海拉明　色谱柱：ＸＢ－Ｃ１８（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，

５μｍ）柱，以乙腈－水－三乙胺（４５∶５５∶０．５）（用冰醋酸调节ｐＨ
至６．５）为流动相［１］，检测波长：２５８　ｎｍ，流速：１．０ ｍＬ·

ｍｉｎ－１，进样量：２０μＬ，柱温：室温，醋酸地塞米松的理论塔板
数应不低于５　０００。

在上述色谱条件下，色谱图见图１，２。由图可见，样品色
谱中与对照品溶液在相同的保留时间５．２　ｍｉｎ及４．９９　ｍｉｎ处
分别有相似的色谱峰，而阴性样品没有，说明止痒粉中的其
他成分对醋酸地塞米松及盐酸苯海拉明的测定无干扰。

图１　止痒粉中醋酸地塞米松高效液相色谱图

Ａ．醋酸地塞米松；Ｂ．止痒粉样品；Ｃ．阴性样品

Ｆｉｇ　１　ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｅｘａｍｔｈａｓｏｎｅ　ａｃｅｔａｔｅ
Ａ．ｅｘａｍｔｈａｓｏｎｅ　ａｃｅｔａｔｅ；Ｂ．ｓａｍｐｌｅ；Ｃ．ｎｅｇａｔｉｖｅ　ｓａｍｐｌｅ

图２　止痒粉中盐酸苯海拉明高效液相色谱图

Ａ．盐酸苯海拉明；Ｂ．止痒粉样品；Ｃ．阴性样品

Ｆｉｇ　２　ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ
Ａ．ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ；Ｂ．ｓａｍｐｌｅ；Ｃ．ｎｅｇａｔｉｖｅ　ｓａｍｐｌｅ

２．３．２　线性关系考察　精密称取醋酸地塞米松对照品

１０．９０　ｍｇ置１００　ｍＬ量瓶中，加流动相适量，溶解后，加流动
相稀释至刻度，摇匀。精密量取１．０，３．０，５．０，７．０，１０．０ｍＬ
分别置１０　ｍＬ量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀。依次进样

２０μＬ，记录峰面积，并以醋酸地塞米松峰面积对浓度进行线
性回归，得回归方程为：Ａ＝４３．３Ｃ＋０．２（ｒ＝０．９９９　９）。精密
称取盐酸苯海拉明对照品２０．４　ｍｇ置２５　ｍＬ量瓶中，加水适
量，溶解后，加水稀释至刻度，摇匀。精密量取１．０，３．０，５．０，

７．０，１０．０ｍＬ分别置１０　ｍＬ量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇
匀。依次进样２０μＬ，记录峰面积，并以醋酸地塞米松峰面积
对浓度进行线性回归，得回归方程为：Ａ＝１．６２Ｃ＋０．３８（ｒ＝
０．９９９　９），结果表明：醋酸地塞米松在１０．９～１０９μｇ·ｍＬ

－１，

盐酸苯海拉明在８１．６～８１６μｇ·ｍＬ
－１范围内与峰面积的线性

关系良好。

２．３．３　精密度试验　精密吸取醋酸地塞米松（５４．５μｇ·

·０８３１· 中国医院药学杂志２０１１年第３１卷第１６期Ｃｈｉｎ　Ｈｏｓｐ　Ｐｈａｒｍ　Ｊ，２０１１　Ａｕｇ，Ｖｏｌ　３１，Ｎｏ．１６



ｍＬ－１）及盐酸苯海拉明（０．４０８　ｍｇ·ｍＬ－１）对照品溶液２０

μＬ，按上述各自色谱条件连续进样５次，测得醋酸地塞米松
的峰面积的ＲＳＤ为０．４８％（ｎ＝５）；盐酸苯海拉明的峰面积
的ＲＳＤ为０．６２％（ｎ＝５）。

２．３．４　稳定性试验　精密吸取新制备样品溶液２０μＬ（批号

２００９０３２１），每隔２　ｈ测定１次，共测定６次。结果醋酸地塞
米松及盐酸苯海拉明的峰面积 ＲＳＤ分别为０．５２％（ｎ＝６）、

０．８１％（ｎ＝６）。表明样品溶液在１２　ｈ内稳定。

２．３．５　重复性试验　精密称取同一批号（２００９０６１１）样品５
份，按“２．３．７”项下的方法制备并测定样品溶液，结果测得醋
酸地塞米松、盐酸苯海拉明的平均含量分别为０．５２２　ｍｇ·ｇ－１

和９３．５　ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分别为０．６５％（ｎ＝５）和０．４９％（ｎ＝５）。

２．３．６　加样回收率试验
（１）精密称取按处方组成制备的不含醋酸地塞米松的阴

性样品１０　ｇ置研钵中，分别精密加入醋酸地塞米松对照品

２４，３０，３５　ｍｇ，混匀，按“２．３．７”项下供试品溶液制备方法制
成供试品溶液，按“２．３．１”项下色谱条件测定醋酸地塞米松
含量，计算回收率，结果见表１。

（２）精密称取按处方组成制备的不含盐酸苯海拉明的阴
性样品１　ｇ置研钵中，分别精密加入盐酸苯海拉明对照品

８２．５，１００．２，１２０．５　ｍｇ，混匀，按“２．３．７”项下供试品溶液制
备方法制成供试品溶液，按“２．３．１”项下色谱条件测定盐酸
苯海拉明含量，计算回收率，结果见表２。
表１　加样回收率试验结果（ｎ＝６）

Ｔａｂ　１　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ（ｎ＝６）

样品量／ｍｇ 测定量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％
１．９７４　 １．９４２　 ９８．３８
１．９６９　 １．９５２　 ９９．１４
２．３８２　 ２．３９４　 １００．５　 ９９．６　 ０．８８
２．４２１　 ２．４０２　 ９９．２１
２．９７３　 ２．９３３　 ９８．６５
２．９７９　 ３．００６　 １００．９

２．３．７　样品测定
（１）醋酸地塞米松　取止痒粉１０　ｇ，研匀，置具塞锥形瓶

中，精密加入流动相５０　ｍＬ，称定，超声处理３０　ｍｉｎ，放冷，再
称定，用流动相补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液作为

表２　加样回收率试验结果（ｎ＝６）

Ｔａｂ　２　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ（ｎ＝６）

样品量／ｍｇ 测定量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％
８．４３　 ８．３１　 ９８．５８
８．７０　 ８．５４　 ９８．１６
１０．６３　 １０．７１　 １００．８　 ９９．３　 １．２
１０．１１　 １０．０４　 ９９．３１
１２．２７　 １２．３５　 １００．６
１２．４０　 １２．２１　 ９８．４７

供试品溶液。另取醋酸地塞米松对照品适量，用流动相制成
每１　ｍＬ含５４．５μｇ的对照品溶液。分别吸取上述供试品及
对照品溶液各２０μＬ，按上述色谱条件注入高效液相色谱仪，
按外标法计算样品中醋酸地塞米松的含量，结果见表３。

（２）盐酸苯海拉明　精密称取上述细粉０．１　ｇ，置２５　ｍＬ
量瓶中，加入水适量，振摇使溶解，加水至刻度，摇匀，滤过，
取续滤液作为供试品溶液。另取盐酸苯海拉明对照品适量，

用水制成每１　ｍＬ含４０８μｇ的对照品溶液。分别吸取上述
供试品及对照品溶液各２０μＬ，按上述色谱条件注入高效液
相色谱仪，按外标法计算样品中盐酸苯海拉明的含量，结果
见表３。

表３　样品测定结果（ｎ＝５）

Ｔａｂ　３　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝
５）

批号
醋酸地塞米松 盐酸苯海拉明

含量／ｍｇ·ｇ－１　 ＲＳＤ／％ 含量／ｍｇ·ｇ－１　 ＲＳＤ／％
２００９０６１１　 ２．９８　 ０．８　 ９３．５　 ０．９
２００９０３２７　 ２．９４　 ０．６　 ９５．８　 ０．５
２００９１２０６　 ３．０１　 ０．４　 ９８．４　 ０．７

３　讨论
本实验结果表明，采用ＴＬＣ法可用于止痒粉中苯海拉

明的鉴别；应用 ＨＰＬＣ法可对止痒粉中盐酸苯海拉明和醋酸
地塞米松进行含量测定，可用于止痒粉的质量控制。
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