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摘要 目的  制定肝炎净注射液的质量标准 ∀方法  对栀子 !黄芩 !茵陈进行了薄层鉴别 ∀用高效液相色谱法测定了制剂中

栀子苷的含量 ∀固定相为 ≥ ° ⁄≥ ≤ 柱 以乙腈2水 Β 为流动相 检测波长 ∀结果  栀子苷在 ∗

Λ 内呈良好的线性关系 ∀栀子苷的平均回收率为 ν ≥⁄为 ∀结论  方法简便 !准确 !重现性好 ∀可

用于控制肝炎净注射液质量 ∀
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  肝炎净注射液为河北省药品标准 年版收载的品

种 该药方剂以汉代张仲景5伤寒论6治湿热黄疸第一药方

5茵陈蒿汤6为主方 加配黄芩 !板蓝根 !胆汁膏组成 具有清

热 !利湿 !解毒的功效 临床用于急性肝炎 !慢性肝炎 !肝硬化

属肝胆湿热证 ∀原标准除常规检查外 无其它检测项目 笔

者也未见有关报道 ∀为有效控制其制剂质量 对所含的 味

中药进行了薄层鉴别 并采用高效液相法测定了栀子苷的含

量 ∀鉴别专属 斑点清晰 ∀含量测定方法简便 !快捷 !准确 ∀

1  仪器与材料

高效液相色谱仪 岛津 ≤2 ⁄∂°泵 ≥°⁄2 ∂°二极

管阵列检测器 ≤ ≥≥2∂° ≤色谱工作站 ∀硅胶 青岛海洋

化工厂生产 ∀肝炎净注射液 批号

!阴性样品及茵陈药材由河北金牛制药有限公司提

供 ∀处方中所有药材由本所孙宝惠副主任药师鉴定 ∀黄芩

苷 !栀子苷对照品 由中国药品生物制品检定所提供 批号分

别为 2 2 ∀乙腈为色谱纯 其它试剂试药

均为分析纯 ∀

2  方法与结果

2 1  薄层色谱鉴别

2 1 1  栀子  取本品 20 置水浴上蒸至近干 残留物加丙

酮 超声使溶解 上清液作为供试品溶液 ∀另取栀子苷对

照品 加丙酮制成每 含 的溶液 作为对照品溶液 ∀

再取按处方工艺制成的不含栀子的样品 同法制成阴性对照

液 ∀吸取上述供试品溶液及阴性对照液各 Λ 对照品溶液

Λ 分别点于同一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 薄

层板上 以醋酸乙酯2丙酮2甲酸2水 Β Β Β 为展开剂 展

开 取出 晾干 喷以 香草醛硫酸溶液 必要时加热至斑点

显色清晰 ∀供试品色谱中 在与对照品色谱相应的位置上

显相同颜色的斑点 阴性对照液无干扰 ∀

2 1 2  黄芩  取本品 20 置水浴上蒸至约 加

氢氧化钠甲醇溶液 使溶解 过滤 滤液作为供试品溶液 ∀

另取黄芩苷对照品适量 加甲醇制成每 含 的溶液

作为对照品溶液 ∀再取按处方工艺制成的不含黄芩的样品

同法制成阴性对照液 ∀吸取上述 种溶液各 Λ 分别点于

同一含 醋酸钠的羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 薄层

板上 以醋酸乙酯2丁酮2甲酸2水 Β Β Β 为展开剂 展开
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取出 晾干 喷以 的三氯化铁乙醇溶液 ∀供试品色谱中

在与对照品色谱相应的位置上 显相同颜色的斑点 阴性对

照液无干扰 ∀

2 1 3  茵陈 取本品 20 用醋酸乙酯振摇提取 次 每次

合并醋酸乙酯液 蒸干 加甲醇 溶解 作为供试品

溶液 ∀另取茵陈对照药材 加水 回流 滤过 滤

液用醋酸乙酯振摇提取 次 每次 合并醋酸乙酯液 蒸

干 残渣用甲醇 溶解 作为对照药材溶液 ∀再取按处方

工艺制成的不含茵陈的样品 同法制成阴性对照液 ∀吸取供

试品溶液 !对照药材溶液及阴性对照液各 Λ 分别点于同

一以羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 薄层板上 以甲苯2

甲酸乙酯2甲酸 Β Β 为展开剂 展开 取出 晾干 ε 加

热 ∗ 后 放凉 置紫外光灯 下检视 ∀供试品色

谱中 在与对照药材色谱相应的位置上 显相同的 个亮蓝

色荧光斑点 阴性对照液无干扰 ∀

2 2  栀子苷的含量测定

2 2 1  色谱条件  色谱柱为 ≥ 2° ∂°2 ⁄≥ ≤ 柱

≅ Λ 乙腈2水 Β 为流动相 检测波长为

流速 # 柱温 室温 ∀

2 2 2  供试品溶液的制备  精密吸取肝炎净注射液 2 置

量瓶中 用甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 备用 ∀再精

密吸取 置 量瓶中 用 甲醇稀释至刻度 摇匀

即得 ∀

2 2 3  对照品溶液制备  精密称取栀子苷对照品约

置 量瓶中 用甲醇溶解并稀释至刻度 摇匀 备用 ∀

再精密吸取 置 量瓶中 用 甲醇稀释至刻度 制

成每 含 Λ 的溶液即得 ∀

2 2 4  阴性对照溶液的制备  取按处方比例及生产工艺制

备的不含栀子原药材的肝炎净注射液 按供试品溶液的制备

同法操作即得 ∀

2 2 5  检测波长的确定  应用二极管阵列检测器和色谱工

作站测得供试品中栀子苷色谱峰与栀子苷对照品色谱峰的

吸收光谱 选定最大吸收波长 为测定波长 ∀

2 2 6  选择性实验  吸取栀子苷对照品溶液 !供试品溶液

及阴性对照溶液各 Λ 分别注入色谱仪 ∀结果表明 以

为检测波长 供试品在与栀子苷对照品相应位置上有

相似的吸收峰 而阴性对照溶液在与对照品溶液相应的位置

上则无吸收峰 说明其他药味不干扰栀子苷的检测 ∀

2 2 7  标准曲线的制备 将浓度为 0

# 的对照品溶液分别吸取 Λ 注入色

谱仪 以进样的对照品溶液浓度 ≤ # 为横坐标 峰面

积积分值 为纵坐标 绘制标准曲线 回归方程为 Α .

≅ Χ . ≅ , ρ . ( ν ∀实验表明 栀子苷

对照品在 ∗ Λ 范围内线性关系良好 ∀

2 2 8  精密度试验  精密吸取栀子苷对照品溶液与某一供

试品溶液各 20Λ 重复进样 次 测定峰面积积分值 对照品

峰面积积分值的 ≥⁄为 供试品峰面积积分值的 ≥⁄

为 说明仪器性能良好 ∀

2 2 9  稳定性试验  取同一对照品溶液与同一供试品溶

液 分别在 进样测定 栀子苷对照品峰面积积分

值的 ≥⁄为 供试品栀子苷峰面积积分值的 ≥⁄为

说明栀子苷至少在 内稳定 ∀

2 2 10  重复性试验  同一批号样品分别取样 5 份 照/

0项下方法操作 测定 计算含量 ∀平均含量为 #

≥⁄为 ∀

2 2 11  回收率试验 采用加样回收试验 取同一批供试品

份 一份作为随行样品 其余 份 称取一定量的样品 加入

一定量的对照品 按供试品制备所述方法进行提取测定 计

算回收率 ∀ 次测定的平均回收率为 ≥⁄ 为

∀结果见表 ∀

表 1  加样回收试验结果

Ταβ 1  × ∏ √

添加栀子苷对照品

的量

所加栀子苷对照品

的测出量

回收率 平均值 ΡΣ∆

2 2 12  样品测定  取样品 3 批 依法测定含量 结果见表

∀

表 2  样品含量测定结果

Ταβ 2  ⁄ ∏

批  号 栀子苷含量 # 平均含量 #

3  讨论

3 1  茵陈以其善能利胆清热 !去湿除黄的作用为本处方君

药 臣以栀子 佐以黄芩等以通利三焦 泻热逐淤 茵陈 !栀

子 !黄芩作为君臣佐使药 有必要对其进行鉴别来控制投料 ∀

3 2  肝净注射液是复方制剂 成分复杂 采用 ° ≤ 不经分

离 直接测定其中栀子苷的含量 方法简便快速 经加样回收

试验及精密度试验 认为结果可靠 ∀

3 3  比较了多种流动相 认为乙腈2水 Β 最佳 能排除

干扰 使样品中的栀子苷分离度好 峰形尖锐不拖尾 ∀

3 4  样品提取时采用先将样品用甲醇溶解并稀释至刻度

再定量吸取续滤液用 甲醇进行第二步稀释 这时 溶液

轻微变浊 用微孔滤膜滤过 得澄清溶液 此过程可除去部分

杂质 减少对色谱柱的污染 延长其使用寿命 ∀
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