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华海乙肝泡腾颖粒剂由黄茂
、

柴胡
、

虎杖
、

五味

子等组成
。

为控制华海乙肝泡脚颖粒剂的质t
,

本

文采用高效液相色谱法测定华海乙肝泡腾孩粒剂中

柴胡皂昔 C 的含量
。

1 仪I. 与药品

p
Hs

一

3c
型精密 pH 计 (上海雷磁仪器厂 )

,

A E 2
4D

S 型电子分析天平(瑞士 M E r FLE R )
,

高效液

相系统旧本岛津)
,

优
一
6 A 系

,

sP
D

一

6A 检侧器
,

c 鱿
一
o n s 6

.

0 中 减 1 5 0 色谱柱
,

C

TO

一
6 A 恒温箱

,

S C L
一
6 A 控制器

,

C
一
R4

A 积分仪
。

实验用药材经张兆旺教授鉴定
,

黄蔑为豆科植

物膜英黄蔑 注动钩舆亡妇 m e
lub ran

aeeu。
( Fi sc h

.

) B
e g

·

的干燥根;虎杖为落科植物虎杖 凡伙卯nu m
c
ua, 汕

-

枷 Sie bet zu cc
,

的干燥根茎和根 ;柴胡为伞形科植

物北柴胡 B喇
e
,
mch ‘ne . D C

.
的根 ;五味子为木

兰科植物五味子 反人如耐m 认
~

is (T u犯: ) B曰L

的干燥成熟果实
。

质t 符合《中国药典)l 99 5版一部

标准
。

辅料 H PM C
、

小苏打
、

柠橄酸
、

甜菊贰质t 符合

羞金项 目
:山东省医药卫生科研课月(97 117,加2)

( 中国药典)l 卯5版二部标准
。

对照品柴胡皂昔 C

(上海医药工业研究院
,

1 0. 5 哪
,

无批号)
。

甲醉色谱

纯
,

水为自制高纯水
,

其余试剂均为分析纯
。

样品
:
华

海乙肝泡腾颗粒
,

以选定的药材组合方式提取[
’〕

、

干燥
、

制备
。

2 方法与结果

2
.
1 对照液的制备

取柴胡皂昔 C 对照品适t
,

精密称定
,

以甲醉

配成 0
.
560 吨

·

m l

一 ’
的溶液作为对照液

。

1 2 样品液的制备

取华海乙肝泡腾颐粒剂适量
,

研细
,

精密称取

59
,

加硅藻土 39 拌匀
,

用无水乙醇 150 耐 于索氏提

取器中回流提取 6h
,

挥干溶剂
,

加水 10 耐 溶解
,

以

乙醚萃取(20 耐 x 3 )
,

取水层
,

以正丁醉萃取(20 耐
x 3)

,

合并正丁醉液
,

用 5% 碳酸氮钠溶液(10 而 x

2)和燕馏水(10回 )洗涤
,

取正丁醉层
,

挥干
,

残渣以

水 5时 溶解
,

加于 D1 01 大孔吸附树脂柱上
,

依此以

水 100 间 洗脱
,

弃去
,

30
% 乙醉 30 ml 洗脱

,

弃去
,

70
% 乙醉 50耐 洗脱

,

收集
,

挥干
,

用甲醉溶解并定容

至 5耐
,

作为成品供试液
。

同法制得成品缺柴胡阴



色谱条件 流动相 : 甲醇一水 (61 : 39 )
,

流速 1
.
Om U m in

,

检测波长 203
nm 。

进样量供试液
、

对照液均为 20闪
。

. J

. K

0
L

NOF
Q
R

宕.:

.
:

00
.
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性供试液
、

辅料供试液
。

称取 10
~
20 目的柴胡粗粉

,

浸泡 30 m 谊 后
,

用
“
s B E 法t

’
,

, ]分别煎提 3 次(加水量为药材重量的 s
,

6

,

6 倍
,

煎煮 2
.
0 ,

1

.

0

,

o

.

sh

,

水的 pH 值为 2
.
0 ,

6

.

5

,

8

.

5)

〔‘伙分别滤过
,

离心
,

上清液浓缩
,

合并浓缩液
,

定容于 loo ml 容量瓶中
。

吸取该样品液 10
.
oml

,

加

人硅藻土 3
.
09

,

拌匀
,

蒸干
,

以无水乙醉 巧0耐 索氏

回流提取9h
,

蒸干
,

用甲醇溶解并定容于 25 耐 容量

瓶中
,

得柴胡药材供试液
。

2. 3 薄层定性

2
.
3
.
1 层析条件 取硅胶 G F

Z、与 0
.
3% CM c 一

N
a

溶液(l :3 )研匀
,

用涂布器铺成 20
em x 20em 的薄

层板
,

自然干燥
,

备用
。

展开剂
:以氛仿

一
甲醉

一
水

(65 :35 : 10 )下层液 20m l加丁酮 Zm l
,

混匀
。

显色

剂
:10 % 硫酸乙醉溶液

。

2

.

3

.

2 薄层定性 将以上4种供试液及对照液点在

同一块薄层板 上
,

按2
.
3
.
1项下条件 L行展开 15c m

、

晾干
、

喷显色剂
,

1
00
℃烘4m in

,

于 日光及365
nm 紫外

灯下观察
,

结果 见图 l
。

在与柴胡皂昔 C 对照 品相应

的位置上
,

成品
、

柴胡药材呈颜色相同的斑点
。

成品

缺柴胡阴性供试液
、

辅料供试液无此斑点
。

2

.

4 柴胡皂普 C 的含1 刚定

苗
柴胡 2

.
成品缺柴胡

T L C 图
3
.
柴胡皂贰 C 4

.
成品

5
.
辅料 日光下

:0
、

Q

、

R 为棕褐色
365
nm 下

:K 、

L

、

M

、

N

、

P 为黄绿色
,

0 为紫色
,

0

、

R 为橙黄色

2
.
4
.
2 空白干扰试验 取柴胡皂昔 C 对照液及成

品供试液
、

成品缺柴胡阴性供试液
、

柴胡供试液
.
按

2
.
4

,

l 项下条件测定
,

结果见图 2
,

在与柴胡皂昔 C

对应的保留时间
,

成品供试液
、

柴胡供试液有吸收

峰
,

而成品缺柴胡供试液无吸收峰
。

0 1 0 2 0

柴胡皂背 C 成品缺柴胡

H P L C

2
.
4
.
3 线性关系考察 分别取柴胡皂昔 C 对照液

0
.
2 、

o

,

4

、

0

.

6

、

0

.

8

、

1

.

o m l 于 1m l容量瓶中
,

加 甲醉

定容
,

按 2
.
4
.
1项下条件测定

,

以进样量为横坐标
,

峰面积积分值为纵坐标
,

结果其回归方程为
: 二 -

5

,

6 9 9

x

1

04

+

2

.

2 6 3

x

1

04

X

,
; =

0

.

9 9
99

,
n =

5

。

表明

柴胡皂昔 C 在 3
.
32

一
16

.

60
林g 范围内线性关系良

好
。

色谙图

2
.
4
.
4 精密度考察 取柴胡皂昔 C 对照液

,

按

2
.
4
.
1项下的条件进样

,

共进样 6 次
,

测定 柴胡皂昔

C 峰面积积分值
。

结果 Rs O 为 1
.
26 % (

n 二
6 )

,

表明

该法精密度良好
。

2

.

4

.

5 稳定性试验 取成品供试液
,

分别放置 0
、

2

、

4

、

6

、

8

、

1 0 h

,

依法测定柴胡皂昔 c 峰面积积分值
。

结果 双S D 二 2
.

43 %
,

吸收度在 Io h 内稳定
。



重复性试验 取同一批成品59
,

精密称定
,

平行称取6份
,

按成品供试液制备方法制备试液
,

依

法测定各样品中柴胡皂昔 C 的含量
。

结果 人5刀 =

2
.
5 7 %

。

2

.

4

.

7 柴胡皂昔 C 的含量测 定 取成品供试液
,

依法测定成品中柴胡皂昔 C 的含量
,

结果见表 l
,

其

95% 置信区间为 0
.
1070

一 0
.
1 6 16 m 了g

,

规定含量不

得小于 0
.
0 1%

。

表 1 华海 乙肝池腾颖拉剂中

柴胡皂普 C 的含童浏定

批号 测定值(m了g)
: 上 :

(
m 『g) 双5口%

盯2242
门乙
‘.
lf ,1

2 侧I 粗3 0 3 0
.
14 2 2

Z t洲拟)325 0
.
1211

2《乃洲神0 8 0
.
13 12

0
.
14 2 9

0
.
12 39

0
.
13 4 9

0
.
14 8 7

0 12 3 4

0
.
14 04

0
.
144 6

士
0
.
侧)3 6

0
.
12 2 8 士 0

.
仪」15

0
.
13 5 5 土

0
.
以只6

2
.
4
.
8 回收率试验 取已知含量的成品约 2

.
59

,

精密称定
,

共称 5 份
,

各加人柴胡皂昔 C 对照液

0
.
4 15m g

,

按成品供试液制备方法制备试液
,

依法测

定各样品中柴胡皂昔 C 的含量
,

计算回收率
,

结果

见表2
。

表 2 柴胡皂普 C 回收率试验结果

称样t 样品中含t 加人量 侧得t 回收率

(g ) (叱) (mg) (哪) (mg)
无士 s

(
% ) 咫刀( % )

2
.
5 0 3 1

2
.
5 14 8

2 5 0 5 3

2
.
5 0 12

2
.
5 0 8 5

0
.
36 2 0

0
.
36 36

0
.
36 2 3

0
.
36 17

0
.
362 7

0
.
4 15 0

.
7 7 5 4 99

.
6

0
.
4 15 0

.
78 39 10 1

.
3

0
.
4 15 0

.
7 7 3 0 99

.
0 99

.
3 士0

.
0 1 3 1

.

34

0
.
4 1 5 0

.
7 6 7 3 9 7

.
7

0
.
4 1 5 0

.
7 7 2 4 9 8

.
7

3 小结与讨论

3
.
1 本文采用高效液相法测定华海乙肝泡腾颗粒

剂中柴胡皂昔 C 的含量
,

此法简便
、

重现性好
,

平均

The Jo um al of Ph
an”即eu tieal Pr aetiee V ol

.
19 2(X) 1 N

o.4

回收率为 99
.
3% 。

3

.

2 华海乙肝泡腾颗粒剂由黄蔑
、

柴胡
、

虎杖
、

五味

子等组成
。

诸药配伍
,

具有清热利湿
,

解毒祛邪
,

滋

阴助阳
,

疏肝解郁之功效
。

用于 乙型肝炎的治疗
。

从药理研究来看
,

黄蔑对机体免疫功能有显著的促

进和调节作用
,

有诱生干扰素作用
,

虎杖能抑制乙型

肝炎表面抗原(H Bs A g)阳性
,

柴胡具有保护肝细胞

损伤和促进肝脏中脂质代谢作用
。

五味子具有抗肝

脏损伤和诱导药物代谢酶的作用
。

柴胡中柴胡皂昔

C 能使半乳糖胺所致肝功能与组织损害恢复
,

有利

胆保肝作用
,

可作为控制华海乙肝泡腾颗粒剂质量

的一个指标[,]
。

3

.

3 在柴胡的定性鉴别及含量分析过程中
,

制剂中

的辅料会造成严重干扰
。

故采用乙醇提取
、

水溶解
、

正丁醇萃取
、

大孔树脂吸附除去干扰物质
,

取得了满

意效果
。
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《中国新药杂志》2002 年征订启事

《中国新药杂志》由国家药品监普管理局主管
,

中国药学会
、

中国医药集团总公司
、

中国医药科技出版社共同主办
。

是一

份专门报道新药科研
、

生产
、

技术成果
.
临床应用及评价

,

新药质t
、

市场和管理方面内容
,

集学术
、

科研和信息交流服务为一

体
,

具有很强的专业性
、

实用性和新颖性的权威性科技期刊
。

本刊被国内各主要数据库和检索期刊收录
,

2 ( x 刃 年被确认为全国中文药学核心期刊
。

为了借助国际互联网络技术
,

更快

地传播新药信息
.
我刊在 2(X) l年 8 月份将开通

“

新药网
”

为您提供全方位的信息服务
。

本刊辟有论坛
、

综述
、

实验研究
、

药物化学
、

制剂研究
、

生物技术
、

质t 与标准
、

临床药学
、

临床试验与生物统计
、

新药与临

床
、

药物不良反应
、

新药介绍与评价
、

讲座
、

药品管理
、

药品保护
、

市场之行等十几个栏目
。

本刊以高中级医药卫生工作者及广大从事药品研究
、

生产
、

临床
、

管理
、

经营
、

情报资料工作人员为读者对象
。

为感谢广大读者对本刊的支持
,

凡在本部订阅的读者
,

将免费获得一张载有 199 2 年至 200 1 年本杂志全部内容的光盘一

张
,

并直接被接受为本刊创办的新药网会员
、

可以免费上网查阅资料
。

本刊为月刊
,

大 16 开本
,

每期定价 ro 元
.
全年 120 元(含邮费)

,

2
00

2 年征订工作已经开始
,

本刊邮发代号
:82 一

48 8
,

国外

代号咖240
。

网址
:
htI 川/

~

.
cj nd
.
co m
.
cn
.E 一胭11

:c
ndj @

pub lic
.
fha et
.
cn
.
ne t

,

欢迎单位及个人订阅
。

地址
:
北京崇文区永外三元西巷甲 12 号

,

邮编
:l仪刃7 7

,

电话
:(010 )872740 21

,

( 0 一0 )6 7七冲“9 转2630
、

肠33
、

2 6 3 5

。


