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摘要# 目的!建立复方茜草片 "茜草和新疆紫草$ 的质量标准& 方法!<TF法对茜草和新疆紫草进行鉴别% LHTF法
测定大叶茜草素含有量& 分析采用 F";色谱柱 "#(& --g’P% --% ( "-$( 流动相甲醇)乙腈)&P#!磷酸 "#( o(& o
#($( 体积流量 "P& -TQ-/A( 柱温 #( j( 检测波长 #(& A-& 结果!<TF斑点清晰% 分离度好& 大叶茜草素在
&P;#; "#( e"&% "8Q-T范围内线性关系良好 ":h&P+++ ;$% 平均加样回收率为 +%P%%! "KUYh#P&’!$& 结论!该
方法可用于复方茜草片的质量控制&
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!!复方茜草片系上海中医药大学附属龙华医院的
临床经验方% 由茜草和新疆紫草 # 味中药组成% 用
于改善肝硬化脾功能亢进引起的血小板减少症和凝
血功能障碍% 短期效果明显% 现已成为协定处方%
广泛用于肝硬化脾功能亢进和免疫性血小板减少性
紫癜 "S<H$ 的治疗& 该方以茜草)"*为君药% 取其
凉血止血活血之功( 新疆紫草)"*为臣药% 取其清
热解毒凉血之功效% 以加强茜草的凉血效果% 全方
组方精简% 共奏凉血止血’ 清热活血之功效% 适用
于血小板减少症的治疗% 尤其对免疫性血小板减少
症有较好的疗效& 其中% 蒽醌及其苷类为茜草的主
要化学成分% 此外还含有萘醌’ 萜类’ 己肽’ 多
糖)#)’*等化合物% 其药理作用包括止血’ 升高白细
胞’ 促进机体造血功能’ 抗癌活性)()I*等( 新疆紫
草的主要化学成分为萘醌类化合物% 其中紫草色素
即为萘醌色素);)+* % 其存在形式多为结合成酯% 脂
溶性较好% 具有电子传递作用% 促进或干扰部分生
化反应过程% 表现多种生物活性)"&* & 此外% 紫草
中还含有多糖’ 酚酸’ 生物碱’ 单萜苯醌’ 苯酚’
三萜酸’ 甾醇及黄酮等)""*成分% 具有止血)"#* ’ 抗
炎’ 抗菌’ 抗病毒’ 保肝’ 抗生育’ 促进创面愈
合’ 抗血管新生’ 抑制表皮细胞过度增殖)"**等作
用% 临床上用于治疗银屑病’ 扁平疣’ 过敏性紫
癜’ 传染性肝炎等症&

为了更好地控制复方茜草片的质量% 本实验建
立了其中大叶茜草素的LHTF测定方法% 其简便准
确% 重复性好& 同时% 还建立了该药物的质量标
准% 从多方位’ 多角度形成了全面规范的制剂质控
方法% 保证了安全性与有效性% 为同类药物的质量
标准研究提供了参考)"’)"(* &
HI仪器与材料

LH""&& 高效液相色谱仪 "美国G8/04A6公司$(
W06/-.64fD)F";色谱柱 "’P% --g#(& --% ( "-%
美国J4091 E.64‘/.05公司$( DU"#’U电子天平 "赛
多利斯科学仪器有限公司$( fU"&(YW电子分析天
平 "瑞士梅特勒)托利多公司$( UL̂)’ 水浴恒温磁
力搅拌器 "金坛市美特仪器制造有限公司$( dL)
’&&dYD数控超声波清洗器 "昆山禾创超声仪器有
限公司$( 薄层硅胶板 "U/0/9.840%&% 德国 E4‘9R
公司$( JVL)#&*D三用紫外分析仪 "上海精科实
业有限公司$( D̂)"G智能崩解仪 "天津创兴电子

设备有限公司$&
大叶茜草素对照品 "批号 ""&;;’)#&&%&’ $&

茜草 "批号 "#"&’+)#&"&&* $’ 新疆紫草 "批号
"#’*&)#&&;&#$ "中国食品药品检定研究院$% 均
经上海中医药大学教学实验中心中药鉴定实验室李
俊松高级实验师鉴定% 符合药典要求& 甲醇’ 乙腈
为色谱纯( 其他试剂均为分析纯& 复方茜草片
"自制% 批号 #&"*&I&"’ #&"*&I&#’ #&"*&I&*$&
JI方法与结果
#P"!制法!取等量茜草和紫草% +(!乙醇加热回
流提取 # 次% 每次 " 1% 第 " 次 "& 倍量乙醇% 第 #
次 ; 倍量乙醇% 合并提取液% 滤过% 滤液减压回收
乙醇% 干燥粉碎% 得到总浸膏提取物& 加入适量微
晶纤维素和羧甲基淀粉钠% 混匀% 以 (!聚维酮)
d*& 为黏合剂% 湿法制粒% 干燥% 过 #& 目筛整粒%
再加适量硬脂酸镁% 压制成 " &&& 片% 包薄膜衣%
即得& 按上述工艺% 制备 * 批中试片剂样品% 批号
分别为 #&"*&I&"’ #&"*&I&# 及 #&"*&I&*&
#P#!性状!红棕色薄膜衣片% 除去薄膜衣后片芯
为棕色至深棕色% 气微% 味苦&
#P*!薄层鉴别
#P*P"!茜草
#P*P"P"!供试品溶液的制备!取本品 " 片% 除去
包衣% 研细% 置于具塞锥形瓶中% 加甲醇 "& -T%
超声 *& -/A% 摇匀% 滤过% 滤液浓缩至 " -T%
即得&
#P*P"P#!对照药材溶液的制备!取茜草 &P( 8% 按
+#P*P"P", 项下方法制备% 即得&
#P*P"P*!对照品溶液的制备!取大叶茜草素对照
品% 加甲醇制成每 " -T含 #P( -8对照品的溶液%
即得&
#P*P"P’!阴性样品溶液的制备!取处方中除茜草
外的原比例药材与辅料% 按制备工艺方法制备%
即得&
#P*P"P(!方法和结果!吸取上述 ’ 种溶液各( "T%
分别点于同一硅胶 MV#’(薄层板上% 展开剂为石油
醚 "%& e+& j$ )丙酮 "’ o"$% 展开后取出% 晾
干% 于波长 *%( A-条件下检视% 结果见图 "& 由
图可知% 供试品在与对照药材和对照品相应的位置
上% 显示出相同颜色的荧光斑点% 阴性对照无干
扰% 证明该方法合理可行&
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"$阴性样品!#$大叶茜草素!*$茜草!’ e%$复方茜草片
"$A48.6/B45.-C04!#$-:00@8/A!*$I7N3> ’/:23)/"3> T$

’ k%$F:-C:@AZ K@3/.<.30465

图 HI茜草的/C<色谱图
P#,NHI/C<’*O"40(",O04"%:C/93 ’4?B9(4*93 Ce

#P*P#!新疆紫草
#P*P#P"!供试品溶液的制备!同 +#P*P"P", 项&
#P*P#P#!对照药材溶液的制备!取新疆紫草
&P( 8% 按 +#P*P"P", 项下方法制备% 即得&
#P*P#P*!阴性样品溶液的制备!取处方中除新疆
紫草外的原比例药材与辅料% 按制备工艺方法制
备% 即得&
#P*P#P’!方法和结果!吸取上述 * 种溶液各( "T%
分别点于同一硅胶 M薄层板上% 展开剂为环己烷)
乙酸乙酯)冰醋酸 "% o* o"$% 展开后取出% 晾干%
结果见图 #& 由图可知% 供试品在与对照药材和对
照品色谱相应的位置上% 显示出相同颜色的蓝绿色
斑点% 阴性对照无干扰% 证明该方法合理可行&

"$阴性样品!#$新疆紫草!* e($复方茜草片
"$A48.6/B45.-C04!#$R:41N3> 17’.:/%> "K:a04$ :̂1A56
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图 JI新疆紫草的/C<色谱图
P#,NJ I /C< ’*O"40(",O04 "%D?#=/93 =C’8?4%3

$;"62&& ["*+3(e

#P’!检查!按照 /中国药典0 #&"& 年版一部 "附
录4Y$ )"*片剂下各项规定% 对 * 批样品中的质量
差异’ 崩解时限检查法’ 微生物限度检查进行
研究&
#P’P"!片重差异!取本品 #& 片% 精密称定总质
量% 求得平均值% 再分别精密称定每片的质量& 与
平均值比较% 三批样品片重分别为 "&P*"+ " l
&P&&I ’ $’ " &P*#" ; l&P&&’ I $’ " &P*#’ ( l
&P&&( %$ 8% 差异均在l(!以内% 符合要求&
#P’P#!崩解时限!按照 /中国药典0 #&"& 年版一
部附录 "fSSG$ 崩解时限检查法)"* % 要求中药浸
膏片应在 " 1内全部崩解% 取本品 % 片% 按上述条
件测得 * 批样品的崩解时限分别为 ##’ #"’
#& -/A% 均在 %& -/A内崩解% 符合要求&
#P’P*!微生物限度!按照 /中国药典0 #&"& 年版
一部附录 "5 F$ 微生物限度检查)"* % 要求每 " 8
中药片剂 "不含药材原粉$ 中细菌数不得超过
" &&&个% 霉菌和酵母菌数不得超过 "&& 个% 不得
有大肠杆菌& 经检验% * 批样品均符合要求&
#P’P’!重金属和砷盐检查!取本品适量% 分别按
照 /中国药典0 #&"& 年版一部附录6,第二法)"*

和附录6V第一法)"* % 检查重金属和砷盐含有量&
结果% * 批样品均符合要求&
#P(!大叶茜草素的含有量测定
#P(P"!系统适用性研究!分析采用 W06/-.64fD)
F";色谱柱 "’P% --g#(& --% ( "-$( 流动相为
甲醇)乙腈)&P#!磷酸 "#( o(& o#($( 体积流量
" -TQ-/A( 检测波长 #(& A-( 柱温 *& j& 在上述
色谱条件下% 大叶茜草素的色谱峰可达到基线分
离% 分离度与柱效均良好% 阴性对照溶液在相同保
留时间处未见吸收& 见图 *&
#P(P#!对照品溶液的制备!精密称取大叶茜草素
对照品适量% 加甲醇制成每 " -T约含 &P&" -8对
照品的溶液% 即得&
#P(P*!供试品溶液的制备!取复方茜草片 #& 片%
除去包衣% 研细 "过 * 号筛$% 精密称取 &P" 8%
置于具塞锥形瓶中% 精密加入乙醇 #( -T% 密塞后
称定质量% 超声 #& -/A% 放冷% 乙醇补足减失质
量% 摇匀% 滤过% 取续滤液% 稀释% 即得&
#P(P’!线性关系考察!精密称取减压干燥后的大
叶茜草素对照品 (P*& -8% 置于 ( -T棕色量瓶中%
甲醇溶解并定容% 得 "P&% -8Q-T对照品母液& 精
密吸取适量% 依次稀释后分别得到 &P;#; "#( e
"&% "8Q-T的系列梯度对照品溶液& 各吸取 #& "T%
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在 +#P(P", 项下条件进行测定&

图 KI?UC<色谱图
P#,NKI?UC<’*O"40(",O043

以峰面积积分值为纵坐标 "b$% 大叶茜草素
对照品的质量浓度为横坐标 "X$ 绘制标准曲线%
得回归方程 bh;&P""IX k(&P&#+% :h&P+++ ;&
由此表明% 大叶茜草素在 &P;#; "#( e"&% "8Q-T
范围内线性关系良好&
#P(P(!精密度试验 ! 取 &P&"& I;’ &P""’ "’
&P’’# -8Q-T对照品溶液% 各精密吸取 #& "T% 在
+#P(P", 项色谱条件下测定峰面积& 结果% KUY
分别为 "P&;!’ &P’I!’ &P""!% 表明日内精密
度良好& 再取 &P&"( *’ &P&++ ’’ &P"*& ’ -8Q-T
对照品溶液% 各精密吸取 #& "T% 注入液相色谱仪
中% 连续 ( Z% 在 +#P(P", 项色谱条件下测定峰
面 积& 结 果% KUY 分 别 为 "PI#!’ "P%"!’
&P";!% 表明日间精密度良好&
#P(P%!重复性试验!取同批样品% 平行 % 份% 按
+#P(P*, 项下方法制备供试品溶液% 在 +#P(P",
项色谱条件下测定& 结果% 其平均含有量为
*P*’!% KUY为 &P;&!% 表明该方法重复性良好&
#P(PI!稳定性试验!取 +#P(P(, 项下供试品溶

液% 分别于 &’ "’ #’ ’’ ;’ "&’ "#’ #’ 1 在
+#P(P", 项色谱条件下测定峰面积& 结果% KUY
为 &P"I!% 表明供试品溶液在 #’ 1内基本稳定&
#P(P;!加样回收率试验!精密称取样品粉末 + 份%
每份 &P&( 8% 加入大叶茜草素对照品适量 "高’
中’ 低质量浓度各 * 份$% 按 +#P(P*, 项下方法
制备供试品溶液% 在 +#P(P", 项条件下测定% 结
果见表 "&

表 HI加样回收率试验结果
/01NHI;&3.2(3"%O&’"Q&O6 (&3(3

取样量Q

-8
原有量Q

-8
加入量Q

-8
测得量Q

-8
回收率Q

!
平均回收

率Q!

KUYQ

!
&P&(" * "PI"* & "P#’" & #P+%" & "&&P(’
&P&(" ( "PI#& & "P#’" & #P+#’ & +IP&#
&P&’; + "P%** & "P#’" & #P;"* & +(P""
&P&’+ # "P%’* & "P((" & *P"(’ & +IP’#
&P&(& ( "P%;I & "P((" & *P#(( & "&"P"’ +IP%% #P&’
&P&(& ’ "P%;* & "P((" & *P"+; & +IP%%
&P&(& " "P%I* & "P;%" & *P’+" & +IP%I
&P&(& # "P%II & "P;%" & *P’%+ & +%P*&
&P&(& * "P%;& & "P;%" & *P’%; & +%P&;

#P(P+!含有量测定!取 * 批样品% 按 +#P(P*,
项下方法制备供试品溶液% 精密吸取 #& "T% 在
+#P(P", 项色谱条件下测定% 并计算片剂中该成
分含有量% 结果见表 #&

表 JI含有量测定结果
/01NJI;&3.2(3"%’"+(&+(!&(&O4#+0(#"+

批号 含有量Q! 每片含有量Q-8
#&"*&I&" *P%& ""PI"
#&"*&I&# *P%" ""PI’
#&"*&I&* *P%* ""P;"

KI讨论
在对紫草进行薄层鉴别时% 比较了不同展开剂

"环己烷 o甲苯 o乙酸乙酯 o甲酸 h( o( o&P( o
&P"’ 环己烷 o乙酸乙酯 o乙酸 h% o* o"$’ 不同
型号及厂家的薄层板 "LUM和 LUMV#(’% 烟台江友
硅胶开发有限公司( <TFU/0/9.840%&% 德国 E4‘9R
公司$ 的展开性能% 发现最终确定的方法具有良
好的专属性和重复性% 操作简单% 斑点清晰% 分离
效果良好&

本实验考察了溶剂种类 "水’ 乙醇’ 甲醇’
(&!乙醇’ (&!甲醇$’ 提取方法 "加热回流法’
超声法$’ 溶剂用量 "(’ "&’ #(’ (& -T$’ 提取
时间 ""&’ #&’ *& -/A$ 对片剂中大叶茜草素含有
量的影响% 最终确定文中最佳提取条件&

紫草的预实验结果表明% 提取温度对 !% !i)
%+#"

#&"% 年 % 月
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二甲基丙烯酰阿卡宁和左旋紫草素提取效果的影响
均较大)"%)";* & 亦有文献 )"+* 报道% 很多市售紫
草中两者的实际含有量并不能达到药典标准% 故暂
不将其列为质量标准的定量研究内容&

茜草的预实验结果表明% 多批茜草中羟基茜草
素的含有量差异较大 "&P&;"! e&P"I*!$% 与文
献 )#&* 报道一致% 但该成分含有量较低% 故在
质量标准研究中也暂不将其作为定量指标成分&

本实验建立了复方茜草片的质量标准% 从不同
角度全面规范了该制剂的质量控制方法% 保证了安
全性与有效性% 为同类药物的质量研究提供了
参考&
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