
试品溶液的分离效果产生较大影响，而当柱温在 30 ℃时，分

离情况较好，故建议柱温控制在 30 ℃。实验中比较了 3 种

品牌的色谱柱:ZORBAX SB-C18 (4． 6 mm × 250 mm，5 μm)，

Diamonsil C18 (4． 6 mm × 250 mm，5 μm)，依 利 特 Hypersil
ODS(4． 6 mm × 250 mm，5 μm)，结果供试品在 3 种色谱柱上

均能得到较好的分离。
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RP-HPLC 法测定银屑颗粒中落新妇苷
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摘要:目的 建立银屑颗粒中落新妇苷的定量测定方法。方法 采用反相高效液相色谱法，色谱柱 Kromasil C18 色谱柱;

流动相 甲醇-0． 1%磷酸(25 ∶ 75);检测波长 291 nm。结果 落新妇苷在 0． 189 4 ～ 1． 894 0 μg 范围内峰面积与进样量呈

良好的线性关系，相关系数 r 为 1． 000 0;平均回收率为 98． 71%。结论 该法简便可行，结果准确可靠，适用于该药的质

量分析检验。
关键词:银屑颗粒; 落新妇苷; RP-HPLC
中图分类号:R927． 2 文献标志码:B 文章编号:1001-1528(2011)06-1089-03

银屑颗粒由土茯苓、菝葜两味药组成，具有祛风解毒的

功效，临床用于治疗银屑病。研究表明，土茯苓和菝葜均含

有落新妇苷，为了确保药品的安全有效，我们采用高效液相

色谱法对落新妇苷进行定量测定
［1-4］。

1 仪器与试药

岛津 UV-2550 紫外分光光度计，Mettler AE240 电子天

平，Agilent1200 高效液相色谱仪。落新妇苷对照品，烟台大

学提供，供定量测定用。银屑颗粒，山东鲁泰环中制药有限

公司生产(批号:100401、100402、100403);甲醇、乙腈为色谱

纯，其他试剂均为分析纯。
2 方法

2． 1 色谱条件
［5-6］

色谱柱 Kromasil C18 色谱柱(4． 6 mm
× 250 mm，5 μm);流动相 甲醇-0． 1%磷酸(25 ∶ 75)，体积

流量 1 mL /min;柱温 35 ℃ ;检测波长 291 nm。理论板数按

落新妇苷峰计算应不低于 3 000。采用此色谱条件，供试品

及对照品色谱分离度良好，见图 1、2。

图 1 落新妇苷对照品 HPLC 色谱图

2． 2 方法与结果

2． 2． 1 线性关系的考察 精密称取落新妇苷对照品 9． 47
mg，加 60%甲醇溶解并稀释至 100 mL，摇匀，作为对照品溶

液(落新妇苷质量浓度为 0． 094 7 mg /mL)。
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图 2 供试品 HPLC 色谱图

分别精密吸取上述对照品溶液各 2、4、8、12、16、20 μL，

注入液相色谱仪，分别测定峰面积积分值。以落新妇苷对照

品的进样量为横坐标，峰面积积分值为纵坐标，进行线性回

归，得回归方程 Y = 2 276． 444 0X + 21． 119 5，相关系数 r =
1． 000 0。表明落新妇苷进样量在 0． 189 4 ～ 1． 894 0 μg 之间

与峰面积积分值呈良好的线性关系。
2． 2． 2 精密度实验 精密吸取上述对照液 10 μL，注入液

相色谱仪，连续进样 6 次，按上述测定方法进行测定，结果落

新妇苷峰面积积分值的 RSD 为 0． 43%，表明仪器精密度良

好。
2． 2． 3 稳定性试验 取装量差异项下的本品内容物( 山东

鲁泰环中制药有限公司生产，批号:100401)，研细，取约 1． 0
g，精密称定，置圆底烧瓶中，精密加入 60%甲醇 25 mL，称定

质量，加热回流 1 h，放冷，再称定质量，用 60%甲醇补足减

失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

精密吸取上述供试品溶液 10 μL，每隔 2 h 进样一次，测

定落新妇苷的峰面积积分值，共考察 8 h，以观察样品溶液在

检测过程中待测成分的稳定性，结果 RSD 为 0． 08%，表明供

试品溶液在 8 h 内稳定性良好，能够满足测定需要。
2． 2． 4 重复性试验 取装量差异项下的本品内容物( 山东

鲁泰环中制药有限公司生产，批号:100401)，研细，取约 1． 0
g，共取 5 份，按样品测定项下的供试品溶液的制备方法，分

别制得供试品溶液。按上述测定方法进行测定，计算落新妇

苷的量，结果平均含落新妇苷为 14． 2 mg /袋，RSD 为1． 11%，

表明本品测定方法的重复性良好。
2． 2． 5 回收率试验 对照品贮备液的制备 精密称取落新

妇苷对照品 13． 45 mg，置 100 mL 量瓶中，加 60%甲醇溶解

并稀释至刻度，摇匀，即得( 落新妇苷质量浓度为 0． 134 5
mg /mL)。

取已测定的装量差异项下本品内容物( 山东鲁泰环中

制药有限公司生产，批号:100401，平均装量:5． 958 6 g，含落

新妇苷为 14． 2 mg /袋)，研细，取约 0． 5 g，精密称定，共取 5

份，置圆底烧瓶中，精密加入落新妇苷对照品贮备液(落新妇

苷对照品质量浓度为 0． 134 5 mg /mL)10 mL，再精密加入

60%甲醇 15 mL，按样品测定项下的供试品溶液的制备方

法，制得供试品溶液。照上述测定方法进行测定，计算回收

率，结果见表 1。结果表明，本方法的回收率良好。
3 样品的测定

取装量差异项下的本品内容物，研细，取约 1． 0 g，精密

称定，置圆底烧瓶中，精密加入 60%甲醇 25 mL，称定质量，

加热回流 1 h，放冷，再称定质量，用 60%甲醇补足减失的质

量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。进样 10 μL。3 批样品测定

结果见表 2。
表 1 落新妇苷加样回收率试验结果

取样量

/ g
原有量

/ g
对照品加

入量 /mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回

收率 /%

RSD

/%
0． 534 7 1． 274 1． 345 2． 618 99． 93
0． 513 3 1． 223 1． 345 2． 525 96． 80
0． 509 1 1． 213 1． 345 2． 538 98． 51 98． 71 1． 20
0． 512 5 1． 221 1． 345 2． 557 99． 33
0． 537 4 1． 281 1． 345 2． 612 98． 96

表 2 样品测定结果

生产厂家 批号 规格
落新妇苷

/(mg /袋)

山东鲁泰环中制药有限公司 100401 14． 1
山东鲁泰环中制药有限公司 100402 无糖型 14． 4
山东鲁泰环中制药有限公司 100403 14． 8

根据上述测定结果，暂定本品每袋含土茯苓、菝葜以落

新妇苷(C21H22O11)计，不得少于 11． 4 mg。

4 讨论
［7-10］

4． 1 取落新妇苷对照品溶液，在 200 ～ 400 nm 之间进行扫

描，结果落新妇苷在 201 nm、291 nm 处有吸收峰，其中 291
nm 处吸收最大，故选用 291 nm 作为检测波长。
4． 2 考察了超声提取和回流提取两种方法，并考查了提取

时间对含量的影响，结果加热回流提取效果优于超声提取。
且回流提取 1 h 和 1． 5 h 含量结果一致，表明回流提取 1 h
落新妇苷已基本提取完全，因此确定提取方法为:样品加热

回流提取 1 h。
4． 3 考察了 60%甲醇、50%乙醇、甲醇 3 种溶剂，结果甲醇

回流提取量最低，为 7． 2 mg /袋;60%甲醇与 50%乙醇提取

量接近，分别为 14． 1 mg /袋和 13． 8 mg /袋。但 50%乙醇与

流动相组成相差较大，色谱峰峰形较差，故确定 60%甲醇为

提取溶剂。
4． 4 原计划对样品中薯蓣皂苷元进行定量测定，但是通过

试验和查阅相关资料发现，根据 2005 年版《中国药典》收载

的方法对菝葜药材中薯蓣皂苷元进行定量测定，很难检出薯

蓣皂苷元，即使检出也很难达到现行《中国药典》规定的要

求(不低于 0． 04% )，而所检药材均为正品。因此未建立薯

蓣皂苷元的定量测定方法。
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达立通颗粒治疗肝郁气滞型胃痛 30 例临床疗效观察

韩 捷

(河南中医学院第一附属医院消化一区，河南 郑州 450000)

摘要:目的 分析达立通颗粒治疗肝郁气滞型胃痛的疗效。方法 应用达立通颗粒治疗气滞血瘀型胃痛 30 例，同时设

西药对照组莫沙比利组 25 例及中药对照组气滞胃痛颗粒组 20 例与之对比。结果 经统计学处理，达立通颗粒组症状

及胃镜总有效率均明显优于莫沙比利组及气滞胃痛颗粒组(P ＜ 0． 05)。结论 达立通颗粒在治疗肝郁气滞型胃痛方面

具有良好疗效。
关键词:达立通颗粒; 肝郁气滞; 胃痛

中图分类号:R287 文献标志码:B 文章编号:1001-1528(2011)06-1091-02

胃痛是消化系统的常见临床症状之一，多见于各种慢性

胃炎和消化性溃疡等疾病。细究起来，肝郁气滞，横逆犯胃

为胃痛之主因。达立通颗粒以柴胡、木香、陈皮、半夏等十二

味中药组成，对肝郁气滞所导致的胃痛、胃胀、泛酸、嗳气等

有较好疗效。笔者在临床运用达立通颗粒治疗肝郁气滞型

胃痛 30 例，均取得满意疗效。现报告如下。
1 临床资料

2007 年 1 月—2010 年 2 月确诊的病人，共 75 例。将门

诊及病房确诊为肝郁气滞型胃痛患者，随机分为达立通颗粒

组(简称达立通组，治疗组)，枸橼酸莫沙比利组( 简称莫沙

比利组，对照组)，气滞胃痛颗粒组( 简称气滞组，对照组)。

其中达立通组 30 例，男 18 例，女 12 例;年龄最大者 58 岁，

最小者 29 岁;浅表性胃炎者 13 例;胆汁返流性胃炎者 10

例;十二指肠球部溃疡 7 例。莫沙比利组 25 例，男 15 例，女

10 例;年龄最大者 56 岁，年龄最小者 25 岁;浅表性胃炎者

12 例;胆汁返流性胃炎者 7 例;十二指肠球部溃疡 6 例。气

滞组 20 例，男 12 例，女 8 例;年龄最大者 59 岁，最小者 27

岁;浅表性胃炎者 12 例;胆汁返流性胃炎者 8 例;十二指肠

球部溃疡 2 例。三组患者在性别、年龄、病程、病情方面无显

著性差异(P ＞ 0． 05)，具有可比性。
2 治疗方法

2． 1 达立通组 达立通颗粒(南昌弘益药业有限公司，国药

准字 z20050001)1 袋 /次，3 次 /d，口服。
2． 2 莫沙比利组 枸橼酸莫沙比利片( 鲁南贝特制药有限

公司，国药准字 H19990317 )5 mg /次，3 次 /d，口服。
2． 3 气滞组 气滞胃痛颗粒(辽宁本溪三药有限公司，国药

准字 Z21021522)1 袋 /次，3 次 /d，口服。
以上各组均以 3 周为一疗程。观察两个疗程判断疗效。

3 疗效标准
［1］

3． 1 显效 症状完全消失。无胃部疼痛及胀闷症状，无泛

酸、嗳气、呕吐等症状。饮食正常。胃镜检查食道及胃黏膜

充血、水肿、糜烂、溃疡消失。
3． 2 有效 症状明显缓解，偶有胃部疼痛及胀闷症状，基本

无泛酸、嗳气、呕吐等症状。饮食增加。胃镜检查食道及胃

黏膜充血、水肿、糜烂、溃疡消失。
3． 3 无效 症状无明显改善。胃镜检查无明显改变。
4 统计学处理

研究结果采用 SPSS13． 0 统计分析软件进行组间 t 检

验，P ＜ 0． 05，为有显著性差异。
5 结果

治疗 2 个疗程后，治疗组和对照组症状疗效总有效率分

别为 93． 3%，84%，80% ;胃镜检查判断疗效分别为 86． 6%，

60%，65%，见表 1、表 2。
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