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健脾和胃颗粒质量标准的研究
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　 　 ［摘要］ 　 目的　 研究并建立健脾和胃颗粒的质量标准。 方法　 采用 ＴＬＣ 法对健脾和胃颗粒中的丹参、山楂和党参三味

药进行定性鉴别；采用 ＨＰＬＣ 法测定健脾和胃颗粒丹参中的丹酚酸 Ｂ 含量，Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８柱（４􀆰 ６×２５０ ｍｍ，５ μｍ），以
甲醇⁃乙腈⁃１􀆰 ６７％甲酸水溶液（２７ ∶９ ∶６４）为流动相；检测波长为 ２８６ ｎｍ，柱温 ２５ ℃，流速 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，进样量 １０ μＬ。 结果　 试

验采用 ＴＬＣ 定性鉴别的三味药色谱斑点清晰，阴性对照无干扰；以 ＨＰＬＣ 法测定健脾和胃颗粒丹参中的丹酚酸 Ｂ，丹酚酸 Ｂ 浓

度在 １２􀆰 １８５６～３８９􀆰 ９４ μｇ ／ ｍＬ 范围内与峰面积呈良好的线性关系，线性回归方程为 Ｙ＝ ６􀆰 ５４５９Ｘ－３􀆰 ７８１１（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９９，ｎ＝ ６），回
收率为 ９９􀆰 ９７％，ＲＳＤ 为 １􀆰 ０７％。 结论　 本试验确定的方法操作简单、灵敏、准确，可用于健脾和胃颗粒的质量控制。
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　 　 健脾和胃颗粒为解放军 １０５ 医院自制制剂，是
由丹参、党参、山楂等 １２ 味组成的复方制剂，具有健

脾利湿、疏肝理气、清热活血等功效。 为了提高该制

剂的质量标准，本文使用 ＴＬＣ 法对丹参、山楂和党

参进行了定性鉴别，并采用 ＨＰＬＣ 法测定健脾和胃

颗粒丹参中丹酚酸 Ｂ 含量，提高并完善了健脾和胃

颗粒质量标准［１⁃３］。

１　 仪器与试药

１．１　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪（安捷伦

公司，四元泵，ＤＡＤ 检测器）、ＢＴ２５Ｓ 型电子分析天

平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ）、ＫＱ２２００ＤＢ 型数控超声波清洗

器 （昆山市超声仪器有限公司）、ＷＤ⁃９４０３ 型紫外

分析仪（北京市六一仪器厂）、硅胶 Ｇ 薄层板（青岛

海洋化工厂分厂）。
１．２　 试药 　 健脾和胃颗粒 （规格：１５ｇ ／袋，盒 ／ １０
袋，解放军 １０５ 医院制剂室，批号 １４０７２１、１４０９１９、
１４１２０５）、丹酚酸 Ｂ 对照品（中国药品生物制品检定

所，批号：１１１５６２⁃２０１３１３，含量为 ９７．０％）、丹参对照

药材 （ １２０９２３⁃２０１４１４ ）、 山楂对照药材 （ １２１１３８⁃
２００９０５）和党参对照药材（１２１０５７⁃２０１２０６）均购自中

国食品药品检定研究院，阴性对照品由本院自制，水
为纯化水，甲醇、乙腈为色谱纯，其他试剂均为分

析纯。

２　 ＴＬＣ 鉴别

２．１　 健脾和胃颗粒丹参鉴别 　 取健脾和胃颗粒与

阴性对照样品各 ２． ０ ｇ，研细，分别加无水乙醚

１０ ｍＬ，振摇放置 １ ｈ，过滤并将滤液挥干，残渣加

１ ｍＬ乙酸乙酯溶解，作为供试品溶液和阴性样品溶

液；另取丹参药材、对照药材各 １ ｇ，同法制成药材、
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对照药材溶液。 照文献［４］ 薄层色谱法试验，吸取上

述四种溶液各 １０ μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板

上，以石油醚（６０～９０ ℃）－乙酸乙酯（４ ∶１）为展开剂

展开，然后取出晾干。 健脾和胃颗粒供试品在与对

照药材色谱和对照品色谱相应的位置上，显相同颜

色的斑点［５］。 见图 １。

１：缺丹参阴性对照； ２：丹参对照药材；３：丹参药材；４，５，６：样品

图 １　 丹参薄层色谱图

２．２　 健脾和胃颗粒山楂鉴别 　 取健脾和胃颗粒与

本品阴性对照样品各 ３ ｇ，研粉，分别加乙酸乙酯 １０
ｍＬ，超声处理 １５ ｍｉｎ，滤过后取滤液浓缩成 １ ｍＬ，作
为供试品溶液和阴性样品溶液；另取山楂对照药材

１ ｇ，加乙酸乙酯 ４ ｍＬ，同法制成对照药材溶液。 照

文献［４］薄层色谱法试验，吸取上述溶液各 １０ μＬ，分
别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上，以甲苯⁃乙酸乙酯⁃甲
酸（２０ ∶４ ∶０．５）为展开剂［６］，展开，取出，晾干。 喷以

硫酸乙醇溶液（３→１０），在 ８０ ℃加热至斑点显色清

晰。 健脾和胃颗粒供试品，在与对照药材色谱相应

的位置上，显相同颜色的斑点。 见图 ２。

１，２，３：样品；４：山楂对照药材；５：缺山楂阴性对照

图 ２　 山楂薄层色谱图

２．３　 健脾和胃颗粒党参鉴别 　 取健脾和胃颗粒与

本品阴性对照样品各 ２０ ｇ，研细，分别加甲醇超声提

取两次（每次 ５０ ｍＬ）每次 ３０ ｍｉｎ，滤过并将滤液浓

缩至干，加水 ２０ ｍＬ 使溶解，加三氯甲烷 ５０ ｍＬ 提

取，弃去三氯甲烷液，水溶液用水饱和正丁醇提取 ２
次，每次 ２５ ｍＬ，合并提取液，蒸干，残渣加含 ７％硫

酸的 ４５％乙醇溶液 ２０ ｍＬ，加热回流 １ ｈ，取出，水浴

蒸取乙醇，加三氯甲烷提取两次，每次 ２５ ｍＬ，合并

三氯甲烷液，用水 ５０ ｍＬ 振摇洗涤，弃去水洗液，三
氯甲烷液蒸干，残渣加乙醇 ２ ｍＬ，分别作为健脾和

胃颗粒供试品溶液和阴性样品溶液。 再取党参对照

药材 １ ｇ，同法制成对照药材溶液。 照文献［４］薄层色

谱法试验，吸取上述四种溶液各 ５ μＬ，分别点于同

一硅胶 Ｇ 薄层板上，以正己烷⁃乙酸乙酯（１ ∶１）为展

开剂，展开，取出，晾干后喷以 １０％ 硫酸乙醇溶

液［７］，加热至斑点清晰。 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。 见图 ３。

１，２，３：样品； ４：党参对照药材；５：缺党参阴性对照

图 ３　 党参薄层色谱图

３　 含量测定

３．１　 色谱条件 　 色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ｅｃｌｉｐｓｅ ｐｌｕｓ Ｃ１８柱

（４．６×２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：甲醇⁃乙腈⁃１．６７％甲

酸水溶液（２７ ∶９ ∶６４）；检测波长为 ２８６ ｎｍ。 柱温 ２５
℃；流速 １．０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量 １０ μＬ。
３．２　 溶液的配制　 ①对照品溶液的制备：精密称取

丹酚酸 Ｂ 对照品 ４．０２ ｍｇ，置于 １０ ｍＬ 量瓶中，加
７５％甲醇稀释至刻度，摇匀即得。 ②供试品溶液的

制备：取健脾和胃颗粒粉末 ２ ｇ，置于锥形瓶中，加
７５％甲醇 ２０ ｍＬ，称重，超声 ４５ ｍｉｎ，放冷，甲醇补足

重量，摇匀，滤过，取滤液即得。
３．３　 专属性（空白对照试验） 　 按照上述色谱条件，
精密吸取对照品溶液、供试品溶液、阴性样品溶液各

１０ μＬ，注入高效液相色谱仪，测定丹酚酸 Ｂ 含量。
结果显示，对照品溶液中丹酚酸 Ｂ 的保留时间为
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Ａ：对照品； Ｂ：样品（批号：１４０７２１）；Ｃ：阴性对照；１： 丹酚酸 Ｂ

图 ２　 专属性试验

１８．０ ｍｉｎ，健脾和胃颗粒样品溶液中丹酚酸 Ｂ 的保

留时间为 １７．８ ｍｉｎ，阴性制剂供试品溶液在丹酚酸

Ｂ 对照品色谱的相应位置上无干扰。 见图 ２。
３．４　 线性关系考察 　 精密吸取对照品储备溶液

１ ｍＬ， 逐 级 稀 释， 摇 匀。 制 得 浓 度 分 别 为

３８９．９４ μｇ ／ ｍＬ， １９４． ９７ μｇ ／ ｍＬ， ９７． ４８５ μｇ ／ ｍＬ，
４８．７４２５ μｇ ／ ｍＬ，２４．３７１３ μｇ ／ ｍＬ，１２．１８５６ μｇ ／ ｍＬ 的

对照品溶液系列，各取 １０ μＬ 进行测定，进行回归分

析。 横坐标：对照品浓度 Ｘ（μｇ ／ ｍＬ），纵坐标：峰面

积 Ｙ，回归方程为：
Ｙ＝ ６􀆰 ５４５９Ｘ－３􀆰 ７８１１（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９９，ｎ＝ ６）

结果 表 明： 丹 酚 酸 Ｂ 含 量 在 １２． １８５６ ～
３８９．９４ μｇ ／ ｍＬ范围内线性关系良好。
３．５　 精密度实验　 精密吸取丹酚酸 Ｂ 对照品溶液

１０ μＬ，连续重复进样 ６ 次，记录峰面积，结果 ＲＳＤ
为 ０．４７％。
３．６　 稳定性试验 　 精密量取同一批号供试品溶液

（批号：１４０９２２），分别于配制后 ０、２、４、６、８ ｈ 测定峰

面积，丹酚酸 Ｂ ＲＳＤ 为 ０．８６％（ｎ ＝ ５）。 结果表明，
供试品溶液在 ８ ｈ 内稳定性良好。
３．７　 重复性试验　 取同一批号（批号：１４０７２１）的健

脾和胃颗粒 ６ 份，按“３．２”项下方法制备供试品溶

液，并进行色谱测定。 结果样品中丹酚酸 Ｂ 的平均

含量为 ０．９５５２ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ 为 １．０７％，表明此法重复

性良好。
３．８　 加样回收率试验 　 称取已知含量的同一批样

品（批号：１４０７２１）约 ０．５ ｇ（９ 份），精密称定，分别置

量瓶中，于①②③号量瓶中各精密加入丹酚酸 Ｂ 对

照品溶液 ３ ｍＬ（每 ｍＬ 中含丹酚酸 Ｂ ０．２３２８ ｍｇ），④
⑤⑥号量瓶中各精密加入 ５ ｍＬ，⑦⑧⑨号量瓶中各

精密加入 ７ ｍＬ，按“３．２”项下供试品溶液的制备方

法，依色谱条件测定，记录峰面积，结果见表 １。
３．９　 样品含量测定　 按“３．２”项下方法制备不同批

号共 ３ 批健脾和胃颗粒供试品溶液，分别精密吸取

供试品溶液 １０ μＬ 进样，以峰面积计算样品中丹酚

酸 Ｂ 的含量，结果见表 ２。

表 １　 加样回收率试验结果

试验号
样品含量
（ｍｇ）

加入量
（ｍｇ）

测得量
（ｍｇ）

回收率
（％）

平均回
收率（％）

ＲＳＤ
（％）

１ ０􀆰 ９８２８ ０􀆰 ６９８４ １􀆰 ６７７６ ９９􀆰 ４９
２ １􀆰 ００４７ ０􀆰 ６９８４ １􀆰 ６９９０ ９９􀆰 ４２
３ １􀆰 ０１５５ ０􀆰 ６９８４ １􀆰 ７０７３ ９９􀆰 ０５
４ １􀆰 ０４０４ １􀆰 １６４ ２􀆰 １９５３ ９９􀆰 ２５
５ １􀆰 ０３２０ １􀆰 １６４ ２􀆰 １８１６ ９８􀆰 ７４ ９９􀆰 ９７ １􀆰 ０７
６ １􀆰 ０３６７ １􀆰 １６４ ２􀆰 １９８６ ９９􀆰 ８２
７ １􀆰 ０００８ １􀆰 ６２９６ ２􀆰 ６５２４ １０１􀆰 ３
８ ０􀆰 ９９７３ １􀆰 ６２９６ ２􀆰 ６４３９ １０１􀆰 １
９ ０􀆰 ９９０１ １􀆰 ６２９６ ２􀆰 ６４６１ １０１􀆰 ６

表 ２　 丹酚酸 Ｂ 含量测定结果

样品批号
丹酚酸 Ｂ 含量

（ｍｇ ／ ｇ）
平均丹酚酸 Ｂ
含量（ｍｇ ／ ｇ）

１４０７２１ ０􀆰 ９５１６
１４０９１９ ０􀆰 ７２３０ ０􀆰 ７９４１
１４１２０５ ０􀆰 ７０７８

３．１０ 　 提 取 方 法 的 选 择 　 精密称定同一批号

（１４０７２１）的样品 １．０ ｇ 若干份，分别加入 １０ ｍＬ ７５％
甲醇进行回流至不同的时间及超声提取不同时间的

试验，按照前法处理制备供试品溶液后测定。 试验

结果（表 ３）表明：超声提取要比回流提取效率高，因
此选择超声提取，且超声 ４５ ｍｉｎ 时的提取效率

最高。

表 ３　 提取方法的选择

提取方法 提取时间（ｍｉｎ） 丹酚酸 Ｂ 含量（ｍｇ ／ ｇ）

３０ ２􀆰 ４９２
回流提取 ４５ ２􀆰 ４４１２

６０ ２􀆰 ４４１１
３５ ２􀆰 ３８４１

超声提取 ４５ ２􀆰 ５２７２
６０ ２􀆰 ４１７１
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４　 讨　 论

本试验中健脾和胃颗粒提取溶剂选用甲醇，因
甲醇提取的效率最高［８］。 经试验证实超声提取要

比回流提取效率高［９］，且超声 ４５ ｍｉｎ 时的提取效率

最高。 本文参照《中国药典》２０１０ 版一部骨碎补中

丹酚酸 Ｂ 的含量测定方法，选择甲醇⁃乙腈⁃１．６７％甲

酸水溶液（２７ ∶９ ∶６４）作为流动相，目标峰与杂质峰

分离效果亦较好。
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ｔｉｖｉｔｙ ａｒｅ ａｓｓｏｃｉａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｒｈｅｕｍａｔｏｉｄ ａｒｔｈｒｉｔｉｓ ［ Ｊ］ ． Ａｒｔｈｒｉｔｉｓ Ｒｅｓ
Ｔｈｅｒ， ２０１０， １２（４）：Ｒ１５９．

［１３］ Ｍａｎｅｎｓｃｈｉｊｎ Ｌ， ｖａｎ ｄｅｎ Ａｋｋｅｒ ＥＬ， Ｌａｍｂｅｒｔｓ ＳＷ， ｅｔ ａｌ． Ｃｌｉｎｉｃａｌ
ｆｅａｔｕｒｅｓ ａｓｓｏｃｉａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｇｌｕｃｏｃｏｒｔｉｃｏｉｄ ｒｅｃｅｐｔｏｒ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍｓ． Ａｎ
ｏｖｅｒｖｉｅｗ［Ｊ］ ． Ａｎｎ Ｎ Ｙ Ａｃａｄ Ｓｃｉ， ２００９， １１７９：１７９⁃１９８．

［１４］ Ｐａｎｅｋ Ｍ， Ｐｉｅｔｒａｓ Ｔ， Ｆａｂｉｊａｎ Ａ， ｅｔ ａｌ． Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｇｌｕｃｏｃｏｒｔｉｃｏｉｄ ｒｅ⁃
ｃｅｐｔｏｒ ｇｅｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍｓ ｏｎ ａｓｔｈｍａ ｐｈｅｎｏｔｙｐｅｓ［ Ｊ］ ． Ｅｘｐ Ｔｈｅｒ
Ｍｅｄ， ２０１３， ５（２）：５７２⁃５８０􀆰

［１５］ Ｋｏｓｔｉｋ ＭＭ， Ｋｌｙｕｓｈｉｎａ ＡＡ， Ｍｏｓｋａｌｅｎｋｏ ＭＶ， ｅｔ ａｌ． Ｇｌｕｃｏｃｏｒｔｉｃｏｉｄ
ｒｅｃｅｐｔｏｒ ｇｅｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ａｎｄ ｊｕｖｅｎｉｌｅ ｉｄｉｏｐａｔｈｉｃ ａｒｔｈｒｉｔｉｓ［ Ｊ］ ．
Ｐｅｄｉａｔｒ Ｒｈｅｕｍａｔｏｌ Ｏｎｌｉｎｅ Ｊ， ２０１１， ９（１）：２．

［１６］ Ｃａｒｔｅｇｎｉ Ｌ， Ｃｈｅｗ ＳＬ， Ｋｒａｉｎｅｒ ＡＲ． Ｌｉｓｔｅｎｉｎｇ ｔｏ ｓｉｌｅｎｃｅ ａｎｄ ｕｎｄｅｒ⁃
ｓｔａｎｄｉｎｇ ｎｏｎｓｅｎｓｅ： ｅｘｏｎｉｃ ｍｕｔａｔｉｏｎｓ ｔｈａｔ ａｆｆｅｃｔ ｓｐｌｉｃｉｎｇ［ Ｊ］ ． Ｎａｔ
Ｒｅｖ Ｇｅｎｅｔ， ２００２， ３（４）：２８５⁃２９８．

（收稿日期：２０１５⁃０７⁃１５；修回日期：２０１５⁃０８⁃２３）
　 　 （本文编辑：齐　 名；　 英文编辑：王建东）
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