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淫桂通便颗粒由淫羊藿、肉桂、葛根、厚朴和茯苓5味中药
组成，具有温补脾肾、润肠通便之功效。本方属医院经验方，

已在临床使用多年，对脾肾阳虚型便秘具有治疗作用。为了
控制该制剂的质量，笔者采用薄层色谱（TLC）法对方中淫羊
藿、肉桂、葛根和厚朴进行定性鉴别，并用高效液相色谱
（HPLC）法对君药淫羊藿中淫羊藿苷进行含量测定，建立了该
制剂的质量标准。

1 材料
1.1 仪器

1200型 HPLC 仪，含二极管阵列检测器（DAD）等（美国
Agilent公司）；FA1104型万分之一电子分析天平（上海天平仪
器厂）；硅胶G薄层板（青岛海洋化工厂）；水浴锅（巩义市英峪
予华仪器厂）；WD-9403C型紫外分析仪（北京市六一仪器厂）；

KQ-500E 型医用超声清洗器（昆山市超声仪器有限公司，功
率：500 W，频率：40 kHz）。

1.2 药品与试剂

淫桂通便颗粒（批号：120215、120216、120217）及各阴性

样品均由南京市中医院自制；淫羊藿苷对照品，肉桂、厚朴、葛

根对照药材（中国食品药品检定研究院 ，批号分别为

110736-200427、 121363-200401、 121285-200902、 121551-

200902）；水为重蒸水，乙腈、甲醇为色谱纯，其余试剂均为分

析纯；淫羊藿对照药材（上海士锋生物科技有限公司，纯度＞

98％）。

2 方法与结果
2.1 定性鉴别

2.1.1 淫羊藿的TLC鉴别 取本品1 g，加乙醚50 ml，超声处

理30 min，滤过，滤液蒸干，残渣加水10 ml溶解，用氯仿萃取3

次，每次10 ml，弃去氯仿层，残渣用水饱和的正丁醇萃取3次，

每次 20 ml，合并正丁醇层，水浴挥干，残渣用 1 ml甲醇溶解，

作为供试品溶液[1]。另取淫羊藿对照药材 1 g，同法制成对照

药材溶液。再取缺淫羊藿的阴性样品1 g，同法制成阴性对照

溶液。吸取上述3种种溶液各10 μl，分别点于同一硅胶G薄层

板上，以氯仿-丁酮-甲醇-水（10 ∶ 5 ∶ 5.5 ∶ 1，V/V/V）为展开剂，展

开，取出，晾干，喷以 2％香草醛硫酸-乙醇（4 ∶ 1，V/V）混合溶

液，于105 ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。结果，供试品

色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑

点；阴性对照无干扰。淫羊藿的TLC见图1。
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ml/min，检测波长为270 nm，柱温为30 ℃。结果：薄层鉴别斑点清晰、分离较好，阴性对照无干扰；淫羊藿苷的质量浓度在4.072～

81.440 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9），平均加样回收率为94.97％，RSD＝1.21％（n＝9）。结论：所

用定性与定量方法简便、专属性强，结果准确、可靠；所建标准可用于淫桂通便颗粒的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard of Yingui tongbian granules. METHODS：TLC was used for the

qualitative identification of Epimedii Folium，Cinnamomum cassia，Pueraria lobata and Magnoliae Officinalis Cortex. HPLC was

used to determine the content of icraiin. The determination was performed on Kromasil C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with

mobile phase consisted of acetonitrile-water（26 ∶ 74，V/V）at the flow rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at 270

nm，and the column temperature was 30 ℃ . RESULTS：TLC spots were clear and well-separated without negative interference.

The linear range of icraiin was 4.072-81.440 μg/ml（r＝0.999 9）with an average recovery of 94.97％（RSD＝1.21％，n＝9）. CON-

CLUSION：The method is simple，specific，accurate and reliable. It can be used for the quality control of Yingui tongbian granules.
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2.1.2 肉桂的TLC鉴别 取本品5 g，加乙醇10 ml，超声处理

20 min，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取肉桂对照药材1

g，同法制成对照药材溶液。再取缺肉桂的阴性样品 0.5 g，同

法制成阴性对照溶液。吸取上述3种溶液各10 μl，分别点于同

一硅胶G薄层板上，以石油醚-乙酸乙酯（17 ∶3，V/V）为展开剂，

展开，取出，晾干，喷以二硝基苯肼乙醇试液 [2]，日光下检视。

结果，供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相

同颜色的斑点；阴性对照无干扰。肉桂的TLC见图2。

2.1.3 葛根的TLC鉴别 取本品 2 g，加甲醇 20 ml，放置 2 h，

滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇 1 ml溶解，作为供试品溶液。另

取葛根对照药材1 g，同法制成对照药材溶液。再取缺葛根的

阴性样品 2 g，同法制成阴性对照溶液。吸取上述 3种溶液各

10 μl，分别点于同一硅胶G薄层板上，以氯仿-甲醇-水（7 ∶ 2.5 ∶
0.25，V/V/V）为展开剂 [3]，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365

nm）下检视。结果，供试品色谱中，在与对照药材色谱相应的

位置上，显相同颜色的荧光斑点；阴性对照无干扰。葛根的

TLC见图3。

2.1.4 厚朴的TLC鉴别 取本品 0.5 g，研细，加甲醇 5 ml，超

声处理30 min，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取厚朴对照

药材 1 g，同法制成对照药材溶液。再取缺厚朴的阴性样品

0.5 g，同法制成阴性对照溶液。吸取上述3种溶液各10 μl，分

别点于同一硅胶 G 薄层板上，以氯仿-乙酸乙酯-甲酸（10 ∶ 1 ∶
0.2，V/V/V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以1％香草醛硫酸溶

液，于105 ℃加热至斑点显色清晰，日光下检视。结果，供试品

色谱中，在与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑

点；阴性对照无干扰。厚朴的TLC见图4。

2.2 含量测定

2.2.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱：Kromasil C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈-水（26 ∶ 74，V/V）；流

速：1.0 ml/min；检测波长：270 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

理论板数按淫羊藿苷峰计算应不低于3 000，分离度＞1.5。在

此条件下，淫羊藿苷色谱峰与其他组分峰可达基线分离，供试

品与淫羊藿苷对照品在相同时间点出现同一色谱峰，阴性对

照无干扰。色谱见图5。

2.2.2 对照品贮备液的制备 精密称取淫羊藿苷对照品适

量，加甲醇溶解并制备成质量浓度为0.407 2 mg/ml的溶液，摇

匀，作为对照品贮备液。

2.2.3 供试品溶液的制备 取本品0.5 g，精密称定，置具塞锥

形瓶中，精密加入稀乙醇 25 ml，密塞，称定质量，超声处理 30

min，再称定质量，用稀乙醇补足失质量，摇匀，滤过，取续滤

液，再用微孔滤膜（0.45 μm）滤过，取续滤液，即得。

2.2.4 标准曲线的制备 精密量取质量浓度为0.407 2 mg/ml

的淫羊藿苷对照品溶液适量，加甲醇依次稀释成质量浓度为

4.072、8.144、20.360、40.720、81.440 μg/ml的系列溶液，各进样

10 μl，按上述色谱条件测定。以对照品质量浓度（x）为横坐

标，峰面积积分值（y）为纵坐标，绘制标准曲线，得回归方程为

y＝73.401x－6.475 3（r＝0.999 9，n＝5）。结果表明，淫羊藿苷

的质量浓度在 4.072～81.440 μg/ml范围内与峰面积积分值呈

良好的线性关系。

2.2.5 精密度试验 取淫羊藿苷对照品溶液适量，按上述色

谱条件重复进样 6次，测定峰面积。结果，RSD＝2.24％（n＝

6），表明仪器精密度良好。

2.2.6 稳定性试验 取同一供试品溶液适量，于室温下放置

0、2、4、6、8、10 h 时按上述色谱条件进样测定。结果，RSD＝

2.69％（n＝6），表明供试品溶液在10 h内稳定。

2.2.7 重复性试验 精密称取批号为 120215的样品 0.5 g，共
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6份，分别按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，各精密吸取 10

μl，按上述色谱条件进样测定。结果，每1 g样品平均含淫羊藿

苷1.499 3 mg，RSD＝1.43％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.8 加样回收率试验 精密称取批号为120215的样品0.25

g，共9份，分别置于具塞锥形瓶中，每3份为一组，分别加入质

量浓度为 0.407 2 mg/ml 的淫羊藿苷对照品溶液 0.8、1.0、1.2

ml，按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件进样

测定，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝9）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，mg

0.376 6

0.373 5

0.376 3

0.375 3

0.378 6

0.374 5

0.377 1

0.378 0

0.373 5

加入量，mg

0.325 8

0.325 8

0.325 8

0.407 2

0.407 2

0.407 2

0.488 6

0.488 6

0.488 6

测得量，mg

0.638 4

0.631 7

0.640 6

0.710 7

0.711 2

0.712 1

0.780 3

0.771 4

0.774 6

回收率，％
94.30

93.06

95.19

95.96

95.19

96.54

95.74

93.47

95.23

x，％

94.97

RSD，％

1.21

2.2.9 样品含量测定 取 3批样品各适量，每批平行取样 3

份，分别按“2.2.3”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱条件

进样测定，以外标两点法计算样品中淫羊藿苷的含量，结果见

表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（n＝3）

样品批号
120215

120216

120217

淫羊藿苷含量，mg/g

1.528 9

1.488 9

1.503 4

1.521 1

1.484 5

1.514 2

1.496 6

1.512 1

1.498 2

x，mg/g

1.507 1

1.506 6

1.502 3

RSD，％

1.34

1.29

0.57

3 讨论
3.1 定性鉴别方法

淫桂通便颗粒是一种中药复方制剂，成分较为复杂，影响

TLC鉴别的干扰因素较多。笔者通过参考文献和预试验，选

取方中淫羊藿、肉桂、葛根和厚朴4味药进行TLC鉴别，得到了

理想的结果。在对淫羊藿进行TLC鉴别时，供试品溶液的制

备方法一开始参考文献[4]采用水饱和的正丁醇萃取，但斑点分

不清楚，考虑到是受脂溶性色素的影响，故用氯仿去除色素，

得到了满意结果。

本试验原本也研究了制剂中茯苓的TLC鉴别法，但发现

气温较高时能够得到特征斑点，气温较低时采用相同的展开

系统却得不到斑点，即使换成其他展开系统、加大点样量，也

得不到特征斑点，推测茯苓中待检测成分与气温、湿度有很大

关系，故决定等到夏天再对其进行TLC鉴别研究，并探讨季节

变化对TLC鉴别的影响。

3.2 含量测定方法

在对淫羊藿中的淫羊藿苷进行含量测定时，笔者比较了

依利特Hypersil ODS2柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）和Kromasil

C18柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）的分离效果，分别采用同一色谱

条件进行分离。结果表明，采用Kromasil C18柱时，各色谱峰之

间的分离度、对称性好，分离效果为佳。同时，还考察了不同

流动相对峰形的影响，发现当流动相用甲醇时[5]，色谱峰严重

拖尾，分离度差；流动相用乙腈-水（30 ∶ 70，V/V）时[6-7]，色谱峰

峰形对称，但保留时间过短，分离度不好；而采用乙腈-水（26 ∶
74，V/V）为流动相时，色谱峰峰形对称，保留时间适中，分离效

果最佳。

综上，所用定性与定量方法简便、专属性强，结果准确、可

靠；所建标准可用于淫桂通便颗粒的质量控制。

参考文献
[ 1 ] 熊龙花，黄慧成.复方葆春袋泡茶质量标准研究[J].中国

现代应用药学，1999，16（4）：44.

[ 2 ] 国家药典委员会.中华人民共和国药典：一部[S].2010年

版.北京：中国医药科技出版社，2010：127.

[ 3 ] 申桂霞.玉液消渴冲剂中黄芪葛根的薄层鉴别[J].中医药

导报，2007，13（7）：92.

[ 4 ] 罗毅，杨俊，马俊玲.淫黄颗粒质量控制方法研究[J].中国

药房，2007，18（3）：201.

[ 5 ] 夏爱军，黄河舟，高岗.HPLC法同时测定淫羊藿药材中

的5个黄酮类成分[J].药物分析杂志，2009，30（14）：1 129.

[ 6 ] 陈友爱，林晓.高效液相色谱法测定解心痛片中淫羊藿苷

的含量[J].海峡药学，2007，19（10）：38.

[ 7 ] 叶立新，陈刚梅，张树平.乳癖宁贴膏质量控制方法研究

[J].中国药房，2009，20（10）：779.

（收稿日期：2012-04-01 修回日期：2012-05-18）

国务院机构改革和职能转变方案：组建国家卫生和计划生育委员会
据新华网 2013年 3月 15日报道，根据党的“十八大”和十

八届二中全会精神，为更好地坚持计划生育的基本国策，加强

医疗卫生工作，深化医药卫生体制改革，优化配置医疗卫生和

计划生育服务资源，提高出生人口素质和人民健康水平，将卫

生部的职责、国家人口和计划生育委员会的计划生育管理和

服务职责整合，组建国家卫生和计划生育委员会。主要职责

是：统筹规划医疗卫生和计划生育服务资源配置，组织制定国

家基本药物制度，拟订计划生育政策，监督管理公共卫生和医

疗服务，负责计划生育管理和服务工作等。 将国家人口和计

划生育委员会的研究拟订人口发展战略、规划及人口政策职

责划入国家发展和改革委员会。 国家中医药管理局由国家卫

生和计划生育委员会管理。不再保留卫生部、国家人口和计

划生育委员会。

（新华网）
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