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　 　 ［摘要］ 　目的 　提高桃红通脉颗粒的质量标准 。方法 　采用薄层色谱（TLC）法对赤芍 、地黄 、甘草进行薄层鉴别 ，以及采

用高效液相色谱法对主药桃仁的有效成分苦杏仁苷进行鉴别 ；采用高效液相色谱法测定芍药苷的含量 ，色谱柱为 Agilent HC唱
C１８柱（２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，流动相为乙腈唱水（１３ ∶ ８７） ，流速为 １ ．０ ml／min ，柱温为 ３０ ℃ ，检测波长为 ２３０ nm 。结果 　

赤芍 、地黄 、甘草的 TLC图均斑点清晰 ，阴性无干扰 ；芍药苷在 １畅７９ ～ ５７ ．２８ μg／ml范围内浓度与峰面积线性关系良好（ r ＝
０ ．９９９ ９） ，平均回收率为 ９９ ．９９％ ，RSD为 ２ ．０５％ （n＝ ９） 。结论 　提高桃红通脉颗粒质量标准后 ，鉴别方法重现性更好 ，优化

了芍药苷的含量测定方法 ，增强了成品质量的可控性 。
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Study on improving the quality standard of Taohong Tongmai granule
JIN Weihua ，CHEN Hua ，ZHANG Ming ，YU Botao ，PU Zhiqiang ，SONG Zonghui （Department of Pharmacy ，General Hospital
of Chengdu Military Command ，Chengdu ６１００８３ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To improve the quality standard of Taohong Tongmai granule ．Methods 　 TLC was used to make
qualitative identification of Paeoniae Radix Rubra ，Rehmanniae Radix ，Glycyrrhizae Radix ；The effective components of the main
walnut kernel were identified by HPLC ；and HPLC was used to do quantitative determination of Paeoniflorin ，the determination
was performed on Agilent HC唱C１８ （２５０mm × ４ ．６mm ，５μm）column with mobile phase consisted of Acetonitrile唱water （１３ ∶ ８７）

at the flow rate of １ ．０ ml／min ，the column temperature was ３０ ℃ and the detection wavelength was set at ２３０ nm ．Results 　
These TLC spots were fairly clear ， and the blank test showed no interference ；The paeoniflorin at the range of １畅７９唱

５７ ．２８ μg／ml was linear with peak area （ r ＝ ０ ．９９９ ９） ，its average recovery rate was ９９ ．９９％ and RSD was ２ ．０５％ （n ＝ ９） ．

Conclusion 　 The quality standard of Taohong Tongmai granule had been improved ，identification method was better reproduc唱
ibility ，the determination method of paeoniflorin content had enhanced the controllability of product quality ．

　 　 ［Key words］ 　 Taohong Tongmai granule ；TLC ；HPLC ；Paeoniflorin

　 　桃红通脉颗粒处方由桃仁 、红花 、赤芍 、生地 、川

芎 、骨碎补 、当归等十二药味中药组成 ，是由桃红四

物汤衍生而来的医院自制制剂 ，具有活血化瘀 ，温经

行气 ，止血定痛 ，敛疮生肌之功 。用于淤血内阻 、头

痛胸痛 、内热憋闷 、跌打损伤 、失眠多梦 、经痛及经行

不畅等症 。经过多年的临床应用 ，已成为疗效确切

的组方 。由于桃红通脉颗粒疗效确切 ，深受患者的

认可和好评［１］
。本实验将桃红通脉颗粒的质量标准

进行了提高 ，增加了桃仁主要成分苦杏仁苷的高效

液相色谱（HPLC）鉴别 ，以及赤芍 、地黄 、甘草的薄

层色谱（TLC）鉴别 。优化了芍药苷的含量测定方法

和含量限度 ，为有效控制桃红通脉颗粒的质量提供

可靠的保障 。

1 　仪器与试药

　 　 HP １１００ 高效液相色谱仪 （G１３１１A Quat
Pump泵 ，G１３１５A DAD 紫外检测器 ，Agilent HC唱
C１８分析柱 ：４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm ，美国 Agilent
公司 ） ；AL２０４ 型精密电子天平（METTLER TO唱
LEDO） ；HH唱S２４S型恒温水浴锅（上海君竺仪器制

造有限公司） ；VGT唱１９９０QTD 型超声波仪 （频率 ：

４０ kHz ，功率 ：２４０ W ，江东精密仪器公司） ；TGL唱
１８G唱C 型高速离心机 （上海安亭科学仪器厂 ） ；

DU７３０型紫外分光光度计（美国贝克曼仪器公司） 。

　 　芍药苷（含量 ≥ ９８％ ，批号 ：１１０７３６唱２０１１３６） ，赤
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芍对照药材（批号 ：１２１０９３唱２００４０２） ，地黄对照药材

（批号 ：１２１１８０唱２０１００５ ） ，甘草对照药材 （批号 ：

１２０９０４唱２０１３１８） ，以上对照品及对照药材均购自中

国食品药品检定研究院 ；乙腈为色谱纯 ，水为重蒸馏

水 ，其余试剂均为分析纯 ，硅胶 G 板（青岛海洋化工

厂分厂） ；桃红通脉颗粒 ３ 批样品 （批号 ：１４１２２０ 、

１４１２２１ 、１４１２２２）及阴性样品均由原成都军区总医院

制剂中心提供 。

2 　方法与结果

2 ．1 　 HPLC法鉴别苦杏仁苷［２］

　 　取本品约 ２ g ，精密称定 ，置具塞锥形瓶中 ，精密

加入 ７０％ 甲醇 ２５ ml ，称定重量 ，超声 ２０ min ，再称

定重量 ，用 ７０％ 甲醇补足减失的质量 ，摇匀 ，滤过 ，

取续滤液作为供试品溶液 。另取苦杏仁苷对照品适

量 ，精密称定 ，加 ７０％ 甲醇制成每 l ml含苦杏仁苷
０ ．２ mg的溶液 ，作为对照品溶液 。另取桃红通脉颗

粒缺桃仁阴性样品 ２ g ，同供试品溶液制备方法制成
阴性对照溶液 。照 HPLC 法（枟中华人民共和国药

典枠２０１５年版四部通则 ０５１２）
［３］试验 ，以十八烷基硅

烷键合硅胶为填充剂 ；以甲醇唱水 （２０ ∶ ８０ ）为流动

相 ；检测波长为 ２１０ nm ；理论板数按苦杏仁苷峰计

算应不低于 ３ ０００ 。 分别精密吸取上述溶液各

１０ μl ，注入液相色谱仪 ，测定 ，即得 。供试品色谱中

呈现与苦杏仁苷对照品色谱峰保留时间相对应的色

谱峰 ，阴性对照无干扰 ，见图 １ 。

图 1 　桃红通脉颗粒 HPLC图
A ．供试品溶液 ；B ．对照品溶液 ；C ．阴性对照溶液 ；１ ．苦杏仁苷

2 ．2 　 TLC鉴别
2 ．2 ．1 　赤芍［２ ，４］

　 　取本品 １０ g ，研细 ，加无水乙醇 ５０ ml ，超声处

理 ５ min ，滤过 ，滤液蒸干 ，残渣加无水乙醇 １ ml使
溶解 ，作为供试品溶液 。另取赤芍对照药材 １ g ，加
无水乙醇 ２５ ml ，超声处理 ５ min ，滤过 ，滤液蒸干 ，

残渣加无水乙醇 １ ml使溶解 ，作为对照药材溶液 。

另取桃红通脉颗粒缺赤芍阴性样品 １０ g ，同供试品
溶液制备方法制成阴性对照溶液 。照 TLC 法（枟中

国药典枠２０１５年版四部通则 ０５０２）
［３］试验 ，分别吸取

对照品溶液 ５ μl 、供试品溶液１０ μl 、阴性对照溶液
１０ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以氯仿唱乙酸

乙酯唱甲醇唱甲酸（４０ ∶ ５ ∶ １０ ∶ ０ ．２）为展开剂 ，预饱

和 １５ min ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以 ５％ 香草醛硫酸溶

液 ，加热至斑点显色清晰 。结果供试品色谱中 ，在与

对照药材色谱相应的位置上 ，显相同颜色斑点 ，且阴

性对照无干扰 ，见图 ２ 。

2 ．2 ．2 　地黄［５］

　 　 取本品 １０ g ，研细 ，加水 ５０ ml ，超声处理
３０ min ，滤过 ，滤液加乙酸乙酯 ２５ ml 振摇提取 ，分

取乙酸乙酯层 ，水浴蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml使溶解 ，

作为供试品溶液 。另取地黄对照药材 ３ g 和桃红通
脉颗粒缺地黄阴性样品 １０ g ，同供试品溶液制备方
法制成对照药材溶液和阴性对照溶液 。按照 TLC
法（枟中国药典枠２０１５年版四部通则 ０５０２）

［３］试验 ，吸

取对照药材溶液 、供试品溶液和阴性对照溶液各

１０ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以环己烷唱乙

酸乙酯 （１ ∶ １）为展开剂 ，预饱和 １５ min ，展开 ，取

出 ，晾干 ，喷以 ２ ，４唱二硝基苯肼试液 ，晾干 。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 ，且阴性无干扰 ，见图 ２ 。

2 ．2 ．3 　甘草［２］

　 　取本品 １０ g ，研细 ，加氯仿 ２５ ml ，加热回流１ h ，
滤过 ，弃去氯仿液 ，挥干药渣 ，加水 ５ ml 搅拌湿润 ，

加入水饱和正丁醇 ５０ ml ，超声 ３０ min ，过滤 ，分取

正丁醇液 ，蒸干 ，残渣加入 １ ml甲醇使溶解 ，作为供

试品溶液 。另取甘草对照药材 １ g 和桃红通脉颗粒
缺甘草阴性样品 １０ g ，同法制成对照药材溶液和阴
性对照溶液 。照 TLC 法（枟中国药典枠２０１５ 年版四

部通则 ０５０２）
［３］试验 ，吸取对照药材溶液 ２ μl 、供试

品溶液和阴性对照溶液各 ５ μl ，分别点于同一硅胶
G薄层板（１０ mm × ２０ mm）上 ，以乙酸乙酯唱甲酸唱冰

醋酸唱水（１５ ∶ １ ∶ １ ∶ ２）为展开剂 ，预饱和 １５ min ，展
开 ，取出 ，晾干 ，喷以 １０％ 硫酸乙醇溶液 ，在 １０５ ℃

加热至斑点显色清晰 ，置紫外光灯（３６５ nm） 下检
视 。结果供试品色谱图中 ，与对照药材色谱图相应

的位置上 ，显相同颜色的斑点 ，且阴性对照无干扰 ，

见图 ２ 。
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图 2 　赤芍 、地黄 、甘草 TLC图
１ ．对照品或对照药材 ；２ ～ ４ ．供试品 ；５ ．阴性对照

2 ．3 　芍药苷的含量测定［５ ，６］

2 ．3 ．1 　色谱条件
　 　色谱柱 ：Agilent HC唱C１８柱（４ ．６ mm × ２５０ mm ，

５ μm） ，流动相 ：乙腈唱水 （１３ ∶ ８７ ） ；检测波长 ：

２３０ nm ；流速 ：１ ．０ ml／min ；柱温 ３０ ℃ 。

2 ．3 ．2 　对照品溶液的制备
　 　取芍药苷对照品适量 ，精密称定 ，加甲醇制成每

１ ml含 ４０ μg的溶液 ，即得 。

2 ．3 ．3 　供试品溶液的制备
　 　取装量差异项下的本品内容物适量 ，研细 ，取约

０ ．５ g ，精密称定 ，置具塞锥形瓶中 ，精密加入 ５０％ 甲

醇 ２５ ml ，密塞 ，称定重量 ，超声处理（频率 ４０ kHz ，
功率 ３００ W）２０ min ，放冷 ，称定质量 ，用 ５０％ 甲醇

补足减失的质量 ，摇匀 ，离心 ，滤过 ，取续滤液 ，即得 。

2 ．3 ．4 　阴性对照溶液的制备
　 　取桃红通脉颗粒缺赤芍阴性样品适量 ，研细 ，取

约 ０ ．５ g ，精密称定 ，置具塞锥形瓶中 ，精密加入

５０％ 甲醇 ２５ ml ，密塞 ，称定重量 ，超声处理 ２０ min ，

放冷 ，称定质量 ，用 ５０％ 甲醇补足减失的质量 ，摇

匀 ，离心 ，滤过 ，取续滤液 ，即得 。

2 ．3 ．5 　专属性试验
　 　分别精密吸取对照品溶液 、阴性对照溶液和供

试品溶液各１０ μl ，注入液相色谱仪 ，按上述色谱条

件测定 。结果表明 ，供试品溶液主峰的保留时间与

芍药苷对照品溶液主峰的保留时间基本一致 ，阴性

对照对供试品中芍药苷的检测无干扰 ，专属性良好

（图 ３） 。

2 ．3 ．6 　线性关系考察
　 　 取芍药苷对照品 ，精密称定 ，加甲醇制成

７１ ．６ μg／ml的对照品储备溶液 。再分别取适量对照

品储备溶液 ，精密量取 ，加甲醇制成每 １ ml 中含
１畅７９ 、３ ．５８ 、７ ．１６ 、１４ ．３２ 、２８ ．６４ 、５７ ．２８ μg 的线性试
验对照品溶液 。 分别精密吸取上述对照品溶液

图 3 　桃红通脉颗粒 HPLC图
A ．供试品溶液 ；B ．对照品溶液 ；C ．阴性对照溶液 ；１ ．芍药苷

１０ μl ，注入液相色谱仪 ，测定 ，记录色谱图 。以测定

浓度（X）为横坐标 ，峰面积（Y ）为纵坐标绘制标准曲
线 。回归方程为 ：

　 　 Y ＝ １２ ．６２６ X － ０ ．８６３ ７（r ＝ ０ ．９９９ ９） ，

　 　表明芍药苷在１ ．７９ ～ ５７ ．２８ μg 范围内浓度与
峰面积线性关系良好 。

2 ．3 ．7 　精密度试验
　 　取“２ ．３ ．６”项下 ５７ ．２８ μg／ml芍药苷对照品溶
液 ，精密吸取 １０ μl 注入液相色谱仪 ，重复测定 ６

次 ，记录峰面积 ，计算 RSD 为 ０ ．７０％ ，表明精密度

良好 。
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2 ．3 ．8 　稳定性试验
　 　取装量差异项下的本品内容物（批号 ：１４１２２０） ，

研细 ，取约 ０ ．５ g ，精密称定 ，照“２ ．３ ．３”项下供试品

溶液制备方法制得供试液 ，分别放置 ０ 、２ 、４ 、８ 、１２ 、

２４ h ，按“２ ．３ ．５”项下测定法测定 ６次 ，记录峰面积 ，

计算芍药苷的 RSD 为 １ ．２１％ ，表明供试液在 ２４ h
内基本稳定 。

2 ．3 ．9 　重复性试验
　 　 取装量差异项下的本品内容物 ６ 份 （批号 ：

１４１２２０） ，研细 ，取约 ０ ．５ g ，精密称定 ，照“２ ．３ ．３”项

下供试品溶液制备方法制得供试液 ，按“２ ．３ ．５”项下

测定法测定 ，记录峰面积 ，计算芍药苷的 RSD 为
１畅５４％ ，表明该方法重复性良好 。

2 ．3 ．10 　加样回收率试验
　 　取已知含量的样品 ９份（批号 ：１４１２２０） ，每份约

０ ．２５ g ，精密称定 ，按样品中芍药苷含量的 ８０％ 、

１００％ 、１２０％ 精密加入对照品溶液 ，按“２ ．３ ．３”项下

供试品溶液制备方法制得供试液 ，再按“２ ．３ ．５”项下

测定法测定峰面积并计算回收率 ，结果见表 １ 。

表 1 　桃红通脉颗粒加样回收率试验结果（n＝ ９）

取样量
（m／g）

样品含量
（m／mg）

加样量
（m／mg）

测得量
（m／mg ）

回收率
（％ ）

平均回
收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０ 腚．２５０ ９ ０ \．５２２ ４ ０ 屯．４１６ ４ ０ >．９５４ ３ １０３  ．７３ ９９ -．９９ ２  ．０５

０ 腚．２５０ ２ ０ \．５２０ ９ ０ 屯．４１６ ４ ０ >．９２６ ０ ９７  ．２８

０ 腚．２４９ ８ ０ \．５２０ １ ０ 屯．４１６ ４ ０ >．９４１ ０ １０１  ．０９

０ 腚．２５０ １ ０ \．５２０ ７ ０ 屯．５２０ ５ １ >．０２９ ９ ９７  ．８４

０ 腚．２４９ ９ ０ \．５２０ ３ ０ 屯．５２０ ５ １ >．０３６ ５ ９９  ．１７

０ 腚．２４９ ４ ０ \．５１９ ３ ０ 屯．５２０ ５ １ >．０３８ １ ９９  ．６８

０ 腚．２５０ ８ ０ \．５２２ ２ ０ 屯．６２４ ６ １ >．１３９ ２ ９８  ．８０

０ 腚．２５０ ３ ０ \．５２１ １ ０ 屯．６２４ ６ １ >．１４７ ６ １００  ．２９

０ 腚．２５０ ７ ０ \．５２２ ０ ０ 屯．６２４ ６ １ >．１５９ ６ １０２  ．０９

2 ．3 ．11 　样品含量测定
　 　取不同批次的本品内容物 ３份 ，每份约 ０ ．５ g ，
精密称定 ，按“２ ．３ ．３”项下供试品溶液制备方法制得

供试液 ，再按“２ ．３ ．５”项下测定法测定本品 ，共测定

３批样品 ，结果见表 ２ 。

　 　 据所测 ３ 批芍药苷含量平均值分别为 ２ ．０８ 、

２ ．３４ 、２ ．１０ mg／g ，本品规格为 ５ g／袋 ，考虑赤芍药

材含量及其他对芍药苷含量的影响 ，每袋含赤芍以

芍药苷（C２３ H２８O１１ ）计 ，以不得少于 ５ ．４３ mg 作为含
量限度要求 。

3 　讨论

3 ．1 　含量测定选择芍药苷的确定

表 2 　桃红通脉颗粒中芍药苷含量测定结果（n＝ ９）

批号
含量

（mg ／g）
平均值
（mg ／g）

RSD
（％ ）

１４１２２０ `２  ．０８ ２ M．０８ １ 媼．４４

１４１２２０ `２  ．０５

１４１２２０ `２  ．１１

１４１２２１ `２  ．３４ ２ M．３４ １ 媼．２８

１４１２２１ `２  ．３１

１４１２２１ `２  ．３７

１４１２２２ `２  ．０８ ２ M．１０ ０ 媼．９５

１４１２２２ `２  ．１２

１４１２２２ `２  ．１０

　 　在本制剂中 ，桃仁为君药 ，本应作为含量测定指

标 ，但桃仁主要成分苯甲醛（为苦杏仁苷在煎煮过程

和体内代谢过程中的主要分解产物 ，含量约占桃仁

挥发油总量的 ５７％ ）是否为桃仁活血祛瘀的有效成

分 ，尚需进一步研究［７］
。因此未作为含量测定的成

分 ，又因桃仁的 TLC 鉴别未得到满意结果 ，仅用

HPLC作定性鉴别检查 。最终通过比较 ，确定检测

芍药苷的含量 ，较检测其他成分更为方便和准确 ，检

测时受其他成分干扰小 ，因此含量检测选用芍药苷 。

3 ．2 　流动相的确立
　 　在本院之前的芍药苷含量测定中 ，使用过流动

相为甲醇唱水（３５ ∶ ６５）
［８］和甲醇唱０ ．０５ mol／L 磷酸二

氢钾溶液（３５ ∶ ６５）
［１］

。本次制剂标准提高验证时发

现 ，之前两种方法均存在有部分杂质峰干扰 ，导致分

离度较差 ，故而将流动相改为乙腈唱水（１３ ∶ ８７）
［６］

，

调整出峰时间为 ２０ min 左右 ，结果较为满意 ，无杂

质峰干扰 ，且峰形较好 ，分离度佳 ，阴性对照无干扰 。

3 ．3 　 TLC鉴别淘汰的成分
　 　在本试验中笔者进行了红花 、骨碎补 、川芎 、柴

胡的 TLC鉴别 ，均因供试品色谱中 ，在与对照药材

色谱相应的位置上无相同特征斑点或斑点不明显 ，

故未纳入标准 。

3 ．4 　甘草 TLC鉴别溶剂的选择
　 　进行甘草 TLC鉴别时 ，文献［２］用的溶剂是乙

醚 ，由于乙醚（沸点 ３４ ．６ ℃ ）的挥发性较强 ，极不易

控制 ，改用氯仿（沸点 ６１ ．３ ℃ ）作为溶剂 ，其挥发性

弱于乙醚 ，极性与乙醚相似 ，替换后得到满意的

结果 。

3 ．5 　地黄 TLC鉴别展开剂的选择
　 　在文献［５］中 ，地黄 TLC 鉴别使用的展开剂为
二甲苯唱乙酸乙酯（１ ∶ １） ，考虑在 TLC 鉴别中尽量
不使用含苯等剧毒试剂 ，因此笔者改用环己烷唱乙酸

（下转第 １６９页）
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新思路 。笔者强调应关注合并用药多的患者 、老年

患者 、肝肾功能不全患者的用药选择 ，为减少可能的

低血糖反应或无法到达既定疗效 ，应优先选择 DDI
更少的药物 。
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乙酯（１ ∶ １） ，结果满意 。
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