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摘要： 目的 探讨清肺消痤合剂的质量控制标准。方法 采用薄层色谱法（TLC）对连翘、黄芩、黄柏进行鉴别；采用高效液相

法（HPLC）对黄芩苷和小檗碱进行含量测定。结果 在选定的薄层色谱条件下，连翘、黄芩、黄柏的斑点清晰，分离度好，阴性

无干扰；黄芩苷、小檗碱分别在 66.40~331.99 μg/mL、18.73~93.64 μg/mL浓度范围内呈良好的线性关系（r为 0.999 7~0.999 8），

平均加样回收率分别为99.27%、99.65%，RSD分别为2.80%、2.58 %（n=6）。结论 该方法简便准确，重现性好，可作为有效控制

清肺消痤合剂质量的方法。
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Abstract： Objective To explore the quality control standard of Qingfeixiaocuo mixture.Methods The thin layer chromatography
(TLC) was used to identify forsythia, Scutellaria baicalensis and golden cypress. The high performance liquid method (HPLC) was used
to determine the contents of baicalin and berberine.Results Forsythia, Scutellaria baicalensis and golden cypress could be detected
and the spots were clear under the selected chromatographic conditions. There was no interference with the negative sample. Baicalin
and berberine had good linear relationships in the concentration range of 66.40-331.99, 18.73-93.64 μg/mL, r of 0.999 7-0.999 8. The
average recoveries were 99.27 % and 99.65 %, respectively. The RSD were 2.80 % and 2.58 %, respectively (n=6).Conclusion The
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method has the advantages of simple operation, strong accuracy and good reproducibility. It can be used as an effective method to con‐
trol the quality of Qingfeixiaocuo mixture.
Key words： Chromatography, thin layer; Drugs, chinese herbal; Qingfeixiaocuo mixture; Quality standard; Baicalin; Berber‐
ine

清肺消痤合剂是医院院内制剂，全方由枇杷

叶、桑白皮、黄芩、黄柏、连翘等十味中药组成，具有

清热泻火、消肿散结、凉血解毒的功效，临床用于治

疗痤疮、粉刺、炎性丘疹［1］，疗效显著。据研究表明，

黄芩苷具有抗炎、抗氧化等作用［2-3］；黄柏具有显著

的抗菌、抗过敏等作用，为皮肤科常用药材［4-5］。为

了更好地控制清肺消痤合剂的质量并确保其临床

有效性，本研究自 2019年 3―11月采用薄层色谱法

对连翘、黄芩、黄柏进行定性鉴别，采用高效液相色

谱法对黄芩苷和小檗碱进行含量测定。

1 材料与方法

1.1 仪器 Agilent 1200 高效液相色谱仪（DAD二

极管阵列检测器）；Sartorius BSA224S-CW 分析天

平；KQ-100超声波清洗机（昆山市超声仪器有限公

司）；UV-8紫外分析仪（上海分析仪器厂无锡分厂）。

1.2 材料 连翘、黄芩、黄柏对照药材（批号

120908-201216、120955-201810、121510-201606）及

连翘苷、黄芩苷、盐酸小檗碱对照品（批号 110821-

201816、110715-201821、110713-201814）均购自中

国食品药品检定研究院；清肺消痤合剂（批号

190701、190702、190703，自制）；乙腈为色谱纯，娃

哈哈纯净水，其余试剂均为分析纯。

1.3 薄层鉴别

1.3.1 连翘［6-7］ 取清肺消痤合剂 10 mL，加入乙酸

乙酯 20 mL，振摇 2次，合并乙酸乙酯液并蒸干，加甲

醇溶解残渣，定容至 2 mL，即得供试品溶液。称取

连翘对照药材 1 g，加石油醚（30～60 ℃）20 mL，密
塞，超声 15 min，滤过后弃去石油醚液，残渣挥干溶

剂，加甲醇 20 mL，超声 20 min，滤过后浓缩至 5 mL
即得对照药材溶液。称取连翘苷适量，加甲醇配得

1 mg/mL对照品溶液。按处方比例称取缺连翘的其

余 9味中药饮片，照合剂制备工艺制得缺连翘的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性样品溶

液。吸取上述四种溶液各 3 μL，依次点于同一硅胶

G薄层板，展开系统选择三氯甲烷-甲醇（5∶1），10 %
硫酸乙醇溶液喷淋后置烘箱105 ℃加热5 min。
1.3.2 黄芩［8-9］ 取清肺消痤合剂 10 mL，加稀盐酸

溶液调节pH值至2，加乙酸乙酯20 mL，振摇2次，合

并乙酸乙酯液并蒸干，加甲醇溶解残渣，定容至 2
mL，即得供试品溶液。称取黄芩对照药材 1 g，加乙

酸乙酯-甲醇（3∶1）溶液 30 mL，回流提取 30 min，滤

过后蒸干，加甲醇溶解残渣，定容至 5 mL，即得对照

药材溶液。称取黄芩苷适量，加甲醇配得 1 mg/mL
对照品溶液。按处方比例称取缺黄芩的其余 9味中

药饮片，照合剂制备工艺制得缺黄芩的阴性样品，

按供试品溶液制备方法制得阴性样品溶液。吸取

供试液及阴性样品溶液各 1 μL，对照药材及对照品

溶液各 3 μL，依次点于同一硅胶G薄层板，展开系

统选择甲苯-乙酸乙酯-甲醇-甲酸（9∶3∶2∶2），2 %三

氯化铁乙醇溶液喷淋后于日光下检视。

1.3.3 黄柏［10-11］ 取清肺消痤合剂 40 mL，蒸干，加

甲醇溶解残渣，定容至 2 mL，即得供试品溶液。称

取黄柏对照药材 0.1 g，加 1 %醋酸甲醇溶液 40 mL，
超声20 min，滤过后蒸干，加甲醇溶解残渣，定容至2
mL，即得对照药材溶液。称取盐酸小檗碱适量，加

甲醇配得 1 mg/mL对照品溶液。按处方比例称取缺

黄柏的其余 9味中药饮片，照合剂制备工艺制得缺

黄柏的阴性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性

样品溶液。吸取上述四种溶液各 3 μL，依次点于同

一硅胶G薄层板，展开系统选择乙酸乙酯-丙酮-甲

酸 -水（10∶7∶1∶1），于波长 365 nm的紫外光灯下

观察。

1.4 含量测定

1.4.1 色谱条件 色谱柱：Eclipse XDB-C18（ 250
mm×4.6 mm，5 μm）。流动相：乙腈（A）-0.1 %磷酸二

氢钾溶液（B）梯度洗脱（0~5 min，8%~9% A；5~15
min，9% A；15~17 min，9%~16% A；17~30 min，16%
A；30~32 min，16%~25% A；32~45 min，25% A）。检

测波长为 325 nm，柱温 30 ℃，流速为 1.0 mL/min，进
样量为10 μL。
1.4.2 溶液的制备

1.4.2.1 对照品溶液的制备 精密称定适量对照

品，加甲醇分别配得含黄芩苷 1.66 mg/mL、含盐酸小

檗碱 0.47 mg/mL的对照品储备液。各精密量取 5
mL至25 mL量瓶，加甲醇定容，即得。

1.4.2.2 供试品溶液的制备 精密量取本品 1 mL
至 5 mL量瓶，加甲醇超声（ 100 W，40 kHz）10 min，
定容，即得。

1.4.2.3 阴性样品溶液的制备 分别按处方比例称

取其余 9味中药饮片，按合剂制备方法制得缺黄芩、

缺黄柏的阴性样品，按“1.4.2.2”项配制，即得。

1.4.3 方法学考察 分别将上述 3种溶液按“1.4.1”
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项条件注入色谱仪，测定，对专属性、线性、精密度、

稳定性、重复性和加样回收率进行考察。

1.4.4 样品测定 取清肺消痤合剂 3批样品配制供

试液，照“1.4.1”项条件进样并计算含量。

2 结果

2.1 薄层鉴别 连翘、黄芩和黄柏薄层色谱图中供

试品在与对照药材、对照品对应位置处，呈现颜色

一致的斑点，在阴性样品图谱中未出现，对鉴别无

干扰，结果见图1~3。
2.2 含量测定

2.2.1 专属性考察 分别将对照品溶液、供试品溶

液和缺黄芩、缺黄柏阴性溶液按“1.4.1”项条件注入

色谱仪，测定。供试品图谱中 2种成分峰形良好，与

相邻色谱峰分离完全，阴性无干扰，结果见图4。
2.2.2 线性关系考察 分别精密移取 1.0，1.5，2.0，
3.0，4.0，5.0 mL对照品溶液至 5 mL量瓶，加甲醇定

容。按“1.4.1”项条件测定，记录峰面积。横坐标、

纵坐标分别为对照品浓度和峰面积，绘制标准曲

线，结果见表1。

2.2.3 精密度试验 按“1.4.1”项下条件连续注入

对照品溶液 6次，记录黄芩苷、小檗碱峰面积。结果

RSD分别为0.08 %、0.12 %。

2.2.4 稳定性试验 取本品（批号 190701）配制供

试液，在0，2，4，6，8，10，12 h时进样，记录黄芩苷、小

檗碱峰面积。结果RSD分别为1.24 %、0.46 %。

2.2.5 重复性试验 取本品（批号 190701）6份，配

制供试液，按“1.4.1”项下条件测定，计算各成分含

量的RSD值。结果RSD分别为2.43 %、1.74 %。

2.2.6 回收率试验 精密移取已知含量的样品 0.5
mL至 5 mL量瓶，平行 6份，分别加入适量黄芩苷和

盐酸小檗碱对照品，配制供试液，按“1.4.1”项下条

件测定，计算各成分回收率及RSD，结果见表2。
2.2.7 样品测定 3批样品中黄芩苷和小檗碱的含

量结果见表3。
3 讨论

本研究通过 TLC考察了方中主要药味，结果显

示连翘、黄芩、黄柏的薄层鉴别斑点清晰，专属性

强。试验对连翘进行鉴别时，曾选择多种展开系

统，分离效果不佳，选择三氯甲烷-甲醇（5∶1）条件

后，发现各项指标良好。试验中黄芩的鉴别方法是

在药典方法基础上进行了改进，调整展开系统溶剂

比例，显色后日光下观察，操作简便。本研究前期

研究发现，方中枇杷叶采用正己烷-乙酸乙酯（7∶3）、

三氯甲烷-甲醇-水（13∶7∶2）、三氯甲烷-丙酮（12∶1）
等多种展开系统［12-14］，均不能有效分离斑点，斑点间

界限模糊，比移值不一致。桑白皮药材进过多次展

开系统的调整，阴性样品色谱图仍旧显现斑点，存

在相似成分，综合考虑后不选择两者进行薄层

鉴别。

此外，当流动相为乙腈-0.1 %磷酸水时，色谱峰

存在拖尾现象，改用乙腈 -0.1 %磷酸二氢钾溶液

后［15-16］，黄芩苷、小檗碱和相邻色谱峰分离完全，峰

型良好，故选其作为含量测定流动相。方中君药为

枇杷叶与桑白皮，枇杷叶中齐墩果酸、熊果酸紫外

吸收波长为 210 nm，处于末端吸收状态，干扰较大。

本试验拟建立同时测定桑皮苷A、黄芩苷和小檗碱

的HPLC含量测定方法，但实验结果发现桑白皮中

桑皮苷A阴性存在干扰，故不选择枇杷叶与桑白皮

为含量测定对象。

表1 线性关系试验结果

成分

黄芩苷

小檗碱

回归方程

Y=16.19X-52.80
Y=3.69X-6.67

r值

0.999 8
0.999 7

线性范围/
（μg/mL）
66.40~331.99
18.73~93.64

0 10 50

时间/min

响
应

值
/m

A
U

20 30 40

100

150

200
250

A

D

50

0 10 50

时间/min

响
应

值
/m

A
U

20 30 40

15

25

35

45

B

5

3

4

5

6

3

4

5

6

0 10 50

时间/min

响
应

值
/m

A
U

20 30 40

40

60

80
100

20

0 10 50

时间/min

响
应

值
/m

A
U

20 30 40

20

30

40
50

10

0 10 50

时间/min

响
应

值
/m

A
U

20 30 40

50

75

100
125

25

300

120

60
70

150

175

C

1

2

1

2

1

2

1

2

注：1―黄芩苷，2―盐酸小檗碱。

图4 HPLC色谱图：A为混合对照品；B为供试品；C为缺黄芩阴性

样品；D为缺黄柏阴性样品

··1490



安 徽 医 药 Anhui Medical and Pharmaceutical Journal 2021 Aug，25（8）

本研究建立了 TLC法鉴别清肺消痤合剂中连

翘、黄芩及黄柏，建立了HPLC法测定黄芩苷及小檗

碱含量，可简便准确的反映该制剂质量，为其质量

控制提供了理论依据，可作为有效控制该制剂质量

的方法。

（本文图1~3见插图8-1）
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表2 加样回收率实验结果（n=6）
成分

黄芩苷

盐酸小檗碱

样品含量/μg
385.3
385.3
385.3
385.3
385.3
385.3
132
132
132
132
132
132

加入对照品含量/μg
427
427
427
427
427
427
135
135
135
135
135
135

实测值/μg
796.8
803.6
829.5
802.1
808.6
817.0
261
267
269
265
270
267

回收率/%
96.3
97.9
103.9
97.5
99.0
101.0
95.0
100.0
101.8
98.6
102.5
99.7

平均回收率/%

99.3

99.7

RSD/%

2.80

2.58

表3 清肺消痤合剂含量测定结果/（mg/L，x̄ ± s）
样品批号

190701
190702
190703

黄芩苷

770.7±2.03
746.9±0.04
766.4±0.46

小檗碱

263±0.19
261±0.48
267±0.96

··1491


