
Journal of Inner Mongolia Medical University Feb. 2024 Vol. 46 No.1

中药复方通便清火丸的质量标准提升研究

（内蒙古医科大学 药学院，内蒙古 呼和浩特 010059）

【摘 要】目的 建立通便清火丸薄层鉴别和药效成分含量测定方法及提升质量标准。方法 采用薄层色谱法，

以黄芩苷、欧前胡素和绿原酸作为对照品进行薄层鉴别实验。采用高效液相色谱法，以黄芩苷、欧前胡素和绿原

酸作为指标成分进行定量分析。结果 薄层色谱法斑点清晰且分离度和专属性好。黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的

专属性好，分别在0.075~0.375 mg·mL-1、 0.49~3.43 μg·mL-1范围内呈现良好的线性关系0.562 5 ~ 3.188 μg·mL-1、 ，

重复性的 RSD（相对标准偏差）分别为 0.51%、1.22%、1.60%，平均加样回收率和 RSD 分别为 101.10%、112.40%、

99.74%，并且各供试品溶液在配置后的6 h内均呈现良好的稳定性。结论 本研究建立的方法快速简便、灵敏度高、

准确性高、重复性好，可为通便清火丸质量标准提升提供一定的科学依据。
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通便清火丸为地黄、关木通、黄芩、石膏、芒硝、

火麻仁、甘草、淡竹叶、菊花、白芷等十味药材按照

一定比例粉碎混合后加炼蜜制的大蜜丸，具有通

便、清火功效，中医临床主要用于治疗心烦口渴、头

晕目眩、口舌糜烂、小便少黄和大便干燥等症。现

有的通便清火丸质量标准为《中华人民共和国卫生

部药品标准》收载的常规检查项目[1]。因方法专属

性差，既无薄层鉴别项，也无含量测定项，质量控制

过程中存在无法保证药品质量的隐患，所以建立健

全质量标准是该制剂保证临床用药安全迫在眉睫的

研究课题。中医临床认为通便清火丸处方组成中的

黄芩、菊花和白芷具有清热解毒、燥湿泻火、除烦止

渴、利尿通淋、平肝明目等功效[2]。同时，现代药理学

研究也表明上述药材中含有多种活性成分[3~5]，呈现

抗肿瘤[6~7]、抗病毒、保肝、抗氧化、抗菌消炎、抗炎、降

血脂等药理活性[8~9]。所以上述三种药材及其含有的

药效成分可作为通便清火丸质量标准的指标参数。

本研究采用薄层色谱法和高效液相色谱法分

别建立了基于多个药效成分的薄层鉴别方法和含

量测定方法，为提升通便清火丸的质量标准提供数

据支持。

1 仪器与试药

1.1 仪器

UltiMate 3000型高效液相色谱仪（赛默飞世尔

科技公司，美国），LC-2030C 3D型高效液相色谱仪

（岛津有限公司，日本），AL104电子天平（梅特勒托

利多集团，瑞士），KH5200DE型数控超声波清洗器

（昆山和创超星仪器有限公司），RCH-1000型可变

口径加热磁力搅拌装置（上海爱朗仪器有限公司），

Purelab Classic UV超纯水机（威立雅集团，法国），

WD-9403E型手提紫外灯（北京六一生物科技有限

公司），乙酰胺薄膜，硅胶G板。

1.2 试剂与药品

黄芩苷对照品（批号：110715-200514，中国药

品生物制品检定所），欧前胡素对照品（批号：

110826-200712，中国药品生物制品检定所），绿原

酸对照品（批号：110753-200413，中国药品生物制

品检定所）。

乙腈、磷酸为色谱纯；三氯化铁、甲苯、乙酸乙

酯、甲酸、冰醋酸、二氯甲烷、甲醇、乙醇为市售分析

纯；水为自制超纯水（电阻率不低于18.2 MΩ·cm）。
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通便清火丸由呼和浩特市药店购买的同一厂

家3批次通便清火丸，每丸约9 g（批号：No.17322021；

No.18322032；No.17322022）。

2 方法与结果

2.1 薄层鉴别

2.1.1 黄芩的薄层鉴别 （1）供试品溶液的制备：分

别称取3批次通便清火丸各6 g，加等质量的硅藻土，

研匀，加入25%甲醇乙酸乙酯溶液30 mL，加热回流

30 min后，冷却至室温，定量滤纸滤过，收集滤液，水浴

蒸干后，加入甲醇5 mL使残渣复溶，离心取上清液作

为供试品溶液（3份）。（2）阴性对照溶液的制备：参照

处方中各味药材的相对质量比，在相同工艺下制得

缺少黄芩的阴性对照药5.4 g，按照前述“供试品溶

液的制备”方法制得阴性对照溶液。（3）黄芩苷对照

品溶液的制备：精密称取黄芩苷对照品适量，加甲

醇配制得每1 mL含1 mg黄芩苷的对照品溶液。（4）

薄层分析：参照2020年版《中华人民共和国药典》四

部薄层色谱法（通则0502）实验[10]，吸取供试品溶

液、阴性对照溶液和对照品溶液各5 μL，分别点样

于同一聚酰胺薄膜上，以乙酸乙酯（50%）∶丙酮

（30%）∶甲酸（10%）∶水（10%）的混合溶液为展开

剂，预饱和后展开。展开结束后，取出晾干，均匀喷

洒1%三氯化铁乙醇溶液，待斑点显色清晰后，观察

到对照品对应斑点处3份供试品溶液均显现出相同

的斑点，而阴性对照溶液未显现任何斑点，表示阴

性无干扰（见图1）。

2.1.2 白芷的薄层鉴别 （1）供试品溶液的制备：分

别称取3批次通便清火丸各8 g，加等质量的硅藻

土，研匀，加蒸馏水约200 mL，回流40 min后，冷却

至室温，离心取上清液，用稀盐酸调节pH至2~3。

加二氯甲烷振摇萃取2次，每次约40 mL，将两次萃取

后的二氯甲烷液合并后，回收溶剂至干。加入1 mL

甲醇使残渣复溶，得供试品溶液（3份）。（2）阴性对

照溶液的制备：参照处方中各味药材的相对质量

比，在相同工艺下制得缺少白芷的阴性对照药7.9

g，按照前述“供试品溶液的制备”方法制得阴性对

照溶液。（3）欧前胡素对照品溶液的制备：精密称欧

前胡素对照品适量，加甲醇配制得每1 mL含0.5 mg

欧前胡素的对照品溶液。（4）薄层分析：参照2020年

版《中华人民共和国药典》四部薄层色谱法（通则

0502）实验，吸取供试品溶液、阴性对照溶液和对照

品溶液各5 μL，分别点样于同一硅胶G薄层板上，

以二氯甲烷和甲醇的混合溶液（36∶1）作为展开剂，

预饱和后展开。展开结束后取出晾干，置于365 nm

的紫外灯下观察斑点。对照品对应斑点处3份供试

品溶液均显现出相同的荧光斑点，而阴性对照溶液

未显现任何斑点，表示阴性无干扰（见图2）。

2.1.3 菊花的薄层鉴别 （1）供试品溶液的制备：分

别称取3批次通便清火丸各8 g，加等质量的硅藻

土，研匀，加入石油醚150 mL，超声处理10 min，过

滤，药渣挥干石油醚后，加入1 mL稀盐酸和50 mL

乙酸乙酯，再次超声处理30 min，定量滤纸过滤，收

集滤液水浴蒸干，加入2 mL甲醇使残渣复溶，制得

供试品溶液（3份）。（2）阴性对照溶液的制备：参照

处方中各味药材的相对质量比，在相同工艺下制得

缺少菊花的阴性对照药7.9 g，按照前述“供试品溶

液的制备”方法制得阴性对照溶液。（3）绿原酸对照

品溶液的制备：精密称取绿原酸对照品适量，加乙

醇配制得每1 mL含1 mg绿原酸的对照品溶液。（4）

薄层分析：参照2020年版《中华人民共和国药典》四

部薄层色谱法（通则0502）实验，吸取供试品溶液、

图1 黄芩薄层色谱图

图2 白芷薄层色谱图
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阴性对照溶液和对照品溶液各5 μL，分别点样于同

一聚酰胺薄膜上，以甲苯-甲酸-冰醋酸-水-乙酸乙

酯（1∶1∶1∶2∶15）的上层液作为展开剂，预饱和后展

开。展开结束后，取出晾干，置于365 nm的紫外灯下

观察斑点。对照品对应斑点处3份供试品溶液均显

现出相同的荧光斑点，而阴性对照溶液未显现任何

斑点，表示阴性无干扰（见图3）。

2.2 药效成分含量测定

2.2.1 对照品溶液的制备 取含黄芩苷93.30%的

对照品1.5 mg，置100 mL容量瓶中，加入甲醇使其

完全溶解后，加甲醇定容至刻度，摇匀，制备成浓度

为0.02 mg·mL-1的黄芩苷对照品。

取含欧前胡素99.70%的对照品1.3 mg，置10 mL

容量瓶中，加入甲醇使其完全溶解，加甲醇定容至

刻度，摇匀，得对照品储备液。精密量取对照品储备

液0.3 mL，置10 mL容量瓶中，加入甲醇定容至刻度，

摇匀，制成浓度为3.75 μg·mL-1的欧前胡素对照品。

取含绿原酸96.20%的对照品2.0 mg，置10 mL

容量瓶中，加入70%甲醇溶液使其完全溶解，继续

加入70%甲醇溶液定容至刻度，摇匀，得对照品储

备液。精密吸取对照品储备液0.5 mL，置100 mL容

量瓶中，加入70%甲醇定容至刻度，摇匀，制成浓度

为0.98 μg·mL-1的绿原酸对照品。

2.2.2 供试品溶液的制备 以药效成分的含量值为

指标，经实验研究确定了各供试品溶液的制备方

法，如下所述。

黄芩苷：取本品剪碎，取适量，精密称定，精密

加入约2倍量的硅藻土，研碎，取约1.5 g，精密称定，

加入70%乙醇溶液100 mL，称定重量并记录后，加

热回流3 h，停止加热，放冷至室温，再次称定重量，

如有重量损失，加入70%乙醇溶液补足重量，定量

滤纸滤过，收集续滤液并精密吸取20 mL，置50 mL

容量瓶中，加70%乙醇定容至刻度，摇匀，即得供试

品溶液。

欧前胡素：取本品剪碎，取适量，精密称定，精

密加入约1倍量的硅藻土，研磨至细粉，称取约4.5 g，

精密称定，置50 mL容量瓶中，加甲醇45 mL，超声

处理（功率250 W，频率50 kHz）1 h，取出，放冷至室

温，加入甲醇定容至刻度，摇匀，定量滤纸过滤，收

集续滤液，即为供试品溶液。

绿原酸：取本品剪碎，取适量，精密称定，精密

加入约2倍量的硅藻土，研磨至细粉，称取约2.4 g，

精密称定，置50 mL容量瓶中，加入70%甲醇溶液

45 mL，超声处理（功率250 w，频率50 kHz）1 h，取

出，放冷至室温，加70%甲醇定容至刻度，摇匀，定

量滤纸过滤，收集续滤液，即为供试品溶液。

2.2.3 阴性对照品溶液的制备 参照通便清火丸处

方工艺分别制备不含黄芩、白芷、菊花的阴性对照

样品3份，并按上述“2.2.2”项方法分别制备阴性对

照样品溶液。

2.2.4 色谱条件 上述3个成分的色谱峰分离度>1.5，

不对称因子在0.95~1.05之间作为条件，经实验研究

确定了具体色谱分析条件，如下所述。

黄芩苷的色谱条件：采用Thermo Hypersil GOLD

C18色谱柱（250 mm×4.6 mm 5 μm），以乙腈-0.1%

磷酸（20∶80）为流动相，柱温为30℃，检测波长280 nm，

理论板数按黄芩苷计应不低于14 000，进样量10μL。
欧前胡素的色谱条件：采用ThermoHypersil GOLD

C18色谱柱，以乙腈-水（40∶60），为流动相，柱温为

25 ℃，检测波长300 nm，理论板数按欧前胡素计应

不低于10 000，进样量20 μL。

绿原酸的色谱条件：采用Thermo Hypersil GOLD

C18色谱柱，以乙腈-0.1%磷酸（8∶92）为流动相，柱

温为30 ℃，检测波长348 nm，理论板数按绿原酸计

应不低于10 000，进样量10 μL。

2.2.5 线性关系考察 精密吸取“2.2.1”项黄芩苷对

照品（5、10、15、20、23、25 μL）、欧前胡素对照品（3、

6、9、12、15、17 μL）和绿原酸对照品（5、10、15、20、

25、35 μL）分别注入色谱仪，按上述“2.2.4”项3个成

分的色谱条件进行进样测定，以峰面积对进样量进行

回归分析。获得黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的线性方

程分别为Y=4.421×10-8X-1.437×10-4（r = 0.999 6）、

Y=2.133X-0.017 31（r =0.999 1）和Y = 7.316×10-5X+

5.484×10- 3（r =0.999 3），线性范围分别为 0.08~

0.38 mg·mL-1、0.56~3.19μg·mL-1和0.49~3.43μg·mL-1，

结果表明，以上3个待测成分在相应的质量浓度范

围内呈现良好的线性关系。

图3 菊花薄层色谱图
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2.2.6 专属性考察 精密吸取上述对照品溶液、供

试品溶液和阴性对照品溶液各 10、20、10 μL，按

“2.2.4”项对应的色谱条件分别对黄芩苷、欧前胡素

和绿原酸进行进样测定，色谱图（见图4）。

由图4可见，与对照品色谱峰相比，供试品在

保留时间相同的位置上有色谱峰出现，且分离效

果较好，而阴性对照品在保留时间相同的位置上无

色谱峰出现。表明以上3种测定方法均呈现良好的

专属性。

2.2.7 稳定性考察 取“2.2.2”项制得的供试品溶液

各1份，分别于制得的0、1、4、6 h后，按照“2.2.4”项

对应的色谱条件分别测定黄芩苷、欧前胡素和绿原

酸各药效成分对应的峰面积并计算RSD值。结果

黄芩苷、欧前胡素和绿原酸峰面积的RSD分别为

0.54%、3.20%和0.68%（n =6），表明供试品溶液在室

温放置6 h内基本稳定。

2.2.8 重复性考察 量取同一批次（17322021）供试

品，按“2.2.2”项方法各平行制备6份供试品溶液，其

中黄芩苷重复性测定用6份，每份约0.5 g；欧前胡素

重复性测定用6份，每份约2.7 g；绿原酸重复性测定

用6份，每份约0.8 g，精密称定。分别在上述“2.2.4”

相应色谱条件下进样测定，计算含量（见表1）。结果表

明黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的平均含量分别为

13.25 mg·g-1，0.03 mg·g-1和0.12 mg·g-1，RSD分别为

0.51%，1.22%和1.60%（n =6），表明这3种方法的重

复性良好。

图4 通便清火丸中黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的高效液相色谱图

2.2.9 准确度考察 取同一批次（17322021）供试

品，分别取0.25 g、1.3 g、0.4 g各6份，精密称定，分别

置具塞锥形瓶中，按照与供试品中含有的黄芩苷、

欧前胡素、绿原酸含量比例1∶1.5、1∶1、1∶0.5，分别

精密加入对照品（各比例2份），并按上述“2.2.2”项

方法制备黄芩苷、欧前胡素和绿原酸各比例供试品

溶液，按“2.2.4”项相应的色谱条件进行分析，计算

黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的加样回收率（见表2）。

结果黄芩苷、欧前胡素和绿原酸的平均加样回收率

分别为 101.10%，112.40%和 99.74%，RSD 分别为

2.65%、4.42%和7.30%，表明这3种方法的准确度均

良好。

成分

黄芩苷含量（mg·g-1）

欧前胡素含量（mg·g-1）

绿原酸含量（mg·g-1）

重复性1

13.19

0.029 09

0.120 1

重复性2

13.19

0.029 67

0.125 3

重复性3

13.28

0.030 16

0.123 2

重复性4

13.39

0.029 49

0.120 2

重复性5

13.24

0.029 89

0.120 5

重复性6

13.22

0.030 07

0.122 6

平均含量（mg·g-1）

13.25

0.029 73

0.121 9

RSD（%）

0.51

1.22

1.60

表1 黄芩苷、欧前胡素、绿原酸重复性实验结果

成分

黄芩苷回收率

欧前胡素回收率

绿原酸回收率

1

97.94

104.8

105.5

2

100.3

113.4

88.85

3

100.8

114.3

91.97

4

98.28

118.9

98.03

5

104.3

106.8

107.2

6

104.9

115.9

106.9

平均回收率（%）

101.1

112.4

99.74

RSD（%）

2.65

4.42

7.3

表2 黄芩苷、欧前胡素、绿原酸加样回收实验结果

3 讨论

通便清火丸处方中黄芩、白芷和菊花等单味药

材已收载于2020版《中华人民共和国药典》且规定

有含量测定的标准[2]，但该复方制剂是10种中药材

粉碎混合后以蜂蜜为黏合剂制成的大蜜丸，化学成

分复杂，且辅料对成分定量分析干扰大。所以制定

药效成分的含量标准时需要重新对供试品溶液的

制备方法和含量测定条件等进行考察研究，以保证

方法的准确性和稳定性。本研究采用硅藻土作为

分散剂，经试验研究确定混合比例、提取液料比、色

谱条件等，首先建立了通便清火丸（下转第35页）
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中黄芩、白芷和菊花的薄层鉴别方法，其次通过线

性关系、专属性、稳定性、重复性、准确度等考察项建

立了定量分析通便清火丸黄芩中黄芩苷含量、白芷

中欧前胡素含量和菊花中绿原酸含量的测定方法。

本研究建立的方法简便，可行性高，可作为通

便清火丸质量标准提升的理论依据，同时也为类似

大蜜丸剂的质量标准提升研究提供理论参考。
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