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除脂祛湿生发丸质量标准研究*
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摘要：目的 建立除脂祛湿生发丸的质量标准。方法 采用薄层色谱法定性鉴别方中菟丝子、枸杞子、生地黄、当归、茯苓药材。采用高

效液相色谱法测定方中菟丝子、当归指标性成分金丝桃苷和阿魏酸的含量，色谱柱为 Eclipse Plus C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），流动

相为乙腈 - 0. 1%磷酸溶液（22∶78，V / V，金丝桃苷）和甲醇 - 1% 醋酸溶液（25∶75，V / V，阿魏酸），流速为 1. 0 mL / min，检测波长为

360 nm（金丝桃苷）和 316 nm（阿魏酸），柱温为 30 ℃，进样量为 5 µL。按 2020年版《中国药典（四部）》通则 0108丸剂项下规定，检查制

剂的性状、重量差异、水分、溶散时限。结果 薄层色谱专属性强，特征斑点清晰，且阴性对照无干扰。金丝桃苷、阿魏酸进样量分别在

0. 021～0. 270 µg 和 0. 016～0. 400 µg 范围内与峰面积线性关系良好（r = 0. 999 1，1. 000 0，n = 7）；加样回收率分别为 98. 30% 和

101. 19%，RSD 分别为 2. 07% 和 1. 38%（n = 6）；精密度、稳定性、重复性试验结果的 RSD 均小于 2. 00%；3 批样品平均含量分别为

0. 223 1 mg / g和 0. 089 5 mg / g。3批样品的性状、重量差异（2. 55%）、水分（7. 30%）、溶散时限（4. 52 min）均符合 2020年版《中国药典

（四部）》规定。结论 所建立的方法操作简便、结果准确、重复性好，可用于除脂祛湿生发丸的质量控制。
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Quality Standard of Chuzhi Qushi Shengfa Pills
PU Juan1，MA Yunshu1，ZHANG Guihua2，MEI Jiahua1，GAO Jiaju1，YE Jianzhou2

（1. School of Chinese Materia Medica，Yunnan University of Chinese Medicine · Yunnan University Key Laboratory of External Drug Delivery System

and Preparation Technology Research · Yunnan Key Laboratory of Sustainable Utilization of Southern Medicine，Kunming，Yunnan，China 650500；

2. The First Affiliated Hospital of Yunnan University of Chinese Medicine，Kunming，Yunnan，China 650021 ）

AbstractAbstract：：Objective To establish the quality standard of Chuzhi Qushi Shengfa Pills. Methods Cuscutae Semen，Lycii Fructus，
Rehmanniae Radix，Angelicae Sinensis Radix and Poria in the preparation were identified by the thin - layer chromatography（TLC）
method. The content of index ingredients hyperoside and ferulic acid in Cuscutae Semen and Angelicae Sinensis Radix in the
preparation was determined by the high - performance liquid chromatography（HPLC） method. The chromatographic column was
Eclipse Plus C18 column（250 mm × 4. 6 mm，5 µm），the mobile phase was acetonitrile - 0. 1% phosphoric acid solution（22∶78，V / V，
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hyperoside） and methanol - 1% acetic acid solution （25∶75，V / V，ferulic acid），the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection
wavelength was set at 360 nm for hyperoside and 316 nm for ferulic acid，the column temperature was 30 ℃ and the injection
volume was 5 µL. The properties，weight differences，moisture and dissolution time of the preparation were determined according to
the of the general rule 0108 of the Chinese Pharmacopoeia （2020 Edition，Volume Ⅳ）. Results TLC chromatograms had strong
specificity，clear characteristic spots and no interference of negative control. The linear ranges of hyperoside and ferulic acid were
0. 021 - 0. 270 µg and 0. 016 - 0. 400 µg （r = 0. 999 1，1. 000 0，n = 7）. The recoveries of hyperoside and ferulic acid were
98. 30% and 101. 19% with RSDs of 2. 07% and 1. 38%（n = 6），respectively. The RSDs of precision，stability and repeatability
tests were less than 2. 00%. The average contents of hyperoside and ferulic acid in the three batches of samples were 0. 223 1 mg / g
and 0. 089 5 mg / g. The properties，weight differences （2. 55%），moisture（7. 30%） and dissolution time（4. 52 min） of the three
batches of samples met the requirements of the Chinese Pharmacopoeia（2020 Edition，Volume Ⅳ）. Conclusion The established
method is simple，accurate and reproducible，which can be used for the quality control of Chuzhi Qushi Shengfa Pills.
Key wordsKey words：：Chuzhi Qushi Shengfa Pills；TLC；HPLC；quality standard

脂溢性脱发由雄激素及其受体异常引起，中医称

为“发蛀脱发”“蛀发癣”，为皮肤科临床常见病与多发

病［1 - 3］。除脂祛湿生发方为云南某医院治疗脂溢性脱发

的临床经验方，原为汤剂，为扩大临床使用范围和提高

患者用药依从性，拟开发为丸剂。由菟丝子、枸杞子、地

黄、当归、茯苓等 9味中药组方，具有清肺胃之阴、养阴

补肾功效。前期研究中已完成除脂祛湿生发丸的制备

工艺优化，本研究中建立了制剂的质量标准，以期为后

续自动化生产提供质量保障。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

1260 Infinity型高效液相色谱仪（美国Aglient科技

有限公司）；SB - 4200 DTD型超声波清洗机（宁波新芝

生物科技股份有限公司，功率为200 W，频率为40 kHz）；

101 - 2AB型电热鼓风干燥箱（天津市泰斯特仪器有限

公司）；薄层层析硅胶G板（青岛海洋化工厂）；聚酰胺薄

膜（浙江省台州市路桥四青生化材料厂）；R2000 - 30型
电子分析天平（奥豪斯仪器有限公司，精度为十万分

之一）；SY - 30型四用片剂测定仪（郑州南北仪器设备

有限公司）。

1. 2 试药

除脂祛湿生发丸（实验室自制，批号分别为

20191101，20191102，20191103，规格为每丸 0. 06 g）；金

丝桃苷对照品（批号为 111521 - 201809）、阿魏酸对照

品（批号为 110773 - 201915）纯度均大于 98%，生地黄

对照药材（批号为 121180 - 201506），茯苓对照药材（批

号为 121117 - 201509），枸杞子对照药材（批号为

121072-201611），当归对照药材（批号为120927-201517），
均购自中国食品药品检定研究院；乙腈、甲醇（色谱纯，

德国默克公司）；其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果

2. 1 外观性状

本品外观呈棕褐色，气微，味微苦。

2. 2 薄层色谱（TLC）鉴别

菟丝子：分别取 3批样品各适量，研细，取粉末 2 g，
加甲醇 40 mL，加热回流 30 min，放冷，滤过，蒸干，残渣

加甲醇 1 mL，作为供试品溶液。取金丝桃苷对照品，加

甲醇制成每 1 mL含 1 mg的溶液，作为对照品溶液。按

处方和制备工艺制备不含菟丝子的阴性样品，按供试

品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。按 2020年版《中

国药典（四部）》通则 0502 TLC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，以乙酸乙酯 -丙

酮 - 甲酸 - 水（20∶2∶1. 5∶2，V / V / V / V）为展开剂，展

开，取出，晾干，喷以 10%三氯化铝溶液，置紫外光灯

（365 nm）下检视。结果供试品溶液色谱中，在与对照品

溶液色谱相应位置上显相同黄色荧光斑点，且阴性对

照无干扰。色谱图见图1 A。
枸杞子：分别取 3批样品各适量，研细，取粉末 1 g，

加水 35 mL，加热煮沸 15 min，放冷，滤过，滤液用乙酸

乙酯15 mL振摇提取，分取乙酸乙酯液，浓缩至1 mL，作
为供试品溶液。同法制备对照药材溶液。按处方和制备

工艺制备不含枸杞子的阴性样品，按供试品溶液制备

方法制备阴性对照品溶液。按 2020年版《中国药典（四

部）》通则 0502 TLC法试验，吸取上述溶液各 5 µL，分别

点于同一硅胶G薄层板上，以乙酸乙酯 -三氯甲烷（3∶2，
V / V）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（365 nm）
下检视。结果供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色

谱相应位置上显相同黄色荧光斑点，且阴性对照无干

扰。色谱图见图1 B。
生地黄：分别取 3批样品各适量，研细，取粉末 4 g，

加水 60 mL，煎煮 30 min，放冷，滤过，滤液用乙酸乙酯

振摇萃取2次，每次20 mL，合并乙酸乙酯液，蒸干，残渣

加甲醇 1 mL，作为供试品溶液。同法制备对照药材溶

液。按处方和制备工艺制备不含生地黄的阴性样品，按

供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液［3］。按 2020
年版《中国药典（四部）》通则 0502 TLC法试验，吸取上
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述溶液各 10 µL，分别点于同一硅胶G薄层板上，以二

甲苯 - 乙酸乙酯（2∶3，V / V）为展开剂，展开，取出，晾

干，喷以10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热至斑点显色清晰。

结果供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位

置上显相同斑点，且阴性对照无干扰。色谱图见图1 C。
当归：分别取 3批样品各适量，研细，取粉末 1 g，加

甲醇20 mL，超声（功率为200 W，频率为40 kHz）15 min，
滤过，滤液浓缩至 1 mL，作为供试品溶液。同法制备当

归对照药材溶液。按处方和制备工艺制备不含当归的

阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶

液。按 2020年版《中国药典（四部）》通则 0502 TLC法试

验，吸取上述溶液各 2 µL，分别点于同一硅胶G薄层板

上，以正己烷 -乙酸乙酯（8∶1，V / V）为展开剂，展开，取

出，晾干，置紫外光灯（365 nm）下检视。结果供试品溶

液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显相同

黄色荧光斑点，且阴性对照无干扰。色谱图见图1 D。
茯苓：分别取3批样品各适量，研细，取粉末1 g，加乙

醚 50 mL，超声（功率为 200 W，频率为 40 kHz）10 min，
滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇 1 mL使溶解，作为供试品

溶液。同法制备对照药材溶液。按处方和制备工艺制备

不含当归的阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴

性对照品溶液。按 2020年版《中国药典（四部）》通则

0502 TLC法试验，吸取上述溶液各 15 µL，以甲苯 - 乙

酸乙酯 -甲酸（5∶1∶0. 1，V / V / V）为展开剂，展开，取出，

晾干，喷以10%硫酸乙醇溶液，105 ℃加热至斑点显色清

晰。结果供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应

位置上显相同斑点，且阴性对照无干扰。色谱图见图1 E。
2. 3 一般检查

按 2020年版《中国药典（四部）》通则 0108丸剂项

下 规 定 对 3 批（批 号 分 别 为 20191101，20191102，
20191103）样品进行检验，结果均符合规定。详见表1。

表1 3批样品检查结果

Tab. 1 Determination results of the three batches of samples

项目

水分（%）

重量差异（%）

溶散时限（min）

药典规定

≤ 9. 0
± 12
< 60

20191101
7. 26
2. 73
4. 43

批号

20191102
7. 36
2. 66
4. 58

20191103
7. 28
2. 25
4. 55

X

7. 30
2. 55
4. 52

2. 4 含量测定

2. 4. 1 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Eclipse Plus C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 µm）；
流动相：乙腈 - 0. 1%磷酸溶液（22∶78，V / V，金丝桃苷）

和甲醇 - 1%醋酸溶液（25∶75，V / V，阿魏酸）；流速：

1. 0 mL / min；柱温：30 ℃；检测波长：360 nm（金丝桃

苷）和 316 nm（阿魏酸）；进样量：5 µL。理论板数按金丝

桃苷和阿魏酸峰计均不低于5 000。
2. 4. 2 溶液制备

对照品溶液：分别取金丝桃苷对照品 10 mg、阿
魏酸对照品 12 mg，精密称定，加甲醇制成质量浓度为

1 mg / mL的金丝桃苷对照品母液、1. 2 mg / mL的阿魏

酸对照品母液；分别精密量取上述溶液 560 µL和

334 µL，置 25 mL容量瓶中，加甲醇制成质量浓度为

22. 40 µg / mL的金丝桃苷对照品溶液、16. 032 µg / mL
的阿魏酸对照品溶液。

供试品溶液：取 3批样品各适量，研细，取粉末 5 g，
精密称定，加甲醇溶解，超声 30 min，摇匀，用甲醇定容

至 50 mL容量瓶中，作为金丝桃苷供试品溶液。取粉末

2 g，精密称定，加70%甲醇25 mL，稳定质量，超声（功率

为 200 W，频率为 40 kHz）30 min，补足减失的质量，作

为阿魏酸供试品溶液。

阴性对照品溶液：按处方工艺取缺菟丝子和当归

的其他药材，按供试品溶液制备方法制备缺菟丝子和

1. 对照品溶液 1'. 对照药材溶液 2 - 4. 供试品溶液 5. 阴性对照品溶液

A. 菟丝子（365 nm） B. 枸杞子（365 nm） C. 生地黄 D. 当归（365 nm） E. 茯苓

图1 薄层色谱图

1. Reference solution 1'. Reference medicinal materials solution 2 - 4. Test solution 5. Negative reference solution
A. Cuscutae Semen（365 nm） B. Lycii Fructus（365 nm） C. Rehmanniae Radix D. Angelicae Sinensis Radix（365 nm） E. Poria

Fig. 1 TLC chromatograms

1 2 3 4 5 1' 2 3 4 5 1' 2 3 4 5 1' 2 3 4 5 1' 2 3 4 5
A B C D E
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当归的阴性对照品溶液。

2. 4. 3 方法学考察

专属性试验：取 2. 4. 2项下 6种溶液，按 2. 4. 1项下

色谱条件进样测定。结果供试品溶液色谱与对照品溶

液色谱主峰相同，且阴性对照品溶液色谱相同位置处

无吸收，对测定无干扰。色谱图见图2。
线性关系考察：分别精密吸取 2. 4. 2项下金丝桃苷

对照品溶液 1，2，4，6，8，10，12 µL，阿魏酸对照品溶液

1，2，5，10，15，20，25 µL，按 2. 4. 1项下色谱条件依次进

样测定，记录峰面积。以进样量（X，µg）为横坐标、峰面

积（Y）为纵坐标进行线性回归，得回归方程 Y金 =
34. 053X金 + 1. 216 6（r = 0. 999 1，n = 7）、Y阿 =
76. 369X阿 - 0. 874 3（r = 1. 000 0，n = 7）。结果表明，金

丝桃苷、阿魏酸进样量分别在 0. 021～0. 270 µg和
0. 016～0. 400 µg范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 2. 4. 2项下金丝桃苷、阿魏酸对照

品溶液各适量，按 2. 4. 1项下色谱条件连续进样测定

6次，记录峰面积。结果金丝桃苷、阿魏酸峰面积的RSD
分别为0. 54%和0. 15%（n = 6），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取样品（批号为 20191101）适量，按

2. 4. 2项下方法配制供试品溶液，共 6份，按 2. 4. 1项下

色谱条件进样测定，记录峰面积。结果金丝桃苷、阿魏

酸峰面积的 RSD分别为 1. 07%和 0. 08%（n = 6），表明

方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（批号为 20191101）适量，按

2. 4. 2项下方法制备供试品溶液，分别于室温下放置 0，
4，8，12，16，20，24 h时按 2. 4. 1项下色谱条件进样测

定，记录峰面积。结果金丝桃苷、阿魏酸峰面积的 RSD
分别为 0. 92%和 0. 07%（n = 7），表明供试品溶液在室

温下放置24 h稳定性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

20191101），共 6份，精密称定，分别加入金丝桃苷对照

品 0. 55 mg、阿魏酸对照品 0. 18 mg，按 2. 4. 2项下方法

制备供试品溶液，按 2. 4. 1项下色谱条件进样测定，记

录峰面积，并计算加样回收率。结果见表2。
2. 4. 4 样品含量测定

取 3批样品，按 2. 4. 2项下方法制备供试品溶液，

按 2. 4. 1项下色谱条件进样测定 3次，记录峰面积，并

计算含量。结果见表3。
3 讨论

3. 1 TLC 条件筛选

菟丝子：2020年版《中国药典（一部）》中菟丝子鉴

别以聚酰胺薄膜为固定相，但聚酰胺薄膜载体是塑料，

易皱曲，难以平稳放入展开缸内，导致色谱效果差。故

选择硅胶 G薄层板，以乙酸乙酯 - 丙酮 - 甲酸 - 水

（20∶2∶1. 5∶2，V / V / V / V）为展开剂，喷以 10%三氯化

铝溶液显色，斑点清晰，专属性较好。

枸杞子：2020年版《中国药典（一部）》中枸杞子的

mAU10
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1

1. 金丝桃苷（360 nm） 2. 阿魏酸（316 nm）
A，B. 对照品溶液 C，D. 供试品溶液 E，F. 阴性对照品溶液

图2 高效液相色谱图

1. Hyperoside（360 nm） 2. Ferulic acid（316 nm）
A，B. Reference solution C，D. Test solution E，F. Negative reference solution

Fig. 2 HPLC chromatograms
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色谱条件为乙酸乙酯 -三氯甲烷 -甲酸（3∶2∶1，V / V / V），
实际上斑点比移值过高，降低甲酸比例后也未能改善。

故选择乙酸乙酯 -三氯甲烷（3∶2，V / V）为展开剂，斑点

清晰，专属性良好，比移值适中。

生地黄：分别采用加热回流、甲醇超声后乙酸乙酯

萃取和水提取后乙酸乙酯萃取 3种方法提取生地黄，结

果水提取后再用乙酸乙酯萃取所得色谱图斑点清晰、

分离效果良好，且阴性对照无干扰。2020年版《中国药

典（一部）》中生地黄鉴别以梓醇为指标性成分，但采用

不同提取方法和展开系统均未能检出梓醇。查阅文献

［4 - 8］，发现在加工炮制过程中，生地黄中梓醇的含量

会大幅度下降，甚至无法测定，较难鉴别。故选择生地

黄药材作为对照。

当归：曾考察碳酸氢钠超声后稀盐酸调节 pH，再用

乙醚萃取，以及单用甲醇超声处理，结果所得色谱图峰

形相近［9］。故选择甲醇超声处理15 min制备供试品溶液。

茯苓：曾考察甲苯 - 乙酸乙酯 - 甲酸、石油醚

（60～90 ℃）- 甲酸乙酯 - 甲酸 2种展开系统，结果前

者展开效果更佳，斑点较清晰；曾考察不同显色方法

［在紫外光灯（365 nm）下检视、用 10%硫酸乙醇］，结果

在365 nm波长下检视阴性对照有干扰。故选择甲苯 -乙

酸乙酯 -甲酸（5∶1∶0. 1，V / V / V）为展开剂，10%硫酸乙

醇溶液显色，特征斑点较清晰，且阴性对照无干扰。

3. 2 含量测定流动相、提取方法选择

金丝桃苷：2020年版《中国药典（一部）》中菟丝子

的指标性成分金丝桃苷色谱条件为乙腈 - 0. 1%磷酸

溶液（17∶83，V / V），所得色谱图基线平稳，但峰形不理

想，各组分分离效果不佳。反复筛选条件，考察不同配

比流动相（20∶80，21∶79，V / V），最终确定流动相为乙

腈 - 0. 1%磷酸溶液（22∶78，V / V），色谱图峰形较好，

且各组分分离效果较佳，保留时间适宜，方法专属

性强。

阿魏酸：2020年版《中国药典（一部）》中当归指标

性成分阿魏酸色谱条件为乙腈 - 0. 085%磷酸溶液

（17∶83，V / V），所得色谱峰拖尾严重，分离度不好。曾考

察甲醇 -水、甲醇 - 1%醋酸溶液（40∶60，V / V）等流动

相体系，结果甲醇 - 1%醋酸溶液（25∶75，V / V）作为流

动相时峰形较好，分离效果较佳，保留时间适宜［10 - 11］。
同时，以超声、回流、超声后萃取等方法提取阿魏酸，发

现以超声处理30 min时各色谱峰分离更佳，峰形较好。
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表2 加样回收试验结果（n = 6）
Tab. 2 Results of the recovery test（n = 6）

样品含量（mg）
金丝桃苷

0. 460 0
0. 459 8
0. 460 0
0. 459 9
0. 460 0
0. 460 1

阿魏酸

0. 177 3
0. 179 4
0. 180 4
0. 177 6
0. 179 1
0. 180 2

加入量（mg）
金丝桃苷

0. 550 0
0. 550 0
0. 550 0
0. 550 0
0. 550 0
0. 550 0

阿魏酸

0. 180 0
0. 180 0
0. 180 0
0. 180 0
0. 180 0
0. 180 0

测得量（mg）
金丝桃苷

0. 999 7
0. 987 2
1. 018 1
0. 989 9
1. 005 7
1. 003 0

阿魏酸

0. 361 2
0. 357 8
0. 364 0
0. 362 7
0. 360 6
0. 360 6

回收率（%）

金丝桃苷

98. 13
95. 89
101. 47
96. 36
99. 22
98. 71

阿魏酸

102. 17
99. 11
102. 00
102. 83
100. 83
100. 22

X（%）

金丝桃苷

98. 30

阿魏酸

101. 19

RSD（%）

金丝桃苷

2. 07

阿魏酸

1. 38

表3 3批样品中金丝桃苷和阿魏酸含量测定结果（n = 3）
Tab. 3 Results of content determination of hyperoside and ferulic

acid in the three batches of samples（n = 3）

批号

20191101
20191102
20191103

含量（mg / g）
金丝桃苷

0. 220 2
0. 226 8
0. 222 3

阿魏酸

0. 088 6
0. 089 7
0. 090 2

X（mg / g）
金丝桃苷

0. 223 1

阿魏酸

0. 089 5

RSD（%）

金丝桃苷

1. 51

阿魏酸

0. 91
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