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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定肾舒颗粒 （淡竹叶、 大青叶、 茯苓等） 中鸡屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车

叶草苷、 异荭草苷、 荭草苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸的含有量。 方法　 该药物甲醇提取液的分析

采用 Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ 色谱柱 （ ２５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 ０５％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２１０、 ２３８、 ３４０ ｎｍ。 以牡荆苷为内标， 建立其他 ８ 种成分的相对校正因子， 测定

含有量。 结果 　 ９ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ １）， 平均加样回收率 ９６􀆰 ９８％ ～ ９９􀆰 ９６％ ， ＲＳＤ
０􀆰 ７６％ ～１􀆰 ６５％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于肾舒颗粒的质量控制。
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　 　 肾舒颗粒由白花蛇舌草、 淡竹叶、 大青叶、 茯

苓、 萹蓄、 海金沙藤、 黄柏等 １０ 味药材组成， 具

有清热解毒、 利水通淋的功效， 临床上广泛用于尿

道炎、 膀胱炎、 急慢性肾盂肾炎等疾病的治疗， 对

慢性肾盂肾炎患者肾脏功能及机体免疫功能均有明

显改善作用［１⁃２］， 对尿路感染［３］、 输尿管小结石［４］

也有显著临床疗效。 该制剂收载于 《卫生部颁药

品标准 （中药成方制剂） 》 第九册［５］， 方中白花
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蛇舌草功效清热解毒、 活血化瘀、 利渗通淋， 为君

药； 扁蓄、 淡竹叶、 海金沙藤、 瞿麦功效清热、 利

尿、 通淋， 大青叶、 黄柏功效清热解毒， 共为臣

药； 地黄滋阴清热， 茯苓淡渗利湿， 共为佐药； 甘

草功效缓急止痛、 调和诸药， 为使药。 然而， 目前

肾舒颗粒质量标准未对方中成分进行定量控制， 文

献也仅检索到对黄柏中盐酸小檗碱含有量进行

测定［６⁃７］。
中成药复方制剂由多味药材按照君臣佐使规律

配伍而成， 其临床疗效大多为方中药味协同作用的

结果， 单一成分难以全面评价其质量。 本实验参考

中药质量标志物［８⁃９］ 以君药为主， 兼顾臣、 佐、 使

药的原则， 选择肾舒颗粒君药白花蛇舌草所含鸡屎

藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷， 臣药淡竹

叶、 大青叶所含异荭草苷、 荭草苷、 牡荆苷， 佐药

茯苓所含去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸作为指

标成分， 采用一测多评法测定其含有量， 可大大降

低检验成本， 为该制剂质量标准提升和产品质量均

一性提供了有力的数据支持。
１　 材料

ｅ２６９５⁃２４８９ 型高效液相色谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ
公司）； ＨＰ１１００ 型液相色谱仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公

司）； ＡＢ１３５⁃Ｓ 型电子天平 ［梅特勒⁃托利多仪器

（上海） 有限公司］； ＫＱ⁃３００ＤＥ 型医用数控超声波

清洗器 （昆山市超声仪器有限公司）。 异荭草苷

（ １１１９７４⁃２０１４０１， 含 有 量 ９４􀆰 ０％ ）、 荭 草 苷

（ １１１７７７⁃２０１３０２， 含 有 量 ９７􀆰 ９％ ）、 牡 荆 苷

（１１１６８７⁃２０１７０４， 含有量 ９４􀆰 ９％ ） 对照品均购自中

国 食 品 药 品 检 定 研 究 院； 鸡 屎 藤 次 苷 甲 酯

（ １２２４１３⁃０１⁃８， 含 有 量 ９８􀆰 ０％ ）、 车 叶 草 苷 酸

（２５３６８⁃１１⁃０， 含有量 ９９􀆰 ０％ ）、 车叶草苷 （１４２５９⁃
４５⁃１， 含有量 ９９􀆰 ８％ ）、 去氢茯苓酸 （７７０１２⁃３１⁃８，
含有量 ９８􀆰 ０％ ） 对照品均购自南京森贝伽生物科

技有限公司； 去氢土莫酸对照品 （６７５４⁃１６⁃１， 含

有量 ９８􀆰 ０％ ） 购自成都克洛玛生物科技有限公司；
茯苓酸对照品 （２９０７０⁃９２⁃６， 含有量 ９８􀆰 ０％ ） 购自

上海纯优生物科技有限公司。 肾舒颗粒 （每袋装

４ ｇ， １８１１０２、 １９０１０３、 １９０３０１） 购自成都迪康药

业股份有限公司。 乙腈为色谱纯； 甲醇、 磷酸为分

析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ 色 谱 柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （ Ａ） ⁃
０􀆰 ０５％ 磷 酸 （ Ｂ ）， 梯 度 洗 脱 （ ０ ～ １６􀆰 ０ ｍｉｎ，

２４􀆰 ０％ Ａ； １６􀆰 ０ ～ ２９􀆰 ０ ｍｉｎ， ２４􀆰 ０％ → ３５􀆰 ０％ Ａ；
２９􀆰 ０ ～ ４６􀆰 ０ ｍｉｎ， ３５􀆰 ０％ → ６２􀆰 ０％ Ａ； ４６􀆰 ０ ～
５９􀆰 ０ ｍｉｎ， ６２􀆰 ０％ → ９０􀆰 ０％ Ａ； ５９􀆰 ０ ～ ６５􀆰 ０ ｍｉｎ，
９０􀆰 ０％ → ２４􀆰 ０％ Ａ ）； 柱 温 ３０ ℃； 体 积 流 量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长 ２３８ ｎｍ （０ ～ ２９􀆰 ０ ｍｉｎ， 鸡

屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷） ［１０⁃１１］、
３４０ ｎｍ （２９􀆰 ０～ ４６􀆰 ０ ｍｉｎ， 异荭草苷、 荭草苷、 牡

荆苷） ［１２］、 ２１０ ｎｍ （４６􀆰 ０～６５􀆰 ０ ｍｉｎ， 去氢土莫酸、
去氢茯苓酸、 茯苓酸） ［１３⁃１４］； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取对照品鸡屎藤次苷

甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷、 异荭草苷、 荭草

苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸适

量， 甲醇分别制成 １􀆰 ２７２、 ０􀆰 ９３８、 １􀆰 １０４、 ０􀆰 ２１２、
０􀆰 ３２６、 ０􀆰 １６８、 ０􀆰 ２９４、 ０􀆰 １５２、 ０􀆰 ３８８ ｍｇ ／ ｍＬ 贮备

液， 各精密吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇

稀释 至 刻 度， 摇 匀， 即 得 （ 鸡 屎 藤 次 苷 甲 酯

６３􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 车叶草苷酸 ４６􀆰 ９ μｇ ／ ｍＬ、 车叶草苷

５５􀆰 ２ μｇ ／ ｍＬ、 异 荭 草 苷 １０􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 荭 草 苷

１６􀆰 ３ μｇ ／ ｍＬ、 牡荆苷 ８􀆰 ４ μｇ ／ ｍＬ、 去 氢 土 莫 酸

１４􀆰 ７ μｇ ／ ｍＬ、 去氢茯苓酸 ７􀆰 ６ μｇ ／ ｍＬ、 茯苓酸

１９􀆰 ４ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ２􀆰 ２　 线标溶液 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下贮备

液 ２􀆰 ０ ｍＬ， 置于 ２０ ｍＬ 量瓶中， 甲醇稀释至刻度，
摇匀， 制成线标溶液Ⅰ， 精密吸取适量， 甲醇依次

稀释 ２、 ４、 ８、 １６、 ２０ 倍， 制成Ⅱ～Ⅵ。
２􀆰 ２􀆰 ３　 供试品溶液　 取颗粒适量， 研成细粉， 精

密称取约 ３􀆰 ０ ｇ， 精密加入 ２５ ｍＬ 甲醇， 称定质量，
超声提取 ３０ ｍｉｎ， 放冷至室温， 甲醇补足减失的质

量， 摇匀， 滤过， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 阴性样品溶液　 参考颗粒质量标准项下的

处方和制法， 分别制备不含白花蛇舌草、 淡竹叶和

大青叶、 茯苓的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法

制备， 即得。
２􀆰 ３　 专属性考察　 取对照品、 供试品、 阴性样品

溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结

果见图 １。 由图可知， 色谱图基线平稳， 各成分与

其他杂质峰均能得到有效分离， 分离度大于 １􀆰 ５，
理论塔板数均大于 ４ ５００， 阴性无干扰。
２􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下线

标溶液Ⅰ～Ⅵ适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定。 以溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为

纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 １， 可知各成分

在各自范围内线性关系良好。
９４８２
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１． 鸡屎藤次苷甲酯　 ２． 车叶草苷酸　 ３． 车叶草苷　 ４． 异荭草苷　 ５． 荭草苷　 ６． 牡荆苷　 ７． 去氢土莫酸　 ８． 去氢茯苓酸　 ９． 茯苓酸

１． ｍｅｔｈｙｌ ｐａｅｄｅｒｏｓｉｄａｔｅ　 ２． ａｓｐｅｒｕｌｏｓｉｄｉｃ ａｃｉｄ　 ３． ａｓｐｅｒｕｌｏｓｉｄｅ　 ４． ｉｓｏｏｒｉｅｎｔｉｎ　 ５． ｏｒｉｅｎｔｉｎ　 ６． ｖｉｔｅｘｉｎ　 ７． ｄｅｈｙｄｒｏｔｕｍｕｌｏｓｉｃ ａｃｉｄ
８． ｄｅｈｙｄｒｏｐａｃｈｙｍｉｃ ａｃｉｄ　 ９． ｐａｃｈｙｍｉｃ ａｃｉｄ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

表 １　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）

鸡屎藤次苷甲酯 Ｙ＝ １􀆰 ６１４ ３×１０６Ｘ－７９７􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ５ ６􀆰 ３６～１２７􀆰 ２０
车叶草苷酸 Ｙ＝ ９􀆰 ３６５ ２×１０５Ｘ＋１ ０３０􀆰 ２ ０􀆰 ９９９ １ ４􀆰 ６９～９３􀆰 ８０
车叶草苷 Ｙ＝ １􀆰 ０９０ ８×１０６Ｘ＋６８６􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ ５ ５􀆰 ５２～１１０􀆰 ４０
异荭草苷 Ｙ＝ ８􀆰 ２８４ ７×１０５Ｘ－９６７􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ２ １􀆰 ０６～２１􀆰 ２０
荭草苷 Ｙ＝ １􀆰 ３６６ ３×１０６Ｘ＋３５４􀆰 ６ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ６３～３２􀆰 ６０
牡荆苷 Ｙ＝ ８􀆰 ９７０ ９×１０５Ｘ－１ ０６８􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ８４～１６􀆰 ８０
去氢土莫酸 Ｙ＝ １􀆰 １３２ ９×１０６Ｘ－５８７􀆰 １ ０􀆰 ９９９ ３ １􀆰 ４７～２９􀆰 ４０
去氢茯苓酸 Ｙ＝ ７􀆰 １６１ ２×１０５Ｘ－８３３􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ７６～１５􀆰 ２０
茯苓酸 Ｙ＝ １􀆰 ５８１ ９×１０６Ｘ＋１ ２７０􀆰 ７ ０􀆰 ９９９ ２ １􀆰 ９４～３８􀆰 ８０

２􀆰 ５　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照

品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得鸡屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷、 异

荭草苷、 荭草苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓

酸、 茯苓酸峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５８％ 、 ０􀆰 ７３％ 、
０􀆰 ６１％ 、 １􀆰 ０１％ 、 ０􀆰 ８４％ 、 １􀆰 １０％ 、 ０􀆰 ８９％ 、 １􀆰 １３％ 、
０􀆰 ７７％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ６ 　 重 复 性 试 验 　 取 同 一 批 颗 粒 适 量， 按

“２􀆰 ２􀆰 ３ ” 项下方法制备 ６ 份 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得鸡屎藤次苷

甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷、 异荭草苷、 荭草

苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、 茯苓酸峰

面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ２５％ 、 １􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ６６％ 、 １􀆰 ８８％ 、
１􀆰 ７４％ 、 ０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ４６％ 、 ０􀆰 ９２％ 、 １􀆰 ３１％ ， 表明该

方法重复性良好。
２􀆰 ７　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 室温下

于 ０、 ２、 ４、 ８、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 测得鸡屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车

叶草苷、 异荭草苷、 荭草苷、 牡荆苷、 去氢土莫

酸、 去氢 茯 苓 酸、 茯 苓 酸 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为

０􀆰 ５９％ 、 ０􀆰 ６８％ 、 １􀆰 ５７％ 、 ０􀆰 ９８％ 、 ０􀆰 ７６％ 、 １􀆰 ０９％ 、
０􀆰 ９５％ 、 １􀆰 ３２％ 、 ０􀆰 ６４％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定

性良好。
２􀆰 ８　 加样回收率试验 　 精密称取各对照品适量，
甲醇制成含鸡屎藤次苷甲酯 ０􀆰 ８２６ ｍｇ ／ ｍＬ、 车叶草

苷酸 ０􀆰 ５５４ ｍｇ ／ ｍＬ、 车叶草苷 ０􀆰 ７２８ ｍｇ ／ ｍＬ、 异荭

草苷 ０􀆰 １４２ ｍｇ ／ ｍＬ、 荭草苷 ０􀆰 １８６ ｍｇ ／ ｍＬ、 牡荆苷

０􀆰 ０９２ ｍｇ ／ ｍＬ、 去氢土莫酸 ０􀆰 １７８ ｍｇ ／ ｍＬ、 去氢茯

苓酸 ０􀆰 ０８８ ｍｇ ／ ｍＬ、 茯苓酸 ０􀆰 ２４２ ｍｇ ／ ｍＬ 的对照品

溶液。 取同一批含有量已知的颗粒 ９ 份， 每份

１􀆰 ５ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入对照品溶液

０􀆰 ５、 １􀆰 ０、 １􀆰 ５ ｍＬ （５０％ 、 １００％ 、 １５０％ 水平） 各

３ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率。 结

果， 鸡屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷、 异

荭草苷、 荭草苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓
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酸、 茯 苓 酸 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 ９９􀆰 ９６％ 、
９７􀆰 ７７％ 、 ９８􀆰 ８２％ 、 ９７􀆰 ３１％ 、 ９８􀆰 １８％ 、 ９７􀆰 ５２％ 、
９８􀆰 ３２％ 、 ９６􀆰 ９８％ 、 ９９􀆰 ３５％ ， ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８７％ 、
１􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ９２％ 、 １􀆰 ３４％ 、 １􀆰 ６５％ 、 ０􀆰 ７６％ 、 １􀆰 １６％ 、
１􀆰 ５６％ 、 ０􀆰 ９４％ 。
２􀆰 ９　 相对校正因子测定 　 精密吸取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项

下线标溶液Ⅰ～Ⅵ适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 以牡荆苷为内标， 测定其他 ８ 种成分相

对校正因子 ｆｓｋ， 公式为 ｆｓｋ ＝ ｆｓ ／ ｆｋ ＝ （ ＡｓＣｋ ） ／
（ＡｋＣｓ） （Ａｓ 为牡荆苷峰面积， Ｃｓ 为牡荆苷含有

量， Ａｋ 为待测成分峰面积， Ｃｋ 为待测成分含有

量）， 结果见表 ２。
表 ２　 各成分相对校正因子

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

线标溶液
相对校正因子（内标牡荆苷）

鸡屎藤次苷甲酯 车叶草苷酸 车叶草苷 异荭草苷 荭草苷 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸

Ⅵ ０􀆰 ５４２ ９ ０􀆰 ９８７ ２ ０􀆰 ８２５ ４ １􀆰 ０９９ ９ ０􀆰 ６５１ １ ０􀆰 ７６４ ５ １􀆰 ２５８ ３ ０􀆰 ５５２ ９
Ⅴ ０􀆰 ５５６ ０ ０􀆰 ９５４ ７ ０􀆰 ８３２ ９ １􀆰 １０３ ６ ０􀆰 ６５６ ８ ０􀆰 ７７８ ２ １􀆰 ２５９ ３ ０􀆰 ５６５ ５
Ⅳ ０􀆰 ５５５ ４ ０􀆰 ９６５ ０ ０􀆰 ８１８ ９ １􀆰 ０８４ ２ ０􀆰 ６５４ ８ ０􀆰 ７９４ ９ １􀆰 ２５４ １ ０􀆰 ５６８ ０
Ⅲ ０􀆰 ５５４ ９ ０􀆰 ９５４ ３ ０􀆰 ８１５ ７ １􀆰 ０９１ ２ ０􀆰 ６４４ ８ ０􀆰 ８０３ ３ １􀆰 ２６４ ２ ０􀆰 ５７２ ４
Ⅱ ０􀆰 ５５３ ２ ０􀆰 ９３９ ４ ０􀆰 ８１５ ９ １􀆰 ０６５ ３ ０􀆰 ６５９ ０ ０􀆰 ７８４ ８ １􀆰 ２４２ ２ ０􀆰 ５５８ １
Ⅰ ０􀆰 ５５６ ０ ０􀆰 ９６３ ９ ０􀆰 ８２４ １ １􀆰 ０８９ ０ ０􀆰 ６５５ ３ ０􀆰 ７９３ ３ １􀆰 ２５６ ４ ０􀆰 ５６９ ４
平均值 ０􀆰 ５５３ １ ０􀆰 ９６０ ７ ０􀆰 ８２２ ２ １􀆰 ０８８ ９ ０􀆰 ６５３ ６ ０􀆰 ７８６ ５ １􀆰 ２５５ ７ ０􀆰 ５６４ ４
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９２ １􀆰 ６６ ０􀆰 ８１ １􀆰 ２５ ０􀆰 ７６ １􀆰 ７５ ０􀆰 ５９ １􀆰 ３１

２􀆰 １０　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响　
本实验比较了 Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５⁃２４８９、 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ１１００
色谱仪， 以及 Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８、 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ

Ｃ１８、 ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ 色谱柱对相对校正因子的影响，
结果见表 ３， 可知均无明显影响。

表 ３　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｏｌｕｍｎｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

仪器 色谱柱
相对校正因子（内标牡荆苷）

鸡屎藤次苷甲酯 车叶草苷酸 车叶草苷 异荭草苷 荭草苷 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５⁃２４８９ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ ０􀆰 ５５７ ７ ０􀆰 ９６７ ２ ０􀆰 ８２２ ６ １􀆰 １０６ ０ ０􀆰 ６６３ ３ ０􀆰 ７９４ ７ １􀆰 ２５９ ０ ０􀆰 ５６８ ７
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ５３７ １ ０􀆰 ９５７ ６ ０􀆰 ８２３ ９ １􀆰 ０９２ ８ ０􀆰 ６４８ ３ ０􀆰 ７６５ ８ １􀆰 ２６０ ５ ０􀆰 ５５２ ５
ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ ０􀆰 ５５０ ２ ０􀆰 ９５２ ０ ０􀆰 ８２０ ７ １􀆰 ０７５ １ ０􀆰 ６５１ ５ ０􀆰 ７８８ ５ １􀆰 ２５９ ３ ０􀆰 ５６３ ２

Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ１１００ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ ０􀆰 ５４８ ９ ０􀆰 ９６３ ４ ０􀆰 ８１２ ６ １􀆰 ０８７ ２ ０􀆰 ６５６ ８ ０􀆰 ８０１ ６ １􀆰 ２６３ ７ ０􀆰 ５７１ ９
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ５５４ ５ ０􀆰 ９４４ ５ ０􀆰 ８１９ ０ １􀆰 ０６９ ９ ０􀆰 ６４７ ３ ０􀆰 ７８９ ２ １􀆰 ２５８ ２ ０􀆰 ５５６ ６
ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ ０􀆰 ５４３ ６ ０􀆰 ９６１ ３ ０􀆰 ８１６ ５ １􀆰 ０８６ ３ ０􀆰 ６６０ ４ ０􀆰 ７９６ ２ １􀆰 ２４４ ４ ０􀆰 ５７６ ８
平均值 ０􀆰 ５４８ ７ ０􀆰 ９５７ ７ ０􀆰 ８１９ ２ １􀆰 ０８６ ２ ０􀆰 ６５４ ６ ０􀆰 ７８９ ３ １􀆰 ２５７ ５ ０􀆰 ５６５ ０
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ３６ ０􀆰 ８６ ０􀆰 ５１ １􀆰 １８ １􀆰 ０１ １􀆰 ５８ ０􀆰 ５３ １􀆰 ６４

２􀆰 １１　 不同柱温对相对校正因子的影响　 本实验比

较了不同柱温 （２５、 ２８、 ３０、 ３２、 ３５ ℃） 对相对

校正因子的影响， 结果见表 ４， 可知均无明显

影响。
表 ４　 不同柱温对相对校正因子的影响

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ ｏｎ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒｓ

柱温 ／ ℃
相对校正因子（内标牡荆苷）

鸡屎藤次苷甲酯 车叶草苷酸 车叶草苷 异荭草苷 荭草苷 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸

２５ ０􀆰 ５５７ ２ ０􀆰 ９５８ ７ ０􀆰 ８３３ ６ １􀆰 １０１ ６ ０􀆰 ６３９ ７ ０􀆰 ８００ ２ １􀆰 ２５２ ６ ０􀆰 ５６５ ４
２８ ０􀆰 ５６０ ５ ０􀆰 ９６６ ２ ０􀆰 ８２０ ８ １􀆰 ０９８ ８ ０􀆰 ６４１ ８ ０􀆰 ７７３ ６ １􀆰 ２６７ ２ ０􀆰 ５５８ ７
３０ ０􀆰 ５５４ ９ ０􀆰 ９５１ ６ ０􀆰 ８２６ １ １􀆰 ０８２ ６ ０􀆰 ６６７ ５ ０􀆰 ７８４ ６ １􀆰 ２５１ ０ ０􀆰 ５６０ １
３２ ０􀆰 ５５５ ３ ０􀆰 ９６０ ９ ０􀆰 ８１９ ２ １􀆰 ０８９ １ ０􀆰 ６５０ ０ ０􀆰 ７９２ ９ １􀆰 ２４３ ７ ０􀆰 ５５２ ６
３５ ０􀆰 ５３９ ９ ０􀆰 ９４１ ７ ０􀆰 ８２７ ５ １􀆰 ０７５ ３ ０􀆰 ６４３ ８ ０􀆰 ７８６ １ １􀆰 ２５９ ３ ０􀆰 ５５３ ９

平均值 ０􀆰 ５５３ ６ ０􀆰 ９５５ ８ ０􀆰 ８２５ ４ １􀆰 ０８９ ５ ０􀆰 ６４８ ６ ０􀆰 ７８７ ５ １􀆰 ２５４ ８ ０􀆰 ５５８ １
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ４４ ０􀆰 ９９ ０􀆰 ７０ １􀆰 ０１ １􀆰 ７４ １􀆰 ２６ ０􀆰 ７１ ０􀆰 ９２

２􀆰 １２　 色谱峰定位　 以牡荆苷为内标， 计算 Ｗａｔｅｒｓ
ｅ２６９５⁃２４８９、 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ１１００ 色谱仪， 以及 Ｔｈｅｒｍｏ
ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８、 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８、 ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８色谱

柱下其他 ８ 种成分的相对保留时间， 结果见表 ５，
可知均无明显影响。
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表 ５　 各成分相对保留时间

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

仪器 色谱柱
相对保留时间（内标牡荆苷）

鸡屎藤次苷甲酯 车叶草苷酸 车叶草苷 异荭草苷 荭草苷 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸

Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５⁃２４８９ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ ０􀆰 ４２５ １ ０􀆰 ５５８ ７ ０􀆰 ６２０ ２ ０􀆰 ７７８ ９ ０􀆰 ９０３ ４ １􀆰 １５３ ４ １􀆰 ２０７ ６ １􀆰 ２８７ ９
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ４２３ ９ ０􀆰 ５５６ ４ ０􀆰 ６１９ ８ ０􀆰 ７７８ １ ０􀆰 ９０３ ５ １􀆰 １５２ ６ １􀆰 ２０３ ４ １􀆰 ２８１ ６
ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ ０􀆰 ４２４ ７ ０􀆰 ５５１ ６ ０􀆰 ６１３ ７ ０􀆰 ７７２ ４ ０􀆰 ９０１ ９ １􀆰 １３４ ６ １􀆰 １９８ ６ １􀆰 ２８０ １

Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ１１００ Ｔｈｅｒｍｏ ＯＤＳ ＢＰ Ｃ１８ ０􀆰 ４１９ ５ ０􀆰 ５３８ ９ ０􀆰 ６０９ ５ ０􀆰 ７５８ １ ０􀆰 ８９８ ７ １􀆰 １３１ ７ １􀆰 ２０１ ９ １􀆰 ２８０ ６
Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ ０􀆰 ４１３ ７ ０􀆰 ５３４ ２ ０􀆰 ６１１ ２ ０􀆰 ７６３ ３ ０􀆰 ９０１ ５ １􀆰 １４３ ８ １􀆰 ２０５ １ １􀆰 ２８６ ７
ＵＩｔｉｍａｔｅ Ｃ１８ ０􀆰 ４２０ ４ ０􀆰 ５５０ ７ ０􀆰 ６０８ ７ ０􀆰 ７６１ ９ ０􀆰 ８９６ ４ １􀆰 １４７ ６ １􀆰 １９９ ７ １􀆰 ２７６ ４
平均值 ０􀆰 ４２１ ２ ０􀆰 ５４８ ４ ０􀆰 ６１３ ８ ０􀆰 ７６８ ８ ０􀆰 ９００ ９ １􀆰 １４３ ９ １􀆰 ２０２ ７ １􀆰 ２８２ ２
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ０３ １􀆰 ７８ ０􀆰 ８３ １􀆰 １５ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ８０ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ３４

２􀆰 １３　 样品含有量测定　 取 ３ 批颗粒适量， 研成细

粉， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下方法平行制备 ３ 份供试品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算含有

量， 结果见表 ６， 可知一测多评法所得结果与外标

法接近， 相对平均偏差 （ＲＡＤ） ＜２􀆰 ０％ 。

表 ６　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ）
Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｉｒｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ）

批号
牡荆苷 鸡屎藤次苷甲酯 车叶草苷酸 车叶草苷 异荭草苷

外标法 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１８１１０２ ０􀆰 ０６１ ０􀆰 ５４９ ０􀆰 ５４３ ０􀆰 ５５ ０􀆰 ３７２ ０􀆰 ３７９ ０􀆰 ９３ ０􀆰 ４８７ ０􀆰 ４７５ １􀆰 ２５ ０􀆰 ０９４ ０􀆰 ０９６ １􀆰 ０５
１９０１０３ ０􀆰 ０５３ ０􀆰 ４９６ ０􀆰 ５０５ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ４２２ ０􀆰 ４１０ ０􀆰 ７２ ０􀆰 ４３７ ０􀆰 ４２９ ０􀆰 ９２ ０􀆰 １０６ ０􀆰 １０４ ０􀆰 ９５
１９０３０１ ０􀆰 ０６９ ０􀆰 ５７３ ０􀆰 ５６１ １􀆰 ０６ ０􀆰 ３４３ ０􀆰 ３４９ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ５５８ ０􀆰 ５４９ ０􀆰 ８１ ０􀆰 ０７８ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ６４

批号
荭草苷 去氢土莫酸 去氢茯苓酸 茯苓酸

外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＡＤ ／ ％
１８１１０２ ０􀆰 １２５ ０􀆰 １２８ １􀆰 １９ ０􀆰 １１８ ０􀆰 １１５ １􀆰 ２９ ０􀆰 ０５９ ０􀆰 ０６０ ０􀆰 ８４ ０􀆰 １６３ ０􀆰 １５９ １􀆰 ２４
１９０１０３ ０􀆰 １４０ ０􀆰 １３８ ０􀆰 ７２ ０􀆰 １００ ０􀆰 １０２ ０􀆰 ９９ ０􀆰 ０６６ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ７６ ０􀆰 １４５ ０􀆰 １４９ １􀆰 ３６
１９０３０１ ０􀆰 １０５ ０􀆰 １０８ １􀆰 ４１ ０􀆰 １２３ ０􀆰 １２６ １􀆰 ２０ ０􀆰 ０５１ ０􀆰 ０５２ ０􀆰 ９７ ０􀆰 １８６ ０􀆰 １８３ ０􀆰 ８１

３　 讨论

３􀆰 １　 色谱条件选择 　 本实验参考文献 ［１０⁃１５］，
考察了乙腈⁃水、 甲醇⁃水、 甲醇⁃０􀆰 ０５％ 冰醋酸［１２］、
乙腈⁃０􀆰 ０５％ 冰醋酸［１１，１５］、 乙腈⁃０􀆰 ０５％ 磷酸［１０，１３⁃１４］

流动相系统， 结合色谱峰基线噪音及各成分拖尾、
分离度等因素， 最终确定以乙腈⁃０􀆰 ０５％ 磷酸为流

动相， 按 “２􀆰 １” 项下程序进行梯度洗脱。
３􀆰 ２　 供试品溶液制备方法选择　 本实验考察了不

同提取溶剂 （ ５０％ 甲醇［１０，１５］、 ７０％ 甲醇［１２］、 甲

醇［１３⁃１４］） 对提取率的影响， 发现以甲醇为提取溶

剂时各成分综合提取率最高， 同时杂质相对较少，
在此基础上又考察了提取方式 （加热回流、 超

声［１０⁃１５］） 和提取时间 （１５、 ３０、 ４５ ｍｉｎ）。 最终，
采用甲醇超声提取 ３０ ｍｉｎ 作为供试品溶液制备

方法。
４　 结论

本实验建立一测多评法同时测定肾舒颗粒中鸡

屎藤次苷甲酯、 车叶草苷酸、 车叶草苷、 异荭草

苷、 荭草苷、 牡荆苷、 去氢土莫酸、 去氢茯苓酸、
茯苓酸的含有量， 通过方法学考察验证了该方法的

可行性， 并发现其所得结果与外标法无明显差异。
由此可知， 该方法稳定可靠， 可用于肾舒颗粒的质

量控制。
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摘要： 目的　 建立肚液散 （甘草、 麦芽、 鸡内金等） ＧＣ 指纹图谱， 并考察６０Ｃｏ⁃γ 辐照灭菌对乙酸龙脑酯、 桂皮醛、
丁香酚、 肉豆蔻醚含有量的影响。 方法 　 该药物乙酸乙酯提取液的分析采用 ＨＰ⁃５ 毛细管柱 （０􀆰 ３２ ｍｍ× ３０ ｍ，
０􀆰 ２５ μｍ）； 进样口温度 ２４０ ℃； ＦＩＤ 检测器温度 ２６０ ℃。 结果 　 １３ 批样品指纹图谱中有 １３ 个共有峰， 相似度大于

０􀆰 ９３０。 ４ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ７）， 平均加样回收率 ９３􀆰 ６２％ ～ １０７􀆰 １％ ， ＲＳＤ ２􀆰 ３％ ～ ３􀆰 ２％ 。
辐照灭菌后， 桂皮醛、 丁香酚、 肉豆蔻醚含有量无明显变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）； 乙酸龙脑酯含有量在 ４􀆰 ０ ｋＧｙ 下较稳定， 在

８􀆰 ０ ｋＧｙ 下显著降低 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。 结论　 ６０Ｃｏ⁃γ 辐照灭菌对肚液散挥发油成分稳定性有一定影响， 故在保证灭菌效果

前提下应选择低辐照剂量。
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