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摘要# 目的!测定排石颗粒 "连钱草’ 木通’ 徐长卿等# 中 " 种指标成分和总黄酮的含有量& 方法!C?(R?@S法测
定排石颗粒 "$!甲醇提取液中各成分含有量% 分析采用 EJ017IW;TC=EN:=(S#*色谱柱 "%D’ ..q#"$ ..% " !.#(
以乙腈($D$"!磷酸为流动相% 梯度洗脱( 检测波长 &%$ I.( 体积流量 #D$ .@F.0I( 柱温 ,$ h& 紫外分光光度法测定
总黄酮的含有量& 结果!绿原酸’ 马钱苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵分别在 #*D** d’$%D$$’ #*D"$ d")&D$$’
&$D&" d’%*D$$’ #*D+" d’$$D$$’ #*D*# d’$&D$$ !JF.@范围内线性关系良好% 平均加样回收率分别为 )+D)!’
#$$D+!’ #$,D,!’ )’D%!’ #$&D%!% C:L分别为 #D%!’ $D%!’ &D+!’ #D&!’ &D,!& &$ 批样品中总黄酮含有量
均符合药典要求% 而指标成分含有量均有一定差异% 其中马钱苷变化最明显% 芦丁和甘草酸铵次之& 结论!该方法简
便’ 准确’ 可靠% 可用于排石颗粒的质量控制&
关键词! 排石颗粒( 指标成分( 总黄酮( C?(R?@S( 紫外分光光度
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!!排石颗粒收载于 +中国药典, &$#" 版% 由连
钱草’ 盐车前子’ 木通’ 徐长卿’ 石韦’ 忍冬’ 滑
石’ 瞿麦’ 苘麻子’ 甘草 #$ 味药材制备而成% 具
有清热利水% 通淋排石作用% 临床用于治疗下焦湿
热所致的石淋% 症见腰腹疼痛’ 排尿不畅或伴有血
尿% 泌尿系结石等症状)#* % 疗效较好)&(’* & 目前%
+中国药典, 采用紫外分光光度法对其中总黄酮含
有量进行测定% 但排石颗粒为多厂家品种% 化学成
分较为复杂% 仅根据其含有量难以全面控制该药物
质量% 并且难以实现对不同产品质量的差异化评
价& 现有关于排石颗粒质量评价的研究较少)+()* %
由于绿原酸)#$* ’ 马钱苷)##* ’ 迷迭香酸)#&* ’ 甘草
酸铵)#,*等均具有保肝利胆功效% 为利胆排石中药
的主要药效成分% 故本实验以绿原酸’ 马钱苷’ 芦
丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵为指标成分% 建立 R?@S
法同时测定其含有量% 以紫外分光光度法测定总黄
酮含有量% 并对 % 个厂家 &$ 批样品进行比较和聚
类分析% 以期为排石颗粒质量标准提升提供参考&
EF仪器与材料
#D#!仪器!EJ017IW#&’$ 高效液相色谱仪 "配置四
元泵’ 自动进样器’ 柱温箱’ LEL检测器#( 电子
天平 "梅特勒(托利多仪器上海有限公司#( Oc(
#*$$?S型紫外可见分光光度计 "上海凤凰光学科
仪有限公司#( BR("$$-型超声波清洗器 "昆山禾
创超声仪器有限公司#( N?’ 型精密天平 "梅特勒(
托利多仪器有限公司#( 6>@(#’S型离心机"上海安
亭科学仪器制造厂#% 微量移液器"&$$’ # $$$ !@%
德国-YY7I\5Z[公司#&
#D&!试药!乙腈为色谱纯 "德国 ‘7Z4a 公司#(
磷酸为分析纯 "南京化学试剂有限公司##( 甲醇
为分析纯 "江苏汉邦科技有限公司#( 水为娃哈哈
纯净水 "杭州娃哈哈有限公司#& 绿原酸 "批号
##$+",(&$$%#,% 含有量$)*!#( 马钱苷 "批号
###’%$(&$#$$"% 含有量 $ ))!#’ 芦丁 "批号
#$$*$(&$#%$*% 含有量 )%!#’ 迷迭香酸 "批号
###*+#(&$#%$%% 含有量$)*!#% 甘草酸铵 "批号
##$+,#(&$#%#*% 含有量$),!# 对照品均购自中
国食品药品检定研究院& 市售排石颗粒购自药店%
共 % 个厂家 &$ 批 "表 ##% 其中含糖型每袋装
&$ J% 无糖型每袋装 " J&
GF方法与结果
&D#!R?@S法同时测定指标成分含有量
&D#D#!色谱条件!EJ017IW;TC=EN:=(S#*色谱柱
"%D’ ..q#"$ ..% " !.#( EJ017IWS#*TL: 保护

!! 表 EF样品信息
804OEF$*,"’%0+#"*",20%&3)2

批号 厂家 规格F"J-袋 g##
:# E &$
:& E &$
:, E "
:% = &$
:" = &$
:’ = &$
:+ = "
:* S &$
:) S &$
:#$ S "
:## L &$
:#& L &$
:#, L &$
:#% L &$
:#" L &$
:#’ L &$
:#+ L &$
:#* L &$
:#) L &$
:&$ L "

柱 "%D’ ..q#&D" ..% " !.#( 流动相乙腈
"E# g$D$"!磷酸 "=#% 梯度洗脱 "$ d" .0I%
"! d*!E( " d#* .0I% *! d#&!E( #* d
&% .0I% #&!d#)!E( &% d," .0I% #)! d&%!
E( ," d"$ .0I% &%! d%"!E( "$ d"" .0I%
%"!d)$!E( "" d’" .0I% "!E#( 检测波长
&%$ I.( 体积流量 #D$ .@F.0I( 柱温 ,$ h( 进样
量 &$ !@& R?@S色谱图见图 #&
&D#D&!对照品溶液制备!精密称取绿原酸’ 马钱
苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵对照品适量% "$!
甲醇溶解% 定容于 " .@棕色量瓶中% 配制成质量
浓 度 分 别 为 $D’$%’ $D")&’ $D’%*’ $D’$$’
$D’$& .JF.@的混合对照品溶液&
&D#D,!供试品溶液制备!精密称取含有蔗糖的排
石颗粒内容物 & J% 无蔗糖排石颗粒内容物 $D" J%
置于具塞锥形瓶中% 精密加入 &" .@"$!甲醇% 称
定质量% 超声 "&"$ P’ %" aR_# ,$ .0I% 放至室
温% "$!甲醇补足减失质量% 摇匀% $D&& !.微孔
滤膜过滤% 取续滤液% 即得&
&D#D%!线性关系考察!将对照品溶液稀释 &’ %’
*’ #’’ ,& 倍% 各取 &$ !@% 在 .&D#D#/ 项色谱
条件下进样& 以峰面积为纵坐标 "]#% 质量浓度
"!JF.@# 为横坐标 " #̂ 进行线性回归% 得回归
方程分别为绿原酸 ]9*D$’" )^g,*D,%, * "=& 9
$D))) +#’ 马钱苷 ]9%D,)) +^g#&D$+’ ’ "=& 9
$D))) )#’ 芦丁 ]9+D",’ #^g&+D’$) $ "=& 9
$D))) "#’ 迷迭香酸]9%D%’* ’^g#"D’,) ,"=& 9
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#3绿原酸!&3马钱苷!,3芦丁!%3迷迭香酸!"3甘草酸铵
#34X15Z5J7I04/40\!&315J/I0I!,31QW0I!%3Z5H./Z0I04/40\!"3/.(

.5I0I.J1U4UZZX0_0I/W7

图 EF<K@1色谱图
I#QOEF<K@15P’"%0+"Q’0%2

$D))) ) #’ 甘草酸铵 ]9%D,,+ ,^g""D’’& &
"=& 9$D))) *#% 分别在 #*D** d’$%D$$’ #*D"$ d
")&D$$’ &$D&" d’%*D$$’ #*D+" d’$$D$$’ #*D*# d
’$&D$$ !JF.@范围内线性关系良好&
&D#D"!精密度试验!取同一混合对照品溶液% 在
.&D#D#/ 项色谱条件下进样 " 次% 测得绿原酸’
马钱苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵峰面积 C:L
分别为 $D,!’ $D%!’ $D)!’ #D&!’ $D%!( 同
一样品连续进样 , \% 每天 & 针% 测得绿原酸’ 马
钱苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵峰面积 C:L分
别为 $D"!’ $D+!’ #D*!’ #D"!’ $D’!% 表明
仪器精密性良好&
&D#D’!稳定性试验!取供试品 " :### 溶液% 于
$’ &’ %’ *’ #&’ &% X 进样% 测得绿原酸’ 马钱
苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’ 甘草酸铵峰面积 C:L分别
为 $D"!’ $D&!’ #D*!’ #D’!’ $D%!% 表明供
试品溶液在 &% X内稳定性良好&
&D#D+!重复性试验!取同一样品 " :###% 按
.&D#D,/ 项下方法制备供试品溶液% 在 .&D#D#/ 项

色谱条件下测定% 测得绿原酸’ 马钱苷’ 芦丁’ 迷迭
香酸’ 甘草酸铵含有量 C:L分别为 #D&!’ #D+!’
&D&!’ $D)!’ &D,!% 表明该方法重复性良好&
&D#D*!加样回收率试验!精密称取含有量已知的
排石颗粒 ":### ) 份% 每份 # J% 按样品各成分含
有量的 *$!’ #$$!’ #&$!精密加入相应的对照
品溶液% 各 , 份% 按 .&D#D,/ 项下方法制备供试
品溶液% 在 .&D#D#/ 项色谱条件下测定% 记录色
谱峰峰面积% 结果见表 &&

表 GF加样回收率试验结果 $#Md&
804OGF9)2.3+2",’)5"()’R +)2+2$#Md&

成分
取样量F
J

原有量F
.J

加入量F
.J

测得量F
.J

回收率F
!

平均回收
率F!

"C:LF!#
绿原酸 #D$$% & $D%,# * $D,’$ $ $D++) ’ )’D’ )+D)

$D))* * $D%&) " $D,’$ $ $D+*’ & ))D# "#D%#
$D))) % $D%&) + $D,’$ $ $D++) % )+D#
$D))* * $D%&) " $D%"$ $ $D*’) % )+D*
#D$$$ * $D%,$ , $D%"$ $ $D*+) & ))D+
$D))) % $D%&) + $D%"$ $ $D*+$ " )+D)
$D))) * $D%&) ) $D"%$ $ $D)%" % )"D"
$D))) ’ $D%&) * $D"%$ $ $D)’" ’ ))D&
$D))) " $D%&) * $D"%$ $ $D)"+ ’ )+D+

马钱苷 #D$$% & $D’,& ’ $D"#& $ #D#%* & #$$D+ #$$D+
$D))* * $D’&) & $D"#& $ #D#%" * #$$D) "$D%#
$D))) % $D’&) ’ $D"#& $ #D#%, " #$$D%
$D))* * $D’&) & $D’%$ $ #D&+$ ’ #$$D&
#D$$$ * $D’,$ " $D’%$ $ #D&++ + #$#D#
$D))) % $D’&) ’ $D’%$ $ #D&+& * #$$D"
$D))) * $D’&) ) $D+’* $ #D%$& & #$$D’
$D))) ’ $D’&) + $D+’* $ #D%$) " #$#D"
$D))) " $D’&) + $D+’* $ #D,)) & #$$D&

芦丁 #D$$% & $D"&& & $D%#’ $ $D),$ ’ )*D& #$,D,
$D))* * $D"#) % $D%#’ $ $D),* & #$$D+ "&D+#
$D))) % $D"#) + $D%#’ $ $D)") * #$"D*
$D))* * $D"#) % $D"&$ $ #D$"" + #$,D#
#D$$$ * $D"&$ % $D"&$ $ #D$+& * #$’D&
$D))) % $D"#) + $D"&$ $ #D$"& " #$&D"
$D))) * $D"#) ) $D’&% $ #D#*% ) #$’D’
$D))) ’ $D"#) * $D’&% $ #D#"% ’ #$#D+
$D))) " $D"#) + $D’&% $ #D#+& % #$%D’

迷迭香酸 #D$$% & &D#’) # #D+’$ $ ,D*%) ’ )"D" )’D%
$D))* * &D#"+ % #D+’$ $ ,D*+$ % )+D, "#D&#
$D))) % &D#"* + #D+’$ $ ,D*)" ’ )*D+
$D))* * &D#"+ % &D&$$ $ %D&"% & )"D,
#D$$$ * &D#’# + &D&$$ $ %D&+% * )’D$
$D))) % &D#"* + &D&$$ $ %D,$& " )+D%
$D))) * &D#") ’ &D’%$ $ %D’+) & )"D%
$D))) ’ &D#") # &D’%$ $ %D+$) % )’D’
$D))) " &D#"* ) &D’%$ $ %D’*" & )"D+

甘草酸铵 #D$$% & $D’#& ’ $D%** $ #D##* & #$,D’ #$&D%
$D))* * $D’$) , $D%** $ #D$)’ + ))D) "&D,#
$D))) % $D’$) ’ $D%** $ #D#&* ’ #$’D,
$D))* * $D’$) , $D’#$ $ #D&%% ) #$%D&
#D$$$ * $D’#$ " $D’#$ $ #D&&’ * #$#D$
$D))) % $D’$) ’ $D’#$ $ #D&%+ " #$%D’
$D))) * $D’$) ) $D+,& $ #D,"’ * #$&D$
$D))) ’ $D’$) * $D+,& $ #D,%) & #$#D$
$D))) " $D’$) + $D+,& $ #D,,’ " ))D,
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&D#D)!样品含有量测定!按 .&D#D,/ 项下方法
制备供试品溶液 & 份% 取 &$ !@进样% 在 .&D#D#/
项色谱条件下测定% 外标法计算含有量% 结果见
表 ,&

表 HF含有量测定结果 $%Qc袋% #MG&

804OHF9)2.3+2",5"*+)*+!)+)’%#*0+#"*$%Qc40Q% #MG&

批次 绿原酸 马钱苷 芦丁 迷迭香酸 甘草酸铵 总黄酮
:# ##D$$ *"D%$ ,)D&$ "$D’$ %#D’$ ,)&D*,
:& #$D*$ #&%D’$ ,’D&$ %"D’$ %#D$$ ,*#D&*
:, #$D#" ",D&$ %’D#" ,+D#" "*D+$ %)%D,#
:% #%D%$ &"D’$ &#D%$ &%D%$ &"D%$ ,"’D*)
:" *D%$ ,#D*$ &#D%$ &*D$$ &+D&$ ,&’D&$
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&D&!紫外分光光度法测定总黄酮含有量!按照
+中国药典, &$#" 版)#*项下方法测定总黄酮含有
量% 结果见表 ,&
&D,!不同厂家样品比较
&D,D#!含有量分析! +中国药典, &$#" 版规定%
排石颗粒每袋含总黄酮不得少于 $D#& J"以无水芦
丁计#% 即 #&$ .JF袋% 含糖与无糖型均按此标准
进行质量评定& 紫外分光光度法测定结果表明% &$
批样品中总黄酮含有量在 &)%D#+ d%)%D,# .JF袋
范围内% 均符合药典要求% 并高出规定 & d% 倍&
另外% 同一厂家无糖型样品总黄酮含有量略高于含
糖型% 不同厂家各批样品间有一定差异% 但总体较
小% 不能实现差异化评价&

% 个厂家绿原酸’ 马钱苷’ 芦丁’ 迷迭香酸’
甘草酸铵含有量分别在 *D$$ d#*D’"’ ##D&$ d
#&%D’$’ +D%$ d%’D#"’ &%D%$ d"$D’$’ ##D$$ d
’#D’$ .JF袋范围内% 其中绿原酸与迷迭香酸含有
量差异相对较小% 最高与最低值相差 # 倍% L厂家
迷迭香酸含有量略高于其他厂家% 而绿原酸稍低于
其他厂家( 马钱苷含有量差异较大% 最高与最低值
相差约 #$ 倍% E厂家显著高于其他厂家% :& 样品

高达 #&%D’$ .JF袋( 芦丁含有量最高与最低值相
差约 ’ 倍% L厂家普遍低于其他厂家( E’ S厂家
甘草酸铵含有量高于=’ L厂家( 不同厂家无糖型
样品中各指标成分含有量普遍高于含糖型% 与总黄
酮基本一致& 综上所述% E厂家各指标成分含有量
相对较高% 而 L厂家相对较低% 同一厂家各批次
样品基本一致% 差异较小&
&D,D&!聚类分析!将表 & 数据输入 :?:: #)D$ 软
件进行系统聚类% 并采用组间均连法% 以欧式平方
距离为分类依据% 总黄酮含有量为变量% 结果见图
&E% 可见 &$ 批样品可聚为 & 类% 其中 =’ L厂家
与E’ S厂家含糖型样品聚为*类% E’ S厂家无
糖型样品聚为)类& 再以总黄酮’ 各指标成分含有
量为变量进行聚类分析% 结果见图 &=% 可见 &$ 批
样品聚为 % 类% L厂家所有样品聚为*类% =厂家
所有样品与S厂家 :) 样品聚为)类% E厂家含糖
型样品 :# 和 :& 聚为+类% E厂家无糖型 :, 样品
与S厂家 :* 和 :#$ 样品聚为,类& 由此可知% 选
择总黄酮’ 各指标成分含有量作为变量进行聚类分
析时% 能够更好地区别不同厂家产品% 从而实现差
异化评价&
HF讨论和结论

排石颗粒为多厂家产品% 处方中含有连钱草’
盐车前子等 #$ 味药材% 成分复杂% 不同厂家产品
的质量很难保持一致% 仅以总黄酮含有量为指标难
以控制其质量% 而且无法对其进行差异化评价% 阻
碍中药产品整体质量的提升)#%* & 目前% 针对中药
标准化程度不高’ 标准体系不健全’ 缺乏优质质量
评价技术标准等问题% 国家中医药管理局开展了中
药标准化项目申报工作% 倡导对多家企业生产的同
一品种制定优质产品标准% 故因此建立中成药多指
标成分的控制标准为企业优质产品发展之
必然)#"(#’* &

本实验比较了甲醇(磷酸’ 乙腈(醋酸’ 乙腈(磷
酸’ 甲醇(乙腈(磷酸等洗脱系统% 发现以乙腈(
$D$"!磷酸为流动相进行梯度洗脱时% 目标成分分
离效果较好% 分离度符合要求% 分析时间合适& 提
取溶剂和提取时间考察结果表明% &" .@"$!甲醇
超声提取 ,$ .0I 时% 目标成分提取效率较高& 再
采用R?@S法对 % 个厂家 &$ 批样品中 " 种指标成
分和总黄酮含有量进行分析% 并通过聚类分析比较
其一致性和稳定性% 发现各样品中总黄酮含有量均
符合药典规定% 但 " 种指标成分存在一定的差异&

综上所述% 本研究建立了排石颗粒质量多指标
**
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图 GF聚类分析图
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成分评价方法% 可以实现不同厂家的差异化评价&
但中药质量标准可能与临床安全性和有效性评价存
在不一致性% 故仍需进一步结合药效指标以探明该
药物药效物质基础% 建立能真正反映中药疗效的的
质量评价体系&
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