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复方降脂颗粒处方源于湖北省中医院国家肝病治疗中心
临床有效经验方，由丹参、决明子等中药组成，并采用传统水
煎煮工艺制备而成，临床主要用于治疗湿浊内停、肝郁血瘀所
致非酒精性脂肪性肝炎。方中丹参为君药，丹酚酸B为其主要
有效成分之一，具有抗肝纤维化、抗氧化、保护心肌、抗肿瘤等
多种药理活性[1-3]；决明子为臣药，大黄酚为其主要成分之一，

具有保肝、利胆、降血压、降血脂的作用[4-7]。为了有效控制该
制剂的质量，本试验采用高效液相色谱（HPLC）法测定复方降

脂颗粒中丹酚酸B、大黄酚的含量，旨在为该制剂的质量控制

提供参考。

1 材料
1.1 仪器

1100型HPLC仪系统（美国Agilent公司）；SK250HP型超

声波清洗器（上海科导超声仪器有限公司）；BP211D型电子天

平（德国Sartorius公司）。

1.2 药品与试剂

复方降脂颗粒（湖北省中医院制剂室自制，批号：120529、

120601、120605）；丹酚酸B、大黄酚对照品（中国食品药品检定

研究院，批号分别为111562-200403、111562-200403）；甲醇、乙

腈为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 丹酚酸B的含量测定

2.1.1 色谱条件 色谱柱：Agilent Eclipse XDB C18（250 mm×

4.6 mm，5 μm）；流动相：甲醇-乙腈-0.1％甲酸溶液（25 ∶ 10 ∶ 65，
V/V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：286 nm；柱温：30 ℃；进样
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摘 要 目的：建立测定复方降脂颗粒中丹酚酸B和大黄酚含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Agilent Eclipse

XDB C18（250 mm×4.6 mm，5 μm），流动相分别为甲醇-乙腈-0.1％甲酸溶液（25 ∶10 ∶65，V/V/V）、乙腈-0.1％磷酸溶液（梯度洗脱），流

速为1.0 ml/min，检测波长分别为286、284 nm。结果：丹酚酸B和大黄酚的进样量分别在1.91～19.12、0.014 4～0.144 0 μg范围内

与各自峰面积积分值呈良好的线性关系（r分别为0.999 8、0.999 9）；二者精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；平均加样回收

率分别为98.58％（RSD＝0.97％，n＝9）、97.71％（RSD＝0.59％，n＝9）。结论：该方法简单、准确、重复性好，可用于复方降脂颗粒

的质量控制。
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Content Determination of Salviamolic Acid B and Chrysophanol in Compound Jiangzhi Granules by HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of salviamolic acid B and chrysophanol in Com-

pound jiangzhi granules. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on Agilent Eclipse XDB C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with mobile phase consisted of methanol-acetonitrile-0.1％ formic acid（25 ∶ 10 ∶ 65，V/V/V）for

salviamolic acid B and acetonitrile-0.1％ phosphoric acid for chrysophanol（gradient elution）at the flow rate of 1.0 ml/min. The de-

tection wavelength were 286 nm for salviamolic acid B and 284 nm for chrysophanol. RESULTS：The linear ranges were

1.91-19.12 μg for salviamolic acid B（r＝0.999 8）and 0.014 4-0.144 0 μg for chrysophanol（r＝0.999 9）；RSDs of precision，sta-

bility and reproducibility tests were all lower than 2％ with an average recovery of 98.58％（RSD＝0.97％，n＝9）and 97.71％

（RSD＝0.59％，n＝9）. CONCLUSIONS：The method is simple，accurate and reproducible，and can be used for quality control of

Compound jiangzhi granules.
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量：10 μl。

2.1.2 供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 1.0 g，精

密称定，精密加入50％甲醇20 ml，称定质量，超声处理（频率：

53 kHz，功率：250 W）30 min，放冷，再次称定质量，用甲醇补足

减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.1.3 对照品溶液的制备 取丹酚酸B对照品适量，精密称

定，加50％甲醇制成每1 ml含0.956 mg的溶液，即得。

2.1.4 缺丹参阴性对照溶液的制备 取本品处方中缺丹参的

其余药材，按本品制法制成阴性样品，再按“2.1.2”项下方法制

备缺丹参的阴性对照溶液。

2.1.5 系统适用性试验 精密吸取上述对照品溶液、供试品

溶液、阴性对照溶液各10 μl，按上述色谱条件进样测定。结果

显示，供试品色谱在与对照品色谱相应保留时间处有相同色

谱峰出现，阴性对照色谱无相应色谱峰，表明阴性对照不干扰

样品测定。目标峰与相邻色谱峰的分离度均＞1.5；理论板数

按丹酚酸B色谱峰计算应不低于2 000。丹酚酸B含量测定的

HPLC图见图1。

2.1.6 线性关系考察 精密吸取丹酚酸B对照品溶液2、4、6、

8、10、20 μl，注入液相色谱仪，按上述色谱条件进样测定，记录

峰面积。以丹酚酸B的进样量（x，μg）为横坐标，峰面积积分值

（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归方程为 y＝387.550x+

62.482（r＝0.999 8，n＝6）。结果表明，丹酚酸 B 的进样量在

1.91～19.12 μg范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关系。

2.1.7 精密度试验 精密吸取丹酚酸B对照品溶液 10 μl，重

复进样 5次，按上述色谱条件测定，记录峰面积。结果显示，

RSD＝1.10％（n＝5），表明仪器精密度良好。

2.1.8 稳定性试验 取同一供试品溶液适量，分别于 0、1、2、

4、8、12、24 h按上述色谱条件进样测定，记录峰面积。结果显

示，RSD＝1.45％（n＝7），表明供试品溶液在 24 h 内稳定性

良好。

2.1.9 重复性试验 取同一批样品适量，共 6 份，分别按

“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测

定，记录峰面积，以外标两点法计算样品中丹酚酸B的含量。

结果显示，每1 g样品平均含丹酚酸B 16.69 mg，RSD＝1.09％

（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.1.10 加样回收率试验 精密称取已知含量的同一批样品

适量（约 0.25 g），共 9份，每 3份为一组，分别精密加入样品中

丹酚酸B含量 80％、100％、120％对应的丹酚酸B对照品，按

“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测

定，计算加样回收率，结果见表1。

表1 丹酚酸B的加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery tests of salviamolic acid B（n＝9）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，mg

4.177 5

4.170 4

4.179 3

4.172 5

4.173 3

4.176 7

4.178 5

4.178 6

4.177 1

加入量，mg

3.336 0

3.336 0

3.336 0

4.170 0

4.170 0

4.170 0

5.004 0

5.004 0

5.004 0

测得量，mg

7.512 1

7.488 9

7.439 6

8.273 4

8.272 0

8.324 8

9.135 8

9.039 5

9.070 0

回收率，％
99.96

99.48

97.73

98.34

98.29

99.47

99.07

97.14

97.78

x，％

98.58

RSD，％

0.97

2.1.11 样品含量测定 取 3批复方降脂颗粒各适量，分别按

“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，再按上述色谱条件进样测

定，记录峰面积，以外标两点法计算样品中丹酚酸B的含量，每

批样品平行测定3次，结果见表2。

表2 样品中丹酚酸B、大黄酚的含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of salviamolic acid

B and chrysophanol（n＝3）

批号

120529

120601

120605

丹酚酸B

含量，mg/g

16.70

16.76

16.65

RSD，％
0.97

1.02

1.23

大黄酚
含量，μg/g

3.14

3.26

3.15

RSD，％
1.22

1.19

1.25

2.2 大黄酚的含量测定

2.2.1 色谱条件 色谱柱：Agilent Eclipse XDB C18（250 mm×

4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈（A）-0.1％磷酸溶液（B）[8]，梯度洗

脱（0～15 min，40％A；＞15～30 min，40％A→90％A；＞30～

40 min，90％A）；流速：1.0 ml/min；检测波长：284 nm；柱温：

30 ℃。

2.2.2 供试品溶液的制备 取本品适量，研细，取约 9.0 g，精

密称定，精密加入 70％乙醇 100 ml，称定质量，置水浴中加热

回流30 min，放冷，再次称定，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤

过。精密量取续滤液50 ml，蒸干，残渣加10％盐酸30 ml使溶

解，置水浴中加热水解 1 h，立即冷却，用三氯甲烷振摇提取

4次，每次30 ml，合并三氯甲烷液，回收溶剂至干，残渣用无水

乙醇-乙酸乙酯（2 ∶1，V/V）溶解、转移至10 ml量瓶中，并稀释至

刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 对照品溶液的制备 取大黄酚对照品适量，精密称定，

加无水乙醇-乙酸乙酯（2 ∶ 1，V/V）混合液制成每1 ml含大黄酚

72 μg 的溶液，作为对照品贮备液。精密量取对照品贮备液

1 ml，转移至10 ml量瓶中，以无水乙醇-乙酸乙酯（2 ∶ 1，V/V）定

容，摇匀，即得对照品溶液（每1 ml含大黄酚7.2 μg）。

2.2.4 缺决明子阴性对照溶液的制备 取本品处方中缺决明

子的其余药材，按本品制法制成阴性样品，再按“2.2.2”项下方

法制备缺决明子的阴性对照溶液。

2.2.5 系统适用性试验 精密吸取“2.2”项下对照品溶液、供
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图1 丹酚酸B含量测定的HPLC图
A.丹酚酸B对照品；B.供试品；C.缺丹参的阴性对照；1.丹酚酸B

Fig 1 HPLC chromatograms of salviamolic acid B
A.salviamolic acid B control；B. test sample；C. negative control with-

out Salvia miltiorrhiza；1.salviamolic acid B
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试品溶液、阴性对照溶液各10 μl，按“2.2.1”项下色谱条件进样

测定。结果显示，供试品色谱在与对照品色谱相应保留时间

处有相同色谱峰出现，阴性对照色谱无相应色谱峰，表明阴性

对照不干扰样品测定。目标峰与相邻色谱峰的分离度均＞

2.0；理论板数按大黄酚色谱峰计算应不低于3 000。大黄酚含

量测定的HPLC图见图2。

2.2.6 线性关系考察 精密吸取大黄酚对照品溶液2、4、6、8、

10、20 μl，注入液相色谱仪，按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，

记录峰面积。以大黄酚的进样量（x，μg）为横坐标，峰面积积

分值（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归方程为y＝1 794.200 0x+

0.633 1（r＝0.999 9，n＝6）。结果表明，大黄酚的进样量在

0.014 4～0.144 0 μg 范围内与其峰面积积分值呈良好的线性

关系。

2.2.7 精密度试验 精密吸取大黄酚对照品溶液 10 μl，重复

进样 5次，按“2.2.1”项下色谱条件测定，记录峰面积。结果显

示，RSD＝0.48％（n＝5），表明仪器精密度良好。

2.2.8 稳定性试验 取同一供试品溶液适量，分别于 0、1、2、

4、8、12、24 h按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。

结果显示，RSD＝0.47％（n＝7），表明供试品溶液在 24 h内稳

定性良好。

2.2.9 重复性试验 取同一批样品适量，共 6 份，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积，以外标两点法计算样品中大黄酚的含

量。结果显示，每1 g样品平均含大黄酚3.17 μg，RSD＝1.60％

（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.2.10 加样回收率试验 精密称取已知含量的同一批样品

适量，共9份，每3份为一组，分别精密加入样品中大黄酚含量

80％、100％、120％对应的大黄酚对照品，按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件进样测定，计算加

样回收率，结果见表3。

2.2.11 样品含量测定 取 3批复方降脂颗粒各适量，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积，以外标两点法计算样品中大黄酚的含

量，每批样品平行测定3次，结果见表2。

表3 大黄酚的加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 3 Results of recovery tests of chrysophanol（n＝9）

编号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

样品含量，μg

28.620 3

28.561 2

28.450 4

28.553 7

28.535 8

28.513 6

28.521 9

28.510 7

28.557 8

加入量，μg

22.800 0

22.800 0

22.800 0

28.500 0

28.500 0

28.500 0

34.200 0

34.200 0

34.200 0

测得量，μg

50.781 4

50.710 2

50.844 9

56.213 0

56.643 3

56.537 6

61.842 9

61.993 7

61.889 2

回收率，％
97.20

97.14

98.22

97.05

98.62

98.33

97.43

97.90

97.46

x，％

97.71

RSD，％

0.59

3 讨论
3.1 丹酚酸B、大黄酚提取条件的考察

本试验比较了不同提取方法（冷浸、热提、超声[9]法）、不同

提取溶剂（水、甲醇、50％甲醇）及不同提取时间（15、30、45、60

min）下丹酚酸 B 的含量，结果表明，以 50％甲醇超声提取 30

min即可将丹酚酸B提取完全。

试验亦对大黄酚的提取方法、提取溶剂、提取时间、加入

酸的体积分数和加入量进行了考察，发现以 70％乙醇作为提

取溶剂，水浴加热回流提取 30 min 即可提取完全；加入盐酸

的体积分数为 10％，且 10％盐酸与药液的体积比为 3 ∶ 5比较

合适。

3.2 丹酚酸B的稳定性探讨

试验过程中发现，pH、光线等对丹酚酸B的稳定性具有一

定影响。因此，笔者将样品低温避光保存，检测过程中采用具

有合适pH值范围的流动相，均可提高丹酚酸B的稳定性。

综上所述，本方法简单、准确、重复性好，可用于复方降脂

颗粒的质量控制。
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图2 大黄酚含量测定的HPLC图

A.大黄酚对照品；B.供试品；C.缺决明子的阴性对照；1.大黄酚

Fig 2 HPLC chromatograms of chrysophanol
A.chrysophanol control；B. test sample；C. negative control without Cas-

siae Semen；1.chrysophanol
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