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糖肾康颗粒是由黄芪、牡丹皮、茯苓、泽泻、山茱萸等药味

经 先 进 的 制 备 工 艺 制 得 的 中 药 医 院 制 剂（鲁 药 制 字

Z01080187），具有益气、养阴、补肾、活血之功效，主要用于糖

尿病和糖尿病肾病的治疗，临床应用多年，疗效确切。受历史

检测水平等原因，本制剂质量标准较低，未对方中药味进行含

量测定。丹皮酚是处方中主要活性成分[1-3]。为保证本制剂临

床效果，适应现代中药制剂质量控制的要求，本研究建立了高

效液相色谱（HPLC）法测定其主要药味牡丹皮中丹皮酚的含

量，以为糖肾康颗粒质量控制方法的建立提供依据。

1 材料
1.1 仪器

1200型HPLC仪（美国Agilent公司）；UV2600型紫外可见

分光光度计（日本岛津公司）；AE200s型电子分析电平（梅特

勒-托利多仪器上海有限公司）；KQ5200超声波清洗器（昆山市

超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

丹皮酚对照品（批号：110708-200505，纯度：99.5％）购自

中国食品药品检定研究院；糖肾康颗粒（本院制剂室自制，批

号：131211、131217、131223，规格：3 g/包）；甲醇为色谱纯，水

为哇哈哈纯净水，其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Kromasil C18色谱柱（150 mm×4.6 mm，5 μm）；流

动相：甲醇-水（43 ∶ 57，V/V）；检测波长：274 nm；流速：1.0 ml/

min；柱温：25 ℃；进样量：10 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 取丹皮酚对照品适量，精密称定，加甲醇

溶解制成每1 ml含丹皮酚25.51 μg的溶液。

2.2.2 供试品溶液 取本品研碎，取约 5.0 g，精密称定，置具

塞锥形瓶中，精密加入甲醇50 ml，称定质量，超声处理（功率：

250 W，频率：40 kHz）30 min，放冷，再称定质量，用甲醇补足减

失的质量，摇匀，微孔滤膜（0.22 μm）滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按照糖肾康颗粒的生产工艺、处方比

例，制得缺牡丹皮的阴性样品，按“2.2.2”项下供试品溶液的制

备方法制备阴性对照溶液。

2.3 专属性试验

取上述对照品溶液、供试品溶液和阴性对照溶液，按“2.1”

项下色谱条件进行测定。结果，供试品中丹皮酚色谱峰能达

到有效分离，且保留时间与相应对照品一致；阴性对照溶液在

相同保留时间处无色谱峰，表明其余药味对丹皮酚测定无干

扰。色谱见图1。

2.4 线性关系考察

精密称取丹皮酚对照品适量，加甲醇溶解制成每 1 ml含

46.52 μg 的对照品溶液。分别精密量取 2、4、6、8、10 ml 于 10

ml量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，按照“2.1”项下色谱条件

进行测定。以丹皮酚进样量（x）为横坐标、峰面积（y）为纵坐

标，进行线性回归，得回归方程 y＝2 266 978.2x－3 726.50（r＝

0.999 9）。结果表明，丹皮酚进样量在0.093 04～0.465 2 μg范围

内与峰面积线性关系良好。
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2.5 精密度试验

取“2.2.1”项下对照品溶液，按“2.1”项下色谱条件，连续进

样 6次。结果，丹皮酚峰面积RSD＝0.38％（n＝6），表明仪器

精密度良好。

2.6 稳定性试验

取本品5.0 g，精密称定，照“2.2.2”项下方法制备供试品溶

液，分别于 0、2、4、6、8、10、12 h，按“2.1”项下色谱条件进行测

定。结果，丹皮酚峰面积RSD＝1.08％，表明供试品溶液在12

h内稳定。

2.7 重复性试验

取本品（批号：131211）6 份，各约 5.0 g，精密称定，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进行

测定。结果，丹皮酚含量平均值为 0.150 mg/g，RSD＝1.56％，

表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取本品（批号：131211）6份，各约 2.5 g，精密称定，分别精

密加入丹皮酚对照品溶液 1 ml（0.375 mg/ml），按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算回

收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

样品含量，mg

0.375 4

0.375 7

0.382 6

0.377 8

0.375 5

0.377 6

加入量，mg

0.375 0

0.375 0

0.375 0

0.375 0

0.375 0

0.375 0

测得量，mg

0.744 9

0.743 8

0.755 8

0.742 1

0.742 8

0.747 6

加样回收率，％
98.53

98.16

99.52

97.15

97.95

98.67

平均加样回收率，％

98.33

RSD，％

0.81

2.9 样品含量测定

取糖肾康颗粒样品3批，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶

液，按“2.1”项下色谱条件进行测定，结果见表2。

3 讨论

3.1 流动相的选择

流动相选择上，笔者参考了 2010年版《中国药典》及相关

文献中牡丹皮药材的含量测定方法 [4-6]，分别试用了甲醇-水

（45 ∶55，V/V）、甲醇-水（43 ∶57，V/V）等不同流动相比例，结果以

甲醇-水（43 ∶57，V/V）为流动相时丹皮酚峰保留时间适中、基线

低平，丹皮酚峰与杂质峰分离良好，故最终确定此流动相。

3.2 检测波长的选择

检测波长选择上，对丹皮酚对照品溶液进行光谱扫描，结

果在274 nm波长处有较大吸收，同时考虑其他杂质干扰最小，

故确定检测波长为274 nm[7-8]。

3.3 超声提取时间的考察

供试品制备中曾分别以甲醇超声和甲醇回流处理样品[9-10]，

结果丹皮酚提取率相差不大，由于超声提取操作简便易行，故

选用以甲醇超声提取，并考察了超声 15、30、45 min对提取率

的影响。结果发现，超声30 min时成分已提取完全，故最终确

定文中供试品制备方法。

综上所述，该方法简便、准确、可靠，可用于糖肾康颗粒中

丹皮酚的质量控制。
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图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.丹皮酚

Fig 1 HPLC chromatograms
A.reference substances；B.test samples；C.negative control；1.paeonol
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表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of samples content determination（n＝3）

成分

丹皮酚，mg/g

RSD，％

批号
131211

0.150

1.78

131217

0.151

1.21

131223

0.142

1.42
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