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HPLC 法测定柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚和大黄素
甲醚 
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摘  要：目的  建立柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的 HPLC 测定方法。方法  采用 Waters 

Symmetry C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为甲醇–0.1%磷酸水溶液，梯度洗脱；检测波长 288 nm；体积流量

为 1.0 mL/min；柱温 30 ℃；进样量 10 μL。结果  橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的线性范围分别为 1.59～

51.00、0.87～27.92、1.63～52.17、0.22～7.06 μg/mL。平均回收率分别为 97.55%、100.40%、98.75%、101.30%，RSD 值分

别为 1.93%、1.53%、1.77%、2.23%。4 种蒽醌类成分中橙黄决明素和大黄酚的质量分数较高，大黄素甲醚的质量分数较低，

不同批次柔肝降脂胶囊样品中芦荟大黄素的质量分数差异较明显。结论  所建立的方法可用于柔肝降脂胶囊中 4 种蒽醌类

成分的测定，可为柔肝降脂胶囊的质量控制研究提供参考。 
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Determination of aurantio-obtusin, aloe-emodin, chrysophanol and physcion in 

Rougan Jiangzhi Capsules by HPLC 
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Abstract: Objective  To establish HPLC method for determination of aurantio-obtusin, aloe-emodin, chrysophanol, and physcion in 

Rougan Jiangzhi Capsules. Methods  The HPLC analysis was performed on Waters Symmetry C18 column（4.6 mm × 250 mm, 5 

μm）with methanol - 0.1% phosphoric acid solution by gradient elution. The detection wavelength was set as 288 nm, flow rate was 

1.0 mL/min, the column temperature was 30 ℃, and the sample volume was 10 μL. Results  The linear ranges of aurantio-obtusin, 

aloe-emodin, chrysophanol, and physcion were 1.59 — 51.00, 0.87 — 27.92, 1.63 — 52.17, and 0.22 — 7.06 μg/mL. The recoveries 

were 97.55%, 100.40%, 98.75%, and 101.30% with values of 1.93%, 1.53%, 1.77%, and 2.23%, respectively. Among the four 

anthraquinones, the contents of aurantio-obtusin and chrysophanol were higher, but the contents of physcion were lower. The contents 

of aloe-emodin in different batches of Rougan Jiangzhi Capsules samples were significantly different. Conclusion  The HPLC method 

established can determinate the contents of four anthraquinones in Rougan Jiangzhi Capsules, which can provide reference for the 

quality control research of Rougan Jiangzhi Capsules. 
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柔肝降脂胶囊为常州市第三人民医院的自制

中药制剂，是医院省重点专科肝病科的特色制剂，

已在临床使用多年。处方由山楂、何首乌、决明子、

牡蛎、丹参、大黄、赤芍等 10 味中药组成，具有疏

肝祛湿、活血祛瘀、养血柔肝、软坚散结的功效，

用于脂肪肝、高脂血症，并可抗肝纤维化，疗效显

著。近年来柔肝降脂胶囊用于非酒精性脂肪性肝病

的治疗亦取得了良好的临床疗效[1-2]。蒽醌类成分是 
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柔肝降脂胶囊的何首乌、决明子和大黄中主要活性

成分之一，已被证实具有抗炎、抗菌、抗肿瘤、保

肝降脂、抗纤维化等多种药理作用[3]。随着长期或

大剂量服用含蒽醌类中药及其制剂导致结肠黑变

病、药物性肝损伤和肾损伤等不良反应报道的日益

增多，蒽醌类成分的安全性受到了人们的重视[4]。

虽然柔肝降脂胶囊使用的是炮制后的何首乌和大

黄，毒性较低[5-6]，且柔肝降脂胶囊尚无不良反应报

道，但仍有必要测定其中蒽醌类成分以保障临床的

安全合理使用。基于此，本实验采用 HPLC 法同时

测定柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦荟大黄素、大

黄酚和大黄素甲醚，以期为柔肝降脂胶囊的质量控

制提供参考。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

Waters e2695 高效液相色谱仪，配有 2998 二极

管阵列检测器（沃特斯中国有限公司）；ME104 万

分之一电子分析天平（瑞士梅特勒–托利多仪器有

限公司）；YL-060S 超声波清洗机（深圳语路清洗设

备有限公司）；RE-52CS 旋转蒸发仪（上海雅荣生化

设备仪器有限公司），Milli-Q Advantage 超纯水仪

（美国 Millipore 公司）。 

1.2  试药 

橙黄决明素（批号 111900-202006，质量分数

99.0%）、芦荟大黄素（批号 110795-202011，质量分

数 97.5%）、大黄酚（批号 110796-201922，质量分

数 99.4%）、大黄素甲醚（批号 110758-201817，质

量分数 99.2%）对照品均购自中国食品药品检定研

究院。甲醇（批号 I1077207008）购自默克股份两合

公司；磷酸（批号 20181101）购自上海申汕化工有

限公司；醋酸乙酯（批号 20160321）购自国药集团

化学试剂有限公司；二氯甲烷（批号 20210324）购

自上海凌峰化学试剂有限公司；盐酸（批号

20180401）购自江苏永丰化学试剂有限公司。除甲

醇为色谱纯外，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。 

柔肝降脂胶囊由常州市第三人民医院制剂室

提供，批号分别为 21031911、21031912、21030511、

21030611 、 21030711 、 21053011 、 21053012 、

21080511、21080611、21080711。 

2  方法与结果 

2.1  溶液的制备 

2.1.1  供试品溶液的制备  取柔肝降脂胶囊内容

物约 1.2 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入

甲醇 30 mL，称定质量，水浴加热回流 1 h，取出，

放冷，称定质量，用甲醇补足减失的质量，滤过，

精密量取续滤液 20 mL，置圆底烧瓶中，回收溶剂

至干，加入数粒沸石，精密加入 8%盐酸溶液 20 mL，

水浴加热水解 1 h，取出，放冷，置分液漏斗中，用

二氯甲烷洗振摇提取 3 次，每次 15 mL，分取二氯

甲烷层，合并所有二氯甲烷液，回收溶剂至干，残

渣加甲醇溶解，转移至 10 mL 量瓶中，加甲醇至刻

度，滤过，取续滤液，即得。 

2.1.2  对照品溶液的制备  精密称取橙黄决明素、

芦荟大黄素、大黄酚、大黄素甲醚对照品 16.1、17.9、

16.4、17.8 mg，加入甲醇–醋酸乙酯（2∶1）溶液

溶解，分别制成质量浓度分别为 644、716、656、

178 μg/mL 的对照品储备液。分别精密量取 4 种对

照品储备液适量，用甲醇制成含橙黄决明素、芦荟

大黄素、大黄酚、大黄素甲醚 6.44、3.58、6.56、0.89 

μg/mL 的混合对照品溶液。 

2.1.3  空白溶液的制备  取甲醇–醋酸乙酯（2∶

1）溶液 1 mL，置于 25 mL 量瓶中，加甲醇稀释至

刻度，摇匀，滤过，即得。 

2.2  色谱条件 

Waters Symmetry C18 色谱柱（250 mm×4.6 

mm，5 μm）；流动相为甲醇（A）–0.1%磷酸水溶

液（B），梯度洗脱（0～40 min，55% A；40～50 min，

55%→85% A；50～70 min，85% A；70～72 min，

85%→55% A）；检测波长 288 nm；体积流量 1.0 

mL/min；柱温 30 ℃；进样量 10 μL。 

2.3  专属性试验 

分别取供试品溶液、空白溶液、混合对照品溶

液，进样，色谱图见图 1。可以看出，4 种蒽醌类成

分分离度良好。 

2.4  线性关系、范围、检测限和定量限 

精密量取橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚对照品储备液 2、1、2、1 mL，置 25 mL

量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得含橙黄决

明素、芦荟大黄素、大黄酚、大黄素甲醚 51.52、

28.64、52.48、7.12 μg/mL 的标准曲线 1 混合对照品

溶液，随后二倍稀释，得 6 份标准曲线混合对照品

溶液，进样测定，记录峰面积。分别以质量浓度为

横坐标，峰面积为纵坐标，绘制各成分的标准曲线，

并计算线性回归方程。按照信噪比 S/N＝3 测定各

成分的检测限，按照信噪比 S/N＝10 测定定量限，

结果见表 1。 
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1-橙黄决明素  2-芦荟大黄素  3-大黄酚  4-大黄素甲醚 

1-aurantio-obtusin  2-aloe-emodin  3-chrysophanol  4-physcion 

图 1  混合对照品（A）、柔肝降脂胶囊（B）和空白溶液（C）的高效液相色谱图 

Fig. 1  HPLC chromatogram of mixed reference substances (A), Rougan Jiangzhi Capsules (B), and blank solution (C) 

表 1  各成分的线性回归方程、检测限和定量限 

Table 1  Linear equation, linear range, quantitation limit, and detection limit of components 

成分 回归方程 r 线性范围/(μg·mL−1) 检测限/(ng·mL−1) 定量限/(ng·mL−1) 

橙黄决明素 Y＝74 105 X＋4 384 1.000 1.59～51.00 403.80 458.70 

芦荟大黄素 Y＝22 953 X－152 1.000 0.87～27.92 135.40 153.70 

大黄酚 Y＝22 633 X＋2 431 0.999 1.63～52.17 875.20 942.40 

大黄素甲醚 Y＝35 008 X－99.2 1.000 0.22～7.06 260.20 322.20 

 

2.5  精密度试验 

取含橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、大黄

素甲醚 6.44、3.58、6.56、0.89 μg/mL 混合对照品溶

液，连续进样 6 次，分别记录各成分的峰面积，计

算得橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、大黄素甲

醚峰面积的 RSD 值分别为 0.31%、0.45%、0.26%、

1.29%。 

2.6  重复性试验 

取批号 21031911 柔肝降脂胶囊样品 6 份，每

份 1.2 g，精密称定，制备供试品溶液，进样测定，

记录各成分的峰面积，代入回归方程中计算各成分

的质量分数，结果橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄

酚、大黄素甲醚的质量分数分别为 222.3、73.29、

168.7、13.53 μg/g，RSD 值分别为 1.84%、1.96%、

1.39%、1.96%。 

2.7  稳定性试验 

取批号 21031911 柔肝降脂胶囊制备供试品溶

液，室温放置 0、4、8、12、24、48 h，进样测定，

记录峰面积，计算得橙黄决明素、芦荟大黄素、大

黄酚、大黄素甲醚的峰面积 RSD 值分别为 1.13%、

0.86%、1.29%、1.55%，表明供试品溶液在 48 h 内

稳定。 

2.8  回收率试验 

取批号 21031911 柔肝降脂胶囊 6 份，每份约

0.6 g，精密称定，精密加入含橙黄决明素、芦荟大

黄素、大黄酚、大黄素甲醚 132.60、44.68、101.70、

8.12 μg/mL 的混合对照品溶液 1 mL，制备供试品溶

液，进样测定，记录峰面积，代入回归方程中计算

回收率，结果橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚的平均回收率分别为 97.55%、100.40%、

98.75%、101.30%，RSD 值分别为 1.93%、1.53%、

1.77%、2.23%。 

2.9  样品测定 

取 10 批柔肝降脂胶囊，制备供试品溶液，进样

测定，记录峰面积，代入回归方程中计算 4 种蒽醌

类成分的质量分数。每批样品重复试验 3 次，取平

均值，结果见表 2。 

可以看出，橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、

大黄素甲醚的质量分数范围分别为 206.6～245.0、

7.5～86.5、71.0～196.1、7.8～23.3 μg/g。柔肝降脂

胶囊 4 种蒽醌类成分中橙黄决明素和大黄酚的质量

分数较高，大黄素甲醚的质量分数较低，可见不同

批次柔肝降脂胶囊样品中芦荟大黄素的质量分数

差异较明显。 
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表 2  柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的测定结果（n＝3） 

Table 2  Determination of aurantio-obtusin, aloe-emodin, chrysophanol, and physcion in Rougan Jiangzhi Capsules (n＝3) 

批号 
质量分数/(μg·g−1) 

橙黄决明素 芦荟大黄素 大黄酚 大黄素甲醚 

21031911 222.3 73.3 168.7 13.5 

21031912 231.0 76.8 167.1 14.7 

21030511 231.9 65.1 152.4 13.4 

21030611 209.2 86.5 196.1 17.5 

21030711 206.6 81.7 193.4 16.5 

21053011 316.5 20.5 177.7 23.3 

21053012 319.1 22.0 181.3 23.3 

21080511 245.0  8.2 107.6 12.1 

21080611 244.5  7.7  90.0 10.3 

21080711 232.3  7.5  71.0  7.8 

 

3  讨论 

3.1  检测成分的选择 

《中国药典》2020 年版一部将橙黄决明素和大

黄酚作为决明子的指标性成分，大黄酸、芦荟大黄

素、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚作为大黄和何首

乌中指标性成分。课题组前期拟建立柔肝降脂胶囊

中 6 种蒽醌类成分的测定方法，但实验过程中发现

使用Waters Symmetry C18色谱柱时大黄酸与周围峰

不能分离完全，且空白溶剂峰对大黄素的测定有干

扰，而使用 Waters XBridge C18 色谱柱时大黄酸可

与周围峰分离完全，但橙黄决明素、芦荟大黄素与

周围峰难以分开，故本实验采用 Waters Symmetry 

C18 色谱柱建立了柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦

荟大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的测定方法。 

3.2  供试品溶液制备方法的选择 

课题组曾测定柔肝降脂胶囊中游离的橙黄决

明素、芦荟大黄素、大黄酚和大黄素甲醚，结果发

现，游离的蒽醌类成分质量分数较低，故本实验测

定了总蒽醌中橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚和

大黄素甲醚。《中国药典》2020 年版一部决明子“含

量测定”项下采用三氯甲烷作为萃取溶剂，本实验

比较了三氯甲烷和二氯甲烷萃取得到的 4 种蒽醌类

成分的质量分数，发现没有显著差异，考虑到三氯

甲烷的毒性，故选用二氯甲烷作为萃取溶剂。 

3.3  色谱条件的选择 

参考相关文献报道[7-8]对流动相进行了考察，结

果发现，乙腈–0.1%磷酸溶液作为流动相时对照品

色谱峰峰型较差，且对照品与周围峰不能分离完

全，而甲醇–0.1%磷酸溶液作为流动相时，4 种对

照品峰型较好，与周围峰能分离完全，故选用甲醇

为有机相。利用二极管阵列检测器检测了橙黄决明

素、芦荟大黄素、大黄酚和大黄素甲醚对照品的最

大吸收波长，结果发现，橙黄决明素的最大吸收波

长为 288 nm，芦荟大黄素的最大吸收波长为 225.1、

255.9、288 nm，大黄酚的最大吸收波长为 254.7、

288 nm，大黄素甲醚的最大吸收波长为 288 nm。为

了保证各检测成分具有较好的响应值，选用 288 nm

作为检测波长。 

3.4  蒽醌类成分的测定结果 

张萍等[9]发现不同批次大黄配方颗粒中蒽醌类

成分的含量具有明显差异。本实验也发现不同批次

柔肝降脂胶囊中蒽醌类成分含量差异较大，批间差

异最大的是芦荟大黄素，推测与不同批次的中药材

质量或生产工艺参数波动有关。10 批柔肝降脂胶囊

中 4 种蒽醌类成分的总量较低，为 318.5～545.6 

μg/g，其中橙黄决明素和大黄酚的含量相对较高，

橙黄决明素在一定程度上可调节高脂血症的脂肪

代谢[10]，大黄酚具有抗氧化、抗肿瘤、促进脂肪代

谢作用[11]，建议将橙黄决明素和大黄酚作为柔肝降

脂胶囊质量控制的指标性成分，通过测定更多批次

柔肝降脂胶囊中橙黄决明素和大黄酚的量确定其

最低检测限。王呈谕等[12]研究发现，何首乌、虎杖、

大黄水提物中游离蒽醌的含量与其体外肝细胞毒

性作用呈正相关。本实验测得的 10 批柔肝降脂胶

囊中游离蒽醌橙黄决明素、芦荟大黄素、大黄酚和

大黄素甲醚的含量较低，这可能是柔肝降脂胶囊尚
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无不良反应报道的原因。 

柔肝降脂胶囊的现行质量标准较低，缺乏对其

主要有效成分的含量测定，因此本实验建立的高效

液相色谱法用于柔肝降脂胶囊中橙黄决明素、芦荟

大黄素、大黄酚和大黄素甲醚的测定，可为柔肝降

脂胶囊的质量控制研究提供参考。 
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