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　 　 ［摘要］ 　目的 　 建立新保肾片中芦荟大黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲醚的含量测定方法 ，为生产质量提供保

障 。方法 　采用高效液相色谱法测定 ，色谱柱为 Lichrospher唱C１８柱（２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，流动相为甲醇 ∶ ０ ．１％ 磷酸溶

液（７０ 砄 ３０） ，流速为 １ ．０ ml／min ，柱温为 ３５ ℃ ，检测波长为 ２５４ nm 。结果 　芦荟大黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲

醚分别在 ２ ．３０ ～ １８ ．４ μg／ml（r＝ １ ．０） 、２ ．９３０ ～ ２３ ．４４ μg／ml（ r ＝ １ ．０） 、５ ．００ ～ ４０ ．０ μg／ml（ r ＝ １ ．０） 、１４ ．８７０ ～ １１８ ．９６ μg／ml
（r＝ ０ ．９９９ ８） 、７ ．４１０ ～ ５９ ．２８ μg／ml（r＝ ０ ．９９９ ９）范围内有良好的线性关系 ，平均回收率分别为 １００ ．１６％ 、１０２畅９１％ 、９９ ．７６％ 、

１００畅３２％ 、１００ ．４４％ ，RSD分别为 １ ．５８％ 、１ ．２７％ 、１ ．６７％ 、１ ．３３％ 、１ ．０３％ （n＝ ９） 。结论 　该方法准确易行 ，便于质量控制 。
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Determination of aloe唱emodin ，rhein ，emodin ，chrysophanol and physcion in Xin唱
baoshen tablets by HPLC
QIAO Liye ，FANG Li ，CAO Yanli ，LU Yin ，SU Hua ，WANG Shudong（Department of Preparation ，Nanjing General Hospital of
Nanjing Military Region ，PLA ，Nanjing ２１０００２ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish method of the determination of aloe唱emodin ，rhein ，emodin ，chrysophanol and physcion
in Xinbaoshen tablet ，for the production of quality protection ．Methods 　 HPLC was performed on a Lichrospher唱C１８ column
（２５０ mm × ４ ．６mm ，５ μm）with the mobile phase of methanol唱０ ．１％ H３ PO４ （７０ 砄 ３０） ．The flow rate was １ ．０ ml／min ，the col唱
umn temperature was at ３５ ℃ and the detection wavelength was ２５４ nm ．Results 　 The linear rang of aloe唱emodin ，rhein ，emod唱
in ，chrysophanol and physcion were obtained between ２ ．３０唱１８ ．４ μg／ml （ r ＝ １ ．０） ，２ ．９３０唱２３ ．４４ μg／ml （ r ＝ １ ．０） ，５ ．００唱

４０ ．０ μg／ml （ r＝ １ ．０） ，１４ ．８７０唱１１８ ．９６ μg／ml（ r＝ ０ ．９９９８ ） and ７ ．４１０唱５９ ．２８ μg／ml（r ＝ ０ ．９９９ ９） ，the average recoveries were
１００ ．１６％ ，１０２ ．９１％ ，９９ ．７６％ ，１００ ．３２％ ，１００ ．４４％ ，RSD were １ ．５８％ ，１ ．２７％ ，１ ．６７％ ，１ ．３３％ ，１ ．０３％ （n＝ ９） ．Conclusion 　

The improved method was accurate and feasible which could be used convenient in quality control ．
［Key words］ 　 aloe唱emodin ；rhein ；emodin ；chrysophanol ；physcion ；HPLC ；content determination

　 　新保肾片是以大黄醇浸膏提取物为有效成分的

制剂 ，能够泻热通肠 ，逐瘀通经 ，延缓各类肾小球疾

病的进展 ，尤其适用于硬化性肾小球肾炎 ，主治各类

肾功能衰竭和各期糖尿病性肾病 。其原有的质量标

准仅采用分光光度法对大黄素进行测定 ，为了更好

地把握产品质量 ，在查阅相关文献对大黄醇浸膏的

质量控制方法后［１］
，我们采用 HPLC 法测定该制剂

中芦荟大黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲

醚的含量 ，为该制剂的质量控制提供一种准确有效

的测定方法 。

1 　仪器与试药

1 ．1 　仪器 　 Agilent １１００ 型高效液相色谱仪（四元
泵 、VWD紫外检测器 ，美国安捷伦有限公司） ，KQ唱
２５０DB型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有限
公司） ，AE２４０电子分析天平（梅特勒唱托利多仪器有
限公司 ，精度为十万分之一） ，FA１６０４S 电子天平
（上海精密科学仪器有限公司 ，精度为万分之一） 。

1 ．2 　试药 　芦荟大黄素对照品（中国药品生物制品
检定所 ，１１０７９５唱２０１００７ ，纯度为 ９８ ．０％ ） ，大黄酸对

照品 （１１０７５７唱２００２０６ ） 、大黄素对照品 （１１０７５６唱

２００１１０） 、大黄酚对照品 （１１０７９６唱２０１１１８ ，纯度为

９９ ．５％ ） 、大黄素甲醚对照品（１１０７５８唱２０１０１３ ，纯度
为 ９９ ．８％ ）（上述对照品均由中国食品药品检定研
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究所提供 ） ，新保肾片 （医院制剂 ，批号 １２１１０７ 、

１２１２０６ 、１３１０２３） ，磷酸（南京化学试剂有限公司 ，批

号 １２０４１９１０６３４） ，甲醇（色谱纯 ，美国天地） ，水为自

制超纯水 。

2 　方法与结果

2 ．1 　 色谱条件的选择 　 色谱柱 ：Lichrospher唱C１８

柱 ，（２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm ） ；流动相 ：甲醇 砄

０ ．１％ 磷酸溶液（７０ 砄 ３０ ） ；流速 ：１ ．０ ml／min ；进样
量 ：１０ μl ；检测波长 ：２５４ nm ；柱温 ：３５ ℃ 。 芦荟大

黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲醚的保留

时间分别约为 １０ 、１６ 、３０ 、４２ 、６７ min 。
2 ．2 　溶液的制备 　　 　 　 　 　 　 　 　 ①对照品溶液 ：精密称取芦荟大

黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲醚对照品

２ ．３０ 、２ ．９３ 、５ ．００ 、１４ ．８７ 、７ ．４１ mg 置 １００ ml 量瓶
中 ，加甲醇稀释至刻度 ，摇匀作为储备液 。精密称

取 ４ ml储备液置 １０ ml量瓶中 ，加甲醇稀释至刻

度 ，摇匀 ，作为对照品溶液 ，浓度分别为 ９ ．２０ 、

１１畅７２ 、２０ ．００ 、５９ ．４８ 、２９ ．６４ μg／ml 。 ② 供试品溶

液 ：取本品 ２０片 ，除去薄膜衣 ，精密称定 ，研细 ，精

密称取 ０ ．３ g置平底烧瓶中 ，加甲醇 ５０ ml ，称定重
量 ，加热回流 ２ h ，放冷 ，用甲醇补足减重 ，摇匀 ，微

孔滤膜过滤 ，取续滤液作为供试品溶液 。 ③阴性对

照溶液 ：按处方比例和样品制备工艺不含大黄制成

阴性样品 ，按供试品溶液制备方法制成阴性样品溶

液 ，按上述方法进行测定 。阴性样品在芦荟大黄素 、

大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲醚吸收峰处均无

峰出现 ，表明其对样品测定无干扰 ，结果见图 １ 。

图 1 　 HPLC色谱图
A ．对照品溶液 ；B ．供试品溶液 ；C ．阴性对照溶液 ；１ ．芦荟大黄素 ；２ ．大黄酸 ；３ ．大黄素 ；４ ．大黄酚 ；５ ．大黄素甲醚

2 ．3 　线性关系考察 　分别精密量取“２ ．２”项下的混

合储备液 １ ．０ 、２ ．０ 、４ ．０ 、６ ．０ 、８ ．０ ml置 １０ ml 量瓶
中 ，加甲醇稀释至刻度 ，摇匀 。分别进样 ，记录色谱

图 ，以峰面积 Y 对浓度 X 作线性回归 ，计算回归方

程（见表 １） ，结果表明各成分分别在相应的线性范

围内呈良好的线性关系 。

表 1 　 5种蒽醌类成分的回归方程及线性范围（n＝ ５）

成分 线性关系 r 线性范围（μg ／ml）
芦荟大黄素 Y ＝ ４９ ３１８ X － ２ 佑．１７３ １ v．０ ２ 佑．３０ ～ １８ ．４

大黄酸 Y ＝ ４１ ５０５ X － １ 挝．４５４ ７ １ v．０ ２ *．９３０ ～ ２３ ．４４

大黄素 Y ＝ ３６ ３０４ X － ５ 挝．４６５ ９ １ v．０ ５ 佑．００ ～ ４０ ．０

大黄酚 Y ＝ ４６ ３５２ X － ４２ �．０３７ ０ +．９９９ ８ １４ *．８７０ ～ １１８ ．９６

大黄素甲醚 Y ＝ ２６ ５５７ X － ７ 挝．０９０ ６ ０ +．９９９ ９ ７ *．４１０ ～ ５９ ．２８

2 ．4 　精密度试验 　 取“２ ．２”项下的混合对照品溶

液 ，按上述色谱条件连续进样 ５次 ，芦荟大黄素 、大

黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲醚峰面积的 RSD
分别为 ０ ．６８％ 、０ ．７５％ 、０ ．２１％ 、０ ．１６％ 、１ ．０２％ 。

结果表明该方法的精密度良好 。

2 ．5 　重复性试验 　取同一批号（批号为 １３１０２３）的

样品 ５份 ，按“２ ．２”项下供试品溶液的制备方法进行

测定 ，芦荟大黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素

甲醚平均含量分别为 ０ ．６２ 、０ ．６７ 、１ ．２０ 、４ ．２３ 、１ ．１９

mg／片 ，RSD分别 ０ ．８４％ 、１ ．６９％ 、１ ．６０％ 、１ ．３７％ 、

１ ．５３％ 。说明方法重复性良好 。

2 ．6 　稳定性试验 　 取同一批号（批号为 １３１０２３）的

供试品溶液 ，在常温下分别于 ０ 、１ 、２ 、４ 、８ h进样 ，记录

峰面积 ，RSD分别为 ０ ．４２％ 、０ ．３１％ 、０ ．３２％ 、０畅２１％ 、

０ ．３６％ 。表明样品溶液在 ８ h内稳定性良好 。

2 ．7 　加样回收率试验 　精密称取已知含量（批号为

１３１０２３）的样品 ０ ．１５ g ，共 ９ 份 ，分别置于平底烧瓶

中 ，按 ８０％ 、１００％ 、１２０％ ３个浓度分别精密加入“２ ．

２”项下的混合对照品储备液 ５ 、８ 、１０ ml ，按“２ ．２”项下

供试品溶液制备方法 ，即得 。精密吸取上述供试液

１０ μl注入色谱仪 ，测定含量 ，结果见表 ２ 、３ 、４ 、５ 、６ 。

表 2 　芦荟大黄素加样回收率测定结果（n＝ ９）

取样量
（m／mg）

测得含量
（m／mg ）

对照品加入量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０  ．３０１ ８ ０ 湝．４１２ ６ ０ 垐．１１２ ７ ９８ 枛．３１

０  ．３０２ ４ ０ 湝．４１３ ３ ０ 垐．１１２ ７ ９８ 枛．４０

０  ．３０４ ７ ０ 湝．４１８ ５ ０ 垐．１１２ ７ １００ 枛．９８

０  ．３０９ ２ ０ 湝．４８８ １ ０ 垐．１８０ ３ ９９ 枛．２２

０  ．３０８ ２ ０ 湝．４９０ ６ ０ 垐．１８０ ３ １０１ 枛．１６ １００  ．１６ １ ;．５８

０  ．３０９ ０ ０ 湝．４９４ ９ ０ 垐．１８０ ３ １０３ 枛．１１

０  ．３０６ ３ ０ 湝．５２９ ４ ０ 垐．２２５ ４ ９８ 枛．９８

０  ．３０８ ６ ０ 湝．５３６ ６ ０ 垐．２２５ ４ １０１ 枛．１５

０  ．３０７ ４ ０ 湝．５３３ ０ ０ 垐．２２５ ４ １００ 枛．０９
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表 3 　大黄酸加样回收率测定结果（n＝ ９）

取样量
（m／mg）

测得含量
（m／mg）

对照品加入量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０ 腚．３２６ ７ ０ |．４７３ ７ ０ h．１４６ ５ １００ 媼．３４

０ 腚．３２７ ４ ０ |．４７８ ２ ０ v．１４６５ １０２ 媼．９４

０ 腚．３２９ ８ ０ |．４８２ ７ ０ h．１４６ ５ １０４ 媼．３７

０ 腚．３３４ ７ ０ |．５７７ ９ ０ h．２３４ ４ １０３ 媼．７５

０ 腚．３３３ ６ ０ |．５７７ １ ０ h．２３４ ４ １０３ 媼．８８ １０２ �．９１ １  ．２７

０ 腚．３３４ ５ ０ |．５７８ ６ ０ h．２３４ ４ １０４ 媼．１４

０ 腚．３３１ ６ ０ |．６３２ ２ ０ h．２９３ ０ １０２ 媼．５９

０ 腚．３３４ １ ０ |．６３２ ０ ０ h．２９３ ０ １０１ 媼．６７

０ 腚．３３２ ７ ０ |．６３３ ０ ０ h．２９３ ０ １０２ 媼．４９

表 4 　大黄素加样回收率测定结果（n＝ ９）

取样量
（m／mg）

测得含量
（m／mg）

对照品加入量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０ 腚．５８６ ０ ０ |．８２８ ２ ０ h．２５０ ０ ９６ v．８８

０ 腚．５８７ ２ ０ |．８３８ ９ ０ h．２５０ ０ １０２ v．４８

０ 腚．５９１ ６ ０ |．８４６ ０ ０ h．２５０ ０ １０１ v．７６

０ 腚．６００ ４ ０ |．９９９ ０ ０ h．４００ ０ ９９ v．６５

０ 腚．５９８ ４ ０ |．９９８ ７ ０ h．４００ ０ １００ v．０８ ９９ 珑．７６ １  ．６７

０ 腚．６００ ０ １ |．０００ ６ ０ h．４００ ０ １００ v．１５

０ 腚．５９４ ８ １ |．０９０ ８ ０ h．５００ ０ ９９ v．２０

０ 腚．５９９ ２ １ |．０９１ ４ ０ h．５００ ０ ９８ v．４４

０ 腚．５９６ ８ １ |．０９３ ０ ０ h．５００ ０ ９９ v．２４

表 5 　大黄酚加样回收率测定结果（n＝ ９）

取样量
（m／mg）

测得含量
（m／mg）

对照品加入量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

２ 腚．０６７ １ ２ |．８０３ １ ０ h．７３９ ８ ９９ v．４９

２ 腚．０７１ ３ ２ |．８０７ ６ ０ h．７３９ ８ ９９ v．５３

２ 腚．０８６ ９ ２ |．８１６ ８ ０ h．７３９ ８ ９８ v．６６

２ 腚．１１７ ９ ３ |．３２０ ５ １ h．１８３ ７ １０１ v．６０

２ 腚．１１０ ９ ３ |．３１２ ０ １ h．１８３ ７ １０１ v．４７ １００ �．３２ １  ．３３

２ 腚．１１６ ５ ３ |．３２６ ３ １ h．１８３ ７ １０２ v．２０

２ 腚．０９８ ２ ３ |．５８５ ０ １ h．４７９ ６ １００ v．４９

２ 腚．１１３ ７ ３ |．５７０ ９ １ h．４７９ ６ ９８ v．４９

２ 腚．１０５ ２ ３ |．５９８ ４ １ h．４７９ ６ １００ v．９２

表 6 　大黄素甲醚加样回收率测定结果（n＝ ９）

取样量
（m／mg）

测得含量
（m／mg）

对照品加入量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

０ 腚．５８０ １ ０ |．９５０ ２ ０ h．３６９ ８ １００ 媼．０８

０ 腚．５８１ ３ ０ |．９５６ ６ ０ h．３６９ ８ １０１ 媼．４９

０ 腚．５８５ ７ ０ |．９５６ ８ ０ h．３６９ ８ １００ 媼．３５

０ 腚．５９４ ４ １ |．１８９ ２ ０ h．５９１ ６ １００ 媼．５４

０ 腚．５９２ ４ １ |．１９０ ０ ０ h．５９１ ６ １０１ 媼．０１ １００ �．４４ １  ．０３

０ 腚．５９４ ０ １ |．１９８ ２ ０ h．５９１ ６ １０２ 媼．１３

０ 腚．５８８ ９ １ |．３２６ ５ ０ h．７３９ ５ ９９ 媼．７４

０ 腚．５９３ ２ １ |．３２２ １ ０ h．７３９ ５ ９８ 媼．５７

０ 腚．５９０ ８ １ |．３３０ ６ ０ h．７３９ ５ １００ 媼．０４

2 ．8 　样品含量测定 　取 ３批新保肾片 ，按“２ ．２”项

下方法制备对照品溶液和供试品溶液 ，依法测定 ，结

果见表 ７ 。

表 7 　样品含量测定结果（n＝ ３ ，mg ／片）

批号
芦荟
大黄素

大黄酸 大黄素 大黄酚
大黄素
甲醚

５ 种蒽醌类
成分总量

１２１１０７ 技０ X．９２ ０ 牋．９４ １ 梃．９６ ５ 0．７９ １ x．５３ １１ �．１４

１２１２０６ 技０ X．８５ ０ 牋．９７ １ 梃．９３ ５ 0．８０ １ x．２６ １０ �．８１

１３１０２３ 技０ X．６２ ０ 牋．６７ １ 梃．２０ ４ 0．２３ １ x．１９ ７ 殚．９１

　 　综合 ３批样品测定结果 ，确定本品每片含大黄

以芦荟大黄素 、大黄酸 、大黄素 、大黄酚和大黄素甲

醚总量计不得少于 ５ ．０ mg 。
3 　讨论

大黄的化学成分复杂 ，所含的有机化合物众多 ，

在采用甲醇唱０ ．１％ 磷酸溶液（７５ 砄 ２５） 、甲醇唱１％ 醋

酸溶液（７５ 砄 ２５）和甲醇唱０ ．１％ 磷酸溶液（７８ 砄 ２２）等

流动相后发现磷酸系统比醋酸系统更稳定［２ ，３］
，峰

形更佳 ，虽然有机相的减少延长了分析时间 ，但更利

于主成分和杂峰的分离 ，同时相较于梯度洗脱简便

易行 ，故选择了甲醇唱０ ．１％ 磷酸溶液（７０ 砄 ３０）作为

合适的流动相 。

通过与我院同类制剂的含量对比 ，我们发现新保

肾片中大黄素和大黄酚的含量更高 ，同时有研究表明

此类成分对金黄色葡萄球菌和链球菌等均具有较好

的抑制作用 ，且能够通过降低细胞高代谢状态来治疗

慢性肾衰竭［４唱６］
，故从一个方面验证了该制剂的有效

性 。另外 ，中药的成分复杂 ，从西药的角度去研究一

些指标性成分并不能代表整体的作用 ，所以我们需要

建立一个属于中药的可靠的质量标准体系 。
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