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炮制对决明子中六种游离蒽醌含量的影响

戈大春　沈多荣　王卓君
（江苏省苏州市吴中人民医院药剂科，苏州，２１５１２８）

摘要　目的：比较炮制对决明子中主要活性成分游离蒽醌含量的影响。方法：采用高效液相色谱法检测决明子中６种游
离蒽醌类成分的含量，分别为橙黄决明素，大黄酸，决明蒽醌，大黄素，大黄酚，大黄素甲醚，并比较其炮制前后的含量变

化。结果：炮制后６种游离蒽醌变化情况为，橙黄决明素和大黄酸的含量变化没有显著性差异，决明蒽醌的含量升高了
２５％，大黄素的含量升高了２１％，大黄酚的含量降低了１５％，大黄素甲醚的含量降低了２１％。结论：炮制对决明子中主要
活性成分游离蒽醌类成分的含量会产生不同的影响，有些游离蒽醌含量保持不变，有些游离蒽醌含量会有显著升高，有些

游离蒽醌含量会明显降低。
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　　决明子为豆科一年生草本植物决明 Ｃａｓｓｉａｏｂ
ｔｕｓｉｆｏｌｉａＬ或小决明 ＣａｓｓｉａｔｏｒａＬ的干燥成熟种
子［１］。决明子在临床上为常用中药，具有清肝明目、

润肠通便的功效［２３］。决明子又称“还瞳子”，含有

多种维生素和丰富的氨基酸、脂肪、碳水化合物等，

临床实验证明，喝决明子茶可以清肝明目、防止视力

模糊、降血压、降血脂、减少胆固醇等，对于防治冠心

病、高血压都有较好的疗效［４］。决明子在临床上应

用有生决明子和炒决明子之分，其中生决明子长于

清肝热，润肠燥，具有清热明目，润肠通便的功效，用

于目赤肿痛，大便秘结；炒决明子则寒泻之性缓和，

有平肝养肾的功效，可用于头痛、头晕、青盲内障

等［５６］。因此，经过炮制之后的决明子其性质发生了

较为明显的改变，这与其中相关化学成分的改变有

关，因此，研究炮制前后决明子中有效成分的含量变

化可对揭示决明子炮制之后药性为何改变提供一定

的科学依据。

决明子中的蒽醌类成分是决明子中一大类代表

性药效成分，具有泻下和抗氧化等活性。为了探索

决明子炮制过程中相关药效物质基础的变化规律，

我们选择了蒽醌类（橙黄决明素，大黄酸，决明蒽醌，

大黄素，大黄酚，大黄素甲醚）成分作为指标，采用高

效液相色谱法，比较炮制前后蒽醌类共６个指标性
成分含量变化，为研究炮制对决明子药效的改变提

供一定的参考和借鉴。

１　仪器与试药
１１　仪器　日本岛津 ＬＣ２０ＡＴ型高效液相色谱仪
（ＤＡＤ检测器，四元梯度泵，柱恒温箱，在线脱气
机），ＢＳＡ８２２ＣＷ型十万之一电子天平（德国赛多利
斯公司）。

１２　试药　橙黄决明素，大黄酸，决明蒽醌，大黄
素，大黄酚，大黄素甲醚对照品均由本实验室自制，
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结构经 ＵＶ、ＮＭＲ、ＭＳ、ＩＲ鉴定，用高效液相色谱法
（ＨＰＬＣ）测定纯度均 ＞９８０％（峰面积归一化法），
乙腈（ＨＰＬＣ级，Ｆｉｓｈｅｒ公司），甲醇（色谱纯，Ｆｉｓｈｅｒ
公司），水为重蒸水，其余试剂为分析纯（北京化学

试剂厂）。

１３　分析样品　决明子药材于２０１７年购自安徽亳
州药材市场，经专家鉴定为豆科植物决明 Ｃａｓｓｉａｏｂ
ｔｕｓｉｆｏｌｉａＬ的成熟种子，产于河北、安徽。

决明子饮片由本实验室自行制备，炮制方法按

照《中华人民共和国药典》２０１５年版一部中决明子
饮片项下规定操作，取净决明子，照清炒法（附录Ⅱ
Ｄ）文火炒至微有香气，取出，放凉，备用。
２　方法与结果
２１　色谱条件　ＴｈｅｒｍｏＳｙｎｃｒｏｎｉｓＣ１８色谱柱（４６
ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ），流动相乙腈（Ａ）１％冰乙酸水
溶液（Ｂ）梯度洗脱（０～６０ｍｉｎ，３５％～７５％Ａ），流速
１ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３０℃，检测波长２５４ｎｍ，进样量１０
μＬ。
２２　对照品溶液的制备　精密称取橙黄决明素、大
黄酸、决明蒽醌、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚适量，

置１００ｍＬ量瓶中，加７５％甲醇溶解，定容至刻度，配
置成质量浓度分别为 １２１３０，６２７０，５４２０，６８９，
４９１４，８３６μｇ／ｍＬ的各对照品贮备液。精密吸取
各对照品贮备液适量，配制成质量浓度为１０１０８，
５２２５，２５８１，９１９，１０９２，６９７μｇ／ｍＬ的混合对照
品贮备液。

２３　供试品溶液的制备　取决明子生品及炮制品
粉末（过四号筛）约０２ｇ，精密称定，置５０ｍＬ具塞
锥形瓶中，精密加入７５％甲醇２５ｍＬ称定质量，置
水浴上加热回流１ｈ，放冷，再称定质量，用７５％甲
醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，用 ０４５
μｍ微孔滤膜滤过即得，备用。
２４　专属性试验　精密量取“２２”项下混合对照品
溶液和供试品溶液各适量，按“２１”项下色谱条件进
样测定。结果，在该色谱条件下，各待测成分间、待

测成分与杂质峰间均能达到基线分离，分离度 ＞
１５，其他成分对待测成分的测定无干扰，理论塔板
数以橙黄决明素峰计＞６０００。见图１。
２５　线性关系考察　分别精密吸取混合对照品溶液
０５０、１００、２００、４００、６００、８００ｍＬ，分别置１０ｍＬ
容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，得到系列浓度的

６种成分混合对照品溶液。进样１０μＬ，测定峰面积，
记录数据。分别以进样量为横坐标（Ｘ），峰面积为纵
坐标（Ｙ）绘制标准曲线，进行线性回归分析。见表１。

２６　精密度试验　吸取对照品溶液，按“２１”项下
色谱条件，连续重复进样６次，每次１０μＬ，测定６种
化合物的峰面积并计算 ＲＳＤ值。记录橙黄决明素、
大黄酸、决明蒽醌、大黄素、大黄酚、大黄素甲醚的峰

面积，ＲＳＤ分别为０１５％，０１２％，０１３％，０１６％，
０１８％，０１１％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

图１　６种成分高效液相色谱图
　　注：１．橙黄决明素；２．大黄酸；３．决明蒽醌；４．大黄素；５．大黄酚；

６．大黄素甲醚

表１　线性关系考察结果（ｎ＝６）

化合物 线性方程 Ｒ２ 线性范围（μｇ／ｍＬ）

橙黄决明素 Ｙ＝１４２３８Ｘ４３８６ ０９９９６ ４４２１～１０１０８
大黄酸 Ｙ＝２８７６１Ｘ６８４２ ０９９９５ ３１１８～５２２５
决明蒽醌 Ｙ＝４３８２１Ｘ３７８１ ０９９９４ ０８９２～２５８１
大黄素 Ｙ＝３６７０２Ｘ２７８３ ０９９９２ ００９８～９１９
大黄酚 Ｙ＝４９８２１Ｘ５２１３ ０９９９７ ０１１４～１０９２

大黄素甲醚 Ｙ＝３２４１２Ｘ２３９８ ０９９９６ ００７８～６９７

表２　决明子６种游离蒽醌的稳定性实验

化合物
ＲＥ（％）

２ｈ ４ｈ ８ｈ １２ｈ ２４ｈ

橙黄决明素 －１８ １１ －０４ １１ １２
大黄酸 ０６ －１１ ０５ ０４ １６
决明蒽醌 －１１ －０８ ０８ ０６ １１
大黄素 ０６ －０４ １３ ０３ １２
大黄酚 ０８ ０９ －１２ ０６ ０８

大黄素甲醚 －０９ １２ －１３ ０６ １１

２７　重复性试验　称取同一批决明子样品５００ｍｇ，
共６份，按“２２”项下供试品溶液制备方法操作，按
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表３　决明子生品与炮制品６种蒽醌苷元的含量比较（珋ｘ±ｓ，ｎ＝６）

样品 橙黄决明素 大黄酸 决明蒽醌 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚

生品 ００５２２±０００５ ００３８２±０００８ ００１５６±０００２ ０００７８±００００４ ００１２４±０００２ ０００８６±００００３
炮制品 ００５１３±０００６ ００３７６±０００７ ００１９５±０００１ ０００９４±００００３ ００１０５±０００１ ０００６８±００００２
含量变化 — — ２５％（＋） ２１％（＋） １５％（－） ２１％（－）

“２１”项下色谱条件测定，外标法计算浓度，计算
ＲＳＤ值。结果橙黄决明素、大黄酸、决明蒽醌、大黄
素、大黄酚、大黄素甲醚的 ＲＳＤ分别为 ２１％，
２５％，２４％，２３％，２２％，２５％（ｎ＝６），表明重
复性良好。

２８　稳定性试验　按“２２”项下方法操作制备决
明子供试品溶液，在“２１”项色谱条件下，分别在０，
２，４，８，１２，２４ｈ测定。外标法计算６种化合物不同
时间点浓度并与０ｈ比较，计算ＲＥ值。结果表明供
试品溶液在２４ｈ内稳定。见表２。
２９　回收率试验　称取已知含量的决明子样品６
份，每份约 ５００ｍｇ，分别加入精密量取的 １２１３０
μｇ／ｍＬ的橙黄决明素０７０ｍＬ、６２７０μｇ／ｍＬ的大
黄酸 ０６ｍＬ、５４２０μｇ／ｍＬ的决明蒽醌 ０３ｍＬ、
６８９μｇ／ｍＬ的大黄素０４ｍＬ、４９１４μｇ／ｍＬ的大黄
酚０５ｍＬ、８３６μｇ／ｍＬ的大黄素甲醚 ０３ｍＬ，按
“２２”项下供试品溶液制备方法操作，并按“２１”项
下色谱条件测定，以各化合物浓度计算回收率。化

合物１、２、３、４、５、６的平均回收率在９８３％～９９２％
之间，ＲＳＤ＜２０％。
２１０　样品测定结果　取购自安徽亳州药材市场的
决明子生品 ６份和相应的炮制品 ６份，按照上述
“２１”“２２”项下成分含量测定方法，测定其中的橙
黄决明素、大黄酸、决明蒽醌、大黄素、大黄酚、大黄

素甲醚含量，对生品和炮制品含量进行比较。见表

３。
３　讨论

决明子采用高效液相色谱法测定蒽醌准确、灵

敏，高效［７８］。本研究表明决明子生品与炮制品比

较，其中游离蒽醌橙黄决明素、大黄酸的含量未见明

显变化，说明在炮制过程种，这２种游离蒽醌成分的
稳定性较好。而决明蒽醌、大黄素的含量在生品基

础上经过炮制之后，含量明显增加，有可能是生品决

明子其中所含的蒽醌苷类在炮制过程中分解产生了

游离蒽醌苷元所造成的。大黄酚、大黄素甲醚的含

量在炮制后明显下降，说明这２种游离蒽醌在决明
子中的稳定性较差，在炮制过程种，部分成分被破坏

损失，从而造成含量减少。

对于橙黄决明素、大黄酸的含量未发生明显变

化的情况，也有可能是这２种游离蒽醌苷元含量处
在一种动态平衡之中，即使在炮制过程中，这种动态

平衡也没有被打破。而另外２种含量变化情况的游
离蒽醌，其含量动态平衡在炮制过程中，因为加热而

被破坏。其中含量减少的原因可能是生成苷元的速

率由于炮制受热而低于苷元分解的速率，而含量增

加的原因也可能是生成苷元的速率由于炮制受热高

于了苷元分解的速率。

不同炮制方法对决明子活性成分游离蒽醌含量

影响的研究较多［９１２］，其结果多比较不同炮制方法

对蒽醌类成分含量的影响。对采用清炒法炮制对６
种游离蒽醌含量的影响研究未见报道。对于决明子

中这类蒽醌苷元由于炮制而导致的含量变化不同的

研究结果，我们也正在对其变化的本质原因进行寻

找，从而更好地指导中药炮制过程，使其更加科学

化，能够在一定程度上更好地确保中药品质，提升中

药质量。

参考文献

［１］国家药典委员会．中华人民共和国药典（一部）［Ｍ］．北京：中国
医药科技出版社，２０１０：１３５１３６．

［２］赵艺萌，吴丽，张烁，等．决明子的安全性评价与风险控制措施的
探讨［Ｊ］．中国中药杂志，２０１７，４２（２１）：４０７４４０７８．

［３］骆宜，刘斌．ＨＰＬＣ法测定决明子中３个萘并吡喃酮类成分的含

量［Ｊ］．中华中医药杂志，２０１６，３１（９）：３７７４３７７７．
［４］陈建真，陈建明，吕圭源，等．菊明提取物中蒽醌类活性成分的质

量标准研究［Ｊ］．中国药房，２０１４，２５（３１）：２９３７２９３９．
［５］韩燕全，陈芮，潘凌宇，等．中药“生熟异用”机理研究进展［Ｊ］．中

医药临床杂志，２０１７，２９（８）：１１８７１１９２．
［６］王祥，余炜，万毅．决明子的炮制提取工艺及食品开发［Ｊ］．中医

药临床杂志，２０１６，２８（４）：５９０５９３．

［７］王淑红，杨春娟，刘璐，等．ＨＰＬＣ测定决明子中６种游离蒽醌含
量［Ｊ］．哈尔滨医科大学学报，２０１５，４９（１）：２２２６．

［８］刘斌，巩鸿霞，肖学凤，等．决明子化学成分及药理作用研究进展
［Ｊ］．药物评价研究，２０１０，３３（４）：３１２３１５．

［９］赖日明．不同炮制方法对决明子中蒽醌类成分含量的影响［Ｊ］．

中国民族民间医药，２０１５，２４（２０）：５，８．
［１０］蒋亚莉，舒志明，王建．不同炮制方法对决明子中蒽醌含量的影

响［Ｊ］．军事医学，２０１０，３４（４）：３８９３９０，３９３．
［１１］赖日明．不同炮制方法对决明子中蒽醌类成分含量的影响［Ｊ］．

中国民族民间医药，２０１５，２４（２０）：５５，８．
［１２］方艳夕，毛斌斌，时维静，等．炮制方法对决明子中蒽醌和多糖

含量的影响［Ｊ］．宜春学院学报，２０１２，３４（４）：１０２１０５．

（２０１８－０４－１６收稿　责任编辑：杨觉雄）

·５６７１·世界中医药　２０１８年７月第１３卷第７期


