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  [ 摘要]  目的: 研究大承气汤在不同配伍方法中枳实黄酮类成分的变化规律。方法: 以君药大黄为核心, 依次配伍其他 3

味中药( 厚朴、枳实和芒硝) , 进行不同配伍方法设计,共得到 7种配伍组方。采用 HPLC法测定不同配伍组中柚皮苷、橙皮苷

的含量。结果:大承气汤中枳实黄酮类成分在配伍环境中发生变化, 经典煎法的柚皮苷和橙皮苷含量最高, 分别为 4. 45%和

1. 16%。柚皮苷在0. 168 5～1. 164 8 μg有良好的线性关系( r = 0. 999 5) , 平均回收率为 98. 20% , RSD为 2. 26%。结论: 大承

气汤全方配伍后,在一定程度上能增加黄酮类成分含量的溶出率。所建立的柚皮苷、橙皮苷 HPLC含量测定方法具有较好的

专属性, 可用于本方质量控制和配伍指标的测定。
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[ Abstract]  Objective: To study the change of the content of active ingredient in Chinese material medicine.

Method: Seven kinds of different compatibility of Dachengqi dceoctions were made when Rhei Radix et Rhizoma

was decocted with other three drugs ( Magnoliae Officinalis Cortex, Aurantii Fructus Immaturus and Natrii Sulfas) ,

then the quantitative analysis of naringin and hesperidin was determined by HPLC. Result: The flavonoid content

was influenced by different compatibility of Dachengqi decoction. The contents of naringin and hesperidin were

4. 45% and 1. 16% in the traditional decoction, of which higher than those of in other decoctions. The linear range

of naringin and hesperidin showed a good correlation from 0. 168 5 to 1. 684 8 μg( r =0. 999 8) , and from 0. 022 8

to 0. 228 0 μg( r = 0. 999 5) , respectively. Their average recoveries were 98. 85% ( RSD = 1. 36% ) and 98. 20%

( RSD = 2. 26% ) , respectively. Conclusion: The flavonoid content was increased when all drugs were decocted.

The HPLC method was well specified for determinantion of the contents of naringin and hesperidin, which could be

applied to the quality control and active ingredient determination of compatibility of Dachengqi decoction.

[ Key words]  Dachengqi decoction; compatibility; naringin; hesperidin

  大承气汤为《伤寒论》名方,本方的经典配伍煎

煮方法为“先煎厚朴、枳实, 去滓, 纳大黄, 更煮,去

滓,纳芒硝”。研究报道,在药味组成、剂量配比完全

相同的情况下,以不同煎法制成的大承气汤药效差

异甚大
[ 1 -2 ] ,不同煎煮方法和煎煮时间对大黄单味药

及大承气汤中大黄蒽醌类成分的溶出量和保存量有

明显的影响,且与其药效相关 [ 3-6]
。在其他的研究中
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也看到中药配伍的物理化学变化具有一定的普遍

性
[ 7-9 ]
。因此,中药复方配伍所呈现的结果,可能为

各药物所含有的成分之间产生物理化学和化学作用

而影响主要有效成分的数量, 进而影响其药效。大

承气汤传统煎煮采用水煎液,为了更好地进行复方

配伍研究,已对大承气汤提取工艺进行了优化,较佳

的提取溶剂为 60% 乙醇,回流提取 90 min。本试验

测定大承气汤不同配伍组合、药对不同配伍、不同煎

法中黄酮类成分的含量,研究大承气汤在不同配伍

方法中枳实黄酮类成分的变化规律,探讨其复方配

伍科学内涵的化学机制,为中药复方配伍的化学成

分研究提供科学依据。

1 材料

LC-10AT高效液相色谱仪 ( 日本岛津仪器有限

公司) ; N2010 色谱工作站 ( 浙江大学智达信息工程

有限公司) ; AEG-220 电子分析天平( 日本岛津仪器

有限公司) ;大黄、厚朴、枳实、芒硝饮片购于广州致

信中药饮片有限公司,均由广州中医药大学中药鉴

定教研室黄海波副教授鉴定。柚皮苷 ( naringin) 批

号 110722-200309, 供 含 量 测 定 用 ) ; 橙 皮 苷

( hesperidin) 批号 110721-200613, 供含量测定用,中

国药品生物制品检定所提供。

2 试验方法

2.1 配伍试验设计 本试验从大承气汤君、臣、佐、

使配伍关系出发,以君药大黄为核心,依次配伍其他

3味中药,进行不同配伍方法设计,共得到 7 种配伍

组方,见表 1。

按处方比例 ( 大黄 0. 24 g, 厚朴 0. 48 g, 枳实

0. 24 g, 芒硝 0. 18 g) , 取枳实、厚朴, 精密称定, 按

表 1 配伍设计表安排试验的配伍方法, 加热回流,

滤过, 提取药液经减压浓缩干燥, 得干浸膏粉,

备用。  
表 1 大承气汤配伍设计表

分组 配伍 煎煮方法

1 大黄 +枳实 取大黄、枳实 ,加入 60%乙醇 25 mL, 回流提取 90 min

2 大黄 +枳实 ( 大黄后下 ) 取枳实 , 加入 60 %乙醇 25 mL,回流提取 70 min, 滤过 , 提取液加大黄 , 再回流提取 20 min

3 大黄 +厚朴 +枳实 取大黄、厚朴、枳实 , 加入 60 %乙醇 25 mL,回流提取 90 min

4 大黄 +厚朴 +枳实 ( 大黄后下 ) 取厚朴、枳实 ,加入 60%乙醇 25 mL, 回流提取 70 min, 滤过 , 提取液加大黄 , 再回流提取 20 min

5 合煎法 取大黄、厚朴、枳实、芒硝 ,加入 60%乙醇 25 mL, 回流提取 90 min

6 经典法
取厚朴、枳实 ,加入 60%乙醇 25 mL, 回流提取 90 min, 滤过 , 提取液加大黄 , 再回流提取 10 min, 滤

过 , 提取液加芒硝 , 微沸 10 min

7 分煎法 分取大黄、厚朴、枳实、芒硝 4 味药 , 各加入 60 %乙醇 25 mL,回流提取 90 min, 合并各提取液

3 柚皮苷、橙皮苷 HPLC 含量测定方法

3.1 色谱条件  Hypersil ODS2 C18柱 ( 4. 6 mm×250

mm, 5 μm) ;流动相乙腈-水( 23∶77) ;流速 1 mL·min
- 1

;

柱温 30 ℃;检测波长 283 nm;进样量 5 μL。

3.2 对照品溶液的制备 精密称取柚皮苷对照品、

橙皮苷对照品适量,加甲醇分别制成每 1 mL含柚皮

苷 0. 337 mg、橙皮苷0. 045 6 mg的溶液,摇匀,即得。

见图 1。

3.3 供试品溶液制备  取大承气汤干膏 0. 1 g,精

密称定,精密加入甲醇 25 mL, 称定质量, 超声提取

30 min,用甲醇补足质量,滤过,取续滤液,即得供试

品溶液。见图 1。

3.4 阴性对照试验 按 2.1项下“经典法”煎煮方

法,制备不含枳实的阴性样品,按 3. 3项下方法制备

阴性对照溶液, 依法测定, 结果阴性对照无干扰,

见图 1。

3.5 线性关系考察 按上述色谱条件,以峰面积积

分值 A为纵坐标,对照品量 X( μg) 为横坐标,绘制标

准曲线,分别得柚皮苷、橙皮苷标准曲线方程为 A =

2. 784 8 ×106 X - 49 400. 57, r = 0. 999 8 ; A =

2. 190 7 ×10
6
X - 8 858. 02, r = 0. 999 5; 线性范围分

别为0. 168 5 ～1. 684 8 μg, 0. 022 8 ～0. 228 0 μg。

3.6 精密度试验  取柚皮苷、橙皮苷对照品溶液 5

μL,连续进样 6 次, 测定柚皮苷、橙皮苷峰面积值,

结果各峰面积的 RSD分别为 1. 64% , 1. 41%。

3.7 稳定性试验 取供试品溶液于 0, 2, 4, 8, 12, 24

h分别进样 5 μL,测定柚皮苷、橙皮苷峰面积值,结

果各峰面积的 RSD分别为 1. 00% , 1. 03%。

3.8 重复性试验  取同一批大承气汤干膏约 0. 1

g,精密称定, 共取 6 份, 按供试品溶液制备方法制

备,测定柚皮苷、橙皮苷含量,结果各含量的 RSD分

别为 2. 80% , 1. 35%。
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A.大承气汤全方样品

B. 柚皮苷、橙皮苷混合对照品

1. 柚皮苷 ; 2. 橙皮苷

C. 缺枳实阴性样品

图 1 大承气汤色谱

3.9 加样回收率试验  精密称取已测知含量的大

承气汤干膏约 0. 05 g共 6 份,分别精密加入一定量

的对照品溶液,按供试品溶液制备方法制备,测定柚

皮苷、橙皮苷含量,计算得各平均加样回收率分别为

98. 85% , 98. 20% ; RSD分别为 1. 36% , 2. 26%。

3.10 测定结果  按 3. 1项下色谱条件,测定各配

伍组柚皮苷、橙皮苷含量,结果见表 2。
表 2 不同配伍组枳实黄酮类成分含量测定结果 ( n = 2) %

分组 柚皮苷 橙皮苷 ∑

1 4. 11 1. 05 5. 16

2 4. 17 0. 76 4. 93

3 3. 94 1. 19 5. 13

4 4. 14 1. 12 5. 26

5 4. 25 1. 15 5. 40

6 4. 45 1. 16 5. 61

7 4. 35 1. 36 5. 71

4 讨论

大黄与枳实相配伍,大黄苦寒,功在荡涤泻火,

擅下胃肠结热有形积滞。枳实下气消痞,主泄胃肠

结气之无形气痞。热结胃肠则气滞难行,气结于中

则肠垢难下,只有二药配伍,才能有泻热除积, 利气

消痞之功。临床应用若见热势较甚,大便秘结之证,

则以大黄为主,少佐枳实;若见胃肠食积化热、腹满

疼痛之证,则以枳实为主,少用大黄
[ 1 0]
。

本试验将大承气汤中的各味药,以大黄为主,进

行不同药对配伍,再以不同的配伍方法煎煮,通过测

定各不同配伍下柚皮苷、橙皮苷的含量,从而研究不

同配伍下大承气汤有效成分的变化规律。分组 1, 2

为大黄与枳实配伍组,其中组 1 为大黄与枳实同下,

组 2 为大黄后下;分组 3, 4 为大黄、厚朴和枳实配伍

组,组 3 为大黄、厚朴和枳实同下,组 4 为大黄后下。

从表 2 可以看出,枳实黄酮类成分的含量,组 1, 2 组

3, 4 中黄酮类成分的含量均差别不大, 说明大黄后

下与否,在煎煮过程中对枳实黄酮类成分的溶出率

没有太大的影响,但对大黄中蒽醌类成分的溶出率

影响较大
[ 1 1]
。组 5 ～7 为全方的配伍组, 且黄酮类

成分的含量比组 1 ～4 要高,说明在全方的整体配伍

下,能增加黄酮类成分含量的溶出率。

5 结论

大承气汤传统煎煮采用水煎液, 本试验中采用

60%乙醇溶液作为提取溶液, 由于 60% 乙醇能更好

地溶解方中的有效成分, 因此能更好地体现不同配

伍的变化结果。大承气汤传统煎法要求大黄后下,

因大黄后下可以增加蒽醌类成分的溶出率,枳实、厚

朴在方中起着对大黄蒽醌分增溶的作用
[ 11 ]
。从本

试验的结果来看,大承气汤中枳实黄酮类成分在配

伍环境中发生变化,其中大黄后下,对黄酮类成分的

含量影响不大,说明本方经典的配伍方法主要是针

对提高大黄在全方中的泻下作用,但也表明了枳实

在方中作为臣药进行辅助君药大黄的重要性。全方

配伍后,在一定程度上也能增加黄酮类成分含量的

溶出率。
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根据白花丹醌对照品甲醇溶液的紫外-可见光

谱测定结果,可知白花丹醌在 209, 265, 406 nm处有

吸收,试验结果表明, 在 406 nm进样测定, 灵敏度

高,基线平稳, 图谱分离较好, 且阴性对照无干扰。

试验中考察了流动相比例、流速、柱温的变动对分离

度等结果的影响,发现在测定条件下,系统的轻微变

动对试验结果影响不大,系统耐用性良好。
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