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摘要 目的: 建立短葶山麦冬药材主要药用成分的定性与定量分析方法。方法:采用薄层色谱法对短葶山麦冬药材中甾体皂

苷类成分进行定性鉴别;采用紫外 -可见分光光度法对短葶山麦冬药材中多糖成分进行含量测定, 以苯酚 -硫酸显色, 在 490

nm的波长处测定吸收度。结果:应用所建立的方法对 14批药材进行定性与定量分析, 结果在 TLC图谱中均可检出短葶山麦

冬药材的特征斑点; 14批样品多糖含量测定结果以无水葡萄糖计为 6134% ~ 131 69%。结论: 本方法操作简便, 重复性好,结

果准确可靠, 可用于该药材的定性与定量分析。
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Abstract Objec tive: To establish the quality and quantity ana lysis methods of L iriop e muscari ( Decne. ) Baily.

Method:W ith TLC to identify stero id g lycoside o fL iriop emuscari ( Decne1) B aily; U ltrav io let spectrophotometry and

co lourimetry w as used to determ inate po lysaccharide contents of L iriop e muscari ( Decne1) Ba ily, and the detected

w ave leng th w as 490 nm. Result: 14 samp les w ere determ inated by the new m ethod. The characteristic spots o fL irio-

p e muscari( D ecne. ) Ba ily could be easily exam ined by TLC. The polysaccharide contents ofL iriop e muscari ( Dec-

ne1) Ba ily w ere 6134% - 13169%. Conc lusion: Thesem ethods are simple, accurate and can be used fo r the qua lity

and quantity ana lysis o fLiriope muscari ( Decne1) B aily.

Key words: Liriope muscari ( Decne1) B aily; TLC; u ltrav iolet spectropho tometry and co lour imetry; po lysaccharides o f

L iriop emuscari ( Decne1) Ba ily; stero id g lycosides

短葶山麦冬为百合科植物山麦冬属短葶山麦冬

L iriop emuscari( Decne. ) Ba ily的干燥块根,具有养阴

生津、润肺清心的功效。短葶山麦冬主产于福建泉

州、惠安、仙游等地, 多为栽培品
[ 1]

, 收载于中国药

典 2005年版一部 /山麦冬0项下, 标准中收载有性

状、显微鉴别、浸出物等检测项目, 缺乏具体的定性

及定量检测指标。

据报道
[ 2, 3]

,短葶山麦冬药材中含有甾体皂苷

类、多糖类等成分,有改善心血管、免疫调节、呼吸系

统调节的功能,可降低血糖、抗肿瘤、抗炎、抗心律失

常及抗疲劳等,而麦冬总多糖具有较强的抗心肌缺

血、降血糖、耐缺氧、增强免疫、抗过敏及保护胃肠道

等作用,是其活性成分之一
[ 4, 5 ]
。为此,本文研究建

立短葶山麦冬药材中甾体皂苷类成分定性鉴别方

法, 同时对其所含的多糖类成分进行定量分析。

1 仪器与试药

Ag ilent 8453紫外 - 可见分光光度仪, M ettler

AE240电子天平, SB 3200 B ranson超声仪 (上海必

能信超声有限公司, 220 V, 50 kHz)。

D - 无水葡萄糖对照品 (批号: 110833 -
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200302,含量测定用, 中国药品生物制品检定所 ) ,

对照药材麦冬 (批号: 121013- 200607)及湖北麦冬

(批号: 121136- 200302)均由中国药品生物制品检

定所提供。

正丁醇、甲醇、乙酸乙酯、冰醋酸、无水乙醇、苯

酚、硫酸等均为分析纯, M illiQ超纯水。

样品均由福建泉州东南中药材种植有限公司提

供,经中国药品生物制品检定所张南平副主任药师

鉴定为短葶山麦冬 L iriop e muscari ( D ecne. ) Baily的

干燥块根。

2 甾体皂苷类薄层色谱鉴别

参照文献 [ 6] , 对短葶山麦冬药材中的甾体皂

苷类成分进行薄层色谱分析,同时用对照药材麦冬

( Rad ix Ophiopogon is)和湖北麦冬 ( Radix L iriopes)为

对照进行了比较实验, 发现短葶山麦冬药材薄层色

谱与麦冬对照药材和湖北麦冬对照药材的薄层色谱

有差异,短葶山麦冬有其特征斑点,此法的专属性较

强。

211 供试品溶液的制备 取本品粉末 (过 4号筛 )

1 g,加正丁醇 20mL,摇匀, 放置过夜,超声 ( 220 V,

50 kH z)处理 30m in, 放冷, 滤过, 滤液蒸干, 残渣加

甲醇 2mL使溶解,即得。

212 对照药材溶液制备  取对照药材麦冬、湖北麦

冬粉末各 1 g, 分别按 / 2110项下方法操作, 即得麦

冬对照药材溶液和湖北麦冬对照药材溶液。

213 薄层色谱条件 照薄层色谱法 (中国药典

2005年版一部附录 Ö B )试验, 吸取供试品溶液及

麦冬对照药材和湖北麦冬对照药材溶液各 10 LL,

分别点于同一硅胶 G薄层板 (青岛海洋化工厂 )上,

以正丁醇 -乙酸乙酯 -水 ( 4B1B5)上层液为展开

剂,展开至 10 cm,取出, 晾干, 喷以 10%硫酸乙醇溶

液,加热至斑点显色清晰。置日光下检视,结果在样

品色谱中,在与麦冬对照药材和湖北麦冬对照药材

色谱相应的位置上,未显相同颜色的斑点;置紫外光

灯 ( 365 nm )下检视, 结果在样品色谱中, 在与麦冬

对照药材及湖北麦冬对照药材色谱相应的位置上,

也未显相同颜色的荧光斑点。样品色谱中,在 R f值

为 0145处有 1个深绿色斑点,而麦冬对照药材和湖

北麦冬对照药材的色谱相应位置上没有此斑点,见

图 1。

3 短葶山麦冬多糖含量测定

311 对照品溶液的制备 精密称取 105 e 干燥至

恒重的无水葡萄糖对照品 10 mg, 置 100 mL量瓶

中 ,加水溶解并稀释至刻度, 摇匀,即得对照品溶液

图 1 在可见光下检视 ( A)及在紫外光灯 365 nm下检视 ( B)的短葶

山麦冬药材薄层色谱图

F ig 1 TLC ch rom atogram s ofL iriop em uscari ( Decn e1) B aily detected by

vis( A) and by UV 365 nm ( B )

S1.麦冬对照药材 ( Radix Oph iopogon is referen ce drug)  S2.湖北麦冬

对照药材 (Rad ix L iriop es reference drug)  7~ 9. 7~ 9号样品 ( sam-

p les No. 7- 9 )

(每 1 mL中含无水葡萄糖 011mg)。

312 测定法 取本品粗粉约 012 g,精密称定,加入

80%乙醇溶液 100 mL, 加热回流 1 h, 趁热滤过, 滤

渣与滤器用 80%乙醇溶液 30mL分次洗涤,滤渣连

同滤纸一并移入烧瓶中,加水 80mL,加热回流 2 h,

趁热滤过,用少量热水洗涤滤器,合并滤液与洗液,

放冷,移入 100mL量瓶中,用水稀释至刻度, 摇匀,

即得供试品溶液。精密量取 013 mL, 置具塞试管

中, 加水至 210 mL, 摇匀, 精密加入 5% 苯酚溶液 1

mL, 摇匀,迅速加入浓硫酸 510mL,摇匀, 于 40 e 水

浴中保持 25m in,取出后迅速冷却至室温。以相应

的试剂为空白, 照紫外 - 可见分光光度法 (中国药

典 2005年版一部附录Õ A),在 490 nm的波长处测
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定吸收度,从标准曲线上读出供试品溶液中葡萄糖

的浓度 ( mg# mL
- 1

), 以
8 @C
3 @W

@ 100% (C: 测定样品

浓度, mg# mL
- 1
; W :样品重量, g )计算样品中山麦

冬多糖的含量。

313 方法学验证
31311 线性关系考察  精密量取对照品溶液 012,
014, 016, 018, 110 mL, 分别置具塞试管中, 加水至

210mL,摇匀, 按 / 3120项下方法自 /精密加入 5%苯

酚溶液 1 mL0起操作, 测定吸收度。以吸收度为纵

坐标, 浓度 ( mg# mL
- 1

)为横坐标, 绘制标准曲线,

得到线性方程为:

Y= 61825X - 010029 r= 019998
31312 重复性试验  分别取 9号样品 6份, 按

/ 3120项下方法操作, 测得样品中山麦冬多糖平均

含量 ( n = 6)为 819% , RSD为 510%。
31313 精密度试验 取 9号样品 1份, 按 / 3120项

下方法操作 6次,测定吸收度, 计算其 RSD( n = 6)

为 114%。
31314 加样回收试验  分别取 / 313120项下制备

的供试品溶液 6份各 0115mL, 分别加入每 1 mL含

无水葡萄糖 0105mg的溶液 015 mL, 加水至 2 mL,

摇匀, 按 / 3120项下方法自 /精密加入 5%苯酚溶液

1 mL0起操作, 从标准曲线上读出供试品溶液中葡

萄糖的浓度 ( mg# mL
- 1

) ,并计算回收率 ( n = 6)为

10017%, RSD为 317%。
4 样品含量测定

按 / 3120项下方法测定了 14批样品中山麦冬

多糖的含量。每批样品平行制备 2份供试品溶液,

每份平行显色 2次,结果见表 1。

5 讨论

511 薄层色谱鉴别 曾采用乙酸乙酯 -甲醇 -冰

醋酸 ( 8B215B1)、甲苯 -甲醇 -冰醋酸 ( 8B5B011)作
展开剂展开,主要斑点展开效果均不好,换用正丁醇

-醋酸乙酯 -水 ( 4B1B5)上层液
[ 6 ]
作展开剂,展开

效果较好,并且可以有效地鉴别短葶山麦冬、麦冬及

湖北麦冬药材,该方法操作简便, 重复性好, 结果准

确可靠。

512 特征斑点初步确证  由短葶山麦冬药材的
TLC图谱可见,在 R f值为 0145处有 1个深绿色斑

点。经大量制备,在薄层板上条带点样, 展开, 刮取

Rf值为 0145相应位置处的硅胶粉末,甲醇洗脱得

到甲醇溶液,经 HPLC- M S /MS初步确证, 推测此斑

点化学成分可能为 Lm - 3, 即 ruscogen in - 1 - O -

表 1 山麦冬多糖含量测定结果 (n= 4)

Tab 1 Contents of polysaccharides of

Liriopemuscari(D ecne. )Baily

来源

( resource)

样品编号

( sample No. )

含量

( content) /%
RSD /%

泉州

( Quanzhou)

1 11160 018

2 11112 117

3 6134 318

4 9184 412

5 10111 012

6 8170 114

7 8181 218

8 11190 115

9 13169 114

蒲田

( Putian)

10 9184 512

11 8122 317

12 9172 315

13 9154 716

14 11174 617

[ B- D - g lucopyranosy l( 1y 2) ] [ B- D - xylopyrano-

sy l( 1y 3) ] - B- D - fucopyranoside, 该化学成分为

短葶山麦冬药材所特有, 进一步的结构确证及裂解

规律验证尚在进行中。

513 麦冬多糖含量测定方法的确定 本文参照文

献 [ 7] ,建立了紫外 - 可见分光光度法测定山麦冬

多糖含量的方法。由紫外光谱图可见山麦冬多糖溶

液在 490 nm处有最大吸收 (见图 2) ,故紫外测定波

长选定为 490 nm。苯酚 -硫酸比色法和蒽酮 - 硫

酸比色法是测定多糖含量的 2种经典方法, 据文献

报道均能得到理想的结果
[ 8]

, 但由于苯酚相对价

廉, 且重蒸馏苯酚液配制后置于冰箱 ( 5 e )中保存,

一般不会影响测定结果
[ 9]

, 因此本文以苯酚 -硫酸

显色,采用紫外 -可见分光光度法在 490 nm处对短

葶山麦冬药材中多糖成分进行测定。

514 样品用量的确定 本实验曾采用 2 g样品提

取多糖类成分,定容至 100 mL量瓶中,发现滤过较

为困难,滤液浑浊, 再精密吸取 1 mL置 50 mL量瓶

中测定,测得的吸收度值偏低,经反复摸索最终确定

样品取样量定为 012 g较为合理。

515 小结 由表 1可以看出, 收集到的来自福建省

泉州及蒲田两地的 14批短葶山麦冬样品中多糖含

量 (以无水葡萄糖计 )为 6134% ~ 13169%, 2个产

地的样品中山麦冬多糖的含量差异不显著。 3号样

品含量较低,从药材外观性状看, 3号样品表面为深

灰黄色,多干瘪, 具不规则粗纵纹, 认为药材质量较

)37)药物分析杂志 Ch in J Pharm Ana l 2009, 29( 1)



图 2 短葶山麦冬光谱图

Fig 2 Spectrogram ofRadix L iriopes

差。根据其他 13批样品的含量结果,建议短葶山麦

冬药材多糖含量暂定为以无水葡萄糖计, 不得少于

710%。按中国药典 2005年版一部 /山麦冬 0项下

浸出物的测定方法测定出本文 14批样品中水溶性

浸出物的含量为 9111% ~ 9415% ,远远高于标准中

规定的不得少于 7510%范围,说明短葶山麦冬药材

的糖类成分含量较高, 其临床疗效得到越来越广泛

的关注,在福建当地民间多用短葶山麦冬泡水服用,

以滋阴润肺,且效果明显, 因此该类成分值得进一步

研究。
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