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天冬中呋甾皂苷含量测定方法的建立

沈　阳，陈海生，徐从立，徐红利
（第二军医大学药学院天然药物化学教研室，上海２００４３３）

［摘要］　目的：采用Ｅ试剂比色法建立了天冬总皂苷含量测定方法。方法：用对二甲氨基苯甲醛ＨＣｌ乙醇液的发色体系，

以天冬皂苷ＡＣ９作为指标，在波长５１０ｎｍ测定天冬总皂苷含量。结果：标准曲线在０．０８～０．４０ｍｇ范围内线性关系良好，

平均回收率为９９．７９％（ＲＳＤ＝１．０５％）。结论：此法可作为评价天冬总皂苷的质量标准。
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　　天冬（Ｒｉａｄｉｘａｓｐａｒａｇ）为百合科植物天门冬［Ａｓｐａｒａ

ｇｕｓｃｏｃｈｉｎｃｈｉｎｅｎｓｉｓ（Ｌｏｕｒ．）Ｍｅｒｒ．］的块根，养阴润燥，清肺
生津，其味甘、苦，性寒，归肺肾经，为传统中药。临床主要用

于治疗肺燥干咳，顿咳痰粘，咽干口渴，肠燥便秘等症［１］。近

年来，国内外对天冬的化学成分、药理作用与应用进行了系

统的研究，取得了重要进展。天冬主要含有皂苷类、糖类、氨

基酸等成分，药理研究表明天冬具有抗氧化与抗衰老、抗肿

瘤、抗菌等作用。甾体皂苷是天冬所含的一类重要活性成

分，为天冬皂苷的主要有效成分，本文以天冬皂苷ＡＣ９为指

标化合物，采用Ｅ试剂比色法测定其含量，并进行方法学考

察，建立了天冬总皂苷中呋甾皂苷的含量测定方法，并对采

自湖北黄石３批天冬药材进行了含量测定。

１　仪器和试剂

　　ＵＶ２５０ 紫 外 分 光 光 度 计 （日 本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ 公 司）；

ＢＰ２１１Ｄ型电子天平（德国Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司）。对二甲氨基苯

甲醛、浓盐酸、无水乙醇三氯化铁（均为 ＡＲ级，上海化学试

剂公司），ＺＴＣ１（天津正天澄清剂有限公司），其他试剂均为

分析纯。天冬皂苷 ＡＣ９对照品（自制，经 ＨＰＬＣ／ＥＬＳＤ分

析纯度＞９８．０％）。

２　方法和结果

２．１　样品制备

２．１．１　Ｅ试剂的配制　密称取对二甲氨基苯甲醛２．５０８ｇ，

加入６５％硫酸溶液溶解，加入三氯化铁试液０．０５ｍｌ，摇匀，

即得，临用前配制。

２．１．２　对照品溶液的制备　精密称取天冬皂苷 ＡＣ９对照

品８．０ｍｇ，置１０ｍｌ量瓶中，加入６０％乙醇溶解并定容至刻

度，摇匀，作为对照品溶液。

２．１．３　供试品溶液的制备　取天冬药材１００ｇ，适度烘干后

经小型粉碎机得粗粉，加入１０倍量７０％乙醇回流提取３次，

每次１．５ｈ，合并提取液，滤过，回收溶剂，得天冬提取物。取

天冬提取物，上大孔吸附树脂ＺＴＣ１柱，用蒸馏水和２０％乙

醇洗脱至洗脱液无色，弃去；再用７０％乙醇洗脱至１０％硫酸

乙醇溶液皂苷显色阴性为止，回收洗脱液至干，得天冬总皂

苷样品。

　　精密称取天冬总皂苷样品９．０ｍｇ，置１０ｍｌ量瓶中，加

入６０％乙醇水溶液至刻度，摇匀，０．４５μｍ微孔滤膜过滤，取

续滤液作为供试品溶液。

２．２　系统适应性实验

２．２．１　测定波长的选择　精密量取天冬皂苷 ＡＣ９对照品

溶液及供试品溶液各０．３ｍｌ分别置于具塞磨口试管中，再

分别加入对二甲氨基苯甲醛试剂４ｍｌ，盐酸乙醇溶液２ｍｌ，

密塞摇匀，以随行试剂（６０％乙醇）做为空白，于７０℃水浴中

加热２ｈ，取出后立即用冰浴冷却，对照品及供试品均作
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４００～６００ｎｍ波段扫描，在５１０ｎｍ处两者有最大吸收，故选

择５１０ｎｍ作为测定波长。

２．２．２　标准曲线的制备　分别精密吸取０．８ｍｇ／ｍｌ对照品

溶液０．１、０．２、０．３、０．４、０．５ｍｌ于磨口试管中，分别加入

６０％乙醇０．４、０．３、０．２、０．１、０ｍｌ，摇匀，再分别加入对二甲

氨基苯甲醛试剂４ｍｌ，盐酸乙醇溶液２ｍｌ，密塞摇匀，于

７０℃水浴中加热２ｈ，取出后立即用冰浴冷却，以随行试剂

（６０％乙醇）做为空白，于５１０ｎｍ处测定光密度；以光密度Ｄ
为纵坐标，天冬皂苷 ＡＣ９量（Ｘ，ｍｇ）为横坐标得回归方程

为：Ｄ＝１．１６１３Ｘ＋０．０７１３（ｒ＝０．９９９３）。表明在０．０８～
０．４０ｍｇ范围内对照品光密度与样品量呈良好的线性关

系。　　　　
２．２．３　精密度实验　精密量取天冬皂苷 ＡＣ９对照品溶液

６份，每份０．３０ｍｌ，按上述方法测定其光密度，得其平均值

为０．４１９，ＲＳＤ为０．３４％。由此结果可得出，精密度结果符

合规定，可以满足天冬中呋甾皂苷含量测定的要求。

２．２．４　稳定性实验　精密量取天冬皂苷 ＡＣ９对照品溶液

０．３０ｍｌ，按上述方法显色，分别在显色后０、０．５、１．０、１．５、

２．０、３．０、４．０ｈ测定其光密度，得其ＲＳＤ为１．０２％。天冬样

品溶液显色后室温放置４ｈ内光密度无变化，说明其室温放

置４ｈ内稳定，满足天冬呋甾皂苷含量测定的要求。

２．２．５　重现性实验　分别称取天冬总皂苷约９．０ｍｇ，共６
份，按供试品溶液的制备项下制备６份供试品溶液（以６０％
乙醇为空白），显色后测定光密度，代入标准曲线计算其天冬

总皂苷含量为９１．６１％，ＲＳＤ为０．７７８％。由结果可知，样品

的重复性结果符合含量测定的方法学要求。

２．２．６　回收率实验　称取已知含量的天冬总皂苷样品约

４．５ｍｇ，加入天冬皂苷 ＡＣ９对照品约４．０ｍｇ，置于１０ｍｌ
量瓶中，用６０％乙醇溶解并定容至刻度，摇匀，按上述方法显

色后测定光密度，计算其平均回收率为９９．７９％，ＲＳＤ为

１．０５％（ｎ＝６）。样品的加样回收率试验结果符合含量测定

方法学的要求。

２．３　药材有效部位皂苷的含量测定　取３批湖北黄石产天

冬，每批２份，按照“供试品溶液的制备方法”制备供试品溶

液，精密量取０．４０ｍｌ，显色后测量光密度。用标准曲线计算

供试品溶液中的天冬总皂苷中呋甾皂苷的含量。３批样品

的含量测定结果表明，呋甾皂苷的平均含量均＞９０．８３％。

３　讨　论

　　呋甾皂苷为Ｆ环裂解的双糖链皂苷，可与对二甲氨基苯

甲醛的盐酸乙醇溶液（Ｅ试剂）作用并显红色，为其定性鉴别

的专属反应。

　　该法所测定的光密度随对二甲氨基苯甲醛和盐酸乙醇

液的浓度，用量变化而改变。Ｅ试剂最好在配制后３ｄ内使

用，盐酸乙醇液易挥发，浓度易变，应及时配制使用并密封保

存。另外，还与加热温度，加热时间和测定时间有关。水浴

冷却后宜在４ｈ内测定，测定尽量迅速，因其显色后光密度

随时间而变。

　　对该法进行了方法学研究，发现天冬皂苷 ＡＣ９标准曲

线在０．０８～０．４０ｍｇ范围内线性关系良好，平均回收率为

９９．７９％（ＲＳＤ＝１．０５％）。此法简单、方便，有一定专属性，

可以作为天冬中呋甾皂苷的测定方法，用于控制天冬及其制

剂的质量。
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