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蒽酮－硫酸显色法测定栽培白及的白及多糖含量

李德旺，邓 芳△，汪 胜
（湖南省衡阳市食品药品检验检测中心，湖南衡阳４２１００１）

摘要：目的建立白及多糖的含量测定方法，比较栽培与野生白及的多糖含量差异。方法采用水提醇沉法提取白及中的多糖，蒽酮－
硫酸显色法、紫外分光光度法测定多糖含量。结果蒽酮－硫酸显色法测定栽培白及的白及多糖含量准确度和稳定性均较好，精密
度高；３年生栽培白及多糖含量与３年生野生白及相近，栽培变异较小。结论蒽酮－硫酸显色法测定栽培白及的白及多糖含量可
作为白及内在质量的评价方法，块茎繁殖栽培白及应３年后采挖。
关键词：白及；栽培；野生；白及多糖；蒽酮－硫酸显色法
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白及具有收敛、止血、清热利湿、消肿生肌之功效，
用于治疗咳血、吐血、外伤出血、疮疡肿毒、皮肤皲裂、溃
疡出血等症，富含白及胶犤 １ 犦。现代药理研究表明，白及胶
能抑制肿瘤血管生成，兼有抗感染、抗肿瘤和促进凝血
的功能犤 ２ － ３ 犦，其主要成分为大分子多糖犤 ４ 犦。２０１５年版《中
国药典（一部）》对白及的质量控制仅见性状、显微鉴别
和薄层色谱鉴别，未对白及中具有药理活性的白及多糖
进行质量控制。为评价栽培白及内在质量，本研究中采
用蒽酮－硫酸显色法测定其多糖含量，并与野生白及进
行比较，探讨其变异性。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃａｒｙ ６０型紫外可见分光光度计（美国安捷伦
公司）；Ｍｅｔｔｌｅｒ Ａｅ ２４０型电子天平（瑞士梅特勒公司）；
ＧＺＸ －９１４６ＭＢＥ型电热鼓风干燥箱牗上海博讯实业有限公
司牘；ＴＧ１６ －Ⅱ型医用离心机（湖南平凡科技有限公司）。

１． ２ 试药
Ｄ －无水葡萄糖（中国食品药品检定研究院，批号

为１１０８３３ － ２０１５０６，浓度为１００％）；蒽酮（分析纯，国药
集团化学试剂有限公司，批号为２０１７０７０６）；硫酸（优级
纯，国药集团化学试剂有限公司，批号为２０１７０１０８）；试
验用水为试验室自制纯化水。野生白及（湖南衡岳中药
饮片有限公司，采于湖南南岳后山区，批号为１７１００３，
１７１００４）；栽培白及（湖南衡岳中药饮片有限公司中药材
种植基地，批号为１６０９０１，１６０９０２，１７１００１，１７１００２）；市
售白及（市场购入，产地云南，批号为２０１６１２０１，
１７０５１１），以上药材均经本中心副主任中药师王先教鉴
定为兰科白及属植物白及Ｂｌｅｔｉｌｌａ ｓｔｒｉａｔａ 牗 Ｔｈｕｎｂ． ｅｘ
Ａ． Ｍｕｒｒａｙ 牘 Ｒｃｈｂ． ｆ． 的干燥块茎，且符合药典标准犤 ５ 犦。
２ 方法与结果
２． １ 溶液制备

试液：０． ２％蒽酮－硫酸溶液的配制，取蒽酮，精密

·研究·
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称定０． ３０１ ２ ｇ，加８０％硫酸溶液１００ ｍＬ使溶解，摇匀
即得牗棕色瓶保存或临用时配制牘。

对照品溶液：取Ｄ －无水葡萄糖对照品，精密称定
０． ０３２ ３８ ｇ，置１００ ｍＬ容量瓶中，加水溶解并稀释至刻
度，摇匀，即得对照品溶液牗 Ｄ －无水葡萄糖对照品使用以
１００％计，即每１ ｍＬ中含Ｄ －无水葡萄糖０． ３２３ ８ ｍｇ牘。

供试品溶液：取经６０ ℃干燥１２ ｈ的白及供试品粉
末０． ３ ｇ，精密称定，置圆底烧瓶中，加入６０ ｍＬ水，加热
回流提取１ ｈ，趁热用布氏漏斗滤过，残渣及烧瓶用热水
洗涤３次，每次１０ ｍＬ，合并滤液和洗液，放冷，转移至
１００ ｍＬ容量瓶中，加水至刻度，摇匀，溶液滤过，精密量
取续滤液０． ５ ｍＬ，加入４ ｍＬ丙酮，摇匀，静置１０ ｍｉｎ，离
心，倾去上清液，沉淀加水溶解，转移至１０ ｍＬ容量瓶
中，加水至刻度，摇匀，精密量取２ ｍＬ，照标准曲线制备
项下方法，自“在冰水浴中缓缓加０． ２％蒽酮－硫酸溶
液至刻度”起，依法测定吸光度，计算百分含量。
２． ２ 检测波长选择

取对照品溶液，稀释成０． ００９ ７ ｇ ／ Ｌ，按标准曲线制
备项下方法显色后，在２００ ～ ８００ ｎｍ波长范围内扫描，色
谱图见图１。选取最大吸收波长５８２ ｎｍ作为检测波长。

２． ３ 方法学考察
标准曲线制备：精密量取对照品溶液０． １，０． ２，

０． ３，０． ４，０． ５，０． ６ ｍＬ，分别置１０ ｍＬ具塞试管中，各加
水至２． ０ ｍＬ，混匀，在冰水浴中缓缓加０． ２％蒽酮－硫
酸溶液至刻度，混匀，放冷后置水浴中保温１０ ｍｉｎ，取
出，立即置冰水浴中冷却１０ ｍｉｎ，取出，以相应试剂为空
白。照紫外－可见分光光度法，在５８２ ｎｍ波长处测定吸
光度。以吸光度牗 Ｙ 牘为纵坐标、质量浓度为横坐标牗 Ｘ 牘，
绘制标准曲线，得回归方程Ｙ ＝ ２４． １１ Ｘ － ０． ００１，Ｒ２ ＝
０． ９９６ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。结果表明，Ｄ －无水葡萄糖质量浓度在
３． ２３８ ～ １９． ４２８ μｇ ／ ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液牗 ０． ０９７ １ ｇ ／ Ｌ 牘，
按拟订色谱条件，重复进样６次，测定。结果吸光度平均
值为０． ２５２ ９，ＲＳＤ为０． １２％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度
良好。

重复性试验：称取样品牗批号为１７１００１ 牘 ６份，依法
测定，计算含量。结果平均含量为３４． ４４％，ＲＳＤ为

０． ３２％（ｎ ＝６），表明方法重复性良好。
稳定性试验：取白及（批号为１７１００１），依法制备供

试品溶液，分别于放置２０，４０，６０，９０，１２０，１５０ ｍｉｎ后上
样测定。结果的ＲＳＤ为１． ２７％（ｎ ＝ ６），供试品溶液在
９０ ｍｉｎ内Ｄ －无水葡萄糖吸光度基本稳定。

加样回收试验：取样品牗批号为１７１００１ 牘精密称定
０． ３ ｇ ６份，分别精密加入０． ０３２ ４ ｍｇ的Ｄ －无水葡萄
糖，依法测定。结果见表１。

２． ４ 样品含量测定
结果见表２。

３ 讨论
３． １ 显色法选择

考察了苯酚－浓硫酸显色法，其样品测定结果重复
性较差，且苯酚毒性较大，易氧化，试验前需进行纯化处
理犤 ６ － ７ 犦，操作烦琐；而蒽酮－硫酸显色法测定结果较稳
定，操作简便，故采用蒽酮－硫酸显色法进行测定。
３． ２ 样品提取方法选择

比较了以稀乙醇去杂质再水提的方法与水提醇沉
法测定白及多糖含量，２种方法测定结果较接近，但前
者过滤时间太长，后者操作简便，故选择水提醇沉法。
３． ３ 方法优势

紫外分光光度法是一种常用的分析方法，应用范围
广，成本较低，操作快速、简便，同时具有良好的稳定性
和重复性犤 ８ 犦；２０１５年版《中国药典（一部）》白及项下的
相关检测项不能对其具有药理活性的相关成分进行相
应评价，方法精密度、重复性和准确度良好，可作为评价
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图１ Ｄ －无水葡萄糖紫外吸收光谱图

表２ 不同批次白及多糖含量测定结果（以Ｄ －无水葡萄糖计，ｎ ＝６）
样品

栽培２年生
２年生
３年生
３年生

野生
野生
市售
市售

批号
１６０９０１
１６０９０２
１７１００１
１７１００２
１７１００３
１７１００４
２０１６１２０１
１７０５１１

含量牗％）
１９． ８５
２０． ２３
３４． ０４
３２． ７６
２８． ４６
３５． １４
２８． ６５
３０． ４４

样品含量
（ｇ）
０． １０１ ８
０． １０２ ３
０． １０１ ３
０． １０１ ６
０． １０１ ３
０． １０３ ３

加入量
（ｇ）
０． ０３２ ４
０． ０３２ ４
０． ０３２ ４
０． ０３２ ４
０． ０３２ ４
０． ０３２ ４

测得量
牗 ｇ）

０． １３３ ７
０． １３３ ３
０． １３３ ０
０． １３３ ４
０． １３２ ４
０． １３５ ２

回收率
（％）
９８． ４６
９５． ６８
９７． ８４
９８． １５
９５． ９９
９８． ４６

Ｘ
（％）

９７． ４３

ＲＳＤ
（％）

１． ２９

表１ Ｄ －无水葡萄糖加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）


