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高效分子排阻色谱法测定滇黄精多糖的分子量

顾 健 １，吴 伟 １，沈志冲 １，刘江云 ２△

（１．江苏省南通卫生高等职业技术学校，江苏 南通 ２２６００７； ２．苏州大学医学部药学院，江苏 苏州 ２１５１２３）
摘要：目的 建立测定滇黄精多糖分子量的高效分子排阻色谱法。方法 色谱柱采用ＴＳＫＧ３０００ＰＷＸＬ凝胶柱（３００ｍｍ×７．８ｍｍ，１０μｍ），
配有 ＳｈｏｄｅｘＲＩ－１０１型示差检测器，检测波长为２１０ｎｍ，流动相为纯水，流速为０．５ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３０℃，进样量为２０μＬ。结果 葡

聚糖对照品重均分子量牗Ｍｗ牘的线性范围为 １０．０×１０３～２００×１０３。滇黄精多糖组分 ＰＫ－Ｆ１和 ＰＫ－Ｆ２中多糖主峰 Ｐ１的保留时间
牗ｔＲ牘为１０．５５ｍｉｎ，Ｍｗ为１４５８５０；多糖主峰Ｐ２的 ｔＲ为１２．７８ｍｉｎ，Ｍｗ为２４５６５。滇黄精多糖组分ＰＫ－Ｆ３多糖主峰Ｐ３的 ｔＲ为１６．９１ｍｉｎ，

Ｍｗ为９０７。结论 该方法简易、准确、可靠，可为滇黄精的质量控制提供参考。
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黄精收载于 ２０２０年版《中国药典（一部）》，为百合
科植物滇黄精 ＰｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｋｉｎｇｉａｎｕｍＣｏｌｌ．ｅｔＨｅｍｓｌ．、
黄精 ＰｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｓｉｂｉｒｉｃｕｍＲｅｄ．或多花黄精 Ｐｏｌｙｇｏｎａ
ｔｕｍｃｙｒｔｏｎｅｍａＨｕａ的干燥根茎 犤１犦，始载于《神农本草

经》，具有补气养阴、润肺益肾功效。汉代《名医别录》记

载，黄精为药食同源中药。黄精对免疫功能低下、恶性肿

瘤、抑郁症、糖尿病、老年痴呆等都有一定的辅助治疗作

用。其主要功效成分黄精多糖犤２－６犦为由葡萄糖单元为主

构成的高分子聚合物，结构组成特征可为质量分析提供

基础犤７－９犦。滇黄精为云南的道地药材，个大，多糖含量

高，市场占有率最高犤１０－１２犦。本研究中建立了测定滇黄精

中黄精多糖分子量的高效分子排阻色谱牗ＨＰＳＥＣ牘法，为
滇黄精的质量评价提供依据犤１３－１４犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２００型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

司），配有 ＳｈｏｄｅｘＲＩ－１０１型示差检测器牗日本岛津公
司牘和 ＥＣ２０００ＧＰＣ软件（大连依利特分析仪器有限公
司）；ＬＥ２０４Ｅ型分析天平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ公司，精度为
０．０００１ｇ）；ＴＣ６Ｋ型电子天平（双杰兄弟集团，精度为
０．１ｇ）。
１．２ 试药

滇黄精药材采自云南普洱，经苏州大学陆叶副教授

鉴定为滇黄精 Ｐｏｌｙｇｏｎａｔｕｍｋｉｎｇｉａｎｕｍｃｏｌｌ．ｅｔＨｅｍｓｌ．的
根茎。葡聚糖包括 Ｔ２０００，Ｔ２００，Ｔ１１０，Ｔ７０，Ｔ４０，Ｔ２０，
Ｔ１０，重均分子量牗Ｍｗ牘见表１，购自默克试剂公司；葡萄
糖（分析纯，上海国药集团化学试剂公司）；水为娃哈哈

纯净水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验犤１５犦

色谱柱：ＴＳＫＧ３０００ＰＷＸＬ型凝胶柱（３００ｍｍ×７．８ｍｍ，
１０μｍ），配有ＳｈｏｄｅｘＲＩ－１０１型示差检测器；检测波长：
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１．Ｐ１ ２．Ｐ２ ３．Ｐ３
Ａ．ＰＫ－Ｆ１供试品溶液 Ｂ．ＰＫ－Ｆ２供试品溶液 Ｃ．ＰＫ－Ｆ３供试品溶液

图１ 高效分子排阻色谱图

１．Ｐ１ ２．Ｐ２ ３．Ｐ３

Ａ．ＰＫ－Ｆ１ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．ＰＫ－Ｆ２ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．ＰＫ－Ｆ３ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＳＥＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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２１０ｎｍ；流动相：纯水；流速：０．５ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；
进样量：２０μＬ。在此色谱条件下，测得葡聚糖 ２０００的
保留时间牗ｔＲ牘为９．４３ｍｉｎ，葡萄糖的 ｔＲ为１９．１６ｍｉｎ。葡聚
糖对照品 Ｔ２００～Ｔ１０和黄精多糖样品的 ｔＲ值均在
９．４３～１９．１６ｍｉｎ范围内。
２．２ 样品与溶液制备

滇黄精多糖样品：取滇黄精药材５００ｇ，用蒸馏水５Ｌ
回流提取１．５ｈ，残渣同法回流 １次，合并提取液，缓慢
添加乙醇至终浓度 ５０％，静置过夜，过滤，６０℃干燥得
黄精多糖组分ＰＫ－Ｆ１４３．６ｇ；滤液继续添加乙醇至终浓
度 ７５％，同法静置，过滤，干燥得组分 ＰＫ－Ｆ２３１．２ｇ；
滤液浓缩至 ２５０ｍＬ，同法添加乙醇至终浓度 ９０％，静
置，过滤，干燥得组分ＰＫ－Ｆ３１６．８ｇ。

对照品溶液：分别取１．２项下葡聚糖各２５ｍｇ，置５ｍＬ
容量瓶中，加水加热溶解，定容，即得。

供试品溶液：分别取上述ＰＫ－Ｆ１，ＰＫ－Ｆ２，ＰＫ－Ｆ３
样品各 ２５ｍｇ，精密称定，置 ５ｍＬ容量瓶中，加水加热
溶解，定容，即得。

２．３ 方法学考察

线性关系考察：吸取２．２项下系列葡聚糖对照品溶
液进样检测，记录色谱峰的 ｔＲ。以葡聚糖的 ｔＲ为横坐
标、Ｍｗ的对数值牗ｌｇＭｗ牘为纵坐标进行线性回归，得回
归方程 ｌｇＭｗ＝－０．３４６９ｔＲ＋８．８２３７（Ｒ２＝０．９９５５），
表明该条件下线性符合要求。详见表１。

精密度试验：吸取 ２．２项下葡聚糖 Ｔ１１０对照品溶
液 ２０μＬ，进样 ６次，记录色谱峰的 ｔＲ。结果葡聚糖

Ｔ１１０的平均 ｔＲ为 １０．５０ｍｉｎ，ＲＳＤ为 ０．８４％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：吸取 ＰＫ－Ｆ１供试品溶液适量，于室
温下 ０，２，４，６，８，１０，１２ｈ时进样分析，记录样品的 ｔＲ。
结果 ＰＫ－Ｆ１供试品溶液的平均 ｔＲ为 １０．４７ｍｉｎ，ＲＳＤ
为１．４２％（ｎ＝６），表明方法稳定性良好。

重复性试验：取 ＰＫ－Ｆ１供试品适量，精密称定，共
６份，依法制备供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样
测定，记录样品的 ｔＲ。结果ＰＫ－Ｆ１的平均 ｔＲ为１０．５１ｍｉｎ，
ＲＳＤ为０．８６％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。
检测限确定：按葡萄糖的 ３倍基线噪音值计算，按

２．１项下色谱条件测定。结果检测限为０．０２１μｇ／ｍＬ。
２．４ 样品含量测定

吸取 ２．２项下供试品溶液适量，注入液相色谱仪，
测定 ｔＲ，计算分子量。结果见图１。ＰＫ－Ｆ１和ＰＫ－Ｆ２的主
峰相似，其中，Ｐ１的 ｔＲ为１０．５５ｍｉｎ，Ｍｗ为１４５８５０；Ｐ２
的 ｔＲ为 １２．７８ｍｉｎ，Ｍｗ为 ２４５６５。ＰＫ－Ｆ３中 Ｐ３的 ｔＲ
为１６．９１ｍｉｎ，Ｍｗ为９０７。
３ 讨论

黄精多糖为黄精的主要有效成分，现知已有结构为

葡萄糖单元为主的多糖聚合物，其结构复杂，类型多样，

对其质量分析方法有待深入研究。分子量是多糖重要的

特征性参数，本研究中采用系列分子量的葡聚糖为对

照，分别测定了 ３个滇黄精多糖醇沉物样品的 Ｍｗ，由
２．４项下样品含量测定可知，ＰＫ－Ｆ１的 Ｍｗ为１４５８５０，
未见相关文献报道，其结构需做进一步分析。

黄精多糖作为滇黄精的主要有效成分，为滇黄精质

量评定的重要指标。本试验中通过ＨＰＳＥＣ法，测定了滇
黄精多糖的分子量，为进一步探讨其结构提供了参考。

本方法简易快速，准确度高，重复性好，为滇黄精分子量

测定的有效方法。
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Ｔ２００
２００．０
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Ｔ４０
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