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摘要 以精制的皂英总皂俄及其试元刺囊酸为对照品
,

建立了皂英总皂贰的含量侧定的分光光度

法
,

皂贰的加样回收率为 �� �
�

��

关健饲 皂英 皂试 比色法

皂荚又名皂角
,

系豆科植物皂荚� �
� �� �� 份 � �胆加�� � � �

�

的果实
,

具有祛风 痰
、

除 湿

毒
、

杀虫的功效
,

常用于咳嗽痰喘
、

痈肿便毒
、

疮癣疥嫩等症
,

其主要活性成分是三菇皂贰

〔�〕
。

皂荚富含皂贰类成分而具为良好的去污能力
。

皂荚总皂贰是一种在医药和日用化工上均有

着广泛应用前景的天然产物
,

近来已有厂家将皂荚总皂贰用于洗发膏的生产
。

为了提供工业化生产皂荚 总皂贰和进一步研究其生产工艺所必需的质量检测手段
,

以纯

化的皂荚总皂贰及贰元和刺囊酸为对照品
,

建立了分光光度法测定皂荚总皂贰含量方法
。

� 仪器与试荆

显微熔点测定仪
,

温度未校正 � � � � � �� � 质谱仪
,

电离电压 � � � � � � � � � � � � � 一 � � �

型核磁共振仪, � �� 分光光度计 � 柱层析硅胶为 � �� � � �� 目层析硅胶
,

薄层层析板为烟台化工

科技开发实验厂所产� �� �”
‘
板

,

喷 �� � 硫酸后加热显色 , 香 草 醛分 析 纯
,

上海化学试

剂站
,

国产分装
,

其余试剂均为分析纯
。

� 实验方法

�
�

� 皂荚总皂戒的纯化
�

取皂荚的正丁醇萃取物水溶液 � � �  � �置分液漏斗中
,

乙酸乙醋萃

取 � � � � � � � � � �去脂 溶性杂质后
,

用水饱 和的正丁醇萃取 � �� �  � � � � �
,

正丁醇液用 适
、

量的燕馏水洗
,

减压蒸馏后得 � � � �粗总皂贰�� �一 � �
。

取� � � 粗总皂贰上硅胶柱层析
,

用水饱

和的正丁醇洗脱
,

经硅胶 � � �检查后
,

将含有皂贰的流份按颜色深浅合并
,

其中中部 流份

蒸干后得到�
�

� �较纯的总皂贰
,

经活性炭脱色
,

即得精制的皂荚总皂贰
,

为近无色的粉 末
,

熔点 � �� 一 � � �℃
,

经� � �检查
,

主要含一种皂贰成分
。

�
�

� 刺囊酸的制备
�
取由紫苑属植物中分离得到的紫苑贰� � 〔幻�� � � �

,

加入 � �盐酸水溶

液�� � �和少量苯
, � �� ℃回流反应� �后

,

蒸去 苯
,

冷 却 后用适量乙酸乙酷萃取 �次
,

乙酸

乙醋用适量蒸馏水洗并经无水硫酸钠脱水后
,

滤过
,

蒸千
,

经硅胶柱层析
,

氯仿一乙酸乙 醋

��
�

�� 洗脱纯化后得到�� � �刺囊酸
,

为无色粉末
,

熔点 � �� 一 � �� ℃ � �� �升华为针状结晶�
。

‘� 一� � � ��
�
� �� �

� 各�
�

� � , �
�

� � , �
�

� � , �
�

� � , �
�

� � , �
�

� � , �
�

� � �各 � �
, � ,

� �

� � �
, �

�

� � � ��
,
� �

� �
�

, �
�

� � � ��
,
� �

� �
�

,
� �一� �

“

� � � � � � � ��
一�

�
� �

十 , � ��

��
一�

�
� 一� �

�

�
� , � � � , � � � , � �  , � � � , �� � ,

与皂荚贰� 水解得到的贰元刺 囊 酸〔�〕一致
。

�
�

� 标准曲线的制备
�
精密称定精制总皂贰

, ,

配成 � �
�

� � � � � �甲醇溶液
,

分别吸取�
、 � �

、

� �
、

��
、

��
、

�� 时各�份于 �� � �具塞试管中
,

加热挥干 溶 剂 后
,

将试管置冰水浴中
,

然后

精密加入 � �香草醛乙醇液 �
�

�� �和 �� �硫酸 �
�

� � �
,

充分摇匀
,

置 �� ℃恒温水浴 中加 热��

�
� � � ��   � � � � � � � � � � � �

,
� � ��� � � � � � � � � � � � �

,
� � � � � � � � �

� � �� � � � � � � � � � �� �
,

� � � � � � � �
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� ��
,

立郎置冰水洛中冷却
,

同时在另一试管中不加总皂试溶液
,

按同样步骤显 色 作为 空

白
。

测定前取出
,

放至室温后及时在� � �
� � 处测定吸收值, 每管测定 �次

,

取平均值计算
。

以吸收值 ��
�
� 对总皂贰量 � � � , 件� � 求得直线回归方程

� � � 二 。
�

� � � � � � � � 一 �
�

� � � ,

相

关系数
� � �

�

� � � � ,

线性范围
� �一 � � �卜�

。

精密称定刺囊酸
,

配 ��� �
�

� � � � � �甲液溶醇
,

分别吸取�
、 � �

、

� �
、

� � 、 � �
、

� �  � �各 �

份置 �� � �具塞 试管中
,

加热挥干溶剂后
,

同上操作
,

以吸收值 ��
�
�对刺囊酸 量 � �

� ,

卜� � 求得直线回归方程
� � � � �

�

� � � � � � � � 一 �
�

� �� , � � �
�

� � � � ,

线性范围
� � � �� �卜�

。

�
�

� 含量测定 � 取样品约 ��� � �
,

精密称定
,

适量甲醇加热溶解
,

冷却后定容至 ��
 

� ! �
,

取20时置10 m l具塞试管中
,

按标准曲线制备步骤测定吸收值A
,

依下面两公式求得总皂贰含

量s t ( % )
。

A 式
: St 二 ( A + 0

.
0 0 魂) / o

.
o o 2 9 3 9 x v s x w

s ,
B 式
: st= 2

.323 x 〔 ( A +

0
.
015 ) / 0

.
0 0688 5一 0

.
8 6 〕/v s 欠 W

s ,

式中
: v s一样品液微升

,

w
s 一样品重 ( g )

。

结果见表
。

2

.

5 加样回收率试验
:
取G s

一4 甲醇液 10日

5份
,

分别加入 10
.
om g/ m l皂荚总皂贰 甲 醇

液 10时
,

加热挥干溶剂后
,

按含量测定 方法

测定A 值
,

并计算加样回收率
。

平均加 样回

收率 为 10 1
.3 %

,

变异系数2
.
29 %

。

3 小结与讨论

3.1 由于香草醛
一
硫酸试剂与皂荚总皂贰的

显色反应极为灵敏
,

温度
、

时间对实验结果

影响较大
,

因此显色时间和温度 应 严 格控

制
,

加入硫酸时和测定吸收值前
,

试管一定

要置冰水浴 中
,

并及时测定
。

另外
,

加热显

色前一定要充分振摇
,

否则实验误差较大
。

表 皂英总皂俄产品与自制品的皂俄

含t ( n 二 5 )

编号 皂贰含量st ( % ) 和c v ( % ) 备注

人 式 B 式

g魂0 0 1 7 6
. 8 士 1

.
8 2

.
4 1 7 7

.
0 土1

.
8 2

.
4 0 产品

,

黄色

9400 2 76。 0 士 1
.
8 2

.
3 2 76

。

2 土1
.
7 2

.
2 8 同上

94003 74
。

7 士 2
.
2 3

.
0 1 7 4

.
9 王2

。

2
2

。

9
7 同上

G S 一

1 5 6

.

7 士 2
.
4 2

.
0 1 a 6

.
s 士2

.‘ 2
.
8 1 土黄色

G S 一
2 8 6

.
x 士 1

.
1 1

.
5 2 5 6

. 3 士 2
.
2 1

.
3 3 淡黄色

G S
一

3
9 1

.

0 士 1
.
9 2

.
1 0 , 1

.
x 士 1

.
, 2

.
o x 黄白色

G S
一

峨 9 1
.
0 士 2

.
0 3

.
1 6 , 1

.
1 士 2

.
9 3

.
1 6 淡红色

G S 一
5 9 2

.
7 士 0

.
8 0 . 0 9 9 2

.
, 士 o

.
a o

。

o 。 淡黄白色

3
.
2

一

皂荚属植物的主要皂贰成分是皂英贰C
,

贰元为刺囊酸〔
3 , 魂〕,

因此本文 以刺囊酸 为 对

照品制备标准曲线并按C 式
: S t = 4

. 16 1 ( A + 0
.0 15 ) / 。

.
0 0 6 8 8 5 x V s x w

s计算总皂贰含量

(按一荚贰C 计算
,

4
.

1 61 为
一

皂荚贰C 与刺囊酸分子量的倍数 )
,

结果发现
,

精制皂荚总皂贰

的皂贰含量竟高达 180 %
。 _

仁述结果提示
,

皂荚贰C 结构中
,

末端鼠李糖上的2个单菇取代 基

〔5, “〕也能与香草醛一硫酸试剂显色
。

为校正皂荚贰C 的单菇取代基对测定结果的影响
, 经 数

学处理得B式
,

按此公式计算的皂贰含量与A 式结果完全一致
。

3

.

3 测定结果表明
,

皂英贰产品的皂贰含量较高
,

均高于74 %
。

经乙酸乙醋脱去脂溶 性 杂

质后
,

其皂贰含量可提高至86 %
,

硅胶柱层析和活性炭脱色后
,

皂贰含量 可 达90 % 以上
。
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