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芦笋多糖提取、单糖组分分析及定量测定

季宇彬1，陈学军2，汲晨锋1，成秉臣1，李明泽2
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摘要：目的提取芦笋多糖，纯化后分析其单糖组分并测定总糖，为今后芦笋多糖研究提供参考。方法水提醇

沉法提取粗多糖，Sevage法除蛋白，Hzoz脱色，高效毛细管电泳(HPCE)测定单糖组成，苯酚一硫酸法测定多糖。结

果 芦笋粗多糖主要单糖组成为木糖、果糖、鼠李糖、阿拉伯糖、半乳糖，其质量分数分别为3．44％、7．92％、

10．52％、17．15％、41．85％。以单糖混合物为对照品测得粗多糖中总糖的质量分数为79．14％。结论高效毛细管

电泳分离度高，可用于单糖组分分析；苯酚一硫酸法实验操作简便，准确可靠，可用于芦笋多糖的测定。
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】Ⅵonosaccharide composition analysis and its content determination

in polysaccharide extract from Asparagus officinalis
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Abstract：Objective To analyze the monosaccharide composition in the polysaccharide extract from

Asparagus of靠cinalis，determine the content of monosaccharide，and provide some references for further

research．Methods The monosaccharide composition was determined by HPCE．Phenol—sulfuric method

was used for the determination of the content of monofsaccharide．Results The monosaecharide

composition in polysaccharides from A．彬；cinalis is Xyl，Fru，Rha，Ara，and Gal，their contents were

3．44％，7．92％，10．52％，17．15％，and 41．85％，respectively．The content of p01ysaccharide is

79．14％，taking the mixture of monosaccharide compositions as reference substances．Conclusion HPCE

can be used to analyze the monosaccharide composition in the polysaccharides with high precision of

separation and the method of phenol—sulfuric acid is simple，convenient，and reliable．
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芦笋Asparagus officinalis Linn．，学名石刁

柏，又名龙须菜、文山竹、索罗罗、细百叶部，是百合

科天门冬属多年生草本植物。其含有皂苷、黄酮、多

种氨基酸、多种维生素、硒、锌、铁及蛋白质、糖等多

种营养成分。芦笋对高血压、心脏病、心动过速、疲

劳、水肿、膀胱炎、排尿困难等症均有一定疗效。有防

止癌细胞扩散的功能，对淋巴瘤、膀胱癌、肺癌、皮肤

癌及肾结石等有疗效[1]。国内外对芦笋的药用研究，

特别是防癌、抗癌研究逐渐增多。本实验对芦笋中的

多糖进行提取纯化、单糖组分分析及定量测定，为芦

笋多糖的开发利用提供参考。

1材料

752分光光度计(上海光谱仪器厂)；高效毛细

管电泳仪(Beckman MDQ)。

L一(+)鼠李糖(进口分装，北京化学试剂公

司)；无水葡萄糖(AR，中国药品生物制品检定所)；

D一半乳糖(上海伯奥生物科技有限公司)；D一木糖

(国药集团化学试剂有限公司)；D一(一)阿拉伯糖

(Alfa Aesar)；果糖(北京益利精细化学品有限公

司)；其他试剂为AR级；绿芦笋购自哈尔滨市透笼

农贸市场。

2方法与结果

2．1芦笋多糖提取纯化

2．1．1粗多糖提取[2]：取新鲜芦笋约1 kg，洗净后
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加入95％乙醇1 000 mL打浆，室温下静置48 h，以

除去单糖及其他醇溶性成分(生物碱、色素、苷类)，

药渣充分干燥后加入适量蒸馏水，90℃水煮3次，

每次3 h。滤过后合并滤液，减压浓缩后加4倍量

95％乙醇(使醇终体积分数在75％～80％)，静置24

h后抽滤。真空干燥后得芦笋粗多糖。称质量2．9 g，

提取率0．29％。

2．1．2多糖纯化c3~5]：取定量的芦笋粗多糖制成一

定质量浓度的多糖水溶液，加入氯仿一正丁醇(4：

1)，剧烈震荡20 rain，离心(10 rain，5 000 r／rain)。

取上层水相同法反复除蛋白8次后，氨水调节pH

8，缓慢滴加30％H20。至浅黄色，50℃水浴中放置

30 rain。流水透析48 h，蒸馏水透析24 h，加入4倍

体积95％乙醇，充分搅拌后于4。C静置24 h，弃上

清并抽滤，沉淀物依次用无水乙醇、丙酮、乙醚多次

洗涤，真空干燥后得淡黄色粉末状精制芦笋多糖。

2．2单糖组成分析

2．2．1衍生试剂的配制：称取cc一萘胺143．2 mg和

NaBH。CN 35 mg，溶于450肛L无水甲醇中，再加入

41弘L冰醋酸，置于冰箱中待用[6J。

2．2．2 单糖的a一萘胺衍生口]：用重蒸水配成20

mg／mL的各种单糖对照品溶液，各取200肚L，加40

弘L衍生试剂置于安瓿管中封管，80℃恒温2 h衍生

化。然后各加入三氯甲烷和重蒸水各1 mL，反复离

心萃取3次，取上层水相滤过后，冷藏备用。

2．2．3多糖水解液的制备[8圆]：取纯化后的芦笋多

糖20 mg，加入1 mol／L H2S04 1 mL，封管100℃恒

温水解8 h，冷却后用碳酸钡完全中和，放置过夜，

滤过，取200弘L，同上述单糖的衍生方法进行衍生。

2．2．4电泳条件：电压15 kV；压力进样1．03×105

Pa，30 S；柱温25℃；检测波长210 nm；缓冲液：硼

砂缓冲液75 mmol／L(pH 10．5)；清洗液：0．1 mol／

L HCl，0．1 mol／L NaOH，重蒸水。

2．2．5 电泳分析将衍生化的对照品及样品液经

0．45 tLm微孔滤膜滤过，然后进行毛细管电泳，分别

平行做3份，每份测3次，根据各吸收峰的峰面积来

计算各单糖组成的质量分数。将6个单糖对照品分

别进行电泳分析，得出各个单糖的出峰时间，与混合

单糖对照品电泳谱图对照，鉴别出混合单糖对照品

电泳谱图中各个单糖对照品的电泳峰。将芦笋多糖

的谱图与混合单糖对照品谱图对照，根据出峰时间

的对应关系，可以确定芦笋多糖的单糖组成，见图

1。结果表明，芦笋多糖以半乳糖、阿拉伯糖、鼠李糖、

果糖、木糖为主组成，其质量分数分别为41．85％、

0蔓⋯n一置，k支∥咒

17．15％、10．52％、7．92％、3．44％，还有少量的葡萄

糖和1种未知成分(可能为岩藻糖)。

2．3多糖的测定

2．3．1 苯酚溶液的制备：取苯酚50 g，加入铝片

0．5 g，碳酸氢钠0．025 g，常压蒸馏，取182℃馏份。

精密称取5 g定容至100 mL，充分溶解混匀，置棕

色瓶中放入冰箱备用。

2．3．2样品溶液的制备：精密称取纯化芦笋多糖

100 mg，置100 mL量瓶中，加蒸馏水至刻度，放入

冰箱中备用。

2．3．3标准曲线的制备：精密称取105℃干燥至恒

重的木糖、果糖、鼠李糖、阿拉伯糖、半乳糖对照品各

50 mg，置50 mL量瓶中，加蒸馏水至刻度。按芦笋

多糖中单糖组成比例配制单糖混合对照品溶液(质

量浓度1 mg／mL)。精密吸取此溶液0、0．5、l、1．5、

2、2．5、3 mL，分别置于50 mL量瓶中，蒸馏水定容，

摇匀。各精密吸取1 mL置干净试管中，各管再加入

5％苯酚1 mL，混匀，迅速加入浓硫酸5 mL，摇匀，

静置5 min后，放入85℃水浴中加热20 min，取出

冷却置室温。在490 12m处测定吸光度。以质量浓度

(C)为横坐标，吸光度(A)为纵坐标，绘制标准曲线，

经回归处理得线性回归方程为A一0．005 9 C一

0．008 5，R2—0．998 4。

2．3．4精密度试验：精密吸取1 mg／mL的混合单

糖对照品溶液2 mL，置50 mL最瓶中，加蒸馏水至

刻度，吸取此溶液1 mL，测定吸光度，连续测定5

次，RSD值为0．2％。

2．3．5 回收率试验：精密称取l mg／mL样品溶液

5 mL，置50 mL量瓶中，加蒸馏水至刻度，使质量浓

度为0．1 mg／mL，分别吸取此溶液0．5 mL于5支

玻璃试管中，再分别吸取对照品溶液(质量浓度分别

为0．01、0．02、0．03、0．04、0．05 mg／mL)各0．5 mL

于玻璃试管中，加入苯酚和硫酸测吸光度(以蒸馏水
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1 mL为对照)，结果回收率98．65％，RSD值0．6％。

2．3．6样品测定：吸取样品溶液3 mL(3份)，分别

置于50 mL量瓶中，蒸馏水定容，吸取1 mL置于试

管中，各管再加入5％苯酚1 mL，混匀，迅速加入浓

硫酸5 mL，摇匀，放入85~C中加热20 min，取出冷

却置室温。在490 nm处测定吸光度。结果见表1。

表I芦笋多糖的测定结果

Table 1 Determination of poIysaccharide in A．officinalis

3讨论

本实验先后采用18、16、15、12、5 kV不同电压

条件，结果在15 kV电压下电泳电流稳定，谱图清

晰，分离效果好。采用HPCE测定芦笋多糖的单糖

组分，其缓冲盐浓度和pH值对单糖组分的分离度

影响较大，选用硼砂作缓冲溶液，分别配制50

mmol／L，pH 9．5、pH 10、pH 10．5；75 mmol／L，pH

9．5、pH 10、pH 10．5；100 mmol／L，pH 9．5、pH 10、

pH 10．5的硼砂缓冲液，通过比较发现，75 mmol／

L，pH 10．5的硼砂缓冲液分离度最好。

本实验采用水提醇沉法提取芦笋粗多糖，运用

Sevage法除蛋白，H。O。脱色，纯化后的多糖以

HPCE分析单糖组成，苯酚一硫酸比色法测定多糖。

通过芦笋多糖和混合单糖的毛细管电泳图谱比较，

可以鉴别出大部分单糖组分。毛细管电泳技术对多

糖组分分离效果清晰、时间短、定量准确、进样量少，

获得了较好的结果。按照各单糖的质量分数制作混

合标准曲线，苯酚一硫酸法测芦笋多糖，测定结果更

接近真实值。
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红花黄色素提取工艺的研究

初 阳1’2，宋洪涛卜，陈大为2，李 丹2，罗轶凡2

(1．南京军区福州总医院药学科，福建福州 350025；2．沈阳药科大学药学院，辽宁沈阳 110016)

摘要：目的对红花黄色素的提取工艺进行优化。方法采用单因素试验法和正交试验法，以红花黄色素的提取

率为主要考察指标，以红花黄色素在固形物中的质量分数及总出膏率为参考指标，对提取工艺进行考察。结果红

花黄色素的最佳提取工艺：以12倍量水浸泡30 min，70。C下动态提取2次，每次20 min。结论该工艺可提高红花

中红花黄色素的提取率。

关键词：红花；红花黄色素；正交试验
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