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饮片柿霜的质量标准研究

温晓舟 *

（江苏省中医院，南京 210036）

摘 要：目的 完善柿霜饮片的质量标准。方法 选取全国五种重要柿饼产区的柿霜样品，利用薄层色谱法鉴别单

糖并探索出指标性成分——多糖；比色法测定样品总糖、还原糖、多糖、甘露醇的含量。结果 收集江苏、安徽、

山东、福建、陕西五种产地的柿霜；薄层色谱法显示江苏、安徽含有葡萄糖、蔗糖，其余三个产区的柿霜只显示含

有葡萄糖；确定了多糖为指标性成分；比色法测出总糖含量均占 80%~100%，还原糖含量占 55%~80%，多糖含量占

1.8%~2.8%，甘露醇含量占 3.2%~4.5%。结论 上述方法均经过方法学验证，线性关系、精密度、重现性良好，可

用于中药柿霜的质量控制；柿霜主要含有糖类物质，多糖及甘露醇可以成为指标性成分。
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0  引  言

柿霜是柿科植物柿（Diospyros kaki L.f）的果实制成“柿饼”

时所析出的白色粉霜。文献报道柿霜主要成分是糖类物质及甘

露醇等 [1]。《本草纲目》中记载柿霜“甘平、涩、无毒”，其

中的“甘”就是因为含有大量糖类物质。柿霜糖是附着于柿饼

表面的白色结晶状粉末，味甘，性凉，归心，肺经，具有清

热、润燥、化痰之功效。用于肺热燥咳，咽干喉痛，口舌生

疮，劳嗽吐血，消渴 [2-6]，尤其是甘露醇，在柿霜成分中起主

要药用作用，如扩张血管、作为脱水药治疗水肿 [7]、降低颅内

压、治疗便秘、促进钙吸收等 [8]。

本品为《江苏省中药材标准》（1989 年版）收载品种，原有

的标准检验项目较少，不能科学评价和全面控制柿霜的质量。

为了加强对柿霜的质量控制，本研究采用了紫外分光光度法及

薄层色谱法，对柿霜中糖类成分进行了检测，以建立方法简

单、快速可靠、重复性好的鉴别检测方法，为加强柿霜的质量

控制提供支持。

1  材料与方法

1.1  材料

WD– 凝胶成像仪（北京市六一仪器厂）；Cary 50 紫外分光

光度仪（美国瓦里安公司）；Eppendorf Centrifuge5430R 冷冻高速

离心机（Eppendorf Co.GER）；RJM–28–10 型茂福炉（沈阳市电炉

厂）；BP-211D 型十万分之一天平（德国赛多利斯公司）；薄层层

析硅胶 G 板（20×20 cm）（青岛海洋化工有限公司）。

江苏产地、安徽产地、山东产地、福建产地、陕西产地柿

霜均购自市场。葡萄糖、果糖、蔗糖等糖标准品均为分析纯。

1.2  方法

1.2.1 柿霜中单糖的鉴别

称 取 柿 霜 20 mg， 溶 于 5 mL 30% 的 乙 醇， 高 速 离 心

10 min，取上清液得供试品。称取各单糖标准品各 2 mg，分别

加入 1 mL 蒸馏水溶解，制得各单糖标准品溶液。取以上溶液各

3 μL，点于同一硅胶 G 板上，以氯仿 – 冰醋酸 – 水（30∶35∶5）

为展开剂，展开至展开剂距板上端 2 cm 处停止，取出晾干。再

以氯仿 – 甲醇 – 水（65∶35∶10）为展开剂进行二次展开，展开

至前沿 2 cm 处停止，取出晾干。均匀喷洒显色剂苯胺 – 二苯胺

磷酸，于烘箱中 85℃ 显色 10 min。

1.2.2 柿霜中多糖的鉴别 

称取 0.5 g 柿霜，溶于 2 mL 蒸馏水，超声使溶解完全，高

速离心后取上清液 0.5 mL，加入 5 倍量无水乙醇，振摇使沉

淀完全，高速离心后弃去上清，沉淀加热水分次使溶出，合并

滤过，滤液移至 25 mL 量瓶中，加 6 mL 三氟乙酸，封管，于

100℃水浴锅中水解10 h，取出，蒸干，残渣加少量甲醇荡洗，

再蒸干，反复 4~5 次，以除尽三氟乙酸，加 1 mL 30% 的乙醇

使溶解，滤过，续滤液即多糖供试品溶液。分别称取葡萄糖、

蔗糖各 2 mg，分别加入 1 mL 蒸馏水将其溶解，制得单糖标准

品溶液。取以上溶液各 5 μL，点于同一硅胶 G 板上，以氯仿 –

冰醋酸 – 水（6∶7∶1）为展开剂进行展开，取出，晾干，喷苯
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胺 – 二苯胺磷酸于烘箱中 85℃ 显色 10 min。

1.2.3 样品总糖含量的测定

取 0.1 mg/mL 的葡萄糖标准溶液 0~0.8 mL 于 10 mL 比

色管中，加水至 2 mL，再加入 5% 苯酚溶液 1.0 mL、浓硫酸

5.0 mL，室温放置 25 min 后，以第一份溶液为空白，于 490 nm

波长，用 1 cm 比色皿测定样品的吸光度（A）值。精密称取柿霜

20 mg，溶于 5 mL 蒸馏水中，再稀释 20 倍，配制成 0.2 mg/mL

的样品溶液，取 0.6 mL 于 10 mL 比色管中，加水至 2 mL，测

定，计算总糖含量 [9]。

1.2.4 样品还原糖含量测定 

称取葡萄糖 50 mg，用蒸馏水配成 1 mg/mL 的葡萄糖标

准溶液。分别取 0~1 mL 的葡萄糖标准溶液于试管中，加水

至 1 mL，加入 3,5– 二硝基水杨酸试剂 1 mL，在沸水浴中加热

5 min，取出用流水冷却，再加入蒸馏水 8 mL，混匀，在波长

550 nm 下测定吸光度 [10]。取供试品溶液 1 mL 至具塞试管中，

加入 3 mL DNS 试剂，沸水水浴 15 min，迅速冷却至室温后，

测定，计算还原糖含量。

1.2.5 柿霜多糖的含量测定

取 0.1 mg/mL 的葡萄糖标准溶液 0~0.8 mL 于 10 mL 比色

管中，加水至 2 mL，然后加入 5% 苯酚溶液 1.0 mL、浓硫酸

5.0 mL，室温放置 25 min 后，以第一份溶液为空白，于 490 nm

波长，用 1 cm 比色皿测定样品的吸光度（A）值。精密称取柿霜

各 0.06 g，加入 1 mL 蒸馏水，超声后离心取上清液，加入 5 体

积的无水乙醇，离心，弃去上清液。用热水将沉淀分次溶解，

水相滤头过滤，合并滤液并稀释至 10 mL，测定，计算多糖

含量。

1.2.6 柿霜甘露醇的含量测定

取 1 mg/mL 的 甘 露 醇 标 准 液， 将 其 配 制 成 浓 度 为

10~150 μg/mL 的甘露醇标准溶液，各取 1 mL，分别加 1 mL

高碘酸钠溶液混匀，室温放置 10 min。加入 0.1% L– 鼠李糖

2.0 mL，除去过多的高碘酸盐，混合后再加 4.0 mL 新配 Nash

试剂，混匀，53℃ 恒温水浴中加热 15 min 使其呈色，之后迅速

冷却至室温。以蒸馏水为空白，在 415 nm 下测出标准品甘露醇

的吸光度 A。以标准品甘露醇吸光度 A 值为纵坐标，浓度为横

坐标，绘制甘露醇标准曲线图 [11]。

2  结果与分析

2.1  柿霜中单糖的鉴别

由图 1 可知，江苏、安徽产样品均含有葡萄糖、果糖、

蔗糖，可能含有半乳糖，其余三种柿霜均只显色葡萄糖，可

能含有半乳糖。该实验结果与文献报道通过 HPLC 法分析柿

霜成分的结果相符 [12]，能简单、快速地鉴别柿霜单糖。

注：1. 葡萄糖；2. 果糖；3. 核糖；4. 半乳糖；5. 鼠李糖；6. 蔗糖；

7. 六种糖的混合标准溶液；8. 江苏；9. 安徽；10. 山东；11. 福建厦门；

12. 陕西

图 1 柿霜中的单糖薄层鉴别

2.2  柿霜中多糖的鉴别

由图 2 可知，五种柿霜均在相同位置出现了 3 个斑点，具

有特征性，且多糖不易人工添加，可用于建立一个简便、灵

敏、快速的柿霜鉴别鉴定方法。

注：1~4. 安徽（10~40 μL）；5~8. 福建（10~40 μL）；9. 葡萄糖（5 μL）；10. 
蔗糖（5 μL）；11. 江苏（40 μL）；12. 山东（40 μL）；13. 陕西（40 μL）

图 2 柿霜中的水解多糖薄层鉴别

2.3  样品总糖含量的测定

测定各产地样品总糖含量见表 1，结果可见除安徽外，

各产地含量相差不大。江苏、安徽产地柿霜总糖含量较高，

山东产地柿霜总糖含量最低，为 84.3%。总糖回归方程为

y=5.1315x+0.0031，r2 =0.9981，线性范围为 0.02~0.08 mg/mL。

精密度、重复性、稳定性 RSD 分别为 0.06%、4.53%、3.97%，

平均回收率为 83.2%，RSD 为 2.84%。

表 1 五种产地柿霜总糖含量的测定

产地 江苏 安徽 山东 福建 陕西

含量（%） 93.5 119.1 84.3 90.2 85.0

2.4  样品还原糖含量测定

测定各产地样品还原糖含量见表 2，结果可见安徽产地样

品还原糖含量极低，与其他产地的柿霜含量测定结果有显著

差异。所得回归方程为 y=0.6595x－0.0278，r2 =0.9931，线性
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范围为 0.2~1.0 μg/mL。精密度、重复性、稳定性 RSD 分别为

0.13%、2.78%、3.86%，平均回收率为 78.2%，RSD 为 2.13%。

表 2 五种产地柿霜还原糖含量的测定

产地 江苏 安徽 山东 福建 陕西

含量（%） 57.0 7.5 78.6 80.4 81.5

2.5  柿霜多糖的含量测定

测定各产地样品多糖含量见表 3。各产地柿霜均有含量较

低的多糖，江苏省含量最高，而安徽省最低。所得回归方程为：

y=5.1315x+0.0031，r2 =0.9981，线性范围为 0.02~0.08 mg/mL。

精密度、重复性、稳定性 RSD 分别为 0.60%、2.78%、3.24%，

平均回收率为 83.6%，RSD 为 3.52%，本研究方法在测定多糖

含量时的准确性较好。

表 3 五种产地柿霜多糖含量的测定

产地 江苏 安徽 山东 福建 陕西

含量（%） 2.84 1.76 2.16 2.60 2.15

2.6  样品甘露醇含量测定

测定各产地样品甘露醇含量见表 4，可见安徽省柿霜甘

露醇含量最高，其余各产地含量相差不大。所得回归方程为

y=0.0006x－0.0038，r2 =0.991，线性范围为 0.01~0.15 mg/mL。

精密度、重复性、稳定性 RSD 分别为 1.12%、2.55%、4.88%，

平均回收率为 76.2 %，RSD 为 2.06%。

表 4 五种产地柿霜甘露醇含量的测定

产地 江苏 安徽 山东 福建 陕西

含量（%） 3.79 4.51 3.65 3.24 3.39

3  讨论与结论

我国的柿资源极为丰富，但是却缺乏一个完整的质量标

准，对柿霜中糖类成分的研究文献均以气相色谱法和液相色

谱法居多，存在需要衍生化，方法复杂，仪器昂贵，不利于基

层应用的缺点 [1,4]。这给柿霜饮片的广泛应用及质量控制带来

了较大困难，各种糖类成分尤其是葡萄糖，容易掺假，且成本

低廉。

本研究通过大量的薄层色谱法研究，对比发现纸色谱法并

不能高效地分离开个单糖成分，且耗时长。微晶纤维素薄层色

谱法相比来说更省时省力，但并不能高效地分离开葡萄糖、半

乳糖和蔗糖。硅胶 G 薄层色谱法可以比较准确、快捷地鉴别柿

霜中的单糖成分，但是无法有效分离葡萄糖和半乳糖，因这两

种糖的结构十分相似，难以分离。展开剂优先考虑苯胺 – 二苯

胺磷酸显色剂，此显色剂对于单糖，可以显示出不同的颜色反

应，是一个十分方便灵敏的显色剂。而多糖通过水提醇沉粗提

取，再利用三氟乙酸进一步水解，得到水解单糖，通过薄层色

谱法，所有产地均有发现，这一指标现实可靠，并且多糖不易

造假，可以成为柿霜定性鉴别的指标性成分。

柿霜主要成分为糖类物质。通过比色法的测定，柿霜总糖

含量均很高，其中还原糖占了绝大比例，多糖含量虽低，但是

为每个产地共有的成分，结合上面的定性指标研究，可以选为

指标性成分。值得一提的是，本研究在五种产地柿霜的含量检

测中发现安徽产地的柿霜样品总糖含量高于 100%，还原糖含量

又极低，与其他产地的柿霜含量测定结果有显著差异，推测是

添加了淀粉类成分 [13]。这一结果可对今后鉴别柿霜真伪有参考

意义。

本研究建立了方法简单、快速可靠、重复性好柿霜鉴别和

含量测定的方法，可用于中药柿霜的真伪鉴别、质量控制，也

为制订合理的质控方法，建立完整的中药柿霜质量标准提供了

科学依据。
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