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摘 要 目的：对不同采收年限与采收月份时合江金钗石斛的品质指标进行测定，为合江金钗石斛合理采收期的确定提供科学依

据。方法：采收一年生、二年生和三年生金钗石斛茎，测定其折干率和多糖（比色法）、石斛碱（气相色谱法）、总生物碱（比色法）含

量以及有效成分总量率（石斛碱含量×折干率）等指标；采收二年生秋冬季（第2年10月至第3年3月，每月15日采收）金钗石斛茎，

测定其折干率和多糖、石斛碱含量。结果：二年生金钗石斛茎的折干率、多糖含量与有效成分总量率较一年生与三年生高，总生物

碱、石斛碱含量为一年生（0.52％、0.48％）＞二年生（0.48％、0.44％）＞三年生（0.32％、0.22％）。从第2年10月至第3年3月，二年

生金钗石斛茎的折干率逐月上升，多糖、石斛碱含量均呈现先上升后下降的趋势，其中多糖含量在2月最高（17.32％），石斛碱含量

于12月最高（0.51％）。结论：综合植物开花特性、折干率、多糖与石斛碱含量等指标，建议合江金钗石斛最适采收期为二年生的

12月和1月（第三年开花前）。
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金钗石斛（Dendrobium nobile Lindl）别名“吊兰花”

“扁金钗”“扁草”“扁黄草”，为兰科多年生草本植物，因
茎呈微扁形，两头窄、中部宽，加之表面金黄色或绿黄
色，具有光泽，形如古代人头上的发钗而得名。金钗石
斛是我国传统的名贵中药，在《神农本草经》中列为上
品，其性寒，味甘、淡、微咸。现代医学表明，石斛在抑制
肿瘤、抗衰老、提高人体免疫力、补五脏虚劳等方面有明
显效果 [1]。合江县是我国著名的金钗石斛道地产区之
一，在明代已广泛栽种[2]。2015年12月13日合江金钗石
斛正式成为地理标志产品。金钗石斛作为多年生植物，

究竟应该采收几年生的茎一直尚未达成共识，并且未见
关于合江金钗石斛合理采收期方面的文献报道。传统
意义上的适宜采收期为秋冬季节，因此，笔者研究了合
江金钗石斛不同采收期内其品质指标的变化，希望能够
为合江金钗最佳采收期的确定提供科学依据，推动合江
金钗石斛产业健康有序地发展。

1 材料
1.1 仪器

FL9790 气相色谱仪（浙江福立分析仪器有限公
司）；DB-1毛细管柱（美国安捷伦科技有限公司；以
100％ 二甲基聚硅氧烷为固定相，柱长为 30 m，内径为
0.25 mm，膜厚度为 0.25 μm）；Varioskan Flash 全波长扫
描式多功能读数仪（美国Thermo公司）；RT-02B粉碎机
（香港泓荃製药机械公司）；50目分样筛（浙江上虞市华
丰五金仪器有限公司）；101-3AB电热鼓风干燥箱（北京
中兴伟业仪器有限公司）。

1.2 药材

金钗石斛采自四川省合江县福森种养专业合作
社。采收了一年生、二年生和三年生金钗石斛茎（北纬
28°44′11″，东经106°06′38″，海拔725 m）用于不同采收
年限药材的比较，该药材在当地俗称“鱼肚兰”，采于
2016年10月15日；于2016年10月至2017年3月中的每
个月的15日采收了生长年龄为2年的药材（北纬28°44′
39″，东经106°09′22″，海拔430 m）用于不同采收月份药

材的比较，该药材当地俗称“大竹叶兰”。采样方式：每
隔1 m左右随机选取茎分蘖数大于15的单株，从同一株
取茎 1枝，总计取样 30枝。2种药材均采用仿野生的栽
培方式即种植于石头上。上述药材由中国科学院成都
生物研究所淳泽研究员鉴定为兰科石斛属植物金钗石
斛。采收的新鲜样品切成小段置于 105 ℃恒温鼓风干
燥箱中干燥30 min，之后60 ℃烘干至恒质量，用粉碎机
粉碎并过50目分样筛，用自封袋封存，置于阴凉干燥处。

1.3 对照品与试剂

石斛碱对照品（成都远诺天成科技有限公司，批号：

YNZB0806，纯度：≥98％）；D-无水葡萄糖对照品（以下
简称葡萄糖，大连美仑生物技术有限公司，批号：

MB6951，纯度：≥98％）；萘对照品（上海阿拉丁生化科
技股份有限公司，批号：N110796，纯度：≥99.7％）。所
用试剂甲酸、甲醇、苯酚、浓硫酸、乙醇、氯仿、溴甲酚绿、

氢氧化钠、邻苯二甲酸氢钾等均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 折干率测定

参考文献[3]方法测定折干率。采收金钗石斛茎后，

去掉叶片并洗净，待表面水分蒸发后，测定其鲜质量。

茎切成小段于 105 ℃恒温鼓风干燥箱中干燥 30 min，之
后60 ℃烘干至恒质量，称量干质量并计算折干率，折干
率＝（茎干质量/茎鲜质量）×100％。

2.2 多糖含量测定

参考文献[4-5]方法测定多糖含量。

2.2.1 标准曲线的制备 取 105 ℃干燥至恒质量的葡
萄糖对照品 0.025 g 溶解于 250 mL 量瓶中，即得 0.1

mg/mL葡萄糖对照品溶液。精密量取葡萄糖对照品溶
液 0.2、0.4、0.6、0.8、1.0 mL，置于 10 mL 具塞试管中，再
分别加水补至2 mL，各试管中分别加入5％的苯酚溶液
1 mL（临用配制），充分震荡摇匀，迅速精密加入浓硫酸
5 mL，摇匀。置于沸水浴中加热20 min，取出，置于冷水
中自然冷却 5 min，取出后用全波长扫描式多功能读数
仪于 490 nm波长处测定其吸光度。以测试品中葡萄糖

ABSTRACT OBJECTIVE：To determine quality indexes of Hejiang Dendrobium nobile at different harvesting time and months，

and to provide scientific reference for reasonable harvesting period of Hejiang D. nobile. METHODS：The stem of annual，biennial

and triennial D. nobile were collected. The drying rate，the contents of polysaccharides（colorimetry），dendrobine（GC）and total

alkaloids（colorimetry），effective component total rate（dendrobine×drying rate）were measured. Biennial D. nobile were collected

in autumn and winter（Oct. of the second year-Mar. of the third year，15th day a month）to determine drying rate，the contents of

polysaccharides and dendrobine. RESULTS：The drying rate，the contents of polysaccharides and effective component total rate

were higher than annual and triennial D. nobile. The content of total alkaloids and dendrobine were in descending order：annual D.

nobile（0.52％，0.48％）＞biennial D. nobile（0.48％，0.44％）＞triennial D. nobile（0.32％，0.22％）. From Oct. of the second year

to Mar. of the third year，the drying rate of biennial D. nobile was increasing month by month；the contents of polysaccharides and

dendrobine increased firstly and then decreased；the content of polysaccharide was the highest in Feb.（17.32％），and the content

of dendrobine reached the highest level in Dec.（0.51％）. CONCLUSIONS：The optimal harvesting period is biennial Hejiang D.

nobile in Dec. and Jan.（third years before flowering），considering flowering characteristics，drying rate，the contents of polysac-

charide and dendrobine.

KEYWORDS Hejiang；Dendrobium nobile；Polysaccharide；Dendrobine；Drying rate；Gas chromatography；Harvesting month；

Growth years
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质量浓度为横坐标（x）、相应的吸光度值为纵坐标（y）绘

制标准曲线，得回归方程为 y＝9.306 8x+0.040 2（R2＝

0.992 8），表明葡萄糖检测质量浓度线性范围为 0.01～

0.05 mg/mL。

2.2.2 供试品溶液的制备 精密称定样品粉末 0.25 g，

置于250 mL圆底烧瓶中，加入80％乙醇100 mL，加热回

流提取 1 h，趁热过滤，滤渣与滤器用 40 ℃ 80％热乙醇

10 mL洗涤3次，滤渣连同滤纸置于烧瓶中，加水100 mL

回流提取 2 h，趁热过滤，用少量热水洗涤滤器，重复提

取 1次，合并滤液与洗液，放冷，转移至 500 mL量瓶中，

加水至刻度，混匀备用。

2.2.3 精密度试验 取葡萄糖对照品溶液 0.5 mL置于

10 mL具塞试管中，按照“2.2.1”项中“再分别加入水补至

2 mL”起，制备测试品溶液。取该测试品溶液，用全波

长扫描式多功能读数仪于490 nm波长处测定其吸光度，

连续进样测定 5 次。计算吸光度值的 RSD 为 0.34％

（n＝5），表明精密度良好。

2.2.4 准确度试验 精密称取同一批已知多糖含量

（9.52％）的金钗石斛样品约 0.25 g，9份，分别精密加入

低、中、高水平（80％、100％、120％）的葡萄糖对照品各3

份，按照“2.2.2”项下的方法制备供试品溶液，依法测定

吸光度并计算平均回收率为98.67％（RSD＝2.13％，n＝

9），表明准确度良好。

2.2.5 样品含量测定方法 精密量取供试品溶液2 mL，

照“2.2.1”项下的方法，自“分别加入5％苯酚溶液1 mL”

起，依法测定吸光度，并通过标准曲线计算，多糖含量以

无水葡萄糖（C6H12O6）计。

2.3 总生物碱含量测定

参考文献[6]方法测定总生物碱含量。

2.3.1 标准曲线的制备 精密称取石斛碱对照品1 mg，

置于100 mL量瓶中，用氯仿定容至100 mL，作为对照品

溶液。取对照品溶液1.0、2.0、3.0、4.0、5.0 mL，分别置于

分液漏斗中，用氯仿稀释至10 mL，加入pH 4.5的醋酸盐

缓冲溶液 5 mL和 0.04％溴甲酚绿溶液 1 mL，剧烈震摇

5 min，静置 30 min。取滤液 5 mL 加 0.01 mol/L 氢氧化

钠乙醇溶液1 mL，摇匀，用全波长扫描式多功能读数仪

于 620 nm波长处测得吸光度值。以测试品中石斛碱质

量浓度为横坐标（x），对应的吸光度值为纵坐标（y）绘制

标准曲线，计算回归方程为 y＝0.044 5x+0.070 5（R2＝

0.995 6）。表明石斛碱检测质量浓度线性范围为 1.0～

5.0 μg/mL。

2.3.2 供试品溶液的制备 精密称定样品粉末 0.25 g，

置于100 mL圆底烧瓶中，用适量氨水浸润，密封放置30

min。加入氯仿 25 mL，称质量，加热回流 2 h，冷却后称

质量，用氯仿补足减少的质量，过滤。准确量取续滤液

1mL置于100 mL量瓶中，用氯仿稀释至刻度，混匀备用。

2.3.3 精密度试验 取“2.3.1”项下的对照品溶液 3.0

mL，置于分液漏斗中，用氯仿稀释至10 mL，同“2.3.1”项

下方法制备测试品溶液，于620 nm波长处测吸光度，连

续进样测定 5次。计算吸光度值的 RSD 为 0.59％（n＝

5），表明精密度良好。

2.3.4 准确度试验 精密称取同一批已知总生物碱含

量（0.48％）的金钗石斛样品约 0.25 g，9份，分别精密加

入低、中、高水平（80％、100％、120％）的石斛碱对照品

各3份，按照“2.3.2”项下的方法制备供试品溶液，测定并

计算平均回收率为 97.83％（RSD＝2.87％，n＝9），表明

准确度良好。

2.3.5 样品含量测定方法 精密量取供试品溶液10 mL

置于分液漏斗中，参照“2.3.1”项下的方法，自“加入 pH

4.5的醋酸盐缓冲溶液 5 mL”起，依法测定吸光度，并通

过标准曲线计算即得。

2.4 石斛碱含量测定

参考文献[5]方法测定石斛碱含量。

2.4.1 色谱条件 色谱柱：DB-1毛细管柱；程序升温：

初始温度为 80 ℃，保持 1 min，之后以 10 ℃/min的速率

升温至 250 ℃，保持 5 min；进样口温度：250 ℃；火焰离

子化检测器（FID）温度：250 ℃；载气：N2；分流比：5 ∶ 1；
氢气流速：30 mL/min ；空气流速：300 mL/min ；尾吹气

流速：30 mL/min。理论板数按石斛碱峰计不低于10 000。

取供试品（10月中旬“大竹叶兰”样品）和对照品溶液按

照上述色谱条件进样分析，色谱图见图1。

2.4.2 校正因子测定 取萘对照品适量，精密称定，加

甲醇制成每1 mL含25 μg的溶液，作为内标溶液。取石

斛碱对照品适量，精密称定，加甲醇制成每1 mL含50 μg

的溶液，作为对照品溶液。精密量取对照品溶液2 mL，

置于5 mL量瓶中，精密加入内标溶液1 mL，加甲醇至刻

度，摇匀，吸取 1 μL，注人气相色谱仪，计算校正因子，

F＝2.47。

2.4.3 方法学考察 （1）精密度试验。取同一份对照品

溶液，连续进样5次，记录色谱峰面积比值（石斛碱峰面

积/萘峰面积），计算RSD＝1.78％（n＝5），表明仪器精密

度良好。（2）重复性试验。取同一批样品，按照“2.4.3”项

下的方法制备供试品溶液5份，依法测定石斛碱的含量，

图1 气相色谱图

Fig 1 Gas chromatograms
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计算其 RSD＝2.1％（n＝5），表明重复性良好。（3）稳定

性试验。取同一份样品溶液，分别于 0、2、4、8、12、24 h

进行分析，测得石斛碱与萘的峰面积比值，计算其

RSD＝2.9％，表明样品溶液在24 h内稳定。（4）准确度试

验。精密称取同一批已知石斛碱含量（0.38％）的金钗石

斛样品 9份，分别精密加入低、中、高水平（80％、100％、

120％）的石斛碱对照品各 3份，按照“2.4.3”项下的方法

测定并计算平均回收率为97.95％（RSD＝2.81％，n＝9）。

2.4.4 样品含量测定方法 取样品粉末 0.25 g，精密称

定，置于100 mL圆底烧瓶中，精密加入含0.05％ 甲酸的

甲醇溶液 25 mL，称定质量，加热回流 3 h，放冷，再称定

质量，用含 0.05 ％甲酸的甲醇溶液补足减失的质量，摇

匀，滤过。精密量取续滤液 2 mL，置于 5 mL量瓶中，精

密加入内标溶液1 mL，加甲醇至刻度，摇匀，吸取1 μL，

注入气相色谱仪，测定，即得。

2.5 不同样品各指标测定结果

2.5.1 不同采收年限 不同采收年限样品的折干率、多

糖含量、石斛碱含量、总生物碱含量、有效成分总量率

（以石斛碱含量×折干率代表）等指标测定结果见表1。

表1 不同采收年限金钗石斛品质指标比较

Tab 1 Comparison of quality indexes of D. nobile at

different harvesting time

采收年限，年
一年生
二年生
三年生

折干率，％
8.09±0.36b

9.00±0.41a

8.19±0.38b

多糖含量，％
2.69±0.28b

3.02±0.31a

1.70±0.24c

石斛碱含量，％
0.48±0.04a

0.44±0.04b

0.22±0.03c

总生物碱含量，％
0.52±0.05a

0.48±0.04b

0.32±0.04c

有效成分总量率，‰
0.39±0.04b

0.43±0.04a

0.18±0.03c

注：同一列中的不同小写字母表示各数据间比较差异有统计学意

义，P＜0.05

Note：Different letters in columns represent the difference between

each data were statistical significance，P＜0.05

由表 1可知，不同生长年限的金钗石斛其品质评价

指标变化具有一定的规律性：折干率与多糖含量均呈现

为二年生样品＞一年生与三年生样品；石斛碱含量与总

生物碱含量均呈现为一年生样品＞二年生样品＞三年

生样品。石斛碱是总生物碱中的成分之一，在各样品中

总生物碱含量略微高于石斛碱含量，表明在各样品中石

斛碱在总生物碱中占有极高的比例。用折干率的大小

表征产量，以石斛碱含量与折干率之积代表有效成分总

量率。虽然一年生石斛碱含量最高，但折干率偏低，所

以，最终有效成分总量率为二年生样品＞一年生样品＞

三年生样品。多糖含量与折干率变化趋势一致，也以二

年生最高。综合考虑石斛碱与多糖含量，建议采收生长

期为两年的金钗石斛。

2.5.2 不同采收月份 二年生金钗石斛不同采收月份

样品的折干率、多糖含量与石斛碱含量变化情况见图2。

由图 2可见，从 2016年 10月－2017年 3月，折干率

持续上升，其中 2016年 10月－2017年 1月变化趋势比

较一致，每个月递增1.5％左右。2017年2、3月份折干率

急剧升高，最终折干率达到 19％以上，这可能与开花有

关，2月中旬合江金钗石斛茎上可见绿豆大小的花芽，3

月中旬花芽已有黄豆般大。在多糖含量方面，从2016年

10月－2017年 2月含量呈上升趋势，2月中旬多糖含量

达到顶峰，为 17.32％，3月多糖含量开始降低。就石斛

碱含量而言，从2016年10月－2017年3月，石斛碱含量

先上升后下降，12月中旬石斛碱含量最高，达 0.51％。

其中 2016 年 12 月、2017 年 1、2 月石斛碱含量超过

0.40％，符合 2015年版《中国药典》（一部）相关标准 [5]。

由于2月份金钗石斛已见花芽，内部成分含量发生了极

大的变化，故2016年12月与2017年1月样品的折干率、

多糖含量与石斛碱含量均较高，故本研究认为第2年的

12月与第3年的1月为合江金钗石斛的最适采收月份。

3 讨论
蔡伟[7]、梁欢等[8]研究得出采收年限 1～4 年中金钗

石斛中石斛碱的含量大小为一年生＞二年生＞四年生＞

三年生样品，与本文石斛碱含量一年生＞二年生＞三年

生样品的研究结果基本一致。徐云燕等得出一年生金

钗石斛总生物碱含量最高，总生物碱含量也为一年生＞

二年生＞三年生样品[9]。刘宁[10]研究得出二年生金钗石

斛多糖含量与折干率均明显高于一年生与三年生样品，

与本文研究结果一致。在铁皮石斛方面，也曾得出类似

的结论：包英华研究得出二年生铁皮石斛的折干率、多

糖含量、石斛碱含量均高于三年生样品，建议采收二年

生的药材[11]；诸燕关于浙江产区铁皮石斛的研究得出二

年生多糖含量高于一年生与三年生样品，建议应在二年

生冬季至三年生开花前采收[12]；俞巧仙等[13]也得出铁皮

石斛二年生多糖含量最高；还有研究认为美花石斛也是

二年生多糖含量高于三年生[14]。

张善宝等[15]研究结果表明，云南铁皮石斛折干率从

第 1年的 10月至次年 3月持续升高，从 4月开始逐渐降

低，与本文折干率变化趋势一致。蔡伟等[7]得出 1月份

石斛碱含量最高，而本研究结果认为12月份石斛碱含量

最高，分析原因可能与蔡伟等研究并未对12月份的药材

进行检测所致，但也可能与金钗石斛产地不同有关。

濒危药用植物的采收应坚持“最大持续产量”原

图 2 不同采收月份金钗石斛折干率、多糖与石斛碱含

量变化

Fig 2 The changes of drying rate，polysaccharides

and dendrobine contents in D. nobile at dif-

ferent harvesting months
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基于COⅠ基因的羚羊角及其混伪品的DNA条形码鉴定方法的
研究

王桂梅＊，王世伟，席啸虎，张小慧#（山西省中医院药剂科，太原 030012）
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摘 要 目的：考察利用细胞色素C氧化酶亚基Ⅰ（COⅠ）基因对羚羊角及其混伪品进行分子鉴定的可行性。方法：收集4个地区

的羊角类整角、不完整角样品，共7个。比较样品骨塞部位和角质层部位DNA的提取效果，采用聚合酶链式反应（PCR）技术，以通

用引物LCOⅠ490、HCO2198扩增样品的COⅠ基因，通过凝胶电泳、纯化（取750 bp条带）、测序后，以COⅠ基因作为条形码比对

序列，采用NCBI数据库中的Blast软件在线比对，确定收集样品的具体物种。结果：样品以角质层部位进行DNA提取的效果较好

（DNA浓度为15.7～22.6 ng/µL，260 nm/280 nm吸光度值为1.73～4.72）；在线比对结果显示，所有样品COⅠ基因的相似性均达到

99％，其主要来源于赛加羚羊、藏羚羊、普氏原羚、山羊、绵羊等羊类的角。结论：基于COⅠ基因的DNA条形码技术可用于羚羊角

及其混伪品的鉴定，该技术为羊角类药材的鉴定提供了一种准确、客观的方法。

关键词 细胞色素C氧化酶亚基Ⅰ基因；羚羊角；混伪品；序列比对；鉴定

Study on DNA Barcode Identification Method of Saiga tatarica and Its Adulterants Based on COⅠⅠ Gene

WANG Guimei，WANG Shiwei，XI Xiaohu，ZHANG Xiaohui（Dept. of Pharmacy，Shanxi Province Hospital of

TCM，Taiyuan 030012，China）

􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂􀤂

则。有效成分含量与产量高峰不一致时，应以有效成分

总量率为指标确定，总量率最大值时即为适宜采收期。

从金钗石斛生物学特性来看，一年生石斛茎于3月左右

开始进行新芽萌发及新芽的养分供给，每年生长1～3个

新芽，且一年生茎越健壮，养分含量越多，新芽长势越

好 [16]。若将一年生石斛茎采收，便不会萌发新芽，不利

于可持续采收。一年生石斛茎有效成分总量率低于二

年生，同时折干率相对于二、三年生也较低，不利于常温

下长时间储存运输。大量已有研究[7，9]认为因一年生石

斛碱含量高而将其确定为最适采收年限是不合理的。

本研究综合折干率、多糖含量、总生物碱含量与石斛碱

含量，并考虑到植物的开花特性，得出合江金钗石斛二

年生12月和1月（第三年开花前）为最适采收期。
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