
多样性的 16. 9 % ,多态性是由于扩增条带的丢失和

增加引起的。引物 T13765 扩增出 7 个条带 ,其中

两条产生了多态性。相对于对照组 ,乌新 Ⅰ号在

350 bp 产生了一个额外的条带并且在 50 bp 缺失了

一条带。表明乌新 Ⅰ号甘草与对照组相比产生了基

因多态性变化 ,乌新 Ⅰ号和对照组在基因数量、大

小 ,以及 DNA 扩增片段密度上有本质的区别。生

理特性分析结合 ISSR 分析表明乌新 Ⅰ号和野生物

种是不同基因类型 ,这些变化表明乌新 Ⅰ号是一个

具有前景的品种 ,并且能在将来广泛应用。

前期对乌新Ⅰ号甘草主要生物活性成分的量进行

分析 ,结果表明乌新Ⅰ号甘草一年生根中甘草酸、甘草

苷和甘草多糖的量分别是同期野生的 2. 44、1. 25、

1. 26倍 ,而且在乌新Ⅰ号中检出了甘草次酸 ,而在野生

的一年生甘草中未检到甘草次酸[2 ] 。李慧超等[9 ] 测

定了内蒙古扎鲁特地区栽培的甘草一年生根中甘草

酸的质量分数为 3. 93 mg/ g ,要低于乌新Ⅰ号的 4. 45

mg/ g ,乌新Ⅰ号中甘草苷的量和内蒙古赤峰 3 年生甘

草中甘草苷的质量分数相当 ,这些说明所选育的乌新

Ⅰ号其主要生物活性成分积累速度较快。

本实验研究乌新 Ⅰ号种子的发芽率和活力实验

表明 ,其种子的发芽率、活力和萌发中的过氧化物酶

的活性要明显高于野生的对照组 ,前期研究表明乌

新 Ⅰ号甘草根中的主要生物活性成分的量也高于野

生甘草 ,这克服了一些甘草种植栽培中的关键问题 ,

预示着乌新 Ⅰ号具有良好的应用前景。
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白术不同采收期内酯Ⅰ、Ⅱ和Ⅲ量的动态变化研究
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摘 　要 :目的 　以白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的量作为指标 ,考察不同采收期白术内酯量的动态变化 ,为其标准化栽培及
采收加工技术提供科学依据。方法 　采用 HPLC 法测定白术中的 3 种内酯成分。白术内酯 Ⅰ和 Ⅲ色谱柱 :

xBridge2C18柱 ;流动相 :甲醇2水 (65 ∶35) ;检测波长 :220 nm ;体积流量 :1. 0 mL/ min ;白术内酯 Ⅱ色谱柱 : Kromasil2
C18柱 ;流动相 :甲醇2水 (80 ∶20) ;检测波长 :276 nm ;体积流量 0. 6 mL/ min。结果 　白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ平均回收
率分别为 103. 52 %、88. 16 %和 99. 61 % ;RSD 分别为 0. 37 %、1. 8 %和 0. 16 %。不同采收期白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ量
的变化与采样时期具有相关性。结论 　白术中白术内酯量最高的时期在 5 月下旬至 6 月上旬摘蕾前。
关键词 :白术内酯 Ⅰ;白术内酯 Ⅱ;白术内酯 Ⅲ;高效液相色谱法 ;采收期
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　　白术始载于《神农本草经》,被列为上品 ,以菊科

苍 术 属 植 物 白 术 A t ract y lodes m acrocep hal a

Koidz1 的二年生干燥根茎入药[1 ] ,为“浙八味”之

一。白术具有燥湿利水、和胃安胎的功效 ,其内酯类

成分具有较强的增强唾液淀粉酶活性的作用[ 2 ] ,可

调节胃肠道功能以及促进营养物质的吸收[3 ] ,为白

术的主要活性成分。本研究利用 H PL C 法对不同

采收时期白术根茎中内酯类成分进行测定 ,明确白
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术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的动态变化过程 ,同时与根茎产量

因素结合 ,确定较佳采收时期 ,有助于白术药材的适

时采收和加工提取 ,并使其质量控制体系更加完善 ,

得以获得药用价值与经济价值的双重效益。

1 　仪器和试药

Waters 2487 型高效液相色谱仪 ( Waters 公

司) ; Waters 515 型 H PL C 泵 ( Waters 公司) ; 2487

型紫外检测器 ( Waters 公司) 。白术内酯 Ⅰ(中国药

品生物制品检定所) 、白术内酯 Ⅱ(上海顺勃生物工

程有限公司 ,质量分数 ≥98 %) 、白术内酯 Ⅲ(中国药

品生物制品检定所) 。

白术待测样品种植于浙江林学院百草园 ,每隔

15 d 采挖样品 30 株 ,根茎于 45～50 ℃烘干至恒重

后求单株平均干质量 ,粉碎 ,过 80 目筛 ,装袋 ,置于

干燥器内备用。所有样品经浙江林学院林业与生物

技术学院何福基教授鉴定均为菊科苍术属白术。

2 　方法与结果

2. 1 　色谱条件 : 白术内酯 Ⅰ和 Ⅲ的色谱柱为

xBridge2C18柱 (250 mm ×4. 6 mm , 5μm) ;流动相

为甲醇2水 (65 ∶35) ;检测波长 220 nm ;柱温为室

温 ;体积流量 :1. 0 mL/ min[4～6 ] ;进样量 :10μL 。白

术内酯 Ⅱ色谱柱 : Kromasil2C18 柱 ( 250 mm ×4. 6

mm , 5μm) ;流动相 :甲醇2水 (80 ∶20) ;检测波长 :

276 nm ;柱温 :室温 ;体积流量 :0. 6 mL/ min[ 7 ] ;进样

量 :10μL 。色谱图见图 1。

2. 2 　对照品溶液的制备 :精密称取白术内酯 Ⅰ、Ⅱ

图 1 　白术内酯 Ⅰ和 Ⅲ混合对照品( A) 、白术内酯 Ⅱ对照品( B)和白术样品( C、D) HPLC色谱图

Fig. 1 　HPLC Chromatograms of atractylenolides Ⅰand Ⅱreference substance ( A) , atractylenolides Ⅱ reference substance

( B) , samples at 220 nm ( C) , and samples at 276 nm ( D)

和 Ⅲ对照品 2. 58、1. 42 和 7. 78 mg ,置于 25 mL 量

瓶中 ,加甲醇溶解并定容 ,制成白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ

质量浓度分别为 0. 311 2、0. 057 和 0. 113 2 mg/ mL

的混合对照品溶液 ,放入冰箱待用。

2. 3 　供试品溶液的制备 :精密称取白术药材粉末

1. 0 g ,置于 50 mL 锥形瓶中 ,加入甲醇 40. 0 mL ,超

声处理 30 min ,滤过 ,滤液浓缩至小体积 ,以甲醇转

移并定容至 10 mL ,摇匀 ,得供试品溶液 ,放入冰箱

中待测 (进样前用 0. 45μm 微孔滤膜滤过) [ 8 ] 。

2. 4 　线性关系 :精密吸取白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ混合

对照品溶液 0. 1、0. 2、0. 5、1. 0、2. 0、5. 0、10. 0 mL ,

加甲醇定容至 10 mL ,摇匀。按 2. 1 色谱条件进行

分析 ,分别以色谱峰面积 ( y) 对质量浓度 ( x) 绘制标

准曲线。结果表明 : 白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ分别在

3. 112～311. 2、0. 57～57. 0 和 1. 132～113. 2μg/

mL 与峰面积呈良好的线性关系 ,回归方程分别为

y = 58 920 x + 44 748、y = 592 892 x + 26 886、y =

41 310 x + 86 102 , r 分别为 0 . 999 8、0 . 999 4

和0. 999 8。

2. 5 　精密度试验 :取同一质量浓度的白术内酯 Ⅰ、

Ⅱ和 Ⅲ混合对照品溶液 ,重复进样 5 次 ,每次进样

10 μL , 计算峰面积的 RSD 值分别为 0. 23 %、

0. 66 %和 0. 66 %。

2. 6 　重现性试验 :取同一白术粉末样品各约 1. 0 g ,

精密称定 ,按 2. 3 方法操作 ,制备供试品溶液 5 份 ,

按 2. 1 色谱条件测定各样品的峰面积 ,计算白术内

酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ质量分数的 RSD 值 ,分别为 1. 67 %、

3. 0 %和 1. 43 % ,表明方法重现性良好。

2. 7 　稳定性试验 :取同一供试品溶液 ,分别于 0、2、

4、8、12、24 h 在 2. 1 色谱条件下进样分析 ,计算白

术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的 RSD 分别为 0. 77 %、0. 6 %和

1. 97 % ,表明供试品溶液在 24 h 内稳定。
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2. 8 　加样回收率试验 :称取已测定量的同一药材粉

末约 1. 0 g ,精密称定 ,分别精密加入 0. 25、0. 50、

0. 75、1. 00、1. 25 mL 的混合对照品溶液 ,按 2. 3 方

法操作 ,配制成高、中、低及空白 4 个水平的供试品

溶液 ,在 2. 1 色谱条件下分析 ,计算回收率。白术内

酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的平均回收率分别为 103. 52 %、

88. 16 %和 99. 61 % ; RSD 分别为 0. 37 %、1. 8 %

和0. 16 %。

2. 9 　样品测定 :取不同采收期白术样品各约 0. 5 g ,

精密称量 ,按 2. 3 方法分别制备供试样品溶液 ,进样

量为 10μL 。以外标法计算白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的

量 ,结果见表 1。

3 　讨论

3. 1 　不同采收期白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ量的变化规

律 :本研究对不同采样时期的 14 批白术药材进行内

酯类成分测定 ,首次明确了白术根茎中白术内酯 Ⅰ、

Ⅱ和 Ⅲ的变化规律。结果表明 ,白术内酯 Ⅰ、Ⅱ、Ⅲ

和内酯总量最高值均出现在 5 月下旬 ,并且大大高

于刘伟祥等[9 ]提出的初步规定 ,即白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和

Ⅲ分别不得小于 0. 150、0. 200 和 0. 100 mg/ g ,3 者

总计不得少于 0. 500 mg/ g ,结合白术田间管理发

现 ,此时为白术现蕾期 ;6 月上旬进行摘蕾后 ,白术

内酯量下降 ;6 月下旬第 2 次现蕾后 ,白术内酯 Ⅰ、

Ⅱ和Ⅲ量有所回升 ,各项指标高于规定 ;7 月初第 2

次摘蕾后 ,内酯量再次下降 ,并伴随根茎膨大期在低

水平波动。由于白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ的量均在白术

现蕾期最高 ,推测其动态变化与白术现蕾有关 ,为首

次发文报道。
表 1 　白术不同采收时期白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ量的测定结果

( n = 4)

Table 1 　Determination of atractylenolides Ⅰ, Ⅱ,

and Ⅲ in A1 macrocephala at various

harvest periods ( n = 4)

采收时期
质量分数/ (mg ·g - 1 )

内酯 Ⅰ 内酯 Ⅱ 内酯 Ⅲ 内酯总量
4 月下旬 0. 141 0. 176 0. 159 0. 476

5 月上旬 0. 293 0. 248 0. 347 0. 888

5 月下旬 0. 740 0. 394 0. 972 2. 106

6 月上旬 0. 109 0. 177 0. 191 0. 477

6 月下旬 0. 242 0. 211 0. 578 1. 031

7 月上旬 0. 089 0. 096 0. 241 0. 426

7 月下旬 0. 128 0. 115 0. 342 0. 585

8 月上旬 0. 122 0. 074 0. 328 0. 524

8 月下旬 0. 044 0. 041 0. 067 0. 152

9 月上旬 0. 031 0. 043 0. 078 0. 152

9 月下旬 0. 032 0. 046 0. 082 0. 160

10 月上旬 0. 038 0. 032 0. 089 0. 159

10 月下旬 0. 035 0. 032 0. 072 0. 139

11 月中旬 0. 038 0. 030 0. 122 0. 190

3. 2 　白术内酯量动态积累及采收时间的确定 :确定

药材采收期需将有效成分积累与产品器官的生长动

态相结合 ,白术内酯量高峰期与根茎产量高峰期不

一致 ,故以有效成分量与产量乘积最大时作为最佳

采收期[10 ] ,计算结果见表 2。
表 2 　不同采收时期单株白术的白术内酯 Ⅰ、Ⅱ和 Ⅲ产量

计算结果( n = 4)

Table 2 　Results of atractylenolides Ⅰ, Ⅱ, and Ⅲ in A1 macro2
cephala per plant at various harvest periods ( n = 4)

采收时期
产量/ (mg ·株 - 1 )

单株根茎产量 单株内酯 Ⅰ单株内酯 Ⅱ单株内酯 Ⅲ单株总内酯
4 月下旬 4. 311 0. 608 0. 759 0. 685 2. 052

5 月上旬 5. 752 1. 685 1. 426 1. 996 5. 108

5 月下旬 6. 382 4. 723 2. 515 6. 203 13. 440

6 月上旬 7. 733 0. 843 1. 369 1. 477 3. 689

6 月下旬 8. 457 2. 047 1. 784 4. 888 8. 719

7 月上旬 10. 934 0. 973 1. 050 2. 635 4. 658

7 月下旬 13. 404 1. 716 1. 541 4. 584 7. 841

8 月上旬 15. 069 1. 838 1. 115 4. 943 7. 896

8 月下旬 13. 967 0. 615 0. 573 0. 936 2. 123

9 月上旬 15. 178 0. 471 0. 653 1. 184 2. 307

9 月下旬 16. 684 0. 534 0. 767 1. 368 2. 669

10 月上旬 17. 279 0. 657 0. 553 1. 538 2. 747

10 月下旬 20. 402 0. 714 0. 653 1. 469 2. 836

11 月中旬 22. 339 0. 849 0. 670 2. 725 4. 244

　　由表 2 可以看出 ,在 5 月下旬采收的样品中 ,白

术内酯 Ⅰ、Ⅱ、Ⅲ和内酯总产量均为最高 ; 6 月下旬

单株白术内酯产量次之 ;7 月上旬～11 月中旬采收

的样品中内酯产量逐渐减少。参照以上结果可初步

得出结论 ,如果白术药用以内酯类成分为主 ,可将 5

月下旬至 6 月上旬 (摘蕾之前) 确定为最佳采收时

期 ,从而确保其质量与产量 ,使药用价值与经济价值

均有增加。
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