
第 7卷 第 10期 食品安全质量检测学报 Vol. 7 No. 10 

2016年 10月 Journal of Food Safety and Quality Oct. , 2016 

 

                            

*通讯作者: 叶少文, 执业药师, 主要研究方向为保健食品的质量检测。E-mail: 442884571@qq.com 

*Corresponding author: YE Shao-Wen, Licensed Pharmacist, By-Health Co., Ltd, Zhuhai  519040, China. E-mail: 442884571@qq.com 
 

铁皮石斛中甘露糖的提取与检测方法优化 

叶少文* 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 目的  对中华人民共和国药典 一部(2015 版)中铁皮石斛中甘露糖的含量测定方法进行讨论, 简化已

有方法的实验操作步骤。方法  使用超声提取法代替索氏提取法去除铁皮石斛样品中的游离单糖, 使用微波法

代替煎煮法提取样品中的甘露糖, 去除衍生反应和内标法定量步骤。样品提取液经微孔滤膜过滤后, 采用药典

中的高效液相色谱法分析, 外标法定量分析甘露糖的含量。结果  甘露糖在 0.054~0.648 mg/mL的浓度范围内

与峰面积呈良好的线性关系, 相关系数 r>0.999。甘露糖在 3个不同添加水平下的平均回收率分别为 97.66%、

98.10%和 98.68%。结论  本方法大大缩短了样品的前处理时间, 操作简便、准确度和精密度良好, 可以用于

铁皮石斛中甘露糖的含量测定。   
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Optimization of the extraction and detection method of mannose in 
Dendrobium officinale Kimuraet Migo 

YE Shao-Wen* 

(By-HeaLth Co., Ltd., Zhuhai 519040, China) 

ABSTRACT: Objective  To discuss the detection method of mannose in Dendrobium officinale Kimuraet Migo in 

harmacopoeia of People’s Republic of China Part I (2005 Edition) and simplify the operation steps of existing method. 

Methods  The free monosaccharide in Dendrobium officinale Kimuraet Migo samples was removed by ultrasonic 

extraction method instead of soxhlet extraction, and the mannose in samples was extracted by microwave method 

instead of dew decoction method. There was no derivative reaction and internal standard method in this method. The 

sample extract was filtered by microporous filtering film, then analyzed by the high performance liquid 

chromatography (HPLC) described in harmacopoeia, and the content of mannose was determined by external standard 

method. Results  There was a good linear relationship between the mannose content which ranged from 0.054~0.648 

mg/mL and peak area with the correlation coefficient (r) greater than 0.999. The average recoveries of mannose at 3 

different adding levels were 97.66%, 98.10% and 98.68%, respectively. Conclusion  This method is simple, accurate, 

precise, and greatly shorten the processing time, which can be used to the content determination of mannose in 

Dendrobium officinale Kimuraet Migo. 

KEY WORDS: Dendrobium officinale Kimuraet Migo; mannose; microwave extraction; high performance liquid 

chromatography 
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1  引  言 

铁皮石斛(Dendrobium officinale Kimuraet Migo), 别名

黑节草, 为兰科石斛属多年生草本植物。成书于一千多年

前的道家医学经典《道藏》将铁皮石斛列为“中华九大仙

草”之首, 其因独特的药用价值和保健功效成为历代养生

滋补佳品, 素有“千金草”和“软黄金”之称[1]。铁皮石斛药

用历史悠久 , 其药用成分丰富均衡 , 含有丰富的多糖和

生物碱等功效成分[2], 具有抗肿瘤、抗衰老及增强机体免

疫力等作用[3]。本研究对中华人民共和国药典 一部(2015

版)[4]中铁皮石斛中甘露糖的含量测定方法进行讨论, 对

甘露糖的提取及测定方法进行优化, 用超声提取法代替

索氏提取法去除样品中的游离单糖, 用微波提取法代替

煎煮法提取样品中的甘露糖 [5], 不需衍生化步骤和内标

法分析, 以期建立一种操作更为简便的铁皮石斛中甘露

糖含量的测定方法[6]。 

2  材料与方法 

2.1  试剂和仪器 

甘露糖标准品(纯度为 100%, 中国药品生物制品检定

所); 一级用水; 浓硫酸(分析纯, 广州化学试剂厂); 氢氧

化钠(分析纯, 广州化学试剂厂); 铁皮石斛(汤臣倍健股份

有限公司)。 

Waters e2695 高效液相色谱仪(配备折射光示差检测

器, 美国Waters公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  液相色谱条件 

色谱柱: 菲罗门 Rezex RCM-Monosaccharide Ca2+色谱

柱 (300mm×7.8 mm)或同等性能的 Ca2+型糖柱 [7]; 柱温 : 

65 ℃; 折射光示差检测器温度: 65 ℃; 流动相为水, 流速: 

0.4 mL/min; 进样量: 40 μL; 运行时间: 40 min[8]。 

2.2.2  标准曲线的绘制 

标准溶液的配制: 称取甘露糖标准品 50 mg, 加纯化

水超声溶解后用纯化水定容至 10 mL, 配制成浓度为 5.0 

mg/mL的标准储备液, 于 4 ℃避光保存。分别取上述标准

储备液 0.1、0.2、0.4、0.8和 1.2 mL至 10 mL容量瓶中, 稀

释成浓度为 0.5、0.10、0.20、0.40和 0.60 mg/mL的标准品

供试液。 

将甘露糖标准品供试液经 0.45 μm有机微孔滤膜过滤, 

进行高效液相色谱分析, 记录色谱图, 以标准品浓度(X)为

横坐标, 相应的标准品峰面积(Y)为纵坐标绘制标准曲线, 

得到回归方程[8]。 

2.2.3  样品供试液的配制 

精密称取样品研磨粉末(过三号筛)适量(约 0.1 g, 相

当于 0.15 mg/mL标准品浓度的量)于 250 mL锥形瓶中, 加

入 80 %乙醇溶液 150 mL, 超声 20 min; 弃去乙醇溶液, 挥

干药渣中的乙醇溶液; 向药渣中加入 30 mL 纯化水, 微波

(400 W)提取 5 min; 取出冷却至室温后转入 50 mL离心管, 

8000 r/min离心 5 min, 取上清液 5 mL至 25 mL比色管中, 

加入 1.5 mL 12%硫酸溶液, 塞好盖子, 在电热鼓风箱中

110 ℃加热水解 60 min; 取出冷却至室温, 用 10 %氢氧化

钠溶液调节 pH 至中性(pH 试纸测定), 用纯化水定容至 25 

mL, 摇匀, 过 0.45 μm滤膜, 得样品供试液[9]。 

样品同时采用中华人民共和国药典 一部(2015 版)中

的方法进行测定。 

2.2.4  精密度实验 

精密称取 6 份样品, 按“2.2.3”中的方法制备样品供试

液 , 测定样品中甘露糖的含量 , 计算其相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)[10]。 

2.2.5  加标回收实验 

精密称取 9 份样品研磨粉末(过三号筛)适量(约相当

于 0.10 mg/mL标准品浓度的量)于 50 mL锥形瓶中, 将样

品分成 3组, 每组 3份样品, 每组样品中分别加入甘露糖标

准品 6.0、7.5和 9 mg (半定量加标, 大约相当于 40%、50%

和 60%的添加水平), 每份样品定量加入 30 mL纯化水, 微

波(400 W)提取 5 min; 取出冷却至室温后转入 50 mL离心

管, 8000 r/min离心 5 min, 取上清液 5 mL至 25 mL比色管

中, 加入 1.5 mL 12%硫酸溶液, 塞好盖子, 在电热鼓风箱

中 110 ℃加热水解 60 min; 取出冷却至室温, 用 10 %氢氧

化钠溶液调节 pH 至中性(pH 试纸测定), 用纯化水定容至

25 mL, 摇匀, 过 0.45 μm滤膜, 得加标样品溶液, 进行高

效液相色谱测定[11]。 

3  结果与分析 

3.1  甘露糖的标准曲线 

甘露糖的标准曲线如图 1 所示, 其标准曲线方程为

Y=852119X-6114.9, r=0.9999, 表 明 甘 露 糖 标 准 品 在

0.054~0.648 mg/mL的浓度范围内具有良好的线性关系[12]。 

 

 
 

图 1  甘露糖的标准曲线  

Fig. 1  Standard curve of mannose 
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3.2  检出限和定量限 

方法的检出限 (limit of detection, LOD)和定量限

(limit of quantification, LOQ)由信噪比 (S/N)计算。

LOD 定义为 S/N=3 时对应的样品浓度 , LOQ 定义为

S/N=10 时对应的样品浓度 [13]。  

3.2.1  检出限 

将甘露糖浓度为 0.15 μg/mL的对照溶液进样分析, 通

过工作软件计算得 S/N=3。按实际样品的处理过程计算, 甘

露糖测定的方法检出限为: 0.15 μg/mL×150 mL/1000/100 

mg×100%=0.0225% 
3.2.2  定量限  

根据上述 LOD 和 LOQ 的定义 , LOQ＝LOD/3×10, 

按照实际样品的处理过程计算, 甘露糖测定的方法定量限

为: 0.0225%/3×10=0.075%。 

3.3  精密度实验   

6 份样品的甘露糖含量检测结果分别为 22.13%、

22.36%、22.24%、22.40%、22.31%及 22.25%, RSD＜1.3%, 

表明该方法精密度良好[14]。 

3.4  加标回收实验   

甘露糖在 3 个不同添加水平下的回收率结果见表 1, 

从表 1中可以看出, 3个添加水平下样品中甘露糖的平均回

收率分别为 97.66%、98.10%及 98.68%, RSD分别为 0.5%、

0.5%及 1.2% 表明该方法准确度良好[15]。 

3.5  样品测定 

3.5.1  实际样品测定 

样品及甘露糖标准品的色谱图分别如图 2和图 3所示, 

铁皮石斛粉中甘露糖的分离效果良好, 不会受杂质峰的影

响。将样品色谱图与甘露糖标准品色谱图进行比对, 以目标

峰的保留时间定性。 

将采用本研究中的方法测得的铁皮石斛样品中的甘露

糖含量与采用中国药典一部(2015 版)中方法的测定结果进行

比较,由表 2可知, 2种方法 2种方法的准确度相当。 
 

表 1  加标回收率实验结果 
Table 1  The results of recoveries 

理论加标量
(mg) 

样品中标准品的

含量(mg) 
回收率(%) 

平均回收率
(%) 

RSD(%)

6.00 5.90 98.006 

97.66 0.5 5.98 5.82 97.324 

5.94 5.83 98.148 

7.53 7.36 97.742 

98.10 0.5 7.48 7.36 98.395 

7.61 7.53 98.160 

9.13 8.95 98.028 

98.68 1.2 9.08 8.91 98.127 

9.11 9.10 99.890 

 

4  讨论与结论 

甘露糖是中华人民共和国药典 一部(2015 版)中铁皮

石斛检测的功效指标之一, 药典中的方法以水浴提取铁皮

石斛粉中的多糖后, 用盐酸将多糖酸解成单糖, 用 1-苯基

-3-甲基-5-吡唑啉酮-甲醇溶液衍生, 以十八烷基硅烷键合

硅胶色谱柱测定, 内标法定量。方法中的样品前处理操作

相对复杂且耗时较长, 本研究对药典中的方法进行了优化, 

得到了一个相对简便且准确的甘露糖检测方法, 即: 用微

波提取代替水浴提取, 使用糖柱直接测定甘露糖的含量,  

 

 
 

图 2  样品的色谱图 

Fig. 2  Chromatogram of sample 
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图 3  甘露糖标准品的色谱图 

Fig. 3  Chromatogram of mannose standard 
 
 

表 2  甘露糖含量测定结果比较 
Table 2  The comparison of mannose contents 

序号 本方法测得的含量(%) 平均含量(%) RSD(%) 
中国药典一部(2015版)方法测得的

含量(%) 
平均含量

(%) 
RSD(%) 

   
21.58   

1 22.13 

22.28 0.5 

22.06 22.28 0.5 

2 22.36 22.13   

3 22.24 21.51 

4 22.40 22.06 

5 22.31 22.02 

6 22.25  

 
 

免去了衍生步骤, 且用外标法定量。2种方法的测定结果表

明, 本研究中的方法的准确度和精密度良好, 符合检测要

求。药典方法的样品前处理操作时间为 320 min, 本研究方

法的样品前处理时间为 80 min, 显著缩短了前处理时间, 

提高了样品前处理步骤的操作效率。 
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