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贵州产赤胫散药材的质量分析

周贤霞，李　莉，刘　兰，许超飞，龙飞燕
（贵州医科大学 药学院，贵州 贵阳　５５００２５）

［摘　要］目的：对贵州赤胫散的水分、杂质、灰分和酸不溶性灰分、农药残留量、干燥失重、炽灼残渣及浸出物
进行测定，为控制赤胫散药材的质量提供实验依据。方法：按照《中国药典》中水分（烘干法）、杂质、灰分、农药

残留量、干燥失重、炽灼残渣、浸出物的测定方法对贵州赤胫散进行测定。结果：贵州产的１５批赤胫散药材杂质
含量为０．０５％～０．８４％，水分含量为１２．７２％ ～１３．４０％，干燥失重结果为１２．４４％ ～１３．９４％，总灰分含量为
２０４％～３．４０％，酸不溶性灰分含量为０．３３％～１．４７％，炽灼残渣结果为２．５２％ ～３．７０％，水溶性浸出物含量
为３４．３１％～３８．４５％，１５批赤胫散药材均未检出８种有机氯残留农药。结论：实验结果为提升赤胫散药材的质
量标准提供了科学依据。
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　　赤胫散为蓼科蓼属植物赤胫散（ｐｏｌｙｇｏｎｕｍ
ｒｕｎｃｉｎａｔｕｍＢｕｃｈＨａｍ．ｖａｒ．ｓｉｎｅｎｅＨｅｍｓｌ．）的干燥
根茎，又名花蝴蝶、蛇头蓼等，广泛分布于贵州、四

川、湖南等多个省份，具有清热解毒、活血止血等功

效，主治吐血咯血、急性胃肠炎、月经不调和跌打损

伤等，外用治乳腺炎、痈疖肿毒等［１－３］。贵州的赤

胫散资源非常丰富，民间应用广泛，但其质量控制

研究报道较少，仅收载于 ２００３版的《贵州省中药
材、民族药材质量标准》［４］，尚无相应的杂质检查

项目和测定方法。为更客观、科学地评价赤胫散质
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量，本实验收集了贵州省内１５个不同批次的赤胫
散药材，对药材中的杂质、水分、干燥失重、总灰分、

酸不溶性灰分、炽灼残渣、有机氯残留农药和浸出

物进行测定［５－１２］，并初步拟定各检查项目的限量，

为赤胫散药材的质量标准提供科学的实验依据。

１　材料与仪器

１１　材料
赤胫散药材由贵州远程制药有限公司提供，经

贵州医科大学龙庆德副教授鉴定为蓼科蓼属植物

Ｐｏｌｙｇｏｎｕｍ ｒｕｎｃｉｎａｔｕｍ ＢｕｃｈＨａｍｖａｒ． ｓｉｎｅｎｅ
Ｈｅｍｓｌ，α六六六（αＢＨＣ）、β六六六（βＢＨＣ）、δ
六六六（δＢＨＣ）、γ六六六（γＢＨＣ）、ｐ，ｐ，滴滴依
（ｐ，ｐ，ＤＤＥ）、ｏ，ｐ，滴滴涕（ｏ，ｐ，ＤＤＴ）、ｐ，ｐ，滴滴
滴（ｐ，ｐ，ＤＤＤ）、ｐ，ｐ，滴滴涕（ｐ，ｐ，ＤＤＴ）购自农业
部环境保护科研检测所，硝酸银、硝酸、二氯甲烷、

丙酮等试剂均为分析纯，水为超纯水。

１２　仪器
Ａｇｌｅｎｔ７８９０Ａ气相色谱仪（配备电子捕获检测

器μＥＣＤ），ＳＸ４１０型箱式电阻炉式控制箱（天津
泰斯特仪器有限公司），电子天平（岛津分析天平

岛津企业管理有限公司），超声波清洗器（ＫＱ
２５０ＤＡ型 昆山市超声仪器有限公司）。

２　方法与结果

２１　杂质检查
按照《中国药典》２０１０年版一部附录 ＩＸＡ测

定。取规定量的供试品，摊开，用肉眼或放大镜（５
～１０倍）观察，将杂质拣出，计算其在供试品中的
含量（％）。见表１。
２２　水分测定

按照《中国药典》２０１０年版一部水分测定法项
下烘干法（附录Ⅸ Ｈ）测定。取赤胫散药材（过２
号筛）２０ｇ，精密称定，置于干燥至恒重的扁形称
量瓶中，于１０５℃干燥５ｈ，将瓶盖盖好，移置干燥
器中，冷却３０ｍｉｎ，精密称定，再在上述温度干燥
１ｈ，冷却，称重，至连续两次称重的差异不超过
５ｍｇ。根据减失的重量，计算供试品中含水量
（％）。见表１。
２３　干燥失重

按照《中国药典》２０１０年版一部附录Ⅸ Ｇ干
燥失重法对赤胫散进行测定。取混合均匀的赤胫

散药材１０ｇ，置与供试品相同条件下干燥至恒重
的扁形称量瓶中，精密称定，在１０５℃干燥至恒重，
由减失的重量和取样量计算供试品的干燥失重。

见表１。
２４　灰分测定

按照《中国药典》２０１０年版一部附录Ⅸ Ｋ灰
分测定法对赤胫散进行测定。

２４１　总灰分测定　取赤胫散药材（过２号筛）
４０ｇ，置炽升高温度至５５０℃，使完全灰化并至恒
重，根据残渣质量，计算供试品中总灰分的灼至恒

重的坩埚中，精密称定，缓缓炽热，注意避免燃烧，

至供试品完全炭化，逐渐含量（％），见表１。
２４２　酸不溶性灰分测定　取２４１项所得的灰
分，在坩埚中加入稀盐酸１０ｍＬ，用表面皿覆盖坩
埚，置水浴锅上加热１０ｍｉｎ，表面皿用５ｍＬ热水冲
洗，洗液并入坩埚中，用无灰滤纸滤过，坩埚内的残

渣用水洗于滤纸上，并洗涤至洗液不显氯化物反应

为止，滤渣连同滤纸移至同一坩埚中，干燥，炽灼至

恒重。根据残渣重量，计算酸不溶性灰分的含量

（％），见表１。

表１　赤胫散中杂质、水分、干燥失重、总灰分和
酸不溶性灰分检测结果（ｎ＝３）

Ｔａｂ．１　Ｔｈｅｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｍｐｕｒｉｔｙ，ｍｏｉｓｔｕｒｅ，ｄｒｙ
ｗｅｉｇｈｔｌｏｓｓ，ｔｏｔａｌａｓｈａｎｄａｃｉｄｉｎｓｏｌｕｂｌｅａｓｈｉｎ

Ｐｏｌｙｇｏｎｕｍｒｕｎｃｉｎａｔｕｍ

样品

编号
样品来源

杂质

（％）
水分

（％）

干燥

失重

（％）

总灰分

（％）

酸不溶

性灰分

（％）

１ 贵州铜仁 ００７ １２８４ １３２０ ２２５ ０３５

２ 贵州铜仁 ００５ １２８９ １３１０ ２２８ ０３３

３ 贵州铜仁 ０１０ １３０３ １３１９ ２２７ ０３３

４ 贵州铜仁 ００５ １２９５ １３３５ ２２７ ０３６

５ 贵州铜仁 ０１６ １２８３ １３３４ ２２５ ０３６

６ 贵州清镇 ０３３ １２９２ １３３７ ２２６ ０３６

７ 贵州清镇 ０５１ １２７２ １３３２ ２４１ ０５６

８ 贵州清镇 ００７ １２７５ １２４４ ２３９ ０５６

９ 贵州清镇 ０１４ １２７４ １２６６ ２４０ ０５３

１０ 贵州清镇 ０１０ １２７８ １２６９ ２３４ ０５３

１１ 贵州息烽 ０８４ １２７５ １２４９ ２３８ ０５１

１２ 贵州息烽 ０２２ １２７３ １２５０ ２３５ ０４９

１３ 贵阳息峰 ０３４ １３１８ １３８０ ２８５ ０８３

１４ 贵阳息峰 ０３３ １３４０ １３９４ ２０４ ０７５

１５ 贵阳息峰 ０２７ １３３１ １３７４ ３４０ １４７

２３４
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２５　炽灼残渣检查
按照《中国药典》２０１０版一部附录Ⅸ Ｊ炽灼残

渣检查法对赤胫散进行测定。取赤胫散药材１０ｇ
置已炽灼至恒重的坩埚中，精密称定，缓缓炽灼至

完全炭化，放冷至室温，加硫酸０５ｍＬ，使湿润，低
温加热硫酸蒸汽除尽后，在７００℃炽灼使完全灰
化，移至干燥器内，放冷至室温，精密称定后，再在

７００℃炽灼至恒重，即得，结果见表２。
２６　有机氯农药残留测定
２６１　对照品溶液配制　精密量取 αＢＨＣ、β
ＢＨＣ、δＢＨＣ、γＢＨＣ、ｐ，ｐ，ＤＤＥ、ｏ，ｐ，ＤＤＴ、ｐ，ｐ，
ＤＤＤ、ｐ，ｐ，ＤＤＴ各５０μｇ，置１０ｍＬ容量瓶中，加正
己烷定容制成５μｇ／ｍＬ的储备液。再量取上述各
对照品溶液各１ｍＬ，置１０ｍＬ量瓶中，再加用正己
烷配制成浓度为５００μｇ／Ｌ的有机氯农药混合对照
品溶液。

注：１为 αＢＨＣ，２为 γＢＨＣ，３为 βＢＨＣ，４为 δＢＨＣ，５
为ｐ，ｐ，ＤＤＥ，６为ｏ，ｐ，ＤＤＴ，７为 ｐ，ｐ，ＤＤＤ，８为 ｐ，ｐ，
ＤＤＴ

图１　８种农药标准品气相色谱结果
Ｆｉｇ．１　ＧＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆｅｉｇｈｔｋｉｎｄｓｏｆ

ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｔａｎｄａｒｄｓ
２６２　供试品溶液制备　精密量取赤胫散药材
２ｇ，加入丙酮、正己烷，超声３０ｍｉｎ后，分液取正己
烷成蒸干，溶解，经固相萃取小柱洗脱，收集洗脱

液，用氮气吹干，加含内标环氧七氯的正己烷溶液

溶解得供试品溶液。

２６３　气相色谱条件　色谱柱、升温程序及其它
色谱条件参考文献［１０］。ＨＰ５石英毛细管柱
（０３２ｍｍ×３０ｍ，０２５μｍ），载气（Ｎ２）流量为
６０ｋＰａ（恒压），进样口温度２００℃，检测器（μ
ＥＣＤ）温度３２０℃，分流比为１∶２，升温程序１００℃
保持２ｍｉｎ，以２０℃／ｍｉｎ升至１６０℃保持２ｍｉｎ，以
１０℃／ｍｉｎ升温至２５０℃保持５ｍｉｎ，以６℃／ｍｉｎ升
至２８０℃保持８ｍｉｎ，尾吹流量６０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量
１μＬ。结果１５批赤胫散药材均未检出上述８种有
机氯残留农药，均符合对外贸易经济合作部“药用

植物及制剂进出口绿色行业标准”［１３］中六六六
（总 ＢＨＣ）≤０１ｍｇ／ｋｇ，滴滴涕（总 ＤＤＴ）≤０１
ｍｇ／ｋｇ的规定。

图２　赤胫散药材气相色谱图
Ｆｉｇ．２　ＧＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＰｏｌｙｇｏｎｕｍｒｕｎｃｉｎａｔｕｍ

２７　浸出物
２７１　水溶性浸出物
２７１１　冷浸法　取赤胫散 ４ｇ，精密称定，置
２５０ｍＬ的锥形瓶中，精密加水１００ｍＬ，密塞，冷浸，
经过６ｈ保持时时振摇后，再静置１８ｈ，用干燥虑
器迅速滤过，精密量取续滤液２０ｍＬ，置已干燥至
恒重的蒸发皿中，在水浴上蒸干后，于１０５℃干燥
３ｈ，置干燥器中冷却３０ｍｉｎ，迅速精密称定重量。
以干燥品计算供试品中水溶液浸出物的含量

（％），结果见表２。
２７１２　热浸法　取赤胫散 ２ｇ，精密称定，置
１００ｍＬ锥形瓶中，精密加水５０ｍＬ，密塞，称定重
量，静置１ｈ后，连接回流冷凝管，加热至沸腾，并
保持微沸１ｈ。放冷后，取下锥形瓶，密塞，再称定
重量，用水补足减失的重量，摇匀，用干燥滤器滤

过，精密量取滤液２５ｍＬ，置已干燥至恒重的蒸发
皿中，在水浴上蒸干后，于１０５℃干燥３ｈ，置干燥
器中冷却３０ｍｉｎ，迅速精密称定。以干燥品计算供
试品中水溶液浸出物的含量（％），结果见表２。
２７２　醇溶性浸出物

以５０％乙醇代替水为溶剂，照水溶性浸出物
测定法进行醇溶性浸出物的测定，结果见表２。

３　讨论

贵州产 １５批赤胫散药材杂质为 ００５％ ～
０８４％；水分含量为１２７２％ ～１３４０％；干燥失重
结果为１２４４％ ～１３９４％；总灰分含量为２０４％
～３４０％；酸不溶性杂质含量为０３３％ ～１４７％；
炽灼残渣实验结果为２５２％ ～３７０％。初步拟定
赤胫散药材的杂质、水分、干燥失重、总灰分、酸不

溶性灰分、炽灼残渣限量分别不得过 １％、１５％、
３３４

　４期 周贤霞等　贵州产赤胫散药材的质量分析



１６％、４％、１７％、４１％。

表２　赤胫散中炽灼残渣、乙醇浸出物和水浸出物
检测结果（ｎ＝３）

Ｔａｂ．２　Ｔｈｅｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｉｄｕｅｏｎｉｇｎｉｔｉｏｎ，
ｅｔｈａｎｏｌｅｘｔｒａｃｔａｎｄｗａｔｅｒｅｘｔｒａｃｔｉｎ

Ｐｏｌｙｇｏｎｕｍｒｕｎｃｉｎａｔｕｍ

样品

编号

样品

来源

炽灼残

渣（％）

浸出物（％）
５０％乙
醇冷浸

５０％乙
醇热浸

水冷浸 水热浸

１ 贵州铜仁 ２５４ ３７１３ ３８５３ ２５５１ ３６２７
２ 贵州铜仁 ２５９ ３６４２ ３８４７ ２７０３ ３４３１
３ 贵州铜仁 ２５２ ３７５２ ３８４７ ２６６５ ３６１０
４ 贵州铜仁 ２９８ ３５８９ ３８３６ ２６２４ ３５３９
５ 贵州铜仁 ２９５ ３６１５ ３９８８ ２６４４ ３６５７
６ 贵州清镇 ２８３ ３６００ ４０１０ ２６１７ ３６９１
７ 贵州清镇 ２８３ ３６６１ ３９４１ ２６２８ ３７１８
８ 贵州清镇 ２８７ ３６３７ ３９１５ ２６１７ ３６６５
９ 贵州清镇 ２７４ ３６７１ ３８９７ ２６３６ ３６７１
１０ 贵州清镇 ２８４ ３４０８ ３８７６ ２５１２ ３７２８
１１ 贵阳息烽 ２６５ ３４４７ ３９２２ ２４７５ ３６９５
１２ 贵阳息烽 ３０２ ３３９９ ３８８０ ２４１２ ３６８６
１３ 贵阳息峰 ３４３ ３７５０ ４２３９ ２７２１ ３８４５
１４ 贵阳息峰 ３３０ ３９７３ ４１８８ ２９５８ ３７８４
１５ 贵阳息峰 ３７０ ３７３７ ３９０４ ２７６０ ３７５３

在醇溶性浸出物的试验中分别以３０％乙醇、
５０％乙醇、７５％乙醇、９５％乙醇为溶剂进行不同乙
醇浓度的筛选，结果显示，５０％乙醇浸出效果最佳，
固选择５０％乙醇为醇溶性浸出物的提取溶剂。１５
批赤胫散药材乙醇冷浸浸出物含量为３３９９％ ～
３９７３％，乙醇热浸浸出物含量为 ３８３６％ ～
４２３９％。水溶性冷浸条件下浸出物含量为
２４１２％ ～２９５８％；水溶性热浸浸出物含量为
３４３１％～３８４５％。初步拟定赤胫散药材的水溶
性浸出物热浸法限量不得低于３０％。

本研究通过对贵州赤胫散药材进行研究，旨在

为提升赤胫散药材质量标准打基础，为合理开发利

用赤胫散药材资源提供理论依据。
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