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黔产夜关门的显微特征与其微量元素测定
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［摘　要］目的：对夜关门的显微特征及其微量元素含量进行测定，为其开发和研究提供理论依据。方法：采
用显微鉴别的方法，对夜关门的根、茎、叶、种子的组织结构进行鉴别，同时利用微波消解技术－电感耦合发射光
谱（ＩＣＰＯＥＳ）法对其Ｃａ、Ｋ、Ｍｇ、Ｚｎ、Ｓｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ａｓ、Ｈｇ、Ｃｄ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ａｇ、Ａｌ、Ｂａ、Ｇａ、Ｍｏ、Ｇｅ、Ｃｏ、Ｓｂ、Ｎｉ、Ｃｒ等元素进行
含量测定。结果：鉴定出黔产夜关门的显微特征，且夜关门中含有丰富的微量元素，元素含量由高到低依次为

Ｋ、Ｃａ、Ｍｇ、Ａｇ、Ｆｅ、Ａｌ、Ｍｎ、Ｚｎ等元素，精密度试验的ＲＳＤ为０２４４％～２６８１％，回收率８９９％～１０７０％。结论：
黔产夜关门符合截叶铁扫帚的显微特征，重金属元素及微量元素的含量均符合《药用植物及制剂进出口绿色行

业标准》，为黔产夜关门的综合开发利用及质量控制提供了科学依据。
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　　夜关门为豆科胡枝子属植物截叶铁扫帚［Ｌｅｓ
ｐｅｄｅｚａｃｕｎｅａｔａ（Ｄｕｍ．Ｃｏｕｒｓ．）Ｇ．Ｄｏｎ］的干燥全草，
又名铁扫帚，其性凉、苦，归肾、肝经，具有清热利

湿、消食除积、祛痰止咳之功效［１－２］，用于治疗糖尿

病、血尿症和失眠症等［３－５］。《中华草本》［６］中分

别对夜关门性状鉴定及显微鉴定进行了系统的描

述说明，但并未对夜关门的其他药用部分显微特征

进行描述，这有待进一完善。夜关门是贵州董酒生

产的重要原料，并且在江南一带也有将其入曲酿造

黄酒［７］，因此，对其药食两用的安全性评价极为重

要。本实验对黔产夜关门的根茎叶种子的显微特

征进行鉴别，并建立微波消解－电感耦合等离子体
发射光谱法（ＩＣＰＯＥＳ）对夜关门中２２种微量元素
的含量进行测定，且参照《药用植物及制剂进出口

绿色行业标准》［８］对其微量元素进行评价，为其开

发利用提供理论依据。

１　材料与方法

１１　药材、试剂与仪器
夜关门采集于遵义市湄潭县复兴镇遵义绿普

森农业有限公司种植基地。水合氯醛、丙三醇、硝

酸及过氧化氢为优级纯，均购于国药集团化学试剂

有限公司；多元素标准溶液（１００ｍｇ／Ｌ），批号
１６Ｄ３１７６，购于国家有色金属及电子材料分析测试
中心）。数码显微镜 ＢＡ３１ＯＤｉｇｉｔａｌ（麦克奥迪实业
集团有限公司），ＷＸ－８０００微波快速消解仪（上海
屹尧微波化学技术有限公司），ｉＣＡＰ－７０００电感耦
合等离子体发射光谱仪（美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎ
ｔｉｆｉｃ公司），ＳＡＧＡ超纯水处理机（南京易普易达科
技发展有限公司），ＺＮＨＷ型电热套（巩义市予华
仪器厂），万分之一电子天平及十万分之一电子分

析天平（梅特勒托利多公司）。

１２　显微方法
选取新鲜夜关门的根、茎、叶及种子徒手切片

法制片，置载玻片上滴加水合氯醛试液在酒精灯上

加热透化后，滴加甘油乙醇试液，制成临时切片，于

显微镜下观察显微特征。

１３　ＩＣＰＯＥＳ仪器工作参数
ＩＣＰ射频功率１２００Ｗ，等离子体气（氩气）流

速１５Ｌ／ｍｉｎ，雾化气流速０６Ｌ／ｍｉｎ，低波范围１０，
高波范围７，辅助气流速０５Ｌ／ｍｉｎ，样品冲洗３０ｓ，
重复测定次数为３次，分析泵速为５０ｒ／ｍｉｎ，雾化
器压力０２ＭＰａ，等离子观测方式：水平观测。

１４　样品处理及微波消解
将５、８、１１月份的夜关门全草分别用自来水，

双蒸水，去离子水清洗干净，烘干，粉碎，过筛，备

用。精密称取０２１００ｇ的待测样品于５０ｍＬ密闭
式聚四氟乙烯的微波消解罐中，加入３ｍＬ硝酸在
智能控温电加热器中预消解３ｈ后，再加入１ｍＬ
过氧化氢，置于设定的微波消解条件下进行消解。

消解完毕后，冷却至室温，打开消解罐，用少量超纯

水冲洗上盖内壁，合并至罐中。置消解罐中于１４０
～１６０℃智能控温电加热器中赶酸，待赶酸完全
后，再用超纯水洗涤消解罐３～５次，洗液合并于
５０ｍＬ塑料容量瓶中，用水定容至２５ｍＬ，同法制备
空白溶液备用。微波消解程序指标与条件见表１。

表１　微波消解程序指标与条件
Ｔａｂ．１　Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅ

步骤 温度（℃）保温时间（ｍｉｎ）压力（ａｔｍ）功率（ｋＷ）
１ ８０ ２ ８ １２
２ １２０ ２ １５ １２
３ １４０ ３ １５ １２
４ １６０ ５ ２０ １２
５ １８０ ５ ２５ １２

１５　标准曲线的制备及线性关系
精密吸取２ｍＬ含有多元素标准溶液（１００ｍｇ／

Ｌ），用１０％的硝酸定容至２００ｍＬ，制成１ｍｇ／Ｌ的
多元素标准品贮备液。精密量取多元素标准品贮

备液适量，用２％硝酸溶液稀释制成每１ｍＬ含 Ｋ、
Ｃａ、Ｎａ、Ｍｇ、Ｚｎ、Ｓｎ、Ｃｕ、Ｈｇ、Ａｓ、Ｃｄ、Ｂａ、Ａｇ、Ａｌ、Ｍｎ、
Ｍｏ、Ｓｂ、Ｎｉ、Ｃｒ及 Ｆｅ０、５０、１００、２００、５００μｇ／Ｌ系列
浓度的混合溶液。按１３步骤仪器工作条件测定，
绘制标准曲线，得各痕量元素的回归方程和相关系

数（ｒ），在各元素的最佳分析波长下，对空白试液
溶液连续测定１０次，将标准偏差的３倍作为各元
素的检出限，结果见表２。
１６　样品加标回收实验

取夜关门样品按照１４步骤消解后，分别加入
一定已知浓度待测元素的标准溶液，按照１３条件
进性测定，各元素加标回收试验结果见表２。

２　结果

２１　夜关门显微特征
２１１　夜关门茎的横切面　如图１，夜关门茎表
皮为一列长方形、扁平、排列整齐的细胞，外壁较

厚，角质化形成角层；皮层较窄，为薄壁细胞，含草

００９
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表２　夜关门中各元素线性关系考察结果及
加标回收试验结果（ｎ＝１０）

Ｔａｂ．２　Ｔｈｅｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ
ａｎｄｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｅａｃｈ

ｅｌｅｍｅｎｔｉｎＬｅｓｐｅｄｅｚａ

元素 线性方程 ｒ
检出限

（ｍｇ／Ｌ）
回收率

（％）

Ａｇ Ｙ＝０９５３Ｘ＋７８７１ ０９９９２ ０００５ ９１１

Ａｌ Ｙ＝０９７６Ｘ＋５２４１ ０９９９１ ０００４ ９７５

Ａｓ Ｙ＝１００４Ｘ－０７６８ ０９９９９ ０００２ １０１９

Ｂａ Ｙ＝１００１Ｘ－０１９６ １ ０００１ ９８０

Ｃａ Ｙ＝１０１６４Ｘ－１５７８９ ０９９６３ ００４５ １００９

Ｃｄ Ｙ＝１０１９Ｘ－３２６２ ０９９９８ ０００１ １００３

Ｃｏ Ｙ＝１００１Ｘ－０２０９ １ ００００８ ９７６

Ｃｒ Ｙ＝１００２Ｘ－０３５７ １ ０００１ １０１４

Ｃｕ Ｙ＝１００７Ｘ－１２９７ ０９９９９ ０００２ ９９４

Ｆｅ Ｙ＝０９７３Ｘ＋４４９１ ０９９９８ ０００２ １００８

Ｇａ Ｙ＝１００９Ｘ－１４９２ ０９９９９ ０００３ １０７０

Ｇｅ Ｙ＝１００８Ｘ－１４３０ ０９９９８ ０００４ １０４６

Ｈｇ Ｙ＝１０１２Ｘ－２１０１ ０９９９９ ０００１ ９９５

Ｋ Ｙ＝０９９９Ｘ＋００８５ ０９９８４ ０００６ ９７３

Ｍｇ Ｙ＝１００４Ｘ－０７３６ １ ０００５ ８９９

Ｍｎ Ｙ＝０９９９Ｘ＋０１３１ １ ０００２ １０２７

Ｍｏ Ｙ１００１Ｘ－０１６８ １ ０００２ １０００

Ｎｉ Ｙ１００８Ｘ－１２８６ ０９９９９ ００００８ １０１２

Ｐｂ Ｙ０９７１Ｘ＋４７８２ ０９９８８ ００００７ ９８４

Ｓｂ Ｙ１０１４Ｘ－２３５６ ０９９９８ ０００４ ９９８

Ｓｎ Ｙ＝１０００Ｘ－００８６ １ ０００３ ９６７

Ｚｎ Ｙ＝１００７Ｘ－２１１７ ０９９９０ ０００２ １０２２

酸钙方晶；维管束为外韧型，成环状排列；韧皮部明

显；木质部是由导管、木薄壁细胞和木纤维组成，木

射线宽２～５列；髓部细胞大，不甚规则。

注：１为表皮，２为皮层，３为中柱鞘纤维，
４为韧皮部，５为木质部，６为髓部

图１　夜关门茎横切面（４０×）
Ｆｉｇ．１　ＣｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅＬｅｓｐｅｄｅｚａｓｔｅｍ

２１２　夜关门叶表面观　上表皮细胞垂周壁弯曲
或稍弯曲，细胞多角形；下表皮细胞垂周壁波状弯

曲，非腺毛较多，气孔为平轴式或不定式；叶脉薄壁

细胞含草酸钙方晶。见图２。
２１３　夜关门叶横切面　表皮细胞近方形，外壁
较厚，外被角质层，上、下表皮均具有气孔和非腺

毛；栅栏组织由１～２层栅栏细胞组成，约占叶横切
面的１／２，叶肉细胞中含草酸钙方晶；主脉维管束
外韧型，上下两侧具有微木化的纤维束。见图３。
２１４　夜关门根横切面　木栓层为数层棕色细
胞，表皮由排列整齐、紧密、无细胞间隙的单层细胞

组成；韧皮部纤维成束或单个散在，壁厚，木化或微

木化；木质部导管单个散在或２～３个相集，导管间
有木纤维束，射线宽２～４列细胞，呈放射状排列。
见图４。

注：Ａ为叶上表面观，Ｂ为叶下表面观

图２　夜关门叶表面观（１００×）
Ｆｉｇ．２　ＬｅａｆｓｕｒｆａｃｅｖｉｅｗｏｆＬｅｓｐｅｄｅｚａ
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注：１为上表皮，２为栅栏组织，３为海绵组织，４为下表皮，
５为木质部，６为韧皮部７为中柱鞘纤维，８为非腺毛

图３　夜关门叶横切面（１００×）
Ｆｉｇ．３　ＴｒａｎｓｖｅｒｓｅｓｅｃｔｉｏｎｏｆＬｅｓｐｅｄｅｚａｌｅａｆ

注：１为木栓层，２为栓内层，３为韧皮部，
４为木质部，５为导管

图４　夜关门根横切面（４０×）
Ｆｉｇ．４　ＴｒａｎｓｖｅｒｓｅｓｅｃｔｉｏｎｏｆＬｅｓｐｅｄｅｚａｒｏｏｔ

２１５　种子横切面　如图５，夜关门种子横切面：
表皮为一列细长的栅栏状细胞，光辉带明显，内含

棕色物；支持细胞一列哑铃状细胞，内含黄棕色物；

数层形状不规则的色素细胞，含棕色色素；胚乳角

质含棕色物。

注：１为表皮，２为支持细胞，３为色素细胞，４为胚乳

图５　夜关门种子横切面（１００×）
Ｆｉｇ．５　ＴｒａｎｓｖｅｒｓｅｓｅｃｔｉｏｎｏｆＬｅｓｐｅｄｅｚａｓｅｅｄ

２２　５月份、８月份和１１月份的夜关门微量元素
含量测定

称取５、８、１１月份夜关门的中草药粉末（过３
号筛）约０２ｇ，精密称取，按１４方法制备供试品
溶液，按１３的 ＩＣＰＯＥＳ测定条件进行测定，在测
定过程中，每测完一个样品，用５％硝酸雾化冲洗
后再进行下一个样品的测定，重复检测３次。在同
样的分析条件下进行空白扣减试验，根据仪器要求

扣除空白干扰，得到各元素的含量。结果见表３。

表３　不同月份夜关门中２２种微量
元素含量

Ｔａｂ．３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ２２ｋｉｎｄｏｆｍｉｃｒｏｅｌｅｍｅｎｔ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎＬｅｓｐｅｄｅｚａｃｏｌｌｅｃｔｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｎｔｈｓ

元素
夜关门（ｍｇ／ｋｇ）

５月份 ８月份 １１月份
Ａｇ １３４８１４ １２７０９４ １４６３６５
Ａｌ ２３１１７２ ８７７３６ ３９３２６
Ａｓ ００９６ ０２４６ ０２６４
Ｂａ １２６８７ １３２２７ １４１７６
Ｃａ １３７００１１ １６１１９６２ １２６７０２６
Ｃｄ ０１１８ ０１３１ ０２９４
Ｃｏ ０２０４ ０１８４ ００４７
Ｃｒ ５２６０ ４０８５ ３２９８
Ｃｕ １２０３１ ７３４３ ８７６４
Ｆｅ １８３３７７ １２４７９７ ９４２７３
Ｇａ ０１１４ ０１４２ ０１６５
Ｇｅ ０２６８ ０１３２ ０２２７
Ｈｇ ００７２ ０１４５ ０１５６
Ｋ １０７０４５４７ ９７５２１２７ ９６８４９５８
Ｍｇ １４６０８４４ １３２３３０２ １４７６１４５
Ｍｎ １８８５７ ２１６５６ ３９５０５
Ｍｏ １６１９ ０５９７ ０４８４
Ｎｉ ０５２６ １０３９ ０９２５
Ｐｂ ０５０５ ０３６４ ０５１３
Ｓｂ ０１６１ ０１５４ ０２４５
Ｓｎ ０７５２ ０５４２ ０９２３
Ｚｎ ５０６６７ １７６６５ １９４３５

３　讨论

铁扫帚，学名 ｈｅｘａｐｅｔａｌａＰａｌｌ．ｖａｒ．ｔｃｈｅｆｏｕｅｎｓｉｓ
（Ｄｅｂｅａｕｘ）Ｓ．Ｙ．Ｈｕ，具有清热利湿、消食除积、祛痰
止咳之功效，主产于甘肃东部、陕西、四川、山西、河

北及贵州等地［９－１０］。在贵州，夜关门是董酒生产

的重要原料，但其药食两用的安全性尚未有报道。

川产铁扫帚横切面显微特征：根的木栓细胞数列，
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皮层散有纤维束，木质部呈放射状排列，且木纤维

排列紧密；茎的横切面呈类圆形，略呈波状，中柱鞘

纤维束呈头盔状，排列成环状，外韧型维管束；叶的

上下表皮细胞呈长方形或类方形，下表皮可见非腺

毛，主脉维管束外韧型［１１］。从显微鉴别上看，本研

究结果与之比较，黔产夜关门符合铁扫帚的显微结

构特点。

中药中重金属元素的含量是中药质量控制的

重要指标之一，重金属在人体内代谢缓慢，容易积

累，危害人体健康［１２］，因此对于中药材等原料应严

格监控其重金属含量。本研究还采用了 ＨＮＯ３／
Ｈ２Ｏ２微波消解方法对夜关门样品进行预处理，其
不仅具有快速消解，减少损失的优势，而且有对环

境污染小，操作简便的优点［１３－１４］。并采用电感耦

合等离子体原子发射光谱法对黔产夜关门的多种

重金属的元素含量进行检测，测定方法简便、高效、

灵敏［１５］，具有操作简便，灵敏度高，重现性好，方便

可行的特点，完善了黔产夜关门质量控制研究。根

据我国对外贸易经济合作部颁布的《药用植物及

制剂进出口绿色行业标准》中各元素的限量指标

（Ｈｇ≤０２μｇ／ｇ、Ａｓ≤２μｇ／ｇ、Ｐｂ≤５μｇ／ｇ、Ｃｄ≤
０３μｇ／ｇ、Ｃｕ≤２０μｇ／ｇ）进行评价，本实验结果表
明，所测定的５、８、１１月份的夜关门中草药中 Ｐｂ、
Ａｓ、Ｃｕ、Ｈｇ、Ｃｄ含量均符合标准，并测定了夜关门
中Ｋ，Ｃａ，Ｎａ，Ｍｇ，Ｚｎ，Ｓｎ，Ｃｕ，Ｈｇ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｂａ，Ａｇ，Ａｌ，
Ｍｎ，Ｍｏ，Ｓｂ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｆｅ等２２种元素的含量，这为黔
产夜关门的综合开发利用及质量控制提供参考依

据。
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　８期 王东艳等　黔产夜关门的显微特征与其微量元素测定


