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摘要:对醋红大戟的质量标准进行全面研究ꎬ为制定该品种的«山东省中药饮片炮制规范»标准提供技术支撑ꎮ 在«山东
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质量控制指标ꎬ所建立的质量控制方法操作方便、重复性好、结果准确ꎬ可用于控制醋红大戟的质量ꎮ
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第 ４ 期 陈曦ꎬ等:醋红大戟的质量标准研究

　 　 红大戟为茜草科红芽大戟属多年生直立草本植物ꎬ药用部位为地下块根ꎬ始载于宋代«小儿药证直诀»ꎬ
主治胸腹积水、痰饮喘满、水肿腹胀、二便不利等[１]ꎮ 临床上用于治疗痈肿疮毒ꎬ瘰病痰核等症[２]ꎮ 红大戟

主要含有蒽醌类与以三萜类为代表的非蒽醌类化合物ꎬ文献报道蒽醌类色素芦西定及其苷具有遗传毒

性[３]ꎮ 醋炙后可使有毒成分含量降低ꎬ达到解毒作用[４]ꎮ
毒性中药的安全有效性备受关注ꎬ在临床使用中毒性中药主要通过炮制减毒保证其临床应用安全性ꎮ

中药饮片炮制是毒性中药有效的减毒途径ꎬ在得到良好疗效的同时最大程度地降低毒性是毒性中药炮制的

主要目的ꎬ基于毒性饮片临床应用安全有效的原则ꎬ对毒性饮片进行有效质量控制必不可少[５]ꎮ
早在«中国药典»１９６３ 年版一部就收载有红大戟ꎬ在该品种的“炮炙”项下ꎬ列有“红大戟”和“醋大戟”两

种饮片ꎬ并有“一般炮炙后用”的规定[６]ꎮ 在 １９７７ 年版、１９８５ 年版、２００５ 年版、２０１０ 年版、２０１５ 年版、２０２０ 年

版«中国药典»中“炮制”项下均没有收载醋炙红大戟炮制规格及相关规定[７￣８]ꎮ 但从 ２０１０ 年版«中国药典»

开始在“用法与用量”中规定“内服醋制用ꎬ外用适量ꎬ生用” [９]ꎮ 目前ꎬ醋红大戟质量标准缺乏对其毒性控制

的指标ꎬ这可能会影响醋红大戟质量的稳定性、可控性及临床用药的合理性、安全性、有效性ꎬ因此醋红大戟

的质量标准问题不容忽视ꎬ建立专属性的质量标准是控制其质量的前提ꎬ也是保障其临床应用安全有效的必

要条件ꎬ因此建立标准显得尤为迫切ꎮ
本研究在«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版醋红大戟质量标准[１０] 的基础上ꎬ参照 ２０２０ 年版«中国

药典»红大戟项下相关内容[１１]ꎬ对醋红大戟的性状、水分、总灰分、酸不溶性灰分、醇溶性浸出物、显微、薄层

进行分析ꎬ采用高效液相色谱法(ＨＰＬＣ)法ꎬ测定醋红大戟中芦西定含量并规定含量限度ꎬ对醋红大戟炮制

规范标准进行了完善和提高ꎬ增加了显微鉴别项ꎬ修订浸出物项ꎬ增加芦西定含量测定ꎬ为其制定合理限度ꎬ
建立了饮片质量标准ꎬ以有效控制、提高该品种的质量ꎬ为全面控制醋红大戟质量提供科学依据ꎮ

１　 仪器与材料

１.１　 实验仪器

仪器:Ｗｏｏｋｉｎｇ Ｋ２０２５ 高效液相色谱仪(山东悟空仪器有限公司)ꎬＷｏｏｋｉｎｇ Ｋ２０２５ ＵＶＤ 紫外－可见光检

测器(山东悟空仪器有限公司)ꎬＭＥＴＴＬＥＲ ＡＥ２４０ 电子天平(上海精密科学仪器有限公司)ꎮ
色谱柱:Ｔｈｅｒｍｏ Ｃ１８(２５０ ｍｍ×４.６ ｍｍꎬ５ μｍ)(赛默飞世尔科技有限公司)ꎮ

１.２　 实验材料

薄层板:预制硅胶 Ｇ 板ꎬ厚度 ０.２０~０.２５ ｍｍꎬ面积 ２００ ｍｍ×２００ ｍｍ(青岛海洋化工有限公司)ꎮ

展开剂:石油醚(３０~６０ ℃)－甲酸乙酯－甲酸(体积比 １５:５:１)的上层溶液ꎬ１５ ｍＬꎮ
显色剂:氨蒸气ꎮ
试剂:甲醇、乙腈为色谱纯ꎬ其他试剂均为分析纯ꎮ
对照品:芦西定对照品(中国食品药品检定研究院ꎬ批号 １１１９６０￣２０１３０１)ꎮ
样品:红大戟药材主产于云南、广西、广东等省ꎬ从全国范围内收集红大戟药材 ２９ 批ꎬ经山东省中医药研

究院林慧彬研究员鉴定均为茜草科植物红大戟 Ｋｎｏｘｉａ ｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉ(Ｓｐｒｅｎｇ.)Ｍ.Ａ.ＲＡＵ 的干燥块根ꎮ 药材来源

信息详见 ＯＳＩＤ 科学数据与内容附表 １ꎮ

２　 方法与结果

经相关炮制规范及专著查实表明ꎬ红大戟以净制为多ꎬ炮制工艺以醋制应用最多[１２]ꎬ因此选择以醋制法

炮制红大戟ꎮ
２.１　 炮制方法

按照«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版“红大戟”项下醋红大戟炮制方法ꎬ将干燥净红大戟置于锅

９１
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内ꎬ加入米醋和适量水ꎬ浸润 １~２ ｈꎬ文火加热共煮至透ꎬ醋液被吸尽时ꎬ取出ꎬ晾凉后ꎬ切厚片ꎬ干燥ꎮ 每 １ ｋｇ
红大戟用米醋 ０.２ ｋｇꎮ
２.２　 性状

对收集并炮制后的 １~１０ 批醋红大戟饮片进行性状观察ꎬ与«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版中醋

红大戟项下的规定一致ꎮ
２.３　 鉴别

２.３.１　 显微鉴别

醋红大戟粉末红棕色ꎬ黏液细胞中有散在或成束的草酸钙针晶ꎬ长度 ５０ ~ １５３ μｍꎮ 具缘纹孔为主要导

管类型ꎬ直径 １２~７４ μｍꎮ 木纤维长梭形ꎬ多成束ꎬ直径 １６ ~ ２４ μｍꎬ纹孔口人字状或斜裂缝状ꎮ 木栓细胞微

木化ꎬ表面观呈类多角形或类长方形ꎬ可观察到部分细胞中充满红棕色或棕色物ꎮ 色素块淡黄色、棕黄色或

红棕色ꎮ 醋红大戟样品 １ 粉末的显微图如图 １ 所示ꎬ样品 ２~１０ 见 ＯＳＩＤ 科学数据与内容附图 １ꎮ

图 １　 醋红大戟样品 １ 粉末显微图(放大 ４００ 倍)

Ｆｉｇ.１　 Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ １ ｐｏｗｄｅｒｓ ｏｆ ｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ

２.３.２　 理化鉴别

参考«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版醋红大戟项下相关规定ꎬ对 １０ 批醋红大戟样品进行理化反

应鉴别ꎬ结果显色清晰ꎬ与 ２０１２ 年版炮制规范中醋红大戟项下的规定一致ꎮ
２.３.３　 薄层鉴别

参考«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版醋红大戟项下相关规定ꎬ根据薄层色谱法(«中国药典»２０２０ 年

版四部通则 ０５０２ 薄层色谱法)试验ꎬ对 １~１０ 批醋红大戟样品进行薄层鉴别ꎬ结果显示薄层板上斑点清晰ꎬ
分离情况较好ꎬＲｆ 值适中ꎮ 具体操作如下ꎮ

供试品溶液的制备:取本品粉末 ３ ｇꎬ加入甲醇 ３０ ｍＬ 浸渍 １ ｈꎬ过滤ꎬ蒸干滤液ꎬ残渣加水 １０ ｍＬ 溶解ꎬ加
入盐酸 １ ｍＬꎬ加热回流 ３０ ｍｉｎ 后立即冷却ꎬ用 ＣＨＣｌ３振荡提取 ２ 次ꎬ每次加入 ２０ ｍＬꎬ合并提取后的 ＣＨＣｌ３溶
液ꎬ蒸干ꎬ残渣加无水乙醇 １ ｍＬ 溶解ꎬ即得供试品溶液ꎮ

对照药材溶液的制备:取红大戟的对照药材 ３ ｇꎬ同法制备对照药材溶液ꎮ 薄层板:预制硅胶 Ｇ 板ꎬ厚度

０.２０~０.２５ ｍｍꎬ面积 ２００ ｍｍ×２００ ｍｍꎬ青岛海洋化工有限公司制造ꎮ 点样:采用专用毛细管接触法点样ꎬ供

试品溶液与对照药材溶液点样量各 ５ μＬꎮ 展开剂:石油醚(３０~６０ ℃)－甲酸乙酯－甲酸(体积比 １５:５:１)上
层溶液ꎬ取 １５ ｍＬꎮ 显色剂:氨蒸气ꎮ 展开方式:双槽展开缸(２２.９ ｃｍ×２２.０ ｃｍ)ꎬ展开缸与薄层板预饱和

３０ ｍｉｎ后上行展开 １０ ｃｍꎮ 检视:可见光下ꎮ 结果:在供试品色谱中ꎬ与对照药材色谱相应的位置上ꎬ显相同

０２



第 ４ 期 陈曦ꎬ等:醋红大戟的质量标准研究

颜色的斑点ꎮ 见图 ２ꎮ

注:１—红大戟对照药材ꎻ ２~１１—醋红大戟 １~１０ 批样品ꎮ 　 　 　 　

图 ２　 １０ 批醋红大戟薄层色谱图(可见光)

Ｆｉｇ.２　 ＴＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ (ｗｉｔｈ ｖｉｓｉｂｌｅ ｌｉｇｈｔ)

试验过程中ꎬ记录实验室环境ꎬ发现本试验对温、湿度要求不高ꎬ因此未对温、湿度进行规定ꎮ
２.４　 检查

２.４.１　 水分

采用«中国药典»２０２０ 年版(四部)通则 ０８３２ 水分测定法第二法对 １０ 批醋红大戟样品进行水分测定ꎬ测
定结果见表 １ꎮ 各批醋红大戟样品水分测定结果在 ５.９８％ ~ ９.２８％范围内ꎬ平均值为 ８.５０％ꎬ符合«中国药

典»及«山东省中药饮片炮制规范»的规定ꎮ
２.４.２　 总灰分

采用«中国药典»２０２０ 年版(四部)通则 ２３０２ 灰分测定法项下的总灰分测定法ꎬ对 １０ 批醋红大戟样品进

行总灰分测定ꎬ测定结果见表 １ꎮ 各批醋红大戟样品总灰分测定结果在 １１.２２％ ~ １４.５１％范围内ꎬ平均值为

１２.３２％ꎮ 根据测定结果ꎬ符合«中国药典»及«山东省中药饮片炮制规范»的规定ꎮ
２.４.３　 酸不溶性灰分

采用«中国药典»２０２０ 年版(四部)通则 ２３０２ 灰分测定法项下的酸不溶性灰分测定法ꎬ对 １０ 批醋红大戟样

品进行酸不溶性灰分测定ꎬ测定结果见表 １ꎮ 各批醋红大戟样品的酸不溶性灰分测定结果在１.４７％~２.７０％范围

内ꎬ平均为 ２.１２％ꎬ符合«中国药典»及«山东省中药饮片炮制规范»的规定ꎮ
２.４.４　 浸出物

根据醇溶性浸出物«中国药典»２０２０ 年版(四部)通则 ２２０１ 项下的热浸法ꎬ对 １０ 批醋红大戟样品进行了

测定ꎬ测定结果见表 １ꎮ 各批醋红大戟样品的醇溶性浸出物测定结果在 ４５.８０％ ~ ５２.７４％范围内ꎬ平均值为

５０.１７％ꎬ符合«山东省中药饮片炮制规范»的规定ꎮ
表 １　 １０ 批醋红大戟样品水分、总灰分、酸不溶性灰分、浸出物质量分数

Ｔａｂｌｅ １　 Ｍｏｉｓｔｕｒｅꎬ ｔｏｔａｌ ａｓｈꎬ ａｃｉｄ ｉｎｓｏｌｕｂｌｅ ａｓｈꎬ ａｎｄ ｅｘｔｒａｃｔ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ

ｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｓａｍｐｌｅｓ

样品编号 ｗ(水分) / ％ ｗ(总灰分) / ％ ｗ(酸不溶性灰分) / ％ ｗ(浸出物) / ％

１ ７.０６ １１.９１ ２.７０ ５０.９４

２ ９.０８ １１.６３ １.９８ ５０.５７

３ ８.２０ １１.５９ １.７２ ５０.７５

４ ９.２８ １１.７８ ２.０９ ５２.７４

５ ７.１９ １１.２２ １.４７ ５１.５１

６ ５.９８ １４.５０ ２.５８ ４５.８０

１２
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表 １(续)

样品编号 ｗ(水分) / ％ ｗ(总灰分) / ％ ｗ(酸不溶性灰分) / ％ ｗ(浸出物) / ％

７ ８.６０ １１.７５ １.９３ ５１.９７

８ ７.８９ １２.８３ ２.２９ ５１.２５

９ ７.５２ １４.５１ ２.３２ ４７.６３

１０ ８.２４ １１.４４ ２.０６ ４８.５２

２.５　 芦西定含量测定

根据«中国药典»２０２０ 年版(一部)红大戟品种项下芦西定的含量测定方法ꎬ按照«中国药典»２０２０ 年版

(四部)通则 ０５１２ 高效液相色谱法测定 １０ 批醋红大戟样品中芦西定的含量ꎮ
２.５.１　 色谱条件与系统适用性试验

填充剂:十八烷基硅烷键合硅胶ꎮ 流动相:甲醇－１％冰醋酸溶液(体积比 ６０∶４０)ꎮ 检测波长:２８０ ｎｍꎮ
理论板数:按芦西定峰计算应不低于 ３ ０００ꎮ 柱温:２８ ℃ꎮ 流速:１.０ ｍＬ / ｍｉｎꎮ

按上述色谱条件进行试验ꎬ色谱峰分离条件较好ꎬ见图 ３ꎮ

图 ３　 芦西定对照品、醋红大戟样品的 ＨＰＬＣ 图

Ｆｉｇ.３　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅꎬｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｓａｍｐｌｅｓ

２.５.２　 对照品溶液的制备

取芦西定对照品适量ꎬ精密称定后加入甲醇超声处理ꎬ溶解制成每 １ ｍＬ 含芦西定 １２５ μｇ 的溶液ꎬ用作

对照品储备液ꎻ取适量的对照品储备液ꎬ加入甲醇稀释成每 １ ｍＬ 含芦西定 ５０ μｇ 的溶液ꎬ用作对照品溶液ꎮ

２.５.３　 供试品溶液的制备

取过四号筛的本品粉末约 １ ｇꎬ精密称定ꎬ放置具塞锥形瓶中ꎬ精密加入甲醇 ２０ ｍＬꎬ称定质量ꎬ超声处理

(功率 ３００ Ｗꎬ频率 ４０ ｋＨｚ)１ ｈ 后放冷ꎬ再称定质量ꎬ用甲醇补足失重ꎬ摇匀后过滤ꎬ取续滤液ꎬ即得供试品溶

液ꎮ

２.５.４　 方法学考察

２.５.４.１　 线性关系考察

基于 ２.５.１ 的色谱条件ꎬ考察芦西定对照品的线性关系ꎮ 取 ２.５.２ 项下的对照品储备液(１２５ μｇ / ｍＬ)ꎬ制

２２
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备成质量浓度为 ０.０２５、０.０６２、０.１２５、０.１８８、０.２５０、０.３７５ μｇ / ｍＬ 的对照品溶液ꎬ注入高效液体色谱仪ꎬ分别测

定峰面积ꎮ 以芦西定对照品的样本量为横轴ꎬ峰值面积值为纵轴ꎬ进行线性回归分析ꎬ得到回归方程ꎮ 其结

果如表 ２、图 ４ 所示ꎮ 回归方程 ｙ＝ ６ ４１８.７０ｘ－６２６.５１ꎬ相关系数 Ｒ２ ＝ ０.９９９ ９ꎮ 实验结果表明ꎬ芦西定进样量

为 ０.２５~３.７５ μｇ 与峰面积有良好的线性相关ꎮ
表 ２　 芦西定线性考察结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｌｉｎｅａｒｉｔｙ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ

编号 进样量 / μｇ 峰面积

１ ０.２５ １ ０７１

２ ０.６２ ３ ３６９

３ １.２５ ７ ３０９

４ １.８８ １１ ３２８

５ ２.５０ １５ ４９６

６ ３.７５ ２３ ４５９

图 ４　 芦西定标准曲线图

Ｆｉｇ.４　 Ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ

２.５.４.２　 精密度试验

取 ２.５.３ 项下制备的供试品溶液(醋红大戟样品 ３ 号)２０ μＬꎬ注入高效液相色谱仪ꎬ连续 ６ 次进样ꎬ测定

芦西定的峰面积ꎬ计算相对标准偏差 δＲＳＤ 为 ０.２９％ꎬ结果见表 ３ꎮ 结果显示该仪器精密度良好ꎮ
表 ３　 精密度试验结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ

编号 峰面积 平均峰面积 δＲＳＤ / ％

１ １６ ３８９

１６ ３５３ ０.２９

２ １６ ３９５

３ １６ ３９７

４ １６ ２８４

５ １６ ３３６

６ １６ ３１６

２.５.４.３　 稳定性试验

为观察供试品溶液在检测过程中其待测成分的稳定性ꎬ取醋红大戟样品(３ 号)ꎬ按照 ２.５.３ 项下的制备

方法制备供试品溶液ꎬ分别在 ０、２、４、８、１２、２４ ｈ 精密吸取 ２０ μＬ 的供试品溶液ꎬ注入高效液相色谱仪ꎬ测定

芦西定的峰面积ꎮ 计算 δＲＳＤ 值为 ０.４５％ꎬ结果见表 ４ꎮ 结果显示ꎬ２４ ｈ 内供试品溶液的稳定性良好ꎬ满足测定

的需要ꎮ

３２



山　 东　 科　 学 ２０２３ 年

表 ４　 稳定性试验结果

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ

进样时间 / ｈ 峰面积 平均峰面积 δＲＳＤ / ％

０ １６ ４９６

１６ ３９６ ０.４５

２ １６ ４５７

４ １６ ４０７

８ １６ ３８５

１２ １６ ２９６

２４ １６ ３３７

２.５.４.４　 重复性试验

取醋红大戟样品(３ 号)ꎬ根据供试品溶液的制备方法ꎬ平行制备 ６ 份ꎬ根据上述方法和条件进行测定ꎬ计
算每份供试品的含量ꎮ 计算 δＲＳＤ 值为 １.０１％ꎬ结果见表 ５ꎮ 结果显示ꎬ测定本品含量的方法重复性良好ꎮ

表 ５　 重复性试验结果

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅｔｉｔｉｖｅ ｔｅｓｔ

编号 峰面积值 均值 质量分数 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) 平均质量分数 / (ｍｇ􀅰ｇ－１) δＲＳＤ / ％

１￣１ １６ ３５０

１￣２ １６ ３７７

２￣１ １６ ２６４

２￣２ １６ ２９７

３￣１ １６ １３８

３￣２ １６ １６０

４￣１ １６ ０１２

４￣２ １６ ０２８

５￣１ １５ ８３６

５￣２ １５ ９２４

６￣１ １６ ００８

６￣２ １６ ０７２

１６ ３６４ ２.５０

１６ ２８０ ２.４８

１６ １４９ ２.４６

１６ ０２０ ２.４４

１５ ８８０ ２.４３

１６ ０４０ ２.４５

２.４６ １.０１

２.５.４.５　 加样回收率

取已知含量的醋红大戟样品(９ 号)０.５ ｇꎬ置具塞锥形瓶中ꎬ精密称定ꎬ取 ６ 份ꎬ在每一份样品中精密加入

芦西定对照品溶液 １ ｍＬ(０.３１２ ５ ｍｇ / ｍＬ)ꎬ再精密加入甲醇 ２０ ｍＬꎬ称定质量ꎬ超声(功率 ３００ Ｗꎬ频率

４０ ｋＨｚ)１ ｈꎬ冷却后再次称定质量ꎬ用甲醇补足失重后摇匀过滤ꎬ取续滤液ꎬ即得ꎮ 根据上述方法进行测定ꎬ
计算回收率ꎮ 计算得平均回收率为 ９９.１６％ꎬ δＲＳＤ 值为 １.０７％ꎬ结果见表 ６ꎮ 结果显示ꎬ该测定方法回收率良

好ꎮ
表 ６　 芦西定加样回收率试验结果

Ｔａｂｌｅ ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎｅ

编号 称样量 / ｇ 样品中含量 / ｍｇ 测得量 / ｍｇ 对照品加入量 / ｍｇ 回收率 / ％ 平均回收率 / ％ δＲＳＤ / ％

１ ０.５０２ ３ ０.３３１ ５ ０.６３６ ０ ０.３１２ ５ ９７.４４

９９.１６ １.０７

２ ０.５０１ ６ ０.３３１ ０ ０.６４２ ４ ０.３１２ ５ ９９.６５

３ ０.５０４ ２ ０.３３２ ７ ０.６４６ ６ ０.３１２ ５ １００.４５

４ ０.５０３ ３ ０.３３２ １ ０.６４４ ２ ０.３１２ ５ ９９.８７

５ ０.５０３ ５ ０.３３２ ３ ０.６４１ ３ ０.３１２ ５ ９８.９０

６ ０.５０４ ８ ０.３３３ １ ０.６４１ ５ ０.３１２ ５ ９８.６７
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２.５.４.６　 样品测定

基于«中国药典»２０２０ 年版(四部)通则 ０５１２ 高效液相色谱法测定项下的方法和条件ꎬ对序号为１~１０的
１０ 批样品醋制前后的芦西定含量进行测定ꎬ测定结果见表 ７~８ꎮ １０ 批红大戟中芦西定质量分数为０.０６％~０.１８％ꎬ
平均值为 ０.１０％ꎮ 均符合«中国药典»２０２０ 年版“红大戟”含量测定项下的限度规定ꎬ醋制后 １０ 批醋红大戟

样品芦西定的质量分数为 ０.０６％ ~ ０.３１％ꎬ平均值为 ０.１４％ꎮ 根据各批样品的测定结果ꎬ结合«中国药典»
２０２０ 年版“红大戟”质量分数测定项下的限度规定ꎬ规定本品按干燥品计算ꎬ芦西定(Ｃ１５Ｈ１０Ｏ５)质量分数为

０.０４％~０.３５％ꎮ
表 ７　 １０ 批红大戟芦西定质量分数测定结果

Ｔａｂｌｅ ７　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ ｉｎ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｓａｍｐｌｅｓ

序号 称样量 / ｇ 峰面积 芦西定质量分数 / ％ 平均质量分数 / ％

１￣１ １.００９ ５ １１ ５３１ ０４８ ０.１８４ ７

１￣２ １.００１ ４ １１ ４２０ ６５７ ０.１８４ ４

２￣１ １.００８ ３ ３ ０４０ ５８７ ０.０４８ ７

２￣２ １.００７ ５ ３ ０３３ ４３０ ０.０４８ ７

３￣１ １.００２ ４ ７ １３３ ０７４ ０.１１５ ０

３￣２ １.００９ ８ ６ ８５３ １２５ ０.１０９ ７

４￣１ １.０１２ ０ ６ ０３０ ０４５ ０.０９６ ３

４￣２ １.００４ ４ ５ ６８５ ０８８ ０.０９１ ５

５￣１ １.０１７ ０ ７ ０１４ ０５１ ０.１１１ ５

５￣２ １.０１４ ９ ７ １７２ ０４９ ０.１１４ ２

６￣１ １.０１５ ９ ４ １７６ ３１３ ０.０６６ ５

６￣２ １.０００ ５ ４ １３１ ０９０ ０.０６６ ７

７￣１ １.００９ ４ ４ ２８９ ６８５ ０.０６８ ７

７￣２ １.００２ １ ４ １６７ ０８３ ０.０６７ ２

８￣１ １.０００ １ ３ ９３７ ３９１ ０.０６３ ６

８￣２ １.０００ ５ ３ ９９９ １０６ ０.０６４ ６

９￣１ １.００４ ２ ６ ３８０ ００８ ０.１０２ ７

９￣２ １.０１３ ０ ６ ５４４ ６４３ ０.１０４ ４

１０￣１ １.００３ ５ ８ ０４４ ７７６ ０.１２９ ６

１０￣２ １.０１５ ４ ８ ３４７ ３７１ ０.１３２ ９

０.１８４ ５

０.０４８ ７

０.１１２ ４

０.０９３ ９

０.１１２ ９

０.０６６ ６

０.０６８ ０

０.０６４ １

０.１０３ ６

０.ｂｉ１３１ ２

表 ８　 １０ 批醋红大戟芦西定质量分数测定结果

Ｔａｂｌｅ ８　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ ｉｎ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆｖｉｎｅｇａｒ￣ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｓａｍｐｌｅｓ

序号 称样量 / ｇ 峰面积 芦西定质量分数 / ％ 平均质量分数 / ％

１￣１ １.００２ ９ ９ ９５７.７５６ ５ ０.１６０ ９

１￣２ １.００７ ５ ９ ８３８.２６６ ０ ０.１５８ ２

２￣１ １.００４ ３ ５ ０７６.４６４ ５ ０.０８１ ９

２￣２ １.００９ ９ ４ ９８０.０３３ ０ ０.０７９ ９

３￣１ １.００７ ６ １５ ９７３.４８８ ５ ０.２５６ ８

３￣２ １.００９ ８ １５ ８７７.２３４ ０ ０.２５４ ７

４￣１ １.００８ ６ ６ ７１９.５３０ ０ ０.１０７ ９

４￣２ １.００７ ０ ６ ７３１.７４０ ０ ０.１０８ ３

０.１５９ ５

０.０８０ ９

０.２５５ ８

０.１０８ １

５２
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表 ８(续)

序号 称样量 / ｇ 峰面积 芦西定质量分数 / ％ 平均质量分数 / ％

５￣１ １.００８ ２ ５ ２６２.９７４ ０ ０.０８４ ６

５￣２ １.００４ ９ ５ ３５５.４３７ ０ ０.０８６ ３

６￣１ １.００１ ９ １９ ３４１.０６７ ０ ０.３１２ ７

６￣２ １.００２ ９ １９ ６０８.１３８ ０ ０.３１６ ７

７￣１ １.００９ ３ ７ ９９４.２５５ ０ ０.１２８ ３

７￣２ １.００４ ７ ７ ９２２.５７４ ５ ０.１２７ ７

８￣１ １.１０９ ６ ４ ３２６.９１４ ０ ０.０６３ ２

８￣２ １.１１１ ９ ４ ３６５.１９４ ０ ０.０６３ ６

９￣１ １.００３ ６ ４ １４６.１２３ ０ ０.０６６ ９

９￣２ １.００３ ２ ４ ２５９.７５０ ５ ０.０６８ ８

１０￣１ １.０１３ ８ １０ ０５８.１８２ ５ ０.１６０ ７

１０￣２ １.０１３ ７ １０ １１０.２７８ ５ ０.１６１ ６

０.０８５ ５

０.３１４ ７

０.１２８ ０

０.０６３ ４

０.０６７ ９

０.１６１ ２

２.６　 结果

２００２ 年ꎬ国际癌症研究机构报告芦西定具有致癌性ꎮ 此后ꎬ日本对其进行安全性评价ꎬ确认此种成分具

有遗传毒性和致癌性ꎬ因此有必要对醋红大戟中芦西定的限度进行控制ꎬ从而保障其质量的稳定性、可控性

及临床用药的安全性ꎮ 通过对 １０ 批醋红大戟样品中芦西定的含量测定结果发现ꎬ红大戟经醋制后芦西定的

含量有增加有降低ꎬ为进一步寻找其规律性ꎬ我们对收集的剩余 １９ 批样品分别进行醋制加工ꎬ针对其醋制前

后芦西定的含量进行了测定ꎬ结果见 ＯＳＩＤ 科学数据与内容附表 ２、３ꎮ

２.７　 芦西定质量分数测定结论

分析上述结果可知ꎬ２９ 批红大戟经醋制后ꎬ１７ 个批次的芦西定质量分数均降低ꎬ１２ 个批次的芦西定质

量分数增加ꎬ见图 ５ꎬ最高可增加 １２ 倍之多ꎮ

图 ５　 红大戟醋制前后芦西定质量分数变化趋势及变化倍数图

Ｆｉｇ.５　 Ｃｈａｎｇｅ ｔｒｅｎｄ ａｎｄ ｍｕｌｔｉｐｌｅ ｏｆ ｌｕｃｉｄｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｋｎｏｘｉａｅ Ｒａｄｉｘ ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ ｗｉｔｈ ｖｉｎｅｇａｒ
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３　 讨论与结论

针对大戟属药用植物的毒性ꎬ历来临床多用炮制品ꎬ通过不同炮制方法ꎬ减少其毒性成分ꎬ缓和其泻下等

毒性表现ꎬ更好地为临床服务ꎮ 大戟属植物炮制方法多种多样ꎬ不同书籍记载均有所不同ꎬ其共同点为加热

和醋泡ꎮ 醋性温、具杀邪毒收敛之功ꎬ多用于峻下逐水类药物的炮制ꎬ如大戟、狼毒等ꎬ经醋制后ꎬ使药性缓

和ꎬ可明显降低药物对消化道的强烈刺激性[１３]ꎬ降低其刺激性成分的含量ꎬ从而达到减毒适效的目的[１４]ꎬ提
高用药的安全性ꎮ

通过对醋制前后芦西定的质量分数测定结果可知ꎬ不同批次的红大戟之间芦西定质量分数有明显的差

异ꎬ２９ 批红大戟经醋制后ꎬ１７ 个批次的芦西定质量分数均降低ꎬ但芦西定质量分数仍有增加的风险ꎬ分析原

因可能是因为醋制工艺等不确定的因素引起醋红大戟中芦西定成分增加ꎬ需进一步对炮制工艺进行深入研

究ꎬ探讨芦西定质量分数变化的影响因素ꎬ规范炮制工艺ꎬ保证其安全性ꎮ
在 ２０２０ 版«中国药典»(一部)红大戟项下规定ꎬ３￣羟基巴戟醌和芦西定作为含量测定的指标ꎬ但前期对

收集的 ２９ 批样品按照«中国药典»规定进行了 ３￣羟基巴戟醌的质量分数测定ꎬ结果收集到的 ２９ 批样品中 ２５
批均低于«中国药典»２０２０ 年版“红大戟”质量分数测定项下 ３￣羟基巴戟醌不得少于 ０.０３０％的规定ꎬ因此未

对样品中 ３￣羟基巴戟醌质量分数再进行测定ꎮ
根据文献报道发现红大戟中蒽醌类的质量分数普遍较低[１５]ꎬ分析原因可能是因为蒽醌类化合物的次生

代谢合成途径主要为聚酮途径和莽草酸路径ꎬ光照、海拔、土壤、种属等因素容易影响蒽醌类成分的生物合

成ꎬ适宜的生态环境会影响优质药材的形成以及药材中功效成分的合成与积累[１６]ꎮ 红大戟中的蒽醌类成分

还会因炮制时间、火候不同受到影响ꎬ使其出现程度不同的改变ꎮ 随着炮制时间的不断增加ꎬ蒽醌成分的含

量会明显减少ꎬ可能是蒽醌成分所存在的热不稳定性特点而造成的[１７]ꎮ 炮制后ꎬ不仅蒽醌类的成分会发生

改变ꎬ还会出现复杂性的化学改变ꎬ进而引发药性和疗效变化[１８]ꎮ 因此需要深度分析研究红大戟在不同的

光照、海拔、土壤等环境下对其 ３￣羟基巴戟醌含量的影响ꎬ最大限度减少红大戟中主要功效成分 ３￣羟基巴戟

醌的流失情况ꎬ提高该中药有效成分的含量ꎬ保证红大戟的品质及临床用药的有效性ꎮ
同时需要进一步规范红大戟的炮制工艺ꎬ对关键控制节点的量质传递过程需要开展深入研究ꎬ规范统一

炮制工艺参数ꎬ控制芦西定含量的同时减少红大戟中 ３￣羟基巴戟醌的成分流失ꎬ减毒增效ꎬ保证临床疗效ꎮ
由以上结果可知红大戟经过炮制成为醋红大戟后ꎬ其水分含量有所提高、总灰分及酸不溶性灰分含量有

所下降ꎬ浸出物含量有所增加ꎬ故对«山东省中药饮片炮制规范»２０１２ 年版所收载的醋红大戟质量标准提出以

下建议:增加显微鉴别项ꎻ修订浸出物检查项ꎬ暂定本品醇溶性浸出物质量分数不得少于 ４５.０％ꎻ增加含量测定

项ꎬ根据各批样品的测定结果ꎬ规定本品按干燥品计算ꎬ芦西定(Ｃ１５Ｈ１０Ｏ５)质量分数应为 ０.０４％~０.３５％ꎮ
综上所述ꎬ醋红大戟原质量标准相对简单ꎬ主要以性状、薄层鉴别、浸出物检查等作为质量控制指标ꎬ不能

满足质量控制的需要ꎬ无法确保其质量的可控及临床疗效ꎮ 因此ꎬ我们根据收集的醋红大戟样品ꎬ在 ２０１２ 年版

«山东省中药饮片炮制规范»质量标准基础上ꎬ增加显微鉴别项ꎬ修订浸出物检查项ꎬ增加药材中芦西定的含

量测定项ꎬ同时规定了药材中水分、总灰分、酸不溶性灰分、醇溶性浸出物及指标成分含量的检测限度ꎬ完善

了质量标准ꎬ使醋红大戟质量能够得到全面有效的控制ꎬ可为其质量控制提供参考依据ꎮ
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