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长白山地区高山红景天中红景天苷
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摘要：为了解长白山地区高山红景天药材的质量，对产自长白山地区不同年限的人工栽培和野生高山红景天

中的红景天苷含量和农药残留量进行了测定．在检测波长为２７５ｎｍ、色谱柱为 ＰＬＡＴＩＳＴＬＴＭ Ｃ１８柱

（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）、流动相为甲醇 乙酸铵溶液、线性度（狉）高于０．９９９８、平均回收率为９６．６２％、相对

标准偏差为１．３２％的条件下，采用高效液相色谱法测定了红景天苷的含量；在色谱柱为 ＨＰ５毛细管气相色

谱柱（０．３２ｍｍ×３０ｍ×０．２５μｍ）、进样口温度为２５０℃、Ｎｉ６３电子捕获检测器温度为３００℃、尾吹１５ｍＬ／ｍｉｎ、

柱温以１０℃／ｍｉｎ升至２２０℃并保持２０ｍｉｎ条件下，采用气相色谱法测定了农药残留．结果表明，不同年限人

工栽培品的红景天苷含量有差异，且含量均低于野生品，样品中均无六六六、滴滴涕农药残留．
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　　高山红景天（犚犺狅犱犻狅犾犪狊犪犮犺犪犾犻狀犲狀狊犻狊Ａ．Ｂｏｒ）是

景天科（犆狉犪狊狊狌犾犪犮犲犪犮犲）红景天属的多年生草本植

物，主要分布于长白山地区，是长白山珍稀特色药

材之一．高山红景天用作“适应原”样药材，具有抗

缺氧、抗衰老、抗肿瘤、抗疲劳、预防高原反应、降

血糖等多种功能［１３］．目前，高山红景天的人工栽

培品种尚未形成规模，仅在吉林省临江、敦化、和

龙等地的山区有少量栽培，较大的栽培基地正在

建设当中，位于吉林省安图县高海拔林下山地．本

文采用高效液相色谱法和气相色谱法，对产自长

白山地区３～６年生的人工栽培高山红景天和４

年生野生高山红景天中红景天苷含量和农药残留

量进行测定，为了解高山红景天药材质量信息以

及制定药材标准提供参考．

１　仪器与试药

仪器有Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０ＩｎｆｉｎｉｔｙＬＣ，Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０

气相色谱仪，配 Ｎｉ６３电子捕获检测器（ＥＣＤ）和

ＳＫ５２００ＨＰ超声波清洗器；ＦＷ１００高速万能粉碎

机．红景天苷对照品（中国药品生物制品检验所，

批号为１０８１８２００４０４），六六六（αＢＨＣ、βＢＨＣ、

γＢＨＣ、δＢＨＣ）、滴滴涕（ρ，ρ’ＤＤＥ、ο，ρ’ＤＤＴ、

ρ，ρ’ＤＤＤ和ρ，ρ’ＤＤＴ）标准溶液浓度均为１００

μｇ／ｍＬ（中国国家标准物质研究中心，批号分别

为 ＧＢＷ０６００８１、ＧＢＷ０６００８２、ＧＢＷ０６００８３、

ＧＢＷ０６００８４、ＧＳＢ０５２２８０２００８、ＧＳＢ０５２２８１

２００８、ＧＳＢ０５２２８２２００８、ＧＳＢ０５２２８３２００８），甲

醇、丙酮、正己烷为色谱纯，其余试剂均为分析纯．

①长白山朝鲜一侧４年生野生高山红景天；

②长白山安图一侧４年生野生高山红景天；③６

年生人工栽培高山红景天；④５年生人工栽培高

山红景天；⑤４年生人工栽培高山红景天；⑥３年

生人工栽培高山红景天．以上红景天均经延边大

学药学院吕慧子副教授鉴定．

２　红景天苷含量的测定

２．１　溶液的制备
［４５］

２．１．１　对照品溶液　取红景天苷对照品，精密称

定，加甲醇制成０．５ｍｇ／ｍＬ溶液．

２．１．２　供试品溶液的制备　精密称取粉末（过

３号筛）０．５ｇ，置具塞锥形瓶中，加入甲醇１０ｍＬ，

超声提取３０ｍｉｎ；提取液置１０ｍＬ容量瓶中定

容，用０．４５μｍ微孔滤膜过滤，滤液作为供试品

溶液．

２．２　色谱条件
［６］

柱温为２５℃，色谱柱为ＰＬＡＴＩＳＴＬＴＭＣ１８

柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相为甲醇

０．０１ｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液（２０∶８０，体积比）；检测

波长为２７５ｎｍ，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为

５#Ｌ；以外标法定量．对照品及供试品溶液的色谱

图如图１所示．

图１　对照品（犃）和供试品（犅）溶液的色谱图

２．３　线性关系

将对照品溶液稀释制成系列浓度的标准溶

液，以浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标（犡），峰面积值为

纵坐标（犢），线性拟合后得到回归方程犢＝

３０３．１７９犡－４３８７５，狉＝０．９９９８．

２．４　精密度

取对照品溶液并按２．２的色谱条件重复进样

以测定红景天苷峰面积值，结果显示红景天苷峰

面积的ＲＳＤ值为１．１９％（狀＝６），这表明仪器精

密度良好．

２．５　重复性

取同一供试品溶液，按色谱条件２．２测定，结

果显示红景天苷的ＲＳＤ值为１．０３％（狀＝６），这

表明该方法的重复性良好．

４７２
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２．６　稳定性

分别以０，２，４，８，１２，２４ｈ按色谱条件２．２测

定供试品溶液，结果显示红景天苷峰面积的ＲＳＤ

值为１．３７％（狀＝６），这表明供试品溶液在２４ｈ内

稳定．

２．７　回收率

精密称取已知红景天苷含量的样品（１．４１４

ｍｇ／ｇ），定量加入红景天苷对照品，按２．１．２中方

法制备供试品溶液，按色谱条件２．２测定，结果显

示平均加样回收率为９６．６２％，ＲＳＤ值为１．３２％．

２．８　样品测定

将各样品按２．１．２中方法制成供试品溶液，

按２．２的色谱条件测定红景天苷含量，结果见表１．

表１　红景天药材中红景天苷含量的测定结果

样品

编号

红景天苷含量／％

１ ２ ３
平均值／％

样品１ ０．８６２ ０．８６１ ０．８５７ ０．８６０

样品２ ０．６５２ ０．６６１ ０．６５８ ０．６５７

样品３ ０．３４４ ０．３３８ ０．３３８ ０．３４０

样品４ ０．２４６ ０．２４６ ０．２４８ ０．２４７

样品５ ０．２２７ ０．２２５ ００２３２ ０．２２８

样品６ ０．２６５ ０．２７２ ０．２７３ ０．２７０

３　六六六、滴滴涕残留量的测定

３．１　供试品的制备
［７８］

精密称取粉碎后过５号筛的红景天粉末

２．００００ｇ，加石油醚２０ｍＬ，振荡３０ｍｉｎ，过滤，浓

缩，转移至１０ｍＬ刻度的试管中，并用石油醚定

容至５ｍＬ．加入０．５ｍＬ浓硫酸，漩涡混旋器混旋

０．５ｍｉｎ，１００００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，取上清液．

３．２　色谱条件
［９］

毛细管色谱柱为ＨＰ５（０．３２ｍｍ×３０ｍ×

０．２５μｍ）；载气为氮气，流速为１ｍＬ／ｍｉｎ；不分流

进样；进样口温度为２５０℃；检测器温度为３００℃；

采用程序升温，初始温度为１００℃，以１０℃／ｍｉｎ

升温至２２０℃，保持２０ｍｉｎ；进样量为２μＬ．以保

留时间定性，峰面积外标法定量．

３．３　线性与检出限
［１０］

根据３．２所列仪器测试条件对六六六（α

ＨＣＨ，βＨＣＨ，γＨＣＨ，δＨＣＨ）和滴滴涕（ρ，ρ’

ＤＤＤ、ρ，ρ’ＤＤＥ、ο，ρ’ＤＤＴ、ρ，ρ’ＤＤＴ）标准样

品进行检测，经分离的８种有机氯农药的色谱图

见图２．配制浓度为５．０、１０．０、２０．０、５０．０、１００．０

μｇ／Ｌ的系列标准溶液，气相色谱分析结果以峰面

积对标准浓度进行线性回归．称取已知不含六六

六、滴滴涕的红景天供试样品，加入各不同浓度的

对照品溶液，以信噪比为３的色谱峰作为检测限

量，以样品提取方法中的取样量和定容体积计算

本方法的检出限．８种有机氯农药线性回归方程、

相关系数及方法检出限的测定结果见表２．表２

表明，在５．０～１００．０μｇ／Ｌ质量浓度范围内，该方

法的线性关系良好，线性相关系数均大于０．９９，８

种农药的最低检出限为０．６～１．２μｇ／Ｌ．

图２　对照品色谱图

１．αＨＣＨ；２．βＨＣＨ；３．γＨＣＨ；４．δＨＣＨ；５．ρ，ρ’

ＤＤＥ；６．ρ，ρ’ＤＤＤ；７．ο，ρ’ＤＤＴ；８．ρ，ρ’ＤＤＴ

表２　方法学考察结果

对照品 　标准曲线 相关系数 　线性范围

　／（μｇ／Ｌ）
精密度ＲＳＤ
／％

检出限

／（μｇ／Ｌ）
回收率／％

α６６６ 狔＝１７６３．５狓－１９４．２１ ０．９９０４ 　１～５０ １．３ ０．６ ９５．２

β６６６ 狔＝１４６１．７狓－７０．５９ ０．９９８３ 　２～１００ ２．３ １．２ ９８．４

γ６６６ 狔＝１５９５．９狓－１６１．９７ ０．９９１５ 　１～５０ ３．４ ０．６ ９２．８

δ６６６ 狔＝９６５．１２狓－５９．１５２ ０．９９１７ 　１～２５ ０．９ ０．６ ９３．７

ρ，ρ’ＤＤＥ 狔＝９１０４狓－７０９．２８ ０．９９４７ 　２～１００ ３．２ １．２ ８７．５

ρ，ρ’ＤＤＤ 狔＝２８９３．６狓－１６１．９５ ０．９９３３ 　２～５０ ２．０ １．２ ９０．２

ο，ρ’ＤＤＴ 狔＝９３３３．１狓－８１５．７ ０．９９５１ 　２～１００ ２．１ １．２ １０２．３

ρ，ρ’ＤＤＴ 狔＝１７７０８狓－１９２７．６ ０．９９２６ 　２～１００ １．８ １．２ ９１．３

５７２
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３．４　回收率和精密度

对同一红景天样品，按照３．２方法连续测定

加标回收率５次，计算其平均回收率和相对标准

偏差，结果见表２．表２表明，８种有机氯农药的加

标回收率为８７．５％～１０２．３％，相对标准偏差

（ＲＳＤ）为０．９％～３．４％，表明试验方法具有较好

的准确度和精确度．

３．５　含量测定

按３．２法对７种红景天样品进行含量测定，

测定结果中均未检测到六六六、滴滴涕农药残留．

４　结论

本文采用高效液相色谱法和气相色谱法，对

产自长白山地区３～６年生的人工栽培高山红景

天和４年生野生高山红景天中红景天苷含量和农

药残留量进行了测定，实验结果显示，不同产地及

年限的高山红景天中红景天苷含量有差异，其中

野生品种含量最高，人工栽培品种含量低于野生

品种，这与文献［１１］的结果相符合．在各样品中均

未检出农残六六六和滴滴涕，表明长白山地区高

山红景天生药材尚无严重农药污染．
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