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批市售川射干样品及其肉质茎和外皮进行总灰分、 酸不溶性灰分检查， 草酸钙含量测定， 显微特征观察。 结果　 饮片

总灰分为 ４􀆰 ０６％ ～６􀆰 ３１％ ， 肉质茎总灰分为 ３􀆰 １１％ ～３􀆰 ８６％ ， 外皮总灰分为 ４􀆰 ７７％ ～５􀆰 ２９％ ； 饮片各部位均纵向排列有
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质茎草酸钙含量为 ２􀆰 ５６％ ～３􀆰 ２６％ ， 外皮草酸钙含量为 ３􀆰 １７％ ～ ３􀆰 ５７％ 。 结论　 川射干因含有大量的草酸钙， 导致饮
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　 　 射干始载于 《神农本草经》， 被称为 “治疗喉痹咽痛

之要药”， 陈藏器谓 “射干、 鸢尾二物相似， 人多不分”，
随着用药变革， 今分射干与川射干， 分别入药。 川射干为

鸢尾科植物鸢尾 Ｉｒｉｓ ｔｅｃｔｏｒｕｍ Ｍａｘｉｍ． 的干燥根茎， 为有名

的川产道地药材［１］ ， 味苦， 性寒， 归肺经， 具有清热解毒、
祛痰利咽的功效， 用于热毒痰火郁结， 咽喉肿痛、 痰涎壅
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盛、 咳嗽气喘等症， 效果上佳。 川射干从 ２００５ 年收载进入

《中国药典》 至今， 规定通过性状、 鉴别、 检查、 浸出物、
含量测定等检测项目对川射干药材及其饮片质量进行

控制［２⁃３］ 。
其中， 开展总灰分检查主要是为控制中药泥沙杂质过

多， 以保证中药的纯度［４⁃８］ 。 据调查， 四川、 贵州、 重庆各

川射干主产区， 经过除杂、 干燥的产地初加工处理， 药材

大多都能符合 ２０２０ 年版 《中国药典》 总灰分不得超过

７􀆰 ０％ 的要求， 但对国内近 ２０ 家主流饮片生产企业进行调

查后发现， 尚无一家企业生产的川射干饮片能够符合 ２０２０
年版 《中国药典》 总灰分不得超过 ２􀆰 ０％ 的要求。

据报道， 药材检验过程中灰分的来源包括植物本身的

生理灰分和外来泥沙等， 其中， 生理灰分主要是来自植物

体内的无机盐等物质， 如草酸钙等［４］ 。 根据 ２０２０ 年版 《中
国药典》 川射干鉴别项下对于粉末鉴定的描述， 其粉末草

酸钙柱晶较多［２］ ， 为了探究川射干饮片灰分超标原因， 本

研究收集了川射干 ６ 个主流产区的药材样品及 ３ 批市售饮

片样品， 从川射干总灰分、 酸不溶性灰分、 显微特征、 草

酸钙含量测定等方面开展研究， 以期为川射干总灰分标准

检查限度制定提供参考， 以解决临床用药所需。
１　 材料

１􀆰 １　 药材　 川射干药材采集于四川省郫都区、 大邑县、 仁

寿县、 犍为县， 贵州省威宁县， 重庆市潼南区， 经四川省

中药饮片有限责任公司朱文俊主任中药师鉴定为鸢尾科植

物鸢尾 Ｉｒｉｓ ｔｅｃｔｏｒｕｍ Ｍａｘｉｍ．， １１ 月釆挖， 除去须根， 反复清

洗， 除尽泥沙， 趁鲜切薄片或皮肉分离后再切薄片， 干燥

备用， 新鲜根茎 １２ 月现采现用。 川射干饮片收集于市场。
１􀆰 ２　 仪 器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 型高效液相色谱系统， 包括

Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ四元泵、 ＩＣＣ 集成式柱温箱、 二极管

阵列检测器 ＷＲ、 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ自动进样器 （美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＢＸ５３ 型显微镜 （日本 Ｏｌｙｍｐｕｓ 公司）；
ＭＥ２０４Ｅ 型电子天平 （德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 公司）； 烘箱 （上海一

恒科学仪器有限公司）； 高速万能粉碎机 （温岭市林大机

械有限公司）； 马弗炉 （上海马弗炉科技仪器有限公司）。
１􀆰 ３　 试剂　 水合氯醛试液 （天津市大茂化学试剂厂， 取水

合氯醛 ５０ ｇ， 加 １５ ｍＬ 水、 １０ ｍＬ 甘油使其溶解， 即得）；
草酸对照品 （中国食品药品检定研究院， 批号 １０１０９７⁃
２０１７０２， 纯度≥９９􀆰 １％ ）； 磷酸 ［分析纯， 北科化学 （天

津） 有限责任公司］； 甲醇 （色谱纯， 美国 Ｔｈｅｒｍｏ 公司）；
盐酸 （分析纯， 广州化学试剂二厂）； 水为纯净水 ［华润

怡宝饮料 （中国） 有限公司］。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 总灰分测定　 取川射干饮片、 肉质茎及外皮的干燥

细粉各 ５ ｇ， 置于炽灼至恒重的坩埚中， 称定质量 （准确

至 ０􀆰 ０１ ｇ）， 缓缓加热以避免燃烧， 当完全碳化时， 逐渐

升高温度至 ６００ ℃， 使其完全灰化并至恒重。 根据残渣质

量， 以干燥品计算供试品中总灰分的含量［２］ ， 结果见

表 １。

表 １　 川射干灰分及酸不溶性灰分测定结果 （％， ｘ±ｓ， ｎ＝
３）

样品来源 样品类型 总灰分 酸不溶性灰分

四川省郫都区 饮片 ４􀆰 １７±０􀆰 １３ ０􀆰 ５７±０􀆰 ０６
肉质茎 ３􀆰 ５３±０􀆰 ０９ ０􀆰 ６５±０􀆰 ０５
外皮 ４􀆰 ８５±０􀆰 １１ ０􀆰 ７０±０􀆰 ０５

四川省大邑县 饮片 ４􀆰 ８６±０􀆰 ０７ ０􀆰 ７３±０􀆰 ０４
肉质茎 ３􀆰 ７９±０􀆰 ０９ ０􀆰 ７０±０􀆰 ０７
外皮 ５􀆰 １３±０􀆰 １１ ０􀆰 ８０±０􀆰 ０６

四川省仁寿县 饮片 ４􀆰 ０６±０􀆰 １７ ０􀆰 ６９±０􀆰 ０５
肉质茎 ３􀆰 １１±０􀆰 １６ ０􀆰 ５５±０􀆰 ０８
外皮 ４􀆰 ７７±０􀆰 １７ ０􀆰 ７１±０􀆰 ０７

四川省犍为县 饮片 ５􀆰 １６±０􀆰 ２１ ０􀆰 ６６±０􀆰 ０４
肉质茎 ３􀆰 ８５±０􀆰 １４ ０􀆰 ６２±０􀆰 ０８
外皮 ５􀆰 ２９±０􀆰 １２ ０􀆰 ７３±０􀆰 ０４

贵州省威宁县 饮片 ４􀆰 ２８±０􀆰 ２３ ０􀆰 ７４±０􀆰 ０８
肉质茎 ３􀆰 １９±０􀆰 ２１ ０􀆰 ６２±０􀆰 ０６
外皮 ４􀆰 ９６±０􀆰 １３ ０􀆰 ８６±０􀆰 ０６

重庆市潼南区 饮片 ４􀆰 ６９±０􀆰 １７ ０􀆰 ６９±０􀆰 ０７
肉质茎 ３􀆰 ８６±０􀆰 １３ ０􀆰 ６７±０􀆰 ０７
外皮 ５􀆰 ０８±０􀆰 ２６ ０􀆰 ８６±０􀆰 ０６

市售川射干饮片 １ 饮片 ５􀆰 ８９±０􀆰 ０８ ０􀆰 ９２±０􀆰 ０７
市售川射干饮片 ２ 饮片 ５􀆰 ２６±０􀆰 １１ ０􀆰 ８７±０􀆰 ０８
市售川射干饮片 ３ 饮片 ６􀆰 ３１±０􀆰 １７ ０􀆰 ９６±０􀆰 １０

２􀆰 ２　 酸不溶性灰分测定　 取 “２􀆰 １” 项下所得灰分， 在坩

埚中小心加入稀盐酸约 １０ ｍＬ， 用表面皿覆盖坩埚， 在水

浴上加热 １０ ｍｉｎ， 表面皿用 ５ ｍＬ 热水冲洗， 洗液并入坩埚

中， 用无灰滤纸过滤， 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。 根据残渣质量， 以干燥品计算

供试品中酸不溶性灰分含量［２］ ， 结果见表 １。
２􀆰 ３　 根茎横、 纵切片显微特征　 取新鲜川射干根茎， 用刀

片进行徒手横、 纵切片， 并将切片分别放在载玻片上， 加

入 １～２ 滴清水， 盖上盖玻片， 用吸水纸吸去多余清水， 在

显微镜下观察［９⁃１０］ ， 结果见图 １ ～ ２。 由此可知， 横切面木

栓细胞多列， 少数含棕色物； 皮层稀有叶迹维管束， 形成

层成环， 由 ２～３ 列细胞组成； 中柱维管束呈周木形及外韧

型， 以外侧为多， 越向中心分布越少， 部分成环； 薄壁细

胞呈椭圆形， 壁稍厚或略呈连珠状， 内含大量已断裂草酸

钙柱晶， 而纵切面存在大量散在分布的草酸钙柱晶， 数量

甚多， 形态较为完整， 长 １０ ～ １８０ μｍ， 最长可达 ３００ μｍ，
直径 ２０～５０ μｍ。
２􀆰 ４　 粉末显微特征　 取川射干饮片、 肉质茎及外皮的干燥

品， 放入 １２０ ℃烘箱中烘干 ２ ｈ， 粉碎成细粉［１１⁃１２］ ， 取少许

放在载玻片上， 加入 １～２ 滴水合氯醛试液， 在酒精灯上透

化至近无色， 盖上盖玻片， 用吸水纸吸去多余试液， 在显

微镜下观察［１１⁃１２］ ， 结果见图 ３。 由此可知， 显微特征为草

酸钙柱晶甚多， 形态各异， 大多已破碎， 长短不等， 直径

１０～５０ μｍ。
２􀆰 ５　 草酸钙含量测定

２􀆰 ５􀆰 １　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８色谱柱 （２５０ ｍｍ×
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图 １　 川射干根茎横切面显微图

图 ２　 川射干根茎纵切面显微图

　 　 　 　

４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 ５％ Ｈ３ＰＯ４ 溶液； 柱温 ３０ ℃；
体积 流 量 ０􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检 测 波 长 ２２０ ｎｍ； 进 样 量

５ μＬ［１３⁃１４］ ， 色谱图见图 ４。 在此色谱条件下， 草酸色谱峰

的理论塔板数均在 ６ ０００ 以上。
２􀆰 ５􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取 １８􀆰 ５０ ｍｇ 草酸对照品，
置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 超纯水溶解并定容， 得贮备液， 精密

吸取 ２􀆰 ５ ｍＬ 至 ２５ ｍＬ 量瓶中， 超纯水稀释并定容， 即得

（该成分质量浓度为 １８􀆰 ５０ μｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ５􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 取川射干粉末约 ０􀆰 ３ ｇ， 精密称

定， 置于 １０ ｍＬ 离心管中， 加入 ３ ｍＬ 水摇匀， 超声处理

５ ｍｉｎ， ６０ ℃水浴 ２０ ｍｉｎ， 离心， 弃上清液， 同法处理 ３
次。 残渣加 ２０％ 盐酸 ０􀆰 ５ ｍＬ， 超声处理５ ｍｉｎ， ６０ ℃水浴

３０ ｍｉｎ， 离心， 取上清液， 沉淀加入 ０􀆰 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸 ２ ｍＬ，
同法处理 ２ 次， 合并上清液， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加水定

容， 即得。
２􀆰 ５􀆰 ４　 线性关系考察　 精密量取 “２􀆰 ５􀆰 ２” 项下对照品溶

液 １、 ２、 ４、 ６、 １０ μＬ， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定。 以对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 得方程为 Ｙ ＝ １􀆰 ２１４ ９ × １０４Ｘ ＋ ３􀆰 ８４７ × １０３

（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）， 在 １􀆰 ８５ ～ １８􀆰 ５０ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系

良好。

１． 破碎的草酸钙柱晶

图 ３　 川射干不同部位粉末显微图

２􀆰 ５􀆰 ５　 精密度试验　 精密吸取 “２􀆰 ５􀆰 ３” 项下同一供试品

溶液 ６ 份， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得

草酸峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ６　 重复性试验 　 取同一批本品 ６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项
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１． 草酸

图 ４　 ＨＰＬＣ 色谱图

下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 测得草酸峰面积 ＲＳＤ 为 １􀆰 ９％ ， 表明该方法重复性

良好。
２􀆰 ５􀆰 ７　 稳定性试验　 取 “２􀆰 ５􀆰 ３” 项下同一份供试品溶液，
于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定， 测得草酸峰面积 ＲＳＤ 为 ２􀆰 ２％ ， 表明供试品溶液在 ２４ ｈ
内基本稳定。
２􀆰 ５􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称取各成分含量已知的同一

批川射干粉末 ６ 份， 按 “２􀆰 ５􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶

液， 加入盐酸及相当于药材原含量 ８０％ 、 １００％ 、 １２０％ 的对

照品， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率。
结果， 草酸平均加样回收率为 ９８􀆰 ３％ ， ＲＳＤ 为 １􀆰 ８％ 。
２􀆰 ５􀆰 ９　 样品含量测定 　 取不同产地或来源样品适量， 按

“２􀆰 ５􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 计算草酸含量， 并换算成草酸钙含量， 结

果见表 ２。
３　 讨论

３􀆰 １　 不同产地川射干灰分结果　 ６ 个主产区及 ３ 个市售川

射干饮片总灰分为 ４􀆰 ０６％ ～６􀆰 ３１％ ， 平均值为 ４􀆰 ９７％ ， 远远

超过 ２０２０ 年版 《中国药典》 规定的不得超过 ２􀆰 ０％ 的限度

标准， 无一合格。 在排除了外源性污染物对于川射干总灰

分造成影响的情况下， 川射干饮片总灰分仍处于一个较高

水平， 推断与其含有影响总灰分测定的无机盐类物质有直

接关系。
３􀆰 ２　 不同部位川射干灰分结果　 ６ 个主产区川射干肉质茎

总灰分为 ３􀆰 １１％ ～３􀆰 ８６％ ， 平均值为 ３􀆰 ５６％ ， 总灰分略低于

普通饮片； 外 皮 总 灰 分 为 ４􀆰 ７７％ ～ ５􀆰 ２９％ ， 平 均 值 为

５􀆰 ０１％ ， 总灰分略高于普通饮片。 不同部位的川射干样品

总灰分仍超过 ２０２０ 年版 《中国药典》 限度标准， 证实川射

　 　 　 　表 ２　 草酸钙含量测定结果 （％， ｘ±ｓ， ｎ＝３）
产地或来源 类型 含量

四川省郫都区 饮片 ３􀆰 １１±０􀆰 ９０
肉质茎 ２􀆰 ９６±０􀆰 ５３
外皮 ３􀆰 ５７±０􀆰 ９６

四川省大邑县 饮片 ３􀆰 ４８±０􀆰 ３４
肉质茎 ３􀆰 ０７±０􀆰 ５２
外皮 ３􀆰 ４９±０􀆰 ７３

四川省仁寿县 饮片 ３􀆰 １８±０􀆰 ５７
肉质茎 ３􀆰 ２６±０􀆰 ５２
外皮 ３􀆰 ３７±０􀆰 ９１

四川省犍为县 饮片 ３􀆰 １０±０􀆰 ５９
肉质茎 ３􀆰 ０８±１􀆰 ０５
外皮 ３􀆰 １７±０􀆰 ８２

贵州省威宁县 饮片 ２􀆰 ７６±０􀆰 ７７
肉质茎 ２􀆰 ５６±０􀆰 ４４
外皮 ３􀆰 １７±０􀆰 ５１

重庆市潼南区 饮片 ３􀆰 ２６±０􀆰 ７８
肉质茎 ２􀆰 ７９±０􀆰 ７０
外皮 ３􀆰 １９±０􀆰 ８０

市售川射干饮片 １ 饮片 ３􀆰 ７９±０􀆰 ５５
市售川射干饮片 ２ 饮片 ３􀆰 ９０±０􀆰 ４１
市售川射干饮片 ３ 饮片 ３􀆰 ２７±１􀆰 １３

干不同部位中均大量含有影响总灰分测定的无机盐类物质。
３􀆰 ３　 川射干药材中草酸钙柱晶的分布　 植物体内能够影响

总灰分测定的无机盐类物质以钙盐为主， 且基本以草酸钙

晶体形式存在［４］ 。 通过显微结果可知， 川射干各个部位均

纵向排列有草酸钙柱晶， 数量甚多， 长 １０ ～ １８０ μｍ， 最长

可达 ３００ μｍ， 直径 ２０ ～ ５０ μｍ。 据此推断， 数量庞大的草

酸钙柱晶是川射干总灰分构成中不可忽视的重要因素之一。
３􀆰 ４　 川射干饮片酸不溶性灰分结果　 川射干饮片酸不溶性

灰分为 ０􀆰 ５７％ ～０􀆰 ９６％ ， 平均值为 ０􀆰 ７６％ ； 肉质茎酸不溶性

灰分为 ０􀆰 ５５％ ～０􀆰 ７０％ ， 平均值为 ０􀆰 ６４％ ； 测得外皮酸不溶

性灰分为 ０􀆰 ７０％ ～ ０􀆰 ８６％ ， 平均值为 ０􀆰 ７８％ 。 参照 ２００５ 年

版 《中国药典》 川射干项下酸不溶性灰分不得超过 １􀆰 ０％ 的

要求， 本研究所涉所有样品全部符合规定。
３􀆰 ５　 不同产地川射干中草酸钙含量结果　 ６ 个主产区及 ３
个市售川射干饮片中草酸钙含量为 ２􀆰 ７６％ ～３􀆰 ９０％ ， 平均值

为 ３􀆰 ３２％ ； 肉质茎中草酸钙含量为 ２􀆰 ５６％ ～３􀆰 ２６％ ， 平均值

为 ２􀆰 ９５％ ； 外皮中草酸钙含量为 ３􀆰 １７％ ～３􀆰 ５７％ ， 平均值为

３􀆰 ３３％ 。 在总灰分测定过程中， 草酸钙经过高温灼烧， 最

终氧化成为 ＣａＯ 而成为灰分的组成之一， 因而， 药材中高

含量的草酸钙， 必定导致总灰分测定结果偏高。
４　 结论

本研究通过对不同来源、 不同部位的川射干饮片开展

总灰分检查， 结合显微特征、 草酸钙含量测定研究， 发现

川射干因含有大量的草酸钙柱晶， 在排除外源性泥沙杂质

污染的情况下， 严重影响饮片总灰分测定结果， 并导致所

有样品均不符合 ２０２０ 年版 《中国药典》 总灰分不得超过

２􀆰 ０％ 的要求。 进一步通过酸不溶性灰分检查， 所有样品测

定值均在 １􀆰 ０％ 以内， 再次证实了以上结论。 因而， 对于
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２０２０ 年版 《中国药典》 将川射干饮片总灰分限度设置为不

得超过 ２􀆰 ０％ 而导致市场 “无合格药可供” 的现状， 需要得

到尽快的解决。
经查证， ２００５ 年版 《中国药典》 首次收载 “川射干”，

且规定饮片酸不溶性灰分不得超过 １􀆰 ０％ ， 继 ２０１０ 年版

《中国药典》 之后变更为饮片总灰分不得超过 ２􀆰 ０％ 并沿用

至今， 根据本研究研究结果， 显然 ２００５ 年版 《中国药典》
的规定更加合理。 建议国家药典标准制定部门尽快开展研

究， 以调整川射干饮片总灰分限度至合理范围， 或是以酸

不溶性灰分不得超过 １􀆰 ０％ 代替现行的总灰分检查项， 以期

在有效控制川射干质量的前提下， 解决现行标准限度对于

川射干饮片生产造成的困扰， 满足临床用药需求。
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摘要： 本文采用案例研究形式， 分析 ＦＤＡ 批准的第 １ 例口服植物药 Ｃｒｏｆｅｌｅｍｅｒ 批准卷宗中的批准信、 说明书、 植物

学、 化学、 临床药理学、 生物药剂学等内容， 揭示 ＦＤＡ 对植物药审评的整体思路、 框架、 具体考量、 表达方式， 以

期为国内植物药现代化提供科学资料， 为中药企业在植物药开发过程中的品种选择、 安全性研究、 临床研究、 标签说

明书内容、 适应症选择、 植物药来源及质量和工艺控制， 植物药治疗一致性考虑等方面提供参考意见， 为中药走向国

际化提供思路建议。
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　 　 植物药是天然药物的一种， 只含天然植物成分， 不含动

物、 矿物成分。 中药现代化应首先考虑植物药现代化， 不仅

是因为其组成相对简单， 更是由于有基于科学和实证的国际

先例可遵循。 植物药的现代化首先是理念、 观念、 理论体系

的现代化， 应贯穿于研发、 注册、 审评、 生产、 管理、 营

销、 监管的产品生命周期全过程中。 中药现代化不能只靠经

验和传统做法， 而应基于严格的科学和实证； 不能闭关自

守， 而应学习世界上所有的相关先进理论和经验。
２００４ 年， 美国食品药品管理局 （ＦＤＡ） 在网上颁布了

《植物药研制指导原则》 ［１］ ， ２０１６ 年 １２ 月又颁布了修订

版［２］ ， 显示该部门有意促进植物药发展。 在 ２００６ 年和

２０１２ 年， ＦＤＡ 批准过 ２ 个植物药的上市申请， 第 １ 个是治

疗尖锐湿疣的外用药 Ｋｕｎｅｃａｔｅｃｈｉｎ （商品名 ＶｅｒｅｇｅｎＴＭ）， 第

２ 个是治疗非感染性腹泻的口服药 Ｃｒｏｆｅｌｅｍｅｒ （商品名为
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