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人参中农药残留在水煎及研粉吞服两种用药方式下

溶出转移情况研究
△
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［摘要］　目的：考察水煎及粉末直接服用两种用药方式下人参中残留农药的溶出情况，为中药材农残风险评估
及标准制定提供参考。方法：参考 《中华人民共和国药典》对６批人参饮片中７０项农药残留进行检测，进而以有
检出的７种农药腐霉利、六氯苯、五氯硝基苯、毒死蜱、乐果、马拉硫磷、亚胺硫磷为指标，对人参水煎液及加入
人参粉末反应后的人工胃肠液中的农残溶出进行测定分析。结果：腐霉利、六氯苯和五氯硝基苯３种农药在水煎液
及人工胃肠液中均有检出，溶出率分别为腐霉利０９２％、１１４６％，六氯苯０４２％、４９５％，五氯硝基苯００２％、
１７６％，其余农药则均未能检测到。结论：煎煮和研粉吞服两种日常用药方式下，人参中农药残留均只有少量溶
出，溶出率均低于１２％。特别是在水煎这种最普遍的中药使用方式下，３种残留农药溶出率均低于１％，提示在中
药材农药残留风险评估时应充分考虑中药材使用方式的特殊性，与一般食品相区别。本研究以人参为例，对两种用

药方式下中药材农残溶出情况进行了初步研究，以期为中药材农药残留标准的制定提供思路与基础数据。
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生态农业是中药农业的必由之路［１］，当前中药

生态农业的重要工作内容之一就是减少和规范中药

材栽培中的农药使用，其中安全性评价是规范中药

材农药使用和中药材农残标准制定的基础，同时对

中药材农药残留进行有效监测是其重要环节之一。

安全性评价与中药的服用方式密切相关［２］，但目前

尚未见中药材在日常服药方式下农残溶出情况的相

关文献报道，本课题组前期通过文献调研对中药材

农药残留情况及现有标准概况进行了了解，发现人

参为农药残留较严重的一味药材［３］。本研究在前期

６批人参饮片中７０种农药残留检测基础上，进而考
察其中农残种类、残留量较多的一批代表性样品中

７种农药残留在水煎和粉末吞服两种用药方式下的
溶出转移情况，并对其性质特点进行探讨，以期为

准确的中药材农残风险评估和限量标准制定提供

参考。

１　材料与方法

１１材料

药材、水煎液及人工胃肠液溶出所选用药材为

同一批在前期研究基础上筛选出的购自河北安国药

材市场的人参饮片。腐霉利、六氯苯、五氯硝基苯、

毒死蜱、乐果、马拉硫磷和亚胺硫磷７种农药标准
品（均为溶液标准样品１００μｇ·ｍＬ－１，１ｍＬ）购自农
业部环境保护科研监测所（各农药信息见表１），内
标物质氘代倍硫磷和氘代莠去津均购自德国

ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ公司。乙腈（色谱纯，德国 Ｍｅｒｃｋ公
司）；正己烷（色谱纯，天津市康科德科技有限公

司）；ＭｉｌｌｉＱ超纯水；二氯甲烷、氯化钠、无水硫
酸钠（分析纯，国药集团化学试剂有限公司）。

Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ７０００Ｂ气相色谱质谱联用仪，色
谱柱为ＨＰ５（３０ｍ×０２５ｍｍ×０２５μｍ），固定相
为（５％）二苯基（９５％）二甲基聚硅氧烷；Ｔｈｅｒｍｏ
Ｕ３０００ＡＢＳＣＩＸＱｔｒａｐ５５００液相色谱质谱联用仪（赛
默飞世尔科技有限公司），色谱柱以十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂（１５０ｍｍ×３μｍ×３５μｍ）；煎药锅
（潮州市潮安区康雅顺电器有限公司）；Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ
５８１０Ｒ离心机（德国 Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ公司）；Ａｇｉｌｅｎｔ５９８２
００２８净化柱（安捷伦科技有限公司）。

１２实验方法

１２１水煎液制备　称取３０ｇ样品（精确至００１ｇ）
于１Ｌ烧杯中，称重；加水 ３００ｍＬ，浸泡 ６０ｍｉｎ，
煎煮６０ｍｉｎ一次，为头煎，转移水煎液至烧杯中；
药材再加水１８０ｍＬ，煎煮４０ｍｉｎ一次，为二煎；合
并水煎液及药渣，称重，将水煎液过滤，存放于

－４℃冰箱中［４６］。

１２２人工胃肠液的配制　人工胃液的配制　取稀
盐酸１６４ｍＬ，加入水约８００ｍＬ与胃蛋白酶１０ｇ，
摇匀后，加水稀释成１Ｌ，ｐＨ１５～１８即得。

人工肠液的配制　磷酸盐缓冲液（含胰酶）
（ｐＨ６８）（《中华人民共和国药典》通则８００４）取磷酸
二氢钾６８ｇ，加水５００ｍＬ使溶解，用０１ｍｏｌ·Ｌ－１

表１　７种农药类型、溶解度及限量值信息

编号 农药 英文名 类型
正辛醇水分配系数

（ＬｏｇＰ）
在水中溶解度

（２０℃，ｍｇ·Ｌ－１） 《欧洲药典》限量值／ｍｇ·ｋｇ－１

１ 腐霉利　　 Ｐｒｏｃｙｍｉｄｏｎｅ 杀菌剂 ３３ ２４６ ０１

２ 六氯苯　　 Ｈｅｘａｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ 杀菌／杀虫剂 ３９３ ０００４７ ０１

３ 五氯硝基苯 Ｑｕｉｎｔｏｚｅｎｅ 杀菌剂 ４４６ ０４４ １

４ 毒死蜱　　 Ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ 杀虫剂 ４７ １０５ ０２

５ 乐果　　　 Ｄｉｍｅｔｈｏａｔｅ 杀虫／杀螨剂 ０７５ ２５９００ ０１

６ 马拉硫磷　 Ｍａｌａｔｈｉｏｎ 杀虫／杀螨剂 ２７５ １４８ １

７ 亚胺硫磷　 Ｐｈｏｓｍｅｔ 杀虫／杀螨剂 ２８ １５２ ００５

·０３７·
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氢氧化钠溶液调节至ｐＨ６８；另取胰酶１０ｇ，加水
适量使溶解，将两液混合后，加水稀释至 １Ｌ，
即得［７］。

１２３人工胃肠提取液的制备　称取药材粉末 ３ｇ
（精确至 ００１ｇ），加入配制好的人工胃液 ５０ｍＬ，
置于３７℃恒温摇床上，在避光条件下振荡提取２ｈ，
于６０００ｒ·ｍｉｎ－１离心５ｍｉｎ后倒出上清液为人工胃液
提取液。

向残渣中加入人工肠液５０ｍＬ，置于３７℃恒温摇
床上，在避光条件下振荡提取２ｈ，于６０００ｒ·ｍｉｎ－１离
心５ｍｉｎ后倒出上清液为人工肠液提取液［８］。每个

样品平行３次。
１２４样品前处理　液体样品　称取水煎液５０ｇ（人
工胃液提取液或人工肠液提取液４０ｍＬ），于２５０ｍＬ
分液漏斗中，分别用３０ｍＬ二氯甲烷萃取２次，静
置分层，取有机层置于装有无水硫酸钠的玻璃漏斗

中过滤，收集滤液；水相再用正己烷萃取２次，重
复上述操作，合并滤液，４０℃旋转蒸发至约１ｍＬ左
右，待净化［９］。

固体样品　称取５ｇ样品粉末（精确至００１ｇ），
于５０ｍＬ离心管中，加入１５ｍＬ乙腈，１５０００ｒ·ｍｉｎ－１

均质提取２ｍｉｎ，４２００ｒ·ｍｉｎ－１离心１０ｍｉｎ，取上清
液于１００ｍＬ鸡心瓶中。残渣用１５ｍＬ乙腈重复提取
一次，离心，合并二次提取液，４０℃水浴旋转蒸发
至１ｍＬ左右，待净化［１０］。

将待净化样品转移至净化柱中，鸡心瓶用乙腈

洗涤２次，液体转移至净化柱，将净化柱漩涡振荡
１ｍｉｎ，离心，取上清液用微孔滤膜（０２２μｍ）过滤，
待测。

１２５样品检测条件　参照 《中华人民共和国药典》

中农残检测方法进行检测。线性、检出下限、定量

下限等见表２。

２　结果与分析

２１人参药材中检测结果
人参药材检测结果显示７０项指标中共７种有检

出，这７种农药的类型主要包括杀菌剂、杀虫剂和
杀螨剂３类，且均未在人参中登记使用。其中六氯
苯和五氯硝基苯２种农药出现超标现象。六氯苯残
留量为０１７５５ｍｇ·ｋｇ－１，超过了 《中华人民共和国

药典》和 《欧洲药典》［１１］限定的０１ｍｇ·ｋｇ－１；五氯
硝基苯残留量６６９７８ｍｇ·ｋｇ－１，远远超出 《中华人

民共和国药典》限量值０１ｍｇ·ｋｇ－１，相比于 《欧

洲药典》的限量值 １ｍｇ·ｋｇ－１亦是超标 ６倍有余。
《中华人民共和国药典》未对其余５种农药有限量规
定，若以 《欧洲药典》的限量值进行衡量，则这５
种农药虽有检出但均符合规定。前期文献调研结果

发现，人参中农药残留总体超标率为８５３％，涉及
到的残留量较高的农药有六六六、滴滴涕、五氯硝

基苯、六氯苯、毒死蜱、乐果、马拉硫磷、腐霉利

等，其中六六六、滴滴涕已在我国农业部于２００２年
发布的第１９９号公告中明令禁止使用，在所检测样
品中均未检出。

２２水煎液及人工胃肠液中的溶出情况
人参药材及水煎液的检测结果见表３，水煎液中

有检出的３种农药腐霉利、六氯苯和五氯硝基苯的转
移率分别为０９２％、０４２％和００２％，溶出均较低。
结合溶解度来看，其中腐霉利受热稳定，２０℃时在水
中的溶解度为２４６ｍｇ·Ｌ－１；六氯苯几乎不溶于水，
２０℃时在水中的溶解度为 ０００４７ｍｇ·Ｌ－１，有
０４２％转移至水煎液中；五氯硝基苯属于微溶物质，
２０℃时水中溶解度为０４４ｍｇ·Ｌ－１，虽然在原药材
中残留量较大，但转移至水煎液中的量同样很低。

毒死蜱、乐果、马拉硫磷和亚胺硫磷在水煎液中均

表２　７种农药标准品的线性方程、检测限及定量限

编号 中文名 检出下限／ｍｇ·ｋｇ－１ 定量下限／ｍｇ·ｋｇ－１ 线性范围／ｎｇ·ｍＬ－１ 线性方程 ｒ

１ 腐霉利 ０００１０ ０００３０ ５～４００ Ｙ＝１６１８６Ｘ－７４７５３ ０９９９８

２ 六氯苯 ０００１０ ０００３０ ５～４００ Ｙ＝１６３５３Ｘ－８０５５９ ０９９９４

３ 五氯硝基苯 ０００１０ ０００３０ ５～４００ Ｙ＝７０８４Ｘ－２１９９ ０９９９７

４ 毒死蜱 ０００１０ ０００３０ ５～４００ Ｙ＝７９６１３Ｘ－３１３０４ ０９９９７

５ 乐果 ００００５ ０００１５ ５～４００ Ｙ＝１１３９０Ｘ＋９９５８ ０９９６８

６ 马拉硫磷 ００００５ ０００１５ ５～４００ Ｙ＝１３０８Ｘ＋２５５ ０９９５９

７ 亚胺硫磷 ００００５ ０００１５ ５～４００ Ｙ＝２４７Ｘ＋８９７ ０９９３７

·１３７·
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未检测到。

表３　人参中农药残留在水煎液中的溶出转移情况
（μｇ·ｋｇ－１，ｎ＝３）

编号 农药名
药材中农

残含量

水煎液中农

残含量

水煎液中

转移率

１ 腐霉利　　 ５８７９ ０５４±０１９ ０９２％

２ 六氯苯　　 １７５４７ ０７４±０２０ ０４２％

３ 五氯硝基苯 ６６９７７６ １６３±００６ ００２％

４ 毒死蜱　　 ３８６２ ＮＤ ＮＤ

５ 乐果　　　 １８１２ ＮＤ ＮＤ

６ 马拉硫磷　 ６４３ ＮＤ ＮＤ

７ 亚胺硫磷　 ３１９１ ＮＤ ＮＤ
注：“ＮＤ”表示低于ＬＯＱ。

胃／肠液中农残检测结果见表 ４。腐霉利、六
氯苯和五氯硝基苯在胃液和肠液中均有溶出，总溶

出率分别为１１４６％、４９５％和１７６％，且不同农
药在不同环境中的溶出情况不同。其中腐霉利在胃

环境和小肠环境中的溶出率相近，而六氯苯和五氯

硝基苯在小肠环境中溶出率明显高于胃环境，推测

应与环境 ｐＨ差异有关。在相同的环境中，不同农
药的溶出率亦有很大区别，如在胃环境中腐霉利

溶出率为 ６４３％，五氯硝基苯为 ０５５％，相差
１０倍之多，除了不同性质的农药受 ｐＨ影响程度
不同外，这两种农药在原药材中残留的初始浓度

有极大差异（五氯硝基苯 ６６９７７６μｇ·ｋｇ－１，腐
霉利５８７９μｇ·ｋｇ－１），这是否会对溶出率产生影
响仍有待进一步研究。

７种农药中均只有腐霉利、六氯苯和五氯硝基
苯在人参水煎液及胃肠溶出液中均有检出，且其溶

出在水煎液和人工胃肠液中趋势一致，按溶出率由

大到小排列为腐霉利 ＞六氯苯 ＞五氯硝基苯。３种
农药在水煎液的溶出明显低于胃肠液，本文推测可

能与长时间不封闭的煎煮过程有关，为证实此推测，

后续研究中对本次实验所得的煎后药渣（预先冷冻干

燥后保存）中农残情况进行了测定，结果为：腐霉利

为１５６７μｇ·ｋｇ－１、六氯苯为５２７４μｇ·ｋｇ－１、五氯
硝基苯为９４８３５μｇ·ｋｇ－１，与原药材中残留量仍有
较大差距，表明可能是在煎煮过程中通过分解或挥

发损失，具体原因有待进一步研究。

３　讨论

水煎液和胃肠溶出液农残溶出结果显示不同服

用方式下药材中农残溶出情况有较大差异，打粉吞

服下农残暴露的风险高于煎汤服用，但总体看来，

两种方式下农残溶出率均在１２％以下，且中药材在
临床上以煎煮服药方式为多，仅少数贵重药材研粉

吞服，本研究中腐霉利、六氯苯和五氯硝基苯３种
残留农药在水煎液中溶出率更是均在１％以下，考
虑到服用方式及用药周期，农药残留通过中药材带

给人们的风险仍应小于每日直接食用的水果蔬菜等

常规农作物。因此，在制定中药材农药残留限量标

准时应考虑中药材使用的特殊性，使其既能保证药

用植物的生长的需要，又能够保障人民的健康安全。

就此而言，当前茶叶相关农残标准制定中以茶汤而

非茶叶本身的残留为依据制定茶叶ＭＲＬ标准的经验
值得中药材相关研究借鉴［１２］。此外，本研究仅对两

种日常服药方式中农残转移进行了考察，尚未考虑

中成药制药过程中加压、超声等工艺对农药溶出的

影响［１３］，相关问题仍待进一步深入研究。

目前，中药材作为特色小作物在农药残留方面

的研究基础与其他农作物相比还较为薄弱。除残留

限量与风险评估问题研究外，中药材农残问题的解

决核心仍在于中药材载培过程中农药的合理使用，

表４　人参中农药残留在人工胃肠液中的溶出转移情况（μｇ·ｋｇ－１，ｎ＝３）

编号 农药名
药材中农药

残留量

人工胃液中农药

残留量

人工胃液中

溶出率

人工肠液中农药

残留量

人工肠液中

溶出率
总溶出率

１ 腐霉利 ５８７９ ３７８±０３０ ６４３％ ２９６±０２９ ５３８％ １１４６％

２ 六氯苯 １７５４７ ３０２±０１８ １７２％ ５６６±０９８ ３２８％ ４９５％

３ 五氯硝基苯 ６６９７７６ ３６８４±６２１ ０５５％ ８０９７±９４９ １２２％ １７６％

４ 毒死蜱 ３８６２ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

５ 乐果 １８１２ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

６ 马拉硫磷 ６４３ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

７ 亚胺硫磷 ３１９１ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

注：“ＮＤ”表示低于ＬＯＱ。
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要解决这个问题就需要①相关部门加强管理、完善
登记制度；②加大宣传力度，使种植者认识到高毒
高残留农药的危害，鼓励他们在药效对等情况下选

用低毒、脂溶性农药；③大力推进中药材规范化种
植、生态种植等模式。
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标准成为国际共识［Ｊ］．化学分析计量，２０１４，２３（４）：
４７４７．

［１３］ＣｈｅｎＨ，ＰａｎＭ，ＬｉｕＸ，ｅｔａｌ．Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｔｒａｎｓｆｅｒｒａｔｅｓｏｆ
ｍｕｌｔｉｐｌｅｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｆｒｏｍｇｒｅｅｎｔｅａｉｎｔｏｉｎｆｕｓｉｏｎｕｓｉｎｇｗａｔｅｒ
ａｓｐｒｅｓｓｕｒｉｚｅｄｌｉｑｕｉｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｏｌｖｅｎｔａｎｄｕｌｔｒａｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
ｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．［Ｊ］．Ｆｏｏｄ
Ｃｈｅｍ，２０１７，２１６：１９．

（收稿日期　２０１７０８２９
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ｍｙｃｏｔｏｘｉｎｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｓｐｏｒｕｌａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＭｏｌＰｌａｎｔ
Ｐａｔｈｏｌ，２００６，７（４）：２８５３０１．

［２２］ＤｉｅｎｅｒＵＬ，ＤａｖｉｓＮＤ．Ｌｉｍｉｔｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅ
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ＯｉｌＣｈｅｍＳｏｃ，１９６７，４４（４）：２５９２６３．

［２３］ＮｏｒｔｈｏｌｔＭＤ，ＶｅｒｈｕｌｓｄｏｎｋＣＡＨ，ＳｏｅｎｔｏｒｏＰＳＳ，ｅｔａｌ．
Ｅｆｆｅｃｔｏｆｗａｔｅｒａｃｔｉｖｉｔｙａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎａｆｌａｔｏｘｉｎｐｒｏｄｕｃ
ｔｉｏｎｂｙＡｓｐｅｒｇｉｌｌｕｓｐａｒａｓｉｔｉｃｕｓ［Ｊ］．ＪＭｉｌｋＦｏｏｄＴｅｃｈｎｏｌ，
１９７６，３９（３）：１７０１７４．

［２４］刘光宪，祝水兰，周巾英，等．ＣＯ２密闭贮藏对花生脂肪氧
化及黄曲霉生长的影响［Ｊ］．食品研究与开发，２０１７，３８
（６）：１９７２００．

［２５］徐新刚，付加雷，闫雪生．柏子仁和柏子仁霜中脂肪酸的
ＧＣＭＳ比较分析研究［Ｊ］．齐鲁药事，２００９，２８（９）：
５２３５２４．

［２６］ＴｉｗａｒｉＲＰ，ＭｉｔｔａｌＶ，ＳｉｎｇｈＧ，ｅｔａｌ．Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆａｔｔｙａｃｉｄｓｏｎ
ａｆｌａｔｏｘｉｎｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎｂｙＡｓｐｅｒｇｉｌｌｕｓｐａｒａｓｉｔｉｃｕｓ［Ｊ］．ＦｏｌｉａＭｉ
ｃｒｏｂｉｏｌ，１９８６，３１（２）：１２０１２３．

［２７］ＹａｎＳＪ，ＬｉａｎｇＹＴ，ＺｈａｎｇＪＤ，ｅｔａｌ．Ａｕｔｏｘｉｄａｔｅｄｌｉｎｏｌｅｎｉｃ
ａｃｉｄｉｎｈｉｂｉｔｓａｆｌａｔｏｘｉｎｂｉｏｓｙｎｔｈｅｓｉｓｉｎＡｓｐｅｒｇｉｌｌｕｓｆｌａｖｕｓｖｉａ
ｏｘｙｌｉｐｉｎｓｐｅｃｉｅｓ［Ｊ］．ＦｕｎｇａｌＧｅｎｅｔＢｉｏｌ，２０１５，８１：２２９２３７．

［２８］ＢｕｒｏｗＧＢ，ＮｅｓｂｉｔｔＴＣ，ＤｕｎｌａｐＪ，ｅｔａｌ．Ｓｅｅｄｌｉｐｏｘｙｇｅｎａｓｅ
ｐｒｏｄｕｃｔｓｍｏｄｕｌａｔｅＡｓｐｅｒｇｉｌｌｕｓｍｙｃｏｔｏｘｉｎｂｉｏｓｙｎｔｈｅｓｉｓ［Ｊ］．
ＭｏｌＰｌａｎｔＭｉｃｒｏｂｅＩｎ，１９９７，１０（３）：３８０３８７．

［２９］罗小荣，李人赵，付刚剑，等．莲子中黄曲霉毒素去除方
法研究［Ｊ］．现代食品，２０１７，１９：１１５１１９．

（收稿日期　２０１８０３１６）
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