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摘　要　本文通过考察各因素对样品消解效果的影响及对石墨炉原子吸收各条件进行优

化 ,建立一种快速、有效的中药中镉含量的检测方法 ,方法检出限为 010119ng·mL - 1 ,线性

范围 01006～2ng·mL - 1 ,样品测定回收率 9117 %～10413 % ,结果满意。
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前言

中药具有悠久的历史 ,是世界传统医学的重要

组成部分。近年来 ,世界各国在加紧中药研发的同

时 ,也加大对中药质量标准的控制 ,特别是对中药中

重金属的含量 ,很多国家都有严格的限制。

镉是药典中1 所确定的重金属的一种 ,其对大

多数生物都是有毒的。研究表明 ,慢性镉中毒会引

起肾功能障碍 ,长期摄入微量镉 ,在器官中蓄积后 ,

可能引起痛痛病或骨软化症。最典型的例子就是日

本神通州的镉污染使当地居民遭受的毒害 ,造成了

震惊世界的十大公害之一———痛痛病2。由于微量

的镉亦会对人体产生伤害 ,因此对镉的检测需采用

灵敏度较高的方法 ,目前常用的有双硫腙比色法、光

度法、原子光谱法等。原子吸收法是一种灵敏度较

高的元素含量检测方法 ,现已被广泛地用于各行业、

各领域的微量元素检测。本文利用微波消解样品 ,

配合石墨炉原子吸收法 ( GFAAS)进行检测 ,测定了

几种中药样品中镉的含量 ,结果令人满意。

1　实验部分

111　主要仪器与试剂

ETHOS 900型微波消解系统(美国麦尔斯通公司) ;

AA - 6650型原子吸收分光光度计 (日本岛津公司) ;

GFA - Ex7石墨炉 (日本岛津公司) ;ASC - 6100自动进

样器(日本岛津公司) ;镉空心阴极灯(日本岛津公司)。

镉标准储备液 100μg·mL - 1 (国家标准物质中

心) ;镉标准使用液 2mg·mL - 1 ;将镉标准储备液用 (1

+ 99)硝酸逐级稀释制成 ;012 %硝酸铵溶液 ;012 %

硫酸铵溶液 ; 012 %磷酸二氢铵溶液 ;浓硝酸 :优级

纯 ;过氧化氢 :优级纯 ;去离子水。

112　仪器工作条件

波长为 22818nm ,光谱通带宽度 110nm ,灯电流

10mA ,峰高读数方式。

2　结果与讨论

211　微波消解条件的确定

选用不同中药品种 ,考察样品粉碎粒度、消解温

度、酸度等条件对消解效果的影响 ,测定结果用吸光

度与质量的比值 (A/ m)表示 ,该值可定量反映单位

质量的样品所产生的吸光值 ,可借此考察各因素对

消解效果的影响。

21111　消解温度对消解的影响 　密闭微波消解可

使容器内的压力升高使得酸的沸点相应升高 ,如硝

酸在 1atm下的沸点是 120℃,而当压力提升到 5atm

时 ,其沸点3 可达到 176℃,这会使得样品的消解速

度大大地加快。本研究表明 ,当温度达到 200℃时 ,

可得到澄清、透明的消解液 ,测定所得吸光度值稳

定 ,故最终 200℃为最高消解温度 (见表 1) 。

t (s)

图 1　不同基体改进剂的效果比较

72

二○○四年·第三期 研究报告

                                                                           



表 1　样品粒度、消解温度对消解效果的影响

　

温度 (℃)

粒度 (目) (A/ m)

42 80 140

170 114053 116212 116548
190 114127 116574 116678
200 115666 116255 116123
210 116082 116397 116333
220 115627 116791 116735

21112　酸度对消解的影响　为降低样品空白值 ,应在

能满足完全消解的前提下 ,尽量减小酸的用量。由于

消解容器的限制 ,加入消解液总量小于 3mL时酸液无

法浸没样品 ,本研究中分别考察消解液成分为 3mL浓

HNO3 + 1mL H2O2 ,4mL 浓 HNO3 + 1mL H2O2、5 mL 浓

HNO3 + 1mL H2O2时的消解效果。结果表明 :4 mL HNO3

和 1 mL H2O2可满足 0125g样品的消解。

经对各项条件的考察 ,最终确定消解程序 (见表

2)。
表 2　微波消解程序

阶段 状态 压力/ bar 温度/ ℃ 时间/ min

1 升温 10 150 5
2 保持 15 150 2
3 升温 20 200 5
4 保持 25 200 8

212　石墨炉工作条件的确定

21211　灰化温度　镉属易挥发元素 ,在不加入基体

改进剂的情况下 ,镉在 300℃时便开始有损失。为

了在灰化阶段更好地清除基体 ,须加入基体改进剂

将灰化温度进一步提高。铵盐常被用作 GFAAS中

镉的基体改进剂。在研究过程中选择硝酸铵、硫酸

铵、磷酸二氢铵 3种物质进行比较 (见图 1) 。3种物

质都对镉的测定有一定的增敏作用 ,其增敏程度的

大小依次为 :硝酸铵 >硫酸铵 >磷酸二氢铵。在提

高灰化温度的能力上 ,使用硝酸铵、硫酸铵作基体改

进剂时 ,灰化温度可升至 400℃,500℃时镉已开始损

失。磷酸二氢铵可使灰化温度升至 600℃,对灰化

过程的优化作用最好 ,因此本实验中利用磷酸二氢

铵为基体改进剂 ,灰化温度定为 550℃,得到加入磷

酸二氢铵后的灰化曲线 (见图 2) 。

温度 (℃)

图 2　加入磷酸二氢铵后的灰化曲线

21212　原子化温度及原子化时间 　考察原子化温

度和原子化时间对吸收信号的影响 ,确定最佳原子

化条件。铅属低温元素 ,所需的原子化温度不高 ,采

用峰高读数方式时亦不需太长的原子化时间 ,实验

表明当温度达到 1800℃、原子化为 3s后 ,吸收信号

便趋于稳定 (见图 3) 。最终确定 T原子化 = 1800℃,原

子化时间 3s。

t (s)

图 3　原子化时间对吸光度的影响

213　工作曲线

按所选工作条件 ,进样量 20μL ,测定一系列镉

标准溶液的吸光度 ,仪器自动绘制工作曲线。镉浓

度在 01006～2ng·mL21内 ,使用二次方程模拟所得吸

光数据 ,所得曲线为 :

A = 20. 11783C2 + 016736C + 01015 ,

相关系数 019997 ,检出限为 :010119ng·mL21。

214　样品分析

本研究选用同仁堂股份有限公司生产的乌鸡白

凤丸和气管炎咳喘丸进行样品分析 ,分别考察方法

的重现性和回收率。

21411　重现性实验　实验测定乌鸡白凤丸、气管炎咳

喘丸中铅的含量 ,分别称取 012500g乌鸡白凤丸及气管

炎咳喘丸样品各 5份 ,消解后测定(见表 3)。
表 3　重现性实验结果

样品 编号 浓度/μg·g - 1 平均值/μg·g - 1 RSD % SD %

1 01046

2 01044
乌鸡
白凤丸 3 01042 01044 415 012

4 01042

5 01046

1 01060

2 01060
气管炎
咳喘丸 3 01060 010604 018 0105

4 01061

5 01061

21412　回收实验　将样品取用量减半 ,于消解前加

入相应量的标准溶液 ,消解后测定 Cd浓度。平均回

收率分别为 9719 %、10111 %(见表 4) 。
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　　　　　　　表 4　回收率实验结果

样品 加标量/μg 实测值/μg SD % 加收率%

01009 010085 　　9414
乌鸡白
凤丸 01009 010097 0108 10718

01009 010083 9117

010063 010067 10610
气管炎
咳喘丸 010063 010059 0103 9311

010063 010066 10413
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Abstract　A rapid and effective method to determine the Cd in Chinese medicine was introduced. Factors that may influ2
ence the effect of the microwave digestion were saw about . The operating conditions of GFSAS were optimized too. The de2
termine limit ,linear range of the method is 0. 0119mg1mL - 1 ,0～2mg·mL - 1respectively. The recovery of sample determi2
nation ranges from 91. 7 %～10413 %.
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第二届广州计量测试技术展胜利闭幕

阳春三月 ,春意盎然 ,伴随着“两会”的胜利闭幕 ,“第二届中国 (广州)计量测试技术 (服务)及仪器设备展
览会”于今年 3月 3～6日在广州中国出口商品交易会展馆隆重举行。本次展会是华南地区最大的计量行业
盛会 ,80多家参展企业一展风采 ,相互交流 ,寻求合作 ,共拓市场。经过 4天的展期 ,已胜利闭幕。
据主办方介绍 ,“中国 (广州)计量测试技术 (服务)及仪器设备展览会”于 2003年举办第一届 ,效果超出
了预期 ,顺应计量市场发展的需要今后将每年一届的举办下去。
广州计量测试技术展的稳健成长有其坚实的市场背景。珠三角作为全球重要的制造业基地 ,拥有众多
的工厂 ,其日新月异的工业化进程所带来的巨大市场空间更被中外客商视作必争之地 ,目前世界上的知名工
业生产企业大都已在珠三角设点 ,在社会各界的产品质量观念越加强烈的今天 ,作为产品质量控制技术基础
的计量检测技术和产品存在着巨大的市场空间。与此同时 ,华南地区繁荣的经济、科研文化以及先进的医疗
环境也为相应的计算测试仪器设备提供了广阔的市场。
今年的广州计量测试技术展依然吸引了业内著名的国际国内品牌出席参展 ,如 :瑞典奥利科、岛津、安捷
伦、美国 NI、梅特勒2托利多、赛多利斯、AND、普利赛斯、双杰、西特、上海精科、亚太计量、衡之俊电子、常熟衡
器、佛山新风格、BROOKFIELD、科津、明乐、德图、东南科仪、美国金泉、YSI、日本 ACP、ATAGO、AURORA、
HAIER、瑞士万通、美国密理博、英国易高、奥林巴斯、安德信、TRANSCAT、赛思特、芬兰维萨拉 (VAISALA) 、英
斯特朗等。这些计量行业的龙头企业携带他们先进的计量产品与广大观众做面对面交流沟通。
本届展会在有关专家和企业代表的指导和建议下 ,进一步优化了展商参与结构 ,提高展会档次 ,展会更
具行业代表性。展场共有分析测试仪器及实验室设备 (器材)展区、能源计量器具、衡器工业展区、质量检测
(验)技术及仪器设备展区、计量认证、服务机构及计量测试仪器、设备检测维修展区四大展区 ,展出面积达到
5000多平方米。
国际性强、规模较大、技术领先是本次展会主要特点 ,展会充分展示了中国计量业近年来所取得的显著
成就 ,展示了广东省计量市场的蓬勃发展态势以及与国际接轨的崭新风貌 ,对促进华南乃至世界计量检测行
业的发展起到了积极的作用。
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