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微波消解犐犆犘犕犛测定傣药嘎哩树皮中的１１种无机元素
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２．云南民族大学云南省聚乳酸基功能材料工程实验室，云南 昆明　６５０５００

摘　要　建立快速而简便的微波消解电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰＭＳ）法测定傣药嘎哩树皮中砷、铅、

汞、镉、镍、硒、钙、镁、铁、钾、钠１１种无机元素的含量。采用ＨＮＯ３Ｈ２Ｏ２酸溶体系对样品进行消解，以

便简化操作，降低空白值。实验避免采用浓酸，可省去赶酸或稀释的步骤，节省时间，延长仪器使用寿命，

消除样品溶液与标准溶液酸度之间的误差。实验结果表明，嘎哩树皮中富含对人体有利的钾、钙、镁、铁、

钠、镍，其有害元素汞、铅、镉、砷含量均低于国家质量标准，具有一定的药用价值。在优化的仪器工作条件

下，方法检出限均小于０．０５２１μｇ·Ｌ
－１，加标回收率９０．８％～１１３．８％，相对标准偏差均小于等于５．１０％，

表明该方法具有良好的准确度和精密度，结构比较可靠。能满足嘎哩树皮中高含量元素和痕量元素同时

检测的需要。
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引　言

　　嘎哩树皮（犆狅狉狋犲狓犛狆狅狀犱犻犪犮犻狊）为漆树科植物槟榔青

犛狆狅狀犱犻犪狊狆犻狀狀犪狋犪（Ｌｉｎｎ．ｆ．）ｋｕｒｚ的干燥树皮，秋、冬季剥取

树皮，切片，干燥。别名楠过（傣名），性状为内卷的块片，厚

０．５～１ｃｍ，外表面棕褐色，粗糙；内表层色稍浅，具纵纹或

呈纤维状。切面棕褐色，具有明显粗糙的颗粒状突起，呈层

状分离。质坚硬，气微，味苦。具有清热解毒，消肿止痛，止

咳化痰，生肌敛疮的功效。用于感冒咳嗽，痰多喘息，气短

心慌，百日咳；疔疮脓肿，疥癣，湿疹，风疹出现的起伏瘙

痒；烫伤等［１］。

无机元素是人体必不可少的，缺少无机元素会引起人体

不适。人体内各种重金属元素含量过高也会引发疾病。因

此，对药材中无机元素含量的测定是很有意义的。

ＩＣＰＭＳ由于可同时测定多种无机元素，近年来在中药

材的无机元素测定方面得到了广泛应用，２００５版《中国药典》

中允许了用这种方法于中药材的重金属分析。但对于用ＩＣＰ

ＭＳ测定傣药嘎哩树皮尚未见报道，本工作采用微波消解

电感耦合等离子体质谱结合法对嘎哩树皮中的Ｃａ等１１

种无机元素进行了测定，以期从无机元素角度为嘎哩树皮

的作用机理研究提供实验依据。从分析元素含量来看，ＩＣＰ

ＡＥＳ适用于高元素含量的分析；而ＩＣＰＭＳ则可以获得更低

的检出限，因此更适合痕量、超痕量重金属元素的分析［３］。

ＩＣＰＭＳ可对质量范围为６～２６０的元素进行同时检测，可同

时测定含量差别较大的各种元素，具有简便、快速、精密度

高及准确性好等优点［４］，因而成为中药材中元素的测定的有

效手段。

１　实验部分

１１　仪器

ＥＬＡＮＤＲＣⅡ型ＩＣＰＭａＳＳ（美国ＰＥ公司）；Ｍｕｌｔｉｗａｖｅ

３０００微波消解仪（Ａｎｔｏｎｐａａｒ公司）；循环水泵（ＰｏｌｙＳｃｉｅｎｃｅ

ＷｈｉｓｐｅｒＣｏｏｌ）；气流烘干器（予华仪器有限公司）；ＷＬ２００

高速中药粉碎机（瑞安市威力制药机械厂）；ＣＥＮＴＲＡＳ２００

实验室级超纯水器（ＥＬＧＡＬａｂｗａｔｅｒ）；电子分析天平（ＭＥＴ

ＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ）。



１２　试剂和标准溶液

多元素标准储备液：Ａｓ，Ｃｄ，Ｐｂ，Ｎｉ，Ｓｅ，Ｈｇ，Ｋ，Ｎａ，

Ｃａ，Ｍｇ和Ｆｅ，质量浓度为１０００ｍｇ·Ｌ－１（美国ＰＥ公司），

６５％～６８％的硝酸（ＡＲ），３０％ Ｈ２Ｏ２（ＡＲ），实验室用水为

超纯水。嘎哩树皮原药（购于云南省西双版纳傣族自治州

民族医药研究所），用超纯水洗净，干燥，粉碎后密封保存于

干燥器中备用。

１３　微波消解仪工作条件

在消解时针对不同个数的消解罐使用不同的功率和时

间，本实验使用的是８个消解罐，消解条件如表１所示。

犜犪犫犾犲１　犜犺犲狑狅狉犽犻狀犵犮狅狀犱犻狋犻狅狀狊犳狅狉犿犻犮狉狅狑犪狏犲犱犻犵犲狊狋犻狅狀狊狔狊狋犲犿

步骤 功率／Ｗ 升温时间／ｍｉｎ 保持时间／ｍｉｎ 风扇强度

１ ５００ ５ １０ １

２ ８００ ２ ３０ １

３ ０ １５ ３

１４　试验方法

１．４．１　样品处理

嘎哩树皮原药用自来水快速冲洗干净后，再用超纯水

洗２～３次，置于烘箱中，于６０～６５℃烘５ｈ，取出后粉碎，

过８０目的筛，将筛好的粉末置于干燥器中备用。

称取粉碎的嘎哩树皮样品０．２ｇ（精确至０．０００１ｇ），

置耐压耐高温微波消解罐中，加５．００ｍＬ浓硝酸和２．００ｍＬ

３０％ Ｈ２Ｏ２，加盖密封于微波消解仪的转盘中，连接好压力

温度传感器，按设定的微波消解程序（见表１）进行消解反应。

待消解完全冷却后，取出消解罐。取５０ｍＬＰＥＴ塑料瓶，精

密称重，将消解液移入ＰＥＴ瓶中，用少量超纯水洗涤消解罐

至少三次，合并至ＰＥＴ塑料瓶中，定重至５０ｇ（精确至

０．０００１ｇ），摇匀，即可。同法制备样品空白溶液，上机测

定。

１．４．２　标准曲线的测定

精密吸取各标准储备溶液，用５％硝酸稀释，配制成相

应元素质量浓度的混合系列溶液。分别为：混标Ａｓ，Ｃｄ，

Ｐｂ，Ｎｉ，Ｓｅ为０．２５，１．０，２．０，１０．０，２０．０μｇ·Ｌ
－１；混标

Ｋ，Ｎａ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ为１０００，５０００和１００００μｇ·Ｌ
－１；单

标Ｈｇ为０．１，０．５和１．０μｇ·Ｌ
－１。以５％硝酸作为空白，在

优化的实验条件下，使用ＩＣＰＭＳ采集空白及标准溶液系

列，仪器自动绘制标准曲线。

１５　犐犆犘犕犛工作条件

经优化的ＩＣＰＭＳ工作条件如表２。

犜犪犫犾犲２

参数 设定值

雾化器流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） ０．８２

等离子体流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） １１．００

射频功率／Ｗ １１００．００

脉冲电压／Ｖ ９５０．００

单道杆的补偿标准 －１７．００

单道路径电压标准 －２１．００

助燃气流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） １．２０

透镜电压／Ｖ ６．７５

模式电压／Ｖ －１８５０．００

四级杆的补偿标准 ０．００

鉴别阀 １５．００

２　结果与分析

２１　线性关系考察

线性回归方程及相关系数如表３。

犜犪犫犾犲３　犔犻狀犲犪狉狉犲犵狉犲狊狊犻狅狀犲狇狌犪狋犻狅狀犪狀犱狋犺犲犮狅狉狉犲犾犪狋犻狅狀犮狅犲犳犳犻犮犻犲狀狋

元素 线性回归方程（犮） 相关系数（狉） 线性范围／（μｇ·Ｌ
－１） 检出限／（μｇ·Ｌ

－１；狀＝１１）

２０２Ｈｇ 犢＝１５９．１犡 ０．９９９８ ０～１ ０．０３７６

７８Ｓｅ 犢＝０．７８７９犡 １．００００ ０～２０ ０．０５２１

１１１Ｃｄ 犢＝１８．４１犡 ０．９９９９ ０～２０ ０．００９８

７５Ａｓ 犢＝１４．６５犡 ０．９９９９ ０～２０ ０．０１５１

２０８Ｐｂ 犢＝１５５．１犡 ０．９９９９ ０～２０ ０．０１２６

６０Ｎｉ 犢＝２２．２７犡 １．００００ ０～２０ ０．０３０７

２３Ｎａ 犢＝１．２０８犡 ０．９９９８ ０～１００００ ０．０１５４

５７Ｆｅ 犢＝０．５３４６犡 ０．９９９９ ０～１００００ ０．０３６９

２４Ｍｇ 犢＝２．７１９犡 ０．９９９６ ０～１００００ ０．０４２３

４３Ｃａ 犢＝０．８２６６犡 ０．９９９４ ０～１００００ ０．０２５４

３９Ｋ 犢＝１．６０９犡 ０．９９９６ ０～１００００ ０．０３４２

２２　精密度试验

取空白样品，按上述样品处理方法制备样品溶液，注入

ＩＣＰＭＳ，测定１１种元素的含量，计算ＲＳＤ值。结果（见表

３）表明该方法精密度较好。

２３　测定结果及重复性试验

对样品中的１１种无机元素进行了分析测定，对样品处

理４份平行样，测定平行样中各元素的含量值，计算得到

ＲＳＤ值在０．２０％～４．５９％之间，分析结果见表４。

　　由测定结果可以看出，嘎哩树皮中含有丰富的Ｋ，

Ｃａ，Ｆｅ，Ｍｇ，Ｎａ。

２４　回收率试验

为了考察方法的可靠性，对微量元素做了加标回收率试
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验。精密称取已知含量的嘎哩树皮药材粉０．２０００ｇ，共４

份，分别精密加入各测定元素相应的标液适量，测定并计算

各测定元素的回收率及ＲＳＤ值，结果见表５。

犜犪犫犾犲４　犜犺犲犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳狊犪犿狆犾犲狊

犪狀犱狆狉犲犮犻狊犻狅狀（狀＝４）

元素 平行样（狀＝４）
平均值

／（μｇ·ｇ
－１）

ＲＳＤ
／％

２０２Ｈｇ ０．０１３３０．０１３９０．０１４９０．０１４４ ０．０１４１ ４．１７

７８Ｓｅ ０．０１６７０．０１６４０．０１７９０．０１６８ ０．０１６９ ３．３４

１１１Ｃｄ ０．０２１４０．０２１６０．０２２１０．０２１６ ０．０２１７ １．１８

７５Ａｓ ０．０６７６０．０６８６０．０６７４０．０７０１ ０．０６８４ １．５５

２０８Ｐｂ ０．４５５９０．４８５３０．４６３２０．４６８１ ０．４６８１ ２．３１

６０Ｎｉ ２．８８７ ２．８６８ ２．８９２２２．８９２２ ２．８８５ ０．３５

２３Ｎａ １２４．０ １２３．３ １１２．０ １１３．７ １１８．３ ４．５９

５７Ｆｅ ５５１．５ ５６１．３ ５６８．６ ５８５．８ ５６６．８ ２．２１

２４Ｍｇ ８８４８ ８８７３ ８８２４ ８８４８ ８８４８ ０．２０

４３Ｃａ １１３２４ １１４９５ １１９６１ １２１８１ １１７４０ ２．９４

３９Ｋ ２０２４５ ２１１７６ １９７５５ ２００２４ ２０３００ ２．６３

犜犪犫犾犲５　犜犺犲狉犲犮狅狏犲狉狔狋犲狊狋狉犲狊狌犾狋狊（狀＝４）

元素
原底值

／（μｇ·ｇ
－１）

加标值

／μｇ

加标后测得值

／（μｇ·ｇ
－１）

回收率

／％

ＲＳＤ

／％
２０２Ｈｇ ０．０１４１ ０．０１ ０．０７１０ １１３．８ １．８８

７８Ｓｅ ０．０１６９ ０．０１ ０．０６９３ １０４．８ ４．４９

１１１Ｃｄ ０．０２１７ ０．２ ０．９２９４ ９０．８ ０．６１

７５Ａｓ ０．０６８４ ０．２ １．２０４ １１３．６ ２．８５

２０８Ｐｂ ０．４６８１ ０．２ １．４２６ ９５．８ ５．１０

６０Ｎｉ ２．８８５ ０．６ ６．１５３ １０８．９ １．１５

　　结果表明，用本方法测定嘎哩树皮中六种微量元素均

具有较好的回收率。

３　讨论与结论

　　（１）嘎哩树皮中下列元素测定结果为：Ａｓ为０．０６７４

～０．０７０１μｇ·ｇ
－１，Ｃｄ为０．０２１４～０．０２２１μｇ·ｇ

－１，Ｈｇ

为０．０１３３～０．０１４９μｇ·ｇ
－１，Ｐｂ为０．４５５９～０．４８５３μｇ·

ｇ
－１均符合药典和国家对外贸易经济合作部出台实施的我国

现行《药用植物及制剂进出口绿色行业标准》限量标准（重金

属总量≤２０μｇ·ｇ
－１，砷≤２．０μｇ·ｇ

－１，镉≤０．３μｇ·ｇ
－１，

汞≤０．２μｇ·ｇ
－１，铅≤５．０μｇ·ｇ

－１）［５］。

（２）采用微波消解技术和ＩＣＰＭＳ相结合测定元素含量

具有省时省力、环境污染小、基体效应小、稳定性好、灵敏

度高、分析速度快、样品处理量大、准确可靠及实现多元素

同时分析等优点［６，７］。同时在密闭容器中进行样品消解，避

免了样品中有害元素（尤其是高温下易挥发的汞、砷）的损

失，是理想的样品处理方法［８］。

（３）嘎哩树皮中含有丰富的钾、钙、镁、铁、钠、镍、

铅、砷、镉，这些微量元素是人体生命活动不可缺少的，有

着重要的生理功能、营养作用和临床诊断意义［９］。检出了有

害元素铅，这可能与此样品生长环境有关，有可能影响此药

功效［１０］。

（４）实验结果表明：不同元素含量差异比较大，尤其常

量和微量元素含量差别较大，元素在嘎哩树皮中的分配除

了受不同元素性质的影响，还可能是由于同种类植物不同部

位对重金属元素的生物富集能力不同及药用部位不同等原因

造成，有待进一步研究［１１］。

（５）通过本次试验得出的数据表明实验精密度和准确度

良好，结果令人满意。研究结果不仅为嘎哩树皮中无机元

素的测定提供了科学的方法，也为其质量控制、药材功效研

究、新药研制等提供了数据支持。
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