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摘　要　以HNO 32H 2O 2 体系湿法消解黄连,在确定的 ICP2A ES 条件下测定其中的 Ca、Cu、Fe、M g、

M n、Zn 元素含量。结果表明该方法相对标准偏差为 2. 4%—6. 6% ,回收率在 92. 5%—103. 9%之间。湿法

消解和 ICP2A ES测定黄连中 6种微量元素,方法简便可靠。
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1　前言
黄连也称味连、鸡爪连、川连。为毛茛科植物黄连 (Cop tis Ch inensis F ranch. )、三角叶黄连

(Cop tis D eltaid ea C. Y. Cheng et H siao)、云南黄连 (Cop tis T eeta W all. )的干燥根茎。具有清热燥湿、

泄火解毒功效,我国入药已有两千多年的历史。药理研究表明,黄连具有抗病源微生物、降血糖、抗

氧化等作用。临床用于治疗细菌性痢疾、糖尿病及其并发症、浅表性胃炎、部分口腔疾病等[1 ]。

微量元素在维持人体正常生理活动中起着重要作用。中药材由于其所含微量元素的种类、含量

差别结合其有机成分对疾病表现出不同治疗效果。一般含 Fe高的中药常用来补气补血; 含M n 高

的药材常表现出滋阴的功效; Zn 含量高的药材表现出清热活血的特性[2 ]。因此在分析药材中有机

成分的同时对其微量元素的种类和含量进行分析也是有必要的。

方清茂[3 ]等采用AA S法测定了土壤和所种植的黄连中A s、Pb、C r、H g 等元素含量的关系; 王

小逸[4 ]等采用HR 2ICP2M S 法测定了黄连中与清热解毒有关的M g、Zn、M n、Ca 的含量,同时测定

了生药中 16种稀土元素。本文采用湿法消解结合 ICP2A ES测定黄连中 6种被认为与清热解毒作

用相关的微量元素的含量。实验结果表明,方法的精密度和回收率都能满足对生药中微量元素进行

分析的要求,简便可靠。

2　实验部分
2. 1　仪器及其工作参数

IR ISöA P 型全谱直读 ICP 光谱仪 (美国热电集团公司) : 射频功率 950W , 辅气流量 0. 5L·

m in - 1,雾化器压力 179. 7kPa,蠕动泵速 100rpm ,积分时间 15s。各元素测定波长: Ca 317. 9nm ; Cu

224. 7nm ; Fe 238. 2nm ;M g 285. 2nm ; M n 257. 6nm ; Zn 206. 2nm。

D GX29073B21型电热鼓风干燥箱 (上海福玛实验设备有限公司) ;A E240型电子天平 (瑞士梅
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特勒公司) ; FDM B 型封闭调温加热板 (山东永兴仪器厂)。

2. 2　试剂

　　黄连 (购自四川) ; 硝酸 (优级纯, 北京化工

厂) ;过氧化氢 (30% , 分析纯, 国药集团化学试

剂有限公司) ; Ca、M g 的 1m g·mL - 1标准溶液

和 Fe、Zn、Cu、M n 的 0. 1m g·mL - 1标准溶液

(国家标准物质研究中心) ; 实验用水为去离子

水。

2. 3　校准曲线

表 1　标准溶液的配制

元素 浓度 (ΛgömL )

Ca 0 10 50 100

Cu 0 0. 5 1 2

Fe 0 1 10 20

M g 0 10 50 100

M n 0 1 10 20

Zn 0 1 10 20

按照表 1所示配制标准溶液并进行测定得到校准曲线。

2. 4　样品处理与消解

将黄连清洗后置于 110℃烘箱中 24h,使用玛瑙研钵将经过烘干的样品研碎即得到样品粉末。

准确称取约 2g粉末样品于烧杯中。加入硝酸 20mL 后加盖表面皿,放置电热板上加热至微沸,待溶

液体积为 10mL 左右并且其中无明显颗粒物存在时,逐滴加入H 2O 2 直至溶液澄明,蒸发溶液至近

干,用 4% HNO 3 定容于 50mL 容量瓶中待测。同时做试剂空白。

2. 5　方法精密度和回收率考察

平行处理 5 份样品, ICP2A ES 法检测其中的Ca、Cu、Fe、M g、M n、Zn 元素在生药中的平均含

量,并得到该方法的精密度。在同一条件下,加标回收实验测定方法的回收率。

3　结果讨论
3. 1　样品测定结果及方法的精密度

　　采用湿法消解和

ICP2A ES 法对黄连样品

中的Ca、Cu、Fe、M g、M n、

Zn 6种元素进行测定,得

到上述微量元素在生药

中的含量和该方法的精

密度,结果如表 2。

可见,生药黄连中这

表 2　样品中微量元素含量及方法精密度 (Λg·g- 1)

样品 Ca Cu Fe M g M n Zn

1 1944 13. 60 248. 9 1350 176. 0 217. 5

2 2002 11. 78 259. 5 1396 172. 9 201. 7

3 2034 12. 53 250. 1 1343 162. 8 212. 7

4 1901 11. 94 260. 8 1328 181. 7 228. 2

5 1929 12. 51 241. 4 1382 168. 3 209. 3

平均含量 1962 12. 47 252. 1 1360 172. 3 213. 9

RSD (% ) 3. 2 6. 6 3. 7 2. 4 4. 8 5. 3

6种元素含量基本分为 3个数量级: 样品中含有大量的Ca、M g 元素,同时 Fe、M n、Zn 元素的含量

也较高,相对而言Cu 的含量最低。而较高的Ca、M g、Fe、Zn、M n 元素含量将有利于黄连清热解毒

功效[2, 4 ]的发挥。

此外,从实验数据的相对标准偏差得出,对于黄连使用HNO 32H 2O 2 体系湿法消解和 ICP2A ES

测定上述微量元素重现性较好。本方法可在一次分析过程中同时测定这些元素,简便快捷。

3. 2　方法回收率

对该方法进行了回收率考察:在 3份平行粉末样品中各加入已配制好的光谱纯试剂储备液,烘

干后进行回收率实验,结果如表 3所示。
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表 3　方法回收率

Ca Cu Fe M g M n

样品中含量 (Λg) 4123 3883 4151 26. 2 24. 7 26. 4 529. 9 499. 1 533. 5 2858 2692 2877 362. 2 341. 1

加标量 (Λg) 4000 4000 4000 20 20 20 500 500 500 3000 3000 3000 200 200

测得量 (Λg) 8424 7678 8094 43. 6 43. 9 39. 4 1035 958. 1 947. 7 5934 5976 6200 511. 6 544. 4

回收率 (% ) 103. 7 97. 4 99. 3 94. 4 98. 2 84. 9 100. 5 95. 9 91. 7 101. 3 105. 0 105. 5 91. 0 100. 6

平均回收率 (% ) 100. 1 92. 5 96. 0 103. 9 93. 4

　　可见,所测定元素的加标回收率在 92. 5%—103. 9%之间,表明方法准确度也令人满意。

本方法使用 ICP2A ES测定微量元素可有效消除化学干扰,分析线性范围宽,在实验中可同时

测定多种元素,快速、准确。配合湿法消解黄连生药,结果表明,方法的精密度和回收率都令人满意。

湿法消解和 ICP2A ES测定黄连中的微量元素,方法简便可靠,可用于生药中微量元素含量测定。
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D eterm ination of Trace Elemen t of Cop t is Ch inensis by ICP-AES
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Abstract　T he Cop tis Ch inensis samp les w ere digested by HNO 32H 2O 2, and the amoun ts of Ca,

Cu, Fe,M g,M n, Zn in the samp les w ere determ ined by ICP2A ES. T he R SD s are 2. 4%—6. 6% and

the recoveries are 92. 5%—103. 9%. T he results are satisfacto ry.
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