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微波高压消解 HG2ICP2AES法测定不同品种麦冬的微量元素
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摘　要　用微波高压消解技术处理样品 , 采用氢化物发生2电感耦合等离子体2原子发射光谱 ( H G2ICP2A ES)

法对不同产地的同属不同种的百合科植物浙麦冬及川麦冬的镍 , 锌 , 锰 , 铜 , 镁 , 铁 , 钙和铅等无机元素进

行了分析测定。该方法的加标回收率为 9718 %～10215 % , RSD < 410 % , 具有良好的准确度和精密度。结果

表明 , 麦冬中的铁含量较高 , 而锌含量浙麦冬比川麦冬高近一倍。此测定结果可为探讨中药中微量元素含量

与其药效的相关性提供科学数据。

关键词　微波高压消解 ; 氢化物发生2电感耦合等离子体2原子发射光谱 ( H G2ICP2A ES)法 ; 麦冬 ; 微量元素

中图分类号 : O65713　　文献标识码 : A　　　文章编号 : 100020593 (2007) 0621218204

　收稿日期 : 2006212206 , 修订日期 : 2007202216

　基金项目 : 浙江省自然科学基金项目 (301468)资助

　作者简介 : 楼启正 , 1948年生 , 浙江金华教育学院副教授　　　e2mail : qizhengl @hot mail . com

　　中华人民共和国药典二部麦冬项下其来源为百合科植物

麦冬 O p hiogon j a ponicus ( Thunb1 ) Ker2Gawl的干燥块根 ,麦

冬主产浙江和四川 , 产于浙江磐安的为浙麦冬 (也称杭麦

冬) , 产于四川的为川麦冬 [1 ]。麦冬在临床上使用广泛 [2 ] , 其

主要药理作用表现为对中医“血瘀”证的内皮细胞的保护作

用、保护心肌缺血和心肌梗塞、免疫调节作用、抗衰老作用、

降低血糖作用、抗肿瘤作用、抗血栓及血液流变学改变及其

它方面的作用 [326 ]。现代科学研究已证明特定状态的微量元

素是维持健康和防病治病的必要条件之一。有机化合物是药

用植物中主要的有效成分 , 但是如果从某些微量元素在体内

的重要作用来看 , 尤其是从有机成分中的羟基、酚基、氨基、

杂原子以及巯基和微量元素的相互作用及所生成的配合物所

产生的生物活性来看 , 动植物药中的微量元素研究也是不容

忽视的 [7 ]。药用植物生长不仅需要必需的营养元素 , 而且还

能有选择性地吸收和富集某些人体所必需的且有益的微量元

素 , 这些元素是临床中起防病治病作用的重要物质基础之

一 [8 ]。具有重要生理调节作用的微量元素依次是铁 , 锌和锰

等。微波高压消解技术加速了样品的分解 , 改进了传统的消

化模式 , 改善了工作环境 , 具有快速、完全、无损失和污染

少等特点。电感耦合等离子体2原子发射光谱法 ( ICP2A ES)已

广泛应用于生物样品中的微量元素测定 [9215 ]。主成分分析是

化学计量学中的一种分析方法 , 它能将一组数据降维 , 进而

分类和聚类。本文利用微波高压消解技术对所选样品进行微

波消解 , 采用氢化物发生2电感耦合等离子体2原子发射光谱
( H G2ICP2A ES)法对不同产地的麦冬所含微量元素进行了测

定 , 并采用主成分分析法进行分类研究。

1　试验部分

111　仪器与试剂

MARS微波消解仪 (美国 CEM公司) , 附 RTP2300 plus

温控。VISTA 电感耦合等离子体2原子发射光谱仪 ( ICP2
A ES) (美国 Varian公司) , 氢化物发生器 , 实验采用氢化物

发生器代替原有的雾化器 , 雾化室充当气液分离器与 ICP炬

管相连 , 用蠕动泵泵取还原剂和试液。

实验所用的 HNO3 , HClO4 均为优级纯 ; 通过 SA GA超

纯水器制备的去离子水 ; 各种金属离子标准溶液 : 采用纯金

属配制各元素的标准储备液为 110 mg ·mL - 1。NaB H4 和

NaO H均为分析纯。

112　样品

浙麦冬采自原产地浙江省磐安县药材种植基地 , 川麦冬

由中国药品生物制品鉴定所中药标本馆提供 , 所有样品均过

经浙江师范大学植物学教研室及浙江省金华市药检所中药科

鉴定。

113　ICP2AES测定工作条件

ICP2A ES测定工作条件 : 等离子体发生器功率 : 1 100

W ; 等离子体气 15 L ·min - 1 ; 辅助气 115 L ·min - 1 ; 仪器

稳定时间延迟 15 s ; 每次读数时间 3 s ; 测量次数 3次 ; 试液

提升量 115 mL ·min - 1 ; 雾室压力 298 kPa ; 观测高度 : 感应

线圈上方 10 mm。



114　分析波长

根据各元素含量高低 , 选择共存元素谱线干扰小 , 检出

限低和信背比高的谱线。表 1为根据仪器分析数据库选择的

元素分析线与检出限。

Table 1　Detection limits and analytical

lines of elements determined

元素/ nm 波长/ nm 检出限/ (μg·g - 1)

Ni 23116 01 009

Zn 21319 01 023

Mn 25716 01 001

Cu 32418 01 006

Mg 27916 01 000 6

Fe 25919 01 006

Ca 31719 01 016

Pb 22013 01 001

114　试验方法

11411　微波高压消解

准确称取 0120 g 的干燥粉末样品于聚四氟乙烯消解罐

中 , 加混酸 ( HNO3 ∶HClO4 = 5∶1) , 轻微振荡静置 30 min ,

加 H2 O 6 mL 后摇匀 , 安装好外壳保护套缩紧容器 , 连接温

度探头 , 按程序升温进行微波消解。消解完毕后冷却至室

温 , 取出内罐将消解液转移并定容到 25 mL 容量瓶中。溶液

呈澄清淡黄色 , 同时作试剂空白对照。

11412　测定方法

在最佳工作条件下 , 制作各元素的标准曲线 , 并对各样

品进行测定 , 重复测定 5次。

2　结果与讨论

211　消解条件的优化

消解试样的目的是通过试样与酸反应把待测物质变成可

溶性物质 , 如金属元素变成可溶性盐 , 作为离子状态存在于

酸性水溶液中。样品溶解中最常使用的是硝酸和高氯酸 , 它

们是一种氧化剂 , 可获得超高纯度 , 广泛用于释放生物和植

物样品中的痕量元素 , 使之成为可溶的盐 , 还能溶解大多数

硫化物。考虑到样品中有机物的含量、消解后生成盐的溶解

性、所选用酸的空白值等因素 , 本文采用 V ( HNO3 ) ∶

V ( HClO4 ) = 5∶1消解体系。

微波消解样品应在低功率下间歇地短时间进行。当功率

过大时 , 反应太激烈 , 易发生冲罐现象。本次实验选择三段

控温、控压 , 短时间、多步骤地进行微波消解 : (1) 01 2 kPa ,

1 min ; (2) 01 7 kPa , 1 min ; (3) 2 kPa , 1 min。各实验条件见

表 2。

Table 2　Microwave digestion condition

取样量
/ g

HNO3

/ mL
HClO4

/ mL
功率
/ W
加热时间

/ min
压力
/ MPa

0120 51 0 110 600 3 11 0

　　微波条件试验表明 , 本实验得出的消解条件 , 不仅可以

保证消解安全 , 而且可使样品消解彻底 , 获得透明的样品溶

液 , 供 H G2ICP2A ES测定。

212　干扰的排除

采用 H G2ICP2A ES法化学干扰很少 ,在谱线选择时选择

了仪器推荐的该元素的第一灵敏线 (见表 1)。物理干扰主要

来自试剂的干扰 , 本文采用基体匹配法配制空白和标准溶

液 , 在分析过程中依次对空白、标准溶液、样品进行测定 ,

仪器软件自动把试剂空白信号扣除 , 可消除试剂对测定元素

的影响。

213　回收率试验

为考察方法的准确度 , 对样品进行了加标回收率实验。

各待测元素以标准溶液的形式加入 , 按样品相同的方法消

解、测定。各元素的回收率见表 3。

Table 3　The recoveries of inorganic elements in samples

浙麦冬

加入量/μg 测定值/μg 计算值/μg 回收率/ %

川麦冬

加入量/μg 测定值/μg 计算值/μg 回收率/ %

Ni 11 00 11 61 11 60 10112 11 00 11 79 1180 9912

21 00 21 60 21 60 10010 21 00 21 80 2180 1001 0

Zn 1010 1517 151 6 10112 101 0 131 2 131 0 1021 5

2010 2516 251 6 10010 201 0 221 9 231 3 9914

Mn 11 00 11 30 11 30 991 7 11 00 11 88 1190 9718

21 00 21 30 21 30 10010 21 00 21 90 2190 1001 0

Cu 1010 1314 131 3 10112 101 0 131 4 131 4 9917

2010 2310 231 3 981 4 201 0 231 5 231 4 1001 0

Mg 11 00 11 40 11 40 10010 11 00 11 40 1140 9917

21 00 21 42 21 40 10112 21 00 21 39 2140 9914

Fe 100 222 220 10215 100 223 221 1021 5

200 322 320 10112 200 323 321 1011 2

Ca 11 00 21 69 21 70 981 8 11 00 21 49 2150 9913

21 00 31 70 31 70 991 9 21 00 31 54 3150 1021 5

Pb 11 00 11 90 11 90 10010 11 00 21 21 2120 1011 2

21 00 21 92 21 90 10112 21 00 31 22 3120 1011 2
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　　从表 3 可以看出 , 在一定的范围内 , 方法的回收率在

9718 %～10215 %之间 , 表明测定结果的数据可靠。

215　测定结果

采用微波高压消解 H G2ICP2A ES法测定了浙麦冬及川

麦冬中 8种微量元素的含量 , 样品分析结果见表 4。

Table 4　The contents of inorganic elements in samples ( n = 8)

浙麦冬

平均值/ (μg·g - 1) RSD/ %

川麦冬

平均值/ (μg·g - 1) RSD/ %

Ni 01 600 21 0 01 800 211

Zn 5160 11 6 3100 111

Mn 01 300 21 8 01 900 212

Cu 3130 11 5 3140 114

Mg 01 400 21 8 01 400 215

Fe 120 41 0 121 316

Ca 1170 21 2 1150 210

Pb 01 900 11 4 1120 211

3　样品间的主成分分析

　　主成分分析的目的之一是用尽可能少的因子来解释观测

到的变量 , 累计贡献率可以反映出相似性特点 , 进而可以从

所形成的二维或三维图上直观地反映出样品间的亲疏远近关

系。本研究在各样品的微量元素分析结果基础上 , 对麦冬的

2个品种 16个样品的八种微量元素的含量作为变量进行主

成分分析 , 结果如图 1。发现前 3个主成分上的累计贡献率

在 9216 %以上 , 说明三个排序图均能较理想地反映 16个样

品的相似性特点。

　　从图 1的三维散点图可以看出如下信息 , 浙麦冬 8个样

品分为一类 , 而川麦冬 8个样品则聚为另一类。说明对于同

一种中药品种 , 尽管具有相同的生长基因 , 但微量元素的含

量显然与产地的地理位置、土质不同有关 , 这也从另一方面

应证了中药历来所讲究的地道问题。

Fig11　Three2dimensional plots of trace elements of

the 16 samples based on PCA
S12S8 : Zhejiang2Radix ophiopogonis ;

S9216 : Sichuan2Radix ophiopogonis

4　结　论

　　实验结果表明 , 麦冬中的铁含量较高 , 而锌含量浙麦冬

比川麦冬高近一倍。在各样品的微量元素分析结果基础上 ,

对麦冬进行主成分分析 , 不同产地的样品得到了较好的分

类。

采用微波高压消解处理样品 , 用 H G2ICP2A ES法进行测

定不同品种麦冬中所含微量元素 , 结果准确性、精密度都比

较理想 - 而且对环境污染减少。本文的测定结果为进一步

研究中药材麦冬微量元素的含量、产地与药效的关系奠定了

基础。
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Determination of Trace Elements in Radix Ophiopogonis by HG2ICP2AES

LOU Qi2zheng1 , XU Run2sheng2

1. Department of Biology and Chemist ry , J inhua Education College , J inhua　321000 , China

2. Department of Chemist ry , Zhejiang Normal University , J inhua　321004 , China

Abstract　In this paper , a method of microwave digestion technique for the content s determination of t race element s Ni , Zn ,

Mn , Cu , Mg , Fe , Ca and Pb in radix ophiopogonis by hydride generation inductively coupled plasma atomic emition spect rome2
t ry ( H G2ICP2A ES) was reported. It s recovery ratio obtained by standard addition method ranged between 9718 % and 10215 % ,

and it s RSD was lower than 410 %. The result s of the determination show that radix ophiopogonis is rich in the inorganic ele2
ments such as Fe , and the content of Zn in radix ophiopogonis of Zhejiang is much higher in radix ophiopogonis of Sichun. The

result will p rovide scientific data for the study on the element s in radix ophiopogonis and on their relativity of medicine efficacy.

Keywords 　Microwave high pressure digestion ; H G2ICP2A ES ; Radix Ophiopogonis [ O phiogon j aponicus ( Thunb. ) Ker2
Gawl. ] ; Trace element s
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