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摘要# 目的!建立原子荧光光谱法测定麦味地黄丸 "麦冬’ 五味子’ 熟地黄# 中砷和汞的含有量& 方法!(" 批样品
微波消解后进行分析( G‘.负高压 #%& a( 灯电流为砷 )/ 4E% 汞 #& 4E( 原子化器高度 0 44% 载气 "EX# 体积流量
+&& 4JM468& 结果!砷和汞分别在 & i"& #RMJ",m&L/// /# 和 & i"L& #RMJ",m&L/// 0# 范围内线性关系良好% 平
均回收率 "1m/# 分别为 /’L#! "K>?m&L#0!# 和 /%L0! "K>?m"L+)!#& 结论!样品中砷的检出率为 "L(’!%
合格率为 /0L’!( 汞的检出率为 (L)(!% 合格率为 /+L’!&
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!!麦味地黄丸由麦冬’ 五味子’ 熟地黄’ 山茱
英’ 山药’ 茯苓’ 泽泻’ 牡丹皮组成% 最早记载于
明代医学家龚廷贤所著 .寿世保元/% 称为 ,八仙
长寿丸-% 清代 .医级/ 卷五更名为 ,麦味地黄
丸-% 用于滋肾养肺% 治疗潮热盗汗’ 咽干咳血’
眩晕耳鸣’ 腰膝酸软’ 消渴等症)"*#* &

近年来% 国际上十分关注中药重金属元素的含
有量问题% 对进口中药有明确规定& 德国药品法规
定% 草药成品药物必须符合与其他成品药物相同的

质量’ 安全和疗效标准% 进口原料药材需要检测重
金属’ 农药残留’ 微生物等指标( 在美国% 中药制
剂被列为健康食品范畴% 对有害元素EN’ DR’ G[’
>8严格控制( 日本’ 韩国’ 新加坡等亚洲国家虽
确定了中药的药品地位% 但法律要求对进口药材进
行等同于欧洲的相关检测)+*)* & 本实验采用微波消
解技术% 对全国 #& 个厂家共 (" 批麦味地黄丸进行
消解% 双道原子荧光光谱仪测定其砷和汞含有量%
旨在了解市售麦味地黄丸的安全性% 为该药物的质

"’%"

#&"( 年 0 月
第 +0 卷!第 0 期

中 成 药
-W681N1.X5@6Y6<852G5Y18Y‘1@6;681

EURUNY#&"(
a<2$+0!C<$0



量控制提供科学依据&
FG仪器与试剂
"L"!仪器!EH>*0+& 原子荧光光度仪 "北京吉天
仪器有限公司#( J5[.5;W 智能电热消解仪 "莱伯
泰科公司#( E3#&&>电子天平 "瑞士梅特勒*托利
多公司#&
"L#!试药!麦味地黄丸购自全国 #& 个生产厂家%
共计 (" 批% 其中大蜜丸 "每丸重 / R# #0 批% 浓
缩丸 "每 0 丸相当于原生药 + R# "% 批% 水蜜丸
"每 "& 丸重 + R# "& 批% 小蜜丸 "每瓶装 (& R# (
批& 砷 " " &&& #RM4J% 批 号 &/"""&+# #’ 汞
"" &&& #RM4J% 批号 &/"##"+## 标准溶液 "国家
钢铁材料测试中心钢铁研究总院#& 硝酸’ 硼氢化
钾为优级纯( 水为超纯水( 其他试剂均为分析纯&
HG方法与结果
#L"!仪器条件!G‘.负高压 #%& a( 灯电流 "峰
值# 砷灯 )/ 4E’ 汞灯 #& 4E( 原子化器高度
0 44( 载气 "EX# 体积流量 +&& 4JM468% 屏蔽气
体积流量 " &&& 4JM468( 测量方式标准曲线法( 读
数方式峰面积( 延迟时间 " N% 读数时间 "& N&
#L# ! 标 准 溶 液 制 备 ! 吸 取 砷 标 准 溶 液
"" &&& #RM4J# ) 4J’ 汞标准溶液 "" &&& #RM4J#
"& 4J% 置于"&& 4J量瓶中% )!硝酸溶液稀释至刻
度% 摇匀% 取上述砷溶液"& 4J’ 汞溶液 # 4J% 置
于 "&& 4J量瓶中% )!硝酸溶液稀释至刻度% 制成
标准混合溶液% 摇匀& 取 " 4J% 置于 "&& 4J量瓶
中% )! 硝酸稀释至刻度% 摇匀% 取上述 砷
"&L" #RM4J#’ 汞 " &L&" #RM4J# 混合溶液 &’
&L)’ "L&’ #L&’ ’L&’ )L& 4J% 置于 )& 4J量瓶
中% 加浓盐酸 #L) 4J’ )!硫脲 p)!抗坏血酸混
合液 "取硫脲和抗坏血酸各 ) R% 适量去离子水溶
解稀释% 定容至 "&& 4J% 即得# "& 4J% 去离子水
稀释至刻度% 摇匀% 制得分别含砷 &’ "L&’ #L&’
’L&’ 0L&’ "&L& #RMJ% 汞 &’ &L"’ &L#’ &L’’
&L0’ "L& #RMJ的标准溶液&
#L+!供试品溶液制备!精密称取麦味地黄丸样品
粉末 "过 (& 目筛# &L+ R"所有样品均剪碎或研
细% 过 (& 目筛#% 置于 )& 4J聚丙烯消解管中% 加
入 ) 4J硝酸溶液% 智能微波消解仪中多梯度消解
至溶液体积约为 # i+ 4J% 放冷% 加双氧水
&L) 4J% 摇匀% 消解赶酸 " W% 取出冷却至室温%
纯水稀释至 #) 4J% 摇匀& 取该溶液 ) 4J% 加 #!
硫脲p#!抗坏血酸 p"&!硝酸混合液 "取硫脲和
抗坏血酸各 # R% 适量去离子水溶解% 再加入

"& 4J硝酸% 去离子水稀释定容至 "&& 4J% 即得#
) 4J% 摇匀% 放置 +& 468% 以 #L&!硼氢化钾溶液
为还原剂测定% 同法制得空白溶液% 微波消解仪消
解程序见表 "&

表 FG消解程序
9+1MFG?#V)4.#"%3/"V/+N4

编号 温度Mc 压力M‘G5 保持时间M468 功率Ml
" "&& #L& + # &&& "" &&& f##
# "’& #L) + # &&& "" &&& f##
+ "(& +L& + # &&& "" &&& f##
’ "/& ’L& ) # &&& "" &&& f##
) & & & # &&& "" &&& f##

#L’!线性关系考察!以质量浓度为横坐标 "##%
荧光强度为纵坐标 "O# 进行回归分析& 结果% 砷
回归方程为Om0#L)"( ’#p#L%/& " ",m&L/// /#%
汞回归方程为 Om" &"&L%++ %#p"&L)0" & ",m
&L/// 0 #% 表明砷在 & i"&L& #RMJ% 汞在 & i
"L& #RMJ范围内线性关系良好% 具体见表 #&

表 HG砷和汞线性关系
9+1MHGA#%)+//)’+.#"%4,#34"&64+%!=V

EN DR

序号
质量浓度M

"#R+Je"#
荧光强度 序号

质量浓度M

"#R+Je"#
荧光强度

>" "L&& 0’L0/ >" &L"&& "#)L0’
># #L&& "((L#+ ># &L#&& #&/L%’
>+ ’L&& ++/L)" >+ &L’&& ’"(L’%
>’ 0L&& (()L") >’ &L0&& 0")L+/
>) "&L&& 0#+L0% >) "L&&& " &##L00

#L)!精密度试验!取砷和汞标准溶液适量% 连续
进样 ( 次% 测得砷吸光度K>?&L0’!% 汞 &L+#!%
表明仪器精密度良好&
#L(!重复性试验!精密称取同一批次小蜜丸 ( 份%
按 ,#L+- 项下方法制备供试品溶液% 测得砷含有
量 K>?"L&0!% 汞 "L#+!% 表明该方法重复性
良好&
#L%!检出限试验!空白溶液连续进样% 取测定
值 + 倍标准偏差的 "" 次平均值计算检出限% 测
得最低检测质量浓度为 EN&L&&’ %+ #RMJ%
DR&L&&+ &( #RMJ&
#L0!加样回收率试验!精密称取含有量已知的样
品 "砷 &L#)% % #RMR% 汞 &L&+# + #RMR# / 份% 每
份 &L+ R% 分别加入 "&& 8RM4J砷标准溶液 " 4J’
) 8RM4J汞标准溶液 " 4J% 按 ,#L+- 项下方法制
备样品溶液% 计算平均回收率% 结果见表 +&
#L/!样品含有量测定结果!按 ,#L+- 项下方法
制备样品溶液% 平行 + 份% 在上述条件下测定砷’
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汞含有量% 结果见表 ’&
表 IG加样回收率试验结果 %#\a&

9+1MIG:)4(’.4"&/)*"Q)/R .)4.4%#\a&

元素
本底均值M

8R
加入量M

8R
测得量M

8R
回收率M

!
平均回收

率M!

K>?M

!
砷 +)"L& "&& "0)L& /’L0 /’L# &L#0

+)"L& "&& "0’L) /’L#

+)"L& "&& "0’L) /’L&

+)"L& "&& "0)L& /’L#

+)"L& "&& "0’L) /’L&

+)"L& "&& "0’L) /’L#

+)"L& "&& "0)L& /’L’

+)"L& "&& "0’L) /’L+

+)"L& "&& "0’L) /+L/

汞 ""L+ ) "(L#& /0L& /%L0 "L+)

""L+ ) "(L#& /0L&

""L+ ) "(L#) //L&

""L+ ) "(L#& /(L&

""L+ ) "(L#& /0L&

""L+ ) "(L#) //L&

""L+ ) "(L") /)L&

""L+ ) "(L#) //L&

""L+ ) "(L#& /0L&

IG讨论
内地 .中国药典/ #&"& 版)(*和香港 .中成药

注册申请手册/ 规定)%* % 砷限量不得超过百万分
之 #% 汞不得超过千万分之 #& 本研究显示% 在 ("
批麦味地黄丸样品中% 有 " 批 "批号 "+&+&## 砷
超出限量约 # 倍% 产自河南省( ’ 批 "批号
"+((&"’ "+((&#’ #&"+&’&"’ "+&+&"# 汞含有量较
高% 产地均为河北省& 总体上% 砷的检出率为
"L(’!% 合格率为 /0L’!( 汞的检出率为 (L)(!%
合格率为 /+L’!&

文献 )0*")* 显示% 中成药中重金属的累积来
自内源和外源% 其中外源有中药炮制辅料’ 生产机
械和容器’ 中药材仓储等污染% 而内源是与中药材
的生长条件% 如土壤’ 大气’ 水’ 化肥’ 农药等&
同时% 植物本身遗传特性’ 主动吸收功能和对重金
属元素富集能力也有一定影响)"(* & 重金属超标是
一个比较复杂的问题% 涉及药用植物的生长环境条
件和复杂生产活动中的多种因素% 故必须采取综合
措施& 中药材生产经营主管部门应加强管理% 在科
学研究的基础上合理规划生产区域% 调整药材种植
企业的环境安全防护距离% 建立重金属检测机制%
对那些中药材重金属超限和污染情况严重的区域%
应坚决禁止生产&

表 XG含有量测定结果 %#\I&
9+1MXG:)4(’.4"&*"%.)%.!).)/N#%+.#"%%#\I&

剂型 产地 批号 ENM"4R+]Re"# DRM"4R+]Re"#
大蜜丸 内蒙古 "+&)"+" &L&&) &L&%/
大蜜丸 北京 "+&""#)# &L&’ &L&&/
大蜜丸 北京 "#&"##)( &L&’ &L&+&
大蜜丸 北京 "+&""#)) &L&+ &L&("
大蜜丸 河北 #&"#&’&" &L&&" &L""’
大蜜丸 河北 #&"+&(&" &L&/ &L&#&
大蜜丸 河北 #&"+&)&" & &
大蜜丸 河北 +/)"&# &L"+ &L&+’
大蜜丸 河北 "/)&"( &L&( &L"&0
大蜜丸 河北 "+((&" &L0( "L&()
大蜜丸 河北 "#((&" &L&# &L&+)
大蜜丸 河北 "+((&# &L() "L#&#
大蜜丸 河南 "+&+&" &L+" &L"&+
大蜜丸 河南 "+&0&# &L+) &L"+&
大蜜丸 山西 #&"+&"&# &L"& &L&"+
大蜜丸 山西 #&"+&)&" &L’# &L&#+
大蜜丸 山西 #&"+&"&" &L"" &L&#’
大蜜丸 山西 "+&"&" &L&# &L&#0
大蜜丸 山西 "+&"&" & &L&’"
大蜜丸 山西 #&"+&"&" &L++ &L&(%
大蜜丸 山西 #&"#&’&" & &
大蜜丸 天津 )0%&&") &L&/ &L&+%
大蜜丸 天津 )0%&&"’ &L&+ &L&%#
大蜜丸 天津 )0%&&"( &L&) &L&)#
大蜜丸 山西 #&"+&)#0 &L#" &L"/+
大蜜丸 河北 ""&)&" & &L&0"
大蜜丸 河北 "+&)&" &L&% &L&%&
大蜜丸 河北 ""&0&" &L&0 &L&%&
浓缩丸 河南 #&"+&#"/ &L&/ &L&")
浓缩丸 河南 #&"#&%+) &L"& &
浓缩丸 河南 "#"#&" &L"’ &L&#+
浓缩丸 河南 "+&0&" "L() &L&#’
浓缩丸 河南 "#"#&" &L"0 &L&"&
浓缩丸 河南 "#&/&( &L&0 &L&%&
浓缩丸 河南 "#&/&( &L"( &L&’’
浓缩丸 河南 "+&)&# & &L&"/
浓缩丸 河南 "+&+&# +L/% &L&’&
浓缩丸 河南 "+&+&" &L’+ &L&(0
浓缩丸 湖北 "#&/&" &L&/ &L&))
浓缩丸 甘肃 "#E’"#P## &L&) &L&&’
浓缩丸 甘肃 "#P## &L&0 &L&""
浓缩丸 甘肃 "#P## &L"% &L&&0
浓缩丸 甘肃 /("+&+"" &L"+ &L"+%
浓缩丸 甘肃 /("+&"&+ & &
浓缩丸 甘肃 /("#""&( &L&% &L&&"
水蜜丸 内蒙古 "#"&#&/ &L"+ &L"+)
水蜜丸 北京 "#&+")’% &L&( &L&’#
水蜜丸 北京 "#&+")’% &L&’ &L&"/
水蜜丸 北京 "&+&/0" &L(’ &L"+(
水蜜丸 河北 #/("#’ &L&/ &L&+/
水蜜丸 河北 #/("#’ &L## &L"&(
水蜜丸 湖北 "+&(&" &L&) &L"(0
水蜜丸 山西 #&"+&"&" &L#& &L"/)
水蜜丸 山西 #&"+&)&" &L") &L")&
水蜜丸 山西 #&"+&)&" &L&) &L&")
小蜜丸 河北 #&"+&(&" &L&) &L&’%
小蜜丸 河北 #&"+&’&" &L"% &L00#
小蜜丸 河北 #&"#&"&" &L"% &L&&+
小蜜丸 河北 "&"#&" &L"& &L&++
小蜜丸 河北 "+&+&" &L++ &L(0(
小蜜丸 河北 "#"#&" &L"" &L"#0

+’%"

#&"( 年 0 月
第 +0 卷!第 0 期

中 成 药
-W681N1.X5@6Y6<852G5Y18Y‘1@6;681

EURUNY#&"(
a<2$+0!C<$0



参考文献!

) " * !张晓梅% 姜良铎$麦味地黄丸 )-* MM六味地黄类中成药

与方剂$$$临床应用研究论文集$北京! 北京同仁堂科技

发展股份有限公司% .中华中医药杂志/ 社% #&"#! #%*#0

) # * !孟立峰% 王军仓% 王!磊% 等$麦味地黄丸防治肺癌放疗

致放射性肺炎 ’& 例临床观察)P*$西部中医药% #&"#% #)

"%#! ’*($

) + * !叶国华$中药材重金属污染状况调查研究)P*$甘肃中医%

#&&0% #""##! )+*)’$

) ’ * !陈仕江% 金仕勇% 张!明$浅谈中药材的农药’ 重金属污

染与防治)P*$世界科学技术! 中医药现代化% #&&#% ’

"’#! %#*%’$

) ) * !?w1j>% ‘<8YU<X6G% kU1X<2B% &7+%".<Y5241X;UX̂68 YW1W56X

<Z;W62@X18 [^ ;<4[UNY6<8 5Y<46; 5[N<XQY6<8 NQ1;YX<4YX̂

"-<4[*EE># )P*$HK1+%U$23.$%% #&&%% +""+#! "’’*"’/$

) ( * !国家药典委员会$中华人民共和国药典! #&"& 年版一部
)>*$北京! 中国医药科技出版社% #&"&$

) % * !王永来% 熊明玲% 陈红军$原子吸收分光光度法测定骨碎

补药材中的重金属 )P*$中国药业% #&""% #& " "+ # !

"/*#"$

) 0 * !吴晓波% 薛!健$中药重金属污染的现状及治理对策概况
)P*$江苏中医药% #&"&% ’#"(# ! %%*%/$

) / * !魏新雨$总药材慎防农药% 重金属污染)P*$农家参谋%

#&&#""## ! ##$

)"&* !陈!涛$中药中重金属的研究进展)P*$江苏中医药%

#&&0% ’&")# ! 0/*/&$

)""* !赵连华% 杨银慧% 胡一晨% 等$我国中药材中重金属污染

现状分析及对策研究 )P*$中草药% #&"’% ’) " / # !

""//*"#&($

)"#* !罗小莉% 杨金蓉% 李汝佳% 等$中药中重金属元素测定的

研究进展)P*$实用医药杂志% #&&/% #(")# ! ("*(+$

)"+* !孙!楠% 薛!健$中药中重金属测定的研究进展)P*$中

草药% #&&)% +(""## ! "/&%*"/&/$

)"’* !罗晓健% 孙婷婷% 高丽丽% 等$中药重金属研究概况)P*$

江西中医学院学报% #&&%% "/"(# ! 00*/&$

)")* !张丽娟% 谷学新% 周勇义$中药产品中的重金属元素)P*$

首都师范大学学报! 自然科学版% #&&’% #)""# ! +’*+($

)"(* !卢!进% 申明亮$中药材重金属含量与控制)P*$中国中

医药信息杂志% "//)% #""&#! "&*"#$

:WK=WA2法同时测定强力天麻杜仲胶囊中 c 种成分

郭!丽"! !贾金艳#! !李!霞#! !谭高好"! !李同俊"! !伍!庆"!

""$贵州师范大学! 贵州 贵阳 ))&&&"# #$贵州宏宇药业有限公司! 贵州 贵阳 ))&&"0$

收稿日期! #&"(*&"*+&

基金项目! 教育部喀斯特山地生物多样性保护与可持续利用创新团队 "IK."##%#( 喀斯特地区生物与信息技术协同创新中心 "黔教合

协同创新字 )#&"’* &’#( 贵州省科技成果转化引导基金计划项目 "黔科合成转字 )#&")* #&")*##( 贵州省科学技术基金 "黔科合 P字
)#&"’* #&&##

作者简介! 郭!丽 ""//&$#% 女% 硕士生% 研究方向为生物化学与分子生物学& .12! ")#%+%#+()/% 3*4562! RU<J6+()/: 5̂W<<$;<4

!通信作者! 伍!庆 ""/%&$#% 男% 教授% 研究方向为分析化学& .12! "+/0’&#/%+)% 3*4562! 7=&0)":"#($;<4
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