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摘　要　选择藏族地区常用的四种藏药成方制 剂 安 置 精 华 散、当 佐、仁 青 常 觉 和 七 十 味 珍 珠 丸 作 为 研 究 对

象，通过优化消化条件和测定条件，探索建立其铅、砷含量测 定 的 湿 法 消 化 与 流 动 注 射 氢 化 物 发 生－原 子 吸

收光谱（ＦＩ－ＨＡＡＳ）联用分析方法，并对其铅砷 含 量 进 行 精 确 测 定。在 优 化 的 工 作 条 件 下，铅 和 砷 的 检 出 限

分别为：０．０６７和０．０１２μｇ·ｍＬ
－１；定量限分别为：０．２２和０．０４１μｇ·ｍＬ

－１；线性范围分别为：２５～１　６００
ｎｇ·ｍＬ－１（ｒ＝０．９９９　５），１２．５～８００ｎｇ·ｍＬ－１（ｒ＝０．９９９　４）；精密度（ＲＳＤ）分别为：２．０％和３．２％；加标回

收率范围分别为：９８．００％～９９．９８％和９６．６７％～９９．８７％。四种藏药成方制剂的铅、砷含量测定结果如下，

安置精华 散 中 铅 砷 含 量 分 别 为：０．６３～０．６７和０．３２～０．３３μｇ·ｇ
－１；当 佐 为：４２．９２～４３．３６和２４．６７～

２５．８７μｇ·ｇ
－１；仁青常觉为：１　６１１．３９～１　６３１．３６和９２６．７６～９５６．５２μｇ·ｇ

－１；七十味珍珠丸为：１　１０２．２８

～１　１１９．２７和５０９．９６～５１６．８７μｇ·ｇ
－１。本研究建立了藏药成方制剂中铅、砷检测方法，并测定了四种藏药

成方制剂中铅、砷含量，为其在临床安全有效使用提供了参考依据。
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引　言

　　藏药是我国重要的传统民族药物，具有悠久的历史和独

特的疗效，时至今日，在维护藏族人民 生 命 健 康 方 面 发 挥 巨

大作用。２０１０年版《中 国 药 典》（一 部）收 载 民 族 药 成 方 制 剂

２９种，其中１７种为藏 药 成 方 制 剂［１］，可 见 藏 药 在 民 族 药 中

占有重要比重。但是随着藏药的发展 与 推 广，人 们 在 关 注 其

独特疗效的同时，也越来越关心藏药 的 安 全 性 问 题，特 别 是

藏药中含有的重金属，同现在备受瞩目的中药重金属超标事

件一样，成 为 中 国 传 统 药 物 现 代 化 进 程 中 亟 待 解 决 的 问

题［２，３］。荷兰科学家 Ｍａｒｔｅｎａ等［４］对 荷 兰 当 地 市 售 的 藏 药 成

方制剂二十五味珊瑚 丸、二 十 五 味 松 石 丸、仁 青 常 觉、仁 青

芒觉等进行铅、砷含量 监 测，情 况 不 容 乐 观，这 给 藏 药 的 发

展敲响了警钟。

藏药成方制剂安置精华散、当 佐、仁 青 常 觉 和 七 十 味 珍

珠丸在藏族地区普遍使用。除了安置 精 华 散 仅 由 石 榴 籽、肉

桂、白豆蔻、荜茇和红花 五 种 植 物 药 配 制 而 成 外，其 余３种

藏药成方制剂 均 添 加 了 含 有 多 种 重 金 属 成 分 的 藏 药 炮 制 品

“佐太”［５－７］。佐太是由金、银、红铜、青铜、黄铜、铁、铅和锡

八种 金 属，以 及 金 矿 石、银 矿 石、自 然 铜、磁 石、矾 石、雌

黄、雄黄和赤云母八种矿物经特殊复杂工艺炮制而成的一种

兰黑色粉末［８］，临床上不单独使用，而 是 作 为 藏 药 成 方 制 剂

的添加成分［７，９］，被认 为 具 有 生 肌 健 脾、滋 补 强 壮、抗 病 健

身、延年益寿等功效［７，９，１０］。由 于 炼 制 佐 太 的 原 材 料 有 铅 以

及含砷的矿物雌黄和雄黄，因此藏药 成 方 制 剂 当 佐、仁 青 常

觉和七十味珍珠丸中必然含有重金属铅和砷。而关于上述藏

药成方制剂中的铅、砷含量鲜有报道［１１－１３］，更鉴 于 其 在 藏 族

地区的广泛使用，对其进行铅、砷含量测定十分必要。

流动注射氢化物发生－原子吸收光谱法于１９９０年被用于



人体液中硒元素的 测 定［１４］，具 有 自 动 化 程 度 高、操 作 简 单、

灵敏度强、稳定性好、精确度高、节约试剂和试样等优点。

为此，本研 究 采 用 上 述 方 法 进 行 铅 砷 含 量 测 定。测 定

前，选取湿法消解灰化方式处理藏药 成 方 制 剂，以 消 除 受 试

样品中有机物对实验结果的影响。在 此 基 础 上，采 用 流 动 注

射氢化物发生器－原 子 吸 收 分 光 光 度 计 联 用 仪 测 定 铅、砷 含

量。在运用湿法消化－流 动 注 射 氢 化 物 发 生－原 子 吸 收 光 谱 法

测定四种藏药成方制剂铅、砷含量的 实 验 操 作 过 程 中，对 湿

法消化的试剂与温度、样品溶解液、铅砷氧化还原液、载液、

还原剂和载气流速等实验条件进行了优化，使得测量结果更

加精确，能很好地完成本实验中四种 藏 药 成 方 制 剂 铅、砷 含

量测定。

１　实验部分

１．１　原理

湿 法 消 化：该 方 法 运 用 氧 化 性 强 酸 ＨＮＯ３ 和 氧 化 剂

Ｈ２Ｏ２ 在一定的温度与时间段内将受试 样 品 中 的 有 机 物 彻 底

氧化分解成ＣＯ２、Ｈ２Ｏ等气体进而去除，避免其在后续测定

时通过干扰吸光度而影响铅、砷测量值。

流动注射氢化物发生法：湿法消化处理后的样品用 ＨＣｌ
进行溶解，测 定 前 先 分 别 用 Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６ 和 ＫＩ将 溶 液 中 的

铅、砷氧化还原成Ｐｂ４＋，Ａｓ３＋，测定时在流动注射氢化物发

生器中与ＫＢＨ４ 反应 分 别 生 成 气 态 的ＰｂＨ４ 和 ＡｓＨ３，然 后

通过载气氮气将其运送到石英加热 管 处，随 即 分 解 成 铅、砷

原子，接着被 原 子 吸 收 分 光 光 度 计 测 定。涉 及 到 的 反 应 如

下：
铅

Ｐｂ２＋ ＋２［Ｆｅ（ＣＮ）６］３－ ＝Ｐｂ４＋ ＋２［Ｆｅ（ＣＮ）６］４－ （１）

Ｐｂ４＋ ＋［ＢＨ４］－＋２Ｈ２Ｏ＝ＰｂＨ４↑＋ＨＢＯ２＋３Ｈ＋ （２）

ＰｂＨ４ ＝Ｐｂ＋２Ｈ２↑ （３）

　　砷

Ａｓ５＋ ＋２Ｉ－＝Ａｓ３＋ ＋Ｉ２ （４）

４Ａｓ３＋ ＋３［ＢＨ４］－＋６Ｈ２Ｏ＝４ＡｓＨ３↑＋ＨＢＯ２＋９Ｈ＋

（５）

２ＡｓＨ３ ＝２Ａｓ＋３Ｈ２↑ （６）

　　原子吸收光谱法，是基于被测元素的基态原子在蒸汽状

态时对 原 子 共 振 辐 射 的 吸 收 值 而 进 行 元 素 定 量 分 析 的 方

法［１５］，吸收值与原子含量成正比，可以测定铅、砷、锡、锑、
铋、镉、镍、硒等元素［１７］。

１．２　材料

安置精华散（无 批 号）、当 佐（无 批 号）、仁 青 常 觉（批 准

文号：青药制字Ｚ２０１１０５５７）和 七 十 味 珍 珠 丸（批 准 文 号：青

药制字Ｚ２０１１０５６１）均 为 青 海 省 藏 医 院 制 剂 科 生 产 的 院 内 制

剂（均为２０１３年８月生产）。

１．３　仪器与试剂

　　ＷＨＧ－６３０Ａ型 流 动 注 射 氢 化 物 发 生 器（北 京 瀚 时 制 作

所）；ＴＡＳ－９８６（Ｇ）型原 子 吸 收 分 光 光 度 计（北 京 普 析 通 用 仪

器有 限 责 任 公 司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ　Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ超 纯 水 系 统（１８．２
ＭΩ·ｃｍ，美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）；可调式电热板（北京科伟永

兴仪器有限公司）；ＪＪＷ－１ｋＶＡ精密净化 交 流 稳 压 电 源（中 外

合资扬州金通电子有限公司）

Ｐｂ标准溶液（１　０００μｇ·ｍＬ
－１，国家有色金属及电子材

料分析测试中心）；Ａｓ标准溶液（１　０００μｇ·ｍＬ
－１，中国计量

科学研究院）；浓 ＨＮＯ３（质量分数６５％），ＨＣｌ，Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６
（ＧＲ）；Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７，Ｈ２ＳＯ４，３０％Ｈ２Ｏ２（质 量 分 数 ）、抗 坏 血

酸、硫脲（ＡＲ）。

１．４　方法

以下试剂 除 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７－Ｈ２ＳＯ４ 洗 液 外，均 现 用 现 配。百

分比表示为质量浓度。

ＫＢＨ４ 还 原 剂 （１．５％ ＫＢＨ４，０．３％ ＮａＯＨ）：称 取

ＮａＯＨ　１．８ｇ，加 入 超 纯 水６００ｍＬ，搅 拌 使 溶 解，再 加 入

ＫＢＨ４９ｇ，混匀。

　　Ｐｂ测定用氧 化 剂［５％ Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６，０．５％ ＨＣｌ］：称 取

Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６５０ｇ，加 入 超 纯 水５００ｍＬ，振 荡 使 溶 解，加 入

１％ ＨＣｌ　５００ｍＬ，混匀。

Ａｓ测定用还原剂（３％ ＫＩ，１％ Ｖｃ，１％ 硫脲）：称取ＫＩ
３０ｇ，Ｖｃ　１０ｇ，硫脲１０ｇ，加入超纯水５００ｍＬ，振荡使溶解，

再加入超纯水５００ｍＬ，混匀。

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７－Ｈ２ＳＯ４ 洗 液（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７∶Ｈ２Ｏ∶Ｈ２ＳＯ４＝１∶
２∶１８）：将研细的重铬酸钾２０ｇ溶于４０ｍＬ普通水中，搅拌

使之自然溶解，然后沿 壁 慢 慢 加 入３６０ｍＬ浓 硫 酸，边 加 边

搅拌，见发热过剧则稍停，冷却后使用。

湿法消化所用 聚 四 氟 乙 烯 坩 埚 在 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７－Ｈ２ＳＯ４ 洗 液

中浸泡２４ｈ以上，然后用自来水清洗，再用超纯水冲洗。其

余器皿均先在１０％ ＨＮＯ３ 中浸泡２４ｈ后，再先 后 用 自 来 水

和超纯水清洗。

准确称取０．１ｇ药物粉末（丸剂研碎）于５０ｍＬ聚四氟乙

烯坩埚内，盖上聚四氟 乙 烯 瓶 盖，放 置 电 热 板 上，按 表１实

验步 骤 操 作。完 成 后，待 坩 埚 稍 冷，加 入 质 量 浓 度 为１％
ＨＣｌ　５ｍＬ溶解残留物，溶液转移至１０ｍｌ比色管，再润洗坩

埚２次，每次２ｍＬ，合并洗液至比色管，定容至１０ｍＬ，摇

匀待测。同时做空白实验。

Ｔａｂｌｅ　１　Ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ　ｏｆ　ｗｅｔ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｆｏｒ　ｓａｍｐｌｅｓ

实验
步骤

试剂 用量
温度
／℃

状态

１ 浓硝酸 ５ｍＬ／次×１次 ６０ 固体溶解

２　 ３０％双氧水 １ｍＬ／次×３～５次 ９０ 溶液淡黄绿色

３ 浓硝酸 ２ｍＬ／次×６～８次 ２００　１ｍＬ液体残留

　　测定步骤：打开稳压电源，开启电 脑 和 原 子 吸 收 分 光 光

度计，点开ＡＡＷｉｎ　ｖ１．２工 作 站，选 择 联 机，选 择Ｐｂ或 Ａｓ
工作灯，寻峰后读取坐 标 并 锁 定，然 后 调 整 光 路。打 开 高 纯

氮气钢瓶阀门，调节流动注 射 氢 化 物 发 生 器 载 气 流 量 为２００
ｍＬ·ｍｉｎ－１，打开 石 英 管 原 子 化 器 加 热 电 源 开 关，预 热１０
ｍｉｎ。将还原剂、试样、载液吸管分别置于相应的溶液中，待

吸光度值稳定后对仪器进行归零操 作。测 定 时，按 下 氢 化 物

发生器启动按钮，仪 器 自 动 吸 入 上 述 三 种 溶 液，哨 声 响 后，

待吸光度达到峰值，读 取 吸 光 度 值，当 反 应 完 成，废 液 排 除
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后，再重复测定一 次，电 脑 显 示 数 值 为 两 次 测 量 的 平 均 值。

然后进行下一试样的测定。

１．５　标准曲线绘制

１．５．１　Ｐｂ标准曲线绘制

（１）Ｐｂ系列 标 准 溶 液 配 制：准 确 移 取Ｐｂ标 准 溶 液１００

μＬ于１０ｍＬ容量 瓶 中，用 质 量 浓 度１％ ＨＣｌ稀 释 至 刻 度，

配成质量浓度为１０μｇ·ｍＬ
－１的Ｐｂ溶液。准确移取１０μｇ·

ｍＬ－１的Ｐｂ溶液０，２５，５０，１００，２００，４００，８００，１　６００μＬ于

１０ｍＬ容量瓶中，以１％ ＨＣｌ定容至刻度，配成０，２５，５０，

１００，２００，４００，８００，１　６００ｎｇ·ｍＬ－１的Ｐｂ系列标准溶液。
（２）Ｐｂ标 液 氧 化 处 理：分 别 准 确 量 取 上 述Ｐｂ系 列 标 准

溶液２００μＬ于１０ｍＬ　ＥＰ管 中，加 入Ｐｂ测 定 用 氧 化 剂５．８
ｍＬ，混匀，反应１０ｍｉｎ后进行吸光度测定。

（３）Ｐｂ标液 吸 光 度 测 定：按 照１．４中 测 定 步 骤 测 定Ｐｂ
系列标 准 溶 液，并 计 算 出 线 性 回 归 方 程 为：Ａ＝０．０００　９ｃ＋
０．００３　１，ｒ＝０．９９９　５（Ａ：吸光度，ｃ：浓度）。

１．５．２　Ａｓ标准曲线绘制

（１）Ａｓ系列标准溶 液 配 制：根 据 实 验 前 对 药 品 中Ｐｂ和

Ａｓ含量 的 调 查 以 及 预 实 验 得 知，药 品 中 Ａｓ的 含 量 约 为Ｐｂ
的１／３～１／２，故 Ａｓ系 列 标 准 溶 液 的 浓 度 按 照Ｐｂ的１／２配

制。准确吸取Ａｓ标准溶液５０μＬ于１０ｍＬ容量瓶中，用 质

量浓度１％ ＨＣｌ稀释至刻度，配 成５μｇ·ｍＬ
－１的 Ａｓ溶 液。

余下实验操作同上述Ｐｂ系列标准溶液配制。
（２）Ａｓ标液还原处理：分别准确量取３００μＬ于Ａｓ系列

标准溶液１０ｍＬ　ＥＰ管 中，加 入５．７ｍＬ　Ａｓ测 定 用 还 原 剂，

混匀，反应１０ｍｉｎ后进行吸光度测定。
（３）Ａｓ标液吸光度 测 定：测 定 步 骤 同 上 述Ｐｂ溶 液 吸 光

度测定，所得线性回归方 程 为：Ａ＝０．００７　９ｃ＋０．００９　０，ｒ＝
０．９９９　４。（Ａ：吸光度，ｃ：浓度）

２　结果与讨论

２．１　灵敏度

检出限与定量限：将空白样品溶液连续进样１１次，记录

吸光度。以吸光度标准 偏 差 的３倍 与 标 准 曲 线 斜 率 的 比 值，

计算得到该仪器该实验方法下的检出限；以吸光度标准偏差

的１０倍与标准曲线 斜 率 的 比 值，计 算 得 到 该 仪 器 该 实 验 方

法下的定量限。按取样 量０．１ｇ，定 容 体 积１０ｍＬ，计 算Ｐｂ
和Ａｓ检出限为和定量限，结果见表２。

２．２　精密度

　　对１００ｎｇ·ｍＬ－１的Ｐｂ标准溶液平行测定６次，相对标

准偏差ＲＳＤ为２．０％；对５０ｎｇ·ｍＬ－１的 Ａｓ标 准 溶 液 平 行

测定６次，相对标准偏差ＲＳＤ为３．２％，结果表明精密度良

好。

２．３　准确度

为了确定该测定方法所得结果的可靠性，对藏药成方制

剂（０．１ｇ）进行加标回收试验，在其中加入约等量的Ｐｂ或Ａｓ
标准液，计算加标回收率，结果见表３。

Ｔａｂｌｅ　２　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ　ａｎｄ　ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＲＳＤ
／％ Ｓｌｏｐｅ

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔ

／（μｇ·ｍＬ－１）

Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔ

／（μｇ·ｍＬ－１）

Ｓａｍｐｌｅ
ｗｅｉｇｈｔ
／ｇ

Ｖｏｌｕｍｅ
／ｍＬ

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔ

／（μｇ·ｍＬ－１）

Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔ

／（μｇ·ｍＬ－１）

Ｐｂ　 ２．０　 ０．０００　９　 ０．０６７　 ０．２２　 ０．１　 １０　 ０．０６７　 ０．２２
Ａｓ　 ３．２　 ０．００７　９　 ０．０１２　 ０．０４１　 ０．１　 １０　 ０．０１２　 ０．０４１

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ（ｎ＝６）

Ｎａｍｅ　 Ｅｌｅｍｅｎｔ　 Ｃｏｎｔｅｎｔ／μｇ　 Ａｄｅｄ／μｇ　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ／μｇ　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

Ａｎｚｈｉｊｉｎｇｈｕａｓａｎ
Ｐｂ　 ０．０５６±０．００５　１　 ０．０５　 ０．１０２±０．００８　９　 ９２．００
Ａｓ　 ０．０３５±０．００３　２　 ０．０３　 ０．０６４±０．００５　７　 ９６．６７

Ｄａｎｇｚｕｏ
Ｐｂ　 ４．３６±０．０１６　 ４　 ８．３５±０．０３９　 ９９．７５
Ａｓ　 ２．５６±０．００９　６　 ２　 ４．５１±０．０１２　 ９７．５０

Ｒｅｎｑｉｎｇ　Ｃｈａｎｇｊｕｅ
Ｐｂ　 １６２．０９±１．６５　 １５０　 ３１２．０６±３．５６　 ９９．９８
Ａｓ　 ９３．６５±１．２６　 ９０　 １８３．５３±２．７６　 ９９．８７

Ｒａｎｎａｓａｎｇｐｅｉ
Ｐｂ　 １１０．９２±１．３１　 １００　 ２１０．５３±２．７８　 ９９．６１
Ａｓ　 ５１．６８±０．９８　 ５０　 １０１．２６±１．９６　 ９９．１６

　　本实验所得铅和砷的加标回收率范围分 别 为９２．００％～
９９．９８％和９６．６７％～９９．８７％，表明方法的准确度高。

２．４　受试样品Ｐｂ和Ａｓ含量测定

四种藏药成方制剂，每种随 机 选 取 三 个 生 产 批 次，每 批

次随机选取六个样品。样品的消解灰 化、样 品 溶 液 氧 化 或 还

原处理以及Ｐｂ和Ａｓ含量 测 定 同１．４节 方 法。每 测 定３０个

样品后进行一次空白校正，结果见表４。

　　在建立四种 藏 药 成 方 制 剂 铅、砷 含 量 测 定 的 湿 法 消 化－
流动注射氢化物发生－原子吸收光谱法过程中，对相关实验

条件进行了优化，如湿法消化试剂的 选 择 与 温 度 调 节、样 品

溶解液酸度、Ｐｂ氧化剂种类与浓度、Ａｓ还原剂种类与浓度、

氧化还原时间、载液酸度、还原剂ＫＢＨ４ 浓度、载气流速等，

以期建立理想的测定条件来完成四种藏药成方制剂中铅、砷

含量的测定。
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Ｔａｂｌｅ　４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　Ｐｂ　ａｎｄ　Ａｓ　ｉｎ　ｓａｍｐｌｅｓ（珔ｘ±ＳＤ，ｎ＝６）

Ｎａｍｅ　 Ｅｌｅｍｅｎｔ　 Ｂａｔｃｈ　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ／（μｇ·ｇ－１） Ａｖｅｒａｇｅ／（μｇ·ｇ－１）

Ａｎｚｈｉｊｉｎｇｈｕａｓａｎ

Ｐｂ
１
２
３

０．６６±０．０５６
０．６３±０．０８６
０．６７±０．０３９

０．６５±０．０２１

Ａｓ
１
２
３

０．３２±０．０２１
０．３３±０．０３７
０．３３±０．０４３

０．３３±０．００５　８

Ｄａｎｇｚｕｏ

Ｐｂ
１
２
３

４３．１６±０．２６
４２．９２±０．３１
４３．３６±０．１６

４３．１５±０．２２

Ａｓ
１
２
３

２４．６７±０．０１３
２５．７９±０．０９５
２５．８７±０．０７６

２５．４４±０．６７

Ｒｅｎｑｉｎｇ　Ｃｈａｎｇｊｕｅ

Ｐｂ
１
２
３

１　６３１．３６±７．５５
１　６２６．５９±６．３９
１　６１１．３９±８．６７

１　６２３．１１±１０．４３

Ａｓ
１
２
３

９５６．５２±３．２６
９２６．７６±５．１２
９３６．１６±６．２９

９３９．８１±１５．２１

Ｒａｎｎａｓａｎｇｐｅｉ

Ｐｂ
１
２
３

１　１０７．３６±９．３５
１　１１９．２７±７．２３
１　１０２．２８±９．４１

１　１０９．６４±８．７２

Ａｓ
１
２
３

５１５．８６±５．９５
５１６．８７±３．７８
５０９．９６±６．６８

５１４．２３±３．７３

２．５　湿法消化试剂与温度选择

该过 程 选 用 浓 ＨＮＯ３ 和３０％ Ｈ２Ｏ２ 来 处 理 药 物 粉 末。

实验前期用浓 ＨＮＯ３ 氧 化 并 溶 解，再 加 入３０％ Ｈ２Ｏ２ 进 行

氧化，该过程 温 度 要 低，特 别 是 加 入３０％ Ｈ２Ｏ２ 后 反 应 剧

烈，因此在加入前要将温度降到６０℃以下，避免 液 体 飞 溅。

实验后期用浓 ＨＮＯ３ 灼烧灰化时，调至较高温度，并遵循少

量多次原则，将样品彻底灰化。

２．６　样品溶解与氧化还原处理

根据实验开始 之 前 对 药 品 中Ｐｂ和 Ａｓ含 量 的 调 查 以 及

预实验得知，本实验药品中Ｐｂ和 Ａｓ含量较高，加之Ｐｂ和

Ａｓ在酸溶液中稳定，因此用１０ｍＬ　１％ ＨＣｌ溶解样品。在对

Ｐｂ和Ａｓ进行氧化还原处理时，分别加入稀释３０倍和２０倍

用量的氧化剂和还原 剂，其 目 的 一 方 面 是 对 高 含 量 的Ｐｂ和

Ａｓ彻底氧化还 原，另 外 还 起 到 稀 释 作 用，确 保 在 线 性 范 围

内。Ｐｂ氧化 剂 采 用５％ Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６－０．５％ ＨＣｌ溶 液，Ｋ３Ｆｅ
（ＣＮ）６ 在酸性条 件 下 氧 化 作 用 较 强，但 要 避 免 ＨＣｌ溶 液 影

响后续氢化物发生实验，故ＨＣｌ浓度要低。Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６ 还具

有掩蔽剂作用，通过络合其他金属离子避免其生成氢化物而

影响吸光度。Ａｓ还原剂 为３％ ＫＩ－１％ Ｖｃ－１％硫 脲 溶 液，

上述三种还原化合物联合使用效果 较 佳。此 外，反 应 时 间 以

１０ｍｉｎ为宜，时间过短反应不完全，过长样品会变质。

２．７　还原剂－载液（ＫＢＨ４－ＮａＯＨ－ＨＣｌ）浓度选择

ＫＢＨ４ 在酸性条件下可与Ｐｂ４＋ 和 Ａｓ３＋ 反 应 分 别 生 成 气

态化 合 物ＰｂＨ４ 和 ＡｓＨ３，然 后 进 行 后 续 测 定。如 果 ＫＢＨ４

或 ＨＣｌ浓度过低，将减慢氢化物生成速率，降低氢化物生成

量，使得Ｐｂ４＋ 和Ａｓ３＋ 反应 不 完 全，进 入 原 子 化 器 的 氢 化 物

量减少，导致吸 光 度 偏 低，进 而 使 测 得 的Ｐｂ和 Ａｓ含 量 偏

低，特 别 是 在 测 Ａｓ时，氢 化 不 完 全 还 会 生 成 Ａｓ２Ｈ２ 和

Ａｓ２Ｈ４ 等固态物质，更 加 降 低 样 品 中 Ａｓ测 量 值。ＫＢＨ４ 或

ＨＣｌ浓度过高，反应就 会 过 于 激 烈，产 生 的 大 量 Ｈ２ 会 稀 释

氢化物，使得吸光度值 降 低，测 量 结 果 降 低，并 且 会 导 致 测

量值重现性差，灵敏度 也 会 降 低。可 见，ＫＢＨ４ 或 ＨＣｌ浓 度

过低或 过 高，都 会 导 致 吸 光 度 降 低，结 果 偏 低。此 外，为 保

持ＫＢＨ４ 稳定性，避免分解，需 将 其 溶 解 在 碱 性 溶 液 中，但

碱浓度过高会 中 和 载 液 中 的 酸，过 低 无 法 维 持 ＫＢＨ４ 的 稳

定。通 过 预 实 验，还 原 剂 为１．５％ ＫＢＨ４－０．３％ ＮａＯＨ 溶

液，载液为１％ ＨＣｌ较佳。

２．８　载气流速选择

样品经ＫＢＨ４ 还原后，生成的氢化物由作为载气的氮气

携带至原子化器中进行原子化。载气流速大小直接影响氢化

物被稀释程度、在发生 器 中 停 留 时 间。载 气 流 速 过 小，氢 化

物流动 速 度 慢，出 峰 时 间 延 长，峰 高 降 低，吸 光 度 变 小，导

致测量结果偏低，并且 灵 敏 度 低。载 气 流 速 过 大，会 对 氢 化

物产生稀释作用，同时导致基态原子在原子化器中停留时间

过短，均使吸光度降低，也 同 样 导 致 测 量 结 果 偏 低，灵 敏 度

降低。由于本实验样品Ｐｂ和Ａｓ含量较高，故选择较大载气

流速２００ｍＬ·ｍｉｎ－１。
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３　结　论

　　选择湿法消化－流动注射氢化物 发 生－原 子 吸 收 光 谱 法 测

定四种藏药成方 制 剂 中 铅、砷 含 量，优 化 的 实 验 条 件 如 下：

湿法消化 试 剂 为 ＨＮＯ３ 和３０％ Ｈ２Ｏ２，样 品 溶 解 液 为１％
ＨＣｌ，Ｐｂ氧化剂采用５％ Ｋ３Ｆｅ（ＣＮ）６－０．５％ ＨＣｌ溶液，Ａｓ
还原剂为３％ ＫＩ－１％ Ｖｃ－１％硫 脲 溶 液，还 原 剂 为１．５％
ＫＢＨ４－０．３％ ＮａＯＨ溶液，氧化还原反应时间为１０ｍｉｎ，载

液为１％ ＨＣｌ，载气流 速２００ｍＬ·ｍｉｎ－１。在 优 化 的 工 作 条

件下，铅和砷 的 检 出 限 分 别 为：０．０６７和０．０１２μｇ·ｍＬ
－１；

定量限 分 别 为：０．２２和０．０４１μｇ·ｍＬ
－１；线 性 范 围：２５～

１　６００和１２．５～８００ｎｇ·ｍＬ－１；精 密 度（ＲＳＤ）为：２．０％和

３．２％；加标回收率范围为：９８．００％～９９．９８％和９６．６７％～
９９．８７％。四种藏药成方制剂的铅、砷含量测定结果如下，安

置精华散中铅、砷分别 为：０．６３～０．６７和０．３２～０．３３μｇ·

ｇ－１；当佐为：４２．９２～４３．３６和２４．６７～２５．８７μｇ·ｇ
－１；仁青

常觉为：１　６１１．３９～１　６３１．３６和９２６．７６～９５６．５２μｇ·ｇ
－１；

七十 味 珍 珠 丸 为：１　１０２．２８～１　１１９．２７和５０９．９６～５１６．８７

μｇ·ｇ
－１。该方法快速、经 济，具 有 较 高 的 灵 敏 度 和 精 密 度，

适用于藏成药含量的定量检测，对其质量控制研究具有一定

意义。

藏药是藏族人民长久以来同疾病作斗争的经验总结，经

历了丰富的临床实践检验，具有巨大 的 应 用 价 值，因 此 要 努

力加以继承。但要推动藏药的发展，就 必 须 运 用 现 代 科 学 研

究方法对藏药 的 科 学 内 涵 进 行 揭 示，确 保 其 安 全 性 和 有 效

性，特别是当藏药中含有现阶段无法解释或者与现代科学理

解相违背的成分，比如 较 高 含 量 的 铅、砷 时，针 对 性 的 研 究

就显得尤为重要。本研究选取了四种藏族地区常用的藏药成

方制剂，对其中的铅、砷 含 量 进 行 了 测 定，结 果 表 明 除 了 纯

粹由植物药构成的成方制剂安置精华散外，其余三种添加了

佐太的成方制剂均含有较大比例的 铅 和 砷。铅、砷 是 目 前 国

际公认的有毒重金属元素（砷为类金属），大量接触会产生急

性毒性，持续 接 触 会 在 体 内 蓄 积 产 生 长 期 毒 性，因 此 在 食

品、药 品、饮 用 水、环 境 等 方 面 都 必 须 进 行 严 格 控 制。但 含

砷的古老中药砒霜（主要成分Ａｓ２Ｏ３）对急性早幼粒细胞白血

病（ＡＰＬ）的特殊 治 疗 作 用［１７，１８］，为 含 重 金 属 矿 物 药 乃 至 中

药的研究提供了新的借鉴，这将激励我国科学家运用现代科

学技术揭示中药治疗作用的分子机制，促进对我国传统医药

宝库的深入探 索 和 挖 掘。这 也 给 藏 药 的 研 究 提 供 了 新 的 思

路，含铅、砷的藏药成方制剂是否也具 有 类 似 的 目 前 并 未 发

现的特殊疗效，或者具有与藏族人民特殊的身体状况相适应

的治疗作用，这些问题都有待进一步研究。
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ｌｏｗｓ．Ｔｈｅ　ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｏｆ　ｌｅａｄ　ａｎｄ　ａｒｓｅｎｉｃ　ｉｎ　Ａｎｚｈｉｊｉｎｇｈｕａｓａｎ　ａｒｅ　０．６３～０．６７μｇ·ｇ

－１　ａｎｄ　０．３２～０．３３μｇ·ｇ
－１ｉｎ　Ａｎｚｈｉｊｉｎｇｈｕａ－

ｓａｎ，４２．９２～４３．３６μｇ·ｇ
－１　ａｎｄ　２４．６７～２５．８７μｇ·ｇ

－１　ｉｎ　Ｄａｎｇｚｕｏ，１　６１１．３９～１　６３１．３６μｇ·ｇ
－１　ａｎｄ　９２６．７６～９５６．５２μｇ·

ｇ－１　ｉｎ　Ｒｅｎｑｉｎｇ　Ｃｈａｎｇｊｕｅ，ａｎｄ　１　１０２．２８～１　１１９．２７μｇ·ｇ
－１　ａｎｄ　５０９．９６～５１６．８７μｇ·ｇ

－１　ｉｎ　Ｒａｎｎａｓａｎｇｐｅｉ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｉｓ
ｓｔｕｄｙ　ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ　ａ　ｍｅｔｈｏｄ　ｆｏｒ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｌｅａｄ　ａｎｄ　ａｒｓｅｎｉｃ　ｉｎ　ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ　ｔｉｂｅｔａｎ　ｍｅｄｉｃｉｎｅ，ａｎｄ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｔｈｅ　ｃｏｎ－
ｔｅｎｔ　ｌｅｖｅｌｓ　ｏｆ　ｌｅａｄ　ａｎｄ　ａｒｓｅｎｉｃ　ｉｎ　ｆｏｕｒ　ｔｉｂｅｔａｎ　ｍｅｄｉｃｉｎｅ　ｐｒｅｓｃｒｉｐｔｉｏｎ　ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｓ　ａｃｃｕｒａｔｅｌｙ．Ｉｎ　ａｄｄｉｔｉｏｎ，ｔｈｅｓｅ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｌｓｏ　ｐｒｏｖｉｄｅ
ｔｈｅ　ｂａｓｉｓ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｓａｆｅ　ａｎｄ　ｅｆｆｅｃｔｉｖｅ　ｕｓｅ　ｏｆ　ｔｈｏｓｅ　ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ　ｉｎ　ｃｌｉｎｉｃ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ　ｔｉｂｅｔａｎ　ｍｅｄｉｃｉｎｅ　ｐｒｅｓｃｒｉｐｔｉｏｎ　ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｓ；Ｌｅａｄ；Ａｒｓｅｎｉｃ；Ｗｅｔ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ；Ｆｌｏｗ　ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ－ｈｙｄｒｉｄｅ　ｇｅｎｅｒａ－
ｔｉｏｎ－ａｔｏｍｉｃ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＦＩ－ＨＡＡＳ）

（Ｒｅｃｅｉｖｅｄ　Ａｐｒ．７，２０１４；ａｃｃｅｐｔｅｄ　Ｊｕｌ．２９，２０１４）　　

＊Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ　ａｕｔｈｏｒ
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