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［摘要］　目的：优选朱茯神的最佳煎煮条件。方法：以煎煮液中汞元素的含量为指标，冷原子吸收光谱法测定
指标成分含量，采用正交试验设计考察加水倍数（Ａ）、煎煮时间（Ｂ）、煎煮次数（Ｃ）三个因素的影响，确定朱茯神
的最佳煎煮条件。结果：煎煮因素按影响大小依次是煎煮次数（Ｃ）＞加水倍数（Ａ）＞煎煮时间（Ｂ），最佳提取工艺
条件为：Ａ３Ｂ１Ｃ３。结论：该煎煮条件合理可行。
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朱茯神是朱砂与茯神共同炮制的结果。朱砂与

茯神按照３∶１００的比例拌染便制成了朱茯神这味药。
镇静安神、清热解毒、利水，主治心悸失眠、烦躁

不宁、健忘、惊悸、疮痈肿毒、高热神昏、吐血、

视物不明。现代研究表明，其可治疗精神疾患、神

经性呕吐、慢性支气管炎、结核盗汗、急性菌痢、

病毒性心肌炎、面神经炎等病。近年来，中药的质

量规范及用药安全性备受关注，朱茯神的安全性也

遭遇了广大民众的质疑，因为朱茯神中含有朱砂这

种矿物药，大家质疑的焦点就是朱砂中的重金属元

素汞是否会引起中毒。一部分人认为［１３］，含有朱砂

的朱茯神在临床使用时可能会产生有毒物质；另一部分

则认为［４６］，临床使用的朱茯神中，朱砂的量不足以使

重金属蓄积，且临床使用的温度也不至于使硫化汞析出

汞或者氧化汞等有毒物质。因此，本文采用正交试验，

以煎煮液中汞元素的含量为指标，优选朱茯神的最佳煎

煮工艺。

１　材料

冷原子吸收测汞仪（上海华光仪器仪表厂）；

ＸＴ９９００Ａ型智能微波消解仪（上海新拓分析仪器科
技有限公司）；ＸＴ９８１６Ⅱ型样品前处理加热仪（上
海新拓分析仪器科技有限公司）。

水飞朱砂、茯神由安徽医科大学第一附属医院

提供；朱茯神自制；汞标准溶液（１０００μｇ·ｍＬ－１）
（国家有色金属及电子材料分析测试中心，批号：

ＧＳＢ０４１７２９２００４）；硫酸、硝酸钾及其他试剂均为
分析纯；水为超纯水。

·３２８·
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２　方法

２１正交工艺设计
选择加水倍数（Ａ）、煎煮时间（Ｂ）、煎煮次数

（Ｃ）为考察因素，各因素取３个水平，因素水平设
置见表１。

表１　因素水平表

水平
因素

Ａ加水倍数／倍 Ｂ煎煮时间／ｈ Ｃ煎煮次数／次

１ ６ ０５ １

２ ８ １０ ２

３ １０ １５ ３

２２冷原子吸收光谱法测定朱茯神煎煮液中汞元素
的含量

２２１汞元素标准储备液的制备　精密量取汞元素标
准溶液（１０００μｇ·ｍＬ－１）１０ｍＬ，置１００ｍＬ量瓶中，加
硝酸重铬酸钾溶液至刻度，摇匀，精密量取０５ｍＬ，
置１００ｍＬ量瓶中，加硝酸重铬酸钾溶液至刻度，摇
匀，制成５０ｎｇ·ｍＬ－１的汞标准储备液（０～５℃贮存）。
２２２供试品溶液的制备　精密吸取正交试验 １～
９号煎煮液各１００ｍＬ，至消化管中蒸至近干，加硝
酸７ｍＬ，按设定好的程序进行微波消解，放凉，蒸
至近干后，加水定容至１０ｍＬ，摇匀。分别吸取样
品溶液各５０ｍＬ，置测汞仪的汞蒸气发生瓶中，分
别加入氯化亚锡溶液１０ｍＬ，迅速盖紧瓶盖，随后
有气泡产生，立即通过流速为１０Ｌ·ｍｉｎ－１的氮气，
使汞蒸气经过氯化钙干燥管进入测汞仪中，从仪器

读数显示的最高点测得其吸收值。

２２３汞元素标准曲线的制备　分别精密量取汞标
准储备液０、０２、０５、１０、１５、２０、２５ｍＬ置
５０ｍＬ量瓶中，加硝酸溶液（１～９）稀释至刻度，摇
匀。分别吸取５０ｍＬ置测汞仪的汞蒸气发生瓶中，
分别加入氯化亚锡溶液１０ｍＬ，迅速盖紧瓶盖，随
后有气泡产生，立即通过流速为 １０Ｌ·ｍｉｎ－１的氮
气，使汞蒸气经过氯化钙干燥管进入测汞仪中，从

仪器读数显示的最高点测得其吸收值。然后打开吸

收瓶上的气通阀，将产生的剩余汞蒸气吸收于高锰

酸钾溶液（５０ｇ·Ｌ－１）中，待测汞仪上的读数达到零
点时，进行下一次测定，同时做空白试验。以吸光

度值为纵坐标，浓度值为横坐标，得标准曲线：Ｙ＝
００１０９Ｘ＋００００２，ｒ＝０９９９５（ｎ＝６）。
２２４精密度试验　取汞元素标准溶液（２０ｎｇ·ｍＬ－１），

连续测定６次，ＲＳＤ为１８４％。
２２５稳定性试验　取汞元素标准溶液（２０ｎｇ·ｍＬ－１），
每隔３０ｍｉｎ测定一次，共测定６次，ＲＳＤ为１８７％。
２２６重复性试验　精密吸取正交试验７号煎煮液
１００ｍＬ，平行６份，依法测定，分别计算６份样品
溶液的含量，平均含量为３９０１２ｎｇ，ＲＳＤ为２６１％。
２２７加样回收率试验　精密吸取正交试验７号煎煮
液５０ｍＬ，平行９份，至消化管中，分别加汞元素
标准溶液适量，蒸至近干，依法操作，分别计算汞

元素的含量和加样回收率，结果见表２。

表２　加样回收率试验 （ｎ＝９）

序号
取样量／
ｍＬ

已知量／
ｎｇ

加入量／
ｎｇ

测得量／
ｎｇ

回收率／
％

平均回收

率／％
ＲＳＤ／
％

１ ５０ ７１７ ４５０ １１７４ １０１６０ ９９６３ ２１７

２ ５０ ７１７ ４５０ １１７４ １０１６０

３ ５０ ７１７ ４５０ １１７４ １０１６０

４ ５０ ７１７ ７５０ １４５０ ９７６６

５ ５０ ７１７ ７５０ １４５０ ９７６６

６ ５０ ７１７ ７５０ １４５０ ９７６６

７ ５０ ７１７ １０００ １７２５ １００７６

８ ５０ ７１７ １０００ １７２５ １００７６

９ ５０ ７１７ １０００ １７２５ １００７６

２２８样品的测定　精密吸取９份正交试验煎煮液各
１００ｍＬ，依法操作。将所测定吸光度值带入标准曲
线中，计算试样中的汞含量。

３　结果与分析

以冷原子吸收光谱法测定煎煮液中汞原子的含

量为指标，进行方差分析，考察不同因素对煎煮结

果的影响有无显著性差异，结果见表３～４。

表３　Ｌ９（３）
４正交试验工艺结果

ｎｇ
编号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｈｇ

１ １ １ １ １ ８１６５

２ １ ２ ２ ２ ９９０８

３ １ ３ ３ ３ １８７３８

４ ２ １ ２ ３ １４０７３

５ ２ ２ ３ １ ２７８３５

６ ２ ３ １ ２ ８６９７

７ ３ １ ３ ２ ３９４２８

８ ３ ２ １ ３ １５８３９

９ ３ ３ ２ １ １８１８７
Ｋ１ ３６８１１ ６１６６６ ３２７０１ ５４１８７
Ｋ２ ５０６０６ ５３５８２ ４２１６９ ５８０３３
Ｋ３ ７３４５３ ４５６２２ ８６０００ ４８６５０

Ｒ ３６６４２ １６０４４ ５３２９９ ９３８３

·４２８·
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表４　方差分析表
方差来源 ＳＳ Ｆ ＭＳ Ｆ Ｐ

Ａ ２２８３２８５ ２ １１４１６４３ １５３９ ＜００５

Ｂ ４２９０２７ ２ ２１４５１４ ２８９

Ｃ ５３９０６７４ ２ ２６９５３３７ ３６３４ ＜００１

误差 １４８３４０ ２ ７４１７０

　　注：Ｆ００５（２，２）＝１９；Ｆ０１（２，２）＝９０。

结果表明，煎煮液中汞元素的含量，主要和加

水量及煎煮次数相关，但从筛选的条件看，煎煮液

中汞的含量基本都在安全范围内（＜１×１０－６）。

４　讨论

笔者还比较了朱茯神煎煮液直接测定汞含量和微

波消解后测定的差异，发现微波消解后测出的数据较

直接测定略高。考虑可能是由于部分硫化汞不溶物混

悬于煎煮液中，若直接测定，不会产生汞蒸气，使得

测定结果偏低。而经过硝酸处理并微波消解后，转化

为可溶性汞，故而测定结果较直接测定略高。

结合文献报道［７－１１］，朱砂中的可溶性汞元素是

引起中毒反应的主要原因，但通过正交试验发现，

朱茯神煎煮液中的汞元素含量并不是很高，均小于

１０－６，在安全范围内。因此，只要在煎煮过程中控
制加水量和火候，不要煮糊，朱茯神煎煮并不会引

起中毒。但长期大剂量服用是否会引起汞元素在体

内的蓄积，还需要进一步的药理和毒理试验进行进

一步的探讨。
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　　综上所述，实验中建立的采用 ＨＰＬＣ同步检测
炙黄芪配方颗粒毛蕊异黄酮葡萄糖苷含量与特征图

谱方法稳定性、重复性好，为炙黄芪配方颗粒质量

控制和评价提供了参考。
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