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摘要：［目的］测定澳洲蟾酥中的 *+、,-、.、/0、1、23 等常量及微量元素的含量，为研究澳洲蟾酥的药物功效提
供理论依据。!方法"微波消解 4*15672 法。!结果"该方法相对标准偏差为 &8#(9:’8$9，回收率为 !;8$9:#&$9。!结论"
该方法简便、快速、可靠，结果令人满意。
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蟾蜍为两栖纲无尾目蟾蜍属（<=>?）动物，有 ;$& 多种，
分布于世界各地。中国有该属动物 #; 种。早在中国第一部药
学专著《神农本草经》就载有“虾蟆”（即蟾蜍）的性味与主治。

长期以来作为解毒、消肿、通窍、止痛、强心、麻醉、利尿之中

药使用。近年来又作抗肿瘤药物@#A;B。

在中国把蟾蜍耳后腺及皮肤腺所分泌的白色浆液称为

蟾酥，其成分复杂，含蟾蜍配基 ;& 多种。它们是基本骨架相
同的甾体化合物。已有人对其进行了部分分离与分析 @%A"B，但

对其中的微量元素研究尚少。本文采用微波消解法对澳洲蟾

酥进行消解，酸溶液用量少，易挥发物损失小，是 4*15672 法
测定蟾酥中微量元素的理想消解方法。与其他测定方法相

比，微波消解 4*15672 法还具有准确、快速、检出限低、灵敏
度高、线性范围宽、待测元素不受污染等特点。该法准确度及

精密度均达到满意效果。

! 实验部分
!"! 仪器与试剂
!"!"! 主要仪器 *,5,2C5! （西安中马科技有限公司制造）
微波消解系统；#&& DE 聚四氟乙烯消解罐 ## 个；美国利曼
公司 （EFFD+0 E+GH8）IH54 型中阶梯光栅光谱仪，波长范围
#!&:J&& 0D；高频发生器频率 "&8(J ,KLM耦合功率 #8& NO；

冷却水压力 &8;’ ,1+；三层同心可拆卸式石英炬管；格网雾化器
（KPQ3G3+0Q R3PQ）；氩气流量：冷却气 #; E SDP0，载气 &8% E SDP0，
进样方式：蠕动泵进样；样品提升量 # DE SDP0。
!"!"# 主要试剂 光谱纯或高纯试剂配成 # - S E 下列元素
*+、,-、TF、,0、/0、23、*=、<+、. 单标准贮备液，用时以
$9K*U VW S WX 稀释 <+、23、*=、TF 为 #& D- S EM1、.、*+ 为
;&& D- S E；,- 为 #&& D- S E；/0 为 ;& D- S E 的溶液作为高
标，$9K*UVW S WX空白水溶液作为低标，所用酸均为高纯试
剂，水为去离子水。

!"# 分析步骤
!"#"! 样品的处理方法 准确称取澳洲蟾酥 &8;&& & - 放入聚
四氟乙烯消解罐底部，加入 $ DE KYZ%，浸泡 ; Q，加 &8$ DE
K;Z;A# DE 去离子水，放置 &8$ [ 后，用 *,5,2C5!微波消
解系统进行消解。压力设定不超过 "&& N1+，按所设定程序 #
进行消解（见表 #），消解过程中微波炉排气扇始终排放，消解
结束后冷却 #& DP0，在通风橱中打开罐盖，此时溶液为无色
透明溶液，说明消解完全，把样品罐放回微波炉旋转盘上赶

酸至近干，取出样品用去离子水稀释定容到 #& DE 比色管
中，样品待测。

微波消解 4*1 5 672 法测定
澳洲蟾酥中的常量及微量元素"
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表 ! 元素分析线与检出限
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!"#"# 样品的测定 仪器经汞灯（)*+ !,-./0 12）校正后，
采用折衷元素 345677 %* 8 29:进行光源最佳化自动调整，在
选定分析元素波长后，用高、低标准溶液制作校正曲线，确认

后进行样品测定。在测定过程中可随时用高、低标准溶液进

行更新标准曲线，以保证标准曲线准确性。

# 结果
#"! 微波消化试剂的选择与用量
关于微波消化所用试剂的报道很多 ;!<=>。通过试验发现仅

用 )3?0@)!?!@)!? 这一消化体系浸泡试样两夜，再按表 6

程序进行消解，就能得到消解完全的透明试样溶液。进一步

研究表明 A 29 )3?0B7.A 29 )!?!B6 29 )!? 即可得到良
好效果。

#"# 介质的影响
C$D@EF" 法测定中，样品溶液为 AG)$H 的酸性去离子

水介质，实验中要注意保持高标、低标溶液与样品溶液酸度

和介质的一致性，从而消除空白溶剂对测定样品的影响。

#"$ 元素分析线与检出限
结果见表 !。

由表 0、表 = 可知，微波消解和 C$D@EF" 法测澳洲蟾酥
中的微量元素有较高的精密度和准确度，此法适合澳洲蟾酥

中多种微量元素的同时测定。

$ 讨论
微波消解对于处理含有大量有机质的澳洲蟾酥是比较

理想的方法，可使溶样周期缩短，但这一过程必须缓慢升温，

否则易使挥发性物质损失。C$D@EF" 法测定高含量元素时，
为减少多次稀释可能引起的误差，可使用光电倍增管的选择

开关。笔者测定 IJ、(、D 时，由于样品含量高，使用中档开关
则可免除样品的稀释。光谱干扰包括谱线重叠干扰和背景干

扰，由于采用顺序扫描仪，仪器自动选择无干扰谱线，采用离

子峰扣除干扰。由测定结果的精密度和准确度可知，此法稳

定、可靠，且 (、IJ、D含量最高，$’、K*、L1次之，&’、K1、$%、
"# 含量最低。测定结果为澳洲蟾酥科学利用提供了可靠而有
价值的实验数据。
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取澳洲蟾酥 7.!77 7 * / 份，加入上述 67 种元素，加入量
见表 =，消化方法同 6.!.6 中的实验方法，定容到 67 29，测定

溶液中各元素的含量，进行回收实验，结果见表 =，回收率在
,!.AGM67AG之间。

表 0 澳洲蟾酥精密度测定
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