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微波消解电感耦合等离子体质谱法同时测定生姜药材中
６种重金属元素含量

谭丽盈，胡国辉
（广州中医药大学第一附属医院，广东广州５１０４００）

摘要：目的建立测定不同产地生姜药材中铅（Ｐｂ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铜（Ｃｕ）、砷（Ａｓ）、汞（Ｈｇ）６种重金属元素含量的电感耦合等离子
体质谱法。方法药材样品经微波消解后，Ｃｕ及Ｃｒ以钪作内标，Ｈｇ及Ｐｂ以铋作内标，Ａｓ以锗作内标，Ｃｄ以铟作内标。结果Ｐｂ，Ｃｄ，
Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｓ，Ｈｇ质量浓度分别在０ ～ ８０． ０，０ ～ ８． ０，０ ～ ３５． ０，４０． ０ ～ ８００． ０，０ ～ １６． ０，０ ～ １８． ０ ｎｇ ／ ｍＬ范围为与仪器信号值线性关系良好，
ｒ均大于０． ９９５，检测限分别为０． ０３２，０． ００５，０． ０１６，０． ０５１，０． ００３，０． ０２０ ｍｇ ／ ｋｇ；回收率为８１． ６２％ ～ １０１． ５９％，ＲＳＤ均小于３％ 牗 ｎ ＝ ６ 牘。
结论该方法操作简单，分析速度快，准确度高，可用于生姜药材中６种重金属元素的含量测定。
关键词：生姜药材；电感耦合等离子体质谱法；重金属元素；含量测定
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生姜药材为姜科植物姜Ｚｉｎｇｉｂｅｒ ｏｆｆｉｃｉｎａｌｅ Ｒｏｓｃ． 的
新鲜根茎，味辛，性微温，具有发散风寒及解表功效，临
床主要用于风寒感冒伴咳嗽的治疗犤 １ 犦。生姜的主要化学
成分为姜辣素类成分，包括６ －姜酚和６ －姜烯酮等，还
含有部分挥发油成分犤 ２ － ４ 犦。目前对生姜的研究主要涉及
化学成分、生物活性成分和临床药理等方面犤 ５ － ８ 犦，同时
对生姜药材中的微量元素也有报道犤 ９ 犦，但未见重金属含
量测定的相关报道。生姜药材取用的根茎部分，由于土
壤易受农药、化肥和大气环境等污染，进而影响植物类
药材的种植和生长，且重金属在人体内容易累积，不易
排出，将对人体各器官造成一定伤害。目前对中药材的
重金属测定方法主要有原子吸收光谱法犤１０ 犦、原子荧光光
谱法犤 １１ 犦、电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ － ＯＥＳ）法犤 １２ 犦、
电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ － ＭＳ）法犤 １３ － １４ 犦等。由于原子
吸收光谱法和原子荧光光谱法的检测时间长、结果不稳
定，且不能同时测定多种元素，故极少被选用。ＩＣＰ法
因其具有较高灵敏度和检测限，且可同时快速测定多种
元素，在食品、药品、环保、金属元素分析等行业已广泛

应用犤 １５ 犦。本研究中参考 ２０１５年版《中国药典（四部）》重
金属检查法犤 １６ 犦和相关文献犤 １５ 犦建立了测定不同产地１２
批生姜药材中６种重金属元素含量的ＩＣＰ － ＭＳ法，为
全面评价其质量和临床应用提供参考。现报道如下。
１ 仪器与试药

仪器：ＮＥＸＩＯＮ ３００ｘ型ＩＣＰ － ＭＳ仪（美国ＰＥ公
司）；ＷＸ － ８０００型微波消解仪（上海屹尧仪器科技发展
有限公司）；赶酸加热板（意大利Ｌａｂｔｅｃｈ公司）；
ＢＳＡ１２４Ｓ － ＣＷ型电子分析天平（德国Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司）。

试药：铅（Ｐｂ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铜（Ｃｕ）、砷（Ａｓ）多
元素标准溶液（批号为ＧＮＭ － Ｍ２５１６７８ － ２０１４，质量浓
度均为１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），内标溶液铋（Ｂｉ）、锗（Ｇｅ）、钪
（Ｓｃ）、铑（Ｒｈ）、铟（Ｉｎ）、钇（Ｙ）元素标准溶液（批号为
ＧＳＢ ０４ － １７１９ － ２００４，质量浓度均为１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），均
购自国家有色金属及电子材料分析测试中心；汞（Ｈｇ）
单元素标准溶液（批号为ＧＢＷＥ ０８１５９３ － １７０２，质量浓
度为１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），购自中国计量科学研究院；动能歧
视（ＫＥＤ）调谐液购自美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司；硝酸为优
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步骤

１
２

保持时间
（ｍｉｎ）
５
３

功率
（Ｗ）
１ ３００
１ ５００

温度
（℃）
１３０
１８０

步骤

３
４

保持时间
（ｍｉｎ）
５
５

功率
（Ｗ）
１ ５００
１ ３００

温度
（℃）
１８０
１３０

元素
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｃｒ
Ｃｕ
Ａｓ
Ｈｇ

低浓度
２． ８９
３． １５
２． ０５
０． １７
２． ７２
０． ９２

中浓度
１． ６２
２． ６２
１． ７３
１． ２２
１． ０１
１． ４３

高浓度
１． ５８
１． ０６
１． ８２
１． ０８
１． ７１
０． ８６

稳定性试验的
ＲＳＤ 牗％，ｎ ＝ ８ 牘

２． ５１
２． ３６
３． ０８
１． ５２
３． １２
２． ２５

含量牗ｍｇ ／ ｋｇ 牘
０． ２１７ ８
０． １２６ ８
０． ８６５ ８
０． ９５１ ６
０． １３３ ８
０． ５１６ ２

ＲＳＤ（％）
０． ２８
０． ５８
０． ６２
０． ６５
０． ８９
１． ２２
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表１ 生姜药材样品来源
编号
１
２
３
４

产地
甘肃平凉
陕西汉中
河南商丘
山东日照

编号
５
６
７
８

产地
山东青州
青海西宁
四川乐山
云南文山

编号
９
１０
１１
１２

产地
江苏新沂
山东莱芜
广西百色
江苏徐州

表２ 微波消解程序

表３ 回归方程、线性范围和检测限考察结果
元素
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｃｒ
Ｃｕ
Ａｓ
Ｈｇ

回归方程
Ｙ ＝ ０． ００５ ７ Ｘ ＋ ０． ００７ ２
Ｙ ＝ ０． ０６０ ８ Ｘ ＋ ０． ０１１ ４
Ｙ ＝ ０． ０１８ ０ Ｘ ＋ ０． ０１８ ７
Ｙ ＝ ０． ０９６ ８ Ｘ － ０． ０００ ５
Ｙ ＝ ０． ０１１ ８ Ｘ ＋ ０． ００７ ９
Ｙ ＝ ０． ００６ ５ Ｘ ＋ ０． ００７ ２

线性范围（ｎｇ ／ ｍＬ）
０ ～ ８０． ０
０ ～ ８． ０
０ ～ ３５． ０

４０． ０ ～ ８００． ０
０ ～ １６． ０
０ ～ １８． ０

ｒ
０． ９９９ ４
０． ９９９ ０
０． ９９８ ０
０． ９９９ ８
０． ９９９ ３
０． ９９７ ５

检测限（ｍｇ ／ ｋｇ）
０． ０３２
０． ００５
０． ０１６
０． ０５１
０． ００３
０． ０２０

级纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。
药材：１２批生姜药材源于不同产地（均为种植品

种），购自广州市清平中药材市场牗见表１），所有药材
均经我院梁文能副主任药师鉴定为正品。使用前在烘
箱中６０ ℃烘干，然后粉碎成粉末。

２ 方法与结果
２． １ ＩＣＰ －ＭＳ条件

ＲＦ发射功率：１． ２ ｋＷ；气体流量：冷却气体为１８ Ｌ ／ｍｉｎ，
辅助气体为１． ２ Ｌ ／ ｍｉｎ，雾化气体为０． ８５ Ｌ ／ ｍｉｎ；液氩
压力：０． ６ ＭＰａ；脉冲电压：８５０ Ｖ；样品冲洗时间：３８ ｓ，延
迟１６ ｓ；调谐模式：ＫＥＤ碰撞模式，数据采集模式为全定
量方式；读数时间：３ ｓ，重复测定３次。测定时选取的同
位素６３Ｃｕ和５２Ｃｒ以４７Ｓｃ为内标，２０２Ｈｇ和２０８Ｐｂ以２０９Ｂｉ
为内标，７５Ａｓ以Ｇｅ为内标；１１４Ｃｄ以１１５Ｉｎ为内标。
２． ２ 溶液制备

分别精密吸取Ｐｂ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｓ多元素标准溶液
和Ｈｇ单元素标准溶液适量，加水稀释成每１ ｍＬ分别
含Ｐｂ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｓ，Ｈｇ均为１ μｇ的混合标准贮备溶
液，精密量取适量，加水稀释成每１ ｍＬ中分别含Ｐｂ ５，
２０，４０，６０，８０ ｎｇ，Ｃｄ １，２，４，６，８ ｎｇ，Ｃｒ ５，１０，１５，２５，３５ ｎｇ，
Ｃｕ ０． ０４，０． ２０，０． ４０，０． ６０，０． ８０ μｇ，Ａｓ １． ０，２． ０，４． ０，
８． ０，１６． ０ ｎｇ，Ｈｇ ２，６，１０，１４，１８ ｎｇ的系列标准溶液。精
密量取含Ｓｃ，Ｂｉ，Ｇｅ，Ｉｎ的内标溶液适量，加水稀释成每
１ ｍＬ分别含Ｓｃ，Ｂｉ，Ｇｅ，Ｉｎ均为０． １ μｇ的内标溶液。称
取药材样品（编号为１）粉末（过４号筛）０． ５ ｇ，置微波
消解罐中，加入硝酸１０ ｍＬ，混匀，浸泡过夜，置微波消
解仪中消解（微波消解程序见表２）。消解完后，将消解
罐置赶酸加热板上，于１２０ ℃下将消解液酸蒸发至
１ ～ ２ ｍＬ时，用水少量多次洗涤消解罐转移至２５ ｍＬ聚
四氟乙烯容量瓶中，加水定容，即得供试品溶液。同法制
备空白对照溶液。

２． ３ 方法学考察
线性关系考察：取２． ２项下系列标准溶液各适量，

按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ条件进行设定，同时内标进样管
插入２． ２项下内标溶液中，依次将进样管插入各系列标

准溶液中测定，记录仪器信号值。以Ｐｂ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｓ，
Ｈｇ的仪器信号值（Ｙ）为纵坐标、质量浓度（Ｘ，ｎｇ ／ ｍＬ）
为横坐标进行线性回归，回归方程和线性范围见表３。

检测限测定：取空白对照溶液，按２． １项下条件连续
测定１１次，记录仪器响应值并计算标准偏差，以３倍标
准偏差对应的各元素质量浓度作为检测限。结果见表３。

精密度试验：在线性范围内，分别取２． ２项下低、
中、高质量浓度的系列标准溶液，按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ
条件进样测定６次，记录仪器信号值。结果见表４。

稳定性试验：取２． ２项下供试品（编号为１）溶液适
量，按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ条件，分别于室温下放置１，２，
４，８，１２，１６，２０，２４ ｈ时进样测定，记录仪器信号值。结果
见表４。可见，供试品溶液室温放置２４ ｈ内基本稳定。

重复性试验：称取药材样品（编号为１）粉末
（过４号筛），每份０． ５ ｇ，共６份，按２． ２项下方法制备
供试品溶液，按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ条件进样测定，记录
仪器信号值并计算含量。结果见表４。

加样回收试验：取已知含量药材样品（编号：１）粉末
（过４号筛）适量，精密称定，每份０． ２５ ｇ，共６份，分别
加入质量浓度为１００ μｇ ／ Ｌ的混合标准贮备溶液，依法
制备供试品溶液，按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ条件进样测定，
记录仪器信号值并计算加样回收率。结果见表５。
２． ４ 样品含量测定

取样品适量，精密称定，每份０． ５ ｇ，均取２份，依法
制备供试品溶液和空白对照溶液，按２． １项下ＩＣＰ － ＭＳ
条件测定，每份重复测定３次，取平均值，记录仪器信号
值并计算含量。结果见表６。
３ 讨论

试验中首先对药材样品粉末的消解酸进行了考察，

精密度的ＲＳＤ 牗％，ｎ ＝ ６ 牘 重复性试验牗 ｎ ＝ ６ 牘
表４ 精密度、稳定性及重复性试验结果
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表５ ６种元素加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
元素
Ｐｂ

Ｃｄ

Ｃｒ

Ｃｕ

Ａｓ

Ｈｇ

样品含量（ｎｇ）
５４． ７１１ ４
５４． ４７１ ８
５４． ６４６ ０
５５． ２３４ １
５５． ４７３ ７
５５． ０５９ ８
３１． ８５２ ２
３１． ７１２ ７
３１． ８１４ １
３２． １５６ ５
３２． ２９６ ０
３２． ０５５ ０
２１７． ４８９ ０
２１６． ５３６ ６
２１７． ２２９ ２
２１９． ５６６ ９
２２０． ５１９ ３
２１８． ８７４ ２
２３９． ０４１ ９
２３７． ９９５ ２
２３８． ７５６ ４
２４１． ３２５ ８
２４２． ３７２ ５
２４０． ５６４ ５
１２９． ６６９ ４
１２９． １０１ ６
１２９． ５１４ ６
１３０． ９０８ ３
１３１． ４７６ １
１３０． ４９５ ４
３３． ６１０ ６
３３． ４６３ ４
３３． ５７０ ４
３３． ９３１ ７
３４． ０７８ ９
３３． ８２４ ６

加入量（ｎｇ）
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００
１００

测得量（ｎｇ）
１４３． ６２２ ４
１４２． １２５ ８
１３９． ６５８ ９
１４１． ０２６ ３
１４０． ８６２ １
１３８． ９６０ ２
１２０． ５８６ ２
１１６． ３２５ ８
１１８． ３１６ ４
１１９． ０１２ ６
１２０． ２１５ ９
１１７． ５６３ ７
３０４． ５２６ ８
３０６． ２０１ ４
３０５． ６６９ ８
３０１． １８６ ７
３０７． ４９３ ５
３０５． ６６２ １
３３８． ０１２ ６
３３９． ５８９ ４
３３８． ２８８ ５
３３９． ２７２ ６
３４０． ７１８ ６
３３９． ９９２ ５
２２１． ０５４ ８
２２２． ２８６ ６
２１８． ８９７ ５
２２１． ３６５ ９
２２３． ７８１ ２
２２５． ０９２ １
１２７． ２１５ ２
１２９． ３３５ ７
１２８． ６５２ ２
１２７． ９８６ １
１２８． ０６２ ９
１２６． １２５ ６

回收率（％）
８８． ９１
８７． ６５
８５． ０１
８５． ７９
８５． ３９
８３． ９０
８８． ７３
８４． ６１
８６． ５０
８６． ８６
８７． ９２
８５． ５１
８７． ０４
８９． ６６
８８． ４４
８１． ６２
８６． ９７
８６． ７９
９８． ９７
１０１． ５９
９９． ５３
９７． ９５
９８． ３５
９９． ４３
９１． ３９
９３． １８
８９． ３８
９０． ４６
９２． ３１
９４． ６０
９３． ６０
９５． ８７
９５． ０８
９４． ０５
９３． ９８
９２． ３０

Ｘ（％）

８６． １１

８６． ６９

８６． ７５

９９． ３０

９１． ８９

９４． １５

ＲＳＤ（％）

２． １４

１． ７５

３． １７

１． ２８

２． ０５

１． ３１

表６ 药材样品中６种重金属元素含量测定结果（ｍｇ ／ ｋｇ，ｎ ＝ ２）

分别采用ＨＮＯ３，ＨＮＯ３ － Ｈ２Ｏ２ＨＦ（８ ∶ １ ∶ １，Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ），
ＨＮＯ３ － ＨＣｌ（９ ∶ １，Ｖ ／ Ｖ）等体系进行消解药材样品，结
果发现，３种酸均可将药材样品消解完全，且消解液澄
清无残渣，考虑到消解体系中酸越多对试验干扰就越
多，如ＨＣｌ中的Ｃｌ －在ＩＣＰ － ＭＳ测定中会与Ａｒ ＋形成
ＡｒＣｌ而干扰Ａｓ的测定，并且ＨＦ如果消解不彻底，酸会
对仪器中的雾化室、通透镜和炬管产生一定的腐蚀作
用，影响测定结果的准确性，故采用ＨＮＯ３作为药材样
品的消解体系。由于所测重金属元素为痕量物质，因此
试验所用容量瓶均为聚乙烯塑料瓶，使用前需用２０％

硝酸浸泡过夜，减少污染，从而保证数据的准确性。
试验中对ＩＣＰ － ＭＳ条件进行了优化，以使仪器灵

敏度最高，同时为防止干扰，补偿基体效应，依据质量数
相近、电离电位相近的原则选择Ｇｅ，Ｉｎ，Ｂｉ等元素作为
内标溶液。ＩＣＰ － ＭＳ同时测定多元素含量具有较大优
势，可一次进样测定多个元素，减少进样次数，缩短试验
时间，故本试验中选用ＩＣＰ － ＭＳ法同时测定，该方法具
有操作简便、分析速度快、灵敏度和准确度高等优点。

本试验中，１２批药材样品中各元素含量分别为：Ｐｂ，
０． ０１５ ８ ～２． ０５１ ７ ｍｇ ／ ｋｇ；Ｃｄ，０． ００６ ６ ～０． ３２３ ７ ｍｇ ／ ｋｇ；
Ｃｒ，０． ２０６ ８ ～３． １０５ ６ ｍｇ ／ ｋｇ；Ｃｕ，０． ８３１ ４ ～５． ７０６ ６ ｍｇ ／ ｋｇ；
Ａｓ，未检出～１． ０６５ ５ ｍｇ ／ ｋｇ；Ｈｇ，未检出～０． ２１３ ５ ｍｇ ／ ｋｇ。
２０１５年版《中国药典牗四部牘》对黄芪、金银花、枸杞子等部
分药材的重金属作了限量要求，具体规定为Ｐｂ≤５ ｍｇ ／ ｋｇ，
Ａｓ≤２ ｍｇ ／ ｋｇ，Ｃｄ≤０． ３ ｍｇ ／ ｋｇ，Ｈｇ≤０． ２ ｍｇ ／ ｋｇ，Ｃｕ≤
２０ ｍｇ ／ ｋｇ，Ｃｒ≤２ ｍｇ ／ ｋｇ，但未对生姜药材中重金属进行
控制。本试验中参考上述规定判断，１２批生姜药材中，
河南商丘产Ｃｄ含量稍高，四川乐山、江苏新沂产Ｃｒ超
标，江苏徐州产Ｈｇ含量稍高，可能是由于当地的大气
环境或施肥种植导致土壤污染引起的，其他产地药材的
重金属含量均在规定范围内，个别含量偏高，但未超出
限度，因此建议生姜药材在用药时增加重金属的检测项
目，以保证药效和用药安全。

综上所述，本研究中建立的ＩＣＰ － ＭＳ法结果准确，
操作简单，分析速度快，准确度高，可用于不同产地生姜
药材中６种重金属元素的含量测定。
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编号
１

２

３

４

５

６

７

８

９

１０

１１

１２

Ｐｂ

０． ２１７ ８

０． ０１８ ６

０． ０２３ １

０． ０１５ ８

１． ００１ ９

０． ６８５ ２

１． ０１５ ６

０． ０１２ ３

２． ０５１ ７

０． ０３２ ８

０． ９５２ １

１． ２６０ ６

Ｃｄ

０． １２６ ８

０． ０８７ ９

０． ３２３ ７

０． ００６ ６

０． ０１２ ５

０． １０５ ６

０． ３０１ ３

０． ０１６ ８

０． ０２２ ７

０． ０１２ ８

０． ０８２ １

０． ２６８ ３

Ｃｒ

０． ８６５ ８

１． ０２１ ６

０． ９５２ １

０． ７６３ ９

０． ８２１ ７

０． ５２１ ６

２． ９３６ ８

０． ５６２ ９

３． １０５ ６

０． ２０６ ８

１． ７５６ ２

２． ００１ ５

Ｃｕ

０． ９５１ ６

２． ９５１ ２

２． ０４１ ７

０． ８３３ １

１． ５１６ ２

１． ４１６ ６

０． ９０２ ８

０． ８６８ ５

５． ７０６ ６

０． ８３１ ４

３． ２１５ ２

１． ０５２ ６

Ａｓ

０． ５１６ ２

１． ０６５ ５

０． ８９３ ４

－

０． ４６４ ４

－

０． ９０８ ７

－

１． ００１ ６

－

－

１． ０２５ ３

Ｈｇ

０． １３３ ８

０． １７２ ６

０． ０６６ ５

－

０． ０５６ ２

０． ０７２ １

０． １０９ ８

－

０． １０２ ３

－

０． ０２５ ６
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