
第 12 卷 第 19 期 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 Vol. 12 No. 19 

2021 年 10 月 Journal of Food Safety and Quality Oct. , 2021 

 

                            

基金项目: 甘肃省药品监督管理局青年科技创新项目(2020GSMPA015) 

Fund: Supported by the Youth Science and Technology Innovation Project of Gansu Medical Products Administration (2020GSMPA015) 

*通信作者: 赵波, 硕士, 工程师, 主要研究方向为食品与药品质量安全。E-mail: 123859811@qq.com 

*Corresponding author: ZHAO Bo, Master, Engineer, Lanzhou Food and Drug Inspection Institute, No.988, Pengjiaping Road, Qilihe District, 
Lanzhou 730000, China. E-mail: 123859811@qq.com 

 

超级微波消解-串联四极杆电感耦合等离子体质 

谱法测定当归中 27种无机元素 

赵  波*, 潘建忠, 闫  君, 李志俊, 吴福祥, 贾汝玲 

(兰州市食品药品检验检测研究院, 兰州  730000) 

摘   要 : 目的   建立超级微波消解-串联四极杆电感耦合等离子体质谱法 (tandem quadrupole inductively 

coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS/MS)测定当归中 27 种无机元素含量的分析方法。方法  以当归为材

料, 通过优化消解酸体系与超级消解平台工作参数进行试样消解, 在线引入 500 μg/L 混合内标以校正信号漂

移。在等离子气流速为 15.0 L/min、辅助气流速为 0.9 L/min、功率为 1550 W 时, 采用 ICP-MS/MS 测定试样

中 27 种无机元素的含量。结果  所测 27 种元素线性关系良好, 相关系数在 0.9993~1.0000 之间, 检出限为

0.00003~0.13548 mg/kg, 定 量 限 为 0.00010~0.40643 mg/kg, 回 收 率 为 93.90%~115.40%, 精 密 度 在

0.02%~2.55%之间; 国家标准物质-黄芪的测定结果均在推荐值范围以内。结论  该方法操作简单、灵敏度高, 

适用于当归中 27 种无机元素含量的测定。 
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Determination of 27 kinds of inorganic elements in Angelica sinensis by super 
microwave digestion-tandem quadrupole inductively coupled plasma  

mass spectrometry 

ZHAO Bo*, PAN Jian-Zhong, YAN Jun, LI Zhi-Jun, WU Fu-Xiang, JIA Ru-Ling 

(Lanzhou Food and Drug Inspection Institute, Lanzhou 730000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the determination of 27 kinds of inorganic elements 

in Angelica sinensis by super microwave digestion-tandem quadrupole inductively coupled plasma mass spectrometry 

(ICP-MS/MS). Methods  Using Angelica sinensis as the material, the samples were digested by optimizing the 

digestion acid system and the working parameters of the super digestion platform, and the signal drift was corrected 

by introducing a 500 μg/L mixed internal standard online. The content of 27 kinds of inorganic elements in samples 

were determined by ICP-MS/MS when the flow rate of plasma gas was 15.0 L/min, the flow rate of auxiliary gas was 

0.9 L/min, and the power was 1550 W. Results  The linear relationships of the 27 kinds of elements were good, with 

the correlation coefficient between 0.9993 and 1.0000, the detection limits between 0.00003 and 0.13548 mg/kg, and 

the limits of quantitation between 0.00010 and 0.40643 mg/kg. The recoveries were 93.90%-115.40%, and the 

precision were 0.02%-2.55%; the results of the determination of the national standard substance-Astragalus 
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membranaceus were within the recommended values. Conclusion  This method is simple and sensitive, and is 

suitable for the determination of 27 kinds of inorganic elements in Angelica sinensis. 

KEY WORDS: Angelica sinensis; inorganic elements; tandem quadrupole inductively coupled plasma mass 

spectrometry; super microwave chemistry platform 
 
 

0  引  言 

当归为多年生伞形科[Angelica sinensis (Oliv.) Diels]

干燥的根, 具有很高的药食两用价值, 既可作为调味品也

可用于提高机体免疫、补血活血、抑制肿瘤增殖等[1‒4]。无

机元素含量和分布与中药材产地溯源、内在质量和功效的

发挥关系密切, 分析当归中无机元素含量对评价其营养价

值及药效成分研究等具有重要意义。 

无机元素含量测定方法主要有原子荧光法 (atomic 

fluorescence spectrometry, AFS)[5‒6] 、原子吸收法 (atomic 

absorption spectrometry, AAS)[7‒8]、电感耦合等离子体发射光

谱法(inductively coupled plasma optical emission spectrometry, 

ICP-OES)[9‒10] 、电感耦合等离子体质谱法 (inductively 

coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)[11‒12]。原子荧光

法和原子吸收法, 测定元素种类有限且不能同时测定多个

元素, 效率低; 电感耦合等离子体发射光谱法, 可以同时测

定多个元素, 但是部分元素检出限较高, 动态线性范围相对

较窄; 电感耦合等离子体质谱法已被广泛采用, 但消除质谱

干扰能力有待进一步提升。串联四极杆电感耦合等离子体质

谱法 (tandem quadrupole inductively coupled plasma mass 

spectrometry, ICP-MS/MS) 采用了串联四极杆技术 , 较

ICP-MS 具有更低的检出限、更宽的动态线性范围, 消除干

扰能力更强、痕量测定结果更加精准[13‒14]。 

常见植物无机元素分析前处理方法有湿法消解[15‒16]、

干法消解[17‒18]和普通微波消解[19‒22]。湿法消解常采用多种

酸组合, 如高氯酸-硝酸、盐酸-硝酸, 此法用酸量大且消解

耗时, 如果酸的质量控制不严格还会随着用酸种类的增多

引入更多的杂质, 干扰后续测定; 干法消解, 部分易挥发性

元素易在高温下损失, 回收率低; 普通微波消解, 消解压力

与温度较低, 经常消解不彻底。超级微波化学平台消解温度

高、用酸量少、试样消解彻底且试样再无需赶酸步骤, 工作

效率较传统技术大幅提高[23‒25]。 

目前, 当归无机元素检测方法主要采用普通微波消

解, 原子吸收光谱仪、原子荧光仪、电感耦合等离子体质

谱进行测定, 其测定元素种类较少、效率较低[26‒27]。随着

当归产地溯源方法探究的深入及质量多元化评价研究深入, 

需要更为高效、准确、高通量的检测方法做基础支撑[28‒30]。

因此, 本研究以当归为试验材料, 通过优化酸解体系及超

级微波化学平台工作条件、采用 ICP-MS/MS 测定, 建立当

归中 27 种无机元素[锂(Li)、铍(Be)、钠(Na)、镁(Mg)、铝

(Al)、钾(K)、钙(Ca)、钒(V)、铬(Cr)、锰(Mn)、铁(Fe)、

钴(Co)、镍(Ni)、铜(Cu)、锌(Zn)、镓(Ga)、砷(As)、硒(Se)、

铷(Rb)、锶(Sr)、银(Ag)、镉(Cd)、铯(Cs)、钡(Ba)、铊(Tl)、

铷(Pb)、铀(U)]的检测方法, 为当归中多元素的快速准确分

析提供方法基础。 

1  材料与方法 

1.1  材料与仪器 

当归采挖于甘肃省岷县, 共采挖 12 份; 硝酸(分析纯, 

德国默克公司); 过氧化氢(分析纯, 广州化学试剂厂); Li、

Be、Na、Mg、Al、K、Ca、V、Cr、Mn、Fe、Co、Ni、

Cu、Zn、Ga、As、Se、Rb、Sr、Ag、Cd、Cs、Ba、Tl、

Pb、U 标准溶液(1000 μg/mL, 中国计量科学研究院); 混合

内标溶液(Sc、Ge、Rh、In、Bi, 10 μg/mL, 美国安捷伦科

技有限公司)。 

BSA-323S 电子天平(德国赛多利斯科学仪器有限公

司 ); Milli-Q IQ7000 超纯水机 (德国默克公司 ); Ultra 

CLAVE超级微波化学消解平台(意大利迈尔斯通有限公司); 

8900 串联四极杆电感耦合等离子体质谱仪(美国安捷伦科

技有限公司) 

1.2  试验方法 

1.2.1  试验材料处理 

取当归适量, 经自来水、超纯水依次冲洗, 凉干表面

水分, 于 65 ℃下烘干, 经粉碎、混匀后装入离心管备用。 

1.2.2  仪器工作条件 

ICP-MS/MS 点火稳定 30 min 后, 用调谐液将仪器优化

至最佳工作状态, 优化后工作参数如下: 等离子气流量:  

15.0 L/min; 辅助载气流量: 0.9 L/min; 功率: 1550 W; 雾化器

室温: 2 ℃; 采样深度: 10.0 mm; 测点数: 3; 分析时间: 0.1 s。 

经过优化的超级微波化学平台工作参数见表 1。 

 
表 1  超级微波化学平台工作参数 

Table 1  Working parameters of super microwave  
chemistry platform 

步骤 时间/min 保持时间/min 温度/℃ 压力/bar 功率/W

1 8 0 130 80 1200

2 8 2 190 100 1200

3 8 2 220 120 1200

4 8 10 240 150 1200
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1.2.3  混合标准溶液及内标溶液的配制 

精密移取各元素标准溶液, 用 2%的硝酸配制成含 Li、

Be、V、Cr、Mn、Co、Ni、Cu、Zn、Ga、As、Se、Rb、

Sr、Ag、Cd、Cs、Ba、Tl、Pb、U 质量浓度分别为 0.0、

10.0、20.0、50.0、100.0、200.0 μg/L, Na、Mg、Al、K、

Ca 质量浓度分别为 0.0、0.4、2.0、4.0、12.0、20.0 mg/L, Fe

质量浓度为 0.0、0.5、1.0、3.0、5.0、10.0 mg/L 的混合标

准溶液。 

取适量混合内标溶液(含 Sc、Ge、Rh、In、Bi), 用超

纯水稀释, 配制成质量浓度均为 500 μg/L 的工作内标溶液。 

1.2.4  试样消解 

样品及空白溶液制备 : 称取制备好的当归粉末约  

0.3 g, 放入超级微波消解罐, 依次加入 HNO3 3.0 mL、H2O2 

1.0 mL, 放入超级微波消解化学平台依照工作程序消解。

转移消解液至 50 mL 容量瓶中, 超纯水定容。同时做试剂

空白溶液。 

1.2.5  标准曲线与试样测定 

在 ICP-MS/MS 预热稳定及质谱调谐后, 依次引入梯

度多元素混合标准溶液测定。以所测元素标准溶液浓度为

横坐标, 信号强度 CPS 为纵坐标, 建立测定多元素标准曲

线。试样通过外标法定量, 通过公式(1)计算。 

                      𝑋 = ××ே                 (1) 

X: 所测元素的含量, mg/kg; C: 所测元素的质量浓度, μg/L; 

V: 试样定容体积, mL; m: 称样量, g; N: 单位换算系数。 

1.2.6  方法检出限与定量限 

重复测定试剂空白溶液 11 次, 分别以 3、10 倍标准

偏差所对应的浓度计算检出限与定量限。 

1.3  数据处理 

采用 Excel 2007 统计分析数据。 

2  结果与分析 

2.1  前处理优化 

试验对消解酸体系及超级微波化学平台工作参数进

行了优化。以完成消解时试样溶液的色泽状态和试样所测

27 种元素的仪器响应值总和(以下简称 T 值)的变化为依据

来确定最佳参数。消解试样颜色以透明清澈状液体为佳, T

值越大消解越彻底[31-33]。 

2.1.1  消解酸体系优化 

试验选用 HNO3 消解试样, 消解液呈黄绿色, 无其他

可见杂质。在 HNO3 中加入 H2O2 可使得酸解体系氧化性增

强, 样品分解能力进一步提升, 可有效去除消解液中的颜

色, 经 HNO3-H2O2 消解的试样呈无色澄清状。因此, 本研

究选用 HNO3-H2O2 组成的消解酸体系对样品进行处理。 

2.1.2  HNO3 使用量的优化 

为优化 HNO3 的用量, 在试样中分别加入 1.0、2.0、

3.0、4.0 mL HNO3, 于 240 ℃消解 20 min(超级微波化学平

台推荐工作参数), 结果显示当 HNO3 用量为 3.0 mL 时, 消

解液呈浅黄透明状, T 值最大, 当 HNO3 用量为 4.0 mL 时, 

消解液的色泽变化与 T 值提升不明显, 故选择 3.0 mL 

HNO3 为最佳使用量。 

2.1.3  H2O2 使用量的优化 

为优化 H2O2的用量, 试样中加入 3.0 mL HNO3, 再分

别加入 0.5、1.0、2.0 mL H2O2, 于 240 ℃消解 20 min, 结

果显示 H2O2 用量为 1.0 mL 时, 样品消解液呈无色澄清状, 

T 值较单独使用 3.0 mL 硝酸时有部分增加, 故选择 3.0 mL 

HNO3+1.0 mL H2O2 为最佳消解酸系用量。 

2.1.4  超级微波化学平台消解温度的优化 

在试样中加入 3.0 mL HNO3+1.0 mL H2O2, 在超级

微波化学平台中分别以 220、230、240、250 ℃的温度

消解试样 20 min, 结果随着温度的升高 T 值变大 , 在

240 ℃时达到峰值 , 故选择 240 ℃为最佳消解温度。  

2.1.5  超级微波化学平台消解时间的优化 

在试样中加入 3.0 mL HNO3+1.0 mL H2O2, 在超级

微波化学平台中以 240 ℃分别消解试样 5、10、15、

20 min, 结果显示消解 10 min 时 , T 值不再随消解时间

的延长而升高 , 故选择 10 min 为最佳时间。  

2.2  ICP-MS/MS 测定存在的干扰及校正 

ICP-MS/MS 测定过程中存在的干扰主要有物理和质谱

干扰。本研究通过在线引入 500 μg/L 内标液来校正信号漂移, 

结果内标液回收率均在 80%~120%, 满足分析要求。故采用

500 μg/L 的内标液以消除由于基体效应带来的物理干扰。背

景等效浓度与仪器背景信号、空白溶液污染、多原子离子干

扰等影响测定结果的因素密切相关, 在超痕量分析中更能代

表仪器的抗干扰和检出能力[34‒35]。选择氦碰撞与串接四极杆

模式来减少相应的质谱干扰, 获得了较低的背景等效浓度, 

故选择此种组合模式来减少干扰。结果见表 2。 

 
表 2  各元素的背景等效浓度 

Table 2  Background equivalent concentration of each elements 

测定元素 背景等效浓度 
/(μg/L) 

测定元素 
背景等效浓度

/(μg/L) 

Li 4.372 Zn 0.6298 

Be 0.03802 Ga 0.0005502 

Na 0.03498 As 0.0656 

Mg 0.002199 Se 0.1889 

Al 0.001976 Rb 0.0104 

K 0.1224 Sr 0.05775 

Ca 0.01108 Ag 0.001537 

V 0.004416 Cd 0.001106 

Cr 0.4004 Cs 0.0003115 

Mn 0.09014 Ba 0.0584 

Fe 0.001919 Tl 0.006045 

Co 0.008639 Pb 0.054 

Ni 0.2752 U 0.0008404 

Cu 0.127 
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2.3  线性关系及检出限 

所 测 元 素 的 线 性 关 系 良 好 , 相 关 系 数 均 在

0.9993~1.0000 之间 , 结果见表 3; 检出限为 0.00003~  

0.13548 mg/kg, 定量限为 0.00010~0.40643 mg/kg, 检出限及

定量限较低, 可以满足分析需要, 结果见表 4。 

2.4  精密度 

为考察测定方法的精密度, 在相同试验条件下, 依次

测定 6 份平行样 , 求相对标准偏差 (relative standard 

deviations, RSDs)。所测元素的相对标准偏差在 0.02%~2.55%

之间, 满足精密度要求。结果见表 5。 
 

表 3  混合标准溶液的线性方程、线性相关系数、线性范围 
Table 3  Linear equations, linear correlation coefficients, linear ranges of mixed standard solutions 

测定元素 质量数 内标 线性方程 相关系数 线性范围 

Li 7 Sc Y=4.197E-4X+1.835E-3 1.0000 0~200 μg/L 

Be 9 Sc Y=4.655E-4X+1.615E-5 0.9998 0~200 μg/L 

Na 23 Sc Y=6.542E0X+2.288E-1 0.9997 0~20 mg/L 

Mg 24 Sc Y=3.185E0X+7.005E-3 0.9995 0~20 mg/L 

Al 27 Sc Y=1.175E0X+2.321E-3 0.9995 0~20 mg/L 

K 39 Sc Y=2.956E0X+3.619E-1 1.0000 0~20 mg/L 

Ca 44 Sc Y=2.093E-1X+3.456E-3 0.9999 0~20 mg/L 

V 51 Sc Y=6.884E-2X+3.040E-4 0.9999 0~200 μg/L 

Cr 52 Sc Y=8.951E-2X+3.584E-2 0.9999 0~200 μg/L 

Mn 55 Sc Y=4.875E-2X+4.394E-3 0.9997 0~200 μg/L 

Fe 56 Sc Y=7.172E1X+1.376E-1 0.9999 0~10 mg/L 

Co 59 Sc Y=1.349E-1X+1.166E-3 0.9999 0~200 μg/L 

Ni 60 Sc Y=3.693E-2X+1.016E-2 0.9997 0~200 μg/L 

Cu 63 Sc Y=9.964E-2X+1.265E-2 0.9993 0~200 μg/L 

Zn 66 Ge Y=1.804E-2X+1.136E-2 1.0000 0~200 μg/L 

Ga 71 Ge Y=3.003E-2X+1.652E-5 1.0000 0~200 μg/L 

As 75 Ge Y=1.401E-2X+9.189E-4 1.0000 0~200 μg/L 

Se 78 Ge Y=1.058E-3X+1.999E-4 1.0000 0~200 μg/L 

Rb 85 Ge Y=6.128E-3X+6.374E-5 0.9995 0~200 μg/L 

Sr 86 Ge Y=8.101E-3X+4.678E-4 1.0000 0~200 μg/L 

Ag 107 Rh Y=8.298E-3X+2.268E-5 1.0000 0~200 μg/L 

Cd 111 Rh Y=1.581E-3X+1.748E-6 1.0000 0~200 μg/L 

Cs 133 In Y=1.562E-2X+3.446E-5 1.0000 0~200 μg/L 

Ba 137 In Y=3.084E-3X+1.801E-4 1.0000 0~200 μg/L 

Tl 205 Bi Y=1.888E-2X+1.142E-4 0.9999 0~200 μg/L 

Pb 208 Bi Y=1.308E-2X+7.061E-4 0.9999 0~200 μg/L 

U 238 Bi Y=2.502E-2X+2.103E-5 1.0000 0~200 μg/L 

 
表 4  混合标准溶液的检出限和定量限 

Table 4  Limits of detection and limits of quantification of mixed standard solutions 

测定元素 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 测定元素 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

Li 0.03952 0.11855 Zn 0.00321 0.00962 

Be 0.00497 0.01491 Ga 0.00008 0.00024 

Na 0.05573 0.16719 As 0.00092 0.00276 

Mg 0.01416 0.04247 Se 0.00660 0.01980 

Al 0.02692 0.08077 Rb 0.00019 0.00057 

K 0.13548 0.40643 Sr 0.00214 0.00641 

Ca 0.03709 0.11127 Ag 0.00008 0.00024 

V 0.00014 0.00042 Cd 0.00008 0.00024 

Cr 0.00146 0.00437 Cs 0.00004 0.00012 

Mn 0.00039 0.00116 Ba 0.00055 0.00166 

Fe 0.00457 0.01372 Tl 0.00004 0.00012 

Co 0.00018 0.00054 Pb 0.00027 0.00082 

Ni 0.00234 0.00703 U 0.00003 0.00010 

Cu 0.00014 0.00043 
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表 5  方法精密度(n=6) 
Table 5  Precision of the method (n=6) 

测定元素 
重复性 

样品浓度平均值 精密度/% 

Li 4.440 μg/L 0.69 

Be 0.148 μg/L 2.38 

Na 1.307 mg/L 0.85 

Mg 13.02 mg/L 0.19 

Al 6.761 mg/L 0.53 

K 9.960 mg/L 0.04 

Ca 16.25 mg/L 0.21 

V 14.50 μg/L 0.28 

Cr 21.18 μg/L 0.17 

Mn 176.4 μg/L 0.02 

Fe 4.233 mg/L 0.50 

Co 2.256 μg/L 1.50 

Ni 13.65 μg/L 0.26 

Cu 52.77 μg/L 0.04 

Zn 146.2 μg/L 0.02 

Ga 2.135 μg/L 1.81 

As 2.257 μg/L 1.57 

Se 0.369 μg/L 1.96 

Rb 69.62 μg/L 0.04 

Sr 121.6 μg/L 0.03 

Ag 0.679 μg/L 1.09 

Cd 1.091 μg/L 2.55 

Cs 1.729 μg/L 1.91 

Ba 90.70 μg/L 0.04 

Tl 0.229 μg/L 2.51 

Pb 3.521 μg/L 0.91 

U 0.394 μg/L 1.85 

 

2.5  回收率试验 

为进一步评估测定方法的准确性, 对样品进行加标

回收试验, 所测元素的平均回收率在 93.90%~115.40%, 方

法回收率良好, 满足方法要求, 结果见表 6。 

2.6  验证试验 

在 相 同 试 验 条 件 下 对 黄 芪 国 家 标 准 物 质

GBW10028(GSB-19)进行测定, 所测元素的测定值均在认

定值范围内, 说明该方法准确性良好, 可以满足当归的含

量测定, 结果见表 7。 
 

表 6  方法回收率(n=3) 
Table 6  Recoveries of the method (n=3) 

测定

元素

样品 

测得量 
加标量 测得总量 单位 

回收率
/% 

RSD 
/% 

Li 4.4090 8.0 11.9212 μg/L 93.90 5.0 

Be 0.1435 8.0 7.6657 μg/L 94.03 4.2 

Na 1.2930 0.8 2.1641 mg/L 108.90 2.9 

Mg 12.9847 0.8 13.7386 mg/L 94.24 2.2 

Al 6.7143 0.8 7.6374 mg/L 115.40 2.4 

K 9.9540 0.8 10.4209 mg/L 110.20 2.9 

Ca 16.2020 0.8 17.0177 mg/L 102.00 5.0 

V 14.4502 8.0 22.5804 μg/L 101.60 2.1 

Cr 21.1294 8.0 29.2135 μg/L 101.10 1.5 

Mn 176.3307 8.0 185.1884 μg/L 110.70 1.7 

Fe 4.2099 0.4 4.6070 mg/L 99.28 1.9 

Co 2.2143 8.0 11.3377 μg/L 114.00 2.0 

Ni 13.5988 8.0 21.2707 μg/L 95.90 2.5 

Cu 52.7394 8.0 61.1570 μg/L 105.20 1.5 

Zn 146.1156 8.0 154.5203 μg/L 105.10 2.5 

Ga 2.0681 8.0 10.4575 μg/L 104.90 1.5 

As 2.2045 8.0 10.2150 μg/L 100.10 3.0 

Se 0.3591 8.0 8.5155 μg/L 102.00 2.9 

Rb 69.5875 8.0 77.2992 μg/L 96.40 2.2 

Sr 121.5742 8.0 130.0585 μg/L 106.10 2.0 

Ag 0.6716 8.0 8.8391 μg/L 102.10 3.0 

Cd 1.0495 8.0 9.2428 μg/L 102.40 0.8 

Cs 1.6893 8.0 10.4856 μg/L 110.00 1.4 

Ba 90.6622 8.0 99.0897 μg/L 105.30 1.8 

Tl 0.2222 8.0 9.1713 μg/L 111.90 1.9 

Pb 3.4881 8.0 11.6483 μg/L 102.00 0.9 

U 0.3851 8.0 9.2914 μg/L 111.30 1.3 
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表 7  国家标准物质含量测定结果 
Table 7  Determination results of national standard  

substance content 

测定元素 标准推荐值范围 测定值 单位 

Li 1.25±0.12 1.235 mg/kg 

Be 50±14 47.62 μg/kg 

Na 0.146±0.019 0.1411 g/100 g 

Mg 0.228±0.01 0.2272 g/100 g 

Al 0.18±0.03 0.1901 g/100 g 

K 0.7±0.04 0.7218 g/100 g 

Ca 0.456±0.018 0.4492 g/100 g 

V 2.56±0.32 2.661 mg/kg 

Cr 2.2±0.4 2.231 mg/kg 

Mn 33±1 33.15 mg/kg 

Fe 0.113±0.007 0.1151 g/100 g 

Co 0.44±0.03 0.4512 mg/kg 

Ni 2.26±0.15 2.1914 mg/kg 

Cu 8.5±0.7 8.551 mg/kg 

Zn 22.3±1 22.35 mg/kg 

As 0.57±0.05 0.5801 mg/kg 

Se 0.071±0.024 0.07112 mg/kg 

Rb 10.5±0.5 10.82 mg/kg 

Sr 51±3 50.86 mg/kg 

Cd 0.042±0.01 0.0431 mg/kg 

Cs 0.235±0.014 0.2411 mg/kg 

Ba 20.5±2.5 20.63 mg/kg 

Tl 51±6 55.32 μg/kg 

Pb 1.44±0.1 1.446 mg/kg 

U 122±14 134.2 μg/kg 

 
2.7  与现有方法的比较 

关于当归检测已报道的研究集中在对无机元素测

定结果的应用方面 , 对于测定方法学没有详细的报道
[7,9,18,26‒29], 故无法对标准曲线线性、回收率、检出限等

作比较。对于普通微波消解 -ICP-MS/MS 技术在检测蛋

制品及食用油微量元素方面已有报道 [34‒36]。通过比较

发现 , 本研究建立的方法与已报道的文献方法部分元

素检出限更低、精密度更好 , 标准曲线线性、回收率

等方面接近。因此 , 本研究建立的方法可用于当归中

多种无机元素的测定。  

2.8  当归中无机元素含量分析 

当归中 27 种无机元素均有检出, 其中多种对人体有

益的无机元素含量较高, 如 K、Ca、Mg、Fe 等; 重金属元

素 Pb、Cd、As、Cu 的含量分别为 0.5794、0.1743、0.3662、

8.7607 mg/kg, 远低于 2020 年版《中国药典》、WM/T 

2—2004《药用植物及制剂进口绿色行业标准》关于重金属

的限量标准, 可见甘肃岷县当归食用重金属安全风险较低。

结果见表 8。 

 
表 8  当归中无机元素含量分析 

Table 8  Content of inorganic elements in Angelica sinensis  

测定元素 样品测定值 
/(mg/kg) 

测定元素 
样品测定值 

/(mg/kg) 

Li 0.7324 Zn 24.2717 

Be 0.0238 Ga 0.3435 

Na 0.2148 As 0.3662 

Mg 2.1569 Se 0.0596 

Al 1.1153 Rb 11.5594 

K 1.6535 Sr 20.1951 

Ca 2.6914 Ag 0.1116 

V 2.4004 Cd 0.1743 

Cr 3.5099 Cs 0.2806 

Mn 29.2908 Ba 15.0602 

Fe 0.6993 Tl 0.0369 

Co 0.3678 Pb 0.5794 

Ni 2.2589 U 0.0640 

Cu 8.7607 
 

 

3  结  论 

在中药材多元化质量评价、药效成分研究及产地溯源

探究深入的大背景下, 当归作为重要的药食同源中药材, 

非常有必要建立当归科学准确的无机元素高通量分析方法, 

以作基础方法支撑。本研究建立了超级微波消解-串联四极

杆电感耦合等离子体质谱法测定当归中 27 种无机元素的

方法。研究中采用超级微波化学平台对样品进行消解, 有

效地降低了交叉污染的风险, 减少了待测元素的损失, 同

时, 避免了传统消解技术需要赶酸的步骤, 大幅提升了工

作效率; 氦碰撞与串接四极杆模式有效减少了质谱干扰, 

多内标的选择对基体效应与信号漂移产生的影响进行了有

效校正; 采用自动进样器 ICP-MS/MS 可在 3 min 完成对消

解试样 27 种无机元素的同时测定; 对研究建立的方法进

行了方法学考察, 结果方法线性良好, 检出限、定量限较

低, 精密度良好, 样品加标回收率满意, 同时, 国家标准

物质所测结果均在推荐值范围。因此, 本研究建立的方法

可准确、快速地测定多批量当归中的 27 种无机元素。 
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