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涉及重金属检测的13个品种
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002. 白芍 004. 白芷（白芷） 005.白芷（杭白芷）

035. 丹参 037. 当归 049. 甘草（甘草）

051. 葛根 065. 黄芪（蒙古黄芪） 073. 金银花

079. 酒女贞子 110. 山萸肉 111. 山楂（山里红）

150. 栀子

检测元素：药典一部：As  Pb  Hg   Cd   Cu



重金属限量及检测方法

元素 砷 As 铅 Pb 汞 Hg 镉 Cd 铜 Cu

限值（mg/kg） 2 5 0.2 1 20
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检测项目 检测依据

原子吸收分光光度法 中国药典2020年版四部通则（0406）

火焰光度法 中国药典2020年版四部通则（0407）

电感耦合等离子体原子发射光谱法 中国药典2020年版四部通则（0411）

电感耦合等离子体质谱法 中国药典2020年版四部通则（0412）

重金属检查法 中国药典2020年版四部通则（0821）

铅、镉、砷、汞、铜测定法 中国药典2020年版四部通则（2321）

汞和砷元素形态及其价态测定法 中国药典2020年版四部通则（2322）



2020版药典元素分析——怎么测更准、更快、更稳？

Confidentiality Label



AAS
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ICP-MS 测定重金属---实验条件

参数 设定值 参数 设定值

RF功率(w) 1600 S/C温度(℃） 2

He 流量(mL/min) 5.0 采样深度（mm） 8

载气流量(L/min) 0.85 积分时间（s） 0.3

补偿气/稀释气流量(L/min) 0.3 数据采集次数 3

Agilent Confidential



测定结果

Draft Version Agilent Public 安捷伦公开信息9

Cu As Cd Hg Pb

mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg

白芍-1 6.510 0.253 0.050 0.103 0.141

白芍-2 6.537 0.086 0.064 0.058 0.073

白芷-1 10.430 0.146 0.032 <0.00 0.120

白芷-2 11.750 0.069 0.019 <0.00 0.050

山茱萸-1 2.906 0.063 0.024 0.092 0.409

山茱萸-2 2.175 0.081 0.043 0.063 0.496

当归-1 9.833 0.694 0.040 0.158 0.621

当归-2 3.373 0.187 0.018 0.050 0.156

金银花-1 10.139 0.990 0.230 0.110 1.096 

金银花-2 11.636 0.377 0.074 0.111 2.426 

丹参-1 3.005 0.093 0.021 0.144 0.171

丹参-2 2.409 0.071 0.017 0.119 0.128

药典限量值 20 2 1 0.2 5



黄芪标准物质GBW10028 测定

Draft Version Agilent Public 安捷伦公开信息10

Cu As Cd Hg Pb

实测值
（mg/kg）

8.5 0.52 0.038 0.013 1.5

标示值
（mg/kg）

8.5±0.7 0.57±0.05 0.042±0.010 0.012 1.4±0.10



Agilent 中国药典一部预设方法模板——专业&简单

1

2
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CHP 预设方法

1.不知道选择何种等离子体模式？

2.不知道使用何种消除干扰技术？

3.各个元素分析哪条质谱线？



CHP 预设方法

1.每个元素多少积分时间合适？

2.哪些元素适合作为内标？

3.每个待测元素使用哪个内标更合适？



LC-ICPMS 分析砷和汞元素形态和价态

一套软件同时控制LC和ICP-MS



n = 6 Hg2+ MeHg EtHg PhHg

RSD% of Retention Time 0.00 0.14 0.15 0.16

RSD% of Peak Area 1.40 1.01 0.97 2.13

Concentration ( count as Hg)：
Hg2+ 5.009 ng/g, MeHg 4.731 ng/g    EtHg 4.446 ng/g, PhHg 3.814 ng/g

Injection volumn ： 20 uL

Column : C18, 4.6mm*150mm, 5um;
Mobile Phase :  A phase: NH4Ac + L-Cysteine;  B phase : Methanol 
; 
Flow Rate :  1.0 mL/min

Hg2+

MeHg

EtHg

PhHg

《中国药典》汞元素形态和价态测定方法



形态 R2 RSD

无机汞 0.9991 ＜2.5%

甲基汞 0.9995 ＜2.0%

乙基汞 0.9999 ＜1.5%

《中国药典》汞元素形态和价态测定方法



AsB

DMA

As(III)

MMA 

As(V) 

AsC

20 ppb six As speciations

Column : Hamilton PRP X-100，250×4.1mm；10μm

Injection volume: 20μL

Flow rate: 1ml/min 

Mobile Phase: Phase A: 25 mM NH4H2PO4, pH =8 

Phase B: Water

Elution timing(min) Phase A Phase B

0~15 0 → 100 100 → 0

15~20 100 → 0 0 → 100

20~25 0 100

安捷伦 HPLC-ICP-MS 流动相采用 2% 甲醇或乙腈

进行梯度淋洗，可以将出峰时间缩短至 7min

《中国药典》砷元素形态和价态测定方法



产地溯源

June 30, 202118

来源：《中药配方颗粒质量控制与标准制定技术要求》



大数据计算—找存在显著差异的元素

DATA MANAGEMENT 数据处理

DATA FILTERING 数据过滤

DATA INTERPRETATION 数据说明

MODEL CREATION 建立模型

PREDICTION 预测未知样品
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应用ICP-MS判定中药麦冬产地

省份 N

浙江 10

四川 10

实验 9

参数 条件

仪器 安捷伦 7800

模式 单一He模式

53元素 2.5min/样品
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Average Concentration Plot（53 elements）

②Down line (1 elements)

→SC is 2 times larger 

than ZJ

①Upper line (33 

elements)

→ZJ is 2 times larger 

than SC

→Filter by Fold Change(FC)>2

*Fold Change: Average ratio

Choose 34 elements

自动筛选出34个元素

Z
J

① FC >2 (53 elements)

SC
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MPP提取出有显著差异的元素，从而使数据分析变得非常容易！

clear separation

不同产地明显的区分

Filter function in MPP is very useful!
MPP的过滤功能非常有效！
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Ophiopogon japonicus Origin Determination
麦冬的产地溯源

3D PCA Scores

❑通过3D PCA的图，可以清楚看到来自于四川和浙江的麦冬表现出明显的产地差异
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