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物主要是考虑到丹参酮ⅡA 是丹参的主要成分。 

3.3  色谱条件的选择 

3.3.1  检测波长的选择  采用二极管阵列检测器

考察了不同吸收波长图谱，重点观察了 230，254，

270，286，321 nm 的色谱图。结果表明，精制冠

心颗粒复方在 230 nm时，峰高差距悬殊，在270 nm

下对大部分成分有吸收，峰高合适，且峰信息量

较 286 nm 及 321 nm 下的峰信息量大，基线也较

其他波长平稳，故将 270 nm 确定为精制冠心颗粒

复方指纹图谱的检测波长。 

3.3.2  流动相的选择  比较了乙腈-水，乙腈-0.1%

磷酸，乙腈-1.0%醋酸和甲醇-水，甲醇-0.1%磷酸，

甲醇-1.0%醋酸，共 6 种流动相系统，通过以峰形、

峰信息量及峰面积为考察指标，含磷酸流动相要

明显优于纯水及醋酸流动相，且乙腈-磷酸流动相

要优于甲醇-磷酸流动相，故选择乙腈-0.1%磷酸作

为精制冠心颗粒复方指纹图谱的流动相系统。 

3.3.3  色谱柱的选择  试验中考察 6 根不同的色

谱柱：Dikma Platisil ODS、Dikma diamonsil C18(2)、

Dikma diamonsil C18、Kromasil 100-5C18、Thermo 

ODS HYPERSIL、Inertsil ODS-3。结果表明，Inertsil 

ODS-3 柱对样品中各成分能实现更好的分离，因

此，本实验采用 Inertsil ODS-3 色谱柱。 

3.4  精制冠心颗粒复方指纹图谱缺样阴性分析 

通过缺样阴性试验，可以知道在指纹图谱的

样品处理过程中，各药材成分间基本上不发生相

互作用，峰未有减少或增多，部分峰的峰面积会

有所变化，但变化并不显著。而在传统的加热条

件下，各药材成分是否发生相互作用还有待于在

进一步的工艺研究中进行相关考察。 
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微波消解-ICP-MS 分析不同破壁方法灵芝孢子粉中无机元素含量 
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摘要：目的  建立电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)测定灵芝孢子粉中无机元素的方法，比较不同破壁方法灵芝孢子粉中

V、Cr、Mn、Fe、Co、Ni、Cu、Zn、Pb、As、Se、Cd、Sn、Sb、Ti、Hg16 种元素的含量。方法  微波消解处理灵芝孢

子粉，采用 ICP-MS 同时测定样品中 16 种元素的含量。结果  16 种元素方法检出限为 0.000 2~0.101 5 μg·L1，线性关系

良好(r>0.999 0)，平均回收率为 80%~120%，RSD 均<5%。与原料相比，破壁后样品中 Cr、Fe、Ni、Co 等元素含量显著

升高(P<0.05 或 P<0.01)，但超音速气流破壁样品升高倍数比振动磨破壁样品低 1.75~48 倍。结论  本方法灵敏度高、快

速准确，可用于灵芝孢子粉中无机元素的测定。超音速气流法不易引入重金属污染，是一种安全可靠的破壁工艺。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an ICP-MS method to determine the inorganic elements including V, Cr, Mn, Fe, Co, 
Ni, Cu, Zn, Pb, As, Se, Cd, Sn, Sb, Ti and Hg in Ganoderma lucidum spore powder, and to compare the effects of two different 
wall-broken methods on the contents of above 16 elements. METHODS  Microwave digestion coupled with ICP-MS were 
carried out to experiment on simultaneous determination of 16 inorganic elements in spore powder. RESULTS  The validated 
method indicated that correlative coefficients(r) for all elements were >0.999 0, and the limits of detection ranged from 

0.000 20.101 5 μg·L1. The average spiked recoveries were 80%120% with the RSD<5%. Compared with the crude spore 
powder, the contents of Cr, Fe, Ni, Co increased remarkably after treated with wall-broken methods (P<0.05 or P<0.01). 

However, the multiples of supersonic stream samples were 1.7548 times smaller than those of vibration mill ones. 
CONCLUSION  The established method is proved to be accurate, rapid and sensitive. Moreover, supersonic stream method 
reduces heavy metal contamination during wall breaking, which can be further developed as a safe and reliable wall-broken 
method for spore powder. 
KEY WORDS: Ganoderma lucidum spore powder; wall-broken methods; ICP-MS; inorganic elements 

 

灵芝孢子为担子菌纲多孔菌科真菌赤芝

Ganoderma lucidum (Leyss. ex Fr.) Karst 或紫芝

Ganoderma sinense Zhao, Xu et Zhang 在生长成熟

期，从菌褶中弹射出的极其微小的卵形生殖细胞。

近年来，灵芝孢子粉的临床和保健应用逐渐增多，

这也促进了其物质基础及药效作用的研究。灵芝

孢子粉主要活性成分包括多糖、三萜、甾醇、生

物碱和无机元素等，具有抗肿瘤、抗癫痫、增强

免疫、调节血糖血脂等一系列药理作用[1-3]。从显

微结构上看，灵芝孢子具有由几丁质和葡萄糖构

成的双层细胞壁[4]，质地坚韧。为提高活性成分在

体内的吸收，绝大多数产品都采用不同工艺对其

进行破壁处理。目前最常用的破壁方法为振动磨

超微粉碎，该法破壁率高、能耗小，但有可能引

入铬等重金属[5]。采用物料自身碰撞粉碎的超音速

气流法无需使用介质，能在一定程度上避免重金

属污染。 

无机元素是生物体的基本组成之一，体内含

量一般≤5%，对生长和代谢起着重要作用[6]，但

当其浓度过高时，则有可能使细胞失去正常功能，

产生不良反应[7]。因此测定生物体内无机元素的含

量，对于保证有效性和安全性都有重要意义。已

有学者对灵芝孢子粉中无机元素进行分析[8-9]，但

分析的元素较少，且不同破壁工艺之间的差异尚

未见报道。电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)是近

年来发展迅速的一项技术，灵敏度高、分析范围

广，已被广泛应用于食品、卫生、医药等行业[10]。

本实验运用 ICP-MS 分析灵芝孢子粉中 16 种无机

元素，并比较了振动磨超微粉碎和超音速气流粉

碎 2 种不同破壁工艺对无机元素含量的影响，为

灵芝孢子粉的物质基础研究和生产工艺改进提供

依据和参考。 

1  仪器与材料 

1.1  仪器 

Agilent 7700X ICP-MS(美国 Agilent 公司)；

MARS6-XP55T 微波消解系统(美国培安公司)；

Drect Q-5 纯水设备(美国密理博公司)；BT125 电

子天平(北京赛多利斯科学仪器有限公司)。 

1.2  标准物质及试剂 

元素标准溶液 V、Cr、Mn、Fe、Co、Ni、Cu、

Zn、Pb、As、Se、Cd、Sn、Sb、Ti、Hg，混合内

标溶液 Sc、Ge、Bi、In，HNO3(优级纯)均购自美

国 Agilent 公司；超纯水自制；HCl(分析纯，上海

国药化学试剂公司)。 

1.3  样品 

灵芝孢子粉原料(YL)采收于浙江武义，过 100

目筛除去杂质，经浙江寿仙谷珍稀植物药研究院

李明焱研究员鉴定为赤芝 Ganoderma lucidum 

(Leyss. ex Fr.) Karst 的干燥孢子；振动磨破壁样品

(ZD)、气流粉碎破壁样品(QL)为采用上述原料，

经相应破壁工艺制备而得，由浙江省珍稀植物药

工程技术研究中心提供。 

2  方法与结果 

2.1  ICP-MS 测定条件 

等离子体气 15 L·min1，载气 0.7 L·min1，补

偿气 0.45 L·min1，雾化室温度 2 ℃，碰撞气模式

(He) 4.5 L·min1，射频功率 1 550 W，积分时间

0.3 s，数据采集次数 3 次。 

2.2  溶液的配制 

2.2.1  供试品溶液制备  精确称取样品 0.2 g 置于

聚四氟乙烯消解罐中，加入 4.5 mL 70%浓 HNO3，

0.5 mL 60%浓盐酸，密闭后进行微波消解：5 min

升至 120 ℃并维持 2 min，3 min 升至 150℃并维持

2 min，5 min 升至 180 ℃并维持 2 min，5 min 升
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至 210 ℃，2 min 升至 220 ℃并维持 10 min。消解

完全后冷却，转移至 25 mL 量瓶并用超纯水定容，

摇匀即供试品溶液。 

2.2.2  标准溶液制备  精密吸取 16 种待测元素的

标准溶液适量，用 2% HNO3 配制成储备液，再用

2%HNO3 稀释成 2 组工作溶液：Hg 单标溶液的浓

度为 0.5，1，2，5 μg·L1；其余 15 种元素为混标，

其中 Fe 的浓度为 10，50，100，500 μg·L1，其他

元素的浓度为 1，5，10，50 μg·L1。空白溶液为

2% HNO3 溶液。 

2.2.3  内标溶液制备  精密吸取 Sc、Ge、Bi、In

混合内标溶液适量，用 2%HNO3 配制成浓度为

100 μg·L1 的内标工作液。 

2.3  方法学验证 

2.3.1  标准曲线和检出限  取“2.2.2”项下标准

溶液，按“2.1”项下方法进行测定，同时采用在

线内标加入法校正信号响应，消除基体效应或仪

器漂移。以待测元素和内标元素的计数值比值为

纵坐标，待测元素的浓度为横坐标，绘制 16 种元

素的标准曲线，计算相关系数，并计算仪器的检

出限，公式为：检出限(μg·L1)=[3σ/(S-B)]×ρ，式

中 σ 为空白溶液中各元素每秒计数值的标准偏差

(n=10)；ρ 为各元素标准溶液的浓度；S 和 B 分别

为各元素在标准溶液和空白溶液的每秒计数值。

结果见表 1。各元素线性良好，检出限低，能满足

痕量分析要求。 

表 1  16 种无机元素的标准曲线和检出限 

Tab. 1  Calibration curves and LOD of the elements 

元素 内标 标准曲线 相关系数(r) 检出限/μg·L1

V Sc Y=0.029 5X+0.000 3 1.000 0 0.001 2 

Cr Sc Y=0.038 0X+0.000 7 1.000 0 0.008 2 

Mn Sc Y=0.026 3X+0.000 2 1.000 0 0.006 8 

Fe Sc Y=0.037 0X+0.017 6 1.000 0 0.021 3 

Co Sc Y=0.068 5X+0.000 1 1.000 0 0.000 4 

Ni Ge Y=0.025 1X+0.000 8 1.000 0 0.012 6 

Cu Ge Y=0.063 4X+0.001 9 1.000 0 0.007 4 

Zn Ge Y=0.012 3X+0.001 8 0.999 9 0.057 7 

As Ge Y=0.007 2X+0.000 1 0.999 9 0.016 1 

Se Ge Y=0.000 9X+0.000 1 1.000 0 0.101 5 

Cd Ge Y=0.062 9X+0.000 5 1.000 0 0.000 5 

Sn In Y=0.003 6X+0.000 2 0.999 9 0.002 8 

Sb In Y=0.004 1X+0.007 1 0.999 7 0.077 9 

Hg Bi Y=0.001 0X+0.000 1 0.999 7 0.002 2 

Tl Bi Y=0.011 5X+0.000 6 0.999 9 0.000 2 

Pb Bi Y=0.008 1X+0.000 2 1.000 0 0.004 4 

2.3.2  仪器精密度实验  取低、中、高 3 个浓度的

标准溶液(Hg 0.5，2，5 μg·L1，Fe 10，100，500 μg·L1，

其他元素 1，10，50 μg·L1)，连续测定 6 次，计算

响应值的 RSD 值。结果所有元素的 RSD 值为

0.35%~3.45%，表明仪器精密度良好。 

2.3.3  重复性实验  精密称取 YL 样品 6 份，按

“2.2.1”项下方法制备供试品溶液，测定各元素

含量并计算 RSD 值。结果 6 份样品各元素 RSD 值

1.78%~6.82%，表明重复性较好，能满足测试要求。 

2.3.4  加样回收率实验  精密称取 YL 样品 7 份，

置于聚四氟乙烯消解罐中，根据样品实际测得元

素含量加入“2.2.2”项下标准溶液适量，再按

“2.2.1”项下方法制备供试品溶液，进样测定，

计算加样回收率及 RSD 值，结果见表 2，表明各

元素的加样回收率在 80%~120%，RSD<5%，满足

分析要求。 

表 2  16 种无机元素的加样回收率 

Tab. 2  The spiked recoveries of the elements 

元素 原有值/μg 加入值/μg 测得值/μg 平均回收率/% RSD/%

V 0.028 2 0.050 0 0.082 9 106.0 2.32 

Cr 0.033 0 0.050 0 0.083 4 100.5 4.77 

Mn 0.652 4 0.500 0 1.168 6 101.4 1.04 

Fe 7.875 6 5.000 0 12.67 2  98.4 0.55 

Co 0.008 9 0.005 0 0.013 5  97.6 1.26 

Ni 0.022 8 0.050 0 0.080 9 111.2 1.62 

Cu 3.574 1 1.000 0 4.328 5  94.6 0.41 

Zn 3.324 8 1.000 0 4.165 7  96.3 1.02 

As 0.019 5 0.010 0 0.030 4 103.4 3.10 

Se 0.012 2 0.010 0 0.017 9  80.9 1.01 

Cd 0.065 0 0.050 0 0.106 1  92.3 2.41 

Sn 0.025 7 0.050 0 0.090 4 119.4 2.01 

Sb 0.055 8 0.050 0 0.104 3  98.6 0.19 

Hg 0.005 2 0.010 0 0.015 1  99.2 2.53 

Tl 0.000 2 0.000 1 0.000 3 100.7 4.89 

Pb 0.018 1 0.010 0 0.029 8 106.1 1.76 

2.4  样品无机元素含量测定 

取 YL、ZD、QL 样品 3 份，按“2.2.1”项下

方法制备供试品溶液，进样测定。将样品管插入

供试品溶液中，取 3 次读数的平均值，代入标准

曲线计算相应的元素含量，结果见表 3。 

3  讨论 

本实验采用微波消解-ICP-MS 建立了灵芝孢

子粉中 16 种无机元素的定量分析方法，并优化了

消解条件和内标选择。结果表明该方法分析速度
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快、回收率高、灵敏度好，为灵芝孢子或其他中

药材的元素分析和质量控制提供了科学依据和技

术手段。实验中还发现，Hg 容易在仪器中残留，

对后续分析造成影响。可以采用单标分析、稀释

高浓度 Hg 样品、消解前加少量浓盐酸并在清洗液

中加入适量 Au 溶液来抑制 Hg 的吸附效应。 

表 3  灵芝孢子粉原料及 2 种不同破壁工艺样品中 16 种无

机元素含量(n=3) 

Tab. 3  The contents of 16 inorganic elements in Ganoderma 
lucidum spore powder and samples with two treatments of 
wall-broken methods(n=3) 

样品含量/mg·kg1 
元素 

YL RSD/% ZD RSD/% QL RSD/%

V 0.136 1.31 0.173 0.78 0.105 2.32 

Cr 0.209 1.33 27.112) 1.07 0.5732) 2.31 

Mn 3.142 0.47 7.0722) 0.65 3.832 1.67 

Fe 37.91 0.79 141.22) 1.01 76.122) 1.88 

Co 0.043 1.22 0.1822) 0.98 0.1042) 1.67 

Ni 0.110 1.89 13.122) 1.67 0.2732) 1.95 

Cu 17.21 0.65 19.34 2.13 10.92 1.64 

Zn 16.01 0.35 18.70 0.21 13.53 1.83 

As 0.094 1.64 0.9432) 2.45 0.083 3.76 

Se 0.059 3.31 0.7712) 0.99 0.052 7.48 

Cd 0.313 1.02 0.301 1.73 0.207 0.74 

Sn 0.124 1.34 0.157 2.45 0.122 1.06 

Sb 0.269 0.9 0.5681) 0.09 0.346 0.50 

Hg 0.025 1.62 0.029 1.05 0.019 1.43 

Tl 0.001 5.24 0.001 2.64 0.001 6.92 

Pb 0.087 0.40 0.087 0.33 0.096 0.54 

注：与 YL 组相比，1)P<0.05，2)P<0.01 

Note: Compared with YL group, 1)P<0.05, 2)P<0.01 

分析结果显示，灵芝孢子粉中 Mn、Fe、Cu、

Zn 含量较为丰富。Mn 可促进骨骼的生长，维持

正常糖脂代谢，改善机体造血功能。Fe 是血红蛋

白、肌红蛋白和细胞色素的主要组成，对免疫系

统有着重要的影响。Cu 和 Zn 也是生物体中不可

缺少的微量元素，在生长发育、吸收、代谢等方

面都起着重要作用[11]。此外，灵芝孢子粉中还含

有 Se、Sn 等对机体有益的元素，具有较高的营养

价值。 

振动磨超微粉碎和超音速气流粉碎 2 种不同

破壁工艺对无机元素含量的影响差异较大。ZD 样

品中，Cr、Fe、Mn、Ni、Co、As、Se、Sb 的含

量与 YL 相比显著升高(P<0.05 或 P<0.01)，主要原

因为破壁过程中原料与设备的长时间接触及猛烈

震动使不锈钢容器中 Cr、Fe、Mn、Ni 等元素对物

料造成了污染。而 QL 样品中虽然 Cr、Fe、Ni、

Co 的含量相比 YL 也明显升高(P<0.05 或 P<0.01)，

但与 ZD 相比，升高倍数减小 1.75~48 倍。因为超

音速气流粉碎是利用超音速低温气流的巨大能量

使原料发生互相冲击、碰撞和摩擦，减少与设备

的直接接触，避免了重金属污染。而 As、Se 含量

的升高还需进一步确认和研究，可能同样源自设

备或不锈钢容器的杂质元素。 

参照 GB 2762-2012《食品中污染物限量》，食

用菌及其制品中 Pb≤1 mg·kg1，Cd≤0.5 mg·kg1，

Hg≤0.1 mg·kg1，As≤0.5 mg·kg1，Ni≤1 mg·kg1 

(参照油脂及其制品)，Cr≤1 mg·kg1(参照谷物及

其制品)，YL 和 QL 符合要求，ZD 中 As、Ni、Cr

超标。这表明与传统振动磨粉碎相比，超音速气

流粉碎不易引入重金属污染，是一种相对更优的

破壁工艺。近年来屡有研究报道中药材及其制品

造成的不良反应或器官损伤[12]，这其中有源于药

材自身化学成分的原因，但种植生产加工过程中

引入的重金属、农药、真菌毒素等也同样是一个

不容忽视的因素。目前针对这方面的监管力度较

弱，相关标准也尚未完善。国家和行业应制订出

台符合产业发展需求的标准体系，促进中药产业

的健康发展，提高国际竞争力。 
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鹿茸醇提物对离体脂肪组织分解的影响 
  

高畅 1，张传奇 1，郑毅男 1*，王全凯 2
(1.吉林农业大学中药材学院，长春 130118；2.吉林省中韩动物科学研究院，长春 130600) 

 

摘要：目的  研究鹿茸醇提物对离体脂肪分解的影响及其促进脂肪分解的活性因子。方法  以梅花鹿鹿茸为原料，分别

取鹿茸蜡片、粉片、血片，以 75%乙醇为溶剂，提取 3 次后离心，合并上清液，减压回收乙醇，冷冻干燥得到鹿茸各部

位的醇提物，考察鹿茸各部位醇提物对离体脂肪组织分解的作用和关系，通过高效液相色谱法测定鹿茸各部位中次黄嘌

呤的含量。结果  次黄嘌呤与脂肪分解呈线性关系，推测其促进脂肪分解的活性因子可能为次黄嘌呤。次黄嘌呤、鹿茸

蜡片、粉片和血片醇提物在盐酸肾上腺素存在条件下，脂肪分解率分别为 472.00%，183.20%，145.56%和 115.84%；无

盐酸肾上腺素条件下，次黄嘌呤、鹿茸蜡片和粉片醇提物促进脂肪分解率分别为 220.00%，104.74%和 112.80%，血片无

促进脂肪分解的作用。蜡片、粉片、血片中次黄嘌呤的含量分别为 0.386，0.268，0.162 mg·g1。结论  蜡片促进离体脂

肪分解作用最强，粉片次之，血片最弱。次黄嘌呤可能是促进脂肪分解的主要活性因子。 
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Effect of Antler Ethanol Extract on Promoting the Decomposition of Adipose Tissue in Vitro  
 
GAO Chang1, ZHANG Chuanqi1, ZHENG Yinan1*, WANG Quangkai2(1.College of Chinese Medicinal Materials, 

Jilin Agricultural University, Changchun 130118, China; 2.China-Korea Research Institute of Animal Sciences, Jilin Province, 
Changchun 130600, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To study the effect of various parts of ethanol extract of pilose antler(AEPA) on the 
decomposition of adipose tissue in vitro and the active factors in decomposing of fat. METHODS  Cervus Nippon antler was 
taken as material. Antler wax slice, powder slice and blood slice was taken and dissolved into 75% ethanol, respectively, and 
extracted thrice. Then the antler ethanol extract of various parts were centrifuged and combined the supernatant, last 
freeze-drying and studied on each part of ethanol extract to promote the role of adipose tissue breakdown in vitro. The content of 
hypoxanthine in each sample of velvet antler was determined by HPLC. RESULTS  Hypoxanthine and lipolysis were in linear 
relationship, speculated the factor that activity of promoting fat decomposition might be hypoxanthine. The hypoxanthine, the 
ethanol extract of wax slice, powder slice and blood slice could facilitate the decomposition of rat fat regardless, when adrenalin 
hydrochloride was added, the decomposition rates were 472.00%, 183.20%, 145.56% and 115.84%, respectively; when adrenalin 
hydrochloride was not added, the decomposition rates were 220.00%, 104.74%, 112.80%, respectively, the ethanol extract of 
blood slice had no such effect. The contents of hypoxanthine in wax slice, power slice and blood slice were 0.386, 0.268, 

0.162 mg·g1, respectively. CONCLUSION  The wax slice promote lipolysis in vitro is the strongest, powder slice is followed 
and blood slice is weakest, hypoxanthine may be active factor in promoting lipolysis. 
KEY WORDS: ethanol extract of wax slice; ethanol extract of powder slice; ethanol extract of blood slice; hypoxanthine; 
lipolysis 
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