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微波消解-电感耦合等离子体质谱法同时测定 

沙棘汁饮料中 18种无机元素 

董亚蕾, 刘  钊, 高文超, 王海燕*, 曹  进, 丁  宏 

(中国食品药品检定研究院, 北京  100050) 

摘  要: 目的  建立微波消解-电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass spectrometry, 

ICP-MS)同时测定沙棘汁饮料中 18 种无机元素的方法。方法  采用微波消解法对沙棘汁饮料样品进行处理, 

采用 ICP-MS 法测定, 对前处理过程和仪器条件进行了优化, 对方法性能进行考察, 并将该方法用于 4 批市售

沙棘汁样品中 18 种元素含量的检测。结果  该方法线性范围宽, 线性关系良好(r>0.995), 精密度高, 18 种元

素的加标回收率为 96.4%~107.3%, 相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)为 0.3%~5.9%。结论  微波

消解-ICP-MS 法前处理过程简单, 分析时间短, 方法快速、准确、可靠, 能够满足沙棘汁中多种元素同时检测

的需要。 
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Simultaneous determination of 18 kinds of inorganic elements in 
sea-buckthorn juice by microwave digestion-inductively 

coupled plasma mass-spectrometry 

DONG Ya-Lei, LIU Zhao, GAO Wen-Chao, WANG Hai-Yan*, CAO Jin, DING Hong 

(National Institutes for Food and Drug Control, Beijing 100050, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for simultaneous determination of 18 kinds of inorganic elements in 

sea-buckthorn juice by microwave digestion-inductively coupled plasma-mass spectrometry (ICP-MS). Methods  

The sea-buckthorn juice beverage samples were processed by microwave digestion method, then determined by 

ICP-MS, and the pretreatment process and instrument conditions were optimized. The performance of the method was 

examined, and the method was applied to detect 18 kinds of inorganic elements in 4 batches of commercially 

available sea-buckthorn juice samples. Results  The method had a wide linear range, good linearity (r>0.995), high 

precision, the recoveries of 18 kinds of inorganic elements were 96.4%-107.3%, and the relative standard deviations 

(RSDs) were 0.3%-5.9%. Conclusion  This method has a simple pretreatment process and a short analysis time. It is 

fast, accurate and reliable, and is suitable for simultaneous determination of various elements in sea-buckthorn juice. 

KEY WORDS: sea-buckthorn juice; microwave digestion; inductively coupling plasma mass spectrometry; 

inorganic element 
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1  引  言 

沙棘又名醋柳、酸刺等, 在华北、西北、东北及西南

地区多有分布, 是一种新兴的小浆果类树种[1]。沙棘为药

食同源植物, 1977 年被列于《中华人民共和国药典》[2], 是

古代蒙医、藏医常用药材。长期以来人们重视沙棘果实中

沙棘油的开发[3], 近年来沙棘汁的开发逐渐引起重视。研

究表明沙棘汁中富含维生素、黄酮、总酚、糖、蛋白质等

成分[4], 体外实验证明沙棘汁具有很好的自由基清除能力, 

对羟自由基致 DNA 的氧化损伤有很强的保护作用, 具有

抗氧化活性[5]。Beata 等[6]研究表明沙棘中含有对治疗心脑

血管疾病有益的生物活性化合物, 并具有抗肿瘤活性[7]。

随着人们对沙棘汁保健功能的认识, 沙棘汁逐渐被开发, 

成为一种天然、绿色、保健、营养的新型果蔬饮料, 得到

人们的青睐。 

沙棘汁中含有多种对机体有重大意义的元素, 测定

其中无机元素的含量有助于人们全面了解沙棘汁的保健功

效。目前, 用于测定沙棘汁中元素的方法主要有原子吸收

法、原子荧光法和电感耦合等离子体质谱法(inductively 

coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)。张崇玉等[8]分

别采用火焰原子吸收法和石墨炉原子吸收法测定了沙棘原

汁中 16 中矿物元素。袁庆华 [9]采用火焰原子吸收法测定

了沙棘原汁中的 Cu、Zn、Mn 和 Fe 等 4 种元素含量。以

上方法结果良好, 但均采用湿法消解, 操作复杂, 污染较

大。薛园园等[10]采用炉内消解-石墨炉原子吸收法测定了沙

棘汁中的铅。该方法操作简便, 但不能满足多种元素同时

测定的需要。汪正花等[11]采用微波消解-双道原子荧光光谱

法测定沙棘汁中的铅、砷、汞, 证明微波消解法效率高、

污染小、操作简便, 适于沙棘汁样品的分析。2012 年之后, 

微波消解-电感耦合等离子体质谱法逐渐应用于沙棘汁、沙

棘油等制品中的元素测定。朱利娜等[12]采用 ICM-MS 法测

定了青海产 4 种不同颜色沙棘果果汁中的 10 种微量元素, 

证明不同颜色沙棘果果汁中微量元素含量存在差异。通过

统计软件对不同产地沙棘汁中微量元素进行聚类分析, 并

尝试对沙棘汁进行产地归类[13]。刘宏伟等[14]采用 ICP-MS

法测定了沙棘油中 18 种元素含量, 以正己烷为稀释剂对

沙棘油进行简单稀释后直接进样, 避免了消解步骤。张荣 
[15]采用微波消解法进行前处理, 采用 ICP-MS 法测定了

沙棘果油中 13 种微量元素含量, 证明微波消解-ICP-MS

法具有灵敏度高、检出限低、快速、线性范围宽等优点, 能

够实现快速、高效、准确分析沙棘产品中微量元素含量

的目的。 

沙棘汁逐渐被开发为饮料, 进入国内饮料市场[16]。对

沙棘汁饮料中的元素含量进行检测, 可为饮料质量的评价

提供科学依据。目前, 关于微波消解-ICP-MS 法测定沙棘

汁饮料中多种元素含量的工作尚未见报道。本研究利用微

波消解进行样品前处理, 采用 ICP-MS 法同时测定了市售

沙棘汁饮料中 18 种常量元素、微量元素和重金属元素的含

量, 以期为沙棘汁的质量研究提供了参考依据, 为沙棘汁

饮料的安全监管提供了科学依据。 

2  材料与方法 

2.1  材料与仪器 

iCap-Q 电感耦合等离子体质谱仪(美国 Thermo Fisher

公司); MARS-express 微波消解仪(美国 CEM 公司); Milli-Q

纯水仪(美国 Sartorius 公司); BHW-09C 敞开式电加热恒温

炉(上海博通化学科技有限公司); METTLER AL204 电子天

平(美国 Mettler Toledo 公司)。 

硝酸、双氧水(优级纯,国药集团有限公司); 多元素混

合标准溶液(包括 Ca、K、Mg、Na、Al、Fe、 Sr、 Ba、

Cu、Mn、As、Cd、Co、Cr、Ni、Pb、Tl、Sn 等元素, 混

标中各元素的浓度见表 1)、内标元素包括锂(Li)、锗(Ge)、

钇(Y)、铟(In)、铼(Re)(浓度均为 1000 μg/mL, INORGANIC 

VENTURES 公司); 质谱调谐液(锂(Li)、钴(Co)、铟(In)、

铀(U)、钡(Ba)、铈(Ce)含量均为 1.0 μg/L, 美国 Thermo 

Fisher 公司)。 

市售沙棘汁饮料样品, 共 4 批。其中瓶装样品 3 批, 购

自当地超市; 杯装样品 1 批, 购自某餐饮门店。 

2.2  样品前处理过程 

精密量取 1.0 mL 沙棘汁样品, 置于聚四氟乙烯消解

罐内, 加入硝酸 5.0 mL 和双氧水 0.5 mL 后, 于 100 ℃下加

热 20 min 进行预消解。冷却至室温后密封, 放入微波消解

仪中消解。消解程序如下: 起始温度(120 ℃)保持 3 min, 以

6 ℃/min 升至 150 ℃, 保温 2 min, 再以 6 ℃/min 升至

180 ℃保持 20 min。冷却至室温后, 敞口放置, 于 100 ℃下

加热赶酸至约 1 mL 左右, 用超纯水洗涤, 定容至 30 mL, 

待测。同时做样品空白。 

2.3  标准溶液配制 

内标标准溶液经 5%硝酸溶液稀释后, 得到浓度为

10 ng/mL 的内标混合溶液。 

量取多元素混合标准溶液适量, 经 5%硝酸溶液稀释, 

得各元素的系列标准溶液。标准曲线中各浓度梯度如表 1

中所示。 

2.4  样品测定 

以标准调谐液对 ICP-MS 仪器进行调谐, 使仪器灵敏

度、氧化物、双电荷和分辨率等指标达到测定要求。待测

样品溶液测定时, 同时引入内标溶液进行检测。 

仪器的参考条件: 射频功率: 1550 W; 等离子体流速: 

14 L/min; 雾化气流速: 0.8 L/min; 雾化室温度: 3 ℃; 采样

锥和截取锥均为 Ni 锥; 采样深度: 5 mm; 碰撞气: He(＞
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99.999%); 流速: 4.2 mL/min; 泵速: 40 r/min; 驻留时间: 

0.02 s; 重复采集次数: 3 次。 

按照操作程序, 依次测定标准曲线溶液、空白样品溶

液及各样品, 扣除背景吸收后, 计算得到样品中各元素的

含量。 

 
表 1  各元素储备液浓度及系列标准溶液中各点浓度 

Table 1  The concentration of stock solution and serial standard 
solutions for each element 

元素 
储备液浓度 

/(μg/mL) 
标准曲线浓度 

/(μg/mL) 

Ca、K、Mg、Na 2000 0.4, 2, 4, 12, 20 

Al、Fe 500 0.1, 0.5, 1, 3, 5 

Sr 100 0.02, 0.1, 0.2, 0.6, 1 

Ba、Cu、Mn 50 0.01, 0.05, 0.1, 0.3, 0.5

As、Cd、Co、Cr、Ni、

Pb、Tl 
5 1, 5, 10, 30, 50 

Sn 0.5 0.1, 0.5, 1, 3, 5 

 

3  结果与分析 

3.1  实验条件选择 

3.1.1  样品前处理 

元素分析实验中, 样品前处理技术通常包括干灰化

法、湿法消解、微波消解法。干灰化法因步骤繁琐、污染

较大已应用较少。采用湿法消解时, 所需的消解试剂较多、

耗时较长, 消解液中残存的酸对测定干扰较大。微波消解

法在高压密闭条件下进行, 具有快速、高效、溶剂使用量

小的特点, 而且方法污染小, 是食品基质样品前处理中最

常用的前处理方式。 

沙棘汁样品中加入消解液后先受热进行预消解, 随

后进入微波消解仪进行充分消解。因沙棘汁中有机物质含

量较高, 实验采用 HNO3-H2O2 体系进行微波消解。硝酸具

有强酸性和氧化性, 过氧化氢为辅助消解试剂, 协助氧化

样品基质中有机物。实验中发现, 预消解时, 在消解罐内

产生大量棕色烟雾。当样品量在 1.0 mL 左右时, 采用 5 mL

硝酸+0.5 mL 过氧化氢为消解试剂, 即可将样品充分消解, 

得到无色透明溶液。 

3.1.2  测定同位素的选择 

测定同位素的选择原则是: 在自然界丰度最高, 其他

元素干扰最小[17]。本方法中, Ca 元素丰度最高的同位素为
40Ca, 而在本方法中, 载气为氩气 40Ar , 两者质荷比相同, 

会对 Ca 的测定造成干扰。最终选择测定丰度次高的 44Ca

同位素。铁元素丰度最高的同位素是 56Fe, 与氩气与氧气

加和(40Ar+16O)的质荷比相同, 则选择铁元素丰度次高的
57Fe 为最佳。其余元素均选用丰度最高的同位素。 

3.1.3  内标元素的选取 

沙棘汁样品中基质较为复杂, 产生的基体效应会对

待测元素产生抑制作用, 消除基体效应是准确检测的前提

和关键。内标法会对基体效应产生补偿作用, 故本研究采

用内标校正法来消除基体干扰。内标校正体系包括 7Li、
73Ge、89Y、115In、185Re, 质量数 23~39 的元素, 选择 7Li

作为内标; 质量数为 44~75 的选择 73Ge 作为内标; 质量数

为 88的选择 89Y作为内标, 质量数为 111~137 的选择 115In

作为内标。以此校正体系作为内标, 分别分析标准溶液、

空白溶液和样品溶液, 可较好地校正沙棘汁样品的基体

效应。 

3.2  方法性能参数 

3.2.1  线性关系 

在最佳实验条件下, 各元素的系列标准溶液依次进

样, 采用在线内标校正, 进行 ICP-MS 分析。以 18 种元素

的浓度为横坐标, 以各元素与相应内标计数值的比值为纵

坐标, 进行线性回归分析。18 种元素的线性范围、线性方

程、相关系数列于表 2 中。结果表明, 18 种元素线性范围

较宽, 线性范围内线性关系良好(r＞0.995)。 

3.2.2  检出限和精密度 

以同样的消解条件制备 11 份样品空白溶液, 连续测

定, 计算各元素响应值的标准偏差, 以 3 倍标准偏差除以

相应元素标准曲线的斜率, 计算出各元素的检出限(limit 

of detection, LOD), 结果如表 2 所示。以相同条件制备样

品, 平行测定 6 次, 测定各元素的含量。根据 6 次的测定

结 果 , 计 算 各 元 素 测 定 值 的 相 对 标 准 偏 差 (relative 

standard deviation, RSD), 结果见表 2。结果表明, ICP-MS

法测定 18 种元素的 RSD 范围为 0.6%~5.5%, 说明该方法

精密度良好。 

3.2.3  回收率实验 

针对各沙棘汁饮料样品, 根据其中各元素的含量, 进

行加标回收实验。样品平行测定 3 次, 根据 3 次测定结果

的平均值, 计算样品加标回收率和相对标准偏差, 结果列

于表 3 中。结果表明, 沙棘汁样品中, 18 种元素的加标回

收率范围为 96.4%~107.3%, RSD 范围为 0.3%~5.9%。说明

该方法准确可靠, 能够满足沙棘汁饮料中多种元素测定的

要求。 

3.4  样品测定结果 

依据本方法, 测定了 3 批市售瓶装沙棘汁饮料(样品

编号 1~3)和 1 批市售餐饮杯装沙棘汁饮料(样品编号 4)中

18 种元素的含量, 测定结果如表 4 所示。从表 4 中可知, 样

品中含量最高的 4 种元素依次是 K、Na、Ca、Mg。Fe 元

素含量范围是 1.8~2.8 mg/L, Mn 元素含量为 0.3~1.0 mg/L, 

Sr 元素含量为 0.1~0.2 mg/L。由此可见, 沙棘饮料中对人

体有益的微量元素 Fe、Al、Mn、Sr、Cu 等元素含量较高。
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对于重金属元素 , 样品中 Sn 元素含量范围为 0.03~    

0.04 mg/L, 1 号样品 Pb 含量为 0.048 mg/L, 根据 GB 

2762-2017 的规定[18], 饮料中 Pb(果蔬汁类饮料)≤0.05 mg/L, 

Sn 含量≤150 mg/kg, 因此沙棘汁饮料中重金属含量符合

国标规定。其他重金属元素, 如 Ni、Cd 均为未检出。As

含量不高于 0.003 mg/L, Ba 含量范围为 0.03~0.1 mg/L, Tl

含量为 0.002~0.004 mg/L, 含量均较低。这可能与沙棘植物

多生活在偏远地区, 受污染程度较轻有关。 

 
表 2  各元素的线性范围、线性方程、相关系数、检出限及精密度(n=6) 

Table 2  Linear equations, correlation coefficients, linear range, LOD and RSD for each element (n=6) 

元素 线性范围 线性方程 线性相关系数(r) 检出限 RSD/% 

23Na 0.4~20μg/mL Y=4385664X+223888 0.9993 0.004 μg/mL 1.6 
24Mg 0.4~20μg/mL Y=1859719X+45933 0.9983 0.002 μg/mL 5.1 
27Al 0.1~5 μg/mL Y=611854X+13255 0.9978 0.005 μg/mL 4.8 
39K 0.4~20 μg/mL Y=1582516X+170260 0.9997 0.008 μg/mL 2.8 

44Ca 0.4~20 μg/mL Y=125455X+20200 0.9998 0.02 μg/mL 4.6 
52Cr 1~50 ng/mL Y=31778X+3769 0.9987 0.02 ng/mL 1.8 

55Mn 10~500 ng/mL Y=20779X+44533 0.9986 0.1 ng/mL 3.1 
57Fe 0.1~5μg/mL Y=846770X+6460 0.9984 0.001μg/mL 3.5 
59Co 1~50 ng/mL Y=57207X+433 0.9994 0.001 ng/mL 5.5 
60Ni 1~50 ng/mL Y=13076X+34651 0.9951 0.15 ng/mL 2.3 
63Cu 10~500 ng/mL Y=35230X+13798 0.9973 0.02 ng/mL 3.7 
75As 1~50 ng/mL Y=2618X+40 0.9991 0.02 ng/mL 4.3 
88Sr 20~1000 ng/mL Y=24422X+10379 0.9989 0.03 ng/mL 3.8 

111Cd 1~50 ng/mL Y=11805X+175 0.9982 0.08 ng/mL 3.3 
118Sn 0.1~5 ng/mL Y=26845X+6618 0.9981 0.03 ng/mL 1.7 
137Ba 10~500 ng/mL Y=11980X+9225 0.9989 0.10 ng/mL 2.2 
205Tl 1~50 ng/mL Y=227833X+303 0.9969 0.0002 ng/mL 2.5 
208Pb 1~50 ng/mL Y=153352X+41191 0.9967 0.02 ng/mL 0.6 

 

表 3 加标回收率结果(n=3) 
Table 3 Recovery test result of the method (n=3) 

元素 溶液中浓度 加标浓度 实测浓度 回收率/% RSD/% 

23Na 2.89 μg/mL 2.0 μg/mL 4.98 μg/mL 101.7 2.8 
24Mg 0.13μg/mL 0.20μg/mL 0.33μg/mL 99.4 1.7 
27Al 0.031μg/mL 0.05 μg/mL 0.079μg/mL 97.3 4.0 
39K 9.24μg/mL 10.0μg/mL 20.4μg/mL 106.1 0.3 

44Ca 0.28μg/mL 0.20μg/mL 0.48μg/mL 99.4 3.2 
52Cr 0.89 ng/mL 0.50 ng/mL 1.38 ng/mL 99.1 2.3 

55Mn 5.24 ng/mL 5.0 ng/mL 10.15 ng/mL 99.1 3.5 
57Fe 0.047 μg/mL 0.05μg/mL 0.09μg/mL 96.6 2.5 
59Co 0.046 ng/mL 0.50 ng/mL 0.53 ng/mL 97.8 3.3 
60Ni / 15.0 ng/mL 14.5 ng/mL 96.4 3.4 
63Cu 0.93 ng/mL 0.50 ng/mL 1.47 ng/mL 102.9 1.5 
75As / 5.0 ng/mL 5.00 ng/mL 100.0 3.1 
88Sr 1.65 ng/mL 1.2 ng/mL 2.9 ng/mL 102.4 2.9 

111Cd / 0.50 ng/mL 0.51 ng/mL 102.2 4.8 
118Sn 0.69 ng/mL 0.50 ng/mL 1.20 ng/mL 100.8 5.8 
137Ba 0.93 ng/mL 5.0 ng/mL 6.14 ng/mL 103.5 4.8 
205Tl / 0.50 ng/mL 0.54 ng/mL 107.3 5.9 
208Pb 0.80 ng/mL 0.50 ng/mL 1.29 ng/mL 99.4 4.6 
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表 4  市售 4 批沙棘汁饮料中 18 种元素的含量/(mg/L) 
Table 4  The determination results of 18 kinds of element in 4 batches of commercial samples/(mg/L) 

编号 23Na 24Mg 27Al 39K 44Ca 52Cr 55Mn 57Fe 59Co 60Ni 63Cu 75As 88Sr 111Cd 118Sn 137Ba 205Tl 208Pb

1 174 7.8 1.9 554 17 0.05 0.3 2.8 0.003 未检出 0.06 0.003 0.1 未检出 0.04 0.06 0.0003 0.048

2 169 6.6 0.9 569 13 0.02 0.2 1.9 0.001 未检出 0.05 -a 0.1 未检出 0.04 0.03 0.0002 0.007

3 187 7.5 1.1 568 22 0.02 0.3 2.3 0.002 未检出 0.05 - 0.1 未检出 0.03 0.04 0.0002 0.008

4 199 22 1.1 406 37 0.03 1.0 1.8 0.006 未检出 0.18 0.002 0.2 未检出 未检出 0.10 0.0004 0.005

a 检出, 低于定量限, 样品中, 75As 的定量限为 0.0018 mg/L。 
 

比较市售瓶装沙棘汁饮料和餐饮杯装沙棘汁饮料发

现, Na、Al、K、Cr、Fe、Sr 等元素含量差异较小, 而 Mg、

Ca、Mn、Cu 4 种元素含量差别较大。餐饮杯装沙棘汁饮

料中, Mg 含量为 22 mg/L, 预包装饮料平均值为 7.3 mg/L, 

两者相差 3 倍。而餐饮杯装沙棘汁饮料中 Ca 含量为     

37 mg/L, 是预包装饮料中 Ca 含量平均值(17.3 mg/L)的 2.1

倍。Mn、Cu、Ba 3 种元素也有 2~3 倍的差异。这可能是

由于预包装饮料的生产规模较大, 产品批次间差异较小, 

而餐饮杯装饮料的生产规模较小, 易导致批次间质量不稳

定, 这一点有待于更全面深入的研究。 

4  结  论 

沙棘汁饮料中不同程度地含有人体必需的金属元素, 

如 K、Na、Ca、Mg、Fe、Mn、Sr 等, 而对人体有害的重

金属元素含量都比较低, 这可能是沙棘生长在远离城市的

边远山区, 环境污染小。本方法可应用于同时测定沙棘汁

饮料中 18 种无机元素, 具有灵敏准确, 简便快速的优点。

本研究结果为沙棘汁饮料的质量研究提供了科学依据。 
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