
第 11 卷 第 3 期 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 Vol. 11 No. 3 

2020 年 2 月 Journal of Food Safety and Quality Feb. , 2020 

 

                            

基金项目: 武夷学院引进人才科研启动经费项目(YJ201806) 
Fund: Supported by Wuyi University Introduces Talents and Starts Funding for Scientific Research (YJ201806) 
*通讯作者: 尹传华, 副教授, 主要研究方向为植物营养与品质。E-mail: yinchh2006@126.com 
*Corresponding author: YIN Chuan-Hua, Associate Professor, College of Tea and Food Technology, Wuyi University, Wuyishan 354300, China. 
E-mail: yinchh2006@126.com 

 

检测仪器及消解方式对罗布麻微量元素 
检测效果的影响 

石秋梅 1, 张  科 2, 吴启明 3, 尹传华 1* 
(1. 武夷学院, 茶与食品学院, 武夷山  354300; 2. 中国科学院新疆生态与地理研究所荒漠与绿洲生态国家重点实验室,  

乌鲁木齐  830011; 3. 武夷山香甘厚茶业有限公司, 武夷山  354300) 

摘  要: 目的  探索罗布麻微量元素适宜的检测条件。方法  以新疆产罗布麻和白麻叶及其制品罗布麻茶为

实验材料, 比较了电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)和电感耦合

等离子体原子发射光谱法(inductively coupled plasma atomic emission spectrometry, ICP-AES)2 种仪器对其 Li、

B、Cr、Fe、Mn、Cu、Zn、Se 和 Sr 9 种微量元素的检测效果, 同时对比了 3 种不同的湿法消解方式对检测结

果的影响。结果  采用不同酸解液的 3 种湿法消解方法, 硝酸/过氧化氢消解液处理条件较温和, 元素损失量

较少, 检测结果稍高于浓硝酸/高氯酸消解液处理的结果, 但所耗消解时间更长。对于易挥发元素 Se, 选用酸

性和氧化性较弱的硝酸/过氧化氢消解液更适宜。在本试验条件下, 罗布麻体内的 Li 和 Cr 2 种微量元素不宜

采用 ICP-AES 仪器检测, 可选用 ICP-MS, 而对于难电离元素 Se 则正好相反。结论  检测罗布麻微量元素含

量时, 应根据待检测元素类型特征, 选择适宜的检测仪器。 

关键词: 罗布麻茶; 湿法消解; 微量元素; 电感耦合等离子体质谱法; 电感耦合等离子体原子发射光谱法 
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ABSTRACT: Objective  To explore the suitable conditions for detecting trace elements of Apocynum venetum. 

Methods  The leaves from Apocynum venetum Linnaeus and Apocynum pictum Schrenk and Apocynum venetum tea 

in Xinjiang were used as materials, and inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES) and 

inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) were performed to comparatively detect their trace element 

content, including Li, B, Cr, Fe, Mn, Cu, Zn, Se and Sr. Moreover, the effects of 3 types of wet digestion on the 

microelement content were conducted. Results  Totally 3 kinds of wet digestion methods using different acid 

hydrolysis solutions were used, the nitric acid/hydrogen peroxide digestion solution treatment conditions were milder, 

the element loss was less, the test results were slightly higher than the concentrated nitric acid/perchloric acid 
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digestion solution treatment results, but it took longer time to digest. For volatile element Se, it was more suitable to 

use nitric acid/hydrogen peroxide digestion solution with weak acidity and oxidation. Under the conditions of this 

test, the 2 trace elements of Li and Cr in Apocynum were not suitable for detection by ICP-AES instruments, and 

ICP-MS could be selected, while the opposite was true for the hard ionized element Se. Conclusion  When detecting 

the content of trace elements in Apocynum venetum, an appropriate detection instrument should be selected according 

to the characteristics of the type of elements to be detected. 
KEY WORDS: Aopacynum venetum tea; wet digestion; trace element; inductively coupled plasma atomic emission 

spectrometry; inductively coupled plasma mass spectrometry 
 
 

1  引  言 

我国罗布麻植物主要有 2 种 : 罗布麻属罗布麻

(Apocynum venetum Linnaeus)(俗称红麻)和罗布麻属白麻

(Apocynum pictum Schrenk)[1], 人们习惯把两者统称为“罗
布麻”。1977 年, 罗布麻叶正式列入《中国药典》一部, 2015
年最新版本仍保留[2]。罗布麻叶有被用做药用和茶饮的悠

久历史, 在不产茶的大西北民间常被称为“野茶”[3]。上世纪

80 年代, 罗布麻茶被批准上市[4], 中国药典 2015 年版首次

正式收入罗布麻茶 (Luobuma Cha, Apocynum venetum 
tea)[2]。罗布麻茶通常是指以罗布麻叶为材料制成的别样茶, 
但在盛产白麻的新疆地区, 常以白麻叶作为代用品。对 2
种罗布麻叶类黄酮等活性成分的研究表明, 白麻叶的成分

及含量与罗布麻接近, 亦具有良好的保健功能[5,6]。 
各种类型茶饮是人体微量元素的重要补充来源, 别

样茶罗布麻茶亦如此。植物中微量元素的检测方法主要有: 
电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass 
spectrometry, ICP-MS)、电感耦合等离子体原子发射光谱法

(inductively coupled plasma atomic emission spectrometry, 
ICP-AES)、火焰原子吸收光谱法(flame atomic absorption 
spectrometry, FAAS)与石墨炉原子吸收光谱法 (graphite 
furnace atomic absorption spectrometry, GFAAS)等。样品的

前处理消解方式主要有湿法消解、干法消解和微波消解。

虽已有若干文献分析检测了罗布麻叶的某些微量元素含 
量[79], 但有关消解方式及检测仪器对罗布麻不同微量元

素检测效果的研究鲜见报道。本研究以罗布麻和白麻叶及

其制品罗布麻茶为实验材料, 分析比较了 ICP-MS 法和

ICP-AES 法对其 9 种微量元素的检测效果, 同时研究了 3
种不同湿法消解前处理方式对检测结果的影响, 以期为罗

布麻微量元素检测及罗布麻茶质量控制提供理论依据。 

2  材料与方法 

2.1  试验材料 

罗布麻叶、白麻叶片及白麻种子均采自新疆阜康 222
团中国科学院阜康荒漠生态实验站盐生植物园; 罗布麻茶

(产地: 新疆库尔勒), 购买于当地市场。 

2.2  仪器与试剂 

Optima 8000型电感耦合等离子体原子发射光谱仪(美
国 PE 公司); 安捷伦 8800 型电感耦合等离子体质谱仪(美
国安捷伦科技有限公司); Mars 5 微波消解仪(美国 CEM 公

司 ); EAL-1 恒温电热板 (常州无有实验仪器有限公司); 
ML104 系列天平(英国梅特勒-托利多公司)。 

铁(Fe)、铜(Cu)、锰(Mn)、锌(Zn)、硒(Se)、锶(Sr)、
锂(Li)、硼(B)、铬(Cr)9 种元素标准溶液(质量浓度均为 
1000 mg/L, 国家标准物质中心 ); 绿茶标准物质 (标号

GBW10052, 地球物理地球化学勘察研究所)); 硝酸、高氯

酸、双氧水(优级纯, 国药试剂上海有限公司)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  样品消解方法 
用粉碎机将样品粉碎成粉末, 装于自封袋中备用。采

用以下 3 种湿法消解及微波消解方式进行样品前处理。 
湿法消解体系 1(下文简称“湿法 1”): 精密称取样品

0.5 g, 置于用酸浸泡过夜且用二次水冲洗干净并用烘箱烘

干的 50 mL 锥形瓶中。加入用二次水稀释过的 HNO3(1:1, 
V:V)5 mL 及 H2O2 3 mL, 加盖小漏斗, 静置过夜。次日, 将
锥形瓶置于电热板上加热, 温度 260 ℃。待锥形瓶中溶液

剩余 1/3 左右时, 逐次补加 1 mL H2O2 进行赶酸, 直至样品

溶液变为无色透明。若样品消解不完全, 可重复加 50% 
HNO3 和 H2O2, 继续消煮, 直至溶液无色透明。二次水定

容至 50 mL, 过滤, 装入塑料瓶待用。同时做空白对照。 
湿法消解体系 2(下文简称“湿法 2”): 除加入的消解液

为浓 HNO3 /H2O2 外, 其余所用试剂量及实验步骤均同湿

法消解 1。 
湿法消解体系 3(下文简称“湿法 3”): 消解液为浓

HNO3 和 HClO4, 分别加入 8 mL 和 2 mL, 消解至溶液剩余

1/3 左右, 若仍未变为无色透明, 可补加 2 mL HClO4 继续

消煮, 直至样品溶液变为无色。其余步骤同湿法消解 1。 
微波消解: 精密称取样品 0.1 g, 置于用酸浸泡过夜, 

且用二次水冲洗干净并用烘箱烘干的专用消煮管内。加入

5 mL浓 HNO3及 3 mL H2O2, 静置 2 h后, 盖上消煮管盖子, 
置于微波消解仪消煮, 工作参数如表 1 所示。消解 1 h 后, 



928 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 11 卷 
 
 
 
 
 

冷却至室温, 在赶酸炉中赶酸 2 h, 再次冷却至室温后, 用
二次水定容至 50 mL, 装入塑料瓶备用。同时做绿茶标准

物质对照及空白对照。微波消解参数见下表 1。 
2.3.2  仪器工作条件 

安捷伦 8800 型电感耦合等离子体质谱仪(ICP-MS)工
作条件及参数: 射频功率 1500 W, 发射功率 1 W, RF 功率

1500 W, 等离子气流速 15 L/min, 载气流速 1.05 L/min, 补
偿气流速 1 L/min, 采样锥孔径 1.1 mm, 截取锥孔径    
0.9 mm, 复采样次数 3, 采样深度 8.0 mm。 

Optima 8000 型电感耦合等离子体原子发射光谱仪

(ICP-AES)工作条件及参数: 射频频率 40.68 MHz, 射频功

率 1500 W, 进样量 1.5 mL/min, 辅助气体流量 1.0 L/min。 
2.3.3  微量元素含量检测 

不同湿法消解前处理效果试验: 罗布麻叶、白麻叶及白

麻种子采用上述 3 种不同湿法消解体系消解, 均用 ICP-AES
仪器检测样品中锂(Li)、硼(B)、铬(Cr)、铁(Fe)、锰(Mn)、铜

(Cu)、锌(Zn)、硒(Se)和锶(Sr)共 9 种微量元素量。 
不同仪器检测效果试验: 罗布麻叶、白麻叶及其制品

罗布麻茶经湿法消解(湿法 2, 即消解液为浓 HNO3/H2O2)
和微波消解处理后, 分别用 ICP-AES 及 ICP-MS 仪器检测

样品中锂(Li)、硼(B)、铬(Cr)、铁(Fe)、锰(Mn)、铜(Cu)、
锌(Zn)、硒(Se)和锶(Sr)共 9 种微量元素量。 

ICP-AES 和 ICP-MS 检测条件见上述 2.3.2。 

2.4  数据处理 

采用 Microsoft Excel 2016 进行数据处理, 采用 Excel 
2016 绘制图表。 

3  结果与分析 

3.1  不同湿法消解方式对罗布麻微量元素检测效果

的影响 
以罗布麻叶、白麻叶和白麻种子为实验材料, 采用 3

种湿法消解方式处理样品, 即消解液分别为 50%硝酸/过氧

化氢、浓硝酸/过氧化氢和浓硝酸/高氯酸, 均采用 ICP-AES
检测样品中 9 种微量元素量, 结果见下表 2。 

由表 2 可知, 3 种湿法消解方法中, 无论是罗布麻叶、

白麻叶还是白麻种子, 均表现出如下规律: 以浓硝酸/高氯

酸为消解液处理样品, 所检测微量元素量均稍低于另外 2
种消解液处理, 其中 Se 和 Zn 含量差异尤为明显; 与浓硝

酸/过氧化氢消解液处理相比, “50%硝酸/过氧化氢消解液”
前处理所测的微量元素, 除两者的 Zn 含量差异较大及 Se
含量显著高于前者外, 其他所检测微量元素之间差异表现

不一致、不明显。 

3.2  不同检测仪器对罗布麻微量元素检测效果的 
影响 

罗布麻叶、白麻叶及罗布麻茶经湿法消解和微波消解

后, 分别采用 ICP-MS 和 ICP-AES 两种仪器检测样品 9 种

微量元素量, 结果见表 3。 
将 2 种仪器的检测结果进行比较可知 , 湿法消解

-ICP-AES 仪器对 Li 元素几乎检测不出, 对 Cr 的检测效果

亦不佳, 而微波消解-ICP-MS 对难电离元素 Se 的检测效果

较差。Fe、Mn、B、Cu、Zn 和 Sr 6 种元素在 2 种检测体

系中未表现出明显规律, 检测效果差异不大。 
 

表 1  微波消解仪工作参数 
Table 1  Working parameters of microwave digestion instrument 

消解程序 功率/W 升温时间/min 温度/℃ 持续时间/min 

1 1200 5 120 5 
2 1200 5 150 10 
3 1200 10 180 20 

 
表 2  3 种不同湿法消解方式下的罗布麻微量元素量(n=3) 

Table 2  Trace elements in different organs of Apocynum plants under three kinds of wet digestion (n=3) 

样品名称 
消解 
方法 

微量元素量/(mg/kg) 

Li B Cr Fe Mn Cu Zn Se Sr 

罗布麻叶 
湿法 1 0.6 165.0 3.8 137.4 174.4 4.2 17.3 13.8 262.1 
湿法 2 0.2 185.7 0.6 143.3 155.9 4.0 11.3 6.8 265.1 
湿法 3 0.6 100.9 1.6 127.2 144.1 3.6 11.4 3.5 237.0 

白麻叶 
湿法 1 0.3 164.5 1.4 127.5 83.4 3.5 17.6 10.8 495.2 
湿法 2 0.2 135.5 0.4 126.1 81.1 2.3 11.4 6.1 484.8 
湿法 3 0.7 106.0 1.5 100.2 74.8 2.3 8.5 4.5 451.1 

白麻 
种子 

湿法 1 1.7 48.8 2.6 157.4 55.4 5.7 33.8 10.5 128.2 
湿法 2 0.7 60.1 1.3 162.2 50.6 5.6 27.1 2.2 112.4 
湿法 3 2.6 42.0 1.3 135.0 38.6 4.0 18.4 1.6 99.7 

注: 湿法 1、湿法 2 和湿法 3, 均为湿法消解, 消解液分别为 50%硝酸/过氧化氢、浓硝酸/过氧化氢和浓硝酸/高氯酸。 
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表 3  不同仪器检测的罗布麻微量元素含量(mg/kg, n=3) 
Table 3  Trace elements of Apocynum plants detected by ICP-MS and ICP-AES, respectively (mg/kg, n=3) 

微量元素 检测仪器 罗布麻叶 白麻叶 罗布麻茶 

Li 
ICP-MS 35.8 65.4 46.3 

ICP-AES 0.2 0.2 2.6 

B 
ICP-MS 120.5 140.9 41.2 

ICP-AES 165.7 135.4 36.1 

Cr 
ICP-MS 10.6 5.7 7.5 

ICP-AES 0.6 0.4 1.9 

Fe 
ICP-MS 190.2 200.9 271.5 

ICP-AES 153.2 126.1 286.0 

Mn 
ICP-MS 170.9 91.0 30.7 

ICP-AES 155.9 81.0 28.6 

Cu 
ICP-MS 4.3 3.3 4.8 

ICP-AES 3.9 2.2 4.4 

Zn 
ICP-MS 11.0 14.1 38.9 

ICP-AES 11.3 11.4 30.9 

Se 
ICP-MS 0.1 0.1 0.2 

ICP-AES 6.7 6.1 1.5 

Sr 
ICP-MS 258.5 472.8 244.8 

ICP-AES 265.0 484.7 238.4 

 
 

3.3  3 种湿法消解前处理效果比较 

3 种湿消解方法的操作步骤及使用试剂总结于下表 4。
将 3 种湿消解方法进行比较可知, 以 50% HNO3/H2O2 为消

解液的湿法消解方式, 条件温和, 但耗时漫长, 需 12~15 h
方可消解完全, 且在消煮过程中需重复加酸和 H2O2。以

HNO3 /HClO4 为消解液时, 因酸试剂氧化性较强, 故消解时

间也较短, 仅 3~4 h 即可完成。而以浓 HNO3/H2O2 为消解液

的消解方式, 反应条件和消解时间介于三者之间。 
从上述表 2 可知, 3 种湿法消解方式均可取得较好的

消解效果, 且从总体上看, 三者之间的检测结果差异不太

大。但不同湿法消解方式因所选用酸试剂酸性强弱的不同, 
不仅影响消解时间, 对消解过程中元素损失程度也有影

响。以硝酸/过氧化氢为消解液, 由于条件较温和, 消解过

程中元素损失较少, 故检测的元素量总体较高; 而消解液

为浓硝酸/高氯酸时, 由于试剂氧化性强, 反应剧烈, 易引

发样品的挥发损失, 所以与另外 2 种湿消解方式相比, 所
检测微量元素量稍偏低。在所检测的九种微量元素中, 含
量较低的 Se 和 Zn, 尤其是 Se, 检测结果受湿法消解方式

影响最大。以 50% HNO3/H2O2 为消解液时, 罗布麻叶、大

叶白麻叶和大叶白麻种子的 Se 含量分别为 13.8、10.8 和

10.5 mg/kg, 而当消解液为浓硝酸/高氯酸时, 含量则分别

降为为 3.5、4.5 和 1.6 mg/kg。所以, 对于一些极易挥发损

失的元素, 如砷、硒和汞等, 一般不采用干灰化法或或湿

消化法进行前处理, 可考虑微波消解或采用无损分析技术

如中子活化技术(neutron activation technique, NAA)[10]。 

3.4  ICP-MS 和 ICP-AES 仪器检测效果比较 

从上述不同湿法消解方式对罗布麻微量元素检测

效果影响(3.1)及相关文献研究结果可知, 除少数元素外

(如硒), 消解方式对微量元素检测效果影响不显著[1113], 
故本论文研究中湿法消解 -ICP-AES 体系与微波消解

-ICP-MS 体系微量元素检测效果的差异主要源于检测仪

器的不同。 
与 ICP-AES 相比, ICP-MS 所检测的 Se 含量低一个数

量级, 几乎检测不出。这是因为常规 ICP-MS 采用启动雾

化器进样, 对那些电离电位高的难电离元素灵敏度低。元

素周期表中大多数元素在 ICP 中的电离度大于 90%, 然而

像砷(As)、硒(Se)、汞(Hg)这些难电离元素在 ICP 中的电离

度却相当低。这就导致 ICP-MS 法测定这些元素时, 分析

灵敏度相当差[10,14]。因此, 检测这类难电离元素时, 不宜

采用 ICP-MS 仪器, 可应选用 ICP-AES。 
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表 4  三种湿法消解体系比较 
Table 4  Comparison among three kinds of wet digestion systems 

 湿法 1 湿法 2 湿法 3 

称样重量/g 0.5 0.5 0.5 

酸种类 50% HNO3+H2O2 浓 HNO3+H2O2 浓 HNO3+HClO4 

酸总体积/mL 21 mL 50%HNO3 9 mL HNO3 8 mL HNO3+4 mL HClO4 

消解时间/h 12~15 5~6 3~4 

消解最高温度/℃ 180 180 180 

 
将 ICP-AES 法与 ICP-MS 法所检测的结果(表 3)进行

比较还可知, 在本试验条件下, ICP-AES 法几乎检测不出

各样品的 Li 和 Cr 含量, 故不宜采用该仪器检测这 2 种微

量元素含量, 可选用 ICP-MS 法。 
除上述几种微量元素有各自的适宜检测仪器外, 本

实验所检测的其他元素, 即 Fe、Mn、Cu、Zn 和 Sr, 采用

ICP-AES 和 ICP-MS 2 种仪器的检测效果差别不大。 

4  结  论 

以 50% HNO3/H2O2、HNO3/H2O2 和 HNO3/HClO4 为消

解液的 3 种湿法消解前处理, 因硝酸/过氧化氢消解液条件

较温和, 元素损失量较少, 故检测结果稍高于浓硝酸/高氯

酸消解液处理, 但差异不大且前者所耗消解时间也更长。

但对于易挥发元素 Se, 酸解液的酸性和氧化性对其检测结

果影响较大, 应选用较温和的硝酸/过氧化氢为消解液。 
在本试验条件下, 罗布麻体内 Li 和 Cr 元素不宜用

ICP-AES 仪器检测, 可用 ICP-MS 法, 而难电离元素 Se 正

好相反, 不可用 ICP-MS 法检测, 可选 ICP-AES 仪器。因

此, 在进行罗布麻微量元素含量检测时, 应根据待检测元

素类型特征, 选择适宜的检测仪器。 
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