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电感耦合等离子体质谱法检测新食品原料 

黑果腺肋花楸果中的 20种营养元素 

于  丽, 吴渺渺, 刘美思, 顾俊杰* 

(沈阳海关, 沈阳  110016) 

摘  要: 目的  建立电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)测定辽

宁地区新食品原料黑果腺肋花楸果中 20 种营养元素(钾、钙、锰、铁、铜、锌、锶、锂、钠、镁、铝、磷、

钛、钴、镍、钼、锡、锑、钡、硒)含量的方法。方法  准确称取混匀新鲜黑果腺肋花楸果样品 0.500 g 放置

于微波消解罐中, 加入硝酸 8 mL, 按照微波消解的操作步骤消解试样, 赶酸后将消化液转移至 50 mL 比色管

中, 用少量水洗涤消解罐数次, 合并洗涤液于比色管中, 并用水定容至刻度, 混匀后检测。结果  20 种营养元

素线性关系良好, 相关系数大于 0.999; 检测限为 0.010～1.0 mg/kg。加样回收率为 89.7%～101.6%; 相对标准

偏差为 0.36%～5.37%。结论  本方法准确可靠、灵敏简便, 可用于辽宁地区新食品原料黑果腺肋花楸果中多

种营养元素的质量研究, 同时为测定同类新食品原料中此 20 种营养元素的测定提供参考。 

关键词: 新食品原料; 黑果腺肋花楸果; 微波消解; 电感耦合等离子体质谱法; 营养元素 

Determination of 20 nutritient elements in Aornial mealnocarpa fruit of new 
food source by inductively coupled plasma mass spectrometry 

YU Li, WU Miao-Miao, LIU Mei-Si, GU Jun-Jie* 

(Shenyang Customs, Shenyang 110016, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 20 nutrient elements (K, Ca, Mn, Fe, Cu, 

Zn, Sr, Li, Na, Mg, Al, P, Ti, Co, Ni, Mo, Sn, Sb, Ba, Se) in Aornial mealnocarpa fruit of new food source in 

Liaoning province by inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS). Methods  Totally 0.500 g mixed 

sample of Aornial mealnocarpa fruit of new food source was accurately weighed and placed in a microwave 

digestion tank, then added 8 mL nitric acid. The sample was digested according to the microwave digestion 

procedure, then transfered the digestion solution to a 50 mL colorimetric tube after removing the acid. The digestion 

was washed tank several times with a small amount of water, then the washing solution was combined in the 

colorimetric tube using water made the volume up to the mark. After blending, the contents was detected. Results 

The 20 nutrient elements had a good linear relationship, the correlation coefficients were greater than 0.999. The 

limits of detection were 0.010‒1.0 mg/kg. The sample recovery rates were 89.7%‒101.6%, the relative standard 

deviations were 0.36%‒5.37%. Conclusion  This method is accurate, reliable, sensitive and simple. It can be used to 
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study the quality of multiple nutrient elements in the new food raw materials of Aronia melanocarpa in Liaoning area, 

and provide a reference for the determination of these 20 nutrient elements in similar new food raw materials. 

KEY WORDS: new food source; Aornial mealnocarpa fruit; microwave digestion; inductively coupled plasma 

mass spectrometry; nutritional elements 
 
 

1  引  言 

黑果腺肋花楸果实近球形, 紫黑色, 平均直径 1.5 cm 左

右, 最大单果质量 1.5 g 左右, 果味酸甜, 略有涩味, 在 2018

年 9 月通过国家卫生健康委员会对新食品原料的安全性评估

审查, 被列为新食品原料[1‒4]。黑果腺肋花楸果实具有极高的

营养价值, 富含多酚、维生素 C、花青素、花色苷、类黄酮、

矿物质和维生素等多种对人体有益的物质[1‒4 ], 对降血糖、降

血脂、防治心脑血管疾病和抗衰老有特效[5‒9], 在饮料、果酒、

食用色素等食品领域用途广泛, 在欧美国家已被广泛应用于

医药、化妆品等领域[10‒12]。因此, 种植黑果腺肋花楸具有很

高经济效益。黑果腺肋花楸果中含有丰富的营养元素, 而国

内对其果实营养元素的研究报道很少。鉴于此本研究建立微

波消解-电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma 

mass spectrometry, ICP-MS)测定黑果腺肋花楸果中的营养元

素[13‒15], 为黑果花楸的开发利用提供理论依据。 

2  材料与方法 

2.1  试剂、仪器与材料 

PE NexION 300X 电感耦合等离子体质谱仪(美国珀

金埃尔默公司); CEM Mars 5 微波消解仪(美国 CEM 公司); 

Milli-Q 超纯水制备器(美国 Millipore 公司)。 

硝酸(优级纯, 国药试剂); 实验用水为一级水。 

钾、钙、锰、铁、铜、锌、锶、锂、钠、镁、铝、磷、

钛、钴、镍、钼、锡、锑、钡、硒(C=1000 mg/L)、72Ge、 
103Rh、115In、159Tb、185Re 、209Bi(C=100 mg/L)(国家有色

金属及电子材料分析测试中心); 调谐液: Li、Mg、Y、Ce、

Tl、Co (C=1 μg/L, 美国 PE 公司)。 

辽宁地区(海城、丹东、鞍山、朝阳、铁岭、锦州、

葫芦岛)种植的黑果腺肋花楸果, 每个城市采集 20 批次。 

2.2  实验方法 

2.2.1  仪器工作参数 

利用 1 μg/L 的 Li、Mg、Y、Ce、Tl、Co(1 μg/L)调谐

液对仪器工作参数进行调节 , 采用在线加入内标溶液
72Ge、103Rh、115In、159Tb、185Re 、209Bi(C=1.0 mg/L)调节

分析仪器的使用过程中的非谱线干扰和随时间产生的变化, 

运用氦气碰撞模式消除多原子离子干扰。ICP-MS 工作参

数设置为射频发射器功率 1500 W; 等离子体流量     

18.0 L/min; 载气流量 0.95 L/min; 辅助气流量 1.0 L/min; 

氦气流量 6.0 mL/min; 扫描方式片扫; 分析模式为全定量

分析; 重复次数为 3 次。测定时选取的同位素为 39K、43Ca、
55Mn、57Fe、63Cu、66Zn、88Sr、7Li、23Na、24Mg、27Al、
31P、47Ti、59Co、60Ni、98Mo、118Sn、121Sb、138Ba、82Se。 

2.2.2  样品前处理 

称取混匀新鲜黑果腺肋花楸果样品 0.500 g 于微波消

解罐中, 加入硝酸 8 mL, 按照微波消解的操作步骤消解试

样, 消解条件: 110 ℃, 升温 5 min, 恒温 5 min, 150 ℃, 升温

5 min, 恒温 10 min, 180 ℃, 升温 5 min, 恒温 10 min。冷却

后取出消解罐, 在电热板上于 140～160 ℃赶酸, 待棕色烟

冒尽, 至 1 mL 左右, 冷却至室温, 将消化液转移至 50 mL

比色管中, 用少量水洗涤消解罐数次, 合并洗涤液于比色管

中, 并用水定容至刻度, 混匀备用。同时做试剂空白。 

3  结果与分析 

3.1  碰撞气流量的优化 

仪 器 首 先 在 标 准 模 式 下 进 行 参 数 优 化 : 利 用    

10 μg/L 的 Li、Co、In、U、Ce 调谐液对仪器工作参数

进行调节 , 使仪器灵敏度 , 同时氧化物及双电荷产率

CeO/Ce 需控制在＜0.3%, 否则会严重影响部分元素的

准确度。当采用默认的 CeO/Ce=0.5%, 部分标准物质测

定结果对于认定值的回收率在 150%~400%不等 , 无法

满足检测要求。当 CeO/Ce=0.2%时, 所有标准物质回收

率有明显改善 , 在具体调谐过程中 , 在满足灵敏度最低

的 0.1 μg/kg, Pb 有稳定检测器脉冲计数(100 CPS 以上, 

空白＜10 CPS)的基础上, 尽量减小雾化器流量。经过优

化, 最终选择的雾化气流量为 0.95 L/min; 再开启 He/H2

碰撞反应气 , 逐步増大 He/H2 流量 , 测试超纯水、

4%HNO3 及 10 μg/L Pb(4%HNO3 介质)在 75 amu 处的响

应信号, 计算其背景等效浓度; 并利用 Pb 标液进一步优

化 He/H2 流量, 得到仪器工作参数如图 1 所示(图中 BEC

为乘以 30 倍后的数据, 以示直观)。 

3.2  线性关系与检出限 

采用在线加入内标溶液, 运用氦气碰撞模式, 取混合

标准贮备液, 经过 1 μg/L 的混合调谐液优化后的仪器进行

测定, 加 5% HNO3 稀释制成系列标准工作溶液, 以待测元

素的质量浓度为横坐标(X), 信号强度为纵坐标(Y), 绘制

各元素的标准曲线见表 1。重复测定空白溶液 11 组, 以 3

倍响应值对应的浓度为检出限。 
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图 1  He/H2 碰撞反应模式下背景相当浓度 

Fig.1  Concentration of background in He/H2 collision reaction mode 
 
 
 

表 1  标准系列的线性范围和检出限 
Table 1  Linear ranges and detection limits for standard series 

元素 回归方程 相关系数 线性范围/(µg/L) 检出限/(mg/kg) 

钾 Y=0.792X+1.25×10-3 0.9991 5.0～2000 1.0 

钙 Y=0.346X+9.17×10-4 0.9994 5.0～2000 1.0 

锰 Y=0.084X+3.03×10-3 0.9986 5.0～2000 0.10 

铁 Y=0.176X+1.64×10-3 0.9990 5.0～2000 1.0 

铜 Y=0.137X+7.81×10-5 0.9992 5.0～2000 0.050 

锌 Y=0.224X+4.68×10-4 0.9997 5.0～2000 0.050 

锶 Y=0.178X+1.06×10-2 0.9995 5.0～2000 0.20 

锂 Y=0.462X+1.42×10-2 0.9983 5.0～2000 0.010 

钠 Y=0.696X+3.25×10-3 0.9995 5.0～2000 1.0 

镁 Y=0.359X+2.04×10-3 0.9990 5.0～2000 1.0 

铝 Y=0.126X+5.36×10-3 0.9988 5.0～2000 0.50 

磷 Y=0.096X+8.02×10-3 0.9979 5.0～2000 1.0 

钛 Y=0.0105X+1.23×10-4 0.9982 0.5～200 0.020 

钴 Y=0.0072X+6.46×10-5 0.9989 0.5～200 0.010 

镍 Y=0.0174X+1.87×10-4 0.9994 0.5～200 0.010 

钼 Y=0.0063X+3.61×10-5 0.9987 0.5～200 0.010 

锡 Y=0.0131X+2.15×10-4 0.9998 0.5～200 0.010 

锑 Y=0.0056X+3.89×10-5 0.9992 0.5～200 0.010 

钡 Y=0.0094X+5.73×10-5 0.9984 0.5～200 0.020 

硒 Y=0.0227X+1.52×10-4 0.9991 0.5～200 0.010 

 
3.3  准确度实验 

取黑果腺肋花楸果, 按分析步骤处理后, 经 6 次分析

确定各元素的平均背景值。然后取同量的样品加入标准溶

液, 按 2.2 的前处理方法, 制备加标的黑果腺肋花楸果溶

液, 来评价方法的准确度与精密度。从表 2 列出的结果可

以看出, 20 种营养元素的加标回收在 89.7%~101.6%之间, 

说明本方法的准确度良好; 相对标准偏差为 0.36%~5.37%, 

表明其精密度达到实验要求。此方法可以满足黑果腺肋花
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楸果样品的测定, 方法准确可靠。 

3.4  样品测定结果 

采集辽宁地区 7 个城市种植的黑果腺肋花楸果, 每

个城市采集 20 批次, 共计 140 批次新鲜黑果腺肋花楸果

样品, 进行 20 种营养元素的测定, 样本中钾、钙、锰、

铁、铜、锌、锶、锂、钠、镁、铝、磷、钛、钴、镍、

钼、锡、锑、钡和硒营养元素的含量均较高, 具体结果

见表 3。 

4  结  论 

本研究建立了电感耦合等离子体质谱法同时测定黑

果腺肋花楸果中钾、钙、锰、铁、铜、锌、锶、锂、钠、

镁、铝、磷、钛、钴、镍、钼、锡、锑、钡和硒营养元素

的分析方法。通过标准曲线、检出限、加标回收率、精密

度对该方法进行研究。结果表明该方法可用于黑果腺肋花

楸果中 20 种营养元素的检测, 且操作简单、快速、可同时

测定多种元素含量。 

 
表 2  黑果腺肋花楸果添加 20 种营养元素的回收率、相对标准偏差(n=6) 

Table 2  Recoveries and relative standard deviations of 20 nutrient elements added into Aornial mealnocarpa fruit(n=6) 

元素 平均背景值/(mg/kg) 标准加入值/(mg/kg) 加标测定值/(mg/kg) 平均回收率/% 相对标准偏差/% 

钾 2.67×104 1.0×104 3.52×104 95.9 0.65 

钙 104 100 194 95.1 0.36 

锰 1.32 1.0 2.11 90.9 2.92 

铁 43.0 100 129 90.2 0.81 

铜 1.67 1.0 2.48 92.9 0.46 

锌 12.0 100 106 94.6 1.09 

锶 2.05 1.0 2.87 94.1 2.54 

锂 0.021 1.0 0.982 96.2 4.23 

钠 1.24×103 1.0×103 2.06×103 92.0 0.55 

镁 1.33×103 1.0×103 2.09×103 89.7 0.89 

铝 11.0 100 102 91.9 0.67 

磷 220 100 325 101.6 0.39 

钛 2.03 1.0 2.89 95.4 0.85 

钴 0.024 1.0 1.03 100.6 5.37 

镍 0.246 1.0 1.14 91.5 3.05 

钼 0.235 1.0 1.19 96.4 2.96 

锡 1.52 1.0 2.50 99.2 0.92 

锑 0.068 1.0 1.03 96.4 4.38 

钡 6.49 1.0 7.21 96.3 1.28 

硒 0.073 1.0 1.02 95.1 4.71 

 
 

表 3  辽宁地区不同产地黑果腺肋花楸果中营养元素测定结果(mg/kg) 

Table 3  Determination of nutrient elements in Aornial mealnocarpa fruit from different areas in Liaoning province(mg/kg) 

元素 海城 丹东 鞍山 朝阳 铁岭 锦州 葫芦岛 

钾 3.21×104 2.67×104 2.09×104 3.28×104 1.53×104 2.47×104 1.86×104 

钙 132 104 93 85 115 96 127 

锰 1.17 1.32 1.04 0.97 1.28 0.89 0.92 

铁 53.6 43.0 36.5 47.3 31.5 47.4 36.8 

铜 1.48 1.67 1. 32 0.98 1.40 1.31 1.09 
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续表 3 

元素 海城 丹东 鞍山 朝阳 铁岭 锦州 葫芦岛 

锌 17.4 12.0 10.4 11.5 15.8 9.35 13.3 

锶 1.63 2.05 2.32 1.87 1.42 1.69 2.26 

锂 0.032 0.021 － 0.024 0.045 － 0.029 

钠 1.71×103 1.24×103 9.63×104 1.62×103 1.53×103 8.27×104 1.08×103 

镁 1.62×103 1.33×103 1.07×103 1.54×103 1.26×103 1.39×103 1.74×103 

铝 9.32 11.0 13.5 8.52 7.97 14.1 12.6 

磷 248 220 196 183 219 247 153 

钛 2.16 2.03 1.84 2.45 1.93 2.09 1.88 

钴 0.022 0.024 － － － 0.017 － 

镍 0.272 0.246 0.197 0.231 0.209 0.224 0.218 

钼 0.196 0.235 0.209 0.268 0.214 0.271 0.183 

锡 1.79 1.52 1.34 1.29 1.41 1.63 1.30 

锑 0.082 0.068 － 0.047 0.052 － 0.071 

钡 7.73 6.49 6.02 5.14 6.83 5.13 4.98 

硒 0.106 0.073 0.058 0.068 0.052 0.084 0.067 
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