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电感耦合等离子体质谱法测定莲藕中的 

铅、镉、铬、砷和汞  

代华均 1*, 吴青菊 2, 庄晓洪 1, 尹庆红 1, 祝秀江 1, 项  怡 1 

(1. 成都市食品药品检验研究院, 成都  610045; 2. 成都东方凯特瑞环保催化剂有限责任公司, 成都  610045) 

摘  要: 目的  建立电感耦合等离子体质谱法同时测定莲藕中的铅、镉、铬、砷和汞含量的分析方法。方法

样品经微波消解后, 以 209 铋、115 铟、72 锗内标溶液消除非质谱干扰, 以氦气为碰撞反应气消除质谱干扰。

采用基准物质大米粉 GBW(E)100348、菠菜 GBW10015 和加标回收率验证方法的准确度。对方法的线性范围、

检出限、精密度和回收率等进行了考察。结果  铅、镉、铬、砷和汞 5 种元素的线性范围分别为 0~50、0~50、

0~50、0~50 和 0~2 μg/L; 相关系数 r 分别为 0.9996、0.9996、0.9991、0.9997 和 0.9990; 平均加标回收率分别

为 97.3%、97.5%、95.7%、96.0%和 97.4%; 相对标准偏差分别为 0.37%、0.89%、1.04%、1.03%、1.58%; 检

出限分别为 0.001、0.002、0.002、0.001 和 0.0003 mg/kg。结论  该方法操作简便, 干扰较小, 灵敏度高, 同

时检出限低、精密度高、准确度好, 适用于同时检测莲藕中的铅、镉、铬、砷和汞。 
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Determination of lead, cadmium, chromium, arsenic and mercury in lotus 
root by inductively coupled plasma mass spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for simultaneous determination of lead, cadmium, chromium, 

arsenic and mercury in lotus root by inductively coupled plasma mass spectrometry. Methods  Lotus root was 

digested by microwave. 209Bi, 115In and 72Ge were selected as the internal standard elements to overcome 

non-spectroscopic interference and helium was used as collision to eliminate mass spectroscopic interference. The 

accuracy was verified by using the national standard material rice, spinach and recovery test. The linear range, limit 

of detection, precision and recovery of the method were investigated. Results  The linear ranges of lead, cadmium, 

chromium, arsenic and mercury were 0-50, 0-50, 0-50, 0-50 and 0-2 ug/L with the correlation coefficients r were 

0.9996, 0.9996, 0.9991, 0.9997 and 0.9990, respectively. The average recoveries of Pb, Cd, Cr, As and Hg in samples 

were 97.3%, 97.5%, 95.7%, 96.0% and 97.4%, respectively. The relative standard deviations were 0.37%, 0.89%, 

1.04%, 1.03%, and 1.58%, and the limits of detection were 0.001, 0.002, 0.002, 0.001 and 0.0003 mg/kg, 

respectively. Conclusion  This method is suitable for simultaneous determination of lead, cadmium, chromium, 

arsenic and mercury in lotus root owing to easy operation, less interference, high sensitivity, low detection limit, high 



1716 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 10 卷 
 
 
 
 
 

 

precision and good accuracy. 

KEY WORDS: microwave digestion; inductively coupled plasma mass spectrometry; lotus root; lead; cadmium; 

chromium; arsenic; mercury 

 
 

1  引  言 

莲藕也称莲, 是我国最具特色、栽培面积最大, 品种

资源最丰富的水生蔬菜[1]。莲藕营养丰富, 是一种经济价

值较高的植物。据《本草经疏》记载, 莲藕有凉血止血、

除热清胃、消散瘀血、消食止泄、生肌的作用[2,3]。近年来, 

随着人们生活条件的改善以及生活节奏的加快, 作为一种

传统的药食两用的植物, 莲藕的营养成分和功能日益受到

青睐。近几十年来, 由于工业发展和城市的扩张, 水体和

土壤均遭受工业“三废”污染, 农药残留、化肥污染情况也

逐渐显现, 莲藕等水生蔬菜的食用安全问题也引起大家的

广泛关注, 其中的重金属污染问题尤为突出。重金属如镉

(Cd)、铅(Pb), 不仅影响植株生长发育、导致水生蔬菜的减

产, 更重要的是污染产品, 造成重金属在人体的积累, 危

害公民健康[4]。准确分析检测莲藕中铅、镉、铬、砷和汞

的含量对人类选择莲藕有着极其重要的指导意义。 

目前, 测定重金属元素的方法主要有原子荧光光谱

法[5-7]、原子吸收光谱法[8-11]、电感耦合等离子原子发射光

谱 法 (inductively coupled plasma optical emission 

spectrometer, ICP-OES)[12-15], 电感耦合等离子体质谱法

(inductively coupled plasma mass spectrometry, 
ICP-MS)[15-27]。电感耦合等离子体质谱法具有灵敏度高、

检出限低、线性范围宽、准确度高等优点, 受到众多分析

工作者的喜爱。本研究建立了微波消解-电感耦合等离子体

质谱法测定莲藕中的铅、镉、铬、砷和汞的含量, 实验选

取适宜的样品预处理方法和最佳测量条件, 考察分析方法

的检出限、精密度和回收率, 并应用该实验方法用于测定

基准物质大米粉 GBW(E)100348 和菠菜 GBW10015 样品, 

结果与标示值相符。该法适用于测定莲藕中的铅、镉、铬、

砷和汞。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Thermo iCAP Q 型电感耦合等离子体质谱仪(美国

Thermo 公司); CEM MARS 240/50 微波消解仪(美国 CEM

公司); BP211D 型电子分析天平(感量 0.01 g, 德国梅特勒

公司)。 

汞标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.0 mol/L 的 HNO3)[国

家 有 色 金 属 及 电 子 材 料 分 析 测 试 中 心 ( 唯 一 标 识 : 

172034-1)]; 铋标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.5 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

177031-1)]; 金标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.5 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

179018-3)]; 铬标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.0 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

15081)]; 砷标准溶液 (1000 μg/mL, 介质 1.0 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

162014-2)]; 镉标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.0 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

163041-1)]; 铅标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.0 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

173008-1)]; 锗标准溶液(1000 μg/mL, 介质 1.5 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

158035)]; 铟标准溶液 (1000 mg/L, 介质 1.5 mol/L 的

HNO3)[国家有色金属及电子材料分析测试中心(唯一标识: 

158107)]; 测定前配制标准系列工作液。硝酸(优级纯, 美

国 Merck 公司), 其他试剂为优级纯, 水为超纯水。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 

精密称取样品 1.000 g, 置于微波消解罐中 , 加入    

6 mL 硝酸, 然后按照表 1 微波消解程序进行消解。消解完

毕后, 用电加热器 120 ℃赶酸至约 1 mL, 用水少量多次洗

入 50 mL 容量瓶中, 定容至刻度, 混匀备用。同时做试剂

空白。 

2.2.2  标准曲线 

分别精密吸取适量铬、砷、镉、铅国家标准溶液, 用

5%硝酸溶液逐级稀释得浓度为 0、1.0、5.0、10、30、50 ng/mL

混合标准系列溶液。精密吸取 2 mL 金国家标准溶液置于

1000 mL 的容量瓶中, 用 5%硝酸溶液稀释至刻度, 作为汞

标准溶液稳定剂。精密吸取适量汞国家标准溶液, 用汞标

准溶液稳定剂逐级稀释得浓度为 0、0.1、0.5、1.0、1.5、

2.0 ng/mL 混合标准系列溶液。精密吸取适量铋、锗、铟国

家标准溶液适量 , 用 5% 硝酸溶液逐级稀释 , 得到      

25 ng/mL 的内标溶液, 实验采用在线内标加入。 

2.2.3  仪器条件 

(1)微波消解 

本研究采用微波消解法进行样品预处理, 微波消解

条件见表 1。 

(2)ICP-MS 条件 

ICP-MS 主要操作条件见表 2。 
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表 1  微波消解程序 
Table 1  microwave digestion procedures 

步骤 功率/W 升温时间/min 温度/℃ 保持时间/min

1 400 5 120 5 

2 800 5 150 10 

3 800 5 180 10 

 
表 2  ICP-MS 工作条件 

Table 2  Working parameters of ICP-MS 

项目 工作参数 项目 工作参数 

射频功率 1550 载气流量/(L/min) 1.022 

采样锥与截取

锥类型 
Ni 锥 冷却气流量/(L/min) 15 

采样深度 5 碰撞模式 He 

蠕动泵转速
/(r/min) 

40 重复采集次数 3 

雾化室温度/℃ 2 分析模式 全定量分析

 

3  结果与分析 

3.1  消解方法的选择 

在分析测试样品中无机金属元素时, 需对样品进行

消解以破坏样品中大量共存的有机物或还原性物质, 从而

将各种价态的待测元素氧化成单一的高价态。重金属测定

常见的消解方法有湿法消解、微波消解、干法消解等[11]。

干法消解虽然避免了酸的使用, 但耗时长, 容易引起待测

元素的污染和损失, 准确度不高。湿法消解法由于消解速

度较快成为经典的消化方法, 但试剂用量大, 加热温度较

高, 会造成元素的挥发、而汞容易挥发, 造成无法准确测

定其中的汞。微波消解法具有待测元素不易损失, 消解速

度快, 取样量少, 酸试剂用量少且能完全消解, 背影干扰

小, 操作简便且兼顾环境保护等优点。本研究选用微波消

解法对样品进行前处理, 以满足快速准确高效的测定莲藕

中的铅、镉、铬、砷和汞。 

3.2  干扰及消除 

在质谱分析中通常存在 2 种影响准确测定的干扰即

质谱干扰和非质谱干扰。采用电感耦合等离子体质谱法测

定莲藕中铅、镉、铬、砷和汞存在同量异位素、多原子、

双电荷离子等质谱干扰, 本实验采用最优化仪器条件(降

低氧化物和双电荷的产生)和碰撞反应池(He 模式下对可能

出现的各类干扰能有效地消除)等方法来消除。非质谱干扰

主要源于样品基体, 莲藕的化学成分主要包括: 蛋白质、

脂肪、碳水化合物、钙、磷、铁和水等物质[27]。莲藕消解

后的样品溶液中含有复杂的基质, 存在基体效应, 对待测

元素产生较强的抑制作用, 致使检测结果的准确度降低。

克服基体效应最有效的方法是稀释样品、内标校正。本实

验通过在线加入高中低质量数 209 Bi、115 In、72 Ge 内标

溶液监测信号变动情况, 用内标法定量。采用内标溶液校

正待测元素, 可以有效的消除基体干扰, 提高检测结果的

准确性。 

3.3  线性范围及检出限、定量限 

在最佳试验条件下, 以铅 Pb、镉 Cd、铬 Cr、砷 As

和汞 Hg 的质谱信号强度(counts per second, CPS)与 Ge、In、

Bi 的质谱信号强度(CPS)的比值为纵坐标, Pb、Cd、Cr、

As 和 Hg 浓度为横坐标绘制标准曲线, 得到拟合工作曲线

方程。在线性范围内该方法线性关系良好, 检出限和定量

限低(见表 3)。 

3.4  方法回收率 

取处理均匀后的莲藕样品, 分别准确称取 1.000 g, 

再分别加入浓度为 0.1 μg/mL 的汞标液 0.05、0.25、   

1.0 mL, 浓度为 1 μg/mL 的镉、铅、镉、砷混合标液 0.05、

0.25、1.5 mL, 得到含有汞 0.1、0.5、2 μg/L, 含有 Pb、

Cd、Cr、As, 1、5、30 μg/L 的低、中、高加标样品, 再

按 2.2.1 处理样品, 分别进样分析。内标法进行校正, 以

测定结果对应的加标量计算 5 种元素的回收率。5 种元

素的 3 个浓度点的回收率在 89.7%~100.8%之间, 平均加

标回收率分别为 97.3%、97.5%、95.7%、96.0%和 97.4% (见

表 4), 方法准确度较高。 
 
 
 

表 3  元素线性方程、相关系数、检出限及定量限 
Table 3  Element linear equations, correlation coefficients, limits of detection and limits of quantitation  

元素 线性范围/(μg/L) 线性方程 相关系数 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

铅 Pb 0~50 Y=66672.6282X+36325.4343 0.9996 0.001 0.004 

镉 Cd 0~50 Y=4231.2782X+2168.3517 0.9996 0.002 0.007 

铬 Cr 0~50 Y=11213.4521X+270.0073 0.9991 0.002 0.008 

砷 As 0~50 Y=921.3748X+20.1411 0.9997 0.001 0.004 

汞 Hg 0~2 Y=15411.2472X+63.3493 0.9990 0.0003 0.001 



1718 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 10 卷 
 
 
 
 
 

 

表 4  试样中 Pb、Cd、Cr、As 和 Hg 的加标回收率 
Table 4  Recoveries of Pb, Cd, Cr, As and Hg in samples 

元素 
样品含量

/(μg/L) 
加标量
/(μg/L) 

测定总量
/(μg/L) 

回收率/%

Pb 0 

1 0.924 92.4 

5 4.956 99.1 

30 30.12 100.4 

Cd 0 

1 0.932 93.2 

5 4.991 99.8 

30 29.81 99.4 

Cr 0 

1 0.897 89.7 

5 4.893 97.9 

30 29.83 99.4 

As 0 

1 0.908 90.8 

5 5.012 100.2 

30 29.07 96.9 

Hg 0 

0.1 0.092 92.0 

0.5 0.481 99.5 

2 2.016 100.8 

 

3.5  仪器精密度测试 

先向空白样品里加浓度为 0.1 μg/mL 的汞标液 0.25 

mL, 浓度为 1 μg/mL 的镉、铅、镉、砷混合标液 0.25 mL, 得

到含 Hg 浓度为 0.5 μg/L, 含 Pb、Cd、Cr、As 浓度为 5 μg/L

的加标样品, 再按 2.2.1 进行前处理, 然后按表 2 的仪器条

件测定, 每次重复测定 6 次, 记录测量值, 计算仪器的精

密度(见表 5)。相对标准偏差(relative standard deviation, 

RSD)<2%, 说明仪器精密度良好。 

3.6  方法重复性测定 

准确称取处理后的空白莲藕样品 1.000 g, 再分别加

入浓度为 0.1 μg/mL 的汞标液 0.25 mL, 浓度为 1 μg/mL 的

镉、铅、镉、砷混合标液 0.25 mL, 得到消解后理论上含有

Hg 浓度为 0.5 μg/L, Pb、Cd、Cr、As 浓度为 5 μg/L 的溶液。

同样方法处理 6 份平行样, 连续进样分析。内标法进行校

正, 以测定结果的相对标准偏差计算 5 种元素的重复性结

果。方法重复性相对标准偏差结果在 0.37%~2.07%之间(见

表 6), 方法稳定性良好。 

3.7  标准物质的测定 

为验证本实验方法的准确性和可靠性, 在选择的实

验步骤和操作条件下对基准物质大米粉 GBW(E)100348 和

菠菜 GBW10015 进行测定。标准物质的测定值和标准值见

表 7, 测定值均在其标准值范围内。说明本方法可靠、准

确性高。 

3.8  不同仪器测试方法的比对 

为验证本实验方法的准确性和可靠性, 对基准物质

菠菜 GBW10015 采用同样的前处理办法, 在最优化的仪器

条件下, 采用 ICP-MS 法、原子吸收光谱法和原子荧光光

谱法进行了测定。不同测试结果均在其标准值范围内(见表

8), 说明本方法测试结果准确可靠。 

 
表 5  精密度结果(μg/L) 

Table 5  The results of precision (μg/L) 

元素 1 2 3 4 5 6 RSD/% 

Pb 5.012 4.981 4.993 5.021 4.981 4.976 0.37 

Cd 4.982 4.892 5.001 4.872 4.938 4.939 0.89 

Cr 4.893 4.932 5.003 5.024 4.971 5.011 1.04 

As 5.012 5.017 4.991 4.989 4.982 4.891 1.03 

Hg 0.481 0.477 0.483 0.470 0.496 0.469 1.58 

 
表 6  重复性测试结果(μg/L) 

Table 6  The results of repeatability (μg/L) 

元素 1 2 3 4 5 6 RSD/% 

Pb 4.956 4.932 4.939 4.963 4.971 4.956 0.37 

Cd 4.991 4.893 5.011 5.007 5.002 4.969 1.01 

Cr 4.895 4.932 4.997 5.004 5.013 5.024 1.03 

As 4.995 5.019 5.024 4.984 5.032 4.893 0.92 

Hg 0.483 0.497 0.489 0.479 0.476 0.481 2.07 
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表 7  测定结果及标准物质的标准值 
Table 7  Determination results and value of certified reference 

materials 

标准物质 元素/(mg/kg) 标准值/(mg/kg) 测定值/(mg/kg)

大米粉 

Pb 0.12±0.02 0.124 

Cd 0.24±0.01 0.243 

Cr 0.064±0.008 0.0671 

As 0.23±0.03 0.221 

Hg 0.005±0.001 0.00531 

菠菜 

Pb 11.1±0.9 11.5 

Cd 0.15±0.025 0.162 

Cr 1.4±0.2 1.41 

As 0.23±0.03 0.241 

Hg 0.02±0.003 0.0211 

  

3.9  实际样品的测定 

采用上述方法对市场上收集的 37 批莲藕样品进行检

测, 结果见表 9。37 批样品中汞、铅、铬均未检出, 其中

12 批样品检出了砷, 含量范围为 0.00536~0.0179 mg/kg; 19

批样品检出镉元素 , 含量范围为 0.00950~0.0226 mg/kg, 

可能是土壤受到镉和砷的污染, 富集到莲藕上造成。 

4  结  论 

本研究建立了电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)测

定莲藕中的铅、镉、铬、砷和汞含量的方法, 优化了前处

理条件, 即选定微波消解法消化样品, 选择了合适的消解

液体系; 采用内标法消除基质干扰。对方法的线性范围、

检出限、定量限, 回收率试验、精密度试验进行了考查, 同

时采用该方法测定标准物质, 结果符合要求。该方法具有

操作简单、重复性好、灵敏度高等优点, 适用于莲藕中的

铅、镉、铬、砷和汞含量的分析检测。 

 

表 8  不同仪器测试结果(mg/kg) 
Table 8  The results obtained by different instruments(mg/kg) 

方法 Pb Cd Cr As Hg 

电感耦合等离子体质谱法/ICP-MS 11.5 0.162 1.41 0.241 0.0211 

原子吸收光谱法/AAS 11.2 0.158 1.41 — — 

原子荧光光谱法/AFS — — — 0.249 0.0223 

注: —表示未测试。 

 
表 9  样品的测定结果(mg/kg) 

Table 9  Determination results of samples (mg/kg) 

样品编号 Pb Cd Cr As Hg 

1 N.D N.D N.D N.D N.D

2 N.D N.D N.D N.D N.D

3 N.D N.D N.D N.D N.D

4 N.D N.D N.D 0.00536 N.D

5 N.D N.D N.D N.D N.D

6 N.D N.D N.D N.D N.D

7 N.D 0.0116 N.D N.D N.D

8 N.D N.D N.D 0.0179 N.D

9 N.D 0.0130 N.D N.D N.D

10 N.D N.D N.D N.D N.D

11 N.D N.D N.D 0.0126 N.D

12 N.D 0.0109 N.D N.D N.D

13 N.D N.D N.D N.D N.D

14 N.D 0.0113 N.D 0.00946 N.D

15 N.D N.D N.D 0.00666 N.D

16 N.D 0.00950 N.D N.D N.D

17 N.D 0.0112 N.D N.D N.D

18 N.D 0.0201 N.D 0.00788 N.D

续表 9 

样品编号 Pb Cd Cr As Hg 

19 N.D 0.0151 N.D N.D N.D

20 N.D N.D N.D N.D N.D

21 N.D 0.0148 N.D 0.0167 N.D

22 N.D N.D N.D N.D N.D

23 N.D N.D N.D N.D N.D

24 N.D N.D N.D 0.0177 N.D

25 N.D 0.0131 N.D 0.00646 N.D

26 N.D 0.0125 N.D N.D N.D

27 N.D N.D N.D N.D N.D

28 N.D 0.0226 N.D N.D N.D

29 N.D 0.0193 N.D N.D N.D

30 N.D N.D N.D N.D N.D

31 N.D 0.0122 N.D 0.0179 N.D

32 N.D 0.0166 N.D N.D N.D

33 N.D N.D N.D N.D N.D

34 N.D 0.0144 N.D 0.00959 N.D

35 N.D 0.0165 N.D N.D N.D

36 N.D 0.0129 N.D N.D N.D

37 N.D 0.0144 N.D 0.0106 N.D

注: N.D 表示未检出。 
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