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石墨炉原子吸收光谱法和电感耦合等离子 

体质谱法测定香辛料中的铅 

王永姣*, 党  欣, 刘  越, 杨  欢, 张亚锋 

(西安市食品药品检验所, 西安  710054) 

摘  要: 目的  比较石墨炉原子吸收光谱法和电感耦合等离子体质谱法测定香辛料中的铅含量。方法  采用

GB 5009.12—2017《食品安全国家标准 食品中铅的测定》第一法石墨炉原子吸收光谱法和 GB 5009.268—2016

《食品安全国家标准 食品中多元素的测定》第二法电感耦合等离子体质谱法, 用 2 种不同方法对市场上抽取

的香辛料中的铅含量进行测定, 同时比较 2 种方法的准确度、重复性、精密度, 通过测定加标样和质控样中铅

的含量, 验证其准确性和可靠性。结果  石墨炉原子吸收光谱法的平均加标回收率为 76.4%, 相对标准偏差为

6.1%; 电感耦合等离子体质谱法的平均加标回收率为 97.3%, 相对标准偏差为 0.4%。结论  电感耦合等离子

体质谱法的回收率高于石墨炉原子吸收光谱法, 且准确度高、稳定性好、分析速度快。 
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Determination of lead content in spices products by atomic absorption 
spectrometry and inductively coupled plasma mass spectrometry 

WANG Yong-Jiao*, DANG Xin, LIU Yue, YANG Huan, ZHANG Ya-Feng 

(Xi’an Institute for Food and Drug Control, Xi’an 710054, China) 

ABSTRACT: Objective  To compare the determination of lead content in spices products by atomic absorption 

spectrometry and inductively coupled plasma mass spectrometry. Methods  The first method of GB 5009.12—2017 

“National food sdfety standard-Determination of lead in food first method-tomic absorption spectrometry” graphite 

furnace atomic absorption spectrometry and the second method of GB 5009.268—2016 “National food sdfety 

standard-Determination of muti-elements in food second method-inductively coupled plasma mass spectrometry” 

inductively coupled plasma mass spectrometry were used to determine the content of lead in spices extracted from the 

market. The accuracy, repeatability and precision of the two methods were compared at the same time. The accuracy 

and reliability of the two methods were verified by measuring the content of lead in standard sample and quality 

control sample. Results  The average recoveries of tomic absorption spectrometry was 76.4%. The relative standard 

deviation was 6.1%. The average recoveries of inductively coupled plasma mass spectrometry was 97.3%. The 

relative standard deviation was 0.4%. Conclusion  The recovery rate of inductively coupled plasma mass 

spectrometry is higher than that of graphite furnace atomic absorption spectrometry, and it has high accuracy, good 
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stability and fast analysis speed 
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0  引  言 

香辛料是生活中不可或缺的副食品之一, 绝大多数

人的每日每餐均会用到香辛料增加食物的口感, 所以香辛

料的品质显得尤为重要。其中香辛料中重金属铅的污染[14]

较为突出, 香辛料的种植环境以及加工工艺等均有可能带

入重金属铅, 城镇化工业化的加快, 环境污染的日益严重, 

致使香辛料中重金属铅污染急剧增加, 但是公众对铅污染

的认知并不乐观。 

日常食物中摄入的铅很难被人体代谢, 大部分在体

内蓄积, 当蓄积的量超出人体所能承受的范围后, 会对人

体产生毒害作用。随着人们生活水平的提高, 食品安全问

题逐渐成为人们关注的焦点。由于食品自身的固有属性其

都有一定的时效性, 需要建立快速准确的检测方法, 通过

与实验室传统方法石墨炉原子吸收光谱法的比较发现, 传

统方法的铅回收率比较低, 可能因为光源灯老化或者不稳

定、背景校正噪声大、灰化或原子化温度不适宜造成回收

率低, 因此需要在食品安全国家标准的基础上优化并建立

电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass 

spectrometry, ICP-MS)法。为研究香辛料中铅含量[510]的现

状, 本研究选取监督抽检中部分香辛料样品和自购香辛

料 为 研 究 对 象 , 采 用 石墨 炉 原 子 吸 收 光 谱 法 (atomic 

absorption spectrometry, AAS)和 ICP-MS 检测样品中铅的

含量[1115]。样品经消解后, 从 2 种方法的线性、精密度、

重复性、稳定性、回收率对样品中铅含量进行测试验证, 确

定一种更适合用于香辛料中铅的检测方法, 以期为香辛料

的质量控制制定国家标准提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与设备 

Nexion 350x 电感耦合等离子体质谱仪(美国铂金埃尔

默仪器上海有限公司); ZEEnit700P 原子吸收光谱仪(德国

耶拿分析仪器股份公司); BSA124-CW 电子天平[德国赛多

利斯科学仪器(北京)有限公司]; ETHOS-One 微波消解仪

(意大利迈尔斯通公司)。 

1.2  实验试剂 

铅标准溶液(GBW08619,18032, 1000 μg/mL, 中国计

量 科 学 研 究 院 ); 铼 (Re) 单 元 素 标 准 溶 液 (GSB 

04-1745-2004, 1000 μg/mL, 国家有色金属及电子材料分析

测试中心); 硝酸(优级纯, 美国默克公司); 实验用水为一

级水。 

本实验所用的 6 批次样品均来自风险监测抽检样品; 

质控样样品: 大葱成分分析标准物质 GBW 10049 (GSB-27)

标准值为(1.34±0.16) mg/kg 中国地质科学院地球物理地球

化学勘查研究所。 

实验过程中所用到的玻璃器皿用 20%硝酸浸泡 24 h, 

使用前用去离子水冲洗并烘干备用。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液的制备 

标准储备溶液(100 μg/mL): 精密移取铅单元素标准

溶液 1 mL, 用水稀释并定容至 10 mL 量瓶。 

标准中间溶液(1000 ng/mL): 精密移取上述铅标准储

备溶液 1 mL, 用水稀释并定容至 100 mL 量瓶。 

标准工作溶液: 精密吸取适量 1000 ng/mL 的铅标准

中间溶液, 用水逐级稀释配制成 0、10、20、30、40、50 ng/mL

的铅标准系列溶液。 

铼(Re)单元素标准溶液(50 ng/mL): 精密移取铼单元

素标准溶液 1 mL, 用水稀释并定容至 100 mL 量瓶; 精密

移取上述溶液 0.25 mL, 用水稀释并定容至 50 mL 量瓶。 

1.3.2  石墨炉原子吸收光谱法 

称取试样 0.2~0.8 g(精确至 0.001 g)于微波消解罐中, 

加入 8 mL 硝酸, 按照微波消解的操作步骤消解试样, 消解

条 件 见 表 1, 冷 却 后 取 出 消 解 罐 , 在 电 热 板 上 于

140~160 ℃赶酸至 1 mL 左右。消解罐放冷后, 将消化液转

移至 25 mL 容量瓶中, 用少量水洗涤消解罐 2~3 次, 合并

洗涤液于容量瓶中并用水定容至 25 mL 容量瓶, 混匀备

用。同时做空白实验。 

 
表 1  微波消解条件 

Table 1  Microwane digestion condition 

阶段 升温时间/min 保持时间/min 功率/W 温度/℃

阶段 1 15 - 1800 130 

阶段 2 - 5 1800 130 

阶段 3 15 - 1800 180 

阶段 4 - 20 1800 180 

 
1.3.3  电感耦合等离子体质谱法 

称取试样 0.2~0.5 g(精确至 0.001 g)于微波消解罐中, 

加入 8 mL 硝酸, 加盖放置过夜, 旋紧罐盖, 按照微波消解

仪标准操作步骤进行消解, 消解参考条件见表 2, 冷却后

取出, 缓慢打开罐盖排气, 用少量水冲洗内盖, 将消解罐

放在控温电热板上, 于 140 ℃赶酸至 1 mL, 用水定容至 

25 mL 容量瓶中, 混匀备用, 同时做空白实验。 
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1.3.4  加标法 

按石墨炉原子吸收光谱法称取 0.2105 g、0.2121 g 的

香辛料作为加标的本底样, 分别加入 1000 ng/mL 铅中间液

0.10、0.20、0.35 mL, 如上述实验过程同法处理, 计算加标

回收。按电感耦合等离子体质谱法称取 0.2001、0.2011 g

香辛料作为平行加标的本底样, 加入 1000 ng/mL 铅中间液

0.10、0.20、0.35 mL, 如上述实验过程同法处理, 计算加标

回收。对比 2 种方法的回收率。 

1.3.5  光谱条件  

(1)石墨炉原子吸收光谱法 

分别吸取 1000 ng/mL 铅标准溶液 0、0.5、1.0、1.5、

2.0、2.5 mL(相当于铅含量分别为 0、10.0、20.0、30.0、40.0、

50.0 μg)于 50 mL 容量瓶中, 加水稀释至刻度。仪器经光学

初 始 化 达 最 佳 测 定 条 件 , 采 用 涂 层 石墨管 ; 测 定 波 长 

283.3 nm; 灯电流 2 mA; 驱动 6 mA; 狭缝 0.8 nm, 进样量

20 μL, Zeeman2 磁场模式扣除背景, 光路模式: 单光束, 

保护气: 氩气; 石墨炉升温程序见表 2, 待稳定后, 在石墨

炉原子吸收光谱仪处于最佳条件下测定铅标准工作溶液与

试样中的铅含量。铅的测定波长为 283.3 nm, 以标准系列

溶液中铅的浓度为横坐标, 以相应的分析谱线强度响应值

为纵坐标, 绘制铅标准曲线, 根据铅标准曲线得到待测样

品中铅的浓度, 根据计算公式得出样品中铅的含量。 

 
表 2  石墨炉升温程序 

Table 2  Program for graphite furance 

步骤 名称 
温度
/℃ 

升温速率
/(℃/S) 

保持/s 时间/s 
气体

/(L/min)

1 干燥 80 6 20 28.3 0.1 

2 干燥 90 3 20 23.3 0.1 

3 干燥 110 5 10 14.0 0.1 

4 灰化 400 50 20 25.8 0.1 

5 自动归零 400 0 6 6.0 关 

6 原子化 1500 1400 4 4.8 关 

7 除残 2450 500 4 5.9 0.1 

 
(2)电感耦合等离子体质谱法 

分别吸取 1000 ng/mL 铅标准溶液 0、0.5、1.0、1.5、

2.0、2.5 mL(相当于铅含量分别为 0、10.0、20.0、30.0、40.0、

50.0 μg)于 50 mL 容量瓶中, 加水稀释至刻度。仪器经调

谐、光学初始化达最佳条件, 待稳定后, 在电感耦合等离

子体质谱仪的最佳条件下测定铅标准溶液与试样中铅的含

量。铅的同位素为 208, 以标准系列溶液中铅的浓度为横

坐标, 以相应的分析强度响应值为纵坐标, 绘制标准曲线, 

根据标准曲线得到待测样液中铅的浓度, 根据计算公式得

出样品中铅的含量。仪器条件见表 3。 

 
表 3  ICP-MS 主要工作参数 

Table 3  Operating parameters of ICP-MS 

工作参数 设定值 工作参数 设定值

射频功率/W 1200 采样锥和截取锥 镍 

等离子体气流速/(L/min) 18.00 氧化物 ＜2%

辅助气流速/(L/min) 1.20 双电荷 ＜3%

 
 
(3)实验计算公式 

石墨炉原子吸收光谱法和电感耦合等离子体质谱法

铅含量计算公式:  

 0

1000

Ρ Ρ V f
X

m

  



 

式中: X-样品中铅的含量, mg/kg; P-样品溶液中铅的浓度, 

μg/L; P0-空白溶液中铅的浓度, μg/L; f-样品的稀释倍数, m-

样品质量, g; 1000 为换算系数。 

2  结果与分析 

2.1  线性关系和检出限的考察 

取“1.3.1”项下的铅标准系列工作溶液, 依次按“(1)和

(2)”项光谱条件下测定, 记录 2 种不同方法的吸光度值和

元素及内标元素的信号响应值。以进样浓度为横坐标, 相

应的响应值为纵坐标, 绘制标准曲线(见图 1、图 2), 计算

得回归方程。按上述 2 种不同的方法条件分别测定空白消

化液 11 次, 按 3 倍标准偏差与斜率之比(3 S/K)计算 2 种不

同方法的检出限, 见表 4。表明电感耦合等离子体质谱法

能较准确的检测铅含量低的样品。 

 
表 4  检出限结果(n=11) 

Table 4  Results of detection limit (n=11) 

AAS 法 ICP-MS 法 

吸光度 检出限/(mg/kg) 元素信号响应值/(μg/L) 检出限/(mg/kg) 

0.00141  0.00162  0.00109 

0.00151  0.00102  0.00177 

0.00122  0.00161  0.00188 

0.00168  0.00210 

0.244 

0.277  0.294  0.286 

0.275  0.270  0.273 

0.276  0.267  0.261 

0.273  0.273 

0.008 
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图 1  石墨炉原子吸收光谱法测定铅的标准曲线 

Fig.1  Standard cure of determination of Pb by GFAAS 
 

 
 

图 2  电感耦合等离子体质谱法测定铅的标准曲线 

Fig.2  Standard cure of determination of Pb by ICP-MS 

2.2  精密度实验 

吸取“1.3.1”项下铅标准工作溶液 30 ng/mL 20 μL, 在(1)

和(2)项光谱条件下平行测定 6 次, 分别记录 6 次 2 种不同方

法的吸光度值和元素及内标元素的信号响应值; AAS 法吸

光度值的相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)和

ICP-MS 法的元素信号响应值的相对标准偏差分别为 1.1%

和 0.65%, 表明 ICP-MS 法的精密度明显高于 AAS 法。 

2.3  稳定性实验 

吸取“1.3.2 和 1.3.3”项下供试品溶液适量, 分别于 0、

1、2、4、6、8、10、12、24 h 进行测定, 记录 2 种不同方

法的吸光度值和元素及内标元素的信号响应值; AAS 法吸

光度值的 RSD 为 2.1%, ICP-MS 法的元素信号响应值 RSD

为 1.4%, 表明 ICP-MS 法在 24 h 内稳定性良好。 

2.4  重复性实验 

取同一批次调味料样品, 按“1.3.2 和 1.3.3”项下的方法

制备 6 份样品溶液, 按在(1)和(2)项光谱条件分别测定 6 次, 

记录 2 种不同方法的吸光度值和元素及内标元素的信号响

应值; AAS 法吸光度值的相对标准偏差(relative standard 

deviation, RSD)为 1.1%, ICP-MS 法的元素信号响应值 RSD

为 0.13%, 表明 ICP-MS 法的重复性明显高于 AAS 法。 

2.5  回收率实验 

为确定方法的可靠性, 对 2 种检测方法进行加标回收

实验 , 结果见表 5, 其中 AAS 法的平均加标回收率为

76.4%, ICP-MS 法 的 平 均 加 标 回 收 率 为 97.3%, 表 明

ICP-MS 法的可靠性高于 AAS 法。 
 

表 5  加标回收率实验对比 
Table 5  Experimental comparison for spiked recoveries 

方法 本底值/(μg/L) 测量值/(μg/L) 加入量/(μg/L) 回收率/% 平均回收率/% RSD/% 

AAS 20.88 

23.99 

4 

77.75 

76.4 6.1 

23.86 74.50 

23.71 70.75 

26.78 

8 

73.75 

26.58 71.25 

26.80 74.00 

32.28 

14 

81.43 

32.54 83.29 

32.25 81.21 

ICP-MS 20.808 

24.708 

4 

97.50 

97.3 0.4 

24.721 97.83 

24.689 97.03 

28.642 

8 

97.93 

28.542 96.68 

28.570 96.98 

34.400 

14 

97.09 

34.427 97.28 

34.445 97.41 
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2.6  干扰实验 

取同一批次调味料样品, 按“1.3.2 和 1.3.3”项下的方

法制备供试品溶液, 按(1)和(2)项光谱条件分别测定。当相

对平均偏差在±10%之内时 , 以下元素不干扰测定结果 : 

Na、K(1000 倍)、Cu(1000 倍)、Zn、Ni、Al。上述元素在

低浓度下不影响实验测定, 结果见表 6。表明多元素对 2

种方法测定样品中的铅元素测定结果均无影响。 

 
表 6  干扰实验 

Table 6  Interference test 

方法 测定形式 
测定值
/(μg/L) 

平均值
/(μg/L) 

相对平均偏差
/% 

AAS 
样品 22.06 

22.44 0.85 
样品+多元素 22.81 

ICP-MS 
样品 24.550 

24.348 0 
样品+多元素 24.146 

 

2.7  方法学比较 

本研究采用大葱成分分析标准物质中相应元素成分

作为参考值, 按“1.3.2 和 1.3.3”项下的方法制备供试品溶液, 

同时做样品空白; 按(1)和(2)项光谱条件分别进行测定。计

算对该方法做准确度评价, 结果见表 7。表明石墨炉原子

吸收光谱法的测定值与标准值的相对标准偏差大于 5%, 

电感耦合等离子体质谱法的测定值与标准值的相对标准偏

差小于 1%。 

 
表 7  元素准确度试验 

Table 7  Tests of element accuracy  

成分分析标准物质 
石墨炉原子吸收光

谱法 

电感耦合等离子体质

谱法 

标准值/(mg/kg) 平均测定值/(mg/kg) 平均测定值/(mg/kg)

大葱 1.34 1.21 1.33 

相对平均偏差/% 7.2 0.53 

 

2.8  样品结果分析 

通过 2 种方法石墨炉原子吸收光谱法和电感耦合等

离子体质谱法测[1619]定 6 批次样品中的铅含量, 样品中铅

含量测定结果见表 8。表明石墨炉原子吸收光谱法与电感

耦合等离子体质谱法测定值相对标准偏差较大。其中 2 批

次不合格样品通过电感耦合等离子体质谱法测定铅含量最

终测定值明显高于石墨炉原子吸收光谱法测定的铅含量。 

6 批次样品中 2 批次铅含量超标 (铅的限量为≤    

3.0 mg/kg), 其中最大值为 4.7 mg/kg, 依据我国《食品安全

国家标准 食品中污染物限量》[2022]对香辛料类样品中铅

含量的限量规定, 分别超出限量 1.57 倍、1.27 倍; 对不同

来源的香辛料中铅的含量做了大量数据监测, 铅污染这一

现象一直存在, 且香辛料铅超标较为普遍。根据实验数据

以及抽样系统提供资料, 追溯到这 2 个样品均来自街边摊

位, 为无包装的散样, 非正规厂家生产, 铅含量超标的原

因可能是加工料来自铅污染的种植地区或者是加工设备老

旧以及加工生产环节暴露, 来自诸多外界污染导致。 

 
表 8  样品结果分析(n=6) 

Table 8  Result analysis of samples (n=6) 

序号
石墨炉原子吸收光谱

法 AAS/(mg/kg) 

电感耦合等离子体质

谱法 ICP-MS/(mg/kg) 
RSD/%

1 0.83 0.77 5.3 

2 0.29 0.32 7.0 

3 4.1 4.7 9.6 

4 0.94 1.0 4.4 

5 3.4 3.8 7.9 

6 1.3 1.4 5.2 

 

3  结  论 

通过对 6 批次样品中铅含量的测定结果进行比较, 石

墨炉原子吸收光谱法所测样品的回收率均比电感耦合等离

子体质谱法测得的回收率低, 这是由于石墨炉原子吸收光

谱法测定样品过程中易受到干燥温度、灰化温度、原子化

温度等因素的影响, 易造成结果偏差; 电感耦合等离子体

质谱法操作过程简单, 整个实验过程中干扰因素较少; 从

大葱质控样品的检测结果可以得出, 电感耦合等离子体质

谱法的准确度更高。6 批次样品测定结果中, 电感耦合等

离子体质谱法所测结果更为准确, 而石墨炉原子吸收光谱

法在遇到边缘检测结果时, 需用电感耦合等离子体质谱法

进行二次检测验证才能得到较为准确的检测结果。 

香辛料中的重金属铅超标原因很多, 包括加工过程

中所用机械设备中含金属毒物迁移, 在粉碎、混合加工工

艺中混入含铅的杂质; 由于土壤污染、大气 污染、水源污

染所导致原料铅超标。建议有关部门加强对香辛料的原材

料进行相关的重金属检测, 以保障市民的饮食安全。 
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