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摘  要: 目的  检测广西八角(Illicium verum)中铅(Pb)、镉(Cd)、铬(Cr) 3 种重金属元素含量, 并进行膳食风险

评估。方法  利用微波消解仪对样品进行消化处理, 以钪(Sc)、铟(In)、铋(Bi)作为内标元素, 应用电感耦合等

离子体质谱法(inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)同时测定样品中的 3 种重金属元素含量, 

采用目标危害系数(target hazard quotient/total target hazard quotient, THQ/TTHQ)法进行膳食风险评估。结果  

在各自的线性范围内, Pb、Cd、Cr 相关系数均不小于 0.9997, 加标回收率在 92.5%~101.8%范围内。22 批次八

角中 3 种重金属元素的平均含量由高到低依次为 Pb (0.230 mg/kg)> Cr (0.130 mg/kg)> Cd (0.0120 mg/kg), 含量

范围的离散程度较大, 变异系数由高到低依次为 Pb (139.13%)>Cd (91.67%)>Cr (84.62%), 可能与不同八角样

品种植土壤中重金属含量不同有关; 22 批次八角样品的 THQ 及 TTHQ 均小于 1。结论  八角样品中 Pb 含量

均低于国家限量标准, 3 种重金属元素无明显膳食风险。 

关键词: 电感耦合等离子体质谱法; 八角; 铅; 镉; 铬; 膳食风险评估 
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ABSTRACT: Objective  To detect the content of lead, cadmium and chromium in star anise (Illicium verum) of 

Guangxi, and evaluate the dietary risk. Methods  The samples were digested by microwave digestion instrument, 

scandium, indium and bismuth were used as internal standard elements, the content of 3 kinds of heavy metals in the 

samples were determined simultaneously by inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS), the dietary risk of 3 

kinds of heavy metals were evaluated by target hazard quotient/total target hazard quotient (THQ/TTHQ). Results  The 

correlation coefficients of the 3 kinds of heavy metals were not less than 0.9997 in their respective linear ranges, and the 

recoveries were in the range of 92.5%-101.8%. The average content of lead, cadmium and chromium in the 22 batches of 

star anise samples from high to low was lead (0.230 mg/kg)>chromium (0.130 mg/kg)>cadmium (0.0120 mg/kg), the 
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dispersion of the content range was large, and the coefficient of variation from high to low was lead 

(139.13%)>cadmium (91.67%)>chromium (84.62%), which might be related to the different content of heavy metals 

in the planting soil of different star anise samples. THQ and TTHQ of 22 batches of star anise samples were less than 

1. Conclusion  The content of lead in star anise samples are lower than the national limit standard, the 3 kinds of 

heavy metals in star anise samples have no obvious dietary risk. 

KEY WORDS: inductively coupled plasma mass spectrometry; Illicium verum; lead; cadmium; chromium; dietary 

risk assessment 
 

 

0  引  言 

俗语称, 柴米油盐酱醋茶, 调味品在人们的饮食中扮演

着非常重要的角色。八角(Illicium verum)作为一种天然的香辛

料, 具有增加芳香气味的作用[1‒6], 不仅在调味料的生产加工

和餐饮烹饪中应用非常广泛, 还具有一定的药理作用[7‒8]。广

西作为“世界八角之乡”, 产量全国第一, 占全世界的 70%以

上[9‒10]。铅(Pb)、镉(Cd)、铬(Cr)作为常见的重金属污染物, 受

土壤、水质等环境因素影响较大, 可通过食物链在人体蓄积, 

危害人们的健康[11‒13]。GB 2762—2017《食品安全国家标准 

食品中污染物限量》中规定香辛料类中Pb的限量为3.0 mg/kg, 

但对 Cd 和 Cr 未作限量要求。既往研究更多关注八角中微

量元素含量情况, 如王爱香等[2]采用原子吸收光谱法测定了

重庆八角中铜、锌、铁、锰、镍的含量, 锰含量最高, 为  

535.9 mg/kg; 杨小珊[9]测定了广西八角中钙、镁、铜、铁、

锌、钾、锰的含量, 钾的含量最高, 平均值为 879 mg/kg; 仅

有冯绍平等[14]采用石墨炉原子吸收光谱法平行测定了 6 份

八角样品中的 Cd、Pb 含量。近年来, 随着工业化进程的加

快, 土壤、水质受到的重金属污染加剧[15‒16], 因此, 分析广

西八角中重金属污染物 Pb、Cd、Cr 含量并进行膳食风险评

估, 为抽检监测提供数据支撑, 具有较强的实际意义。 

微波消解法具有快速、安全、消化效果好等特点, 广

泛应用于元素分析的前处理过程中; 电感耦合等离子体

质谱法 (inductively coupled plasma mass spectrometry, 

ICP-MS)具有检出限低、线性范围广、一次进样能快速分

析多种元素的特点, 广泛应用于各类样品中重金属的分

析检测 [17‒21]。目标危害系数(target hazard quotient/total 

target hazard quotient, THQ/TTHQ)法由美国环保局于

2000 年建立[22‒24], 是目前常用的一种食品中重金属污染物的

风险评估方法。此方法综合考虑了膳食摄入量、暴露时间、体

重等指标的影响, 不仅可用于单一重金属风险的评价, 还可以

评价多种重金属复合暴露的风险, 具有较强的适用性[25‒30]。本

研究在采用微波消解法, 运用 ICP-MS 同时测定样品中 Pb、

Cd、Cr 3 种重金属元素含量的基础上, 结合目标危害系数法

对 3种重金属元素进行膳食风险评估, 旨在为八角的安全性

评价提供依据和参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

八角样品采集于广西壮族自治区。 

Pb、Cd、Cr 单元素标准溶液(1000 μg/mL, 中国计量

科学研究院); 钪(Sc)、铟(In)、铋(Bi)内标溶液(100 μg/mL, 

国家有色金属及电子材料分析测试中心); 硝酸、30%过氧

化氢[优级纯, 重庆川东化工(集团)有限公司]; 标准溶液和

样品制备用水为符合 GB/T 6682—2008《分析实验室用水

规格和试验方法》中规定的实验室一级用水要求。 

1.2  仪器与设备 

AL204 电子天平[精度 0.0001 g, 梅特勒-托利多国际贸

易(上海)有限公司]; iCAPQ 电感耦合等离子体质谱仪(美国

Thermo Fisher Scientific 公司); MARS5 微波消解仪(美国

CEM公司); Milli-Q型全自动超纯水机(美国Millipore公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品处理 

称取经干燥并制备均匀的样品 0.5 g 左右, 置于微波

消解罐中, 准确加入 9 mL 硝酸和 1 mL 30%过氧化氢, 按

预先优化的程序消解样品(见表 1)。待消解罐冷却后, 在赶

酸器中赶酸至消解液剩余 1 mL 左右, 一级水定容至 25 mL

待测, 同时进行空白实验。 
 
 

表 1  微波消解程序 
Table 1  Microwave digestion procedures 

程序 升温时间/min 设定温度/℃ 保温时间/min

1 5 125  5 

2 5 185 20 

 
 

1.3.2  标准曲线配制 

将 Pb、Cr 标准溶液用 2%硝酸溶液配制为 1、5、10、

20 和 50 μg/L 的标准系列溶液, Cd 标准溶液用 2%硝酸溶液

配制为 0.1、0.5、1.0、2.0 和 5.0 μg/L 的标准系列溶液, 以

2%硝酸溶液作为空白。 
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1.3.3  电感耦合等离子体质谱仪基本工作参数 

射频功率: 1450 W; 蠕动泵转速: 45 r/min; 样品提升

速度 : 0.5 mL/min; 载气流量 : 0.8 L/min; 辅助气流量 :   

1.0 L/min; 等离子体气流量 : 14 L/min; 碰撞池技术

(collision cell technology, CCT)氦气流量: 1.2 L/min; 内标

元素及质量数: 45Sc、115In、209Bi; 测定元素及质量数: 208Pb、
111Cd、52Cr。 

1.3.4  目标危害系数计算 

单一重金属膳食风险按照公式(1)计算, 多种重金属

复合膳食风险按照公式(2)计算: 

3F D IR

FD AB A

THQ 10
  

 
 

E E F C

R W T
        (1) 

             TTHQ THQ                (2) 

式中, EF 为暴露频率, 365 d/年; ED 为暴露持久性, 30 年[24]; 

FIR 为每人每天平均摄入量, 1.25 g/d[3]; C 为通过检测八角样

品中的重金属含量, mg/kg; RFD 为每人每天每公斤体重非致

癌口服参考剂量, Pb=0.0035 mg/(kgꞏd), Cd=0.001 mg/(kgꞏd), 

Cr=1.5 mg/(kgꞏd)[22]; WAB 为平均体重, 63.45 kg[24]; TA 为非

致癌平均暴露时间, 10950 d[24]。 

以测定的人体污染物摄入量与参考剂量的比值为评判

标准, 如果 THQ<1, 说明没有明显的膳食摄入风险; 如果

THQ>1, 说明相关暴露人群有膳食摄入风险, THQ值越大说

明风险越大。TTHQ 用于评价多种重金属的复合膳食摄入风

险, TTHQ>1, 则表明相关暴露人群有膳食摄入风险。 

1.4  数据处理 

实验数据应用 Microsoft Excel 2016 和 SPSS 25.0 进行

分析处理。 

2  结果与分析 

2.1  测定同位素以及内标元素的选择 
208Pb、111Cd 和 52Cr 的选择: 208Pb 的丰度比为 52.4%, 

且干扰较小; 114Cd 的丰度比最大, 为 28.73%, 但测定过程

中引入了 In 作为内标, 113In 会对 114Cd 的测定产生干扰, 
111Cd 的丰度比为 12.8%, 比 114Cd 低, 但受干扰影响小; 
52Cr 丰度比为 83.79%, 且无明显干扰。 

内标元素 45Sc、115In 和 209Bi 的选择: 为了降低基体

效应和仪器漂移的影响, 在测定过程中引入了内标元素, 

根据与分析元素质量接近的原则, 在常用内标元素中选择

了 45Sc、115In 和 209Bi 分别校正 52Cr、111Cd 和 208Pb。 

2.2  线性方程和检出限 

在使用仪器测定前, 在标准模式下, 用Tune B调谐液

将仪器调整到最佳状态, 保证灵敏度达到要求; 此外, 采

用碰撞反应池技术 , 在动能歧视模式下 Co 信号值强

度>30000, 59Co/17Cl16O 比值>18。 

分别对试剂空白和 Pb、Cd、Cr 混合标准系列溶液进

行测定, 得到标准曲线的线性方程、相关系数以及方法检

出限, 结果见表 2。Pb 和 Cr 在 1~50 μg/L 范围内, Cd 在

0.1~5.0 μg/L 范围内线性关系较好, 相关系数(r2)均不小于

0.9997, 检出限为 0.003~0.027 μg/L, 符合检测要求。 

2.3  精密度和回收率 

对样品溶液重复测定 5 次, 3 种元素的相对标准偏差

(relative standard deviations, RSDs)在 1.67%~3.15%之间, 

在样品中加入 3 种元素的标准溶液, 测定加标回收率在

92.5%~101.8%之间, 表明方法具有良好的精密度和准确度, 

结果见表 3。 

2.4  八角样品检测结果 

测定了 22 批次广西八角样品中 Pb、Cd 和 Cr 的含量, 

结果见表 4。 

从检测结果可知 , 八角中 Pb 含量范围在 0.012~   

1.490 mg/kg 之间, 平均含量为 0.230 mg/kg; Cr 含量范围

在 0.050~0.540 mg/kg 之间, 平均含量为 0.130 mg/kg; Cd

的含量最低, 最大值仅为 0.0540 mg/kg; 此外, Pb、Cd 和

Cr 含量的离散程度较大, 变异系数均在 80%以上, Pb 达

到 139.13%。冯绍平等[14]利用高压消解-石墨炉原子吸收

光谱法测定了八角中 Cd、Pb 含量, Cd 为 0.160 mg/kg, 超

过本研究 Cd 含量范围 , 约为最大值的 3 倍 ; Pb 为   

0.870 mg/kg, 在本研究的范围之内, 接近本研究平均含

量的 4 倍。不同八角样品中 3 种重金属元素含量的差异

可能与土壤中重金属污染情况及环境条件有关。总体来

看, 22 批次广西八角样品中 3 种重金属元素的平均含量较

低, 但鉴于有的样品存在 Pb 或者 Cr 含量较高的情况, 有

必要进行膳食风险评估。 

 
表 2  3 种重金属元素的线性方程、相关系数和检出限 

Table 2  Linear equations, correlation coefficients and the limits of detection of 3 kinds of heavy metal elements 

测定元素 线性方程 相关系数(r2) 检出限/(μg/L) 

208Pb Y=145566.9723X+343558.6077 0.9997 0.027 

111Cd Y=8639.1378X+254.4837 0.9998 0.003 

52Cr Y=10017.5615X+3135.2324 0.9999 0.019 
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表 3  3 种重金属元素的 RSDs 和加标回收率(n=5) 
Table 3  RSDs and recoveries of 3 kinds of heavy metal elements (n=5) 

元素 样品测定值/(μg/L) 加标量/(μg/L) 测定值/(μg/L) RSDs/% 回收率/% 

Pb 5.698 1.00 6.623 2.71  92.5 

Cd 0.351 1.00 1.337 1.67  98.6 

Cr 3.543 1.00 4.561 3.15 101.8 

 
表 4  22 批八角中 Pb、Cd、Cr 元素含量(n=3, mg/kg) 

Table 4  Content of Pb、Cd、Cr in 22 batches of star anise 

samples (n=3, mg/kg) 

样品 Pb Cd Cr 

 1 0.014 0.0057 0.079 

 2 0.036 0.0075 0.140 

 3 0.065 0.0071 0.087 

 4 0.051 0.0070 0.110 

 5 0.260 0.0160 0.094 

 6 0.130 0.0100 0.160 

 7 0.380 0.0270 0.052 

 8 0.580 0.0064 0.110 

 9 1.490 0.0540 0.080 

10 0.280 0.0061 0.540 

11 0.073 0.0059 0.250 

12 0.400 0.0140 0.061 

13 0.130 0.0090 0.220 

14 0.012 0.0070 0.140 

15 0.150 0.0092 0.050 

16 0.200 0.0130 0.210 

17 0.130 0.0095 0.090 

18 0.320 0.0150 0.076 

19 0.069 0.0072 0.072 

20 0.050 0.0051 0.076 

21 0.140 0.0074 0.053 

22 0.098 0.0080 0.085 

平均值 0.230 0.0120 0.130 

标准差 0.320 0.0110 0.110 

变异系数/% 139.13 91.67 84.62 

 
2.5  Pb、Cd 和 Cr 元素膳食风险评估 

本研究采用 THQ/TTHQ 法对八角样品中的 Pb、Cd、

Cr 进行膳食风险评估。广西八角中 Pb、Cd 和 Cr 的

THQ/TTHQ 值见表 5。 

从结果可以看出, 22 批次广西八角样品中大部分单一

重金属的 THQ 都为 0, 所有的 TTHQ 值均<0.01, 表明 3 种

重金属元素无明显膳食风险。第 9 号样品的 Pb 含量达到

1.49 mg/kg, 是标准限量值(3.0 mg/kg)的 50%, 但 Pb 的

THQ 仅为 0.008, 这与八角作为香辛料调味品, 人们每天

的膳食摄入量较低有关。 

 
表 5  八角中 Pb、Cd 和 Cr 的 THQ/TTHQ 值 

Table 5  THQ/TTHQ values of Pb, Cd and Cr in star anise 

样品 
THQ 

TTHQ 
Pb Cd Cr 

 1 0.000 0.000 0.000 0.000 

 2 0.000 0.000 0.000 0.000 

 3 0.000 0.000 0.000 0.001 

 4 0.000 0.000 0.000 0.000 

 5 0.001 0.000 0.000 0.002 

 6 0.001 0.000 0.000 0.001 

 7 0.002 0.001 0.000 0.003 

 8 0.003 0.000 0.000 0.003 

 9 0.008 0.001 0.000 0.009 

10 0.002 0.000 0.000 0.002 

11 0.000 0.000 0.000 0.001 

12 0.002 0.000 0.000 0.003 

13 0.001 0.000 0.000 0.001 

14 0.000 0.000 0.000 0.000 

15 0.001 0.000 0.000 0.001 

16 0.001 0.000 0.000 0.001 

17 0.001 0.000 0.000 0.001 

18 0.002 0.000 0.000 0.002 

19 0.000 0.000 0.000 0.001 

20 0.000 0.000 0.000 0.000 

21 0.001 0.000 0.000 0.001 

22 0.001 0.000 0.000 0.001 
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3  结  论 

本研究以微波消解仪对广西八角样品进行消化处理, 

利用电感耦合等离子体质谱仪同时测定了样品中 Pb、Cd、

Cr 3 种重金属元素含量, 方法准确、快速。从分析结果来

看, 八角中 3 种重金属含量均不高, 且差异大, 其中 Pb 的

平均含量高于 Cd 和 Cr, 但所有样品中 Pb 的含量均符合

GB 2762—2017 的要求。采用 THQ/TTHQ 法对 3 种重金属

元素进行了膳食风险评估, 结果显示, 3 种重金属元素无明

显膳食风险。 

通过对 22 批次广西八角样品中 3 种重金属元素的含

量以及既往研究结果的分析, 样品间 Pb、Cd、Cr 含量的离

散程度很大 , 变异系数均高于 80%, 最高达到 139.13% 

(Pb), 可能与不同样品种植土壤中重金属污染情况及环境

条件有关。针对 9 号样品的 Pb (1.49 mg/kg)和 10 号样品的

Cr (0.54 mg/kg), 可进一步溯源至样品来源地点, 分析周

边土壤环境中 Pb 和 Cr 的含量情况, 研究重金属元素在土

壤-八角中的迁移规律。 

本研究分析了广西八角中 3 种重金属的基本含量情

况, 为抽检监测工作积累数据。然而, 本研究的样品均来

自广西壮族自治区玉林市容县的部分地方, 在样品量和区

域代表性方面还存在不足; 此外, 本研究仅对八角样品中

的 Pb、Cd、Cr 含量进行了测定, 下一步可考虑对砷和汞以

及土壤中的重金属元素含量进行分析, 以获取更多、更全

面的基础数据。 
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