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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由国家粮食局提出。

本标准由全国粮油标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２７０）归口。

本标准起草单位：国家粮食局标准质量中心、北京市粮油食品检验所、湖南粮食质量监测中心、广东

粮食质量监测中心、四川粮食质量监测中心、江西粮食质量监测中心、北京吉天仪器有限公司。

本标准主要起草人：尚艳娥、齐朝富、李辉、梅广、李贵友、潘传荣、彭志兵、王佳雅、丁省立、张燕、

张丹。
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粮油检验　稻米中镉的快速检测

固体进样原子荧光法

１　范围

本标准规定了稻米中元素镉的固体进样原子荧光法快速测定的原理、材料、仪器设备、样品制备、测

定、结果计算和精密度。

本标准适用于稻米中镉的测定，方法检出限为０．０１ｎｇ；当称样量为５ｍｇ时，检出限为２μｇ／ｋｇ。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ５４９１　粮食、油料检验　扦样、分样法

ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８　实验室质量控制规范　食品理化检测

３　原理

通过使用多孔碳材料作为电热蒸发器实现固体样品中镉的直接导入，并采用在线原子阱捕获电热

蒸出的原子，实现样品中镉与有机体的分离，原子态的镉随后由载气带入非色散原子荧光光度计中，原

子态镉在特制镉空心阴极灯的发射光激发下产生原子荧光，其荧光强度在固定条件下与待测样品中镉

浓度成正比，与标准系列比较定量。

４　材料

有证大米标准物质或参考物质：镉含量应高于０．１５ｍｇ／ｋｇ，用于绘制标准曲线。

注：可以采用镉含量高的大米标准物质或参考物质与镉含量低的大米标准物质或参考物质按比例充分混合制作标

准曲线。

５　仪器设备

实验室常规仪器、设备及下列仪器设备：

ａ）　固体进样原子荧光光度计
１）：配镉空心阴极灯和一次性碳素样品舟，其技术性能参见附录Ａ。

ｂ）　粉碎机：粉碎粒度至试样能够全部通过６０目（２５０μｍ）筛。

ｃ）　天平：感量为０．１ｍｇ。

１）　北京吉天仪器有限公司生产的ＤＣＤ２００型固体进样原子荧光光度计技术指标符合本标准要求。提供此信息

是为了方便本标准的使用者，而不是对该仪器的认可。任何满足附录Ａ要求的仪器均可使用。

６　样品制备

６．１　扦样与分样：按ＧＢ／Ｔ５４９１执行。

１

犔犛／犜６１２５—２０１７



６．２　样品处理：稻谷需脱壳制成糙米，取具有代表性的样品５０ｇ，粉碎至全部通过６０目筛，混匀备用。

７　测定

７．１　调试固体进样原子荧光光度计

测量前，应调整固体进样原子荧光光度计至最佳状态，参考条件如表１所示。

表１　固体进样原子荧光光度计测定参数要求

固体进样装置 原子荧光

方法程序 时间／ｓ 功率／Ｗ 信号采集
气体流量／

（ｍＬ／ｍｉｎ）
元件名称 参数值

１．灰化 ３０ ６０ Ｎｏ ０ 空心阴极灯 Ｃｄ（２２８．８ｎｍ）

２．灰化 ４０ １００ Ｎｏ ０ 灯电流／ｍＡ １０～８０

３．蒸发／捕获 １５～３０ ７０～１００ Ｎｏ ８００
光电倍增管负

高压／Ｖ
－３００～－２００

４．蒸发／捕获 ５ ０ Ｎｏ ８００

５．蒸发／捕获 １５ ０ Ｎｏ ８００

６．释放 １ ３０ Ｙｅｓ ８００

载气流量／

（ｍＬ／ｍｉｎ）
６００

７．冷却 ５ ０ Ｙｅｓ ８００

８．蒸发／清除 ２～４ ２００～３００ Ｎｏ ８００

９．释放／清除 １ ５５ Ｎｏ ８００

１０．释放／清除 １ ０ Ｎｏ ０

屏蔽气流量／

（ｍＬ／ｍｉｎ）
６００

７．２　标准曲线制作

准确称取５个镉含量由低到高的有证标准物质或参考物质（４．１），称样量范围为３ｍｇ～１２ｍｇ，置

于仪器进样口，逐一进行测定，以镉质量（犿Ａ
）为横坐标，荧光面积（犛）为纵坐标绘制标准曲线，得到的

标准曲线线性系数犚 应不小于０．９９５。

７．３　样品测定

准确称取３ｍｇ～１２ｍｇ样品，置于仪器样品舟，按仪器使用说明要求进行测定，得到荧光面积（犛），

查标准曲线得到对应镉质量（犿Ａ
）。

８　结果计算

镉含量按式（１）计算：

犡＝
犿Ａ

犿
…………………………（１）

　　式中：

犡 ———试样中镉的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犿Ａ
———试样中镉的质量，单位为纳克（ｎｇ）；

２
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犿 ———试样的质量，单位为毫克（ｍｇ）。

计算结果保留２位有效数字。

９　精密度

在同一实验室，由同一操作者使用相同仪器，按相同的测定方法，并在短时间内对同一被测试对象

相互独立进行测试获得的２次独立测试结果的绝对差值大于算术平均值１０％的情况不超过５％。
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附　录　犃

（资料性附录）

固体进样原子荧光光度计基本技术性能要求

犃．１　标准曲线相关性评价

标准曲线至少设置５个点，标准曲线线性回归方程的相关系数犚 应不低于０．９９５。

犃．２　准确性评价

取０．０５ｍｇ／ｋｇ、０．２０ｍｇ／ｋｇ和０．４０ｍｇ／ｋｇ３个浓度水平的有证大米实物标准物质或参考物质，每个

浓度水平测定不少于２次，取平均值，通过相对偏差来表达，３个浓度水平的相对偏差范围为－１５％～

＋１５％。

犃．３　重复性评价

采用０．２０ｍｇ／ｋｇ浓度水平的实际样品，测定不少于６次，计算变异系数，变异系数应≤１５％。

注：准确性评价和重复性评价参考了ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８附录Ｆ的规定。
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