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前  言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。 

本文件由国家粮食和物资储备局提出。 

本文件由全国粮油标准化技术委员会（SAC/TC 270）归口。 

本文件起草单位：国家粮食和物资储备局科学研究院、北京国贸东孚工程科技有限公司、中储粮江

苏质检中心有限公司、北京市农林科学院质量标准与检测技术研究所、北京市粮油食品检验所、中国农

业大学、武汉中科志康生物科技有限公司、福建省粮油质量监测所、开封市粮食质量检验监测中心。 

本文件主要起草人：周明慧、王松雪、田巍、张洁琼、黄建立、高岩、袁华山、陆安祥、李辉、许

文涛、伍燕湘、陈曦、孙玉婷、曾令文、耿丽娜。 
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粮油检验 谷物中铅和镉快速同时测定 阳极溶出伏安法 

1 范围 

本文件规定了谷物中铅和镉的快速同时测定—阳极溶出伏安法的原理、试剂和材料、仪器和设备、

样品制备、实验步骤、结果表述、精密度等。 

本文件适用于大米、糙米、小麦、玉米等粮食中铅和镉含量的测定。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 5491 粮食、油料检验  扦样、分样法 

GB/T 6379.1 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第1部分：总则与定义 

GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分：确定标准测量方法重复性与

再现性的基本方法 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

JJF 1507 标准物质的选择与应用 

 
第一法 一步提取法 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 原理 

试样经一步提取后，试样中铅、镉转移到酸性提取液中，采用一次性丝网印刷电极，经特定电位沉

积和特定电位区间内溶出，在溶出时获得溶出电流，该电流与被测重金属的含量成正比关系，采用内置

标准曲线进行定量。 

5 试剂和材料 

除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的二级水。 

5.1.1 提取液：由产品配套提供，或根据产品说明书配制。 

5.1.2 底物液：由产品配套提供，或根据产品说明书配制。 

5.1.3 电极：一次性丝网印刷电极，由各厂家仪器配套提供。 

5.1.4 样品杯：由各厂家仪器配套提供。 
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6 仪器和设备 

6.1 阳极溶出伏安法分析仪。 

6.2 天平：感量为 0.01 g。 

6.3 小型离心机：转速大于 4000 r/min。 

6.4 粉碎机：可使试样粉碎后全部通过 40 目筛。 

6.5 样品筛：40 目。 

6.6 移液器：5 mL，1 mL，200 μL。 

7 样品制备 

7.1 扦样与分样 

按 GB/T 5491 执行，在采样过程中，注意防止样品污染。 

7.2 试样制备 

取代表性的样品 500 g，用粉碎机（6.4）粉碎至全部通过 40 目样品筛（6.5），混匀后室温保存备

用。 

8 实验步骤 

8.1 仪器和试剂准备 

仪器和试剂在室温（25±5℃）下开机进入测试界面，确认仪器运行正常，方可进行下一步工作。

或按照所用仪器的使用说明书要求进行。 

8.2 样品提取 

准确称取 1 g（精确至 0.01 g）粉碎后的试样于 10 mL 离心管中，加入 5 mL 提取液（5.1.1），混

匀 5 min，离心 1 min（6.3），上清液待测。 

注：不同厂家所用的样品处理方法可能会略有不同，应按照产品使用说明中规定方法进行操作。 

8.3 仪器状态测试 

在进行样品测试前，应使用质量控制物质（优先使用有证标准物质）对仪器的状态进行检查和控制，

具体程序参照JJF 1507中7.4、7.5、8.1所述。质量控制物质的测定值处于其标准值的扩展不确定度范围

内，可进行样品测定。 

8.4 样品测定 

在仪器上选择检测项目和样本种类，取出试剂盒内一次性丝网印刷电极，插入电极插头中。准确移

取 800 μL 底物液（5.1.2），加入到样品杯（5.1.4）中，点击软件界面的活化功能，进行电极活化；活

化完成后，加入 200 μL 样品提取液（8.2）于样品杯中进行测试。 

不同厂家样品测定步骤可能会略有不同，应按照产品使用说明中规定方法进行操作。 
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9 结果表述 

试样中铅镉含量由仪器根据电流信号强度自动计算并显示，单位为毫克每千克（mg/kg）。 

10 精密度 

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的30%。 

11 其他 

方法的检出限为0.04 mg/kg，定量限为0.09 mg/kg。 

本方法测定步骤可以根据不同厂家的说明书进行，但应符合本方法规定的性能指标。 

 

 
第二法 磁珠净化法 

12 原理 

试样提取液中的铅、镉离子与磁珠表面功能基团在特定条件下发生结合，使用一定浓度的酸溶液将

吸附在磁珠上的铅、镉离子洗脱，铅、镉离子转移到洗脱液中。采用一次性丝网印刷电极，经过沉积过

程和溶出过程，获得电流信号，与被测重金属的含量成正比，采用标准加入法定量。 

13 试剂和材料 

除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的二级水。 

13.1 试剂 

13.1.1 硝酸（HNO3），优级纯。 

13.1.2 氢氧化钠（NaOH），分析纯。 

13.1.3 碳酸氢钠（NaHCO3），分析纯。 

13.1.4 磁珠液，带羧基基团，质量分数为 10% (m/v)。 

13.1.5 底物液：由产品配套提供，或根据产品说明书配制。 

13.1.6 镉标准溶液：其质量浓度为 1000 mg/L。 

13.1.7 铅标准溶液：其质量浓度为 1000 mg/L。 

13.1.8 电极：一次性丝网印刷电极，由各厂家仪器配套提供。 

13.1.9 样品杯：聚苯乙烯透明杯，由各厂家仪器配套提供。 

13.2 试剂配制 

13.2.1 硝酸溶液（5+95）：取 50 mL 硝酸（13.1.1）溶于水，并定容至 1000 mL 混匀。 
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13.2.2 氢氧化钠溶液（1 mol/L）：取 40 g 氢氧化钠（13.1.2）溶于水，并定容至 1000 mL 混匀。 

13.2.3 碳酸氢钠溶液（0.38 mol/L）：取 31.92 g 碳酸氢钠（13.1.3）溶于水，并定容至 1000 mL 混匀。 

13.2.4 样品缓冲液：1 mol/L 氢氧化钠（13.2.2）与 0.38 mol/L 碳酸氢钠（13.2.3）按 63：37 体积比混

合。 

13.2.5 硝酸溶液（1+99）：取 10 mL 硝酸（13.1.1）溶于水，并定容至 1000 mL 混匀。 

13.2.6 镉标准中间液（1000 μg/L）：准确量取 1 mL 镉标准溶液（13.1.6）用硝酸溶液（1+99）（13.2.5）

定容至 1000 mL，混匀后备用。 

13.2.7 铅标准中间液（1000 μg/L）：准确量取 1 mL 铅标准溶液（13.1.7）用硝酸溶液（1+99）（13.2.5）

定容至 1000 mL，混匀后备用。 

13.2.8 底物液：由产品配套提供，或根据产品说明书配制。 

13.2.9 电极缓冲液：准确量取 1 mL 镉标准中间液（13.2.6）和 1 mL 铅标准中间液（13.2.7），用底

物液（13.2.8）定容至 1000 mL，混匀后备用。 

14 仪器和设备 

14.1 阳极溶出伏安法分析仪。 

14.2 天平：感量为 0.001 g。 

14.3 小型离心机：转速大于 4000 r/min。 

14.4 粉碎机：可使试样粉碎后全部通过 40 目筛。 

14.5 样品筛：40 目。 

14.6 磁吸架：具 2 mL 试管孔。 

14.7 移液器：5 mL，1 mL，200 μL。 

15 样品制备 

15.1 扦样与分样 

按 GB/T 5491 执行，在采样过程中，注意防止样品污染。 

15.2 试样制备 

取代表性的样品 500 g，用粉碎机（14.4）粉碎至全部通过 40 目样品筛（14.5），混匀后室温保存

备用。 

16 实验步骤 

16.1 仪器和试剂准备 
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开机进入测试界面，确认仪器运行正常，方可进行下一步工作。或按照所用仪器的使用说明书要求

进行。 

16.2 试样前处理 

16.2.1 提取 

准确称取 0.25 g（精确至 0.001 g）试样于 10 mL 离心管中，加入 5 mL 硝酸溶液（13.2.1），混匀

提取 8 min，静置 5 min 或离心 1 min（14.3），上清液待测。 

16.2.2 磁珠净化 

准确移取1 mL上清液至2 mL离心管中，加入1 mL样品缓冲液（13.2.4），使pH为5.8-6.5，再加入30 

μL磁珠液（13.1.4），混匀吸附10 min后放置于磁吸架上，吸弃全部液体，再加入0.5 mL水上下颠倒两

次后，吸弃全部液体。从磁吸架上取下离心管，向管内加入1 mL硝酸溶液（13.2.5）摇晃洗脱2 min，再

次至于磁吸架上，去掉磁珠后的液体即为样品检测液。 

16.3 样品测定（标准加入法） 

准确移取 800 μL 电极缓冲液（13.2.9），加入到样品杯（13.1.9）中，点击软件界面的活化功能，

进行测试；测试完成后，再加入 200 μL 样品检测液（16.2.2）于样品杯中进行测试。 

不同厂家样品测定步骤可能会略有不同，应按照产品使用说明中规定方法进行操作。 

17 结果计算与表述判定 

试样中铅、镉含量以质量分数X计，按公式（1）计算，单位为毫克每千克（mg/kg）： 

 

𝑋 = (
𝑝𝑖

𝑝𝑠
− 𝑘) ×

𝑐×𝑉

𝑚
× 𝑓 × 10−3      ……………（1） 

 

式中：X—样品中铅或镉的含量，mg/kg； 

Pi —样品检测液中铅镉元素的电流信号峰高值，单位为微安（μA）； 

Ps —底物液中铅镉元素的电流信号峰高值，单位为微安（μA）； 

c  —底物液中铅镉元素的浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）； 

V  —样品提取液体积，单位为毫升（mL），为5 mL； 

m  — 样品质量，单位为克（g），为0.25 g； 

k  — 常数，0.8； 

f  —常数，5； 

10-3 —换算系数。 

代入常数，则公式（1）可简化为： 

𝑋 = (
𝑝𝑖

𝑝𝑠
− 0.8) × 100 × 10−3     ……………（2） 

计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，并保留两位有效数字。 

当检测结果在限量值附近时，应按照国家标准方法进行确证。 
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18 精密度 

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的20%。 

19 其他 

方法的检出限为0.03 mg/kg，定量限为0.06 mg/kg。 
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A  A  

附 录 A 

（规范性） 

技术要求与验证方法 

A.1 检出限 

连续独立测定 20 个阴性样品，计算其测定平均值加 3 倍标准差，其结果应小于或等于产品检出限

标示值。 

A.2 定量限 

连续独立测定 20 个阴性样品，计算其测定平均值加 10 倍标准差，其结果应小于或等于产品定量限

标示值。 

A.3 准确性 

一步提取法：测定实物标准样品，测定次数不低于 2 次，计算检测结果与标准样品偏差，偏差应控

制在-30%~+30%之间。 

磁珠净化法：测定实物标准样品，测定次数不低于 2 次，计算检测结果与标准样品偏差，偏差应控

制在-20%~+20%之间。 

A.4 重复性 

一步提取法：测定同一浓度水平标准样品，测定不低于 6 次，变异系数应≤10%。 

磁珠净化法：测定同一浓度水平标准样品，测定不低于 6 次，变异系数应≤7%。 
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附 录 B 

（资料性） 

实验室间比对试验统计结果 

由6个实验室分别对15个水平的含铅、镉粮食样品进行测定，每个实验室对每个水平的含量按GB/T 

6379.1规定的重复性条件测定3次，对各实验室报出的原始数据按GB/T 6379.2进行统计分析，统计结果

见表B.1和B.2。 

表 B.1 一步提取法实验室间比对试验统计结果 

参数 糙米粉 全麦粉 玉米粉 糙米粉 全麦粉 

元素 铅 铅 铅 镉 镉 

水平 低 中 高 低 中 高 低 中 高 低 中 高 低 中 高 

实验室数目 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 

样品数量 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

参加统计实验室数目 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 

离群实验室数目 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

所有可接受结果数量 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

平均值，m (mg/kg) 0.096  0.200  0.306  0.121  0.240  0.329  0.113  0.224  0.409  0.119  0.210  0.307  0.063  0.097  0.205  

回收率，% 103.41 97.01 99.96 101.63 104.18 101.46 102.47 102.88 97.33 97.17 104.88 97.22 116.05 99.48 94.34 

重复性标准偏差，Sr (mg/kg) 0.009  0.011  0.013  0.010  0.012  0.018  0.013  0.026  0.020  0.009  0.013  0.021  0.006  0.007  0.004 

重复性限，r (mg/kg) 0.026  0.032  0.037  0.028  0.035  0.052  0.037  0.073  0.058  0.024  0.037  0.061  0.017  0.020  0.013  

再现性标准偏差，SR(mg/kg) 0.017  0.017  0.019  0.015  0.024  0.027  0.021  0.026  0.040  0.012  0.027  0.038  0.008  0.013  0.025  

再现性限，R (mg/kg) 0.049  0.047  0.053  0.043  0.067  0.076  0.059  0.073  0.113  0.034  0.077  0.108  1.298  0.036  0.071  

HorRat 值 0.79  0.41  0.32  0.58  0.50  0.43  0.83  0.58  0.53  0.46  0.65  0.65  0.51  0.58  0.61  

表 B.2 磁珠净化法实验室间比对试验统计结果 

参数 糙米粉 全麦粉 玉米粉 糙米粉 全麦粉 

元素 铅 铅 铅 镉 镉 

水平 低 中 高 低 中 高 低 中 高 低 中 高 低 中 高 

实验室数目 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 

样品数量 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

参加统计实验室数目 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 

离群实验室数目 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

所有可接受结果数量 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

平均值，m (mg/kg) 0.103 0.213 0.306 0.117 0.220 0.308 0.109 0.218 0.395 0.120 0.207 0.302 0.062 0.097 0.199 

回收率，% 110.42 103.61 100.08 98.23 95.70 95.06 99.16 100.08 94.12 98.04 103.37 95.42 114.71 100.04 91.63 

重复性标准偏差，Sr (mg/kg) 0.005 0.012 0.014 0.008 0.008 0.018 0.007 0.013 0.019 0.006 0.008 0.015 0.003 0.004 0.010 

重复性限，r (mg/kg) 0.014 0.034 0.039 0.022 0.022 0.051 0.020 0.037 0.054 0.018 0.022 0.041 0.008 0.011 0.027 

再现性标准偏差，SR(mg/kg) 0.012 0.016 0.027 0.014 0.016 0.022 0.011 0.019 0.024 0.012 0.022 0.019 0.011 0.011 0.014 

再现性限，R (mg/kg) 0.035 0.045 0.076 0.038 0.045 0.063 0.031 0.055 0.067 0.033 0.062 0.053 1.292 0.032 0.039 

HorRat 值 0.53 0.38 0.46 0.53 0.36 0.38 0.45 0.45 0.33 0.45 0.53 0.33 0.76 0.51 0.35 

 

_________________________________ 
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