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[bookmark: BookMark2][bookmark: _Toc202969505]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。
本文件由湖南省工业和信息化厅提出。
本文件由湖南省仪器仪表标准化技术委员会归口。
[bookmark: OLE_LINK6][bookmark: OLE_LINK8]本文件起草单位：长沙开元弘盛科技有限公司、国家粮食和物资储备局科学研究院、中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所、湖南省粮油产品质量监测中心、湖南省粮油产品质量监测中心、湖南省产商品质量监督检验研究院、湖南省产商品质量监督检验研究院、湖南省水稻研究所、湖南农业大学长沙现代食品创新研究院、湖南省微生物研究所、金健米业股份有限公司、中储粮（湖南）质检中心有限公司、湘潭市粮油产品质量检测中心、怀化市粮油产品质量检测中心、长沙市农产品质量监测中心、湖南角山米业有限责任公司。
本文件主要起草人：冯礼、周明慧、张洁琼、毛雪飞、兰冠宇、倪小英、梅广、向俊、胡艳君、陶曙华、周辉、孙翔宇、周冰玉、梅小弟、周婷婷、王司敏、杨兵、罗扬、任贤龙、王淑春、陈林飞、沈俊乐、戴维斯、刘立超、裴俭、吴猛、黄锋、肖特、陈龙、孟江南、秦峥、邓建、许琛。


[bookmark: BookMark4]

稻米中镉、铅、总砷的快速测定 固体进样电热蒸发原子荧光光谱法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97191423][bookmark: _Toc202969476][bookmark: _Toc202969506]范围
本文件描述了采用固体进样电热蒸发原子荧光法测定稻米中镉、铅和总砷的含量。
本文件适大米、糙米中镉、铅和总砷的测定。
取50g待测样品，经过粉碎、混匀，进样量为0.1g时：镉方法检出限为0.001mg/kg，测定范围为0.004mg/kg~0.3mg/kg；铅方法检出限为0.005mg/kg，测定范围为0.02mg/kg~2.0 mg/kg；总砷方法检出限为0.01mg/kg，测定范围为0.04mg/kg~2.0 mg/kg。
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97191424][bookmark: _Toc202969477][bookmark: _Toc202969507]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
[bookmark: _Toc97191425][bookmark: _Toc202969478][bookmark: _Toc202969508]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

电热蒸发器 electrothermal vaporizer
可实现固（液）体样品中待测元素完全蒸发的电加热装置。

样品舟 sample boat
用于装载固（液）体样品的舟形结构载体。
[bookmark: _Toc202969479][bookmark: _Toc202969509]方法原理
稻米样品直接导入电热蒸发器后，在空气流下完成干燥、燃烧过程，在富氢气流中镉、铅和总砷释出送入氢扩散火焰中原子化，在镉、铅和砷的空心阴极灯的发射光激发下产生原子荧光，荧光强度在固定条件下与被测样品中的镉、铅和砷浓度成正比，外标法定量。
[bookmark: _Toc202969480][bookmark: _Toc202969510]试剂与标准物质
[bookmark: _Toc202969481][bookmark: _Toc202969511]试剂
注：除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的一级水。
[bookmark: _Toc202969482][bookmark: _Toc202969512]标准品
镉标准储备液（100 mg/L）：用经国家认证并授予标准物质证书的单元素储备液。
铅标准储备液（100 mg/L）：用经国家认证并授予标准物质证书的单元素储备液。
总砷标准储备液（100 mg/L）：用经国家认证并授予标准物质证书的单元素储备液。
大米或糙米二级以上有证标准物质，具备镉、铅、砷的含量和不确定度范围。
注：可选择国家认证并授予标准物质证书的镉、铅、砷混合标准溶液。
[bookmark: _Toc202969483][bookmark: _Toc202969513]标准溶液的配置
镉、铅、砷混合标准中间液：镉10 mg/L；铅10 mg/L ；砷10 mg/L；
镉、铅、砷混合标准工作溶液镉：200 µg/L；铅 200 µg/L；砷200 µg/L。
注：可根据仪器的灵敏度及样品中待测元素的实际含量确定标准工作溶液中镉、铅、砷的浓度。
[bookmark: _Toc202969484][bookmark: _Toc202969514]仪器设备
仪器：多道原子荧光光度计（含电热蒸发进样部件）。
样品舟：石英或高纯镍材质。
实验室用谷物粉碎机。
分析天平：感量为1mg。
[bookmark: _Toc202969485][bookmark: _Toc202969515]样品
[bookmark: _Toc202969486][bookmark: _Toc202969516]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。
[bookmark: _Toc202969487][bookmark: _Toc202969517]试样的制备
稻米样品用谷物粉碎机粉碎至全部通过60目试验筛，混匀后室温保存备用。
[bookmark: _Toc202969488][bookmark: _Toc202969518]实验步骤
[bookmark: _Toc202969489][bookmark: _Toc202969519]标准曲线绘制
以荧光度峰面积值为纵坐标，待测元素质量为横坐标，绘制标准工作曲线。
注：可根据实际条件选择标准工作系列溶液浓度，标准工作系列溶液应不少于5个点的不同浓度的镉、铅、砷标准溶液，或者采用有证标准物质按照不同的称样质量直接进样绘制标准曲线，相关系数不得小于0.995。
[bookmark: _Toc202969490][bookmark: _Toc202969520]样品测定
仪器调试
选择合适的已知含量的稻米标准物质验证仪器准确性，测定结果需在标准允许误差的范围之内，如不在范围内需要重新绘制标准曲线。
测定
检测前需对所用的样品舟进行空白测定，测定结果应低于方法定量限。称取 0.1 g 样品（精确至 0.0001 g）于样品舟中，按照 8.3 推荐的方法程序和仪器条件测试样品。如测得的样品中待测元素浓度超出标准曲线范围，在保证样品均匀性的条件下可在 0.02 g～0.2g 范围内调整进样量。
[bookmark: _Toc202969491][bookmark: _Toc202969521]仪器和方法参数
仪器主要参数条件
	主/辅阴极灯电流(mA)
	镉：10/10；铅：30/30；砷：30/30

	原子化器
	氢火焰

	空气流量
	150 mL/min ~ 500 mL/min

	氢气流量
	250 mL/min ~ 350 mL/min

	燃烧炉温度
	350℃ ~ 950℃

	热解炉温度
	750℃ ~ 950℃



分析方法参考程序
	序号
	程序类型
	时间
（s）
	起始温度（℃）
	升温/降温速度（℃/s）
	目标温度
（℃）
	数据
采集
	气体
种类

	1
	干燥
	5 ~ 60
	350
	5
	350 ~ 450
	否
	空气

	2
	燃烧/热解
	60 ~ 80
	350
	10
	700 ~ 950
	否
	空气

	3
	检测
	30 ~ 100
	700 ~ 950
	10
	700 ~ 950
	是
	N2+H2

	4
	气体切换
	10
	700 ~ 950
	风冷降温
	350 ~ 450
	否
	空气



[bookmark: _Toc202969492][bookmark: _Toc202969522]计算
[bookmark: _Toc202969493][bookmark: _Toc202969523]计算公式
试样中待测元素含量按下式计算，单位为毫克每千克（mg/kg）。


 
式中： 
      m1 — 由标准曲线计算所得的样品中待测元素的绝对质量，单位为纳克（ng）；
      m — 样品称取的质量，单位为克（g）；
     1000 — 换算系数。
[bookmark: _Toc202969494][bookmark: _Toc202969524]结果表示
当测定结果小于1.00 mg/kg时，保留到小数点后三位；当测定结果大于等于1.00 mg/kg时，保留三位有效数字。
[bookmark: _Toc202969495][bookmark: _Toc202969525]质量保证
每批样品至少测定一个质控样品，测定结果需在标准允许误差的范围之内。
每批样品的测试，至少对10%的样品进行平行测定。一批样品不足10个时，至少测一个平行样品，两次独立测试结果的允许的相对偏差见表3：
不同浓度样品测试结果允许的相对偏差
	元素种类
	含量范围
	两次独立测定结果允许的最大相对偏差

	镉
	>0.01mg/kg
	10%

	
	≤0.01mg/kg
	15%

	铅
	>0.1mg/kg
	10%

	
	≤0.1mg/kg
	15%

	砷
	>0.15mg/kg
	10%

	
	≤0.15mg/kg
	15%
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