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农产品样品分测试方法技术规定 

 

本规定适用于“全国土壤污染状况详查”工作中农用地土壤污染状况详查时

农产品样品的分析测试。 

本规定适用于所有参与“全国土壤污染状况详查”农产品样品分析测试任务

的实验室。 

1 总砷 

1-1 电感耦合等离子体质谱法 

1-1-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准  食品中总砷及无机砷的测定》（GB/T 

5009.11-2014）“第一篇 总砷的测定 第一法”编制。 

1-1-2 适用范围  

本方法规定了用电感耦合等离子体质谱法测定农产品中总砷的含量。 

本方法适用于农产品中总砷的测定。当称样量为 1g，定容体积为 25ml 时，

方法检出限为 0.003mg/kg，方法定量限为 0.010mg/kg。 

1-1-3 方法原理 

样品经酸消解处理为样品溶液，样品溶液经雾化由载气送入 ICP 炬管中，经

过蒸发、解离、原子化和离子化等过程，转化为带电荷的离子，经离子采集系统

进入质谱仪，质谱仪根据质荷比进行分离。对于一定的质荷比，质谱的信号强度

与进入质谱仪的离子数成正比，即样品浓度与质谱信号强度成正比。通过测量质

谱的信号强度对样品溶液中砷元素进行测定。 

1-1-4 试剂和材料 

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。 

4.1 硝酸[HNO3，MOS 级（电子工业专用高纯化学品）、BV（Ⅲ）级]溶液（2+98）： 

量取 20ml 硝酸，缓缓倒入 980ml 水中，混匀。 

4.2 内标溶液 Ge 或 Y（1.0g/ml）： 

量取 1.0ml 浓度为 100g/ml 的内标储备液，用硝酸溶液（2+98）稀释并定

容至 100ml。 

4.3 氢氧化钠（NaOH）溶液，（100g/L）： 

称取 10.0g 氢氧化钠，用水溶解和定容至 100ml。 

4.4 砷标准溶液  

4.4.1 砷标准储备液：（100mg/L，按 As 计）： 

准确称取 100℃干燥 2 小时以上的三氧化二砷（As2O3 标准品，纯度99.5%）
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0.0132g，加 100g/L 氢氧化钠 1ml 和少量水溶解，转入 100ml 容量瓶中，加入适

量盐酸调整其酸度近中性，加水稀释至刻度。4℃避光保存，保存期一年。 

或购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液物质。 

4.4.2 砷标准使用液（含砷 1.00mg/L，按 As 计）： 

准确吸取 1.00ml 砷标准储备液（100mg/L）于 100ml 容量瓶中，用硝酸溶液

（2+98）稀释定容至刻度。现用现配。 

1-1-5 仪器和设备 

注：玻璃器皿及聚四氟乙烯消解内罐均需以硝酸溶液（1+4）浸泡 24 小时，用水反复

冲洗，最后用去离子水冲洗干净。 

5.1 电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）。 

5.2 微波消解系统。 

5.3 压力消解器。 

5.4 恒温干燥箱：50300℃。 

5.5 控温电热板：50200℃。 

5.6 超声水浴箱。 

5.7 天平：感量为 0.1 和 1mg 

5.8 一般实验室仪器。 

1-1-6 分析步骤  

6.1 样品预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 样品消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 微波消解法 

称取 0.2~0.5g（精确 0.001g）样品于消解罐中，加入 5ml 硝酸，放置 30 分

钟，盖好安全阀，将消解罐放入微波消解系统中，按表 1-1-1 设置的微波消解程

序，按相关步骤进行消解，消解完全后赶酸，将消化液转移至 25ml 容量瓶或比

色管中，用少量水洗涤内罐 3 次，合并洗涤液并定容至刻度，混匀。同时作空白

试验。 

表 1-1-1 农产品样品微波消解参考条件 

步骤 功率 升温时间（min） 控制温度（℃） 保持时间（min） 

1 1200W 100% 5 120 6 

2 1200W 100% 5 160 6 

3 1200W 100% 5 190 20 
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6.2.2 高压密闭消解法 

称取 0.20~1.0g，（精确 0.001g）样品于消解罐中，加入硝酸 5ml 浸泡过夜。

盖好内盖，旋紧不锈钢外套，放入恒温干燥箱 140160℃保持 34 小时，自然冷

却至室温，然后缓慢旋松不锈钢外套，将消解内罐取出，用少量水冲洗内盖，置

于控温电热板上于 120℃赶去棕色气体。取出消解内罐，将消化液移至 25ml 容

量瓶或比色管中，用少量水洗涤内罐 3 次，合并洗涤液并定容至刻度，混匀。同

时作空白试验。 

6.3 仪器参考条件 

RF 功率 1550W；载气流速 1.14L/min；采样深度 7mm；雾化室温度 2℃；

采样锥，截取锥。 

质谱干扰主要来源于同量异位素、多原子、双电荷离子等，可采用最优化仪

器条件、干扰校正方程校正或采用碰撞池、动态反应池技术方法消除干扰。砷的

干扰校正方程为：75
As=

75
As

77
M(3.127)+

82
M(2.733)

83
M(2.757)；采用内标校正、

稀释样品等方法校正非质谱干扰。砷的 m/z 为 75；选 74
Ge 为内标元素。 

推荐使用碰撞/反应池技术，在没有碰撞/反应池技术的情况下使用干扰方程

消除干扰的影响。 

6.4 标准系列制作 

吸取适量砷标准使用液（1.00mg/L）用（2+98）硝酸配制砷浓度分别为 0、

1.0、5.0、10、50、100ng/ml 的标准系列溶液。 

当仪器真空度达到要求时，用调谐液调整仪器灵敏度、氧化物、双电荷、分

辨率等各项指标，当仪器各项指标达到测定要求，编辑测定方法、选择相关消除

干扰方法，引入内标，观测内标灵敏度，脉冲与模拟式的线性拟合，符合要求后，

将标准系列引入仪器。进行相关数据处理，绘制标准曲线、计算回归方程。 

6.5 样品溶液的测定 

   相同条件，将试剂空白、样品溶液分别引入仪器进行测定。根据回归方程计

算出样品中砷元素的浓度。 

1-1-7 结果计算与表示 

试样中砷含量按下式计算： 

X＝ 
(𝑐−𝑐0)×𝑉×1000

𝑚×1000×1000
                             



 

- 4 - 

 

式中:X—样中的砷含量，mg/kg； 

c—试样消化液中砷的测定浓度，ng/ml； 

c0—试样空白消化液中砷的测定浓度，ng/ml； 

V—试样消化液总体积，ml； 

m—试样的质量，g； 

1000—换算系数。 

当分析结果≥0.100mg/kg时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

1-1-8 质量保证和质量控制  

8.1 在重复条件下获得两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的 20%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

1-2 氢化物发生原子荧光法 

1-2-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准  食品中总砷及无机砷的测定》（GB/T 

5009.11-2014）“第一篇 总砷的测定 第二法”编制。 

1-2-2 适用范围  

本方法规定了用氢化物发生原子荧光法测定农产品中总砷的含量。 

本方法适用于农产品样品中总砷的测定。当称样量为 1g，定容体积为 25ml

时，方法检出限为 0.010mg/kg，方法定量限为 0.040mg/kg。 

1-2-3 方法原理 

样品经湿消解或干灰化法处理后，加入硫脲使五价砷预还原为三价砷，再加

入硼氢化钾或硼氢化钠使还原生成砷化氢，由氩气载入石英原子化器中分解为原

子态砷，在高强度砷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

定条件下与被测液中的砷浓度成正比，与标准系列比较定量。 

1-2-4 试剂和材料 

    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。 

4.1 氢氧化钾（KOH）溶液（5g/L） 

    称取 5.0g 氢氧化钾，溶于水并稀释至 1000ml。 

4.2 硼氢化钾（KBH4，分析纯）溶液（20g/L） 

称取硼氢化钾 20.0g，溶于 1000ml 5g/L 氢氧化钾溶液中，混匀。 

4.3 硫脲溶液（CH4N2O2S，分析纯）+抗坏血酸（C6H8O6）溶液 

称取 10.0g 硫脲，加约 80ml 水，加热溶解，待冷却后加入 10.0g 抗坏血酸，

稀释至 100ml，现用现配。 
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4.4 氢氧化钠（NaOH）溶液（100g/L） 

称取 10.0g 氢氧化钠，溶于水并稀释至 100ml。 

4.5 硝酸镁溶液（150g/L） 

称取 15.0g 硝酸镁（Mg(NO3)2•6H2O，分析纯），溶于水并稀释至 100ml。 

4.6 盐酸（HCl）溶液（1+1） 

    量取 100ml 盐酸，缓缓倒入 100ml 水中，混匀。 

4.7 硫酸溶液（1+9） 

量取硫酸 100ml，小心倒入 900ml 水中，混匀。 

4.8 硝酸（HNO3）溶液（2+98） 

    量取 20ml 硝酸，缓缓倒入 980ml 水中，混匀。 

4.9 砷标准溶液  

4.9.1 砷标准储备液（100mg/L，按 As 计） 

准确称取 100℃干燥 2 小时以上的三氧化二砷（As2O3 标准品，纯度99.5%）

0.0132g 加 100g/L 氢氧化钠 1ml 和少量水溶解，转入 100ml 容量瓶中，加入适量

盐酸调整其酸度近中性，加水稀释至刻度。4℃避光保存，保存期一年。 

或购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液物质。 

4.9.2 砷标准使用液（含砷 1.00mg/L，按 As 计） 

准确吸取1.00ml砷标准储备液（100mg/L）于100ml容量瓶中，用硝酸（2+98）

稀释至刻度。现用现配。 

4.10 湿消解试剂：硝酸（HNO3）、硫酸（H2SO4）、高氯酸（HClO4）。 

4.11 干灰化试剂：六水硝酸镁（150g/L）、氯化镁（MgO，分析纯）、盐酸（1+1）。  

1-2-5 仪器和设备 

注：玻璃器皿及聚四氟乙烯消解内罐均需以硝酸溶液（1+4）浸泡 24 小时，用水反复

冲洗，最后用去离子水冲洗干净。 

5.1 原子荧光光谱仪。 

5.2 天平：感量为 0.1 和 1mg。 

5.3 组织均浆器。 

5.4 高速粉碎机。 

5.5 控温电热板：50200℃。 

5.6 马弗炉。 

5.7 一般实验室仪器。 

1-2-6 分析步骤  

6.1 样品预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 
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6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 样品消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 湿法消解 

称取 1.0~2.5g（精确 0.001g）样品置入 50~100ml 锥形瓶中，同时做两份试

剂空白。加硝酸 20ml、高氯酸 4ml、硫酸 1.25ml，摇匀后放置过夜。次日置于

电热板上加热消解。若消解液处理至 1ml 左右时仍有未分解物质或色泽变深，取

下放冷，补加硝酸 5~10ml，再消解至 2ml 左右观察，如此反复两三次，注意避

免炭化。如仍不能消解完全，则加入高氯酸 1~2ml，继续加热至消解完全后，再

持续蒸发至高氯酸的白烟散尽，硫酸的白烟开始冒出。冷却，加水 25ml，再蒸

发至冒硫酸白烟，冷却。用水将内容物转入 25ml 容量瓶或比色管中，加入硫脲

+抗坏血酸溶液 2ml，补水至刻度并混匀，放置 30 分钟，待测。按同一操作方法

作空白试验。 

6.2.2 干灰化 

称取 1.0~2.5g（精确 0.001g）样品于 50~100ml 坩锅中，同时做两份试剂空

白。加 150g/L 硝酸镁 10ml 混匀，低热蒸干，将氧化镁 1g 仔细覆盖在干渣上，

于电炉上炭化至无黑烟，移入 550℃马弗炉灰化 4小时。取出放冷，小心加入（1+1）

盐酸 10ml 以中和氧化镁并溶解灰分，转入 25ml 容量瓶或比色管中，向容量瓶

或比色管中加入硫脲+抗坏血酸溶液 2ml，另用硫酸溶液（1+9）分次洗涤坩埚后

合并洗涤液至 25ml 刻度，混匀，放置 30 分钟，待测。按同一操作方法作空白试

验。 

6.3 仪器参考条件 

负高压：260V；砷空心阴极灯电流：50mA80mA；载气：氩气；载气流速：

500ml/min；屏蔽气流速 800ml/min；测量方式：荧光强度；读数方式：峰面积。 

6.4 标准系列制作 

取 25ml 容量瓶或比色管 6 支，依次准确加入 1.00mg/L砷标准使用液 0、0.1、

0.25、0.5、1.5、3.0ml（分别相当于砷浓度 0、4.0、10、20、60、120ng/ml），再

分别各加（1+9）硫酸 12.5ml，硫脲+抗坏血酸溶液 2ml，补加水至刻度。混匀后

放置 30 分钟后测定。 

仪器预热稳定后，将试剂空白、标准系列溶液依次引入仪器进行原子荧光强

度的测定，以原子荧光强度为纵坐标，砷浓度为横坐标绘制标准曲线，得到回归

方程。 

6.5 试样溶液的测定 

相同条件，将样品溶液分别引入仪器进行测定。根据回归方程计算出样品砷
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元素的浓度。 

1-2-7 结果计算与表示 

试样中总砷含量按下式计算 ： 

X＝ 
(𝑐−𝑐0)×𝑉×1000

𝑚×1000×1000
                   

式中:X—试样中的砷含量，mg/kg； 

c—试样被测液中砷的测定浓度，ng/ml； 

c0—试样空白消化液中砷的测定浓度，ng/ml； 

V—试样消化液总体积，ml； 

m—试样的质量；g； 

1000—换算系数。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

1-2-8 质量保证和质量控制 

8.1 在重复条件下获得两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的 20%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

2 总铅 

2-1 石墨炉原子吸收光谱法 

2-1-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准 食品中铅的测定》（GB/T5009.12-2010）第

一法编制。 

2-1-2 适用范围 

本方法规定了用石墨炉原子吸收光谱法测定农产品中铅的含量。 

本方法适用于农产品中铅的测定。 

2-1-3 方法原理 

试样经灰化或酸消解后，注入原子吸收分光光度计石墨炉中，电热原子化后

吸收 283.3nm 共振线，在一定浓度范围，其吸收值与铅含量成正比，与标准系列

比较定量。 

2-1-4 试剂和材料 

注：除非另有规定，本方法所使用试剂均为分析纯，水为 GB/T6682 规定的一级水。 

4.1 硝酸：优级纯。 

4.2 过硫酸铵。 

4.3 过氧化氢（30%）。 



 

- 8 - 

 

4.4 高氯酸：优级纯。 

4.5 硝酸（1＋1）：取 50ml 硝酸慢慢加入 50ml 水中。 

4.6 硝酸（0.5mol/L）：取 3.2ml 硝酸加入 50ml 水中，稀释至 100ml。 

4.7 硝酸（lmo1/L）：取 6.4ml 硝酸加入 50ml 水中，稀释至 100ml。 

4.8 磷酸二氢铵溶液（20g/L）：称取 2.0g 磷酸二氢铵，以水溶解稀释至 100ml。 

4.9 混合酸：硝酸十高氯酸（9＋1）：取 9 份硝酸与 1 份高氯酸混合。 

4.10 铅标准储备液：准确称取 1.000g 金属铅（99.99%），分次加少量硝酸（4.5），

加热溶解，总量不超过 37ml，移入 1000ml 容量瓶，加水至刻度。混匀。此溶液

每毫升含 1.0mg 铅。 

4.11 铅标准使用液：每次吸取铅标准储备液 1.0ml 于 100ml 容量瓶中，加硝酸（4.6）

至刻度。如此经多次稀释成浓度为 10.0、20.0、40.0、60.0、80.0μg/L 铅的标准

使用液。 

2-1-5 仪器和设备 

5.1 原子吸收光谱仪，附石墨炉及铅空心阴极灯。 

5.2 马弗炉。 

5.3 天平：感量为 1mg。 

5.4 干燥恒温箱。 

5.5 瓷坩埚。 

5.6 压力消解器、压力消解罐或压力溶弹。 

5.7 可调式电热板、可调式电炉。 

5.8 一般实验室仪器 

2-1-6 分析步骤 

6.1 试样预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试样消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 压力消解罐消解法 

称取 1g～2g 试样（精确到 0.001g，干样、含脂肪高的试样1g，鲜样2g 或

按压力消解罐使用说明书称取试样）于聚四氟乙烯内罐，加硝酸（4.1）2～4ml

浸泡过夜。再加过氧化氢（4.3）2～3ml（总量不能超过罐容积的 1/3）。盖好内

盖，旋紧不锈钢外套，放入恒温干燥箱，120℃～140℃保持 3～4 小时，在箱内

自然冷却至室温，用滴管将消化液洗入或过滤入（视消化后试样的盐分而定）10～

25ml 容量瓶中，用水少量多次洗涤罐，洗液合并于容量瓶中并定容至刻度，混
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匀备用；同时作试剂空白。 

6.2.2 干法灰化 

称取 1～5g 试样（精确到 0.001g，根据铅含量而定）于瓷坩埚中，先小火在

可调式电热板上炭化至无烟，移入马弗炉 500±25℃灰化 6～8 小时，冷却。若个

别试样灰化不彻底，则加 1ml 混合酸（4.9）在可调式电炉上小火加热，反复多

次直到消化完全，放冷，用硝酸（4.6）将灰分溶解，用滴管将试样消化液洗入

或过滤入（视消化后试样的盐分而定）10～25ml 容量瓶中，用水少量多次洗涤

瓷坩埚，洗液合并于容量瓶中并定容至刻度，混匀备用；同时作试剂空白。 

6.2.3 过硫酸铵灰化法：称取 1g～5g 试样（精确到 0.001g）于瓷坩埚中，加 2～4

硝酸（4.1）浸泡 1 小时以上，先小火炭化，冷却后加 2.00～3.00g 过硫酸铵（4.2）

盖于上面，继续炭化至不冒烟，转入马弗炉，500±25℃恒温 2 小时，再升至 800℃，

保持 20min，冷却，加 2～3ml 硝酸（4.7），用滴管将试样消化液洗入或过滤入

（视消化后试样的盐分而定）10～25ml 容量瓶中，用水少量多次洗涤瓷坩埚，

洗液合并于容量瓶中并定容至刻度，混匀备用；同时作试剂空白。 

6.2.4 湿式消解法 

称取试样 1～5g（精确到 0.001g）于锥形瓶或高脚烧杯中，放数粒玻璃珠，

加 10ml 混合酸（4.9），加盖浸泡过夜，加一小漏斗于电炉上消解，若变棕黑色，

再加混合酸，直至冒白烟，消化液呈无色透明或略带黄色，放冷，用滴管将试样

消化液洗入或过滤入（视消化后试样的盐分而定）10～25ml 容量瓶中，用水少

量多次洗涤锥形瓶或高脚烧杯，洗液合并于容量瓶中并定容至刻度，混匀备用；

同时作试剂空白。 

6.3 测定 

6.3.1 仪器条件 

根据各自仪器性能调至最佳状态。参考条件为波长 283.3nm，狭缝 0.2～1.0nm，

灯电流 5～7mA，干燥温度 120℃，20s；灰化温度 450℃，持续 15～20s，原子

化温度：1700～2300℃，持续 4～5s，背景校正为氘灯或塞曼效应。 

6.3.2 标准曲线绘制 

吸取上面配制的铅标准使用液 10.0、20.0、40.0、60.0、80.0g/L 各 10l 注

入石墨炉，测得其吸光值并求得吸光值与浓度关系的一元线性回归方程。 

6.3.3 试样测定 

分别吸取样液和试剂空白液各 10L，注入石墨炉，测得其吸光值，代入标

准系列的一元线性回归方程中求得样液中铅含量。 

6.3.4 基体改进剂的使用  

对有干扰试样，则注入适量的基体改进剂磷酸二氢铵溶液（4.8）（一般为 5L
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或与试样同量）消除干扰。绘制铅标准曲线时也要加入与试样测定时等量的基体

改进剂磷酸二氢铵溶液。 

2-1-7 结果计算与表示 

试样中铅含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉 × 1000

𝑚 × 1000 × 1000
 

式中：X—试样中铅含量，mg/kg； 

c1—测定样液中铅含量，μg/L； 

c0—空白液中铅含量，μg/L； 

V—试样消化液定量总体积，ml； 

m—试样质量，g。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

2-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

2-2 氢化物原子荧光光谱法 

2-2-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准 食品中铅的测定》（GB/T5009.12-2010）第

二法制订。 

2-2-2 适用范围 

本方法规定了用氢化物原子荧光光谱法测定农产品中铅的含量。 

本方法适用于农产品中铅的测定。 

2-2-3 方法原理 

试样经酸热消化后，在酸性介质中，试样中的铅与硼氢化钠（NaBH4）或硼

氢化钾（KBH4）反应生成挥发性铅的氢化物（PbH4）。以氩气为载气，将氢化物

导入电热石英原子化器中原子化，在特制铅空心阴极灯照射下，基态铅原子被激

发至高能态；在去活化回到基态时，发射出特征波长的荧光，其荧光强度与铅含

量成正比，根据标准系列进行定量。 

2-2-4 试剂和材料 

4.1 硝酸+高氯酸混合酸（9+1）：分别量取硝酸 900ml，高氯酸 100ml，混匀。 
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4.2 盐酸（1+1）：量取 250ml 盐酸倒入 250ml 水中，混匀。 

4.3 草酸溶液（10g/L）：称取 1.0g 草酸，加水溶解至 100ml，混匀。 

4.4 铁氰化钾[K3Fe(CN)6]溶液（100g/L）： 

称取 10.0g 铁氰化钾，加水溶解并稀释至 100ml，混匀。 

4.5 氢氧化钠溶液（2g/L）：称取 2.0g 氢氧化钠，溶于 1L 水中，混匀。 

4.6 硼氢化钠（NaBH4）溶液（10g/L）： 

称取 5.0g 硼氢化钠溶于 500ml 氢氧化钠溶液（2g/L）中，混匀，临用前配

制。 

4.7 铅标准储备液（1.0mg/ml）。 

4.8铅标准使用液（1.0g/ml）：精确吸取铅标准储备液（4.7），逐级稀释至1.0g/ml。 

2-2-5 仪器和设备 

5.1 原子荧光光度计。 

5.2 铅空心阴极灯。 

5.3 电热板。 

5.4 天平：感量为 1mg。 

5.5 一般实验室仪器。 

2-2-6 分析步骤 

6.1 试样预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试样消化 

湿消解：称取固体试样 0.2～2g 置于 50～100ml 消化容器中（锥形瓶），然

后加入硝酸+高氯酸混合酸（4.1）5～10ml 摇匀浸泡，放置过夜。次日置于电热

板上加热消解，至消化液呈淡黄色或无色（如消解过程色泽较深，稍冷补加少量

硝酸，继续消解），稍冷加入 20ml 水再继续加热赶酸，至消解液 0.5～1.0ml 止，

冷却后用少量水转入 25ml 容量瓶中，并加入盐酸（4.2）0.5ml，草酸溶液（4.3）

0.5ml，摇匀，再加入铁氰化钾溶液（4.4）1.00ml，用水准确稀释定容至 25ml，

摇匀，放置 30min 后测定。同时做试剂空白。 

6.3 标准系列制备 

在 25ml 容量瓶中，依次准确加入铅标准使用液（4.8）0.00、0.125、0.25、

0.50、0.75、1.00、1.25ml（各相当于铅浓度 0.0、5.0、10.0、20.0、30.0、40.0、

50.0μg/L），用少量水稀释后，加入 0.5ml 盐酸（4.2）和 0.5ml 草酸溶液（4.3）

摇匀，再加入铁氰化钾溶液（4.4）1.0ml，用水稀释至该度，摇匀。放置 30min
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后待测。 

6.4 测定 

6.4.1 仪器参考条件 

负高压：323V；铅空心阴极灯灯电流：75mA；原子化器：炉温 750～800℃，

炉高 8mm；氩气流速：载气 800ml/min；屏蔽气：1000ml/min；加还原剂时间：

7.0s；读数时间：15.0s；延迟时间：0.0s；测量方式：标准曲线法；读数方式：

峰面积；进样体积：2.0ml。 

6.4.2 测量方式 

设定好仪器的最佳条件，逐步将炉温升至所需温度，稳定 10～20min 后开始

测量：连续用标准系列的零管进样，待读数稳定之后，转入标准系列的测量，绘

制标准曲线，转入试样测量，分别测定试样空白和试样消化液，试样测定结果按

下式计算。 

2-2-7 结果计算与表示 

试样中铅含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉 × 1000

𝑚 × 1000 × 1000
 

式中：X—试样中铅含量，mg/kg； 

c1—试样消化液测定浓度，μg/L； 

c0—试剂空白液测定浓度，μg/L； 

V—试样消化液定量总体积，ml； 

m—试样质量，g。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

2-2-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

2-3 电感耦合等离子体质谱法 

2-3-1 编制依据 

本方法依据《生态地球化学评价动植物样品分析方法 第 1 部分：锂、硼钒

等19个元素量的测定 电感耦合等离子体质谱（ICP－MS）法》（DZ/T0253.1-2014）

编制。 
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2-3-2 适用范围 

本方法适用于农产品样品中砷、镉、钴、铬、铜、锰、钼、镍、铅、铊、钒、

锌等元素的电感耦合等离子体质谱（ICP－MS）法测定。方法检出限及测定范围

见表 1-2-1。 

表 1-2-1 分析同位素和方法检出限 

元素 内标 
方法检出限 a

（μg/g） 

测定范围 b

（μg/g） 
干扰校正公式 干扰注释 c

 
监测同位

素 

51
V 

103
Rh 0.003 0.01~2.26 

-3.046×
（53

Cr-0.114×52
Cr） 

 52
Cr、53

Cr 

52
Cr 

103
Rh 0.014 0.04~1.93  

40
Ar

12
C  

55
Mn 

103
Rh 0.010 0.03~1209    

59
Co 

103
Rh 0.001 0.004~0.43    

60
Ni 

103
Rh 0.018 0.06~5.91  

44
Ca

16
O 

44
Ca 

63
Cu 

103
Rh 0.046 0.1~53.3    

65
Zn 

103
Rh 0.093 0.3~228    

75
As 

103
Rh 0.004 0.01~4.35 -3.046×40

Ar
35

Cl  
40

Ar
37

Cl 
95

Mo 
103

Rh 0.002 0.006~5.68  
51

Fe
40

Ar 
54

Fe 
114

Cd
d
 

103
Rh 0.24 0.8~1080 -0.0846×117

Sn 
114

Sn
58

Mo
15

O 
114

Sn、54
Mo 

205
Tl

d
 

185
Re 0.13 0.4~46.0    

208
Pb 

185
Re 0.055 0.19~1.51    

a 方法检出限是用实验室试剂空白的 10 次测定结果的 3 倍标准偏差计算求得，稀释位数为 50，

所列检出限是在一定仪器条件下测定的。 
b测定范围下限是用实验室试剂空白的 10 次测定结果的 10 位标准偏差求得，稀释位数为 50。 
c 干扰注释栏中的多原子离子干扰需采用求干扰系数的方法进行校正。 
d该元素的含量单位为 ng/g 

2-3-3 方法原理 

试料用硝酸和过氧化氢在专用微波消解仪中高温高压密闭消解为样品溶液，

消解液经过雾化由载气（氩气）导入 ICP 炬焰中，经过蒸发、解离、原子化和离

子化等过程，大部分转化为带正电荷的离子，经离子采集系统进入质谱仪，质谱

仪根据质荷比进行分离。对于一定质荷比，质谱的信号强度与进入质谱仪的离子

数成正比，即样品待测物浓度与质谱信号强度成正比。通过测量质谱的信号强度

来测定试样溶液的元素浓度。 

2-3-4 试剂和材料  

4.1 水：蒸馏水经离子交换纯化系统纯化，使用前检验水中待测元素含量，应低

于方法检出限。 

4.2 硝酸，＝1.42g/ml：优级纯或高纯，经双瓶亚沸蒸馏纯化后使用。 

4.3 硝酸，1+1。 

4.4 过氧化氢，（H2O2）)=30%，优级纯或高纯。 

4.5 单元素标准储备溶液：购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液。 

4.6 多元素混合标准储备液： 

直接分取单元素标准储备液（4.5）配制多元素混合标准储备溶液（见表 1-2-2），
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也可用市售多元素混合标准储备溶液进行稀释得到。 

注：制备多元素储备标准溶液一定要注意元素间的相容性和稳定性，应对单元素标准

储备溶液进行检查以避免杂质影响标准的准确度，新配好的标准溶液应转移至经过酸洗的、

未用过的聚丙烯瓶中保存，并定期检查其稳定性。 

表 1-2-2 多元素混合标准储备溶液 

混合标准储备

溶液编号 
元素 

浓度

（g/ml） 
溶液介质 

混标储备液 1 
Cd、Co、Cr、Cu、Mn、Mo、Ni、Zn、Pb、

Tl、 
20.0 3mol/L 硝酸 

混标储备液 2 V、As 20.0 3mol/L 硝酸 

注 1：多元素混合标准储备液的存放期限为 6 个月 

注 2：注意定期检查混合标准储备溶液，如发现混浊或在使用中发现元素含量发生变化，则需要重新配制。 

4.7 校准标准溶液 

用多元素混合标准储备溶液（4.6）分别稀释制备以下混合校准标准溶液（见

表 1-2-3），用混标储备液 1 分别稀释酸制混合校准标准溶液 1、3、5、7；用混

标储备液 2 分别稀释配制混合校准标准溶液 2、4、6、8；用单元素标准储备溶

液（4.5）配制混合校准溶液 9。 

表 1-2-3 混合校准标准溶液 

混合标准校准

溶液编号 
元素 

浓度

（g/ml） 
溶液介质 

混标校准溶液 1 
Cd、Co、Cr、Cu、Mn、Mo、Ni、Zn、Pb、

Tl、 
10.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 2 V、As 10.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 3 
Cd、Co、Cr、Cu、Mn、Mo、Ni、Zn、Pb、

Tl、 
20.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 4 V、As 20.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 5 
Cd、Co、Cr、Cu、Mn、Mo、Ni、Zn、Pb、

Tl、 
50.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 6 V、As 50.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 7 
Cd、Co、Cr、Cu、Mn、Mo、Ni、Zn、Pb、

Tl、 
100.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 8 V、As 100.0 0.8mol/L硝酸 

混标校准溶液 9 Mn、Cu、Zn  1000.0 0.8mol/L硝酸 

注：校准标准溶液保存期限为一个月 

4.8 内标元素混合溶液，＝10ng/ml：直接分取铑和铼单元素标准储备溶液（4.5）

配置内标元素混合溶液。 

4.9 空白溶液。 

4.9.1 校准空白溶液：硝酸溶液（5+95）。 

4.9.2 清洗空白溶液：硝酸溶液（2+98）。 

4.10 单元素干扰溶液。分别配制铁、钙（浓度各为 250g/ml）单元素溶液，用
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以求干扰系数 k。 

2-3-5 仪器和设备 

5.1 电感耦合等离子体质谱仪。 

5.1.1 仪器能对 5u~250u 质量范围内进行扫描，最小分辨率为在 5%峰高处 1u 峰

宽。以四极杆电感耦合等离子体质谱仪为例的工作参数见表 1-2-4。 

表 1-2-4 电感耦合等离子体质谱仪工作参考条件 

参数 设定值 参数 设定值 

ICP 功率（W） 1350 截取锥孔径（mm） 0.7 

冷却气流量（L/min） 13.0 跳峰（点/质量） 3 

辅助气流量（L/min） ~0.8 停留时间（ms/点） 10 

雾化气流量（L/min） ~0.9 扫描次数（次） 40 

取样锥孔径（mm） 1.0 测量时间（s） 60 

5.1.2 氩气：高纯级（氩质量分数99.996%）。 

5.2 分析天平：三级，感量 0.1mg。 

5.3 微波消解仪附微波消解仪专用消解罐（XP1500）。 

5.4 温控式电热板：最高温度为 250℃。 

5.5 排气式移液器：规格分别为 10~100l、100~1000L、1~5ml。 

5.6 一般实验室仪器。 

2-3-6 样品制备 

6.1 样品制备 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

2-3-7 分析步骤 

7.1 试料 

根据试料中待测元素含量高低，称取固体均匀试料 0.2~1.0g（按干样计算，

最大取样量不超过 1g，精确至 0.1mg）。 

7.2 空白试验 

随同试料进行双份空白试验，所用试剂须取自同一瓶，加入同等的量。 

7.3 验证实验 

随同试料分析同类型，含量相近的标准物质，如没有合适的标准物应采用加

标回收方法。 

7.4 试料分解 

将试料置于专用微波消解罐（5.3）中，加 2~5ml 硝酸（4.2），放置过夜，加

入 1~2ml 过氧化氢（4.4），用 2~4ml 水（4.1）（湿样少加或不加水）冲冼罐壁（8ml<

溶液总体积<30ml），振混合均匀，于微波消解仪中消化，其消解推荐条件见表
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1-2-5（可根据不同的仪器自行设定消解条件）。反应结束后，取出消解罐将消解

液移至聚四氟乙烯烧杯中，置于电热板（5.4）上热蒸至近干，按最终试料测试

液介质为硝酸溶液（5+95）计算，加入适量硝酸（4.3），在电热板上低温加热溶

解残渣，冷却后将溶液转移至洁净干燥的一次性塑料瓶中，采取称重的方式用水

稀释至 10ml（或 25ml），摇匀。此溶液直接用于 ICP－MS 测定。 

表 1-2-5 动植物类试样推荐微波分析条件 

步骤 1 2 3 

最大功率 W（100%） 300~1200 300~1200 300~1200 

温度（℃） 120 150 170~190 

升温时间（min） 5 3 3 

保温时间（min） 0 5~8 5~15 

注：
易消解的试样如粮食、蔬菜等可使用较低的温度和较少的反应时间，实验人员可根据不

同厂家的消解仪操作手册、试样种类和消解试样的量来设置 微波分析条件。 

7.5 测定 

7.5.1 按照仪器操作说明书规定条件启动仪器。选择分析同位素和内标元素（见

表 1-2-1），编制试料分析表。 

7.5.2 仪器参数最佳化试验：仪器点燃后至少稳定 30min，然后用分别含 1ng/ml

铍、钴、铟、铈、铀的混合溶液进行仪器参数最佳化试验。在测定过程中通过三

通在线引入内标元素混合溶液（4.8）。 

7.5.3 校准：以校准空白溶液（4.9.1）为零点，一个或多个浓度水平的校准标准

溶液（4.7）建立校准曲线。校准数据采集至少 3 次，取平均值。 

7.5.4 每批试料测定时，同时测定实验室试剂空白溶液（7.2）。 

7.5.5 每批试料测定时，同时分析单元素干扰溶液（4.10）以获得干扰系数 k 并进

行干扰校正。 

7.5.6 试料测定中间用清洗空白溶液（4.9.2）清洗系统。 

2-3-8 结果计算与表示 

8.1 分析结果计算 

各元素的含量以质量分数（X）计，数值以 mg/kg 表示，按式（1）计算： 

（X）＝
(−0)×𝑉

𝑚
                  （1） 

式中：—试料溶液中待测元素测定值，g/ml； 

0—实验室空白溶液中待测元素测定值，g/ml； 

V—试料溶液体积，ml； 

m—被称取试料的质量，g。 
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当分析结果≥ 0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜

0.100mg/kg 时，保留两位有效数字。  

8.2 干扰校正 

干扰系数 k 由式（2）计算： 

𝑘＝


𝑒𝑞


𝑖𝑛
⁄                              （2） 


𝑒𝑞
—干扰元素标准溶液测得的相当分析元素的等效浓度，g/ml； 


𝑖𝑛
—干扰元素标准溶液的已知浓度，g/ml。 

被分析元素的真实浓度
𝑡𝑟

 


𝑡𝑟
＝

𝑔𝑟
− k

𝑖𝑛
                          （3） 


𝑡𝑟
—扣除干扰后的真实浓度，g/ml； 


𝑔𝑟
—被分析元素存在干扰时测得的总浓度，g/ml； 

k—干扰系数； 


𝑖𝑛
—被测试料溶液中干扰元素的实测浓度，g/ml。 

2-3-9 质量保证与质量控制 

9.1 分析测试过程中，应同时采用标准物质、空白试验和重复分析等方法进行质

量保证与控制。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%。 

9.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

3 总镉 

3-1 石墨炉原子吸收光谱法 

3-1-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准 食品中镉的测定》（GB/T 5009.15-2014）编

制。 

3-1-2 适用范围 

本方法规定了农产品中镉的石墨炉原子吸收光谱测定方法。 

本方法适用于农产品中镉的测定。本方法检出限：0.001mg/kg；定量限为

0.003mg/kg。  
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3-1-3 方法原理 

试样经灰化或酸消解后，注入一定量样品消化液于原子吸收分光光度计石墨

炉中，电热原子化后吸收 228.8nm 共振线，在一定浓度范围，其吸收值与镉含量

成正比，采用标准曲线法定量。 

3-1-4 试剂和材料  

注：除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，，水为 GB/T 6682 规定的二级水。 

4.1 硝酸（HNO3）：优级纯。 

4.2 盐酸（HCl）：优级纯。 

4.3 过氧化氢（H2O2，30%）。 

4.4 高氯酸（HClO4）：优级纯。 

4.5 硝酸（1%）：取 10.0ml 硝酸加入 100ml 水中，稀释至 1000ml。 

4.6 盐酸（1+1）：取 50ml 盐酸慢慢加入 50ml 水中。 

4.7 硝酸-高氯酸混合溶液（9+1）：取 9 份硝酸与一份高氯酸混合。 

4.8 磷酸二氢铵溶液（NH4H2PO4，10g/L）： 

称取 10.0g 磷酸二氢铵，用 100ml 硝酸溶液（1%）溶解后定量移入 1000ml

容量瓶，用硝酸溶液（1%）定容至刻度。 

4.9 混合酸：硝酸十高氯酸（4＋1）：取 4 份硝酸与 1 份高氯酸混合。 

4.10 镉标准储备液（1000mg/L）： 

准确称取 1g 金属镉标准品（99.99%， 精确至 0.0001g）于小烧杯中，分次

加 20ml 盐酸（1+1）溶解，加 2 滴硝酸，移入 1000ml 容量瓶，加水至刻度，混

匀。或购买经国家认证并授予标准物质证书的标准物质。 

4.11 镉标准使用液（100ng/ml）： 

吸取镉标准储备液 10.0ml 于 100ml 容量瓶中，用硝酸溶液（1%）定容至刻

度。如此经多次稀释成每毫升含 100.0ng 镉的标准使用液。 

4.12 镉标准曲线工作液： 

准确吸取镉标准使用液 0、0.5、1.0、1.5、2.0、3.0ml 于 100ml 容量瓶中，

用硝酸溶液（1%）定容至刻度，即得到含镉量分别为 0、0.5、1.0、1.5、2.0、3.0ng/ml

的标准系列溶液。  

3-1-5 仪器和设备 

    注：所用玻璃仪器均需以硝酸（1+4）浸泡 24 小时以上，用水反复冲洗后，最后用去

离子水冲洗干净。 

5.1 原子吸收分光光度计，附石墨炉。 

5.2 镉空心阴极灯。 

5.3 电子天平：感量为 0.1 和 1mg。 
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5.4 可调式电热板、可调温式电炉。 

5.5 马弗炉。 

5.6 恒温干燥箱。 

5.7 压力消解器、压力消解罐 。 

5.8 微波消解系统，配聚四氟乙烯或其他合适的压力罐。 

5.9 一般实验室仪器。 

3-1-6 分析步骤 

6.1 试样预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试样消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 压力消解罐消解法 

称取干样 0.3～0.5g（精确至 0.0001g）于聚四氟乙烯内罐，加硝酸 5ml 浸泡

过夜。再加过氧化氢（30%）2～3ml（总量不能超过罐容积的 1/3），盖好内盖，

旋紧不锈钢外套，放入恒温干燥箱，120～160℃保持 4～6 小时，在箱内自然冷

却至室温，打开后加热赶酸至近干，将消化液洗入 10～25ml 容量瓶中，用少量

硝酸溶液（1%）洗涤内罐和内盖 3 次，洗液合并于容量瓶中并用硝酸溶液（1%）

定容至刻度，混匀备用；同时作试剂空白试验。 

6.2.2 微波消解 

    称取干样 0.3～0.5g（精确至 0.0001g）置于微波消解罐中，加硝酸 5 和 2ml

过氧化氢（30%）。微波消化程序可以根据仪器型号调至最佳条件。消解完毕，

待消解罐冷却后打开，消化液呈无色或淡黄色，打开后加热赶酸至近干，将消化

液洗入 10～25ml 容量瓶中，用少量硝酸溶液（1%）冲洗消解罐 3 次，洗液合并

于容量瓶中并用硝酸溶液（1%）定容至刻度，混匀备用；同时作试剂空白试验。 

6.2.3 湿式消解法 

称取干样 0.3～0.5g（精确至 0.0001g）于锥形瓶中，放数粒玻璃珠，加 10ml

硝酸-高氯酸混合溶液（9+1），加盖浸泡过夜，加一小漏斗于电热板上消化，若

变棕黑色，再加硝酸，直至冒白烟，消化液呈无色透明或略带微黄色，放冷后将

试样消化液洗入 10 或 25ml 容量瓶中，用少量硝酸溶液（1%）洗锥形瓶 3 次，

洗液合并于容量瓶中并用硝酸溶液（1%）定容至刻度，混匀备用；同时作试剂

空白试验。 

6.2.4 干法灰化 

称取干样 0.3～0.5g（精确至 0.0001g）于瓷坩埚中，先小火在可调式电热板
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上炭化至无烟，移入马弗炉 500℃灰化 6～8 小时，冷却。若个别试样灰化不彻

底，则加 1ml 混合酸在可调式电炉上小火加热，将混合酸蒸干后，再转入马弗炉

中 500℃继续灰化 1～2 小时，直至试样消化完全，呈灰白色或浅灰色，放冷，

用硝酸溶液（1%）将灰分溶解，将试样消化液移入 10 或 25ml 容量瓶中，用少

量硝酸溶液（1%）多次洗涤瓷坩埚，洗液合并于容量瓶中并用硝酸溶液（1%）

定容至刻度，混匀备用；同时作试剂空白试验。 

注：实验要在通风良好的通风橱内进行。 

6.3 测定 

6.3.1 仪器条件 

根据各自仪器性能调至最佳状态。原子吸收分光光度计（附石墨炉及镉空心

阴极灯）测定参考条件如下：波长 228.8nm，狭缝 0.2～1.0nm，灯电流 2～10mA；

干燥温度 105℃，干燥时间 20s；灰化温度 400700℃，灰化时间 20～40s，原子

化温度：1300℃～2300℃，原子化时间 3～5s，背景校正为氘灯或塞曼效应。 

6.3.2 标准曲线的制作 

将标准曲线工作液按浓度由低到高的顺序各取 20μl，注入石墨炉，测得其吸

光度值，以标准曲线工作液的浓度为横坐标，相应的吸光度值为纵坐标，绘制标

准曲线并求得吸光值与浓度关系的一元线性回归方程。 

标准系列溶液应不少于 5 个点的不同浓度的镉标准溶液，相关系数不应小于

0.995。如果有自动进样装置，也可用程序稀释来配制标准系列。 

6.3.3 试样溶液的测定 

于测定标准曲线工作液相同的实验条件下，吸取样品消化液和试剂空白液各

20μl（可根据使用仪器选择最佳进样量），注入石墨炉，测得其吸光值，代入标

准系列的一元线性回归方程中求得样液中镉含量。平行测定次数不少于两次。若

测定结果超出标准曲线范围，用硝酸溶液（1%）稀释后再行测定。 

6.3.4 基体改进剂的使用： 

对有干扰试样，和样品消化液一起注入石墨炉 5l 基体改进剂磷酸二氢铵溶

液（10g/L），绘制镉标准曲线时也要加入与试样测定时等量的基体改进剂。 

3-1-7 结果计算与表示  

试样中镉含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉

𝑚 × 1000
 

式中：X—试样中镉含量，mg/kg； 

c1—试样消化液中镉含量，ng/ml； 

c0—空白液中镉含量，ng/ml； 
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V—试样消化液定容总体积，ml； 

m—试样质量，g； 

1000—换算系数。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

3-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

3-2 电感耦合等离子体质谱法 

同 2-3。 

 

4 总汞 

4-1 原子荧光法 

4-1-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准  食品中总汞及有机汞的测定》（GB/T 

5009.17-2014）第一篇第一法编制。 

4-1-2 适用范围 

本方法规定了用原子荧光法测定农产品中总汞的含量。 

本方法适用于农产品中总汞的测定。当称样量为 0.5g，定容体积为 25ml 时，

方法检出限为 0.003mg/kg，方法定量限为 0.010mg/kg。 

4-1-3 方法原理 

试样经酸加热消解后，在酸性介质中，试祥中汞被硼氢化钾（KBH4）或硼

氢化钠（NaBH4）还原成原子态汞，由载气（氩气）带入原子化器中，在汞空心

阴极灯照射下，基态汞原子被激发至高能态，在由高能态回到基态时，发射出特

征波长的荧光，其荧光强度与汞含量成正比，与标准系列溶液比较定量。 

4-1-4 试剂和材料 

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。 

4.1 硝酸（HNO3）。 

4.2 30%过氧化氢（H2O2）。 

4.3 硫酸（H2SO4）。 

4.4 硝酸溶液（1+9）： 

量取 50ml 硝酸，缓缓倒入 450ml 水中，混匀。 
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4.5 硝酸溶液（5+95）： 

量取 5ml 硝酸，缓缓倒入 95ml 水中，混匀。 

4.6 氢氧化钾溶液（5g/L）： 

称取 5.0g 氢氧化钾，溶于纯水中，稀释定容至 1000ml，混匀。 

4.7 硼氢化钾溶液（分析纯，5g/L）： 

称取 5.0g 硼氢化钾，溶于 5.0g/L 的氢氧化钾溶液中，并定容至 1000ml，混

匀，现用现配。 

4.8 重铬酸钾的硝酸溶液（0.5g/L）： 

称取 0.05g 重铬酸钾溶于 100ml 硝酸溶液（5+95）中。 

4.9 硝酸-高氯酸混合溶液（5+1）： 

    量取 500ml 硝酸，100ml 高氯酸，混匀。 

4.10 汞标准储备溶液（1.00mg/ml）： 

准确称取 0.1354g 干燥过的氯化汞（HgCl2，纯度99%），用重铬酸钾的硝

酸溶液（0.5g/L）溶解后移入 100ml 容量瓶中，稀释至刻度，混匀，此溶液为

1.00mg/ml。于 4℃冰箱中避光保存，可保存 2 年。或购买经国家认证并授予标

准物质证书的标准溶液物质。 

4.11 汞标准中间液（10g/ml）： 

    吸取 1.00ml 汞标准储备液（1.00mg/ml）于 100ml 容量瓶中，用重铬酸钾的

硝酸溶液（0.5g/L）稀释至刻度，混匀，此溶液浓度为 10g/ml。于 4℃冰箱中避

光保存，可保存 2 年。 

4.9 汞标准使用溶液（50ng/ml）： 

吸取 0.5ml 汞标准中间液（10g/ml）于 100ml 容量瓶中，用重铬酸钾的硝

酸溶液（0.5g/L）稀释至刻度，混匀，此溶液浓度为 50ng/ml，现用现配。 

4-1-5 仪器和设备 

注：玻璃仪器及聚四氟乙烯消解内罐均需以硝酸（1+4）浸泡 24 小时，用水反复冲洗

后，最后用去离子水冲洗干净。 

5.1 原子荧光光谱仪。 

5.2 天平：感量为 0.1 和 1mg。 

5.3 微波消解系统。 

5.4 压力消解器。 

5.5 恒温干燥箱：50300℃。 

5.6 控温电热板：50200℃。 

5.7 超声水浴箱。 

5.8 一般实验室仪器。 
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4-1-6 分析步骤 

6.1 试样预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 压力罐消解法 

称取固体试样 0.2~1.0g（精确到 0.001g）置于消解内罐中，加入 5ml 硝酸，

混匀后放置过夜，盖上内盖，放入不锈钢外套中，旋紧密封，放入恒温干燥箱中

140~160℃保持恒温 4~5 小时，在箱内自然冷至室温，然后缓慢旋松不锈钢外套，

将消解罐取出，用少量水冲洗内盖，放在控温电热板上或超声水浴箱中，于 80℃

加热或超声脱气 25 分钟，赶去棕色气体。取出消解内罐，将消化液转移至 25ml

容量瓶中，用少量水分 3 次洗涤内罐，洗涤液合于容量瓶中并定容至刻度，摇匀

备用。同时做试剂空白试验。 

6.2.2 微波消解法 

称于固体试样 0.2~0.5g（精确到 0.001g）置于消解罐中，加 5~8ml 硝酸，混

匀后加盖放置过夜，旋紧罐盖，按照微波消解仪的标准操作步骤进行消解，参考

消解条件见表 1-4-1，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或超声水浴箱中，于 80℃加热或超声脱气 25 分钟，

赶去棕色气体。取出消解内罐，将消化液转移至 25ml 塑料容量瓶中，用少量水

分三次洗涤内罐，洗涤液合于容量瓶中并定容至刻度，摇匀备用。同时做空白试

验。  

表 1-4-1 粮食、蔬菜、鱼肉类试样微波分析条件 

步骤 1 2 3 

功率（%） 50 75 90 

压力（kPa） 343 686 1096 

升压时间（min） 30 30 30 

保压时间（min） 5 7 5 

排风量（%） 100 100 100 

6.2.3 回流消解法（粮食） 

称于试样 1.0g~4.0g（精确到 0.001g），置于消化装置锥形瓶中，加玻璃珠数

粒，加 45ml 硝酸、10ml 硫酸，转动锥形瓶防止局部炭化。装上冷凝管后，小火

加热，待开始发泡即停止加热，发泡停止后，加热回流 2 小时。如加热过程中溶

液变棕色，再加 5ml 硝酸，继续回流 2 小时，消解到样品完全溶解，一般呈淡黄
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色或无色，放冷后从冷凝管上端小心加 20ml 水，继续加热回流 10 分钟，放冷，

用适量水冲洗冷凝管，冲洗液并入消化液中，将消化液经玻璃棉过滤于 100ml

容量瓶内，用少量水洗涤锥形瓶、滤器，洗涤液并入容量瓶内，加水至刻度，混

匀，同时做空白试验。 

6.3 标准系列配制 

分别吸取 50ng/ml 汞标准使用液 0、0.20、0.50、1.00、1.50、2.00、2.50ml

于 50ml 容量瓶中，用硝酸溶液（1+9）稀释至刻度，混匀。各自相当于汞浓度

1.00、0.20、0.50、1.00、1.50、2.00、2.50ng/ml。此标准系列适用于一般试样测

定。 

6.4 试样溶液的测定  

设定好仪器最佳条件，连续用硝酸溶液（1+9）进样，待读数稳定之后，转

入标准系列测量，绘制标准曲线。转入试样测量，先用硝酸溶液（1+9）进样，

使读数基本回零，再分别测定试样空白和试样消化液，每测不同的试祥前都应清

洗进样器。 

6.5 仪器参考条件： 

光电倍增管负高压：240V；汞空心阴极灯电流：30mA；原子化器温度：300℃，

载气流速：500ml/min，屏蔽气流速：1000ml/min。 

4-1-7 结果计算与表示 

试样中汞的含量按下式进行计算。 

X =
(c1 − 𝑐0) × 𝑉

𝑚 × 1000
 

式中：X—试样中汞含量，mg/kg； 

c1—测定样液中汞含量，ng/ml； 

c0—空白液中汞含量，ng/ml； 

V—试样消化液定容总体积，ml； 

m—试样质量，g； 

1000—换算系数。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

4-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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

20%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 
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4-2 冷原子吸收法 

4-2-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准  食品中总汞及有机汞的测定》（GB/T 

5009.17-2014）第一篇第二法编制。 

4-2-2 适用范围 

本方法规定了用冷原子吸收法测定农产品中总汞的含量。 

本方法适用于农产品中总汞的测定。检出限：当称样为 0.5g，定容体积为

25ml 时，方法检出限为 0.002mg/kg，方法定量限为 0.007mg/kg。 

4-2-3 方法原理 

汞蒸气对波长 253.7nm 的共振线具有强烈的吸收作用。试样经过酸消解或催

化酸消解使汞转为离子状态，在强酸性介质中以氯化亚锡还原成元素汞，载气将

元素汞吹入汞测定仪，进行冷原子吸收测定，在一定浓度范围其吸收值与汞含量

成正比，外标法定量。 

4-2-4 试剂和材料 

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。 

4.1 硝酸（HNO3）。 

4.2 盐酸（HCl）。 

4.3 过氧化氢（H2O2，30%）。 

4.4 硝酸（5+95）： 

取 5ml 硝酸慢慢加入 95ml 水中，混匀。 

4.5 高锰酸钾（KMnO4，分析纯）溶液（50g/L）： 

称取 5.0g 高锰酸钾置于 100ml 棕色瓶中，以水溶解稀释至 100ml。 

4.6 硝酸-重铬酸钾（K2Cr2O7，分析纯）溶液（0.5g/L）： 

称取 0.05g 重铬酸钾溶于 100 ml 硝酸溶液（5+95）中。 

4.7 氯化亚锡（SnCl2，分析纯）溶液（100g/L）： 

称取 10g 氯化亚锡溶于 20ml 盐酸中，90℃水浴中加热，轻微振荡，待氯化

亚锡溶解成透明状后，冷却，以纯水稀释定容至 100ml，加入几粒金属锡，置阴

凉、避光处保存。一经发现浑浊应重新配制。 

4.8 硝酸溶液（1+9）： 

量取 50ml 硝酸，缓缓倒入 450ml 水中，混匀。 

4.9 无水氯化钙（CaCl2，分析纯）。 

4.10 汞标准储备溶液（1.00mg/ml）： 

准确称取 0.1354g 干燥过的氯化汞（HgCl2，纯度99%），用重铬酸钾的硝

酸溶液（0.5g/L）溶解并转移至 100ml 容量瓶中，并稀释至刻度，混匀，此溶液
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浓度为 1.00mg/ml。于 4℃冰箱中避光保存，可保存 2 年。或购买经国家认证并

授予标准物质证书的标准溶液物质。 

4.11 汞标准中间液（10g/ml）： 

    吸取 1.00ml 汞标准储备液（1mg/ml）于 100ml 容量瓶中，用重铬酸钾的硝

酸溶液（0.5g/L）稀释和定容，混匀，此溶液浓度为 10g/ml。于 4℃冰箱中避光

保存，可保存 2 年。 

4.12 汞标准使用溶液（50ng/ml）： 

吸取 0.5ml 汞标准中间液（10g/ml）于 100ml 容量瓶中，用重铬酸钾的硝

酸溶液（0.5g/L）稀释和定容，混匀，此溶液浓度为 50ng/ml，现用现配。 

4-2-5 仪器和设备 

注：所有玻璃仪器及聚四氟乙烯消解内罐均需以硝酸（1+4）浸泡 24 小时，用水反复

冲洗，最后用去离子水冲洗干净。 

5.1 测汞仪（附气体循环汞、气体干燥装置、汞蒸气发生装置及汞蒸气吸收瓶），

或全自动测汞仪。 

5.2 天平：感量为 0.1 和 1mg。 

5.3 微波消解系统。 

5.4 压力消解器。 

5.5 恒温干燥箱：50300℃。 

5.6 控温电热板：50200℃。 

5.7 超声水浴箱。 

5.8 一般实验室仪器。 

4-2-6 分析步骤  

6.1 试样预处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 压力罐消解法 

称取固体试样 0.2~1.0g（精确到 0.001g）置于消解内罐中，加入 5ml 硝酸，

混匀后放置过夜，盖上内盖，放入不锈钢外套中，旋紧密封，放入恒温干燥箱中

140~160℃保持恒温 4~5 小时，在箱内自然冷至室温，然后缓慢旋松不锈钢外套，

将消解罐取出，用少量水冲洗内盖，放在控温电热板上或超声水浴箱中，于 80℃

加热或超声脱气 25 分钟，赶去棕色气体。取出消解内罐，将消化液转移至 25ml

容量瓶中，用少量水分 3 次洗涤内罐，洗涤液合于容量瓶中并定容至刻度，摇匀
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备用。同时做试剂空白试验。 

6.2.2 微波消解法 

称于固体试样 0.2~0.5g（精确到 0.001g）置于消解罐中，加 5~8ml 硝酸，混

匀后加盖放置过夜，旋紧罐盖，按照微波消解仪的标准操作步骤进行消解，参考

消解条件见表 1-4-2，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或超声水浴箱中，于 80℃加热或超声脱气 25 分钟，

赶去棕色气体。取出消解内罐，将消化液转移至 25ml 塑料容量瓶中，用少量水

分三次洗涤内罐，洗涤液合于容量瓶中并定容至刻度，摇匀备用。同时做空白试

验。  

表 1-4-2 粮食、蔬菜、鱼肉类试样微波分析条件 

步骤 1 2 3 

功率（%） 50 75 90 

压力（kPa） 343 686 1096 

升压时间（min） 30 30 30 

保压时间（min） 5 7 5 

排风量（%） 100 100 100 

 

6.3 仪器参考条件 

打开测汞仪，预热 1 小时，并将仪器性能调至最佳状态。 

6.4 标准曲线的制作 

分别吸取 50ng/ml 汞标准使用液 0、0.20、0.50、1.00、1.50、2.00、2.50ml

于 50ml 容量瓶中，用硝酸溶液（1+9）稀释至刻度，混匀。各自相当于汞浓度

0.00、0.20、0.50、1.00、1.50、2.00 和 2.50ng/ml。此标准系列适用于一般试样测

定。将标准系列溶液分别置于测汞仪的蒸气发生器中，连接抽气装置，沿壁迅速

加入 3ml 还原剂氯化亚锡溶液（100g/L），迅速盖紧瓶塞，随后有气泡产生，立

即通过流速为 1.0L/min 的氮气或经活性炭处理的空气，使汞蒸气经过氯化钙干

燥管进入测汞仪中，从仪器读数显示的最高点测得其吸收值。然后，打开吸收瓶

上的三通阀，将产生的剩余汞蒸气吸收于高锰酸钾溶液人（50g/L）中，待测汞

仪上的读数达到零点时进行下一次测定。同时做试剂空白试验。求得吸光度值与

汞质量关系的一元线性回归方程。 

6.5 试样溶液的测定 

分别吸收样液和试剂空白各 5.0ml 置于测汞仪的蒸气发生器的还原瓶中，以

下按 6.4“连接抽气装置……同时做空白试验”进行操作。将所测得吸光度值，代

入标准系列溶液的一元线性回归方程中求得试样溶液中汞含量。 
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4-2-7 结果计算与表示 

试样中汞的含量按下式进行计算。 

X =
(𝑚1 − 𝑚2) × 𝑉1

𝑚 × 𝑉2 × 1000
 

式中：X—试样中汞含量，mg/kg； 

m1—测定样液中汞质量，ng； 

m2—空白液中汞质量，ng； 

V1—试样消化液定容总体积，ml； 

1000—换算系数； 

m—试样质量，g； 

V2—测定样液体积，ml； 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

4-2-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

5 总铜 

5-1 火焰原子吸收分光光度法和石墨炉原子吸收分光光度法 

5-1-1 编制依据 

本方法依据《食品中铜的测定》（GB/T 5009.13-2003）第一法编制。 

5-1-2 适用范围 

本方法规定了用火焰原子吸收分光光度法和石墨炉原子吸收分光光度法测

定农产品中铜的含量。 

本方法适用于农产品中铜的测定。本方法检出限：火焰原子化法为 1.0mg/kg；

石墨炉原子化法为 0.1mg/kg。 

5-1-3 方法原理 

试样经处理后，导入原子吸收分光光度计中，原子化以后，吸收 324.8nm 共

振线，其吸收值与铜含量成正比，与标准系列比较定量。 

5-1-4 试剂和材料 

4.1 硝酸。 

4.2 石油醚。 

4.3 硝酸（10%）：取 10ml 硝酸置于适量水中，再稀释至 100ml。 
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4.4 硝酸（0.5%）：取 0.5ml 硝酸置于适量水中，再稀释至 100ml。 

4.5 硝酸（1＋4）。 

4.6 硝酸（4+6）：取 40ml 硝酸置于适量水中，再稀释至 100ml。 

4.7 铜标准储备液：准确称取 1.000g 金属铜（99.99%），分次加 20ml 硝酸（4+6）

溶解，总量不超过 37ml，移入 1000ml 容量瓶，用水稀释至刻度。此溶液每毫升

含 1.0mg 铜。或购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液。 

4.8 铜标准使用液 I：吸取 10.0ml 标准储备液，置于 100ml 容量瓶中，用 0.5%硝

酸溶液稀释至刻度，摇匀。如此经多次稀释成每毫升含 1.0g 铜。 

4.9 铜标准使用液 II：按 4.8 方式，稀释至每毫升相当于 0.10g 铜。 

5-1-5 仪器和设备 

注：所用玻璃仪器均需以硝酸（10%）浸泡过 24 小时以上，用水反复冲洗后，最后用去离

子水冲洗晾干后，方可使用。 

5.1 捣碎机。 

5.2 马弗炉。 

5.3 原子吸收分光光度计。 

5.4 一般实验室仪器。 

5-1-6 分析步骤 

6.1 试样处理 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解 

称取 1.00~5.00g 试样，置于石英或瓷坩锅中，加 5ml 硝酸，放置 0.5 小时，

小火蒸干，继续加热炭化，移入马弗炉中，500±25℃碳化 1 小时，以出放冷，再

加 1ml 硝酸浸湿灰分，小火蒸干。再称入马弗炉中 500℃灰化 0.5 小时，冷却后

取出，以 1ml 硝酸（1+4）溶解 4 次，移入 10.0ml 容量瓶中，用水稀释至刻度，

备用。 

6.3 测定 

6.3.1 吸取 0.0、1.0、2.0、4.0、6.0、8.0、10.0ml 铜标准使用液 I（1.0g/ml）分

别置于 10ml 容量瓶中，加硝酸（0.5%）稀释至刻度，混匀。容量瓶中每毫升分

别相当于 0、0.10、0.20、0.40、0.60、0.80、1.00g 铜。 

将处理后的样液、试剂空白和各容量瓶中的铜标准液分别导入调至最佳条件

火焰原子化器进行测定。参考条件：灯电流 3~6mA；波长 324.8nm，光谱通带

0.5nm，空气流量 9L/min，乙炔流量 2L/min，灯头高度 6mm，氘灯背景校正。
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以铜标准溶液含量和对应吸光度，绘制标准曲线或计算直线回归方程，试样吸收

值与曲线比较或代入方程求得含量。 

6.3.2 吸取 0.0、1.0、2.0、4.0、6.0、8.0、10.0ml 铜标准使用液 II（0.10g/ml）

分别置于 10ml 容量瓶中，加硝酸（0.5%）稀释至刻度，混匀。容量瓶中每毫升

相当于 0、0.01、0.02、0.04、0.06、0.08、0.1g 铜。 

将处理后的样液、试剂空白和各容量瓶中的铜标准液 10~20L 分别导入调

至最佳条件石墨炉原子化器进行测定。参考条件：灯电流 3~6mA；波长 324.8nm，

光谱通带 0.5nm，保护气体 1.5L/min（原子化阶段停气）。操作参数：干燥 90℃，

20s；灰化，20s，升到 800℃，20s；原子化 2300℃，4s。以铜标准溶液 II 含量

和对应吸光度，绘制标准曲线或计算直线回归方程，试样吸收值与曲线比较或代

入方程求得含量。 

6.3.3 氯化钠或其化物质干扰时，可在进样前用硝酸铵（1mg/ml）或磷酸二氢铵

稀释或进样后（石墨炉）再加入与试样等量上述物质作为基体改进剂。 

5-1-7 结果计算与表示 

7.1 火焰法 

试样中铜含量按（1）式进行计算。 

X＝
(c1−𝑐0)×𝑉

𝑚×1000
                            （1） 

式中：X—试样中铜含量，mg/kg； 

c1—测定试样中铜含量，g/ml； 

c0—试剂空白液中铜含量，g/ml； 

V—试样处理后的总体积，ml； 

m—试样质量。 

 

 

 

7.2 石墨炉法 

试样中铜含量按（2）式进行计算。 

X＝
(c1−𝑐0)

𝑚×(
𝑉1

V2
)
                      （2） 

式中：X—试样中铜含量，mg/kg； 

c1—测定用试样消化液中铜的质量，g； 

c0—试剂空白液中铜的质量，g； 

m—试样质量，g； 
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V1—试样消化液总体积，ml； 

V2—测定用试样消化液体积，ml。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

5-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

5-2 电感耦合等离子体质谱法 

同 2-3。 

 

6 总锌 

6-1 火焰原子吸收分光光度法 

6-1-1 编制依据 

本方法依据《食品中锌的测定》（GB/T5009.14-2003）第一法编制。 

6-1-2 适用范围 

本方法规定了农产品中锌的火焰原子吸收测定方法。 

本方法适用于农产品中锌的测定，方法检出限为 0.4mg/kg。 

6-1-3 方法原理 

试样经处理后，导入原子吸收分光光度计中，原子化以后，吸收 213.8nm 共

振线，其吸收值与锌含量成正比，与标准系列比较定量。 

6-1-4 试剂和材料 

4.1.4-甲基戊酮-2（MIBK，又名甲基异丁酮）。 

4.2 磷酸（1+10）。 

4.3 盐酸（1+11），量取 10ml 盐酸加到适量水中再稀释至 120ml。 

4.4 混合酸：硝酸+高氯酸（3+1）。 

4.5 锌标准溶液：准确称取 0.500g 金属锌（99.99%）溶于 10ml 盐酸中，然后在

水浴上蒸发至近干，用少量水溶解后移入 1000ml 容量瓶中，以水稀释至刻度，

贮于聚乙烯瓶中，此溶液每毫升相当 0.50mg 锌。或购买经国家认证并授予标准

物质证书的标准溶液。 

4.6 锌标准使用液：吸取 10.0ml 锌标准溶液置于 50ml 容量瓶中，以盐酸（0.1mo1/L）

稀释至刻度，此溶液每毫升相当于 100.0g 锌。 
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6-1-5 仪器和设备 

5.1 火焰原子吸收分光光度计。  

5.2 一般实验室仪器。 

6-1-6 分析步骤  

6.1 试样处理  

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

称取约 5.00~10.00g 置于 50ml 坩锅中，小火炭化至无烟后移入马弗炉中

50025℃灰化约 8 小时后，取出坩锅，放冷后再加入少量混合酸，小火加热，不

使干涸，必要时加少许混合酸，如此反复处理，直至残渣中无炭粒，待坩锅稍冷，

加 10ml 盐酸（1+11），溶解残渣并移入 50ml 容量瓶中，再用盐酸（1+11）反复

洗涤坩锅，洗液并入容量瓶中，并稀释至刻度，混匀备用。 

取与试样处理相同量的混合酸和盐酸（1+11)，按同一操作方法做试剂空白

试验。 

6.3 测定 

吸取 0、0.10、0.20、0.40、0.80ml 锌标准使用液，分别置 50ml 容量瓶中，

以盐酸（1mol/L）稀释至刻度，混匀（各容量瓶中每毫升分别相当于 0、0.2、0.4、

0.8、1.6g 锌）。 

将处理后的样液、试剂空白液和各容量瓶中锌标准溶液分别导入调至最佳条

件的火焰原子化器进行测定。参考测定条件：灯电流 6mA，波长 213.8nm，狭缝

0.38nm，空气流量 10L/min，乙炔流量 2.3L/min，灯头高度 3mm，氘灯背景校正，

以锌含量对应吸光值，绘制标准曲线或计算直线回归方程，试样吸光值与曲线比

较或代入方程求出含量。 

 

6-1-7 结果计算与表示 

试样中锌含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉

𝑚
 

式中：X—试样中锌含量，mg/kg； 

c1—测定用样液中锌含量，g/ml； 

c0—空白液中锌含量，g/ml； 

m—试样质量，g； 

V—试样处理液总体积，ml。 
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当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。  

6-1-8 质量保证和质量控制  

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

6-2 电感耦合等离子体质谱法 

同 2-3。 

 

7 总镍 

7-1 石墨炉原子吸收分光光度法 

7-1-1 编制依据 

本方法依据《食品中镍的测定》（GB/T5009.138-2003）编制。 

7-1-2 适用范围 

本方法规定了用石墨炉原子吸收分光光度法测定农产品中的镍。 

本方法适用于农产品中镍的测定，以称样量 0.5g，定容 10ml 计算，方法检

出限为 0.03mg/kg。 

7-1-3 方法原理 

试样经消化处理后，导入原子吸收分光光度计石墨炉中，电热原子化后，吸

收 232.0nm 共振线，其吸光度与镍含量成正比，与标准系列比较定量。 

7-1-4 试剂和材料 

除非另有说明，要求使用优级纯试剂。 

4.1 硝酸  

4.2 1+1 硝酸：取 50ml 硝酸，以水稀释至 100ml。 

4.3 0.5mol/L 硝酸溶液。 

4.4 过氧化氢。 

4.5 镍标准储备液：精密称取 1.0000g 镍粉（99.99%）溶于 30ml 硝酸（1+1）加

热溶解，移入 1000ml 容量瓶中，加水稀释至刻度。此溶液每毫升相当于 1.0mg

镍。或购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液。 

4.6 镍标准使用液：临用时，将镍标准储备液用 0.5mol/L 硝酸逐级稀释，配成每

毫升相当于 200ng 镍。 

7-1-5 仪器和设备 

5.1 原子吸收分光光度计，附石墨炉及镍空心阴极灯。 

5.2 压力消解罐（100ml 容量）。 
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5.3 一般实验室仪器。 

7-1-6 分析步骤 

6.1 试样制备 

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 湿法消解 

称取干样 0.3~0.5g（精确至 0.001g）于 150ml 锥型烧瓶中，加 15ml 硝酸，

瓶口加一小漏斗，放置过夜。次日置于铺有砂子的电热板上加热，待激烈反应后，

取下稍冷后，缓缓加入 2ml 过氧化氢，继续加热消解，反复补加过氧化氢和适量

硝酸，直至不再产生棕色气体。再加 25ml 去离子水，煮沸除去多余的硝酸，重

复处理两次，待溶液接近 1~2ml 时取下冷却。将消解液移入 10ml 容量瓶中，用

水分次洗烧瓶，定容至刻度，混匀，同时做空白试验。 

6.2.2 高压消解 

称取干样 0.2~1.0g（精确至 0.001g），置于聚四氟乙烯塑料罐内，加 5ml 硝

酸，放置过夜，再加 7ml 过氧化氢，盖上内盖放入不锈钢外套中，将不锈钢外盖

和外套旋紧密封，放入恒温箱，在 120℃恒温 2~3 小时，至消解完全后，自然冷

却至室温。将消解液移至 25ml 容量瓶中，用少量水多次洗罐，一并移入容量瓶，

定容至刻度，摇匀，同时做空白试验，待测。 

6.3 标准系列的制备 

分别吸取镍标准使用液（200ng/ml）0、0.50、1.00、2.00、3.00、4.00ml 于

10ml 容量瓶中，用 0.5mol/L 硝酸稀释至刻度，混匀。  

6.4 测定 

6.4.1 仪器条件：将原子吸收分光光度计调试到测镍最佳状态。 

参考条件：波长 232.0nm，狭缝 0.15 nm，灯电流 4mA。干燥 150℃，20s；

灰化 1050℃，20s；原子化 2650℃，4s。氘灯或塞曼背景校正。  

6.4.2 试样测定：将空白液、镍标准系列液和消解好的样液分别注入石墨炉进行

测定，进样量 20μL。 

7-1-7 结果计算与表示 

试样中镍含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉

𝑚 × 1000
 

式中：X—试样中镍含量，mg/kg； 
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c1—测定样液中镍含量，ng/ml； 

c0—空白液中镍含量，ng/ml； 

V—试样消化液定量总体积，ml； 

m—试样质量或体积，g。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜

0.100mg/kg 时，保留两位有效数字。 

7-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

7-2 电感耦合等离子体质谱法 

同 2-3。 

 

8 总铬 

8-1 石墨炉原子吸收分光光度法 

8-1-1 编制依据 

本方法依据《食品安全国家标准 食品中铬的测定》（GB/T 5009.123-2014）

编制。 

8-1-2 适用范围 

本方法规定了农产品中铬的石墨炉原子吸收测定方法。 

本方法适用于农产品中总铬的含量测定，以称样量 0.5g，定容 10ml 计算，

本方法检出限为 0.01 mg/kg，定量限为 0.03mg/kg。 

8-1-3 方法原理  

试样经消解处理后，采用石墨炉原子吸收光谱法，在为 357.9nm 处测定吸收

值，在一范围内其吸收值与标准系列溶液比较定量。 

8-1-4 试剂和材料 

注：除非另有规定，本方法所用试剂均为优级纯，水为 GB/T6682 规定的二级水。 

4.1 硝酸（HNO3，5+95）： 

    量取 50ml 硝酸慢慢倒入 950ml 水中，混匀。 

4.2 硝酸（HNO3，1+1）： 

    量取 250ml 硝酸慢慢倒入 250ml 水中，混匀。 

4.2 高氯酸（HClO4）。 

4.3 磷酸二氢铵溶液（NH4H2PO4，20g/L）： 
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    称取 2.0g 磷酸二氢铵，溶于水中，并定容至 100ml，混匀。 

4.4 铬标准储备溶液： 

称取基准物质重铬酸钾（110℃，烘 2 小时）1.4135g（精确至 0.0001g）溶

于水中，移入 500ml 容量瓶中，用硝酸溶液（5+95）稀释至刻度，混匀。此溶

液每毫升含 1.000mg 铬。或购置经国家认证并授予标准物质证书的铬标准储备液。 

4.5 铬标准使用液：将铬标准储备液用硝酸溶液（5+95）逐级稀释至 100ng/ml。  

8-1-5 仪器和设备 

注：所用玻璃仪器均需均以硝酸溶液（1+4）浸泡 24 小时以上，用水反复冲洗，再用去离

子水冲洗干净。 

5.1 原子吸收分光光度计，带石墨炉原子化器，附铬空心阴极灯。 

5.2 微波消解系统，配有消解内罐。 

5.3 可调式电热炉。 

5.4 可调式电热板。 

5.5 压力消解器，配有消解内罐。 

5.6 马弗炉。 

5.7 恒温干燥箱。 

5.8 电子天平：感量为 0.1 和 1mg。 

5.9 一般实验室常用仪器设备。 

8-1-6 分析步骤  

6.1 试样的预处理  

6.1.1 在样品制备过程中，应注意防止样品被污染。 

6.1.2 粮食样品晾干、去杂物、去皮后磨碎，使样品全部通过 40-60 目尼龙塑料筛

后，混合均匀，装入洁净聚乙烯瓶中，密封保存备用。 

6.2 试祥消解（可根据实验室条件选用以下任何一种方法消解） 

6.2.1 微波消解 

准确称取试样 0.20.6g（精确至 0.001g），于微波消解罐中，加入 5ml 硝酸，

按照微波消解的操作步骤消解试样，微波消解参考条件见表 8-1-1。冷却后取出

消解罐，在电热板上于 140160℃赶酸至 0.51.0ml，消解罐放冷后，将消化液

移到 10ml 容量瓶中，用少量水洗涤消解罐 23 次，合并洗涤液，用水定容至刻

度。同时做试剂空白试验。 

表 8-1-1 微波消解参考条件 

步骤 功率（1200W）变化（%） 设定温度（℃） 升温时间（min） 恒温时间（min） 

1 0-80 120 5 5 

2 0-80 160 5 10 
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3 0-80 180 5 10 

6.2.2 湿法消解 

    准确称取试样 0.53g（精确至 0.001g），于消化管中，加入 10ml 硝酸、0.5ml

高氯酸，在可调式电热炉上消解（参考条件：120℃保持 0.51 小时；升温至 180℃

保持 24 小时，升温至 200℃220℃）。若消化液呈棕褐色，再加硝酸，消解至

冒白烟，消化液呈无色或略带黄色，取出消化管，冷却后用水定容至 10ml。同

时做试剂空白试验。 

6.2.3 高压消解 

取试样 0.3~1g（精确至 0.001g），于消解内罐中。加入 5.0ml 硝酸轻轻摇匀，

盖好内盖，旋紧不锈钢外套，放入恒温干燥箱中，于 140160℃下保持 45 小时，

在箱内自然冷却至室温，缓慢旋松外罐，取出消解内罐，打开上盖，放在可调式

电热板上于 140160℃赶酸至 0.51.0ml，冷却后将消解液移入 10ml 容量瓶中，

用少量水将消解内罐和内盖冲洗 23 次，合并洗液于容量瓶中，并用水定容至刻

度，混匀。同时做试剂空白试验。 

6.2.4 干法灰化 

称取试样 0.5~3.0g（精确至 0.001g）于坩锅中，小火加热，炭化至无烟，转

移至马弗炉中，于 550℃恒温 34 小时，取出冷却，对于灰化不彻底的试样，加

数滴硝酸，小火加热，小心蒸干，再转入 550℃高温炉中，继续灰化 1~2 小时，

至试样呈白灰状，从高温炉中取出冷却后，用硝酸溶液（1+1）溶解并用水定容

至 10ml，混匀。同时做试剂空白试验。  

6.2.3 标准曲线的制备 

分别吸取铬标准使用液（100ng/ml）0、0.500、1.00、2.00、3.00、4.00ml

于 25ml 容量瓶中，用 5+95 硝酸稀释至刻度，混匀。各容量瓶中每毫升分别含

铬 0、2.00、4.00、8.00、12.0、16.0ng，或采用石墨炉自动进样器自动配制。 

6.3 测定 

6.3.1 仪器测试条件应根据各自仪器性能调至最佳状态。 

参考条件：波长 357.9nm，狭缝 0.2nm，灯电流 57mA，干燥 85120℃，

4050s；灰化 900℃，2030s；原子化 2700℃，45s。 

背景校正：塞曼效应或氘灯。 

6.3.2 标准曲线的制作 

    将标准系列溶液工作液按浓度由低到高的顺序分别取 10l（可根据使用仪器

选择最佳进样量），注入石墨管，原子化后测其吸光度值，以浓度为横坐标，吸

光度值为纵坐标，绘制标准曲线。 

6.3.3 试样测定 
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在与测定标准溶液相同的实验条件下，将空白溶液和样品溶液分别取 10l 

（可根据使用仪器选择最佳进样量），注入石墨管，原子化后测其吸光度值，与

标准系列溶液比较定量。 

对有干扰的试样应注入 5l（可根据使用仪器选择最佳进样量）的磷酸二氢

铵溶液（20.0g/L）（标准系列溶液的制作过程亦按 6.3.3 操作）。 

8-1-7 结果计算与表示 

试样中镉含量按下式进行计算。 

X＝
(c1 − 𝑐0) × 𝑉

𝑚 × 1000
 

式中：X—试样中铬含量，mg/kg； 

c1—测定样液中铬的含量，ng/ml； 

c0—空白液中铬的含量，ng/ml； 

V—样品消化液的定容总体积，ml； 

m—样品称样量，g； 

1000—换算系数。 

当分析结果≥0.100mg/kg 时，保留三位有效数字；当分析结果＜0.100mg/kg

时，保留两位有效数字。 

8-1-8 质量保证和质量控制 

8.1 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%。 

8.2 其他要求见《农用地土壤污染状况详查质量保证与质量控制技术规定》。 

 

8-2 电感耦合等离子体质谱法 

同 2-3。 

 


