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谷物籽粒重金属（砷、汞、铅、镉、铬、铜）检测技术规程 

1  范围 

本文件规定了谷物籽粒中砷、汞、铅、镉、铬、铜（As、Hg、Pb、Cd、Cr、Cu） 6 种 

重金属元素电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）测定的样品制备、方法步骤和技术要点。 

本文件适用于稻类、麦类、玉米、高粱、粟、黍、黄米、荞麦等谷物籽粒中砷、汞、铅、

镉、铬、铜 6 种重金属元素。 

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 2762      食品安全国家标准 食品中污染物限量 

GB 5009.11   食品安全国家标准 食品中总砷及无机砷的测定 

GB 5009.268  食品安全国家标准 食品中多元素的测定 

GB/T 5009.1  食品卫生检验方法 理化部分 总则 

GB/T 5491    粮食、油料检验 扦样、分样法 

GB/T 6682    分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 14699.1 饲料 采样 

GB/T 30642   食品抽样检验通用导则 

NY 861      粮食(含谷物、豆类、薯类)及制品中铅、镉、铬、汞、硒、砷、铜、锌等

八种元素限量 

3  术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4   取样 

4.1  制定科学合理具体可行的取样方案，确定取样方法、取样数量，保证抽取的样品具有

代表性、真实性和及时性。 

4.2  取样容器应清洁、干燥、无污染。运输过程应保证样品处于低温干燥环境中，不会对

样品造成污染。 

4.3  扦样方法及分样方法按照 GB 5491 的规定执行。 



5  样品制备 

在样品制备过程中需要保证样品制备的均匀性、代表性。将谷物籽粒在自然条件下风干，

按四分法缩分至 1 kg，全部用谷物粉碎机磨碎并细至粒度小于 1 mm，混匀分成 2 份作为试

样，分别装入洁净的容器内，密封，标识后置于 4 ℃下避光保存。在制样的操作过程中，应

防止样品受到重金属污染或发生残留物含量的变化。 

采集的样品及时检测，对不能及时检测的，应置于 0-4 ℃冷藏短期保存或-18 ℃保存。 

6  检测方法- 电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS） 

6.1  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试样溶液中的元素进行测定。 

6.2  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 规定的一级水。  

6.2.1  试剂 

6.2.1.1  硝酸（HNO3）：优级纯或更高纯度（MOS级、BVIII级等）。 

6.2.1.2  质谱调谐液：锂、钇、铈、钛、钴，推荐使用浓度为 10 μg/L。 

6.2.1.3  氩气（Ar）：氩气（≥ 99.995%）或液氩。 

6.2.2  试剂配制 

硝酸溶液（5+95）：取 5 mL硝酸，缓慢加入 95 mL水中，混匀。 

6.2.3  标准品 

6.2.3.1  元素储备液（1000 μg/mL 或 100 μg/mL）：砷、汞、铅、镉、铬、铜采用经国家认

证并授予标准物质证书的单元素或多元素标准贮液。 

6.2.3.2  内标储备液（1000 ng/mL）：钪、锗、铟、铑、铼、铋等采用经国家认证并授予标

准物质证书的单元素或多元素内标标准贮备液。 

6.2.4  标准溶液的配制 

6.2.4.1  混合标准工作溶液：吸取适量砷、汞、铅、镉、铬、铜单元素标准贮备液或多元素

混合标准贮备液，用硝酸溶液（6.2.2）逐级稀释配成混合标准工作溶液系列。各元素质量浓



度见表 1。 

表 1  砷、汞、铅、镉、铬、铜混合标准工作溶液系列质量浓度 

注：依据样品消解溶液中元素质量浓度水平，适当调整标准系列中各元素质量浓度范围。 

6.2.4.2  内标使用液：取适量内标单元素贮备液或内标多元素标准贮备液，用硝酸溶液

（6.2.2）配制合适浓度的内标使用液。样液混合后的内标元素参考浓度范围为 25 μg/L～100 

μg/L，低质量数元素可以适当提高使用液浓度。 

注：内标溶液即可在配制标准工作溶液和样品消化液中手动定量加入，也可由仪器在线加入。  

6.3  仪器和设备 

6.3.1  电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）。  

6.3.2  天平：感量为 0.1mg。  

6.3.3  微波消解仪：配有聚四氟乙烯消解内罐。  

6.3.4  赶酸仪。 

6.3.5  样品粉碎设备：高速粉碎机。 

6.4  样品分析 

6.4.1  样品消解 

微波消解法：准确称取粉碎样品 0.2 g～0.5 g（精确至 0.001 g）于微波消解管中，加入 10 

mL 硝酸，浸泡 3 h～4 h 或过夜，然后置于微波消解仪中消解。消解参考条件见附录 A 表

1。消解完成完全冷却后，取掉微波消解管盖子，置于赶酸仪上 120℃ 挥发硝酸，约 2 h～3 

h 取下冷却至室温，用水完全转移至 25.0 mL 刻度管中，定容。同时做质控品和试剂空白试

验。 

6.4.2  仪器参考条件 

标准工作溶液系列质量浓度/（μg/L） 
序号 元素名称 元素符号 

系列1 系列2 系列3 系列4 系列5 系列6 

1 砷 As 0 1.00 5.00 10.0 30.0 50.0 

2 汞 Hg 0 0.10 0.50 1.00 3.00 5.00 

3 铅 Pb 0 1.00 5.00 10.0 30.0 50.0 

4 镉 Cd 0 1.00 5.00 10.0 30.0 50.0 

5 镉 Cr 0 1.00 5.00 10.0 30.0 50.0 

6 铜 Cu 0 10.0 50.0 100 300 500 



元素分析选择标准模式。 

仪器操作条件： 

a）雾化器流量：0.91 L/min； 

b）发生器功率：1300 W； 

c）辅助器流量：1.20 L/min； 

d）等离子炬冷却气流量：17.0 L/min； 

e）离子透镜电压：6.00 V； 

f）检测器模拟阶电压：-1950 V。 

6.4.3  标准曲线的制作 

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、脉冲与模拟模式的线性拟合。符合要求后，将混合标准溶液注入电感耦合

等离子体质谱仪中，测定待测元素的信号响应值，以待测元素的浓度为横坐标，待测元素响

应信号值的比值为纵坐标，绘制标准曲线、计算回归方程。 

6.4.4  试样溶液的测定 

相同条件下，将空白溶液和试样溶液分别注入电感耦合等离子体质谱仪中，测定待测元

素的信号响应值，根据标准曲线得到消解液中待测元素的浓度。 

6.5  结果计算和表达 

试样中的各元素含量 X 按式（1）计算，计算结果需将空白值扣除。 

𝑋 = （𝑐 − 𝑐0） ×  𝑉 ×  1000
𝑚 ×  1000 ×  1000    ………………（1） 

式中： 

X  —试样中被测元素的含量，单位为毫克每千克（mg/kg)； 

c  —试样消化液中被测元素浓度，单位为微克每升（μg/L）； 

c0  —试样空白消化液中被测元素浓度，单位为微克每升（μg/L）； 

V  —试样消化液总体积，单位为毫升（mL）； 

m  —试样质量，单位为克（g）； 

1000—换算系数。 

计算结果保留三位有效数字。 

 



7  精密度 

样品中各元素含量大于 1 mg/kg 时，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 10%；小于或等于 1 mg/kg 且大于 0.1 mg/kg 时，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15%；小于或等于0.1 mg/kg时，

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  定量限 

样品称样量为 0.5 g，定容体积至 50 mL 时，本方法各元素的检出限和定量限见表 2。 

表 2  电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）检出限及定量限 

序号 元素名称 元素符号 
检出限 

/（mg/kg） 
定量限 

/（mg/kg） 

1 砷 As 0.002 0.005 

2 汞 Hg 0.001 0.003 

3 铅 Pb 0.02 0.05 

4 镉 Cd 0.002 0.005 

5 铬 Cr 0.05 0.2 

6 铜 Cu 0.05 0.2 

9  结果判定 

按 GB 2762、NY 861 规定的标准执行。 

表 3  谷物中砷、汞、铅、镉、铬、铜元素限量标准 

元素名称 谷物类别 限量/（mg/kg） 限量依据 

砷（以 As 计） 谷物(稻谷 a 除外) 0.5 GB 2762 

汞（以 Hg 计） 稻谷 a、糙米、玉米、小麦 0.02 GB 2762 

铅（以 Pb 计） 谷物 0.2 GB 2762 

谷物(稻谷 a 除外) 0.1 GB 2762 
镉（以 Cd 计） 

稻谷 a、糙米 0.2 GB 27622022 

铬（以 Cr 计） 谷物 1.0 GB 2762 

铜（以 Cu 计） 谷物 10 NY 890 

 a 稻谷以糙米计。 



10  技术要点 

10.1  在采样和制备过程中，应注意样品不被污染。 

10.2  谷物样品在除杂后粉粹均匀，装入洁净的玻璃瓶或塑料袋中，密封保存备用。 

10.3  样品消解完毕，宜尽早测定，一般情况下保存 2 d～4 d。 

10.4  操作中要注意全程序的试剂空白，发现试剂或器皿玷污，应重新处理，防止交叉污染。 

10.5  每测定一批样品，必须重新绘制标准曲线。 

10.6  样品测定的响应值，应该在标准曲线范围内。若响应值过高，应稀释样品浓度，响应

值过低，应加大称样量或降低标准工作曲线浓度值。 

10.7  每批样品至少应分析2个空白样品，空白值应低于方法检出限或低于标准限值的 10%。 

 

 



附录 A 

（资料性） 

表1 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 1200 w  100% 10 120 10 

2 1200 w  100% 10 150 20 

3 1200 w  100% 10 170 30 


