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前　　言

本文件按照 GB/T１１—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.
本文件由农业农村部科技教育司提出.
本文件由农业农村部农业资源环境标准化技术委员会归口.
本文件起草单位:农业农村部环境保护科研监测所、中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究

所、南开大学环境科学与工程学院、湖南省微生物研究所、浙江省生态环境监测中心.
本文件主要起草人:穆莉、刘潇威、胡献刚、毛雪飞、孙翔宇、季海冰、师荣光、赵玉杰、戴礼洪、肖笛、胡

浩、李军幸、朱璇.
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农田土壤中镉的测定　固体进样电热蒸发原子吸收光谱法

１　范围

本文件规定了农田土壤中镉含量的固体进样电热蒸发原子吸收光谱测定方法.
本文件适用于农田土壤中镉含量的测定.

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/T６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

HJ６１３　土壤　干物质和水分的测定　重量法

NY/T３９５　农田土壤环境质量监测技术规范

３　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义.

４　原理

土壤样品导入电热蒸发器后,在空气氛围中经干燥、灰化,去除水分和有机质,在氮氢混合气体氛围中

热解释放出镉,经氮氢扩散火焰原子化后,检测２２８８nm 波长处的吸光度值,外标法定量.

５　试剂和材料

５１　除非另有说明,在分析中仅使用确认为优级纯的试剂.实验室用水为符合 GB/T６６８２规定的二

级水.

５２　硝酸(HNO３,CAS号:７６９７Ｇ３７Ｇ２):ρ＝１４２g/mL.

５３　硝酸溶液:准确量取５mL的硝酸(５２)至１００mL容量瓶中,用水定容至刻度并混匀.

５４　镉标准储备液(１０００mg/L):经国家认证并授予证书的标准物质.

５５　镉标准中间液(１００mg/L):准确吸取１００mL 镉标准储备液(５４),用硝酸溶液(５３)定容至

１００mL,４℃冷藏备用.

５６　石英砂:７５μm~１５０μm 粒径的石英砂经８５０℃灼烧２h,冷却后装入具塞磨口玻璃瓶中密封保存

备用.

５７　氯化钠(NaCl,CAS号:７６４７Ｇ１４Ｇ５):分析纯.

５８　柠檬酸(C６H８O７,CAS号:７７Ｇ９２Ｇ９):分析纯.

５９　工作气体:空气,经２５μm 滤膜过滤;氢气,纯度不低于９９９９％(V∶V).

６　仪器和设备

６１　固体直接进样测镉仪:由直接进样单元和检测单元两部分构成.直接进样单元具有电热蒸发器

和催化热解炉,配备镍或石英等材质进样舟;检测单元为原子吸收光谱仪,配备镉空心阴极灯和光电倍

增管.

６２　　分析天平:感量为００００１g.
１
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７　样品

７１　水分的测定

土壤样品干物质测定按照 HJ６１３的规定执行.

７２　试样制备

除去样品中的枝棒、叶片、石子等异物,按照 NY/T３９５的规定对土壤样品进行缩分、干燥,研磨至全

部通过０１４９mm(１００目)尼龙筛,混合均匀,置于洁净、干燥的容器中.样品的制备过程应避免沾污和待

测元素损失.

８　试验步骤

８１　测试条件

固体直接进样测镉仪运行参考条件见附录 A.每次测定前需对所用的进样舟进行空白测定,进样舟

的空白值应低于方法检出限,宜选用仪器自带的高温净化程序.

８２　校准曲线

８２１　标准系列工作溶液的配制

准确吸取镉标准中间液(５５)０mL、１００mL、２００mL、４００mL、６００mL、８００mL、１０００mL,用
硝酸溶液(５３)分别定容至１０mL,制成质量浓度分别为０mg/L、０１０mg/L、０２０mg/L、０４０mg/L、

０６０mg/L、０８０mg/L、１００mg/L的镉标准系列工作溶液.当进样量为１００μL,镉的质量分别为０ng、

１００ng、２００ng、４００ng、６００ng、８００ng、１０００ng.

８２２　校准曲线的建立

由低浓度到高浓度顺次对镉标准系列工作溶液进行测定,以各标准系列工作溶液中镉的质量(ng)为
横坐标,以其吸光度值为纵坐标,绘制镉校准曲线,线性回归系数(R２)≥０９９５.

８３　样品测定

测试前在进样舟中平铺一层与待测试样进样量相同的热释试剂,之后在进样舟中准确称取不少于

００３g(精确至００００１g)试样,按照８１的要求进行测定,获得相应的吸光度值,通过校准曲线计算镉的

质量.每次开机后,首先测定校准曲线浓度范围内的１个有证标准物质的镉含量,测量值应在证书标准值

范围内;否则,应重新建立校准曲线.若测定结果超出校准曲线范围上限,应减少进样量,或者重新制定线

性范围更宽的校准曲线再进行测定.同时,使用石英砂(５６)替代试样做空白试验,每２０个样品或每批次

(少于２０个样品/批时)至少做１个空白实验.
注:热释试剂为充分混匀的氯化钠(５７)与柠檬酸(５８),二者质量比为７∶３.

９　试验数据处理

试样中镉元素的含量ω,以质量分数计,单位为毫克每千克(mg/kg),按公式(１)计算.

ω＝
m１ －m０

m×mdm ×１０００
(１)

式中:

ω　　———样品中镉含量的数值,单位为毫克每千克(mg/kg);

m１ ———根据校准曲线计算出试样中镉质量的数值,单位为纳克(ng);

m０ ———空白中镉质量的数值,单位为纳克(ng);

m ———称取试样质量的数值,单位为克(g);

mdm ———样品中干物质含量的数值,单位为百分号(％);

１０００———单位换算系数.
当测定结果大于或等于０１００mg/kg时,保留３位有效数字;当测定结果小于０１００mg/kg时,保留

至小数点后第３位.
２
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１０　精密度

每２０个样品或每批次(少于２０个样品/批时)应测定至少１个平行样,平行样品测定结果的精密度应

符合表１的要求.

表１　方法的精密度要求

序号 试样中镉元素的含量
在重复性条件下获得的２次独立测定结果的

绝对差值与算术平均值的比值

１ ω＞０１００mg/kg ≤１５％
２ ００１０mg/kg＜ω≤０１００mg/kg ≤２０％
３ ω≤００１０mg/kg ≤３０％

１１　检出限和定量限

当进样量为０１g时,方法检出限为０００１mg/kg,定量限为０００３mg/kg.

１２　环境与安全要求

１２１　含镉废气应有收集系统,严禁直接排入实验室和大气环境.

１２２　对于实验过程中使用的氢气等危险工作气体,应注意检查气体钢瓶或发生器没有气体泄漏.

３
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附　录　A
(资料性)

固体直接进样测镉仪运行参考条件

A１　直接进样单元运行参考条件

见表 A１.

表A１　直接进样单元运行参考条件

序号 仪器程序
时间

s

起始温度

℃

升温速度

℃/s

目标温度

℃
数据采集 气体种类

气体流量

mL/min
１ 干燥 ５ ４５０ ０ ４５０ 否 空气 ５００
２ 热解 ８０ ４５０ ６ ８００ 否 空气 ４００
３ 催化/检测 ９０ ８００ ０ ８５０ 是 空气 ４００
４ 催化/检测 ９０ ８００ ０ ８５０ 是 氢气 ４５０
５ 冷却 ５ ８５０ ０ ４５０ 否 空气 ５００

A２　检测单元运行参考条件

见表 A２.

表A２　检测单元运行参考条件

仪器参数 指标值

分析波长,nm ２２８８
灯电流,mA ５０

光电倍增管负高压,V ２６０
原子化器 氮氢扩散火焰

４


