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摘　 要：采用Ｘ射线荧光光谱法对稻米中的镉含量进行测定，研究了测定时间、样品质量、样品粉
碎粒度对测定结果的影响。结果表明，样品质量和样品的粉碎粒度对测定结果无显著影响，测定时
间影响测定结果的稳定性。当测量时间达到７２０ ｓ时，直接采用稻米样品进行测定，可准确获得稻
米的镉含量，测定结果与ＡＡＳ一致。
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　 　 稻米是我国的主要粮食作物，在人们的饮食中
占有很大比重，因此，稻米的质量安全关系着千万人
的健康问题。然而，随着工业化进程的加快，重金属
污染，尤其是镉污染已成为影响稻米质量的关键因
素［１］。镉是人体非必需元素，具有较强的致癌、致
畸作用［２］。因此，研究稻米镉含量快速检测方法，
有助于有效监控我国稻米的镉污染状况，防止镉污
染稻米流入口粮市场，保障人民群众身体健康。

食品中镉的常用检测方法有石墨炉原子吸收光

谱法［３］，电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ － ＭＳ）［４］、
电化学方法［５］等。这些方法均需对样品进行前处
理，将样品转化为溶液再进行测定。而样品前处理
一般所用时间较长，处理过程需要使用强酸或强氧
化剂，对人员和环境都会产生一定的危害。固体进
样—原子荧光法［６］也是目前研究较多的重金属检
测方法。该方法不需样品前处理，检测速度较快，检
测效率较高、准确性较好，但是称样量少，对称量准
确度要求较高，仪器设备也较大，不适合在基层使
用。

Ｘ射线荧光光谱技术广泛应用于土壤、农产
品、烟草、冶金等领域的重金属检测［７ － ９］，具有分
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析迅速、样品前处理简单、可分析元素多、光谱干
扰少、试样形态多样性以及测定时的非破坏性等
特点。本实验采用Ｘ射线荧光光谱法对稻谷样品
中的镉含量进行快速测定，研究了测量时间、样品
质量、样品粉碎粒度对测量结果的影响。同时对
该方法的准确性、精密度、稳定性进行了考察，旨
在为我国有效监控稻米镉污染状况提供技术支
持。
１　 材料与方法
１． １　 仪器和试剂

ＮＸ －１００Ｆ食品重金属检测仪：钢研纳克检测
技术有限公司；ＢＳ１２４Ｓ分析天平：北京赛多利斯仪
器有限公司；ＡＡ７０００原子吸收分光光度计：日本岛
津公司。

稻谷样品：从农户家购买。
１． ２　 样品处理

稻谷样品除去杂质后，用砻谷机脱壳制成糙米
备用。
１． ３　 测定方法

将样品装入样品杯中，轻轻震动后，置于仪器测
试位，关闭样品盖，点击软件开始按钮，测试开始，测
试界面即显示测试时间和对应的样品镉含量。仪器
测试条件：Ｘ光管激发电压：５０ ｋＶ，电流：５５０ μＡ，分
析线：Ｋα。
１． ４　 数据处理

采用Ｅｘｃｅｌ ２０００和ＳＰＳＳ １９． ０统计分析软件进
行数据分析。
２　 结果与分析
２． １　 测试条件的影响
２． １． １　 测量时间的影响

该方法对样品中镉的测定结果与时间有关。从
图１可看出，随着测定时间的延长，测定结果迅速降
低，当测定时间达到３００ ｓ后，测定结果逐渐趋于稳
定，且测定时间越长，测定结果的波动性越小。选

择不同的测定时间，对同一份样品进行６次重复测
定，结果如图１、表１。结果表明，测定时间越长，测
定精密度越高。当测定时间达到７２０ ｓ后，６次测定
结果的相对标准偏差为６． ７７％，基本能满足定量检
测的需要。因此，综合考虑检测效率、检测准确性和
检测精密度，选择７２０ ｓ作为最终检测时间。

图１　 测量时间的影响
表１　 测定时间对Ｃｄ结果精密度的影响 ｍｇ ／ ｋｇ

测定时间
／ ｓ

测定次数
１ ２ ３ ４ ５ ６

ＲＳＤ
／ ％

３００ ０． ２３３ ０． １６５ ０． ２８７ ０． ２０１ ０． １５７ ０． ２６５ ２４． ２９

４２０ ０． ２４１ ０． １８３ ０． ２１ ０． １９９ ０． ２６４ ０． ２４ １３． ６７

７２０ ０． ２４９ ０． ２２２ ０． ２４３ ０． ２２１ ０． ２２２ ０． ２０８ ６． ７７

１ ２００ ０． ２１８ ０． ２４３ ０． ２３３ ０． ２０９ ０． ２３５ ０． ２４４ ６． ０９

１ ５００ ０． ２１６ ０． ２２１ ０． ２５２ ０． ２１１ ０． ２２４ ０． ２３１ ６． ４３

２． １． ２　 样品质量的影响
选择一组浓度分别为０． ０６、０． ２２６、０． ４１ ｍｇ ／ ｋｇ

的稻米阳性样品碾磨成２０目粉末，作为测试样品，
在样品质量分别为６、７． ５、９、１０、１１ ｇ时进行测试，
每个样品在每种质量条件下重复测定３次，采用配
对ｔ检验考察样品在不同质量条件下的检测结果之
间是否存在显著性差异，结果见表２。结果表明，在
不同质量下，该组３个浓度梯度测试样品的测定结
果间均无显著性差异，表明样品质量对检测结果无
显著性影响。在实际测试过程中，不需精确称样量，
只需量取的样品至样品表面超过样品杯的坡面即
可。

表２　 样品质量的影响

测定项目 质量／ ｇ
６ ７． ５ ９ １０ １１

镉含量／（ｍｇ ／ ｋｇ）
０． ０４６ ± ０． ０１ａ ０． ０４９ ± ０． ０２ａ ０． ０４２ ± ０． ０３ａ ０． ０４５ ± ０． ０２ａ ０． ０４１ ± ０． ０１ａ

０． ２２８ ± ０． ０１ｂ ０． ２２３ ± ０． ０１ｂ ０． ２３０ ± ０． ０３ｂ ０． ２２１ ± ０． ０２ｂ ０． ２２６ ± ０． ０２ｂ

０． ３７６ ± ０． ０２ｃ ０． ３８３ ± ０． ０２ｃ ０． ３７７ ± ０． ０２ｃ ０． ３７８ ± ０． ０３ｃ ０． ３９０ ± ０． ０２ｃ

　 　 注：表中为平均值±标准差，不同质量的不同字母表示差异显著（Ｐ ＜ ０． ０５）。下同。
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２． １． ３　 样品粉碎粒度的影响
考查了样品粉碎粒度对该方法测定结果的影

响。将同一份稻谷样品制备成４种不同的样品粒
度，分别糙米粒、２０目糙米粉、４０目糙米粉和８０目
糙米粉，在相同的条件下测定，每种粒度的样品平行
测定６次，结果见表３。结果表明，糙米粒及不同粒
度的糙米粉的测定结果之间无显著性差异，说明样
品的粉碎粒度对测定结果无显著影响。因此，该方
法可直接使用粒状样品进行测定。

表３　 样品粒度的影响

测定项目 样品粉碎粒度
米粒 ２０目 ４０目 ８０目

镉含量
／（ｍｇ ／ ｋｇ） ０． ２６１ ±０． ０３ａ ０． ２６１ ±０． ０２ａ ０． ２５９ ±０． ０２ａ ０． ２６３ ±０． ０１ａ

２． ２　 定量测定
以７２０ ｓ作为定量测定的时间，考察该方法直

接测定糙米粒的检出限、准确性和重复性。
２． ２． １　 方法检出限

取空白糙米样品，在定量测定条件下重复测定
２０次，以２０次测定结果的均值加３倍标准偏差计
算检出限。结果该方法的检出限为０． ０４６ ｍｇ ／ ｋｇ。
２． ２． ２　 重复性

取浓度为０． ２６ ｍｇ ／ ｋｇ的糙米样品，在相同的条
件下进行６次重复测定，计算６次测定结果的相对
标准偏差为６． ３％，说明该方法具有较好的重复性。
２． ２． ３　 准确性

取６份不同浓度的糙米样品，分别采用该方法
和石墨炉原子吸收光谱法进行测定，结果见表４。

表４　 检测准确性

样品编号 原子吸收结果
／（ｍｇ ／ ｋｇ）

Ｘ射线荧光结果
／（ｍｇ ／ ｋｇ）

与原子吸收结果
的相对误差／ ％

１ ０． １３２ ０． １４０ ６． １

２ ０． ５２７ ０． ５９４ １２． ７

３ ０． ６０４ ０． ６８１ １２． ８

４ ０． １７３ ０． １９６ １３． ０

５ ０． ２８１ ０． ２４８ １１． ７

６ ０． ４０２ ０． ４１７ ３． ８

由表４可知，该方法与石墨炉原子吸收光谱法的检
测结果基本一致，误差均在２０％以内，说明该方法
准确可靠。
３　 结论

Ｘ射线荧光光谱法可在７２０ ｓ内实现稻米及制
品中镉含量的准确测定。该方法不需粉碎、消解等
前处理，可直接以粒状样品进行测定。样品质量对
该方法的测定结果无显著影响，因此，测定过程中不
需对样品进行精确称量。该方法定量测定的检出限
为０． ０４６ ｍｇ ／ ｋｇ，测定结果准确可靠，重复性好。与
原子吸收光谱法相比，该方法大大节省了检测时间，
提高了检测效率。
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