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石墨炉原子吸收法测定武汉市售大米中 
镉含量的研究 
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(1. 武汉轻工大学食品科学与工程学院, 武汉  430023; 2. 农产品加工湖北省协同创新中心, 武汉  430023) 

摘  要: 目的  研究石墨炉原子吸收光谱法测定大米中镉含量, 并对武汉市售大米中镉含量进行测定分析。   

方法  采用湿法消解对样品进行前处理, 测定大米中镉含量的检出限、重复性、回收率和精密度。结果  较

佳消化条件为大米质量 1 g、消化剂包括 10 mL硝酸和 2 mL过氧化氢、时间 12 h。在该试验条件下, 石墨炉

原子吸收光谱法测定大米中镉含量的检出限为 0.051 μg/kg, 加标回收率为 98.85%。大米中镉含量随产区和品

种的不同差异显著, 湖南、湖北、江西等中南地区的大米镉含量较高, 吉林、黑龙江等东北地区的大米镉含量

较低; 籼米的镉含量高于粳米和糯米, 糯米的镉含量高于粳米。结论  该方法测定大米中的镉含量准确、试验

误差小, 重复性好, 可以用于大米中镉含量的测定。 
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Determination of cadmium content in rice from Wuhan market using graphite 
furnace atomic absorption spectrometry 

CHEN Lu1, CHEN Ji-Wang1, 2*, LIU Shan-Shan1, HUANG Di1, WANG Hui-Ping1, DING Wen-Ping1, 2 

(1. College of Food Science and Engineering, Wuhan Polytechnic University, Wuhan 430023, China; 
2. Hubei Collaborative Innovation Center for Processing of Agricultural Products, Wuhan 430023, China) 

ABSTRACT: Objective  To investigate the method of graphite furnace atomic absorption spectrometry 

(GFAAS) to determine the cadmium content in rice, and its application in rice from Wuhan market. Methods  

Rice was digested by wet digestion for sample pretreatment, the detection limits, precision, repeatability, and 

recovery rate of GFAAS method were determined under preferred conditions. Results  The detection limit of 

GFAAS method to determine the cadmium content in rice was 0.051 μg/kg and the recovery rate was 98.85% 

under the preferred sample pretreatment conditions, including 1 g rice, 10 mL nitric acid digestion reagent, 2 

mL hydrogen peroxide, and 12 h of digestion time. The cadmium content of indica rice was higher than that of 

japonica rice, and the cadmium content of glutinous rice was higher than that of japonica rice. The cadmium 

content of rice produced in Hunan, Hubei, and Jiangxi province was higher than that in Jilin and Heilongjiang 

province. Conclusion  This method to determine the cadmium content in rice is accurate and has lower test 
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error and better repeatability under the preferred sample pretreatment conditions, and it can be utilized to 

determine the cadmium content in rice. 

KEY WORDS: graphite furnace atomic absorption spectrometry; rice; cadmium; digest 

 
 

1  引  言 

镉因具有极大毒性和致突变性被称为环境污染

物, 易在体内蓄积且在人体内的半衰期长达数十年, 

已被美国毒物管理委员会列为第 6 位危及人类健康

的有毒物质[1]。大米是我国人民的主食之一,  以大米

为主食的人口占 60%以上[2]。2007年, 潘根兴等对我

国六个地区县级以上市场的大米进行随机采购, 分

析采集的 170多个大米样品, 结果发现镉超标的大米

占 10%[3]。近年来, 有关大米镉污染的报道较多, 已

严重影响我国人民的生活, 关乎国家粮食安全, 是迫

切需要解决的问题[4]。 

镉的检测方法主要有原子吸收光谱法[5]、原子荧

光法[6]、电感耦合-等离子体质谱(inductively coupled 

plasma mass spectrometry, ICP-MS)法 [7]、紫外分光光

度法(Ultraviolet Spectrophotometry, UV法)[8]等。日本

和欧盟国家通常采用 ICP-MS或原子荧光法, ICP-MS

法测量准确, 但操作比较复杂且仪器购买和维护成

本高, 原子荧光法的优点是无损检测, 可直接分析成

品, 但检测精度和重复性不如光谱法[9]。石墨炉原子

吸收光谱(GFAAS)法具有灵敏、准确、选择性好的优

点[10], 已作为镉含量测定的常用方法在日常检测中

推广应用。  

朱启思[11]对稻谷中镉的石墨炉原子吸收测定方

法进行优化, 确定了石墨炉最佳升温程序为: 干燥温

度 110 ℃, 27 s; 灰化温度 300 ℃, 20 s; 原子化温度

1700 ℃, 2 s; 除残温度 2100 ℃, 2 s。陶曙华[12]对稻米

镉测定国标方法进行改进, 采用硝酸和混合酸(硝酸:

高氯酸=6:1) 做消解剂可以满足大米镉含量测定的

要求, 同时可以适当缩短样品消解时间, 降低实验成

本和劳动强度, 提高分析测试速度。 

目前, 优化测定镉含量的消化方式、消化剂的选

择及仪器的操作条件等已有较多报道 [11,12], 测定大

米中镉含量也有国标方法, 但是这些方法只说明采

用湿式消解法时需称取样品 1.00~5.00 g, 加盖浸泡

过夜, 未给出具体的取样量及消化时间, 致使分析人

员采用这些方法条件测定大米中镉含量时仍需要摸

索样品预处理条件, 给分析工作带来很大难度。但是

研究具体的取样量、消化液添加量及消化时间能使大

米样品完全消化并测定准确, 因此研究较佳、合理、

具体的样品前处理方式和试验条件对保障我国粮食

安全具有重要意义。 

本文通过单因素试验优化大米质量、消化试剂添

加量和消化时间, 确定较佳的大米样品预处理条件。

采用该试验条件消化大米, 测定大米中镉含量的检

出限、重复性、回收率和精密度, 并在该样品预处理

条件下测定武汉市售大米中镉含量, 为建立 GFAAS

测定大米中镉含量的方法提供试验依据。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

MP-200A 电子天平 (上海精密科学仪器仪器

厂 ); FW-80 微型高速粉碎机 (郑州科丰仪器设备

有限公司 ); TAS-990 原子吸收分光光度计 (附石

墨炉及镉空心阴极灯); DL-1 可调式电炉(北京市

永光明医疗仪器厂); FW80 微型高速万能粉碎机

(郑州科丰仪器设备有限公司); 101-1-BS电热恒温鼓

风干燥箱(上海跃进医疗器械厂); 移液枪(1 mL、  

10 μL)。  

大米样品: A、B、X1(籼米)、X2(籼米)、X3(籼米)、

X4(籼米)、X5(籼米)、X6(籼米)、X7(籼米)、X8(籼米)、

X9(籼米)、X10(籼米)、X11(籼米)、X12(籼米)、X13(籼

米)、J1(粳米)、J2(粳米)、J3(粳米)、J4(粳米)、J5(粳米)、

J6(粳米)、J7(粳米)、J8(粳米)、J9(粳米)、N1(糯米)、

N2(糯米)、N3(糯米), 均购于武汉各大超市及多个大

型农贸菜市场。 

硫酸、磷酸铵溶液、盐酸、过氧化氢(优级纯, 国

药集团化学试剂有限公司)。 

2.2  标准溶液的配制 

镉标准储备液: 称取 1.000 g 金属镉(99.99%), 

分次加 20 mL盐酸(1:1)溶解, 加 2滴硝酸, 移入 1000 

mL 容量瓶, 加水至刻度, 混匀, 此溶液每毫升含 1.0 

mg镉。 
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镉标准使用液: 每次吸取镉标准储备液 10 mL

于 100 mL容量瓶中, 加硝酸(0.5 mol/L)至刻度。如此

经多次稀释成 1、2、3、5、7、10 ng/mL浓度的镉的

标准使用液[13]。 

2.3  试验方法 

2.3.1  大米中镉含量的测定 

将标准储备液(1 mg/mL)用 0.5%的 HNO3逐级稀

释, 配成 100 ng/mL标准使用液, 用 0.5%的 HNO3逐

级稀释标准使用液, 使其分别为 0、1、2、3、4、5、

7、10 ng/mL的镉标准工作液。调整仪器至其性能最

佳状态。仪器的工作条件分别为波长 228.8 nm、灯电

流 4 mA、狭缝 0.7 nm、氘灯扣背景、背景校正为塞

曼效应, 石墨炉升温程序见表 1[11]。 

表 1  石墨炉升温程序 
Table 1  The temperature rising program of graphite furnace 

 
温度 

(℃) 
升温时间

(s) 
保持时间 

(s) 
氩气流量 
(mL/min) 

干燥温度 110 1 30 250 

干燥温度 120 15 30 250 

灰化温度 450 10 20 250 

原子化温度 1800 0 3 0 

清烧温度 245 1 5 250 

 

吸取上述各标准溶液 10 L, 注入石墨炉, 测得

其吸光值, 根据吸光值与浓度的线性关系建立标准

曲线方程: Y=0.0167X+0.0131(R2=0.992)。 

大米去除杂质后, 超微粉碎机粉碎, 过 80 目标

准筛, 备用。称取试样于锥形瓶中, 放入数粒沸石, 

加入消化液, 加盖玻璃平皿, 隔夜浸泡, 于电炉上消

解, 直至消化液呈无色透明或略带黄色, 待消化液冷

却, 用玻璃棒将其移入容量瓶中, 用蒸馏水将锥形瓶

中残留液体吸入容量瓶, 定容至 25 mL, 混匀备用
[14]。同时做试剂空白。 

吸取样液 10 L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, 计算样液中镉

含量。按如下公式计算:  

1 2( ) 1000

1000

  



A A VX

m
 

式中: X—试样中镉含量(g/kg); 

A1—测定试样消化液中镉含量(ng/mL); 

A2—空白液中镉含量(ng/mL); 

V—试样消化液总体积(mL); 

m—试样质量(g)。 

2.3.2  大米样品湿法消解条件优化 

(1)大米质量对镉含量测定的影响 

在消化液为 10 mL硝酸、2 mL过氧化氢和 2滴

硫酸, 消化时间为 9 h的试验条件下, 分别称取大米

试样 0.50、0.75、1.00、1.25、1.50 g于锥形瓶中, 进

行消化, 测定大米样品中镉含量。研究大米质量对

GFAAS法测定大米样品中镉含量的影响。 

(2)消化剂添加量对镉含量测定的影响 

利用上述确定的最佳大米样品质量, 分别添加

不同体积的混合酸(硝酸:过氧化氢=5:1, 硝酸:过氧化

氢=10:2, 硝酸 :过氧化氢=12.5:2.5, 硝酸 :过氧化氢

=15:3, 硝酸:过氧化氢=20:4), 在消化时间为 12 h 条

件下进行消化, 测定大米样品中镉含量。研究消化剂

添加量对 GFAAS法测定大米样品中镉含量的影响。 

(3)消化时间对镉含量测定的影响 

利用上述确定的大米样品质量和消化剂添加量

的条件下, 分别按 3、6、9、12、24 h进行消化试验, 

研究消化时间对GFAAS法测定大米样品中镉含量的

影响。 

2.3.3  检出限测定 

吸取各标准溶液 10 L注入石墨炉, 测得其吸光

值, 根据吸光值与浓度的线性关系建立方程。多次测

量同一样本, 平行测定 6 次, 计算浓度值的标准差, 

然后以标准差的三倍表示仪器检出限[15]。计算公式

如下:  

Dc=3s 
式中: Dc—检出限;  

3—置信水平为 90%时, 检出限系数;  

s—浓度值的标准偏差。 

2.3.4  精密度试验 

根据实验优化的较佳条件, 分别测定大米样品

A、B 中的镉含量, 重复测定 6 次, 算出的相对标准

偏差再平均[16]。 

2.3.5  重复性试验 

准确称取 6份平行大米样品A, 在上述确定的最

佳试验条件下进行消化, 测定其镉含量。 

2.3.6  加标回收率试验 

称取大米样品 A、B, 各取三份平行样, 在上述

确定的较佳条件下进行消化, 一份直接消化, 另一份

加入 3 ng/mL的镉标准液 1 mL(即 3 ng镉)进行消化, 
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定容后测定, 计算回收率[17]。计算公式如下:  

2 1

3

-
100% 

c cP
c

 

式中: P为加标回收率;  

c1为试样浓度;  

c2为加标试样浓度;  

c3为加标量。 

2.3.7  武汉市售大米镉含量测定 

试验优化的较佳条件下, 测定大米样品 X1~N3

中的镉含量。应用 SPSS 17.0软件处理样品的检测数

据, 对数据进行正态分布单样本K-S检验和方差齐性
检验。 

3  结果与分析 

3.1  大米样品湿法消解条件优化 

3.1.1  大米质量对镉含量测定的影响 

大米质量对镉含量测定的影响如图 1所示。由图

1 可以看出, 随着大米质量的增加, 样液中的镉浓度

几乎呈线性增加。当大米质量在 0.75~1.25 g时, 相应

的样液中镉浓度在 3~6 ng/mL之间, 正好对应标准曲

线横坐标的中间位置。 

 

图 1  大米质量对镉含量测定的影响 

Fig. 1  Effects of rice amount on determination of cadmium 
content 

 
由试验数据可知大米质量增加, 相应样液中的

镉含量也增大, 因此 1 g优于 0.75 g。1 g大米经消化

所得样液中镉含量为 4.4 ng/mL左右, 已位于标准曲

线横坐标的中间位置, 测定镉含量更加准确, 因此选

择大米质量为 1 g。 

3.1.2  消化试剂添加量对镉含量的影响 

消化试剂添加量对镉含量的影响如图 2所示。由

图 2可以看出, 样液中镉浓度随着消化试剂量的增加

而增大, 当消化剂为 10 mL硝酸和 2 mL过氧化氢时, 

样液中的镉浓度达到最大值并趋于稳定, 表明消化

剂的添加量对镉含量的测定有很大影响。消化剂添加

量较少时样品消化不完全, 镉含量的测定值不准确; 

添加量较多时硝酸不易挥发完全, 增加了试验时间。

因此, 确定 10 mL硝酸、2 mL过氧化氢和 2滴硫酸

为消化剂的较佳添加量。 

 

图 2  消化剂添加量对镉含量测定的影响 

Fig. 2  Effect of digestive agent amount on the determination 
of cadmium content 

 
3.1.3  消化时间对镉含量测定的影响 

消化时间对镉含量的影响如图 3 所示。由图 3

可以看出, 样液中镉浓度随着消化时间的增加而增

大, 当消化时间达到 12 h时, 样液中的镉浓度达到最

大值并趋于稳定, 表明消化时间对镉含量的测定有

很大影响。消化时间过短时样品消化不完全, 镉含量

的测定值不准确; 消化时间过长时, 增加了试验时

间。因此, 确定 12 h为较佳消化时间。 

 

图 3  消化时间对镉含量测定的影响 

Fig. 3  Effect of digestion time on the determination of 
cadmium content 

 

3.2  检出限测定 

样品溶液吸光度测定结果见表 2。浓度值标准差

S=0.0415, 则检出限 Dc=3 s为 0.1247 μg/L。 



1398 食品安全质量检测学报 第 6卷 
 
 
 
 
 

表 2  石墨炉原子吸收法的检出限 (n=6) 
Table 2  Detection limit of GFAAS method (n=6) 

次数 吸光度 A 浓度 (μg/L) 

1 0.107 5.440 

2 0.108 5.501 

3 0.106 5.389 

4 0.106 5.389 

5 0.107 5.440 

6 0.107 5.440 

 

3.3  精密度试验 

大米样品 A、B中镉含量的精密度测定结果见表

3。由表 3可知, A和 B样品的相对标准偏差(RSD)分

别为 1.090%和 0.471%, RSD均小于 5%, 因此该方法

具有良好精密度。 

表 3  石墨炉原子吸收法的精密度 (n=6) 
Table 3  Precision of GFAAS method (n=6) 

次数 
A B 

Cd浓度 (ng/mL) Cd浓度 (ng/mL)

1 2.224 4.999 

2 2.310 4.999 

3 2.076 5.077 

4 1.992 5.085 

5 2.433 5.208 

6 2.212 5.236 

X(平均值) 2.208 5.101 

SD(标准差) 0.024 0.024 

RSD(相对标准偏差, %) 1.090 0.471 

 

3.4  重复性试验 

大米中镉含量测定的重复性试验结果与数据处

理见表 4。由表 4可知, 相对误差为 0.102, 相对标准

偏差为 0.018, 未超过 0.02, 表明误差相对较小, 测定

结果重复性好。 

3.5  加标回收率试验 

加标样品回收率试验结果见表 5, 由表 5 可知, 

该样品的平均加标回收率为 98.85%, 表明此方法的

准确性良好, 试验结果准确可靠。 

表 4  石墨炉原子吸收法重复性 (n=6) 
Table 4  Repeatability test of GFAAS method (n=6) 

大米质量
(g) 

吸光值
样液浓度 
(ng/mL) 

相对 

误差 

相对标准

偏差 

0.000 0.021 0.178 

0.102 0.018 

1.010 0.098 5.509 

1.012 0.099 5.578 

1.038 0.097 5.447 

0.993 0.098 5.509 

0.995 0.096 5.371 

0.992 0.095 5.301 

表 5  石墨炉原子吸收法的回收率 (n=2) 
Table 5  Recovery rate of GFAAS method (n=2) 

样品 
加标前 
(ng/mL) 

加标量
(ng) 

加标后 
(ng/mL) 

平均 

回收率(%)

空白 0.522 3.000 3.403 96.031 

A 2.002 3.000 5.101 103.302 

B 2.015 3.000 4.934 97.233 

 
3.6  武汉市售大米镉含量研究 

采集武汉当地市售常用大米样品 31 个, 采用

GFAAS 法测定其镉含量, 测定结果见表 6。单样本

K-S 检验分析大米中镉含量得: P>0.05, 即数据呈正

态分布, 其镉含量范围为 0.4~221.5 μg/kg, 其中有 3

个样品超过国家标准限量(200 μg/kg), 即不合格率为

9.67%, 说明武汉市售大米存在一定程度的镉超标。

稻米中含有的重金属元素主要来自于土壤中的自然

本底, 加大环境综合治理力度, 解决工业有害物质、

城市垃圾对农田、海域、河流的污染, 从根本上解决

重金属镉对农产品的污染非常必要。 

从品种上分 , 粳米的镉含量范围为 0.4~220.4 

μg/kg, 平均值为 50.8 μg/kg, 籼米的镉含量范围为

10.9~221.5 μg/kg, 平均值为 118.6 μg/kg, 糯米的镉含

量范围为 22.6~212.1 μg/kg, 平均值为 107.3 μg/kg, 

根据现有大米样品分析结果得出, 籼米的镉含量高

于粳米和糯米, 糯米的镉含量高于粳米。    

从加工程度上分 ,  糙米的镉含量范围为

123.4~221.5 μg/kg, 平均值为 184.2 μg/kg, 精米的镉

含量范围为 0.4~183.4 μg/kg, 平均值为 68.8 μg/kg, 

且糙米和精米的镉含量差异非常显著(P<0.01); 由此 
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表 6  不同品种、加工程度、产地大米中镉含量 (n=3) 
Table 6  The rice cadmium content of different varieties, origin and processing stage (n=3) 

  精米 镉含量 (g/kg)  糙米 镉含量 (g/kg) 

籼米 

湖北 

X1 

X2 

X3 

X4 

X5 

X6 

104±2.17 

152±4.38 

66±2.03 

153±1.25 

101.3±0.93 

74.4±0.67 

湖北 

X1 

X2 

X3 

X13 

183.3±4.23 

221.5±3.56 

140.7±2.09 

211±3.28 

湖南 
X7 

X8 

167±1.14 

156±2.88 

江西 X9 157±2.62 

安徽 X10 58±0.54 

浙江 X11 32.8±0.42 

泰国 X12 10.9±0.09 

粳米 

湖北 J1 189±1.12 湖北 J1 220.4±2.55 

黑龙江 

J2 
J3 
J4 
J5 
J6 
J7 

J8 

14±0.17 

9±0.08 

5±0.05 

4±0.06 

3±0.04 

3±0.02 

0.4±0.006 

安徽 J9 80±0.94 

糯米 
湖北 

N1 69.9±0.67 
湖北 

N1 123.4±1.82 

N2 108.5±2.13 N2 212.1±2.69 

安徽 N3 22.5±0.75    

 
可知, 糙米的镉含量明显高于精米, 其中 42.9%(3/7)

的糙米镉超标, 未超标的糙米镉含量也接近限值, 因

此直接食用糙米在很大程度上会增加人体的镉暴露

风险。 

从产地来看 , 湖北产区的大米镉含量范围为

65.7~221.5 μg/kg, 平均值为 143.9 μg/kg, 黑龙江产

区的大米镉含量范围为 0.4~15.6 μg/kg, 平均值为 6.9 

μg/kg, 安徽产区的大米镉含量范围为 22.6~61.9 

μg/kg, 平均值为 46.6 μg/kg。另外, 所收集的样品中

镉含量较高的还有湖南、江西产区的大米, 其镉含量

分别为 148.1 μg/kg和 114.1 μg/kg, 杭州和泰国产区

的大米镉含量都偏低 , 分别为 10.9 μg/kg 和 32.8 

μg/kg。由以上数据可知, 黑龙江产区的大米受镉污染

小, 湖北、湖南、江西产区的大米有一定程度的污染, 

安徽、杭州等产区的大米镉污染水平较低。采用 SPSS 

17.0 软件对其进行方差分析, 发现大米中镉含量随

产区不同, 镉含量差异非常显著(P<0.01), 这可能跟

种植环境、水分、矿脉、土壤、农药使用、化学残留

等情况有关。徐丹先[18]等对昆明市售大米的镉含量

的调查分析, 也得到了类似的结论。 

4  结  论 

(1)GFAAS法测定大米镉含量的较优样品预处理

条件为大米质量 1 g, 消化试剂为 10 mL硝酸、2 mL

过氧化氢和 2滴硫酸, 消化时间 12 h。 

(2)在上述条件下采用 GFAAS 法测定大米中的

镉含量, 测定结果具有良好的线性关系, 检出限为

0.051 μg/kg, 精密度和重复性良好 , 加标回收率为

98.85%, 试验结果准确可靠。 

(3)在上述条件下采用 GFAAS 测定武汉市售大

米中镉含量平均值为 94.9 μg/kg, 其中 9.67%大米中

镉含量超标。大米品种、产地和加工精度影响其镉含

量。籼米的镉含量高于粳米和糯米, 糯米的镉含量高

于粳米; 糙米的镉含量明显高于精米; 黑龙江产区
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的大米受镉污染较少, 湖北、湖南、江西产区的大米

有一定程度的污染, 安徽、杭州等产区的大米镉污染

水平较低。 
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