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2．4 准确度试验火焰原子吸收光谱法和二苯碳酰 均值、RSD和回收率见表2

二肼光度法分别对干法消解和湿法消解的测定值、平

表2火焰原子吸收光谱法和二苯碳酰二肼光度法的准确度试验

2．5 两种方法的比对试验用火焰原子吸收光谱法和

二苯碳酰二肼光度法同时对干法消解和湿法消解的富

铬酵母中铬含量结果进行比较，经￡检验，差异无统

计学意义(干法消解￡=0．34，P>0．05；湿法消解￡=

0．72，P>0．05；)，分别对干法消解和湿法消解的样品

进行7次检测，干法消解用火焰原子吸收测定平均值

为2 506 mg／kg，用二苯碳酰二肼光度法测定平均值为
2 508 n∥蝇，湿法消解用火焰原子吸收测定平均值为
2 510 m∥kg，用二苯碳酰二肼光度法测定平均值为2
513 n·g／kg，两种方法测定干法消解和湿法消解样品结

果的相对标准偏差<3％，表明两种方法一致。

3讨论

3．1对比了两种方法所测得的数据，湿法消解中使

用的硝酸一高氯酸混合酸对实验数据的影响：湿法消

解中一定要使用不含铬的硝酸和高氯酸，消解液中一

旦含有铬，本次试验将产生较大的误差。消解过程中

需要赶净高氯酸，赶净的程度不易控制，干扰显色，

使测定值不稳定，可以加两次纯水促进赶净。干灰化

法能克服湿法消解的诸多缺点，操作简单，灰化过程

污染较小，空白值低。但样品处理时问较长。

3．2铬与二苯碳酰二肼反应时，酸度对显色反应有

影响，溶液的氢离子浓度应控制在0．05～0．3 moL／L，

且以0．2 moL／L时显色最稳定，温度和放置时间对显

色都有影响，15℃时颜色最稳定，显色后2—3 min

颜色达最深，且于5～15 min保持稳定。

3．3火焰原子吸收光谱法测定铬时，乙炔流量和燃

烧器高度的变化对铬的测定有一定的影响，可将乙炔

流量控制在1．5 L／min，燃烧器高度7 mm，使测铬时

的灵敏度最高。其中共存元素铝、铅、铁、钴、镍、

镁等对铬测定有干扰影响，可以采用较强还原性能的

富燃性火焰进行测定，也可以采用加入10％盐酸羟

胺和10％氯化铵溶液消除干扰的方法。

3．4两种检测方法的精密度准确度及回收率都很好。

虽然二苯碳酰二肼光度法操作上较火焰原子吸收光谱

法繁琐、测定时间长，但测定高浓度含量的铬具有较

强的优势，反应灵敏，排除其他元素干扰少，火焰原

子吸收光谱法操作简便、分析速度快，但是共存元素

干扰十分严重，且受火焰状态和燃烧器高度的影响。

高浓度的铬样品一定要掌握适量的稀释浓度，操作上

尽量避免污染，两种方法可以作为适当的比对方法来

测定高浓度的铬样品，确保数据的准确性。
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