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摘要：采用王水分解样品，分光光度法测定水系沉积物样品中微量铬，方法简便，易操作，成本低。通过对比，测定

结果的 )*"!&+，),-"’+（! . !"）与标准值吻合。
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水系沉积物和土壤地球化学样品中微量铬的测

定，一般采用 2荧光光谱法，不涉及样品的分解问
题。其他岩石矿物样品中，铬的测定，样品分解通常

采用过氧化钠碱熔法，手续繁杂，周期长，劳动强度

大［!］。在地质样品中，单项铬的分析方法中，用磷

酸、硫酸（! 3 ! 4 ! 3 "）分解样品，取得了较好的效果。
本实验采用王水分解样品，二苯碳酰二肼分光光度

法测定水系沉积物中微量铬，探索体系的稳定性及

共有元素的影响，并在同一介质中实现铜、铅、锌、镉

连测。经用于国家标准物质的测定，符合要求。

! 实验部分

! $! 仪器及工作条件

’#56 7 8’#型分光光度计（上海分析仪器厂）；波
长 ’’&9:；比色皿 #;:。

! $"试剂及配制方法

!铬标准溶液：称取预先在 !’&<烘干 "= 的
>"?@"/8（基准试剂）& $ "A"B C。溶入水中移入 !&&&
:D 容量瓶中，用水稀释至刻度摇匀。此溶液"
（?@% 0）. !&&#C 7 :D，由逐级稀释成"（?@

% 0）. !&#C 7
:D；"（?@

% 0）. !#C 7 :D。$二苯碳酰二肼：& $ " C二
苯碳酰二肼，!C磷苯二甲酸酐溶入 !&& :D丙酮溶液
中。%硫酸（分析纯）：! 0 ’。&磷酸（分析纯）：! 0

"。’硝酸、盐酸（分析纯）。

! $# 标准曲线

分取"（?@
% 0）. !&#C 7 :D；&，!，"，(，%，A，!&，!"#C

于 ’& :D比色管中，依次加入 !& :D空白试液、（! 0
’）的硫酸 " :D，（! 0 "）的磷酸 & $ ’ :D，加水至 (’ :D
左右，摇匀加入 ! :D显色剂，放置 !& :E9后，"= 内
在 8’#6型分光光度计上 ’’& 9:，以零微克作参比，
测量吸光度，绘制标准曲线。

! $$ 标准色阶

分取"（?@
% 0）. !$&#C 7 :D；&，& $ "，& $ (，& $ %，& $ A，

! $&#C于 ’& :D比色管中，加入 !& :D空白试液，其
下过程同 ! $#操作步骤。

! $% 测定步骤

准确称取 & $ ’&& 4 !$ &&& C 样品于 ’& :D 烧杯
中，用少量水湿润，加入 !’ :D浓盐酸，在电热板上
加热溶解，待硫化氢气体逸出后，再加入 ’ :D硝酸。
矿样溶解完全后，蒸干，取下冷却，再加入（! 0 !）硝
酸 " :D，加热至可溶性盐类溶解，冷却后移入 "’ :D
比色管中，用水稀释至刻度，摇匀放置澄清。准确分

取清液 !& :D于 ’& :D比色管中，其下过程同 ! $#操
作步骤。

" 结果和讨论

·&%·

第 "&卷第 (期 !"#$%&%’%()* +(, -%)#., 成果与方法

!收稿日期："&&( F &( F !B；修订日期："&&( F &% F &B；编辑：张天祯
作者简介：郭晓红（!B%& F），女，山东文登人，工程师，主要从事岩石矿物分析工作。



! !" 吸收曲线及检出限

" !# !# 吸收曲线

见图 #。以含铬 $ ! %!& ’ ()的标准溶液在不同
波长测得其吸光度见表 #。

表 " 不同波长时吸光度

波长 *( +,$ -$$ -#$ -"$ -%$ -+$ --$ -.$ -/$ -0$ -,$ .$$

1 $!##$ $ !#-$ $ !#0$ $ !"$- $ !"%- $ !"-- $ !".$ $ !"-" $ !"%- $ !"$- $ !#/$ $ !#%$

图 # 吸收曲线

" !# !" 检出限
经测定，该方法的检出限为 - *& ’ ()。在本实验

条件下，于 /-%2型分光光度计，测得标准系列吸光
度值见表 "。

表 ! 标准系列吸光度值

铬（!&） # " + . 0 #$ #" #+

1 $!$+" $ !$00 $ !#0" $ !"0$ $ !%/" $ !+.- $ !--0 $ !.-$

图 " 标准曲线

标准吸收曲线如图 "。该法也可用于目视比
色：于 -$ () 体积中分别含有 $，$ ! "-，$ ! -$，$ ! /-，
# !$$，# !-$，# !/-，" ! $$，" ! "-，" ! -$，" ! /-，% ! $$!&铬。
其色阶，能明显分辨。

! !! 方法的稳定性

由表 %可见，放置 " !- 3，吸光度明显下降，在" 3
以内吸光度较一致。

! !# 共存元素干扰

王水溶矿可能有下列元素干扰：45，67，89，:，

6;，<7，=*，>*。根据标准水系沉积物各干扰元素的
含量进行了实验，在 -$ ()溶液中测定 +!&铬时，分
别加入不同量的各种离子，相对误差 ? -@，0 !&
67" A，#$$!& <7. A，"$!& 89" A，#$$!& >*" A，#$$!&
=*. A，"$$!& 6;

" A不干扰测定。钒在 #$!&以上显黄
色，但放置 #$ (9*以后黄色消失，因此不影响比色。
45与显色剂形成黄色络合物，使结果偏低，可加入
一定量的磷酸消除干扰。

表 # 不同时间测得溶液的吸光度（!& ’ ()）
放置时

间 (9*
$!$- $ !#$ $ !#- $ !"$ $ !%$ $ !+$ $ !-$ $ !.$

#$ $ !$+$ $ !$0- $ !#%" $ !#/" $ !$". $ !%-- $ !+%$ $ !-#$

"$ $!$+$ $ !$0- $ !#%$ $ !#/$ $ !$". $ !%-" $ !+"0 $ !-#$

%$ $!$%0 $ !$0- $ !#%$ $ !#/$ $ !"-- $ !%-$ $ !+"- $ !-$"

+$ $!$%0 $ !$0" $ !#"- $ !#/$ $ !".$ $ !%-" $ !+"- $ !-#$

.$ $!$+$ $ !$0. $ !#%$ $ !#0$ $ !".- $ !%-$ $ !+"0 $ !-#$

,$ $!$+$ $ !$0- $ !#%$ $ !#/0 $ !".- $ !%-$ $ !+%$ $ !-$0

#"$ $!$+$ $ !$0- $ !#"0 $ !#/. $ !"." $ !%+- $ !+"0 $ !-$"

#-$ $!$+$ $ !$0- $ !#"0 $ !#/- $ !"." $ !%+$ $ !+"$ $ !+,$

#0$ $!$%- $ !$/. $ !#"$ $ !#." $ !"+- $ !%%$ $ !%,- $ !+/-

"+$ $!$%- $ !$/. $ !#"$ $ !#-- $ !"%0 $ !%"- $ !%0- $ !+/$

! !$ 方法的精密度和准确度

" !+ !# 精密度
按分析手续对样品进行 #"份平行分析，确定精

密度，见表 +。
表 $ 方法精密度

"（6B）’ #$ C .

测得值 平均值
D=E@

#"!# ## !. #" !. ## !+
#" !0 #" !+ #% !# #% !$ #" !% + !##
## !, #" !" #" !. #" !%

" !+ !" 准确度
用本法对国家一级标准物质进行测定，结果见

表 -。
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表 ! 标准物质分析结果对照

标准物质
!（!"）# $% & ’

标准值 测得值
()*

+,-%./%0 $01% $0 1/ 0 12%

+,-%./%/ 3. 3/ & 4125

+,-%./%. $00 $0’ /103

+,-%./%3 .1’ . 14 & 0 1’/

+,-%./$$ 4% 4/ .12%

+,-%./$0 /2 /4 & 013’

/ 结论

本法测水系沉积物中微量铬，准确度和精密度

均符合要求。二苯碳酰二肼与铬显色可以稳定 0 6，
不经预先分离。一定范围内共有元素干扰甚微，只

有 78干扰严重，可以加入磷酸消除。
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