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食 品 中 铬 的 测 定 方 法

Method for determination of chromium in foods

1 主题内容与适用范围

本标准规定了用原子吸收石墨炉法和示波极谱法测定食品中总铬的含量。

    本标准适用于各类食品中总铬的含量测定。本标准最低检出限:石墨炉法为。. 2 ng/ml;示波极谱
法为1 ng/ml,e

2 第一法 原子吸收石墨炉法

2门 原理

    样品经消解后，用去离子水溶解，并定容到一定体积。吸取适量样液于石墨沪原子化器中原子化，在

选定的仪器参数下，铬吸收波长为357. 9 nm的共振线，其吸光度与铬含量成正比。

2.2 试剂

    试剂规格需用优级纯试剂，水均需用去离子水，其比电阻在8X10'G以上。

2.2.1 硝酸

2.2.2 高氯酸。

2.2.3 过氧化氢。

2.2.4 1. 0 mol/L硝酸溶液。

2. 2. 5 铬标准溶液 称取优级纯重铬酸钾(110,C烘干2 h) 1. 413 5 g溶于水中，定容于容量瓶至

500 m1此溶液含铬1. 0 mg/mL，为标准储备液。临用时，将标准储备液用1. 0 mol/L硝酸稀释，配成含
铬100 ng/ml一的标准使用液。

23 仪器

    所用玻璃仪器及高压消解罐的聚氟乙烯内筒均需在每次使用前用热1:1盐酸浸泡1h，用热的
1:16肖酸浸泡1h，再用去离子水冲洗干净后使用。

2.3.1 原子吸收分光光度计 带石墨炉及铬空心阴极灯。

2. 3. 2 高温炉。

2.3. 3 高压消解罐。

2.3.4 恒温电烤箱。

2.4 操作方法

2.4.1 样品的预处理

2.4.1.1 粮食、干豆类去壳去杂物，粉碎，过20目筛，储于塑料瓶中保存备用。

2.4.12 蔬菜、水果等洗净晾干，取可食部分捣碎、备用。

2.4.1.3 肉、鱼等用水洗净，取可食部分捣碎、备用。

2.4.2样品的消解(根据实验室条件可选用以下任何一种方法消解)
2.4.2.1 干式消解法
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    称取食物样品。.5-1.0 g于瓷增涡中，加人1̂-2 mL优级纯硝酸，浸泡1h以上，将增祸置于电热

板匕，小心蒸干，炭化至不冒烟为止，转移至高温炉中，550'C恒温2h，取出、冷却后，加数滴浓硝酸于柑

祸内的样品灰中，再转入550℃高温炉中，继续灰化1-2h，到样品呈白灰状，从高温炉中取出放冷后，

用1%硝酸溶解样品灰，将溶液定量移入5或10 mL容量瓶中，定容后充分混匀，即为试液。

    同时，按上述方法作空白对照。

2.4-2.2 高压消解罐消解法

    取试样。. 300̂-0. 500 g，于具有聚四氟乙烯内筒的高压消解罐中。加入1. 0 mL硝酸、4. 0 mL过氧

化氢液，轻轻摇匀，盖紧消解罐的上盖，放入恒温箱中，从温度升高至140℃时开始记时，保持恒温1 h,

同时做试剂空白。取出消解罐待自然冷却后打开上盖，将消解液移入10 mL容量瓶中，将消解罐用水洗

净。合并洗液于容量瓶中。用水稀释至刻度、混匀，即为试液。

2.4.3 标准系列的制备

    分别吸取铬标准使用液(1 mL=100 ngCr)0,0.10,0. 30,0.50,0.70,1.00,1.50 mL于10 mL容量
瓶中，用1. 0 mol/I硝酸稀释至刻度，混匀。

2.4.4 测定

2.4.4.1 仪器测试条件

    应根据各自仪器性能调至最佳状态。

    参考条件:波长357.9 nm;干燥1100C,40s;灰化1 0000C,30 s;原子化2 8000C ,5 s,

    背景校正:塞曼效应或氖灯。

2.4.4.2 测定

    将原子吸收分光光度计调试到最佳状态后，将与祥品含铬量相当的标准系列及样液进行测定，进样

量为

2. 5

式中:

20川一，对有干扰的样品应注入与样液同量的2%磷酸按溶液(标准系列亦然)。
分析结果的计算

x =
(A:一AQ) x 1 000

畏x’000
(1)

2.6

x— 样品中铬的含量,pg/kg;

A,— 样品溶液中铬的浓度，ng/mL ;

Az— 试剂空白液中铬的浓度，ng/mL;

V— 样品消化液定容体积，mL;

功— 取试祥量+g=

精密度

    变异系数小于10%.

3 第二法 示波极谐法

31 原理

    样品经硫酸一过氧化氢处理后，铬(11)在氨一氯化按缓冲液中.有。，已一联p比吮和亚硝酸钠存在下，于

-1.4 V左右产生灵敏的极谱波，极谱波峰电流大小与铬含量成正比，与标准系列比较定量。
3.2 试剂

3.2.1 铬标准溶液

32.1.1 储备液

    精确称取1. 414 5 g于110℃干燥的优级纯重铬酸钾(K2Cr,O, )溶于水中，稀释至500 mL,混匀，此
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液1 ml约含1. 0 mgCr(Vl )

3.2.1.2 应用液

    吸取储备液逐级稀释成1 mL约含。.1 kgCr(VI)的应用液。
3.2.2 硫酸(GR)和5.4 mol/L硫酸。

3.2. 3 过氧化氢(AR),

3.2.4  0. 1%百里酚蓝指示剂 称取0. 1 g百里酚蓝，用20%乙醉溶解并稀释至100 mL，混匀。

3.2.5  1 mot/1.氢氧化钠溶液。

3.2.6 氨一氯化钱缓冲液

    称取53. 5 g氯化钱(AR)溶于水中，加入7.2 mL氨水(AR)，加水稀释至250 mL,混匀。
3.27 a,a}一联毗咤溶液

3.2.7.1  1X10 2mol/L.,a‘一联毗吮溶液

    称取。.157 g a,a‘一联毗咤(AR)溶于水中，稀释至100 mL，放冰箱中可长期保存。
3.2-7.2  1 X 10- mol/La,a，一联A比咤溶液

    吸取10. 0 mL 1 X 10-z mol/La,a，一联毗吮溶液，加水稀释至100 mL,混匀。

3.2.8 6 mol/L亚硝酸钠溶液

    称取41. 4 g亚硝酸钠(AR)溶于水中，加水稀释至100 mL,混匀，冰箱中保存。

3. 3 仪器

3.3.1 JP-2示波极谱仪或类似仪器。

3.3.2  KT-1调压控温电热板。

3.4 操作方法

3.4.1 样品处理

    准确称取1-2g代表性样品，于150 mL三角瓶中，加人3. 0 ml.硫酸,20̂-30 mL过氧化氢，放电

热板七于160̂-200'C加热消化，至得到无色透明溶液(必要时，可补加过氧化氢)。继续加热至过氧化氢

完全分解，瓶内出现SO:烟雾，取下放冷。加10 mL水，2滴百里酚蓝指示剂，以10 mol/L氢氧化钠中

和，至溶液刚变蓝色，再加20滴，加2 mL过氧化氢，于电热板上在160̂-200℃下加热溶液，待大部分过

氧化氢分解后，滴加10滴。.500碘化钾溶液，继续加热至过氧化氢完全分解，取下放冷。以水转人50 mL

容量瓶中，定容至刻度，取此液5.0 ml于25 mL比色管中供分析用。同时作消化空白。

3.4.2 标准系列

    于25 ml比色管中，分别加人。. 00, 0.20, 0.50,1.00, 2.00, 3.00和4. 00 mL标准应用液(相当于

0.00,0. 02,0. 05,0. 10,0. 20,0.30和0. 40 la gCr)，各加1.0 mL’ 5.4mol/L硫酸，1滴百里酚蓝指示剂，
以10 mol/L氢氧化钠溶液中和，至溶液刚变蓝色，再加2滴，混匀。

I4.3 测定

    于样品和标准系列管中，各加2.5 mL氨一氯化按缓冲液,1. 0 mL 1 X 10-' mol /L a , a' -联毗吮溶液，

1. 0 ml, 6 mol/I亚硝酸钠溶液，稀释至25 mL,混匀。在JP-2示波极谱仪上，用三电极，阴极化，原点电

位一1. 2 V，读取铬极谱峰的二阶导数峰峰高。

3.5 汁算

X 二
      A

m X V2/V,
·······..············。·····.···⋯⋯. (2)

式中:X— 样品中铬的含量，mg/kg或mg/L;

      A- 测定用样品消化液中铬的含量，kg;

    V— 样品消化液的总体积，mL;
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矶— 测定用消化液的体积，ml;

，— 样品质量或体积，A或mL,

3.6 精密度

    变异系数为15%以下。
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