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固相萃取 - 火焰原子吸收光谱法分析水溶肥料铬形态
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摘　要：研究了采用阴离子交换柱吸附 Cr6+，使之与 Cr3+ 分离，火焰原子吸收光谱法测定水溶肥料中水溶态

Cr3+ 及总铬含量，差减法测得 Cr6+ 含量。分析了仪器工作条件、试液上柱流速等对实验结果的影响。结果表明，

在最优实验条件下，水溶态总铬测定值的相对标准偏差（RSD）为 1.12% ～ 3.13%，水溶态 Cr3+ 测定值的 RSD

为 1.93% ～ 2.93%；Cr3+ 的加标回收率为 98.8% ～ 104.0%，Cr6+ 吸附率为 97.0% ～ 102.0%，固相萃取 - 火焰原

子吸收光谱法可用于水溶肥料中铬形态的检测，且具有成本相对较低、操作简便、重现性好等优点。
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铬是第四周期Ⅵ B 族元素，在地壳中平均含

量 0.010% ～ 0.011%。自然界中的铬广泛存在于

岩石、土壤、大气、水及生物体中，可形成从 +2

到 +6 多种价态化合物，最常见的是 Cr3+ 和 Cr6+ 化

合物。近代医学研究表明，不同价态的铬会产生

不同的生理作用。Cr3+ 是人体维持生命的必需元

素，对于维持葡萄糖［1-2］、脂质和蛋白质的代谢具

有重要作用；而 Cr6+ 在生物体内有很强的流动性，

以 CrO4
2+ 和 Cr2O7

2- 的形态促使细胞膜氧化，从而

导致病变发生，其毒性一般为 Cr3+ 毒性的 100 ～ 

1 000 倍［3］。铬的形态分布影响着铬在环境中的迁

移转化规律。因此，铬的形态分析对于环境质量评

价、生态效应和致毒机理研究具有重要意义。

近年来，国内外关于水质铬形态分析的分离

和检测手段已有不少报道，其中分离富集方法有

浊点萃取（CPE）［4-6］、离子交换法［7-8］、高效液

相色谱法（HPLC）［9］、毛细管电泳（CE）［10］等。

由于 Cr6+ 和 Cr3+ 在水溶液中荷电性的不同，使得

离子交换法分离铬形态时具有较高的选择性，同

时离子交换分离法还具备富集倍数高、操作简单

等优点。在铬形态分析的检测方法中有电化学 

法［11-13］、分光光度法［14-21］、原子光谱法［22-23］、

中子活化分析法［24］、色谱法［25］、荧光法［26］等。

其中使用最多的是原子吸收光谱法（AAS）。与电

热原子吸收光谱法（ETAAS）相比，火焰原子吸收

光谱法（FAAS）的灵敏度不是很高，但其具有仪

器便宜、操作简便、重现性好等优点，因此得到了

广泛的应用。

本实验研究了阴离子交换树脂柱对水溶肥料中

水溶态 Cr3+ 和 Cr6+ 的分离效果，通过优化实验条

件，实现了 Cr3+ 和 Cr6+ 的相互分离，用 FAAS 法测

定 Cr3+ 含量及总铬含量，Cr6+ 含量则通过差减法获

得。此方法适用于仅含 Cr3+ 和 Cr6+ 的水溶肥料中铬

形态分析。

1　材料与方法

1.1　试剂

1 mg/mL Cr3+ 标准储备液［GSB 04-1723-2004

（e）］、1 mg/mL Cr6+ 标 准 储 备 液［GSB 04-1723-

2004（b）］：国家有色金属及电子材料分析测试中

心，其中 Cr3+ 储备液为酸性介质，Cr6+ 储备液为水

介质。

焦硫酸钾溶液（100 g/L）；甲醇，优级纯；

PAX 60 mg，3 mL 阴离子交换柱。

1.2　仪器

ICE 3000 Series 原子吸收分光光度计：配备铬

空心阴极灯，灯电流 6 mA，测定波长 357.9 nm；

乙炔燃气流量 1.4 L/min；空气助气流量 5.5 L/min；

光谱通带 0.5 nm；燃烧器高度 8.0 mm；恒温振 

荡器。
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