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摘要!样品经消解后#在酸性条件下#六价铬与二苯碳酰二肼&fn/'反应生成紫红色化合物#在 #?( .1处测定其吸光度$

绘制了阿达玛变换多参数测定仪在 # 个不同铬浓度下的工作曲线#测试并计算了曲线的准确度和仪器的检出限$ 结果显示#仪

器的线性在 (_ZZ# 以上#准确度在 ))_#]以内#在铬的快速测定项目上具有良好的线性和准确性$
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99阿达玛变换光谱技术是新一代的现代数字变换

光谱技术#具有傅里叶变换光谱技术的优点$ 在常

规测量中#检测器在每一时间间隔里只检测 ) 个分

辨单元的信号强度#而阿达玛变换多通道检测技术

在同一时间里却可以同时检测多个分辨单元里组合

信号的总强度$ 在相同的实验条件下#经阿达玛变

换后#信噪比可提高 # 倍+) >!,

$

阿达玛变换多参数测定仪采用的 c:模板是由

)(( 个直 线 排 列 微 镜 组 成 的 数 字 微 镜 阵 列

&f$L'

+?,

%所有部件集成在一块电路板中#结构紧

凑%支持数字信号输入控制模式#无需调整光路即可

实现对微镜阵列组合的大小和规模随编码方式的不

同而进行改动$ 由于实现阿达玛变换光谱技术的仪

器没有运动部件#实现阿达玛变换光谱技术的微镜

表面镀的是铝材料#防潮性能好#避免了傅里叶变换

光谱技术存在的不足$ 因此#阿达玛变换多参数测

定仪具有光通量大#所得光谱图的信噪比高#采集样

品的光谱信息丰富#扫描速度快等特点#仪器体积

小#抗震"防潮性能良好#是新一代理想的近红外光

谱仪器+# >",

$

铬元素对于人体既有益处又有危害$ 三价的铬

是人体必需的微量元素#具有预防糖尿病和控制动

脉粥样硬化的发生+[,

$ 铬中毒主要是指六价铬#对

人体主要是慢性毒害$ 长期饮用被含铬工业废水污

染的水#可致腹部不适及腹泻等中毒症状%铬也为皮

肤变态反应原#可引起过敏性皮炎或湿疹%铬由呼吸

进入#对呼吸道有刺激和腐蚀作用#可引起鼻炎"咽

炎"支气管炎+Z,

$ 此外#铬还具有致癌性#可以引起

细胞的突变和癌变$

传统的食品中铬的分析采用原子吸收石墨炉法

和示波极谱法+)(,

#这 ' 种方法具有分析周期长#污

染源多#过程繁琐等缺点$ 笔者用阿达玛变换技术

的测定仪进行测定#采用二苯碳酰二肼作为显色剂#

一步分析食品中的铬$ 具有简洁"高效"快速"易操

-()'-
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作的特点$

?@实验部分

?F?@方法原理

采用亚临界水快速消解>二苯碳酰二肼分光光

度法测定食品样品中的总铬$ 样品经消解后#在酸

性条件下#六价铬与二苯碳酰二肼&fn/'反应生成

紫红色化合物#并于 #?( .1处测定其吸光度$

?FA@主要试剂

硝酸"盐酸"高氯酸"过氧化氢%铬标准溶液!称取

优级纯重铬酸钾&))(h烘 ' 0')_?)! # O溶于水中#

于容量瓶中定容至 #(( 1D#此溶液含铬 )_( 1OA1D

为标准储备液$ 临用时#将标准储备液用 )_( 1*4AD

硝酸稀释#配成含铬 )(( .OA1D的标准使用液%二苯

碳酰二肼$

?FB@实验方法

所有玻璃仪器在每次使用前用热盐酸&) =)'

浸泡 ) 0#用热硝酸&) =)'浸泡 ) 0#再用水冲洗干

净后使用$ 向消解"冷却并稀释至 )( 1D的待测样

品中加入 ) 支显色剂#用力摇振#使固体尽可能完全

溶解#放置 )( 12.后#用 )# 11比色皿#以去离子水

为参比#测定吸光度值#将扣除试剂空白吸光度值后

的差值带人标准曲线#计算待测水样的浓度$

A@结果与讨论

AF?@标准曲线的绘制

利用浓度分别为 (_'"(_?"(_@"(_[ 1*4AD和

)_( 1*4AD的铬标准溶液配制食品中铬的标准曲线#

测得的各浓度吸光度#其标准曲线的方程为 6r

(_[)Z ?R>(_)(" @#线性方程的相关系数为 (_ZZ" '#

如表 ) 所示$ 可见其具有较好的线性相关性$

表 ?@食品中铬的标准曲线

浓度A&1*4-D

>)

'

( (_' (_? (_@ (_[ )

吸光度 (_))Z (_![" (_@(' (_[[@ )_)#? )_!()

AFA@检出限的测定

测量 )( 次空白溶液的吸光度#并根据该数据计

算出其 ! 倍的标准偏差&!Ff'#此即为仪器的检出

9999999

表 A@仪器检出限的测定

次数 ) ' ! ? # @ " [ Z )(

吸光度 (_('' (_()" (_('' (_('' (_()" (_('' (_('' (_('' (_('' (_(''

平均值99(_(')99EFfA]99)(_(?99!Ff99(_((@!'#

限#结果如表 ' 所示$ 结果表明#检出限为 (_((@ !#

仪器具有较低的检出限$

AFB@准确度的测定

回测标准点 (_? 1*4AD和 (_[ 1*4AD的溶液#得

出仪器准确度即仪器示值误差的数值#结果见表 !$

由表 ! 可以看出#仪器的准确度在 ))_#]以内#说

明仪器具有比较好的准确度$

表 B@仪器准确度的测定

溶液质量浓度A

&1O-D

>)

'

仪器示值A&1O-D

>)

'

) ' !

示值误差A

&1O-D

>)

'

准确度A

]

(_? (_!"! (_!"! (_!"! (_('" @_"#

(_[ (_")( (_")( (_")( (_(Z( ))_'#

B@结论

通过化学实验方法#成功验证了阿达玛变换多

参数测定仪的线性"检出限和准确度$ 实验显示#仪

器具有较好的线性相关性#具有较低的检出限#在一

定溶液浓度范围内具有比较好的准确度$ 不仅在铬

的测定项目上取得了较好的结果#仪器也有望在其

他水质和食品的快速测定项目上得到更多的应用$
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