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摘要：定量分析煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）含量对于控制煤炭燃烧过程中产生的高毒性 Ｃｒ（Ⅵ）的排放具有重要意义。
现有的Ｃｒ（Ⅵ）定量分析方法主要是针对水、土壤、固体废弃物中的高浓度Ｃｒ（Ⅵ），前处理方法耗时长，检出
限较高，不能有效测定煤灰中的低浓度Ｃｒ（Ⅵ）含量，因此有必要建立便捷、有效的煤灰中 Ｃｒ（Ⅵ）高灵敏度
检测方法。本文采用碱性提取剂，使用微波消解仪对煤灰进行前处理，对样品量、微波消解时间、微波消解温

度等微波消解条件进行了优化，通过共沉淀法分离消解液中的Ｃｒ（Ⅲ）与Ｃｒ（Ⅵ），应用电感耦合等离子体发
射光谱法测定Ｃｒ（Ⅵ）含量。结果表明，当样品量为０．２ｇ，微波消解温度为９０℃，消解时间为６０ｍｉｎ时能够
保证煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）的完全提取及准确测定。方法检出限为０．０００３３μｇ／ｍＬ，测定下限为０．００１３４μｇ／ｍＬ，
实际样品的加标回收率平均值为８７．２％。传统的二苯卡巴肼－紫外分光光度法的检出限为０．００１μｇ／ｍＬ。
与传统方法相比，本方法检出限降低，提高了检测灵敏度。
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铬是煤中常见的重金属元素，它在煤中的赋存

形态以及煤燃烧过程中的迁移规律得到了广泛关

注［１－５］。现有研究表明，煤中的铬主要以Ｃｒ（Ⅲ）形
态存在，极少存在 Ｃｒ（Ⅵ）［６］，但在煤炭的加工利用
过程中，Ｃｒ（Ⅲ）易发生氧化。煤炭在电厂锅炉中经
过１３００℃以上的高温氧化燃烧，煤中Ｃｒ（Ⅲ）氧化为
Ｃｒ（Ⅵ），富集于飞灰中［１，４，７－８］。Ｃｒ（Ⅵ）是剧毒的致
癌物质，毒性是 Ｃｒ（Ⅲ）的 １００倍。煤燃烧产物中
Ｃｒ（Ⅵ）的排放严重危害人类的身体健康，地下水及
地表水环境质量标准中规定了 Ｃｒ（Ⅵ）的人类健康
基准值为０．０５ｍｇ／Ｌ，危险废物浸出毒性鉴别标准
（ＧＢ５０８５．３—２００７）中规定Ｃｒ（Ⅵ）最高允许排放量
为５ｍｇ／ｋｇ。为了评价煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）对于环境的潜
在毒性，控制煤燃烧产物中 Ｃｒ（Ⅵ）的污染排放，有

必要研究煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）的准确定量方法。
目前，测定Ｃｒ（Ⅵ）常用的样品前处理方法有浸

出法、碱液加热提取法，其中浸出法是将样品与水以

１∶１００的比例混合，在常温下浸出２４ｈ［９－１０］，碱液
加热提取法是将样品在９０～９５℃温度下搅拌加热
１ｈ，提取煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）。第一种方法操作繁琐，耗
时长；第二种方法温度不易控制，样品易损失。微波

消解技术是目前广泛应用的样品前处理方法，在密

闭加热条件下，样品损失小，温度精准可控，若采用

微波消解技术将有助于提高Ｃｒ（Ⅵ）定量的准确性。
国内外关于Ｃｒ（Ⅵ）检测的仪器方法，主要有紫

外分光光度法［１１］、火焰原子吸收光谱法［１２］、离子色

谱－电感耦合等离子体质谱法（ＩＣ－ＩＣＰ－ＭＳ）［１３］、
Ｘ射线吸收精细结构谱（ＸＡＦＳ）［１４］等。紫外分光光
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度法易受溶液颜色干扰；火焰原子吸收光谱法灵敏

度较高，但检测线性范围较窄且易受基体干扰；

ＩＣＰ－ＭＳ、ＸＡＦＳ运行成本较大。与这些方法相比，
电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）具有操
作简单、不受颜色的干扰、运行成本低、基体干扰较

小的优势，检出限达到 μｇ／ｇ级，已经广泛用于煤中
总铬的测定。结合一定的样品前处理方法，

ＩＣＰ－ＯＥＳ可应用于定量分析样品中Ｃｒ（Ⅵ）含
量［１５］。因此，本文在前人研究的基础上，以淮南煤

灰中的铬为研究对象，采用微波消解技术，对煤灰样

品进行碱液加热提取，优化微波消解前处理条件，建

立了使用ＩＣＰ－ＯＥＳ定量分析煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）含量的
方法。

１　实验部分
１．１　仪器与工作条件

ＩＣＡＰ６３００电感耦合等离子体发射光谱仪（ＩＣＰ
－ＯＥＳ，美国 ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司），工作条件为：ＩＣＰ
光源射频发生器，频率２７．１２ＭＨｚ，发射功率１１５０
Ｗ。进样采用蠕动泵加溶液气动雾化装置，试液提
升量６．０Ｌ／ｍｉｎ。ＩＣＰ炬管为三管同心石英玻璃炬
管，冷却气流量为 １２Ｌ／ｍｉｎ，等离子气流量 ０．７
Ｌ／ｍｉｎ，载气流量０．５Ｌ／ｍｉｎ，垂直观测，测量积分时
间为１５ｓ。

ＷＸ－４０００型微波消解仪（上海屹尧科技公
司）。真空抽滤装置。

１．２　实验样品
本次实验所采用的煤样采集自淮南矿区丁集煤

矿，样品质量４ｋｇ，粒度为６ｍｍ。煤样按照国标制
备要求，磨碎至０．２ｍｍ以下，在马弗炉中８１５℃缓
慢灰化，所得煤灰用于分析检测。煤样的工业分析

测试结果表明，丁集煤水分（Ｍａｄ）为２．１４％，灰分
（Ａｄ）为３７．９１％，挥发份（Ｖｄａｆ）为２０．６１％，发热量
（Ｑｇｒ，ｄ）为１９．８％，全硫（Ｓｔ，ｄ）为０．１５％，属于高灰、
中等挥发份、低热值、特低硫煤。

１．３　溶液与主要试剂
碱性消解溶液：取氢氧化钠２０ｇ（±０．０５ｇ）和

碳酸钠３０ｇ（±０．０５ｇ）溶解于７００ｍＬ水中，然后转
移至１Ｌ容量瓶中，加入纯水定量。

磷酸盐缓冲溶液：取 ８７．０９ｇ磷酸氢二钾和
６８０４ｇ磷酸二氢钾溶解在７００ｍＬ水中，然后转移
至１Ｌ容量瓶中，稀释定量，配制成 ｐＨ＝７的 ０５
ｍｏｌ／Ｌ磷酸氢二钾－磷酸二氢钾缓冲溶液。

重铬酸钾标准溶液：取２８２９ｇ干燥的重铬酸

钾溶解于纯水中，转移至１Ｌ容量瓶中，然后稀释至
刻度线，配制成１０００ｍｇ／Ｌ的 Ｃｒ（Ⅵ）标准溶液，有
效期为六个月。

Ｃｒ（Ⅵ）加标溶液：取制备好的１０００ｍｇ／Ｌ的重
铬酸钾标准溶液１ｍＬ，加入１００ｍＬ容量瓶中，然后
用纯水稀释至刻度线，配制成１０ｍｇ／Ｌ的加标溶液。

实验中涉及的试剂包括：碳酸钠、氢氧化钠、硝

酸、无水氯化镁、磷酸氢二钾、磷酸二氢钾、重铬酸

钾，均为分析纯。

１．４　样品预处理及分析方法
ＵＳＥＰＡ３０６０Ａ《六价铬离子的碱性消解法》中，

采用碱性提取预处理方法，萃取土壤、沉积物、淤泥

和类似废弃物中的 Ｃｒ（Ⅵ）。在碱性条件下进行萃
取，Ｃｒ（Ⅵ）的损失和 Ｃｒ（Ⅲ）被氧化会降至最少，从
而使分析过程具有强抗干扰能力，能够较大幅度地

提高分析的准确度。日本 ＪＩＳＫ０１０２—２０１３《工场排
水实验方法》中，对水质中Ｃｒ（Ⅵ）进行检测时，使用
硫酸铁铵溶液，利用氢氧化铁共沉淀进行Ｃｒ（Ⅲ）与
Ｃｒ（Ⅵ）分离。本次实验中，综合考虑上述两种方
法，采用微波消解技术与碱性提取法处理煤灰，并使

用氢氧化铁共沉淀法分离提取液中Ｃｒ（Ⅲ），最后采
用ＩＣＰ－ＯＥＳ检测提取液中 Ｃｒ（Ⅵ）含量。具体分
析方法如下。

１．４．１　微波碱消解
称取一定量的煤灰样品于７０ｍＬ聚四氟乙烯消

解罐中，加入１０ｍＬ碱性提取液，同时加入８０ｍｇ氯
化镁和 ０．１ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ磷酸盐缓冲溶液，抑制
Ｃｒ（Ⅲ）的氧化，然后将消解罐放入微波消解仪内，
按照设定的程序进行消解。消解完毕后，将消解液

通过０．４５μｍ薄膜进行过滤，用纯水冲洗漏斗的内
边缘和内垫，将滤液和冲洗液转移至１００ｍＬ容量瓶
中，纯水定容，摇匀。

１．４．２　共沉淀法分离Ｃｒ（Ⅲ）
量取２０ｍＬ的消解过滤液，转移至烧杯中，添加

１ｍＬ硫酸铁铵共沉淀剂，生成氢氧化铁沉淀，去除
溶液中的Ｃｒ（Ⅲ），加热煮沸，使沉淀为红棕色。然
后通过０．４５μｍ的薄膜过滤器进行过滤后，滤液转
移至烧杯中，使用５ｍｏｌ／Ｌ硝酸调节 ｐＨ为７．５，然
后将溶液转移至１００ｍＬ容量瓶中，用纯水定容，摇
匀，作为待测液。

１．４．３　ＩＣＰ－ＯＥＳ分析
煤灰样品消解过滤后，得到的测试溶液通过标

准曲线外标法进行分析，Ｃｒ（Ⅵ）含量测定由 ＩＣＰ－
ＯＥＳ完成。在分析之前，使用已配制好的重铬酸钾
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标准溶液（１０００ｍｇ／Ｌ）稀释得到１００ｍｇ／Ｌ浓度，取
稀释后的标准溶液０、００５、０１、０２、０５ｍＬ于１００
ｍＬ容量瓶中，配制一系列 Ｃｒ（Ⅵ）浓度为０、００５、
０１、０２、０５ｍｇ／Ｌ的标准曲线溶液。将标准曲线
溶液及待测样品通过 ＩＣＰ－ＯＥＳ进行分析，利用铬
在激发态下发射波长为２８３５６３ｎｍ特征谱线的特
性，分析样品中Ｃｒ（Ⅵ）含量。

２　结果与讨论
２．１　微波消解条件的优化

在微波消解过程中，消解试剂、样品量、微波消

解时间、微波消解温度等均会影响样品的消解结

果［１６－１８］。本文中，在消解试剂的选择上，参考 ＵＳ
ＥＰＡ３０６０Ａ《六价铬离子的碱性消解法》，选择氢氧
化钠－碳酸钠碱性溶液作为提取剂，添加氯化镁与
磷酸盐缓冲溶液抑制 Ｃｒ（Ⅲ）的氧化。对于其他影
响消解结果的因素，如样品量、微波消解时间、消解

温度，分别进行实验优化。

２．１．１　样品量
ＩＣＰ－ＯＥＳ法分析煤及煤灰中的总铬时，一般使

用强酸微波消解法，将样品完全消解成透明溶液。

研究表明，酸法消解条件下，０．０５ｇ与０．１ｇ样品量
相比，微量元素回收率更高［１８］。本文采用碱式消解

剂提取煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）时，考察样品量对于消解结果
的影响，分别称取０．２、０．５、１．０、１．５、２ｇ煤灰样品
于消解罐中，按照１．４．１节的消解步骤，添加消解溶
液与抑制剂。参考 ＵＳＥＰＡ３０６０Ａ，采用一步消解
法，将样品加热到９０℃，保持６０ｍｉｎ。消解完毕后，
按照分析步骤使用 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定 Ｃｒ（Ⅵ）含量。
不同样品量下实验测试结果如图１ａ所示。结果表
明，在消解时间与温度相同的情况下，煤灰消解液中

Ｃｒ（Ⅵ）检测值随着样品量的增加而不断降低，当样
品量为１．５ｇ时，Ｃｒ（Ⅵ）检测值达到最低。由此可
知，样品量增大，不利于Ｃｒ（Ⅵ）的有效提取，因此选
择０．２ｇ作为适宜的样品量。
２．１．２　微波消解时间

采用微波消解技术消解样品时，由于消解目的、

仪器类型、消解试剂类型等条件不同，不同研究者建

立的微波升温程序也有相应的变化，并不完全一致，

微波消解时间一般在１０～１１５ｍｉｎ之间［１８－２０］。本

文中，在现有的方法基础上，对微波消解时间进行优

化，称取０．２ｇ煤样，添加消解试剂，按照１．４．１节
的操作步骤，采用一步升温，将样品加热到９０℃后，
消解时间分别设定为２０、３０、４０、５０、６０ｍｉｎ，考察短

图 １　样品量（ａ）、消解时间（ｂ）、消解温度（ｃ）与 Ｃｒ（Ⅵ）
含量之间的关系

Ｆｉｇ．１　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓｂｅｔｗｅｅｎ（ａ）ｓａｍｐｌｅｑｕａｎｔｉｔｙ，（ｂ）
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｉｍｅ， （ｃ） ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄ
ｈｅｘａｖａｌｅｎｔｃｈｒｏｍｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔ

时间消解能否有效提取煤灰中 Ｃｒ（Ⅵ）。不同微波
消解时间下实验测试结果如图１ｂ所示。结果表明，
随着微波消解时间由２０ｍｉｎ延长到３０ｍｉｎ，Ｃｒ（Ⅵ）
提取量快速上升，之后消解时间延长到 ６０ｍｉｎ，
Ｃｒ（Ⅵ）提取量缓慢提升，逐渐趋于平稳。由此可以
得知，延长消解时间有利于 Ｃｒ（Ⅵ）的有效提取，２０
ｍｉｎ消解时间不足以使煤灰中 Ｃｒ（Ⅵ）全部提取，当
延长消解时间到６０ｍｉｎ后，Ｃｒ（Ⅵ）基本提取完全。
２．１．３　微波消解温度

微波消解温度是直接影响消解结果的因素之
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一，采用强酸消解煤及煤灰时，为使样品完全消解，

一般温度需要达到 １８０℃以上［１８－２０］。ＵＳＥＰＡ
３０６０Ａ中对 Ｃｒ（Ⅵ）进行碱性提取时，加热温度为
９０℃。本文中，对提取煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）的消解温度进
行优化。称取０．２ｇ煤灰样品，添加消解试剂，按照
１．４．１节操作步骤，采用一步升温，将样品加热到指
定温度 ８５℃、９０℃、９５℃、１００℃、１１０℃、１２０℃、
１４０℃、１６０℃、１８０℃，保持６０ｍｉｎ。消解完毕后，使
用ＩＣＰ－ＯＥＳ测定消解液中的 Ｃｒ（Ⅵ）。不同微波
消解温度下样品中 Ｃｒ（Ⅵ）测试结果如图１ｃ所示。
结果表明，Ｃｒ（Ⅵ）提取量在消解最终温度为９０℃与
９５℃时，测定值稳定，考虑到能耗，９０℃为最佳的微
波消解温度。而随着微波消解最终温度不断上升，

测得的Ｃｒ（Ⅵ）含量快速增加，在１８０℃达到最高值。
这可能是由于随着温度的上升，煤灰中Ｃｒ（Ⅲ）被氧
化为Ｃｒ（Ⅵ），造成了Ｃｒ（Ⅵ）含量快速增加所致。
２．２　ＩＣＰ－ＯＥＳ法与传统方法的比较

目前，分析土壤、水质及固体废弃物中 Ｃｒ（Ⅵ）
的传统方法是二苯碳酰二肼分光光度法。本实验

中，将微波碱消解 ＩＣＰ－ＯＥＳ法与二苯碳酰二肼分
光光度法进行比较，评价方法的灵敏度与准确度。

２．２．１　方法检出限、测定下限
按照《环境监测 分析方法标准制修订技术导

则》（ＨＪ１６８－２０１０）附录 Ａ的要求进行检出限的测
定。采用优化后的微波消解条件，按照微波碱消解

ＩＣＰ－ＯＥＳ法的实验步骤，对７份空白进行平行测
定，测定结果见表 １。得到检出限为 ０．０００３３
μｇ／ｍＬ，测定下限为 ４倍检出限，即 ０．００１３４
μｇ／ｍＬ。《水质 六价铬的测定 二苯碳酰二肼分光
光度法》（ＧＢ／Ｔ７４６７—８７）的测定下限为 ０．００４
μｇ／ｍＬ，检出限为０．００１μｇ／ｍＬ，与该方法相比，微
波碱消解ＩＣＰ－ＯＥＳ法提高了检测灵敏度。

表 １　方法检出限和测定下限
Ｔａｂｌｅ１　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓａｎｄｌｏｗｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅ

ｍｅｔｈｏｄ

分析项目 空白测定值（μｇ／ｍＬ）

空白７次的测定值
（μｇ／ｍＬ）

０．００１４　０．００１６　０．００１７
０．００１７　０．００１６　０．００１６
０．００１７

平均值（μｇ／ｍＬ） ０．００１６
标准偏差（μｇ／ｍＬ） ０．０００１０７

ｔ值 ３．１４３
检出限（μｇ／ｍＬ） ０．０００３３
测定下限（μｇ／ｍＬ） ０．００１３４

２．２．２　方法加标回收率
按上述试验方法，对同一煤灰样品进行Ｃｒ（Ⅵ）

测定（平行样分别为６份），ＲＳＤ为１．８９％。同时进
行高、中、低三种浓度的实验消解前加标测定，测定

结果见表２。由表２可知，三次加标回收率平均值
为８７．２％，ＲＳＤ平均值为２．０７％。一般对痕量检出
物的加标回收率要求为７０％ ～１３０％，因此本方法
的加标回收率符合要求。

表 ２　样品加标回收率测定结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍａｔｒｉｘｓｐｉｋｅｒｅｃｏｖｅｒｙｆｏｒ

ｐｒａｃｔｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ

加标量

（μｇ）
６次平行测定的
平均值（μｇ）

回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

２ １．６７ ８３．５ １．８
５ ４．４２ ８８．４ ２．０
１０ ８．９６ ８９．６ ２．３

２．２．３　方法准确度
本文采用微波碱消解 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定煤灰中

Ｃｒ（Ⅵ），为评价该方法的准确度，本文分别采用微
波碱消解ＩＣＰ－ＯＥＳ法和二苯碳酰二肼分光光度法
对煤 １与煤 ２样品（平行样分别为 ６份）进行
Ｃｒ（Ⅵ）含量的测定。二苯碳酰二肼分光光度法的
测定结果为：两个样品中的Ｃｒ（Ⅵ）含量平均值分别
为２．０９μｇ／ｇ、５．１９μｇ／ｇ，而ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定结果
分别为１．８９μｇ／ｇ、４．７７μｇ／ｇ。两种方法测定结果
基本一致，因此认为采用 ＩＣＰ－ＯＥＳ法可以获得较
好的准确度。

３　结论
本文采用微波碱性消解前处理方法，结合电感

耦合等离子体发射光谱仪定量检测煤灰中Ｃｒ（Ⅵ），
建立了便捷、有效的煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）含量的定量分析
方法。实验结果表明，微波消解条件（样品量、微波

消解温度、微波消解时间）直接影响着煤灰中

Ｃｒ（Ⅵ）的测定结果，当样品量为０．２ｇ，微波消解温
度为９０℃，消解时间为６０ｍｉｎ时，消解条件最佳，煤
灰中Ｃｒ（Ⅵ）可完全提取，加标回收率及准确度均达
到了质控要求。方法检出限为０．０００３３μｇ／ｍＬ，测
定下限为０．００１３４μｇ／ｍＬ，实际样品的加标回收率
平均为８７．２％。

相对于传统的二苯卡巴肼 －紫外分光光度法，
微波碱性消解 ＩＣＰ－ＯＥＳ法提高了检测灵敏度，可
应用于电厂煤灰中Ｃｒ（Ⅵ）含量监测，对促进煤炭转
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化过程中Ｃｒ（Ⅵ）的生成机理和控制技术的进一步
研究，判断煤炭燃烧后产生飞灰的毒性，控制飞灰中

Ｃｒ（Ⅵ）排放具有重要意义。
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ＤａｏＸ，ＬüＹ Ｂ，ＴｅｎｇＥＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｈｅｘａｖａｌｅｎｔｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃｐａｒｔｉｃｌｅｓＰＭ２．５ａｎｄ
ＰＭ１０ ｂｙｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｗｉｔｈｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，２０１４，３２（９）：９３６－９４１．

［１４］　ＯｈａｔａＭ，ＭａｔｓｕｂａｙａｓｈｉＮ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｈｅｘａｖａｌｅｎｔ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ ｉｎｐｌａｓｔｉｃｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙ
Ｘｒａｙ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｆｉｎｅ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ［Ｊ］．
ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ，２０１４，９３：１４－１９．

［１５］　陈斌，韩双来．在线离子交换 －ＩＣＰ－ＯＥＳ测定水中
微量六价铬［Ｊ］．中国环境监测，２０１４，３０（２）：９５－
９８．
ＣｈｅｎＢ，ＨａｎＳＬ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｃｈｒｏｍｉｕｍ
（Ⅵ）ｉｎｔａｎｎｉｎｇｗａｓｔｅｒｗａｔｅｒｂｙＩＣＰＯＥＳｈｙｐｈｅｎａｔｅｄ
ｗｉｔｈｏｎｌｉｎｅｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅ［Ｊ］．ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇ
ｉｎＣｈｉｎａ，２０１４，３０（２）：９５－９８．

［１６］　王珲，宋蔷，姚强，等．微波消解与 ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＩＣＰ－
ＭＳ测定飞灰中的多种元素［Ｊ］．光谱实验室，２０１２，
２９（１）：５２５－５２８．
ＷａｎｇＨ，ＳｏｎｇＱ，ＹａｏＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｆｌｙａｓｈｂｙＩＣＰＯＥＳａｎｄＩＣＰＭＳｗｉｔｈ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１２，２９（１）：５２５－５２８．

［１７］　王珲，宋蔷，姚强，等．ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＩＣＰ－ＭＳ测定煤中
多种元素的微波消解方法研究 ［Ｊ］．光谱学与光谱分
析，２０１２，３２（６）：１６６２－１６６５．
ＷａｎｇＨ，ＳｏｎｇＱ，ＹａｏＱ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｏｆｃｏａｌｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔ
ｂｙＩＣＰＯＥＳａｎｄＩＣＰＭＳ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（６）：１６６２－１６６５．

［１８］　ＬｏｗＦ，ＺｈａｎｇＬ．Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｆｏｒｔｈｅｑｕａｎｔｉｆｉ
ｃａｔｉｏｎｏｆｉｎｏｒｇａｎｉｃｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｃｏａｌａｎｄｃｏａｌａｓｈｕｓｉｎｇ
ＩＣＰＯＥＳ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１２，１０１：３４６－３５２．

［１９］　ＤａｉＳＦ，ＷａｎｇＸＢ，ＺｈｏｕＹＰ，ｅｔａｌ．Ｃｈｅｍｉｃａｌａｎｄ
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ｍｉｎｅｒａｌｏｇｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓｏｆｓｉｌｉｃｉｃ，ｍａｆｉｃ，ａｎｄａｌｋａｌｉ
ｔｏｎｓｔｅｉｎｓｉｎｔｈｅｌａｔｅＰｅｒｍｉａｎｃｏａｌｓｆｒｏｍ ｔｈｅＳｏｎｇｚａｏ
Ｃｏａｌｆｉｅｌｄ，Ｃｈｏｎｇｑｉｎｇ，ＳｏｕｔｈｗｅｓｔＣｈｉｎａ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｇｅｏｌｏｇｙ，２０１１，２８２：２９－４４．

［２０］　马生凤，温宏利，李冰，等．微波消解 －耐氢氟酸系统
电感耦合等离子体发射光谱法测定铌钽矿中的铌和

钽［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５（３）：２７１－２７５．
ＭａＳＦ，ＷｅｎＨＬ，ＬｉＢ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂａｎｄ
ＴａｉｎＮｂＴａｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ａ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｒｅｓｉｓｔａｎｔｓｙｓｔｅｍ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（３）：２７１－２７５．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣｒ（Ⅵ）ｉｎＣｏａｌＡｓｈｂｙＭｉｃｒｏｗａｖｅＡｌｋａｌｉｎｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎ
ａｎｄＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＺＨＡＮＧＪｉｅｆａｎｇ，ＹＡＮＹｕｌｅ，ＸＩＡＣｈｅｎｇｌｉ，ＪＩＡＯＦａｃｕｎ，ＺＨＡＮＧＨａｉｘｉａ
（ＮａｔｉｏｎａｌＣｅｎｔｅｒｏｆＣｏａｌＣｈｅｍｉｃａｌＰｒｏｄｕｃｔｓＱｕａｌｉｔｙＳｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎ＆Ｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎ（Ａｎｈｕｉ），Ｈｕａｉｎａｎ２３２００１，Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ：

·Ｃｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈｗａｓｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｕｓｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ
ＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．

·ＡｌｋａｌｉｎｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｕｓｅｄｔｏｄｉｇｅｓｔｃｏａｌａｓｈａｎｄｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｗａｓｕｓｅｄｔｏｓｅｐａｒａｔｅＣｒ（Ⅲ）
ａｎｄＣｒ（Ⅵ）ｉｎｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎ．

·ＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆＣｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈｉｓｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｌｏｗ，ｂｕｔＣｒ（Ⅲ）ｃａｎｂｅｅａｓｉｌｙｔｒａｎｓｆｏｒｍｅｄｉｎｔｏＣｒ（Ⅵ）ｄｕｒｉｎｇ
ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ．

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＱｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌ
ａｓｈｉｓｖｅｒｙｉｍｐｏｒｔａｎｔｆｏｒｃｏｎｔｒｏｌｌｉｎｇｔｈｅｅｍｉｓｓｉｏｎｏｆｈｉｇｈｌｙ
ｔｏｘｉｃＣｒ（Ⅵ）ｐｒｏｄｕｃｅｄｂｙｃｏａｌｃｏｍｂｕｓｔｉｏｎ．Ａｖａｉｌａｂｌｅ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓａｒｅｍａｉｎｌｙｕｓｅｄｆｏｒ
ｄｅｔｅｃｔｉｎｇｈｉｇｈｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎＣｒ（Ⅵ）ｉｎｗａｔｅｒ，ｓｏｉｌａｎｄ
ｓｏｌｉｄｗａｓｔｅ，ｗｈｉｃｈａｒｅｎｏｔｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒａｎａｌｙｚｉｎｇｌｏｗ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎＣｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ
ｍｅｔｈｏｄｓａｒｅｔｉｍｅｃｏｎｓｕｍｉｎｇａｎｄｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓａｒｅ
ｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｈｉｇｈ．Ｔｈｕｓ，ｉｔｉｓｎｅｃｅｓｓａｒｙｔｏｄｅｖｅｌｏｐａ
ｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔ，ｅｆｆｅｃｔｉｖｅａｎｄｈｉｇｈｌｙｓｅｎｓｉｔｉｖｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒＣｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈ．Ｉｎｔｈｉｓｓｔｕｄｙ，ａｌｋａｌｉｎｅ
ｓｏｌｖｅｎｔａｎｄｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｗｅｒｅｕｓｅｄｆｏｒｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｏｆｃｏａｌａｓｈ．Ｔｈｒｏｕｇｈｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ，ｔｈｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，ｗｈｉｃｈｉｎｃｌｕｄｅｄｓａｍｐｌｅａｍｏｕｎｔ，ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｉｍｅ，ａｎｄｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗｅｒｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄ．ＴｈｅｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｗａｓｕｓｅｄｔｏｓｅｐａｒａｔｅＣｒ（Ⅲ）ａｎｄＣｒ（Ⅵ）ｉｎｔｈｅ
ｅｘｔｒａｃｔｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎ．ＴｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＣｒ（Ⅵ）ｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＯＥＳ）．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｔｈａｔｔｈｅｏｐｔｉｍｕｍｄｉｇｅｓｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｉｓ０．２ｇｓａｍｐｌｅｄｉｇｅｓｔｅｄｕｎｄｅｒ
９℃ ｆｏｒ６０ｍｉｎｕｔｅｓ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｌｉｍｉｔｉｓ０．００１３４μｇ／ｍＬ（ｉｎＴａｂｌｅ１），ａｎｄｔｈｅａｖｅｒａｇｅｍａｔｒｉｘｓｐｉｋｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｐｒａｃｔｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｉｓ８７．２％ （ｉｎＴａｂｌｅ２）．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｉｓ０．０００３３μｇ／ｍＬ
（ｉｎＴａｂｌｅ１），ｓｕｇｇｅｓｔｉｎｇｔｈａｔｔｈｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙｏｆＣｒ（Ⅵ）ｗａｓｉｍｐｒｏｖｅｄｂｙ１０ｔｉｍｅｓｔｈａｎｔｈａｔｏｆｔｈｅｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ
１，５ｄｉｐｈｅｎｙｌｃａｒｂｏｈｙｄｒａｚｉｄｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ（０．００１μｇ／ｍＬ）．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｃｏａｌａｓｈ；Ｃｒ（Ⅵ）；ｍｉｃｒｏｗａｖｅａｌｋａｌｉｎｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
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第１期 张杰芳，等：微波碱消解－电感耦合等离子体发射光谱法测定煤灰中的六价铬 第３６卷




