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前  言 

本文件参照GB/T 1.1-2020 《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。 

本文件由上海市食品接触材料协会提出。 

本文件由上海市食品接触材料协会归口。 

本文件起草单位：  

本文件主要起草人： 

本文件为首次发布。 
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食品接触材料 着色剂中盐酸可溶物(六价铬)的测定       

1 范围 

本文件规定了食品接触材料色剂中盐酸可溶物（六价铬）的测定方法。 

本文件适用于食品接触材料色剂中盐酸可溶物（六价铬）的测定。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

GB 5009.156 食品安全国家标准食品接触材料及制品迁移试验预处理方法通则 

GB 9685食品安全国家标准食品接触材料及制品用添加剂使用标准 

3 原理 

采用0.1mol/L盐酸溶液将试样中六价铬提取出来，提取液中六价铬在酸性条件下与二苯碳酰二肼反

应。在该反应中六价铬被还原成三价铬，而二苯碳酰二肼则被氧化成二苯偶氮碳酰肼，然后三价铬与二

苯偶氮碳酰肼进一步反应，生成一种紫红色络合物，在波长540 nm处进行吸光度测定，吸收值在一定浓

度范围内与六价铬含量成正比，与标准系列比较定量。 

4试剂和材料 

4.1 试剂 

4.1.1 盐酸（HCl）：分析纯。 

4.1.2无水氯化镁（MgCl2）：分析纯。 

4.1.3磷酸氢二钾（K2HPO4）：分析纯。 

4.1.4磷酸二氢钾（KH2PO4）：分析纯。 

4.1.5 Triton X：分析纯。 

4.1.6二苯碳酰二肼（C13H14N4O）：分析纯。 

4.1.7丙酮（C3H6O）：分析纯。 

4.1.8 水：GB/T 6682规定的一级水。 

4.2 试剂配制 
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4.2.1 盐酸溶液（0.1mol/L）：按照 GB 5009.156 的规定配制。 
4.2.2 磷酸盐缓冲溶液：称取 87.09 g 磷酸氢二钾和 68.04 g 磷酸二氢钾，溶解到 700 mL 的水中，然后移

至 1000 mL 的容量瓶中加水稀释至刻度，此溶液含有 0.5 mol/L 的磷酸氢二钾和 0.5 mol/L 的磷酸

二氢钾，溶液 pH=7。 
4.2.3 二苯碳酰二肼溶液(显色剂)：称取 0.25g 二苯碳酰二肼溶于 50mL 丙酮中，保存在棕色瓶中。使用

前应检查溶液是否变色，若溶液褪色时则应弃去，并重新配制。 

4.3 标准溶液 

4.3.1 六价铬标准储备液（100 mg/L 或其他浓度）：采用经国家认证并授予标准物质证书的一定浓度的

标准储备液。 

4.3.2 六价铬标准使用液（5.0mg/L）:吸取六价铬标准储备液 2.5mL 于 50mL 容量瓶中，加水稀释至刻度，

摇匀。 

4.3.3 标准工作溶液：准确吸取一定量的六价铬标准使用液至 50 mL 的容量瓶中，加入 15mL 的 0.1mol/L

盐酸溶液、2.0 mL 的二苯碳酰二肼溶液，然后用水定容至刻度，摇匀，配制成浓度从 0.0 mg/L 到 1.0mg/L

系列校准溶液，静置 5 min～10 min 让其充分显色。可根据仪器的灵敏度、线性范围以及样液中六价铬

实际含量确定标准使用溶液的浓度和范围，通常情况下至少使用 5 个浓度点（除空白外）。六价铬标准

使用溶液应现配现用。如果样品溶液中六价铬的浓度超出了原来的校准曲线范围，可稀释后再进行测定

或重新建立适合的标准曲线。 

5 仪器和设备 

5.1 紫外-可见分光光度计。 
5.2 机械振荡器：振荡频率不低于 60 次/min。 
5.3 分析天平：精度为 0.1 mg。 
5.4 滤膜(0.45μm)：以纤维质或聚碳酸酯膜为宜。 
5.5 C18 固相萃取柱。 
5.6 玻璃器皿：不能用铬酸洗涤液浸泡。必要时，所用玻璃器皿（烧杯、过滤漏斗、容量瓶等）可在稀

硝酸中浸泡 12 h 以上，再用水冲洗干净后使用。 

6 分析步骤 

6.1 试样提取和显色 

6.2.1 试样提取 

1）准确称取 1g（精确至 0.1mg，若样品中六价铬的含量过高或过低，则称取样品质量可相应变化）

试样放入 50 mL 具塞锥形瓶中，加入 15mL0.1mol/L 的盐酸溶液、0.5 mL 缓冲液、2 滴 Triton X、

约 200 mg 无水氯化镁，充分摇匀，塞上磨口塞。 

2）室温控制在 23±3℃的条件下，将锥形瓶置于机械振荡器上，调节振荡频率至着色剂与盐酸溶

液充分混匀，振荡 15 分钟，随后静置 10 分钟。 

3）用 0.45 μm 的滤膜过滤提取液，用水将锥形瓶冲洗 3 次，并把冲洗液过滤。用水冲洗抽滤瓶内

壁和滤膜，然后将滤液和冲洗液移至干净的烧杯中。同时做样品空白试验。 

注：如果提取溶液浑浊或含有絮状沉淀，用 0.45 μm 的滤膜过滤；如果溶液有颜色，在加入二苯

碳酰二肼溶液前用 C18 固相萃取柱过滤。若浑浊或颜色无法消除，则将有颜色或浑浊溶液定量转

移至 50 mL 容量瓶中，用水定容至刻度，摇匀。取 5 mL 用紫外分光光度计测量其吸光度(A0)以
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做背景扣除。 

6.2.2 显色反应 

将提取液转移至 50 mL 容量瓶中，加 2.0 mL 二苯碳酰二肼溶液于样品提取液中，用 0.1mol/L 盐酸

溶液调节 pH 值至 2.0±0.5。用水定容至刻度，摇匀，然后静置 5-10 min 以显色完全， 

6.2 测定 

6.2.1 标准溶液的测定 

取适量的显色后标准溶液置于 1 cm 的吸收池中，用紫外分光光度计测量其在 540 nm 处的吸

光度，通过扣除空白样品吸光度修正吸光度读数。 

以校正后的吸光度和六价铬的浓度值(mg/L)作一条校准曲线，应用线性回归或二次方程拟合

来绘制校准曲线。曲线的相关系数(R2)应大于 0.995，否则应重新建立。 

6.2.2 样品的测定 

取适量的显色后样品溶液置于 1 cm 的吸收池中，用紫外分光光度计测量其在 540 nm 处的吸

光度（应在显色后 30 min 内完成测量）。通过减去空白样品在显色过程中的吸光度修正样品吸光

度读数，对于有颜色或浑浊的溶液，应减去 A0 修正吸光度。根据校正后的吸光度，通过校准曲线

可以得到样品溶液所含六价铬浓度。 

7 分析结果的表述 

7.1 试样中六价铬溶出量以单位 mg/kg 表示时，按式（1）进行计算： 

m

V)C-(C
X 0 F
 ……………………………………………………………………… (1) 

式中：X——试样中六价铬的溶出量，单位为毫克每千克(mg/kg)； 

C——由标准曲线求得试样中六价铬含量，单位为毫克每升(mg/L)； 

C0——由标准曲线求得空白溶液中六价铬含量，单位为毫克每升(mg/L)； 

F——稀释倍数； 

V——提取液的定容体积，单位为毫升(mL)； 

m——试样的称样量，单位为克(g)。 

计算结果保留三位有效数字。 

 

7.2 试样中六价铬溶出量以单位% 表示时，按式（2）进行计算： 

40 10
m

V)C-(C
X 




F
…………………………………………………………… (2) 

式中：X——试样中六价铬的溶出量，单位为克每百克(%)； 

C——由标准曲线求得试样中六价铬含量，单位为毫克每升(mg/L)； 

C0——由标准曲线求得空白溶液中六价铬含量，单位为毫克每升(mg/L)； 

F——稀释倍数； 

V——提取液的定容体积，单位为毫升(mL)； 

m——试样的称样量，单位为克(g)。 
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计算结果保留三位有效数字。 

8 精密度 

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10 %。 

9 其他 

本方法检出限为2mg/kg，定量限为10mg/kg。 

 

 

_________________________________ 

 


