
氟化物标准溶液系列稳定性试验
周秀华,王 � 勇

(平湖市环境监测站,浙江 � 平湖 � 314200)

摘� 要:用离子选择电极法测定氟化物时,要配制氟化物标准溶液系列测定电极斜率,费时、费试剂。通过对配制好的氟

化物标准溶液系列进行稳定性试验,结果表明该标准溶液系列可稳定 1 个月时间,无需每次使用时再重新配制。
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� � 进行氟化物测量需要配制氟化物标准溶液系

列, 操作繁琐费时。为了节约时间和试剂, 对配制

好的氟化物标准溶液系列进行稳定性试验。试验

结果表明,该氟化物标准溶液系列存放 1个月时间

仍保持稳定。

1 � 试验
1�1 � 试验仪器与试剂

试验所需的仪器和试剂与文献[ 1]相同。

1�2 � 配制氟化物标准溶液系列
按文献[ 1]的方法配制好氟化物标准溶液系列

以后,在该标准溶液系列中各加入 10 mL 总离子

强度缓冲溶液,用水稀释至标线, 摇匀。接着,分别

将该标准溶液系列移入 7只 100 mL 聚乙烯杯中,

各放入搅拌子, 按浓度由低到高的顺序, 依次插入

电极连续搅拌溶液,当电位值稳定以后,读取数字,

结果见表 1。测量后就将该标准溶液系列按顺序

转移到各比色管内,盖上塞子,放置备用。

表 1� 氟化物标准溶液系列

编 � 号 1 2 3 4 5 6 7

标准溶液 V / mL 0�50 1�00 2�00 5�00 10�00 15�00 20�00

氟离子量 m /�g 5 10 20 50 100 150 200

电位值 U / mV 295 279 262 239 221 210 203

1�3 � 稳定性试验
1�3�1 � 实测斜率与理论斜率比较

用配制好的氟化物标准溶液系列, 按浓度由低
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3�3�1 � 经验系数 A 的修正

� A = M总(实测) / [ � ( M饲  C饲) -

� ( M渔捞  C渔捞) ]  10- 9

3�3�2 � 经验系数 B 的修正

B = M总(实测) / � ( M渔捞)  10- 9

4 � 区域渔业污染物排放总量核定

对区域渔业养殖污染物排放总量的核定,可采

用下述计算公式。

M区 = �
n

i= 1

M养殖区i

式中: M区 ! ! ! 区域渔业污染物排放总量, t / a;

M养殖区i ! ! ! i 养殖区污染物排放总量, t/ a。
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到高的顺序每隔 3 d复测 1次。复测时间长达 1

个月,观察该溶液的实测斜率与理论斜率。测试结

果见表 2。

从表 2可见在不同温度下该溶液的实测斜率

与理论斜率相接近, 相对误差为 0�10% ~ 0�33%。
表明该溶液放置一段时间后, 比色管中的氟离子浓

度未发生明显变化。

1�3�2 � 不同放置时间的氟化物标准溶液系列比对
将放置 25 d的氟化物标准溶液系列与当天现

配的氟化物标准溶液系列同时测试进行比对,结果

见表 3。

表 2� 实测斜率与理论斜率比对

测定时间
温度
t / ∃ 实测斜率 理论斜率

相对误差
/ %

04- 28 19 57�87 57�95 0�14

05- 01 19 57�80 57�95 0�26

05- 04 20 58�05 58�16 0�19

05- 07 22 58�38 58�56 0�31

05- 10 24 58�75 58�86 0�19

05- 13 23 58�65 58�76 0�19

05- 16 23 58�60 58�76 0�10

05- 19 24 58�70 58�86 0�27

05- 22 26 59�24 59�36 0�27

05- 25 26 59�20 59�36 0�27

05- 27 28 59�55 59�75 0�33

表 3 � 不同放置时间的氟化物标准溶液系列测定值 mV

氟离子量 m /�g 5 10 20 50 100 150 200

� � 放置 25 d 293 274 256 233 216 205 197

� � 当天 294 276 258 235 216 207 201

� � 通过对表 3中氟化物标准溶液系列测定值计
算,当天配制的氟化物标准溶液系列的电极斜率为

58�58;放置了 25 d 的氟化物标准溶液系列的电极
斜率为 59�24,两者相对误差为 1�12%。说明氟化
物标准溶液系列放置一段时间后变化不大,稳定性

较好。

1�3�3 � 准确度试验
用放置 1个月时间的氟化物标准溶液系列,对

国家环境监测总站( 3930108)氟化物标准样品进行

测定。经多次测定, 结果表明两者的相对标准偏差

均值为 1�1%。

2 � 结论
实验表明,配制好的氟化物标准溶液系列至少

可存放一个月的时间, 其浓度基本稳定。因此, 在

这段时间内可用该溶液代替现配的氟化物标准溶

液系列检查电极的实际斜率,既省时, 又省试剂, 是

一种简单有效的方法。
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2�7 � 检测限
用铅标准悬浮液 B 20 �L 加 5 g / L 磷酸二氢

铵溶液 10 �L,重复进样测定 11 次, 以 3倍标准偏

差计算其检测限为 2�5  10- 11 g。
2�8 � 样品测定的精密度和加标回收率

用悬浮液直接进样, 测定 4 种铅含量在

15�0 mg/ kg~ 45�0 mg / kg 范围的湖泊底泥样品,
相对标准差小于 4%。在底泥中加入铅标准物质

10�0 mg/ kg 及 20�0 mg/ kg, 其回收率在 90% ~

110%之间,结果见表 3。

表 3 � 样品测定精密度及回收率( n= 6) mg/ kg

采样
位置

样品均值
�x

相对标准
偏差/ %

加标量 测得量
回收率
/ %

湖心 16�0 2�0 10�0 25�2 92

湖东 24�1 1�7 20�0 43�7 98

湖西 18�6 1�9 20�0 40�6 110

湖岸 19�2 3�5 20�0 40�2 105
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