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摘  要:提出一种用微波消解技术作为测定水和废水中总磷的预处理方法, 这种消解方法只需 10 min 即可, 比用常规

的高温高压消解法节省三分之一时间。用这两种消解法对标样、地表水、海水、生活污水和工业废水样品进行了对比测定,

所得结果经统计检验,两种方法之间无显著性差异。对微波消解法的精密度和准确度进行了验证。
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Determination of Total Phosphorus in Water and Wastewater

by Microwave Digestion Pre-treatment Method
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Abstract:A new method was suggested to determine the total phosphorus in water and wastew ater by microwave digestion

pre- treatment . The digestion time was only 10 minutes, and r educed 1/ 3 time compared with traditional method w ith high tem-

perature and pressur e. T est experiment w as taken for standard samples, sur face w ater, sea water, sewage and w astew ater . There

had no significant difference between t he two methods. T he accuracy and precision of this method w as tested.
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  微波消解技术处理样品是近年来日益受到重

视的方法, 已逐渐应用到农业、化学、制药、环境各

个领域。微波技术对试样用量和试剂用量均较少,

它可对样品内部直接加热, 能迅速有效地分解试

样,缩短消解时间, 并能大大地降低样品在整个消

解中的损失和沾污。今经过研究和实验开发了把

微波消解技术用于测定水和废水中总磷的预处理

方法。

1  实验

111  主要仪器和试剂

微波消解炉( SMC 微波消解装置) , 输出功率

576 W;聚四氟乙烯密封消解罐, 60 mL。试剂及总

磷分析方法均见文献[ 1]。

112  操作步骤

11211  微波消解法
准确吸取适量水样(含磷量不超过 30 Lg )于聚

四氟乙烯密封消解罐中, 加入过硫酸钾溶液 4 mL,

旋紧消解罐密封盖,放置微波消解炉内(最多可放

12个消解罐) ,定时加热消解 10 min, 冷却转移至

50 mL 具塞比色管中,加水至 50 mL,采用钼酸铵

分光光度法或钼锑抗分光光度法测定[ 1] , 同时用

水做 1份试剂空白。

11212  高温高压消解法
水样预处理按文献[ 1]进行,消解液采用钼酸

铵分光光度法测定[ 1]。

2  结果与讨论
211  对比实验

采用微波消解技术和常规的高温高压消解法,

同时对国家标准 GSBZ50033- 94- 4220607# 总磷

标准样品(保证值 01204 mg/ L ? 01009 mg/ L , 以
下简称 07

#
标样)、陶然亭湖水、渤海海水、纱布厂

印染废水、酱油厂食品废水和居民生活污水进行了

对比实验,结果见表 1。
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表 1  两种消解方法的对比实验结果

样品类型

高温高压消解法

�x
Q/ ( mg#L- 1)

加标回收率
/ %

微波消解法

�x
Q/ ( mg#L- 1)

加标回收率
/ %

07# 标样 01207 10113 01203 9914

湖水 01023 9515 01021 9715
海水 01036 ) 01036 )

印染废水 1143 9213 1144 10215

食品废水 ¹ 426 9412 476 10416

生活污水 ) ) 1122 9714

 ¹ 经消解后稀释 50倍测定。

表 1结果表明, 用微波消解法与常规的高温高

压消解法处理总磷标准样、天然水、废水所得结果,

经统计检验,两种方法之间无显著性差异。

212  精密度、准确度及回收率

用微波消解法预处理总磷标准样品 ( 07
#
标

样) , 4组测定均值均在标准样品保证值范围内,回

收率在 9815% ~ 10314% 之间, 相对标准差在
114%以内,见表 2。

表 2 微波消解法测定总磷标准样品

测定序号

微波消解法

测定均值
Q/ ( mg#L- 1)

相对标准差
/ %

回收率
/ %

1 01201 114 9815

2 01203 015 9915

3 01211 019 10314

4 01203 015 9915

3  结语

微波消解法预处理环境标准样及不同类型水

质样品所测结果具有较好的精密度和准确度。它

与常规高温高压消解法的测定结果具有可比性, 且

操作简便、快速省时, 是一种值得推广的样品预处

理方法。
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(上接第 28页) 表 4 糙米( y )与土壤( x )中污染物含量回归分析结果

项目 回归方程
相关系数显著性检验

样本数 相关系数 t 值 t 0105值 结论

铜 y= 01104 4x + 1143 16 01600 21806 21145 显著性相关

铬 y= 01087 x - 01373 16 01541 21407 21145 显著性相关

铅 y= 01119 x - 01022 16 01448 11875 21145 相关不显著

锌 y= 01085 8x + 1213 16 01335 11412 21145 相关不显著

锰 y= 01026 x + 11106 16 01274 11066 21145 相关不显著

  由表 4可见, 糙米中重金属砷、汞和镉都未检
出;重金属铜、铬、铅、锌和锰含量与相应土壤中的

铜、铬、铅、锌、锰含量成正相关关系。铜、铬的含量

与土壤中铜、铬含量呈显著性相关关系,铅、锌、锰

等含量与土壤中铅、锌、锰含量相关关系不显著。

3  结论

( 1)重金属含量在水稻中的分布是: 根> 茎叶

> 籽粒。作物根系在向上输送营养时, 对重金属元

素产生明显的截留作用。水稻籽粒对重金属的吸

收特点因其元素不同而差异较大, 重金属元素被水

稻糙米吸收的程度分别为:砷< 镉< 汞< 铅< 锰<

铬< 铜< 锌。

( 2)在糙米中检出的重金属铜、铬、铅、锌和锰

的含量与土壤铜、铬、铅、锌和锰的含量成正相关关

系。铜、铬的含量与土壤中铜、铬的含量呈显著性

相关关系, 铅、锌、锰的含量与土壤中铅、锌和锰的

含量相关关系不显著。
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