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总磷测定中两种稀释方法的对照
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摘 　要 :在过硫酸钾消解 - 钼蓝比色法测定总磷中 ,当显色液吸光值超出校准曲线范围时 ,进行了显色液稀释后再行

测定的试验 ,试验结果与水样稀释重新消解测定所得结果作统计检验 ,两者间无显著性差异 ,稀释倍数最大不宜超过 4 倍。
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Comparison Between Two Diluted Methods in Determination of Total Phosphor
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Abstract :In determination of total phosphor using K2 S2O8 digestion - bismuth blue colorimetry , while absorbency was beyond

optimal range , colorimeric solution was diluted for redetection. The test result had no obvious deviation with that water sample was

diluted. But the optimal diluted time was better no more 4 times.
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　　用过硫酸钾消解 —钼蓝比色法测定地表水、生

活污水和工业废水中的总磷时 ,加入显色剂显色

后 ,当发现显色液吸光值不在校准曲线的范围内

时 ,通常的做法是对水样重新稀释 ,重新消解和比

色测定 ,这就多用了大量的时间。为能够快速及时

准确地提供分析数据 ,今作了水样稀释、显色液稀

释的对照测定试验 ,以考察两种稀释方法所得结果

有何差异。

1 　试验

111 　稀释液的选择

将标准溶液系列经消解、显色后 ,分别用蒸馏

水、空白试液和 0125 mol/ L 硫酸对显色液进行稀

释 ,所测结果列于表 1。

表 1 　不同稀释液稀释显色液的结果 (以 P 计)

标准
溶液

ps

稀释
倍数

蒸馏水

x d

ρ/ (mg·L - 1)
x d/ ps

/ %

空白液

x b

ρ/ (mg·L - 1)
x b/ ps

/ %

0125 mol/ L 硫酸

x s

ρ/ (mg·L - 1)
x s/ ps

/ %

0140 1 01395 9818 01406 10115 01406 10115

0180 2 01802 10012 01821 10216 01827 10313

1160 4 1160 10010 1159 9915 1159 9915

2100 5 1198 9818 2162 13111 2166 13218

2140 6 2137 9818 3121 13318 3123 13415

2180 7 2174 9718 3172 13218 3163 12917

3120 8 2192 9112 4131 13415 4114 13913

4100 10 3118 7914 5142 13516 4194 12314

　　从表 1 可看出 ,用蒸馏水稀释显色液 ,其稀释

倍数 ≤7 时 , x d/ ps 均 ≥9718 % ,将两组数据进行

统计检验 ,结果表明这种稀释方法与水样稀释方法

所测结果之间 ,无显著性差异。当稀释倍数大于 7

时 , x d/ ps 显著减少 ,这是由于在反应条件下 ,钼酸

铵、酒石酸锑氧钾及还原剂抗坏血酸的量只能与

70μg 磷发生反应 ,生成磷钼杂多酸 H3 PMo12O40 ,磷

的量继续增加 ,其原有的反应定量关系发生变化 ,

生成的磷钼杂多酸会减少。因此 ,稀释后的显色液

吸光值明显下降。
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　　噪声扰民时有发生 ,提供真实可靠的噪声情况

就显得尤为重要。为此 ,对噪声仲裁监测过程中点

位布设的问题提出一些看法 ,供参考。

(1)在边界噪声仲裁监测中 ,必要时应同时对

被测量对象的主要噪声源和边界外的噪声敏感点

分别布点 ,实施同步测量。工作中常常遇到这样情

况 ,在监测时 ,经营者有时会对噪声源进行调整 ,以

减少噪声。这时若不进行同步测量 ,所测结果往往

难以反映实际情况。

图 1 为对某迪吧监测时 ,应在噪声源 b 处和界

外 1 m a 处布点进行同步监测 ,并记录当时的工况

(包括开几个音箱、音量开至何处等) 。在监测报告

中应说明边界噪声是在噪声源产生多大的噪声和

何种工况下的监测结果。

(2)被测对象的边界与居民住宅 (或其他噪声

敏感点)相连或距离很近 ,边界噪声测点无法布设

时 ,这时测点应选在与之紧邻的敏感点的居室中

央 ,离地面 112 m 处。

图 1 　同步测量点位的布设

图 2 为被测对象甲与乙的边界为共有边界 ,测

定甲产生的噪声对乙的影响 ,应在乙的居室中央a
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　　从表 1 还可以看出 ,当用空白液、0125 mol/ L

硫酸作为显色液的稀释液时 ,其稀释倍数 ≤4 时 ,

x b、xs 与 ps 很接近 ,当稀释倍数 > 4 , x b、xs 明显大

于 ps ,可以认为这是由于反应条件的改变 ,生成了

更多的磷钼杂多酸之故。显然 ,作为稀释剂的蒸馏

水要大大优于空白液和 0125 mol/ L 硫酸 ,其最大

稀释倍数可达到 7 倍 ,而后两者最多为 4 倍。

112 　实际水样对照测定

在实际水样测定中 ,需对水样稀释到 7 倍的情

况是极少的 ,制约稀释倍数的因素是氧化剂过硫酸

钾 ,它一般优先氧化有机物 ,再氧化有机磷[1 ] 。若

水样中有机物含量较高 ,过硫酸钾大多消耗在有机

物上 ,不能将有机磷彻底氧化 ,稀释显色液的倍数

因而受到限制。今又采集了地表水和处理过的工

业废水进行对照 ,结果列表 2。

将水样稀释与显色液稀释两组测定数据进行显

著性检验 ,结果表明两组数据之间无显著性差异。

稀释倍数超过 4 倍的水样 ,在实际较清洁水的测定

中亦很少出现。一旦显色液的稀释倍数超过 4 倍就

有可能引进较大误差 ,此时宜采取先将水样稀释 ,再

消解测定为妥。

表 2 　实际水样的两种稀释方法对比 (以 P 计) mg/ L

样品 稀释倍数 稀释水样 稀释显色液

地表水 1 # 2 1138 1140

地表水 2 # 3 2179 2177

地表水 3 # 3 2194 2195

工业排口水 1 # 3 1181 1183

工业排口水 2 # 4 1190 1188

　　以上试验表明 ,在过硫酸钾消解 —钼蓝比色法

测定总磷时 ,当发现显色液的吸光值不在校准曲线

范围内时 ,可将显色液用蒸馏水进行适当稀释再行

测定 ,但稀释倍数最好不超过 4 倍。
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