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　　测定总磷时 , 取样量过多 (含磷量超过

30μg) ,会使测定结果超出测定方法的灵敏度。

解决办法是减少取样量重新消解 ,费时、费事 ,不利

于批量样品连续测定。现改为将水样显色后 ,再用

经过相同处理的空白溶液稀释 ,可取得满意结果。

1　实验

仪器、试剂及实验方法均按《水和废水监测分

析方法 》(第四版 )钼酸抗分光光度法。

1. 1　校准曲线绘制

于两组 50 mL 具塞比色管中 , 分别加入

6. 0 mg/L和 2. 0 mg/L磷酸盐标准使用液 0. 0 mL～

15. 0 mL,加水至标线 ,加入 100 g/L抗坏血酸溶液

1 mL,混匀 , 30 s后 ,再加入钼酸盐溶液 2 mL,充分

混匀 ,放置 15 m in显色。然后前者 (610 mg/L)用

3倍空白溶液稀释 ,后者 (2. 0 mg/L)不经稀释 ,测

定吸光值。

1. 2　样品测定

经预处理水样 ,分别以少取水样稀释后显色和

水样显色后再用空白溶液定量稀释 (两者均稀释 3

倍 ,后者不能超过 3倍 ,否则影响测定准确度 ) ,然

后按标准曲线绘制步骤操作。

2　结果与讨论

2. 1　灵敏度和线性关系

分别绘制 4条标准曲线 ,前 3条曲线采用经 3

倍空白溶液稀释后的吸光值绘制 (简称改进法 ) ,

第 4条曲线按第四版的方法绘制 (简称常规法 ) ,

结果见表 1。

由表 1可见 ,前 3条曲线回归方程的各参数与

第 4条曲线结果比较 ,均符合要求。

2. 2　准确度和精密度

用改进法和常规法测定 3. 0 mg/L标准样品 ,

结果见表 2。

表 1　4条校准曲线的灵敏度和线性关系

校准曲线 截距 斜率 相关系数

曲线 1 - 0. 002 0. 028 6 0. 999 8

曲线 2 - 0. 004 0. 028 7 0. 999 9

曲线 3 - 0. 003 0. 028 7 0. 999 9

曲线 4 - 0. 002 0. 028 7 0. 999 9

表 2　两种方法的测定结果 ( n = 7)

方法
平均值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

常规法 2. 97 3. 7

改进法 2. 96 3. 0

2. 3　方法比较

分别用改进法和常规法同时测定磷肥厂排放

口水样 ,结果见表 3。

表 3　两种方法测定废水中总磷对比 ( n = 6)

水样
编号

常规法
ρ/ (mg·L - 1 )

改进法
ρ/ (mg·L - 1 )

相对误差
/%

1 4. 89 4. 96 ±1. 4

2 4. 76 4. 84 ±1. 6

3 5. 08 5. 20 ±2. 4

4 4. 82 4. 73 ±1. 9

5 4. 97 4. 89 ±1. 6

6 4. 24 4. 36 ±2. 8

从表 3可见 ,两种方法的测定结果基本一致 ,

相对误差 < 3. 0% , t检验结果也表明它们之间无

显著性差异。

3　结论

改进法灵敏度、线性关系、相对误差均符合规范

要求 ,该法测定高浓度总磷水样 ,可缩短分析时间。
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