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< 主题内容与适用范围

本标准规定了用过硫酸钾E或硝酸F高氯酸G为氧化剂H将未经过滤的水样消解H用钼酸铵分光光度

测定总磷的方法I
总磷包括溶解的J颗粒的J有机的和无机磷I
本标准适用于地面水J污水和工业废水I
取 KLMN试料H本标准的最低检出浓度为 OPOQMR:NH测定上限为 OPSMR:NI
在酸性条件下H砷J铬J硫干扰测定I

A 原理

在中性条件下用过硫酸钾E或硝酸+高氯酸G使试样消解H将所含磷全部氧化为正磷酸盐I在酸性介

质中H正磷酸盐与钼酸铵反应H在锑盐存在下生成磷钼杂多酸后H立即被抗坏血酸还原H生成蓝色的络合

物I

? 试剂

本标准所用试剂除另有说明外H均应使用符合国家标准或专业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯

度的水I
?P< 硫酸ETKUVWGH密度为 QPXWR:MNI
?PA 硝酸ETYVZGH密度为 Q[WR:MNI
?P? 高氯酸ET\]VWGH优级纯H密度为 QPSXR:MNI
?P̂ 硫酸ETKUVWGHQ_QI

?PB 硫酸H约 ‘EQKTKUVWGaQMb]:Nc
将 KdMN硫酸EZPQG加入到 edZMN水中I

?Pf 氢氧化钠EYgVTGHQMb]:N溶液c将 WOR氢氧化钠溶于水并稀释至 QOOOMNI
?PD 氢氧化钠EYgVTGHSMb]:N溶液c将 KWOR氢氧化钠溶于水并稀释至 QOOOMNI
?P= 过硫酸钾HLOR:N溶液c将 LR过硫酸钾EhKUKVXG溶解于水H并稀释至 QOOMNI
?P> 抗坏血酸HQOOR:N溶液c溶解 QOR抗坏血酸E\STXVSG于水中H并稀释至 QOOMNI

此溶液贮于棕色的试剂瓶中H在冷处可稳定几周I如不变色可长时间使用I
?P<C 钼酸盐溶液c溶解 QZR钼酸铵iEYTWGSjbdVKWkWTKVl于 QOOMN水中I溶解 O[ZLR酒石酸锑钾

ihUm\WTWVdk QKTKVl
于 QOOMN水中I在不断搅拌下把钼酸铵溶液徐徐加到 ZOOMN硫酸EZPWG中H加

酒石酸锑钾溶液并且混合均匀I
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此溶液贮存于棕色试剂瓶中!在冷处可保存二个月"
#$%% 浊度&色度补偿液’混合两个体积硫酸()$*+和一个体积抗坏血酸溶液()$,+"

使用当天配制"
#$%- 磷 标 准 贮 备 溶 液’称 取 .$/0,12.$..03于 00.4干 燥 /5在 干 燥 器 中 放 冷 的 磷 酸 二 氢 钾

(67/89*+!用水溶解后转移至 0...:;容量瓶中!加入大约 <..:;水=加 >:;硫酸()$*+用水稀释

至标线并混匀"0$..:;此标准溶液含 >.$.?3磷"
本溶液在玻璃瓶中可贮存至少六个月"

#$%# 磷标准使用溶液’将 0.$.:;的磷标准溶液()$0/+转移至 />.:;容量瓶中!用水稀释至标线并

混匀"0$..:;此标准溶液含 /$.?3磷"
使用当天配制"

#$%@ 酚酞!0.3A;溶液’.$>3酚酞溶于 >.:;,>B乙醇中"

@ 仪器

实验室常用仪器设备和下列仪器"
@$% 医用手提式蒸气消毒器或一般压力锅(0$0C0$*D3AE:/+"
@$- >.:;具塞(磨口+刻度管"
@$# 分光光度计"

注’所有玻璃器皿均应用稀盐酸或稀硝酸浸泡"

F 采样和样品

F$% 采取 >..:;水样后加入 0:;硫酸()$0+调节样品的 G7值!使之低于或等于 0!或不加任何试剂

于冷处保存"
注’含磷量较少的水样!不要用塑料瓶采样!因易磷酸盐吸附在塑料瓶壁上"

F$- 试样的制备’
取 />:;样品(>$0+于具塞刻度管中(*$/+"取时应仔细摇匀!以得到溶解部分和悬浮部分均具有

代表性的试样"如样品中含磷浓度较高!试样体积可以减少"

H 分析步骤

H$% 空白试样

按(I$/+的规定进行空白试验!用水代替试样!并加入与测定时相同体积的试剂"
H$- 测定

H$-$% 消解

H$-$%$% 过硫酸钾消解’向(>$/+试样中加 *:;过硫酸钾()$<+!将具塞刻度管的盖塞紧后!用一小块

布 和线将玻璃塞扎紧(或用其他方法固定+!放在大烧杯中置于高压蒸气消毒器(*$0+中加热!待压力达

0$0D3AE:/!相应温度为 0/.4时!保持 ).:JK后停止加热"待压力表读数降至零后!取出放冷"然后用

水稀释至标线"
注’如用硫酸保存水样"当用过硫酸钾消解时!需先将试样调至中性"

H$-$%$- 硝酸L高氯酸消解’取 />:;试样(>$0+于锥形瓶中!加数粒玻璃珠!加 /:;硝酸()$/+在电

热板上加 热 浓 缩 至 0.:;"冷 后 加 >:;硝 酸()$/+!再 加 热 浓 缩 至 0.:;!放 冷"加 ):;高 氯 酸

()$)+!加热至高氯酸冒白烟!此时可在锥形瓶上加小漏斗或调节电热板温度!使消解液在锥形瓶内壁保

持回流状态!直至剩下 )C*:;!放冷"
加水 0.:;!加 0滴酚酞指示剂()$0*+"滴加氢氧化钠溶液()$I或 )$1+至刚呈微红色!再滴加硫酸

溶液()$>+使微红刚好退去!充分混匀"移至具塞刻度管中(*$/+!用水稀释至标线"
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注!" 用硝酸#高氯酸消解需要在通风橱中进行$高氯酸和有机物的混合物经加热易发生危险%需将试样先用硝酸

消解%然后再加入硝酸#高氯酸进行消解$

& 绝不可把消解的试样蒸干$

’ 如消解后有残渣时%用滤纸过滤于具塞刻度管中%并用水充分清洗锥形瓶及滤纸%一并移到具塞刻度管中$

( 水样中的有机物用过硫酸钾氧化不能完全破坏时%可用此法消解$

)*+*+ 发色

分别向各份消解液中加入 ,-.抗坏血酸溶液/0*12混匀%034后加 5-.钼酸盐溶液/0*,32充分

混匀$
注!" 如试样中含有浊度或色度时%需配制一个空白试样/消解后用水稀释至标线2然后向试料中加入 0-.浊度

66色度补偿液/0*,,2%但不加抗坏血酸溶液和钼酸盐溶液$然后从试料的吸光度中扣除空白试料的吸光

度$

& 砷大于 5-78.干扰测定%用硫代硫酸钠去除$硫化物大于 5-78.干扰测定%通氮气去除$铬大于 93-78.
干扰测定%用亚硫酸钠去除$

)*+*: 分光光度测量

室温下放置 ,9-;<后%使用光程为 03--比色皿%在 =33<-波长下%以水做参比%测定吸光度$扣

除空白试验的吸光度后%从工作曲线/>*5*?2上查得磷的含量$
注!如显色时室温低于 ,0@%可在 53A03@水浴上显色 ,9-;<即可$

)*+*B 工作曲线的绘制

取 =支 具 塞 刻 度 管/?*52分 别 加 入 3*3%3*93%,*33%0*33%9*33%,3*3%,9*3-.磷 酸 盐 标 准 溶 液

/0*,?2$加水至 59-.$然后按测定步骤/>*52进行处理$以水做参比%测定吸光度$扣除空白试验的

吸光度后%和对应的磷的含量绘制工作曲线$

C 结果的表示

总磷含量以 D/-78.2表示%按下式计算!

DE FG
式中!F66试样测得含磷量%H7I

G66测定用试样体积%-.$

J 精密度与准确度

J*K 十三个实验室测定/采用 >*5*,*,消解2含磷 5*3>-78.的统一样品

J*K*K 重复性

实验室内相对标准偏差为 3*=9L$
J*K*+ 再现性

实验室间相对标准偏差为 ,*9L$
J*K*: 准确度

相对误差为M,*1L$
J*+ 六个实验室测定/采用 >*5*,*5消解2含磷量 5*3>-78.的统一样品

J*+*K 重复性

实验室内相对标准偏差为 ,*?L$
J*+*+ 再现性

实验室间相对标准偏差为 ,*?L$
J*+*: 准确度

相对误差为 ,*1L$
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质控样品主要成分是乙氨酸!"#$%#$%&&#’和甘油磷酸钠!%(#)"*$&+,-./$#$&’0

附加说明1
本标准由国家环境保护局标准处提出0
本标准由北京市环保监测中心和上海市环境监测中心负责起草0
本标准主要起草人袁玉璐2姚元0
本标准委托中国环境监测总站负责解释0
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