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农药厂废水中总磷的测定
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摘要：*!+!,’法消解农药厂废水测定总磷质量浓度存在严重的干扰问题，经采取 -.,)/-01,# 消解法及对各

种试剂加入量等影响因子进行条件控制，进一步对农药厂废水进行加标回收试验，得到了较为可靠的结果，

解决了 *!+!,’法消解测定过程中的干扰。
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! 问题的提出

测定农药厂废水 45质量浓度时存在较严重的
色度（有机物含量较高）干扰，为了降低其干扰，对农

药厂废水进行稀释 过硫酸钾消解测定：有机物含量

高的废水，氧化不完全，干扰色仍然存在，测定工作

无法进行；对颜色较浅的农药厂废水虽然能够测定，

但加标回收率较低，为 6"7 8 ’"7，测定精度无法
保证。因此采用稀释，-.,)/-01,# 消解进行测定，

并就各试剂的加入量等影响因子进行试验，以确定

测定农药厂废水中 45质量浓度的最佳条件。

" 试 验

选用 -.,)/-01,#消解方式，按照文献［$］的要
求进行试验，分别测定标准曲线及单一影响因子

———抗坏血酸、酒石酸锑钾、钼酸铵、硫酸、氯离子等

在测定过程中的影响，以此来确定测试的适宜条件。

以 45质量浓度为 "9!$" :; < =的样品测定各试
剂加入量的影响。

" (! 抗坏血酸加入量的影响
以抗坏血酸加入量为一影响因子，钼酸铵、酒石

酸锑钾等浓度不变［$］，测定其影响，见图 $。

图 ! 抗坏血酸加入量的影响

可见，抗坏血酸加入量应控制在 "9$7以上，为
节约成本，选取抗坏血酸加入量为 "9$>7。

" (" 酒石酸锑钾加入量的影响
同理，只考虑酒石酸锑钾加入量对测试的影响，

其他测试条件不变［$］，结果见图 !。

图 " 酒石酸锑钾加入量的影响

由图 !可见，酒石酸锑钾加入量应为 "9"")>7
才不至于影响 45的测定精度。
" (# 钼酸铵加入量的影响
同理，只考虑钼酸铵加入量对测试的影响，其他

测试条件不变［$］，结果见图 )。

图 # 钼酸铵加入量的影响

可见，钼酸铵加入量为 "9"">7 8 "9"$’7时，样
品的吸光度稳定，在此区间内对其进行测定，钼酸铵

浓度对 45测定的精度影响很小。
" ($ 硫酸浓度的影响
加入的硫酸量对显色反应的程度和稳定性有较

大的关联，并直接影响酸碱指示剂的颜色（显色物质

基本上都是酸碱指示剂）。经测试其影响效果见图 #。
可见，硫酸浓度必须控制在 "9)>:?1 < =以上。

" (% 氯离子浓度的影响
应用 -.,)/-01,#消解加大了氯（下转第 &’页）
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基本满足 !"#"年国民经济和社会发展的需水要求，
再加上南水北调工程及山东西水东调工程的逐步实

施，客水资源的补充，做到全市水资源合理调配，高

效利用，不仅能根本缓解水资源供需矛盾，而且能保

障全市国民经济可持续发展。
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图 ! 硫酸浓度的影响

离子的浓度，因此必须测定其对 ./ 测定的影响程
度，见图 ’。

图 " 氯化物的影响

结果表明，氯离子浓度对 ./ 浓度测定影响不
大，即对测定工作几乎无影响。

# 测 试

综合上述各测试条件，选取最优测试条件为：抗

坏血酸质量分数为 "0#’1；酒石酸锑钾质量分数为
"0"",1；钼酸铵质量分数为 "0"#"1；硫酸浓度为
"0,234 5 6。
# $$ 比照试验
对含磷 !0(!27 5 6的 ("份质空样品进行精密度

与准确度试验，结果为："重复性。实验室内相对标
准偏差：8!-!9:消解法为 "0&(1；;<9(=;>49,消解法

为 #0!+1。#加标回收率。8!-!9: 消解法为 *(0’1
) :,0(1；;<9(=;>49,消解法为 &’0!1 ) #"’0+1。
可见，;<9(=;>49, 消解法测试条件可靠，可靠

性较高。

# $% 控制图试验
影响质量的因素可分为偶然因素（简称偶因）与

异常因素（简称异因，也称为可查明因素或系统因

素）两类。偶因是过程固有的，始终存在，对质量的影

响微小，但难以去除。异因则非过程固有，有时存在，

有时不存在，对质量影响大，但运用控制图不难去除。

含磷 !0(! 27 5 6 某农药厂废水质控图见图 +［!］。图
中，上控制限为测定平均值与 (倍测定标准差之和，
下控制限为测定平均值与 (倍测定标准差之差。

图 & 农药厂废水质控图

根据 ?@ 5 . ,"&#—!""#《常规控制图》的 : 种判
异准则［!］判断，用 ;<9(=;>49,消解法测定农药厂废

水处于稳态，因此检测质量是有保证的。

! 注意事项

! $$ 消解
农药厂废水中 ./浓度经 ;<9(=;>49,消解法测

试，加标回收率较高，可以作为测试农药厂废水的方

法，但 ;<9(=;>49,消解较繁琐，并有一定的危险性，

在具体测试过程中应注意安全。

! $% 显色剂
显色剂的纯度直接影响空白值的大小，特别是

对较低浓度的含磷样品影响极大，因此，在正式测定

样品前，建议将所要求的显色剂硫酸、钼酸铵溶液和

抗坏血酸溶液相混（视试验需要的此两种溶液的量

的比例关系而定），如出现浅蓝色，则将此混合液倒

入分液漏斗中，用甲基异戊酮萃取 !次，去除溶液内
/，AB［#］等杂质干扰。
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