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摘　要　FIA 光度法测定污水中高含量磷酸盐的方法与传统测定方法相比具有简单、快速、准确的优

点。本法检出限为 0. 007mg/ L , RSD 为 7. 0%。回收率为 86. 7%—104%。用于实际样品的分析结果令人满

意。
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1　前言
近年来海水的富营养化现象越来越受到人们的关注,对于海水中营养物质的输送,遍布海岸线

的大大小小的污水排放口也做着它们的贡献,所以氮和磷均为排放口监测的重要项目。本文介绍一

种简单、快速测定污水中溶解态总磷的方法。溶解有机磷作为溶解总磷的一部分, 其浓度常常超过

溶解活性磷, 成为浮游生态系中磷的重要来源。国内外对这方面已做过不少研究,紫外线光化学氧

化法和过二硫酸钾化学氧化法为大多数实验室所采用[ 1, 2]。紫外线连续分析法能够简便、快速的测

定溶解有机磷的浓度, 过硫酸盐氧化法具有仪器设备简单、回收率高的优点,本文采用紫外线催化

过硫酸盐消解 FIA 分析溶解态总磷,操作方便快速,回收率高,用于实际样品分析,结果满意。

2　材料与方法

2. 1　实验原理

采用酸式过硫酸钾氧化法,在紫外光照射 125℃高温下把样品中的磷全部氧化成正磷酸盐, 再

利用磷钼蓝分光光度法进行检测。

2. 2　仪器设备

天平:分析级,可以准确称量的质量是 0. 0001g。

玻璃器皿:容量瓶和移液管,试剂瓶等。

QC8500型流动注射分析仪( F IA) (美国 Lachat公司)。

2. 3　试剂

用超纯水配制所有的溶液, 溶液需经超声 10m in(或减压抽滤) ,除去溶液中的气泡。

钼酸铵储备液: 40. 0g/ L ; 酒石酸锑钾储备液: 3. 22g / L ;抗坏血酸溶液: 7%。

消解试剂: ( a) 106. 5mL 硫酸溶于水稀释到 1L; ( b) 26g 过硫酸钾溶于 1L 水中。



钼酸盐显色剂: 取 213mL 钼酸铵溶液和 72mL 酒石酸锑钾溶液, 再加入 22. 8g 氢氧化钠

( GR) , 稀释到 1L,混合均匀。

硫酸载液( 0. 71mol/ L ) : 38mL 浓硫酸溶于 1L 水中,混匀。

磷标准储备液: 300mg/ L (国家海洋环境监测中心)。

磷标准使用液( 12. 00mg/ L ) : 准确取磷标准储备液 2. 00mL,用 0. 15%稀硫酸稀释到50. 0mL,

混匀。

2. 4　校准曲线

取 20mL 左右磷标准使用液放在自动进样器指定位置, 设置相应的稀释倍数,仪器自动稀释成

校准曲线,浓度分别为 0. 0、1. 5、3. 0、6. 0、12. 0mg / L。

2. 5　样品的测定

分别移取 10mL 样品,放在自动进样器上,启动相应的程序, 进行测定。

3　结果与讨论

图 1　仪器到阀时间的选择

3. 1　样品的采集和保存

样品收集在塑料或玻璃瓶中, 加入浓硫酸固定至 pH<

2, 每升样品的加入量一般不大于1. 5mL, 并检查使其 pH<

2,样品放在4℃下冷藏。测定时抽滤或取上清液。此法样品可

保存一个月。

3. 2　仪器条件

根据仪器使用的推荐条件进行了优化, 仪器运行时对样

品测定影响最大的因素为样品的到阀时间, 直接影响检测灵

敏度。仪器推荐样品到阀时间为 190s, 对此参数进行扫描发现, 所用仪器的最佳到阀时间为 210s,

如图 1所示。仪器使用条件见表 1。

表 1　流动注射分析仪使用条件

泵速( r/ min) 峰基线宽度( s) 注入到起峰的时间( s) 取样时间( s) 样品到达第一个阀的时间( s)

35 47 30. 8 60 210

3. 3　试剂的酸碱度影响

本方法采用酸性过硫酸钾氧化法,有文献[ 3]表明碱性和酸性条件下均可将有机非聚合磷酸盐

( DOMP)完全分解, 酸性条件下能使聚磷( DIPP 和 DOPP)完全分解, 碱性条件下不能完全分解聚

磷酸盐。即在酸性条件下 P—O—P 更容易水解断裂而生成单磷化合物。但是磷钼蓝显色的酸度范

围很窄,最佳酸度为 0. 28—0. 37mol/ L H2SO 4溶液。

本方法中消解试剂中的硫酸溶液为 1. 98mol/ L, 样品消解后酸度过高, 因此用强碱性的显色剂

来中和。试验中酸和碱的用量根据反应条件计算得到,改变试剂的酸度会出现峰形改变的现象,如

肩峰或倒峰等,引起测定结果的失真。应严格按试剂的要求配置可以得到准确结果。

3. 4　标准与样品需要同步测定

方法原理建立在非稳态反应基础上,要求校准曲线与样品同步测定,试剂条件与环境条件严格

统一。在稳态反应情况下, 校准曲线的斜率基本不变,非稳态反应会根据试剂和环境条件的改变而

发生变化,而且变化很大。因此样品需要与校准曲线同步测定,避免产生系统误差。
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3. 5　在线消解温度的选择

消解采用紫外光照射加热的原理, 用六偏磷酸钠标准样品(配置六偏磷酸钠( 6P) 476mg/ L P,

用 1. 5ml/ L 的硫酸溶液稀释 50倍,浓度为 9. 52mg/ L )对加热温度进行扫描,发现温度达到 125℃

时,消解完全,如图 2所示。用六偏磷酸钠标准样品的实际测定值与标称值的回收百分比来表征,结

果见表 2, 回收率从 98. 7%—104%。
表 2　不同温度下消解总磷的回收率

温度(℃) 85 90 95 100 105 110 115 120 123 125 130 135 145

回收率( % ) 10. 2 14. 4 22. 5 33. 0 39. 3 51. 9 63. 2 70. 5 85. 8 98. 7 104 102 104

图 2　加热温度的选择
图 3　P 的标准曲线图

3. 6　方法的准确度、精密度和回收率

　　用市政污水样品加标, 平行测定 9

次,平均值( x ) = 10. 2mg / L P,标准偏

差( s) = 0. 714, RSD 为 7. 0% , 回收率

为 86. 7%—104%, 如表 3所示。

3. 7　校准曲线线性及方法检出限

根据样品的含量, 校准曲线浓度

设置为 0. 0、1. 5、3. 0、6. 0、12. 0mg / L ,

校准曲线为二次曲线, 见图 3, 校准曲

线方程为 y= 0. 123x
2+ 2. 11x- 1. 03,

相关系数 r= 0. 999。按本方法进行 12

表 3　准确性和精密度

样品名称
本底值

( mg/ L)

加标量

( mg/ L)

加标后

( mg/ L)

回收率

( % )

RSD

( % )

1 4. 56 6. 0 9. 76 86. 7

2 10. 8 104

3 9. 80 87. 3

4 9. 98 90. 3

5 10. 6 101

6 9. 87 88. 5

7 10. 3 95. 7

8 10. 4 97. 3

9 10. 3 95. 7

平均值 10. 2 94. 0 7. 0

次空白测定, 以 3倍的吸光值校准偏差除以校准曲线的斜率求得方法检出限0. 007mg/ L。

4　结论
( 1) 本方法适用于污水中溶解态总磷的分析, 校准曲线在 0. 1—12. 0mg/ L 范围内呈线性, 为

二次方程曲线。

( 2) 方法的最佳消解温度为不低于 125℃, 消解标准样品(六偏磷酸钠)回收率为95. 4%—

106%。平行样 RSD为 7. 0%。

( 3) 方法对比传统操作方法简单,快速,每小时测定 40个样品。
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Measurement of Dissolved Total Phosphorus in Polluted Water

by Real Time Digestion with FIA

YANG Ying　Q IN Xiao-Guang　CHENG Xiang-Sheng
( East China S ea Env ironmental M onitoring Center, SOA , Shanghai 200137, P. R . China)

Abstract　A new method for the measurement of dissolved total phosphorus in polluted w ater

w ith FIA w as studied. The method is simple, fast, and accurate compared w ith traditional method. The

detection limit is 0. 007mg / L w ith RSD of 7. 0% and the recovery of 86. 7%—104%. The results are

sat isfactory .

Key words　Real T ime Digest ion, FIA, Polluted Water, T otal Phosphorus.

封四:“保质、高效 ——《光谱实验室》主要特色”的附件 1

主编不编与主编不主

闲下翻阅地方杂志,有标明主编也有不标的。这倒各随其规而悉听其便。但也有令人疑惑的事, 比如记忆

中某人在某部门任行政要职, 突然间成为一个地方杂志的主编(并非顾问或名誉主编)。是同名还是改了行?

无意中渐渐知道,有一些确系既未改行也未重名的,是在“遥控”机制中兼了职。

兼职这事不好妄论,但主编要编,却可以论定。因为, 抛开真正的编辑者或者为了某人之名而拉大旗, 或

者为了某部门捐赠拨款之利而钓大鱼, 暂且不去论它。那些遥兼主编的同志真的能够切切实实地履行主编的

职责吗? 如果并不能切切实实地履行,还是以不挂虚名为好,免得闹出盗名欺世的笑话。

说白一些, “空头主编”并没有看到主编也是一种重要的专职业务岗位,来不得任何一点“名存实亡, 失其

所业”。这正像企业家不敢贸然兼之,科学家和学者不敢贸然兼之一样, 编辑尤其是总其成的主编,同样不好

贸然兼之,因为, 这是有责、权、利的问题,有术业专长的问题,也还有“法人”而不是声名徒自远扬的问题。

由此还想到“期刊衙门”与“编辑官”。由于体制方面的原因,编辑部门机关化的倾向颇严重,而编辑头们

把自己首先当成“官员”而后才是编辑的意识, 也很根深蒂固。人们觉得“处级和尚”可笑,局级企业也不妥, 殊

不知局级处级报刊杂志大约也不那么顺理成章啊!

大概是那个所谓的“官本位”或曰“行政级本位”作祟, 刊物升级之风曾经有些洋洋乎盈耳。也是这样一个

原因, 不仅出现生拉硬扯“空头主编”的事, 也还出现了“主编不主”的现象: 当主编而不主编务,干吗非要挂这

个衔呢?

主编,“是名也,止于是实也”。随着行政机关同企事业的逐渐分开,编辑终究会成为编辑。此前, 主编不编

与主编不主,首先应当纳入革除之列。一些人一定还要去当“空头主编”而不干实事,不妨赠以孟子的一句话:

“先生之志则大矣, 先生之号则不可”。

其实,主编挂名, 这种杂志原本也不该核准的。从法律角度上思量, 不是这样么?

(原载 1988 年 1月 6日《新闻出版报》, 作者:冯并 )
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