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三. 问题解答

二. 操作规范
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第一篇

测 定 方 法



LOGO测 定 方 法

1.方法标准

《水和废水监测分析方法》（第四版）（三）钼锑抗分光光度法

《城市污水水质检验方法标准》（CJ/T 51-2018） 29.1 可溶性

磷酸盐的测定 氯化亚锡分光光度法



LOGO

2.样品的保存：不加任何保存剂， 2～5 ℃冷处保存，在24h

内进行分析。

3.水样预处理

采集的水样立即经0.45 m微孔滤膜过滤，其滤液供可溶

性正磷酸盐的测定。

测 定 方 法



在酸性条件下，正磷酸盐与钼酸铵、酒石酸锑氧钾反应，

生成磷钼杂多酸，被还原剂抗坏血酸还原，则变成蓝色络合

物，通常即称磷钼蓝。

4.方法原理

5．仪器

分光光度计

PO4
3- + 钼酸盐 + 抗坏血酸

H+

蓝色络合物（磷钼蓝）

测 定 方 法



LOGO测 定 方 法

6.试剂

(1) 10%抗坏血酸溶液：溶解10g抗坏血酸于水中，并稀释至100ml。该溶液贮存在

棕色玻璃瓶中，在约4℃可稳定几周。如颜色变黄，则弃去重配。

(2) 钼酸盐溶液：溶解13g钼酸铵于100ml水中。溶解0.35g酒石酸锑氧钾于100ml

水中。在不断搅拌下，将钼酸铵溶液徐徐加到300ml（1+1）硫酸中，加酒石酸锑

氧钾溶液并且混合均匀，贮存在棕色的玻璃中于约4℃保存。至少稳定两个月。

(3) 磷酸盐标准溶液：磷酸二氢钾或稀释磷酸盐标准溶液（以P计）配制

2.00g/mL（mg/L)（用于绘制校准曲线）。



（1）校准曲线的绘制：用刻度吸管分别移取下表所示体积的磷酸盐标准使用液（2.00mg/L)

于数支50mL具塞比色管中，以蒸馏水定容，摇匀。

取样体积（ml） 0 0.50 1.00 3.00 5.00 10.0 15.0

定容体积（ml） 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0

质量（g） 0 1.0 2.00 6.00 10.0 20.0 30.0

① 显色：向比色管中加入1 ml 10%抗坏血酸溶液 摇匀 加入2 ml钼酸盐溶

液 盖塞充分摇匀 放置15分钟

② 测量

比色皿：10mm或30mm

波长：700nm

7. 步 骤

测 定 方 法
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m

以零浓度溶液为参比，测量吸光度，以磷质量m（µg）为横坐标，

以吸光度A为纵坐标绘制校准曲线 A=am+b

测 定 方 法



（2）样品测定

①取适量经滤膜过滤的水样加入50ml比色管中，用水稀释至标

线，按绘制标准曲线步骤进行显色和测量。

②以零浓度溶液为参比，测得吸光度，并从校准曲线上查出含

磷量。

测 定 方 法



8. 计算

磷酸盐（以P计，mg/L）=m/V

式中：m—由校准曲线查得的磷量（g）

V—水样体积（ml）。

测 定 方 法



LOGO注 意 事 项

（1）室温低于13℃时，可在20℃—30℃水浴中显色15min。

（2）操作所用的玻璃器皿，可用（1+5）盐酸浸泡2h，或用不

含磷酸盐的洗涤剂刷洗。

（3）比色皿用后应以稀硝酸或铬酸洗液浸泡片刻，以除去吸附

的钼蓝有色物。



第二篇

操 作 规 范



1、器皿的准备

①玻璃器皿清洗干净

②玻璃器皿的检漏

③玻璃器皿贴上明确的标识

操 作 规 范



2、样品配制及标准曲线制作

1) 移液管润洗三遍

2) 不能直接从容量瓶中移取溶液

3) 移液管移液不能吸空

4) 吸取溶液后，移液管外壁要擦干

5)在废液杯中调节移液管液面

6)移液管液面调整完毕，去除管的末端多余液体

7)移液管放液时，管的末端靠在盛溶液器皿的内壁上

8)将移液管中多余的溶液放入废液缸

9)读数时视线与凹液面齐平

10)调节移液管液面，溶液凹液面最低处与标线平齐

11)移液过程中，移液管要垂直

（1）移液操作规范

操 作 规 范



（2）容量瓶操作规范

1)容量瓶应检漏，不能漏液。

2)加水至容量瓶约2/3体积时平摇。

3)定容至刻度后盖塞充分摇匀。

4)定容过程中溶液和蒸馏水应沿瓶壁加入，以免容量瓶内有

气泡。

5)定容时溶液凹液面最低处应与标线平齐。

操 作 规 范



（3）比色管使用规范

1）比色管应检漏，不能漏液。

2）加蒸馏水稀释，溶液凹液面最低处应与比色管刻度线平齐。

3）比色管加溶液和蒸馏水时应沿器壁流下的，以免产生大量气

泡。

操 作 规 范



（4）标准系列配制

1）应按检测方法标准配制标准系列溶液

2）按正确次序加入试剂

3）显色时间充分

操 作 规 范



3、仪器操作规范

（1）仪器预热，正确调整波长（700nm），校零

（2）比色皿使用规范

手拿比色皿的毛面，不能触及比色皿光面

比色皿应润洗3次

用擦镜纸擦拭比色皿外壁

加入比色皿溶液高度应在2/3-4/5

比色皿中不应有气泡

应由低浓度到高浓度进行测量

比色皿不应放在仪器表面

比色室被洒落的溶液污染应及时彻底清理干净

比色完应取出比色皿并洗涤控干

测定结束，合上暗箱盖

操 作 规 范



4、清洁、整理

实验完毕后对实验器具、区域进行清理，废液倒入废液缸。

操 作 规 范



LOGO
5、数据的记录和填写

所有过程参数随出随填

环境参数（温、湿度等）按真实情况填写

书写工整规范

按规定杠改

记录上所要求填写的信息均填写完整

结果进行正确的修约

操 作 规 范
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有效数字就是在测量中所得到的，有实际意义的数字。它是通过计量而得到的，

且根据计量器具的精密度来确定。

记录一个测量所得数据时，其末尾保留一位不确定数字，即有效数字是包括全

部可靠数字以及一位不确定数字在内的有意义的数字。

其计算规则为：

（1）加减法：几个数据相加减时，它们的和或差的有效数字的保留应以小数点

后位数最少的数字为依据。

1.567+3.56=5.13

10.6-2.45= 8.2

有效数字的表示及计算规则



LOGO有效数字的表示及计算规则

（2） 乘除法：几个数据相乘除时，计算结果的有效数字位数取

决于运算数中有效数字最少的数据的位数。

20.5 ×1.5=31

30.31 ÷3.23=9.38

（3）开方乘方：保持原有有效位数。

23 =8



LOGO数值的修约规则

运算中弃去多余数字时，一律以“四舍六入五单双”为原则，也就是四

要舍，六要入；五后不为零要进一；五后全为零，则五前单数要进一，五前双

数全舍光，而不要直接“四舍五入”。

6.51+3.478=9.988=9.99

9.557+3.8=13.357=13.4

2.50 ×11.5=28.75=28.8

3.75+3.455=7.205=7.20



LOGO
分光光度法测定原始记录

测定项目： 测定地点： 室温： __ ℃ 测定日期：

序号 样品编号 取样体积
（mL）

稀释倍数 吸光度（A样-A0） 计算结果（mg/L）

平均值（mg/L） 相对偏差
（%）

工作曲线 方法依据 《水和废水监测分析方
法》（第四版）

仪器名称及编号

备 注

测定人员

原 始 记 录



LOGO
比色皿（mm） 10或30 参比液 蒸馏水

波长
（nm）

700

标准
溶液

名称 批号 标准值(mg/L) 制作日期

取样量（mL） 定容体积(mL) 浓度(mg/L) 2.00 温度（℃）

标
准
曲
线
测
定

序号 0 1 2 3 4 5 6 7 8

取样体积
（mL）

0 0.50 1.00 3.00 5.00 10.0 15.0

定容体积(mL) 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0 50.0

质量（g） 0 1.0 2.00 6.00 10.0 20.0 30.0

A样-A0

A0 γ 工作曲线 y=ax+b

备注

原 始 记 录
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相对偏差=[（测定值-平均值）/平均值] ×100%

两个样品：|x1-x2|/(x1+x2) ×100%

三个样品：|x1-x|+|x2-x |+ |x3-x |
×100%                                     

3×x

相对偏差的计算


