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摘　要　采用微波消解系统对水样中有机磷进行消解 , 考察了消解时间 、 功率等不同实验条件对样品微波消解的影
响;并将该法与总磷测定的常规消解方法进行了比较 , 结果表明 , 微波消解法简便 、 快速 、 准确 、 可靠。
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Abstract　Microw ave digestion system w as applied to digest water samples containing organophosphorous.The experimental

conditions such as dig estion time and pow er have been studied.The proposed method is also been compared with the conven-
tio nal dig estion method used in to tal phosphorus determination.The results show tha t the propo sed method is simple , fast , ac-
curate and reliable.
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　　水样中磷的测定通常采用磷钼兰分光光度

法。测总磷时 , 需将水样中的有机磷在强氧化剂

存在和加热 、加压条件下消解转化为正磷酸盐后

用以测定。但常规的消解方法存在着操作繁琐 、

热效率低 、 耗时长等缺点。 Jardim 等人于 1989

年提出用微波消解技术来消解水样〔1〕 。由于微

波消解具有热效率高 、 简便 、 快速 、 安全等特

点 , 已广泛用于金属化合物的消化测定。同时 ,

人们对微波消解技术在生物样品处理方面的应用

也做了探索性的工作 。国内刘成梁等人已将微波

消解法用于 COD 的测定
〔2〕
。Williams 等人用微

波在线消解废水样品 , 测定总磷〔3〕。本研究应

用微波消解系统 , 对水样中不同的有机磷化合物

进行消解 , 用磷钼兰分光光度法检测消解产物。

1　实验部分

1.1　仪器

奥瑞特微波消解系统;751 型分光光度计 ,

10mm 比色皿。

1.2　试剂

磷酸二氢钾储备液 , 5.0mmol/L ;磷酸二氢

钾标准溶液 , 0.2mmol/L , 临用时配制;10%

(W/V)抗坏血酸溶液。

钼酸盐溶液:称取 13g 分析纯钼酸铵和

0.35g 酒石酸锑氧钾分别溶解于 100m l水中 ,在

不断搅拌下 ,将钼酸铵溶液徐徐加到 300ml(1+

1)硫酸溶液中 ,然后加入酒石酸锑氧钾溶液 ,混合

均匀后置于棕色瓶中 ,于冰箱内保存 2个月 。

准偏差为 5.2 ～ 19.5%。

该方法可适用于饮用水 , 饮用水源水及颗粒

物含量较少的污水中多环芳烃的检测。
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　　5%(m/V)过硫酸钾溶液:溶解 5g过硫酸

钾于水中 , 稀释至 100ml。

葡萄糖-6-磷脂标准溶液 , 0.1mmol/ml。

水胺硫磷和甲基异硫磷均为市售有机磷农

药 , 水胺硫磷标示浓度为 40%(W/V), 甲基异

硫磷为 40%(W/V), 实验时 , 将水胺硫磷和甲

基异硫磷农药的原液稀释 2000 倍后做为试样 ,

用时取 1ml。

1.3　实验步骤

移取少于 25ml需消解的试样 (含磷量少于

30μg)于聚四氟乙烯消化罐中 , 同时加入 4ml

过硫酸钾溶液。拧紧罐盖 , 置于微波炉中 , 每次

可同时消解六个样品 。设定消解功率 、 时间 、压

力后 , 启动消解系统 。消解好的样品经冷却 , 按

常规测定方法 〔4〕 显色 、 定容至 50ml , 稳定

15min后用分光光度计在 510nm处检测 。

2　结果与讨论

2.1　消解时间对消解效率的影响

以糖磷脂和水胺硫磷为实验对象 , 微波消解

功率设为 500W , 考察样品消解程度随消解时间

(1 ～ 12min)变化的情况。结果表明 , 磷的回收

率随消解时间的增加而增大 , 反映样品的消解程

度随消解时间的延长而加深;经过 4min的微波

消解后 , 两个试样的回收率均可达 98%以上 ,

此后 , 样品的回收率随消解时间的延长而变化的

幅度较小。实际测定中 , 消解时间可选用 8 ～

10min。

2.2　消解功率对消解效率的影响

同样以糖磷脂和水胺硫磷为试样 , 固定微波

消解时间为 3min , 研究试样回收率与微波功率

变化之间的关系。实验数据表明 , 微波功率的变

化 (300 ～ 700W)对试样回收 率 (95.2 ～

97.7%)的影响不大 。

2.3　与常规消解方法的比较

实验比较了微波消解法与常规消解方法〔4〕

对水样中有机磷的消解结果 , 微波消解法的实验

条件为:消解压力 200KPa , 消解功率 500W ,

消解时间 10min。表 1数据表明 , 微波消解法与

常规消解方法相比 , 结果相当吻合 。反映了微波

消解法的可适用性。

表 1　微波消解法与常规消解法的比较

项　目
试样加入量

(μg)

微波消解法

测得量(μg)

回收率

(%)

常规方法

测得量(μg)

回收率

(%)

甲基异硫磷 19.80 19.31 97.5 19.61 99.0

水胺硫磷 28.20 27.88 98.9 28.09 99.6

2.4　实际样品测试

选取某一品牌无磷洗衣粉 (以下简称 “XX”

牌无磷洗衣粉)和国内某一知名品牌洗衣粉 (以

下简称 “YY” 牌洗衣粉), 厦门大学芙蓉湖和半

月潭的水样为试样 , 用微波法消解后 , 分别测定

它们的含磷量。实验结果表明 , “XX” 牌无磷洗

衣粉的含磷量为 0.27%, 达到了我国环境标志

产品中无磷洗衣粉含磷量低于 0.5%的技术要

求 , 而 “YY” 牌洗衣粉的含磷量为 3.62%, 约

为前者的 13.4倍 。对芙蓉湖和半月潭两水样的

检测结果表明 , 上述水样的含磷量 (9.1×10-3

～ 9.8×10
-3

mg)已十分接近地面水质 V 类标

准。主要原因是由于上述两水体的水交换情况较

差 , 且接纳了大量的生活污水 (学生所使用的洗

衣粉均为含磷洗衣粉), 最终导致磷污染较重。
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