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流动注射分析仪检测水中挥发酚时假阳性的去除
李!文!!刘昆善!!鲁!松!!杜!欣

"西安市自来水有限公司 水质管理部! 陕西 西安 "#$$%&#

!!摘!要!!挥发酚是$生活饮用水卫生标准%"'()"*+&&$$,#规定的必测项目!准确测定对水

质检测意义重大' 利用流动注射分析仪检测生活饮用水中的挥发酚!受水中总硬度"以-.-/

0

计#

的影响!检测结果出现假阳性!导致检测结果偏高!超标!严重干扰对水质的正确判断' 西安市内供

水硬度范围在 ,$ 10$$ 2345!对于硬度在此范围内的水样!通过增大缓冲溶液铁氰化钾的浓度!即

可显著消除总硬度对挥发酚检测的影响' 铁氰化钾浓度控制在 )6$ 345!挥发酚浓度在 $6$$ 1#$$

!

345之间!相关系数可达到 $6+++ +' 通过测定国家标准样品和加标回收试验!对方法进行验证!

检出限(加标回收结果满足要求!检测结果真实可靠'
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!!挥发酚是'生活饮用水卫生标准( !'()"*+)

&$$,"中的必测项目#其准确测定对水质检测意义

重大* 利用流动注射分析仪检测生活饮用水中的挥

发酚时#受水中总硬度的影响#检测结果出现假阳

性#导致检测结果偏高#超标#严重干扰对水质的正

确判断+#,

* 因此#研究假阳性的去除方法很有必
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实验部分

!#!"主要仪器及试剂

5O-ZO7̀-%)$$ 型流动注射分析仪*

挥发酚国家标准'(;!\"$%$&*##浓度为# $$$

2345#不确定度为 &a* 铁氰化钾!优级纯"*

!#$"水样

实验所用水样为某水厂的地下原水#硬度!以

-.-/

0

计"为 &,,6& 2345#水温为 #+ b#KZ值为

%6##浊度为 $60# [78* 某水厂地表原水#硬度!以

-.-/

0

计"为 ")60 2345#水温为 #, b#KZ值为%6$#

浊度为 $6*, [78* 用[./Z固定挥发酚*

!#%"样品测定

!#%#!"挥发酚的检测

采用流动注射分析仪挥发酚分析模块检测水样

中挥发酚含量* 调整缓冲溶液铁氰化钾含量分别为

&6$.06$.*6$.)6$.,6$ 345#用标准溶液配制挥发酚

含量为 )6$$

!

345的溶液#作为内控#测定水样中挥

发酚的含量*

!#%#$"检出限的测定

用标准溶液配制挥发酚含量为 )6$$

!

345的溶

液#连续测定 " 次#计算检出限*

!#%#%"加标回收率

在水样中加入标准溶液#计算回收率*

$"

结果与讨论

$#!"缓冲溶液铁氰化钾浓度的选择

配制不同浓度铁氰化钾缓冲溶液进行检测#结

果见表 #* 由表 # 可见#当缓冲溶液铁氰化钾的浓

度达到 *6$ 345以上时#挥发酚检测假阳性即被消

除#浓度越大#效果越好* 但是浓度过大#会引起基

线向高漂移#不利于检测* 所以对于硬度!以-.-/

0

计"在 ,$ 10$$ 2345的西安市水样#调整铁氰化钾

浓度为 )6$ 345左右#可以得到满意的结果*

表 !"铁氰化钾浓度与检测结果
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起始基

线高度

=

& B后基

线高度

=

&6$ 06"# ,6+% )6$" $6&*, $6&*)

06$ #6*& 06** *6+" $6&)# $6&)0

*6$ c$6$$# #6)* *6+$ $6&,& $6&,)

)6$ c$6$$# c$6$$# )6&# $6&", $6&%)

,6$ c$6$$# c$6$$# )6#" $6&%* $60#&

$#$"方法的精密度和准确度

$#$#!"线性方程

配制挥发酚系列标准 !$6$$.$6$$&.$6$$).

$6$#$.$6$)$.$6#$$ 2345"#检测后拟合线性方程为

*d#++>9#6%%#相关系数%d$6+++ +*

$#$#$"检出限

配制挥发酚浓度为 )6$$

!

345#连续测定 " 次#

测定值为 )6&".)60#.*6++.)6$&.*6%+.*6+#.)6##

!

345#平均值为 )6$"

!

345#标准偏差为 $6&

!

345##

值为 06#*#检出限为 #

!

345* 可见标准偏差及检出

限均符合要求*

$#$#%"加标回收

在 # $$$ 25水样中加入 #$ 2345标准使用液 )

25#对应浓度为 )$6$

!

345#测定 0 次#结果分别为

*,6".*,6$.*)6+

!

345#平均值为 *,6&

!

345#加标回

收率为 +&6*a#符合要求*

%"

结论

流动注射法检测水中挥发酚#将缓冲溶液铁氰

化钾浓度增大到 )6$ 345#可有效消除检测结果的假

阳性#不产生其他干扰#精密度.准确度均能达到试

验要求#检测结果真实可信#能够满足检测要求*
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