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摘 要：报告了洗衣粉中磷测定的示波滴定新方法。洗衣粉样品经处理后，磷转化为磷酸根，

%&!’能与%("$)定量形成沉淀，过量的%&!’在*+,-($)六次甲基四胺底液示波图上有敏锐

切口。
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大多数洗涤剂中含有大量磷元素，由于磷是

一种肥料，是植物的营养成份，大量的磷排入水道

中会破坏生态平衡［2］。磷的测定的方法通常有

重量法、滴定法或分光光度法［!，$］，本文用示波滴

定法［"，/］测定。根据%&!’能与%("$)定量形成沉

淀（456781#92#)"$），过量的%&!’在*+,-($)
六次甲基四胺为底液的示波图上有敏锐的切口的

性质，试验了用%&!’标准溶液直接滴定分析溶液

中的%("$)，在6:/).范围内，%&$（%("）!白色

沉淀立即形成，当%("$)被完全沉淀后，过量滴入

%&!’标准溶液，在底液示波图上产生敏锐的示波

切口，指示滴定终点。在测定条件下共存组分

4’、*+’、,+!’、;<!’、=>$’、3-$’、?@($!)等均

不干扰。用%&!’标准溶液进行示波滴定，终点直

观、敏锐、操作简便、快速。本文测定了市售洗衣

粉中磷含量，与标准方法测定结果相一致。

2 实验部分

212 主要仪器与试剂

A?B23型示波滴定仪（山东电讯七厂），汞膜

电极，钨电极；6:?)$,型酸度计（上海第二分析

仪器厂）。

%&!’标准溶液：#1#!###CD-·A)2；%标准溶

液：21##C<·A)2，用*+$%("溶解配制；六次甲基

四胺缓冲溶液：6:/1/，取$#E的六次甲基四胺溶

液，用:*($（2’2）溶液调节，酸度计测量；*+B
,-($溶液：!CD-·A)2。

21! 实验方法

吸取%标准溶液2#CA置于2/#CA小烧杯

中，加水/#CA、*+,-($溶液2#CA、六次甲基四

胺溶液2#CA，置于示波滴定装置上，插入电极，

连接线路，调节示波滴定仪电位旋钮至滴定仪荧

光屏上呈现底液正常示波图，在不断搅拌下用

%&!’标准溶液滴定，滴至示波图下出现%&!’的切

口为终点，读取%&!’标准溶液消耗体积毫升数，

%&!’与%("$)的摩尔比为$F!，测定液中含%量

按下式计算：

%（C<）!!$"#%&"$%&"$#%G0

用%!(/表示的磷含量的计算公式：

%!(/（C<）72$9#%&9$%&92"21G"

! 结果与讨论

!12 底液选择试验

取不同量的%标准溶液，分别在*+,-($)六

次甲基四胺、*+*($)六次甲基四胺、:3HB*+3H、

:3HB*:"3H底液中，用%&!’标准溶液进行示波

滴定，选用*+,-($)六次甲基四胺底液为最好，在
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!"#$%&"#或!"#$%!’"#底液中，磷的测定结果

明显偏低，这是由于在此类底液中，磷酸铅的溶解

度较大，未滴到终点就出现铅的切口，在%&%()*

六次甲基四胺底液中，也可进行滴定，但+,-.切

口的出现不如在%&/0()底液中敏锐，易滴过量。

故本法选择在%&/0()*六次甲基四胺底液中进行

测定。

-1- 酸度的影响

取+标准溶液2345数份，加%&/0()、六次

甲基四胺溶液，分别用!%()（2.2）调至6!在

’13*713范围，用+,-.标准溶液按实验方法进

行+的示波滴定，试验表明，底液的6!值在813
*913范围内，滴定结果都很好；若6!值偏低或

偏高，示波滴定终点都不够敏锐，测定结果偏低。

-1) 试剂加入量的影响

试验表明，测定液中%&/0()的浓度控制在

312!31’4:0·5*2为宜，浓度过低或过高，+,-.

切口出现不敏锐，实验方法中加入-4:0·5*2%&$
/0()溶液2345，六次甲基四胺溶液2345，加入

过多，示波图变形。

-1’ 标准加入回收率试验

表2 标准加入回收率试验（!;8）

!"#$%2 &%’()%*+!%,-（!;8）

标准加入+量／4< 测出+量／4< 标准加入回收率／=
’133 )1>> >>1?
?133 71>? >>1>
23133 2313- 2331-
2-133 2-13- 2331-

用标准方法测定的已知含磷量的的样品制成

溶液，分取数等份，分别加入不同量的+标准溶

液，按实验方法用+,-.标准溶液进行示波滴定，

测定结果列于表2，从表中数据可知，标准加入回

收率均在>>1?=*2331-=之间。@AB!31-=。

-18 共存元素的影响

取+标准溶液2345（即含+234<）数份，分

别加入分析试液中有可能存在的多种元素离子，

按实验方法进行+的示波滴定，试验结果表明，

对于234<+的测定，加入834<的C.、%&.、

/&-.、D<-.、AE()-*、234<FG).、84<"0).没有

干扰。试样中的阳离子表面活剂有干扰，需用有

机溶剂洗涤除去。

) 样品分析

准确称取洗衣粉试样31-<于28345烧杯

中，用热酒精洗涤数次，除去洗衣粉中的活性物

质，烘干除去有机溶剂，加入2345!%()（2.2），

加热溶解，煮沸234EH，冷却。以下按实验方法

操作。测定结果与标准方法测定的结果作对照分

析，结果准确可靠。

表- 样品测定结果与对照分析（!;8）

!"#$%- &%,.$-,(/0"12$%3%-%*145"-4(5（!;8）

样品序号 本方法+-(8含量／= 光度法+-(8含量／=
2 >1’9 >1’’
- 2-127 2-1-3
) ?1)2 ?1->
’ ’199 ’198
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