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前 言

本文件按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件是 GB/T 5750《生活饮用水标准检验方法》的第 4 部分。 GB/T 5750 已经发布了以下部分：

——第 1 部分：总则；

－第 2 部分：水样的采集与保存；

－第 3 部分：水质分析质扯控制；

-－第 4 部分：感官性状和物理指标；

——第 5 部分：无机非金属指标；

－第 6 部分：金属和类金属指标；

—第 7 部分：有机物综合指标；

——第 8 部分：有机物指标；

－第 9 部分：农药指标；

－第 10 部分：消毒副产物指标；

——第 11 部分：消毒剂指标；

—第 12 部分：微生物指标；

——第 13 部分：放射性指标。

本文件代替 GB/T 5750. 4—2006 《生活饮用水标准检验方法 感官性状和物理指标》，与

GB/T 5750.4-2006 相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

a) 增加了“术语和定义”（见第 3 章）；

b) 增加了 6 个检验方法（见 6.2 、 6.3 、 12.2 、 12.3 、 13.3 、 13.4);

c) 删除了 1 个检验方法（见 2006 年版的 9.2) 。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中华人民共和国国家卫生健康委员会提出并归口。

本文件起草单位：中国疾病预防控制中心环境与健康相关产品安全所、中国科学院生态环境研究中

心、北京市疾病预防控制中心、河南省疾病预防控制中心、广东省疾病预防控制中心。

本文件主要起草人：施小明、姚孝元、张岚、陈永艳、吕佳、岳银玲、王君、于建伟、李勇、张棺杰、李敏、

陈曦、张森、杨敏、陈斌生、夏芳、连晓文、谢琳娜。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

—1985 年首次发布为 GB/T 5750—1985,2006 年第一次修订为 GB/T 5750.4—2006; 

—本次为第二次修订。
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引 言

GB/T 5750《生活饮用水标准检验方法》作为生活饮用水检验技术的推荐性国家标准，与 GB 5749 

《生活饮用水卫生标准》配套，是 GB 5749 的重要技术支撑，为贯彻实施 GB 5749 、开展生活饮用水卫生

安全性评价提供检验方法。

GB/T 5750 由 13 个部分构成。

——第 1 部分：总则。目的在千提供水质检验的基本原则和要求。

—第 2 部分：水样的采集与保存。目的在千提供水样采集、保存、管理、运输和采样质量控制的基

本原则、措施和要求。

－第 3 部分：水质分析质批控制。目的在千提供水质检验检测实验室质蜇控制要求与方法。

—第 4 部分：感官性状和物理指标。目的在千提供感官性状和物理指标的相应检验方法。

－第 5 部分：无机非金属指标。目的在于提供无机非金属指标的相应检验方法。

—第 6 部分：金属和类金属指标。目的在于提供金属和类金属指标的相应检验方法。

－第 7 部分：有机物综合指标。目的在于提供有机物综合指标的相应检验方法。

－第 8 部分：有机物指标。目的在千提供有机物指标的相应检验方法。

——第 9 部分：农药指标。目的在千提供农药指标的相应检验方法。

-—第 10 部分：消毒副产物指标。目的在千提供消毒副产物指标的相应检验方法。

—第 11 部分：消毒剂指标。目的在千提供消毒剂指标的相应检验方法。

——第 12 部分：微生物指标。目的在于提供微生物指标的相应检验方法。

－第 13 部分：放射性指标。目的在于提供放射性指标的相应检验方法。
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生活饮用水标准检验方法

第 4 部分：感官性状和物理指标

1 范围

本文件描述了生活饮用水中色度 、浑浊腮-丛却且己肉哏可见物、 pH、电导率、总硬度、溶解性总固

率、总硬度 、溶附性总固体、

测定方法 。

2 

件，

本文件。

GB/ 

GB/ 

GB/ 

4 色度

4. 1. 1 最低检测值

4.1.2 原理

源水中感官性状和物

和味、肉眼可见物、 pH、电导

的引用文

单）适用于

用氯铅酸钾和氯化钻配制成与天然水黄色色调相似的标准色列，用于水样目视比色测定 。 规定

1 mg/L 铅［以 (PtCl6 ) 2一 形式存在］所具有的颜色作为 1 个色度单位，称为 1 度 。 即使轻微的浑浊度也

干扰测定，浑浊水样测定时需先离心 ，使之清澈 。

4. 1.3 试剂

4. 1.3. 1 纯水 ：取蒸熘水经 0. 22 µm 滤膜过滤后使用 。

4. 1.3.2 铅－钻标准溶液 ： 称取 1.246 g 纨铅酸钾 (K2 PtCl6 ) 和 1.000 g 干燥 的六水合氯化钻 (CoCl2 • 

6比 0) ， 溶千 100 mL 纯水中，加入 100 mL 盐酸(pzo = l. 1 9 g/mL ) ，用纯水定容至 1 000 mL。 此标准溶

4 1 
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液的色度为 500 度。

4.1.4 仪器设备

4. 1.4. 1 成套高型无色具塞比色管： 50 mL 。

4. 1.4.2 离心机。

4. 1.5 试验步骤

4. 1.5. 1 测定前除去水样中的悬浮物，取 50 mL 透明的水样千比色管中。如水样色度过高，可取少量

水样，加纯水稀释后比色，将结果乘以稀释倍数。

4.1.5.2 另取比色管 11 支，分别加人铅－钻标准溶液 O mL 、 0.50 mL 、 1.00 mL 、 1.50 mL 、 2.00 mL 、

2.50 mL 、 3.00 mL 、 3.50 mL 、4.00 mL 、 4.50 mL 和 5.00 mL，加纯水至刻度，摇匀，配制成色度为 0 度、

5 度、 10 度、 15 度、 20 度、25 度、30 度、 35 度、40 度、45 度和 50 度的标准色列，可长期使用。

4. 1.5.3 将水样与铅－钻标准色列比较。如水样与标准色列的色调不一致，即为异色，可用文字描述。

4.1.6 试验数据处理

按式(1)计算色度：

D= 
Vi X 500 

V 

式中：

D —水样中的色度，单位为度；

vl—相当千铅－钻标准溶液的用量，单位为亳升(mL);

V 水样体积，单位为毫升(mL) 。

5 浑浊度

5. 1 散射法－福尔马阱标准

5. 1. 1 最低检测值

本方法浑浊度最低检测值为 0.5 散射浊度单位(NTU) 。

••••••••••••••••••••••••••••.• (1) 

浑浊度是反映水源水及生活饮用水物理性状的一项指标，用以表示水的浑浊程度。水的浑浊度是

由于水中存在悬浮物或胶态物，或两者造成的光学散射或吸收行为引起的。

5.1.2 原理

在相同条件下用福尔马阱标准混悬液散射光的强度和水样散射光的强度进行比较。散射光的强度

越大，表示浑浊度越高。

5.1.3 试剂

警示：硫酸阱具致癌毒性，避免吸入、摄入和与皮肤接触！

5. 1.3. 1 纯水：取蒸熘水经 0.22 µm 滤膜过滤后使用。

5. 1.3.2 硫酸阱溶液(10 g/L) ：称取硫酸阱[(NH2)2 • H2S01 ，又名硫酸联胺］ 1.000 g 溶于纯水并于

100 mL 容盐瓶中定容。

5. 1.3.3 六亚甲基四胺溶液(100 g/L) ：称取六亚甲基四胺[(CH2)5凡 ]10.00 g 溶千纯水，于 100 mL 容

量瓶中定容。
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5. 1.3.4 福尔马阱标准混悬液：分别吸取硫酸阱溶液 5.00 mL、六亚甲基四胺溶液 5.00 mL 千 100 mL 

容批瓶内，混匀，在 25 °C 士 3 °C放置 24 h 后，加入纯水至刻度，混匀。此标准混悬液浑浊度为 400 NTU，可

使用约一个月，或使用有证标准溶液。

5. 1.3.5 福尔马阱标准使用溶液：将福尔马阱标准混悬液用纯水稀释 10 倍。此混悬液浑浊度为

40 NTU，使用时再根据需要适当稀释。

5.1.4 仪器设备

散射式浑浊度仪。

5.1.5 试验步骤

按操作手册进行操作，浑浊度超过 40 NTU 时，可用纯水稀释后测定。

5.1.6 试验数据处理

根据仪器测定时所显示的浑浊度读数乘以稀释倍数计算结果。

5.2 目视比浊法－福尔马阱标准

5.2. 1 最低检测值

本方法浑浊度最低检测值为 1 散射浊度单位(NTU) 。

5.2.2 原理

在适当温度下，硫酸阱与六亚甲基四胺聚合，形成白色高分子聚合物，以此作为浑浊度标准溶液，在

一定条件下与水样浑浊度相比较。

5.2.3 试剂

5.2.3. 1 纯水：见 5.1.3.1 。

5.2.3.2 硫酸阱溶液(10 g/L) ：见 5.1.3.2 。

5.2.3.3 六亚甲基四胺溶液(100 g/L) ：见 5.1.3.3 。

5.2.3.4 福尔马阱标准混悬液：见 5.1.3.4 。

5.2.4 仪器设备

成套高型无色具塞比色管： 50 mL，玻璃质批及直径均一致。

5.2.5 试验步骤

5.2.5. 1 摇匀后吸取浑浊度为 400 NTU 的福尔马阱标准混悬液 0 mL 、 0.25 mL 、 0.50 mL 、 0. 75 mL 、

1.00 mL 、 1.25 mL 、 2.50 mL 、 3.75 mL 和 5.00 mL 分别置于成套的 50 mL 比色管内，加纯水至刻度，摇

匀后即得浑浊度为 0 NTU 、 2 NTU 、 4 NTU 、 6 NTU 、 8 NTU 、 10 NTU 、 20 NTU 、 30 NTU 和 40 NTU 

的标准混悬液。

5.2.5.2 取 50 mL 摇匀的水样，置千同样规格的比色管内，与浑浊度标准混悬液系列同时振摇均匀

后，由管的侧面观察，进行比较。水样的浑浊度超过 40 NTU 时，可用纯水稀释后测定。

5.2.6 试验数据处理

浑浊度结果可于测定时直接比较读取，乘以稀释倍数。不同浑浊度范围的读数精度要求见表 1 。
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表 1 不同浑浊度范围的读数精度要求

浑浊度范围／NTU

1~10（不含）

10-100（不含）

100-400（不含）

400-700（不含）

700 及以上

6 臭和味

6. 1 嗅气和尝昧法

6. 1. 1 仪器设备

锥形瓶： 250 mL 。

6.1.2 试验步骤

6. 1.2. 1 原水样的臭和味

读数精度／NTU

1 

5 

10 

50 

100 

取 100 mL 水样，置于 250 mL 锥形瓶中，振摇后从瓶口嗅水的气味，用适当文字描述，并按六级记

录其强度，见表 2 。

注：分析在通风良好、无异味的环境中进行，分析人员测试前 30 min 避免进食、喝饮料或吸烟，患感冒、过敏症者或

有其他相关问题时不参加闻测。分析人员身体无异味，避免使用香皂、香水、修脸剂等，避免外来气味对试验的

干扰。闻测高异臭强度样品后休息 15 min 以上继续进行分析，当分析人员出现嗅觉疲劳时停止试验，在无气

味的房间进行休息。

与此同时，取少批水样放人口中，不要咽下，品尝水的味道，予以描述，并按六级记录强度，见表 2 。

6. 1.2.2 原水煮沸后的臭和味

将上述锥形瓶内水样加热至开始沸腾，立即取下锥形瓶，稍冷后按上法嗅气和尝味，用适当的文字

加以描述，并按 6 级记录其强度，见表 2 。

表 2 臭和味的强度等级

等级 强度 说明

。 无 无任何臭和味

1 微弱 一般饮用者甚难察觉，但臭、味敏感者可以发觉

2 弱 一般饮用者刚能察觉

3 明显 己能明显察觉

4 强 已有很显著的臭味

5 很强 有强烈的恶臭或异味

注：必要时用活性炭处理过的纯水作为无臭对照水。
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6.2 嗅阔值法

6.2.1 原理

GB/ T 5750.4一2023

用无臭水稀释水样，直至闻出最低可辨别臭气的浓度（称嗅阔浓度） ，用其表示嗅的闾限 。 水样稀释

到刚好闻出臭味时的稀释倍数称为嗅闾值(TON)。由千分析人员的嗅觉敏感度有差别 ，对千同一水样

无绝对的嗅阙俏。 分析人员在过度工作中敏感性会减弱，甚至每天或一天之内也不一样，臭味特征及产

臭物浓度的反应也因人而异。一般悄况下，分析人员人数为 3 人～5 人，人数越多越有可能获得准确一

致的 试验结果 。

6.2.2 试剂

三烹气气::70g/Lj
6.2.2.5 

100 mL 

6.2.2.6 

于容址瓶

1.00 mL , 

6.2.2.7 

中，用甲

无臭水定

容至 200

6.2.3. 1 屯热恒温决思恩百遇S ] 00°C ，控溫精度为士1 ·c 。
6.2.3.2 具塞锥形

6.2.3.3 溫度计 ： o ·c ~ 10 

6.2.4 样品

6.2.4.1 样品采集

10 mg ， 四千

示准溶液 。
i 
准储备溶液
I 
从 中 吸取

批瓶中，用

无臭水定

500 mL 棕色玻朗瓶采样 。 样品采栠时，使水样在取样瓶完全充满且没有气泡，再盖上瓶塞 。 若样

品 中含有余氯，应在取样瓶中加入硫代硫酸钠溶液 [p(Na2 S2 趴 · 5 1-120) = 70 g/ L] ， 参考投入扯为

0.2 mL/500 mL 水样 。

6.2.4.2 样品保存

样品采集后于 0 °C~4 °C 冷藏保存，保存时间为 24 h 。

6.2.5 试验步骤

6.2.5.1 选定分析人员 ：取 2－甲基异荻醇标准使用溶液或土臭素标准使用溶液 150 mL 于 250 mL 具塞
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锥形瓶中，让拟选定的分析人员闻其气味。

注 1 ：未闻出气味的分析人员不被选定检测；拟选定的分析人员避免制备试样或知道试样的稀释浓度，且样瓶编

暗码。

注 2：分析在通风良好、无异味的环境中进行，分析人员测试前 30 min 避免进食、喝饮料或吸烟，患感冒、过敏症者

或有其他相关问题时不参加闻测。分析人员身体无异味，避免使用香皂、香水、修脸剂等，避免外来气味对试

验的干扰。闻测高异臭强度样品后休息 15 min 以上继续进行分析，当分析人员出现嗅觉疲劳时停止试验，在

无气味的房间进行休息。

6.2.5.2、取 150 mL 水样置于 250 mL 具塞锥形瓶中，将具塞锥形瓶放入电热恒温水浴锅内水浴加热至

60 °C ，恒温 5 min 后取出锥形瓶，轻轻振荡 2 s~3 s，去塞闻其气味。同时做一无臭水空白试验。与无
臭水对比，如水样未闻出气味，记录水样嗅阔值为 1 。

6.2.5.3 如水样闻出气味，则另取适批水样，加入无臭水，使水样总体积为 150 mL，同上述步骤，记录确

定闻出最低臭味时水样的稀释倍数，确定水样的嗅阔值(TON) 。不同取样体积水样的嗅阔值见表 3 。

注：试验在无气味的房间进行。

表 3 不同取样体积水样的嗅阔值

水样体积／mL 加入无臭水体积／mL 嗅阔值

150 。 1.0 

75.0 75.0 2.0 

50.0 100 3.0 

37.5 112.5 4.0 

30.0 120 5.0 

6.2.6 试验数据处理

按式(2)计算水样的嗅阔值(TON):

TON 
A+B = ~.............................. (2) 

A 

采用测定结果的几何均数按式(3)计算多人参加试验测定水样的嗅阔值(TON):

TON=;;TONI X TON2 X …X TONn …………………………(3) 

式中：

TON ——水样的嗅阔值；

A ——水样的体积，单位为毫升(mL);

B —无臭水的体积，单位为毫升(mL);

n —分析人员个数(n~3);

TONn-－第 n 个分析人员测定的嗅阔值。

6.2.7 精密度

6 个实验室分别分析并测定了生活饮用水及其水源水，生活饮用水嗅阙值相对标准偏差为 0%～

3.6% ，水源水嗅阔值相对标准偏差为 0%～6.7% 。

6.3 嗅觉层次分析法

6.3.1 原理

选定分析人员 3 人～5 人组成嗅觉评价小组，将水样加热到 45 °C ，使臭溢出，分析人员闻其臭气。
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各分析人员先单独评价测试水样的异臭类型和异臭强度等级，再共同讨论确定水样的异臭类型，其中异

臭强度等级取平均值。

6.3.2 试剂

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水，现用现备。

6.3.2. 1 无臭水：用活性炭处理过的无异臭异味的纯水。

6.3.2.2 己酸(GH12O)标准品：纯度~95% 。

6.3.2.3 2, 6－壬二烯陛(C9 HH 0)标准品：纯度~95% 。

6.3.2.4 土臭素 (C12 H22 0)标准品：纯度~95% 。

6.3.2.5 2－甲基异荻醇(C11 H200)标准品：纯度~95% 。

6.3.2.6 2－甲基异荻醇 (C,1 H200) 标准储备溶液[p(2-MIB) = 100 mg/L] ：称取 2－甲基异荻醇标准品

10 mg，置千 100 mL 容批瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，此溶液 p(2-MIB)=100 mg/L。或使用有证

标准溶液。

6.3.2.7 2－甲基异荻醇标准使用溶液[p(2-MIB) =0.04 µg/L] ：取 100 µL 2－甲基异荻醇标准储备溶液

千 100 mL 容批瓶中，用无臭水定容至刻度 100 mL，此溶液可于 0 °C~4 °C 冷藏保存 1 个月。使用时再

从中吸取 100 µL，用无臭水定容至 250 mL。

6.3.2.8 土臭素 (C12 H22 0) 标准储备溶液 [p (GSM) = 100 mg/L] ：称取土臭素标准品 10 mg，置于

100 mL 容扯瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，此溶液 p(GSM)=lOO mg/L。或使用有证标准溶液。

6.3.2.9 抗坏血酸溶液[p(~ 比Os)= 100 g/L] ：称取 10 g 抗坏血酸溶千无臭水中，稀释至 100 mL, 

0 °C-4 °C 冷藏贮存备用，每周配制。

6.3.3 仪器设备

6.3.3. 1 恒温水浴锅：控温精度士 1 °C 。

6.3.3.2 移液器：20 µL 和 100 µL 。

6.3.3.3 温度计： 0 °C-100 °C 。

6.3.3.4 量筒： 200 mL 。

6.3.3.5 容拭瓶： 100 mL 和 250 mL 。

6.3.3.6 取样瓶：具塞玻璃瓶，不小于 500 mL。

6.3.3.7 样品瓶：具塞磨口锥形瓶，500 mL 。

6.3.4 样品

6.3.4. 1 样品采集

500 mL 棕色玻璃瓶采样，样品采集时，使水样在取样瓶完全充满且没有气泡，再盖上瓶塞。样品

中含有余氯，应在取样瓶中加人抗坏血酸溶液[p(C6比 Os)=lOO g/L] ，参考投入批为 0.1 mL/500 mL 

水样。

6.3.4.2 样品保存

样品采集后于 0 °C,,..._,4 °C 冷藏保存，保存时间为 24 h 。

6.3.5 试验步骤

6.3.5. 1 嗅觉评测

以 2－甲基异荻醇标准使用溶液[p(2-MIB)=0.04 µg/L]对分析人员进行嗅觉灵敏度测试，按照
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6.3.5.2 和 6.3.5.3 进行样品准备及分析，测试结果为土霉味异臭强度等级为 4~6 时方可进行样品分析。

6.3.5.2 样品准备

量取 200 mL 水样至样品瓶中，置千 45 °C水浴中加热 10 min,_, 15 min 。

6.3.5.3 样品分析

分析人员分别对水样进行闻测。闻测时，一只手托住瓶底，另一只手压紧瓶盖，以画圆圈的形式轻

轻摇动样品瓶 2s~3s；再将样品瓶靠近鼻孔 3 cm,__,5 cm，移除瓶盖，进行闻测。分析下一个水样时，分

析人员先闻无臭水，休息 2 min 以上，方可再进行水样分析。

注 1 ：分析在通风良好、无异味的环境中进行，分析人员测试前 30 min 避免进食、喝饮料或吸烟，患感冒、过敏症者

或有其他相关问题时不参加闻测。分析人员身体无异味，避免使用香皂、香水、修脸剂等，避免外来气味对试

验的干扰。闻测高异臭强度样品后休息 15 min 以上继续进行分析，当分析人员出现嗅觉疲劳时停止试验，在

无气味的房间进行休息。

注 2：样品瓶加热升温时可能会有器皿塞蹦出现象，注意观察，防止伤人。

注 3：分析人员对样品进行闻测时，不接触瓶颈部位。

注 4：清洗盛装含有异臭的水样或者长时间空盟的样品瓶时，用无臭的洗涤剂进行清洗，然后用自来水反复冲洗

3 次，最后用无臭水洗涤 3 次，皖干或者低温烘干备用。

6.3.5.4 结果记录

6.3.5.4.1 异臭强度分为 7 个等级，按表 4 记录闻测得到的异臭类型和异臭强度等级。

表 4 异臭强度等级表

序号 异臭强度等级 异臭强度描述 说明

1 。 无 无任何异臭

2 2 微弱 一般饮用者甚难察觉，但嗅觉敏感者可以察觉

3 4 弱 一般饮用者刚能察觉，易分辨出不同的异臭种类

4 6 中等强度 己能明显察觉异臭

5 8 较强 有较强的异臭，闻测时有刺激性感觉

6 10 强 有很显著的异臭，长时间闻测难以忍受

7 12 很强 有强烈的恶臭或异味，强度让人无法忍受

6.3.5.4.2 进行水样分析时，记录第一感觉的测定结果；当水样中的异臭难以描述时，分析人员应重新

对其进行分析。

6.3.5.5 质噩控制

6.3.5.5.1 对照试验：取 200 mL 无臭水，和水样同时进行分析，检测结果不能有任何异臭的检出。样品

分析时，对照试验每批进行一次。

6.3.5.5.2 加标试验：选择 1 种～2 种常见的参考致臭物质，用无臭水配制成一定浓度的标准溶液和标

准系列。参考致臭物质的异臭类型及标准溶液浓度见表 5，标准系列的配制浓度及对应的异臭强度等

级见表 6。按照样品分析步骤对其进行测定，记录水样的异臭类型及异臭强度等级，水样异臭强度等级

测定值与理论计算值不应超过 2 个异臭强度等级单位。同时以参考致臭物质标准系列浓度的对数值为

横坐标，异臭强度等级为纵坐标绘制浓度－响应曲线，两者之间应呈线性关系，相关系数应大千 0.80。样
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品分析时 ，每个月在水样检测前应进行一次加标试验 。

表 5 参考致臭物质异臭类型及标准溶液浓度

组分名称

2- IIl 从异坎醉

土臭索

2 , 6-壬二烯醒

已醒

异臭类型

土祔味

土霜味

黄瓜味

腐败胡桃油味

质拭浓度／（ I，g/ L )

0.200 

0.200 

10 .0 

200 

已醒

。

0.35 

.50 

.00 

6 . 3.6. 1 水样灯析束库黜牢霆鳍症嗨瓣响命霾畛堁通了了寸单一异臭

芦圣类＼沁言芦：：：言的了臭二了取各分析人员定结的符术平均俏，
人员对每种异臭测 … 结果

样品描述

采样时间

分析人员编号
异臭类型 l

测定结果

异臭类型 2 异臭类型 3

2 

3 

4 

分析结果

6.3.6.2 本方法中异臭强度等级与 6. 1 中的臭和味强度等级对应关系，见表 8。
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表 8 异臭强度等级对照表

异臭强度等级
异臭强度描述 说明

嗅气和尝味法 嗅觉层次分析法

无 无任何异臭 。 。

微弱 一般饮用者甚难察觉，但臭味敏感者可以察觉 1 l （不含）～3

弱 一般饮用者刚能察觉 2 3 （不含）～5

明显 己能明显察觉 3 5 （不含）～ 7

强 已有很显著的臭味 4 7（不含）～ 10

很强 有强烈的恶臭或异臭 5 10（不含）～ 12

7 肉眼可见物

7. 1 宜接观察法

将水样摇匀，倒入洁净透明的锥形瓶中在光线明亮处迎光直接观察，记录所观察到的肉眼可见物。

8 pH 

8. 1 玻璃电极法

8. 1. 1 原理

用本方法测定 pH 值可准确到 0.01 。

pH 值是水中氢离子活度倒数的对数值。水的色度、浑浊度、余氯、氧化剂、还原剂、较高含盐批均

不干扰测定，但在较强的碱性溶液中，当有大批钠离子存在时会产生误差，使读数偏低。

以玻璃电极为指示电极，饱和甘采电极为参比电极，插入溶液中组成原电池。当氢离子浓度发生变

化时，玻璃电极和甘采电极之间的电动势也随之变化，在 25 °C 时，每单位 pH 标度相当于 59.1 mV 电动

势变化值，在仪器上直接以 pH 的读数表示。仪器配有温度差异补偿装置。

8. 1.2 试剂

除非另有说明，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水，现用现备。

8.1.2. 1 邻苯二甲酸氢钾标准缓冲溶液：称取 10.21 g 在 105 °C 烘干 2 h 的邻苯二甲酸氢钾

(KHC8 凡 04 汃溶千纯水中，并稀释至 1 000 mL，此溶液的 pH 值在 20 °C 时为 4.00 ，或使用有证标准

物质。

8. 1.2.2 混合磷酸盐标准缓冲溶液：称取 3.40 g 在 105 °C 烘干 2 h 的磷酸二氢钾 (KH2PO◄) 和 3.55 g 

磷酸氢二钠(Na2HP04) ，溶于纯水中，并稀释至 1 000 mL。此溶液的 pH 值在 20 °C 时为 6.88 ，或使用

有证标准物质。

8. 1.2.3 四硐酸钠标准缓冲溶液：称取 3.81 g 十水合四硐酸钠(Na2B◄ 01 • 10比 0) ，溶于纯水中，并稀

释至 1 000 mL，此溶液的 pH 值在 20 °C 时为 9.22 ，或使用有证标准物质。

8.1.2.4 配制上述缓冲溶液所用纯水均为新煮沸并放冷的蒸熘水。配成的溶液应储存在聚乙烯瓶或硬

质玻璃瓶内。此类溶液可以稳定 l 个月～ 2 个月。以上三种缓冲溶液的 pH 值随温度变化而稍有差

异，见表 9 。
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表 9 pH 标准缓冲溶液在不同温度时的 pH 值

标准缓冲溶液的 pH 值
温度／"C

邻苯二甲酸氢钾标准缓冲溶液 混合磷酸盐标准缓冲溶液

。 4.00 6.98 

5 4.00 6.95 

10 4.00 6.92 

15 4.00 6.90 

20 4.00 6.88 

25 4.01 6.86 

30 4.02 6.85 

35 4.02 6.84 

40 4.04 6.84 

8.1.3 仪器设备

8. 1.3. 1 精密酸度计：测社范围 0~14。精度小于或等于 0.02 。

8. 1.3.2 pH 玻璃电极。

8. 1.3.3 饱和甘采电极。

8. 1.3.4 温度计： 0 °C,__, 50 °C 。

8. 1.3.5 塑料烧杯： 50 mL。

8.1.4 试验步骤

8. 1.4. 1 玻璃电极在使用前应放人纯水中浸泡 24 h 以上。

8. 1.4.2 仪器校正：仪器开启 30 min 后，按仪器使用说明书操作。

GB/T 5750.4一2023

四淜酸钠标准缓冲溶液

9.46 

9.40 

9.33 

9.28 

9.22 

9.18 

9.14 

9.10 

9.07 

8.1.4.3 pH 定位：选用一种与被测水样 pH 接近的标准缓冲溶液，重复定位 1 次～ 2 次，当水样 pH<

7.0 时，使用邻苯二甲酸氢钾标准缓冲溶液定位，以四堋酸钠或混合磷酸盐缓冲溶液复定位；如果水样

pH>7.0 时，则用四硐酸钠缓冲溶液定位，以邻苯二甲酸氢钾或混合磷酸盐缓冲溶液复定位。

注：如发现三种缓冲溶液的定位值不成线性，检查玻璃电极的质拭。

8.1.4.4 用洗瓶以纯水缓缓淋洗 2 个电极数次，再以水样淋洗 6 次～8 次，然后插入水样中， 1 min 后直

接从仪器上读出 pH 值。

注 1 ：甘采电极内为氯化钾的饱和溶液，当室温升高后，溶液可能由饱和状态变为不饱和状态，故保持一定批氯化钾

晶体。

注 2: 对于 pH 值大于 9 的溶液，测定 pH 值的电极为高碱玻璃电极。

8.2 标准缓冲溶液比色法

8.2. 1 原理

用本方法测定 pH 值可准确到 0.1 。

不同的酸碱指示剂在一定的 pH 范围内显示出不同颜色。在一系列已知 pH 值的标准缓冲溶液及

水样中加入相同的指示剂，显色后比对测得水样的 pH 值。

水样带有颜色、浑浊或含有较多的游离余氯、氧化剂、还原剂时均有干扰。
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8.2.2 试剂

除非另有说明，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水，现用现备。

8.2.2. 1 邻苯二甲酸氢钾溶液[c (KHCs比 04) =0.10 mol/L] ：将邻苯二甲酸氢钾 (KHC8比 04) 置于

105 °C烘箱内干燥 2 h，放在硅胶干燥器内冷却 30 min，称取 20.422 g 溶于纯水中，并定容至

1 000 mL，或使用有证标准物质。

8.2.2.2 磷酸二氢钾溶液[c(KH2P04)=0.10 mol/L] ：将磷酸二氢钾 (KH2P04)置千 105 °C 烘箱内干

燥 2 h，于硅胶干燥器内冷却 30 min，称取 13.609 g 溶于纯水中，并定容至 1 000 mL，静置 4 d 后，倾出

上层澄清液，贮存千清洁瓶中。所配成的溶液应对甲基红指示剂呈显著红色，对漠酚蓝指示剂呈显著紫

蓝色。或使用有证标准物质。

8.2.2.3 硐酸－氯化钾混合溶液[c(H心03)=0.10 mol/L,c(KCl)=0.10 mol/L] ：将堋酸（比B03)用研

钵研碎，放入硅胶干燥器中，24 h 后取出，称取 6.20 g；另称取 7.456 g 干燥的氯化钾(KCI) ，一并溶解于

纯水中，并定容至 1 000 mL，或使用有证标准物质。

注：配制上述缓冲溶液所需的纯水均为新煮沸冷却的蒸熘水。

8.2.2.4 氢氧化钠溶液[c(NaOH)=0.100 0 mol/L] ：称取 30 g 氢氧化钠 (NaOH) ，溶于 50 mL 纯水

中，倾人 150 mL 锥形瓶内，冷却后用橡皮塞塞紧，静置 4 d 以上，使碳酸钠沉淀。小心吸取上清液约

10 mL，用纯水定容至 1 000 mL。此溶液浓度约为 c(NaOH) =0.1 mol/L，其准确浓度用邻苯二甲酸氢

钾标定，方法如下。

将邻苯二甲酸氢钾 (KHCs凡 04) 置于 105 °C 烘箱内烘至恒蜇，称取 0.5 g，精确到 0.1 mg，共称

3 份，分别置于 250 mL 锥形瓶中，加入 100 mL 纯水，使邻苯二甲酸氢钾完全溶解，然后加入 4 滴酚猷

指示剂，用氢氧化钠溶液滴定至淡红色 30 s 内不褪为止。滴定时应不断振摇，但滴定时间不宜太久，以

免空气中二氧化碳进入溶液而引起误差。需同时滴定一份空白溶液，并从滴定邻苯二甲酸氢钾所用的

氢氧化钠溶液亳升数中减去此数值，按式(4)计算出氢氧化钠原液的准确浓度：

Ct (NaOH) = 
m 

(V - V0) X 0.204 2 
••••.•••••.••••••••••••••••••• (4) 

式中：

c1 (NaOH)—氢氧化钠溶液浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

m ——邻苯二甲酸氢钾的质量，单位为克(g);

V -—滴定邻苯二甲酸氢钾所用氢氧化钠溶液体积，单位为毫升(mL);

V。 -－一滴定空白溶液所用氢氧化钠溶液体积，单位为毫升(mL);

0.204 2 —与 1.00 mL 氢氧化钠标准溶液[c (NaOH) = 1.000 mol/L]所相当的邻苯二甲酸氢

钾的质揖，单位为微克每摩尔(µ.g/mol) 。

根据氢氧化钠原液的浓度，按照式(5)计算配制 0.100 0 mol/L 的氢氧化钠溶液所需原液体积，并

用纯水定容至所需体积。

式中：

V2 X 0.100 0 
V1= 

c1 (NaOH) 

V1 ——原液体积，单位为毫升(mL);

V2 一稀释后体积，单位为毫升(mL);

c1 (NaOH) 一—原液浓度，单位为摩尔每升(mol/L) 。

•••••••••••••••••••••••••••••• (5) 

8.2.2.5 氯酚红指示剂[p(C19H12Cl20sS)=0.4 g/L] ：称取 100 mg 氯酚红(C19 H12Cl20sS) ，置千玛瑙

研钵中，加入 23.6 mL 0.01 mol/L 氢氧化钠溶液，研磨至完全溶解后，用纯水定容至 250 mL。此指示

剂适用的 pH 范围为 4.8,..._,6.4 。
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8.2.2.6 浪百里酚蓝指示剂[p(C27 卜压Br2 0, S)=0. 4 g/L] ：称取 100 mg 浪百里酚蓝CC21 H2s Br2 Os S ，义

称麝香草酚蓝），性千玛瑙研钵中 ，加入 16 . 0 mL 0.01 mol/L 氢氧化钠溶液，研磨至完全溶解后，川纯水

定容至 250 mL 。 此指示剂适用的 pH 范围为 6.2~7. 6 。

8.2.2.7 酚红指示剂[p(C19 卜儿 Os S) = 0.4 g/L] ： 称取 100 mg 酚红 (C19 H 14 05 S) ， 罚于玛瑙研钵中，加

人 28. 2 mL 0.01 mol/L 氢氧化钠溶液 ，研磨至完全溶解后，用纯水定容至 250 mL 。 此指示剂适川的

pH 范围为 6.8~8. 4 。

8.2.2.8 百里酚蓝指示剂[pCC21 H 30 0s S)=0. 4 g/L] ： 称取 100 mg 百里酚蓝(C27 卜压Os S ， 又称麝香草

酚蓝） ，惯于玛瑙研钵中，加入 21.5 mL 0.01 mol/L 氢氧化钠溶液，研磨至完全溶韶后，用纯水定容至

250 mL 。 此指示剂适用的 pH 范伟l 为 8 .0~9.6 。

8.2.2. 9 酚猷指示剂 [p (C20 凡

[<p （C2 凡 OH ) =95%］ 中， ．砂

8.2.3 仪器设备

8.2.3.1 

8.2.3.2 

8.2.3.3 

8.2.3.4 

8.2.4. 1.1 按照表 1

;）猷 (C2O H 1 ·1 。4) ， 溶于 50 mL 乙醇

l/ L`l~溶液至溶液刚呈现微红色 。

部一致 。

勹勹尸：；。气。氢：夕1：二芯已二二二；的安瓶中，向 pH 4.8~pH 6 . 4 的
标准缓冲溶液中各加 0. 5 mL 氯酚红指示剂 ； 向 pH 6.0~pH 7 . 6 标准缓冲溶液中各加 0.5 mL 浪百里酚

蓝指示剂 ； 向 pH 7.0~pH 8 . 4 标准缓冲溶液中各加 0. 5 mL 酚红指示剂；向 pH 8.0~pH 9 . 6 标准缓冲

溶液中各加 0. 5 mL 百里酚蓝指示剂 。 用喷灯迅速封口，然后放入铁丝筐中，将铁丝筐放在沸水浴内消

甜 30 min ，每隔 24 h 消祔一次 ，共 3 次 ，肾千暗处保存 。

pH 值

4.8 

5.0 

表 10 pH 4.8~pH 5.8 标准缓冲溶液的配制

邻苯二甲酸氢钾标准溶液体积／ml_ 氢氧化钠溶液体积／mL

50 16.5 

50 22.6 

用纯水定容至总体积／mL

100 

100 
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表 10 pH 4.8-pH 5.8 标准缓冲溶液的配制（续）

pH 值 邻苯二甲酸氢钾标准溶液体积／mL 氢氧化钠溶液体积／mL 用纯水定容至总体积／mL

5.2 50 28.8 100 

5.4 50 34.1 100 

5.6 50 38.8 100 

5.8 50 42.3 100 

表 11 pH 6.0-pH 8.0 标准缓冲溶液的配制

pH 值 磷酸二氢钾溶液体积／mL 氢氧化钠溶液体积／mL 用纯水定容至总体积／mL

6.0 50 5.6 100 

6.2 50 8.1 100 

6.4 50 11.6 100 

6.6 50 16.4 100 

6.8 50 22.4 100 

7.0 50 29.1 100 

7.2 50 34.7 100 

7.4 50 39.1 100 

7.6 50 42.4 100 

7.8 50 44.5 100 

8.0 50 46.1 100 

表 12 pH 8.0-pH 9.6 标准缓冲溶液的配制

pH 值 堋酸－氯化钾混合溶液体积／mL 氢氧化钠溶液体积／mL 用纯水定容至总体积／mL

8.0 50 3.9 100 

8.2 50 6.0 100 

8.4 50 8.6 100 

8.6 50 11.8 100 

8.8 50 15.8 100 

9.0 50 20.8 100 

9.2 50 26.4 100 

9.4 50 32.1 100 

9.6 50 36.9 100 

8.2.4.2 水样测定

吸取 10.0 mL 澄清水样，置千与标准系列同型的试管中，加入 0.5 mL 指示剂（指示剂种类与标准
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色列相同），混匀后放人比色架（图 1) 中的 5 号孔内。另取 2 支试管，各加人 10 mL 水样，插入 1 号与

3 号孔内。再取标准管 2 支，插入 4 号及 6 号孔内。在 2 号孔内放入 1 支纯水管。从比色架前面迎光观

察记录与水样相近似的标准管的 pH 值。

9 电导率

9. 1 电极法

9. 1. 1 原理

电导率是用数字来表示水溶液传导电流的能力。它与水中矿物质有密切的关系，可用于检测生活

饮用水及其水源水中溶解性矿物质浓度的变化和估计水中离子化合物的数量。

水的电导率与电解质浓度成正比，具有线性关系。水中多数无机盐以离子状态存在，是电的良好导

体，但是有机物不离解或离解极微弱，导电也很微弱的，因此用电导率不能反映这类污染因素。

一般天然水的电导率在 50 µS/ cm,,..._, 1 500 µS/ cm 之间，含无机盐高的水可达 10 000 µS/cm 以上。

水中溶解的电解质特性、浓度和水温与电导率的测定有密切关系。因此，试验条件和电导仪电极的

选择及安装可影响测掀电导率的精密度和准确度。

在电解质的溶液里，离子在电场的作用下，由于离子的移动具有导电作用。在相同温度下测定水样

的电导 G，它与水样的电阻 R 呈倒数关系，按式(6)计算：
1-R 

__ G •••••••••••••••••••.•••••••••• (6) 

式中：

G —水样的电导，单位为西门子(S);

R —水样的电阻，单位为欧姆(Q) 。

在一定条件下，水样的电导随着离子含批的增加而升高，电阻则降低。因此，电导率丫是电流通过

单位面积为 1 cm2 ，距离为 1cm 的两铅黑电极的电导能力，按式(7)计算：

L 
Y=GX-

A 
•••••••••••••••••••••••••••••• (7) 

式中：

Y ——水样的电导率，单位为微西门子每厘米(µS/cm);

G—水样的电导，单位为微西门子(µS);

L —两铅黑电极间的距离，单位为厘米(cm);

A—面积（测量电极的有效极板面积），单位为平方厘米(cm2) 。

注： 1 µS= 10-6 S;l µS/cm= 10 一 1 mS/m= 10-• S/m 。

电导率丫为给定的电导池常数 C 与水样电阻凡的比值，按式(8)计算，只要测定出水样的尺或水

样的 G,.,r 即可得出。

C r =C X Gs= —X 106 
Rs 

...…........................ (8) 

式中：

Y —电导率，单位为微西门子每厘米(µS/cm);

c —电导池常数，单位为每厘米(/cm);

G"—水样的电导，单位为微西门子(µS);

凡——水样的电阻，单位为欧姆(Q) 。

9.1.2 试剂

除非另有说明，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水，现用现备。
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氯化钾标准溶液[c (KCl) =0.010 00 mol/L] ：称取 0.745 6 g 在 110 °C 烘干后的优级纯氯化钾，溶

于新煮沸冷却的蒸熘水中（电导率小千 1 µS/cm) ，于 25 °C 时在容址瓶中稀释至 1 000 mL。此溶液

25 °C 时的电导率为 1 413 µS/cm，溶液应储存在塑料瓶中，或使用有证标准物质。

9. 1.3 仪器设备

9. 1.3. 1 电导仪。

9. 1.3.2 恒温水浴：温度控制为土0.1 °C 。

9. 1.4 试验步骤

9. 1.4. 1 将氯化钾标准溶液[c(KCD =0.010 00 mol/L]注入 4 支试管。再把水样注入 2 支试管中。把

6 支试管同时放人 25 °C 土 0.1 °C 恒温水浴中，加热 30 min，使管内溶液温度达到 25 °C 。

9. 1.4.2 用其中 3 管氯化钾溶液依次冲洗电导电极和电导池。然后将第 4 管氯化钾溶液倒入电导池

中，插入电导电极测量氯化钾的电导 GKcI或电阻 R-KClo

9. 1.4.3 用 1 管水样充分冲洗电极，测最另一管水样的电导 Gs 或电阻 Rso

依次测量其他水样。如测定过程中，温度变化小于 0.2 °C ，氯化钾标准溶液电导或电阻不必再次测

定。但不同批（日）测量时，应重新测扯氯化钾标准溶液电导或电阻。

9. 1.5 试验数据处理

9. 1.5. 1 电导池常数 C：等千氯化钾标准溶液的电导率(1 413 µS/cm)除以测得的氯化钾标准溶液的电

导。测定温度为 25 °C 士 0.1 °C ，按式 (9)计算：

C = 1 413/GKct ••••••••••••••••••.••••••••••• (9) 

式中：

c —电导池常数，单位为每厘米(/cm);

1 413-25 °C 时 0.010 00 mol/L 氯化钾标准溶液的电导率，单位为微西门子每厘米(µS/cm);

GKcl — 25 °C 时 0.010 00 mol/L 氯化钾标准溶液的电导，单位为微西门子(µS) 。

9. 1.5.2 水样在 25 °C 士0.1 °C时，电导率等于电导池常数乘以测得水样的电导，或除以在 25 °C 士 0.1 °C 时

测得水样的电阻，按式(10)计算：

式中：

C 
Y =C X Gs=~ X 106 

Rs 

y -25 °C 时水样的电导率，单位为微西门子每厘米(µS/cm);

c —电导池常数，单位为每厘米(/cm);

Gs-25 °C 时水样的电导，单位为微西门子(µ.S);

Rs-—25 °C 时水样的电阻，单位为欧姆(O) 。

9. 1.6 精密度和准确度

••• •••••••• •.• • • • ••• ••. ••• ••• · (10) 

21 个天然水样测定结果与理论值比较，平均相对误差为 4.2%～9.9% ，相对标准偏差为 3.7%,-.,,8.1% 。

10 总硬度

10. 1 乙二胺四乙酸二钠滴定法

10. 1. 1 最低检测质盎浓度

本方法最低检测质量 0.05 mg，若取 50 mL 水样测定，则最低检测质量浓度为 1.0 mg/L 。
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本方法主要干扰元素铁、猛、铝、铜、f梨、钻等金屈离子能使指示剂褪色或终点不明显 。 硫化钠及讯

化钾可隐蔽重金屈的干扰 ，盐酸胫胺可使高铁离子及商价猛离子还原为低价离子而消除其十扰 。

10. 1.2 原理

水样中的钙、镁离子与铭黑 T 指示剂形成紫红色敖合物 ， 这些赘合物的不稳定常数大于乙二胺四

乙酸钙和镁敖合物的不稳定常数 。 当 pH = l O 时 ，乙二胺四乙酸二钠先与钙离子，再与镁离子形成赘合

物 ，滴定至终点时 ，溶液呈现出铭黑 T 指示剂的纯蓝色 。

10. 1. 3 试剂

瞥示 ： 氮化钾溶液剧毒 ！

除非另有说明 ． 实验用－，

10 1 3 )) 1立严｀ g`:：` ｀｀三沁1:：（a此EÒ
溶液滴定至

注 1:

注 2 :

注 3:

注 4:

镁离子（，情`: ， 并、尽痪份，以知升水中碳酸钙的J.iJi从表示 。
10. 1.3.2 硫化

中 ，并稀释至 100 m L. 

10.1.3.3 盐酸轻胺溶液[p(l

水 中 ，并稀释至 100 m L 。

|,l 。 缓冲溶液放如1寸

中镁含扯很少

者在缓冲溶液

二钠滴定法测定钙、

10. 1.3.4 讯化钾溶液[p(KCN) = J OO g/ L] ：称取 10 . 0 g 讯化钾(KCN)溶于纯水中，并稀释至 100 mL 。

10. 1.3.5 乙二胺四乙酸二钠标准溶液[c(Na2 EDTA • 2 1士 0) = 0.01 mol/ L] ： 称取 3 . 72 g 二水合乙二

胺四乙酸二钠(Na2 EDTA • 2 H2 0)溶韶千 1 000 mL 纯水中，按如下方法标定其准确浓度，或使用有证

标准物质。

a) 锌标准溶液 ：称取 0. 6 g ~ 0.7 g 纯锌粒 ，溶于少扯盐酸溶液 (l+1) 中 ， 犹于水浴上温热至完全

溶解，转移至容批瓶中，纯水定容至 ］ 000 mL，并按式(11)计罚锌标准溶液的浓度 ：

式中 ：

,n 
c (Zn ) = 

65.39 X V 

c(Zn )—锌标准溶液的浓度 ，单位为摩尔每升(mol/ L);

m -—锌的质屈，单位为克(g) ;

... . . . .. ·..... . ..... . ... · · ·... (11 ) 
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V -—定容体积，单位为升(L);

65.39 —锌的摩尔质量，单位为克每靡尔(g/mol) 。

b) 吸取 25.00 mL 锌标准溶液于 150 mL 锥形瓶中，加入 25 mL 纯水，加入几滴氨水调节溶液至

近中性，再加 5 mL 缓冲溶液和 5 滴铭黑 T 指示剂，在不断振荡下，用 Na2EDTA 溶液滴定至

不变的纯蓝色，按式(12)计算 Na2EDTA 标准溶液的浓度。

c(Na2EDTA) = 
c(Zn) X V2 

· · · · · ·.. · ·.• · · · · · ·...... · · ·.. · (12) 
VI 

式中：

c(Na2EDTA)—Na2EDTA 标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

c(Zn) －—锌标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

V2 —所取锌标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

vl —消耗 Na2EDTA 溶液的体积，单位为亳升(mL) 。

10.1.3.6 铭黑 T 指示剂 [p(C20 H12 凡 Na01S) = 5 g/L] ：称取 0.5 g 铭黑 T(C20 H12 凡 Na01S) 用乙醇

[<p也比OH)=95%]溶解，并稀释至 100 mL。放置于冰箱中保存，可稳定一个月。

10. 1.4 仪器设备

10.1.4.1 锥形瓶： 150 mL。

10.1.4.2 滴定管： 10 mL 或 25 mL 。

10. 1.5 试验步骤

10.1.5.1 吸取 50.0 mL 水样（硬度过高的水样，可取适量水样，用纯水稀释至 50 mL，硬度过低的水

样，可取 100 mL) ，置于 150 mL 锥形瓶中。

10. 1.5.2 加入 1 mL"'2 mL 缓冲溶液， 5 滴铭黑 T 指示剂，立即用 Na2EDTA 标准溶液滴定至溶液从

紫红色转变成纯蓝色，同时做空白试验，记下用量。

10.1.5.3 若水样中含有金属干扰离子，使滴定终点延迟或颜色变暗，可另取水样，加入 0.5 mL 盐酸泾

胺溶液(10 g/L)及 1 mL 硫化钠溶液或 0.5 mL 氮化钾溶液再行滴定。

10.1.5.4 水样中钙、镁的重碳酸盐含抵较大时，要预先酸化水样，并加热除去二氧化碳，以防碱化后生

成碳酸盐沉淀，影响滴定时反应的进行。

10. 1.5.5 水样中含悬浮性或胶体有机物可影响终点的观察。可预先将水样蒸干并于 550 °C灰化，用纯

水溶解残渣后再行滴定。

10. 1.6 试验数据处理

总硬度用式(13)计算：

p(CaC03) = 
(Vi -Vo) X c X 100.09 

V 
X 1 000 •.••••••••. •••• · · ·...... (13) 

式中：

p(CaC03)—总硬度（以 CaC03 计），单位为毫克每升(mg/L);

vl —滴定中消耗乙二胺四乙酸二钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

V。 -—空白滴定所消耗 Na2EDTA 标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

c ——乙二胺四乙酸二钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

100.09 ——与 1.00 mL 乙二胺四乙酸二钠标准溶液[c(Na2EDTA)=l.OOO mol/L]相当的以毫

克表示的总硬度（以 CaC03 计），单位为克每摩尔 (g/mol);

v —水样体积，单位为毫升(mL) 。
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11 溶解性总固体

11. 1 称量法

11.1.1 原理

11.1.1.1 水样经过滤后，在一定温度下烘干，所得的固体残渣称为溶解性总固体，包括不易挥发的可溶

性盐类、有机物及能通过滤器的不溶性微粒等。

11. 1. 1.2 烘干温度一般采用 105 °C 士 3 °C 。但 105 °C 的烘干温度不能彻底除去高矿化水样中盐类所

含的结晶水。采用 180 °C 土 3 °C 的烘干温度，可得到较为准确的结果。

11. 1.1.3 当水样的溶解性总固体中含有多扯氯化钙、硝酸钙、氯化镁、硝酸镁时，由千这些化合物具有

强烈的吸湿性使称扯不能恒定质扯，此时可在水样中加入适扯碳酸钠溶液而得到改进。

11. 1.2 试剂

碳酸钠溶液[p(Na2C03) = 10 g/L] ：称取 10 g 无水碳酸钠(Na2C03) ，溶于纯水中，稀释至 1 000 mL。

11. 1.3 仪器设备

11. 1.3. 1 天平：分辨力不低于 0.000 1 g 。

11. 1.3.2 水浴锅。

11. 1.3.3 电恒温干燥箱。

11. 1.3.4 瓷蒸发皿： 100 mL。

11. 1.3.5 干燥器：用硅胶作干燥剂。

11. 1.3.6 中速定扯滤纸或滤膜（孔径 0.45 µm)及相应滤器。

11. 1.4 试验步骤

11. 1.4. 1 溶解性总固体（在 105 七土 3 °C 烘干）

11. 1.4. 1. 1 将蒸发皿洗净，放在 105 °C 士 3 °C烘箱内 30 min。取出，于干燥器内冷却 30 min 。

11. 1.4. 1.2 在天平上称掀，再次烘烤、称批，直至恒定质量（两次称批相差不超过 0.000 4 g) 。

11.1.4. 1.3 将水样上清液用滤器过滤。用无分度吸管吸取过滤水样 100 mL 千蒸发1IIl 中，如水样的溶

解性总固体过少时可增加水样体积。

11.1.4.1.4 将蒸发皿置于水浴上蒸干（水浴液面不要接触皿底）。将蒸发皿移人 105 °C 土 3 °C 烘箱

内， 1 h 后取出。干燥器内冷却 30 min ，称量。

11. 1.4. 1.5 将称过质址的蒸发皿再放人 105 °C 士 3 °C烘箱内 30 min，干燥器内冷却 30 min，称批，直至

恒定质量。

11. 1.4.2 溶解性总固体（在 180 °C 土 3 °C 烘干）

11. 1.4.2. 1 按溶解性总固体（在 105 °C 士 3 °C 烘干）步骤将蒸发皿在 180 °C 士 3 °C 烘干并称批至恒定

质扯。

11.1.4.2.2 吸取 100 mL 水样于蒸发皿中，精确加入 25.0 mL 碳酸钠溶液于蒸发皿内，混匀。同时做一

个只加 25.0 mL 碳酸钠溶液的空白。计算水样结果时应减去碳酸钠空白的质批。

11. 1.5 试验数据处理

按式(14)计算水样中溶解性总固体的质批浓度：
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p(TDS) = 
m1 -m。

V 
X 1 000 · · · ·.. · · · · · · · · · · · ·.. ·.•... ·•.• (14) 

式中：

p(TDS)—水样中溶解性总固体的质批浓度，单位为毫克每升(mg/L);

m, —蒸发皿和溶解性总固体的质批，单位为毫克(mg);

m 。 —蒸发皿的质批，单位为毫克(mg);

v —水样体积，单位为毫升(mL) 。

11. 1.6 精密度和准确度

279 个实验室测定溶解性总固体为 170.5 mg/L 的合成水样， 105 °C 烘干，测定的相对标准偏差为

4.9% ，相对误差为 2.0% ;204 个实验室测定同一合成水样， 180 °C烘干测定的相对标准差为 5.4% ，相对

误差为 0.4% 。

12 挥发酚类

12.1 4－氨基安替比林三氯甲皖萃取分光光度法

12. 1. 1 最低检测质量浓度

本方法最低检测质扯为 0.5,_,.g 挥发酚类（以苯酚计）。若取 250 mL 水样，则其最低检测质量浓度

为 0.002 mg/L 挥发酚类（以苯酚计）。

干扰物及其消除方法：水中还原性硫化物、氧化剂、苯胺类化合物及石油等干扰酚的测定。硫化物

经酸化及加人硫酸铜在蒸熘时与挥发酚分离；余氯等氧化剂可在采样时加入硫酸亚铁或亚珅酸钠还原。

苯胺类在酸性溶液中形成盐类不被蒸出。石油可在碱性条件下用有机溶剂萃取后除去。

12. 1.2 原理

在 pH 10.0士 0.2 和有氧化剂铁氮化钾存在的溶液中，酚与 4－氨基安替比林形成红色的安替比林染

料，用三氯甲烧萃取后比色定扯。

酚的对位取代基可阻止酚与安替比林的反应，但羚基(-OH) 、卤素、磺酰基(—S02H) 、狻基

(—COOH) 、甲氧基(—OCH3)除外。此外，邻位硝基也阻止反应，间位硝基部分地阻止反应。

12. 1.3 试剂

12.1.3.1 本方法所用纯水不应含酚及游离余氯。无酚纯水的制备方法如下：于水中加入氢氧化钠至

pH 为 12 以上，进行蒸熘。在碱性溶液中，酚形成酚钠不被蒸出。

12. 1.3.2 三氯甲烧。

12.1.3.3 硫酸铜溶液[p(CuS04 • 5比 0)=100 g/L] ：称取 10 g 五水合硫酸铜(CuS04 • 5比 0) ，溶于

纯水中，并稀释至 100 mL 。

12.1.3.4 氨水氯化按缓冲溶液 (pH 9.8) ：称取 20 g 氯化按 (NH4Cl) ，溶于 100 mL 氨水 <p20 = 

0.88 g/mL) 中。

12. 1.3.5 4氨基安替比林溶液 [p (4-AAP, Cu H,3 凡0)=20 g/L] ：称取 2.0 g 4－氨基安替比林

(4-AAP,Cu H,3凡 O) ，溶千纯水中，并稀释至 100 mL。储千棕色瓶中，现用现配。

12.1.3.6 铁领化钾溶液 {p[K3Fe(CN)s] = 80 g/L} ：称取 8.0 g 铁氮化钾 [K3Fe(CN)s] ，溶千纯水

中，并稀释至 100 mL。储千棕色瓶中，现用现配。

12.1.3.7 漠酸钾－漠化钾溶液[c (l/6KBr03) = 0.1 mol/L] ：称取 2. 78 g 干燥的浪酸钾 (KBr03) ，溶千
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纯水中 ，加入 1 0 g 浪化钾 ( KBr) ，并稀释至 ］ 000 mL 。

12. 1.3.8 淀粉溶液(5 g/L) ： 将 0 . 5 g 可溶性淀粉用少扯纯水调成糊状，再加刚煮沸的纯水至 100 mL。

冷却后加入 0. 1 g 水杨酸或 0.4 g 氯化锌保存 。

12.1.3.9 硫酸溶液 ( I + 9) 。

12.1.3.1 0 酚标准储备溶液 ：取苯酚千具空气冷凝管的蒸熘瓶中 ．加热蒸熘 ， 收集 182 °C~ l 84 °C 的熘

出部分，冷却后为白色稍制苯酚，密塞储于冷暗处 。 溶解 1 g 白色精制苯酚千 1 000 mL 纯水中．标定后

保存千冰箱中，或使用有证标准物质 。

酚标准储备溶液的标定 ： 吸取 25 . 00 m L 待标定的酚标准储备溶液，四千 250 mL 殃从瓶中 。 加入

100 mL 纯水，然后准确加入 25. 00 mL 浪酸钾－． ·／、液 。 立即加入 5 mL 盐酸(pzo= l.19 g/mL) ，盖

严瓶塞，缓缓旋摇 。 静跺］0 min 。 J 千 g 殡化钾，盖严} - , 下 千暗处放忧 5 min 后，用硫代硫酸

:::：二言了气-:讫仁二勹二~冬吝｀色消失为止 。 同时川纯水
0 - V,) X 0 .050 00 X 15.68 

25 
X 1 000 = ( 31. 36 .... ...., ( 15 ) 

15.6 以亳克表

12.1.3.11 

[ p(C6 Hs 

溶液 。

，i水稀释成

!}标准使用

12.1.3.12 

(Na心03

于棕色瓶

。；5。。气葵］丁。。三气;:1:23)三三勹
硫代硫酸钠

碳酸钠，储存

rc( Na2S20 3) = 

c (Na2S20 3) = 
c' X 25.00 

CV1 -V。 )
... ... ... ...... .. ... . .. ....... ( 16 ) 

式中 ：

c (Na2 S2 03 )—硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L) ;

c ' ＿正铭酸钾标准溶液的浓度[c (1 / 6K2Cr2 01 )] ，单位为摩尔每升( mol/L) ;

—硫代硫酸钠标准溶液的用挝 ，单位为亳升 ( mL);

—空白试验硫代硫酸钠标准溶液的用拭，单位为毫升(mL) 。

V I 

V。

12 
.. 

444 
... 
LLL .

.. 

222 .

.

. 

仪器设备

全玻璃蒸愤器 ： 500 m L 0 

分液漏斗： 500 mL 。
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12. 1.4.3 具塞比色管： 10 mL 。

12.1.4.4 容拭瓶： 250 mL 。

12. 1.4.5 分光光度计。
注：避免用橡胶塞、橡胶管连接蒸熘瓶及冷凝器，以防止对测定的干扰。

12. 1.5 试验步骤

12. 1.5. 1 水样处理

操作步骤：扯取 250 mL 水样，置于 500 mL 全玻璃蒸熘瓶中。以甲基橙为指示剂用硫酸溶液调 pH

至 4.0 以下，使水样由橘黄色变为橙色，加入 5 mL 硫酸铜溶液及数粒玻璃珠，加热蒸熘。待蒸熘出总体

积的 90％左右，停止蒸熘。稍冷，向蒸熘瓶内加入 25 mL 纯水，继续蒸熘，直到收集 250 mL 熘出液

为止。

注：由千酚随水蒸气挥发，速度缓慢，收集熘出液的体积与原水样体积相等。试验证明接收的熘出液体积若不与原

水样相等，将影响回收率。

12.1.5.2 比色测定

12. 1.5.2. 1 将水样熘出液全部转人 500 mL 分液漏斗中，另取酚标准使用溶液 o mL 、 0. 50 mL 、

1.00 mL 、 2.00 mL 、 4.00 mL 、 6.00 mL 、 8. 00 mL 和 10.00 mL, 分别置于预先盛有 100 mL 纯水的

500 mL 分液涌斗内，最后补加纯水至 250 mL。

12. 1.5.2.2 向各分液涌斗内加入 2 mL 氨水－氯化按缓冲溶液，混匀。再各加 1.50 mL 4－氨基安替比林

溶液，混匀，最后加人 1.50 mL 铁氮化钾溶液，充分混匀，准确静置 10 min。加入 10.0 mL 三氯甲烧，振

摇 2 min，静置分层。在分液涌斗颈部塞入滤纸卷将三氯甲烧萃取溶液缓缓放入干燥比色管中，用分光

光度计，于 460 nm 波长，用 2cm 比色皿，以三氯甲烧为参比，测批吸光度。

注 1 ：严格按照试验步骤中各种试剂加入的顺序操作。 4-AAP 的加人批要准确，以消除 4-AAP 可能分解生成的安

替比林红，使空白值增高所造成的误差。

注 2: 4-AAP 与酚在水溶液中生成的红色染料萃取至三氯甲烧中可稳定 4 h。时间过长颜色由红变黄。

12.1.5.2.3 绘制标准曲线，从标准曲线上查出挥发酚类的质量。

12. 1.6 试验数据处理

按式(17)计算水样中挥发酚类（以苯酚计）的质量浓度：

式中：

p(C6 凡 OH) ＝－
m 

V 
• • · • • ••. • • • ·•• ·••••••••••••••• (1 7) 

p(C6 比 OH)—一水样中挥发酚类（以苯酚计）的质量浓度，单位为毫克每升(mg/L);

m ——从标准曲线上查得的样品管中挥发酚类的质量（以苯酚计），单位为微克(µg);

v —水样体积，单位为亳升(mL) 。

12. 1. 7 精密度和准确度

单个实验室取 0.5 µg 、 5.0 µg 和 7.0 µg 酚（以苯酚计）重复测定 6 次，其相对标准偏差分别为 21% 、

1.9 ％和 2.6% ；对 12 个不同来源水样加人酚标准为 10.0 µg/L 酚（以苯酚计），测得回收率为 85% ～

109% ，平均回收率为 96% 。

12.2 流动注射法

12.2. 1 最低检测质员浓度

本方法最低检测质掀浓度为 2.0 µg/L 挥发酚类（以苯酚计）。
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本方法仅用千生活饮用水中挥发酚类的测定。

12.2.2 原理

样品通过流动注射分析仪被带人连续流动的载液流中，与磷酸混合后进行在线蒸熘；含有挥发酚类

的蒸熘液与连续流动的 4－氨基安替比林及铁钡化钾混合，挥发酚类被铁氮化物氧化生成酣物质，再与

4－氨基安替比林反应形成红色物质，千波长 500 nm 处进行比色测定。

12.2.3 试剂

12.2.3.1 硫酸亚铁按溶液{p[(NH4)2Fe(S04)2 • 6H20J=l.l g/L} ：称取 0.55 g 六水合硫酸亚铁铁

[(NH心 Fe(SO心 •6H心］于含有 0.5 mL 浓硫酸 <p20 = 1.84 g/ mL) 的 250 mL 纯水中，冷却后用纯水

稀释至 500 mL，混匀。密闭保存。

12.2.3.2 氢氧化钠溶液 [p (NaOH) = 40 g/L] ：称取 20 g 氢氧化钠 (NaOH) 于纯水中并稀释至

500 mL。密闭保存。

12.2.3.3 磷酸溶液[c(H3P04)=2.92 mol/L] ：取 100 mL 磷酸 (p20 = 1.69 g/mL)加人纯水中，并稀释

至 500 mL。临用时配制。

12.2.3.4 4氨基安替比林溶液[p(4-AAP，灿 H13 凡 0)=1.0 g/L上称取 0.5 g 4－氨基安替比林(4-AAP,

灿 H13 凡 O)溶于纯水中并稀释至 500 mL，保存在玻璃容器中，临用时配制。

12.2.3.5 铁氛化钾缓冲溶液{p[K3Fe(CN)6]=2.0 g/L} ：称取 2.0 g 铁氝化钾[K3Fe(CN)s] 、 3.1 g 砌

酸（比 B03)和 3.75 g 氯化钾 (KCl) 于 800 mL 纯水中，再加入氢氧化钠溶液(40 g/L)直到溶液的 pH 值

达到 10.3 后定容至 1 000 mL，混匀。保存在玻璃容器中，可保持一周内稳定。

12.2.3.6 酚标准储备溶液：见 12.1.3.10 酚标准储备溶液。

12.2.3. 7 酚标准使用溶液 [p(C6 比OH)= 1.00 µg/mL] ：临用前将酚标准储备溶液用纯水稀释成

[p(CG 比 OH)= 10.00 µg/mL] 。再用此液稀释成[p(C6 比 OH)= 1.00 µg/mL]酚标准使用溶液。

12.2.3.8 纯水：本方法中所用的纯水均为无酚纯水。无酚水的制备方法如下：千纯水中加入氢氧化钠

至 pH 为 12 以上，进行蒸熘制备。

注：不同品牌或型号仪器的试剂配制有所不同，可根据实际悄况进行调整，经方法验证后使用。

12.2.4 仪器设备

12.2.4. 1 流动注射分析仪：挥发酚反应单元和模块、500 nm 比色检测器、有动进样器、多通道蠕动泵、

数据处理系统。

12.2.4.2 容批瓶： 100 mL 。

12.2.5 试验步骤

12.2.5.1 标准系列的配制

分别吸取酚标准使用溶液 0 mL 、 0.20 mL 、0.50 mL 、 1.00 mL 、 2.00 mL 、 3.00 mL 和 5.00 mL 置于

7 个预先盛有少量纯水的 100 mL 容扯瓶中，用纯水定容至刻度。标准系列溶液中挥发酚类的质批浓度

（以苯酚计）分别为 0 µg/L 、 2.0 µg/L 、 5.0 µg/L 、 10.0 µg/L 、 20.0 µg/L 、 30.0 µg/L 和 50.0 µg/L 。

12.2.5.2 仪器操作

参考仪器说明书，输人系统参数，确定分析条件，并将工作条件调整至测挥发酚类最佳状态。仪器

参考条件见表 13 。
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表 13 仪器参考条件

自动进样器 姻动泵 加热蒸熘装置 流路系统

初始化正常 1 转速设为 35 r/min，转动平稳 I 加热温度稳定于 150 °C 士 1 °C I 无泄涌，试剂流动平稳

12.2.5.3 测定

数据处理系统

基线平直

流路系统稳定后，依次测定标准系列及样品。测定样品时，如已知有余氯存在，需除去余氯的干扰。

取 50 mL 待测水样，加入 0.5 mL 硫酸亚铁按溶液 {p[(NH4)2Fe(S04)2 • 6比 OJ= 1.1 g/L} 混匀后

测定。

注：所列测批范围受不同型号仪器的灵敏度及操作条件的影响而变化时，可酌情改变上述测批范围。

12.2.5.4 干扰与排除

芳香胺、硫化物、氧化性物质、油和焦油等均干扰酚的测定。芳香胺在 pH 为 1.4 时可去除；硫化物

在 pH 低于 2 时可通过酸化水样且搅拌、曝气去除；氯等氧化性物质可加人过批的硫酸亚铁按去除；油

和焦油可在分析之前通过三氯甲烧(CHCl3)萃取去除。

12.2.6 试验数据处理

以所测样品的吸光度，从校准曲线或回归方程中查得样品溶液中挥发酚类的质批浓度(mg/L，以苯

酚计）。

12.2.7 精密度与准确度

4 个实验室测定两种质扯浓度的人工合成水样，其相对标准偏差为 2. 3% - 6. 3% ，回收率为

89.0%~104% 。

12.3 连续流动法

12.3. 1 最低检测质昼浓度

本方法最低检测质扯浓度为 1.8 µg/L 挥发酚类（以苯酚计）。

本方法仅用于生活饮用水中挥发酚类的测定。

12.3.2 原理

连续流动分析仪是利用连续流，通过蠕动泵将样品和试剂泵入分析模块中混合、反应，并泵入气泡

将流体分割成片段，使反应达到完全的稳态，然后进入流通检测池进行分析测定。在酸化条件下，样品

通过在线蒸熘，释放出的酚在有碱性铁氮化钾氧化剂存在的溶液中，与 4－氨基安替比林反应，生成红色

的络合物，然后进人 50 mm 流通池中在 505 nm 处进行比色测定。

12.3.3 试剂

12.3.3.1 曲拉通 X-lOO(Triton X-100 ，辛基苯基聚氧乙烯酿）溶液(1+1) ：分别取 50 mL 曲拉通 X-100

(C34 Hs2011) 和 50 mL 无水乙醇，混匀备用。

12.3.3.2 盐酸溶液[c(HCD=l.O mol/L] ：吸取 8.3 mL 盐酸 (p20 = 1.19 g/mL)溶于纯水中并稀释至

100 mL 。

12.3.3.3 蒸熘试剂：吸取 160 mL 磷酸(p20 = 1. 71 g/mL) 溶千纯水中并稀释至 1 000 mL 。
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12.3.3.4 储备缓冲液 ：分别称取 9 g 砌酸 ( H 3 BO1 ) 、 5 g 氢氧化钠 (NaOH ) 和 JO g 氯化钾 (KC!) ，溶千

纯水中并稀释至］ 000 mL 。

12.3.3.5 吸收试剂：吸取 l mL 曲拉通 X- LOO 溶液 ( l + l) 到 100 mL 储备缓冲液中，混匀 。 过滤后

使用 。

12.3.3.6 铁讯化钾溶液 ( p[ K. Fc(CN) 6]= 1. 5 g/L } ： 称取 0. 3 g 铁俅化钾 [K3 Fe(CN)6]溶千 200 mL 

储备缓冲液中，加入 2 mL 曲拉通 X-100 溶液 (] + 1) ，混匀 。经 0.45 /J.lll 滤膜过滤后使用 。

注：使用铁领化钾的优级纯试剂，布利于从线稳定及降低噪卢 。

12.3.3.7 ,t-氨基安替比林溶液[p(4-AAP,C11 I-r,3N30)= l.O g/ L] ：称取 0.2 g 4－氨基安替比林(CI, H13 沁 O)溶

于 200 mL 储备缓冲液 ，加入 2 mL 曲拉通 X-100 溶液 (1 +1) ，泄匀。经 0.45µm 滤膜过滤后使用。

注：使川小氨基安替比林的优级纯寸'

12.3.3.8 氢氧化钠溶液[c

稀释至 1 000 mL, 

芒f;；:；Il飞年立备五王亨厂C［分55e:0[-I::/]m:L]
100 mL。

12.3.3.11 

[p(C6 H 

250 mL 

注：

12.3.4 

12.3.4.2 

12.3.4.3 

12.3.4.4 

声 。

于 800 m L 纯水中，冷却后

mol/L]定容至

间储备溶液

1/ L ]定容至

mL、0 . 9 mL 、 2. 0 mL 、 5. 0 mL、 10. 0 ml、

25.0 mL 、 50 m L 和 100 m L 牲千 8 个 100 mL 容队瓶中，用氢氧化钠溶液[c (NaO H ) =0.01 mol/L]稀

释至刻度 。 其质且浓度分别 为 ： 0 µg/L 、 1. 8 µg/L 、 4 . 0 µg/L 、 10. 0 1;_g/ L 、 20.0 µg/L 、 50. 0 µg/L 、

100 µg/L 和 200 µg/L 。

12.3.5.2 仪器操作

按照仪器说明书流程图安装挥发酚模块，依次将管路放入对应的试剂瓶中，并按照给出的最佳工作

参数进行仪器曲试，使仪器基线、峰高等各项指标达到测定要求，待基线平稳之后，自动进样 。

仪器参考条件见表 1 4 。
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表 14 仪器参考条件

进样速率 1 进样：清洗比 1 加热蒸熘装览 1 流路系统 1 数据处理系统
30 个样品／h I 2 : 1 温度稳定于 145 "C 士 2 "C 无泄淄，气泡规则，试剂流动平稳 基线平直

12.3.5.3 测定

流路系统稳定大约 5 min 后，进行标准曲线系列的测定。建立校准曲线之后，本方法使用 50 mm 

比色池，进行样品及质控样品等的测定。

注：所列参考条件受不同型号仪器的灵敏度及操作条件的影响而变化时，可酌悄改变上述测批条件。

12.3.5.4 干扰与排除

12.3.5.4.1 干扰主要来自余氯，去除余氯可以加少批抗坏血酸。

12.3.5.4.2 试剂干扰主要是铁氮化钾和 4－氨基安替比林，纯度和颜色干扰，尽扯采用级别高的试剂。

每天过滤铁氮化钾，不可多加，棕色瓶存放。

12.3.5.4.3 配制试剂和清洗的水需要使用无酚水，用玻璃瓶装。

12.3.6 试验数据处理

数据处理系统会将标准溶液的质量浓度与其仪器响应信号值一一对照，自动绘制校准曲线，用线性

回归方程来计算样品中挥发酚类的质最浓度(µg/L，以苯酚计）。

12.3. 7 精密度和准确度

4 个实验室测定含挥发酚类 10.0 µg/L,....., 180.0 µg/L（以苯酚计）的水样，重复测定 6 次，其相对标

准偏差为 0.1% ～ 1.9% 。测定含挥发酚类 2. 0 µg/L,...., 12. O µg/L （以苯酚计）的水样，测得回收率为

95. 1 %,...., 101% 。

13 阴离子合成洗涤剂

13. 1 亚甲基蓝分光光度法

13. 1. 1 最低检测质量浓度

本方法用十二烧基苯磺酸钠作为标准，水样中阴离子合成洗涤剂最低检测质批为 5 µ.g。若取

100 mL 水样测定，则最低检测质量浓度为 0.050 mg/L 。

能与亚甲基蓝反应的物质对本方法均有干扰。酚、有机硫酸盐、磺酸盐、磷酸盐以及大扯氯化物

(2 000 mg入硝酸盐(5 000 mg) 、硫氮酸盐等均可使结果偏高。

13. 1.2 原理

亚甲基蓝染料在水溶液中与阴离子合成洗涤剂形成易被有机溶剂萃取的蓝色化合物。未反应的亚

甲基蓝则仍留在水溶液中。根据有机相蓝色的强度，测定阴离子合成洗涤剂的含批。

13. 1.3 试剂

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水。

13.1.3.1 三氯甲烧。
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13. 1.3.2 亚甲基蓝溶液[p(C15H1sNaClS • 3比 0) =0.03 g/L] ：称取 30 mg=水合亚甲基蓝 (C16H18

凡 ClS • 3H心），溶于 500 mL 纯水中，加入 6.8 mL 硫酸 <p20 = 1.84 g/mL) 及 50 g 一水合磷酸二氢钠

(NaH2P04 • H20) ，溶解后用纯水稀释至 1 000 mL。

13. 1.3.3 洗涤液：取 6.8 mL 硫酸(p20 =1.84 g/mL)及 50 g 磷酸二氢钠，溶千纯水中，并稀释至 1 000 mL。

13.1.3.4 氢氧化钠溶液(40 g/L) 。

13.1.3.5 硫酸溶液[c(l/2比S04) =0.5 mol/L] ：取 1.4 mL 硫酸 (p20 = 1.84 g/mL)加入纯水中，并稀

释至 100 mL 。

13. 1.3.6 十二烧基苯磺酸钠标准储备溶液[p(DBS) = 1 mg/mL] ：称取 0. 500 g 十二烧基苯磺酸钠

(C18H29NaO3S，简称 DBS) ，溶千纯水中，定容至 500 mL，或使用有证标准物质。

十二烧基苯磺酸钠标准溶液需用纯品配制。如无纯品，可用市售阴离子型洗衣粉提纯。方法如下：

将洗衣粉用热的乙醇[<p(C2 比OH)= 95%］处理，滤去不溶物。再将滤液加热挥发去除部分乙

醇，过滤，弃去滤液。将滤渣再溶于少量热的乙醇中，过滤，如此重复 3 次。然后千十二烧基苯磺酸钠乙

醇溶液中加等体积的纯水，用相当千溶液三分之一体积的石油酰（沸程 30 °C-60 °C)萃洗，分离出石油

酷相，按同样步骤连续用石油酰洗涤 5 次，弃去石油酰。最后将十二烧基苯磺酸钠乙醇溶液蒸发至

干，在 105 °C烘烤，得到白色或淡黄色固体，即为纯品。

13.1.3.7 十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液[p(DBS) = 10 µg/mL] ：取十二烧基苯磺酸钠标准储备溶液

[p(DBS) = 1 mg/mL]l0.00 mL 于 1 000 mL 容掀瓶中，用纯水定容。

13.1.3.8 酚猷溶液[p<C20 H14 04 = 1 g/L)］：称取 0.1 g 酚猷(C2OH1404) ，溶于乙醇溶液(1+1) 中，并稀

释至 100 mL 。

13. 1.4 仪器设备

13.1.4.1 分光光度计。

13.1.4.2 比色管： 25 mL 。

13. 1.4.3 分液漏斗： 125 mL 。

13. 1.5 试验步骤

13. 1.5. 1 吸取 50.0 mL 水样，置千 125 mL 分液涌斗中（若水样中阴离子合成洗涤剂小于 5 µg，应增加

水样体积。此时标准系列的体积也应一致；若大千 100 µg 时，取适扯水样，稀释至 50 mL) 。

13. 1.5.2 另取 125 mL 分液漏斗 7 个，分别加入十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液[p(DBS) = 10 µg/mL] 

0 mL 、 0.50 mL 、 1.00 mL 、 2.00 mL 、 3.00 mL 、 4.00 mL 和 5.00 mL，用纯水稀释至 50 mL 。

13.1.5.3 向水样和标准系列中各加 3 滴酚猷溶液，逐滴加入氢氧化钠溶液(40 g/L) ，使水样呈碱性。

然后再逐滴加入硫酸溶液[c0/2H2S04)=0.5 mol/L] ，使红色刚褪去。加入 5 mL 三氯甲烧及 10 mL 

亚甲基蓝溶液，猛烈振摇半分钟，放置分层。若水相中蓝色耗尽，则应另取少批水样重新测定。

13. 1.5.4 将三氯甲烧相放入第二套分液漏斗中。

13.1.5.5 向第二套分液漏斗中加入 25 mL 洗涤液，猛烈振摇半分钟，静置分层。

13.1.5.6 在分液涌斗颈管内，塞人少许洁净的玻璃棉滤除水珠，将三氯甲烧缓缓放入 25 mL 比色

管中。

13.1.5.7 各加 5 mL 三氯甲烧于分液漏斗中，振荡并放置分层后，合并三氯甲烧相于 25 mL 比色管

中，同样再操作一次。最后用三氯甲烧稀释到刻度。

13. 1.5.8 于 650 nm 波长，用 3cm 比色皿，以三氯甲烧作参比，测批吸光度。

13. 1.5.9 绘制工作曲线，从曲线上查出样品管中十二烧基苯磺酸钠的质扯。

13. 1.6 试验数据处理

按式(18)计算水样中阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质世浓度：
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p(DBS) =~ m 

V 
.••••• ·.•••••••.•• · · · ·.• •.• · · · (18) 

式中：

p(DBS)——水样中阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质拯浓度，单位为毫克每升

(mg/L); 

m —从工作曲线上查得十二烧基苯磺酸钠的质批，单位为微克(µg);

v —水样体积，单位为毫升(mL) 。

13. 1. 7 精密度和准确度

用纯水配制不同质量浓度的十二烧基苯磺酸钠溶液(0.1 mg/L、 0.4 mg/L 、0.6 mg/L、0.9 mg/L) ，各测

6 次，相对标准偏差分别为 1.6% 、 0.6% 、0.8% 、0.7% 。分别用河水、井水、自来水作回收试验，回收率范

围为 100 %---105% ，平均回收率为 103% 。

13.2 二氮杂菲萃取分光光度法

13.2. 1 最低检测质量浓度

本方法用十二烧基苯磺酸钠作为标准，水样中阴离子合成洗涤剂最低检测质抵为 2.5 µg。若取

100 mL 水样测定，则最低检测质量浓度为 0.025 mg/L 。

生活饮用水及其水源水中常见的共存物质对本方法无干扰： Ca2+ 、 NO; (400 mg/L) 、 so~­

(100 mg/L) 、 Mgz+ (70 mg/L) 、 NO; (17 mg/L) 、 PO~- (10 mg/L) 、 F- (7 mg/L) 、 SCN- (5 mg/L) 、

Mn2+ 、 Cl2(l mg/L) 、 Cuz+ (0. 1 mg/L) 。阳离子表面活性剂质扯浓度为 0.1 mg/L 时，会产生误差

为－28.4 ％的严重干扰。

13.2.2 原理

水中阴离子合成洗涤剂与 Ferroin(Fe2十与二氮杂菲形成的配合物）形成离子缔合物，可被三氯甲烧

萃取，千 510 nm 波长下测定吸光度。

13.2.3 试剂

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的二级水。

13.2.3. 1 三氯甲烧。

13.2.3.2 二氮杂菲溶液(2 g/L) ：称取 0.2 g 一水合二氮杂菲(C12 比 N2 • H20，又名邻菲罗琳），溶于纯

水中，加 2 滴盐酸(p20 = 1.19 g/mL) ，并用纯水稀释至 100 mL。

13.2.3.3 乙酸按缓冲溶液：称取 250 g 乙酸按(NH心2 比 02) ，溶于 150 mL 纯水中，加入 700 mL 冰乙

酸 <p20 = 1.06 g/mL) ，混匀。

13.2.3.4 盐酸轻胺－亚铁溶液：称取 10 g 盐酸经胺，加 0.211 g 六水合硫酸亚铁铁[(NH4)2Fe(S04)z • 

6H20J溶千纯水中，并稀释至 100 mL。

13.2.3.5 十二烧基苯磺酸钠(DBS)标准使用溶液[p(DBS) = 10 µg/mL] 。

13.2.4 仪器设备

13.2.4. 1 分液涌斗： 250 mL 。

13.2.4.2 分光光度计。

13.2.5 试验步骤

13.2.5.1 吸取 100 mL 水样于 250 mL 分液漏斗中。另取 250 mL 分液漏斗 8 只，各加入 50 mL 纯
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水 ，再分别加入十二院基苯磺酸钠 (DBS)标准使川溶液[p CDBS) = 10 µg/m L]O mL、 0 . 25 mL 、 0 . 50 mL 、

1.00 m l , 、 2 . 00 mL 、 3 . 00 mL 、 4 . 00 mL 和 5 . 00 m L, 加 纯水至 1 00 mL, 质批浓度分别 为 ： 0 mg/ L 、

0.025 mg/L 、 0 .050 mg/ L 、0 . 100 mg/L 、 0. 200 mg/L 、 0 . 300 mg/ L 、 0 . 400 mg/L 、 0 . 500 mg/L 。

13.2.5.2 千水样及标准系列 中各加 2 mL 二氮杂菲溶液(2 g/L) 、 10 mL 乙酸按缓冲溶液、 1.0 m L 盐酸

胫胺－亚铁溶液和 10 m l三三氯甲院（每加入一种试剂均需摇匀），萃取振摇 2 min ，静性分层 ， 于分液沥斗

颈部塞人一小团脱脂棉，分出三氯甲烧相于干燥的 1 0 m L 比色管中，供测定。

13.2.5.3 于 510 nm 波长，用 3 cm 比色Jill ，以 ＝．氯甲烧为参比，测扯吸光度 。

13.2.5.4 绘制工作曲线 ，从曲线上查出样品管中阴离子合成洗涤剂的质队。

13.2.6 试验数据处理

式中：

Ill 

V 

13.2.7 

8 个

0.4.% ~ 
0.50 mg 

13.3 

13.3.1 

II'/ 
p( DBS) = — 

V 

涤剂（ 以十二烧基苯

本方法用十二烧喝苯祁被纳作为标准，当检测光程为 JO

测质从浓度为 0. 050 m 

13.3.2 原理

...................... ( 19) 

合成洗涤剂最低检

通过注入阀将样品注人到一个连续流动页芷-芒尸气间隔的封闭反应模块中 ，载流携带样品中的阳

离子合成洗涤剂与碱性亚甲基蓝溶液混合反应成离子络合物 ，该离子络合物可被三氯甲烧萃取，通过萃

取校块分离有机相和水相 。 包含离子络合物的三氯甲炾再与酸性亚甲基蓝溶液混合 ，反萃取洗涤＝氯

甲烧，再次通过萃取校块分离有机相和水相。千波长 650 nm 处 ，对包含离子络合物的三氯甲烧进行 比

色分析，有机相的蓝色强度与阴离子合成洗涤剂的质扯浓度成正比。

13.3.3 试剂

除非另有说明 ，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的一级水，现用现备 。 除

标准溶液外，其他溶液均用超庐脱气 。

13.3.3.1 氢氧化钠(NaOH) 。

13.3.3.2 十水合四砌酸钠（Na2 B107 • 1 0 H心） 。

69 



GB/T 5750.4一2023

13.3.3.3 三水合亚甲基蓝(C16H18凡 CIS • 3比 0) ，纯度~98.5% 。

13.3.3.4 二水合磷酸二氢钠(NaH2P04 • 2H2 0) 。

13.3.3.5 硫酸（比 S04,p20 = 1.84 g/mL) ，优级纯。

13.3.3.6 三氯甲烧(CHCl3) ：临用前超声脱气 10 min 。

13.3.3.7 无水乙醇(C2 比 OH) 。

13.3.3.8 异丙醇(C3 比 0) 。

13.3.3.9 甲陛水溶液：质量分数为 35%--..,40% 。

13.3.3.10 亚甲基蓝储备溶液(2 g/L) ：称取 0.2 g 三水合亚甲基蓝(C16H18 凡 ClS • 3比 0) ，溶于 50 mL 

无水乙醇(C2比OH) ，充分溶解后用纯水稀释至 100 mL。超声 10 min 确保充分溶解后，过 0.22 µm 微

孔滤膜，储存千棕色试剂瓶中，于 0 °C,.._,4 °C冷藏可保存 30 d 。

13.3.3. 11 酸性亚甲基蓝溶液：称取 56 g 二水合磷酸二氢钠（NaH2P04 • 2比 0) ，溶千 600 mL 纯水

中。充分溶解后加人 50 mL 无水乙醇(C2比 OH) ，加入 6.8 mL 硫酸（比S04,p20 = 1.84 g/mL) ，混匀后

再加入 7.6 mL 亚甲基蓝储备溶液(2 g/L) ，用纯水稀释至 1 000 mL。储存于棕色试剂瓶中，千 0 "C ~ 
4 °C 冷藏可保存 14 d。临用前过 0.22 µm 微孔滤膜，超声脱气 10 min 。

13.3.3.12 碱性亚甲基蓝溶液：称取 0.34 g 氢氧化钠 (NaOH) 和 1.6 g 十水合四硐酸钠 (Na2B401 • 

lOH心），溶千 600 mL 纯水中。充分溶解后加人 36 mL 亚甲基蓝储备溶液(2 g/L) 和 100 mL 无水乙醇

(C2 比 OH) ，用纯水稀释至 1 000 mL。储存千棕色试剂瓶中，于 0°C~4"C冷藏可保存 14 d。临用前过

0.22 µm 微孔滤膜，超声脱气 10 min 。

13.3.3.13 载流：纯水，临用前超声脱气 10 min 。

13.3.3.14 管路清洗液：取 20 mL 异丙醇(C3 比 0)加入到纯水中，并稀释至 100 mL 。

13.3.3.15 流通池清洗液：无水乙醇(C2 比OH) 。

13.3.3.16 十二烧基苯磺酸钠标准储备溶液[p(DBS) = 1.00 mg/mL] ：参见 13.1.3.6 ，或使用有证标准

物质。

13.3.3.17 十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液[pCDBS) = 10.0 mg/L] ：准确吸取 1.00 mL 十二烧基苯磺

酸钠标准储备溶液[p(DBS)=l.00 mg/mL]于容量瓶中，用纯水定容至 100 mL。于 0 °C,.._,4 °C 冷藏可

保存 14 d 。

注 1 :不同品牌或型号仪器的试剂配制有所不同，可根据实际情况进行调整，经方法验证后使用。

注 2：测试过程中使用的三氯甲烧、亚甲基蓝具有一定毒性，试验过程中做好安全防护工作。操作时按规定佩跋防

护器具并在通风橱内进行，避免接触皮肤。检测后的残渣废液按规定安全处理。

注 3：所有试验玻璃器皿保证洁净，不使用合成洗涤剂清洗。临用前用硫酸溶液(1+9)浸泡，再用纯水清洗干净。

13.3.4 仪器设备

13.3.4.1 流动注射分析仪：阴离子合成洗涤剂分析模块、10 mm 比色池、650 nm 滤光片、自动进样器、

多通道蠕动泵、工作站和数据处理系统。

13.3.4.2 天平：分辨力不低千 0.000 1 g 。

13.3.4.3 超声波清洗器。

13.3.5 样品

13.3.5.1 样品采集。样品采集所用玻璃器皿不宜用合成洗涤剂清洗。

13.3.5.2 样品保存。样品采集后宜在 0 °C,.._,4 °C 冷藏保存，保存时间为 24 h。当保存时间超过 24 h 

时，将甲陛水溶液（质量分数为 35%～40%）作为保存剂，加入批为水样体积的 1% ，保存时间为 7d 。

13.3.5.3 样品处理。可用滤纸过滤或离心处理浑浊水样。
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13.3.6 试验步骤

13.3.6. 1 标准系列的制备

准确吸取十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液 [p (DBS)= 10.0 mg/L]O mL 、 O. 50 mL 、 1.00 mL 、

2.00 mL 、 5.00 mL 、 10.0 mL，依次加人到 6 个 100 mL 容最瓶中，用纯水定容至刻度。标准系列中阴离

子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质最浓度分别为 0 mg/L 、 O. 05 mg/L 、 O. 10 mg/L 、

0.20 mg/L 、 0.50 mg/L 、 1.00 mg/L。每批样品分析均绘制标准曲线。

13.3.6.2 仪器操作

13.3.6.2. 1 参考仪器说明书，安装阴离子合成洗涤剂分析模块，设定仪器参数，将工作条件调整至最佳

状态。仪器参考测试参数见表 15 。

13.3.6.2.2 三氯甲烧泵管注入三氯甲烧，其他泵管注入纯水，检查整个流路系统的密封性及液体流动

的顺畅性。待基线稳定后，所有泵管注入对应试剂，并确认进人检测器为三氯甲烧有机相，水相不能进

入检测器。待基线再次稳定后可自动进样进行测定。

13.3.6.2.3 仪器使用前后按照说明书对管路进行必要的清洗。

表 15 仪器参考测试参数

周期时间／s |洗针时间／s I 注射时间／s |进样时间／s |出峰时间／s |进载时间／s |到阀时间／s | 峰宽／s

200 50 50 80 100 80 80 180 

注：不同品牌或型号仪器的测试参数有所不同，可根据实际情况进行调整。

13.3.6.3 测定

13.3.6.3. 1 分别往样品杯中加人标准系列溶液和待测样品，依次测定。以峰面积信号值为纵坐标，对

应的阴离子合成洗涤剂质蜇浓度为横坐标，仪器自动绘制标准曲线并计算样品含批。

13.3.6.3.2 若样品含量超出标准曲线线性范围，则样品稀释后进样。

13.3.6.4 干扰及控制

水中阴离子合成洗涤剂测试的基质干扰物质主要有以下几种：钙离子、酚盐、阳离子及硝酸盐等。

当试样溶液中含有大扯钙离子、酚盐及硝酸盐等时，多种离子的干扰会比较严重，应进行干扰消除。钙

镁离子浓度较高的水样，可预先用离子交换树脂处理，并向样品中加人过址的焦磷酸钠(3 mmol/L) ，焦

磷酸钠可与钙离子络合，从而消除钙离子的干扰。在实际样品测定中，该干扰消除法可消除大部分样品

中金属离子的干扰，使得检测结果更接近真实值。试剂、玻璃器皿和仪器中残留的污染物会干扰目标化

合物的测定，采用全程序空白及实验室试剂空白控制试验过程中的污染。

13.3. 7 试验数据处理

按式(20)计算水样中阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质量浓度：

p(DBS) =p, (DBS) X f •. · ·.• · · · · · · ·•••• •••. · · ·•. · • · · (20) 

式中：

p(DBS) —水样中阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质量浓度，单位为毫克每升

(mg/L); 

p1 (DBS) —由标准曲线得到的阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质抵浓度，单位为
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毫克每升(mg/L);

—稀释倍数。

13. 3. 8 精密度和准确度

6 个实验室分别用水源水、生活饮用水进行低、中、高加标回收试验，重复测定 6 次。水源水中阴离

子合成洗涤剂测定结果相对标准偏差为 0.33%---.,3.1% ，回收率为 87.8%----106% ；生活饮用水相对标准

偏差为 0.32%-2.9% ，回收率为 82.0%-107% 。

13.4 连续流动法

13.4.1 最低检测质量浓度

本方法用十二烧基苯磺酸钠作为标准，当检测光程为 10 mm 时，水样中阴离子合成洗涤剂最低检

测质蓝浓度为 0.050 mg/L 。

13.4.2 原理

连续流动分析方法是利用连续流动分析仪，通过蠕动泵将样品和试剂泵入分析模块中混合、反

应，并泵入气泡将流体分割成片段，使反应达到完全的稳态，然后进入流通检测池进行分析测定。

在水溶液中，阴离子合成洗涤剂和亚甲基蓝反应生成蓝色络合物，统称为亚甲基蓝活性物质

(Methylene Blue Active Substance,MBAS) ，该化合物被萃取到三氯甲烧中并由相分离器分离，三氯甲

烧相被酸性亚甲基蓝洗涤以除去干扰物质并在第二个相分离器中被再次分离。其色度与浓度成正

比，在 650/660 nm 处用 10 mm 比色池测掀其信号值。

13.4.3 试剂

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水为 GB/T 6682 规定的一级水，现用现备。除

标准溶液外，其他溶液均用超声脱气。

13.4.3.1 氢氧化钠(NaOH) 。

13.4.3.2 十水合四堋酸钠(Na2比 01. 10比 0) 。

13.4.3.3 三水合亚甲基蓝(C1sH1sN3ClS • 3H20) ，纯度~98.5% 。

13.4.3.4 十水合焦磷酸钠(Na-1P201 • 10比 0) ，纯度~99% 。

13.4.3.5 三氯甲烧(CHCb) ，临用前超声脱气 10 min 。

13.4.3.6 无水乙醇(C2 比 OH) 。

13.4.3. 7 硫酸（比S04),p20 = 1.84 g/mL 。

13.4.3.8 甲酸水溶液：质批分数为 35%-40% 。

13.4.3.9 硐酸盐溶液：称取 10 g 四绷酸钠和 2 g 氢氧化钠溶于 800 mL 纯水中，定容至 1 000 mL，溶液

稳定使用 7 d 。

13.4.3.10 硫酸溶液(1+99) ：缓慢将 5 mL 浓硫酸加入到 400 mL 纯水中，冷却至室温后用纯水定容到

500 mL。

13.4.3. 11 亚甲基蓝储备溶液(0.25 g/L) ：称取 0.05 g 亚甲基蓝溶解于 200 mL 纯水中，超声 10 min 确

保充分溶解后，0.22 µm 微孔滤膜过滤，滤液储存千棕色试剂瓶中，于 0°C~4 °C 冷藏可保存 30 d 。

13.4.3.12 亚甲基蓝缓冲溶液：移取 20 mL 亚甲基蓝溶液和 100 mL 淜酸盐溶液混匀后用三氯甲烧进

行洗涤，弃去三氯甲烧并用新的三氯甲烧反复洗涤，直至三氯甲烧层中没有蓝色或红色为止（通常需要

2 次～3 次）。储存千棕色试剂瓶中，千 0 °C~4 °C冷藏可保存 30 cl。临用前过 0.22 µm 微孔滤膜，超声

脱气 10 min 。
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13.4.3.13 碱性亚甲基蓝溶液 ： 移取 60 mL 亚甲基蓝缓冲溶液于容品瓶中，用硐酸盐溶液定容至

200 mL，加入 20 mL 乙醇 ，混匀 。 o·c~4°C冷藏保存，溶液可稳定使用 7 cl 。 临用前过 0. 22 µm 微孔滤

膜，超声脱气］0 min 。

13.4.3. 14 酸性亚甲基蓝溶液 ：移取 2 mL 亚甲基蓝溶液千容址瓶中，加入到 150 mL 纯水中，缓慢加入

1 mL 硫酸溶液(l + 99) ，定容至 200 mL 后加入 80 mL 乙醇后混匀。 o ·c ~ 4 ·c冷藏保存 ，溶液可稳定

使用 7 cl 。 临用前过 0.22 µm 微孔滤膜，超声脱气 10 min 。

13.4.3.15 十二烧基苯磺酸钠(DBS)标准储备溶液 [p(DBS)=l. 00 mg/mL] ： 参见 13.l. 3 . 6 ，或使用有

证标准物质 。

13.4.3. 16 十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液[p( DBS) = 10.0 mg/ L] ： 准确吸取 1.00 mL 十二烧基苯磺

酸钠(DBS)标准储备溶液[p(DBS) ＝ m 一口 100 mL，混匀，此溶液中 DBS 质拭浓

度为 10. 0 mg/L。于 o·c~~藏可保千

：；二尸5岁之才言勹言勹产料｀｀勹。作时按规定佩戴防
护揣具并在 X讳如 行，避免接触皮队 。 检剥后的残泊

13.4.4.1 、

迫蠕动泵

剂检测配

13.4.4.2 

13.4.4.3 

13.4.4.4 

：三翠了三三气:4h
13.4.6.1 仪器调试

连接仪器管路后，启动仪揣和进秤需、云迈数出-块元王痄玄数，检查分析流路的密闭性和液体流动
的顺畅性，在分析前对仪器进行悯谐和基线校准，以保证检出限、灵敏度、定员测定范围满足方法要求 。

13.4.6.2 标准曲线的绘制

分别准确吸取十二烧基苯磺酸钠标准使用溶液[p(DBS)= l O . O mg/ L]O mL 、 0 . 50 m L 、 1.00 mL 、

2.00 mL 、 4.00 mL 、 6 . 00 mL 、 8 .00 mL 和 ］ 0 .0 mL ，加入 1 00 mL 容拭瓶中，用纯水定容至刻度线 。 此标

准系列的质批浓度分别为 0 mg/ L 、 0 . 050 mg/L 、 0.1 00 mg/L 、 0 . 200 mg/L 、 0 . 4 00 mg/L 、 0 . 600 mg/ L 、

0.800 mg/L 和 1. 000 mg/L ，现用现配 。

标准溶液配制和样品前处理时应使用分析纯或以上等级试剂 。 每批样品分析均应绘制标准曲线 。

13.4.6.3 样品分析

调整仪器使其进入可测试状态，将样品编号或名称输入样品列表，并适当设竹曲线正校点和清洗点
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（一般每 10 个样品重校一次）。然后将无色澄清无干扰的样品或经消除干扰后的样品放入样品列表中

所对应的自动进样器位置上，按照与绘制校准曲线相同的条件，进行样品的测定。

按编排好的程序开始运行，包括标准曲线、基线校正、带过校正、漂移校正、样品测定等，软件按峰高

和质批浓度值自动绘制标准曲线并计算样品含量。

若样品含批超出标准曲线线性范围，可稀释后进样。

13、.4.6.4 干扰及控制

生活饮用水中阴离子合成洗涤剂测试的基质干扰物质主要有以下几种：钙离子、酚盐、阳离子及硝

酸盐等。当试样溶液中含有钙离子、酚盐及硝酸盐等时，多种离子的干扰会比较严重，应进行干扰消除。

钙镁离子浓度较高的水样，可预先用离子交换树脂处理，并向样品中加入过最的焦磷酸钠 (3 mmol/L) ，焦

磷酸钠可与钙离子络合，从而消除钙离子的干扰。在实际样品测定中，该干扰消除法可消除大部分样品

中金属离子的干扰，使得检测结果更接近真实值。试剂、玻璃器皿和仪器中残留的污染物会干扰目标化

合物的测定，采用全程序空白及实验室试剂空白控制试验过程中的污染。

13.4. 7 试验数据处理

样品中阴离子合成洗涤剂的含扯(mg/L)按照式(21)进行计算：

p(DBS) =pi (DBS) X f ••••••••.•.••••••••••••••••••• (21) 

式中：

p(DBS) —样品中阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质世浓度，单位为毫克每升

(mg/L); 

pi (DBS)－—由标准曲线得到的阴离子合成洗涤剂（以十二烧基苯磺酸钠计）的质批浓度，单位为

毫克每升(mg/L);

—稀释倍数。

13.4.8 精密度和准确度

本方法测定末梢水中阴离子合成洗涤剂，6 个实验室测试方法精密度为 0.6%,_,6.5%,6 个实验室通过

加标回收试验测试方法准确度为 82.3 %,_, 107% 。本方法测定地表水（水源水）中阴离子合成洗涤剂，6 个

实验室测试方法精密度为 2.2%,_,8.7%,6 个实验室通过加标回收试验测试方法准确度为 81.6%,_,112% 。
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