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前!言

水是工业的血液!水是农业的命脉!更是人类和一切生物赖以生存

的不可替代的资源"地球上的生态平衡离不开水!分析水的行为和变

化!其根本问题是水质和水量的变化#变革和控制"从水质而言!因不

同的来源#不同的用途和要求而各异$从水量而言!从流域的泛滥与断

流#雨洪的汇集利用!地下水的涵养%%具体到各行业用水#生活用水

的定额的控制!从宏观到微观!涉及一系列的规划与设计!定额与检测

标准#规范的制定!从国家的水政管理而言又涉及一系列法规#政令的

颁布与实施"不难看出!水是一个环环相扣密不可分的整体!无论是水

质还是水量!任何一个环节失控都会产生问题!多个环节的失控或自行

其事!所造成的后果都是灾难性的"

我国水资源严重短缺!人均水资源拥有量只有))""立方米!仅为

世界平均水平的*&+"水资源短缺已成为制约我国经济和社会发展的重

要因素"尤其是在人口和工业企业都比较集中的城市表现得更为明显"

进入)!世纪!水资源供需矛盾将更为突出"届时全国的大部分城市将

面临缺水甚至严重缺水的局面"

在水资源严重短缺的形势下!为了更好的保护和利用水资源!促进

我国经济与社会的可持续性发展"建设部于)"",年)月,日颁布了 ’城

!!!



市供水水质标准!"定于)"",年-月!日实施#$城市供水水质标准!与

原来的 $生活饮用水卫生标准!相比"对城市供水水质的要求更为严

格#

为满足广大城市供水工作者及有关供水管理部门的需求"更好的理

解和应用 $城市供水水质标准!"我们特编辑了 $城市供水水质标准及

!"!项水质项目检测方法实用手册!#出版发行本书的目的在于%面对我

国水资源紧缺和环境污染的严峻形势"积极依法办事"推动标准规范的

实施"为我国经济和社会的可持续发展共同努力#各部门团结协作"不

断加强 &节约用水’(&合理用水’(&废水回用’(&保护环境’方面标准

实施工作的力度"加速全国统一的(科学的水质建设步伐#希望 $城市

供水水质标准及!"!项水质项目检测方法实用手册!的出版发行能更好

的传播标准化的成果以及信息"为城市供水工作带来方便和裨益#本书

将涉及 $城市供水水质标准!有关的标准规范俱涵盖于书中#这既有利

于城市供水主管部门与分工负责的各部门了解掌握城市水质标准与水质

检测标准"也促使广大供水工作者"包括领导部门"积极投入标准化工

作中并为之献计献策"使水质领域的有关标准规范更加符合科学体系"

能更好地为我国这样一个水资源严重短缺的国度服务#书中内容包括两

部分%第一部分"城市供水标准)第二部分"!"!项水质项目检测方法#

由于编写时间仓促"编者水平有限"不足之处在所难免"恳请广大

读者在使用过程中批评指正#

编委会

)"",年+月

!)!
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中华人民共和国建设部
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城市供水水质标准

!"!#$%&"$%%’

前#言

为提高城市供水水质!加强水质安全管理!保障人民身体健康!特制定本

标准"

本标准提出了对城市供水的水质要求#水质检验项目及其限值"

本标准对供水水源#水厂生产#输配水#二次供水和用户受水点水质的安全管

理和监督提出了原则性要求"

本标准由建设部标准定额研究所提出"

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口"

本标准负责起草单位$中国城镇供水协会"

本标准参加起草单位$深圳市水务 %集团&有限公司’北京市自来水集团有限

责任公司’天津市自来水集团有限公司’国家城市供水水质监测网上海监测站’广

州市自来水公司’武汉市水务集团有限公司’成都市自来水总公司"

本标准主要起草人$刘志琪#梁相钦#宁瑞珠#王欢#宋仁元#沈大年#陆坤

明#卢益新#樊康平#王恩福#陈国光#黄天笑#曾卓#齐宇

参加起草人$张金松#陶涛#刘丽君#张秀忠#刘路#刘岳峰#农晋琦#徐

荣#宗祖胜#刘茜#曲志军#惠如冰#林爱武#杜兵#张建华#王丹#罗亮#修立

庆#王秀丽#吕宝和#李桂香#秦晶#孟莉莉#马越#张旭东#姚刚#张立尖#陆

峰#向华#董瑞圣#祝敏捷#童俊#钱静汝#蒋增辉#王幸艳#陈均卓#章诗芳#

陈宛华#孙伟#黄媚#王锦城#吴建安#胡鸿燕#陶晓武#辜强#冯健#陈珊珊#

孙晓航#谢海英#商文新#叶劲#李朝晖#邬家祥#唐雪慧

($(
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城市供水水质标准

"#范围

本标准规定了供水水质要求!水源水质要求!水质检验和监测!水质安全

规定"

本标准适用于城市公共集中式供水!自建设施供水和二次供水"

城市公共集中式供水企业!自建设施供水和二次供水单位#在其供水和管理范

围内的供水水质应达到本标准规定的水质要求"用户受水点的水质也应符合本标准

规定的水质要求"

##规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款"凡是注日期的引用

文件#其随后所有的修改单 $不包括勘误的内容%或修订版均不适用于本标准#然

而#鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本"凡是不

注日期的引用文件#其最新版本适用于本标准"

)*+,+,#地表水环境质量标准

)*’-’%#生活饮用水标准检验法

)*&#(.,.,#地下水质量标准

!"&#(.(#城市供水#二氧化硅的测定#硅钼蓝分光光度法

!"&#(.$#城市供水#锑的测定

!"&#(.+#城市供水#钠!镁!钙的测定#离子色谱法

!"&#(..#城市供水#有机磷农药的测定#气相色谱法

!"&#(.’#城市供水#挥发性有机物的测定

!"&#(.&#城市供水#酚类化合物的测定#液相色谱法

!"&#(.-#城市供水#多环芳烃的测定#液相色谱法

!"&#(.,#城市供水#粪性链球菌的测定

!"&#(./#城市供水#亚硫酸盐还原厌氧菌 $梭状芽胞杆菌%孢子的测定

!"&#(’%#城市供水#致突变物的测定#鼠伤寒沙门氏菌&哺乳动物微粒体酶

’+’
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试验

!#术语和定义

!$"
城市

国家按行政建制设立的直辖市!市!镇"

!$#
城市供水

城市公共集中式供水企业和自建设施供水单位向城市居民提供的生活饮用水和

城市其他用途的水"

!$!
城市公共集中式供水

城市自来水供水企业以公共供水管道及其附属设施向单位和居民的生活!生产

和其他活动提供用水"

!$%
自建设施供水

城市的用水单位以其自行建设的供水管道及其附属设施主要向本单位的生活!

生产和其他活动提供用水"

!$&
二次供水

供水单位将来自城市公共供水和自建设施的供水#经贮存!加压或经深度处理

和消毒后#由供水管道或专用管道向用户供水"

!$’
用户受水点

供水范围内用户的用水点#即水嘴 $水龙头%"

%#供水水质要求

%$"#城市供水水质

城市供水水质应符合下列要求"

%$"$"#水中不得含有致病微生物"

&.&
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%$"$##水中所含化学物质和放射性物质不得危害人体健康!

%$"$!#水的感官性状良好!

%$##城市供水水质检验项目

%$#$"#常规检验项目见表(!

表"#城市供水水质常规检验项目及限值

序号 项##目 限##值

(
微生物

学指标

细菌总数 $,%!01"23

总大肠菌群 每(%%23水样中不得检出

耐热大肠菌群 每(%%23水样中不得检出

余氯#加氯消毒时测定$
与水接触+%245后出厂游离氯%%6+27"3%
或与水接触($%245后出水总氯%%6’27"3%
管网末梢水总氯%%6%’27"3

二氧化氯#使用二氧化氯消
毒时测定$

与水接触+%245后出厂游离氯%%6(27"3%
管网末梢水总氯%%6%’27"3%
或二氧化氯余量%%6%$27"3

$
感官性状

和一般

化学指标

色度 (’度

臭和味 无异臭异味&用户可接受

浑浊度 (8#1#特殊情况$+8#1$!

肉眼可见物 无

氯化物 $’%27"3

铝 %6$27"3

铜 (27"3

总硬度#以!9!:+计$ .’%27"3

铁 %6+27"3

锰 %6(27"3

;< &6’",6’

硫酸盐 $’%27"3

溶解性总固体 (%%%27"3

锌 (6%27"3

挥发酚#以苯酚计$ %6%%$27"3

’’’
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序号 项##目 限##值

$
感官性状

和一般

化学指标

阴离子合成洗涤剂 %6+27!3

耗氧量"!:=>5#以:$计$ +27!3"特殊情况$’27!3$#

+
毒理学

指#标

砷 %6%(27!3

镉 %6%%+27!3

铬"六价$ %6%’27!3

氰化物 %6%’27!3

氟化物 (6%27!3

铅 %6%(27!3

汞 %6%%(27!3

硝酸盐"以8计$ (%27!3"特殊情况$$%27!3$$

硒 %6%(27!3

四氯化碳 %6%%$27!3

三氯甲烷 %6%&27!3

敌敌畏"包括敌百虫$ %6%%(27!3

林丹 %6%%$27!3

滴滴涕 %6%%(27!3

丙烯酰胺"使用聚丙烯酰胺
时测定$ %6%%%’27!3

亚氯酸盐"使用!?:$ 时测
定$ %6-27!3

溴酸盐"使用:+时测定$ %6%(27!3

甲醛"使用:+时测定$ %6/27!3

.
放射性

指#标

总%放射性 %6(*@!3

总&放射性 (6%*@!3

#注%!特殊情况为水源水质和净水技术限制等&

#特殊情况指水源水质超过’类即耗氧量&&27!3&

$特殊情况为水源限制#如采取地下水等&

%$#$##非常规检验项目见表$&

’&’
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表##城市供水水质非常规检验项目及限值

序号 项##目 限##值

(
微生物

学指标

粪型链球菌群 每(%%23水样不得检出

蓝氏贾第鞭毛虫

!)49AB49?92C?4D"
’(个#(%3!

隐孢子虫

!!AE;FDG;DA4B4H2"
’(个#(%3#

$
感官性状

和一般

化学指标

氨氮 %6’27#3

硫化物 %6%$27#3

钠 $%%27#3

银 %6%’27#3

+
毒理学

指#标

锑 %6%%’27#3

钡 %6-27#3

铍 %6%%$27#3

硼 %6’27#3

镍 %6%$27#3

钼 %6%-27#3

铊 %6%%%(27#3

苯 %6%(27#3

甲苯 %6-27#3

乙苯 %6+27#3

二甲苯 %6’27#3

苯乙烯 %6%$27#3

($$I二氯乙烷 %6%%’27#3

三氯乙烯 %6%%’27#3

四氯乙烯 %6%%’27#3

(%$I二氯乙烯 %6%’27#3

(%(I二氯乙烯 %6%%-27#3

三卤甲烷!总量" %6(27#3(

氯酚!总量" %6%(%27#3)

&-&
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序号 项##目 限##值

+
毒理学

指#标

$!.!&I三氯酚 %6%(%27"3

#:! 无异常变化#试行$

五氯酚 %6%%/27"3
乐果 %6%$27"3
甲基对硫磷 %6%(27"3
对硫磷 %6%%+27"3
甲胺磷 %6%%(27"3#暂定$

$!.I滴 %6%+27"3
溴氰菊酯 %6%$27"3
二氯甲烷 %6%%’27"3

(!(!(I三氯乙烷 %6$%27"3

(!(!$I三氯乙烷 %6%%’27"3
氯乙烯 %6%%’27"3
一氯苯 %6+27"3

(!$I二氯苯 (6%27"3

(!.I二氯苯 %6%-’27"3

三氯苯#总量$ %6%$27"3*

多环芳烃#总量$ %6%%$27"3+

苯并%9&芘 %6%%%%(27"3

二#$I乙基已基$邻苯二甲酸酯 %6%%,27"3

环氧氯丙烷 %6%%%.27"3

微囊藻毒素I3J %6%%(27"3$

卤乙酸#总量$ %6%&27"3,’-

莠去津#阿特拉津$ %6%%$27"3

六氯苯 %6%%(27"3

#注(!’#’$’,从$%%&年&月起检验)

(三卤甲烷#总量$包括三氯甲烷’一氯二溴甲烷’二氯一溴甲烷’三溴甲烷)

)氯酚#总量$包括$I氯酚’$!.I二氯酚’$!.!&I三氯酚三个消毒副产物!不含农药五氯酚)

*三氯苯#总量$包括(!$!.I三氯苯’(!$!+I三氯苯’(!+!’I三氯苯)

+多环芳烃#总量$包括苯并%9&芘’苯并%7!K!4& ’苯并%C&荧蒽’苯并%L&荧蒽’荧蒽’茚
并%(!$!+IM!B&芘)

-卤乙酸#总量$包括二氯乙酸’三氯乙酸)

*,*
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&#水源水质要求

&$"#选用地表水作为供水水源时!应符合)*+,+,的要求"

选用地下水作为供水水源时!应符合)*##(.,.,的要求"

&$##水源水质的放射性指标!应符合表(的规定"

&$!#当水源水质不符合要求时!不宜作为供水水源"若限于条件需加以利用时!

水源水质超标项目经自来水干净化处理后!应达到本标准的要求"

’#水质检验和监测

’$"#水质的检验方法应按)*’-’%$!"##(.("!"##(’%等标准执行"未列入上

述检验方法标准的项目检验!可采用其他等效分析方法!但应进行适用性检验"

’$##地表水水源水质监测!应按)*+,+,有关规定执行"

’$!#地下水水源水质监测!应按)*##(.,.,有关规定执行"

’$%#城市公共集中式供水企业应建立水质检验室!配备与供水规模和水质检验项

目相适应的检验人员和仪器设备!并负责检验水源水$净化构筑物出水$出厂水和

管网水的水质!必要时应抽样检验用户受水点的水质"

’$&#自建设施供水和二次供水单位应按本标准要求做水质检验"若限于条件!也

可将部分项目委托具备相应资质的监测单位检验"

’$’#采样点的选择

采样点的设置要有代表性!应分别设在水源取水口$水厂出水口和居民经常用

水点及管网末梢"管网的水质检验采样点数!一般应按供水人口每两万人设一个采

样点计算"供水人口在$%万以下!(%%万以上时!可酌量增减"

’$(#水质检验项目和检验频率见表+"
表!#水质检验项目和检验频率

水样类别 检#验#项#目 检验频率

水源水

浑浊度$色度$臭和味$肉眼可见物$!:=>5$
氨氮$细菌总数$总大肠菌群$耐热大肠菌群

每日不少于一次

)*+,+,中有关水质检验基本项目和补充项
目共$/项

每月不少于一次

%/%
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水样类别 检#验#项#目 检验频率

出厂水

浑浊度!色度!臭和味!肉眼可见物!余氯!细
菌总数!总大肠菌群!耐热大肠菌群!!:=>5

每日不少于一次

表(全部项目"表$中可能含有的有害物质 每月不少于一次

表$全部项目
以地表水为水源#每半年检测一次
以地下水为水源#每一年检测一次

管网水
浑浊度!色度!臭和味!余氯!细菌总数!总大
肠菌群!!:=>5$管网末梢点%

每月不少于两次

管网末梢水 表(全部项目"表$中可能含有的有害物质 每月不少于一次

#注#当检验结果超出表(!表$中水质指标限值时"应立即重复测定"并增加检测频率&水质检
验结果连续超标时"应查明原因"采取有效措施"防止对人体健康造成危害&

’$)#水质检验项目合格率要求见表.&
表%#水质检验项目合格率

水样检验项目

出厂水或管网水
综合 出厂水 管网水 表(项目 表$项目

合格率"N /’ /’ /’ /’ /’

#注#(6综合合格率为#表(中.$个检验项目的加权平均合格率&
$6出厂水检验项目合格率#浑浊度!色度!臭和味!肉眼可见物!余氯!细菌总数!总大肠菌
群!耐热大肠菌群!!:=>5共/项的合格率&

+6管网水检验项目合格率#浑浊度!色度!臭和味!余氯!细菌总数!总大肠菌群!!:=>5$管
网末梢点%共-项的合格率&

.6综合合格率按加权平均进行统计

#计算公式#

#$(%综合合格率 $N%O
管网水-项各单项合格率之和P.$项扣除-项后的综合合格率

-P(
Q(%%N

#$$%管网水-项各单项合格率$N%O
单项检验合格次数
单项检验总次数 Q(%%N

#$+%.$项扣除-项后的综合合格率$+’项%$N%O+’
项加权后的总检验合格次数
各水厂出厂水的检验次数Q+’Q
各该厂供水区分布的取水点数

Q(%%N

’%(’
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(#水质安全规定

($"#供水水源地必须依法建立水源保护区!保护区内严禁建任何可能危害水源水

质的设施和一切有碍水源水质的行为!

($##城市公共集中式供水企业和自建设施供水单位"应依据有关标准"对饮用水

源水质定期监测和评价"建立水源水质资料库!

($!#当供水水质出现异常和污染物质超过有关标准时"要加强水质监测频率!并

应及时报告城市供水行政主管部门和卫生监督部门!

($%#水厂#输配水设施和二次供水设施的管理单位"应根据本标准对供水水质的

要求和水质检验的规定"结合本地区的情况建立相应的生产#水质检验和管理制

度"确保供水水质符合本标准要求!

($&#当城市供水水源水质或供水设施发生重大污染事件时"城市公共集中式供水

企业或自建设施供水单位"应及时采取有效措施!当发生不明原因的水质突然恶化

及水源性疾病暴发事件时"供水企业除立即采取应急措施外"应立即报告当地供水

行政主管部门!

($’#城市公共集中式供水企业#自建设施供水和二次供水单位应依据本标准和国

家有关规定"对设施进行维护管理"确保到达用户的供水水质符合本标准要求!

$(($
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地表水环境质量标准

)*+,+,!$%%$

前#言

为贯彻 !中华人民共和国环境保护法"和 !中华人民共和国水污染防治法"#

防治水污染#保护地表水水质#保障人体健康#维护良好的生态系统#制定本

标准$

本标准将标准项目分为%地表水环境质量标准基本项目&集中式生活饮用水地

表水源地补充项目和集中式生活饮用水地表水源地特定项目$地表水环境质量标准

基本项目适用于全国江河&湖泊&运河&渠道&水库等具有使用功能的地表水水

域’集中式生活饮用水地表水源地补充项目和特定项目适用于集中式生活饮用水地

表水源地一级保护区和二级保护区$集中式生活饮用水地表水源地特定项目由县级

以上人民政府环境保护行政主管部门根据本地区地表水水质特点和环境管理的需要

进行选择#集中式生活饮用水地表水源地补充项目和选择确定的特定项目作为基本

项目的补充指标$

本标准项目共计(%/项#其中地表水环境质量标准基本项目$.项#集中式生

活饮用水地表水源地补充项目’项#集中式生活饮用水地表水源地特定项目,%项$

与)<R*(((///相比#本标准在地表水环境质量标准基本项目中增加了总

氮一项指标#删除了基本要求和亚硝酸盐&非离子氨及凯氏氮三项指标#将硫酸

盐&氯化物&硝酸盐&铁&锰调整为集中式生活饮用水地表水源地补充项目#修订

了S<&溶解氧&氨氮&总磷&高锰酸盐指数&铝&粪大肠菌群-个项目的标准

值#增加了集中式生活饮用水地表水源地特定项目.%项$本标准删除了湖泊水库

)’()

地表水环境质量标准
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特定项目标准值!

县级以上人民政府环境保护行政主管部门及相关部门根据职责分工"按本标准

对地表水各类水域进行监督管理!

与近海水域相连的地表水河口水域根据水环境功能按本标准相应类别标准值进

行管理"近海水功能区水域根据使用功能按 #海水水质标准$相应类别标准值进行

管理!批准划定的单一渔业水域按 #渔业水质标准$进行管理%处理后的城市污水

及与城市污水水质相近的工业废水用于农田灌溉用水的水质按 #农田灌溉水质标

准$进行管理!

#地面水环境质量标准$&)*+,+,’,+(为首次发布"(/,,年为第一次修订"

(///年为第二次修订"本次为第三次修订!本标准自$%%$年&月(日起实施"

#地面水环境质量标准$ &),+,+,’,,(和 #地表水环境质量标准$ &)<R*(’

(///(同时废止!

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口!

本标准由中国环境科学研究院负责修订!

本标准由国家环境保护总局$%%$年.月$&日批准!

本标准由国家环境保护总局负责解释!

)&()

第一部分#城市供水标准
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地表水环境质量标准

"#范围

"$"#本标准按照地表水环境功能分类和保护目标!规定了水环境质量应控制的项

目及限值!以及水质评价"水质项目的分析方法和标准的实施与监督#

"$##本标准适用于中华人民共和国领域内江河"湖泊"运河"渠道"水库等具有

使用功能的地表水水域#具有特定功能的水域!执行相应的专业用水水质标准#

##引用标准

$生活饮用水卫生规范%&卫生部!$%%(年’和本标准表."表&所列分析方法

标准及规范中所含条文在本标准中被引用即构成为本标准条文!与本标准同效#当

上述标准和规范被修订时!应使用其最新版本#

!#水域功能和标准分类

依据地表水水域环境功能和保护目标!按功能高低依次划分为五类(

.类#主要适用于源头水"国家自然保护区)

/类#主要适用于集中式生活饮用水地表水源地一级保护区"珍稀水生生物栖

息地"鱼虾类产卵场"仔稚幼鱼的索饵场等)

’类#主要适用于集中式生活饮用水地表水源地二级保护区"鱼虾类越冬场"

洄游通道"水产养殖区等渔业水域及游泳区)

0类#主要适用于一般工业用水区及人体非直接接触的娱乐用水区)

1类#主要适用于农业用水区及一般景观要求水域#

对应地表水上述五类水域功能!将地表水环境质量标准基本项目标准值分为五

类!不同功能类别分别执行相应类别的标准值#水域功能类别高的标准值严于水域

功能类别低的标准值#同一水域兼有多类使用功能的!执行最高功能类别对应的标

准值#实现水域功能与达功能类别标准为同一含义#

*-(*

地表水环境质量标准
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%#标准值

%$"#地表水环境质量标准基本项目标准限值见表(!

%$##集中式生活饮用水地表水源地补充项目标准限值见表$!

%$!#集中式生活饮用水地表水源地特定项目标准限值见表+!

&#水质评价

&$"#地表水环境质量评价应根据应实现的水域功能类别"选取相应类别标准"进

行单因子评价"评价结果应说明水质达标情况"超标的应说明超标项目和超标

倍数!

&$##丰#平#枯水期特征明显的水域"应分水期进行水质评价!

&$!#集中式生活饮用水地表水源地水质评价的项目应包括表(中的基本项目#表

$中的补充项目以及由县级以上人民政府环境保护行政主管部门从表+中选择确定

的特定项目!

’#水质监测

’$"#本标准规定的项目标准值"要求水样采集后自然沉降+%245"取上层非沉降

部分按规定方法进行分析!

’$##地表水水质监测的采样布点#监测频率应符合国家地表水环境监测技术规范

的要求!

’$!#本标准水质项目的分析方法应优先选用表."表&规定的方法"也可采用TU:
方法体系等其他等效分析方法"但须进行适用性检验!

(#标准的实施与监督

($"#本标准由县级以上人民政府环境保护行政主管部门及相关部门按职责分工监

督实施!

($##集中式生活饮用水地表水源地水质超标项目经自来水干净化处理后"必须达

到 $生活饮用水卫生规范%的要求!

($!#省#自治区#直辖市人民政府可以对本标准中未作规定的项目"制定地方补

充标准"并报国务院环境保护行政主管部门备案!

&,(&
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表"#地表水环境质量标准基本项目标准限值 单位!27"3

序
号

分类

###标准值

#项目
.类 /类 ’类 0类 1类

( 水温 #V$
人为造成的环境水温变化应限制在!
周平均最大温升$(
周平均最大温降$$

$ ;<值#无量纲$ &"/

+ 溶解氧 %
饱和率/%N
#或-6’$

& ’ + $

. 高锰酸盐指数 $ $ . & (% (’

’
化学需氧量#!:=$

$
(’ (’ $% +% .%

&
五 日 生 化 需 氧 量

#*:=’$ $
+ + . & (%

- 氨氮#8<+I8$ $ %6(’ %6’ (6% (6’ $6%

, 总磷#以S计$ $
%6%$

#湖%库%6%($
%6(

#湖%库%6%$’$
%6$

#湖%库%6%’$
%6+

#湖%库%6($
%6.

#湖%库%6$$

/
总氮 #湖%库&以 8
计$ $

%6$ %6’ (6% (6’ $6%

(% 铜 $ %6%( (6% (6% (6% (6%

(( 锌 $ %6%’ (6% (6% $6% $6%

($ 氟化物#以0W计$$ (6% (6% (6% (6’ (6’

(+ 硒 $ %6%( %6%( %6%( %6%$ %6%$

(. 砷 $ %6%’ %6%’ %6%’ %6( %6(

(’ 汞 $ %6%%%%’ %6%%%%’ %6%%%( %6%%( %6%%(

(& 镉 $ %6%%( %6%%’ %6%%’ %6%%’ %6%(

(- 铬#六价$ $ %6%( %6%’ %6%’ %6%’ %6(

(, 铅 $ %6%( %6%( %6%’ %6%’ %6(

(/ 氰化物 $ %6%%’ %6%’ %6%$ %6$ %6$

$% 挥发酚 $ %6%%$ %6%%$ %6%%’ %6%( %6(

$( 石油类 $ %6%’ %6%’ %6%’ %6’ (6%

$$ 阴离子表面活性剂$ %6$ %6$ %6$ %6+ %6+

’/(’
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序
号

分类

###标准值

#项目
.类 /类 ’类 0类 1类

$+ 硫化物 $ %6%’ %6( %6$ %6’ (6%

$.
粪大肠菌群!个"3#

$
$%% $%%% (%%%% $%%%% .%%%%

表##集中式生活饮用水地表水源地补充项目标准限值 单位$27"3

序号 项##目 标准值

( 硫酸盐!以U:$W. 计# $’%

$ 氯化物!以!?W计# $’%

+ 硝酸盐!以8计# (%

. 铁 %6+

’ 锰 %6(

表!#集中式生活饮用水地表水源地特定项目标准限值 单位$27"3

序号 项##目 标准值 序号 项##目 标准值

( 三氯甲烷 %6%& $ 四氯化碳 %6%%$

+ 三溴甲烷 %6( . 二氯甲烷 %6%$

’ (%$I二氯乙烷 %6%+ & 环氧氯丙烷 %6%$

- 氯乙烯 %6%%’ , (%(I二氯乙烯 %6%+

/ (%$I二氯乙烯 %6%’ (% 三氯乙烯 %6%-

(( 四氯乙烯 %6%. ($ 氯丁二烯 %6%%$

(+ 六氯丁二烯 %6%%%& (. 苯乙烯 %6%$

(’ 甲醛 %6/ (& 乙醛 %6%’

(- 丙烯醛 %6( (, 三氯乙醛 %6%(

(/ 苯 %6%( $% 甲苯 %6-

$( 乙苯 %6+ $$ 二甲苯! %6’

$+ 异丙苯 %6$’ $. 氯苯 %6+

$’ (%$I二氯苯 (6% $& (%.I二氯苯 %6+

$- 三氯苯# %6%$ $, 四氯苯$ %6%$

$/ 六氯苯 %6%’ +% 硝基苯 %6%(-

+( 二硝基苯, %6’ +$ $%.I二硝基甲苯 %6%%%+

&%$&

第一部分#城市供水标准
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序号 项##目 标准值 序号 项##目 标准值

++ $!.!&I三硝基甲苯 %6’ +. 硝基氯苯( %6%’

+’ $!.I二硝基氯苯 %6’ +& $!.I一氯苯酚 %6%/+

+- $!.!&I三氯苯酚 %6$ +, 五氯酚 %6%%/

+/ 苯胺 %6( .% 联苯胺 %6%%%$

.( 丙烯酰胺 %6%%%’ .$ 丙烯腈 %6(

.+ 邻苯二甲酸二丁酯 %6%%+ .. 邻苯二甲酸二"$I乙基己基#酯 %6%%,

.’ 水合肼 %6%( .& 四乙基铅 %6%%%(

.- 吡啶 %6$ ., 松节油 %6$

./ 苦味酸 %6’ ’% 丁基黄原酸 %6%%’

’( 活性氯 %6%( ’$ 滴滴涕 %6%%(

’+ 林丹 %6%%$ ’. 环氧七氯 %6%%%$

’’ 对硫磷 %6%%+ ’& 甲基对硫磷 %6%%$

’- 马拉硫磷 %6%’ ’, 乐果 %6%,

’/ 敌敌畏 %6%’ &% 敌百虫 %6%’

&( 内吸磷 %6%+ &$ 百菌清 %6%(

&+ 甲萘威 %6%’ &. 溴氰菊酯 %6%$

&’ 阿特拉津 %6%%+ && 苯并"9#芘 $6,Q(%W&

&- 甲基汞 (6%Q(%W& &, 多氯联苯) $6%Q(%W’

&/ 微囊藻毒素I3J %6%%( -% 黄磷 %6%%+

-( 钼 %6%- -$ 钴 (6%

-+ 铍 %6%%$ -. 硼 %6’

-’ 锑 %6%%’ -& 镍 %6%$

-- 钡 %6- -, 钒 %6%’

-/ 钛 %6( ,% 铊 %6%%%(

注$!二甲苯$指对I二甲苯%间I二甲苯%邻I二甲苯&

#三氯苯$指(!$!+I三氯苯%(!$!.I三氯苯%(!+!’I三氯苯&

$四氯苯$指(!$!+!.I四氯苯%(!$!+!’I四氯苯%(!$!.!’I四氯苯&

,二硝基苯$指对I二硝基苯%间I二硝基苯%邻I二硝基苯&

(硝基氯苯$指对I硝基氯苯%间I硝基氯苯%邻I硝基氯苯&

) 多 氮 联 苯$指 S!*I(%(&%S!*I($$(%S!*I($+$%S!*I($.$%S!*I($.,%S!*I($’.%
S!*I($&%&

’($’
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表%#地表水环境质量标准基本项目分析方法

序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

( 水温 温度计法 )*(+(/’W/(

$ ;<值 玻璃电极法 )*&/$%W,&

+ 溶解氧
碘量法 %6$ )*-.,/W,/

电化学探头法 )*((/(+W,/

. 高锰酸盐指数 %6’ )*((,/$W,/

’ 化学需氧量 重铬酸盐法 (% )*((/(.W,/

& 五日生化需氧量 稀释与接种法 $ )*-.,,W,-

- 氨氮
纳氏试剂比色法 %6%’ )*-.-/W,-

水杨酸分光光度法 %6%( )*-.,(W,-

, 总磷 钼酸铵分光光度法 %6%( )*((,/+W,/

/ 总氮 碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法 %6%’ )*((,/.W,/

(% 铜

$$/I二甲基I($(%I菲 啉分光光
度法

%6%& )*-.-+W,-

二乙基二硫代氨基甲酸钠分光光

度法
%6%(% )*-.-.W,-

原子吸收分光光度法!整合萃取法# %6%%( )*-.-’W,-

(( 锌 原子吸收分光光度法 %6%’ )*-.-’W,-

($ 氟化物

氟试剂分光光度法 %6%’ )*-.,+W,-

离子选择电极法 %6%’ )*-.,.W,-

离子色谱法 %6%$ <""#,.W$%%(

(+ 硒
$$+I二氨基萘荧光法 %6%%%$’ )*((/%$W,/

石墨炉原子吸收分光光度法 %6%%+ )*"#(’’%’W(//’

(. 砷

二乙基二硫代氨基甲酸银分光光

度法
%6%%- )*-.,’W,-

冷原子荧光法 %6%%%%& (#

(’ 汞
冷原子吸收分光光度法 %6%%%%’ )*-.&,W,-

冷原子荧光法 %6%%%%’ (#

(& 镉 原子吸收分光光度法!螯合萃取法# %6%%( )*-.-’W,-

%$$%

第一部分#城市供水标准
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序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

(- 铬!六价# 二苯碳酰二肼分光光度法 %6%%. )*-.&-W,-

(, 铅 原子吸收分光光度法螯合萃取法 %6%( )*-.-’W,-

(/ 氰化物
异烟酸I吡唑啉酮比色法 %6%%. )*-.,-W,-

吡啶I巴比妥酸比色法 %6%%$

$% 挥发酚
蒸馏后.I氨基安替比林分光光
度法

%6%%$
)*-./%W,-

$( 石油类 红外分光光度法 %6%( )*"#(&.,,W(//&

$$
阴离子表面活

性剂
亚甲蓝分光光度法 %6%’ )*-./.W,-

$+ 硫化物
亚甲基蓝分光光度法 %6%%’ )*"#(&.,/W(//&

直接显色分光光度法 %6%%. )*"#(-(++W(//-

$. 粪大肠菌群 多管发酵法$滤膜法 (#

##注%暂采用下列分析方法&待国家方法标准发布后&执行国家标准’
(#(水和废水监测分析方法!第三版#)&中国环境科学出版社&(/,/年’

表&#集中式生活饮用水地表水源地补充项目分析方法

序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

( 硫酸盐

重量法 (% )*((,//*,/

火焰原子吸收分光光度法 %6. )*(+(/&*/(

铬酸钡光度法 , (#

离子色谱法 %6%/ <""#,.*$%%(

$ 氯化物

硝酸银滴定法 (% )*((,/&*,/

硝酸汞滴定法 $6’ (#

离子色谱法 %6%$ <""#,.*$%%(

+ 硝酸盐

酚二磺酸分光光度 %6%$ )*-.,%W,-

紫外分光光度法 %6%, (#

离子色谱法 %6%, <""#,.*$%%(

. 铁
火焰原子吸收分光光度法 %6%+ )*((/((*,/

邻菲 啉分光光度法 %6%+ (#

++$+

地表水环境质量标准
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序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

’ 锰

火焰原子吸收分光光度法 %6%( )*((/(($,/

甲醛肟光度法 %6%( (#

高碘酸钾分光光度法 %6%$ )*((/%&$,/

##注%暂采用下列分析方法&待国家方法标准发布后&执行国家标准’
(#(水和废水监测分析方法!第三版#)&中国环境科学出版社&(/,/年’

表’#集中式生活饮用水地表水源地特定项目分析方法

序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

( 三氯甲烷
顶空气相色谱法 %6%%%+ )*"#(-(+%W(//-

气相色谱法 %6%%%& $#

$ 四氯化碳
顶空气相色谱法 %6%%%%’ )*"#(-(+%W(//-

气相色谱法 %6%%%+ $#

+ 三溴甲烷
顶空气相色谱法 %6%%( )*"#(-(+%W(//-

气相色谱法 %6%%& $#

. 二氯甲烷 顶空气相色谱法 %6%%,- $#

’ (&$I二氯乙烷 顶空气相色谱法 %6%($’ $#

& 环氧氯内烷 气相色谱法 %6%$ $#

- 氯乙烯 气相色谱法 %6%%( $#

, (&(I二氯乙烯 吹出捕集气相色谱法 %6%%%%(, $#

/ (&$I二氯乙烯 吹出捕集气相色谱法 %6%%%%($ $#

(% 三氯乙烯
顶空气相色谱法 %6%%%’ )*"#(-(+%W(//-

气相色谱法 %6%%+ $#

(( 四氯乙烯
顶空气相色谱法 %6%%%$ )*"#(-(+%W(//-

气相色谱法 %6%%($ $#

($ 氯丁二烯 顶空气相色谱法 %6%%$ $

(+ 六氯丁二烯 气相色谱法 %6%%%%$ $#

(. 苯乙烯 气相色谱法 %6%( $#

*.$*

第一部分#城市供水标准
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序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

(’ 甲醛

乙酰丙酮分光光度法 %6%’ )*(+(/-W/(

.I氨基I+I联氨I’I疏基I($$$.I三氮
杂茂!X<>##分光光度法

%6%’ $#

(& 乙醛 气相色谱法 %6$. $#

(- 丙烯醛 气相色谱法 %6%(/ $#

(, 三氯乙醛 气相色谱法 %6%%( $#

(/ 苯
液上气相色谱法 %6%%’ )*((,/%W,/

顶空气相色谱法 %6%%%.$ $#

$% 甲苯

液上气相色谱法 %6%%’

二硫化碳萃取气相色谱法 %6%’ )*((,/%W,/

气相色谱法 %6%( $#

$( 乙苯

液上气相色谱法 %6%%’

二硫化碳萃取气相色谱法 %6%’ )*((,/%W,/

气相色谱法 %6%( $#

$$ 二甲苯

液上气相色谱法 %6%%’

二硫化碳萃取气相色谱法 %6%’ )*((,/%W,/

气相色谱法 %6%( $#

$+ 异丙苯 顶空气相色谱法 %6%%+$ $#

$. 氯苯 气相色谱法 %6%( <""#-.%$%%(

$’ ($$I二氯苯 气相色谱法 %6%%$ )*"#(-(+(W(//-

$& ($.I二氯苯 气相色谱法 %6%%’ )*"#(-(+(W(//-

$- 三氯苯 气相色谱法 %6%%%%. $#

$, 四氯苯 气相色谱法 %6%%%%$ $#

$/ 六氯苯 气相色谱法 %6%%%%$ $#

+% 硝基苯 气相色谱法 %6%%%$ )*(+(/.%/(

+( 二硝基苯 气相色谱法 %6$ $#

+$ $$.I二硝基甲苯 气相色谱法 %6%%%+ )*(+(/.%/(

&’$&

地表水环境质量标准
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序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

++
$$.$&I三 硝 基
甲苯

气相色谱法 %6($

+. 硝基氯苯 气相色谱法 %6%%%$ )*(+(/.%/(

+’ $$.I二硝基氯苯 气相色谱法 %6($

+& $$.I二氯苯酚 电子捕获I毛细色谱法 %6%%%. $#

+- $$.$&I三氯苯酚 电子捕获I毛细色谱法 %6%%%%. $#

+, 五氯酚
气相色谱法 %6%%%%. )*,/-$%,,

电子捕获I毛细色谱法 %6%%%%$. $#

+/ 苯胺 气相色谱法 %6%%$ $#

.% 联苯胺 气相色谱法 %6%%%$ +#

.( 丙烯酰胺 气相色谱法 %6%%%(’ $#

.$ 丙烯腈 气相色谱法 %6(% $#

.+
邻苯二甲酸二

丁酯
液相色谱法 %6%%%( <""#-$%$%%(

..
邻苯二甲酸二

!$I乙 基 己
基#酯

气相色谱法 %6%%%. $#

.’ 水合胼 对二甲氨基苯甲醛直接分光光度法 %6%%’ $#

.& 四乙基铅 双硫腙比色法 %6%%%( $#

.- 吡啶
气相色谱法 %6%+( )*"#(.&-$%/+

巴比土酸分光光度法 %6%’ $#

., 松节油 气相色谱法 %6%$ $#

./ 苦味酸 气相色谱法 %6%%( $#

’% 丁基黄原酸 铜试剂亚铜分光光度法 %6%%$ $#

’( 活性氯
8$8I二乙基对苯二胺!=S=#分光
光度法

%6%( $#

+$+Y$’$’YI四甲基联苯胺比色法 %6%%’ $#

’$ 滴滴涕 气相色谱法 %6%%%$ )*-./$%,-

’+ 林丹 气相色谱法 .Q(%W& )*-./$%,-

&&$&

第一部分#城市供水标准
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序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

’. 环氧七氯 液液萃取气相色谱法 %6%%%%,+ $#

’’ 对硫磷 气相色谱法 %6%%%’. )*(+(/$$/(

’& 甲基对硫磷 气相色谱法 %6%%%.$ )*(+(/$$/(

’- 马拉硫磷 气相色谱法 %6%%%&. )*(+(/$$/(

’, 乐果 气相色谱法 %6%%%’- )*(+(/$$/(

’/ 敌敌畏 气相色谱法 %6%%%%& )*(+(/$$/(

&% 敌百虫 气相色谱法 %6%%%%’( )*(+(/$$/(

&( 内吸磷 气相色谱法 %6%%$’ $#

&$ 百菌清 气相色谱法 %6%%%. $#

&+ 甲萘威 高效液相色谱法 %6%( $#

&. 溴氰菊酯
气相色谱法 %6%%%$ $#

高效液相色谱法 %6%%$ $#

&’ 阿特拉津 气相色谱法 +#

&& 苯并!9#芘
乙酰化滤纸层析荧光分光光度法 .Q(%W& )*((,/’$,/

高效液相色谱法 (Q(%W& )*+(/,$/(

&- 甲基汞 气相色谱法 (Q(%W, )*"#(-(+$$(//-

&, 多氯联苯 气相色谱法 +#

&/ 微囊藻毒素I3J 高效液相色谱法 %6%%%%( $#

-% 黄磷 钼I锑I抗分光光度法 %6%%$’ $#

-( 钼 无火焰原子吸收分光光度法 %6%%$+( $#

-$ 钻 无火焰原子吸收分头光度法 %6%%(/( $#

-+ 铍

铬菁J分光光度法 %6%%%$ <""#’,$$%%%

石墨炉原子吸收分光光度法 %6%%%%$ <""#’/$$%%%

桑色素荧光分光光度法 %6%%%$ $#

-. 硼
姜黄素分光光度法 %6%$ <""#./$(///

甲亚胺I<分光光度法 %6$ $#

-’ 锑 氢化原子吸收分光光度法 %6%%%$’ $#

-& 镍 无火焰原子吸收分光光度法 %6%%$., $#

%-$%

地表水环境质量标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



序
号

项#目 分#析#方#法
最低检出限

!27"3#
方法来源

-- 钡 无火焰原子吸收分光光度法 %6%%&(, $#

-, 钒
钽试剂!*S<X#萃取分光光度法 %6%(, )*"#(’’%+$(//’

无火焰原子吸收分光光度法 %6%%&/, $#

-/ 钛
催化示波极谱法 %6%%%. $#

水杨基荧光酮分光光度法 %6%$ $#

,% 铊 无火焰原子吸收分光光度法 (Q(%W& $#

注%暂采用下列分析方法&待国家方法标准发布后&执行国家标准’
(#(水和废水监测分析方法!第三版#)&中国环境科学出版社&(/,/年’
$#(生活饮用水卫生规范)&中华人民兵和国卫生部&$%%(年’
+#(水和废水标准检验法!第(’版#)&中国建筑工业出版社&(/,’年’

*,$*

第一部分#城市供水标准
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地下水质量标准

)*!#(.,.,"/+

"#引言

为保护和合理开发地下水资源!防止和控制地下水污染!保障人民身体健康!

促进经济建设!特制订本标准"

本标准是地下水勘查评价#开发利用和监督管理的依据"

##主题内容与适用范围

#$"#本标准规定了地下水的质量分类!地下水质量监测#评价方法和地下水质量

保护"

#$##本标准适用于一般地下水!不适用于地下热水#矿水#盐卤水"

!#引用标准

)*’-’%#生活饮用水标准检验方法

%#地下水质量分类及质量分类指标

%$"#地下水质量分类

依据我国地下水水质现状#人体健康基准值及地下水质量保护目标!并参照了

生活饮用水#工业#农业用水水质要求!将地下水质量划分为五类"

.类#主要反映地下水化学组分的天然低背景含量"适用于各种用途"

/类#主要反映地下水化学组分的天然背景含量"适用于各种用途"

’类#以人体健康基准值为依据"主要适用于集中式生活饮用水水源及工#农

$/$$

地下水质量标准
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业用水!

0类#以农业和工业用水要求为依据!除适用于农业和部分工业用水外"适当

处理后可作生活饮用水!

1类#不宜饮用"其他用水可根据使用目的选用!

%$##地下水质量分类指标 #见表($!

表"#地下水质量分类指标

项
目
序
号

类#别
标准值

#项目
.类 /类 ’类 0类 1类

( 色##度$ $’ $’ $(’ $$’ &$’

$ 嗅和味 无 无 无 无 有

+ 浑浊度##度$ $+ $+ $+ $(% &(%

. 肉眼可见物 无 无 无 无 有

’ ;< &6’",6’
’6’"&6’"
,6’"/

’’6’"&/

& 总硬度#以!9!:+"计$##27%3$ $(’% $+%% $.’% $’’% &’’%

- 溶解性总固体##27%3$ $+%% $’%% $(%%% $$%%% &$%%%

, 硫酸盐##27%3$ $’% $(’% $$’% $+’% &+’%

/ 氯化物##27%3$ $’% $(’% $$’% $+’% &+’%

(% 铁#0Z$##27%3$ $%6( $%6$ $%6+ $(6’ &(6’

(( 锰#>5$##27%3$ $%6%’ $%6%’ $%6( $(6% &(6%

($ 铜#!H$##27%3$ $%6%( $%6%’ $(6% $(6’ &(6’

(+ 锌#R5$##27%3$ $%6%’ $%6’ $(6% $’6% &’6%

(. 钼#>D$##27%3$ $%6%%( $%6%( $%6( $%6’ &%6’

(’ 钻#!D$##27%3$ $%6%%’ $%6%’ $%6%’ $(6% &(6%

(&
挥发性酚类#以苯酚计$

##27%3$
$%6%%( $%6%%( $%6%%$ $%6%( &%6%(

(- 阴离子合成洗涤剂##27%3$ 不得检出 $%6( $%6+ $%6+ &%6+

(, 高锰酸盐指数##27%3$ $(6% $$6% $+6% $(% &(%

(/ 硝酸盐#以8计$##27%3$ $$6% $’6% $$% $+% &+%

$% 亚硝酸盐#以8计$##27%3$ $%6%%( $%6%( $%6%$ $%6( &%6(

&%+&

第一部分#城市供水标准
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项
目
序
号

类#别
标准值

#项目
.类 /类 ’类 0类 1类

$工 氨氮!8<."#!27#3" $%6%$ $%6%$ $%6$ $%6’ &%6’

$$ 氟化物#!27#3" $(6% $(6% $(6% $$6% &$6%

$+ 碘化物#!27#3" $%6( $%6( $%6$ $(6% &(6%

$. 氰化物#!27#3" $%6%%( $%6%( $%6%’ $%6( &%6(

$’ 汞!<7"#!27#3" $%6%%%%’ $%6%%%’ $%6%%( $%6%%( &%6%%(

$& 砷!XG"#!27#3" $%6%%’ $%6%( $%6%’ $%6%’ &%6%’

$- 硒!UZ"#!27#3" $%6%( $%6%( $%6%? $%6( &%6(

$, 镉!!B"#!27#3" $%6%%%( $%6%%( $%6%( $%6%( &%6%(

$/ 铬!六价"!!A&P"#!27#3" $%6%%’ $%6%( $%6%’ $%6( &%6(

+% 铅!SC"#!27#3" $%6%%’ $%6%( $%6%’ $%6( &%6(

+( 铍!*Z"#!27#3" $%6%%%%$ $%6%%%( $%6%%%$ $%6%%( &%6%%(

+$ 钡!*9"#!27#3" $%6%( $%6( $(6% $.6% &.6%

++ 镍!84"#!27#3" $%6%%’ $%6%’ $%6%’ $%6( &%6(

+. 滴滴涕#!27#3" 不得检出 $%6%%’ $(6% $(6% &(6%

+’ 六六六#!27#3" $%6%%’ $%6%’ $’6% $’6% &’6%

+& 总大肠菌群#!个#3" $+6% $+6% $+6% $(%% &(%%

+- 细菌总数#!个#23" $(%% $(%% $(%% $(%%% &(%%%

+, 总%放射性#!*@#3" $%6( $%6( $%6( &%6( &%6(

+/ 总&放射性#!*@#3" $%6( $(6% $(6% &(6% &(6%

##根据地下水各指标含量特征$分为五类$它是地下水质量评价的基础%以地下

水为水源的各类专门用水$在地下水质量分类管理基础上$可按有关专门用水标准

进行管理%

&#地下水水质监测

&$"#各地区应对地下水水质进行定期检测%检验方法$按国家标准)*’-’%&生

活饮用水标准检验方法’执行%

&$##各地地下水监测部门$应在不同质量类别的地下水域设立监测点进行水质监

((+(

地下水质量标准
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测!监测频率不得少于每年二次 "丰#枯水期$%

&$!#监测项目为&;<#氨氮#硝酸盐#亚硝酸盐#挥发性酚类#氰化物#砷#

汞#铬 "六价$#总硬度#铅#氟#镉#铁#锰#溶解性总固体#高锰酸盐指数#

硫酸盐#氯化物#大肠菌群!以及反映本地区主要水质问题的其它项目%

’#地下水质量评价

’$"#地下水质量评价以地下水水质调查分析资料或水质监测资料为基础!可分为

单项组分评价和综合评价两种%

’$##地下水质量单项组分评价!按本标准所列分类指标!划分为五类!代号与类

别代号相同!不同类别标准值相同时!从优不从劣%

例&挥发性酚类.#/类标准值均为%6%%(27’3!若水质分析结果为%6%%(

27’3时!应定为.类!不定为/类%

’$!#地下水质量综合评价!采用加附注的评分法%具体要求与步骤如下&

’$!$"#参加评分的项目!应不少于本标准规定的监测项目!但不包括细菌学指标%

’$!$##首先进行各单项组分评价!划分组分所属质量类别%

’$!$!#对各类别按下列规定 "表$$分别确定单项组分评价分值!4%

表#

类#别 . / ’ 0 1

!4 % ( + & (%

’$!$%#按式 "($和式 "$$计算综合评价分值/%

!"
*!$#!$29[+ $

"($

*!"($,
$

%"(
!4 "$$

式中&*!(((各单项组分评分值!4的平均值)

!29[(((单项组分评价分值!4中的最大值)

$(((项数%

’$!$&#根据!值!按以下规定 "表+$划分地下水质量级别!再将细菌学指标评

价类别注在级别定名之后%如 *优良 "/类$+#*较好 "’类$+%

,$+,
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表!

级别 优良 良好 较好 较差 极差

! ’%6,% %6,%"’$6’% $6’%"’.6$’ .6$’"’-6$% &-6$%

’$%#使用两次以上的水质分析资料进行评价时!可分别进行地下水质量评价!也

可根据具体情况!使用全年平均值和多年平均值或分别使用多年的枯水期"丰水期

平均值进行评价#

’$&#在进行地下水质量评价时!除采用本方法外!也可采用其他评价方法进行

对比#

(#地下水质量保护

($"#为防止地下水污染和过量开采"人工回灌等引起的地下水质量恶化!保护地

下水水源!必须按 $中华人民共和国水污染防治法%和 $中华人民共和国水法%有

关规定执行#

($##利用污水灌溉"污水排放"有害废弃物 &城市垃圾"工业废渣"核废料等’

的堆放和地下处置!必须经过环境地质可行性论证及环境影响评价!征得环境保护

部门批准后方能施行#

附加说明

本标准由中华人民共和国地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部地质环境管理司"地质矿产部水文地质工程地质研究所

归口#

本标准由地质矿产部地质环境管理司"地质矿产部水文地质工程地质研究所"

全国环境水文地质总站"吉林省环境水文地质总站"河南省水文地质总站"陕西省

环境水文地质总站"广西壮族自治区环境水文地质总站"江西省环境地质大队负责

起草#

本标准主要起草人李梅玲"张锡根"阎葆瑞"李京森"苗长青"吕水明"沈小

珍"席文跃"多超美"雷觐韵#

(++(

地下水质量标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水源水中肼卫生标准

)*(,%&(!$%%%

前#言

本标准的全部技术内容为强制性!

为贯彻 "中华人民共和国环境保护法#和 "中华人民共和国水污染防治法#$

防治航天工业废弃物对水环境的污染$保护广大人群身体健康$根据制定水源水卫

生标准的原则$参考国外研究成果$并从我国实际情况出发制定本标准!

本标准从$%%(年(月(日起实施!

本标准由中华人民共和国卫生部和航空航天工业部提出!

本标准的附录X是标准的附录!

本标准负责起草单位%航空航天工业部第七设计研究院&参加单位%中国人民

解放军军事医学科学院’上海航天局监测站!

本标准主要起草人%徐志通’王治乔’郑一君’王兰翠!

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释!

(.+(
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水源水中肼卫生标准

"#范围

本标准规定了生活饮用水源中肼的最高容许浓度及监测检验方法!

本标准适用于以江"河"湖"水库"塘 #井$水为饮用水的水源水!

##标准内容

生活饮用水源水中肼的最高容许浓度为%6%$27%3!

!#检测方法

本标准采用对二甲氨基苯甲醛分光光度法检测水中的肼&见附录X!

’’+’
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附#录#*
!标准的附录"

水中肼的测定

对二甲氨基苯甲醛分光光度法

*"#方法概要

水中微量肼在硫酸介质中与对二甲氨基苯甲醛I乙醇溶液反应生成黄色连氮化

合物!在测定范围内黄色深度与肼含量成正比!符合郎伯I比尔定律"黄色络合物

最大吸收波长是.’,52!

水中偏二甲基肼#硝酸盐#氨#氟对本方法无干扰!

一甲基肼含量在肼含量+倍以内干扰可不计!

肼测定范围$%6%%$"%6+%27%3"大于%6+%27%3的肼可稀释后按本方法

测定!

*##仪器与器皿

*#$"#分光光度计$配有光程(M2和’M2比色皿!

*#$##容量瓶$(%%%23".只&’%%23"$只&’%23"(&只!

*#$!#棕色容量瓶$’%%23"$只!

*#$%#分度吸管$(%23"+只&’23"+只&(23"$只!

*#$&#酸式滴定管$’%23"(只&(’23"(只!

*!#试剂

*!$"#对二甲氨基苯甲醛$分析纯!

*!$##硫酸肼$分析纯!

*!$!#乙醇$分析纯"含量/’N!

*!$%#硫酸$分析纯!

*!$&#硫酸$&’(%$<$U:.(O%6’2D?%3!

在(%%%23容量瓶中加入’%%23蒸馏水"缓缓注入(+6/23浓硫酸"用蒸馏

)&+)
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水稀释至刻度!摇匀"

*!$’#硫酸#M$(%$<$U:.&O(6%2D?%3"

在(%%%23容量瓶中加入’%%23蒸馏水’缓缓注入$-6,23浓硫酸’用蒸馏

水稀释至刻度!摇匀"

*!$(#硫酸#M$(%$<$U:.&O/6%2D?%3"

在(%%%23容量瓶中加入’%%23蒸馏水’缓缓注入$’%23浓硫酸用蒸馏水稀

释至刻度!摇匀"

*!$)#显色剂#对二甲氨基苯甲醛I乙醇溶液"

称取$6%7对二甲氨基苯甲醛于$’%23棕色容量瓶中’加入(%%23乙醇’缓

缓注入/2D?%3硫酸(%23’摇匀"

*!$+#肼标准贮备液"

准确称取.6%&&7硫酸肼’用%6’2D?%3硫酸溶液溶解后移入(%%%23容量瓶

中’用%6’2D?%3硫酸稀释至刻度!摇匀"此溶液(23含肼(%%%27"

*!$",#肼标准工作液

吸取(23肼标准贮备液于(%%%23容量瓶中’用%6’2D?%3硫酸稀释至刻度’

摇匀"此溶液(23含肼(27"

*%#分析步骤

*%$"#标准曲线绘制

*%$"$"#水样中不存在一甲基肼和偏二甲基肼时肼标准曲线绘制

取’%23 容量瓶,只’依次加入%6%’%6(%’%6$%’%6.%’%6’%’(6%%’

(6’%’$6%%23肼标准工作液’再向每只容量瓶中加入(2D?%3硫酸(%23’加蒸

馏水至总体积约为.+23’加显色剂’23’然后用蒸馏水稀释至刻度’摇匀’放置

(’"+%245’用’M2光程比色皿以蒸馏水作参比’在波长.’,52处测吸光度’减

去空白液的吸光度为每种溶液的净吸光度’在坐标纸上绘制溶液中所含肼质量

$27&I吸光度曲线’求出回归方程"

*%$"$##水样中存在一甲基肼和偏二甲基肼时肼标准曲线绘制

取’%23容量瓶,只依次加入%6%%’%6$%’%6.%’%6’%’(6%%’(6’%’$6%%

23肼标准工作液’加(2D?%3硫酸+%23’加蒸馏水至体积约为.+23’再加显

色剂’23’然后用蒸馏水稀释至刻度’摇匀’放置(’"+%245’按X.6(6(方法绘

(-+(
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制曲线!

*%$##样品分析

*%$#$"#采样

水样用玻璃瓶采集"采集后加酸或加碱调;<至中性"尽快测定!

*%$#$##样品前处理

*%$#$#$"#水样中不存在一甲基肼和偏二甲基肼时"取 X.6$6(中性水样约

.%%23置于一只清洁#干燥的’%%23容量瓶中"慢慢加入浓硫酸$6,23"再加此

中性水样至刻度"摇匀"冷却即为样品溶液.!

*%$#$#$##水样中存在一甲基肼和偏二甲基肼时"取X.6$6(中性水样约.%%23
置于一只清洁#干燥的’%%23容量瓶中"慢慢加入浓硫酸,6+23"再用此水样加

至刻度"摇匀"冷却即为样品溶液/!

*%$#$!#比色测定

取’%23清洁#干燥的容量瓶+只"分别加入’23显色剂"然后分别加入样

品溶液.或样品溶液\至刻度"摇匀"放置(’"+%245"在.’,52波长处用’M2光

程比色皿"以蒸馏水做参比液"测定吸光度"减去空白试验测得的吸光度后"从

X.6(6(或X.6(6$标准曲线上查得样品溶液中所含肼的质量 $27%或按回归方程

计算得样品溶液中所含肼的质量 $27%!

*&#计算

见式 $X(%

’O(&) $X(%

式中’’(((水样中肼的浓度"27&3)

((((标准曲线上查得或按回归方程计算出的水样中肼的质量"27)

)(((样品溶液体积"23!

测样品溶液.时"样品溶液体积为..6-’23!

测样品溶液/时"样品溶液体积为..6$.23!

*’#测定误差

在(2D?&3硫酸溶液(%23的条件下测肼时相对标准偏差为%6,N"在(2D?&3
硫酸+%23的条件下测肼时相对标准偏差为(6’N!

*,+*
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*(#注意事项

*($"#本分析方法灵敏度及显色所需时间均受环境温度的影响!因此!水样中肼

含量的测定应与绘制工作曲线同时进行"

*($##当被测样品溶液中含氯量较高时!可在绘制肼标准曲线的每个肼标准工作

液中加入(2D?#3盐酸(23!然后按X.6(6(或X.6(6$操作"

$/+$
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水源水中一甲基肼卫生标准
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前#言

本标准的全部技术内容为强制性!

为贯彻 "中华人民共和国环境保护法#和 "中华人民共和国水污染防治法#$

防治航天工业废弃物对水环境的污染$保护广大人群身体健康$根据制定水源水卫

生标准的原则$参考国外研究成果$并从我国实际情况出发制定本标准!

本标准从$%%(年(月(日起实施!

本标准由中华人民共和国卫生部和航空航天工业部提出!

本标准的附录X是标准的附录!

本标准负责起草单位%航空航天工业部第七设计研究院&参加单位%中国人民

解放军军事医学科学院’航空航天部(&’站!

本标准主要起草人%徐志通’王治乔’陈清宇’王兰翠!

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释!

(%.(
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水源水中一甲基肼卫生标准

"#范围

本标准规定了生活饮用水源水中一甲基肼的最高容许浓度及监测检验方法!

本标准适用于以江"河"湖"水库"塘 #井$水为饮用水的水源水!

##标准内容

生活饮用水源水中一甲基肼的最高容许浓度为%6%.27%3!

!#监测检验方法

本标准采用 &对二甲氨基苯甲醛分光光度法’检测水中的一甲基肼(见附

录X!

)(.)
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附#录#*
!标准的附录"

水中一甲基肼的测定

对二甲氨基苯甲醛分光光度法

*"#方法概要

在硫酸乙醇介质中!微量一甲基肼与二甲氨基苯甲醛反应生成黄色缩合物!在

测定范围内黄色的深度与一甲基肼的含量成正比!符合郎伯I比尔定律"黄色缩合

物的最大吸收波长是.-%52"

偏二甲基肼#硝酸盐#磷酸盐#氨#尿素#硝基甲烷#甲醛#羟胺#氟及钙镁

离子等对本方法测定水中一甲基肼含量无干扰"肼有严重干扰"亚硝酸盐随含量增

加呈现负干扰!选择氨基磺酸铵做隐蔽剂"

一甲基肼的测定范围为%6%$"%6,%27$3"大于%6,%27$3的一甲基肼!可稀

释后按本方法测定"

*##仪器与器皿

*#$"#分光光度计%附$M2比色皿"

*#$##比色管&$’23!(%只"

*#$!#容量瓶&’%%23!(只%(%%23!$只%$’23!(%只"

*!#试剂及配制方法

*!$"#硫酸&3O(6,.7$23!分析纯"

*!$##乙醇&/’N以上!分析纯"

*!$!#(6%%2D?$3硫酸溶液&分析纯"

*!$%#%6%’2D?$3硫酸溶液&分析纯"

*!$&#对二甲胺基苯甲醛溶液

称取’6%7对二甲胺基苯甲醛 ’(!<+)$8!&<.!<:*!加入$%23(6%2D?$3硫

酸溶液!混匀后加入(%%23乙醇试剂!使其溶解"

*!$’#(N氨基磺酸铵或氨基磺酸溶液

+$.+
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称取(6%7氨基磺酸铵 !8<.U:+8<$"#或氨基磺酸 !8<$U:+<"#溶于

(%%23水中$

*!$(#一甲基肼贮备液和标准液的配制

一甲基肼 !!<+8<8<$"%3O%6,-,,7&23#纯度/,N以上$

*!$($"#一甲基肼贮备液的配制

吸取’"(%23(6%%2D?’3硫酸溶液于$’23容量瓶中#称重至万分之一克$

用注射器吸取%6+23一甲基肼试剂#注入上述容量瓶中#轻轻摇动瓶子后再

次称重至万分之一克#用(6%%2D?&3硫酸溶液稀释至刻度#此液一甲基肼浓度约

为(%27&23$

吸取$23上述溶液#移入(%%23容量瓶中#用%6%’2D?&3硫酸溶液稀释至

刻度#此液一甲基肼浓度为$%%27&23$

配制的贮备液应低温保存$

*!$($##一甲基肼标准溶液的配制

吸取’23浓度为$%%27&23一甲基肼贮备液#移入’%%23容量瓶中#用

%6%’2D?&3硫酸溶液稀释至刻度混匀$本标准溶液一甲基肼含量为$27&23$

*%#分析步骤

*%$"#标准曲线绘制

*%$"$"#不存在亚硝酸盐时标准曲线的绘制

*%$"$"$"#分别取%6%%#%6%$#%6%.#%6%,#%6$%#%6.%#%6,%23一甲基肼标

准溶液#注入一组$’23的容量瓶中#加入.6’23乙醇试剂#加入’23显色剂

(X+6’)#用%6%’2D?&3硫酸溶液稀释至刻度#摇匀$

*%$"$"$##放置.%245后#在分光光度计.-%52处#以试剂空白为参比液#使用

$M2光程比色皿测定吸光度$

*%$"$"$!#根据测得的吸光度与相应的一甲基肼含量#绘制标准曲线#求出回归

方程$

*%$"$##存在亚硝酸盐时标准曲线的绘制%按X.6(6(6(取一甲基肼标准溶液后#

加入?N氨基磺酸铵溶液%6$23#其余步骤与X.6(6(相同$

*%$##样品分析

*%$#$"#采样和样品处理

*+.*

水源水中一甲基肼卫生标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



*%$#$"$"#按照国家标准及根据待测水样的类型提出特殊建议进行采样!

*%$#$"$##样品处理"量取’%%23水样#用浓硫酸将水样;<调至(6%左右!该

液为样品试液!

*%$#$##水样中无亚硝酸盐和其他肼类时的测定方法

*%$#$#$"#吸取(’23试液入$’23比色管中#加入.6’23乙醇试剂#’6%23对

二甲氨基苯甲醛溶液#摇匀后用%6%’2D?$3硫酸溶液稀释至刻度#放置.%245!

*%$#$#$##分光光度测定"于.-%52波长#选用$M2光程的比色皿#以蒸馏水为

参比液#测量溶液的吸光度#扣除试剂空白吸光度#从标准曲线上查得或按回归方

程算得相应的溶液中一甲基肼质量 %27&!

*%$#$!#水中存在亚硝酸盐时的测定方法

吸取(’23试液入$’23比色管中#加入(N氨基磺酸铵%6$23#其余步骤按

X.6$6$进行!在$’23定容体积中#若8:$ 总量超过$%27#应同时测回收率#

测得值除以回收率为一甲基肼含量!平行样之间的相对误差不超过(%N!

*%$#$%#水中存在偏二甲基肼时的测定方法

*%$#$%$"#水样中偏二甲基肼含量高于一甲基肼时#应先按偏二甲基肼测定方法

测出偏二甲基肼的含量!

*%$#$%$##按X.6(6(或X.6(6$制作偏二甲基肼校正曲线#并在曲线上查得偏二

甲基肼含量相应的吸光度X(!

*%$#$%$!#按X.6$6$或X.6$6+操作#记取吸光度X$!

*%$#$%$%#X$WX(OX+#用X+值在标准曲线上查得或用回归方程计算出水样中

所含一甲基肼的质量!

*&#计算

水样中所含一甲基肼质量由式 %X(&计算"

&(O(Q)() Q(%%%Q$ %X(&

式中"(’’’标准曲线上查得或按回归方程算出的水样中所含一甲基肼的质

量#27(

)(’’’定容体积#$’23(

)’’’试样体积#23(

)..)
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$!!!试样稀释倍数"

(%%%!!!换算为每升试样计#

取平行测定结果的算术平均值为测定结果#

*’#测定误差

一甲基肼浓度低于%6(%27$3时%相对标准偏差不大于(’N"%6(%"%6,%27$

3时%相对标准偏差不大于+6&N#

*(#注意事项

*($"#本方法灵敏度随温度升高而降低%水样所含一甲基肼质量测定应与标准曲

线制作同时进行#

*($##本方法温度适应范围(’"+%V%超出温度范围应在恒温水浴中显色#

&’.&
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水源水中偏二甲基肼卫生标准
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前#言

本标准的全部技术内容为强制性!

为贯彻 "中华人民共和国环境保护法#和 "中华人民共和国水污染防治法#$

防治航天工业废弃物对水环境的污染$保护广大人群身体健康$根据制定水源水卫

生标准的原则$参考国外研究成果$并从我国实际情况出发制定本标准!

本标准从$%%(年(月(日起实施!

本标准由中华人民共和国卫生部和航空航天工业部提出!

本标准的附录X是标准的附录!

本标准负责起草单位%航空航天工业部第七设计研究院&参加单位%上海第一

医学院’上海航天局,%&所’中国人民解放军军事医学科学院!

本标准主要起草人%徐志通’陈秉衡’奚惠敏’夏亚东’王兰翠!

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释!

(&.(
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水源水中偏二甲基肼卫生标准

"#范围

本标准规定了生活饮用水源水中偏二甲基肼的最高容许浓度及监测检验方法!

本标准适用于以江"河"湖"水库"塘 #井$水为饮用水的水源!

##标准内容

生活饮用水源水中偏二甲基肼最高容许浓度为%6(27%3!

!#检测方法

本标准采用 &氨基亚铁氰化钠分光光度法’检测水中的偏二甲基肼(见附录X
#标准的附录$!

)-.)

水源水中偏二甲基肼卫生标准
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附#录#*
!标准的附录"

水中偏二甲基肼的测定#氨基亚铁氰化钠分光光度法

*"#方法概要

微量的偏二甲基肼与氨基亚铁氰化钠在弱酸性水溶液中能够生成红色络合物!

在测定范围内"红色的深度与偏二甲基肼的含量成正比"符合朗伯I比尔定律!红

色络合物的最大吸收波长是’%%52!

氨#尿素对本方法测定基本无干扰!肼#一甲基肼#甲醛含量在偏二甲基肼含

量’倍以内无干扰!亚硝酸根含量在偏二甲基肼含量$倍以上有明显负干扰"选择

氨基磺酸胺做隐蔽剂!水样混浊时应予过滤!

偏二甲基肼的测定范围$%6%(27%3"(6%27%3!大于(6%27%3的偏二甲基

肼可稀释后按本法测定!

*##仪器与器皿

*#$"#分光光度计$附’M2比色皿!

*#$##调压器$#=)!$型!

*#$!#电炉$(%%%]!

*#$%#氮气钢瓶$含氮气//6//N!

*#$&#氧气吸入器$3%,I+$浮标式氧气吸入器!

*#$’#真空泵$=̂ *I(型!

*#$(#水浴$=3’%(型超级恒温水浴!

*#$)#磨口蒸馏器$(%%%23"(套!

*#$+#磨口导气管$(只!

*#$",#微量注射器$(%%23"+只!

*#$""#具塞刻度管$’%23"(%只!

*#$"##真空干燥器!

*#$"!#分度吸管$(23"+只&$23"(只&’23"(只&(%23"(只!

’,.’
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*#$"%#干燥塔!’%%23"$只#

*#$"&#砂芯过滤漏斗!.号#

*!#试剂及配制方法

*!$"#氢氧化钠!化学纯#

*!$##氯化钠!化学纯#

*!$!#柠檬酸 $!&<,:-%<$:&!分析纯#

*!$%#磷酸氢二钠 $89$<S:.%($<$:&!分析纯#

*!$&#亚硝基铁氢化钠 ’89$0Z$!8&’8:%$<$:(!分析纯#

*!$’#硫酸!分析纯#

*!$(#甲醇!分析纯#

*!$)#氨水!分析纯#

*!$+#氯化钠!分析纯#

*!$",#偏二甲基肼!含量/,N以上#

*!$""#’N氨基磺酸铵 $922D54H2GH?_929FZ"8<.U:+8<$&溶液#

*!$"##($2D?)3硫酸!在(%%23容量瓶中"加入’%23蒸馏水"小心加入

++6+23浓硫酸"用蒸馏水稀释至刻度"摇匀#

*!$"!#氨基亚铁氰化钠 $#S0& $GDB4H29245D_ZAA4ME954BZ"89+ ’0Z
$!8&’8<+(的制备!称取.’7亚硝基铁氰化钠于$’%23锥形瓶中"逐渐加入氨

水(.%23"边加边摇"至全部溶解#将此瓶放入%V左右的冰箱中过夜"加入

$’%23甲醇"即析出黄色结晶"将结晶滤出*抽干*再用甲醇洗一次#所得结晶

放入装有氯化钙的棕色真空干燥器中"干燥."&K#干燥后的氨基亚铁氰化钠装

入棕色细口瓶中"于暗处保存#

*!$"%#%6(’N#S0显色剂的配制!在(%%23棕色容量瓶中"用蒸馏水溶解%6(’

7#S0"并稀释至刻度#

*!$"&#;<.6,缓冲溶液的配制!称取柠檬酸(+6(+,7和磷酸氢二钠.,6,&,7"用

(’%23煮沸过的蒸馏水将其溶解"并移入$’%23容量瓶中"用煮沸过的蒸馏水稀

释至刻度#

*!$"’#偏二甲基肼标准贮备液的配制!在’%23容量瓶中加入蒸馏水$’23及

($2D?)3硫酸’23"盖上塞"摇匀#用微量注射器取&’23偏二甲基肼"仔细注入

%/.%
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容量瓶中!以增量法称取%6%’%%7偏二甲基肼"轻轻摇动容量瓶!使偏二甲基肼充

分溶解"$%245后!用蒸馏水稀释至刻度"常温下可保存两周"此溶液偏二甲基肼

含量为(27#3"

*!$"(#偏二甲基肼工作液的配制$在(%%%23容量瓶中!加入偏二甲基肼标准贮

备液(6%23并用蒸馏水稀释至刻度"此溶液偏二甲基肼含量为(27#23水常温下

可保存一周"

*!$")#样品保存$水样以当天测试为宜"必需保存时!可在水样中每升加入

(6,2D?#3&%<$U:.&硫酸溶液(23!此水样可放置(天"

*%#分析步骤

*%$"#标准曲线绘制

取&只’%23具塞刻度管!分别加入偏二甲基肼工作液%6%!$6%!’6%!-6%!

(%6%!(+6%23"然后分别向各管加入蒸馏水至$’23!加;<缓冲溶液(23及

%6(’N#S0显色剂(23!摇匀"

当水样中亚硝酸根含量大于偏二甲基肼$倍以上时!应在加入;<缓冲溶液

后!分别再向各管加入’N氨基磺酸胺%6$23!然后再加入显色剂(23"

将比色管放入+%V恒温水浴中!放置(K"在分光光度计’%%52处用’M2比

色皿测定吸光度"根据测得的吸光度及相应的偏二甲基肼含量绘制标准工作曲线!

求出回归方程"

*%$##水样测定

*%$#$"#水样中偏二甲基肼含量在’%27#3以上时的测定

*%$#$"$"#先调水样;<在+6%",6%"水样混浊时!要用.4砂芯漏斗过滤"

取适当体积的上述予处理过的水样于具塞刻度管中!用蒸馏水准确稀释至$’

23!然后按X.6(步骤进行测定"根据测定的吸光度!按标准工作曲线的回归方

程或查标准工作曲线法’算出偏二甲基肼含量"

*%$#$"$##按式 %X(&计算水样的偏二甲基肼含量

&[O&%Q$)
%X(&

式中$&[(((水样中偏二甲基肼含量!27#23’

&%(((X.6$6(6(中算出的水样中所含偏二甲基肼质量!27’

)%’)
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$!!!稀释倍数"

)!!!比色时所取水样体积#23$

*%$#$##水样中偏二甲基肼含量小于’%27%3时的测定$

*%$#$#$"#水样的富集 &蒸馏浓缩法’

蒸馏装置如图($

在(%%%23圆底烧瓶中#加入/%7氯化钠和($%7氢氧化钠#以流量’%23%

245通氮气(’245#取’%%23水样仔细的注入烧瓶中#轻轻摇动几下#然后加热

蒸馏$继续通氮#接通冷却水#用具塞刻度管在冷凝管口收集冷凝液$当水样即将

沸腾时#调节调压器电压在(’%‘左右#以控制电炉加热温度#使每$’23馏份的

流出时间在(("(’245$连续收集+管馏份#每管准确收集$’23$按X.6$6(测

得每管内的偏二甲基肼含量$

(!氮气钢瓶#$!氧气吸入器 &X!减压阀#*!流量计#!!针形阀’"

+!干燥塔".!干燥剂#’!缓冲瓶"&!导气管"-!支管烧瓶"

,!蛇形冷凝管"/!比色管"(%!电炉"((!调压器

图"#蒸馏装置流程图
#

*%$#$#$##按式 &X$’计算水样的偏二甲基肼含量$

((’(
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&[O((P($P(+

’%%Q*
!X$"

式中####&[$$$水样中偏二甲基肼含量%27&23’

((%($%(+$$$分别为+只装有馏分具塞刻度管中所含偏二甲基肼质量%27’

’%%$$$蒸馏水样的体积%23’

*$$$回收率%-(N(

*%$#$!#取平行测定两个结果的算术平均值为水样中的偏二甲基肼含量(

*&#允许差

对于偏二甲基肼不同含量的水样%分析结果的允许差见表((
表"

偏二甲基肼含量范围%27&3 允许差%N

%6%("%6( $%

&%6("(6% (%

)$’)
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水源水中二乙烯三胺卫生标准
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前#言

本标准的全部技术内容为强制性!

为贯彻 "中华人民共和国环境保护法#和 "中华人民共和国水污染防治法#$

防治航天工业废弃物对水环境的污染$保护广大人群身体健康$根据制定水源水卫

生标准的原则$参考国外研究成果$并从我国实际情况出发制定本标准!

本标准从$%%(年(月(日起实施!

本标准由中华人民共和国卫生部和航空航天工业部提出!

本标准的附录X是标准的附录!

本标准负责起草单位%航空航天工业部第七设计研究院&参加单位%中国人民

解放军军事医学科学院’航空航天部(&’站!

本标准主要起草人%徐志通’夏亚东’陈清宇’王兰翠’李冰清!

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释!

(+’(

水源水中二乙烯三胺卫生标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水源水中二乙烯三胺卫生标准

"#范围

本标准规定了生活饮用水源水中的二乙烯三胺最高容许浓度及监测检验方法

本标准适用于以江!河!湖!水库!塘 "井#水为饮用水的水源水$

##标准内容

生活饮用水源水中二乙烯三胺最高容许浓度为’27%3$

!#检测方法

本标准采用 &水杨醛I乙醇分光光度法’检测水中的二乙烯三胺(见附录X
"标准的附录#$

).’)
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附#录#*
!标准的附录"

水中二乙烯三胺的测定水杨醛-乙醇分光光度法

*"#方法概要

二乙烯三胺和水杨醛的碱性反应产物!在;<为+6’左右时可与硫酸钴产生化

学反应!生成黄色化合物!黄色的深度与二乙烯三胺的含量成正比!符合朗伯I比

尔定律"黄色化合物的最大吸收波长是+/%52"

水中存在偏二甲基肼#硝基甲烷#8<P. 等干扰物!其浓度为二乙烯三胺浓度

’倍以内时!干扰很小"

水中存在二甲苯胺#三乙胺#8:W+#8:W$ 等干扰物!其浓度为二乙烯三胺浓

度(%倍以内时干扰很小"

水中存在肼时!会产生正干扰!可用校正曲线法解决"存在甲醛时产生负

干扰"

二乙烯三胺的测定范围$%6."+6$27%3"大于+6$27%3的二乙烯三胺可稀释

后按本方法测定"

*##仪器与器皿

*#$"#分光光度计$配+M2比色皿"

*#$##比色管$$’23具塞比色管($只"

*#$!#容量瓶$(%%%23!$只&’%%23!.只&(%%23!(%只"

*#$%#移液管$(%23!$只&’23!.只&(23!(%只"

*!#试剂及配制方法

*!$"#硫酸$分析纯"

*!$##乙醇$/’N以上!分析纯"

*!$!#(6%2D?%3硫酸溶液$在(%%%23容量瓶中加入’%%23蒸馏水!缓慢注入

’’6’’23浓硫酸!用蒸馏水稀释至刻度!摇匀"

’’’’

水源水中二乙烯三胺卫生标准
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*!$%#%6$N氢氧化钠溶液!称取%6$7氢氧化钠 "89:<#溶于(%%23蒸馏水中$

*!$&#水杨醛I乙醇溶液%吸取%6.23水杨醛 "!&<.:<!<:#溶于(%%23乙醇

中&此液配制后暗处保存可使用三天$

*!$’#(N硫酸钴溶液!称取(6%7硫酸钴 "!DU:.’-<$:#&溶于(%%23蒸馏

水中$

*!$(#乙酸I乙酸钠缓冲溶液 ";<-+6’#!(份体积(2D?(3乙酸钠与(&份体积(

2D?(3乙酸均匀混合$

*!$)#二乙烯三胺贮备液和标准溶液的配制!二乙烯三胺 "!.<(+8+# "3O

%6/’,&7(23#&纯度/,N以上$

*!$)$"#二乙烯三胺贮备液的配制!吸取(6$23二乙烯三胺放入已含少量蒸馏水

并已称重至万分之一克的$’23容量瓶中&再次称重 "准确至%6%%%$7#&用蒸馏

水稀释至刻度&摇匀$此溶液浓度约为.&27(23$低温保存可使用三个月以上$

*!$)$##二乙烯三胺标准溶液的配制!吸取一定量的贮备液&用蒸馏水稀释至

$%27(23$常温下可使用(’天左右$

*%#分析步骤

*%$"#标准曲线绘制

*%$"$"#分别吸取%6%&%6’&(6%&(6’&$6%&$6’&+6%&.6%23二乙烯三胺标

准溶液&注入一组$’23的比色管中&加入蒸馏水 "蒸馏水与二乙烯三胺标准溶液

之体积和为(%23#$加入%6$23%6$N的氢氧化钠溶液&混均后&加入(6’23水

杨醛I乙醇溶液&充分振荡后放置&245&加入%6$23(N硫酸钴溶液&充分振荡

后&放置.245&加入$6%23乙酸I乙酸钠缓冲溶液&摇匀后&用蒸馏水稀释至

$’23刻度$

*%$"$##放置(%245后&在分光光度计+/%52处&以试剂空白为参比液&使用

+M2光程比色皿测定吸光度$

*%$"$!#根据测得的吸光度与相应的二乙烯三胺含量&绘制标准曲线&求出回归

方程

*%$##水样分析

采集水样经澄清后&用(6%2D?(3硫酸调;<值为-左右&吸取水样(%6%23
于$’23具塞比色管中按X.6(6("X.6(6.方法测定吸光度$从标准曲线上查得或

’&’’
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按回归方程算出相应的二乙烯三胺含量!

*%$!#水中存在肼时的测定方法

*%$!$"#取不同含量的肼溶液于$’23具塞比色管中"用X.6(6("X.6(6.方法

制作肼的校正曲线 #注意比色前需用定量滤纸过滤$!

*%$!$##按X.6(6("X.6(6.方法测出水样的吸光度值X(!

*%$!$!#按 %水质#肼的测定#对二甲氨基苯甲醛分光光度法&国家标准分析方

法 #)*’#(’’%-((//’$"测出水样中肼的含量’(!

*%$!$%#在肼的校正曲线上"查出’(含量的相对应的吸光度值+$!

*%$!$&#在二乙烯三胺的标准曲线上查出++吸光度值相对应的含量"即为水样中

二乙烯三胺的含量"++按式 #X($计算!

++O+(W+$ #X($

式中)++(((水样中二乙烯三胺的含量所对应的吸光度值*

+((((水样的吸光度值*

+$(((水样中肼的含量 #’($所对应的吸光度值!

*&#测定误差

二乙烯三胺浓度在%6.27’3时"相对标准偏差不大于’6’N"二乙烯三胺浓

度在+6$27’23时"相对标准偏差不大于(6$’N!

*’#注意事项

*’$"#温度会对测量结果有影响"温度高时"测量值偏低"水样的二乙烯三胺含

量测定应与标准曲线制作同时进行!

*’$##本方法适宜温度范围’"+%V!

+-’+
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水源水中三乙胺卫生标准

)*(,%&’!$%%%

前#言

本标准的全部技术内容为强制性!

为贯彻 "中华人民共和国环境保护法#和 "中华人民共和国水污染防治法#$

防治航天工业废弃物对水环境的污染$保护广大人群身体健康$根据制定水源水卫

生标准的原则$参考国外研究成果$并从我国实际情况出发制定本标准!

本标准从$%%(年(月(日起实施!

本标准由中华人民共和国卫生部和航空航天工业部提出!

本标准的附录X是标准的附录!

本标准负责起草单位%航空航天工业部第七设计研究院&参加单位%中国人民

解放军军事医学科学院’航空航天部!六一基地监测站!

本标准主要起草人%徐志通’夏亚乐’周颖’王兰翠!

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释!

(,’(
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水源水中三乙胺卫生标准

"#范围

本标准规定了生活饮用水源水中三乙胺的最高容许浓度及监测检验方法!

本标准适用于以江"河"湖"水库"塘 #井$水为饮用水的水源水!

##标准内容

生活饮用水源水中三乙胺的最高容许浓度为+27%3!

!#检测方法

本标准采用溴酚兰分光光度法检测水中的三乙胺&见附录X!

’/’’

水源水中三乙胺卫生标准
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附#录#*
!标准的附录"

水中三乙胺的测定

溴酚蓝分光光度法

*"#方法概要

在碱性介质中!三乙胺被三氯甲烷定量萃取后!于酸性有机染料溴酚蓝反应生

成黄色化合物"在测定范围内黄色的深度与三乙胺含量成正比"符合郎伯I比尔定

律"黄色化合物的最大吸收波长是.(%52"

异构二甲苯胺#亚硝酸盐氮#硝酸盐氮#磷酸盐#氨氮等对本方法无干扰"

三乙胺的测定范围$%6’"+6’27%3"大于+6’27%3的三乙胺可稀释后按本方

法测定"本方法的检测限为%6%’27%3"

*##仪器与器皿

所用玻璃器皿!在使用前应先用(%N &)%)’硝酸溶液浸泡"然后用自来水

和去离子水彻底冲洗干净"

*#$"#分光光度计(

*#$##容量瓶$(%%23!+个(

*#$!#烧杯$’%23!(%只(

*#$%#具塞比色管$(%23!(%只(

*#$&#无分度吸管$’23!+只(

*#$’#分度吸管$’23!$只((%23!.只(

*#$(#注射器$(23!(只(

*#$)#分液漏斗$&%23!(%只(

*#$+#酸式滴定管$$’23或’%23!(只"

*!#试剂及配制方法

*!$"#三氯甲烷 &!<M?+’$分析纯"

)%&)

第一部分#城市供水标准
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*!$##碳酸钠 !89$!:+"#分析纯$

*!$!#硝酸 !<8:+"#(%N !)%)"溶液$

*!$%#三乙胺#含量大于//N$

*!$&#%6’2D?%3碳酸钠#称取’+6%7碳酸钠&溶于’%%23水中&转入到(%%%23
容量瓶中&用水稀释至刻度&摇匀$

*!$’#%6(N溴酚蓝显色剂#称取%6(7溴酚蓝溶于(%%23三氯甲烷中&摇匀$用

定量中速滤纸除去不溶物&贮于棕色瓶中$此溶液在室温下至少可稳定一个月$

*!$(#三乙胺标准贮备液#在(%%23容量瓶中&加入’%23水&用注射器以减量

法称取%6(’7!%6$23&准确称至%6%%%(7"三乙胺纯品&仔细注入容量瓶中&轻

轻摇动瓶子&使三乙胺充分溶解$用水稀释至刻度并混匀$计算三乙胺标准贮备液

的浓度贮于冰箱中备用$至少可稳定一个月$称量过程中必须用橡胶块密封针尖&

防止三乙胺泄漏$

*!$)# !(%%27%23"三乙胺标准中间液#取三乙胺标准贮备液适量用水稀释

而成$

*!$+# !’27%23"三乙胺标准工作液#吸取三乙胺标准中间液’6%%23&用水稀

释定容至(%%23$摇匀$

*%#分析步骤

*%$"#标准曲线绘制

取&%23分液漏斗,个$$个作试剂空白&各加入(%6%%23水$其余&个依次

加入三乙胺标准工作液(6%%&$6%%&+6%%&.6%%&’6%%&-6%%23&用水稀释到

(%6%%23$再向试剂空白及标准的分液漏斗中&加入(23碳酸钠溶液&摇匀后用

滴定管准确加入(%6%%23三氯甲烷$振摇(245!大约(.%"(&%次&注意放气"$

静置分层后&用干净脱脂棉擦去漏斗颈部可能带有的微量水份$弃去最初滤液&然

后将萃取液放入干净的烧杯中$用无分度吸管准确吸取’6%%23于(%23具塞比色

管中&加入%6’23溴酚蓝指示剂&摇匀$在室温放置(’245&以三氯甲烷为参比

液&用(M2比色皿&在波长.(%52处测定各管吸光度$减去试剂空白的平均吸光

度&就为每管的净吸光度$在作标纸上绘制样品液中所含三乙胺质量 !27"I吸光

度曲线&求出回归方程$

*%$##水样分析

’(&’
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*%$#$"#采样

样品采集在聚乙烯瓶或玻璃瓶内!应尽快分析"当天不能分析的样品用硫酸将

样品酸化至;<值小于$!利于保存"

*%$#$##分析水样

含有悬浮物的水样用%6.’22的滤膜过滤后!再从中吸取试样"

吸取调至中性的样品溶液 #含三乙胺量在+%27以内!体积不大于(%23$!置

于&%23液漏斗中!加水至(%6%%23"按制作标准曲线的相同步骤进行比色!测

定吸光度!扣除空白平均吸光度得净吸光度!从标准曲线上查得或按回归方程算得

相应的三乙胺含量"

*&#计算

按式 #X($计算水中三乙胺浓度"

&O$Q()
#X($

式中%&&&&水中三乙胺浓度!27’3(

$&&&稀释倍数(

(&&&标准曲线中查得或按回归方程算出的样品中三乙胺质量!27(

)&&&分析时所取水样的体积!23"

*’#测定误差

三乙胺浓度低于+6’27’3时!相对标准偏差不大于’N"

)$&)
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水源水中百菌清卫生标准

)*((-$/!,/

"#主题内容与适用范围

本标准规定了水源水中百菌清的最高容许浓度!

本标准适用于生产和使用百菌清周围的生活饮用水源水"以及大面积喷洒百菌

清森林地区的生活饮用水源水!

##标准的限值

水源水中百菌清卫生标准 #最高容许浓度$为%6%(27%3!

!#监测检验方法

本标准采用气相色谱法监测水源水中百菌清"见附录X #补充件$!

%#标准的监督执行

各级卫生防疫站或各级环境卫生监测站负责监督本标准的执行!

&+&&

水源水中百菌清卫生标准
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附#录#*
气相色谱法

!补充件"

*"#原理

百菌清农药在一定的色谱条件下!保留值不变!而出峰高度与该样品中含量成

正比!因此以保留值为定性指标!以峰高为定量依据!计算出样品中百菌清农药的

含量"

*##仪器

*#$"#(%%型气相色谱仪"

*#$##氢焰离子化鉴定器"

*#$!#a=浓缩器"

*#$%#!(6’M2具塞#具玻璃砂芯层析柱"

*!#试剂

*!$"#苯 $分析纯%"

*!$##环己烷 $分析纯%"

*!$!#硅藻土"

*!$%#弗罗里硅土"

*!$&#中性氧化铝 $&%",%目%"

*!$’#无水硫酸钠"

*!$(#氟橡胶/"

*!$)#(!$I丙二醇己二酸酯"

*!$+#上试(%(白色担体 $&%",%目%"

*!$",#百菌清纯品"

&.&&
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"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



*%#采样

*%$"#采样用容器!’L7白色塑料壶"

*%$##取水样’3"

*&#分析步骤

*&$"#样品萃取!取水样(3#于分液漏斗中#分两次提取#每次加入苯’%23#

剧烈振摇(’%次#静置分层后#分出苯层#再于水层中加苯’%23#振摇(’%次#

合并苯溶剂#于a=浓缩器中浓缩至约(%23#再进行纯化处理#如无浑浊现象#

可继续浓缩至(23"

*&$##纯化!将浓缩至约(%23萃取液#倒入装有吸附剂的层析柱中 $柱中自下

而上依次装入硫酸钠$M2#中性氧化铝$M2#弗罗里硅土$M2#酸性硅藻土 %硫

酸b发烟硫酸b硅藻土O(b(b-&)b)b(’($M2#无水硫酸钠$M2#并用淋洗

剂 &苯b环己烷O,b$’淋洗后使用)"待萃取液液面降至上层无水硫酸钠层时#

再用(%%23淋洗剂分三次淋洗#收集淋洗液#同置于a=浓缩器中浓缩定容至

(23"

*&$!#气相色谱分析

*&$!$"#填充色谱柱!采用(2不锈钢柱#内填充经分层涂布的上试(%(白色担

体 %第一层为’N &(*(’的氟橡胶/丙酮溶液#第二层为.N(#$I丙二醇己二

酸酯丙酮溶液("装柱后于层析室温度(,%V老化处理,K后使用"

*&$!$##色谱条件!层析室温度(-%c(V#检测室温度$’%c’V#汽化温度$,%

c(%V#出口温度$,%c(%V#氮气流速’%23*245#氢气流速($%23*245#氧气

流速+%%23*245#仪器灵敏度(%%%#走纸速度%6’M2*245#电流(/’2X"

*&$!$!#进样!以(%23微量注射器进样%6’".23#同时记录保留时间+出峰高

度 &22’"待样品峰出完后 &约需(+245’#再进百菌清标准溶液(23 &此液(23
相当于%6(27百菌清’#记录保留时间和峰高"

*’#计算公式

+[O,
样

,标Q&标Q)标Q
)定容量
)进样量Q

(
)

&X(’

,’&,
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式中!+["""样品中百菌清含量#27$3%

&标"""百菌清标准液浓度#27$23%

)标"""百菌清标准液进样量#23%

,样"""样品峰高#22%

,标"""标准峰高#22%

)定容量"""样品定容体积#23%

)进样量"""样品进样量#23%

)"""取水样体积#23&

*(#注意事项

*($"#灵敏度!本法测定百菌清的最低检出下限为(Q(%W-7&地面水最低检出量

为%6%%+27$3&

*($##方法的回收率!为了研究该分析方法的准确性#曾多次进行了回收试验#

回收率均在/%N"(%+N&

*($!#根据文献报导#百菌清农药在苯溶剂中#受阳光直接照射可发生光分解作

用#所以采用苯进行萃取和纯化样品时#应避免阳光直接照射#并及时进行分析&

*($%#植物’土壤样品可按(b(% (($))比例用苯浸渍$.K#浓缩至约(%23
后#按X’6$以后步骤进行操作&

*($&#鱼肉’动物组织’粪’尿等生物材料样品#可取样$"’7#加入混合酸 (硫

酸b硝酸b高氯酸O+b&b()(’23#于水浴中消化(&K#再加入(%%23苯进行

萃取两次#弃去酸溶液层#苯溶剂浓缩至(%23后#按X’6$以后的步骤操作&

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出&

本标准由湖南医学院环境卫生学教研室负责起草&

本标准主要起草人朱继佩’高泽宣&

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释&

*&&*
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地表水资源质量标准

U3&+!/.

"#总则

"$,$"#为贯彻执行 !中华人民共和国水法"#合理开发$利用$保护和管理水资

源#充分发挥水资源的综合效益#以适应国民经济发展和人民生活的需要#为保障

人体健康$维护生态平衡#加强水行业归口管理#特制定本标准%

"$,$##本标准规定了地表水资源水质要求$标准的实施和采样监测方法%

"$,$!#本标准适用于中华人民共和国领域内的江$河$湖泊$水库等内陆天然地

表水%

"$,$%#引用标准

)*’-./&,’#生活饮用水卫生标准’

)*’%,.&/$#农田灌溉水质标准’

)*((&%-&,/#渔业水质标准’

)*+,+,&,,#地面水环境质量标准’

)*($/.(&/(#景观娱乐用水水质标准’

)*,/-,&,,#污水综合排放标准%

##标准的分级

#$,$"#地表水资源质量标准分为五级(

第一级&&&水质很好%既无天然缺陷又未受人为直接污染#不需要任何处理#

可广泛适用于多种用途和国家一级自然保护区%

第二级&&&水质良好%适用于作集中式饮用水源地$鱼类生活区#大体相当于

)-&)

地表水资源质量标准
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现行)*’-./!,’"生活饮用水卫生标准#和)*((&%-!,/"渔业水质标准#$

第三级!!!水质尚可$能符合通常最低水质要求%如一般的工业用水和一般的

鱼类生活区%经处理后可满足高一级的用途$

第四级!!!水质不好$即该水体存在某些天然缺陷%或者受到人为轻度的直接

污染%适用于某些一般工业用水及非直接接触用水$

第五级!!!水质很不好$即该水体具有严重的天然缺陷或者已受到人为的重度

污染$只适用于作农灌用水%大体相当于现行的)*’%,.!/$"农田灌溉水质标

准#%或适用于一般景观用水$

!#标准值

!$,$"#地表水资源质量标准值列于表+6%6(I(及表+6%6(I$$

表!$,$"-"#地表水资源质量标准值

序
号

级#别
参数项

一级 二级 三级 四级 五级

( 感官要求

地表水资源应符合基本的感官要求

(6无明显的泡沫&油膜&杂物%无令人厌恶的色&臭&味%
无令人厌恶的水生生物’
$6一级水不得有泡沫&杂物&色&臭&味等

$ ;< &6’",6’ &6’",6’ &6’",6’ &6%",6’ ’6’"/6%

+ 悬浮物.%27(3 $ $% $’ +% &% (’%

. 总硬度)以!9!:+计*%27(3 $ ,% +%% .’% ’%% &%%

% 电导率%2U(M2 $ .%% (%%% (’%% $%%% $/%%

& 溶解氧%27(3 %
饱和率

/%N
& ’ + $

- 五日生化需氧量%27(3 $ $ + ’ (% ,%

, 高锰酸盐指数%27(3 $ $ . & (% ,%

/ 氨氮%27(3 $ %6( %6$ (6% $6% ,6%

(% 挥发性酚%27(3 $ %6%%$ %6%%$ %6%( %6( (6%

(? 氰化物%27(3 $ %6%%’ %6%’ %6( %6$ %6’

($ 铬)六价*%27(3 $ %6%( %6%’ %6%’ %6%, %6(

(+ 总汞%27(3 $ %6%%%( %6%%%$ %6%%%’ %6%%( %6%%(

+,&+
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序
号

级#别
参数项

一级 二级 三级 四级 五级

(. 镉!27"3 $ %6%%( %6%%( %6%%’ %6%%’ %6%%’

(’ 铅!27"3 $ %6%( %6%’ %6%’ %6( %6(

(& 铜!27"3 $ %6%( %6%+ %6( %6’ (6%

(- 总砷!27"3 $ %6%’ %6%’ %6%, %6( %6(

(, 氟化物!27"3 $ %6, (6% (6’ $6’ +6%

(/ 有机氯农药!27"3 $ %6%%%( %6%%+ %6%( %6%$ %6%.

$% 大肠菌群.!个"3 $ % ’%% ’%%% (%%%% (%%%%

##.试行标准!允许根据地方水域背景值特征做适当调整#

表!$,$"-##湖泊和水库营养类型氮!磷界限指标 "./#0$

营养化状况

参#数
贫营养 中营养 富营养 重富营养

总#磷 $%6%$ %6%$"%6%’ %6%’"%6%/ &%6%/

总#氮 $%6$’ %6$’"%6- %6-"(6+ &(6+

%#标准实施

%$,$"#本标准由各级水行政主管部门会同有关用水部门负责监督和实施#水利系

统各有关水质$水环境中心负责地表水资源质量的监督$检验$定期常规监测和调

查评价工作#

%$,$##各级水行政主管部门!会同同级环保$卫生$农业$渔业等有关部门!根

据流域或水系综合规划!结合水域使用要求!按本标准确定相应的水质管理等级!

报省$自治区$直辖市人民政府批准后实施监督管理#

%$,$!#国家或当地有关主管部门明确划定为集中式生活饮用水取水点的水源地水

质!按)*’-./%,’&生活饮用水卫生标准’中规定执行#渔业水域的水质!可按

现行)*((&%-%,/ &渔业水质标准’中规定执行#农灌用水可按)*’%,.%/$
&农田灌溉水质标准’执行#

%$,$%#本标准所列项目不能满足当地控制主要污染物的需要时!地方水行政主管

部门可补充必要的项目或作适当的调整!作为地方标准!报省人民政府批准后

(/&(
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实行!

&#采样和分析方法

&$,$"#采样应具有代表性!采样及布点方法可按)*($//-"/(#水样采样方案设

计技术规定$及 #水质监测规范$中的规定执行!

&$,$##本标准中各参数的检测分析方法按表’6%6$执行!
表&$,$##地表水资源水质分析方法

参数 测定方法 检测范围%27&3’ 分析方法

( ;< 玻璃电极法 %"(. )*&/$%",&

$ 悬浮物 重量法 )*((/%(",/

+ 总硬度 d=#X滴定法 %6%’22D?&3 )*-.--",-

. 电导率 电导仪测定法 )*(+’,%6+"/+

’ 溶解氧
碘量法

电化学探头法

%6$"$%
饱和率%"(%%N

)*-.,/",-
)*((/(+",/

& 生化需氧量 稀释与接种法 $"&%%% )*-.,,",-

- 高锰酸盐指数 高锰酸钾氧化法 %6’".6’ )*((,/$",/

, 氨#氮
纳氏试剂比色法

水杨酸分光光度法

%6%$"$
%6%("(

)*-.-/",-
)*-.,(",-

/ 挥发酚
蒸馏后.I氨基安替比林分光法
蒸馏后溴化容量法

%6%%$"&
)*-./%",-
)*-./(",-

(% 氰化物
异烟酸I吡唑啉铜比色法
吡啶I巴比妥酸比色法

%6%%."%6$’
%6%%$"%6.’

)*-.,&",-
)*-.,-",-

(( 铬%六价’ 二苯碳酰二肼分光光度法 %6%%."(6% )*-.&-",-

($ 总#汞
冷原子吸收分光光度法

双硫腙分光光度法

%6%%%("
%6%%$"%6%.

)*-.&,",-
)*-.&/",-

(+ 镉
原子吸收分光光度法%萃取法’
双硫腙分光光度法

%6%%("%6%’
%6%%("%6%’

)*-.-’",-
)*-.-(",-

(. 铅
原子吸收分光光度法%萃取法’
双硫腙分光光度法

%6%("%6$
%6%("%6+

)*-.-’",-
)*-.-%",-

(%-(
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参数 测定方法 检测范围!27"3# 分析方法

(’ 铜

原子吸收分光法!萃取法$直接法#
二乙基二硫代氨基甲酸钠分光光度法

$%/I二甲基(%(%菲 啉分光光度法

%6%%("%6%’
%6%$"%6-%
%6%&"+

)*-.-’&,-
)*-.-.&,-
)*-.-+&,-

(& 总#砷
二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法

硼氢化钾I硝酸银分光光度法
%6%%-"%6’
%6%%%."%6%($

)*-.,’&,-
)*((/%%&,/

(- 氟化物

茜素磺酸锆目视比色法

氟试剂分光光度法

离子选择电极法

%6%’"$6’
%6%’"(6,
%6%’"(/%%

)*-.,$&,-
)*-.,+&,-
)*-.,.&,-

(, 有机氯农药 气相色谱法 )*-./$&,-

(/ 大肠菌群 多管发酵法$滤膜法 ’+个"3 )*’-’%&,’

$% 总#磷 钼酸铵分光光度法 %6%("%6& )*((,/+&,/

$( 总#氮 碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法 %6%’". )*((,/.&,/

附加说明

主编单位’水利部水质试验研究中心(

主要起草人’翁建华%

!另外%鲁光四$胡建和参加了条文说明中的部分起草工作#

)(-)
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地下水监测规范

U3!#(,+"/&

"#总则

"$,$"#地下水是一项重要的水资源!特别在我国北方干旱"半干旱地区尤为重要#

地下水是自然界水循环的重要组成部分!地下水监测是国民经济建设的基础工作#

开展地下水监测工作的目的是$为水利建设规划和为抗旱"除涝"治碱提供设计依

据%为地下水水源地建设和管理!为地下水资源评价"保护和合理利用提供依据#

为了统一地下水监测的技术标准!特制定本规范#

"$,$##本 &规范’适用于水利水电行业地下水监测工作中基本监测井网和统测井

网的井网规划与布设"测验"资料整编和编写地下水动态报告#试验井网的规划与

布设"测验"资料整编和编写试验成果报告的要求!另行制定#本 &规范’适用于

我国北方地区地下水监测工作!也可供南方地区参考#

"$,$!#在不与本 &规范’相抵触的原则下!各省 (自治区"直辖市)可结合当地

实际情况!制定必要的补充规定或实施意见#

"$,$%#与地下水监测工作有关的气象"水文"土壤含水量和含盐量等项监测!应

遵守相应的国家或行业标准及规定#

"$,$&#本 &规范’的用词用语说明以及采用的各项因素的单位和取用位数的要求!

按有关规范执行#

"$,$’#本 &规范’采用国家标准)*"/’*,&&水文测验术语和符号标准’中给出

的有关术语!还应用下列术语$

(()含水层顶板!指含水层的上部界面#

($)含水层底板!指含水层的下部界面#

+$-+
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!+"包气带#指地表至潜水水面的地层段$

!."水文地质条件#指包气带%含水层%隔水层的层次%厚度%岩性结构和特

征#又称地下水的补给%径流和排泄条件$

!’"地下水埋深#指地下水水面至地面的距离$

!&"地下水过程线#指地下水水位%水量%水质%水温的监测值与监测时间的

关系曲线$

!-"注水试验#指向井孔内灌水#建立灌水后水位上升值与灌水量之间的关

系#并计算水文地质参数或测试井孔水位灵敏度的试验$

!,"年末差#指年末的监测值与上年同期监测值的差值$

##井网规划与布设

#$"#类型区划分%开采强度分区和井网分类

#$"$"#类型区分基本类型区和特殊类型区两种$

#$"$"$"#基本类型区划分$

!("根据区域地形地貌特征#分为山丘区%平原区#称一级基本类型区$

!$"根据次级地形地貌特征%岩性#将山丘区分为一般基岩山区%喀斯特山区

!岩溶山区"%黄土丘陵区#将平原区分为山前倾斜平原区%冲洪积平原区%山间盆

地 !河谷"平原区%黄土台塬区%沙漠平原区#称二级基本类型区$

#$"$"$##特殊类型区包括地下水位降落漏斗区%地面沉降区%海水入侵区%盐碱

化区%沙漠化区%地下水污染区等$

#$"$"$!#基本类型区与特殊类型区可相互包含或交叉$

#$"$##开采强度分区$

按开采强度划分为超开采区%强开采区%中等开采区和弱开采区$

#$"$!#井网分以下三类&

!("基本监测井网#由重点基本监测井和普通基本监测井组成$

!$"统测井网#由统测井组成$

!+"试验井网#由试验井组成$

#$##井网规划原则

#$#$"#井网规划应在类型区划分%开采强度分区和井网分类的基础上进行$

#$#$##山前倾斜平原区%冲洪积平原区%山间盆地 !河谷"平原区是井网规划的

’+-’
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重点!山丘区"黄土台塬区"沙漠平原区可根据需要选择典型代表区布设井网#

#$#$!#井网规划应符合下列规定$

%(&井网应做到平面上点"线"面结合’垂向上层次分明#

%$&井网布设要合理’尽可能做到一井多用#

%+&优先选用符合条件的已有井孔#

%.&尽可能避免部门间重复布设目的相同或相近的监测井#

%’&应兼顾与地表水站网的统一规划和配套监测#

#$!#基本监测井网布设

基本监测井网应包括水位基本监测井网"开采量基本监测井网"泉水流量基本

监测站网"水质基本监测井网"水温基本监测井网#

#$!$"#水位基本监测井网的布设应符合下列规定$

%(&水位基本监测井网由分别平行和垂直于地下水流向的监测线组成’其中’

重点水位基本监测井宜占水位基本监测井总数的(%N"+%N#

%$&生产井不宜作为水位基本监测井#

%+&各基本类型区"开采强度分区的水位基本监测井布设密度 %单位$眼(

(%+L2$&可参照表$6+6(’各特殊类型区的水位基本监测井布设密度可在表$6+6(
的基础上适当增加#

#$!$##开采量基本监测井网的布设应符合下列规定$

%(&在超开采区"强开采区"中等开采区各选择("$组有代表性的生产井群’

布设开采量基本监测井网!每组井群的分布面积一般为’L2$左右’开采量监测井

数宜控制在."(%眼#

%$&弱开采区可不布设开采量基本监测井#

#$!$!#泉水流量基本监测站的布设应符合下列规定$

%(&山丘区内流量大于(2+(G"平原区内流量大于%6’2+(G的泉’均应布设

泉水流量基本监测站#

%$&山丘区内流量不大干(2+(G"平原区内流量不大于%6’2+(G的泉’可选

择少数有代表性且具有供水意义者’布设泉水流量基本监测站#

%+&具有特殊价值的名泉’宜布设泉水流量基本监测站#

).-)
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表#$!$"#水位基本监测井布设密度表 !单位"眼#(%+L2$$

基本类型区名称
开#采#强#度#分#区

超开采区 强开采区 中等开采区 弱开采区

山前倾斜平原区 (."(% ($", (%"& &"$

冲洪积平原区 ($", (%"& ,". ."(

山间盆地!河谷$平原区 (&"($ (."(% ($", (%"&

黄土台塬区!典型代表区$ ($"(% (%", ,"& &".

沙漠平原区!典型代表区$ (%", ,"& &". ."$

一般基岩山区!典型代表区$ $%"(& (&"($ ($", ,".

黄土丘陵区!典型代表区$ (&"(. (."($ ($", ,".

岩溶山区!典型代表区$ $’"$% $%"(’ (’"(% (%"&

#$!$%#水质基本监测井网的布设应符合下列规定"

!($尽可能从经常使用的民井%生产井以及泉水中选择布设水质基本监测井

!站$&

!$$水质基本监测井网的布设密度宜控制在同一类型区内水位基本监测井数的

(%N左右’地下水水化学特征复杂或地下水污染区可适当加密&

!+$重点水质基本监测井宜占水质基本监测井总数的(%N"$%N&

#$!$&#水温基本监测井网的布设应符合下列规定"

!($沿南北方向布设水温基本监测线&

!$$一般应从水位%开采量或水质基本监测井中选择布设水温基本监测井&

!+$水温基本监测井网的布设密度宜控制在同一类型区内水位基本监测井数的

’N左右’地下水温异常区可适当加密&

!.$重点水温基本监测井宜占水温基本监测井总数的(%N"$%N&

#$%#统测井网布设

#$%$"#除有特殊要求者外’统测井网只考虑水位%水质两个监测项目&

#$%$##水位统测井网的布设应符合下列规定"

!($在水位基本监测井网的基础上加密布设’其布设密度宜满足在相应比例尺

图上的监测井间距不大于’M2&

!$$在统测水位时能避开开采量影响的民井%生产井’亦可作为水位统测井&

#$%$!#水质统测井网应在水质基本监测井网布设的基础上加密布设’布设密度宜

(’-(
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控制在水质基本监测井数的("+倍!

#$&#监测井的设计与施工

#$&$"#监测井的设计"选定与凿建应符合下列要求#

$(%除有特殊要求者外&水位监测井附近不得有影响监测精度的天然水体或水

利工程设施!

$$%基本监测井井管应由坚固"耐腐蚀的材料制成!

$+%监测井深度应超过已知最大地下水埋深以下$2!

$.%监测井顶角斜度每百米井深不得超过$e!

$’%监测井井管内径不宜小于(%%22!

$&%滤水段透水性能良好&向井内注入灌水段(2井管容积的水量&水位复

原时间不超过(%245!

$-%承压水监测井应分层止水&潜水监测井不得穿透潜水含水层下的隔水层的

底板!

$,%新凿监测井的终孔直径不宜小于$’%22&含水层段应安装滤水管&反滤

层厚度应不小于’%22&成井后应按有关规范要求进行抽水洗井&其中&重点水

位基本监测井应进行抽水试验!

#$&$##基本监测井应有完整的地层资料&其中&重点水位基本监测井应采取包气

带岩土样进行颗粒分析!

#$&$!#水位监测井必须修筑井台&井台应高出地面%6’2以上’自流水位监测井

应加高井管或在井口安装水压表’人工监测水位的基本监测井应加设井盖&自记水

位的基本监测井应修建井房’水位监测井井口必须设置固定点标志!

#$&$%#距水位基本监测井’%"$%%2范围内设置校核水准点’每(%"$%眼水位基

本监测井范围内&若无国家三级以上水准点时&应设置基本水准点!

#$’#井网维护与管理

#$’$"#监测井的维护应符合下列要求#

$(%对监测井的设施应进行经常性维护&一经损坏&必须及时修复&对人为事

故造成的损坏应依法追究责任!

$$%每年年末应对监测井井深进行一次测量&当监测井内淤积物淤没滤水管或

井内水深小于(2时&应及时进行清淤或换井!

$+%每’年对重点基本监测井进行一次透水灵敏度试验&当向井内注入灌水段

(&-(
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(2井管容积的水量!水位复原时间超过(’245时!应进行洗井"

#.$井口固定点标志%校核水准点及基本水准点因自然灾害或人类活动发生移

位或损坏!必须及时修复并重新引测高程!并记入监测井技术档案"

#$’$##井网调整应符合下列规定&

#$’$#$"#根据地下水监测资料整编成果分析!或根据国民经济发展对地下水监测

工作的需要!可提出井网调整计划’每年资料整编后提出局部井网调整意见!每

(%年制定一次整体井网调整计划"

#$’$#$##井网调整计划应包括下列内容&

#($撤销代表性差或损坏并难以修复或已完成监测任务的监测井"

#$$增设监测井"

#+$调整监测井的类别!增%减监测项目或监测频次"

#$’$!#监测井技术档案建设应符合下列规定&

#($基本监测井及泉水监测站应建立单井 #站$技术档案!其表式样见附录X
中表X(及表X$"

#$$汇编统测井技术档案!其表式样见附录X中表X+"

#+$基本监测井编码按附录*要求编排"

#.$统测井由各省 #自治区%直辖市$自行制定编号办法"

#’$监测井的撤销%改变类别情况应记入原监测井的技术档案!新换监测井应

重新建立技术档案"

!#测验

!$"#一般规定

!$"$"#应建立随监测%随记载%随整理%随分析的工作制度!各项原始监测数据

均应经过记载%校核%复核三道工序"

!$"$##测具应准确%耐用!并定期检定!不合格者!应及时校正或更换!否则不

得继续使用"

!$"$!#现场监测必须做到&

#($准时监测!用硬铅笔记载"

#$$监测数据准确!记载的字体工整%清晰!严禁涂抹或擦拭"

#+$将本次监测的数值与前次监测的数值进行对照!若发现异常!应分析原
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因!必要时检查测具和进行复测!并在备注栏内做出说明和及时向监测管理人员

报告"

!$"$%#监测数据必须及时进行检查和整理"

!$"$%$"#定期检定测具"

!$"$%$##及时整理各项现场原始记载数据!内容包括#

$(%点绘单项和综合监测资料过程线"

$$%进行单项和综合监测资料的合理性检查"

$+%分析监测资料发生异常的原因!必要时采取补救措施"

$.%对原始记载资料进行校核&复核"

!$"$&#原始记载资料不得毁坏和丢失!并按时上报"

!$##高程测量

!$#$"#水准基面采用(/,’国家高程基准"

!$#$##基本水准点高程!应从不低于三等水准点按三等水准测量标准接测’据以

引测的国家水准点!在复测或校测时!不宜更换"

!$#$!#校核水准点和基本监测井固定点高程!应从不低于国家三等水准点或基本

水准点按四等水准测量标准接测!同时测量监测井周围不少于.个地面点的高程取

其均值作为该监测井附近的地面高程"

!$#$%#统测井固定点高程和地面高程!可从不低于四等水准点按五等水准测量标

准接测"

!$#$&#基本水准点每(%年校测一次!校核水准点每’年校测一次!固定点高程每

("+年校核一次’如有变动迹象!应随时校测"

!$#$’#三&四&五等的水准测量的标准!按照 (水文普通测量规范)U3’,*/+
执行"

!$#$(#高程校测应填制统计表!表式样见附录!中表!("

!$!#水位监测

!$!$"#监测频次应符合下列规定#

$(%重点基本监测井每日监测一次"

$$%普通基本监测井’日监测一次"

$+%统测井每年监测三次"

!$!$##监测时间应符合下列规定#

+,-+
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!("使用定时自记水位计监测#每日,时$$%时应有监测记录#并记录日内

最高$最低水位及其发生时$分%

!$"逐日监测为每日,时%

!+"’日监测为每月($&$(($(&$$($$&日的,时%

!."统测时间为每年汛前$汛末和年末#监测日以’日监测日中选定#统测时

间为相应监测日的,时%

!’"下列地区在执行上述 !("" !."款中规定的,时可改为(%时&新疆维

吾尔自治区$西藏自治区$甘肃省$青海省%

!$!$!#测量井口固定点至地下水面距离两次#当连续两次测量数值之差不大于

%6%$2时#将两次测量数值及其均值记入原始记载表#当连续两次测量数值之差

超过%6%$2时#应重新进行测量’自记$逐日$’日及统测水位原始记载表表式

样分别见附录!中表!$$表!+$表!.和表!’%

!$!$%#测具检定应符合下列规定&

!("自记水位计每月检查$校测一次#当自记水位与校测水位的差值大于

%6%$2或月累计时间误差超过+%245时#应对自记水位计进行订正#订正方法可

按照)*"(+,(/%)水位观测标准*执行%

!$"布卷尺$钢卷尺$测绳 !含导线"等测具的精度必须符合国家计量检定规

程允许的误差规定#每半年检定一次#检定量具采用’%2或(%%2钢卷尺%

!$%#水量监测

!$%$"#水井开采量监测可采用下列方法&

!("水表法#原始记载表表式样见附录!中表!&%

!$"堰槽法#可采用三角$矩形或梯形薄壁堰#原始记载表表式样见附录!
中表!-%

!+"流速流量计法#原始记载表表式样见附录!中表!-%

!."耗电量 !或耗油量"相关法#原始记载表表式样见附录!中表!,%

!$%$##泉水流量监测可采用堰槽法或流速仪法%

!$%$!#用于农灌的水量监测应进行灌溉面积的统计%

!$%$%#水表$堰槽$流速流量计$电表等测具每年检定一次%

!$&#水质监测

!$&$"#采取水样频次及化验内容应符合下列规定&

+/-+
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!("重点水质基本监测井 !站"每年丰#枯水期各采取水样一次$其中$枯水

期采取的水样进行全分析$丰水期采取的水样进行简分析%

!$"普通水质基本监测井 !站"每年丰#枯水期各采取水样一次$均进行简

分析%

!+"水质统测井 !站"每’年的枯水期采取水样一次$进行简分析%

!$&$##采取水样应符合下列要求&

!("采样器及水样容器瓶的制造材料不得与水样发生化学反应%

!$"同一个二级类型区的各水质监测井 !站"的采取水样时间间隔不宜超过

’B%

!+"正在开采的生产井或泉水$在出水水流的中心处采集水样%

!."在监测井内采集水样前$应测量地下水位$然后必须排水$排水量不得少

于井内水体积的+倍’采取水样深度应超过地下水面以下%6’2%

!’"采样量&简分析不少于’%%23$全分析不少于(%%%23%

!&"采样前$用水样刷洗水样容器瓶三次%

!-"采集水样后$水样容器瓶应加盖#密封$并现场填写水样标签 !内容包

括&监测井站编号$采取水样年#月#日#时$地下水埋深及其他需要说明的情

况"%

!$&$!#化验项目要求如下&

!("简分析项目包括&aP$89P$!9$P$>7$P$!:$W+ $<!:W+$U:$W. $

!?W$矿化度$离子总量$;<值$总硬度$总碱度$味#嗅#色度$透明度$氟

化物%

!$"全分析项目包括&简分析项目$氧化还原电位$电导率$悬浮物$碘$侵

蚀性二氧化碳$游离二氧化碳$溶解氧$氨氮$高锰酸盐指数$生化需氧量$硝酸

盐氮’氰化物$砷化物$汞$挥发酚$六价铬$铁$磷$铜$铅$锌$镉’饮用水

增加大肠杆菌和细菌总数%

!$&$%#水样分析时限#程序#方法#质量控制$水样的存放与运送$水样编号#

送样单的填写$分析结果记载表表式#填制要求和测具检定要求$均应按 (水质监

测规范)U=($-*,.执行%

!$’#水温监测

!$’$"#水温监测频次及时间应符合下列规定&

+%,+
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!("重点水温基本监测井每月监测三天#每天监测.次$监测时间为每月的

&%(&%$&日的$%,%(.%$%时&当积累+年以上监测资料#经过分析掌握了动态

规律时#可改为每月(&日,时%$%时各监测一次&

!$"普通水温基本监测井每年的$%’%,%((月的(&日,时各监测一次&

!$’$##水温监测的同时应监测气温#并于监测日,时监测地下水位&

!$’$!#水温计%气温计最小分度值应不大于%6$V#其最大误差应不超过

c%6$V&

!$’$%#水温计%气温计每年检定一次#检定用的水温计%气温计的最大误差不得

超过c%6(V&

!$’$&#监测水温应符合下列规定’

!("水温计应放置在地下水面以下(6%2处 !泉水或正在开采的生产井可将

水温计放置在出水水流中心处"#静置(%245后读数&

!$"监测时#应连续监测两次#取其均值记入水温监测原始记载表 !表式样见

附录!中表!/"$若连续两次监测值之差大于%6.V时#应重新进行监测&

%#资料整编

%$"#一般规定

%$"$"#资料整编应按下列步骤进行’

!("考证基本资料&

!$"审核原始监测资料&

!+"编制成果图%表&

!."编写资料整编说明&

!’"整编成果的审查验收%存贮与归档&

%$"$##统计数值时#平均值采用算术平均法#尾数按四舍五入处理$挑选极值时#

若多次出现同一极值#则记录首次出现者的发生时间&

%$"$!#年度资料整编工作应于次年&月底以前完成&

%$##基本资料的考证

%$#$"#考证的资料包括’

!("监测井的位置%编号&

!$"监测井附近影响监测精度的环境变化情况&

((,(
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!+"监测井布设#停测#换井的时间$监测井类别#监测项目#频次的变动

情况%

!."监测井深#淤积#洗井#灵敏度试验情况%

!’"高程测量 !包括引测和校测"记录%

!&"测具的检定情况%

%$#$##经考证$有下列情况之一的监测井$相应月份的监测资料不予整编%

!("监测井附近环境变化$导致该项监测不符合原布设目的者%

!$"测具检定不符合要求%

%$#$!#校核水准点或井口固定点未按要求进行高程测量的水位监测井$监测资料

只参加埋深资料的整编%

%$#$%#考证后$应对各监测井的技术档案进行整理%

%$!#原始监测资料的审核

%$!$"#审核内容包括&

!("监测方法#误差%

!$"原始记载表的填写格式%

!+"测具检定和高程校测的结果以及由此导致的监测数值的修正%

!."单井 !站"监测资料的合理性检查$监测井间监测资料的合理性检查%

%$!$##经审核$有下列情况之一的监测井$相应月份的监测资料不予整编%

!("监测方法错误%

!$"监测误差超过允许范围%

!+"监测资料有伪造成分%

!."缺测和可疑的监测资料超过应监测资料的(’+%

%$!$!#经审核并合格的监测井 !站"$应分别编制 (地下水基本监测井 !站"一览

表)#(统测井一览表)和 (地下水基本监测井 !站"分布图)$表式样及编图说明

分别见附录=中表=(#表=(%和附录d%

%$%#水位资料整编

%$%$"#水位资料的插补应符合下列规定&

!("逐日监测资料$每月缺测不超过两次且缺测前#后均有不少于连续+个监

测数值者$可插补*’日监测资料$每月缺测不超过一次且缺测前#后均有不少于

连续+个监测数值者$可插补*统测资料不得插补%
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!$"#井干$%#井冻$%#可疑$数值在插补时均按 #缺测$对待&

!+"插补方法可采用相关法%趋势法或内插法&

!."插补的数值可参加数值统计&

%$%$##基本水位监测资料的数值统计应符合下列要求’

%$%$#$"#统计内容应包括’

!("月统计’月平均水位值(月最高%最低水位值及其发生日期&

!$"年统计’年平均水位值(年最高%最低水位值及其发生月%日(年变幅(

年末差&

%$%$#$##数值统计应符合下列规定’

!("月内无缺测资料(进行月完全统计)年内无缺测资料(进行年完全统计&

!$"逐日水位资料(月内缺测不超过.次者(可进行月不完全统计)超过.次

者(不进行月统计&

!+"’日水位资料(月内缺测一次者(可进行月不完全统计)超过一次者(不

进行月统计&

!."年内月不完全统计不超过两个或仅有一个不进行月统计者(可进行年不完

全统计)否则(不进行年统计&

%$%$!#统测水位资料不进行数值统计&

%$%$%#经基本资料考证%原始监测资料审核并合格的水位监测资料(应分别编制

下列成果表’

!("地下水位自记资料摘录成果表(表式样见附录=中表=$&

!$"地下水位逐日%’日监测成果表(表式样分别见附录=中表=+和表=.&

!+"地下水位年特征值统计表(表式样见附录=中表=’&

!."地下水位统测成果表(表式样见附录=中表=((&

%$&#水量资料整编

%$&$"#缺测水量资料(不进行插补)经审核定为 #可疑$的水量监测资料(按

#缺测$对待&

%$&$##水量监测资料的数值统计应符合下列要求’

%$&$#$"#统计内容应包括’

!("单井 !泉"年开采量 !水量"(年内最大%最小月开采量 !水量"及其发

生的月份&
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!$"群井年开采量#年内最大$最小月开采量及其发生的月份#最大$最小单

井年开采量及该监测井的编号%

%$&$#$##数值统计应符合下列规定&

!("无缺测资料#进行年完全统计%

!$"单井 !泉"缺测一个月开采量 !水量"时#可进行年不完全统计’缺测超

过一个月时#不进行年统计%

!+"单井年开采量不完全统计不超过群井总数的$%N时#可进行群井年不完

全统计’超过$%N或有不进行年单井开采量统计时#均不进行群井年统计%

%$&$!#经基本资料考证$原始监测资料审核并合格的各监测井 !泉"水量监测资

料#应编制 (开采量监测成果表)和 (泉水水量监测成果表)#表式样分别见附录

=中表=&和表=-%

%$’#水质资料整编

%$’$"#缺测水质资料#不进行插补’经审核定为 *可疑+的水质监测资料按 *缺

测+对待%

%$’$##水质监测资料整编的方法和技术要求按 (水质监测规范)U=($-,,.
执行%

%$’$!#经基本资料考证$原始监测资料审核并合格的各监测井 !泉"水质监测资

料#应编制 (水质监测成果表)#表式样见附录=中表=,%

%$(#水温资料的整编

%$($"#缺测水温资料不进行插补’经审核定为 *可疑+的水温监测资料按 *缺测+

对待%

%$($##水温监测资料的数值统计应符合下列要求&

%$($#$"#统计内容应符合下列规定&

!("重点水温基本监测井监测资料#进行日$月$年数值统计%

!$"普通水温基本监测井监测资料#只进行年数值统计%

!+"统计内容包括&日最高$最低地下水水温$气温及其发生时间’月$年最

高$最低地下水水温$气温$地下水埋深及其发生时间%

%$($#$##数值统计应符合下列规定&

!("日$月$年内无缺测资料#进行日$月$年完全统计%

!$"日$月内缺测一次资料#可进行日$月不完全统计’缺测超过一次#不进

-.,-
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行日!月统计"

#+$年内日不完全统计 #或月不完全统计$不超过两次%或日不完全统计 #或

月不完全统计$不超过一次%可进行年不完全统计&超过时%不进行年统计"

%$($!#经基本资料考证!原始监测资料审核并合格的各监测井水温资料%应编制

地下水水温监测成果表%表式样见附录=中表=/"

%$)#编写资料整编说明

%$)$"#资料整编说明应包括以下内容’

#($资料整编的组织!时间!方法!内容及工作量概况"

#$$监测井网的调整!变更情况"

#+$监测方法!精度!高程测量!校测和测具检定概况"

#.$监测资料的质量评价"

#’$存在问题及改进意见"

%$+#资料整编成果的审查验收!储存及归档

%$+$"#资料整编成果的审查验收应符合下列要求’

%$+$"$"#送交审查的资料应包括’

#($各监测井基本资料"

#$$各项原始监测记载资料"

#+$资料整编成果图!表"

#.$资料整编说明"

%$+$"$##审查方法应符合下列规定’

#($经考证%发生了变动的基本资料全部进行审查&未发生变动的基本资料进

行抽查%抽查率不得少于$%N"

#$$各项原始监测记载资料分别进行抽查%抽查率不得少于+%N"

#+$整编成果资料应全部进行审查"

%$+$"$!#经审查%不符合下列质量标准之一者%不予验收"

#($项目完整%图表齐全%规格统一%字迹清晰"

#$$各监测井基本资料考证清楚"

#+$测验及资料整编方法正确"

#.$成果的数据错误率%大错不大于万分之一%小错不大于千分之一"

#’$资料整编说明的内容完整!准确!客观"

(’,(
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%$+$##资料整编成果的存贮应符合下列规定!

%$+$#$"#资料整编成果应存入水文数据库"

%$+$#$##资料整编成果的存贮内容应包括!

#($监测井 #站$分布图"

#$$各项整编成果表"

#+$资料整编说明"

%$+$#$!#整编成果的储存工作应于次年年底以前完成"

%$+$#$%#应刊布资料整编说明摘要和整编成果的资料目录"

%$+$!#监测资料的归档应符合下列要求!

%$+$!$"#下列资料应予归档!

#($各监测井的基本资料%原始记载资料以及资料整编成果图%表和资料整编

说明"

#$$监测井基本资料的考证意见&原始监测记载资料的审核意见和资料整编成

果的审查验收意见"

#+$资料整编成果的储存拷贝"

%$+$!$##归档资料应妥善保存&保存期限由各省 #自治区%直辖市$自行制定"

&#地下水动态报告

&$"#地下水动态简报

&$"$"#地下水动态简报分汛期地下水动态简报%年地下水动态简报"

&$"$##编制内容应包括!

#($本年 #汛期$内降水量的时空分布概况&与上年 #汛期$降水量时空分布

的比较&与多年平均 #多年汛期平均$降水量的比较"

#$$本年 #汛期$末及年 #汛期$内最高%最低地下水位 #或埋深$的时空分

布概况&与上年 #汛期$末及年 #汛期$内最高%最低地下水位 #或埋深$时空分

布的比较"

#+$本年 #汛期$内地下水开采量&与上年 #汛期$地下水开采量的比较"

#.$本年 #汛期$内水文地质环境问题概况&与上年 #汛期$水文地质环境问

题的比较"

#’$降水量%开采量%水位 #或埋深$%水质的动态变化对当地地下水资源量

’&,’
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的影响!

"&#编制本条 "(#" "’#款所列内容的统计表$编制年降水量等值线图%年

末及年内最高&最低地下水位 "或埋深#等值线图$表格式及编图说明由各省 "自

治区&直辖市#自行制定!

&$"$!#汛期地下水动态简报于当年((月下旬发布$年地下水动态简报于次年+月

下旬发布!

&$##地下水动态预报

&$#$"#地下水动态预报分年地下水动态预报和汛前 "或春灌期#地下水动态预报

两种!

&$#$##编制内容应包括’

"(#预报期地下水位 "或埋深#的动态特征!

"$#预报期地下水开采量!

"+#预报期水文地质环境的动态特征!

&$#$!#年地下水动态预报和汛前 "或春灌期#地下水动态预报均于当年$月下旬

发布!

&$!#地下水动态简报和地下水动态预报的发布

各省 "自治区&直辖市#地下水动态简报和地下水动态预报由各省 "自治区&

直辖市#地下水监测工作主管单位负责编制%由各省 "自治区&直辖市#水行政主

管部门发布$北方地区 "或全国#地下水动态简报和地下水动态预报%根据各省

"自治区&直辖市#报送的材料%由国务院水行政主管部门汇总&编制和发布!

(-,(
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附#录#*
监测井基本情况表式样及填制说明

*"#监测井基本情况表式样 !表*(略"

表*##泉水监测站基本情况一览表
! 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$ 乡 "镇$%

监测站编号

监测站名称
位置

村 方向距离 2

东经
/eYf
北纬

/eYf
监测项目

泉水类型

测站类别

监测

日期

始测 年 月 日

终测 年 月 日
监测频次

水#准#点#测#量

水准点

编#号

与测站的相对位置 测量或变动

方#向 2 年 月 日
变动原因

高#程
"2$

测量等级

地面高程测量 测量日期 年 月 日 高程"2$

固
定
点
高
程
测
量

测量日期 年 月 日 高程"2$

变

更

变更原因

测量日期

高程"2$

泉水监测站地理位置图

0
111

8

监
测
员

监
测
员
变
更

姓名 文化程度

性别 住#址

年龄 任职时间

姓名 文化程度

性别 住#址

年龄 任职时间

姓名 文化程度

性别 住#址

年龄 任职时间

&,,&

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表*!#地下水统测井基本情况一览表
! 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$ 乡 "镇$%

统测井

编#号
换井

次序

测井位置

村 方向 2

井深

"2$

井口

直径

"22$

井口固定

点高程

"2$

地面

高程

"2$

监测

项目

监测

频次
备注

*##监测井基本情况表填制说明

*#$"# &测井位置’及 &与监测井相对位置’中(&方向’按8#8d#d#Ud#U#

U]#]#8]八个方位填写(&2’精确到百位)

*#$## &淤积厚度’为实测井深与原成井井深的差值)

*#$!# &地层柱状图’中(井管结构#岩性名称及其图例(应分别按 *城市供水

水文地质勘察规范+!""(&,,,附录三#附录六执行-岩性描述内容包括岩性名

称#颜色#夹层分布特征等)

*#$%# &监测井类别’填写重点基本监测井或普通基本监测井-&监测井类型’填

写生产井#民井#勘探孔或专用监测井)

*#$&# &泉水类型’填写上升泉或下降泉)

*#$’# &换井次序’(原设井为 &%’(&("/’为更换次序)

*#$(# &备注’填写裁撤#更换井的原因和日期(以及新换井编号和与原井的相

对位置)

*#$)#表X(的尺寸为,开张(表X$和表X+的尺寸为(&开张)

./,.
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附#录#1
基本监测井的编码

基本监测井编号统一采用,位阿拉伯数码!前.位数码表示省 "自治区#直辖

市$#地区 "省辖市#自治州#盟$#县 "自治县#旗#市#区$!第’位数码表示

地下水埋藏条件 "%/&为泉水!%%&为潜水!%(",&分别表示各层承压水$!第&
位数码表示换井数序 "%%&为原设置监测井!%("/&分别为换井次序$!第-#,
两位数码表示县 "自治县#旗#市#区$内监测井序号’

各省 "自治区#直辖市$基本监测井编号前.位数码见表*(’

表1"#各省 !自治区"直辖市#基本监测井编号前%位数码表

省"自治区#直辖市$ 基本监测井编号 省"自治区#直辖市$ 基本监测井编号

名#称 前.位数码 名#称 前.位数码

北#京#市 %%%("%%// 新疆维吾尔自治区 ..%%".&//

天#津#市 %(%%"%(// 上#海#市 ’’%%"’’//

河#北#省 %$%%"%’// 浙#江#省 ’&%%"’,//

山#西#省 %&%%"%,// 福#建#省 ’/%%"&(//

山#东#省 %/%%"($// 江#西#省 &$%%"&.//

河#南#省 (+%%"(&// 湖#北#省 &’%%"&-//

江#苏#省 (-%%"(/// 湖#南#省 &,%%"-%//

安#徽#省 $%%%"$$// 广#东#省 -(%%"-+//

辽#宁#省 $+%%"$’// 海#南#省 -.%%"-.//

吉#林#省 $&%%"$-// 广西壮族自治区 -’%%"--//

黑龙江省 $,%%"+(// 贵#州#省 -,%%",%//

内蒙古自治区 +$%%"+.// 四#川#省 ,(%%",’//

陕#西#省 +’%%"+-// 云#南#省 ,&%%",,//

宁夏回族自治区 +,%%"+,// 西藏自治区 ,/%%"/(//

甘#肃#省 +/%%".(// 台#湾#省 /$%%"/$//

青#海#省 .$%%".+//

##注(.-%%"’.//!/+%%"////为空号’

)%/)
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附#录#2
地下水监测原始记载表式样及填制说明

2"#地下水监测原始记载表式样

表2"#高程校测统计表
! 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测

井

编号

监测

井

名称

引据点 校测点

名称
高程

"2$
名称
校测前高程

"2$

测量

等级

校测

高程

校测日期

年 月 日

校测后

采用高程

"2$

测
量
人

校
定
人

备
#
注

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&(/&
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表2##地下水自记水位监测摘录表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

位置
乡"镇$ 村
方向距离 2

地面高程

"2$

井口固定

点高程

"2$

井深

"2$

监测日期 地下水埋深"2$ 地下水位"2$

月 日 ,时 $%时 平均 ,时 $%时 平均
备##注

(

$

+

&
&

$,

$/

+%

+(

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

’$/’

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表2!#地下水逐日水位监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

位置
乡"镇$ 村
方向距离 2

地面高程

"2$

井口固定

点高程

"2$

井深

"2$

监测日期
井口固定点至

地下水面距离2

月 日
一次

读数

二次

读数

平均

值

地下水

埋深

"2$

地下水

水位

"2$
备##注

(

$

+

&
&

$,

$/

+%

+(

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

’+/’

地下水监测规范
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表2%#地下水&日水位监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

位置
乡"镇$ 村
方向距离 2

地面高程

"2$

井口固定

点高程

"2$

井深

"2$

监测日期
井口固定点至

地下水面距离2

月 日
一次

读数

二次

读数

平均

值

地下水

埋深

"2$

地下水

水位

"2$
备##注

(

&

((

(&

$(

$&

##记载 年#月#日# 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&./&
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表2&#地下水统测水位原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

统
测
井
编
号

位#置

乡

"镇$
村 方向 2

井深

"2$

固
定
点
高
程
"2$

地面

高程

"2$

统测

日期

井口固定点至

地下水水面距离

月 日
一次读数

"2$
二次读数

"2$
平均值

"2$

地下水

埋#深
"2$

地下水

水#位
"2$

备

注

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&’/&

地下水监测规范
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表2’#水表法地下水水量监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

上年最后一次

读表时间

年

月 日

井#深
"2$

位#置
乡"镇$ 村 方向
距离 2

上年最后一次

水表读数
2+
出水管

内径
22
水泵

型号

读水表数

时#间

月 日 时

本次水

表读数

"2+$

上次水

表读数

"2+$

本次与

上次水

表读数

差

"2+$

本次与上次

水表读数

期间间隔

本次与上次

水表读数期间

累计开泵时间

B K B K

地下水

开采量

"2+$
备#注

(

$

+

.

’

&

-

,

/

(%

((

($

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&&/&
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表2(#堰槽法或流速流量计法地下水水量监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

位置 乡"镇$ 村 方向距离 2
水泵

型号

出水管口

内#径
22

堰槽类型

及其尺寸#
角度说明

井深

"2$

流速流量

计类型

及型号

监#测#代#表#时#间

起#始 终止 累#计

监测

时间

监测读数

"3&G$

月 日 时 月 日 时
时间
其中泄

流时间

日 时 日 时

月 日 时
一次

读数

二次

读数

平均

值

堰槽测

流流量

换算

结果

"3&G$

泄流期

间平均

流量

"3&G$

地下水

开采量

或泉水

流量

"2+$

备

注

(

$

+

.

’

&

-

,

/

(%

((

($

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

’-/’
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表2)#耗电量法或耗油量法地下水水量监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号

监测井名称

位置
乡"镇$ 村 方向

距离 2
水泵

型号

出水管

内径
22

月份

监#测#时#间 地下水埋深"2$

起始 终止 累#计

日 时 日 时
时间

B K

耗电量

"L]&K$
耗油量

"3$

抽水前

"静水位$

抽水期

间最大

动水位

单位耗电"油$量
的开采量

电"2+

’L]&K$
油

"2+’3$

地下水

开采量

"2+$
备#注

(

$

(
(

($

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&,/&
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表2+#地下水水温监测原始记载表
! 年 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%

监测井编号 监测井名称 位#置 乡"镇$ 村 方向 2

日期

监#测#时#间

$#时 ,#时 (.#时 $%#时

月 日

地下水温"V$

一次

读数

二次

读数

平均

值

气温

"V$

地下水温"V$

一次

读数

二次

读数

平均

值

气温

"V$

地下水

埋#深
"2$

地下水温"V$

一次

读数

二次

读数

平均

值

气温

"V$

地下水温"V$

一次

读数

二次

读数

平均

值

气温

"V$

(

&

(&

$&

($

&

(&

$&

##记载 年#月#日 校核 年#月#日 复核 年#月#日

&//&

地下水监测规范
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



2##地下水监测原始记载表填制说明

2#$"# !井深"指最近一次测量的地面至井底的距离#

2#$## !位置"中的 !方向"$!米"的填写要求同附录X#

2#$!# !备注"内说明造成监测数值异常的原因及监测井附近挖塘开渠$凿井等

影响监测精度的情况#

2#$%# !地下水开采量"或 !泉水水量"按月填写#其中%水表法根据 !本次与

上次水表读数差"并结合两次读水表数时间%采用外延法或内差法确定填写数值&

堰槽法或流速流量计法根据月内泄流时间与该月平均流量的乘积填写&耗电量法或

耗油量法根据月内耗电量或耗油量与单位耗电 ’油(量的开采量的乘积填写#

2#$&# !堰槽测流的流量换算结果"根据堰槽的类型$尺寸$角度及 !堰槽监测

平均值"%按照 )堰槽测流规范*U3$.+/(给出的计算公式或关系图表查算后的

数值填写#

2#$’# !泄流期间的平均流量"按月填写#其中%流速流量计法用月内诸次流量

监测值的均值&堰槽法用月内诸次测流流量换算结果的均值#

2#$(# !缺测"$!可疑"的表示符号分别为 !+++"$!2"&!停测"时%相应数

格保持空白#

2#$)#汛期逐日水位监测$非汛期’日水位监测的原始记载表采用表!+%其中%

非汛期间的非监测日按 !停测"填写#

2#$+#表!($表!$$表!.$表!’$表!&$表!-的尺寸为(&开张%表!+$表

!,$表!/的尺寸为,开张#

,%%(,

第一部分#城市供水标准
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附#录#3
地下水监测资料整编成果表式样及填制说明

3"#地下水监测资料整编成果表式样

表3"#基本监测井一览表
! 省 "自治区#直辖市$ 县 "旗#市$%#基面名称

监
测
井
编
号

监
测
井
名
称

位#置 坐#标

县

"旗#市$
乡
&镇
’
村
方
#
向

距
离
&g
’

东经 北纬

e Y f e Y f

所
属
类
型
区
代
号

起始

监测

日期

年 月 日

监
测
井
类
别

地
下
水
埋
藏
条
件

井深

"2$
高程

"2$
监#测#项#目

原
井
深

现
井
深

井
口
固
定
点

地
面

水#位

自
记
逐
日

汛
期
逐
日

’
日

水
#
量

简
分
析

全
分
析

水
#
温

备
#
注

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

((%((

地下水监测规范
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表3##自记水位资料摘录成果表
! 省 "自治区#直辖市$

自记仪

型号

监测井

编号

监测井

名称

位置

县"旗#市%
乡"镇% 村
方向距离 2

地面

高程
2
基面

名称

水位

单位&
2

月份 ( $ + . ’ & - , / (% (( ($

摘录

内容

日期##

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

,
时

最

高

最

低

(

$

’
’

+%

+(

月
#
统
#
计

最高

水位

发生

日期

最低

水位

发生

日期

年统计
最高

水位

发生

日期

#月

#日
最低

水位

发生

日期

#月

#日
年变幅 年末差

##制表 #年#月#日 校核 #年#月#日 审核 #年#月#日

($%((

第一部分#城市供水标准
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表3!#逐日水位监测成果表
! 省 "自治区#直辖市$%

监测井编号

监测井名称

位置
县"旗#市$ 乡"镇$ 村
方向距离 "2$

地面高程

"2$
基面

名称

水位单位&
2

月

日 #
( $ + . ’ & - , / (% (( ($

(

$

’
’

+%

+(

月
#
统
#
计

平均水位

最高水位

发生日期

最低水位

发生日期

年#统#计
最高水位&
2月#日

最低水位&
2月#日

年平均水位&
2

年变幅&
2

年末差&
2

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

(+%((

地下水监测规范
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表3%#&日水位监测成果表
! 省 "自治区#直辖市$%

监测井编号

监测井名称

位置
县"旗#市$ 乡"镇$ 村
方向距离 "2$

地面高程

"2$
基面

名称

水位单位&
2

月

日 #
( $ + . ’ & - , / (% (( ($

(

$

&

((

(&

$(

$&

月
#
统
#
计

平均水位

最高水位

发生日期

最低水位

发生日期

年#统#计
最高水位&
2月#日

最低水位&
2月#日

年平均水位&
2

年变幅&
2

年末差&
2

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

’.%(’

第一部分#城市供水标准
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表3&#水位年特征值统计表
年 ! 省 "自治区#直辖市$%

监测井

编号

监测井

名称

所属

类型区

代号

地下水

埋藏

条件

地面

高程

"2$

最高水位 最低水位

水位

"2$

发生日期

月 日

水位

"2$

发生日期

月 日

年变幅

"2$

年平均

水位

"2$

上年末

水位

"2$

本年末

水位

"2$

年末

差

"2$

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

&’%(&

地下水监测规范
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表3’#开采量监测成果表
年 ! 省 "自治区#直辖市$%

监
测
井
编
号

监
测
井
名
称

位##置

县
&旗
’市
(

乡
&镇
(
村
方
#
向

距
离
&g
(

地下水开采量"万2+$

月##份 单井年统计

($+.’&-,/(%((($
年
合
计

最#大 最#小

开采量 月份 开采量 月份

备
#
注

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

)&%()

第一部分#城市供水标准
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表3(#泉水水量监测成果表
年 ! 省 "自治区#直辖市$%

泉水监测站

监
测
站
编
号

监
测
站
名
称

位##置

县
&旗
’市
(

乡
&镇
(
村
方
#
向

距
离
&g
(

泉水

名称

泉#水#水#量#"万2+$

月##份 单泉年统计

($+.’&-,/(%((($
年
合
计

最大 最小

泉水

水量
月份
泉水

水量
月份

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

)-%()

地下水监测规范
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表3)#水质监测成果表
年 ! 省 "自治区#直辖市$%

监
测
井
编
号

监
测
井
名
称

取样

时间

化验

时间

月 日 月 日

地
下
水
埋
深
&g
’

物理性质 主要离子含量"27(3$

水
温
&V
’

嗅 色 阳离子 阴离子

味
透
明
度
aP 89P !9$P >7$P !?W U:$W. !:$W+ <!:W+

离
子
总
量
"27
(3$

总
硬
度
&德
国
度
’

总
碱
度
&德
国
度
’

矿
化
度
"27
(3$

氟

"27
(3$

水化学

类型

阿寥

金

分类

舒卡

列夫

分类

监
测
井
编
号

监
测
井
名
称

氧化还

原电位

"‘$

电导率

"G(2$

悬
浮
物

二氧化碳

游离 侵蚀性

溶
解
氧

氨
#
氮

亚
硝
酸
盐
氮

硝
酸
盐
氮

化
学
耗
氧
量

氰
化
物

砷
化
物

挥
发
分

六
价
格
汞 铁 磷 铅

27(3

大肠

杆菌

"个(3$

细菌

总数

"个(23$

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

),%()

第一部分#城市供水标准
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表3+#水温监测成果表
! 省 "自治区#直辖市$%

监测井

编号

监测井

名称

位置
县"旗#市$ 乡"镇$
村 方向距离 2

温度单位&V 地下水埋深单位&2

监测日期 原#始#监#测 日水温统计 月水温统计 气温统计
地下水

埋深统计

月 日

$时 ,时 (.时 $%时

水
温
气
温
水
温
气
温

地下水

埋深
水
温
气
温
水
温
气
温

平
均

最高

地下

水温
时

平
均

最低

地下

水温
时

平
均

最高

地下

水温
日 时

平
均

最低

地下

水温
日 时

日
平
均

月
平
均
月平均

(

&

(&

$&

$

&

(&

$&

($

&

(&

$&

年统计

年平均

地下水温

最##高 最##低

地下

水温

发生时间

月 日 时

日平均

气温

发生时间

月 日

日地下

水埋深

发生时间

月 日

地下

水温

发生时间

月 日 时

日平均

气温

发生时间

月 日

日地下

水埋深

发生时间

月 日

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

’/%(’

地下水监测规范
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表3",#统测井一览表
年 ! 省 "自治区#直辖市$% 基面名称

统
测
井
编
号

位#置

县
&
旗
’
市
(

乡
&
镇
(
村
方
#
向

距
离
&g
(

所
属
类
型
区
代
号

地
下
水
埋
藏
条
件

井深

"2$
监测项目

原
井
深

现
井
深

水位

低水

位期

高水

位期

年

末

简
分
析

井
口
固
定
点
高
程
&g
(

地
面
高
程
&g
(

备
#
#
注

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

)%(()

第一部分#城市供水标准
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表3""#地下水统测埋深 !水位"成果表
年 ! 省 "自治区#直辖市$% 基面名称

统
测
井
编
号

位##置
井深

"2$

县"旗#市$乡"镇$ 村 方向
距离

"2$

原
井
深

现
井
深

地面

高程

"2$

高水位期 低水位期 年##末

月 日 月 日 月 日

埋深

"2$
水位

"2$
埋深

"2$
水位

"2$
埋深

"2$
水位

"2$

##制表 年#月#日 校核 年#月#日 审核 年#月#日

&(((&

地下水监测规范
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3##地下水监测资料整编成果表填制说明

3#$"#整编符号如下!

3#$"$"# "缺测#$"停测#$"可疑#符号同附录!%

3#$"$## "插补#符号!在该数值的右上角划 "3或.#%

3#$"$!# "不完全统计#符号!将该数值用 "&#’#括起来%

3#$"$%# "不进行统计#的表达形式为在相应的数格内保持空白%

3#$##当同一页次$同一纵行的数值的整数部分相同时(只写出最上部出现的数

值(其下各数值可只写小数部分(但小数点及小数的位次应上下对齐%

3#$!#当同一页次同一纵行的文字完全相同时(只写出最上部出现的文字(其下

的文字可略写 "同上#%

3#$%# "位置#中的 "方向#$"米#的填写要求同附录X)坐标数值可从不小于(

b’万地形图上量取%

3#$&# "所属类型区代号#(按表=($所列填写)特殊类型区代号由各省 &自治

区$直辖市’自行制定%

3#$’# "监测井类别#按附录X要求填写%

3#$(# "井深#$"地下水埋深#按附录!要求填写%

3#$)# "地下水埋藏条件#填写 "泉水#$"潜水#或 "承压水#%

3#$+#表=&中 "备注#中填写所属类型区代号$地下水埋藏条件$监测方法和

频次%

3#$",#表=(和表=(%中的 "监测项目#(填写相应项目整编成果的页次)因缺测

或经考证$审核不合格被舍弃的项目在相应栏内划 "***#)因停测造成的无整编

资料的项目(其相应栏内保持空白%

3#$""#表=(和表=(%中 "备注#中填写影响监测精度$高程变动等情况%

3#$"##表=($表=$$表=,$表=/的尺寸为.开张)表=+的尺寸为,开张)

表=."表=-$表=(%$表=((的尺寸为(&开张%

+$((+

第一部分#城市供水标准
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表3"##各类型区名称与代号对照表

一级类型区 二级类型区 三级类型区

名称 代号 名##称 代号
强开采区

代##号
中等开采区

代##号
弱开采区

代##号
微开采区

代##号

山丘区 .

平原区 /

一般基岩山区 .( .(W9 .(WC .(WM .(WB

岩溶山区 .$ .$W9 .$WC .$WM .$WB

黄土丘陵区 .+ .+W9 .+WC .+WM .+WB

一般平原区 /( /(W9 /(WC /(WM /(WB

山间盆地!河谷"平原区 /$ /$W9 /$WC /$WM /$WB

沙漠平原区 /+ /+W9 /+WC /+WM /+WB

黄土台塬区 /. /.W9 /.WC /.WM /.WB

附#录#4
地下水基本监测井 !站"分布图编制说明

4"#图名#$QQ省 !自治区%直辖市"地下水基本监测井 !站"分布图&!QQ

QQ年"

4##采用标准地形图作底图’比例尺由各省 !自治区%直辖市"确定’底图应具

有下列要素#

4#$"#经纬网’网线距为(e(主要水系及大%中型湖泊(骨干铁路%公路)

4#$##国界%海岸线(省 !自治区%直辖市"界’地区 !省辖市%自治州%盟"

界’县 !自治县%旗%市"界(县级以上城市)

4#$!#各类型区界线及代号(骨干气象站%水文站%雨量站%蒸发站%试验站

!场")

4#$%#比例尺及方向标)

4!#用于编图的资料应为经考证%审核并合格的年度整编资料)编图要素包括#

基本监测井编号%类别%地下水埋藏条件%井深%监测项目及频次)

4%#参考图例#

*+((*

地下水监测规范
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



国界!已定" 县!自治县#旗#市"界

国界!未定" 一级类型区界

省!自治区#直辖市"界 二级类型区界

地区!省辖市#自治州#盟"界 开采强度分区界

特殊类型区界 潜水普通基本监测井

首都 潜水重点基本监测井

省!自治区#直辖市"首府 承压水普通基本监测井

地区!省辖市#自治州#盟"首府 承压水重点基本监测井

县!自治县#旗#市"首府 泉水普通基本监测站

乡!镇"#村庄 泉水重点基本监测站

气象站 水位监测

水文站 水量监测

雨量站 水质监测

蒸发站 水温监测

试验站!场"

$.(($

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



附加说明

主编单位!水利部水文司"

参加单位!安徽省水文总站#山西省水文总站#内蒙古自治区水文总站"

主要起草人!储常锐#张宏良#何桥#杨景斌"

$’(($

地下水监测规范
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水资源评价导则

U3!#$+,"(///

前#言

根据水利部水利水电技术标准制定计划!在总结全国第一次水资源调查评价以

来实践的基础上!编制了 "水资源评价导则#$

"水资源评价导则#主要包括以下内容%

总则%对标准的编制目的&依据&适用范围及技术原则作了说明$

一般规定%对水资源评价的内容和精度&分区原则&资料收集及评价方法等作

了说明$

水资源数量评价%对水汽输送&降水&蒸发&地表水资源&地下水资源&总水

资源的评价内容及要求作了说明$

水资源质量评价%对河流泥沙&天然水化学特征&水污染状况的评价内容及要

求作了说明$

水资源开发利用及其影响评价%对现状水资源供用水情况调查分析&存在问

题&水资源开发利用对环境的影响!以及水资源综合评价&水资源价值量评价等内

容及要求作了说明$

本标准解释单位%水利部水资源水文司$

本标准主编单位%水利部水资源水文司$

本标准参编单位%南京水文水资源研究所&中国水利水电科学研究院水资源研

究所&河北省水文水资源勘测局&海河大学环境水利研究所$

本标准主要起草人%黄永基&李砚阁&王焕榜&贺伟程&王瑚&金传良&杨景

斌&石玉波$

’&((’
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水资源评价导则

"#总则

"$,$"#依据 !中华人民共和国水法"#为查明水资源状况#必须进行水资源评价$

为适应水资源评价工作的需要#统一技术标准#保证成果质量#特制定本导则$

"$,$##本导则适用于全国及区域水资源评价和专项工作中的水资源评价$

"$,$!#水资源评价内容包括水资源数量评价%水资源质量评价和水资源利用评价

及综合评价$

"$,$%#水资源评价工作要求客观%科学%系统%实用#并遵循以下技术原则&

(#地表水与地下水统一评价$

$#水量水质并重$

+#水资源可持续利用与社会经济发展和生态环境保护相协调$

.#全面评价与重点区域评价相结合$

"$,$&#在水资源评价工作中#除执行本导则外#涉及其他专业时#还应符合相应

规范的要求$

##一般规定

#$,$"#全国及区域水资源评价的内容和精度应满足国家及相应区域社会经济宏观

决策的需要’为专项工作开展的水资源评价的内容和精度应满足专项工作的需要$

#$,$##水资源评价应分区进行$水资源数量评价%水资源质量评价和水资源利用

现状及其影响评价均应使用统一分区$各单项评价工作在统一分区的基础上#可根

据该项评价的特点与具体要求#再划分计算区或评价单元$

#$,$!#水资源评价应按江河水系的地域分布进行流域分区$全国性水资源评价要

求进行一级流域分区和二级流域分区’区域性水资源评价可在二级流域分区的基础

上#进一步分出三级流域分区和四级流域分区$

#$,$%#水资源评价还应按行政区划进行行政分区$全国性水资源评价的行政分区

要求按省 (自治区%直辖市)和地区 (市%自治州%盟)两级划分’区域性水资源

评价的行政分区可按省 (自治区%直辖市)%地区 (市%自治州%盟)和县 (市%

*-((*
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自治县!旗!区"三级划分#

#$,$&#水资源评价应以调查!搜集!整理!分析利用已有资料为主$辅以必要的

观测和试验工作#分析评价中应注意水资源数量评价!水资源质量评价!水资源利

用评价及综合评价之间的资料衔接#

#$,$’#水资源评价使用的各项基础资料应具有可靠性!合理性与一致性#

#$,$(#全国及区域水资源评价应采用日历年$专项工作中的水资源评价可根据需

要采用水文年#计算时段应根据评价目的和要求选取#

#$,$)#水资源评价应根据评价任务要求$因地制宜地积极采用行之有效的评价新

理论!新技术!新方法$逐步实现评价工作的规范化!标准化$建立健全各级水资

源评价信息系统#

#$,$+#应根据社会经济发展需要及环境变化情况$每隔一定时期对前次水资源评

价成果进行全面补充修订或再评价#

!#水资源数量评价

!$"#水汽输送

!$"$"#水汽输送用水汽通量和水汽通量散度描述#

!$"$##全国和有条件的地区可进行水汽输送分析计算$其内容应符合下列要求%

(#将评价区概化为经向和纬向直角多边形$采用边界附近探空气象站的风向!

风速和温度资料$计算各边界的水汽输入量或输出量$统计评价区水汽的总输入

量!总输出量和净输入量$并分析其年内!年际变化#

$#根据评价区内探空气象站的湿度资料$估算评价区上空大气中的水汽含量#

!$##降水

!$#$"#应采用雨量观测站的观测资料进行降水量评价#

!$#$##测站和资料选用应符合下列要求%

(#选用的雨量观测站$其资料质量较好!系列较长!面上分布较均匀#在降

水量变化梯度大的地区$选用的站要适当加密$同时应满足分区计算的要求#

$#采用的降水资料应为经过整编和审查的成果#

+#计算分区降水量和分析其空间分布特征$应采用同步资料系列&而分析降

水的时间变化规律$应采用尽可能长的资料系列#

.#资料系列长度的选定$既要考虑评价区大多数测站的观测年数$避免过多

’,((’
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地插补延长!又要兼顾系列的代表性和一致性!并做到降水系列与径流系列同步"

’#选定的资料系列如有缺测和不足的年#月降水量!应根据具体情况采用多

种方法插补延长!经合理性分析后确定采用值"

!$#$!#降水分析计算应包括下列内容$

(#计算各分区及全评价区同步期的年降水量系列#统计参数和不同频率的年

降水量"

$#以同步期均值和’-点据为主!不足时辅之以较短系列的均值和’-点据!

绘制同步期平均年降水量和’-等值线图!分析降水的地区分布特征"

+#选取各分区月#年资料齐全且系列较长的代表站!分析计算多年平均连续

最大四个月降水量占全年降水量的百分率及其发生月份!并统计不同频率典型年的

降水月分配"

.#选择长系列测站!分析年降水量的年际变化!包括丰枯周期#连枯连丰#

变差系数#极值比等"

’#根据需要!选择一定数量的有代表性测站的同步资料!分析各流域或地区

之间的年降水量丰枯遭遇情况!并可用少数长系列测站资料进行补充分析"

!$!#蒸发

!$!$"#蒸发是影响水资源数量的重要水文要素!评价内容应包括水面蒸发#陆面

蒸发和干旱指数"

!$!$##水面蒸发的分析计算应符合下列要求$

(#选取资料质量较好#面上分布均匀且观测年数较长的蒸发站作为统计分析

的依据!选取的测站应尽量与降水选用站相同!不同型号蒸发器观测的水面蒸发

量!应统一换算为d&%(型蒸发器的蒸发量"

$#计算单站同步期年平均水面蒸发量!绘制等值线图!并分析年内分配#年

际变化及地区分布特征"

!$!$!#陆面蒸发量宜采用闭合流域同步期的平均年降水量与年径流量的差值表示"

应绘制同步期平均年陆面蒸发量等值线圈!并进行地区分布特征的分析"

!$!$%#干旱指数宜采用年水面蒸发量与年降水量的比值表示"

!$%#地表水资源

!$%$"#地表水资源数量评价应包括下列内容$

(#单站径流资料统计分析"

%/((%
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$#主要河流 !一般指流域面积大于’%%%L2$的大河"年径流量计算#

+#分区地表水资源数量计算#

.#地表水资源时空分布特征分析#

’#入海$出境$入境水量计算#

&#地表水资源可利用量估算#

-#人类活动对河川径流的影响分析#

!$%$##单站径流资料统计分析应符合下列要求%

(#凡资料质量较好$观测系列较长的水文站均可作为选用站&包括国家基本

站$专用站和委托观测站#各河流控制性测站为必须选用站#

$#受水利工程$用水消耗$分洪决口影响而改变径流情势的测站&应进行还

原计算&将实测径流系列修正为天然径流系列#

+#统计大河控制站$区域代表站历年逐月天然径流量&分别计算长系列和同

步系列年径流量的统计参数’统计其他选用站的同步期天然年径流量系列&并计算

其统计参数#

!$%$!#主要河流年径流量计算&选择河流出口控制站的长系列径流量资料&分别

计算长系列和同步系列的平均值及不同频率的年径流量#

!$%$%#分区地表水资源数量计算应符合下列要求%

(#针对不同情况&采用不同方法计算分区年径流量系列’当区内河流有水文

站控制时&根据控制站天然年径流量系列&按面积比修正为该地区年径流系列’在

没有测站控制的地区&可利用水文模型或自然地理特征相似地区的降雨径流关系&

由降水系列推求径流系列’还可通过逐年绘制年径流深等值线图&从图上量算分区

年径流量系列&经合理性分析后采用#

$#计算各分区和全评价区同步系列的统计参数和不同频率的年径流量&其中&

同步系列长度的选定原则同+6$6$#

+#应在求得年径流系列的基础上进行分区地表水资源数量的计算#

!$%$&#入海$出境$入境水量计算应选取河流入海口或评价区边界附近的水文站&

根据实测径流资料采用不同方法换算为入海断面或出$入境断面的逐年水量&并分

析其年际变化趋势#

!$%$’#地表水资源时空分布特征分析应符合下列要求%

(#选择集水面积为+%%L2$"’%%%L2$的水文站 !在测站稀少地区可适当放

(%$((
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宽要求!"根据还原后的天然年径流系列"绘制同步期平均年径流深等值线图"以

此反映地表水资源的地区分布特征#

$#按不同类型自然地理区选取受人类活动影响较小的代表站"分析天然径流

量的年内分配情况"分析内容同+6$6+#

+#选择具有长系列年径流资料的大河控制站和区域代表站"分析天然径流的

多年变化"分析内容同+6$6+#

!$%$(#地表水资源可利用量估算应符合下列要求$

(#地表水资源可利用量是指在经济合理%技术可能及满足河道内用水并顾及

下游用水的前提下"通过蓄%引%提等地表水工程措施可能控制利用的河道外一次

性最大水量 &不包括回归水的重复利用!#

$#某一分区的地表水资源可利用量"不应大于当地河川径流量与入境水量之

和再扣除相邻地区分水协议规定的出境水量#

!$%$)#人类活动对河川径流量的影响分析应符合下列要求$

(#查清水文站以上控制区内水土保持%水资源开发利用及农作物耕作方式等

各项人类活动状况#

$#综合分析人类活动对当地河川径流量及其时程分配的影响程度"对当地实

测河川径流量及其时程分配作出修正#

!$&#地下水资源

!$&$"#地下水资源数量评价内容应包括补给量%排泄量%可开采量的计算和时空

分布特征分析"以及人类活动对地下水资源的影响分析#

!$&$##地下水资源数量评价应在获取评价区下列资料的基础上进行$

(#地形地貌%地域地质%地质构造及水文地质条件#

$#降水量%蒸发量%河川径流量#

+#灌溉引水量%灌溉定额%灌溉面积%开采井数%单井出水量%地下水实际

开采量%地下水动态%地下水水质#

.#包气带及含水层的岩性%层位%厚度及水文地质参数"岸溶地下水分布区

还应有岩溶分布范围%岩溶发育程度#

!$&$!#地下水资源数量评价既应按本导则$6%6+条和$6%6.条规定进行分区"还

必须按下列要求划分类型区$

(#根据区域地形%地貌特征"评价区划分为平原区%山丘区"称一级类型区#

’($(’
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$#根据次级地形地貌特征!地层岩性及地下水类型"将山丘区划分为一般基

岩山丘区!岩溶山区和黄土丘陵沟壑区#将平原区划分为山前倾斜平原区!一般平

原区!滨海平原区!黄土台塬区!内陆闭合盆地平原区!山间盆地平原区!山间河

谷平原区和沙漠区"称二级类型区$

+#根据地下水的矿化度"将各二级类型区划分为淡水区!微咸水区!咸水区"

称二级类型亚区$

.#根据水文地质条件将各二级类型区或二级类型亚区划分为若干水文地质单

元"称计算区$

!$&$%#地下水资源数量评价应符合下列要求%

(#根据水文气象条件!地下水埋深!含水层和隔水层的岩性!灌溉定额等资

料的综合分析"正确确定地下水资源数量评价中所必需的水文地质参数"主要包

括%给水度!降水入渗补给系数!潜水蒸发系数!河道渗漏补给系数!渠系渗漏补

给系数!渠灌入渗补给系数!井灌回归系数!渗透系数!导水系数!越流补给

系数$

$#地下水资源数量评价的计算系列尽可能与地表水资源数量评价的计算系列

同步"应进行多年平均地下水资源数量评价$

+#地下水资源数量按水文地质单元进行计算"并要求分别计算!评价流域分

区和行政分区地下水资源量$

!$&$&#平原区地下水资源数量评价应分别进行补给量!排泄量和可开采量的计算"

其中%

(#地下水补给量包括降水入渗补给量!河道渗漏补给量!水库 &湖泊!塘坝’

渗漏补给量!渠系渗漏补给量!侧向补给量!渠灌入渗补给量!越流补给量!人工

回灌补给量及井灌回归量"沙漠区还应包括凝结水补给量$各项补给量之和为总补

给量"总补给量扣除井灌回归补量为地下水资源量$

$#地下水排泄量包括潜水蒸发量!河道排泄量!侧向流出量!越流排泄量!

地下水实际开采量"各项排泄量之和为总排泄量$

+#应进行总补给量与总排泄量的平衡分析$

.#地下水可开采量是指在经济合理!技术可能且不发生因开采地下水而造成

水位持续下降!水质恶化!海水入侵!地面沉降等水环境问题和不对生态环境造成

不良影响的情况下"允许从含水层中取出的最大水量"地下水可开采量应小于相应

($$((
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地区地下水总补给量!

!$&$’#平原区深层承压地下水补给"径流"排泄条件一般很差#不具有持续开发

利用意义!需要开发利用深层地下水的地区#应查明开采含水层的岩性"厚度"层

位"单位出水量等水文地质特征#确定出限定水头下降值条件下的允许开采量!

!$&$(#山丘区地下水资源数量评价可只进行排泄量计算!山丘区地下水排泄量包

括河川基流量"山前泉水出流量"山前侧向流出量"河床潜流量"潜水蒸发量和地

下水实际开采净消耗量#各项排泄量之和为总排泄量#即为地下水资源量!

!$&$)#应分析人类活动对地下水资源各项补给量"排泄量和可开采量的影响#并

提出相应的增减水量!

!$’#总水资源

!$’$"#总水资源数量评价应在地表水和地下水资源数量评价的基础上进行#主要

内容包括 $三水%&降水"地表水"地下水’关系分析"总水资源数量计算和水资

源可利用总量估算!

!$’$## $三水%转化和平衡关系的分析内容应符合下列要求(

(#分析不同类型区 $三水%转化机理#建立降水量与地表径流"地下径流"

潜水蒸发"地表蒸散发等分量的平衡关系#提出各种类型区的总水资源数量表

达式!

$#分析相邻类型区 &主要指山丘区和平原区’之间地表水和地下水的转化

关系!

+#分析人类活动改变产流"入渗"蒸发等下垫面条件后对 $三水%关系的影

响#预测总水资源数量的变化趋势!

!$’$!#总水资源量分析计算应符合下列要求(

(#分区总水资源数量的计算途径有两种 &可任选其中一种方法计算’#一是在

计算地表水资源数量和地下水补给量的基础上#将两者相加再扣除重复水量)二是

划分类型区#用区域总水资源数量表达式直接计算!

$#应计算各分区和全评价区同步期的年总水资源数量系列"统计参数和不同

频率的总水资源量)在资料不足地区#组成总水资源数量的某些分量难以逐年求

得#则只计算多年平均值!

+#利用多年均衡情况下的区域水量平衡方程式#分析计算各分区水文要素的

定量关系#揭示产流系数"降水入渗补给系数"蒸散发系数和产水模数的地区分布

*+$(*
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情况!并结合降水量和下垫面因素的地带性规律!检查水资源总量计算成果的合

理性"

!$’$%#分析地表水与地下水利用过程中的水量转化关系!用扣除地下可开采量本

身的重复利用量以及地表水可利用量与地下水可开采量之间的重复利用量的办法!

估算水资源利用总量"

%#水资源质量评价

%$"#河流泥沙

%$"$"#河流泥沙分析计算内容应包括河流输沙量#含沙量及其时程分配和地区

分布"

%$"$##河流泥沙分析计算应符合下列要求$

(#资料系列较长的河流泥沙站!均可选为河流输沙量与含沙量分析的选用站!

并应采用与径流同步的泥沙资料系列!缺测和不足的资料应予以插补延长"

$#选用站以上引出或引入水量和分洪#决口水量中挟带的河流泥沙!以及选

用站以上蓄水工程中淤积的河流泥沙!均应在选用站实测资料中进行修正"

+#计算中小集水面积选用站的多年平均年输沙模数!绘制评价区的多年平均

年输沙模数分区图!并用主要河流控制站的多年平均年输沙量实测值与输沙模数图

量算值核对"

.#对主要站不同典型年的河流输沙量#含沙量的年内分配地区分布特征进行

分析"

%$##天然水化学特征

%$#$"#天然水化学特征分析内容应包括天然水化学类型及地区分布!天然水化学

成分的年内#年际变化!河流离子径流量 %包括入海#出境#入境离子径流量&!

河流离子径流模数及地区分布"

%$#$##天然水化学特征分析应符合下列要求$

(#天然水化学特征分析参数一般选用;<值#矿化度#总硬度#钾#钠#钙#

镁#硫酸盐#硝酸盐#碳酸盐#氯化物等!有条件地区可根据本地区的水质及水文

地质特征增加必要的参数"

$#凡具有长系列观测资料的地表天然水化学监测站和基本地下水化学监测井!

可作为选用站!缺测和不足的资料应予以补测"

’.$(’
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+#天然水化学类型的分类方法!水化学特征值计算!分区图的绘制方法参见

有关规范"

.#地表水!地下水应分别进行天然水化学特征分析"

%$!#水资源污染状况

%$!$"#水资源污染状况评价内容应包括污染源调查与评价#地表水资源质量现状

评价#地表水污染负荷总量控制分析#地下水资源质量现状评价#水资源质量变化

趋势分析及预测#水资源污染危害及经济损失分析#不同质量的可供水量估算及适

用性分析"

%$!$##污染源调查和评价主要应查明污染物的来源!种类!浓度!数量!排放地

点!排放方式!排放规律#化肥!农药使用情况#固体废弃物堆放和处置情况#污

水库及污水灌溉状况"在此基础上#根据污染物的危害性!排放量及对水体污染的

影响程度#评定主要污染源和主要污染物"

%$!$!#水资源质量的评价#应根据评价目的!水体用途!水质特性#选用相关参

数和相应的国家!行业或地方水质标准进行评价"

%$!$%#水资源质量评价应分区进行#其分区应与地表水!地下水资源数量评价的

分区一致"

%$!$&#地表水资源质量现状评价应符合下列要求$

(#在评价区内#应根据河道地理特征!污染源分布!水质监测站网#划分成

不同河段 %湖!库区&作为评价单元"

$#在评价大江!大河水资源质量时#应划分成中泓水域与岸边水域#分别进

行评价"

+#应描述地表水资源质量的时空变化及地区分布特征"

%$!$’#在人口稠密!工业集中!污染物排放量大的水域#应进行水体污染负荷总

量控制分析"

%$!$(#本导则中的地下水资源质量现状评价对象主要是浅层地下水#其次是已开

发利用的深层地下水#评价内容应包括地下水污染途径和地下水资源质量现状

分析"

%$!$)#地下水资源质量现状评价应符合下列要求$

(#选用的监测井 %孔&应具有代表性"

$#应将地表水!地下水作为一个整体#分析地表水污染!污水库!污水灌溉

’’$(’

水资源评价导则
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



和固体废弃物的堆放!填埋等对地下水资源质量的影响"

+#应描述地下水资源质量的时空变化及地区分布特征"

%$!$+#水资源质量变化趋势分析#应选若干有代表性的评价单元和水质参数#用

历年 $至少’年%的相同月份的监测资料对水资源质量状况的年际变化作出趋势

分析"

%$!$",#水资源污染危害及经济损失分析#主要应调查!分析由于水体污染引起的

缺水!水生态系统恶化!水污染事故#以及水污染对人体健康!工农业生产的影

响#并估算造成的直接和间接损失"

%$!$""#应以水资源质量现状评价成果和同期水资源可供水量为基础#计算并分析

评价区内不同质量的地表水!地下水可供水量和适用性"

&#水资源开发利用及其影响评价

&$"#社会经济及供水基础设施现状调查分析

&$"$"#内容应包括&主要自然资源 $除水以外%开发利用状况分析!社会发展状

况分析!经济发展状况分析!供水基础设施情况分析"

&$"$##主要自然资源 $除水以外%是指可用于农牧的土地#可开发利用的矿产#

可利用的草场!林区等#主要应分析它们的现状分布!数量!开发利用状况!程度

及存在的主要问题"

&$"$!#社会发展主要着重分析人口分布变化!城镇及乡村发展情况"

&$"$%#经济发展分工农业和城乡两方面#着重分析产业布局及发展状况#分析各

行业产值!产量情况"

&$"$&#供水基础设施应分类分析它们的现状情况!主要作用及存在的主要问题"

&$##供用水现状调查统计分析

&$#$"#选择具备资料条件的最近一年作为基准年#调查统计分析该年及近几年河

道外用水和河道内用水情况"

&$#$##河道外供水应分区按当地地表水!地下水!过境水!外流域调水!利用海

水替代淡水!利用处理或未处理过的废污水等多种来源#以及按蓄!引!堤!机电

井等四类工程分别统计#分析各种供水占总供水的百分比#并分析年供水和组成的

调整变化趋势"分区统计的各项供水量均为包括输水损失在内的毛供水量"

&$#$!#河道外用水应分区按农业!工业!生活三大类用水户分别统计各年用水总

’&$(’
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量!用水定额和人均用水量"其中"农业用水可分为农田灌溉和林!牧!副!渔用

水等亚类#工业用水可分为电力工业!一般工业!乡镇工业等亚类#生活用水可分

为城镇生活 $居民生活和公共用水%!农村生活 $人!畜用水%等亚类&统计分析

年用水量增减变化及其用水结构调整状况&分区统计的各项用水量均为包括输水损

失在内的毛用水量&

&$#$%#河道内用水指水力发电!航运!冲沙!防凌和维持生态环境等方面的用水&

同一河道内的各项用水可以重复利用"应确定重点河段的主要用水项"并分析近年

河道内用水的发展变化情况&

&$!#现状供用水效率分析

&$!$"#应根据典型调查资料或分区水量平衡法"分析各项供用水的消耗系数和回

归系数"估算耗水量!排污量和灌溉回归量"对供用水有效利用率作出评价&

&$!$##分析近几年万元工业产值用水定额和重复利用率的变化"并通过对比分析"

对工业节水潜力作出评价&

&$!$!#分析近几年的城镇生活用水定额"并通过对比分析"对生活用水节水潜力

作出评价&

&$!$%#分析各项农业节水措施的发展情况及其节水量"并通过对比分析"对农业

节水潜力作出评价&

&$!$&#分析城镇工业废水量!生活污水量和可处理废污水量的废污水处理!回用

状况"对近几年发展趋势进行评价&

&$!$’#分析海水和微咸水利用及其替代淡水量"对近几年发展趋势进行评价&

&$%#现状供用水存在问题分析

&$%$"#现状供需水平衡状况分析应符合下列要求’

(#以基准年社会经济指标和现有工程条件为依据&

$#根据供水保证率对基准年供水量作必要修正"包括地下水超采量和未经处

理污水利用量的扣除&

+#以基准年实际用水量为基础"对不合理的用水定额作必要的调整"重新估

算现状基准年的合理需水量&

.#按流域自上而下!先支流后干流分区进行供需分析"对各分区和全流域的

余缺水量作出评价"对当地地表水!地下水开发利用程度进行分析"并结合现有的

供水工程分布和控制状况"对当地水资源进一步开发潜力作出分析评价&

(-$((
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&$%$##分析近几年因供水不足造成的影响!并估算造成的直接和间接经济损失"

&$%$!#分析水资源开发#利用#保护#管理方面影响供用水的主要问题!以及河

道外用水与河道内用水之间的矛盾"

&$&#水资源开发利用现状对环境的影响

&$&$"#水资源开发利用现状造成的水环境问题主要有以下几项$

(#水体污染"

$#河道退化#断流!湖泊#水库萎缩"

+#次生盐碱化和沼泽化"

.#地面沉降#岩溶塌陷#海水入侵#咸水入侵"

’#沙漠化"

&$&$##各项水环境问题评价的内容应满足下列要求%

(#分析水环境问题的性质及其成因"

$#调查统计水环境问题的形成过程#空间分布特征和已造成的正面和负面

影响"

+#分析水环境问题的发展趋势"

.#提出防治#改善措施"

&$&$!#河道退化和湖泊#水库萎缩的水环境问题评价内容还应包括河床变化和湖

泊#水库蓄水量及水面面积减少的定量指标$河道断流的水环境问题评价内容应包

括河道断流发生的地段及起讫时间"

&$&$%#次生盐碱化和沼泽化的水环境问题评价内容还应包括面积#地下水埋深#

地下水水质#土壤质地和土壤含盐量的定量指标"

&$&$&#地面沉降的水环境问题评价内容应包括%

(#开采含水层及其顶部弱透水层的岩性组成#厚度"

$#年地下水开采量#开采模数#地下水埋深#地下水位年下降速率"

+#地下水位降落漏斗面积#漏斗中心地下水位及年下降速率"

.#地面沉降量及年地面沉降速率"

&$&$’#海水入侵和咸水入侵的水环境问题评价内容还应包括%

(#开采含水层岩性组成#厚度#层位"

$#开采量及地下水位"

+#水化学特征!包括地下水矿化度或氯离子含量"

&,$(&

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



&$&$(#沙漠化的水环境问题评价内容还应包括地下水埋深及植物生长!生态系统

的变化"

&$’#水资源综合评价

&$’$"#水资源综合评价是在水资源数量!质量和开发利用现状评价以及对环境影

响评价的基础上#遵循生态良性循环!资源永续利用!经济可持续发展的原则#对

水资源时空分布特征!利用状况及与社会经济发展的协调程度所作的综合评价"

&$’$##水资源综合评价内容应包括$

(#水资源供需发展趋势分析"

$#评价区水资源条件综合分析"

+#分区水资源与社会经济协调程度分析"

&$’$!#水资源供需发展趋势分析应符合下列要求$

(#不同水平年的选取应与国民经济和社会发展五年计划及远景规划目标协调

一致"

$#应以现状供用水水平和不同水平年经济!社会!环境发展目标以及可能的

开发利用方案为依据#分区分析不同水平年水资源供需发展趋势及其可能产生的各

种问题#其中包括河道外用水和河道内用水的平衡协调问题"

&$’$%#水资源条件综合分析是对评价区水资源状况及开发利用程度的总括性评价#

应从不同方面!不同角度进行全面综合和类比#并进行定性和定量的整体描述"

&$’$&#分区水资源与社会经济协调程度分析包括建立评价指标体系!进行分区分

类排序等两部分内容#应符合下列要求$

(#评价指标应能反映分区水资源对社会经济可持续发展的影响程度!水资源

问题的类型及解决水资源问题的难易#主要包括以下内容$

(%人口!耕地!产值等社会经济状况的指标"

$%用水现状及需水情况的指标"

+%水资源数量!质量的指标"

.%现状供水及规划供水工程情况的指标"

’%水环境状况的指标"

$#应对所选指标进行筛选和关联分析#确定重要程度#并在确定评价指标体

素后#采用适当的技术理论与方法#建立数学模型对评价分区水资源与社会经济协

调发展情况进行综合评判"评判内容包括$

&/$(&
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(!按水资源与社会经济发展严重不协调区"不协调区"基本协调区"协调区

对各评价分区进行分类#

$!按水资源与社会经济发展不协调的原因$将不协调分区划分为资源短缺型"

工程短缺型"水质污染型等类型#

+!按水资源与社会经济发展不协调的程度和解决的难易程度$对各评价分区

进行排序#

+#各评价指标的重要程度以及评判标准$应充分征求决策者和专家意见#有

条件时应使用交互式技术$让决策者与专家参与排序工作全过程#

&$(#对策和措施

&$($"#在进行水资源综合评价的基础上$应结合评价区水资源开发利用中存在的

问题$有针对性地提出对策与措施建议#

&$)#水资源价值量评价

&$)$"#水资源价值量评价主要是核算水资源本身所具有的价值$内容应包括按水

源"按水资源用途"按水资源质量$分类核算水资源的数量和单位水资源量的价

值$有条件地区可对该项进行研究评价#

&$)$##核算单位水资源价值量应遵循下列原则和要求%

(#应根据各分区水资源数量"供需平衡情况和资源短缺程度等因素综合考虑

单位水资源量价值#

$#不同水资源质量的单位水资源量价值不同#

+#不是所有水资源数量都可利用$只有那些可被人类利用的水资源才具有

价值#

.#要考虑水资源利用的多功能性$不同利用功能的水资源应具有不同的价值#

&%+(&
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饮用水化学处理剂卫生安全性评价
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前##言

本标准是在参考了由美国全国卫生基金会负责!美国自来水协会研究基金会"

美国州立的饮水管理人员协会和美国自来水厂协会协助制定的美国全国卫生基金会

标准 #饮水处理用化学品#健康效应$%X8UT&8U0&%’(//&(的基础上!结合我

国饮用水化学处理剂实际使用情况后提出并制定的)本标准为贯彻执行建设部和卫

生部联合发布的 #生活饮用水卫生监督管理办法$!同时也为卫生部实施涉及饮用

水卫生安全产品卫生许可证制度提供科学依据)

本标准从(//,年(%月(日起实施)

本标准的附录X"附录*都是标准的附录)

本标准由中华人民共和国卫生部提出)

本标准起草单位*中国预防医学科学院环境卫生监测所"辽宁省卫生防疫站)

本标准主要起草人+徐凤丹"李长善"陶毅"刘桂兰"冯朝华)

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释)
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饮用水化学处理剂卫生安全性评价

"#范围

本标准规定了饮用水化学处理剂的卫生安全性要求和监测检验方法!

本标准适用于混凝"絮凝"消毒"氧化";<调节"软化"灭藻"除氟"氟化

等用途的饮用水化学处理剂!

##引用标准

下列标准所包含的条文#通过在本标准中引用而构成为本标准的条文!本标准

出版时#所示版本均为有效!所有标准都会被修订#使用本标准各方应探讨使用下

列标准最新版本的可能性!

)*’-./$(/,’#生活饮用水卫生标准

)*%#’-’%$(/,’#生活饮用水标准检验法

)*-/(/$(/,-#化妆品安全性评价程序和方法

)*%#/,’-$(/,,#化学试剂#氧化镁

!#卫生要求

!$"#饮用水化学处理剂在规定的投加量使用时#处理后水的一般感官指标应符合

)*’-./的要求!

!$##有毒物质指标的要求

!$#$"#饮用水化学处理剂带入饮用水中的有毒物质是)*’-./中规定的物质时#

该物质的容许限值不得大于相应规定限值的(%N!本标准规定的有毒物质分为

四类!

!$#$"$"#金属&砷"硒"汞"镉"铬"铅"银!

!$#$"$##无机物&取决于产品的原料"配方和生产工艺!

!$#$"$!#有机物&取决于产品的原料"配方和生产工艺!

!$#$"$%#放射性物质&直接采用矿物为原料的产品应测定总%放射性和总&放

射性!

’$+(’
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!$#$##饮用水化学处理剂带入饮用水中的有毒物质在)*’-./中未做规定时!可

参考国内外相关标准判定!其容许限值不得大于相应限值的(%N"

!$#$!#如果饮用水化学处理剂带入饮用水中的有毒物质无依据可确定容许限值时!

必须按附录*确定该物质在饮用水中最高容许浓度!其容许限值不得大于该容许

浓度的(%N"

%#监测检验方法

%$"#饮用水化学处理剂的样品采集和配制#见附录X"

%$##本标准规定的监测检验方法#见)*$#’-’%"

%++(%
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附#录#*
!标准的附录"

饮用水化学处理剂的样品采集和配制

*"#样品的采集和保存

正确的采集方法!合理的保存和及时送检是保证饮用水化学处理剂的分析质量

的必要前提"根据饮用水化学处理剂的物理形态不同#特制定本方法"

*"$"#样品采集

根据下述要求#在生产部门!销售部门或使用单位采得具有代表性的产品样

品"样品不得从破损或泄漏的包装中采集"

*"$"$"#液体样品的采集

*"$"$"$"#批量样品的采集$在批量产品的储存容器中#于不同深度!不同部分#

分别采集每份约(%%23的五份独立样品#将五份样品充分混合成约’%%23的混合

样品"

*"$"$"$##包装样品的采集$在没有批量贮存的情况下#可从一批包装中采集一

个混合样品#采集数量约为该包装的’N#最少为’个#最多为(’个"如果包装

少于’个#则采样方法与批量产品的储存器中的采集方法相同 %见X(6(6(6(&"

*"$"$"$!#分析和保存用样品的储存$将X(6(6(6(和X(6(6(6$所述方法采集的

混合样品#分别分装在+个约(&%23隔绝空气!防潮的玻璃容器或适宜的容器中"

每个样品的容器上应标明产品名称!生产厂家!产地!批号!样品包装类型!采集

日期以及采集负责人"

其中一份样品用于分析#另二份样品以备重新评价 %如果需要&"保存期为

一年"

*"$"$##固体样品的采集

*"$"$#$"#批量样品的采集$在批量产品的储存器中#于不同深度!不同部分#

分别采取每份约(%%7的五份样品#将这五份样品充分混合成约’%%7的混合样品"

*"$"$#$##包装样品的采集$可从一批包装中采得一个混合样品#采集的数量为

该包装中的’N#最少为’个#最多为(’个"如果包装少于’个#则采集方法与

’.+(’
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批量储存器中的采集方法相同 !见X(6(6$6("#

*"$"$#$!#分析和保存用样品的储存$将X(6(6$6(和X(6(6$6$所述方法采集的

混合样品%分别分装在+个隔绝空气&防潮的玻璃容器或适宜的容器中%每份约

(&%7左右#每个样品的容器上应标明产品名称&生产厂家&产地&批号&样品包

装类型&采集日期以及采集负责人#

其中一份样品用于分析%另二份样品以备重新评价 !如果需要"%保存期为

一年#

*"$"$!#气体样品的采集和储存

用适当的气体采样管采得一个有代表性的样品#样品的采集应遵照生产厂家的

详细说明和安全措施#

每个样品容器上应标明产品名称&生产厂家&产地&批号&采集日期以及采集

负责人#

*##供有毒物质指标测定样品的配制

样品的配制根据其理化性质和测定项目而异%但必须采取相应的质量保证程序

和安全防护措施#

*#$"#试剂空白和实验用水

按照测定样品同样方法测得试剂空白#所有实验用水均为纯水#

*#$##样品的配制方法

*#$#$"#本法适用于以下产品$硫酸铜&次氯酸钙等#

按(%倍于评价剂量称取样品 !参照表X("于$’%23烧杯中%以(%%23纯水

溶解%在通风橱中以硝酸 ’"$%O(6.$7(23)酸化至;<’$%将溶液移至(%%%23
的容量瓶中%用纯水定容#按式 !X("计算称样量#按)*(#’-’%取样和保存#

.O(%Q"Q(6%%% !X("

式中$.***称样量%27+

"***产品建议的评价剂量%27(3+

(%***倍数因子+

(%%%***样品定容的体积%3#

*#$#$##本法适用于以下产品$氟化钠&高锰酸钾&次氯酸钠&碳酸钠&氟硅酸

钠&氢氧化钠等#

,’+(,
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参考X$6$6(!用盐酸 ""$%O(6(,7#23$代替硝酸酸化至;<’$%加盐酸羟

胺至溶液清澈%配制次氯酸钠溶液时!不加盐酸羟胺!但加碘化钾作稳定剂!加到

显深稻草色为止%

*#$#$!#本法适用于以下产品&氧化钙’氢氧化钙’氧化镁等%

首先将样品粉碎并通过(%%目筛!然后按$倍于评价剂量称取样品 (参照表

X()于$’%23烧杯中!用少量纯水润湿!在搅拌下!缓慢滴加硝酸溶液 ((P.)!

至样品完全溶解!再加硝酸溶液 ((P.)’23%将溶液全部转移至(%%%23容量瓶

中!用纯水定容%按式 (X$)计算称样量%按)*##’-’%取样和保存%

.O$Q"Q(6%%% (X$)

式中&.***称样量!27+

"***产品建议的评价剂量!27#3+

$***倍数因子+

(6%%%***样品定容的体积!3%

*#$#$%#本法适用于以下产品&硫酸’盐酸等%

于(%%%23容量瓶中加入.%%23纯水!缓慢加入(%23样品!并不断振荡!

用纯水定容%

按)*##’-’%取样和保存%

*#$#$&#本法适用于碳酸钙%

称取碳酸钙 (!9!:+)&$.7于$%%%23锥形瓶中!加入(%%%23纯水!用塑料

膜捆严瓶口%充分摇动后!置于$+Vc’V恒温箱中$.K%然后!倒掉水液%另加

(%%%23纯水!摇动!再放入恒温箱$.K%重复以上步骤%直到第三次$.K放置时

间后!用定量快速滤纸过滤!收集滤液%按)*##’-’%取样和保存%

*#$#$’#本法适用于以下产品&硫酸铁’聚合氯化铝等%

称取(6’7固体样品 (或+6%7液体样品)于$’%23烧杯中!加纯水至(%%23%

小心加入$23过氧化氢 "# (<$:$)O+%N$和$23硝酸 ""$%O(6.$7#23$!放

在/’V水浴上加热(K!使体积降到’%23%以下%冷至室温!移入(%%%23容量瓶

中!用纯水定容%按)*##’-’%取样和保存%

*#$#$(#本法适用于氯气等%

于(%%%23容量瓶中加入/&%23纯水后!将容量瓶’塞子和所装的水一起称

量%在通风良好的通风橱中!向容量瓶水中通入气体后!称量到所需量%其所需重

,&+(,
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量按 !X+"计算#

然后用纯水定容$盖好瓶塞$并缓慢地倒置容量瓶三次$立即进行测定#

.O(%%Q"Q(6%%% !X+"

式中%.&&&通入气体重量$27’

"&&&产品建议的评价剂量$27(3’

(%%&&&倍数因子’

(6%%%&&&样品定容的体积$3#

*#$#$)#本法适用于聚丙烯酰胺类#

称取’6%7样品于($’23棕色玻璃瓶中$加’%23甲醇水溶液 )5 !!<+:<"

O,%N*稀释$于振动器上振动+K#静置$吸取上清液$用气相色谱法测定丙烯

酰胺#

*#$!#计算

*#$!$"#饮用水化学处理剂中有毒物质的含量%按式 !X."计算样品中有毒物质

的含量#

"(O
.(Q)$
.Q)(

!X."

式中%"(&&&样品中有毒物质的含量$27(7’

.(&&&从标准曲线上查得样品溶液中的含量$27’

)(&&&测定用样品溶液的体积$23’

)$&&&样品配制溶液的体积$23’

.&&&称取样品量$7#

*#$!$##饮用水化学处理剂中有毒物质被带入饮用水中的含量%按式 !X’"将样

品有毒物质含量换算为饮用水中的浓度#

"O"(Q
(
(%%%Q"$

!X’"

式中%"&&&有毒物质被带入饮用水中的浓度$27(3’

"(&&&样品中有毒物质的含量$27(7’

(
(%%%

&&& (7
(%%%27

’

"$&&&饮用水化学处理剂建议的评价剂量$27(3#

+-+(+
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表*"#饮用水化学处理剂建议的评价剂量

编号 化学名称 别名 用途 近似分子量 评价剂量!27"3 可能含有的杂质

?

聚合氯化铝

#X($$:<%[!?E&

$<$:’

碱式氯化铝(羟
基氯化铝

混凝 $.%6$$$O%%$’6%$以X(表示%
标准中规定的金

属(%

$ 硫酸铁 混凝 +//6,,$$O%%$,6%$以0Z表示%
标准中规定的金

属(%

+ 氟化钠 氟化 .$6% 3%$以0W表示%
标准中规定的金

属(%

. 氟硅酸钠 氟化 (+$6% (6%$以0W表示%
标准中规定的金

属(%

’ 硫酸铜
五水硫酸铜(胆
矾(蓝矾

灭藻 $./6&,$$O’%(6%$以!H表示%
标准中规定的金

属(%

& 次氯酸钠 消毒(氧化 -.6’ +%$以!?$表示%
标准中规定的金

属(%

- 次氯酸钙 消毒(氧化 (.+6( +%$以!?$表示%
标准中规定的金

属(%

, 高锰酸钾 灰锰养 消毒(氧化 (’,6% (’
标准中规定的金

属(%

/ 氯 氯气 消毒(氧化 -(6% +%
汞(可吹除的卤
化碳

(% 阳离子聚丙烯酰胺 $聚电解质% (6%$以活性
聚合物表示%

丙烯酰胺

(( 氢氧化钠 苛性钠 ;<调节 .%6( (%% 汞

($ 碳酸钠 碱面 ;<调节 (%’6% (%% 铬(铅

(+ 氧化钙 石灰(生石灰 ;<调节 ’&6% ’%%

标准中规定的金

属(%(氟化物(放
射性核素$%

(. 氢氧化钙 熟石灰(消石灰 ;<调节 -.6(% &’%

标准中规定的金

属(%(氟化物!放
射性核素$%

&,+(&
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编号 化学名称 别名 用途 近似分子量 评价剂量!27"3 可能含有的杂质

(’ 碳酸钙 石灰石 ;<调节 (%%6%/

标准中规定的金

属(#$放 射 性 核
素$#

(& 氧化镁 ;<调节 .%6+$ ’%%
砷$铅$放射性核
素$#

(- 硫酸 浓硫酸 ;<调节 /,6% ’% 砷$铅$硒

(, 盐酸 氢氯酸 ;<调节 +&6’ .%
砷%其他杂质随
来源变化#

(/ 水解聚丙烯酰胺
%聚电解质#
混凝

.百万"
$千万

(6%%以活性聚
合物表示#

丙烯酰胺

#(#本标准中规定的金属&砷$镉$铬$铅$汞$银和硒’

#$#直接使用矿物原料的产品应考虑可能的放射性核素污染’

(/+((
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附#录#1
!标准的附录"

饮用水化学处理剂毒理学安全性评价程序和方法

1"#范围

本标准适用于饮用水化学处理剂的毒理学安全性评价!饮用水化学处理剂带入

饮用水中的有毒物质凡在)*’-./和有关卫生标准中未作规定"需通过本程序和

方法确定该物质在饮用水中的最高容许浓度!

1##总要求

1#$"#申请者应提供有关产品的下述资料#

1#$"$"#产品的用途$应用条件$实际使用的剂量范围#

1#$"$##产品的原料配方$生产工艺#

1#$"$!#产品及其组分的化学结构式和理化特性#

1#$"$%#产品可能带入饮水中的物质及估计浓度!

1#$##用于毒理学评价的物质可包括最终产品$产品成分$杂质或其他的衍生物!

1!#毒理学评价程序

根据附录X中计算出的有毒物质在饮用水中浓度确定毒理学评价的水平!毒

理学评价共分四级水平"各级程序如下%

1!$"#水平.
有毒物质在饮用水中的浓度小于(%27&3!

1!$"$"#毒理学试验%包括以下遗传毒性试验各一项%基因突变试验 ’X2ZG试

验(和哺乳动物细胞染色体畸变试验 ’体外哺乳动物细胞染色体畸变试验"小鼠骨

髓细胞染色体畸变试验和小鼠骨髓细胞微核试验(!

1!$"$##结果评定

1!$"$#$"#如果上述两项试验均为阴性"则该产品可投入使用!

1!$"$#$##如果上述两项试验均为阳性"则该产品不能投入使用"或者进行慢性

)%.()
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!致癌"试验#以便进一步评价$

1!$"$#$!#如果上述两项试验中有一项为阳性#则需选用另外两项遗传毒理学试

验作为补充研究$如果两项均为阴性#则该产品可投入使用#如有一项为阳性#则

不能投入使用#或者进行致癌试验#以便进一步评价$

1!$##水平/
有毒物质在饮用水中的浓度等于或大于(%27%3"’%%2%3之间$

1!$#$"#毒理学试验包括水平.全部试验和大鼠/%天经口毒性试验$

1!$#$##结果评定

1!$#$#$"#对水平/中遗传毒理学试验的评价同水平.$

1!$#$#$##通过大鼠/%天经口毒性试验#确定有毒物质在饮用水中的最高容许浓

度 !根据阈下剂量$安全系数可选用(%%%"$

1!$!#水平’
有毒物质在饮用水中的浓度等于或大于’%27%3"(%%%27%3$

1!$!$"#毒理学试验&包括水平/全部试验和大鼠致畸试验$

1!$!$##结果评定

1!$!$#$"#对水平’中遗传毒理学试验的评价同水平.$

1!$!$#$##通过大鼠/%天经口毒性试验和大鼠致畸试验#确定有毒物质在饮用水

中的最高容许浓度 !大鼠/%天经口毒性试验&根据阈下剂量#安全系数可选用

(%%%’致畸试验&根据阈下剂量#安全系数可选用范围(%%"(%%%"$

1!$%#水平0
有毒物质在饮用水中的浓度等于或大于(%%%27%3$

1!$%$"#毒理学试验&包括水平’全部试验和慢性毒性试验$

1!$%$##结果评定

1!$%$#$"#对水平0中遗传毒理学试验的评价同水平.$

1!$%$#$##通过大鼠/%天经口毒性试验(大鼠致畸试验和慢性毒性试验#确定有

毒物质在饮用水中的最高容许浓度 !慢性毒性试验&根据阈下剂量#安全系数可选

用(%%"$

1%#毒理学试验方法!按照)*-/(/进行"

)(.()
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二次供水设施卫生规范

)*(-%’(!(//-

前#言

为了贯彻落实 !中华人民共和国传染病防治法"#保证向居民提供符合卫生要

求的饮用水#防止水质二次污染#确保二次供水的卫生质量和使用安全#加强对二

次供水设施 $以下简称 %设施&’的监督管理#保证居民身体健康#特制定本规范(

本标准的附录X是标准的附录(

本标准从(//,年($月(日起实施(

本标准由中华人民共和国卫生部提出(

本标准起草单位)北京市卫生防疫站*上海市卫生防疫站*辽宁省卫生防疫

站*北京市朝阳区卫生防疫站(

本标准主要起草人)盛金妹*陈贤钊*杨佑森*魏向东*李红喜(

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院负责解释(

+$.(+
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二次供水设施卫生规范

"#范围

本规范规定了建筑二次供水设施的卫生要求和水质检验方法!

本规范适用于从事建筑二次供水设施的设计"生产"加工"施工"使用和管理

的单位!

##引用标准

下列标准所包含的条文#通过在本标准中引用而构成为本标准的条文!本标准

出版时#所示版本均为有效!所有标准都会被修订#使用本标准的各方应探讨使用

下列标准最新版本的可能性!

)*’-./$,’#生活饮用水卫生标准

)*’-’%$,’#生活饮用水标准检验法

!#定义

本标准采用下列定义!

!$"#二次供水设施 %以下简称设施&’饮用水经储存"处理"输送等方式来保证正

常供水的设备及管线!

!$##储水设备’高位"中位"低位水箱和蓄水池!

!$!#水处理设备’过滤"软化"净化"矿化"消毒等设备!

!$%#供水管线’供"输饮水的管线"阀门"龙头等!

%#设施的卫生要求

%$"#设施周围应保持环境整洁#应有很好的排水条件#供水设施应运转正常!

%$##设施与饮水接触表面必须保证外观良好#光滑平整#不对饮水水质造成影响!

%$!#通过设施所供给居民的饮水感官性状不应对人产生不良影响#不应含有危害

人体健康的有毒有害物质#不引起肠道传染病发生或流行!

(+.((
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&#设施设计的卫生要求

&$"#设计水箱或蓄水池!饮用水箱或蓄水池应专用"不得渗漏"设置在建筑物内

的水箱其顶部与屋顶的距离应大于,%M2"水箱应有相应的透气管和罩"入孔位置

和大小要满足水箱内部清洗消毒工作的需要"入孔或水箱入口应有盖 #或门$"并

高出水箱面’M2以上"并有上锁装置"水箱内外应设有爬梯%水箱必须安装在有

排水条件的底盘上"泄水管应设在水箱的底部"溢水管与泄水管均不得与下水管道

直接连通"水箱的材质和内壁涂料应无毒无害"不影响水的感观性状%水箱的容积

设计不得超过用户.,K的用水量%

&$##设施不得与市政供水管道直接连通"在特殊情况下需要连通时必须设置不承

压水箱%设施管道不得与非饮用水管道连接"如必须连接时"应采取防污染的措

施%设施管道不得与大便口 #槽$&小便斗直接连接"须用冲洗水箱或用空气隔断

冲洗阀%

&$!#设施须有安装消毒器的位置"有条件的单位设施应设有消毒器%

&$%#设计中使用的过滤&软化&净化&消毒设备&防腐涂料"必须有省级以上

#含省级$卫生部门颁发的 ’产品卫生安全性评价报告(%

&$&#蓄水池周围(%2以内不得有渗水坑和堆放的垃圾等污染源%水箱周围$2内

不应有污水管线及污染物%

’#预防性卫生监督

卫生部门必须参加二次供水设施的设计审查&竣工验收和水质检测 #按本规范

全项指标$"合格后方能投入使用%

(#设施的水质卫生标准

($"#水质指标

($"$"#必测项目!色度&浊度&嗅味及肉眼可见物&;<&大肠菌群&细菌总数&

余氯%

($"$##选测项目!总硬度&氯化物&硝酸盐氮&挥发酚&氰化物&砷&六价铬&

铁&锰&铅&紫外线强度%

($"$!#增测项目!氨氮&亚硝酸盐氮&耗氧量%

)..()
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($##水质卫生标准

($#$"#必测项目!选测项目的标准见)*’-./"紫外线强度大于-%2]#M2$"

($#$##增测项目标准采用最高容许增加值见表("
表"

项##目 最高容许增加值$27#3

氨氮 %6(

亚硝酸盐氮 %6%$

耗氧量 (6%

)#设施日常使用的卫生要求

)$"#设施的管理部门负责设施的日常运转!保养!清洗!消毒"

)$##管理单位对设施的卫生管理必须制定设施的卫生制度并予以实施$管理人员

每年进行一次健康检查和卫生知识培训$合格上岗"

)$!#管理单位每年应对设施进行一次全面清洗$消毒$并对水质进行检验$及时

发现和消除污染隐患$保证居民饮水的卫生安全"

)$%#发生供水事故时$设施的管理单位必须立即采取应急措施$保证居民日常生

活用水$同时报告当地卫生部门并协助卫生部门进行调查处理"

+#水质检验方法

+$"#本规范中规定的水质检验方法见)*’-’%"

+$##紫外线强度测量方法见附录X"

%’.(%
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附#录#*
!标准的附录"

紫外线强度测量方法

利用物理学方法!采用中心波长为$’+-h的紫外线强度计测量"在测量时必

须采用国家计量部门标定有效期内的强度计!在灯管中心垂直距离测定照射剂量"

在实际应用时!应按消毒物体与灯的实际距离计算照射剂量"

利用生物学方法!采用载体定量试验!(%’"(%& 个菌#片"在紫外线灯开启

’245后!用,个染菌片6在照射.个不同时间!取双份样片!在洗脱液中 $洗脱

液为(N吐温,%!(N蛋白胨生理盐水%"振打,%次!+-V!.,K作活菌计数!计

算杀灭率"判定标准&杀灭率大于//6/N"

’&.(’
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生活饮用水输配水设备及

防护材料的安全性评价标准

)*!#(-$(/"(//,

前#言

为贯彻执行 !生活饮用水监督管理办法"#保障人群身体健康#特制定本标准$

本标准从(//,年(%月(日起实施$

本标准的附录X%附录*%附录!是标准的附录$

本标准由中华人民共和国卫生部提出$

本标准由中国预防医学科学院环境卫生监测所起草$

本标准主要起草人&秦钰慧%陈亚妍%李双黎%宋向东%陶毅$

本标准由卫生部委托中国预防医学科学院环境卫生监测所负责解释$

’-.(’
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生活饮用水输配水设备及防护材料的安全性评价标准

"#范围

本标准规定了饮用水输配水设备 !供水系统的输配水管"设备"机械部件#和

防护材料的卫生安全性评价标准$

本标准适用于与饮用水以及饮用水处理剂直接接触的物质和产品%这些物质和

产品系指用于饮用水供水系统的输配水管"设备和机械部件 !如阀门"加氯设备"

水处理剂加入器等#以及防护材料 !如涂料"内衬等#$

##引用标准

下列标准所包含的条文%通过在本标准中引用而构成为本标准的条文$本标准

出版时%所示版本均为有效$所有标准都会被修订%使用本标准的各方应探讨使用

下列标准最新版本的可能性$

)*’-./&,’#生活饮用水卫生标准

)*’#’-’%&,’#生活饮用水标准检验法

)*-/(/&,-#化妆品安全性评价程序和方法

)*’#’%%/6&/&(//&#食品罐头内壁环氧酚醛涂料卫生标准的分析方法

)*((/+.&,/#水源水中乙醛"丙烯醛卫生检验标准方法#气相色谱法

!#卫生要求

!$"#凡与饮用水接触的输配水设备和防护材料不得污染水质%管网末梢水水质必

须符合)*’-./的要求$

!$##饮用水输配水设备和防护材料必须按附录X和附录*的规定分别进行浸泡

试验$

!$!#浸泡水需按附录X和附录*的方法进行检测$检测结果必须分别符合表(和

表$的规定$

(,.((
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表"#饮用水输配水设备浸泡水的卫生要求

项##目 卫#生#要#求

生活饮用水卫生标准中

规定的项目

色 不增加色度

浑浊度 增加量$%6’度

臭和味 无异臭!异味

肉眼可见物 不产生任何肉眼可见的碎片杂物等

;< 不改变;<

铁 $%6%+27"3

锰 $%6%(27"3

铜 $%6(27"3

锌 $%6(27"3

挥发酚类#以苯酚计$ $%6%%$27"3

砷 $%6%%’27"3

汞 $%6%%(27"3

铬#六价$ $%6%%’27"3

镉 $%6%%(27"3

铅 $%6%%’27"3

银 $%6%%’27"3

氟化物 $%6(27"3

硝酸盐#以氮计$ $$27"3

氯仿 $&27"3

四氯化碳 $%6+27"3

苯并#9$芘 $%6%%(27"3

其他项目

蒸发残渣 增加量$(%27"3

高锰酸钾消耗量%以氧气#:$$计& 增加量$$27"3

与受试产品配方有关成分

#($根据地面水卫生标准及国内外相关标准判定#不大于
限值的十分之一$’
#$$无标准可依的(需按附录!进行毒理学试验确定限值’

)/.()
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表##与饮用水接触的防护材料浸泡水的卫生要求

项##目 卫#生#要#求

生活饮用水卫生标准中

规定的项目

色 不增加色度

浑浊度 增加量$%6’度

臭和味 无异臭!异味

肉眼可见物 不产生任何肉眼可见的碎片杂物等

;< 不改变;<

铁 $%6%+27"3

锰 $%6%(27"3

铜 $%6(27"3

锌 $%6(27"3

挥发酚类#以苯酚计$ $%6%%$27"3

砷 $%6%%’27"3

汞 $%6%%(27"3

铬#六价$ $%6%%’27"3

镉 $%6%%(27"3

铅 $%6%%’27"3

银 $%6%%’27"3

氟化物 $%6(27"3

硝酸盐#以氮计$ $$27"3

氯仿 $&27"3

四氯化碳 $%6+27"3

苯并#9$芘 $%6%%(27"3

其他项目

醛类 不得检出

蒸发残渣 增加量$(%27"3

高锰酸钾消耗量%以氧气#:$$计& 增加量$$27"3

’%’(’
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项##目 卫#生#要#求

与受试产品配方有关成分

!("根据地面水卫生标准及国内外相关标准判定!不大于限
值的十分之一"#
!$"无标准可依的$需按附录!进行毒理学试验确定限值#

放射性物质 不增加放射性

!$%#浸泡水尚需按附录!的方法进行下列毒理学试验%

!$%$"#急性经口毒性试验%3=’%不得小于(%7&L7体重#

!$%$##两项致突变试验%基因突变试验和哺乳动物细胞染色体畸变试验$两项试

验均需为阴性#

!$&#生产与饮用水输配水设备和防护材料所用原料应使用食品级#

%#监测检验方法

见附录X和附录*#

’(’(’
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附#录#*
!标准的附录"

饮用水输配水设备卫生标准检验方法

*"#样品预处理

*"$"#采样

为尽可能符合应用条件!在浸泡试验中应使用输配水管或有关产品的最终产

品"当最终产品容积过大时!可根据具体情况!按比例适当缩小"

*"$##预处理

用自来水将试样清洗干净!并连续冲洗+%245!然后用浸泡水立即进行浸泡"

*"$!#浸泡试验

*"$!$"#浸泡水制备

*"$!$"$"#试剂

*"$!$"$"$"#纯水#用蒸馏水或去离子水!其电导率为小于$2U$M2"

*"$!$"$"$##%6%$’2D?$3氯贮备液#取-6+23试剂级次氯酸钠 %’N89:!?&!用

纯水稀释至$%%23!贮于密闭具塞的棕色瓶中!于$%V避光保存!每周新鲜配制"

测定氯含量#取(6%23氯贮备液!用水稀释至(6%3!立即分析总余氯!将此

值定为 ’X("

测定所需的余氯#为了获得$6%27$3余氯!需要向浸泡水中加入氯贮备液的

量!按式 %X(&计算#

)O$6%Q/+
%X(&

式中#))))需加入氯贮备液的体积!23*

/)))标准浸泡水的体积!3#

+)))氯贮备液的浓度!27$23"

*"$!$"$"$!#%6%.2D?$3钙硬度贮备液#称取.6..7无水氯化钙 %!9!?$&!溶于

纯水中!稀释至(6%3!充分混匀!每周新鲜配制"

*"$!$"$"$%#%6%.2D?$3碳酸氢钠缓冲液*将+6+&7无水碳酸氢钠 %89<!:+&溶

+$’(+
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于纯水中!并用纯水稀释至(3!充分混匀"每周新鲜配制"

*"$!$"$##浸泡水的配制#配制;<为,$硬度为(%%27%3$有效氯为$27%3的

浸泡水方法如下#取$’23碳酸氢钠的缓冲液 &X(6+6(6(6.’$$’23钙硬度贮备

液 &X(6+6(6(6+’以及所需的氯贮备液 &见X(6+6(6(6$’!用纯水稀释至(3"按

此比例配制实际所需要的浸泡水"

*"$!$##浸泡

*"$!$#$"#浸泡条件#受试产品接触浸泡水的表面积与浸泡水的容积之比应不小

于在实际使用条件下最大的比例"对于输配水管应使用该类产品中直径最小的"

*"$!$#$##浸泡试验

*"$!$#$#$"#用试验用浸泡水充满受试水管或水箱!不留空隙!两端用包有聚四

氟乙烯薄膜的干净软木塞或橡皮塞塞紧!在$’Vc’V避光的条件下浸泡$.Kc(K"

*"$!$#$#$##对于机械部件!如不能在部件内进行浸泡试验时!可将部件放在玻

璃容器中浸泡!条件同上"
表*"#浸泡水的收集和保存

项##目 保#存#剂 容##器 贮##藏

色$臭$味 无 玻璃瓶 .V!$.K内测定

浑浊度 无 玻璃瓶 .V

金属&汞除外’ 加浓硝酸至;<’$ 聚乙烯瓶 室温

汞
加浓硝酸至;<’$!每(%%23水样
加(23’N重铬酸钾溶液

聚乙烯瓶 室温

砷 无 玻璃瓶 室温

苯酚$氰化物 加氢氧化钠至;<&($ 棕色玻璃瓶 .V!$.K内测定

多环芳烃 无 棕色玻璃瓶 .V

混合有机物 无 棕色玻璃瓶 .V

溶剂 无 玻璃瓶 .V

挥发性有机物 少量硫代硫酸钠 玻璃瓶 .V

*"$!$#$#$!#另取相同容积玻璃容器!加满试验用浸泡水!在相同条件下放置$.K

c(K!作空白对照"

*"$!$!#浸泡水的收集和保存

浸泡一段时间后!立即将浸泡水放入预先洗净的样品瓶内"一般收集和分析间

(+’((
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隔的时间尽可能缩短!某些项目需尽快的测定!有些项目则需加入适当的保存剂!

需加入保存剂的水样"一般应先把保存剂加入瓶中"或直接低温保存!详细的方法

见表X(!

*##检验方法

*#$"#色#按)*$#’-’%%,’中第’章执行!

*#$##浑浊度#按)*$#’-’%%,’中第&章执行!

*#$!#臭和味#按)*$#’-’%%,’中第-章执行!

*#$%#肉眼可见物#按)*$#’-’%%,’中第,章执行!

*#$&#铁#按)*$#’-’%%,’中第((章执行!

*#$’#锰#按)*$#’-’%%,’中第($章执行!

*#$(#铜#按)*$#’-’%%,’中第(+章执行!

*#$)#锌#按)*$#’-’%%,’中第(.章执行!

*#$+#挥发酚类#按)*$#’-’%%,’中第(’章执行!

*#$",#砷#按)*$#’-’%%,’中第$$章执行!

*#$""#汞#按)*$#’-’%%,’中第$.章执行!

*#$"##镉#按)*$#’-’%%,’中第$’章执行!

*#$"!#铬 &六价’#按)*$#’-’%%,’中第$&章执行!

*#$"%#铅#按)*$#’-’%%,’中第$-章执行!

*#$"&#蒸发残渣#

*#$"&$"#用重量法测定输水管及有关产品浸泡水中蒸发残渣!

*#$"&$##方法原理

样品经浸泡水浸泡后"在一定温度下烘干"所得的固体残渣为蒸发残渣"蒸发

残渣表示在浸泡水中的溶出量!

*#$"&$!#仪器

*#$"&$!$"#分析天平"感量万分之一克!

*#$"&$!$##水浴锅!

*#$"&$!$!#蒸发皿!

*#$"&$!$%#电热恒温干燥箱!

*#$"&$!$&#干燥器#用硅胶作干燥剂!

(.’((
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*#$"&$%#测定步骤

*#$"&$%$"#将蒸发皿洗净!放在(%’Vc+V烘箱内烘干+%245!取出放在干燥器

中冷却+%245"称量!再次烘烤!称量直至恒重"

*#$"&$%$##取$%%23浸泡液置于预先恒重的蒸发皿中!在水浴上蒸干!于(%’V
烘箱中干燥$K!取出于干燥器中冷却+%245后称重!再于(%’V干燥(K!称至

恒重"

*#$"&$&#计算!见式 #X$$

’O
#($W(($Q(%%%Q(%%%

)
#X$$

式中%’&&&浸泡水中蒸发残渣的浓度!27’3(

((&&&蒸发皿重量!7(

($&&&蒸发皿和蒸发残渣重量!7(

)&&&水样体积!23"

*#$"’#高锰酸钾耗氧量

*#$"’$"#本法最低检测浓度为%6%’27’3!测定范围为%6%’"’6%27’3"

*#$"’$##在酸性溶液中!高锰酸钾将还原性物质氧化!过量的高锰酸钾用草酸还

原!根据所消耗的高锰酸钾的量!表示可溶出物质的情况"

*#$"’$!#试剂

*#$"’$!$"#(P+硫酸溶液%将(份浓硫酸加入+份纯水!煮沸!滴加高锰酸钾溶

液至溶液保持微红色"

*#$"’$!$##草酸钠溶液 )& #($89$!$:.
$O%6(%%%2D?’3*%称取&6-%7草酸钠

#89$!$:.$溶于少量纯水中!并定容至(%%%23!置暗处保存"

*#$"’$!$!#草酸钠溶液 )& #($89$!$:.
$O%6(%%%2D?’3*%将%6(%%%2D?’3草

酸钠溶液准确稀释(%倍"

*#$"’$!$%#高锰酸钾溶液 )&#(’a>5:.
$O%6(%%%2D?’3*%称取+6+7高锰酸钾

#a>5:.$!溶于少量纯水中!并稀释至(%%%23"煮沸(’245!静置$日以上"然

后用玻璃砂芯漏斗过滤!移入棕色瓶中!置暗处保存!使用前按下述方法标定%吸

取$’6%%23草酸溶液 #$6(/6+6$$与’%%%23三角瓶中!加入$$’23新煮沸放冷

+’’(+
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的纯水及(%23浓硫酸!迅速自滴定管中加入约$.23高锰酸钾溶液!待褪色后加

热至-%V",%V!再继续滴定至溶液呈微红色!记录高锰酸钾用量"见式 #X+$"

’ #(’a>5:.
$O%6(%%%Q$’6%%)

#X+$

式中%’&&&高锰酸钾溶液的浓度!2D?’3(

)&&&高锰酸钾溶液的用量!23"

*#$"’$!$&#高锰酸钾溶液 )&#(’a>5:.
$O%6%(%%2D?’3*%准确吸取标定后的

高锰酸钾溶液!按所需要量稀释!使高锰酸钾溶液浓度为%6%(%%2D?’3"

*#$"’$%#仪器

*#$"’$%$"#’%23滴定管"

*#$"’$%$##$’%23三角瓶"

*#$"’$&#测定步骤

*#$"’$&$"#三角瓶预处理%取’%23纯水!放入$’%23三角瓶!加入(23硫酸

溶液 #$6(/6+6($及少量高锰酸钾溶液 #$6(/6+6’$!加热煮沸数分钟!取出三角

瓶!用草酸溶液 #$6(/6+6+$滴定至微红色!将溶液倾出"

*#$"’$&$##取(%%23 浸泡水于处理过的三角瓶中!加入’23 硫酸溶液

#$6(/6+6($!用滴定管加入(%23高锰酸钾溶液 #$6(/6+6’$!放入沸水浴中

+%245"取下趁热加入(%23草酸溶液 #$6(/6+6+$!充分振摇!使红色褪尽!再以

高锰酸钾溶液 #$6(/6+6’$滴定至微红色!记录高锰酸钾用量)("

*#$"’$&$!#另取(%%23纯水!按上述同样步骤做试剂空白"

*#$"’$’#计算!见式 #X.$

&O
#)(W)$$Q%6+(&Q(%%%

(%%
#X.$

式中%&&&&浸泡水中高锰酸钾消耗量!27’3(

)(&&&浸泡水滴定时高锰酸钾溶液的体积!23(

)$&&&试剂空白滴定时高锰酸钾溶液的体积!23(

%6+(&&&&(23%6%(%%2D?’3"高锰酸钾溶液相当的高锰酸钾量!27(

(%%&&&浸泡水的体积!23"

*#$"(#银%按)*’#’-’%&,’中第$,章执行"

*#$")#;<%按)*’#’-’%&,’中第/章执行"

+&’(+
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*#$"+#氟化物!按)*"#’-’%#,’中第$%章执行$

*#$#,#硝酸盐!按)*"#’-’%#,’中第$/章执行$

*#$#"#氯仿!按)*"#’-’%#,’中第+%章执行$

*#$###四氯化碳!按)*"#’-’%#,’中第+(章执行$

*#$#!#苯并 %9&芘!按)*"#’-’%#,’中第+$章执行$

’-’(’
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附#录#1

!标准的附录"

与饮用水接触的防护材料卫生标准检验方法

1"#样品预处理

1"$"#试样的制备

1"$"$"#按生产厂提供的使用条件 !如涂层厚度"涂后干燥时间等#制备试样"

可将涂层涂在玻璃片上"如玻璃片不合适"可根据生产厂的建议选用$

1"$"$##取-%22Q+%%22玻璃片"洗净烘干$在玻璃片两面-%22Q($%22面

积上"按实际使用厚度涂以涂料$在干燥处自然干燥"制成涂料片$

1"$"$!#预处理%用自来水将试样涂料片清洗干净"立即进行浸泡试验$

1"$##浸泡试验

1"$#$"#浸泡水制备%同附录X中X(6+6(条$

1"$#$##浸泡条件%试样的表面积与浸泡水容积比为’%M2$&3$如为多层涂料"

则将各层涂料分别涂在玻璃片 !或根据生产厂的建议选用#上"同时固定在浸泡水

中$每种涂料试样与浸泡水容积比均按’%M2$&3计算$

1"$#$!#浸泡

1"$#$!$"#将试验片未涂防护材料的部分分别插入放于玻璃容器中的玻璃固定架

上"使试样片保持垂直"互不接触"或者将试验片悬挂于玻璃容器中$在密闭’避

光$’Vc’V温度条件下进行浸泡$于浸泡后("+"’"(%"$%和+%天收集全部

浸泡水"供检测分析用"以观察溶出污染物浓度的衰减情况"第+%天的浸泡水中

污染物浓度用于评价是否符合本卫生标准的规定$在收集浸泡水的同时"全部换入

新的浸泡水$

1"$#$!$##制备空白对照时"除玻璃片上不涂防护材料外"其他一切试验条件

同(6$6+6($

1"$#$%#浸泡水收集和保存

同附录X中X(6+6+条$
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1##检验方法

1#$"#色!按)*"#’-’%#,’中第’章执行$

1#$##浑浊度!按)*"#’-’%#,’中第&章执行$

1#$!#臭和味!按)*"#’-’%#,’中第-章执行$

1#$%#肉眼可见物!按)*"#’-’%#,’中第,章执行$

1#$&#铁!按)*"#’-’%#,’中第((章执行$

1#$’#锰!按)*"#’-’%#,’中第($章执行$

1#$(#铜!按)*"#’-’%#,’中第(+章执行$

1#$)#锌!按)*"#’-’%#,’中第(.章执行$

1#$+#挥发酚类!按)*"#’-’%#,’中第(’章执行$

1#$",#砷!按)*"#’-’%#,’中第$$章执行$

1#$""#汞!按)*"#’-’%#,’中第$.章执行$

1#$"##镉!按)*"#’-’%#,’中第$’章执行$

1#$"!#铬 %六价&!按)*"#’-’%#,’中第$&章执行$

1#$"%#铅!按)*"#’-’%#,’中第$-章执行$

1#$"&#氟化物!按)*"#’-’%#,’中第$%章执行$

1#$"’#蒸发残渣!同附录X中X$6(’$

1#$"(#高锰酸钾消耗量!同附录X中X$6(&$

1#$")#醛类!

1#$")$"#甲醛按)*"#’%%/6&/#,’中-6$测定$

1#$")$##乙醛’丙烯醛按)*((/+.#,/中$

1#$"+#银!按)*"#’-’%#,’中第$,章执行$

1#$#,#;<!按)*"#’-’%#,’中第/章执行$

1#$#"#硝酸盐!按)*"#’-’%#,’中第$/章执行$

1#$###氯仿!按)*"#’-’%#,’中第+%章执行$

1#$#!#四氯化碳!按)*"#’-’%#,’中第+(章执行$

1#$#%#苯并 %9&芘!按)*"#’-’%#,’中第+$章执行$
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附#录#2
!标准的附录"

饮用水输配水设备及防护材料的卫生毒理学评价程序和方法

2"#范围

本程序和方法适用于饮用水输配水设备 !包括一切与饮用水接触的设备"和防

护材料的卫生毒理学评价#当饮用水输配水设备和防护材料在水中的溶出物质未规

定最大容许浓度时$需按本方法进行毒理学试验确定其在饮用水中的限值#

2##总要求

2#$"#生产者必须提供下列资料%

2#$"$"#产品应用条件&应用范围&理化性质’

2#$"$##配方&生产方法’

2#$"$!#配方各成分的化学结构式&杂质成分和含量’

2#$"$%#在饮用水浸泡过程中可能溶出的物质及估计浓度#

2#$##生产者必须根据实际应用情况制备试样和提供试验样品#

2!#毒理学评价程序

根据饮用水输配水设备和防护材料在水中溶出物质的浓度$分四个水平进行毒

理学试验$以确定其在水中的最大容许浓度#

2!$"#水平.%当溶出物质在水中的浓度’(%27(3时选用#

2!$"$"#试验项目%两项遗传毒理学试验#

2!$"$"$"#基因突变试验%X2ZG试验#

2!$"$"$##哺乳动物染色体畸变试验%体外哺乳动物细胞染色体畸变$或小鼠骨

髓细胞染色体畸变试验$或小鼠骨髓细胞微核试验任选一项#

2!$"$##结果评价

2!$"$#$"#如果上述两项试验均为阴性$则可以投入使用#

2!$"$#$##如果上述两项试验均为阳性$则该产品不能投入使用$或进行慢性试

验以便进一步评价#
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2!$"$#$!#如果上述两项试验中有一项为阳性!则需选用另外两种遗传毒性试验

做为补充!包括一种基因突变试验和一种哺乳动物细胞染色体畸变试验"如果均为

阴性!则产品可投入使用!如有一项阳性!则不能投入使用!或进行慢性试验!以

便进一步评价"

2!$##水平/#当溶出物质在水中浓度为%(%"’’%27$3时选用"

2!$#$"#试验项目

2!$#$"$"#水平.试验

2!$#$"$##大鼠/%天经口毒性试验

2!$#$##结果评价

2!$#$#$"#对遗传毒理学试验结果的评价同水平."

2!$#$#$##通过大鼠/%天经口毒性试验!确定溶出物质在水中的最大容许浓度

%安全系数一般选用(%%%&"

2!$#$#$!#当溶出物质在水中的实际浓度超过最大容许浓度时!不能投入使用"

2!$!#水平直’当溶出物质在水中浓度为%’%"’(%%%27$3时选用"

2!$!$"#试验项目

2!$!$"$"#水平/试验

2!$!$"$##大鼠致畸试验

2!$!$##结果评价

2!$!$#$"#对遗传毒理学试验结果评价水平同水平."

2!$!$#$##当致畸试验结果为阳性时该产品不能使用"

2!$!$#$!#综合全部试验结果!确定溶出物质在水中的最大容许浓度"

2!$!$#$%#当溶出物质在水中的实际浓度超过最大容许浓度时!不能投入使用"

2!$%#水平0#当溶出物质在水中浓度大于(%%%27$3时选用"

2!$%$"#试验项目

2!$%$"$"#水平’试验

2!$%$"$##大鼠慢性毒性试验

2!$%$##结果评价

2!$%$#$"#当致畸试验结果为阳性时!不能投入使用"

2!$%$#$##当致癌试验和遗传毒理学试验结果综合评价!溶出物质有致癌性时!

不能投入使用"
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2!$%$#$!#根据慢性试验结果确定溶出物质在水中的最大容许浓度!

2!$%$#$%#当溶出物质在水中的实际浓度超过最大容许浓度时"不能投入使用!

2%#试验方法!见)*-/(/"

#$&(#
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饮用净水水质标准

!"/.!(///

前#言

为保障城镇居民饮用净水!规范生产饮用净水!制定本标准"

本标准由建设部标准定额研究所提出"

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口"

本标准由北京中联捷思科技发展有限公司与清华大学环境科学与工程系负责

起草"

本标准主要起草人#王占生$武嘉文$罗敏"

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会负责解释"
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饮用净水水质标准

"#范围

本标准规定了饮用净水的水质标准!

本标准适用于以自来水或符合生活饮用水水源水质标准的水为原水"经深度净

化后可直接供给用户饮用的管道供水和灌装水!

##引用标准

下列标准所包含的条文"通过在本标准中引用而构成为本标准的条文!本标准

出版时"所示版本均为有效!所有标准都会被修订"使用本标准的各方应探讨使用

下列标准最新版本的可能性!

)*##’-’%$(/,’#生活饮用水标准检验法

)*##,’+,$(//’#饮用天然矿泉水检验方法

!"+%$+$(//+#活性炭净水器

!#水质标准

饮用净水水质不应超过表(中规定的限值!

表"#饮用净水水质标准

项###目 限##值

感官性状

色

浑浊度

臭和味

肉眼可见物

’度
(8#1
无

无

%.&(%
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项###目 限##值

一般化学指标

;<值
硬度!以碳酸钙计"
铁

锰

铜

锌

铝

挥发酚类!以苯酚计"
阴离子合成洗涤剂

硫酸盐

氯化物

溶解性总固体

高锰酸钾消耗量!!:=>5#以氧计"

.总有机碳!#:!"

&6%",6’
+%%27$3
%6$%27$3
%6%’27$3
(6%27$3
(6%27$3
%6$27$3
%6%%$27$3
%6$%27$3
(%%27$3
(%%27$3
’%%27$3
$27$3
.27$3

理化指标

氟化物

氰化物

硝酸盐!以氮计"
砷

硒

汞

镉

铬!六价"
铅

银

氯仿

四氯化碳

滴滴涕!==#"
六六六

苯并!9"芘

(6%27$3
%6%’27$3
(%27$3
%6%(27$3
%6%(27$3
%6%%(27$3
%6%(27$3
%6%’27$3
%6%(27$3
%6%’27$3
+%27$3
$27$3
%6’27$3
$6’27$3
%6%(27$3

微生物指标

细菌总数

总大肠菌群

粪大肠菌群

游离余氯!管网末梢水"
!如用其他消毒法则可不列入"

’%M_H$23
%M_H$(%%23
%M_H$(%%23
%%6%’27$3

%’&(%

饮用净水水质标准
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项###目 限##值

放射性指标
总%放射性
总&放射性

%6(*@!3
(*@!3

##.试行

%#检验方法

%$"#浊度"铝"高锰酸钾消耗量按)*!#,’+,方法测定#

%$###:!按!"+%$+附录!规定的方法测定#

%$!#其他各项按)*!#’-’%规定的有关方法测定#

$&&($

第一部分#城市供水标准
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生活饮用水源水中铍卫生标准

)*,(&(!,-

为控制和改善铍对饮水水源环境的污染!保障人民身体健康!促进生产发展而

制订本标准"

本标准适用于江#河#湖#水库#塘 $井%水等"

"#卫生要求

生活饮用水源水中铍卫生标准为%6%%%$27&3"

##监测检验方法

本标准采用 ’铍I铍试剂’有机络合物吸附波法(检测水中的铍!见附录X"

!#标准的实施

本标准由各级卫生防疫站或环境卫生监测站负责监督和检查执行"

)-&()

生活饮用水源水中铍卫生标准
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附#录#*
水中铍的测定法

!铍-铍试剂!有机络合物吸附波法"

!补充件"

*$"#原理

铍试剂’是一偶氮化合物!它在滴汞电极上还原产生一吸附波"当溶液中的铍

与铍试剂’络合后"此络合物较之铍试剂’还原趋向困难"因而在铍试剂’极谱波

后出现另一极谱波"其波高与铍浓度成正比!

*$##仪器

"SI(X型示波极谱仪"成都仪器厂制造!

*$!#试剂

所有试剂均为一级或二级!

*$!$"#底液#临用时由两份9液加一份C液配成!

9液 $支持电解质%#称取氯化铵.%6(+7&d=#XI89$+%6%7&四乙基碘比铵

(6($’7"溶解在适量的蒸馏水中!然后移至(%%%2?量筒内"加浓氨水(’%2?"用

蒸馏水稀释至刻度!

C液#%6%%&N铍试剂’水溶液!

*$!$##铍标准溶液#准确称取硫酸铍 $*ZU:.’.<$:%(6/&’’7用少量水溶解"

转入(%%2?容量瓶内"用(8盐酸稀释至刻度"混匀!此液每毫升含(6%27铍!

临用时用%6(8盐酸稀释至所需浓度!

*$%#操作步骤

取适量水样 $含铍量在%6%%%’"(6%27之间%置烧杯中"用 <8:+ 调至酸

性"加热浓缩至,2?左右"转移至$’2?比色管中"用蒸馏水小心洗涤二次"至总

体积为(%2?"加入(%2?底液"+%245后"转入’%2?小烧杯中"于原点电位W

’,&(’

第一部分#城市供水标准
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%6.-‘处导数测铍I铍试剂’络合物波!同时以相应浓度铍标准与样品同样操作测

定波高"

*$&#结果计算

水中铍的含量 #*Z$P27$3%O
样品波高Q标准液含铍量 #27%Q(%%%
标准波高Q取样体积 #2?%

附加说明

本标准由中国预防医学院环境卫生监测所归口"

本标准由湖南省劳动卫生职业病防治研究所负责起草"

本标准主要起草人胡子南"

本标准由中国预防医学院环境卫生监测所负责解释"

&/&(&
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水质#词汇
第一部分和第二部分

)*&,(&!,&

本标准名词术语及定义只适用于水质特征的下列领域!

第一部分名词术语包括!

(6水类型的术语"

$6水和废水处理和贮存的术语#

第二部分名词术语包括!

(6采样"

$6水分析"

+6水类型$水处理的附加术语及其他术语#

本标准制订的名词术语及定义是专为水质特征提供的标准化术语#它与国内外

出版的名词术语标准可能相同%但对不同的领域%它们的定义也可能不同#

本标准等效采用国际标准TU:&(%-&(’(/,% (水质’’’词汇’’’第(部分)

及TU:&(%-&$’(/,%(水质’’’词汇’’’第$部分)#

本标准参考标准!

)*++’,’,$(统计学名词及符号)#

第#一#部#分

"#有关水类型术语

"$"#原水

*%-(*

第一部分#城市供水标准
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"$"$"#原水A9ii9FZA
未经任何处理!或进入水厂待处理的水"

"$"$##湖面温水层Z;4?4254D5
在分层水体温跃层 #(6(6(%$上面的水"

"$"$!#地下水7ADH5Bi9FZA
存于地下水层的水"通常能从地下水层取出!或者通过地下水层取出的水"

"$"$%#湖底静水层KE;D?4254D5
在分层水体温跃层下面的水"

"$"$&#寡营养的D?47DFAD;K4M
用于描述水体!指水体营养物质缺乏且含有种类较多而数量较少的水生生物"

这种水体的特征是透明度高!上层水体中氧的浓度高!底部沉积物通常呈浅褐色并

仅含有少量的有机物"

"$"$’#雨水A945i9FZA
尚未溶解地面上可溶性物质的大气降水"

"$"$(#暴雨水GFDA2i9FZA%暴雨径流水GFDA2i9FZAAH5ID__
由于降暴雨而排入水道的地面径流"

"$"$($"#暴雨污水GFDA2GZi97Z
由于降暴雨或雪 #冰$融化生成的地面径流同污水混合的水"

"$"$)#成层作用GFA9F4_4M9F4D5
在水体中存在或形成的明显的层次"靠温度&盐分的性质&氧或营养成分的不

同来鉴别"

"$"$+#地面水GHA_9MZi9FZA
流过或静止在陆地表面的水"

"$"$",#温跃层FKZA2DZ?45Z
水体以温度分层时!温度梯度最大的一层"

"$##废水

"$#$"#废水i9GFZi9FZA
生产过程中使用后排放的或产生的水!这种水对该过程无进一步直接利用的

价值"

"$#$##水底沉积物CZ5FK4MBZ;DG4F

’(-(’
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由于自然侵蚀!生物过程或排放废水"在水道!湖或海底聚集的沉积物#其中

可能含有有机物#

"$#$!#腐质BZFA4FHG
在生物学意义上"指有机的颗粒物质#在污水处理方面"指密度比水大的能被

流动水输送的粗有机物残渣#

"$#$%#出水Z__?HZ5F
从处理厂!工业过程及蓄水池等场所中排放出的水或废水#

"$#$&#污水GZi97Z
来自居住区的生活污水"水流中夹带和溶解着许多废弃物质#

"$#$&$"#原污水A9iGZi97Z
未经处理的污水#

"$#$&$##处理过的污水FAZ9FZBGZi97Z
经过部分或完全处理的污水#该处理过程是为了将其中的有机物及其他物质除

去或矿化#

"$#$&$!#污水厂出水GZi97ZZ__?HZ5F
从污水处理厂排出的处理过的污水#

"$#$’#污泥G?HB7Z
经自然或人工过程从各种类型的水中分离出的沉降固体#

"$#$’$"#活性污泥9MF4j9FZBG?HB7Z
在溶解氧存在的情况下"利用细菌和其他微生物对废水进行生化处理所生成的

絮状物#

"$!#饮用水

"$!$"#饮用水BA45L457i9FZA$饮水;DF9C?Zi9FZA
质量符合饮用卫生标准的水#

"$!$##给水GH;;?Ei9FZA
通常是经过处理进入配水管网或供水池的水#

"$%#工业生产用水

"$%$"#工业用水45BHGFA49?i9FZA
工业生产过程中使用的水#

"$%$##锅炉水CD4?ZAi9FZA

%$-(%
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锅炉运转时!存于锅炉中的水"对锅炉水有一定的质量要求"

"$%$!#冷却水MDD?457i9FZA
用于吸收或转移热量的水"

##有关水和废水处理及贮存的术语

#$"#活性污泥处理9MF4j9FZBG?HB7ZFAZ9F2Z5F
将废水和活性污泥混合物搅拌和曝气的生物处理过程"处理后的活性污泥可以

用沉淀法或上浮法除去!或者根据需要再送回处理过程"

#$##化学处理MKZ24M9?FAZ9F2Z5F
投加化学剂达到特定效果的过程"

#$!#物理I化学处理;KEG4MDIMKZ24M9?FAZ9F2Z5F
为了达到特定效果而采用的物理I化学的处理过程"

#$%#曝气9ZA9F4D5
将空气导入液体中的过程"

#$&#需氧的!好氧的 #细菌$9ZADC4M
需要游离氧存在!或者游离氧存在时不被消灭的 #细菌$"

#$’#厌氧的 #细菌$959ZADC4M
不需要游离氧存在!或者游离氧不存在时不被消灭的 #细菌$"

#$(#细菌滤床C9MFZA49CZB
参见生物滤池 #$6,$"

#$)#生物滤池C4D?D74M9?_4?FZA#滴滤池%渗滤池$

废水通过由惰性物质组成的滤料层进行渗滤!利用惰性物质上面的活性生物膜

达到净化目的的装置"

#$+#化学混凝MKZ24M9?MD97H?9F4D5
投加化学药剂 #混凝剂$使得胶体分散体系脱稳和凝聚的过程"

#$",#除空气BZI9ZA9F4D5
部分或全部去除水中溶解的空气"

#$""#脱氯BZMK?DA459F4D5
用化学或物理的方法将水中的余氯全部或部分去除"

#$"##除气BZ79G4_4M9F4D5

&+-(&
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通常用物理方法将水中所溶解的气体全部或部分去除!

#$"!#去离子BZ4D54k9F4D5
通常是用离子交换树脂把离子化合物全部或大部分去除!

#$"%#去矿化 "脱矿质#BZ245ZA9?4k9F4D5
用物理$化学或生物的方法降低水中溶解的盐类或无机物的含量!

#$"&#反硝化 "脱硝#BZ54FA4_4M9F4D5
通常由细菌作用%将水或废水中含氮化合物 "特别是硝酸盐和亚硝酸盐#以氮

或氧化亚氮的形式释出!

#$"’#除氧BZD[E7Z59F4D5
在自然条件下%用物理或化学的方法将溶于水的氧部分或全部去除的过程!

#$"(#脱盐BZG9?459F4D5
除去水中盐类的过程%脱盐的水通常可以作饮用水$生产用水或冷却水!

#$")#消毒B4G45_ZMF4D5
使所有的病原体消灭或失活的水处理过程!

#$"+#蒸馏B4GF4??9F4D5
用蒸发和冷凝使水纯化的过程!

#$#,#电渗析Z?ZMFADB49?EG4G
在电场作用下%水中离子透过离子交换膜进行迁移的去离子过程!

#$#"#过滤_4?FA9F4D5
水通过多孔性物质层或合适孔径的滤网以除去悬浮性微粒的过程!

#$###浮选_?D9F9F4D5
使水中悬浮物漂浮于水面的方法!例如用鼓气的方法!

#$#!#絮凝物_?DM
由于絮凝作用在液体内形成肉眼可见的絮状物!通常可用重力或浮选加以

分离!

#$#%#凝聚_?DMMH?9F4D5
通常用机械$物理$化学或生物的方法使小颗粒聚集成可分离的大颗粒的

过程!

#$#&#氟化_?HDA4B9F4D5
向饮用水中加入含氟化合物%调整氟离子浓度%使之保持在容许的范围之内!

&.-(&
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#$#’#离子交换4D5Z[ZK957Z
水中某些阴离子或阳离子通过离子交换材料的滤床被另一些离子取代的过程!

#$#’$"#离子交换材料4D5IZ[MK957Z29FZA49?
能与同它接触的液体进行可逆离子交换的材料 "本身无实质性结构改变#!

#$#’$##离子交换混合床24[ZBCZB"4D5Z[MK957Z#

由阴离子交换材料和阳离子交换材料机械地混合构成的滤床!

#$#’$!#离子交换材料的再生AZ7Z5ZA9F4D5"4D5Z[MK957Z#

将使用过的离子交换材料恢复到它有效交换状态的过程!

#$#(#硝化54FA4_4M9F4D5
在细菌的作用下含氮物质被氧化!通常这种氧化的最终产物为硝酸盐!

#$#)#氧化塘D[4B9F4D5;D5B
在最后排放前用来存留废水的池!亦用于处理污水!以自然的或人工的促进方

法把空气中的氧通入池中$使有机物发生生物氧化!

#$#+#臭氧处DkD59F4D5
把臭氧通入水或废水中$其目的是为了消毒$氧化有机物$或除去不良的臭

味等!

#$!,#渗滤池;ZAMD?9F457_4?FZA
参见生物滤池 "$6,#!

#$!"#聚合电解质;D?EZ?ZMFAD?EFZG
含电离基团的聚合物!其中某些类型的聚合物用作絮凝胶态粒子或凝聚悬浮性

固体!

#$!##预氯化;AZMK?DA459F4D5
用氯对原水初步处理$其目的为了抑制细菌%动植物生长%氧化有机物以及辅

助混凝或减少臭味等!

#$!!#反渗透AZjZAGZDG2DG4G
向高浓度溶液加压$使之超过它和低浓度溶液间的渗透压差$从而使得高浓度

溶液的溶质通过薄膜向低浓度溶液渗透的过程!

#$!%#沉降GZB42Z5F9F4D5
在重力作用下$水或废水中的悬浮物沉积的过程!

#$!&#自净GZ?_I;HA4_4M9F4D5

&’-(&
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污染水体的自然净化过程!

#$!’#化粪池GZ;F4MF95L
一种封闭的沉淀池!进入池中的废水直接与沉降的污泥接触"其中的有机固体

物在厌氧菌的作用下发生分解!

#$!(#软化GD_FZ5457
除去水中大部分钙#镁离子的过程!

#$!)#灭菌GFZA4?4k9F4D5
使水中一切活的生物体 $包括无性繁殖的和芽孢繁殖的形态%及病毒失活或消

除的过程!

#$!+#滴滤池FA4ML?457_4?FZA
参见生物滤池 $$6,%!

#$%,#污泥处理

#$%,$"#脱水BZi9FZA457
通常在凝聚剂存在时"用物理的方法降低湿污泥中含水量的过程!

#$%,$"$"#离心MZ5FA4_H7457
用离心力使污水小的污泥部分脱水!

#$%,$"$##增稠FK4MLZ5457
用脱水的方法使污泥中的固体物变稠的过程!

#$%,$##消化B47ZGF4D5
用生物方法使污泥中有机物稳定的过程"通常用厌氧方法!

第#二#部#分

!#有关水类型的附加术语

!$"#原水

!$"$"#运河M959?
人上修建的连接河#湖或海的水路!通常规模适于航行!大多数的运河河水的

流速较低"其混合性能较差!

!$"$##河口ZGFH9AE

&&-(&
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在河流下游河段中的部分水体!它与海自由连通!并从上游汇水面积获得淡水

补给"

!$"$!#灌溉水4AA479F4D5i9FZA
用于土壤和植物生长基质的水"供给植物正常生长所必须的水分和防止在土壤

中积蓄过量的盐类"

!$"$%#泻湖 #沿海岸$?97DD5#MD9GF9?$

靠近海的浅水体!类似湖或池"通常有一个浅窄的通海入口"

!$"$&#污水贮存塘?97DD5#GZi97Z$%稳定池GF9C4?4k9F4D5;D5B
天然的或人工的水池或浅蓄水池"可用于不同目的!如&相分离’降解’冷却

和贮存废水或污泥"

!$"$’#湖?9LZ
面积相当大的内陆水体"大的盐湖通常称为海"

!$"$(#水库AZGZAjD4A
蓄存’调节水量的水工构筑物"

!$"$)#河流A4jZA
沿着限定流向!连续地或间歇地流入洋’海’湖’内陆洼地’沼泽或其他水道

的天然水体"

!$"$+#海GZ9

96含盐分的水体!通常用它描述洋的一部分"

C6大的盐湖"

!$"$",#滞流水GF97595Fi9FZA
很少甚至不流动的地面水"时间一久!水质可能恶化"

%#有关水和废水处理及贮存的附加术语

%$"#厌氧塘959ZADC4M;D5B
污泥或有机废水发生厌氧分解的池"

%$##氯化MK?DA459F4D5
水中加氯气或加可生成次氯酸或次氯酸离子的化合物的过程"其目的是为了消

毒’抑制细菌和动植物生长’氧化有机物’辅助混凝或减少臭味等"

%$#$"#折点氯化CAZ9L;D45FMK?DA459F4D5

(--((

水质#词汇#第一部分和第二部分
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水中加氯加到有效的余氯量的增加与加氯增量成正比时的转折点的过程!此时

所有的氨均被氧化"

%$!#澄清M?9A4_4M9F4D5
悬浮的微粒在大型静止池内沉降下来!分离出较清出水的过程"

%$%#澄清池M?9A4_4ZA#沉降池GZFF?457F95L沉淀池GZB42Z5F9F4D5C9G45
悬浮物进行沉降的大池!它时常配备机械刮刀以便收集固体残留物并从地底清

除掉"

%$&#接触稳定MD5F9MFGF9C4?4k9F4D5
改进的活性污泥处理过程"在这个过程中使曝过气的活性污泥和原污水接触一

段短时间 $如(’至+%245%"接触后污泥沉降下来!送回分离池!在那里污泥又经

长时间的曝气 $例如&至,K%"

%$’#渗析B49?EG4G
小分子或离子通过薄膜扩散的过程"这样可使它们与溶液中较大的分子和悬浮

物分离"

%$(#混合介质过滤24[ZB2ZB49_4?FA9F4D5
水向上或向下通过两层或多层介质的处理过程"上层由密度小的大颗粒组成"

每一相邻的下层颗粒稍小而其密度较大"

%$)#巴氏消毒法;9GFZHA4k9F4D5
升温并保持一定时间的消毒方法"其目的为灭活微生物!特别是病原体!使它

们的数目降低到规定水平或感染剂量以下"

%$+#预曝气;AZI9ZA9F4D5
污水在生物处理及沉淀之前的曝气过程"

%$",#加压过滤;AZGGHAZ_4?FA9F4D5
类似快滤的水处理过程!不同的是水是在封闭系统中加压通过的"

%$""#快砂滤A9;4BG95B_4?FA9F4D5
通常使澄清后的水通过砂床除去残余微粒的水处理过程"

%$"##再曝气AZI9ZA9F4D5
由于某些化学的或生物的过程将氧耗尽后!再次充气!用以增加溶解氧浓度的

过程"

%$"!#慢砂滤G?DiG95B_4?FA9F4D5

&,-(&

第一部分#城市供水标准
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滤床上充满了水!由物理"化学和生物的过滤作用生成净化渗滤水的过程#慢

砂滤常用于制取饮用水!也用于污水处理设备出水的最后处理#

%$"%#稳定GF9C4?4k9F4D5
易于降解的有机物 $溶解或悬浮微粒的%被氧化成为无机物或降解很慢的物质

的生物或化学过程#

%$"&#阶段曝气GFZ;;ZB_ZZB
为了使体系的生物负荷均匀!把废水沿着曝气池的长度的不同位置注入池内的

方法#这是一种改进的活性污泥处理方法#

%$"’#渐减曝气GFZ;;ZB9AZ9F4D5
活性污泥处理方法的改进#把大量的空气送入曝气池中存在着生物活性高的一

端!把少量的空气送入另一端#

&#采集水样中使用的术语

&$"#自动采样9HFD29F4MG92;?457
采样过程中不需人干预!通过仪器设备能按预先编定的程序进行连续或不连续

的采样#

&$##混合样MD2;DG4FZG92;?Z
两个或更多的样品或子样品按照确定的比例连续地或不连续地加以混合#由此

得到的混合样是所需特征的平均样#通常这种比例是根据时间或流量的测定来确

定的#

&$!#连续采样MD5F45HDHGG92;?457
从水体中连续采样的过程#

&$%#不连续采样B4GMAZFZG92;?457
从水体中取出一个一个样品的过程#

&$&#引水渠_?H2Z
按照规定的形状和大小修筑的沟渠#可用于测量流量#

&$’#等动力采样4GDL45ZF4MG92;?457
在流动水中采样的技术#采样时!进入采样器探头孔内的水流速度与探头附近

的水流速度相等#

&$(#监测2D54FDA457

&/-(&

水质#词汇#第一部分和第二部分
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为了评价环境质量等特定目的!对各种特征水按编定的程序进行采样"测量"

分析及数据处理等过程#

&$)#按比例采样;AD;DAF4D59?G92;?457
从流动水中采样的技术#在不连续采样时!其采样次数或连续采样时水样的流

速与所采水的流速成正比#

&$+#水样G92;?Z
为检验各种水质指标!连续地或不连续地从特定的水体中取出尽可能有代表性

的一部分水#

&$",#水样导出点G92;?ZBZ?4jZAE;D45F
采样管的终端!它通常远离采样探头!从那里连续或不连续地取出水样供

检验#

&$""#水样的稳定G92;?ZGF9C4?4k9F4D5
用投加化学试剂或改变物理条件的办法!或两种方法并用!使从采样至检验这

段时期内被测项目的特性变化减小到最低程度#

&$"##采样器G92;?ZA
为检验各种规定的水质特性!连续或不连续地采集水样的装置#

&$"!#采样G92;?457
为检验各种规定的水质特性!从水体中采集具有代表性水样的过程#

&$"%#采样管线G92;?457?45Z
从采样探头到水样导出点或分析设备的导管#

&$"&#采样网络G92;?4575ZFiDAL
用来监测一个或多个特定地点的水质"预先确定了采样位置的点网系统#

&$"’#采样点G92;?457;D45F
在采样地点内采样的准确位置#

&$"(#采样探头G92;?457;ADCZ
插入水体中的采样设备的一个部件!水样最初通过它#

&$")#采样地点G92;?457G4FZ
从水体中采集水样的大体上的区域#

&$"+#瞬间水样G59;G92;4Z$定点水样G;DFG92;?Z$定时水样7A9CG92;?Z
就时间和地点而言从水体中不连续地随机采集的样品#

%%,(%

第一部分#城市供水标准
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&$#,#试分FZGF;DAF4D5
样品中用于测试的部分!

&$#"#堰iZ4A
用来控制上游水位或测量排水量"或者两者兼用的溢水结构!

’#水分析中使用的术语

’$"#酸度9M4B4FE
水介质与氢氧根离子反应的定量能力!

’$##侵蚀性977AZGG4j4FE
水溶解碳酸钙的能力 #参见&6(/3957Z?4ZA指数$!

’$!#侵蚀性水977AZGG4jZi9FZA

3957Z?4ZA指数为负值的水 #参见&6(/$!

’$%#碱度9?L9?454FE
水介质与氢离子反应的定量能力!

’$%$"#甲基红碱度2ZFKE?AZBZ5BI;D45F9?L9?454FE
以甲基红为指示剂的滴定终点 #;<.6-$"测定得到水中的总碱度!通常与酚

酞终点碱度结合使用 #参见&6.6$$"以确定相当于水中碳酸盐和氢氧化物的浓度!

’$%$##酚酞碱度;KZ5D?;KFK9?Z45Z5BI;D45F9?L9?454FE
用酚酞为指示剂滴定终点 #;<,6+$测定碱度!该碱度是由水中全部的氢氧根

离子和一半碳酸盐含量引起的 #参见&6.6($!通常与甲基红终点碱度结合使用!

’$&#氮的化合物54FAD7Z5MD2;DH5BG

’$&$"#游离氨H54D54kZB_AZZ922D549
以氨分子和氢氧化铵形式存在的氨!

’$&$##总氨FDF9?922D549
用一种单位表示的以铵离子形式存在的化合氨和游离氨的总量!

’$&$!#蛋白性氮9?CH245D4B54FAD7Z5
水中某些含氮化合物中的氮"在特定条件下"加碱性高锰酸钾煮沸时"释放出

氨!这种化合物中的氮为蛋白性氮!

’$&$%#总有机氮FDF9?DA7954M54FAD7Z5
样品中测的基耶达 #alZ?B9K?$氮量与总氨氮量之差!

%(,(%

水质#词汇#第一部分和第二部分
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’$&$&#基耶达 !alZ?B9K?"氮alZ?B9K?54FAD7Z5
样品在特定条件下用基耶达测定法测得的氨氮量和有机氮含量.#

’$’#生物鉴定C4D9GG9E
以特定的生物活性的变化来定性或定量地评价水中各种物质生物效应的技术#

’$(#生化需氧量C4DMKZ24M9?D[E7Z5BZ295B!*:="

在特定条件下$水中的有机物和无机物进行生物氧化时所消耗溶解氧的质量

浓度#

’$)#炭吸附I氯仿萃取物M9ACD59BGDA;F4D5MK?DAD_DA2Z[FA9MF4D5!!!d"

在特定条件下$能被活性炭从水中吸附且能被氯仿萃取的物质#主要是有

机物#

’$+#二氧化碳M9ACD5B4D[4BZ

’$+$"#游离二氧化碳_AZZM9ACD5B4D[4BZ
溶于水的二氧化碳#

’$+$##总二氧化碳FDF9?M9ACD5B4D[4BZ
水中游离二氧化碳和以重碳酸盐及碳酸盐形式存在的二氧化碳的总含量#

’$",#化学需氧量MKZ24M9?D[E7Z5BZ295B!!:="

在规定条件下$用氧化剂处理水样时$在水样中溶解性或悬浮性物质消耗的该

氧化剂的量#计算时折合为氧的质量浓度#

’$""#氯MK?DA45Z

’$""$"#需氯量MK?DA45ZBZ295B
加入水或废水样品中的氯量$与经过规定的接触时间后的余氯量之差#

’$""$##余氯AZG4BH9?MK?DA45Z%有效氯9j94?9C?ZMK?DA45Z%总余氯FDF9?AZG4BH9?

MK?DIA45Z%总有效氯FDF9?9j94?9C?ZMK?DA4FZ
加氯后以游离氯或化合氯的形式残留或两者同时在溶液中的氯#

’$""$!#化合氯MD2C45ZBMK?DA45Z%化合有效氯MD2C45ZB9j94?9C?ZMK?DA45Z%化合

余氯MD2C45ZBMK?DA45ZAZG4BH9?
以氯胺&有机氯胺和三氯化氮形式存在的那部分总余氯#

’$""$%#游离氯_AZZMK?DA45Z%游离有效氯_AZZ9j94?9C?ZMK?DA45Z%游离余氯_AZZ

’$,(’
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MK?DA45ZAZG4BH9?!游离有效余氯_AZZ9j94?9C?ZMK?DA45ZAZG4BH9?
以次氯酸"次氯酸根离子或溶解的单质氯形式存在的氯#

’$"##腐蚀性MDAADG4j4FE
水通过化学"物理化学或生化的作用对各种材料的侵蚀能力#

’$"!#重铬酸盐值B4MKAD29FZj9?HZ!重铬酸盐需氧量B4MKAD29FZD[4B4k9C4?4FE
$!:=!A%

用标准步骤以重铬酸盐为氧化剂测定的化学需氧量#

’$"%#高锰酸盐值;ZA2957959FZj9?HZ!高锰酸盐氧化性;ZA2959FZD[4B4k9C4?4FE!

高锰酸盐需氧量;ZA2957959FZBZ295B$!:=>5%

用标准步骤以高锰酸盐为氧化剂测定的化学需氧量#

’$"&#被测定物BZFZA24595B
被测定的物质#

’$"’#溶解氧曲线B4GGD?jZBD[E7Z5MHAjZ
表示沿着流动水道剖面的溶解氧含量图"或数学推导的曲线#

’$"(#硬度K9AB5ZGG
水中的钙镁等离子&阻止肥皂在水中形成泡沫的能力#

’$"($"#碱性硬度9?L9?45ZK9AB5ZGG!暂时硬度FZ2;DA9AEK9AB5ZGG
用煮沸的方法可以除去的硬度#主要是由于重碳酸盐的存在引起的#

’$"($##非碱性硬度5D5I9?L9?45ZK9AB5ZGG!永久性硬度;ZA295Z5FK9AB5ZGG
主要是由于钙"镁的硫酸盐"氯化物和硝酸盐引起的硬度&不能用煮沸的方法

除去#

’$")#原位分析45I?45Z959?EG4G!流线分析45G4FH959?EG4G
一种自动分析系统#其分析的传感器在水体小#

’$"+#3957Z?4ZA指数3957Z?4ZA45BZ[
水样实测的;<值减去饱和;< $;<G%的差值#;<G是水与固体碳酸钙平衡

时计算得的;<#

’$#,#在线分析D5I?45Z959?EG4G
通过探头从水体中取得水样&经导管进入分析设备的自动分析系统#

’$#"#参数;9A92ZFZA
用于表现水特征的一种性质#

’+,(’

水质#词汇#第一部分和第二部分
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’$###重复性AZ;Z9F9C4?4FE

’$##$"#定性定义@H9?4F9F4jZAZ;Z9F9C4?4FE
用相同的方法!同一试验材料!在相同的条件下获得的一系列结果之间的一致

程度"相同的条件指同一操作者#同一设备#同一实验室和短暂的时间间隔"

’$##$##定量定义@H95F4F9F4jZAZ;Z9F9C4?4FE
指一个数值!在上述条件下得到的两次实验结果之差的绝对值以某个指定的概

率低于这个数值"除非另外指出!一般指定的概率为%6/’"

’$#!#再现性AZ;ADBHM4C4?4FE

’$#!$"#定性定义@H9?4F9F4jZAZ;ADBHM4C4?4FE
用相同的方法!同一试验材料!在不同的条件下获得的单个结果之间的一致程

度"不同的条件指不同的操作者#不同的设备#不同的实验室#不同或相同的

时间"

’$#!$##定量定义@H95F4F9F4jZAZ;ADBHM4C4?4FE
指一个数值!用相同的方法!同一试验材料!在上述的不同条件下得到的两次

结果之差的绝对值!以某个指定的概率低于这个数值"除非另外指出!一般指定的

概率为%6/’$重复性再现性的定义取自)*++’,%,$&"

’$#%#盐度G9?454FE
在盐水和海水中溶解性盐类 $主要是89!?&浓度的一种计量法"

’$#&#灵敏度 $0&GZ5G4F4j4FE
对一已知值的测定数值的灵敏度是由观测变量的增量 $B1&和测定值相应增量

$B2&之比值来表示!即’

0OB1B2

’$#’#固体GD?4BG

’$#’$"#溶解性固体B4GGD?jZBGD?4BG
水样在规定条件下!经过滤并蒸发到干燥后留下的物质."

’$#’$##沉降性固体GZFF?Z9C?ZGD?4BG
水样在规定条件下!经过一定的沉降时间后!可沉淀除去的悬浮性固体"

(.,((
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’$#’$!#悬浮性固体GHG;Z5BZBGD?4BG
水样在规定条件下!经过滤或离心可除去的固体"

’$#’$%#总固体FDF9?GD?4BG
溶解性和悬浮性固体的总量"

’$#’$&#胶态悬浊液MD??D4B9?GHG;Z5G4D5
一种悬浊液"其微粒通常带有电荷!不沉降!但可用混凝作用除去"

’$#(#污泥体积指数G?HB7ZjD?H2Z45BZ[#U‘T$

活性污泥沉降速度的经验计量指标"测量时因方法的细节变化很大!只有在同

一条件下取得的结果才能进行对比"

’$#)#钠吸收比GDB4H29CGDA;F4D5A9F4D#UXJ$

灌溉水小的钠离子和土壤进行交换反应的钠离子的相对比值"定量表示%

UXJO
&89W’

&!9$P’P &>7$P’+ .
式中%&89P’(&!9$P’和 &>7$P’分别为钠离子!钙离子和镁离子的浓度!以

22D?)3表示"

’$#+#比电导G;ZM4_4MMD5BHMF95MZ#电导率$

在特定条件下!规定尺寸的单位立方体的水溶液相对面之间测得的电阻倒数"

对于水质检验!常用电导率表示"亦可作为水样中可电离溶质的浓度量度"

’$!,#表面活性剂GHA_9MZ9MF4jZ97Z5F*表面活化剂GHA_9MF95F
一种化合物!它溶解或分散在液体时!在界面上优先被吸附!从而产生了一些

有实际价值的物理化学或化学性质"这种化合物的分子至少含一个对明显的极性表

面有亲和力的基团 #在大多数情况下!保证了在水中的溶解$和一个对水亲和力很

小的基团"

’$!,$"#阴离子表面活性剂954D54MGHA_9MZ9MF4jZ97Z5F
一种表面活性剂"它有一个或多个官能团!在水溶液中离解!产生带负电荷的

具有表面活性的钉机离子"

’$!,$##阳离子表面活性剂M9F4D54MGHA_9MZ9!_4jZ97Z5F
一种表面活性剂"它具有一个或多个官能团!在水溶液中电离!产生带正电荷

的具有表面活性的有机离子"

’$!,$!#非离子型表面活性剂5D5I4D54MGHA_9MZ9MF4jZ97Z5F

+’,(+

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



一种表面活性剂!它在水溶液中不产生离子!它在水中的溶解是由于它具有对

水亲和力很强的官能团!

’$!"#总有机碳FDF9?DA7954MM9ACD5"#:!#

水小溶解性和悬浮性有机物中存在的全部碳!

’$!##总需氧量FDF9?D[E7Z5BZ295B"#:=#

高温燃烧时$样品中可氧化的物质氧化时所消耗氧的量!

’$!!#浊度FHAC4B4FE
由于水体中存在微细分散的悬浮性粒子$使水透明度降低的程度!

(#其他术语

($"#硅藻B49FD2G
具有二氧化硅细胞壁的硅藻科类单胞藻!

($##富营养化ZHFAD;K4M9F4D5
营养物质特别是含氮和磷的化合物在淡水和盐水中的富集!富营养化加速了藻

类和较高等植物的生长!

($!#污染;D??HF4D5
对确定目的而言$水的适用性被破坏!

%&,(%

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



附#录#*
汉#语#索#引

!补充件"

第#一#部#分

1

暴雨水 (6(6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

暴雨污水 (6(6-6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

曝气 $6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

2

成层作用 (6(6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

出水 (6$6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

处理过的污水 (6$6’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

除空气 $6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

除气 $6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

除氧 $6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

臭氧处理 $6$/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

沉降 $6+.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3

地下水 (6(6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

地面水 (6(6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

电渗析 $6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

滴滤池 $6+/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!-,(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



5

废水 (6$6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

腐质 (6$6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

反硝化 $6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

浮选 $6$$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

氟化 $6$’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

反渗透 $6++!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

6

给水 (6+6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

工业生产用水 (6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

工业用水 (6.6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

寡营养的 (6(6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

过滤 $6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

7

湖面温水层 (6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

湖底静水层 (6(6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

活性污泥 (6$6&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

活性污泥处理 $6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

化学处理 $6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

化学混凝 $6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

化粪池 $6+&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

8

聚合电解质 $6+(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

0

冷却水 (6.6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!,,(!

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



离子交换 $6$&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

离子交换材料 $6$&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

离子交换混合床 $6$&6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

离子交换材料的再生 $6$&6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

离心 $6.%6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9

灭菌 $6+,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

:

凝聚 $6$.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;

去离子 $6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

<

软化 $6+-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

=

水底沉积物 (6$6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

生物滤池 $6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

渗滤池 $6+%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

>

脱氯 $6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

脱盐 $6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

脱水 $6.%6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?

温跃层 (6(6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!/,(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



污水 (6$6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

污水厂出水 (6$6’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

污泥 (6$6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

物理I化学处理 $6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

污泥处理 $6.%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

@

需氧的 !细菌" $6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

细菌滤床 $6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

消毒 $6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

絮凝物 $6$+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

硝化 $6$-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

消化 $6.%6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

A

原水 (6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

雨水 (6(6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

原污水 (6$6’6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

饮用水 (6+6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

厌氧的 !细菌" $6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

氧化糖 $6$,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

预氯化 $6+$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B

蒸馏 $6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

自净 $6+’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

增稠 $6.%6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#%/(#

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



第#二#部#分

*

按比例采样 ’6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

1

巴氏消毒法 .6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

不连续采样 ’6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

被测定物 &6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

比电导 &6$/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

表面活性剂 &6+%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

2

澄清 .6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

澄清池 .6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样器 ’6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样 ’6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样管线 ’6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样网络 ’6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样点 ’6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样探头 ’6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

采样地点 ’6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

参数 &6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

重复性 &6$$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

沉降性固体 &6$&6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3

等动力采样 ’6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!(/(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



氮的化合物 &6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

蛋白性氮 &6’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4

二氧化碳 &6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

5

酚酞碱度 &6.6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

腐蚀性 &6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

非碱性硬度 &6(-6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

非离子型表面活性剂 &6+%6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

富营养化 -6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

6

灌溉水 +6(6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

高锰酸盐值 &6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

固体 &6$&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

硅藻 -6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

7

河口 +6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

湖 +6(6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

海 +6(6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

混合介质过滤 .6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

混合样 ’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

化学需氧量 &6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

化合氯 &6((6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

8

接触稳定 .6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!$/(!

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



基耶达 &6’6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

加压过滤 .6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

阶段曝气 .6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

渐减曝气 .6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

监测 ’6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

甲基红碱度 &6.6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

碱性硬度 &6(-6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

胶态悬浮液 &6$&6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

C

快砂滤 .6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

0

氯化 .6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

氯 &6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

灵敏度 &6$’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

连续采样 ’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9

慢砂滤 .6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

:

钠吸收比 &6$,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;

侵蚀性 &6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

侵蚀性水 &6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

<

溶解氧曲线 &6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!+/(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



溶解性固体 &6$&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

=

水库 +6(6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

渗析 .6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

水样 ’6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

水样导出点 ’6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

水样的稳定 ’6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

瞬时水样 ’6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

试分 ’6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

酸度 &6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

生物鉴定 &6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

生物需氧量 &6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

>

炭吸附I氯仿萃取物 &6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?

污水贮存塘 +6(6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

稳定 .6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

污泥体积指数 &6$-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

污染 -6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

@

泻湖 +6(6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

需氧量 &6((6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

悬浮性固体 &6$&6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

A

原水 +6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!./(!

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



运河 +6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

厌氧塘 .6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

预曝气 .6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

堰 ’6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

引水渠 ’6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

游离氨 &6’6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

游离二氧化碳 &6/6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

余氯 &6((6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

游离氯 &6((6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

硬度 &6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

原位分析 &6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

盐度 &6$.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

阴离子表面活性剂 &6+%6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

阳离子表面活性剂 &6+%6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B

滞流水 +6(6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

再曝气 .6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

自动采样 ’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总氨 &6’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总有机氮 &6’6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总二氧化碳 &6/6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

重铬酸盐值 &6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3957Z?4ZA指数 &6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

在线分析 &6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

再现性 &6$+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总固体 &6$&6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总有机碳 &6+(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

总需氧量 &6+$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

浊度 &6++!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!’/(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



附#录#1
英#文#索#引

!补充件"

第#一#部#分

*

9MF4j9FZBG?HB7Z (6$6&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9MF4j9FZBG?HB7ZFAZ9F2Z5F $6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9MA9F4D5 $6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9ZADC4M $6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

959ZADC4M $6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

1

C9MFZA49CZB $6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

CZ5FK4MBZ;DG4F (6$6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

C4D?D74M9?_4?FZA $6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

CD4?ZAi9FZA (6.6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

2

MZ5FA4_H7457 $6.%6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MKZ24M9?MD97H?9F4D5 $6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MKZ24M9?FAZ9F2Z5F $6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MDD?457i9FZ (6.6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3

BZI9ZA9F4D5 $6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!&/(!

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



BZMK?DA459F4D5 $6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZ79G4_4M9F4D5 $6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZ4D54k9F4D5 $6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZ245ZA9?4k9F4D5 $6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZ54FA4_4M9F4D5 $6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZD[E7Z59F4D5 $6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZG9?459F4D5 $6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZFA4FHG (6$6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BZi9FZA457 $6.%6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B47ZGF4D5 $6.%6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4G45_ZMF4D5 $6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4GF4??9F4D5 $6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

BA45L457i9FZA (6+6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4

Z__?HZ5F (6$6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

Z?ZMFADB49?EG4G $6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

Z;4?4254D5 (6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

5

_4?FA9F4D5 $6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_?D9F9F4D5 $6$$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_?DM $6$+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_?DMMH?9F4D5 $6$.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_?HDA4B9F4D5 $6$’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

6

7ADH5Bi9FZA (6(6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

!-/(!

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



7

KE;D?4254D5 (6(6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

D

45BHGFA49?i9FZA (6.6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4D5Z[MK957Z $6$&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4D5IZ[MK957Z29FZA49? $6$&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9

24[ZBCZB!4D5Z[MK957Z" $6$&6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

:

54FA4_4M9F4D5 $6$-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

E

D?47DFAD;K4M (6(6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

D[4B9F4D5;D5B $6$,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

DkD59F4D5 $6$/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

F

;ZAMD?9F457_4?FZA $6+%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

SKEG4MDIMKZ24M9?FAZ9F2Z5F $6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;D?EZ?ZMFAD?EFZG $6+(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;DF9C?Zi9FZA (6+6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;AZMK?DA459F4D5 $6+$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

<

A945i9FZA (6(6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

A9iGZi97Z (6$#’6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

$,/($

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



A9ii9FZA (6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZ7Z5ZA9F4D5!4D5Z[MK957Z" $6$&6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZjZAGZDG2DG4G $6++!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

=

GMB42Z5F9F4D5 $6+.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZ?_;HA4_4M9F4D5 $6+’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZ;F4MF95L $6+&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZi97Z (6$6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

UZi97ZZ__?HZ5F (6$6’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G?HB7Z (6$6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GD_FZ5457 $6+-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GF9C4?4k9F4D5;D5B $6$,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFZA4?4k9F4D5 $6+,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFDA2GZi97Z (6(6-6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFDA2i9FZA (6(6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFDA2i9FZAAH5ID__ (6(6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFA9F4_4M9F4D5 (6(6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GH;;?Ei9FZ (6+6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GHA_9MZi9FZA (6(6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

>

FKZA2DM?45Z (6(6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FK4MLZ5457 $6.%6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FAZ9FZBGZi97Z (6$6’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FA4ML?457_4?FZA $6+/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?

i9GFZi9FZA (6$6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#//(#

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



第#二#部#分

*

9M4B4FE &6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

977AZGG4j4FE &6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

977FZGG4jZi9FZA &6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9?CH245D4B54FAD7Z5 &6’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9?L9?45ZK9AB5ZGG &6(-6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9?L9?454FE &6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

959ZADC4M;D5B .6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

954D54MGHA_9MZ9MF4jZ97Z5F &6+%6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9HFD29F4MG92;?457 ’6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9j94?9C?ZMK?DA45Z &6((6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

1

C4D9GG9E &6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

C4DMKZ24M9?D[E7Z5BZ295B!*:=" &6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!

CAZ9L;D45FMK?DA459F4D5 .6$6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

2

M959? +6(6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

M9ACD59BGDA;F4D5#MK?DAD_DA2Z[FA9MFD5!!!d" &6,!!!!!!!!!!!!

M9ACD5B4D[4BZ &6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

M9F4D54MGHA_9MZ9MF4jZ97Z5F &6+%6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MKZ24M9?D[E7Z5BZ295B!!:=" &6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MK?DA459F4D5 .6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MK?DA45Z &6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MK?DA45ZBZ295B &6((6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

$%%$$

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



M?9A4_4M9F4D5 .6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

M?9A4_4ZA .6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD??D4B9?GHG;Z5G4D5 &6$&6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD2C45ZB9j94?9C?ZMK?DA45Z &6((6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD2C45ZBMK?DA45Z &6((6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD2C45ZBMK?DA45ZAZG4BH9? &6((6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD2;DU4FZG92;?Z ’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD5F9MFGF9C4?4k9F4D5 .6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MD5F45HDHGG92;?457 ’6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

MDAADG4j4FE &6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3

BZFZA24595B &6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B49?EG4G .6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B49FD2G -6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4MKAD29FZD[4B4k9C4?4FE!!:=!A" &6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4MKAD29FZj9?HZ &6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4GMAZFZG92;?457 ’6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4GGD?jZBD[E7Z5MHAjZ &6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

B4GGD?jZBGD?4BG &6$&6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4

ZGFH9AE +6(6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

ZHFAD;K4M9F4D5 -6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

5

_?H2Z ’6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_AZZ9j94?9C?ZMK?DA45Z &6((6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_FZZ9j94?9C?ZMK?DA45ZAZG4BH9? &6((6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_AZZM9ACD5B4D[4BZ &6/6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#(%$#

水质#词汇#第一部分和第二部分
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



_AZZMK?DA45Z &6((6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

_AZZMK?DA45ZAZG4BH9? &6((6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

6

7A9CG92;?Z ’6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

7

K9AB5ZGG &6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

D

45I?45Z9K9?EG4G &6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

45G4FH959?EG4G &6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4AA79F4D5i9FZA +6(6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

4GDL45ZF4MG92;?457 ’6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

C

alZ?B9K?54FAD7Z5 &6’6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

0

?97DD5!MD9GF9?" +6(6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?97DD5!GZi97Z" +6(6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?9LZ +6(6&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

3957Z?4ZA45BZ[ &6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

9

2ZFKE?AZBZ5BI;D45F9?L9?454FE &6.6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

24[ZB2ZB49_4?FA9F4D5 .6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

2D54FDA457 ’6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

:

54FAD7Z5MD2;DH5BG &6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#$%$#

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



5D5I9?L9?45ZK9AB5ZGG &6(-6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

5D5I4D54MGHA_9MZ9MF4AZ97Z5F &6+%6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

E

D5I?45Z959?EG4G &6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

F

;9A92ZFZA &6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;9GFZHA4k9F4D5 .6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;ZA295Z5FK9AB5ZGG &6(-6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;ZA2957959FZBZ295B!!:=>5" &6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;ZA2957959FZD[4B4k9C4?4FE &6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;ZA2957959FZj9?HZ &6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;KZ5D?;KFK9?Z45Z5BI;D45F9?L9?454FE &6.6$!!!!!!!!!!!!!!!!

;D??HF4D5 -6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;AZI9ZA9F4D5 .6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;AZGGHAZ_4?FA9F4D5 .6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;AD;DAF4D59?G92;?457 ’6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

;

@H9?4F9F4jZAZ;Z9F9C4?4FE &6$$6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

@H9?4F9F4jZAZ;ADBHM4C4?4FE &6$+6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

@H95F4F9F4jZAZ;Z9F9C4?4FE &6$$6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

@H95F4F9F4jZAZ;ADBHM4C4?4FE &6$+6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

<

A9;4BG95B_4?FA9F4D5 .6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZI9ZA9F4D5 .6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZ;Z9F9C4?4FE &6$$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZ;ADBHM4C4?4FE &6$+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#+%$#
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AZGZAjD4A +6(6-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

AZG4BH9?MK?DA45Z &6((6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

A4jZA +6(6,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

=

G9?454FE &6$.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?Z ’6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?ZBZ?4jZAE;D45F ’6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?ZGF9C4?4k9F4D5 ’6((!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?ZA ’6($!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?457 ’6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?457?45Z ’6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?4575ZFiDAL ’6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?457;D45F ’6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?457;ADCZ ’6(-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G92;?457G4FZ ’6(,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZ9 +6(6/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZB42Z5F9F4D5C9G45 .6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZ5G4F4j4FE &6$’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZFF?Z9C?ZGD?4BG &6$&6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GZFF?457F95L .6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G?DiG95B_4?FA9F4D5 .6(+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G?HB7ZjD?H2Z45BZ[!U‘T" &6$-!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G59;G92;?Z ’6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GDB4H29CGDA;F4D5A9F4D!UXJ" &6$,!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GD?4BG &6$&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G;ZM4_4MMD5BHMF95MZ &6$/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G;DFG92;?Z ’6(/!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GF9C4?4k9F4D5 .6(.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GF9C4?4k9F4D5;D5B +6(6’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#.%$#
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GF97595Fi9FZA +6(6(%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFZ;;ZB9ZA9F4D5 .6(&!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GFZ;;ZB_ZZB .6(’!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GHA_9MZ9MF4jZ97Z5F &6+%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GHA_9MF95F &6+%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

GHG;Z5BZBGD?4BG &6$&6+!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

>

FZ2;DA9AEK9AB5ZGG &6(-6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FZGF;DAF4D5 ’6$%!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?922D549 &6’6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?9j94?9C?ZMK?DA45Z &6((6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?M9ACD5B4D[4BZ &6/6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?DA7954MM9ACD5!#:!" &6+6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?DA7954M54FAD7Z5 &6’6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?D[E7Z5BZ295B!#:=" &6+$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?AZG4BH9?MK?DA45Z &6((6$!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FDF9?GD?4BG &6$&6.!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

FHAC4B4FE &6++!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

G

H54D54kZB_AZZ922D549 &6’6(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

?

iZ4A ’6$(!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

#’%$#
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附加说明

本标准由国家环境保护局提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人陈娴文"李安城"何金娣!

本标准由国家环境保护局负责解释!

#&%$#
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生活饮用水卫生标准

)*’-./!,’

"#总则

"$"#为贯彻 !预防为主"的方针#向居民供应符合卫生要求的生活饮用水#保障

人民的身体健康#特制订本标准$

"$##本标准由供水单位和规划设计等有关单位负责执行#各级卫生防疫站%环境

卫生监测站负责监督执行情况$

在新建%扩建%改建集中式给水时#供水单位的主管部门必须会同卫生%环境

保护%规划%城建%和水利等单位共同研究用水规划%确定水源选择%水源防护和

工程设计方案#认真审查%设计#做好竣工验收#经卫生防疫站同意后#方可投入

使用$分散式给水的水源选择%水质鉴定%卫生防疫站同意后#方可投入使用$

分散式给水的水源选择%水质鉴定%卫生防护和经常管理#由供水所在地的

乡%镇政府委派当地有关单位研究决定$

各级公安%规划%卫生%环境保护等单位必须协同供水单位#按标准规定的防

护地带要求#做好水源保护工作#防止污染$

"$!#本标准适用于城乡供生活饮用的集中式给水 &包括各单位自备的生活饮用水’

和分散式给水$

##水质标准和卫生要求

#$"#生活饮用水水质#不应超过下表规定的限量$

(-%$(

生活饮用水卫生标准
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生活饮用水水质标准

项目

感官性状和一般化学指标
标##准

色 色度不超过(’度!并不得呈现其他异色

浑浊度 不超过+度!特殊情况不超过’度

臭和味 不得有异臭"异味

肉眼可见物 不得含有

S< &6’",6’

总硬度#以碳酸钙计$ .’%27%3

铁 %6+27%3

锰 %6(27%3

铜 (6%27%3

锌 (6%27%3

挥发酚类#以苯酚计$ %6%%$27%3

阴离子合成洗涤剂 %6+27%3

硫酸盐 $’%27%3

氯化物 $’%27%3

溶解性总固体 (%%%27%3

毒理学指标

氟化物 (6%27%3

氰化物 %6%’27%3

砷 %6%’27%3

硒 %6%(27%3

汞 %6%%(27%3

镉 %6%(27%3

铬#六价$ %6%’27%3

铅 %6%’27%3

银 %6%’27%3

硝酸盐#以氮计$ $%27%3

氯仿. &%27%3

四氯化碳. +27%3

&,%$&
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项目

感官性状和一般化学指标
标##准

苯并!9"芘 %6%(27#3

滴滴涕. (27#3

六六六. ’27#3

细菌学指标
细菌总数 (%%个#23

总大肠菌群 +个#3

游离余氯

在与水接触+%245后应不低于%6+27#3$
集中式给水除出厂水符合上述要求外%管网末梢
水不应低于%6%’27#3

放射性指标
总%放射性 %6(*@#3

总&放射性 (*@#3

#$##集中式给水%除应根据需要具备必要的净化处理设备外%不论其水源是地面

水或地下水%均应有消毒设施$取地下水直接供入管网的一次配水井%必要时%还

应有除砂&防浑浊设施$

有关蓄水&配水和输水等设备必须严密%且不得与排水设施直接相连%防止倒

虹吸$用水单位自建的各类贮水设备要加以防护%定期清洗和消毒%防止污染$

#$!#凡与水接触的给水设备所用原材料及净水剂%均不得污染水质$新材料和净

水剂均需经过省&市&自治区卫生厅 !局"审批%并报卫生部备案$

#$%#各单位自备的生活饮用水供水系统%严禁与城&镇供水系统连接$否则%责

任由连接管道的用水单位承担$

#$&#集中式给水单位%应不断加强对取水&净化&蓄水&配水和输水等设备的管

理%建立行之有效的放水&清洗&消毒和检修等制度及操作规程%以保证供水

质量$

新设备&新管网投产前或旧设备&旧管见修复后%必须严格进行冲洗&消毒%

经检验浑浊度&细菌&肉眼可见物等指标合格后%方可正式通水$

#$’#直接人事供水工作的人员%必须建立健康档案%定期进行体检%每年不少与

一次$如发现有传染病患者或健康带菌者%应立即调离工作岗位$

#$(#分散式给水应加强卫生管理%建立必要的卫生制度%采取切实可行的措施%

做好经常维护和管理工作$

’/%$’

生活饮用水卫生标准
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!#水源选择

!$"#新建水厂的水源选择!应根据城乡远"近期规划!历年来的水质"水文和水

文地质资料!取水点及附近地区的卫生状况!同时考虑到地方病等因素!从卫生"

经济"技术"水资源等多方面进行综合评价!选择水质良好"水量充沛"便于防护

的水源#宜优先选用地下水!取水点应设在城镇和工矿企业的上游#

!$##作为生活饮用水水源的水质!应符合下列要求#

!$#$"#若只经过加氯消毒即供作生活饮用的水源水!总大肠菌群平均每升不得超

过(%%%个!经过净化处理及加氯消毒后供作生活饮用的水源水!总大肠菌群平均

每升不得超过(%%%%个#

!$#$##水源水的感官性状和一般化学指标经净化处理后!应符合本标准$6(条的

规定#

分散式给水水源的水质!应尽量符合本标准$6(条的规定#

!$#$!#水源水的毒理学和放射性指标!必须符合本标准$6(条的规定#

!$#$%#在市氟区或地方性甲状腺肿地区!应分别选用含氟"含碘量适宜的水源水#

否则应根据需要!采取预防措施#

!$#$&#水源水中如含有本标准$6(条中未列入的有害物质时!按#"+&W-/$工业

企业设计卫生标准%有关的要求执行#

!$!#若遇有不得不选用超过上述某项指标的水作为生活饮用水水源时!应取得省"

市"自治区卫生厅 &局’的同意!并应以不影响健康为原则!根据其超过程度!与

有关部门共同研究!采用适当的处理方法!在限定的期间使处理后的水质符合本标

准的要求#

%#水源卫生防护

%$"#生活饮用水的水源!必须设置卫生防护地带#

%$##集中式给水水源卫生防护地带的规定如下#

%$#$"#地面水#

%$#$"$"#取水点周围半径(%%2的水域内!严禁捕捞"停靠船只"游泳和从事可

能污染水源的任何活动!并由供水单位设置明显的范围标志和严禁事项的告示牌#

%$#$"$##取水点上游(%%%2至下游(%%2的水域!不得排入工业废水和生活污水!

(%($(
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其沿岸防护范围内不得堆放废渣!不得设立有害化学物品仓库!堆栈或装卸垃圾"

粪便和有毒物品的码头!不得使用工业废水或生活污水灌溉及施用持久性或剧毒的

农药!不得从事放牧等有可能污染该段水域水质的活动#

供生活饮用的水库和湖泊!应根据不同情况的需要!将取水点周围部分水域或

整个不域及其沿岸划为卫生防护地带!并按述要求执行#

受潮溜影响的河流取水点上下游及其沿岸防护范围!由供水单位会同卫生防疫

站"环境卫生监测站根据具体情况研究确定#

%$#$"$!#以河流为给水水源的集中式给水!由供水单位会同卫生"环境保护等部

门!根据实际需要!可把取不点上游(%%%2以外的一定范围河段划为水源保护区!

严格控制上游污染物排放量#排放污水时应符合#"+&W-/$工业企业设计卫生标

准%和)*+,+,W,+$地面水环境质量标准%的有关要求!以保证取水点的水质符

合饮用水水源水质要求#

%$#$"$%#水厂生产区的范围应明确划定并设立明显标志!在生产区外围不小于

(%2范围内不得设置生活居住区和修建禽畜饲养场"渗水厕所"渗水坑!不得堆

放垃圾"粪便"废渣或铺设污水渠道!应保持良好的卫生状况和绿化#

单独设立的泵站"沉淀池和清水池的外围不小于(%2的区域内!其卫生要求

与水厂生产区相同#

%$#$##地下水

%$#$#$"#取水构筑物的防护范围!应根据水文地质条件"取水构筑物的形式和附

近地区的卫生状况进行确定!其防护措施与地面水的水厂生产区要求相同#

%$#$#$##在单井或井群的影响半径范围内!不得使用工业废水或生活污水灌溉和

施用持久性或剧毒的农药!不得修建渗水厕所"渗水坑"堆放废渣或铺设污水渠

道!并不得从事破坏深层土层的活动#如取水层在水井影响半径内不露出地面或取

水层与地面水没有互相补充关系时!可根据具体情况设置较小的防护范围#

取水构筑物的防护范围!影响半径的范围以及岩溶地区地下水的水源卫生防

护!应由供水部门同规划设计"水文地质"卫生"环境保护等部门研究确定#

%$#$!#在水厂生产区的范围内!应按地面水水厂生产区的要求执行#

%$!#分散式给水水源的卫生防护地带!以地面水为水源时参照本标准.6$6(6(和

.6$6(6$的规定&以地下水为水源时!水井周围+%2的范围内!不得设置渗水厕

所"渗水坑"粪坑"垃圾堆和废渣堆等污染源!并建立卫生检查制度#

’(($’
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%$%#集中式给水水源卫生防护地带的范围和具体规定!由供水单位提出!并与卫

生"环境保护"公安等部门商议后!报当地人民政府批准公布!书面通知有关单位

遵守执行!并在防护地带设置固定的告示牌#

对不符合本标准规定的集中式给水水源的卫生防护地带!由供水单位会同卫

生"环境保护"公安等部门提出改造规划!报当地人民政府批准后!责成有关单位

限期完成#

分散式给水水源的卫生防护要求由当地卫生防疫站"环境卫生监测站提出!由

使用单位执行#

%$&#为保护地下水源!人工加灌的水质!原则上应符合本标准$6(条的规定#工

业废水和生活污水不得排入渗坑或渗井#

&#水质检验

&$"#水质的检验方法!应按)*’-’%W,’$生活饮用水标准检验法%执行#并由

卫生防疫站"环境卫生监测站负责进行分析质量监督和评价#

&$##城镇的集中式给水单位!必须建立水质检验室!负责检验水源水!净化构筑

物出水"出厂水和管网水的水质#

有自备给水的大"中型企业!应配备专业 &兼’职人员!负责本单位的水质检

验工作#其他单位的自备给水!应由其主管部门责成有关单位或报请上级指定有关

单位负责本行业"本系统的水质检验#

分散式给水及农村集中式给水的水质!应由当地卫生防疫站"环境卫生监测站

根据需要进行检验#

&$!#检验生活饮用水的水质!应在水源"出厂水和居民经常用水点采样#

&$!$"#城镇的集中式给水的水质检验采样点数!一般应按供水人口每两万人设一

个点计算#供水人口超过一百万时!按上述比例计算出的采样点数可酌量减少(人

口在二十万以下时!应酌量增加#在全部采样点中应有一定的点数!选在水源"出

厂水"水质易受污染地点"管网末梢和管网系统陈旧部分等#

每一采样点!每月采样检验应不少于两次!有条件时可适当增加次数!检验项

目在一般情况下!细菌学指标和感官性状指标列为必检项目!其他指标可根据当地

水质情况和需要选定#采样点和检验项目应由供水单位与当地卫生防疫站"环境卫

生监测站共同研究确定#对水源水"出厂水和部分有代表性的管网

)$($)
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&$!$##分散式给水水质的检验次数和项目!可根据需要决定"

&$!$!#卫生防疫站#环境卫生监测站应对水源水#出厂水和居民经常用水点进行

定期监测"

&$%#选择水源时的水质鉴定!应检验本标准$6(条生活饮用水水质标准规定的指

标和该水源可能受某种万分污染的有关项目"

$+($$
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附#录#*
本标准用词说明 !补充件"

*$"#对本标准条文招待严格程度的用词!采用以下写法"

*$"$"#表示很严格!非这样做不可的用词#

正面词一般采用 $必须%!反面词要用 $严禁%"

*$"$##表示严格!在正常情况下均应这样做的用词#

正面词一般采用 $应%!反面词一般采用 $不应%或 $不得%"

*$"$!#表示允许稍有选择!在条件许可时!首先应这样做的用词#

正面词一般采用 $宜%或 $一般%!反面词一般采用 $不宜%"

&.($&
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生活饮用水水源水质标准

!"+%$%W/+

"#主题内容与适用范围

本标准规定了生活饮用水水源的水质指标!水质分级!标准限值!水质检验以

及标准的监督执行"

本标准适用于城乡集中式生活饮用水的水源水质 #包括各单位自备生活饮用水

的水源$"分散式生活饮用水水源的水质%亦应参照使用"

##引用标准

)*’-./##生活饮用水卫生标准

)*,(&( 生活饮用水源水中铍卫生标准

)*((-$/ 水源水中百菌清卫生标准

)*’-’% 生活饮用水标准检验法

!#生活饮用水水源水质分级

生活饮用水水源水质分为二级%其两极标准的限值见表("

表"

项##目
标准限值

一级 二级

色 色度不超过(’度%并不得呈现其他异色不应有明显的其他异色

浑浊度 #度$ $+

&’($&
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项##目
标准限值

一级 二级

嗅和味 不得有异臭!异味 不应有明显的异臭!异味

;<值 &6’",6’ &6’",6’

总硬度"以碳酸钙计#"27$3# $+’% $.’%

溶解铁 "27$3# $%6+ $%6’

锰 "27$3# $%6( $%6(

铜 "27$3# $(6% $(6%

锌 "27$3# $(6% $(6%

挥发酚"以苯酚计# "27$3# $%6%%$ $%6%%.

阴离子合成洗涤剂 "27$3# $%6+ $%6+

硫酸盐 "27$3# ’$’% ’$’%

氯化物 "27$3# ’$’% ’$’%

溶解性总固体 "27$3# ’(%%% ’(%%%

氟化物 "27$3# $(6% $(6%

氰化物 "27$3# $%6%’ $%6%’

砷 "27$3# $%6%’ $%6%’

硒 "27$3# $%6%( $%6%(

汞 "27$3# $%6%%( $%6%%(

镉 "27$3# $%6%( $%6%(

铬"六价# "27$3# $%6%’ $%6%’

铅 "27$3# $%6%’ $%6%-

银 "27$3# $%6%’ $%6%’

铍 "27$3# $%6%%%$ $%6%%%$

氨氮"以氮计# "27$3# $%6’ $(6%

硝酸盐"以氮计# "27$3# $(% $$%

%&($%
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项##目
标准限值

一级 二级

耗氧量!a>5:.法"!27#3" $+ $&

苯并!%"芘 !27#3" $%6%( $%6%(

滴滴涕 !27#3" $( $(

六六六 !27#3" $’ $’

百菌清 !27#3" $%6%( $%6%(

总大肠菌群 !个#3" $(%%% $(%%%%

总%放射性 !C@#3" $%6( $%6(

总&放射性 !C@#3" $( $(

!$"#一级水源水$水质良好%地下水只需消毒处理&地表水经简易净化处理 !如

过滤"’消毒后即可供生活饮用者%

!$##二级水源水$水质受轻度污染%经常规净化处理 !如絮凝’沉淀’过滤’消

毒等"&其水质即可达到)*’-./规定&可供生活饮用者%

!$!#水质浓度超过二级标准限值的水源水&不宜作为生活饮用水的水源%若限于

条件需加以利用时&应采用相应的净化工艺进行处理%处理后的水质应符合

)*’-./规定&并取得省’市’自治区卫生厅 !局"及主管部门批准%

%#标准的限值

%$"#生活饮用水水源的水质&不应超过表(所规定的限值%

%$##水源水中如含有表(中未列入的有害物质时&应按有关规定执行%

&#水质检验

&$"#水质检验方法按)*’-’%执行%铍的检验方法按)*,(&(执行%百菌清的检

验方法按)*(-$/执行%

&$##不得根据一次瞬时检测值使用本标准%

&$!#已使用的水源或选择水源时&至少每季度采样一次作全分析检验%

(-($(
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’#标准的监督执行

’$"#本标准由城乡规划!设计和生活饮用水供水等有关单位负责执行"生活饮用

水供水单位主管部门!卫生部门负责监督和检查执行情况"

’$##各级公安!规划!卫生!环保!水利与航运部门应结合各自职责#协同供水

单位做好水源卫生防护区的保护工作"

附加说明

本标准由建设部标准定额研究所提出"

本标准由建设部水质标准技术归口单位中国市政工程中南设计院归口管理"

本标准由中国市政工程中南设计院负责起草"

本标准主要起草人$徐广祥!江运通"

本标准委托中国市政工程中南设计院负责解释"

%,($%
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地下水质检验方法

总#则

=R!#%%&.6("/+

"#主题内容与适用范围

本标准规定了地下水质检验的总则!

本标准适用于地下水"地表水"河水等天然水质的检验!

##名词!定义

#$"#恒重#指连续两次的重量差小于%6+27!

#$##定容#指用溶剂稀至刻度标线$如将Q溶液移入(%%23容量瓶中$用亚沸蒸

馏水定容!即指用亚沸蒸馏水稀至容量瓶的(%%23刻线!

#$!#最低检测量%指所列方法标准曲线中除零点外的第一个点所对应的被测物

的量!

#$%#最低检测浓度#指所列方法标准系列中除空白外的最低含量标准溶液所含被

测物质的浓度!

#$&#最佳测定范围%指在该检验方法条件下$标准曲线呈线性区段的被测物质的

浓度范围!如水样中被测物质的含量较大或较小时$可以适当减少或增大吸取试样

的体积!

#$’#吸取#指用移液管或刻度移液管吸取!

#$(#空白试验#除另有规定外$均指用蒸馏水 &或亚沸蒸馏水’代替水样$并与

水样在同样条件下进行的试验!

#$)#检验方法中用于配制试剂或稀释样品的纯水$除另有规定外$均应符合)*

(/($(
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&&,$实验室用水中二级水的规格!指明用亚沸蒸馏水的"必须是用亚沸石英蒸馏

器蒸馏的!

!#本标准对金属组分#非金属无机组分及有机化合物的测定结果"以质量浓度如

27$3#27$3表示!即每升水样中含有该被测物多少毫克或微克!其他测定项目的

结果"则依该项目的特定形式表示"如总%#总&以*@$3表示等!

%#试剂!溶剂

%$"#试剂#检验方法中除另有规定外"均指符合国家标准或专业标准的分析纯试

剂!当试剂纯度达不到特定要求需要提纯处理的"在相应检验方法中指出!对指示

剂规格不作规定!

%$##溶液#在未指明何种溶剂时"均为水溶液!

%$!#本标准中试剂的浓度"有以下表示方式%

%$!$"#标准滴定溶液#基准溶液均以物质的量浓度 &单位为摩尔每升 2D?$3’

表示!

%$!$##标准溶液以物质的质量浓度 &单位为克每升7$3或其分倍数’表示!

%$!$!#一般情况下"(N)符号是指质量百分数 &.$.’或体积百分数 &)$)’!

%$!$%# ()(P)$)符号是指将体积为)(的特定溶液加到体积为)$的溶剂中!

&#玻璃器皿及仪器

&$"#配制#贮存试剂溶液"采用硬质玻璃容器!对玻璃有腐蚀性的试剂"在检验

方法中"已指明使用何种材料的容器贮存!

&$##洗涤玻璃仪器时应注意防止对试样中待测组分的影响"防止新的污染!如测

铬时使用的器皿不能用铬酸溶液洗涤*测汞的容器"应用(P+硝酸溶液浸泡洗

涤等!

&$!#容量器皿 &容量瓶#滴定管#移液管等’应选用国家标准X级或*级"并按

国家有关规定或规程进行校正!

+%$$+
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附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草!

本标准主要起草人雷觐韵"王晋强"周金生!

#($$#
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供水管井技术规范

)*’%$/&!//

"#总则

"$,$"#为统一供水管井工程的设计和施工的技术要求!特制定本规范"

"$,$##本规范适用于生活用水和工业生产用水管井工程的设计#施工及验收"

"$,$!#供水管井的设计与施工!应在取得现行国家标准 $供水水文地质勘察规范%

)*"$-规定的勘探阶段的水文地质资料后进行"当资料不能满足管井的设计或施

工时!应补做相当于勘探阶段的水文地质勘察工作!或按勘探开采井进行"勘探开

采井应同时遵守现行国家标准 $供水水文地质勘察规范%)*"$-和本规范的规定"

"$,$%#供水管井所使用的材料!应采用具有出厂合格证的产品!当无出厂合格证

时!应经检查试验证明合格后!方可使用"生活用供水管井及其有关材料!应采用

无污染和无毒性材料"

"$,$&#供水管井必须经正式验收后!方可投入使用"

"$,$’#供水管井工程的设计#施工及验收!除应符合本规范外!尚应符合国家现

行有关强制性标准规范的规定"

##术语与符号

#$"#术语

#$"$"#勘探开采井Z[;?DA9F4D5I;ADBHMF4D5iZ??
能满足供水勘察获得水文地质资料需要的供水管井"

#$"$##钻进工艺BA4??457FZMK5D?D7E
管井施工中形成井身过程的总称"

&$$$&

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#$"$!#探井iZ??2Z9GHAZ2Z5F
探查井深与井径的工序!

#$"$%#成井工艺iZ??MD2;?ZF4D5FZMK5D?D7E
探井"换浆"安装井管"填砾"封闭以及洗井"抽水试验"采集水样等工序的

总称!

#$"$&#井身结构iZ??GFAHMFHAZ
井径"井段和井深的总称!

#$"$’#井径iZ??B492ZFZA
井身横断面的直径!

#$"$(#开口井径FD;ID_IiZ??B492ZFZA
井身上端横断面的直径!

#$"$)#终止井径CDFFD2ID_IiZ??B492ZFZA
井身底端横断面的直径!

#$"$+#安泵段井径B492ZFZAD_;H2;45GF9??9F4D5GZMF4D5D_iZ??
安装抽水设备井段的直径!

#$"$",#开采段井径B492ZFZAD_i9FZAE4Z?B457GZMF4D5D_iZ??
采取地下水井段的直径!

#$"$""#井壁管M9G457;4;Z
支撑和封闭井壁的无孔管!

#$"$"##井管iZ??M9G457
井壁管"过滤管和沉淀管的总称!

#$"$"!#沉淀管C?95LM9G457G?H2;
底部用以沉积井内砂粒和沉淀物的无孔管!

#$"$"%#冲洗介质_?HGK4572ZB49
钻井时用于携带岩屑#清洗井底#冷却"润滑钻具和保护井壁的物质!

#$"$"&#过滤器GMAZZ59GGZ2C?E
位于开采段#起滤水"挡砂和护壁作用的装置!

#$"$"’#骨架过滤器M97ZIFE;ZGMAZZ5
具有一层进水面的过滤器!

#$"$"(#过滤管GMAZZ5;4;Z

$+$$$
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缠丝过滤器和填砾过滤器的骨架管!单独使用时"亦称过滤器!

#$"$")#滤料7A9jZ?;9ML
充填于过滤管与井壁环状间隙中有一定规格要求的圆粒!

#$"$"+#填砾过滤器7A9jZ?I;9MLZBGMAZZ5
过滤管外周围充填某种规格滤料的过滤器!

#$"$#,#缠丝过滤器i4AZIiDH5BGMAZZ5
缠绕某种规格线材"具有一定孔隙率的过滤器!

#$"$#"#过滤管进水面层有效孔隙率Z__ZMF4jZ;DADG4FED_GMAZZ5ZBiZ??
过滤管安装在开采井段实际能够达到的孔隙率!

#$"$###井斜iZ??BZ_?ZMF4D5
井深实际轴线偏离垂直线的水平位移!

#$"$#!#封闭GZ9?G
在井管外围用不同材料阻止水体渗入的工艺!

#$"$#%# 允许井壁进水流速 29[42H2 9??Di9C?ZZ5FA95MZIjZ?DM4FEFKADH7K

iZ??Ii9??
地下水从含水层进入井内的最大允许进水速度!

#$"$#&#允许过滤管进水流速 29[42H29??Di9C?ZZ5FA95MZIjZ?DM4FEFKADH7K

iZ??GMAZZ5G
地下水进入过滤管的最大允许进水速度!

#$##符号

37###过滤管外径

3L###开采段井径

0###含水层渗透系数

4###过滤器长度或填砾段长度

*###过滤管进水面层有效孔隙率

5###设计出水量

57###过滤管的进水能力

)7###允许过滤管进水流速

)l###允许井壁进水流速

$.$$$
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!#设计要求

!$"#一般规定

!$"$"#设计管井时!应明确下列主要内容"

(#水的用途#需水量 $或井数%及水质要求&

$#拟建井区的范围&

+#给水设计意图和建设进度&

.#用户的其他要求等’

!$"$##管井设计前!应搜集建井地区的有关资料!并应进行现场踏勘’

!$"$!#管井设计应根据需水量#水质要求和建井地区的地质及水文地质条件进行’

并宜符合下列要求"

(#靠近主要用水地区&

$#井群布置合理!平均井间干扰系数宜为$’N"+%N&

+#井位与建 $构%筑物应保持足够的安全距离’

!$"$%#井群设计时!应留有备用管井’备用管井的数量宜按设计水量的(%N"

$%N设置!并不得少于一口’

!$"$&#井群设计时!应根据建井地区的水文地质条件和需水量#水质要求!布置

长期观测网!对地下水开采动态进行监测’地下水长期观测网的布置和长期观测孔

的设计应符合现行国家标准 (供水水文地质勘察规范))*"$-的规定’

!$"$’#管井结构设计!宜包括下列内容"

(#井身结构&

$#井管配置及管材的选用&

+#填砾位置及滤料规格&

.#封闭位置及材料&

’#井的附属设施’

!$"$(#井径设计!应包括下列内容"

(#开口井径&

$#井段数量及变径&

+#安泵段井径&

.#开采段井径&

*’$$*
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’#终止井径!

!$"$)#对已有不符合设计要求或不适用的管井"应提出回填或处理方案!

!$##管井布置

!$#$"#冲#洪积平原地区"井群宜垂直地下水流方向等距离或梅花状布置"当有

古河床时"宜沿古河床布置!

!$#$##大型冲#洪积扇地区"当地下水开采量接近天然补给量时"井群宜垂直地

下水流方向呈横排或扇形布置$当地下水开采量小于天然补给量时"井群宜呈圆弧

形布置$当开采储存量用作调节时"井群宜近似方格网布置!

!$#$!#傍河地区"井群宜平行河流单排或双排布置!

!$#$%#大厚度含水层或多层含水层"且地下水补给充足地区"可分段或分层布置

取水井组!

!$#$&#间歇河谷地区"井群宜在含水层厚度较大的地段布置!

!$#$’#碎屑岩类地区"井群应根据蓄水构造及地貌条件布置"并宜符合下列要求%

(#侵入体接触带富水段"可沿此带附近布置$

$#断裂破碎带或背斜轴部富水段"可按线状布置$

+#均质含水层"可按方格网#梅花状或圆弧形布置!

!$#$(#碳酸盐岩类地区"井群应根据蓄水构造及地貌条件布置"并宜符合下列

要求%

(#向斜构造盆地富水段"宜沿向斜轴布置$

$#倾伏背斜轴部富水段"宜沿背斜轴布置$

+#单斜构造深部富水段"宜垂直地下水流方向在径流或排泄区布置$

.#断裂破碎带富水段"宜沿带布置$

’#当岩溶河谷是岩溶含水层的排泄基准面时"宜在岸边布置$

&#碳酸盐岩类与非碳酸盐岩类接触富水时"宜在碳酸盐岩一侧布置!

!$#$)#岩浆岩类地区"井群应根据其分布与裂隙发育程度布置"并宜符合下列

要求%

(#风化裂隙"宜按地形在富水地段布置$

$#构造裂隙"宜按构造部位在富水地段布置!

!$!#井身结构设计

!$!$"#井身结构应根据地层情况#地下水埋深及钻进工艺设计"并宜按下列步骤

&&$$&
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进行!

(#按成井要求确定开采段和安泵段井径"

$#按地层#钻进方法确定井段的变径和相应长度"

+#按井段变径需要确定井的开口井径$

!$!$##开采段井径%应根据管井设计出水量#允许井壁进水流速#含水层埋深#

开采段长度#过滤器类型及钻进工艺等因素综合确定$

!$!$!#安泵段井管内径%应根据设计出水量及测量动水位仪器的需要确定%并宜

比选用的抽水设备标定的最小井管内径大’%22$

!$!$%#松散层地区非填砾过滤器管井的开采段井径%应比设计过滤器外径

大’%22$

!$!$&#管井深度设计%应根据拟开采含水层 &组#段’的埋深#厚度#水质#富

水性及其出水能力等因素综合确定$

!$!$’#沉淀管长度%应根据含水层岩性和井深确定%宜为$"(%2$

!$!$(#基岩地区管井井身结构设计%应符合下列规定!

(#当上部有覆盖层或不稳定岩层时%应设置井壁管$下部开采段岩层破碎时%

应设置过滤器"

$#当同时在覆盖层取水时%覆盖层段的管井设计应按松散层管井的要求进行"

+#安泵段部位%应设置井管"

.#井段长度#数量及其变径位置%应根据岩层情况#成井工艺和钻进方法

确定$

!$!$)#基岩地区不下过滤器管井的开采段井径%应根据含水层的富水性和设计出

水量确定%并不得小于(+%22$

!$!$+#松散层地区管井封闭位置的设计%宜符合下列规定!

(#井口外围%应封闭"

$#水质不良含水层或非开采含水层井管外围%应封闭$

!$!$",#基岩地区管井封闭位置的设计%宜符合下列规定!

(#覆盖层不取水时%井管外围应封闭"

$#覆盖层取水时%应按本规范第+6+6/条的规定执行$覆盖层井管底部与稳

定岩层间宜封闭"

+#非开采含水层井管变径间的重叠部位%应封闭"

(-$$(
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.#水质不良含水层 !或上部已污染含水层"与开采含水层间#应封闭$

!$!$""#管井的设计#应有测量水位的孔眼#并应防止杂物的进入$

!$!$"##管井的管材#应根据水的用途%地下水水质%井深%管材强度%无污染和

经济合理等因素综合确定$

!$%#过滤嚣设计

!$%$"#过滤器类型#应根据含水层的性质按表+6.6(采用$

表!$%$"#管井过滤器类型选择

含水层性质 过滤器类型

基#岩

岩层稳定 !不安装过滤器"

岩层不稳定 骨架!或缠丝"过滤器

裂隙%溶洞有充填 缠丝过滤器%填砾过滤器

裂隙%溶洞无充填 骨架!或缠丝"过滤器!不安装过滤器"

碎石土类

6$%’$22 填砾过滤器%缠丝过滤器

6$%%$22 骨架!或缠丝"过滤器

砂土类

粗砂%中砂 填砾过滤器%缠丝过滤器

细砂%粉砂 双层填砾过滤器%填砾过滤器

!$%$##过滤器制作材料的选择#应根据地下水水质%受力条件和经济合理等因素

确定$

!$%$!#当地下水具有腐蚀性或容易结垢时#过滤器 !管"的设计#应符合下列

要求&

(#应采用耐腐蚀材料制作#当采用抗腐蚀性差的材料时#应作防腐蚀处理’

$#含水层颗粒组成较粗时#宜采用骨架过滤器’

+#缠丝过滤器的缠丝材料#宜采用不锈钢丝%铜丝或增强型聚乙烯滤水丝等$

!$%$%#在均质含水层中设计过滤器时#其长度应符合下列规定&

(#含水层厚度小于+%2时#宜取含水层厚度或设计动水位以下含水层厚度’

(,$$(
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$#含水层厚度大于+%2时!宜根据含水层的富水性和设计出水量确定"

!$%$&#非均质含水层中的过滤器!应安置在主要含水层部位!其长度应符合下列

规定#

(#层状非均质含水层!过滤器累计长度宜为+%2$

$#裂隙%溶洞含水层!过滤器累计长度宜为+%"’%2"

!$%$’#设计过滤管直径时!应根据设计出水量%过滤管长度%过滤管面层孔隙率

和允许过滤管进水流速确定"

!$%$(#缠丝过滤器的设计!应符合下列规定#

(#骨架管的穿孔形状$尺寸及排列方式!应按管材强度和加工工艺确定!孔

隙率宜为(’N"+%N$

$#骨架管上应有纵向垫筋"垫筋高度宜为&",22!垫筋其间距宜保证缠丝

距管壁$".22!垫筋两端应设挡箍$

+#缠丝材料应采用无毒%耐腐%抗拉强度大和膨胀系数小的线材"缠丝断面

形状!宜为梯形或三角形$

.#缠丝不得松动"缠丝间距允许偏差为设计丝距的c$%N"

!$%$)#缠丝过滤器的孔隙尺寸!应根据含水层的颗粒组成和均匀性确定!并宜符

合下列规定#

(#碎石土类含水层!宜采用B$%$

$#砂土类含水层!宜采用B’%$

注!(#6$为碎石土类含水层筛分样颗粒组成中"过筛重量累计为$%7时的最大颗粒直径#

$#6’%为砂土类含水层筛分颗粒组成中"过筛重量累计为’%N时的最大颗粒直径$

!$%$+#缠丝过滤器缠丝面孔隙率的设计!宜按下式计算确定#

8O &(W6(.(
’&(W6$.$

’ &+6.6/’

式中#8(((缠丝面孔隙率$

6((((垫筋宽度或直径 &22’$

.((((垫筋中心距离 &22’$

6$(((缠丝直径或宽度 &22’$

.$(((缠丝中心距离 &22’"

!$%$",#填砾过滤器的滤料规格!可按下列规定确定#

)/$$)
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(#砂土类含水层!

3’%O "&",#6’% "+6.6(%9(#

$#碎石土类含水层$当6$%’$22时$

3’%O "&",#6$% "+6.6(%9$#

+#碎石土类含水层$当6$%%$22时$可不填砾或充填(%"$%22的填料%

.#滤料的不均匀系数应小于$&

注!(#砂土类中的粗砂含水层当颗粒不均匀系数大于(%时"应除去筛分样中部分粗颗粒

后重新筛分"直至不均匀系数小于(%时"取其3’%代入式 #+6.6(%9($确定滤料

规格%

$#3’%为滤料筛分样颗粒组成中"过筛重量累计为’%N时的最大颗粒直径&

!$%$""#填砾过滤器骨架管缝隙尺寸$宜采用3(%&
注!3(%为滤料筛分样颗粒组成中"过筛重量累计为(%N时的最大颗粒直径&

!$%$"##填砾过滤器滤料的厚度和高度$宜符合下列规定!

(#滤料厚度应按含水层的岩性确定$宜为-’"(’%22%

$#滤料高度应超过过滤管的上端&

!$%$"!#非均质含水层或多层含水层中设计滤料规格时$宜符合下列规定!

(#分层填砾时$应分层设计过滤器骨架管缠丝孔隙尺寸和滤料规格$滤料的

充填高度应超过细颗粒含水层的顶板和底板%

$#无需分层填砾时$应全部按细颗粒含水层要求进行&

!$%$"%#双层填砾过滤器$其滤料规格应符合下列规定!

(#外层滤料$宜按本规范第+6.6(%条执行%

$#内层滤料$宜为外层规格的."&倍%

+#滤料厚度$外层宜为-’"(%%22$内层宜为+%"’%22%

.#内层滤料网笼$宜设保护装置&

!$&#出水量设计复核

!$&$"#管井井群设计的总出水量$应小于开采地区地下水允许开采量&

!$&$##管井设计出水量$应小于过滤管的进水能力&过滤管的进水能力$应按下

式计算确定!

57O$’$’)7’37’4 "+6’6$#

式中#57(((过滤管的进水能力 "2+)G#%

’%+$’
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$!!!过滤管进水面层有效孔隙率"宜按过滤管面层孔隙率的’%N计算#

)7!!!允许过滤管进水流速 $2%G&"不得大于%6%+2%G#

37!!!过滤管外径 $2&#

4!!!过滤管有效进水长度 $2&"宜按过滤管长度的,’N计算’

!$&$!#松散层管井的设计出水量"除应符合本规范第+6’6$条的规定外"应以下

式进行允许井壁进水流速复核(

5
$3L4$)l

$+6’6+&

式中#5!!!设计出水量 $2+%G&#

3L!!!开采段井径 $2&#

4!!!过滤器长度 $2&#

)l!!!允许井壁进水流速 $2%G&’

!$&$%#允许井壁进水流速宜按下式计算(

)lO+0%(’ $+6’6.&

式中#0!!!含水层的渗透系数 $2%G&’

!$&$&#当地下水具有腐蚀性和容易结垢时"对本规范第+6’6$条中的允许过滤管

进水流速"应按减少(%+"(%$后确定’

%#施工要求

%$"#一般规定

%$"$"#施工前"应进行现场踏勘"了解施工条件)地下水开采情况等’

%$"$##现场踏勘后"应编制管井施工组织设计’施工组织设计宜包括下列内容(

(#工程任务及要求#

$#施工技术措施#

+#主要设备)人员)材料)费用和施工进度’

%$##钻进)护壁与冲洗介质

%$#$"#管井施工采用的钻进设备和工艺"应根据地层岩性)水文地质条件和井身

结构等因素选择’

%$#$##松散层钻进过程中"当遇漂石)块石等钻进困难时"可进行井内爆破’爆

破前应进行爆破设计"并应保证地面建筑物安全’

*(+$*
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%$#$!#井身应圆正!垂直"并应符合下列规定#

(#井身直径"不得小于设计井径$

$#小于或等于(%%2的井段"其顶角的偏斜不得超过(e$大于(%%2的井段"

每百米顶角偏斜的递增速度不得超过(6’e%井段的顶角和方位角不得有突变%

%$#$%#设置的护口管"应保证在管井施工过程中不松动"井口不坍塌%

%$#$&#钻进的护壁方法应根据地层岩性!钻进方法及施工用水情况确定%

%$#$’#冲洗介质应根据地层岩性!钻进方法和施工条件选择清水!泥浆!空气或

泡沫等"并应符合下列要求#

(#保证井壁的稳定$

$#减少对含水层渗透性和水质的影响$

+#提高钻进效率等%

%$#$(#冲洗介质的各项性能指标"应符合有关规定的要求%钻进过程中"应定时

测量各项性能指标%

%$!#岩性鉴别

%$!$"#管井地层岩性的划分"应根据水文物探测井资料及钻进岩屑综合分析确定%

当没有水文物探测井资料时"应按下列规定采取土样和岩样%

(#松散层地区"含水层宜取土样一个$

$#基岩地区"应根据采取的岩芯或反出的岩粉确定%

%$!$##松散层土名称的确定"应符合表.6+6$的规定%

%$!$!#勘探开采井的土样!岩样的采取"应按现行国家标准 &供水水文地质勘察

规范’)*"$-(,,有关规定执行%

%$!$%#管井施工时采取的土样!岩样"应妥善保存%

%$%#井管安装

%$%$"#井管安装前"应做好下列准备工作#

(#根据井管结构设计"进行配管$

$#检查井管质量"并应符合要求$

+#下管前"应进行探井$

.#泥浆护壁的井"应适当稀释泥浆"并清除井底的稠泥浆%

%$%$##下管方法"应根据管材强度!下置深度和起重设备能力等因素选定"并宜

符合下列要求#

)$+$)
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(#提吊下管法!宜用于井管自重 "或浮重#小于井管允许抗拉力和起重的安

全负荷$

$#托盘 "或浮板#下管法!宜用于井管自重 "或浮重#超过井管允许抗拉力

和起重的安全负荷$

+#多级下管法!宜用于结构复杂和下置深度过大的井管%
表%$!$##松散层土的名称

类别 名称 说##明

碎

石

土

类

漂石 圆形及亚圆形为主!粒径大于$%%22的颗粒超过全重的’%N

块石 棱角形为主!粒径大于$%%22的颗粒超过全重的’%N

卵石 圆形及亚圆形为主!粒径大于$%22的颗粒超过全重的’%N

碎石 棱角形为主!粒径大于$%22的颗粒超过全重的’%N

圆砾 圆形及亚圆形为主!粒径大于$22的颗粒超过全重的’%N

角砾 棱角形为主!粒径大于$22的颗粒超过全重的’%N

砂

土

类

砾砂 粒径大于$22的颗粒占全重的$’N"’%N

粗砂 粒径大于%6’22的颗粒超过全重的’%N

中砂 粒径大于%6$’22的颗粒超过全重的’%N

细砂 粒径大于%6%-’22的颗粒超过全重的,’N

粉砂 粒径大于%6%-’22的颗粒不超过全重的’%N

粘性

土类

粉土 塑性指数1;$(%

粉质粘工 塑性指数(%’1;$(-

粘#土 塑性指数1;&(-

##注&定名时应根据粒径分组由大到小!以最先符合者确定%

%$%$!#下置井管时!井管必须直立于井口中心!上端口应保持水平%井管的偏斜

度!应符合本规范第.6$6+条的要求%过滤器安装深度的允许偏差宜为c+%%22%

%$%$%#沉淀管应封底%当松散层下部已钻进而不使用时!井管应坐落牢固!防止

下沉$基岩管井的井管应坐落在稳定岩层的变径井台上%

%$%$&#采用填砾过滤器的管井!应设置找中器%

’++$’
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%$&#填砾与管外封闭

%$&$"#下置填砾过滤器的管井!井管安装后!应及时进行填砾"填砾前!应做好

下列准备工作#

(#井内泥浆应稀释 $高压含水层除外%&

$#按设计要求准备滤料!其数量宜按下式计算确定#

)O%6-,’$3L$W37$%4’% $.6’6(%

式中#)(((滤料数量 $2+%&

3L(((填砾段井径 $2%&

37(((过滤管外径 $2%&

4(((填砾段长度 $2%&

%(((超径系数!一般为(6$"(6’"

%$&$##滤料的质量宜符合下列要求#

(#滤料应取样筛分!不符合规格的数量!不得超过设计数量的(’N&

$#颗粒的磨圆度较好!严禁使用棱角碎石&

+#不应含土和杂物&

.#滤料宜用硅质砾石"

%$&$!#填砾方法应根据井壁稳定性!冲洗介质类型和管井结构等因素确定"

%$&$%#填砾时!滤料应沿井管四周均匀连续填入!随填随测"当发现填入数量及

深度与计算有较大出入时!应及时找出原因并排除"

%$&$&#采用双层填砾过滤器的管井!按设计规格应先进行内层滤料的填入"外层

滤料的填砾方法与单层填砾过滤器相同"

%$&$’#井管外围用粘土封闭时!应选用优质粘土做成球 $块%状!大小宜为$%"

+%22!并应在半干 $硬塑或可塑%状态下缓慢填入"

%$&$(#井管外围用水泥封闭时!水泥的性能指标及封闭方法!应根据地层岩性)

地下水水质)管井结构和钻进方法等因素确定"

%$&$)#井口管外围应封闭"

%$&$+#井管封闭后!应检查效果!当未达到要求时!应重新进行封闭"

%$’#洗井与出水量的确定

%$’$"#洗井必须及时进行"

%$’$##洗井方法应根据含水层特性)管井结构及管井强度等因素选用!并宜采用

’.+$’
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两种或两种以上洗井方法联合进行!

%$’$!#松散层的管井在并管强度允许时"宜采用活塞与压缩空气联合洗井!

%$’$%#泥浆护壁的管井"当井壁泥皮不易排除时"宜采用化学洗井与其他洗井方

法联合进行!

%$’$&#碳酸盐岩类地区的管井宜采用液态二氧化碳配合六偏磷酸钠或盐酸联合

洗井!

%$’$’#碎屑岩#岩浆岩地区的管井宜采用活塞#空气压缩机或液态二氧化碳等方

法联合洗井!

%$’$(#洗井效果的检查"宜符合下列规定$

(#出水量应接近设计要求或连续两次单位出水量之差小于(%N%

$#水的含砂量应符合本规范第.6&6((条的要求!

%$’$)#洗井结束后"应捞取井内沉淀物并进行抽水试验!

%$’$+#抽水试验的下降次数宜为一次"出水量不宜小于管井的设计出水量!

%$’$",#抽水试验的水位和出水量应连续进行观测"稳定延续时间为&",K!管井

出水量和动水位应按稳定值确定!

%$’$""#抽水试验结束前"应进行抽出的水的含砂量测定!管井出水的含砂量应小

于(&$%%%%%’体积比(!

%$(#水样采集与送检

%$($"#抽水试验结束前"应根据水的用途或设计要求采集水样进行检验!

%$($##采集水样的容器"应符合下列要求$

(#容器应选用硬质玻璃瓶或聚乙烯瓶%

$#容器必须洗净!采样时"应用采样水冲洗三次!

%$($!#水样应在抽水设备的出水管口处采集!采集数量宜为$"+3!特殊项目的

水样的采集数量应符合有关规定!

%$($%#卫生细菌检验用的水样容器"必须进行灭菌处理"并应保证水样在采集#

运送#保存过程中不受污染!

%$($&#水样采集后"应贴上标签置于阴凉处"并及时送交检验!需要加入保存剂

的水样"应符合有关规定!

)’+$)
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&#工程验收

&$,$"#供水管井工程应按本规范进行验收!

&$,$##管井的验收应在现场进行"并应符合下列质量标准#

(#出水量应基本符合设计出水量$

$#井水的含砂量"应符合本规范第.6&6((条的要求$

+#井斜应符合本规范第.6$6+条的规定$

.#井内沉淀物的高度"应小于井深的’m!

&$,$!#管井验收结束后"应填写管井验收单!

&$,$%#供水管井工程报告书"应包括下列内容#

(#文字说明$

$#图件和资料 %包括管井平面位置图和示意图&管井综合柱状图&土样或岩

样资料&抽水试验资料和水质检验资料等’$

+#附录 %包括管井验收单等’!

本规范用词说明

(6为便于在执行本规范条文时区别对待"对于要求严格程度不同的用词说明

如下#

%(’表示很严格"非这样做不可的用词#

正面词采用 (必须)"反面词采用 (严禁)$

%$’表示严格"在正常情况下均应这样做的用词#

正面词采用 (应)"反面词采用 (不应)或 (不得)$

%+’表示允许稍有选择"在条件许可时首先应这样做的用词#

正面词采用 (宜)"反面词采用 (不宜)$

表示有选择"在一定条件下可以这样做的用词采用 (可)!

$6规范中指定应按其他有关标准&规范执行时"写法为 (应符合**的规定)

或 (应按**执行)!

+&+$+
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城镇供水厂运行、维护及安全技术规程

!""’,!/.

"#总#则

"$,$"#为使城镇供水厂建立标准化的运营机制!提高供水管理的技术水平!确保

安全"稳定"优质"低耗供水!制定本规程#

"$,$##本规程适用于常规水处理的城镇供水厂#

"$,$!#城镇供水厂的运行"维护及安全!除应执行本规程外!尚应符合国家现行

有关法规和标准的规定#

##水质监测

#$"#原水

#$"$"#城镇供水厂的原水水质必须符合现行的国家标准 $生活饮用水卫生标准%

$的规定#结合本地区的水源水水质情况!应进行定期"定点"定项目的监测#当

水源水水质发生异常变化时!应根据需要增加监测项目和频次#

#$"$##当原水遭受严重污染!经处理后出厂水达不到现行的国家标准 $生活饮用

水卫生标准%$6(的要求!毒理指标严重超标直接危及人的生命时!供水厂应立即

停止供永并同时向上级报告#

#$"$!#城镇地面水供水厂宜对原水水质的重点检测项目进行超前的自动连续

监测#

#$"$%#大型的城镇地面水供水厂应从进水口上游至下游适当的范围内划为原水水

质监测段!在监测段内应设置有代表性的水质监测点#城镇地下水供水厂应在井群

&-+$&

城镇供水厂运行"维护及安全技术规程
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



中选择有代表性的水源井!补压井 "或全部井#作为原水水质监测点$

#$##净化水

#$#$"#净化工艺中%应在沉淀池 "澄清池#出水部位!滤池滤后水部位!送水泵

房 "出厂干管#等处设置工序质量检测点$

#$!#水质监测项目和频率

#$!$"#水质检测应符合表$6+6(的规定$
表$6+6(#监测项目和频率

水样 监测项目 监测频率

水

源

水

监测点

浑浊度!色!;<!氯化物!硬度.!碱度.!蛋白
性氮.!氨氮!亚硝酸氮.!硝酸盐氮!耗
氧量.

每月(".次

取水口

水温!臭和味!浑浊度!氯化物!色!氨氮!亚
硝酸氮.!;<!溶解氧!耗氧量.!细菌总数!
总大肠菌群!藻类总数.!铁.!锰.!碱度.!
硬度.!总磷.!总氮.!总%放射性.!总&放
射性.

每日至少(次

蛋白性氮.!硝酸盐氮 每周(次

)*’-./三十五项"含地下水水源井# 每季(次

沉淀水 浑浊度!余氯 ("$K(次

滤后水 浑浊度!余氯 ("$K(次

清水库 浑浊度!余氯!肉眼可见物 ("$K(次

出厂水

浑浊度!余氯!肉眼可见物"含地下水# 每小时("$次

细菌总数!总大肠菌群"含地下水# 每日(次

水温!臭和味!色!;<!氯化物!硬度!碱度!亚
硝酸氮!耗氧量!铁.!锰.!氨氮"含地下水#

每日("+次

)*’-./#三十五项"含地下水# 每季(次

注!表中.项目可根据本地区原水水质变化和实际需要"自行确定监测项目和监测频率#

#$%#检验方法

#$%$"#检验方法应符合现行的国家标准 &生活饮用水标准检验法’及有关国家标

(,+$(
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准检验法的规定!

#$%$##浑浊度宜用以甲月朁聚合物标准液标定的散射光浊度仪检测!

#$%$!#余氯应用邻联甲苯胺比色法检测!

#$&#净水原材料检测项目和方法

#$&$"#净水原材料应在新进厂和久存后使用前进行检测!

#$&$##主要净水原材料的检测项目和检验方法应符合表$6’6$的规定!
表$6’6$#净水原材料检测项目和检验方法

原材料种类 检测项目 检验方法

硫酸铝
铝"铁"游离酸"水不溶物"砷"铅"比重#液体
硫酸铝应增检;<值

$净 水 剂 硫 酸 铝%
)*+(’(

无水氯化铁 氯化铁"氯化亚铁"游离酸"砷"不溶物"铅
$净水剂无水氯化
铁%)*..,$

氯化铁溶液
氯化铁"氯化亚铁"游离酸"砷"不溶物"铅"
比重"水不溶物

$净水剂氯化铁溶
液%)*..,+

硫酸亚铁
硫酸亚铁"二氧化钛"游离酸"砷"铅"水不
溶物

$水处理剂硫酸亚
铁%)*(%’+(

聚合氯化铝 密度"水不溶物";<值"氧化铝"碱化度
宜符合附录 X 的
规定

石英砂 含泥率"筛分"盐酸可溶率
应符 合 附 录 * 的
规定

白煤&无烟煤’ 筛分"盐酸可溶率
应符 合 附 录 * 的
规定

!#制水生产工艺标准

!$"#一般规定

!$"$"#制水生产工艺应保证水质"水压符合国家有关标准的规定!管网干线水压

不应低于%6(.>S9!供水厂应制定出厂水水质及水压企业标准!

!$"$##制水生产工艺中所选用的各种净水药剂与水体接触的设施"设备"材料(

均应符合现行的国家标准 $生活饮用水卫生标准%$6+的规定!

!$"$!#对制水生产工艺中的主要工序(必须进行工序参数检测和动态控制!

!$"$!$"#净水各工序的水质检测(应符合本规程$的规定!对浊度"余氯等主要

水质项目(应配置连续测定仪(进行连续检测记录(并根据检测结果进行工序质量

)/+$)
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控制!

!$"$!$##取水水位"供水设施#设备的运行水位和压力"应配置仪表进行测定!

出厂水压力应在出厂总管上进行连续检测记录"并根据检测结果对运行水位#压力

进行控制!

!$"$!$!#进厂原水和出厂清水"必须配置计量仪表进行水量检测和记录!新建水

厂水量计量仪表的配备率应达到(%%N"检测率应达到/’N$已建水厂宜达到以上

标准!根据供水量的变化"对制水生产系统及各工序的生产水量应进行控制!

!$"$!$%#净水药剂的投加"应配置计量器具进行检测和记录"并合理控制加

注率!

!$"$!$&#供水的电量消耗应按单组机泵配置电能表进行测定和记录"并控制最大

用电量!

!$"$!$’#生产中的主要设施#设备的运行状况"应制定#实施点检制度"并对主

要技术参数进行控制!

!$"$%#制水生产工艺必须与供水厂的生产排水 %泥&设施相配套"并应铭足生产

的需要!

!$"$&#制水生产工艺必须保证生产运行可靠"必须有适量备用设备!各个工序环

节必须符合安全生产的要求!

!$"$’#制水生产工艺应符合高效#低耗的要求!

!$##工序质量标准

!$#$"#投药工序质量标准和工艺技术要求应符合下列规定’

!$#$"$"#净水剂质量应符合国家现行的有关标准的规定!经入厂检验合格后"方

能使用!

!$#$"$##没有自动控制运行的供水厂应以搅拌试验 %每天不少于一次&确定合理

的加注率!

!$#$"$!#混凝剂应经溶解后配制成标准浓度进行计量加注!

!$#$"$%#应根据混合条件正确设置投加点"投加方式可采用重力投加或压力

投加!

!$#$"$&#与药液直接接触的设施#设备#装置"均应采用耐酸材料或进行衬涂!

!$#$"$’#当原水浊度低于+度时"仍宜投加适量的混凝剂或助凝剂!

!$#$"$(#使用助凝剂时"应根据助凝剂的特性正确选择投加点!

(%.$(
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!$#$##混合工序质量标准和工艺技术要求应符合下列规定!

!$#$#$"#混合应快速"均匀#

!$#$#$##泵前投药的$可利用水泵叶轮的转动进行混合%泵后投药的$可选用管

道混合"静态混合器"机械搅拌等混合方式#

!$#$!#絮凝工序质量标准和工艺技术要求$应符合下列规定!

!$#$!$"#絮凝应达到絮体密实而且大$与水体分离性好$易沉淀#

!$#$!$##絮凝池的出口处凭肉眼观察 &或取投加混凝剂混合后的水样做烧杯搅拌

实验’$应有明显的絮凝体出现$并应防止絮体破碎#

!$#$!$!#应按设计要求和生产情况控制进出口流速"运行水位"停留时间等工艺

参数#

!$#$!$%#应定期排除絮凝池内的积泥#

!$#$%#沉淀 &澄清’工序质量标准和工艺技术要求应符合下列规定!

!$#$%$"#应按设计要求和生产情况控制流速"运行水位"停留时间"积泥泥位

&泥渣沉降比’等工艺参数#

!$#$%$##沉淀池的进水区"沉淀区 &包括斜管的布置’"积泥区"出水区应符合

设计和运行的要求#

!$#$%$!#应定期或定时对沉淀 &澄清’池进行排泥#

!$#$&#过滤工序质量标准和工艺技术要求$应符合下列规定!

!$#$&$"#出厂水浊度必须保证管网水浊度符合国家标准的要求$其浊度不宜超过

$度#

!$#$&$##应按设计要求和生产情况控制滤速"运行水位"过滤损失水头"冲洗周

期"冲洗强度"冲洗时间等工艺参数#

!$#$&$!#滤池的滤料"承托层和配水"排水系统应符合设计和运行的要求#

!$#$’#消毒工序质量标准和工艺技术要求$应符合下列规定!

!$#$’$"#经消毒后水中的细菌总数不应超过(%%个(2?$总大肠菌群不应超过+
个(?$并应保持水中有适量的消毒剂剩余量$余氯量应符合出厂水水质要求#

!$#$’$##液氯消毒剂必须经安全可靠的投加装置的计量进行投加$投加装置应能

有效地防止倒回水$严禁采用直接干式投加#

!$#$’$!#应保证氯消毒剂与水体有充分的接触时间#采用游离氯形式消毒的$接

触时间应大于+%245%采用氯氨形式消毒的$接触时间不宜小于$K#

)(.$)
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!$#$’$%#应正确设置投加点!采用一次投加的"当清水池的停留时间能保证要求

的接触时间时"投加点宜设在清水池进水管上或进水口处#当停留时间不能保证要

求的接触时间时"投加点应适当前移!采用二次投加的"前次投加点应根据混合条

件正确设置"后次投加点宜设在清水池进水管上或进水口处!

!$#$(#清水池 $水塔%工序质量标准和工艺技术要求"应符合下列规定&

!$#$($"#池内的水质应符合现行的国家标准 ’生活饮用水卫生标准($的规定!

!$#$($##根据设计)运行和消防要求"应确定和控制清水池的最高水位和最低水

位"并设置明显的水位尺或水位仪!

!$#$($!#清水池的存水停留时间不宜过长!

!$#$($%#清水池的通气孔)检修人孔"均应有卫生和安全的防护措施!

!$#$)#工艺流程中的生产自用水量占总生产水量的百分比宜小于-N!

!$#$+#制水生产工艺中的附属没施)设备"应保证制水生产全系统安全可靠的

运行!

%#供水设施运行

%$"#取水口

%$"$"#取水口防护应符合下列规定&

%$"$"$"#防护地带应为上游(%%%2至下游(%%2段 $有潮汐的河道可适当扩大%"

并应符合现行国家标准 ’生活饮用水卫生标准(.6$6(6$的规定!

%$"$"$##汛期应组织专业人员了解上游汛情"检查取水口构筑物的完好情况"防

止洪水危害和污染!

%$"$"$!#冬季结冰的取水口"应有防结冰措施及解冻时防冰凌冲撞措施!

%$"$##固定式取水口的运行应符合下列规定&

%$"$#$"#藻类)杂草较多的地区应保证格栅前后的水位差不超过%6+2!

%$"$#$##应$".K巡视一次"对预沉池和水库等的巡视宜每,K至少一次!

%$"$#$!#清除格栅污物时"应有充分的安全防护措施"操作人员不得少于$人!

%$"$#$%#藻类)杂草生殖旺盛的地区或季节"设有回转式格栅的进水口应昼夜连

续运行"并应设专人专职定时停机清扫检查"有杂物时"应立即进行清除处理!

%$"$#$&#上游至下游适当地段应装设明显的标志牌"在有船只来往的河道"距离

航道小于’%2时"还应在标志牌上装设信号灯!

*$.$*
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%$"$!#移动式取水口的运行!应符合下列规定"

%$"$!$"#取水头部应符合本规程.6(6$6(的规定#

%$"$!$##为防冲击!应加设防护桩并应装设信号灯或其他形式的明显标志#

%$"$!$!#在杂草旺盛季节!应设专人清理取水口!宜.",K清扫一次#

%$##原水输水管线

%$#$"#压力式$自流式的输水管道!每次通水时均应将气排净后方可投入运行#

%$#$##压力式输水管线运行!应符合下列规定"

%$#$#$"#压力式输水管线应在规定的压力范围内运行!沿途管线宜装设压力表!

进行观测#

%$#$#$##应设专人并佩戴证章定期进行全线巡视!严禁在管线上圈$压$埋$

占#及时制止严重危及城市供水安全的行为并上报有关主管部门#

%$#$!#自流式输水管线运行!应符合下列规定"

%$#$!$"#应设专人并佩戴证章进行巡视!不应有跑$冒$外溢和地下水的渗漏污

染现象#

%$#$!$##对低处装有排泥阀的管线!应定期排放积泥!其排放频率应依据当地原

水的含泥量而定!宜为每年一至二次#

%$!#预沉

%$!$"#自然预沉运行应符合下列规定"

%$!$"$"#正常水位控制应保证经济运行#

%$!$"$##高寒地区在冰冻期间应根据本地区的具体情况制定水位控制标准和防凌

措施#

%$!$"$!#根据预沉池的容积及沉淀情况!挖泥频率宜为每一至三年挖泥一次#

%$!$##沉砂池应设挖泥$排砂设施#根据地区和季节的不同!可调整排砂$挖泥

的频率!运行中的排砂宜为,"$.K一次!挖泥宜为每年一至二次#

%$%#投药混凝

%$%$"#投药运行应符合下列规定"

%$%$"$"#药剂配制应符合下列规定"

%(&采用固体药剂时!把固体破碎$过筛 %筛孔选用(%"$%22&呈均匀粒径

后装入投矾机!并按所需投加量调好投矾机的间歇时间!禁止没有计量的直接投

加!配合投矾机投加的溶药池设常开不停的水源!压力宜恒定为%6+>S9!应有充

’+.$’
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足的溶解水量!投药的入口装格栅并每,K清理一次!防止杂质流入水中"

#$$采用溶药池投加固体药剂时!严格控制溶液的配比!并使充分的混合溶

解"直接溶解固体的药池应经机械或空气搅拌"药液配好后!继续搅拌(’245!并

静置+%245以上方能使用"

溶药池设一用一备!药剂的浓度可控制在’N"$%N%

#+$采用液体药剂时!原液可直接投加或按一定的比例稀释后投加"

#.$采用液体药剂时!根据原水水质使用不同类型的助凝剂!经实验确定投加

点!保证混凝效果"

%$%$"$##药剂投加应符合下列规定&

#($各种形式的投加工艺!均应配有计量器具"计量器具每年按检定周期要求

进行检定"

#$$采用重力式投加方式时!应控制液位与加药点的高度!高差不宜偏小"应

在加药管的始端装设高压水装置!运行期间应每隔,K冲洗一次"

#+$采用吸入与重力相结合式 #泵前式投加$时!应符合下列规定&

#9$泵前加药!药管应装在泵体吸口前%6’2处左右"为了提高投药量!可在

泵前加装射流泵加大负压"

#C$吸水管段应做好防腐内衬!加药管全线不得漏气"

#M$高位罐的药液进入转子流量计之前!应配装恒压装置"

#.$采用压力式时!应符合下列规定&

#9$投量调节应及时’正确%

#C$进入泵体的药液应装筛过滤%

#M$更换药液前!必须清洗泵体和管道"

%$%$##消毒时的运行应符合下列规定&

%$%$#$"#消毒剂应选用液氯’氯氨"小水量时也可使用漂粉和次氯酸钠"

%$%$#$##液氯的气化应符合下列规定&

#($自然气化不能解决投量需要时!可采用喷淋式气化!将水不停的喷淋在氯

瓶上予以加温"

#$$电热蒸发器气化 #将氯瓶中的液态氯注入到蒸发器内使其气化$时!水箱

内的水温应控制在’%"-%V"电器控制部分应与加氯间隔离安装!防止元件腐蚀"

每月应对蒸发器及联接管道进行安全检查"

(..$(
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!+"硅热橡胶带加热气化 !把硅热带绕在不锈钢加氯管上#液氯直接注入管内

使其在加热管内行进中气化"时#应防止橡胶带的老化和电热丝裸露而触电$

!."利用冷水浴式蒸发器 !利用压力水在蒸发器内流动使液氯在水浴箱内气

化"进行气化时#压力水水压应大于%6+>S9$

%$%$#$!#加氯设备及操作应符合下列规定%

!("投加氯气必须配备真空式加氯机和射流泵装置$射流泵的水压应大

于%6+>S9&

!$"加氯的所有设备’管道必须用防氯气腐蚀的材料&

!+"加氯岗位必须设置消毒质量控制点#各控制点每小时检验一次&

!."遇有水质恶化时#可采用折点加氯#以保证水质&

!’"加氯管应保证一定的入水深度#防止入水过浅氯气污染环境&

!&"应保证制水工艺中的余氯均匀#出厂余氯稳定$

%$%$!#混凝时的运行应符合下列规定%

%$%$!$"#运行负荷的变化不宜超过设计值的(’N$

%$%$!$##应严格控制运行中的水位变化幅度#保证混合效果$

%$%$!$!#经投药后的絮凝池水体水样#必须定时进行搅拌试验或目测絮凝池出

口#应做到混凝后水体中的颗粒与水分离度大#絮体大小均匀#絮体大而密实$

%$&#沉淀

%$&$"#平流式沉淀池运行应符合下列规定%

%$&$"$"#平流式沉淀池必须严格控制运行水位#水位宜控制在最高允许运行水位

和其下%6’2之间$

%$&$"$##平流式沉淀池必须做好排泥工作#采用排泥车排泥时#每日累计排泥时

间不得少于,K#或当出水浊度低于-%度以下可停止排泥$采用其他形式排泥的#

可依具体情况确定$

%$&$"$!#平流式沉淀池的出口应设质量控制点#浊度指标宜控制在,度以下$

%$&$"$%#平流式沉淀池的停止和启用操作应注意保持滤前水的浊度无波动$两组

高程不一的平流沉淀池在启用恢复水位时#应通过沉淀池出口的连通管向被恢复池

注水#当两组池水水位一致后#方可打开该池的进水阀门$

%$&$"$&#藻类繁殖旺盛时期#应采取投氯或其他有效除藻措施#防止滤池阻塞$

%$&$##斜管’斜板沉淀池运行#应符合下列规定%

(’.$(
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%$&$#$"#穿孔管式的排泥装置必须保持快开阀的完好!灵活"排泥管道的畅通"

排泥频率应每,K不少于一次 #穿孔管径在+%%22以下的排泥频率应酌情增加$%

%$&$#$##斜管斜板沉淀池不应在不排泥或超负荷情况下运行%

%$&$#$!#启用斜管 #板$时"初始的上升流速应缓慢"防止斜管 #板$漂起%

%$&$#$%#斜管 #板$表面及斜管管内沉积产生的絮体泥渣应定期用%6$’"

%6+%>S9的水枪进行冲洗%

%$&$#$&#对斜管!斜板沉淀池絮凝的水样进行搅拌!试验或目测"应每小时不少

于一次"其出口浊度宜控制在,度以下%

%$’#机械搅拌澄清池

%$’$"#澄清池应进行快速排泥%

%$’$##澄清池的投药和运行不应间歇进行%

%$’$!#澄清池初始运行应符合下列规定&

%$’$!$"#初始运行水量应为正常水量的(’$"$’+%

%$’$!$##投药量为正常运行药量的("$倍%

%$’$!$!#原水浊度偏低时"在投药的同时可投加石灰!粘土"以形成泥渣%

%$’$!$%#二反应室沉降比达标后"方可减少药量"增加水量%

%$’$!$&#每次增加水量应间隔进行"每小时增加的水量应为正常水量的$%N%

%$’$!$’#搅拌强度和提升量应逐步增加到正常值%

%$’$!$(#短时停止使用时"搅拌机不应停机"以防止回流缝堵塞并便于恢复

运行%

%$’$!$)#初始启用前"应打开底阀先排出少量泥渣"初始水量不应大于正常水量

的$’+%

%$’$!$+#初始使用时"宜采用较大的搅拌速度和叶轮提升量"用以促进悬浮层的

形成%

%$’$!$",#泥渣层恢复后方可调整水量至正常值%

%$’$!$""#加装斜管的澄清池应定期进行冲洗%

%$(#滤池 #普通快滤池$

%$($"#冲洗滤池前"在水位降至距砂层$%%22左右时"应关闭滤水阀%开启洗

水阀 #一般在(’.$时"应待气泡全部释放完毕"方可将冲洗阀逐渐开至最大%

%$($##冲洗滤池前"必须开启洗水管道上的放气阀"待残气放完后方能进行滤池

(&.$(
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冲洗!

%$($!#滤池冲洗强度应为($"(’("G#2$!

%$($%#滤池表层冲洗和反冲洗间隔一致$冲洗的清水压力应为%6+"%6’>S9!

%$($&#冲洗滤池时$排水槽%排水管道应畅通$不应有壅水现象!

%$($’#冲洗滤池时$冲洗水阀门应逐渐开大$高位水箱不得放空!

%$($(#滤池冲洗时的滤料膨胀率应为.%N"’%N!

%$($)#用泵直接冲洗滤池时水泵盘根不得漏气!

%$($+#气水冲洗式滤池冲洗时$应防止空气过量造成跑滤料!

%$($",#气水冲洗的气压应视其冲洗效果而定$严禁超压$造成跑砂$压力调准

后$必须恒压运行!空压机应一用一备!

%$($""#冲洗结束时$排水的浊度不应大于(’度!

%$($"##滤池进水浊度宜控制在,度以下!

%$($"!#滤池运行中$滤床的淹没深度不得小于(6’2!

%$($"%#平均滤速宜控制在(%2"K以下!

%$($"&#滤后水浊度不宜大于$度!

%$($"’#滤池水头损失达(6’"$6’2或滤后水浊度大于$度时$即应进行冲洗!

%$($"(#滤池新装滤料后$应在含氯量%6+27"(以上的溶液中浸泡$.K$经检验

滤后水合格后$冲洗两次以上方能投入使用!

%$($")#滤池初用或冲洗后上水时$池中的水位不得低于排水槽$严禁暴露砂层!

%$($"+#各类滤池均应在过滤后设置质量控制点!

%$($#,#应每年做一次$%N总面积的滤池滤层抽样检查$含泥量不应大于+N$

并记录归档!

%$($#"#全年滤料跑失率不应过大!

%$)#清水池

%$)$"#水位控制应符合下列规定&

%$)$"$"#清水池必须装设水位计$并应连续检测$也可每小时检测一次!

%$)$"$##严禁超上限或下限水位运行!

%$)$##卫生防护应符合下列规定&

%$)$#$"#清水池顶不得堆放污染水质的物品和杂物!

%$)$#$##清水池顶种植植物时$严禁施放各种肥料!

#-.$#
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%$)$#$!#检测孔!通气孔和人孔应有防护措施"以防污染水质#

%$)$#$%#清水池应定期排空清洗"清洗完毕经消毒合格后"方能蓄水#

%$)$!#排水应符合下列规定$

%$)$!$"#清水池清刷时"应装临时泵"清刷用水应排至下水道#应防止泥砂"堵

塞下水道#

%$)$!$##清水池的排空!溢流等管道严禁直接与下水道连通#

%$)$!$!#汛期应保证清水池四周的排水畅通"防止污水倒流和渗漏#

%$+#厂级调度

%$+$"#调度范围宜包括下列各项$

%$+$"$"#统一调度产水系统工艺设施的运行$

%(&负责一泵站 %进水泵站或水源井&泵组的投入!停止运行和输水管道的

使用’

%$&指挥净化车间进水控制总阀门’

%+&指挥沉淀池或澄清池的水位’

%.&随时调整滤池的使用数量和洗池周期’

%’&控制清水池水位’

%&&在上级调度的指挥下"对配水泵站泵组的使用"做到择优匹配"达到经济

运行的目的’

%-&根据水质要求"控制加氯加药量#

%$+$"$##统一调度产水系统各种运行状态下的阀门操作$

%(&提出各种运行状态下的倒停闸操作’

%$&写出倒停闸操作票’

%+&现场指挥倒停闸操作#

%$+$"$!#采集!分配!储存各工艺设施运行数据"主要有’配水量!出厂干管压

力!沉淀池水位!清水池水位!进水量!单机电量!原水水质等主要参数#

%$+$"$%#对工艺设施进行维修时"负责提出停水!生产运行调度方案#

%$+$"$&#参与各种设备大修后投入生产时的验收#

%$+$"$’#参加在产水工艺系统中出现的重大设备!水质和运行事故的分析处理#

&#供水设备运行

&$"#水泵

(,.$(
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&$"$"#各种泵的运行应符合下列规定!

&$"$"$"#应调节好工况点"使泵工作在高效区范围内"当恒速与调速联运"也应

选择综合曲线的高效区#

&$"$"$##运行中"泵进口处有效汽蚀余量应大于水泵规定的必需汽蚀余量"或进

水水位不应低于规定的最低水位#

&$"$"$!#在泵出水阀关闭的情况下"电机功率小于或等于((%L]时"离心泵和

混流泵连续工作时间不应超过+245$大于((%L]时"不宜超过’245#

&$"$"$%#泵的振动不应超过现行国家标准 %泵的振动测量与评价方法&振动烈度

!级的规定#

&$"$"$&#轴承温升不应超过+’V"滚珠或滚柱轴承内极限温度不得超过-’V"

滑动轴承瓦温度不得超过-%V#

&$"$"$’#填料室应有水滴出"宜为每分钟+%"&%滴#

&$"$"$(#水流通过轴承冷却箱的温升不应大于(%V"进水水温不应超过$,V#

&$"$"$)#输送介质含有悬浮物质的泵的轴封水"应有单独的清水源"其压力应比

泵的出口压力高:6%’>S9以上#

&$"$##离心泵的运行应符合下列规定!

&$"$#$"#启动应符合下列规定!

’((对停止运转-B以上的水泵"在启动前"应检查联轴器转动是否灵活$

’$(检查轴承处油位"确保各处水)气)油路畅通$

’+(关闭出水阀"向泵内灌满水或用真空泵引水$

’.(宜关闭压力表旋塞阀"再启动电机"待转速正常后打开压力表旋塞阀$

’’(当泵以正常转速运转"压力表显示适当压力时"应缓慢开启出水阀#

&$"$#$##运转应符合下列规定!

’((运转过程中"必须观察仪表读数)轴承温度)填料室滴水和发热及泵的振

动和声音是否正常"发现异常情况及时处理$

’$(检查进水水位"水位低于规定的最低水位时"立即查找原因"及时处理#

&$"$#$!#停泵应符合下列规定!

’((停泵时"宜先关闭压力表的旋塞阀)出水阀"然后停止电动机$

’$(环境温度低于%V时"应将泵内水排净"以免冻裂#

&$"$!#立式混流泵的运行应符合下列规定!

*/.$*
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&$"$!$"#启动应符合下列规定!

"(#对停上运转$个月以上的水泵$在启动前$应检查联轴器转动是否灵活%

"$#立式混流泵宜开阀启动%

"+#检查轴承处油位$确保各处水&气&油路畅通%

".#向填料室上接管引注清洁压力水$或向机械密封注入清洁压力水’

&$"$!$##运转应符合下列规定!

"(#运转过程中$必须观察仪表读数&轴承温度&填料室滴水和发热及泵的振

动和声音等是否正常$发现异常情况$及时处理%

"$#检查进水水位$水位低于规定的水位时$立即停机%

"+#检查机械密封的漏水量$并由液位仪控制水位$及时开动排水阀’

&$"$!$!#停泵应符合下列规定!

"(#停泵时$向机械密封中的空气围带充气或充水%

"$#采用虹吸式的出水管路$在停机同时$开启真空破坏阀$防止水倒流%

"+#在冰冻季节停泵后$叶轮不应浸入水中$以免结冰损坏部件’

&$"$%#轴流泵的运行应符合下列规定!

&$"$%$"#启动应符合下列规定!

"(#对停止运转$个月以上的水泵$在启动前$检查联轴器转动是否灵活%

"$#打开出水阀%

"+#检查轴承处油位$确保各处水$油路畅通%

".#向填料室上的注水管引注清洁压力水’

&$"$%$##运转应符合下列规定!

"(#运转过程中$必须观察仪表读数$轴承温度&填料室滴水和发热及泵的振

动和声音等是否正常$发现异常情况$及时处理%

"$#检查进水水位$水位低于规定的最低水位时$立即停机’

&$"$%$!#停泵应符合下列规定!

"(#采用虹吸式的出水管路$在停机同时应开启真空破坏阀$防止水倒流%

"$#在冰冻季!节停泵后$叶轮不应浸入水中$以免结冰损坏部件’

&$"$&#长轴深井泵的运行应符合下列规定!

&$"$&$"#启动应符合下列规定!

"(#启动前$检查电机润滑油油面高度$对停止运转$个月以上的井泵$检查

(%’$(
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联轴器转动是否灵活!

"$#打开出水阀!

"+#用压力清水或用预润清水箱等容器向泵润滑水孔灌水$灌水超过%6(2+

后$方能启动电机%

&$"$&$##运转应符合下列规定&

"(#运转过程中$必须观察仪表读数’轴承温度’填料室滴水和发热及泵的振

动和声音是否正常$发现异常情况$及时处理!

"$#经常测量深井的静’动水位$第一级叶轮必须浸入动水位以下+"’2%

&$"$&$!#停泵时$应在电机停止后$检查润滑油面高度$如不足必须补足油量%

&$"$’#水泵异常情况的处理应符合下列规定&

&$"$’$"#运行中出现下列情况之一时$应立即停机&

"(#水泵不吸水$压力表无压力或压力过低!

"$#突然发生极强烈的振动和噪音!

"+#轴承温度过高或轴承烧毁!

".#水泵发生断轴故障!

"’#冷却水进入轴承油箱!

"&#机房管线’阀门’止回阀发生爆破$大量漏水!

"-#阀门或止回阀阀板脱落!

",#水锤造成机座移位!

"/#电气设备发生严重故障!

"(%#井泵动水位过低$形成抽空现象或大量出沙!

"((#补压井加氯机或加氯管道损坏!

"($#不可预见的自然灾害危及设备安全%

&$"$’$##运行中出现下列情况之一时$可先开启备用水泵而后停机&

"(#泵内有异物堵塞使机泵产生振动或噪音!

"$#冷却’密封管道堵塞经处理无效!

"+#密封填料经调节填料压盖无效$仍发生过热或大量漏水!

".#进水口堵塞使出水量明显减少!

"’#发生较严重气蚀$调节阀门无效%

&$"$’$!#水泵发生异常情况$均应详细记录并及时上报%

((’$(
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&$##电动机

&$#$"#电动机的运行电压可在其额定电压的W(%N"P(%N范围内变动!按额定

功率运行时"三相最大不平衡线电压"不得超过’N!运行中任一相电流不超过额

定值时"不平衡电压不应超过(%N#

&$#$##电动机除启动过程外"运行电流不应超过额定值"不平衡电流不得超过

(%N!在不同冷却温度下"其运行电流宜符合表’6$6$的规定#
表’6$6$#电动机允许运行电流

冷却空气$进风%温度$V% $’ +% +’ .% .’ ’%
允许运行电流$X%相当
额定电流12 的倍数

(6(%% (6%,% (6%’% (6%%% %6/’% %6,-’

&$#$!#在冷却空气最大计算温度为.%V时"电动机各部运行温度和温升应符合表

’6$6+的规定#
表’6$6+#电动机各部允许运行温度和温升 !V"

名##称 允许温度 允许温升 测定方式

定
子
绕
组

X级绝缘
d级绝缘
*级绝缘
0级绝缘

(%%
((%
($%
(.%

&%
-%
,%
(%%

电阻法

温度计法

转子

绕组

X级绝缘
*级绝缘

(%’
(+%

&’
/%

电阻法

#
定
子

X级绝缘
d级绝缘

&
&

&%
-’

#
温度计法

铁
心

*级绝缘
0级绝缘

&
&

,%
(%%

滑
环

X级绝缘
*级绝缘

&
&

&%
,%

温度计法

#

&$#$%#电动机轴承运行温度应符合本规程’6(6(6’的规定#

&$#$&#电刷与滑环 $或整流子%的接触面应不小于,%N"滑环 $或整流子%表面

应无凹痕"清洁平滑!同步电动机的滑环极性应每年更换$"+次"同一极性不应

使用不同品质的电刷#

&$#$’#具有无功率因数补偿装置时"同步电动机宜以过励方式运行"励磁电流不

’$’$’
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应超过转子绕组的额定电流!

&$#$(#水冷却的轴承"其进口水温应符合本规程’6(6(6-的规定!

&$#$)#电动机较长时间不运行"在投入运行前"应作绝缘检测!’%%L]及其以

上的电动机应作吸收比的检测"其值应大于(6+!摇测绝缘电阻应大于表’6$6,的

规定 #冷状态下"按$’V计$!

表’6$6,#电动机绝缘电阻

绕组额定电压#L‘$ 绝缘电阻#>6$

(% (-%

& (%%

+ ’%

%6+, -

转子 (

&$#$+#电动机的运行应符合下列规定%

&$#$+$"#启动应符合下列规定%

#($检测三相电源电压&

#$$检查轴承油位及冷却系统&

#+$检查滑环与电刷的接触状态&

#.$检查启动装置&

#’$旋转电动机&

#&$不同型式的电动机"应按规定的操作方式合闸启动&

#-$电动机在冷状态下"连续启动不得超过+次"在热状态下连续启动不得超

过$次"启动间隔时间不得小于’245#+%L]以上$!

&$#$+$##运行检查应包括下列项目%

#($运行电压’电流的变化情况&

#$$轴承的油位’油色及油环的转动状况&

#+$滑环与电刷的表面和接触状态&

#.$电动机和各种接触器有无异常声音"各部温度’振动及轴向窜动的变化状

况及开关控制设备状况!

&$#$+$!#停机应符合下列规定%

(+’$(
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!("鼠笼型异步电动机从电源侧断电#

!$"绕组式异步电动机从电源侧断电$变阻器由短路恢复到启动位置#

!+"同步电动机从电源侧断电$励磁绕组连接灭磁电阻灭磁%

&$#$",#异常情况的处理应符合下列规定&

&$#$",$"#运行中有下列情况之一者$应立即停机&

!("电动机及控制系统发生打火或冒烟#

!$"电动机强烈振动#

!+"轴承过度发热#

!."缺相运行#

!’"电动机所带的水泵发生故障#

!&"同步电动机出现异步运行#

!-"滑环严重灼伤#

!,"滑环与电刷产生严重火花及电刷剧烈振动#

!/"励磁机整流子环火%

&$#$",$##运行中出现下列情况之一者$可根据情况先启动备用机组后再停机&

!("铁芯和出口空气温度升高较快#

!$"电动机出现不正常的声响#

!+"定子电流超过额定允许值#

!."电流表指示发生周期性摆动或无指数#

!’"同步电动机连续发生追逐现象%

&$#$",$!#电动机在运行中发生自动跳闸时$在未查明原因前$不得重新启动#

因电源失压或非直流电源故障失励$可重新启动 !有特殊技术要求者除外"%

&$!#变压器

&$!$"#变压器的工作电压$一次侧$应在额定值W’N"P’N范围内变动$二次

侧$可在额定电流内运行%

&$!$##变压器的工作负荷应符合下列规定&

&$!$#$"#运行电流在额定值范围内$油浸风冷式变压器所带不超过额定负荷的

-%N或变压器顶层油温不超过’’V时$可停止风扇运行#其允许负荷和持续时间

制造厂无规定时$应符合现行的 ’变压器运行规程(第+$条的规定%

&$!$#$##变压器的昼夜负荷率小于(时$在高峰负荷期间$变压器的允许过负荷

).’$)
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倍数和过负荷持续时间 !时"应符合现行的 #变压器运行规程$第+(条的规定%

&$!$#$!#夏季最高负荷低于变压器的额定容量时&则每低于(N&可允许冬季过

负荷(N&但不应超过(’N%

&$!$#$%#本规程’6+6$6$’’6+6$6+两款中所述过负荷可以相加&但总的过负荷

值对油浸自冷和油浸风冷式变压器不应超过+%N%

&$!$#$&#对变压器的允许事故过负荷制造厂无规定时&应符合现行的 #变压器运

行规程$第+%条的规定%

&$!$#$’#变压器并列运行空载时&环流应符合有关标准的规定(带负荷时&负荷

电流应按容量成比例地分配%

&$!$#$(# )̂̂ %W($连接的变压器&其低压侧中性线电流不得超过低压相线额定

电流的$’N&有特殊规定者除外%

&$!$!#变压器运行时&上层油温不宜超过,’V%

&$!$%#变压器运行应符合下列规定*

&$!$%$"#有人值班变电站&应每班至少巡视一次&每天夜间关灯巡视一次(无人

值班变电站&应每周至少巡视一次&并在每次停运后与投入前进行现场检查%

配电变压器每两周至少巡视一次%环境潮湿’脏污或恶劣天气的情况下&应增

加巡视次数%

&$!$%$##在接班时&应检查气体保护装置的信号动作&必须检查油枕和气体继电

器的油面%

&$!$%$!#运行检查应包括下列项目*

!("三相电压变化情况(

!$"变压器运行温度&各散热器温度是否均匀(

!+"变压器运行声响是否变大&有无异常音响发生(

!."套管表面有无积灰’碎裂和放电痕迹(

!’"油位计是否清洁&油位是否符合环境温度下的位置(

!&"呼吸器内的吸潮剂是否达到饱和状态&集泥器集积油泥和水的状况(

!-"热虹吸过滤器变色硅胶是否有效&系统有无漏油(

!,"油箱与附件连接部位有无渗漏油(

!/"防爆管隔膜有无破损和裂纹(

!(%"变压器通风冷却装置(

+’’$+
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!(("变压器外壳接地是否完好#

!($"检查变压器室通风口$防止小动物进入的设施$门窗的完整$房屋漏

雨等%

&$!$&#异常情况的处理应符合下列规定&

&$!$&$"#运行中出现下列情况之一时$应立即断开变压器&

!("变压器内部有强烈的’不均匀的声响和爆裂声#

!$"在正常负荷和正常冷却条件下$油温不断升高#

!+"油枕向外喷油或防爆管喷油#

!."变压器严重漏油#

!’"套管上出现大量碎块和裂纹’滑动放电或套管有闪络痕迹#

!&"变压器着火%

&$!$&$##变压器过负荷运行超过本规程’6+6$6$的规定时$应降低变压器的

负荷%

&$!$&$!#变压器在运行中$发生因气体继电器动作或继电保护动作跳闸时$在未

查明原因前不得重新合闸运行%

&$%#配电装置

&$%$"#工作电压应符合下列规定&

&$%$"$"#配电装置和电力电缆应在(6(’倍额定电压以内运行%

&$%$"$##电容器应在(6%’倍额定电压范围内运行#在(6(倍额定电压范围内运

行每天不得超过&K%温度低于标准值(%V时$可连续运行%

&$%$"$!#整流装置应在W(%N"P’N额定电压范围内运行%

&$%$##工作负荷应符合下列规定&

&$%$#$"#配电装置运行电流不应超过额定电流值%母线最大电流不应大于安全载

流量允许值%电流互感器不得长期超过额定电流运行%

&$%$#$##电力电缆负荷电流不得超过安全载流量允许值 !临时故障短时间过负荷

除外"%

&$%$#$!#电容器组相间电流的差值不应大于’N%

&$%$!#温度控制应符合下列规定&

&$%$!$"#在额定电流范围内$母线温度不应大于-%V$各导体联接点温度不应大

于,%V%

(&’$(
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&$%$!$##电容器周围空气温度应符合表’6.6+的规定!
表’6.6+#电容器周围空气温度 !V"

温度

系列

周围空气温度

上限 下限 (K平均温度 $.K平均温度 一年平均最高

. P.% W.% P+% P+% P$%

/ P.% W(% P.% P+’ P$-

’ P’% W(% P’% P.% P$-

&$%$%#配电装置的运行应符合下列规定"

&$%$%$"#倒闸操作应符合下列规定"

#($应执行 %倒闸操作票&制度及本规程,6$的有关规定’

#$$操作前对 (分)*(合)位置进行检查’

#+$送电时+先合隔离开关+后合断路器’停电时+断开顺序与此相反!

断路器两侧装有隔离开关+送电时+先合电源侧隔离开关+再合负荷侧隔离开

关+后合断路器’停电时+断开顺序与此相反!

变压器送电时+先合电源侧+后合负荷侧’停电时与此相反!

具有单级刀闸开关或跌落熔断器的装置+停电时+先拉开中相+后拉开两边

相+送电时与此相反’

#.$电动操作 #或弹簧储能合闸操作$的断路器不得使用手动合闸’

#’$自动切换装置的断路器+在断路器拉开之前+先停用 (自切)’合上断路

器后+使用 (自切)!

&$%$%$##隔离开关直接断合操作应包括下列范围"

#($合上或拉开电压互感器和避雷器’

#$$合上或拉开母线及直接连接母线上设备的电容电流’

#+$合上或拉开电压(%L‘以下*容量为+$%L‘X及其以下和电压+’L‘*容

量为(%%%L‘X及其以下空载变压器!

&$%$%$!#两路电源进行并列或解列操作时+应先获得供电部门调度员许可后+方

可进行操作+并在操作后通知调度员!

&$%$%$%#电容器重新合闸时+必须在断路器断开+电容放电不少于+245后进行!

&$%$%$&#电容器或电力电缆的断路器掉闸后+未经查明原因+不得强行合闸

,-’$,
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试送!

&$%$%$’#配电装置运行检查应包括下列项目"

#($瓷绝缘有无碎裂%闪络%放电痕迹&

#$$油面指示是否正确’油标管等部位是否渗漏油&

#+$真空断路器的真空度&

#.$U0&断路器的气体压力&

#’$少油断路软铜片有无断片’出气孔有无堵塞’是否漏油&

#&$隔离开关刀闸的接触及合闸和断开后的手柄状态&

#-$硬母线的接头和刀闸等连接点有无过热或变色&

#,$有无异常声响和放电声’有无气味&

#/$仪表指示’信号%指示灯%继电器等指示位置是否正确’继电器外壳是否

损伤’反时限继电器圆盘转动是否灵活&

#(%$电器设备接地是否完好&

#(($电缆沟是否积水&

#($$断路器 (分)%(合)状态机械指示是否正确&

#(+$门窗护网%照明设备是否完整可用’消防器材是否齐全’有无损坏或

失效!

&$%$%$(#夜间关灯检查应包括下列项目"

#($电缆尾线有无放电现象&

#$$电器设备和母线绝缘子有无放电现象&

#+$套管法兰连接处有无电晕放电现象&

#.$各电气连接处有无发热滋火!

&$%$%$)#电力电缆检查应包括下列项目"

#($电缆终端头的绝缘套管是否完整清洁和有无放电痕迹&

#$$尾线连接卡子有无发热和变色&

#+$电缆终端头有无渗油和绝缘胶漏出!

&$%$%$+#电容器检查应包括下列项目"

#($有无鼓肚%喷油%渗油现象&

#$$外壳温度’接头是否发热&

#+$运行电压和电流是否正常’三相电流是否平衡&

*,’$*
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!."套管是否清洁#有无放电痕迹$

!’"放电装置及其回路是否完好$

!&"接地是否完好$

!-"通风装置是否良好%

&$%$%$",#应检查硅整流装置工作电压&储能电容器工作是否正常%

&$%$&#异常情况的处理应符合下列规定’

&$%$&$"#断路器发生下列情况之一时#应立即停电检查’

!("合闸后#内部有声音$

!$"拉闸或合闸失灵$

!+"故障跳闸三次以上$

!."因漏油引起严重缺油或严重喷油&喷烟$

!’"真空断路器的真空度下降过大$

!&"U0&断路器的气体压力下降过大%

&$%$&$##隔离开关触头发热变色时#应断开断路器切断电源%不允许断电时#则

应降低负荷#并加强监视%

&$%$&$!#发现接地指示信号时#应对配电装置进行检查#在断开接地点时#应使

用断路器断开#并有明显的断开点%

&$%$&$%#电源母线因故断电时#电容组必须与母线断开%

&$%$&$&#电容器发生下列情况之一时#应立即退出运行’

!("喷油&起火&爆炸$

!$"连接接头严重过热$

!+"外壳严重膨胀$

!."套管严重放电闪络%

&$%$&$’#电容器出现下列情况之一时#应退出运行’

!("外壳膨胀#严重漏油和缺油$

!$"三相电流不平衡超过’N$

!+"外壳温度超过&%V$

!."室内温度超过.%V$

!’"功率因数超前和母线电压超过电容器额定电压的(6(倍#电流超过额定电

流的(6(倍$

(/’$(
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!&"电压升高或高次谐波引起的电流超过(6+倍额定电流#

&$%$&$(#发生单相间歇性电弧接地时$电压互感器应退出运行$并应防止所接继

电保护装置因发生失去电压而产生误动作#

’#供水设施维护

’$"#一般规定

’$"$"#供水设施维护检修$应建立日常保养%定期维护和大修理三级维护检修

制度#

’$"$##日常保养应检查运行状况$使设备%环境卫生清洁$传动部件按规定

润滑#

’$"$!#定期维护应定期对设施进行检查 !包括巡检"$对异常情况及时维修或安

排计划修理$防止设施的损坏或故障#对有关设施进行全面强制性的检查和整修$

宜每年列入年度计划#

’$"$%#大修理 !恢复性修理"应在设施较长时间运行后$有计划地对设施进行全

面整修及对重要部件进行修复或更换$使设施恢复到良好的技术状态#

’$##取水口设施

’$#$"#日常保养项目%内容$应符合下列规定&

’$#$"$"#格栅%格网%旋转滤网等$应由专人清除垃圾$并保持场地清洁#

’$#$"$##应检查传动部件%阀门运行情况$按规定加注润滑油$调整阀门填料$

并擦拭干净#

’$#$"$!#应检查水位计是否正常#

’$#$##定期维护项目%内容$应符合下列规定&

’$#$#$"#对格栅%格网%旋转滤网%阀门和其附属设备$应每季检查一次’长期

开和长期关的阀门每季应开闭一次$并进行保养#

’$#$#$##对进水口的构件%格网%格栅%旋转滤网%莲蓬头%平台%护桩%钢筋

混凝土结构等$应每年检修一次$清通垃圾$修补钢筋混凝土构筑物$油漆锈蚀

铁件#

’$#$#$!#对进水口河床深度$应每年至少锤测一次$并作好记录#

’$#$#$%#对进水口河床$应每("$年疏浚一次#

’$#$!#大修理项目%内容%质量应符合下列规定&

(%&$(
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’$#$!$"#进水口及其附属设备应每三年大修一次!对设备进行全面整修及重要部

件的修复或更换"

’$#$!$##土建和机械大修理质量!应符合国家有关标准的规定"

’$!#输水管线

’$!$"#日常保养项目#内容!应符合下列规定$

’$!$"$"#应进行沿线巡视!消除影响输水安全的因素"

’$!$"$##应检查#处理管线的各项附属设施有无失灵#漏水现象!井盖有无损

坏#丢失等"

’$!$##定期维护项目#内容!应符合下列规定$

’$!$#$"#应每季对管线附属设施#排气阀#自动阀#排空阀#管桥巡视检查和维

修一次!保持完好"

’$!$#$##应每年对管线及附属设施检修一次!并对钢制外露部分进行油漆"

’$!$#$!#输水明渠应定期检查运行#水生物#积泥和污染情况!并采取相应预防

措施"

’$!$!#大修理项目#内容#质量!应符合下列规定$

’$!$!$"#管道和管桥严重腐蚀#漏水时!必须更换新管!其更新管段的外防腐及

内衬均应符合相关标准的规定!较长距离的更新管段还应按规定泵验合格"

’$!$!$##输水管渠大量漏水!必须排空修理!更换或检修内壁防护层#伸缩

缝等"

’$!$!$!#有条件的城市!应每隔$"+年做全线的停水检查维修!测定管内淤泥

的沉积情况#沉降缝 %伸缩缝&变化情况#水生物 %贝类&繁殖情况!并制定出相

应的处理方案"

’$!$!$%#管线大修后的管子外防腐及内衬质量!应符合下列规定$

%(&钢管外防腐质量检测"

%9&包布涂层不折皱#不空鼓#不漏包#表面平整#涂膜饱满’

%C&焊缝填#嵌结实平整’

%M&火花仪$’%%‘检验!不得针孔击穿’

%B&厚度达到设计要求"

%$&金属管水泥砂浆衬里"

%9&水泥砂浆配比$水泥 %标号.$’4以上&与砂的重量比为(b("(b$!坍

((&$(
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落度&%",%22!

"C#水泥砂浆衬里厚度及允许公差符合现行的 $埋地给水钢管道水泥砂浆衬

里技术标准%的规定&但衬里缝大于%6&22时应处理!

"M#表面平整度可用+%%22直尺平形管线测定&衬里表面和直尺之间的间隙

不大于(6,22!

"B#表面粗糙度&以手感光滑无砂粒感为合格’

’$%#投药设施

’$%$"#日常保养项目(内容&应符合下列规定)

’$%$"$"#应每日检查投药设施运行是否正常&储存(配制(传输设备有否堵漏’

’$%$"$##应每日检查设备的润滑(加注和计量是否正常&并应进行清洁保养及场

地清扫’

’$%$##定期维护项目(内容&应符合下列规定)

’$%$#$"#配制(传输和加注计量设备&应每月检查维修&作到不渗漏(运行

正常’

’$%$#$##储存(配制(传输和加注计量设备&应每年检查一次’做好清刷(修

漏(防腐和附属机械设备解体修理正作&钢制栏杆(平台(管道应按色标进行

油漆’

’$%$!#大修理项目(内容(质量&应符合下列规定)

’$%$!$"#仓库构筑物 "屋面(内外墙壁(地坪(门窗(内外池壁等#&应每’年

大修一次&质量应符合建筑工程有关标准的规定’

’$%$!$##储存设备应重作防腐处理’

’$&#混合絮凝设备

’$&$"#日常保养项目(内容&应符合下列规定)

机械混合装置应每日检查电机(变速箱(搅拌装置运行状况&加注润滑油&做

好环境和设备的清洁工作’

’$&$##定期维护项目(内容&应符合下列规定)

’$&$#$"#机械电气&应每月检查修理一次’

’$&$#$##混合池(絮凝池(机械(电气&应每年解体修理或更换部件&隔板(网

格(静态混合器应每年检查一次’

’$&$#$!#金属部件应每年油漆一次’

*$&$*

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



’$&$!#大修理项目!内容!质量"应符合下列规定#

混合设施 $包括机械传动设备%应("+年进行修理或更换"大修后质量应分

别符合机电和建筑工程有关标准的规定&

’$&$%#机械絮凝池维护检修"参照本规程&6’6(和&6’6$各点执行&

’$’#沉淀 $澄清%设施

’$’$"#平流式沉淀池 $机械排泥%维护"应符合下列规定#

’$’$"$"#日常保养项目!内容"应符合下列规定#

$(%每日检查进!出水阀门"排泥阀"排泥机械运行状况"并加注润滑油"进

行相应保养’

$$%检查排泥机械电源"传动部件"抽吸机械等的运行状况"并进行相应

保养’

$+%疏通管道和清扫池面!走道垃圾等&

’$’$"$##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

$(%无排泥车平流沉淀池"应人工清刷"每年不少于两次"有排泥车的"仍应

每年安排人工清刷一次"包括絮凝池的清刷’

$$%排泥机械"电气"每月检查修理一次’

$+%排泥机械!阀门"每年解体修理或更换部件"每年排空一次"对混凝土池

底!池壁"每年检查修补一次"金属部件每年油漆一次&

’$’$"$!#大修理项目!内容"应符合下列规定#

沉淀池!排泥机械应+"’年进行修理或更换&

’$’$##斜管 $板%沉淀池维护"应符合下列规定#

’$’$#$"#日常保养项目!内容"应符合下列规定#

$(%每日检查进"出水阀门"排泥阀"排泥机械运行状况并进行保养"加注润

滑油’

$$%检查机械!电气装置"并进行相应保养&

’$’$#$##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

$(%每月对机械!电气检查修理一次"对斜管 $板%冲洗清通一次’

$$%排泥机械!阀门"每年解体修理或更换部件"每年排空一次"检查斜管

$板%!支托架!池底!池壁等"并进行维修!油漆等&

’$’$#$!#大修理项目!内容质量"应符合下列规定#

(+&$(

城镇供水厂运行!维护及安全技术规程
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!("斜管 !板"沉淀池+"’年应进行修理#支承框架$斜管 !板"局部更换%

!$"大修理施工允许偏差符合表&6&6$的规定&

表&6&6$#沉淀池大修施工允许偏差 !22"

序号 项##目 允许偏差

( 泥斗斜面的平整度 c+

$ 出水堰口高程
混凝土 c’

钢制 c$

+ 出水堰堰口水平度 c$’4

. 轨道混凝土基础!高程" c’

’ 轨道正面$侧面的直顺度 4’(’%%且不大于$

& 轨道轴线位置 ’’

- 轨道高程 c$

, 轨道接头间缝宽 c%6’

/ 轨基螺栓对轨道中心线距离 c$

注!4为出水堰堰口长度"

’$’$!#澄清池维护应符合下列规定(

’$’$!$"#日常保养$定期维护和修理项目$内容#应符合本规程&6’的规定&

’$’$!$##大修理施工允许偏差应符合表&6&6+的规定&

表&6&6+#澄清池大修施工允许偏差 !22"

序号 项##目 允许偏差

(
集水槽堰口

高程

钢筋混凝土 c’

钢制 c$

$ 集水槽孔眼水平度 c$

+ 稳流管和配水管的位置和高程 c(%

. 进水管$集水槽堰口高度 c$

’ 反应室$导流室和分流室隔墙高程 c’

’$(#过滤设施

’$($"#日常保养项目$内容#应符合下列规定(

每日检查阀门$冲洗设备 !水冲$气水冲洗$表层冲洗"$电气仪表等的运行

状况#并相应进行加注润滑油和清扫等的保养#保持环境卫生和设备清洁&

).&$)
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’$($##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

’$($#$"#应每月对阀门!冲洗设备!电气仪表等检查维修一次$

’$($#$##应每年对阀门!冲洗设备!电气仪表等解体修理一次或部分更换%铁件

油漆一次$

’$($!#大修理项目!内容!质量"应符合下列规定#

’$($!$"#滤池!土建构筑物!机械"不应超过’年进行大修一次$

’$($!$##滤池大修内容应包括下列各项#

&(’翻换全部滤料%

&$’更换集水滤管!滤砖!滤板!滤头!尼龙网等 &根据损坏情况决定’%

&+’控制阀门!管道!虹吸系统排水槽的恢复性修理%

&.’土建构筑物的恢复性修理%

&’’行车及传动机械解体修理或部分更新%

&&’钢制排水槽刷漆调整$

’$($!$!#滤池大修理质量应符合下列规定#

&(’滤池壁与砂层接触面的部位凿毛%

&$’滤池排水槽高程偏差小于c+22%

&+’滤池排水槽水平度偏差小于c$22%

&.’配水系统铺填滤料及承托层前"进行冲洗以检查接头紧密状态及孔口!喷

嘴的均匀性"孔眼畅通率应大于/’N%

&’’滤料应分层铺填"每层应平整"厚度偏差不得大于(%22%

&&’滤料经冲洗后"表层抽样检验"不均匀系数应符合设计的工艺要求%

&-’经过冲洗后的滤料应平整"并无裂缝和与池壁分离的现象$

’$)#清水池

’$)$"#日常保养项目!内容"应符合下列规定#

应定时对水位尺等进行检查"清扫场地$

’$)$##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

’$)$#$"#每("+年清刷一次$

’$)$#$##清刷降水并水位降至下限运行水位时"水池存水及清刷用水应排至下

水道$

’$)$#$!#在清刷水池恢复运行前"应进行消毒处理$

(’&$(
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’$)$#$%#对于地下水位较高的地区!地下清水池设计中未考虑排空抗浮的!清刷

前必须采取降低清水池四周地下水位的措施!防止清水池清刷过程中的浮起"

’$)$#$&#应每月对阀门检查修理一次!每季对长期开和长期关的阀门操作一次!

水位尺检修一次"草地#绿化应定期修剪!保持清洁"

’$)$#$’#电传水位计应根据其规定的检定周期进行检定"机械传动水位计宜每年

进行校对和检修一次"

’$)$#$(#("+年对水池内壁#池底#池顶#通气孔#水位尺#伸缩缝等检查修理

一次!并应解体修理阀门!油漆铁件一次"

’$)$!#大修理项目#内容#质量!应符合下列规定$

’$)$!$"#应每’年将阀门解体!更换易损部件!对池底#池顶!池壁伸缩缝进行

全面检查修理"

’$)$!$##清水池大修后!必须进行满水试验!渗水量应按设计水位下浸润的池壁

和池底总面积计算!钢筋混凝土清水池不得超过$(%2$&B!砖石砌体水池不得超

过+(%2$&B"在满水试验时!地上部分应进行外观检查!发生漏水#渗水时!必

须修补"

’$+#消毒设施 ’不包括臭氧消毒设施(

’$+$"#日常保养项目#内容!应符合下列规定$

’$+$"$"#应每日检查氯瓶 ’氨瓶(针形阀是否泄漏!安全部件是否完好!并保持

氯#氨瓶清洁"

’$+$"$##应每日检查台秤是否准确!并保持干净"

’$+$"$!#加氯机 ’加氨机(!应随时检查#处理泄漏!并应每日检查调整密封垫

片!检查弹簧膜阀#压力水#射流泵#压力表和转子流量计是否正常!并擦拭

干净"

’$+$"$%#应每日检查蒸发器电源#水位#循环水泵#水温传感器#安全装置等是

否正常并保持清洁"

’$+$"$&#输氯 ’氨(系统!应每日检查管道#阀门是否漏氯 ’氨(并维修"

’$+$"$’#起重行车!应定期或在使用前检查钢丝绳#吊钩#传动装置是否正常并

保养"

’$+$##定期保养项目#内容!应符合下列规定$

’$+$#$"#氯 ’氨(瓶应符合现行的行业标准 )压力容器安全技术监察规程*的规

&&&$&
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定!可委托氯气生产厂在充装前进行维护保养!

’$+$#$##加氯 "氨#机$应每月清洗转子流量计%平衡箱%中转玻璃罩%射流

泵$检查修理过滤管%控制阀%压力表等!

’$+$#$!#蒸发器应每月检查维护一次$或更换部分部件!

’$+$#$%#输氯 "氨#系统管道阀门$应定时清通和检修一次!

’$+$#$&#起重行车$应符合现行的国家标准 &起重机械安全规程’的规定!

’$+$!#大修理项目%内容%质量$应符合下列规定(

’$+$!$"#台秤应每年彻底检查维修一次$并校验%油漆!

’$+$!$##氯 "氨#瓶应每年交由氯 "氨#气生产厂家进行彻底的检查和维修一

次$并油漆!

’$+$!$!#加氯 "氨#机$应每年更换安全阀%弹簧膜阀%针型阀%压力表$并进

行标定和油漆 "进口自动加氯机应根据产品说明书要求维护保养#!

’$+$!$%#应每年对蒸发器内胆用热水清洁%烘干$检查是否锈蚀$并对损坏部件

进行调换$检查维修电路系统 "进口蒸发器应根据产品说明书要求维护#!

’$+$!$&#输氯 "氨#系统的管道阀门$应每年检查修理一次!

’$+$!$’#加氯房%氯库的墙面$应+年清刷一次$门窗油漆一次$铁件应每年进

行油漆防腐处理!

’$+$!$(#起重行车应符合现行国家标准 &起重机械安全规程’的规定!

’$",#排水设施维护

’$",$"#排水沟渠应每年疏通一次!

’$",$##排水机泵$阀门$应定期解体检修!

’$",$!#排水设施的机电部分$应参照本规程第-章的有关条款进行日常保养和

定期维护!

’$",$%#排水系统机械部分应参照本规程第&章有关条款进行日常保养和定期

维护!

(#供水设备维护

($"#一般规定

($"$"#供水设备维护检修$应建立日常保养%定期维护和大修理三级维护检修

制度!

)-&$)
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($"$##日常保养 !属经常性工作"由运行值班人负责#对设备进行经常性的保养

和清扫灰尘$

($"$!#定期维护 !属阶段性工作"#由维修人员负责#每年进行("$次专业性的

检查%清扫%维修%测试$电气设备 !包括电力电缆"预防性试验可("+年进行

一次#继电保护装置的校验应每年进行一次#接地装置和测接地电阻值的检查应每

年春季进行#避雷器应每年进行检查和试验$

($"$%#大修理 !属恢复设备原有技术状态的检修工作"由专业检修人员负责#并

应符合下列规定&

($"$%$"#各种类型机泵设备可自行制订大修周期标准$

($"$%$##电动机应与主机大修同时进行$

($"$%$!#变压器大修周期应根据历年预防性试验结果经分析后确定$+’L‘及以

上的#应在运行’年后大修一次#以后每隔’"(%年大修一次’(%L‘及以下的#

可每(%年左右大修一次$

($"$%$%#配电装置大修周期应根据开关存在的缺陷和实际运行条件来确定$新投

入运行的高压断路器应在运行一年后大修一次#以后#+’L‘及以上断路器宜每’
年大修一次#+"(%L‘配电系统断路器宜每("+年大修一次#+"(%L‘启动电机

用断路器宜每年大修一次$故障掉闸+次或严重喷油%喷烟#均应解体检修$

($"$%$&#高压架空线路大修周期#应根据其完好情况%电气及机械性能是否符合

有关规定来确定$

($##水泵

($#$"#日常保养项目%内容#应符合下列规定&

($#$"$"#应及时补充轴承内的润滑油或润滑脂#保证油位正常#并定期检测油质

变化情况#换用新油$

($#$"$##根据运行情况#应随时调整填料压盖松紧度$填料密封滴水宜每分钟+%

"&%滴$

($#$"$!#根据填料磨损情况应及时更换填料$更换填料时#每根相邻填料接口应

错开大于/%e#水封管应对准水封环#最外层填料开口应向下$

($#$"$%#应监测机泵振动#超标时#应检查固定螺栓和联接螺栓有无活动$不能

排除时#应立即上报$

($#$"$&#应检查#调整%更换阀门填料#做到不漏水#无油污%锈迹$

(,&$(
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($#$"$’#设备外配零部件应做到防腐有效!铜铁分明!无锈蚀!不漏油"不漏

水"不漏电"不漏气 #真空管道$%

($#$"$(#各部零件应完整!设备铭牌标志应清楚%

($#$##定期维护项目"内容!应符合下列规定&

($#$#$"#可根据运行的技术状态监测数据确定检修项目!也可按周期进行预防性

检查!对有问题的零部件进行修理或更换%

($#$#$##解体更换主要零部件时!应达到大修质量标准%

($#$!#大修理项目"内容"质量!应符合下列规定&

($#$!$"#泵壳 #导流壳$"叶轮的检修!应符合下列规定&

#($去除积垢"铁锈!非加工面应涂无毒耐水防锈漆’

#$$冷却水孔"压力表孔"排气孔应通畅’

#+$壳壁或导叶蚀损厚度超过原壁厚((+时!应修补或更换’

#.$外形与配合公差符合图纸技术要求&长轴深井泵叶轮导流壳过流部位尺寸

偏差符合现行行业标准 )长轴深井泵通用技术条件*+6(6+6$中表.与表’的规

定’潜水泵叶轮导流壳过流部位尺寸偏差符合现行国家标准 )井用潜水泵技术条

件*.6(6’6+中表&与表-的规定’

#’$叶轮最大直径上的静平衡允许偏差!符合现行国家标准 )单级单吸清水离

心泵技术条件*$6&的规定’

#&$去除静不平衡重量时!应磨削均匀"保持平滑!最大磨削厚度不大于原盖

板厚度的((+’

#-$闭式叶轮与轴配合公差符合现行国家标准 )公差与配合*中<,(K-配合

要求’

#,$半开式叶轮与锥形套的锥度应相符!接触面积不小于配合面积的&%N’

#/$闭式叶轮密封环与叶轮的配合!其直径方向的运转间隙符合现行国家标准

)单级双吸离心水泵技术条件*(6/中表(的规定’

#(%$闭式叶轮键槽完整"清洁"无锈蚀!键与槽的公差符合现行国家标准

)键联结*的规定’

#(($长轴深井泵"井用潜水泵叶轮在轴上的装配符合说明书的要求’

#($$叶轮非配合面涂无毒"耐水防锈漆%

($#$!$##泵轴的检查"修整"更换!应符合下列规定&

+/&$+
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!("泵轴光洁#无残损#丝扣无锈蚀$

!$"与轴承配合处表面粗糙度不低于(6&$

!+"卧式泵#轴流泵#混流泵泵轴径向跳动允许公差小于%6%$22$

!."镀铬泵轴#传动轴的镀铬层脱落或磨损严重时%应更换该轴$

!’"对长轴深井泵的每根泵轴%均应测量径向全跳动偏差%并符合表-6$6+W

(的规定$

!&"各类泵轴两端面应平整%中心孔完好%运输中应保护轴头丝扣并防止弯曲

变形$
表-6$6+W(#长轴深井泵泵轴径向全跳动允许偏差

轴径

!22"

径向全跳动允许偏差!22"

传动装置轴 叶轮轴 传动轴

$+& %6(’ %6(’ %6$’

&+%".& %6($ %6($ %6$%

&.%"&% %6(% %6(% %6(’

!-"非加工配合面涂无毒#耐水防锈漆&

($#$!$!#滑动巴氏合金轴承的检查#修整#更换%应符合下列规定’

!("检查有无脱胎情况$

!$"轴承应磨损均匀#无显著划痕%轴间隙在允许范围内$

!+"对局部损坏部位的修复应严格掌握修补工艺%在质量有保证的情况下方可

进行$

!."新浇注轴承应满足工艺要求%加工后应进行刮研%在负荷面&%ec’e范围

内应达到每平方厘米不少于$个接触点$

!’"轴承与轴的间隙在检修前后均应精确测量并记录$

!&"轴承与轴间隙应符合表-6$6+W$和表-6$6+W+的规定&
表-6$6+W$#套筒式轴承与轴间隙 !22"

轴径

!22"
5’(’%%A(245 5&(’%%A(245

最小值 最大值 最小值 最大值

(,"+% %6%.% %6(%% %6%&% %6((,

&+%"’% %6%’% %6(($ %6%-’ %6(.$

&’%",% %6%&’ %6(+’ %6%/’ %6(-’

)%-$)
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表-6$6+W+#分解式轴承与轴间隙 !22"

轴径

!22"
5’(’%%A#245 5&(’%%A#245

最小值 最大值 最小值 最大值

+%"’% %6%, %6(& %6(- %6+.

&’%",% %6(% %6$% %6$% %6.%

&,%"($% %6($ %6$. %6$+ %6.&

&($%"(,% %6(’ %6+% %6$& %6’+

&(,%"$%% %6$% %6+’ %6+% %6&%

($#$!$%#滚动轴承的检查$修整$更换%应符合下列规定&

!("内外座圈$滚道$滚珠$保持架无残损锈蚀’

!$"滚道有麻坑%保持架磨损%滚珠破碎或有麻点时%应更换’

!+"过热变色时%应更换’

!."径向摆动超标时%应更换(

($#$!$&#长轴深井泵$井用潜水泵$轴流泵橡胶轴承%应符合现行行业标准 )长

轴深井泵通用技术条件*+6/中各条的规定(

($#$!$’#轴套的检查$修整$更换%应符合下列规定&

!("检测轴承套外径磨损情况%保持光洁$无残损%并作记录’

!$"轴套外径磨损较大或出现轴套偏心磨损状态时%更换并查找原因’

!+"轴套与泵轴的配合公差(符合现行国家标准 )公差与配合*<,#K-配合公

差要求’

!."轴套键槽完好%键槽公差符合现行国家标准 )键联结*的规定’

!’"轴套与轴套的压母丝扣完好%配合间隙适当(

($#$!$(#弹性圈柱销联轴器的检查%修整%应符合下列规定&

!("表面光洁$无残损’

!$"联轴器与轴配合符合现行国家标准 )公差与配合*中a-#K& 配合公差

要求’

!+"电机联轴器与水泵联轴器之间的间距及两轮缘上下允许偏差%符合表

-6$6+W.规定(

+(-$+
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表-6$6+W.#联轴器间距允许公差 !22"

联轴器外径 间距 上下左右允许偏差

$+%% +". $%6%+

&+%%"’%% ."& $%6%.

&’%% &", $%6%’

!."对较大型机泵#应在运行中实测电机轴线升高值并予以调整#以保证电机

和水泵在运行中达到同心$

!’"水泵联轴器与电机联轴器外径应相同#轮缘对轴的跳动偏差应小

于%6%’22$

!&"其他型式联轴器按说明书及图纸要求检修$

!-"长轴深井泵%井用潜水泵的扬水管法兰或丝扣应完好#管内外除锈后应涂

无毒%耐水防锈漆&

($#$%#大修后技术要求应符合下列规定’

($#$%$"#检修记录应包括如下内容’

!("检修中发现的问题%修复的主要内容和更换零件名细表$

!$"关键件和电气设备检验记录$

!+"填装的各种润滑脂牌号$

!."因故未能解决的问题$

!’"有关技术参数&

($#$%$##应测定压力%真空度%流量%电流%电压%功率%温度等#并对机泵运

行效率作出评价&

($#$%$!#卧式离心泵%混流泵的振动测量与评价#应符合下列规定’

!("测量方法符合现行国家标准 (泵的振动测量与评价方法)的规定$

!$"泵的振动级别评价符合现行国家标准 (泵的振动测量与评价方法)’6$和

’6+的有关规定#大修后的水泵振动验收标准应不低于上述’6+表+中的!级$

!+"测试记录应分别记录振动速度和最大位移两种数值$

!."当振动超过标准规定时#应查找原因并修复&

($#$%$%#长轴深井泵和井用潜水泵的振动测量#应符合下列规定’

!("振动测量方法符合现行国家标准 (泵的振动测量与评价方法)的规定$

*$-$*
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!$"泵的振动级别评价符合现行的国家标准 #泵的振动测量与评价方法$’6$
和’6+的规定%验收标准为第二类的!级&

($#$%$&#机泵及附属设备密封应无漏水’漏气’漏油&

($#$%$’#长轴深井泵’轴流泵运行前%应测定叶轮与导流壳及喇叭管的间隙&深

井泵试车前%应将间隙调大一些%试运行后%应将间隙调小一些%最后间隙应符合

下列规定(

!("闭式叶轮长轴深井泵调整后%叶轮上下口与导流壳两侧密封环间隙应

一致)

!$"半开式叶轮与导流壳的间隙在%6$"%6’22之间)

!+"轴流泵的间隙根据说明书的要求调整&

($#$%$(#应测试运行中轴承的润滑’音响’滑动轴承油位及带油环的带油情况%

并观测轴承温升&滚动轴承的最高温度不应大于-’V%滑动轴承的最高温度不应

大于-%V&

($!#电动机

($!$"#日常保养项目’内容%应符合下列规定(

($!$"$"#电动机与附属设备外壳以及周围环境应整洁&

($!$"$##设备铭牌以及有关标志应清楚&

($!$"$!#应保持正常油位%缺油时应及时补充同样油质润滑油%对油质应定期检

测%发现漏油’甩油现象应及时处理%油质不符合要求时%换用新油&

($!$"$%#绕线式异步电动机和同步电动机的电刷磨损达到$*+时%应更换电刷&

($!$"$&#井用潜水电动机每月应测一次引线及绕组绝缘电阻%其值应符合本规程

-6+6$6+!("的规定&

($!$##定期维护项目’内容%应符合下列规定(

($!$#$"#应清除外壳灰尘’油垢%机壳’端盖应无裂纹’损伤&

($!$#$##引出线接线端不得有过热’烧伤’腐蚀%线间距离应符合安全要求%绝

缘子应完好无损%导线绝缘性能应保持良好&

($!$#$!#应测量绕组绝缘电阻和吸收比 !J&%*J(’"%并应符合下列规定(

!("额定电压在(%%%‘以下时%常温下冷状态%绝缘电阻不小于本规程表

’6$6,中的规定)热状态下%不小于%6’>6)

!$"额定电压在(%%%‘及以上时%冷状态下%绝缘电阻不小于本规程表’6$6,

++-$+
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中的规定!在热状态 "-’V#下$定子绕组不低于(>6%(L‘$转子绕组不宜小于

%6’>6$中性点可拆者$相间及相对地间均应测量!

"+#容量在’%%L]及以上者$吸收比应符合本规程’6$6,的规定!

".#测量绝缘电阻的兆欧表电压等级应符合现行国家标准 &电动机在一般环境

条件下使用的湿热试验要求’+6(6(表(的规定!

"’#测量绝缘电阻为(245值 "下同#(

($!$#$%#电刷)刷架和集电环的检查)擦拭$应符合下列规定*

"(#电刷不得露铜辫$软铜线完整$连接良好$接触紧密$不得与外壳相碰$

电刷不得有晃动)振动或卡涩现象$并清除电刷与刷架之间的积灰!

"$#集电环表面光洁$无伤损!

"+#电刷与集电环之间接触紧密$其弧度接触面不小于电刷截面的,%N!

".#非恒压的电刷弹簧应调整到刷架上同一位置$使每个电刷压力均匀$压力

宜为(6.-"$6.’8%M2$!

"’#刷架与集电环表面相距$".22!

"&#刷架与电刷间隙为%6("%6$22(

($!$#$&#轴承与油环和润滑脂 "润滑油#的检查)更换$应符合下列规定*

"(#轴承与轴之间间隙不得大于允许值$并做详细记录!

"$#油环完好$带油正常$接头处光滑无毛刺!

"+#更换润滑脂或润滑油$必须将油箱)轴承内油清理干净$并用煤油清洗

风干!

".#必须按原用油牌号选用更换新润滑脂或润滑油!

"’#润滑油加至油杯标线$润滑脂应填加轴承容积的$%+$防止油滴溅在绕

组上!

"&#记录添加油量)油号(

($!$#$’#长轴深井泵电动机的止逆销与止逆盘的检查)修整$应符合下列规定*

"(#表面光洁)无残损!

"$#止逆销钉在销孔内跳动无阻滞!

"+#止逆盘上的止逆槽道应光滑无损伤$槽深磨损过大时应更换(

($!$#$(#应检查清理通风系统$进出风口应无堵塞和污物$管道应无漏损(

($!$#$)#应检查冷却水系统$压力应正常$管道应无渗漏$阀门应转动灵活$

+.-$+
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开!关位置应正确"

($!$#$+#启动和励磁装置的清扫!检查#应符合下列规定$

%(&内外部清理干净’

%$&操作机构动作灵活可靠#零部件无损坏#各部位螺丝紧固#销子无脱落’

%+&油质变黑必须更换#箱壳漏浊及时处理’

%.&开关触头有烧痕应打磨#严重时#应更换’

%’&导线连接紧固#有断股及时处理’

%&&损坏的元器件必须更换’

%-&可控硅励磁装置的印刷线路板和可控硅元件合格’

%,&操作的标示字样清楚"

($!$#$",#启动装置和灭磁电阻的对地绝缘电阻#应符合下列规定$

%(&(%%%‘及以上自耦减压启动器及启动电抗器绕组绝缘电阻#符合本规程

-6.6$6.%(&的规定’开关部分绝缘电阻符合本规程-6’6$6((%/&的规定’

%$&(%%%‘以下的#不低于(>6"

($!$#$""#外壳接地应良好!牢固#不得有氧化或腐蚀现象#接地电阻值不得大

于.6"

($!$#$"##转动检查应符合下列规定$

%(&盘车轻快#转动正常#转向必须正确’

%$&长轴深井泵电动机振动测量#符合现行国家标准 (泵的振动测量与评价方

法)的规定"

($!$!#大修理项目!内容!质量#应符合下列规定$

($!$!$"#电动机的解体!抽出转子和清扫内部#应符合下列规定$

%(&清除各部位灰尘!油垢和异物#必要时可使用专用清洗剂进行清洗’

%$&井用潜水电动机#应清洗掉机壳内外锈垢和其他异物#壳外应涂无毒#耐

水防锈漆’

%+&定#转子铁芯#轴颈#集电环和风扇等应清洁!完好!无锈蚀#通风沟应

畅通无堵塞"

($!$!$##定!转子绕组绝缘及固定的检查#应符合下列规定$

%(&绝缘层完好#绑线扎紧#垫片牢固#槽中绕组必须压紧’

%$&井用潜水电动机定子绕组表面清洁无锈垢#空隙间无异物’有局部碰损

*’-$*
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时!进行补修!并在水中浸泡($K后测绝缘电阻!其值不应小于(>6"绕组绝缘

损坏或绝缘电阻小于%6’>6时!应更换绕组"新绕组在接近室温的水中浸泡($K
后!测绝缘电阻!其值应符合现行国家标准 #井用潜水三相异步电动机$.6((中

的有关规定%

($!$!$!#检查定&转子槽楔!应无断裂&凸出&松动&脱落或损伤!端部槽楔必

须固定牢固"磁性槽泥不得松散&脱落或变质!掉落的碎块必须清理干净%

($!$!$%#应检查引线及分绕组接头!所有接头应无过热烧焦&脱焊&放电痕迹%

井用潜水电动机引出电缆与各接头必须密封完好%

($!$!$&#转子和风扇的检查&修理!应符合下列规定’

(()表面光洁&无残损"

($)转子端环与导电条焊接必须良好&无脱焊和断条!铸铝条无断裂"

(+)平衡衬重和风扇螺丝紧固!风扇方向正确!叶片无裂纹和弯曲变形"

(.)井用潜水电动机转子防护漆脱落时!应重新喷涂"端环转子铜条或铸铝及

铁芯严重腐蚀无法修理时!应更换新转子%

($!$!$’#井用潜水电动机的检查&修整&更换机械部件!应符合下列规定’

(()各部件光洁无残损!非加工面和止推轴承应涂无毒&防锈漆"

($)转子轴 (或轴套)与导轴承的间隙应为%6(’"%6$%22"

(+)导轴承与导轴体及止口同轴度的偏差不大于%6%’22"

(.)止推轴承与止推盘 (滑板)接触应平整光滑!磨损严重时应更换"止推盘

(滑板)一面磨损可使用另一面!两面磨损时应更换"

(’)止推钢珠或支柱损坏腐蚀时!应更换"

(&)环键有裂纹或变形时应更换!其尺寸与机壳及连接盘的槽道配合应合适!

连接盘丝扣应完好"

(-)应检查&修整呼吸器&防砂罩!更换密封圈%

($!$!$(#同步电动机的磁极绕组和阻尼绕组检查!应符合下列规定’

(()磁极绕组和键应紧固!接头焊接应良好!对地绝缘电阻应大于%6’>6"

($)阻尼绕组无开焊&断裂和移位!阻尼端环焊接良好%

($!$!$)#大型电动机轴承对机座的绝缘电阻的测量!应符合下列规定’

(()应使用(%%%‘兆欧表测量!检修前后其值均应大于%6’>6"

($)有油管连接时!在油管安装后进行%

*&-$*
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($!$!$+#大中型电动机组装后定子与转子之间间隙的测量!应符合下列规定"

#($可用量隙片测量电动机前%后两端!上%下%左%右各.处的定子与转子

间隙!最大%最小值与平均值之差不大于平均值的(%N&若电动机端盖只有+处

测量位置!则测+点!允许差值同测.点的规定&

#$$(%%%L] 及以上电动机!如上间隙较下间隙大%6(%"%6(’22时亦为

合格’

($!$!$",#大修后试验应符合现行行业标准 (电气设备预防性试验规程)的规定’

($!$%#大修后技术要求应符合下列规定"

($!$%$"#空转试机应符合下列规定"

#($空转%6’"(6%K无异状 #小型电动机可缩短$&

#$$在电源电压平衡!测三相空载电流时!任一相与三相平均值偏差均不大

于(%N&

#+$测振动!应符合现行国家标准 (旋转电机振动测定方法及极限)的规定&

#.$井用潜水电动机内腔必须充满清水!放置($K后!测量引出电缆及绕组绝

缘电阻!其值应符合-6+6+6$ #$$的规定&通电后!电动机应转动自如%平稳!

无异音!无卡阻停滞现象&空转测得振动速度有效值不大于现行国家标准 (井用潜

水三相异步电动机).6(&表(+的规定’

($!$%$##带负荷试机应符合下列规定"

#($各部位检查无异状!运行电流%各部分温度和振动符合规定&

#$$试运$.K!正常后!方可转入正式运行’

($%#变压器

($%$"#日常保养项目%内容!应符合下列规定"

($%$"$"#应保持变压器及周围环境的整洁’

($%$"$##油枕的油位低于正常范围时!应及时补充同牌号%合格的绝缘油’

+’L‘及以上变压器应进行油的简化试验’

($%$"$!#吸潮剂失效时应及时更换’

($%$"$%#防爆管隔膜有裂纹应更换’

($%$"$&#渗漏油处应及时处理’

($%$"$’#有载调压变压器的切换开关动作次数达到制造厂的规定时!应进行

检修’

*--$*
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($%$##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

($%$#$"#瓷套管应清除尘土!油垢"并应无裂纹!破损!闪络放电痕迹和松动$

密封胶垫应无老化龟裂"渗漏油时应压紧或更换%

($%$#$##油箱外壳及附属装置的清扫!检查"应符合下列规定#

&(’各部位!各部分清洁"油漆完好"油箱与油枕!散热器!防爆管和气体继

电器等各接合面紧密$

&$’清除油枕集泥器中的水和污泥"油位计玻璃管应清晰透明!无破裂"不渗

油$油量不足时"应符合本规程-6.6(6$的规定$

&+’气体继电器油路畅通"档板式气体缎电器试验跳闸触点灵活可靠$

&.’呼吸器玻璃罩完整清晰"出气瓣不得堵塞$

&’’温度计指示正确"温度报警整定值符合要求"测温管内变压器油应充满"

必须清除水或污物$

&&’各阀门不堵塞!不渗漏油"转动部分必须灵活"开关位置标注明显"实际

开!关位置符合运行要求$

&-’冷却风扇无变形和受损"转动灵活"风扇电动机外部清洁无油污%

($%$#$!#各接线处连接应紧密"导线应无损伤!断股%

($%$#$%#变压器一!二次绕组间及对地"冷却风扇电动机绕组及引线对地"气体

继电器和温度继电器引线间及对地的绝缘电阻测量"应符合下列规定#

&(’变压器绕组绝缘电阻值不小于现行行业标准 (电气设备预防性试验规程)

的规定$

&$’绕组电压等级在’%%‘及以下"其绝缘电阻值不应小于(%>6"其余部分

绝缘电阻值不小于(>6$

&+’以变压器上层油温作为测绝缘电阻值的温度$

&.’在同一温度下"本次测的绕组绝缘电阻值与上次测的数值比较"下降

+%N"’%N时"及时查找原因%

($%$#$&#绝缘温度(%"+%V"额定电压为+’L‘及以下者"吸收比 &J&%*J(’’不

宜小于(6+%

($%$#$’#接地装置连接应紧固!可靠"无锈蚀"多股导线应无断股%

($%$!#预防性试验应符合现行行业标准 (电气设备预防性试验规程)的规定%

($&#配电装置

+,-$+
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($&$"#日常保养项日!内容"应符合下列规定#

($&$"$"#保持配电装置区域内的整洁$

($&$"$##严格监视其运行状态$

($&$"$!#充油设备油量不足应补充"油质变坏应更换$

($&$"$%#出现故障时"应进行维护检修$

($&$##定期维护项目!内容"应符合下列规定#

($&$#$"#清除各部位!各部件的积尘!污垢$

($&$#$##母线表面应光洁平整"无裂损$软母线应无断股!烧伤"弧垂应符合设

计要求%硬母线伸缩接头装置有断片应剪掉"超过(&.必须更换"有腐蚀层应

处理$

($&$#$!#架构及各部位螺栓应紧固$混凝土架构应无严重裂纹和脱落"钢架构应

无锈蚀$

($&$#$%#各部位瓷绝缘应完好"无爬闪痕迹"瓷铁胶合处无松动$

($&$#$&#各导电部分连接点应紧密$

($&$#$’#充油设备出气孔 ’或出气瓣(应畅通"油量不足应补充"油质变质应

更换$

($&$#$(#操作和传动机构的各部件应完好!无变形"各部位销子!螺丝等紧固件

不得松动和短缺"分!合闸必须灵活可靠$

($&$#$)#各处接地线应完好"连接紧固"接触良好$

($&$#$+#二次回路导线绝缘电阻值应大于(>6"潮湿场所"不得低于%6’>6$

($&$#$",#抽屉式和手车式配电柜的检查"应符合下列规定#

’((推!拉灵活!轻便"无卡阻和碰撞现象%

’$(动!静触头中心线一致"接触紧密%

’+(机械和电气联锁动作必须准确!可靠%

’.(手车柜安全隔板启闭灵活%

’’(控制回路插接件连接紧密"接触良好%

’&(柜内照明完好%

’-(柜内控制电缆固定牢固"不得妨碍手车的进出%

’,(抽屉!手车与柜体的接地触头接触紧密"抽屉!手车推入时其触头比主触

头先接触"抽出时相反$

)/-$)
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($&$#$""#高压断路器的检查!清扫"应符合下列规定#

$(%升降器!滑轮及钢丝绳等完好"动作灵活&

$$%缓冲器固定牢固"动作灵活"无卡阻回跳现象"缓冲作用良好"分闸弹簧

特性符合产品技术要求&

$+%油位指示器!油节门完整"油节门转动灵活"油标管透明!无裂损&

$.%框架各部位螺丝必须紧固"焊缝不得开裂"各部位无锈蚀&

$’%软铜连接片有断裂时剪掉"超过三片及以上时更换&

$&%绝缘拐臂有损伤时更换"受潮时干燥处理&

$-%可用工频耐压法检查真空断路器的真空度"耐压低于其产品规定数值时"

更换新灭弧室&

$,%六氟化硫 $U0&%断路器充气压力表的指示值"不应低于其产品最低运行

压力&

$/%测量绝缘电阻"其值不宜小于现行行业标准 ’电气设备预防性试验规程(

的规定&

$(%%直流接触器及辅助开关动作准确!可靠"触头无烧痕"灭弧罩无损伤!

变形)

($&$#$"##高压隔离开关!负荷开关的检查!清扫"应符合下列规定#

$(%刀片与固定触头无烧痕或麻点"接触面平整!清洁)负荷开关灭弧罩完

好"并清除罩内炭质&

$$%刀片与固定触头接触紧密"接触电阻不大于其产品技术标准的规定&

$+%三相联动刀片的分!合应同步"其前后相差"(%L‘及以下"不大于

+22"+’L‘不大于’22&

$.%刀片合上后与支持瓷瓶间距在+"’22之间"不得有撞击现象&

$’%分闸后"刀片与固定触头间垂直距离及刀片转动角度符合本产品技术标准

的规定&

$&%额定电压为+"(’L‘时"绝缘电阻不应小于+%%>6"额定电压+’L‘"

绝缘电阻不应小于(%%%>6&

$-%经五次分!合闸操作试验无异状)

($&$#$"!#高压熔断器的检查!清扫"应符合下列规定#

$(%熔丝管完好!焊接严密"保护环牢固&

*%,$*
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!$"熔丝规格与负荷相匹配 !不包括电压互感器一次熔丝"#

!+"跌落式熔断器完好$熔丝管无变形%堵塞#消弧角 !罩"无变形%变位和

烧伤情况$拉%合灵活$动静触头接触良好%可靠&

($&$#$"%#高压电压%电流互感器的检查$清扫$应符合下列规定’

!("环氧树脂绝缘电压%电流互感器$应无放电%烧伤痕迹$铁心紧密$无变

形%锈蚀现象#

!$"电压互感器一%二次熔丝规格符合要求#

!+"充油电压互感器油位不得低于油箱盖下(’22$充油电流互感器油位在油

标线范围内#

!."绝缘电阻值符合本规程-6.6$6.!("%!$"的规定&

($&$#$"&#电力电容器的检查%清扫$应符合下列规定’

!("油箱无明显凹凸%渗漏油%锈蚀和掉漆现象#

!$"熔断器完好无损$固定接触良好$其额定电流符合保护要求#

!+"运行中表面温度不超过’’V#

!."放电回路及指示灯完好#

!’"通风道畅通$风机运行正常无异音#

!&"双极对外壳绝缘电阻值不小于现行行业标准 (电气设备预防性试验规程)

的规定&

($&$#$"’#低压电器的检查%清扫$应符合下列规定’

!("刀开关的刀片与固定触头接触良好$无蚀伤%氧化过热痕迹$大电流的触

头与刀片间可适量涂些凡士林油#双投开关在分闸位置刀片应可靠固定$不得使刀

片有自行合闸的可能#铁壳开关闭锁正常可靠$速断弹簧无锈蚀变形#

!$"熔断器的指示器方向应装在便于观察处#瓷质熔断器安装在金属板上时$

其底座应垫软绝缘衬垫#无填料式熔断器应紧固接触点$插座刀口应涂凡士林油#

熔管内部有烧损时$应清除积炭$必要时应更换#

!+"自动开关%交流接触器主触头压力弹簧无过热$动%静触头接触良好$触

头有烧伤应磨光$磨损厚度超过(22应更换#三相应同时闭合$每相接触电阻不

应大于’%%26$三相之差不应超过c(%N#分%合闸动作灵活可靠$电磁铁吸合无

异音%错位现象$吸合线圈绝缘和接头无损伤#清除消弧室的积尘%炭质及金属

细末#

*(,$*
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!."自动开关#磁力启动器热元件的连接处无过热$电流整定值与负荷相匹

配%可逆启动器联锁装置必须动作准确#可靠%

!’"装有电源联锁的低压电器$必须做传动试验$动作正确#可靠%

!&"低压电流互感器$铁芯无异状$线圈无损伤%

!-"测量绝缘电阻$母线相间及对地绝缘电阻不应小于(%%>6%刀开关#熔

断器#自动开关#接触器和互感器等器件的相间及对地绝缘电阻不应小于(%>6%

二次回路对地绝缘电阻不应小于(>6&

($&$#$"(#过电压保护装置的检查#清扫$应符合下列规定’

!("阀型避雷器的瓷套有裂纹或密封不严应及时更换$表面有轻微碰伤者应进

行泄漏和工频耐压试验$合格后$方可投入运行%0R#0!=型内部并联电阻接触

不良时$应及时更换%

!$"管型避雷器的内部有污物或昆虫堵塞时$应抽出棒型电极用特制探针清

除%外部间隙电极有放电#烧伤痕迹的$应及时磨光或更换电极%管子漆层有裂

纹#发黑和起皱纹$避雷器有损伤及动作三次以上$应及时更换%清扫检查后$按

其产品技术标准的规定或设计规定调整外部间隙%

!+"放电记录器密封完好$动作可靠%

!."避雷针和架构应除锈防腐&

($&$#$")#控制#信号#直流盘的检查#清扫$应符合下列规定’

!("各控制#转换开关动作灵活#可靠$接触良好$损伤失灵者应更换%

!$"信号灯#光字牌无损坏$与灯口接触良好$指示明显#正确$附件齐全

完好%

!+"熔断器完整#无损伤$熔丝规格符合保护要求%

!."汇流母线涂色鲜明$标志清楚%

!’"指示仪表无损伤$指针动作正常$指示正确%

!&"试验传动报警音响和灯光信号灵敏#正确#可靠%

!-"测元器件和回路导线的绝缘电阻$应不低于(>6&

($&$#$"+#继电保护装置的检查#清扫#校验$应符合下列规定’

!("进行内部和机械部分的检查#清理%

!$"测量绝缘电阻%

!+"校验继电器整定值和特性参数%

($,$(

第一部分#城市供水标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!."检查#清扫#校验应符合现行行业标准 $继电保护及系统自动装置检验条

例%的规定&

($&$#$#,#直流设备的检查#清扫’应符合下列规定(

!("铅蓄电池组应符合现行行业标准 $蓄电池运行规程%的规定)镉镍蓄电池

组应符合制造厂的使用维护说明书的规定&

!$"维修硅整流装置应符合下列规定(

!9"焊接导线无脱焊#碰壳#短路’导线绝缘完好)

!C"各元#部件完整无损’散热器与整流元件接触良好’测试整流元件性能

应符合产品的技术标准)

!M"插接件#印刷线路板无变形#无腐蚀#无伤损)

!B"元器件出厂调整定位标志无错位)

!Z"绝缘电阻值不小于(>6’测量时’整流元件必须短路’严禁测量印刷线

路插件板&

($&$#$#"#接地装置的检查应符合下列规定(

!("检查接地线 !包括重复接地线"应符合下列规定(

!9"接触良好’无松动脱落#砸伤#碰断及腐蚀现象)

!C"地面以下’%M2以上部分的接地线腐蚀严重时’应及时处理)

!M"明敷设的接地线或接零线 !包括三相五线制的保护零线"表面涂漆脱落

时’应及时补涂)

!B"接地线截面应符合设计要求&

!$"接地体被洪水冲刷露出地面’应及时进行恢复维修’其周围不得堆放有强

烈腐蚀性的物质&

!+"测量接地电阻值应符合下列规定(

!9"变电站#车间保护接地和变压器中性点接地电阻不大于.6)

!C"独立避雷针’不大于(%6 !工频接地电阻")

!M"烟囱或水塔上避雷针’不大于+%6)

!B"电力线路架空避雷线的接地电阻根据土壤电阻率的不同’宜符合表-6’6$
的规定)

!Z"变#配电站进线上的避雷器接地电阻应与变电站保护接地电阻相同)

*+,$*
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表-6’6$#电力线路架空避雷线接地电阻值

土壤电阻率!6"2# 接地电阻!6#

(%%及以下 ’(%

(%%以上至’%% ’(’

’%%以上至(%%% ’$%

(%%%以上至$%%% ’$’

$%%%以上 ’+%

## !_#大接地短路电流系统$不大于%6’6%

($&$!#预防性试验应符合现行行业标准 &电气设备预防性试验规程’的规定%

($&$%#大修理项目(内容(质量$应符合下列规定)

($&$%$"#高压断路器大修应符合下列规定)

!(#进行大修前检查(数据测量及性能试验$并做好各项记录*

!$#符合本规程-6’6$6("-6’6$6((规定的各项内容*

!+#全面检查(维修(调整操作机构与传动机构$达到操作灵活(可靠*

!.#及时更换有缺陷的套管和套管中的油*

!’#解体检修消弧室$消除污垢和炭质$保持绝缘筒(消弧片等洁净$受潮应

进行干燥处理$损伤应及时更换*

!&#动(静触头平整光洁$烧伤严重应及时更换*

!-#测电流互感器绝缘电阻$不合格的$应及时更换*

!,#渗漏油的节门(油标管应更换$排气管畅通无堵塞(清洁*

!/#进行低电压合(分闸试验$直流接触器与合闸电磁铁最低动作电压应大于

操作额定电压的+%N",%N !有重合闸者大于+%N"&’N#$返回电压应大于额定

电压的(%N以上*分闸线圈的最低动作电压应大于操作额定电压的+%N"&’N*

!(%#按制造厂使用维护说明书的规定$调整(测量其特性和参数$并达到其

产品技术标准*

!((#外壳刷漆均匀(光洁*

!($#大修后应进行全项目试验$并应符合本规程-6’6+的规定%

($&$%$##低压配电装置大修$应符合下列规定)

!(#符合本规程-6’6$6(&的有关规定*

".,$"
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!$"校验交流接触器吸引线圈#施加电压为额定值的,’N"(%’N时#能可靠

工作#电压低于额定值的.%N时#能可靠释放$

!+"校验自动开关的分励和失压脱扣器#施加电压为额定值的-’N"(%’N
时#能可靠工作$

!."及时更换不能继续使用的元%器件&

($’#(%L‘及以下电力架空线路

($’$"#日常保养项目%内容#应符合下列规起定’

($’$"$"#线路名称及杆号的标示应保持清楚&

($’$"$##线路附近的树木与导线之间的距离小于规定时#应及时剪枝或伐树&

($’$"$!#电杆杆身的倾斜#使杆稍的位移大于杆高的(N时#应正杆&偏离线路

中心线 !错位"不得大于(%%22&

($’$"$%#钢筋混凝土电杆有露筋或混凝土脱落者#应将钢筋上的铁锈清除后补抹

混凝土#严重时应换杆&

($’$"$&#拉线松弛应绷紧#戗杆不正者应调正并固定牢固&

($’$"$’#损坏的接地引下线与接地极连接的修复应牢固#接触必须良好&

($’$##定期维护项目%内容#应符合下列规定’

($’$#$"#架空线的清扫%检查#应符合下列规定’

!("预应力钢筋混凝土杆无纵向或横向裂纹$非预应力钢筋混凝土杆无纵向裂

纹#横向裂纹宽度不超过%6$22#长度不超过电杆周长的((+#杆身弯曲值不超过

杆长的$((%%%$杆身倾斜不超过本规程-6&6(6+的规定$

!$"横担在水平安装时#其端部最大歪斜不得超过横担长度的(N#角铁横担

无变形$

!+"清除绝缘子灰尘#及时更换有裂纹%破损%闪络或击穿等现象的绝缘子$

绝缘子螺杆不得弯曲和活动#绝缘子固定应牢固$

!."导线完好#连接处无氧化%过热现象#弧垂调整和交叉跨越距离符合设计

和有关标准的规定$

!’"导线悬挂点绑线不得松脱#绝缘子螺栓不得松动%退扣$

!&"悬式绝缘子开口销子%弹簧销子完整齐全#金属部分无磨损$

!-"护线条%卡箍不松动%磨线$

!,"拉线不松弛%断股#拉桩及戗杆不歪斜#抱箍无锈蚀%松动现象&

)’,$)
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($’$#$##应测量架空线路上的油断路器及隔离开关绝缘电阻!其值不应小

于’%%>6"

($’$#$!#油断路器油面应正常!缺油应补充合格的绝缘油!渗漏应处理"

($’$!#大修应包括下列内容#

($’$!$"#完成本规程-6&6$中的各项!并符合规定"

($’$!$##更换或加固电杆"

($’$!$!#更换或修补导线"

($’$!$%#导线三相垂弧调整一致"

($’$!$&#更换不合格的绝缘子"

($’$!$’#改善接地装置"

($’$!$(#加固杆基"

($’$!$)#处理不合格的交叉跨越"

($(#(%L‘及以下电力电缆线路

($($"#日常保养项目$内容!应符合下列规定#

($($"$"#电力系统上的备用电缆应长期充电!防止受潮"

($($"$##停止运行.,K以上的电缆!运行前应测绝缘电阻!其值不应小于上次在

相同温度下的值的-%N"

($($##定期维护项目$内容!应符合下列规定#

($($#$"#电缆头瓷套管应无尘土$污物$裂纹$破损和放电痕迹"

($($#$##油浸纸绝缘电缆的电缆头不应渗$漏油"

($($#$!#充有绝缘胶的室外电缆头应打开盖堵检查!绝缘胶不应塌陷!内部不应

结露积水"

($($#$%#引线接头不应发热$锈蚀"

($($#$&#电缆头接地线连接处应接触良好$牢固"

($($!#预防性试验应符合现行行业标准 %电气设备预防性试验规程&的规定"

($)#仪器仪表

($)$"#仪器$仪表的维护$检定通用要求!应符合下列规定#

($)$"$"#使用前必须了解工作原理和技术性能"使用时应保持各部件完整!清洁

无锈蚀!玻璃透明!表盘标尺刻度清晰!铭牌$标记$铅封完好!定期检查更换防

潮剂!保证仪器$仪表电气线路元件完好无腐蚀"仪表间$表井室应清洁!无

’&,$’
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积水!

($)$"$##贵重精密仪器的电源应安装稳压器!仪器除有特殊要求需单设接地系统

外"可装设统一接地线"但严禁与其他强电设备共地和电源零线相接!接地线电阻

应小于.6"每年.#’月测试一次"保证接地可靠!

($)$"$!#大型检测分析仪器"不得随意搬动!如必须搬动"除应做好记录外"搬

动后必须经国家法定计量部门检定通过方可使用!

($)$"$%#日常维护检修清洗零部件宜用酒精#丙酮#超声波#清洗器等进行清

洗!但塑料件清洗严禁使用丙酮"金属件严禁使用汽油#煤油等!

($)$"$&#日常的维护检修"应由经考核合格#持有证件的计量人员与仪表工负

责!在检修中未经上级计量管理部门同意不得擅自调整改变仪表系数或倍数!

($)$"$’#仪器仪表发生故障时"应由专业修理人员修理!修理后"应按检定规程

检定"合格后方能投入使用"无检定规程的"可根据说明书的要求进行检查或采用

对比法进行验证!贵重引进仪器出现故障"不得自行拆卸"应与生产厂联系处理!

($)$"$(#国家强制检定的仪器#仪表"应按期送技术监督部门检定修理"非强制

检定的仪器#仪表可参照标准进行周期检定"定期送检!

($)$"$)#自行检定的仪器#仪表"计量器具 $如长度#压力#真空#天平#衡

器#电磁#水质化验用仪表等%应经过本地区技术监督局的授权方可进行检定!

($)$"$+#对国家尚未制定相关标准的引进仪器#仪表"引进单位应参照该仪器#

仪表的说明书"制定维护保养及使用规程!

($)$"$",#对运行中的大口径流量计"可采用比对法进行在线检定!

($)$"$""#应建立完整的维护#检定和修理档案!

($)$##各种流量计的维护#检定"应符合下列规定&

($)$#$"#插入式涡轮流量计的维护#检定"应符合下列规定&

$(%根据水质每季或每半年应将插入涡轮头提出"进行如下检查修理并做好

记录&

$9%检查叶轮轴和轴头的配合间隙"大于%6+22时应及时更换’

$C%检查叶轮与导向件的端面距离"小于%6’22时应及时更换’

$$%涡轮头 $杆%插入长度应经严格计算并符合说明书中的要求’

$+%对插入螺杆应定期除锈清理并涂耐水防锈油脂’

$.%更换涡轮头后"必须依据新涡轮头的系数重新确定仪表常数a’

(-,$(
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!’"用’%%‘兆欧表检测变送器与前置放大器的连接导线#其对地绝缘电阻不

得小于$%>6$

!&"变送器及二次仪表损坏时#应及时修理或更换%

($)$#$##超声波流量计的维护&检定#应符合下列规定’

!("每年检查超声波流量计的探头&管道与粘接处的锈蚀情况#并重新打磨光

洁#涂新硅脂#安装时测量波形信号是否正常$

!$"精确测量管壁厚度#重新输入参数并记入档案$

!+"检查清洗二次仪表#更换干燥剂$

!."装有电热器的仪表盘#检查电热器的线路及绝缘电阻并符合规定$

!’"检查地线和传导电缆是否完好有效%

($)$#$!#电磁流量计的维护&检定#应符合下列规定’

!("每季度检查转换器的零点漂移情况#零点漂移时#应查明原因并修复

正常$

!$"根据使用情况定期清洗电极$

!+"定期检查充电电池是否完好#自动充&断电系统是否有效$

!."定期检查清扫转换器&计算器和传导电缆#符合使用要求$

!’"定期检查接地线#接地电阻应小于(%6%

($)$#$%#比例式流量计的维护&检定#应符合下列规定’

!("每季度用压差计标定跨表 !分流表"的倍数#倍数变化较大时#应查明原

因并上报#未经批准不应随意变动$

!$"管路或零部件变动时#应重新标定系数和倍数$

!+"在标定系数或周期检定前#应做好管路及部件的清理除锈工作#并更换新

的分流水表#使其在一个周期内稳定工作%

($)$!#压力&真空表的维护&检定#应符合下列规定’

($)$!$"#在正常情况下应每年送计量部门检定一次#中间损坏或发现不准时应立

即更换或送检%

($)$!$##检定方法应符合现行行业标准 (弹簧式一般压力表&压力真空表及真空

表检定规程)的规定%

($)$%#电流表&电压表&功率表&电能表 !电度表"的维护检定#应符合下列

规定’

*,,$*
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($)$%$"#电流表!电压表!功率表的检定"应符合现行行业标准 #三表检定规

程$的规定%

($)$%$##电能表 &电度表’的检定应符合现行行业标准 #交流电能表 &电度表’

检定规程$的规定%

($)$%$!#仪表经检定超过允许误差时应修理"现场检定发现问题后应换装备用合

格仪表%

($)$&#水质检验仪器的维护!检定"应符合下列规定(

($)$&$"#浊度仪的维护!检定"应符合下列规定)

&(’定期对过滤器!水箱!脱泡槽彻底清洗(

&$’镜片表面有污物时"先用吸耳球将光学镜片上微细毛尘清除(必要时用镜

头纸或少许无水酒精轻轻擦拭(

&+’光源!亮度不足时"应更换新光源(

&.’每月必须用标准液分档标定一次(

&’’经常检查零点和满度的漂移"超差时应调整或修理(

&&’按说明书要求安排仪器的工作环境%

($)$&$##余氯检测仪的维护!检定"应符合下列规定)

&(’余氯检测仪宜安装在防腐!防晒!干燥的房间(

&$’按说明书的要求定期进行维护!标定(

&+’余氯检测仪应使用稳压电源"日常维护应注意稳压源的稳压情况"避免检

测数据记录出现阶越曲线(

&.’可用目测法检测余氯"标准余氯管在管口端应严格密封存放"并注意防

晒!低温!干燥%

($)$&$!#分光光度仪 &含红外!紫外!可见光!原子吸收!荧光等分光光度仪’

的维护!检定"应符合下列规定)

&(’维护仅严格限于如下范围)

&9’外部镜片的定期擦拭"方法应符合本规程-6,6’6(&$’的规定(

&C’易损部件的更换(

&M’冷却循环水的定期更换(

&B’打印机械部位的定期润滑(

&Z’原子吸收仪用元素灯的调整与更换(

*/,$*
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!_"电路系统中各种指示表头的维护#

!$"此类仪器安装必须有接地系统$仪器室恒温%恒湿装置应保持运行正常$

仪器散热良好#

!+"仪器附属设备应定期进行除尘%擦拭和通风等#

($)$&$%#有机分析仪器 !含色谱%质谱%液相等分析仪器"的维护检定$应符合

下列规定&

!("定期对传感器系统进行清洗或更换检测器’

!$"定期检查加热系统%温度传感器%温度保护器$发现问题及时由专业人员

修理’

!+"定期检查气路系统%去氢器%气体过滤装置$定期更换过滤材料’

!."定期润滑终端显示系统中的打印机%记录仪$并检查色带或针头是否需要

更换#

)#安#全

)$"#氯%氨使用安全

)$"$"#供水厂应建立加氯%加氨间的岗位责任制度$巡回检查制度$交接班制度

和事故处理报告制度以及操作%检修的企业标准#并应做好运行记录$交接传事记

录$维护检修记录和氯%氨瓶登记使用记录#

)$"$##氯气的使用%贮存%运输以及泄漏与抢救$应符合现行的国家标准 (氯气

安全规程)的规定#

)$"$!#氨气的使用%贮存%运输以及泄漏与抢救$应参照现行国家标准 (氯气安

全规程)的有关规定#

)$"$%#氯气瓶%氨气瓶的使用管理$应符合现行 (气瓶安全监察规程)的规定#

)$"$&#氯%氨瓶入库前$应进行登记验收$包括入库日期%钢瓶编号%充装量和

验收人姓名#

)$"$’#氯%氨瓶从贮存之日起$应每隔$%B开闭阀门一次$检查阀门是否正常#

)$"$(#先入库的氯%氨瓶必须先使用#

)$"$)#投入使用的卧置氯%氨瓶两个主阀门应垂直放置#

)$"$+#使用时应清除阀门出口的脏物$导管连接处应用氨水检查有无泄漏#

)$"$",#使用中的氯%氨瓶应挂上 *正常使用+的标志牌$已用完的氯%氨瓶应

,%/$,
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标明 !已用完"的字样#

)$##电气安全

)$#$"#供水厂电气工作人员应符合现行行业标准 $电业安全工作规程%中第(6’

条的规定#

)$#$##变电所&配电室应建立岗位责任&交接班&巡回检查&倒停闸操作&安全

用具管理和事故报告等规章制度#并应做好运行&交接&传事&设备缺陷故障&维

护检修以及操作票&工作票等各项原始记录#

)$#$!#变电所&配电室应具备电气线路平面图&布置图&隐蔽工程竣工图以及

一&二次系统图等有关技术图纸#

)$#$%#变电所&配电室安全用具必须配备齐全’并保证安全可靠地使用(试验周

期应符合现行行业标准 $电业安全工作规程%附录d&附录0的规定#

)$#$&#变电所&配电室应设置符合一次线路系统状况的操作模拟板#

)$#$’#值班人员应定时进行高压设备的巡视检查(在巡视检查中应遵守现行行业

标准 $电业安全工作规程%第$6$条的各项规定#

)$#$(#倒闸操作必须符合现行行业标准 $电业安全工作规程%第$6+条的规定#

)$#$)#高压设备全部或部分停电检修时’必须遵守工作票制度’工作许可制度’

工作监护制度’工作间断&转移和终结制度#保证安全的组织措施’应符合现行行

业标准 $电业安全工作规程%第+节的有关规定#

)$#$+#高压设备全部或部分停电检修时’必须按要求在完成停电&验电&装设接

地线&悬挂标示牌和装设遮拦等保证安全的技术措施后’方可进行工作#保证安全

的技术措施’应符合现行行业标准 $电业安全工作规程%第.节的有关规定#

)$#$",#供水厂高压设备和架空线路不得带电作业#低压设备带电工作应符合有

关标准的规定’并须经主管电气负责人批准’同时设专人监护#

)$#$""#架空线路进行检修时’供水厂变电所&配电室中的操作’应符合现行行

业标准 $电业安全工作规程%第’节的有关规定(检修人员必须按本规程,6$6,和

,6$6/的有关规定’在完成保证安全的组织措施和保证安全的技术措施后’方可进

行工作(遇有五级以上大风以及大雨&雷电等情况’应停止作业#

)$#$"##在继电保护&仪表等二次回路上的操作’必须符合现行行业标准 $电业

)(/$)
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安全工作规程!第(%节的有关规定"

)$#$"!#电气设备进行各项试验#必须符合现行行业标准 $电业安全工作规程!

第((节的有关规定"

)$#$"%#电力电缆的维护检修或新电力电缆的敷设#必须符合现行行业标准 $电

业安全工作规程!第($节的有关规定"

%$/$%
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附录*#聚合氯化铝检测方法

*$"#密#度

*$"$"#比重计测定法应符合下列规定!

*$"$"$"#仪器应包括!$’%2?无色玻璃量筒"波美比重计 #分度值%6(*Z$"玻

璃搅拌棒%

*$"$"$##检测步骤应符合下列规定!

取$’%2?液体聚合氯化铝试样于量筒之中&充分搅拌均匀&再将量筒置于

$%V水浴中恒温静置&使试样中气泡逸出&然后将比重计轻轻放入试液内&不得使

液体粘附到比重计露出部分&待其下沉停止后&读取比重计刻度与液面接触线以上

的读数&即为试液的密度%

*$"$##称量法应符合下列规定!

*$"$#$"#仪器应包括!精密天平"’%2?烧杯"$’2?移液管%

*$"$#$##检测步骤应符合下列规定!

取干燥恒重的’%2?烧杯一只&用天平称量烧杯重量&而后准确移取充分混匀

的聚合氯化铝试样$’2?于烧杯之中&称量烧杯与试样总重%

*$"$#$!#计算应采用下式!

"O #.MGW.M$’-O #.MGW.M$’$’6% #X6(6$$

式中#"(((试样密度 #7’2?$"

.MG(((烧杯与试样重量 #7$"

.M(((烧杯重量 #7$"

-(((移取试样量 #2?$%

*$##水不溶物

*$#$"#仪器应包括!$’%2?烧杯一个"+4砂芯漏斗一个"精密天平"抽滤器%

*$#$##试剂应为(N硝酸银溶液%

*$#$!#检测步骤应符合下列规定!

准确称取(%7试样或’7固体聚合氯化铝&置于$’%2?烧杯中&加入$%%2?蒸

)+/$)
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馏水摇匀!加热至沸"然后用(%’"((%V的干燥箱干燥恒重的+4砂芯漏斗!趁热

抽滤"用热蒸馏水洗涤滤渣至用(N硝酸银溶液检查滤液中无氯离子反应为止"将

滤渣连同漏斗在(%’"((%V的干燥箱内干燥至恒重"

*$#$%#计算应采用下式#

:NO $._%iW._&’.UXZQ(%% $X6$6.&

式中#._%i(((漏斗和水不溶物的重量 $7&)

._(((漏斗的重量 $7&)

.UXZ(((聚合氯化铝试样重量 $7&"

*$!#H7#值

;<值检测!应取(%%2?液体聚合氯化铝试样于(%%2?烧杯中混匀!用酸度计

测量;<值"

*$%#氧化铝

*$%$"#仪器应包括#烧杯)’%2?滴定管$支)(%%%2?容量瓶)$’%2?锥形瓶若

干)(%2?吸管等"

*$%$##试剂应符合下列规定#

*$%$#$"#%6%.2D?’(乙二胺四乙酸二钠标准溶液#称取(.6/7溶于蒸馏水中!并

稀释到(%%%2?!按下列方法标定其准确浓度#

用吸管吸取(%2?%6%.2D?’(标准锌溶液!加入蒸馏水至’%2?!加缓冲液.2?
和+滴铬蓝黑指示剂"混匀用d=#X滴定至指示剂的颜色由葡萄红色将变为浅蓝

色"记下读数!按下式计算d=#X的浓度#

&ZO-kQ&k’-Z $X6.6$W(&

式中#&Z(((所求d=#XW$89的摩尔浓度 $2D?’?&)

&k(标准锌溶液的摩尔浓度 $2D?’?&)

-k(吸取标准锌的毫升数 $2?&)

-Z(((消耗d=#XW$89毫升数 $2?&"

*$%$#$##缓冲液#取$%7氯化铵 $8<.!?&溶于少量蒸馏水中!加入(%%23浓

氨水 $质量相对密度%6/&中!然后用蒸馏水稀释至(%%%2?"

*$%$#$!#铬蓝黑指示剂#称取%6(7铬蓝黑 $预先用研钵研细&!溶于’2?浓氨水

%./$%
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中!再加入$%2?乙醇"

*$%$#$%#锌标液%6%.2D?#($准确称取$6&(’$7分析纯锌粒!放入$’%2?锥形瓶

中!加入+%".%2?(b(<!(!微热使其溶解"再放入((容量瓶中!用纯净蒸馏

水稀释至刻度!混合均匀"按下列公式计算锌的准确浓度$

&kO.k#&’6+, %X6.6$W$&

式中#.k’’’每升溶液中锌的重量 %7&(

&k’’’锌的摩尔浓度 %2D?#(&"

*$%$#$&#乙酸W乙酸钠缓冲液 %;<’"&&$称取$%%7乙酸钠!溶于蒸馏水中!

加入+%2?冰乙酸!用蒸馏水稀释至(%%%2?"

*$%$#$’#二甲酚橙指示液$称取%6’7二甲酚橙溶于(%%2?蒸馏水 %或乙醇&中"

*$%$#$(#%6%.2D?#?硝酸铅标液$称取(+6$’7硝酸铅溶于蒸馏水中!加入+2?
冰醋酸!稀释至(%%%2?!按下列方法标定$

取$’2?d=#XW$89标准溶液于’%%2?锥形瓶中!加入(’2?乙酸W乙酸钠缓

冲溶液!&%2?蒸馏永及+".滴二甲酚橙指示液!用硝酸铅标准溶液滴定至橙色为

终点"

-ZO$’6%#- %X6.6$W+&

式中#-Z’’’与(2?硝酸铅标准溶液相当的d=#XW$89标准液的体积 %2(&(

-’’’滴定用去硝酸铅标准溶液体积 %2(&"

*$%$#$)#氟化钾$(%N溶液"

*$%$#$+#(2D?#(硝酸$取&+2?浓硝酸稀释到(%%%2?"

*$%$!#检测步骤应符合下列规定$

准确称取液体聚合氯化铝试样(%7或固体试样’7!置于烧杯中!加入,%2?蒸

馏水!待溶解后移入’%%2?容量瓶中!并用蒸馏水稀释至刻度!摇匀!静置片刻"

准确取配好的试样$%2?于另一支锥形瓶中!加入(2D?#(硝酸$2?煮沸$245!冷

却后!准确加入d=#XW$89标准液$’2?%对铝含量而言过量+"’2?&!以乙酸

W乙酸钠溶液调;<值约等于+后!煮沸$245"冷却后再加乙酸W乙酸钠约’2?
%;<’"&&及二甲酚橙+".滴!用硝酸铅标准溶液滴定至溶液由淡黄变为微红色

%不记硝酸铅量&"于滴定后的溶液中加(%N氟化钾(’2?!加热煮沸$245!冷却后

再用硝酸铅标准溶液滴定至终点"记下此次滴定所消耗硝酸铅标准溶液体积"

*$%$%#计算应采用下式$

)’/$)
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+($:+NO--Z&Z%6%’%/,.UXZN
!X6.6.W$"

式中#-###摘定时硝酸铅标准溶液用量 !2?"$

-Z###与(2?硝酸铅标准溶液相当的d=#XW$89标准溶液 !2?"$

&Z###d=#XW$89标准溶液的摩尔浓度 !2D?%?"$

.UXZ###所取聚合氯化铝试样的重量 !7"$

%6%’%/,###每毫摩尔d=#XW$89相当X?$:+的重量 !7%2D?"&

*$&#碱化度

*$&$"#仪器应包括’’%2?酸碱滴定管各一支$$%%2?锥形瓶若干$表面皿$水

浴锅等&

*$&$##试剂应符合下列规定’

*$&$#$"#%6’2D?%?氢氧化钠标准溶液’取$%7氢氧化钠溶于新煮沸并冷却的蒸

馏水中(移入(%%%2?容量瓶(并用上述蒸馏水稀释到刻度(储存于带胶塞的玻璃

瓶中&用下述方法标定’

称取+7于(%’"((%V干燥至恒重的基准苯二甲酸氢钾 !准确至%6%%%$7"(溶

于蒸馏水(加+".滴%6’N酚酞指示剂(用%6’2D?%?氢氧化钠标准溶液滴至粉红

色为终点(同时做空白试验&计算应采用下式’

&5O.%!-(W-$"Q%6$%.$ !X6’6$W("

式中#.###苯二甲酸氢钾的重量 !7"$

-(###滴定时氢氧化钠溶液的用量 !2?"$

-$###空白消耗的氢氧化钠溶液的用量 !2?"$

&5###氢氧化钠摩尔浓度 !2D?%?"$

%6$%.$###每毫克当量苯二甲酸氢钾的克数&

*$&$#$##酚酞指示剂’称取$6’7酚酞溶于’%%2?’%N酒精中(再滴加%6%’2D?%

?氢氧化钠标准溶液至粉红色不褪&

*$&$#$!#甲基橙指示剂’溶解纯净甲基橙%6$’7于’%%2?蒸馏水中(贮存于

暗处&

*$&$#$%#’%N氟化钾’称取无水氟化钾$’%7溶于蒸馏水中(并稀释到’%%2?(

用滤纸过滤&

)&/$)
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*$&$#$&#%6’2D?!?盐酸标准溶液"量取.’2?盐酸加蒸馏水稀释至(%%%2?#用

%6’%%%2D?!?的碳酸钠标准溶液标定$

移取(%6%2?%6’2D?!?碳酸钠标准溶液加入+".滴甲基橙指示剂#用%6’2D?!

(盐酸滴至由黄变橙$计算应采用下式"

&KO-9&9!-K %X6’6$W$&

式中#&K’’’所求盐酸摩尔浓度 %2D?!?&(

-9’’’移取碳酸钠标准溶液体积 %2?&(

&9’’’碳酸钠标准溶液的摩尔浓度 %2D?!?&(

-K’’’滴定时盐酸消耗的体积 %2?&$

*$&$#$’#%6’%%%2D?!?碳酸钠标准溶液"精确称取无水碳酸$&6’%%%7溶于煮沸

并冷却的蒸馏水中#稀释到(%%%2?%无水碳酸钠要求于(,%V烘干&$

*$&$!#检测步骤应符合下列规定"

准确称取液体聚合氯化铝试样(6%7或固体试样%6’7#置于$%%2?锥形瓶中#

加蒸馏水$’2?#再准确加入$’2?%6’2D?!?盐酸标准溶液#用表面皿盖好#在水浴

上加热至沸(%245#冷却至室温后#加入’%N氟化钾$’2?混匀#加酚酞指示液.

"’滴#以标定后的%6’2D?!(氢氧化钠标准溶液滴至溶液呈微红色为止$同时#

用$’2?蒸馏水与试样同样条件下作空白试验$

*$&$%#计算应采用下式"

:<NO&5
%-$W-(&Q%6%(-
.GQ(%%

%X6’6.W(&

*NO:<N!X($:+NQ(%% %X6’6.W$&

式中#:<N’’’聚合氯化铝的氢氧根浓度(

&5’’’氢氧化钠的摩尔浓度 %2D?!(&(

-$’’’空白试验氢氧化钠标准溶液用量 %2?&(

-(’’’滴定试样时氢氧化钠标准溶液用量 %2?&(

.G’’’试样的重量 %7&(

*N’’’聚合氯化铝的碱化度(

X?$:+N’’’聚合氯化铝三氯化二铝的浓度$

)-/$)
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附录1#滤料分析法

1$"#含泥率

1$"$"#试剂应采用(%N工业用盐酸!

1$"$##采样方法"滤池冲洗完毕后#降低水位至露出砂层面#然后在砂层面下

(%M2采样!每个滤池采样点应至少$点#如滤池面积超过.%2$#每增加+%2$面

积#可增加一个采样点#各采样点分布应均匀!应将各采样点所得的样品混匀#再

行分析!

1$"$!#步骤"将污砂置于(%’V烘箱内烘干至恒重#冷却后用表面皿称量’"(%7
样品 $精确到%6(7%#然后置于磁蒸发器内#加(%N工业盐酸约’%27#煮沸#在

将泥分用自来水漂净至肉眼不宜觉察止#最后用蒸馏水冲洗一次#烘干后称重!

1$"$%#计算含泥率应采用下式"

#2NO.BGW.;G.;G Q(%% $*6(6.%

式中##2&&&含泥率 $N%’

.BG&&&污砂重 $7%’

.;G&&&清洗后砂重 $7%!

1$##筛#分

1$#$"#应采用如下仪器#并符合下列规定"

1$#$"$"#试验筛"应符合现行国家标准 (试验筛)的有关规定!

1$#$"$##震筛机"应采用偏心震动式震筛机!

1$#$"$!#药物天平"最大称重(%%7#精度%6(7!

1$#$"$%#软毛刷!

1$#$##筛分步骤应符合下列规定"

取代表性滤料’%%7#洗净后置(%’V烘箱中烘干#并冷却#称取(%%7$精确

到%6(7%#置于套在一起的一组试验筛的最上一只筛上#最上一只筛孔最大#从上

到下孔径逐渐减小#底盘放最下部!然后在最上一只筛子上装上盖子#在震筛机上

振动$%245!尽量筛净#通常以每分钟通过筛子的试样重量小于总重量的%6(N作

*,/$*
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为筛分终点!取下套筛"分别倾出各筛上截留的砂粒"并用毛刷轻轻刷净筛上残留

砂粒"称量每个筛上和底盘砂粒的重量!各筛和底盘上的砂重不应小于试样总重的

//N"否则必须重新测定!

1$#$!#筛分记录应采用表*6$6+的格式#

表*6$6+#筛分记录表格式

筛孔径$22%
截流在筛上

试样重量$7%

通过筛子的试样

重量$7% $N%

6( :( :/ :/&2Q(%%

6$ :$ :(% :(%&2Q(%%

6+ :+ :(( :((&2Q(%%

6. :. :($ :($&2Q(%%

6’ :’ :(+ :(+&2Q(%%

6& :& :(. :(.&2Q(%%

6- :- :(’ :(’&2Q(%%

6, :, :(& :(&&2Q(%%

1$#$%#曲线绘制应符合下列规定#

横坐标表示筛孔径"纵坐标表示滤料颗粒通过该孔的重量百分数!在纵坐标

上"自滤料重量百分数为(%N’’%N’&%N和,%N的各相当点"绘出与横坐标平

行的线"这些平行线与筛分曲线相交"从交点分别作横坐标的垂线"各垂足所示的

筛孔径即为滤料各相通过百分数的颗粒粒径"这样"就可确定滤料的有效粒径

$6(%%’平均粒径 $6’%%及不均匀系数 $0,%%和均匀系数 $0&%%!

0,%为通过,%N的粒径除以通过(%N的粒径!

0&%为通过&%N的粒径除以通过(%N的粒径!

6(%O%6.$#6’%O%6&$#6&%O%6&+#6,%O%6,$

1$!#盐酸可溶率

1$!$"#应配备下列仪器#

$(%分析天平(

$$%电热恒温干燥箱(

$+%(%%2?蒸发器(

)//$)
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图*#筛分曲线示意图

!."干燥器#

!’"’%%2?烧杯$

1$!$##应备有下列试剂%

!("(P(盐酸溶液 !一份盐酸用一份蒸馏水稀释"#

!$";<试纸$

1$!$!#可溶率测定步骤应符合下列规定%

将石英砂滤料试样用蒸馏水洗净&在(%’"((%V的干燥箱中干燥至恒重&称

取洗净干燥试样’%7&置于’%%2?烧杯中&加入(P(盐酸(&%2?!浸没试样"&在

室温下静置&偶作搅拌&待停止后泡+%245$倾出酸液&用蒸馏水反复洗涤试样&

直至甲;<试纸检查洗净水呈中性&把洗净后的试样移入已恒重的蒸发皿中&在

(%’"((%V干燥箱中干燥至恒重$

1$!$%#可溶率计算应采用下式%

盐酸可溶率 !N"O.Z’.DQ(%% !*6+6."

式中#.D(((加盐酸前试样重量 !7"#

.Z(((加盐酸后试样重量 !7"$

)%%+)
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附录2#本规程用词说明

2$,$"#为便于在执行本标准条文时区别对待!对于要求严格程度不同的用词说明

如下"

2$,$"$"#表示很严格!非这样作不可的"

正面词采用 #必须$%

反面词采用 #严禁$&

2$,$"$##表示严格!在正常情况下均应这样作的"

正面词采用 #应$%

反面词采用 #不应$或 #不得$&

2$,$"$!#表示允许稍有选择!在条件许可时!首先应这样作的"

正面词采用 #宜$或 #可$%

反面词采用 #不宜$&

2$,$##条文中指明必须按其他有关标准执行的写法为 #应按$’’执行$或 #应

符合’’的要求 (或规定)$&非必须按所指定的标准执行的写法为 #可参照’’的

要求 (或规定)$&

附加说明

本规程主编单位*参加单位和主要起草人名单

主编单位!北京市自来水公司

参加单位!天津市自来水公司

上海市自来水公司

建设部城市建设研究院

主要起草人!周景印#宁瑞珠#赵新民#张忠祯#杜尚义#杨培荣#杨凯人#

周其昌#竺国丰#平伯年#陈永训#赵树模#赵宗刚#王宝林

韩砚萍#郭#青

+(%++
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!#粪性链球菌检测方法标准

城市供水#粪性链球菌的测定

$%!&!’(")""!

前#言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网北京监测站负责起草!

本标准起草人"徐欣#金红!

本标准参加验证单位"上海监测站#武汉监测站#天津监测站#广州监测站#

深圳监测站及顺德监测站 $省级%!

&*"+&
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城市供水#粪性链球菌的测定

!#发#酵#法

!#,-./0123-4567/8-4.6496:;618-16;8

!#范围

本标准规定了用发酵法测定城市供水及其水源水中的粪性链球菌!

本标准适用于城市供水及其水源水中粪性链球菌的测定!

"#方法

将水样接种于含叠氮化钠的葡萄糖液态培养基中"叠氮化钠可抑制一般革兰氏

阴性细菌的生长"能在此种培养液中生长的菌体可认为是粪性链球菌推测试验阳

性!取推测试验为阳性的培养液移至<=56>-5培养基上做确信试验"能在<=56>-5培

养基上有棕色晕轮的棕黑色菌落生成"则表示粪性链球菌的证实试验为阳性!

##试剂和材料

#$!#叠氮化物葡萄糖液态培养基

#$!$!#成分 #单强度$

牛肉膏#####’#*?
胰胨或聚胨 !*?
叠氮化钠 "#)?
葡萄糖 @#*?
氯化钠 @#*?
蒸馏水 !A

#$!$"#制法

将上述各成分于蒸馏水中加热溶解"调节BC值使其灭菌后为@#)D"#!"分

%E"+%
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装于试管内!高压灭菌器!)!F灭菌!*864"上述各成分取)倍量为双倍强度培

养基"

#$"#<=56>-5选择性肠球菌琼脂培养基

#$"$!#成分

蛋白胨#####)"#"?
酵母膏 *#"?

+号胆盐 !"#"?
氯化钠 *#"?
柠檬酸钠 !#"?
七叶苷 !#"?
柠檬酸铁铵 "#*?
叠氮化钠 "#)*?
琼脂 !*#"?
蒸馏水 !A

#$"$"#制法

将上述各成分于蒸馏水中加热溶解!调节BC值使其灭菌后为@#)D"#!!分

装于试管内!!)!F灭菌!*864"

%#仪器

%$!#试管#!(88G!("88"

%$"#刻度吸管#!8A$!"8A"

%$##恒温培养箱"

%$%#高压蒸气灭菌器"

%$&#酒精灯"

%$’#量筒"

%$(#培养皿"

%$)#冰箱"

&#测定步骤

&$!#推测试验

%@"+%

!#粪性链球菌检测方法标准
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&$!$!#接种不同量的被检水样于一组叠氮化物葡萄糖液态培养基中!接种!8A或

更少的水样于单倍强度的液态培养基!"8A中"接种!"8A的水样于双倍强度的液

态培养基!"8A中"接种量的多少与数目应依水样的特性而有所变化"接种量一般

为!8A的十进倍数#

&$!$"#接种过的试管应在+*FD"#*F的恒温培养箱内培养")’/D)/后检查每

一支试管是否有浑浊"如果浑浊不明显"应继续培养到’(/D+/后进行检查#

&$"#确信试验

经过)’/或’(/培养而显示浑浊的所有的叠氮化物葡萄糖液态培养基试管要进

一步做确信试验#

从推测试验为阳性的试管内取一些培养液"划线转移到培养皿中"其内盛有

<=56>-5选择性肠球菌琼脂培养基 $+#)%"培养皿在+*FD"#*F倒置培养)’/D

)/"具有棕色晕轮的棕黑色菌落生成则显示粪性链球菌确实存在#

’#最大可能数 !!"#值"的计算及记录

根据确信试验的阳性管数查最可能数 $!"#%表 $见表!%"即可得!""8A

水样中的粪链球菌的最可能数#

对表中未被列入的组合"以及当试管数和稀释情况不同时"可用简单公式 $!%

计算&

!"#’!""8AH
阳性试管数G!""

阳性试管中的水样毫升数G% 全部试管中的水样毫升数
$!%

表!#最可能数 !*+,"表
$接*份!"8A水样(*份!8A水样(*份"#!8A水样时"不同阳性及阴性
情况下!""8A水样中细菌数的最可能数和I*J可信限值%

出现阳性份数

!"8A
管

!8A
管

"#!8A
管

每!""8A
水样中

细菌的

最可能数

I*J可信限值 出现阳性份数

下限 上限
!"8A
管

!8A
管

"#!8A
管

每!""8A
水样中

细菌的

最可能数

I*J可信限值

下限 上限

" " " &) ’ ) ! )E I @(

" " ! ) &"#* @ ’ + " )@ I ("

" ! " ) &"#* @ ’ + ! ++ !! I+

)("+)
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出现阳性份数

!"8A
管

!8A
管

"#!8A
管

每!""8A
水样中

细菌的

最可能数

I*J可信限值 出现阳性份数

下限 上限
!"8A
管

!8A
管

"#!8A
管

每!""8A
水样中

细菌的

最可能数

I*J可信限值

下限 上限

" ) " ’ &"#* !! ’ ’ " +’ !) I+

! " " ) &"#* @ * " " )+ @ @"

! " ! ’ &"#* !! * " ! +’ !! (I

! ! " ’ &"#* !! * " ) ’+ !* !!"

! ! ! E &"#* !* * ! " ++ !! I+

! ) " E &"#* !* * ! ! ’E !E !)"

) " " * &"#* !+ * ! ) E+ )! !*"

) " ! @ ! !@ * ) " ’I !@ !+"

) ! " @ ! !@ * ) ! @" )+ !@"

) ! ! I ) )! * ) ) I’ )+ ))"

) ) " I ) )! * + " @I )* !I"

) + " !) + )( * + ! !!" +! )*"

+ " " ( ! !I * + ) !’" +@ +!"

+ " ! !! ) )* * + + !(" ’’ *""

+ ! " !! ) )* * ’ " !+" +* +""

+ ! ! !’ ’ +’ * ’ ! !@" ’+ !I"

+ ) " !’ ’ +’ * ’ ) ))" *@ @""

+ ) ! !@ * ’E * ’ + )(" I" (*"
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"$滤#膜#法

"$*-./01234-42567-89:.56.907

!#范围

本标准规定了用滤膜法测定城市供水中粪性链球菌!

本标准适用于城市供水及其水源水中粪性链球菌的测定!

"#方法

将水样用孔径&"#’*!8的滤膜过滤"并将滤膜移至KL链球菌琼脂培养基上"

于+*FD"#*F恒温箱中培养’(/"如果有红色或粉红色菌落生长"需将菌落接种

于脑M心浸萃琼脂培养基上做进一步的确信试验"如过氧化氢酶反应为阴性并能在

’*F脑M心浸萃琼脂培养基上生成菌落"则证实粪性链球菌的存在"其检测结果为

阳性!

##试剂和材料

#$!#KL链球菌琼脂培养基

#$!$!#成分

+号 胨或聚胨######!"#"?
麦芽糖 )"#"?
乳糖 !#"?
酵母浸膏 !"#"?
氯化钠 *#"?
叠氮化钠 "#’?
甘油磷酸钠 !"#"?
琼脂 )"#"?
蒸馏水 !A

#$!$"#制法

#"!+#
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将上述成分溶解于蒸馏水中!置于沸水浴内加热!以溶解其中的琼脂!待完全

溶解后!再加热*864!然后冷却!温度降到*"F或E"F时!于!""8A培养基内

再加!8A的!J的氯化三苯基四氮唑的无菌水溶液 "用"#))!8滤膜过滤除菌!用

!"J的NO$P+溶液将BC调到@#)#$培养基于’*F"*"F存放!到灌入平皿之前
不可超过’/!有培养基的平皿应在)F"!"F保存$过+"天不用!弃去$

#$"#脑M心浸萃液态培养基

#$"$!#成分

幼牛脑的浸萃######)""?
葡萄糖 )#"?
牛心的浸萃 )*"?
NO$9 *#"?
胨 !"#"?

NO)C<P’ )#*?
蒸馏水 !A

#$"$"#制法

将上述各成分于蒸馏水中加热溶解!调节BC值使其灭菌后为@#’$

#$##脑M心浸萃琼脂培养基

脑M心浸萃琼脂培养基除了含有与上述脑%心浸萃液态培养基相同的成分外!

再加入!*#"?的琼脂!灭菌后的BC值应为@#’$分装到试管中做成斜面培养基$

%#仪器

%$!#滤器$

%$"#滤膜&孔径"#’*!8和"#))!8!直径根据滤器规格而定!常用的有+#*78
和’#@78两种$

%$##抽滤设备$

%$%#无齿镊子$

%$&#显微镜 "!""!*倍#$

%$’#其他仪器同多管发酵法$

&#测定步骤

&$!#推测试验

’!!+’
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&$!$!#水样过滤!根据水质情况决定过滤水样量"水样量以滤过一张无菌滤膜后

能产生)"到!""个菌落为宜#滤膜经过滤后应直接转移到培养基上"避免在滤膜

和培养基之间夹留着空气泡#

&$!$"#培养!将培养皿倒置"在+*FD"#*F培养’(/#

&$!$##计数!粪性链球菌菌落在滤膜上呈现大小不等的红色或粉红色菌落"可用

一台低倍 $!""!*倍%的双筒&广野的解剖显微镜或其他功效相同的光学器械"

计数每!""8A水样中的粪链球菌落数#

&$"#确信试验

&$"$!#从滤膜上挑取典型的菌落"接种到脑M心浸萃琼脂培养基斜面上"在+*F

D"#*F培养)’/到’(/#如果有菌落生长"则继续以下*#)#)和*#)#+的步骤#

&$"$"#以接种环从脑M心浸萃琼脂培养基斜面上挑取一典型菌落到一片清洁的载玻

片上"加几滴新鲜的+J过氧化氢到载玻片的涂抹菌液上"如果没有气泡发生"就

显示过氧化氢酶反应为阴性"则菌落可视为粪型链球菌"则继续如下的确信过程#

如果有气泡发生"则过氧化氢酶反应为阳性"因此菌落不属于粪型链球菌"确信试

验到此即可停止#

&$"$##以接种环从脑M心浸萃琼脂培养基上转移一典型菌落到脑M心浸萃液态培养

基内"在’*F培养’(/#此外"也同时转移一典型菌落培养到胆汁液态培养基中"

在+*F培养+天#胆汁液态培养基由’"8A无菌的!"J牛胆液加入E"8A无菌的

脑M心浸萃液态培养基中配成#

&$"$%#转移到上述培养基后"若菌落能得到繁殖"则表示结果为阳性"证实确实

存在粪性链球菌#

&$##结果计数

$%&’!""8AH#’’G!"" $)%

式中!#(((经证实的粪型链球菌菌落数)

’(((过滤的水样体积"8A#

*)!+*
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)#余氯检测方法标准

水质#游离氯和总氯的测定

N!NM二乙基M!!’M苯二胺分光光度法

QR!!(I("(I

!#主题内容与适用范围

本标准等效采用国际标准STP@+I+!)"!I(*#水质 游离氯和总氯的测定"第

)部分$N%NM二乙基M!%’M苯二胺比色法%常规控制用&’

本标准适用于"#E""’""#"@8809!A ("#"+"*8?!A)游离氯或总氯 (以$9)
计)的测定’样品浓度较高时%需进行稀释’

附件U中叙述区别化合氯中一氯胺*二氯胺和三氯化氮的测定步骤’

"#定义

表!#名词及其组成

名词 同义词 组成

游离氯 游离余氯$活性游离氯
潜在游离氯

单质氧*次氯酸
次氯酸盐

总氯 总余氯 单质氯*次氯酸*次氯酸盐*氯胺

++!++
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"$!#游离氯!以次氯酸"次氯酸盐离子和溶解的单质氯形式存在的氯#

"$"#化合氯!以氯胺和有机氯胺形式存在的总氯的一部分#

"$##总氯!以 $游离氯%&或 $化合氯%&或两者形式存在的氯#

"$%#氯胺!按本法测定氨的一"二或三个氢原子被氯原子取代的衍生物 ’一氯胺

NC)$9&二氯胺NC$9)&三氯化氮N$9+(和有机氮化合物的氯化衍生物#

##原理

#$!#游离氯的测定

在BCE#)"E#*条件下&游离氯直接与N&NM二乙基M!&’M苯二胺 ’V<V(反

应生成红色化合物&用分光光度法测量其吸光度#

#$"#总氯的测定

存在过量碘化钾时反应&然后按+#!测量其吸光度#

%#试剂

分析中使用的试剂均为分析纯级#

%$!#水&不含氯和还原性物质的水!去离子水或蒸馏水经氯化至约"#!’8809)A
’!"8?)A(的水平&储存在密闭的玻璃瓶中约!E/&再暴露于紫外线或阳光下数小

时&或用活性炭处理使之脱氯#按下述步骤检验其质量#

向两个)*"8A无需氯量的锥形瓶中加入!

O#第一个&!""8A待测水和约!?碘化钾 ’’#’(&混匀#!864后&加入

*#"8A缓冲溶液&’’#)(和*#"8AV<V试液 ’’#+(*

2#第二个&!""8A待测水和)滴次氯酸钠溶液 ’’#((#)864后&加入*#"8A
缓冲溶液和*#"8AV<V试液 ’’#+(#

第一个瓶中不应显色&第二个瓶中应显粉红色#

%$"#缓冲溶液&BCE#*!在水 ’’#!(中依次溶解 )’? 无水磷酸氢二钠

’NO)C<P’(&或E"#*?十二水合磷酸氢二钠 ’NO)C<P’+!)C)P(和’E?磷酸二

氢钾 ’KC)<P’(#加入!""8A浓度为(?)A 的二水合 WV&U 二钠 ’$!"C!’

N)P(NO)+)C)P(&或"#(?固体#必要时&加入"#")"?氯化汞防霉菌繁殖及试剂

内痕量碘化物对游离氯检验的干扰#稀释至!"""8A&混匀#
注意!汞盐剧毒"应安全处理#

+’!++
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%$##N!NM二乙基M!!’M苯二胺硫酸盐 "V<V#$NC’M$EC’MN "$)C*#)%C)TP’&

溶液!!#!?’A(将)*"8A水"’#!#!)8A硫酸 "#H!#(’?’8A#和)*8A的(?’A
二水合WV&U二钠溶液 "或"#)?固体#混合)溶解!#!?无水V<V硫酸盐 "或

!#*?五水合物#!或!?V<V草酸盐于此混合液中!稀释至!"""8A!混匀)试液装

在棕色瓶内)于冰箱内保存)一个月后!如溶液变色!应重配)

%$%#碘化钾!晶体)

%$&#硫酸!约!809’A(于(""8A水 "’#!#中!在不断搅拌下小心地加入*’8A
硫酸 "#H!#(’?’8A#!冷至室温后!稀释到!"""8A!混匀)

%$’#氢氧化钠!溶液!约)809’A(称取("?粒状氢氧化钠#放入盛有(""8A水

"’#!#的烧杯中!搅拌至完全溶解!冷至室温后!稀释至!"""8A!混匀)

%$(#次氯酸钠!溶液 "商品名!安替福民#!含$9) 约"#!?’A(由浓溶液稀释

而成)

%$)#碘酸钾标准储备溶液!!#""E?’A(称取!#""E?碘酸钾 "KSP+!经!)""
!’"F烘干)/#!溶解于水 "’#!#!转入!"""8A容量瓶中!稀释至标线!混匀)

%$;#碘酸钾标准使用溶液!!"#"E8?’A(取!"#"8A储备液 "’#(#于!"""8A溶

量瓶中!加入约!?碘化钾 "’#’#!加水 "’#!#稀释至标线!混匀)在使用的当天

配制!装在棕色瓶中)!#""8A 此标准使用溶液含 !"#"E!?KSP+ "相当于

"#!’!!809$9)#)

%$!<#亚砷酸钠 "NOUXP)#!溶液!)?’A!或硫代乙酰胺 "$C+$TNC)#溶液!

)#*?’A)

&#仪器

&$!#常用实验室仪器和下列仪器)

&$"#微量滴定管!全量*8A!分度至"#")8A)

&$##!""8A容量瓶)

&$%#分光光度计 "使用*!"48波长#!具!"88方形比色皿)无需氯量玻璃器皿

的准备(将玻璃器皿在次氯酸钠溶液 "’#@#中浸泡!/!然后用水 "’#!#充分

漂洗)

’#测定步骤

’$!#试样

%*!+%

)#余氯检测方法标准
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采样后!立即测定!自始至终避免强光"振摇和温热#

’$"#试料

取试样!""8A两个作为试料 $’"%!如总氯浓度超过@"!809&A $*8?&A%!取

较小体积试样 $’!%!用水 $’#!%稀释至!""8A#

’$##标准曲线的绘制

向一系列!""8A容量瓶中!分别加入"#"!"#+"!"#*"!!#""!*#""!!"#"!

)"#"!+"#"!’"#"和*"#"8A碘酸钾标准使用溶液 $’#I%!各瓶中加入!#"8A硫

酸 $’#*%#!864后!各加!#"8A氢氧化钠溶液 $’#E%!稀释至标线#各瓶中氯

浓度($$9)%分别为"#""!"#’)+!"#@"*!!#’!!@#"*!!’#!!)(#)!’)#+!*E#’
和@"#*!809&A $即"#""!"#"+!"#"*!"#!"!"#*"!!#""!)#""!+#""!’#""
和*#""8?&A%#

准备相当数量的)*"8A!锥形瓶!各加入*#"8A缓冲溶液 $’#)%和*#"8A

V<V试液 $’#+%!并在不超过!864将上述各容量瓶中刚稀释到标线的标准溶液

分别倒入锥形瓶中 $不要淋洗%!摇匀!在*!"48处!用!"88比色皿!测量各标

准比色液的吸光度 $比色时间勿超过)864%#绘制标准曲线!或求出回归方程)H

*+Y,#每天核对标准曲线中的一个点#
注!$分开配制的各标准比色液"应避免缓冲溶液与V<V试液混合后放置过久"呈现假

红色#

%如所用的分光光度计的单色性较差"将使标准比色液测量时"浓度范围变窄"只能

适用$ $$9)%"#"""@""#")!8809&A $"#"*"!#*8?&A%#因此"配制的标准比色

液浓度范围应与分光光度计的性能相适应#

’$%#游离氯的测定

转移试料 $不要淋洗%于盛有*#"8A缓冲液 $’#)%和*#"8AV<V试液

$’#+%的)*"8A锥形瓶中!混匀 $见E#+注%#测量吸光度!得到浓度为$!#

遇偏酸性"偏碱性!或高盐类水样!应增加缓冲液 $’#)%用量!使水样达到

BCE#)"E#*#为取得准确结果!控制BC十分重要#在BCE#)"E#*!产生的红色

可准确地表现游离氯浓度#如BC太低!往往使总氯中一氯胺在游离氯测定时出现

颜色!又如BC太高!会由于溶解氧产生颜色#

’$&#总氯的测定

转移第二份试料 $不要淋洗%于盛有*#"8A缓冲液 $’#)%和*#"8AV<V试

’E!+’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



液 !’#+"的)*"8A锥形瓶中#加入约!?碘化钾 !’#’"#混匀 !见E#+注"$将显

色液倒入比色皿内%)864后#测量吸光度#得到浓度$)$

遇偏酸性&偏碱性#或高盐类水样#应增加缓冲液 !’#)"用量#使水样BC
达到E#)"E#*$

(#校正氧化锰和六价铬的干扰

进行补充测定#向试料中预先加入亚砷酸钠或硫代乙酰胺溶液 !’#!""#消除

不包括氧化锰和六价铬的所有氧化物#以便确定氧化锰和六价铬的影响$

取试料!""8A于)*"8A锥形瓶中#加入!8A亚砷酸钠 !或硫代乙酰胺"溶

液 !’#!""#混匀$再加入*#"8A缓冲液 !’#)"和*#"8AV<V试液 !’#+"$然

后#测量吸光度#记录浓度$+#相当于氧化锰和六价铬的干扰$

)#结果的表示

)$!#计算方法

)$!$!#游离氯的计算

以毫摩尔’升表示的游离氯浓度$ !$9)"按式 !!"计算(

$ !$9)"H
!$!Z$+"’"

’!
!!"

式中($!)))在测定 !E#’"中所得游离氯浓度#8809’A%

$+)))在测定 !@"中所得氯化锰和六价铬相当于氯的浓度#8809’A%
注!如不存在氧化锰和六价铬时"$)H"8A#

’")))试料 !E#)"最大体积 !’"H!""8A"%

’!)))试样在试料 !E#)"中的体积#8A$

)$!$"#总氯的计算

以毫摩尔’升表示的总氯浓度$ !$9)"按式 !)"计算(

$ !$9)"H
!$)Z$+"’"

’!
!)"

式中($))))在测定 !E#*"中所得总氯浓度#8809’A$

)$"#由物质的量的浓度换算为质量浓度

以毫摩尔’升表示的氯 !$9)"浓度#乘以@"#I!换算为毫克’升$

)$##重复性

*@!+*

)#余氯检测方法标准
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安徽省环境监测中心站组织八个实验室验证了本方法!游离氯室内精密度如

下表"

表"#实验室内游离氯测定结果!!

水样名称 水样数份
游离氯浓度范围

$9)!8?#A
平均值

$9)!8?#A
标准偏差

$9)!8?#A
相对标准偏差

J

含游离氯蒸馏水

!"
I
!"

"#!’""#!E
"#@’""#("
!#)+"!#+I

"#!*
"#@@
!#+*

"#""+(
"#""’E
"#""*’

)#*
"#E
"#’

饮用水 I "#+E""#@" "#*! "#""*’ !#!

医院污水 ’ "#*)""#E’ "#*@ "#""EI !#)

造纸废水 E "#*)""#(@ "#@" "#""*I "#(

印染废水

’
@
I

"#!@""#)+
"#+(""#E"
"#@)"!#!@

"#)+
"#*"
"#I’

"#""E@
"#""*@
"#"!’

)#I
!#!
!#*

##注!!"(个实验室的测定结果#每一份样品测定E个平行样"$提供本法的重复性%

;#干扰

下述两种类型的干扰值得注意$

;$!#其他氯化合物的干扰

可能存在的一些二氧化氯或亚氯酸盐作为总氯测定出来$这种干扰可由测定水

中二氧化氯加以校正$

;$"#氯化合物以外的化合物干扰

V<V的氧化并不是专由氯化合物造成$根据浓度和化学氧化电位!该反应可

由其他氧化剂引起$因此!本法在以下氧化剂不存在的情况下适用"溴%碘%溴

胺%碘胺%臭氧%过氧化氢%铬酸盐%氧化锰%亚硝酸盐%铜离子和铁离子$铜离

子&(8?#A和铁离子&)"8?#A的干扰可被试剂’#)和’#+中的WV&U二钠掩蔽$

&(!+&

第二部分#!"!项水质项目检测方法
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



附#录#=
一氯胺!二氯胺和三氯化氮三种形式化合氯的分别测定

"补充件#

=!#适用范围

本附件规定区分一氯胺!二氯胺和三氯化氮三种形式化合氯的方法"本法适用

浓度范围与游离氯和总氯相同 #见第!章$"

="#原理

在测定游离氯和总氯后%测定另外两个试料&

O#当第三个试料加入盛有缓冲液和V<V试液的锥形瓶后%加入小量碘化钾%

反应局限于游离氯和化合氯中的一氯胺"

2#第四个试料是在加缓冲值和V<V之前%先加小量碘化钾"此时%游离氯%

化合氯中一氯胺和三氯化氮的一半发生反应"

化合氯中二氯胺在以上两种情况下都不反应"分别计算化合氯中一氯胺!二氯

胺和三氯化氮的浓度"

=##试剂

第’章中给出的试剂和以下试剂"

=#$!#碘化钾溶液%*?’A"临用的当天配制%贮于棕色瓶中"

=%#仪器

见第*章"

=&#测定步骤

=&$!#试样

见E#!"

=&$"#试料

(I!+(
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测定与E#)相同的两个试料!

=&$##标准曲线的绘制

见E#+!

=&$%#游离氯和化合氯中一氯胺的测定

向)*"毫升锥形瓶中"依次迅速加入*#"8A缓冲液 #’#)$"*#"8AV<V试液

#’#+$"第三个试料和)滴 #约"#!8A$碘化钾溶液 #U+$或很小一粒碘化钾晶体

#约"#*8?$"立即用上述相同的条件 #U*#+$测量溶液的吸光度"记录浓度$’!

=&$&#游离氯%化合氯中一氯胺和三氯化氮一半的测定

向)*"8A烧杯中"加入第四个试料")滴 #约"#!8A$碘化钾溶液 #U+$或

很小一粒碘化钾晶体 #约"#*8?$"混匀&将烧杯内溶液倒入在!864内刚加入

*#"8A缓冲液 #’#)$和*#"8AV<V试液的)*"8A锥形瓶中!迅速把溶液倒入

比色皿内"测量吸光度"记录浓度$*!

=’#结果的表示

=’$!#计算方法

=’$!$!#一氯胺的计算

以毫摩尔’升表示的化合氯中一氯胺浓度-! #$9)$"由式 #U!$计算(

$ #$9)$H
#$’.$!$’"
’!

#U!$

式中($’)))在测定 #U*#’$中所得氯浓度"8809’A!

=’$!$"#二氯胺的计算

以毫摩尔’升表示的化合氯中二氯胺浓度-) #$9)$"由式 #U)$计算(

-) #$9)$H
#$).$*$’"
’!

#U)$

式中($*)))在测定 #U*#*$中所得氯浓度"8809’A!

=’$!$##三氯化氮的计算

以毫摩尔’升表示的化合氯中三氯化氮浓度-+ #$9)$"由式 #U+$计算(

-+ #$9)$H
#$*.$’$’"
’!

#U+$

=’$"#由物质的量的浓度换算为质量浓度

以毫摩尔’升表示的氯 #$9)$浓度乘以@"#I!换算为毫克’升!

*")+*
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附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由 "游离氯和总氯的测定#编制组起草!

本标准主要起草人郑宋$黄承武$胡姗姗!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

气相色谱法测定有机氯残留量

V[!&""E’#@!"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了气相色谱法测定地下水中有机氯残留量的方法!

本标准适用于地下水中六六六"滴滴涕的测定!一般可测到*"4?#A!

"#方法提要

将地下水中有机氯农药用有机溶剂提取和浓缩$由载气 %N)或U5Y$C’&载

入色谱柱中$经过分离后进入电子捕获检测器!该检测器仅对具有电子亲合力的化

合物敏感!当载气通过检测器中具放射源 %+C或E+N6&的电离室时$其&射线将载

气电离$并产生自由电子$向电离室的正极施加电压$移动速度快的自由电子形成

恒定的电流$当载气将有机氯农药的样品载入电离室时$样品成分捕获自由电子而

形成负离子$致使电流降低!根据电流量的改变进行定量分析!

##仪器

#$!#具电子捕获检测器的气相色谱仪!

#$"#分液漏斗!"""或)"""8A!

#$##K’V浓缩器!

#$%#微量进样器$!!A$*!A$!"!A!

#$&#色谱条件

#$&$!#P\M!@Y]LM!柱

柱长()8$内径+88玻璃柱!

’))+’
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固定相!!#*JP\M!@Y)J]LM!的QOX$/50]"!"""!)"目#

温度!柱温)"*F$检测器 %E+N6&)*"F$汽化室)*"F#

载气!高纯氮"*"8A’864#

#$&$"#P\M!"!柱

柱长!)8"内径)#*88玻璃柱#

固定相!+JP\M!"!的7/508^C<"(""!""目#

温度!柱温!I*F$检测器 %E+N6&)’"F"汽化室)’"F#

载气!高纯氮"’E8A’864#

#$&$##P\M!@柱

柱长!)8"内径’88玻璃柱#

固定相!’JP\M!@的$/508X052^"E""("目#

温度!柱温!I*F$检测器 %E+N6&)’"F$汽化室)’"F#

载气!高纯氮"!""8A’864#

%#试剂

%$!#苯"分析纯"重蒸馏#

%$"#环己烷"分析纯"重蒸馏#

%$##硫酸"优级纯"!H!#(’?’8A#

%$%#无水硫酸钠"分析纯"在’""F灼烧’/"贮存于干燥器中备用#

%$&#硫酸钠溶液 %)"?’A&#

%$’#氯化钠"分析纯"在’""F灼烧’/"贮存于干燥器中备用#

%$(#六六六(滴滴涕标准贮备溶液$准确称取’MEEE(&MEEE((MEEE()MEEE(

VVW(0"B_MVV&(VVV(B"B_MVV&各!"#"8A"分别置于!"8A容量瓶中"用

苯 %’#!&溶解并定容#将此溶液用环乙烷 %’#)&分别稀释!""倍"即为中间浓

度溶液"!8A分别含!"!?待测有机氯农药#

%$)#混合标准工作溶液!根据仪器的灵敏度和线性范围"用环己烷 %’#)&将上述

中间浓度溶液稀释成合适浓度的标准工作溶液#

&#分析步骤

&$!#提取!取酸化水样!"""8A于)"""8A %或!"""8A&#分液漏斗中"加入氯

)+)+)
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化钠 !’#E"约)*?#轻摇待盐全部溶解后#加入环己烷 !’#)"+"8A#充分振荡

+864#静置分层后#分出有机相#再用环己烷 !’#)"+"8A萃取一次#后层后弃

去水相#合并有机相于分液漏斗中$

&$"#纯化%向环己烷提取液中加入硫酸 !’#+"*8A#轻摇几次#放气#再振荡

!864#分层后#弃去硫酸相#必要时#再次纯化#直至酸相无色#再用硫酸钠溶

液 !’#*"洗提取液)次#!每次!"")"8A"#弃去水相$

&$##浓缩%将纯化好的环己烷提取液经无水硫酸钠 !+#’"脱水后#移入K&V浓

缩器 !+#+"中浓缩#最后定容为!8A#供色谱测定$

&$%#取混合标准工作溶液 !’#I"!"*!A#注入色谱柱#记录色谱峰 !出峰顺序

’MEEE’(MEEE’&MEEE’*MEEE’VVW’0#B_MVV&’VVV’B#B_MVV&"$测量峰高

或峰面积$

&$&#取适量样品浓缩液 !*#+"!取样量以使其响应值在线性范围内"#注入色谱

柱#记录六六六’滴滴涕的色谱图$分别测量其峰高或峰面积$

&$’#测量样品的同时做空白试验$

’#分析结果的计算

采用外标法进行定量计算$如果标准的进样量及响应值与样品的进样量及响应

值接近#则可直接与单个标准比较#以确定水中农药的浓度$依下式计算某有机氯

农药某成份残留量的质量浓度

!!!?(A"H
/G0G’!
0"G’)G’

式中%!)))样品中某有机氯农药的质量浓度 !!?(A"*

/)))注入标准农药的量#!?*

0)))样品中相应成分的峰高或峰面积*

’!)))提取液浓缩的体积#!A*

0")))标准中相应成分的峰高或峰面积*

’))))注入样品的量#!A*

’)))水样体积#8A$

六六六或VV&的总量分别为各自异构体质量浓度之和$

&’)+&
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(#精密度和准确度

同一实验室采用标准加入法!向*""8A水样中加入’MEEE"(MEEE各"#!!?!

&MEEE"#*!?!*MEEE"#)!?!!"次测定的相对标准偏差依次为 #J$+#I""*#’)"

*#"I"*#"*%回收率 #J$I+"!"’#(!(("!"*#+!(*#("I(#’!I!#*"!"+#*&

附加说明

本标准由地质矿产部提出&

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口&

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草&

本标准主要起草人周世杰&

’*)+’
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+#色度检测方法标准

水质#色度的测定

QR!!I"+!(I

!#主题内容与适用范围

本标准规定了两种测定颜色的方法!本标准测定经!*864澄清后样品的颜色!

BC值对颜色有较大影响"在测定颜色时应同时测定BC值!

!$!#铂钴比色法参照采用国际标准STP@((@#!I(*$水质#颜色的检验和测定%!

铂钴比色法适用于清洁水&轻度污染并略带黄色调的水"比较清洁的地面水&地下

水和饮用水等!

!$"#稀释倍数法适用于污染较严重的地面水和工业废水!

两种方法应独立使用"一般没有可比性!

样品和标准溶液的颜色色调不一致时"本标准不适用!

"#定义

本标准定义取自国际照明委员会第!@号出版物 ’$SWB;2967O.604N0#!@("采

用下述几条!

"$!#水的颜色

)E)+)
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改变透射可见光光谱组成的光学性质!

"$"#水的表观颜色

由溶解物质及不溶解性悬浮物产生的颜色"用未经过滤或离心分离的原始样品

测定!

"$##水的真实颜色

仅由溶解物质产生的颜色"用经"#’*!8滤膜过滤器过滤的样品测定!

"$%#色度的标准单位"度#在每升溶液中含有)8?六水合氯化钴 $+%和!8?
铂$以六氯铂 $,%酸的形式%时产生的颜色为!度!

##铂钴比色法

#$!#原理

用氯铂酸钾和氯化钴配制颜色标准溶液"与被测样品进行目视比较"以测定样

品的颜色强度"即色度!

样品的色度以与之相当的色度标准溶液 $+#)#+%的度值表示!

注!此标准单位导出的标准度有时称为 "CO>-4标#或 "<.M$0标#$QR+!’+%液体化学产

品颜色测定法 &CO>-4单位’’’铂M钴色号()*+或毫克铂,升-

#$"#试剂

除另有说明外"测定中仅使用光学纯水 $+#)#!%及分析纯试剂!

#$"$!#光学纯水#将"#)!8滤膜 $细菌学研究中所采用的%在!""8A蒸馏水或

去离子水中浸泡!/"用它过滤)*"8A蒸馏水或去离子水"弃去最初的)*"8A"以

后用这种水配制全部标准溶液并作为稀释水!

#$"$"#色度标准储备液"相当于*""度#将!#)’*D"#""!?六氯铂 $,%酸钾

$K)<.$!E%及!#"""D"#""!?六水氯化钴 $+%$$0$9)&EC)P%溶于约*""8A
水 $’#!%中"加!""Y!8A盐酸 $!H!#!(?’8A%并在!"""8A的容量瓶内用水

稀释至标线!

将溶液放在密封的玻璃瓶中"存放在暗处"温度不能超过+"F!本溶液至少

能稳定E个月!

&$"$##色度标准溶液#在一组)*"8A的容量瓶中"用移液管分别加入)#*""

*#"""@#*""!"#"""!)#*""!*#"""!@#*"")"#"""+"#""及+*#""8A储备液

$+#)#)%"并用水 $+#)#!%稀释至标线!溶液色度分别为#*"!""!*")"")*"

&@)+&
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+"!+*!’"!*"!E"和@"度"

溶液放在严密盖好的玻璃瓶中!存放于暗处!温度不能超过+"F"这些溶液

至少可稳定!个月"

#$##仪器

#$#$!#常用实验室仪器和以下仪器"

#$#$"#具塞比色管!*"8A"规格一致!光学透明玻璃底部无阴影"

#$#$##BC计!精度D"#!BC单位"

#$#$%#容量瓶!)*"8A"

#$%#采样和样品

所用与样品接触的玻璃器皿都要用盐酸或表面活性剂溶液加以清洗!最后用蒸

馏水或去离子水洗净#沥干"

将样品采集在容积至少为!A的玻璃瓶内!在采样后要尽早进行测定"如果必

须贮存!则将样品贮于暗处"在有些情况下还要避免样品与空气接触"同时要避免

温度的变化"

#$&#步骤

#$&$!#试料

将样品倒入)*"8A $或更大%量筒中!静置!*864!倾取上层液体作为试料进

行测定"

#$&$"#测定

将一组具塞比色管 $+#+#)%用色度标准溶液 $+#)#+%充至标线"将另一组具

塞比色管用试料 $+#*#!%充至标线"

将具塞比色管放在白色表面上!比色管与该表面应呈合适的角度!使光线被反

射自具塞比色管底部向上通过液柱"

垂直向下观察液柱!找出与试料色度最接近的标准溶液"

如色度’@"度!用光学纯水 $+#)#!%将试料适当稀释后!使色度落入标准溶

液范围之中再行测定"

另取试料测定BC值"

#$’#结果的表示

以色度的标准单位 $+%报告与试料最接近的标准溶液的值!在""’"度 $不

包括’"度%的范围内!准确到*度"’""@"度范围内!准确到!"度"

&()+&
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在报告样品色度的同时报告BC值!

稀释过的样品色度 "1"#$以度计$用下式计算%

1"H’!’"1!

式中%’!&&&样品稀释后的体积$8A’

’"&&&样品稀释前的体积$8A’

1!&&&稀释样品色度的观察值$度!

%#稀释倍数法

%$!#原理

将样品用光学纯水 "+#)#!#稀释至用目视比较与光学纯水相比刚好看不见颜

色时的稀释倍数作为表达颜色的强度$单位为倍!

同时用目视观察样品$检验颜色性质%颜色的深浅 "无色$浅色或深色#$色

调 "红(橙(黄(绿(蓝和紫等#$如果可能包括样品的透明度 "透明(混浊或不

透明#!用文字予以描述!

结果以稀释倍数值和文字描述相结合表达!

%$"#试剂

%$"$!#光学纯水 "+#)#!#!

%$##仪器

%$#$!#实验室常用仪器及具塞比色管 "+#+#!#(BC计 "+#+#+#!

%$%#采样和样品

同+#’条

%$&#步骤

%$&$!#试料

同第+#*#!条!

%$&$"#测定

分别取试料 "’#*#!#和光学纯水 "’#)#!#于具塞比色管中$充至标线$将具

塞比色管放在白色表面上$具塞比色管与该表面应呈合适的角度$使光线被反射自

具塞比色管底部向上通过液柱!垂直向下观察液柱$比较样品和光学纯水$描述样

品呈现的色度和色调$如果可能包括透明度!

)I)+)
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将试料用光学纯水逐级稀释成不同倍数!分别置于具塞比色管并充至标线"将

具塞比色管放在白色表面上!用上述相同的方法与光学纯水进行比较"将试料稀释

至刚好与光学纯水无法区别为止!记下此时的稀释倍数值"

稀释的方法#试料的色度在*"倍以上时!用移液管计量吸取试料于容量瓶中!

用光学纯水稀至标线!每次取大的稀释比!使稀释后色度在*"倍之内"

试料的色度在*"倍以下时!在具塞比色管中取试料)*8A!用光学纯水稀至

标线!每次稀释倍数为)"

试料或试料经稀释至色度很低时!应自具塞比色管倒至量筒适量试料并计量!

然后用光学纯水稀至标线!每次稀释倍数小于)"记下各次稀释倍数值"

另取试料测定BC值"

&#结果的表示

将逐级稀释的各次倍数相乘!所得之积取整数值!以此表达样品的色度"

同时用文字描述样品的颜色深浅$色调!如果可能!包括透明度"

在报告样品色度的同时!报告BC值"

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由中国纺织大学负责起草"

本标准主要起草人奚旦立$陈季华"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"
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地下水质检验方法

色度的测定

V[!&""E’#’"I+

纯净的地下水一般是无色透明的!当水体中含有水合金属离子 "铁#锰#铜

等$#腐殖质#泥炭#藻类和浮游生物等则表现出颜色!水的颜色又可分为真色和

表色!真色是指水中无悬浮物质或经离心过滤后已除去浊度的水样的颜色%表色是

指原始水样不过滤不离心的表观颜色!

测定水的颜色包括颜色和色度两部分!颜色采用定性描述的方法%色度则用定

量的方法!

!#主题内容与适用范围

本标准规定了铂钴比色检验地下水色度的方法!

本标准适用于地下水中色度的测定!最低检测色度为*度&测定范围*"

*"度!

"#定义

规定由!8?’A以氯铂酸离子形式所产生的颜色为!个色度单位&称为!度!

##方法提要

用氯铂酸钾和氯化钴以一定的比例配制成与天然水色调相似的标准比色系列!

将水样与已知浓度的标准系列比较而进行测定!

%#试剂

%$!#铂钴标准溶液(称取氯铂酸钾 "K)<.$9E$!#)’E?"相当于*""8?铂$和氯

)!++)

+#色度检测方法标准
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化钴 !$0$9)"EC)P#!#"!?!相当于)*"8?钴#$溶于含!""89盐酸!H!#!I?%

8A的蒸馏水中$用蒸馏水稀释至!"""8A$此标准溶液的色度为*""度&

&#测定步骤

&$!#取清澈透明的水样*"8A$置于比色管中$自上向下观察并与标准色度系列

比较$如果有浊度存在$而未进行离心或过滤除去$则用 ’表色(报告)如水样色

度过高$可少取水样$加蒸馏水稀释后比色$计算结果时应乘以稀释倍数&

&$"#标准色度系列的配制#于一组*"8A比色管中$分别加入铂钴标准溶液

!’#!#"*"#**!#"*!#**)#"*)#**+#"*+#**’#"*’#***#"8A$用蒸馏水稀

释至*"8A$摇匀$即配成色度为"*!"*!*++*"度的标准色度系列&

’#测定结果的计算

水样的色度按下式计算,

水样色度H1G2
式中,1---相当于铂钴标准系列的色度)

2---试样稀释倍数&

附加说明

本标准由地质矿产部提出&

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口&

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草&

本标准主要起草人王晋强&
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’#悬浮物检测方法标准

水质#悬浮物的测定#重量法

QR!!I"!!(I

!#主题内容和适用范围

本标准规定了水中悬浮物的测定!

本标准适用于地面水"地下水#也适用于生活污水和工业废水中悬浮物测定!

"#定义

水质中的悬浮物是指水样通过孔径为"#’*!8的滤膜#截留在滤膜上并于!"+

"!"*F烘干至恒重的固体物质!

##试剂

蒸馏水或同等纯度的水!

%#仪器

%$!#常用实验室仪器和以下仪器!

%$"#全玻璃微孔滤膜过滤器!

$+++$

’#悬浮物检测方法标准
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%$##$NM$U滤膜!孔径"#’*!8!直径E"88"

%$%#吸滤瓶!真空泵"

%$&#无齿扁咀镊子"

&#采样及样品贮存

&$!#采样

所用聚乙烯瓶或硬质玻璃瓶要用洗涤剂洗净"再依次用自来水和蒸馏水冲洗干

净"在采样之前#再用即将采集的水样清洗三次"然后#采集具有代表性的水样

*"""!"""8A#盖严瓶塞"

注!漂浮或浸没的不均匀固体物质不属于悬浮物质"应从水样中除去#

&$"#样品贮存

采集的水样应尽快分析测定"如需放置#应贮存在’F冷藏箱中#但最长不得

超过七天"

注!不能加入任何保护剂"以防破坏物质在固$液间的分配平衡#

’#步骤

’$!#滤膜准备

用扁咀无齿镊子夹取微孔滤膜放于事先恒重的称量瓶里#移入烘箱中于!"+"

!"*F烘干半小时后取出置干燥器内冷却至室温#称其重量"反复烘干!冷却!称

量#直至两次称量的重量差("#)8?"将恒重的微孔滤膜正确的放在滤膜过滤器

$’#!%的滤膜托盘上#加盖配套的漏斗#并用夹子固定好"以蒸馏水湿润滤膜#并

不断吸滤"

’$"#测定

量取充分混合均匀的试样!""8A抽吸过滤"使水分全部通过滤膜"再以每次

!"8A蒸馏水连续洗涤三次#继续吸滤以除去痕量水分"停止吸滤后#仔细取出载

有悬浮物的滤膜放在原恒重的称量瓶里#移入烘箱中于!"+"!"*F下烘干一小时

后移入干燥器中#使冷却到室温#称其重量"反复烘干!冷却!称量#直至两次称

量的重量差("#’8?为止"

注!滤膜上截留过多的悬浮物可能夹带过多的水份"除延长干燥时间外"还可能造成过滤

困难"遇此情况"可酌情少取试样#滤膜上悬浮物过少"则会增大称量误差"影响测

&’++&
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定精度!必要时!可增大试样体积"一般以*"!""8?悬浮物量做为量取试样体积的实

用范围"

(#结果的表示

悬浮物含量$ !8?"A#按下式计算$

$H
!1Z3#G!"E

’
式中$(%%%水中悬浮物浓度&8?"A’

1%%%悬浮物Y滤膜Y称量瓶重量&?’

3%%%滤膜Y称量瓶重量&?’

’%%%试样体积&8A(

附加说明

本标准由国家环保局标准处技术提出(

本标准由烟台市环境监测中心站负责起草(

本标准主要起草人李长海)王文法(

本标准委托中国环境监测总站负责解释(
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地下水质检验方法

悬浮物的测定

V[!&""E’#("I+

水中的悬浮物亦称非可滤性残渣!一般是指悬浮的泥沙"硅土"有机物和微生

物等难溶于水的胶体或固体微粒#可用滤膜法或石棉坩埚法测定#因悬浮物的测定

受滤器孔径的影响较大!所以报出测定结果时!应同时注明测定所采用的方法#

!#主题内容与适用范围

本标准规定了滤膜过滤干燥测定地下水中悬浮物的方法#

本标准适用于地下水中悬浮物的测定#

"#方法提要

用"#’*!8的滤膜过滤水!悬浮物沉积在滤膜上!于一定温度下烘干后!称量

残渣的重量#

##测定步骤

取合适的小型滤器及"#’*!8滤膜一张!用蒸馏水冲洗后放入干净的!""8A
小烧杯中!置于!"*"!!"F烘箱中烘!/!放入干燥器内冷却至室温!称量!直至

恒重#

取振荡均匀的水样)"""*""8A $视水样浊度大小而定%用上述称量过的滤器

过滤!水洗)"+次#将滤器对号放入原称量过的小烧杯中!在!"*"!!"F烘箱中

烘!/!再置于干燥器中冷却!称重!直至恒重#

&E++&
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%#分析结果的计算

水样的悬浮物按下式计算!

悬浮物 "8?#A$H
"4!Z4)$G!"""

’ G!"""

式中!4!%%%烧杯&滤器和非可滤性残渣质量’?(

4)%%%烧杯和滤器质量’?(

’%%%试样体积)

附加说明

本标准由地质矿产部提出)

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口)

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草)

本标准主要起草人王晋强)
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*#氯化物检测方法标准

水质#氯化物的测定#硝酸银滴定法

QR!!(IE!(I

!#主题内容与适用范围

本标准规定了水中氯化物浓度的硝酸银滴定法!

本标准适用于天然水中氯化物的测定"也适用于经过适当稀释的高矿化度水如

咸水#海水等"以及经过预处理除去干扰物的生活污水或工业废水!

本标准适用的浓度范围为!""*""8?$A的氯化物!高于此范围的水样经稀释

后可以扩大其测定范围!

溴化物#碘化物和氰化物能与氯化物一起被滴定!正磷酸盐及聚磷酸盐分别超

过)*"8?$A及8?$A时有干扰!铁含量超过!"8?$A时使终点不明显!

"#原理

在中性至弱碱性范围内 %BCE#*"!"#*&"以铬酸钾为指示剂"用硝酸银滴定

氯化物时"由于氯化银的溶解度小于铬酸银的溶解度"氯离子首先被完全沉淀出来

后"然后铬酸盐以铬酸银的形式被沉淀"产生砖红色"指示滴定终点到达!该沉淀

滴定的反应如下’

U?YY$9M)U?$9*

((++(
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)U?YY$5P’)U?)$5P’* !砖红色"

##试剂

分析中仅使用分析纯试制及蒸馏水或去离子水#

#$!#高锰酸钾$$ !!%*K,4P’"H"#"!809%A#

#$"#过氧化氢 !C)P)"$+"J#

#$##乙醇 !$EC*PC"$I*J#

#$%#硫酸溶液$$ !!%)C)TP’"H"#"*809%A#

#$&#氢氧化钠溶液$$ !NOPC"H"#"*809%A#

#$’#氢氧化铝悬浮液&溶解!)*?硫酸铝钾 ’KU9!TP’")(!)C)P)于!A蒸馏水

中$加热至E"F$然后边搅拌边缓缓加入**8A浓氨水放置约!/后$移至大瓶

中$用倾泻法反复洗涤沉淀物$直到洗出液不含氯离子为止#用水稀至约

为+""8A#

#$(#氯化钠标准溶液$$ !NO$9"H"#"!’!809%A$相当于*""8?%A氯化物含

量&将氯化钠 !NO$9"置于瓷坩埚内$在*"""E""F下灼烧’""*"864#在干燥

器中冷却后称取(#)’""?$溶于蒸馏水中$在容量瓶中稀释至!"""8A#用吸管吸

取!"#"8A$在容量瓶中准确稀释至!""89#

!#""8A此标准溶液含"#*"8?氯化物 !$9Z"#

#$)#硝酸银标准溶液$$ !U?NP+"H"#"!’!809%A&称取)#+I*"?于!"*F烘

半小时的硝酸银 !U?NP+"$溶于蒸馏水中$在容量瓶中稀释至!"""8A$贮于棕

色瓶中#

用氯化钠标准溶液 !+#@"标定其浓度&

用吸管准确吸取)*#""8A氯化钠标准溶液 !+#@"于)*"8A锥形瓶中$加蒸

馏水)*8A#另取一锥形瓶$量取蒸馏水*"8A作空白#各加入!8A铬酸钾溶液

!+#I"$在不断的摇动下用硝酸银标准溶液滴定至砖红色沉淀刚刚出现为终点#计

算每毫升硝酸银溶液所相当的氯化物量$然后校正其浓度$再作最后标定#

!#""8A此标准溶液相当于"#*"8?氯化物 !$9Z"#

#$;#铬酸钾溶液$*"?%A&称取*?铬酸钾 !K)$5P’"溶于&少量蒸馏水中$滴

加硝酸银溶液 !+#("至有红色沉淀生成#摇匀$静置!)/$然后过滤并用蒸馏水

将滤液稀释至!""8A#

(I++(
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#$!<#酚酞指示剂溶液!称取"#*?酚酞溶于*"8AI*J乙醇 "+#+#中$加入*"

8A蒸馏水%再滴加"#"*809&A氢氧化钠溶液 "+#*#使呈微红色$

%#仪器

%$!#锥形瓶%)*"8A$

%$"#滴定管%)*8A%棕色$

%$##吸管%*"8A%)*8A$

&#样品

采集代表性水样%放在干净且化学性质稳定的玻璃瓶或聚乙烯瓶内$保存时不

必加入特别的防腐剂$

’#分析步骤

’$!#干扰的排除

若无以下各种干扰%此节可省去$

’$!$!#如水样浑浊及带有颜色%则取!*"8A或取适量水样稀释至!*"8A%置于

)*"8A锥形瓶中%加入)8A氢氧化铝悬浮液 "+#E#%振荡过滤%弃去最初滤下的

)"8A%用干的清洁锥形瓶接取滤液备用$

’$!$"#如果有机物含量高或色度高%可用茂福炉灰化法预先处理水样$取适量废

水样于瓷蒸发皿中%调节BC值至("I%置水浴上蒸干%然后放入茂福炉中在

E""F下灼烧!/%取出冷却后%加!"8A蒸馏水%移入)*"8A锥形瓶中%并用蒸

馏水清洗三次%一并转入锥形瓶中%调节BC值到@左右%稀释至*"8A$

’$!$##由有机质而产生的较轻色度%可以加入"#"!809&A高锰酸钾 "+#!#)8A%

煮沸$再滴加乙醇 "+#+#以除去多余的高锰酸钾至水样退色%过滤%滤液贮于锥

形瓶中备用$

’$!$%#如果水样中含有硫化物’亚硫酸盐或硫代硫酸盐%则加氢氧化钠溶液

"+#*#将水样调至中性或弱碱性%加入!8A+"J过氧化氢 "+#)#%摇匀$一分钟

后加热至@""("F%以除去过量的过氧化氢$

’$"#测定

’$"$!#用吸管吸取*"8A水样或经过预处理的水样 "若氯化物含量高%可取适量

("’+(
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水样用蒸馏水稀释至*"8A!"置于锥形瓶中#另取一锥形瓶加入*"8A蒸馏水作

空白试验#

’$"$"#如水样BC值在E#*"!"#*范围时"可直接滴定"超出此范围的水样应以

酚酞作指示剂"用稀硫酸 $+#’!或氢氧化钠的溶液 $+#*!调节至红色刚刚退去#

’$"$##加入!8A铬酸钾 $+#I!溶液!!"用硝酸银标准溶液 $+#(!滴定至砖红色

沉淀刚刚出现即为滴定终点#

同法作空白滴定#
注!!"铬酸钾在水样中的浓度影响终点到达的迟早#在*""!""8A滴定液中加入!8A

*J铬酸钾溶液#使$5P’浓度为)#EG!"Z+"*#)G!"Z+809$A%在滴定终点时#硝酸

银加入量略过终点#可用空白测定值消除%

(#结果的表示

氯化物含量$ $8?%A!按下式计算&

$H
$’).’!!G!G+*#’*G!"""

’
式中&’!’’’蒸馏水消耗硝酸银标准溶液量"8A(

’)’’’试样消耗硝酸银标准溶液量"8A(

!’’’硝酸银标准溶液浓度"809%A(

’’’’试样体积"8A#

)#精密度和准确度

E个实验室测定含氯化物((#)I8?%A的标准混合样品结果 $!I(@年!月!

如下&

)$!#重复性

实验室内相对标准偏差"#)@J#

)$"#再现性

实验室间相对标准偏差!#)J#

)$##准确度

相对误差"#*@J#

加标回收率!""#)!D"#+)J#

)!’+)
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附#录#=
矿化度很高的咸水和海水的测定

!补充件"

=!#对于矿化度很高的咸水或海水的测定!可采取下述方法扩大其测定范围!"#

O#提高硝酸银标准溶液的浓度到!8A标准溶液相当于)"*8?氯化物$

2#对样品进行稀释!稀释度可参考表!#
表!#高矿化度样品稀释度

比#重 稀#释#度 相当取样量!8A

!#""""!#"!" 不稀释 取*"8A滴定 *"

!#"!""!#")* 不稀释 取)*8A滴定 )*

!#")*"!#"*" )*8A稀释至!""8A!取*"8A !)#*

!#"*""!#"I" )*8A稀释至!""8A!取)*8A E#)*

!#"I""!#!)" )*8A稀释至*""8A!取)*8A !#)*

!#!)""!#!*" )*8A稀释至!"""8A!取)*8A "#E)*

##注!!"此范围值摘自U4B;O9R00‘0=UT&,T.O41O51X#V-X6?4O.604V’’*(M(*$

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出$

本标准由水电部水质试验研究中心负责起草$

本标准主要起草人鲁光四$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

%)’+%
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地下水质检验方法

银量滴定法测定氯化物

V[!&""E’#*""I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了银量滴定法测定氯离子的方法!

本标准适用于地下水中氯离子的测定!测定范围为+"’""8?"A!若氯离子含

量大于’""8?"A时#可少取水样#用蒸馏水稀至*"8A后#再进行测定!

"#方法提要

银离子与氯离子作用生成氯化银沉淀#当有铬酸钾指示剂存在时#银离子与氯

离子反应后#过量的银离子即与铬酸根反应#生成红色铬酸银沉淀#根据硝酸银溶

液的消耗量可计算氯离子的含量!

##试剂

#$!#氯化钠标准溶液 $(%NOPC&H"#"*809"A’(取氯化钠于清洁的坩埚中#于

*""F灼烧!/#把坩埚放在干燥器中冷却!称取冷却后的氯化钠)#I))!?溶于蒸馏

水中#移入!"""8A容量瓶内#用蒸馏水定容!

#$"#硝酸银标准溶液 $(%U?NP+&H"#"*809"A’!

#$"$!#配制(称取硝酸银 %U?NP+&(#*?#溶于蒸馏水中#稀释至!"""8A#贮

于棕色瓶中!

#$"$"#标定(准确吸取氯化钠标准溶液 %+#!&)*8A于)*"8A三角瓶中 %同时

取+份&#加蒸馏水)*8A#加铬酸钾指示剂 %+#+&!"滴#用硝酸银溶液滴定至出

现稳定的淡桔黄色为止!记录硝酸银溶液的用量’)!同时取)*#"8A蒸馏水代替

氯化钠溶液按上述步骤做空白试验#记录硝酸银的用量’"!

)+’+)
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#$"$##按下式计算硝酸银溶液的准确浓度!

("U?NP+#H(!G’!’)Z’"

式中!("U?NP+#$$$硝酸银标准溶液的浓度%809&A’

(!$$$氯化钠标准溶液的浓度%809&A’

’!$$$吸取氯化钠标准溶液的体积%8A’

’)$$$滴定氯化钠溶液时消耗硝酸银溶液的体积%8A’

’"$$$空白试验中消耗硝酸银溶液的体积%8A(

#$##铬酸钾溶液 "!""?&A#!称取铬酸钾!"?溶于少量蒸馏水中%在不断搅拌下%

慢慢滴入硝酸银标准溶液至产生砖红色沉淀(放置过夜%过滤%将滤液稀释至

!""8A备用(

%#分析步骤

%$!#样品分析

吸取水样*"#"8A于)*"8A三角瓶中%加入铬酸钾溶液 "+#+#!"滴%在不

断振摇下%用硝酸银标准溶液 "+#)#滴定至出现稳定的淡桔黄色即为终点(

%$"#空白试验

吸取蒸馏水*"#"8A代替水样%按’#!步骤进行空白测定(

&#分析结果的计算

按下式计算氯离子的质量浓度!

$9Z "8?&A#H(G
"’!Y’)#G+*#’*

’ G!"""

式中!($$$硝酸银标准溶液的浓度%809&A’

’!$$$测定水样所消耗硝酸银溶液的体积%8A’

’)$$$空白试验所消耗硝酸银溶液的体积%8A’

’$$$所取水样的体积%8A’

+*#’*$$$与!#""8A硝酸银标准溶液 )( "U?NP+#H!#"""809&A*相当的以

毫克表示的氯离子质量(

+’’++
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’#精密度和准确度

同一实验室!对含有)*"8?"A氯离子的水样进行E次测定!其相对标准偏差

为’#"J!相对误差为!#EJ#

’!个实验室分析统一分发的同一标准样品!室间总相对标准偏差为"#()J!

相对误差为D!J#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草#

本标准主要起草人史继东#
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E#铜检测方法标准

水质#铜的测定

)!IM二甲基M!!!"M菲 啉分光光度法

QR@’@+"(@

!#适用范围

本标准适用于地面水!生活污水和工业废水中铜的测定"

在被测溶液中#如有大量的铬和锡!过量的其他氧化性离子#以及氰化物!硫

化物和有机物等对测定铜有干扰"加入亚硫酸使铬酸盐和络合的铬离子还原#可以

避免铬的干扰"加入盐酸羟胺溶液+#可以消除锡和其他氧化性离子的干扰"通过

消解过程#可以除去氰化物!硫化物和有机物的干扰"

取*"89试份#比色皿光程!"88#铜的最低检测浓度为"#"E8?$A#测定上限

为+8?$A"

"#定义

"$!#可溶性铜#未经酸化的水样#通过"#’*!8滤膜后测得的铜浓度"

"$"#总铜%未经过滤的水样#经剧烈消解后测得的铜浓度"

&E’+&
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##原理

用盐酸羟胺把二价铜离子还原为亚铜离子!在中性或微酸性溶液中!亚铜离子

和)!IM二甲基M!!!"M菲 啉反应生成黄色络合物!可被多种有机溶剂 "包括氯仿

M甲醇混合液#萃取!在波长’*@48处测量吸光度$

在)*89有机溶剂中!含铜量不超过"#!*8?时!显色符合比耳定律$在氯仿M
甲醇混合液中!该颜色可保持数日$

%#试剂

在测定过程中!均使用去离子水或全玻璃蒸馏器制得的重蒸馏水$除另有说明

外!均使用公认的分析纯试剂$

%$!#硫酸 "C)TP’#%#)"H!#(’?&89!优级纯$

%$"#硝酸 "CNP+#%#)"H!#’"?&89!优级纯$

%$##盐酸 "C$9#%#)"H!#!I?&89$

%$%#氯仿 "$C$9+#$

%$&#甲醇 "$C+PC#%II#*J "’&’#$

%$’#盐酸羟胺%!""?&A溶液$

将*"?盐酸羟胺 "NC)PC’C$9#溶于水并稀释至*""89$

%$(#柠檬酸钠%+@*?&A溶液$

将!*"?柠檬酸钠 "NO+$EC*P@’)C)P#溶解于’""89水中!加入*89盐酸

羟胺溶液 "’#E#和!"89)!IM二甲基M!!!"M菲 啉溶液 "’#I#!用*"89氯仿

"’#’#萃取以除去其中的杂质铜!弃去氯仿层$

%$)#氢氧化铵%*809&A溶液$

量取++"89氢氧化铵 "NC’PC%#)"H"#I"?&89#!用水稀释至!"""89!贮存

于聚乙烯瓶中$

%$;#)!IM二甲基M!!!"M菲 啉%!?&A溶液$

将!""8?)!IM二甲基M!!!"M菲 啉 "$!’C!)N)’!)C)P
#溶于!""89甲醇

"’#*#中$这种溶液在普通贮存条件下!可稳定一个月以上$

%$!<#铜%相当于"#)"8?&89铜的标准溶液$

’@’+’
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称取"#)"""D"#"""!?抛光的电解铜丝或铜箔 !纯度II#IJ以上"#置于

)*"89锥形瓶中#加入!"89水和*89硝酸 !’#)"#直到反应速度变慢时微微加热#

使全部铜溶解$接着#煮沸溶液以驱除氮的氧化物$冷却后加入*"89水#定量转

移到!"""89容量瓶中#用水稀释至标线并混匀$

%$!!#铜%相当于)"#"!?&89铜的标准溶液$

吸取*"#"89铜标准溶液 !’#!""置于*""89容量瓶中#用水稀释至标线并

混匀$

%$!"#铜%相当于)#"!?&89铜的标准溶液$

吸取!"#""89铜标准溶液 !’#!!"置于!""89容量瓶中#用水稀释至标线并

混匀$

%$!##刚果红试纸或变色范围’"E的BC试纸$

&#仪器

常用实验室设备及%

&$!#分光光度计%配有光程!"88和*"88比色皿$

&$"#!)*89锥形分液漏斗%具有磨口玻璃塞#活塞上不得涂抹油性润滑剂$

&$##)*89容量瓶$

’#采样和样品

’$!#实验室样品

采集!"""89水样#立即进行测定#若不能立即测定#为了防止铜离子吸附在

采样容器壁上#向每升水样中加入*89!Y!盐酸 !’#+"#酸化至BC约为!#*$采

样容器宜用塑料桶$

’$"#试样

从水样中取两份均匀试样#每份!""89置于)*"89烧杯中#作为@#)#!消解

试样$

(#步骤

($!#校准

取@个分液漏斗 !*#)"#分别加入铜标准溶液 !’#!!""’!#""’)#""’+#""’

((’+(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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’#""!E#"""(#""89"加水至体积为*"89"加入!89硫酸 #’#!$"按测定步骤

@#)#)进行%

以氯仿 #’#’$作参比"从测得铜标准溶液的吸光度中减去试剂空白 #零浓度$

吸光度后与相对应的铜含量 #!?$绘制校准曲线%

如果试份中铜的含量低于)"!?"还需要绘制一条浓度系列更低的校准曲线%

吸取铜标准溶液 #’#!)$!#"""!"#""89"按上述程序进行操作%测量吸光度时"

改用*"88比色皿%

($"#测定

($"$!#消解

向每份试样 #E#)$中加入!89硫酸 #’#!$和*89硝酸 #’#)$"并放入几粒

沸石后"置电热板上加热消解 #注意勿喷溅$至冒三氧化硫白色浓烟为止%如果溶

液仍然带色"冷却后加入*89硝酸 #’#)$"继续加热消解至冒白色浓烟为止%必

要时"重复上述操作"直到溶液无色%

冷却后加入约("89水"加热至沸腾并保持+864"冷却后滤入!""89容量瓶

内"用水洗涤烧杯和滤纸"用洗涤水补加至标线并混匀%

将第)份消解后的试样 #V$保存起来"用于校核试验 #@#’$%把第一份消解

后的试样按下述步骤进行萃取和测定%

($"$"#萃取和测定

从!""89消解试样溶液中吸取*"#"89或适量体积的试份 #含铜量不超过

"#!*8?$"置于分液漏斗 #*#)$中"必要时"用水补足至*"89"加入*89盐酸羟

胺溶液 #’#E$和!"89柠檬酸钠溶液 #’#@$"充分摇匀%按每次!89的加入量加

入氢氧化铵溶液 #’#($"把BC值调到大约为’"每次加入少量的 #或稀的$氢氧

化铵溶液至刚果红试纸正好变红色 #或BC试纸显示’"E$%

加入!"89)"IM二甲基M!"!"M菲 啉溶液 #’#I$和!"89氯仿 #’#’$"轻轻

旋摇并放气"旋紧活塞后剧烈摇动+"X以上"将黄色络合物萃入氯仿中"静置分层

后"用滤纸吸去分液漏斗放液管内的水珠并塞入少量脱脂棉"把氯仿层放入容量瓶

#*#+$中%再加入!"89氯仿于水相中"重复上述步骤再萃取一次%合并两次萃取

液"用甲醇 #’#*$稀释至标线并混匀%

将萃取液放入!"88比色皿内 #如含铜量低于)"!?"用*"88比色皿$"在

’*@48处以氯仿 #’#’$为参比"测量试份的吸光度%

&I’+&
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用试份的吸光度减去空白试验 !@#+"的吸光度后#从校准曲线 !@#!"上查得

铜的含量$

($##空白试验

用!""89水代替试样#按@#)#!和@#)#)步骤规定进行处理$空白与试样在相

同条件下同时进行测定$

($%#校准试验

从第)份消解试样 !V"中吸取适量体积的溶液#加入铜标准溶液数毫升#使

试份体积不超过*"89#含铜量不超过"#!*8?#按@#)#)步骤进行萃取和测定#重

复进行操作#以确定有无干扰影响$

)#结果表示

)$!#计算方法

含铜量(!8?%A"按下式计算&

(H4’
式中&4’’’试份测得铜量#!?&

’’’’萃取用的试份体积#89$

计算结果以两位小数表示$

)$"#精密度和准确度

’个实验室分别测定含铜量为"#("8?%A的统一分发标准溶液听取得的结果如

下 !!I()年@月"&

)$"$!#重复性

各实验室的室内相对标准偏差分别为"#)+J("#!!J("#*IJ(+#()J$

)$"$"#再现性

实验室间相对标准偏差为)#+J$

)$"$##准确度

相对误差为Z)#"J$

)"*+)
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附#录#=
本标准一般说明

!参考件"

=$!#)!IM二甲基M!!!"M菲 啉与亚铜反应生成一种橙黄色络合物!其摩尔比为)

a!!在’*@48处的摩尔吸光系数约为(G!"+!此反应对亚铜是专一的"

=$"#)!IM二甲基M!!!"M菲 啉的结构式为#

与亚铜反应生成有色阳离子络合物的结构式为#

=$##萃取溶剂除了用氯仿M甲醇的混合溶液外!还可以用异戍醇$戍醇$己醇和

甲基异丁基甲酮等萃取!在’*@48条件下!用氯仿M甲醇混合液萃取为最佳"

=$%#本标准采用氯仿M甲醇的混合溶液进行萃取!甲醇的作用是使络合物的黄色

加深至最大限度"

=$&#分液漏斗的活塞不得涂抹凡士林防漏!因为凡士林溶于氯仿会给实验结果带

来误差"

=$’#本标准中使用的显色剂英文名称为 %4-07;B5064-&!被翻译成中文的名称不

统一!有的称为新铜试剂!有的称为新亚铜试剂或新试铜灵!为了避免误会!现使

用 %)!IM二甲基M!!!"M菲 啉&名称"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由安徽省环境保护科学研究所负责起草"

本标准主要起草人沈曾国"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

’!*+’
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水质#铜的测定
二乙基二硫代氨基甲酸钠分光光度法

QR@’@’!(@

!#适用范围

本标准适用于地面水!地下水和工业废水中铜的测定"

当试样体积为*"89#比色皿为)"88时#本方法的测定范围为含铜"#")"

"#E"8?$A#最低检出浓度为"#"!"8?$A#测定上限浓度为)#"8?$A"

铁!锰!镍和钴等也与二乙基二硫代氨基甲酸钠生成有色络合物#干扰铜的测

定#但可用WV&U和柠檬酸铵掩蔽消除"

"#定义

"$!#可溶性铜%未经酸化的水样#现场过滤时通过"#’*!8滤膜后测得的铜浓度"

"$"#总铜%未经过滤的水样经剧烈消解后测得的铜浓度"

##原理

在氨性溶液中 &BCH("!"’#铜与二乙基二硫代氨基甲酸钠作用生成黄棕色

络合物%

此络合物可用四氯化碳或氯仿萃取#在’’"48波长处进行比色测定#颜色可

稳定!/"

%#试剂

在测定过程中#除另有说明外#只能使用公认的分析纯试剂和重蒸馏水#或具

()*+(
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有同等纯度的水!

%$!#盐酸 "C$9#$#H!#!I?%89&优级纯!

%$"#硝酸 "CNP+#$#H!#’"?%89&优级纯!

%$##高氯酸 "C$9P’#$#H!#E(?%89&优级纯!

%$%#氨水 "NC’PC#$#H"#I!?%89&优级纯!

%$&#四氯化碳 "$$9’#!

%$’#氯仿 "$C$9+#!

%$(#乙醇 "$)C*PC#$I*J "’%’#!

%$)#!Y!氨水!

%$;#铜标准贮备溶液!

称取!#"""D"#""*?金属铜 "纯度II#IJ#置于!*"89烧杯中&加入)"89!

Y!硝酸&加热溶解后&加入!"89!Y!硫酸并加热至冒白烟&冷却后&加水溶解

并转入!A容量瓶中&用水稀释至标线!此溶液每毫升含!#""8?铜!

%$!<#铜标准溶液!

吸取*#""89铜标准贮备溶液 "’#I#于!A容量瓶中&用水稀释至标线!此溶

液每毫升含*#"!?铜!

%$!!#二乙基二硫代氨墓甲酸钠$"#)J "4%’#溶液!

称取"#)克二乙基二硫代氨基甲酸钠三水合物 "$*C!"NT)NO’+C)P&或称铜

试剂7;B5O9#溶于水中并稀释至!""89&用棕色玻璃瓶贮存&放于暗处可用两

星期!

%$!"#WV&UM柠檬酸铵M氨性溶液!

取!)?乙二胺四乙酸二钠二水合物 "NO)MWV&U’)C)P#()#*?柠檬酸铵

)"NC’#+’$EC*P@*&加入!""89水和)""89氨水 "’#’#中溶解&用水稀释至

!A&加入少量"#)J二乙基二硫代氨基甲酸钠溶液 "’#!!#&用四氯化碳 "’#*#萃

取提纯!

%$!##WV&UM柠檬酸铵溶液!

将*?乙二胺四乙酸二钠二水合物 "NO)MWV&U’)C)P#和)"?柠檬酸铵

)"NC’#+’$EC*P@*溶于水中并稀释至!""89&加入’滴甲酚红指示液 "’#!*#&

用!Y!氨水 "’#’#调至BCH("(#*"由黄色变为浅紫色#&加入少量"#)J二乙

基二硫代氨基甲酸钠溶液 "’#!!#&用四氯化碳 "’#*#萃取提纯!

’+*+’
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%$!%#氯化铵M氢氧化铵缓冲溶液!

将@"?氯化铵 "NC’$9#溶于适量水中$加入*@"89氨水 "’#’#$用水稀释至

!A!

%$!&#甲酚红指示液%"#’?&A!

称取"#")克甲酚红 "$)!C!(P*T#溶于*"89I*J "\&\#乙醇 "’#@#中!

&#仪器

&$!#分光光度计%!"或)"88光程长的比色皿!

&$"#!)*89锥形分液漏斗%具磨口玻璃塞$活塞上不得涂抹油性润滑剂!

’#采样和样品

为了防止铜离子吸附在采样容器壁上$采样后样品应尽快进行分析!如果需要

保存$样品应立即酸化至BC!#*$通常每!""89样品加入"#*89!Y!盐酸!

(#步骤

($!#测定

($!$!#水样预处理

($!$!$!#对清洁地面水和不含悬浮物的地下水可直接按 "@#!#)#操作测定!

($!$!$"#对含悬浮物和有机物较多的地面水或废水$可吸取*"#"89酸化的实验

室样品 "E#于!*"89烧杯中$加*89浓硝酸 "’#)#$在电热板上加热$消解到

!"89左右$稍冷却$再加入*89浓硝酸 "’#)#和!89高氯酸 "’#+#$继续加热消

解$蒸至近干$冷却后$加水’"89$加热煮沸+864$冷却后$将溶液转入*"89
容量瓶中$用水稀释至标线 "若有沉淀$应过滤一次#!

($!$"#显色萃取

($!$"$!#用移液管吸取适量体积的试份 "@#!#!#!或@#!#!#)# "含铜量不超过

+"!?$最大体积不大于*"89$分别置于!)*89分液漏斗 "*#)#中$加水至*"89!

($!$"$"#加入!"89WV&UM柠檬酸铵M氨性溶液 "’#!)#$*"89氯化铵M氢氧化铵缓

冲溶液 "’#!’#$摇匀$此时BC约为I"!"!本条款适用于地面水和不含悬浮物的

地下水 "@#!#!#!#的测定!

($!$"$##加入!"89WV&UM柠檬酸铵溶液 "’#!+#’)滴甲酚红指示液 "’#!*#$用

(’*+(
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!Y!氨水 !’#("调至BC("(#*!由红色经黄色变为浅紫色"#本条款适用于消解

后废水试份 !@#!#!#)"的测定#

($!$"$%#加入*#"89"#)J二乙基二硫代氨基甲酸钠溶液 !’#!!"$摇匀$静

置*864#

($!$"$&#准确加入!"#"89四氯化碳 !’#*"$用力振荡不少于)864!若用振荡器

振摇$应振摇’864"$静置$使分层#

($!$"$’#吸光度的测量%用滤纸吸取漏斗颈部的水分$塞入一小团脱脂棉$弃去

最初流出的有机相!")89$然后将有机相移入比色皿内 !如铜含量为!""+"!?$

用!"88比色皿$含量小于!"!?$用)"88比色皿"$在’’"48波长下$以四氯

化碳 !’#*"作参比$测量吸光度#

以试份的吸光度减去空白试验 !@#)"的吸光度后$从校准曲线 !@#+"上查得

相应的铜含量#

($"#空白试验

在测定水样同时进行空白试验$用*"89水代替试份 !@#!#!#!或@#!#!#)"$

试剂用量和测定手续与测定水样 !@#!"相同#

($##校准

用(个分液漏斗 !*#)"$分别加入"&"#)"&"#*"&!#""&)#""&+#""&*#""
和E#""89铜标准溶液 !’#!""$加水至体积为*"89$配成一组校准系列溶液$然

后按 !@#!#)"步骤操作$将测得的吸光度减去试剂空白的吸光度后$与相对应的

铜量绘制成校准曲线$质量以!?计#

)#结果的表示

铜的含量(!8?’A"按下式计算%

(H4’
式中%4(((从校准曲线上求得的铜量$!?%

’(((萃取用的水样体积$89#

结果以两位小数表示#

;#精密度

*个实验室测定含铜"#"@*8?’A的统一分发标准溶液$其分析结果如下%

)**+)
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;$!#重复性

实验室内相对标准偏差为E#"J!

;$"#再现性

实验室间相对标准偏差为@#!J!

;$##相对误差

相对误差为Z’#"J!

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由陕西省环保研究所负责起草!

本标准主要起草人吴乾丰!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

催化极谱法测定铜

V[!&""E’#!I"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定铜的方法!

本标准适用于地下水中铜的测定!最低检测量为"#!!?"测量范围为"#""!"

)#"8?#A!

地下水中一般常见元素不干扰测定"但锡及大于"#!8?的砷$铋$钼对测定

产生正干扰"可加入氨基乙酸予以抑制 %大量的砷可经样品浓缩加热分解"或使其

氧化为五价砷"而不干扰测定!若锡量过高"在样品加热处理时"加入氢溴酸使其

挥发&!向溶液中加入抗坏血酸后"可将三价铁和四价钛还原成低价而不干扰测定!

一般地下水中这些离子的浓度"均达不到干扰的程度"可不予考虑!

有机质干扰严重"所有样品均需消化处理!

"#方法提要

在硫酸介质中"铜与硫氰酸钾生成 ’$;%$NT&)Z(电活性络合物"吸附于滴

汞阴极表面"产生一个灵敏度较高的络合吸附波"峰电位在Z"#’*\ %对

T$W&处!

##仪器

#$!#极谱仪!

#$"#三电极 %滴汞$饱和甘汞$铂丝&!

)@*+)
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%#试剂

%$!#高氯酸 !C$9P’"##H!#E@?$8A#优级纯%

%$"#硝酸 !CNP+"##H!#’)?$8A#优级纯%

%$##硫酸溶液 !!Y!"%

%$%#抗坏血酸溶液 !!""?$A"#现用现配%

%$&#氨基乙酸溶液 !!""?$A"%

%$’#硫氰酸钾溶液 !!"?$A"%

%$(#铜标准贮备溶液&称取金属铜 !光谱纯"!#""""?#置于!""8A烧杯中#加

硝酸溶液 !!Y!"!"8A溶解#蒸干并赶尽硝酸#再加盐酸溶液 !!Y!"*8A溶解

干涸物%然后以亚沸蒸馏水定容至!"""8A%该溶液!8A含!#"8?铜%

%$)#铜标准溶液&移取铜标准贮备溶液 !’#@"以亚沸蒸馏水逐级稀释至!8A含

!#"!?铜%

&#分析步骤

&$!#样品分析

&$!$!#移取BC()的硝酸酸化水样!""#"8A于!*"8A烧杯中#加高氯酸 !’#!"

+滴及硝酸 !’#)"数滴#在低温电热板上加热蒸发至小体积#以少量亚沸蒸馏水

吹洗杯壁#继续加热冒烟至尽%取下稍冷#加硫酸溶液 !’#+")#*8A#再加热溶

解#然后移入!"8A比色管中%

&$!$"#加抗坏血酸溶液 !’#’""#*8A#氨基乙酸溶液 !’#*""#*8A#硫氰酸钾

溶液 !’#E"!8A#用亚沸蒸馏水定容至!"8A !每加一种试剂均需摇匀"%将溶液

倒入!"8A电解池中#插入三电极 !+#)"#于起始电位Z"#+"\处#进行阴极化导

数部分扫描#记录峰电流值%

&$"#空白试验

移取!""#"8A亚沸蒸馏水代替试样#按*#!步骤进行%

&$##标准曲线的绘制

准确移取铜标准 !’#(""’"#!"’((*#""!?于一系列!"8A比色管中#加

硫酸溶液 !’#+")#*8A#以下步骤按*#!进行%以铜浓度对峰电流值绘制标准

曲线%

)(*+)
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’#分析结果的计算

依下式计算铜的质量浓度!

$;"8?#A$H4’
式中!4%%%从标准曲线上查得的铜量&!?’

’%%%取水样体积&8A(

(#精密度和准确度

同一实验室测定铜离子含量为"#"(@8?#A的水样!)次&其标准偏差为

"#""*&相对标准偏差为*#@*J(回收率为I"J"!!’J(

)I*+)
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#在本方法中!温度对测定影响较大!波高随温度的增高而增高"当溶液温度

高于+"F时!波高又开始下降"测量时较适宜的温度为)""+"F"最好有恒温设

备!保持测定时的温度一致"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草"

本标准主要起草人王裕宣#彭仕宣"
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@#铁、锰检测方法标准

水质#铁!锰的测定
火焰原子吸收分光光度法

QR!!I!!"(I

!#主题内容与适用范围

!$!#主题内容

本标准规定了用火焰原子吸收法直接测定水和废水中的铁!锰"操作简便!快

速而准确#

!$"#适用范围

本标准适用于地面水!地下水及工业废水中铁!锰的测定#铁!锰的检测限分

别是"#"+8?$A和"#"!8?$A"校准曲线的浓度范围分别为"#!"*8?$A和"#"*

"+8?$A#

"#原理

将样品或消解处理过的样品直接吸入火焰中"铁!锰的化合物易于原子化"可

分别于)’(#+48和)@I#*48处测量铁!锰基态原子对其空心阴极灯特征辐射的吸

收#在一定条件下"根据吸光度与待测样品中金属浓度成正比#

%!E+%
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##试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂

和去离子水或同等纯度的水"

#$!#硝酸 #CNP+$!#H!#’)?%8A!优级纯"

#$"#硝酸 #CNP+$!#H!#’)?%8A!分析纯"

#$##盐酸 #C$9$!#H!#!I?%8A!优级纯"

#$%#硝酸溶液!!Y!&用硝酸 #+#)$配制"

#$&#硝酸溶液!!YII&用硝酸 #+#!$配制"

#$’#盐酸溶液!!YII&用盐酸 #+#+$配制"

#$(#盐酸溶液!!Y!&用盐酸 #+#+$配制"

#$)#氯化钙溶液!!"?%A&将无水氯化钙 #$O$9)$)#@@*"?溶于水并稀释

至!""8A"

#$;#铁标准贮备液&称取光谱纯金属铁!#""""?#准确到"#"""!?$!用E"8A盐

酸溶液 #+#@$溶解!用去离子水准确稀释至!"""8A"

#$!<#锰标准贮备液&称取!#""""?光谱纯金属锰!准确到"#"""!?#称前用稀硫

酸洗去表面氧化物!再用去离子水洗去酸!烘干!在干燥器中冷却后!尽快称取$!

用!"8A硝酸溶液 #+#’$溶解"当锰完全溶解后!用盐酸溶液 #+#E$准确稀释

至!"""8A"

#$!!#铁’锰混合标准操作液&分别移取铁贮备液 #+#I$*"#""8A!锰贮备液

#+#!"$)*#""8A于!"""8A容量瓶中!用盐酸溶液 #+#E$稀释至标线!摇匀"

此溶液中铁’锰的浓度分别为*"#"8?%A和)*#"8?%A"

%#仪器

%$!#原子吸收分光光度计"

%$"#铁’锰空心阴极灯"

%$##乙炔钢瓶或乙炔发生器"

%$%#空气压缩机!应备有除水’除油’除尘装置"

%$&#仪器工作条件&不同型号仪器的最佳测试条件不同!可参照仪器说明书自行

选择"

()E+(
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%$’#一般实验室仪器!所用玻璃及塑料器皿用前在硝酸溶液 "+#’#中浸泡)’/以

上$然后用水清洗干净%

&#样品

&$!#采样前$所用聚乙烯瓶先用洗涤剂洗净$再用硝酸 "+#’#浸泡)’/以上$然

后用水冲洗干净%

&$"#若仅测定可过滤态铁锰$样品采集后尽快通过"#’*!8滤膜过滤$并立即加

硝酸 "+#!#酸化滤液$使BC为!")%

&$##测定铁&锰总量时$采集样品后立即按 "*#)#的要求酸化%

’#步骤

’$!#试料

测定铁&锰总量时$样品通常需要消解%混匀后分取适量实验室样品于烧杯

中%每!""8A水样加*8A硝酸 "+#!#$置于电热板上在近沸状态下将样品蒸至近

干$冷却后再加入硝酸 "+#!#重复上述步骤一次%必要时再加入硝酸 "+#!#或高

氯酸$直至消解完全$应蒸近干$加盐酸 "+#E#溶解残渣$若有沉淀$用定量滤

纸滤入*"8A容量瓶中$加氯化钙溶液 "+#(#!8A$以盐酸溶液 "+#E#稀释至

标线%

’$"#空白实验

用水代替试料做空白实验%采用相同的步骤$且与采样和测定中所用的试剂用

量相同%在测定样品的同时$测定空白%

’$##干扰

’$#$!#影响铁&锰原子吸收法准确度的主要干扰是化学干扰$当硅的浓度大于

)"8?’A时$对铁的测定产生负干扰(当硅的浓度大于*"8?’A时$对锰的测定也

出现负干扰$这些干扰的程度随着硅的浓度增加而增加%如试样中存在)""8?’A
氯化钙时$上述干扰可以消除%一般来说$铁&锰的火焰原子吸收法的基体干扰不

严重$由分子吸收或光散射造成的背景吸收也可忽略$但遇到高矿化度水样$有背

景吸收时$应采用背景校正措施$或将水样适当稀释后再测定%

’$#$"#铁&锰的光谱线较复杂$为克服光谱干扰$应选择小的光谱通带%

’$%#校准曲线的绘制

)+E+)
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分别取铁!锰混合标准操作液 "+#!!#于*"8A容量瓶中$用盐酸 "+#E#稀

释至标线$摇匀%至少应配制*个标准溶液$且待测元素的浓度应落在这一标准系

列范围内%根据仪器说明书选择最佳参数$用盐酸溶液 "+#E#调零后$在选定的

条件下测量其相应的吸光度$绘制校准曲线%在测量过程中$要定期检查校准

曲线%

’$&#测量

在测量标准系列溶液的同时$测量样品溶液及空白溶液的吸光度%由样品吸光

度减去空白吸光度$从校准曲线上求得样品溶液中铁!锰的含量%测量可过滤态

铁!锰时$用 "*#)#制备的试样直接喷入进行测量%测量铁!锰总量时$用

"E#!#中的试料%

(#结果的表示

实验室样品中的铁!锰浓度$ "8?&A#$按下式计算’

$H4’
式中’$(((实验室样品中铁!锰浓度$8?&A)

4(((试料中的铁!锰含量$!?)

’(((分取水样的体积$8A%

)#精密度和准确度

!+个实验室测定含铁)#""8?&A!含锰!#""8?&A的统一样品$其重复性相对

标准偏差分别为!#""J和"#E)J)再现性相对标准偏差分别为!#+EJ和!#E+J%

铁的加标回收率为I+#+J"!")#*J$锰的加标回收率为I’#IJ"!"*#IJ%

*’E+*
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附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准起草人魏复盛"曹杰山!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!

#*E+#
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地下水质检验方法

过硫酸铵分光光度法测定锰

V[!&""E’#+!"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了过硫酸铵分光光度法测定锰的方法!

本标准适用于地下水中锰的测定!最低检测量为!"!?"最佳测量范围为"#)"

)#’8?#A!

"#方法提要

在酸性溶液中"有催化剂银盐存在时"用过硫酸铵将低价锰氧化为高锰酸根"

其颜色深度与锰的含量成正比"借以比色测定锰的含量!加入硫酸汞 $与氯离子形

成较难离解的氯化汞%而消除氯化物的干扰!

##仪器

分光光度计!

%#试剂

%$!#硫酸汞&磷酸混合溶液’称取硫酸汞 $C?TP’%@#*?溶于E""8A硝酸溶液

$)Y!%中"加入浓磷酸 $#H!#EI?#8A%)"8A和硝酸银 $U?NP+%"#"’?搅拌溶

解后"用蒸馏水稀释至!"""8A!

%$"#过硫酸铵 ($NC’%)T)P+)!

%$##锰标准贮备溶液’称取高纯锰"#!"""?溶于*8A硝酸溶液 $!Y!%中"移入

!"""8A容量瓶中定容!此溶液!8A含"#!"8?锰!

*EE+*
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%$%#锰标准溶液!移取锰标准贮备溶液 "’#+#!"#"8A于!""8A容量瓶中定容$

此溶液!8A含!"#"!?锰$

&#分析步骤

&$!#样品分析

取硝酸酸化水样*"#"8A于!*"8A烧杯中%加硫酸汞&磷酸混合溶液 "’#!#

)#*8A%加热至E""@"F$加过硫酸铵 "’#)#"#’""#E?%盖上小表皿%加热煮

沸!864%取下冷却后%洗入*"8A比色管中%用蒸馏水定容$于分光光度计

*+"48波长处%以空白溶液作参比%用+78比色杯测其吸光度$

&$"#空白试验

取*"8A蒸馏水代替水样%以下步骤同*#!$

&$##标准曲线的绘制

准确移取锰标准 "’#’#"’!"#"’)"#"((!)"!?于!*"8A烧杯中%加蒸馏

水至*"8A%以下步骤同*#!$以锰的浓度对其吸光度绘制标准曲线$

’# 分析结果的计算

按下式计算锰的质量浓度!

,4"8?)A#H4’
式中!4&&&从标准曲线上查得锰的含量%!?*

’&&&取水样体积%8A$

(#精密度和准确度

同一实验室测定锰含量为)#!I和"#!*8?)A的水样时%其平行测定@次的相

对标准偏差分别为!#"J和E#"J$水样加)"!?,4)Y的回收率为(@J至I+J*加

’"!?,4)Y的回收率为I!J至IEJ$

+@E++

@#铁!锰检测方法标准
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#水样中含有机物时!可适当多加一些过硫酸铵"有机物含量较高时!应按下

法消化处理#向试样中加’滴浓硫酸和)"*8A浓硝酸!于电热板上加热至冒浓三

氧化硫白烟!取下冷却!加*"8A蒸馏水溶解干涸物后!按样品分析*#!进行"

="#本标准加入的硝酸汞溶液只能消除"#!?以下氯化物的干扰"氯化物大于"#!?
时!应少取水样!限制氯化物在"#!(以下"

=##煮沸时间应保持一致!并不得延长!因过硫酸铵分解后!如继续煮沸!会使

七价锰分解而影响结果"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草"

本标准主要起草人王裕宣"

$(E+$
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地下水质检验方法

二氮杂菲分光光度法测定铁

V[!&""E’#)+"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了二氮杂菲分光光度法测定铁的方法!

本标准适用于地下水中"铁含量的测定!

最低检测量为)#"!?!测定最佳浓度范围"#"’8?#A")#"8?#A!

"#方法提要

在BC)"I的溶液中$亚铁离子与二氮杂菲生成桔红色的稳定络合物!在BC*

"E时$颜色最深!颜色强度在’"/内保持稳定!借此进行亚铁离子的光度法测

定!将三价铁离子还原为亚铁离子后$测定总铁$用差减法求得三价铁离子含量!

##仪器

分光光度计

%#试剂

%$!#氨水溶液 %!Y)&!

%$"#缓冲溶液 %BCHE&"称取乙酸钠 %NO$)C+P)’+C)P&)""?溶解于约

)""8A蒸馏水中$加入冰乙酸 %#H!#"*?#8A&E""8A$再用蒸馏水稀至!"""8A!

%$##二氮杂菲溶液 %!#)?#A&"称取二氮杂菲 %$!)C(N)’C)P&"#!)?溶解于

!""8A蒸馏水中 %可微热助溶&$贮于棕色瓶中 %最好用前配制&!

%$%#盐酸羟胺 %NC)PC’C$9&溶液 %!""?#A&$用时配制!

’IE+’
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%$&#亚铁标准贮备溶液!称取硫酸亚铁铵 "#NC’$)L-#TP’$)%EC)P&"#!’"’?
溶于*""8A蒸馏水中’再加入硫酸 ##H!#(’?(8A$!"8A’移入!"""8A容量瓶

中定容)此溶液!8A含"#")8?亚铁离子)

%$’#亚铁标准溶液!移取亚铁标准贮备溶液 #’#*$!"#""8A于!""8A容量瓶

中’以蒸馏水稀释至刻度’摇匀)此溶液!8A含)#"!?亚铁离子)

&#分析步骤

&$!#亚铁的分析

取专供测定亚铁和三价铁的酸化水样*"*"8A于!""8A容量瓶中’加入一小

片刚果红试纸’用氨水 #’#!$中和至刚果红试纸刚刚变为紫红色)

加入缓冲溶液 #’#)$!"8A’二氮杂菲溶液 #’#+$)8A’用蒸馏水稀释至刻

度’摇匀)*864后’在分光光度计上波长*!"48处’用!78比色杯’以试剂空白

作参比’测量吸光度)

&$"#总铁的分析

取专供测定亚铁和三价铁的酸化水样*"*"8A于!""8A容量瓶中’加入盐酸

羟胺溶液 #’#’$!8A’以下按*#!步骤进行测定)

&$##空白试验

取蒸馏水代替试样’按*#!步骤进行)

&$%#标准曲线的绘制

&$%$!#亚铁标准曲线的绘制!准确移取亚铁标准 #’#*及’#E$"*)#"*’#"*

!"#"++!""!?于一系列!""8A容量瓶中’以下步骤同*#!)以亚铁离子浓度对吸

光度绘制标准曲线)

&$%$"#总铁标准曲线的绘制!准确移取亚铁标准 #’#*及’#E$"*)#"*’#"*

!"#"++!""!?于一系列!""8A容量瓶中’加入盐酸羟胺溶液 #’#’$!8A’以下

步骤同*#!)以亚铁离子浓度对吸光度’分别绘制亚铁标准曲线或总铁标准曲线)

’#分析结果的计算

按下式分别计算亚铁离子或总铁的质量浓度

L-#8?(A$H4’

%"@+%
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式中!4"""从标准曲线上查得亚铁离子或总铁量#!?$

’"""所取水样体积#8A%

(#精密度和准确度

同一实验室对矿化度为@"8?&A’不含亚铁的样品#加入亚铁!""8?#批内!"
次测定统计#相对标准偏差为"#)*J%对矿化度为)#’?&A’亚铁含量为@8?&A的

水样批内!"次测定统计#相对标准偏差为"#’!J%

向含亚铁"#!)8?&A的样品中#加入)#"!?的亚铁离子#其回收率为I*#!J$

向含有@8?&A亚铁的水样中#加入亚铁离子)"!?#其回收率为II#’J%

附加说明

本标准由地质矿产部提出%

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口%

本标准由地质矿产部广东省中心实验室负责起草%

本标准主要起草人高国华%

(!@+(
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地下水质检验方法

硫氰酸盐分光光度法测定铁

V[!&""E’#)’"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了硫氰酸盐分光光度法测定铁的方法!

本标准适用于地下水中铁含量的测定!最低检测量为)#"!?!测定最佳浓度范

围"#"("’#"8?"A!

"#方法提要

在酸性溶液中#三价铁离子与硫氰酸根作用#生成红色络合物#溶液颜色强度

与三价铁离子的浓度成正比#借此进行比色测定!

##仪器

分光光度计

%#试剂

%$!#盐酸溶液 $!Y!%!

%$"#硫氰酸钾溶液 $*""?"A%!

%$##过硫酸铵 &$NC’%)T)P(’溶液 $!""?"A%!

%$%#三价铁标准贮备溶液(称取铁铵钒 &L-NC’ $TP’%))!)C)P’"#’+!@?#加

入少量蒸馏水使之溶解#再加入浓硫酸*8A#定容至*""8A容量瓶中!此溶液

!8A含!""!?三价铁!

))@+)
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%$&#三价铁标准溶液!取铁标准贮备溶液 "’#’#!"8A于!""8A容量瓶中$定

容$摇匀%此溶液!8A含!"!?三价铁%

&#分析步骤

&$!#三价铁的分析

取专供测定亚铁和三价铁的酸化水样*")*8A于*"8A比色管中$加入盐酸

溶液 "’#!#’8A&硫氰酸钾溶液 "’#)#)8A$摇匀%用蒸馏水稀释至刻度$摇

匀%*864后$在分光光度计上波长’("48处$用!78比色杯$以试剂空白作参

比$测量吸光度%

&$"#总铁的分析

取专供测定亚铁和三价铁的酸化水样*")*8A于*"8A比色管中$加入过硫

酸铵溶液 "’#+#!8A$以下步骤同*#!%

&$##空白试验!

取)*8A蒸馏水代替试样$按*#!步骤进行%

&$%#标准曲线的绘制

&$%$!#三价铁标准曲线的绘制!准确取三价铁标准 "’#*#"&)#"&*#"&!"#"
’’!""!?于一系列*"8A比色管中$以下步骤同’#!%以三价铁浓度对吸光度$

绘制标准曲线%

&$%$"#总铁标准曲线的绘制!准确取三价铁标准 "’#*#"&*#"&!"#"’’!""!?
于一系列*"8A比色管中$加入过硫酸铵溶液 "’#+#!8A$以下步骤同*#)%以

铁离子浓度对吸光度$绘制标准曲线%

’#分析结果的计算

按下式分别计算三价铁离子或总铁的质量浓度!

L-"8?(A#H4’
式中!4)))从标准曲线上查得的三价铁离子或总铁量 "!?#*

’)))所取水样体积 "8A#%

L-)Y "8?(A#H总铁 "8?(A#ZL-+Y "8?(A#

++@++
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(#精密度和准确度

同一实验室批内!"次测定矿化度为)#’?!A"含三价铁"#E8?!A的水样#相

对标准偏差为!#++J$对矿化度为E?!A"三价铁为"#(’8?!A的水样分别加入标

准三价铁!"!?")"!?#测得回收率分别为IE#!J和!"!#’J$

%’@+%
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附#录#=
本标准的有关说明

!参考件"

=!#酸度应严格控制!酸度太小时生成的硫氰酸铁易于水解"

="#显色溶液中应有过量的硫氰酸盐存在!以增加反应的灵敏度!并能消除氯化

物#酸类的影响"

=##显色后!颜色在)’/内稳定"

=%#当水样中含氟量超过E8?$A时!应在取样后加入浓硫酸!")8A蒸发至冒白

烟除去!否则生成氟铁络离子将使结果偏低"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部广东省中心实验室负责起草"

本标准主要起草人高国华"

%*@+%
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地下水质检验方法

火焰原子吸收光谱法测定铁

V[!&""E’#)*"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了直接火焰原子吸收光谱法测定铁的方法!

本标准适用于地下水中铁的测定!特征浓度 "!J吸收#为"#"E8?$A!测定

范围为"#"*"*8?$A!

"#方法提要

铁的吸收谱线很多%其中以)’(#+48线吸收最强!此线虽有背景吸收%但由

于比其他铁的吸收线灵敏度高%故可用作铁的分析线!另外%铁的)@)#"48线吸

收灵敏度低%但背景小%可用以测定水中较高含量的铁!选用本法工作条件%水中

常见组分对测定无影响!

##仪器

#$!#原子吸收分光光度计 "带记录仪#!

#$"#铁空心阴极灯!

#$##仪器工作条件!

#$#$!#波长&)’(#+48!

#$#$"#灯电流&(8U!

#$#$##狭缝&"#!(48!

#$#$%#火焰状态&中性偏微还原性焰!

#$#$&#吸收位置&!*88!

’E@+’
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%#试剂

%$!#硝酸溶液 !"#*J"#

%$"#铁标准贮备溶液$称取高纯铁丝 !预先用稀盐酸清除表面氧化物后%用蒸馏

水冲冼%再用无水乙醇淋洗%置于干燥器%干燥后备用"!#"""?于烧杯中%加入

盐酸溶液 !!Y!"’"8A%低温加热使铁丝全部溶解%溶液冷却后%移入!"""8A
容量瓶中%用蒸馏水稀释至刻度%摇匀#此溶液!8A含!#""8?铁#

%$##铁标准溶液$取铁标准贮备溶液 !’#)"*"#"8A于!"""8A容量瓶中%用硝

酸溶液 !’#!"稀释至刻度%摇匀#此溶液!8A含"#"*8?铁#

&#分析步骤

&$!#样品分析

取在采样时已加有硝酸的酸性水样%按仪器工作条件直接喷雾%测量吸光度#

&$"#标准曲线的绘制

准确吸取铁标准溶液 !’#+""&"#*"&!#""’’*#""8A于一系列的*"8A容

量瓶中%用硝酸溶液 !’#!"稀释至刻度%摇匀#此标准系列含铁为"&"#*&’’

*8?(A#然后%按仪器工作条件测量吸光度%绘制铁的浓度对吸光度标准曲线#

’#分析结果的计算

按下式计算铁的质量浓度$

L-!8?(A"H1
式中$1)))在标准曲线上查得铁的质量浓度%8?(A#

(#精密度和准确度

取含总铁为)#I*8?(A的地下水样作(次测定%其批内标准偏差为"#"!@8?(

A%相对标准偏差为"#*(J#在含不同量铁的地下水中%加入"#)")#"8?(A的

铁%作铁的单份回收试验%回收率为I(J"!"+J#

*@@+*

@#铁!锰检测方法标准
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附#录#=
本标准的一般说明

!参考件"

=!#铁的吸收谱线复杂!测定时应选用较窄的狭缝宽度"狭缝加宽会使测定铁的

线性浓度范围减小"

="#试样中硝酸和盐酸的浓度在"#!J"!"J间变化时!不影响铁的测定结果"

=##水样中的固体微粒往往含有铁!故应取清澈水样测定!否则铁的测定结果有

时会严重偏高"

=%#在本试验条件下!)8?#A的铁分别与下列含量 $8?#A%的元素 $离子%共存

时!不影响铁的测定&NO’K!""""&$O’,?’U9’T6P)’A6’R’T5’RO’

TP)Z’ ’<P+Z’ !"""&$;’[4’<2’$1’$5’,4’,0’&6P)’L!"""

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人吴彭令’管品馨"

((@+(
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地下水质检验方法

火焰原子吸收光谱法测定锰

V[!&""E’#+)"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了火焰原子吸收光谱法测定锰的方法!

本标准适用于地下水中锰的测定!测定范围为"#"!"!#*8?"A!地下水中的

常见组分不干扰测定!

"#方法提要

锰的吸收谱线较多#当选用较窄的光谱通带#用高分辨率单色器可将锰的

)("#"48 多重线分离为三条线$)@I#*48%)@I#(48 及 )("#!48!其中以

)@I#*48线吸收最强!故用此线作为锰的分析线!

##仪器

#$!#原子吸收分光光度计 &带记录仪’!

#$"#锰空心阴极灯!

#$##仪器工作条件

#$#$!#波长#)@I#*48!

#$#$"#灯电流#(8U!

#$#$##狭缝#"#!(48!

#$#$%#火焰状态#中性焰!

#$#$&#吸收位置#!"88!

(I@+(
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%#试剂

%$!#硝酸溶液 !"#*J"#

%$"#锰标准贮备溶液$称取高纯金属锰 !预先用稀硝酸清除金属锰表面的氧化层%

然后用蒸馏水冲洗%再用无水乙醇淋洗%最后放入干燥器中干燥后备用"!#"""?
于烧杯中%加入硝酸溶液 !!Y!"’"8A#待金属锰溶解后%将溶液移入!"""8A
容量瓶中用蒸馏水稀释至刻度%摇匀#此溶液!8A含!#""8?锰#

%$##锰标准溶液$取锰标准贮备溶液 !’#)"*"8A于!"""8A容量瓶中%用硝酸

溶液 !’#!"稀释至刻度%摇匀#此溶液!8A含"#"*8?锰#

&#分析步骤

&$!#样品分析

取BC()的硝酸酸化水样%按仪器工作条件直接喷雾%测量吸光度#

&$"#标准曲线的绘制

准确吸取锰的标准溶液 !’#+""&"#+"&"#*"’’!#*8A于一系列*"8A容

量瓶中%用硝酸溶液 !’#!"稀释至刻度%摇匀#此系列含锰为"&"#+&"#*’’

!#*8?(A#然后%按样品分析相同条件测量吸光度%绘制锰的浓度对吸光度的标准

曲线#

’#分析结果的计算

按下式计算锰的质量浓度$

,4!8?(A"H1
式中$1)))在标准曲线上查得的锰含量%8?(A#

(#精密度和准确度

取含锰为"#+E8?(A的地下水样作(次测定%其批内标准偏差为"#"")’8?(

A%相对标准偏差为"#E@J#在含不同量锰的地下水中%加入"#!"!#"8?(A的

锰%作锰的单份回收试验%回收率为IEJ"!")J#

*"(+*
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#锰的吸收谱线较复杂!测定时!应选用较窄的狭缝宽度!狭缝加宽会使锰的

测定线性浓度范围减小"

="#试样中硝酸或盐酸的浓度在"#!J"!"J之间变化时!不影响锰的测定结果"

=##在本实验条件下!锰的测定线性浓度范围为""!#*8?#A"锰的特征浓度

$!J吸收%为"#"+8?#A"

=%#在本实验条件下!含锰!8?#A的试液中!分别与下列含量 $8?#A%的元素

$离子%共存时!不干扰锰的测定&NO!K $!""""%&$O’,?’U9’T6P)’A6’

R’T5’RO’NC)Y’ ’TP)Z’ ’<P+Z’ $!"""%&&6P)’$;’<2’[4’$1’$5’N6’

,0’L $!""%"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人吴彭令’管品馨"

(!(+(
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(#BC值检测方法标准

水质#BC值的测定#玻璃电极法

QREI)"!(E

!#适用范围

!$!#本方法适用于饮用水!地面水及工业废水BC值的测定"

!$"#水的颜色#浊度#胶体物质#氧化剂#还原剂及较高含盐量均不干扰测定$

但在BC小于!的强酸性溶液中!会有所谓酸误差!可按酸度测定$在BC大于!"
的碱性溶液中!因有大量钠离子存在!产生误差!使读数偏低!通常称为钠差"消

除钠差的方法!除了使用特制的低钠差电极外!还可以选用与被测溶液的BC值相

近似的标准缓冲溶液对仪器进行校正"

温度影响电极的电位和水的电离平衡"须注意调节仪器的补偿装置与溶液的温

度一致!并使被测样品与校正仪器用的标准缓冲溶液温度误差在D!F之内"

"#定义+

BC是从操作上定义的"对于溶液b!测出伽伐尼电池

%)(+%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$
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参比电极,K$9浓溶液-溶液b,C),<.
的电动势5c!将未知BC "b#的溶液b换成标准BC溶液T$同样测出电池的电

动势5X$则

BC "b#HBC "T#Y "5XZ5c#L%"d&94!"#

因此$所定义的BC是无量纲的量!

BC没有理论上的意义$其定义为一种实用定义!但是在物质的量浓度小于

"#!80918+的稀薄水溶液有限范围$既非强酸性又非强碱性 ")&BC&!)#时$

则根据定义$有&

BCHZ90?!" ’("C#+%"809(18+#)D"#")
式中("C#代表氢离子C的物质的量浓度$+代表溶液中典型!Z!价电解质的

活度系数!

##原理

BC值由测量电池的电动势而得!该电池通常由饱和甘汞电极为参比电极$玻

璃电极为指示电极所组成!在)*F$溶液中每变化!个BC单位$电位差改变为

*I#!E8\$据此在仪器上直接以BC的读数表示!温度差异在仪器上有补偿装置!

%#试剂

%$!#标准缓冲溶液 "简称标准溶液#的配制方法

%$!$!#试剂和蒸馏水的质量

%$!$!$!#在分析中$除非另作说明$均要求使用分析纯或优级纯试剂!购买经中

国计量科学研究院检定合格的袋装BC标准物质时$可参照说明书使用!

%$!$!$"#配制标准溶液所用的蒸溜水应符台下列要求&煮沸并冷却*电导率小于

)G!"ET+78的蒸馏水$其BC以E#@"@#+之间为宜!

%$!$"#测量BC时$按水样呈酸性*中性和碱性三种可能$常配制以下三种标准

溶液&

%$!$"$!#BC标准溶液甲 "BC’#""($)*F#

称取先在!!""!+"F干燥)"+/的邻苯二甲酸氢钾 "KC$(C’P’#!"#!)?$

(+(+(
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溶于水并在容量瓶中稀释至!A!

%$!$"$"#BC标准溶液乙 "BCE#(E*#)*F$

分别称取先在!!""!+"F干燥)"+/的磷酸二氢钾 "KC)<P’$+#+((?和磷

酸氢二钠 "NO)C<P’$+#*++?#溶于水并在容量瓶中稀释至!A!

%$!$"$##BC标准溶液丙 "BCI#!("#)*F$

为了使晶体具有一定的组成#应称取与饱和溴化钠 "或氯化钠加蔗糖$溶液

"室温$共司放置在干燥器中平衡两昼夜的硼砂 "NO)R’P@%!"C)P$+#("?#溶于

水并在容量瓶中稀释至!A!

%$"#当被测样品BC值过高或过低时#应参考表9配制与其BC值相近似的标准溶

液校正仪器!

表!#>?标准溶液的制备+

标准溶液中溶质的

质量摩尔浓度#809&‘?
)*F的BC

每!"""89)*F水溶液
所需药品重量

基本标准

酒石酸氢钾")*F饱和$
+#**@ E#’?KC$’C’PE$

"#"*8柠蒙酸二氢钾 +#@@E !!#’?KC)$EC*P@

"#"*8邻苯二甲酸氢钾 ’#""( !"#!)?KC$(C’P’

"#")*8磷酸二氢钾Y

"#")*8磷酸氢二钠
E#(E*

+#+((?KC)<P’Y

+#*++?NO)C<P’%.

"#""(EI*8磷酸二氢钾
"#"+"’+8磷酸氢二钠

@#’!+
!#!@I?KC)<P’
’#+")?NO)C<P’%.

"#"!8硼砂 I#!(" +#("?NO)R’P@%!"C)P.

"#")*8碳酸氢钠Y

"#")*8碳酸钠
!"#"!)

)#"I)?NOC$P+Y

)#E’"?NO)$P+

辅助标准"#"*8四草酸钾 !#E@I !)#E!?KC+$’P(%)C)P/

氢氧化钙")*F饱和$ !)#’*’ !#*?$O"PC$)$

##注’$#大约溶解度!

%’(+%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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+ 此表引自美国 !水和废水标准检验法"!*版 #中文译本$第+@’页%#!I(*$建筑工业出
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%#在!!""!+"F烘)"+/!

.#必须用新煮沸并冷却的蒸馏水"不含$P)#配制!

/#别名草酸三氢钾$使用前在*’D+F干燥’"*/!

%$##标准溶液的保存

%$#$!#标准溶液要在聚乙烯瓶或硬质玻璃瓶中密闭保存!

%$#$"#在室温条件下标准溶液一般以保存!")个月为宜$当发现有浑浊%发霉或

沉淀现象时$不能继续使用!

%$#$##在’F冰箱内存放$且用过的标准溶液不允许再倒回去$这样可延长使用

期限!

%$%#标准溶液的BC值随温度变化而稍有差异!一些常用标准溶液的BC "T#值

见表)!

表"#五种标准溶液的>? !@"值+

.$F U R $ V W

" ’#""+ E#I(’ @#*+’ I#’E’

* +#III E#I*! @#*"" I#+I*

!" +#II( E#I)+ @#’@) I#++)

!* +#III E#I"" @#’’( I#)@E

)" ’#"") E#((! @#’)I I#))*

)* +#**@ ’#""( E#(E* @#’!+ I#!("

+" +#**) ’#"!* E#(*+ @#’"" I#!+I

+* +#*’I ’#")’ E#(’’ @#+(I I#!")

+( +#*’( ’#"+" E#(’" @#+(’ I#"(!

’" +#*’@ ’#"+* E#(+( @#+(" I#"E(

’* +#*’@ ’#"’@ E#(+’ @#+@+ I#"+(

*" +#*’I ’#"E" E#(++ @#+E@ I#"!!

** +#**’ ’#"@* E#(+’ (#I(*

E" +#*E" ’#"I! E#(+E (#IE)

@" +#*(" ’#!)E E#(’* (#I)!

&*(+&
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.!F U R $ V W

(" +#E"I ’#!E’ E#(*I (#((*

I" +#E*" ’#)"* E#(@@ (#(*"

I* +#E@! ’#))@ E#((E (#(++

##这些标准溶液的组成是"

U"酒石酸氢钾 #)*F饱和$%

R"邻苯二甲酸氢钾!"#"*809&‘?%

$"磷酸二氢钾!"#")*809&‘?%

磷酸氢二钠!"#")*809&‘?%

V"磷酸二氢钾!"#""(EI*809&‘?%

磷酸氢二钠!"#"+"’+809&‘?%

W"硼砂!"#"!809&‘?’

这里溶剂是水’

&#仪器

&$!#酸度计或离子浓度计’常规检验使用的仪器!至少应当精确到"#!BC单位!

BC范围从"至!’’

如有特殊需要!应使用精度更高的仪器’

&$"#玻璃电极与甘汞电极’

’#样品保存

最好现场测定’否则!应在采样后把样品保持在""’F!并在采样后E/之内

进行测定’

(#步骤

($!#仪器校准%操作程序按仪器使用说明书进行’先将水样与标准溶液调到同一

温度!记录测定温度!并将仪器温度补偿旋钮调至该温度上’

用标准溶液校正仪器!该标准溶液与水样BC相差不超过)个BC单位’从标

准溶液中取出电极!彻底冲洗并用滤纸吸干’再将电极浸入第二个标准溶液中!其

BC大约与第一个标准溶液相差+个BC单位!如果仪器响应的示值与第二个标准

(E(+(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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溶液的BC !T"值之差大于"#!BC单位#就要检查仪器$电极或标准溶液是否存

在问题%当三者均正常时#方可用于测定样品%

($"#样品测定

测定样品时#先用蒸馏水认真冲洗电极#再用水样冲洗#然后将电极浸入样品

中#小心摇动或进行搅拌使其均匀#静置#待读数稳定时记下BC值%

)#精密度 !见表+"

表#

BC范围
允许差#BC单位

重复性+ 再现性++

E D"#! D"#+

E"I D"#! D"#)

I D"#) D"#*

;#注释

;$!#玻璃电极在使用前先放入蒸馏水中浸泡)’/以上%

;$"#测定BC时#玻璃电极的球泡应全部浸入溶液中#并使其稍高于甘汞电极的

陶瓷芯端#以免搅拌时碰坏%

;$##必须注意玻璃电极的内电极与球泡之间$甘汞电极的内电极和陶瓷芯之间不

得有气泡#以防断路%

;$%#甘汞电极中的饱和氯化钾溶液的液面必须高出汞体#在室温下应有少许氯化

钾晶体存在#以保证氯化钾溶液的饱和#但须注意氯化钾晶体不可过多#以防止堵

塞与被测溶液的通路%

;$&#测定BC时#为减少空气和水样中二氧化碳的溶入或挥发#在测水样之前#

不应提前打开水样瓶%

&@(+&

(#BC值检测方法标准
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+

++

根据一个试验室中对BC值在)#)!"!+#)+范围内的生活饮用水!轻度"中度"重度污染的
地面水及部分类型工业废水样品进行重复测定的结果而定#
根据北京地区!I个试验室共使用!"种不同型号的酸度计!’种不同型号的电极用本法对

BC值在!#’!"!!#EE范围内的@个人工合成水样及!个地面水样的测定结果而定#



;$’#玻璃电极表面受到污染时!需进行处理"如果系附着无机盐结垢!可用温稀

盐酸溶解#对钙镁等难溶性结垢!可用WV&U二钠溶液溶解#沾有油污时!可由

丙酮清洗"电极按上述方法处理后!应在蒸馏水中浸泡一昼夜再使用"注意忌用无

水乙醇$脱水性洗涤剂处理电极"

!<#试验报告

试验报告应包括下列内容%

O#取样日期$时间和地点#

2#样品的保存方法#

7#测定样品的日期和时间#

1#测定时样品的温度#

-#测定的结果 &BC值应取最接近于"#!BC单位!如有特殊要求时!可根据

需要及仪器的精确度确定结果的有效数字位数’#

=#其他需说明的情况"

附加说明

本标准由国家环境保护局提出"

本标准由北京市环境保护监测中心负责起草"

本标准主要起草人董淑英"

本标准由国家环境保护局负责解释"

(((+(
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地下水质检验方法

玻璃电极法测定BC值

V[!&""E’#*"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了玻璃电极法测定地下水BC值的方法!

本标准适用于测定地下水的BC值!其测定范围和精密度"视所选用的BC电

极和BC计而定!

水样的颜色#浊度#胶体物质#氧化还原电位或矿化度高低"一般不影响测

定!温度影响"可通过仪器上的温度补偿装置校正!在测定BC.!"及钠离子含量

高的试样时"会产生误差!环境的重要指标之一!

"#方法提要

用BC玻璃电极为指示电极"饱和甘汞电极为参比电极"浸入被测溶液中"组

成一电池!在)*F时"溶液BC每改变一个单位"就产生*I#!E8\的电位差!用

标准缓冲溶液校准定位后"再将电极放入试样"即可在BC计上直接读出BC值!

##仪器

#$!#酸度计!

#$"#玻璃电极!

#$##饱和甘汞电极!

%#试剂

BC标准缓冲溶液的配制$按表!称取规定量的试剂于烧杯中"用去离子水溶

%I(+%
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解!移至!"""8A容量瓶中!恒温到)*F时加去离子水定容"所用去离子水!用

前需煮沸以排除二氧化碳!并冷却后使用!去离子水的电导率应小于)!T#78!BC
在*#E"E#"之间"

表!#>?标准缓冲溶液的配制

序#号 试#剂#名#称
每升溶液中溶质质重

?
BC值
$)*F%

’#! 饱和酒石酸氢钾$KC$’C’PE%$)*F% 约E#’ +#*E

’#)!% 邻苯二钾酸氢钾$KC$(C’P’% !"#!)*) ’#"!

’#+!% 磷酸二氢钾$KC)<P’Y磷酸氢二钠$NO)C<P’% +#+((EY+#*+*+ E#(E

’#’!% 磷酸二氢钾$KC)<P’%Y磷酸氢二钠$NO)C<P’% !#!@I)Y’#+"’( @#’!

’#* 硼砂$NO)R’P@#!"C)P% +#(")* I#!(

##注&!%试剂需经!!"F烘干)/后使用"

&#测定步骤

&$!#按所选用的酸度计 $+#!%说明书要求!调好仪器"并在电极架上装好已活化

好的BC玻璃电极 $+#)%及饱和甘汞电极 $+#+%"

&$"#选取与水样BC值相近的标准缓冲溶液 $表!#’#!’’#*%!洗电极)"+次!

并倒此溶液+""*"8A于烧杯中!按仪器说明书 (定位)步骤校正仪器"根据测定

时溶液的温度按表)数据修正标准缓冲溶液的BC值"

&$##用待测水样洗电极)"+次!并用干净烧杯取水样+""*"8A进行测定"由仪

器表头直接读出BC值"

*"I+*
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表"#标准缓冲溶液的>?值 !<!&<A"

表!序号

####BC值
溶液!F

’#! ’#) ’#+ ’#’ ’#*

" " ’#""" E#I(’ @#*+’ I#’E’

* " +#II( E#I*! @#*"" I#+I*

!" " +#II@ E#I)+ @#’@) I#++)

!* " +#II( E#I"" @#’’( I#)@E

)" " ’#""! E#((! @#’)I I#))*

)* +#**@ ’#""* E#(E* @#’!+ I#!("

+" +#**) ’#"!! E#(*+ @#’"" I#!+I

+* +#*’I ’#"!( E#(’’ @#+(I I#!")

’" +#*’@ ’#"+* E#(+( @#+(" I#"E(

’* +#*’@ ’#"’@ E#(+’ @#+@+ I#"+(

*" +#*’I ’#"E" E#(++ @#+E@ I#"!!

’#精密度和准确度

测定的精密度和准确度取决于所选用的仪器和电极的性能#标准缓冲溶液配制

的准确度以及校正和操作技巧$同一实验室用()!型酸度计测定BC分别为’#""#

E#(I#@#’’#I#)*的标准缓冲溶液 %!@#*F&!其相对标准偏差分别为"#!)J#

"#"@J#"#"EJ#"#"EJ$测定绝对误差为Z"#"’"Y"#"!+BC单位$

’!I+’
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#水的BC值大小!主要决定于水中$P)"CPPZ+"或$P)Z+ 的含量!由于它们

极易受温度"压强的影响!故<C应在采样现场测定#

="#BC玻璃电极在使用前!必须在去离子水中活化)’/以上#经常使用时!电极

应浸泡在去离子水中#较长时间不用!可洗净后!放电极盒内保存#由于玻璃球泡

部分非常薄!在使用和保存时!切勿与硬物相碰或用手触摸#

=##饱和甘汞电极在使用时!要拔去侧面的胶塞!内充的氯化钾溶液必须保持饱

和状态和一定的液面高度#

=%#测定时如发现读数不稳!除检查仪器外!还应检查电极#首先检查甘汞电极

内部是否有气泡!再检查电极端部砂心毛细管是否堵塞!用滤纸贴在电极头上!如

有溶液渗出!表明毛细管未被阻塞#如上述检查无问题!则可用盐酸溶液 $(
%C$9&H"#!809’A(浸洗玻璃电极!用去离子水洗净后再测#如仍不稳定!则需

更换电极#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部水文地质技术方法研究所负责起草#

本标准主要起草人房素娟#

))I+)
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地下水质检验方法

滴定法测定酸度

V[!&""E’#’+"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了滴定法测定酸度的方法!

本标准适用于地下水酸度的测定"检测限 #以$O$P+8?$A计%为*8?$A!

"#定义

水的酸度"通常是指水中能与氢氧根离子反应的强酸&弱酸和强酸弱碱盐等!

用甲基橙作指示剂"所测得的酸度称强酸酸度"又称甲基橙酸度’用酚酞作指示

剂"所测得的酸度称总酸度"又称酚酞酸度!

##方法提要

当加入碱标准溶液时"水样中的氢离子即与氢氧根离子发生反应"根据消耗碱

标准溶液的量"可计算其酸度!

%#试剂

%$!#酚酞乙醇溶液 #!"?$A%!

%$"#甲基橙溶液 #"#*?$A%!

%$##氢氧化钠标准溶液 ((#NOPC%H"#"*809$A)

%$#$!#配制称取氢氧化钠约)?"溶于少量无二氧化碳的蒸馏水中"迅速转入

!"""8A容量瓶中定容!溶液贮存于聚乙烯塑料瓶中"用邻苯二甲酸氢钾标定其

浓度!

*+I+*
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%$#$"#标定准确称取已在!"*"!!"F烘过)/的邻苯二甲酸氢钾 !KC$+C’P’"+
份 !每份重约"#)?#准确至"#""")?"#分别放入三个!*"8A三角瓶中#各加入无

二氧化碳蒸馏水*"8A#加酚酞溶液 !’#!"’滴#用配制好的氢氧化钠溶液

!’#+#!"滴定至粉红色$

%$#$##按下式计算氢氧化钠溶液的浓度%

(!NOPC"H 4
’G)"’#)G!"""

式中%(!NOPC"&&&氢氧化钠标准溶液的浓度#809’A(

4&&&称取邻苯二甲酸氢钾的质量#?%

’&&&滴定消耗氢氧化钠溶液的体积#8A(

)"’#)&&&与!#""8A氢氧化钠溶液 )(!NOPC"H!#"""809’A*相

当的以毫克表示的邻苯二甲酸氢钾质量$

&#分析步骤

&$!#吸取水样*"#"8A于!*"8A三角瓶中#加酚酞溶液 !’#!"’滴#用氢氧化

钠标准溶液 !’#+"滴定到粉红色不退$记录氢氧化钠标准溶液的用量 !’!"$

&$"#吸取水样*"#"8A于三角瓶中#加甲基橙溶液 !’#)"+滴#用氢氧化钠标准

溶液 !’#+"滴定至红色刚变为桔黄色即为终点#记录氢氧化钠标准溶液的用量

!’)"$

’#分析结果的计算

按下式计算水样的酸度%

总酸度 !以$O$P+8?’A计"H(G’!G*"#"’’ G!"""

甲基橙酸度 !以$O$P+8?’A计"H(G’)G*"#"’’ G!"""

式中%(&&&氢氧化钠标准溶液的浓度#809’A(

’!&&&用酚酞作指示剂时消耗氢氧化钠溶液的体积#8A(

’)&&&用甲基橙作指示剂时消耗氢氧化钠溶液的体积#8A(

’&&&所取水样的体积#8A(

*"#"’&&&与!#""8A氢氧化钠溶液 )(!NOPC"H!#"""809’A*相当的以毫克

+’I++
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表示的碳酸钙质量!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草!

本标准主要起草人史继东!

"*I+"
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I#硫酸盐检测方法标准

水质#硫酸盐的测定#重量法

QR!!(II!(I

!#主题内容与适用范围

!$!#本国际标准规定了测定水中硫酸盐的重量法

本标准适用于地面水!地下水!含盐水!生活污水及工业废水"

本标准可以准确地测定硫酸盐含量!"8?#A $以TP)Z’ 计%以上的水样&测定

上限为*"""8?#A $以TP)Z’ 计%"

!$"#干扰

样品中若有悬浮物!二氧化硅!硝酸盐和亚硝酸盐可使结果偏高"碱金属硫酸

盐&特别是碱金属硫酸氢盐常使结果偏低"铁和铬等影响硫酸钡的完全沉淀&形成

铁和铬的硫酸盐也使结果偏低"

在酸性介质中进行沉淀可以防止碳酸钡和磷酸钡沉淀&但是酸度高会使硫酸钡

沉淀的溶解度增大"

当试料中含 $5P)Z’ !<P+Z’ 大于 !"8?&NPZ+!"""8?&T6P))#*8?&$O)Y

)"""8?&L-+Y*#"8?以下不干扰测定"

在分析开始的预处理阶段&在酸性条件下煮沸可以将亚硫酸盐和硫化物分别以

’EI+’
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二氧化硫和硫化氢的形式赶出!在废水中他们的浓度很高"发生)C)TYTP)Z’ Y

)C )//Y +T*Y+C)P反应时"生成的单体硫应该过滤掉"以免影响测定结果!

"#原理

在盐酸溶液中"硫酸盐与加入的氯化钡反应形成硫酸钡沉淀!沉淀反应在接近

沸腾的温度下进行"并在陈化一段时间之后过滤"用水洗到无氯离子"烘干或灼烧

沉淀"称硫酸钡的重量!

##试剂

本标准所用试剂除另有说明外"均为认可的分析纯试剂"所用水为去离子水或

相当纯度的水!

#$!#盐酸"!Y!!

#$"#二水合氯化钡溶液"!""?#A$将!""?二水合氯化钡 %RO$9)&)C)P’溶于

约(""8A水中"加热有助于溶解"冷却溶液并稀释至!A!贮存在玻璃或聚乙烯瓶

中!此溶液能长期保持稳定!此溶液!8A可沉淀约’"8?TP)Z’ !

注意$氯化钡有毒"谨防入口!

#$##氨水"!Y!!

注意$氨水能导致烧伤(刺激眼睛(呼吸系统和皮肤!

#$%#甲基红指示剂溶液"9?#A$将"#!?甲基红钠盐溶解在水中"并稀释

到!""8A!

#$&#硝酸银溶液"约"#!809#A$将!#@?硝酸银溶解于("8A水中"加"#!8A浓

硝酸"稀释至!""8A"贮存于棕色玻璃瓶中"避光保存长期稳定!

#$’#碳酸钠"无水!

%#仪器

%$!#蒸汽浴!

%$"#烘箱"带恒温控制器!

%$##马福炉"带有加热指示器!

%$%#干燥器!

%$&#分析天平"可称准至"#!8?!

&@I+&

I#硫酸盐检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



%$’#滤纸!酸洗过!无灰分!经硬化处理过能阻留微细沉淀的致密滤纸!即慢速

定量滤纸及中速定量滤纸"

%$(#滤膜!孔径为"#’*!8"

%$)#熔结玻璃坩埚!Q’!约+"8A"

%$;#瓷坩埚!约+"8A"

%$!<#铂蒸发皿!)*"8A!#"

注!!"可用+""*"8A代替)*"8A铂蒸发皿水样体积大时#可分次加入$

&#采样和样品

&$!#样品可以采集在硬质玻璃或聚乙烯瓶中"为了不使水样中可能存在的硫化物

或亚硫酸盐被空气氧化!容器必须用水样完全充满"不必加保护剂!可以冷藏较长

时间"

&$"#试料的制备取决于样品的性质和分析的目的"为了分析可过滤态的硫酸盐!

水样应在采样后立即在现场 $或尽可能快地#用"#’*!8的微孔滤膜过滤!滤液留

待分析"需要测定硫酸盐的总量时!应将水样摇匀后取试料!适当处理后进行

分析"

’#步骤

’$!#预处理

’$!$!#将量取的适量可滤态试料 $例如含*"8?TP)Z’ #置于*""8A烧杯中!加两

滴甲基红指示剂 $+#’#用适量的盐酸 $+#!#或者氨水 $+#+#调至显橙黄色!再

加)8A盐酸 $+#!#!加水使烧杯中溶液的总体积至)""8A!加热煮沸至少*864"

’$!$"#如果试料中二氧化硅的浓度超过)*8?%A!则应将所取试料置于铂蒸发皿

$’#!"#中!在蒸气浴上蒸发到近干!加!8A盐酸 $+#!#!将皿倾斜并转动使酸和

残渣完全接触!继续蒸发到干!放在!("F的烘箱内完全烘干"如果试料中含有机

物质!就在燃烧器的火焰上炭化!然后用)8A水和!8A盐酸 $+#!#把残渣浸湿!

再在蒸气浴上蒸干"加入)8A盐酸 $+#!#!用热水溶解可溶性残渣后过滤"用少

量热水多次反复洗涤不溶解的二氧化硅!将滤液和洗液合并!按E#!#!调节酸度"

’$!$##如果需要测总量而试料中又含有不溶解的硫酸盐!则将试料用中速定量滤

纸过滤!并用少量热水洗涤滤纸!将洗涤液和滤液合并!将滤纸转移到铂蒸发皿

&(I+&
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!’#!""中#在低温燃烧器上加热灰化滤纸#将’?无水碳酸钠 !+#E"同皿中残渣

混合#并在I""F加热使混合物熔融#放冷#用*"8A水将熔融混合物转移到

*""8A烧杯中#使其溶解#并与滤液和洗液合并#按E#!#!调节酸度$

’$"#沉淀

将E#!预处理所得的溶液加热至沸#在不断搅拌下缓慢加入!"D*8A热氯化

钡溶液 !+#)"#直到不再出现沉淀#然后多加)8A#在(""I"F下保持不少于

)/#或在室温至少放置E/#最好过夜以陈化沉淀$

注!缓慢加入氯化钡溶液"煮沸均为促使沉淀凝聚减少其沉淀的可能性#

’$##过滤%沉淀灼烧或烘干

’$#$!#灼烧沉淀法

用少量无灰过滤纸纸浆与硫酸钡沉淀混合#用定量致密滤纸过滤#用热水转移

并洗涤沉淀#用几份少量温水反复洗涤沉淀物#直至洗涤液不含氯化物为止$滤纸

和沉淀一起#置于事先在(""F灼烧恒重后的瓷坩埚里烘干#小心灰化滤纸后 !不

要让滤纸烧出火焰"#将坩埚移入高温炉里#在(""F灼烧!/#放在干燥器内冷却#

称重#直至灼烧至恒重$

’$#$"#烘干沉淀法

用在!"*F干燥并已恒重后的熔结玻璃坩埚 !Q’"过滤沉淀#用带橡皮头的玻

璃棒及温水将沉淀定量转移到坩埚中去#用几份少量的温水反复洗涤沉淀#直至洗

涤液不含氯化物$取下坩埚#并在烘箱内于!"*Y)F干燥!")/#放在干燥器内

冷却#称重#直至干燥至恒重$

洗涤过程中氯化物的检验&

在含约*8A硝酸银溶液 !+#*"的小烧杯中收集约*8A的洗涤水#如果没有

沉淀生成或者不显浑浊#即表明沉淀中已不含氯离子$

(#结果的表示

硫酸根 !TP)Z’ "的含量88?’A按下式进行计算$

4H4!G’!!#EG!"""’
式中&#4!(((从试料中沉淀出来的硫酸钡重量#?)

’(((试料的体积#8A)

*II+*
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’!!#E!!!ROTP’质量换算为TP’的因素"

)#精密度和准确度

样品
试料体积

8A

硫酸盐浓度

8?#A
67
8?#A

’7
J

68
8?#A

’8
J

备注

! )"" *" +#+
一个实验室

I个自由度

) )" )!" +#+ !#E E#I +#+
!"个实验室

+@个自由度

+ )" *(+ (#’ !#’ E#I +#+
!"个实验室

+*个自由度

’ )" !!E" I#+ "#( !!#E !#"
I个实验室

+)个自由度

* )" !*"" )!#+ 同!

E )" *""" )I#’ 同!

##注!67"""再现性标准偏差#

’7"""再现性变异系数#

68"""重复性标准偏差#

’8"""重复性变异系数#

$""’$
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附#录#=
!参考件"

=!#使用过的熔结玻璃坩埚的清洗可用每升含*?)NOMWV&U和)*8A乙醇胺

!$C) "PC#$C)NC)$的水溶液将坩埚浸泡一夜%然后将坩埚在抽吸情况下用水

充分洗涤&

="#用少量无灰滤纸的纸浆与硫酸钡混合%能改善过滤并防止沉淀产生蠕升现象%

纸浆与过滤硫酸钡的滤纸可一起灰化&

=##将ROTP’沉淀陈化好%并定量转移是至关重要的%否则结果会偏低&

=%#当采用灼烧法时%硫酸钡沉淀的灰化应保证空气供应充分%否则沉淀易被滤

纸烧成的炭还原 "ROTP’ )//Y’$ ROTY’$P0#%灼烧后的沉淀将会呈灰色或黑

色&这时可在冷后的沉淀中加入)"+滴浓硫酸%然后小心加热至TP+白烟不再发

生为止%再在(""F灼烧至恒重&

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出&

本标准由中国环境监测总站负责起草&

本标准主要起草人王素芳&

本标准委托中国环境监测总站负责解释&

’!"’’

I#硫酸盐检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



水质#硫酸盐的测定
火焰原子吸收分光光度法

QR!+!IE!I!

!#主题内容与适用范围

!$!#本标准规定了间接测定水中可溶性硫酸盐的火焰原子吸收分光光度法!

!$"#本标准适用于地表水"地下水及饮用水可溶性硫酸盐的测定!

!$##本标准的最低检出浓度为"#’8?#A$测定上限当取样量为!"8A时$是

+"8?#A!当取样量为!8A时$则是+""8?#A!水样适当稀释$测定范围还可以

扩大!

!$%#<2)Y和<P+Z’ 对测定产生干扰$但!"!?以下的<2)Y或<P+Z’ 可允许存在!

"#原理

在水M乙醇的氨性介质中$硫酸盐与铬酸钡悬浊液反应$反应式如下%

TP)Z’ YRO$5P )//’ ROTP’*Y$5P)Z’
用原子吸收法测定反应释放出的铬酸根$即可间接算出硫酸盐的含量!所用火

焰为空气M乙炔富燃性黄色火焰$测定波长为+*I#+48!

##试剂

除非另有说明$分析时均使用符合国家标准或专业标准分析纯试剂$去离子水

或同等纯度的水!

#$!#盐酸 &C$9’%!H!#!I?#8A!

#$"#冰乙酸 &$C+$PPC’%!H!#"*?#8A!

#$##氢氧化铵 &NC’PC’%!H"#(("?#8A!

()"’(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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#$%#无水乙醇 !$C+$C)PC"#

#$&#氢氧化铵溶液$!Y!#用氢氧化铵 !+#+"配制#临用时现配#

#$’#混合酸溶液$盐酸 !+#!""#’)8A%冰乙酸 !+#)"!’#@8A混合%用水稀释

至)""8A#

#$(#钙溶液$98?&8A#称"#)(?氯化钙 !$O$9)"溶于!""8A水中%摇匀#

#$)#铬酸钡悬浊液$称"#*?铬酸钡 !RO$5P’"溶于)""8A混合酸溶液 !+#E"

中%贮于聚乙烯瓶中#用前振摇#

#$;#硫酸盐标准溶液%TP)Z’ $!""8?&A#准确称取无水硫酸钠 !NO)TP’%在

!"*F烘)/""#"@’"?%用适量水溶解%转入*""8A容量瓶中%用水稀释至标线%

摇匀#

%#仪器

一般实验室仪器和

%$!#原子吸收分光光度计#

%$"#铬空心阴极灯#

%$##乙炔的供气装置#

%$%#空气压缩机%加除油’水及杂质装置#

%$&#过滤器%见下图#

&#采样及样品

水样采集后%立即用"#’*!8滤膜抽滤除去悬浮物%贮存于聚乙烯瓶中#

’#步骤

’$!#试料

取!"8A水样置于)*8A比色管中%如硫酸根含量大于+"8?&A%可适量少

取样品%然后加水至!"8A#

’$"#测定

’$"$!#前处理$在试料 !E#!"中%依次加入铬酸钡悬浊液 !+#@")8A%氢氧化

铵溶液 !+#*"!8A%钙溶液 !+#E"!8A%无水乙醇 !+#’"(8A%加水至标线%

摇匀#放置+"864后%用"#’*!8滤膜抽滤 !装置见图!"于!"8A干燥比色管

(+"’(
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过滤装置图

!!抽滤瓶")!!"8A比色管"+!带砂芯的玻璃过滤器"

’!比色管塞"*!胶盖"E!"#’*!8滤膜"@!接抽气泵

中#备测$

’$"$"#测定%遵照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件#测定滤液的吸光度$

’$##校准曲线的绘制

在一组)*8A比色管中#加入硫酸盐标准溶液"#"#*"#!#""#!#*"#)#""#

)#*"#+#""8A#然后按步骤 &E#)#!’进行前处理#并按 &E#)#)’中的条件测定

其吸光度$

用减去空白的吸光度与相对应的硫酸盐浓度 &8?(A’绘制校准曲线$

(#分析结果的表述

($!#硫酸盐含量#由下式给出%

(H)*(9’

式中%(!!!试样中硫酸盐的浓度#8?(A"

(_!!!由校准曲线上查得的浓度#8?(A"

’!!!所取试样的体积#8A"

)*!!!比色管的体积#8A$

($"#硫酸盐含量#用回归方程计算$

)’"’)

第二部分#!"!项水质项目检测方法
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



)#精密度和准确度

八个实验室测定了三个不同浓度水平的统一样品!硫酸盐含量分别为"’#(+!

!"#*!)*#@8?#A$

)$!#重复性

重复性相对标准偏差分别为"+#EIJ%+#E*J和)#E*J$

)$"#再现性

再现性相对标准偏差分别为"@#I(J%+#(’J和’#"@J$

)$##准确度

相对误差分别为"Y!#’*J%Z)#(EJ和Z!#*EJ$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出$

本标准由中国环境监测总站负责起草$

本标准主要起草人刘京%魏复盛$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

&*"’&
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!"#锌检测方法标准

水质#锌的测定#双硫腙分光光度法

QR@’@)!(@

!#适用范围

!$!#测定物质!本标准规定了用双硫腙分光光度法测定水中的锌"

!$"#样品类型!本方法适用于测定天然水和某些废水中微量锌"有关干扰问题见

附录U"

!$##范围!本方法适用于测定锌浓度在*"*"!?#A的水样"

!$%#检出限!当使用光程长)"88比色皿$试份体积为!""89时$检出限为

*!?#A"

!$&#灵敏度!本方法用四氯化碳萃取$在最大吸光波长*+*48测量时$其摩尔吸

光度约为I#+G!"’A#809%78"

"#定义

本标准规定水样经酸消解处理后$测定水样中总锌量"

%E"’%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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##原理

在BC为’#""*#*的乙酸盐缓冲介质中!锌离子与双硫腙形成红色螯合物!

用四氯化碳萃取后进行分光光度测定"水样中存在少量铅#铜#汞#镉#钴#铋#

镍#金#钯#银#亚锡等金属离子时!对锌的测定有干扰!但可用硫代硫酸钠作掩

蔽剂和控制BC值而予以消除!其反应为$

%#试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂!实验中均用不含锌的水"

无锌水$将普通蒸馏水通过阴阳离子交换柱以除去水中锌"

%$!#四氯化碳 %$$9’&"

%$"#高氯酸 %C$9P’&$!H!#@*?’89"

%$##盐酸 %C$9&$!H!#!(?’89"

%$#$!#盐酸$E809’A溶液"

取*""89盐酸 %’#+&用水稀释至!"""89"

%$#$"#盐酸$)809’A溶液"

取!""89盐酸 %’#+&用水稀释到E""89"

%$#$##盐酸$"#")809’A溶液"

取!"89盐酸 %’#+#)&溶液用水稀释到!"""89"

%$%#乙酸 %$C+$PPC&"

%$&#氨水 %NC+C)P&$!H"#I"?’89"

%$&$!#氨水$!Y!""溶液"

取!"89氨水 %’#*&用水稀释至!"""89"

%$’#硝酸 %CNP+&$!H!#’?’89"

%$’$!#硝酸$)J %’’’&溶液"

(@"’(
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取)"89硝酸 !’#E"用水稀释到!"""89#

%$’$"#硝酸$"#)J !’%’"溶液#

取)89硝酸 !’#E"用水稀释至!"""89#

%$(#乙酸钠缓冲溶液#

将E(?三水乙酸钠 !$C+$PPNO&+C)P"溶于水中’并稀释至)*"89#另取

!份乙酸 !’#’"与@份水混合#将上述两种溶液按等体积混合’混合液再用双硫

腙四氯化碳溶液 !’#I"重复萃取数次’直到最后的萃取液呈绿色’然后再用四氯

化碳 !’#!"萃取以除去过量的双硫腙#

%$)#硫代硫酸钠溶液#

将)*?五水硫代硫酸钠 !NO)T)P+&*C)P"溶于!""89水中’每次用!"89双

硫腙四氯化碳溶液 !’#I"萃取’直到双硫腙溶液呈绿色为止’然后再用四氯化碳

!’#!"萃取以除去多余的双硫腙#

%$;#双硫腙$"#!J !4%’"四氯化碳贮备溶液#

称取"#)*?双硫腙 !$!+C!)N’T"溶于)*"89四氯化碳 !’#!"’贮于棕色瓶

中’放置在冰箱内#如双硫腙试剂不纯’可按下述步骤提纯$

称取"#)*?双硫腙溶于!""89四氯化碳中滤去不溶物’滤液置分液漏斗中’每

次用)"89氨水 !’#*#!"提取五次’此时双硫腙进入水层’合并水层’然后用盐

酸 !’#+#!"中和#再用)*"89四氯化碳 !’#!"分三次提取’合并四氯化碳层#

将此双硫腙四氯化碳溶液流放入棕色瓶中’保存于冰箱内备用#

%$!<#双硫腙$"#"!J !4%’"四氯化碳溶液#

临用前将双硫腙溶液 !’#I"用四氯化碳 !’#!"稀释!"倍#

%$!!#双硫腙$"#""’J !4%’"四氯化碳溶液#

取’"89双硫腙四氯化碳溶液 !’#!""’用四氯化碳 !’#!"稀释到!""89#当

天配制#

%$!"#双硫腙$"#"""’J !4%’"四氯化碳溶液#

取!"89双硫腙四氯化碳溶液 !’#!!"’用四氯化碳 !’#!"稀释至!""89!此

溶液的透光度在*""48波长处用!"88比色皿测量时’应为@"J"#当天配制#

%$!##柠檬酸钠溶液#

将!"克二水柠檬酸钠 !$EC*P@NO)&)C)P"溶解在I"89水中’按上面介绍

方法 !’#@"用双硫腙四氯化碳萃取纯化#此试剂用于玻璃器皿的最后洗涤#

&("’&
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%$!%#锌标准贮备溶液!

称取"#!"""?锌粒 "纯度II#IJ#溶于*89盐酸 "’#+#)#中$移入!"""89
容量瓶中$用水稀释至标线!此溶液每毫升含!""!?锌!

%$!&#锌标准溶液!

取锌标准贮备溶液 "’#!’#!"#""89置于!"""89容量瓶中$用水稀释至标线!

此溶液每毫升含!#""!?锌!

&#仪器

&$!#分光光度计%光程!"88或更长的比色皿!

&$"#分液漏斗%容量为!)*和!*"89$最好配有聚四氟乙烯活塞!

&$##玻璃器皿%所有玻璃器皿均先后用!Y!硫酸和无锌水浸泡和清洗!

’#采样和样品

’$!#实验室样品

根据水样的类型提出的特殊建议进行采样$采用聚乙烯瓶采样!使用前用硝酸

"’#E#!#溶液浸泡)’/$然后用无锌水冲洗干净$水样采集后$每!"""89水样立

即加入)#"89硝酸 "’#E#加以酸化 "BC约!#*#!

’$"#试样

除非证明水样的消化处理是不必要的$例如%不含悬浮物的地下水和清洁地面

水可直接测定!否则要按下述二种方法处理%

’$"$!#比较浑浊的地面水$每!""89水样加入!89硝酸 "’#E#$置于电热板上微

沸消解!"864$冷却后用快速滤纸过滤$滤纸用硝酸 "’#E#)#洗涤数次$然后用

硝酸 "’#E#)#稀释至一定体积$供测定用!

’$"$"#含悬浮物和有机质较多的地面水或废水$每!""89水样加入*89硝酸

"’#E#$在电热板上加热消解到!"89左右$冷却$再加入*89硝酸 "’#E#和)89
高氯酸 "’#)#$继续加热消解$蒸发至近干!用硝酸 "’#E#)#温热溶解残渣$冷

却后$用快速滤纸过滤$滤纸用硝酸 "’#E#)#洗涤数次$滤液用硝酸 "’#E#)#稀

释定容$供测定用!每分析一批样品要平行操作两个空白!

’$##试份

如果水样中锌的含量不在测定范围内$可将试样作适当的稀释减少取试样量$

&I"’&
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如锌的含量太低!也可取较大量试样置于石英皿中进行浓缩"如果取加酸保存的试

样!则要取一份试样放在石英皿中蒸发至干!以除去过量酸 #注意$不要用氢氧化

物中和!因为此类试剂中的含锌量往往过高%!然后加无锌水!加热煮沸*864"用

稀盐酸或经纯制的氨水调节试样的BC在)"+之间"最后以无锌水定容"

(#步骤

($!#测定

($!$!#显色萃取

取!"89#含锌量在"#*"*!?之间%试份 #E#+%!置于E"89分液漏斗中!加

入*89乙酸钠缓冲溶液 #’#@%及!89硫代硫酸钠溶液 #’#(%!混匀后!再加

!"#"89双硫腙四氯化碳溶液 #’#!)%!振摇四864!静置分层后!将四氯化碳层通

过少许洁净脱脂棉过滤入)"88比色皿中"

($!$"#吸光度的测量

立即在*+*48的最大吸光波长处测量溶液的吸光度!采用合适的 #如)"88%

光程长的比色皿!参比皿中放入四氯化碳 #’#!%#注意$第一次采用本方法时!应

检验最大吸光波长!以后的测定中均使用此波长%!由测量得吸光度扣去空白试验

#@#)%吸光度之后!从校准曲线上查出测量锌量!然后按(#!的公式计算样品中锌

的含量"

($"#空白试验

用适量 #如!"D"#*89%无锌水代替试份!按E#+和@#!的方法进行处理"

($##校准

($#$!#制备一组校准溶液

向一系列!)*89分液漏斗中!分别加入锌标准溶液 #’#!*%"&"#*"!!#""&

)#""&+#""&’#""&*#""89!各加适量无锌水补充到!"89!向各分液漏斗中加入

*89乙酸钠溶液 #’#@%和!89硫代硫酸钠溶液 #’#(%!混匀后备用萃取"

($#$"#显色萃取

上述溶液 #@#+#!%用!"#"89双硫腙四氯化碳溶液 #’#!)%摇动萃取’864!

静置分层后!将四氯化碳层通过少许洁净脱脂棉过滤入)"88比色皿中"

($#$##吸光度的测量

立即在*+*48的最大吸光波长处测量溶液的吸光度!采用)"88光程长的比

’"!’’
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色皿!用纯四氯化碳作参比"

($#$%#校准曲线的绘制

从@#+#+测得的吸光度扣去试剂空白 #零浓度$的吸光度后!绘制吸光度对锌

量的曲线"这条校准线应为通过原点的直线"

($#$&#校准次数

应定期检查校准曲线!特别是分析一批水样或每使用一批新试剂时要检查

一次"

)#结果表示

)$!#计算方法

锌的浓度(#8?%A$由下式计算&

(H4’
式中’4(((从校准曲线上求得锌量!!?&

’(((用于测定的水样体积!89"

)$"#报告结果

结果以二位有效数字表示"

;#精密度和准确度

’E个实验室曾用本方法分析过一个合成水样!其中含锌E*"!?%A"其他离子

含量 #以!?%A计$为’铝*""!镉*"!铬!!"!铜’@"!铁+""!铅@"!锰!)"和

银!*""得到的相对标准偏差为!(#)J"相对误差为)*#IJ"

)!!’)

!"#锌检测方法标准
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附#录#=
干扰及其消除

!补充件"

水中存在少量铋!镉"钴!铜!金!铅!汞!镍!钯!银和亚锡等金属离子

时"对本方法均有干扰"但可用硫代硫酸钠掩蔽剂和控制溶液的BC值来消除这些

干扰#三价铁!余氯和其他氧化剂会使双硫腙变成棕黄色"由于锌普遍存在于环境

中"而锌与双硫腙反应又非常灵敏"因此需要采取特殊措施防止污染#实验中如出

现高而无规律的空白值"这种现象往往是起源于含氧化锌的玻璃!表面被污染的玻

璃器皿!橡胶制品!活塞润滑剂"试剂级化学药品或蒸馏水"因此需要保留一套专

供测定锌用的玻璃器皿"单独放置#

本方法只适用于一般轻度受重金属污染的废水#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由中国科学院环境化学研究所负责起草#

本标准主要起草人洪水皆#

本标准由中国环境监测总站负责解释#

$)!’$
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地下水质检验方法

催化极谱法测定锌

V[!&""E’#’!"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定锌的方法!

本标准适用于测定地下水中的锌!最低检测量为"#!!?"其测量范围为"#""*

"!8?#A!

一般常见元素不干扰测定!大量的铁$铝及大于*"!?#A的碲"对测定产生严

重干扰!一般地下水中"铝含量甚少"达不到干扰程度!水中铁含量较大时"可加

入少量钛铁试剂"消除影响!

"#方法提要

在乙酸M乙酸钠 %BCH*&缓冲溶液中"锌能与’"’_M联吡啶形成络合物 ’[4
%V6<3&)()Y"被汞阴极吸附)经催化氢离子放电"在Z!#!+\处"产生一个清晰的

催化波!

##仪器

#$!#极谱仪!

#$"#三电极 %滴汞$饱和甘汞$铂丝&!

#$##函数记录仪!

%#试剂

%$!#氢氧化钠 ’(%NOPC&H!809#A(!

%$"#盐酸溶液 %!Y!&!

*+!’*

!"#锌检测方法标准
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%$##乙酸M乙酸钠缓冲溶液 !BCH*#""#称取无水乙酸钠 !$C+$PPNO"!E"?溶

于)""8A亚沸蒸馏水中$加入冰乙酸E"8A$以亚沸蒸馏水定容至!"""8A%

%$%#钛铁试剂 !固体"%

%$&#’$’_M联吡啶溶液#称取’$’_M联吡啶 &!$*C’N")’"#!*E)?$溶于亚沸蒸馏

水中并定容至!"""8A%

%$’#锌标准贮备溶液#称取金属锌片 !光谱纯"!#"""?于*"8A烧杯中$加入盐

酸溶液 !*#)")"8A溶解$用亚沸蒸馏水定容至!"""8A%此溶液!8A 含

!#"8?锌%

%$(#锌标准溶液#移取锌标准贮备溶液 !’#E"以亚沸蒸馏水逐级稀释至!8A含

!#"!?锌%

&#分析步骤

&$!#样品分析

移取BC()的硝酸酸化水样)"#"8A于)*8A烧杯中$用酸度计或精密度BC
试纸测定溶液的酸度$并以氢氧化钠溶液 !’#!"或盐酸溶液 !’#)"调节BC值至

*"E%加入乙酸M乙酸钠缓冲溶液 !’#+")#*8A$钛铁试剂 !’#’""#!?$摇匀%

加’$’_M联吡啶溶液 !’#*"!8A$用亚沸蒸馏水定容至)*8A$摇匀%插入三电极

!+#)"$于起始电位Z"#I\处$作导数极谱图$记录峰电流值%

&$"#空白试验

取)"#"8A无锌蒸馏水代替试样$按*#!步骤进行%

&$##标准曲线的绘制

准确移取锌标准 !’#@""("#!"())*#""!?于一系列)*8A烧杯中$用亚

沸蒸馏水稀至)"8A左右%以下步骤按*#!进行$以锌浓度对峰电流值$绘制标准

曲线%

’# 分析结果的计算

按下式计算锌的质量浓度#

[4!8?*A"H4’
式中#4+++从标准曲线上查得的锌量$!?,

-’!’-
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’!!!取水样体积"8A#

(#精密度和准确度

同一实验室测定锌含量为"#")"8?$A的水样"!"次测定批内相对标准偏差为

(#@J"回收率为I"J"!!+J#

%*!’%

!"#锌检测方法标准
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#在本试验条件下!’!’_M联吡啶在锌M联吡啶之前!也有波形!其波高随试剂

浓度增大而增高"在同一试剂浓度中!又随锌量的增高而降低#在)*8A体积中试

剂用量在"#*"’#"8A的范围内对锌测定无影响!若用量太大!将使灵敏度降低!

同时结果偏低#一般在)*8A体积中!含有’!’_M联吡啶!8A!当样品中含锌量低

于!"!?$A时!试剂用量可低至"#*8A#

="#底液的酸度对催化电流影响较大#催化波的峰电位随BC值的增高向负向移

动#当BC&)时!不产生锌的催化电流!因锌与联吡啶没有形成稳定络合物!在

BC.(时!催化波完全消失#只有在BC介于’#("*#)的范围内!催化电流最大!

而且稳定#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由河南省地质矿产厅环境地质总站负责起草#

本标准主要起草人吕水明#

%E!’%
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!!#挥发酚检测方法标准

水质#挥发酚的测定
蒸馏后’M氨基安替比林分光光度法

QR@’I"!(@

本标准与STPE’+I!!I(’"W#标准在技术上主要差异为$试分体积及相应的

试剂用量%

!#适用范围

本标准适用于饮用水&地面水&地下水和工业废水中挥发酚的测定%其测定范

围为"#"")"E8?’A%浓度低于"#*8?’A时(采用氯仿萃取法(浓度高于"#*8?’

A时(采用直接分光光度法%氧化剂(油类&硫化物&有机或无机还原性物质和芳

香胺类干扰酚的测定%

"#定义

本标准是指能随水蒸汽蒸馏出的(并和’M氨基安替比林反应生成有色化合物

的挥发性酚类化合物(结果以苯酚计%

)@!’)
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##方法=#氯仿萃取法

#$!#原理

用蒸馏法使挥发性酚类化合物蒸馏出!并与干扰物质和固定剂分离"由于酚类

化合物的挥发速度是随馏出液体积而变化!因此!馏出液体积必须与试样体积

相等"

被蒸馏出的酚类化合物!于BC!"#"D"#)的介质中!在铁氰化钾存在下!与

’M氨基安替比林反应生成橙红色的安替比林染料"

用氯仿可将此染料从水溶液中萃取出!并在’E"48波长测定吸光度!以含苯

酚8?$A表示"

当试份为)*"89!用!"89氯仿萃取!以光程为)"88的比色皿测定时!酚的

最低检出浓度为"#"")8?$A"含酚"#"E8?$A的吸光度约为"#@单位"用光程为

!"88的比色皿测定时!含酚!)8?$A的吸光度约为"#@单位"

#$"#试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂!所用的水除另有说明外!指

蒸馏水或具有同等纯度的水"

酚标准溶液的配制#校准系列的制备以及稀释馏出液用的水!均应用无酚水"

#$"$!#无酚水的制备

#$"$!$!#于每升水中加入"#)?经)""F活化+"864的活性炭粉末!充分振摇后!

放置过夜!用双层中速滤纸过滤"

#$"$!$"#加氢氧化钠使水呈强碱性!并滴加高锰酸钾溶液至紫红色!移入全玻璃

蒸馏器中加热蒸馏!集取馏出液供用"
注!无酚水应贮于玻璃瓶中"取用时"应避免与橡胶制品 #橡皮塞或乳胶管等$接触%

#$"$"#硫酸亚铁 %L-TP’&@C)P’"

#$"$##!"J %4$’’硫酸铜溶液"

称取!""?五水硫酸铜 %$;TP’&*C)P’溶于水!稀释至!A"

#$"$%#磷酸 %C+<P’’(!H!#@"?$89"

#$"$&#!YI磷酸溶液"

#$"$’#!"J %4$’’氢氧化钠溶液"

#$"$(#四氯化碳 %$$9’’"

&(!’&
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#$"$)#硫酸!!H!#(’?"89#

#$"$;#硫酸溶液!"#*809"A#

#$"$!<#乙醚#

#$"$!!#酚贮备液!!#""?"A#

称取!#""?无色苯酚 $$EC*PC%溶于水 $+#)#!%&定量移入!"""89容量瓶

中&稀释至标线#按附录U中所述进行标定#置冰箱内保存&至少稳定一个月#

#$"$!"#酚标准溶液!!"#"8?"A#

取适量酚贮备液 $+#)#!!%用水 $+#)#!%稀释至每毫升含"#"!"8?酚#使用

时当天配制#

#$"$!##酚标准溶液!!#""8?"A#

取适量酚标准溶液 $+#)#!)%用水 $+#)#!%稀释至每毫升含!#""!?酚#配

制后二小时内使用#

#$"$!%#氨水 $NC+’C)P%!!H"#I"?"89#

#$"$!&#缓冲溶液 $BC约!"#@%#

称取)"?氯化铵 $NC’$9%溶于!""89氨水 $+#)#!’%中&密塞&置冰箱中保

存#

注!应避免氨的挥发所引起BC值的改变"注意在低温下保存和取用后立即加塞盖严"并根

据使用情况适量配制#

#$"$!’#)J $4"’%’M氨基安替比林溶液#

称取)?’M氨基安替比林 $$!!C!+N+P%溶于水中&稀释至!""89&置冰箱中保

存#可使用一星期#

注!固体试剂易潮解$氧化"宜保存在干燥器中#

#$"$!(#(J $4"’%铁氰化钾溶液#

称取(?铁氰化钾 $K+ (L-$$N%E)%溶于水&稀释至!""89&置冰箱内保存&

可使用一星期#

#$"$!)#氯仿 $$C$9+%#

#$"$!;#甲基橙指示液!"#*?"A#

#$"$"<#碘化钾M淀粉试纸#

称取!#*?可溶性淀粉置烧杯中&用少量水调成糊状&加入)""89沸水&搅拌

混匀&放冷#加"#*?碘化钾 $KS%和"#*?碳酸钠 $NO)$P+%&用水稀释至

’I!’’
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)*"89!将滤纸条浸渍后!取出晾干!装棕色瓶中密塞保存"

#$##仪器

常用实验仪器及#

#$#$!#*""89全玻璃蒸馏器"

#$#$"#*""89$锥形%分液漏斗"

#$#$##分光光度计#具’E"&*!"48波长!并配有光程为!"88&)"88的比

色皿"

#$%#采样和样品

在样品采集现场!应检测有无游离氯等氧化剂的存在"如有发现!则应及时加

入过量硫酸亚铁去除"

样品应贮于硬质玻璃瓶中"

采集后样品应及时加磷酸 $+#)#’%酸化至BC约’#"!并加适量硫酸铜 $!?’

A%以抑制微生物对酚类的生物氧化作用!同时应将样品冷藏 $*"!"F%!在采集

后)’/内进行测定"

#$&#步骤

#$&$!#试份

最大试份体积为)*"89!可测定低至"#*;?酚"

#$&$"#空白试验

取)*"89水 $+#)#!%!采用与测定完全相同的步骤&试剂和用量!进行平行

操作"

#$&$##干扰的排除

#$&$#$!#氧化剂 $如游离氯%

当样品经酸化后滴于碘化钾M淀粉试纸上出现蓝色!说明存在氧化剂"遇此情

况!可加入过量的硫酸亚铁"

#$&$#$"#硫化物

样品中含少量硫化物时!在磷酸酸化后!加入适量硫酸铜即可生成硫化铜而被

除去!当含量较高时!则应在样品用磷酸酸化后!置通风柜内进行搅拌曝气!使其

生成硫化氢逸出"

#$&$#$##油类

当样品不含铜离子 $$;)Y%时!将样品移入分液漏斗中!静置分离出浮油后!

(")’(
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加粒状氢氧化钠使调节至BC!)"!)#*!立即用四氯化碳 "+#)#@#萃取 "每升样

品用’"89四氯化碳萃取两次#!弃去四氯化碳层!将经萃取后样品移入烧杯中!

于水浴上加温以除去残留的四氯化碳$再用磷酸 "+#)#’#调节至BC’$

当样品含铜离子时!可在分离出浮油后!按+#*#+#’操作步骤进行$

#$&$#$%#甲醛%亚硫酸盐等有机或无机还原性物质

可分取适量样品于分液漏斗中!加硫酸溶液 "+#)#I#使呈酸性!分次加入

*"%+"%+"89乙醚 "+#)#!"#以萃取酚!合并乙醚层于另一分液漏斗!分次加入

’%+%+89氢氧化钠溶液 "+#)#E#进行反萃取!使酚类转入氢氧化钠溶液中$合

并碱溶液萃取液!移入烧杯中!置水浴上加温!以除去残余乙醚!然后用水

"+#)#!#将碱萃取液稀释到原分取样品的体积$

同时应以水 "+#)#!#作空白试验$

注!乙醚为低沸点"易燃和具麻醉作用的有机溶剂#使用时要小心#周围应无明火#并在

通风柜内操作$室温较高时#样品和乙醚宜先置冰水浴中降温后#再进行萃取操作#

每次萃取应尽快地完成$

#$&$#$&#芳香胺类

芳香胺类亦可与’M氨基安替比林产生呈色反应而干扰酚的测定$一般在酸性

条件下!通过预蒸馏可与之分离!必要时可在BC&"#*的条件下蒸馏!以减小其

干扰$

#$&$%#测定

#$&$%$!#预蒸馏

取)*"89试样移入蒸馏瓶 "+#+#!#中!加数粒玻璃珠以防暴沸!再加数滴甲

基橙指示液 "+#)#!I#!用磷酸溶液 "+#)#*#调节到BC’ "溶液呈橙红色#!加

*89硫酸铜溶液 "+#)#+#"如采样时已加过硫酸铜!则适量补加#$

注!如加入硫酸铜溶液后产生较多量的黑色硫化铜沉淀#则应摇匀后放置片刻#待沉淀后#

再滴加硫酸铜溶液#至不再产生沉淀为止$

连接冷凝器!加热蒸馏!至蒸馏出约))*89时!停止加热!放冷!向蒸馏瓶

中加入)*89水 "+#)#!#!继续蒸馏至馏出液为)*"89为止$

注!蒸馏过程中#如发现甲基橙的红色褪去#应在蒸馏结束后#放冷#再加!滴甲基橙指

示液$如发现蒸馏后残液不呈酸性#则应重新取样#增加磷酸加入量#进行蒸馏$

#$&$%$"#显色

&!)’&

!!#挥发酚检测方法标准
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将馏出液移入分液漏斗 !+#+#)"中#加)#"89缓冲溶液 !+#)#!*"#混匀#

此时BC值为!"#"D"#)$加!#*"89’M氨基安替比林溶液 !+#)#!E"#混匀#再加

!#*89铁氰化钾溶液 !+#)#!@"#充分混匀后#放置!"864$

#$&$%$##萃取

准确加入!"#"89氯仿 !+#)#!("#密塞#剧烈振摇)864#静置分层$用干脱

脂棉花拭干分液漏斗颈管内壁#于颈管内塞一小团干脱脂棉花或滤纸#将氯仿层通

过干脱脂棉花团#弃去最初滤出的数滴萃取液后#直接放入光程为)"88的比色

皿中$

#$&$%$%#分光光度测定

于’E"48波长#以氯仿为参比#测量氯仿层的吸光度$

#$&$&#校准

#$&$&$!#校准系列的制备

于一组(个分液漏斗中#分别加入!""89水 !+#)#!"#依次加入"%"#*"%

!#""%+#""%*#""%@#""%!"#"%!*#"89酚标准溶液 !+#)#!+"#再分别加水

!+#)#!"至)*"89$

按+#*#’#)至+#*#’#’规定进行测定$

#$&$&$"#校准曲线的绘制

由校准系列测得的吸光度值减去零管的吸光度值#绘制吸光度对酚含量 !!?"

的曲线$

#$’#结果的表示

#$’$!#计算方法

试份中酚的吸光度15用式 !!"计算&

15H1XZ12 !!"

式中&1X’’’试份 !+#*#!"的吸光度(

12’’’空白试验 !+#*#)"的吸光度$

挥发酚含量(!8?)A"按式 !)"计算&

(H4’
!)"

式中&4’’’挥发酚质量#!?#由15值从相应的酚校准曲线 !+#*#*#)"确定(

’’’’试份体积#89$

*))’*

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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#$(#精密度和准确度

由三个实验室参加的分析方法协作试验结果!

#$($!#实验室内

浓度范围"#""(""#"!)8?"A的加标地面水#最大总变异系数(#IJ#回收率

平均值II#IJ$

浓度范围"#"’*""#"*)8?"A的加标地面水#最大总变异系数+#EJ#回收率

平均值!"!#!J$

#$($"#实验室间

分析含"#"+"8?"A的统一标准样#实验室间总相对标准偏差+#@J#相对误

差"#"J$

%#方法B#直接比色法

%$!#原理

用蒸馏法使挥发性酚类化合物蒸馏出#并与干扰物质和固定剂分离#由于酚类

化合物的挥发速度是随馏出液体积而变化#因此#馏出液体积必须与试份体积

相等$

被蒸馏出的酚类化合物#于BC!"#"D"#)介质中#在铁氰化钾存在下#与’M
氨基安替比林反应生成橙红色的安替比林染料$

显色后#在+"864内#于*!"48波长测量吸光度$以含苯酚8?"A表示$

当试份为*"89#以光程长为)"88的比色皿测定时#酚的最低检出浓度为"#

!8?"A$含酚+#"8?"A的吸光度约为"#@单位$用光程为!"88的比色皿测定

时#含酚E#"8?"A的吸光度约为"#@单位$

%$"#试剂

见+#)$

%$##仪器

见+#+$

%$%#采样和样品

见+#’$

%$&#步骤

%$&$!#试份

%+)’%

!!#挥发酚检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



最大试份体积为*"89!可测定低至"#""*8?酚"

%$&$"#空白试验

见+#*#)"

%$&$##去干扰

见+#*#+"

%$&$%#测定

%$&$%$!#预蒸馏

见+#*#’#!"

%$&$%$"#显色

分取*"89馏出液入*"89比色管中!加"#*89缓冲溶液 #+#)#!*$!混匀!此

时BC值为!"#"D"#)!加!#"89’Z氨基安替比林溶液 #+#)#!E$!混匀!再加

!#"89铁氰化钾溶液 #+#)#!@$!充分混匀后!放置!"864"

%$&$%$##分光光度测定

于*!"48波长!用光程为)"88的比色皿!以水为参比!测量溶液的吸光度"

%$&$&#校准

%$&$&$!#校准系列的制备

于一组(支*"89比色管中!分别加入"%"#*"%!#""%+#""%*#""%@#""%

!"#"%!)#*89酚标准溶液 #+#)#!)$!加水 #+#)#!#$至标线"

按’#*#’#)至’#*#’#+规定进行测定"

%$&$&$"#校准曲线的绘制

由除零管外的其他校准系列测得的吸光值减去零管的吸光度值!绘制吸光度对

酚含量 #8?$的曲线"

%$’#结果的表示

%$’$!#计算方法

试份中酚的吸光度15用式 #+$计算&

15H1XZ12 #+$

式中&1X’’’试份 #’#*#!$的吸光度(

12’’’空白试验 #’#*#)$的吸光度"

挥发酚含量(#8?)A$按式 #’$计算&

*’)’*

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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(H4G!"""’
!’"

式中#4$$$挥发酚质量%8?%由15值从相应的酚校准曲线 !’#*#*#)"确定&

’$$$试份体积%89’

%$(#精密度和准确度

经三个实验室参加的分析方法协作试验结果’

%$($!#实验室内

浓度范围"#+""#*8?(A的加标地面水%最大总变异系数*#IJ%回收率平均

值!"!#IJ’

浓度范围+#("’#!8?(A的加标地面水%最大总变异系数!#+J%回收率平均

值!"!#IJ’

%$($"#实验室间

分析含)#"8?(A统一标准样品%实验室间总相对标准偏差)#"J%相对误差

Z)#"J’

)*)’)

!!#挥发酚检测方法标准
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附#录#=
酚贮备液 !#$"$!!"的浓度标定

!补充件"

吸取!"#"89酚贮备液 !+#)#!!"于)*"89碘量瓶中#加水稀释至!""89#加

!"#"89"#!809$A !EKR5P! "+ 溴酸钾M溴化钾溶液#立即加入*89浓盐酸#密塞#
徐徐摇匀#于暗处放置!"864#加入!?碘化钾#密塞#摇匀#放置暗处*864#用

"#"!)*809$!NO)T)P+%*C)P"A硫代硫酸钠溶液滴定至淡黄色#加入!89淀粉

溶液#继续滴定至蓝色刚好褪去#记录用量&

同时以水代替酚贮备液作空白试验#记录硫代硫酸钠溶液用量&

酚贮备液浓度(! !8?$89"由式 !U!"计算’

(!H
!’!Z’)"(RG!*#E(

’
!U!"

式中’’!(((空白试验中硫代硫酸钠溶液的用量#89)

’)(((滴定酚贮备液时硫代硫酸钠溶液的用量#89)

(R(((硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度#809$A’

’(((试份体积#89)

!*#E((((苯酚 !!$E$EC*PC"摩尔质量#?$809&

%E)’%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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附#录#B

’C氨基安替比林的提纯

!参考件"

’M氨基安替比林的质量直接影响空白试验的吸光度值和测定结果的精密度!必

要时"可按下述步骤进行提纯!

将’M氨基安替比林置于干燥的烧杯中"加约!"倍量的苯"用玻璃棒充分搅拌"

并使块状物粉碎!将溶液连同沉淀在干燥滤纸上过滤"再用少量苯洗至滤液为淡黄

色为止!将滤纸上的’M氨基安替比林摊铺于表面皿上"利用通风柜的机械通风"

在较短的时间内使残留的苯挥发除去后"置于千燥器内避光保存!
注意!苯具毒性"提纯操作应在通风柜内进行#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由杭州市环境保护监测站负责起草!

本标准主要起草人沈叔平!

本标准由中国环境监测总站负责解释!

#@)’#

!!#挥发酚检测方法标准
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水质#挥发酚的测定#蒸馏后溴化容量法

QR@’I!!(@

本标准可选用于含高浓度挥发酚的工业废水!

随水蒸汽蒸馏出的氧化性物质"还原性物质和可被溴化的物质干扰酚的测定!

!#定义

本方法是指能随水蒸汽蒸馏出"并与溴发生取代反应的挥发性酚类化合物#以

苯酚计!

"#原理

用蒸馏法使挥发性酚类化合物蒸馏出#并与干扰物质和固定剂分离!由于酚类

化合物的挥发速度是随馏出液体积而变化#因此#馏出液体积必须与试样体积

相等!

在含过量溴 $由溴酸钾和溴化钾所产生%的溶液中#使酚与溴生成三溴酚#并

进一步生成溴代三溴酚!在剩余的溴与碘化钾作用"释放出游离碘的同时#溴代三

溴酚与碘化钾反应生成三溴酚和游离碘#用硫代硫酸钠溶液滴定释出的游离碘#并

根据其消耗量#计算出挥发酚的含量!

##试剂

本标准所用的试剂除另有说明外#均为分析纯试剂!所用的水除另有说明外#

指蒸馏水或具有同等纯度的水!

#$!#硫酸亚铁 $L-TP’&@C)P%!

#$"#碘化钾 $KS%!

#$##!"J $4’’%硫酸铜溶液!

&()’&

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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称取!""?五水硫酸铜 !$;TP’"*C)P#溶于水$稀释至!A%

#$%#磷酸 !C+<P*#&!H!#@"?’89%

#$&#!YI磷酸溶液%

#$’#!"J !4’’#氢氧化钠溶液%

#$(#四氯化碳 !$$9’#%

#$)#硫酸 !C)TP’#&!H!#(’?’89%

#$;#!Y*硫酸溶液%

#$!<#硫酸溶液&"#*809’A%

#$!!#乙醚%

#$!"#盐酸&!H!#!I?’89%

#$!##溴酸钾M溴化钾&"#!809’A !!’EKR5P+#溶液%

称取)#@(’?溴酸钾 !KR5P+#溶于水$加入!"?溴化钾 !KR5#$溶解后移入

!A容量瓶中$用水稀释至标线%

#$!%#碘酸钾&(!!’EKSP+#H"#"!)*809’A溶液%

称取预先经!("F烘干的碘酸钾"#’’*(?溶于水中$移入!"""89容量瓶$稀

释至标线%

#$!&#硫代硫酸钠&"#"!)*809’A溶液%

称取+#!?硫代硫酸钠溶于煮沸放冷的水中$加入"#)I碳酸钠$稀释至!A%

临用前$用碘酸钾溶液 !+#!’#标定%

#$!’#淀粉溶液%

称取!?可溶性淀粉$用少量水调成糊状$加沸水至!""89$冷后$置冰箱内

保存%

#$!(#碘化钾M淀粉试纸%

称取!#*?可溶性淀粉$用少量水搅成糊状$加入)""89沸水$混匀$放冷$

加"#*?碘化钾和"#*?碳酸钠$用水稀释至)*"89$将滤纸条浸渍后$取出晾干$

盛于棕色瓶中$密塞保存%

#$!)#甲基橙指示液 !8-./3905O4?-#&"#*?’A%

%#仪器

常用实验室仪器及&

"I)’"

!!#挥发酚检测方法标准
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%$!#*""89全玻璃蒸馏器!

&#采样和样品

在样品采集现场"应检测有无游离氯等氧化剂的存在"如有发现!则应及时加

入过量硫酸亚铁 #+#!$使除去!

样品应贮于硬质玻璃瓶中!

采集后样品应及时加磷酸 #+#’$酸化至BC约’#""并加适量硫酸铜 #!?%A$

以抑制微生物对酚类的生物氧化作用"同时应将样品冷藏 #*"!"F$"在采集后

)’/内进行测定!

’#步骤

’$!#试份

酚浓度为*")""8?%A"则试份体积为!""89!

’$"#空白试验

取)*"89水"采用与测定完全相同步骤&试剂和用量"进行平行操作!

’$##干扰的排除

’$#$!#氧化剂 #如游离氯$

当样品经酸化后滴于碘化钾M淀粉试纸上出现变蓝时"说明存在氧化剂!遇此

情况"可加入过量的硫酸亚铁!

’$#$"#硫化物

样品中含有少量硫化物时"在磷酸酸化后"加入适量硫酸铜即可形成硫化铜而

除去"当含量较高时"则应在样品用磷酸酸化后"置通风柜内进行搅拌曝气"使其

生成硫化氢逸出!

’$#$##油类

如样品不含铜离子 #$;)Y$时"将样品移入分液漏斗中"静置分离出浮油后"

如粒状氢氧化钠使调节至BC!)"!)#*"立即用四氯化碳 #+#@$萃取 #每升样品

用’"89四氯化碳萃取两次$"弃去四氯化碳层"将经萃取后样品移入烧杯中"于

水浴上加温以除去残留的四氯化碳"再用磷酸 #+#’$调节至BC’#"!

如含$;)Y时"可在分离出浮油后"按E#+#’的操作步骤进行!

’$#$%#甲醛&亚硫酸盐等有机或无机还原性物质

’"+’’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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可分取适量样品于分液漏斗中!加硫酸溶液 "+#!"#使呈酸性!分次加入*"$

+"$+"89乙醚 "+#!!#以萃取酚!合并乙醚层于另一分液漏斗!分次加入’$+$

+89氢氧化钠溶液 "+#E#进行反萃取!使酚类转入碱液中!合并碱萃取液!移入

烧杯中!置水浴上加温!以除去残余乙醚!然后用水将碱萃取液稀释到原分取样品

的体积%

注!乙醚为低沸点"易燃和具麻醉作用的有机溶剂"使用时要小心"周围应无明火"并在

通风柜内操作"室温较高时"样品和乙醚宜置冰水浴中降温后"再进行萃取操作"每

次萃取应尽快地完成#

’$%#测定

’$%$!#预蒸馏

取)*"89样品移入蒸馏瓶 "’#!#中!加数粒玻璃珠以防止暴沸!再加数滴甲

基橙指示液 "+#用磷酸溶液 "+#*#调节到BC’"溶液呈橙红色#!加*89硫酸铜

溶液 "+#+#"如采样时已加酸铜!则适量补加#%

注!如加入硫酸铜溶液后产生较多量的黑色硫化铜沉淀"则应摇匀后放置片刻"待沉淀后"

再滴加硫酸铜溶液"至不再产生沉淀为止#

连接冷凝器!加热蒸馏!至蒸馏出约))*89时!停止加热!放冷!向蒸馏瓶

中加入)*89水!继续蒸馏至馏出液为)*"89止%

’$%$"#溴化滴定

分取!""89馏出液 "如酚含量较高!则酌情减量!用水稀释至!""89!使含酚

不超过!"8?#于碘量瓶中!加*89盐酸 "+#!)#!徐徐摇动碘量瓶!从滴定管中

滴加溴酸钾M溴化钾溶液 "+#!+#至溶液呈淡黄色!再加至过量*"J!记录用量%

迅速盖上瓶塞!混匀!在)"F放置!*864%

加入!?碘化钾 "+#)#!盖上瓶塞!混匀后置于暗处放置*864%用硫代硫酸钠

溶液 "+#!*#滴定至淡黄色后!加!89淀粉溶液 "+#!E#继续滴定至蓝色刚好褪

去!记录用量%

同时以!""89水作空白试验!加入相同体积的溴酸钾M溴化钾溶液 "+#!+#%

(#结果的表示

($!#计算方法

挥发酚含量("8?&A#按下式计算’

(!+’(

!!#挥发酚检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



(H
!’!Z’)"(RG!*#E(G!"""

’
式中#’!$$$空白试验滴定时硫代硫酸钠溶液用量%89&

’)$$$试份滴定时硫代硫酸钠溶液用量%89&

(R$$$硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度%809’A&

’$$$试份体积%89&

!*#E($$$苯酚 !!’E$EC*PC"摩尔质量%?’809(

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出(

本标准由杭州市环境保护监测站负责起草(

本标准主要起草人沈叔平(

本标准由中国环境监测总站负责解释(

))+’)

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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!)#阴离子表面活性剂检测方法标准

水质#阴离子表面活性剂的测定
亚甲蓝分光光度法

QR@’I’!(@

本标准规定了测定水溶液中的阴离子表面活性剂的亚甲蓝分光光度法!

阴离子表面活性剂是普通合成洗涤剂的主要活性成分"使用最广泛的阴离子表

面活性剂是直链烷基苯磺酸钠 #AUT$!本方法采用AUT作为标准物"其烷基碳链

在$!""$!+之间"平均碳数为!)"平均分子量为+’’#’!

!#适用范围

本方法适用于测定饮用水%地面水%生活污水及工业废水中的低浓度亚甲蓝活

性物质 #,RUT$"亦即阴离子表面活性物质!在实验条件下"主要被测物是

AUT%烷基磺酸钠和脂肪醇硫酸钠"但可能存在一些正的和负的干扰 #见第(章$!

当采用!"88光程的比色皿"试份体积为!""89时"本方法的最低检出浓度

为"#"*8?&AAUT"检测上限为)#"8?&AAUT!

"#原理

阳离子染料亚甲蓝与阴离子表面活性剂作用"生成蓝色的盐类"统称亚甲蓝活

’++’’

!)#阴离子表面活性剂检测方法标准
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性物质 !,RUT"#该生成物可被氯仿萃取$其色度与浓度成正比$用分光光度计

在波长E*)48处测量氯仿层的吸光度#

##试剂

在测定过程中$仅使用公认的分析纯试剂和蒸馏水$或具有同等纯度的水#

#$!#氢氧化钠 !NOPC"%!809&A#

#$"#硫酸 !C)TP’"%"#*809&A#

#$##氯仿 !$C$9+"#

#$%#直链烷基苯磺酸钠贮备溶液#

称取"#!""?标准物AUT!平均分广量+’’#’"$准确至"#""!?$溶于*"89水

中$转移到!""89容量瓶中$稀释至标线并混匀#每毫升含!#""8?AUT#保存于

’F冰箱中#如需要$每周配制一次#

#$&#直链烷基苯磺酸钠标准溶液#

准确吸取!"#""89直链烷基苯磺酸钠贮备溶液 !+#’"$用水稀释至!"""89$

每毫升含!"#"!?AUT#当天配制#

#$’#亚甲蓝溶液#

先称取*"?一水磷酸二氢钠 !NOC)<P’’C)P"溶于+""89水中$转移到

!"""89容量瓶内$缓慢加入E#(89浓硫酸 !C)TP’$!H!#(’?&89"$摇匀#另称

取+"8?亚甲蓝 !指示剂级"$用*"89水溶解后也移入容量瓶$用水稀释至标线$

摇匀#此溶液贮存于棕色试剂瓶中#

#$(#洗涤液#

称取*"?一水磷酸二氢钠 !NOC)<P’’C)P"溶于+""89水中$转移到

!"""89容量瓶中$缓慢加入E#(89浓硫酸 !C)TP’$!H!#(’?&89"$用水稀释至

标线#

#$)#酚酞指示剂溶液#

将!#"?酚酞溶于*"89乙醇 ($)C*PC$I*J !’&’")中$然后边搅拌边加

入*"89水$滤去形成的沉淀#

#$;#玻璃棉或脱脂棉#

在索氏抽提器 !’#+"中用氯仿 !+#+"提取’/后$取出干燥$保存在清洁的

玻璃瓶中待用#

’’+’’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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%#仪器

一般实验室仪器和!

%$!#分光光度计!能在E*)48进行测量"配有*#!"#)"88比色皿$

%$"#分液漏斗!)*"89"最好用聚四氟乙烯 %<&LW&活塞$

%$##索氏抽提器!!*"89平底烧瓶"0+*G!E"88抽出筒"蛇形冷凝管$
注!玻璃器皿在使用前先用水彻底清洗"然后用!"J #4$4%的乙醇盐酸清洗"最后用水

冲洗干净&

&#样品

取样和保存样品应使用清洁的玻璃瓶"并事先经甲醇清洗过$短期保存建议冷

藏在’F冰箱中"如果样品需保存超过)’/"则应采取保护措施$保存期为’天"

加入!J %’’’&的’"J %’’’&甲醛溶液即可"保存期长达(天"则需用氯仿饱

和水样$

本方法目的是测定水样中溶解态的阴离子表面活性剂$在测定前"应将水样预

先经中速定性滤纸过滤以去除悬浮物$吸附在悬浮物上的表面活性剂不计在内$

’#步骤

’$!#校准

取一组分液漏斗 %’#)&!"个"分别加入!""#II#I@#I*#I+#I!#(I#(@#

(*#("89水"然后分别移入"#!#""#+#""#*#""#@#""#I#""#!!#""#!+#""#

!*#""#)"#""89直链烷基苯磺酸钠标准溶液 %+#*&"摇匀$按E#+处理每一标准"

以测得的吸光度扣除试剂空白值 %零标准溶液的吸光度&后与相应的AUT量 %!?&

绘制校准曲线$

’$"#试份体积

为了直接分析水和废水样"应根据预计的亚甲蓝表面活性物质的浓度选用试份

体积"见下表!

(*+’(

!)#阴离子表面活性剂检测方法标准
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预计的,RUT 试份量

浓度!8?"A 89

"#"*")#" !""

)#""!" )"

!"")" !"

)""’" *

##当预计的,RUT浓度超过)8?"A时!按上表选取试份量!用水稀释至!""89#

’$##测定

’$#$!#将所取试份移至分液漏斗!以酚酞 $+#(%为指示剂!逐滴加入!809"A氢

氧化钠溶液 $+#!%至水溶液呈桃红色!再滴加"#*809"A硫酸 $+#)%到桃红色刚

好消失#

’$#$"#加入)*89亚甲蓝溶液 $+#E%!摇匀后再移入!"89氯仿 $+#+%!激烈振摇

+"X!注意放气#过分的摇动会发生乳化!加入少量异丙醇 $小于!"89%可消除乳

化现象#加相同体积的异丙醇至所有的标准中!再慢慢旋转分液漏斗!使滞留在内

壁上的氯仿液珠降落!静置分层#

’$#$##将氯仿层放入预先盛有*"89洗涤液 $+#@%的第二个分液漏斗!用数滴氯

仿 $+#+%淋洗第一个分液漏斗的放液管!重复萃取三次!每次用!"89氯仿

$+#+%#合并所有氯仿至第二个分液漏斗中!激烈摇动+"X!静置分层#将氯仿层

通过玻璃棉或脱脂棉 $+#I%!放入*"89容量瓶中#再用氯仿 $+#+%萃取洗涤液

两次 $每次用量*89%!此氯仿层也并入容量瓶中!加氯仿 $+#+%到标线#
注!$如水相中蓝色变淡或消失"说明水样中亚甲蓝表面活性物 #,RUT$浓度超过了预计

量"以致加入的亚甲蓝全部被反应掉%应弃去试样"再取一份较少量的试份重新

分析%

%测定含量低的饮用水及地面水可将萃取用的氯仿总量降至)*89%三次萃取用量分别

为!"&*&*89"再用+"’89氯仿萃取洗涤液"此时检测下限可达到"#")8?’A%

’$#$%#每一批样品要做一次空白试验 $E#’%及一种校准溶液 $E#!%的完全萃取#

’$#$&#每次测定前!振荡容量瓶内的氯仿萃取液!并以此液洗三次比色皿!然后

将比色皿充满#

在E*)48处!以氯仿 $+#+%为参比液!测定样品&校准溶液和空白试验的吸

光度#应使用相同光程的比色皿#每次测定后!用氯仿 $+#+%清洗比色皿#

’E+’’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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以试份的吸光度减去空白试验 !E#’"的吸光度后#从校准曲线 !E#!"上查得

AUT的质量$

’$%#空白试验

按E#+的规定进行空白试验#仅用!""89水代替试样$在试验条件下#每

!"88光程长空白试验的吸光度不应超过"#")#否则应仔细检查设备和试剂是否

有污染$

(#结果的表示

用亚甲蓝活性物质 !,RUT"报告结果#以AUT计#平均分子量为+’’#’$

($!#计算方法

(H4’
式中%(&&&水样中亚甲蓝活性物 !,RUT"的浓度#8?’A(

4&&&从校准曲线上读取的表观AUT质量#!?(

’&&&试份的体积#89$

结果以三位小数表示$

($"#精密度和准确度

(个实验室分析含AUT"#+"*8?’A的统一分发标准溶液的结果如下%

($"$!#重复性

实验室内相对标准偏差为)#+J$

($"$"#再现性

实验室间相对标准偏差为’#+J$

($"$##准确度

相对误差为Z)#"J$

)#干扰及其消除

)$!#主要被测物以外的其他有机的硫酸盐)磺酸盐)羧酸盐)酚类以及无机的硫

氰酸盐)氰酸盐)硝酸盐和氯化物等#它们或多或少地与亚甲蓝作用#生成可溶于

氯仿的蓝色络合物#致使测定结果偏高$通过水溶液反洗 !E#+#+"可消除这些正

干扰 !有机硫酸盐)磺酸盐除外"#其中氯化物和硝酸盐的干扰大部分被去除$

*@+’*

!)#阴离子表面活性剂检测方法标准
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)$"#经水溶液反洗 !E#+#+"仍未除去的非表面活性物引起的正干扰#可借气提萃

取法 !附录U"将阴离子表面活性剂从水相转移到有机相而加以消除$

)$##一般存在于未经处理或一级处理的污水中的硫化物#它能与亚甲蓝反应#生

成无色的还原物而消耗亚甲蓝试剂$可将试样调至碱性#滴加适量的过氧化氢

!C)P)#+"J"#避免其干扰$

)$%#存在季铵类化合物等阳离子物质和蛋白质时#阴离子表面活性剂将与其作用#

生成稳定的络合物#而不与亚甲蓝反应#使测定结果偏低$这些阳离子类干扰物可

采用阳离子交换树脂 !在适当条件下"去除$

生活污水及工业废水中的一般成分#包括尿素%氨%硝酸盐#以及防腐用的甲

醛和氯化汞 !+"已表明不产生干扰$然而#并非所有天然的干扰物都能消除#因

此被检物总体应确切地称为阴离子表面活性物质或亚甲蓝活性物质 !,RUT"$

;#试验报告

试验报告应包括下述内容&

O#对样品性质的描述’

2#所用方法的参考文献’

7#结果及其表示方法’

1#试验过程中观察到的异常现象’

-#本方法中未曾规定的操作#或可能影响结果的操作等$

((+’(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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附#录#=
气提萃取分离

!补充件"

=$!#总述

当水样经水溶液反洗 !E#+#+"#仍不能消除其中的主要正干扰物时#可采取气

提萃取进行分离#使干扰降到最低水平$

=$"#装置 !如图"

烧结玻璃过滤器Q!的直径等于圆柱的内径$

注!为便于清洗"在此装置的气提漏斗下部最好安装球形接口#固定支架亦应是可拆开的#

=$##步骤

=$#$!#量取过滤后的水样#最多为!"""89#加到气提萃取装置 !如图"中#将其

安装在通风橱内#以排走乙酸乙酯蒸气$

=$#$"#加入氯化钠能改进分离效果$如果试样体积超过*""89#直接加入!""?氯

化钠#向系统通进氮气或空气#以促使氯化钠溶解$如果试样体积较小#则将

!""?氯化钠溶于’""89水中#再将此溶液加入试样中$

=$#$##添加足量的水#使液面达到或稍高于上部活塞水平 !总体积大约为!A"$

沿器壁徐徐注入!""89乙酸乙酯#使之在水样上方成层$

=$#$%#向接入气路的洗气瓶内加入三分之二体积的乙酸乙酯#以)""*"A%/的流

速向体系通人气流 !氮气或空气"$建议采用可变截面流量计+$气体流量应调节

到这种程度&两个液相保持分离状态#并且在相界面处没有湍动产生$应避免两相

间的有效混合#不然会导致阴离子表面活性剂反萃入水相#同时会使乙酸乙酯溶入

水中$在*"A%/流速下通气*864$如果必须控制较低的气体流速以免液相混合#

则相应地按比例延长气提萃取时间$

’I+’’

!)#阴离子表面活性剂检测方法标准
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气提萃取装置 !见=$"的注"

=$#$&#如果发现由于溶入水相而使有机相损失大于)"J !’"’#$则应重新取样

进行上述操作$并防止界面处的过度混合%将有机相由上部活塞放入分液漏斗$带

进分液漏斗中的少量水应并入气提萃取装置中%

=$#$’#用干燥定性滤纸将乙酸乙酯溶液过滤到烧杯 !)*"89#中%再向气提萃取

装置加入!""89乙酸乙酯$重复上述过程$用同一分液漏斗和滤纸$最后用)"89

&"’’&

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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乙酸乙酯冲洗分液漏斗和滤纸!所有乙酸乙酯溶液一概并入同一烧杯中"

=$#$(#将烧杯置于通风橱中的蒸汽浴上!使乙酸乙酯挥发掉"为加快蒸发速度!

可使一和缓的气流 #氮气或空气$在液面上吹过"

=$#$)#将残渣溶于约*89甲醇中!并加*"89水"将溶液定量转移到!""89容量

瓶中!并用水稀释至标线"

%!’’%

!)#阴离子表面活性剂检测方法标准
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附#录#B
本标准一般说明

!补充件"

B$!#校准和测定应使用同一批氯仿!亚甲蓝溶液和洗涤液"

B$"#分液漏斗的活塞不得用油脂润滑!可在使用前用氯仿润湿"

B$##在需要快速分析时!可采用一次萃取简化法"一次萃取的效率约为本法萃取

效率的I"J"

B$%#本标准采用的标准物质AUT!可从上海有机化学研究所或安徽省环境保护科

学研究所得到"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由轻工业部环境保护科学研究所负责起草"

本标准主要起草人王菊生"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

#)’’#
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!+#无机阴离子检测方法标准

水质#无机阴离子的测定#离子色谱法

C%!&(’")""!

前#言

为配合 !地表水环境质量标准"和 !污水综合排放标准"等有关标准的实施#

根据 !中华人民共和国环境保护法"等有关法律法规规定#制订本标准$

本标准规定了测定水中六种无机阴离子的离子色谱法#适用于地表水%地下

水%饮用水%降水%生活污水和工业废水等水中无机阴离子的测定$

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口$

本标准由沈阳环境监测中心站负责起草$

本标准为首次发布#自)"")年’月!日开始实施$

本标准由国家环境保护总局负责解释$

&+’’&

!+#无机阴离子检测方法标准
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水质#无机阴离子的测定#离子色谱法

!#主题内容与适用范围

!$!#主题内容

本标准规定了测定水中六种无机阴离子的离子色谱法!

!$"#适用范围

本标准适用于地表水"地下水"饮用水"降水"生活污水和工业废水等水中无

机阴离子的测定!

!$##检出限

当电导检测器的量程为!"#!T$进样量为)*!A时$无机阴离子的检出限如下%

阴离子#####LZ##$9Z##NPZ)##NPZ+##C<P)Z’ ##TP)Z’
检出限 &8?#A’ "#") "#") "#"+ "#"( "#!) "#"I

!$%#干扰和排除

!$%$!#当水的负峰干扰LZ或$9Z的测定时$可于!""8A水样中加入!8A淋洗贮

备液来消除水负峰的干扰!

!$%$"#保留时间相近的两种阴离子$因浓度相差太大而影响低浓度阴离子的测定

时$可用加标的方法测定低浓度阴离子!

!$%$##不被色谱柱保留或弱保留的阴离子干扰LZ或$9Z的测定!若这种共淋洗的

现象显著$可改用弱淋洗液 &"#""*809#ANO)R’P@’进行洗脱!

"#定义

本标准中无机阴离子是指LZ"$9Z"NPZ)"NPZ+"C<P)Z’ 和TP)Z’ !

##方法原理

本标准采用阴离子交换分离柱分离无机阴离子 &LZ"$9Z"NPZ)"NPZ+"

C<P)Z’ 和TP)Z’ ’$以碳酸钠M碳酸氢钠溶液为淋洗液$硫酸溶液为再生液$用电导

检测器进行检测!将样品的色谱峰与标准溶液中各离子的色谱峰相比较$根据保留

(’’’(
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$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



时间定性!峰高或峰面积定量"一次进样可连续测定六种无机阴离子"

%#试剂

本标准所用试剂除另有说明!均应使用符合国家标准的分析纯试剂"实验用水

均为电导率小于"#*!T#78的二次去离子水!并经过"#’*!8微孔滤膜过滤"

%$!#淋洗液

%$!$!#淋洗贮备液

分别称取!I#"@(?碳酸钠和!’#)()?碳酸氢钠 $均已在!"*F烘干)/!干燥器

中放冷%!溶解于水中!移入!"""8A容量瓶中!用水稀释到标线!摇匀!贮存于

聚乙烯瓶中!在冰箱中保存"此溶液碳酸钠浓度为"#!(809#A&碳酸氢钠浓度为

"#!@809#A"

%$!$"#淋洗使用液

取!"8A!淋洗贮备液 $’#!#!%置于!"""8A容量瓶中!用水稀释到标线!

摇匀"此溶液碳酸钠浓度为"#""!(809#A&碳酸氢钠浓度为"#""!@809#A"

%$"#再生液($!#)C)TP’H"#"*809#A
吸取!#+I8A浓硫酸溶液于!"""8A容量瓶中 $瓶中装有少量水%!用去离子

水稀释到标线!摇匀"

%$##氟离子标准贮备液!!"""#"8?#A
称取)#)!""?氟化钠 $!"*F烘干)/%溶于水!移入!"""8A容量瓶中!加入

!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线"贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱中冷藏"

%$%#氯离子标准贮备液!!"""#"8?#A
称取!#E’(*?氯化钠 $!"*F烘干)/%溶于水!移入!"""8A容量瓶中!加入

!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线"贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱中冷藏"

%$&#亚硝酸根标准贮备液!!"""#"8?#A
称取!#’II@?亚硝酸钠 $干燥器中干燥)’/%溶于水!移入!"""8A容量瓶

中!加入!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线"贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱

中冷藏"

%$’#硝酸根标准贮备液!!"""#"8?#A
称取!#+@"(?硝酸钠 $!"*F烘干)/%溶于水!移入!"""8A容量瓶中!加入

!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线"贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱中冷藏"

’*’’’

!+#无机阴离子检测方法标准
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%$(#磷酸氢根标准贮备液!!"""#"8?"A
称取!#’@I!?磷酸氢二钠 #干燥器中干燥)’/$溶于水!移入!"""8A容量瓶

中!加入!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线%贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱

中冷藏%

%$)#硫酸根标准贮备液!!"""#"8?"A
称取!#(!’)?硫酸钾 #!"*F烘干)/$溶于水!移入!"""8A容量瓶中!加入

!"#""8A淋洗贮备液!用水稀释到标线%贮存于聚乙烯瓶中!置于冰箱中冷藏%

%$;#混合标准使用液

%$;$!#混合标准使用液1&

分别从六种阴离子标准贮备液 #’#+$!#’#’$!#’#*$!#’#E$!#’#@$!#’#($

中 吸 取 *#""8A!!"#""8A!)"#""8A!’"#""8A!*"#""8A!*"#""8A 于

!"""8A容量瓶中!加入!"#""8A淋洗贮备液’#!#!!用水稀释到标线%此混合溶

液中氟离子!氯离子!亚硝酸根!硝酸根!磷酸氢根和硫酸根的浓度分别为

*#""8?"A!!"#"8?"A!)"#"8?"A!’"#"8?"A!*"#"8?"A和*"#"8?"A%

%$;$"#混合标准使用液+&

吸取)"#""8A混合标准使用液1于!""8A容量瓶中!加入!#""8A淋洗贮备

液’#!#!!用水稀释到标线%此混合溶液中氟离子!氯离子!亚硝酸根!硝酸根!

磷酸氢根和硫酸根的浓度分别为!#""8?"A!)#""8?"A!’#""8?"A!(#""8?"A!

!"#"8?"A和!"#"8?"A%

%$!<#吸附树脂 #*""!""目$

%$!!#阳离子交换树脂 #!""")""目$

%$!"#弱淋洗液!(#NO)R’P@$H"#""*809"A

&#仪器与设备

&$!#离子色谱仪 #具电导检测器$%

&$"#色谱柱&阴离子分离柱和阴离子保护柱%

&$##微膜抑制器或抑制柱%

&$%#记录仪或积分仪%

&$&#淋洗液和再生液贮存罐%

&$’#微孔滤膜过滤器%

’E’’’
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&$(#预处理柱!预处理柱管内径为E88"长I"88#上层填充吸附树脂 $约

+"88高%"下层填充阳离子交换树脂 $约*"88高%#预处理柱的制备见附录U#

’#样品的采集与保存

’$!#水样采集后应经"#’*!8微孔滤膜过滤"保存于清洁的玻璃瓶或聚乙烯瓶中#

’$"#水样采集后应尽快分析"否则应在’F下存放"一般不加保存剂#

’$##样品的保存时间!

阴离子#####容器材质########保存时间

L和$9 玻璃瓶 ’(/
聚乙烯瓶 !个月

NPZ) 玻璃瓶或聚乙烯瓶 ’(/

NPZ+ 玻璃瓶或聚乙烯瓶 )’/

C<P)Z’ 玻璃瓶 ’(/

TP)Z’ 玻璃瓶或聚乙烯瓶 !个月

(#分析步骤

($!#色谱条件

淋洗液浓度!碳酸钠"#""!(809&AM碳酸氢钠"#""!@809&A’

再生液流速!根据淋洗液流速来确定"使背景电导达到最小值’

电导检测器!根据样品浓度选择量程’

进#样#量!)*!A’

淋洗液流速!!#"")#"8A&864#

($"#标准曲线的绘制

根据样品浓度选择混合标准使用液1或+"配制*个浓度水平的混合标准溶

液"测定其峰高 $或峰面积%#以峰高 $或峰面积%为纵坐标"以离子浓度 $8?&

A%为横坐标"用最小二乘法计算校准曲线的回归方程#

($##样品测定

($#$!#高灵敏度的离子色谱法一般用较稀释的样品"对未知的样品最好先稀释

!""倍后进样"再根据所得结果选择适当的稀释倍数#

($#$"#对有机物含量较高的样品"应先用有机溶剂萃取除去大量有机物"取水相

(@’’(

!+#无机阴离子检测方法标准
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进行分析!对污染严重"成分复杂的样品#可采用预处理柱法同时去除有机物和重

金属离子$

($%#空白试验

以试验用水代替水样#经"#’*!8微孔滤膜过滤后进行色谱分析$

($&#标准曲线的校准

用标准样品对标准曲线进行校准$

图!#离子色谱标准谱图

)#结果表示

按下式计算水中阴离子的浓度 %8?&A’(

阴离子(H:Z:"Z,*
式中(

:)))峰高 %或峰面积’!

:")))空白峰高测定值!

*)))回归方程的斜率!

,)))回归方程的截距$

;#精密度和准确度

;$!#统一样品的测定

*(’’*

第二部分#!"!项水质项目检测方法
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



七个实验室分别测定三个浓度的统一样品 !重复测定次数;H’"#得到方法的

精密度和准确度数据#见表!$
表!#方法的精密度和准确度

阴离子
统一样品

水平值%!8?%A"

精#密#度

重复性

标准偏差%J
再现性

标准偏差%J

准确度

85!J"Y)685!J"

LZ
"#+’I *#@ )!#)

"#EI( *#’ !*#+

)#"" +#I ’#"

(#+"

$9Z
"#’I( ’#E @#"

"#IIE E#@ @#!

+#I* *#) !)#E

’#+!

NPZ)

"#+(! *#" !*#@

+#(! *#) I#E

I#)( !#@ @#"

E#’!

NP+

)#"! +#! *#"

’#") )#E E#)

)E#E !#* (#I

*#(+

C<P)Z’

!#** *#) E#+

@#@* ’#+ E#(

+(#@ )#+ I#)

+#*’

TP)Z’

E#"" )#+ *#!

!)#" )#’ E#"

+"#+ !#@ ’#’

!#E@

;$"#实际样品的测定

七个实验室分别测定了地表水&饮用水&降水&地下水等实际水样和加标回收

率$LZ的加标回收率在((#)J"!"(#"J#相对标准偏差小于!’#"J’$9Z的加标

回收率在I’#’J"!"I#!J#相对标准偏差小于*#)J’NPZ) 的加标回收率在

(I#EJ"!!+#!J#相对标准偏差小于I#EJ’NPZ+ 的加标回收率在I*#"J"

!!!#*J#相对标准偏差小于’#EJ’C<P)Z’ 的加标回收率在()#’J"!!(#!J#

(I’’(

!+#无机阴离子检测方法标准
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相对标准偏差小于!E#(J!TP)Z’ 的加标回收率在(E#@J"!!+#"J"相对标准偏

差小于(#!J#

!<#说明

!<$!#亚硝酸根不稳定"最好临用前现配#

!<$"#样品需经"#’*!8微孔滤膜过滤"除去样品中颗粒物"防止系统堵塞#

!<$##注意整个系统不要进气泡"否则会影响分离效果#

!<$%#不同型号的离子色谱仪可参照本法选择合适的色谱条件#

!<$&#在与绘制校准曲线相同的色谱条件下测定样品的保留时间和峰高 $或峰面

积%#

!<$’#在每个工作日或淋洗液&再生液改变时"及分析)"个样品后"都要对标准

曲线进行校准#假如任何一个离子的响应值或保留时间大于预期值的D!"J时"必

须用新的校准标样重新测定#如果其测定结果仍大于D!"J时"则需要重新绘制该

离子的标准曲线#

!<$(#对于污染严重成分复杂的样品"预处理柱可有效去除水样中所含的油溶性有

机物和重金属离子"同时对所测定无机阴离子均不发生吸附#

!<$)#不被色谱柱保留或弱保留的阴离子干扰LZ或$9Z的测定#如乙酸与LZ产生

共淋洗"甲酸与$9Z产生共淋洗#若这种共淋洗的现象显著"可改用弱淋洗液

$"#""*809’ANO)R’P@%进行洗脱#

!<$;#注意器皿的清洁"防止引入污染"干扰测定#

("*’(
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附#录#=
预处理柱的制备

=$!#样品预处理柱的制备

=$!$!#吸附树脂的净化

用丙酮浸泡吸附树脂 !fbU"**""!""目")’/#抽干后用甲醇盐酸溶液 !!

Y!#’$’"浸泡’/#过滤后用甲醇洗涤#再用去离子水洗至无氯离子%

=$!$"#阳离子交换树脂的净化

用甲醇浸泡阳离子交换树脂 !f)b(!"""!)"目")’/#抽干后用*J的盐酸

溶液浸泡’/#然后用去离子水洗至无氯离子%

=$!$##装柱

首先在预处理柱的下部装入阳离子交换树脂 !约*"88高"#然后再装入吸附

树脂 !约+"88高"#柱床的两端和两层树脂之间填加一小团玻璃棉#用去离子水

冲洗预处理柱#直至流出液无氯离子为止%

=$"#预处理柱的再生

预处理柱可以连续处理水样#当吸附容量接近饱和时#用甲醇盐酸溶液 !IY

!#’$’"洗涤#再用去离子水洗净后又可继续使用%

图=$!#预处理柱

&!*’&

!+#无机阴离子检测方法标准
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!’#溶解氧检测方法标准

水质#溶解氧的测定#碘量法

QR@’(I!(@

本标准等效采用国际标准STP*(!+!!I(+"本标准规定采用碘量法测定水中

溶解氧#由于考虑到某些干扰而采用改进的温克勒 $̂64‘9-5%法"

!#适用范围

碘量法是测定水中溶解氧的基准方法"在没有干扰的情况下#此方法适用于各

种溶解氧浓度大于"#)8?&A和小于氧的饱和浓度两倍 $约)"8?&A%的水样"易

氧化的有机物#如丹宁酸’腐植酸和木质素等会对测定产生干扰"可氧化的硫的化

合物#如硫化物硫脲#也如同易于消耗氧的呼吸系统那样产生干扰"当含有这类物

质时#宜采用电化学探头法"

亚硝酸盐浓度不高于!*8?&A时就不会产生干扰#因为它们会被加入的叠氮化

钠破坏掉"

如存在氧化物质或还原物质#需改进测定方法#见第(章"

如存在能固定或消耗碘的悬浮物#本方法需按附录U中叙述的方法改进后方

可使用"

()*’(
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"#原理

在样品中溶解氧与刚刚沉淀的二价氢氧化锰 !将氢氧化钠或氢氧化钾加入到二

价硫酸锰中制得"反应#酸化后$生成的高价锰化合物将碘化物氧化游离出等当量

的碘$用硫代硫酸钠滴定法$测定游离碘量#

##试剂

分析中仅使用分析纯试剂和蒸馏水或纯度与之相当的水#

#$!#硫酸溶液+

小心地把*""89浓硫酸 !!H!#(’?%89"在不停搅动下加入到*""89水中#

#$"#硫酸溶液&(!!%)C)TP’"H)809%A#

#$##碱性碘化物M叠氮化物试剂#

注!当试样中亚硝酸氮含量大于"#"*8?"A而亚铁含量不超过!8?"A时为防止亚硝酸氮对

测定结果的干涉#需在试样中加叠氮化物叠氮化钠是剧毒试剂$若已知试样中的亚硝

酸盐低于"#"*8?"A#则可省去此试剂$

O#操作过程中严防中毒%

2#不要使碱性碘化物Z叠氮化物试剂 &+#+’酸化#因为可能产生有毒的叠氮酸雾$

将+*?的氢氧化钠 !NOPC" ’或*"?的氢氧化钾 !KPC"(和+"?碘化钾

!KS"’或)@?碘化钠 !NOS"(溶解在大约*"89水中#

单独地将!?的叠氮化钠 !NON+"溶于几毫升水中#

将上述二种溶液混合并稀释至!""89#

溶液贮存在塞紧的细口棕色瓶子里#

经稀释和酸化后$在有指示剂 !+#@"存在下$本试剂应无色#

#$%#无水二价硫酸锰溶液&+’"?%A !或一水硫酸锰+("?%A溶液"#

可用’*"?%A四水二价氯化锰溶液代替#

过滤不澄清的溶液#

#$&#碘酸钾&(!!%EKSP+"H!"8809%A标准溶液#

在!("F干燥数克碘酸钾 !KSP+"$称量+#*E@D"#""+?溶解在水中并稀释

)+*’)

!’#溶解氧检测方法标准
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到!"""89!

将上述溶液吸取!""89移入!"""89容量瓶中"用水稀释至标线!

#$’#硫代硫酸钠标准滴定液#($NO)T)P+%1!"8809&A!

#$’$!#配制

将)#*?五水硫代硫酸钠溶解于新煮沸并冷却的水中"再加"#’?的氢氧化钠

$NOPC%"并稀释至!"""89!

溶液贮存于深色玻璃瓶中!

#$’$"#标定

在锥形瓶中用!"""!*"89的水溶解约"#*?的碘化钾或碘化钠 $KS或NOS"

加入*89)809&A的硫酸溶液 $+#)%"混合均匀"加)"#""89标准碘酸钾溶液

$+#*%"稀释至约)""89"立即用硫代硫酸钠溶液滴定释放出的碘"当接近滴定终

点时"溶液呈浅黄色"加指示剂 $+#@%"再滴定至完全无色!

硫代硫酸钠浓度 $("8809&A%由式 $!%求出#

(HEG)"G!#EE’
$!%

式中#’’’’硫代硫酸钠溶液滴定量"89!

每日标定一次溶液!

#$(#淀粉#新配制!"?&A溶液!

注!也可用其他适合的指示剂"

#$)#酚酞#!?&A乙醇溶液!

#$;#碘#约"#""*809&A溶液!

溶解’"*?的碘化钾或碘化钠于少量水中"加约!+"8?的碘"待碘溶解后稀

释至!""89!

#$!<#碘化钾或碘化钠!

%#仪器

除常用试验室设备外"还有#

%$!#细口玻璃瓶#容量在)*""+""89之间"校准至!89"具塞温克勒瓶或任何其

他适合的细口瓶"瓶肩最好是直的!每一个瓶和盖要有相同的号码!用称量法来测

定每个细口瓶的体积!

(’*’(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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&#步骤

&$!#当存在能固定或消耗碘的悬浮物!或者怀疑有这类物质存在时!按附录U叙

述的方法测定!或最好采用电化学探头法测定溶解氧"

&$"#检验氧化或还原物质是否存在

如果预计氧化或还原剂可能干扰结果时!取*"89待测水!加)滴酚酞溶液

#+#($后!中和水样"加"#*89硫酸溶液 #+#)$%几粒碘化钾或碘化钠 #+#!"$

#质量约"#*?$和几滴指示剂溶液 #’#@$"

如果溶液呈蓝色!则有氧化物质存在"如果溶液保持无色!加"#)89碘溶液

#+#I$!振荡!放置+"X"如果没有呈蓝色!则存在还原物质+"

有氧化物质存在时!按照(#!中规定处理"有还原物质存在时!按照(#)中规

定处理"没有氧化或还原物时!按照*#+%*#’%*#*中规定处理"

&$##样品的采集

除非还要作其他处理!样品应采集在细口瓶中 #’#!$"测定就在瓶内进行"试

样充满全部细口瓶"
注!在有氧化或还原物的情况下"需取二个试样 #见(#!#)#!和(#)#+#!$%

&$#$!#取地表水样

充满细口瓶至溢流!小心避免溶解氧浓度的改变"对浅水用电化学探头法更

好些"

在消除附着在玻璃瓶上的气泡之后!立即固定溶解氧 #见*#’$"

&$#$"#从配水系统管路中取水样

将一惰性材料管的入口与管道连接!将管子出口插入细口瓶的底部 #’#!$"

用溢流冲洗的方式充入大约!"倍细口瓶体积的水!最后注满瓶子!在消除附

着在玻璃瓶上的空气泡之后!立即固定溶解氧 #见*#’$"

&$#$##不同深度取水样

用一种特别的取样器!内盛细口瓶 #’#!$!瓶上装有橡胶入口管并插入到细口

瓶的底部 #’#!$"

当溶液充满细口瓶时将瓶中空气排出"避免溢流"某些类型的取样器可以同时

&**’&

!’#溶解氧检测方法标准
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充满几个细口瓶!

&$%#溶解氧的固定

取样之后"最好在现场立即向盛有样品的细口瓶中加!89二价硫酸锰溶液

#+#’$和)89碱性试剂 #+#+$!使用细尖头的移液管"将试剂加到液面以下"小

心盖上塞子"避免把空气泡带入!

若用其他装置"必须小心保证样品氧含量不变!

将细口瓶上下颠倒转动几次"使瓶内的成分充分混合"静置沉淀最少*864"

然后再重新颠倒混合"保证混合均匀!这时可以将细口瓶运送至实验室!

若避光保存"样品最长贮藏)’/!

&$&#游离碘

确保所形成的沉淀物已沉降在细口瓶下三分之一部分!

慢速加入!#*89硫酸溶液 #+#!$%或相应体积的磷酸溶液 #见+#!注$&"盖上

细口瓶盖"然后摇动瓶子"要求瓶中沉淀物完全溶解"并且碘已均匀分布!

注!若直接在细口瓶内进行滴定"小心地虹吸出上部分相应于所加酸溶液容积的澄清液"

而不扰动底部沉淀物#

&$’#滴定

将细口瓶内的组分或其部分体积 #’!$转移到锥形瓶内!用硫代硫酸钠

#+#E$滴定"在接近滴定终点时"加淀粉溶液 #+#@$或者加其他合适的指示剂!

’#结果的表示

溶解氧含量(! #8?’A$由式 #)$求出(

(!H!<’)(=!’’!
#)$

式中(!5)))氧的分子量"!5H+)*

’!)))滴定时样品的体积"89"一般取’!H!""89*若滴定细口瓶内试样"

则’!H’"*

’))))滴定样品时所耗去硫代硫酸钠溶液 #+#E$的体积"89*

()))硫代硫酸钠溶液 #+#E$的实际浓度"809’A!

=!H ’"
’"Z’9

#+$

+E*’+

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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式中!’""""细口瓶 #’#!$的体积%89&

’9"""二价硫酸锰溶液 #+#’$ #!89$和碱性试剂 #+#+$ #)89$体积的

总和’

结果取一位小数’

(#再现性

分别在四个实验室内%自由度为!"%对空气饱和的水 #范围在(#*"I8?(A$

进行了重复测定%得到溶解氧的批内标准差在"#"+""#"*8?(A之间’

)#特殊情况

)$!#存在氧化性物质

)$!$!#原理

通过滴定第二个试验样品来测定除溶解氧以外的氧化性物质的含量%以修正第

E章中得到的结果’

)$!$"#步骤

)$!$"$!#按照*#+中规定取二个试验样品’

)$!$"$"#按照*#’)*#*%*#E中规定的步骤测定第一个试样中的溶解氧’

)$!$"$##将第二个试样定量转移至大小适宜的锥形瓶内%加!#*89硫酸溶液

#+#!$*或相应体积的磷酸溶液 #见+#!注$+%然后再加)89碱性试剂 #+#+$和

!89二价硫酸锰溶液 #+#’$%放置*864’用硫代硫酸钠 #+#E$滴定%在滴定快到

终点时%加淀粉 #+#@$或其他合适的指示剂’

)$!$##结果表示

溶解氧含量() #8?(A$由式 #’$给出!

()H!5’)(=!’’! Z!5’’(’’+
#)$

式中!!5%’!%’)%(和=!与第E章中含义相同&

’+"""盛第二个试样的细口瓶体积%89&

’’"""滴定第二个试样用去的硫代硫酸钠的溶液 #+#E$的体积%89’

)$"#存在还原性物质

,@*’,

!’#溶解氧检测方法标准
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)$"$!#原理

加入过量次氯酸钠溶液!氧化第一和第二个试样中的还原性物质"测定一个试

样中的溶解氧含量"测定另一个试样中过剩的次氯酸钠量"

)$"$"#试剂

在第三章中规定的试剂和#

)$"$"$!#次氯酸钠溶液#约含游离氯’?$A!用稀释市售浓次氯酸钠溶液的办法制

备!用碘量法测定溶液的浓度"

)$"$##步骤

)$"$#$!#按照*#+中规定取二个试样"

)$"$#$"#向这二个试样中各加入!#""89%若需要可加入更多的准确体积&的次氯

酸钠溶液 %(#)#)#!&%见*#)注&!盖好细口瓶盖!混合均匀"

一个试样按*#’’*#*和*#E中的规定进行处理!另一个按照(#!#)#+的规定

进行"

)$"$%#结果的表示

溶解氧的含量(+ %8?$A&由式 %*&给出#

(+H!5’)(=)’’! Z !5’’(
’%\+Z\*&

%*&

式中#,<!\!!\)和7与第E章含义相同(

\+和\’与(#!#+含义相同(

\*)))加入到试样中次氯酸钠溶液的体积!89%通常’*H!#""89&(

=)H ’"
’"Z’*Z’9

%E&

式中#’9与第E章含义相同(

’")))盛第一个试验样品的细口瓶的体积!89"

;#试验报告

试验报告包括下列内容#

O#参考了本国家标准(

2#对样品的精确鉴别(

7#结果和所用的表示方法(

*(*’*

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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1#环境温度和大气压力!

-#测定期间注意到的特殊细节!

=#本国家标准没有规定的或考虑可任选的操作细节"

#I*’#

!’#溶解氧检测方法标准
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附#录#=
含有固定或消耗碘的悬浮物时的修正法+

!参考件"

=$!#原理

用明矾将悬浮物絮凝!然后分离并排除这种干扰"

=$"#试剂

在第+章中规定的试剂!此外尚需#

=$"$!#十二水硫酸钾铝 $USK %TP’&)’!)C)P(#

!"J %4)4&溶液"

=$"$"#氨溶液#!+809)A

!H"#I!?)89"

=$##步骤

将待测水充入容积约!"""89的具玻璃塞细口瓶中!直至溢出!操作时需遵照

*#+中的有关注意事项"用移液管在液面下加)"89硫酸钾铝溶液 %U#)#!&和’89
氨溶液 %U#)#)&!盖上细口瓶盖!将瓶子颠倒摇动几次使充分混合"待沉淀物沉

降"将顶部清液虹吸至两个细口瓶 %’#!&内"按*#)检验氧化还原物质的存在!

再按*#’**#*和*#E或(#!或(#)相应步骤进行测定"

=$%#结果的表示

含有固定或消耗碘的悬浮物时!溶解氧含量的校正因子按式 %U!&计算#

%H ’E
’EZ’>

%U!&

式中#’E+++U#+中用来采样的细口瓶体积!89,

’>+++硫酸钾铝溶液 %U#)#!& %)"89&和氨溶液 %U#)#)& %’89&的总

体积"

’"E’’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由北京建筑工程学院负责起草!

本标准主要起草人李献文!

本标准由中国环境监测总站负责解释!

"!E’"

!’#溶解氧检测方法标准
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水质#溶解氧的测定#电化学探头法

QR!!I!+!(I

本标准等同采用国际标准STP*(!’!!I(’ "水质!!!溶解氧的测定!!!电化

学探头法#$

!#主题内容与适用范围

!$!#主题内容

本标准规定了采用一种用透气薄膜将水样与电化学电池隔开的电极来测定水中

溶解氧的方法$

根据所采用探头的不同类型%可测定氧的浓度 &8?’A(%或氧的饱和百分率

&J溶解氧(%或者二者皆可测定$本方法可测定水中饱和百分率为"J至!""J的

溶解氧$可是%大多数仪器能测定高于!""J的过饱和值$本方法不但可以用于实

验室内的测定%还可用于现场测定和溶解氧的连续监测$本方法适于测定色度高及

混浊的水%还适于测定含铁及能与碘作用的物质的水%所有上述物质会干扰用碘量

法的测定$一些气体和蒸气象氯)二氧化硫)硫化氢)胺)氨)二氧化碳)溴和碘

能扩散并通过薄膜%如果上述物质存在%会影响被测电流而产生干扰$样品中存在

其他物质%会因引起薄膜阻塞)薄膜损坏或电极被腐蚀而干扰被测电流$这些物质

包括溶剂)油类)硫化物)碳酸盐和藻类$

!$"#适用范围

本方法适用于天然水)污水和盐水%如果用于测定海水或港湾水这类盐水%应

对含盐量进行校对$

"#原理

本方法所采用的探头由一小室构成%室内有两个金属电极并充有电解质%用选

*)E’*

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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择性薄膜将小室封闭住!实际上水和可溶解物质离子不能透过这层膜"但氧和一定

数量的其他气体及亲水性物质可透过这层薄膜!将这种探头浸入水中进行溶解氧

测定!

因原电池作用或外加电压使电极间产生电位差!由于这种电位差"使金属离子

在阳极进入溶液"而透过膜的氧在阴极还原!由此所产生的电流直接与通过膜与电

解质液层的氧的传递速度成正比"因而该电流与给定温度下水样中氧的分压成

正比!

因为膜的渗透性明显地随温度而变化"所以必须进行温度补偿!可采用数学方

法 #使用计算图表$计算机程序%&也可使用调节装置&或者利用在电极回路中安

装热敏元件加以补偿!某些仪器还可对不同温度下氧的溶解度的变化进行补偿!

##试剂

在分析过程中"仅使用公认的分析纯试剂和蒸馏水或纯度相当的水!

#$!#无水亚硫酸钠 #NO)TP+%或七水合亚硫酸钠 #NO)TP+’@C)P%!

#$"#二价钴盐"例如六水合氯化钻 #+%#$0$9)’EC)P%!

%#仪器

%$!#测量仪器!由以下部件组成(

%$!$!#测量探头!原电池型 #例如铅)银%或极谱型 #例如银$金%"如果需要"

探头上附有温度灵敏补偿装置!

%$!$"#仪表"刻度直接显示溶解氧的浓度"和 #或%氧的饱和百分率或电流的微

安数!

%$"#温度计"刻度分度为"#*F!

%$##气压表#刻度分度为!"<O!

&#步骤

使用测量仪器时"应遵照制造厂的说明书!

&$!#测量技术和注意事项

&$!$!#不得用手接触摸膜的活性表面!

&$!$"#在更换电解质和膜之后"或当膜干燥时"都要使膜湿润"只有在读数稳定

’+E’’

!’#溶解氧检测方法标准
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后!才能进行校准 "见*#)#$需要的时间取决于电解质中溶解氧消耗所需要的

时间$

&$!$##当将探头浸入样品中时!应保证没有空气泡截留在膜上$

&$!$%#样品接触探头的膜时!应保持一定的流速!以防止与膜接触的瞬间将该部

位样品中的溶解氧耗尽!而出现虚假的读数$应保证样品的流速不至使读数发生波

动!在这方面要参照仪器制造厂家的说明$

&$!$&#对于分散样品!测定容器应能密封以隔绝空气并带有搅拌器 "例如电磁搅

拌棒#$将样品充满容器至溢流!密闭后进行测量$调整搅拌速度使读数达到平衡

后保持稳定!并不得夹带空气$

对流动样品!例如河道!要检验是否可保证有足够的流速$如不够!则需在水

样中往复移动探头!或者取出分散样品按上段叙述的方法测定$

&$"#校准

校准步骤在*#)#!至*#)#+中叙述!但必须参照仪器制造厂家的说明书$

&$"$!#调节

调整仪器的电零点!有些仪器有补偿零点!则不必调整$

&$"$"#检验零点

检验零点 "必要时尚需调整零点#时!可将探头浸入每升已加入!?亚硫酸钠

"+#!#和约!8?钴盐 "+#"+#)#的蒸馏水中$

!"864内应得到稳定读数$

注!新式仪器只需)"+864"

&$"$##接近饱和值的校准

在一定温度下!向水中曝气!使水中的氧的含量达到饱和或接近饱和$在这个

温度下保持!*864再测定溶解氧的浓度!例如用碘量法测定$

&$"$%#调整仪器

将探头浸没在瓶内!瓶中完全充满按上述步骤制备并标定好的样品$让探头在

搅拌的溶液中稳定!"864以后 "见*#)#)注#$如果必要!调节仪器读数至样品已

知的氧浓度$

当仪器不能再校准!或仪器响应变得不稳定或较低时 "见厂家说明书#!应更

换电解质或 "和#膜$

注!$如过去的经验已给出空气饱和样品需要的曝气时间和空气流速#则可查表U!和表

%’E’%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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U+来代替碘量法测定!

%许多仪器可在空气中校准!

&$##测定

按照厂家说明书对待测水进行测定!

在探头浸入样品后"使探头停留足够的时间"使探头与待测水温一致并使读数

稳定!由于所用仪器型号不同及对结果的要求不同"必要时要检验水温和大气

压力!

’#结果的表示

’$!#溶解氧的浓度 #8?$A%

溶解氧的浓度以每升中氧的毫克数表示"取值到小数点后第一位!

在测量样品时的温度不同于校准仪器时的温度"应对仪器读数给予相应校正!

有些仪器可以自动进行补偿!该校正考虑到了在两种不同温度下"氧溶解度的差

值!要计算溶解氧的实际值"需将测定温度下所得读数乘以下列比值&

$8
$7

#!%

式中&$8’’’测定温度下的溶解度(

$7’’’校准温度下的溶解度!

例&

校准温度####)*F

)*F溶解度 (#+8?$A
测量时的温度 !"F
仪器读数 @8?$A

!"F时溶解度 !!#+8?$A

!"F时的实测值 !!#++
(#+ G@#"HI#*8?

$A

注"上例中以8?#A表示的$8 和$7值可根据对应的温度由表U!中 $$X%栏中查得!

’$"#作为温度和压力函数的溶解氧浓度

表!和表)给出了溶解氧浓度的理论值!表!给出了在标准大气压力下做为温

度函数的值!表)则给出作为温度和压力两项函数的值!

’$##盐水样品经过校正的溶解氧浓度

)*E’)

!’#溶解氧检测方法标准
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氧在水中溶解度随盐含量的增加而减少!在实际应用中!当含盐量 "以总盐表

示#在+*?$A以下时可合理地认为上述关系呈线性%表!给出每!?$A含盐量在校

正时减去校正值%即"$X%所以!当水中含盐量为4?$A时!水中氧的溶解度等于

纯水中相应的溶解度减去;"$X%

’$%#以饱和百分率表示的溶解浓度

这是以8?$A表示的实际溶解氧浓度!必要时需经过温度校正!除以表U!和

表U+给出的理论值而得出的百分率&

$? "测定值#
$? "理论值#G!""

")#

(#试验报告

试验报告包括下列资料&

O#参考本国家标准’

2#测定结果及其表示方法’

7#采样和检测时的水温’

1#采样和检测时的大气压力’

-#水中含盐量’

=#所用仪器的型号’

?#测定期间可能注意到的特殊细节’

/#本国家标准中没有规定的或考虑可任选的操作细节%

(EE’(
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附#录#=
!补充件"

水中氧的溶解度与温度!压力和含盐量的关系"

=!#概述

附录中给出水中氧的溶解度与温度和压力的关系"

="#作为温度和含盐量函数的氧的溶解度

见表U!"

$表中第二栏给出纯水中氧的溶解度 #$X$%以每升水中氧的毫克数表示%纯

水中存在有被水蒸气饱和的空气%空气中含有)"#I’J #’&’$的氧%压力

为!"!#+‘<O"

%表中第三栏给出含盐量为!?&A时溶解度的变化量 #"$X$"
表=!#作为温度和含量函数的水中氧的溶解度

温度 $? "$? 温度 $? "$?

F 8?&A 8?&A F 8?&A 8?&A

" !’#E’ "#"I)* )" I#"( "#"’(!

! !’#)) "#"(I" )! (#I" "#"’E@

) !+#() "#"(*@ )) (#@+ "#"’*+

+ !+#’’ "#"()@ )+ (#*@ "#"’’"

’ !+#"I "#"@I( )’ (#’! "#"’)@

* !)#@’ "#"@@! )* (#)* "#"’!*

E !)#’) "#"@’* )E (#!! "#"’"’

@ !)#!! "#"@)" )@ @#IE "#"+I+

( !!#(! "#"EI@ )( @#() "#"+()

I !!#*+ "#"E@* )I @#EI "#"+@)

!" !!#)E "#"E*+ +" @#*E "#"+E)

!! !!#"! "#"E++ +! @#’+

!) !"#@@ "#"E!’ +) @#+"

!+ !"#*+ "#"*I* ++ @#!(

’@E’’

!’#溶解氧检测方法标准
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温度 $? "$? 温度 $? "$?

F 8?!A 8?!A F 8?!A 8?!A

!’ !"#+" "#"*@@ +’ @#"@

!* !"#"( "#"**I +* E#I*

!E I#(E "#"*’+ +E E#(’

!@ I#EE "#"*)@ +@ E#@+!"

!( I#’E "#"*!! +( E#E+

!I I#)@ "#"’IE +I E#*+!"

##注!!"这些值可通过回归方程计算得到的#$?H!’#E"+"@Z"#’")!’EI@Y"#""@E(@"+@)

Z"#""""EI)*@*@+#

水中氧的溶解度随着含盐量的增加而减少#在实际使用中#总盐量在+*?!A
以下呈线性关系$含盐量为4?!A的水中氧的溶解度可从相应的纯水中的溶解度减

去;"$X值得到$

=##大气压力或海拔高度的校正

如果大气压力"不是!"!#+‘<O#那么溶解度$9X可由!"!#+‘<O的$X值通过

式 %U!"计算而求得&

$9?H$?G "Z"g
!"!#+Z"g

%U!"

式中&"g’’’在选定温度下#和空气接触时#水蒸气的压力#‘<O$

压力在@@#*和!!"‘<O之间#间隔为"#*‘<O$$9X值#每升中氧的毫克数表

示#在表U+中给出$

作为海拔高度函数的平均大气压值可用式 %U)"计算&

90?!""/H90?!""/!"!#+H :
!(’""

%U)"

式中&"/’’’海拔高度为: %以8表示"时的平均大气压#‘<O$

表U)给出海拔高度和平均大气压的部分对应值$

表="#海拔高度和平均大气压的对应值

海拔高度: "/ 海拔高度: "/
8 ‘<O 8 ‘<O

" !"!#+ !!"" ((#+

((E’(
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海拔高度: "/ 海拔高度: "/
8 ‘<O 8 ‘<O

!"" !""#! !)"" (@#)

)"" I(#( !+"" (E#!

+"" I@#E !’"" (*#"

’"" IE#’ !*"" (’#"

*"" I*#) !E"" ()#I

E"" I’#" !@"" (!#I

@"" I)#( !("" ("#I

("" I!#@ !I"" @I#I

I"" I"#* )""" @(#I

!""" (I#’ )!"" @@#I

## 表=##水中作为温度和压力函数的氧的溶解度

温度

F

压力!‘<O

@@#* @(#" @(#* @I#" @I#* ("#" ("#* (!#" (!#* ()#" ()#* (+#" (+#* (’#" (’#* (*#" (*#*

" !!#!@!!#)’!!#+)!!#+I!!#’E!!#*+!!#E!!!#E(!!#@!!!#()!!#I"!!#I@!)#"’!)#!!!)#!"!)#)E!)#++

! !"#(*!"#I)!!#""!!#"@!!#!’!!#)!!!#)(!!#+*!!#’)!!#’"!!#*E!!#E+!!#@"!!#@@!!#(’!!#I!!!#I(

) !"#**!"#E)!"#EI!"#@E!"#(+!"#I"!"#IE!!#"+!!#!"!!#!@!!#)’!!#+!!!#+(!!#’*!!#*!!!#*(!!#E*

+ !"#)@!"#++!"#’"!"#’@!"#*+!"#E"!"#E@!"#@+!"#("!"#(@!"#I+!!#""!!#"@!!#!+!!#)"!!#)@!!#+’

’ I#II!"#"E!"#!)!"#!I!"#)*!"#+)!"#+(!"#’*!"#*!!"#*(!"#E’!"#@!!"#@@!"#(’!"#I"!"#I@!!#"+

* I#@+ I#@I I#+E I#I) I#I(!"#"*!"#!!!"#!@!"#)’!"#+"!"#+E!"#’+!"#’"!"#**!"#E)!"#E(!"#@*

E I#’( I#*’ I#E" I#E@ I#@+ I#@I I#(* I#I! I#I(!"#"’!"#!"!"#!E!"#))!"#)(!"#+*!"#’!!"#’@

@ I#)’ I#+" I#+E I#’) I#’( I#*’ I#E" I#EE I#@) I#@( I#(* I#I! I#I@!"#"+!"#"I!"#!*!"#)!

( I#"! I#"@ I#!+ I#!I I#)* I#+! I#+@ I#’+ I#’I I#*’ I#E" I#EE I#@) I#@( I#(’ I#I" I#IE

I (#(" (#(* (#I! (#I@ I#"+ I#"( I#!’ I#)" I#)E I#+! I#+@ I#’+ I#’I I#*’ I#E" I#EE I#@)

!" (#*I (#E’ (#@" (#@E (#(! (#(@ (#I) (#I( I#"’ I#"I I#!* I#)! I#)E I#+) I#+@ I#’+ I#’I

!! (#+I (#’’ (#*" (#** (#E! (#EE (#@) (#@@ (#(+ (#(( (#I’ I#II I#"* I#!" I#!E I#)! I#)@

!) (#)" (#)* (#+" I#+E (#’! (#’E (#*) (#*@ (#E+ (#E( (#@+ (#@I (#(’ (#I" (#I* I#"" I#"E

!+ (#"! (#"@ (#!)(#!@ (#)) (#)( (#++ (#+( (#’+ (#’I (#*’ (#*I (#E’ (#@" (#@* (#(" (#(*

!’ @#(’ @#(I @#I’ @#II (#"’ (#"I (#!* (#)" (#)* (#+" (#+* (#’" (#’* (#*! (#*E (#E! (#EE

!* @#E@ @#@) @#@@ @#() @#(@ @#I) @#I@ (#") (#"@ (#!) (#!@ (#)) (#)@ (#+) (#+@ (#’) (#’@

!E @#*" @#** @#E" @#E* @#@" @#@* @#(" @#(* @#I" @#I* (#"" (#"* (#!" (#!* (#)" (#)* (#)I

!@ @#+* @#’" @#’’ @#’I @#*’ @#*I @#E’ @#EI @#@+ @#@( @#(+ @#(( @#I+ (#I( (#"+ (#"@ (#!)

!( @#)" @#)’ @#)I @#+@ @#+I @#’+ @#’( @#*+ @#*( @#E) @#E@ @#@) @#@@ @#(! @#(E @#I! @#IE

!I @#"* @#!" @#!’ @#!I @#)’ @#)( @#++ @#+( @#’) @#’@ @#*) @#*E @#E! @#EE @#@" @#@* @#("

"IE’"

!’#溶解氧检测方法标准
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温度

F

压力!‘<O

@@#* @(#" @(#* @I#" @I#* ("#" ("#* (!#" (!#* ()#" ()#* (+#" (+#* (’#" (’#* (*#" (*#*

)" E#I! E#IE @#"" @#"* @#"I @#!’ @#!( @#)+ @#)( @#+) @#+@ @#’! @#’E @#*" @#** @#E" @#E’

)! E#@@ E#() E#(E E#I! E#I* @#"" @#"’ @#"I @#!+ @#)( @#)) @#)@ @#+! @#+E @#’" @#’* @#’I

)) E#E’ E#EI E#@+ E#@@ E#() E#(E E#I! E#I* E#II @#"’ @#"( @#!+ @#!@ @#)! @#)E @#+" @#+*

)+ E#*! E#*E E#E" E#E’ E#EI E#@+ E#@@ E#() E#(E E#I" E#I* E#II @#"+ @#"( @#!) @#!E @#)!

)’ E#+I E#’+ E#’@ E#*) E#*E E#E" E#’E E#EI E#@+ E#@@ E#() E#(E E#I" E#I’ E#II @#"+ @#!@

)* E#)@ E#+! E#+* E#+I E#’’ E#’( E#*) E#*E E#E" E#E* E#EI E#@+ E#@@ E#(! E#(E E#I" E#I’

)E E#!* E#!I E#)+ E#)( E#+) E#+E E#’" E#’’ E#’( E#*) E#*E E#E! E#E* E#EI E#@+ E#@@ E#(!

)@ E#"’ E#"( E#!) E#!E E#)" E#)’ E#)( E#+) E#+E E#’" E#’’ E#’( E#*) E#*@ E#E! E#E* E#EI

)( *#I+ *#I@ E#"! E#"* E#"I E#!+ E#!@ E#)! E#)* E#)I E#++ E#+@ E#’" E#’* E#’I E#*+ E#*@

)I *#() *#(E *#I" *#I’ *#I( E#") E#"E E#!" E#!+ E#!@ E#)! E#)* E#)I E#++ E#+@ E#’! E#’*

+" *#@) *#@E *#@I *#(+ *#(@ *#I! *#I* *#II E#"+ E#"E E#!" E#!’ E#!( E#)) E#)E E#+" E#++

+! *#E) *#E* *#EI *#@+ *#@@ *#(! *#(’ *#(( *#I) *#IE E#"" E#"+ E#"@ E#!! E#!* E#!I E#))

+) *#*) *#** *#*I *#E+ *#E@ *#@" *#@’ *#@( *#() *#(* *#(I*#I+ *#I@ E#"" E#"’ E#"( E#!)

++ *#’) *#’E *#*" *#*+ *#*@ *#E! *#E’ *#E( *#@) *#@* *#@I *#(+ *#(E *#I" *#I’ *#I@ E#"!

+’ *#++ *#+E *#’" *#’’ *#’@ *#*! *#** *#*( *#E) *#EE *#EI *#@+ *#@E *#(" *#(’ *#(@ *#IE

+* *#)’ *#)@ *#+! *#+* *#+( *#’) *#’* *#’I *#*+ *#*E *#E" *#E+ *#E@ *#@" *#@’ *#@+ *#(!

+E *#!* *#!I *#)) *#)E *#)I *#++ *#+E *#’" *#’+ *#’@ *#*! *#*’ *#*( *#E! *#E* *#E( *#@)

+@ *#"@ *#!" *#!’ *#!@ *#)! *#)’ *#)( *#+! *#+* *#+( *#’) *#’* *#’I *#*) *#*E *#*I *#E+

+( ’#II *#") *#"* *#"I *#!) *#!E *#!I *#)+ *#)E *#)" *#++ *#+@ *#’" *#’+ *#’@ *#*" *#*’

+I ’#I! *#I’ *#I( *#"! *#"’ *#"( *#!! *#!* *#!( *#!! *#)* *#)( *#+) *#+* *#+I *#’) *#’*

’" ’#(+ ’#(@ ’#I" ’#I+ ’#I@ *#"" *#"’ *#"@ *#!" *#!’ *#!@ *#)" *#)’ *#)@ *#+! *#+’ *#+@

温度

F

压力!‘<O

(E#" (E#* (@#" (@#* ((#" ((#* (I#" (I#* I"#" I"#* I!#" I!#* I)#" I)#* I+#" I+#* I’#"

" !)#’"!)#’(!)#**!)#E)!)#@"!)#@@!)#(’!)#I!!)#II!+#"E!+#!+!+#)"!+#)(!+#+*!+#’)!+#’I!+#*@

! !)#"*!)#!+!)#)"!)#)@!)#+’!)#’!!)#’(!)#**!)#E)!)#EI!)#@E!)#(+!)#I"!)#I@!+#"’!+#!!!+#!(

) !!#@)!!#@I!!#+E!!#I+!)#""!)#"E!)#!+!)#)"!)#)@!)#+’!)#’!!)#’(!)#**!)#E!!)#E(!)#@*!)#()

+ S!#’"!!#’@!!#*’!!#E"!!#E@!!#@’!!#("!!#(@!!#I’!)#""!)#"@!)#!’!)#)"!)#)@!)#+’!)#’!!)#’@

’ !!#!"!!#!E!!#)+!!#)I!!#+E!!#’)!!#’I!!#**!!#E)!!#E(!!#@*!!#()!!#((!!#I*!)#"!!)#"(!)#!’

* !"#(!!"#(@!"#I’!!#""!!#"E!!#!+!!#!I!!#)*!!#+)!!#+(!!#’’!!#*!!!#*@!!#E+!!#@"!!#@E!!#()

E !"#*+!"#*I!"#EE!"#@)!"#@(!"#(’!"#I"!"#I@!!#"+!!#"I!!#!*!!#)!!!#)@!!#+’!!#’"!!#’E!!#*)

@ !"#)@!"#++!"#+I!"#’*!"#*!!"#*@!"#E+!"#EI!"#@*!"#(!!"#(@!"#I+!"#II!!#"*!!#!!!!#!@!!#)+

( !"#")!"#"@!"#!+!"#!I!"#)*!"#+!!"#+@!"#’+!"#’I!"#**!"#E"!"#EE!"#@)!"#@(!"#(’!"#I"!"#IE

I I#@@ I#(+ I#(I I#I*!"#""!"#"E!"#!)!"#!(!"#)+!"#)I!"#+*!"#’!!"#’E!"#*)!"#*(!"#E’!"#EI

!" I#*’ I#E" I#EE I#@! I#@@ I#() I#(( I#I’ I#II!"#"*!"#!!!"#!E!"#))!"#)@!"#++!"#+I!"#’’

!! I#+) I#+( I#’+ I#’I I#I’ I#E" I#E* I#@! I#@E I#() I#(@ I#I+ I#I(!"#"’!"#"I!"#!*!"#)’

""@’"
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温度

F

压力!‘<O

(E#" (E#* (@#" (@#* ((#" ((#* (I#" (I#* I"#" I"#* I!#" I!#* I)#" I)#* I+#" I+#* I’#"

!) I#!! I#!E I#)) I#)@ I#++ I#+( I#’+ I#’I I#*’ I#*I I#E* I#@" I#@E I#(! I#(E I#I) I#I@

!+ (#I! (#IE I#"! I#"E I#!) I#!@ I#)) I#)( I#++ I#+( I#’+ I#’I I#*’ I#*I I#E’ I#@" I#@*

!’ (#@! (#@E (#(! (#(@ I#I) (#I@ I#") I#"@ I#!) I#!( I#)+ I#)( I#++ I#+( I#’+ I#’( I#*’

!* (#*) (#*( (#E+ (#E( (#@+(#@( (#(+ (#(( (#I+ (#I( I#"+ I#"( I#!+ I#!( I#)+ I#)( I#++

!E (#+’(#+I (#’’ (#(I (#*’ (#*I (#E’ (#EI (#@’ (#@I (#(’ (#(I (#I’ (#II I#"’ I#"I I#!’

!@ (#!@ (#)) (#)@ (#+) (#+E (#’! (#’E (#*! (#*E (#E! (#EE (#@" (#@* (#(" (#(* (#I" (#I*

!( (#"" (#"* (#!" (#!* (#!I (#)’ (#)I(#+’ (#+( (#’+ (#’( (#*+ (#*@ (#E) (#E@ (#@) (#@E

!I @#(’ @#(I @#I’ @#I( (#"+ (#"( (#!) (#!@ (#))(#)E (#+! (#+E (#’" (#’* (#*" (#*’ (#*I

)" @#EI @#@+ @#@( @#() @#(@ @#I) @#IE (#"! (#"* (#!" (#!’ (#!I (#)’ (#)( (#++ (#+@ (#’)

)! @#*’ @#*( @#E+ @#E@ @#@) @#@E @#(! @#(* @#I" @#I’ @#II (#"+ (#"( (#!) (#!@ (#)! (#)*

)) @#+I @#’+ @#’( @#*) @#*@ @#E! @#EE @#@" @#@’ @#@I @#(+ @#(( @#I) @#IE (#"! (#"* (#!"

)+ @#)* @#)I @#+’ @#+( @#’) @#’@ @#*! @#** @#E" @#E’ @#E( @#@+ @#@@ @#(! @#(E @#I" @#I’

)’ @#!! @#!E @#)" @#)’ @#)( @#++ @#+@ @#’! @#’* @#*" @#*’ @#*( @#E) @#E@ @#@! @#@* @#@I

)* E#I( @#") @#"E @#!! @#!* @#!I @#)+ @#)@ @#+) @#+E @#’" @#’’ @#’( @#*) @#*@ @#E! @#E*

)E E#(* E#(I E#I+ E#I( @#") @#"E @#!" @#!’ @#!( @#)) @#)E @#+" @#+* @#+I @#’+ @#’@ @#*!

)@ E#@+ E#@@ E#(! E#(* E#(I E#I+ E#I@ @#"! @#"* @#"I @#!+ @#!@ @#)! @#)* @#)I @#++ @#+@

)( E#E! E#E* E#EI E#@+ E#@@ E#(" E#(’ E#(( E#I) E#IE @#"" @#"’ @#"( @#!) @#!E @#)" @#)’

)I E#’I E#*+ E#*@ E#E! E#E’ E#E( E#@) E#@E E#(" E#(’ E#(( E#I) E#IE @#"" @#"’ @#"( @#!!

+" E#+@ E#’! E#’* E#’I E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E( E#@) E#@E E#(" E#(’ E#(@ E#I! E#I* E#II

+! E#)E E#+" E#+’ E#+( E#’! E#’* E#’I E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E( E#@) E#@E E#@I E#(+ E#(@

+) E#!* E#!I E#)+ E#)@ E#+" E#+’ E#+( E#’) E#’* E#’I E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E( E#@) E#@*

++ E#"* E#"I E#!) E#!E E#)" E#)+ E#)@ E#+! E#+’ E#+( E#’) E#’* E#’I E#*+ E#*@ E#E" E#E’

+’ *#I* *#I( E#") E#"E E#"I E#!+ E#!@ E#)" E#)’ E#)@ E#+! E#+* E#+( E#’) E#’E E#’I E#*+

+* *#(* *#(( *#I) *#IE *#II E#"+ E#"E E#!" E#!’ E#!@ E#)! E#)’ E#)( E#+! E#+* E#+I E#’)

+E *#@* *#@I *#() *#(E *#(I *#I+ *#I@ E#"" E#"’ E#"@ E#!! E#!’ E#!( E#)! E#)* E#)( E#+)

+@ *#EE *#@" *#@+ *#@@ *#(" *#(’ *#(@ *#I! E#I’ *#I( E#"! E#"* E#"( E#!) E#!* E#!I E#))

+( *#*@ *#E! *#E’ *#E( *#@! *#@* *#@( *#(! *#(* *#(( *#I) *#I* *#II E#") E#"E E#"I E#!+

+I *#’I *#*) *#*E *#*I *#E) *#EE *#EI *#@+ *#@E *#@I *#(+ *#(E *#I" *#I+ *#I@ E#"" E#"+

’" *#’! *#’’ *#’@ *#*! *#*’ *#*( *#E! *#E’ *#E( *#@! *#@’ *#@( *#(! *#(**#(( *#I! *#I*
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I’#* I*#" I*#* IE#" IE#* I@#" I@#* I(#" I(#* II#" II#* !""#"!""#*!"!#"!"!#*!")#"

" !+#E’!+#@!!+#@(!+#(E!+#I+!’#""!’#"(!’#!*!’#))!’#)I!’#+@!’#’’!’#*!!’#*(!’#EE!’#@+

! !+#)E!+#++!+#’"!+#’@!+#*’!+#E!!+#E(!#+#@*!+#()!+#(I!+#IE!’#"+!’#!"!’#!@!’#)’!’#+!

) !)#(I!)#IE!+#"+!+#"I!+#!E!+#)+!+#+"!+#+@!+#’’!+#*!!+#*(!+#E’!+#@!!+#@(!+#(*!+#I)

+ !)#*’!)#E!!)#E@!)#@’!)#(!!)#(@!)#I’!+#"!!+#"@!+#!’!+#)!!+#)@!+#+’!+#’!!+#’(!+#*’

’ !)#)!!)#)@!)#+’!)#’"!)#’@!)#*+!)#E"!)#EE!)#@+!)#@I!)#(E!)#I)!)#II!+#"*!+#!)!+#!(

* !!#(I!!#I*!)#"!!)#"(!)#!’!)#)!!)#)@!)#++!)#’"!)#’E!)#*)!)#*I!)#E*!)#@!!)#@(!)#(’

E !!#*(!!#E*!!#@!!!#@@!!#(+!!#(I!!#IE!)#")!)#"(!)#!’!)#)"!)#)E!)#++!)#+I!)#’*!)#*!

@ !!#)I!!#+*!!#’!!!#’(!!#*’!!#E"!!#EE!!#@)!!#@(!!#(’!!#I"!!#IE!)#")!)#"(!)#!’!)#)"

( !!#")!!#"(!!#!’!!#!I!!#)*!!#+!!!#+@!!#’+!!#’I!!#**!!#E!!!#E@!!#@)!!#@(!!#(’!!#I"

I !!#@*!"#(!!"#(@!"#I)!"#I(!!#"’!!#!"!!#!E!!#)!!!#)@!!#++!!#+I!!#’’!!#*"!!#*E!!#E)

!" !!#*"!"#*E!"#E!!"#E@!"#@)!"#@(!"#(’!"#(I!"#I*!!#"!!!#"E!!#!)!!#!@!!#)+!!#)I!!#+’

!! !!#)E!"#+!!"#+@!"#))!"#’(!"#*+!"#*I!"#E’!"#@"!"#@*!"#(!!"#(E!"#I)!"#I@!!#"+!!#"I

!) !!#")!"#"(!"#!+!"#!I!"#)’!"#)I!"#+*!"#’"!"#’*!"#*!!"#*E!"#E)!"#E@!"#@)!"#@(!"#(+

!+ I#(" I#(* I#I! I#IE !"#"!!"#"E!"#!)!"#!@!"#))!"#)@!"#++!"#+(!"#’+!"#’I!"#*’!"#*I

!’ I#*I I#E’ I#EI I#@’ I#@I I#(’ I#I" I#I* !"#""!"#"*!"#!"!"#!*!"#)!!"#)E!"#+!!"#+E

!* I#+( I#’+ I#’( I#*+ I#*( I#E+ I#E( I#@’ I#@I I#(’ I#(I I#I’ I#II !"#"’!"#"I!"#!’

!E I#!( I#)+ I#)" I#++ I#+( I#’+ I#’( I#*+ I#*( I#E+ I#E( I#@+ I#@( I#(+ I#(( I#I+

!@ (#II I#"’ I#"I I#!’ I#!I I#)’ I#)I I#++ I#+( I#’+ I#’( I#*+ I#*( I#E) I#E@ I#@)

!( (#(! (#(E (#I! (#I* I#"" I#"* I#!" I#!’ I#!I I#)’ I#)I I#++ I#+( I#’+ I#’( I#*)

!I (#E+ (#E( (#@+ (#@@ (#() (#(@# (#I! (#IE I#"! I#"* I#!" I#!* I#!I I#)’ I#)I I#++

)" (#’E (#*! (#*E (#E" (#E* (#EI (#@’ (#@( (#(+ (#(( (#I) (#I@ I#"! I#"E I#!" I#!*

)! (#+" (#+’ (#+I (#’+ (#’( (#*) (#*@ (#E! (#EE (#@" (#@* (#@I (#(’ (#(( (#I+ (#I@

)) (#!’ (#!( (#)+ (#)@ (#+) (#+E (#’! (#’* (#’I (#*’ (#*( (#E+ (#E@ (#@! (#@E (#("

)+ @#II (#"+ (#"@ (#!) (#!E (#)" (#)* (#)I (#++ (#+( (#’) (#’E (#*! (#** (#*I (#E’

)’ @#(’ @#(( @#I) @#IE (#"! (#"* (#"I (#!+ (#!( (#)) (#)E (#+! (#+* (#+I (#’+ (#’(

)* @#EI @#@+ @#@( @#() @#(E @#I" @#I’ @#II (#"+ (#"@ (#!! (#!* (#!I (#)’ (#)( (#+)

)E @#** @#*I @#E+ @#E( @#@) @#@E @#(" @#(’ @#(( @#I) @#IE (#"" (#"* (#"I (#!+ (#!@

)@ @#’) @#’E @#*" @#*’ @#*( @#E) @#EE @#@" @#@’ @#@( @#() @#(E @#I" @#I’ @#I( (#")

)( @#)( @#+) @#+E @#’" @#’’ @#’( @#*) @#*E @#E" @#E’ @#E( @#@) @#@E @#(" @#(’@#((

)I @#!* @#!I @#)+ @#)@ @#+! @#+* @#+I @#’+ @#’@ @#*! @#** @#*I @#E) @#EE @#@"@#@’

+" @#"+ @#"@ @#!! @#!* @#!( @#)) @#)E @#+" @#+’ @#+( @#’) @#’* @#’I @#*+ @#*@ @#E!

+! E#I! E#I* E#I( @#") @#"E @#!" @#!’ @#!@ @#)! @#)* @#)I @#++ @#+E @#’" @#’’ @#’(

+) E#@I E#(+ E#(@ E#I" E#I’ E#I( @#"! @#"* @#"I @#!+ @#!E @#)" @#)’ @#)(@@#+!@#+*

++ E#E( E#@! E#@* E#@I E#() E#(E E#I" E#I+ E#I@ @#"! @#"* @#"( @#!) @#!E @#!I @#)+

+’ E#*@ E#E" E#E’ E#E@ E#@! E#@* E#@( E#() E#(E E#(I E#I+ E#I@ @#"" @#"’ @#"@ @#!!

")@’"
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I’#* I*#" I*#* IE#" IE#* I@#" I@#* I(#" I(#* II#" II#* !""#"!""#*!"!#"!"!#*!")#"

+* E#’E E#’I E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E@ E#@! E#@* E#@( E#() E#(* E#(I E#I) E#IE @#""

+E E#+* E#+I E#’+ E#’E E#*" E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E@ E#@! E#@’ E#@( E#() E#(* E#(I

+@ E#)E E#)I E#++ E#+E E#’" E#’+ E#’@ E#*" E#*+ E#*@ E#E" E#E’ E#E@ E#@! E#@’ E#@(

+( E#!E E#!I E#)+ E#)E E#+" E#++ E#+@ E#’" E#’’ E#’@ E#*" E#*’ E#*@ E#E! E#E’ E#E(

+I E#"@ E#!" E#!’ E#!@ E#)" E#)’ E#)@ E#+! E#+’ E#+@ E#’! E#’’ E#’( E#*! E#** E#*(

’" *#I( E#"! E#"* E#"( E#!) E#!* E#!( E#)) E#)* E#)( E#+) E#+* E#+I E#’) E#’* E#’I

温度

F

压力!‘<O

!")#*!"+#"!"+#*!"’#"!"’#*!"*#"!"*#*!"E#"!"E#*!"@#"!"@#*!"(#"!"(#*!"I#"!"I#*!!"#*

" !’#("!’#(@!’#I*!*#")!*#"I!*#!E!*#)’!*#+!!*#+(!*#’E!*#*+!*#E"!*#E@!*#@*!*#()!*#(I

! !’#+(!’#’E!’#*+!’#E"!’#"@!’#@’!’#(!!’#((!’#I*!*#")!*#"I!*#!E!*#)+!*#+"!*#+@!*#’’

) !+#II!’#"E!’#!+!’#!I!’#)E!’#++!’#’"!’#’@!’#*’!’#E!!’#E@!’#@’!’#(!!’#((!’#I*!*#")

+ !+#E!!+#E(!+#@’!+#(!!+#((!+#I+!’#"!!’#"(!’#!’!’#)!!’#)(!’#+’!’#’!!’#’(!’#**!’#E!

’ !+#)*!+#+!!+#+(!+#’’!+#*!!+#*@!+#E’!+#@"!+#@@!+#(+!+#I"!+#IE!’#"+!’#"I!’#!E!’#)+

* !)#I"!)#I@!+#"+!+#"I!+#!E!+#))!+#)(!+#+*!+#’!!+#’@!+#*’!+#E"!+#E@!+#@+!+#@I!+#(E

E !)#*@!)#E’!)#@"!)#I@!)#()!)#((!)#I*!+#"!!+#"@!+#!+!+#!I!+#)E!+#+)!+#((!+#’’!+#*"

@ !)#)E!)#+)!)#+(!)#’’!)#*"!)#*E!)#E)!)#E(!)#@’!)#("!)#(E!)#I)!)#I(!+#"*!+#!!!+#!@

( !!#IE!)#")!)#"(!)#!’!)#)"!)#)E!)#+!!)#+@!)#’+!)#’I!)#**!)#E!!)#E@!)#@+!)#@I!)#(’

I !!#E@!!#@+!!#@I!!#(*!!#I"!)#IE!)#")!)#"(!)#!+!)#!I!)#)*!)#+!!)#+E!)#’)!)#’(!)#*’

!" !!#’"!!#’*!!#*!!!#*@!!#E)!!#E(!!#@’!!#@I!!#(*!!#I"!!#IE!)#")!)#"@!)#!+!)#!I!)#)’

!! !!#!’!!#!I!!#)*!!#+"!!#+E!!#’!!!#’@!!#*)!!#*(!!#E+!!#EI!!#@’!!#("!!#(*!!#I!!!#I"

!) !"#((!"#I+!"#II!!#"*!!#!"!!#!*!!#)!!!#)E!!#+!!!#+@!!#’)!!#’(!!#*+!!#*(!!#E’!!#EI

!+ !"#E’!"#@"!"#@*!"#("!"#(*!"#I!!"#IE!!#"!!!#"E!!#!)!!#!@!!#))!!#)@!!#++!!#+(!!#’+

!’ !"#’!!"#’E!"#*!!"#*@!"#E)!"#EI!"#@)!"#@@!"#()!"#(@!"#I+!"#I(!!#"+!!#"(!!#!+!!#!(

!* !"#!I!"#)’!"#)I!"#+’!"#+I!"#’’!"#’I!"#*’!"#*I!"#E’!"#EI!"#@’!"#@I!"#(’!"#I"!"#I*

!E I#I( !"#")!"#"@!"#!)!"#!@!"#))!"#)@!"#+)!"#+@!"#’)!"#’@!"#*)!"#*@!"#E)!"#E@!"#@)

!@ I#@@ I#(( I#(@ I#I! I#IE !"#"!!"#"E!"#!!!"#!E!"#)!!"#)*!"#+"!"#+*!"#’"!"#’*!"#*"

!( I#*@ I#E) I#E@ I#@! I#@E I#(! I#(E I#I" I#I* !"#""!"#"*!"#"I!"#!’!"#!I!"#)’!"#)(

!I I#+( I#’+ I#’@ I#*) I#*@ I#E! I#EE I#@! I#@* I#(" I#(* I#(I I#I’ I#II !"#"+!"#"(

)" I#)" I#)’ I#)I I!++ I#+( I#’) I#’@ I#*) I#*E I#E! I#E* I#@" I#@* I#@I I#(’ I#((

)! I#") I#"E I#!! I#!* I#)" I#)’ I#)I I#++ I#+( I#’) I#’@ I#*! I#*E I#E" I#E* I#EI

)) (#(* (#(I (#I+ (#I( I#") I#"@ I#!! I#!* I#)" I#)’ I#)I I#++ I#+( I#*) I#’" I#*!

)+ (#E( (#@) (#@@ (#(! (#(* (#I" (#I’ (#I) I#"+ I#"@ I#!! I#!E I#)" I#)’ I#)I I#++

)’ (#*) (#*E (#E" (#E* (#EI (#@+ (#@@ (#() (#(E (#I" (#I’ (#II I#"+ I#"@ I#!! I#!E
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!")#*!"+#"!"+#*!"’#"!"’#*!"*#"!"*#*!"E#"!"E#*!"@#"!"@#*!"(#"!"(#*!"I#"!"I#*!!"#*

)* (#+E (#’" (#’* (#’I (#*+ (#*@ (#E! (#E* (#@" (#@’ (#@( (#() (#(E (#I! (#I* (#II

)E (#)! (#)* (#)I (#++ (#+@ (#’) (#’E (#*" (#I’ (#*( (#E) (#EE (#@" (#@’ (#@I (#(+

)@ (#"E (#!" (#!’ (#!( (#)) (#)@ (#+! (#+* (#+I (#’+ (#’@ (#*! (#** (#*I (#E+ (#E@

)( @#I) @#IE (#"" (#"’ (#"( (#!) (#!E (#)" (#)’ (#)( (#+) (#+E (#’" (#’’ (#’( (#*)

)I @#+( @#() @#(E @#I" @#I’ @#I( (#") (#"E (#"I (#!+ (#!@ (#)! (#)* (#)I (#++ (#+@

+" @#E* @#EI @#@) @#@E @#(" @#(’ @#(( @#I) @#IE @#II (#"+ (#"@ (#!! (#!* (#!I(#)+

+! @#*) @#** @#*I @#E+ @#E@ @#@! @#@’ @#@( @#() @#(E @#I" @#I+ @#I@ (#"! (#"*(#"I

+) @#+I @#’+ @#’E @#*" @#*’ @#*( @#E! @#E* @#EI @#@+ @#@E @#(" @#(’ @#(( @#I! @#I*

++ @#)@ @#+" @#+’ @#+( @#’! @#’* @#’I @#*) @#*E @#E" @#E’ @#I@ @#@! @#@* @#@( @#()

+’ @#!* @#!( @#)) @#)E @#)I @#++ @#+@ @#’" @#’’ @#’( @#*! @#** @#*( @#E) @#EE @#EI

+* @#"+ @#"@ @#!" @#!’ @#!( @#)! @#)* @#)( @#+) @#+E @#+I @#’+ @#’E @#*" @#*+ @#*@

+E @#I) E#IE E#II @#"+ @#"E @#!" @#!+ @#!@ @#)" @#)’ @#)( @#+! @#+* @#+( @#E)@#’*

+@ E#(! E#(* E#(( E#I) E#I* E#II @#") @#"E @#"I @#!+ @#!E @#)" @#)+ @#)@ @#+" @#+’

+( E#@! E#@* E#@( E#() E#(* E#(( E#I) E#I* E#II @#") @#"E @#"I @#!+ @#!E @#)" @#)+

+I E#E! E#E* E#E( E#@) E#@* E#@( E#() E#(* E#(I E#I) E#IE E#II @#") @#"E @#"I @#!+

’" E#*) E#** E#*I E#E) E#EE E#EI E#@) E#@E E#@I E#() E#(E E#(I E#I+ E#IE E#II @#"+

##
附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由北京建筑工程学院负责起草"

本标准主要起草人李献文"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"
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!*#化学需氧量检测方法标准

水质#化学需氧量的测定#重铬酸盐法

QR!!I!’!(I

!#主题内容与应用范围

本标准规定了水中化学需氧量的测定方法!

本标准适用于各种类型的含$PV值大于+"8?"A的水样#对未经稀释的水样

的测定上限为@""8?"A!

本标准不适用于含氯化物浓度大于!"""8?"A $稀释后%的含盐水!

"#定义

在一定条件下#经重铬酸钾氧化处理时#水样中的溶解性物质和悬浮物所消耗

的重铬酸盐相对应的氧的质量浓度!

##原理

在水样中加入已知量的重铬酸钾溶液#并在强酸介质下以银盐作催化剂#经沸

腾回流后#以试亚铁灵为指示剂#用硫酸亚铁铵滴定水样中未被还原的重铬酸钾由

消耗的硫酸亚铁铵的量换算成消耗氧的质量浓度!

&*@’&
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在酸性重铬酸钾条件下!芳烃及吡啶难以被氧化!其氧化率较低"在硫酸银催

化作用下!直链脂肪族化合物可有效地被氧化"

%#试剂

除非另有说明!实验时所用试剂均为符合国家标准的分析纯试剂!试验用水均

为蒸馏水或同等纯度的水"

%$!#硫酸银 #U?)TP’$!化学纯"

%$"#硫酸汞 #C?TP’$!化学纯"

%$##硫酸 #C)TP’$!#H!#(’?%8A"

%$%#硫酸银Z硫酸试剂&向!A硫酸 #’#+$中加入!"?硫酸银 #’#!$!放置!")
天使之溶解!并混匀!使用前小心摇动"

%$&#重铬酸钾标准溶液’

%$&$!#浓度为$ !EK)$5)P# $@ H"#)*"809%A的重铬酸钾标准溶液’将!)#)*(?在
!"*F干燥)/后的重铬酸钾溶于水中!稀释至!"""8A"

%$&$"#浓度为$ #!EK)$5)P@
$H"#")*"809%A的重铬酸钾标准溶液’将’#*#!

条的溶液稀释!"倍而成"

%$’#硫酸亚铁铵标准滴定溶液

%$’$!#浓度为$ (#NC’$)L-#TP’$))EC)P*1"#!"809%A的硫酸亚铁铵标准滴

定溶液’溶解+I?硫酸亚铁铵 (#NC’$)L-#TP’$))EC)P*于水中!加入)"8A
硫酸 #’#+$!待其溶液冷却后稀释至!"""8A"

%$’$"#每日临用前!必须用重铬酸钾标准溶液 #’#*#!$准确标定此溶液 #’#E#!$

的浓度"

取!"#""8A重铬酸钾标准溶液 #’#*#!$置于锥形瓶中!用水稀释至约

!""8A!加入+"8A硫酸 #’#+$!混匀!冷却后!加+滴 #约"#!*8A$试亚铁灵

指示剂 #’#@$!用硫酸亚铁铵 #’#E#!$滴定溶液的颜色由黄色经蓝绿色变为红褐

色!即为终点"记录下硫酸亚铁铵的消耗量 #8A$"

%$’$##硫酸亚铁铵标准滴定溶液浓度的计算’

$ (#NC’$)L-#TP’$))EC)P*H!"#""G"#)*"’ H)#*"’

)E@’)
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式中!’"""滴定时消耗硫酸亚铁铵溶液的毫升数#

%$’$%#浓度为$ $%NC’&)L-%TP’&)’EC)P(1"#"!"809)A的硫酸亚铁铵标准

滴定溶液!将’#E#!条的溶液稀释!"倍*用重铬酸钾标准溶液 %’#*#)&标定*其

滴定步骤及浓度计算分别与’#E#)及’#E#+类同#

%$(#邻苯M二甲酸氢钾标准溶液*$ %K$EC*P’&H)#"()’8809)A!称取!"*F

时干燥)/的邻苯二甲酸氢钾 %CPP$$EC’$PPK&"#’)*!?溶于水*并稀释至

!"""8A*混匀#以重铬酸钾为氧化剂*将邻苯二甲酸氢钾完全氧化的$A2值为

!#!@E?氧)克 %指!?邻苯二甲酸氢钾耗氧!#!@E?&故该标准溶液的理论$A2值

为*""8?)A#

%$)#!*!"M菲绕啉 %!*!"MB/-4O4O./50964-8040/315O.-&指示剂溶液!溶解

"#@?七水合硫酸亚铁 %L-TP’’@C)P&于*"8A的水中*加入!#*?!*!"M菲绕啉*

搅动至溶解*加水稀释至!""8A#

%$;#防爆沸玻璃珠#

&#仪器

常用实验室仪器和下列仪器#

&$!#回流装置!带有)’号标准磨口的)*"8A锥形瓶的全玻璃回流装置#回流冷

凝管长度为+"""*""88#若取样量在+"8A以上*可采用带*""8A锥形瓶的全

玻璃回流装置#

&$"#加热装置#

&$##)*8A或*"8A酸式滴定管#

’#采样和样品

’$!#采样

水样要采集于玻璃瓶中*应尽快分析#如不能立即分析时*应加入硫酸 %’#+&

至BC&)*置’F下保存#但保存时间不多于*天#采集水样的体积不得少

于!""8A#

’$"#试料的准备

将试样充分摇匀*取出)"#"8A作为试料#

’@@’’

!*#化学需氧量检测方法标准
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(#步骤

($!#对于$A2 值小于*"8?!A的水样"应采用低浓度的重铬酸钾标准溶液

#’#*#)$氧化"加热回流以后"采用低浓度的硫酸亚铁铵标准溶液 #’#E#’$回滴%

($"#该方法对未经稀释的水样其测定上限为@""8?!A"超过此限时必须经稀释后

测定%

($##对于污染严重的水样"可选取所需体积!!!"的试料和!!!"的试剂"放入!"

G!*"88硬质玻璃管中"摇匀后"用酒精灯加热至沸数分钟"观察溶液是否变成

蓝绿色%如呈蓝绿色"应再适当少取试料"重复以上试验"直至溶液不变蓝绿色为

止%从而确定待测水样适当的稀释倍数%

($%#取试料 #E#)$于锥形瓶中"或取适量试料加水至)"#"8A%

($&#空白试验&按相同步骤以)"#"8A水代替试料进行空白试验"其余试剂和试

料测定 #@#($相同"记录下空白滴定时消耗硫酸亚铁铵标准溶液的毫升数’!%

($’#校核试验&按测定试料 #@#($提供的方法分析)"#"8A邻苯二甲酸氢钾标准

溶液 #’#@$的$A2值"用以检验操作技术及试剂纯度%

该溶液的理论$A2值为*""8?!A"如果校核试验的结果大于该值的IEJ"即

可认为实验步骤基本上是适宜的"否则"必须寻找失败的原因"重复实验"使之达

到要求%

($(#去干扰试验&无机还原性物质如亚硝酸盐’硫化物及二价铁盐将使结果增加"

将其需氧量作为水样$A2值的一部分是可以接受的%

该实验的主要干扰物为氯化物"可加入硫酸汞 #’#)$部分地除去"经回流后"

氯离子可与硫酸汞结合成可溶性的氯汞络合物%

当氯离子含量超过!"""8?!A时"$A2的最低允许值为)*"8?!A"低于此值

结果的准确度就不可靠%

($)#水样的测定&于试料 #@#’$中加入!"#"8A重铬酸钾标准溶液 #’#*#!$和

几颗防爆沸玻璃珠 #’#I$"摇匀%

将锥形瓶接到回流装置 #*#!$冷凝管下端"接通冷凝水%从冷凝管上端缓慢

加入+"8A硫酸银M硫酸试剂 #’#’$"以防止低沸点有机物的逸出"不断旋动锥形

瓶使之混合均匀%自溶液开始沸腾起回流两小时%

冷却后"用)""+"8A水自冷凝管上端冲洗冷凝管后"取下锥形瓶"再用水稀

((@’(
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释至!’"8A左右!

溶液冷却至室温后"加入+滴!"!"M菲绕啉指示剂溶液 #’#($"用硫酸亚铁铵

标准滴定溶液 #’#E$滴定"溶液的颜色由黄色经蓝绿色变为红褐色即为终点!记

下硫酸亚铁铵标准滴定溶液的消耗毫升数’)!

($;#在特殊情况下"需要测定的试料在!"#"8A到*"#"8A之间"试剂的体积或

重量要按表!作相应的调整!
表!#不同取样量采用的试剂用量

样品量

8A
"#)*"NK)$5)P@

8A
U?)TP’MC)TP’

8A
C?TP’
?

#NC’$)L-#TP’$)
%EC)P
809&A

滴定前体积

8A

!"#" *#" !* "#) "#"* @"

)"#" !"#" +" "#’ "#!" !’"

+"#" !*#" ’* "#E "#!* )!"

’"#" )"#" E" "#( "#)" )""

*"#" )*#" @* !#" "#)* +*"

)#结果的表示

)$!#计算方法

以8?&A计的水样化学需氧量"计算公式如下’

$A2 #8?&A$H$
#’!Z’)$G("""

’"
式中’$(((硫酸亚铁铵标准滴定溶液 #’#E$的浓度"809&A)

’!(((空白试验 #@#’$所消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积"8A)

’)(((试料测定 #@#($所消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积"8A)

’"(((试料的体积"8A)

("""(((!’P)
的摩尔质量以8?&A为单位的换算值!

测定结果一般保留三位有效数字"对$A2值小的水样 #@#!$"当计算出$A2
值小于!"8?&A时"应表示为 *$A2&!"8?&A+!

)$"#精密度

%I@’%

!*#化学需氧量检测方法标准
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)$"$!#标准溶液测定的精密度

’"个不同的实验室测定$A2值为*""8?!A的邻苯二甲酸氢钾 "’#@#标准溶

液$其标准偏差为)"8?!A$相对标准偏差为’#"J%

)$"$"#工业废水测定的精密度 "见表)#%
表"#工业废水$%&测定的精密度

工业废水

类型

参加验证的

实验室个数
$A2均值$8?!A

实验室内相

对标准偏差$J
实验室间相对

标准偏差$J
实验室间总相

对标准偏差$J

有机废水 * @"#! +#" (#" (#*

石化废水 ( +I( !#( +#( ’#)

染料废水 E E"+ "#@ )#+ )#’

印染废水 ( )(’ !#+ !#( )#+

制药废水 E *!@ "#I +#) +#+

皮革废水 I EI! !#* +#" +#’

##
附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出%

本标准由北京市化工研究院负责起草%

本标准的主要起草人尹洧%

本标准委托中国环境监测总站负责解释%

&"(’&
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地下水质检验方法

酸性高锰酸盐氧化法测定化学需氧量

V[!&""E’#E("I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了酸性高锰酸盐氧化法测定化学需氧量的方法!

本标准适用于未被污染或轻微污染"氯离子含量不超过+""8?#A的地下水中

化学需氧量的测定!测定结果以氧的质量浓度表示!测定范围为"#’"’8?#A!

"#定义

化学需氧量是指在一定条件下$易受强化学氧化剂氧化的有机物质所消耗的氧

量$以氧的8?#A表示!由于采用的强氧化剂及测定条件的不同$故对有机物的氧

化程度也不同$所测得的数据亦有差异!所以化学需氧量的测定是一个条件性的实

验$所测得的值是一个在某固定条件下测得的比较性数据!

水体中可被氧化的物质包括有机物与某些无机物 %如硫化物"亚铁盐等&$但

化学需氧量主要是表征水体被有机物污染程度的指标$当被测水样中无机还原物含

量多时$可考虑进行校正!测定化学需氧量所采用的氧化剂有高锰酸钾"重铬酸钾

及高碘酸钾等!重铬酸钾法和高碘酸钾法对有机物质的氧化比较完全$适用于污染

程度严重的水样!高锰酸钾法对有机物质的氧化能力较低$仅适用于未被污染或轻

微污染的地下水样!

##方法提要

在水样中$加入硫酸及过量的高锰酸钾以氧化有机物$过剩的高锰酸钾用过量

的草酸钠还原$最后用标准高锰酸钾溶液滴定过剩的草酸钠!根据高锰酸钾溶液的

’!(’’

!*#化学需氧量检测方法标准
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消耗量!计算水样的化学需氧量"

%#试剂

%$!#硫酸溶液 #!Y+$%量取硫酸 #C)TP’!H!#(’?&8A$!""8A!在不断搅拌下

缓缓倒入+""8A蒸馏水中!趁热滴加高锰酸钾溶液 #’#’$至微红色不退为止"

%$"#草酸钠标准溶液 ’(#!)NO)$)P’
$H"#"!""809&A(%称取经!"*"!!"F烘

)/并在干燥器中冷却的草酸钠 #NO)$)P’$"#E@""?!溶于蒸馏水并移入!"""8A
容量瓶中!加入硫酸溶液 #’#!$*8A!然后用蒸馏水稀释至刻度"

%$##高锰酸钾贮备溶液 ’(#!*K,4P’
$H"#!809&A(%称取高锰酸钾 #K,4P’$

+#)?溶于!"""8A蒸馏水中!加热微沸!"864!放置过夜"然后溶液用玻璃棉或玻

璃砂心漏斗过滤于棕色试剂瓶中!避光保存"

%$%#高锰酸钾溶液 ’( #!*K,4P’
$H"#"!809&A(%吸取高锰酸钾贮备溶液

#’#+$加蒸馏水稀释!"倍!摇匀!此溶液在临用时配制"其准确浓度按下述进行

标定"

高锰酸钾溶液浓度的标定和水样的化学需氧量测定可同时进行!即取刚测定化

学需氧量后的微红色水样!加入草酸钠标准溶液 #’#+$!"#"8A #此时溶液温度不

应低于@"F!否则需加热$!趁热再用高锰酸钾溶液 #’#’$滴定到试液呈微红色!

记录消耗高锰酸钾溶液的体积 #’$"按式 #!$计算高锰酸钾溶液的浓度%

(#K,4P’$H"#!’ #!$

式中%(K,4P’)))高锰酸钾溶液的浓度!809&A*

’)))滴定!"#"8A草酸钠标准溶液 ’( #!)NO)$)P’
$H"#"!"

"809&A(所消耗高锰酸钾溶液的体积!8A"

%$&#分析步骤

吸取水样!""8A于)*"8A三角瓶中!加入硫酸溶液 #’#!$*8A!高锰酸钾

溶液 #’#’$!"#"8A!摇匀"将三角瓶置于电炉上煮沸后!立即放入沸水浴中加热

+"864!#沸水液面要高于三角瓶内试液的液面$"取出三角瓶!加入草酸钠标准溶

液 #’#)$!"#"8A!摇匀!待高锰酸钾的紫红色完全消失后!趁热 #此时试液温度

+)(’+
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不应低于@"F!否则需加热"用高锰酸钾溶液 #’#’"滴定至试液微红色不退!即

为终点$

&#分析结果的计算

按式 #)"计算化学需氧量 #以每升消耗氧的毫克数表示"%

$PV #8?&A"H(
#’!Z’)"G(G!"""

’
#)"

式中%’!’’’测定过程中所加入的高锰酸钾溶液总体积!即!"8A加上滴定所用去

的体积!8A(

’)’’’与!"8A草酸钠标准溶液所相当的高锰酸钾溶液的体积!8A(

$’’’高锰酸钾溶液的浓度!809&A(

’’’’所取水样的体积!8A(

(’’’与!#""8A高锰酸钾溶液 )(#!*K,4P’
"H!#"""809&A*相当的以

毫克表示的氧的质量$

’#精密度和准确度

配制食用葡萄糖溶液!按分析步骤作(次测定!测得化学需氧量平均值为

+#*8?&A批内标准偏差为"#!’8?&A!相对标准偏差为’#"J$

附加说明

本标准由地质矿产部提出$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口$

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草$

本标准主要起草人管品馨$

++(’+
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地下水质检验方法

碱性高锰酸盐氧化法测定化学需氧量

V[!&""E’#EI"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了碱性高锰酸盐氧化法测定化学需氧量的方法!

本标准适用于未被污染或轻微污染的"氯离子含量超过+""8?#A的地下水中

化学需氧量的测定!测定结果以氧的质量浓度表示!测定范围为"#’"’?#A$PV!

"#方法提要

在水样中$加入碱溶液和过量的高锰酸钾溶液$加热!然后$加入过量的草酸

钠及硫酸溶液$过剩的草酸钠再用高锰酸钾溶液回滴$求得水样的化学需氧量!

##试剂

除氢氧化钠溶液 %*""?#A&外$其余全部试剂同酸性高锰酸钾法!

%#分析步骤

吸取水样!""8A于)*"8A三角瓶中$加入氢氧化钠溶液 %*""?#A&"#*8A
和高锰酸钾溶液 %+#’&!"#"8A$摇匀!将三角瓶在电炉上加热煮沸后$立即放入

沸水浴中加热+"864%沸水液面要高于三角瓶内试液的液面&!取下三角瓶$加入

草酸钠标准溶液 %+#)&!"#"8A$摇匀!再加入硫酸溶液 %+#!&*8A$摇匀!待

试液的红棕色消失后$趁热 %此时试液温度不应低于@"F$否则将试液加热&用

高锰酸钾溶液 %+#’&滴定至试液呈微红色即为终点!

’’(’’
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&#分析结果的计算

同酸性高锰酸钾法!

’#精密度和准确度

配制食用葡萄糖溶液"作(次测定"测得的化学需氧量平均值为+#@8?#A"

批内标准偏差为"#!)8?#A"相对标准偏差为+#)J!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草!

本标准主要起草人管品馨!

$*(’$
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地下水质检验方法

重铬酸盐氧化法测定化学需氧量

V[!&""E’#@""I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了重铬酸盐氧化法测定化学需氧量的方法!

本标准适用于污染严重的地下水中化学需氧量的测定!

测定结果以氧的质量浓度表示!测定范围为’""*""8?"A$PV!

"#方法提要

在煮沸的硫酸溶液中#大多数有机物能被重铬酸钾所氧化!用二氮杂菲M硫酸

亚铁混合溶液作指示剂#以硫酸亚铁铵溶液回滴剩余的重铬酸钾!重铬酸钾在煮沸

的强酸溶液中#对有机物的氧化虽比高锰酸钾法完全#但对某些有机物仍难以完全

氧化#因此#须加入银盐 $硫酸盐%作催化剂#以增强重铬酸钾的氧化作用!水样

中的氯离子因能和硫酸银形成不溶性的氯化银沉淀#使硫酸银失去其作用#可先加

入硫酸汞#使氯离子与高汞离子形成难以电离的氯化高汞而消除氯离子对测定的

影响!

##仪器

#$!#回流装置#)’88或)I88标准磨口的*""8A烧瓶#配以同规格标准磨口的

)""88或+""88的球形冷凝器!

%#试剂

%$!#硫酸汞 $固体%!

&E(’&
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%$"#重铬酸钾标准溶液 !("!EK)$5)P@
#H"#)*809$A%&称取在!"*F烘)/并

在干燥器中冷却的重铬酸钾 "K)$5)P@#!)#)*(?溶于蒸馏水中’溶液移入

!"""8A容量瓶中’再用蒸馏水稀释至刻度’摇匀(

%$##硫酸银溶液&在硫酸 "C)TP’!H!#(’?$8A#*""8A中加入硫酸银*?’放置

!")1’待硫酸银溶解后摇匀使用(

%$%#二氮杂菲M硫酸亚铁混合溶液&称取二氮杂菲!#’I?和硫酸亚铁 "L-TP’)

@C)P#"#EI*?共溶于蒸馏水中’稀释至!""8A’摇匀(溶液保存在棕色瓶中(

%$&#硫酸亚铁铵溶液 !("L-TP’ "NC’#)TP’#H"#!809$A%(

%$&$!#配制&称取硫酸亚铁铵 !L-TP’ "NC’#)TP’)EC)P%+I#)?溶于硫酸溶

液 "+J#中’并用硫酸溶液 "+J#稀释至!"""8A’摇匀(

%$&$"#标定&吸取重铬酸钾标准溶液 "’#)#!"#"8A于三角瓶中’加入蒸馏水

!""8A’硫酸 "#H!#(’?$8A#!"8A’摇匀(待试液冷却后’加入三氮杂菲M硫酸

亚铁混合溶液 "’#’#)滴’用硫酸亚铁铵溶液 "’#*#滴定到试液颜色由绿色突变

为红褐色’即为滴定终点(记录硫酸亚铁铵溶液所用去的毫升数 "\#(

%$&$##按式 "!#计算硫酸亚铁铵溶液的浓度&

(!L-TP’ "NC’#)TP’%H)#*’
"!#

式中&(!L-TP’ "NC’#)TP’%***硫酸亚铁铵溶液的浓度’809$A+

’***滴定消耗硫酸亚铁铵溶液的体积’8A(

&#分析步骤

&$!#吸取水样)"#"8A于*""8A的磨口三角瓶中’加入硫酸汞 "’#!#"#)?’摇

动试液使硫酸汞溶解’加入重铬酸钾标准溶液 "’#)#!"#"8A及数粒小玻璃珠(

将三角瓶接上冷凝器’从冷凝器上口缓缓加入硫酸银溶液 "’#+#+"8A’边加边摇

动试液(将三角瓶置于电炉上’回流加热)/’取下’待试液稍冷后’用少量蒸馏

水冲洗冷凝器内壁’取下冷凝器’加蒸馏水("8A’摇匀(在冷却的试液中加二氮

杂菲M硫酸亚铁混合溶液 "’#’#)滴’用硫酸亚铁铵溶液 "’#*#滴定至试液颜色

由绿色突变红褐色为滴定终点(记录硫酸亚铁铵溶液所用去的毫升数 "’!#(

&$"#空白试验

另取)"8A不含有机物的蒸馏水代替水样’按*#!分析步骤测定空白中硫酸亚

)@(’)
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铁铵溶液滴定所用去的毫升数 !’)"#

’#分析结果的计算

按式 !)"计算化学需氧量$

$PV !8?%A"H
!’)Z’!"G$G(G!"""

’
!)"

式中$$&&&硫酸亚铁铵溶液的浓度’809%A(

’&&&所取水样的体积’8A(

(&&&与!#""8A硫酸亚铁铵溶液 )( !L-TP’ !NC’")TP’"H!#"""809%

A*相当的以毫克表示的氧的质量#

(#精密度和准确度

用基准试剂配制邻苯二甲酸氢钾)!E#E8?%A的溶液’此溶液的化学需氧量为

)*"8?%A#取此溶液按分析步骤作(份平行测定’其平均氧化率为I(#!J’批内

标准偏差为(#*8?%A’相对标准偏差为+#*J#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草#

本标准主要起草人管品馨#

+((’+
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!E#生化需氧量（RPV）检测方法标准

水质#生化需氧量 !RPV"的测定
微生物传感器快速测定法

C%#&(E$)"")

前#言

为贯彻执行 !中华人民共和国环境保护法"#!中华人民共和国水污染防治法"

等有关法律法规和标准$保护人体健康和生态平衡$参照国内外有关标准$制订本

标准%

本标准规定了测定水和污水中生化需氧量的微生物传感器快速测定法%

本标准为首次制订%

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口%

本标准由天津市环境监测中心#中国环境监测总站负责起草%

本标准由国家环境保护总局负责解释%

&I(’&
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水质#生化需氧量 !RPV"的测定
微生物传感器快速测定法

!#主题内容和适用范围

!$!#主题内容

本标准规定了测定水和污水中生化需氧量 !RPV"的微生物传感器快速测定

法#本标准规定的生物化学需氧量是指水和污水中溶解性可生化降解的有机物在微

生物作用下所消耗溶解氧的量#

!$"#适用范围

本方法适用于地表水$生活污水和不含对微生物有明显毒害作用的工业废水中

RPV的测定#

!$##干扰及消除

水中以下物质对本方法测定不产生明显干扰的最大允许量为%$0)Y*8?&A’

,4)Y*8?&A’[4)Y’8?&A’L-)Y*8?&A’$;)Y)8?&A’C?)Y)8?&A’<2)Y*8?&

A’$1)Y*8?&A’$5EY"#*8?&A’$NZ"#"*8?&A’悬浮物)*"8?&A#对含有游离

氯或结合氯的样品可加入!#*@*?&A的亚硫酸钠溶液使样品中游离氯或结合氯失

效(应避免添加过量#对微生物膜内菌种有毒害作用的高浓度杀菌剂$农药类的污

水不适用本测定方法#

"#术语

"$!#生化需氧量

在一定条件下(微生物分解存在于水中的某些可被氧化物质(特别是有机物所

进行的生物化学过程中消耗溶解氧的量#

"$"#微生物菌膜

将丝孢酵母菌在保持其生理机能的状态下封入膜中(称之为微生物菌膜或固定

化微生物膜#

)"I’)
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"$##微生物传感器

微生物传感器是由氧电极和固定化微生物膜组成!可检测微生物在降解有机物

时引起的氧浓度的变化!

"$%#流通式

水样或清洗液在蠕动泵的作用下连续不断地将样品或清洗液在单位时间内按一

定量比连续不断地被送人测量池中!

"$&#间断式 "加入式#

将缓冲溶液加入到测量池中$使微生物传感器 "微生物菌膜#与缓冲溶液保持

接触状态$然后加入定量的被测水样$测得被测水样的RPV值!

"$’#恒温控制装置

微生物电极的反应性能依赖于一定的温度条件$因此要求在试验过程中要有一

稳定的温场!该装置在仪器中称之为恒温控制装置!

"$(#清洗液 "缓冲溶液#

清洗液是由磷酸二氢钾和磷酸氢二钠配制而成!其主要作用是作为缓冲液调节

样品的BC值$清洗和维持微生物传感器使其正常工作$并具有沉降重金属离子的

作用!

##原理

测定水中RPV的微生物传感器是由氧电极和微生物菌膜构成$其原理是当含

有饱和溶解氧的样品进入流通池中与微生物传感器接触$样品中溶解性可生化降解

的有机物受到微生物菌膜中菌种的作用$而消耗一定量的氧$使扩散到氧电极表面

上氧的质量减少!当样品中可生化降解的有机物向菌膜扩散速度 "质量#达到恒定

时$此时扩散到氧电极表面上氧的质量也达到恒定$因此产生一个恒定电流!由于

恒定电流的差值与氧的减少量存在定量关系$据此可换算出样品中生化需氧量!

%#试剂

分析纯试剂和蒸馏水$蒸馏水使用前应煮沸)"*864左右$放置室温后使用!

%$!#磷酸盐缓冲溶液%"#*809&A$将E(?磷酸二氢钾 "KC)<P’#和!+’?磷酸氢

二钠 "NO)C<P’’@C)P#溶于蒸馏水中$稀释至!"""8A$备用!此溶液的BC
值约为@!

’!I’’

!E#生化需氧量 !RPV"检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



%$"#磷酸盐缓冲使用液 !清洗液"#"#""*809$A%

%$##盐酸 !C$9"溶液#"#*809$A%

%$%#氢氧化钠 !NOPC"溶液#)"?$A%

%$&#亚硫酸钠 !NO)TP+"溶液#!#*@*?$A&此溶液不稳定&临使用前配制%

%$’#葡萄糖M谷氨酸标准溶液#称取在!"+F下干燥!/并冷却至室温的无水葡萄

糖 !$EC!)PE"和谷氨酸 !CPP$’$C)’$C)’$CNC)’$PPC"各!#@"*?&

溶于’#)磷酸盐缓冲溶液的使用液中&并用此溶液稀释至!"""8A混合均匀即得

)*""8?$A的RPV标准溶液%

%$(#葡萄糖M谷氨酸标准使用溶液 !临用前配制"#取’#E中标准溶液!"#""8A置

于)*"8A容量瓶中&用"#""*809$A磷酸盐缓冲使用液定容至标线&摇匀&此溶

液浓度为!""8?$A%

&#仪器

使用的玻璃仪器及塑料容器要认真清洗&容器壁上不能存有毒物或生物可降解

的化合物&操作中应防止污染%

&$!#微生物传感器RPV快速测定仪%

&$"#微生物菌膜#微生物菌膜内菌种应均匀&膜与膜之间应尽可能一致%其保存

方法能湿法保存也可在室温下干燥保存%微生物菌膜的连续使用寿命应大于+"1%

&$##微生物菌膜的活化#将微生物菌膜放入"#""*809$A磷酸盐缓冲使用液中浸

泡’(/以上&然后将其安装在微生物传感器上%

&$%#!"A聚乙烯塑料桶%

’#样品的贮存

样品采集后不能在)/内分析时&则应在""’F的条件下保存&并在E/内分

析&当不能在E/内分析时&则应将贮存时间和温度与分析结果一起报出%无论在

任何条件下贮存决不能超过)’/%

(#操作步骤

($!#样品的预处理

($!$!#样品的中和

()I’(
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如果样品的BC值不在’"!"之间!可用盐酸溶液 "’#+#或氢氧化钠溶液

"’#’#!将样品中和至BC值@左右$

($!$"#测试样品的准备

"!#将样品放置至室温$

")#地表水样品可不用稀释 "无特殊情况#直接按@#+#+做样品测定$

"+#生活污水和工业废水可根据经验或预期RPV值确定稀释倍数!使其RPV
值控制在*"8?%A以下后作为待测样品$

($"#测定步骤

($"$!#测定前应先开启仪器!用磷酸盐缓冲使用液 "’#)#清洗微生物传感器至电

位W" "或电流S"#稳定$

($"$"#工作曲线的绘制

"!#取*支*"8A具塞比色管!分别加入葡萄糖M谷氨酸标准使用溶液 "’#@#

!#*"8A!+#*"8A!@#*"8A!!)#*"8A!)*#""8A!用"#""*809%A磷酸盐缓冲使

用液 "’#)#稀释至标线!摇匀$

")#进样分别测出电位5" "或电流7"#差值 "此差值与RPV浓度成正比#$

"+#用*个不同标准溶液的浓度对应电位差"5 "或电流差"7#绘制工作

曲线$

($"$##样品的测定

取预处理后样品*"8A加入"#*8A"#*809%A磷酸盐缓冲溶液 "’#!#!摇匀后

进行测定$

)#结果表示

直接读取仪器显示测定浓度值!或由工作曲线查得水样中RPV浓度 "8?%A#$

;#精密度和准确度

四个实验室分析RPV含量为)*#+8?%A&!"#+8?%A的统一分发标准溶液!其

分析结果如下’

实验室内相对标准偏差为+#"J&)#EJ$

实验室间相对标准偏差为+#*J&)#@J$

四个实验室测定*"#E8?%A统一已知RPV样品!相对误差为Z)#"J")#(J$

(+I’(
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注意事项!!#由于进样量可调控"但无论何种情况单个样品的进样量不应小于!"8A#

)#为缩短测定周期"最好将水样中RPV值稀释至)*8?$A左右#

+#测定RPV水样的贮存条件同QR@’((%!I(@#

!’I’!
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水质#五日生化需氧量 !RPV*"的测定
稀释与接种法

QR@’((#(@

##本标准参照采用国际标准STP*(!*!!I(+"本国家标准规定采用稀释与接种

法作为测定水中生化需氧量的标准方法"这是一种经验性的常规方法#

!#适用范围

本方法适用于RPV*大于或等于)8?$A并且不超过E"""8?$A的水样#RPV*
大于E"""8?$A的水样仍可用本方法"但由于稀释会造成误差"有必要要求对测定

结果做慎重的说明#

本试验得到的结果是生物化学和化学作用共同产生的结果"它们不像单一的%

有明确定义的化学过程那样具有严格和明确的特性"但是它能提供用于评价各种水

样质量的指标#

本试验的结果可能会被水中存在的某些物质所干扰"那些对微生物有毒的物

质"如杀菌剂%有毒金属或游离氯等"会抑制生化作用#水中的藻类或硝化微生物

也可能造成虚假的偏高结果#

"#定义

生物化学需氧量 &RPV’(在规定条件下"水中有机物和无机物在生物氧化作

用下所消耗的溶解氧 &以质量浓度表示’#

##原理

将水样注满培养瓶"塞好后应不透气"将瓶置于恒温条件下培养*天#培养前

后分别测定溶解氧浓度"由两者的差值可算出每升水消耗掉氧的质量"即

RPV*值#

)*I’)
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由于多数水样中含有较多的需氧物质!其需氧量往往超过水中可利用的溶解氧

"VP#量!因此在培养前需对水样进行稀释!使培养后剩余的溶解氧 "VP#符合

规定$

一般水质检验所测RPV*只包括含碳物质的耗氧量和无机还原性物质的耗氧

量$有时需要分别测定含碳物质耗氧量和硝化作用的耗氧量$常用的区别含碳和氮

的硝化耗氧的方法是向培养瓶中投加硝化抑制剂!加入适量硝化抑制剂后!所测出

的耗氧量即为含碳物质的耗氧量$在*天培养时间内!硝化作用的耗氧量取决于是

否存在足够数量的能进行此种氧化作用的微生物!原污水或初级处理的出水中这种

微生物的数量不足!不能氧化显著量的还原性氮!而许多二级生化处理的出水和受

污染较久的水体中!往往含有大量硝化微生物!因此测定这种水样时应抑制其硝化

反应$

在测定RPV*的同时!需用葡萄糖和谷氨酸标准溶液完成验证试验$

%#试剂

分析时!只采用公认的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度的水 "在全玻璃装置中

蒸馏的水或去离子水#!水中含铜不应高于"#"!8?%A!并不应有氯&氯胺&苛性

碱&有机物和酸类$

%$!#接种水

如试验样品本身不含有足够的合适性微生物!应采用下述方法之一!以获得接

种水’

O#城市废水!取自污水管或取自没有明显工业污染的住宅区污水管$

这种水在使用前!应倾出上清液备用$

2#在!A水中加入!""?花园土壤!混合并静置!"864$取!"89上清液用水稀

释至!A$

7#含有城市污水的河水或湖水$

1#污水处理厂出水$

-#当待分析水样为含难降解物质的工业废水时!取自待分析水排放口下游约+

"(‘8的水或所含微生物适宜于待分析水并经实验室培养过的水$

%$"#盐溶液

下述溶液至少可稳定一个月!应贮存在玻璃瓶内!置于暗处$一旦发现有生物

(EI’(
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滋长迹象!则应弃去不用"

%$"$!#磷酸盐#缓冲溶液"

将(#*?磷酸二氢钾 $KC)<P’%&)!#@*?磷酸氢二钾 $K)C<P’%&++#’?七水

磷酸氢二钠$NO)C<P’’@C)P%和!#@?氯化铵 $NC’$9%溶于约*""89水中!稀

释至!"""89并混合均匀"

此缓冲溶液的BC应为@#)"

%$"$"#七水硫酸镁#))#*?(A溶液"

将))#*(的七水硫酸镁 $,?TP’’@C)P%溶于水中!稀释至!"""89并混合

均匀"

%$"$##氯化钙#)@#*?(A溶液"

将)@#*?的无水氯化钙 $$O$9)%$若用水合氯化钙!要取相当的量%溶于水!

稀释至!"""89并混合均匀"

%$"$%#六水氯化铁 $2%#"#)*?(A溶液"

将"#)*?六水氯化铁 $2%$L-$9+’EC)P%溶解于水中!稀释至!"""89并混

合均匀"

%$##稀释水

取每种盐溶液 $’#)#!&’#)#)&’#)#+和’#)#’%各!89!加入约*""89水中!

然后稀释至!"""89并混合均匀!将此溶液置于)"F下恒温!曝气!/以上!采取

各种措施!使其不受污染!特别是不被有机物质&氧化或还原性物质或金属污

染+!确保溶解氧浓度不低于(8?(A"

此溶液的*日生化需氧量不得超过"#)8?(A"

此溶液应在(/内使用"

%$%#接种的稀释水

根据需要和接种水的来源!向每升稀释水 $’#+%中加!#""*#"89接种水

$’#!%!将已接种的稀释水在约)"F下保存!(/后尽早应用"

已接种的稀释水的*天 $)"F%耗氧量应在每升"#+"!#"8?之间"

%$&#盐酸 $C$9%溶液#"#*809(A"

’@I’’

!E#生化需氧量 !RPV"检测方法标准
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+ 建议采用压缩空气瓶或采用空气不与任何润滑油接触的压缩机 !隔膜泵压缩机"#空气在
用前应过滤和洗涤#



%$’#氢氧化钠 !NOPC"溶液#)"?$A%

%$(#亚硫酸钠 !NO)TP+"溶液#!#*@*?$A&此溶液不稳定&需每天配制%

%$)#葡萄糖M谷氨酸标准溶液%

将一些无水葡萄糖 !$EC!)PE"和一些谷氨酸 !CPP$’$C)’$C)’

$CNC)’$PPC"在!"+F下干燥!/&每种称量!*"D!8?&溶于蒸馏水中&稀释

至!"""89并混合均匀%

此溶液于临用前配制%

&#仪器

使用的玻璃器皿要认真清洗&不能吸有毒的或生物可降解的化合物&并防止

沾污%

常用的实验室设备如下#

&$!#培养瓶#细口瓶的容量在)*""+""89之间&带有磨口玻璃塞&并具有供水

封用的钟形口&最好是直肩的%

&$"#培养箱#能控制在)"D!F%

&$##测定溶解氧仪器+%

&$%#用于样品运输和贮藏的冷藏手段 !""’F"%

&$&#稀释容器#带塞玻璃瓶&刻度精确到毫升&其容积大小取决于使用稀释样品

的体积%

’#样品的贮存

样品需充满并密封于瓶中&置于)"*F保存到进行分析时%一般应在采样后

E/之内进行检验%若需远距离转运&在任何情况下贮存皆不得超过)’/%

样品也可以深度冷冻贮存%

(#操作步骤

($!#样品预处理

($!$!#样品的中和

((I’(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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+ 溶解氧的测定可采用碘量法 !QR@’(I"(@#$



如果样品的BC 不在E"(之间!先做单独试验!确定需要用的盐酸溶液

"’#*#或氢氧化钠溶液 "’#E#的体积!再中和样品!不管有无沉淀形成$

($!$"#含游离氯或结合氯的样品

加入所需体积的亚硫酸钠溶液 "’#@#!使样品中自由氯和结合氯失效!注意避

免加过量$

($"#试验水样的准备

将试验样品温度升至约)"F!然后在半充满的容器内摇动样品!以便消除可

能存在的过饱和氧$

将已知体积样品置于稀释容器 "*#*#中!用稀释水 "’#+#或接种稀释水

"’#’#稀释!轻轻地混合!避免夹杂空气泡$稀释倍数可参考下表$
测定BDE&时建议稀释的倍数

预期RPV*值!8?%A 稀#释#比 结果取整到 适用的水样

)"E !")之间 "#* d

’"!) ) "#* d!W

!""+" * "#* d!W

)""E" !" ! W

’""!)" )" ) T

!"""+"" *" * T!$

)"""E"" !"" !" T!$

’"""!)"" )"" )" S!$

!""""+""" *"" *" S

)""""E""" !""" !"" S

##表中&d&河水’

W&生物净化过的污水’

T&澄清过的污水或轻度污染的工业废水’

$&原污水’

S&严重污染的工业废水$

若采用的稀释比大于!""!将分两步或几步进行稀释$若需要抑制硝化作用!

则加入U&e或&$,<试剂$

若只需要测定有机物降解的耗氧!必需抑制硝化微生物以避免氮的硝化过程!

为此目的!在每升稀释样品中加入)89浓度为*""8?%A的烯丙基硫脲 "U&e#

"$’C’N)T#溶液或一定量的固定在氯化钠 "NO$9#上的)M氯代MEM三氯甲基吡啶

(II’(

!E#生化需氧量 !RPV"检测方法标准
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!&$,<"!$9M$*C+NM$$9+"#使&$,<在稀释样品中浓度大约为"#*8?$A%

恰当的稀释比应使培养后剩余溶解氧至少有!8?$A和消耗的溶解氧至少

)8?$A%

当难于确定恰当的稀释比时#可先测定水样的总有机碳 !&P$"或重铬酸盐

法化学需氧量 !$PV"#根据&P$或$PV估计RPV* 可能值#再围绕预期的

RPV*值#做几种不同的稀释比#最后从所得测定结果中选取合乎要求条件者%

($##空白试验

用接种稀释水 !’#’"进行平行空白实验测定%

($%#测定

按采用的稀释比 !见@#)"用虹吸管充满两个培养瓶至稍溢出%

将所有附着在瓶壁上的空气泡赶掉#盖上瓶盖#小心避免夹空气泡%

将瓶子分为二组#每组都含有一瓶选定稀释比的稀释水样和一瓶空白溶液 !见

@#+"%

放一组瓶于培养箱 !*#)"中#并在暗中放置*天%

在计时起点时#测量另一组瓶的稀释水样和空白溶液中的溶解氧浓度%

达到需要培养的*天时间时#测定放在培养箱中那组稀释水样和空白溶液的溶

解氧浓度%

($&#验证试验

为了检验接种稀释水&接种水和分析人员的技术#需进行验证试验%将)"89
葡萄糖M谷氨酸标准溶液 !’#("用接种稀释水 !’#’"稀释至!"""89#并且按照

@#’的步骤进行测定%

得到的RPV*应在!("")+"8?$A之间#否则#应检查接种水%如果必要#还

应检查分析人员的技术%

本试验同试验样品同时进行%

)#结果的表示

)$!#被测定溶液若满足以下条件#则能获得可靠的测定结果%

培养*天后’

######剩余VP’!8?$A(

######消耗VP’)8?$A%

)""*)
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若不能满足以上条件!一般应舍掉该组结果"

)$"#五日生化需氧量 #RPV*$以每升消耗氧的毫克数表示!由下式算出%

RPV*H &#(!Z()$Z’.Z’-’.
#(+Z(’$’Z’.’-

式中%(!(((在初始计时时一种试验水样的溶解氧浓度!8?)A*

()(((培养*天时同一种水样的溶解氧浓度!8?)A*

(+(((在初始计时时空白溶液的溶解氧浓度!8?)A*

(’(((培养*天时空白溶液的溶解氧浓度!8?)A*

’-(((制备该试验水样用去的样品体积!89*

’.(((该试验水样的总体积!89"

若有几种稀释比所得数据皆符合(#!所要求的条件!则几种稀释比所得结果皆

有效!以其平均值表示检测结果"

;#试验报告

试验报告包括下列内容%

O#参考了本国家标准*

2#取样的日期和时间*

7#样品的贮存方法*

1#开始测定的日期和时间*

-#所用接种水的类型*

=#如果需要!指出已抑制氮的硝化作用的细节*

?#结果及所用计算方法*

/#测定期间可能观察到的特殊细节*

6#本国家标准中没有规定的或考虑可任选的操作细节"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由北京市建筑工程学院负责起草"

本标准主要起草人李献文"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

+!"*+
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!@#砷检测方法标准

水质#总砷的测定
二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法

QR@’(*!(@

本标准参照采用STPE*I*!水质"""总砷的测定"""二乙基二硫代氨基甲酸

银分光光度法#$

本标准根据我国实际情况对STPE*I*标准方法作如下主要修改%

O#吸收液中的有机碱&麻黄碱或吡啶改为三乙醇胺$

2#试份的预处理由高锰酸钾M过硫酸钾法改为直接测定和硝酸M硫酸加热消

解法$

!#适用范围

!$!#本标准规定二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法测定水和废水中的砷$

当试样取最大体积*"89时’本方法可测上限浓度为含砷"#*"8?(A$用无砷

水适当稀释试样’也可测定较高浓度的砷$

!$"#最低检出浓度

试样为*"89’用!"88比色皿’可检测含砷"#""@8?(A$

!$##干扰

))"*)

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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锑!铋干扰测定 "参见附录U#$铬!钴!铜!镍!汞!银以及铂%它们浓度

高达*8?&A时也不干扰测定$

"#定义

下列定义适用于本标准$

总砷’指单体形态!无机和有机化合物中砷的总量$

##原理

锌与酸作用%产生新生态氢(在碘化钾和氯化亚锡存在下%使五价砷还原为三

价(三价砷被初生态氢还原成砷化氢 "胂#(用二乙基二硫代氨基甲酸银M三乙醇胺

的氯仿液吸收胂%生成红色胶体银%在波长*+"48处%测量吸收液的吸光度$

%#试剂

除非另有说明%分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水

或同等纯度的水%试剂和水中砷的含量可忽略不计$

%$!#二乙基二硫代氨基甲酸银 "$*C!"NT)U?#$

%$"#三乙醇胺 )"CP$C)$C+#+N*$

%$##氯仿 "$C$9+#$

%$%#无砷锌粒 "!"")"目#$

%$&#盐酸 "C$9#’!H!#!I?&89$

%$’#硝酸 "CNP+#’!H!#’"?&89$

%$(#硫酸 "C)TP’#’!H!#(’?&89$

%$)#硫酸溶液 "!)C)TP’
#’)809&A$

%$;#氢氧化钠 "NOPC#溶液’)809&A%贮存在聚乙烯瓶中$

%$!<#碘化钾 "KS#溶液’!*"?&A$

将!*?碘化钾 "KS#溶于水中并稀释到!""89$贮存在棕色玻璃瓶中$此溶液

至少一个月内是稳定的$

%$!!#氯化亚锡溶液$

将’"?氯化亚锡 "T4$9)+)C)P#溶于’"89盐酸 "’#*#中$溶液澄清后%用

++"*+

!@#砷检测方法标准
$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$



水稀释到!""89!加数粒金属锡保存!

%$!"#硫酸铜溶液"!*"?#A!

将!*?硫酸铜 $$;TP’%*C)P&溶于水中并稀释到!""89!

%$!##乙酸铅溶液"("?#A!

将(I乙酸铅 ’<2$$C+$PP&)%+C)P(溶于水中并稀释到!""89!

%$!%#乙酸铅棉花!

将!"?脱脂棉浸于!""89乙酸铅溶液 $’#!+&中)浸透后取出风干!

%$!&#吸收液

将"#)*?二乙基二硫代氨基甲酸银 $’#!&用少量氯仿 $’#+&溶成糊状)加入

)89三乙醇胺 $’#)&)再用氯仿 $’#+&稀释到!""89!用力振荡使尽量溶解!静置

暗处)’/后)倾出上清液或用定性滤纸过滤!贮于棕色玻璃瓶中!贮存在冰箱中是

稳定的!

%$!’#砷标准溶液"!""#"8?#A!

将三氧化二砷 $UT)P+&在硅胶上预先干燥至恒重)准确称量"#!+)"?)溶于

*89氢氧化钠溶液 $’#I&中)溶解后加入!"89硫酸溶液 $’#(&)转移至!"""89
容量瓶中!用水稀释到刻度!

此标准溶液含砷!""#"!?#89!

%$!(#砷标准溶液"!#""8?#A!

取!"#""89砷标准溶液 $’#!E&于!"""89容量瓶中)用水稀释到刻度!
注!需特别注意本分析方法所用的砷"在溶液转移和处置中要特别小心"整个操作应在良

好的通风环境中进行"并严防入口#

&#仪器

一般实验室仪器和"

&$!#分光光度计"!"88比色皿!

&$"#砷化氢发生装置)此仪器由下述部件组装而成"

&$"$!#砷化氢发生瓶"容量为!*"89*带有磨口玻璃接头的锥形瓶!

&$"$"#导气管"一端带有磨口接头)并有一球形泡 $内装乙酸铅棉花 $’#!’&+一

端被拉成毛细管)管口直径不大于!88!

&$"$##吸收管"内径为(88的试管)带有*#"89刻度!

%’"*%

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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注!吸收液柱高保持("!"78"

’#测定步骤

’$!#试份

取*"89试样于砷化氢发生瓶 !*#)#!"中#如预料砷的含量超过"#*8?$A#

取适量的试样#并用水稀释到*"89%

’$"#空白试验

在测定的同时应进行空白试验#所用试剂及其用量与在测定中所用的相同#包

括任何预处理的步骤亦相同%但用*"89水取代试份%

’$##测定

’$#$!#预处理

除非证明试样的消解处理是不必要的#可直接制备试份 !E#!"#加入’89硫

酸 !’#@"进行显色 !E#+#)"和测定 !E#+#+"#否则#要按下述步骤进行预处理&

于砷化氢发生瓶 !*#)#!"中#加入’89硫酸 !’#@"和*89硝酸 !’#E"%在

通风橱内煮沸消解至产生白色烟雾%如溶液仍不清澈#可再加*89硝酸 !’#E"#

继续加热至产生白色烟雾#直至溶液清澈为止 !其中可能存在乳白色或淡黄色酸不

溶物"%冷却后#小心加入)*89水#再加热至产生白色烟雾#赶尽氮氧化物#冷

却后#加水使总体积为*"89%

注!在消解破坏有机物的过程中#勿使溶液变黑#否则砷可能有损失"

’$#$"#显色

’$#$"$!#于砷化氢发生瓶 !E#+#!"中#加’89碘化钾 !’#!""#摇匀#再加)89
氯化亚锡溶液 !’#!!"#混匀#放置!*864%

’$#$"$"#取*#"89吸收液 !’#!*"至吸收管 !*#)#+"中#插入导气管 !*#)#)"%

’$#$"$##加!89硫酸铜溶液 !’#!)"和’?无砷锌粒 !’#’"于砷化氢发生瓶中#

并立即将导气管与发生瓶连接#保证反应器密闭%

’$#$"$%#在室温下#维持反应!/#使胂完全释出%加氯仿 !’#+"将吸收体积补

足到*#"89%

注!$砷化氢剧毒#整个反应应在通风橱内或通风良好的室内进行"

%在完全释放砷化氢后#红色生成物在)#*/内是稳定的#应在此期间内进行分光光度

测定"

’*"*’
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’$#$##光度测定

用!"88比色皿!以氯仿 "’#+#为参比液!在*+"48波长下测量吸收液

"E#+#)#’#的吸光度!减去空白试验 "E#)#所测得的吸光度!从校准曲线

"E#’#+#上查出试份中的含砷量$

’$%#校准

’$%$!#标准工作溶液的制备

往(个砷化氢发生瓶 "*#)#!#中!分别加入"%!#""%)#*"%*#""%!"#""%

!*#""%)"#""及)*#""89砷标准溶液 "’#!@#!并用水加到*"89$

’$%$"#显色与测定

于上述砷化氢发生瓶中!分别加入’89硫酸 "’#@#!以下步骤按E#+#)和

E#+#+进行$

’$%$##校准曲线的绘制

减去试剂空白的吸光度!来修正对应的每个标准溶液的吸光度$以修正的吸光

度为纵坐标!与之对应的标准溶液的砷含量 "!?#为横坐标作图$

要经常绘制校准曲线!至少在每次使用新试剂时!要绘制一次$

(#结果的表示

($!#计算方法

砷含量("8?&A#由下式计算’

(H4’
式中(4)))校准曲线查得的试份砷含量!!?’

’)))试份体积!89$

($"#结果表示

($"$!#取平行测定结果的算术平均值为测定结果$

($"$"#报告砷的含量$根据有效数字的规则!结果以二位或三位有效数字表示$

($##精密度和准确度

@个实验室分析含砷"#!""8?&A的统一分发标准溶液结果如下(

($#$!#重复性

实验室内相对标准偏差为)J$

*E"**
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($#$"#再现性

实验室间相对标准偏差为+J!

($#$##准确度

相对误差为Z!J!

"@"*"

!@#砷检测方法标准
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附#录#=
!补充件"

=$!#锑的干扰及其消除

锑盐在试验条件下!还原生成氢化物!又能与吸收液作用产生红色胶体银"试

份中锑的含量大于"#!8?#A时!干扰砷的测定"加入)89氯化亚锡溶液 $’#!!%

和*89碘化钾溶液 $’#!"%!可抑制+""!?锑盐的干扰"如锑浓度很高!本方法不

适用"

=$"#硝酸浓度为"#"!809#A时!开始有负干扰!故不适合作保存剂"若试份中有

硝酸!分析前要加硫酸再加热分解之"

=$##硫化物对测定有干扰!可通过乙酸铅棉花去除"若棉花变黑!应更换"

=$%#吸收液中的氯仿沸点较低!在吸收胂的过程中!易挥发损失!影响胂的吸

收"当室温较高时!建议将发生瓶和吸收管降温!并不断补加氯仿于吸收管中!使

之尽可能保持一定高度的液层"

=$&#锌粒的规格 $粒度%对砷化氢的发生有影响!表面粗糙的锌粒还原效率高!

规格以!"")"目为宜!粒度较大!应适当增加用量"

=$’#夏天高温季节!还原反应激烈!可适当减少硫酸溶液 $’#@%的用量!或将

砷化氢发生瓶放入冷水中!使反应缓和"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由中国环境监测总站负责起草"

本标准主要起草人滕恩江"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

&("*&
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地下水质检验方法

二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法测定砷

V[!&""E’#!""I+

本标准参照采用STPE*I*!!I() "水质!!!总砷的测定!!!二乙基二硫代氨

基甲酸银分光光度法#$其技术上差异是吸收液采用含+J三乙醇胺的三氯甲烷溶

液和显色剂的用量不同%

!#主题内容与适用范围

本标准规定了二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法测定砷的方法%

本标准适用于地下水中砷的测定%本法最小检测量为"#*!?$若取)""8A水

样测定$最低检测浓度为)#*!?&A$检测上限为*"!?&A%

"#方法提要

在酸性溶液中$以二氯化锡还原五价砷%加入锌粒$使砷变为氢化物

’UXC+(%乙酸铅棉净化$再与二乙基二硫代氨基甲酸银 ’U?MVV$(反应$形成

红色可溶性络合物$可用光度法测量%

##仪器

#$!#砷化氢发生器见下图%

#$"#分光光度计%

%#试剂

%$!#硫酸溶液 ’!Y!(%

%$"#碘化钾溶液 ’!*J(用时配制%

)I"*)

!@#砷检测方法标准
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测砷装置图

!!砷化氢发生器")!乙酸铅脱脂棉"+!吸收液

%$##二氯化锡溶液 #’""?$A%&称取二氯化锡 #T4$9)’)C)P%’"?溶于*"8A浓

盐酸中(加蒸馏水至!""8A(加几粒金属锡)

%$%#二乙基二硫代氨基甲酸银溶液&称取U?VV$ *N #$)C*%)$T)U?+"#’?溶

于!""8A含+J三乙醇胺的三氯甲烷溶液中(摇匀)在不低于("F的条件下放置

)’/)其间应振摇几次(待完全溶解后(用脱脂棉过滤(贮于棕色玻璃瓶中)

%$&#无砷锌粒(粒径)"+88)

%$’#高锰酸钾溶液(*"?$A)

%$(#乙酸铅脱脂棉(将脱脂棉浸泡于!"J的乙酸铅溶液中(取出后于室温下

晾干)

%$)#砷标准贮备溶液"称取经!"*F烘干的分析纯三氧化二砷 #UX)P+%"#++""?(

溶于’"J氢氧化钠溶液*8A中(移入)*"8A容量瓶中(加蒸馏水定容)此溶液

!8A含!#""8?砷)

%$;#砷标准溶液&取砷标准贮备溶液 #’#(%逐级稀释至!8A含!#""!?砷)

%$!<#三氯甲烷 #$C$9+%)

&#分析步骤

&$!#样品分析

&$!$!#取BC&)的盐酸酸化水样)""8A于’""8A烧杯中(加硫酸溶液 #’#!%

’"!*’

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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!8A!于电热板上加热蒸发至’"8A左右移入砷化氢发生器中"加硫酸溶液 #’#!$

I8A!摇匀"

&$!$"#加碘化钾溶液 #’#)$)8A!摇匀%加二氯化锡溶液 #’#+$"#*8A!摇匀"

&$!$## 向 !"8A 干燥的比色管中!加入二乙基二硫代氨基甲酸银溶液

#’#’$!"8A"

&$!$%#向待测溶液 #*#!#)$中迅速加入无砷锌粒 #’#*$*?!立即按图E将带有

乙酸铅棉导管的胶皮塞子塞紧在砷化氢发生器的瓶口上!同时将导管的出口端插入

吸收液U?MVV$溶液 #*#!#+$的液面下"检查导气系统不应漏气"反应’*864
后!取出导管"

&$!$&#向吸收液补加三氯甲烷 #’#!"$!"#"8A!摇匀"于波长*+"48处!用空

白溶液作参比!)78比色杯!测量吸光度"

&$"#空白试验

取)""8A蒸馏水代替试样!按*#!步骤进行"

&$##标准曲线的绘制

移取砷标准 #’#I$"&"#*&!#"&)#"’’!"#"!?分别于数套砷化氢发生器

中!均补加蒸馏水至’"8A!加硫酸溶液 #’#!$!"8A!以下步骤同*#!#)"

*#!#*"以吸光度为纵坐标!砷浓度为横坐标!绘制标准曲线"

’#分析结果的计算

按下式计算砷的质量浓度(

UX#8?)A$H4’
式中(4***从标准曲线上查得的砷量!!?%

’***取水样体积!8A"

(#精密度和准确度

四个实验室测定含砷量为"#"*!和"#"I@8?)A的水样时!室间相对标准偏差

分别为))#’J和!’#)J%同一实验室测定含砷量为"#"!)8?)A的水样时!其平行

测定@次的相对标准偏差为)#+J"水样加标准砷+!?的回收率为!!"J"!!!J"

+!!*+

!@#砷检测方法标准
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附#录#=
标准的有关说明

!参考件"

=!#水中铬!钴!铜!汞!钼!铂等金属离子会干扰砷化氢的发生"但在一般地

下水中的存在量"对本法不会产生显著干扰#锑会形成锑化氢并与U?MVV$形成

红色络合物而干扰测定#但在碘化钾溶液和硫酸 $( %!&)C)TP’’H!#!*809&A(

介质中"可抑制微量锑的干扰#

="#锌粒的规格和粒径大小对砷化氢的发生有影响"最好选用直径为)#*"+#"88
的无砷锌粒#颗粒太小"反应速度太快"砷化氢与U?MVV$反应不完全"使结果

偏低)颗粒太大"反应速度慢"反应时间加长#

=##室温的高低"也影响锌粒与酸的反应速度而导致结果偏离"因此测砷装置应

保持在)"F环境中反应’*864为最好#

=%#水中含砷量超过"#*8?&A时"可取*"8A水样测定#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草#

本标准主要起草人王裕宣#

*)!**
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地下水质检验方法

气液分离氢化物原子荧光法测定砷

V[!&""E’#!!"I+

!#主题内容与适用范围

本标准规定了氢化原子荧光法测定总砷的方法!

本标准适用于地下水中总砷的测定!最低检测量为"#"*!?"若取’"8A水样"

本法最低检测浓度为"#""!+8?#A!测定上限为"#*8?#A!

"#方法提要

砷易于生成不稳定的共价键氢化物!在酸性溶液中"以强还原剂硼氢化钠

$钾%与砷反应生成气态氢化物"由载气 $氩或氮%导入石英管加热炉"用氩氢火

焰燃烧后产生自由原子云!用激发光源 $砷无极放电灯%照射自由原子云"部分受

激原子通过辐射去活化作用"发出原子荧光!用日盲管接受并转为电信号"用记录

器测得荧光强度!砷浓度与荧光强度呈线性关系!

##仪器

#$!#原子荧光计!

#$"#可调定量加液器!

#$##台式记录器!

#$%#砷无极放电灯!

#$&#仪器参数

#$&$!#无极放电灯微波功率为’*̂ "反射功率为+̂ !

#$&$"#氩气压强为((#)@‘<O"流量为!#*)G!"Z*8+#X!

&+!*&

!@#砷检测方法标准
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#$&$##日盲管负高压为)’"\!

#$&$%#石英炉原子化温度(*"F!

#$&$&#记录器量程置)8\档!

#$&$’#记录器纸速)88"864!

%#试剂

%$!#盐酸 #C$A$%#H!#!I?"8A!

%$"#硫脲 #*J$M抗坏血酸 #*J$混合溶液&称取硫脲 #NC)$TNC+$*?’抗

坏血酸 #$EC(PE$*?溶于!""8A蒸馏水中%现用现配!

%$##硼氢化钠溶液 #"#*J$&称取硼氢化钠 #NORC’$*?及氢氧化钠!(溶于

!"""8A蒸馏水中!

%$%#载气%钢瓶装压缩氩气或氮气!

%$&#砷标准贮备溶液&称取已经于!"*F干燥)/后并在干燥器中冷至室温的三氧

化二砷"#!+)"?于!""8A烧杯中%加入’J氢氧化钠溶液!"8A溶解后%加入盐

酸溶液 #!Y!$!"8A%并定容于!"""8A容量瓶中%摇匀!此溶液!8A含

!""B?砷!

%$’#砷标准溶液&将砷标准贮备溶液 #’#*$逐级稀释至!8A含!#"!?砷!

&#分析步骤

&$!#样品的预还原

取BC&)的酸化水样’"8A于*"8A容量瓶中%加入浓盐酸 #’#!$及硫脲M抗

坏血酸混合溶液 #’#)$各*8A%摇匀!放置*"!"864!

&$"#样品分析

开启仪器%调整好仪器参数 #+#*$!开始测定前%先取下氢化物发生器的磨口

塞%用少许蒸馏水吹洗内壁)"+次%由排液阀抽走废液!关闭排液阀%分取样品

预还原溶液 #*#!$*8A于氢化物发生器中%由可调定量加液器 #+#)$以恒定的

流速%准确加入硼氢化钠溶液 #’#+$!"#"8A!反应生成的砷化氢被载气 #氩气或

氮气$导入加热石英炉中%由记录器 #+#+$记录荧光信号的峰值!

&$##空白试验

移取’"8A蒸馏水于*"8A容量瓶中%以下按*#!和*#)步骤进行!

(’!*(
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&$%#标准曲线的绘制

吸取砷标准溶液 !’#E""#"#"*#"#!"#"#+"$$)#"8A于一系列*"8A容

量瓶中%加蒸馏水约+"8A%以下按*#!和*#)步骤进行&以浓度对荧光峰值绘制

标准曲线&

’#分析结果的计算

依下式计算砷的质量浓度

UX!8?’!"H4’
式中(4)))从标准曲线上查得的砷量%!?*

’)))水样体积8A&

(#精密度和准确度

同一实验室%批间E次测定进行统计%含量为"#E(8?’A砷相对标准偏差在

*J以下&水样加标准砷"#*!?")#*!?的回收率在I)J"!"EJ之间&

+*!*+

!@#砷检测方法标准
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附#录#=
干扰及其消除

!参考件"

=!#利用气液分离氢化物发生达到分离杂质和预富集目的!本法主要干扰来自易

于生成氢化物共价键的元素如T2"R6"T-"&-"T4等!以下元素允许量 #!?$

*"8A%分别为K和NO各!""""$O!*"""",?)*""",4和U9各!""""T2"R6"

T-和&-各!"""C?*""U?!"""U;*""<2"[4"$;"$1"$5"N6"$0和 ,0
各*!

="#盐酸"硝酸"硫酸及高氯酸&其酸度达到)J以上到+"J&砷的荧光强度变

化趋向平缓!但硫酸空白值高&盐酸次之&硝酸和高氯酸最低!对低背景砷&酸类

要预先检查砷的空白值&不合要求的应纯化处理!

=##石英炉原子化温度必须达到(""F以上&砷的荧光强度稳定&再增加炉温&荧

光强度增加极小!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室负责起草!

本标准主要起草人江宝林"吕世英!

’E!*’
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!(#镉检测方法标准

水质#镉的测定#双硫腙分光光度法

QR@’@!!(@

!#适用范围

!$!#测定的物质!本标准规定了用双硫腙分光光度法测定水和废水中的镉"

!$"#样品类型!本标准适用于测定天然水和废水中微量镉"

有关干扰问题见附录U"

!$##范围!本方法适用于测定镉的浓度范围在!"*"!?#A之间$镉的浓度高于

*"!?#A时$可对样品作适当稀释后再进行测定"

!$%#检出限!当使用光程长为)"88比色皿$试份体积为!""89时$检出限为

!!?#A"

!$&#灵敏度!本方法用氯仿萃取$在最大吸光波长*!(48测最时$其摩尔吸光系

数为(#*EG!"’A#809%78"

"#定义

本标准规定水样经酸消解处理后$测得水样中的总镉量"

%@!*%

!(#镉检测方法标准
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##原理

在强碱性溶液中!镉离子与双硫腙生成红色络合物!用氯仿萃取后!于

*!(48波长处进行分光光度测定!从而求出镉的含量!其反应式如下"

%#试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂#试验中均应用不含镉的水或

同等纯度的去离子水配制所有的试液和溶液#

无镉水!用全玻璃蒸馏器对一般蒸馏水进行重蒸馏#

%$!#硝酸 $CNP+%"!H!#’?&89#

%$!$!#硝酸")J $’&’%溶液#

取)"89硝酸 $’#!%用水稀释到!"""89#

%$!$"#硝酸""#)J $’&’%溶液#

取)89硝酸 $’#!%用水稀释到!"""89#

%$"#盐酸 $C$9%"!H!#!(?&89#

%$"$!#盐酸"E809&A溶液#

取*""89盐酸 $’#)%用水稀释到!"""89#

%$##氨水 $NC+’C)P%"#H"#I"?&89#

%$#$!#氨水"!Y!""溶液#

取!"89氨水 $’#+%用水稀释到!"""89#

%$%#高氯酸 $C$9P’%"#H!#@*?&89#

%$&#氯仿 $$C$9+%#

%$’#氢氧化钠 $NOPC%"E809&A溶液#

溶解)’"?氢氧化钠于煮沸放冷的水中并稀释到!"""89#

%$(#盐酸羟胺")"J $4&’%溶液#

’(!*’
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称取)"?盐酸羟胺 !NC)PC"C$9#溶于水中并稀释至!""89$

%$)#’"J氢氧化钠M!J氰化钾溶液$

称取’""?氢氧化钠和!"?氰化钾 !K$N#溶于水中并稀释至!"""89%贮存于

聚乙烯瓶小$

注!此溶液剧毒"因氰化钾是剧毒药品"因此称量和配制熔液时要特别小心"取时要带胶

皮手套"避免沾污皮肤#禁止用嘴通过移液管来吸取氰化钾溶液#

%$;#’"J氢氧化钠Z"#"*J氰化钾溶液$

称取’""?氢氧化钠和"#*?氰化钾溶于水中并稀释至!A%贮存于聚乙烯瓶中$

%$!<#双硫腙&"#)J !4’’#氯仿贮备液$

称取"#*?双硫腙 !$!+C!)N’T#溶于)*"89氯仿中%贮于棕色瓶中%放置在

冰箱内$如双硫腙试剂不纯%可用下述步骤提纯&

称取"#*?双硫腙溶于!""89氯仿中%滤去不溶物%滤液置分液漏斗中%每次

用)"89氨水 !’#+#!#提取五次%此时双硫腙进入水层%合并水层%然后用盐酸

!’#)#!#中和%再用)*"89氯仿分三次提取%合并氯仿层%将此双硫腙氯仿溶液

放入棕色瓶中%保存于冰箱内备用$

%$!!#双硫腙&"#"!J !4’’#氯仿溶液$

临用前将双硫腙溶液 !’#!"#用氯仿 !’#*#稀释)"倍$

%$!"#双硫腙"#"")J氯仿溶液$

临用前将双硫腙氯仿溶液 !’#!!#用氯仿 !’#*#稀释约*倍%稀释后溶液的

透光率为’"D!J !用!"88比色皿%在波长*!(48处以氯仿凋零测量#$

%$!##酒石酸钾钠&*"J !4’’#溶液$

称取!""?四水酒石酸钾钠 !$’C’PEKNO"’C)P#溶于水中%稀释至)""89$

%$!%#酒石酸&)J !4’’#溶液$

称取)"?酒石酸 !$’CEPE#溶于水中%稀释至!A%贮于冰箱内$

%$!&#镉标准贮备溶液$

称取"#!"""?金属镉 !$1%II#IJ#于!""89烧杯中%加!"89盐酸 !’#)#!#

及"#*89硝酸 !’#!#%温热至完全溶解%定量移入!"""89容量瓶中%用水稀释至

标线%此溶液每毫升含!""!?镉%贮存在聚乙烯瓶中$

%$!’#镉标准溶液$

吸取*#""89镉标准贮备溶液 !’#!*#放入*""89容量瓶中%加入*89盐酸

"I!*"

!(#镉检测方法标准
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!’#)"#再用水稀释至标线#摇匀#贮存于聚乙烯瓶中#此溶液每毫升含

!#""!?镉$

%$!(#百里酚蓝%"#!J !4&’"溶液$

溶解"#!"?百里酚蓝于!""89乙醇中$

&#仪器

所用玻璃器皿#包括取样瓶#在使用前应先用盐酸溶液 !’#)#!"浸泡#然后

用自来水和去离子水彻底冲洗洁净$

&$!#分光光度计%具!"和+"88光程比色皿$

&$"#分液漏斗%!)*和)*"89#最好带聚氟乙烯活塞$

’#采样和样品

’$!#实验室样品

按照国家标准规定及根据待测水的类型提出的特殊建议进行采样#采用聚乙烯

瓶贮存样品$在使用前应先用硝酸溶液 !’#!#!"浸泡)’/#然后用去离子水冲洗

干净$水样采集后#每!"""89水样立即加入)#"89硝酸 !’#!"加以酸化 !BC约

为!#*"$

’$"#试样

除非证明水样的消化处则是不必要的#例如%不含悬浮物的地下水和清洁地面

水可直接测定$否则要按下述二种情况进行预处理%

’$"$!#比较浑浊的地面水#每!""89水样加入!89硝酸 !’#!"#置于电热板上微

沸消解!"864#冷却后用快速滤纸过滤#滤纸用硝酸 !’#!#)"洗涤数次#然后用

硝酸 !’#!#)"稀释到一定体积#供测定用$

’$"$"#含悬浮物和有机质较多的地面水或废水#每!""89水样加入*89硝酸

!’#!"#在电热板上加热#消解到!"89左右#稍冷却#再加入*89硝酸 !’#!"和

)89高氯酸 !’#’"后#继续加热消解#蒸至近千$冷却后用硝酸 !’#!#)"温热溶

解残渣#冷却后#用快速滤纸过滤#滤纸用硝酸 !’#!#)"洗涤数次#滤液应用硝

酸 !’#!#)"稀释定容#供测定用$

每分析一批试样要平行做两个空白试验$

’$##试份

’")*’
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吸取含!"!"!?镉的适量试样 !E#)"放入)*"89分液漏斗中#用水补充至

!""89#加入+滴百里酚蓝乙醇溶液 !’#!@"#用氢氧化钠溶液 !’#E"或盐酸

!’#)#!"调节到刚好出现稳定的黄色#此时溶液的BC值为)#(#备作测定用$

(#步骤

($!#测定

($!$!#显色萃取

($!$!$!#向试份 !E#+"加入!89酒石酸钾钠溶液 !’#!+"%*89氢氧化钠M氰化钾

溶液 !’#("及!89盐酸羟胺溶液 !’#@"#每加入一种试剂后均需摇匀#特别是加

入酒石酸钾钠溶液后须充分摇匀$

($!$!$"#加入!*89双硫腙氯仿溶液 !’#!!"#振摇!864#此步骤应迅速进行

操作$

($!$!$##打开分液漏斗塞子放气 !不要通过转动下面的活塞放气"$将氯仿层放入

第二套已盛有)*89冷洒石酸溶液 !’#!’"的!)*89分液漏斗内#再用!"89氯仿

洗涤第一套分液漏斗#摇动!864后#将氯仿层再放入第二套分液漏斗中#注意勿

使水溶液进入第二套分液漏斗中$加入双硫腙以后#要立即进行以上两次萃取 !双

硫腙镉和被氯仿饱和的强碱长时间接触后会分解"$摇动第二套分液漏斗)864#然

后弃去氯仿层$

($!$!$%#加入*89氯仿 !’#*"于第二套分液漏斗中#摇动!864#弃去氯仿层#

分离越仔细越好$按次序加入"#)*89盐酸羟胺溶液 !’#@"和!*#"89双硫腙氯仿

溶液 !’#!)"及*89氢氧化钠M氰化钾溶液 !’#I"#立即摇动!864#俟分层后#将

氯仿层通过一小团洁净脱脂棉滤入+"88比色皿中$

($!$"#吸光度的测量

立即在*!(48的最大吸收波长处#以氯仿为参比测量氯仿层吸光度 !注意第

一次采用本方法时#应检验最大吸光度波长#以后的测定中均使用此波长"#由测

量所得吸光度扣除空白试验吸光度值后#从校准曲线上查出镉量#然后按(#!的公

式计算样品中的镉的含量$

($"#空白试验

按E#+和@#!的方法进行处理#但用!""89蒸馏水代替试份$

($##校准

&!)*&

!(#镉检测方法标准
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($#$!#制备一组校准溶液!向一系列)*"89分液漏斗小分别加入镉标准溶液

"’#!E#"$"#)*$"#*"$!#""$+#""$*#""89%各加适量蒸馏水以补充到!""89%

加入+滴百里酚蓝溶液 "’#!@#%用氢氢化钠溶液 "’#E#调节到刚好出现稳定的黄

色%此时溶液BC为)#(&

($#$"#显色萃取!按@#!#!步骤进行操作&

($#$##吸光度的测量!按@#!#)步骤进行操作&

($#$%#校准曲线的绘制!从@#+#+测得的吸光度扣除试剂空白 "零浓度#的吸光

度后%绘制+"88比色皿光程的吸光度对镉量的曲线&这条校准线应为通过原点

的直线&

($#$&#定期检查校准曲线%特别在每次使用一批新试剂时要检查&

)#结果的表示

)$!#计算方法

样品中镉的浓度("8?’A#由下式计算!

(H4’
式中!4(((从校准曲线上求得镉量%!?)

’(((用于测定的水样体积%89&

结果以二位有效数字表示&

)$"#精密度和准确度

三个实验室分析含镉"#")"8?’A的统一分发的标准溶液%实验室内相对标准

偏差为!#EJ%实验室总相对标准偏差为!#’J%相对误差为!#*J&

*))**
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附#录#=
干扰物质

!补充件"

在此方法规定的条件下!天然水中正常存在的金属浓度不干扰测定"

分析水样中存在下列金属离子不干扰 #以8?$A%&铅)"!锌+"!铜’"!锰’!

铁’"镁离子浓度达)"8?$A时!需要多加酒石酸钾钠掩蔽"

一般的室内光线不影响双硫腙镉的颜色"

’+)*’

!(#镉检测方法标准
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附#录#B
本标准一般说明

!参考件"

B$!#在第一次萃取时双硫腙溶液要有足够的浓度!否则萃取不完全"

B$"#形成的双硫腙镉络合物在被氯仿所饱和的强碱中容易分解!要迅速将有机相

放入事先准备好的第二套分液漏斗中"

B$##冷酒引酸可以减轻碱同酒石酸反应所产生的热的影响!酒石酸贮冰箱中可延

长使用时间"

B$%#气温较高时!氢氧化钠M氰化钾溶液配制后须放置一星期到十天后才使用!否

则将会影响测定结果"

B$&#试剂空白值的高低与双硫腙的纯度有关!一般双硫腙必须经过提纯"测定时

应以氯仿调零!从观察空白的吸光度以考查试剂纯度"

B$’#为消除胶水地区水样中,I)Y的干扰!当取样体积为!""89时!可用)89酒

石酸钾钠溶液 #’#!+$掩蔽之"

B$(#如果水样中镉的含量高于!"!?!取样量可以改为)*89或*"89"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由中国科学院环境化学研究所负责起草"

本标准主要起草人洪水皆"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

%’)*%
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水质#铜!锌!铅!镉的测定
原子吸收分光光度法

QR@’@*"(@

本标准规定了测定水中铜!锌!铅!镉的原子吸收光谱法"

本标准分为两部分"第一部分为直接法#适用于测定地下水!地面水和废水中

的铜!锌!铅!镉$第二部分为螯合萃取法#适用于测定地下水和清洁地面水中低

浓度的铜!铅!镉"

!#定义

!$!#溶解的金属%未酸化的样品中能通过"#’*!8滤膜的金属成分"

!$"#金属总量%未经过滤的样品经强烈消解后测得的金属浓度#或样品中溶解和

悬浮的两部分金属浓度的总量"

"#采样和样品

"$!#用聚乙烯塑料瓶采集样品"采样瓶先用洗涤剂洗净#再在硝酸溶液 &*#E’中

浸泡#使用前用水冲洗干净"分析金属总量的样品#采集后立即加硝酸 &*#!’酸

化至BC!")#正常情况下#每!"""89样品加)89硝酸 &*#!’"

"$"#试样的制备

分析溶解的金属时#样品采集后立即通过"#’*!8滤膜过滤#得到的滤液再按

&)#!’中的要求酸化"

(*)*(

!(#镉检测方法标准
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第一部分#直接法

##适用范围

#$!#测定浓度范围与仪器的特性有关!表!列出一般仪器的测定范围"
表!

元素 浓度范围!8?#A

铜 "#"*"*

锌 "#"*"!

铅 "#)"!"

镉 "#"*"!

#$"#地下水和地面水中的共存离子和化合物在常见浓度下不干扰测定"但当钙的

浓度高于!"""8?#A时!抑制镉的吸收!浓度为)"""8?#A时!信号抑制达!IJ"

铁的含量超过!""8?#A时!抑制锌的吸收"当样品中含盐量很高!特征谱线波长

又低于+*"48时!可能出现非特征吸收"如高浓度的钙!因产生背景吸收!使铅

的测定结果偏高"

%#原理

将样品或消解处理过的样品直接吸入火焰!在火焰中形成的原子对特征电磁辐

射产生吸收!将测得的样品吸光度和标准溶液的吸光度进行比较!确定样品中被测

元素的浓度"

&#试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂$去离子

水或同等纯度的水"

&$!#硝酸 %CNP+&’#H!#’)?#89!优级纯"

&$"#硝酸 %CNP+&’#H!#’)?#89!分析纯"

&$##高氯酸 %C$9P’&’#H!#E@?#89!优级纯"

&$%#燃料’乙炔!用钢瓶气或由乙炔发生器供给!纯度不低于II#EJ"

(E)*(
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&$&#氧化剂!空气"一般由气体压缩机供给"进入燃烧器以前应经过适当过滤"

以除去其中的水#曲和其他杂质$

&$’#!Y!硝酸溶液$

用硝酸 %*#)&配制$

&$(#!Y’II硝酸溶液$

用硝酸 %*#!&配制$

&$)#金属贮备液!!#"""?’A$

称取!#"""?光谱纯金属"准确到"#""!?"用硝酸 %*#!&溶解"必要时加热"

直至溶解完全"然后用水稀释定容至!"""89$

&$;#中间标准溶液$

用硝酸溶液 %*#@&稀释金属贮备液 %*#(&配制"此溶液中铜#锌#铅#镉的

浓度分别为*"#""#!"#""#!""#"和!"#""8?’A$

’#仪器

一般实验室仪器和!

原子吸收分光光度计及相应的辅助设备"配有乙炔M空气燃烧器(光源选用空

心阴极灯或无极放电灯$仪器操作参数可参照厂家的说明进行选择$
注!实验用的玻璃或塑料器皿用洗涤剂洗净后"在硝酸溶液 #*#E$中浸泡"使用前用水冲

洗干净%

(#步骤

($!#校准

($!$!#参照表)"在!""89容量瓶中"用硝酸溶液 %*#@&稀释中间标准溶液

%*#I&"配制至少’个工作标准溶液"其浓度范围应包括样品中被测元素的浓度$

)@)*)

!(#镉检测方法标准
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表"

中间标准溶液!*#I"
加入体积89

"#*" !#"" +#"" *#"" !"#"

工作标准溶液

浓度8?#A

铜 "#)* "#*" !#*" )#*" *#""

锌 "#"* "#!" "#+" "#*" !#""

铅 "#*" !#"" +#"" *#"" !"#"

镉 "#"* "#!" "#+" "#*" !#""

##注$定容体积为!""89%

($!$"#测定金属总量时&如果样品需要消解&则工作标准溶液也按@#E#+中的步

骤进行消解%

($!$##选择波长和调节火焰&按@#E#’的步骤测定%

($!$%#用测得的吸光度与相对应的浓度绘制校准曲线%
注!$装有内部存储器的仪器"输入!"+个工作标准#存入一条校准曲线"测定样品时可

直接读出浓度#

%在测定过程中"要定期地复测空白和工作标准溶液"以检查基线的稳定性和仪器的

灵敏度是否发生了变化#

($"#试份

测定金属总量时&如果样品需要消解&混匀后取!""#"89实验室样品置于

)""89烧杯中&接@#E#+继续分析%

($##空白试验

在测定样品的同时&测定空白%取!""#"89硝酸溶液 !*#@"代替样品&置于

)""89烧杯中&接@#E#+继续分析%

($%#验证试验

验证实验是为了检验是否存在基体干扰或背景吸收%一般通过测定加标回收率

判断基体干扰的程度&通过测定特征谱线附近!48内的一条非特征吸收谱线处的

吸收可判断背景吸收的大小%根据表+选择与特征谱线对应的非特征吸收谱线%

’()*’
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表#

元素 特征谱线!48 非特征吸收谱线!48

铜 +)’#@ +)’"锆#

锌 )!+#( )!’"氘#

铅 )(+#+ )(+#@"锆#

镉 ))(#( ))I"氘#

($&#去干扰试验

根据验证试验 "@#’#的结果!如果存在基体干扰!用标准加入法测定并计算

结果$如果存在背景吸收!用自动背景校正装置或邻近非特征吸收谱线法进行校

正!后一种方法是从特征谱线处测得的吸收值中扣除邻近非特征吸收谱线处的吸收

值!得到被测元素原子的真正吸收$此外!也可使用螯合萃取法或样品稀释法降低

或排除产生基体干扰或背景吸收的组分$

($’#测定

($’$!#测定溶解的金属时!用)#)制备的试样!接@#E#’测定$

($’$"#测定金属总量时!如果样品不需要消解!用实验室样品!接@#E#’进行测

定$如果需要消解!用@#)中的试份进行分析$

($’$##加入*89硝酸 "*#!#!在电热板上加热消解!确保样品不沸腾!蒸至!"89
左右!加入*89硝酸 "*#!#和)89高氯酸 "*#+#!继续消解!蒸至!89左右$如

果消解不完全!再加入*89硝酸 "*#!#和)89高氯酸 "*#+#!再蒸至!89左右$

取下冷却!加水溶解残渣!通过中速滤纸 "预先用酸洗#滤入!""89容量瓶中!用

水稀释至标线$

注!消解中使用高氯酸有爆炸危险"整个消解要在通风橱中进行#

($’$%#根据表’选择波长和调节火焰!吸入硝酸溶液 "*#@#!将仪器调零$吸入

空白%工作标准溶液或样品!记录吸光度$

表%

元#素 特征谱线波长!48 火 焰 类 型

铜 +)’#@ 乙炔M空气!氧化性

锌 )!+#( 乙炔M空气!氧化性

铅 )(+#+ 乙炔M空气!氧化性

镉 ))(#( 乙炔M空气!氧化性

&I)*&

!(#镉检测方法标准
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($’$&#根据扣除空白吸光度后的样品吸光度!在校准曲线上查出样品中的金属

浓度"

第二部分#螯合萃取法

)#适用范围

)$!#浓度测定范围与仪器的特性有关!表*列出了一般仪器的测定范围"
表&

元#素 浓度范围!!?#A

铜 !"*"

铅 !"")""

镉 !"*"

)$"#当样品的化学需氧量超过*""8?#A时!可能影响萃取效率"铁的含量不超过

*8?#A!不干扰测定"如果样品中存在的某类络合剂!与被测金属形成的络合物比

吡咯烷二硫代氨基甲酸铵的络合物更稳定!则应在测定前去除样品中的这类络

合剂"

;#原理

吡咯烷二硫代氨基甲酸铵在BC+#"时与被测金属离子螯合后萃入甲基异丁基

甲酮中!然后吸入火焰进行原子吸收光谱测定"

!<#试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂$去离子

水或同等纯度的水"

!<$!#甲基异丁基甲酮 %$EC!)P&"

!<$"#氢氧化钠 %NOPC!优级纯&溶液’!""?#A"

!<$##盐酸 %C$9!#H!#!I?#89!优级纯&溶液’!Y’I溶液"

!<$%#吡咯烷二硫代氨基甲酸铵 %$*C!)N)T)&溶液’)J"

将)#"?吡咯烷二硫代氨基甲酸铵溶于!""89水中!必要时在分液漏斗中用甲

("+*(

第二部分#!"!项水质项目检测方法
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基异丁基甲酮进行纯化!加入等体积的甲基异丁基甲酮!摇动+"X!分层后放出水

相备用!弃去有机相"此溶液用时现配"

!<$&#水饱和的甲基异丁基甲酮"

在分液漏斗中放入甲基异丁基甲酮和等体积的水!摇动+"X!分层后弃去水

相!留下有机相备用"

!<$’#中间标准溶液

用硝酸溶液 #*#@$稀释金属贮备液 #*#($配制"此溶液中铜%铅%镉的浓度

分别为"#*""%)#""%"#*"8?&A"

!!#仪器

同第E章"

!"#步骤

!"$!#校准

!"$!$!#配制一个空白和至少’个工作标准溶液"空白为!""#"89硝酸溶液

#*#@$!置于)""89烧杯中"制备工作标准溶液时!参照表E"准确吸取一定量的

中间标准溶液 #!"#E$置于)""89烧杯中!用硝酸溶液 #*#@$稀释至!""89!按

!)#’#!和!)#’#)继续分析"
表’

中间标准溶液#!"#E$加入体积!89 "#*" !#"" )#"" *#"" !"#"

工作标准溶液

浓度8?&A

铜 "#)* "#*" !#" )#* *#"

铅 !#" )#" ’#" !"#" )"#"

镉 "#)* "#*" !#" )#* *#"

##注!定容体积为!""89"

!"$!$"#测定金属总量时!如果样品需要消解!则空白和工作标准溶液也要按

@#E#+的步骤进行消解"但过滤时不是滤入!""89容量瓶而是滤入)""89烧杯中!

用水定容到!""89"然后接!)#’#!和!)#’#)继续分析"

!"$!$##用扣除空白吸光度后的各工作标准的吸光度与对应的金属含量作图!绘制

校准曲线"

!"$"#试份

’!+*’

!(#镉检测方法标准
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分析溶解的金属时!取!""#"89)#)中制备的试样"分析金属总量时!如果样

品不需要消解!则取!""#"89实验室样品!如果样品需要消解!则混匀后取

!""#"89实验室样品!按@#E#+的步骤消解!最后定容到!""89"以上三种样品置

于)""89烧杯中后!按!)#’#!和!)#’#)继续分析"

!"$##空白试验

在测定样品的同时!测定空白"取!""#"89硝酸溶液 #*#@$置于)""86烧杯

中!接!)#’#!和!)#’#)继续操作"如果样品需要消解!则空白也和样品一同先按

@#E#+的步骤消解"

!"$%#测定

!"$%$!#用氢氧化钠溶液 #!"#)$和盐酸溶液 #!"#+$调空白%工作标准或试份的

BC为+#"#用BC计指示$"将溶液转入)""89容量瓶中!加入)89吡咯烷二硫代

氨基甲酸铵溶液 #!"#’$!摇匀"加入!"89甲基异丁基甲酮 #!"#!$!剧烈摇动

!864!静置分层后!小心地沿容量瓶壁加入水!使有机相上升到瓶颈中并达到吸

样毛细管可以达到的高度"

注!$如果单独测定铅"最佳萃取BC为)#+D"#)#

%样品中存在强氧化剂时"可能破坏吡咯烷二硫代氨基甲酸铵"萃取前应去除#

.有些金属离子和吡咯烷二硫代氨基甲酸铵的络合物不稳定"萃取操作时要避免日光

直射和避开热源#

!"$%$"#根据表’选择波长和调节火焰!吸入水饱和的甲基异丁基甲酮 #!"#*$!

将仪器调零"吸入空白%工作标准或试份的萃取有机相!记录吸光度"

!"$%$##根据扣除空白吸光度后的试份吸光度!从校准曲线上查出试份中的金属

含量"

!##结果的表示

实验室样品中的金属浓度按下式计算&

(H/G!"""’
式中&(’’’实验室样品中的金属浓度!!?(A)

/’’’试份中的金属含量!!?)

’’’’试份的体积!89"

*)+**
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报告结果时!要指明测定的是溶解的金属还是金属总量"

!%#精密度

本方法的重复性和再现性列于表@"
表(

参加实

验室数目

质控样品

配制浓度

!?#A

平均测定值

!?#A

重复测定

标准偏差

!?#A

重复性

!?#A

再现测定

标准偏差

!?#A

再现性

!?#A

直接法

铜 @ !"" IE *#I !@ E#E !I

铜 * *"" ’(" !* ’) +’ IE

锌 ( !"" II#I )#’ E#( +#! (#(

锌 ’ *"" *"@ (#! )+ !! +!

螯合萃取法

铜 !’ ’" ’"#E !#@ ’#( *#I !@

铅 E *" ’I#I !#( *#! )#( @#I

镉 E ’#I *#! "#+ "#( "#’ !#!

##注!$重复性"!?#A$H)#(+G重复测定标准偏差"!?#A$%

%再现性"!?#A$H)#(+G再现测定标准偏差"!?#A$%

$++*$

!(#镉检测方法标准
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书书书

附!录!!
!参考件"

吡咯烷二硫代氨基甲酸铵!甲基异丁基甲酮萃取铜!铅!镉的"#范围如表$%
所示"

表!"

元!素 "#!范!围

铜 "&’%!(

铅 "&’%!)

镉 %!)

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由北京市环境保护监测中心负责起草"

本标准主要起草人丁国斌"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

#*+,#
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地下水质检验方法

催化极谱法测定镉

-.!/&&)*’%)"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定镉的方法!

本标准适用于测定地下水中的镉!最低检测量为&’&,!*&&"1"2!

大部分共存元素均不干扰测定#只有当铅$镉比值大于%,&3%时#才会引起

镉的负值!在溶液中加入乙二胺以沉淀铁$钛等元素!

#!方法提要

镉在酸性介质中与四丁基碘化铵!碘化钾作用#可生成电活性络合物#易吸附

于汞阴极表面#于4&’556 %对银电极&处#产生灵敏的吸附催化波!

$!仪器

$%"!示波极谱仪!

$%#!三电极 %滴汞$银片$铂丝&!

&!试剂

&%"!硝酸 %#78+&##9&:%’*91";2优级纯!

&%#!硝酸溶液 %%<%&!

&%$!盐酸溶液 %%<%&!

&%&!乙二胺溶液取乙二胺,;2#用亚沸蒸馏水稀释至%&&;2!

&%’!抗坏血酸溶液 %9&1"2&’称取抗坏血酸91#溶解于%&&;2亚沸蒸馏水中!

(,+,(

%(’镉检测方法标准
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&%(!四丁基碘化铵溶液 !9&1"2#$称取四丁基碘化铵 %!=*#0#*7>&91’加无水

乙醇%,;2溶解’再加亚沸蒸馏水至%&&;2(

&%)!碘化钾(

&%*!镉标准贮备溶液$称取金属镉 !光谱纯#%’&&&&1’加硝酸溶液 !*’9#

9&;2’加热溶解并蒸干’再加浓盐酸,;2’蒸干’赶尽硝酸(加盐酸溶液 !*’+#

%&;2加热溶解干涸物’冷后转入%&&&;2容量瓶中’用亚沸蒸馏水定容(此溶液

%;2含%’&;1镉(

&%+!镉标准溶液$移取镉标准贮备溶液 !*’(#以亚沸蒸馏水逐级稀释至%;2含

%’&"1镉’并保持溶液内含有&’,?的盐酸(

’!分析步骤

’%"!样品分析

’%"%"!移取"#$9的硝酸酸化水样%&&’&;2于%,&;2烧杯中’低温加热蒸干’

加浓盐酸,;2’蒸干两次’赶尽硝酸’取下’加入盐酸溶液 !*’+#%;2溶解干

涸物(

’%"%#!加乙二胺溶液 !*’*#0;2’抗坏血酸溶液 !,’,#9;2’摇匀(加碘化钾

!*’5#&’91’四丁基碘化铵溶液 !*’)#&’,;2’摇匀(放置%,;@A(将试液倒入

电解池中’插入三电极 !滴汞)银片)铂丝#于起始电位4&’*,6作导数极谱图’

记录峰电流值(

’%#!空白试验

吸取%&&’&;2无镉蒸馏水代替水样’按,’%步骤进行(

’%$!标准曲线的绘制

准确移取镉标准 !*’0#&)&’&,)**9’&&"1于一系列9,;2烧杯中’低温

加热蒸干’加盐酸溶液 !,’+#%;2’加热溶解干涸物(以下步骤按,’%’9进行(

以镉浓度对峰电流值’绘制标准曲线(

(!分析结果的计算

依下式计算镉的质量浓度

=B!;1"2#:!"

+)+,+
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式中!!"""从标准曲线上查得的镉量#"1$

""""取水样体积#;2%

)!精密度和准确度

同一实验室测定镉离子含量为9&"1&2的水样#其相对标准偏差为*’5*?#回

收率为0%?!%&(’5?%

’5+,’

%(’镉检测方法标准
#####################################



附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!底液的酸度对波高影响较大!酸度过大"使峰电流降低"电位发生负移#酸

度过小"波峰不稳定"甚至不出峰波"较适宜的酸度为盐酸 $# %#=>&’

&’9;CD(2!

!#!温度对测定也有较大的影响!温度过低"峰电流偏小#升高温度有加速扩散

作用"使峰电流增高#当温度高于*&E时"又会产生解吸作用"使峰电流降低"

甚至消失!较适宜的温度为9,!+&E"而测定时样品和标准必须保持一致的温度!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由河南省地矿厅环境地质总站负责起草!

本标准主要起草人吕水明!

)(+,)
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地下水质检验方法

螯合树脂交换富集火焰原子吸收光谱法

测定铜!铅!锌!镉!镍和钴

-."/&&)*’9&#0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了树脂富集火焰原子吸收法测定铜!铅!锌!镉!镍!钴的方法"

本标准适用于地下水中铜!铅!锌!镉!钴和镍的测定"最低检测量 #"1$

分别为%铜9’,!铅+’%!锌9’,!镉&’9,!钴9’,!镍9’,"若取9,&;2水样&

经富集%&倍&最低检测浓度 #;1’2$分别为%铜&’&%&!铅&’&%+!锌&’&&5!镉

&’&&%!钴&’&%&!镍&’&%&"其测定上限 #;1’2$分别为%铜&’9&!铅&’9,!锌

9&!镉&’9&!钴&’9&!镍&’9&"

#!方法提要

地下水中铜!铅等重金属离子含量甚微&通常要进行予富集&本法采用的具有

亚胺基二乙酸整合基团的离子交换树脂&对铜!铅!锌!镉!钴和镍等重金属离

子&在"#,!)时有很大的分配系数 #F-约为%&+!%&,$&此类树脂交换平衡速

度快&吸附在螯合树脂上的重金属&再用稀硝酸解吸&其洗提曲线不拖尾&因而可

用较小的洗提溶液"

水样经加入辅助络合剂柠檬酸氢二铵以络合铁&在"#,!)时&以,;2’;@A
流速通过交换柱&吸附后&用硝酸溶液 (###78+$:9’&;CD’2)洗提树脂床上

所吸附的重金属离子&在同一溶液中&以火焰原子吸收法连续测定铜!铅!锌!

镉!钴和镍"

*0+,*

%(’镉检测方法标准
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$!仪器

$%"!原子吸收分光光度计 !具有扣除背景及标尺扩展功能"#

$%#!记录器#

$%$!"#计#

$%&!铜$铅$锌$镉$钴和镍空心阴极灯#

$%’!仪器参数

$%’%"!测量波长%铜$铅$锌$镉$钴和镍分别为 +9*’5$9(+’+$9%+’0$

99(’($9*&’5和9+9’&A;#

$%’%#!灯电流%铜$铅$镉为,;$&锌$钴$镍为5’,;$#

$%’%$!光谱带宽%铅$钴$镍为&’9A;&锌$铜$镉为&’*A;#

$%’%&!火焰状态%铅为中性焰&其他元素为氧化焰#

$%’%’!吸收位置%铜$铅$锌$镉为*!,;;&钴$镍为);;#

&!试剂及装置

所有试剂均需用亚沸蒸馏水配制#

&%"!柠檬酸氢二铵溶液 ’# !7#*"9#=)#,85(&’%;CD)2"%称取柠檬酸氢二铵

’!7#*"9#=)#,85(99’)1*用亚沸蒸馏水溶解并定容至%&&&;2#

&%#!甲基橙指示剂 !%1)2"#

&%$!纯化氨水&在二个,&&;2聚乙烯圆口瓶中*一个盛有亚沸蒸馏水+&&;2*

一个盛有浓氨水*以聚四氟乙烯车制的接口连接后*以等压扩散法纯化#

&%&!浓的乙酸!氨水缓冲溶液%将乙酸溶液 !%<%"与氨水 !%<%"等体积混合*

待冷却后*将溶液流经树脂床以除去试剂中的重金属离子*溶液的"# 为,’,

!,’5#

&%’!稀的乙酸!氨水缓冲溶液%将浓的乙酸!氨水缓冲溶液 !*’*"以亚沸蒸馏水稀

释,&倍*"#应为,!)#

&%(!硝酸溶液 !#!#78+":9’&;CD)2"*需经标定#

&%)!"#精密试纸#

&%*!铜$铅$锌$镉$钴和镍标准贮备溶液%分别称取一定量各个基准纯金属溶

于硝酸后*稀释到一定体积*配制为%;2含%’&&;1的各单个离子的标准溶液*

+&*,+
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并含有9?硝酸溶液!

&%+!混合标准溶液"分别移取各个离子的一定量标准贮备溶液 #*’($于%&&&;2
容量瓶中%配成%;2含9,"1铅&9&"1铜&锌&钴和镍及9"1镉%并含有9?硝酸

溶液!

&%",!钙溶液"称取经%&,E干燥的高纯碳酸钙)’9,1于9,&;2烧杯中%用水湿

润%加入硝酸溶液 #%<%$+9;2%盖上表皿%于电热板上低温煮沸,;@A以赶尽

=89%冷却后定容至9,&;2%摇匀!此溶液%;2含%&;1钙!

&%""!离子交换柱的装填"将亚胺基二乙酸螯合树脂 #&’%*5!&’&5*;;$用水浸

泡%漂洗除去过细颗粒%然后倒入下端垫有玻璃棉带活塞的玻璃交换柱中%树脂柱

装填高度为+G&’9H;%并于柱的上端放少许玻璃棉!

再生"用硝酸溶液 #*’)$,&;2%以%’,;2’;@A流速流经交换柱%再用

,&;2水洗%最后用稀的乙酸!氨水缓冲溶液 #*’,$%&&;2流经交换柱%用"#精

密试纸 #*’5$检查%"#应为,!)!

’!分析步骤

’%"!样品的预富集

取"#"9的硝酸酸化水样9,&;2%移入*&&;2烧杯中!加入柠檬酸氢二铵溶

液 #*’%$,;2及甲基橙指示剂 #*’9$9滴%用纯化氨水 #*’+$中和到溶液变为

黄色!加入浓的乙酸!氨水缓冲溶液 #*’*$,;2%此时溶液的"#值应为,!)!

将溶液倒入已再生好的交换柱中%以,;2’;@A流速流经交换柱!溶液流完%

向交换柱中加入稀的乙酸!氨水缓冲溶液 #*’,$*&;2%以9;2’IJ@A流速流经交换

柱!溶液流完%向交换柱中加入硝酸溶液 #*’)$9(;2%以%’,;2’;@A流速洗提

柱上重金属离子于9,;2容量瓶中 #最初流出的+;2洗提液弃去$%定容后摇匀%

供测量!

’%#!样品分析

开启仪器%调整好仪器参数 #+’,$!用亚沸蒸馏水喷雾%调节仪器的零点%然

后将处理好的样品 #,’%$喷雾%依次测量各重金属的吸光度!由标准曲线上查得

相应重金属元素的浓度%并计算其含量!

’%$!空白试验

吸取亚沸蒸馏水9,&;2代替水样%移入*&&;2烧杯中%按,’%步骤进行!

(%*,(
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’%&!标准曲线的绘制

准确吸取混合标准溶液 !*’0"&#&’,#%’&#9’&#*’&#)’&#(’&#%&’&;2
于一系列%&&;2容量瓶中$加入钙溶液 !*’%&"(;2及硝酸溶液 !%<%"9,;2$

以亚沸蒸馏水稀释至刻度$摇匀$其浓度 !;1%2"分别为&

.A#=K#=C#7@&&#&’%#&’9#&’*#&’(#%’9#%’)#9’&’

LM&&#&’%9,#&’9,#&’,#%’&#%’,#9’&#9’,’

=B&&#&’&%#&’&9#&’&*#&’&(#&’%9#&’%)#&’9&’

以下步骤同,’9$以各金属浓度对吸光度$绘制标准曲线’

(!计算

依下式分别计算各金属离子的质量浓度&

!:
!
"N9,

式中&!(((铜#锌#铅#镉#钴或镍的质量浓度$;1%2)

!(((从标准曲线上查得各金属的量$;1%2)

"(((取水样体积$;2)

9,(((从交换树脂上洗提出后的定容体积$;2’

)!精密度和准确度

同一实验室$铜#铅#锌#镉#钴和镍的含量分别为&’&%)#&’&*5#&’&*5#

&’&&9)#&’&9%#&’&9%;1%2时$批内%&次测定统计$其相对标准偏差分别为

%9’9?#,’5?#,’+?#,’*?#9’9?#%*’)?’当含量为各元素%&到9&倍检测

限时$其相对偏差分别为9’)?#,’9?#*’%?#+’%?#*’)?#)’+?’按上述

元素次序分别加入标准为&’9#&’&+#&’&&(#&’&&*#&’&%9#&’&%9;1%2时$批

内,次水样加标回收率分别为05’,?#%&(?#09’,?#%%&?#%%(?#%&&?’

*9*,*
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附!录!!
标准的有关说明

!补充件"

!"!新购的整合树脂!建议要先做标准回收试验后!再予以应用"

!#!本法经树脂交换分离!下述离子存在量 #;1$2%对测定无影响&7J<9(5,’

=J9<,&&’O19<5,’$%+<9’可溶性P@899,&’#=84+ 5,&’P894* +*+’QI4及>4

各9,’=D4及=894+ 各,&&’=749!对测定无影响"

!$!镍’钴均为多谱共振线元素"钴9*&’5A;共振线灵敏度最高!要求光谱通带

不大于&’9A;!否则不能与9*%’%共振线分离"镍9+9’&A;共振线在空气!乙炔火

焰中的特征浓度为&’&*;1$2!检测限为&’&&*;1$2!要求光谱通带为&’9A;!不

然9+%’5%)和9+9’%+(A;两条强发射线!将导致分析曲线的严重弯曲和灵敏度的

显著降低"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室负责起草"

本标准主要起草人江宝林"
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%0’铬检测方法标准

水质!六价铬的测定
二苯碳酰二肼分光光度法

RQ5*)5!(5

"!适用范围

"%"!本标准适用于地面水和工业废水中六价铬的测定!

"%#!测定范围

试份体积为,&;D"使用光程长为+&;;的比色皿"本方法的最小检出量为

&’9"1六价铬"最低检出浓度为&’&&*;1#2"使用光程为%&;;的比色皿"测定

上限浓度为%’&;1#2!

"%$!干扰

含铁量大于%;1#2显色后呈黄色!六价钼和汞也和显色剂反应"生成有色化

合物"但在本方法的显色酸度下"反应不灵敏"钼和汞的浓度达9&&;1#2不干扰

测定!钒有干扰"其含量高于*;1#2即干扰显色!但钒与显色剂反应后%&;@A"

可自行褪色!

$**,$

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



#!原理

在酸性溶液中!六价铬与二苯碳酰二肼反应生成紫红色化合物!于波长

,*&A;处进行分光光度测定"

$!试剂

测定过程中!除非另有说明!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和

蒸馏水或同等纯度的水!所有试剂应不含铬"

$%"!丙酮"

$%#!硫酸

$%#%"!%<%硫酸溶液"

将硫酸 ##9P8*!#:%’(*1$;D!优级纯%缓缓加入到同体积的水中!混匀"

$%$!磷酸&%<%磷酸溶液"

将磷酸 ##+L8*!#:%’)01$;D!优级纯%与水等体积混合"

$%&!氢氧化钠&*1$2氢氧化钠溶液"

将氢氧化钠 #7J8#%%1溶于水并稀释至9,&;D"

$%’!氢氧化锌共沉淀剂

$%’%"!硫酸锌&(? #!$"%硫酸锌溶液"

称取硫酸锌 #.AP8*’5#98%(1!溶于%&&;D水中"

$%’%#!氢氧化钠&9? #!$"%溶液"

称取9’*1氢氧化钠!溶于%9&;D水中"

用时将+’,’%和+’,’9两溶液混合"

$%(!高锰酸钾&*&1$2溶液"

称取高锰酸钾 #FOA8*%*1!在加热和搅拌下溶于水!最后稀释至%&&;D"

$%)!铬标准贮备液"

称取于%%&E干燥9S的重铬酸钾 #F9=I985!优级纯%&’9(90G&’&&&%1!用

水溶解后!移入%&&&;D容量瓶中!用水稀释至标线!摇匀"此溶液%;D含

&’%&;1六价铬"

$%*!铬标准溶液"

吸取,’&&;D铬标准贮备液 #+’5%置于,&&;D容量瓶中!用水稀释至标线!

’,*,’
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摇匀!此溶液%;D含%’&&"1六价铬!使用当天配制此溶液!

$%+!铬标准溶液!

吸取9,’&&;D铬标准贮备液 "+’5#置于,&&;D容量瓶中$用水稀释至标线$

摇匀!此溶液%;D含,’&&"1六价铬!使用当天配制此溶液!

$%",!尿素%9&&1&2尿素溶液!

将尿素 ’"7#9#9=8(9&1溶于水并稀释至%&&;D!

$%""!亚硝酸钠%9&1&2溶液!

将亚硝酸钠 "7J789#91溶于水并稀释至%&&;D!

$%"#!显色剂 "$#!

称取二苯碳酰二肼 "=%+#%*7*8#&’91$溶于,&;D丙酮 "+’%#中$加水稀释

至%&&;D$摇匀$贮于棕色瓶$置冰箱中!色变深后$不能使用!

$%"$!显色剂 "%#!

称取二苯碳酰二肼91$溶于,&;D丙酮 "+’%#中$加水稀释至%&&;D$摇匀!

贮于棕色瓶$置冰箱中!色变深后$不能使用!

注!显色剂 "$#也可按下法配制!称取*’&1苯二甲酸酐 "=)#*8#$加到(&;D乙醇中$

搅拌溶解 "必要时可用水浴微温#$加入&’,1二苯碳酰二肼$用乙醇稀释至%&&;D%此

溶液于暗处可保存六个月%使用时要注意加入显色剂后立即摇匀$以免六价铬被还原%

&!仪器

一般实验室仪器和%

&%"!分光光度计!

注!所有玻璃器皿内壁须光洁$以免吸附铬离子%不得用重铬酸钾洗液洗涤%可用硝酸&

硫酸混合液或合成洗涤剂洗涤$洗涤后要冲洗干净%

’!采样与样品

实验室样品应该用玻璃瓶采集!采集时$加入氢氧化钠$调节样品"#值约为

(!并在采集后尽快测定$如放置$不要超过9*S!

(!步骤

(%"!样品的预处理

))*,)
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(%"%"!样品中不含悬浮物!是低色度的清洁地面水可直接测定"

(%"%#!色度校正#如样品有色但不太深时!按)’+步骤另取一份试样!以9;D丙

酮 $+’%%代替显色剂!其他步骤同)’+"试份测得的吸光度扣除此色度校正吸光

度后!再行计算"

(%"%$!锌盐沉淀分离法#对混浊&色度较深的样品可用此法前处理"

取适量样品 $含六价铬少于%&&"1%于%,&;D烧杯中!加水至,&;D"滴加氢

氧化钠溶液 $+’*%!调节溶液"#值为5!("在不断搅拌下!滴加氢氧化锌共沉

淀剂 $+’,%至溶液"#值为(!0"将此溶液转移至%&&;D容量瓶中!用水稀释至

标线"用慢速滤纸干过滤!弃去%&!9&;D初滤液!取其中,&’&;D滤液供测定"

注!当样品经锌盐沉淀分离法前处理后仍含有机物干扰测定时"可用酸性高锰酸钾氧化法

破坏有机物后再测定#即取,&’&;D滤液于%,&;D锥形瓶中"加入几粒玻璃珠"加入

&’,;D硫酸溶液 $+’9’%%&&’,;D磷酸溶液 $+’+%"摇匀#加入9滴高锰酸钾溶液

$+’)%"如紫红色消褪"则应添加高锰酸钾溶液保持紫红色#加热煮沸至溶液体积约剩

9&;D#取下稍冷"用定量中速滤纸过滤"用水洗涤数次"合并滤液和洗液至,&;D比色

管中#加入%;D尿素溶液 $+’%&%"摇匀"用滴管滴加亚硝酸钠溶液 $+’%%%"每加一

滴充分摇匀"至高锰酸钾的紫红色刚好褪去#稍停片刻"待溶液内气泡逸尽"转移至

,&;D比色管中"用水稀释至标线"供测定用#

(%"%&!二价铁&亚硫酸盐&硫代硫酸盐等还原性物质的消除#取适量样品 $含六

价铬少于,&"1%于,&;D比色管中!用水稀释至标线!加入*;D显色剂 $%%

$+’%+%!混匀!放置,;@A后!加入%;D硫酸溶液 $+’9%摇匀",!%&;@A后!在

,*&A;波长处!用%&或+&;;光程的比色皿!以水做参比!测定吸光度"扣除空

白试验测得的吸光度后!从校准曲线查得六价铬含量"用同法做校准曲线"

(%"%’!次氯酸盐等氧化性物质的消除#取适量样品 $含六价铬少于,&"1%于

,&;D比色管中!用水稀释至标线!加入&’,;D硫酸溶液 $+’9%&&’,;D磷酸溶液

$+’+%&%’&;D尿素溶液 $+’%&%!摇匀!逐滴加入%;D亚硝酸钠溶液 $+’%%%!边

加边摇!以除去由过量的亚硝酸钠与尿素反应生成的气泡!待气泡除尽后!以下步

骤同)’+$免去加硫酸溶液和磷酸溶液%"

(%#!空白试验

按同试样完全相同的处理步骤进行空白试验!仅用,&;D水代替试样"

(%$!测定

’5*,’
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取适量 !含六价铬少于,&"1"无色透明试份#置于,&;D比色管中#用水稀释

至标线$加入&’,;D硫酸溶液 !+’9"和&’,;D磷酸溶液 !+’+"#摇匀$加入9;D
显色剂 !$"!+’%9"#摇匀#,!%&;@A后#在,*&A;波长处#用%&或+&;;的

比色皿#以水做参比#测定吸光度#扣除空白试验测得的吸光度后#从校准曲线

!)’*"上查得六价铬含量$

注!如经锌盐沉淀分离"高锰酸钾氧化法处理的样品#可直接加入显色剂测定$

(%&!校准

向一系列,&;D比色管中分别加入&%&’9&%&’,&%%’&&%9’&&%*’&&%)’&&%

(’&&和%&’&;D铬标准溶液 !+’(或+’0"!如经锌盐沉淀分离法前处理#则应加倍

吸取"#用水稀释至标线$然后按照测定试样的步骤 !)’%和)’+"进行处理$

从测得的吸光度减去空白试验的吸光度后#绘制以六价铬的量对吸光度的

曲线$

)!结果的表示

)%"!计算方法

六价铬含量#!;1&2"按下式计算’

#:!"
式中’!(((由校准曲线查得的试份含六价铬量#"1)

"(((试份的体积#;D$

六价铬含量低于&’%;1&2#结果以三位小数表示)六价铬含量高于&’%;1&2#

结果以三位有效数字表示$

)%#!精密度和准确度

)%#%"!七个实验室测定含六价铬&’&(;1&2的统一分发标准溶液按)’+步骤测定

结果如下’

)%#%"%"!重复性

实验室内相对标准偏差为&’)?$

)%#%"%#!再现性

实验室间总相对标准偏差为9’%?$

)%#%"%$!准确度

*(*,*
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相对误差为&’%+?!

)%#%#!北京市环保监测中心组织北京市0个实验室对配制值为&’9,&;1"2美国环

保局质控样品#浓度水平为&’+09;1"2电镀废水 $)个实验室%#浓度水平

&’%99;1"2制革废水 $5个实验室%协同试验结果如下&

)%#%#%"!重复性

质控样品实验室内相对标准偏差为9?’电镀废水实验室内相对标准偏差为

9’(?’制革废水实验室内相对标准偏差为*’0?!

)%#%#%#!再现性

质控样品实验室间相对标准偏差为*?’电镀废水实验室间相对标准偏差为

%&?’制革废水实验室间相对标准偏差为%)?!

)%#%#%$!准确度

质控样品相对误差为&’*?!

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由北京市环保监测中心负责起草!

本标准主要起草人尚邦懿!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

二苯碳酰二肼分光光度法测定铬

-.!/&&)*’%5"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了二苯碳酰二肼分光光度法测定铬的方法!

本标准适用于地下水中总铬和六价铬的测定!最低检测量为&’9"1!最佳检测

范围为&’&&*!&’&(;1"2!

#!方法提要

在酸性条件下#用高锰酸钾将三价铬氧化为六价铬#过量的高锰酸钾用叠氮化

钠还原!在微酸性溶液中#六价铬与二苯碳酰二肼作用生成红紫色的络合物#借以

进行比色测定!据此可分别测定总铬和六价铬的含量!

$!仪器

分光光度计!

&!试剂

&%"!二苯碳酰二肼溶液$称取二苯碳酰二肼 %=8 &7#7#=)#,’9(&’%1#加入

乙醇,&;2使其溶解#再加硫酸溶液 &%<0’9&&;2#贮于棕色瓶中#最好保存在

冰箱中#此试液应为无色#变色后不能使用!

&%#!叠氮化钠 &7J79’溶液 &,1"2’#现用现配!

&%$!高锰酸钾溶液 &+&1"2’!

&%&!六价铬标准贮备溶液$称取在%%&E经9S烘干过的基准重铬酸钾 &F9=I985’

)&,,)
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&’%*%*1!加水溶解!移入,&&;2容量瓶中定容"此溶液%;2含&’%;1六价铬"

&%’!六价铬标准溶液#移取六价铬贮备溶液 $*’*%逐级稀释至%;2含%’&"1六

价铬"

&%(!硫酸溶液 $%<,%"

&%)!酚酞酒精溶液 $%&1&2%"

&%*!氢氧化钠溶液 $(&1&2%"

&%+!氢氧化钠溶液 $*&1&2%"

&%",!氢氧化钠溶液 $9*&1&2%"

’!分析步骤

’%"!六价铬的测定

’%"%"!样品分析

取水样,&’&;2于,&;2比色管中!加酚酞溶液 $*’5%%滴!用氢氧化钠溶

液 $*’(%中和至微红色!加入二苯碳酰二肼溶液 $*’%%9’,&;2!摇匀!放置

%&;@A!用目视比色或在分光光度计上波长,*&A;处!用+H;比色杯!以蒸馏水

作参比!测量吸光度"

’%"%#!空白试验

取,&;2蒸馏水代替试样!按,’%’%步骤与样品同时进行测定"

’%"%$!标准曲线的绘制

准确移取六价铬标准 $*’,%&’&’&’,’2&’2,’9’&’+’&’*’&"1于,&;2
比色管中!用蒸馏水稀释至,&;2!以下步骤按,’%’%进行"以六价铬的浓度为横

坐标!吸光度为纵坐标绘制标准曲线"

’%#!总铬的测定

’%#%"!样品分析

取,&’&;2水样于烧杯中!加入硫酸溶液 $*’)%*;2!逐滴加入高锰酸钾溶

液 $*’+%至呈明显紫色!煮沸,!%&;@A$如紫色退尽!应再加高锰酸钾溶液至有

明显紫色为止%"趁热滴加叠氮化钠溶液 $*’9%%!9滴!慢慢摇动!使高锰酸钾

紫色退去!如紫色不退!可再加叠氮化钠溶液 $*’9%%!9滴!直至紫色退去"取

下烧杯!待完全冷却后!加氢氧化钠溶液 $*’%&%中和!最后用氢氧化钠溶液

$*’0%调至中性"转入,&;2比色管中!用蒸馏水稀释至刻度!然后按,’%’%步骤

(%,,(
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进行!

’%#%#!空白试验

取,&’&;2蒸馏水于烧杯中"按,’9’%步骤与试样同时进行测定!

’%#%$!标准曲线的绘制

准确移取铬标准溶液 #*’,$&%&’,%%’&%%’,%9’&%+’&%*’&"1于一组烧

杯中"加蒸馏水至,&;2"然后按,’9’%步骤进行"以六价铬的浓度为横坐标"吸

光度为纵坐标绘制标准曲线!

(!分析结果的计算

按下式分别计算六价铬或总铬的质量浓度&

=I#;1’2$:!"
式中&!(((从标准曲线上查得的六价铬或总铬量""1)

"(((测定时所取水样体积";2!

)!精密度和准确度

同一实验室测定含铬为&’&(,;1’2的水样",次测定的批内相对标准偏差为

%’+?"相对误差为G&’5?!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草!

本标准主要起草人王裕宣!
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地下水质检验方法

催化极谱法测定总铬和六价铬

-.!/&&)*’%("0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定总铬和六价铬的方法!

本标准适用于地下水中总铬和六价铬的测定!本法最低检测量为&’&&*"1"最

佳测量范围为&’*"1#2!9&"1#2!

铁含量大于&’%9;1#2时"将产生严重的负干扰"可加入少量=T-/$掩蔽三

价铁!

#!方法提要

在"#0’%的&"&U!联吡啶!亚硝酸钠!氯化铵!氢氧化铵体系中"铬 $’%和铬

$(%在!%’%&6处"均能产生十分灵敏的催化波"其峰电流与总铬的浓度成正比!

在"#*’5!5的介质中"通过5+,阳离子交换树脂分离三价铬后"在上述体系中"

测定六价铬的峰电流!

$!仪器

$%"!极谱仪"银片作参比电极!

$%#!交换柱&用颈长%&H;’内径,;;玻璃漏斗"在下端塞上脱脂棉"然后装入

,H;高的5+,阳离子交换树脂 $,’%%上端用脱脂棉塞好!用氢氧化钠溶液 $,’9%

%&;2淋洗后"以去离子水洗至中性 $用"#试纸检查%!

(+,,(
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&!试剂

&%"!5+,阳离子交换树脂!先用蒸馏水浸泡"漂洗后"用盐酸溶液 #*’+$浸泡%

!9天%用蒸馏水洗至中性"浸泡于蒸馏水中&

&%#!氢氧化钠溶液 ’##7J8#$:&’,;CD(2)&

&%$!盐酸溶液 #%<9$&优级纯&

&%&!=T-/$溶液 ’H#=T-/$$:&’&%;CD(2)!称取%"9!环己二胺四乙酸 #=%*

#998(79*#98$&’+)1溶于%&&;2蒸馏水中"难溶解时"可加%!9滴氢氧化铵

溶液助溶&

&%’!混合溶液!称取氯化铵 #7#*=D$%9’(*1"优级纯亚硝酸钠 #7J789$

%5’(1"&"&U!联吡啶 #=%&#(79$9’,9;1"亚硫酸钠 #7J9P8+$*1溶于蒸馏水

中"加氢氧化铵溶液 ##:&’0%1(;2$9,’);2"移入9&&;2容量瓶中定容&

&%(!9"*!二硝基酚溶液 #&’%?$!称取9"*!二硝基酚&’%1溶于%&&;2酒精

#,&?$中&

&%)!盐酸溶液 ####=D$:&’,;CD(2$"优级纯&

&%*!铬标准贮备溶液!称取经%%&E烘干9S的基准重铬酸钾 #F9=I985$&’%*%

*1"加水溶解"移入,&&;2容量瓶中定容&此溶液%;2含&’%&;1六价铬&

&%+!铬标准溶液!移取铬标准贮备溶液 #*’($"逐级稀释成%;2含&’&9"1铬&

’!分析步骤

’%"!总铬的测定

取水样%&’&;2于9,;2&容量瓶中"加=T-/$溶液 #*’*$+滴"摇匀&加

混合溶液 #*’,$9’,;2"用蒸馏水定容&放置+&;@A&以银片为参比电极"于起

始电位4%’%&6扫描"测定总铬的导数波&

’%#!六价铬的测定

取水样%&’&;2于,&;2烧杯中"如水样"#值在*’5!5之间"可直接倒入

交换柱 #+’9$中分离三价铬%若水样"#"*’5或"#%5时"加9"*!二硝基酚溶

液 #*’)$一滴"用盐酸溶液 #*’5$或氢氧化钠溶液 #*’9$调节"#值为*’5!5
#指示剂变黄$后"倒入交换柱中分离三价铬&以9,;2容量瓶盛接流出溶液 #应

仍为黄色$"用少量蒸馏水洗烧杯及交换柱&以下步骤同,’%&

**,,*
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’%$!空白试验

以%&;2蒸馏水代替水样!以下步骤同,’%"

’%&!标准曲线的绘制

移取铬标准 #*’0$&%&’&&*%&’&%&%&&&’9&"1于一系列9,;2容量瓶中!

加蒸馏水至%&;2!以下步骤同,’%"以铬浓度对其峰电流值!绘制标准曲线"

(!分析结果的计算

按下式分别计算总铬或六价铬的质量浓度’

=I#;1(2$:!"
式中’!)))从标准曲线上查得的总铬或六价铬量!"1*

")))取水样体积!;2"

)!精密度和准确度

同一实验室测定总铬含量为*’5("1(2时!平行测定%,次的相对标准偏差为

*’5?*测定六价铬含量为&’9&"1(2水样时!平行测定%&次的相对标准偏差为

(’)?"对含铬量为&’9!&’,"1(2的水样加六价铬&’&9"1的回收率为0,?

!%%&?"

+,,,+
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附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!=T-/$溶液的加入量 !+滴"#可消除,;1$2铁的干扰#加入多时反而使铬

的催化波偏高%含铁量大于,;1$2时#应少取水样测定%

!#!当水中有机物含量较高时#应用硝酸消化处理后测定%

!$!离子交换树脂的再生#可用9;2盐酸洗脱被树脂吸附的阳离子#再用蒸馏水

洗至中性后#用氢氧化钠溶液 !+’9"%&;2淋洗&转型%以保证三价铬的交换

分离%

附加说明

本标准由地质矿产部提出%

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口%

本标准由河南省地矿厅环境地质总站负责起草%

本标准主要起草人吕水明%

’),,’
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9&’氰化物检测方法标准

水质!氰化物的测定
第一部分!总氰化物的测定

RQ5*()!(5

氰化物属于剧毒物!在操作氰化物及其溶液时!要特别小心"避免沾污皮肤和

眼睛"吸取溶液一定要用安全移液管或用洗耳球吸溶液!切勿吸入口中！

除氰化物剧毒外!吡啶也具有毒性!应注意安全使用"

氰化物可能以氰氢酸#氰离子和络合氰化物的形式存在于水中!这些氰化物可

作为总氰化物和氰化物分别加以测定"

本标准适用于饮用水#地面水#生活污水和工业废水"

活性氯等氧化物干扰!使结果偏低!可在蒸馏前加亚硫酸钠溶液排除干扰!

见)’%’5J"

硫化物干扰!可在蒸馏前加碳酸铅或碳酸镉排除干扰!见)’%’5H"

亚硝酸离子干扰!可在蒸馏前加适量氨基磺酸排除干扰!见)’%’5M"

少量油类对测定无影响!中性油或酸性油大于*&;1$2时干扰测定!可加入水

样体积的9&?量的正已烷!在中性条件下短时间萃取排除干扰"

本标准分四篇%

第一篇!氰化氢的释放和吸收&

’5,,’
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第二篇!硝酸银滴定法!

第三篇!异烟酸!吡唑啉酮比色法!

第四篇!吡啶!巴比妥酸比色法"

硝酸银滴定法最低检测浓度为&’9,;1#2!检测上限为%&&;1#2"

异烟酸!吡唑啉酮比色法最低检测浓度为&’&&*;1#2!检测上限为&’9,;1#2"

吡啶!巴比妥酸比色法最低检测浓度为&’&&9;1#2 $用59型分光光度计%吸光

度为&’&9&左右&!检测上限为&’*,;1#2 $%&;;比色皿&’&’%,;1#2 $+&;;比

色皿&"

第一篇!氰化氢的释放和吸收

"!定义

总氰化物是指在磷酸和V-/$存在下"#"9介质中%加热蒸馏%能形成氰化

氢的氰化物%包括全部简单氰化物 $多为碱金属和碱土金属的氰化物%铵的氰化

物&和绝大部分络合氰化物 $锌氰络合物’铁氰络合物’镍氰络合物’铜氰络合物

等&%不包括钴氰络合物"

#!原理

向水样中加入磷酸和V-/$二钠%在"#"9条件下%加热蒸馏%利用金属离

子与V-/$络合能力比与氰离子络合能力强的特点%使络合氰化物离解出氰离子%

并以氰化氢形式被蒸馏出%用氢氧化钠吸收"

$!试剂

测定过程中%只能使用公认的分析纯试剂和不含氰化物和活性氯的蒸馏水或具

有同等纯度的水"

$%"!磷酸 $#+L8*&(%’)01#;D"

$%#!%? $!#"&氢氧化钠 $7J8#&溶液"

$%$!%&? $!%"&V-/$二钠溶液"

$%&!乙酸铅试纸"

)(,,)
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称取,1乙酸铅 !LM"=9#+89#9$+#98%溶于水中&并稀释至%&&;D’将滤

纸条浸入上述溶液中&%S后&取出晾干&盛于广口瓶中&密塞保存’

$%’!碘化钾!淀粉试纸’

称取%’,1可溶性淀粉&用少量水搅成糊状&加入9&&;D沸水&混匀&放冷&

加&’,1碘化钾和&’,1碳酸钠&用水稀释至9,&;D&将滤纸条浸渍后&取出晾干&

盛于棕色瓶中&密塞保存’

$%(!%<,硫酸溶液’

$%)!%’9)? "!("#亚硫酸钠 "7J9P8+#溶液’

$%*!氨基磺酸 "7#9P8+#&WKDXJ;@HJH@B#’

$%+!*? "!("#氢氧化钠 "7J8##溶液’

&!仪器

&%"!,&&;D全玻璃蒸馏器’

&%#!)&&Y或(&&Y可调电炉’

&%$!%&&;D量筒或容量瓶’

&%&!仪器装置如图所示’

’!采样和样品

’%"!采集水样时&必须立即加氢氧化钠固定’一般每升水样加&’,1固体氢氧化

钠’当水样酸度高时&应多加固体氢氧化钠&使样品的"#%%9&并将样品存于聚

乙烯塑料瓶或硬质玻璃瓶中’

’%#!当水样中含有大量硫化物时&应先加碳酸镉 "=B=8+#或碳酸铅 "LM=8+#

固体粉末&除去硫化物后&再加氢氧化钠固定’否则&在碱性条件下&氰离子和硫

离子作用形成硫氰酸离子而干扰测定’
注!检验硫化物方法"可取%滴水样或样品"放在乙酸铅试纸 #+’*$上"若变黑色 #硫化

铅$"说明有硫化物存在%

’%$!如果不能及时测定样品&采样后&应在9*S内分析样品&必须将样品存放在

冷暗的冰箱内’

(!步骤

(%"!氰化氢的释放和吸收

$0,,$
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总氰化物蒸馏装置图

%!可调电炉"9!蒸馏瓶"+!冷凝水出口水"*!接收瓶",!馏出液导管
!

(%"%"!量取9&&;D样品#移入,&&;D蒸馏瓶 $9%中 $若氰化物含量高#可少取

样品#加水稀释至9&&;D%#加数粒玻璃珠&

(%"%#!往接收瓶 $*%内加入%&;D氢氧化钠溶液 $+’9%#作为吸收液&

当样品中存在亚硫酸钠和碳酸钠时#可用*?氢氧化钠溶液 $+’0%作为吸

收液&

(%"%$!馏出液导管 $,%上端接冷凝管的出口#下端插入接收瓶 $*%的吸收液中#

检查连接部位#使其严密&

(%"%&!将%&;DV-/$二钠溶液 $+’+%加入蒸馏瓶 $9%内&

(%"%’!迅速加入%&;D磷酸 $+’%%#当样品碱度大时#可适当多加磷酸#使"#小

于9#立即盖好瓶塞#打开冷凝水#打开可调电炉#由低档逐渐升高#馏出液以9

’&),’
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!*;D!;@A速度进行加热蒸馏"

(%"%(!接收瓶 #*$内溶液近%&&;D时%停止蒸馏%用少量水洗馏出液导管 #,$%

取出接收瓶 #*$%用水稀释至标线%此碱性馏出液 &$’待测定总氰化物用"

(%"%)!干扰物的排除

J’若样品中存在活性氯等氧化剂%由于蒸馏时%氰化物会被分解%使结果偏

低%干扰测定"可量取两份体积相同的样品%向其中一份样品投加碘化钾!淀粉试

纸 #+’,$%!+片%加硫酸 #+’)$酸化%用亚硫酸钠溶液 #+’5$滴至碘化钾!淀

粉试纸由蓝色变为无色为止%记下用量"另一份样品%不加试纸%仅加上述用量的

亚硫酸钠溶液%然后按步骤)’%’%至)’%’)操作"

M’若样品中含有大量亚硝酸离子将干扰测定%可加入适量的氨基磺酸 #+’($

分解亚硝酸离子%一般%;1亚硝酸离子需要加9’,;1氨基磺酸 #+’($%然后按步

骤)’%’%至)’%’)操作"

H’若样品中有大量硫化物存在%将9&&;D样品 #,’9$过滤%沉淀物用%?氢

氧化钠 #+’9$洗涤%合并滤液和洗涤液%然后按步骤)’%’%至)’%’)操作"

(%#!空白试验

用实验用水代替样品%按步骤)’%’%至)’%’,操作%得到空白试验馏出液

&Q’待测定总氰化物用"

第二篇!硝酸银滴定法

)!原理

经蒸馏得到的碱性馏出液 &$’%用硝酸银标准溶液 #(’*$滴定%氰离子与硝

酸银作用生成可溶性的银氰络合离子 ($1#=7$9)4%过量的银离子与试银灵指示

剂 #(’%$反应%溶液由黄色变为橙红色"

*!试剂

*%"!试银灵指示剂"

称取&’&91试银灵 #对二甲氨基亚苄基罗丹宁%"JIJB@;Z[STDJ;@ACMZA\JDISC!

BJA@AZ$溶于%&&;D丙酮中%贮存于棕色瓶并于暗处可稳定一个月"

*%),*
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*%#!铬酸钾 !F9=I8*"指示剂#

称取%&1铬酸钾溶于少量水中$滴加硝酸银标准溶液 !(’*"至产生橙红色沉

淀为止$放置过夜后$过滤$用水稀释至%&&;D#

*%$!氯化钠标准溶液%&’&%;CD&2#

将氯化钠置瓷坩埚内$经,&&!)&&E灼烧至无爆烈声后$在干燥器内冷却$

称取&’,(**1于烧杯中$用水溶解$移入%&&&;D容量瓶$稀释至标线$混合摇匀#

*%&!硝酸银标准溶液%&’&%;CD&2#

*%&%"!称取%’)001硝酸银溶于水中$稀释至%&&&;D$贮于棕色试剂瓶中$摇匀$

待标定后使用#

*%&%#!硝酸银溶液的标定%

J’吸取&’&%;CD&2氯化钠标准溶液 !(’+"%&’&&;D$于%,&;D具柄瓷皿或锥

形瓶 !0’9"中$加,&;D水$同时另取一具柄瓷皿或锥形瓶 !0’9"$加入)&;D水

作空白试验#

M’向溶液中加入+!,滴铬酸钾指示剂 !(’9"$在不断搅拌下$从滴定管加入

待标定的硝酸银溶液 !(’*’%"$直至溶液由黄色变成浅砖红色为止$记下读数

!""#同样滴定空白溶液$读数 !"&"#

硝酸银浓度#% !;CD&%"按式 !%"计算%

#%:#N%&’&&"4"&
!%"

式中%#’’’氯化钠标准溶液浓度$;CD&2(

"’’’滴定氯化钠标准溶液时硝酸银溶液用量$;D(

"&’’’滴定空白溶液时硝酸银溶液用量$;D#

*%’!硝酸银标准溶液%&’&&%;CD&2#

+!仪器

+%"!%&;D棕色酸式滴定管#

+%#!%,&;D具柄瓷皿或9,&;D锥形瓶#

",!步骤

",%"!测定

)9),)

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



",%"%"!取%&&;D馏出液 !$"#如试样中氰化物含量高时$可少取试样$用水稀

释至%&&;D%于具柄瓷皿或锥形瓶 #0’9%中&

",%"%#!加入&’9;D试银灵指示剂 #(’%%$摇匀&用硝酸银标准溶液 #(’*%滴定

至溶液由黄色变为橙红色为止$记下读数 #"J%&

",%#!空白试验

另取%&&;D空白试验馏出液 !Q"于锥形瓶 #0’9%中$按%&’%’9进行滴定$

记下读数 #"&%&
注!若样品氰化物浓度小于%;1"2#可用&’&&%;CD"2硝酸银标准溶液 $(’,%滴定&

""!结果的表示

""%"!计算方法
总氰化物含量#9 #;1’2%以氰离子 #=74%计$按式 #9%计算(

#9:
##"J4"&%N,9’&*"%"9N%&&&

"
#9%

式中(#)))硝酸银标准溶液浓度$;CD’2*

"J)))测定试样时硝酸银标准溶液用量$;D*

"&)))空白试验硝酸银标准溶液用量$;D*

"%)))试样 #馏出液 !$"%的体积$;D*

"9)))试份 #测定试样时$所取馏出液 !$"%的体积$;D*

,9’&*)))相当于%2的%;CD’2硝酸银标准溶液的氰离子 #9=74%质量$1&

第三篇!异烟酸!吡唑啉酮比色法

"#!原理

在中性条件下$样品中的氰化物与氯胺/反应生成氯化氰$再与异烟酸作用$

经水解后生成戊烯二醛$最后与吡唑啉酮缩合生成蓝色染料$其颜色与氰化物的含

量成正比&

"$!试剂

"$%"!9? #!’"%氢氧化钠溶液&

++),+
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"$%#!&’%? !!""#氢氧化钠溶液$

"$%$!磷酸盐缓冲溶液 !"#:5#$

称取 +*’&1 无水磷酸二氢钾 !F#9L8*#和 +,’,1 无水磷酸氢二钠

!7J9#L8*#于烧杯内%加水溶解后%稀释至%&&&;D%摇匀%放入试剂瓶%存于

冰箱$

"$%&!%? !!""#氯胺/溶液$

临用前%称取%’&1氯胺/ !=5#5=D77J89P&+#98%HSDCIJ;@AZ!/#溶于

水%并稀释至%&&;D%摇匀%贮存于棕色瓶中$

"$%’!异烟酸!吡唑啉酮溶液$

"$%’%"!异烟酸溶液$

称取%’,1异烟酸 !=)#)789%@WC!A@HC[@A@HJH@B#溶于9*;D9?氢氧化钠溶液

!%+’%#中%加水稀释至%&&;D$

"$%’%#!吡唑啉酮溶液$

称取&’9,1吡唑啉酮 !+!甲基!%!苯基!,!吡唑啉酮%=%&#%&879%+!;Z[ST!%!

"SZATD!,!"TIJ\CDCAZ#溶于9&;D7%7!二甲基甲酰胺 ’#=87 !=#+#9%7%7!

B@;Z[STDXCI;J;@BZ($

临用前%将吡唑啉酮溶液 !%+’,’9#和异烟酸溶液 !%+’,’%#按%3,混合$

"$%(!氰化钾 !F=7#标准溶液

"$%(%"!氰化钾贮备溶液的配制和标定$

称取&’9,1氰化钾 !F=7%注意剧毒！#溶于%?氢氧化钠 !+’9#中%并稀释

至%&&;D%摇匀%避光贮存于棕色瓶中$

吸取%&’&&;D上述氰化钾贮备溶液于锥形瓶 !0’9#中%加入,&;D水和%;D

9?氢氧化钠 !%+’%#%加入&’9;D试银灵指示剂 !(’%#%用硝酸银标准溶液 !(’*#

滴定%溶液由黄色刚变为橙红色为止%记录硝酸银标准溶液用量 !"%#$同时另取

%&’&&;D实验用水代替氰化钾贮备液作空白试验%记录硝酸银标准溶液用量 !"&#$

氰化物含量 !#+%;1";D#以氰离子 !=74#计%按式 !+#计算)

#+:#
!"%4"&#N,9’&*

%&’&&
!+#

式中)#***硝酸银标准溶液浓度%;CD"2+

"%***滴定氰化钾贮备溶液时硝酸银标准溶液用量%;D+

&*),&
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"&!!!空白试验硝酸银标准溶液用量";D#

,9’&*!!!相当于%2的%;CD$2硝酸银标准溶液的氰离子 %9=74&的质量"1#

%&’&&!!!氰化钾贮备液体积";D’

"$%(%#!氰化钾标准中间溶液 %%;D含%&’&&"1氰离子&’

先按式 %*&计算出配制,&&;D%%’&&;D含%&’&"1氰离子&氰化钾标准中间

溶液时"应吸取氰化钾贮备溶液 %%+’)’%&的体积" %;D&(

":%&’&&N,&&$N%&&&
%*&

式中($N%&&&!!!%;D氰化钾贮备溶液含氰离子质量""1#

%&’&&!!!%;D氰化钾标准中间溶液含%&’&&"1氰离子#

,&&!!!氰化钾标准中间溶液体积";D’

准确吸取" %;D&氰化钾贮备溶液 %%+’)’%&于,&&;D棕色容量瓶中"用氢

氧化钠溶液 %%+’9&稀释至标线"摇匀’

"$%(%$!氰化钾标准使用溶液 %%’&&;D含%’&&"1氰离子&’

临用前"吸取%&’&&;D氰化钾标准中间溶液 %%+’)’9&于%&&;D棕色容量瓶

中"用氢氧化钠溶液 %%+’9&稀释至标线"摇匀’

"&!仪器

"&%"!分光光度计或比色计’

"&%#!9,;D具塞比色管’

"’!步骤

"’%"!校准

"’%"%"!取(支具塞比色管 %%*’9&"分别加入氰化钾标准使用溶液 %%+’)’+&&)

&’9&)&’,&)%’&&)9’&&)+’&&)*’&&和,’&&;D"各加氢氧化钠溶液 %%+’9&

至%&;D’

"’%"%#!向各管中加入,;D磷酸盐缓冲溶液 %%+’+&"混匀"迅速加入&’9;D氯胺

/溶液 %%+’*&"立即盖塞子"混匀"放置+!,;@A’

"’%"%$!向各管中加入,;D异烟酸!吡唑啉酮溶液 %%+’,&"混匀"加水稀释至标

线"摇匀"在9,!+,E的水浴中放置*&;@A’

*,),*

9&’氰化物检测方法标准
#####################################



"’%"%&!用分光光度计!在)+(A;波长下!用%&;;比色皿!以试剂空白 "零浓

度#作参比!测定吸光度!并绘制校准曲线$

"’%#!测定

"’%#%"!分别吸取%&’&&;D馏出液 %$& ")’%#和%&’&&;D空白试验馏出液 %Q&

")’9#于具塞比色管 "%*’9#中!按%,’%’9’%,’%’+和%,’%’*进行操作$

"’%#%#!从校准曲线上查出相应的氰化物含量$

"(!结果的表示

"(%"!计算方法
总氰化物含量#* ";1(2#以氰离子 "=74#计!按式 ",#计算)

#*:
"!J4!M#
"

*"%
"9

",#

式中)!J+++从校准曲线上查出试份 "比色时!所取馏出液 %$&#的氰化物含

量!"1,

!M+++从校准曲线上查出空白试验 "馏出液 %Q&#的氰化物含量!"1,

"+++样品的体积!;D,

"%+++试样 "馏出液 %$&#的体积!;D,

"9+++试份 "比色时!所取馏出液 %$&#的体积!;D$

"(%#!精密度和准确度

)个实验室测定氰化物含量&’&99!&’&+9;1(2加标水样的结果和测定氰化物

含量&’9&)!&’9+);1(2加标水样的结果如下 "%0(9年%&月#)

"(%#%"!重复性

相对标准偏差分别为5’*?和%’(?$

"(%#%#!准确度

回收率为09!05?$

第四篇!吡啶!巴比妥酸比色法

")!原理

在中性条件下!氰离子和氯胺/的活性氯反应生成氯化氰!氯化氰与吡啶反

*)),*
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应生成戊烯二醛 !1DK[JHC;B@JDBZSTBZ"#戊烯二醛与两个巴比妥酸分子缩合生成红

紫色染料#进行比色测定$

"*!试剂

"*%"!%<+盐酸 !#=D"$

"*%#!吡啶!巴比妥酸溶液$

临用前#称取&’%(1巴比妥酸 !=*#*798+5#MJIM@[KI@HJH@B"#加入+;D吡啶

!=,#,7#"TI@B@AZ"及%&;D盐酸 !%(’%"#待溶解后#加水至%&&;D#摇匀#贮存

在棕色瓶中$
注!本溶液若有不溶物可过滤"存于暗处可稳定一天"存放于冰箱内可稳定一周#

"*%$!磷酸盐缓冲溶液 !"#5"$

称取 9’501 无水磷酸二氢钾 !F#9L8*"和 *’%*1 无水磷酸氢二钠

!7J9#L8*"溶于水中#稀释至%&&&;D#放入试剂瓶#存放冰箱$

"*%&!盐酸溶液%&’,;CD&2$

"*%’!&’%? !!&""酚酞指示剂$

"+!仪器

"+%"!分光光度计或比色计$

"+%#!9,;D具塞比色管$

#,!步骤

#,%"!校准

#,%"%"!取(支具塞比色管 !%0’9"#分别加入氰化钾标准使用溶液 !%+’)’+"&’

&’9&’&’,&’%’&&’9’&&’+’&&’*’&& 和 ,’&&;D#各 加 氢 氧 化 钠 !%+’9"

至%&;D$

#,%"%#!向各管中加入%滴酚酞指示剂 !%(’,"#用盐酸 !%(’*"调节溶液红色刚

消失为止$

#,%"%$!加入,;D磷酸盐缓冲溶液#摇匀#迅速加入&’9;D氯胺/溶液 !%+’*"#

立即盖塞子#摇匀$放置+!,;@A#再加入,;D吡啶!巴比妥酸溶液 !%(’9"#加水

稀释至标线#混匀$

(5),(
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#,%"%&!在*&E水浴中!放置9&;@A!取出冷却至室温!在分光光度计上!在

,(&A;波长处!用%&;;比色皿!以试剂空白 "零浓度#作参比!测定吸光度!

并绘制校准曲线$

#,%#!测定

#,%#%"!分别取%&’&&;D馏出液 %$& ")’%#和%&’&&;D空白试验馏出液 %Q&

")’9#于具塞比色管 "%0’9#中!按9&’%’9’9&’%’+和9%’%’*进行操作$

#,%#%#!从校准曲线上查出相应的氰化物含量$

#"!结果的表示

#"%"!计算方法

总氰化物含量#, ";1(2#以氰离子 "=74#计!按式 ")#计算)

#,:
"!J4!M#
"

*"%
"%

")#

式中)!J+++以校准曲线上查出试份 "比色时!所取馏出液 %$&#的氰化物含

量!"1,

!M+++从校准曲线上查出空白试验 "馏出液 %Q&#的氰化物含量!"1,

"+++样品的体积!;D,

"%+++试样 "馏出液 %$&#的体积!;D,

"9+++试份 "比色时!所取馏出液 %$&#的体积!;D$

#"%#!精密度和准确度

*个实验室测定含氰离子&’&9&!&’&9*;1(2加标水样结果和&’%*(!

&’%,+;1(2加标水样结果如下 "%0(9年%&月#)

#"%#%"!重复性

相对标准偏差分别为*’0?和%’,?$

#"%#%#!再现性

*个实验室测定&’&*&;1(2统一已知氰化物样品!相对标准偏差为%’9?$

#"%#%$!准确度

*个实验室测定&’&*&;1(2统一已知氰化物样品!相对误差为&’+?$

*(),*
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附!录!!
!参考件"

!%"!标准中使用计量仪器!如天平"砝码"容量瓶"移液管!滴定管等应校正后

使用#

!%#!标准中使用的水!除特别说明外!均用蒸馏水或去离子水#

!%$!标准中所使用的化学试剂均为分析纯以上试剂#

!%&!标准中!液体试剂配制的水溶液!以试剂的体积加水的体积表示时!例如%

<+盐酸溶液系指%体积盐酸和+体积水混合配制#

!%’!标准中固体试剂配制的水溶液并以? $!%"&表示均为! $;1&固体试剂和

" $;D&水混合配制#

!%(!空白试验系指不加试样!以蒸馏水代替试样!操作步骤同试样测定的试验#

’0),’
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由北京市环境保护科学研究所负责起草!

本标准主要起草人陈繁荣!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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水质!氰化物的测定
第二部分!氰化物的测定

RQ5*(5!(5

氰化物属于剧毒物!在操作氰化物及其溶液时!要特别小心"避免沾污皮肤和

眼睛!吸取溶液一定要用安全移液管或用洗耳球吸溶液!切勿吸入口中！

除氰化物剧毒外!吡啶也具有毒性!应注意安全使用"

氰化物可能以氰氢酸#氰离子和络合氰化物的形式存在于水中!这些氰化物可

作为总氰化物和氰化物加以测定"

本标准适用于饮用水#地面水#生活污水和工业废水"

活性氯等氧化物干扰!使结果偏低!可在蒸馏前加亚硫酸钠溶液排除干扰!见

RQ5*()$(5)’%’5J"

硫化物干扰!可在蒸馏前加碳酸铅或碳酸镉排除干扰!见 RQ5*()$

(5)’%’5H"

亚硝酸离子干扰!可在蒸馏前加适量氨基磺酸排除干扰!见 RQ5*()$

(5)’%’5M"

少量油类对测定无影响!中性油或酸性油大于*&;1%2时干扰测定!可加入水

样体积的9&?量的正已烷!在中性条件下短时间萃取排除干扰"

本标准分四篇&

第一篇!氰化氢的释放和吸收’

第二篇!硝酸银滴定法’

第三篇!异烟酸!吡唑啉酮比色法’

第四篇!吡啶!巴比妥酸比色法"

硝酸银滴定法最低检测浓度为&’9,;1%2!检测上限为%&&;1%2"

异烟酸4吡唑啉酮比色法最低检测浓度为 &’&&*;1%2!检测上限为

(%5,(
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&’9,;1!2"

吡啶4巴比妥酸比色法最低检测浓度为&’&&9;1!2 #用59型分光光度计吸光

度为&’&9&左右$%检测上限为&’*,;1!2 #%&;;比色皿$&&’%,;1!2 #+&;;比

色皿$"

第一篇!氰化氢的释放和吸收

"!定义

在"#*的介质中%硝酸锌存在下%加热蒸馏%能形成氰化氢的氰化物%包括

全部简单氰化物 #碱金属的氰化物和碱土金属的氰化物$和锌氰络合物%不包括铁

氰化物&亚铁氰化物&铜氰络合物&镍氰络合物&钴氰络合物"

#!原理

向水样中加入酒石酸和硝酸锌%在"#*的条件下%加热蒸馏%简单氰化物和

部分络合氰化物 #如锌氰络合物$以氰化氢形式被蒸馏出%并用氢氧化钠吸收"

$!试剂

$%"!%,? #!!"$酒石酸溶液"

称取%,&1酒石酸 #=*#)8)%[JI[JI@HJH@B$溶于%&&&;D水中"

$%#!&’&,? #!!"$甲基橙指示剂"

$%$!%&? #!!"$硝酸锌 ’.A#78+$9()#98)溶液"

$%&!乙酸铅试纸"

称取,1乙酸铅 ’LM#=9#+89$9’+#98)溶于水中%并稀释至%&&;D"将滤纸

条浸入上述溶液中%%S后%取出晾干%盛于广口瓶中%密塞保存"

$%’!碘化钾!淀粉试纸"

称取%’,1可溶性淀粉%用少量水搅成糊状%加入9&&;2沸水%混匀%放冷%

加&’,1碘化钾和&’,1碳酸钠%用水稀释至9,&;D%将滤纸条浸渍后%取出晾干%

盛于棕色瓶中%密塞保存"

$%(!%<,硫酸溶液"

(95,(
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*%)!%’9)? !!""#亚硫酸钠 !7J9P8+#溶液$

$%*!氨基磺酸 !7#9P898#%WKDXJ;@HJH@B#$

$%+!*? !!""#氢氧化钠 !7J8##溶液$

*%",!%? !!""#氢氧化钠 !7J8##溶液$

&!仪器

&%"!,&&;D全玻璃蒸馏器$

&%#!)&&Y或(&&Y可调电炉$

&%$!%&&;D量筒或容量瓶$

&%&!仪器装置如图所示$

’!采样和样品

’%"!采集水样时%必须立即加氢氧化钠固定%一般每升水样加&’,1固体氢氧化

钠%当水样酸度高时%应多加固体氢氧化钠%使样品的"#%%9%并将样品存于聚

乙烯塑料瓶或硬质玻璃瓶中$

’%#!当水样中含有大量硫化物时%应先加碳酸镉 !=B=8+#&碳酸铅 !LM=8+#固

体粉末%除去硫化物后%再加氢氧化钠固定$否则%在碱性条件下%氰离子和硫离

于作用形成硫氰酸离子而干扰测定$

注!检验硫化物方法"可取%滴水样或样品"放在乙酸铅试纸 #+’*$上"若变黑色 #硫化

铅$"说明有硫化物存在%

’%$!如果不能及时测定样品%采样后应在9*S内要分析样品%必须将样品存放在

冷暗的冰箱内$

(!步骤

(%"!氰化氢释放和吸收

(%"%"!量取9&&;D样品%移入,&&;D蒸馏瓶 !9#中 !若氰化物含量高%可少取

样品%加水稀释至9&&;D#%加数粒玻璃珠$

(%"%#!*往接收瓶 !*#内加入%&;D氢氧化钠 !+’%&#%作为吸收液$

当样品中存在亚硫酸钠和碳酸钠时%可用*?氢氧化钠溶液 !+’0#作为吸

’+5,’
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氰化物蒸馏装置图

%!可调电炉"9!蒸馏瓶"+!冷凝水出口水"

*!接收瓶",!馏出液导管

收液#

(%"%$!馏出液导管 $,%上端接冷凝管的出口&下端插入接收瓶 $*%的吸收液中&

检查连接部位&使其严密#

(%"%&!将%&;D硝酸锌溶液 $+’+%加入蒸馏瓶 $9%内&加入5!(滴甲基橙指示

剂 $+’9%&迅速加入,;D酒石酸溶液 $+’%%&立即盖好瓶塞&使瓶内溶液保持红

色&打开冷凝水&馏出液以9!*;D’;@A速度进行加热蒸馏#

(%"%’!接收瓶 $*%内溶液近%&&;D时停止蒸馏&用少量水洗涤馏出液导管 $,%&

取出接收瓶 $*%&用水稀释至标线&此碱性馏出液 (=)待测定氰化物用#

(%#!空白试验

**5,*
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按步骤)’%’%至)’%’,操作!用实验用水代替样品!进行空白试验!得到空白

试验馏出液 "-#待测定氰化物用$

第二篇!硝酸银滴定法

)!原理

经蒸馏得到的碱性馏出液 "=#!用硝酸银标准溶液 %(’*&滴定!氰离子与硝

酸银作用形成可溶性的银氰络合离子 ’$1%=7&9(4!过量的银离子与试银灵指示

剂 %(’%&反应!溶液由黄色变为橙红色!进行比色测定$

*!试剂

*%"!试银灵指示剂$

称取&’&91试银灵 %对二甲氨基亚苄基罗丹宁!"JIJB@;Z[STDJ;@ACMZA\JDISC!

BJA@AZ&溶于%&&;D丙酮中$贮存在棕色瓶中并于暗处可稳定一个月$

*%#!铬酸钾 %F9=I8*&指示剂$

称取%&1铬酸钾溶于少量水中!滴加硝酸银溶液 %(’*&至产生橙红色沉淀为

止!放置过夜后!过滤!用水稀释至%&&;D$

*%$!氯化钠 %7J=D&标准溶液)&’&%;CD*2$

将氯化钠置瓷坩埚内!经,&&!)&&E灼烧至爆烈声后!在干燥器内冷却!称

取&’,(**1于烧杯内!用水溶解!移入%&&&;D容量瓶!并稀释至标线!混合摇匀$

*%&!硝酸银标准溶液)&’&%;CD*2$

*%&%"!称取%’)001硝酸银溶于水中!稀释至%&&&;D!贮于棕色试剂瓶中!摇匀!

待标定后使用$

*%&%#!硝酸银溶液的标定)

J’吸取&’&%;CD*2氯化钠标准溶液 %(’+&%&’&&;D!于%,&;D具柄瓷皿或锥

形瓶 %0’9&中!加,&;D水!同时另取一具柄瓷皿或锥形瓶 %0’9&!加入)&;D水

作空白试验$

M’向溶液中加入+!,滴铬酸钾指示剂 %(’9&!在不断搅拌下!从滴定管加入

待标定的硝酸银溶液 %(’*’%&直至溶液由黄色变成浅砖红色为止$记下读数

+,5,+
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!""#同样滴定空白溶液$读数 !"&"#

硝酸银浓度#% !;CD%2"按式 !%"计算&

#%:#N%&’&&"4"&
!%"

式中&#’’’氯化钠标准溶液浓度$;CD%2(

"’’’滴定氯化钠标准溶液时硝酸银溶液用量$;D(

"&’’’滴定空白溶液时硝酸银溶液用量$;D#

*%’!硝酸银标准溶液&&’&&%;CD%2#

*%(!9? !!%""氢氧化钠 !7J8#"溶液#

+!仪器

+%"!%&;D棕色酸式滴定管#

+%#!%,&;D具柄瓷皿或9,&;D锥形瓶#

",!步骤

",%"!测定

",%"%"!取%&&;D馏出液 )=*!如试样中氰化物含量高时$可少取试样$用水稀

释至%&&;D"于具柄瓷皿或锥形瓶 !0’%"中#

",%"%#!加入&’9;D试银灵指示剂 !(’%"$摇匀$用硝酸银标准溶液 !(’*"滴定

至溶液由黄色变为橙红色为止#记下读数"J#

",%#!空白试验

另取%&&;D空白试验馏出液 )-*于锥形瓶 !0’9"中$按%&’%’9进行滴定$

记下读数"&#
注!若样品氰化物浓度小于%;1"2#可用&’&&%;CD"2硝酸银标准溶液 $(’,%滴定&

""!结果的表示

""%"!计算方法

氰化物含量#9 !;1%2"以氰离子 !=74"计$按式 !9"计算&

#9:
#!"J4"&"N,9’&*"%"9N%&&&

"
!9"

+)5,+
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式中!#"""硝酸银标准溶液浓度#;CD$2%

"J"""测定试样时硝酸银标准溶液用量#;D%

"&"""空白试验硝酸银标准溶液用量#;D%

""""样品体积#;D%

"%"""试样 &馏出液 ’=()的体积#;D%

"9"""试份 &测定时#所取馏出液 ’=()的体积#;D%

,9’&*"""相当于%2的%;CD$2硝酸银标准溶液的氰离子 &9=74)质量#1*

第三篇!异烟酸!吡唑啉酮比色法

"#!原理

在中性条件下#样品中的氰化物与氯胺/反应生成氯化氰#再与异烟酸作用#

经水解后生成戊烯二醛#最后与吡唑啉酮缩合生成蓝色染料#此染料与氰化物的含

量成正比#进行比色测定*

"$!试剂

"$%"!9? &!$")氢氧化钠 &7J8#)溶液*

"$%#!&#%? &!$")氢氧化钠 &7J8#)溶液*

"$%$!磷酸盐缓冲溶液 &"#:5)*

称取 +*’&1 无水磷酸二氢钾 &F#9L8*)和 +,’,1 无水磷酸氢二钠

&7J9#L8*)于烧杯内#加水溶解后#稀释至%&&&;D#摇匀#存于冰箱*

"$%&!%? &!$")氯胺/溶液*

临用前#称取%’&1氯胺/ &=5#5=D77J89P++#98#HSDCIJ;@AZ!/)溶于

水#并稀释至%&&;D#摇匀#贮存于棕色瓶中*

"$%’!异烟酸!吡唑啉酮溶液*

"$%’%"!异烟酸溶液*

称取%’,1异烟酸 &=)#,789#@WC!A@HC[@A@HJH@B)溶于9*;D9?氢氧化钠溶液

&%+’%)中#加水稀释至%&&;D*

"$%’%#!吡唑啉酮溶液*

+55,+

9&’氰化物检测方法标准
#####################################



称取&’9,1吡唑啉酮 !+!甲基!%!苯基!,!吡唑啉酮"=%&#%&879"+!;Z[ST!%!

"SZAT!,!"TIJ\CDCAZ#溶于9&;D7"7!二甲基甲酰胺 $#=87 !=#+#9"7"7!

B@;Z[STDXCI;J;@BZ%中&

临用前"将吡唑啉酮溶液 !%+’,’9#和异烟酸溶液 !%+’,’%#按%<,混合&

"$%(!氰化钾 !F=7#标准溶液&

"$%(%"!氰化钾贮备溶液的配制和标定’

称取&’9,1氰化钾 !F=7"注意剧毒！#溶于氢氧化钠 !%+’9#中"并稀释至

%&&;D"摇匀"避光贮存于棕色瓶中&

吸取%&’&&;D氰化钾贮备溶液于锥形瓶 !0’9#中"加入,&;D水和%;D9?氢

氧化钠溶液 !%+’%#"加入&’9;D试银灵指示剂 !(’%#"用硝酸银标准溶液 !(’*#

滴定"溶液由黄色刚变为橙红色为止"记录硝酸银标准溶液用量 !"%#&同时另取

%&’&&;D实验用水代替氰化钾贮备液作空白试验"记录硝酸银标准溶液用量 !"&#&

氰化物含量#+ !;1(;2#以氰离子 !=74#计"按式 !+#计算’

%+:#
!"%4"&#N,9’&*

%&’&&
!+#

式中’#)))硝酸银标准溶液浓度";CD(2*

"%)))滴定氰化钾贮备溶液时硝酸银标准溶液用量";D*

"&)))空白试验硝酸银标准溶液用量";D*

,9’&*)))相当于%2的%;CD(2硝酸银标准溶液的氰离子 !9=74#的质量"1*

%&’&&)))氰化钾贮备液体积";D&

"$%(%#!氰化钾标准中间溶液 !%’&&;D含%&’&&"1氰离子#&

先按式 !*#计算出配制,&&;D!%’&&;D含%&’&"1的氰离子#氰化钾标准中

间溶液时"所需氰化钾贮备溶液 !%+’)’%#的体积 !"";D#’

":%&’&&N,&&$N%&&&
!*#

式中’$N%&&&)))%;D氰化钾贮备溶液中氰化物含量""1*

%&’&&)))%;D氰化钾标准中间溶液含%&’&&"1氰离子*

,&&)))氰化钾标准中间溶液体积";D&

准确吸取" !;D#氰化钾贮备溶液 !%+’)’%#于,&&;D棕色容量瓶中"用氢

氧化钠溶液 !%+’9#稀释至标线"摇匀&
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"$%(%$!氰化钾标准使用溶液 !%’&&;D含%’&&"1氰离子"#

临用前吸取%&’&&;D氰化钾标准中间溶液 !%+’)’9"于%&&;D棕色容量瓶中$

用氢氧化钠溶液 !%+’9"稀释至标线$摇匀#

"&!仪器

"&%"!分光光度计或比色计#

"&%#!9,;D具塞比色管#

"’!步骤

"’%"!校准

"’%"%"!取(支具塞比色管 !%*’9"$分别加入氰化钾标准使用溶液 !%+’)’+"&%

&’9&%&’,&%%’&&%9’&&%+’&&$*’&&和,’&&;D$各加氢氧化钠溶液 !%+’9"

至%&;D#

"’%"%#!向各管中加入,;D磷酸盐缓冲溶液 !%+’+"$混匀$迅速加入&’9;D氯胺

/溶液 !%+’*"$立即盖塞子$混匀$放置+!,;@A#

"’%"%$!向管中加入,;D异烟酸!吡唑啉酮溶液 !%+’,"$混匀$加水稀释至标线$

摇匀$在9,!+,E的水浴中放置*&;@A#

"’%"%&!用分光光度计$在)+(A;波长下$用%&;;比色皿$以试剂空白 !零浓

度"作参比$测定吸光度$并绘制校准曲线#

"’%#!测定

"’%#%"!分别吸取%&’&&;D馏出液 &=’ !)’%"和%&’&&;D空白试验馏出液 &-’

!)’9"于具塞比色管 !%*’9"中$按%,’%’9%%,’%’+和%,’%’*进行操作#

"’%#%#!从校准曲线上查出相应的氰化物含量#

"(!结果的表示

"(%"!计算方法

氰化物含量#* !;1(2"以氰离子 !=74"计$按式 !,"计算)

#*:
!!J4!M"
"

*"%
"9

!,"

式中)!J+++从校准曲线上查出试份的氰化物含量$"1,

*05,*
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!M!!!从校准曲线上查出空白试验 "馏出液 #-$%的氰化物含量&"1’

"!!!样品的体积&;D’

"%!!!试样 "馏出液 #=$%的体积&;D’

"9!!!试份 "比色时&所取馏出液 #=$%的体积&;D(

"(%#!精密度和准确度

)个实验室测定氰化物含量&’&99!&’&+9;1)2的加标水样的结果如下 "%0(9
年%&月%*

"(%#%"!重复性

相对标准偏差分别为5’*?和%’(?(

"(%#%#!准确度

回收率为09!05?(

第四篇!吡啶!巴比妥酸比色法

")!原理

在中性条件下&氰离子和氯胺/的活性氯反应生成氯化氰&氯化氰与吡啶反

应生成戊烯二醛 "1DK[JHCAB@JDBZSTBZ%&戊烯二醛与两个巴比妥酸分子缩合生成红

紫色染料&进行比色测定(

"*!试剂

"*%"!%<+盐酸 "#=D%(

"*%#!吡啶!巴比妥酸溶液(

临用前&称取&’%(1巴比妥酸 "=*#*798+&MJIM@[KI@HJH@B%&加入+;D吡啶

"=,#,7&"TI@B@AZ%及%&;D盐酸 "%(’%%&待溶解后&加水至%&&;D&摇匀&贮存

在棕色瓶中(本溶液若有不溶物可过滤&存于暗处可稳定一天&存放于冰箱中可稳

定一周(

"*%$!磷酸盐缓冲溶液 ""#5%(

称取 9’501 无水磷酸二氢钾 "F#9L8*%和 *’%*1 无水磷酸氢二钠

"7J9#L8*%&溶于水中&稀释至%&&&;D(

+&(,+
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"*%&!&’,;CD!2盐酸溶液"

"*%’!&’%? #!!"$酚酞指示剂"

"+!仪器

"+%"!分光光度计或比色计"

"+%#!9,;D具塞比色管"

#,!步骤

#,%"!校准

#,%"%"!取(支具塞比色管 #%0’9$%分别加入氰化钾标准使用溶液 #%+’)’+$&&

&’9&&&’,&&%’&&&9’&&%+’&&&*’&&;,’&&;D%各加氢氧化钠溶液 #%+’9$

至%&;D"

#,%"%#!向各管中加入%滴酚酞指示剂 #%(’,$%用盐酸 #%(’*$调节溶液红色刚

消失为止"

#,%"%$!加入,;D磷酸盐缓冲溶液%摇匀%迅速加入&’9;@氯胺/溶液 #%+’*$%

立即盖塞子%混匀%放置+!,;@A%再加入,;D吡啶!巴比妥酸溶液 #%(’9$%加水

稀释至标线%混匀"

#,%"%&!在*&E水浴中%放置9&;@A%取出冷至室温%在分光光度计上%在

,(&A;波长下%用%&;;比色皿%以试剂空白 #零浓度$作参比%测定吸光度%

并绘制校准曲线"

#,%#!测定

#,%#%"!分别取%&’&&;D馏出液 ’=(#)’%$和%&’&&;D空白试验出液 ’-(#)’9$

于具塞比色管 #%0’9$中%按9&’%’9&9&’%’+和9&’%’*进行操作"

#,%#%#!从校准曲线上查出相应的氰化物含量"

#"!结果的表示

#"%"!计算方法

氰化物含量#, #;1!2$以氰离子 #=74$计%按式 #)$计算)

#,:
#!J4!M$
"

*"%
"9

#)$

*%(,*

9&’氰化物检测方法标准
#####################################



式中!!J"""从校准曲线上查出试份的氰化物含量#"1$

!M"""从校准曲线上查出空白试验 %馏出液 &-’(的氰化物含量#"1$

""""样品的体积#;D$

"%"""试样 %馏出液 &=’(的体积#;D$

"9"""试份 %比色时#所取馏出液 &=’(的体积#;D)

#"%#!精密度和准确度

*个实验室测定含氰离子&’&9&!&’&9*;1*2加标水样结果和&’%*(!

&’%,+;1*2加标水样结果如下 %%0(9年%&月(!

#"%#%"!重复性

相对标准偏差分别为*’0?和%’,?)

#"%#%#!再现性

*个实验室测定&’&*&;1*2统一已知氰化物样品#相对标准偏差为%’9?)

#"%#%$!准确度

*个实验室测定&’&*&;1*2统一已知氰化物样品#相对误差为&’+?)

+9(,+
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附!录!!
!参考件"

!%"!标准中使用计量仪器!如天平"砝码"容量瓶"移液管"滴定管等应校正后

使用#

!%#!标准中使用的水!除特别说明外!均用蒸馏水或去离子水#

!%*!标准中所使用的化学试剂均为分析纯以上试剂#

!%&!标准中!液体试剂配制的水溶液!以试剂的体积加水的体积表示时!例如%

<+盐酸溶液系指%体积盐酸和+体积水混合配制#

!%’!标准中固体试剂配制的水溶液并以? $!%"&表示均为! $;1&固体试剂和

" $;D&水混合配制#

!%(!空白试验系指不加试样!以蒸馏水代替试样!操作步骤同试样测定的试验#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由北京市环境保护科学研究所负责起草#

本标准主要起草人陈繁荣#

本标准由中国环境监测总站负责解释#

’+(,’
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地下水质检验方法

吡啶!吡唑啉酮比色法测定氰化物

-.!/&&)*’,9"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了吡啶!吡唑啉酮比色法测定氰化物的方法!

本标准适用于地下水中氰化物的测定!最低检测量为&’%"1"测定范围为&’*

!%)"1#2!

#!定义

$氰化物%是指在本分析方法条件下"能将其氰基作为氰离子而测定的含氰化

合物!当在酸性环境中与乙酸锌存在下蒸馏时"分析结果包括了简单氰化物和部分

络合氰化物中的氰!

$!方法提要

在中性或弱酸性介质中"氰离子和氯胺/反应"转变成氯化氰"再与吡啶作

用"水解后生成戊烯二醛"然后与吡唑啉酮生成蓝色聚亚甲基染料"其颜色强度与

一定含量范围的氰离子浓度成正比!

&!仪器

&%"!全玻璃磨口蒸馏瓶 &9,&;2或,&&;2’!

&%#!分光光度计!

’!试剂

’%"!氢氧化钠溶液 &%&1#2’!

(*(,(
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’%#!乙酸锌溶液 !%&&1"2#$

’%$!甲基橙指示剂 !&’,1"2#$

’%&!酒石酸$

’%’!酚酞乙醇溶液 !%&1"2#$

’%(!乙酸溶液 !+)?#$

’%)!磷酸盐缓冲溶液 !"#)’(#%取磷酸二氢钾 !F#9L8*#+*’&1和磷酸氢二钠

!7J9#L8*#+,’,1共溶于蒸馏水中&稀释至%&&&;2$用酸或碱溶液调节溶液"#
为+’($

’%*!氯胺/溶液 !%?#用时现配$

’%+!吡啶!吡唑啉酮溶液%称取%!苯基!+!甲基!,!吡唑啉酮 !=%&#%&879#&’,1溶

于%&&;2无水乙醇中&加吡啶&’,;2混匀$此溶液在室温下可保存5天$

’%",!氰离子标准贮备溶液

’%",%"!配制%取氰化钾 !F=7&剧毒！小心操作#9’,%1溶于适量氢氧化钠溶液

’#!7J8##:&’%;CD"2(中&并以此氢氧化钠溶液定容至%&&&;2$此溶液

%;2约含%;1氰离子$

’%",%#!标定%取上述标准贮备溶液 !,’%&’%#,&’&;2于9,&;2三角瓶中&加

试银灵指示剂 !试银灵&’&91溶于%&&;2丙酮中#%&滴&用硝酸银标准溶液 ’#
!$178+#:&’&9;CD"2(滴定至黄色变为橙红色$

’%",%$!按下式计算氰离子溶液的浓度%

=74 !;1";2#:!N",&
式中%!)))与%’&&;2硝酸银标准溶液 ’#!$178+#:%’&&&;CD"2(相当的以

毫克表示的氰离子的质量$

")))滴定消耗硝酸银标准溶液的体积&;2$

’%""!氰离子标准溶液临使用时&取氰离子标准贮备溶液 !,’%&#逐级用氢氧化钠

溶液 ’#!7J8##:&’&%;CD"2(稀释为%;2含%’&"1氰离子$

(!分析步骤

(%"!水样的预蒸馏

(%"%"!取水样9,&;2于,&&;2全玻璃蒸馏瓶中&放数粒玻璃珠&接好冷却系统

*,(,*
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!整个系统不能漏气"#冷凝管下端$接一个盛有,;2氢氧化钠溶液 !,’%"的

,&;2量筒$冷凝管下口要插入氢氧化钠溶液液面下#向蒸馏瓶中加入乙酸锌溶液

!,’9"%&;2和甲基橙指示剂 !,’+"+!,滴$摇匀#快速加入酒石酸 !,’*"91$

此时溶液应呈红色 !若为黄色$应补加酒石酸直至溶液呈红色"$立即盖好瓶塞$

打开冷却水并加热蒸馏#

(%"%#!蒸馏时应控制好加热温度$以吸收液面不冒气泡为宜#当接受量筒内溶液

总体积到约,&;2时$停止蒸馏$用蒸馏水定容至,&;2$供测定#

(%#!样品分析

取蒸馏液 !)’%’9"%&’&;2于9,;2比色管中$加酚酞指示剂 !,’,"%滴$

用乙酸溶液 !,’)"中和至无色#加磷酸盐缓冲溶液 !,’5"9;2和氯胺/溶液

!,’(")滴$摇匀#放置%;@A#加吡啶!吡唑啉酮溶液 !,’0"0;2$用蒸馏水定容

至9,;2#放置+&;@A后$于波长)%&!)%,A;处$用+H;比色杯$以试剂空白作

参比$测量其吸光度#

(%$!空白试验

取9,&;2蒸馏水代替试样$按)’%和)’9步骤进行#

(%&!标准曲线的绘制

准确吸取氰离子标准 !,’%%"&%&’&,%&’%&&&9’&&"1于一系列9,;2比色管

中$加蒸馏水至%&;2以下步骤同)’9#以氰离子浓度对吸光度$绘制标准曲线#

)!分析结果的计算

按下式计算氰离子的质量浓度’

=74 !;1(2":!N"%
("9

"
式中’!)))从标准曲线上查得的氰离子量$"1*

")))蒸馏时取水样体积*;2*

"%)))馏出液的总体积$;2*

"9)))测定所用馏出液的体积$;2#

*!精密度和准确度

同一实验室测定氰离子含量为0’,5"1(2的水样5次$批内相对标准偏差为

)’*?$,个测定水样$各加&’,"1氰离子$回收率为0+?!%&*?#

+)(,+

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!铁!钴!镍的氰络合物较为稳定"毒性较小#为了测定水中的表观氰化物

$不包括稳定络合氰化物%"试样蒸馏时加入乙酸锌"一方面是为了消除硫化物的干

扰 $生成硫化锌沉淀不被蒸出%"同时也抑制了上述各稳定络合氰化物的分解#

!#!馏出液的体积与各种氰化物被蒸馏的关系&按本实验条件"若馏出液体积达

到所取水样体积的五分之一时"简单氰化物可全部蒸出"锌的氰化络合物可蒸出

0)?"其他较稳定的金属氰络合物低于%?#

!$!本法的显色剂配制"不用双吡唑酮"而是直接称取单吡唑酮溶于乙醇中"并

大大降低了吡啶的用量"基本上消除了吡啶的嗅味#加入显色剂经+&;@A发色完

全",&;@A内稳定性良好#

!&!氰化氢易挥发且不稳定"测定氰化物的水样必须在现场采样时加碱固定 $"#

%%9%"并应及时测定"污染严重的地下水"应在当天测定#

!’!=K9<!#19<!]Z+<及P94!>4!P=74等离子对氰化物的测定有不同程度的

干扰"经过预蒸馏"大部分干扰可以消除"但仍不能消除硫氰化合物的干扰#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草#

本标准主要起草人王晋强#

’5(,’

9&’氰化物检测方法标准
#####################################



9%’氟化物检测方法标准

水质!氟化物的测定
茜素磺酸锆目视比色法

RQ5*(9!(5

"!适用范围

本标准规定茜索磺酸锆目视比色法测定饮用水!地面水!地下水及废水中的氟

化物"

取,&;D试样#直接测定时#本方法最低捡出浓度为含氟&’&,;1$2#检测上

限为9’,;1$2 %高含量样品可经稀释后分析&"

当样品中干扰离子超过下列浓度 %以;1$2计&时#需要预先蒸馏’总碱度

%=J=8+&*&&!氯化物,&&!硫酸盐9&&!铝&’%!磷酸盐%’&!铁9’&!浊度9,
度!色度9,度"

#!原理

在酸性溶液中#茜素磺酸钠和锆盐生成红色络合物#当样品中有氟离子存在

时#能夺取络合物中锆离子#生成无色的氟化锆离子#释放出黄色的茜素磺酸钠#

根据溶液由红色褪至黄色的色度不同#与标准比色定量"

(((,(
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$!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水

或同等纯度的水"

$%"!高氯酸 ##=D8*$%5&!59?"

$%#!盐酸 ##=D$%#9&:%’%01&;D"

$%$!硫酸 ##9P8*$%#:%’(*1&;D"

$%&!亚砷酸钠 #7J$W89$%,1&;D"

称取&’,(亚砷酸钠!溶解于少量水中!稀释至%&&;D"

注!亚砷酸钠剧毒"防止进入口中#

$%’!氟化物标准溶液!含氟%&&’&"1&;D%取氟化钠于%&,E烘9S!于干燥器中冷

却后!精确称取&’99%&1!用水溶解!转入%&&&;D容量瓶中!并用水稀释至刻度"

$%(!氟化物标准溶液!含氟%&’&&"1&;D%取%&’&&;D氟化物标准溶液 #+’,$!于

%&&;D容量瓶中!用水稀释至刻度"

$%)!茜素磺酸锆酸性溶液

$%)%"!茜素磺酸锆溶液%称取&’+1氯氧化锆 #.I8=D9’(#98$于%&&;D烧杯

中!用,&;D水溶解后移入%&&&;D容量瓶中"另称取&’&51茜素磺酸钠 #=%*

#585P7J’#98$溶于,&;D水中!在不断摇动下!缓慢注入氯氧化锆溶液中"充

分摇动后!放置澄清"

$%)%#!混合酸溶液%量取%&%;D盐酸 #+’9$用水稀释到*&&;D!另量取++’+;D
硫酸 #+’+$!在不断搅拌下!缓慢加入到*&&;D水中!冷却后将两酸合并"

$%)%$!将混合酸 #+’5’9$倾入盛有茜素磺酸锆溶液 #+’5’%$的容量瓶中!用水

稀释到刻度!摇匀!此溶液在%S后由红变黄即可使用"

此溶液避光保存!可稳定)个月"

&!仪器

一般实验室用仪器及%

&%"!,&;D具塞比色管"

&%#!蒸馏装置!见下图"

’0(,’
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氟化物蒸馏装置

%!接收瓶 "9&&;D容量瓶#$9!冷凝管 "蛇形或球形#$

+!蒸馏瓶 "9,&;D直口三口烧瓶#$*!9&&&;D平底烧瓶 "制水蒸汽用#$

,!可调电炉$)!温度计$5!安全管$(!三通管 "排气用#

’!采样和样品

采集和贮存样品均使用聚乙烯瓶%

’%"!试样的制备

除非证明试样的预处理是不必要的&可直接制备试份 ",’9#进行比色&否则

应按下述步骤进行蒸馏预处理’

取,&’&;D水样于蒸馏瓶 "+#中&加%&;D高氯酸 "+’%#&摇匀&按图连接好

装置&加热&待蒸馏瓶内溶液温度升到约%+&E时&开始通入蒸汽&并维持温度在

%+&!%*&E&蒸馏速度为,!);D(;@A%待接收瓶 "%#中馏出液 "&#体积约

9&&;D时停止蒸馏&并用水稀释至9&&;D&留测定用%

’%#!试份

)&0,)
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取,&;D试样或馏出液 !&"置于比色管 !*’%"中#氟含量高于9’,;1$2时#

可量取少量试样或馏出液 !&"#用水稀释到,&;D%

(!步骤

(%"!空白试验

用,&;D水代替试份#所用试剂及其用量与在测定 !)’9"中所用的相同#并

采用相同的步骤

(%#!测定

如果试样中含有余氯#按每毫克余氯加入%滴 !&’&,;D"亚砷酸钠溶液

!+’*"#混匀#将余氯除去%加9’,;D茜素磺酸锆酸性溶液 !+’5’+"于试份

!,’9"中混匀#放置%S#与标准系列 !)’+"进行比色%

注!应调节温度"使试份与标准比色系列之间的温差不超过9E#

(%$!校准

在一系列比色管 !*’%"中分别加入不同体积的氟化物标准溶液 !+’)"#并用

水稀释至,&;D#以下步骤按 !)’9"进行%选择的标准溶液中#至少有两个低于和

两个高于试份中氟化物的浓度#通常以,&"1$2或%&&"1$2的氟为间隔是合适的%

)!结果的表示

样品中氟化物的浓度#% !;1$2"!以]计"按下式计算&

#%:#"9N
9&&
"%

式中&#’’’由标准系列给出试份含氟量#"1(

"9’’’试份的体积#;D(

"%’’’试样体积#;D%

*!精密度与准确度

*%"!重复性

对自来水作(次测定#得相对标准偏差为%’,?(

对湖水作)次测定#得相对标准偏差为+’&?%

*%#!再现性和准确度

)%0,)
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9&个实验室测定下列水样的结果!

含氟量为(+&"1"2的无干扰物质的统一水样!室间相对标准偏差为*’0?#相

对误差为+’)?$

含氟量为,5&"1"2的含有干扰物质的统一水样!室间相对标准偏差为%%’%?#

相对误差为&$

%90,%
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附!录!!
!补充件"

!%"!共存离子影响

样品中有硫酸盐!磷酸盐!铁!锰的存在"能使测定结果偏高"铝可与氟离子

形成稳定的络合物 ##$2])$(4$"使测定结果偏低%

!%#!茜素磺酸钠 #%"9!二羟基蒽醌!+!磺酸钠"结构式如下$是易溶于水的橙色

粉束"水溶液呈浅褐色""#+’5时呈黄色""#,’9时呈紫色"试剂配制后与锆盐

最好分别保存"使用时再按比例混合"以保持试剂的灵敏度%

!%$!茜素磺酸锆与氟离子在作用过程中颜色的形成"受各种因素的影响"因此在

分析时"要控制样品%空白和标准系列加入试剂的量!反应温度!放置时间等条件

必须一致%

!%&!如果水样中有机物含量高时"为避免与高氯酸发生爆炸"用硫酸代替高氯酸

#酸与水样的体积比为%3%$进行蒸馏"控制温度在%*,G,E%

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出%

本标准由中国环境监测总站负责起草%

本标准主要起草人芮葵生!滕恩江%

本标准由中国环境监测总站负责解释%

&+0,&
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水质!氟化物的测定
氟试剂分光光度法

RQ5*(+一(5

"!适用范围

"%"!本标准适用于地面水!地下水和工业废水中氟化物 "以]4计#含量的测定$

"%#!测定范围

试份体积为9,;D%使用光程为+&;;比色皿%本方法的最低检出浓度为含氟

化物&’&,;1&2%测定上限浓度为%’(&;1&2$

"%$!干扰

在含,1氟化物的9,;D显色液中%存在下述离子超过下列含量 "单位’;1#

时%对测定有干扰%应先进行预蒸馏 "见附录 $’9#(=D4+&’P894* ,’&%

784++’&’Q*8945 9’&’O19<9’&’7#<* %’&’=J9<&’,$

#!原理

氟离子在"#*’%的乙酸盐缓冲介质中%与氟试剂及硝酸镧反应生成蓝色三元

络合物%颜色的强度与氟离子浓度成正比$在)9&A;波长处定量测定氟化物

"]4#$

$!试剂

$%"!丙酮 "=9#)=8#$

$%#!硫酸 "#9P8*%#9&:%’(*1&;D#$

取+&&;D硫酸放入,&&;D烧杯中%置电热板上微沸%S%冷却后放入瓶中备用$

$%$!氟化物标准贮备液(称取已于%&,E烘干9S的优级纯氟化钠 "7J]#

)*0,)
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&’99%&1!溶于去离子水中!移入%&&&;D量瓶中!稀释至标线!贮于聚乙烯瓶中

备用!此溶液每毫升含氟%&&"1"

$%&!氟化物标准溶液#吸取氟化钠标准贮备液 $+’+%9&;D!移入%&&&;D量瓶!

用去离子水稀释至标线!贮于聚乙烯瓶中!此溶液每毫升含氟9’&&"1"

$%’!&’&&%;CD&2氟试剂溶液

称取 &’%0+1氟试剂 ’+!甲基胺!茜素!二乙酸!$2=!=%*#58*(=#97
$=#9=88#%9)加,;D去离子水湿润!滴加%;CD&2氢氧化钠溶液使其溶解!再
加&’%9,1乙酸钠 $=#+=887J(+#98%!用%;CD&2盐酸溶液调节"#至,’&!

用去离子水稀释至,&&;D!贮于棕色瓶中"

$%(!&’&&%;CD&2硝酸镧溶液

称取&’**+1硝酸镧 ’2J$78+%+()#98)用少量%;CD&2盐酸溶液溶解!以

%;CD&2乙酸钠溶液调节"#为*’%!用去离子水稀释至%&&&;D"

$%)!"#*’%缓冲溶液

称取+,1无水乙酸钠 $=#+=887J%溶于(&&;D去离子水中!加5,;D冰乙酸
$=#+=88#%!用去离子水稀释至%&&&;D!以酸度计调节"#为*’%"

$%*!混合显色剂

取氟试剂溶液 $+’,%*缓冲溶液 $+’5%*丙酮 $+’%%及硝酸镧溶液 $+’)%!

按体积比+3%3+3+混合即得"临用时配制"

$%+!盐酸溶液#%;CD&2"

取(’*;D盐酸溶于%&&;D去离子水中"

$%",!氢氧化钠溶液#%;CD&2"

称取*(分析纯氢氧化钠溶于%&&;D去离子水中"

&!仪器

一般实验室仪器和#

&%"!分光光度计#光程+&;;的比色皿"

&%#!"#计"

&%$!9,;D容量瓶"

’!采样与样品

测定氟化物的水样!应用聚乙烯瓶收集和贮存"

(,0,(
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’%"!试份的制备

除非证明试份的预处理是不必要的!可直接制备试份进行比色!否则应按附录

$’9进行预蒸馏处理"

(!步骤

(%"!校准曲线

于六个9,;D容量瓶中!分别加入氟化物标准溶液 #+’*$&%%’&&%9’&&%

*’&&%)’&&%(’&&;D加入去离子水至%&;D!准确加入%&’&;D混合显色剂 #+’($!

用去离子水稀释至刻度!摇匀"放置+&;@A!用+&;;比色皿于)9&A;波长处!

以纯水为参比!测定吸光度"扣除试剂空白 #零浓度$吸光度!以氟化物含量对吸

光度作图!即得校准曲线"

(%#!测定

准确吸取%!%&;D试份 #视水中氟化物含量而定$置于9,;D容量瓶中!准确

加入%&;D混合显色剂 #+’($!用去离子水稀释至刻度!摇匀"以下按)’%进行"

由吸光度值在校准曲线上查得氟化物 #]4$含量"

)!结果的表示

试份中氟化物 #以]4计$含量##;1&2$按下式计算’

#:’"
式中’’(((校准曲线查得的试份含氟量!"1’

"(((分析时取试份体积!;D"

*!精密度和准确度

+个实验室分析含氟化物&’,;1&2的统一分发标准溶液!验室内相对标准偏

差为%’9?!实验室间相对标准偏差为%’9?!相对误差为4&’(?"

))0,)

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



附!录!!
使用方法的补充说明

!补充件"

!%"!对于酸碱性较强的水样!在测定前应用%;CD"2氢氧化钠溶液或%;CD"2盐

酸溶液调至中性后再进行测定#

!%#!预蒸馏

!%#%"!蒸馏装置见下图$

%%%&&&;D三口烧瓶&9%,&&;D三口烧瓶&+%安全管&

*%9,&E温度计&,%冷凝管$)%接收瓶&

5%万能电炉&(%水蒸汽导管&0%螺栓水止

!%#%#!取9&;D试份置于9,&;D三口烧瓶 ’$’9’%(中!在不断摇动下徐徐加入

9&;D硫酸 ’$’+’9(混匀#按图 ’$’9’%(连接好装置!升温!至温度达%*,E时

导入水蒸汽#以每分钟)!5;D馏出速度收集蒸馏液至9&&;D!留待显色用#

注!蒸馏温度应严格控制在%*,G,E否则硫酸将被蒸出"影响测定结果#

)50,)
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由包头市环境监测站负责起草!

本标准主要起草人于可钰!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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水质!氟化物的测定
离子选择电极法

RQ5*(*!(5

"!适用范围

本标准适用于测定地面水!地下水和工业废水中的氟化物"

水样有颜色#浑浊不影响测定"温度影响电极的电位和样品的离解#须使试份

与标准溶液的温度相同#并注意调节仪器的温度补偿装置使之与溶液的温度一致"

每日要测定电极的实际斜率"

"%"!检测限

检测限的定义是在规定条件下的7ZIAW[的限值#本方法的最低检测限为含氟

化物 $以]4计%&’&,;1&2#测定上限可达%0&&;1&2"

"%#!灵敏度 $即电极的斜率%

根据7ZIAW[方程式#温度在9&!9,E之间时#氟离子浓度每改变%&倍#电

极电位变化,(G%;6"

"%$!干扰

本方法测定的是游离的氟离子浓度#某些高价阳离子 $例如三价铁!铝!和四

价硅%及氢离子能与氟离子络合而有干扰#所产生的干扰程度取决于络合离子的种

类和浓度!氟化物的浓度及溶液的"#值等"在碱性溶液中氢氧根离子的浓度大于

氟离子浓度的%
%&
时影响测定"其他一般常见的阴!阳离子均不干扰测定"测定溶

液的"#为,!("

氟电极对氟硼酸盐离子 $Q]4* %不响应#如果水样含有氟硼酸盐或者污染严

重#则应先进行蒸馏"

通常#加入总离子强度调节剂以保持溶液中总离子强度#并络合干扰离子#保

’00,’
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持溶液适当的"#值!就可以直接进行测定"

#!原理

当氟电极与含氟的试液接触时!电池的电动势(随溶液中氟离子活度变化而

改变 #遵守7ZIAW[方程$"当溶液的总离子强度为定值且足够时服从关系式 #%$%

(:(49’+&+)$* DC1#]4& #%$

(与DC1#]4成直接关系!9’+&+)$(
为该直线的斜率!亦为电极的斜率"

工作电池可表示如下%

$1’$1=D!=D4 #&’+;CD&2$!]4 #&’&&%;CD&2$’2J]+’’试液’’外参

比电极"

$!试剂

本标准所有试剂除另有说明外!均为分析纯试剂!所用水为去离子水或无氟蒸

馏水"

$%"!盐酸 ##=D$%9;CD&2"

$%#!硫酸 ##9P8*$’#:%’(*1&;D"

$%$!总离子强度调节缓冲溶液 #/>P$Q$

$%$%"!&’9;CD&2柠檬酸钠4%;CD&2硝酸钠 #/>P$Q$$%称取,(’(1二水柠檬

酸钠和(,1硝酸钠!加水溶解!用盐酸调节"#至,!)!转入%&&&;D容量瓶中!

稀释至标线!摇匀"

$%$%#!总离子强度调节缓冲溶液 #/>P$Q%$%量取约,&&;D水于%2烧杯内!加

入,5;D冰乙酸(,(1氯化钠和*’&1环已二胺四乙酸 #=-/$!HTHDCSẐDJAZB@A@[!

I@DC[Z[IJJHZ[@HJH@B$!或者%!9环已撑二胺四乙酸 #%!9!B@J;@ACHTHDCSẐJAZ7!

7!7![Z[IJJHZ[@HJH@B$!搅拌溶解"置烧杯于冷水浴中!慢慢地在不断搅拌下加入

);CD&27J8# #约%9,;D$使"#达到,’&!,’,之间!转入%&&&;D容量瓶中!稀

释至标线!摇匀"

)&&))
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$%$%$!%;CD!2六次甲基四胺4%;CD!2硝酸钾4&’&+;CD!2钛铁试剂 "/>P$Q

’#$称取%*91六次甲基四胺 ""=#9#)7*#和(,1硝酸钾 "F78+#%0’051钛铁

试剂 "=)#*7J98(P9& #98#’加水溶解’调节"#至,!)’转移到%&&&;D容量

瓶中’用水稀释至标线’摇匀(

$%&!氟化物标准贮备液$称取&’99%&1基准氟化钠 "7J]#"预先于%&,!%%&E干

燥9S’或者于,&&!),&E干燥约*&;@A’干燥器内冷却’转入%&&&;D容量瓶中’

稀释至标线’摇匀(贮存在聚乙烯瓶中’此溶液每毫升含氟%&&"1(

$%’!氟化物标准溶液$用无分度吸管吸取氟化钠标准贮备液 "+’*#%&’&&;D’注

入%&&;D容量瓶中’稀释至标线’摇匀(此溶液每毫升含氟 "]4#%&’&"1(

$%(!乙酸钠 "=#+=887J#$称取%,1乙酸钠溶于水’并稀释至%&&;D(

$%)!高氯酸 "#=D8*#$5&!59?(

&!仪器和装置

通常的实验室设备及$

&%"!氟离子选择电极(

&%#!饱和甘汞电极或氯化银电极(

&%$!离子活度计’毫伏计或"#计$精确到&’%;6(

&%&!磁力搅拌器$具备覆盖聚乙烯或者聚四氟乙烯等的搅拌棒(

&%’!聚乙烯杯$%&&;D)%,&;D(

&%(!氟化物的水蒸气蒸馏装置$见上图(

’!采样与样品

’%"!试样$实验室样品应该用聚乙烯瓶采集和贮存(如果水样中氟化物含量不高’

"#在5以上’也可以用硬质玻璃瓶存放(采样时应先用水样冲洗取样瓶+!*次(

’%#!试份$试样如果成份不太复杂’可直接取出试份(如果含有氟硼酸盐或者污

染严重’则应先进行蒸馏(

在沸点较高的酸溶液中’氟化物可形成易挥发的氢氟酸和氟硅酸与干扰组分按

以下步骤分离$

准确取适量 "例如9,’&&;D#水样’置于蒸馏瓶中’并在不断摇动下缓慢加入

%,;D高氯酸 "+’5#’按图连接好装置’加热’待蒸馏瓶内溶液温度约%+&E时’开

&%&)&
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氟化物水蒸气蒸馏装置

"!接收瓶 "#,,-.容量瓶#$#!蛇形冷凝管$$!#’,-.

直口三角烧瓶%&!水蒸气发生瓶$’!可调电炉$(!温度计$

)!安全管$*!三通管 "排气用#

始通入蒸汽&并维持温度在%*&G,E&控制蒸馏速度约,!);D’;@A&待接收瓶馏

出液体积约%,&;D时&停止蒸馏&并用水稀释至9&&;D&供测定用(

(!步骤

(%"!仪器的准备&按测定仪器及电极的使用说明书进行(

(%#!在测定前应使试份达到室温&并使试份和标准溶液的温度相同 "温差不得超

过G%E#(

(%$!测定

用五分度吸管&吸取适量试份&置于,&;D容量瓶中&用乙酸钠 "+’)#或盐

酸 "+’%#调节至近中性&加入%&;D总离子强度调节缓冲溶液 "+’+’9#&用水稀

释至标线&摇匀&将其注入%&&;D聚乙烯杯中&放入一只塑料搅拌棒&插入电极&

连续搅拌溶液&待电位稳定后&在继续搅拌时读取电位值(̂ (在每一次测量之前&

都要用水充分冲洗电极&并用滤纸吸干(根据测得的毫伏数&由校准曲线上查找氟

化物的含量(

)9&))
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(%&!空白试验

用水代替试份!按)’+的条件和步骤进行空白试验"

(%’!校准

(%’%"!校准曲线法

用无分度吸管分别吸取%’&&#+’&&!,’&&!%&’&#9&’&;D氟化物标准溶液

$+’,%!置于,&;D容量瓶中!加入%&;D总离子强度调节缓冲溶液 $+’+’9%!用水

稀释至标线!摇匀!分别注入%&&;D聚乙烯杯中!各放入一只塑料搅拌棒!以浓

度由低到高为顺序!分别依次插入电极!连续搅拌溶液!待电位稳定后!在继续搅

拌时读取电位值V"在每一次测量之前!都要用水冲洗电极!并用滤纸吸干"在半

对数坐标纸上绘制V $;6%4DC1H*4 $;1&2%校准曲线!浓度标示在对数分格

上!最低浓度标示在横坐标的起点线上"

(%’%#!一次标准加入法

当样品组成复杂或成份不明时!宜采用一次标准加入法!以便减小基体的

影响"

先按)’+测定出试份的电位值(%!然后向试份中加入一定量 $与试份中氟含

量相近%的氟化物标准溶液 $+’*或+’,%!在不断搅拌下读取平衡电位值(9"(9
与(%的毫伏值以相差+&!*&;6为宜"

结果的计算如式 $9%’

%̂ :
#W "W
"^<"$ %W

%&$(94(%%&+4 "^
"^<"$ %W

$9%

如以, $"(%表示 "W
"^<"$ %W &%&"(&+4 "W

"^<"$ %( )W

则得式 $+%’

%̂ :%W, $"(% $+%

式中’%̂ ***待测试份的浓度!;1&2+

%W***加入标准溶液的浓度!;1&2+’

"W***加入标准溶液的体积!;D+

"^***测定时所取试份的体积!;D+

(%***测得试份的电位值!;6+

,+&),
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(9!!!试份加入标准溶液后测得的电位值";6#

+!!!电极的实测斜率#

"(!!!(94(%$

当固定"W与"^的比值"可事先将, %"(&用计算器算出"并制成表供查用"

实际分析时"按测得的"(值由表 %见附录第(条&中查出相应的, %"(&$

(%(!电极的存放

电极用后应用水充分冲洗干净"并用滤纸吸去水分"放在空气中"或者放在稀

的氟化物标准溶液中"如果短时间不再使用"应洗净"吸去水分"套上保护电极敏

感部位的保护帽"电极使用前应充分冲洗"并去掉水分$

)!结果的表示

)%"!计算方法’氟含量"以;1(2表示$

根据测定所得的电位值"从校准曲线上"查得相应的以;1(2表示的氟离子

含量$

测定结果"可以用氟离子的;1(2表示"也可以用其他认为方便的方式表示$

如果试份中氟化物含量低"则应从测定值中扣除空白试验值$

)%#!精密度和准确度

)%#%"!含氟%’&"1(;D)%&倍量的铝 %’&"9&&倍的铁 %’&及硅 %)&的合成

水样"九次平行测定的相对标准偏差为&’+?"加标回收率为00’*?#

)%#%#!化工厂)玻璃厂)磷肥厂等的十几种工业废水)二十三个实验的分析"回

收率均在0&?!%&(?之间$

**&)*
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附!录!!
!参考件"

!%"!总离子强度调节缓冲溶液的配方可不局限于+’+’%!+’+’9!+’+’+!加入柠

檬酸钠或=-/$可优先络合浓度,’&;1"2的铝!钛铁试剂可优先络合%&;1"2以

下的铝!并释放出氟离子#当水样成分复杂$偏酸 %"#9左右&或者偏碱性

%"#%9左右&!用/>P$Q’ %+’+’+&!可不调节试份的"#值#

!%#!不得用手指触摸电极的膜表面!为了保护电极!试份中氟的测定浓度最好不

要大于*&;1"2#

!%$!插入电极前不要搅拌溶液!以免在电极表面附着气泡!影响测定的准确度#

!%&!搅拌速度应适中!稳定!不要形成涡流!测定过程中应连续搅拌#

!%’!如果电极的膜表面被有机物等沾污!必须先清洗干净后才能使用#清洗可用

甲醇!丙酮等有机试剂!亦可用洗涤剂#例如!可先将电极浸入温热的稀洗涤剂

%%份洗涤剂加0份水&!保持+!,;@A#必要时!可再放入另一份稀洗涤剂中#然

后用水冲洗!再在%<%的盐酸中浸+&W!最后用水冲洗干净!用滤纸吸去水分#

!%(!根据氟化物的络合物稳定常数及干扰实验研究的结果!均已表明’$D+<的干

扰最严重!.I*<$PH+<!/S*<$=Z*<等次之!高浓度的]Z+<$/@*<$=J9<$O19<

也干扰#加入适当的络合剂可以消除它们的干扰#

!%)!一次标准加入法所加入标准溶液的浓度 %#W&!应比试份浓度 %#̂&高%&!

%&&倍!加入的体积为试份的%%&!
%
%&&
!以使体系的/>P$Q浓度变化不大#

!%*!附表为9,E!体积变化%&?时!,与"(的对应值#

!%+!水蒸汽蒸馏比直接蒸馏安全#当水样中含有机质!应用硫酸代替高氯酸!以

防发生爆炸#

!%",!对化学污泥#制酸污泥$钢渣等十七种工业废渣的水浸提液的分析!加标

回收率均在0&?!%%&?之间#

(,&)(
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人王素芳!

本标准由中国环境监测总站负责解释!

")&)"
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地下水质检验方法

茜素络合剂比色法测定氟化物

-.!/&&)*’,+"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了茜素络合剂比色法测定氟化物的方法!

本标准适用于地下水中氟离子的测定!最低检测量为%"1"最佳测定范围为

&’&9!&’*;1#2!

#!方法提要

在弱酸性溶液 $"#+’(!*’,%中"镧离子和茜素络合剂作用生成红色络合物"

有氟离子存在时"则生成稳定的蓝色三元络合物"此络合物在波长)9&A;处有最

大吸收!借此"可以定量测定氟离子!

水样中含有能和氟离子作用的铝&铁&钛离子或含有能与镧离子作用的磷酸根

等离子时"对测定有干扰"需蒸馏分离后进行测定!

$!仪器

分光光度计!

&!试剂

&%"!茜素络合剂溶液’称取茜素络合剂 (=%*#58*)=#97 $=#9=88#%9*

&’551于烧杯中"加几滴氨水"用乙酸铵溶液 $9&&1#2%%&;2和少量蒸馏水溶

解"再加入乙酸钠(91和冰乙酸)&;2转入%&&&;2容量瓶中定容!

&%#!硝酸镧溶液’称取硝酸镧 (2J$78+%+*&’()1溶于少量水中"再加入乙酸

钠+&1和冰乙酸0&;2"转入%&&&;2容量瓶中定容!

)5&))
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&%$!镧!茜素络合剂混合溶液!根据需要用量"使用前将*’%与*’9两种溶液等体

积混合#

&%&!氟离子标准贮备溶液!称取在%&,E烘干9S的氟化钠 $7J]%&’99%&1于烧

杯内"用去离子水溶解后"移入%&&&;2容量瓶中定容#将溶液贮存于聚乙烯塑料

瓶中#此溶液%;2含&’%&;1氟离子#

&%’!氟离子标准溶液!取氟离子标准贮备溶液 $*’*%用去离子水逐级稀释至

%;2含%’&"1氟离子#

&%(!丙酮 $分析纯%#

&%)!乙酸钠 $分析纯%#

&%*!冰乙酸 $分析纯%#

’!分析步骤

’%"!样品分析

移取水样9,’&;2于,&;2比色管中"用蒸馏水稀释至,&’&;2"加入镧!茜素

络合剂混合溶液 $*’+%%’&;2"摇匀"加丙酮 $*’,%,;2再摇匀"放置+&;@A#

于分光光度计上"用%H;比色杯"以蒸馏水作参比"在波长)9&A;处测量吸光度#

’%#!空白试验

取9,;2蒸馏水代替试样"按,’%步骤与样品同时测定#

’%$!标准曲线的绘制

取氟离子标准 $*’*%&&%’&&9’&&*’&&)’&&(’&&%&’&"1"分别置于一系

列,&;2比色管中"用蒸馏水稀释至,&’&;2"以下按样品分析步骤,’%进行#以

氟离子浓度为横坐标"吸光度为纵坐标"绘制标准曲线#

(! 分析结果的计算

按下式计算氟离子的质量浓度!

]4 $;1’2%:!"
式中!!(((从标准曲线上查得的氟离子量""1)

"(((所取水样的体积";2#

*(&)*
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)! 精密度和准确度

十六个实验室分析统一分发的同一标准样品!室间相对标准偏差为+’0?"相

对误差为4%?#

$0&)$
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附!录!!
氟化物的蒸馏分离

!补充件"

水样中的铁!铝!钛!磷酸根等离子"对氟的比色法测定有干扰#因此"在测

定之前"需采取蒸馏分离#

!"!方法提要

采用蒸馏方法"氟化物以氢氟酸的形式以沸点高于水的硫酸溶液中蒸出"与水

中其他成分分离#使用较多的水样"可定量回收氟离子#

!#!仪器

!#%"!全玻璃蒸馏器 $%&&&;2%带测温计#

!#%#!可调温电炉#

!$!试剂

!$%"!硫酸 $#9P8*%"#:%’(*1&;2#

!$%#!硫酸银#

!&!蒸馏

!&%"!取*&&;2蒸馏水于蒸馏瓶中"在摇动情况下"慢慢加入9&&;2浓硫酸#为

防止爆沸"加入,!%&粒玻璃珠"将蒸馏设备连接好"先缓慢加热"在允许情况

下"提高蒸馏速度 $以馏出液低于室温为限%"直到瓶内溶液的温度恰好达到

%(&E为止#弃去馏出液#

!&%#!将*’%所述步骤中留下的酸混合液 $或以前蒸馏剩余液%冷却至%9&E以

下"加9,&;2水样"如水样中的氯化物含量较高时"按试样中每毫克氯化物加入

,;1硫酸银"然后再进行蒸馏"直到瓶内溶液的温度恰好达到%(&E为止#馏出液

收集在9,&;2容量瓶中"用蒸馏水定容"供分析用#

!&%$!蒸馏瓶中的#9P8*溶液可以反复使用"直到污染物累积到一定量"以致使

’&%)’
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回收率受到影响或馏出液中出现干扰物时停止使用!要用标准氟化物样品"定期蒸

馏回收"以检验#9P8*溶液是否适用!

!&%&!在蒸馏含氟量高的水样后"要再用9,&;2蒸馏水蒸洗蒸馏器"把两次氟化

物馏出液合并在一起!蒸馏器长期未用"要同样蒸洗"并弃去馏出液!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草!

本标准主要起草人史继东!

#%%)#
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地下水质检验方法

离子选择电极法测定氟化物

-.!/&&)*’,*"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了离子选择电极法测定氟化物的方法!

本标准适用于地下水中氟离子的测定"最低检测量因电极性能的差异而稍有不

同"一般情况下为,"1!最佳测定范围为&’%!%0&&;1#2!

能与氟离子形成络合物的高价阳离子 $]Z+<%$D+<等&干扰测定"可以用柠

檬酸钠来掩蔽!8#4的干扰"可调节测定溶液的"#值来消除!

#!方法提要

氟化镧单晶电极对氟离子有选择性响应!以氟电极为指示电极"饱和甘汞电极

为参比电极"放入被测溶液中"组成一测量电池"其电位值 $;6&与溶液中氟离

子活度呈线性关系!在控制溶液中总离子强度下"即可直接测得溶液中氟离子

含量!

$!仪器

$%"!离子计或"#计!

$%#!氟化镧单晶电极!

$%$!饱和甘汞电极!

$%&!电磁搅拌器!

’9%)’
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&!试剂

&%"!离子强度缓冲溶液称取柠檬酸钠 !7J+=)#,85"9#98#%*5’&1和氯化钠

!7J=D#%%’51$用去离子水溶解$并稀释到%&&&;2%再用稀盐酸溶液调节"#值

为,’,&

&%#!氟离子标准贮备溶液!称取在%&,E烘干9S的氟化钠 !7J]#&’99%&1于烧

杯内$用去离子水溶解后$移入%&&&;2容量瓶中$定容&溶液贮存于聚乙烯塑料

瓶中&此溶液%;2含&’%&;1氟离子&

&%$!氟离子标准溶液!将氟离子标准贮备溶液 !*’9#稀释%&倍$贮于聚乙烯塑

料瓶中&溶液为%;2含&’&%;1氟离子&

’!测定步骤

’%"!样品分析

取水样,&;2于聚乙烯塑料杯中$加入离子强度缓冲溶液 !*’%#,;2$放入

搅拌子$将塑料杯放在电磁搅拌器 !+’*#上&向塑料杯中插入已活化好的氟电极

!+’9#和饱和甘汞电极 !+’+#&开动搅拌器 !+’*#$搅拌%;@A$停止搅拌$待指

针稳定后 !以间隔%;@A$前后两次读数差不超过%;6为准#$读取电位值&

’%#!空白试验

取,&;2蒸馏水代替试样$按,’%步骤进行&

’%$!标准曲线的绘制

准确移取氟离子标准 !*’+#&’&&,’&’&9,’&’&,’&’%&’&’+&’&’,&;1于

一系列,&;2容量瓶中$用去离子水定容&以下步骤按,’%$逐个测定标准系列溶

液的电位值&以电位值 !;6#为纵坐标$氟离子含量为横坐标$在半对数坐标纸

上绘制标准曲线&

(! 分析结果的计算

氟离子含量按下式计算(

] !;1)2#:!N-
式中(!***从标准曲线上查出的氟离子质量浓度$;1)2%

-***水样稀释倍数&

"+%)"
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)! 精密度和准确度

同一实验室测定氟离子含量为&’9)!&’)*及,’%+;1"2的水样#其相对标准

偏差分别为9’9)?!9’))?及%’95?$测定水样中加入&’*;1"2及,;1"2氟离子

标准#回收率分别为0%’,?!00’(?及05’*?!%&%’*?$

99个实验室分析统一分发的同一标准样品#相对标准偏差为,’5?%相对误差

为9’*?$

&*%)&
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附!录!!
标准添加法测氟

!补充件"

为减小复杂样品的基体影响!可采用标准添加法测定氟"

测定步骤

按本标准,’%步骤测出样品的稳定电位值 #(%$后!在该样品中加入适量%$的

氟离子标准溶液!测出稳定电位值 #(9$"按式 #$%$计算氟离子含量%

!]:
"W
"]!W

&%&#(94(%$’.4%(4% #$%$

式中%!])))水样中氟离子的质量浓度!;1’2*

!W)))加入氟离子标准溶液的质量浓度!;1’2*

"W)))加入氟离子标准溶液的体积!;2*

"])))测定时样品的体积*;2*

(%)))样品测得的电位值!;6*

(9)))样品加入标准溶液后测得的电位值!;6*

.)))电极的斜率!;6"
注!%"加入氟离子标准溶液的浓度!W一般为样品中氟离子浓度 #!]"的%&!%&&倍$加入

体积 #"W"控制在&’%!&’,;2$使测得的电位差 #(94(%"在+&!*&;6较好%

+,%)+
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附!录!/
标准的有关说明

!参考件"

/"!氟离子选择电极性能的好坏!明显影响检测下限和测定结果的准确性"故应

定期检查所用电极的检测限及斜率"

/#!氟离子选择电极在使用前应按说明书要求进行活化!并在去离子水中洗到一

定的空白电位值"否则将影响测定结果"

/$!饱和甘汞电极内的饱和氯化钾溶液!应保持一定的液面高度"

/&!如需用标准曲线法测定氟离子含量较低的水样!可在样品中加入少量的氟离

子 #,&;2样品中加&’&%;1$"加入氟量在计算结果中予以扣除"

/’!氟离子电极使用时间过长!发现电极表面失去光泽或响应迟缓!重现性差时!

可用零号金相砂纸重新抛光后使用"并同时检查参比电极的性能"如仍不正常!则

需要更换电极"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部水文地质技术方法研究所负责起草"

本标准主要起草人李金英%房素娟"

&)%)&
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99’铅检测方法标准

水质!铅的测定!示波极谱法

RQ!/%+(0)"09

"!主题内容与适用范围

"%"!主题内容

本标准规定了铅含量的示波极谱测定方法!

"%#!适用范围

"%#%"!本标准适用于硝化甘油系列火炸药工业废水中铅含量的测定!

"%#%#!本方法测定范围&’%&!%&’&;1"2#最低检测浓度为&’&9;1"2!

"%#%$!硝化甘油系列火炸药废水中含有的二硝基甲苯影响铅还原峰的测定$本方

法采用铅的氧化峰进行测定!在测定其他工业废水时$可根据水质情况选用还原峰

或氧化峰进行测定!

#!原理

在盐酸!乙酸钠缓冲溶液 %"#&’),&!抗坏血酸 %%&1"2&中$通过线性变化的

电压$铅可在滴汞电极 %-OV&上还原或氧化$在示波极谱图上产生特征还原峰

%电流&或氧化峰 %电流&$在相应的电流!电压曲线图上求出试液中铅的含量!

’5%)’
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$!试剂

除另有规定外!所用试剂均应符合国家标准规定的分析纯试剂"所用水为使用

前制备的去离子水或不含铅的蒸馏水"

$%"!抗坏血酸 #维生素=$"

$%#!盐酸溶液%###=D$:%;CD&2"取(+’+;2盐酸 #+)?!+(?$!用水稀释

至%&&&;2"

$%$!乙酸钠溶液%##=#+=887J$:%;CD&2"称取结晶乙酸钠 #=#+=887J’

+#98$%+)1溶于水!用水稀释至%&&&;2"

$%&!盐酸!乙酸钠缓冲溶液%盐酸溶液 #+’9$和乙酸钠溶液 #+’+$以 #9<%$

#"&"$混合"

$%’!铅标准贮备溶液%%&&’&;1&2"称取&’%,0(1经%%&E烘干的硝酸铅 #优级

纯$!溶于含%;2硝酸 #优级纯$的水中!用水稀释至%&&&;2"

$%(!铅标准溶液%%&’&&;1&2"使用前吸取%&’&;2铅标准贮备溶液 #+’,$于

%&&;2容量瓶中!用水稀释至刻线"

&!仪器和设备

&%"!实验室常用仪器(设备"

&%#!%&;2比色管"

&%$!%&;2电解用烧杯"

&%&!电热板"

&%’!高纯氮气"

注!所用玻璃仪器均需以%<0硝酸浸泡过夜"再依次用自来水#纯水冲洗干净$

&%(!示波极谱仪"三电极系统%滴汞电极 #-OV$为指示电极!饱和甘汞电极

#P=V$为参比电极!铂电极为辅助电极"

注!汞电极为指示电极并具有三电极系统的其他类型极谱仪也可使用"但需注意峰电位的

改变$

’!分析步骤

’%"!样品预处理

’(%)’
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移取适量试料 !精确至&’&,;2"于%&&AD2烧杯中#加入&’9;2硝酸#加水

至%&;2$将烧杯置于电热板上微沸蒸发至近干#自然冷却至室温$

’%#!测定

’%#%"!向烧杯 !,’%"中加入缓冲溶液 !+’*");2溶解残渣#定量转移至%&;2
比色管中#稀释至刻线$

’%#%#!另取%&;2比色管(支#分别加入铅标准溶液 !+’)"&’%&#&’*&#&’5&#

%’&&#+’&&;2及铅标准贮备溶液 !+’,"&’,&#&’5&#&’0&;2$

’%#%$!各加入缓冲溶液 !+’*");2#用水稀释至刻线$

’%#%&!将比色管中测试液分别倒入%&;2电解烧杯中 !约);2即可"#各加入

&’&)1抗坏血酸#搅拌均匀$

’%#%’!将电解杯置于极谱仪电解杯座上#通入高纯氮气+;@A$放入三电极$

注!采用导数峰测铅可略去本步骤"

’%#%(!将极谱仪起始电位置于4&’5&6 !原点电位为4&’9&6"#阳极化扫描至4

&’9&6$铅氧化峰的电位约在4&’+*6$

’%#%)!分别记录试料及标准试液的峰高#按式 !%"求出其峰电流值$

/":0%1 !%"

式中&/"’’’峰电流值#"$(

0’’’峰高#精确至&’,格(

1’’’电流倍率$

’%#%*!以浓度为横坐标#峰电流值为纵坐标#绘制铅校准曲线#从曲线上求出试

液中铅的含量$

注!水样澄清可不进行预处理"移取适量试料 #精确至&’&,;2$于%&;2比色管中%加入

);2缓冲溶液 #+’9’+$%稀释至刻线"以下按分析步骤,’9’9!,’9’(条进行"

(!分析结果的表述

试料中铅含量按式 !9"进行计算&

#:!)" !9"

式中&#’’’试料浓度#;1)2(

!’’’从校准曲线上求得试样中铅的含量#"1(

"’’’试料取样体积#;2$

%0%)%
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)!精密度和准确度

五个实验室测定标准溶液浓度为&’%!%&;1!2"相对标准偏差为%’,?!

,’%?#回收率为0&?!%&+?$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出$

本标准由国家环境保护局负责解释$

本标准由中国兵器工业第五设计研究院%国营川安化工厂负责起草$

本标准主要起草人刘念辉%张宝华%张朝群$
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水质!铅的测定!双硫腙分光光度法

RQ5*5&!(5

"!适用范围

本标准适用于测定天然水和废水中微量铅!测定铅浓度在&’&%!&’+&;1"2之

间!铅浓度高于&’+&;1"2#可对样品作适当稀释后再进行测定!

"%"!检出限$当使用光程长为%&;;比色皿#试份体积为%&&;D#用%&;D双硫腙

萃取时#最低检出浓度可达&’&%&;1"2!

"%#!灵敏度$用四氯化碳萃取#在最大吸光波长,%&A;测量时#其摩尔吸光系数

约为)’5N%&*2";CD%H;!

#!定义

本标准规定水样经酸消解处理后#测得水样中的总铅量!

$!原理

在"#为(’,!0’,的氨性柠檬酸盐!氰化物的还原性介质中#铅与双硫腙形成

可被氯仿萃取的淡红色的双硫腙铅整合物#萃取的氯仿混色液#于,%&A;波长下

进行光度测量#从而求出铅的含量#其反应式为$

%%9)%
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&!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为公认的分析纯试剂"所有试剂!特别是缓

冲溶液应不含铅"

试验中应使用不含铅的蒸馏水或去离子水"

&%"!氯仿 #=#=D+$"

&%#!高氯酸 ##=D8*$!#:%’)51%;D!优级纯"

&%$!硝酸 ##78+$#:%’*91%;D"

&%$%"!硝酸&%<*溶液"

取9&&;D硝酸 #*’+$用水稀释到%&&&;D"

&%$%#!硝酸&&’9? #"%"$溶液"

取9;D硝酸 #*’+$用水稀释到%&&&;D"

&%&!盐酸&&’,;CD%2溶液"

取*9;D盐酸 ##:%’%01%;D$用水稀释到%&&&;D"

&%’!氨水 #7#+’#98$(#:&’0&1%;D"

&%’%"!氨水&%<0溶液"

取%&;D氨水 #*’,$用水稀释到%&&;D"

&%’%#!氨水&%<%&&溶液"

取%&;D氨水 #*’,$用水稀释到%&&&;D"

&%(!柠檬酸盐!氰化钾还原性溶液"

将*&&1柠檬酸氢二铵 )#7#*$9#=)#,85*+9&1无水亚硫酸钠 #7J9P8+$+

%&1盐酸羟胺 #7#98#’#=D$和*&1氰化钾 #F=7$溶解在水中!并稀释到

%&&&;D!将此溶液和9&&&;D氨水 #*’,$混合 #此溶液不可用嘴吸取$"若此溶液

含有微量铅!则应用双硫腙专用溶液 #*’%+$萃取!直到有机层为纯绿色"再用纯

氯仿 #*’%$萃取*!,次以除去残留的双硫腙"
注!因氰化钾是剧毒药品"因此称量和配制溶液时要特别谨慎小心"萃取时要带胶皮手套"

避免沾污皮肤#

&%)!亚硫酸钠溶液"

将,1无水亚硫酸钠 #7J9P8+$溶解在%&&;D无铅去离子水中"

&%*!碘溶液&&’&,;CD%2"

’99)’
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将*&1碘化钾 !F>"溶解在9,;D去离子水中#加入%9’51升华碘#然后用水

稀到%&&&;D$

&%+!铅标准贮备溶液$

将&’%,001硝酸铅 %LM!78+"9&!纯度(00’,?"溶解在约9&&;D水中#加

入%&;D硝酸 !*’+"后用水稀释到%&&&;D标线 %或将&’%&&&1纯金属铅 !纯度%

00’0?"溶解在9&;D%<%硝酸中#然后用水稀释到%&&&;D标线&$此溶液每毫升

含%&&"1铅$

&%",!铅标准工作溶液$

取9&;D铅标准贮备溶液 !*’0"置于%&&&;D容量瓶中#用水稀释到标线#摇

匀#此溶液每毫升含9’&&"1铅$

&%""!双硫腙贮备溶液$

称取%&&;1纯净双硫腙 !=)#,77=P7#7#=)#,"溶于%&&&;D氯仿 !*’%"

中#贮于棕色瓶小放置在冰箱内备用#此溶液每毫升含%&&"1双硫腙$如双硫腙

试剂不纯#可按下述步骤提纯’称取&’,1双硫腙溶于%&&;D氯仿小#用定量滤纸

滤去不溶物#滤液置分液漏斗中#每次用9&;D氨水 !*’,’9"提取五次#此时双

硫腙进入水层#合并水层然后用盐酸 !*’*"中和$再用9,&;D氯仿 !*’%"分三

次提取#含并氯仿层#将此双硫腙氯仿溶液放入棕色瓶中#保存于冰箱内备用$此

溶液的准确浓度可按下述方法测定’取一定量上述双硫腙氯仿溶液#置,&;D容量

瓶中以氯仿稀释定容#然后将此溶液置于%&;;光程的比色皿中#于)&)A;波长

测量其吸光度#将此吸光度被除以摩尔吸光系数*’&)N%&2(;CD)H;即可求得双

硫腙的准确浓度$

&%"#!双硫腙工作溶液$

取%&&;D双硫腙贮备溶液 !*’%%"置9,&;D容量瓶中#用氯仿稀释到标线$

此溶液每毫升含*&"1双硫腙$

’%"$!双硫腙专用溶液$

将9,&;1双硫腙溶解在9,&;D氯仿中$此溶液不需要纯化#因为用它萃取的

所有萃取液都将弃去$

’!仪器

所用玻璃仪器#包括样品容器#在使用前需用硝酸清洗#并用自来水和无铅蒸

)+9))
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馏水冲洗洁净!

’%"!分光光度计!

’%#!"#计!

’%$!%,&"9,&;D分液漏斗!

(!采样和样品

(%"!实验室样品

按照国家标准的有关规定进行采集!水样采集后#每%&&&;D水样立即加入

9’&;D硝酸 $*’+%加以酸化 $"#约为%’,%#加入,;D碘溶液 $*’(%以避免挥发

性有机铅化合物在水样处理和消化过程中损失!

(%#!试样

除非证明试样的消化处理是不必要的#例如不含悬浮物的地下水和清洁的地面

水可直接测定!否则要按下述二种情况进行预处理&

(%#%"!比较浑浊的地面水#每%&&;D试样加入%;D硝酸 $*’+%#置于电热板上微

沸消解%&;@A!冷却后用快速滤纸过滤#滤纸用硝酸 $*’+’9%洗涤数次#然后用

硝酸 $*’+’9%稀释到一定体积#供测定用!

(%#%#!含悬浮物和有机物较多的地面水或废水#每%&&;D试样 $含铅量(%"1%

加入,;D硝酸 $*’+%#在电热板上加热消解到%&;D左右#稍冷却#再加入,;D硝

酸 $*’+%和9;D高氯酸 $*’9%$注意&严禁将高氯酸加到含有还原性有机物的热

溶液中#只有预先用硝酸加热处理后才能加入高氯酸#否则会引起强烈爆炸%#继

续加热消解#蒸发至近干 $但勿蒸干%!冷却后#用硝酸 $*’+’9%温热溶解残渣#

再冷却后#用快速滤纸过滤#滤纸用硝酸 $*’+’9%洗涤数次#滤液用硝酸

$*’+’9%稀释定容#供测定用!每分析一批试样要平行操作两个空白试验!

(%$!试份

过量干扰物的消除&铋"锡和铊的双硫腙盐与双硫腙铅的最大吸收波长不同#

在,%&A;和*),A;分别测量试份的吸光度#可以检查上述干扰是否存在!从每个

波长位置的试份吸光度中扣除同一波长位置空白试验的吸光度#计算出试份吸光度

的校正值!计算,%&A;处吸光度校正值与*),A;处吸光度校正值的比值!吸光度

校正值的比值对双硫腙铅盐为9’&(#而对双硫腙铋盐为%’&5!如果分析试份时求

得的比值明显小于9’&(#即表明存在干扰#这时需另取%&&;D试样 $)’9%并按以

’*9)’
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下步骤处理!对未经消化的试样"加入,;D亚硫酸钠溶液 #*’5$以还原残留的

碘"根据需要"在"#计上"用硝酸 #*’+’%$或氨水 #*’,’%$将试样的"#调为

9’,"将试样转入9,&;D分液漏斗中"用双硫腙专用溶液 #*’%+$至少萃取三次"

每次用%&;D"或者萃取到氯仿层呈明显的绿色%然后用氯仿 #*’%$萃取"每次用

9&;D"以除去双硫腙 #绿色消失$%水相备作测定用%

)!步骤

)%"!测定

)%"%"!显色萃取

向试份 #含铅量不超过+&&1"最大体积不大于%&&;D$加入%&;D硝酸

#*’+’%$和,&;D柠檬酸盐!氰化钾还原性溶液 #*’)$"摇匀后冷却到室温"加入

%&;D双硫腙工作溶液 #*’%9$"塞紧后"剧烈摇动分液漏斗+&W"然后放置分层%

)%"%#!吸光度的测量

在分液漏斗的茎管内塞入一小团无铅脱脂棉花"然后放出下层有机相"弃去%

!9;D氯仿层后"再注入%&;;比色皿中"在,%&A;测量萃取液的吸光度"测量

前用双硫腙工作溶液 #*’%9$将仪器调零 #注意!第一次采用本方法时应检验最大

吸光度波长"以后的测定中均使用此波长$"由测量所得吸光度扣除空白试验吸光

度再从校准曲线上查出铅量%然后按(’%的公式计算样品中铅的含量%

)%#!空白试验

按)’+和5’%的方法进行处理"但用无铅水代替试份"其他试剂用量均相同%

)%$!校准

)%$%"!制备一组校准溶液!向一系列9,&;D分液漏斗中"分别加入铅标准工作溶

液 #*’%&$&&&’,&&%’&&&,’&&&5’,&&%&’&&&%9’,&&%,’&&;D"各加适量无铅

去离子水以补充到%&&;D"然后按5’%所述步骤进行操作%

)%$%#!校准曲线的绘制!从上述测得吸光度扣除试剂空白 #零浓度$的吸光度后"

绘制%&;;比色皿光程的吸光度对铅量的曲线%这条线应为通过原点的直线%

)%$%$!定期检查校准曲线"特别当每次使用一批新试剂时要检查%

*!结果的表示

*%#!计算方法

’,9)’
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样品中铅的浓度#!;1"2#按下式计算$

#:!"
式中$!%%%从校准曲线上求得铅量&"1$

"%%%用于测定的试样体积&;D’

*%#!报告结果

结果最多以两位有效数字表示’

+!精密度和准确度

对河水中含铅&’&%&;1"2进行测定时&相对标准偏差为)’(?&相对误差为

4%’*?&当铅含量为&’&9);1"2时&测定的相对标准偏差为*’(?&相对误差

为%,?’

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出’

本标准由中国科学院环境化学研究所负责起草’

本标准主要起草人洪水皆’

本标准由中国环境监测总站负责解释’
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地下水质检验方法

催化极谱法测定铅

-.!/&&)*’+,"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定铅的方法!

本标准适用于地下水中铅的测定!最低检测量为&’&,"1!其测定范围为&’,!

9&&&"1"2!

水中一般的共存离子均不干扰测定!但锡#砷#硒#碲严重干扰测定$可在样

品处理时$加入一定量的氢碘酸蒸干%!9次$使其挥发而消除干扰!底液中的离

子强度不能过高$过高时对铅波会产生一定的影响$如钛#铁#铝#钾#钠#铵等

离子浓度过高$使铅波受到抑制$当钙#钠含量大于9&&;1"2时$不宜加大浓缩

倍率!遇此情况$可用标准加入法或用巯基棉分离富集铅离子后再进行测定!

#!方法提要

在乙醇!碘化钾!钒 %(&!抗坏血酸溶液中$铅离子与碘化钾作用$形成络合

物$当其在滴汞电极上还原时$首先被吸附在汞滴上得到电子$还原成零价!新生

态的零价铅$迅速被反应层中的钒 %(&氧化$生成LM>94* $经循环作用$使电极

表面物质的还原电流聚集$从而提高铅的测定灵敏度!

$!仪器

$%"!极谱仪!

$%#!三电极 %滴汞#饱和甘汞#铂丝&!

’59)’
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&!试剂

&%"!氢碘酸 !#>"##:%’))1$;2%

&%#!盐酸溶液 !%<9"%

&%$!乙醇溶液 !)?"&取无水乙醇);2以蒸馏水稀释至%&&;2%

&%&!碘化钾溶液 !*&&1$2"%

&%’!抗坏血酸%

&%(!钒 !6>"溶液&称取偏钒酸铵 !7#*68+",’(,1于9,&;2烧杯中#加入硫

酸溶液 !%&?"%&&;2#搅匀#加入抗坏血酸91#温热并搅拌至溶液呈透明的深

天蓝色#贮存于滴瓶中备用%

&%)!铅标准贮备溶液&准确称取金属铅 !光谱纯"&’%&&&1#溶于硝酸溶液 !%<

%"9&;2中#用二次蒸馏水定容至%&&&;2#此溶液%;2含&’%&;1铅%

&%*!铅标准溶液&取铅的标准贮备溶液 !*’5"经逐级稀释至%;2含&’%&"1铅%

’!分析步骤

’%"!样品分析

’%"%"!移取"#$9的硝酸酸化水样%&&’&;2于%,&;2烧杯中#在低温电热板上

蒸发至小体积%以少量亚沸蒸馏水吹洗杯壁#继续加热至干#滴加氢碘酸 !*’%"*
滴#再次蒸干#取下%

’%"%#!加盐酸溶液 !*’9"数滴#至残渣完全溶解%加乙醇溶液 !*’+"%&;2#碘

化钾溶液 !*’*"*滴#抗坏血酸 !*’,"%;1#待黄色退去#再加钒 !6>"溶液

!*’)"*滴#混匀%将溶液倒入%&;2电解池中#插入三电极 !+’9"#于起始电位

4&’+,6作导数极谱图#记录峰电流值%

’%#!空白试验

取9只%,&;2的烧杯加入少量亚沸蒸馏水#滴加氢碘酸 !*’%"*滴在低温电

热板上蒸干#以下步骤按,’%’9进行%

’%$!标准曲线的绘制

准确分取铅标准 !*’("&’&’&,’&’%&((9’&&"1于一系列,&;2烧杯中#

加氢碘酸 !*’%"*滴#在低温电热板上蒸干%以下步骤按,’%’9进行%以铅离子

浓度对峰电流值#绘制标准曲线%

)(9))
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(!分析结果的计算

按下式计算铅的质量浓度!

LM";1#2$:!"
式中!!%%%从标准曲线上查得的铅量&"1’

"%%%取水样体积&;2(

)!精密度和准确度

同一实验室测定铅含量为9+"1#2的水样%&次&相对标准偏差为)’,5?&回

收率为0&?!%%,?(

)09))
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附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!在本实验条件下!常规波因有底液空白!痕量铅波不明晰!灵敏度差"而导

数波的波形清晰!效果较好"

!#!底液中有少量的乙醇存在时!可抑制底液的背景电流!铅的催化电流随乙醇

量的增加稍有降低!为抑制底液中的背景电流!又能保持较高的灵敏度!以控制乙

醇浓度在,?!5?为好"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由河南省地矿厅环境地质总站负责起草"

本标准主要起草人吕水明"

#&+)#
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9+’汞检测方法标准

水质!总汞的测定!冷原子吸收分光光度法

RQ5*)(!(5

本标准等效采用>P8,)))!%"+#无焰原子吸收分光光度法测定总汞$第一"

三部分%规定了采用高锰酸钾!过硫酸钾法%或溴酸钾!溴化钾法消解水样%用冷原

子吸收分光光度法测定水中总汞&

总汞’是指未过滤的水样%经剧烈消解后测得的汞浓度%它包括无机的和有机

结合的"可溶的和悬浮的全部汞&

"!适应范围

本标准适用于地面水"地下水"饮用水"生活污水及工业废水&

碘离子浓度大于等于+’(;1!2时会明显影响高锰酸钾!过硫酸钾消解法的回收

率与精密度&

当洗净剂浓度大于等于&’%;D!2时%采用溴酸钾!溴化钾消解法%其汞的回收

率小于)5’5?&

若有机物含量较高%)’%’%’9或)’9’%步骤中规定的消解试剂最大用量不足以

氧化样品中有机物%则本方法不适用&

本标准最低检出浓度为含汞&’%"1!2(在最佳条件下 )测汞仪灵敏度高%基线

*%+)*
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噪音及试剂空白值极低!"当试份体积为9&&;D时"最低检出浓度可达&’&,"1#2$

#!原理

汞原子蒸气对波长9,+’5A;的紫外光具有强烈的吸收作用"汞蒸气浓度与吸

收值成正比$

在硫酸!硝酸介质及加热条件下"用高锰酸钾和过硫酸钾将试样消解%或用溴

酸钾和溴化钾混合试剂"在9&E以上室温和&’)!9;CD#2的酸性介质中产生溴"

将试样消解"使所含汞全部转化为二价汞$

用盐酸羟胺将过剩的氧化剂还原"再用氯化亚锡将二价汞还原成金属汞$

在室温通入空气或氮气流"将金属汞汽化"载入冷原子吸收测汞仪"测量吸收

值"可求得试样中汞的含量$

$!试剂

除另有说明"分析中仅使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂"其中汞含

量要尽可能少$

如采用的试剂导致空白值偏高"应改用级别更高或选择某些工厂生产的汞含量

更低的试剂"或自行提纯精制$

配制试剂或试样稀释定容"均使用无汞蒸馏水 &+’%!$试剂一律盛于磨口玻璃

试剂瓶$

$%"!无汞蒸馏水$

二次重蒸馏水或电渗析去离子水通常可达到此纯度$也可将蒸馏水加盐酸

&+’+!酸化至"#+"然后通过巯基棉纤维管 &+’%&’%!除汞$

$%#!硫酸 &#9P8*!’#9&:%’(*1#;D"优级纯$

$%$!盐酸 &#=D!’#9&:%’%01#;D"优级纯$

$%&!重铬酸钾 &F9=I985!’优级纯$

$%’!硝酸 &#78+!’#9&:%’*91#;D"优级纯$

$%(!硝酸 &+’,!溶液’按%<%稀释之$

$%)!高锰酸钾溶液’,&1#2$

将,&1高锰酸钾 &FOA8*"优级纯"必要时重结晶精制!用水 &+’%!溶解"

稀释至%&&&;D$

(9+)(
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$%*!过硫酸钾溶液!,&1"2#

将,&1过硫酸钾 $F9P98(%用水 $+’%%溶解&稀释至%&&&;D#

$%+!溴酸钾 $&’%;CD"2%!溴化钾 $%&1"2%溶液 $简称溴化剂%#

用水 $+’%%溶解9’5(*1$准确到&’&&%1%溴酸钾 $FQI8+&优级纯%&加入

%&1溴化钾 $FQI%&用水 $+’%%稀释到%&&&;D&置棕色试剂瓶中保存#若见溴释

出&则应重新配制#

$%",!9&&1"2盐酸羟胺溶液#

将9&1盐酸羟胺 $7#98#’#=D%用水 $+’%%溶解&稀释至%&&;D#常含有

汞&必须提纯#当汞含量较低时&采用+’%&’%法(汞含量高时&先按+’%&’9法除

掉大量汞&再按+’%&’%法除尽汞#

$%",%"!巯基棉纤维管除汞法!在内径)!(;;)长%&&;;左右)一端拉细的玻

璃管&或,&&;D分液漏斗放液管中&填充&’%!&’91巯基棉纤维 $+’%%%&将待净

化试剂以%&;D";@A速度流过一至二次即可除尽汞#

$%",%#!萃取法!取9,&;D盐酸羟胺溶液 $+’%&%注入,&&;D分液漏斗中&每次

加入%,;D含二苯基硫巴腙 $双硫腙=%+#%97*P%&’%1"2的四氯化碳 $==D*%溶

液&反复进行萃取&直至含双硫腙的四氯化碳溶液保持绿色不变为止#然后用四氯

化碳萃取&以除去多余的双硫腙#

$%""!巯基棉纤维 $WKDXSTBITDHC[[CAX@MZI&缩写P’=’]%#

于棕色磨口广口瓶中&依次加入%&&;D硫代乙醇酸 $=#9P#=88#&分析

纯%))&;D乙酸酐 *$=#+=8%98+)*&;D+)?乙酸 $=#+=88#%)&’+;D浓硫酸

$+’9%&充分混匀&冷却至室温后&加入+&1长纤维脱脂棉&铺平&使之浸泡完全&

用水冷却&待反应热散去后&加盖&放入*&G9E烘箱中9!*天后取出#用耐酸

过滤漏斗抽滤&用无汞蒸馏水 $+’%%充分洗涤至中性后&摊开&于+&!+,E下烘

干#成品放棕色磨口广口瓶中避光&较低温度下保存#

$%"#!9&&1"2氯化亚锡溶液#

将9&1氯化亚锡 $PA=D9’9#98%置于干烧杯中&加入9&;D盐酸 $+’+%&微

微加热#待完全溶解后&冷却&再用蒸馏水 $+’%%稀释至%&&;D#若有汞&可通

入氮气鼓泡除汞#

$%"$!汞标固定液 $简称固定液%#

将&’,1重铬酸钾 $+’*%溶于0,&;D蒸馏水 $+’%%中&再加,&;D硝酸

’++)’
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!+’,"#

$%"&!汞标准贮备溶液#

称取放置在硅胶干燥器中充分干燥过的&’%+,*1氯化汞 !#1=D9"$称准到

&’&&&%1$用固定液 !+’%+"溶解后$转移到%&&&;D容量瓶 !$级"中$再用固定

液 !+’%+"稀释至标线$摇匀#此溶液每%;D含%&&"1汞#

$%"’!汞标准中间溶液#

用吸管 !$级"吸取汞标准贮备溶液 !+’%*"%&’&&;D$注入%&&;D容量瓶

!$级"$加固定液 !+’%+"稀释至标线$摇匀#此溶液%;D含%&’&"1汞#

$%"(!汞标准使用溶液#

用吸管 !$级"吸取汞标准中间溶液 !+’%,"%&’&&;D$注入%&&&;D容量瓶

!$级"#用固定液 !+’%+"稀释至标线$摇匀#室温阴凉处放置$可稳定%&&天左

右#此溶液%;D含&’%&&%"1汞#

$%")!稀释液#

将&’91重铬酸钾 !+’*"溶于059’9;D水 !+’%"中$再加入95’(;D硫酸

!+’9"#

$%"*!变色硅胶%*+!*;;$干燥用#

$%"+!经碘化处理的活性碳#

称取%份质量碘$9份质量碘化钾和9&份质量蒸馏水$在玻璃烧杯中配成溶

液$然后向溶液中加入约%&份质量的柱状活性碳 !工业用$柱状$*+长+!

5;;"#用力搅拌至溶液脱色后$从烧杯中取出活性碳$用玻璃纤维把溶液滤出$

然后在%&&E左右烘干%!9S即可#

$%#,!仪器洗液#

将%&1重铬酸钾 !+’*"溶于02水中$加入%&&&;D硝酸 !+’,"#

&!仪器

一般实验室仪器和以下专用仪器%

其载气净化系统$可根据不同测汞仪特点及具体条件$参考下图进行连接#

所有玻璃仪器及盛样瓶$均用仪器洗液 !+’9&"浸泡过夜$用蒸馏水冲洗

干净#

&%"!测汞仪#

&*+)&
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图"!测汞装置气路连接示意图

%!汞还原器"9!_形管"+!测汞仪"*!记录仪",!三通阀"

)!吸收池"5!流量控制器#量程&!+2$;@A"(%%9!汞吸收塔"

0!气体缓冲瓶#%&2"%&!机械真空泵#抽气速率&’,2$W"

%%!空气干燥塔 &内盛变色硅胶’

&%#!台式自动平衡记录仪(量程与测汞仪匹配)

&%$!汞还原器(总容积分别,&%5,%%&&%9,&%,&&;D#具有磨口#带莲蓬形多

孔吹气头的玻璃翻泡瓶)

&%&!_形管 &*%,N%%&;;’(内填变色硅胶 &+’%(’)&!(&;;长)

&%’!三通阀)

&%(!汞吸收塔(9,&;D玻璃干燥塔#内填经碘化处理的柱状活性碳 &+’%0’)

’!实验室样品保存

’%"!盛样容器(采用硼硅玻璃瓶或高密度聚乙烯塑料壶#样品尽量充满容器#以

减少器壁吸附)

’%#!保存方法及时间(采样后应立即按每升水样中加%&;D浓硫酸 &+’9’#检查

"#应小于%#否则应适当增加硫酸#然后加入&’,1重铬酸钾 &+’*’#若橙色消

失#应适当补加#使水样呈持久的淡橙色)密塞#摇匀后置室内阴凉处#可保存一

个月)

*,+)*

9+’汞检测方法标准
#####################################



’%$!样品量!为保证样品的代表性和足够分析用"采取废水量不应少于,&&;D"

地面水不少于%&&&;D#

(!试样制备

试样制备方法"可根据样品特性"由以下两种消解法中进行选择!

(%"!高锰酸钾!过硫酸钾消解法

(%"%"!近沸保温法

该方法适用于一般废水或地面水$地下水#

(%"%"%"!将实验室样品 %第,章&充分摇匀后"立即准确吸取%&!,&;D废水 %或

%&&!9&&;D"清洁地面水或地下水&"注入%9,;D%或,&&;D&锥形瓶中"取样量

少者"应补充适量无汞蒸馏水 %+’%&#

(%"%"%#!依次加%’,;D浓硫酸 %+’9&%对清洁地面水或地下水应加9’,!,’&;D"

使硫酸浓度约为&’,;CD’2&"%’,;D硝酸溶液 %+’)&%对地面水或地下水应加9’,

!,’&;D&$*;D高锰酸钾溶液 %+’5&"如果不能至少在%,;@A维持紫色"则混合后

再补加适量高锰酸钾溶液"以使颜色维持紫色"但总量不超过+&;D#然后"再加

*;D过硫酸钾溶液 %+’(&"插入小漏斗"置于沸水浴中使样液在近沸状态保温%S"

取下冷却#

(%"%"%$!临近测定时"边摇边滴加盐酸羟胺溶液 %+’%&&"直至刚好将过剩的高锰

酸钾及器壁上二氧化锰全部褪色为止#

(%"%"%&!将废水试样转入%&&;D容量瓶"立即用稀释液 %+’%5&稀至刻度#清洁

地面水或地下水则不必进行此步骤#

(%"%#!煮沸法

该方法对消解含有机物$悬浮物较多"组成复杂的废水"效果比近沸保温法

%)’%’%&好#

(%"%#%"!将实验室样品 %第,章&充分摇匀后"立即根据样品中汞含量"准确吸

取,!,&;D废水"置于%9,;D锥形瓶中#取样量少者"应补加无汞蒸馏水 %+’%&"

使总体积约,&;D#

(%"%#%#!按步骤)’%’%’9加入试剂#

(%"%#%$!向样液中加数粒玻璃珠或沸石"插入小漏斗"擦干瓶底"然后置高温电

炉或高温电热板上加热煮沸%&;@A"取下冷却#

()+)(
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(%"%#%&!以下操作同步骤)’%’%’+及)’%’%’*!

(%#!溴酸钾!溴化钾消解法

该方法特别适用于清洁地面水"或地下水"饮用水#也适用于含有机物 $特别

是洗净剂%较少的生活污水与工业废水!

(%#%"!将实验室样品 $第,章%充分摇匀#立即准确分取%&!,&;D注入%&&;D
容量瓶#取样少于,&;D时#应补加适量水 $+’%%!再加9’,;D浓硫酸 $+’9%"

9’,;D溴化剂 $+’0%#加塞#摇匀#9&E以上室温放置,;@A以上!样品中应有橙

黄色溴释出#否则可适当补加溴化剂 $+’0%!但每,&;D样品中最大用量不应超过

(;D!若仍无溴释出#则该方法不适用#可改用方法)’%’9进行消解!

(%#%#!临测定前#边摇边滴加盐酸羟胺溶液 $+’%&%还原过剩的溴#立即用稀释

液 $+’%5%稀至标线#分取适量试份进行测定!
注!清洁地面水"地下水或饮用水"则分取9&&;D样品 #第,章$"注入9,&;D容量瓶中"

按比例加入试剂进行消解%试样最后不稀释定容"测定时将试样全部倾入,&&;D汞还

原器中%

(%$!空白试样

每分析一批试样#应同时用无汞蒸馏水 $+’%%代替样品#按试样制备步骤

)’%或)’9相同操作制备二份空白试样#并把采样时加的试剂量考虑在内!

)!测定

)%"!连接好仪器#更换_形管 $*’*%中硅胶 $+’%(%#按说明书调试好测汞仪

$*’%%及记录仪 $*’9%#选择好灵敏度档及载气流速!将三通阀 $*’,%旋至 &校

零’端!
注!接入填有变色硅胶的_形管"可消除水雾及微量易挥发性有机物干扰"使零点稳定%

但硅胶不宜填充太多"否则会增大气阻"严重影响灵敏度%应采取少填勤更换方式%

新鲜变色硅胶对汞蒸气稍有吸附作用"因此"测总汞含量低的试样时"应在正式进行

测定前"先取中等含量的标准系列溶液"按测定步骤 #5’9$进行操作二至三次"使变

色硅胶表面吸附汞达动态平衡"然后才正式进行测定"当有一半硅胶变红时"应更换

硅胶%

)%#!取出汞还原器吹气头 $*’+%#逐个吸取%&’&&;D!按步骤)’%或)’9制备的

试样或空白试样 $)’+%溶液作为试份#注入汞还原器 $*’+%中#加入%;D氯化亚

锡溶液 $+’%9%#迅速插入吹气头#然后将三通阀 $*’,%旋至 &进样’端#使载气

(5+)(
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通入汞还原器 !*’+"#此时试份中汞被还原汽化成汞蒸气$随载气流载入测汞仪的

吸收池$表头指针和记录笔迅速上升$记下最高读数或峰高#待指针和记录笔重新

回零后$将三通阀 !*’,"旋回 %校零&端$取出吹气头$弃去废液$用蒸馏水洗

汞还原器 !*’+"二次$再用稀释液 !+’%5"洗一次$以氧化可能残留的二价锡$

然后进行另一试份的测定#

注!对汞含量低的样品"为提高灵敏度"应适当增加试份体积 #最大体积为9&&;D$"按每

*&;D试份小加%;D氯化亚锡溶液后"迅速插入吹气头"先在闭气条件下"用手将汞还

原器沿前后或左右方向强烈振摇%;@A"然后才将三通阀旋至 %进样&端"其余操作均

相同’此时校准曲线系列试份体积及测定操作均应与试样相同’

*!校准

取%&&;D容量瓶 !$级"八个$用,;D的刻度吸管 !$级"$准确吸取每毫升

含汞&’%&&"1的汞标准使用溶液 !+’%)"&’&’,&’%’&&’%’,&’9’&&’9’,&’

+’&&’*’&&;D注入容量瓶中$用稀释液 !+’%5"稀释至标线$摇匀$然后完全按

照测定试样步骤 !5’9"对每一个标准系列溶液进行测定#

注!测定清洁地面水时"应当天吸取汞标准使用溶液 #+’%)$"用汞标固定液 #+’%+$配制

汞浓度为%&A1(;D的汞标准临时使用溶液"用作制备汞浓度为&"&’&9,"&’&,&"

&’%&&"&’%,&"&’9&&"&’9,&"1(2的标准系列’

最后以扣除空白 !零标准溶液"后的标准系列各点测定值 !与汞浓度成正比

的"为纵坐标$以相应标准试份溶液汞浓度 !"1(2"为横坐标$绘制测定值!浓度

校准曲线#

注!由于汞蒸气的发生受较多外界因素的影响"如载气流速)温度)酸度)汞还原器和气

液体积比等"因此每次测定均应同时绘制校准曲线’环境温度低于%&E时"灵敏度会

明显降低’

+!结果的表示

+%"!计算方法

样品试份中汞浓度可根据扣除空白试份 !)’+"后的样品试份测定值 !与汞浓

度成正比的"$直接从校准曲线上查得$再乘以样品被稀释的倍数$即得样品中汞

含量#其计算公式如下)

*(+)*
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#:#%N"&"N
!"%<"9"
"%

式中##$$$水样中汞的浓度%"1&2’

#%$$$被测样品试份中汞的浓度%"1&2’

"$$$制备试样时分取样品体积%;D’

"&$$$按步骤)’%或)’9制备试样时定容体积%;D’

"%$$$采取的水样体积%;D’

"9$$$采样时向水中加入硫酸体积%;D(

如果对采样时加入的试剂体积忽略不计%则上列公式中%等号后第三项

"%<"9
"
可以略去(

结果应视含量高低%分别以三位或二位有效数字表示(

+%#!精密度和准确度

采用高锰酸钾!过硫酸钾消解法%使用$)Q两样品进行了>P8实验室间测试%

其中样品Q含有%’,;1&2碘化物离子(

采用溴消化法%使用=)-)V三样品进行>P8试验室间试验%其中-)V样

均系用苯基乙酸汞 !#1=(#(89"配制%且V样中含%,&;1&2碘化物离子(

将测试结果按>P8,59,进行统计分析%数据详见下表(

样品

参加的

试验室

数目

删除的

试验室

数目

标准值

"1&2

测得平均值

"1&2

标准偏差

重复性 再现性

绝对 相对? 绝对 相对?

$ *5 + &’,( &’,(&+ &’&,& (’) &’%)) 9(’)

Q *5 , &’)5 &’,)&0 &’&,5 %&’9 &’+9) ,(’&

= *5 , 9’959 9’*%( &’%9% ,’& &’9,0 %&’5

- *( ) 9’&++ 9’&%( &’&05 *’( &’9+% %%’,

V *( 5 9’%)( 9’9&, &’&55 +’, &’9+, %&’5

!!

*0+)*
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附!录!!
提高测量灵敏度!降低检出限的主要措施

"参考件#

由于清洁地面水和地下水中汞含量很低!通常小于&’%"1"2!因此尽力采取措

施!提高测量灵敏度!降低检出限具有特别重要的意义#为此!除接入载气净化$

干燥装置$注意容器清洗$避免沾污!尽力使用无汞高纯试剂和采用适当的提纯净

化措施外!测量时还应采取以下措施增加进入吸收池内汞原子蒸气的瞬时浓度#

!%"!加入氯化亚锡后!先在闭气条件下用手或振荡器充分振荡+&!)&W!待完全

达到气液平衡后才将汞蒸气抽入 %或吹入&吸收池#实验证实!在相同条件下!采

取此操作可使信号值比不振荡的读数高(&!%%&?!视温度$载气流速和汞还原器

的翻泡效率而定#

!%#!选择大小适当$汽化效果好的汞还原器#

汞还原器大小!应根据测定时的试份体积决定#吹气头形状以莲蓬形最佳!且

与底部距离越近越好#采用抽气 %或吹气&鼓泡法进样时!气相与液相体积比为%

3%!,3%时!对灵敏度影响很小!以93%!+3%左右最佳’当采用闭气振摇操

作时!反而以+3%!(3%时灵敏度高#

!%$!当室温低于%&E时!不能进行测定!应采取提高操作间环境温度的办法来提

高试份的汽化温度#

!%&!适当增加试份体积#如测清洁地面水!试份体积常取%&&!9&&;D#

!%’!选择合适的载气流速与进样方式#

当采用抽气 %或吹气&鼓泡法进样时!流速太大会使进入吸收池的汞蒸气浓度

降低(流速过小!又会使汽化速度减慢#按气路装置图!选择&’(!%’92";@A较

好#若采取抽入气相法!即将吹气头上的吹气管截去一部分!使之离液面约,!

%&;;!加入氯化亚锡后!先闭气振摇%;@A!然后才通入载气!将汞蒸气抽入 %或

吹入&吸收池!此法不仅灵敏度最高!且零点最稳定#缺点是残留在废液中的汞污

染室内空气#

按前述措施!当被测试份体积分别为9&&;D!%&;D时!在最佳条件下!每格

峰高所代表的试份中汞浓度分别为&’&&+0$&’&%),"1"2#六次以上平行测定汞标

)&*))
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准的结果!其相对偏差一般$,?!对浓度为&’&%&!&’&00"1"2级的测定!一般

都$%&?#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由湖南省环境保护监测站负责起草#

本标准主要起草人张光元$徐敏君$范美蓉#

本标准由中国环境监测总站负责解释#

%%*)%
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水质!总汞的测定!高锰酸钾!
过硫酸钾消解法!双硫腙分光光度法

RQ5*)0!(5

本标准适用于生活污水!工业废水和受汞污染的地面水"

用双硫腙分光光度法测定汞含量#在酸性条件下#干扰物主要是铜离子"在双

硫腙 $二苯硫代偕肼腙%洗脱液中加入%? $!&"%V-/$二钠 $乙二胺四乙酸二

钠%#至少可掩蔽+&&"1铜离子的干扰"

本方法的摩尔吸光系数#:5’%N%&*2’;CD4%’H;4%"

取9,&;D水样测定#汞的最低检出浓度为9"1&2#测定上限为*&"1&2"

"!定义

总汞(未过滤的水样#经剧烈消解后测得的汞浓度#它包括无机的!有机结合

的!可溶的和悬浮的全部汞"

#!原理

在0,E用高锰酸钾和过硫酸钾将试样消解#把所含汞全部转化为二价汞"

用盐酸羟胺将过剩的氧化剂还原#在酸性条件下#汞离子与双硫腙生成橙色整

合物#用有机溶剂萃取#再用碱溶液洗去过剩的双硫腙"

$!试剂

除另有说明外#分析中仅使用水 $+’%%及公认的分析纯试剂#其中含汞量要

’9*)’
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尽可能少&!

$%"!去离子水"电阻率在,&&#&&&+$H; %9,E&以上!

$%#!无水乙醇 %=9#,8#&"优级纯!

$%$!氯仿 %=#=D+&"重蒸馏并于每%&&;D中加入%;D无水乙醇 %+’9&作保存剂!

$%&!硫酸 %#9P8*&"#9&:%’(*(’;D#优级纯!

$%’!硝酸 %#78+&"#9&:%’*1’;D#优级纯!

$%(!硝酸"约&’(;CD’2溶液!

将,&;D硝酸 %+’,&用水稀释至%&&&;D!

$%)!高锰酸钾",&1’2溶液!

将,&1高锰酸钾 %FOA8*#优级纯#必要时重结晶精制&溶于水并稀释

至%&&&;D!

注!制备操作要小心"避免未溶解颗粒沉淀或悬浮于溶液中 #必要时可加热助溶$%

溶液贮存在棕色具磨口塞的玻璃瓶中!

$%*!过硫酸钾",&1’2溶液!

将,1过硫酸钾 %F9P8(&溶于水并稀释至%&&;D!

使用当天配制此溶液!

$%+!盐酸羟胺"%&&1’2溶液!

将%&1盐酸羟胺 %7#98#$#=D&溶于水并稀释至%&&;D!

每次用,;D双硫腙溶液 %+’%9&萃取#至双硫腙不变色为止#再用少量氯仿

%+’+&洗两次!

$%",!亚硫酸钠"9&&1’2溶液!

将9&1亚硫酸钠 %7J9P8+$5#98&溶于水并稀释至%&&;D!

$%""!双硫腙"%1’2氯仿溶液!

将&’%1双硫腙 %=)#,7"7=P7#7#=)#,&溶于9&;D氯仿中#滤去不溶

物#置分液漏斗中#每次用,&;D%<%&&氨水提取,次#合并水层#用);CD’2盐

酸中和后#再用%&&;D氯仿 %+’+&分三次提取#合并氯仿层贮于棕色瓶中#置冰

箱内保存!

$+*)$
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$%"#!双硫腙!透光率约为5&? "波长,&&A;#%&;;比色皿$的氯仿溶液%

将双硫腙溶液 "+’%%$用氯仿 "+’+$稀释而成%

$%"$!双硫腙洗脱液

将(1氢氧化钠 "7J8##优级纯$溶于煮沸放冷的水中#加入%&1V-/$二

钠 "=%&#%*798(7J9&9#98$#稀释至%&&&;D#贮于聚乙烯瓶中#密塞%

$%"&!重铬酸钾!*1’2酸溶液%

将*1重铬酸钾 "F9=I985#优级纯$溶于,&&;D水中#然后缓慢加入,&&;D

硫酸 "+’*$或者,&&;D硝酸 "+’,$%

$%"’!汞!相当于%1’2汞的标准溶液%

称取%’+,*1氯化汞 "#1=D9$#准确至&’&&%1#通过漏斗转移至%&&&;D容量

瓶#加入少量水 "同时冲洗漏斗$和9,;D硝酸 "+’,$#溶解后用水稀释至标线并

混匀%

本溶液在硼硅玻璃瓶中可贮存至少一个月%

%’&&;D此标准溶液含%’&&;1汞%

注!在稀释到标线前加入,&;D酸性重铬酸钾溶液 "+’%*#可以稳定此溶液至少三个月$

$%"(!汞!相当于,&;1’2汞的标准溶液%

将9,’&;D的汞标准溶液 "+’%,$转移至,&&;D容量瓶内#用硝酸溶液 "+’)$

稀释至标线并混匀%

%’&&;D此标准溶液含,&’&"1汞#当天配制%

$%")!汞!相当于%;1’2汞的标准溶液%

将%&’&;D汞标准溶液 "+’%)$置,&&;D容量瓶内#用硝酸溶液 "+’)$稀释

至标线并混匀%

%’&&;D此标准溶液含%’&&"1汞#临用前配制%

&!仪器

所有玻璃器皿在两次操作之间不应让其干燥#而应充满硝酸溶液 "+’)$#临用

前倾出硝酸溶液#再用水 "+’%$冲洗干净%

第一次使用的玻璃器皿应预先进行下述处理!

用%<%硝酸溶液浸泡过夜(

&**)&
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临用前配制下列混合液!*份体积硫酸 "+’*#加重份体积高锰酸钾溶液

"+’5#$用这种混合液清洗%用盐酸羟胺溶液 "+’0#清洗%以除去所有沉积的二氧

化锰&

最后用水 "+’%#冲洗数次$

常用实验室设备及!

&%"!,&&;D锥形瓶!只磨口玻璃塞$

&%#!,&&;D及)&;D分液漏斗!活塞上不得使用油性润滑剂$

&%$!水浴锅$

&%&!分光光度计$

’!采样与样品

’%"!实验室样品

每采集%&&&;D水样后立即加入约5;D硝酸 "+’,#%调节每个样品的"#值%

使之低于或等于%&若取样后不能立即进行测定%向每升样品中加入高锰酸钾溶液

"+’5#*;D%或者必要时再多加一些%使其呈现持久的淡红色$样品贮存于硼硅玻

璃瓶中$

注!记录样品的体积和加入的试剂体积"以便在空白试验小按同样量操作"计算结果时也

可使用这些量#注意在样品和空白试验中使用同样的试剂#

’%#!试样

向整个样品 ",’%#中加入盐酸羟胺溶液 "+’0#%使所有二氧化锰完全溶解%

然后立即取两份试样%每份9,&;D%取时应仔细%使得到溶解部分和悬浮部分均只

有代表性的试样%然后立即按)’9进行测定$第二份试样用于制备校核试验 ")’*#

中使用的试份 "-#$

注!如样品中含汞或有机物的浓度较高"试样体积可以减小#

(!步骤

(%"!校准

取)个,&&;D锥形瓶 "*’%#%分别加入临用前配制的汞标准溶液 "+’%5#&’

&’,&’%’&&’9’,&’,’&&’%&’&&;D%加入水 "+’%#至9,&;D$然后完全按照测定

(,*)(
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试验的步骤 !见)’9’%和)’9’9"立即对每一种标准溶液进行处理#

最后分别以测定的各吸光度减去试剂空白 !零浓度"的吸光度后$和对应的汞

含量绘制校准曲线#

(%#!测定

(%#%"!消解

将试样 !,’9"或已经稀释成9,&;D的部分待测试样 !其中含汞不超过%&"1"$

放入锥形瓶 !*’%"中$小心地加入%&;D硫酸 !+’*"和9’,;D硝酸 !+’,"$每次

加后均混合之#

加入%,;D高锰酸钾溶液 !+’5"$如果不能在%,;@A内维持深紫色$则混合后

再加%,;D高锰酸钾溶液 !+’5"以使颜色能持久$然后加入(;D过硫酸钾溶液

!+’("$并在水浴上加热9S&$温度控制在0,E#冷却至约*&E#

将第9个用于校核试验 !)’*"的试份 !-"保存起来$然后继续第%个试份

的测定#

加入盐酸羟胺溶液 !+’0"还原过剩的氢化剂$直至溶液的颜色刚好消失和所

有锰的氧化物都溶解为止$开塞放置,!%&;@A#将溶液转移至,&&;D分液漏斗中$

以少量水 !+’%"洗锥形瓶两次$一并移入分液漏斗中#

注!如加入+&;D高锰酸钾溶液还不足以使颜色持久"则需要或者减小试样体积"或者考虑

改用其他消解方法"在这种情况下"本方法就不再适用了#

(%#%#!萃取和测定

分别向各份消解液加入%;D亚硫酸钠溶液 !+’%&"$混匀后$再加入%&’&;D
双硫腙氯仿溶液 !+’%9"$缓缓旋摇并放气$再密塞振摇%;@A$静置分层#

将有机相转入已盛有9&;D双硫腙洗脱液 !+’%+"的)&;D分液漏斗 !*’9"

中$振摇%;@A$静置分层#必要时再重复洗涤%!9次$直至有机相不带绿色#

用滤纸吸去分液漏斗放液管内的水珠$塞入少许脱脂棉$将有机相放入9&;;
比色皿中$在*(,A;波长下$以氯仿 !+’+"作参比测吸光度#

以试份的吸光度减去空白试验 !)’+"的吸光度后$从校准曲线 !)’%"上查得

汞含量#

%)*)%
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(%$!空白试验

按)’9’%和)’9’9的规定进行空白试验!用水 "+’%#代替试样!并加入与测

定时相同体积的试剂$应把采样时加的试剂量考虑在内 "见第,章注#$

当测定在接近检出限的浓度下进行时!必须控制空白试验的吸光度不超过

&’&%单位$如超过&’&%单位!检查所用纯水%试剂和器皿等!换掉含汞量较高的

试剂和 "或#水并重新配制!或对沾污的器皿重新处理!以确保测定值有意义$

(%&!校核试验

向)’9’%中保留的第9个试份 "-#中加入已知体积的汞标准溶液 "+’%5#$

如果汞浓度太高!则取用试份的一部分!按)’9’%最后一段及)’9’9的规定!重复

进行操作!以确定有无干扰影响$

)!结果的表示

)%"!计算方法

总汞含量#% ""1&2#按式 "%#计算’

#%:!"
(%&&& "%#

式中’!)))试份测得含汞量!"1*

")))测定用试样体积!;D$

如果考虑采样时加入的试剂体积!则应按式 "9#计算*

#9:!
(%&&&
"&

("%<"9<"+
"%

"9#

式中’!)))试份测得含汞量!"1*

"&)))测定用试样体积!;D*

"%)))采集的水样体积!;D*

"9)))水样加硝酸体积!;D*

"+)))水样加高锰酸钾溶液体积!;D$

结果以两位小数表示$

)%#!精密度与准确度

*个实验室测定含汞,’&"1&2的统一分发标准溶液结果如下’

)%#%"!重复性

(5*)(
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各实验室的室内相对标准偏差分别为%’&?!%’%?!+’)?和*’5?"

)%#%#!再现性

实验室间相对标准偏差为)?"

)%#%$!准确度

相对误差为4)?"

#(*)#
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附!录!!
本标准一般说明

!参考件"

!%"!氯仿和四氯化碳萃取双硫腙汞均为理想的溶剂!但由于双硫腙铜在四氯化碳

和氯仿中的提取常数前者较大"且四氯化碳对人体的毒性较大"因此用氯仿作萃取

溶剂较好!

!%#!氯仿在贮存过程中常会生成光气"它会使双硫腙生成氧化产物"不仅失去与

汞螯合的功能"还溶于氯仿 #不能被双硫腙洗脱液除去$显深黄颜色"用分光光度

计测定时有一定吸光度!故所用氯仿应预重蒸馏精制"加乙醇作保护剂"充满经过

处理 #见正文第*章$并干燥的棕色试剂瓶中 #少留空间$"避光避热密闭保存!

!%$!用盐酸羟胺还原实验室样品中的高锰酸钾时"二氧化锰沉淀溶解"使所吸附

的汞返回溶液中"以便均匀取出试样!消解后亦按上述同样操作!应注意在此操作

中"所加盐酸羟胺勿过量"并且随即继续以后的操作"切勿长时放置"以防在还原

状态下汞挥发损失!

!%&!用双硫腙氯仿溶液萃取汞时"试份的"#值小于%时干扰很少!在9,&;D试

样中加入,;D硫酸时"硫酸的浓度为&’*,;CD%2"经计算其"#值为&’09!试验证

明每9,&;D试样中分别加,&%&&%,或9&;D硫酸对测定没有影响!

!%’!多数资料报导"双硫腙汞对光敏感"因此强调要避光或在半暗室里操作"或

加入乙酸防止双硫腙汞见光分解!也有资料报导 ’采用不纯的双硫腙时双硫腙汞见

光分解很快"而采用纯的双硫腙时"双硫腙汞可在室内光线下稳定几小时以上(!

因此"双硫腙的纯化对提高双硫腙汞的稳定性以至分析的准确度是很重要的!

!%(!双硫腙洗脱液有用氨水配制的"是为了去除铜的干扰!但氨水的挥发性大"

微溶于有机相而容易出现 ’氨雾("影响比色!改用&’9;CD%2氢氧化钠4%? #;%

6$V-/$二钠溶液作为双硫腙洗脱液"就不会出现这种现象而比较理想"但应注

意必须使用含汞量很少的优级纯氢氧化钠!

!%)!分液漏斗的活塞若涂抹凡士林防漏"凡士林溶于氯仿可引进正误差)若不涂

抹凡士林"则萃取液易漏溅而引入负误差!为此"可改用非油性润滑剂 #溶于水"

不够理想$"或改为直接在锥形瓶 #*’%$中振摇萃取 #先缓缓旋摇并多次启塞放

*0*)*
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气!再密塞振摇"后!倾去大部分水分!转移入具塞比色管内分层!用抽气泵吸出

水相#以后洗脱过剩双硫腙的操作亦可很方便地在比色管中同样进行#实践证明!

这样操作不仅省时省力!还减少了用分液漏斗反复转移溶液而引进的误差#

!%*!鉴于汞的毒性!双硫腙汞的氯仿溶液切勿丢弃!经加入浓硫酸处理以破坏有

机物!并与其他杂质一起随水相分离后!用氧化钙小和残存于氯仿中的硫酸并去除

水分!将氯仿重蒸回收#含汞废液可加入氢氧化钠溶液中和至呈微碱性!再于搅拌

下加入硫化钠溶液至氢氧化物完全沉淀为止!沉淀物予以回收或进行其他处理#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由安徽省环境监测中心站负责起草#

本标准主要起草人郑宋#

本标准由中国环境监测总站负责解释#

$&,)$
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地下水质检验方法

冷原子吸收分光光度法测定汞

-.!/&&)*’9)"0+

本标准参照采用>P8,)))!%"%0(+#,)))!+"%0(*和RQ5*)("(5$方法原

理相同$技术差异为%采集水样时加保护剂用量不同$消解#还原及干燥所用的试

剂均不相同&

"!主题内容与适用范围

本标准规定了冷原子吸收光谱测定汞的方法&

本标准适用于地下水中痕量汞的测定&最低检测量为&’&%"1&最佳测定范围

为&’%!,"1!2&

#!方法提要

水样中的汞化合物经酸性高锰酸钾热消解$转化为汞离子&以硫酸亚锡为还原

剂$将汞离子还原为单质汞&利用汞蒸气对波长9,+’5A;的紫外光有选择性的吸

收而进行测定&

有硫氰酸离子#硫离子#碘离子或银离子共存时$对测定有影响$但一般地下

水中$它们很少存在或很微量&

$!仪器

$%"!原子吸收分光光度计及其测汞附件或测汞仪&

$%#!汞空心阴极灯$波长9,+’5A;&

$%$!汞吸收池$长%)H;$内径%H;的硬质玻璃管$两端用石英片封口$距两端

%’,H;处分别有进出气短玻璃管&

’%,)’
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$%&!反应瓶!由9,&;2具有进出管塞的磨口三角瓶组成"

$%’!干燥管!内装适量甘油"

&!试剂

&%"!空白溶液#取硝酸 $#:%’*&1%;2&+,&;2慢慢加入去离子水中!再稀释到

,&&&;2!然后加入重铬酸钾 $F9=I985&&’,1!全部溶解后!摇匀"

&%#!硫酸溶液 $%<%&"

&%$!高锰酸钾溶液 $,&1%2&"

&%&!盐酸羟胺溶液 $%&&1%2&"

&%’!硫酸亚锡溶液 $,&1%2&#称取硫酸亚锡 $PAP8*&9,1!用硫酸溶液 $%<9&&

溶解并稀释到,&&;2!过滤后使用 $用时现配&"

&%(!汞标准贮备溶液#称取氯化汞 $#1=D9&&’%+,*1!用空白溶液 $*’%&溶解

并稀释到%&&;2!此溶液%;2含%’&;1汞"

&%)!汞标准溶液#取汞标准贮备溶液 $*’)&用空白溶液 $*’%&逐级稀释至%;2
含&’%&"1汞"

’!分析步骤

使用原子吸收分光光度计时!将吸收池 $+’+&装在仪器燃烧器上!并调准吸

收池在光路中的位置!使透光强度最大"将反应瓶 $+’*&’干燥管 $+’,&与吸收

池 $+’+&联接好"

如使用测汞仪!需按说明书!调整仪器至最佳状态!并按仪器操作手续操作"

’%"!消化处理

吸取专供测汞的水样%&&’&;2于9,&;2反应瓶 $+’*&中"依次加入硫酸溶

液 $*’9&%;2’高锰酸钾溶液 $*’+&%;2和玻璃珠数粒"在电热板上加热煮沸%

!9;@A$防止暴沸&取下冷至室温"然后加入盐酸羟胺溶液 $*’*&%;2!使高锰

酸钾颜色完全退去"

’%#!样品分析

向消化后的样品中!加入硫酸亚锡溶液 $*’,&,;2!迅速塞好瓶塞!振摇反

应瓶+&W!通入空气 $流量为*2%;@A&!将反应瓶中的汞蒸气送入吸收池 $+’+&

中!在波长9,+’5A;处测量吸光度"

(9,)(
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’%$!空白试验

取测汞空白溶液 !*’%"%&&;29!+份#按,’%及,’9步骤处理和测定$

’%&!标准曲线绘制

准确移取汞标准 !*’5"&%&’&%%&’&+&&&’,&"1于一系列9,&;2反应瓶中

!+’*"#用空白溶液 !*’%"稀至%&&;2$按,’%和,’9步骤操作#测量吸光度$以

吸光度为纵坐标#汞含量为横坐标绘制标准曲线$

(!分析结果的计算

依下式计算汞的质量浓度’

#1!"1(2":!N
"

"4"%
式中’!)))从标准曲线上查出的汞的质量浓度#"1(2*

")))取水样总体积#;2*

"%)))样品中加入保护剂的体积#;2$

)!精密度和准确度

本法测定的精密度和准确度因选用的测汞装置不同而有差异$同一实验室#用

三个各,&;2不含汞的水样为基液#分别加入&’&+"1%&’%&"1和&’9,"1的汞$

用原子吸收分光光度计及其测汞附件进行0次测定#其相对标准偏差分别为

5’%5?%,’？(?和+’0,?$测量加入汞为&’)"1(2%9’&"1(2和,’&"1(2的样

品#其加标回收率分别为0,’&?!%%5’&?%%&%’&?!%%(’,?及%&&’*?

!%%9’*?$

++,)+
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附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!由于汞蒸气的发生易受外界温度!气流等影响"故每次测定时"应同时测量

标准系列并绘制标准曲线#

!#!同一批样品测定"需使用同一次配制的空白溶液#

!$!当测完汞含量较高的样品后"应连接空反应瓶并送气吹洗管路系统9;@A"然

后才能测下一个样品#

!&!硫酸亚锡质量的好坏"对测定影响很大"发黄的硫酸亚锡绝对不能使用#

!’!甘油以及管路系统"能吸收一定的汞蒸气"故需在测定前"用适当浓度的汞"

按样品测定步骤吹气数次"使甘油及管路系统与汞达到吸附平衡"以使测定时

稳定#

!(!使用的玻璃器皿"需彻底清洗"并在硝酸溶液 $%<%%中浸泡一昼夜后"用

去离子水洗净"方可使用#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部水文地质技术方法研究所负责起草#

本标准主要起草人房素娟!边孟英!李京丽#
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9*’硝酸盐检测方法标准

水质!硝酸盐氮的测定!酚二磺酸分光光度法

RQ5*(&!(5

"!适用范围

本标准适用于测定饮用水!地下水和清洁地面水中的硝酸盐氮"

"%"!测定范围

本方法适用于测定硝酸盐氮浓度范围在&’&9!9’&;1#2之间"浓度更高时$

可分取较少的试份测定"

"%#!最低检出浓度

采用光程为+&;; 的比色皿$试份体积为,&;D时$最低检出浓度为

&’&9;1#2"

"%$!灵敏度

当使用光程为+&;;的比色皿$试份体积为,&;D$硝酸盐氮含量为&’)&;1#2
时$吸光度约&’)单位"

使用光程为%&;;的比色皿$试份体积为,&;D$硝酸盐氮含量为9’&;1#2
时$其吸光度约&’5单位"

"%&!干扰

%,,)%
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水中含氯化物!亚硝酸盐!铵盐!有机物和碳酸盐时"可产生干扰#含此类物

质时"应作适当的前处理"以消除对测定的影响#

#!原理

硝酸盐在无水情况下与酚二磺酸反应"生成硝基二磺酸酚"在碱性溶液中"生

成黄色化合物"于*%&A;波长处进行分光光度测定#

$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外"均为分析纯试剂"实验中所用的水"均应用蒸

馏水或同等纯度的水#

$%"!硫酸$#:%’(*1%;D#

$%#!发烟硫酸 &#9P8*’P8+()含%+?三氧化硫 &P8+(#

注!"%#发烟硫酸在室温较低时凝固$取用时$可先在*&!,&E隔水浴中加温使熔化$不

能将盛装发烟硫酸的玻璃瓶直接置入水浴中$以免瓶裂引起危险%

"9#发烟硫酸中含三氧化硫 "P8+#浓度超过%+?时$可用硫酸 "+’%#按计算量进行

稀释%

$%$!酚二磺酸 &=)#+ &8#(&P8+#(9(#

称取9,1苯酚置于,&&;D锥形瓶中"加%,&;D硫酸 &+’%(使之溶解"再加

5,;D发烟硫酸 &+’9("充分混和#瓶口插一小漏斗"置瓶于沸水浴中加热9S"得

淡棕色稠液"贮于棕色瓶中"密塞保存#

注!"%#当苯酚色泽变深时$应进行蒸馏精制%

"9#无发烟硫酸时$亦可用硫酸 "+’%#代替$但应增加在沸水浴中加热时间至)S$制

得的试剂尤应注意防止吸收空气中的水分$以免因硫酸浓度的降低$影响硝基化

反应的进行$使测定结果偏低%

$%&!氨水 &7#+’#98()#:&’0&1%;D#

$%’!硝酸盐氮标准溶液)#7:%&&;1%2#

将&’59%(1经%&,!%%&E千燥9S的硝酸钾 &F78+(溶于水中"移入%&&&;D
容量瓶"用水稀释至标线"混匀#加9;D氯仿作保存剂"至少可稳定)个月#

每毫升本标准溶液含&’%&;1硝酸盐氮#

$%(!硝酸盐氮标准溶液)#7:%&’&;1%2#

’),)’
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吸取,&’&;D硝酸盐氮标准溶液 !+’,"#置蒸发皿内#加氢氧化钠溶液 !+’0"

使调至"#(#在水浴上蒸发至于$加9;D酚二磺酸试剂 !+’+"#用玻璃棒研磨蒸

发皿内壁#使残渣与试剂充分接触#放置片刻#重复研磨一次#放置%&;@A#加入

少量水#定量移入,&&;D容量瓶中#加水至标线#混匀$

每毫升本标准溶液含&’&%&;1硝酸盐氮$

贮于棕色瓶中#此溶液至少稳定)个月$

注!本标准溶液应同时制备两份"如发现浓度存在差异时"应重新吸取硝酸盐氮标准溶液

#+’,$进行制备%

$%)!硫酸银溶液

称取*’+051硫酸银 !$19P8*"溶于水#稀释至%&&&;D$

%’&&;D此溶液可去除%’&&;1氯离子 !=D4"$

$%*!硫酸溶液%&’,;CD&2$

$%+!氢氧化钠溶液%&’%;CD&2$

$%",!V-/$二钠溶液$

称取,&1V-/$二钠盐的二水合物 !=%&#%*798+7J9’9#98"#溶于9&;D水

中#使调成糊状#加入)&;D氨水 !+’*"充分混合#使之溶解$

$%""!氢氧化铝悬浮液$

称取%9,1硫酸铝钾 !F$D!P8*"9’%9#98"或硫酸铝铵 !7#*$D!P8*"9’

%9#98"溶于%2水中#加热到)&E#在不断搅拌下徐徐加入,,;D氨水 !+’*"#

使生成氢氧化铝沉淀#充分搅拌后静置#弃去上清液$反复用水洗涤沉淀#至倾出

液无氯离子和铵盐$最后加入+&&;D水使成悬浮液$

使用前振摇均匀$

$%"#!高锰酸钾溶液%+’%)1&2$

&!仪器

常用实验室仪器及(

&%"!瓷蒸发皿%5,!%&&;D容量$

&%#!具塞比色管%,&;D$

&%$!分光光度计(适用于测量波长*%&A;#并配有光程%&;;和+&;;的比

色皿$

’5,)’
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’!采样和样品

按照国家标准规定及根据待测水的类型提出的特殊建议进行采样!

实验室样品可贮于玻璃瓶或聚乙烯瓶中!

硝酸盐氮的测定应在水样采集后立即进行"必要时"应保存在*E下"但不得

超过9*S!

(!步骤

(%"!试份体积的选择

最大试份体积为,&;D"可测定硝酸盐氮浓度至9’&;1#2!

(%#!空白试验

取,&;D水"以与试份测定完全相同的步骤"试剂和用量"进行平行操作!

(%$!干扰的排除

(%$%"!带色物质

取%&&;D试样移入%&&;D具塞量筒中"加9;D氢氧化铝悬浮液 $+’%%%"密塞

充分振摇"静置数分钟澄清后"过滤"弃去最初滤液的9&;D!

(%$%#!氯离子

取%&&;D试样移入%&&;D具塞量筒中"根据已测定的氯离子含量"加入相当

量的硫酸银溶液 $+’5%"充分混合"在暗处放置+&;@A"使氯化银沉淀凝聚"然后

用慢速滤纸过滤"弃去最初滤液9&;D!

注!"%#如不能获得澄清滤液$可将已加过硫酸银溶液后的试样在近(&E的水浴中加热$

并用力振摇$使沉淀充分凝聚$冷却后再进行过滤%

"9#如同时需去除带色物质$则可在加入硫酸银溶液并混匀后$再加入9;D氢氧化铝

悬浮液$充分振摇$放置片刻待沉淀后$过滤%

(%$%$!亚硝酸盐

当亚硝酸盐氮含量超过&’9;1#2时"可取%&&;D试样"加%;D硫酸溶液

$+’(%"混匀后"滴加高锰酸钾溶液 $+’%9%"至淡红色保持%,;@A不褪为止"使

亚硝酸盐氧化为硝酸盐"最后从硝酸盐氮测定结果中减去亚硝酸盐氮量!

(%&!测定

(%&%"!蒸发

&(,)&
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取,&’&;D试份入蒸发皿中!用"#试纸检查!必要时用硫酸溶液 "+’(#或氢

氧化钠溶液 "+’0#!节至微碱性 ""#)(#!置水浴上蒸发至干$

(%&%#!硝化反应

加%’&;D酚二磺酸试剂 "+’+#!用玻璃棒研磨!使试剂与蒸发皿内残渣充分

接触!放置片刻!再研磨一次!放置%&;@A!加入约%&;D水$

(%&%$!显色

在搅拌下加入+!*;D氨水 "+’*#!使溶液呈现最深的颜色$如有沉淀产生!

过滤!或滴加V-/$二钠溶液 "+’%&#!并搅拌至沉淀溶解$将溶液移入比色管

"*’9#中!用水稀释至标线!混匀$

(%&%&!分光光度测定

于*%&A;波长!选用合适光程长的比色皿!以水为参比!测量溶液的吸光度$

(%’!校准

(%’%"!校准系列的制备

用分度吸管向一组%&支,&;D比色管中!加入硝酸盐氮标准溶液!所加体积如

下表!加水至约*&;D!加+;D氨水 "+’*#使成碱性!再加水至标线!混匀$

按)’*’*进行分光光度测定$所用比色皿的光程长亦如表所示$

校准系列中所用标准溶液体积

标准溶液"+’)#体积 硝酸盐氮含量 比色皿光程长

;D ;1 ;;

& & %&%+&

&’%& &’&&% +&

&’+& &’&&+ +&

&’,& &’&&, +&

&’5& &’&&5 +&

%’&& &’&%& %&%+&

+’&& &’&+& %&

,’&& &’&,& %&

5’&& &’&5& %&

%&’& &’%& %&

(%’%#!校准曲线的绘制

&0,)&
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由除零管外的其他校准系列测得的吸光度值减去零管的吸光度值!分别绘制不

同比色皿光程长的吸光度对硝酸盐氮含量 ";1#的校准曲线$

)!结果的表示

)%"!计算方法

试份中硝酸盐氮的吸光度’I用式 "%#计算%

’I:’W4’M "%#

式中%’W&&&试份溶液 ")’*#的吸光度’

’M&&&空白试验溶液 ")’9#的吸光度$
注!对某种特定样品"’W和’M应在同一种光程长的比色皿中测定#

硝酸盐氮含量#7;1$2表示#

)%"%"!未经去除氯离子的试样!按式 "9#计算%

#7:!"N%&&&
"9#

式中%!&&&硝酸盐氮质量!;1!由’I值和相应比色皿光程的校准曲线 ")’,’9#

确定’

"&&&试份体积!;D’

%&&&&&&换算为每升试样计$

)%"%#!经去除氯离子的试样!按式 "+#计算%

#7:!"N%&&&N
"%<"9
"%

"+#

式中%"%&&&供去氯离子的试样取用量!;D’

"9&&&硫酸银溶液加入量!;D$

)%#!精密度和准确度

)%#%"!经,个实验室的分析方法协作试验结果如下%

)%#%"%"!实验室内

浓度范围为&’9!&’*;1(2的加标地面水!最大总相对标准偏差)’*?!回收

率平均值5(?$

浓度范围%’(!9’&;1(2的加标地面水!最大总相对标准偏差,’*?!回收率

平均值0(’)?$

)%#%"%#!实验室间

)&)))
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J’分析含硝酸盐氮%’9&;1!2的统一分发标准样"实验室间总相对标准偏差

为0’*?"相对误差为4)’5?#

M’,9个实验室测定含硝酸盐氮%’,0;1!2的合成水样"相对标准偏差为

%%’&?"相对误差为(’(?#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由杭州市环境保护监测站负责起草#

本标准主要起草人沈叔平#

本标准由中国环境监测总站负责解释#

$%))$
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地下水质检验方法

二磺酸酚分光光度法测定硝酸根

-.!/&&)*’,("0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了二磺酸酚分光光度法测定硝酸根的方法!

本标准适用于测定地下水中硝酸根的含量!最小检测量为9&"1"最佳测量范

围为&’(!9&;1#2!

水中氯离子可产生负干扰"亚硝酸盐可产生正干扰!一般情况下氯离子浓度小

于+&;1#2"亚硝酸盐浓度小于&’9;1#2可不予分离!超过上述浓度时"需分别

进行处理!

#!方法提要

在无水情况下"二磺酸酚与硝酸盐作用"生成硝基二磺酸酚!在碱性介质中发

生分子重排"生成黄色化合物"其颜色深度与硝酸盐含量成正比!

$!仪器

分光光度计

&!试剂

&%"!硫酸银溶液$称取*’*&&&1硫酸银 %$19P8*&溶于蒸馏水中"移入%&&&;2
容量瓶中定容!此溶液%;2相当%’&;1氯离子!

&%#!碳酸钠溶液 %%&1#2&!

&%$!二磺酸酚溶液$称取结晶酚%& %=)#,8#&%,1于9,&;2三角瓶中"加入

’9))’
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%&,;2硫酸 !#:%’(*1";2#$于瓶口放一支短颈漏斗$在水浴上加热$直至生成

浅棕色稠状液%保存在棕色玻璃瓶中%

注!%"市售酚试剂不纯时按下法提纯!将盛苯酚的瓶子置于温水中使苯酚融化#取出适量

苯酚放入蒸馏瓶中加热蒸馏$开始馏出的液体弃去#收集%(9!%(*E的馏出液 %冷

却后应为无色纯净的晶体"#盛装在磨口玻璃瓶中#于暗处保存$

&%&!乙二胺四乙酸二钠 !V-/$#溶液 !9&1"2#%

&%’!氢氧化钾溶液 &#!F8##:%&;CD"2’(称取,)&1氢氧化钾 !F8##溶于

%&&&;2蒸馏水中%

&%(!硝酸根标准溶液(称取&’%)+%1经%&,E烘干的硝酸钾 !F78+#于小烧杯

中$用蒸馏水溶解后转入%&&&;2容量瓶中定容%此溶液%;2含%&&"1硝酸根%

’!分析步骤

’%"!样品分析

当水样中氯离子含量不大于+&;1"2时$可直接取9,’&;2水样%#于,&;2烧

杯中$滴加碳酸钠溶液 !*’9#至碱性$于电热板上加热蒸干$取下冷却至室温%

加二磺酸酚溶液 !*’+#9;2$充分搅拌使干涸物溶解$放置%&;@A后$将溶液洗

入,&;2容量瓶中%加入V-/$溶液 !*’*#9;2$摇匀%加氢氧化钠溶液 !*’,#

至黄色 !或至碱性#并过量%;2%用蒸馏水定容%于分光光度计*9&A;波长处$

空白溶液作参比$%H;比色杯测其吸光度%

注!%"若氯离子含量大于+&;1&2时#限9,’&;2水样于,&;2烧杯中#根据已测出的氯

离子含量加入相应的硫酸银溶液 %*’%"#于电热板上微热#使氯化银凝聚#过滤于

,&;2烧杯中#用蒸馏水洗涤沉淀*!,次#收集滤液按分析步骤进行$

’%#!空白试验

取9,;2蒸馏水代替水样于,&;2烧杯中$以下同步骤,’%%

’%$!标准曲线的绘制

准确移取硝酸根标准 !*’)#&)9&’&)*&’&**,&&’&"1于,&;2烧杯中$以

下步骤同,’%%以硝酸根浓度对吸光度绘制标准曲线%

(! 分析结果的计算

按下式计算硝酸根的质量浓度

++))+
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784+ !;1"2#:!"
式中$!%%%从标准曲线上查得的硝酸根量&"1’

"%%%取水样体积&;2(

)!精密度和准确度

同一实验室测定硝酸根含量为5’9()95’&*))*’,&;1"2水样时&其平行测定

的相对标准偏差分别为*’0?)9’&?和%’*?(对9个水样加标准硝酸根%&&"1的

回收率为0)?!%&0?(

%,个实验室分析统一分发的同一标准样品&相对标准偏差为%5?’相对误差

为<(’*?(

**))*
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附!录!!
含大量亚硝酸根时的校正法

!补充件"

由于地下水中亚硝酸盐的浓度一般都小于&’9;1!2"可不经消除其干扰直接

取样测定硝酸根#对个别亚硝酸根浓度较大的水样按下述方法进行校正#

!"!试剂

过氧化氢溶液 $+&?%#

!#!氧化亚硝酸根

取9,’&;2水样 $或除氯离子以后的试样%"加过氧化氢溶液&’,;2"煮沸

%&;@A"将亚硝酸根氧化成硝酸根后"供测定硝酸根用#

!$!分析结果的计算

按式 $$%%计算硝酸根的质量浓度

784+ $;1!2%:!%4!9N%’+*5("
$$%%

式中&!%’’’从标准曲线上查得的硝酸根量""1

!9’’’9,;2水样中亚硝酸根的相应含量""1(

%’+*5(’’’硝酸根换算成硝酸根的因数(

"’’’取水样体积";2#

),)))
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附!录!/
标准的有关说明

!参考件"

/"!当水样中钙!镁浓度较大"用氢氧化钾碱化时"试液如出现浑浊"表示V-!

/$溶液不足"可补加V-/$溶液"直至试液中沉淀消失为止#

/#!用硫酸银分离氯离子时"硫酸银的用量可略低于氯离子的含量"以防在碱化

时生成黑色的氧化银影响比色#

/$!不同方式表示的结果"可依下表进行换算$

H%784+& #%784+& #7

;;CD’2 ;1’2 ;1’2

#%784+&:D;;CD’2 % )9 %*’&%

!%784+&:%;1’2 &’&%)% % &’99)

!7:%;1’2 &’&5%* *’*95 %

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草#

本标准主要起草人史继东#

()))(
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地下水质检验方法

紫外分光光度法测定硝酸根

-.!/&&)*’,0"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了紫外分光光度法测定硝酸根的方法!

本标准适用于地下水中硝酸根含量的测定!最低检测量为%&"1"测定最佳浓

度范围为&’9!9&;1#2!

#!方法提要

在紫外光谱区"硝酸根有强烈的吸收"其吸收值与硝酸根的浓度成正比!在波

长9%&!99&A;处"可测定其吸光度!

水中溶解的有机物"在波长99&及95,A;下均有吸收"而硝酸根在95,A;时

没有吸收!这样"需在95,A;处作一次测定"以校正硝酸根的吸光度!

$!仪器

紫外分光光度计$石英比色杯!

&!试剂

&%"!盐酸溶液 %# %#=D&:%;CD#2&’量取浓盐酸(+;2"用蒸馏水稀释

至%&&&;2!

&%#!氨基磺酸铵溶液 %,&1#2&’取氨基磺酸铵 %7#*P8++7#9&,1溶解于

%&&;2蒸馏水中!

&%$!硝酸根标准贮备溶液’准确称取在%&,!%%&E烘干%S的硝酸钾&’%)+%1"溶

(5))(
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于蒸馏水中!定容至%&&&;2!此溶液%;2含&’%&;1硝酸根"

&%&!硝酸根标准溶液#分取硝酸根标准贮备溶液 $*’+%%&’&;2于%&&;2容量

瓶中!用蒸馏水定容"此溶液%;2含%&"1硝酸根"

’!分析步骤

’%"!样品分析

取水样,&’&;2于%&&;2容量瓶中!加入盐酸溶液 $*’%%%;2!摇匀"加入

+!,;2氨基磺酸铵溶液 $*’9%!用蒸馏水稀释至刻度!摇匀"于分光光度计上!

波长9%&A;处!用%H;石英比色杯以试剂空白作参比!测定吸光度#调整波长至

95,A;处!仍以试剂空白作参比!再一次测定吸光度"

’%#!空白试验

取,&;2蒸馏水代替水样!按,’%步骤进行"

’%$!标准曲线的绘制

准确分取硝酸根标准 $*’+%&&%&&9&&,&&%&&’’%&&&"1于一系列%&&;2
容量瓶中!用蒸馏水稀释至,&;2左右!以下步骤按,’%进行"以硝酸根浓度对吸

光度!绘制标准曲线"

(!分析结果的计算

按下式计算硝酸根的质量浓度(

’7C4+ :’9%&49’95,

784+ $;1)2%:
’7C4+
"

式中(’7C4+ ***减去有机物的吸收值后!从标准曲线 $$:9%&A;%上查得的硝酸

根量!"1#

"***所取水样体积!;2"

)!精密度和准确度

同一实验室对含有+’+*;1)2的硝酸根&矿化度为9’*1)2并含有极微量有机

物!$’95,:&’&&0%的地下水样!批内%)次测定!相对标准偏差为+’)%?!用矿

化度为%’91)2&不含硝酸根及有机物的地下水样!分别加入,&"1&%&&"1的硝酸

+())+
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根回收率分别为0(’&?和%&%’&?!加入%&&&"1时!回收率为%&&’,?"

%,个实验室分析统一分发的标准样品!相对标准偏差为%’)5?#相对误差为

4+’(?"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人史继东"

$0))$
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9,’硒检测方法标准

水质!硒的测定

9!+!二氨基萘荧光法

RQ%%0&9"(0

"!主题内容与适用范围

"%"!主题内容

水样经混合酸液消解!再经盐酸还原!然后测定硒浓度!他包括无机的六价和

四价硒!以及低价硒 "系指四价以下的无机和有机硒#$

"%#!适用范围

本标准适用于各种清洁水%生活污水及某些工业废水 "见附录$#$

水中一般常见的阴%阳离子不干扰硒的测定$铜%铁%钼等重金属离子及大量

氧化物对测定硒有干扰!可用V-/$及盐酸羟胺消除$在本法测定条件下!硒含

量为&’&,"1时!+&"1砷%钴%铬&,"1镉&9&"1镍&95"1铍&+,"1铜&*&"1
锰&,&"1铅%锌&%&&"1铁%钒等不干扰$

本法最低检出量为&’&&,"1硒!取9&;2水样测定!硒的最低检出浓度为

&’9,"1’2$

(&5)(
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#!原理

9!+!二氨基萘在"#%’,!9’&溶液中!选择性地与四价硒离子反应生成*!,!
苯并苤硒脑 "*!,!MZA\C"@JWZDZACD#绿色荧光物质!被环己烷萃取$所产生的荧光

强度与四价硒含量成正比$水样经硝酸!高氯酸混合酸液消解!将四价以下的无机

和有机硒氧化为四价硒!再经盐酸消解将六价硒还原为四价硒!然后测定总硒

含量$

$!试剂

除另有说明外!分析中使用蒸馏水及去离子水及公认的分析纯试剂$

$%"!蒸馏水及去离子水!电阻率在,&&&&&+%H; "9,E#以上$

$%#!环己烷 "=)#%9#!不得含荧光杂质$不纯时需重蒸馏!收集(&!(%E馏分!

使用过的环己烷可重蒸后再用$

$%$!硝酸 "#78+#!密度 "#9&#为2*1&;2!优级纯$

$%&!高氯酸 "#=28*#!密度 "!9&#为%’)(1&;2!优级纯$

$%’!硝酸!高氯酸混合酸液!%<%""&"#$

$%(!盐酸 "#=D#!密度 "!9&#为%’%(1&;2!优级纯$

$%)!盐酸溶液!%<*""&"#$

$%*! 盐酸溶液!约 &’%;CD&2’将 (’*;2 盐酸 "+’)#!用水 "+’%#稀释

至%&&&;2$

$%+!氨水 "7#+<#98#!密度 "!9&#为&’01&;2!优级纯$

$%",!氨水溶液!%<%""&"#$

$%""!甲酚红溶液!&’91&2’将9&;1甲酚红 "=99#%(8,P#溶于少量水中加%滴

氨水 "+’0#!使完全溶解!加水 "+’%#稀释至%&&;2$

$%"#!混合试剂’将%&197J!V-/$溶于少量水中!加热溶解!冷却后加入%&1盐

酸羟胺 "7#98#%#=D#及%&;2甲酚红溶液 "+’%%#!用水稀释至9&&;2!贮于

冰箱内!临用前将此液用水稀释%&倍$

$%"$!精密"#试纸!"#&’,!,’&$

$%"&!9!+!二氨基萘!&’%?溶液 "此溶液需在暗室中配制#’将%&&;19!+!二氨

基萘 (=%&#) "7#9#9!简称 -$7)于9,&;2磨口锥形瓶 "*’%#中!加入

%%5)%
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&’%;CD!2盐酸 "+’(#%&&;2$振摇至全部溶解后$加入9&;2环己烷 "+’9#继

续振摇,;@A$若-$7试剂不纯时$环己烷相有大量褐色悬浮物$弃去$水相再加

环己烷反复萃取洗至环己烷相无色透明时$移入底部塞有玻璃棉 "或脱脂棉#的分

液漏斗 "*’9#中$静置分层后将水相放回原锥形瓶内$再用环己烷 "+’9#同上操

作萃取+次%将此纯化的溶液贮于棕色瓶中$加一层约%H;厚的环己烷 "+’9#以

隔绝空气$置冰箱内保存%用前再以环己烷 "+’9#萃取一次%经常使用每月配制

一次为宜$不经常使用可保存一年%

$%"’!硒标准贮备溶液$%&&;1!2&准确称取&’%&&&1光谱纯元素硒 "PZ#溶于少

量硝酸 "+’+#中$加入9;2高氯酸 "+’*#%在沸水浴上加热除去硝酸$稍冷后加

入少量水和(’*;2盐酸 "+’)#$继续加热9;@A$然后转移至%&&&;2容量瓶$用

水稀释至标线并混匀%本溶液在冰箱内可贮存一年%每毫升标准溶液含%&&"1硒%

$%"(!硒标准溶液$,’&&;1!2&取,’&&;2硒标准贮备溶液 "+’%,#于%&&;2容

量瓶内$用&’%;CD!2盐酸溶液 "+’(#稀释至标线并混匀$于冰箱内贮存&每毫

升溶液含,’&&"1硒%

$%")!硒标准使用溶液$,’&&"1!2&取%’&&;2硒标准溶液 "+’%)#置%&&;2容

量瓶内$用&’%;CD!2盐酸溶液 "+’(#稀释至标线并混匀$于冰箱内贮存%每月

配制%每毫升标准溶液含&’&,&"1硒%

&!仪器

本法首次使用的玻璃器皿$均须以硝酸 "%<%#浸泡*S以上$用自来水及水

"+’%#洗净%本法用过的玻璃器皿$以自来水冲洗后$于&’,?洗衣粉溶液中浸泡

9S以上$用自来水及水 "+’%#洗净%

常用实验室设备和以下仪器%

&%"!具标准磨口塞锥形瓶$9,&;2及%&&;2%

&%#!分液漏斗$9,&;2及9,;2%活塞上不得涂油%若不易转动时$可加一点水

"+’%#润湿即可%

&%’!具塞比色管$,;2%

&%&!电热板%

&%’!水浴锅%

&%(!荧光分光光度计或荧光光度计%

’95)’

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



’!采样与样品

’%"!采样

水样采集时必须使用经硝酸 !%<%"浸泡*S以上#然后用大量自来水和水

!+’%"冲洗干净的玻璃瓶或塑料瓶$

’%#!样品

采样后不能立即进行测定时#一般天然水及饮用水可于室内阴凉处保存#工业

废水最好及时分析或贮于冰箱内#勿加酸保存 !注"$

注!天然水及饮用水中主要含有六价或四价硒"水样加与不加酸保存均影响不大#但工业

废水成分复杂"含有各种价态硒"有的水样中硒以负二价的为主"若加酸保存时可生

成硒化氢气体逸散"使总硒含量损失很大$

(!分析步骤

(%"!试样

将样品 !,’9"摇匀后立即取9&;2或适量#按步骤 !)’9"进行测定$

(%#!空白试验

用水 !+’%"代替试样#加入试剂的量均与测定试样时所用的试剂量相同#按

)’*’%!)’*’+测定步骤进行空白试验$

当测定试样中硒浓度接近检出限浓度时#必须控制空白试验的荧光强度应尽可

能低#其平行管的荧光强度值之差不应超过平均值的,?#否则应将-$7试剂

!+’%*"用之前用环己烷 !+’9"多提纯几次#所用器皿均需重新洗净$

(%$!校准曲线

取(个%&&;2锥形瓶 !*’%"#分别加入硒标准溶液 !+’%5"&’&%&’%%&’+%

&’,%&’5%%’&%%’,及9’&;2加水 !+’%"至与试样相同体积#然后按照测定步

骤 !)’*’%!)’*’+"进行操作$

分别以测定的各荧光强度减去空白试验 !零浓度"的荧光强度后#与对应的硒

含量绘制校准曲线$

(%&!测定

(%&%"!消解

将适量试样 !)’%"#其含硒不超过&’%"1#放入锥形瓶 !*’%"中#小心地加

&+5)&

9,’硒检测方法标准
#####################################



入9’,;2硝酸!高氯酸 !+’,"#混匀后于电热板上加热至瓶内产生浓白烟#立即取

下#稍冷后加入9’,;2盐酸溶液 !+’5"#继续加热至再产生浓白烟#立即取下

放冷$
注!样品以硝酸!高氯酸消解不完全时杂质荧光高"若消解时间过长硒损失很大#所以消解

快到终点时"需要注意观察浓厚白烟的变化"不要过多摇动瓶"当瓶内浓白烟分层滚

动时"应立即取下#

(%&%#!荧光物质的形成及萃取

向消解的溶液中加入%&;2混合试剂 !+’%9"#溶液呈桃红色#用氨水 !+’%&"

调节至淡澄色 !"#%’,!9’&"#放冷$
注!硒与9"+4二氨基萘必须在酸性溶液中反应""#值以%’,!9’&为最佳"过低时溶液

易乳化"太高时测定结果偏高#甲酚红指示剂有"#9!+及5’9!(’(两个变色范围"

前者是由桃红色变为黄色"后者是由黄色变成桃红 $微带蓝%色"要注意"不可混淆"

必要时可用精密试纸"#&’,!,’&$+’%+%检查"确保溶液的"#值为%’,!9’&#

以下步骤需在暗室内黄色灯光下操作%将9’&;2-$7溶液 !+’%*"加入上述

各瓶中#混匀#置沸水浴中加热,;@A!自放入水浴锅中算起"#取出以冷水冷却后

准确加入环己烷 !+’9"*’&;2萃取9;@A#然后将全部溶液移入9,;2分液漏斗

!*’9"中#待分层后放掉水相#将环己烷相由分液漏斗上口倾入具塞比色管 !*’+"

中#盖严待测$

(%&%$!荧光测定

用荧光分光光度计#激发光波长为+5)A;#发射光波长为,9&A;&或用荧光

光度计#选择适宜滤片%"#测定荧光强度$以测定试样的荧光强度减去空白试验

!)’9"的荧光强度#从校准曲线上查得硒量$
注!%%不同型号的荧光光度计"所具有的滤片不同"需根据使用的仪器"进行选择适宜的

滤片#例如用国产0+&型荧光光度计可选择激发光滤片为++&A;"荧光滤片为,%&A;

$截止型%和,+&A; $带通型%组合滤片#

)!结果的表示

硒含量% !"1’2"按下式计算%

%:!"N%&&&

式中%!(((从校准曲线上查得样中硒含量#"1&

)*5))
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"!!!测定用试样体积";2#

结果以两位小数表示#

*!精密度与准确度

六个实验室测定含硒0’&*"1$2的统一样品"含其他元素浓度 %"1$2&为’铝

%(*’(&"砷 %99’*&"铍 %9+’5&"镉 %5’*&"铬 %,’(&"钴 %+*’*&"铜 %5’9&"

铁 %%5’%&"汞 %&’,)&"锰 %%&’+&"镍 %%+’5&"铅 %+*’*&"钒 %%&*’(&"锌

%(&’&&#

*%"!重复性

各实验室的室内相对标准偏差分别为&’)?"%’+?"%’*?"%’0?"9’)?
和+’5?#

*%#!再现性

实验室间相对标准偏差为,’9?#

*%$!准确度

相对误差为<*’,?#

(,5)(
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附!录!!
本标准一般说明

!参考件"

!"!消解时所用的混合酸液中高氯酸试剂浓度一定要用约为59?的!因为高氯酸

在有水存在的情况下使用是安全的!但无水存在时高氯酸易爆炸!因此在使用过程

中要特别小心!不得蒸干!蒸干除使硒损失外!还会引起爆炸"

!#!测定总硒时需加盐酸将六价硒还原至四价硒!盐酸用量&’%!+’&;2均能将

,&&A1的六价硒还原至四价硒"本法采用盐酸溶液 #%<*$9’,;2"

!$!混合试剂中的97J!V-/$盐是为消除水样中铜%铁%钼等重金属离子的干

扰!盐酸羟胺可消除硝酸等氧化物的干扰"在含,&AW硒的标准溶液中分别加入其

他元素 #"1$为&砷 #+!+&$!铬 #%!+&$!镉 #%!,$!钴 #,!+&$!铜 #%!

+,$!铁 #%&!%&&$!铅 #,!,&$!锰 #9!*&$!镍 #9!9&$!钒 #%,!%&&$!锌

#%!,&$!铍 #+’*!95’,$!汞 #&’%!%’&$时各加%&;2混合试剂测定硒的回收

率为(0’*!0(’%?!均值为05’%?"

!&!用本法测定过皮革厂!炼油厂!翻胎厂!煤气厂!硫酸厂!造纸厂!白银化

工厂!玻璃厂!特种玻璃厂等工业废水"含硒量为%,’*!(5,""M!加标硒量,&!

%,&""M!回收率为0)’9?!%&,’9?"另外测定大连化工厂废水!含硒量为

99’,""M!加标硒量,&""M!回收率为*(?"可能含有大量还原性物质!干扰测

定!有待进一步研究探讨"

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由中国预防医学科学院环境卫生与卫生工程研究所负责起草"

本标准主要起草人孙淑庄"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"

’)5)’
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水质!硒的测定!石墨炉原子吸收分光光度法

RQ!/%,,&,"%00,

"!主题内容和适用范围

"%"!主题内容

本标准规定了测定水与废水中硒的石墨炉原子吸收分光光度法!

"%#!适用范围

"%#%"!本标准适用于水与废水中硒的测定!

"%#%#!方法检测限为&’&&+;1"2#测定范围为&’&%,!&’9;1"2!

"%#%$!干扰$废水中的共存离子和化合物在常见浓度下不干扰测定!当硒的浓度

为&’&(;1"2时#锌 %或镉&铋’&钙 %或银’&镧&铁&钾&铜&钼&硅&钡&铝

%或锑’&钠&镁&砷&铅&锰的浓度达5,&&;1"2&)&&&;1"2&,&&&;1"2&9

5,&;1"2&9,&&;1"2&9&&&;1"2&%&&&;1"2&5,&;1"2&*,&;1"2&+,&;1"

2&+&&;1"2&%,&;1"2&%&&;1"2&5,;1"2&9&;1"2#以及磷酸根&氟离子&

硫酸根&氯离子的浓度达,,&;1"2&99,;1"2&%,&;1"2&%9,;1"2时#对测定

无干扰!

#!定义

#%"!溶解硒$未酸化的试样中能通过&’*,";滤膜的硒!

#%#!硒总量$未经过滤的试样消解后测得的硒含量#或试样中溶解和悬浮两部分

硒含量的总和!

$!方法原理

将试样或消解处理过试样直接注入石墨炉#在石墨炉中形成的基态原子对特征

(55)(

9,’硒检测方法标准
#####################################



电磁辐射产生吸收!将测定的试样吸光度与标准溶液的吸光度进行比较!确定试样

中被测元素的浓度"

&!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂!去离子水或同等纯

度的水"

&%"!硝酸 ##78+$%#:%’*91&;2!优级纯"

&%#!硝酸 ##78+$%#:%’*91&;2"

&%$!载气%氩气!纯度不低于00’00?"

&%&!硝酸溶液%%<%"用硝酸 #*’9$配制"

&%’!硝酸溶液%%<*0"用硝酸 #*’%$配制"

&%(!硝酸溶液%%<*00"用硝酸 #*’%$配制"

&%)!硒粉%高纯!00’000?"

&%*!硒标准储备液’%&&&;1&2"称取硒粉 #*’5$%’&&&&1用,;2硝酸 #*’%$

溶解!必要时加热!直到完全溶解转移入%&&&;2容量瓶中!用去离子水稀释

至%&&&;2"

&%+!硒标准使用液%#:&’*;1&2"用硝酸溶液 #*’)$稀释硒标准储备液 #*’($

配制"

&%",!硝酸镍!#7@#78+$9)#98$"

&%""!硝酸镍溶液’#:%)1&2镍"称取硝酸镍 #*’%&$50’9,%1!溶于适量水中!

用水稀释至%&&&;2"

’!仪器

常用实验室仪器"

原子吸收分光光度计及相应的辅助设备!配有石墨炉和背景校正器!光源选用

空心阴极灯或无极放电灯!仪器操作参数参照厂家的说明进行选择"
注!实验用的玻璃或塑料器皿用洗涤剂洗净后在硝酸溶液 "*’*#中浸泡过夜$使用前用水

冲洗干净%

(!样品

(%"!采样

((5)(
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用聚乙烯塑料瓶采集样品!分析硒总量的样品!采集后立即加硝酸 "*’%#酸

化至"#%!9$正常情况下!每%&&&;2样品中加入9;2硝酸 "*’%#$常温下!可

保存半年$

(%#!试样制备

分析溶解硒时!样品采集后立即用&’*,";滤膜过滤!滤液按 ")’%#酸化后

储存于聚乙烯瓶中$

)!分析步骤

)%"!试样的预处理

)%"%"!测定溶解硒时!用 ")’9#制备试样!视需要按 "5’%’9#%"5’%’+#步骤处

理!再按 "(’%’9#步骤测定$

)%"%#!测定硒总量时!若试样不需消解!取适量试样按 "(’%’9#步骤测定$若试

样需消解!混匀后取适量试样置于9,&;2烧杯中!按 "5’%’+#步骤消解!

"(’%’9#步骤测定$

)%"%$!取均匀混合的试样,&!9&&;2!加入,!%&;2硝酸 "*’%#在电热板上加

热蒸发至%;2左右$若试液混浊不清!颜色较深!再补加9;2硝酸 "*’%#!继续

消解至试液清澈透明!呈浅色或无色!并蒸发至近干$取下稍冷!加入9&;2硝酸

"*’,#!温热!溶解可溶性盐类!若出现沉淀!用中速滤纸滤入,&;2容器中!用

去离子水稀释至标线$

)%#!空白试验溶液的制备

在测定试样的同时!测定空白$取适量去离子水代替试样置于9,&;2烧杯中!

视需要按 "5’%’9#或 "5’%’+#步骤处理!再按 "(’%’9#步骤测定$

)%$!标准溶液系列的制备

参照表%!在%&;2具塞比色管中!加入硒标准液 "*’0#配制!至少,个工

作标准溶液!加入&’%;2硝酸 "*’%#和&’,;2硝酸镍溶液 "*’%%#!用去离子

水定容至%&;2$试样被测元素的浓度应在标准系列浓度范围内$

表"

硒标准使用液"*’0#加入体积!;2 & %’&& 9’&& +’&& *’&& ,’&&

工作标准溶液浓度!;1&2 & &’&*& &’&(& &’%9& &’%)& &’9&&

’05)’
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*!校准和测定

*%"!绘制标准曲线

*%"%"!表9和表+是仪器测试的各项参数!

表#

元素 波长"A; 灯电流";$ 狭缝"A; 载气

硒 %0)’& ( %’+ 氩气

!! 表$

阶段 温度"E 时间"W

干燥 %9& 9&

灰化 *&& %&

原子化 9*&& ,

清洗 9)&& 9

*%"%#!根据表9和表+选择波长等条件以及设置石墨炉升温程序"空烧至石墨炉

稳定!向石墨管内注入用 #5’9$与 #5’+$所制备的空白和工作标准溶液"记录吸

光度!

*%"%$!用测得的吸光度与相对应的浓度绘制标准曲线!

*%#!试样测定

*%#%"!将 #5’%’9$或 #5’%’+$所制备的试样按 #(’%’9$的步骤测定!

*%#%#!根据扣除空白吸光度后的试样吸光度"在标准曲线中查出试样中硒的浓度!

注!,在测量时"应确保硒空心阴极灯有%S以上的预热时间#

-在每次测定前"须重复测定空白和工作标准溶液"及时校正仪器和石墨管灵敏度的

变化#

+!结果的表述

硒的浓度按下式计算%

%:%2N"2"
式中%%&&&试样中硒的浓度";1’2(

%2&&&标准曲线上查得的硒浓度";1’2(

)&())
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"!!!试样的体积";2#

"2!!!测定时定容体积";2$

报告结果中"要指明测定的是溶解硒还是硒总量$

",!精密度与准确度

表&

实验室数目

统一试

样浓度

;1%2

重复性 再现性

标准偏差

;1%2
变异系数

?
标准偏差

;1%2
变异系数

?

加标回收率

?

* &’&9& &’&&%( (’( &’&&&% &’,

, &’%&& &’&&+& +’& &’&&%% %’% %&9

* &’%(& &’&** 9’* &’&&%+ &’5

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出$

本标准由上海市环境监测中心负责起草$

本标准主要起草人韩中豪&谢争$

本标准由中国环境监测总站负责解释$
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地下水质检验方法

催化极谱法测定硒

-.!/&&)*’+5"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定硒的方法!

本标准规定了用巯基棉分离富集地下水中PZ")#和PZ"(#$用催化极谱法

分别测定不同价态硒!

本标准适用于地下水中痕量硒 ")#%硒 "(#及总硒量的测定!最低检测量

为&’&&9"1!若取%&&;2水样$经巯基棉预富集后$最低检测浓度为&’&9"1&2$

测量上限为&’*"1&2!

#!方法提要

在氨!氯化铵底液中$利用PZP894+ 4F>8*催化体系$导数极谱测定水样中痕

量硒!地下水中硒的含量极微$必须辅以分离富集手段!本法利用巯基棉对PZ*<

及PZ)<的不同吸附作用可分离并富集不同价态硒$线性范围为&’&&9!

&’&*"1&%+;2!

$!仪器

$%"!极谱仪!

$%#!三电极 "滴汞%银片%铂丝#!

$%$!巯基棉柱$长%&H;$内径&’5H;$上部呈漏斗状%底端拉细的玻璃管!

’9()’
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&!试剂

&%"!盐酸 !#=D"##:%’%01$;2%

&%#!三氯化钛溶液 !%,&1$2"%

&%$!过氧化氢 !+&?"%

&%&!逆王水溶液 !5&?"&盐酸 !*’%"与硝酸 !#:%’*&1$;2"及蒸馏水#按9

3)3+体积比混合#摇匀 !现用现配"%

&%’!高氯酸 !#=D8*"##:%’)(1$;2%

&%(!无硒硫酸溶液&硫酸溶液 !%<%"9&&;2中#加入氢溴酸9&;2#于电炉上

加热#直至冒浓白烟#取下#冷却#装入磨口玻璃瓶中备用%

&%)!亚硫酸钠溶液 !9&&1$2"&称取无水亚硫酸钠9&1#溶于%&&;2水中#盛于

棕色瓶中#置阴凉处保存%

&%*!混合底液&称取氯化铵%,&1#乙二胺四乙酸二钠%&1#溶解于9&&;2水中#

并加入氨水 !#:&’(01$;2"+&&;2#混匀%

&%+!高碘酸钾溶液 !%&1$2"&称取高碘酸钾 !F>8*",1#加入氨水 !#:&’(01$

;2"+,;2#用水定容至,&&;2#摇匀%

&%",!动物胶溶液 !91$2"&称取动物胶&’%1溶解于,&;2热水中#冷却备用%

&%""!硒 !)"标准贮备溶液&称取硒粉&’&&,&1#加硝酸 !#:%’*&1$;2",;2
低温溶解后#加入无硒硫酸溶液 !*’)",;2#于电炉上加热至冒硫酸烟#冷却#

用水移入%&&;2容量瓶中#定容后摇匀%此溶液%;2含,&"1PZ*<%

&%"#!硒 !)"标准溶液&取硒 !("标准贮备溶液 !*’%%"逐级稀释成%;2含

&’%&"1PZ*<#并含有%?硫酸#现用现配%

&%"$!巯基棉的制备&取硫代乙醇酸%&&;2于*&&;2烧杯中#加入乙酸酐5&;2’

+)?乙酸+9;2#准确加入硫酸 !#:%’(*1$;2"&’+;2及蒸馏水%&;2#搅匀%

称取+&1脱脂棉分%&次放入棕色广口瓶中#将上述混合液分次加入瓶中#并用平

头玻璃棒挤压脱脂棉完全浸泡在溶液中为止#盖好瓶盖#于室温放置一周即可使

用%使用时#先用自来水洗至中性 !无臭味"#再用蒸馏水洗+次#用手指平铺压

干#将每块分成9&小块#湿法装柱9&支%

&%"&!盐酸溶液 !#!#=D":&’+;CD$2"%

&%"’!盐酸溶液 !#!#=D":%;CD$2"%

(+()(
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’!分析步骤

’%"!样品的预富集

’%"%"!PZ*<的富集

取"#"9的盐酸酸化水样%&&;2于%,&;2烧杯中!加入盐酸 "*’%#

9’*;2!搅匀$将&’%1巯基棉 "*’%+#装填在交换柱 "+’+#中!装填松紧要适

度!装好后用盐酸溶液 "*’%*#%,;2流经交换柱!将上述溶液以+;2%;@A流速

流经巯基棉柱 "+’+#!流出液用洁净的%,&;2烧杯承接!流毕!用盐酸溶液

"*’%*#%&;2洗烧杯及交换柱!此溶液可留存测定PZ)<$

用逆王水溶液 "*’*#,;2分,次洗提交换柱!流出液盛于含有高氯酸 "*’,#

(滴及无硒硫酸溶液 "*’)#(滴的9,;2烧杯中!流毕将溶液置约%(&E电热板上

蒸至冒高氯酸浓烟!直至冒三氧化硫白烟!取下冷却!加入过氧化氢 "*’+#%;2!

加热至过氧化氢气泡消失!取下冷却!加蒸馏水,;2摇匀!作为PZ*<的制备

溶液$

’%"%#!PZ)<的富集

由,’%’%留存测定PZ)<的溶液中!加入三氯化钛溶液 "*’9#&’,;2!搅匀并

在室温下放置+&;@A!加入盐酸 "*’%#5;2及过氧化氢 "*’+#&’9&;2!置电炉

上加热至沸!保持&’,!%;@A!取下冷却!以+;2%;@A流速流经预先用盐酸溶液

"*’%,#%&;2淋洗过的巯基棉柱中!流毕后再用盐酸溶液 "*’%,#洗烧杯及交换

柱各%次!流出液弃去$用逆王水溶液 "*’*#,;2分,次洗提交换柱!流出液盛

于含有高氯酸 "*’,#(滴及无硒硫酸溶液 "*’)#(滴的9,;2烧杯中!流毕将溶

液移入约%(&E电热板上蒸至冒高氯酸浓烟!直至冒三氧化硫白烟!取下冷却!加

入过氧化氢 "*’+#%;2!加热至过氧化氢气泡消失!取下冷却!加蒸馏水,;2!

摇匀!待测定PZ)<$

’%"%$!总硒的富集

另外取%份"#"9的盐酸酸化水样%&&;2于%,&;2烧杯中!加入盐酸

"*’%#9’*;2!摇匀!加入三氯化钛溶液 "*’9#&’,;2!摇匀并在室温下放置

+&;@A!加入盐酸 "*’%#5;2及过氧化氢 "*’+#&’9&;2!以下步骤按,’%’9PZ)<

的富集的后一部分手续进行$

’%#!样品分析

&*()&

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



’%#%"!PZ*<的测定

由,’%’%于PZ*<的制备溶液 !夏季要用冰水冷却"中加入亚硫酸钠溶液

!*’5"%;2#放置%&;@A#逐滴加入混合底液 !*’("9;2 !夏季要将溶液放在冰

水中边加试剂边摇动"#加入高碘酸钾溶液 !*’0",;2$动物胶溶液 !*’%&"9
滴#在室温下放置9&;@A后#于示波极谱仪!&’(,6处测其导数后波%

’%#%#!PZ)<的测定

取,’%’9所得PZ)<的制备溶液#以下步骤按,’9’%进行%

’%#%$!总硒量的测定

取,’%’+总硒富集后的制备溶液#以下步骤按,’9’%进行%

’%#%&!空白试验

吸取%&&;2蒸馏水代替水样#以下按,分析步骤进行%

’%$!标准曲线的绘制

准确吸取硒 !)"标准溶液 !*’%9"&$&’&9$&’&,$&’%&$&’9&$&’+&$

&’*&;2于一系列%,&;2烧杯中#加入盐酸溶液 !*’%*"%&&;2#以下步骤按,进

行%

(! 分析结果的计算

依下式分别计算各种价态硒的质量浓度&

!:
!
"

式中&!’’’不同价态硒的质量浓度#;1(2&

!’’’从标准曲线上查得的不同价态的硒量#"1)

"’’’水样体积#;2%

)!精密度和准确度

同一实验室#%%次测定河水中总硒量为&’&&&+%;1(2$PZ*<为&’&&&%(;1(

2$PZ)<为&’&&&%%;1(2#其相对标准偏差分别为)’*?$(’5?及99’%?%用上

述河水样加入标准溶液#总硒量为&’&&&+*;1(2#PZ*<为&’&&&9&;1(2#PZ)<为

&’&&&%*;1(2#其回收率分别为0)’,?$00’&?及%%*?%

*,()*
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附!录!!
干扰及其消除

!参考件"

!"!在&’+!%;CD!2盐酸溶液中"大量的铁#铅#锌#铜#镉#铬#镍#钴#铋#

锰#银#碱金属及碱土金属不被巯基棉吸附 $银#铋在&’+;CD!2盐酸溶液中被吸

附%而在%;CD!2时不被吸附&’

砷 $’&#锑 $’&#汞 $%&#碲 $)&可与硒 $)&一起被吸附与解脱"由于干

扰试验证明"砷 $’&#锑 $’&在%&"1以内"银 $$&#铋 $’&在9"1以内"

汞 $%&在%"1以内"碲 $)&在&’%"1以内均不干扰硒 $)&的测定’如上述

元素超过允许量"可用沸腾的氯化钠饱和溶液 (内含盐酸 $# $#=D&:*;CD!2)

+;2洗脱"而硒碲不被洗脱’

!#!在盐酸 (#$#=D&)&’+!%;CD!2溶液中"PZ*<可被巯基棉吸附完全"此时

PZ)<不被吸附’在&’+;CD!2盐酸"(H$#=D&)溶液中"当加入三氯化钛溶液并

在室温放置+&;@A"PZ)< 将还原至PZ&<’此时将溶液酸度调节至%;CD!2 (H
$#=D&)"再加入过氧化氢"煮沸"这时PZ&<将完全氧化至PZ*<"利于PZ*<的

分离’

!$!样品中硒量为&’%"1!2以上时"取水样,&!%&&;2%若含硒量小于&’%"1!2"

宜取,&&;2水样富集’

!&!动力催化是具有高灵敏度的检测技术"对试剂浓度#反应时间#温度等条件

要求较严’本标准以在%,!9,E范围操作为宜"各种试剂加完后"必须在此环境

温度中平衡9&!+&;@A后再进行测定’

!’!亚硫酸钠常含有痕量硒"将会导致空白值增高"事先应予以检查’

附加说明

本标准由地质矿产部提出’

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口’

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室#辽宁省中心实验室负责起草’

本标准主要起草人江宝林#柳建一#王裕宣’
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地下水质检验方法

原子荧光法测定硒

-.!/&&)*’+("0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了原子荧光法测定硒的方法

本标准适用于地下水中硒的测定!测定下限为&’&*"1"2#测定上限为)"1"2!

#!方法提要

在热盐酸溶液中#六价硒被还原为四价硒#然后用强还原剂硼氢化钾将硒还原

为气态的氢化物#由载气 $氮或氩气%导入原子化器 $石英炉%#以硒无极放电灯

作光源#测量荧光信号的峰值#荧光强度与试样中硒的浓度呈线性关系!

$!仪器

$%"!原子荧光光度计!

$%#!硒无极放电灯!

$%$!仪器工作条件!

$%$%"!微波功率为*&Y#反射功率为9’,Y!

$%$%#!日盲光电倍增管负高压为90,6!

$%$%$!石英炉原子化温度为(,&!0&&E!

$%$%&!载气 $氮%压强为9&&‘LJ#流量为%2";@A!

&!试剂

&%"!硝酸!高氯酸混合酸&将硝酸 $#78+#:%’*91";2优级纯%与高氯酸

’5()’
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!#=D8*#:%’)(1";2优级纯#等体积混合$

&%#!盐酸 !#=D#%#:%’%01";2%优级纯$

&%$!硼氢化钾溶液 !,1"2#&称取硼氢化钾 !FQ#*#,1及固体氢氧化钠

!7J8##数粒%溶于%&&&;2蒸馏水中%摇匀$此溶液当天配用$

&%&!硒 !)#标准贮备溶液&称取硒粉&’,&&1于烧杯中%加入硝酸溶液 !%<%#

,;2%加热溶解%溶液移入,&&;2容量瓶中%用盐酸溶液 !%<*#稀释定容%摇

匀$此溶液%;2含%’&&;1硒 !)#$

&%’!硒 !)#标准溶液&吸取硒 !)#标准贮备溶液 !*’*#逐级稀释至%;2含

&’%&"1硒 !)#$

’!分析步骤

’%"!样品分析

吸取水样,&’&;2于烧杯中%置于电热板上%低温蒸发至近干%加入混合酸

!*’%#9;2%继续加热至冒尽白烟%取下烧杯$加入蒸馏水(;2盐酸 !*’9#

,;2%摇匀%放入沸水浴中%,;@A$取出烧杯%冷却$将烧杯中的溶液移入9,;2
容量瓶中%用蒸馏水定容$摇匀$

开启仪器%调整好仪器工作条件 !+’+#$

分取前述处理好的试样,’&&;2于氢化物发生器中%在密闭的情况下%以

&’(;2"W的流速注入硼氢化钾溶液 !*’+#(;2$反应生成的硒化氢由载气 !氮

气#导入加热的石英管中%记录荧光信号的峰值$

’%#!标准曲线的绘制

移取硒标准 !*’,#&’&’&%’&’&,’&’%&((&’*&"1于一系列烧杯中%加入

混合酸 !*’%#9;2%以下按样品分析步骤 !,’%#进行%记录各标准硒溶液的荧光

信号峰值%然后绘制以硒浓度对荧光信号峰值的标准曲线$

(!分析结果的计算

按下式计算硒的质量浓度&

PZ!;1"2#:!"
式中&!)))从标准曲线上查得的硒量%"1*

+(()+
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"!!!所取水样体积";2#

)!精密度和准确度

取含硒,;1$2的合成水样"作%%次测定"硒的批内标准偏差为&’%,"1$2"

相对标准偏差为+’&?#在不同的水样中加入标准硒&’&,!&’9,"1的回收率在

0*?!%%%?之间#

%0()%
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附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!本法测得的为包括有机硒在内的总硒量!

!#!硒 "(#还原成硒 ")#的盐酸适宜浓度为#"#=D#:*!,;CD$2!

!$!在电热板上低温加热过氯酸冒烟过程中%硒并没有可觉察的损失%故在绘制

标准曲线时亦可省却硒标准溶液的硝化处理!

!&!本测定的主要干扰可能来自汞及能生成氢化物的碲&锑&砷&铋&锡&镓&

铅等!但当它们不超过以下含量 ";1$2#时并不影响测定’汞 "&’&,#%碲

"&’9,#%锑&铋&镓&砷 "&’,#%锡&铅 ",#!地下水中其他常见组分不干扰

测定!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室&上海市中心实验室负责起草!

本标准主要起草人江宝林&严兆芮&管品馨!
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9)’六六六、滴滴涕检测方法标准

水质!六六六!滴滴涕的测定!气相色谱法

RQ5*09"(5

"!适用范围

本标准适用于地面水!地下水以及部分污水中六六六!滴滴涕的分析"

本方法用石油醚萃取水中六六六!滴滴涕#净化后用带电子捕获检测器气相色

谱仪测定"当所用仪器不同时#方法的检出范围不同".4六六六通常检测至*A1$

2#滴滴涕可检测至9&&A1$2"

样品中的有机磷农药!不饱和烃以及邻苯二甲酸酯等有机化合物在电子捕获鉴

定器上也有响应#这些干扰物质可用浓硫酸除掉"

#!试剂和材料

#%"!载气

氮气%纯度00’0?#氧的含量小于,"";#用装,$分子筛净化管净化"

#%#!配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料"

#%#%"!石油醚%沸程+&!)&E或)&!0&E#浓缩9&倍后色谱测定无干扰峰#如

有干扰需用全玻璃蒸馏器重新蒸馏"

&%0)&
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#%#%#!浓硫酸 !#9P8*"#!:%’(*1$;D%

#%#%$!无水硫酸钠 !7J9P8*"#在+&&E烘箱中烘烤*S&放入干燥器中冷却至室

温&装入玻璃瓶备用%

#%#%&!硫酸钠 !7J9P8*’%&#98"#9&1$2溶液&使用前用石油醚提取三次&溶

液与石油醚之比为%&3%%

#%#%’!异辛烷 !=(F%("%

#%#%(!苯 !=)#)"#优级纯%

#%#%)!色谱标准物#&(六六六).(六六六)/(六六六)0(六六六)LLU(

--V)8LU(--/)LLU(---)LLU(--/&纯度为0,!00?%

#%#%*!储备溶液#称取每种标准物 !9’9’5"%&&;1&准确至%;1&溶于异辛烷

!9’9’,"!/(六六六&先用少量苯溶解"&在容量瓶中定容至%&&;D%在*E可储存

一年%

#%#%+!中间溶液#用移液管量取八种储备溶液&移至%&&;D容量瓶中&用异辛烷

!9’9’,"稀释至刻度%八种储备液量取的体积比为6&4六六六36.4六六六36/4六六六3

604六六六36""U4--V36C"U4--/36""U4---36""U4--/:%3%3+’,3%3+’,3,3+3(%

#%#%",!气相色谱用标准工作溶液&根据检测器的灵敏度及线性要求%用石油醚

!9’9’%"稀释中间溶液&配制几种浓度的标准工作溶液&在*E可储存9个月%

#%$!制备色谱柱时使用的试剂和材料

#%$%"!色谱柱和填充物参考+’)的有关内容%

#%$%#!涂渍固定液所用溶剂#丙酮%

$!仪器

$%"!仪器的主要部件#带电子捕获检测器气相色谱仪&附柱加热炉)温度调节器)

注入口加热器)检测器加热器及相应的温度调节器)放大器等%

$%#!控制载气的压力表及流量计%

$%$!进样器#全玻璃系统进样器%

$%&!记录器#与仪器相匹配的记录仪%

$%’!检测器

$%’%"!类型#电子捕获检测器%

$%’%#!器件的特性#可采用)+7@放射源或高温+_放射源%

’90)’
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$%’%$!检测器极化电压可采用直流电源或脉冲电源!

$%(!色谱柱

$%(%"!色谱柱数量"%!9支!

$%(%#!色谱柱的特征"

$%(%#%"!材料"硬质玻璃!

$%(%#%#!长度"%’(!9;!

$%(%#%$!内径"9!+’,;;!

$%(%$!色谱柱类型"填充柱!

$%(%&!载体

$%(%&%"!名称"HSIC;CWCIMY$Y-O=P!

$%(%&%#!粒度"(&!%&&目!

$%(%’!固定液

$%(%’%"!名称及其化学性质"#苯基,&?$甲基硅酮 #864%5$%最高使用温度

+,&E&氟代烷基硅氧烷聚合物 #a]4%$%最高使用温度9,&E!

$%(%’%#!液相载荷量"864%5为%’,?&a]4%为%’0,?!

$%(%’%$!涂渍固定液的方法"静态法!

根据担体的重量称取一定量的固定液%准确至%&;1%溶解在丙酮中%待完全

溶解后%倒入担体%使担体刚好浸没在溶液中%轻轻摇动容器%让溶剂均匀挥发%

待溶剂全部挥发后%即涂渍完毕!

$%(%(!色谱柱的填充方法

硬质玻璃柱的一端用硅烷化玻璃棉塞住%接真空泵%柱的另一端通过软管接漏

斗%将固定相慢慢通过漏斗装入色谱柱内!在装填固定相的同时开动真空泵抽气%

并轻轻敲击色谱柱%使固定相在色谱柱内填充紧密%填装完毕后用硅烷化玻璃棉塞

住色谱柱另一端!为防止真空泵油倒抽进入色谱柱%在色谱柱和泵之间联接缓

冲瓶!

$%(%)!柱效能和分离度

在给定条件下色谱柱总的分离效能大于&’(!

$%)!试样预处理时使用的仪器

$%)%"!样品瓶"%2玻璃细口瓶%具磨口瓶塞!

$%)%#!蒸发浓缩器"F!-式%,&;D梨形瓶下部联接具有%;D刻度管的底瓶%或相

’+0)’
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当型式的仪器!

$%)%$!分液漏斗",&&;D!

$%)%&!量筒"9,&;D#9,;D!

$%)%’!微量注射器","D#%&"D!

$%)%(!玻璃棉 $过滤用%"在索氏提取器上用石油醚提取*S&凉干后备用!

$%)%)!水浴锅!

$%)%*!振荡器"每分钟振荡次数不小于9&&次&备有分液漏斗固定架!

&!样品

&%"!样品性质

&%"%"!样品名称"水样品!

&%"%#!样品状态"液体!

&%"%$!样品的稳定性"水中六六六’滴滴涕化学性质稳定&可被微生物及碱分解!

&%#!水样采集和储存方法

&%#%"!水样采集

采集要附合采样计划的要求并在到达实验室之前使它不至变质或受到污染!用

玻璃瓶 $+’5’%%采集样品!在灌瓶前要把采样瓶用所需采样的水冲洗9!+次!

&%#%#!水样保存

采集水样后应尽快分析!如不能及时分析&可在*E冷藏箱中储存&不多于

七天!

&%$!试样的预处理

&%$%"!水样的提取

摇匀水样&用9,&;D量筒 $+’5’*%准确量取9,&;D水样&放入,&&;D分液漏

斗 $+’5’+%中&再向分液漏斗中加入9,;D石油醚 $9’9’%%!振摇分液漏斗&放

出气体&然后将分液漏斗置于振荡机 $+’5’(%上&振摇,!%&;@A&取下分液漏

斗&静置%&!+&;@A&使两相分层&弃去水相&上层石油醚供净化操作用!

&%$%#!提取液净化

将9!9’,;D浓硫酸 $9’9’9%注入石油醚提取液中&开始轻轻振摇分液漏斗

$注意随时放气&以防受热不匀引起爆裂%&然后激烈振摇,!%&W&静置分层后弃

去下层硫酸!重复上述操作数次&至硫酸层无色为止!向净化后的有机相中加入

(*0)(
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9,;D硫酸钠水溶液 !9’9’*"洗涤有机相两次 !振摇分液漏斗时注意放气"#弃去

水相#有机相通过铺有,!(;;厚无水硫酸钠 !9’9’+"的三角漏斗#使有机相脱

水#无水硫酸钠用玻璃棉 !+’5’)"支托$有机相流入配有%;D刻度管的F%-浓

缩器 !+’5’9"$用+!,;D石油醚 !9’9’%"洗涤分液漏斗和无水硫酸钠层#洗涤

液收集至F%-浓缩器中$

&%$%$!样品的浓缩

将F%-浓缩器置于水浴锅 !+’5’5"上#水浴温度*&!5&E !5&!%&&E"$

当体积缩小至&’,!%;D时取下F%-浓缩器#冷却至室温$用石油醚 !9’9’%"冲

洗玻璃接口并定容至%;D#备色谱分析$
注!样品预处理时使用的石油醚易挥发着火"预处理操作需注意通风#

’!操作步骤

’%"!调整仪器

’%"%"!气化室温度&9&&E$

’%"%#!柱烘箱温度&恒温#%(&E$

’%"%$!载气流速&恒压#流速)&;D’;@A#根据色谱柱的阻力调节柱前压$

’%"%&!检测器

’%"%&%"!温度及允许极限&检测器温度99&E#根据放射源种类确定最高允许

温度$

’%"%&%#!电压和电流的控制&根据被测组分的出峰情况调节脉冲电压的周期或直

流电源的电压$

’%"%&%$!辅助气体的调节&如有辅助气体线路#可调节总气体量不小于

)&;D’;@A$

’%"%’!记录器

’%"%’%"!衰减&根据样品中被测组分含量调节记录仪衰减$

’%"%’%#!纸速&,;;’;@A$

’%#!校准

’%#%"!外标法$

’%#%#!标准样品

’%#%#%"!使用次数&使用标准样品周期性的重复校准$决定周期长短需视仪器的

(,0)(
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稳定性!一般可在测定三个试样后校准一次"

’%#%#%#!标准样品的制备#在线性范围内配制一系列浓度的标准工作溶液"

’%#%#%$!气相色谱法中使用标准样品的条件#

J’标准样品进样体积与试样进样体积相同!标准样品的响应值应接近试样的

响应值$

M’调节仪器的重复性条件#一个样品连续注射进样二次!其峰高相对偏差不

大于5?!即认为仪器处于稳定状态$

H’标准样品与试样尽可能同时进行分析!直接与单个标准比较以测定农药的

浓度"

’%#%$!校准数据的表示

试样中组分按式 %%&校准#

3@:(@’@’V
%%&

式中#3@’’’试样中组分/的含量$

(@’’’标准样品中组分/的含量$

’@’’’试样中组分/的峰高!毫米$

’V’’’标准溶液中组分/的峰高!毫米"

’%$!试验

’%$%"!进样

’%$%"%"!进样方式#注射器进样"

’%$%"%#!进样量#一次进样量为+!,"D"

’%$%"%$!操作#用待注射的样品润湿针头及针筒"抽取待测样品!排出所有气泡

后使注射器 %+’5’,&中的样品体积准确至+!,"D!迅速将注射器中样品注射至色

谱仪中!并立即将注射器拔出"

’%&!色谱图的考察

’%&%"!标准色谱图 %见下图&

柱填充剂#%’,?864%5<%’0,?a]4%"

载气#氮气)&;D(;@A!柱温%(&E"

’%&%#!定性分析

’%&%#%"!组分的出峰次序#&!六六六).!六六六)/!六六六)0!六六六)LLU!

*)0)*
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六六六!滴滴涕气相色谱图
!

--V!8LU!--/!LLU!---!LLU!--/"

’%&%#%#!检验可能存在的干扰#用另一根色谱柱进行色谱分析$可确定样品色谱

峰有无干扰"

’%&%$!定量分析

’%&%$%"!色谱峰的测量#

以峰的起点和终点的联线作为峰底$从峰高极大值对时间轴作垂线$对应的时

间即为保留时间"此线从峰顶至峰底间的线段即为峰高"

’%&%$%#!计算#

H:;
%S%%"%%F
S9%"9%"+

&9’

式中#H(((试样中农药浓度$"1)2*

;(((标准农药$A1*

S%(((样品峰高$;;*

%50)%

9)’六六六!滴滴涕检测方法标准
#####################################



"%!!!提取液体积""D#

F!!!稀释因子#

S9!!!标准农药的峰高";;#

"9!!!提取液进样体积#"D#

"+!!!被提取的样品体积#;D$

(!结果的表示

(%"!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中出现的组分数目和组分

名称$

(%#!定量结果

(%#%"!含量的表示方法

根据计算公式计算出出现组分的含量"结果以两位有效数字表示$

(%#%#!精密度 %见表%&$

(%#%$!准确度 %见表9&$
表"!精密度 !重复性和再现性"

加
!入
!量

项
!
!
目

试!样

浓度

&4))) .4))) /4))) 04)))
LLU4
--V

8LU4
--/

LLU4
---

LLU4
--/

2:
&’&&*&

2:
&’&&*&

2:
&’&%,

2:
&’&&*&

2:
&’&%,

2:
&’&9&

2:
&’&%9

2:
&’&+9

#:
&’&(&

#:
&’&(&

#:
&’+&

#:
&’&(&

#:
&’+&

#:
&’*&

#:
&’9*

#:
&’)*

重

复

性

2
重!复!性

%%’)N
%&4*

%%’%N
%&4*

%*’5N
%&4*

0’+N
%&4*

%)’,N
%&4*

%(’)N
%&4*

95’*N
%&4*

5’0N
%&4+

实验室数量 %& 0 * 5 ) , , ,

#
重!复!性

%%’,N
%&4+

)’%N
%&4+

%&’)N
%&4+

0’*N
%&4+

%*’)N
%&4+

(’)N
%&49

,’(N
%&49

%*’)N
%&49

实验室数量 %% 5 ) %& ) %% 5 %&

’(0)’
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加
!入
!量

项
!
!
目

试!样

浓度

&4))) .4))) /4))) 04)))
LLU4
--V

8LU4
--/

LLU4
---

LLU4
--/

2:
&’&&*&

2:
&’&&*&

2:
&’&%,

2:
&’&&*&

2:
&’&%,

2:
&’&9&

2:
&’&%9

2:
&’&+9

#:
&’&(&

#:
&’&(&

#:
&’+&

#:
&’&(&

#:
&’+&

#:
&’*&

#:
&’9*

#:
&’)*

再

现

性

2
再!现!性

%9’5N
%&4*

%&’9N
%&4*

+’*N
%&4*

%%’0N
%&4*

+’9N
%&4+

0’+N
%&4+

5’%N
%&4+

%&’,N
%&4+

实验室数量 0 ( ) ) ) ( ) 5

#
再!现!性

%*’5N
%&4+

%9’5N
%&4+

5’)N
%&49

%*’0N
%&4+

)’(N
%&49

%%’)N
%&49

0’%N
%&49

%)’%N
%&49

实验室数量 0 ( 0 ( %& %% 0 0

!!注!2"""低浓度溶液##"""高浓度溶液$

表#!准确度 !地表水加标回收率"

加
!入
!量

项

!
!
目

试!样

浓!度

&4))) .4))) /4))) 04)))
LLb4
--V

8Lb4
--/

LLb4
---

LLb4
--/

2:
&’&&*&
#:
&’&(&
;1!2

2:
&’&&*&
#:
&’&(&
;1!2

2:
&’&%,
#:
&’+&
;1!2

2:
&’&&*&
#:
&’&(&
;1!2

2:
&’&%,
#:
&’+&
;1!2

2:
&’&9&
#:
&’*&
;1!2

2:
&’&%9
#:
&’9*
;1!2

2:
&’&+9
#:
&’)*
;1!2

2
回收率"? 0)’5 0*’% 05’0 0)’, 0)’, 00’5 0)’( 0)’,

实验室数量 ( 5 ) 5 5 0 ( )

#
回收率"? %&+’) %&%’) %&+’& 00’( %&%’) %&&’+ 0(’9 00’)

实验室数量 %& %% ( ( ( 0 %& %&

(%#%&!检出限

当气相色谱仪仪器的灵敏度最大时"以噪音的9’,倍作为仪器的检出限#本方

法要求仪器的灵敏度不低于%&4%%1#

$00)$
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由北京市环境保护监测中心站负责起草!

本标准主要起草人冯瑞娟!
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95’丙烯酰胺检测方法标准

水源水中丙烯酰胺卫生检验标准方法

气相色谱法

RQ%%0+)!(0

"!主题内容和适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中的丙烯酰胺!

本标准适用于水源水中丙烯酰胺的测定!水样中余氯大于%’&;1"2时有负干

扰#本法最低检测量为&’&%,"1丙烯酰胺$若取%&&;2水样测定$则最低检测浓

度为%’,N%&4*;1"2!

#!原理

在"#>!9的条件下$丙烯酰胺与新生态的溴发生加成反应$生成&!/!二溴丙

酰胺$用乙酸乙酯萃取$以气相色谱%电子捕获检测器测定!

$!试剂

$%"!9$+!二溴丙酰胺标准贮备溶液&称取 &’&%&&19$+!二溴 丙 酰 胺

’=#9QI=#QI=87#9$又名&!/!二溴丙酰胺$9$+!-QL$(置于%&&;2容量瓶

)%&5)
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中!用乙酸乙酯 "+’5#溶解并稀释至刻度$此贮备溶液%’&&;2含&’%;19!+!

-QL$$

9!+!二溴丙酰胺 "9!+!-QL$#的制备方法%称取 +’,0 丙烯酰胺

"=#9=#=87#9#置于9,&;2抽滤瓶中 "瓶塞应事先将橡皮塞打孔并用玻璃纸包

裹#!用9,;2纯水溶解!加入%,’&(溴化钾及%&;2+;CD&2硫酸溶液!混匀!置

于暗处$插入装有%9?溴酸钾溶液的滴定管!抽滤瓶连接水泵抽气!逐滴加入

9,;2溴酸钾溶液并振摇$此时!逐渐产生白色针状结晶!放置%S后!加入%&?
亚硫酸钠溶液除去剩余溴!用布氏漏斗抽滤 "事先铺一层定量滤纸#!用少量纯水

淋洗结晶!置于暗处晾干$经苯重结晶!其熔点应为%+9E$

$%#!9!+!二溴丙酰胺标准使用溶液%取%’&&;2标准贮备溶液 "+’%#于%&&;2
容量瓶中!用乙酸乙酯 "+’5#稀释至刻度后!再吸取%&’&;2于%&&;2容量瓶

中!用乙酸乙酯 "+’5#稀释至刻度$此标准溶液%’&&;2含&’%"19!+!-QL$$

$%$!硫酸溶液 "%<0#$

$%&!溴化钾$

$%’!溴酸钾溶液 "&’%;CD&2#%称取%’)51溴酸钾!用纯水溶解并稀释至%&&;2$

$%(!硫代硫酸钠溶液 "%;CD&2#%称取9*’(1硫代硫酸钠 "7J9P98+’,#98#!

用纯水溶解并稀释至%&&;2$

$%)!乙酸乙酯!重蒸馏(

$%*!无水硫酸钠!*&&E灼烧9S$

$%+!固定相%

$%+%"!固定液%丁二酸二乙二醇酯 "-VRP#和溴化钾$

$%+%#!担体%HSIC;CWCIMY-O=P!(&!%&&目$

&!仪器

&%"!气相色谱仪%

&%"%"!电子捕获检测器 "V=-#$

&%"%#!固定相%%&?丁二酸二乙二醇酯 "-VRP#<9?溴化钾!涂渍在(&!%&&
目的HSIC;CWCIMY-O=P担体上$

&%"%$!色谱柱%长9;!内径+;;的硬质玻璃管$

&%#!9,&;2碘量瓶$
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&%$!9,&;2分液漏斗!

&%&!F-浓缩器!

’!采样

将水样采集在具磨口塞的玻璃瓶中!

(!分析步骤

(%"!溴化和萃取

(%"%"!量取%&&;2水样置于9,&;2碘量瓶中"加入)’&;2硫酸溶液 #+’+$"混

匀"置于*E冰箱中+&;@A!

(%"%#!加入%,1溴化钾 #+’*$"溶解后加入%&;2溴酸钾溶液 #+’,$"混匀"于

冰箱中静置+&;@A!

(%"%$!从冰箱中取出试样"加入%’&;2硫代硫酸钠溶液 #+’)$移入9,&;2分液

漏斗中"分别用9,;2乙酸乙酯 #+’5$萃取9次"每次振摇9;@A"合并萃取液于

%&&;2三角瓶中"加入%,1无水硫酸钠 #+’($"脱水9S!

(%"%&!萃取液倾入F-浓缩器中"用少量乙酸乙酯 #+’5$洗涤硫酸钠9次"洗液

并入浓缩器中"根据试样中丙烯酰胺的含量"将萃取液浓缩至一定体积!

(%"%’!同时用纯水按水样操作"作为空白!

(%#!色谱分析

(%#%"!色谱条件

(%#%"%"!温度%柱温%5&E"检测器温度9%&E"气化室温度99,E!

(%#%"%#!载气及流速%氮气 #00’00?$"%&&;2&;@A!

(%#%#!取,"2浓缩萃取液注入色谱仪"记录色谱峰的峰高或峰面积"从校准曲线

上查出9"+!-QL$的浓度!

(%$!校准曲线的绘制%分别吸取9"+!-QL$标准溶液 #+’9$&’&"&’,"%’&"

+’&",’&"5’&及%&’&;2于%&;2比色管中"用乙酸乙酯 #+’5$稀释至刻度"

混匀!各取,"2注入色谱仪"以色谱峰高或峰面积为纵坐标"以浓度为横坐标"

绘制校准曲线!

(%&!色谱图考察

(%&%"!标准色谱图见下图!

’+&5’
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(%&%#!气相色谱条件见)’9’%!

(%&%$!组分出峰顺序"9#+!二溴丙酰胺$溶剂!

(%&%&!保留时间"9#+!二溴丙酰胺!%;@A%9W!

)!计算

#:#%N"%"9N&’+&(

式中"#%%%水样中丙烯酰胺的浓度#;1&2’

#%%%%相当于9#+!-QL$标准的浓度#"1&2’

"%%%%萃取液浓缩后的体积#;2’

"9%%%水样体积#;2’

&’+&(%%%丙烯酰胺与9#+!-QL$的比值!

*!精密度和准确度

有9个实验室测定含丙烯酰胺%&!%&&"1&2的水样#相对标准差为+’+!

%9’+?#相对误差为4)’()!%&’)?!

(*&5(
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附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出!

本标准由甘肃省卫生防疫站和江苏省卫生防疫站负责起草!

本标准主要起草人傅永霖"汪小丰!

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释!
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9(’甲醛检测方法标准

水质!甲醛的测定!乙酰丙酮分光光度法

RQ%+%05!0%

"!主题内容与适用范围

本标准规定了测定水中甲醛的乙酰丙酮分光光度法!

本标准适用于地表水和工业废水"印染废水不适用!

水样中乙醛含量大于+;1#2"丙醛$丁醛$丙烯醛等分别大于,;1#2时干扰

测定!

试样体积为9,’&;2"比色皿光程为%&;;时"甲醛的最低检出浓度为&’&,

;1#2"测定上限为+’9&;1#2!

#!原理

在过量铵盐存在下"甲醛与乙酰丙酮生成黄色化合物"于*%*A;波长处进行

分光光度测定!

$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外"均应为符合国家标准或专业标准的分析纯试剂

%)&5%
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和蒸馏水或同等纯度的水!

$%"!硫酸 "#9P8*#$!:%’(*1%;2!

$%#!氢氧化钠溶液$#"7J8##:%;CD%2!

$%$!硫酸溶液$#"%%9#9P8*#:%;CD%2!

$%&!硫酸溶液$#"%%9#9P8*#:);CD%2!

$%’!碘溶液$#"%%9>9#)&’&,;CD%2!

称取)’+,1纯碘和9&1碘化钾&先溶于少量水&然后再用水稀释至%&&&;2!

$%(!乙酰丙酮溶液$将,&1乙酸铵’);2冰乙酸及&’,;2乙酰丙酮试剂溶于

%&&;2水中!此溶液在冰箱内保存至少可稳定一个月!

$%)!重铬酸钾标准溶液$#"%%)F9=I985#:&’&,&&;CD%2!

准确称取在%%&!%+&E烘9S&并冷至室温的重铬酸钾9’*,%)1&用水溶解后

移入%&&&;2容量瓶中&用水稀释至标线&摇匀!

$%*!硫代硫酸钠标准滴定溶液$#"7J9P98+(,#98#)&’&,;CD%2!

称取%9’,1硫代硫酸钠溶于煮沸并放冷的水中&稀释至%&&&;2!加入&’*1
氢氧化钠&贮于棕色瓶内&使用前用重铬酸钾标准溶液标定&其标定方法如下$

于9,&;2碘量瓶内&加入约%1碘化钾及,&;2水&加入9&’&;2重铬酸钾标

准溶液 "+’5#&,;2硫酸溶液 "+’*#&混匀&于暗处放置,;@A!用硫代硫酸钠溶

液滴定&待滴定至溶液呈淡黄色时&加入%;2淀粉指示剂 "+’%&#&继续滴定至蓝

色刚好退去&记下用量 ""%#!

硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度 ";CD%2#&由式 "%#计算$

#%:#9N"9"%
"%#

式中$#%)))硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度&;CD%2*

#9)))重铬酸钾标准溶液浓度&;CD%2*

"%)))滴定时消耗硫代硫酸钠溶液体积&;2*

"9)))取用重铬酸钾标准溶液体积&;2!

$%+!甲醛 "#=#8#标准溶液$

$%+%"!甲醛贮备液的配制与标定$

吸取9’(;2甲醛溶液 "内含甲醛+)?!+(?#&用水稀释至%&&&;2&摇匀!

此标准溶液每毫升约含%;1甲醛!将配制好的溶液置冰箱*E内可保存半年!

(5&5(
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吸取9&’&;2甲醛标准贮备液于9,&;2碘量瓶中!加入,&’&;2碘溶液

"+’,#!%,;2氢氧化钠溶液 "+’9#!混匀!放置%,;@A$加9&;2硫酸溶液

"+’+#!混匀!再放置%,;@A$以硫代硫酸钠溶液 "+’(#进行滴定!滴至溶液呈淡

黄色时!加%;2淀粉指示剂 "+’%&#!继续滴定至蓝色刚好裉去!记下用量 ""#$

同时!另取9&’&;2水代替甲醛贮备液 "+’0’%#按同法进行空白试验!记下

硫代硫酸钠溶液用量 ""&#$

甲醛标准贮备液的浓度 ";1%;2#!由式 "9#计算&

#:
""&4"#’#%N%,N%&&&

9&’&
"9#

式中&"&(((空白试验消耗硫代硫酸钠溶液体积!;2)

"(((标定甲醛贮备液消耗硫代硫酸钠溶液体积!;2)

#%(((硫代硫酸钠溶液浓度!;CD%2)

%,(((甲醛 "%%9#=#8#的摩尔质量!1%;CD$

$%+%#!甲醛标准使用溶液&

在容量瓶中将甲醛标准贮备液逐级用水稀释成每毫升含%&’&"1甲醛的标准使

用溶液$使用时当天配制$

$%",!淀粉指示剂&%? "!%!#$

&!仪器

一般实验室常用仪器及

&%"!,&&;2全玻璃蒸馏器$

&%#!9,;2具塞刻度管$

&%$!分光光度计$

’!采样和样品

样品采集于硬质玻璃瓶或聚乙烯瓶中!采后尽快送实验室进行化验!否则!需

在每升样品中加入%;2浓硫酸 "+’%#!使样品的"#$9!并在9*S内化验$

(!分析步骤

(%"!样品预处理

’(&5’
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(%"%"!无色!不浑浊的清洁地表水调至中性后"可直接测定#

(%"%#!受污染的地表水和工业废水按下述方法进行蒸馏$

取%&&;2试样于蒸馏瓶 %*’%&内"另外加%,;2水"加+!,;2浓硫酸

%+’%&及数粒玻璃珠"用%&&;2容量瓶接收馏出液#打开冷凝水"加热"待蒸出

近%&&;2的馏出液时"停止蒸馏"取下接收瓶"用水稀释至标线#
注!,在试样预蒸馏时"向试样中加%,;2水"为的是防止有机物含量高的水样在蒸至最

后时"有机物在硫酸介质中发生炭化现象而影响甲醛的测定#

-对某些不适于在酸性条件蒸馏的特殊水样"例如含氰化物较高的废水或某些染料废

水等"可用氢氧化钠溶液 $+’9%先将水样调至弱碱性 $"#(左右%"再进行蒸馏#

(%#!测定

(%#%"!吸取适量试样 %含甲醛在(&"1以内"体积不超过9,;2&于9,;2具塞刻

度管中"用水稀释至标线#加入9’,;2乙酰丙酮溶液 %+’)&"摇匀#于*,!)&E
水浴中加热+&;@A"取出冷却#

(%#%#!用%&;;比色皿"在波长*%*A;处"以水为参比测量吸光度"减去空白试

验所测得的吸光度"从校准曲线 %)’*&上查出试样中甲醛的含量#

(%$!空白试验

用9,;2水代替试样"按)’9条相同步骤进行平行操作#

(%&!校准曲线的绘制

取数支9,;2 具塞刻度管"分别加入&’&&"&’,&"%’&&"+’&&",’&&"

(’&&;2甲醛标准使用溶液 %+’0’9&"加水至9,;2#按步骤)’9’%显色"按)’9’9
进行分光光度测定#在扣除空白试验的吸光度后"以吸光度和对应的甲醛含量绘制

校准曲线#

)!分析结果的表述

甲醛含量#%;1’2&按式 %+&计算$

#:!"
%+&

式中$!(((从校准曲线上查得试样中的甲醛含量""1)

"(((试样的体积";2#
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*!精密度与准确度

七个实验室测定了三个不同浓度水平的统一分发水样!甲醛含量分别为"

&’+,!%’%,!%%’*;1#2$

*%"!重复性

实验室内相对标准偏差分别为"+’5?!%’+?!*’*?$

*%#!再现性

实验室间相对标准偏差分别为"%%?!)’0?!5’0?$

*%$!准确度

各实验室对甲醛测定的平均回收率分别为"0(’,?!09’+?!%&%?$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出$

本标准由北京市环境保护监测中心负责起草$

本标准主要起草人董淑英$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$
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90’氮检测方法标准

水质!总氮的测定
碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法

RQ%%(0*!(0

"!主题内容与适用范围

"%"!主题内容

本标准规定了用碱性过硫酸钾在%9&!%9*E消解!紫外分光光度测定水中总

氮的方法"

"%#!适用范围

本标准适用于地面水!地下水的测定"本法可测定水中亚硝酸盐氮!硝酸盐

氮!无机铵盐!溶解态氨及大部分有机含氮化合物中氮的总和"

氮的最低检出浓度为&’&,&;1#2$测定上限为*;1#2"

本方法的摩尔吸光系数为%’*5N%&+2%;CD4%%H;4%"

测定中干扰物主要是碘离子与溴离子$碘离子相对于总氮含量的9’9倍以上$

溴离子相对于总氮含量的+’*倍以上有干扰"

某些有机物在本法规定的测定条件下不能完全转化为硝酸盐时对测定有影响"

%%%5%
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#!定义

#%"!可滤性总氮!指水中可溶性及含可滤性固体 "小于&’*,";颗粒物#的含

氮量$

#%#!总氮!指可溶性及悬浮颗粒中的含氮量$

$!原理

在)&E以上水溶液中%过硫酸钾可分解产生硫酸氢钾和原子态氧%硫酸氢钾

在溶液中离解而产生氢离子%故在氢氧化钠的碱性介质中可促使分解过程趋于

完全$

分解出的原子态氧在%9&!%9*E条件下%可使水样中含氮化合物的氮元素转

化为硝酸盐$并且在此过程中有机物同时被氧化分解$可用紫外分光光度法于波长

99&和95,A;处%分别测出吸光度’99&$及’95,按式 "%#求出校正吸光度’!

’:’99&49’95, "%#

按’的值查校准曲线并计算总氮 "以78+47计#含量$

&!试剂和材料

除非 "*’%#另有说明外%分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯

试剂$

&%"!水%无氨$按下述方法之一制备!

&%"%"!离子交换法!将蒸馏水通过一个强酸型阳离子交换树脂 "氢型#柱%流出

液收集在带有密封玻璃盖的玻璃瓶中$

&%"%#!蒸馏法!在%&&&;2蒸馏水中%加入&’%&;2硫酸 "!:%’(*1&;2#$并在

全玻璃蒸馏器中重蒸馏%弃去前,&;2馏出液%然后将馏出液收集在带有玻璃塞的

玻璃瓶中$

&%#!氢氧化钠溶液%9&&0&2!称取9&0氢氧化钠 "7J8##%溶于水 "+’%#中%

稀释至%&&;2$

&%$!氢氧化钠溶液%9&0&2!将 "*’9#溶液稀释%&倍而得$

&%&!碱性过硫酸钾溶液!称取*&0过硫酸钾 "F9P98(#%另称取%,1氢氧化钠

"7J8##%溶于水 "*’%#中%稀释至%&&&;2%溶液存放在聚乙烯瓶内%最长可贮

’9%5’
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存一周!

&%’!盐酸溶液"%<0!

&%(!硝酸钾标准溶液!

&%(%"!硝酸钾标准贮备液"#7:%&&;1#2$硝酸钾 %F78+&在%&,!%%&E烘箱

中干燥+S"在干燥器中冷却后"称取&’59%(1"溶于水 %*’%&中"移至%&&&;2
容量瓶中"用水 %*’%&稀释至标线在&!%&E暗处保存"或加入%!9;2三氯甲

烷保存"可稳定)个月!

&%(%#!硝酸钾标准使用液"%7:%&;1#2$将贮备液用水 %*’%&稀释%&倍而得!

使用时配制!

&%)!硫酸溶液"%<+,!

’!仪器和设备

’%"!常用实验室仪器和下列仪器!

’%#!紫外分光光度计及%&;;石英比色皿!

’%$!医用手提式蒸气灭菌器或家用压力锅 %压力为%’%!%’*‘1#H;9&"锅内温度

相当于%9&!%’9*E!

’%&!具玻璃磨口塞比色管"9,;2!

所用玻璃器皿可以用盐酸 %%<0&或硫酸 %%<+,&浸泡"清洗后再用水

%*’%&冲洗数次!

(!样品

(%"!采样

在水样采集后立即放入冰箱中或低于*E的条件下保存"但不得超过9*S!

水样放置时间较长时"可在%&&&;2水样中加入约&’,;2硫酸 %!:2(*1#

;2&"酸化到"#小于9"并尽快测定!

样品可贮存在玻璃瓶中!

(%#!试样的制备

取实验室样品 %)’%&用氢氧化钠溶液 %*’+&或硫酸溶液 %*’5&调节"#至

,!0从而制得试样!

如果试样中不含悬浮物按 %5’%’9&步骤测定"试样中含悬浮物则按 %5’%’+&

’+%5’

90’氮检测方法标准
#####################################



步骤测定!

)!分析步骤

)%"!测定

)%"%"!用无分度吸管取%&’&&;2试样 "=7 超过%&&"1时#可减少取样量并加水

"*’%$稀释至%&;2$置于比色管中!

)%"%#!试样不含悬浮物时#按下述步骤进行!

J’加入,;2碱性过硫酸钾溶液 "*’*$#塞紧磨口塞用布及绳等方法扎紧瓶

塞#以防弹出!

M’将比色管置于医用手提蒸气灭菌器中#加热#使压力表指针到%’%!%’*

‘1%H;9#此时温度达%9&!%9*E后开始计时!或将比色管置于家用压力锅中#加

热至顶压阀吹气时开始计时!保持此温度加热半小时!

H’冷却&开阀放气#移去外盖#取出比色管并冷至室温!

B’加盐酸 "%<0$%;2#用无氨水稀释至9,;2标线#混匀!

Z’移取部分溶液至%&;;#石英比色皿中#在紫外分光光度计上#以无氨水作

参比#分别在波长为99&与95,A;处测定吸光度#并用式 "%$计算出校正吸光

度$!

)%"%$!试样含悬浮物时#先按上述5’%’9中J至B步骤进行#然后待澄清后移取

上清液到石英比色皿中!再按上述5’%’9中Z步骤继续进行测定!

)%#!空白试验

空白试验除以%&;2水 "*’%$代替试料外#采用与测定完全相同的试剂&用

量和分析步骤进行平行操作!

注!当测定在接近检测限时"必须控制空白试验的吸光度$M不超过&’&+"超过此值"要检

查所用水#试剂#器皿和家用压力锅或医用手提灭菌器的压力$

)%$!校准

)%$%"!校准系列的制备’

J’用分度吸管向一组 "%&支$比色管 ",’*$中#分别加入硝酸盐氮标准使用

溶 液 "*’)’9$&’&#&’%&#&’+&#&’,&#&’5&#%’&&#+’&&#,’&&#5’&&#

%&’&&;2!加水 "*’%$稀释至%&’&&;2!

M’按5’%’9中J至Z步骤进行测定!

(*%5(

第二部分!%&%项水质项目检测方法
#####################################



)%$%#!校准曲线的绘制!

零浓度 "空白#溶液和其他硝酸钾标准使用溶液 "*’)’9#制得的校准系列完

成全部分析步骤$于波长99&和95,A;处测定吸光度后$分别按下式求出除零浓

度外其他校准系列的校正吸光度’W和零浓度的校正吸光度’M及其差值’I

’W:’W99&49’W95, "9#

’M:’M99&49’M95, "+#

’I:’W4’M "*#

式中!’W99&%%%标准溶液在99&A;波长的吸光度&

’W95,%%%标准溶液在95,A;波长的吸光度&

’M99&%%%零浓度 "空白#溶液在99&A;波长的吸光度&

’M95,%%%零浓度 "空白#溶液在95,A;波长的吸光度’

按’I值与相应的78+%7含量 ""1#绘制校准曲线’

*!结果的表示

*%"!计算方法

按式 "%#计算得试样校正吸光度’I$在校准曲线上查出相应的总氮"1数$

总氮含量%7 ";1(2#按下式计算!

%7:!"
",#

式中!!%%%试样测出含氮量$"1&

"%%%测定用试样体积$;2’

+!精密度与准确度

+%"!重复性

9%个实验室分别测定了亚硝酸钠$氨基丙酸与氯化铵混合样品&=Y)&*氨氮

标准样品&2%谷氨酸与葡萄糖混合样品’上述三种样品含氮量分别为%’*0$9’)*
和%’%,;1(2$其分析结果如下!

各实验室的室内相对标准偏差分别为9’+$%’)和9’,?’室内重复测定允许

精密度分别为&’&5*$&’&09和&’&)+;1(2’

+%#!再现性

),%5)
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上述实验室对上述三种统一合成样品测定!实验室间相对标准偏差分别为

+’%?"%’%?和*’9?#再现性相对标准偏差分别为*’&?"%’0?和*’(?#总相

对标准偏差分别为+’("%’0和*’0?!

+%$!准确度

上述实验室对上述三种统一合成样品测定"实验室内均值相对误差分别为

)’+?"9’*?和(’5?!

室内单内相对误差分别为5’,?"+’(?和0’(?!实验室平均回收率置信范围

分别为00’&G)’*?"00’&G,’%?和%&%G0’*?!

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由上海市环境监测中心负责起草!

本标准起草人戴克慧!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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+&’硫化物检测方法标准

水源水中硫化物卫生检验标准方法

RQ%%0*%!(0

"!主题内容与适用范围

本标准规定了用对二乙氨基苯胺分光光度法和碘量法测定水源水中的硫化物!

对二乙氨基苯胺分光光度法适用于测定硫化物含量低于%;1"2的水源水!此

法最低检测量为&’,"1#若取,&;2水样#则最低检测浓度为&’&%;1"2!亚硫酸

盐超过*&;1"2#硫代硫酸盐超过9&;1"2时#对本法有干扰!水样有颜色或者混

浊时亦有干扰#应分别采用沉淀分离或曝气分离法消除干扰!

碘量法适用于测定硫化物含量大于%;1"2的水源水!

#!对二乙氨基苯胺分光光度法

#%"!原理

硫化物与对位二乙氨基苯胺及三氯化铁作用#生成稳定的可溶性亚甲蓝染料!

颜色的深浅与硫化物含量成正比!

#%#!试剂

#%#%"!硫化物标准贮备溶液$取硫化钠晶体 %7J9P&0#98’#用少量纯水清洗表

面#并用滤纸吸干!称取&’9!&’+0用煮沸放冷的纯水溶解并定容至9,&;2 %临

用前制备并标定’!此溶液%;2约含&’%;1硫化物 %P94’!标定方法如下$

&5%5&
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取,;2乙酸锌溶液 !9’9’,"于9,&;2碘量瓶中#准确加入%&’&&;2硫化

钠溶液 !9’9’%"及9&’&&;2碘溶液 !9’9’%&"#同时用纯水代替硫化钠溶液作空

白试验$各加,;2%<0盐酸溶液#摇匀#于暗处放置%,;@A$加+&;2纯水#用

硫代硫酸钠标准溶液 !9’9’*"滴定#至溶液呈淡黄色时#加%;2&’,?淀粉溶液

!9’9’%9"#继续滴定至蓝色消失为止$按式 !%"计算每毫升硫化物溶液含P94的

毫克数$

硫化物 !P94#;1%;2":
!"%4"9"N4N+9

%&
!%"

式中&"%’’’空白所消耗的硫代硫酸钠标准溶液的体积#;2(

"9’’’硫化钠溶液所消耗的硫代硫酸钠标准溶液的体积#;2(

4’’’硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度(

+9’’’硫化物 !P94"的克分子量$

#%#%#!硫化物标准使用液&取一定体积的硫化钠标准贮备溶液 !9’9’%"#加乙酸

锌溶液 !9’9’,"%;2#用煮沸放冷的纯水定容至,&;2#制成%’&&;2 含

%&’&"1P94的标准使用液$此溶液保存于冰箱中#可使用数日#每次使用前充分

混匀$

#%#%$!硫代硫酸钠标准溶液 !&’%&&&;CD%2"&称取9,1硫代硫酸钠 !7J9P98+)

,#98"溶于煮沸放冷的纯水中#并加水至%&&&;2$加入&’*1氢氧化钠或&’91
无水碳酸钠#贮存在棕色瓶内#可保存数月$按下述方法标定浓度&

取碘酸钾 !F>8+"在%&,E烘烤%S#置于硅胶干燥器内冷却+&;@A#用万分之

一分析天平准确称取两份各约&’%,1#分别放入9,&;2碘量瓶中$各加%&&;2纯

水#待碘酸钾溶解后#各加+1碘化钾及%&;2冰乙酸#在暗处静置%&;@A#用待

标定的硫代硫酸钠溶液滴定#至溶液呈淡黄色时#加入%;2&’,?淀粉溶液

!9’9’%9"#继续滴定至蓝色褪去为止$记录硫代硫酸钠溶液的用量#并按式 !9"

计算出硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度$

4:&N%&&&"N+,’)5
!9"

式中&4’’’硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度(

&’’’碘酸钾的重量#1(

"’’’硫代硫酸钠溶液的用量#;2$

)(%5)
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两次标定结果之间相差不得大于&’9?!

#%#%&!硫代硫酸钠溶液 "&’&%&&;CD#2$%取经过标定的硫代硫酸钠溶液

"9’9’+$&用煮沸冷却的纯水稀释成&’&%&&7的标准溶液!

#%#%’!乙酸锌溶液%称取991乙酸锌 ".A"=#+=88$9’9#98$溶于纯水&并

稀释至%&&;2!

#%#%(!氢氧化钠溶液 "%;CD#2$%称取*&1氢氧化钠溶于纯水中&并稀释

至%&&&;2!

#%#%)! 对 二 乙 氨 基 苯 胺 溶 液%称 取 &’5,1 对 二 乙 氨 基 苯 胺 硫 酸 盐

("=9#,$97=)#*7#9’#9P8*)溶于,&;2纯水中&加%<%硫酸溶液至%&&;2&

混匀&保存于棕色瓶中!

#%#%*!三氯化铁溶液%称取%&&1三氯化铁 "]Z=D+’)#98$溶于纯水中&并稀

释至%&&;2!

#%#%+!抗坏血酸溶液 "%&?$%称取%’&1抗坏血酸溶于纯水中&并稀释至%&;2!

此溶液临用时配制!

#%#%",!碘溶液 "&’&&,;CD#2$%称取碘化钾*&1&加纯水9,;2溶解&再加碘

%+1&搅拌使完全溶解&用纯水稀释至%&&&;2&滴加+滴浓盐酸&盛于棕色瓶中&

保存在暗处!将此溶液稀释%&倍&即得&’&&,;CD#2碘溶液!

#%#%""!V-/$ 溶液 "&’&%;CD#2$%称取+’51乙二胺四乙酸二钠 "=%&#%9

798(7J9’9#98$和*’&1氢氧化钠溶于纯水&并稀释至%&&&;2!

#%#%"#!淀粉溶液 "&’,?$%称取&’,0可溶性淀粉&用少量纯水调成糊状&用刚

煮沸的纯水稀释至%&&;2&冷却后加&’%1水杨酸或&’*1氯化锌!

#%$!仪器

#%$%"!9,&;2碘量瓶!

#%$%#!,&;2具塞比色管!

#%$%$!%9,;2磨口洗气瓶!

#%$%&!高纯氮气钢瓶!

#%$%’!分光光度计!

#%&!采样

在,&&;2干净的硬质玻璃瓶中&加入%;29&?乙酸锌溶液和%;2%;CD#2氢

氧化钠溶液&然后注入水样 "近满&留少许空隙$&盖好瓶塞反复摇动混匀&密封&

’0%5’
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带回实验室测定!

#%’!分析步骤

#%’%"!直接比色法 "适用于清洁水样#

#%’%"%"!取,&;2比色管5支$各加纯水约*&;2$再加硫化物标准使用液

"9’9’9#&$&’%$&’9$&’*$&’)$&’($%’&;2$加纯水至刻度$混匀!

#%’%"%#!取均匀水样 "9’*#适量 "含P94小于%&"1#$用纯水稀释至,&;2!

#%’%"%$!临用时取二乙氨基苯胺溶液 "9’9’5#和三氯化铁溶液 "9’9’(#按%&3

&’,混匀$作显色液!

#%’%"%&!向水样管和标准管各加%’&;2显色液$立即摇匀$放置9&;@A!

#%’%"%’!以纯水作参比$用+H;比色皿于)),A;处测定样品和标准系列溶液的吸

光度!

#%’%"%(!绘制校准曲线$在曲线上查出样品中硫化物含量!

#%(!计算

#:!"
"+#

式中%#&&&水样中硫化物 "P94#的浓度$;1$’2(

!&&&从校准曲线上查得样品中硫化物 "P94#的含量$"1(

"&&&水样体积$;2!

#%)!精密度和准确度

+个实验室测定水源水$回收率在0,!%&+?$平均相对标准差为,’)?!
注!,含P894+ 和P9894+ 或其他干扰的水样可用沉淀分离法"

将采集的水样 #9’*$吸取适量于,&;2比色管中%在不损失沉淀的情况下慢慢吸出

尽可能多的上层清液%加纯水至刻度"同9’,’%显色&比色’

同一实验室测定水源水%硫化物含量在&’&(!&’9;1(2的平均回收率为05’,?%相

对标准差为)’9?’

-混浊&有色或有其他干扰的水样%可采用曝气法!

用硅橡胶管 !或用内涂有薄薄一层磷酸的橡皮管"将各瓶连接成一个分离

系统#
于洗气瓶中加入适量水样加纯水至,&;2%加9;2V-/$溶液 #9’9’%%$&9;2抗坏血酸溶

液 #9’9’0$作抗氧络合剂’

经分液漏斗 #+$向样品中加,;2%<%盐酸%以&’9,!&’+2(;@A流速通氮+&;@A%导管出

)&95)
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硫化物分离装置

%!高纯氮气钢瓶"9!流量计"+!分液漏斗"

*!%9,;2洗气瓶",!吸收管 #,&;2比色管$

口端带多孔玻砂板!吸收液为约*&;2煮沸放冷的纯水!内加%;2V-/$溶液 "9’9’%%#$

取出并洗净导管!用纯水稀释至刻度!混匀后加%’&;2显色剂 "9’,’%’+#!比色定量$

经,个单位验证!用硫化物分离装置测定水源水中硫化物含量在&’&(!&’9;1%2时!回收

率在()!0+?!相对标准差5?左右$

$!碘量法

$%"!原理

水中硫化物与乙酸锌作用%生成硫化锌沉淀%将此沉淀溶解于酸中%在酸性溶

液中%硫离子与标准碘液反应%然后用硫代硫酸钠滴定过量的碘&

$%#!试剂

$%#%"!氢氧化钠溶液 #%;CD’2$(称取*&1氢氧化钠 #7J8#$溶于纯水中并稀

释至%&&&;2&

$%#%#!碘溶液 #&’&%9,;CD’2$(由%’9’%&碘溶液稀释&

$%#%$!浓盐酸&

$%#%&!硫代硫酸钠标准溶液 #&’&9,;CD’2$(由9’9’+贮备液稀释&

$%#%’!淀粉溶液 #&’,?$(同9’9’%9&

$%$!仪器

$%$%"!9,&;2碘量瓶&

)%95)
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$%$%#!9,;2滴定管!

$%&!采样

同9’*!

$%’!分析步骤

$%’%"!定量移取混匀的水样"用滤纸过滤"以纯水洗涤滤纸和沉淀物!

$%’%#!将沉淀物连同滤纸置于9,&;2碘量瓶中"用玻棒将滤纸捣碎"加,&;2纯

水及%&’&&;2碘溶液 #9’9’%&$#应保持有碘的颜色"如碘溶液褪色应定量补加$!

另取,&;2纯水和滤纸作空白试验!

$%’%$!分别加入,;2浓盐酸 #+’9’+$"暗处放置%&;@A"用硫代硫酸钠标准溶液

#+’+’*$滴定过量的碘"至溶液呈淡黄色时"加入%;2淀粉溶液 #9’9’%9$"继续

滴定至蓝色刚消失为止"记录硫代硫酸钠标准液的用量!

$%(!计算

硫化物 #P94";1%2$:
#"%4"9$N4N%)

"+ N%&&& #*$

式中&"%’’’空白消耗硫代硫酸钠的体积";2(

"9’’’水样消耗硫代硫酸钠的体积";2(

"+’’’水样体积";2(

4’’’硫代硫酸钠摩尔浓度!

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出!

本标准由山东省环境卫生监测站)重庆市卫生防疫站)山西省环境卫生监测站

负责起草!

本标准主要起草人丁郧)孟祥萍)陈若冰!

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释!
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水质!硫化物的测定!直接显色分光光度法

RQ!/%5%++"%005

"!适用范围

"%"!本方法适用于地面水!地下水及生活污水!造纸废水!石油化工废水!炼焦

废水与印染废水中的溶解性的#9P!#P4!P94以及存在于颗粒物中的可溶性硫化

物!酸溶性的金属硫化物的测定"

"%#!当取样体积为9,&;2#用,’&&;2 $硫化氢吸收显色剂%#%H;比色皿测定#

硫化物的最低检出限为&’&&*;1&2#测定浓度范围为&’&&(!9,;1&2"

#!原理

本方法将硫化物转化成气态硫化氢#用 $硫化氢吸收显色剂%吸收#同时发生

显色反应#在*&&A;处进行分光光度测定"

$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外#均为分析纯试剂#所用水为去离子水"

$%"!氢氧化钠溶液’#(7J8#):%’,;CD&2"

$%#!硫酸溶液’#(#9P8*):0;CD&2"

$%$!硫酸溶液’#(#9P8*):+;CD&2"

$%&!硝酸溶液’#(#78+):5’,;CD&2"

$%’!淀粉溶液’%&1&2"

$%(!不含结晶水的固体硫化物 (7J9P)’指除含负二价硫外#不含其他硫化物#

试剂贮存于干燥器内"
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$%)!硫稀释稳定剂!

$%*!硫化氢吸收显色剂"放置阴凉避光处#使用前上$下充分振摇+!,次!

$%+!乙酸锌溶液"#%.A%=9#+89&9’9#98&:%;CD(2!称取99&1乙酸锌溶于

水中#用水稀释至%&&&;2#摇匀!

$%",!弱碱性水溶液"约取,&&;2水#用氢氧化钠溶液 %+’%&与硫酸溶液 %+’+&

调至"#(!%&!

$%""!碘标准溶液"H%%(9>9&:&’&,;CD(2#称取)’*&&1碘于9,&;2烧杯中#

加入9&1碘化钾#以少量水溶解后移入%&&&;2棕色容量瓶内#用水稀释至刻度#

摇匀#放置阴凉避光处!

$%"#!重铬酸钾标准溶液"#%%()F9=I985&:&’&,&&;CD(2!准确称取经%&,!

%%&E烘干9S#冷却至室温的重铬酸钾9’*,+&1溶于水中#移入%&&&;2容量瓶

内#用水稀释至刻度#摇匀!

$%"$!硫代硫酸钠标准溶液"#%7J9P98+&)&’&,;CD(2#称取%9’*&1硫代硫酸

钠 %7J9P98+’,#98&溶于新煮沸+!,;@A后冷却至室温的水中#移入%&&&;2
容量瓶内#用水稀释至刻度#摇匀!放置,!5B后标定其准确浓度!

标定方法"于9,&;2碘量瓶中#加入%(碘化钾$,&;2水#加入%&’&&;2重

铬酸钾标准溶液 %+’%9&和,;2硫酸 %+’+&#密塞摇匀#暗处静置,;@A!用待标

定的硫代硫酸钠标准溶液 %+’%+&滴定至溶液呈淡黄色时#加入%;2淀粉溶液

%+’,&#继续滴定至蓝色刚好消失为终点!记下硫代硫酸钠标准溶液 %+’%+&用量#

同时作空白试验!

硫代硫酸钠标准溶液准确浓度按式 %%&计算"

#:&’&,&&N%&’&&"%4"9
%%&

式中"%)))硫代硫酸钠标准溶液的准确浓度#;CD(2*

"%$"9)))分别为滴定重铬酸钾标准溶液和空白溶液所消耗的硫代硫酸钠标准溶

液的体积#;2!

$%"&!硫化钠标准贮备液"称取&’91硫化钠 %+’)&溶于%&&;2弱碱性水 %+’%&&

中#用*0H;中速定量滤纸干过滤于%&&;2容量瓶中#摇匀#待标定!

标定方法"于9,&;2碘量瓶中#按顺序加入%&;2乙酸锌溶液 %+’0&#

%&’&&;2待标定的硫化钠标准贮备液摇匀!再加入9&’&&;2碘标准溶液 %+’%%&#
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用水稀释至)&;D!加入,;2硫酸 "+’+#!密塞摇匀!暗处静置,;@A$用硫代硫酸

钠标准溶液 "+’%+#滴定至溶液呈淡黄色时!加入%;2淀粉溶液 "+’,#!继续滴

定至蓝色刚好消失为终点$记下硫代硫酸钠标准溶液 "+’%+#用量!同时作空白

试验$

硫化钠标准贮备液准确浓度按式 "9#计算%

硫化物 "P94!;1&2#:
""&4"%##N%)’&+

%&’&&
"9#

式中%"&’"%(((分别为滴定硫化钠标准贮备液及空白溶液时!所用硫代硫酸钠

标准溶液的体积!;2)

%(((硫代硫酸钠标准溶液浓度!;CD&2)

%)’&+(((%&9P94的摩尔质量!1&;CD$

$%"’!硫化物标准使用液%准确吸取 "准确至G&’&,;2#一定量标定后的硫化钠

标准贮备液!放入已盛有约%,&;2 *硫稀释稳定剂+"+’5#的9&&;2容量瓶内!

边加入边振荡!最后用 *硫稀释稳定剂+稀释至刻度!摇匀$使配制的标准溶液呈

均匀的乳状液$所配制的硫化物标准使用液P94浓度应为%&’&"1&;2!使用前上’

下振摇+!,次!用完后放回%!%,E冰箱内保存!可稳定+!*年不变$

&!仪器!材料

&%"!分光光度计!%H;比色皿$

&%#!大气采样器 "流量为&’9!9’&2&;@A#$

&%$!硫化氢生成反应瓶 "容积为+,&;2#$

&%&!气泡吸收管 "容积为%,!9&;2#$

&%’!硫化氢反应!吸收装置$

&%(!气体分离管制作%

J#$Q混合液%称取%’,1二乙氨基二硫代甲酸银 "=,#%&P97$1#溶于

%&&;2+)?乙酸 "#=9#+89#中为$溶液!另取%&1乙酸铅 ,LM "=9#+89#9-

+#98.溶于%&&;2水中为Q溶液$将$’Q溶液以等体积混合均匀备用$

M#取%&1脱脂棉浸泡于$Q混合液中!约+&;@A后取出!于阴凉处晾干备用$

H#取长度为,&!,,;;!内径约为);;的玻璃管!将处理后的脱脂棉均匀填

塞管内!棉柱长约为*&;;!棉重约&’&01G&’&%1$
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’!采样与样品

水样应在现场固定!一般加入%;2%;CD"2乙酸锌 #+’0$固定剂于,&&;2塑

料瓶 #或玻璃瓶$内!用要采集的水样注满瓶!塞紧盖后!将瓶上%下轻微颠倒9

!+次&运输途中避免阳光直照!样品应在9*S内测定!分取水样测定时!应将水

样摇匀!尽量减少误差&

(!分析步骤

(%"!干扰及排除

(%"%"!水样中硫化物浓度为&’+9;1"2!每升水样中干扰物质容许量分别为*;2
吡啶 #00’&?$%*;2乙醇 #00’5?$%*;2甲醛 #00’5?$%*;2苯 #00’(?$%

*;2乙醚 #00’,?$%*;2乙酸乙酯 #00’&?$%*;2丙酮 #00’,?$&9&&&&;1
以下的氯根 #=D4$%*&&;1硫脲 ##97=P7#9$%*&&;1P9894* %*&&;1P894+ %

*&&;1]4%*&&;1QI4!9&&;1=7P4%9&&;1P*894* %9&&;1P9894, %9&&;1784+%

9&&;1>4!%9&;1P9894+ !,&;1Y894* !9&;1OC894* %9&;1=I+4%9&;1OA9<!

%,;1LM9<!%’,;1#19<!%;1=K9<!&’%;1OA84*%&’%;1=I98945 &

(%"%#!在本标准方法测定条件下!空气中氧不干扰测定&%&&;1789!%&;1P89
无影响&环境空气中的气态硫化氢与氯气的干扰!用气体分离管 #*’)$能排除约

+’,;1硫化氢!%’,;1氯气的干扰&当气体分离管内棉柱变成灰黑色时!则需更

换棉柱&

(%#!校准曲线

(%#%"!取5只反应瓶 #*’+$!从每只反应瓶$处加入,;2硫酸 #+’9$和9,&;2
水!盖上具塞$&取5只吸收管 #*’*$!每只管中加入,’&&;2 ’硫化氢吸收显色

剂(!以单个反应瓶的出气口与吸收管的进气口相连为一组&

(%#%#!启动大气采样器!检查采样器运转是否正常!启动流量一般控制在&’+!

&’,2";@A&

(%#%$!将第一组吸收管的出气口与缓冲瓶及大气采样器 #*’9$的进气口串联好!

如图%所示&

(%#%&!加硫化物标准使用液 #+’%,$前!先启动采样器检查是否有漏气现象!调

节抽气量为&’+!&’,2";@A!从第一组反应瓶Q处加入定量硫化物标准使用液
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$!加样口"Q!进气#加标#加酸口"

=!反应瓶$-!吸收管"V!缓冲瓶"]!大气采样器

R##!分别第一组#第二组"2!气体分离管

图"!硫化氢反应!吸收装置
!

%+’%,&’用%!9;2水冲洗一下Q处内壁’接着将第二组的吸收管出气口与第一组

反应瓶的进气口串联好’从第二组反应瓶Q处加入不同量的硫化物标准液 %+’%,&

后’每次均用%!9;2水冲洗Q处内壁(以同样方式串联第三#第四组 %视采样器

抽气功率大小’一次可同时串联%!)组&(绘制校准曲线时’加入硫化物标准使用

液的量分别为&’&&#&’,&#%’&&#%’,&#9’&&#+’&&#*’&&;2 %%&’&"1);2&(

(%#%’!待最后一组硫化物标准使用液加完#冲洗后’将反应瓶进气口Q处接上气

体分离管 %*’)&’调节采样器抽气流量至&’,2);@A’并开始计时(待反应#吸收#

显色%,;@A后’降低采样器抽气流量至&’92);@A左右’先取下气体分离管’再从

后往前逐组取下吸收管与反应瓶’最后取下第一组(

(%#%(!测量$以 *硫化物吸收显色剂+作参比’用%H;比色皿’于*&&A;处测量

吸收显色液的吸光度(以吸光度为纵坐标’硫化物标准量为横坐标绘制校准曲线’

或以最小二乘法原理求出直线回归方程5:67<8’再进行计算(

(%$!样品分析

(%$%"!当水样中硫化物含量分别为&’%&;1)2以下#&’%&!%’&;1)2#%’&!

%&’&;1)2#%&’&!9,’&;1)2时’相应分取水样量为9,&;2#9,&!9,’&;2#

9,’&!+’&;2#+’&!%’&;2均匀水样(从反应瓶 %*’+&$处加入瓶内(不足

9,&;2水样时’用去离子水补充至9,&;2’盖上具塞$(
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(%$%#!当硫化物含量范围在9,!,&;1!2",&!5,;1!2"5,!%&&;1!2时#用弱

碱性水 $+’%&%分别稀释%&倍"9,倍,&倍&测定时分别吸取稀释后的水样,&

&;2",’&;2"%&’&;2"加入反应瓶 $*’+%中#用去离子水补充至9,&;2#盖上

具塞$&

(%$%$!于吸收管 $*’*%中加入,’&&;2 ’硫化氢吸收显色剂(#以反应瓶的出气

口与吸收管的进气口相连为一组&将第一组吸收管的出气口与缓冲瓶及大气采样器

$*’9%的进气口连接好&

(%$%&!加酸前#先启动采样器检查是否有漏气现象#调节抽气流量为&’+!&’,2!

;@A#从第一组反应瓶Q处加入,;2硫酸 $+’9%#用%!9;2水冲洗反应瓶Q处

内壁&接着将第二组吸收管的出气口与第一组反应瓶的进气口串联好#从第二组反

应瓶Q处加入,;2硫酸 $+’9%#用%!9;2水冲反应瓶Q处内壁&以同样方式进

行第三"第四个水样测定&

(%$%’!待最后一组加入硫酸 $+’9%冲洗后#将反应瓶进气口Q处接上气体分离

管#调节采样器的抽气流量为&’,2!;@A#并开始计时&待反应"吸收"显色

%,;@A后#降低抽气量至&’92!;@A左右#先取下气体分离管#再从后往前逐组取

下吸收管与反应瓶#最后取下第一组&

(%$%(!吸收显色后的显色液的测定条件同)’9’)#将测出的吸光度从校准曲线上

查出相应的硫化物量或以直线回归方程计算出相应的硫化物量&

(%$%)!空白试验#本方法的空白试验与校准曲线绘制 $)’9%同#空白值即为校准

曲线中硫化物标准量为 ’&(时的测定值&

(%$%*!测定完后#吸收管"比色皿需用硝酸 $+’*%浸泡,!%&;@A#再用去离子

水冲洗+!*次#晾干备用&

)!结果计算

水样中硫化物浓度按式 $+%计算)

#:!"
$+%

式中)#***水样中硫化物浓度#;1!2+

!***由校准曲线查出或回归方程算出水样中含硫化物量#"1+

"***水样体积#;2&
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*!精密度与准确度

*%"!精密度

五个实验室对硫化物含量为&’90!,*’,0;1!2的五种不同类型水样的统一样

品进行测定"重复性相对标准偏差为&’%?!*’*?#再现性相对标准偏差为)’(?

!%5’&?"

*%#!准确度

五个实验室分别对硫代物含量范围为&’90!,*’,0;1!2的统一样品 $生活污

水%造纸废水%石油化工废水%炼焦废水和印染废水&进行加标回收试验"硫化物

加标回收率一般在0&’&?!%&(?"

五个实验室的加标回收率的相对误差为&’)+?!)’)?"

附加说明

本标准由国家环保局科技标准司提出"

本标准由中国有色金属工业总公司广州有色金属研究负责起草"

本标准主要起草人’谢玉祥%叶富华%曾曙%周昌炎%肖本义"

本标准由中国环境监测总站负责解释"
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水质!硫化物的测定!亚甲基蓝分光光度法

RQ!/%)*(0"%00)

"!范围

"%"!主题内容

本标准规定了测定水中硫化物的亚甲基蓝分光光度法!

"%#!适用范围

本标准适用于地面水"地下水"生活污水和工业废水中硫化物的测定!

试料体积为%&&;D"使用光程为%H;的比色皿时#方法的检出限为&’&&,;1$

2#测定上限为&’5&&;1$2!对硫化物含量较高的水样#可适当减少取样量或将样

品稀释后测定!

"%$!干扰

主要干扰物为P894+ "P9894+ "P=74"7849"=74和部分重金属离子!硫化

物含量为&’,&&;1$2时#样品中干扰物质的最高允许含量分别为P894+ 9&;1$2"

P9894+ 9*&;1$2"P=74*&&;1$2"7849),;1$2"784+9&&;1$2">4*&&;1$2"

=74,;1$2"=K9<9;1$2"LM9<9,;1$2和#19<*;1$2

#!定义

本标准采用下列定义!

硫化物指水中溶解性无机硫化物和酸溶性金属硫化物#包括溶解性的 #9P"

#P4"P94#以及存在于悬浮物中的可溶性硫化物和酸可溶性金属硫化物!

$!原理

样品经酸化#硫化物转化成硫化氢#用氮气将硫化氢吹出#转移到盛乙酸锌!
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乙酸钠溶液的吸收显色管中!与7!7!二甲基对苯二胺和硫酸铁铵反应生成蓝色

的络合物亚甲基蓝!在)),A;波长处测定"

&!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子除氧水"

&%"!去离子除氧水#将蒸馏水通过离子交换柱制得去离子水!通入氮气至饱和

$以9&&!+&&;D%;@A的速度通氮气约9&;@A&!以除去水中溶解氧"制得的去离子

除氧水应立即盖严!并存放于玻璃瓶内"

&%#!氮气#纯度%00’00?"

&%$!硫酸 $#9P8*&##:%’(*1%;D"

&%&!磷酸 $#+L8*&##:%’)01%;D"

&%’!7!7!二甲基对苯二胺 $对氨基二甲基苯胺&溶液#称取917!7!二甲基对

苯二胺盐酸盐 ’7#9=)#*7 $=#+&9(9#=D)溶于9&&;D水中!缓缓加入9&&;D
浓硫酸!冷却后用水稀释至%&&&;D!摇匀!此溶液室温下贮存于密闭的棕色瓶内!

可稳定三个月"

&%(!硫酸铁铵溶液#称取9,1硫酸铁铵 ’]Z$7#*&$P8*&9(%9#98)溶于含有

,;D浓硫酸的水中!用水稀释至9,&;D!摇匀"溶液如出现不溶物或浑浊!应过滤

后使用"

&%)!!磷酸溶液#%<%"

&%*!抗氧化剂溶液#称取91抗坏血酸 $=)#(8)&*&’%1乙二胺四乙酸二钠 $V-!

/$!=%&#%*8(797J9(9#98&和&’,1氢氧化钠 $7J8#&溶于%&&;D水中!摇

匀并贮存在棕色瓶内"本溶液应在使用当天配制"

&%+!乙酸锌!乙酸钠溶液#称取,&1乙酸锌 $.A$H9(9#98&和%9’,1乙酸钠

$7J$H(+#98&溶于%&&&;D水中!摇匀"

&%",!硫酸溶液#%<,"

&%""!氢氧化钠溶液!*1%%&&;D#称取*1氢氧化钠 $7J8#&溶于%&&;D水中!

摇匀"

&%"#!淀粉溶液!%1%%&&;D#称取%1可溶性淀粉!用少量水调成糊状!慢慢倒入

%&;D沸水!继续煮沸至溶液澄清!冷却后贮存于试剂瓶中"临用现配"

&%"$!碘标准溶液!# $%%9>9&:&’%&;CD%2#准确称取)’+*,1碘 $>9&于烧杯

(%+5(
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中!加入9&1碘化钾 "F>#和%&;D水!搅拌至完全溶解!用水稀释至,&&;D!摇

匀并贮存于棕色瓶中$

&%"&!重铬酸钾标准溶液!# "%%)F9=I985#:&’%&&&;CD%2&准确称取*’0&+&1
重铬酸钾 "F9=I985!优级纯!经%%&E干燥9S#溶于水!移入%&&&;D容量瓶!

用水稀释至标线!摇匀$

&%"’!硫代硫酸钠标准溶液!#"7J9P98+#:&’%;CD%2’称取9*’(1硫代硫酸钠

"7J9P98+(,#98#溶于水!加%1无水碳酸钠 "7J9=8+#!移入%&&&;D棕色容量

瓶!用水稀释至标线!摇匀$放置一周后标定其准确浓度$溶液如呈现浑浊!必须

过滤$

标定方法&在9,&;D碘量瓶中!加%1碘化钾 "F>#和,&;D水!加%,’&&;D
重铬酸钾标准溶液 "*’%*#!振摇至完全溶解后!加,;D硫酸溶液 "*’%&#!立即

密塞摇匀$于暗处放置,;@A后!用待标定的硫代硫酸钠标准溶液滴定至溶液呈淡

黄色时!加D;D淀粉溶液 "*’%9#!继续滴定至蓝色刚好消失为终点$记录硫代硫

酸钠标准溶液的用量!同时作空白滴定$

硫代硫酸钠标准溶液的准确浓度#7J9P98+ ";CD%2#按式 "%#计算&

#7J9P98+:
&’%&&&N%,’&&
"%4"9

"%#

式中&"%)))滴定重铬酸钾标准溶液消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积!;D’

"9)))滴定空白溶液消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积!;D$

&%"(!硫化钠标准溶液&取一定量结晶状硫化钠 "7J9P(0#98#于布氏漏斗或小

烧杯中!用水淋洗除去表面杂质!用干滤纸吸去水份后!称取约&’5,1溶于少量

水!移入%&&;D棕色容量瓶!用水稀释至标线!摇匀后标定其准确浓度$每次配

制硫化钠标准使用液之前!均应标定硫化钠标准溶液的浓度$

标定方法&在9,&;D碘量瓶中!加%&;D乙酸锌!乙酸钠溶液 "*’0#*%&’&&;D
待标定的硫化钠标准溶液和9&’&&;D碘标准溶液 "*’%+#!用水稀释至约)&;D!加

,;D硫酸溶液 "*’%&#!立即密塞摇匀$于暗处放置,;@A后!用硫代硫酸钠标准溶

液 "*’%,#滴定至溶液呈淡黄色时!加%;D淀粉溶液 "*’%9#!继续滴定至蓝色刚

好消失为终点$记录硫代硫酸钠标准溶液 "*’%,#的用量!同时以%&;D水代替硫

化钠标准溶液!作空白滴定$

硫化钠标准溶液中硫化物的含量按式 "9#计算&

(9+5(
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硫化物 !;1";D#:
!"&4"%#N#7J9P98+N%)’&+

%&’&&
!9#

式中$"%%%%滴定硫化钠标准溶液消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积&;D’

"&%%%滴定空白溶液消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积&;D’

#7J9P98+%%%硫代硫酸钠标准溶液的浓度&;CD"2’

%)’&+%%%硫化物 !%"9P94#的摩尔质量(

&%")!硫化钠标准使用液$以新配制的氢氧化钠溶液 !*’%%#调节去离子除氧水

"#:%&!%9后&取约*&&;D水于,&&;D棕色容量瓶内&加%!9;D乙酸锌!乙酸钠

溶液 !*’0#&混匀(吸取一定量刚标定过的硫化钠标准溶液 !*’%)#&移入上述棕

色瓶&注意边振荡边成滴状加入&然后加已调"#:%&!%9的水稀释至标线&充分

摇匀&使之成均匀含硫离子 !P94#浓度为%&’&&"1";D的硫化锌混悬液(本标准

使用液在室温下保存可稳定半年(每次使用时&应在充分摇匀后取用(

’!仪器和装置

’%"!酸化4吹气4吸收装置$装置的尺寸见图%(

’%#!氮气流量计$测量范围&!,&&;D";@A(

’%$!分光光度计(

’%&!碘量瓶$9,&;D(

’%’!容量瓶$%&&;D)9,&;D),&&;D)%&&&;D(

’%(!具塞比色管$%&&;D(

(!采样和样品保存

(%"!采样

由于硫离子很容易被氧化&硫化氢易从水样中逸出&因此在采样时应防止曝

气&并加适量的氢氧化钠溶液和乙酸锌!乙酸钠溶液&使水样呈碱性并形成硫化锌

沉淀(采样时应先加乙酸锌!乙酸钠溶液&再加水样(通常氢氧化钠溶液 !*’%%#

的加入量为每升中性水样加%;D&乙酸锌!乙酸钠溶液 !*’0#的加入量为每升水样

加9;D&硫化物含量较高时应酌情多加直至沉淀完全(水样应充满瓶&瓶塞下不留

空气(

(%#!样品保存

*++5*
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$!!!加酸通氮管Q!!!反应瓶=!!!直型冷凝管

-!!!吸收显色管V!!!吸收显色内管]!!!五孔小球

图"!酸化一吹气一吸收装置

现场采集并固定的水样应贮存在棕色瓶内"保存时间为一周#

)!分析步骤

)%"!校准曲线的绘制

取九支%&&;D具塞比色管"各加9&;D乙酸锌!乙酸钠溶液 $*’0%"分别取

&’&&"&’,&"%’&&"9’&&"+’&&"*’&&",’&&")’&&和5’&&;D硫化钠标准使用液

$*’%5%移入各比色管"加水至约)&;D"沿比色管壁缓慢加入%&;D7"7!二甲基对

苯二胺溶液 $*’,%"立即密塞并缓慢倒转一次"加%;D硫酸铁铵溶液 $*’)%"立即

密塞并充分摇匀#放置%&;@A后"用水稀释至标线"摇匀#使用%H;比色皿"以

水作参比"在波长为)),A;处测量吸光度"同时作空白试验#

以测定的各标准溶液扣除空白试验的吸光度为纵坐标"对应的标准溶液中硫离

子的含量 $"1%为横坐标绘制校准曲线#

)%#!样品测定

)%#%"!沉淀分离法

&*+5&
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对于无色!透明!不含悬浮物的清洁水样"采用沉淀分离法测定#

取一定体积现场采集并固定的水样于分液漏斗中 $样品应确保硫化物沉淀完

全"取样时应充分摇匀%"静置"待沉淀与溶液分层后将沉淀部分放入%&&;D具塞

比色管"加水至约)&;D"以下按5’%中有关步骤进行测定#测定的吸光度值扣除

空白试验的吸光度后"在校准曲线上查出硫化物的含量#

)%#%#!酸化4吹气4吸收法

对于含悬浮物!浑浊度较高!有色!不透明的水样"采用酸化4吹气4吸收法

测定#

)%#%#%"!按图%连接酸化4吹气4吸收装置"通氮气检查装置的气密性后"关闭

气源#

)%#%#%#!取9&;D乙酸锌!乙酸钠溶液 $*’0%"从侧向玻璃接口处加入吸收显色管#

)%#%#%$!取一定体积!采样现场已固定并混匀的水样"加,;D抗氧化剂溶液

$*’(%#取出加酸通氮管"将水样移入反应瓶"加水至总体积约9&&;D#重装加酸

通氮管"接通氮气"以9&&!+&&;D&;@A的速度预吹气9!+;@A后"关闭气源#

)%#%#%&!关闭加酸通氮管活塞"取出顶部接管"向加酸通氮管内加%&;D磷酸溶

液 $*’5%后"重接顶部接管#

)%#%#%’!缓慢旋开加酸通氮管活塞"接通氮气"以+&&;D&;@A的速度连续吹气

+&;@A#吹气速度和吹气时间的改变均会影响测定结果"必要时可通过测定硫化钠

标准使用液的回收率进行检验#

)%#%#%(!取下吸收显色管"关闭气源"以少量水冲洗吸收显色管各接口"加水至

约)&;D"由侧向玻璃接口处缓慢加入%&;D7"7!二甲基对苯二胺溶液 $*’,%"立

即密塞并将溶液缓慢倒转一次"再从侧向玻璃接口处加入%;D硫酸铁铵溶液

$*’)%"立即密塞并充分振荡"放置%&;@A#

)%#%#%)!将溶液移入%&&;D具塞比色管"用水冲洗吸收显色管"冲洗液并入比色

管"用水稀释至标线"摇匀#使用%H;比色皿"以水作参比"在波长为)),A;处

测量吸光度#测得的吸光度值扣除空白试验的吸光度后"在校准曲线上查出硫化物

的含量#

)%$!空白试验

以水代替试料"按5’9进行空白试验"并加入与测定时相同体积的试剂#

’,+5’
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*!结果计算

硫化物的含量#!;1"2#按式 !+#计算$

#:!"
!+#

式中$!%%%由校准曲线上查得的试料中含硫化物量&"1’

"%%%试料体积&;D(

+!精密度和准确度

%&个实验室对硫化物含量为 &’%*(;1"2)&’+&&;1"2)&’*+);1"2 和

&’)&&;1"2的四个统一样品进行测定&方法的精密度及准确度试验结果见表%(
表"!方法的精密度和准确度

统一

样品

参加实验

室数目

个

删除实验

室数目

个

配制值

;1"2

测定

平均值

;1"2

重复性

;1"2

重复测定

相对标准

偏差?

再现性

;1"2

再现测定

相对标准

偏差?

准确度

!相对
误差#?

0*&% %& & &’%*( &’%)+* &’&&05 9’%* &’&,%, %%’9) %&’*)

0*&9 %& 9 &’*+) &’*))5 &’&&59 &’,) &’&)5+ ,’%* 5’&*

0*&+ %& & &’+&& &’+%9( &’&%00 9’95 &’&),+ 5’*, *’95

0*&* %& % &’)&& &’)%*% &’&9%+ %’9* &’&0)5 ,’)9 9’+,

注!重复性:9’(N重复测定标准偏差"再现性:9’(N再现测定标准偏差

!!九个实验室分别对硫化物含量范围为&’&%5!&’%5%;1"2的地面水 !河水#)

石油和化工废水进行加标回收试验&当加标量为&’%&&!&’,&&;1"2时&硫化物测

定的回收率为09?!%&+?(

附加说明

本标准由国家环保局科技标准司提出并归口(

本标准由中国石油化工总公司环境监测总站负责起草(

本标准主要起草人$文志明)申开莲)林大泉(

本标准委托中国环境监测总站负责解释(
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地下水质检验方法

碘量法测定硫化物

-.!/&&)*’))"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了碘量法测定地下水中硫化物的方法!

本标准适用于测定地下水中硫化物含量 "其测定结果为试样中硫化氢#硫氢化

物及硫化物的总量$!

#!方法提要

硫化氢#硫离子与乙酸锌作用%生成白色硫化锌沉淀!将此沉淀溶于酸%再与

碘作用%剩余的碘用硫代硫酸钠标准溶液滴定!以此计算样品中硫化物的含量!

$!试剂

$%"!盐酸溶液 "%<%$!

$%#!淀粉溶液 "%&1&2$%称取可溶性淀粉%1于9,&;2烧杯中%加少量蒸馏水搅

成糊状%加入煮沸的蒸馏水至%&&;2%搅拌并加热至全部溶解!

$%$!碘溶液 ’#"%9>9
$:&’&%;CD&2()称取碘化钾 "F>$(!%&1%溶于少量蒸

馏水中%加入碘%’951%搅拌至碘全部溶解后%用蒸馏水定容至%&&&;2!贮于棕

色瓶中%置于暗处保存!

$%&!重铬酸钾标准溶液 ’# "%)F9=I985
$:&’&%&&;CD&2()称取在%%&E烘干

9S的重铬酸钾 "F9=I985$&’*0&+1%溶于蒸馏水并定容至%&&&;2!

$%’!硫代硫酸钠溶液 ’#’7J9P98+$:&’&%;CD&2(!

*5+5*
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$%’%"!配制!称取硫代硫酸钠 "7J9P98+#,#98$9’*(1%溶于煮沸并冷却的蒸

馏水中%加无水碳酸钠 "7J9=8+$&’91%待全部溶解后%用蒸馏水定容至

%&&&;2&贮于棕色瓶中%准确浓度用重铬酸钾标准溶液标定&

$%’%#!标定!取重铬酸钾标准溶液 "+’*$9&’&;2三份%分别置于三个9,&;2

具塞三角瓶中%加蒸馏水,&;2%硫酸溶液 "# "%9#9P8*
$:+;CD’2(,;2%碘

化钾%1%于暗处放置,;@A&用硫代硫酸钠校准溶液 "+’,$滴定至浅黄色%加淀粉

溶液 "+’9$%;2%继续滴定至蓝色消失 "终点显示三价铬离子的绿色$&

记录消耗的硫代硫酸钠溶液毫升数&

$%’%$!按下式计算硫代硫酸钠溶液的浓度!

#"7J9P98+$:#N"%"

式中!#"7J9P98+$)))硫代硫酸钠溶液的浓度%;CD’2*

#)))重铬酸钾标准溶液的浓度%;CD’2*

")))滴定消耗硫代硫酸钠溶液的体积%;2*

"%)))取重铬酸钾标准溶液体积%;2&

&!分析步骤

&%"!样品分析

&%"%"!用台秤称量专供测硫化物的水样和瓶重%减去空瓶加固定剂的重量%计算

实有水样体积 ";2$&将带有沉淀的水样%用定性滤纸过滤%并用蒸馏水中心洗涤

原水样瓶和滤纸+!*次&将带有沉淀的滤纸放入9&&;2三角瓶中%用玻璃棒捣碎

滤纸&

&%"%#!加蒸馏水,&;2%碘溶液 "+’+$%&’&;2%再加盐酸溶液 "+’%$,;2%摇

匀%置于暗处,;@A待沉淀全部溶解&用硫代硫酸钠溶液 "+’,$滴定至浅黄色%

加淀粉溶液 "+’9$%;2继续滴定至蓝色完全消失%记录消耗硫代硫酸钠溶液的体

积 ""%$&

&%#!空白试验

取一个9&&;2三角瓶%按*’%’9步骤进行空白试验%记录硫代硫酸钠溶液用

量 "69$&
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’!分析结果的计算

依下式计算硫化物总量的质量浓度!

硫化物总量 "以#9P计;1#2$:
""94"%$#N%5’&+0

" N%&&&

式中!"%%%%滴定水样消耗硫代硫酸钠溶液的体积&;2’

"9%%%空白试验消耗硫代硫酸钠溶液的体积&;2’

"%%%取水样体积&;2’

#%%%硫代硫酸钠溶液的浓度&;CD#2’

%5’&+0%%%与%’&&毫升硫代硫酸钠溶液 (#"7J9P98+$:%’&&&;CD#2)相当的

以毫克表示的硫化氢质量*

(!精密度和准确度

同一实验室测定总硫化物含量为&’,);1#2的水样%&次&相对标准偏差为

*’)?&回收率为0*?!%&)?*

附加说明!

本标准由地质矿产部提出*

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口*

本标准由河南省地矿厅环境地质总站负责起草*

本标准主要起草人吕水明*

+0+5+
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地下水质检验方法

对氨基二甲基苯胺比色法测定硫化物

-.!/&&)*’)5"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了对氨基二甲基苯胺比色法测定硫化物的方法!

本标准适用于测定地下水中硫化物含量!测定结果以硫离子表示!最低检测量

为9’,"1"取9,;2水样进行测定"最佳检出范围为&’&,!%’,;1#2!

#!方法提要

硫离子在含有高铁离子的酸性溶液中"与对氨基二甲基苯胺作用"生成亚甲基

蓝!在一定浓度范围内"其蓝色深度与硫离子浓度成线性关系!

$!仪器

分光光度计!

&!试剂

&%"!对氨基二甲基苯胺溶液$称取对氨基二甲基苯胺 %=(#%979&%1"溶于

5&&;2蒸馏水中"慢慢加入硫酸 %*’*&9&&;2"冷却后用蒸馏水稀释至%&&&;2!

&%#!乙酸锌!乙酸钠溶液$称取乙酸锌,&1和乙酸钠%9’,1溶于%2蒸馏水中!

&%$!淀粉溶液 %,1#2&!

&%&!硫酸 %#9P8*"!:%’(*1#;2&!

&%’!硫酸高铁铵溶液$称取硫酸高铁铵9,1"溶解于含有,;2硫酸 %*’*&的蒸

馏水中"用蒸馏水稀释至9&&;2!

’&*5’
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&%(!硫离子贮备溶液

&%(%"!配制!称取硫化钠 "7J9P#0#98$5’,1溶于蒸馏水中%用蒸馏水稀释至

%&&&;2%贮于棕色瓶中&此溶液%;2约含%;1硫离子&使用前依下述方法标定&

&%(%#!标定!移取乙酸锌!乙酸钠溶液 "*’9$%&;2于9,&;2碘量瓶中%用移液

管准确加入硫离子贮备溶液 "*’)’%$%&’&;2%加入碘标准溶液 ’# "%9>9
$:

&’&%;CD(2)%&’&;2%加蒸馏水至)&;2%再加入盐酸溶液 "%<0$9’,;2%置于

暗处%&;@A&用硫代硫酸钠溶液 ’#"7J9P98+$:&’&%;CD(2)滴定至溶液呈浅黄

色%再加入淀粉溶液 "*’+$%;2%继续滴定至蓝色消失&记录硫代硫酸钠溶液的

用量"%&

&%(%$!空白试验

取%&;2蒸馏水代替硫离子贮备溶液%按*’)’9步骤作空白试验&

&%(%&!按下式计算硫离子贮备溶液的质量浓度!

P94 ";1(2$:#N
""&4"%$N%)
"

式中!#***硫代硫酸钠标准溶液的浓度%;CD(2+

"&***滴定空白时所消耗硫代硫酸钠溶液的体积%;2+

"%***滴定硫离子溶液时所消耗硫代硫酸钠溶液的体积%;2+

"***所取硫离子贮备溶液的体积%;2+

%)***与%’&&;2硫代硫酸钠标准溶液 ’#"7J9P98+$:%’&&&;CD(2)相当

的以毫克表示的硫离子质量&

&%)!硫离子标准溶液!取经标定后的硫离子贮备溶液 "*’)’%$适量%用蒸馏水稀

释成%;2含%&’&"1硫离子的标准溶液%需现用现配&

’!分析步骤

’%"!样品分析

’%"%"!用台秤称量加有乙酸锌!乙酸钠供测定硫化物总量的水样及瓶重%然后减去

空瓶和加入乙酸锌!乙酸钠的质量%计算实有水样的体积 ";2$&用虹吸法将水样

上部清液小心抽去%将硫化物沉淀全部转入,&;2比色管中%用蒸馏水将瓶洗净%

一并移入比色管中%并用蒸馏水稀至刻度&

#%*5#
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’%"%#!加对氨基二甲基苯胺溶液 !*’%",’&;2#硫酸高铁铵溶液 !*’,"%’&;2#

摇匀#放置%,;@A$在分光光度计波长)5&A;处#用+H;比色杯#以蒸馏水作参

比#测量吸光度$

’%#!空白试验

取,&;2蒸馏水于,&;2比色管中#代替样品#按,’%’9步骤进行$

’%$!标准曲线的绘制

准确移取硫离子标准溶液 !*’5"&%&’,&%%&’&%9&’&%*&’&%)&’&%

(&’&"1于一组,&;2比色管中#用蒸馏水稀至刻度#以下按,’%’9步骤进行$以

硫离子浓度为横座标#吸光度为纵座标#绘制标准曲线$

(!分析结果的计算

按下式计算硫化物总量 !以P94表示"的质量浓度

P94 !;1&2":!"
式中’!(((从标准曲线上查得的硫离子量#"1)

"(((测定时所取水样体积#;2$

)!精密度和准确度

同一实验室#测定含有&’9,;1&2硫离子的水样)次#其相对标准偏差为

*’+?#相对误差为 <+’,?$

*9*5*
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附!录!!
硫代硫酸钠溶液的配制和标定

!补充件"

!"!试剂

!"%"!无水碳酸钠!

!"%#!硫酸溶液 "H#%9#9P8*
$:+;CD%2&!

!"%$!碘化钾!

!"%&!淀粉溶液 #,1%2$’称取可溶性淀粉&’,1于9,&;2烧杯中(加少量蒸馏水

搅成糊状(加入煮沸的蒸馏水至%&&;2!

!"%’!重铬酸钾溶液 "# #%)F9=I985
$:&’&%&&;CD%2&’称取在%%&E烘干9S

的重铬酸钾 #F9=I985$&’*0&+1(溶于蒸馏水中并定容至%&&&;2!

!#!硫代硫酸钠溶液 ##!7J9P98+":&’&%;CD$2%&

!#%"!配制’称取硫代硫酸钠 #7J9P98+),#98$9’*(1(溶于煮沸并冷却的蒸馏

水中(加入无水碳酸钠 #$’%’%$&’91(待全部溶解后(用蒸馏水定容至%&&&;2(

贮存于棕色瓶中!

!#%#!标定’取重铬酸钾标准溶液 #$’%’,$9&’&;2
分别置于三个9,&;2碘量瓶中(加蒸馏水,&;2(硫酸溶液 #$’%’9$,;2(

碘化钾 #$’%’+$%1(于暗处放置,;@A!用硫代硫酸钠溶液 #$’9$滴定至浅黄

色(加淀粉溶液 #$’%’*$%;2(继续滴定至蓝色消失 #终点显示三价铬离子的绿

色$!

!#%$!按式 #$%$计算硫代硫酸钠溶液的浓度’

##7J9P98+$:#N"%"
#$%$

式中’##7J9P98+$***硫代硫酸钠溶液的浓度(;CD%2+

#***重铬酸钾标准溶液的浓度(;CD%2+

)+*5)
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"%!!!取重铬酸钾标准溶液的体积";2#

"!!!滴定消耗硫代硫酸钠溶液的体积";2$

附加说明

本标准由地质矿产部提出$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口$

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草$

本标准主要起草人史继东%武福荣$
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+%’银检测方法标准

水质!银的测定
火焰原子吸收分光光度法

RQ%%0&5!(0

"!主题内容与适用范围

"%"!本标准规定了测定废水中银的原子吸收分光光度法!

"%#!本标准适用于感光材料生产"胶片洗印"镀银"冶炼等行业排放废水及受银

污染的地面水中银的测定!

"%$!本标准的最低检出浓度为&’&+;1#2$测定上限为,’&;1#2!经稀释或浓缩

测定范围可以扩展!

"%&!大量氯化物"溴化物"碘化物"硫代硫酸盐对银的测定有干扰$但试样经消

解处理后$干扰可被消除!

#!原理

将消解处理后的试液吸入火焰$火焰类型为空气!乙炔$氧化型 %蓝色&!在火

焰中$银离子形成基态原子$对波长为+9(’%A;的特征电磁辐射产生吸收!将测

得试样的吸光度和标准溶液的吸光度相比较$确定试样中银的浓度!

’,*5’
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$!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准分析纯试剂!去离子水

或同等纯度的水"

$%"!硝酸 ##78+$!!:%’*91%;2"

$%#!高氯酸 ##=D8*$!!:%’)(1%;2"

$%$!硫酸 ##9P8*$!!:%’(*1%;2"

$%&!过氧化氢 ##989$!+&? #!%"$

$%’!硝酸溶液!%<%"

$%(!银标准贮备液!%&&&;1%2&准确称取&’%,5,1硝酸银 #$178+$!溶于适量

水中!加入9;2硝酸溶液 #+’,$!转入%&&;2容量瓶中!用水稀释至标线!摇

匀"贮于棕色细口瓶中!*E下存放"此溶液可保存半年"

$%)!银标准溶液!,&’&;1%2&准确吸取银标准贮备溶液 #+’)$%&’&&;2!置于

9&&;2棕色容量瓶中!加入*;2硝酸溶液 #+’,$!用水稀释至标线"此溶液可稳

定两周"

&!仪器

&%"!一般实验室仪器和以下仪器"

&%#!原子吸收分光光度计"

&%$!银空心阴极灯"

&%&!乙炔的供气装置"

&%’!空气压缩机!加除油’水及杂质装置"

’!采样及样品

采用聚乙烯瓶这类合适的容器贮存样品!用硝酸 #+’%$将水样酸化至"#%!

9!并尽快分析"

感光材料的生产’胶片洗印及镀银等行业的废水!样品采集后不加酸!并立即

进行分析"

含银水样应避免光照"

()*5(
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(!步骤

(%"!试料

取,&;2均匀样品置于%,&;2烧杯中!如含银浓度大于,;1"2!可适量少取

样品!加水至,&;2#

(%#!测定

(%#%"!前处理$在试料 %)’%&中!依次加入硝酸 %+’%&%&;2!硫酸 %+’+&

%;2!过氧化氢 %+’*&%;2!在电热板上蒸至冒白烟#冷却后!加入9;2高氯酸

%+’9&!加盖表面皿!继续加热至冒白烟并蒸至近干!冷却后!加硝酸溶液 %+’,&

9;2溶解残渣!然后小心用水洗入,&;2容量瓶中!稀释至标线!摇匀!备测#

(%#%#!测定$遵照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件!测定试液的吸光度#

(%#%$!空白试验$用水代替试料按步骤 %)’9’%&做空白试验!并按步骤 %)’9’9&

进行测定#

(%$!校准曲线的绘制

在,&;2容量瓶中!加入9;2硝酸溶液 %+’,&及银标准溶液 %+’5&!配制至

少五个标准工作溶液!其浓度范围应包括试料中被测银的浓度!按 %)’9’9&中的

条件测其吸光度#

用减去空白的吸光度与相对应的银含量 %;1"2&绘制校准曲线#

)!结果的表示

)%"银含量% %;1"2&按下式计算$

%09%2
式中$%’’’试样中银的含量!;1"2(

%U’’’由校准曲线上查得的含银浓度!;1"2(

9’’’稀释比 %定容体积比取样体积&#

)%#!银含量!用回归方程计算#

*!精密度和准确度

四个实验室分析用蒸馏水配制的含银%;1"2的统一样品 %样品加氨水和碘化

氰 %=7>&保存&#

)5*5)

+%’银检测方法标准
#####################################



*%"!重复性

重复性相对标准偏差为%’9?!

*%#!再现性

再现性相对标准偏差为9’)?!

*%$!准确度

相对误差为<%’%?!

+!特殊情况的说明

+%"!试样在消解过程中不宜蒸干"否则银有损失!

+%#!当样品成分复杂"含有机质较多或有沉淀时"应用硝酸!高氯酸反复消解几

次"直至溶液澄清为止!

+%$!有沉淀或悬浮物的样品"如胶片洗印废水等"应尽量取均匀试样制备试料!

+%&!即使用浓硝酸将样品酸化到"#%!9"也不宜贮存"应尽快分析!不宜酸化

的样品"如感光材料的生产#胶片洗印等行业废水"采样后"应立即分析!

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人刘京#魏复盛!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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水质!银的测定
镉试剂9Q!分光光度法

RQ%%0&(!(0

"!主题内容与适用范围

本标准规定用镉试剂9Q分光光度法测定水及废水中的银!

本标准适用于感光材料生产和洗印"镀银"冶炼等行业排放废水和受银污染的

地面水!

"%"!最低检出浓度

试样为9,;2#用%&;;比色皿#给出吸光度值为&’&%时#所对应的浓度为

&’&%;1$2!

"%#!测定上限

试样为9,;2#用%&;;比色皿#本法可测上限浓度为&’(;1$2!经适当浓缩

和稀释#测定范围可扩展!

"%$!干扰

氯化物"溴化物"碘化物"硫代硫酸盐#硫化物和氰化物有严重干扰!但试料

经消解处理#便可消除干扰!

在7J94V-/$存在下#阳离子一般均无干扰!

#!原理

在曲力通c!%&&%/I@[CAc!%&&&存在下的四硼酸钠缓冲介质中#镉试剂9Q与

银离子生成稳定的络合比为*3%的紫红色络合物#该络合物至少可以稳定9*S#

且颜色强度与银的浓度成正比!该络合物的最大吸收波长为,,*A;’试剂为黄色#

最大吸收波长为**,A;!

(0*5(
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$!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水

或同等纯度的水"

$%"!硝酸 ##78+$!!:%’*&1%;2"

$%#!硫酸 ##9P8*$!!:%’(*1%;2"

$%$!高氯酸 ##=D8*$!!:%’)(1%;2"

$%&!过氧化氢 ##989$!+&?"

$%’!乙醇 #=9#,8#$!0,?"

$%(!硝酸 ##78+$溶液!%<% #"%"$&取,&;2硝酸 #+’%$加入到,&;2水

中!混匀"

$%)!氢氧化钠 #7J8#$溶液!%;CD%2"

$%*!7J9!V-/$溶液!&’&,;CD%2&将%’()17J94V-/$ #=%&#%*798+7J9’

9#98$溶于水中!并稀释到%&&;2"

$%+!四硼酸钠溶液!,&1%2&将%&1四硼酸钠 #7J9Q*85’%&#98$溶于水中!并

稀释到9&&;2"

$%",!曲力通c!%&&溶液!,? #"%"$&将,;2曲力通c!%&& (/I@[CAc!%&&!

#=#+$+==#9= #=#+$9!=)#* #8=#9=#9$:8#!:!%&)溶于0,;2水中!#可加

热使其溶解$"

$%""!镉试剂9Q乙醇溶液!&’*1%2&溶解&’&(&1镉试剂9Q #*!硝基萘重氮氨基

偶氮苯!897=%&#)7377#=)#*737=)#,$于9&&;2乙醇 #+’,$中!加入9
滴氢氧化钠溶液 #+’5$"用*号砂芯漏斗过滤除去不溶物"

$%"#!银标准贮备溶液!%’&&;1%;2&准确称取&’%,5,1硝酸银 #$178+$!溶于

适量水中!加入9;2硝酸溶液 #+’)$"溶解后转移至%&&;2容量瓶中!用水稀释

到标线"

贮于棕色玻璃瓶中避光保存!至少可稳定一个月"

$%"$!银标准溶液!&’%&&;1%;2&将%&’&&;2银标准贮备溶液 #+’%9$转移至

%&&;2容量瓶中!加入9;2硝酸溶液 #+’)$!用水稀释到标线"

贮于棕色玻璃瓶中避光保存"

$%"&!银标准使用溶液!*’&"1%;2&将9&’&&;2银标准溶液 #+’%+$转移至
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,&&;2容量瓶中!用水稀释到标线"使用前配制"

$%"’!甲基橙溶液!&’%1#2$将&’&%&1甲基橙 %;Z[STDCIJA1Z&溶于水中并稀释

到%&&;2"

&!仪器

一般实验室仪器和分光光度计"

’!采样及样品保存

采用聚乙烯瓶这类合适的容器贮存样品!用浓硝酸将水样酸化到"#D!9!并

尽快分析样品"感光材料生产和胶片洗印’镀银等行业的废水!样品采集后不加

酸!并立即进行分析"

采集的水样应避免光照"

(!步骤

(%"!试料

取9,’&;2均匀试样于%&&;2烧杯内"如银的浓度超过&’(;1#2!可适当减

少试样!用水稀至约9,;2"

(%#!测定

(%#%"!前处理

于试料 %)’%&中!依次加入*;2硝酸 %+’%&!%;2硫酸 %+’9&和&’,;2过

氧化氢 %+’*&"在电热板上缓慢加热至冒白烟"取下冷却后!加入%;2高氯酸

%+’+&!加盖表面皿!继续加热至近干"冷却后!加&’,;2硝酸 %+’)&!再用少许

水冲洗烧杯壁!微热溶解残渣"然后!小心洗入9,;2容量瓶中"溶液体积不宜超

过%,;2"

(%#%#!显色

(%#%#%"!于上述容量瓶 %)’9’%&中!加入&’,;27J94V-/$溶液 %+’(&!滴加

%滴甲基橙指示剂 %+’%,&!用氢氧化钠溶液 %+’5&调至指示剂刚好变黄"

(%#%#%#!依次加入9;2四硼酸钠溶液 %+’0&!%’&;2曲力通c!%&&溶液 %+’%&&

和%’,;2镉试剂9Q乙醇溶液 %+’%%&"用水稀释至标线!摇匀"

(%#%$!测定

(%,5(
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放置%&;@A后!用%&;;比色皿!以校准操作中的试剂空白 "零浓度#为参

比!于,,*A;波长处!测量吸光度$同时!可用水为参比!测量试剂空白 "零浓

度#的吸光度$

从校准曲线 ")’+’+#上查出试料中的含银量或用回归方程进行计算$

(%$!校准

(%$%"!显色与测定

于5个9,;2 容量瓶中!分别加入&%&’,&%%’&&%9’&&%+’&&%*’&&%

,’&&;2银标准溶液 "+’%*#$以下按)’9’9和)’9’+所述步骤进行$

(%$%#!校准曲线的绘制

以减去试剂空白 "零浓度#后的吸光度!对应的银含量 "微克#绘制校准

曲线$

)!结果的表示

银含量% ";1&2#按下式计算’

%:!"
式中’!(((由校准曲线查得或由回归方程计算得试料含银量!"1)

"(((所取试样体积!;2$

*!精密度和准确度

四个实验室!分析用蒸馏水配制的含银%’&&;1&2的统一样品 "样品加氨水和

碘化氰保存#$

*%"!重复性

重复性相对标准偏差为9’9?$

*%#!再现性

再现性相对标准偏差为*’&?$

*%$!准确度

相对误差为4&’9?$

+!特殊情况的说明

+%"!有沉淀或悬浮物的试样!如感光材料洗印废水等!应尽量取均匀试样制备

*9,5*
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试料!

+%#!样品复杂"含有机物质较多"或有沉淀等可多加硝酸反复消解"较清洁样品

加硝酸和高氯酸一次消解即可!在消解过程中"不宜蒸干!否则"银有损失!

+%$!即使用浓硝酸将含银水样酸化到"#%!9"也不宜贮存"应尽快分析!特别

是洗印废水"样品采集后"应不加酸"立即制备试料进行分析!

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人滕恩江!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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水质!银的测定

+!,!QI9!L$-$L分光光度法

RQ%%0&0"(0

"!主题内容与适用范围

本标准规定了用+!,!QI9!L$-$L "#9!"+’,$!二溴!9!吡啶偶氮%!,!二乙氨

基苯酚$分光光度法测定水中银&

本标准适用于感光材料生产’胶片洗印’镀银’冶炼等行业的排放废水及受银

污染的地面水中银的测定&

"%"!最低检出浓度

试料为9,;2!用%&;;比色皿!给出吸光度为&’&%时!所对应的浓度为

&’&9;1(2&

"%#!测定上限

试料为9,;2!用%&;;比色皿!本法的测定上限为%’&;1(2&

经适当浓缩和稀释!测定范围还可扩展&

#!原理

在&’%?十二烷基硫酸钠存在下!于"#*’,!(’,的乙酸盐缓冲介质中!银与

+!,!QI9!L$-$L生成稳定的%39紫红色络合物!其颜色深度与银的浓度成正比&

络合物的最大吸收波长为,5&A;)试剂的最大吸收波长为*5&A;)摩尔吸光系数

为5’)N%’&*2*;CD4%*H;4%&

$!试剂

所用试剂除另有说明外!均为分析纯&实验用水需用全玻蒸馏器重蒸馏或使用

同等纯度的去离子水&
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$%"!硝酸 !#78+"##:%’*&1$;2%

$%#!硝酸溶液#%<%!"$""&用硝酸 !+’9"配制%

$%$!硝酸溶液#%;CD$2&用硝酸 !+’%"配制%

$%&!高氯酸 !#=D8*"##:%’)(1$;2%

$%’!硫酸 !#9P8*"##:%’(*1$;2%

$%(!硫酸溶液#%<%!"$""&取适量硫酸 !+’,"#注入等体积水中#搅均%

$%)!甲基橙指示液#%1$2&称取&’%1甲基橙溶于%&&;2水中%

$%*!氢氧化钠溶液#%;CD$2&称取*&1氢氧化钠溶于水#并稀释至D2%

$%+!过氧化氢溶液#+? !"$""&取市售过氧化氢 !+&?"%&;2用水稀释

至%&&;2%

$%",!7J9!V-/$溶液#% !7J9!V-/$":&’%;CD$2&称取+5’9*P7J9!V-/$
溶于水#稀释至%&&&;2%

$%""!柠檬酸钠溶液#,&1$2&称取,&1柠檬酸钠#溶于水#稀释至%&&&;2%

$%"#!十二烷基硫酸钠 !简称WDW"溶液#%&1$2&称取%1十二烷基硫酸钠溶于

%&&;2水中%

$%"$!乙酸!乙酸钠缓冲溶液#"#,&用%;CD$2乙酸钠和%;CD$2乙酸溶液在"#
计指示下#适量混合至所需"#值%

$%"&!+#,!QI9!L$-$L乙醇溶液#&’+1$2&溶解&’&+1#+#,!QI!L$-$L于

%&&;2无水乙醇中%

$%"’!银标准溶液

$%"’%"!银标准储备液#%’&&;1$;2&

溶解&’%,5,1硝酸银#于%&;2硝酸 !+’+"溶液中#移入%’&&;2容量瓶#

以水稀释至标线#摇匀#保存于棕色瓶中%

$%"’%#!银标准使用液#,’&"1$;2&临用前#用无分度吸液管吸取银标准贮备液

!+’%,’%"#放入棕色容量瓶中#用水逐级稀释为所需浓度%

&!仪器

实验室常用仪器及分光光度计%

所使用的玻璃仪器 !包括取样瓶"#在用前先用%<%硝酸浸泡9*S#然后再用

水仔细清洗%

’,,5’
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’!采样和样品

实验室样品!按国家标准规定进行采样"所采集样品应当贮存在聚乙烯瓶中!

并用硝酸酸化至"#%!9!尽快分析 #最多不要超过9*S$%感光材料&镀银等行业

废水不用加酸酸化!且应立即分析"

所采集的样品在运输和存放时均应避光"

(!步骤

(%"!试料

从实验室样品 #,$中!分取9,;2混匀样品!置%&&;2烧杯中 #如银的浓度

超过%’&;1’2时!可适当少取!或用水稀释至适当浓度后!再分取$!按以下步骤

进行前处理和显色测定"

(%#!前处理

向试料 #)’%$中!依次加入,;2硝酸 #+’9$!%;2硫酸 #+’,$和)’,;2过

氧化氢溶液 #+’0$!加盖表面皿!在电热板上小心加热至沸!,!%&;@A后取下冷

却!加入%!9;2高氯酸 #+’*$!在电热板上蒸至近干"冷却后!加入硝酸溶液

#+’+$%;2!以少量水洗涤杯壁!移至电热板上温热溶解盐类!然后移入9,;2容

量瓶中"

注!,如试料中含有机质浓度较高"应用硝酸#高氯酸反复消解直至溶液呈淡黄色或无色

为止$

-消解时"切勿蒸干"否则测定结果偏低$

(%$!显色

向)’9处理后的试样中!加入柠檬酸钠溶液 #+’%%$%;2!甲基橙指示液

#+’5$%滴!用氢氧化钠溶液 #+’($中和至溶液由红变黄!加9;2乙酸!乙酸钠缓

冲溶液 #+’%+$!%;27J94V-/$ 溶液 #+’%&$!9;2 十二烷基硫酸钠溶液

#+’%9$!9;2+!,!QI94L$-$L溶液 #+’%*$#每加一种试剂后均需摇匀$"用水稀

释至标线!摇匀!放置9&;@A!备测"

(%&!测定

用%&;;比色皿!于波长,5&A;处!以空白试验溶液为参比!测定吸光度"

从校准曲线 #)’)’9$上查出试料中的含银量"
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(%’!空白试验

用与试料相同体积的水代替试料!以下步骤同)’9及)’+"

(%(!校准

(%(%"!标准系列液的配制和测定

向(支9,;2容量瓶中!分别加入银标准使用液 #+’%,’9$&!&’,&!%’&&!

%’,&!9’&&!9’,&!+’&&!*’&&!,’&&;2!用少量水洗涤管壁!按)’+和)’*所

述步骤进行显色!以零浓度溶液为参比进行测定"

(%(%#!校准曲线的绘制

将测得的吸光度为纵坐标!对应的银含量为横坐标!绘制校准曲线"

)!结果的表示

)%"!计算公式

#:!"
式中%!&&&由校准曲线上查得的银量!"1’

"&&&试料体积!;2’

#&&&水样含银浓度!;1(2"

)%#!用回归方程计算水样含银浓度"以;1(2表示"

*!精密度和准确度

用蒸馏水配制的含银%’&&;1(2的统一样品 #样品加氨水相碘化氰保存$!经

五个实验室分析!测得%

*%"!精密度

重复性相对标准偏差为%’)&?’再现性相对标准偏差为%’5,?"

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由中国环境监测总站负责起草"

本标准主要起草人冷文宣"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"
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+9’锑检测方法标准

城市供水!锑的测定

=d!/%*9"9&&%

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

%’石墨炉原子吸收分光光度法

本标准由国家城市供水水质监测网北京监测站负责起草!

本标准主要起草人"徐素梅#刘静!

本标准参加验证单位"上海监测站#天津监测站#广州监测站#昆明监测站#

厦门监测站#福州监测站!

9’原子荧光法

本标准由国家城市供水水质监测网北京监测站负责起草!

本标准主要起草人"林爱武#张建华#徐素梅!

本标准参加验证单位"天津监测站#上海监测站#广州监测站#武汉监测站#

昆明监测站#重庆监测站#顺德监测站 $省级%!
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城市供水!锑的测定

%’石墨炉原子吸收分光光度法

"%1.234564725-8.846-938:;65<496=;<23456-24593-2476:

"!范围

本标准规定了用石墨炉原子吸收分光光度法测定城市供水中的锑!

本标准适用于城市供水及水源水中锑含量的测定!

若进样量为9&"2"则最低检测质量浓度为&’)"1#2!

本方法测定城市供水及水源水中的锑"主要干扰物有氯化物$硫酸盐"每

9&"2水样可加入91#2硝酸镁,"2作基体改进剂消除干扰!

#!方法

样品经加硝酸处理后"注入石墨炉原子化器"所含的金属离子在石墨管内以原

子化高温蒸发解离为原子蒸气"待测定元素的基态原子吸收来自同种元素空心阴极

灯发出的共振线"其吸收强度在一定范围内与金属浓度成正比!

$!试剂和材料

$%"!锑标准储备溶液 %! &PM’:%&&"1#;2()称取&’95*1酒石酸锑钾

%=*#*F85PM*%#9#98"优级纯("溶于盐酸溶液 &%<0’中"移入%&&&;2容量

瓶中"用盐酸溶液 &%<0’定容至刻度!或购买市售的标准储备液!

$%#!锑标准使用液)吸取锑标准储备溶液 &+’%’%’&&;2于%&&;2容量瓶中"

用硝酸溶液 &%<00’定容至刻度"摇匀"此溶液!&PM’:%’&&"1#;2!

$%$!硝酸 &#78+’)优级纯 &!9&:%’*91#;2’!

$%&!硝酸镁溶液 &91#2’)称取O1&78+’9*)#98 &分析纯’&’9克"用纯水溶

解至%&&;2!

本法配制试剂$稀释等均用%(O+*H;纯水!

$%’!载气)氩气$纯度00’000?!

*0,5*

+9’锑检测方法标准
#####################################



&!仪器

&%"!原子吸收分光光度计!

&%#!石墨炉装置!

&%$!锑空心阴极灯!

&%&!全热解石墨管或平台石墨管!

&%’!仪器参数!

’!样品

’%"!样品采集后"在*E条件保存"最多保存一周!

’%#!%&&;2水样加入%;2#78+ ##9&e:%’*91$;2%"置于聚乙烯瓶中保存!

(!测定步骤

(%"!锑标准系列的配制&分别吸取%’&&"1$;2锑标准使用液&’&’,&’%’&&’

9’&&’+’&&;2于%&&;2容量瓶中"用硝酸溶液 #%<00%定容至刻度"配制成&’

,’&&’%&’&’9&’&’+&’&"1$2的标准系列!

(%#!石墨炉工作参数"见表%!

表"!石墨炉工作参数

元素 波长 测定条件 干燥 灰化 原子化 清除

PM 9%5’)A;
温度"E
斜坡升温时间"W
保持温度时间"W

%%&
,
+&

%%&&
,
+&

9&&&
&
,

9)&&
%
,

(%$!仪器参数设定后依次吸取9&"2空白"标准系列和经硝酸处理的样品"注入

石墨管"启动石墨炉程序和记录仪"记录吸收峰值或峰面积"每测定%&个样品之

后"加测一个内控样品或相当于标准曲线中等浓度的标准溶液!

(%&!绘制标准曲线&以锑的质量为横坐标"峰高或峰面积为纵座标!

)!计算

水样中锑的质量浓度的计算见式 #%%&

(&)5(
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!!PM":
!
"N%&

) !%"

式中#!!PM"$$$水样中锑的质量浓度%"1&2’

!$$$由标准曲线查得水样中锑的质量%"1’

"$$$水样的体积%"2(

*!精密度和准确度

)个实验室用本方法测定含锑为,’&&"1&2的合成水样%相对标准偏差为

*’(,?%相对误差为%’&?’自来水加标,’&"1&2%回收率为%&&?’测定含锑为

+&’&"1&2的合成水样相对标准偏差为+’*0?%相对误差为&’++?’自来水加标

+&’&"1&2%回收率为00’0?(

9’原子荧光法

#%!46-93>.?656-24593-2476:

"!范围

本标准规定了用原子荧光法测定城市供水中的锑(

本标准适用于城市供水及其水源水中锑的测定(

若进样量为&’,;2%最低检测质量浓度为&’%&"1&2的锑(

水中常见的共存元素%如砷)硒)铅)镉在%&倍于锑浓度)汞,倍于锑浓度

时%不产生干扰(

#!方法

在盐酸介质中%以硼氢化钠作还原剂%使锑生成锑化氢%将锑化氢导入石英炉

原子化器进行原子化%以锑特种空心阴极灯作激发光源%锑原子受光辐射激发产生

电子跃迁%当激发态的电子返回基态时即发出荧光%荧光强度在一定浓度范围内与

锑含量成正比(

$!试剂和材料

$%"!所用试剂水为%(O+*H;纯水%试剂为分析纯或优级纯(

*%)5*
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$%#!标准溶液

$%#%"!锑标准储备液 !%&&"1";2#$称取&’95*1酒石酸锑钾 %=*#*85PMF&%"

9#98’优级纯(’溶于盐酸溶液 !%<0#中’移入%&&&;2容量瓶中’用盐酸溶液

!%<0#定容至刻度)或购买市售的标准储备液)

$%#%#!锑标准使用液 !%"1";2#$吸取锑标准储备液 !%&&"1";2#%;2置于

%&&;2容量瓶中’加纯水至刻度)

$%$!溶液

$%$%"!盐酸 !优级纯’!9&e:%’%(1";2#)

$%$%#!硼氢化钠 !7JQ#*#溶液 !%,1"2#$称取5’,1硼氢化钠’溶于预先加有

%17J8#的9&&;2纯水中’稀至,&&;2’用时现配)

$%$%$!硫脲!抗坏血酸混合液$称取%,’&1硫脲’%&’&1抗坏血酸’溶于%&&;2纯

水’微热使溶解)

$%$%&!载气*屏蔽气$氩气$纯度00’000?)

&!仪器

&%"!所用玻璃仪器均需用硝酸 !%<%#浸泡’并用纯水清洗干净后使用)

&%#!原子荧光光谱仪)

&%$!编码锑空心阴极灯)

’!样品

样品采集后冷藏可保存5天)

(!测定步骤

(%"!标准系列的配制$分别吸取锑标准使用液 !+’9’9#’&*&’&,*&’%&*&’,&*

%’&&*%’,&*9’&&**’&&;2于%&&;2容量瓶中’各加%&;2盐酸’和%&;2硫

脲!抗坏血酸混合液 !+’+’+#’稀释至刻度’放置+&;@A’配成锑浓度分别为&*

&’,&*%’&&*,’&&*%&’&&*%,’&&*9&’&&**&’&&"1"2)

(%#!水样制备$取9&’&;2水样于9,;2具塞比色管中’加9’,;2盐酸

!+’+’%#’9’,;2硫脲!抗坏血酸混合溶液 !+’+’+#’摇匀’放置+&;@A)

(%$!测定

&9)5&
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仪器参考条件!

负高压!+&&6"灯电流!(&;$
原子化器炉温!9&&E #外加点火装置$"炉高!(;;
载气流速!+&&;2%;@A"屏蔽气流速!5&&;2%;@A
进样体积!&’,;2
读数时间!%&’&W"延迟时间!&’&W
测定方法!标准曲线法"积分方式!峰面积

测定!设定好仪器最佳条件&稳定+&;@A左右开始测定&按照仪器要求测定

标准及样品’

绘制标准曲线!以锑质量 #"1$为横坐标&峰面积为纵座标’

)!计算

水样中锑的质量浓度的计算见式 #9$!

!#PM$:
!
"N%&&&

#9$

式中!!#PM$(((水样中锑 #PM$的质量浓度&"1%2"

!(((从标准曲线上查得或打印出的水样中锑的质量&"1"

"(((水样的体积&;2’

*!精密度和准确度

用本标准方法测定含锑%’&&"1%2及9&’&&"1%2水样&相对标准偏差分别为

,’&?和9’+?&相对误差为%’&?和&’&,?"自来水加标%’&"1%2&回收率

%&9?&加标9&’&"1%2&回收率为%&9?’

)+)5)
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++’钡检测方法标准

水质!钡的测定!电位滴定法

RQ!/%*)5%"0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了测定废水中钡的电位滴定法!

本标准适用于化工"机械制造"颜料等行业工业废水中可溶性钡的测定!

本方法的测量范围为*5’%!%%(&"1#最低检出限为9("1!

锶离子含量超过钡含量9倍时#钙离子含量超过钡含量%,&倍时#对测定有干

扰#且使终点电位突跃不明显!锂"钾"铵离子含量超过钡含量,&倍时#产生

干扰!

#!原理

聚乙二醇及其衍生物与钡离子形成阳离子#该离子能与四苯硼钠定量反应!以

四苯硼酸根离子电极指示终点#用四苯硼钠溶液作滴定剂进行电位测定#到达终点

时电位产生突跃!

$*)5$
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$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!分析时均使用符合国家标准或行业标准的去离

子水或同等纯度的水"

$%"!硫化钠 #7J9P$0#98%&使用前将硫化钠用水清洗干净!用滤纸吸干!放玻

璃瓶内备用"

$%#!聚乙二醇%&&&溶液&%&;1’;2"将%&1聚乙二醇%&&&(#8 #=#9=#98%

:=#9=#98#)溶于%&&&;2水中!存放在聚乙烯瓶中 #也可用聚乙醇%,&&%"

$%$!钡标准溶液&&’,&&;1’;2"将&’5,(%1光谱纯氯化钡 #QJ=D9%溶于水中!

移入%&&&;2容量瓶!用水稀至标线!混匀"

$%&!四苯硼钠滴定溶液&&’&%&&;CD’2"

$%&%"!配制

将+’*99*1四苯硼钠 (#=)#,%*Q7J)溶解于水中!移入%&&&;2容量瓶!用

水稀至标线!混匀"

$%&%#!标定

取%;2钡标准溶液 #+’+%于,&;2烧杯中!加入9&;2聚乙二醇%&&&溶液

#+’9%!放入搅拌子!将烧杯放入磁力搅拌器上!插入四苯硼酸根电极和9%5型双

液接参比电极!搅拌下!用四苯硼钠滴定液 #+’*%滴定!根据电位突跃判断终点"

四苯硼钠滴定度$! (每毫升四苯硼钠相当于钡的质量 #;1%)由式 #%%

求出&

$:%N&’,&&"
#%%

式中&$***四苯硼钠滴定度!每毫升四苯硼钠相当于钡的质量+

"***四苯硼钠滴定量!;2"

$%’!氢氧化钠 #7J8#%溶液&%? #!’!%"

$%(!硝酸 ##78+%溶液&%? #"’"%"

$%)!硝酸钠 #7J78+%溶液&##7J78+%:&’%;CD’2"

$%*!碳酸氢钠 #7J#=8+%溶液&##7J#=8+%:&’&%;CD’2"

$%+!四苯硼酸根离子电极内充液&四苯硼钠滴定溶液 #+’*%和碳酸氢钠溶液

#+’(%等体积混合"

$,)5$
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&!仪器

常用实验室仪器和

&%"!四苯硼酸根离子电极!

&%#!9%5型双液接参比电极 "外盐桥充硝酸钠溶液 #+’5$%!

&%$!离子计或电位滴定仪!

&%&!磁力搅拌器!

&%’!滴定管&9;2分刻度至&’&%;2!

’!采样和样品

本法测定可溶性钡’水样采集后’立即用*&’*,";微孔滤膜过滤’然后用氢

氧化钠溶液 #+’,$或硝酸溶液 #+’)$调节"#至)’并将该水样存放于聚乙烯瓶

中’室温下保存!

(!步骤

(%"!试样体积的选择

视试样中含钡量而定’最低可检出至9("1!

(%#!空白试验

取试样同样量的水’以与试样测定完全相同的步骤(试剂和用量进行平行

操作!

(%$!干扰的排除

一般试样不需预处理’如试样中存在铅离子时’取%&&;2试样入烧杯中’加

入少许固体硫化钠 #+’%$’数分钟澄清后过滤’弃去最初过滤的9&;2!

(%&!电极的准备

按说明书分别将电极内充液 #+’0$(#+’5$加入到四苯硼酸根电极 #*’%$和

9%5型双液接参比电极 #*’9$的套管中’并将电极组装好’浸入盛有去离子水的烧

杯中清洗至空白电位!电极的插头与离子计的插孔连接好!

(%’!测定

用移液管吸取一定量的试样于,&;2烧杯中’加入9&;2聚乙二醇%&&&溶液

#+’9$’放入搅拌子’将烧杯放在磁力搅拌器上’插入四苯硼酸根电极 #*’%$和
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9%5型双液接参比电极 !*’9"#搅拌下#用四苯硼钠滴定溶液 !+’*"滴定$根据

电位突跃判断终点$

)! 结果的表述

钡含量% !;1%2"用式 !9"计算&

%:$N";" N%&&& !9"

式中&$’’’滴定度#每毫升四苯硼钠相当于钡的质量(

"[’’’四苯硼钠滴定液用量#;2(

"’’’水样体积#;2$

*!精密度与准确度

六个实验室分析统一分发的+),;1%2$钡标准溶液#五个实验室分析统一分

发的+)’,;1%2钡标准溶液结果如下&

*%"!重复性

变异系数分别为%’5(?和%’%+?$

*%#!再现性

变异系数分别为%’(*?和%’,%?$

*%$!准确度

相对误差分别为&’95?和&’95?$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出$

本标准由上海市环境保护科学研究所负责起草$

本标准主要起草人华秀$

本标准由中国环境监测总站负责解释$

)5)5)
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水质!钡的测定!原子吸收分光光度法

RQ!/%,,&)"%00,

"!主题内容和适用范围

"%"!主题内容

本标准规定了测定工业废水中可滤性钡的原子吸收分光光度法!

"%#!适用范围

"%#%"!本方法适用于化工"机械制造行业等排放工业废水中可滤性钡的测定!

"%#%#!测量范围#本方法检测限为%’5;1$2%测定上限为,&&;1$2!若样品浓度

大于测定上限%可于分析前将样品适当稀释!

"%#%$!干扰#当试样中共存有,&&&;1$2钾"钠"镁"锶"铁&,&&;1$2铬&

%&&;1$2锂及%&? ’"$"(硝酸%*? ’"$"(高氯酸"9? ’"$"(盐酸时对钡的

测定无显著影响!%&&;1$2钙的存在所产生的背景吸收的影响也可忽略!

#!定义

可滤性钡#未经酸化的水样中能够通过&’*,K;滤膜的钡!

$!原理

从钡空心阴极灯辐射出的特征波长 ’,,+’)A;(的光%通过火焰 ’乙炔!空气(

原子化系统产生的样品蒸气时%被蒸气中钡元素的基态原子所吸收%测量

,,+’)A;处的吸光度便可定量测出样品中钡的浓度!

&!试剂和材料

除非另有说明%分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂%去离子水或同等纯

)()5)
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度的水!

&%"!硝酸 "#78+#$!:%’*91%;2&优级纯!

&%#!硝酸 "#78+#$!:%’*91%;2!

&%$!高氯酸 "#=D8*#$!:%’)51%;2&优级纯!

&%&!硝酸溶液$%<%!用硝酸 "*’9#配制!

&%’!硝酸溶液$%<00!用硝酸 "*’%#配制!

&%(!钡标准贮备液$!:%&’&;1%;2!称取%’0&+&1硝酸钡 ’QJ"78+#9&光谱

纯(&用硝酸 "*’,#溶解&必要时加热&直至溶解完全&然后用硝酸 "*’,#稀释

定容至%&&;2!

&%)!燃料$乙炔&用钢瓶气或乙炔发生器供给&纯度不低于00’)?!

&%*!氧化剂$空气&一般由气体压缩机供给&进入燃烧器以前应经过适当过滤&

以除去其中的水)油和其他杂质!

&%+!滤膜$孔径&’*,";!

’!仪器

’%"!通用实验室设备

所用玻璃器皿)聚乙烯容器)过滤器等均先后用洗涤剂&和硝酸 "*’*#洗刷

或浸泡并用水冲洗干净后备用!

’%#!原子吸收分光光度计及钡空心阴极灯!仪器操作参数可根据仪器说明书进行

选择&下列参数供参考$

J’测量波长 "A;#$,,+’)*

M’灯电流 ";$#$%&*

H’通带宽度 "A;#$&’,*

B’观察高度 ";;#$%9*

Z’火焰种类$乙炔!空气&还原型!

注!,乙炔!空气火焰点燃后"必须使燃烧器温度达到热平衡后方可进行测量"否则将影响

测定的灵敏度和精密度#

-钡测定灵敏度还强烈地依赖于火焰类型和观察高度"因此必须仔细地控制乙炔和空

气的比例"恰当地调节燃烧器高度#

+0)5+
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(!样品

用聚乙烯塑料瓶采集样品!样品采集后立即 "或尽快#通过&’*,";滤膜过

滤$得到的滤液用硝酸 "*’%#酸化至"#%!9之间并注入聚乙烯塑料瓶保存!

)!步骤

)%"!溶液的制备

)%"%"!工作标准溶液的制备

用硝酸溶液 "*’,#稀释标准贮备液 "*’)#$至少制备四个工作标准溶液$其

浓度范围应包括试样中待测钡元素的浓度!

)%"%#!试样的制备

样品 ")#或样品 ")#的稀释液即为试样!样品 ")#的稀释采用硝酸溶液

"*’,#!如果样品 ")#含较多有机物需要消介$则取%&&;2样品 ")#置烧杯中$

加,;2硝酸 "*’%#$在电热板上加热至大部分有机物分解!取下稍冷$加入9;2
高氯酸 "*’+#继续加热至开始冒白烟!如果消介不完全$应再补加,;2硝酸

"*’%#和9;2高氯酸 "*’+#继续消介$直至冒浓厚白烟将尽 "注意%切不可蒸

至干涸#!取下稍冷$加9&;2硝酸溶液 "*’,#温热溶解残渣$移入%&&;2容量

瓶中$用硝酸 "*’,#稀释至标线!

)%"%$!空白的制备

将去离子水通过滤漠 "*’0#过滤$得到的滤液用硝酸 "*’%#酸化至"#%!9
之间$该滤液即为空白!如果试样经消介处理则空白也同样需经消介处理

"5’%’9#!

)%#!校准和测定

)%#%"!参照 ",’9#提供的仪器操作参数调节仪器至最佳工作状态!吸入空白$工

作标准溶液&试样$记录各自的吸光度!

)%#%#!用测得的工作标准溶液的吸光度与其相对应的浓度绘制校准曲线!根据扣

除空白吸光度后的试样吸光度$在校准曲线上查出试样中钡的浓度!

注!装有内部存贮器的仪器"一般输入+个工作标准浓度"存入一条标准曲线"测定试样

时可直接读出浓度#

)%$!验证试验
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验证试验目的是检验试样中是否存在不可忽略的基体干扰或背景吸收!

)%$%"!测定加标回收率来判断基体干扰的程度!如果存在基体干扰"则用标准加

入法进行试样测定并计算结果!此外也可使用样品稀释法降低或排除基体干扰!
注!标准加入法"分别吸取等量的待测试样溶液四份"配制总体积相同的四份溶液# $%%

份不加标准溶液&$9%$+%$*%份分别按比例加入不同浓度标准溶液"溶液浓度通常

分别为%̂ ’%̂ <%C’%̂ <9%C’%̂ <+%C&加入标准溶液%C的浓度应约等于&’,倍量

的试样浓度即%C)&’,%̂ #用空白溶液调零"在相同测定条件下依次测定吸光度"用加

入标准溶液浓度为横坐标"相应的吸光度为纵坐标绘制校准曲线"曲线反向延伸与浓

度轴的交点即为试样溶液中待测元素的浓度#该方法只适用于浓度和吸光度成线性的

区域#

)%$%#!采用仪器背景校正装置或非吸收线背景校正法判断背景吸收的大小并进行

校正!

用作背景校正的非吸收线可采用,,+’+A; #钼$!此外也可使用样品稀释法降

低或排除背景吸收!

*! 结果的表示

样品中钡 #可滤性的$浓度按下式计算%

钡 #QJ";1&2$:9’%
式中%9(((稀释比 ):定容体积 #;2$&样品体积 #;2$*+

%(((校准曲线法%由校准曲线查得的试样中钡浓度";1&2!或标准加入

法%外延标准加入法的校准曲线与横坐标 #浓度坐标$相交"相应于

原点至交点的距离即为被测试样中的钡浓度";1&2!

+!精密度

本方法的重复性和再现性统计结果如下%
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元素
参加的实

验室数目

质控样品

配制浓度

;1!2

平均

测定值

;1!2

重复性

标准偏差

;1!2

重复性

变异系数

?

再现性

标准偏差

;1!2

再现性

变异系数

?

钡 ) 9&& 9&%’+ %’59 &’(, 9’%+ %’&)

附加说明

本标准由国家环境保护局规划局规划标准处提出"

本标准由上海市环境保护科学研究院负责起草"

本标准主要起草人王素文"

本标准由中国环境监测总站负责解释"
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地下水质检验方法

感耦等离子体原子发射光谱法测定锶!钡

-."/&&)*’*9#0+

"!主题内容与适用范围

本标准规定了感耦等离子体原子发射光谱法测定地下水中锶!钡的方法"

本标准适用于地下水中锶钡的测定"本法最低检测浓度锶!钡各为&’&&,;1#

2"测定上限为%;1#2"

#!方法提要

试样在电感耦合等离子炬中$受到高温激发所发射出的特征谱线来进行定量分

析"由于本法锶!钡的检出限很低$故不需富集而可同时直接测定"

$!仪器

$%"!光量计$固定通道$全息光栅9,,&条#;;$焦距%;$并配有计算机"

$%"%"!射频发生器$频率95’%9O#\$功率%’,‘Y"

$%"%#!进样系统为玻璃同轴雾化器$双层玻璃雾化室$配有蠕动泵$可拆式炬管"

$%"%$!气体流量%

氩气!雾化器压力$%,%’5‘LJ&

雾化器流量$&’+!&’,2#;@A&

冷却气流量$%92#;@A&

屏蔽气流量$&’,2#;@A"

$%"%&!入射功率%‘Y$反射功率",Y"

$%"%’!观测高度%感应线圈上方%);;处"

’+55’

++’钡检测方法标准
#####################################



$%"%(!溶液提升量!*;2";@A#

$%"%)!测量积分时间$5!%&W#

$%"%*!分析线 %A;&$QJ9++’,+%’PI*9%’,,%#

&!试剂

&%"!硝酸#:%’*&1";2超纯或高纯级#

&%#!锶(钡标准储备溶液!分别称取预先在%9&E烘干9S的高纯碳酸锶&’(*9*1
和碳酸钡&’5%(*1于9,&;2烧杯中$加少许去离子水润湿$盖上表皿$从杯嘴缓

慢加入高纯盐酸溶液 %%<%&9&;2$溶解并加热煮沸$赶尽二氧化碳#冷却$用

去离子水定容于,&&;2容量瓶中#此溶液%;2分别含%’&&;1锶和钡#

&%$!标准空白溶液!配成含%?高纯硝酸的去离子水溶液#

&%&!混合标准溶液!逐级稀释标准储备溶液 %*’9&$按锶(钡各为%’&&;1"2配

在含%?的硝酸溶液中#

’!分析步骤

’%"!样品分析

’%"%"!移取"#"9的硝酸酸化的清澈水样,!%&;2于%&;2带塞比色管中#

’%"%#!开启仪器$预热9&;@A后$按+’%’+!+’%’(调好仪器各项参数#

’%"%$!用标准空白溶液 %*’+&作为低点$用混合标准溶液 %*’*&作为高点$喷

入等离子炬进行测量#再将水样喷入等离子炬$测定锶(钡的含量#

’%#!空白试验

移取"#"9的硝酸酸化的去离子水代替水样$以下按,分析步骤进行#

’%$!标准曲线的绘制

以标准空白溶液 %*’+&及混合标准溶液 %*’*&配成9个工作点$以下按

,’%’9步骤进行$由仪器计算机对标准曲线运算$并直接打印出水样溶液中锶(钡

的含量#

(!计算

按下式分别计算锶或钡的质量浓度!
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!!;1"2#:
</4<&
<4<&

$#$"9"%
式中%!&&&锶或钡的质量浓度’;1"2(

</&&&水样中锶)钡测量强度(

<&&&标准溶液 !*’*#中锶)钡测量强度(

<&&&&标准空白溶液 !*’+#中锶)钡的测量强度(

#&&&标准溶液 !*’*#中锶)钡的质量浓度’;1"2(

"%&&&取水样体积’;2(

"9&&&稀释后的体积’;2*

)!允许差

)%"!锶

含!量’;1"2
允!许!差’?

室!内 室!间

%!9’, ( %9

&’9!% %, 9,

&’&,!&’9 9, +,

&’&%!&’&, +& *,

"&’&% 不!计

)%#!钡

含!量’;1"2
允!许!差’?

室!内 室!间

%!9’, %& %,

&’,!% %, 9,

&’%!&’, 9& +,

&’&,!&’% +, ,&

"&’&, 不!计
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附!录!!
标准的有关说明

!参考件"

!"!本法是在微酸性溶液中!直接同时测定锶"钡#水样中下述含量范围 $;1%

2&的基体元素]Z$9&&&"$D"=J"O1各 $+&&&!不干扰锶"钡的测定#

!#!水样中硝酸酸度在9?以下时!对锶"钡测定无影响#

!$!雾化器氩气压力和进样流量!对锶"钡测量强度和峰背比的影响显著!要控

制相对稳定#

!&!水样溶液必须清澈!以免炬管发生阻塞!给分析结果带来不应有的误差#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室负责起草#

本标准主要起草人江宝林"颜约义#
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!"#铍检测方法标准

水质!铍的测定!铬菁$分光光度法

%&!’()"*+++

前!言

为配合 !污水综合排放标准"#,-)./)$0..1%的实施&制定本标准’

本标准为首次制定’

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出’

本标准由中国环境监测总站负责起草’

本标准由国家环境保护总局负责解释’
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水质!铍的测定!铬菁$分光光度法

!!范围

本标准规定了测定铍的铬菁$分光光度法!

本标准适用于地表水和污水中铍的分析!

本标准的检出限为+#*!2"3#在本标准规定的条件下$测定范围为+#/"

"+#+!2"3!下述阳离子和阴离子对本方法有不同程度的干扰$在0+43体积中$

其允许存在的量 %42&分别为’56*7(82*7(89*7(5:*7各0#($;<!7(=>*7各

0#+$5?*7(@9*7 各+#)$AB*7(CD!7 各+#"$’>"7+#!$=+E!(FG*E" 各*#($

HG!E" +#"(!

"!原理

在A%为(的缓冲介质中$铍离子与铬菁$ %IJ>KLJM4<5N69>9<$$5*!%0(

G.F=6!简称I5$&$氯代十六烷基吡啶 %5H5&生成稳定的紫色胶束络合物!络

合物的最大吸收波长为()*94!在一定浓度范围内$吸光度与铍的浓度成正比!

#!试剂

除另有说明外$测定时均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子水!

#$!!盐酸 %%5D&$O0#0)2"43$优级纯!

#$!$!!盐酸溶液 %07.&’取0+43盐酸 %!#0&用水稀至0++43!

#$"!氨水 %=%!)%*G&$#O+#.+2"43!

#$"$!!氨水溶液 %070&’取*(43氨水 %!#*&用水稀至(+43!

#$#!铬菁$溶液$02"3’溶解+#02铬菁$于0++43水中!临用前现配!

#$%!乙二胺四乙酸二钠 %=6*PIQ’C&!

#$&!三乙醇胺$#O0#0*"0#0!2"43!

#$’!=6*PIQ’CP三乙醇胺 %简称IQ’CP’IC&溶液’称取0+2=6*PIQ’C %!#"&

溶于)+43水中$加热溶解$冷却后加入143三乙醇胺 %!#(&$用水稀至0++43!

))//)

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#$(!氯代十六烷基吡啶 !简称5H5"溶液#*#(2$3%称取+#*(2氯代十六烷基吡

啶溶于0++43水中&

#$)!六次甲基四胺 !简称%8’"缓冲溶液#A%O(%称取0"2六次甲基四胺溶

于0++43水中#加入/43盐酸 !!#0"混匀#")L后逐滴加入盐酸 !!#0"调A%
至(#+!用酸度计校准"&

#$*!对硝基酚溶液#*2$3%称取+#02对硝基酚钠溶于(+43水中&

#$!+!铍标准贮备液%+#0++42$43%准确称取+#0.112四水合硫酸铍 !-<FG"’

"%*G"#溶于含有043盐酸 !!#0"的适量水中#移入0++43容量瓶#以水稀至

标线#摇匀&

#$!!!铍标准使用液#+#0+!2$43%临用前#将铍标准贮备液 !!#0+"以水逐级

稀释成每毫升含铍+#0+!2的标准使用液&

#$!"!酒石酸钾钠溶液#0++2$3(称取0+2酒石酸钾钠溶于0++43水中&

#$!#!硫酸 !%*FG""##O0#)"2$43&

%!仪器

实验室常用仪器)酸度计和分光光度计&

所使用的玻璃器皿#在用前先用盐酸溶液 !!#0#0"浸泡*"L#再用水仔细

清洗&

&!样品采集

&$!!采样所用聚乙烯瓶先用洗涤剂洗净#再用盐酸溶液 !!#0#0"浸泡*"L#然后

用水清洗干净&

&$"!样品采集后#如不能立即分析#需用盐酸 !!#0"将水样酸化至A%0"*&

’!分析步骤

’$!!试样

取适量样品 !含铍量不超过+#"!2"#置于0+43比色管中并用水稀至约(43&

’$"!空白试验

用与试样相同体积的水代替试样#试验步骤与试样测定步骤相同&

’$#!干扰的消除

’.//’
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不含干扰物的水样!可用氨水 "!#*#或稀盐酸 "!#0#0#调至弱酸性或中性后

测定$在IQ’CP’IC存在下!一般金属和非金属离子的干扰均可被消除$当样品

中有;E和HG!E" 存在时!产生负干扰$当;E大于-<*7含量的1倍!HG!E" 大于

-<*7含量的0(++倍时产生较严重干扰$

HG!E" 干扰的消除%显色前!在试样中加入酒石酸钾钠溶液 "!#0*#+#(43!

可消除!42HG*E" 对+#!!2铍的测定干扰$

;E干扰的消除%显色前!先将试样置于(+43小烧杯内!在试样中加入*43
浓硫酸 "!#0!#加热蒸干!加少许水溶解残渣!然后小心洗入0+43比色管中 "溶

液体积不宜超过(43#!可消除+#(42;E对+#!!2铍的测定干扰$

’$%!测定

’$%$!!显色

向试样中加入IQ’CP’IC溶液 "!#1#+#(43!对硝基酚溶液 "!#.#0滴!

摇匀$逐滴加入盐酸溶液 "!#0#0#"边滴加边振摇#至溶液由黄色刚好变为无色!

再加入铬菁$溶液 "!#!#+#(43!%8’溶液 "!#)#*43!5H5溶液 "!#/#

+#(43!用水稀至标线!摇匀$放置*+4>9!备测$

’$%$"!测量

用*+44比色皿!于波长()*94处!以空白试验溶液 "1#*#为参比测定吸

光度$

从校准曲线 "1#(#*#上查出试样中的含铍量或用回归方程进行计算$

’$&!校准

’$&$!!显色与测定

于.个0+43比色管中!分别加入铍标准使用液 "!#00#+#+!+#0+!+#*+!

+#!+!+#(+!0#++!*#++!!#++!"#++43!用少量水冲洗管壁$以下按1#"#0和

1#"#*所述步骤进行显色!以零浓度溶液为参比测定吸光度$

’$&$"!校准曲线的绘制

以测得的吸光度为纵坐标!对应的铍含量为横坐标!绘制校准曲线!并进行相

应的回归计算$

(!结果的表示

($!!水样中铍的浓度按公式 "0#计算$

&+)/&
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!O"R0+++#
!0"

式中#"$$$由校准曲线查得的铍量%!2&

#$$$试料体积%43&

!$$$水样含铍浓度%!2’3(

($"!用回归方程计算水样含铍浓度%以!2’3表示(

)!精密度和准确度

六个实验室分析含铍为 !.#()S0#+("!2’3和 !0.#*+S0#(/"!2’3两个浓

度水平的统一样品%经数理统计%测定平均值分别为.#1*和0.#0!&室内相对标

准偏差 !重复性相对标准偏差"为!#!T)*#(T&室间相对标准偏差 !再现性相

对标准偏差"为(#/T)!#"T&相对误差分别为7+#"*T和E+#!(T&加标回收

率均值分别为..#/T和.1#1T(

本标准同样适用于含铍为+"!!#/!2’3的地表水)实际污水样品的分析%其

相对标准偏差为*#*T"!#+T&加标回收率在.0#!T"0+1T之间(

*!注意事项

*$!!%8’缓冲溶液放置一段时间易产生游离氨%需重新调节A%后再使用(

*$"!铍化合物为剧毒物质%操作时应小心(

*0)/*
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水质!铍的测定!石墨炉原子吸收分光光度法

%&!’(."*+++

前!言

为配合 !污水综合排放标准"#,-)./)$0..1%的实施&制定本标准’

本标准为首次制定’

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出’

本标准由中国环境监测总站负责起草’

本标准由国家环境保护总局负责解释’

(*)/(
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水质!铍的测定!石墨炉原子吸收分光光度法

!!范围

本标准规定了测定铍的石墨炉原子吸收分光光度法!适用于地表水和污水中铍

的测定!

本标准的检出限为+#+*!2"3#在本标准规定的条件下$测定范围为+#*"

+#(!2"3!下述阳离子对本方法有不同程度的干扰$其允许存在的浓度 %42"3&

分别为’U7/++$=6701++$82*7/++$56*7)+$89*70++$5J17(+$;<!7(!

"!原理

铍在热解石墨炉中被加热原子化$成为基态原子蒸汽$对空心阴极灯发射的特

征辐射进行选择性吸收!在一定浓度范围内$其吸收强度与试液中铍的含量成

正比!

#!试剂

除另有说明$测定时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂$去离子水

或同等纯度的水!

#$!!硫酸 %%*FG*&$#O0#)"2"43$优级纯!

#$"!硝酸 %%=G!&$#O0#"+2"43!

#$#!硫酸溶液$070’将硫酸 %!#0&和水等体积混合!

#$%!硝酸溶液$07.’将0体积硝酸 %!#*&和.体积水混合!

#$&!铍标准储备液$+#0++42"43’称取+#0.112四水合硫酸铍 %-<FG"(

"%*G&$准确至S+#+++*2$置于小烧杯中用水溶解$然后移入0++43容量瓶中$

加入0#+43硫酸溶液 %!#!&$用水稀释至标线$摇匀!

#$’!铍标准中间液$(#++!2"43’准确移取铍标准储备液 %!#(&(#++43至

0++43容量瓶中$加入+#"43硫酸溶液 %!#!&$用水稀释至标线$摇匀!

#$(!铍标准使用液$+#0+!2"43’准确移取铍标准中间液 %!#1&*#++43至

0++43容量瓶中$加入+#"43硫酸溶液 %!#!&$用水稀释至标线$摇匀!

(!)/(
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#$)!铝溶液!0+42"43#溶解0!#.2硝酸铝 $CD%=G!&!’.%*G(于水中!定

容至0++43)

%!仪器

%$!!一般实验室仪器)

%$"!石墨炉原子吸收分光光度计 %带有背景扣除装置&)

%$#!铍空心阴极灯)

%$%!热解石墨管)

%$&!仪器工作条件#不同型号的仪器最佳测试条件不同!可根据使用说明书自行

选择)本标准通常采用的测量条件见表0)

表!!仪器使用参数

测定元素 铍%-<&

测定波长%94& *!"#.

通带宽度%94& 0#!

灯电流%4C& 0*#(

干燥%V!W& )+"0*+#*+

灰化%V!W& )++!*+

原子化%V!W& *1++!(

清除%V!W& *)++!!

氩气流量%43"4>9& *++

进样量%!3& *+

&!样品采集

&$!!采样前!将所用的聚乙烯瓶用洗涤剂洗净!再用0+T硝酸溶液 %!#"&荡洗!

最后用水冲洗干净)

&$"!需测定铍的总量时!样品采集后立即加入硫酸 %!#0&!使样品A%为0"*)

&$#!需测定可滤态铍时!采样后尽快用+#"(!4滤膜过滤!然后按 %(#*&酸化)

’")/’
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’!分析步聚

’$!!试液的制备

清洁水样和一般污水可直接进行分析!取适量含铍样品 "-<#+#+(!2#置于

0+43比色管中$加入铝溶液 "!#)#+#(43$硫酸溶液 "!#!#+#*43$用水稀释

至标线$摇匀备测!

’$"!测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件$测定试液的吸光度!

’$#!空白试验

用水代替试样$采用和 "1#0#相同的步骤和试剂$制备全程序空白溶液$并

按 "1#*#进行测定!

’$%!校准曲线

准确移取铍标准使用液 "!#/#+#++%+#+(%+#0+%+#*+%+#!+%+#"+%

+#(+43于0+43比色管中$以下操作同 "1#0#$配制成铍含量为+#+%+#(%0#+%

*#+%!#+%"#+%(#+!2&3的标准溶液系列!然后按照 "1#*#的条件由低到高顺次

测定标准溶液系列的吸光度!

用减去空白溶液吸收值的吸光度与相对应的元素含量 "!2&3#绘制铍的校准

曲线!

(!结果的表示

水样中铍的含量!"!2&3#按式 "0#计算’

!O!$0+#
"0#

式中’!(((水样中铍的含量$!2&3)

!$(((由校准曲线上查得的含$铍浓度$!2&3)

0+(((定容体积$43)

#(((取样体积$43!

)!精密度和准确度

六个实验室分析含铍为 ""#/.S0#+(#!2&3和 ".#()S0#+(#!2&3两个浓度

*()/*

!"#铍检测方法标准
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水平的统一样品!经数理统计!测定平均值分别为"#.*和.#+)!2"3#室内相对标

准偏差 $重现性相对标准偏差%均为"#0T#室间相对标准偏差 $再现性相对标准

偏差%为00#"T和(#(T#相对误差分别为7*#/T和E(#*T&

本标准同样适用于含铍为+"!.#(!2"3的地表水’实际污水样品的分析!其

相对标准偏差为0#"T"/#/T#加标回收率在."T"00!T之间&

*!注意事项

石墨炉在使用过程中基线漂移较大!为了减少测定误差!测定过程中要适时用

标准溶液进行校正&

(1)/(
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地下水质检验方法

感耦等离子体原子发射光谱法

测定铜!铅!锌!镉!锰!铬!镍!钴!钒!锡!铍及钛

Q@"’++1"#**#.!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了X5HPCIF法测定铜!铅!锌!镉!锰!铬!镍!钴!钒!锡!

铍及钛的方法"

本标准适用于地下水中铜!铅!锌!镉!锰!铬!镍!钻!钒!锡!铍及钛的

测定"若取水样*++43#经预富集"+倍#最低检测浓度 $!2%3&为’

5?+#!!HB*!@90!5:+#*!89+#*!5J+#0!=>+#*!5M+#*!Y+#0!F9+#)!

-<+#*!’>+#*"

"!方法提要

感耦等离子体原子发射光谱法 $X5HPCIF&是将试样引入电感耦合等离子炬

时#溶液中待测元素受到高温激发而发射出元素的特征谱线#按待测元素谱线强度

与含量的函数关系来进行定量分析的一种方法"

在A%)".的氨性溶液中#用;<PQQ’5共沉淀水中超痕量的铜!铅!锌!镉!

锰!铬!镍!钴!钒!锡!铍及钛"六价铬不沉淀#只要在水样中加入少量乙醇预

还原后#仍可定量沉淀#但测得的是水样中全铬量"本法可分离水样中大量钠!

钾!钙和镁#分离度达..T左右"经分离富集后的溶液#由微型计算机控制的多

通道光量计同时测定0*个痕量元素"

(/)/(
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#!仪器

#$!!光量计!全息光栅*"++条"44!焦距04#

#$!$!!计算机!内存!*U!外存)时软磁盘!并带有打印机及荧光屏显示终端#

#$!$"!射频发生器!频率*/#0*8%Z!功率0#([\#

#$!$#!进样系统为玻璃同轴雾化器!双层玻璃雾化室!配有蠕动泵!可拆式炬管#

#$!$%!气体流量系统$

氩气!雾化气压力!01![H6%

雾化气流量!+#")3"4>9%

冷却气流量!0*3"4>9%

屏蔽气流量!+#"(3"4>9#

氮气 机内充气流量!+#13"4>9%

外光路充气流量!0#)3"4>9#

#$!$&!使用功率!0[\#

#$!$’!观察高度!感应线圈上方0144#

#$!$(!溶液提升量!043"4>9#

#$!$)!测量积分时间!/"0+W#

#$!$*!分析线 &94’

-<!0!#+"!!5J*1/#/*!!@9*0!#)1!!Y!00#+/

’>!!"#." 5?!*"#/( 5M**)#1* HB**+#!(

F90).#.) 5:**1#(+ =>*!0#1+ 89*(/#10

;<*(.#." CD!+)#*0 56"**#1/ 82*/.#((

#$"!拆卸式玻璃抽滤器 &直径0(44’连同(++43抽滤用的三角锥瓶0*套#

#$#!小型真空抽气泵#

%!试剂

所有试剂均需用亚沸蒸馏水来配制#

%$!!无水乙醇#

%$"!甲基橙指示剂 &02"3’#

%$#!纯化氨水!在二个(++43聚乙烯园口瓶中!一个盛有亚沸蒸馏水!++43!

())/(
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一个盛有浓氨水!以聚四氟乙烯车制的接口连接后!以等压扩散法纯化"

%$%!铁工作溶液#配制成043含0#++42铁的含0T盐酸溶液并经检查不应含有

被测元素"

%$&!铜试剂 $QQ’5钠盐%溶液 $(+2&3%#取铜试剂 ’= $5*%(%*5F*=6(

!%*G)(2!加纯化氨水 $"#!%)43!溶解后定容至0++43!过滤!于暗处保存"

%$’!硝酸P乙酸纤维素滤膜#直径*(44!孔径+#)!4"用前先用*+T盐酸溶液浸

泡一昼夜!再用亚沸蒸馏水漂洗至中性"

%$(!硝酸 $0+T%!用超纯级硝酸#O0#"+2&43配制"

%$)!过氧化氢 $!+T%"

%$*!铜*铅*镉*锰*镍*锌标准贮备溶液#分别称取各高纯金属约0#(2!先用

硝酸溶液 $07.%’锌用盐酸溶液 $07.%)将其表面氧化物溶去!用蒸馏水将酸洗

净!以干的吸液管吸取无水乙醇冲冼*"!次!于1+V干燥并冷却"分别称取上述

已处理的高纯金属铜*铅*镉*锰*镍及锌各0#++++2!分别盛于0++43"烧杯

中!加入超纯硝酸溶液 $070% ’锌用超纯盐酸溶液 $070%)*+43!盖上表皿!

待完全溶解后!以亚沸蒸馏水分别定容于0+++43容量瓶中"各种溶液043分别

含有0#++42铜*铅*镉*锰*镍或锌"

%$!+!铬标准贮备溶液#称取已在0(+V干燥*L的基准重铬酸钾0#"0""2于

*++43烧杯中!用亚沸蒸馏水溶解并定容于(++43容量瓶中"溶液043含

0#++42铬"

%$!!!钴标准贮备溶液#称取已于*(+V干燥*L的氯化钴 $5M5D*%+#**+!2!溶

解于亚沸蒸馏水中!加入超纯盐酸溶液 $070%(43!并定容于0+++43容量瓶

中"溶液043含+#0+42钴"

%$!"!钒标准贮备溶液#称取已在干燥器中干燥三天的偏钒酸铵 $=%"YG!%

+#(/!.2于*(+43烧杯中!加入亚沸蒸馏水!++43*超纯盐酸溶液 $070%

0+43!溶解并定容于(++43容量瓶中"溶液043含+#(+42钒"

%$!#!锡标准贮备溶液#取高纯金属锡用盐酸溶液 $07.%将其表面氧化物溶去!

用蒸馏水将酸冼净!再用无水乙醇冲冼*"!次!于1+V干燥并冷却"称取上述金

属锡0#++++2于*(+43烧杯中!加超纯盐酸 $#O0#0.2&43%(+43!待金属完全

溶解后!用亚沸蒸馏水边搅边稀释并定容于0+++43容量瓶中"溶液043含

0#++42锡"

(.)/(
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%$!%!铍标准贮备溶液!称取高纯硝酸铍/#(2溶解于亚沸蒸馏水中"加入超纯盐

酸0+43"并定容于0+++43容量瓶中#

%$!%$!!校正!吸取铍标准贮备溶液 $!#0"%)+43于*(+43烧杯中"加入氯化

铵(2盐酸 $#O0#0.2&43%!43"0+TIQ’C溶液 $称取乙二胺四乙酸二钠*(2"

用蒸馏水溶解并定容至*(+43%0+43及*+T磷酸氢二铵溶液*+43"加热至沸#

加入甲基红 $02&3%指示剂*滴#逐滴加入氨水至溶液呈黄色"再加入*+T乙酸

铵溶液0(43"移入沸水浴中"保温0L取出"放置过夜#次日用致密定量滤纸过

滤"以热的*T硝酸铵溶液 $用(+T乙酸铵溶液调至A%O(#"%洗烧杯*次"将沉

淀全部转移至滤纸上"继续洗涤沉淀至无氯根为止 $用0T硝酸银溶液检查%#将

沉淀连同滤纸置于已恒重的瓷坩埚中"移入高温炉中"稍开炉门"逐渐升高温度至

滤纸灰化完全"于.(+V灼烧!+4>9并恒重#平行校正三份并做二份空白试验#

按下式计算铍含量!

-<$2&43%O
$"*E"0%R+#+.!).

#
式中!"0’’’空坩埚质量"2(

"*’’’焦磷酸铍加坩埚质量"2(

#’’’取铍标准贮备溶液的体积"43(

+#+.!).’’’焦磷酸铍 $-<*H*G/%对铍的换算因素#

%$!&!钛标准贮备溶液!称取高纯二氧化钛约+#02于盛有02优级纯焦硫酸钾的

*(43光滑瓷坩埚内"置高温炉中在/++V熔融 $如熔体不透明"则需反复用几滴

硫酸处理"直至透明为止%"冷却"于*(+43烧杯中用盐酸溶液 $(7.(%*++43
提取完全"并用纯化氨水 $070%沉淀"趁热用疏松定量滤纸过滤"并用纯化热氨

水 $*7.)%洗涤滤纸直至无硫酸根离子 $用0+T氯化钡溶液检查%为止#用亚沸

蒸馏水将沉淀从滤纸上洗入原烧杯中"加入超纯盐酸*+43溶解沉淀 $若不清澈"

可加入浓过氧化氢溶液04D"以助溶解%完全后"用亚沸蒸馏水定容至0+++43#

溶液043约含1+42钛"需用过氧化氢比色法校正其准确浓度#

%$!’!混合标准工作溶液!逐级稀释各金属离子的标准贮备溶液 $"#.至"#0(%

后"分别按以下质量浓度 $42&3%配制成含0+T硝酸的混合标准工作溶液#

%$!’$!!;<"++#

%$!’$"!;<"++"5J)5?)5:)5M)=>)Y)’>各0#+"F9"HB各*#+"-<+#("

*+./*
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@9!#+!89"#+"

%$!’$#!;<"++!CD(+!56*(!82*("

%$!’$%!;<)++"

&!样品的预富集

&$!!取A%$*的盐酸酸化的清澈水样*++43于*(+43硬质玻璃烧杯中"

&$"!加入无水乙醇 #"#0$*43%甲基橙指示剂 #"#*$*滴!逐滴加入纯化氨水

#"#!$中和到指示剂刚变色 #A%%"$!加入;<工作溶液 #"#"$*43 #若*++43
水样中铁量大于*42时可不加$!搅匀"

&$#!加入铜试剂溶液 #"#($*43!用玻璃棒搅匀!再用纯化氨水 #"#!$调整至

溶液A%)"."

&$%!放置*"!L或过夜"先在玻璃抽滤器 #!#*$上垫好滤膜 #"#1$!将沉淀倾入

并抽气过滤"

&$&!过滤毕!沉淀连同滤膜放回原烧杯!用热硝酸溶液 #"#/$(43洗下残留在

滤器上的沉淀!承接于原烧杯中"

&$’!加入过氧化氢 #"#)$+#!43!温热溶解滤膜上沉淀!滤膜用少许亚沸蒸馏水

冲洗后弃去!将溶液在低温蒸发到*43左右!冷却"

&$(!将制备溶液移入0+43带磨口玻璃塞的刻度比色管中!用亚沸蒸馏水定容至

(43!供测定"

&$)!取*++43亚沸蒸馏水*""份!以下步骤同(!做空白试验"

’!分析步骤

’$!!样品分析

’$!$!!开启仪器!预热*+4>9!按!#0#""!#0#.调试好仪器各项参数"

’$!$"!用混合标准工作溶液 #"#01#0$作为低点!用 #"#01#*$至 #"#01#"$作

为高点喷入等离子炬!按扣干扰方式进行CIF测量"将样品制备溶液喷入等离子

炬!测得水样中各金属元素的浓度!存入计算机磁盘"

’$!$#!由标准曲线查得相应各金属元素的浓度!并由计算机打印输出水样中各元

素含量"

’$"!标准曲线的绘制

&0./&
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按混合标准溶液 !"#01#0""#01#""配制成"个标准#以下步骤按1#0进行#

测得各金属原子发射强度存入计算机磁盘$

(!结果的计算

按下式分别计算各元素的质量浓度%

"%&"&’&!"()"W>"*+(’*(#
式中%"(((经校正后该金属的含量#42)3*

"&(((从标准曲线上查得未经校正的该金属原始质量浓度#42)3*

"((((干扰元素>的质量浓度#42)3*

"W>(((标准溶液中加入干扰元素>的质量浓度#42)3*

+((((干扰元素>的干扰系数*

#(((取水样体积#43*

((((水样经富集后定容体积#43$

)!精密度和准确度

同一实验室#批内双份平行分析结果统计#水样中金属含量为其检测限的!"

(倍时#5J+5:+5M+=>+Y+-<+’>+HB及F9的相对偏差在*+T以内$批间分

析的相对偏差 !,#("#一般也不大于*+T$由于环境中5?+@9+89等元素对空

白污染影响较大#这些元素的相对偏差有时会大于*+T$对配制的含量分别为0"

0*#(!2)3的0*个痕量元素标准#批内""1次回收#其平均回收率在.*T"

0+/T之间*用水样加入标准回收#其平均回收率在.!T"00+T之间$

,*./,
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附!录!,
本标准的有关说明

!参考件"

,!!;<的**1#(+94!**)#1*94和*.*#"+94分别与5:的**1#(+94!5M"$#

的**)#1*94和Y "$#的*.*#"+94波长重叠$本法采用Y "$#!00#+/94测

量%铁谱不干扰&而;<对5:及5M的光谱干扰%已作了校正 "见下表#$

干扰系数表! 干扰元素相当被测元素校正值!"

干扰元素

042’3

被!测!元!素!的!校!正!值"0R0+E142’3#

5J 5? 89 5: @9 5M => Y HB -< ’> F9

;< E*#+E0#+E*#+E/#)E!#)E*#(E!#)E0#(E0*#++#+ E+#* E/#.

CD E+#(E+#0E+#"E0#1ET#+E+#"E+#"E+#*E1"#(+#+ +#+ E"1#(

56 E+#0E+#0E+#+E+#*E+#)E+#0E+#!E+#*E+#* +#+ +#+ E*0#+

82 E0#(E+#!E+#!E+#(E+#!E+#(E0#(E+#)E!#( +#+ E"#+ E0+#+

!!注(0#本表数据为已换算成取*++43水样%富集定容至(43测量时的干扰系数$铁量达

142’*++43时%对0*个痕量元素干扰影响仍呈线性关系$

,"!通过沉淀分离后%本法对水样中钠!钾!钙和镁可分离..T左右%铝分离

(+T左右%溶液中剩余的基体成分比较简单$因用铁作载体%故在标准系列中匹配

了相应的铁以抵消一部分铁对被测元素的干扰影响$

,#!X5HPCIF多元素同时测定%仪器参数的选配采用折衷的办法%而无法选用各

元素的最佳条件%因而对入射功率!冷却氩气!进样氩气流量!观察高度等都要严

格控制相对稳定%每隔一段时间%干扰系数要验证核实&尤其当换用不同雾化器

时%其校正值稍有差异%必须验证%以免对分析结果带来不良影响$

,%!测定峰位的漂移%会影响铁对镉%铝对铅的干扰校正$进样氩气流量改变%

对镉和铅的校正稍有影响%对其他元素无显著变化$

,&!共沉淀时%溶液中载体铁量小于+#(42’*++43对!2’3级痕量元素回收偏

低&铁量在42’*++43时%0*个痕量元素共沉淀完全$

,’!试验表明%加入铜试剂溶液 "(+2’3#*43足够使各痕量元素沉淀完全$

,(!测试工作环境对@9!5?!89等金属污染严重%分析时要特别注意%以免带

)!./)

!"#铍检测方法标准
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来误差!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室负责起草!

本标准主要起草人江宝林"颜约义!

#"./#
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!(#硼检测方法标准

水质!硼的测定!姜黄素分光光度法

%&!’"."0...

!!主题内容与适用范围

!$!!本标准规定了测定水中硼的姜黄素分光光度法!

本标准适用于农田灌溉水质"地下水和城市污水中硼的测定!

!$"!测定范围

试样体积为0#+43#用*+44比色皿时#最低检测浓度为+#+*42$3#测定上

限浓度为0#+42$3!

!$#!干扰及消除

*+42$3以下的硝酸盐氮不干扰测定!

当钙和镁浓度 %以565G!计&超过0++42$3时#在.(T的乙醇中生成沉淀产

生干扰#将显色后的溶液离心分离后测定!水样中即使有1++42$3的565G!也不

干扰测定!若将原水样通过强酸性的阳离子交换树脂#本法可用于1++42$3以上

硬度水中硼的测定!

’(./’

!(#硼检测方法标准
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"!原理

含硼水样在酸性条件下!与姜黄素共同蒸发!生成被称为玫瑰花箐苷的络合

物!该络合物可溶于乙醇或异丙醇中!在("+94处有最大吸收峰!其颜色深度与

硼的含量成正比"

#!试剂

#$!!乙醇 #5*%(G%$%.(T!分析纯"

#$"!盐酸 #%5D$%密度为0#0)2&43!分析纯"

#$#!草酸 #%*5*G"$%分析纯"

#$%!姜黄素P草酸溶液%称取+#+"+2粉末状姜黄素和(#+2草酸 #!#!$溶于

)+43.(T的乙醇中 #!#0$!加入"#*43浓盐酸 #!#*$!仔细观察!如有不溶物!

可用滤纸过滤于0++43容量瓶中!并用.(T乙醇稀释至刻度"此试剂用时配制!

也可贮存在"V冷藏箱中!但最长不超过0周"

#$&!硼标准贮备液 #0++#+42&3$%称取+#(/012硼酸 #%!-G!$!溶解于去离子

水中!并稀释至0+++43"硼酸应保存于密封的瓶中!防止大气中水分进入!配制

时直接取用"

#$’!硼标准使用溶液 #0#++42&3$%取0+#++43硼标准贮备液 #!#($于0+++43
容量瓶中!用水稀释至刻度"

%!仪器

本试验所用器皿应选用无硼玻璃’聚乙烯或其他无硼材料"

%$!!分光光度计!带*+44比色皿"

%$"!恒温水浴锅"

%$#!离心机"

%$%!蒸发皿!0++"0(+43!瓷’铂或其他无硼材料均可"选用蒸发皿大小’形状

及厚度均应一致"若选用瓷蒸发皿时!表面釉质应光泽良好"

&!样品采集与贮存

样品采集于聚乙烯瓶中"密闭冷藏!可保存0个月"

(1./(
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’步骤

’$!!样品预处理!

清洁地面水或地下水可直接取0#++43水样测定"浑浊水样可用滤纸过滤后测

定"若水样含硼量大于0#+43#3$可稀释后再测定"

’$"!显色

吸取0#++43水样于蒸发皿 %"#"&中$加入"#+43姜黄素P草酸溶液 %!#"&$

轻轻转动蒸发皿使其混合均匀"将蒸发皿置于((VS!V水浴上蒸发至干$继续在

水浴上保留0(4>9$取下蒸发皿$冷却至室温$用移液管准确加入*(#++43.(T
乙醇 %!#0&$用聚乙烯棒搅拌$使红色化合物完全溶解$离心后测定’或用少量乙

醇溶解后$转入*(43容量瓶中$用乙醇稀释至刻度$离心后备测"

’$#!测定

用*+44比色皿$于波长("+94处$以去离子水为参比$测定吸光度"

’$%!空白试验

用与试料相同体积的去离子水代替试料$以下步骤同1#*及1#!"

’$&!校准曲线的绘制

向一系列与样品测定相同的蒸发皿 %"#"&中$分别加入+#*+$+#"+$+#1+$

+#)+$0#++43硼标准使用液 %!#1&$并分别加入+#)+$+#1+$+#"+$+#*+43去

离子水$使溶液总量为0#++43$加入"#+43姜黄素P草酸溶液 %!#"&$以下操作

按1#*及1#!条件进行"绘制校准曲线$或求出回归方程"
注

0!样品蒸发时蒸发皿底部一定要浸入水面下!

*!蒸发皿取下后"应擦干底部的水迹!如不能及时测定"放入干燥器中"可放置")L!

!!用乙醇溶解后的样品"应立即测定"否则由于乙醇的蒸发损失"使样品测定结果偏高!

如不能及时测定"可将其转入干燥的具塞容器中"至少可稳定1L!

(!结果表示

硼含量!%42#3&按式 %0&计算!

!O"#
%0&

式中!"(((由校准曲线查得或由回归方程计算得试料硼量$!2’

)/./)
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#!!!所取试样体积"43#

)!精密度和准确度

(个实验室测定含硼量为+#"(+42$3的统一水样#

)$!!重复性

实验室内相对标准偏差!#!T#

)$"!再现性

实验室间相对标准偏差(#!T#

)$#!准确度

回收率为.0#)T"0.T#

%)./%
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附 录,
!标准的附录"

去除高硬度干扰操作步骤

,!!仪器及试剂

,!$!!离子交换柱!长(+K4!内径0#!K4"

,!$"!强酸性阳离子交换树脂"

,!$#!硝酸!4MD#3"

,"!阳离子交换柱的制备和清洗

在离子交换柱底部先填入少量玻璃纤维!再加入0+K4左右阳离子交换树脂"

用去离子水清洗数次后!用0++43!4MD#3硝酸!以*43#4>9流速通过阳离

子交换柱"然后用去离子水仍以*43#4>9流速冲洗柱子!至流出液A%为("/"

用后的离子交换柱按上述步骤处理以备下次再用"

,#!试样处理

移取*(#++43水样!调整流速为每秒*滴左右通过阳离子交换树脂柱!将流

出液收集于(+43容量瓶中!用去离子水淋洗交换柱至流出液达到刻度!摇匀后

备用"

附加说明

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出"

本标准由农业部环保科研监测所和保定市环境监测站负责起草"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"

$../$
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地下水质检验方法

%酸P甲亚胺分光光度法测定硼

Q@!’++1"#""".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了%酸P甲亚胺分光光度法测定硼的方法!

本标准适用于地下水中硼的测定!测定结果以%-G*形式表示!最低检测量

为0#+!2!测定最佳浓度范围为+#+"")#+42"3!

"!方法提要

在A%("1的缓冲溶液中#硼与%酸P甲亚胺生成黄色络合物#该络合物在暗

处放置0*L后显色完全#借此进行比色测定!

#!仪器

分光光度计!

%!试剂

%$!!乙二胺四乙酸二钠 $IQ’C%溶液 $(+2"3%!

%$"!缓冲溶液 $A%(#("1%&取乙酸铵(++2溶解于)(+43蒸馏水中#再加入盐

酸 $#O0#0.2"43%0(+43#摇匀!

%$#!%酸P甲亚胺溶液&称取%酸P甲亚胺 $50/%0!=F*G1%+#(2与抗坏血酸*2
共溶于0++43蒸馏水中!如呈现浑浊#应过滤后使用!

%$%!硼标准贮备溶液&准确称取在"+"(+V干燥过的硼酸 $%!-G!%0#"0002溶

于蒸馏水中#转入0+++43容量瓶中定容!此溶液043含042偏硼酸 $%-G*%!

’++)’
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%$&!硼标准溶液!取硼标准贮备溶液 ""#"#逐级稀释至043含0+#+!2%-G*$

&!分析步骤

&$!!样品分析

取水样*(#+43于(+43容量瓶中%加入IQ’C溶液 ""#0#(滴%缓冲溶液

""#*#(43%摇匀$准确加入%酸P甲亚胺溶液 ""#!#143%摇匀$用蒸馏水稀

释至刻度%摇匀$于暗处放置0*L后%在分光光度计上波长"*+94处%用!K4比

色杯%以试剂空白作参比%测量吸光度$

&$"!空白试验

取*(43蒸馏水代替试样%按(#0步骤进行$

&$#!标准曲线的绘制

准确分取硼标准 ""#(#+&0#++&!#++&(#++&0+#+’’*++!2于一系列容量

瓶中%加蒸馏水至*(43$以下步骤同(#0$以偏硼酸浓度对吸光度%绘制标准

曲线$

’!分析结果的计算

按下式计算偏硼酸的质量浓度!

%-G* "42(3#O"#
式中!")))从标准曲线上查得的偏硼酸量%!2*

#)))所取水样体积%43$

(!精密度和准确度

同一实验室用矿化度为 0(++42(3 的重碳酸钙型水样作基体%加入

%-G**#+42(3%批内0+次测定统计%其相对标准偏差为)#**T*对含 %-G*

+#..42(3的地下水样%批内0+次测定统计%其相对标准偏差为0*#(*T$测定含

%-G*为+#*及+#)42(3的加标水样%其回收率分别为)!#1T&0++#+T$

+0+)+

!(#硼检测方法标准
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附!录!,
标准的有关说明

!参考件"

,!!硼与%酸P甲亚胺的络合物受强烈光线的照射颜色会逐渐减退!使吸光度下

降!故显色后的溶液应在暗处放置"

,"!若水样中含硼量超过"42#3时!可以少取试样或将%酸P甲亚胺的浓度提高

到+#.T$此时!测定上限可达1++!2#(+43"

,#!硫酸根%硝酸根%磷酸根%氯离子%钾%钠等对本法均无干扰"加入IQ’C
能消除钙%镁%铝等的干扰"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部广东省中心实验室负责起草"

本标准主要起草人高国华"

&*+)&
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地下水质检验方法

甘露醇P碱滴定法测定硼

Q@!’++1"#"(".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了甘露醇P碱滴定法测定硼的方法!

本标准适用于地下水中较高含量偏硼酸的测定!测定范围为+#"""+42"3偏

硼酸!

"!方法提要

偏硼酸是一种很弱的酸#不能直接用碱滴定!加入多元醇 $如甘露醇%#形成

较强的一元络合酸!用碱标准溶液滴定#可测定硼的含量!

#!试剂

配制试剂以及稀释所用的蒸馏水#均应不含二氧化碳!

#$!!对硝基酚溶液 $0+2"3%&称取对硝基酚 $51%"G%=G*%02#溶于/(43乙

醇中#加水稀释至0++43!

#$"!酚酞乙醇溶液 $0+2"3%!

#$&!盐酸溶液 $07..%!

#$%!甘露醇!

#$&!硼酸标准溶液 ’!$%!-G!%O+#+0++4MD"3(&称取于"+"(+V干燥过的硼

酸 $%!-G!%+#10)!2#溶解于蒸馏水中#移入0+++43容量瓶中定容!

#$’!氢氧化钠标准溶液 ’!$=6G%%O+#+04MD"3(!

#$’$!!配制&称取氢氧化钠约+#"2#溶于蒸馏水中#定容至0+++43!贮存于聚

乙烯塑料瓶或无硼玻璃容器中!

)!+))
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#$’$"!标定!分别取!份硼酸标准溶液 "!#(#*(#++43于*(+43三角瓶中$用

蒸馏水稀释至(+43$按水样的分析步骤进行测定%根据消耗氢氧化钠溶液的毫升

数 "##计算氢氧化钠溶液的准确浓度%

!"=6G%#O+#+0++R*(#
式中!!"=6G%#&&&氢氧化钠溶液的浓度$4MD’3(

#&&&消耗氢氧化钠溶液的体积$43%

%!分析步骤

%$!!取水样*(+43于"++43烧杯中$加对硝基酚溶液 "!#0#0滴$用盐酸溶液

"!#!#中和至酸性 "溶液由黄色退为无色#$再多加*"!滴%将溶液煮沸$盖上表

面皿$置于水槽中冷却%将冷却后的溶液用氢氧化钠标准溶液 "!#1#滴定至刚呈

黄色 "不记此步骤氢氧化钠溶液的消耗量#%

向溶液中加酚酞溶液 "!#*#*滴及甘露醇 "!#"#(2$搅拌使其溶解后$用氢

氧化钠标准溶液 "!#1#滴定至红色%再加入甘露醇 "!#"#*2$若溶液红色退掉$

继续用氢氧化钠标准溶液滴定至红色%如此反复操作$直至加入甘露醇后红色不再

消失为止%记下氢氧化钠标准溶液所消耗的体积#0%

%$"!空白试验

取*(+43蒸馏水代替水样$按"#0步骤进行测定$记录氢氧化钠标准溶液的

消耗量#*%

&!分析结果的计算

按下式计算偏硼酸的质量浓度!

%-G* "42’3#O!R
"#0E#*#R"!#)

# R0+++

式中!#0&&&滴定水样时消耗的氢氧化钠标准溶液体积$43

#*&&&滴定空白时消耗的氢氧化钠标准溶液体积$43

!&&&氢氧化钠标准溶液的浓度$4MD’3(

#&&&取水样的体积$43(

"!#)&&&与0#++43氢氧化钠溶液 )! "=6G%#O0#+++4MD’3*相当的以毫

+"+)+
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克表示的偏硼酸质量!

’!精密度和准确度

同一实验室对含硼酸01#+42"3的水样#经1次测定#其对标准偏差为

0#(T#相对误差为*#(T!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草!

本标准主要起草人王晋强!

$(+)$
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!1#镍检测方法标准

水质!镍的测定
丁二酮肟分光光度法

,-00.0+!).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用丁二酮肟 !二甲基乙二醛肟"分光光度法测定工业废水及受到

镍污染的环境水#

当取试样体积0+43$本法可测定上限为0+42%3$最低检出浓度为+#*(42%

3#适当多取样品或稀释$可测浓度范围还能扩展#

"!原理

在氨溶液中$碘存在下$镍与丁二酮肟作用$形成组成比为0]"的酒红色可

溶性络合物#于波长(!+94处进行分光光度测定#

#!试剂

除非另有说明$分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水

或同等纯度的水#

&1+)&
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#$!!硝酸 !%=G!"#密度 !"*+"为0#"+2$43%

#$"!氨水 !=%!&%*G"#密度 !"*+"为+#.+2$43%

#$&!高氯酸 !%5DG""#密度 !"*+"为0#1)2$43%

#$%!乙醇 !5*%(G%"#.(T !#$#"%

#$&!次氯酸钠 !=6G5D"溶液#活性氯含量不小于(*2$3%

#$’!正丁醇 ’5%! !5%*"*5%*G%(#密度 !"*+"为+#)02$43%

#$(!硝酸溶液#070!#$#"%

#$)!硝酸溶液#07..!#$#"%

#$*!氢氧化钠溶液#- !=6G%"O*4MD$3%

#$!+!柠檬酸铵 ’!=%""!51%(G/(溶液#(++2$3%

#$!!!柠檬酸铵 ’!=%""!51%(G/(溶液#*++2$3%

#$!"!碘溶液#- !X*"O+#+(4MD$3)称取0*#/2碘片 !X*"#加到含有*(2碘化

钾 !UX"的少量水中#研磨溶解后#用水稀释至0+++43%

#$!#!丁二酮肟 ’!5%!"*5* !=G%"*(溶液#(2$3)称取+#(2丁二酮肟溶解于

(+43氨水 !!#*"中#用水稀释至0++43%

#$!%!丁二酮肟乙醇溶液#0+2$3)称取02丁二酮肟#溶解于0++43乙醇

!!#""中%

#$!&!=6*PIQ’C ’50+%0"=*G)=6*&*%*G"溶液#(+2$3%

#$!’!氨水溶液#070!Y$Y"%

#$!(!氨水溶液#- !=%!&%*G"O+#(4MD$3%

#$!)!盐酸溶液#- !%5D"O+#(4MD$3%

#$!*!氨水E氯化铵缓冲溶液#A%O0+S+#*)称取01#.2氯化铵 !=%"5D"#加

到0"!43氨水 !!#*"中#用水稀释至*(+43%贮存于聚乙烯塑料瓶中#"V下

保存%

#$"+!镍标准贮备液#0+++42$3)准确称取金属镍 !含量..#.T以上"+#0+++2
溶解在0+43硝酸溶液 !!#/"中#加热蒸发至近干#冷却后加硝酸溶液 !!#)"溶

解#转移到0++43容量瓶中#用水稀释至标线%

#$"!!镍标准工作溶液#*+#+42$3)取0+#+43镍标准贮备液 !!#*+"于(++43
容量瓶中#用水稀释至标线%

#$""!酚酞乙醇溶液#02$3)称取+#02酚酞#溶解于0++43乙醇 !!#""中%

&/+)&

!1#镍检测方法标准
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%!仪器

常用实验室仪器及分光光度计!

&!样品

采样后"立即用硝酸 #!#0$调节水样的A%值为0"*!

’!步骤

’$!!试料

取适量样品 #含镍量不得超过0++!2$"置于*(43容量瓶中并用水稀释至约

0+43"用氢氧化钠溶液 #!#.$约043使呈中性"加*43柠檬酸铵溶液 #!#0+$!

’$"!空白试验

在测定的同时应进行空白试验"所用试剂及其用量与在测定中所用的相同"测

定步骤亦相同"但用0+#+43水代替试料!

’$#!干扰的消除

在测定条件下"干扰物主要是铁%钴%铜离子"加入=6*PIQ’C溶液"可消

除!++42&3铁%0++42&3钴及(+42&3铜对(42&3镍测定的干扰!若铁%钴%铜

的含量超过上述浓度"则可采用丁二酮肟P正丁醇萃取分离除去 #见附录C$!

氰化物亦干扰测定"样品经前处理即可消除!若直接制备试料"则可在样品中

加*43次氯酸钠溶液 #!#($和+#(43硝酸 #!#0$加热分解镍氰络合物!

’$%!测定

’$%$!!前处理

除非证明样品的消解处理是不必要的"可直接制备试料 #1#0$"否则按下述步

骤进行前处理’

取样品适量 #含镍量不得超过0++!2$于烧杯中"加+#(43硝酸 #!#0$"置

烧杯于电热板上"在近沸状态下蒸发至近干"冷却后"再加+#(43硝酸 #!#0$和

+#(43高氯酸 #!#!$继续加热消解"蒸发至近干!冷却后"用硝酸溶液 #!#)$

溶解"若溶液仍不清沏"则重复上述操作"直至溶液清沏为止!将溶解液转移到

*(43容量瓶中"用少量水冲洗烧杯"溶液体积不宜超过0#(43"按 #1#0$制备

()+)(
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试料!

’$%$"!显色

于试料中加043碘溶液 "!#0*#$加水至*+43$摇匀0#$加*43丁二酮肟溶

液 "!#0!#$摇匀*#!加*43=6*PIQ’C溶液 "!#0(#$加水至标线$摇匀!
注!0"加入碘溶液后#必须加水至约*+43并摇匀#否则加入丁二酮肟后不能正常显色$

*"必须在加入丁二酮肟溶液并摇匀后再加入=6*PIQ’C溶液#否则将不显色$

’$%$#!测量

用0+44比色皿$以水为参比液$在(!+94波长下测量显色液 "1#"#*#的吸

光度并减去空白试验 "1#*#所测的吸光度!
注!在低于*+V室温下显色时#络合物吸光度至少在0L内不变#否则络合物的吸光度稳定

性随温度升高而下降$

因此#在此情况下#须在较短时间 %0(4>9"内显色测定#且样品测定与绘制曲线

的显色时间应尽量一致$

’$&!校准曲线的绘制

’$&$!!显色与测量

往1个*(43容量瓶中$分别加入+$0#+$*#+$!#+$"#+及(#+43镍标准

工作溶液 "!#*#0#$并加水至0+43$加*43柠檬酸铵溶液 "!#0+#$以下步骤按

1#"#*和1#"#!所述进行显色与测量!

’$&$"!校准曲线的绘制

以测定的各标准溶液的吸光度 "1#(#0#减去试剂空白 "零浓度#的吸光度$

和对应的标准溶液的镍含量绘制校准曲线!

(!结果的表示

镍含量- "42%3#由回归方程或下式计算&

-O"#
式中&"’’’由校准曲线查得的试料含镍量$!2(

#’’’试料的体积$43!

)!精密度和准确度

.个实验室分析含/#0)42%3及(#/"42%3镍的统一样品!

).+))
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)$!!精密度

)$!$!!重复性

重复性相对标准偏差分别为+#/.T及0#0"T!

)$!$"!再现性

再现性相对标准偏差分别为*#00T及*#*(T!

)$"!准确度

相对误差分别为7+#"T及7+#(T!加标回收率分别为0++S!#"T及..

S"#"T!

"+0)"
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附!录!,
丁二酮肟-正丁醇萃取分离操作步骤

!补充件"

,!!萃取分离

,!$!!置试料或经前处理的试料于0++43分液漏斗中!加*43了二酮肟乙醇溶液

"!#0"#!摇匀$加一滴酚酞溶液 "!#**#!滴加氨水溶液 "!#01#使溶液出现红色!

再加043氨水P氯化铵缓冲液 "!#0.#!加水至约!+43!摇匀$

,!$"!用0+43正丁醇 "!#1#萃取0"*4>9!静止分层后!弃尽水相$

,!$#!用(43氨水溶液 "!#0/#振摇!+W!洗涤有机相一次!弃尽水相$

,!$%!加入(43盐酸溶液 "!#0)#振摇0"*4>9!反萃取镍$分层后将水相完全

转入*(43容量瓶中!再用(43水洗涤有机相一次!合并水相$

,"!显色和测量

于*(43容量瓶中加约043氢氧化钠溶液 "!#.#使呈中性!加+#(43柠檬

酸铵溶液 "!#00#!以下按1#"#*和1#"#!步骤进行显色和测量$

,#!校准曲线的绘制

向1个0++43分液漏斗中!分别加入+!+#(!3+!*#+及*#(43镍标准工

作溶液 "!#*0#$以下按C0%C*步骤进行萃取分离%显色和测量!以测定的各标

准溶液的吸光度减去空白试验 "零浓度#的吸光度和对应的标准溶液的镍含量绘制

校准曲线$

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出$

本标准由中国环境监测总站负责起草$

本标准主要起草人陈赋杏$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

&00)&
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水质!镍的测定!火焰原子吸收分光光度法

,-00.0*!).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用火焰原子吸收分光光度法直接测定工业废水中镍!

本标准适用于工业废水及受到污染的环境水样"最低检出浓度为+#+(42#3"

校准曲线的浓度范围+#*"(#+42#3!

"!原理

将试液喷入空气E乙炔贫燃火焰中!在高温下"镍化合物离解为基态原子"其

原子蒸气对锐线光源 $镍空心阴极灯%发射的特征谱线*!*#+94产生选择性吸收!

在一定条件下"吸光度与试液中镍的浓度成正比!

#!试剂

本标准所用试剂除另有说明外"均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂

和去离子水或同等纯度的水!

#$!!硝酸 $%=G!%""O0#"*2#43"优级纯!

#$"!硝酸 $%=G!%""O0#"*2#43!

#$#!硝酸溶液"07..&用硝酸 $!#0%配制!

#$%!硝酸溶液"070&用硝酸 $!#*%配制!

#$&!高氯酸 $%5DG"%""O0#("2#43"优级纯!

#$’!镍标准贮备液&称取光谱纯金属镍0#++++2"准确到+#+++02"加硝酸 $!#0%

0+43"待完全溶解后"用去离子水稀释至0+++43"每毫升溶液含0#++42镍!

#$(!标准工作溶液&移取镍贮备液 $!#1%0+#+43于0++43容量瓶中"用硝酸

’*0)’

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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溶液 !!#""稀释至标线#摇匀$此溶液中镍的浓度为0++42%3$

%!仪器

%$!!原子吸收分光光度计$

%$"!镍空心阴极灯$

%$#!乙炔钢瓶或乙炔发生器$

%$%!空气压缩机#应备有除水&除油&除尘装置$

%$&!仪器参数’不同型号仪器的最佳测试条件不同#可根据仪器说明书自行选择$

&!样品

&$!!采样前#所用聚乙烯瓶用洗涤剂洗净#再用硝酸 !!#""浸泡*"L以上#然后

用水冲洗干净$

&$"!若需测定镍总量#样品采集后立即加入硝酸 !!#0"#使样品A%为0"*$

&$#!测定可滤态镍时#采样后尽快通过+#"(!4滤膜过滤#并立即按 !(#*"

酸化$

’!步骤

’$!!试料

测定镍总量时#一般要进行消解处理$取适量水样 !使含镍在0+"*(+!2"加

(43硝酸 !!#0"#置于电热板上在近沸状态下将样品蒸发近干$冷却后再加入硝

酸 !!#0"(43#重复上述操作一次#必要时再加入硝酸 !!#0"或高氯酸#直到消

解完全$等蒸至近干#加硝酸 !!#!"溶解残渣#若有不溶沉淀应通过定量滤纸过

滤至(+43容量瓶中#加硝酸 !!#!"至标线#摇匀$

’$"!空白试验

用水代替试料#采用相同的步骤#且与采样和测定中所用的试剂用量相同做空

白试验$

’$#!干扰

’$#$!!本标准测镍基体干扰不显著#但当无机盐浓度较高时则产生背景干扰#采

用背景校正器校正(在测量浓度许可时#也可采用稀释法$

’$#$"!使用*!*#+94作吸收线#存在波长相距很近的镍三线#选用较窄的光谱通

)!0))
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带可以克服邻近谱线的光谱干扰!

’$%!校准曲线的绘制

用硝酸溶液 "!#!#稀释标准工作溶液 "!#/#配制至少(个标准溶液$且试料

的浓度应落在+#*"(#+42%3范围内!按所选择的仪器工作参数调好仪器$用硝

酸溶液 "!#!#调零后$测量每份溶液的吸光度$绘制校准曲线!

’$&!测量

在测量标准溶液的同时$测量空白和试料!根据扣除空白后试料的吸光度$从

校准曲线查出试料中镍的含量!
注!%测定可滤态镍时"用 #(#!$制备的试料直接喷入测定%

&测定镍总量时"一般进行消解前处理"用试料 #1#0$进行测定%

(!结果的表示

实验室样品中镍的浓度- "42%3#按下式计算&

-O"#
式中&-’’’实验室样品中镍浓度$42%3!

"’’’试料中镍的含量$!2!

#’’’分取水样的体积$43!

)!精密度和准确度

0!个实验室分析含镍0#+*42%3的统一样品$重复性相对标准偏差为0#1(T$

再现性相对标准偏差为!#*.T$回收率在.(T"0+(T之间!

本标准还用于含镍+#+/"(#"(42%3的矿山(冶炼(电镀(机械等行业"0种

废水样品分析$其相对标准偏差为+#*T"0+T$加标回收率为.*T"0+.T!

)"0))
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附加说明

本标准由国家环保局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准起草人魏复盛"曹杰山!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

催化极谱法测定镍和钴

Q@!’++1"#!"".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定镍!钴的方法"

本标准适用于地下水中钴和镍的测定"最低检测量钴为+#++0!2#镍为

+#+0!2"最佳测量范围钴为+#+("+#)!2$3#镍为+#(")#+!2$3"

在该体系中#铁的沉淀对钴有严重的吸附而产生干扰#加入氟化铵后可消除其

影响#但应控制其用量#否则将抑制钴和镍的催化波"若单独测定镍#可不加氟化

铵#以提高测定镍的灵敏度"

锰在该体系中于E0#*)Y也产生峰电流而干扰测定#将亚硝酸钠溶液控制在

*43以内#锰对钴的测定无影响"为了提高测定镍的灵敏度#可在测定钴后的试

液中#补加*43亚硝酸钠溶液后测定镍"

"!方法提要

钴和镍在丁二肟P氯化铵P亚硝酸钠 %A%)")#(&体系中#形成具有催化活性

的多元络合物"其起始电位钴为E0#0!Y#镍为E+#.(Y"钴和镍的催化波与其浓

度成正比"

#!仪器

极谱仪!银片为参比电极"

’10)’
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%!试剂

%$!!高氯酸 !%5XG""##O0#1)2$43#优级纯%

%$"!盐酸溶液 &!!%5D"O+#*4MD$3’(取优级纯盐酸 !%5D"0+43#用亚沸蒸

馏水稀至1++43%

%$#!氟化铵溶液 !0(2$3"(称取氟化铵 !=%";"0#(2溶于亚沸蒸馏水中#稀释

至0++43%

%$%!氯化铵溶液 &!!=%"5D"O*4MD$3’(称取重结晶氯化铵 !=%"5D"0+/2溶

于亚沸蒸馏水中#用优级纯氨水调节A%O)#+#稀释至0+++43%

%$&!丁二肟溶液 !02$3"(称取丁二肟 &!5%!"*5* !=G%"*’+#0)溶于0++43
乙醇中%

%$’!亚硝酸钠溶液 &!!=6=G*"O14MD$3’(称取亚硝酸钠 !=6=G*""0#"2溶

于亚沸蒸馏水中#稀释至0++43%

%$(!钴标准贮备溶液(称取光谱纯钴粉+#(+++2于0++43烧杯中#加硝酸溶液

!070"*+43#加热溶解后#加硫酸溶液 !070"*+43#继续加热蒸发至冒白烟%

取下烧杯#冷却后移入0+++43容量瓶中#用亚沸蒸馏水定容%此溶液043含

+#(+42钴%

%$)!钴标准溶液(移取钴标准贮备溶液 !"#/"#用亚沸蒸馏水逐级稀释至043含

+#+(!2钴%

%$*!镍标准贮备溶液(称取光谱纯镍粉+#(+++42于小烧杯中#加硝酸溶液 !07

0"*+43加热溶解后#再加硫酸溶液 !070"*+43#继续加热蒸发至冒白烟%取

下冷却#移入0+++43容量瓶中#用亚沸蒸馏水定容%此溶液043含+#(+42镍%

%$!+!镍标准溶液(移取镍标准贮备溶液 !"#."#用亚沸蒸馏水逐级稀释至043
含+#(+!2镍%

&!分析步骤

&$!!样品分析

&$!$!!取*+#+43硝酸酸化的水样于(+43烧杯中#加高氯酸 !"#0"1滴#于电

热板上加热蒸发至白烟冒尽%取下冷却#加盐酸溶液 !"#*"!滴溶解残渣%加氟

化铵溶液 !"#!"043#摇匀%加氯化铵溶液 !"#""(43和丁二肟溶液 !"#("

)/0))
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+#043!摇匀"加亚硝酸钠溶液 #"#1$*43!摇匀"以银片为参比电极!于起始

电位E0#0!Y扫描!测定钴的导数波"

&$!$"!补加亚硝酸钠溶液 #"#1$*43!摇匀"以银片为参比电极!于起始电位E

+#.(Y扫描测定镍的导数波"

&$"!空白试验

取亚沸蒸馏水*+43代替水样!以下步骤同(#0"

&$#!标准曲线的绘制

移取钴标准 #"#)$+%+#++0%+#++*&&+#+01!2!镍标准 #"#0+$+%+#+0%

+#+*%&&+#01!2于一组(+43烧杯中!以下步骤同(#0"以钴或镍的浓度对其峰

电流值!绘制标准曲线"

’!分析结果的计算!

按下式计算钴或镍的质量浓度’

5M或=>#42(3$O"#
式中’")))从标准曲线上查得钴或镍的量!!2*

#)))取水样体积!43"

(!精密度和准确度

同一实验室测定钴含量为+#++0/和+#+*+"42(3水样!其平行测定1次的相

对标准偏差分别为0(#)T和*#0T"对钴含量+#+""+#"+!2(3的水样加+#+0!2
钴的回收率为/)T"0*)T"

同一实验室测定镍含量为+#++()和+#+*")42(3水样时!其平行测定1次的

相对标准偏差分别为0!#0T和!#*T"对含镍量+#*"!!2(3的水样加镍+#0+!2
的回收率为0++T"00.T"

+)0)+
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附!录!,
标准的有关说明

!参考件"

,!!催化体系的A%值对钴的催化波影响很大!在A%/#(时!钴催化波的灵敏度

最高!但铁有干扰"为避免铁的干扰!应控制氯化铵溶液的A%值为)#+")#("

,"!丁二肟溶液的用量对镍的催化波有影响!应控制其用量在+#+("+#0+43内"

,#!氯化铵和亚硝酸钠中常含有钴和镍!新购的试剂!应经空白测定无钴和镍后

方可使用"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由河南省地矿厅环境地质总站负责起草"

本标准主要起草人吕水明"

#.0)#
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地下水质检验方法

电热原子化原子吸收光谱法

测定铜!铅!锌!镉!镍和铬

Q@"’++1"#*0#.!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了电热原子化原子吸收光谱法测定铜!铅!锌!镉!镍和铬的

方法"

本标准适用于地下水中痕量铜!铅!锌!镉!镍和铬等元素的测定"最低检测

量#铜!铅!锌!镍和铬均为+#*92$镉为+#+*92"最低检测浓度分别为铜

+#00!2%3$铅 +#00!2%3$锌 +#*.!2%3$镉 +#++.!2%3$镍 +#0!!2%3$铬

+#+)!2%3"

"!方法提要

含有铜!铅!锌!镉!铬!镍离子的水样进入石墨炉原子化器$在*+++"

!+++V的高温下$金属离子变成原子蒸气$当被测元素的空心阴极灯发出的特征谱

线辐射通过原子蒸气层时$便产生选择性吸收"在一定条件下$特征谱线光强度的

变化与试样中被测元素的浓度成正比"借此$可确定试样中被测元素的浓度"

#!仪器

#$!!具电热原子化器及背景扣除装置的原子吸收分光光度计"

#$"!仪器参数

#$"$!!测量波长#铜!铅!锌!镉!镍和铬分别为#!*"#)!*)!#!!*0!#.!

**)#)!*!*#+和!(.#!94"

&+*)&
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#$"$"!灯电流!铜"铅"镉和铬为/#(4C#锌0+4C#镍0*4C$

#$"$#!光谱带宽!铜"铅"锌"镉和铬为+#0!94#镍为+#+*94$

#$"$%!石墨容器!铜"镍和铬用石墨管%铅"锌和镉用石墨杯$

#$"$&!载气!氩$

#$"$’!测量方式!铜"镉"镍和铬采用峰面积测量%铅和锌采用峰高测量$

#$"$(!保护气!铜"铅"镍"镉和铬在原子化过程中停气%锌在原子化过程中不

停气$

#$#!铜"铅"锌"镉"镍和铬的空心阴极灯$

#$%!记录器 &应具有输入0"0+4Y档’$

#$&!石英烧杯 &或聚四氟乙烯烧杯’*(+43$

%!试剂

%$!!硝酸%超纯试剂$

%$"!硝酸溶液 &0T’%超纯硝酸043加亚沸蒸馏水..43$

%$#!标准贮备溶液!分别准确称取光谱纯铜"铅"锌"镉"镍各+#0+++2%于(
个*++43烧杯中%各加入硝酸溶液 &070’0+43%低温溶解%溶解后微沸以除去

氮的氧化物$冷却后%分别移入(个0+++43容量瓶中%用二次亚沸蒸馏水稀释至

刻度%摇匀$此溶液043分别含+#0+42铜"铅"锌"镉"镍$

另称取基准试剂重铬酸钾 &0*+V烘干*L’+#*)*.2于*++43烧杯中%用二

次亚沸蒸馏水溶解%移入0+++43容量瓶中%定容$此溶液043含+#0+42铬$

%$%!标准溶液!分别吸取标准贮备溶液 &"#!’0+#++43于1个0+++毫升容量瓶

中%以硝酸溶液 &"#*’稀释至刻度%此溶液043含0#++!2的铜"铅"锌"镉"

镍"铬$

准确移取043含0#++!2镉 &"#"’的标准溶液0+#++43于0++43容量瓶中%

以硝酸溶液 &"#*’稀释至刻度%摇匀$此溶液043含+#0+!2镉$

&!分析步骤

&$!!样品分析

&$!$!!开启仪器%调整好仪器参数 &!#*’$

&$!$"!用亚沸蒸馏水调节仪器零点$

(0*)(
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&$!$#!将预处理富集*+倍的试样溶液!依次注入原子吸收分光光度计的石墨炉

中!分别测量各重金属的吸光度"

&$"!标准曲线的绘制

分别准确移取铜#铅#锌#镍#铬的标准 $"#"%+#+!0#+!*#+!"#+!

1#+!2和镉标准 $"#"%+#+!+#0+!+#*+!+#!+!+#(+!2于一系列0++43容量瓶

中!用硝酸溶液 $"#*%定容!摇匀"以下步骤同(#0!以备金属浓度对吸光度!

绘制标准曲线"

’!分析结果的计算

按下式分别计算各离子的质量浓度&

"$!2’0%O
.
/

式中&"(((5?#HB#@9#5:#=>或5J的质量浓度!!2’3)

.(((在标准曲线上分别查得的金属量!!2’3)

/(((水样富集倍数"

(!精密度和准确度

八个实验室对IHC标准水样进行测定!铜#铅#锌#镉#镍和铬的含量

$!2’3%分别为+#(!0!+#..*!+#/+!!+#+.)!0#*+(!+#"*1时!其相对标准偏差

分别为/#0/T!1#!(T!0*#"0T!)#+"T!/#!(T!1#/(T"在加标量为上述各

元素含量的一倍时!其回收率均在)+T"0*+T的范围内"

***)*
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附!录!,
本标准的有关说明

!参考件"

,!!对被测组份含量很低的地下水!可以参照 "螯合树脂交换富集火焰原子吸收

光谱法#中(#0节 "样品的预富集#所述方法!对样品进行预富集处理$

,"!在分析未受污染的浅层地下水样品时!若矿化度低于(++42%3!则对此样品

也可用蒸发浓缩*+倍的富集预处理方法$蒸发水样用的石英烧杯!在盛样前必须

用盐酸溶液 &070’煮沸洗涤!然后用二次亚沸蒸馏水冼净$对最末次洗涤烧杯的

用水须用仪器检查!确证无待测元素时方算合格$蒸发水样的工作间(通风柜必须

保持足够的清洁!水样蒸发预处理期间!分析人员应少进出$

,#!水样从样桶中取出到测定的整个工作过程!最好在最短时间内完成!以免实

验环境对样品的污染$

附加说明

本标准由地质矿产部提出$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口$

本标准由地质矿产部吉林省中心实验室负责起草$

本标准主要起草人谢明武$

)!*))
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!/#甲苯检测方法标准

水质!硝基苯!硝基甲苯!硝基氯苯!
二硝基甲苯的测定!气相色谱法

,-0!0."".0

!!适用范围

!$!!本标准适用于地表水!工业废水和地下水中硝基苯!硝基甲苯 "MP8=’!4P

8=’!AP8=’#!硝基氯苯 "4P硝基氯苯!AP硝基氯苯!MP硝基氯苯#!二硝基甲

苯 "*$1PQ=’!*$(PQ=’!*$"PQ=’#*$"P二硝基氯苯的测定%

!$"!本方法是将水样用%*FG"酸化 "或酸化!蒸馏#!苯萃取后用带电子捕获检

测器的气相色谱法测定%

!$#!本方法最低检出浓度 "!2&3#’一硝基苯类为+#*(Q=’类为+#!%

样品中的有机氯农药 "六六六!滴滴涕#!卤代烃 "如三氯甲烷等#在电子捕

获检测器上也有响应$因保留时间不同$对方法无干扰(利用一硝基苯类化合物

"0#0#能随水蒸气同时蒸发的特点$采用 )蒸馏E苯萃取法*"见"#!#0#*#$可使

干扰物质 "不易随水蒸气同时蒸发的#被除掉或大量减少%

+"*)+
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"!试剂和材料

"$!!载气!氮气"纯度..#..T"含氧量小于(AA4#

"$"!配制标准样品和试样预处理时的试剂和材料!

"$"$!!苯!分析纯"在色谱分析条件下无干扰峰出现"否则应经全玻璃蒸馏器进

行重蒸馏#

"$"$"!实验用水!蒸馏水再经苯 $*#*#0%洗涤#

"$"$#!无水硫酸钠 $=6*FG"%!在!++V烘箱中烘烤"L"置于干燥器中冷却至室

温"装入玻璃瓶#

"$"$%!色谱标准物!

"$"$%$!!硝基苯&硝基甲苯和硝基氯苯七种一硝基苯类化合物"纯度均’..T#

"$"$%$"!二硝基甲苯类!*""PQ=’&*"1PQ=’&*"(PQ=’&!"(PQ=’&*""P
二硝基氯苯"纯度均为..T#

"$"$&!储备溶液!

称取标准物 $*#*#"%各0++42"准确至042"分别置于0++43容量瓶中"

用苯 $*#*#0%溶解"定容至0++43"在"V下避光储存"可保存半年#

"$"$’!中间溶液!

"$"$’$!!一硝基苯类!用043无分度移液管取一硝基苯类七种储备溶液 $*#*#(%

各043"置于0++43容量瓶中"用苯 $*#*#0%稀至刻度#

"$"$’$"!二硝基甲苯类!用043无分度移液管取二硝基甲苯储备溶液 $*#*#(%

$*"1PQ=’&*"(PQ=’&*""PQ=’&!"(PQ=’&*""P二硝基氯苯%各043"

置于0++43容量瓶中"用苯 $*#*#0%稀释至刻度#

"$"$(!气相色谱分析用标准工作溶液!

根据,5检测器的灵敏度及线性要求"用苯 $*#*#0%分别稀释中间溶液

$*#*#1#0%和 $*#*#1#*%"各制配成几种不同浓度的标准工作溶液"在"V避光储

存"两个月内有效#

"$#!制备色谱柱时使用的试剂和材料#

"$#$!!色谱柱和填充物!见!#(条#

"$#$"!涂渍固定液所用溶剂!三氯甲烷或二氯甲烷"均为分析纯#

’(*)’
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#!仪器

#$!!仪器主件和主要部件!带电子捕获检测器气相色谱仪"与仪器匹配的记录仪

或专用数字微处理机等#

#$"!控制载气流量的压力表及流量计#

#$#!全玻璃系统进样器#

#$%!检测器类型!I5Q$采用1!=>放射源或高温!%放射源#

#$&!色谱柱!硬质玻璃柱$长0#)"*#+4"内径*#("!#(44#

#$&$!!色谱柱类型!填充柱#

#$&$!$!!载体!5LJM4MWMJB\%H)+"0++目 %或1+")+目&#

#$&$!$"!固定液!

6#HI,C %己二酸乙二醇聚酯&$最高使用温度为**+V#

B#;;CH$最高使用温度为*/+V#

#$&$"!涂渍固定液的方法!静态法#

#$&$#!色谱固定相!

#$&$#$!!柱6!(THI,C5LJM4MWMJB\%H)+"0++目#

#$&$#$"!柱B!(T;;CH5LJM4MWMJB\%H)+"0++目#

#$&$%!色谱柱的老化!

#$&$%$!!柱6%!#(#(#0&!在不通氮气流;加温0++V$1L"在氮气流 %*+"!+

43’4>9&下$分别连续在0*+V老化"L(0/+V老化)L和*0+V老化)L#

#$&$%$"!柱B%!#(#(#*&!在不通氮气流下加温0++V老化*"L$然后在*!+V通

氮气 %*+43’4>9&老化*"L#

#$&$&!色谱柱的柱效能和分离度!

在给定条件下$色谱柱总的分离效能大于+#.#

#$’!试样预处理时使用的仪器和试剂!

#$’$!!样品瓶!0+++43具塞磨口玻璃瓶#

#$’$"!分液漏斗!0++43((++43#

#$’$#!全玻璃蒸馏装置!(++43蒸馏瓶和与之配套的冷凝管及磨口弯管接口#

#$’$%!微量注射器!0+!3((!3#

#$’$&!具塞磨口离心管$(43#

)1*))
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#$’$’!无水硫酸钠干燥柱!内径+#1"+#)K4"带活塞玻璃柱"内装填*2无水硫

酸钠 #*#*#!$"柱下端用玻璃棉固定%

#$’$(!玻璃棉!经硅烷化%

#$’$)!硫酸 #07!$!所用水为 #*#*#*$%

%!样品

%$!!样品性质

%$!$!!样品名称和状态!水样品"液体%

%$!$"!样品的稳定性!水中硝基苯类化合物不够稳定"一硝基苯类 #*#*#"#0$易

挥发&硝基氯苯’*""PQ=’’*"1PQ=’’*"(PQ=’等化学性能不稳定"见光易

起变化"应避光低温保存%

%$"!水样采集和储存方法

%$"$!!水样收集在样品瓶 #!#1#0$中"/:内完成萃取"从采集到萃取前"在"V
下避光保存"萃取后"+:内完成分析%

%$#!试样的预处理

%$#$!!水样的萃取和净化!视水样的不同情况"分别按如下处理%

%$#$!$!!苯直接萃取法!

适用对象!含硝基苯类化合物 #0#0$浓度较高 #0#+!2(3以上$而所含干扰

杂质的成分不复杂的工业废水的分析%

操作步骤!摇匀水样"准确量取一定量 #0+#+"*(+43$置入(++43分液漏

斗"加入*(#+43苯 #*#*#0$"摇动"放出气体"再振摇萃取!"(4>9"静置("

0+4>9"两相分层"弃去水相"将苯液通过无水硫酸钠柱 #!#1#1$干燥后"移取*

"!43"置入事先盛有少许无水硫酸钠 #*#*#!$的具塞离心管 #!#1#($中"备

色谱分析用%

%$#$!$"!蒸馏P苯萃取法!

适用对象!含杂质成分较复杂的工业废水和地面水中一硝基苯类化合物 #0#0$

或*"1PQ=’’*"(PQ=’的分析%

操作步骤!摇匀水样"用*(+43量筒量取*(+43"置入于(++43蒸馏瓶

#!#1#!$中"加水 #*#*#*$至!++43’玻璃珠数粒"装上冷凝管"在电炉上加热

蒸馏"收集馏出液01+43于*(+43容量瓶中"加入苯 #*#*#0$(#+43"振摇!"

)/*))

!/#甲苯检测方法标准
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(4>9!静置(4>9!从瓶口加入实验用水至液面距瓶口面0"0#(K4处!静置分

层!然后从瓶口缓缓加入无水硫酸钠 "*#*#!#0"*2!待其通过苯层沉入水层后!

移出苯萃取液0"*43!置于事先盛有少许无水硫酸钠 "*#*#!#的具塞离心管

"(43#"!#1#(#中!备色谱分析用$

注!%如水样浓度很大时"可稀释后测定"或用苯萃取后稀释测定#

&水样预处理时使用的苯有毒"且易挥发着火"操作时应注意在通风橱中进行#

&!色谱分析

&$!!色谱分析条件

见表0$

表!!气相色谱条件

柱!!号 柱6%HI,C柱 柱B%;;CH柱

柱!!温 01+V 0.+V 01+V 0.+V

分析对象

硝基苯

MP8=’
4P8=’
AP8=’
4P硝基氯苯

AP硝基氯苯
MP硝基氯苯

*!1PQ=’
*!(PQ=’
*!"PQ=’
!!(PQ=’

*!"P二硝基氯苯
!!"PQ=’

硝基苯

MP8=’
4P8=’
AP8=’
4P硝基氯苯

AP硝基氯苯
MP肖基氯苯

*!1PQ=’
*!(PQ=’
*!"PQ=’
!!(PQ=’

*!"P二硝基氯苯
!!"PQ=’

检!测!器 I5Q1!=>"或!%# I5Q1!=>"或!%#

温!!!度 *"+V "**+V# *"+V "**+V#

载气流速 !+43&4>9 (+43&4>9 !+43&4>9 (+43&4>9

色!谱!图 见图0 见图*

&$"!校准

&$"$!!方法

采用标准工作液单点外标峰高计算法$

&$"$"!标准工作溶液

&$"$"$!!使用次数%使用标准样品 "*#*#/#周期性的重复校准!视色谱仪的稳定

’)*)’
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性能状况!决定重复准周期的长短!一般测定一批试样后!带标样平行测定两次!

进行校准"

&$"$"$"!标准工作溶液 #标样$的制备%见*#*#/"

&$"$"$#!气相色谱分析时使用校准标样的条件%

6#校准标样的进样体积与试样的进样体积相同&响应值应接近试样的响应值"

B#调节仪器的重复性条件!一个样品连续注射进样测定两次!其峰高相对偏

差不大于/T即可为仪器处于稳定状态"

K#校准标样与试样尽可能同时进行分析!直接与单项标准比较而测定某硝基

苯类化合物的浓度

&$"$#!校准数据的表示

试样中组分按式 #0$校准%

0(O1(1I
#0$

式中%0(’’’试样中组分(的含量!!2(3&

2(’’’标准样品中组分(的含量!!2(3&

1(’’’试样中组分(的色谱峰高!44&

1I’’’标准样品中组分(的色谱峰高!44"

&$#!试验

&$#$!!进样%注射器进样!一次进样量为(!3"

&$#$"!记录%记录仪量程为(4Y&纸速!(44(4>9"

#亦可采用专用微处理机代替记录仪"$

&$%!色谱图的考察

&$%$!!标准色谱图

&$%$!$!!气相色谱条件%见表0"

&$%$!$"!标准色谱图%见图0和图*"

&$%$!$#!组分出峰次序%HI,C柱和;;CH柱相同"

硝基苯)MP硝基甲苯)4P硝基甲苯)AP硝基甲苯)4P硝基氯苯)AP硝基甲苯)

MP硝基氯苯)*!1PQ=’)*!(PQ=’)*!"PQ=’)!!(PQ=’)*!"P二硝基氯苯

和!!"PQ=’"

*.*)*
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图!!七种一硝基苯类化合物气相色谱图

0!硝基苯"*!硝基甲苯"!!4P硝基甲苯"

"!AP硝基甲苯"(!4P硝基氯苯"

1!AP硝基氯苯"/!MP硝基氯苯

&$%$"!定性分析

水样中可能共存的有机氯农药 #六六六$QQ’%$卤代烃类$氯苯等有机化合

物在电子捕获检测器虽有响应&但因保留时间的不同&对方法无干扰’定性分析亦

可用另外的色谱柱进行分离鉴定’

&$%$#!定量分析

&$%$#$!!色谱峰高的测量

以峰的起点和终点的联线作峰底&以峰高极大值点对时间轴作垂线&对应的时

间即保留时间&线的长 #44%即为峰高’

&$%$#$"!计算(外标法

水样中各组分浓度按式 #*%计算(

0 #!2)3%O
2(1(3I
1I3(+

#*%

式中(2(!!!标样中组分(的浓度&!2)3"

1I!!!标样测得组分(的峰高&44"

1(!!!水样测得组分(的峰高&44"

*+!)*
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图"!二硝基苯类化合物气相色谱图

0!*"1P二基甲苯#*!*"(P二硝基甲苯#

!!*""P二硝基甲苯#"!*"!P二硝基甲苯#

(!!"(P二硝基甲苯#1!*""P二硝基氯苯

3I!!!标样进样体积"!3#

3(!!!水样萃取液进样体积"!3#

+!!!浓缩系数$

+O#*
%被萃取水样的体积"43&

#0 %萃取液苯的体积"43&
%!&

’!结果的表示

’$!!定性结果

根据标准色谱图中各组分的保留时间"确定被测试样中出现的组分的数目和组

分名称$

’$"!定址结果

’$"$!!含量的表示方法

根据计算公式"计算出组分的含量"结果以两位有效数字表示$

’$"$"!精密度

对七种一硝基苯类化合物 %*#*#"#0&"五个实验室分别六次重复测定的结果’

(0!)(
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含量#0!2!3时"标准差 #4$为+"+#+)"%含量为0"(!2!3时"标准差 #4$

为+#+("+#(!2!3"相对标准偏差小于等于1T%含量为0("1+!2!3时%标准差

#F$小于等于+#!!2!3"相对标准偏差小于等于"T&

对四种二硝基苯类化合物"三个实验室分别进行六次重复测定的结果’含量为

+#0"*+#+!2!3时’相对标准偏差小于等于(T%含量为*+#+"*++!2!3时%相对

标准偏差小于等于0#(T&

’$"$#!准确度

本方法对十一种硝基苯类化合物的准确度为’硝基苯(硝基甲苯 #MP"4P或

AP8=’$(4P"AP或MP硝基氯苯(二硝基甲苯 #*"1PQ=’(*"(PQ=’(*""P

Q=’$和*""P二硝基氯苯等"浓度在+#0("!++!2!3时"回收率均在)"T"

00)T的范围内 #采用蒸馏P苯萃取法前处理时"*""P二硝基氯苯回收率为1"T$&

)*!))
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附!录!,
实施本标准的几点说明

!参考件"

,!!本标准采用苯为萃取溶剂!若采用苯P乙醚 ".)#*#$#%为萃取剂!效果更

好&采用超声波均化!更快速有效’

,"!本标准使用的固定液HI,C!被认为是 (通用型气相色谱优选固定液)!对所

选定的分析对象!有较好的分离效果&采用;;CH柱代替HI,C柱使用!效果很

好 "见表0%’采用QI,C柱!除对本标准中拟定的七种一硝基苯类化合物有较好

的分离外!当MP!4P或AP硝基乙苯同时存在时!可同时得到较好的分离’但QIP

,C固定液最高使用温度较低 "0(+V%!对分析Q=’类化合物不理想!采用GYP

**(柱时!对Q=’和’=’类化合物的分离测定!效果较好’

,#!本方法灵敏度高*采用简便的 (先定容的苯萃取法)或 (蒸馏P苯萃取法)前

处理!即可满足我国现行地面水中最高允许浓度 "(+!2$3硝基氯苯%监测分析的

要求’

蒸馏P苯萃取法的回收率#硝基苯*MP!4P或AP8=’*4P!AP或MP硝基氯苯和

*!1PQ=’*!!(PQ=’**!"PQ=’*!!(PQ=’的回收率为)"T"0+*T!而*!

"P二硝基氯苯为1"T’

鉴于硝基苯类化合物 "0#0%除*!"P二硝基氯苯外能随水蒸汽蒸馏的特性!

可借助待测水样在蒸馏前*后所测出的色谱峰的变化情况!来充实方法的定性分析

"见图C0%’

,%!本标准测定水中一硝基苯类 "0#0%和Q=’类化合物的色谱分析条件!仅柱

温有所不同&前者选定为01+V "或0(+V%&后者选定为0.+V!在实际色谱分析

时!应注意先测定后者 "Q=’%再测定一硝基苯类’色谱分析亦可采用程序升温

进行!其色谱条件和色谱图见图C*’

,&!鉴于色谱法日益飞跃进展!允许分析人员作某些变更 "如柱温的选择等%以

改善分离效果!但要求分析人员必须进行准确度和精密度实验!取得可接受的准确

度后方可应用’

+!!)+
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表,!!七种硝基苯类化合物在色谱柱上的保留时间!!!!./0

化!合!物
HI,C柱
!!#(#.#0"

;;CH柱
!!#(#.#*"

硝基苯 !#+( !#+.

MP硝基甲苯 !#(1 !#(+

4P硝基甲苯 "#"0 "#0(

AP硝基甲苯 "#.) "#/+

4P硝基氯苯 (#") (#01

AP硝基氯苯 1#*! (#))

MP硝基氯苯 /#+) /#*1

!!注!0"5P$XC数据微机处理打印#

图,!!硝基苯类化合物标准水样分别经苯直接苯取法和蒸馏苯萃取法分析色谱图

6#水标样蒸馏扣残剩液中分析色谱图#B# $蒸馏P苯萃取法%分析色谱图#

K# $苯直接萃取法%分析色谱图

&"!)&
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色谱条件!

柱!(T;;CH"5LJM4MWMJB\%H1+")+目#

柱温!初温01+V保持)4>9$以"+V"4>9速率上升至*0+V保持0+4>9#检

测器!I5Q1!=>$温度为*(+V#

图,"!硝基苯类化合物气相色谱图

0%苯&*%硝基苯&!%MP8=’&"%4P8=’&(%AP8=’&

1%4P硝基氯苯&/%AP硝基氯苯&)%MP硝基氯苯&.%*$1PQ=’&

0+%*$(PQ=’&00%*$"PQ=’&0*%*$"P二硝基氯苯&0!P!$"PQ=’

’(!)’
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出!

本标准由武汉市环境监测中心站负责起草!

本标准主要起草人卢大远!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!

"1!)"
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!)#二硝基甲苯检测方法标准

水质!二硝基甲苯的测定!示波极谱法

,-!’0!.+0".*

!!主题内容与适用范围

!$!!主题内容

本标准规定了二硝基甲苯含量的示波极谱测定方法!

!$"!适用范围

!$"$!!本方法适用于硝化甘油系列火炸药工业废水中二硝基甲苯的测定!

!$"$"!本方法测定范围为+#0+"(#++42"3#最低检测浓度为+#+(42"3!

"!原理

在+#++)4MD"3四硼酸钠底液中$通过线性变化的电压$二硝基甲苯能够在滴

汞电极 %Q8I&上还原$在示波极谱图上产生二个特征还原峰 %电流&$在相应的

电压P电流曲线图上求出其含量!

#!试剂

除另有规定外$所用试剂均应符合国家标准规定的分析纯试剂和蒸馏水或同等

’/!)’
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纯度的水!

#$!!四硼酸钠 "=6*-"G/#0+%*G$!

#$"!*#"P二硝基甲苯 "*%"PQ=’$&纯度不低于.)T!

#$#!四硼酸钠溶液&! "=6*-"G/$O+#+*4MD’3!称取/#12四硼酸钠溶于水%

用水稀释至0+++43!

#$%!二硝基甲苯标准溶液&*+#+42’3!精确称取+#+*++2*%"P二硝基甲苯%放

入盛有三分之二水的0+++43容量瓶中%不断振荡%直至全部溶解%用水稀释至

刻线!

#$&!硝酸溶液&!"%=G!$O*4MD’3!

#$’!氢氧化钠溶液&!"=6G%$O*4MD’3!

%!仪器

%$!!实验室常用仪器!

%$"!0+43电解用烧杯!

%$#!0+43比色管!

%$%!示波极谱仪!三电极系统&滴汞电极 "Q8I$为指示电极%饱和甘汞电极

"F5I$为参比电极%铂电极为辅助电极!
注!汞电极为指示电极并具有三电极系统的其他类型极谱仪也可使用"但需注意峰电位的

改变#

&!分析步骤

&$!!干扰的消除

废水中三硝基甲苯 "’=’$含量为二硝基甲苯的二分之一以上干扰测定时%

可向0+43试样中加入! "=6G%$O*4MD’3氢氧化钠溶液+#(43%放置(4>9
后加入!"%=G!$O*4MD’3!硝酸溶液+#(43"将试样调为中性$%再取样测定!

&$"!测定

&$"$!!吸取适量试料 "精确至+#+(43$于0+43比色管中!

&$"$"!另取0+43比色管)支%分别加入二硝基甲苯标准溶液 "!#"$+#+(%

+#0+%+#*(%+#(+%0#++%0#(+%*#++%*#(+43!

&$"$#!在上述试液中各加入四硼酸钠溶液 "!#!$"43%用水稀释至刻线%摇匀!

#)!)#
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&$"$%!将比色管中测试液分别倒入0+43!电解烧杯中"把电解杯置于极谱仪电

解杯座上"放入三电极#

&$"$&!将极谱仪起始电位置于E+#!+Y"阴极化扫描至E+#)+Y"二硝基甲苯的

峰电位分别约为E+#((Y"E+#/+Y#
注!由于E+#/+Y处的峰不稳定"不适于定量测定"本法选择E+#((Y处的峰进行测定#

&$"$’!分别记录试料及标准试液的峰高"按式 $0%求出其峰电流值#

(AO5&+ $0%

式中’(A(((峰电流值!C!

5(((峰高"精确至+#(格!

+(((电流倍率#

&$"$(!以浓度为横坐标"峰电流值为纵坐标"绘制二硝基甲苯的校准曲线"从曲

线上求出试液中二硝基甲苯的含量#

’!分析结果的表述

试料中二硝基甲苯的含量按式 $*%求出’

!O")# $*%

式中’!(((试料浓度"42)3"三位有效数字!

"(((从校准曲线上求出试液中二硝基甲苯的含量"!2!

#(((试料取样体积"43#

(!精密度和准确度

五个实验室测定标准溶液浓度为+#0"+#(42)3"相对标准偏差为+#+T"

!#1T!回收率为.(T "0+"T#

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出#

本标准由国家环境保护局负责解释#

本标准由中国兵器工业第五设计研究院*国营川安化工厂负责起草#

本标准主要起草人张宝华*刘念辉*张朝群#

&.!)&
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!.#二乙烯三胺检测方法标准

水质!二乙烯三胺的测定!水杨醛分光光度法

,-!’0"!/)".!

!!主题内容与适用范围

!$!!主题内容

本标准规定了测定水中二乙烯三胺的水杨醛分光光度法!

!$"!适用范围

!$"$!!本方法适用于地面水"航天工业废水中二乙烯三胺的测定!

!$"$"!二乙烯三胺的测定范围#+#""!#*42$3!水样中二乙烯三胺含量大于

!#*42$3时%可稀释后按本方法测定!

!$"$#!水中存在偏二甲基肼"硝基甲烷"=%7" 等干扰物%其浓度为二乙烯三胺

浓度(倍以内时%干扰很小%可不计&水中存在二甲苯胺"三乙胺"=GE!"=GE*
等干扰物%其浓度为二乙烯三胺浓度0+倍以内时%干扰很小%可不计&甲醛含量

高于+#)42$3时%会产生负干扰!

’+")’
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"!方法原理

二乙烯三胺和水杨醛的碱性反应产物!在A%为!#(左右时可与硫酸钴产生化

学反应!生成黄色化合物!颜色的深度与二乙烯三胺的含量成正比!用分光光度计

在!.+94波长处测定"

#!试剂

除另有说明!本标准所用试剂均为符合国家标准或专业标准试剂#蒸馏水或等

纯度的水"

#$!!硫酸$"O0#)"2%43"

#$"!乙醇$.(T以上"

#$#!二乙烯三胺 &5"%0!=!’$"O+#.()12%43!纯度.)T以上"

#$%!硫酸溶液$!&%*FG"’O0#+4MD%3"

在0+++43容量瓶中加入蒸馏水(++43!缓慢注入浓硫酸 &!#0’((#(43!用

水稀释至标线!摇匀"

#$&!氢氧化钠溶液$+#*2%0++43"

称取氢氧化钠 &=6G%’+#*2!溶于0++43水中"

#$’!水杨醛P乙醇溶液"

吸取水杨醛 &51%"G%5%G’+#"43!溶于0++43乙醇中!此液配制后暗处

保存可使用!:"

#$(!硫酸钴溶液$02%0++43"

称取硫酸钴 &5MFG"(/%*G’0#+2!溶于0++43水中"

#$)!乙酸P乙酸钠缓冲溶液$A%%!#("

0份体积! &5%!5GG=6(!%*M’O0 4MD%3 乙酸钠与 01 份体积!
&5%!5GG%’O04MD%3乙酸均匀混合"

#$*!二乙烯三胺贮备液$"142%43"

吸取二乙烯三胺 &!#!’0#*43放入已含少量水并已称准至+#+++02的*(43
容量瓶中!再次称重 &准确至+#+++02’!用水稀释至刻度!摇匀"此溶液低温保

存可使用三个月以上"

#$!+!二乙烯三胺标准溶液$*+!2%43"

(0")(
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吸取一定量的二乙烯三胺贮备液 !!#."#用水稀释至*+!2$43#此溶液常温

下可使用0(:左右%

%!仪器

%$!!分光光度计&配!K4比色皿%

%$"!玻璃仪器&

%$"$!!比色管&*(43具塞比色管%

%$"$"!容量瓶&0+++43#(++43#0++43%

%$"$#!移液管&0+43#(43#043%

&!分析步骤

&$!!标准曲线绘制

&$!$!!分别吸取+#++#+#(+#0#++#0#(+#*#++#*#(+#!#++#"#++43二乙烯

三胺标准溶液 !!#0+"#注入一组*(43的比色管中#加入水#水与二乙烯三胺标

准溶液之体积和为0+43%加入氢氧化钠溶液 !!#("+#*43#混匀后#加入水杨

醛P乙醇溶液 !!#1"0#(43#充分振荡后放置14>9#加入硫酸钴溶液 !!#/"

+#*43#充分振荡后#放置"4>9#加入乙酸P乙酸钠缓冲溶液*#+43#摇匀后#用

水稀释至标线%

&$!$"!放置0+4>9后#在分光光度计!.+94处#以空白液为参比液#使用!K4光

程比色皿测定吸光度%

&$!$#!根据测得的吸光度与相应的二乙烯三胺含量#绘制标准曲线#求出回归方

程6O7078%

&$"!测定

采集水样经澄清后#用!!%*FG""O0#+4MD$3硫酸调A%值为/左右#吸取

水样0+#+43于*(43具塞比色管中#按(#0#0"(#0#!方法测定吸光度%从标准

曲线上查得或按回归方程算出相应的二乙烯三胺含量%

&$#!水中存在肼时的测定方法

&$#$!!取不同含量的肼溶液于*(43具塞比色管中#用(#0#0"(#0#!方法制作肼

的校正曲线 !注意比色前需用定量滤纸过滤"%

&$#$"!按(#0#0"(#0#!方法测出水样的吸光度值.0%

’*")’
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&$#$#!水样中肼的含量-0的测定!可参照附录C "参考件#$

&$#$%!在肼的校正曲线上!查出-0含量的相对应的吸光度值.*$

&$#$&!.!O.0E.*!在二乙烯三胺的标准曲线上查出.!吸光度值相对应的含量!

即为水样中二乙烯三胺的含量$

’!结果的表述

按下式计算水中二乙烯三胺的浓度%

-O9#
式中%-&&&水中二乙烯三胺浓度!42’3(

9&&&标准曲线中查得或按回归方程算出的样品中三乙胺含量!!2(

#&&&分析时所取水样的体积!43$

(!精密度

二乙烯三胺浓度在+#"42’3时!相对标准偏差为(#(T!二乙烯三胺浓度在

!#*42’3时!相对标准偏差为0#*(T$

)!注意事项

)$!!温度会对测量结果有影响!温度高时!测量值偏低$水样的二乙烯三胺含量

测定应与标准曲线制作同时进行$

)$"!本方法适宜温度范围("!+V$

)!"))
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附!录!,
水中肼的测定

对二甲氨基苯甲醛分光光度法

!参考件"

,!!方法原理

水中微量肼在硫酸介质中与对二甲胺基苯甲醛P乙醇溶液反应!生成黄色联氮

化合物"在测定范围内黄色深度与肼含量成正比"符合郎伯P比尔定律!黄色络合

物最大吸收波长是"()94"

水中偏二甲基肼#硝酸盐#氨#氟对本方法无干扰"

一甲基肼含量在肼含量!倍以内干扰可不计"

肼测定范围$+#++*"+#!+42%3!水样中肼含量大于+#!+42%3时!可稀释后

按本方法测定"

,"!仪器与器皿

,"$!!分光光度计$/*0型配有光程0K4和(K4比色皿"

,"$"!容量瓶$0+++43!"只&(++43!*只&(+43!01只"

,"$#!棕色容量瓶$(++43!*只

,"$%!分度吸管$0+43!!只&(43!!只&043!*只

,"$&!酸式滴定管$(+43!0只&0(43!0只

,#!试剂

,#$!!对二甲氨基苯甲醛$分析纯"

,#$"!硫酸肼$分析纯"

,#$#!乙醇$分析纯!含量.(T"

,#$%!硫酸$分析纯"

,#$&!硫酸$!’0%*%*FG"(O+#(4MD%3"

在0+++43容量瓶中加入(++43蒸馏水!缓缓注入0!#.43浓硫酸!用蒸馏

)""))
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水稀释至刻度!摇匀"

,#$’!硫酸#!$0%*%*FG"&O0#+4MD%3"

在0+++43容量瓶中加入(++43蒸馏水’缓缓注入*/#)43浓硫酸’用蒸馏

水稀释至刻度!摇匀"

,#$(!硫酸#!$0%*%*FG"&O.#+4MD%3"

在0+++43容量瓶中加入(++43蒸馏水’缓缓注入*(+43浓硫酸’用蒸馏水

稀释至刻度!摇匀"

,#$)!显色剂#对二甲氨基苯甲醛P乙醇溶液"

称取*#+2对二甲氨基苯甲醛于*(+43棕色容量瓶中’加入0++43乙醇’缓

缓注入.4MD%3硫酸0+43"摇匀"

,#$*!肼标准贮备液"

准确称取"#+112硫酸肼’用+#(4MD%3硫酸溶液溶解后’移入0+++43容量

瓶中’用+#(4MD%3硫酸稀释至刻度!摇匀"此溶液043含肼0+++!2"

,#$!+!肼标准工作液

吸取043肼标准贮备液于0+++43容量瓶中’用+#(4MD%3硫酸稀释至刻度’

摇匀"此溶液043含肼0!2"

,%!分析步骤

,%$!!标准曲线绘制

,%$!$!!水样中不存在一甲基肼和偏二甲基肼时肼标准曲线绘制

取(+43 容量瓶)只’依次加入+#+’+#0+’+#*+’+#"+’+#(+’0#++’

0#(+’*#++43肼标准工作液’再向每只容量瓶中加入04MD%3硫酸0+43’加蒸

馏水至总体积约为"!43’加显色剂(43"然后用蒸馏水稀释至刻度’摇匀’放置

0("!+4>9’用(K4光程比色皿以蒸馏水作参比’在波长"()94处测吸光度’减

去空白液的吸光度为每种溶液的净吸光度’在坐标纸上绘制肼含量 $!2&P吸光度

曲线’求出回归方程6O7078"

,%$!$"!水样中存在一甲基肼和偏二甲基肼时肼标准曲线绘制

取(+43容量瓶)只’依次加入+#++’+#*+’+#"+’+#(+’0#++’0#(+’

*#++43肼标准工作液’加04MD%3硫酸!+43’加蒸馏水至体积约为"!43"再加

显色剂(43’然后用蒸馏水稀释至刻度’摇匀’放置0("!+4>9’按C"#0#0方法

((")(
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绘制曲线!

,%$"!样品分析

,%$"$!!采样

水样用玻璃瓶采集"采集后加酸或加碱调A%至中性"尽快测定!

,%$"$"!样品前处理

,%$"$"$!!水样中不存在一甲基肼和偏二甲基肼时"取 C"#*#0中性水样约

"++43置于一只清洁#干燥的(++43容量瓶中"慢慢加入浓硫酸*#)43"再加此

中性水样至刻度"摇匀"冷却即为样品溶液 $’%!

,%$"$"$"!水样中存在一甲基肼和偏二甲基肼时"取C"#*#0中性水样约"++43
置于一只清洁#干燥的(++43容量瓶中"慢慢加入浓硫酸)#!43"再用此水样加

至刻度"摇匀"冷却即为样品溶液 $$%!

,%$"$#!比色测定

取(+43清洁#干燥的容量瓶!只"分别加入(43显色剂"然后分别加入样

品溶液 $’%或样品溶液 $$%至刻度"摇匀"放置0("!+4>9"在"()94波长

处用(K4光程比色皿"以蒸馏水做参比液"测定吸光度"减去空白试验测得的吸

光度后"从C"#0#0或C"#0#*标准曲线上查得肼的含量 $!2%或按回归方程计算

得肼的含量 $!2%!

,&!计算

-O9&# $C0%

式中’-(((水样中肼的浓度"!2&3)

9(((标准曲线上查得或按回归方程计算出的水样中肼的含量"!2)

#(((样品溶液体积"43!

测样品溶液 $’%时"#为""#/(43!

测样品溶液 $$%时"#为""#*"43!

,’!测定误差

在!$0&*%*FG"%O04MD&3硫酸0+43的条件下测肼时"相对标准偏差为

+#)T)在!$0&*%*FG"%O04MD&3硫酸!+43的条件下测肼时"相对标准偏差

为0#(T!

*1")*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



,(!注意事项

,($!!本分析方法灵敏度及显色所需时间均受环境温度的影响!因此!水样中肼

含量的测定应与绘制工作曲线同时进行"

,($"!当被测样品溶液中含氯量较高时!可在绘制肼标准曲线的每个肼标准工作

液中加入04MD#3盐酸043"然后按C"#0#0或C"#0#*操作"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司$原航空航天工业部建设司联合提出"

本标准由原航空航天工业部第七设计研究院负责起草"

本标准主要起草人陈清宇$徐志通$李冰清$王兰翠"

本标准由国家环保局负责解释"

%/")%

!.#二乙烯三胺检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



"+#五氯酚检测方法标准

水质!五氯酚的测定!气相色谱法

,-)./*!))

!!适用范围

本标准规定了测定水中五氯酚及其钠盐的气相色谱法!适用于地面水中五氯酚

的分析测定!水样为(+43时"最小检出浓度为+#+"!2#3!

"!原理

本标准采用首先净化在酸性条件下"将水样中的五氯酚钠转化为五氯酚"用正

己烷萃取"再用+#04MD#3的碳酸钾溶液反萃取"使五氯酚再转化为五氯酚盐进入

碱性水溶液中"使五氯酚与水样中的氯代烃类 $如六六六"QQ’等%&多氯联苯类

$H5-%分离"消除干扰!然后衍生反应"在碱性溶液中加入乙酸酐与五氯酚盐进

行乙酰化反应!最后用正己烷萃取生成的五氯苯乙酸酯!用备有电子捕获检测器的

气相色谱仪进行分析测定!

#!试剂和材料

#$!!载气

’)")’
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氮气!高纯 "..#...T#!用(̂ 分子筛净化管净化$

#$"!试剂

本法所用试剂除指明者外!均为分析纯$

#$"$!!五氯酚515D(G%!化学纯$

#$"$"!五氯苯乙酸酯!色谱纯$

#$"$#!正己烷!正己烷经色谱测定无干扰峰!如有干扰峰存在!用全玻璃蒸馏器

重新蒸馏!收集1/#)"1.#)V的馏分$

#$"$%!乙酸酐 "5%!5G#*G$

#$"$&!浓硫酸%*FG"!:O0#)"$

#$"$’!碳酸钾U*5G!!使用时配制成+#04MD%3的溶液$

#$"$(!氢氧化钾UG%$

#$"$)!二氯甲烷5%*5D*$

%!仪器

%$!!气相色谱仪!备有电子捕获检测器!放射源1!=>或!%$

%$"!进样器!0+!3微量注射器$

%$#!色谱柱$

%$#$!!色谱柱类型&

硬质玻璃填充柱!长0#("*#(4!内径!""44$

%$#$"!填充物

%$#$"$!!载体KLJM4MWMJB\#%H!)+"0++目$

%$#$"$"!固定液

GYP0/"含苯基的聚甲基硅氧烷#最高使用温度!++V$

_;P0"聚氟代烷基硅氧烷#最高使用温度*(+V$

%$#$"$#!液相载荷量

0#(TGYP0/7*T_;P0

%$#$"$%!涂渍固定液的方法

在千分之一天平上称量占涂渍好担体重量0#(T的GYP0/和占涂渍好担体重量

*T的_;P0置于小烧杯中!用二氯甲烷溶解!其量需足够浸没担体!将溶液转移

至*(+43的圆底烧瓶中!加入称量好的欲涂渍的担体!接上冷凝管!用电热套加

’.")’
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热回流*L!然后"将烧瓶置温水浴上"用水泵减压"使溶剂慢慢挥发!最后"将

担体放在培养皿中"用红外灯烤干备用!

%$#$#!填充色谱柱

%$#$%!柱子的老化

将填好的色谱柱接在仪器进样口上"另一端不接"用较小载气流通气"柱烘箱

维持*"+V"老化")L!使用前检查"以基线走直为止!

%$%!检测器

电子捕获检测器"具有1!=>或!%放射源!

%$&!记录器

能与气相色谱仪匹配的记录仪!

&!样品

&$!!采样方法和贮存方法

所采样品为地面水!待测物五氯酚不稳定"在阳光直接照射下易分解!因此"

采用时用棕色玻璃瓶收集水样"每0++43水样中加入0430+T的硫酸溶液和+#(2
硫酸铜"放在暗处""V下保存!如需保存超过*"L"可将五氯酚萃取到正己烷中"

置于暗处""V下存放!

&$"!试样的预处理

取均匀水样(+43置于0*(43分液漏斗中"加入043浓硫酸"分别各用(43
正己烷萃取水样两次"合并正己烷相"弃去水相!再用+#04MD#3碳酸钾溶液

0+43"分为(43$!43$*43提取正己烷相三次"合并水相于(+43分液漏斗

中"加入+#(43乙酸酐"振摇*4>9后再用*43正己烷萃取生成的五氯苯乙酸酯"

有机相收集在(43离心管中待分析测定!

’!操作

’$!!测定条件

汽化室温度%**+V$

柱烘箱温度0)+V"不超过*"+V$

检测器温度%**+V"*(+V"根据不同放射源决定使用温度"检测器出口导出

室外!

&+()&
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载气流速!"+"1+43"4>9#

记录仪纸速!(44"4>9#

记录仪衰减!根据基线和样品中被测物含量调节衰减$

’$"!校准

’$"$!!标准样品的制备

配制五氯苯乙酸酯 %H5HPGC5&标准储备液’称取+#00(/2五氯苯乙酸酯标

准物’用正己烷溶解并稀释至0++43$该溶液浓度相当含五氯酚042"43$使用

时根据测定的线性范围’用汇己烷稀释’配制成系列浓度的标准溶液$

’$"$"!标准样品的使用

’$"$"$!!色谱测定使用的标准样品’进样后出单一峰’没有其他物质干扰$

’$"$"$"!每次分析样品时’都要对标准样品进行校准$

’$"$"$#!标准样品进样体积与被测样品进样体积相同’并要在同一次分析中进行$

’$"$"$%!在使用外标法时’标准样品的响应值应与被测物的响应值接近$

’$"$#!方法校准与计算

采用标准曲线法或外标法$

’$"$#$!!标准曲线法

6#标准曲线的绘制

用五氯苯乙酸酯标准储备溶液’按标准曲线的线性范围 %0+*&’用正己烷配一

系列浓度的标准溶液(用微量注射器进样0!3或*!3$以测得的峰高或峰面积为

纵坐标’五氯酚浓度为横坐标’绘制标准曲线$

B#计算

-样O0+
)-标

-样***水样五氯酚浓度’!2"3#

-标***由标准曲线查出对应的五氯酚浓度’!2"3#

+***水样浓缩倍数 %所取水样与水样衍生萃取后体积之比’本方法+O

*(&$

’$"$#$"!外标法

-样O0+
)5样)-标

5标

)0())

"+#五氯酚检测方法标准
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-样!!!水样五氯酚浓度"!2#3$

-标!!!标准样品五氯酚浓度"!2#3$

5样!!!水样测得峰值 %峰高或峰面积&$

5标!!!标准样品测得峰值 %峰高或峰面积&$

+!!!水样浓缩倍数 %所取水样与水样衍生萃取后体积之比"本方法+O

*(&’

’$#!试验

’$#$!!进样(按测定条件"将经过预处理的样品用微量注射器进样’

’$#$"!进样量(0"*!3’

’$#$#!色谱图的考察’

标准色谱图

五氯酚标准溶液色谱图

!

(!结果的表示

($!!定性结果

($!$!!根据标准溶液色谱图保留时间值确定水样中的五氯酚’

($!$"!鉴定的辅助方法"用另一根不同的色谱柱进行分析"可以辅助鉴定被测

成分’

($"!定量结果

($"$!!按计算公式计算出水样中五氯酚浓度"用浓度表示定量结果’单位为

)*())

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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!2!3"

($"$"!精密度#样品中五氯酚浓度小于*!2!3$再现性变异系数小于.T$重复

性变异系数小于1T"

($"$#!准确度#样品中五氯酚浓度小于*!2!3时$回收率大于.+T$准确度变异

系数小于0*T"

($"$%!检测限#气相色谱仪在灵敏度最大时$按噪音的*倍估计方法检测限$或

按公式计算求得"本方法最小检测限为0+E0*2"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由铁道部劳动卫生研究所起草"

本标准#主要起草人张洁芬"

本标准委托铁道部劳动卫生研究所负责解释"

%!()%

"+#五氯酚检测方法标准
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水质!五氯酚的测定!藏红’分光光度法

,-.)+!!))

!!适用范围

本标准适用于含五氯酚工业废水以及被五氯酚污染的水体中五氯酚的测定!其

测定浓度范围为+#+0"+#(42"3#挥发酚类化合物 $以苯酚计%低于0(+42"3
对测定无干扰!最低检出浓度为+#+042"3!

"!原理

用蒸馏法蒸馏出五氯酚&从而与高沸点酚类和其他色素等干扰物分离!被蒸馏

出的五氯酚在硼酸盐缓冲液 $A%.#!%存在下&可与藏红’生成紫红色络合物&

用乙酸异戊酯萃取&置于波长(!(94下&测定吸光度!

#!试剂

本标准所用试剂除另有说明外&均为分析纯试剂!所用的水指蒸馏水或具有同

等纯度的去离子水!

#$!!五氯酚 $515D(G%%&化学纯!

#$"!藏红’ $F6‘J69>9<P’%&编号)*(((&染料!

#$#!乙酸异戊酯 $5%!5GG5(%00%!

#$%!四硼酸钠 $=6*-"G/’0+%*G%!

#$&!0+T $""#%氢氧化钠溶液!

#$’!无水硫酸钠!

#$(!磷酸 $%!HG"%’"O0#/+2"43 $)(#+T%!

#$)!0+T $""#%硫酸铜溶液!

’"()’

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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#$*!+#0T !""##甲基橙指示剂溶液 !4<aLNDMJ692<#$

#$!+!五氯酚贮备液%准确称取五氯酚 !!#0#+#(+++2于小烧杯中&逐滴加入氢

氧化钠溶液 !!#(#0+43&边加边搅拌&然后&加入少量水&使之全部溶解后&移

入(++43棕色容量瓶中&并用水稀释至标线$其浓度为0#+++42"3&置冰箱内&

避光保存$

#$!!!五氯酚使用溶液

取五氯酚贮备液 !!#0+#0#++43于0++43棕色容量瓶中&加水至标线&其

浓度为+#+0+42"43&临用时配制$

#$!"!藏红’P硼酸盐缓冲液

称取+#0.藏红’ !!#*#&0.#02四硼酸钠 !!#"#共溶于水中&并稍微加热

至全溶&稀释至0+++43$每次用!+"(+43乙酸异戊酯 !!#!#反复萃取&弃去

有机相&直至乙酸异戊酯萃取液的透光率约为.!T为止 ’以乙酸异戊酯 !!#!#为

参比液(&将此液贮于冷暗处$

%!仪器

%$!!(++43全玻璃磨口蒸馏器$

%$"!*(+43分液漏斗$

%$#!分光光度计$

%$%!实验室常规玻璃器具与设备$

&!样品

&$!!样品采集

样品采集后应即时加磷酸 !!#/#酸化至A%"以下$因五氯酚在酸性条件下稳

定&并加入适量硫酸铜 !02"3#&以抑制微生物对五氯酚的分解作用$

&$"!样品运输及保存

样品存放在硬质玻璃瓶中&运输途中要避光&因五氯酚能被光降解$贮于冰箱

中避光保存$采集后在*"L内进行测定$

’!步骤

’$!!空白试验

)(())

"+#五氯酚检测方法标准
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最大试份体积为0++43!相对标准偏差不得大于0+T时!测定下限为0!2"

取水0++43!采用与试样完全相同的步骤进行平行测定"

’$"!测定

’$"$!!预蒸馏

取*++43 #或取适量稀释至*++43$试样!移入蒸馏器 #"#0$中!补加*(

43水!加入数粒玻璃珠!再加*"!滴甲基橙指示剂溶液 #!#.$!用磷酸 #!#/$

调节至A%"以下 #溶液呈粉红色"若采样时已加过!且酸量已够!则不加$!加硫

酸铜溶液 #!#)$!"(43 #若采样时已加过!则不加$!连接冷凝器!加热蒸馏!

收集馏出液*++43"

’$"$"!显色

取馏出液 #1#*#0$0++#+43于*(+43分液漏斗 #"#*$中!加入藏红’P硼酸

盐缓冲液 #!#0*$(43!混匀"

’$"$#!萃取

准确加入乙酸异戊酯 #!#!$0+#+43于分液漏斗中!塞紧剧烈振摇0#(4>9!

静置0(4>9!弃去水相!加入无水硫酸钠 #!#1$+#!"+#(2!置暗处!+4>9"用滤

纸擦干漏斗颈管内壁!弃去最初流出的萃取液后!直接放入*+44的比色皿中"

’$"$%!分光光度测定

于(!(94波长处!以空白试验 #1#0$为参比液!测量乙酸异戊酯萃取液

#1#*#!$的吸光度"

’$#!校准

’$#$!!校准系列的制备

于一组/个分液漏斗 #"#*$中!分别加入(+43水!依次加入+%+#*+%

+#(+%0#++%*#++%!#(+%(#++43 五氯酚使用溶液 #!#00$!再分别加水

至0++43"

按1#*#*"1#*#"程序进行测定"

’$#$"!校准曲线的绘制

以零管为参比液!由校准系列测得的吸光度值!绘制吸光度对五氯酚含量

#!2$的校准曲线"

’$%!结果表示

五氯酚浓度和五氯酚钠浓度按下式计算&

’1()’

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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五氯酚 !42"3#O"#
!0#

五氯酚钠 !42"3#O"#R0#+)
!*#

式中$"%%%五氯酚质量 !!2#&由试份测得的吸光度值 !1#*#"#&再从相应的五

氯酚校准曲线 !1#!#*#确定4值’

#%%%试份体积&43’

0#+)%%%五氯酚钠的换算系数(

’$&!精密度和准确度

由"个实验室参加本法验证试验(

’$&$!!实验室内

含+#+*"+#+*/42"3五氯酚河水&加标回收率均值为.(#(T&变率系数为

!#"T’浓度范围在*#!."*#/*42"3五氯酚的加标工业废水回收率均值为

.1#/T&变异系数为(#(T(

’$&$"!实验室间

分析含+#+(+42"3五氯酚的统一样品&实验室间总相对标准偏差为"#(T(

加标回收率置信范围 !0++S!#)#T&!(O+#+(#(

)/())

"+#五氯酚检测方法标准
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附!录!,
方!法!说!明

!参考件"

,!!藏红’K#’KMDM?JX9<b!编号)*(((!分子式"5*+%0.="5DO!(+#)+#又名"番红花

红’!蓝光藏红花红’!蓝基桃红!沙黄等#英文名"F6‘J69>9<’!F6‘J69>9<G!

F6‘J69>9<C等为一种氧化还原指示剂及染料#

藏红’的质量直接影响藏红’P硼酸盐缓冲溶液的纯化#

,"!五氯酚与藏红’生成的紫红色络合物的乙酸异戊酯萃取液 $显色液%对光不

稳定!应避光#比色时应减少单色光的光照次数!故使用本法应避开直射灯光和日

光下进行#

,#!萃取后的乙酸异戊酯色层 $显色液%!应在!+4>9内与水相分离!以免在水相

中停留时间过长而退色#

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出#

本标准由铁道部劳动卫生研究所起草#

本标准主要起草人王彦#

本标准委托铁道部劳动卫生研究所负责解释#

&)()&
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"0#氧乐果检测方法标准

氧乐果含量分析方法

,-11.1!)1

本标准选用于以甲醇!三氯化磷!氯乙酸为原料"先酯化后胺解合成的氧乐果

原药及其加工成的乳油#

有效成分$G"GP二甲基PFP%=P甲氨基甲酰甲基&硫赶磷酸酯

结构式$

((

H

G5%!G

5%!G

))F 5%)) *))

((

5

G

=%5%)) !

分子式$5(%0*=G"FH
分子量$*0!#*%按0.)!年国际原子量表&

!!薄层!溴化法 "仲裁法#

通过薄层层析法将G"GP二甲基PFP%=P甲基氨基甲酰甲基&硫赶磷酸酯从样

品中分离出来#采用硅胶,薄层板"使用氯仿!正己烷和冰乙酸为展开剂"氯化

钯为显色剂"刮下氧乐果谱带"然后用溴化法测定#

!$!!仪器

!$!$!!层析缸#

’.()’

"0#氧乐果检测方法标准
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!$!$"!玻璃板!0+R*+K4"

!$!$#!玻璃喷雾器"

!$!$%!碘量瓶!(++4D"

!$!$&!微量注射器!0++!D#经重新校正过$"

!$!$(!容量瓶!0+4D#经重新校正过$"

!$!$)!吸管!0+4D"

!$!$*!恒温水浴"

!$"!试剂和溶液

!$"$!!孔胶,!层析用"

!$"$"!无水乙醇 #,-1/)%/)$!分析纯"

!$"$#!冰乙酸 #,-1/1%/)$!分析纯"

!$"$%!氯仿 #,-1*)%/)$!分析纯"

!$"$&!正己烷!分析纯"

!$"$’!碘化钾 #,-0*/*%//$!分析纯&0(T水溶液"

!$"$(!硫酸 #,-1*(%//$!分析纯"

!$"$)!盐酸 #,-1**%//$!分析纯"

!$"$*!溴化钾 #,-1".%//$!分析纯"

!$"$!+!硫代硫酸钠 #,-1!/%//$!分析纯"

!$"$!!!可溶性淀粉 #%,-!+.(%(.$!分析纯"

!$"$!"!氯化钯!分析纯"

!$"$!#!溴酸钾P溴化钾溶液!称取0#(2溴酸钾和0!2溴化钾溶于少量蒸馏水中&

并稀释到0+++4D&摇匀"

!$"$!%!+#+*4MD’3硫代硫酸钠标准溶液"

!$"$!&!+#0T氯化钯显色剂!称取+#02氯化钯&用04D+#04MD’3盐酸溶解&用

水稀释至0++4D"

!$"$!’!+#(T淀粉指示剂!称取可溶性淀粉02&加0+4D水调匀&搅拌下将其慢

慢倒入*++4D沸水中&再微沸*4>9&冷却&取上层清液备用"

!$#!测定手续

!$#$!!硅胶板的制备!采用平铺法涂制 #每块板约用""(2硅胶,$&放水平处风

干后&在0+("00+V烘箱中烘*L左右&取出&放入干燥器中备用"

(+1)(

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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!$#$"!操作步骤!称取含氧乐果有效成分约+#(2"准确至+#+++*2#的原油或

"+T乳油于0+4D容量瓶中$用无水乙醇稀释至刻度$摇匀%吸取该乙醇溶液

0++!D$在一块已活化好的硅胶板上距底边!K4&两侧各0#(K4处$将样品点成细

直线$把薄层板的两边各刮去(44宽的硅胶$以防止展开剂沿边缘扩散%在距薄

板的顶边!K4处$平行于顶边刮去044宽的硅胶$此带作为展开剂展开的上限%

待溶剂挥发后$将板直立于充满展开剂 "氯仿]正己烷]冰乙酸等于(]!]*#饱

和蒸汽的层析缸中$板浸入溶剂的深度为/"0+44%当展开剂上升到预先划好的

界线$从缸中取出$放入通风柜中$在红外灯下干燥$使溶剂挥发$用氯化钯喷雾

显色$将;‘值为+#!(左右的氧乐果黄色谱带$全部转移入(++4D碘量瓶中%

用少量水冲洗瓶壁$加水至总体积约(+4D左右$准确加入0+4D溴酸钾P溴化

钾溶液及0+4D70盐酸 "或07"硫酸#* 塞紧瓶塞$摇匀$瓶口用少量水液封$

于!+S0V恒温水浴小放置0+4>9%取出碘瓶$加入(4D0(T碘化钾溶液$摇匀%

放置*"!4>9$用硫代硫酸钠标准溶液滴定至淡黄色%加入!4D+#(T淀粉指示剂$

继续滴定至溶液的蓝色消失$即为终点%

在同样操作条件下做空白试验%

!$%!计算

样品小氧乐果的百分含量 "0#按式 "0#计算%

0O
"#0<#*#R=R+#+!((!

+#0R"’0+ R0++ "0#

式中!#0(((空白试验耗用硫代硫酸钠的体积$4D)

#*(((试样耗用硫代硫酸钠的体积$4D)

=(((硫代硫酸钠的浓度$4MD’0)

"(((试样量$2)

+#+!((!(((01
氧乐果的毫摩尔$2%

"!气相色谱法

样品采用氯仿溶解$以邻苯二甲酸二丁酯为内标$使用!TcIP1+’0+*C\P

*01)*

"0#氧乐果检测方法标准
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Q85F!)+"0++目"键合处理#用具氢火焰离子化检测器的气相色谱仪对氧乐果

进行分离和测定$

"$!!仪器

"$!$!!气相色谱仪%采用氢火焰枪测器$

"$!$"!记录仪 !c\5P0++型"%(4Y&

"$!$#!色谱柱%!TcIP1+’0+*C\PQ85F键合处理#)+"0++目#玻璃d型柱#

柱长1(K4#内径*44$

"$"!试剂

如无说明#本标准所使用的其他试剂均为分析纯#色谱用气体应符合色谱分析

要求$

"$"$"!担体%0+*白色担体 !)+"0++目"$

"$"$#!二甲基二氯硅烷&色谱扫尾剂$

"$"$%!聚乙二醇P*++++%气相色谱固定液$

"$"$&!高纯氮%..#..T$

"$"$’!氧乐果标准品%纯度应不低于.(T%

"$"$(!邻苯二甲酸二丁酯%色谱固定液$

"$#!色谱柱的制备

"$#$!!担体的处理

"$#$!$!!酸洗 !C\"处理%将0++20+*白色担体放置于0+++4D烧杯中#倒入约

"++4D浓盐酸#浸泡处理三天#可见烧杯中上层盐酸变成黄棕色$倾去上层盐酸

液#用水洗担体几次#再倒入约*(+4D浓盐酸浸泡$如此处理直至上层盐酸液无

色为止$倾去上层盐酸液#用水洗至近中性后#再以蒸馏水洗至中性(无氯离子$

烘干#过筛#取)+"0++目$

"$#$!$"!硅烷化 !Q85F"处理%将上述经酸洗担体在00+V下烘*L#取

0++4D(T二甲基二氯硅烷 !Q85F"的甲苯溶液 !以量筒量取(4D二甲基二氯硅

烷#倒入.(4D甲苯中"#置于小口试剂瓶中#加入*+2担体#塞紧瓶塞#摇动

0+4>9#过滤甲苯液#用/+4D甲苯分两次洗担体#再用甲醇漂洗担体至中性#过

滤$在00+V下烘"L$

"$#$!$#!键合处理%称取0#(2聚乙二醇P*++++#置于直径为0+K4结晶皿中#加

)+4D无水乙醇溶解#然后再称取0(2经酸洗P硅烷化处理的上述担体#倒入该结晶

)*1))
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皿中!在通风柜内"红外灯下不断摇动该结晶皿 #注意摇动时不要使溶液溅出$!

使溶液完全挥发%再放入00+V烘箱中烘*L%然后装入色谱柱中 #不锈钢!#1"44

R!4$!柱前压力为*1!""(H6#*#1[2‘&K4*$#氮气$!柱温*(+V下老化*"L%将

老化后的担体从色谱柱中倒入*++4D烧杯中!先以0++4D二氯甲烷洗涤!倾去溶

剂!再用0++4D二氯甲烷分两次洗涤!至上层二氯甲烷溶剂不变色!弃去溶剂%

担体在通风柜中!红外灯下干燥备用%

"$#$"!担体的涂渍

准确称取+#0(2cIP1+于0++4D圆底烧瓶中!加入"+4D丙酮!摇动使之溶解!

再加入(2经酸洗P硅烷化P键合处理的担体!装上回流装置!回流*L!然后静置浸

泡0*L以上!再将其倒入直径为0+K4结晶皿中!在通风柜内"红外灯下不断摇

动!使溶剂完全挥发%放入00+V烘箱中烘*L%

"$#$#!色谱柱的填充和老化

将上述涂渍好的担体装入玻璃柱中!一边缓慢地将担体倒入柱中!一边不断地

轻轻以橡皮 头敲击柱壁!要求担体在柱中装得紧密均匀 #约装0#(2填充物$%然

后在色谱柱的两端塞好经硅烷化的玻璃棉%该色谱柱入口端与气化室相连!出口端

先不接检测器%在柱温*++V左右!氮气流量*+4D&4>9下老化*"L%在老化过程

中!可向色谱柱中注入氧乐果的氯仿溶液!每次0!D!约五"六次!以促使柱的

老化%

"$%!测定方法

"$%$!!气相色谱操作条件

温度’柱温0(+V(气化*++V(检测室0)+V%

气体流量’载气为氮气!*(4D&4>9 )柱前压力0#"R0+(H6#0#"[2‘&K4*$*(

空气1++4D&4>9(氢气!(4D&4>9%

进样方法和进样量’先用0+!D注射器吸+#*"+#"!D样品溶液!然后吸*!D空

气!一次注入气化室%

相对保留时间’内标邻苯二甲酸二丁酯’04>9!氧乐果’0#!/4>9%

气相色谱图如图所示%

上述所提供的气相色谱操作条件是典型的操作参数!分析者可根据仪器的特

点!对操作参数作适当的调整!以期获得最佳的效果%

"$%$"!内标溶液的配制

+!1)+
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!!邻苯二甲酸二丁酯""!氧乐果

称取!#+2!准确至+#+++*2"邻苯二甲酸二丁酯于(++4D容量瓶中#加氯仿稀

释至刻度#该内标溶液浓度为+#++12$4D%

"$%$#!标准曲线的制作

标准曲线是按氧乐果标准品与内标邻苯二甲酸二丁酯重量比 !9$"和流出峰

面积比 !.$"作图%称取氧乐果标准品+#+!(&+#+((&+#+/(&+#+.(2 !准确至

+#+++*2"左右于带盖的小瓶中#用吸管依次准确加入(4D内标溶液#盖好瓶盖#

摇匀%逐个进样进行测定%用半峰宽乘峰高求算峰面积%以氧乐果重量除以内标重

量为横坐标#以氧乐果峰面积除以内标峰面积为纵坐标作图#得到一条过原点的直

线#其斜率即校正因子 !+>O9$$.$"%

"$%$%!样品的测定

称取含氧乐果有效成分+#+/2!准确至+#+++*2"左右的原油或"+T乳油于带

盖瓶中#用吸管准确吸入(4D内标溶液#摇匀#进行分析%

"$%$&!计算

’"1)’
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由色谱图上求出氧乐果与内标的峰面积比 !.$"#氧乐果百分含量 !0"按式

!*"计算$

0O
+>R.$R"0R?

"* R0++ !*"

式中%+>&&&校正因子’

.e&&&氧乐果与内标物的峰面积比’

?&&&氧乐果标准品的百分含量#T’

"0&&&内标物重量#2’

"*&&&样品重量#2$

两种分析方法#两次平行测定结果的最大允许相对偏差为S0#(T$

附加说明

本标准由中华人民共和国化学工业部提出#由化工部沈阳化工研究院归口$

本标准由上海市农药研究所负责起草$

本标准主要起草人叶文灿(车济明(陈忠敏(马志强$

)(1))
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"*#甲基对硫磷检测方法标准

城市供水!有机磷农药的测定!气相色谱法

5&!’0"""*++0

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网上海监测站负责起草!

本标准起草人"冯复来#向华#陆峰!

本标准参加验证单位"北京监测站#合肥监测站#武汉监测站#广州监测站#

厦门监测站#昆明监测站#深圳监测站#顺德监测站 $省级站%!

&11)&
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城市供水!有机磷农药的测定!气相色谱法

!!范围

本标准规定了用气相色谱分析法测定城市供水中的敌百虫!敌敌畏!乐果!对

硫磷!甲基对硫磷"

本标准适用于城市供水和水源水中的敌百虫!敌敌畏!乐果!对硫磷!甲基对

硫磷的测定"

本标准的方法最低检测质量浓度#若取样为0++43浓缩至0#+43$进样量

*!3$敌百虫为+#0"!2%3!敌敌畏为+#"!!2%3!乐果为+#*.!2%3!甲基对硫磷为

+#*"!2%3!对硫磷为+#0+!2%3"

"!方法

本标准方法采用固相萃取技术吸附水中微量有机磷农药$然后用具有一定极性

的有机溶剂洗脱$经浓缩至一定体积$样品用带火焰光度检测器的气相色谱仪进行

测定"

火焰光度检测器的机理#有机磷化合物氧化燃烧生成磷的氧化物$然后在富氢

焰的条件下被氢还原成%HG$被火焰高温激发的磷裂片发射一系列特征波长的光$

其最大波长为(*194"通过(*194干涉滤光片$测量其发射光强度而检测磷$其

光强度与%HG浓度成正比"

#!试剂和材料

#$!!载气和辅助气体

#$!$!!载气#氮气$纯度..#...T$用(C分子筛净化管净化"

#$!$"!燃烧气#氢气$纯度..#.T$用(C分子筛净化管净化"

#$!$#!助燃气#空气$用装(C分子筛净化管净化$干燥"

#$"!配制标准样品和水样预处理所用试剂及材料

#$"$!!标准物#敌百虫!敌敌畏!乐果!对硫磷!甲基对硫磷的混合标样"直接

购买有证的混合标准溶液"浓度如表0#

&/1)&
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表!

农药名称 标样浓度值!42"3 农药名称 标样浓度值!42"3

敌百虫 *++ 甲基对硫磷 0++

敌敌畏 *++ 对硫磷 0++

乐果 *++

#$"$"!丙酮#经重蒸馏后使用$

#$"$#!甲醇#经重蒸馏后使用$

#$"$%!盐酸!070$

#$"$&!样品瓶#*#(3玻璃磨口瓶$

#$"$’!微量注射器#0+!3$

#$"$(!容量瓶#0+43%(+43$

#$"$)!移液管#+#(43%043%(43$

#$"$*!富集柱#\6a<JWG6W>W%3-富集柱或其他同类富集柱$

#$"$!+!0+43浓缩瓶或具塞刻度离心管$

#$"$!!!%3P*恒流泵

%!仪器

%$!!仪器#具有程序升温功能的气相色谱仪$

%$"!检测器#火焰光度检测器 &;HQ’$

%$#!色谱柱#GYP0/*(4R+#!*44 &涂层厚度+#(!4’%或其他同类柱$

%$%!仪器

%$%$!!检测器温度#*(+V"!++V!按检测器生产厂的规定$

%$%$"!进样口温度#*(+V$

%$%$#!柱箱温度#起始)+V!保持04>9!以0+V"4>9升至*!+V!保持"4>9$

%$%$%!载气流速#0(43"4>9$

%$%$&!氢气流速#/(")+43"4>9$

%$%$’!空气流速#0+("0*+43"4>9$

&!样品

&$!!样品性质#水样!有机磷农药在水中不稳定!易发生降解$

()1)(
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&$"!水样采集及贮存方法

用*#(3玻璃磨口瓶采集样品!加入一定量盐酸!使水样呈弱酸性!水样有余

氯时应用=6*F*G*脱氯后低温保存!应尽快过柱!萃取分析"

&$#!样品预处理

&$#$!!预先用(43甲醇浸润GCFXF小柱0(4>9!达到活化目的"再用(43蒸

馏水通过小柱"

&$#$"!被测组分的富集#将0++43水样以*43$4>9的流速通过经活化的GCFXF
小柱!进行固相萃取"

&$#$#!洗脱#用洗脱液 %甲醇]丙酮O/+]!+&043!淋洗吸附于GCFXF小柱

上的组分!将淋洗液定容至0#+43!供测定用"

’!测定步骤

’$!!定量方法#外标法"

’$"!标准样品的制备#将敌百虫’敌敌畏’乐果’甲基对硫磷’对硫磷的混合标

准样品 %!#*#0&用甲醇稀释0++倍!临用时稀释"

’$#!进样操作

’$#$!!进样方式#注射器进样"

’$#$"!进样量#0"(!3"

’$%!定性分析

’$%$!!组分出峰顺序#敌百虫’敌敌畏’乐果’甲基对硫磷’对硫磷!见图0"

’$%$"!保留时间

敌百虫#0#""4>9
敌敌畏#(#1*4>9
乐果#0*#"/4>9
甲基对硫磷#0!#(*4>9
对硫磷#0"#0*4>9

’$%$#!色谱条件见"#"#0""#"#1"

’$&!定量分析

’$&$!!由仪器数据处理系统所得标样及试样中各组分峰高!作为定量依据"

’$&$"!定量公式见式 %0&"

(.1)(
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图!!五种有机磷标准色谱图

"(O !"(&R1(R#0R#*"#!1(&R#!R#"" !0"
式中$"(%%%试样中农药质量浓度&!2#3’

"(&%%%标样中农药质量浓度&!2#3’

1(%%%试样中农药峰高&4Y’

1(&%%%标样中农药峰高&4Y’

#0%%%标样进样体积&!3’

#*%%%提取液体积&43’

#!%%%试样进样体积&!3’

#"%%%被提取的水样体积&43(

(!分析结果的表述

($!!定性结果

根据标准色谱图中各组分的保留时间确定被测试样中的组分数及名称(

($"!定量结果

根据计算公式 !0"计算出各组分的含量&以!2#3计(

)!精密度及准确度

本方法经)个实验室验证&综合所得精密度及准确度见表*(

)+/))
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表"!精密度及准确度

水质标准
已知标准值

!2!3
相对标准偏差

;4@"T
相对误差

;2"T
回收率0#

T

敌百虫
0+#+ */#. 0*#! )/#.

010#1 */#! .#! .+#1

敌敌畏
!+#" 0!#/ 0!#. )1#*

0*0#1 *)#+ !#+ ./#+

乐果
"1#" *)#( 0#0 .)#.

0)(#1 *!#) /#* 0+/#*

甲基对硫磷
0+#+ 0)#" 0#/ .)#+

"+#+ *+#/ *#/ 0+*#)

对硫磷
0!#+ 0(#( +#1/ ..#*

(*#+ *!#. 0!#( 00!#(

0#加标回收率的加标量与标准值相同

!!

*!安全及注意事项

*$!!所用有机溶剂甲醇有毒性"操作时必须带上防护眼镜$重蒸馏有机溶剂必须

在通风柜中进行"严禁明火$

*$"!有机磷农药有毒"甚至剧毒$操作时必须小心谨慎"戴上一次性手套及防护

镜"避免接触皮肤$

*$#!用过的废液集中处理后排放$

*$%!低浓度敌百虫极不稳定"取水样酸化后须及时测定$

%0/)%
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地下水质检验方法

气相色谱法测定有机磷残留量

Q@!’++1"#/*".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了气相色谱法测定有机磷残留量的方法!

本标准适用于地下水中敌敌畏 "QQY#$甲拌磷$"!.00#$乐果$甲基对硫磷

"8P01+(#$对硫磷 "01+(#等有机磷农药残留量的测定!

"!方法提要

含磷有机化合物在富氢火焰中燃烧时%能发出最大波长为(*194的特征光%

以此来检测含磷有机化合物的含量!水体中有机磷农药由溶剂提取$浓缩$经色谱

柱分离后%在火焰光度检测器上测其发射强度%以此来进行定性和定量!

#!仪器

#$!!具有火焰光度检测器的气相色谱仪%磷滤光片 "(*194#!

#$"!UQ浓缩器!

#$#!微量进样器0!3$(!3$0+!3!

#$%!色谱条件

#$%$!!FIP!+7GYP*0+柱

柱长&0#)4%内径!44玻璃柱!

固定相&"TFIP!+7"TGYP*0+的5LJM4\%H)+"0++目!

温度&柱温0/("**(V "定温柱温为*0(V#%在0/(V保持04>9%以!(V’

4>9速度升温至**(V%在**(V保持"4>9(检测器*1+V(汽化室*1+V!

)*/))
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载气!高纯氮"(+43#4>9$

空气!0++43#4>9$

氢气!)+43#4>9$

#$%$"!GYP0/7_;P0柱

柱长!0#)4%内径!44玻璃柱$

固定相&0#(TGYP0/7*T_;P0的,6W5LJM4_"0++"0*+目$

温度!柱温*0)V&检测器*1+V&汽化室*1+V$

载气!高纯氮"(*43#4>9$

空气&0++43#4>9$

氢气!)+43#4>9$

#$%$#!GYP0+0柱

柱长!*4%内径*#(44玻璃柱$

固定相!!TGYP0+0的,6W5LJM4_")+"0++目$

温度!柱温*0(V&检测器*1+V"汽化室*"+V$

载气!高纯氮""(43#4>9$

空气&0++43#4>9$

氢气!)+43#4>9$

%!试剂

%$!!苯"分析纯"重蒸馏$

%$"!三氯甲烷"分析纯"重蒸馏$

%$#!无水硫酸钠"分析纯"在"++V灼烧"L"贮于干燥器中备用$

%$%!氯化钠"分析纯"在"++V灼烧"L"贮于干燥器中备用$

%$&!硫酸"优级纯""O0#)"2#43$

%$’!硫酸钠溶液 ’*+2#3($

%$(!有机磷农药标准贮备液!准确称量敌敌畏%甲拌磷%乐果%甲基对硫磷%对

硫磷等各0+#+42分别用苯 ’"#0(溶解"定容于0+43容量瓶中$将此溶液用苯

’"#0(分别稀释0+倍"即为中间浓度溶液"043含+#042有机磷农药$

%$)!混合标准工作溶液!根据仪器的灵敏度和线性范围"将上述溶液 ’"#/(用氯

仿 ’"#*(稀释成合适浓度的混合标准工作溶液$

)!/))
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&!分析步骤

&$!!提取!取酸化水样0+++43于*+++或0+++43分液漏斗中"加入氯化钠

#"#"$约*(2"轻摇"待盐全部溶解后"加入氯仿 #"#*$"+43"充分振荡(4>9"

从静置分层后"放出有机相于小烧杯中"再用"+43氯仿重复萃取一次"把氯仿提

取液合并于分液漏斗中%

&$"!纯化 #若水样洁净可不进行纯化$!分氯仿提取液中加入硫酸 #"#($(43"

轻摇几次"放气"再振荡04>9"分层后弃去酸相"必要时再进行纯化"直至酸层

无色%用硫酸钠溶液 #"#1$"+43"分两次洗纯化液"每次振荡04>9"分层后弃

离水相%

&$#!浓缩!将纯化好的氯仿提取液经无水硫酸钠 #"#!$脱水后"移入UQ浓缩器

#!#*$中浓缩"最后定容为043"供色谱测定%

&$%!取混合标准工作溶液 #"#)$0"(!3"注入色谱柱"记录色谱图%测量峰高

或峰面积%

&$&!取适量样品浓缩液 #(#!$#取样量以使其响应值在线性范围内$"注入色谱

柱"记录敌敌畏&乐果&甲拌磷& #!.00$甲基对硫磷& #8P01+($&对硫磷

#01+($色谱图%分别测量其峰高或峰面积%

&$’!测定样品的同时做空白试验%

’!分析结果的计算

用外标法进行定量"若标准的进样量和响应值接近样品的进样量和响应值"可

直接与单个标准比较"以确定样品中农药的浓度%依下式计算有机磷农药某成份残

留量的质量浓度!

"#!2’3$O
AR5R#0
5+R#*R#

式中!"(((样品中某农药的质量浓度"!2’3)

A(((注入标准的量"92)

5(((样品相应成分的峰高或峰面积)

#0(((提取液浓缩的体积"!3)

5+(((标准中相应成分的峰高或峰面积)

*"/)*
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#*!!!注入样品的体积"43#

#!!!提取用水样的体积"43$

(!精密度和准确度

同一实验室于0+++43样品中加敌敌畏%乐果各*+!20+次测定统计"其相对

标准偏差分别为1#01T%/#0"T"平均回收率为./T%."#!T$

附加说明

本标准由地质矿产部提出$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草$

本标准主要起草人周世杰$

&(/)&
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"!#对硫磷检测方法标准

水质!有机磷农药的测定!气相色谱法

,-0!0.*!.0

!!适用范围

本标准适用于地面水!地下水及工业废水中甲基对硫磷!对硫磷!马拉硫磷!

乐果!敌敌畏!敌的测定"

本方法用三氯甲烷萃取水中上述农药#用带有火焰光度检测器的气相色谱仪测

定"在测定敌百虫时#由于极性大!水溶性强#用三氯甲烷萃取时提取率为零#故

采用将敌百虫转化为敌敌畏后再行测间接测定法"

本方法对甲基对硫磷!对硫磷!马拉硫磷!乐果!敌敌畏!敌百虫的检出限为

0+E."0+E0+2#测定通常为(R0+E""0+E(42$3"当所用仪器不同时#方法的检出

范围有所不同"

"!试剂和材料

"$!!载气和辅助气体

6#载气%氮气#纯度..#.T#用装(C分子筛净化管净化"

&1/)&
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B#燃烧气!氢气"纯度..#.T"用装(C分子筛净化管净化#

K#助燃气!空气"用装(C分子筛净化管净化#

"$"!配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

"$"$!!色谱标准物!甲基对硫磷$对硫磷$马拉硫磷$乐果$敌敌畏$敌百虫"

纯度均为.(T"..T#

"$"$"!三氯甲烷 %5%5D!&!分析纯#

"$"$#!无水硫酸钠 %=6*FG"&!分析纯#

"$"$%!氢氧化钠 %=6G%&!分析纯#

"$"$&!盐酸 %%5D&!分析纯""O0#0.2’43#

"$#!制备色谱柱时使用的试剂和材料

"$#$!!色谱柱和填充物参考!#"条有关内容#

"$#$"!涂渍固定液所用溶剂!三氯甲烷 %*#*#*&#

#!仪器

#$!!仪器型号!配备有火焰光度检测器的气相色谱仪#

#$"!记录器!与仪器相匹配的记录仪#

#$#!检测器

#$#$!!类型!火焰光度检测器#

#$#$"!器件的特性(火焰光度检测器采用磷滤光片"所用光电倍增管高压及高阻

通常分别为1/(Y和0+/)#

#$%!色谱柱

#$%$!!色谱柱类型及特征

硬质玻璃填充柱"长*4"内径"44#

#$%$"!色谱柱的预处理

经水冲洗后"将玻璃柱管内注满洗液浸泡*L %必要时可将洗液温热效果更

好&"然后用自来水冲洗至中性"蒸馏水冲洗烘干后进行硅烷化处理!将1T"

0+T的二氯二甲基硅烷P甲醇溶液注满玻璃柱管浸泡*L"然后用甲醇清洗至中性"

烘干备用#

#$%$#!填充物

#$%$%$!!载体

)//))
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白色酸洗硅烷化硅藻土担体 !+#0("+#*+4"4#$

#$%$%$"!固定液

6#名称及化学性质%二甲基硅油 !Q5P*++#&聚氟代烷基硅氧烷 !_;P0#&最

高使用温度*(+V$

B#液相载荷量%Q5P*++为(T&_;P0为/#(T$

K#涂渍固定液的方法%根据担体的重量称取一定量的固定液&溶在三氯甲烷

中&待完全溶解后&倒入盛有担体的烧杯中&再向其中加入三氯甲烷至液面高出0

"*+4&摇匀后浸*L&然后在通风柜中用红外灯将溶剂挥发干 !在挥发时须不断

摇动容器&以使固定液涂渍均匀#&再置于0*+V烘箱中放置"L后备用$

#$%$%$#!色谱柱的填充方法

将色谱柱的尾端 !接检测器一端#用硅烷化玻璃棉塞住&接真空泵&另一端通

过软管接一漏斗&开动真空泵后将固定相徐徐倾入色谱柱内&并轻轻拍打色谱柱&

使固定相在色谱柱内填充紧密&至固定相不再抽入柱内为止&装填完毕后用硅烷化

玻璃棉塞住色谱柱另一端$

#$%$%$%!色谱柱的老化

将填充好的色谱柱装机通氮气&以0++V为起点&每*L上升*+V的速度至

*!+V连续老化*"L$!老化时色谱柱应和检测器断开&以免污染检测器#$

#$%$&!柱效能和分离度

总分离效能指标%

对硫磷’马拉硫磷!!!!!+0O*)#+)
马拉硫磷’甲基对硫磷!!!!+*O0+#(*
甲基对硫磷’乐果!!!!+!O*)#1+
乐果’敌敌畏!!!!+"O(/#/(
难分离物质对马拉硫磷’甲基对硫磷的峰高分离度+#.$

#$&!试样预处理时使用的仪器

#$&$!!样品瓶%03的玻璃磨口瓶$

#$&$"!蒸发浓缩器%UPQ式$

#$&$#!分液漏斗%*(+43’(++43$

#$&$%!水浴锅$

#$&$&!微量注射器%0+!3$

()/)(
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#$&$’!继电器及接点温度计!

#$&$(!A%计!

%!样品

%$!!样品性质

水样"在水中有机磷农药不太稳定"易降解!

%$"!水样采集及贮存方法

用玻璃磨口瓶 #!#(#0$采集样品"在采样前用水样将取样瓶冲洗*"!次!水

样应在弱酸性状态下保存"因敌敌畏及敌百虫易降解"应尽快分析"其余四种有机

磷农药的水样可在"V冷藏箱中保存三天!

%$#!试样的预处理

%$#$!!甲基对硫磷%对硫磷%马拉硫磷%乐果%敌敌畏的测定

摇匀样品并经过滤去除机械杂质"取试样0++43 #或视水质而定$于*(+43
烧杯中"调A%至1#("然后将试样转移至*(+43分液漏斗中"用三氯甲烷萃取三

次"每次三氯甲烷用量(43 #相比为0]*+$"振摇(4>9"静置分层!合并三氯甲

烷"收集水层!将合并后的三氯甲烷经无水硫酸钠脱水后"供测定用!无水硫酸钠

脱水柱内径0K4"长0(K4"无水硫酸钠段)K4!

如三氯甲烷层中有机磷农药含量太低"在最小检出量以下"则需经UPQ浓缩

器浓缩至所需体积后再进行测定!如三氯甲烷层中有机磷农药含量太高"则需少取

试样或试样经稀释后再进行萃取!

%$#$"!敌百虫的测定

将"#!#0收集的水层调A%至.#1后"倒入*(+43锥形瓶中"盖好瓶塞"置

于(+V的水浴锅中进行碱解"不断摇动锥形瓶!0(4>9后取出锥形瓶"冷至室温

后"调A%至1#("将此溶液转移至*(+43分液漏斗中"以下操作同"#!#0!
注!在试样预处理时"仅用A%计调节"不能用A%试纸代替#

&!操作步骤

&$!!仪器的调整

&$!$!!汽化室温度&*"+V!

&$!$"!柱箱温度&0/+V!

’./)’
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&$!$#!检测器温度!*!+V"

&$!$%!载气流速!1+43#4>9"

&$!$&!氢气流速!01+43#4>9"

&$!$’!记录器纸速!"44#4>9"

&$!$(!衰减!根据样品中被测组分含量调节记录器的衰减"

&$"!校准

&$"$!!定量方法

外标法"

&$"$"!标准样品

&$"$"$!!使用次数!使用标准样品周期性的重复校准"视仪器的稳定性决定周期

长短$一般可在测定三个试样后校准一次"

&$"$"$"!标准样品的制备

6#储备溶液!以三氯甲烷 %*#*#*&为溶剂$准确称取一定量的色谱纯标准样

品 %*#*#0&$准确至+#*42$分别配制浓度为*#(42#43的甲基对硫磷’对硫

磷’马拉硫磷储备溶液(浓度为+#/(42#43的敌敌畏储备溶液(浓度为(#+42#

43的乐果储备溶液"敌敌畏储备溶液在"V可存放两个月$其余可存放半年"

B#中间溶液的配制!移取一定量的储备溶液 %6&$用三氯甲烷做稀释剂$分

别配制成浓度为(+!2#43的甲基对硫磷’对硫磷’马拉硫磷中间溶液(浓度为

/#(!W#43的敌敌畏中间溶液(浓度为0++!2#43的乐果中间溶液"

K#标准工作溶液的配制!根据检测器的灵敏度及所测水样浓度$分别等体积

移取中间溶液 %B&$于同一容量瓶中$用三氯甲烷做稀释剂$配制所需浓度的标

准工作溶液$在"V可存放半个月"

&$"$"$#!气相色谱中使用标准样品的条件

6#标准样品进样体积与试样进样体积相同$标准样品的响应值应接近试样的

响应值(

B#调节仪器的重复性条件!一个样品连续注射进样两次$其峰高相对偏差不

大于(T$即认为仪器处于稳定状态(

K#标准样品与试样尽可能同时进样分析"

&$"$#!校准数据的表示

试样中组分按式 %0&校准!

)+)))
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0(O.(.I2(
!0"

式中#0($$$试样中组分(的含量%42&3’

.($$$试样中组分(的峰高%K4’

.I$$$标准溶液中组分(的峰高%K4’

2($$$标准样品中组分(的含量%42&3(

&$#!试验

&$#$!!进样

6#进样方式#注射器进样(

B#进样量#一般进样量(!3%最大进样量0+!3(

K#操作#用清洁注射器 !!#(#("在待测样品中抽吸几次后%抽取所需进样体

积%迅速将注射器中样品注进色谱仪中%并立即拔出注射器(

&$%!色谱图的考察

&$%$!!标准色谱图 !见下图"

&$%$"!定性分析

6#组分的出峰次序#敌敌畏 !敌百虫")乐果)甲基对硫磷)马拉硫磷)对

硫磷(

B#保留时间#

敌敌畏!!!04>9
乐果!!!0+4>9
甲基对硫磷!!!0!4>9)W
马拉硫磷!!!*+4>9
对硫磷!!!*"4>90(W

&$%$#!定量分析

&$%$#$!!色谱峰的测量

以峰的起点和终点联线做为峰底%从峰高极大值对时间轴作垂线%从峰顶至峰

底间的线段即为峰高(

&$%$#$"!计算

&$%$#$"$!!甲基对硫磷)对硫磷)马拉硫磷)乐果)敌敌畏含量的计算#

!(O!(
标*1(*#0*#*
1(标*#**#"

*+ !*"

*0))*
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标准色谱图

0!敌敌畏 "敌百虫#$*!乐果$!!甲基对硫磷$"!马拉硫磷$(!对硫磷

式中%!(!!!试样中农药含量&42’3$

!(标!!!标样中农药含量&42’3$

1(!!!试样中农药峰高&K4$

1(标!!!标样中农药峰高&K4$

#0!!!标样进样体积&!3$

#*!!!提取液体积&43$

#!!!!试样进样体积&!3$

(*))(
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#1!!!被提取的水样体积"43#

+!!!试样稀释因子$

&$%$#$"$"!敌百虫含量的计算

!O !0+#)1
%!&

式中’!!!!试样中敌百虫含量"42(3#

!0!!!试样中由敌百虫转化生成的敌敌畏含量"42(3#

+#)1!!!敌敌畏)敌百虫分子量之比$

’!结果的表示

’$!!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中的组分数目及组分名称$

’$"!定量结果

’$"$!!含量的表示方法

根据计算公式计算出出现组分的含量"结果以两位有效数字表示$

’$"$"!精密度及准确度 %见表0&

五个实验室分析含敌敌畏+#0+"42(3)乐果0#!)42(3)甲基对硫磷+#)042(

3)对硫磷0#!042(3)乙基硫磷+#//42(3统一样品"其重复性相对标准和再现

性相对标准偏差分别列于表0$
表!!精密度及准确度

农!!药
样品浓度

42(3

精密度 准确度

重复性 再现性

标准偏差
相对标准偏差

T
标准偏差

相对标准偏差

T

加标回收率

T

敌 敌 畏 +#0 +#0) "#) +#** (#" 0+0#!

乐 果 0#*. +#1+ "#! +#)* *#/ .*#*

甲基对硫磷 +#/) +#(+ !#* 0#** !#" ..#+

马拉硫磷 0#*0 +#") "#! +#/1 (#* ./#*

对 硫 磷 +#// +#"* !#) +#(0 0#0 ..#)

敌 百 虫 .)#0

*!))*
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’$"$#!检出限及测定下限 !见表*"

仪器灵敏度调至最高时#产生色谱峰高于*倍噪音时的进样量作为仪器的检

出限$
表"!检出限及测定下限

数!!值
农!!药

检出限

2

测定下限

42%3

敌 敌 畏 "#+R0+E0+ 1#+R0+E(

敌 百 虫 !#"R0+E0+ (#0R0+E(

乐 果 !#)R0+E. (#/R0+E"

甲基对硫磷 *#)R0+E. "#*R0+E"

马拉硫磷 "#!R0+E. 1#"R0+E"

对 硫 磷 !#1R0+E. (#"R0+E"

&"))&
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出!

本标准由沈阳化工研究院"武汉市葛店化工厂负责起草!

本标准主要起草人韦桂琴"严克强!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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""#甲胺磷检测方法标准

水!土中有机磷农药测定的气相色谱法

,-"’0"((*#*++!

前!言

本标准是对,-!’0"((*"0..!#水和土壤质量!有机磷农药的测定!气相色

谱法$进行下述内容的修订%

"""原标准中*#!制备色谱柱时使用的试剂和材料和!#1色谱柱及(#*#!校准

数据表示的内容全部删去&

"""在第(章色谱测定操作步骤中增加了测定条件-’采用氮磷检测器和毛细

管柱测定条件及图谱’测定条件5’采用火焰光度检测器和毛细管柱测定条件及

图谱&

"""把1#*#*精密度(1#*#!准确度和1#*#"检测限的数据表格全部放到附录

C中’原精密度用标准偏差表示改为采用相对标准偏差表示)

本标准的附录C为资料性附录)

本标准由中华人民共和国农业部提出并归口)

本标准的起草单位%农业部环境保护科研监测所)

本标准的主要起草人%黄士忠(刘潇威(黄永春(王继军(买光熙(徐应明(

李治祥(张克强)

*1))*
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水!土中有机磷农药测定的气相色谱法

!!范围

本标准规定了地面水!地下水及土壤中速灭磷 "4<f>9ALMW#!甲拌磷 "ALMJP

6a<#!二嗪磷 ":>6Z>9M9#!异稻瘟净 ">AJMB<9‘MW#!甲基对硫磷 "A6J6aL>M9P4<aLP

ND#!杀螟硫磷 "‘<9>aJMaL>M9#!溴硫磷 "BJM4MALMW#!水胺硫磷 ">WMK6JBMALMW#!

稻丰散 "AL<9aLM6a<#杀扑磷等 "4<aL>:6aL>M9#多组分残留量的测定方法$

本标准适用于地面水!地下水及土壤中有机磷农药的残留量分析$

"!规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款$凡是注日期的引用

文件%其随后所有的修改单 "不包括勘误的内容#或修订版均不适用于本标准%然

而%鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本$凡是不

注日期的引用文件%其最新版本适用于本标准$

,-&’(++.#*+’0..1!食品中有机磷农药残留量的测定方法

=g&’!.(!农田土壤环境质量监测技术规范

=g&’!.1!农田水源环境质量监测技术规范

#!原理

水!土样品中有机磷农药残留量采用有机溶剂提取%再经液P液分配和凝结净

化步骤除去干扰物%用气相色谱氮磷检测器 "=HQ#或火焰光度检测器 ";HQ#检

测%根据色谱峰的保留时间定性%外标法定量$

%!试剂与材料

%$!!载气和辅气体

%$!$!!载气(氮气%纯度,..#..T$

%$!$"!燃气(氢气$

%$!$#!助燃气(空气$

)/)))
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%$"!配制标准样品和试样分析的试剂和材料!所使用的试剂除另有规定外均系分

析纯"水为蒸馏水#

%$"$!!农药标准品!速灭磷等有机磷农药"纯度为.(#+T"..#+T#

%$"$!$!!农药标准溶液的制备!准确称取一定量的农药标准样品 $准确到S

+#+++02%"用丙酮为溶剂"分别配制浓度为+#(42&43的速灭磷’甲拌磷’二嗪

磷’水胺硫磷’甲基对硫磷’稻丰散(浓度为+#/42&43杀螟硫磷’异稻瘟净’

溴硫磷’杀扑磷储备液"在冰箱中存放#

%$"$!$"!农药标准中间溶液的配制!用移液管准确量取一定量的上述0+种储备液

于(+43容量瓶中用丙酮定容至刻度"则配制成浓度为(+!2&43的速灭磷’甲拌

磷’二嗪磷’水胺硫磷’甲基对硫磷’稻丰散和0++!2&43的杀螟硫磷’异稻瘟

净’溴硫磷’杀扑磷的标准中间溶液"在冰箱中存放#

%$"$!$#!农药标准工作液的配制!分别用移液管吸取上述中间溶液每种0+43于

0++43容量瓶中"用丙酮定容至刻度"得混合标准工作溶液#标准工作溶液在冰

箱中存放#

%$"$"!丙酮 $5%!5G5%!%"重蒸#

%$"$#!石油醚1+V".+V沸腾"重蒸#

%$"$%!二氯甲烷 $5%*5D*%"重蒸#

%$"$&!乙酸乙酯 $5%!5GG5*%(%#

%$"$’!氯化钠 $=65D%#

%$"$(!无水硫酸钠 $=6*FG"%"!++V烘"L后放入干燥器备用#

%$"$)!助滤剂!5<D>a<("(#

%$"$*!磷酸 $%!HG"%!)(T#

%$"$!+!氯化铵 $=%"5D%#

%$"$!!!凝结液!*+2氯化铵和)(T磷酸"+43"溶于"++43蒸馏水中"用蒸馏水

定容至*+++43"备用#

&!仪器

&$!!振荡器#

&$"!旋转蒸发器#

&$#!真空泵#

)))))
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&$%!水浴锅!

&$&!微量进样器

&$’!气相色谱仪"带氮磷检测器或火焰光度检测器#备有填充柱或毛细管柱!

’!样品

’$!!样品性状

’$!$!!样品种类"水$土壤!

’$!$"!样品状态"液体$固体!

’$!$#!样品的稳定性"在水$土壤中的有机磷农药不稳定#易分解!

’$"!样品的采集与贮存方法

按照=g%’!.(和=g%’!.1规定采集!

’$"$!!水样"取具代表性的地表水或地下水#用磨口玻璃瓶取0+++43装水之前#

先用水样冲洗样品瓶*次"!次!

’$"$"!土壤样"按有关规定在田间采集土样#充分混匀取(++2备用#装入样品瓶

中#另取*+2测定含水量!

’$"$#!样品的保存"水样在"V冰箱中保存&土壤保存在E0)V冷冻箱中#备用!

(!分析步骤

($!!提取及净化

($!$!!水样的提取及C法净化

取0++#+43水样于分液漏斗中#加入(+43丙酮振摇!+次#取出0++43#

相当于样品量的三分之二#移入另一(++43分液漏斗中#加入0+43"0(43凝结

液 ’用!’UG%(O+#(4MD%3的氢氧化钾 ’UG%(溶液调至A%值为"#("(#+(

和02助滤剂#振摇*+次#静置!4>9#过滤入另一(++43分液漏斗中#加!2氯

化钠#用(+43$(+43$!+43二氯甲烷萃取三次#合并有机相#经一装有02无

水硫酸钠和02助滤剂的筒行漏斗过滤#收集于*(+43平底烧瓶中#加入+#(43
乙酸乙酯#先用旋转蒸发器浓缩至!43#在室温下用氮气或空气吹浓缩至近干#

用丙酮定容(43#供气相色谱测定!

($!$"!-法净化

遵照,-%’(++.#*+)0..1中1#*的净化步骤进行!

*.))*
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($!$#!土壤样的提取及C法净化

准确称取已测定含水量的土样*+#+2!置于!++43具塞锥形瓶中!加水!使

加入的水量与*+#+2样品中水分含量之和为*+43!摇匀后静置0+4>9!加

0++43丙酮水的混合液 "丙酮 "##$水 "##O0$(#!浸泡1L")L后振荡0L!将

提取液倒入铺有二层滤纸及一层助滤剂的布氏漏斗减压抽滤!取)+43滤液 "相当

于三分之二样品#!除以下步骤凝结*次"!次外!其余同/#0#0%

($!$%!-法净化

遵照,-$’(++.#*+中1#*的净化步骤进行%

($"!气相色谱测定

($"$!!测定条件C

($"$!$!!柱&

6#!玻璃柱&0#+4R*44 ">#:#!填充涂有(TGYP0/的5LJM4_!)+目

"0++目的担体%

B#!玻璃柱&0#+4R*44 ">#:#!填充涂有(TGYP0+0的5LJM4WMJB\P

%H!0++目"0*+目的担体%

($"$!$"!温度&柱箱*++V!汽化室*!+V!检测器*(+V%

($"$!$#!气体流速&氮气 "=*#!143$4>9""+43$4>9’氢气 "%*#"#(43$

4>9"143$4>9’空气1+43$4>9")+43$4>9%

($"$!$%!检测器&氮磷检测器 "=HQ#%

($"$"!测定条件-

($"$"$!!柱&石英弹性毛细管柱%HP(!!+4R+#!*">#:#%

($"$"$"!温度&柱温采用程序升温方式%

0!+V
恒温!4>9’(V$

-)))))))
4>9
0"+V

恒温
-))))

1(4>9
0"+V!进样口**+V!检定器 "=HQ#

!++V%

($"$"$#!气体流速&氮气!#(43$4>9’氢气!43$4>9’空气1+43$4>9’尾吹

"氮气#0+43$4>9%

($"$#!测定条件5

($"$#$!!柱&石英弹性毛细管柱Q-P0/!!+4R+#(!">#:#%

($"$#$"!温度&0(+V
恒温!4>9)V$

-)))))))
4>9
*(+V

恒温
-))))

0+4>9
*(+V!进样口**+V!检

(+.)(
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定器 !;HQ"!++V#

($"$#$#!气体流速$氮气.#)43%4>9$氢气/(43%4>9&空气0++43%4>9&尾

吹 !氮气"0+43%4>9#

($"$%!气相色谱中使用标准样品的条件

标准样品的进样体积与试样进样体积相同’标准样品的响应值接近试样的响应

值#当一个标准样品连续注射两次’其峰高或峰面积相对偏差不大于/T’即认为

仪器处于稳定状态#在实际测定时标准样品与试样应交叉进样分析#

($"$&!进样

($"$&$!!进样方式$注射器进样#

($"$&$"!进样量$0!3""!3#

($"$’!色谱图

($"$’$!!色谱图

图0采用填充柱6和=HQ检测器&

图*采用毛细管柱和=HQ检测器&

图!采用毛细管柱和;HQ检测器#

($"$’$"!定性分析

($"$’$"$!!组分的色谱峰顺序

速灭磷(甲拌磷(二嗪磷(异稻瘟净(甲基对硫磷(杀螟硫磷(水胺硫磷(溴

硫磷(稻丰散(杀扑磷#

($"$’$"$"!检验可能存在的干扰$用(TGYP0/的5LJM4_’)+目"0++目色谱

柱测定后’再用(TGYP0+0的5LJM4WMJB\P%H’0++目"0*+目色谱柱在相同

条件下进行验证色谱分析’可确定各有机磷农药的组分及杂质干扰状况#

($"$’$#!定量分析

($"$’$#$!!气相色谱测定

吸取0!3混合标准溶液注入气相色谱仪’记录色谱峰的保留时间和峰高 !或

峰面积"#再吸取0!3试样’注入气相色谱仪’记录色谱峰的保留时间和峰高 !或

峰面积"’根据色谱峰的保留时间和峰高 !或峰面积"采用外标法定性和定量#

($"$’$#$"!计算

0O!(&R#(&R5(
!4("R#

#(R5(& !4(&"R"
!0"

)0.))
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0!!!速灭磷"*!!!甲拌磷"!!!!二嗪磷""!!!异稻瘟净"

(!!!甲基对硫磷"1!!!杀螟硫磷"/!!!水胺硫磷"

)!!!溴硫磷".!!!稻丰散"0+!!!杀扑磷#

图!!!+种有机磷气相色谱图

式中$

!!0!!!样本中农药残留量%单位为毫克每千克或毫克每升 &42’[2%42’

3("

!(&!!!标准溶液中(组分农药浓度%单位为微克每毫升 &!2’43("

#(&!!!标准溶液进样体积%单位为微升 &!3("

#!!!样本溶液最终定容体积%单位为毫升 &43("

#(!!!样本溶液进样体积%单位为微升 &!3("

5(& &4(&(!!!标准溶液中(组分农药的峰高 &44或峰面积44*("

5( &4((!!!样本溶液中(组分农药的峰高 &44或峰面积44*("

"!!!称样质量%单位为克 &2(&这里只用提取液的*’!%应乘*’!(#

)*.))
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0!!!速灭磷"*!!!甲拌磷"!!!!二嗪磷""!!!异稻瘟净"

(!!!甲基对硫磷"1!!!杀螟硫磷"/!!!水胺硫磷"

)!!!溴硫磷".!!!稻丰散"0+!!!杀扑磷#

图"!!+种有机磷气相色谱图

0!!!速灭磷"*!!!甲拌磷"!!!!二嗪磷""!!!异稻瘟净"

(!!!甲基对硫磷"1!!!杀螟硫磷"/!!!水胺硫磷"

)!!!溴硫磷".!!!稻丰散"0+!!!杀扑磷#

图#!!+种有机磷气相色谱图

)!结果的表示

)$!!定性结果

$!.)$
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根据标准样品色谱图各组分的保留时间来确定被测试样中各有机磷农药的组分

名称!

)$"!定量结果

)$"$!!含量表示方法

根据计算出的各组分的含量"结果以42#[2或42#3表示!

)$"$"!精密度

变异系数 $T%&*#/0T"00#*.T!参见表C#0’C#*!

)$"$#!准确度

加标回收率 $T%&)1#(T".)#"T!参见表C#!!

)$"$%!检测限

最小检出浓度&+#)1R0+E"42#[2"+#*.R0+E*42#[2!参见表C#"!

(".)(
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附!录!,
!资料性附录"

方法的精密度#准确度和检测限

,$!!方法精密度见表C#0和表C#*!

表,$!!水样精密度

农药名称
添加浓度

"#42"3$

变异系数5Y"#T$ 允许差"#T$

室内 室间 室内 室间

速灭磷

+#+(1+ (#+! /#/" 0.#"0 *"#!+

+#++(1 !#// !#// 0"#(/ 1#(0

+#++00 0+#++ 0+#++ !)#1+ 0/#*1

甲拌磷

+#+.*+ (#+1 1#(. 0.#(! 0)#")

+#++.* "#)* 1#+* 0)#1+ 01#*"

+#++0) 1#*( 1#*( *"#0! 0+#/.

二嗪磷

+#+.*+ "#"1 "#1. 0/#** .#")

+#++.* "#(( "#(( 0/#(( /#)(

+#++0+ (#)) (#)) **#/0 0+#0(

异稻瘟净

+#0*1+ (#*+ (#+! *+#+1 /#""

+#+0*1 (#1( /#*1 *0#/. *+#0!

+#++*1 "#0/ "#0/ 01#+) /#0.

甲基对硫磷

+#0"*+ "#./ (#+" 0.#0. .#0.

+#+0"* (#00 1#(/ 0.#/* 0)#**

+#++*) !#)( !#)( 0"#)( 1#1"

杀螟松

+#011+ "#/0 "#/) 0)#*+ )#1/

+#+011 "#"! 1#!! 0/#0+ 0.#+(

+#++!" 1#"( 1#"( *"#.+ 00#0"

溴硫磷

+#*+++ (#*. (#(( *+#"+ 00#**

+#+*++ (#*. /#"0 *+#"* **#++

+#++"+ (#"+ (#"+ *+#+1 .#!!

%(.)%
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农药名称
添加浓度

!"42!3#

变异系数5Y!"T# 允许差!"T#

室内 室间 室内 室间

水胺硫磷

+#*)1+ "#). "#/" 0)#)1 0/#+/

+#+*)1 (#!+ /#(+ *+#"/ **#)+

+#++() !#// !#// 0"#(/ 1#(0

稻丰散

+#*)1+ "#.0 "#)" 0)#/1 /#)+

+#+*)1 (#*) /#0/ *+#!. *+#)0

+#++() !#/+ (#(1 0"#!+ 0/#**

杀扑磷

+#(/*+ "#1/ "#.) 0)#+! 0+#"1

+#+(/* (#1* 1#(( *0#1) 01#*"

+#+00" "#1/ (#10 0)#+" 0"#"!

注$协作实验室为(个%每个实验室对每个添加浓度做重复(次试验&

!!
表,$"!土壤样精密度

农药名称
添加浓度

!"42![2#

变异系数5Y!"T# 允许差!"T#

室内 室间 室内 室间

速灭磷

+#*)++ (#/+ )#"" **#+ *1#+

+#+*)+ (#/. 1#(1 **#! 0(#(

+#++(1 "#++ )#++ 0(#" */#1

甲拌磷

+#"1++ "#*/ /#(! 01#( *(#+

+#+"1+ "#0* /#.. 0(#. */#"

+#++.* !#/( (#++ 0"#( 0"#!

二嗪磷

+#"1++ *#/0 /#*) 0+#( *1#(

+#+"1+ "#1) /#+* 0)#0 *0#)

+#++.* "#)* 1#+* 0)#1 01#!

异稻瘟净

+#1*(+ *#)/ "#(* 00#0 0"#"

+#+1*( *#". 00#*. .#10 "*#/

+#+0*( !#"* 1#)" 0!#* *!#1

’1.)’
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农药名称
添加浓度

!"42![2#

变异系数5Y!"T# 允许差!"T#

室内 室间 室内 室间

甲基对硫磷

+#/0++ "#1" (#.* 0/#. 01#!

+#+/0+ "#*/ (#1" 01#( 01#+

+#+0"* "#1( 1#.) 0/#. *0#1

杀螟松

+#)!++ "#"( (#0" 0/#* 0*#1

+#+)!+ 1#0+ /#*! *!#( 0)#!

+#+011 (#*1 .#*0 *+#! !+#1

溴硫磷

0#++++ "#0" /#1. 01#+ *1#0

+#0+++ "#1+ 1#)" 0/#) *0#0

+#+*++ (#(* /#0) *0#! *+#0

水胺硫磷

0#"!++ "#+! 1#.1 0(#1 *!#+

+#0"!+ !#!* (#(! 0*#) 0)#+

+#+*)1 "#1/ /#/) 0)#+ *(#)

稻丰散

0#"!++ "#"" "#.! 0/#0 00#!

+#0"!+ "#." 1#*) 0.#0 0(#/

+#+*)1 "#(" )#!! 0/#( *+#0

杀扑磷

*#)1++ *#)! !#." 0+#. 00#1

+#*)1+ !#.( "#)! 0(#* 0*#/

+#+(/* (#*+ /#!* *+#0 *0#)

注$协作实验室为(个%每个实验室对每个添加浓度做重复(次试验&

,"!方法准确度见表C#!&
表,#!方法准确度

农药名称
添加浓度

!"42!3#

准确度!
"加标回收率T#

水样

添加浓度

!"42![2#

准确度

"加标回收率#!"T#

土壤样

速灭磷

+#+(1+ .*#( +#*)++ .+#.

+#++(1 ."#1 +#+*)+ .*#(

+#++00 .+#. +#++(1 ))#.

’/.)’
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农药名称
添加浓度

!"42!3#

准确度!
"加标回收率T#

水样

添加浓度

!"42![2#

准确度

"加标回收率#!"T#

土壤样

甲拌磷

+#+.*+ .*#" +#"1++ .+#1

+#++.* .+#* +#+"1+ ).#)

+#++0) ))#. +#++.* )1#(

二嗪磷

+#+.*+ .(#+ +#"1++ .!#0

+#++.* .(#/ +#+"1+ .*#)

+#++0+ ."#" +#++.* .+#1

异稻瘟净

+#0*1+ .1#* +#1*(+ ./#1

+#+0*1 .)#" +#+1*( .1#!

+#++*1 .*#! +#+0*( .*#.

甲基对硫磷

+#0"*+ .1#! +#/0++ .(#/

+#+0"* .1#( +#+/0+ .*#"

+#++*) .*#. +#+0"* .+#)

杀螟松

+#011+ .(#) +#)!++ .1#"

+#+011 .(#* +#+)!+ .*#"

+#++!" .0#* +#+011 .0#1

溴硫磷

+#*+++ ."#1 0#++++ .*#!

+#+*++ ."#( +#0+++ .!#(

+#++"+ .*#( +#+*++ .+#(

水胺硫磷

+#*)1+ .!#+ 0#"!++ .*#.

+#+*)1 .*#! +#0"!+ ))#(

+#++() .0#" +#+*)1 ).#.

稻丰散

+#*)1+ .1#0 0#"!++ .(#*

+#+*)1 .*#/ +#0"!+ ).#0

+#++() .!#0 +#+*)1 .*#!

杀扑磷

+#(/*+ .1#/ *#)1++ .1#)
+#+(/* .!#" +#*)1+ .(#(
+#+00" .!#. +#+(/* ."#*

注$协作实验室为(个%每个实验室对每个添加浓度做重复(次试验&

’).)’
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,$#!方法的最小检测量和最小检测浓度见表 C#"!最小检测浓度计算见式

"C#0#$
表,$%!方法检测限

农药名称 最小检测量"2#
最小检测浓度

水"42%3# 土壤"42%[2#

速灭磷 !#""10R0+P0* +#)1++R0+P" +#"!+)R0+P!

甲拌磷 !#)/!1R0+P0* +#.1++R0+P" +#")"!R0+P!

二嗪磷 (#110(R0+P0* +#0"0(R0+P! +#/+/)R0+P!

异稻瘟净 0#++)+R0+P0* +#*(*+R0+P! +#0*1+R0+P*

甲基对硫磷 /#(/!!R0+P0* +#0).!R0+P! +#."1)R0+P*

杀螟硫磷 .#")(/R0+P0* +#*!/*R0+P! 0#0)()R0+P*

溴硫磷 0#0"*)R0+P00 +#*)1+R0+P! +#0"*)R0+P*

水胺硫磷 *#*))+R0+P00 +#(/*+R0+P! +#*)1+R0+P*

稻丰散 0#/1++R0+P00 +#""++R0+P! +#**++R0+P*

杀扑磷 0#1.")R0+P00 +#"*"+R0+P! +#*00)R0+P*

!! 方法最小检测浓度O
最小检测量 "2#R样本溶液定容体积 "43#
样品溶液进样体积 "!3#R样品质量 "2#

"C#0#

&..)&
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"(#氯苯检测方法标准

水质!氯苯的测定!气相色谱法

%&!’/""*++0

前!言

为了配合 !污水综合排放标准"等有关标准的贯彻实施#制定本标准$

本标准适用于地表水%地下水及废水中氯苯的测定$

本标准为首次制订$

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口$

本标准由中国环境监测总站负责起草$

本标准委托国家环境监测总站负责解释$

&++.&
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水质!氯苯的测定!气相色谱法

!!范围

本标准适用于地表水!地下水及废水中氯苯的测定"

本标准用二硫化碳萃取水中氯苯#萃取液直接或者经浓缩后注入附有氢火焰离

子化检测器的气相色谱仪分析测定"

当水样为0++43时#方法最低检出浓度+#+042$3"

采用二硫化碳溶剂萃取水中氯苯进行气相色谱仪分析#苯系物#氯苯类化合物

为常见的干扰物质"

本方法可将苯系物#氯苯类化合物有效地分离#而不干扰氯苯的定量测定"

"!试剂和材料

"$!!载气和辅助气体

"$!$!!载气%氮气#纯度..#..T"

"$!$"!燃烧气%氢气#纯度..#..T"

"$!$#!助燃气%空气"

"$"!配制标准样品和试样预处理的试剂和材料

"$"$!!氯苯 &51%(5D’%色谱纯"

"$"$"!二硫化碳 &5F*’%分析纯#经色谱测定无干扰峰#如有干扰峰存在#使用

前做提纯处理"

"$"$#!无水硫酸钠 &=6*FG"’%在!++V烘箱中烘烤"L#放入干燥器#冷至室温#

装入玻璃瓶备用"

"$"$%!氯化钠 &=65D’%分析纯"

"$"$&!氯仿 &5%5D!’%分析纯"

"$"$’!丙酮 &5%!5G5%!’%分析纯"

"$"$(!甲醇 &5%!G%’%优级纯"

"$"$)!乙醇 &5*%(G%’%优级纯"

"$"$*!玻璃棉 &过滤用’%在索氏提取器上用丙酮提取"L#晾干后备用"

(0+.(
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"$#!制备色谱柱时使用的试剂和材料

"$#$!!色谱柱和填充物参考 !!#!"有关的内容#

"$#$"!涂渍固定液所用溶剂$氯仿 !*#*#("#

#!仪器

#$!!气相色谱仪$配有氢火焰离子化检测器#

#$"!记录器%与仪器相匹配的记录仪#

#$#!色谱柱

#$#$!!色谱柱类型及特征%不锈钢 !玻璃"色谱柱$长!4$内径!44#

#$#$"!填充物

#$#$"$!!载体!KLJM4MWMJB\# !C\PQ85F"1+")+目#

#$#$"$"!固定液%FIP!+!甲基硅酮"$最高使用温度*)+V#

#$#$"$#!液相载荷量%FIP!+为0+T#

#$#$"$%!涂渍固定液的方法%在天平上称量占涂渍好担体重量0+T的FIP!+置于

小烧杯中$用氯仿溶解$其量需足够浸没担体$将溶液转移到圆底烧瓶中$加入称

量好的欲涂渍的担体$安装上冷凝管$在电热套上加热回流0L$然后拔下冷凝

管$将其氯仿挥发掉#最后将担体放在培养皿中$用红外灯烤干备用#

#$#$#!色谱柱的填充方法%将色谱柱的尾端 !接检测器一端"$用硅烷化玻璃棉塞

住$接通真空泵#另一端通过软管接一漏斗$将固定相徐徐倾入色谱柱内#在装填

固定相的同时开动真空泵抽气$并振动色谱柱$使固定相在色谱柱内填充紧密#装

填完毕后$用硅烷化玻璃棉塞住色谱柱的另一端#

#$#$%!柱子的老化%将填充好的色谱柱接在仪器进样口上$另一端不接$用较低

流速通入氮气#温度维持*(+V$老化*"L#接上检测器后设置使用条件$如基线

稳定即可使用#

#$%!试样预处理时使用的仪器

#$%$!!样品瓶%03玻璃细口瓶$具磨口瓶塞#

#$%$"!蒸发浓缩器%UPQ式$具有043刻度的底瓶的浓缩瓶#

#$%$#!分液漏斗%*(+43#

#$%$%!量筒%0++43$0+43$(43#

#$%$&!微量注射器%0!3$(!3#

&*+.&
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%!样品

%$!!样品性质!液体水样"

%$"!水样采集及贮存方法!采集的样品要求在到达实验室之前#不使其变质或受

到污染"水样用玻璃瓶 $!#"#0%采集"在采集前用水样将取样瓶洗涤*"!次#样

品应充满瓶子#加盖密封#不得有气泡"采集后应尽快分析#如不能及时分析#可

在*"(V冰箱中保存#不得多于/:"

%$#!试样的预处理!取均匀水样0++43置于*(+43分液漏斗中#加入!2氯化

钠#用0*43二硫化碳作两次 $)43#"43%萃取#充分振摇(4>9#并注意放

气#合并萃取液经无水硫酸钠干燥#收集到0#+43刻度浓缩瓶中#再用少量溶剂

洗涤分液漏斗和无水硫酸钠层"在"+V以下用UPQ浓缩器浓缩至+#(43"

当水样中的氯苯含量较高时#可以不用UPQ浓缩器"萃取液经无水硫酸钠干

燥后定容至刻度#供测定用"

&!色谱分析

&$!!色谱分析条件

&$!$!!汽化室温度!*++V"

&$!$"!柱温!0++V"

&$!$#!检测器温度!*++V"

&$!$%!载气流速!"+43&4>9"

&$!$&!氢气流速!(+43&4>9"

&$!$’!空气流速!(++43&4>9"

&$!$(!记录仪纸速!(44&4>9"

&$!$)!衰减!根据样品中被测组分的响应值大小#调节记录仪的衰减"

&$"!校准

&$"$!!定量方法!采样标准工作液单点外标的峰高或峰面积计算法"

&$"$"!标准工作溶液"

&$"$"$!!使用次数

6%!用于测定校正因子的标准工作溶液#仅用一次"

B%!每次分析时使用的标准样品#按"#!制备"

’!+.’
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&$"$"$"!标准工作溶液制备方法

6!!储备溶液"称取0++42氯苯 #*#*#0!$于0++43容量瓶中$用甲醇

#*#*#/!溶解$定容并混匀$该储备溶液的浓度为0+++42%3&

B!!中间溶液"用0+43单标线吸管取储备液0+43$置于0++43容量瓶中$

用乙醇 #*#*#)!定容$该中间溶液的浓度为0++#+42%3&

K!!气相色谱分析用标准工作溶液"根据,5检测器的灵敏度和及线性要求$

用乙醇 #*#*#)!稀释中间溶液$配制成几种不同浓度的标准工作溶液$现用现

配制&

&$"$"$#!气相色谱分析时使用标准样品的条件

6!!标准样品进样体积与试样进样体积相同$并在同一次分析中进行&

B!!标准样品的响应值应接近试样的响应值&

K!!仪器的重复性条件"一个样品连续注射进样两次$其峰高或峰面积相对

偏差不大于(T$即可认为仪器处于稳定状态&

&$#!试验

&$#$!!进样"微量注射器进样&

&$#$"!进样量"0"*!3&

&$%!色谱图的考查

&$%$!!标准色谱图

在最佳操作条件下的标准色谱图见下图&

&$%$"!定性分析

&$%$"$!!组分的出峰顺序"二硫化碳$氯苯&

&$%$"$"!保留值"以试样的相对保留时间和标样的相对保留时间比较来定性&用

作定性的保留时间窗口宽度以当于测定标样的实际保留时间变化为基准&

&$%$"$#!鉴定的辅助方法"用另一根极性不同的色谱柱进行分离鉴定$如0+T

HI,P*+8&

’"+.’
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&$%$#!定量分析

&$%$#$!!色谱峰测量!峰高或峰面积"

&$%$#$"!计算!外标法"

水样中氯苯的浓度按以下公式计算!

0O.2#.I+
式中!

0$$$试样中氯苯的浓度%42#3&

2$$$标样中氯苯的浓度%42#3&

.I$$$标样测得氯苯的峰高 ’44(或峰面积&

.$$$萃取液中氯苯的峰高 ’44(或峰面积&

+$$$浓缩系数!

+O#*##0
式中!

#*$$$被萃取水样体积%43&

#0$$$萃取液二硫化碳的体积%43"

’!结果的表示

’$!!定性结果

根据标准溶液色谱图中氯苯的相对保留时间%确定被测试样中的氯苯"

’$"!定量结果

’$"$!!根据计算公式%计算出水样中氯苯的含量%结果以两位有效数字表示"

’$"$"!精密度!四个实验室测定浓度为+#"+42#3的水样%再现性相对标准差为

"#0T&重复性相对标准差为!#.T"

’$"$#!准确度!四个实验室分别对工业废水进行加标回收率测定%对浓度范围为

+#+*"+#(+42#3的废水进行加标测定%其回收率为)!T"0+(T"

)(+.)
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附!录!,
二硫化碳的提纯处理

在(++43分液漏斗中加*++43二硫化碳!加入0]0++的甲醛P硫酸溶液

*+43!多次萃取直至硫酸层无色为止"向净化后的二硫化碳中加*+43*T硫酸钠

水溶液洗至中性"二硫化碳用无水硫酸钠干燥!重蒸后备用"

#1+.#
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"1#氯苯系化合物检测方法标准

水源水中氯苯系化合物卫生

检验标准方法!气相色谱法

,-00.!)!).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中氯苯系化合物!

本标准适用于水源水中氯苯系化合物的测定!本法的最低检测浓度六氯苯为

+#+*!2"3#二氯苯为0#*!2"3!测量范围六氯苯为+#+*"*+!2"3#二氯苯为0#*

"0+++!2"3!

"!原理

用石油醚提取水中氯苯系化合物#经净化后#用气相色谱 $电子捕获检测器%

法分离&测定!本法适用于对二氯苯&间二氯苯&邻二氯苯&0#*#!P三氯苯&0#

*#"P三氯苯&0#!#(P三氯苯&0#*#!#"P四氯苯&0#*#!#(P四氯苯&0#*#

"#(P四氯苯&五氯苯&六氯苯等十一种化合物的定量分析!

#!试剂或材料

本法使用的溶剂&试剂应不含干扰物质#使用前需测定空白值!

’/+.’
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#$!!石油醚!沸程!+"1+V"

#$"!浓硫酸"

#$#!无水硫酸钠!粒状"

#$%!苯"

#$&!异辛烷"

#$’!氯化钠"

#$(!硫酸钠溶液 #*T$%称取*+#+2硫酸钠 #!#!$!溶于纯水中!稀释

至0+++43"

#$)!氯苯系化合物标准贮备液%称取对二氯苯&间二氯苯&邻二氯苯&0!*!!P
三氯苯&0!*!"P三氯苯&0!!!(P三氯苯&0!*!!!"P四氯苯&0!*!!!(P四

氯苯&0!*!"!(P四氯苯&五氯苯&六氯苯各0++42分别置于0++43容量瓶中!

加异辛烷溶解后!并稀释至0++43’此溶液0#++43含0#++42各氯苯化合物 #六

氯苯先用少量苯溶解$"

#$*!氯苯系化合物中间溶液%用异辛烷分别稀释0+#+43二氯苯贮备液至

0++43!配成0#++43含0++!2二氯苯’稀释0#+43三氯苯&四氯苯&五氯苯&

六氯苯贮备液至0++43!配成0#++43含0+#+!2三氯苯&四氯苯&五氯苯&六

氯苯"

#$!+!气相色谱用的混合标准使用液%根据检测器的灵敏度及线性要求!用石油醚

配制相适应浓度的混合标准使用溶液"

#$!!!固定相%把*T有机皂土7*TQ5P*++涂渍在上试0+0白色担体上 #硅烷化

)+"0++目$或KLJM4MWMJB\上 #C\PQ85F1+")+目$"

%!仪器或设备

%$!!气相色谱仪"

%$!$!!电子捕获检测器%氚或镍P1!"

%$!$"!色谱柱%长*4!内径!44硬质玻璃"

%$"!微量注射器%0+!3"

%$#!分液漏斗%(++43"

%$%!UQ浓缩器"

()+.(
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&!采样

将水样采集在具磨口塞的玻璃瓶中!

’!分析步骤

’$!!样品处理

’$!$!!提取"取*(+43水样#置于(++43分液漏斗中#加(2氯化钠 $!#1%#溶

解后#再加入*+43石油醚 $!#0%#振摇#时时放气#然后置于振荡器上振摇

0+4>9#取下分层#放出水层!

’$!$"!净化"提取液中加*#(43浓硫酸 $!#*%#轻轻振摇 $防止发热#注意时时

放气%#静置分层#放出硫酸层!重复上述操作#直至硫酸层无色为止!加入

*(43*T硫酸钠溶液 $!#/%#振摇洗去残留硫酸#静置分层#放出水层!石油醚经

无水硫酸钠 $!#!%脱水#收集石油醚层于UQ浓缩器 $"#"%浓缩至0#+43或依

检测器灵敏度选择浓缩的体积供色谱分析!

’$"!气相色谱分析

’$"$!!色谱条件

’$"$!$!!载气"高纯氮#"+"1+43&4>9!

’$"$!$"!气化室温度"01+V!

’$"$!$#!检测器温度"01+V!

’$"$!$%!柱箱温度"0*+V!

’$"$!$&!进样量"0"(!3!

’$"$"!色谱分析"取上述浓缩样品注入色谱仪#记录色谱峰的保留时间和峰高#

用保留时间确定水中氯苯系化合物!根据峰高#从校准曲线上查出氯苯系化合物的

含量!

’$"$#!校准曲线的绘制"将一系列混和标准使用液注入色谱仪#制备各种化合物

的校准曲线!

’$#!色谱图考察

’$#$!!标准色谱图见下图!

’$#$"!色谱条件见1#*#0!

’$#$#!组分出峰顺序"对二氯苯’间二氯苯’0#!#(P三氯苯’邻二氯苯(0#*#

).+.)

"1#氯苯系化合物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



"P三氯苯!0"*"!"(P四氯苯!0"*"""(P四氯苯!0"*"!P三氯苯!0"*"!"

"P四氯苯!五氯苯!六氯苯#

’$#$%!保留时间

6#对二氯苯!!!!!!!04>9(*W

B#间二氯苯 *4>9*!W

K#0"!"(P三氯苯 !4>90W

:#邻二氯苯 "4>9!.W

<#0"*""P三氯苯 "4>9(!W

‘#0"*"!"(P四氯苯 )4>9*+W

2#0"*"""(P四氯苯 .4>90/W

L#0"*"!P三氯苯 0!4>9*+W

>#0"*"!""P四氯苯 *+4>9*W

h#五氯苯 *"4>90W

[#六氯苯 "(4>90!W

(!结果计算

如果用校准曲线定量"按式 $0%计算#如果用单个标准定量"按式 $*%

计算#

!O!0R#*#0R0+++
$0%

式中&!’’’水样中氯苯系化合物单个组分的浓度"!2(3)

!0’’’相当于标准的浓度"!2(3)

*+0.*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#0!!!水样体积"43#

#*!!!提取液体积"43$

!样O1样
%!标%3标

1标%3样%+
&*’

式中(!样!!!水样中氯苯系化合物单个组分的浓度"!W)3#

1样!!!样品中氯苯系化合物单个组分的峰高或面积"44或K4*#

!标!!!标准溶液的浓度"!2)3#

3标!!!标准溶液的进样量"!3#

1际!!!标准溶液中氯苯系化合物单个组分的峰高或面积"44或K4*#

3样!!!样品溶液的进样量"!3#

+!!!浓缩系数"水样的体积和提取液最后定容体积的比值$

)!精密度和准确度

对氯苯系化合物浓度范围为0#1"!*!2)3和(+"*)++!2)3的水样进行重复

测定"其相对标准差分别为!#0".#1T和(#+"0"#*T"回收率为)+#!".!#)T$

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出$

本标准由北京市环境保护监测中心*北京市卫生防疫站和哈尔滨卫生防疫站负

责起草$

本标准主要起草人岳志孝*吴述绣*姜光增$

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释$

%00.%

"1#氯苯系化合物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



"/#二硝基苯类和硝基氯苯类检测方法标准

水源水中二硝基苯类和硝基氯苯类

卫生检验标准方法!气相色谱法

,-00.!.!).

!!主题内容和适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中二硝基苯类和硝基氯苯类化合物!

本标准适用于水源水中二硝基苯类和硝基氯苯类化合物的测定!若取*(+43
水样"最低检测浓度#间硝基氯苯$对硝基氯苯$邻硝基氯苯为+#+"!2%3&对二

硝基苯为+#+)!2%3&间二硝基苯为+#"!W%3&邻二硝基苯为+#*!2%3&*""P二硝

基氯苯为+#*!2%3!

"!原理

水中二硝基苯类$硝基氯苯类化合物经溶剂萃取 ’用苯或苯与乙酸乙酯混合溶

剂(或用,QcP(+*聚二乙烯基苯多孔小球吸附"浓缩或直接用电子捕获检测器进

行测定!其出峰顺序为6#间硝基氯苯&B#对硝基氯苯&K#邻硝基氯苯&:#对二

硝基苯&<#间二硝基苯&‘#邻二硝基苯&2#*""P二硝基氯苯!

测定结果用各异构体的含量之和表示!

)*0.)

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#!试剂或材料

#$!!苯 !重蒸馏"#

#$"!乙酸乙酯#

#$#!,QcP(+*聚二乙烯基苯多孔小球 !)+"0++目"#

#$%!二硝基苯类和硝基氯苯类标准贮备液$准确称取对硝基氯苯%间硝基氯苯%

邻硝基氯苯%对二硝基苯%间二硝基苯%邻二硝基苯%*&"P二硝基氯苯各

+#(+++2&分别用苯溶解#并定容至(+43#此溶液0++43含0+#+42二硝基苯类%

硝基氯苯类化合物#

#$&!二硝基苯类和硝基氯苯类标准溶液分别稀释成下列浓度#

对硝基氯苯!!!!+!!+#+*(!!+#+(+!!+#+/(!!+#0+0!2’43
间硝基氯苯 + +#+*( +#+(+ +#+/( +#0+0!2’43
邻硝基氯苯 + +#+*( +#+(+ +#+/( +#0+2!2’43
对二硝基苯 + +#+(+ +#0+ +#0( +#*+!2’43
间二硝基苯 + +#(+ 0#+ 0#( *#+!2’43
邻二硝基苯 + +#*( +#(+ +#/( 0#+(!2’43

*&"P二硝基氯苯 + +#*( +#(+ +#/( 0#+!2’43

&$’!二硝基苯类和硝基氯苯类混合标准溶液$按二硝基苯类%硝基氯苯类标准的

各组分的线性范围&配成不同浓度的混合标准溶液#

#$(!固定相#

#$($!!固定液$丁二酸二乙二醇聚酯 !QI,F"#

#$($"!载体$KLJM4MWMJBP\担体 !1+")+目"#用(T溴化钾溶液浸泡半小时&

过滤&烘干#

%!仪器或设备

%$!!气相色谱仪#

%$!$!!电子捕获检测器#

%$!$!$!!氚钪源检测器$柱温01+V(气化室温度*++V(检测器温度*++V#

%$!$"!固定相$(T丁二酸二乙二醇聚酯为固定液涂在KLJM4MWMJBP\担体 !1+"

)+目"上#

)!0.)

"/#二硝基苯类和硝基氯苯类检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



%$!$#!色谱柱!长*4"内径!44的硬质玻璃管#

%$"!(++43分液漏斗#

%$#!(+43容量瓶#

%$%!UQ浓缩器#

%$&!(43微量注射器#

%$’!吸球#

%$(!玻璃吸附管按图0要求自制#

图!!玻璃吸附管

%$)!玻璃棉#

&!采样

将水样采集在具有磨口塞的玻璃瓶中#

’!分析步骤

’$!!萃取或吸附

’$!$!!萃取!取*(+43水样"置于(++43分液漏斗中"加入(+43乙酸乙酯振

摇(4>9"静置分层#分出乙酸乙酯层"再加入*+43苯"振摇(4>9#静置分层后

将苯层分出"将乙酸乙酯与苯合并#加02无水硫酸钠脱水"在/+V水浴上减压浓

缩至0#+43供测定用#

’$!$"!吸附!取*(+43水样"置于(++43分液漏斗中"连接好吸附装置#然后

$"0.$

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



以!43!4>9的流速进行抽滤"抽滤结束后#取下吸附柱"用吸球吹去柱内残留的

水#加入0#+43苯洗脱#收集洗液于UQ浓缩瓶中"定容至0#+43#供测定用"

’$"!色谱分析

’$"$!!色谱条件选择$

’$"$!$!!氚钪源检测器$同"#0#0#0"

’$"$!$"!载气流量$选择达到合适分辨率的流量"

’$"$"!取*43上述浓缩液注入色谱仪#记录色谱峰高或峰面积#从校准曲线上分

别查出二硝基苯类和硝基氯苯类化合物的各组分浓度"

’$"$#!校准曲线的绘制$分别吸取各标准溶液*43注入色谱仪#以测得的峰高或

面积为纵坐标#二硝基苯类和硝基氯苯类异构体的浓度为横坐标"分别绘制校准

曲线"

’$#!色谱图的考察

’$#$!!标准色谱图见图*"

图"!硝基苯类!硝基氯苯类化合物色谱图

’$#$"!色谱条件见1#*#0"

’$#$#!出峰顺序$间硝基氯苯%对硝基氯苯%邻硝基氯苯%对二硝基苯%间二硝

&(0.&

"/#二硝基苯类和硝基氯苯类检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



基苯!邻二硝基苯!*""P二硝基氯苯#

’$#$%!保留时间

6#间硝基氯苯!!!!04>9!+W

B#对硝基氯苯 04>9"0W

a#邻硝基氯苯 *4>9

:#对二硝基苯 0+4>9*(W

<#间二硝基苯 0+4>9(1W

‘#邻二硝基苯 0(4>9"/W

2#*""P二硝基苯 0/4>9((W

(!结果计算

!O!0R#*#0R0+++

式中$!%%%水样中二硝基苯类及硝基氯苯类各异构体的浓度"!2&3’

!0%%%相当于各异构体标准的浓度"!2&3’

#0%%%水样体积"43’

#*%%%萃取浓缩液体积或洗脱液的体积"43#

)!精密度和准确度

同一实验室对不同浓度的加标水样测定结果"相对标准偏差为!#"")#*T’

回收率)/T以上#

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出#

本标准由哈尔滨市卫生防疫站负责起草#

本标准主要起草人王新华!孙润泰!姜光增!张洪印#

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释#

(10.(

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



")#0，*P二氯苯、0，"P二氯苯、
0，*，"P三氯苯检测方法标准

水质!0!*P二氯苯"0!"P二氯苯"

0!*!"P三氯苯的测定!气相色谱法

,-#’0/0!0$0../

!!适用范围

!$!!本标准适用于水和废水中0!*P二氯苯"0!"P二氯苯"0!*!"P三氯苯的

测定#

!$"!本方法最低检出浓度 $!2%3&’0!*P二氯苯为*(0!"P二氯苯为((0!*!

"P三氯苯为0#

"!试剂和材料

"$!!载气’高纯氮!纯度..#..T#

"$"!配制标准样品和试样预处理的试剂和材料#

"$"$!!石油醚’沸程!+"1+V!分析纯#在色谱分析条件下无干扰峰出现!否则

应经全玻璃蒸馏器进行重蒸馏#

"$"$"!硫酸’"O0#)"2%43!分析纯#

"$"$#!无水硫酸钠 $=6*FG"&’分析纯#在!++V烘箱中烘烤"L!置于干燥器中

冷却至室温!装入玻璃瓶#

)/0.)

")#0!*P二氯苯"0!"P二氯苯"0!*!"P三氯苯检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



"$"$%!氯化钠 !=65D"#分析纯$

"$"$&!实验用水#二次蒸馏水$

"$"$’!异辛烷#分析纯$

"$"$(!苯#优级纯$

"$"$)!色谱标准物$

"$"$)$!!0%*P二氯苯%色谱纯$

"$"$)$"!0%"P二氯苯#色谱纯$

"$"$)$#!0%*%"P三氯苯#色谱纯$

"$"$*!储备溶液#称取色谱标准物 !*#*#)"各0++42%分别置于0++43容量瓶

中%用异辛烷 !*#*#1"和苯 !*#*#/"溶解%定容至0++43%储备溶液浓度为

0#++42&43$

"$"$!+!中间溶液#用043单标线吸管取储备溶液 !*#*#."各043%置于

0++43容量瓶中%用石油醚 !*#*#0"稀释至刻度$

"$"$!!!气相色谱分析用标准工作溶液#根据,5检测器的灵敏度及线性要求%用

石油醚 !*#*#0"分别稀释中间溶液 !*#*#0+"%配制成几种不同浓度的标准工作溶

液%在*"(V避光储存%两个月内有效$

"$"$!"!硫酸钠溶液#*+2硫酸钠溶于纯水中%稀释至0+++43$

"$#!制备色谱柱时使用的试剂和材料

"$#$!!填充物#见!#!#0$

"$#$"!涂渍固定液所用溶剂#甲苯%优级纯$

#!仪器

#$!!带电子捕获检测器的气相色谱仪$

#$"!检测器类型#I5Q%采用1!=>放射源$

#$#!色谱柱#硬质玻璃柱%长*4’内径*"!44$

#$#$!!色谱柱类型#填充柱$

#$#$!$!!载体#0+0白色硅烷化担体%)+"0++目$

#$#$!$"!固定液#

6"有机皂土(最高使用温度为0)+V$

B"Q5P*++%最高使用温度为*++V$

))0.)

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#$#$"!涂渍固定液的方法!静态法"

#$#$#!色谱固定相!!T有机皂土7!TQ5P*++#0+0白色硅烷化担体$)+"

0++目"

#$#$%!色谱柱的老化!用较低的载气流速通入氮气$在0L内升至0*+V$在此温

度老化)L$在老化过程中注入较浓的混合标准样品"

#$#$&!色谱柱的柱效能和分离度!在给定的条件下$色谱柱总的分离度大于+#."

#$%!试样预处理时使用的仪器和试剂

#$%$!!样品瓶!0+++43具塞磨口玻璃瓶"

#$%$"!分液漏斗!(++43"

#$%$#!电动振荡器"

#$%$%!微量注射器!(!3"

%!样品

%$!!水样采集和保存方法

%$!$!!水样采集!用玻璃瓶采集样品$样品应充满瓶子$并加盖瓶塞$不得有

气泡"

%$!$"!水样保存!采集水样后应尽快分析"如不能及时分析$可在*"(V冰箱中

保存$不得多于/:"

%$"!试样的预处理

%$"$!!水样处理!缓慢地摇匀水样$准确量取*(+43 %或视水样浓度而定&$置

于(++43分液漏斗中$加入("/2氯化钠$使其溶解$再加入*+43石油醚$摇

04>9左右$注意放气$然后置于电动振荡器上振荡0+4>9$取下静置分层后$放

出水层$萃取液供净化用"

%$"$"!萃取液净化!在萃取液中加入*"*#(43硫酸 %*#*#*&$开始轻轻振摇$

并不断放气"静置分层后$放出硫酸层"如上反复净化$直至硫酸液清澈为止"放

出硫酸层后$加入*(43硫酸钠溶液 %*#*#0*&$振摇洗涤萃取液中残存硫酸$洗

涤后静止分层$放出下部水层"如上反复洗涤至溶液为中性为止"石油醚萃取液通

过盛有(2左右无水硫酸钠的漏斗脱水 %漏斗下部用玻璃棉支托无水硫酸钠&$最后

用(43左右石油醚洗涤漏斗"脱水后的萃取液收集于容量瓶内$定容至*(43$

供色谱分析"

’.0.’

")#0!*P二氯苯"0!"P二氯苯"0!*!"P三氯苯检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



注意!如萃取液发生乳化时"可加入!"(滴浓硫酸破乳"然后放出水层"再净化#

&!色谱分析

&$!!色谱分析条件

&$!$!!载气流速!1+43"4>9#

&$!$"!色谱柱温度!00+V#

&$!$#!汽化室及检测室温度!01+V#

&$!$%!记录仪

&$!$%$!!纸速!(44"4>9#

&$!$%$"!衰减!根据样品中被测组分的响应值大小$调节记录仪的衰减#

&$"!校准

&$"$!!定量方法!采用标准工作液单点外标峰高或峰面积计算法#

&$"$"!标准工作溶液

&$"$"$!!使用次数!使用标准样品 %*#*#00&周期性的重复校准$视色谱仪的稳

定性决定重复校准周期的长短#

&$"$"$"!标准工作溶液 %标样&的制备!见*#*#00#

&$"$"$#!气相色谱分析时使用校准标样的条件!

6&校准标样的进样体积与试样进样体积相同’响应值应接近试样的响应值#

B&调节仪器的重复性条件$一个样品连续注射进样测定两次$其峰高或峰面

积相对偏差不大于/T$即可认为仪器处于稳定状态#

K&校准标样与试样尽可能同时进行分析$直接与单项标准比较而测定某氯苯

类化合物的浓度#

&$"$#!校准数据的表示

试样中组分按式 %0&校准!

0(O.(.I2(
%0&

式中!0((((试样中组分(的含量$42"3’

2((((标准溶液中组分(的含量$42"3’

.((((试样中组分(的色谱峰高 %44&或峰面积’

.I(((标准溶液中组分(的色谱峰高 %44&或峰面积#

)+*.)
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&$#!试验

&$#$!!进样!微量注射器进样"进样量为(#+!3#

&$#$"!纸速!(44$4>9#

&$%!色谱图的考察

&$%$!!标准色谱图

色谱分析条件见(#0"氯苯类化合物的气相色谱图见图0#

0%0""P二氯苯&*%0"!P二氯苯&

!%0"!"(P三氯苯&"%0"*P二氯苯&

(%0"*""P三氯苯

图!!氯苯类化合物的气相色谱图
!

&$%$"!定性分析

&$%$"$!!各组分的洗脱次序!0""P二氯苯’0"*P二氯苯’0"*""P三氯苯#

&$%$"$"!保留值!以试样的保留时间和标样的保留时间相比较来定性#用作定性

的保留时间窗口宽度以当天测定标样的实际保留时间变化为基准#

&$%$"$#!检验可能存在的干扰!可采用另外极性不同的色谱柱进行分离鉴定#

&$%$#!定量分析

&$%$#$!!色谱峰测量!峰高或峰面积#

&$%$#$"!计算!外标法#水样中各组分的浓度按式 (*)计算!

0(O2(.(3I.I3(+
(*)

式中!0(%%%水样中组分(的浓度"42$3&

2(%%%标样中组分(的浓度"42$3&

*0*.*
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.I!!!标样测得组分(的峰高 "44#或峰面积$

.(!!!萃取液中组分(的峰高 "44#或峰面积$

3I!!!标样进样体积%!3$

3(!!!萃取液进样体积%!3$

+!!!浓缩系数$

#*!!!被萃取水样体积%43$

#0!!!萃取液石油醚的体积%43&

’!结果的表示

’$!!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中的组分数目及组分名称&

’$"!定量结果

’$"$!!根据计算公式%计算出组分的含量%结果以两位有效数字表示&

’$"$"!精密度

三个实验室在工业废水中加入氯苯标准混合物%测定并计算出精密度%列于表

0中&
表!!#个实验室的精密度数据

化合物 测定均值%42’3 标准偏差%42’3 相对标准偏差%T

0%"P二氯苯 +#+1""+#+00 +#++""+#++/ !#1"0+#!

0%*P二氯苯 +#+!+"+#+0! +#++!"+#++) (#.".#/

0%*%"P三氯苯 +#+0("+#+01 +#++0"+#++* 1#("00#0

’$"$#!准确度

三个实验室分别对工业废水进行加标回收率测定%加标回收率0%"P二氯苯

+#+1""+#0142’3为)(T".)T$0%*P二氯苯+#+!*"+#+1"42’3为)/T"

..T$0%*%"P三氯苯+#+01"+#+"+42’3为//T"..T&
注!其他二氯苯"三氯苯和四氯苯的测定也可以采用本方法#

(**.(
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附加说明

本标准由国家环保局科技标准司标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人孙宗光"傅德黔"章安安!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!

#!*.#
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".#多环芳烃检测方法标准

城市供水!多环芳烃的测定!液相色谱法

5&!’0"/"*++0

前!言

本标准的附录C是标准的附录!

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网济南监测站负责起草"上海监测站协助!

本标准主要起草人#贾瑞宝!

本标准参加验证单位#上海监测站$北京监测站$天津监测站$武汉监测站$

成都监测站$重庆监测站$厦门监测站!

%"*.%
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城市供水!多环芳烃的测定!液相色谱法

!!范围

本标准规定了用液相色谱分析法测定城市供水中的萘 !=H%"#荧蒽 !;3d"#

苯并 !B"荧蒽 !-B;"#苯并 !["荧蒽 !-[;"#苯并 !6"芘 !-6H"#苯并

!2L>"!-H<J"和茚并 !0$*$!PK:"芘 !XH"%

本标准适用于城市供水及原水中多环芳烃 !HC%W"的测定%

取水样(++43$将固相萃取洗脱液浓缩到+#(43$进样量0+!3最低检测质

量浓度 !单位92&3"为’=H% !!(#("$;3d !0#*"$-B; !0#/"$-[; !+#+("$

-6H!0#+"$-H<J!0#!"$XH!(#("%

"!方法

硅胶基底的共价特性可使许多化学官能团 !如5)和50)"对其表面进行化学

修饰$使水中的半挥发#不挥发性有机污染物得以保留%

本方法采用以粗颗粒 !"+!4左右"硅胶为基底的50)键合相作为固相吸附载

体$对水中的HC%W进行吸附保留(用二氯甲烷等低极性有机溶剂洗脱HC%W后$

用带荧光和&或紫外检测器的液相色谱仪进行定性和定量%

#!试剂和材料

#$!!液相色谱流动相’甲醇和水%

#$!$!!甲醇’色谱纯$用前通过滤膜过滤和脱气%

#$!$"!水’若用蒸馏水或去离子水$应用滤膜 !+#*!4"过滤$要求在被测定的

化合物检测限内无干扰%

#$"!配制标准样品和水样预处理用的试剂

#$"$!!二氯甲烷 !5%*5D*"’色谱纯或分析纯 !二次蒸馏"$在测定化合物检测限

内不出现色谱峰为合格%

#$"$"!四氢呋喃 !’%;"’同!#*#0%

)(*.)
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#$"$#!异丙醇 !5%!5%* !G%"5%!"#同!#*#0$

#$"$%!硫代硫酸钠 !=6*F*G!"$

#$#!标准溶液

购买市售有证的标准储备溶液$

%!仪器

%$!!玻璃器皿

所用玻璃器皿均需经铬酸洗液浸泡%洗净后自然晾干$

%$!$!!采样瓶#带磨口玻璃塞的棕色玻璃细口瓶$

%$!$"!尖底浓缩管#最小分度为+#043%容积必须进行标定%带磨口玻璃塞$

%$!$#!*(!3微量注射器 !液相色谱仪手工进样器"$

%$!$%!量筒#(+43&0++43和0+++43$

%$"!样品前处理装置

%$"$!!固相萃取抽滤装置 !负压"或恒流蠕动泵 !正压"$

%$"$"!真空泵 !!+3’4>9"$

%$"$#!FHI固相萃取柱#填料为"+!4的50)键合相 !(++42"吸附剂$

%$#!高压液相色谱系统

%$#$!!%H35恒流泵#流速精度为+#+043’4>9$

%$#$"!色谱柱#反相.)!GQF"分析柱%推荐柱长为0(+44%内径为"#144%

粒度为(!4并配备"+44相同填料的预分离柱$

%$#$#!荧光检测器#具有激发’发射光谱扫描功能%同时具有波长程序设置功能$

%$#$%!紫外检测器#可单独使用%也可与荧光检测器串联使用$

%$#$&!数据处理系统#色谱工作站或积分仪$

&!样品

&$!!样品瓶的准备

用干净的棕色玻璃瓶作为采样瓶$

&$"!水样采集

样品必须采集在棕色玻璃瓶中%若水中有残余氯%需在每升水中加入*(42的

硫代硫酸钠除氯%若不能立即进行样品处理%建议在采样时每升水样加入*++43

(1*.(
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的异丙醇作为样品稳定剂 !同时也作为基体改性剂"#

&$#!水样保存

水样应置于暗处$"V冰箱中保存$应在*"L内尽快进行样品预处理#将吸附

后的固相萃取柱直接贮存在冰箱中$在*+天内将HC%W从固相萃取柱上洗脱下

来$进行样品分析#

&$%!样品预处理步骤 %以50)键合相富集柱为例$若考虑颗粒物上吸附的HC%W$

可参照附录C !标准的附录"&#

&$%$!!水样准备’量取(++"*+++43水样 !根据配备的液相色谱仪灵敏度和水源

污染状况$可选择合适的水样体积"#每03水样$加入*++43的异丙醇 !也可在

采样时加入"$混合均匀#

&$%$"!FHI柱活化及条件化’先用*43二氯甲烷注入柱子$让其缓缓流过$并抽

空气(4>9$以去除填料中可能存在的干扰物$再加入*43的甲醇活化柱子$最后

用去离子水 !加入和水样相同含量的改性剂"移去活化溶剂 !条件化"$但注意在

对FHI柱进行活化和条件化时$不可将柱床抽干$以防止填料层产生裂隙$使回

收率降低#

&$%$#!水样富集’以""(43(4>9左右的流速$使水样全部通过FHI柱后$加

(43纯水$让其缓缓通过$以去除水溶性干扰物质$通入净化空气!+4>9$使已吸

附的FHI柱彻底干燥#

&$%$%!洗脱与浓缩’将*43二氯甲烷或四氢呋喃分两次加入柱管$分别洗下被测

组分$合并后的洗脱液用氮气浓缩至+#043以下$再定容至+#0"+#(43$待进

样分析#

’!测定步骤

’$!!色谱条件的选择 !根据仪器型号)配置状况$选择合适的色谱条件"

’$!$!!流动相’甲醇和水#根据色谱柱的柱效和分离度$选择合适的流动相配比#

如果用甲醇(水体系能满足样品的分离要求$就不必用其他流动相体系$如果用纯

甲醇即可达到分离效果$就不要用水作为流动相成分#

’$!$"!洗脱模式及洗脱流速’采用等度洗脱$流动相为甲醇]水O)+]*+$洗脱

速率为0#+43(4>9#如果分离效果不理想$适当增加流动相中水的比例$或考虑

梯度洗脱#

*/*.*
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’$!$#!柱箱温度控制!使用色谱柱温箱"柱箱温度为!(V#

’$!$%!检测器波长设置

’$!$%$!!荧光检测器!本方法首先进行激发和发射光谱的扫描"根据所获光谱图"

找出各化合物的特征激发和发射波长"见表0#

表!!多环芳烃最佳的荧光激发和发射波长

HC%W 激发波长$<b"44 发射波长$<b"44

;3d **1 "".

-B; !+* "(*

-[; !+* "!0

-6H *./ "+(

-H<J !+* "*+

XH !+( (++

!!为获得较高方法的灵敏度"根据最优化柱系统条件下获得的各HC%W的保留

时间"进行波长程序设置"以便使其能在最优化的激发和发射波长下进行检测#

’$!$%$"!紫外检测器!检测波长为*("94 $如果当地水源中背景干扰严重"影响

了检测"可选用其他紫外波长%#

’$!$&!数据记录和处理系统!各型色谱工作站均可使用"色谱工作站兼有积分仪

功能#同时还具有双通道数据采集&谱图再处理及精确的定性定量分析等功能#

若采用积分仪"要进行合理的参数设置"以便记录下理想的谱图#

’$"!标准曲线的绘制

本方法使用外标法定量#

’$"$!!标准样品的制备

根据液相色谱仪的线性工作范围"选择不同浓度的标准工作溶液 $至少(个

点%"所用标准工作液由混合的HC%W标准溶液用甲醇稀释制得#系列标准工作溶

液浓度见表*#

表"!系列标准工作溶液浓度及相关性

浓度系列
=H% ;3d -B; -[; -6H -H<J XH
42’3 !2’3 !2’3 !2’3 !2’3 !2’3 !2’3

0 *#+ *+#+ )#+ )#+ *+#+ !*#+ *+#+

* "#+ "+#+ 01#+ 01#+ "+#+ 1"#+ "+#+

()*.(
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浓度系列
=H% ;3d -B; -[; -6H -H<J XH
42!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3

! 1#+ 1+#+ *"#+ *"#+ 1+#+ .1#+ 1+#+

" )#+ )+#+ !*#+ !*#+ )+#+ 0*)#+ )+#+

( 0+#+ 0++#+ "+#+ "+#+ 0++#+ 01+#+ 0++#+

相关系数 +#... +#... +#... +#../ +#..) +#..1 +#...

’$"$"!标准溶液的使用

每个工作日必须测定一种或几种浓度的标准溶液以检验标准曲线"若某一化合

物的测定值与期望值的相对标准偏差大于0+T"则必须重新绘制标准曲线#

’$"$#!标准曲线的表示

以响应值对浓度作标准曲线"由回归方程计算测定结果#若采用工作站"只需

按已设定的样品序列依次进样"计算机自动存储标准曲线"自动计算每一次进样的

测定结果$若采用积分仪"可采用常规标准曲线绘制和样品测定结果的计算方法#

’$#!样品测定

’$#$!!进样

’$#$!$!!进样方式%以注射器人工进样或自动进样器进样#

’$#$!$"!进样量%("*(!3#

’$#$!$#!操作%用待测试样调湿微量注射器的针头及针筒"并洗涤三次"缓缓反

复多次"尽可能排出针筒内气泡"迅速注射样品至%H35柱头"进行%H35分析"

并用甲醇洗涤注射器"以备下次进样#

’$#$"!记录

由色谱工作站完成#若使用积分仪"必须准确记录积分仪参数 &如放大倍数和

纸速’及色谱峰的保留时间#

’$%!谱图分析

’$%$!!标准色谱图

不同厂家生产的色谱柱"化合物的峰序会略有不同"图0和图*为标准色

谱图#

’$%$"!定性分析

’$%$"$!!保留值定性法%以试样的保留时间和标样的保留时间 &B$’(相对保留时

间 &B$e’或+e值来定性#用作定性的保留时间窗口宽度以当天测定标准的实际保

).*.)
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图!!(种1,23在紫外检测条件下的色谱图!组分名见右表

图"!’种1,23在荧光检测条件下的色谱图!组分名见右表

留时间变化为基准!各类色谱工作站一般以保留时间的S(T作为窗口宽度!

’$%$"$"!鉴定的辅助方法"主要采用增加标样使峰值增高的方法#或用停泵扫描

测定各组分荧光激发和发射光谱与对应标准的荧光谱对比的方法来协助定性!

’$%$#!定量分析

用外标法计算!

(!计算

采用色谱工作站#计算机自动计算出各组分的含量#单位!2$3!

根据式 %0&计算样品浓度"

"(O"+#a$#W %0&

’+!.’
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式中!"("""试样中组分质量浓度#!2$3!

"+"""固相萃取洗脱液质量浓度#!2$3!

#a"""固相萃取洗脱液浓缩后定容体积#43!

#W"""水样体积#43%

如果采用积分仪#按式 &*’计算(

"(O.(C(#B$#(#& &*’

式中("("""试样中组分的质量浓度#!2$3!

.("""试样中组分的进样量对峰高 &或峰面积’的比值#92$44 &或92$

44*’!

C("""样品中组分峰高 &或峰面积’#44或 &44*’!

#a"""萃取液浓缩后的体积#!3!

#("""注射样品的体积#!3!

#&"""水样体积#43%

)!结果的表述

)$!!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间#确定出被测试样中存在的组分数目和组分

名称%

)$"!定量结果

)$"$!!含量的表示方法(式 &0’或式 &*’计算出水样中HC%W含量#以!2$3
表示#但=H%以42$3表示%

)$"$"!精密度和准确度()个实验室测定两种加标浓度的人工合成水样#高低浓

度的精密度和准确度分别见表!%

表#!)个实验室检测多环芳烃的精密度和准确度

物质名称
=H% ;3d -B; -[; -6H -H<J XH
42$3 !2$3 !2$3 !2$3 !2$3 !2$3 !2$3

加入浓度 *#+ )#+*+#+)+#+)#+!*#+)#+!*#+*+#+)+#+!*#+0*)#+*+#+)+#+

相对标准

偏差#T
*+#(0*#!0)#(0(#.0/#)0+#.00#(/#(*00#1/#*(.#./.#*.0*#))#)0

)0!.)
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物质名称
=H% ;3d -B; -[; -6H -H<J XH
42!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3 !2!3

相对误差"T 0"#"/#/(*#!((#"0+#(0#))0#++#1!0#+ (#+(#!01#1" "#+ )#(

回收率"T )(#1.*#*./#1."#10++#(.)#00+0#+..#"0+0.(#+."#/.!#".1#+.0#(

*!注意事项

*$!!质量控制

*$!$!!分析样品前"首先进行分析仪器性能校准#用一个或数个标准溶液校验标

准曲线"以确定是否需要重新绘制标准曲线#

*$!$"!每批分析样品 $最多*+个%中须至少进行一份全程序空白测定"以证明分

析系统处于受控状态#

*$!$#!每批分析样品 $最多*+个%中须进行平行双样和加标样测定"以证明其精

密度和准确度#

*$"!使用标准样品的条件

*$"$!!标准样品进样体积与试样进样体积相同"标准样品的浓度应接近试样的

浓度#

*$"$"!调节仪器的重复性条件&一个样品连续注射进样三次"其峰高或面积相对

标准偏差小于/T"即认为仪器处于稳定状态#

*$"$#!标准样品和试样尽可能同时进行分析"直接与单个标准比较以测定HC%W
的浓度#

*$#!安全

*$#$!!使用的溶剂和流动相甲醇有毒"正己烷’四氢呋喃易燃"且均为挥发性试

剂"溶剂蒸馏必须遵照有关规定"工作场所要有良好通风条件"严禁明火#

*$#$"!分析的HC%W为致癌物"因此要有保护措施#

(*!.(
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附!录!,
!标准的附录"

考虑悬浮物所吸附的1,23#可采取的两种措施

,!!玻璃纤维或滤膜过滤

水样先用经二氯甲烷处理过的玻璃纤维过滤!然后用二氯甲烷洗下吸附的

HC%W!洗脱液与富集柱的洗脱液合并"或用经二氯甲烷处理过的滤膜过滤!然后

用二氯甲烷洗下滤膜上的HC%W!洗脱液与富集柱的洗脱液合并#

,"!圆盘 !:>W["萃取

,"$!!适用水样类型

地下水$饮用水$地表水!尤其适合于含颗粒物较多的地表水#

,"$"!设备装配

将圆盘装置和真空泵连结好!保证没有液体渗漏#

,"$#!圆盘条件化

先将(43二氯甲烷倒入盘中!接上真空泵!在(+[H6下抽滤持续(4>9!停

止抽气!恢复常压!倒入(43甲醇!在!"/[H6的低真空下!让甲醇缓缓流出!

接近抽干时!再倒入(43去离子水!仍然在低真空下抽滤!直至液面接近圆盘表

面时!停止抽气!备用#

,"$%!样品过滤与圆盘干燥

将样品倒入盘中!在/+[H6真空下!以)+"0*+43%4>9的流速抽滤!然后在

(+[H6的真空下抽空气干燥(4>9#

,"$&!洗脱与浓缩

将(43二氯甲烷加入盘中!在!"/[H6的低真空下使待测组分充分洗脱!将

洗脱液在氮气流下浓缩至+#+(43!再定容至+#0"+#(43!待样品分析#

,"$’!采用圆盘萃取方式进行地表水加标回收的准确度和精密度!参见表C0#

&!!.&
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表,!!地表水加标回收的回收率 !4/35方式"和相对标准偏差!"# !6"

HC%W 加标范围!92"3 分析次数 平均回收率!T ;4@!T

=H% ("0+!2"3 / /" 0/#)

;3d "+"1+ . 0+* )#1

-B; 01"*" 0+ 0+! 0!#(

-[; 01"*" 0+ 0+/ /#!

-6H "+"1+ 0+ ./ (#/

-H<J 1"".1 0+ 0++ )#"

XH "+"1+ 0+ 0+" )#*

#"!.#
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(+#六种特定多环芳烃检测方法标准

水质!六种特定多环芳烃的测定
高效液相色谱法

,-0!0.)!.0

!!适用范围

本标准规定了测定水中多环芳烃 !HC%"的高效液相色谱 !%H35"法#本

标准参照采用国际标准XFG$QXF/.)0$*高效液相色谱法分析的六种特定多环

芳烃#

本标准适用于饮用水%地下水%湖库水%河水及焦化厂和油毡厂的工业污水中

荧蒽%苯并 !B"荧蒽%苯并 !["荧蒽%苯并 !6"芘%苯并 !2L>" %茚并 !0&

*&!PK:"芘六种多环芳烃的测定#

本法用环己烷提取水中多环芳烃&提取液通过弗罗里硅土柱&HC%吸附在柱

上&用丙酮加二氯甲烷混合溶液脱附HC%后&用配备荧光和 !或"紫外检测器的

高效液相色谱仪测定#本方法对六种HC%通常可检测到92$3水平#

水样中若存在可被共萃取的能产生荧光信号或熄灭荧光的物质对本法也有干

扰#本法用弗罗里硅土柱层析净化分离&可降低荧光背景#

’(!.’
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"!试剂和材料

"$!!高效液相色谱流动相为水和甲醇的混合溶液!

"$!$!!甲醇"分析纯#用全玻璃仪器重蒸馏#要求有足够低的空白!

"$!$"!水"电渗析水或蒸馏水#加高锰酸钾在碱性条件下重蒸!在测定的化合物

检测限内未观察到干扰!

"$"!配制标准样品和水样预处理使用的试剂和材料!

"$"$!!二氯甲烷 $5%*5D*%"用全玻璃蒸馏器重蒸馏#在测定化合物检测限内不

出现色谱干扰为合格!

"$"$"!丙酮 $5!%1G%"同*#*#0!

"$"$#!环己烷"分析纯#同*#*#0!

注!若环己烷的纯度不够"可采用附录中两种办法中的任一种进行净化#

"$"$%!无水硫酸钠 $=6*G"%"分析纯#在"++V加热*L!

"$"$&!硫代硫酸钠 $=6*F*G!&(%*G%"分析纯!

"$"$’!弗罗里硅土 $;DMJ>W>D%"1+"0++目#色层分析用!在"++V加热*L!冷却

后#用水 $*#0#*%调至含水量为00T $"’"%!

"$"$(!碱性氧化铝"层析用#(+"*++!4#活度为-JMK[4699’级!达到’级的

制法如下"

将氧化铝加热至((+S*+V至少*L#冷却至*++"*(+V#移入放有高氯酸镁

的干燥器内#继续冷却#即得活度为-JMK[4699’级的氧化铝!在干燥器内可存

放五天!

"$"$)!柱层析用硅胶"0++目#在!++V活化"L!

"$"$*!浓硫酸 $%*FG"%"分析纯!

"$"$!+!标准溶液"

注!有些多环芳烃是强烈致癌的"因此操作时必须极其小心#不允许人体与多环芳烃固体

物质$溶剂萃取物$多环芳烃标准品接触#多环芳烃可随溶剂一起挥发而沾附于具塞

瓶子的外部"因此处理含多环芳烃的容器及实验操作过程必须使用抗溶剂的手套#被

多环芳烃污染的容器可用紫外灯在!1+94紫外线下检查"并置于重铬酸钾%浓硫酸洗

液中浸泡"L#标准溶液应在有适当设备 &如合适的毒气橱$防护衣服"防尘面罩等’

的实验室中配制#用固体化合物配多环芳烃标准品"在没有合适的安全设备及尚未正

&1!.&
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确掌握使用技术之前!不能进行"

"$"$!+$!!色谱标准物!固体多环芳烃标准物为荧蒽"苯并 #[$荧蒽"苯并 #B$

荧蒽"苯并 #6$芘"茚并 #0%*%!PK:$芘及苯并 #2L>$ 等六种%纯度在.1T
以上&采用固体标准物配制标准储备液%亦可采用经证实为合格的市售多环芳烃标

准溶液配置标准储备液&

"$"$!+$"!用固体多环芳烃配制标准储备液!分别称量各种多环芳烃 #*#*#0+#0$

*+S+#042%分别溶解于(+"/+43环己烷 #*#*#0$中%再以环己烷稀释至0++

S+#043%配成浓度为*++!2’43单个化合物的标准储备液&若用市售溶液配制标

准储备液%可在容量瓶中用环已烷稀释%使标准储备液的浓度各为*++!2’43的单

化合物溶液&储备液保存在"V冰箱中&

"$"$!+$#!混合HC%标准溶液的配制!在0+43容量瓶中加入各种HC%储备液

#*#*#0+#*$0S+#+043%用甲醇稀释至标线%使标准溶液中含各种多环芳烃的浓

度各为*+!2’43的混合HC%标准溶液&标准液保存在"V冰箱中&

"$"$!+$%!标准工作溶液!根据仪器灵敏度及线性范围的要求%取不同量的混合

HC%标准溶液 #*#*#0+#!$%用甲醇 #*#0#0$稀释%配制成几种不同浓度的标准

工作溶液&

#!仪器

#$!!高效液相色谱仪!带荧光和紫外检测器的高效液相色谱仪&

#$!$!!恒流梯度泵系统&

#$!$"!反相柱!填料为@MJB6b(!GQF%柱长*(+44%内径"#144&

#$!$#!荧光检测器!荧光分光光度计检测器%激发波长*)+94%发射光波长大于

!).94截止点(荧光光度计检测器应有激发用的色散光系统和可用滤光片或色散

光学系统的荧光发射部分&

#$!$%!紫外P可见光检测器!可调波长紫外检测器或固定波长为*("94的紫外检

测器%可单独使用%也可以与荧光检测器联用&

#$!$&!记录仪!与检测器匹配&

#$!$’!微量注射器!规格为(%0+%(+%0++及(++!3&

#$!$(!恒温水浴 #或恒温柱箱$&

#$"!采样瓶!03具磨口玻璃塞的棕色玻璃细口瓶&

)/!.)
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#$#!振荡器!调速"配备自动间歇延时控制仪#

#$%!玻璃器皿!

#$%$!!分液漏斗!0+++43"玻璃活塞不涂润滑油#

#$%$"!碘量瓶*++43#

#$%$#!层析柱!

#$%$#$!!净化环己烷层析柱!长(++44"内径*(44"玻璃活塞不涂润滑油的玻

璃柱#

#$%$#$"!样品预处理层析柱!长*(+44"内径0+44"玻璃活塞不涂润油油的玻

璃柱#

#$%$%!UPQ浓缩瓶!*(43"带刻度"容积必须进行标定"带磨口玻璃塞#

#$%$&!UPQ蒸发瓶!(++43#

#$%$’!UPQF9N:<J柱!三球"常量#

#$%$(!UPQF9N:<J柱!二球"微量#

#$%$)!量筒!(++43#

#$&!玻璃毛或玻璃纤维滤纸!在"++V加热0L#冷却后"保存在具塞磨口的玻璃

瓶中#

#$’!沸石!在++V!加热0L#冷却后"保存在具塞磨口的玻璃瓶中#

%!样品

%$!!样品的性质

%$!$!!样品名称!水样#

%$!$"!样品状态!液体#

%$!$#!样品稳定性!水样中的HC%对光敏感#

%$"!水样采集和储存方法

%$"$!!水样采集!样品必须采集在玻璃容器中"采样前不能用样品预洗瓶子"以

防止样品的沾染或吸附#防止采集表层水"保证所采样品具有代表性#在采样点采

样及盖好瓶塞时"样品瓶要完全注满"不留空气#若水中有残余氯存在"要在每升

水中加入)+42硫代硫酸钠 $*#*#(%除氯#

%$"$"!水样保存!水样应放在暗处""V冰箱中保存&采样后应尽快在*"L内进行

萃取#萃取后的样品在"+天内分析完毕#

’)!.’
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%$#!水样预处理

%$#$!!水样的萃取!摇匀水样"用(++43量筒 #!#"#)$量取(++43水样 #萃取

所用水样体积视具体情况而定"可增减$"加入(+43环己烷 #*#*#!$"手摇分液

漏斗"放气几次后"安装分液漏斗于振荡器架上 #!#!$"振摇(4>9进行萃取%取

下分液漏斗"静置约0("!+4>9#静置时间视两相分开情况而定$"分出下层水相

留待进行第二次萃取"上层环已烷相放入*++43碘量瓶 #!#"#*$中"再用(+43
环己烷对水样进行第二次萃取"水相弃去"环己烷萃取液并入同一碘量瓶中"加无

水硫酸钠 #*#*#"$至环己烷萃取液清沏"至少放置!+4>9"脱水干燥%

%$#$"!萃取液的净化!

%$#$"$!!饮用水的环己烷萃取液"可以不经柱层析净化"浓缩后直接进行%H35
分析%

%$#$"$"!地表水及工业污水用柱层析净化%

%$#$"$"$!!层析柱的装填!在玻璃层析柱 #!#"#!#*$的下端"放入少量玻璃毛或

玻璃纤维滤纸 #!#($以支托填料"加入!43环己烷 #*#*#0$润湿柱子%称""

12弗罗里硅土 #*#*#1$于小烧杯 #!#"#.$"用环己烷制成匀浆"以湿式装柱法填

入上述柱中%净化地表水的柱"填充"2弗罗里硅土"净化污水的柱"填充12弗

罗里硅土%放出柱中过量的环已烷至填料的界面%

%$#$"$"$"!萃取液的净化!从层析柱 #"#!#*#0$的上端加入已干燥的环己烷萃取

液"全部溶液以0"*43&4>9流速通过层析柱"用环己烷洗碘量瓶中的无水硫酸

钠三次"每次("0+43"环己烷洗涤液亦加入层析柱"回收通过柱的环己烷%被

吸附在柱上的HC%用丙酮 #*#*#*$和二氯甲烷 #*#*#0$的混合溶液解脱%地表

水用0++43 #))43丙酮70*43二氯甲烷$脱附’污水用/(43 #0(43丙酮7

1+43二氯甲烷$脱附%解脱液收集于已联接UPQ蒸发瓶 #!#"#($的UPQ浓缩瓶

#!#"#"$中"加入两粒沸石 #!#1$"安装好三球F9N:<J柱 #!#"#1$(待浓缩%

%$#$"$#!试样的浓缩!将UPQ浓缩装置的下端浸入通风橱中的水浴锅 #!#/$中"

在1("/+V的水温下浓缩至约+#(43"从水浴锅上移下UPQ浓缩装置"冷却至室

温"取下三球F9N:<J柱"用少量丙酮洗柱及其玻璃接口"洗涤液流入浓缩瓶中%

加入一粒新沸石"装上二球F9N:<J柱 #!#"#/$"在水浴锅中如上述浓缩"定容至

+#!"+#(43"留待%H35分析%
注!甲醇"环己烷"二氯甲烷及丙酮等是易燃的有机溶剂#应在通用橱中操作$

).!.)
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&!操作步骤

&$!!调整仪器

安装高效液相色谱仪!使其达到预期的分离效果!预热运转至获得稳定的

基线"

&$!$!!柱温#!(V"

&$!$"!流动相组成#

C泵#)(T水 $*#0#*%70(T甲醇 $*#0#0%$#&#%"

-泵#0++T甲醇 $*#0#0%"

&$!$#!洗脱#视柱的性能可采用下列方式的一种进行洗脱!或按柱的性能选择

条件"

&$!$#$!!恒溶剂洗脱#以.*T-泵和)TC泵流动相组成!等浓度洗脱"

&$!$#$"!梯度洗脱#

以1+T-泵7"+TC泵的组成洗脱!保持*+4>9’

以!T-&4>9增量至成为.1T-7"TC泵的组成!保持至出峰完"

以)T-&4>9减量至成为1+T-泵7"+TC泵的组成!保持0(4>9!使流动相

组成恒定!为下一次进样准备好条件"

&$!$%!流动相流量#!+43&LJ恒流’或按柱的性能选定流量"

&$!$&!检测器#

&$!$&$!!荧光检测器 $!#0#!%波长的选择#

6#荧光分光光度计检测器#六种HC%在荧光分光光度计特定的条件下最佳的

激发和发射波长如表0"

表!!六种多环芳烃最佳的荧光激发和发射波长

化!合!物 激发波长$<b!94 发射波长$<b!94

荧蒽 !1( "1*

苯并$3%荧蒽 !+* "(*

苯并$[%荧蒽 !+* "!0

苯并$6%芘 *./ "(+或"!+

苯并$2L>% !+* "0.或"+/

茚并$0!*!!PK:%芘 !++ (++

(+".(
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!!水样中含茚并 !0"*"!PK:#芘时选$<bO!"+94"$<4O"(+94较好"在此波

长下茚并 !0"*"!PK:#芘的荧光强度较高$否则选$<bO*)194"$<4O"!+94对

苯并 !6#芘灵敏度较高%

B#荧光计检测器&单色光荧光计使用$<bO!++94"$<4O"1+94为适宜$滤色

器荧光计在*<bO!++94"$<4’!/+94下测定%

&$!$&$"!紫外检测器 !!#0#"#&在*("94下检测HC%%

以上几种检测器可以单独使用$亦可以把荧光和紫外两种检测器串联使用%

&$!$’!记录器&

&$!$’$!!放大&根据样品中被测组分含量调节记录仪放大档"使谱图在记录纸量

程内%

&$!$’$"!纸速&+#*(K4’4>9%

&$"!校准

&$"$!!用外标法定量%

&$"$"!标准样品&

&$"$"$!!标准样品的制备&在线性范围内用混合HC%标准溶液 !*#*#0+#!#配

制几种不同浓度的标准溶液"其中最低浓度的溶液浓度应稍高于最低检测限%

&$"$"$"!高效液相色谱法中使用标准样品的条件&

6#标准样品与试样进样体积最好相同"两者的响应值也要相近%

B#在工作范围内"相对标准偏差$0+T%

K#标准样品与试样应尽可能同时进行分析%

&$"$"$#!使用次数&每个工作日必须测定一种或几种浓度的标准溶液来检验校准

曲线或响应因子%如若某一化合物的响应值与预期值间的偏差大于0+T"则必须

用新的标准对该化合物绘制新的校准曲线或求出新的响应因子%

&$"$#!校准数据的表示&以响应值对进样量作校准曲线"可得一条通过原点的直

线%响应值与进样量的比值为一常数"可用平均比值或响应因子代替标准曲线来计

算测定结果%

&$#!测定

&$#$!!进样

&$#$!$!!进行方式&以注射器人工进样%

&$#$!$"!进样量&("*(!3%

(0".(
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&$#$!$#!操作!用试样 ""#!#*#!#润湿微量注射器 "!#0#1#的针头及针筒$并

洗涤三次%抽取样品$排出针筒中的气泡%迅速注射样品至%H35的柱头$进行

%H35分析%

&$#$"!记录

&$#$"$!!放大和纸速!记录下放大倍数及纸速%

&$#$"$"!组分的色谱峰!以标样核对$记下色谱峰的保留时间及对应的化合物%

&$#$"$#!基线漂移!记下漂移值%

&$%!色谱图的考察

&$%$!!标准色谱图

不同填料的色谱柱$化合物出峰的顺序有所不同$下图为两种不同检测器串联

的十六种HC%标准包谱图%图0为紫外检测器在波长*("94下的色谱图&图*
为萤光分光光度计在$<bO*)194$$<4O"!+94下的色谱图%多环芳烃标样浓度十

六种化合物皆为*!2’43$进样量0+!2’43%

图!!十六种1,2标样的2178紫外谱图

&$%$"!定性分析

&$%$"$!!各组分的洗脱次序!以标准谱图相对照%图0和图*为十六种HC%标

样在@MJB6bGQF柱的 %H35图$出峰顺序为0#萘$*#苊烯$!#苊7芴$"#菲$

(#蒽$1#荧蒽$/#芘$)#苯并 "6#蒽7抱$.#苯并 "B#荧蒽$0+#苯并 "[#

(*".(
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图"!十六种1,2标样的2178荧光谱图

荧蒽!00#苯并 "6#芘!0*#二苯并 "6!L#蒽!0!#苯并 "2L># !0"#茚并

"0!*!!PK:#芘$

&$%$"$"!保留值%以试样的保留时间和标样的保留时间相比较来定性$用作定性

的保留时间窗口宽度以当天测定标样的实际保留时间变化为基准$用一个化合物保

留时间标准偏差的三倍计算设定的窗口宽度$

&$%$"$#!鉴定的辅助方法%可用加标样使峰高叠加的方法&或用停泵扫描!测定

各组分荧光激发和发射谱图与对应标样的荧光图对比的办法来帮助鉴证化合物$

&$%$#!定量分析

&$%$#$!!色谱峰的测量

连接峰的起点与终点之间的直线作为峰底!以峰最大值到峰底的垂线为峰高$

垂线在时间坐标上的对应值为保留时间$通过峰高的中点作平行峰底的直线!此直

线与峰两侧相交!两点之间的距离为半高峰宽$峰与峰底之间的面积为峰面积!等

于峰底乘半高峰宽$

&$%$#$"!计算 "外标法#

0(O.(
’C(’#B
#(’#&

式中%0((((试样中组分>的含量!!2)3&

.((((标样中组分(进样量对其峰高 "或峰面积#的比值!92)44 "或92)

’!".’
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44*!"

C(###样品中组分(的峰高 $或峰面积!%44 $或44*!"

#B###萃取液浓缩后的总体积%!3"

#(###注射样品的体积%!3"

#&###水样体积%43&

’!结果的表示

’$!!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间%确定出被测试样中存在的组分数目和组分

的名称&

’$"!定量结果

’$"$!!含量的表示方法’按(#"#!#*公式计算出水样中H%C的含量%以!2(3
表示&

’$"$"!精密度’见表*&
表"!不同实验室测定的精密度 !再现性"

实验室编号

!!项!目
HC%

0 * ! " ( 1 /

荧

蒽

测定平均值%92(3 *#" 0#" /*#" "#.!2(3 01#. "*#) 0(#*

变异系数%T * 1 " 0+ 0( 0! !

测定次数 ! 1 ! 1 1 1 1

苯并

$B!
荧蒽

测定平均值%92(3 (#! 0#" )#) *#.!2(3 !1#+ *"#*$0! "+#0$0!

变异系数%T 01 0* / ) ** 00 !

测定次数 ! 1 ! 1 1 1 1

苯并

$[!
荧蒽

测定平均值%92(3 !#( 0#( "#1 !#!!2(3 !0#)

变异系数%T ! 1 / 0+ 01

测定次数 ! 1 ! 1 1

)"".)
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实验室编号

!!项!目
HC%

0 * ! " ( 1 /

苯并

!6"
芘

测定平均值#92$3 (#( *#* 1#+ !#.!2$3 "*#1 !#! *!#/

变异系数#T ( ) 1 " 0( 0/ !

测定次数 ! 1 ! 1 1 1 1

茚并

!0#*#
!PK:"
芘!*"

测定平均值#92$3 !"#) 0+#!

变异系数#T 0+ 1

测定次数# " 1

苯并

!2L>"

测定平均值#92$3 *#/ "#! (.#/ !#0!2$3 1!#( ")#! *"#/

变异系数#T " . / " 0* 0. )

测定次数 ! 1 ! 1 1 1 1

!!注!"0#为苯并"B#荧蒽7苯并"[#荧蒽数据$
"*#空格表示未检出或分不开按苯并"2L># 算$

’$"$#!准确度%见表!&

表#!各实验室准确度 !地表水加标回收率"测定汇总

实验室编号

!!项!目
HC%

0 * ! " ( 1 /

荧蒽
加标量#92$3 ") +#)* 1"#( *#( 00 0+. 00#+

平均回收率#T /+ 1/ .*#! .) (. .+ ."

苯并

!B"
荧蒽

加标量#92$3 !"#* 0#( 0*#( (#1 *+ 0(+ !.#0

平均回收率#T .) )0#/ 0+0 )1 0+. 0+1 ."

苯并

!["
荧蒽

加标量#92$3 "1#) 0#" 0* "#( 0.#0

平均回收率#T .0 )1 ./ )* )"

苯并

!6"
芘

加标量#92$3 /*#+ 0#. *0#0 /#* *(#" 00/ *(#"

平均回收率#T )+ .+ .! .! /* 1* .!

’(".’
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实验室编号

!!项!目
HC%

0 * ! " ( 1 /

茚并

!0"*"
!PK:#
芘!0#

加标量"92$3 !"#) *)#)

平均回收率"T )! )1

苯并

!2L>#
加标量"92$3 ((#* .) 1.#+ 0#. !)#) !++ 0+#)

平均回收率"T .1 .0 )/ /. .! )1 .(

!!注!"0#空格表示未检出或分不开$按苯并"2L># 算%

’$"$%!检出限%以%H35最灵敏档噪音的五倍作为仪器的检出限&

’1".’
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附!录!,
六种特定多环芳烃的名称!结构及其在自然界的分布

"补充件#

多环芳烃几乎存在于所有的水中!可以在水中成为溶液或为微粒物质 "悬浮性

固体#沉积物$所吸附%下表所列特定的六种多环芳烃用作天然水和污水中存在的

一大类多环芳烃的指示物%世界卫生组织拟定了饮用水中表列的六种特定多环芳烃

总的最高可接受的水平为*++92&3%这一标准也已为欧洲经济共同体所采纳%

各种不同水中!六种多环芳烃总的代表性数值如下’

地下水!!!!!最高达(+92&3
地面水!!!!!最高达0!2&3
废!水!!!!!最高达0++!2&3

表,!!六种特定多环芳烃的名称和结构式

名称 结构 名称 结构

荧蒽

;D?MJ6aL<9<
";3d$

苯并"6$芘
-<9ZM"6$HNJ<9<

"-6H$

苯并"B$荧蒽
-<9ZM"B$
‘D?MJ6aL<9<
"-B;$

苯并"2L>$

-<9ZM"2L>$
H<JND<9<
"-2L>H<$

苯并"[$荧蒽
-<9ZM"[$
‘D?MJ6aL<9<
"-[;$

茚并"0!*!!PK:$芘
X9:<9M"0!*!!PK:$

HNJ<9<
"X0*!K:H$

(/".(
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附!录!9
环己烷的净化方法

!补充件"

9!!浓硫酸净化

将环己烷与浓硫酸 !*#*#."共振摇#用试剂水 !*#0#*"洗涤#经无水硫酸钠

!*#*#""干燥后进行蒸馏$

9"!柱层析净化

在一根具有玻璃活塞的玻璃柱 !!#"#!#0"内#先加入’级活性碱性氧化铝

!*#*#1"(+2#再从顶端加入*+2干燥硅胶 !*#*#)"#两种吸附剂都以干品加入$

用分液漏斗从柱顶端慢慢加入环己烷$通过柱的最初(+43环己烷再从柱的顶端重

新加入$在一般情况下一支柱可纯化*#(3环己烷$若柱上出现黄色区带#就必须

停止过柱#更换柱填料$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出$

本标准由北京环境保护监测中心负责起草$

本标准主要起草人涂洁莹$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

%)".%
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(0#苯并（6）芘检测方法标准

水质!苯并 !6"芘的测定
乙酰化滤纸层析荧光分光光度法

,-00).(#).

!!主题内容与适用范围

本方法规定了测定水质中苯并 !6"芘 #以下简称- !6"H$的方法%

本标准适用于饮用水&地面水&生活污水&工业废水%最低检出浓度为

+#++"!2’3%

注意(- !6"H是一种由五个环构成的多环芳烃)它是多环芳烃类的强致癌代

表物%基于- !6"H的强致癌性)按本标准方法分析时必须戴抗有机溶剂的手套)

操作应在白搪瓷盘中进行 !如溶液转移&定容&点样等"%室内应避免阳光直接照

射)通风良好%

"!原理

水中多环芳烃及环已烷可溶物经环己烷萃取 !水样必须充分摇匀")萃取液用

无水硫酸钠脱水&浓缩)而后经乙酰化滤纸分离%分离后的- !6"H用荧光分光

光度计测定%

#!试剂

除另有说明外)分析时均使用分析纯试剂和蒸馏水%

*.".*
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#$!!- !6"H标准溶液的配制#称取(#++42固体标准- !6"H于(+43容量瓶

中 $因- !6"H是强致癌物%为了减少污染%以少转移为好&%用少量苯溶解后%

加环己烷至标线%其浓度为0++!2’43(将此贮备液用环己烷稀释成0+!2’43的

标准使用液%避光贮于冰箱中(

#$"!乙酰化滤纸的制备#把0(R!+K4的层析滤纸0(至*+张卷成高0(K4的圆

筒状%逐张放入0+++43高型烧杯中%杯壁与靠杯的第一张纸间插入一根玻璃棒%

杯中间放一枚玻璃熔封的电磁搅拌铁芯(在通风柜中%沿杯壁慢慢倒入乙酰化剂

!由苯7乙酸酐7浓硫酸O/(+437*(+437+#(43混合配制成"%磁力恒温搅拌

器的温度保持((S0V%连续反应1L(取出乙酰化滤纸%用自来水漂洗!""次%

再用蒸馏水漂洗*"!次%晾干(次日用无水乙醇浸泡"L后%取出乙酰化滤纸%晾

干压平%备用(

#$#!环己烷%重蒸(用荧光分光光度计检查#在荧光激发波长!1/94%狭缝

0+94)荧光发射狭缝*94%波长"+(94应无峰出现(

#$%!丙酮%重蒸(

#$&!甲醇(

#$’!乙醚(

#$(!苯%重蒸(

#$)!乙酸酐(

#$*!硫酸%"O0#)"2’43(

#$!+!无水硫酸钠(

#$!!!二甲基亚砜 !Q8FG"#用前先用环己烷萃取两次 !(++43二甲基亚砜加

(+43环己烷萃取"(弃去环己烷后备用(

%!仪器

常用实验室设备和下列仪器(

%$!!备有紫外激发和荧光分光的荧光分光光度计%光程为0+44的石英比色皿(

%$"!紫外分析仪 !带!1(94或*("94的滤光片"(

%$#!康氏振荡器(

%$%!磁力恒温搅拌器(

%$&!立式离心机%转速为"+++J’4>9(

*+(.*
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%$’!分液漏斗!03"!3"0++43#活塞上禁用油性润滑剂!活塞直接用水或有机

溶剂润滑即可#

%$(!锥形瓶!*(+43#具磨口玻璃塞#

%$)!恒温水浴锅#

%$*!层析缸#

%$!+!具磨口塞刻度离心管!(43#

%$!!!点样用玻璃毛细管 $自制%#

%$!"!分析天平!感量+#+042#

&!样品保存

水样应贮于玻璃瓶中并避光!当日 $*"L内%用环己烷萃取!环己烷萃取液放

入冰箱中保存#

’!步骤

’$!!样品和标样的预处理

’$!$!!清洁水和地面水萃取

取充分混匀的清洁水样*+++43放入!+++43分液漏斗中!用环己烷萃取两

次!每次用(+43!在康氏振荡器上每次振荡!4>9!取下放气!静置半小时!待分

层后!将两次环己烷萃取液收集于具塞锥形瓶中!弃去水相部分#

’$!$"!工业废水的萃取

取混匀的工业废水样0+++43!放入0+++43分液漏斗中!每次用(+43环己

烷萃取两次!在康氏振荡器上每次振荡!4>9!取下放气!静置半小时!待分层后!

将两次环己烷萃取液收集于具塞锥形瓶中!弃去水相部分#

’$!$#!脱水"浓缩

在 $上述%环己烷萃取液中加入无水硫酸钠 $约*+"(+2%!静置至完全脱水

$约0"*L%!至具塞锥形瓶底部无水为止#如果环己烷萃取液颜色比较深!则将脱

水后环己烷定容至0++43!分取其一定体积浓缩&如果颜色不深则全部浓缩#在

温度为/+"/(V用UQ浓缩器减压浓缩至近干!用苯洗涤浓缩管壁三次!每次用!
滴!再浓缩至+#+(43!以备纸层析用#

’$!$%!纸层析分离

’0(.’
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在乙酰化滤纸!+K4长的下端!K4处!用铅笔画一横线!横线两端各留出

0#(K4!以*#"K4的间隔将标准- "6#H与样品浓缩液用玻璃毛细管交叉点样$

点样斑点直径不超过!""44$点样过程中用冷风吹干$每支浓缩管洗两次!每次

用一滴苯!全部点在纸上$将点过样的层析滤纸挂在层析缸内架子上!加入展开剂

%甲醇7乙醚7蒸馏水O"7"70"体积比#&!直到滤纸下端浸入展开剂0K4为止$

加盖$用透明胶纸密封$于暗室中展开*""L$取出层析滤纸!在紫外分析仪照射

下用铅笔圈出标样- "6#H斑点以及样品中与其高度 ";‘值#相同的紫蓝色斑点

范围$

剪下用铅笔圈出的斑点!剪成小条!分别放入(43具塞离心管中$在0+("

00+V烘箱中烘0+4>9"亦可在干燥器中或干净空气中晾干#$在干燥器内冷却后!

加入丙酮至标线$用手振荡04>9后!以!+++J’4>9的速度离心*4>9$上清液留待

测量用$

’$"!测定

将标准- "6#H斑点和样品斑点的丙酮洗脱液分别注入0+44的石英比色皿

中!在激发(发射狭缝分别为0+94(*94!激发波长为!1/94处!测其发射波长

"+*94("+(94("+)94处的荧光强度/$

(!结果的表示

用窄基线法按下列公式计算出标准- "6#H和样品- "6#H的相对荧光强度!

再计算出- "6#H的含量- "用相对比较计算法#$

相对荧光强度/O/"+(94E/"+*947/"+)94*

-O=R/样品/标准R#R;

式中)-***水样- "6#H含量!!2’3+

=***标准- "6#H点样量!!2+

/标准***标准- "6#H的相对荧光强度+

/样品***样品斑点的相对荧光强度+

#***水样体积!3+

;***环己烷提取液总体积与浓缩时所取的环己烷提取液的体积之比值$

,*(.,
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)!精密度与准确度

)$!!精密度

五个实验室自行配制的含有- !6"H近似+#*!2#3的焦化废水的精密度见

表0$
表!!精密度

实验室编号 .00 -#%T

0 +#*!+ 1#.

* +#0.. )#+

! +#*0! 0!#+

" +#*+* 1#1

( +#0/. "#*

)$"!准确度

两种工业废水的加标回收率见表*&表!$
表"!焦化废水加标回收结果

实验室编号 % -#%T

0 0+/#+ 1#.

* .!#! )#+

! 0*0#+ 0!#+

" ..#+ 1#1

( /!#! "#*

表#!沥青废水加标回收结果

实验室编号 % -#%T

0 /.#) "#"

* )!#+ 0*

! )0#" /#1

" .!#! 1#*

’!(.’
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附!录!,
对除去9!:"1干扰物的说明

!补充件"

,!!石油!含油废水按下面操作进行

将上述 "1#0#*#0++43环己烷萃取液定容后取出*+43$放入0++43分液漏

斗%用Q8FG萃取*次$每次(43$用手振荡*4>9$注意放气$静置半小时%待

分层后收集两次萃取的Q8FG液于另一个0++43分液漏斗中$弃去环己烷液%于

盛有0+43Q8FG液的分液漏斗中加入事先用冰冷却过的0]0%5D0(43$冷却至

室温$再用环己烷反萃取两次$每次(43$用手振荡*4>9$注意放气%合并两次

环己烷萃取液0+43于另一个0++43分液漏斗中$加(430(T=6G%溶液洗一次$

振荡两分钟$弃去=6G%液层%再用蒸馏水洗*"!次$每次0(43$直至洗涤后

的蒸馏水A%O/$弃去水相$将环己烷萃取液加无水硫酸钠脱水后$在UQ浓缩器

上浓缩%以下步骤包括乙酰化滤纸层析分离$荧光分光光度计测量$计算与 "/#

相同%

,"!测量后的- "6#H丙酮洗脱液切勿随意丢弃$可放入通风柜中专用大烧杯中$

统一处理%

,#!本实验均应在避免阳光直接照射下进行%

,%!所用玻璃器皿必须用洗液浸泡"L以后洗涤%

附加说明

本标准由国家环保局标准处提出%

本标准由北京市环境保护监测中心负责起草%

本标准主要起草人孙辰%

本标准委托中国环境监测总站负责解释%

&"(.&
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(*#邻苯二甲酸酯检测方法标准

水质!邻苯二甲酸二甲 !二丁"二辛#
酯的测定!液相色谱法

%&$’/*%*++0

前!言

为了配合 !污水综合排放标准"等有关标准的贯彻实施#制定本标准$

本标准适用于水和废水中邻苯二甲酸二甲酯%邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二甲酸

二辛酯的测定$

本标准为首次制订$

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口$

本标准由中国环境监测总站负责起草$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

&((.&
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水质!邻苯二甲酸二甲 !二丁"二辛#
酯的测定!液相色谱法

!!范围

!$!!主题内容

本标准规定了测定水和废水中邻苯二甲酸二甲酯"邻苯二甲酸二丁酯"邻苯二

甲酸二辛酯的液相色谱法$

!$"!适用范围

本标准适用于水和废水中邻苯二甲酸二甲酯"邻苯二甲酸二丁酯"邻苯二甲酸

二辛酯的测定$

本方法的最低检出限为%邻苯二甲酸二甲酯%+#0!2&3’邻苯二甲酸二丁酯%

+#0!2&3’邻苯二甲酸二辛酯%+#*!2&3$

"!试剂和材料

本标准所用试剂除另有说明外均为分析纯(所用水为二次蒸馏水(所用玻璃仪

器和器皿在使用前用二次蒸馏水"丙酮和正己烷依次冲洗$本实验杜绝使用塑料

器具$

"$!!正己烷%优级纯$

"$"!异丙醇%分析纯$

"$#!丙酮$

"$%!无水硫酸钠%用前在马福炉中!(+V烘"L$

"$&!盐酸%04MD&3$

"$’!氢氧化钠%04MD&3$

"$(!甲醇%优级纯$

"$)!邻苯二甲酸二甲酯%国家环保总局环境标准样品$

"$*!邻苯二甲酸二丁酯%国家环保总局环境标准样品$

"$!+!邻苯二甲酸二辛酯%国家环保总局环境标准样品$

)1(.)
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"$!!!石油醚!分析纯"

"$!"!标准储备液!0+++42#3分别称取每种标准物0++42$准确至+#042$溶

于甲醇 %*#/&中$在容量瓶中定容至0++43"

"$!#!中间溶液!0++42#3$分别准确移取三种标样的储备液各0+#++43于同E

0++43容量瓶中$用优级纯甲醇定容到0++43"

"$!%!液相色谱用标准工作溶液!准确移取中间溶液0#++43于0++43容量瓶中$

用甲醇 %*#/&定容到0++43$此溶液即为混合标样使用液"分取七个*(+43的

分液漏斗$分别放入0++43二次蒸馏水$依次加入混合标样使用液+43’+#(43’

0#+43’0#(43’*#+43’*#(43’!#+43$按照"#!所述试样预处理方法进行预

处理"

"$!&!玻璃棉或脱脂棉 %过滤用&!在索氏提取器上用石油醚提取"L晾干后备用"

#!仪器和设备

#$!!样品瓶!0++43带玻璃磨口塞的细口瓶"

#$"!分液漏斗!*(+43"

#$#!装有无水硫酸钠的漏斗!下面塞上玻璃棉 %*#0(&上面装*角勺烘过的无水

硫酸钠 %*#"&"

#$%!UPQ浓缩器!具有043刻度的浓缩瓶"

#$&!高效液相色谱仪"

#$’!检测器!紫外可见分光光度计$工作波长**"94"

#$(!色谱柱!腈基柱或胺基柱均可 %如用腈基柱常温即可$胺基柱需要!+V温

度&"

%!样品采集和样品保存

%$!!样品的采集

用玻璃瓶 %!#0&采集样品$在灌瓶前用需采样的水将采样瓶冲洗三次"

%$"!样品的保存

采集水样后用盐酸 %*#"&或氢氧化钠 %*#(&将A%值调整到/#+左右$置于

+""V冰箱内保存待用"水样需在取样后/:内进行萃取$!+:内完成分析"

%$#!样品的预处理

(/(.(
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将0++43水样全部置于*(+43分液漏斗中!取0+43正己烷!冲洗采样瓶

后!倒入分液漏斗中!手工振摇(4>9"注意放气！#静置!+4>9$先将水相放入一

干净的烧杯中!再将有机相通过上面装有烘过的无水硫酸钠漏斗 "!#!#!接至浓缩

瓶中$将水相倒回分液漏斗中!以同样步骤再萃取一次$弃去水相!有机相通过原

装有无水硫酸钠的漏斗仍接到装有第一次萃取液的浓缩瓶中!再用少量正己烷洗涤

分液漏斗和无水硫酸钠!接至原浓缩瓶内!在/+")+V水浴下浓缩至043以下!

定容至043!备色谱分析用$

&!色谱分析

&$!!色谱分析条件 "供参考!可根据仪器和柱型选用最合适的条件#

&$!$!!流动相%..T正己烷70T异丙醇$

&$!$"!流速%0#(43&4>9左右 "以0+4>9之内三种化合物出完为宜#$

&$!$#!色谱柱%腈基柱!+K4R"44$

&$!$%!检测器%紫外检测器!工作波长**"94$

&$!$&!柱温%室温$

&$!$’!进样体积%0+!3$

&$"!校准

&$"$!!定量方法%采用标准工作溶液单点外标峰高或峰面积计算法$

&$"$"!标准工作溶液%

&$"$"$!!标准工作溶液的制备%见*#0"$

&$"$"$"!校准周期%使用标准样品周期性的重复校准!视仪器的稳定性决定周期

长短!一般可在测定三个试样后校准一次$

&$"$"$#!液相色谱中使用标准样品的条件%

6#!标准样品进样体积与试样进样体积相同!标准样品的响应值应接近试样

的响应值$

B#!调节仪器的重复性条件%一个样品连续进样三次其峰高相对偏差不大于

/T即认为仪器处于稳定状态$

K#!标准样品与试样尽可能同时分析!直接与单个标准比较以测定邻苯二甲

酸酯的浓度$

&$#!色谱图的考察

’)(.’
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&$#$!!标准色谱图 !见下图"#色谱条件见(#0$

&$#$"!出峰次序%0%邻苯二甲酸二辛酯&*%邻苯二甲酸二丁酯&!%邻苯二甲酸

二甲酯$

&$%!工作曲线的绘制%用*#0"配置的标样#按照(#0所述色谱条件进仪器分析#

根据峰高或峰面积画出工作曲线#工作曲线要在一天内做完$

&$&!定量分析

&$&$!!色谱峰的测量%以峰的起点和终点的联线作为峰底#从峰高极大值对时间

轴做垂线#对应的时间即为保留时间$此线从峰顶至峰底间的线段即为峰高$

&$&$"!定量计算%外标法

用*#0"配制的标样 !此标样浓度应尽量接近样品浓度"的峰高或峰面积定量$

0O"
’10’D0

1*’D*’D!
其中%

0(((样品中邻苯二甲酸酯的浓度#42)3*

"(((标样量#92*

10(((样品峰高#44*

D0(((提取液体积#43*

1*(((标样的峰高#44*

’.(.’
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D*!!!提取液进样体积"!3#

D!!!!被提取的样品体积"43$

’!结果的表示

’$!!根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中出现的组分数目和组分

名称$

’$"!定量结果

含量的表示方法%根据计算公式计算出的组分含量"结果以两位有效数字

表示$

’$#!精密度和准确度

经四个实验室参加的分析方法协作实验结果$

’$#$!!实验室内

浓度范围+#*"+#!42&3的统一样品测定1次变异系数%邻苯二甲酸二甲酯为

0#+"T"0#((T#邻苯二甲酸二丁酯为0#00T"!#0*T#邻苯二甲酸二辛酯为

+#1)T"!#(*T$

回收率范围%邻苯二甲酸二甲酯为/*#1T"0+.#1T#邻苯二甲酸二丁酯为

)!#(T"0+*#)T#邻苯二甲酸二辛酯为)!#0T"0*!#(T$

’$#$"!实验室间

分析统一标准样品实验室间总相对标准偏差"邻苯二甲酸二甲酯为*#/0T#

邻苯二甲酸二丁酯为*#"/T#邻苯二甲酸二辛酯为"#((T$

’+1.’
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(!#二氧化硅检测方法标准

城市供水!二氧化硅的测定
硅钼蓝分光光度法

5&!’0"0"*++0

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网北京监测站负责起草!

本标准主要起草人"张建华#崔建华!

本标准参加验证单位"上海监测站#天津监测站#广州监测站#深圳监测站#

武汉监测站#成都监测站#顺德监测站 $省级%!

&01.&
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城市供水!二氧化硅的测定硅钼蓝分光光度法

!!范围

本标准规定了用硅钼蓝分光光度法测定城市供水中的溶解性二氧化硅!

本标准适用于城市供水及其水源水中溶解性二氧化硅的测定!

若取(+43水样"则最低检测质量浓度为+#+*42#3 $F>G*%!

"!方法

在A%值为0#*时"钼酸铵与二氧化硅和水中磷酸盐起反应"生成硅钼杂多

酸"加入草酸可破坏磷钼酸"但不能破坏硅钼酸"用0"*""P氨基萘酚磺酸将硅

钼杂多酸还原为硅钼蓝"其吸光度与二氧化硅浓度成正比!

#!试剂和材料

#$!!本方法所用纯水为不含二氧化硅的蒸馏水"所有试剂应保存于聚乙烯瓶中!

#$"!标准溶液

#$"$!!二氧化硅标准储备液 &#$F>G*%O0++!2#43’(称取+#0+++2二氧化硅

$纯度为分析纯以上%置于铂坩埚中"加+#!!2无水碳酸钠"混匀!于0+++V加热

至完全融化)冷却"溶于水"移入0+++43容量瓶中"稀释至刻度贮存于聚乙烯瓶

中!或购买市售标准储备液!

#$"$"!二氧化硅标准使用液 &" $F>G*%O0+!2#43’(吸取二氧化硅标准储备液

$!#*#0%0+#++43"于0++43!容量瓶中"用纯水定容!

#$#!溶液

#$#$!!盐酸溶液 $070%!

#$#$"!氢氧化钠溶液 $)2#3%(称取+#)2氢氧化钠溶于纯水中"稀释至0++43!

#$#$#!草酸溶液 $/+2#3%(称取/2草酸 $%*5*G"**%*G%"溶于纯水中"稀释

至0++43!

#$#$%!0"*""E氨基萘酚磺酸 $*#(2#3%溶液(将!+#+2亚硫酸氢钠 $=6%P

**1.*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



FG!!溶于0++43纯水中"加入0#+2亚硫酸钠 #=6*FG!!和+#(20"*""E氨基

萘酚磺酸"$0P氨基P*P萘酚P"P磺酸 #50+%.G"=F!%溶液"溶解后稀释至*++43&

#$#$&!钼酸铵溶液 #0++2’3!(称取0+2钼酸铵 $#=%"!18M/G*")"%*G%溶于

水中"稀释至0++43"必要时可过滤"用氢氧化钠或氨水调A%至)&

#$%!指示剂

对硝基酚指示剂 #02’3!(称取对硝基酚 #=G*51%"G%!+#02溶于纯水中"

稀释至0++43&

%!仪器

%$!!具塞比色管"(+43&

%$"!可见光分光光度计&

&!样品

采集样品应选用聚乙烯塑料瓶"在"V条件下保存"/天内进行测定&

’!测定步骤

’$!!吸取适量水样 #视二氧化硅含量而定!于(+43具塞比色管中"用纯水稀释

至(+43刻度 $若水样为酸性先加!滴对硝基酚指示剂 #!#"!"滴加氢氧化钠溶液

#!#!#*!到恰显黄色"再用纯水稀释至(+43标线%&

’$"!分别吸取+*+#(+*0#++**#++*"#++*1#++*)#++和0+#++43二氧化硅标

准使用液 #!#*#*!于(+43具塞比色管中"用纯水稀释至标线"配制成浓度为+*

+#0+*+#*+*+#"+*+#)+*0"*+*0#1+**#++42’3的标准系列&

’$#!向水样及标准系列中迅速连续加入盐酸 #!#!#0!0#+43"钼酸铵溶液

#!#!#(!*#+43"至少上下翻转1次使之混合均匀"放置0(4>9&
注!放置时间与温度有关"温度低于*+V时放置!+4>9"温度在!+V"!(V时放置0+4>9"

温度高于!(V时"放置(4>9#

’$%!加入*#+43草酸溶液 #!#!#!!"充分摇匀"放置*"0(4>9"加入*#+430"

*""P氨基萘酚磺酸溶液 #!#!#"!充分摇匀"放置(4>9&

’$&!在1)+94波长处"用0K4比色皿"以纯水作参比测量样品及标准系列的吸

光度&

)!1.)
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’$’!标准曲线的绘制!以各标准溶液中所含二氧化硅的质量 "!2#为横坐标$吸

光值为纵坐标绘制标准曲线%

(!计算

水样中F>G*质量浓度的计算见式 "0#!

""F>G*#O"&# "0#

式中!4’’’由标准曲线查得水样管中F>G*的质量$!2(

""F>G*#’’’水样中F>G*质量浓度$42&3(

Y’’’水样体积$43%

)!精密度和准确度

由1个实验室用本方法测定了含+#"+42&3和0*#++42&3的合成水样$低浓

度的相对误差为0#*T$相对标准偏差为1#"T$高浓度相对误差为*#*T$相对

标准偏差为*#*T(自来水加标+#1+42&3$回收率为0++T$自来水加标1#+42&

3$回收率为..#/T%

)"1.)
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("#挥发性有机物检测方法标准

城市供水!挥发性有机物的测定

5&!’0"("*++0

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

0#气液平衡E气相色谱法

本标准由国家城市供水水质监测网天津监测站负责起草"武汉监测站协助!

本标准主要起草人#吕宝和$王秀丽$王义芬$张红雨!

本标准参加验证单位#成都监测站$南昌监测站$广州监测站$重庆监测站$

昆明监测站$济南监测站!

*#吹扫捕集与色谱质谱联用法

本标准由国家城市供水水质监测网上海监测站负责起草!

本标准主要起草人#张立尖$董瑞圣$陆峰!

本标准参加验证单位#北京监测站$珠海监测站$广州监测站$福州监测站$

武汉监测站!
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城市供水!挥发性有机物的测定

0#气液平衡!气相色谱法

0#;:<=>-?/@A/4B@A/?/C>/A.D:3EF>=.:G=D>:<F/E.BGF=4

!!范围

!$!!本标准规定了用气液平衡!气相色谱法测定水中0"0P二氯乙烯#0"0"0P三

氯乙烷#0"0"*P三氯乙烷#三溴甲烷#0"0"*"*P四氯乙烷 $以下简称五种挥

发性有机物%&同时"本标准也适用于自动顶空气相色谱法测定水中五种挥发性有

机物&

!$"!本标准适用于测定城市供水及水源水中五种挥发性有机物的含量&

!$#!本标准方法最低检测质量浓度’

0"0P二氯乙烯!!!!!+#"0!2!3

0"0"0P三氯乙烷 +#+(!2!3

0"0"*P三氯乙烷 +#(.!2!3
三溴甲烷 0#!1!2!3

0"0"*"*P四氯乙烷 0#0)!2!3

!$%!水样中常见其他挥发性有机物 $氯仿#四氯化碳#一溴二氯甲烷#二溴一氯

甲烷%在一般的含量范围内对本测定方法不干扰&

"!方法

在密封的瓶子内"易挥发的0"0P二氯乙烯#0"0"0P三氯乙烷#0"0"*P三

氯乙烷#三溴甲烷#0"0"*"*P四氯乙烷"从液相中逸入液面上方空间的气相中"

在一定温度下挥发性有机物在气液两相之间达到动态平衡&此时五种挥发性有机物

在气相中的浓度和它在液相中的浓度成正比"通过对气相中五种挥发性有机物浓度

的测定"计算出水样中五种挥发性有机物的浓度&
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#!试剂和材料

#$!!载气

#$!$!!高纯氮气!纯度..#...T"

#$!$"!载气净化!进入色谱仪前#要经过硅胶和(C分子筛净化"

#$"!配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

#$"$!!无有机物蒸馏水的制备!将蒸馏水或去离子水煮沸0(4>9#保持.+V通入

高纯氮气提0L#转移至洁净的磨口试剂瓶中"在每次分析样品前#首先测试新鲜

制备的无有机物蒸馏水的本底情况#若有明显的杂质峰#则需重新制备"

#$"$"!色谱标准物 $纯品%!0#0P二氯乙烯&0#0#0P三氯乙烷&0#0#*P三氯乙

烷&三溴甲烷&0#0#*#*P四氯乙烷"

#$"$#!脱氯剂!抗坏血酸 $51%)G1%或硫代硫酸钠 $=6*F*G!’(%*G%"

#$"$%!聚四氟乙烯薄膜 $+#044厚%使用前用无有机物蒸馏水煮沸*+4>9后#

于0*+V烘烤*L#保存备用"

#$"$&!甲醇!优级纯试剂"

#$#!制备色谱柱使用的试剂和材料

#$#$!!色谱柱和填充物 $见"#0#!有关内容%"

#$#$"!涂渍固定液所用溶剂!丙酮或其他适宜溶剂#优级纯"

%!仪器

%$!!气相色谱仪

%$!$!!带电子捕获检测器具有程序升温功能的气相色谱仪"

%$!$"!数据处理系统!积分仪或工作站"

%$!$#!色谱柱

$0%色谱柱类型!硬质玻璃填充柱#柱长0#(4#内径"44"

$*%填充物!担体!5LJM4MWMJB\酸洗硅烷担体)+"0++目(固定液!0+T

FIP!+$聚甲基硅氧烷%"

$!%涂渍固定液的方法!计算色谱柱体积 $#OER&F*#E!柱长#F!柱半

径%#量取略多于计算值体积的担体并称其重量"在一小烧杯中准确称取固定液#

用丙酮溶剂溶解并转移到圆底烧瓶中#把已称重的担体倒入烧瓶内并摇匀#液面应

’/1.’
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能完全覆盖担体而略有余!在室温下自然挥干溶剂或用旋转薄膜蒸发器挥干!待溶

剂完全挥干即可装柱"

#"$装柱方法%将色谱柱的尾端 #接检测器的一端$塞上石英棉接真空泵!另

一端 #接汽化室的一端$接一小漏斗!在抽吸下装入固定相!边装边轻轻敲打!直

到装满为止!塞上石英棉"

#($柱子的老化%按装填充好的色谱柱!将色谱柱与检测器断开 #以免污染检

测器$!通入氮气!流速*+43&4>9左右!柱温*(+V!老化*"L以上"

#1$固定液涂渍质量将通过柱效能和分离度来评定"

#/$在给定条件下!柱效能一般大于每米0+++块理论塔板数"在给定条件下!

分离度一般大于0#+"

%$"!恒温水浴锅 #温度精度%S0V$"

%$#!微量进样器%0++!3’(+!3"

%$%!容量瓶%0+43’0++43"

&!样品

&$!!样品瓶的准备

样品瓶%*(+43医用盐水瓶 #实际容积约!++43$!需经0*+V烘烤*L"

样品瓶塞%与样品瓶匹配的医用反口橡皮塞"

首次使用时需用 #07.$盐酸溶液煮沸0(4>9!再用无有机物蒸馏水煮沸处

理!以后使用时只用无有机物蒸馏水煮!沸腾*+4>9!晾干备用"

&$"!采样注意事项

样品中的被测组份极易挥发!必须低温保存!尽快分析"

&$#!样品的采集和保存

所有样品应采集平行样"采样时水样沿瓶壁注入至溢流 #避免曝气$!迅速加

入抗坏血酸脱氯剂 #按每0++43水样中加入+#*2计算$!立即用衬有聚四氟乙烯

薄膜反口胶塞塞紧"水样采集后!在"V下保存!应在"L内分析"

&$%!样品的处理

方法C%*(+43盐水瓶中的水样!倾出一定体积!使瓶中水样体积为*++43!

塞紧胶塞!置于"+V水浴中(+4>9"

方法-%穿透橡皮塞插入瓶中!使针头达到*++43标线处!再插入一个针头!

()1.(
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通入氮气使水样排出至*++43标线处!放入"+V水浴锅中平衡(+4>9"

’!测定步骤

’$!!仪器的调整

’$!$!!汽化室温度#*(+V"

’$!$"!柱温#初始温度"+V保持*4>9!一阶升温速率为1+V$4>9!升至/+V!

保持(4>9"二阶升温速度为1+V$4>9!升至0)+V保持04>9"

’$!$#!检测器温度#*(+V"

’$!$%!载气流量#氮气!"(43$4>9"

’$!$&!衰减#根据样品中的被测组分含量调节记录仪的衰减"

’$"!校准

’$"$!!定量方法#外标法"

’$"$"!标准储备液的制备#取0+43容量瓶(个!各加入甲醇溶液约.#/43!用

微量进样器分别准确吸取以下标准物质"

0!0P二氯乙烯!!!!!"+#+!3

0!0!0P三氯乙烷 !(#+!3

0!0!*P三氯乙烷 !(#+!3
三溴甲烷 0)#+!3"

0!0!*!*P四氯乙烷 !*#+!3
分别注入(个0+43容量瓶中!用甲醇稀释至刻度!标准溶液浓度均为

(+++42$3"此标准溶液在"V保存可稳定"星期"

’$"$#!标准使用液的制备#取规格为0++43容量瓶一个!加入无有机物蒸馏水约

./43!分别取标准储备液 %1#*#*&’

0!0P二氯乙烯!!!!!0++#+!3

0!0!0P三氯乙烷 *+#+!3

0!0!*P三氯乙烷 0++#+!3
三溴甲烷 !++#+!3

0!0!*!*P四氯乙烷 *++#+!3
混合至0++43容量瓶中!用无有机物蒸馏水稀释至刻度"浓度分别为(#+(

0#+((#+(0(#+(0+#+42$3"

).1.)
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标准水溶液不稳定!0L后即应废弃"

’$"$%!气相色谱使用标准样品的条件

’$"$%$!!标准样品进样体积与试样进样体积相同"

’$"$%$"!在样品工作浓度范围内的对应测定值的标准偏差小于0+T即可认为仪器

处于稳定状态"

’$"$%$#!标准样品与试样应同时进行分析"

’$"$&!标准曲线的配制#取规格为*(+43容量瓶/个!各加入无有机物蒸馏水约

*"+43!分别加入标准使用液 $1#*#!%+&+#*(&+#(+&+#/(&0#++&0#*(&0#(+

43用无有机物蒸馏水稀释至刻度"其五种挥发性有机物浓度分别为#

0!0P二氯乙烯#+&(#+&0+#+&0(#+&*+#+&*(#+&!+#+!2’3(

0!0!0P三氯乙烷#+&0#+&*#+&!#+&"#+&(#+&1#!2’3(

0!0!*P三氯乙烷#+&(#+&0+#+&0(#+&*+#+&*(#+&!+#+!2’3(

三溴甲烷#+&0(#+&!+#+&"(#+&(+#+&/(#+&.+#+!2’3(

0!0!*!*P四氯乙烷#+&0+#+&*+#+&!+#+&"+#+&(+#+&1+#+!2’3(

摇匀后按(#"中方法C或方法-!使*++43样品保留在加有+#"2抗坏血酸的

*(+43样品瓶中 $气液比为0]"%!用衬有聚四氟乙烯薄膜的反口胶塞塞紧瓶口!

剧烈振荡后放入"+V水浴锅中平衡(+4>9"在保温情况下用0++!3进样器从瓶塞

处取液上空间气体)+!3注入色谱仪!记录峰面积值或峰高"

根据标准系列的浓度和所对应的峰面积或峰高绘制标准曲线"

’$#!进样

’$#$!!进样方式

用微量进样器手工进样或自动进样"

’$#$"!进样量

)+!3"用干净的微量进样器抽取瓶内液上空间气体 $(#"节处理后的样品%!

反复几次均匀气样 $动作不宜快%!将)+!3气样快速注入色谱仪中!并立即拔出

微量进样器"使用顶空进样色谱仪时!按比例确定进样量"

’$#$#!记录

记录色谱峰的保留时间!以标准核对对应的化合物"色谱图见图0"

’$#$%!定性分析

各组分出峰顺序为#0!0P二氯乙烯&0!0!0P三氯乙烷&0!0!*P三氯乙烷&
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图!

三溴甲烷!0"0"*"*P四氯乙烷#

用保留时间定性$各组分保留时间"4>9$

0"0P二氯乙烯!!!!+#."(

0"0"0P三氯乙烷 0#/+0

0"0"*P三氯乙烷 !#0/.
三溴甲烷 "#/!!

0"0"*"*P四氯乙烷 (#*"+

’$#$&!定量分析

’$#$&$!!用峰高或峰面积定量#

’$#$&$"!组分浓度计算式$

"(O
.( %1(&
.(& %1(&&R"(&

%0&

式中$!"(’’’待测组份的质量浓度"以!2(3计)

.(!.(&’’’待测组份和标准的峰面积或用1(!1(&待测组分和标准的峰高表示"

.以!Y*W计"1以!Y计)

"(&’’’标准的质量浓度"!2(3#

(!分析结果的表述

($!!定量结果表示

报告的有效数字$浓度在..!2(3以上报告!位有效数字"0"..!2(3的浓度

报告*位有效数字"低于0!2(3的浓度报告0位有效数字#

($"!校正

若选多点校正"每次测定重新制作标准曲线#若单点校正"每次测定前重新配

制标准"标准浓度应与样品浓度接近#

($#!精密度和准确度

/个实验室对不同浓度的加标水样重复测定"其结果见表0#

*0/.*
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表!!(个实验室挥发性有机物测定相对标准偏差和相对误差

物质名称
0!0P
二氯乙烯

0!0!0P
三氯乙烷

0!0!*P
三氯乙烷

三溴甲烷
0!0!*!*P
四氯乙烷

加入标准!!2"3 0+#+ "+#+ 0#+ "#+ 0+#+ "+#+ 0+#+ "+#+ 0+#+ "+#+

平均回收率!T 0++#/./#" 0+0 ..#! .(#( .*#*0++#!.)#)0+*#* .)#+

相对标准偏差!T !#*) !#!" "#.( (#*. /#/(0+#!.(#+) !#)/ "#1) !#))

相对误差!T +#/ *#1* 0#0! +#/0 "#( /#) +#!0 0#* *#* *#+

)!安全保护及注意事项

)$!!由于多数卤代物具有毒性!因此配制标准时应在通风橱内进行#

)$"!采样瓶必须为玻璃制品!使用前应经高温处理!避免有机物污染#

)$#!电子捕获检测器的防护

)$#$!!不得用手触摸放射源#

)$#$"!检测器载气出口应引出室外!至少每1个月检测一次检测器出口及周围环

境的放射性情况#

)$#$#!电子捕获检测器应由专业人员维修#

*#吹扫捕集与色谱质谱联用法

"$1A>DB:04G>:<D:3
EF>=>.:G=D>:<F/E!.:33<BEG>=.BG>/E.BGF=4

!!范围

!$!!本标准规定了用吹扫捕集与色谱质谱联用方法测定城市供水$水源水和水处

理不同阶段的水中可气提的挥发性有机物 %YG5W&的含量#

!$"!水中常见物质在一般的含量范围内对本方法不干扰#

!$#!方法的最低检测质量浓度见表*#

’*/.’
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表"!最低检测质量浓度

YG5W 最低检测质量浓度!!2"3 YG5W 最低检测质量浓度!!2"3
0!0P二氯乙烯 +#! 三溴甲烷 +#*1
0!0!0P三氯乙烷 +#! 0!0!*!*P四氯乙烷 +#*1
0!0!*P三氯乙烷 +#0(

"!方法

用惰性气体气提水样中低水溶性的挥发性有机物!气提出的样品组分被捕集在

装有适宜吸附材料的吸附管内#气提结束后!吸附管被加热并用氦气反吹!被捕集

的样品组分解吸后进入与质谱仪联接的气相色谱柱内#将色谱柱进行程序升温分离

组分!用质谱仪检测#从色谱柱流出的组分!通过测量其质谱和保留时间!对照数

据库内的参考质谱和保留时间进行定性#用于校正的标准物的质谱和保留时间是在

与样品测量的相同条件下取得的!由外标法计算求得每个定性组分的浓度#

#!试剂

#$!!本方法配制试剂及稀释用的纯水均为无YG5W的蒸馏水!可将蒸馏水煮沸0(

"!+4>9!或通高纯氮气*+"*(4>9!获得#

#$"!脱氯剂$抗坏血酸 %51%)G1&或硫代硫酸钠固体 %=6*F*G!’(%*G&#

#$#!盐酸 %070&#

#$%!甲醇$经全玻璃蒸馏器重蒸!不含被测物#

#$&!标准储备液$直接购买有证的单标或混标溶液#

#$’!工作溶液的配制(取适量标准储备液!用处理过的纯水 %!#0&配制+!2"3)

"#+!2"3))#+!2"3)0*#+!2"3)*"#+!2"3的混标工作溶液#

#$(!高纯氮)高纯氦$纯度..#...T#

%!仪器

%$!!气提和捕集系统 %H?J2<i’J6A5M9K<9aJ6aMJ&

%$"!气相色谱"质谱"联用系统 %,5"8F&

%$"$!!色谱柱$任何能满足本方法色谱分离性能的色谱柱均可使用#对混合标准

液分离的情况必须相当或优于方法的要求#

%$"$"!质谱仪必须能够在电子能量为/+<Y时使被测物离子化!当扫描!("

’!/.’
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*1+64?时!全扫描一周期的时间 "包括过量扫描时间#必须等于或小于*W$

%$#!注射器%(43或*(43

&!样品

&$!!采样容器!1+"0*+43螺口玻璃瓶!每个瓶配有聚四氟乙烯 "H’;I#面的

硅胶垫片!使用前用洗涤剂清洗瓶和垫片!再用自来水和处理过的纯水 "!#0#冲

洗干净!室温下晾干后放入0+(V烤箱中烤0L!然后取出置于无有机物的环境中

冷却$

&$"!样品的采集&保护和储存

&$"$!!样品若含余氯!采样时应先在样品瓶中加入约*(42抗坏血酸!再向样品

瓶中充样至溢流$注意不要冲走瓶中正在快速溶解的抗坏血酸$样品充满时或封瓶

时水样中不应有气泡$每*+43样品中小心加入0滴 "070#盐酸调节样品使A%

$*$密封瓶口时!垫片的H’;I面朝下!然后用力振荡$

&$"$"!样品采集后必须冷却至"V!并维持此温度直到分析$样品存放区域必须

没有有机物气体干扰$样品应在采样后0"日内分析完!否则样品应废弃或重新

采样$

’!测定步骤

’$!!色谱及质谱条件

’$!$!!色谱柱%Q-E("1+4R+#!*)44#&涂层厚度%+#*(!4$

’$!$"!升温程序%!(V "0+4>9#-(V’4>9-)+V "*+4>9#$

’$!$#!进样方式%分流进样!分流比*"]0$

’$!$%!电离方式%IX&电离电压%/+<Y&扫描范围%"("!++64?$

’$"!Hi’条件%捕集温度%$!+V(气提时间%004>9(解析温度%0)+V(解

析时间%"4>9(烘烤温度%**(V(烘烤时间%0+4>9(气提气体%高纯氦气或高

纯氮气(气提流速%"+43’4>9$

’$#!仪器启动运行0"*L后!检查仪器的气密性情况$一般要求氮气 "4’ZO*)#

的丰度&氦气 "4’ZO"#的丰度#0+T$

’$%!用校正化合物;5"!"全氟代三丁基胺#校正质谱的质量和丰度$

’$&!确认Hi’捕集器的温度小于!+V!取(43混标工作溶液或样品注入气提P

)"/.)
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捕集器的样品管中!室温下气提004>9"气提结束后!当,5#8F处于$<6:N状态

时!样品解吸进入色谱柱!,5#8F分析程序开始"

’$’!当所有样品组分全部流出色谱柱后!停止质谱数据的采集"如离子丰度超过

了系统工作范围!用纯水稀释后!再进行测定"

’$(!定性分析$把样品组分扣除背景后的质谱与用户数据库内的参考质谱图比较

定性"样品组分的色谱保留时间应在混合标准校正液中该组分的平均保留时间的!
倍标准偏差以内"

’$)!对那些质谱图非常相似的异构体!只有当色谱保留时间差别很大时才能明确

定性"两个峰之间的谷的高度低于两峰平均高度的*(T时方可认为它们是可分辨

的!否则只能将它们报告为异构体对"

’$*!总离子流 %’X5&色谱

’$*$!!标准总离子流色谱图!见图*"

图"!!*种混标的总离子流色谱图 !%$+!D"7#

’$*$"!分离及检测条件!见1#0’1#*"

’$*$#!组分出峰顺序及保留时间见表!"

((/.(
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’$!+!定量分析

’$!+$!!用峰高 !1"或峰面积 !."定量

’$!+$"!通过计算机软件计算每一标准样所出被测组分的质量浓度"(&特征离子峰

面积.(&向应曲线#

’$!+$#!组分浓度计算式$各组分浓度可从计算机直接读出#

"(O
.( !1("
.(& !1(&"R"(&

!*"

式中$"(%"(&&&&待测组分和标准物的质量浓度’

.(%.(&&&&待测组分和标准物的峰面积’

L>%L>W&&&待测组分和标准物的峰高#

表#!与图"HI8图相对应的化合物名称!保留时间

编号!I9aJN" 扫描!FK69" 名称!=64<" 保留时间;G(4>9

0 *)) 0(0P二氯乙烯 (#)+0

* *./ 二氯甲烷 (#.(0

! !)" 氯仿 /#"+0

" "0/ 0(0(0P三氯乙烷 /#.(*

( "!! 0(*P二氯乙烷 )#*0)

1 ""1 苯 )#"!(

/ ("! 三氯乙烯 0+#+(*

) ()1 二氯P溴甲烷 0+#/1.

. /10 甲苯 0!#1)1

0+ )+( 0(0(*P三氯乙烷 0"#"0.

00 ))" 二溴P氯甲烷 0(#/!1

0* ).0 四氯乙烯 0(#)(!

0! 0+!0 氯苯 0)#0)1

0" 0+/. 乙苯 0)#.)1

0( 00)( 溴仿 *+#/(!

01 0*.! 0(0(*(*P四氯乙烷 **#(("

0/ 01)( 0(!P二氯苯 *.#+))

0) 0/"0 0("P二氯苯 !+#+**

0. 0)(0 0(*P二氯苯 !0#)((

!!

)1/.)
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(!分析结果的表述

($!!根据样品质谱图 !扣除背景"与数据库的参考质谱图比较定性#确定组分数

和名称$

($"!根据1#0+定量#结果以!2%3表示$

($#!(个实验室测定两种加标浓度的人工合成水样的精密度和准确度见表"$
表%!&个实验室测定的精密度!准确度

水质指标
浓度

!2%3
相对标准偏差

;4@#T
相对误差

;2#T
回收率

T

0#0P二氯乙烯

"#+ "#+( /#( .*#(

!#/" *#.. +#)+ ..#*

*"#+ .#!. 0"#" )(#1

**#" (#.+ 1#)! .!#*

0#0#0P三氯乙烷

"#+ !#!1 /#+ .!#+

(#"* *#1+ "#.) .(#+

*"#+ 1#)( 0*#* )/#)

*/#0 !#"0 +#1) ..#!

0#0#*P三氯乙烷

"#+ "#*+ 1#*( .!#)

(#01 !#!1 *#1* ./#"

*"#+ )#(. )#.1 .0#+

*(#) !#!0 + 0++

三溴甲烷

"#+ !#/) *#/( ./#*

(#+ "#"* 0#+ 0+0

*"#+ /#". /#+) .*#.

*(#+ !#0" 0#/" .)#!

0#0#*#*P四氯乙烷

"#+ "#*( !#/( .1#*

!#)0 0#). 0#0) .)#)

*"#+ /#(. (#)! ."#*

**#) /#** 0#)1 0+0#)

&//.&
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)!注意事项

)$!!分析过程中尽量避免样品直接暴露在空气中!

)$"!当色谱分离不佳或质谱检测灵敏度下降时"应根据,5#8F制造厂家提供的

仪器日常维护程序检查载气$色谱进样口垫片$内衬管$色谱柱$离子源$四极

杆$电子倍增管等部件"进行必要的更换或清洗!

)$#!每天分析样品之前"Hi’的aJ6A柱应先老化"然后检查系统空白"确认系

统本底处于低水平!

)$%!至少每三个月一次分析实验室纯水加标的平行样"以测定实验室测量精度!

)$&!所检测的挥发性有机物"有一定毒性"操作中应注意防护"配制标准在通风

橱内进行!

)$’!本标准检验法亦可用于其他挥发性有机物如%苯$二氯甲烷$四氯乙烯$三

氯乙烯$0"*P二氯乙烷等!

&)/.&
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((#酚类化合物检测方法标准

城市供水!酚类化合物的测定
液相色谱分析法

5&!’0"1"*++0

前!言

本标准的附录C是提示的附录!

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网上海监测站负责起草!

本标准起草人"董瑞圣#张立尖!

本标准参加验证单位"国家城市供水水质监测网北京监测站#济南监测站#广

州监测站#南昌监测站#合肥监测站#南京监测站!

$./.$

((#酚类化合物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



城市供水!酚类化合物的测定液相色谱分析法

!!范围

!$!!本标准规定了用液相色谱法测定城市供水中苯酚!"P硝基酚!!P甲基酚!*"

"P二氯酚!*"""1P三氯酚和五氯酚#

!$"!本标准适用于生活饮用水!地面水和地下水中苯酚!"P硝基酚!!P甲基酚!

*""P二氯酚!*"""1P三氯酚和五氯酚的测定#

!$#!本方法的最低检测质量浓度$取水样0#+3"固相萃取后溶剂洗脱"定容

0#+43"进样体积"+!3"最低检测质量浓度 %!2&3’见表0#

表!!最低检测质量浓度

酚!类 苯酚 "P硝基酚 !P甲基酚 *""P二氯酚 *"""1P三氯酚 五氯酚

F +#01 +#+!* +#0( +#+.! +#0" +#+/*

#>"!2&3 +#10 +#0* +#(1 +#!( +#(" +#*/

"!方法

用固相小柱吸附水中酚类化合物"然后用溶剂洗脱"经纯氮吹气浓缩至一定体

积后"用反相高压液相色谱法分析#在反相色谱柱上以甲醇&%水7乙酸’为流动

相把经预处理的酚类化合物分离"用二极管阵列检测器或紫外检测器"测定各种酚

的峰高或峰面积"以外标法进行定量#

#!试剂和材料

#$!!流动相

#$!$!!甲醇(%H35级!经+#**!4滤膜过滤#

#$!$"!高纯水$经+#**!4滤膜过滤#

#$"!标准物

酚类标准储备液各组分浓度 %!2&43’$

苯酚!!!!!!HL<9MD!!!!!!!!!!!*++

)+).)
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"P硝基酚 "P=>aJMAL<9MD (+

!P甲基酚 !P8<aLNDAL<9MD *++

*!"P二氯酚 *!"PQ>KLDMJAL<9MD *++

*!"!1P三氯酚 *!"!1P’J>KLDMJMAL<9MD *++
五氯酚 H<9a6KLDMJMAL<9MD *++

#$#!试剂

#$#$!!四氢呋喃"重蒸馏#

#$#$"!正已烷"重蒸馏#

#$#$#!硫酸"+#(4MD$3#

#$#$%!冰乙酸#

#$#$&!无水亚硫酸钠#

#$#$’!富集柱"AMJ6A6[$Qb %\6a<JWCKK<WWMJ><W&或其他同类小柱#

#$%!色谱柱

能适应低A%的50)柱或5)柱#

%!仪器

%$!!高效液相色谱仪"可编程紫外检测器 %或二极管阵列检测器&#

%$"!微量注射器"(+’0++!3 %或自动进样器&#

%$#!色谱柱"50)柱或5)柱一般用0(+"*(+44长*#0或"#144内径的柱#

%$%!化学工作站 %或积分仪等&#

%$&!尖底浓缩瓶"0+43具刻度#

&!样品

&$!!水样采集及贮存方法"样品应贮于棕色玻璃瓶中避光!用%*FG"调A%至$

*!冷冻保存!应尽快过柱!检测#

&$"!样品的预处理

&$"$!!富集柱的活化"首先用0+"0(43甲醇活化!再用!+43纯水活化!然后

浸在纯水中#

&$"$"!样品富集"取0#+3水样!加入+#(4MD$3硫酸使A%达到0#("*!然后以

("0+43$4>9的速度使水样通过富集柱#若样品是饮用水!先用无水亚硫酸钠脱

(0).(

((#酚类化合物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



氯!若是地面水则用快速定量滤纸过滤后过柱"样品富集完毕后将小柱在空气中干

燥0+4>9!再用*43四氢呋喃洗脱后置于尖底浓缩瓶内"若有杂峰影响苯酚等的

测定!可先用正己烷*43洗脱后!再用四氢呋喃洗脱!定容体积均为0#+43!分

开贮存"

&$"$#!样品测定时!抽取洗脱液进样!可平行测定三次"若用正己烷洗脱!则分

别测定!将定量结果相加"

’!测定步骤

’$!!调整仪器

’$!$!!化学工作站#选择各种色谱条件"

’$!$"!柱箱温度#!(V""+V"

’$!$#!流动相#CE甲醇$’ %5%!5GG%&O0T’-E纯水$’ %5%!5GG%&

O0T"

’$!$%!流速#+#1"0#*43$4>9%微径柱+#*"+#"43$4>9&"

’$!$&!梯度#根据各自仪器分离情况确定!以下条件供参考"

/#(4>9!!!!!C]-O"(]((!!!!!!!!+#143$4>9

.#(4>9 CO.+ 0#*43$4>9

"#+4>9 CO.+ 0#*43$4>9

.#+4>9 C]-O"(](( +#143$4>9

’$!$’!检测器#在柱压稳定后开启检测器设立波长变换程序表"
表"!各酚类特征波长

酚类 苯酚 "P硝基酚 !P甲基酚 *!"P二氯酚 *!"!1P三氯酚 五氯酚

波长!94 */( !*+ */( *.( *.( !+(

’$"!定量方法

外标法"

’$#!标准样品

’$#$!!标准样品的制备#取(+!3储备液7.(+!3甲醇混合后为使用液"标准样

品每个样品进样三次!相对标准偏差小于/T即认为仪器稳定"每批样品必须同时

制备标准曲线"

’$#$"!标准曲线的制作#按表!配制标准溶液"

(*).(
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表#!类酚标准曲线的配制 0D

使用液进样体积!!3 苯酚 "P硝基酚 !P甲基酚 *!"P二氯酚 *!"!1P三氯酚 五氯酚

(#+ (+ 0*#( (+ (+ (+ (+

0+ 0++ *( 0++ 0++ 0++ 0++

*+ *++ (+ *++ *++ *++ *++

"+ "++ 0++ "++ "++ "++ "++

’$%!进样操作

’$%$!!进样方式!用微量注射器手工进样 "或自动进样器进样#$

’$%$"!进样量%*+""+!3$

’$&!定性分析

’$&$!!各组分的出峰顺序%苯酚&"P硝基酚&!P甲基酚&*!"P二氯酚&*!"!1P
三氯酚&五氯酚色谱图见图0$

图!!酚类化合物标样谱图

’$&$"!保留时间%以苯酚出峰时间为0的相对保留时间见表"$

表%!类酚的相对保留时间

酚!类 苯 "P硝基酚 !P甲基酚 *!"P二氯酚 *!"!1P三氯酚 五氯酚

相对保留时间 0 0#0( 0#"! *#(( *#/! !#0.

’$’!定量分析

’$’$!!色谱峰的测量%测量峰高或峰面积!根据标准曲线计算定量!或由化学工

作站根据标准曲线计算定量$

’$’$"!计算%被测样浓度按式 "0#计算%

"(O ""(&R1(R#0R#*#’"1(&R#!R#"# "0#

式中%"((((样品中酚类质量浓度!!2’3)

"(&(((标样中酚类质量浓度!!2’!3)

*!).*
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1(!!!样品峰高"44

1(&!!!标样峰高"44

#0!!!标样进样体积"!3#

#*!!!样品浓缩液体积"!3#

#!!!!样品浓缩液进样体积"!3#

#"!!!被提取的样品体积"3$

(!结果的表示

($!!定性结果

根据标准色谱图中各组分的保留时间确定被测试样中组分及名称$

($"!定量结果

($"$!!含量的表示%按式 &0’计算水样中各组分质量浓度"以!2(3表示$

($"$"!精密度与准确度%/个实验室用测定人工合成水样其精密度 &相对标准偏

差’见表("准确度 &相对误差’及回收率见表1$
表&!测定结果的相对标准偏差!"#6

酚类化合物
组分浓度"

!2(3
相对标准偏差

;4@"T
酚类化合物

组分浓度"

!2(3
相对标准偏差

;4@"T
苯酚 "#+ 0!#( 苯酚 *+#+ 0!#1

"P硝基酚 0#+ 00#1 "P硝基酚 (#+ )#(

!P甲基酚 "#+ 00#" !P甲基酚 *+#+ /#*

*""P二氯酚 "#+ 0+#. *""P二氯酚 *+#+ (#(

*"""1P三氯酚 "#+ /#+ *"""1P三氯酚 *+#+ "#)

五氯酚 "#+ 1#( 五氯酚 *+#+ /#+

!! 表’!测定结果相对误差及!$6

酚类化合物
组分浓度"

!2(3
回收率"
T
相对误

差"T
酚类化合物

组分浓度"

!2(3
回收率"
T

相对误

差"T
苯酚 "#+ ).#+ 00#+ 苯酚 *+#+ ./#" *#1

"P硝基酚 0#+ .(#+ (#+ "P硝基酚 (#+ .1#" !#1
!P甲基酚 "#+ ."#* (#) !P甲基酚 *+#+ .(#1 "#"
*""P二氯酚 "#+ .1#( !#( *""P二氯酚 *+#+ ./#. *#0
*"""1P三氯酚 "#+ ..#( +#( *"""1P三氯酚 *+#+ 0++#+ +
五氯酚 "#+ .1#+ "#+ 五氯酚 *+#+ .!#. 1#0

)").)

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



)!注意事项

)$!!使用标准样品的条件

)$!$!!标准样品进样体积与试样体积相同!标准样品的浓度应接近试样的浓度"

)$!$"!标准样品和试样尽可能同时进行分析!直接与单个标样比较以测定浓度"

)$"!安全

)$"$!!甲醇有毒!正己烷和四氢呋喃易燃!均为挥发性试剂!溶剂蒸馏必须遵守

有关规定!工作场所要有良好的通风条件!严禁明火"

)$"$"!分析的酚类化合物都有毒有害!因此要有防护措施!如#需要备有一次性

手套"

)$"$#!用过的废液应集中由有关部门处理"

)$#!方法注释

)$#$!!整个操作要在通风柜内进行!严禁明火"

)$#$"!采取水样要用棕色磨口玻璃瓶!并放置于暗处!尽快过柱"

)$#$#!如需考虑悬浮物所吸附的酚类化合物!则水样不用滤纸过滤!可采取以下

二种方法处理"

)$#$#$!!水样用经正己烷处理的玻璃纤维过滤!然后分别用正己烷及四氢呋喃洗

脱吸附的酚类化合物!洗脱液分开存放并与富集柱的洗脱液合并"

)$#$#$"!圆盘 $:>W[%萃取见附录C $提示的附录%"

&().&

((#酚类化合物检测方法标准
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附!录!,
!提示的附录"

圆盘萃取

,!!适用范围

适用于地下水!饮用水!地表水及工业废水"

,"!设备装配

将圆盘装置和真空泵连接好#保证不渗漏"

,#!圆盘条件化

先将(43正己烷倒入盘中#在(+[H6下抽干(4>9#在常压下倒入(43甲醇#

在!"/[H6下让甲醇流出#接近干时#再倒入(43去离子水#仍在低真空下抽

滤#直至液面接近圆盘表面时#停止抽气#准备上样"

,%!样品过滤与圆盘干燥

将水样倒入盘中#在/+[H6真空下#以)+"0*+43$4>9的流速抽滤#然后在

(+[H6的真空下抽气干燥(4>9"

,&!洗脱和浓缩

将(43正己烷加入盘中#在!"/[H6的低真空下将待测组分充分洗脱下来#

将洗脱液在氮气流下浓缩至+#(43#再定容至0#+43#供测定用"同样再用(43
四氢呋喃洗脱#浓缩并定容至0#+43#两种洗脱溶液分别测定并将结果相加"

%1).%
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地下水质检验方法

"P氨基安替吡啉分光光度法测定酚

Q@!’++1"#/!".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了"P氨基安替比林分光光度法测定酚的方法!

本标准适用于地下水中挥发酚含量的测定!最低检测量为+#(!2"若取*(+43
水样蒸馏"最低检测浓度为+#++*42#3!测定上限为+#+)42#3!水样经蒸馏后"

可除去极大部分外来因素的干扰!

"!方法提要

随水蒸汽蒸馏出的酚类"在A%0+#+S+#*时"酚与"P氨基安替比林 $"PCCH%

反应"然后被铁氰化钾氧化生成安替比林红色染料"可为氯仿萃取"其浓度与吸光

度呈线性函数关系!

#!仪器

#$!!蒸馏装置"(++43硬质全玻璃磨口蒸馏器!

#$"!分光光度计!

#$#!A%计!

%!试剂

所有试剂溶液均需用无酚无氯的蒸馏水配制!

%$!!氢氧化钠 $固体%!

%$"!溴酸钾P溴化钾溶液&称取溴酸钾 $U-JG!%*#/)"2及溴化钾 $U-J%0+2溶

解于蒸馏水中"移入0+++43容量瓶中"用蒸馏水稀释至刻度"摇匀!

’/).’
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%$#!盐酸 !%5D"##O0#0.2$43%

%$%!碘化钾 !固体"%

%$&!淀粉溶液 !0+2$3"&称取可溶性淀粉02和水杨酸 !作防腐剂"+#*2溶解于

0++43热蒸馏水中%

%$’!甲基橙指示剂 !02$3"%

%$(!磷酸溶液 !07."%

%$)!硫酸铜溶液 !0++2$3"%

%$*!缓冲溶液&称取氯化铵1/#(2溶于水中#加入浓氨水(/+43#稀释至

0+++43#置于带有密闭塑料塞的瓶中存放#使用前必须检查该溶液的A%应为

0+#+S+#*A%单位%

%$!+!"P氨基安替比林溶液 !*+2$3"&称取"P氨基安替比林 !500%0!G=!"*2溶

解于0++43水中#当天配制%

%$!!!铁氰化钾溶液 !)+2$3"’称取铁氰化钾 (U!;<!5%"1))#+2溶解于

0++43水中#贮存在棕色玻璃瓶中#每周新鲜配制%

%$!"!氯仿 !5%5D!"%

%$!#!粒状无水硫酸钠 !固体"%

%$!%!重铬酸钾标准溶液 *!!01U*5J*G/
"O+#+*(+4MD$3+&称取经烘箱0+(V

烘过至恒重的基准重铬酸钾0#**(/2#溶于蒸馏水中#移入0+++43容量瓶中#稀

释至刻度#摇匀%

%$!&!硫酸溶液 !07("%

%$!’!硫代硫酸钠滴定液 *! !=6*F*G!"O+#+*(4MD$3+&称取硫代硫酸钠

!=6*F*G!,(%*G"0*#(2溶解于已经煮沸并冷却的*+++43蒸馏水中#加入碳酸

钠+#"2#摇匀#贮存在棕色瓶中%事先用碘量法标定%

标定&吸取重铬酸钾标准溶液 !"#0""*+#++43三份于三个*(+43锥形瓶

中#加入约*2碘化钾 !"#""及(43硫酸溶液 !"#0("#用蒸馏水稀至(+43#摇

匀#在暗处放置!"(4>9#然后用硫代硫酸钠溶液滴定至溶液呈淡黄色时#加入

043淀粉溶液 !"#("#继续滴定至兰色刚退去 !终点时因溶液中有5J!7而为淡绿

色"%

按式 !0"计算硫代硫酸钠溶液的浓度&

,)).,
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!!=6*F*G!"O#0
#-0
#

!0"

式中$!!=6*F*G!"%%%硫代硫酸钠溶液的浓度&4MD’3(

#%%%硫代硫酸钠溶液的用量&43(

-0%%%重铬酸钾标准溶液的浓度&4MD’3(

#0%%%吸取重铬酸钾标准溶液的体积&43)

%$!(!酚的精制$将市售瓶装苯酚 !51%(G%"置温水浴中&融化后取出适量放在

蒸馏瓶中加热蒸馏&空气冷凝&收集0)*"0)"V的馏出液 !开始馏出的带色液弃

去")冷却后应为无色纯净的结晶&加塞密封贮于暗处)

%$!)!酚标准贮备溶液

%$!)$!!配制$称取精制酚 !"#0/"02溶解于0+++43无酚蒸馏水中&加入氢氧

化钠 !"#0"+#*2&摇匀后贮存于棕色玻璃瓶中&暗处存放)此溶液043约含

042酚)

%$!)$"!标定$吸取酚标准贮备溶液 !"#0)#0"0+43三份及无酚蒸馏水0+43三

份&分加放入六个盛有(+43蒸馏水的*(+43带磨口玻璃塞的三角瓶中 !同条件

作三份空白试验"&准确加入溴酸钾P溴化钾溶液 !"#*"0+#+43&立即放入盐酸

!"#!"(43&缓慢摇动&并盖紧玻璃塞&在暗处放置0+4>9后&加入碘化钾 !"#""

02&盖上磨口塞&摇匀&于暗处放置(4>9&用硫代硫酸钠滴定液 !"#01"滴定至

淡黄色时&加入淀粉溶液 !"#("043&继续滴定到蓝色褪去即为终点&记录滴定

液的毫升数)

%$!)$#!按式 !*"计算酚的质量浓度$

酚 !42’3"O!
!#0E#*"R0(#1)

# R0+++ !*"

式中$#%%%吸取酚标准贮备溶液的体积&43(

#0%%%空白溶液 !无酚蒸馏水"所消耗硫代硫酸钠滴定溶液的体积&43(

#*%%%滴定0+43酚标准溶液消耗硫代硫酸钠滴定溶液的体积&43(

!%%%硫代硫酸钠溶液的浓度&4MD’3(

0(#1)%%%与0#++43硫代硫酸钠标准溶液 *!!=6*F*G!"O0#+++4MD’3+相当

的以毫克表示的苯酚质量)

%$!*!酚标准溶液’$吸取适当体积的酚标准贮备溶液 !"#0)"于0+++43容量瓶

#.).#
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中!用新煮沸并已冷却的蒸馏水定容!配制成043含0+!2酚标准溶液!当天

配制"

%$"+!酚标准溶液$#吸取酚标准溶液X$"#0.%(+43于(++43容量瓶中!用新

煮沸并已冷却的蒸馏水定容!此溶液043含0#+!2酚!现用现配"

&!分析步骤

&$!!样品的预蒸馏

取含有氢氧化钠保护剂 $A%’0*%的水样*(+43!移入(++43蒸馏瓶 $!#0%

中"加入!""粒玻璃珠及甲基橙指示剂 $"#1%*滴"用磷酸溶液 $"#/%中和至

呈酸性 $溶液刚变红色%加入硫酸铜溶液 $"#)%*#(43"盖上磨口塞"置电炉上

加热蒸馏!馏出液用*(+43容量瓶盛接"

当馏出液约为**("*!+43!停止蒸馏!打开磨口塞!补加!+43热蒸馏水到

蒸馏瓶中!盖上磨口塞继续蒸馏!直至收集到*(+43蒸馏液!停止蒸馏!馏出液

供测定"

&$"!样品分析

将馏出液全部倒入*(+43分液漏斗中!加入缓冲溶液 $"#.%(43&"PCCH
溶液 $"#0+%0#(43和铁氰化钾溶液 $"#00%0#(43 $每加入一种试剂均需摇匀%

放置0(4>9"加入氯仿 $"#0*%0+43后!萃取!4>9$若用萃取机只需*4>9%"待

溶液分层后!用脱脂棉擦干分液漏斗颈端的水珠!放出有机相到预先放有少许无水

硫酸钠 $"#0!%的干燥的0+43带塞比色管中"将有机相倒入*K4比色杯中!用

蒸馏水作参比!在波长"1+94处测量吸光度"

&$#!空白试验

取*(+43无酚无氯蒸馏水*份!以下步骤同(#0的空白试验"

&$%!标准曲线的绘制

准确吸取酚标准溶液$ $"#*+%+&+#(&0&’’*+!2!分别放入一系列

*(+43分液漏斗中!各加入无酚&无氯蒸馏水至*(+43!再各加入缓冲溶液

$"#.%(43!以下步骤同(#*"以酚浓度对吸光度绘制标准曲线"

’!分析结果的计算

按式 $!%计算酚的质量浓度

(+..(
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酚 !42"3#O"#
!!#

式中$"%%%从标准曲线上查得的酚量&!2’

#%%%水样体积&43(

(!精密度和准确度

同一实验室批内1次测定酚含量为+#+042"3的样品&其相对标准偏差为

0(T(取*(+43水样&加入酚标准溶液0"0+!2&当馏出液为蒸馏前体积的0++T
时&回收率为..T"0++T’加入酚+#(!2&即使蒸馏出0++T的体积&其回收率

仍只有)"T(

)0..)
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附!录!,
标准的有关说明

!参考件"

C!!由于各类取代基的酚类化合物!与"P氨基安替比林显色的摩尔吸光系数有差

异!事实上不能提供混合酚类的标准!只能用苯酚 "51%(G%#作为比色的标准来

表示水体挥发酚类的结果!所以给出的只是近似值$一些高于水蒸汽沸点的酚类!

常难以完全挥发馏出!实际测得值为水体中存在酚的最低量%

,"!蒸馏的最终体积必须等于蒸馏前的取样体积%试验证明!小于0!2酚!即便

蒸馏出0++T的体积!回收仍然不完全%

,#!经过精制的苯酚!所配制的浓标准溶液!避光贮存可以稳定半年%

,%!缓冲溶液配制后!要用A% 计测量!并用氨水 "#O+#).2&43#调整到

A%0+#+S+#*!存入带有塑料塞的试剂瓶中!随用随启瓶塞!避免敞开瓶塞使用!

防止氨气大量逸散 "尤其在盛夏季节#而严重影响缓冲溶液的A%值%

,&!萃取液中若增大离子强度是有弊无益的!试验证明!如果缓冲溶液用量增大0
倍!会使萃取后有机相的空白值及酚的吸光度降低*+T左右%

,’!显色剂用量增加!吸光度增高!为保持低空白值及酚的灵敏度!在*(+43水

样中加入*T"PCCH溶液0#(43为宜%铁氰化钾用量增加!对酚的吸光度没有影

响!*(+43水样中加入)T铁氰化钾溶液0#(43已足够使溶液中微量酚氧化完全%

,(!为使溶液中的酚完全氧化!加入铁氰化钾溶液!必须放置0(4>9后才允许萃

取到有机相中%又由于"PCCH与酚显色!在水相中只能稳定!+4>9!因此当加入

铁氰化钾溶液氧化0(4>9!还必须在!+4>9内将酚的有色络合物萃入有机相!控制

以上条件!可使酚的测试数据有较好的精密度%

,)!"PCCHP5%5D!法测定酚!以下因素影响空白值’

6#测量波长"(+94处较"1+94处空白吸光度几乎增大0倍!必须准确校正光

度计波长%

B#缓冲溶液用量增大!空白吸光度减小%

K#"PCCH显色剂用量增大!空白吸光度增大%

:#加入铁氰化钾溶液后!如溶液氧化时间不到0(4>9而提前萃取!空白吸光

(*..(
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度增大!氧化时间超过!+4>9"空白吸光度降低#

,*!蒸馏水引出导管一定要用塑料软管连接#试验表明"0#(4橡皮管放出的蒸馏

水中可测得+#0"+#"!2酚"(4的可测得0#*!2酚$0+4的可测得0#/!2酚#因

而严禁使用橡皮管#

,!+!分液漏斗严禁涂抹凡士林#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部湖北省中心实验室负责起草#

本标准主要起草人江宝林$郭业勤#
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(1#致突变物检测方法标准

城市供水!致突变物的测定
鼠伤寒沙门氏菌!哺乳动物微粒体酶试验

5&!’0(+"*++0

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网天津监测站负责起草!

本标准起草人"张旭东#李嫱!

本标准参加验证单位"北京监测站#上海监测站#深圳监测站#武汉监测站#

昆明监测站!
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城市供水!致突变物的测定
鼠伤寒沙门氏菌!哺乳动物微粒体酶试验

!!范围

本标准规定了用鼠伤寒沙门氏菌!哺乳动物微粒体酶试验测定城市供水的致突

变性"

本标准适用于城市供水及其源水水质致突变性的测定"

本标准规定以*3为接种的最高检测水样体积"

"!方法

人工诱变鼠伤寒沙门氏菌突变株 #即组氨酸营养缺陷型$%在无组氨酸的培养

基上不能生长%如受到致突变物的作用%使其基因发生变化而回复突变为原来的野

生型%即使在缺乏组氨酸的条件下也能生长 #如下图所示$&其中一些致突变物为

直接致突变物"另外一些为间接致突变物%即需代谢活化后具有致突变性"

野生型 -))))
正向突变
组氨酸营养缺陷型 -))))

回复突变
野生型

#!试剂和材料

#$!!营养肉汤

牛肉浸膏!!!(2
蛋白胨 0+2
氯化钠 (2
蒸馏水 0+++43
将上述成分混合后%加热溶解%用饱和=6G%溶液调节A%值至/#*%分装于

试管中%每管0+43"经0*0V高压湿热灭菌*+4>9""V冰箱保存%供增菌使用"

#保存期/天$

#$"!YP-液

柠檬酸 #51%1G/’%*G$!!!!!!0+2

’(..’
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磷酸氢二钾 !U*%HG""!%*G# 1(#(2
磷酸氢铵钠 !=6=%"%HG"""%*G# 0/#(2
硫酸镁 !82FG""/%*G# 0#+2
蒸馏水 (++43
将上述试剂在少量蒸馏水中溶解后$稀释至(++43%硫酸镁水溶液在最后缓

慢加入以防止产生沉淀$经滤纸过滤后$于"V冰箱保存%

#$#!底层培养基

葡萄糖!!!!!!!!!!!!!!*+2

YP-液 0++43
琼脂 0/2
蒸馏水 .++43
将YP-液用饱和=6G%溶液调节A%值至/#+%另将葡萄糖溶于0++43蒸馏

水中 !溶液变黄者弃去重配#$两者于00(V灭菌0+4>9%琼脂于)++43蒸馏水中

煮沸溶化$0*0V灭菌*+4>9$待其凉至)+V左右$将前两者倒入混匀%浇制平

板$每皿*(43%于"V冰箱中可保存0"天%

#$%!+#(44MD&3P组氨酸P+#(44MD&3P生物素溶液

成分

3P组氨酸 !;\0((#/#!!!!!!!!!/#)42
’或3P组氨酸盐酸盐 !;\*+.#1!# 0+#(42(

QP生物素 0*#"42
蒸馏水 0++43
混匀溶解$于"V冰箱中保存%

#$&!+#04MD&3P组氨酸溶液

3P组氨酸 !;\0((#/#!!!!!!!!!0#(12
’或3P组氨酸盐 !;\*+.#1!# *#0+2(

蒸馏水 0++43
混匀溶解$于"V冰箱中保存%

#$’!营养琼脂

琼脂!!!!!!!!!!!012
营养肉汤 0+++43

"1.."

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



将琼脂倒入营养肉汤内加热煮沸!用饱和=6G%溶液调节A%值至/#*"/#"!

0*0V高压灭菌*+4>9"于"V冰箱中可保存0"天"

#$(!%E顶层培养基

琼脂!!!!!!!!!!!+#12
氯化钠 +#(2
蒸馏水 0++43
将琼脂和氯化钠溶于蒸馏水中加热煮沸!以每支试管*#(43分装!加塞!

0*0V高压灭菌*+4>9"于"V冰箱中可保存0"天"

#$)!%7顶层培养基

%P顶层培养基!!!!!!!!!!0++43

+#04MD#33P组氨酸溶液 0+43
将加热溶化了的%P顶层培养基加入+#04MD#33P组氨酸溶液0+43混匀!趁

热以每支试管*#(43分装!加塞!0*0V高压灭菌*+4>9"于"V冰箱中可保存

0"天"

#$*!顶层培养基

%P顶层培养基!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!0++43

+#(44MD#33P组氨酸P+#(44MD#3QP生物素溶液 0+43
将加热溶化了的%E顶层培养基加入+#(4MD#33P组氨酸P+#(44MD#3QP生物

素溶液后混匀!趁热以每支试管*#(43分装!加塞!0*0V高压灭菌*+4>9"于

"V冰箱中可保存0"天"

#$!+!+#*4MD#3磷酸钠缓冲液 $A%/#"%

每0++43含

+#*4MD#3磷酸氢二钠 $=6*%HG"&0*%*G%!!!)043

+#*4MD#3磷酸二氢钠 $=6%*HG"&*%*G% 0.43
若A%值小于/#"!用+#*4MD#3磷酸氢二钠调节至/#"!00(V高压灭菌

0+4>9!于"V冰箱中保存"

#$!!!氨苄青霉素碱性溶液

氨苄青霉素!!!!!!!!!!!!)+42
氢氧化钠溶液 $+#+*4MD#3% 0+43
临用时无菌操作配制"

&/..&
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#$!"!氨苄青霉素平板

在0+++43底层培养基中加入+#(T3P组氨酸盐酸盐溶液0+43!或+#(T3P组

氨酸溶液)#0/43!+#(44MD"3QP生物素溶液143!0*0V高压灭菌*+4>9后!

加入0#.43氨苄青霉素碱性溶液!混匀浇制平板!供挑选菌种用#

#$!#!结晶紫水溶液!+#02"0++43!避光保存#

#$!%!苦酮酸水溶液!"#+42"43!’C.)$EF.或7F.%作阳性对照用

$或敌克松水溶液!+#(42"43%

#$!&!环磷酰胺水溶液!*+42"43!’C0++$EF.或7F.%作阳性对照用

#$!’!FP.混合液

每毫升含量

FP.!!!!!!!!!!!!!!+#!*43

825D* $+#"4MD"3% *+!3

U5D$0#1(4MD"3% *+!D
辅酶$ $=CQH%% *#/42

1P磷酸葡萄糖 $04MD"3% (!3
磷酸钠缓冲液 $+#*4MD"3% +#143
灭菌蒸馏水 !(!3
除FP.外!各组分灭菌后保存于冰箱!无菌操作!临用时配制!置于冰箱中!

其活性可保持"L"(L#

#$!(!FP.的制备

使用体重*++2左右的健康雄性大鼠!用玉米油稀释的国产多氯联苯 $或6JMP

KDMJP0*("!浓度为*++42"43!剂量为0++42"[2%腹腔注射一次#诱导五天后!

断头处死大鼠!无菌取出肝脏!放入烧杯中称重#按每克肝脏加入+#0(4MD"3U5D
溶液!43!连同烧杯移入冰水中!用消毒剪刀剪碎肝脏!在玻璃匀浆器内制成肝

匀浆!在高速冷冻离心机上以.+++2$速度0*+++JA4%0+4>9#吸出上清液即为FP

.!分装小试管!每管*43!放E)+V或E*+V冰箱保存#应无菌操作!制备后!

应用接种环挑出少许在营养琼脂板上涂布!!/V&*"L培养检验应为无菌#用间接

致癌物 $黄曲霉素-或*氨基芴%鉴定其生物活性!方可使用#

#$!)!*P氨基芴溶液!*42"3Q8FG溶液

’)..’
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%!仪器设备

%$!!高压蒸气灭菌器

%$"!干热灭菌箱

%$#!恒温箱

%$%!普通冰箱

%$&!高速冷冻离心机 !0*+++J"4>9#

%$’!低温冰箱 !E)+V#或液氮罐

%$(!超净工作台

%$)!恒温水浴锅

%$*!真空泵

%$!+!比色器

%$!!!自动菌落计数器

%$!"!微量加液器或微量注射器 !0++!3"(++!3#

%$!#!试管$平皿 !+.+#$分度吸管

置于干热灭菌箱01+V%灭菌)L&

%$!%!振荡培养箱

&!试验菌种的选用!鉴定与保存

&$!!菌种的选用

鉴于’C.)%’C0++菌种特性变异小%不易丢失$且能分别测试移码型突变和

碱基置换型突变%因此本试验采用’C.)%’C0++作为测试菌种&

&$"!菌种鉴定

&$"$!!增菌液的制备

将菌种接种于0+43已灭菌的营养肉汤中%!/V振荡培养0"L"01L至每毫升

活菌数不少于0R0+."*R0+.个&

&$"$"!组氨酸缺陷型鉴定

将各装有*#(43%E顶层培养基的!支试管中分别加入+#043增菌液%分别

倒入底层培养基平板&!/V培养")L&将各装有*#(43%7顶层培养基的!支试管

中分别加入+#043增菌液%分别倒入底层培养基平板&!/V培养")L&

’...’
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结果判定!在有组氨酸的培养基上应成菌膜状而在无组氨酸的培养基上应只有

个别菌落生长"

&$"$#!深度粗糙突变 #J‘6$%%%结晶紫抑菌试验

用接种环或无菌滤纸将+#043增菌液涂布于营养琼脂平板上&将144直径无

菌滤纸浸湿结晶紫水溶液后放置其上&!/V培养*"L"一式两份"

结果判定!具有深度粗糙变异的菌株在滤纸片处出现抑菌环 #直径’044$"

&$"$%!$因子鉴定%%%抗氨苄青霉素试验

用接种环将增菌液在营养琼脂平板上划线&再用接种环蘸上氨苄青霉素碱性溶

液与其交叉划线&!/V培养0)L"*"L"

结果判定!无$因子的菌株在交叉处有抑菌带&有$因子者则无"

&$"$&!,?fJ-突变%%%紫外线损伤修复试验

用接种环将增菌液在营养琼脂平板上划线&平板的一半用黑纸遮盖&置紫外灯

下 #0(\&距离!!K4$照射)W"!/V培养*"L"

结果判定!切除修复系统缺损 #,?fJ-$的菌株受辐射后不生长&野生型则

生长"

&$"$’!自发回复突变

在无菌的*#(43顶层培养基加入+#043增菌液倒入底层培养基平板上&!/V
培养")L"一式三份"

结果判定!观察每皿自发回变数"’C.)应在0("(+个’皿&’C0++应在/(

"*++个’皿范围内"

&$"$(!回变特性%阳性对照

在无菌的*#(43顶层培养基中加入+#043增菌液并加入+#043阳性物后倒

入底层培养基平板上&!/V培养")L"一式三份"

结果判定!出现密集菌落 #大于*倍以上自发回变数$者为突变试验阳性"

&$#!菌种的保存

0+43增菌液中加入043二甲基亚风 #Q8FG$在E1+V"E)+V可保存六个

月至一年"

营养琼脂斜面增菌保存&在"V可保存三个月"

(+++0(
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’!测定步骤

’$!!水样浓缩液的制备

’$!$!!cCQP*树脂的处理

’$!$!$!!市售cCQP*树脂需用重蒸馏水洗去所含氯化物!弃去浮于上层的树脂"

用色谱纯级甲醇将水洗去"

’$!$!$"!依次用丙酮#乙醚#甲醇各蒸馏回流)L"保存在甲醇中"$溶剂均需三

次重蒸馏或用色谱纯级%

’$!$"!安装cCQP*树脂柱

将处理好的树脂倒入一支高"(K4#直径*#(K4的玻璃柱内!树脂体积*+43!

在玻璃柱底部及树脂柱上部放入经丙酮#乙醚#甲醇蒸馏回流过的玻璃棉以支撑树

脂并截留杂质"用0+++43蒸馏水冲洗树脂柱"

’$!$#!水样的采集#吸附及滤水量

清洁的容器采集水样后!静置高处数小时使水中悬浮物沉淀并使溶解氧稳定!

经加氯消毒的水要先用=6*F*G!脱氯"用虹吸法将1+3水样以流速为"+43&4>9
通过树脂柱"

’$!$%!有机物的洗脱#浓缩#保存

水样过柱吸附后用氮气吹干树脂柱!分三次!每次以0+43加入色谱纯丙酮

$视情况亦可用丙酮]甲醇O!]/混合溶剂%溶液浸泡后!以!43&4>9流速收集

洗脱液于三角烧瓶"用(2无水硫酸钠过滤脱水后!倒入UPQ浓缩器浓缩至*43
左右"放入真空干燥器抽负压将溶剂蒸干并保存在真空干燥器内"浓缩物应尽快使

用"用时加Q8FG定容至!#+43!为原液!并稀释至原液的0&*#0&"浓度!则原

液#0&*原液浓度溶液#0&"原液浓度溶液各+#0+43分别相当于水样*#+3#

0#+3#+#(3"

’$"!试验方法和步骤

’$"$!!试验方法’平板掺入法"

’$"$"!试验步骤

’$"$"$!!增菌培养方法同菌种鉴定

’$"$"$"!培养基制备’提前一天制备底层培养基平板若干个!放入!/V温箱内验

证无菌"试验当天融化顶层培养基!"(V水浴保存"

(0++0(

(1#致突变物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



’$"$"$#!接种培养!在每管顶层培养基中加入+#043增菌液"+#043相当于一

定水样体积的浓缩液 #1#0#"$%需活化时再加入+#"43FP.混合液%混匀后倒入底

层培养基上铺匀&!/VS0V培养")L%接种!个水样体积 #1#0#"$%每个接种水

样体积进行三个平行测定&

’$"$"$%!对照!自发回变和阳性对照做三个平行测定&自发回变每皿加+#043

Q8FG%阳性对照每皿加+#043阳性对照物&

(!结果分析及评价

($!!对待测物的每个剂量及阳性对照应列出每皿的实际回变菌落数及平均数%其

中三个平行样回变菌落数相对标准偏差应小于!+T&

($"!在0"*个接种水样体积下%其回变菌落数是自发回变数的两倍及两倍以上%

且有剂量反映关系者%定为阳性’否则即为致突变阴性&

)!质量控制

)$!!每次试验前后都应用*+T的新洁尔灭清洁无菌室%避免细菌及霉菌滋生&

)$"!每批培养基都要做灭菌完全试验&

)$#!应避免琼脂与葡萄糖一同高压%防止产生弱致突变性%影响试验结果&

)$%!若考虑水样中悬浮物吸附的致突变物%应连同悬浮物一同通过cCQ树脂

过滤&

)$&!试验有效性

每次试验应当测定待测物和FP.混合液的无菌性并确定对阳性对照物的反应

性%保证测试菌株自发回变数在确定的范围内且变化较小&

*!安全

*$!!做完试验后一切带菌的器皿"培养基应及时经0*0V高压灭菌*+4>9&

*$"!应严格保管"使用及销毁阳性物&

(*++0(
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(/#钠、钙、镁检测方法标准

水质!钙的测定!IQ’C滴定法

,-/"/1!)/

本标准等效采用XFG1+()!0.)""水质!钙含量的测定!IQ’C滴定法#$

!!适用范围

本标准规定用IQ’C滴定法测定地下水和地面水中钙含量$本方法不适用于

海水及含盐量高的水$适用于钙含量*"0++42%3 &+#+("*#(44MD%3’范围$含

钙量超出0++42%3的水应稀释后测定$

"!原理

在A%0*"0!条件下(用IQ’C溶液络合滴定钙离子$以钙羧酸为指示剂与

钙形成红色络合物(镁形成氢氧化镁沉淀(不干扰测定$滴定时(游离钙离子首先

和IQ’C反应(与指示剂络合的钙离子随后和IQ’C反应(达到终点时溶液由红

色转为亮蓝色$

#!试剂

分析中只使用公认的分析纯试剂和蒸馏水(或纯度与之相当的水$

)!++0)
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#$!!氢氧化钠!*4MD"3溶液#

将)2氢氧化钠 $=6G%%溶于0++4D新鲜蒸馏水中#盛放在聚乙烯瓶中&避

免空气中二氧化碳的污染#

#$"!IQ’C二钠标准溶液!%0+44MD"3#

#$"$!!制备

将一份IQ’C二钠二水合物 $50+%0"=*G)=6*’*%*G%在)+V干燥*L&取

出放在干燥器中冷至室温#称取!#/*(2溶于水&在容量瓶中定容至0+++4D#存放

在聚乙烯瓶中&定期校对其浓度#

#$"$"!标定

按照第1章的操作方法&用钙标准溶液 $!#!%标定 IQ’C 二钠溶液

$!#*#0%&取*+#+4D钙标准溶液 $!#!%&稀释至(+4D#

#$"$#!浓度计算

IQ’C溶液的浓度!0 $44MD"3%用式 $0%计算!

!0O!*#*#0
$0%

式中!!*(((钙标准溶液 $!#!%的浓度&44MD"3)

#*(((钙标准溶液的体积&4D)

#0(((标定中消耗的IQ’C溶液体积&4D#

#$#!钙标准溶液!0+44MD"3#

将一份碳酸钙 $565G!%在0(+V干燥*L&取出放在干燥器中冷至室温#称取

0#++02于(++4D锥形瓶中&用水润湿&逐滴加入"4MD"3盐酸至碳酸钙完全溶解&

避免加入过量酸#加*++4D水煮沸数分钟赶除二氧化碳&冷至室温&加入数滴甲

基红指示剂溶液 $+#02溶于0++4D1+T乙醇中%&逐滴加入!4MD"3氨水直至变为

橙色&在容量瓶中定容至0+++4D#此溶液0#++4D含+#"++)42$+#+044MD%钙#

#$%!钙羧酸指示剂干粉#

将+#*2钙羧酸 *%G!F50+%( $G%%=!=50+%( $G%%5GG%&*P羧基P0P
$*P羧基P"P磺基P0P萘基偶氮%P!P萘甲酸&*PLN:JMbNP0P$*PLN:JMbNP"PW?D‘MP0P96ALP

aLN>6ZM%P!P46ALaLM>K6K>:&简称%F=&5*0%0"=*G/F+与0++2氯化钠 $=65D%

充分混合&研磨后通过"+"(+目&装在棕色瓶中&紧塞#

注!%该指示剂又名钙指示剂"钙红#其钠盐称为钙羧酸钠$又名钙试剂羧酸钠$

’"++0’
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=6G!F50+%( !G%"=#=50+%( !G%"5GG%$或5*0%0!=*G/F%=6也可使用&

&可使用紫脲酸铵代替钙羧酸 !见附录C"&

#$&!氰化钠 !=65="#

注意#氰化钠是剧毒品$取用和处置时必须十分谨慎小心$采取必要的防护&含氰化物的

溶液不可酸化&

#$’!三乙醇胺 $= !5%*5%*G%"!%#

%!仪器

常用的试验室仪器及&

滴定管&(+4D’分刻度至+#0+4D#

&!采样和样品保存

采集水样可用硬质玻璃瓶 !或聚乙烯容器"’采样前先将瓶洗净#采样时用水

冲洗!次’再采集于瓶中#

采集自来水及有抽水设备的井水时’应先放水数分钟(使积留在水管中的杂质

流出’然后将水样收集于瓶中#采集无抽水设备的井水或江(河(湖等地面水时’

可将采样设备浸入水中’使采样瓶口位于水面下*+"!+K4’然后拉开瓶塞’使水

进入瓶中#

水样采集后 !尽快送往实验室"’应于*"L内完成测定#否则’每升水样中应

加*4D浓硝酸作保存剂 !使A%降至0#(左右"#

’!步骤

’$!!试样的制备

试样应含钙*"0++42)3 !+#+("*#(44MD)3"#含量过高的样品应稀释’使

其浓度在上进范围内’记录稀释因子/#

如试样经酸化保存’可用计算量的氢氧化钠溶液 !!#0"中和#计算结果时’

应把样品或试样由于加酸或碱的稀释考虑进去#

’$"!测定

用移液管吸取(+#+4D试样于*(+4D锥形瓶中’加*4D氢氧化钠溶液 !!#0"(

约+#*2钙羧酸指示剂于粉 !!#""’溶液混合后立即滴定#在不断振摇下自滴定管

*(++0*
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加入IQ’C二钠溶液 !!#*"#开始滴定时速匿宜稍快#接近终点时应稍慢#最好

每滴间隔*"!W#并充分振摇#至溶液由紫红色变为亮蓝色#表示到达终点#整个

滴定过程应在(4>9内完成$记录消耗IQ’C二钠溶液体积的毫升数$

如试样含铁离子为!+42%3#在临滴定前加入*(+42氰化钠 !!#("或数毫升

三乙醇胺 !!#1"掩蔽#氰化物使锌&铜&钴的干扰减至最小#三乙醇胺能减少铝

的干扰$加氰化物前必须保证溶液呈碱性$

试样含正磷酸盐超出042%3#在滴定的A%条件下可使钙生成沉淀$如滴定速

度太慢#或钙含量超出0++42%3会析出碳酸钙沉淀$如上述干扰未能消除#或存

在铝&钡&铅&锰等离子干扰时#需改用原子吸收法测定$

(!结果的表示

钙含量!!42%3"用式 !*"计算’

!O!0#0#+ R.
!*"

式中’!0(((IQ’C二钠溶液浓度#44MD%3)

#0(((滴定中消耗IQ’C二钠溶液的体积#4D)

#+(((试样体积#4D)

.(((钙的原子质量 !"+#+)"$

如所用试样经过稀释#应采用稀释因子/修正计算$

)!精度

不同的实验室对钙含量!+"0++42%3的同一试样测定的结果应符合S(42%3$

*1++0*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



附!录!,
紫脲酸铵指示剂

!补充件"

紫脲酸铵 !5)%)=1G1"%*G#$可代替钙羧酸$其干粉配法如下%+#*2紫脲

酸铵与0++2氯化钠 !=65D#充分混合$研磨后通过"+"(+目$装在棕色瓶中$紧

塞&该指示剂滴定至终点时$溶液由红色变为紫色&可用蒸馏水做试剂空白滴定$

以便比较水样的终点颜色&

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出&

本标准由中国预防医学科学院环境卫生与卫生工程研究所负责起草&

本标准主要起草人黄承武&

本标准由中国环境监测总站负责解释&
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水质!钙和镁总量的测定!IQ’C滴定法

,-/"//!)/

本标准等效采用XFG1+(.!0.)" "水质!钙与镁总量的测定!IQ’C滴定

法#$

!!适用范围

本标准规定用IQ’C滴定法测定地下水和地面水中钙和镁的总量$本方法不

适用于含盐量高的水%诸如海水$本方法测定的最低浓度为+#+(44MD&3$

"!原理

在A%0+的条件下%用IQ’C溶液络合滴定钙和镁离子$铬黑’作指示剂%

与钙和镁生成紫红或紫色溶液$滴定中%游离的钙和镁离子首先与IQ’C反应%

跟指示剂络合的钙和镁离子随后与IQ’C反应%到达终点时溶液的颜色由紫变为

天蓝色$

#!试剂

分析中只使用公认的分析纯试剂和蒸馏水%或纯度与之相当的水$

#$!!缓冲溶液 ’A%0+($

#$!$!!称取0#*(2IQ’C二钠镁 ’50+%0*=*G)=6*82(和01#.2氯化铵 ’=%"5D(

溶于0"!4D浓的氨水 ’=%!)%*G(中%用水稀释至*(+4D$因各地试剂质量有出

入%配好的溶液应按!#0#*方法进行检查和调整$

#$!$"!如无IQ’C二钠镁%可先将01#.2氯化铵溶于0"!4D氨水$另取+#/)2硫

酸镁 ’82FG") /%*G(和0#0/.2IQ’C 二钠二水合物 ’50+%0"=*G)=6*)

*%*G(溶于(+4D水%加入*4D配好的氯化铵*氨水溶液和+#*2左右铬黑’指示

))++0)
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剂干粉 !!#""#此时溶液应显紫红色$如出现天蓝色$应再加入极少量硫酸镁使变

为紫红色#逐滴加入IQ’C二钠溶液 !!#*"直至溶液由紫红转变为天蓝色为止

!切勿过量"#将两溶液合并$加蒸馏水定容至*(+4D#如果合并后$溶液又转为紫

色$在计算结果时应减去试剂空白#

#$"!IQ’C二钠标准溶液%%0+44MD&3#

#$"$!!制备

将一份IQ’C二钠二水合物在)+V干燥*L$放入干燥器中冷至室温$称取

!#/*(2溶于水$在容量瓶中定容至0+++4D$盛放在聚乙烯瓶中$定期校对其

浓度#

#$"$"!标定

按第1章的操作方法$用钙标准溶液 !!#!"标定IQ’C二钠溶液 !!#*#0"#

取*+#+4D钙标准溶液 !!#!"稀释至(+4D#

#$"$#!浓度计算

IQ’C二钠溶液的浓度!0 !44MD&3"用式 !0"计算%

!0O!*#*#0
!0"

式中%!*’’’钙标准溶液 !!#!"的浓度$44MD&3(

#*’’’钙标准溶液的体积$4D(

#0’’’标定中消耗的IQ’C二钠溶液体积$4D#

#$#!钙标准溶液%0+44MD&3#

将一份碳酸钙 !565G!"在0(+V干燥*L$取出放在干燥器中冷至室温$称取

0#++02于(++4D锥形瓶中$用水润湿#逐滴加入"4MD&3盐酸至碳酸钙全部溶解$

避免滴入过量酸#加*++4D水$煮沸数分钟赶除二氧化碳$冷至室温$加入数滴

甲基红指示剂溶液 !+#02溶于0++4D1+T乙醇"$逐滴加入!4MD&3氨水至变为橙

色$在容量瓶中定容至0+++4D#此溶液0#++4D含+#"++)42!+#+044MD"钙#

#$%!铬黑’指示剂#

将+#(2铬黑’ )%G50+%1=%=0+%" !G%"!=G*"FG!=6$又名媒染黑00$

学名%0P!0P羟基P*P萘基偶氮"P1P硝基P*P萘酚P"P磺酸钠盐$WM:>?4W6DaM‘0P!0P

LN:JMbNP*P96ALaLND6ZM"P1P9>aJMP*P96ALaLMDP"PW?D‘M9>K6K>:*溶于0++4D三乙醇胺

)= !5%*5%*G%"!*$可最多用*(4D乙醇代替三乙醇胺以减少溶液的粘性$盛放

+.++0+
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在棕色瓶中!或者"配成铬黑’指示剂干粉"称取+#(2铬黑’与0++2氯化钠

#=65D",-0*11$//%充分混合"研磨后通过"+"(+目"盛放在棕色瓶中"

紧塞!

#$&!氢氧化钠&*4MD’3溶液!

将)2氢氧化钠 #=6G%%溶于0++4D新鲜蒸馏水中!盛放在聚乙烯瓶中"避

免空气中二氧化碳的污染!

#$’!氰化钠 #=65=%!

注意!氰化钠是剧毒品"取用和处置时必须十分谨慎小心"采取必要的防护#含氰化钠的

溶液不可酸化#

#$(!三乙醇胺 (= #5%*5%*G%%!)!

%!仪器

常用的实验室仪器及&

滴定管&(+4D"分刻度至+#0+4D!

&!采样和样品保存

采集水样可用硬质玻璃瓶 #或聚乙烯容器%"采样前先将瓶洗净!采样时用水

冲洗!次"再采集于瓶中!

采集自来水及有抽水设备的井水时"应先放水数分钟"使积留在水管中的杂质

流出"然后将水样收集于瓶中!采集无抽水设备的井水或江*河"湖等地面水时"

可将采样设备浸入水中"使采样瓶口位于水面下*+"!+K4"然后拉开瓶塞"使水

进入瓶中!

水样采集后 #尽快送往实验室%"应于*"L内完成测定!否则"每升水样中应

加*4D浓硝酸作保存剂 #使A%降至0#(左右%!

’!步骤

’$!!试样的制备

一般样品不需预处理!如样品中存在大量微小颗粒物"需在采样后尽快用

+#"(!4孔径滤器过滤!样品经过滤"可能有少量钙和镁被滤除!

试样中钙和镁总量超出!#144MD’3时"应稀释至低于此浓度"记录稀释因

++0+0+
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子/!

如试样经过酸化保存"可用计算量的氢氧化钠溶液 #!#($中和!计算结果时"

应把样品或试样由于加酸或碱的稀释考虑在内!

’$"!测定

用移液管吸取(+#+4D试样于*(+4D锥形瓶中"加"4D缓冲溶液 #!#0$和!
滴铬黑’指示剂溶液或(+"0++42指示剂干粉 #!#"$"此时溶液应呈紫红或紫色"

其A%值应为0+#+S+#0!为防止产生沉淀"应立即在不断振摇下"自滴定管加入

IQ’C二钠溶液 #!#*$"开始滴定时速度宜稍快"接近终点时应稍慢"并充分振

摇"最好每滴间隔*"!W"溶液的颜色由紫红或紫色逐渐转为蓝色"在最后一点紫

的色调消失"刚出现天蓝色时即为终点"整个滴定过程应在(4>9内完成!记录消

耗IQ’C二钠溶液体积的毫升数!

如试样含铁离子为!+42%3或以下"在临滴定前加入*(+42氰化钠 #!#1$"

或数毫升三乙醇胺 #!#/$掩蔽!氰化物使锌&铜&钻的干扰减至最小!加氰化物

前必须保证溶液呈碱性!

试样如含正磷酸盐和碳酸盐"在滴定的A%条件下"可能使钙生成沉淀"一些

有机物可能干扰测定!

如上述干扰未能消除"或存在铝&钡&铅&锰等离子干扰时"需改用原子吸收

法测定!

(!结果的表示

钙和镁总量!#44MD%3$用式 #*$计算’

!O!0#0#+
#*$

式中’!0(((IQ’C二钠溶液浓度"44MD%3)

#0(((滴定中消耗IQ’C二钠溶液的体积"4D)

#+(((试样体积"4D!

如试样经过稀释"采用稀释因子/修正计算!

关于硬度的计算"见附录C!044MD%3的钙镁总量相当于0++#042%3以56P

5G!表示的硬度!

*00+0*
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)!精度

本方法的重复性为S+#+"44MD!3"约相当于S*滴IQ’C二钠溶液#

$*0+0$
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附录,
水硬度的概念

!参考件"

硬度!不同国家有不同的定义概念!如总硬度"碳酸盐硬度"非碳酸盐硬度#

,$!!定义

,$!$!!总硬度$$$钙和镁的总浓度#

,$!$"!碳酸盐硬度$$$总硬度的一部分!相当于跟水中碳酸盐及重碳酸盐结合的

钙和镁所形成的硬度#

,$!$#!非碳酸盐硬度$$$总硬度的另一部分!当水中钙和镁含量超出与它们结合

的碳酸盐和重碳酸盐含量时!多余的钙和镁就跟水中氯化物"硫酸盐"硝酸盐结成

非碳酸盐硬度#

,$"!硬度的表示方法

,$"$!!德国硬度$$$0德国硬度相当于56G含量为0+42%3或为+#0/)44MD%3#

,$"$"!英国硬度$$$0英国硬度相当于565G! 含量为0格令%英加仑!或为

+#0"!44MD%3#

,$"$#!法国硬度$$$0法国硬度相当于565G!含量为0+42%3或为+#044MD%3#

,$"$%!美国硬度$$$0美国硬度相当于565G! 含量为042%3或为+#+04

4MD%3#

,$#!硬度换算表

44MD%3
德国 英国 法国 美国

jQ% j5D6J[ :<2J<<; 42%3

44MD%3 0 (#10 /#+* 0+ 0++
德国 jQ% +#0/) 0 0#*( 0#/) 0/#)
英同 j5D6J[ +#0"! +#+) 0 0#"! 0"#!
法国 :<2J<<; +#0 +#(1 +#/+ 0 0+
美国 42%3 +#+0 +#+(1 +#+/+ +#0 0

&!0+0&
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由中国预防医学科学院环境卫生与卫生工程研究所负责起草!

本标准主要起草人黄承武!

本标准由中国环境监测总站负责解释!

""0+0"

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



城市供水!钠!镁!钙的测定!离子色谱法

5&"’0"!#*++0

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网北京监测站"天津监测站负责起草!

本标准主要起草人#杜兵"孟莉莉!

本标准主要参加验证单位$上海监测站"南京监测站"天津监测站"南昌监测

站"厦门监测站!

%(0+0%

(/#钠!钙!镁检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



城市供水!钠!镁!钙的测定离子色谱法

!!范围

本标准规定了用离子色谱法测定城市供水中的钠!镁!钙"

本标准适用于测定生活饮用水及其水源水中钠!镁!钙的测定"

本标准规定方法进样量为(+!3时#最低检测质量浓度为$钠$+#+0!42%3&

镁$+#+0142%3&钙$+#+*(42%3"

"!方法

本法采用离子色谱仪!电导检测器进行检测"当流动相 ’淋洗液(将钠!镁!

钙离子带入分离柱时#因待测离子对分离柱离子交换树脂的相对亲合力不同#而在

分离柱中分离"经阴离子交换系统或抑制器转换成高电导度的强碱#淋洗液转变为

弱电导度的水#通过电导检测器#测定所含各阳离子溶液的电导值而达到定性和定

量分析的目的"

#!试剂和材料

#$!!本方法配制试剂溶液及稀释用的纯水的电阻均为0)8))K4#宜当天制备#

当天使用#将纯水放在塑料瓶中保存"

#$"!各种阳离子标准储备液

#$"$!!钠离子标准储备液 *#’=67(O0+++!2%43+$称取*#("*2于(++V"

1++V灼烧至恒重的氯化钠 ’=65D#优级纯(#溶于水#移入0+++43容量瓶中#

用无二氧化碳的纯水稀释至刻度"或购市售标准储备液"

#$"$"!镁离子标准储备液 *#’82*7(O0+++!2%43+$称取0#11+2于)++V灼

烧至恒重的氧化镁 ’82G#优级纯(#溶于*#(43盐酸 ’07!(及少量水中#移

入0+++43容量瓶并稀释至刻度"或购市售标准储备液"

#$"$#!钙离子标准储备液 *#’56*7(O0+++!2%43+称取*#"./2经0+(V"
00+V干燥至恒重的碳酸钙 ’565G!#二级标准物质(#溶于0+43盐酸溶液 ’07

!(中#移入0+++43容量瓶并稀释至刻度#或市售标准储备液"

)10+0)
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#$"$%!甲烷磺酸淋洗液!用吸管吸取甲烷磺酸 "5%6FG!%#0#!43$用纯水稀释

至03经脱气后使用%

%!仪器

%$!!抑制型离子色谱仪%

%$"!电导检测器%

%$#!工作站或积分仪%

%$%!色谱柱!阳离子保护柱&阳离子分离柱%

%$&!进样器 "最小体积为*43的塑料注射器#%

%$’!淋洗液贮罐 "*3#%

&!样品

&$!!用聚乙烯瓶采集水样%

&$"!样品采集后在"V下保存$在/天内测定%

&$#!若长期存放$应加%=G!至A%$*%

’!测定步骤

’$!!水样的预处理

对于较清洁的水样$用+#"(!4滤膜过滤$除去颗粒物$然后根据水样中阳离

子的含量$直接进样或做适当的稀释后进样%对于含有机物较高的水样$用F<AP

A6[50)小柱过滤后$根据水样的情况$直接进样或做适当的稀释后进样%

’$"!水样的测定

’$"$!!标准系列的配制!分别吸取标准储备液 =67 "!#*#0#!*#(+&(#++&

0+#++&0(#++&*+#++43’82*7 "!#*#*#!*#(+&/#(+&0*#(+&0/#(+&**#(+

43’56*7 "!#*#!#!*#(+&0+#++&*+#++&!+#++&"+#++43到(个(++43的容

量瓶中用纯水稀释至刻度$摇匀$配制钠&镁&钙混和标准系列$各离子浓度如

表0%

(/0+0(

(/#钠!钙!镁检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表!!钠!镁!钙混和标准系列 .D"7

元素 标0 标* 标! 标" 标(

钠 (#++ 0+#++ *+#++ !+#++ "+#++

镁 (#++ 0(#++ *(#++ !(#++ "(#++

钙 (#++ *+#++ "+#++ 1+#++ )+#++

!!’$"$"!开启离子色谱仪!待仪器稳定后!依次注入标准样品和水样!进样量

(+!3!记录峰面积"

以标准峰面积对浓度所对应的质量作图绘制标准曲线!记录水样的峰面积值!

在标准曲线上查出被测水样中的钠#镁#钙的质量"

(!计算

水样中钠#镁#钙离子质量浓度的计算见式 $0%&

#$=67#82*7#56*7%O"’#R0+++ $0%

式中&"$=67#82*7#56*7%(((水样中的钠#镁#钙离子的质量浓度!42’3)

"(((从标准曲线上查得样品中钠#镁#钙的质

量!!2)

#(((水样的体积!!3"

)!精密度和准确度

有1个实验室参加了本方法的低浓度样品测定!(个实验室参加了高浓度样品

的测定!精密度和准确度见表*!自来水加标回收率见表!"

表"!离子色谱法测定J:K!LD"K!8:"K的精密度和准确度

元素 钠 镁 钙

浓度!42’3 (#+ !+#+ (#+ "+#+ (#+ 1+#1

相对标准偏差!T +#) +#.! +#/1 +#// 0#"+ +#/+

相对误差!T +#"+ +#+! + +#!( + +#!+

!!

*)0+0*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表#!自来水中不同浓度J:!LD!8:加标回收率

钠 镁 钙

加标量!42"3 回收率!T 加标量!42"3 回收率!T 加标量!42"3 回收率!T

*#+ 0+* *#+ 0+! *#+ 0+D

!#+ .. !#+ .) !#+ ..

"#+ 0++#* "#+ 0++ "#+ 0++#(

(#+ .) (#+ .1 (#+ 0+"

0(#+ ./ 0(#+ 0++#( 0(#+ 0++

*+#+ ..#( *(#+ 0++#( !+#+ 0++

!+#+ 0++#( !+#+ .) "+#+ .1

(+#+ .)

#.0+0#

(/#钠!钙!镁检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水质!钙和镁的测定!原子吸收分光光度法

,-00.+(!).

引!言

本标准等效采用国际标准XFG/.)+!0.)1 "水质!钙和镁的测定!原子吸收

分光光度法#$

!!主题内容与适用范围

!$!!主题内容

本标准规定了测定水中钙和镁的原子吸收分光光度法$

!$"!适用范围

本标准适用于测定地下水%地面水和废水中的钙&镁$

本标准适用的校准溶液浓度范围 ’见表0(与仪器的特性有关%随着仪器的参

数变化而变化$通过样品的浓缩和稀释还可使测定实际样品浓度范围得到扩展$
表!!测定范围及最低检出浓度 .D!7

元素 最低检出浓度 测定范围

钙 +#+* +#0"1#+

镁 +#++* +#+0"+#1

!$#!干扰

原子吸收法测定钙镁的主要干扰有铝&硫酸盐&磷酸盐&硅酸盐等%它们能抑

制钙&镁的原子化%产生干扰%可加入锶&镧或其它释放剂来消除干扰$火焰条件

直接影响着测定灵敏度%必须选择合适的乙炔量和火焰观测高度$试样需检查是否

有背景吸收%如有背景吸收应予以校正$

)+*+0)
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"!定义

"$!!可滤态钙!镁"未酸化的样品中能通过+#"(!4滤膜的钙镁成分#

"$"!不可滤态钙!镁总量"未经过滤的样品经消解后测得的钙!镁浓度$或样品

中可滤态和不可滤态两部分钙!镁浓度总和#

#!原理

将试液喷入火焰中$使钙!镁原子化$在火焰中形成的基态原子对特征谱线产

生选择性吸收#由测得的样品吸光度和校准溶液的吸光度进行比较$确定样品中被

测元素的浓度#选用"**#/94共振线的吸收测定钙$用*)(#*94共振线的吸收测

定镁#

%!试剂

除另有说明外$分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂$去离子

水或同等纯度的水#

%$!!硝酸 %%=G!&$#O0#"+2’43#

%$"!高氯酸 %%5DG"&$#O0#1)2’43$优级纯#

%$#!硝酸溶液$070#

%$%!燃料"乙炔$用钢瓶气供给$也可用乙炔发生器供给$但要适当纯化#

%$&!助燃气"空气$一般由气体压缩机供给$进入燃烧器以前应经过适当过滤$

以除去其中的水$油和其他杂质#

%$’!镧溶液$+#0!2’43"称取氧化镧 %36*G!&*!#(2$用少量硝酸溶液 %"#!&

溶解$蒸至近干$加0+43硝酸溶液 %"#!&及适量水$微热溶解$冷却后用水定

容至*++43#

%$(!钙标准贮备液$0+++42’3"准确称取#0+("00+V烘干过的碳酸钙 %56P

5G!$,#$&*#"./!2于0++43烧杯中$加入*+43水$小心滴加硝酸溶液

%"#!&至溶解$再多加0+43硝酸溶液 %"#!&$加热煮沸$冷却后用水定容

至0+++43#

%$)!镁标准贮备液$0++42’3"准确称取)++V灼烧至恒重的氧化镁 %82G$

F#H&+#01()2于0++43烧杯中$加*+43水$滴加硝酸溶液 %"#!&至完全溶解$

(0*+0(
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再多加0+43硝酸溶液 !"#!"#加热煮沸#冷却后用水定容至0+++43$

%$*!钙%镁混合标准溶液#钙(+42&3%镁(#+42&3’准确吸取钙标准贮备液

!"#/"和镁标准贮备液 !"#)"各(#+43于0++43容量瓶中#加入043硝酸溶液

!"#!"#用水稀释至标线$

&!仪器

原子吸收分光光度计及相应的辅助设备$

’!样品

’$!!样品的保存

采集代表性水样贮存于聚乙烯瓶中$采样瓶先用洗涤剂洗净#再在硝酸溶液

!"#!"浸泡至少*"L#然后用去离子水冲洗干净$

’$"!试样的制备

’$"$!!分析可滤态钙%镁时#如水样有大量的泥沙#悬浮物#样品采集后应及时

澄清#澄清液通过+#"(!4有机微孔滤膜过滤#滤液加硝酸 !"#0"酸化至A%为0

"*$

’$"$"!分析不可滤态钙%镁总量时#采集后立即加硝酸 !"#0"酸化至A%为0"

*$如果样品需要消解#则校准溶液#空白溶液也要消解$消解步骤如下’取

0++43待处理样品#置于*++43烧杯中#加入(43硝酸 !"#0"#在电热板上加热

消解#蒸至0+43左右#加入(43硝酸 !"#0"和*43高氯酸 !"#*"#继续消解#

蒸至043左右#取下冷却#加水溶解残渣#通过中速滤纸#滤入(+43容量瓶中#

用水稀释至标线 !消解中使用的高氯酸易爆炸#要求在通风柜中进行"$

(!步骤

($!!试料

准确吸取经预处理的试样 !1#*"#0#++"0+#++43 !含钙不超过*(+!2#镁不

超过*(!2"于(+43容量瓶中#加入043硝酸溶液 !"#!"和043镧溶液 !"#1"

用水稀释至标线#摇匀$

($"!空白试验

在测定的同时应进行空白试验$空白试验时用(+43水取代试样$所用试剂及

(**+0(
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其用量!步骤与试料测定完全相同"

($#!测定

($#$!!根据表*选择波长和调节火焰至最佳工作条件!测定试料 #/#0$的吸

光度"

表"!波长及火焰类型

元素 特征谱线波长!94 火焰类型

钙 "**#/ 乙炔P空气!氧化型

镁 *)(#* 乙炔P空气!氧化型

($#$"!根据试料吸光度!在校准曲线上查出 #或用回归方程计算出$试料中的钙%

镁浓度"

($%!校准

($%$!!校准溶液制备

参照表!!在(+43容量瓶中!依次加入适量的钙%镁混合标准溶液 #"#.$!

以下按/#0条步骤制备!至少配制(个校准溶液 #不包括零点$"

表#!钙!镁标准系列的配制

序 号 0 * ! " ( 1 / )

混合标准溶液

#"#.$体积!43
+ +#(+ 0#++ *#++ !#++ "#++ (#++ 1#++

钙含量!42&3 + +#(+ 0#++ *#++ !#++ "#++ (#++ 1#++

镁含量!42&3 + +#+( +#0+ +#*+ +#!+ +#"+ +#(+ +#1+

($%$"!测定

按/#!#0条步骤测定"

($%$#!校准曲线绘制

用减去空白的校准溶液吸光度为纵坐标!对应的校准溶液的浓度为横坐标

作图"

)!结果的表示

0O>!

式中’0(((钙或镁含量!以56或82计!42&3)

*!*+0*
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>!!!试料定容体积与试样体积之比"

!!!!由校准曲线查得的钙#镁浓度$42%3&

*!精密度与准确度

(个实验室分析 ’0.)1年0*月(统一分发的合成水样结果&水样中含钙

"+#1"42%3$含镁)#!.42%3&

*$!!重复性

重复性相对标准偏差)钙为0#*.T$镁为0#(*T&

*$"!再现性

再现性相对标准偏差)钙为0#/*T$镁为0#/+T&

*$#!准确度

相对误差)钙为7+#+(T$镁为E+#!+T&

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出&

本标准由水电部水质试验研究中心负责起草&

本标准主要起草人冯惠华&

本标准委托中国环境监测总站负责解释&

*"*+0*
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地下水质检验方法

火焰原子吸收光谱法测定钙!镁

Q@"’++1"#0*#.!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了直接火焰原子吸收光谱法测定钙!镁的方法"

本标准适用于地下水中钙!镁的测定"测定钙!镁的范围分别为+#"""+42#

3及+#+!"!42#3"

"!方法提要

钙和镁用原子吸收分光光度法!使用空气P乙炔火焰时$许多元素 %离子&如

铝!铍!钛!硅酸盐!磷酸盐!硫酸盐等因能与钙或镁形成不易解离的耐热化合

物$影响钙或镁的原子化"当有作为释放剂的锶盐存在时$这些化学干扰可被

抑制"

在含有0T氯化锶的盐酸酸化介质中$钙与镁可在同一溶液中测定"

#!仪器

#$!!原子吸收分光光度计 %带记录仪&

#$"!钙!镁空心阴极灯

#$#!仪器工作条件

#$#$!!波长$钙"**#/94’镁*)(#*94"

#$#$"!灯电流$钙"4C’镁(4C"

#$#$#!狭缝钙+#!*94’镁+#!*94"

#$#$%!火焰状态$钙为还原性焰’镁为中性焰"

((*+0(
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#$#$&!吸收位置!钙0+"镁0+44#

%!试剂

%$!!盐酸溶液 $07!%#

%$"!氯化锶溶液!*++2&3#

%$#!钙标准溶液"称取0*+V烘干并在干燥器中冷却的碳酸钙 $565G! 高纯%

*#"./2于*(+43烧杯!加少量蒸馏水湿润!盖上表面皿!从烧杯嘴分次缓慢加入

*)43盐酸溶液 $070%!待碳酸钙溶解后!将溶液加热煮沸!逐去二氧化碳#溶

液冷却后!全部移入0+++43容量瓶中!用蒸馏水稀释至刻度!摇匀#此溶液

043含钙0#+42#

%$%!镁标准溶液’称取在)++V灼烧0L并在干燥器中冷却的氧化镁 $82G高纯%

+#0()2于烧杯中!加入少量蒸馏水湿润!加入盐酸溶液 $070%**43!将溶液微

热使氧化镁溶解#溶液冷却后!移入0+++43容量瓶中!用蒸馏水稀释至刻度摇

匀#此溶液043含镁+#0+42#

%$&!钙(镁混合标准溶液’取钙标准溶液 $"#!%与镁标准溶液 $"#"%等体积混

合!此溶液043含钙+#(+42和镁+#+(42#

&!分析步骤

&$!!样品分析

&$!$!!吸取水样(#+43于(+43容量瓶中!加入盐酸溶液 $"#0%*43(氯化锶

溶液 $"#*%*#(43!用蒸馏水稀释至刻度!摇匀#

&$!$"!按仪器工作条件!与标准系列溶液同时测定!分别记录钙(镁的吸光度#

钙或镁含量高的水样!应适当稀释!或将燃烧器转一合适角度后再与标准系列溶液

同时测量#

&$"!标准曲线的绘制

准确吸取钙(镁混合标准溶液 $"#(%+(+#0+(+#*+(+#!+(+#(+))

0+#+43于一系列(+43容量瓶中!加入氯化锶溶液 $"#*%*#(43!再补加盐酸

溶液 $"#0%使每份标准系列溶液中都含有浓盐酸+#(43#加蒸馏水稀释至刻度!

摇匀#此标准系列浓度为’

钙+(0(*(!("())0++42&3

*1*+0*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
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镁+!+#0!+#*!+#!!+#(!""0+42#3
按仪器工作条件$先用蒸馏水调整仪器零点$然后分别测量各标准系列溶液

钙!镁的吸光度%分别绘制钙!镁的浓度对吸光度的标准曲线%

对于超过标准曲线线性范围的高浓度标准溶液$应将燃烧器转一合适角度后再

测量$并绘制另一条标准曲线%

’!分析结果的计算

按下式计算钙或镁的质量浓度

56或82&42#3’O"R@
式中(")))在标准曲线上查得的钙或镁的质量浓度 &42#3’*

@)))水样的稀释倍数 &在本标准中为0+’%

(!精密度和准确度

取含钙*.+#042#3!镁"!#.42#3的地下水作)次测定$钙的批内标准偏差

为0#!42#3$相对标准偏差为+#"(T*镁的标准偏差为+#"42#3$相对标准偏差

为+#.0T%在含钙!镁的地下水中$加入钙(""+42#3!镁+#("!42#3$作单

份回收试验$钙!镁的回收率分别为..#+T"0+!T和0+0T"0+(T%

+/*+0+

(/#钠!钙!镁检测方法标准
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附!录!,
标准的有关说明

!参考件"

,!!试液中盐酸浓度的变化对钙的测定影响较大!随着盐酸浓度的增高!钙的吸

光度下降"因此!试液中盐酸的浓度应与标准系列溶液中的盐酸浓度保持一致"

,"!加入锶盐作为释放剂!可消除化学干扰!但过量的锶盐会使钙的吸光度下降"

因此!应控制锶盐的加入量!并使试液中的锶盐量与标准系列溶液保持一致"

,#!当燃烧器不转角时!钙#镁的线性浓度范围分别为+""42$3及+"+#!42$

3"当燃烧器转角.+j时!钙#镁测定的线性浓度范围分别可达0++42$3及

142$3"

,%!在本实验条件下!含钙*#(42$3#镁+#*(42$3的试样中!分别共存下列含

量 %42$3&的元素 %离子&不影响钙或镁的测定’U#=6各0+++(;<#CD#

FG*E" 3>#=%7"50E各0++(5?#HB#@9#5:#5J#89#8M#HG!E" #F>G*各0+(

-6(+(;"+(-!("

另外!0++42$3的钙对测定+#*(42$3的镁#0++42$3的镁对测定*#(42$3
的钙!都无影响"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人吴彭令#管品馨"

))*+0)
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地下水质检验方法

乙二胺四乙酸二钠滴定法测定钙

Q@!’++1"#0!".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了乙二胺四乙酸二钠滴定法测定钙的方法!

本标准适用于地下水中钙的测定!本法测定范围为""*++42"3的钙!

"!方法提要

在A%,0*的强碱性溶液中#钙离子与指示剂 $酸性铬蓝U%反应#生成红色

络合物#滴入乙二胺四乙酸二钠溶液后#乙二胺四乙酸二钠与钙络合#当试液由红

色变为指示剂本身的蓝色时#即为滴定终点!镁离子在A%,0*的强碱性溶液中#

生成氢氧化镁沉淀而不参与反应!

#!试剂

#$!!盐酸溶液 $070%!

#$"!氢氧化钠溶液 $!$=6G%%O*4MD"3%&称取氢氧化钠 $=6G%%"2溶于煮

沸并冷却的蒸馏水中#稀释至(++43#摇匀!溶液贮存在聚乙烯塑料瓶中!

#$#!酸性铬蓝UP萘酚绿-混合溶液&称取酸性铬蓝U+#*2和萘酚绿-+#(2共溶

于0++43蒸馏水中#摇匀!$由于酸性铬蓝U与萘酚绿-二种试剂的出厂质量不

同#最好通过试验再确定合适的混合比例#或者分别配制+#*T酸性铬蓝U溶液与

+#(T萘酚绿-溶液#在滴定时分别加入#两者的加入量可根据滴定终点是否清晰

来确定!%

#$%!乙二胺四乙酸二钠溶液 $!$IQ’C%O+#+04MD"3%&称取乙二胺四乙酸二钠

$50+%0"=*G)=6**%*G%!#/*2溶于0+++43蒸馏水中#摇匀!其准确浓度用钙标

’.*+0’
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准溶液 !!!56*7"O+#+04MD#3"进行标定$

%!分析步骤

吸取水样(+#+43于0(+43三角瓶中%投入一小片刚果红试纸%滴加盐酸溶

液 !!#0"至刚果红试纸由红变蓝$将溶液加热煮沸0"*4>9%逐去二氧化碳$待

溶液冷却后%加入氢氧化钠溶液 !!#*"*43%摇匀$再加酸性铬蓝UP萘酚绿-混

合溶液 !!#!"!""滴%立即用乙二胺四乙酸二钠溶液 !!#""滴定至蓝色终点$

记录乙二胺四乙酸二钠溶液所用去的体积 !43"$

保留滴定钙后的试液留作测定镁之用$

&!分析结果的计算

按下式计算钙的质量浓度&

56!42#3"O!R#0R"+#+)# R0+++

式中&!’’’乙二胺四乙酸二钠溶液的浓度%4MD#3(

#0’’’乙二胺四乙酸二钠溶液滴定所用去的体积%43(

#’’’取试样的体积%43$

’!精密度和准确度

取总碱度为*0(#(42#3)总硬度")/#142#3)含钙量为0+!#042#3的地下水

进行)次平行测定%批内标准偏差为0#142#3%相对标准偏差为0#1T$

"!个实验室分析统一分发的标准样品%室间总相对标准偏差为+#./T%相对

误差为S0T$

*+!+0*
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附!录!,
标准的有关说明

!参考件"

,!!试样在加入氢氧化钠溶液后!应及时用乙二胺四乙酸二钠溶液滴定"否则!

随着间隔时间的加长!钙的测定结果将偏低"

,"!试样中镁含量高时!加入氢氧化钠溶液后生成多量的氢氧化镁沉淀!此沉淀

吸附钙离子及指示剂!使钙的滴定结果偏低!并使滴定终点不敏锐"遇此情况!可

在加入氢氧化钠溶液之前!先加入糊精溶液 #(+2$3%*"!43!以抑制氢氧化镁沉

淀对钙离子及指示剂的吸附作用"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人吴彭令&管品馨"

’0!+0’
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地下水质检验方法

乙二胺四乙酸二钠滴定法测定镁

Q@!’++1"#0"".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了乙二胺四乙酸二钠滴定法测定镁的方法!

本标准适用于地下水中镁的测定!本法镁的测定范围为!"0*42"3!

"!方法提要

取滴定钙后的试液加氨性缓冲溶液#用乙二胺四乙酸二钠溶液滴定试样中的

镁#根据乙二胺四乙酸二钠溶液所消耗的体积#计算样品中镁的含量!

#!试剂

#$!!盐酸溶液 $070%!

#$"!氨性缓冲溶液 $A%O0+%&称取氯化铵 $=%"5D%1/#(2溶于*++43蒸馏水

中#加入浓氨水 $#O+#).2"43%(/+43#再用蒸馏水稀释到0+++43#摇匀!

#$#!乙二胺四乙酸二钠溶液 $!$IQ’C%O+#+04MD"3%&称取乙二胺四乙酸二钠

$50+%0"=*G)=6*’*%*G%!#/*2溶于0+++43蒸馏水中#摇匀!其准确浓度用钙

标准溶液 (!$56*7%O+#+04MD"3)进行标定!

%!分析步骤

在用乙二胺四乙酸二钠溶液滴定钙后的试液中#投入一小片刚果红试纸#逐滴

加入盐酸溶液 $!#0%到刚果红试纸由红色恰变蓝色#摇匀!加入氨性缓冲溶液

$!#*%(43#用乙二胺四乙酸二钠溶液 $!#!%滴定到试液由酒红色转为不变的蓝

’*!+0’
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色!即为滴定终点!记录乙二胺四乙酸二钠溶液消耗的毫升数"

&!分析结果的计算

按下式计算镁的质量浓度#

82$42%3&O!R#0R*"#!0# R0+++

式中#!’’’乙二胺四乙酸二钠溶液的浓度!4MD%3(

#0’’’乙二胺四乙酸二钠溶液滴定所用去的体积!43(

#’’’取试样的体积!43"

’!精密度和准确度

取总碱度*0(#(42%3)钙含量为0+!#042%3)镁含量为(1#+42%3的地下水!

作)次测定!镁的批内标准偏差为0#(42%3!相对标准偏差为*#/T"

"!个实验室!分析统一分发的同一标准样品!室间总相对标准偏差为*#0)T!

相对误差为S0T"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部上海市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人管品馨)吴彭令"

*!!+0*

(/#钠!钙!镁检测方法标准
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()#铵检测方法标准

水质!铵的测定!蒸馏和滴定法

,-/"/)!)/

!!适用范围

本方法适用于饮用水及废水中铵的测定!

采用0+4D试份"可测定试份中铵氮含量高达0+42"相当于样品浓度高达

0+++42#3!

!$!!最低检出浓度

使用*(+4D试份"实际测定的 $自由度为"%最低检出浓度为含氮+#*42#3!

!$"!灵敏度

使用0++4D试份"0#+4D+#+*4MD#3的盐酸相当于含氮*#)42#3!

!$#!干扰

尿素可能是主要干扰"它在规定条件下以氨馏出"从而引起结果偏高"挥发性

胺类也引起干扰"它们会被馏出并在滴定时与酸反应"因而使结果偏高!氯化样品

中存在的氯胺亦会以这种方式被测定!

"!原理

调节试份的A%在1#+"/#"的范围内"加入氧化镁使呈微碱性"蒸馏释出的

氨被接收瓶中的硼酸溶液吸收!以甲基红P亚甲蓝为指示剂"用酸标准溶液滴定馏

&"!+0&
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出液中的铵!

#!试剂

分析中仅使用公认的分析纯试剂及按!#0叙述制备的水!

#$!!水"无氨#用下述方法之一制备!

#$!$!!离子交换法

蒸馏水通过强酸性阳离子交换树脂 $氢型%柱#将流出液收集在带有磨口玻璃

塞的玻璃瓶内!每升流出液加0+2同样的树脂#以利于保存!

#$!$"!蒸馏法

在0+++4D的蒸馏水中#加+#04D硫酸 $#O0#)"2&4D%#在全玻璃蒸馏器中重

蒸馏#弃去前(+4D馏出液#然后将约)++4D馏出液收集在带有磨口玻璃塞的玻璃

瓶内!每升馏出液加0+2强酸性阳离子交换树脂 $氢型%!

#$"!盐酸 $%5D%"#O0#0)2&4D!

#$#!盐酸标准滴定液"相当于+#0+4MD&3!

稀释盐酸 $!#*%制备此溶液#用常规分析操作进行标定!

#$%!盐酸标准滴定液"相当于+#+*4MD&3!

稀释盐酸 $!#*%制备此溶液!用常规分析操作进行标定#或将盐酸标准滴定

液 $!#!%稀释使用!

#$&!0T $#&#%盐酸溶液!

将0+4D盐酸 $!#*%用水稀释到0+++4D!

#$’!04MD&3氢氧化钠溶液!

将"+2氢氧化钠 $=6G%%溶于约(++4D水中#冷至室温#稀释至0+++4D!

#$(!轻质氧化镁"不含碳酸盐!

在(++V下加热氧化镁#以除去碳酸盐!

#$)!硼酸P指示剂溶液!

#$)$!!将+#(2水溶性甲基红 $4<aLNDJ<:%溶于约)++4D水中#稀释至0+++4D!

#$)$"!将0#(2亚甲蓝 $4<aLND<9<BD?<%溶于约)++4D水中#稀释至0+++4D!

#$)$#!将*+2硼酸 $%!-G!%溶于温水#冷至室温#加入0+4D甲基红指示剂溶

液 $!#)#0%和*4D亚甲蓝指示剂溶液 $!#)#*%#稀释至0+++4D!

#$*!溴百里酚蓝 $BJM4aLN4MDBD?<%指示液!

’(!+0’
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将+#(2溴百里酚蓝溶于水!稀释至0+++4D"

#$!+!防爆沸颗粒"

#$!!!防沫剂#如石蜡碎片"

%!仪器

常用实验室仪器及#

蒸馏器#由一个(++")++4D的蒸馏烧瓶及防喷头和一个垂直放置的冷凝管组

装而成"冷凝管末端可连接一适当长度的滴管!使出口尖端浸入吸收液液面下

约*K4"

蒸馏器清洗#向蒸馏烧瓶中加入!(+4D水!加*粒防爆沸颗粒 $!#0+%!装好

仪器!蒸馏到至少收集了0++4D水!将馏出液及瓶内残留液弃去"

&!采样和样品

实验室样品应收集在聚乙烯瓶或玻璃瓶内!要尽快分析!否则应在*"(V下

存放!或用硫酸 $#O0#)"2&4D%将样品酸化!使其A%$*"应注意防止酸化样品

吸收空气中的氨而被污染"

’!步骤

’$!!试份体积的选择

如果已知样品中大约的铵含量!可按表0选择试份体积"

表!
铵 浓 度K=
42&3

试 份 体 积

4D

$0+ *(+

0+"*+ 0++

*+"(+ (+

(+"0++ *(

!!注!滴定使用的试份体积是盐酸标准滴定液"!#!#$

’$"!测定

’$"$!!取(+4D硼酸’指示剂溶液 $!#)%!放入蒸馏器的接收瓶内!确保冷凝管

(1!+0(
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出口在硼酸溶液液面之下!量取选定体积的试份 "1#0#$放入蒸馏烧瓶内!
注!如果试份中存在余氯"应加入几粒结晶硫代硫酸钠 #=6*F*G!或=6*F*G!$(%*G%除

去它&

加几滴溴百里酚蓝指示液 "!#.#$必要时$用氢氧化钠溶液 "!#1#或盐酸溶

液 "!#(#调整A%在1#+"指示剂呈黄色#"/#""指示剂呈蓝色#之间$然后加

水$使蒸馏烧瓶中液体的总体积约为!(+4D!向蒸馏烧瓶中加入+#*(2轻质氧化镁

"!#/#及少许防爆沸颗粒 "!#0+# %对一些工业废水样品$必要时加入防沫剂

"!#00#&$立即将蒸馏烧瓶与冷凝管接好!

’$"$"!加热蒸馏器$使馏出液的收集速度约为0+4D’4>9$收集到约*++4D时停止

蒸馏!

’$"$#!用盐酸标准滴定液 "!#"#滴定馏出液到紫色终点$记录下用量!
注!%滴定由含铵量高的样品所得到的馏出液时"可能要用盐酸标准滴定液 #!#!%&

&氨只要被蒸馏至接收瓶"就可以滴定它&如果氨的蒸出速度很慢"表明可能存在干

扰物质"它们在缓慢水解产生氨&

’$#!空白试验

按1#*的步骤进行空白试验$但用*(+4D水代替试份!

(!结果的表示

($!!计算方法

铵氮含量!= "42’3#用下式计算(

!=O#0E#*#+ R!R0"#+0R0+++

式中(#+)))试份 "1#0#的体积$4D*

#0)))试份滴定所消耗的盐酸标准滴定液体积$4D*

#*)))空白试验 "1#!#滴定所消耗的盐酸标准滴定液体积$4D*

!)))滴定用的盐酸精确浓度$4MD’3*

0"#+0)))氮的原子量$2’4MD!

结果可以表示为氮的质量浓度!=+氨的质量浓度!=%!或铵离子的质量浓度

!=%7" $单位以42’3表示$或表示为铵离子的摩尔浓度!"=%
7
"#$单位以!4MD’3

表示!相应的换算系数可查表*!

,/!+0,

()#铵检测方法标准
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表"

K= K=%! K=%"7 K!=%7""

42#3 42#3 42#3 !4MD#3

!=O042#3 0 0#*01 0#*)) /0#"

!=%!O042#3 +#)*! 0 0#+(. ()#/

!=%7" O042#3 +#/// +#."" 0 ((#"

!!=%7""O0!4MD#3 +#+0" +#+0/ +#+0) 0

!!例如$

铵离子浓度K=%7" 为042#3%相当于氮浓度!=为+#///42#3&

($"!再现性

测定的再现性标准偏差如表!所示&
表#*

样!品
铵含量!=
42#3

试份体积

4D
标准偏差

42#3
自由度

标准溶液 "#+ *(+ +#*! 0+

标准溶液 "+ *(+ +#(1 00

澄清的污水 !( 0++ +#/+ 01

污水厂出水 0#) *( +#01 00

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出&

本标准由江苏省环境监测站负责起草&

本标准主要起草人陆文兰&

本标准由中国环境监测总站负责解释&

’)!+0’
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水质!铵的测定!纳氏试剂比色法

,-/"/.!)/

!!适用范围

!$!!本标准适用于生活饮用水!地面水和废水"

!$"!样品中含有悬浮物!余氯!钙镁等金属离子!硫化物和有机物时#会产生干

扰#含有此类物质时#要作适当的预处理#以消除对测定的影响"

!$#!范围

最大试份体积为(+4D时#铵氮浓度K=可达*42$3"

!$%!最低检出浓度

!$%$!!目视法

试份体积为(+4D时#最低检出浓度为+#+*42$3"

!$%$"!分光光度法

试份体积为(+4D#使用光程长为0+44 比色皿时#最低检出浓度为

+#+(42$3"

!$&!灵敏度

使用(+4D试份#光程长为0+44比色皿#!=O0#+42$3#给出的吸光度约为

+#*个单位"

"!原理

以游离态的氨或铵离子等形式存在的铵氮与纳氏试剂反应生成黄棕色络合物#

该络合物的色度与铵氮的含量成正比#可用目视比色或者用分光光度法测定"

%.!+0%

()#铵检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#!试剂

分析中只使用公认的分析纯试剂和按!#0制备的水!

#$!!水"无氨#按下述方法之一制备!

#$!$!!离子交换法

将蒸馏水通过一个强酸性阳离子交换树脂 $氢型%柱#流出液收集在带有磨口

玻璃塞的玻璃瓶中!每升流出液中加入0+2同类树脂#以利保存!

#$!$"!蒸馏法

在0+++4D蒸馏水中#加入+#04D硫酸 $#O0#)"2&4D%#并在全玻璃蒸馏器中

重蒸馏!弃去前(+4D馏出液#然后将约)++4D馏出液收集在带有磨口玻璃塞的玻

璃瓶中!每升收集的馏出液中加入0+2强酸性阳离子交换树脂 $氢型%#以利保存!

#$"!纳氏试剂!

#$"$!!二氯化汞P碘化钾P氢氧化钾 $%25D*PUXPUG%%!

称取0(2氢氧化钾 $UG%%#溶于(+4D水中#冷至室温!

称取(2碘化钾 $UX%#溶于0+4D水中#在搅拌下#将*#(2二氯化汞

$%25D*%粉末分次少量加入于碘化钾溶液中#直到溶液呈深黄色或出现微米红色

沉淀溶解缓慢时#充分搅拌混和#并改为滴加二氯化汞饱和溶液#当出现少量朱红

色沉淀不再溶解时#停止滴加!

在搅拌下#将冷的氢氧化钾溶液缓慢地加入到上述二氯化汞和碘化钾的混合液

中#并稀释至0++4D#于暗处静置*"L#倾出上清液#贮于棕色瓶中#用橡皮塞塞

紧!存放暗处#此试剂至少可稳定一个月!

#$"$"!碘化汞P碘化钾P氢氧化钠 $%2X*PUXP=6G%%!

称取012氢氧化钠 $=6G%%#溶于(+4D水中#冷至室温!

称取/2碘化钾 $UX%和0+2碘化汞 $%2X*%#溶于水中#然后将此溶液在搅

拌下#缓慢地加入到氢氧化钠溶液中#并稀释至0++4D!贮于棕色瓶内#用橡皮塞

塞紧!于暗处存放#有效期可达一年!

#$#!酒石酸钾钠溶液

称取(+2酒石酸钾钠 $U=65"%1G1’"%*G%#溶于0++4D水中#加热煮沸#

以驱除氨#充分冷却后稀释至0++4D!

#$%!铵氮标准溶液"K=O0+++!2&4D!

’+"+0’
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称取!#)0.S+#++"2氯化铵 !=%5D"在0++"0+(V干燥*L#"溶于水中"移

入0+++4D容量瓶中"稀释至刻度$

#$&!铵氮标准溶液%!=O0+!2&4D$

吸取0+#++4D铵氮标准溶液 !!#"#于0+++4D容量瓶中"稀释至刻度$临用

前配制$

#$’!0+T !"&##硫酸锌溶液$

称取0+2硫酸锌 !@9FG"’/%G#"溶于水中"稀释至0++4D$

#$(!*(T !"&##氢氧化钠溶液$

称取*(2氢氧化钠 !=6G%#"溶于水中"冷至室温"稀释至0++4D$

#$)!+#!(T !"&##硫代硫酸钠溶液$

称取!#(2硫代硫酸钠 !=6*F*G! 或 =6*F*G!’(%*G#"溶于水"再稀释

至0+++4D$

#$*!淀粉P碘化钾试纸$

称取0#(2可溶性淀粉于烧杯中"用少量水调成糊状"加入*++4D沸水"搅拌

混匀放冷$加+#(2碘化钾 !UX#和+#(2碳酸钠 !=6*5G!#"用水稀释至*(+4D$

将滤纸条浸渍后"取出凉干"装棕色瓶中密封保存$

%!仪器

常用实验室仪器及分光光度计$

&!采样及样品

&$!!实验室样品

实验室样品采集在聚乙烯瓶或玻璃瓶内"应尽快分析"不然要在*"(V下存

放"用硫酸 !#O0#)"2&4D#将样品酸化至A%$*亦有利于保存"但酸化样品会

吸收空气中的氨而被污染"应注意防止$

&$"!试份

清洁样品可直接从中取(+4D作为试份$

含有悬浮物或色度深的样品在预处理后 !1#0#"再从中取(+4D!或取适量"

稀释至(+4D#作为试份$

’0"+0’

()#铵检测方法标准
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’!步骤

’$!!预处理

样品中含有悬浮物!余氯!钙镁等金属离子!硫化物和有机物时"对比色测定

有干扰"处理方法如下#

’$!$!!除余氯

加入适量的硫代硫酸钠溶液 $!#)%"每+#(4D可除去+#*(42余氯&也可用淀

粉E碘化钾试纸 $!#.%检验是否除尽余氯&

’$!$"!凝聚沉淀

0++4D样品中加入04D硫酸锌溶液 $!#1%和+#0"+#*4D氢氧化钠溶液

$!#/%"调节A%约为0+#("混匀"放置使之沉淀"倾取上清液作试份&必要时"

用经水冲洗过的中速滤纸过滤"弃去初滤液*+4D&

’$!$#!络合掩蔽

加入酒石酸钾钠溶液 $!#!%"可消除钙镁等金属离子的干扰&

’$!$%!蒸馏法

用凝聚沉淀和络合掩蔽后"样品仍浑浊和带色"则应采用蒸馏法 $见附录C%&

’$!$&!低A%下煮沸

蒸馏中"某些有机物很可能与氨同时被馏出"对测定仍有干扰"其中有些物质

$如甲醛%可在比色前于低A%下采用煮沸而除之&

’$"!测定

取试份于(+4D比色管中"加入04D酒石酸钾钠溶液 $!#!%"摇匀"再加入纳

氏试剂0#(4D$!#*#0%或0#+4D$!#*#*%"摇匀&放置0+4>9后进行比色&若色度

很低采用目视比色"一般在波长"*+94下"用光程长*+44比色皿"以水作参比"

测定试份的吸光度&

’$#!空白试验

用(+4D水代替试份"按1#*进行处理&
注!此步骤只用于分光光度法"

’$%!校准

’$%$!!目视比色法

在1个(+4D比色管中"分别加入+!+#0+"+#!+!+#(+!+#/+!0#++4D铵氮

’*"+0’
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标准溶液 !!#("#再加水至刻度#按1#*显色后进行目视比色$

’$%$"!分光光度法

在)个(+4D比色管中#分别加入+%+#(+%0#++%*#++%!#++%(#++%/#++%

0+#++4D铵氮标准溶液 !!#("#再加水至刻度$按1#*显色后进行分光光度测定$

将上面系列标准溶液测得的吸光度扣除试剂空白 !零浓度"的吸光度#便得到

校正吸光度#以校正吸光度为纵坐标#铵氮质量4=为横坐标#绘制校准曲线$

(!结果的表示

($!!目视比色法

将试份的色度与标准溶液 !1#"#0"的色度比较后#得到试份中的铵氮质量

"=#除以试份的体积##便可得到试份的铵氮含量!= !42&3"$

($"!分光光度法

($"$!!计算方法

试份中铵氮吸光度.J用式 !0"计算’

.JO.WE.B !0"

式中’.W(((试份测定 !1#*"吸光度)

.B(((空白试验 !1#!"吸光度$

铵氮含量!= !42&3"用式 !*"计算’

!=O"=#
!*"

式中’"=(((铵氮质量#!2#由.J 值和相应比色皿光程的校准曲线 !1#"#*"

确定$

#(((试份体积#4D$

($"$"!精密度和准确度

重复性J和再现性$及回收率见下表$

*!"+0*
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样!品
铵氮浓度!=

42!3

精密度

重复性J

42!3

再现性$

42!3

准确度回收率

T

标准溶液
0#"/

0#*0

+#+*"*

+#+*)**
+#+11*

+#+/(**
.("0+(

.""0+"

!!

"""+0"
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附!录!,
样品的蒸馏预处理

!补充件"

,$!!试剂

所用的试剂为公认的分析纯试剂!所用的水应为无氨水"

,$!$!!硼酸 #%!-G!$%*+2&3溶液"

,$!$"!氢氧化钠 #=6G%$%"+2&3溶液"

,$!$#!轻质氧化镁 #82G$%不含碳酸盐!在(++V下加热氧化镁!以除去碳

酸盐"

,$!$%!盐酸 #%5D!#O0#0)2&4D$%04MD&3溶液"

,$!$&!防沫剂%如石蜡碎片"

,$!$’!溴百里酚蓝 #BJM4aLN4MDBD?<$%+#(2&3指示液"

,$"!仪器

常用实验室仪器及%

蒸馏器’由一个(++")++4D的蒸馏烧瓶及防喷头和一个垂直放置的冷凝管组

装而成"冷凝管末端可连接一适当长度的滴管!使出口尖端浸入吸收液液面下

约*K4"

蒸馏器清洗%向蒸馏烧瓶中加入!(+4D水!加几粒防爆沸颗粒!装好仪器!

蒸馏到至少收集0++4D水时!将馏出液及瓶内残留液弃去"

,$#!蒸馏操作

将(+4D硼酸溶液 #C#0#0$移入接收瓶内!确保冷凝管出口在硼酸溶液液面

之下"

量取!++4D样品!移入蒸馏烧瓶中!加几滴溴百里酚蓝指示液 #C#0#1$!必

要时!用氢氧化钠溶液 #C#0#*$或盐酸溶液 #C#0#"$调整A%至1#+ #指示剂

呈黄色$"/#"#指示剂早蓝色$之间!加水使总体积约为!(+4D"向蒸馏烧瓶中

加入+#*(2轻质氧化镁 #C#0#!$及少许防爆沸颗粒 (对一些工业废水样品!必要

)("+0)

()#铵检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



时!加入防沫剂 "C#0#(#$!立即将蒸馏烧瓶与冷凝管连接好%

加热蒸馏!使馏出液速率约为0+4D&4>9!待馏出液约为*++4D时!停止蒸馏%

将馏出液定容至原体积 "!++4D#%
注!分取试份供纳氏试剂比色测定时"应先用氢氧化钠溶液 #C#0#*$凋节至中性%

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出%

本标准由江苏省环境监测站负责起草%

本标准主要起草人陆文兰%

本标准由中国环境监测总站负责解释%
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水质!铵的测定!水杨酸分光光度法

,-/")0!)/

本标准等效采用XFG/0(+!0"0.)"#水质"""铵的测定"""第一部分!手动

分光光度法$%

本标准根据我国标准的格式对XFG/0(+!0"0.)"标准作了部分修改&删略了

XFG/0(+!0"0.)"中第00章的 #步骤的注解$和第0*章的 #实验报告$%

本标准与XFG/0(+!0"0.)"标准技术上的差异为’

6#本标准用次氯酸钠溶液代替XFG/0(+!0"0.)"标准中使用的=&=eP二氯

代P0&!&(P三氮杂苯P*&"&1(0%&!%&(%&)P三酮钠盐 *=&=eP:>KLDMJMP0&

!&(PaJ>6Z>9<P*&"&1(0%&!%&(%&)PaJ>M9<&WaJ>M9<&WM:>?4W6Da&又名二氯

异三聚氰酸钠 (WM:>64:>KLDMJM>WMKN69?J6a<)+作为显色剂之一%

B#本标准用酒石酸钾钠代替XFG/0(+!0"0.)"标准中的柠檬酸盐作为掩

蔽剂%

K#本标准采用的测量波长是1./94&XFG/0(+!0"0.)"标准采用的测量波长

则是1((94%

:#本标准的最大试份体积为)4D%

!!适用范围

!$!!样品类型

本标准适用于分析饮用水及大部分原水和废水,亦可用于分析土壤和植物%

用于色度深或水体中共存离子超过允许量 (附录C)时则应在测定前加以蒸馏

处理 (第.章)%

!$"!范围

使用的最大试份体积为)4D时&铵氮浓度可测定到高达042!3%浓度更高时&

-/"+0-
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可取更少的试份!

!$#!检出限

当使用0+44比色皿"试份体积为)4D时"最低检出浓度为+#+042#3!

!$%!灵敏度

在显色产物的最大吸收波长"求得表观摩尔吸收光系数-e1./O0#(R0+"3$

4MDE0$K4E0!

"!原理

在亚硝基五氰络铁 %.&酸钠 ’WM:>?49>aJMWMA<9a6KN69M‘<JPJ6a<%.&"或称

硝普钠"WM:>?49>aJMAJ?WW>:<(存在下"铵与水杨酸盐和次氯酸离子反应生成蓝色

化合物"在约1./94用分光光度计加以测定!

在A%00#/有硝普钠存在下"氯胺与水杨酸钠发生反应"所有样品中的氯胺都

定量地被测定!加酒石酸钾钠掩蔽阳离子特别是钙镁的干扰!

#!试剂

除非另有说明"分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和按!#0
的叙述制备的水!

#$!!水"无氨"按下述方法之一来制备!

#$!$!!离子交换法)将蒸馏水通过一个强酸性阳离子交换树脂 %氢型&柱"流出

液收集在带有密封玻璃塞的玻璃瓶中!每升流出液加入0+2同类树脂以利于保存!

#$!$"!蒸馏法)向0+++S0+4D蒸馏水中加入+#0+S+#+04D的硫酸 %#O0#)"2#

4D&"并在全玻璃蒸馏器中重蒸馏"弃去前(+4D馏出液"然后将馏出液收集在带

有密封玻璃塞的玻璃瓶中!每升收集的馏出液加入0+2强酸性阳离子交换树脂 %氢

型&!

#$"!铵氮标准溶液"#=O0+++42#3!

将!#)0.S+#++".2氯化铵 %在0+(V至少干燥*L&"溶于约*++4D水中"移入

0+++4D容量瓶中"加水稀释至标线!

04D本标准溶液含042铵氮!

贮存于盖好的玻璃瓶中"此溶液至少稳定0个月!

#$#!铵氮标准溶液"#=O0++42#3!

$)"+0$
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用吸管吸取0++#+4D铵氮标准溶液 !!#*"放入0+++4D容量瓶中#加水稀释

至标线$

04D本标准溶液含+#042铵氮$

贮存在封好的玻璃瓶中#此溶液至少稳定0星期$

#$%!铵氮标准溶液##=O042%3$

用吸管吸取0+#++4D铵氮标准溶液 !!#!"放入0+++4D容量瓶中#加水稀释

至刻度$

04D本标准溶液含0#+!2铵氮$

临用前配制此溶液$

#$&!显色液

称取(+S+#(2水杨酸 &51%" !G%"5GG%’#加入约0++4D水 !!#0"再加

入01+S*4D*4MD%3氢氧化钠溶液#搅拌使之完全溶解(再称取(+S02酒石酸

钾钠 !5"%"G1U=6)"%*G"#溶于水 !!#0"中#与上述溶液合并移入0+++4D容

量瓶中#加水 !!#0"稀释至标线$

存放于棕色玻璃瓶中#本试剂至少稳定一个月$
注!若水杨酸未能全部溶解"可再加入数毫升*4MD#3氢氧化钠溶液"直至完全溶解为止$

最后溶液的A%值为1#+"1#(%

#$’!次氯酸钠原液

可购买商品试剂$亦可以自己制备#详细的制备方法见附录-#0$

存放于塑料瓶中#每次使用前应标定其有效氯浓度和游离碱浓度 !以=6G%
计"#标定方法详见附录-#*和附录-#!$

#$(!次氯酸钠溶液

取经标定的次氯酸钠溶液 !!#1"#用氢氧化钠溶液稀释成含有效氯浓度为

+#!(T !"%#"#游离碱浓度为+#/(4MD%3 !以=6G%计"的次氯酸钠溶液$

存放于棕色滴瓶内#本试剂可稳定一星期$

#$)!亚硝基五氰络铁 !."酸钠溶液

称取约+#02亚硝基五氰络铁酸钠二水合物 *=6* +;<!5="(=G,)*%*G-

置于0+4D具塞比色管中#加水至标线#密塞#充分振荡#使之溶解$

此溶液临用前配制$

#$*!清洗溶液

)."+0)
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将0++S*2氢氧化钾溶于0++S*4D水中!冷却溶液并加.++S(+4D.(T "##

#$的乙醇%将此溶液贮存在聚乙烯瓶内%

%!仪器

常用实验室仪器及&

%$!!分光光度计&能在波长1./94处操作!配有光程长为("!+44的比色皿%

%$"!滴瓶&其滴出体积的大小!04D相当于*+S0滴%所有玻璃器皿均应用清洗

溶液 "!#.$仔细清洗!然后用水 "!#0$冲洗净%

&!采样和样品

实验室样品应收集在聚乙烯瓶或玻璃瓶内!应尽快对其进行分析%否则!在分

析前应在*"(V下存放这些样品%用硫酸将样品酸化到A%$*!有助于保存样品!

但酸化后的样品会吸收大气中氨!可能被污染!应注意防止%

’!步骤

’$!!试份

最大试份体积为)4D!这时可测定的铵氮浓度高达"=O042#3%

为了测定更高的铵氮浓度!可相应地减少试份%含有悬浮物的实验室样品则需

加以澄清或用+#"(!4滤膜或经清洗的"/"(/玻璃砂芯漏斗过滤后!再从中吸取

试份%也可对水样进行蒸馏处理%

’$"!吸取试份 "1#0$放入0+4D容量瓶中!必要时用水 "!#0$稀释至)S+#(4D%

’$#!测定

’$#$!!显色

加入0#++S+#+(4D显色剂 "!#($和*滴硝普钠溶液 "!#)$!混匀%再滴入*
滴次氯酸钠溶液 "!#/$并混匀%

加水 "!#0$稀释至标线!充分混匀%

’$#$"!分光光度测定

至少在1+4>9后!在大约1./94的最大吸收波长处测定溶液的吸光度!采用

0+44光程的比色皿!参比皿中放入水 "!#0$%
注!第一次采用本方法时应检验最大吸收波长"以后的测定中均使用此波长#

’+(+0’
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’$%!空白试验

按1#*和1#!进行处理!但使用)S+#(4D的水 "!#0#代替试份$

’$&!校准

’$&$!!制备一组标准溶液

向一组1个0+4D容量瓶中分别加入铵氮标准溶液 "!#"#+%0#++%*#++%

"#++%1#++%)#++4D$必要时用水 "!#0#稀释至)S+#(4D"1#*#$

’$&$"!显色

见1#!#0$

’$&$#!分光光度测定

按1#!#*处理$

’$&$%!绘制校准曲线

从各个校准溶液测得的吸光度值扣除空白试验的吸光度!绘制吸光度对铵氮质

量 "4=#的曲线$这条线应为直线且过原点$

(!结果的表示

($!!计算方法

试份中铵的吸光度 ".J#用式 "0#计算&

.JO.WE.B "0#

式中&.W’’’试验溶液的吸光度(

.B’’’空白试验溶液 "1#"#的吸光度$
注!对每种特定样品".W和.B应在同一种光程长的比色皿中测定#

铵氮含量 "K=!42)3#由式 "*#计算&

K=O
"=
#

"*#

式中&"=’’’铵氮质量!!2!由.J值和标准曲线 "1#(#"#确定(

#’’’试份体积!4D$

($"!精密度

测定了重复性标准偏差 "见下表#$

*0(+0*

()#铵检测方法标准
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重复性标准偏差"

样品
铵氮浓度!=
42!3

比色皿光程

44
重复性标准差&

42!3

质控水 +#"// 0+ +#+0"

地表水 +#*// 0+ +#+0+

塘 水 "#1. 0+ +#+(!

考核水 +#)!. 0+ +#+0!

!!注!%来自本实验室的数据"

&数据的自由度均为.#

)!干扰

经试验确定了本方法用于水样分析时"经常遇到的可能干扰物质范围"详细结

果列于附录C中#已遇到的严重干扰仅来自苯胺和乙醇胺"通常由伯胺产生干扰#

然而"很少发现这类物质在水中具有明显的浓度#

过高的酸度和碱度都会干扰显色化合物的形成"含有使次氯酸根离子还原的物

质时也有干扰"尽管在多数水样中很少发现这类情况#在这些情况下应采用第.章

给出的步骤#

在含盐水样中"当试剂中酒石酸盐掩蔽能力不够时"使钙镁沉淀产生干扰#因

此"预蒸馏是必要的 $见第.章%#

*!特殊情况

如果样品的颜色过深或含盐过多"以致可能使吸光度的测定产生误差"或由于

高浓度的钙镁或氯化物而产生了干扰"则应用蒸馏法制备试样#应遵循XFG(11"
&水质’’’铵的测定’’’蒸馏和滴定法(规定的步骤"但要注意将馏出液收集在

0T $#!#%的盐酸中#然后将馏出液中和并稀释到一计量的体积#* $4D%#用于

蒸馏的样品体积#0 $4D%亦要记录下来#

这样制备的试样可按第1章进行分析#原始样品中的浓度!由式 $!%计算)

!O!=
*#*
#

$!%

式中)!=’’’试样的结果#

**(+0*
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附!录!,
共存离子的影响及其消除

!补充件"

经实验!酒石酸盐和柠檬酸盐均可作为掩蔽剂使用"本标准采用酒石酸盐作掩

蔽剂"按实验方法测定"!2氨氮时!下表中列出的离子量对实验无干扰"

共存离子
允许量

!2
共存离子

允许量

!2
共存离子

允许量

!2

钙#$$ (++ 钼#0$ 0++ 硼#.$ *(+

镁#$$ (++ 钴#$$ (+ 硫酸根 *R0+"

铝#.$ (+ 镍#$$ 0+++ 磷酸根 (++

锰#$$ *+ 铍#$$ 0++ 硝酸根 (++

铜#$$ *(+ 钛#1$ *+ 亚硝酸根 *++

铅#$$ (+ 钒#2$ (++ 氟离子 (++

锌#$$ 0++ 镧#.$ (++ 氯离子 0R0+(

镉#$$ (+ 铈#1$ (+ 二苯胺 (+

铁#.$ *(+ 钆#.$ (++ 三乙醇胺 (+

汞#$$ 0+ 银#’$ (+ 苯胺 0

铬#0$ *++ 锑#.$ 0++ 乙醇胺 0

钨#0$ 0+++ 锡#1$ (+

铀#0$ 0++ 砷#.$ 0++

!!

%!(+0%
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附!录!9
次氯酸钠溶液的制备方法及其

有效氯浓度和游离碱浓度的标定

!参考件"

9$!!次氯酸钠溶液的制备方法

将盐酸 !"O0#0.2"4D#逐滴作用于高锰酸钾固体$将逸出的氯气导入*4MD"3
氢氧化钠吸收液中吸收$得到一个淡草绿色的次氯酸钠溶液$其有效氯的浓度约为

!#(T !""##左右%

存放于塑料瓶中%该溶液不稳定$在用它配制次氯酸钠使用液 !!#/#前$需

标定其有效氯浓度%

9$"!次氯酸钠溶液中有效氯含量的测定

用吸管吸取次氯酸钠溶液 !!#1#0+4D于0++4D容量瓶中$加水 !!#0#至标

线$混匀%用吸管移取稀释液0+4D于*(+4D碘量瓶中$加入约"+4D蒸馏水&碘

化钾约*2$混匀%用吸管加入(4D14MD"3硫酸溶液$密塞$混匀%置暗处(4>9
后$用+#04MD"3硫代硫酸钠溶液滴至淡黄色$加入约04D+#(T !4"Y#淀粉指

示剂$继续滴至蓝色刚消失为止%其有效氯浓度按式 !-0#计算’

有效氯 !KD*$T#O!(#R/+#.0*+++R
0++
0+R

0++
0+

!-0#

式中’#)))滴定时耗硫代硫酸钠溶液的体积$4D*

!)))硫代硫酸钠溶液的浓度$4MD"3%

9$#!次氯酸钠溶液中游离碱 !以=6G%计#的测定

用吸管吸取次氯酸钠溶液0#++4D于0(+4D锥形瓶中$加入约*+4D蒸馏水$

以酚酞作指示剂$用+#04MD"3标准盐酸溶液滴定至红色完全消失为止%
注!由于次氯酸钠是较强的氧化剂"使得终点的颜色变化不很敏锐#可在滴定后的溶液中

继续加0滴酚酞指示剂加以检验"若颜色仍显红色"则需继续用+#04MD$3标准盐酸溶

液滴至无色#

("(+0(
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由江西省赣州地区环境监测站负责起草!

本标准主要起草人丘星初!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

纳氏试剂比色法测定铵离子

Q@!’++1"#(/".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了纳氏试剂比色法测定铵离子的方法!

本标准适用于测定地下水中铵离子的含量!最小检测量为0!2"最佳测定范围

为+#+""*#"42#3!

水中存在干扰物时"应预先蒸馏!一般地下水中干扰物甚微"可加入酒石酸钾

钠后直接显色测定!

"!方法提要

在碱性介质中"氨与碘化汞钾试剂反应"生成黄棕色的络合物"其颜色深度与

铵离子浓度成正比!

#!仪器

#$!!全磨口玻璃蒸馏器!

#$"!分光光度计!

%!试剂

所有试剂均用无氨蒸馏水0$配制"操作间应无氨气!

注#0$取0+++43蒸馏水于蒸馏瓶中%加硫酸 &"O0#)"2!43$043%高锰酸钾数粒%进

行重蒸馏’

%$!!酒石酸钾钠溶液 %(++2#3$!

%$"!碘化汞钾溶液&称取碘化钾 %UX$(2溶于(43无氨蒸馏水中!称取氯化汞

%%25D*$!#(2"溶于0(43无氨蒸馏水中"加热至沸后将其慢慢倒入碘化钾溶液

’1(+0’

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



中!至生成的红色沉淀不再溶解为止"用玻璃棉过滤"向滤液中加入(+T氢氧化

钾溶液!+43和氯化汞溶液+#(43!用无氨蒸馏水稀释至0++43于低温处保存"

%$#!铵离子标准贮备溶液#称取于.+V烘干的氯化铵 $=%"5D%0#")*/2!溶于

无氨蒸馏水中!移入0+++43容量瓶中定容"此溶液043含+#(+42铵离子"

%$%!铵离子标准溶液#取铵离子标准贮备溶液 $"#!%0+#+43于(++43容量瓶

中!用无氨蒸馏水定容"此溶液043含0+#+!2铵离子"

&!分析步骤

&$!!样品分析

取*(#+43水样 $或经预蒸馏水样%于*(43比色管中!在*+V左右的环境中

保温*+4>9!加酒石酸钾钠溶液 $"#0%0#+43!摇匀"加碘化汞钾溶液 $"#*%

0#+43!摇匀"放置0+4>9"于分光光度计"(+94波长处!用*K4比色杯!以空

白溶液作参比测量其吸光度"

&$"!空白试验

取*(43无氨蒸馏水代替水样于*(43比色管中!以下步骤同(#0"

&$#!标准曲线的绘制

移取铵离子标准 $"#"%+&0#+&*#+&’’1+!2于一系列*(43比色管中!

用无氨蒸馏水定容!以下步骤同(#0以吸光度为纵坐标!铵离子浓度为横坐标!绘

制标准曲线"

’!分析结果的计算

按下式计算铵离子的质量浓度

=%7" $42(3%O"#
式中#")))从标准曲线上查得的铵离子量!!2*

Y)))取水样体积!43"

(!精密度和准确度

同一实验室对铵离子含量为+#0**42(3水样平行测定/次!相对标准偏差为

1T"加标准铵离子0+!2的回收率为.(T"001T"

+/(+0+
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附!录!,
干扰的分离

!参考件"

,!!如水样中有干扰物存在时!应按下法对样品进行预蒸馏"

取水样*(+43于(++43蒸馏器中!按每含56*7*(+42#3!加磷酸盐缓冲溶

液 $称取磷酸二氢钾 %U%*HG"&0"#!.2和磷酸氢二钾 %U*%HG"&1)#)2!溶于

蒸馏水中!移入0+++43容量瓶中定容!A%/#"’0+43(以硼酸溶液 %*+2#3&

(+43为吸收液!将蒸馏器出水口导管插入吸收溶液中!检查蒸馏器各接口处不漏

气后!加热蒸馏!直至体积约*"+43!将溶液移入*(+43容量瓶中定容(

,"!不同形式表示的分析结果!可依下表进行换算"

"= #%=%!& #%=%7"& !%=%7"&

42#3 42#3 42#3 !4MD#3

"=O042#3 D 0#*01 0#*)) /0#"

#%=%!&O042#3 +#)*! 0 0#+(. ()#/

#%=%7"&O042#3 +#/// +#."" 0 ((#"

K%=%7"&O0!4MD#3 +#+0" +#+0/ +#+0) 0

!!
附加说明

本标准由地质矿产部提出(

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口(

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草(

本标准主要起草人王裕宣(

))(+0)
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(.#亚硝酸盐氮检测方法标准

水质!亚硝酸盐氮的测定!分光光度法

,-/".!!)/

本标准等效采用XFG1///!0.)""水质!亚硝酸盐氮测定!分子吸收分光光

度法#$

本标准根据我国标准的格式对XFG1///!0.)"标准技术上稍作修改和补充$

!!适用范围

本标准规定了用分光光度法测定饮用水%地下水%地面水及废水中亚硝酸盐氮

的方法$

!$!!测定上限

当试份取最大体积 &(+4D’时(用本方法可以测定亚硝酸盐氮浓度高达

+#*+42)3$

!$"!最低检出浓度

采用光程长为0+44的比色皿(试份体积为(+4D(以吸光度+#+0单位所对应

的浓度值为最低检出限浓度(此值为+#++!42)3$

采用光程长为!+44 的比色皿(试份体积为(+4D(最低检出浓度为

+#++042)3$

*.(+0*
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!$#!灵敏度

采用光程长为0+44的比色皿!试份体积为(+4D时!亚硝酸盐氮浓度!=O

+#*+42"3!给出的吸光度约为+#1/单位#

!$%!干扰

当试样A%,00时!可能遇到某些干扰!遇此情况!可向试份中加入酚酞溶液

$!#0*%0滴!边搅拌边逐滴加入磷酸溶液 $!#"%!至红色刚消失#经此处理!则

在加入显色剂后!体系A%值为0#)S+#!!而不影响测定#

试样如有颜色和悬浮物!可向每0++4D试样中加入*4D氢氧化铝悬浮液

$!#.%!搅拌!静置!过滤!弃去*(4D初滤液后!再取试份测定#

水样中常见的可能产生干扰物质的含量范围见附录C#其中氯胺&氯&硫代硫

酸盐&聚磷酸钠和三价铁离子有明显干扰#

"!原理

在磷酸介质中!H%值为0#)时!试份中的亚硝酸根离子与"P氨基苯磺酰胺

$"P64>9MB<9Z<9<W?D‘M964>:<%反应生成重氮盐!它再与=P$0P萘基%P乙二胺二

盐酸盐 ’=P$0P96ALaLNDP0!*P:>64>9M<aL69<:>LN:JMKLDMPJ>:<(偶联生成红色染

料!在("+94波长处测定吸光度#如果使用光程长为0+44的比色皿!亚硝酸盐

氮的浓度在+#*42"3以内其呈色符合比尔定律#

#!试剂

在测定过程中!除非另有说明!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试

剂!实验用水均为无亚硝酸盐的二次蒸馏水#

#$!!实验用水

采用下列方法之一进行制备)

#$!$!!加入高锰酸钾结晶少许于03蒸馏水中!使成红色!加氢氧化钡 $或氢氧

化钙%结晶至溶液呈碱性!使用硬质玻璃蒸馏器进行蒸馏!弃去最初的(+4D馏出

液!收集约/++4D不含锰盐的馏出液!待用#

#$!$"!于03蒸馏水中加入硫酸 $!#!%04D&硫酸锰溶液 ’每0++4D水中含有

!1#"2硫酸锰 $89FG"*%*G%(+#*4D!滴加+#+"T $#"#%高锰酸钾溶液至呈红

色 $约0"!4D%!使用硬质玻璃蒸馏器进行蒸馏!弃去最初的(+4D馏出液!收集

*+1+0*

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



约/++4D不含锰盐的馏出液!待用"

#$"!磷酸#0(4MD$3!"O0#/+2$4D"

#$#!硫酸#0)4MD$3!"O0#)"2$4D"

#$%!磷酸#07.溶液 %0#(4MD$3&"

溶液至少可稳定1个月"

#$&!显色剂

(++4D烧杯内置入*(+4D水和(+4D磷酸 %!#*&!加入*+#+."P氨基苯磺酰胺

%=%*51%"FG*=%*&"再 将 0#++2=P%0P萘 基&P乙 二 胺 二 盐 酸 盐 %50+

%/=%5*%"=%*’*%5D&溶于上述溶液中!转移至(++4D容量瓶中!用水稀至标

线!摇匀"

此溶液贮存于棕色试剂瓶中!保存在*"(V!至少可稳定一个月"

注!本试剂有毒性"避免与皮肤接触或吸入体内#

#$’!亚硝酸盐氮标准贮备溶液#!?O*(+42$3"

#$’$!!贮备溶液的配制

称取0#*!*2亚硝酸钠 %=6=G*&!溶于0(+4D水中!定量转移至0+++4D容量

瓶中!用水稀释至标线!摇匀"

本溶液贮存在棕色试剂瓶中!加入04D氯仿!保存在*"(V!至少稳定一

个月"

#$’$"!贮备溶液的标定

在!++4D具塞锥形瓶中!移入高锰酸钾标准溶液 %!#0+&(+#++4D(硫酸

%!#!&(4D!用(+4D无分度吸管!使下端插入高锰酸钾溶液液面下!加入亚硝酸

盐氮标准贮备溶液(+#++4D!轻轻摇匀!置于水浴上加热至/+")+V!按每次

0+#++4D的量加入足够的草酸钠标准溶液 %!#00&!使高锰酸钾标准溶液褪色并使

过量!记录草酸钠标准溶液用量#*!然后用高锰酸钾标准溶液!%!#0+&滴定过量

草酸钠至溶液呈微红色!记录高锰酸钾标准溶液总用量#0"

再以(+4D实验用水代替亚硝酸盐氮标准贮备溶液!如上操作!用草酸钠标准

溶液标定高锰酸钾溶液的浓度!0"

按式 %0&计算高锰酸钾标准溶液浓度!0 %0$(U89G"4MD$3&#

!0O+#+(++R#"#!
%0&

’01+0’
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式中!#!"""滴定实验用水时加入高锰酸钾标准溶液总量#4D$

#""""滴定实验用水时加入草酸钠标准溶液总量#4D$

+#+(++"""草酸钠标准溶液浓度!%0&*=6*5*G"’#4MD&3(

按式 %*’计算亚硝酸盐氮标准贮备溶液的浓度!= %42&3’!

!=O
%#0!0E+#+(++#*’R/#++R0+++

(+#++

O0"+#0!0E/#++#* %*’

式中!#0"""滴定亚硝酸盐氮标准贮备溶液时加入高锰酸钾标准溶液总量#4D$

#*"""滴定亚硝酸盐氮标准贮备溶液时加入草酸钠标准溶液总量#4D$

!0"""经标定的高锰酸钾标准溶液的浓度#4MD&3$

/#++"""亚硝酸盐氮 %0&*=’的摩尔质量$

(+#++"""亚硝酸盐氮标准贮备溶液取样量#4D$

+#+(++"""萆酸钠标准溶液浓度!%0&*=6*5*G"’#4MD&3(

#$(!亚硝酸盐氮中间标准液!!=O(+#+42&3(

取亚硝酸盐氮标准贮备溶液 %!#1’(+#++4D置*(+4D容量瓶中#用水稀释至

标线#摇匀(

此溶液贮于棕色瓶内#保存在*"(V#可稳定一星期(

#$)!亚硝酸盐氮标准工作液!!=O0#++42&3(

取亚硝酸盐氮中间标准液 %!#/’0+#++4D于(++4D容量瓶内#水稀释至标线#

摇匀(

此溶液使用时#当天配制(

注!亚硝酸盐氮中间标准液和标准工作液的浓度值"应采用贮备溶液标定后的准确浓度的

计算值#

#$*!氢氧化铝悬浮液

溶解0*(2硫酸铝钾 )UC0%FG"’**0*%*G+或硫酸铝铵 )=%"CD%FG"’**

0*%*G+于03一次蒸馏水中#加热至1+V#在不断搅拌下#徐徐加入((4D浓氢

氧化铵#放置约0L后#移入03量筒内#用一次蒸馏水反复洗涤沉淀#最后用实

验用水洗涤沉淀#直至洗涤液中不含亚硝酸盐为止(澄清后#把上清液尽量全部倾

出#只留稠的悬浮物#最后加入0++4D水(使用前应振荡均匀(

#$!+!高锰酸钾标准溶液!!%0&(U89G"’O+#+(+4MD&3(

**1+0*
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溶解0#12高锰酸钾 !U89G""于0#*3水中 !一次蒸馏水"#煮沸+#("0L#

使体积减少到03左右#放置过夜#用,P!号玻璃砂芯滤器过滤后#滤液贮存于棕

色试剂瓶中避光保存$高锰酸钾标准溶液浓度按!#1#*第二段所述方法进行标定和

计算$

#$!!!草酸钠标准溶液%!!0&*=6*5*G""O+#+(++4MD&3$

溶解经0+(V烘干*L的优级纯无水草酸钠 !=6*5*G""!#!(++S+#+++"2于

/(+4D水中#定量转移至0+++4D容量瓶中#用水稀释至标线#摇匀$

#$!"!酚酞指示剂%!O0+2&3$

+#(2酚酞溶于.(T !#&#"乙醇(+4D中$

%!仪器

所有玻璃器皿都应用*4MD&3盐酸仔细洗净#然后用水彻底冲洗$

常用实验室设备及分光光度计$

&!采样和样品

&$!!采样和样品保存

实验室样品应用玻璃瓶或聚乙烯瓶采集#并在采集后尽快分析#不要超

过*"L$

若需短期保存 !0"*天"#可以在每升实验室样品中加入"+42氯化汞#并保

存于*"(V$

&$"!试样的制备

实验室样品含有悬浮物或带有颜色时#需按照0#"第二段所述的方法制备

试样$

’!步骤

’$!!试份

试份最大体积为(+#+4D#可测定亚硝酸盐氮浓度高至+#*+42&3$浓度更高

时#可相应用较少量的样品或将样品进行稀释后#再取样$

’$"!测定

用无分度吸管将选定体积的试份移至(+4D比色管 !或容量瓶"中#用水稀释

’!1+0’
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至标线!加入显色剂 "!#(#0#+4D!密塞!摇匀!静置!此时A% 值应为0#)

S+#!$

加入显色剂*+4>9后%*L以内!在("+94的最大吸光度波长处!用光程长

0+44的比色皿!以实验用水做参比!测量溶液吸光度$
注!最初使用本方法时"应校正最大吸光度的波长"以后的测定均应用此波长#

’$#!空白试验

按1#*所述步骤进行空白试验!用(+4D水代替试份$

’$%!色度校正

如果实验室样品经(#*的方法制备的试样还具有颜色时!按1#*所述方法!从

试样中取相同体积的第二份试份!进行测定吸光度!只是不加显色剂 "!#(#!改加

磷酸 "!#"#0#+4D$

’$&!校准

在一组六个(+4D比色管 "或容量瓶#内!分别加入亚硝酸盐氮标准工作液

"!#)#+%0#++%!#++%(#++%/#++和0+#++4D!用水稀释至标线!然后按1#*第

二段开始到末了叙述的步骤操作$

从测得的各溶液吸光度!减去空白试验吸光度!得校正吸光度.J!绘制以氮

含量 "!2#对校正吸光度的校准曲线!亦可按线性回归方程的方法!计算校准曲

线方程$

(!结果表示

($!!计算方法

试份溶液吸光度的校正值.J!按式 "!#计算&

.JO.WE.BE.K "!#

式中&.W’’’试份溶液测得吸光度(

.B’’’空白试验测得吸光度(

.K’’’色度校正测得吸光度$
由校正吸光度.J值!从校准曲线上查得 "或由校准曲线方程计算#相应的亚

硝酸盐氮的含量"= "!2#$

试份的亚硝酸盐氮浓度按式 ""#计算&

!=O"=#
""#

)"1+0)
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式中!!="""亚硝酸盐氮浓度#42$3%

"="""相应于校正吸光度.J的亚硝酸盐氮含量#!2%

#"""取试份体积#4D&

试份体积为(+4D时#结果以三位小数表示&

($"!精密度和准确度

($"$!!取平行双样测定结果的算术平均值为测定结果&

($"$"!*!个实验室测定亚硝酸盐氮浓度为/#"1R0+E*42$3的试样#重复性为

0#0R0+E!42$3#再现性为!#/R0+E!42$3#加标百分回收率范围为.1T

"0+"T&

0(个实验室测定亚硝酸盐氮浓度为1#0.R0+E*42$3的试样#重复性为*#+R

0+E!42$3#再现性为!#/R0+E!42$3#加标百分回收率范围为.!T"0+!T&

’(1+0’
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附!录!,
其他物质对结果的影响

!补充件"

物!质 所!用!盐
物质的量*

!2

对测定的影响**

4=O+ 4=O0#++!2 4=O0+#+#!2
镁 乙!酸!盐 0+++ +#++ +#++ E+#+/
钾 氯!化!物 0++ +#++ +#++ E+#+/
钾 氯!化!物 0+++ +#++ E+#+! E+#0!
钠 氯!化!物 0++ +#++ +#++ E+#+*
钠 氯!化!物 0+++ +#++ E+#+0 E+#0!
重碳酸盐 钠 10++!%5GE

!" +#++ 7+#+! 7+#+0
重碳酸盐 钠 0**++!%5G7!" +#++ 7+#+! 7+#+1
硝!酸!盐 钾 0+++!=" +#++ +#++ E+#+1
铵 氯!化!物 0++!=" +#++ E+#+0 E+#+!
镉 氯!化!物 0++ +#++ E+#+! E+#+!
锌 乙!酸!盐 0++ +#++ E+#+" +#++
锰 氯!化!物 0++ +#++ 7+#+" E+#+!
铁!4" 氯!化!物 0+ +#++ 7+#+" E+#+!
铁!." 氯!化!物 0++ +#++ E+#+1 E+#(0
铜 乙!酸!盐 0++ E+#+1 E+#+1 E+#+/
铝 硫!酸!盐 0++ +#++ +#++ E+#+!

硅!酸!盐 钠 0++!F>G#" +#++ +#++ $
尿!!!素 $ 0++ +#++ 7+#+" E+#+.
硫代硫酸盐 钠 0++!F*G*!E" +#++ E+#+! E+#)*
硫代硫酸盐 钠 0+++!F*G*!E" +#++ +#++ E+#//
氯 $ *!!5D*" +#++ E+#** E+#*(
氯 $ *+!!5D*" E+#+0 E0#+0 E*#)0

氯!!!胺 $ *!5D*" $ E+#+1 E+#+/
氯!!!胺 $ *+!5D*" E+#+0 E+#+1 E+#+/
盐!酸!羟!胺 0++ +#++ +#!+ E*#/)
聚磷酸钠!六偏磷酸盐" (+ +#++ E+#+! E+#)*
聚磷酸钠!六偏磷酸盐" (++ +#++ E+#)+ E)#0+

!!*存于试料中的物质量%除在括号中另加指明外&此量指元素或化合物的量%

**假定没有干扰&最大影响分别为+#++S+#+*!2’0#++S+#+)!)’0+#++S+#0"!2!.(T置信极
限"%

(11+0(
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由湖北省环境监测中心站负责起草!

本标准主要起草人金关莲"汪志达!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

分光光度法测定亚硝酸根

Q@!’++1"#1+".!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了分光光度法测定亚硝酸根的方法!

本标准适用于地下水中亚硝酸根的测定!测定范围为+#++""+#0+42"3!

"!方法提要

在酸性溶液中#亚硝酸根能与对氨基苯磺酰胺起重氮化作用#再与(P萘胺起

偶氮反应#生成紫红色偶氮染料#于波长("+94处测量吸光度!

#!仪器

分光光度计

%!试剂

%$!!对氨基苯磺酸溶液$称取对氨基苯磺酸+#)2溶于0*T乙酸溶液0(+43中

%低温加热并搅拌可加速溶解&#冷却后贮于棕色瓶中!

%$"!(<萘胺溶液$称取(<萘胺+#*2溶于数滴冰乙酸中#再加0*T乙酸溶液

0(+43#混匀#贮于棕色瓶中!

%$#!对氨基苯磺酸P(P萘胺混合溶液$测定前#将上述两种溶液 %"#0&与 %"#*&

等体积混合摇匀#此溶液应为无色!

%$%!亚硝酸根标准贮备溶液$称取在干燥器内放置*"L的亚硝酸钠+#*...2#溶

于无亚硝酸根的蒸馏水中#加*43氯仿作为保护剂#并定容至0+++43#此溶液

’)1+0’

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



043含+#*42亚硝酸根!

%$&!亚硝酸根标准溶液"吸取亚硝酸根标准贮备溶液 #"#"$%用不含亚硝酸根的

蒸馏水逐级稀释至043含+#*!2亚硝酸根!

&!分析步骤

&$!!样品分析

吸取水样(+#+43于(+43比色管中%加对氨基苯磺酸P(P萘胺混合溶液 #"#!$

*43%混匀放置0+4>9!在分光光度计上于波长(*+94处%用0K4比色杯%以蒸

馏水作参比%测量吸光度!

&$"!空白试验

取(+#+43蒸馏水代替试样%按(#0步骤进行!

&$#!标准曲线的绘制

准确移取亚硝酸根标准 #"#($+&+#*&+#(&0#+&*#+&!#+&(#+42于一组

(+43比色管中%用无亚硝酸根蒸馏水稀释至(+43%以下按(#0步骤进行测定!

以亚硝酸根浓度为横坐标%吸光度为纵坐标%绘制标准曲线!

’!分析结果的计算

按下式计算亚硝酸的质量浓度"

=GE* #42’3$O"#
式中""(((从标准曲线查得试样中的亚硝酸根量%!2)

#(((所取试样体积%43!

不同形式表示的结果可依下表进行换算"

(!精密度!准确度

同一实验室%测定含有+#+(*42’3亚硝酸根的水样/次%其相对标准偏差为

0"#*T%相对误差为E00#(T!

*.1+0*
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"= "!=GE*" !!=GE*"

42#3 42#3 !4MD#3

"=O042#3 0 !#*. /0#"

"!=GE*"O042#3 +#!+" 0 *0#/

!!=GE*"O0!4MD#3 +#+0" +#+"1 0
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1+#苯胺类化合物检测方法标准

水质!苯胺类化合物的测定

=P!0P萘基"乙二胺偶氮分光光度法

,-00)).#).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了测定水中苯胺类化合物的=P!0P萘基"乙二胺重氮偶合比色法#

本标准适用于地面水$染料$制药等废水中芳香族伯胺类化合物的测定#

试料体积为*(43%使用光程为0+44的比色皿%本方法的最低检出浓度为含

苯胺+#+!42&3%测定上限浓度为0#142&3#

在酸性条件下测定%苯酚含量高于*++42&3时%对本方法有正干扰#

"!原理

苯胺类化合物在酸性条件下 !A%0#("*#+"与亚硝酸盐重氮化%再与=P!0P
萘基"乙二胺盐酸盐偶合%生成紫红色染料%进行分光光度法测定%测量波长

为("(94#

’0/+0’
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#!试剂

分析中只使用公认的分析纯试剂和蒸馏水或纯度与之相当的水!

#$!!蒸馏水!

#$"!硫酸氢钾 "U%FG"#!

#$#!无水碳酸钠 "=6*5G!#!

#$%!亚硝酸钠 "=6=G*#$(+2%3&称取(2亚硝酸钠$溶于少量水中$稀释至

0++43 "应配少量$贮于棕色瓶中$置冰箱内保存#!

#$&!氨基磺酸铵 "=%"FG!=%*#$*(2%3&称取*#(2氨基磺酸铵$溶于少量水

中$稀释至0++43 "贮于棕色瓶中$置冰箱内保存#!

#$’!=P"0P萘基#乙二胺盐酸盐$*+2%3&称取*2=P"0P萘基#乙二胺盐酸盐$

溶于水中$稀释至0++43"详见附录C#!

#$(!硫酸标准溶液$浓度!"0*%*FG"
#O+#+(4MD%3!

#$)!精密A%试纸+#("(#+!

#$*!苯胺 "51%(=%*#标准贮备液&于*(43容量瓶中加入+#+(4MD%3硫酸溶液

"!#/#0+43$称量 "称准至+#+++02#$加入!"(滴苯胺试剂$再称量$用

+#+(4MD%3硫酸溶液 "!#/#稀释至标线$摇匀!计算出每毫升溶液中所含苯胺的

量$此为贮备液$置冰箱内保存 "可用两个月#!

#$!+!苯胺标准使用溶液&将标准贮备液 "!#.#用+#+(4MD%3硫酸溶液 "!#/#

稀释成浓度为0#++43溶液含苯胺0+#+!2的标准使用溶液 "临用时配#!

注!如果苯胺试剂为无色透明液"可直接称量配制#若试剂颜色发黄"应重新蒸馏或标定

苯胺含量后使用 $详见,-1.0%化学试剂!苯胺&’#

%!仪器

%$!!分光光度计&能在波长("(94处操作$配有光程为0+44的比色皿!

%$"!*(43具塞刻度试管!

&!采样与样品

&$!!采样

’*/+0’
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采集(++43水样于硬质玻璃瓶中 !保存不得超过*"L"#若取样后不能及时进

行测定#需置"V下保存 !不得超过两周"$

&$"!试料制备

将水样 !(#0"用经水冲洗过的中速滤纸过滤#弃去初滤液*+43#用硫酸氢

钾 !!#*"或无水碳酸钠 !!#!"调节A%值为1#作为试料$

注!若水样颜色深"可用聚己内酰胺粉末脱色 #1#"#0$%颜色不深的水样可不脱色"而以

样品溶液 #不加显色剂$为参比溶液%

’!分析步骤

’$!!校准曲线的绘制

取/个*(43具塞刻度试管 !"#*"#分别加入苯胺标准使用溶液 !!#0+"+#+#

+#*(#+#(+#3++#*#++#!#++#"#++43#各加水 !!#0"至0+43$然后按照测

定的步骤 !1#*"进行操作$

以测得的吸光度减去试剂空白试验 !零浓度"的吸光度#和对应的苯胺含量绘

制校准曲线$

’$"!测定

吸取试料 !(#*"!含苯胺+#("!+!2"于*(43具塞刻度试管中#加水 !!#0"

稀释至0+43#加硫酸氢钾 !!#*"(+42#摇匀 !可预先取另一份相同体积的该水

样#用精密A%试纸 !!#)"控制其A%值为0#("*#+为参考值"$加0滴(T亚

硝酸钠溶液 !!#""#摇匀#放置!4>9#加入氨基磺酸铵溶液 !!#("+#(43#充分

振荡后#放置!4>9#待气泡除尽 !以消除过量的亚硝酸钠对测定的影响"$加入

=P!0P萘基"乙二胺盐酸盐溶液 !!#1"0#+43#用水稀释至*(43#摇匀#放置

!+4>9#于("(94波长处#用0+44比色皿#以水为参比测量吸光度$以试料的吸

光度减去空白试验 !1#!"的吸光度 !试料和校准曲线发色时间一致即可"#由校准

曲线 !1#0"上查出相应的苯胺含量$

’$#!空白试验

按1#*进行空白试验#用水 !!#0"代替试料#并加入与测定时相同体积的

试剂$

’$%!去干扰试验

’$%$!!脱色

%!/+0%

1+#苯胺类化合物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



污染严重或颜色深的水样!可取水样于比色管中!用硫酸氢钾 "!#*#或无水

碳酸钠 "!#!#调节A%值为0#("*#+!加水样体积一半的聚己内酰胺粉末!加塞

摇0"*4>9!放置后再摇几次!用中速滤纸过滤!取滤液进行测定$

’$%$"!补偿法

对于颜色较浅 "或深色时取少量#的水样采用过滤后不加=P"0P萘基#乙二

胺溶液 "!#1#!其余则加入与测定时相同体积的试剂!以此溶液作参比!消除试料

原有色度的影响$

(!结果的表示

苯胺含量!"42%3#!按下式计算&

!O"#
式中&"’’’由校准曲线查得的试料中含苯胺量!!2(

#’’’试料的体积!43$

)!精密度

经.个实验室测定苯胺统一标样 "制药废水0.)1#/#按1#*步骤测定结果

如下&

)$!!重复性

苯胺浓度!42%3 实验室内相对标准偏差!T

+#0 *#/

+#( 0#1

+#. 0#1

)$"!再现性

实验室间总相对标准偏差为*#"T$

)$#!准确度

相对误差为7+#*T$

)"/+0)
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附!录!,
本标准一般说明

!参考件"

,!!显色剂=P!0P萘基"乙二胺盐酸盐#三级品色深#配制时在水浴上温热至清

亮时全部溶解#过滤后贮于棕色瓶中#冰箱保存#不易多配#当溶液浑浊时应重新

配制$

,"!温度对反应的影响比较大#最佳温度在**"!+V#高于或低于此温度范围可

在恒温水浴中发色或采用同时制作标准曲线的办法 !在环境温度多变时#最好采用

标样加入法"#以消除温度影响$

,#!文献中指出含酚量高于*++42%3时对本方法有正干扰$为消除干扰可将废水

样进行预蒸馏#然后按分析步骤 !1#*"进行测定$

,%!确定了酸度条件为! !0*%*FG"
"O+#++("+#+(4MD%3硫酸介质发色时间

为!+4>9$

,&!吸收波长&工业废水中苯胺类化合物相当复杂#苯胺的最大吸收波长为

((194#而其他苯胺类化合物如&对硝基苯胺吸收波长为("(94#邻氯对硝基苯胺

吸收波长为(!+94#*#"P二硝基苯胺吸收波长为(*+94#综合考虑废水中苯胺类

化合物的特点后#确定吸收波长为("(94$

,’!采样的说明&关于 !(#0"中指出采样存放不得超过两周#主要考虑到染料废

水成分复杂#变化很大#通过0.)!年北京市组织的对染料厂废水中苯胺类的验证

数据&

苯胺类测定值#42%3

0/’!/’"/’(/’1/

实验室同时进行

*/实验室放置两
周后进行

平均值O+#)* 平均值O+#*!

!!由此可知水样贮存时间不可过长$

((/+0(
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10#苯系物检测方法标准

水质!苯系物的测定!气相色谱法

,-000).+!).

!!主题内容与适用范围

本标准适用于工业废水及地表水中苯!甲苯!乙苯!对二甲苯!间二甲苯!邻

二甲苯!异丙苯!苯乙烯)种苯系物的测定"

本方法选用!T有机皂土#0+0担体7*#(T邻苯二甲酸二壬酯#0+0担体$混合

重量比为!(]1(的串联色谱柱$能同时检出样品中上述)种苯系物"采用液上气

相色谱法$最低检出浓度为+#++(42#3$测定范围为+#++("+#042#3%二硫化

碳萃取的气相色谱法$最低检出浓度为+#+(42#3$测定范围为+#+("0*42#3"

"!试剂和材料

"$!!载气和辅助气体

"$!$!!载气&氮气$纯度..#.T$通过一个装有(C分子筛!活性炭!硅胶的净

化管净化"

"$!$"!燃气&氢气$与氮气的净化方法相同"

"$!$#!助燃气&空气$与氮气的净化方法相同"

’//+0’
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"$"!配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

"$"$!!苯系物!苯"甲苯"乙苯"对二甲苯"间二甲苯"邻二甲苯"异丙苯"苯

乙烯均采用色谱纯标准试剂#

"$"$"!无水硫酸钠 $=6*FG"%&分析纯#

"$"$#!氯化钠 $=65D%&分析纯#

"$"$%!氮气&用活性炭加以净化的普氮 $..#.T%#

"$"$&!蒸馏水#

"$"$’!二硫化碳 $5F*%&分析纯#在色谱上不应有苯系物各组分检出#如若检出

应做提纯处理#

"$"$(!苯系物贮备溶液!各取0+#+!3苯"甲苯"乙苯"对二甲苯"间二甲苯"

邻二甲苯"异丙苯"苯乙烯色谱纯标准试剂 $*#*#0%&分别配成0+++43的水溶液

作为贮备液#可在冰箱中保存一周#

"$"$)!气相色谱用标准工作溶液!根据检测器的灵敏度及线性要求&取适量苯系

物贮备溶液 $*#*#/%用蒸馏水 $*#*#(%配制几种浓度的苯系物混合标准溶液#

"$#!制备色谱柱时使用的试剂和材料

"$#$!!色谱柱和填充物!见!#"条 ’色谱柱(中有关内容#

"$#$"!涂渍固定液所用溶剂!苯"丙酮#

#!仪器

#$!!仪器的型号

带氢焰离子化检测器的气相色谱仪#

#$"!进样器

(43医用全玻璃注射器&0+!3微量注射器#

#$#!记录器

与仪器相匹配的记录仪#

#$%!色谱柱

#$%$!!色谱柱类型!填充柱#

#$%$"!色谱柱数量!0支#

#$%$#!色谱柱的特性!

#$%$#$!!材料!不锈钢或硬质玻璃管#

))/+0)
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#$%$#$"!长度!!4"

#$%$#$#!内径!"44"

#$%$%!填充物!

#$%$%$!!载体!

6#名称!0+0白色担体"

B#粒度!1+")+目"

#$%$%$"!固定液!

6#名称及其化学性质!有机皂土 #-<9aM9<$%最高使用温度0++V%邻苯二甲

酸二壬酯 #Q=H$%最高使用温度0(+V"

B#液相载荷量!有机皂土为!T&Q=H为*#(T"

K#涂渍固定液的方法!静态法"根据担体的重量称取一定量的有机皂土%溶

解在苯 #*#!#*$中%待完全溶解后倒入担体%使担体全部浸没在溶液中%轻轻摇

动容器%让溶剂慢慢均匀挥发%待溶剂全部挥发后即涂渍完毕"Q=H用丙酮溶解

后%涂渍步骤同有机皂土"

#$%$&!色谱柱的填充方法!不锈钢管柱的一端用玻璃棉和铜网塞住%接真空泵

#泵前装有干燥塔$%柱的另一端通过软管接漏斗%将固定相慢慢通过漏斗装入色谱

柱内"在装填固定相的同时开动真空泵抽气"固定相在色谱柱内应均匀紧密填充"

先将!T有机皂土’0+0按总重量的!(T装入色谱柱%然后将*#(TQ=H’0+0按总

重量的1(T装入柱内%装填完毕后用玻璃棉和铜网塞住色谱柱的另一端"

#$%$’!色谱柱的老化!将装好的色谱柱Q=H一端接在进样口上%另一端不要联

接检测器%用较低的载气流速通入氮气%慢慢地 #在0L内$将柱箱温度提高至

.+V%在此温度老化)L%在老化过程中注入较浓的混合标准溶液"

#$%$(!柱效能和分离度!在给定的条件下%色谱柱总的分离度大于+#/"

#$&!检测器

#$&$!!类型!氢焰离子化检测器"

#$&$"!检测器极化电压7*(+Y%使用单焰工作"

#$’!试样预处理时使用的仪器

#$’$!!超级恒温水浴"

#$’$"!康氏电动振荡机%振荡次数不小于*++次"需在机上自配水槽一个 #有进(

出水口%并有0++43注射器固定夹$"

)./+0)
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#$’$#!0++43医用全玻璃注射器!

#$’$%!封诸0++43注射器 "!#1#!#用胶帽若干!

%!样品

%$!!样品的性质

%$!$!!样品名称$工业废水%地表水!

%$!$"!样品状态$液体!

%$!$#!样品的稳定性$水中苯系物易挥发!

%$"!水样采集和贮存方法

%$"$!!水样采集$用玻璃瓶采集样品&样品应充满瓶子&并加盖瓶塞!

%$"$"!水样保存$采集水样后应尽快分析!如不能及时分析&可在"V冰箱中保

存&不得多于0"天!

%$#!试样的预处理

%$#$!!液上气相色谱法的预处理方法$称取*+#+2氯化钠 "*#*#!#&放入0++43
注射器 "!#1#!#中&加入"+43水样&排出针筒内空气&再吸入"+43氮气

"*#*#"#然后将注射器用胶帽 "!#1#"#封好&置于康氏振荡器水槽 "!#1#*#中固

定&在!(V恒温下振荡(4>9&抽取液上空中的气体(43做色谱分析!当废水中苯

系物浓度较高时&可减少进样量!

%$#$"!二硫化碳萃取的富集方法$取调至酸性 "A%$*#的水样放入*(+43分液

漏斗中&加(43二硫化碳 "*#*#/#&振摇*4>9&静置分层后&分离出有机相&在

规定的色谱条件下&取(!3萃取液做色谱分析!

注意$如用二硫化碳萃取时发生乳化现象&则可在分液漏斗中加入适量无水硫

酸钠 "*#*#*#破乳&收集萃取液时&在分液漏斗的颈下部塞一块玻璃棉&使萃取

液过滤!弃去最初几滴&收集余下的二硫化碳溶液&以备测定!

&!操作步骤

&$!!调整仪器

&$!$!!汽化室温度$*++V!

&$!$"!柱箱温度$恒温&1(V!

&$!$#!载气流速$流速!"43’4>9!根据色谱柱的阻力调节柱前压!

(+)+0(
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&$!$%!检测器!

&$!$%$!!检测室温度!0(+V"

&$!$%$"!放大器输入阻抗0+0+)"

&$!$%$#!辅助气体的调节!氢气流速!!143#4>9$空气流速!!)"43#4>9"

&$!$&!记录器!

&$!$&$!!衰减!根据样品中被测组分含量调节记录仪衰减"

&$!$&$"!纸速!!++44#L"

&$"!校准

&$"$!!外标法

&$"$"!标准样品!

&$"$"$!!标准样品的制备!在线性范围内配制一系列浓度的标准溶液"

&$"$"$"!气相色谱法中使用标准样品的条件!

6#标准样品进样体积与试样体积相同$

B#仪器的重复条件!一个样品连续注射进样*次 %液上气相色谱法处理的样

品需重新恒温振荡&’其峰高相对偏差不大于/T’即认为仪器处于稳定状态"

&$"$#!校准数据的表示!

&$"$#$!!用曲线形式!

6#标度的选择!峰高值的标度为44"苯系物各组分浓度的标度为42#3"

B#曲线图的绘制方法!液上气相色谱法!取苯系物混合标准溶液 %*#*#)&

+#++((+#+0(+#+*(+#+!(+#+"(+#+((+#+1(+#+/(+#+)(+#042#3浓度系

列’按液上气相色谱法的预处理步骤 %"#!#0&操作’并绘制浓度)))峰高的校准

曲线"

二硫化碳萃取的气相色谱分析方法!取苯系物的色谱标准试剂 %*#*#0&用蒸

馏水 %*#*#(&配成0’*’"’1’)’0+’0*42#3浓度系列’按二硫化碳萃取的气

相色谱法的预处理步骤 %"#!#*&操作’并绘制浓度)))峰高的校准曲线"

&$"$#$"!对曲线的校准!在每个工作日’用一个或更多的标准样品对曲线进行

校准"

&$#!试验

&$#$!!进样!

&$#$!$!!进样方式!注射器进样"

*0)+0*
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&$#$!$"!进样量!液上气相色谱法一次进样量为(#+43"二硫化碳萃取的气相色

谱法一次进样量为(#+!3#

&$#$!$#!操作!

6#液上气相色谱法!按预处理步骤 $"#!#0%抽取液上空中的气样到已预热到

稍高于!(V的(43注射器 $!#*%中"迅速注射至色谱仪中"立即拔出注射器#

B#二硫化碳萃取的气相色谱法!用待分析的萃取液润湿0+!3微量注射器

$!#*%的针筒及针头"抽取萃取液至针筒中"排出气泡及多余的萃取液"保留

(#+!3体积"迅速注射至色谱仪中"立即拔出注射器#

&$%!色谱图的考察

&$%$!!标准色谱图!

柱填充剂!!T有机皂土7*#(TQ=H$重量混合比!(]1("串联%&

载气!氮气!"43’4>9&

柱温!1(V

&$%$"!定性!

&$%$"$!!各组分的洗脱次序!苯(甲苯(乙苯(对二甲苯(间二甲苯(邻二甲苯(

异丙苯(苯乙烯#

&$%$"$"!相对保留值!苯+#01"甲苯+#"0"乙苯+#))"对二甲苯0#++"间二甲

苯0#+/"邻二甲苯0#*."异丙苯0#"*"苯乙烯0#1.#

&$%$"$#!检验可能存在的干扰!用另一根色谱柱进行分析"可确定样品色谱峰有

无干扰#

&$%$#!定量!

6#色谱峰的测量!以峰的起点和终点联线作为峰底#从峰高极大值对时间轴

作垂线"对应的时间即为保留时间#此线从峰顶至峰底间的线段即为峰高#

B#计算!由色谱峰量出各组分的峰高"然后在各自的校准曲线上查出相应的

待测物浓度#

’!结果的表示

’$!!定性结果!根据标准谱图各组分的保留时间确定被测试样中出现的组分数目

和组分名称#

’$"!定量结果

)*)+0)
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图!!苯系物标准气相色谱图

0!苯"*!甲苯"!!乙苯""!对二甲苯"

(!间二甲苯"1!邻二甲苯"/!异丙苯")!苯乙烯
!

’$"$!!含量的表示方法#根据校准曲线查出组分的含量$以42%3表示&

’$"$"!精密度#见表0&

’!)+0’
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表!!精密度数据表 !)个实验室"

组!分
液上气相色谱法5Y!T" 二硫化碳萃取气相色谱法5Y!T"

+#050" +#(5 +#.5 +#05 +#(5 +#.5

苯 )#( "#. "#0 "#! "#0 1#1

甲苯 .#! 1#* (#* (#0 (#0 /#.

乙苯 )#. (#1 1#* (#+ "#! .#.

对二甲苯 .#" (#) 1#" (#. /#. /#"

间二甲苯 00#. (#. 1#+ )#* "#( 1#(

邻二甲苯 0+#1 1#1 (#. )#0 "#. "#1

异丙苯 00#) /#( 1#/ 0+#( 1#0 1#/

苯乙烯 0+#0 1#/ (#* 1#) 1#1 !#(

!!注#0"5为方法的浓度上限$液上气相色谱法5O+#042%3&二硫化碳萃取气相色谱法5O
0*42%3$

’$"$#!准确度#见表*$
表"!准确度数据表 !)个实验室"

组!!!分
加标回收率!T"

液上气相色谱法 二硫化碳萃取气相色谱法

苯 )!#+ ))#(

甲苯 ).#( ))#1

乙苯 .(#( .(#"

对二甲苯 ."#* .1#"

间二甲苯 .*#" ."#/

邻二甲苯 .+#/ .*#.

异丙苯 0+0#/ )/#"

苯乙烯 .(#) 0++#"

’$"$%!最低检出浓度#最低检出浓度为全程序试剂空白信号值的(倍标准差所对

应的浓度$

’")+0’
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附!录!,
二硫化碳的提纯 !脱芳烃"方法

!参考件"

在0+++43抽滤瓶中加入*++43欲提纯的二硫化碳!加入(+43浓硫酸"将

一装有(+43浓硝酸的分液漏斗置于抽滤瓶上方!紧密连接"上述抽滤瓶置于加热

电磁搅拌器上!打开电磁搅拌器!抽真空升温!使硝化温度控制在"(jS*V!剧

烈搅拌(4>9!搅拌时滴加硝酸到抽滤瓶中"静置(4>9!反复进行!共反应半小

时"然后将溶液全部转移至(++43分液漏斗中!静置半小时左右!弃去酸层!水

洗!加0+T碳酸钾溶液中和至A%O1")!再水洗至中性!弃去水相!二硫化碳用

无水硫酸钠干燥除水备用"

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由化工部环保所负责起草"

本标准主要起草人柴树琴#阮红"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"

$()+0$
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1*#高锰酸盐指数检测方法标准

水质!高锰酸盐指数的测定

,-00).*!).

本标准参照采用国际标准XFG)"1/!0.)1"水质!高锰酸盐指数的测定#$

!!主题内容与适用范围

!$!!主题内容

本标准规定了测定水中高锰酸盐指数的方法$

!$"!适用范围

本标准适用于饮用水%水源水和地面水的测定&测定范围为+#(""#(42’3$

对污染较重的水&可少取水样&经适当稀释后测定$

本标准不适用于测定工业废水中有机污染的负荷量&如需测定&可用重铬酸钾

法测定化学需氧量$

样品中无机还原性物质如=GE*%F*E和;<*7等可被测定$氯离子浓度高于

!++42’3&采用在碱性介质中氧化的测定方法$

"!定义

高锰酸盐指数是反映水体中有机及无机可氧化物质污染的常用指标$定义为(

)1)+0)
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在一定条件下!用高锰酸钾氧化水样中的某些有机物及无机还原性物质!由消耗的

高锰酸钾量计算相当的氧量"

高锰酸盐指数不能作为理论需氧量或总有机物含量的指标!因为在规定的条件

下!许多有机物只能部分地被氧化!易挥发的有机物也不包含在测定值之内"

#!原理

样品中加入已知量的高锰酸钾和硫酸!在沸水浴中加热!+4>9!高锰酸钾将样

品中的某些有机物和无机还原性物质氧化!反应后加入过量的草酸钠还原剩余的高

锰酸钾!再用高锰酸钾标准溶液回滴过量的草酸钠"通过计算得到样品中高锰酸盐

指数"

%!试剂

除另有说明!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯

度的水!不得使用去离子水"

%$!!不含还原性物质的水#将03蒸馏水置于全玻璃蒸馏器中!加入0+43硫酸

$"#!%和少量高锰酸钾溶液 $"#1#0%!蒸馏"弃去0++43初馏液!余下馏出液贮

于具玻璃塞的细口瓶中"

%$"!硫酸 $%*FG"%#密度 $"*+%为0#)"2&43"

%$#!硫酸!07!溶液#在不断搅拌下!将0++43硫酸 $"#*%慢慢加入到!++43
水中"趁热加入数滴高锰酸钾溶液 $"#1#0%直至溶液出现粉红色"

%$%!氢氧化钠!(++2&3溶液#称取(+2氢氧化钠溶于水并稀释至0++43"

%$&!草酸钠标准贮备液!浓度- $0*=6*5*G"
%为+#0+++4MD&3#称取+#1/+(2

经0*+V烘干*L并放冷的草酸钠 $=6*5*G"%溶解水中!移入0++43容量瓶中!

用水稀释至标线!混匀!置"V保存"

%$’!草酸钠标准溶液!浓度-0 $0*=6*5*G"
%为+#+0++4MD&3#吸取0+#++43

草酸钠贮备液 $"#(%于0++43容量瓶中!用水稀释至标线!混匀"

%$(!高锰酸钾标准贮备液!浓度-* $0(U89G"
%约为+#04MD&3’称取!#*2高锰

酸钾溶解于水并稀释至0+++43"于.+".(V水浴中加热此溶液两小时!冷却"存

(/)+0(
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放两天后!倾出清液!贮于棕色瓶中"

%$)!高锰酸钾标准溶液!浓度-! #0(89G"
$约为+#+04MD%3&吸取0++43高锰

酸钾标准贮备液 #"#/$于0+++43容量瓶中!用水稀释至标线!混匀"此溶液在

暗处可保存几个月!使用当天标定其浓度"

&!仪器

&$!!常用的实验室仪器和下列仪器"

&$"!水浴或相当的加热装置&有足够的容积和功率"

&$#!酸式滴定管!*(43"

注!新的玻璃器皿必须用酸性高锰酸钾溶液清洗干净"

’!样品的保存

采样后要加入硫酸 #"#!$!使样品A%0"*并尽快分析"如保存时间超过1L!

则需置暗处!+"(V下保存!不得超过*天"

(!分析步骤

($!!吸取0++#+43经充分摇动’混合均匀的样品 #或分取适量!用水稀释至

0++43$!置于*(+43锥形瓶中!加入(S+#(43硫酸 #"#!$!用滴定管加入

0+#++43高锰酸钾溶液 #"#)$!摇匀"将锥形瓶置于沸水浴内!+S*4>9#水浴沸

腾!开始计时$"

($"!取出后用滴定管加入0+#++43草酸钠溶液 #"#1$至溶液变为无色"趁热用

高锰酸钾溶液 #"#)$滴定至刚出现粉红色!并保持!+W不退"记录消耗的高锰酸

钾溶液体积"

($#!空白试验&用0++43水代替样品!按步骤/#0’/#*测定!记录下回滴的高

锰酸钾溶液 #"#)$体积"

($%!向空白试验 #/#!$滴定后的溶液中加入0+#++43草酸钠溶液 #"#1$"如果

需要!将溶液加热至)+V"用高锰酸钾溶液 #"#)$继续滴定至刚出现粉红色!并

保持!+W不退"记录下消耗的高锰酸钾溶液 #"#)$体积"

注!%沸水浴的水面要高于锥形瓶内的液面"

())+0(
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&样品量以加热氧化后残留的高锰酸钾 !"#)"为其加入量的0#*"0#!为宜$加热时%

如溶液红色退去%说明高锰酸钾量不够%须重新取样%经稀释后测定$

3滴定时温度如低于1+V%反应速度缓慢%因此应加热至)+V左右$

4沸水浴温度为.)V$如在高原地区%报出数据时%需注明水的沸点$

)!结果的表示

高锰酸盐指数 !H89"以每升样品消耗毫克氧数来表示 !G*#42$3"#按式

!0"计算%

H89O
!0+7#0"0+#*& ’E0+ R-R)R0+++

0++
!0"

式中(#0)))样品滴定 !/#*"时#消耗高锰酸钾溶液体积#43*

#*)))标定 !/#""时#所消耗高锰酸钾溶液体积#43*

-)))草酸钠标准溶液 !"#1"#+#+0++4MD$3%

如样品经稀释后测定#按式 !*"计算%

H89O
!0+7#0"0+#*

)& ’0+ E !0+7#+"0+#*
)& ’0+ R+ ,> R-R)R0+++

#!
!*"

式中(#+)))空白试验 !/#!"时#消耗高锰酸钾溶液体积#43*

#!)))测定 !/#0-/#*"时#所取样品体积#43*

>)))稀释样品时#蒸馏水在0++43测定用体积内所占比例 !例如(0+

43样品用水稀释至0++43#则>O0++E0+0++ O+#.+"%

*!精密度

(个实验室测定高锰酸钾值为"#+42$3的葡萄糖统一分发标准溶液%

*$!!重复性

实验室内相对标准偏差为"#*T%

*$"!再现性

实验室间总相对标准偏差为(#*T%

..)+0.
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附!录!,
碱性高锰酸钾氧化法

!补充件"

,!!适用范围

当样品中氯离子浓度高于!++42!3时"则采用在碱性介质中"用高锰酸钾氧

化样品中的某些有机物及无机还原性物质#

,"!分析步骤

吸取0++#+43样品 $或适量"用水稀释至0++43%"置于*(+43锥形瓶中"

加入+#(43氢氧化钠溶液 $"#"%"摇匀#用滴定管加入0+#++43高锰酸钾溶液"

将锥形瓶置于沸水浴中!+S*4>9$水浴沸腾"开始计时%#

取出后"加入0+S+#(43硫酸 $"#!%"摇匀#以下步骤同/#*#

,#!分析结果表达同)#

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出#

本标准由北京市环保监测中心负责起草#

本标准主要起草人尚邦懿#

本标准委托中国环境监测总站负责解释#
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1!#锰检测方法标准

水质!锰的测定
高碘酸钾分光光度法

,-00.+1!).

!!主题内容与适用范围

!$!!本标准规定了测定水中锰的高碘酸钾分光光度法!

本标准适用于饮用水"地面水"地下水和工业废水中可滤态锰和总锰的测定!

!$"!测定范围

使用光程长为(+44的比色皿#试料体积为*(43时#方法的最低检出浓度为

+#+*42$3#测定上限为!42$3!含锰量高的水样#可适当减少试料量或使用

0+44光程的比色皿#测定上限可达.42$3!

"!定义

"$!!可滤态锰

样品采集后#立即在现场用+#"(!4滤器过滤并酸化滤液#滤液中测得的锰量

为可溶性锰!

"$"!总锰

%0.+0%
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样品采集后不过滤立即酸化!经消解后测得的锰量"

#!原理

在中性的焦磷酸钾介质中!室温条件下高碘酸钾可在瞬间将低价锰氧化到紫红

色的七价锰!用分光光度法在(*(94处进行测定"

%!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂和蒸馏水或具有同等纯度

的水"

%$!!焦磷酸钾P乙酸钠缓冲溶液#称取焦磷酸钾 $U"H*G/%!%*G&*!+2!三水乙

酸钠 $5%5GG=6%!%*G&0!1.溶于热水中!冷却后定容到03!此溶液浓度焦

磷酸钾为+#14MD’3乙酸钠为0#+4MD’3"

%$"!硝酸 $%=G!&!"O0#"2’43"

%$"$!!硝酸溶液!07."

%$"$"!硝酸溶液!070"

%$#!高碘酸钾!*+2’3溶液#称*2高碘酸钾 $UXG"!优级纯&溶于0++43硝酸

$"#*#0&溶液中"

%$%!锰标准储备液!0#++2’3#称取0#+++2纯度不低于..#.T的电解锰!溶于

*+43硝酸 $"#*#*&溶液中!微热全溶后移入0+++43容量瓶中!用水稀释至标

线!摇匀"

%$&!锰标准使用液!(+#+!2’43#吸取0+#++43锰标准储备液 $"#"&于*++43
容量瓶中!用水稀释至标线!摇匀"

%$’!硫酸 $%*FG"&!"O0#)"2’43"

%$’$!!硫酸溶液!070"

%$(!氨水 $=%!%%*G&!"O+#.+2’43"

%$($!!氨水溶液!07("

&!仪器

一般实验室仪器和分光光度计"

%*.+0%
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’!采样和样品

用硬质玻璃瓶或聚乙烯瓶采集实验室样品!低价锰易氧化到四价形成沉淀吸附

在瓶壁上!采样后加入硝酸!调节样品的A%值使之在0"*之间"

(!步骤

($!!前处理

($!$!!测定可滤态锰时样品的前处理

($!$!$!!低色度的清洁水可不经任何前处理直接测定"

($($!$"!色度校正#如样品有色但不太深时!可在测定样品的同时!另取一份试

料不加任何试剂!仅用水稀释至标线后测定其吸光度!试料测得的吸光度扣除此色

度校正值后!再行计算结果"

($!$!$#!严重污染的废水应分取*(43试料于0++43锥形瓶中!加入(43硝酸

$"#*%和*43硫酸 $"#1#0%加热直至硫酸烟冒至将尽!取下!冷却!滴加!""
滴硝酸 $"#*#*%少量水!加热使盐类溶解!冷却!滴加氨水 $"#/#0%调节酸度至

A%O0"*后移入(+43容量瓶中再行测定"

($!$"!测定总锰时样品的前处理

测定总锰时!取酸化混匀后未经过滤的水样按 $/#0#0#!%进行前处理"

($"!空白试验

按与试料完全相同的处理步骤进行空白试验!仅用*(43水代替试料"

($#!测定

根据不同测定要求和样品色度&污染情况!取*(43试料!按 $/#0%操作进

行前处理后移入(+43容量瓶中!加入0+43焦磷酸钾P乙酸钠缓冲液 $"#0%!

!43高碘酸钾溶液 $"#!%!用水稀释至标线!摇匀!放置0+4>9后以水作参比!

用(+44比色皿在(*(94处测量吸光度"

($%!校准

向一系列(+43容量瓶中分别加入+&+#(+&0#++&0#(+&*#++&*#(+43锰

标准使用液 $"#(%!用水稀释至*(43!加入0+43焦磷酸钾P乙酸钠缓冲溶液

$"#0%!以下操作按/#!条进行"

以测得的吸光度为纵坐标!锰量为横坐标绘制校准曲线!并进行相应的回归

’!.+0’
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计算!

)!结果的表示

锰浓度- "42#3$%按下式计算&

!O"#
式中&"’’’由标准曲线查得的试料含锰量%!2(

#’’’试料的体积%43!

或按得到的回归方程计算!

*!精密度和准确度

)个实验室测定了锰浓度为+#*42#3的地面水和浓度水平为!(42#3的工业

废水统一样品!

*$!!重复性

各实验室测定锰浓度为+#*42#3的地面水样时%其重复性为+#++).42#3%

变异系数为!#."T(浓度水平为!(42#3的工业废水重复性为+#!!42#3%变异系

数为+#."T!

*$"!再现性

)个实验室测定锰浓度为+#*+42#3地面水样的再现性为+#+"(42#3%变异系

数为0.#.T(浓度为!(42#3的工业废水的再现性为0#*/42#3%变异系数

为!#1"T!

*$#!准确度

)个实验室测定锰浓度为+#*+42#3的地面水时%加标回收率的均值为

..#*T(浓度为!(42#3的工业废水的加标回收率的均值为0+0T!

!+!备注

酸度是发色完全与否的关键条件%酸性保存的样品%分析前应调至A%O0"

*%不得低于0!

样品消化%不能蒸干%一旦蒸干铁锰等盐类很难复溶%将导致结果偏低%样品

消化后亦应调节A%O0"*%以利发色!

)".+0)
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附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由浙江省环境监测中心站负责起草!

本标准主要起草人陆遐南!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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1"#氯丁二烯检测方法标准

水源水中氯丁二烯卫生检验标准方法

气相色谱法

,-00.!(!).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中的氯丁二烯!

本标准适用于测定水源水中氯丁二烯的含量!本法最低检测量为+#(92"最

低检测浓度为+#++042#3!

"!原理

根据气液平衡原理"被密封在小瓶内的水样中的有机物组分将在水相与顶端空

之间建立相平衡!化合物在这两相之间的分配取决于温度$系统压力和化合物的蒸

气压$样品基体对化合物的活性系数的影响 %盐析作用&以及瓶内顶部空间对液体

的体积比!当以上条件恒定时"分配系数即为一常数!样品组分在气相中的浓度与

该组分的蒸气压I(成正比"而I(又与组分在水相中的含量J(成正比"故测得的

气相中组分峰面积.(与该组分在液相中的浓度成正比!

即!!.(O+’J( %+为一常数&

’1.+0’
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顶空气相色谱法取液上空间气体043比取液体0!3分析灵敏度可提高0"!
个数量级!

#!试剂

#$!!无水硫酸钠"分析纯!

#$"!纯水"蒸馏水经纯氮曝气DL!

#$#!氯丁二烯"取车间精制品重蒸馏#含量大于..#(T!

#$%!氯丁二烯标准贮备溶液"在0++43容量瓶中注入纯水至刻度!用微量注射器

在水面以下加入0+!3新蒸馏的氯丁二烯!密塞摇匀!此溶液0#+43含+#+.142
氯丁二烯!

#$&!氯丁二烯标准使用溶液"于(++43容量瓶中加"++43纯水#加入(#*043
氯丁二烯标准贮备溶液#再加纯水稀释至刻度#摇匀!此溶液中氯丁二烯浓度为

042$3!

%!仪器

%$!!气相色谱仪"具氢火焰离子化检测器!

%$!$!!色谱柱"长*4%内径"44不锈钢柱!

%$!$"!固定相"将0+T聚乙二醇己二酸酯#0+T阿皮松3分别涂渍在1+")+目

的红色1*+0担体#以(]0比例混合!

%$"!0++43小口瓶"具包有聚四氟乙烯薄膜的反口橡胶塞!

%$#!超级恒温水浴!

&!采样

在0++43小口瓶中#加入0(2无水硫酸钠#用带聚四氟乙烯薄膜的瓶盖密封

瓶口!然后用0++43注射器抽取瓶内空气两次#每次抽到0++43刻度#这样瓶内

余压约!++44汞柱!再用注射器注入水样"+43#摇匀!

’!分析步骤

’$!!色谱条件

’$!$!!温度#柱温.+V#气化室温度0*+V#检测器温度0"+V!

&/.+0&
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’$!$"!气体流量!氮气!+43"4>9#氢气(+43"4>9#空气*++43"4>9$

’$"!测定

将采有样品的小口瓶放入超级恒温水浴#在1+S+#0V温度下平衡*+4>9$即

可用预热过的注射器插入瓶内空间#反复抽取数次后#取0"*43气体进行色谱分

析#记录色谱峰高#由校准曲线上查出氯丁二烯浓度$出峰次序为乙烯基乙炔%乙

醛%氯丁二烯%苯%二氯丁烯$

’$#!校准曲线的绘制

取/个0++43容量瓶$各加适量纯水#依次加入+#+#*+#0#++#"#++#

0+#++#"+#++及0++#++43氯丁二烯标准溶液 &!#(’#加纯水至刻度#摇匀$配

成+#+#++*#+#+0#+#+"#+#0+#+#"+#0#++42"3的标准系列$将标准系列按照

第(章处理后按1#*条测定#将峰高对浓度作图#绘制校准曲线$

’$%!色谱图考察

’$%$!!标准色谱图见下图$

已知水样顶空色谱图

’$%$"!气相色谱条件见1#0$

’$%$#!出峰顺序!乙烯基乙炔%乙醛%氯丁二烯%苯%二氯丁烯$

’$%$%!保留时间!

6#乙烯基乙炔!!!!!!1W

B#乙醛 "(W

K#氯丁二烯 10W

:#苯 04>9!1W

<#二氯丁烯 "4>901W

().+0(
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(!计算

根据校准曲线求出校正系数 !42"3#44$%&由分析水样得到的峰高乘以校

正系数&即可求出水样中氯丁二烯的浓度’

)!精密度和准确度

二个实验室对氯丁二烯浓度为+#++.1"+#+.142"3的水样进行重复测定&相

对标准偏差为!#0"/#0T’氯丁二烯浓度为+#+0"+#0*42"3水样&回收率范围

为))#0"0++#)T’

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出’

本标准由重庆市卫生防疫站(重庆长寿化工厂(山东省环境卫生监测站负责

起草’

本标准主要起草人张宏陶(王普庚(丁英昌’

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释’

#..+0#
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1(#苯系物检测方法标准

水源水中苯系物

卫生检验标准方法!气相色谱法

,-00.!/!).

!!主题内容和适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中的苯系物!

本标准适用于水源水中苯系物的测定!若取0++43水样"本法最低检测浓度

为+#+*+42#3"最佳线性范围为+#+*"0#+42#3!

"!原理

水中苯系物经二硫化碳萃取后"如果含有醇$酯$醚等干扰物质"可再用硫酸

%磷酸混合酸除去!最后用气相色谱仪氢火焰检测器测定!其出峰顺序为&苯$甲

苯$乙苯$对二甲苯$间二甲苯$邻二甲苯$苯乙烯!以相对保留时间定性"外标

法或内标法 ’氯苯内标物(定量!

#!试剂

#$!!苯系物标准贮备溶液&准确称取苯$甲苯$乙苯$对二甲苯$间二甲苯$邻

)++00)
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二甲苯和苯乙烯各*+42!分别置于0+#+43容量瓶中!用甲醇溶解并稀释至刻度"

此溶液0#+43含*#+42苯系物"

#$"!苯系物混合标准使用液#分别吸取苯系物标准贮备溶液 $!#0%于同一容量瓶

中!用纯水稀释0++倍!此溶液0#+43含*+!2苯系物!用时现配"

#$#!二硫化碳#气相色谱法测定时不得检出苯系物!若市售试剂不合要求!可按

下述方法纯化"

纯化方法#

将混合液 &浓硫酸]二硫化碳]浓硝酸O*(]0++]*($按体积比%’置于梨形

分液漏斗摇动并时时放气!静止分层!取二硫化碳层用气相色谱法测试是否会检出

苯系物!如仍含有!则按上法再处理!直至检不出苯系物为止"

重蒸馏是使二硫化碳与高沸点的硝基苯系物分离!收集沸点为"/V的蒸出液!

至剩余*+"!+43时停止 $蒸干易爆炸%"

#$%!甲醇 $优级纯%"

#$&!无水硫酸钠!在!++V灼烧*L备用"

#$’!氯化钠 $分析纯%"

#$(!混合酸#硫酸P磷酸*70"

#$)!盐酸溶液 $+#04MD(0%)取)#!43浓盐酸用纯水稀释到0++43"

#$*!固定液#有机皂土)

邻苯二甲酸二壬酯 $Q=H!分析纯%"

#$!+!载体#0+0白色担体 $1+")+目%"

%!仪器

%$!!气相色谱仪"

%$!$!!氢火焰离子化检测器"

%$!$"!固定相#!#(T有机皂土7*#(TQ=H固定液涂于1+")+目0+0白色担体"

%$!$#!色谱柱#长!4!内径*#(44螺旋形不锈钢柱"

%$"!振荡器"

%$#!0++43分液漏斗"

%$%!(#+43刻度具塞试管"

%$&!0++43*0+43容量瓶"

+0+00+

1(#苯系物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



%$’!双磨口玻璃瓶(43!0+43"

%$(!离心机"

%$)!微量注射器0+!3!(!3"

&!采样

将水样采集在具有磨口塞玻璃瓶中"

’!分析步骤

’$!!萃取与净化

’$!$!!洁净的水样取0++43于0++43分液漏斗中#加盐酸调节A%呈酸性#加*

"".氯化钠#溶解后#加(#+43二硫化碳 $!#!%于振荡器上振摆!4>9#静止分

层#弃去水相#萃取液经无水硫酸钠 $!#(%脱水后#供色谱分析"

’$!$"!污染较重的水样 $如果水样混浊#可离心后取上清液#若含量超过

0#+42&3可取适量水样稀释%按1#0#0萃取后#于萃取液中加入+#("+#143混

合酸 $!#/%开始缓缓振摇#然后剧烈振摇04>9$注意放气%#分层后弃去酸液"

反复萃取至酸层无色为止"最后用*T硫酸钠和蒸馏水洗萃取液至中性#并经过无

水硫酸钠 $!#(%脱水#供色谱仪分析"

’$"!色谱分析

’$"$!!色谱条件

’$"$!$!!检测器温度01+V"

’$"$!$"!气化室温度*(+V"

’$"$!$#!柱温/+V"

’$"$!$%!载气流量’选择分辨度的要求为;0&*’0#+"

’$"$!$&!氢气流量/+43&4>9"

’$"$!$’!空气流量(++43&4>9"

’$"$"!测定

取0#+!3或"#+!3萃取液进样后#记录色谱峰高或峰面积"

’$"$#!绘制标准曲线 $或者内标校准曲线%’在线性范围内#分别取苯系物混合标

准溶液 $氯苯内标物%+#+#0#+#(#0#(#*#+#"#+#(#+43 $!#*%于0++43分

液漏斗中用蒸馏水稀释至0++43#然后按1#0#0或1#0#*步骤萃取"将上述不同

(*+00(
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浓度萃取溶液注入色谱仪!测得峰高或峰面积!根据内标物与苯系物的峰高或峰面

积的比值为纵坐标!以苯系物组分浓度为横坐标!绘制各组分的校准曲线"

’$#!色谱图的考察

’$#$!!标准色谱图见下图"

’$#$"!气相色谱条件见1#*#0"

’$#$#!组分出峰顺序#苯$甲苯$乙苯$对二甲苯$间二甲苯$邻二甲苯$苯

乙烯"

’$#$%!保留时间#

6#苯!!!!!!04>90/W

B#甲苯 *4>90/W

a#乙苯 "4>9*W

:#对二甲苯 "4>9*1W

<#间二甲苯 "4>9((W

%!+00%
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‘#邻二甲苯 (4>9!(W

2#苯乙烯 /4>9(/W

(!计算

以测定样品的峰高或峰面积在标准曲线上查出相应的浓度并按式 !0"计算#

如果用单个标准定量$可按式 !*"计算#

!O!0R#*#0
!0"

式中%!&&&水样中各单个苯系物组分的浓度$42’3(

!0&&&相当于标准苯系物浓度$!2’43(

#0&&&水样体积$43(

#*&&&萃取液体积$43#

!O1R!0R3010R3R+
!*"

式中%!&&&水样中各单个苯系物组分的浓度$42’3(

!0&&&标准溶液的浓度$!2’43(

3&&&样品进样量$!3(

30&&&标准进样量$!3(

1&&&样品的峰高或峰面积$K4或K4*(

10&&&标准的峰高或峰面积$K4或K4*(

+&&&浓缩倍数 !水样体积和萃取溶剂体积比值"#

)!精密度和准确度

二个实验室对苯系物浓度+#0"0#(42’3的水样进行重复测定$相对标准差为

*#(/"0+#(T$其回收率的范围为.+#("00.#.T#经三个实验室对三种不同类型

工业废水中浓度为+#(/"*#)(42’3的苯系物各测定1次$其苯系物的回收率

1)#*"00.T$平均回收率.!#1T#

)"+00)
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附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出!

本标准由北京市环境保护监测中心和北京市卫生防疫站负责起草!

本标准主要起草人张丽珠"孙淳!

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释!

#(+00#

1(#苯系物检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



11#巴豆醛检测方法标准

水源水中巴豆醛

卫生检验标准方法!气相色谱法

,-00."+!).

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中的巴豆醛!

本标准适用于测定水源水中的巴豆醛!本法最低检测浓度为+#0142"3!

"!原理

以异戊醇为内标物#用气相色谱P氢火焰离子化检测器测定水中巴豆醛的含量!

#!试剂

#$!!巴豆醛标准贮备溶液$巴豆醛易聚合并氧化成巴豆酸#因此应用前必须标定

其浓度!标定方法%吸取0++4304MD"3亚硫酸钠溶液放入具塞三角瓶中#加入

(+43+#*(+4MD"3硫酸标准液#振摇#加入0#++43巴豆醛#称重!再振摇*"

!4>9#使反应完全后#定量地移入烧杯内#将A%计电极插入溶液中#在不断搅拌

下滴入+#(+++4MD"3氢氧化钠标准溶液#至A%达.#*".#"时#记录氢氧化钠标

准溶液滴入的体积 &43’#按下式计算巴豆醛百分含量$

(1+00(
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巴豆醛 !T"O
!.EC"R=R/+#+.* R0++

9R0+++
式中#.$$$滴定(+43标准酸所需氢氧化钠标准溶液的计算量%43&

C$$$滴定样品时所用氢氧化钠标准溶液的量%43&

=$$$氢氧化钠溶液摩尔浓度&

9$$$巴豆醛的重量%2’

根据标定的浓度%配制0#+43含0#+42的巴豆醛贮备溶液’

#$"!巴豆醛标准使用溶液#将标准贮备液用纯水稀释成0#+43含巴豆醛+#0+42’

#$#!聚乙二醇 !HI,"P"+++’

#$%!0+*白色担体 !1+")+目"’

#$&!异戊醇水溶液%+#042(43’

%!仪器

%$!!气相色谱仪’

%$!$!!氢火焰离子化检测器’

%$!$"!色谱柱#长*4%内径"44不锈钢柱’

%$!$#!0+!3微量注射器’

&!采样

将水样采集在磨口塞玻璃瓶中’

’!分析步骤

’$!!色谱条件

’$!$!!色谱柱#0(T聚乙二醇E"+++涂渍在0+*白色担体上’

’$!$"!温度#柱温)+V%检测器温度0"+V%气化室温度0"+V’

’$!$#!气体流速#=*%"(43(4>9&%*%(+43(4>9&空气%/++43(4>9’

’$"!测定

取水样(#+43 !若巴豆醛含量过高时%可将水样适当稀释后再取出(#+43"%

加0#+43异戊醇溶液 !!#("混匀%取0+!3注入气相色谱仪’记录色谱峰%根据

巴豆醛和异戊醇二个峰高比值%从内标校准曲线上查出巴豆醛浓度’

)/+00)
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’$#!内标校准曲线的绘制!吸取+"+("+#0+"+#*+"+#!+"+#"+"+#(+43巴

豆醛标准使用液 #!#*$于(#+43比色管中"加纯水至刻度%此系列的巴豆醛溶液

浓度分别为0"*"""1")"0+42&3"各加0#+43异戊醇溶液 #!#($混匀"各

取0+!3进样"以巴豆醛与异戊醇的峰高比值为纵坐标"绘制内标校准曲线%

’$%!色谱图考察

’$%$!!标准色谱图见下图%

’$%$"!色谱条件见1#0%

’$%$#!出峰顺序!巴豆醛’异戊醇%

’$%$%!保留时间

6#巴豆醛!!4>9!+W

B#异戊醇!)4>9*+W

(!计算

从内标校准曲线上查得浓度"即为水样的浓度 #42&3$%经稀释的水样"需乘

()+00(

第二部分!0+0项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



以稀释倍数!

)!精密度和准确度

二个实验室对巴豆醛浓度为0+!2"43水样进行重复测定#相对标准差为+#(1

"!#/T!两个实验室用井水$坑水#维尼纶厂$制药厂$自行车厂废水作加标回

收试验#回收率为.("0+)T!

附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出!

本标准由北京市环境保护监测中心和唐山市卫生防疫站负责起草!

本标准主要起草人胡志芬$张丽珠!

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释!
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书书书

!"#微型生物群落监测方法标准

水质!微型生物群落监测!$%&法

’(!)*+,,-",*

$%&微型生物群落监测方法 !以下简称$%&法"是应用泡沫塑料块作为人工

基质收集水体中的微型生物群落#测定该群落结构与功能的各种参数#以评价水

质$此外#用室内毒性试验方法#以预报工业废水和化学品对受纳水体中微型生物

群落的毒性强度#为制定其安全浓度和最高允许浓度提出群落级水平的基准$

!!适用范围

!"!!本标准的野外监测适用于淡水水体#包括湖泊%水库%池塘%大江%河流%

溪流$

!"#!本标准的室内毒性试验适用于工厂排放的废水%城镇生活污水%各类有害化

学物质$

!"$!本标准适用于综合水质评价$

#!定义

#"!!$%&&是$./0123456738.6917:4!聚氨酯泡沫塑料块"的缩写$

#"#!微型生物群落 !;:<2.=:6/<.9917:40"&是指水生态系统中显微镜下才能看

’-***’
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见的微小生物!主要是细菌"真菌"藻类和原生动物!此外也包括小型的后生动

物!如轮虫等#它们占据着各自的生态位!彼此间有复杂的相互作用!构成一特定

的群落!称之为微型生物群落#

#"$!群落生境 $>.9917:4056=:464%&不同的群落生活在不同的生境中!不同的

生境有不同的群落#$%&微型生物群落随采样点的不同生境而异#

#"%!分类单元&以形态差异为主的分类学上的种 $?@3<:3A%!无法确定个别种的

学名时!可用属 $’371A%"科 $%69:/0%或类群 $’2.1@%代替!只需把形态不同

的种类分清#

$!原理

微型生物群落在水生态系统中客观存在#用$%&浸泡水中!曝露一定时间后!

水体中大部分微型生物种类均可群集到$%&内!挤出的水样能代表该水体中的微

型生物群落#已证明原生动物 $包括植物性鞭毛虫"动物性鞭毛虫"肉足虫和纤毛

虫%在群集过程中符合生态学上的 ;6<B24512CD:/A.7岛屿区域地理平衡模型!

由此可求出群集过程中的三个功能参数 $?3E"’"),-F%#在生物组建水平中!群

落水平高于种和种群水平!因而在群落水平上的生物监测和毒性试验比种和种群水

平更具有环境真实性!为环境管理部门提供符合客观环境的结构和功能参数!作出

科学的判断#

%!试验环境

%"!!野外监测&任何季节"任何地区均可在任何水体中进行#

%"#!毒性试验&在室内进行毒性试验时要求模拟天然环境#

&!试验用材料及设备

&"!!$%&的制备&G-99H!G99H"G99聚氨酯泡沫塑料块!白或淡黄色均可#

使用前在蒸馏水中浸泡*+!+I5!取出并挤去水分!用细绳将$%&束腰捆紧!留

出*G-!+--99长的绳头便于悬挂#

&"#!静态毒性试验用材料&

6#GG99H+!-99HGI-99的搪瓷盘或塑料盘#

=#玻璃培养柜!可隔成三层#层距!!-99#每层装I-D日光灯#

’****’
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&"$!动态毒性试验用的材料!

6#可调恒流稀释装置*台"

=#直径I--99#高+--99的有机玻璃平底圆形试验槽$槽底均匀分布!个

直径*-99的出水孔"J个"

<#母液罐"

K#搪瓷桶*个$用于稀释水"

’!仪器和试剂

’"!!配有相差镜头的生物显微镜一台"

’"#!毒物测试用试剂和仪器"%依测试毒物而定&"

’"$!测叶绿素6含量常规方法中用的试剂和仪器"%,-F丙酮#抽滤装置#"+*分

光光度计#孔径-#"!*#-"9玻璃纤维滤膜&"

’"%!测去灰分干重常规方法中用的试剂和仪器"%烘箱#马烘炉#*-9L坩埚#分

析天平&"

(!试验步骤

("!!野外监测

("!"!!$%&的挂放!挂放数量依工作要求而定"$%&均需有重物垂吊$以免漂

移"悬挂的方式有三种!

图!!漂浮式

6#漂浮式 %图*&!两边浮桶用石块

固定位置后$用绳索把两个浮桶牵住"

=#沉式 %图+&!把$%&绑成一束$

用石块下沉$用重物系一束$%&抛向水

中$不得把$%&沉在底部$以免影响污

染监测的效果"

<#分散式 %图M&!在同一采样点分

散几处挂放$每处只放+!I个$%&"

绳端固定在岸边"

("!"#!采样!$%&曝露天数根据工作要求而异"常规监测曝露不能少于*天"评

价水质要做一个完整的群集曲线$曝露时间规定*$M$"$**$*G$+*$+J天时采

’+***’
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图#!沉式

图$!分散式

样!静水和流水分别在+J"*G天结束!如流速较快#还可追加*+5!采样时从挂

放的$%&随机取两块#供生物平行观察!如需进行叶绿素6和去灰分干重的测定#

则取第三块$%&!采集的$%&块分别放在塑料食品袋中带回实验室!袋中不要加

水!回室后#带上薄膜塑料手套#把$%&中的水全部挤于烧杯中#把袋中的水也

倒入!观察一个样品挤一个!全部镜检样品必须在IJ5内完成!

("#!毒性试验

("#"!!稀释水$用没有污染的天然水源或去氯自来水#加热到!-N维持+-9:7#

以便杀死水中的生物!在冷却过程中自然曝气#备用!

("#"#!种源 %O@:<37432&$%&$种源$%&是指事先在无污染水体中已放了数天

%流水M天#静水*G!+-天&的$%&#其上已群集了许多微型生物种类#接近平

衡期的"未成熟的群落!未成熟群落要比成熟群落 %平衡期后&对污染的毒性反应

敏感得多!毒性试验-天时#须镜检种源$%&!

’M***’
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("#"$!静态毒性试验的布局!在试验盘的两端各绑I!G个空白$%&"并使$%&
吸满受试水#于盘子中央再挂放种源$%&#各空白$%&须与种源$%&距离相等

$图I%#各浓底梯度均应有两个试验盘#置于玻璃培养柜内"I-D日光灯保持试验

盘光强*---!+---/P#白天开灯*+5"天黑关灯*+5"成为一个实验室微生态系统

$也称微宇宙%$图G%#

图%!静态毒性试验盘中)*+的布放

图&!静态毒性试验的布置

("#"%!动态毒性试验的布局!把盛稀释水的和盛母液的容器出水管分别引入恒流

稀释装置内进行配比"然后再把恒流稀释装置的出水管滴流到试验槽的中央 $如图

!%"根据实验要求可调试至所需的稀释倍数#如果采用-#G稀释因子 $Q:/14:.7

86<4.2%"理论上可得到毒物浓度为*--F&G-F&+GF&*+#GF&!#+GF&-F等

组#可根据人力删去个别低浓度组#调试浓度梯度后"再在试验槽中先挂空白

$%&"再挂种源$%&"两者距离相等#试验期间仍须按时分析浓度梯度#

’I***’
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("#"&!采样!在静态试验中按*"M"""**"*G天采样"在动态试验中按-#G"

*"M"""**"*G天采样#采样是随机的#小心地解开$%&绳索"从试验盘 $槽%

中提出"挤出溶液于烧杯后"仍将$%&小心放回原地绑好"做好记号表示此$%&
已用过#试验结束后对各盘中种源$%&进行镜检#

("$!原生动物镜检

镜检时用细吸管从烧杯底部吸M滴水样于载玻片上"盖上++99H++99盖玻

片#按高&中&低倍镜顺序仔细全片检查三片原生动物种类#要求看到JGF种类#

若要求种类多样性指数 $?@3<:3AK:R32A:40:7K3P%"则须定量计算#把水样摇匀"

吸-#*9L水样于-#*9L计数框内"全片进行活体计数#

图’!动态毒性试验!!!流水"稀释系统示意图

,!结果的表示和有效性

,"!!微型生物群落结构和功能参数!$%&法的结果可用各种参数来表示 $见下

表%#对表内的这些参数的生态学意义已有许多说明"有的也已划定了指示水质好

坏的范围#表*中分类学的参数表示要进行种类鉴定"主要是原生动物’非分类学

参数是指用仪器 $如’:/A.7呼吸仪%或化学分析方法测定整个微型生物群落#群

集过程是根据;6<B24512ST:/A.7岛屿区系平衡模型修订公式!

!"U!3E
$*C3C#"%

*V$3C#"

(G***(
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式中!!"""""时的种数#

!%&"""平衡时的种数#

#"""群集速度常数#

’,-F"""达到,-F!3E所需时间#

$"""污染强度$在!3E与毒物浓度之间能获得统计学的相关公式%据此公

式可获得()G&()+-&()G-的效应浓度和预报;B)>$

)*+微型生物群落结构和功能参数

结!构!参!数 功!能!参!数

分类学的! 6’种类数 6’群集过程(!3E%#%’,-F’

=’指示种类 =’功能类群(光合自养者$%食菌者(%食藻

<’多样性指数(*’ 者B%食肉者W%腐生者?%杂食者X’

非分类学的! 6’异养性指数($+’ 6’光合作用速度($’

=’叶绿素6 =’呼吸作用速度(W’

,"#!结果的有效性

,"#"!!在工厂的排污口&上下游挂放了不少于*天的$%&%根据原生动物种数可

监测到曝露期内工厂有否污染事故发生$

,"#"#!毒性强度!毒性强度试验可对水质进行现状和预评价$

)!***)
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附!录!-
原生动物镜检标准图谱 !补充件"!略"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出!

本标准由中国科学院水生生物研究所"北京市环境监测中心负责起草!

本标准起草人沈韫芬"任家生!

本标准委托中国科学院水生生物研究所"北京市环境监测中心负责解释!
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!J#总有机碳（)Y>）检测方法标准

水质!总有机碳 !)Y>"的测定
非色散红外线吸收法

’(*M*,M#,*

本标准参照采用国际标准Z?YJ+IG!*,J""水质!!!总有机碳 #)Y>$的测

定!!!导则%&

!!主题内容和适用范围

!"!!本标准规定了测定地面水中总有机碳的非色散红外线吸收法&

!"#!测定范围

本标准适用于地面水中总有机碳的测定’测定浓度范围为-#G!!-9[(L’检

测下限为-#G9[(L&

!"$!干扰

地面水中常见共存离子超过下列含量 #9[(L$时’对测定有干扰’应作适当

的前处理’以消除对测定的干扰影响)?Y+CI I--*>/CI--*XYCM *--*$YMCI *--*

?+C*--&水样含大颗粒悬浮物时’由于受水样注射器针孔的限制’测定结)果往

往不包括全部颗粒态有机碳&

+J***+
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#!原理

#"!!差减法测定总有机碳

将试样连同净化空气 !干燥并除去二氧化碳"分别导入高温燃烧管 !,--N"

和低温反应管 !*!-N"中#经高温燃烧管的水样受高温催化氧化#使有机化合物

和无机碳酸盐均转化成为二氧化碳#经低温反应管的水样受酸化而使无机碳酸盐分

解成二氧化碳#其所生成的二氧化碳依次引入非色散红外线检测器$由于一定波长

的红外线被二氧化碳选择吸收#在一定浓度范围内二氧化碳对红外线吸收的强度与

二氧化碳的浓度成正比#故可对水样总碳 !)>"和无机碳 !Z>"进行定量测定$

总碳与无机碳的差值#即为总有机碳$

#"#!直接法测定总有机碳

将水样酸化后曝气#将无机碳酸盐分解生成二二氧化碳驱除#再注入高温燃烧

管中#可直接测定总有机碳$

$!试剂

除另有说明外#均为分析纯试剂#所用水均为无二氧化碳蒸馏水$

$"!!无二氧化碳蒸馏水%将重蒸馏水在烧杯中煮沸蒸发 !蒸发量*-F"稍冷#装

入插有碱石灰管的下口瓶中备用$

$"#!邻苯二甲酸氢钾 !\]>J]IYI"%优质纯$

$"$!无水碳酸钠 !X6+>YM"%优质纯$

$"%!碳酸氢钠 !X6]>YM"优质纯#存放于干燥器中$

$"&!有机碳标准贮备溶液%,UI--9[&L$

称取邻苯二甲酸氢钾 !M#+"!预先在**-!*+-N干燥+5#置于干燥器中冷却

至室温"-#JG--[#溶解于水 !M#*"中#移入*---9L容量瓶内#用水 !M#*"稀

释至标线#混匀#在低温 !IN"冷藏条件下可保存IJK$

$"’!有机碳标准溶液%,UJ-9[&L$

准确吸取*-#--9L有机碳标准溶液 !M#G"#置于G-9L容量瓶内#用水

!M#*"稀释至标线混匀$此溶液用时现配$

$"(!无机碳标准贮备溶液%,UI--9[&L$

称取碳酸氢钠 !M#I" !预先在干燥器中干燥"*#I--[和无水碳酸钠 !M#M"

’,***’
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!预先在*-GN干燥+5"置于干燥器中"冷却至室温#*#""-["溶解于水 !M#*#

中"转入*---9L容量瓶内"用水 !M#*#稀释至标线"混匀$

$",!无机碳标准溶液%,UJ-9[&L$

准确吸取*-#--9L无机碳标准贮备溶液 !M#"#"置于G-9L容量瓶中"用水

!M#*#稀释至标线"混匀$此溶液用时现配$

%!仪器

一般实验室仪器及%

%"!!非色散红外吸收)Y>分析仪$工作条件%

%"!"!!环境温度%G!MGN$

%"!"#!工作电压%仪器额定电压"交流电$

%"!"$!总碳燃烧管温度选定%,--N’无机碳反应管温度控制%*!-̂ GN$

%"!"%!载气流量%*J-9L&9:7$

%"#!单笔记录仪%与仪器匹配$工作条件%

%"#"!!工作电压%仪器额定电压"直流电$

%"#"#!记录纸速%+#G99&9:7$

%"$!微量注射器%G-#--"L$

%"%!具塞比色管%*-9L$

&!采样及样品

水样采集后"必须贮存于棕色玻璃瓶中$

常温下水样可保存+I5"如不能及时分析"水样可加硫酸将其@]调至#+"

于IN冷藏"可保存"K$

’!操作步骤

’"!!仪器的调试

按说明书调试)Y>分析仪 !I#*#及记录仪 !I#+#’选择好灵敏度(测量范

围档(总碳燃烧管温度及载气流量"仪器通电预热+5"至红外线分析仪的输出"

记录仪上的基线趋于稳定$

’"#!干扰的排除

)-+**)
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水样中常见共存离子含量超过干扰允许值 !*#M"时#会影响红外线的吸收$

这种情况下#必须用无二氧化碳蒸馏水 !M#*"稀释水样#至诸共存离子含量低于

其干扰允许浓度 !*#M"后#再行分析$

’"$!进样

’"$"!!差减测定法

经酸化的水样#在测定前应以氢氧化钠溶液中和至中性#用G-#--"L微量注

射器 !I#M"分别准确吸取混匀的水样+-#,"L#依次注入总碳燃烧管和无机碳反应

管#测定记录仪上出现的相应的吸收峰峰高$

’"$"#!直接测定法

将已酸化的约+G9L水样移入G-9L烧杯中#在磁力搅拌器上剧烈搅拌几分钟

或向烧杯中通入无二氧化碳的氮气#以除去无机碳$吸取+-"L经除去无机碳的水

样注入总碳燃烧管#测量记录仪上出现的吸收峰峰高$

’"%!空白试验

按!#M条所述步骤进行空白试验#用+-#-"L水 !M#*"代替试样$

’"&!校准

校准曲线的绘制%

在一组七个*-9L具塞比色管中#分别加入-#--#-#G-#*#G-#M#--#I#G-#

!#--及"#G-9L有机碳标准溶液 !M#!"&无机碳标准溶液 !M#J"#用蒸馏水

!M#*"稀释至标线#混匀$配制成 -#-#I#-#*+#-#+I#-#M!#-#IJ#- 及

!-#-9[’L的有机碳和无机碳标准系列溶液$然后按!#M叙述的步骤操作$从测得

的标准系列溶液吸收峰峰高#减去空白试验吸收峰峰高#得校正吸收峰峰高#由标

准系列溶液浓度与对应的校正吸收峰峰高绘制有机碳和无机碳校准曲线$亦可按线

性回归方程的方法#计算出校准曲线的直线回归方程$

(!分析结果表述

("!!计算方法

("!"!!差减测定法

根据所测试样吸收峰峰高#减去空白试验吸收峰峰高的校正值#从校准曲线上

查得或由校准曲线回归方程算得总碳 !)>#9[’L"和无机碳 !Z>#9[’L"值#

总碳与无机碳之差值#即为样品总有机碳 !)Y>#9[’L"的浓度%

(*+**(
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)Y> !9["L#U)> !9["L#CZ> !9["L#

("!"#!B接测定法

根据所测试样吸收峰峰高$减去空白试验吸收峰峰高的校正值$从校准曲线上

查得或由校准曲线回归方程计得总碳 !)>$9["L#值$即为样品总有机碳

!)Y>$9["L#的浓度%

)Y> !9["L#U)> !9["L#

进样体积为+-#-"L$其结果以一位小数表示&

("#!精密度和准确度

("#"!!取平行双样测定结果 !相对偏差小于*-F#的算术平均值为测定结果&

("#"#!四个实验室测定含)Y>*-#J9["L的统一分发标准溶液按!#M条步骤测定

结果如下%

("#"#"!!重复性%实验室内相对标准偏差为+#*F&

("#"#"#!再现性%实验室间相对标准偏差为+#,F&

("#"#"$!准确度%相对误差为*#,F&

("#"$!四个实验室测定含)Y>M,#J9["L的统一分发标准溶液按!#M条步骤测定

结果如下’

("#"$"!!最复性%实验室内相对标准偏差为-#JF&

("#"$"#!再现性%实验室间相对标准偏差为-#JF&

("#"$"$!准确度%相对误差为I#MF&

(++**(
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附!录!-
本标准一般说明

!参考件"

-!!按仪器厂家说明书规定!定期更换二氧化碳吸收剂!高温燃烧管中的催化剂

和低温反应管中的分解剂等"

-#!根据文献报道!当地面水中无机碳含量远高于总有机碳时!会影响有机碳的

测定精度"从对含无机碳和有机碳的合成样品 #其中无机碳与总有机碳的倍数关系

与我国南北方的某些地面水中的倍数关系相接近!一般为几倍$进行的回收结果

#,G#,F!*-M#!F$表明!用差减法测定地面水中总有机碳!对测定精度的影响是

可以接受的"

-$!直接测定总有机碳的方法即将水样酸化 #@]$I$后曝气!使各种碳酸盐分

解生成二氧化碳而驱除后!再注入高温燃烧管中!可直接测定总有机碳"但由于在

曝气过程中会造成水样中挥发性有机物的损失而产生测定误差"因此其测定结果只

是不可吹出的有机碳"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出"

本标准由武汉市环境监测中心站负责起草"

本标准主要起草人饶春熙"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"
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!,#水温检测方法标准

水质!水温的测定
温度计或颠倒温度计测定法

’(*M*,G!,*

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了用水温计!深水温度计或颠倒温度计"测定水温的方法#

!"#!适用范围

本标准适用于井水!江河水!湖泊和水库水"以及海水水温的测定#

#!原理

在水样采集现场"利用专门的水银温度计"直接测量并读取水温#

$!仪器

$"!!水温计$适用于测量水的表层温度#见图*#

水银温度计安装在特制金属套管内"套管开有可供温度计读数的窗孔"套管上

端有一提环"以供系住绳索"套管下端旋紧着一只有孔的盛水金属圆筒"水温计的

球部应位于金属圆筒的中央#

测量范围C!!VI-N"分度值为-#+N#

$"#!深水温度计$适用于水深I-9以内的水温的测量#见图+#

%I+**%
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其结构与水温计相似!盛水圆筒较大"并有上#下活门"利用其放入水中和提

升时的自动启开和关闭"使筒内装满所测温度的水样!

测量范围C+!VI-N"分度值为-#+N!

$"$!颠倒温度计 $闭式%适用于测量水深在I-9以上的各层水温!见图M!

闭端 $防压%式颠倒温度计由主温计和辅温计组装在厚壁玻璃套管内构成"套

管两端完全封闭!主温计测量范围C+!VM+N"分度值为-#*-N"辅温计测量范

围为C+-!VG-N"分度值为-#GN!

主温计水银柱断裂应灵活"断点位置固定"复正温度计时"接受泡水银应全部

回流"主#辅温计应固定牢靠!

颠倒温度计需装在颠倒采水器上使用!
注!水温计或颠倒温度计应定期由计量检定部门进行校核"

图!!水温计 图#!深水温度计 图$!颠倒温度计

&G+**&
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%!测定步骤

水温应在采样现场进行测定!

%"!!表层水温的测定

将水温计投入水中至待测深度"感温G9:7后"迅速上提并立即读数!从水温

计离开水面至读数完毕应不超过+-A"读数完毕后"将筒内水倒净!

%"#!水深在I-9以内水温的测定

将深水温度计投入水中"与表层水温的测定相同步骤 #I#*$进行测定!

%"$!水深在I-9以上水温的测定

将安装有闭端式颠倒温度计的颠倒采水器"投入水中至待测深度"感温*-

9:7后"由 %使锤&作用"打击采水器的 %撞击开关&"使采水器完成颠倒动作!

感温时"温度计的贮泡向下"断点以上的水银柱高度取决于现场温度"当温度

计颠倒时"水银在断点断开"分成上’下两部分"此时接受泡一端的水银柱示度"

即为所测温度!

上提采水器"立即读取主温计上的温度!

根据主’辅温计的读数"分别查主’辅温计的器差表 #由温度计检定证中的检

定值线性内插作成$得相应的校正值!

颠倒温度计的还原校正值\的计算公式为(

-U
#’C"$#’V.-$

/ *V’V.-# $/
式中(’)))主温计经器差校正后的读数*

")))辅温计经器差校正后的读数*

.-)))主温计自接受泡至刻度-0处的水银容积"以温度度数表示*

*
/
)))水银与温度计玻璃的相对膨胀系数!/通常取值为!M--!

主温计经器差校正后的读数了加还原校正值-"即为实际水温!

+!+**+
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出!

本标准由杭州市环境监测站负责起草!

本标准主要起草人沈叔平!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

温度的测定

Q_!)--!I#M",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用温度计或热敏电阻测温仪测定地下水温的方法!

本标准适用于地下水温度的测定!

#!方法提要

根据不同水源"选用适宜的温度计或测温仪"将探头伸入水体"待温度达到平

衡后"观察并记录水体温度!

$!仪器

温度计 #最小刻度值-#*N$或热敏电阻测温仪 #精度^-#*N"分辨

率-#-*N$!

%!测量步骤

水样的温度依测量情况"分为取样时的水温和分析时的水温!

%"!!取样时水温的测量!在水源现场"将温度计插入水中或将测温仪探头伸入所

需深度"放置+!M9:7"待温度达到平衡后"观察并记录水体温度!同时应测量%

记录气温!

%"#!分析时水温的测量!开启水样瓶塞后"将拭净的温度计插入水样瓶中"待+

!M9:7后"记录温度读数"同时记录当时的室温!

&J+**&
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附加说明

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草!

本标准主要起草人王晋强!
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"-#硫氰酸盐检测方法标准

水质!硫氰酸盐的测定
异烟酸S吡唑啉酮分光光度法

’(!)*MJ,"",+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定火工品工业废水中硫氰酸盐的异烟酸!吡唑啉酮分光光

度法"

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于火工品生产厂工厂排出口废水中硫氰酸盐含量的测定"

!"#"#!当取样体积为*--9L#比色皿厚度为*-99时#硫氰酸根的最低检出浓度

为-#-I9[$L%测定范围为-#*G!*#G9[$L"

!"#"$!汞氰络合物的含量超过*9[$L时#对测定有一定干扰"

#!原理

在中性介质中#于G-N条件下#样品中硫氰酸根与氯胺)反应生成氯化氰#

再与异烟酸作用#经水解后生成戊烯二醛#最后与吡唑啉酮缩合生成蓝色染料#在
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!MJ79波长处进行分光光度测定!

$!试剂

本标准所用试剂均为分析纯试剂"所用的水为去离子水或具有同等纯度的水!

$"!!亚硫酸钠 #X6+?YM$!

$"#!硫酸 #]+?YI$溶液%*VM#.&.$!

$"$!乙酸 #>]M>YY]$溶液%*VI#.&.$!

$"%!氢氧化钠 #X6Y]$溶液%*--[&L!

$"&!磷酸钠 #X6M$YI’*+]+Y$溶液%*--[&L!

$"’!磷酸盐缓冲溶液%称取磷酸二氢钾 #\]+$YI$MI#-[(磷酸氢二钠

#X6+]$YI$MG#G[(以水溶解(并稀释至*L!

$"(!氯胺) #>"]"?Y+X>/X6’M]MY$溶液%*-[&L(临用时配制!

$",!硫代硫酸钠 #X6+?+YM’G]+Y$溶液%+G[&L!

$".!异烟酸S吡唑啉酮显色溶液!

$"."!!异烟酸溶液%*G[&L!*#G[异烟酸 #>!]GXY+$溶于+I9L浓度为+-[&L
的氢氧化钠溶液中(加水稀释至*--9L(混匀!于棕色瓶中避光保存!

$"."#!吡唑啉酮溶液%*+#G[&L!-#+G[MS甲基S*S苯基SGS吡唑啉酮 #>*-]*-X+Y$

溶解于+-9L二甲基甲酰胺 )]>YX #>]M$+*中(于棕色瓶中避光保存!

临用前(将吡唑啉酮溶液 #M#,#+$和异烟酸溶液 #M#,#*$以*VG混合!

$"!/!硫氰酸钠 #X6>X?$标准溶液!

$"!/"!!硫氰酸钠标准贮备液%, #X6>X?$U-#*9./&L!配制与标定方法见附

录B!

$"!/"#!硫氰酸钠标准中间液!先按式 #*$计算出配制G--9L硫氰酸钠标准中间

液所需硫氰酸钠标准贮备液 #M#*-#*$的体积‘ #9L$%

.U*G-HG--,HGJ-JI
#*$

式中%,HGJ-JI+++*#--9L硫氰酸钠标准贮备液中含硫氰酸根的量("["

*G-+++*#--9L硫氰酸钠标准中间液中含*G-"[硫氰酸根"

G--+++欲制备硫氰酸钠标准中间液的体积(9L!

准确吸取. #9L$硫氰酸钠标准贮备液 #M#*-#*$于G--9L棕色容量瓶中(
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以水稀释至标线!混匀"*#--9L此溶液含*G-"[硫氰酸根"

$"!/"$!硫氰酸钠标准使用液"临用前!吸取*-#--9L硫氰酸钠标准中间液于

*--9L容量瓶中!以水稀释至标线!混匀"*#--9L此溶液含*G#-"[硫氰酸根"

$"!!!酚酞指示液#*-[$L"称取*[酚酞 %>+-]*IYI&溶于*--9L乙醇中"

%!仪器

%"!!常用的实验室仪器"

%"#!分光光度计"

%"$!恒温水浴"

&!采样及样品

样品采集于玻璃瓶中!立即于每升水样中加入+#G[亚硫酸钠 %M#*&!在不断

摇动下加氢氧化钠溶液 %M#I&调整其@]%*+!于+!GN下冷藏"水样应于+I5
内进行测定"

’!分析步骤

’"!!试料

分别量取两份同体积的均匀试样 %体积不大于*--9L!准确至-#*9/!其中

含硫氰酸根的量应小于-#*9[&于I--9L烧杯中!按!#M#*的步骤处理后!用水

定容!过滤!将滤液作为试料"

’"#!空白试验

用同体积的水代替试样!加入试剂的量及试验步骤和!#M条测定完全相同!进

行空白试验"

’"$!测定

’"$"!!前处理

于盛有试样的烧杯中加入*-9L硫代硫酸钠溶液 %M#J&!移放通风橱中 %注

意#整个加热蒸发操作均在通风橱中进行！&!加入+9L硫酸溶液 %M#+&!放入十

余粒玻璃珠!盖以表面皿"于电炉上小心加热至溶液微沸!逐渐蒸发至其体积为

*--9L时!再加水*--9L*&!继续蒸发溶液至体积为*--9L后!取下冷却至室温"

向溶液中加入+滴酚酞指示液 %M#**&!G9L磷酸钠溶液 %M#G&!以氢氧化钠
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溶液 !M#I"调至溶液呈现红色后#转入*G-9L容量瓶中#用水冲洗烧杯#洗液并

入容量瓶中#以水稀释至标线#混匀$用干的慢速滤纸过滤于已经干燥的具塞容器

中#作为试料$

注!*"当水样中汞氰络合物含量超过-#*9[时#在第二次加水的同时#补加*-9L硫代硫

酸钠溶液 $M#J"#再行蒸发%

’"$"#!显色

量取试料*-#--9L于+G9L容量瓶中#滴加乙酸溶液 !M#M"至试料溶液红色

消失后#加入G9L磷酸盐缓冲溶液 !M#!"#-#I9L氯胺)溶液 !M#""#立即塞好

已经润湿的瓶塞#混匀$于G-N水浴 !I#+"中放置G9:7后#取下冷却$加入G

9L异烟酸C吡唑啉酮显色溶液 !M#,"#以水稀释至标线#混匀#于I-̂ +N的恒

温水浴 !I#M"中放置M-9:7#取下迅速冷却$

’"$"$!测量

以空白试验溶液为参比#用*-99比色皿#在!MJ79波长处测定其吸光度$

从校准曲线 !!#I#+"上查出试料中含硫氰酸根的量$

’"%!校准

’"%"!!标准工作溶液的制备%显色和测量

分别量取-#*#--#+#--#I#--#!#--#J#--#*-#--9L硫氰酸钠标准使用液

!M#*-#M"于I--9L烧杯中#按!#M条测定步骤#以空白试验 !零浓度"溶液为参

比#对其他各浓度标准工作溶液进行吸光度的测定$同时也可以水为参比#测定空

白试验溶液吸光度$

’"%"#!校准曲线的绘制

以测定的吸光度为纵坐标%显色测定时实取硫氰酸根的量为横坐标绘制校准

曲线$

(!结果的表示

硫氰酸盐含量,以硫氰酸根计#按式 !+"计算&

,U1.-
’*G-
.

!+"

式中&,(((水样中硫氰酸根的含量#9[)L*

1(((从校准曲线上查出试料中硫氰酸根的量#"[*
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.-!!!试样体积"9L#

.!!!显色时分取试料的体积"9L#

*G-!!!试样消解定容后的体积"9L$

,!精密度和准确度

五个实验室分别对浓度为*!M9[%L范围的火工品工业废水及加标水样按第!
章分析步骤进行测定$

,"!!精密度

相对标准偏差范围为-#IF!I#IF$

,"#!准确度

加标回收率范围为,*F!*-"F$
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附!录!-
硫氰酸钠标准贮备液的配制和标定

!补充件"

-!!试剂

-!"!!硫氰酸钠!

-!"#!硝酸银 "B[XYM#标准溶液$,"B[XYM#U-#*9./%L!

-!"$!硝酸 "]XYM#溶液$+VM".%.#!

-!"%!硫酸高铁铵 &X]I%3"?YI#+’*+]+Y(溶液$J-[%L!

-#!硫氰酸钠标准贮备液的配制

称取J#+[硫氰酸钠溶于水中)并稀释至*L)混匀!避光贮存于棕色容量

瓶中!

-$!硫氰酸钠标准贮备液的标定

准确吸取M-!MG9L "准确至-#-*9L#硝酸银标准溶液 "B*#+#于+G-9L锥

形瓶中)加入!-9L水!G9L硝酸溶液 "B*#M#及*9L硫酸高铁铵溶液

"B*#I#)在摇动下以欲标定的硫氰酸钠标准贮备液进行滴定!当接近终点时)充

分摇动溶液至清亮后)继续滴定至溶液呈浅棕红色保持M-A不消失为止!记录消耗

硫氰酸钠标准贮备液体积 ".*#!

-%!计算

硫氰酸钠标准贮备液浓度,* "9./%L#按式 "B*#计算$

,*U,+
’.+
.*

"B*#

式中$,+***硝酸银标准溶液浓度)9./%L+

.****滴定消耗硫氰酸钠标准贮备液体积)9L+

.+***加入硝酸银标准溶液体积)9L!
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由国家环境保护局负责解释!

本标准由西安庆华电器制造厂"抚顺华丰化工厂负责起草!

本标准主要起草人朱正明"鄂世忠"郑惠均"樊惠芳!
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"*#铁（#、$）氰络合物检测方法标准

水质!铁 !#"$#氰络合物的测定
原子吸收分光光度法

’($)*MJ,J%,+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定火工品工业废水中铁 !#"$#氰络合物的原子吸收分光光

度法$

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于火工品生产厂工厂排出口废水中铁 !#"$#氰络合物含量

的测定$

!"#"#!当取样体积为+G9L时%铁 !#"$#氰络合物的最低检出浓度为-#G

9[&L’测定浓度范围为+!*-9[&L$

#!原理

利用亚铁氰根"铁氰酸根均能在乙炔S空气火焰中分解%使其中的铁元素原子

化并在+IJ#M79处有最大吸收的特性%进行原子吸收分光光度测定$

("M**(
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$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂!所用的水为去离子水或具有

同等纯度的水"

$"!!硫酸 #]+?YI$溶液%*V+#.&.$"

$"#!硫酸镁 #;[?YI’"]+Y$溶液%G-[&L"

$"$!高锰酸钾 #\;7YI$溶液%G[&L"

$"%!氯化钠 #X6>/$溶液%J-[&L"

$"&!氢氧化钠 #X6Y]$溶液%*--[&L"

$"’!铁氰化钾 (\M%3#>X$!)标准溶液"

$"’"!!铁氰化钾标准贮备液%称取-#""!J[经*-GN烘干+5的铁氰化钾!溶于适

量水中!加入G9L氢氧化钠溶液 #M#G$!移入G--9L棕色容量瓶中!以水稀释至

标线!混匀"保存于暗处"*#--9L此溶液含铁氰酸根*#--9["

$"’"#!铁氰化钾标准使用液%量取G#--9L铁氰化钾标准贮备液于*--9L棕色容

量瓶中!加水稀释至标线!混匀"*#--9L此溶液含铁氰酸根G-#-"["使用时

配制"

$"(!乙炔%用钢瓶气或由乙炔发生器供给!纯度不低于,,#!F"

$",!空气%一般由气体压缩机供给!进入燃烧器以前应经过适当过滤!以除去其

中的水*油和其他杂质"

%!仪器

%"!!原子吸收分光光度计"

%"#!铁空心阴极灯"

%"$!仪器工作条件%不同型号仪器的最佳测试条件不同!可参照仪器说明书自行

选择!测定波长选择+IJ#M79"

%"%!一般实验室仪器%所用玻璃器皿用前在*V*硝酸溶液中浸泡+I5以上!然后

用水清洗干净"

&!采样与样品

水样采集于玻璃瓶中!立即用氢氧化钠溶液 #M#G$调整其@]&*+!于+!

’JM**’
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GN下冷藏!样品应于+I5内进行测定!

’!分析步骤

’"!!试料

分别量取两份同体积的均匀试样 "其体积不大于M-9L#准确至-#*9L#含

铁 $#%$&氰络合物的量小于-#+G9[’作为试料!

’"#!空白试验

用同体积的水代替试样#加入试剂的量及试验步骤与!#M条测定相同#进行空

白试验!

’"$!测定

’"$"!!前处理

取试料于*--9L烧杯中#加水至M-9L#加入G9L氢氧化钠溶液 $M#G&#于

电炉上微热数分钟#待消解完全后#加入+9L硫酸镁溶液 $M#+&#混匀#取下冷

却至室温#移入G-9L容量瓶中#加水稀释至标线#混匀!

’"$"#!测量

静置片刻后#以干滤纸过滤之!然后用!#+条空白试验溶液作参比#将滤液喷

入火焰中进行原子吸收分光光度测定!

从校准曲线 $!#G#+&上查出试料中含铁氰酸根的量!

’"%!干扰的排除

’"%"!!当试料含银 $%&时#应在加入氢氧化钠溶液之前#先加*9L氯化钠溶

液 $M#I&#使之形成氯化银沉淀#过滤时#一并除去!

’"%"#!如果试料中含汞 $#&#则将样品先用硫酸溶液 $M#*&调整至酸性后#滴

加高锰酸钾溶液 $M#M&至试料呈粉红色#用氢氧化钠溶液 $M#G&调整至碱性#再

过量G9L#在电炉上加热消解#可避免汞 $$&对测定的干扰!

’"&!校准

’"&"!!标准工作溶液的制备与测量

分别量取-#-#G-#*#--#+#--#M#--#I#--#G#--9L铁氰化钾标准使用液

$M#!#+&于*--9L烧杯中#在与试料相同测定条件下#按!#M条测定步骤#以空

白试验 $零浓度&溶液为参比#进行其他各浓度标准工作溶液的原子吸收分光光度

测定!
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’"&"#!校准曲线的绘制

以测定的吸光度和对应的铁氰酸根的量绘制校准曲线!

(!结果的表示

铁 "##$$氰络合物含量,以铁氰酸根计%按下式计算&

,U1.
式中&,’’’水样中铁 "##$$氰络合物的含量%9[(L)

1’’’由校准曲线上查得试料中铁氰酸根的量%"[)

.’’’试料的体积%9L!

,!精密度和准确度

五个实验室对浓度+!!9[(L范围的火工品工业废水及加标水样按第!章分析

步骤进行测定!

,"!!精密度

相对标准偏差范围为-#IF!M#-F!

,"#!准确度

加标回收率范围为,!F!*-JF!

*-I***
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由国家环境保护局负责解释!

本标准由西安庆华电器制造厂"合川华川机械厂负责起草!

本标准主要起草人朱正明"牛秀英"魏应雄!
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水质!铁 !#"$#氰络合物的测定
三氯化铁分光"光度法

’($)*MJ,,%,+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定火工品工业废水中铁 !#"$#氰络合物的三氯化铁分光光

度法$

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于火工品生产厂工厂排出口废水中铁 !#"$#氰络合物含量

的测定$

!"#"#!当取样体积为+G9L时%铁 !#"$#氰络合物的最低检出浓度为-#I9[&

L’测定浓度范围为+!*-9[&L$

#!原理

亚铁氰根与三氯化铁在酸性介质中生成蓝色的亚铁氰化铁%在"--79波长处

进行光度测定$铁氰化物被对甲氨基苯酚硫酸盐还原生成亚铁氰化物后也同时被

测定$

$!试剂

本标准所用试剂均为分析纯试剂%所用的水为去离子水或具有同等纯度的水$

$"!!硫酸 !]+?YI#溶液(*V+!.&.#$

$"#!碳酸钠 !X6+>YM#溶液(*--[&L$

$"$!对甲氨基苯酚硫酸盐 !>*I]*JY+X+)]+?YI#溶液(G[&L$

)+I**)
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$"%!明胶溶液!G["L#

$"&!硫酸镁 $;[?YI%"]+Y&溶液!G-["L#

$"’!高锰酸钾 $\;7YI&溶液!G["L#

$"(!三氯化铁溶液’!["L#称取*-#-[三氯化铁 $%3>/M%!]+Y&(溶于*---9L
浓度为,$]>/&U*#G9./"L的盐酸 $]>/&溶液中#

$",!氯化钠 $X6>/&溶液!J-["L#

$".!盐酸羟胺 $X]+Y]%]>/&溶液!*-["L#

$"!/!硫代硫酸钠 $X6+?+YM%G]+Y&溶液!+G["L#

$"!!!氢氧化钠 $X6Y]&溶液!*--["L#

$"!#!铁氰化钾 )\M%3$>X&!*标准溶液#

$"!#"!!铁氰化钾标准贮备液’称取-#""!J[经*-GN烘干+5的铁氰化钾(溶于

适量水中(加入G9L氢氧化钠溶液 $M#**&(移入G--9L棕色容量瓶中(以水稀

释至标线(混匀(保存于暗处#*#--9L此溶液含*#--9[铁氰酸根#

$"!#"#!铁氰化钾标准使用液!量取G#--9L铁氰化钾标准贮备液于*--9L棕色

容量瓶中(加水稀释至标线(混匀#*#--9L此溶液含G-#-"[铁氰酸根#使用时

配制#

%!仪器

一般实验室仪器和具M-99比色皿的分光光度计#

&!采样与样品

水样采集于玻璃瓶中(采集后(于每升水样中加入*9L硫代硫酸钠溶液

$M#*-&(以氢氧化钠溶液 $M#**&调整其@]&*+(于+!GN下冷藏#水样应于

+I5内进行测定#

’!分析步骤

’"!!试料

分别量取两份同体积的均匀试样 )其体积不大于M-9L(准确至-#*9L(含

铁 $#+$&氰络合物的量小于-#+G9[*作为试料#

’"#!空白试验

%MI**%
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用同体积水代替试样!加入试剂的量及试验步骤与!#M条测定相同!进行空白

试验"

’"$!测定

’"$"!!前处理

取试料于+--9L烧杯中!加水至M-9L!以硫酸溶液 #M#*$调整@]值至!

!J后!加入-#G9L碳酸钠溶液 #M#+$!滴加高锰酸钾溶液 #M#!$至试液呈现不

褪的粉红色后!再过量-#+9L!加水至G-9L!烧杯内放入数粒玻璃珠!盖以表面

皿!移至电炉上加热!微沸约*G9:7!至溶液体积约为+-9L时!取下!加入+9L
硫酸镁溶液 #M#G$!混匀后!静置至室温"用水冲洗表面皿!将烧杯内容物以慢速

滤纸过滤于G-9L容量瓶中!洗净烧杯与滤纸!使溶液体积不超过I-9L"

’"$"#!显色

于容量瓶中滴加M滴硫酸 #M#*$!使溶液呈酸性后!加入+9L对甲氨基苯酚

硫酸盐溶液 #M#M$!-#M9L明胶溶液 #M#I$!+9L三氯化铁溶液 #M#"$!用水稀

释至标线!混匀"于暗处静置I-9:7"

’"$"$!测量

以空白试验溶液为参比!用M-99比色皿!于"--79波长处测定显色溶液吸

光度"

从校准曲线 #!#G#+$上查出试料中含铁氰酸根的量"

’"%!干扰的排除

’"%"!!当试料含银 #%$时!在加入试剂前!预先加入氯化钠溶液 #M#J$*9L!

使之形成氯化银沉淀"

’"%"#!当试料中汞 ##$的含量超过铁 ##%$$氰络离子的-#-G倍时!在用高

锰酸钾S碳酸钠溶液消解之前!按其加入量!先以高锰酸钾 #M#!$S氢氧化钠

#M#**$溶液消解!使汞 ##$水解沉淀!经过滤除去后!再次调其@]值为!!

J!接下操作"

’"%"$!试料如含有铬而在消解后因呈铬 #&$存在使试液呈现黄色时!在加入对

甲氨基苯酚硫酸盐之前!滴加盐酸羟胺溶液 #M#,$至黄色基本消失!但注意不宜

过量"

’"%"%!显色时!室温如果低于+-N!需适当延长放置时间"

’"&!校准

&II**&
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’"&"!!标准工作溶液的制备!显色和测量

分别量取-"-#G-"*#--"+#--"M#--"I#--"G#--9L铁氰化钾标准使用液

#M#*+#+$于+--9L烧杯中"按!#M条测定步骤操作"以空白试验 #零浓度$溶液

为参比"进行其他各浓度标准工作溶液吸光度的测定%同时也可以水为参比"测定

空白试验溶液吸光度%

’"&"#!校准曲线的绘制

用测定的吸光度和对应的铁氰酸根的量绘制校准曲线%

(!结果的表示

铁 ##!$$氰络合物含量,以铁氰酸根计"按下式计算&

,U1.
式中’,(((水样中铁 ##!$$氰络合物的含量"9[)L&

1(((由校准曲线上查得试料中铁氰酸根的量""[&

.(((试料的体积"9L%

,!精密度和准确度

五个实验室对浓度+!!9[)L范围的火工品工业废水及加标水样按第!章分析

步骤进行测定%

,"!!精密度

相对标准偏差范围为-#JF!M#!F%

,"#!准确度

加标回收率范围为,!F!*-JF%

*GI***
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由国家环境保护局负责解释!

本标准由西安庆华电器制造厂"合川华川机械厂负责起草!

本标准主要起草人朱正明"牛秀英"孟雪怀!
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"+#黑索今检测方法标准

水质!黑索今的测定!分光光度法

’(!)*M,--",+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水质中黑索今的分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用手弹药装药工业废水中黑索今含量的测定!

!"#"#!对G-9L试料"比色皿光程*-99"黑索今的最低检出浓度为-#-G9[#L"

测定范围为-#*!*-#-9[#L!

!"#"$!在被测溶液中如有环四甲撑四硝胺 $奥托今%"对黑索今测定有干扰!

#!原理

黑索今在硫酸溶液中加热分解生成甲醛"甲醛与乙酰丙酮及氨作用"生成黄色

的M"GS二乙酰基S*"IS二氢卢剔啶"在I*+79处进行分光光度测定!

&"I**&
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$!试剂

除另有说明!分析中所用试剂均应符合国家标准分析纯试剂"所用水均使用蒸

馏水或同等纯度的水"

$"!!浓硫酸#!U*#JI[$9L"

$"#!乙酰丙酮溶液"

$"#"!!称取+G[乙酸铵溶于J-9L水中!加冰乙酸 %’U*#-G[$9L&M9L!以水

稀释至*--9L"此溶液为@]!缓冲溶液"

$"#"#!吸取-#+9L乙酰丙酮试剂加入上述 %M#+#*&@]!缓冲溶液中!摇匀"低

温下保存!有效期为一个月"

$"$!硝酸溶液#G-F %.$.&"

量取*-9L硝酸 %’U*#M,[$9L&与*-9L水混合"

$"%!硫酸亚铁铵 ’%3?YI( %X]I&+(?YI(!]+Y)"

$"&!硫酸亚铁铵溶液!*-[$L"

称取*#M[六合水硫酸亚铁铵 %M#I&溶于*--9L水中"

$"’!黑索今标准溶液"

准确称取精制黑索今 %经丙酮重结晶二次&-#-I--[于*---9L烧杯中!以约

*-9L丙酮溶解后!缓缓加入预先加热的水约J--9L!置沸水浴中加热"使其溶解

后!继续加热至无丙酮气味"取出冷却至室温!移入*---9L棕色容量瓶中!以水

稀释至刻线!摇匀"此溶液为贮备液!浓度为I-9[$L"低温 %+!GN&保存!保

存期GK"

用稀释法配制+-#-9[$L或+#--9[$L黑索今标准使用液!临用时现配"

%!仪器

%"!!实验室常用仪器"

%"#!分光光度计"

%"$!全玻璃蒸馏器!+G-9L"

%"%!具塞比色管!G-9L

%"&!可调电炉!!--D或J--D"

%"’!蒸馏装置!如图所示"

(JI**(
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黑索今蒸馏装置图

*!可调电炉"+!蒸馏瓶"M!冷凝器"I!接收管

&!采样和样品

&"!!采样

样品应采集于棕色玻璃瓶中#低温 $+!GN%保存#有效期GK&

&"#!样品

样品中含>2!V’甲醛时#按下述情况进行预处理&

&"#"!!样品中含有>2!V#可加入适量硫酸亚铁铵溶液 $M#G%&>2!V浓度小于*-

9[(L时#加入量为*9L&

&"#"#!样品中含有甲醛时#量取+--9L试样于G--9L烧杯中#以硝酸溶液

$M#M%调@]值为I&然后在电炉上煮沸并不断搅拌#当水样蒸发至原体积一半

时#停止加热&待溶液冷却至室温后#以水定容为原体积+--9L#待测定&

’!分析步骤

’"!!校准曲线的绘制

’"!"!!高浓度校准曲线

),I**)
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吸取+-#-9[!L浓度的黑索今标准使用液-"+#G-"G#--"*-#--"*G#--"

+-#--"+G#--9L"分别移入+G-9L全玻璃蒸馏瓶中#然后加水至IG#--9L"加入

浓硫酸 $M#*%*-#--9L"摇匀#加数粒玻璃珠"防爆沸#

吸取乙酰丙酮溶液 $M#+#+%*-#--9L"移入G-9L具塞比色管中"用以接受

馏出液#

按蒸馏装置 $I#!%连接各部分"并检查使其密合#冷凝器的出口插入接受管

$G-9L具塞比色管%中#

打开冷凝水"加热蒸馏"蒸馏速度为+!M9L!9:7#当馏出液和乙酰丙酮溶液

总体积至G-9L时"取下接受管"停止蒸馏#

将馏出液与乙酰丙酮溶液摇匀"于沸水浴中加热G9:7#取下冷却后"用

*-99比色皿"于I*+79波长处"以试剂水溶液作参比测量吸光度#以吸光度为

纵坐标"对应的黑索今含量 $9[%为横坐标绘制校准曲线#

’"!"#!低浓度校准曲线

吸取+#--9[!L浓度的黑索今标准使用液-"+#G-"G#--"*-#--"*G#--"

+-#--"+G#--9L分别置于+G-9L全玻璃蒸馏瓶中#加水分别至IG#--9L"除比

色皿用M-99外"其余步骤同高浓度校准曲线#

’"#!样品测定

’"#"!!非生化法处理废水样的测定

取试样IG#--9L置于+G-9L全玻璃蒸馏瓶中 $如果试样中黑索今浓度高于

*-9[!L时"可取适量试样"加水至IG#--9L%#以下按!#*#*步骤操作#

’"#"#!生化法处理废水样的测定

用量筒取试样+--9L于G--9L烧杯中"然后加入六合水硫酸亚铁按 $M#I%

*["用玻璃棒搅拌均匀#放置*-9:7后用中速定量滤纸过滤"滤液承接于G--9L
三角瓶内#待测定#

取二个+G-9L蒸馏瓶并编号为B&("然后分别加入上述滤液IG#--9L $如

试样浓度大于*-9[!L时"可取适量滤液"加水至IG#--9L%#向B&(蒸馏瓶中

加入硝酸 $M#M%*!+滴"使其@]值为I#B蒸馏瓶不加浓硫酸’(蒸馏瓶加入

浓硫酸 $M#*%*-#--9L"摇匀#其余步骤按!#*#*操作#

(-G**(
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(!结果的表示

("!!非生化法处理废水样

黑索今含量按式 !*"计算#

,*U1.*H*---
!*"

式中#,*$$$黑索今含量%9[&L’

1$$$校准曲线查得黑索今含量%9[’

.*$$$试样的体积%9L(

("#!生化法处理废水样

黑索今含量按式 !+"计算#

,*U1+C1*.+
!+"

式中#,+$$$黑索今含量%9[&L’

1*$$$B蒸馏瓶试样在校准曲线查得黑索今含量%9[#

1+$$$(蒸馏瓶试样在校准曲线查得黑索今含量%9[’

.+$$$试样的体积%9L(

,!精密度和准确度

G个实验室测定黑索今浓度为+#--9[&L的试样(

,"!!重复性

实验室内相对标准偏差为M#*F(

,"#!再现性

实验室间相对标准偏差为+#MF(

,"$!准确度

加标回收率为,IF!*-GF(

)*G**)
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由国家环境保护局负责解释!

本标准由太原市江阳化工厂负责起草!

本标准主要起草人李雅卿"王德宏!

#+G**#

第二部分!*-*项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



"M#硝化甘油检测方法标准

水质!硝化甘油的测定!示波极谱法

’(!)*M,-+",+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了硝化甘油含量的示波极谱测定方法!

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于生产硝化甘油"双基发射药"固体火箭推进剂及硝化甘油类

炸药工业废水的测定!

!"#"#!本方法测定范围为-#*-!*-#-9[#L$最低检测浓度为-#-+9[#L!

!"#"$!当废水中三硝基甲苯 %)X)&为硝化甘油含量的G倍以上时’会干扰硝化

甘油的测定!

#!原理

在盐酸S乙酸钠缓冲溶液 %@]-#!G&S*-[#L抗坏血酸中’通过线性变化的电

压’电活性物质硝化甘油能够在滴汞电极上还原’在示波极谱图上产生特征还原峰

%电流&’在相应的电流C电压曲线图上求出其含量!

(MG**(
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$!试剂

除另有规定外!所用试剂均应符合国家标准规定的分析纯试剂和蒸馏水或同等

纯度的水"

$"!!抗坏血酸 #维生素>$"

$"#!硝化甘油!学名丙三醇三硝酸酯或甘油三硝酸酯!简称 X’"纯度不低

于,JF"
注!本品易爆炸"使用中要格外小心#

$"$!盐酸溶液%,#]>/$U*9./&L"取JM#M9L盐酸 #M!F!MJF$!用水稀释

至*---9L"

$"%! 乙酸钠溶液%, #>]M>YYX6$U*9./&L"称 取 *M![ 结 晶 乙 酸 钠

#>]M>YYX6’M]+Y$溶于水!以水稀释至*---9L"

$"&!盐酸S乙酸钠缓冲溶液%盐酸溶液 #M#M$和乙酸钠溶液 #M#I$以+V*#.&

.$混合"

$"’!硝化甘油标准贮备溶液%G--#-9[&L"用吸管吸取硝化甘油放入称量瓶中!

精确称取-#G---[!缓缓加入有三分之二水的*---9L容量瓶中!不断振荡!直至

全部溶解!以水稀释至刻线"

$"(!硝化甘油标准溶液%G-#--9[&L"临用前!移取硝化甘油标准贮备溶液

#M#!$*-#-9L于*--9L容量瓶中!以水稀释至刻线"

$",!硝化甘油标准溶液%G#--9[&L"临用前!移取硝化甘油标准溶液 #M#"$

*-#-9L于*--9L容量瓶中!以水稀释至刻线"

%!仪器和设备

%"!!实验室常用仪器(设备"

%"#!*-9L比色管"

%"$!*-9L电解用烧杯"

%"%!高纯氮气"

%"&!示波极谱仪"三电极系统%滴汞电极 #Q;O$为指示电极!饱和甘汞电极

#?>O$为参比电极!铂电极为辅助电极"
注%汞电极为指示电极并具有三电极系统的其他类型极谱仪也可使用!但需注意峰电位的

’IG**’
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改变!

&!分析步骤

&"!!移取适量试料 "精确至-#-G9L#于*-9L比色管中!

&"#!另取*-9L比色管J支$分别加入硝化甘油标准溶液 "M#"#-#+-$-#J-$

*#I-$+#--9L及硝化甘油标准溶液 "M#!#-#!-$*#--$*#I-$*#J-9L!

&"$!各加入缓冲溶液 "M#G#!9L$以水稀释至刻线!

&"%!将比色管中测试液分别倒入*-9L电解烧杯中 "约!9L即可#$各加入-#-![
抗坏血酸$搅拌均匀!

&"&!将电解杯置于极谱仪电解杯座上$通入高纯氮气G9:7!放入三电极!

&"’!将极谱仪起始电位置于C-#"-‘$阴极化扫描至C*#+-‘!硝化甘油峰电位

约在C-#,G‘!

注!当所取试料含铅 "含量为*!*--"[#时$完成分析步骤G#!条后$将原点电位改为C

-#+-‘$阳极化扫描 "从 C-#"-‘扫描至C-#+-‘#测定铅的氧化峰%铅氧化峰的电

位约为C-#MI‘%"具体测定按国标’(&)*MJ,!C,+进行#%

&"(!分别记录试料及标准试液的峰高$按式 "*#求出其峰电流值!

2@U$%- "*#

式中&2@’’’峰电流值$"B(

$’’’峰高$精确至-#G格(

-’’’电流倍率!

&",!以浓度为横坐标$峰电流值为纵坐标$绘制硝化甘油校准曲线!从曲线上求

出试液中硝化甘油的含量!

’!分析结果的表述

试料中硝化甘油含量按式 "+#进行计算&

,U1). "+#

式中&,’’’试料浓度$9[)L(

1’’’从校准曲线上求得试样中硝化甘油的含量$"[(

.’’’试料取样体积$9L!

%GG**%
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(!精密度和准确度

五个实验室测定标准试液!浓度为-#+!,#-9["L!相对标准偏差为*#MF!

I#,F#回收率为J,F!**-F$

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出$

本标准由国家环境保护局负责解释$

本标准由中国兵器工业第五设计研究院%国营川安化工厂负责起草$

本标准主要起草人刘念辉%张宝华%张朝群$

&!G**&
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"I#梯恩梯检测方法标准

水质!梯恩梯的测定!分光光度法

’(!)*M,-M",+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水质中梯恩梯的分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于弹药装药工业废水中梯恩梯含量的测定!

!"#"#!对+G9L试料"比色皿光程M-99"梯恩梯的最低检出浓度为-#-G9[#L$

测定范围为-#+!I#-9[#L!

!"#"$!在被测溶液中如有三硝基甲硝胺 %特屈儿&"对梯恩梯测定有干扰!

#!原理

梯恩梯与亚硫酸钠发生加成反应"经氯代十六烷基吡啶增敏作用"生成红色络

合物"在I!!79波长处进行分光光度测定!

’"G**’
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$!试剂

除另有说明!分析中所用试剂均应符合国家标准分析纯试剂"所用水均使用蒸

馏水或同等纯度的水"

$"!!乙醚#沸点MGN"

$"#!无水乙醇"

$"$!氯代十六烷基吡啶溶液#+#G[$L"溶解-#G[氯代十六烷基吡啶于水中!并

稀释至+--9L"该溶液贮存在棕色玻璃磨口瓶中!常温下可稳定一个月"

$"%!亚硫酸钠溶液#*--[$L"溶解*-[无水亚硫酸钠于水中!并稀释至*--9L"

该溶液有效期MK"

$"&!梯恩梯标准贮备液"准确称取经乙醇精制的工业梯恩梯于*---9L烧杯中!

加入预热至"-N的水约J--9L!置温度低于"GN的水浴中!边加热边搅拌!直至

完全溶解"取出!冷却至室温后移入*---9L棕色容量瓶中!以水稀释至刻线摇

匀"暗处低温 %+!GN&保存!有效期GK"

$"’!梯恩梯标准使用液"取梯恩梯标准贮备液 %M#G&G-9L于+G-9L棕色容量

瓶中!以水稀释至刻线摇匀"临用时现配"

%!仪器

%"!!实验室常用仪器"

%"#!分光光度计"

%"$!恒温水浴"

%"%!分液漏斗#G-9L"

%"&!具塞比色管#G-9L"

&!采样和样品

&"!!采样

样品应采集于棕色玻璃瓶中!低温 %+!GN&保存!有效期GK"

&"#!样品

如果水样@]值在I!,范围!且无浊’无带色离子干扰!可直接测定"否则

要按下述情况进行预处理"

(JG**(
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&"#"!!如果水样中悬浮物较多!可用定量滤纸过滤后测定或萃取后测定"

&"#"#!水样@]值不在I!,时!要先用盐酸 #*V*$或氨水 #*V*$调节@]
值"以@]广泛试纸作指示!与标准色版比较之"

&"#"$!萃取步骤%吸取+G#--9L试样 #梯恩梯含量大于I9[&L的试样!应先进

行稀释$!移入G-9L分液漏斗中!加*G#-9L乙醚!剧烈振动+9:7"静置分层

后!将水相弃去’醚相移入G-9L比色管中!以+9L乙醚洗涤分液漏斗!洗涤后

的乙醚并入G-9L比色管中"然后将比色管置于水浴中 #温度不超过I-N$!蒸发

至无醚气味"待测定用"

’!分析步骤

’"!!样品吸光度的测定

向置有预处理样品 #G#+#M$的G-9L比色管中沿壁加入无水乙醇+9L!加

水约*-9L摇匀"加M9L亚硫酸钠溶液 #M#I$(混匀"加G9L氯代十六烷基吡

啶溶液 #M#M$!以水稀释至+G9L刻线处!摇匀"放置*G9:7"用M-99比色皿!

于I!!79波长处!以试剂水溶液作参比!测定吸光度"

’"#!校准曲线的绘制

吸取 梯 恩 梯 标 准 使 用 液 #M#!$-!-#G-!*#--!M#--!G#--!"#--!

*-#--9L!分别置于G-9L分液漏斗中!加水至+G9L!按G#+#M步骤萃取"然后

按!#*条步骤进行操作!记录吸光度"以吸光度为纵坐标!对应的梯恩梯含量

#9[$为横坐标!绘制校准曲线"

(!结果的表示

梯恩梯含量按下式计算%

,U1.H*---

式中%,)))梯恩梯含量!9[&L’

1)))校准曲线查得梯恩梯含量!9[’

.)))试样的体积!9L"

,!精密度和准确度

五个实验室测定梯恩梯浓度为+#--9[&L的试样"

*,G***
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,"!!重复性

实验室内相对标准偏差为*#!F!

,"#!再现性

实验室间相对标准偏差为+#!F!

,"$!准确度

加标回收率为,GF!**-F!

"-!**"
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附!录!-
本标准一般说明

!补充件"

-!!注意乙醚低温!避光保存"在分析中当加入亚硫酸钠溶液 #M#I$出现乳状白

色沉淀物时%应更换新乙醚"

-#!分液漏斗的活塞不得用油脂润滑%可在使用前用水润湿"

-$!如果试样不经萃取%直接测定时%校准曲线绘制%其标准溶液也不萃取而直

接测定"

-%!如果试样直接测定时%最大取样量为*G#--9L"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出"

本标准由国家环境保护局负责解释"

本标准由太原市江阳化工厂负责起草"

本标准主要起草人李雅卿!彭桂珍!齐华"

&*!**&
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水质!梯恩梯的测定!亚硫酸钠分光光度法

’(!)*M,-G",+

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定梯恩梯含量的亚硫酸纳分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于生产粉状铵梯炸药工厂排出废水中梯恩梯含量的测定!

!"#"#!本方法测定范围-#+!*-9["L#最低检测浓度为-#*9["L!

#!原理

在室温下$梯恩梯与无水亚硫酸钠作用$生成黄色三硝基甲苯磺酸钠$在I+-

79波长处进行分光光度测定!

$!试剂

除另有规定外$所用试剂均应符合国家标准规定的分析纯试剂%蒸馏水或同等

纯度的水!

$"!!氢氧化钠溶液&-#+["9L!

$"#!乙二胺四乙酸二钠溶液&-#*["9L!

$"$!无水亚硫酸钠溶液&-#+["9L!称取+-#-[无水亚硫酸钠$溶于*--9L蒸馏

水中!此溶液有效期为MK!

$"%!梯恩梯 ’+#I#!C三硝基甲苯(标准溶液&-#-G9["9L!准确称取-#-G--[
精制纯梯恩梯$先溶于M9L浓硫酸中$缓慢加水溶解后$移入*---9L容量瓶中$

并用水稀释至标线!

)+!**)
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%!仪器

%"!!一般实验室常用仪器!

%"#!分光光度计!

%"$!+G9L具塞比色管!

%"%!M-99玻璃比色皿"

&!样品采集

应使用硬质玻璃瓶采集样品"样品采集后应避光保存并在J5内进行测定#测

定前应充分摇匀"

’!分析步骤

’"!!样品预处理

如果废水水质硬度较大#需消除钙镁的干扰"取*-9L水样加*#-9L二胺四

乙酸二钠溶液 $M#+%和*!M滴氢氧化钠溶液 $M#*%使水样的@]值在*-!**范

围内"

如果水样中悬浮物较多应进行过滤后再测定"当试样有颜色时应减去试样本身

的吸光度#以减少测定误差"

’"#!样品测定

’"#"!!吸取含梯恩梯的适量试料置于+G9L具塞比色管中加水至*-9L#再加入

体积为G9L的无水亚硫酸钠溶液 $M#M%#用水稀释至+G9L标线处并摇匀"

’"#"#!G9:7后用M-99比色皿#在波长I+-79处#以水为参比测量吸光度#减

去空白试验所测的吸光度#从标准曲线 $!#I%上查出试样中梯恩梯的含量"

’"$!空白试验

取*-9L的水代替试样#按!#+条相同步骤进行操作"

’"%!标准曲线的绘制

取数支+G9L具塞比色管#分别加入体积为-#-#G-#*#--#*#G-#+#--#

+#G-#M#--9L的梯恩梯标准溶液 $M#I%#加水至*-9L#按!#+#*显色#按!#+#+
进行分光光度测定"在扣除空白试验的吸光度后#以吸光度和对应的梯恩梯含量绘

制校准曲线"

&M!**&
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(!分析结果的表述

梯恩梯含量按下式计算!

,U1.
式中!,"""梯恩梯含量#9[$L%

1"""从标准曲线上查得试料中梯恩梯的含量#"[%

."""试料的体积#9L&

,!精密度与准确度

分析含梯恩梯G-9[$L的标准溶液#本实验室内相对标准偏差为-#J"F%废

水加标回收率为,!#"F!*-M#+F&

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出&

本标准由国家环境保护局负责解释&

本标准由中国兵器工业第五设计研究院负责起草&

本标准主要起草人王菊生’王国荣&

(I!**(
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"G#地恩梯检测方法标准

水质!梯恩梯!黑索今!地恩梯
的测定!气相色谱法

’(")*M,-I#,+

!!适用范围

!"!!本标准适用于弹药装药工业废水中梯恩梯 !)X)"#黑索今 !WQa"和地恩

梯 !QX)"的测定$水中其他类炸药#油类等污染物%均不干扰测定$

!"#!本方法测定范围&梯恩梯-#-+!-#I-9[’L(黑索今-#+-!I#--9[’L(地恩

梯-#-*!-#*G9[’L$

!"$!本方法最低检出限&梯恩梯-#-+9[’L(黑索今-#*-9[’L(地恩梯

-#-*9[’L$

#!试剂和材料

#"!!载气&氮气%高纯 !,,#,,F"%用Gb分子筛净化管净化$

#"#!配制标准溶液和试样预处理时使用的试剂和材料$

#"#"!!梯恩梯&学名三硝基甲苯 )>]M>!]+ !XY+"M*%工业品经乙醇二次重

结晶$

#"#"#!黑索今&学名环三亚甲基三硝铵 )>M]!XM !XY+"M*%工业品经丙酮二次

重结晶$

+G!**+
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#"#"$!地恩梯!学名二硝基甲苯 ">!]M>]M #XY+$+%&色谱纯’

#"#"%!*&GC二硝基萘 #*&GCQXX$!色谱纯’

#"#"&!苯!分析纯’

#"#"’!丙酮!分析纯’

$!仪器

$"!!气相色谱仪!备有放射源!MX:电子捕获检测器’

$"#!进样器!*-"L微量注射器’

$"$!色谱柱!

$"$"!!色谱柱类型!石英玻璃填充柱&长*#G9&内径+!M99’

$"$"#!填充物!

$"$"#"!!载体!<52.9.A.2=’BDCQ;>?!-!J-目’

$"$"#"#!固定液!c%C*#三氟丙基甲基聚硅氧烷$’

$"$"#"$!液相载荷量!MFc%C*’

$"$"#"%!涂渍固定液方法(称取-#M[固定液 #c%C*$&置于小烧杯中&用丙酮

溶解&其丙酮量需刚好浸没*-[担体&常温下挥发至干&*J-N下烘干+5&备用’

$"$"#"&!填充色谱柱’

$"$"#"’!色谱柱的老化!将填好的色谱柱安装在色谱仪进样口上&出口不接检测

器&用较小载气流通气&柱箱维持+M-N&老化IJ5&接检测器继续老化至基线走

直为止’

$"%!检测器!电子捕获检测器&具有!MX:放射源’

$"&!记录器!能与气相色谱仪匹配的记录器’

$"’!分液漏斗!!-9L’

%!样品

%"!!采样方法和贮存方法

%"!"!!采样地点为工厂废水总排放口’采样容器为硬质棕色玻璃容器’使用连续

采样器取+I5平均值&间歇采样时&事先摸清待测物浓度随时间变化的规律&合理

安排采样周期&然后将+I5内所采集水样等量混合&采样体积为*---9L’

%"!"#!采集的水样于+!GN避光保存&存放时间不得超过GK’

)!!**)
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&!操作步骤

&"!!色谱测定条件

&"!"!!汽化室温度!+*-!++-N"

&"!"#!柱烘箱温度!*J-!*,-N"

&"!"$!检测器温度!+G-!+"-N#检测器出口导出室外"

&"!"%!载气流速!*--!*+-9L$9:7"

&"!"&!补充载气流速!M-!G-9L$9:7"

&"!"’!记录器衰减!根据基线和试样中被测物含量调节"

&"!"(!记录器纸速!G99$9:7"

&"#!校准

&"#"!!标准溶液的制备

&"#"!"!!梯恩梯%黑索今%地恩梯标准贮备溶液的配制!*--#-9[$L#+-#-9[$

L#*--#-9[$L"分别称取梯恩梯-#*---[%黑索今-#-+--[%地恩梯-#*---[#各

用少量丙酮 &+-!G-9L’溶解#分别移至盛有约G--9L蒸馏水的烧杯中#在约

G-N水浴上除去丙酮#冷却至室温后移入*---9L棕色容量瓶中#加蒸馏水至刻

线#摇匀"

&"#"!"#!*#GC二硝基萘标准溶液的配制!*#-9[$L"称取*#GC二硝基萘

-#-+G-[#用丙酮溶解置于+G9L容量瓶中#并稀释至刻线#摇匀"用*#-9L移液

管准确吸取G#-9L#置于盛有约G--9L水的烧杯中#在约G-N水浴上除去丙酮#

冷却至室温后移入*---9L棕色容量瓶中#加蒸馏水至刻线#摇匀"

&"#"!"$!标准溶液的贮存!标准溶液应避光保存于+!GN的冰箱中#其有效期为

一个月"

&"#"#!内标校正曲线的绘制

用梯恩梯%黑索今%地恩梯标准贮备液#分别按各自测定的线性范围内的不同

浓度#配制混合的系列标准溶液#定量加入*#GC二硝基萘 &其量不能超出它的

线性范围’于系列标准溶液中#按G#M#*萃取#定挝注入色谱仪测定"以被测物与

内标物峰面积 &或峰高’之比为纵坐标#标准溶液浓度为横坐标#分别绘制梯恩

梯%黑索今%地恩梯内标校正曲线"

&"$!方法校准与计算

("!**(

"G#地恩梯检测方法标准
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采用内标校正曲线法或外标法!

&"$"!!内标校正曲线法

&"$"!"!!内标校正曲线法试样的制备"准确吸取普通滤纸过滤后的水样*-#-9L
#待测物浓度超出检测器线性范围$应先稀释适当倍数%$置于!-9L分液漏斗中$

加入*#-9[&L的*$GC二硝基萘标准贮备溶液-#*-9L$摇匀!加入苯G#-9L$

在振荡器上振荡+9:7$静置*G9:7$苯相放入*-9L容量瓶中$另用G#-9L苯清

洗用过的分液漏斗后$放入盛有水相的分液漏斗中$进行二次萃取$合并两次的苯

萃取液$备色谱进样测定!

&"$"!"#!计算"

32U-’(2 #*%

式中"32(((水样中组分2的含量$9[&L)

(2(((由内标校正曲线查出水样中组分:的含量$9[&L)

-(((水样稀释倍数!

&"$"#!外标法

&"$"#"!!外标法试样的制备"按G#M#*制备被测物水样 #不加入内标物%$同时制

备与之浓度相近的标准水样的苯萃取液$定量交替注入色谱仪测定!若超出线性范

围$应稀释适当倍数!

&"$"#"#!计算"

32U-’(2’424O
#+%

式中"32(((水样中组分2的含量$9[&L)

(2(((标准水样中组分2的含量$9[&L)

42(((水样中组分2的峰面积$<9+)

4O(((标准水样中组分2的峰面积$<9+)

-(((水样稀释倍数!

&"%!试验

&"%"!!进样"按规定的色谱条件$将经过预处理的水样苯萃取液$用微量注射器

定量进样!

&"%"#!进样量"*!+"L!

&"&!色谱图的考察

’J!**’
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标准溶液色谱图

*!QX)"+!)X)"M!*#G!QXX"I!WQa

’!结果的表示

’"!!定性结果

根据标准溶液色谱图保留时间值确定水样中梯恩梯$黑索今和地恩梯%

’"#!定量结果

’"#"!!重复性相对标准偏差不大于&梯恩梯+#*F"黑索今I#IF"地恩

梯+#JF%

’"#"#!再现性相对标准偏差不大于&梯恩梯M#*F"黑索今"#IF"地恩

梯G#-F%

’"#"$!准确度

加标回收率&梯恩梯,"#*F!*-I#-F"黑索今,-#-F!,G#"F"地恩梯

,,#-F!*-"#-F%

’,!**’
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由国家环境保护局负责解释!

本标准由中国兵器工业第六设计研究院负责起草!

本标准主要起草人张利亚"段会恩"田林详"曾广顺!
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"!#烷基汞检测方法标准

水质!烷基汞的测定!气相色谱法

’(!)*I+-I",M

!!主题内容和适用范围

本标准规定了测定水中烷基汞 !甲基汞"乙基汞#的气相色谱法$

本标准适用于地面水及污水中烷基汞的测定$

本方法用巯基棉富集水中的烷基汞"用盐酸氯化钠溶液解析"然后用甲苯萃

取"用带电子捕获检测器的气相色谱仪测定"实际达到的最低检出浓度随仪器灵敏

度和水样基体效应而变化"当水样取*L时"甲基汞通常检测到*-7[%L"乙基汞检

测到+-7[%L$

样品中含硫有机物 !硫醇"硫醚"噻酚等#均可被富集萃取"在分析过程中积

存在色谱柱内"使色谱柱分离效率下降"干扰烷基汞的测定$定期往色谱柱内注入

二氯化汞苯饱和溶液"可以去除这些干扰"恢复色谱柱分离效率$

#!试剂和材料

#"!!载气

&*"**&
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氮气!,,#,,,F"经脱氧过滤器#氧含量$*9[$9M"

#"#!配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

#"#"!!氯化甲基汞>]M][>/%简称;;>&"

#"#"#!氯化乙基汞>+]G][>/%简称O;>&"

#"#"$!甲苯 %或苯&!经色谱测定 %按照本方法色谱条件&无干扰峰"

#"#"%!盐酸溶液!,%]>/&U+9./$L"用甲苯 %苯&萃取处理以排除干扰物"

#"#"&!硫酸 %]+?YI&!优级纯#’U*#JI[$9L"

#"#"’!乙酸酐!分析纯"

#"#"(!乙酸!分析纯"

#"#",!硫代乙醇酸!化学纯"

#"#".!脱脂棉"

#"#"!/!氯化钠 %X6>/&!分析纯"

#"#"!!!硫酸铜!分析纯"

#"#"!#!硫酸铜溶液!5 %>1?YI&U+G[$*--9L">1?YI’G]+YG-[溶于

+--9L无汞蒸馏水 %+#+#*I&"

#"#"!$!无水硫酸钠 %X6+?YI&!分析纯#使用前在M--N马福炉中处理I5"

#"#"!%!无汞蒸馏水!二次蒸馏水或电渗析去离子水#也可将蒸馏水加盐酸

%+#+#I&酸化至@]UM#然后过巯基棉纤维管 %M#M#J#+&去除汞"

#"#"!&!二氯化汞柱处理液!称量-#*[二氯化汞#在*--9L容量瓶中用苯溶解#

稀释至标线#此溶液为二氯化汞饱和苯溶液"

#"#"!’!解析液 %+9./$LX6>/V*9./$L]>/&!称量**#!,[X6>/#用*--9L

*9./$L]>/溶解"

#"#"!(!烷基汞标准溶液(见G#+#+的有关内容"

#"#"!,!甲醇!分析纯"

#"#"!.!无水乙醇!分析纯"

#"#"#/!盐酸溶液!5UGF"

#"#"#!!盐酸溶液!,%]>/&U-#*9./$L"

#"#"##!氢氧化钠溶液!,%X6Y]&UG9./$L"

#"$!制备色谱柱时使用的试剂和材料

#"$"!!色谱柱和填充物参考M#M条的有关内容"

’+"**’
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#"$"#!涂渍固定液用溶剂!二氯甲烷 ">]+>/+#分析纯$或丙酮 ">M]GY#分

析纯%

$!仪器

$"!!色谱仪

带有电子捕获检测器的气相色谱仪%

$"#!色谱仪汽化室

全玻璃系统汽化室%

$"$!色谱柱

$"$"!!色谱柱类型

硬质玻璃填充柱$长度*#-!*#J9&内径!+!I99%

$"$"#!填充物

$"$"#"!!载体

>52.9.A.2=DBDQ;>?&J-!*--目&或其他等效载体%涂渍固定液之前&

在,-N烘*#G5%

$"$"#"#!固定液

6#QO’?"丁二酸二乙二醇酯#!最高使用温度!+--N$或Y‘C*" "苯基

G-F甲基硅酮#!最高使用温度MG-N%

=#液相载荷量$GFQO’?$+FY‘C*"%

<#涂渍固定液的方法!静态法%

称取一定量的固定液&例如!称-#G[的QO’?"M#M#+#+#&溶解在二氯甲烷

"+#M#+#中&待完全溶解后&倒入刚烘过的载体 "M#M#+#*#,#G[&使溶有QO’?
的二氯甲烷刚好浸没载体&待溶剂完全挥发后#烘干 "*--N#&即涂渍完毕%

$"$"$!色谱柱的填充方法

用硅烷化玻璃毛塞住色谱柱的一端&接缓冲瓶和减压系统&柱的另一端接软管

连漏斗&将填充物缓缓倒入漏斗&同时开启减压系统&轻轻震动柱体 "建议使用超

声波水浴#以确保填充紧密&填充完成后&用硅烷化玻璃毛塞住色谱柱另一端&注

意!在柱的两端都要空出+<9&填充玻璃毛&以防固定液在进样器和检测器的高温

下分解%填充好的色谱柱接检测器一端应与填充时减压吸气一端一致%

$"$"%!色谱柱的老化

’M"**’
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将填好的色谱柱一端接在仪器进样口上!另一端不接入检测器"通载气

M-9L#9:7!柱温维持+--N!老化+I5!柱温降至*!-N!注入柱处理液每次

+-"L!共五次!间隔G9:7"继续老化+I5"接检测器!柱温设在使用温度!使用

前检查!以基线走直为准"$约*-!+-9:7%"

$"$"%"!!色谱柱处理液的使用见附录("

$"$"&!检测器

电子捕获检测器!带镍C!M放射源 $O>QC!MX:%或高温氚源 $MC]源%"

$"$"’!记录仪

满标量程*9‘"

$"$"(!数据处理系统

积分仪"

$"$",!巯基棉管的制备

$"$","!!巯基棉纤维 $A1/850K20/<.44.78:=32缩写?#>#%%制备&X:A5:法!见附

录B"

$"$","#!硫基棉回收率的测定见附录B"

$"$","$!巯基棉管&在内径G!J99!长*--99!一端拉细的玻璃管中填充-#*

!-#+[$?#>#%%$M#M#J#*%!见图*"使用前用+-9L无汞蒸馏水 $+#+#*I%润湿

嘭涨!然后接在分液漏斗的放液管上"

图!!0"1"*吸附管

$"$".!使用的所有玻璃仪器 $分液漏斗!试管%!要求用GF盐酸 $+#+#+-%浸泡

+I5以上"

$"$"!/!样品瓶&+#GL塑料瓶"

$"$"!!!分液漏斗&G--9L!*---9L!+---9L"

$"$"!#!具塞磨口离心管&*-9L"

’I"**’

第二部分!*-*项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



%!样品

%"!!样品采集和保存

样品采集在塑料瓶 !M#M#*-"中#如在数小时内样品不能进行分析#应在样品

瓶中预先加入硫酸铜 !+#+#**#"#加入量为每升*[!水样处理时不再加硫酸铜溶

液"#水样在+!GN条件下贮存$

%"#!试样的顶处理

%"#"!!取均匀水样*L#置于+*分液漏斗 !M#M#**"中#加入*9L硫酸铜溶液

!+#+#*+"#使用+9./%L盐酸溶液 !+#+#I"#或!9./%L氢氧化钠 !+#+#++"#调

@]为M!I#接琉基棉管#让水样流速保持在+-!+G9L%9:7#待吸附完毕#用

洗耳球压出吸附管内残存的水滴#然后加入M#-9L解析液 !+#+#*!"#将巯基棉上

吸附的烷基汞解析到*-9L具塞离心管 !M#M#*+"中 !用吸耳球压出最后一滴解析

液"#向试管中加入*#-9L甲苯 !苯" !+#+#M"#加塞#振荡提取*9:7#静置分

层#用离心机+G--2%9:7离心M!G9:7#离心分离有机相与盐酸解析液#取有机

相进行色谱测定&或者分层后吸出有机相#加入少量无水硫酸钠 !+#+#*M"脱水#

进行色谱测定$

%"#"#!污水试样的处理

取污水水样&*--9L置于锥形瓶中#用+9./%L盐酸溶液 !+#+#I"酸化至@]

$*#加入*[硫酸酮 !+#+#**"充分搅拌后#调@]UM#静置#用快速滤纸过滤#

收集滤液*--9L转移到分液漏斗中#在漏斗下口塞一些玻璃毛过滤#接巯基棉管

富集#解析步骤同上$

&!操作步骤

&"!!仪器调整

&"!"!!湿度

&"!"!"!!汽化室温度’*J-N#恒温$对于汽化室与检测器加温一致仪器#设

定++-N$

&"!"!"#!检测器温度’+J-N#恒温$!]C源++-N"$

&"!"!"$!柱箱温度’*I-N#恒温$

&"!"#!载气

(G"**(
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流速!!-9L"9:7#根据色谱柱的阻力调节柱前压$

&"!"$!检测器

灵敏度!*-挡$

&"!"%!记录仪

纸速!G99"9:7$

&"#!校准

&"#"!!外标法

&"#"#!标准溶液的制备

&"#"#"!!氯化甲基汞甲苯标准溶液

6#标准储备液!*---"["9L$称取-#**!I[;;> %+#+#*&%相当于-#*---

[甲基汞&#用M!G9L甲醇 %+#+#*J&溶解#然后用甲苯 %苯&稀释#转移到

*--9L容量瓶中#用甲苯稀释至标线摇匀$

=#标准溶液!I-"["9L$

<#标准溶液!+"["9L

&"#"#"#!氯化乙基汞甲苯标准溶液

6#标准储备液!*---"["9L$称取-#**GI[O;> %+#+#+& %相当于-#*---[
乙基汞&#用M!G9L无水乙醇 %+#+#*,&溶解#然后用甲苯稀释#转移至*--9L
容量瓶中#再用甲苯稀释至标线摇匀$

=#标准溶液!I-"["9L

<#标准溶液!+"["9L$

&"#"#"$!甲基汞乙基汞基体加标标准溶液 %-#--+!-#+"["9L&

按照G#+#+#*和G#+#+#+的步骤#用少量甲醇 %M!G9L&#少量无水乙醇 %M

!G9L&分别溶解甲基汞#乙基汞#用-#*9./"L盐酸 %+#+#+*&稀释#配制基

体加标标准液 %加标测回收率#色谱标准工作液&#浓度低于*9["L的烷基汞溶

液不稳定$*9["L以下的基体加标标准溶液需要一周重新配制一次$所有烷基汞

标准溶液必须避光#低温保存 %冰箱内保存&$

&"#"#"%!标准溶液的使用

6#色谱测定使用的标准样品#进样后出单一峰#没有其他物质干扰$标准溶

液 %溶剂甲苯或苯配制&用于确定烷基汞的保留时间 %W)&#并考察仪器的线性

范围$

’!"**’
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=#每次分析样品时!都要用标准进行校准!一般每测定十个样品校准一次!

当使用-#-+9["L标准溶液!连续进样两次!两峰峰高 #或峰面积$相对偏差#

IF!可认为仪器稳定%

<#在同一次分析中!标准样品进样体积要与被测样品进样体积相同!使用外

标法定量时!标准样品的响应值应与被测样品的响应值接近%

K#实际分析工作中使用的标准样品的制备&取基体加标标准溶液 #G#+#+#M$

*#-9L!加解析液 #+#+#*!$M9L!加*#-9L甲苯 #苯$!振荡萃取*9:7!离心

分离%制备过程与试样预处理 #I#+#*$步骤中!用甲苯 #苯$萃取解析液一致!

以减小系统误差%

&"$!校准数据的表示

试样中组分按式 #*$校准&

32U(2H424O
#*$

式中&32’’’试样中组分2的含量(

(2’’’标准试样中组分2的含量(

42’’’试样中组分2的峰面积!<9+(

4O’’’标准试样中组分2的峰面积!<9+%

&"%!试验

&"%"!!进样方式&使用*-"L微量进样器进样%

&"%"#!进样量&+!G"L%

&"%"$!进样操作&溶剂冲洗进样技术 #见附录>$%

&"&!色谱图的考察

&"&"!!标准色谱图

填充剂&GFQO’?!!!!!!!!!!!!!填充剂&+FY‘C*"
柱长内径&*#J9H+99 柱长内径&*9HM99
柱!!温&*I-N 柱!!温&*J-N
检测器温&+J-N #++-N$ 检测器温&++-N
载气流速&!-9L"9:7 载气流速&!-9L"9:7

&"&"#!定性分析

)""**)
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图#!标准色谱图

*#甲基汞!+#乙基汞

&"&"#"!!烷基汞的出峰顺序"*#甲基汞!+#乙基汞#

&"&"#"#!烷基汞保留时间窗"在"+5内进三次标准样品$三次保留时间的平均

值$及三倍的标准偏差$"̂ MA#

&"&"#"$!检验可能存在的干扰"采用双柱定性法#即用两支不同极性的色谱柱分

析$可确定色谱峰中有无干扰 %Y‘C*"作为证实柱&#

&"&"$!定量分析

&"&"$"!!色谱峰的测量

6#以峰的起点和拐点的联线做为峰底$从峰高最大值对时间轴作垂线$对应

的时间即为保留时间 %W)&#从峰顶到峰底间的线段为峰高#

=#积分仪自动求出W)$给出峰面积#

&"&"$"#!计算

6#使用记录仪"

)U1
’6*’.*’-
6+’.+’.M

%+&

式中")(((样品中甲 %乙&基汞浓度$"[)L!

1(((标准物重量$7[!

6*(((样品峰高$99!

.*(((提取液体积$"L!

’J"**’
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-!!!稀释因子"

6+!!!标准物峰高#99"

.+!!!提取液进样体积#"L"

.M!!!水样体积#9L$

=#积分仪数据处理 %建议使用&$见附录Q$

’!结果的表示

’"!!定性结果

’"!"!!根据标准色谱图给出的保留时间确定甲基汞#乙基汞$

’"#!定量结果

’"#"!!含量的表示方法’按计算公式计算出组分的含量#结果以二位有效数字

表示$

’"#"#!精密度和准确度见下表$

五家实验室分析测定统一样品#分析六次的统计结果$
表!!精密度和准确度

烷基汞
加标浓度

9[(L

精密度

重复性 再现性
准确度

标准偏差

9[(L
相对标准

偏差#F
标准偏差

9[(L
相对标准

偏差#F
地表水加标

回收率#F

甲基汞
-#I--
-#--G

+#JH*-C+

G#MH*-CI
"#!
*+#*

M#IH*-C+

G#GH*-CI
,#+
*+#G

,+#+
J"#G

乙基汞
-#I--
-#--G

+#+H*-C+

G#"H*-CI
!#*
*M#,

M#GH*-C+

"#*H*-CI
,#"
*"#M

J!#G
,+#-

!!三种污水水样 %城市污水#化工污水#电光源行业污水&的加标回收率加标范

围’-#-G!-#I9[(L$

回收率’甲基汞为!"#GF!*-IF#乙基汞为!,#!F!*+M#"F$

’"#"$!检测限

当气相色谱仪设在仪器的最大灵敏度时#以噪声的M倍作为仪器的检测限$

甲基汞’*#-H*-C*+["乙基汞"*#GH*-C*+[$

本方法要求仪器的录敏度不低于*-C*+[$按照载气 %+#*&的标准#可达到本

),"**)
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方法对仪器灵敏度的要求!

(!质量控制

建议采用"见附录O!

#-J**#
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附!录!-
巯基棉 !0"1"*"的制备

!补充件"

-!!X:A5:法

在一个玻璃烧杯中!依次加入*--9L硫代乙醇酸 "+#+#J#!!-9L乙酸酐

"+#+#!#!I-9L乙酸 "+#+#"#!-#M9L硫酸 "+#+#G#!充分混匀!冷却至室温后!

加入+-[脱酯棉 "+#+#,#!浸泡完全!压紧!冷至室温!降温后加盖!放在M"!

I-N烘箱中IJ!,!5$取出后放在耐酸漏斗上过滤$用无汞蒸馏水 "+#+#*I#洗至

中性!置于MG!M"N烘箱中烘干$取出置于棕色干燥器中!避光保存$每批巯基

棉的性能必须做回收率测定$回收率&JGF!才可使用$

-#!?#>#%回收率测定

取基体加标标准液 "-#+*"[%9L#*#-9L!加入*L试剂水中!按I#+#*步骤

处理!与基体加标标准液 "-#+"[%9L#*#-9L的甲苯 "苯#萃取液比较!计算回

收率$

&*J**&

"!#烷基汞检测方法标准
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附!录!2
二氯化汞柱处理液的使用

!补充件"

2!!色谱柱处理液的使用

当色谱峰出现拖尾!烷基汞的保留时间值 "W)#出现较大变化时!注入*-"L
柱处理液 "+#+#*G#!+5后可继续测定$或者完成一天测定后!注入G-!*--"L
柱处理液!保持柱温过夜$第二天柱效恢复正常$

%+J**%
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附!录!1
溶剂冲洗进样技术

!补充件"

用清洁的样品溶剂冲洗进样器几次!把少量样品溶剂 "*"L#抽入进样器!再

抽入-#G"L空气!然后将进样器钟头插入样品容器内!慢慢地抽入+!I"L样品!

使针头离开样品!将进样器柱塞慢慢提起!样品完全抽入针筒内!并抽入-#G"L
气!此时可见两个液体柱两个空气柱$溶剂和样品!中间由空气柱隔开%样品量可

由针筒刻度准确计量!针头内不含样品%快速进样%这种进样方式重复性好!可保

证同一样品连续进样两针!响应值相对偏差#IF%

&MJ**&
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附!录!3
积分仪的使用

!参考件"

3!!积分仪的调正

按使用说明书的要求!设定适当的衰减和纸速"

3#!色谱峰的测量

完成进样后!启动积分仪!积分仪自动求出色谱峰的7’值和相应的峰面积"

3$!计算 !外标法"

计算78因子#每个浓度水平的化合物的响应值与注入质量的比值为78值"

当采用五个浓度水平的标准溶液测定的78因子!其相对标准偏差$+-F时!用

78因子的平均值可以代替标准曲线"

78U3$4 %Q*&

式中#3’’’已知浓度的标准样品!7[$"L(

4’’’峰面积积分值"

定量计算公式#

32U*9H
78H42
1 H*-- %:+&

式中#32!42’’’同式 %*&(

9’’’样品浓缩或稀释倍数(

1’’’样品的重量"

)IJ**)
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附!录!4
质!量!控!制

!参考件"

4!!应用本方法的实验室都要执行质量控制计划!质量控制的目的是考察实验室

的能力"然后通过加标样品分析考查实验室水平!要求实验室建立实验数据档案"

保留反映分析工作水平的一切数据"定期检查现有工作水平是否在方法的准确度和

精密度范围之内!

4!"!!进行样品分析之前"分析人员必须证明有能力用本方法取得可接受的准确

度和精密度!这种能力的评定见O+!

4!"#!实验室至少要对全部样品的*-F作加标分析"加标浓度应当超过样品背景

浓度值的+倍"实验方为有效!使用本方法的基体加标溶液"配制所需要的加标浓

度"以监测实验室的持续水平!操作步骤见OI!

4#!用下述操作来检验分析人员是否具有能力"以达到方法要求的准确度和精

密度!

4#"!!测定统一的质量控制样品 #c>$"c>样品的浓度应比选定的浓度大*---
倍!c>样品是以-#*9./%L盐酸为溶剂"含有一定量烷基汞的溶液"封装在棕色

安瓿瓶中!
注&c>样品可以从北京市环境监测中心得到!

4#"#!踞开c>样品安瓿瓶"用移液管向至少四个*---9L的试剂水中各加入*#-

9Lc>样品"按I#+条的内容分析各份样品!

4#"$!对分析结果计算平均回收率 #7$和回收率的标准偏差 #!$!

4#"%!将O+#M的计算结果与本方法的平均回收率 #3$和标准偏差 #;$相比较!

如果!&+;或’3’7’&+;"应查找可能存在的问题并重新实验"直到达到方法

要求!

4#"&!根据实验室间验证的结果"确定了方法的 #3$和 #;$的指标"分析人员

在熟悉了方法要求后"必须先满足这些指标"然后才能分析样品!

4$!分析人员必须计算分析方法的性能指标"确定实验室对各加标浓度 #高浓度(

低浓度$和待测化合物的分析水平!

)GJ**)
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4$"!!计算分析方法回收率的控制上限和控制下限!

!!!!!!控制上限 "&>L#U7VM!

!!!!!!控制下限 "L>L#U7CM!
式中7和!按O+#M计算$&>L和L>L用来绘制观察分析水平变化趋势图$

4$"#!实验室必须建立该方法分析样品数据的档案%保留表示实验室在分析烷基

汞方面准确度的记录$

4%!要求实验室将部分样品重复分析以测定加标回收率%至少应对全部样品的

*-F进行加标回收测定$至少每月作一次加标分析$加标样品要O*#+的要求进行

加标$在加标实验中%如果某一种烷基汞的回收率未落在方法控制限内%同一批处

理的样品中烷基汞的数据就是可疑的$实验室应监测这种可疑数据的出现频率%以

保证这一频率维持在GF以下$

4&!做实验方法全程序空白%以证明所有玻璃器皿和试剂的干扰都在控制之下%

当更换实验全程序中使用的任何一种物品 "试剂&巯基棉和玻璃器皿#%必须做一

次全程序空白实验$

4’!建议实验室采取进一步的质量保证措施%对出现可疑数据的样品要反复做%

并重新取样%来监测采样技术的精密度$当对一种烷基汞的定性有疑问时%可采用

不同极性的色谱柱确证%或采用其他确证方法%比如’>’;?$

分析人员测定质量控制样品 "c>#可接受的范围!
表4!

测试浓度 ! 3 ;

"[’L "[’L F

甲基汞 +G +#+ ++#G!+I#J "*#J!,+#-

乙基汞 +G +#, *I#!!++#I "!#G!,M#J

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$

本标准由北京环境保护监测中心负责起草$

本标准主要起草人李新纪$
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""#一甲基肼检测方法标准

水质!一甲基肼的测定对
二甲氨基苯甲醛分光光度法

’(!)*IM"G",M

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中一甲基肼的对二甲氨基苯甲醛分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本方法适用于地面水"航天工业废水中一甲基肼的测定!

!"#"#!一甲基肼的测定范围为-#-+!-#J-9[#L!水样中一甲基肼含量大于

-#J-9[#L时$可稀释后测定!

!"#"$!肼干扰一甲基肼的测定!偏二甲基肼含量高于一甲基肼时$可用校正曲线

预以校正!

#!方法原理

在酸性条件下$水中微量一甲基肼与对二甲氨基苯甲醛反应生成黄色缩合物$

在测定范围内颜色的深度与一甲基肼的含量成正比$用分光光度计在I"-79处

测定!

%"J**%
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$!试剂

除另有说明外!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或等纯

度的水"

$"!!硫酸#!U*#JI[$9L"

$"#!乙醇#,GF以上"

$"$!一甲基肼 %>]MX]X]+&#纯度,JF以上"

$"%!硫酸溶液#,%]+?YI&U*#--9./$L"

$"&!硫酸溶液#,%]+?YI&U-#-G9./$L"

$"’!对二甲氨基苯甲醛溶液#称取对二甲氨基苯甲醛 ’%>]M&+X>!]I>]Y(

G#-[!加入硫酸溶液 %M#I&+-9L!混匀后加入乙醇 %M#+&*--9L!使其溶解"

$"(!氨基磺酸铵或氨基磺酸溶液#*[$*--9L"

称取氨基磺酸铵 %X]I?YMX]+&或氨基磺酸 %X]+?YM]&*#-[!溶于

*--9L水中"

$",!一甲基肼贮备液#*-9[$9L"

吸取硫酸溶液 %M#I&G!*-9L于+G9L容量瓶中!称准至-#---*["

用注射器吸取一甲基肼 %M#M&-#M9L!注入上述容量瓶中!轻轻摇动瓶子!

再次称重至-#---*[!用硫酸溶液 %M#I&稀释至标线"

$".!一甲基肼溶液#+--"[$9L"

吸取溶液 %M#J&+#-9L!移入*--9L容量瓶中!用硫酸溶液 %M#G&稀释至

标线!在+!GN下保存"

$"!/!一甲基肼标准溶液#+"[$9L"

吸取一甲基肼溶液 %M#,&G9L!移入G--9L容量瓶中!用硫酸溶液 %M#G&

稀释至标线!混匀"

%!仪器

%"!!分光光度计#配+<9比色皿"

%"#!玻璃仪器#

%"#"!!比色管#+G9L"

%"#"#!容量瓶#G--9L!*--9L!+G9L"

)JJ**)
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&!分析步骤

&"!!校准曲线的绘制

&"!"!!不存在亚硝酸盐时标准曲线的绘制!

&"!"!"!!取一组+G9L的容量瓶"分别注入-#--"-#-I"-#-J"-#+-"-#I-"

-#J-"+#--"I#--9L一甲基肼标准溶液 #M#*-$"加入乙醇 #M#+$I#G9L"加入

显色剂 #M#!$G#-9L用硫酸溶液 #M#G$稀释至标线"摇匀%

&"!"!"#!放置I-9:7后"在分光光度计I"-79处"以试剂空白液为参比液"使用

+<9光程比色皿测定吸光度%

&"!"!"$!根据测得的吸光度与相应的一甲基肼含量"绘制校准曲线"求出回归方

程<U=3V>%

&"!"#!存在亚硝酸盐时校准曲线的绘制!按G#*#*#*取一甲基肼标准溶液后"加

入-#+9L氨基磺酸铵溶液 #M#"$"其余步骤与G#*#*相同%

&"#!测定

&"#"!!采样和样品处理

&"#"!"!!采样!用玻璃瓶采样%

&"#"!"#!样品处理!量取G--9L样品"用硫酸 #M#*$"将水样调制@]值*#-
左右%

&"#"#!水样中无亚硝酸盐和其他肼类时的测定方法%

&"#"#"!!吸取水样*G9L于+G9L比色管中"加入乙醇 #M#+$I#G9L"对二甲

氨基苯甲醛溶液 #M#!$G#-9L"摇匀后用硫酸溶液 #M#G$稀释至标线%放

置I-9:7%

&"#"#"#!于I"-79波长"用+<9光程的比色皿"以蒸馏水为参比液"测定溶液的

吸光度"扣除空白吸光度"从校准曲线上查得或按回归方程算得相应的一甲基肼含

量 #"[$%

&"#"$!水中存在亚硝酸盐时的测定方法

吸取水样*G9L于+G9L比色管中"加入氨基磺酸铵 #M#"$-#+9L"其余步

骤按G#+#+进行%在+G9L定容体积中"若XYC+ 总量超过+-"["应同时测加标回

收率+个"测得值除以回收率为一甲基肼含量%平行样之间的相对偏差不超

过*-F%

&,J**&
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&"#"%!水中存在偏二甲基肼时的测定方法

&"#"%"!!水样中偏二甲基肼含量高于一甲基肼时!应先按偏二甲基肼测定方法测

出偏二甲基肼的含量"

&"#"%"#!按G#*#*或G#*#+制作偏二甲基肼校正曲线!并在曲线上查得偏二甲基

肼含量相应的吸光度4*"

&"#"%"$!按G#+#+或G#+#M操作!记取吸光度4+"

&"#"%"%!4+C4*U4M!用4M值在校准曲线上查得或用回归方程计算出水样中一

甲基肼含量"

’!结果的表述

一甲基肼含量 #)!9[$L%按下式计算&

)U?.
式中&?’’’校准曲线上查得或按回归方程算出的水样中一甲基肼含量!"[(

.’’’水样体积!9L"

(!精密度

一甲基肼浓度低于-#*-9[$L时!相对标准偏差不大于*GF(-#*-!-#J-9[$

L时!相对标准偏差不大于M#!F"

,!注意事项

,"!!本方法灵敏度随温度升高而降低!水样的一甲基肼含量测定应与校准曲线制

作同时进行"

,"#!本方法温度适应范围*G!M-N"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司)原航空航天工业部建设司联合提出"

本标准由原航空航天部第七设计研究院负责起草"

本标准主要起草人陈清宇)徐志通)范兆贵)王兰翠"

本标准由国家环保局负责解释"
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"J#偏二甲基肼检测方法标准

水质!偏二甲基肼的测定
氨基亚铁氰化钠分光光度法

’(!)*IM"!",M

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中偏二甲基肼的氨基亚铁氰化钠分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本方法适用于地面水"航天工业废水中偏二甲基肼的测定!

!"#"#!偏二甲基肼的测定范围#-#-*!*#-9[$L!水样中偏二甲基肼含量大于

*#-9[$L时%可稀释后按本方法测定!

!"#"$!氨"尿素对本方法测定基本无干扰!肼"一甲基肼"甲醛含量在偏二甲基

肼含量G倍以上干扰测定!

#!方法原理

微量的偏二甲基肼与氨基亚铁氰化钠在弱酸性水溶液中生成红色络合物!在测

定范围内%颜色的深度与偏二甲基肼的含量成正比%用分光光度计在G--79处

&*,**&
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测定!

$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外"均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂

和蒸馏水或等纯度的水!

$"!!氢氧化钠 #X6Y]$!

$"#!氯化钠 #X6>/$!

$"$!柠檬酸 #>!]JY"%]+Y$!

$"%!磷酸氢二钠 #X6+]$YI%*+]+Y$!

$"&!亚硝基铁氰化钠 &X6+%3#>X$GXY%+]+Y’!

$"’!硫酸 #]+?YI$(’U*#JI[)L!

$"(!甲醇!

$",!氨水!

$".!氯化钙!

$"!/!偏二甲基肼 &#>]M$+XX]+’(含量,JF以上!

$"!!!氨基磺酸铵 #X]I?YMX]+$溶液(GF!

$"!#!硫酸溶液(,#*)+]+?YI$U*+9./)L!

在*--9L容量瓶中"加入蒸馏水G-9L"小心加入浓硫酸 #M#!$MM#M9L"用

水稀释至标线"摇匀!

$"!$!氨基亚铁氰化钠 #)$%$#X6M &%3#>X$GX]M%M]+Y’$!

称取亚硝基铁氰化钠IG[于+G-9L锥形瓶中"缓慢加入氨水*I-#-9L"边加

边摇"至全部溶解!将此瓶放入-N左右的冰箱中过夜"加入甲醇+G-9L"即析出

黄色结晶"将结晶滤出*抽干"再用甲醇洗一次!所得结晶放入装有氯化钙的棕色

真空干燥器中"干燥I!!5!干燥后的氨基亚铁氰化钠装入棕色细口瓶中"于暗处

保存"有效期一年!

$"!%!)$%显色剂(-#*G[)*--9L!

在*--9L棕色容量瓶中"用蒸馏水溶解-#*G[)$%"并稀释至标线!

$"!&!柠檬酸*磷酸氢二钠缓冲溶液(@]I#J!

称取柠檬酸*M#*MJ[和磷酸氢二钠IJ#J!J["用*G-9L煮沸过的蒸馏水将其

溶解"并移入+G-9L容量瓶中"用煮沸过的水稀释至标线!

%+,**%
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$"!’!偏二甲基肼标准贮备液!*9["L#

在G-9L容量瓶中加入蒸馏水+G9L及硫酸 $M#*+%G9L&盖上塞&摇匀#用

微量注射器吸取偏二甲基肼 $M#*-%!G"L&仔细注入容量瓶中&以增量法称取

-#-G--[#轻轻摇动容量瓶&使偏二甲基肼充分溶解#+-9:7后&用蒸馏水稀释至

刻度#常温下可保存两周#

$"!(!偏二甲基肼工作液!*"["9L#

在*---9L容量瓶中&加入偏二甲基肼标准贮备液 $M#*!%*#-9L并用水稀

释至标线#常温下可保存一周#

$"!,!氮气!,,#,,F#

%!仪器

%"!!分光光度计!配G<9比色皿#

%"#!氧气吸入器!浮标式氧气吸入器#

%"$!真空泵#

%"%!水浴!超级恒温水浴#

%"&!玻璃仪器!

%"&"!!磨口蒸馏器!*---9L#

%"&"#!磨口导气管#

%"&"$!微量注射器!*--"L#

%"&"%!具塞刻度管!G-9L#

%"&"&!真空干燥器#

%"&"’!分度吸管!*9L&+9L&G9L&*-9L#

%"&"(!干燥塔!G--9L#

%"&",!砂芯过滤漏斗!I号#

&!样品保存

水样以当天测试为宜#必需保存时&可在水样中每*--9L加入硫酸溶液

$M#!%*9L&此水样可放置*K#

’M,**’
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’!分析步骤

’"!!校准曲线绘制

取!只G-9L具塞刻度管!分别加入偏二甲基肼工作液 "M#*"#-#--!+#--!

G#--!"#--!*-#-!*M#-9L$然后分别向各管加入蒸馏水至+G9L!加缓冲溶液

*#-9L及)$%显色剂*#-9L!摇匀$

将比色管放入M-N恒温水浴中!放置*5$在分光光度计G--79处!用G<9比

色皿测定吸光度$根据测得的吸光度及相应的偏二甲基肼含量绘制校准曲线!求出

回归方程%<U=3V>$

’"#!测定

当水样中亚硝酸根含量大于偏二甲基肼+倍以上时!应在加入缓冲溶液后!分

别再向各管加入GF氨基磺酸胺-#+9L!然后再加入显色剂*#-9L$

’"#"!!水样中偏二甲基肼含量在G-"[&L以上时的测定%

’"#"!"!!先调水样@]在M#-!J#-$水样混浊时!要用I号砂芯漏斗过滤$

取适当体积的上述预处理过的水样于具塞刻度管中!用蒸馏水准确稀释至

+G9L!然后按!#*条步骤进行测定$根据测定的吸光度!按校准曲线的回归方程

或查标准工作曲线!算出偏二甲基肼含量$

’"#"!"#!按式 "*#计算水样的偏二甲基肼含量%

)U)-H/.
"*#

式中%)’’’水样中偏二甲基肼含量!9[&L(

)-’’’!#+#*#*中算出的偏二甲基肼含量!"[(

/’’’稀释倍数(

.’’’比色时所取水样体积!9L$

’"#"#!水样中偏二甲基肼含量小于G-"[&L时的测定%

’"#"#"!!水样的富集 "蒸馏浓缩法#%

蒸馏装置如下图$

在*---9L圆底烧瓶中!加入氯化钠,-[和氢氧化钠*+-[!以流量G-9L&9:7
通氮气*G9:7!取水样G--9L仔细的注入烧瓶中!轻轻摇动几下!然后加热蒸馏$

继续通氮!接通冷却水!用具塞刻度管在冷凝管口收集冷凝液$当水样即将沸腾

)I,**)
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蒸馏装置流程图

*!氮气钢瓶"+!氧气吸入器 #B为减压阀"(为流量计">为针形阀$%M!干燥塔%

I!干燥剂%G!缓冲瓶%!!导气管%"!支管烧瓶%J!蛇形冷凝管%,!比色管

*-!电炉%**!调压器

时"调节调压器电压在*G-‘左右"以控制电炉加热温度"使每+G9L馏分的流出

时间在**!*G9:7&连续收集M管馏分"每管准确收集+G9L&按!#+#*测得每管

内的偏二甲基肼含量&

’"#"#"#!按式 #+$计算水样的偏二甲基肼含量’

)U?*V?+V?M

G--H@
#+$

式中’!!!!)!!!水样中偏二甲基肼含量"9[(L%

?*"?+"?M!!!分别为M只装有馏分具塞刻度管中偏二甲基肼含量""[%

G--!!!蒸馏水样的体积"9L%

@!!!回收率""*F&

’"#"$!取平行测定两个结果的算术平均值为水样中的偏二甲基肼含量&

)G,**)
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(!允许差

对于偏二甲基肼不同含量的水样!分析结果的允许差列入下表"

偏二甲基肼含量范围!9[#L 允许差!F

-#-*!-#* +-

&-#*!*#- *-

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司$原航空航天工业部建设司联合提出"

本标准由原航空航天工业部第七设计研究院负责起草"

本标准主要起草人奚惠敏$徐志通$王兰翠"

本标准由国家环保局负责解释"
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",#三乙胺检测方法标准

水质!三乙胺的测定!溴酚蓝分光光度法

’(!)*IM""",M

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中三乙胺的溴酚蓝分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本方法适用于地面水"航天工业废水中三乙胺的测定!

!"#"#!三乙胺的测定范围#-#G!M#G9[$L!水样中三乙胺含量大于M#G9[$L时%

可稀释后按本方法测定!

#!方法原理

在碱性介质中%三乙胺被三氯甲烷定量萃取后%与酸性有机染料溴酚蓝反应生

成黄色化合物!在测定范围内%颜色的深度与三乙胺含量成正比!用分光光度计在

I*-79处测定!

&",**&
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$!试剂

除另有说明!所用试剂均为符合国家标准或专业标准试剂"去离子水或等纯度

的水#

$"!!三氯甲烷 $>]>/M%#

$"#!碳酸钠 $X6+>YM%#

$"$!硝酸 $]XYM%溶液&*-F $‘’‘%#

$"%!三乙胺&大于,,F#

$"&!碳酸钠溶液&,$X6+>YM%U-#G9./’L#

称取碳酸钠GM#-[!溶于G--9L水中!转入到*---9L容量瓶中!用水稀释至

标线!摇匀#

$"’!溴酚蓝显色剂&-#*[’*--9L#

称取溴酚蓝-#*-[溶于*--9L三氯甲烷中!摇匀#用定量中速滤纸除去不溶

物!贮于棕色瓶中#此溶液在室温下至少可稳定一个月#

$"(!三乙胺标准贮备液&*G--9[’L#

在*--9L容量瓶中!加入水G-9L!用注射器以减量法称取-#*G[$-#+9L!

准确称至-#---*[%三乙胺 $M#I%!仔细注入容量瓶中!轻轻摇动瓶子!使三乙胺

充分溶解#用水稀释至标线并混匀#计算三乙胺标准贮备液的浓度!于冰箱中冷

藏#至少可稳定一个月#注意&称量过程中必须用橡胶块密封针尖!防止三乙胺

泄漏#

$",!三乙胺标准中间液&*--"[’9L#

取三乙胺标准贮备液适量!用水稀释而成#

$".!三乙胺标准工作液&G"[’9L#

吸取三乙胺标准中间液 $M#J%G#--9L!用水稀释定容至*--9L#摇匀#

%!仪器

%"!!分光光度计&配*<9光程的比色皿#

%"#!玻璃仪器&所用玻璃器皿!在使用前应先用*-F $.’.%硝酸溶液浸泡#然

后用水冲洗干净#

%"#"!!容量瓶&*--9L#

(J,**(
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%"#"#!烧杯!G-9L"

%"#"$!具塞比色管!*-9L"

%"#"%!无分度吸管!G9L"

%"#"&!分度吸管!G9L#*-9L"

%"#"’!注射器!*9L"

%"#"(!分液漏斗!!-9L"

%"#",!酸式滴定管!+G9L"

&!分析步骤

&"!!标准曲线绘制

取!-9L分液漏斗J个"+个作试剂空白#各加入水*-#-9L"其余!个依次

加入三乙胺标准工作液 $M#,%*#--#+#--#M#--#I#--#G#--#"#--9L#用水稀

释到*-#-9L"再向试剂空白及标准的分液漏斗中#加入碳酸钠溶液 $M#G%

*#-9L#摇匀后用滴定管准确加入三氯甲烷 $M#*%*-#-9L"振摇*9:7$大约*I-

!*!-次#注意放气%"静置分层后#用干净脱脂棉擦去漏斗颈部可能带有的微量

水分"弃去最初滤液#然后将萃取液放入干净的烧杯中"用无分度吸管准确吸取

G#--9L于*-9L具塞比色管中#加入溴酚蓝指示剂 $M#!%-#G9L#摇匀"在室

温放置*G9:7#以三氯甲烷为参比液#用*<9比色皿#在波长I*-79处测定各管

吸光度"减去空白液的平均吸光度#在坐标纸上绘制三乙胺含量 $"[%C吸光度

曲线#求出回归方程<U=3V>"

&"#!测定

&"#"!!采样

用玻璃瓶采样#+I5内测定"否则#用硫酸将样品调至@]值小于+保存"

&"#"#!分析步骤

含有悬浮物的水样用-#IG"9的滤膜过滤后#再从中吸取水样"

吸取调至中性的水样 $含三乙胺量在M-"[以内#体积不大于*-9L%#置于

!-9L分液漏斗中#加水至*-#-9L"按制作标准曲线的相同步骤进行比色#测定

吸光度#扣除空白液平均吸光度#从标准曲线上查得或按回归方程算得相应的三乙

胺含量"

&,,**&

",#三乙胺检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



’!结果的表述

按下式计算水中三乙胺浓度!

)U/H?.
式中!)"""水中三乙胺浓度#9[$L%

/"""稀释倍数%

?"""标准曲线中查得或按回归方程算出的样品中三乙胺含量#"[%

."""分析时所取水样的体积#9L&

(!精密度

三乙胺浓度低于M#G9[$L时#相对标准偏差为GF&

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司’原航空航天工业部建设司联合提出&

本标准由原航空航天工业部第七设计研究院负责起草&

本标准主要起草人周颖’徐志通’王兰翠&

本标准由国家环保局负责解释&

(--+*(

第二部分!*-*项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



J-#吡啶检测方法标准

水质!吡啶的测定!气相色谱法

’(!)*I!"+",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了测定废水中吡啶的气相色谱法!

本标准适用于工业废水中吡啶的测定!

本方法采用顶空注射气相色谱分析法!将一定体积含有吡啶的工业废水放置在

具有一定容量的密闭容器中"液面留有适当空间!将此容器恒温加热M-9:7后"

使水中的吡啶进入空间"待气液两相达到平衡"取液上空间气体注入附有氢火焰离

子化检测器的气相色谱仪测定!

本方法的检测范围为-#I,!I#,9[#L!最低检出浓度为-#-M*9[#L"最小检

测量为!#+H*-CJ[!

#!试剂和材料

#"!!载气和辅助气体$

#"!"!!载气$氮气纯度为,,#,,,F%

#"!"#!燃烧气$氢气纯度为,,#,F%

&*-+*&
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#"!"$!助燃气!空气"

#"#!配制标准样品和试样预处理使用的试剂!

#"#"!!色谱标准物!吡啶 #>G]GX$%色谱纯&

#"#"#!硫酸 #]+?YI$!’U*#JI[’9L%优级纯&

#"#"$!氯仿 #>]>/M$!分析纯&

#"#"%!丙酮 #>M]!Y$!分析纯"

#"$!制备色谱柱时使用的试剂和材料!

#"$"!!色谱柱和填充物参考 #M#I$有关的内容&

#"$"#!涂渍固定液所用溶剂!丙酮 #+#+#I$"

$!仪器

$"!!仪器型号!配备有氢火焰离子化检测器的气相色谱仪"

$"#!记录器!与仪器相匹配的记录仪"

$"$!类型!氢火焰离子化检测器"

$"%!色谱柱!

$"%"!!色谱柱类型及特征!硬质玻璃填充柱%长+9%内径+99&

$"%"#!色谱柱的预处理!经水冲洗后%将玻璃管内注入洗液浸泡 #必要时可将洗

液温热效果将更好$%用自来水冲洗至中性"最后用蒸馏水冲洗后%烘干备用"

$"%"$!填充物!

$"%"$"!!载体>52.9.A.2=D]$!-!J-目"

$"%"$"#!固定液!

6#名称及化学性质!聚乙二醇+-; #$O’C+-;$%最高使用温度+--N"

=#液相载荷量!$O’C+-;为GF"

<#涂渍固定液的方法!动态法"取一定量的聚乙二醇+-; 色谱固定液

#M#I#M#+#*$置于*G-9L圆底烧瓶中%加入适量的丙酮溶剂"安装上冷凝管%在

水浴上加热回流使其完全溶解"然后加入适当比例的>52.9.A.2=D]$白色载体%

继续回流*5"停止加热回流%接通水泵%边抽气边拍打%直至载体完全疏松为止"

最后将载体转移至培养皿中%在红外灯下加热除去剩余溶剂%冷却后装柱老化"

$"%"%!色谱柱的填充方法!

将色谱柱的尾端 #接检测器一端$%用硅烷化玻璃毛塞住%并与水泵相连接"

(+-+*(
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另一端通过软管接一漏斗!接通水泵"将固定液徐徐倾入色谱柱内!并用电动按摩

器轻轻振动玻璃填充柱!使固定相在色谱柱内填充均匀而紧密!直到固定相不再抽

入柱内为止"装填完毕后!用硅烷化玻璃毛塞住色谱柱另一端"

$"%"&!柱效能和分离度#

在给定的条件下!色谱柱分离效能大于*#-"

$"&!试样预处理时使用的仪器

$"&"!!样品瓶#高为,"99!瓶口内径为*J99的玻璃瓶 $G-̂ -#G9L%"

$"&"#!玻璃注射器#*9L&+9L"

$"&"$!电热恒温水浴"

$"&"%!聚四氟乙烯薄膜"

$"&"&!橡皮塞#$G--9L盐水瓶塞%"

$"&"’!*-9L容量瓶"

$"&"(!微量注射器#*-"L&G-"L"

%!样品

%"!!样品性质#液体水样"

%"#!水样采集及贮存方法#采集的样品要求在到达实验室之前!不使其变质或受

到污染"水样用玻璃磨口瓶采集!在采集前用水样将取样瓶洗涤+!M次!然后将

瓶内注满水样!赶出气泡!塞紧瓶塞 $瓶塞不能使用橡皮塞或木塞%"最后置于+

!GN冰箱中保存之"最长保存时间为IJ5"

%"$!试样的预处理#

%"$"!!用+-9L无刻度试管移取试样+-#-9L!置于G-9L试样贮存瓶中!用聚四

氟乙烯薄膜封口"反扣橡皮塞!放置于"-N水浴中加热M-9:7!待气S液两相达到

平衡后取+9L液上气体进色谱仪进行测量"

%"$"#!对于工业废水中含有较多低沸点杂质时!先将试样在室温下以-#GL’9:7
的速度通氮气M-9:7后!再按 $I#M#*%进行测定"

&!操作步骤

&"!!仪器的调整

&"!"!!气化室温度#*G-N(

)M-+*)
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&"!"#!柱温!!-!"-N"

&"!"$!检测器温度!*G-N"

&"!"%!氮气 #柱前压$!-#*G;$6"

&"!"&!氢气流速!"-9L%9:7"

&"!"’!空气流速!MG-9L%9:7"

&"!"(!记录仪纸速!G99%9:7"

&"!",!衰减!根据样品中被测组分含量调节记录器衰减&

&"#!校准

&"#"!!定量方法!外标法&

&"#"#!标准样品!

&"#"#"!!标准样品的制备!在线性范围内配制一系列浓度的标准工作溶液&

&"#"#"#!标样在样品测定前进行测定’在试样分析结束后再进行标样测定一次&

&"#"#"$!气相色谱法中使用标准样品的条件如下!

6#标准样品进样体积与试样进样体积相同’标准样品的响应值接近试样的响

应值&

=#调节仪器的重复性条件!一个样品连续注射进样两次’其峰高相对偏差不

大于GF’即认为仪器处于稳定状态&

&"$!进样

&"$"!!进样方式!注射器进样&

&"$"#!进样量!一次进样量为-#G!+#-9L&

&"$"$!操作!试样按I#M#*和I#M#+预处理后’用清洁注射器 #M#G#G$在待测样

品液上空间抽吸数次’抽取所需进样体积’迅速将注射器中样品注入色谱仪中 #防

止注射器被顶出$’并立即拔出注射器&

&"%!色谱图的考察

&"%"!!标准色谱图

在最佳操作条件下的标准色谱图见下图!

&"%"#!定性分析

&"%"#"!!组分的出峰次序!进样峰(吡啶峰&

&"%"#"#!保留时间!以试样的保留时间和标样相比较来定性&

&"%"#"$!鉴定的辅助方法!可用加标样使峰高叠加的方法来判断被测试样中吡啶

)I-+*)
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标准色谱图

组分!

&"%"$!色谱峰的测量

&"%"$"!!以峰的起点和终点连线作为峰底"以峰高极大值对峰底作垂线"此线从

峰顶至峰底间的线段即为峰高!

&"%"$"#!计算#

#U)A
$$2$.A$#
$A$.2 H*---

式中#)2%%%试样中吡啶含量"9[&L’

)A%%%标样中吡啶含量"9[&9L’

$A%%%标样中吡啶峰高"99’

$2%%%试样中吡啶峰高"99’

.A%%%标样进样体系"9L’

.2%%%试样进样体积"9L’

#%%%试样稀释因子!

’!结果的表示

’"!!定性结果

根据标准色谱图吡啶的保留时间"来确定出被测试样中存在的吡啶!

’"#!定量结果

’"#"!!含量的表示方法按G#I#M#+条公式计算出水样中吡啶的含量"以 9[&L

$G-+*$
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表示!

’"#"#!精密度和准确度"

’"#"#"!!精密度"五个实验室测定浓度为+#+G!9[#L的统一发放样品!

再现性相对标准差为M#!F$

重复性相对标准差为I#,F!

’"#"#"#!准确度

五个实验室测定%加标回收率为,"#IF!

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出!

本标准由上海市环境保护科学研究所负责起草!

本标准主要起草人徐秀英!

本标准由中国环境监测总站负责解释!

&!-+*&
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J*#钒检测方法标准

水质!钒的测定!钽试剂
!($]B"萃取分光光度法

’(#)*GG-M$*,,G

!!主题内容和适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水和废水中钒的钽试剂萃取分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本方法适用于水和废水中钒的测定!

!"#"#!测定范围"使用*<9吸收池#本方法检测限为-#-*J9[$L#测定上限

*-#-9[$L!若测定浓度大于上限#分析前可将样品适当稀释!

#!原理

钽试剂 %XC苯酰CXC苯胲&#%缩写($]B&为弱酸#在强酸性介质中可与

五价钒形成一种微溶于水的桃红色螯合物#反应方程式如下"
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该螯合物能定量地被三氯甲烷和乙醇混合液搅拌萃取!在II-79处!分光光

度法测定"

$!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂!去离子水或同等纯
度水"

$"!!硫酸 #]+?YI$%’U*#JI[&9L"

$"#!磷酸 #]M$YI$’’U*#!,[&9L"

$"$!硫酸’#*V*$"

$"%!高锰酸钾溶液’-#G[&*--9L"称取-#G[高锰酸钾!溶于*--9L水中"

$"&!尿素溶液’I-[&*--9L"称取I-[尿素!溶于*--9L水中"

$"’!亚硝酸钠溶液’-#G[&*--9L"称取-#G[亚硝酸钠!溶于*--9L水中"

$"(!钒标准贮备液’’U-#*---9[&9L"准确称取偏钒酸铵-#++,![!溶于水中!

加入硫酸 #M#M$+9L!溶解后移入*---9L容量瓶中!用水稀释至刻度!摇匀"

$",!钒标准使用液’’U*-#-"[&9L"量取*--9L钒标准贮备液 #M#"$稀释于

*---9L容量瓶中至刻度"

$".!钽试剂(三氯甲烷)乙醇混合萃取剂"称取-#G[钽试剂于G-9L乙醇和

+--9L三氯甲烷的溶液中!贮于干燥的+G-9L试剂瓶中"

%!仪器

%"!!分光光度计’备光程*<9吸收池"

%"#!磁力搅拌器"

%"$!具玻塞锥形瓶%*--9L"

%"%!容量瓶’*--9L)*---9L各数只"

&!样品

用聚乙烯塑料瓶采集样品!样品采集后立即 #或尽快$用硝酸酸化至@]$+!
并放入冰箱 #+!GN$冷藏保存"保存期为六个月"

’!步骤

’"!!试样的制备

*J-+**
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取定量废水于具玻塞锥形瓶中!滴加高锰酸钾溶液 "M#I#至出现粉红色!静

置*9:7$加入尿素溶液 "M#G#+9L$在不断摇动下!滴加亚硝酸钠溶液 "M#!#

至粉红色消退!并过量+滴$加磷酸 "M#+#*9L$以去离子水稀释至体积约

为+-9L$

’"#!校准曲线

于五只*--9L锥形瓶中!分别加入-!*#-!+#-!G#-!*-#-9L钒标准使用

液 "M#J#!各加入硫酸 "M#M#+9L!按 "!#*#方法处理试液$然后用单标线吸管

各加入钽试剂混合萃取液 "M#,#*-#-9L!加入搅拌珠!加塞!于磁力搅拌器上搅

拌*9:7$经搅拌的两相混合物倒入!-9L分液漏斗中!静置*9:7!有机相经脱脂

棉过滤于*<9吸收池中$于II-79处!以氯仿作参比!进行测定$以钒含量对吸

光度作图$

’"$!试样测定

在!#*条中制备的水样!按!#+条方法进行测定!在校准曲线上查得所测

含量$

(!结果的表示

试样中钒的浓度) "9[%L#按下式计算&

)U1.
式中&1’’’由校准曲线得到的钒含量!"[(

.’’’分析时所取试样体积!9L$

,!精密度和准确度

六个实验室对含钒!#--9[%L的统一发放标准溶液进行分析!得实验室内相对

标准偏差为 -#"JF!实验室间相对标准偏差为-#,,F!平均加标回收率

为,,#MF$

),-+*)
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附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出!

本标准由上海市环境保护科学研究所负责起草!

本标准主要起草人杨春林"宋伟!

本标准由中国环境监测总站负责解释!
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地下水质检验方法

催化极谱法测定钒

Q_!)--!I#I-",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了催化极谱法测定钒的方法!

本标准适用于地下水中钒的测定!最小检测量为-#-*"["最佳检测范围为-#I

!*+#-"[#L!

由于铁$铝与铜铁试剂在乙酸S乙酸钠溶液中产生沉淀"对钒有吸附作用而干

扰测定!在加铜铁试剂前加入氟化铵"即可消除试样中*--"[铁$铝的干扰!

#!方法提要

在@]G#+的乙酸S乙酸钠缓冲溶液中"钒与辛可宁和铜铁试剂生成的络合物"

于C-#J‘处可产生十分灵敏的络合催化波!其峰电流与钒浓度成正比!

$!仪器

极谱仪!

三电极 %滴汞$银片$铂丝&!

%!试剂

%"!!高氯酸 %]>/YI&"’U*#!J[#9L"优级纯!

%"#!盐酸溶液 %*V+&"优级纯!

%"$!乙酸S乙酸钠缓冲溶液 %@]G#+&’称取乙酸钠 %X6>]M>YY(M]+Y&+!G["

加冰乙酸!-9L"加蒸馏水至*---9L!在@]计上"用乙酸钠 %G--[#L&和乙酸

(**+*(
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!*V*"溶液调节溶液至@]G#+#

%"%!氟化铵溶液 !+G[$L"#

%"&!辛可宁溶液 !-#-+F"%称取辛可宁 !>*,]+X+Y"+-9[于*--9L烧杯中&

加硫酸溶液 !*V*"*滴及少许蒸馏水溶解后&稀释至*--9L#

%"’!铜铁试剂溶液 !*-[$L"&现用现配#

%"(!钒标准贮备溶液%称取经G--N灼烧过的五氧化二钒 !‘+YG"-#*"JG[于

G-9L烧杯中&加氢氧化钾溶液 ’,!\Y]"U*9./$L(*-9L&搅拌使其溶解后&

用硫酸溶液 ’,!*+]+?YI
"U*#-9./$L(中和至酸性并过量G9L&移入*---9L

容量瓶中定容#此溶液*9L含*--"[钒#

%",!钒标准溶液%取钒标准贮备溶液 !I#""用蒸馏水逐级稀释为*9L含

-#*-"[钒#

&!分析步骤

&"!!样品分析

取硝酸酸化水样+G#-9L于G-9L烧杯中&加高氯酸 !I#*"-#G9L&加热蒸

发至白烟冒尽#加盐酸溶液 !I#+"I滴溶解干涸物#加乙酸S乙酸钠缓冲溶液

!I#M"G9L&氟化铵溶液 !I#I"I9L&摇匀#加辛可宁溶液 !I#G"-#G9L)铜铁

试剂溶液 !I#!"-#!9L&摇匀#以银片为参比电极&于起始电位C-#!‘处扫描&

测定钒的导数波#

&"#!空白试验

取M9L蒸馏水代替试样&以下步骤同G#*#

&"$!标准曲线的绘制

准确移取钒标准 !I#J"-)-#-*)-#-+**-#M-"[于一组G-9L烧杯中&以

下步骤同G#*#以钒浓度对其峰电流&绘制标准曲线#

’!分析结果的计算

按下式计算钒的质量浓度%

‘ !9[$L"U1.
式中%1+++从标准曲线上查得的钒量&"[,

-+*+*-
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.!!!取水样体积"9L#

(! 精密度和准确度

同一实验室测定钒含量为I#""[$L水样时"*I次平行测定的相对标准偏差为

M#-F#对钒量为*#*+!+#+""[$L的水样"加标准钒-#-G!"[的回收率为,!F

!*-IF#

%M*+*%
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附!录!-
标准的有关说明

!参考件"

-!!钒的催化波具有吸附波和动力波的双重性!测试中应防止表面活性物质的引

入和温度的影响!在-和!M-N时"钒的催化电流增加十分迅速"测试中应保持

温度一致!

-#!辛可宁铜铁试剂的用量能影响方法的灵敏度"应严格按本标准规定的用量!

附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部辽宁省中心实验室负责起草!

本标准主要起草人王裕宣#彭仕宣!
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J+#急性毒性检测方法标准

水质!急性毒性的测定!发光细菌法

’(!)*GII*"*,,G

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水环境急性毒性的发光细菌法!

!"#!适用范围

本标准适用于工业废水"纳污水体及实验室条件下可溶性化学物质的水质急性

毒性监测!

#!方法提要

基于发光细菌相对发光度与水样毒性组分总浓度呈显著负相关 #;#-#-G$%

因而可通过生物发光光度计测定水样的相对发光度%以此表示其急性毒性水平!

水质急性毒性水平按J所述条件选用相当的参比毒物氯化汞浓度 #以9[&L为

单位$来表征%或选用O>G-值 #半数有效浓度’’’以样品液百分浓度为单位$来

表征!

(G*+*(
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$!试剂和材料

本标准所用试剂除另有说明外!均应为符合国家标准的分析纯试剂"蒸馏水或

同等纯度的水#

$"!!氯化汞][>/+#

$"#!氯化钠X6>/!化学纯#

$"$!明亮发光杆菌)M小种 $$5.4.=6<432:19@5.A@5.2319)MA@@#%冻干粉!安

瓿瓶包装!每瓶-#G[!在+!GN冰箱内有效保存期为!个月#新制备的发光细菌

休眠细胞 $冻干粉%密度不低于每克J--万个细胞&当按!#+#I步骤将冻干粉复苏

+9:7后即发光 $可在暗室内检验!肉眼应见微光%!稀释成工作液后每毫升菌液不

低于*#!万个细胞 $G9/测试管%或+万个细胞 $+9/测试管%$均为稀释平板法

测定%#在毒性测试仪上测出的初始发光量应在!--!*,--9‘之间!低于!--9‘
允许将倍率调至 ’a+(档!高于*,--9‘允许将倍率调至 ’a-#G(档#仍达不到

标准者!更换冻干粉#

$"%!氯化钠溶液!M[)*--9/#

氯化钠M[于玻璃容器内!用量筒加蒸馏水*--9*#

$"&!氯化钠溶液!+[)*--9/#

氯化钠+[!加蒸馏水*--9/!于试剂瓶内!+!GN保存#

$"’!参比毒物氯化汞标准溶液#

-#-+!-#-I!-#-!!-#-J!-#*-!-#*+!-#*I!-#*!!-#*J!-#+-!-#++!

-#+I9[)L#

$"(!氯化汞母液!!U+---9[)L#

万分之一分析天平精称密封保存良好的无结晶水氯化汞-#*---[入G-9/容量

瓶!用M[)*--9/氯化钠溶液稀释至刻度!置+!GN冰箱备用!保存期!个月#

$",!氯化汞工作液!!U+9[)L#

用移液管吸氯化汞+---9[)L母液*-9/入*---9/容量瓶!用M[)*--9/氯化

钠溶液定容#再用移液管吸取氯化汞+-9[)L液+G9/入+G-9/容量瓶!用M[)

*--9/氯化钠溶液定容!将此液倒入配有半微量滴定管的试液瓶!然后!用M[)

*--9/氯化钠溶液将氯化汞+9[)L溶液按表*稀释成系列浓度 $一律采用G-9/容

量瓶%#这些氯化汞稀释液保存期不超过+I5!超过者务必重配#

*!*+**
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表!!氯化汞工作溶液稀释配制系列 !在&/56容量瓶中"

加氯化汞!+9["L#数$9/ -#G *#- *#G +#- +#G M#- M#G I#- I#G G#- G#G!#-

稀释定容后氯化汞浓度$9["L-#-+-#-I-#-!-#-J-#*--#*+-#*I-#*!-#*J-#+--#++-#+I

%!仪器

%"!!生物发光光度计%

配置+或G9/测试管%

当氯化汞标准溶液浓度为-#*-9["L时$发光细菌的相对发光度为G-F$其

误差不超过 *̂-F%

%"#!+9/或G9/测试样品管 !具标准磨口塞$为制造比色管的玻璃料制作$由专

业玻璃仪器厂制造#$分别适用于相应型号的生物发光光度计%

%"$!微量注射器&*-"/%

%"%!注射器&*9/%

%"&!定量加液瓶&G9/%

%"’!吸管&+’*-’+G9/%

%"(!试剂瓶&*--9/%

%",!量筒&*--’G--9/%

%".!棕色容量瓶(G-’+G-’*---9/%

%"!/!半微量滴定管 !配磨口试液瓶$全套仪器均为棕色#&*-9/%

&!样品

&"!!样品的采集和保存

6#采样瓶使用带有聚四氟乙烯衬垫的玻璃瓶$务必清洁’干燥%采集水样时$

瓶内应充满水样不留空气%采样后$用塑胶带将瓶口密封%

=#毒性测定应在采样后!5内进行%否则应在+!GN下保存样品$但不得超过

+I5%报告中应写明水样采集时间和测定时间%

<#对于含固体悬浮物的样品须离心或过滤去除$以免干扰测定%

&"#!样品液的稀释

&"#"!!样品液测定前稀释的条件

)"*+*)
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&"#"!"!!样品液预试验!取事先加氯化钠至M[!*--9/浓度的样品母液+9/装入

样品管"并设一支>\管 #氯化钠M[!*--9/溶液$"按!所述测定相对发光度%

&"#"!"#!按G#+#*#*测得的样品"相对发光度低于G-F乃至零"欲以O>G-表达结

果"则须稀释%

&"#"!"$!按G#+#*#*测得的样品"相对发光度在*F以上"欲以与相对发光度相

当的氯化汞浓度表达结果"则不须稀释%

&"#"#!样品液的稀释液

样品液的稀释液一律用蒸馏水"在定容前一律按构成氯化钠M[!*--9/浓度添

加氯化钠或浓溶液 #母液只能加固体$%

&"#"$!样品液稀释浓度的选择

&"#"$"!!探测试验

按对数系列将样品液稀释成G个浓度&*--F’*-F’*F’-#*F’-#-*F
#它们的对数依次为-"(*"(+"(M"(I$"按!所述粗测一遍视*F!*--F相

对发光度落在哪一浓度范围%

&"#"$"#!试验

在*F!*--F相对发光度所落在的浓度范围内再增配!!,个浓度 #例如"若

落在-#*F!*-F之间"则应稀释成-#*F’-#+GF’-#GF’-#"GF’*F’

+#GF’GF’"#GF’*-F)若落在*F!*-F之间"则应稀释成*F’+F’IF’

!F’JF’*-F$"按!所述再测一遍)这!!,个浓度"也可通过查对数表"按等

对数间距原则自行确定 #例如"若落在*F!*-F之间"则应稀释成*-F’

!#M*F’M#,JF’+#G*F’*#GJF’*#--F"它们的对数相应为*#--’-#J-’

-#!-’-#I-’-#+-’-#--"对数间距均为-#+$%

’!测定

’"!!测定条件

’"!"!!室温

室温+-!+GN%

同一批样品在测定过程中要求温度波动不超过 *̂N%且所有测试器皿及试剂’

溶液测前*5均置于控温的测试室内%

’"!"#!@]

*J*+**
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若须测定包括@]影响在内的急性毒性!不应调节水样@]"

若须测定排除@]影响在内的急性毒性!须将水祥和>\ #氯化钠M[$*--9/%

@]测前调至下值&主要含>1水样为I#G!主要含其他金属水样为G#I!主要含有

机化合物水样为"#-"

’"!"$!溶解氧

本法只能测定包括溶解氧影响在内的急性毒性"

’"#!测定步骤

’"#"!!试管的排列

于塑料或铁制试管架上按以下二种情况排列测试管"

’"#"!"!!按G#+#*#M所述!样品母液相对发光度为*F以上者!如下排列&

左侧放参比毒物氯化汞系列浓度溶液管!右侧放样品管"前排放氯化汞溶液和

样品管!后一排放对照 #>\%管!后二排放>\预试验管"每管氯化汞或样品液

均配一管>\ #氯化钠M[$*--9/蒸馏水溶液%"设M次重复"每测一批样品!均须

同时配置测定系列浓度氯化汞标准溶液"
表#!试管在试管架上的排列

后二排 >\预试*>\预试+

后一排 >\ >\ >\ >\ >\ >\ ’ >\ >\ >\ >\ >\ >\ >\ ’ >\

前!排 -#-+-#-+-#-+-#-I-#-I-#-I ’ -#+I样* 样* 样* 样+ 样+ 样+ ’ 样7

管!群 氯化汞#9[$L% 样!!品

’"#"!"#!按G#+#*#+所述!样品母液相对发光度为G-F以下乃至零者!如下

排列&

左侧仅放氯化汞-#*-9[$L溶液管 #作为检验发光细菌活性是否正常的参考毒

物浓度!它反应*G9:7的相对发光度应在G-F左右%!右侧放样品稀释液管 #从低

浓度到高浓度依次排列%"其他同!#+#*#*"每测一批样品!均须同时配测氯化汞

-#*-9[$L溶液"

’"#"#!加M[$*--9/氯化钠溶液

用G9/的定量加液瓶给每支>\管加+或G9/氯化钠M[$*--9/#据仪器型号

而定%"

(,*+*(
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’"#"$!加样品液

用+或G9/吸管给每支样品管加+或G9/样品液 !据!#+#+而定"#每个样品

号换一支吸管#

’"#"%!发光细菌冻干菌剂复苏

从冰箱+!GN室取出含有-#G[发光细菌冻干粉的安瓿瓶和氯化钠溶液$投入

置有冰块的小号 !*!*#GL"保温瓶$用*9/注射器吸取-#G9/冷的氯化钠+[%

*--9/!适用于G9/测试管"或*9/冷的氯化钠+#GF !适用于+9/测试管"注入

已开口的冻干粉安瓿瓶$务必充分混匀#+9:7后菌即复苏发光 !可在暗室内检验$

肉眼应见微光"#备用#

’"#"&!仪器的预热和调零

打开生物发光光度计电源$预热*G9:7$调零$备用#

’"#"’!仪器检验复苏发光细菌冻干粉质量

另取一空+或G9/测试管$加+或G9/氯化钠M[%*--9/!据!#+#+而定"$加

*-"/复苏发光菌液$盖上瓶塞$用手颠倒G次以达均匀#拔去瓶塞$将该管放入

各自型号仪器测试舱内$若发光量立即显示 !或经过G!*-9:7上升到"!--9‘以

上$此瓶冻干粉可用于测试$低于者按M#*#I处理#菌液发光量先缓慢上升$约持

续G!*G9:7$后缓慢下降$约持续I5#满I5的>\发光量应不低于I--9‘$低

于者更换冻干粉#

’"#"(!给各测试管加复苏菌液

在发光菌液复苏稳定 !约半小时"后$按!#+所述$从左到右$按氯化汞或样

品管 !前"&>\管 !后"一氯化汞或样品管 !前"&>\管 !后"’’顺序$用

*-"/微量注射器 !勿用定量加液器以减少误差"准确吸取*-"/复苏菌液$逐一加

入各管$盖上瓶塞$用手颠倒G次$拔去瓶塞$放回原位 !每管加菌液间隔时间勿

短于M-A#每管在加菌液的当时务必精确计时$记录到秒$即为样品与发光菌反应

起始时间#立即将此时间加*G9:7$记作各管反应终止 !也即应该读发光量"的

时间#

’"#",!发光细菌与样品反应达到终止时间的读数

按各管原来加菌液的先后顺序$当某管达到记录的反应终止时间$在不加瓶塞

的情况下$立即将测试管放入仪器测试舱$读出其发光量 !以光信号转化的电信号

&&&电压9‘数表示"#

(-++*(
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’"#".!有色样品测定干扰的校正

6#拿掉仪器样品舱上的黑色塑料管口!

=#取一+9/测试管 "直径*+99#$加氯化钠M[%*--9/溶液+9/$将该管放进

一装有少量氯化钠M[%*--9/溶液的G9/管 "直径+-99#内$要使外管与内管的

氯化钠M[%*--9/液面平齐&此作>\管!

<#另取一+9/测试管$加氯化钠M[%*--9/溶液+9/$放入另一装有少量有

色待测样品液的G9/管内$要使外管与内管的氯化钠M[%*--9/液面平齐&此作

>\<管!

K#于>\和>\<二管的内管中同时加复苏发光菌液*-"/"注意’必须是本批

样品测定所用同一瓶复苏菌液#$立即记时到秒$等反应满*G9:7$迅即放入仪器

测试舱$测定二只带有内管的G9/测试管的发光量&分别记下发光量B* ">\管#

和B+ ">\<管#!

3#计算因颜色引起的发光量 "9‘#校正值"BUB*CB+!

8#按!#+#"和!#+#J所述常规步骤测试带色样品管及其>\管 "氯化钠M[%

*--9/溶液#的发光量 "9‘#&所有>\管测得之发光量 "9‘#均须减去校正值

"B "9‘#后才能作为>\发光量 "9‘#&

图!!有色样品溶液测定干扰的校正

(*++*(
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(!测试结果的表达

("!!计算样品相对发光度 !F"#并算出平均值$

相对发光度 !F"U
氯化汞管或样品管发光量 !9‘"

>\管发光量 !9‘" H*-- !*"

相对发光度 !F"平均值U
!重复*"!F"V !重复+"!F"V !重复M"!F"

M
!+"

("#!符合G#+#*#M条件者#建立并检验氯化汞浓度 !)"与其相对发光度 !’"F
均值的相关方程#也可以绘制关系曲线$

6#求出一元一次线性回归方程的> !截距"%=!斜率%回归系数"和C !相关

系数"#列出方程&

’U*V=)氯化汞 !M"

查相关系数显著水平 !;值"表#检验所求C值的显著水平$若;#-#-*#且

O>G-氯化汞U-#*-̂ -#-+9[’L#则所求相关方程成立(反之#不能成立#须重测系

列氯化汞浓度的发光量$氯化汞溶液配制过夜者#须重配后再测定$

=#也可以据建立的上述方程绘制关系曲线$即指定发光度为*-F和,-F#代

入上式#求出相应的二个氯化汞浓度#在常数坐标纸上#定出二点#画一直线#即

为符合该方程的氯化汞浓度与相对发光度的关系曲线$

("$!符合G#+#*#+条件者#建立并检验样品稀释浓度 !)"与其相对发光度

!’"F均值的相关方程#绘制关系曲线$

按"#+所述方法建立相关方程’U>V=)样#并检验相关系数#显著水平 !;
值"$若;#-#-G#则所求相关方程成立(反之#不能成立#须重测样品稀释系列

浓度的发光量$

,!根据测试结果表达样品急性毒性

,"!!用氯化汞浓度表达样品毒性

,"!"!!适用的条件

符合G#+#*#M条件 !样品母液相对发光度大于*F"并按"#+建立了合格 !;

#-#-*%O>G-氯化汞U-#*-̂ -#-+9[’L"的氯化汞浓度与其相对发光度相关方程者$

,"!"#!表达方法

)+++*)
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6#将测得的样品相对发光度!代入"#+的相关方程!求出与样品急性毒性相

当的氯化汞浓度 "一般用9[#L表示$%

=#测试结果报告同时列举样品相对发光度及其相当的氯化汞浓度值&

,"!"$!适用性

适用于相对发光度在*F以上’特别是G-F以上 "即不可能出现O>G-值$但

低于*--F "即仍有中’低水平毒性$的样品毒性测定&

,"#!用O>G-值表达样品毒性

,"#"!!适用的条件

符合G#+#*#+条件 "样品母液相对发光度低于G-F乃至零$并按"#*建立了

合格 ";#-#-G$的样品稀释液浓度与其相对发光度相关方程者&

,"#"#!表达方法

6#将’UG-代入"#M建立的相关方程!求出样品的O>G-值&这里的O>G-值以

样品的稀释浓度 "一般用百分浓度$表示%

=#测试结果报告列举样品的O>G-值&

,"#"$!适用性

适用于相对发光度在G-F以下’特别是零 "即毒性水平较高或很高$的样品

毒性测定!后者无法以相当的氯化汞浓度表达毒性&

,"$!测定记录格式 "见表M$
表$!样品急性毒性!发光细菌测定法实验记录

测定日期!!!!!!!测定人 提取方式

分析号
加菌液时间"反应
开始!读到秒$

测定时间"反应
分钟!读到秒$

发光量

9‘

相对发光度L!F
"样品#>\H*--F$

均值1BP
抑制发光率!F
*BU*--CB

备注

(M++*(
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分析号
加菌液时间!反应
开始"读到秒#

测定时间!反应
分钟"读到秒#

发光量

9‘

相对发光度L"F
!样品$>\H*--F#

均值1BP
抑制发光率"F
*BU*--CB

备注

!!BU>V=)"!!!!!>U!!!!!=U
回归方程 CU!!!!;$

,"%!测定结果报告内容

6#实验室室温%

=#采样地点&日期&时间%

<#氯化汞浓度或样品稀释百分浓度与相对发光度的相关方程’

’U*V=)

CU!!!!!;#!!!!!O>G-氧化汞U!!!!!9[$L

K#样品O>G-值 !稀释百分浓度#或相对发光度 !F#及其相当的氯化汞浓度

!9[$L#%

3#测定人及所在单位(

.!方法的精密度

样品M次重复测定结果的相对偏差应不大于*GF(

)I++*)

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由中国科学院南京土壤研究所负责起草!

本标准起草人顾宗濂"谢恩琴"周德智"乔鸿泽!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!

#G++*#

J+#急性毒性检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



JM#二硫化碳检测方法标准

水质!二硫化碳的测定
二乙胺乙酸铜分光光度法

’(!)*GG-I"*,,G

!!主题内容与适用范围

!"!主题内容

本标准规定了测定工业废水中二硫化碳的二乙胺乙酸铜分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本方法适用于橡胶"化纤"化工原料等行业排放废水中二硫化碳的测定!

!"#"#!测定范围#当取样*--9L$采用*<9比色皿时$测定范围为-#-IG!

*#I!9[%L!

!"#"$!干扰和消除#采用曝气法将二硫化碳从水样中分离出来$如水样中存在硫

化氢$可用乙酸铅溶液吸收$除去干扰!

#!原理

在铜盐的存在下$二硫化碳与二乙胺作用$生成黄棕色的二乙氨基二硫代甲酸

铜$在IM-79波长处分光光度计测定$反应式如下#

&!++*&

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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>?+V+X] !>+]G" ,))+ !>+]G"+X#>?+]$X] !>+]G"+
+ %!>+]G"+X#>?#?] $ X] !>+]G"+&V >1 !>]M>YY" ,))+

%!>+]G"+X#>?V?&+>1V+>]M>YY]V+X] !>+]G"+

$!试剂

分析中使用的试剂均为符合国家标准的分析纯试剂蒸馏水或去离子水’

$"!!乙酸铅溶液(称取*-[乙酸铅 %$=!>]M>YY"+$M]+Y&溶于,-9L蒸馏水

中)加入G9L冰乙酸和*-9L丙三醇)充分混匀’

$"#!吸收液(称取*-9[乙酸铜 %>1!>]M>YY"+$]+Y&置于G-9L小烧杯中)

加入少量无水乙醇)用玻璃棒搅拌)溶解后移入G--9L容量瓶内)用无水乙醇洗

烧杯+!M次)洗液全部并入容量瓶内)加入G9L三乙醇胺)充分混合)再加

+9L二乙胺)用无水乙醇稀释至刻度)混匀后贮于冰箱+!GN保存’

$"$!二硫化碳标准贮备液(于+G9L容量瓶中先加入约*-9L无水乙醇)盖紧瓶

塞)放在分析天平上准确称重)然后加入*!+滴分析纯二硫化碳)迅速塞紧)再

次称重)用无水乙醇稀释至刻度)摇匀)按差减法计算二硫化碳标准储备液浓度)

贮于冰箱+!GN保存’

$"%!二硫化碳标准液(将二硫化碳标准储备液)用无水乙醇稀释为*--"[*9L临

用前配制’

%!仪器

%"!!具塞比色管(*-9L带刻度)经校正’

%"#!气泡式吸收管(大型 !高++G99)支管阔J-99"’

%"$!洗气瓶(+G-9L’

%"%!气体流量计’

%"&!抽气泵’

%"’!分光光度计(备*<9的吸收池’

%"(!分析天平(感量-#*9[’

%",!玻璃量器(经校正的容量瓶)移液管’

&!样品

&"!!样品的采集(水样采集在+G-9L具磨口玻璃塞的小口玻璃瓶)采样时采样并

$"++*$

JM#二硫化碳检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



浸于水面下+-!M-<9!使水从底部上升溢出瓶口!塞上玻璃磨口瓶盖!不使瓶内

有气泡!尽量防止曝气"

&"#!样品的保存#采集好的样品!应立即分析!如需暂缓分析!一定要放置+!

GN保存!保存期二天"

’!测定步骤

’"!!曝气吸收装置

采用全玻璃器皿按图*程序安装!接口处用硅橡胶管连接使两头玻璃管相

接触"

’"#!绘制校准曲线

在八套曝气吸收装置洗气瓶中!分别加入*--9L蒸馏水和*--"[$9L二硫化

碳标准液#-#--!-#*-!-#+-!-#I-!-#!-!-#J-!*#--!*#+-9L!按图*将每

套曝气洗气瓶串联二个活心气体采样管!于第一个采样管内加入*-9L乙酸铅溶

液!第二个采样管内加入*-9L二硫化碳吸收液!连接抽气泵!气体流量计!控制

流速*--9L$9:7左右!曝气*5"将吸收液移入*-9L具塞比色管!定容"

图!!曝气吸收装置

’"$!分光光度测定

%J++*%
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在波长IM-79下!以无水乙醇作参比!用*<9吸收池!测定具塞比色管内吸

收液的吸光度"

将!#+系列校准液测得的吸光度4A值扣除试剂空白 #零浓度$的吸光度4=
值!得到校正吸光度42!以校正吸光度42为纵坐标!以二硫化碳含量? #"[$为

横坐标绘制校准曲线!或用最小二乘法计算回归方程!浓度 %零&!不参于计

算!得

42U=?V> #*$

’"%!试样测定

取*--9L水样于洗气瓶中!#如水样中二硫化碳含量较高!可用蒸馏水稀释$

按图*连接好曝气吸收装置!以下步骤按!#*条和!#+条进行分光光度测定"

’"&!空白试验

取*--9L蒸馏水于洗气瓶中!连接好曝气装置!按!#*条和!#+条进行处理"

(!计算

("!!计算公式

样品中二硫化碳的吸光度42用式 #+$计算"

42U4AC4= #+$

式中’4A(((样品吸光度)

4=(((空白吸光度"

样品中二硫化碳含量? #"[$可从曲线查得!也可按式 #M$计算"

?U
#42C>$
=

#M$

样品中二硫化碳浓度) #9[*L$用式 #I$计算"

)U?.2
#I$

式中’.2(((样品体积!9L"

,!精密度和准确度

经五个实验室分析*MG#+9[*L二硫化碳统一样品!重复性标准偏差为

M#M+9[*L重复性变异系数为+#IIF!再现性标准偏差为M#+J9[*L!再现性变异

+,++*+

JM#二硫化碳检测方法标准
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系数为+#I*F!加标回收率,+F!*-MF"

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出"

本标准由上海市环境保护科学研究院负责起草"

本标准主要起草人朱心"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

#-M+*#
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JI#肼检测方法标准

水质!肼的测定
对二甲氨基苯甲醛分光光度法

’(!)*GG-""*,,G

!!主题内容和适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中肼的对二甲氨基苯甲醛分光光度法!

!"#!适用范围

!"#"!!本标准适用于地面水和工业废水中肼的测定!

!"#"#!试料体积*!*-9L"比色皿光程为*#G<9时"本方法检测限以肼计为

-#--+9[#L"测定上限为*#--9[#L更高浓度的样品"稀释后再进行测定!

!"#"$!干扰$氨基脲%硫脲%脲素分别高达+-%G-%+--9[#L以上时干扰测定&

一甲基肼为肼含量的M倍以上"XYC+ 大于*9[#L时产生干扰!

#!原理

在酸性溶液条件下"肼与对二甲氨基苯甲醛作用"生成对二甲氨基苄连氮黄色

化合物"于波长IGJ79处进行分光光度测定!

$!试剂

除非另有说明"本标准所用试剂均为符合国家标准或专业标准的分析纯试剂"

’*M+*’

JI#肼检测方法标准
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试验中均应使用蒸馏水或同等纯度的水!

$"!!盐酸 "]>/#$’U*#*,[%9L!

$"#!盐酸溶液$,"]>/#U*9./%L!

$"$!乙醇,GF!

$"%!对二甲氨基苯甲醛溶液$称取I[对二甲氨基苯甲醛溶于+--9L,GF乙醇和

+-9L]>/&M#*’酸中!

$"&!叠氮化钠溶液$*GG[%L!称取不含肼的叠氮化钠 "X6XM(注意剧毒#*G#G

[溶于水中(稀释至*--9L!如叠氮化钠中含肼(可按下述步骤精制$

将叠氮化钠溶于适量水中(滤去不溶物(滤液置烧杯中(将烧杯放在电热板上

加热(不断搅拌(使叠氮化钠结晶析出(待大部分叠氮化钠析出后(用滤纸过滤(

经无水乙醇脱水后(将此叠氮化钠放入烘箱中于*-Ĝ +N干燥+5(放在干燥器内

冷却(然后放入试剂瓶中备用!

注意$叠氮化钠剧毒(精制操作应在通风柜内进行!

$"’!肼标准贮备溶液$*--9[%L称取-#M+J-盐酸肼 "X+]I)+]>/#或-#I-!-[
硫酸肼 "X+]I) ]+?YI#(用 ]>/溶液 &M#+’溶解(定量移入*---9L容量瓶

中(并用]>/&M#+’稀释至标线备用!

$"(!肼标准溶液$*#--"[%9L!吸取肼标准贮备液 &M#!’*-#-9L(移入

*---9L容量瓶中(用]>/溶液 &M#+’稀释至标线!

%!仪器

一般实验室常规仪器和设备!

%"!!分光光度计$带光程*#G<9比色皿!

%"#!具塞比色管$+G9L!

&!采样与保存

&"!!采样与贮存样品均使用玻璃瓶!

&"#!水样现场固定$用盐酸固定(@]值调至小于+(可保存+I5!

’!步骤

’"!!校准曲线的制备

)+M+*)

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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取J支+G9L具塞比色管!分别加入肼标准溶液 "M#"#!-!-#G!*#--!

+#--!I#--!!#--!J#--!*-#--9L!加入蒸馏水至*-9L!加入*-9L对二甲氮

基苯甲醛溶液!加蒸馏水稀释至+G9L标线!混匀!放置+-9:7!用*-<9光程的

比色皿于IGJ79波长处测定吸光度$以肼含量为横坐标!吸光度为纵坐标!绘制

校准曲线$

’"#!样品测定

用无分度吸管吸取*-9L待测水样于+G9L具塞比色管中!检查水样@]值!

如水样不呈中性需用稀盐酸或氢氧化钠溶液!将水样调至"左右!加入*-9L对

二甲氨基苯甲醛溶液!加蒸馏水稀释至+G9L标线!混匀!+-9:7后用*-<9光程

的比色皿于IGJ79波长处测定吸光度!从校准曲线查出肼含量$

’"$!空白试验

取*-9L蒸馏水代替水样!按水样相同的步骤进行空白测定$

(!结果的表示

试样中肼含量) %9[&L’按下式计算(

)U1.
式中(1)))从校准曲线上查得试样肼含量!"[*

.)))分析试样体积!9L$

,!精密度和准确度

J个实验室对-#*--!-#G--!-#J--9[&L的标准溶液!按 "!#+#分析步骤测

定!结果如下(

,"!!重复性

三个浓度的实验室内相对标准偏差分别为M#"F+-#,F+-#!F$

,"#!再现性

三个浓度的实验室间相对标准偏差分别为I#IF+*#MF+-#,F$

,"$!准确度

加标回收范围为,!F!*-IF$

,MM+*,

JI#肼检测方法标准
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附!录!-
!补充件"

-!!水样处理

水样一般不需预处理!如水样中含有微小的固体颗粒!可先将水样用快速滤纸

过滤!弃去开始滤出的数毫升水样后!滤液待用!或离心去除杂质"

-#!排除干扰

水样中一般不含铬化合物!如个别水样有铬共存时!可将水样先加+9L]>/
#M#+$于水样管中!再加*F的碘化钾-#I9L混匀!放置*-9:7后!再按操作步

骤 #!#+$进行"如%水样中含XYC+ 含量高于*9[&L时可向水样中加入酚酞指示

剂*滴!用+-F氢氧化钠溶液调至水样成红色!再加入+9L叠氮化钠溶液 #M#G$

于通风柜中加]>/#M#+$至红色消失!然后加入*#M9L]>/#M#*$充分振荡使

反应进行完全!再按操作步骤 #!#+$进行"如%水样中存在一甲基肼和偏二甲基

肼时!水样的酸度调到*X后!再按操作步骤 #!#+$进行"

-$!计算

如测定结果以水合肼计!将结果乘以*#G!即可"因*#G!份X+]I’]+Y中含

有*份X+]I"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出"

本标准由辽宁省丹东市环保研究所(航天航空工业部第七设计院(兵器工业部

西安庆华电器制造厂等起草"

本标准主要起草人刘静秋(孙宏(郑一君(刘广聚(徐志通(杨清平(吕慧(

姜维功(李建安(蒋春山(王兰翠(李冰清(刘杰"

本标准委托中国环境监测总站解释"

’IM+*’
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JG#可吸附有机卤素（BYa）检测方法标准

水质!可吸附有机卤素 !BYa"的测定
微库仑法

’(#)*G,G,$*,,G

本标准等效采用国际标准Z?Y,G!+!*,J,"水质C可吸附有机卤素 #BYa$

的测定%&

!!主题内容和适用范围

!"!!本标准规定测定水中可吸附在活性炭上的有机卤化物 #BYa$的微库仑法’

在吸附前必要时先经过吹脱’挥发性的有机卤化物可以直接测定&

!"#!本标准适用测定饮用水(地下水(地面水(污水中有机卤化物 #BYa$’其

测定范围为*-!I--"[)L’如超过上限’可减少取样量&

!"$!如水样中溶解的有机炭&*-9[)L’无机氯化物含量&*[)L时’分析前必须

稀释&

!"%!当水样中存在悬浮物时’其所含有的有机卤素化合物也包括在测定值中&

!"&!为避免从水相中分离活性炭时可能形成的胶体干扰’需加入助滤剂如硅藻土’

使炭絮凝克服过滤的困难&

!"’!当水样中含有活性氯时’BYa的值会偏高*故采样后需立即加入亚硫酸钠&

当水样中存在难溶解的无机氯化物’生物细胞 #如微生物(藻类$等’样品需要先

+GM+*+

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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酸化!放置J5后再分析"

!"(!无机碘化物可以干扰吸附和检测!有机碘化物会导致非重现性的高结果!高

浓度的无机溴化物也有干扰"

#!定义

下述定义适用于本标准#

#"!!可吸附有机卤素 $BYa%#指按本标准规定的方法测定与有机化合物结合的

卤素中氯!溴的总量!以氯计"

#"#!溶解性有机炭 $QY>%#是通过-#IG"9膜过滤后!水样中有机炭的含量"

$!原理

水样经硝酸酸化!$必要时需对水样进行吹脱!挥发性有机卤化物经燃烧热解

直接测定%"用活性炭吸附水样中有机化合物!再用硝酸钠溶液洗涤分离无机卤化

物!将吸附有机物的炭在氧气流中燃烧热解!最后用微库仑法测定卤化氢的质量

浓度"

%!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂"所用的水&化学药

品和气体中BYa含量!需经过检测!所得的BYa值不影响对样品的测定下限"

合格的水应贮存在带磨口的玻璃瓶中"

%"!!活性炭#

碘值#%*-G-’

氯化物#$-#--*GF’

颗粒度’约G-"9!作为振荡吸附用’

颗粒度’约*--"9!作为柱吸附用"

%"#!硝酸 $]XYM%#’U*#I+[(9/"

%"$!盐酸’,$]>/%U-#*--9./(L"

%"%!硫酸 $]+?YI%#’U*#JI[(9/"

%"&!冰乙酸 $>]M>YY]%#优级纯"

%"’!氯化钠 $X6>/%#基准试剂"

)!M+*)
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%"(!氧气 !Y+"#

%",!氮气 !X+"#

%".!硝酸钠贮备溶液$*"[%L
称取*"[的硝酸钠 !X6XYM"溶于水中&加入*#I9/硝酸 !I#+"&移入

*---9/容量瓶中&用水稀释至刻度#

%"!/!硝酸钠洗涤液$-#JG[%L#

取G-9/硝酸钠贮备液 !I#,"&移入*---9/容量瓶中&用水稀释至刻度#

%"!!!亚硫酸钠溶液$,!X6+?YM"U-#+9./%L#

%"!#!氯化物标准贮备液$*---"[>/%9/#

称取-#*!IJ[已在*I-N烘至恒重的氯化钠 !I#!"溶于水&移入*--9/容量

瓶中&用水稀释至刻度#

%"!$!氯化物标准使用液$*--"[>/%9/#

吸取氯化物标准贮备液 !I#*+"*-#-9/于*--9/容量瓶中&用水稀释至刻度#

%"!%!乙酸电解液$!"VM"#量取"-9/冰乙酸 !I#G"加入M-9/水&混匀#

%"!&!对氯苯酚贮备溶液$+--"[>/%9/#

称取"+#G9[对氯苯酚 !>!]G>/Y"溶于水&移入*--9/容量瓶中&用水稀释

至刻度#

&!仪器

常用实验室仪器和$

&"!!可吸附有机卤素测定仪和吹脱器

&"!"!!燃烧热解炉

由长度M-<9&直径+!M<9石英管和管式炉组成的热解炉&加热温度可调&

至少可达,G-N&见下图#

&"!"#!石英舟

石英舟尺寸与 !G#*#*"石英管的内径相匹配#

&"!"$!微库仑计

能够测定*"[>/&相对标准偏差$*-F的微库仑计#

&"!"%!干燥器

器内注入适量硫酸 !I#I"&用于干燥热解反应气体&并保证干燥器内硫酸不能

’"M+*’
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发生逆流!

&"!"&!气体入口

吹脱时进气口用硅橡胶管与气体洗涤瓶入口连接!

&"#!柱吸附装置

&"#"!!吸附装置

吸附柱长I-!G-99"内径+!M99"内装I-!G-9[活性炭 #I#*$"柱的二

端塞入少许玻璃棉!采用二只相同规格的吸附柱串联"再与**-9/体积的样品管

连接"用氮气的压力来调节过滤的流速!

&"$!振荡吸附装置

&"$"!!过滤器

一个过滤漏斗"容量-#*GL"过滤板直径+G99!

&"$"#!滤膜

滤膜的氯化物含量低"膜的直径+G99"孔径-#IG"9!

&"$"$!电动振荡器

载板上附固定锥形瓶夹"振荡箱行返*G-!+G-次%9:7"振幅!!*-<9!

’!样品

采样"运输和贮存时使用玻璃器皿!

’"!!如样品中含有氧化剂 #*#!$"采样后立即在每*--9/水样中加入G9/亚硫酸

钠 #I#**$!

’"#!用硝酸 #I#+$调节水样的@]值在*#G!+#-之间"必要时放置J5"见*#!!

&JM+*&
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’"$!玻璃瓶内灌满水样!不留气泡"

’"%!采样后!尽快地进行分析!如果需要贮存时!酸化水样!在IN下保存!但

不能超过M日"

’"&!分析时水样要放置室温"

(!步骤

("!!分离步骤

("!"!!挥发性卤化物的吹脱和测定

如果水样中含有挥发性卤化物少于G-F!吹脱步骤可以省略"

取*--9/水样!倒入气体洗涤瓶里!洗涤瓶的进气一端用硅橡胶管与供氧气

管连接!另一端出口接到燃烧石英管入口!氧气入口端尽可能深地插入水样的

底部"

调节氧气流速*G-9/#9:7!确保气泡均匀分布"当热解炉温度达到,G-N时!

将混合气体送入燃烧石英管"

至少吹脱*-9:7!直到微伏信号显示值不再增加时!反应结束"

按微库仑法测定可吹脱有机卤素的含量"

("!"#!吸附步骤

吸附方式可以选用柱吸附或振荡吸附"

("!"#"!!柱吸附

取*--9/经过预处理的 $!%水样!加入G9/硝酸钠贮备液 $I#,%!校核@]
值$+!然后将水样倒入 $G#+#*%样品管中!盖好盖!调节氮气压力!使流速在

M9/#9:7情况下过滤完水样"

再用*-!+-9/硝酸钠洗涤液 $I#*-%!以M9/#9:7流速洗涤"将柱内湿活性

炭分别移置于石英舟内!按 $"#+%叙述步骤进行测定"

注!第二个吸附柱获得的BYa值应该不超过第一个吸附柱BYa值的*-F"否则将水样

稀释#

("!"#"#!振荡吸附

取经过预处理的*--9/水样!倒入+G-9/锥形瓶中!加入G9/硝酸钠贮备液!

校核@]值$+!再加入I-!G-9[活性炭 $I#*%!将锥形瓶置于振荡器载板上

$G#M#M%!振荡悬浮液*5以上!通过滤膜抽滤 $G#M#+%!用约+G9*硝酸钠洗涤

&,M+*&

JG#可吸附有机卤素 $BYa%检测方法标准
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液分数次洗涤滤饼!将湿的滤饼和滤膜一起移置于石英舟内!按 ""#+#叙述步骤

进行测定$
注!(一个恒定的QY>值将表明吸附已完全"因此通过QY>的测量来检验水样中活性炭"

吸附完全程度#

)取不同体积的水样 $例如G-9/和*--9/%可以检验吸附的完全性#当测得的BYa值

之差$*-F时"则吸附完全#对于含高分子成分的废水 $例如纸浆废水%吸附时间

需要超过*5"因而振荡时间也要延长"甚至过夜#

*如果过滤有困难"悬浮物可以絮凝#在搅拌活性炭悬浮液情况下"加入-#G9/硫酸

铝 $!#M[&L%溶液#再用固体碳酸钠调节悬浮液的@]值在!#J!"#+之间#边搅拌

边加入-#+!-#I9/部分水解的聚丙稀酰胺水溶液 $-#+[&L%"继续短时间搅拌"使

其絮状物沉降"倾析上清液"絮凝物按 $"#*#+#+%叙述步骤进行处理#

("#!燃烧

燃烧热解炉的温度至少达到,G-N!其他操作方法详见仪器生产厂提供的使用

说明书$

("#"!!将供氧气管与燃烧石英管以及硫酸干燥器和滴定池按照规定的次序连接起

来!并核查各个接口要防止漏气!见图$
注!必须避免当温度和压力降低时"可能引起的硫酸虹吸倒流进入燃烧管#

("#"#!调节氧气流速*G-9/%9:7$

("#"$!慢慢地将石英舟推入燃烧石英管内预热段!确保活性炭水分逐渐散发出去$
注!炉子的容积’停留时间’温度和气体流速都可能影响测定结果#

("$!校准和验证

微库仑计应该每天经常校准$

("$"!!微库仑计的校准

必须更换滴定池内的电解液 "I#*I#约"-9/!待搅拌稳定后!用*-#-"/氯化

物标准使用液 "I#*M#来校准$然后依次向滴定池内注入*"/&+"/&M"/&I"/&

G"/&!"/&""/&J"/&,"/和*-"/的盐酸溶液 "I#M#!测定每一种情况下电荷的迁

移量$

按公式 "*#将一系列的测量值用线性回归方法作一条回归曲线$

DU>HD4V= "*#

式中’D(((实测电荷迁移量!>)

D4(((已知电荷迁移量!>)

*-I+**
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>!!!回归曲线的斜率 "电解电流效率#$

=!!!回归曲线在纵坐标上的截距%>&

已知电荷量可从公式 "+#求得&

D4U.H,>*H8 "+#

式中’.!!!盐酸溶液的体积%L$

,>*!!!盐酸溶液实际的浓度%9./(L$

8!!!法拉第常数%8U,!IJ">(9./&

("$"#!全步骤的验证

测定五个标准溶液 "I#*M#*-"/)+-"/)I-"/)!-"/)J-"/和一个空白的BYa
值%按 "G#+#或 "G#M#叙述步骤操作&将测定的结果进行回归分析%其相关系数

&-#,,,&

为了核查整个步骤%每天要分析一个在工作范围内中等浓度的标准溶液%其实

测值和已知值之差不应超过*-F&

("%!空白测定

("%"!!全程序空白

全程序空白值应不超过M-"[>/(L%否则应分别对吸附步骤)燃烧步骤和微库

仑的测定进行核查&

化学药品或其他因素可以导致实验室空气有机卤素化合物的污染&假如实验室

空气严重污染时%连吹脱装置的死体积都能引起结果偏高&为了防止测定结果的偏

高%活性炭滤饼在任何情况下%都不要吸干&

假如加入絮凝助剂和过滤助剂%将要测定这些材料的空白&

("%"#!按 ""#*#+#*#测定空白

用*--9/实验用水代替水样%按 ""#*#+#*#叙述步骤操作&

("%"$!按 ""#*#+#+#测定空白

取G-9/硝酸钠洗涤液%加入I-!G-9[活性炭 "I#*#%振荡*5&

按 ""#*#+#+#叙述步骤过滤和洗涤活性炭%并测定有机氯素的含量&

,!结果的表述

计算方法’

由公式 "M#计算可吸附有机卤素的质量浓度 "BYa#&

**I+**
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,>*U @*
.*V

@+C@-
.! "+

HEH>8
!M"

式中#,>*$$$BYa的质量浓度按"[>/%L&

@-$$$空白值 !按"#I#+"’>&

@*$$$可吹脱有机卤素测定值’>&

@+$$$不可吹脱有机卤素测定值’>&

E$$$氯化物摩尔质量’EUMG#IGH*-!"[%9./&

.*$$$可吹脱样品的体积’L&

.+$$$用于不可吹脱样品的体积’L&

>和8与公式 !*"和 !+"中具有相同含义(

如果样品没有吹脱’@*%.*可省略(
注!第二个吸附柱测得值"用来检验吸附完全的程度"不计算在结果中#

.!精密度和准确度

精密度和准确度见下表(

实验室

数目

水样的

类型

测定值

数目

水样的浓

度’"[%L

精密度

重复性 再现性
准确度

标准偏差

"[%L

相对标准

偏差’F

标准偏差

"[%L

相对标准

偏差’F

加标回

收率’F

注

+I 饮用水 ,! *,#- +#++ **#" M#J! +-#M *

+! 地面水 *-M !,#- M#-+ G#" J#J+ *+#J *

+! 污水 *-I """#- +M#," M#* *-M#I! *M#M *

G 饮用水 !- J-#G *#" +#* *"#I +*#! ,!#J +

G 污水*" !- /*,J +J +#M +M,#! +-#- ,J#" +

!!注#(引用Z?Y*,JG年实验结果(

)方法验证结果(

*"有机氯化物污水’如果污水中含有较多的悬浮物’严重混浊时’则需高速离心分离’取上

清液稀释后测定(

)+I+*)
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附!录!-
活性炭的性能及用法

!补充件"

-!!活性炭的吸附性能

购买的活性炭具有适当的吸附能力和低的无机氯化物含量!或色谱纯的活性炭

可以作为测定BYa用"

-#!活性炭的用法

活性炭容易吸附化合物 #包括空气中其他有机卤素化合物$!它暴露于空气中

G天后就失去活性"为了减少炭的空白值!取*#G!+#-[合格的活性炭置于封闭的

玻璃瓶中备用 #当天用量$"密封瓶中的活性炭!一经打开!必须当天使用!剩余

不能再用"

附加说明

本标准由国家环保局科技标准司提出"

本标准由辽宁省环境保护科学研究所负责起草"

本标准主要起草人叶祥欣%刘涛%宫东杰%赵克智"

本标准由国家环境保护局负责解释"

&MI+*&
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水质!可吸附有机卤素 !BYa"的测定
离子色谱法

]d#)JM$+--*

前!言

本标准规定的水样的预处理方法 !将吸附上有机物的活性炭放入高温炉中燃

烧"分解 转化为无机卤化物#和Z?Y,G!+$*,J,及’(%)*G,G,C*,,G&水质可

吸附有机卤素 !BYa#的测定微库仑法’基本相同(但检测方法不同)本标准规

定用离子色谱法检测有机卤素转化生成的无机卤素离子(不但可以测定水中可吸附

有机卤素 !BYa#的总量 !以氯计#(也可以同时测定水中的可吸附有机氯

!BY>/#"有机氟 !BY%#和有机溴 !BY(2#)

本标准附录B"附录(都是标准的附录)

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口)

本标准由沈阳市环境监测中心站负责起草)

本标准此次为首次发布(自+--+年I月*日起开始实施)

本标准由国家环境保护总局负责解释)

*II+**
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水质!可吸附有机卤素 !BYa"的测定!离子色谱法

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中可吸附有机卤素 !BYa"的离子色谱法#

!"#!适用范围

本标准适用于测定水和污水中的可吸附有机卤素 !BYa"$包括可吸附有机氯

!BY>/"%有机氟 !BY%"和有机溴 !BY(2"#

当取样体积为G-!+--9L时$可测定水中可吸附有机氯 !BY>/"的浓度范围

为*G!!--"[&L$可吸附有机氟 !BY%"的浓度范围为G!M--"[&L$可吸附有机

溴 !BY(2"的浓度范围为,!*+--"[&L#

!"$!干扰及排除

!"$"!!水中的无机卤素离子$在样品富集过程中$也能部分残留在活性炭上$干

扰测定#用+-9L酸性硝酸钠洗涤液 !I#*+"淋洗活性炭吸附柱$可完全去除其

干扰#

!"$"#!当水样中存在难溶的氯化物%生物细胞 !如微生物%藻类"等时$使测定

结果偏高$用硝酸 !I#,"调节水样的@]值在*#G!+#-之间$放置J5后分析#

!"$"$!当水样中存在活性氯时$BY>/的测定结果偏高#采样后立即在*--9L水

样中加入G9L亚硫酸钠溶液 !I#J"#

#!定义

#"!!可吸附有机卤素 !BYa"

指在本标准规定的条件下$可被活性炭吸附的结合在有机化合物上的卤族元素

!包括氟%氯和溴"的总量 !以>/计"#

#"#!可吸附有机氯 !BY>/"

指在本标准规定的条件下$可被活性炭吸附的结合在有机化合物上的氯元素的

总量#

#"$!可吸附有机氟 !BY%"

’GI+*’
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指在本标准规定的条件下!可被活性炭吸附的结合在有机化合物上的氟元素的

总量"

#"%!可吸附有机溴 #BY(2$

指在本标准规定的条件下!可被活性炭吸附的结合在有机化合物上的溴元素的

总量"

$!方法原理

用活性炭吸附水中的有机卤素化合物!然后将吸附上有机物的活性炭放入高温

炉中燃烧%分解%转化为卤化氢 #氟%氯和溴的氢化物$!经碱性水溶液吸收!用

离子色谱法分离测定"

%!试剂和材料

除另有说明!分析时均使用不含有机物的蒸馏水和符合国家标准的分析纯

试剂"

%"!!不含有机物的蒸馏水!去离子水过活性炭 #I#+$柱后用全玻璃蒸馏器蒸馏!

临用前现蒸馏"

%"#!活性炭&分析纯!+-!!-目"

%"$!吸附用纯化活性炭 #附录B$"

%"%!氧气 #Y+$#.’.$&,,#,F"

%"&!GF高锰酸钾溶液 #1’.$"

%"’!*-F氢氧化钠溶液 #1’.$"

%"(!高纯氮 #X+$#.’.$&,,#,,F"

%",!亚硫酸钠溶液!,#X6+?YM$U-#+9./’L"

%".!硝酸 #]XYM$"

%"!/!硝酸溶液!,#]XYM$U*9./’L"

%"!!!硝酸钠 #X6XYM$储备液!*"[#X6XYM$’L&称*"[硝酸钠溶于水中!

加入+G9L硝酸溶液 #I#*-$!移入*---9L容量瓶中用水稀释至标线"

%"!#!硝酸钠洗涤液&将硝酸钠储备液 #I#**$用水稀释+-倍"

%"!$!离子色谱淋洗储备液!, #X6+>YM$(-#*J9./’L(, #X6]>YM$U-#*"

9./’L"

)!I+*)
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%"!%!离子色谱淋洗使用液!, "X6+>YM#U-#--*J9./$L%, "X6]>YM#U

-#--*"9./$L&

%"!&!氟离子标准储备液!*---9["%#$L%称取+#+*--[氟化钠 "*-GN烘+5#

溶于水!移入*---9L容量瓶中!加入*-#-9L淋洗储备液 "I#*M#用水稀释至标

线&贮于聚乙烯瓶中!在冰箱中冷藏&

%"!’!氯离子标准储备液!*---9[">/#$L’称取*#!IJI[氯化钠 "*-GN烘+5#

溶于水!移入*---9L容量瓶中!加入*-#-9L离子色谱淋洗储备液 "I#*M#用水

稀释至标线&贮于聚乙烯瓶中!在冰箱中冷藏&

%"!(!溴离子标准储备液!*---9["(2#$L’称取*#+J",[溴化钠 "*-GN烘+5#

溶于水!移入*---9L容量瓶中!加入*-#-9L离子色谱淋洗储备液 "I#*M#用水

稀释至标线&贮于聚乙烯瓶中!在冰箱中冷藏&

%"!,!混合标准使用液’根据被测离子的浓度范围配制混合标准使用液&如分别取

氯离子标准储备液 "I#*!#G#--9L(氟离子标准储备液 "I#*G#+#G-9L和溴离子

标准储备液 "I#*"#*-#-9L于G--9L容量瓶中!加入G#--9L离子色谱淋洗储备

液 "I#*M#!用水稀释至标线&此溶液中氯(氟和溴离子的浓度分别为*-#-(G#-
和+-#-9[$L&

%"!.!硼砂吸收液!,"X6+?IY"#U-#--+G9./$L&

%"#/!对氯苯酚校准溶液

%"#/"!!对氯苯酚校准储备液!+-#-9[">/#$L’用水溶解"+#G9[对氯苯酚于

*---9L容量瓶中!混匀&

%"#/"#!对氯苯酚校准使用液!-#G9[">/#$L’临用时将对氯苯酚校准储备液

"I#+-#*#用水稀释I-倍&

&!仪器和设备

&"!!离子色谱仪

&"#!燃烧装置 "附录B#

%"#"!!管式炉’可加热至*---N!在G--!*---N范围内任意调节!温控误差小

于满量程的+F&

&"#"#!燃烧管’由石英套管(高纯氧化铝舟和样品输入装置三部分组成&

&"$!氧气净化装置’一个内装G-9L+#GF高锰酸钾溶液与两个内装G-9L*-F氢

)"I+*)

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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氧化钠溶液的气泡式洗气瓶 !图M"依次串联#

&"%!吸附装置

&"%"!!氮气加压吸附装置 !图*"

图!!7#加压吸附装置

吸附装置由活性炭吸附柱和样品管两部分组成#活性炭吸附柱为长I-!G-

99$内径+#-!M#-99的玻璃管#出口端内径稍细 !-#,!*#-99"%内装I-!

G-9[活性炭 !I#M"%两端塞少许石英棉#样品管为体积**-!*+-9L的玻璃管#

吸附柱入口端与样品管的出口端连接%样品管进气口与氮气瓶 !I#""相连#靠调

节氮气压力控制水流速度#

&"%"#!简易吸附装置

由活性炭吸附柱$用一段硅胶管套在吸附柱上的硅胶塞和带,号针头的+G9L
或G-9L玻璃注射器组成#

&"&!过滤装置

&"&"!!微孔滤膜过滤器#

&"&"#!微孔滤膜%孔径&-#IG"9#

&"&"$!水抽泵或真空泵#

&"’!气泡式吸收管 !图I"%G9L#

&"(!多孔玻板吸收瓶 !图+"%G-9L#

&",!气泡式洗气瓶 !图M"#

&".!平顶针头%外径-#,99%长"!J<9#

’JI+*’
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图#!多孔玻板吸收瓶 !&/58"

图$!气泡式洗气瓶 !&/58"

图%!气泡式吸收管 !&58"

’!样品采集与保存

’"!!采样!运输和储存样品时均使用玻璃器皿"样品瓶内应装满水样不得留有

气泡"

#,I+*#

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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’"#!采样后应尽快分析!如必须贮存"用硝酸 #I#,$调节水样的@]值在*#G!

+#-"于冰箱中冷藏!不得超过"K!

(!分析步骤

("!!标准曲线的绘制
表!!169!*9和2:9标准系列

管!号 * + M I G ! "

混合标准使用液%9L#I#*J$ - -#G- *#-- +#-- G#-- "#-- *-#--

离子色谱淋洗使用液

%9L#I#*I$
*-#- ,#G- ,#-- J#-- G#-- M#-- -

>/C浓度%#9[%L$ - -#G- *#-- +#-- G#-- "#-- *-#-

%C浓度"%#9[%L$ - -#+G -#G- *#-- +#G- M#G- G#--

(2C浓度%#9[%L$ - *#-- +#-- I#-- *-#- *I#- +-#-

!!各管混匀"用离子色谱仪分离各组分"测量不同浓度标准溶液的峰高"以峰高

对应浓度 #9[%L$"分别绘制>/C&%C和(2C的标准曲线!

("#!样品的测定

("#"!!挥发性有机卤素的测定

若样品中挥发性有机卤素化合物的含量少于有机卤素化合物总量的G-F"该

步骤可以忽略!

预先给燃烧炉升温"并保持在 #,G-̂ *-$N!

连接内装M#--9L硼砂吸收液 #I#*,$的气泡式吸收管 #G#!$于燃烧管出口

端"用石棉布包裹连接处"防止结露!

取水样G-9L于多孔玻板吸收瓶 #G#"$中"连接氧气 #I#I$到该吸收瓶的进

气口端"连接该吸收瓶的出气口端到燃烧管外套管的氧气入口端"调节氧气压力和

流量计"使向燃烧管内套管吹氧的速度为I-!!-9L%9:7"向外管吹氧的速度为

*G-9L%99!从洗气瓶进气口端通氧气进入已预热至 #,G-̂ *-$N的燃烧室中"

至少吹气*-9:7!

从燃烧系统上一并取下吸收管和连接管"用吸耳球从吸收管出口端轻轻吹气

’-G+*’
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!注意勿将吸收液从瓶中吹出"反复冲洗#使吸收管人口端和连接管中的雾滴进入

吸收管中$

用离子色谱测量吸收瓶中的>/C%%C和(2C的含量$

("#"#!可吸附有机卤素的测定

("#"#"!!吸附

按G#I#*条#填装活性炭吸附柱#连接吸附装置#根据样品中有机物的含量取

+G!+--9L经过预处理的水样 !!"#每*--9L水样中加入G9L硝酸钠贮备液

!I#**"$此时水样的@]值应小于+$否则加硝酸 !I#,"调节$然后将水样移入

吸附装置的样品管中#加盖密封#调节氮气压力#使水样以+!M9L&9:7的速度

流过吸附柱$然后加+-9L硝酸钠洗涤液 !I#*+"以+!M9L&9:7的流速洗涤吸附

柱$也可用简易吸附装置 !G#I#+"替代上述操作$

("#"#"#!燃烧

预先给燃烧炉升温#并保持在 !,G-̂ *-"N$

调节氧气压力和流量计#使向燃烧管内套管吹氧的速度为*+-!*G-9L&9:7$

向外管吹氧的速度为I-!!-9L&9:7$

连接内装M#--9L硼砂吸收液 !I#*,"的气泡式吸收管 !G#!"于燃烧管出口

端#用石棉布包裹连接处#防止结露$

打开燃烧管样品入口的硅胶塞#用平顶针头 !G#,"将活性炭吸附柱内吸附了

样品的湿活性炭全部移入氧化铝舟中#加塞$

将氧化铝舟推入燃烧管预热区 !炉口处"#停留+9:7#然后慢慢将氧化铝舟推

人高温区#M9:7后将其拉出到样品入口$继续吹氧I!G9:7$

("#"#"$!测量

从燃烧系统上一并取下吸收管和连接管#用吸耳球从吸收管出口端轻轻吹气

!注意勿将吸收液从管中吹出"反复冲洗#使吸收管人口端和连接管中的雾滴进入

吸收管中$

用离子色谱测量吸收管中的>/C%%C和(2C的含量$

("$!全程序空白样品的测定

用蒸馏水代替样品#按与样品测定相同步骤做全程序空白试验$

("%!全分析步骤的验证

分别取G-9L对氯苯酚校准工作液 !I#+-#+"#按与测定样品相同步骤 !"#+"

’*G+*’

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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测定校准样品的浓度!

,!计算和结果表示

,"!!水中可吸附有机氯 "BY>/#浓度计算$

,"BY>/#U
",>/C,->/#.+:

.*
式中$

,"BY>/#%%%水样中可吸附有机氯 "BY>/#的浓度&"[’L(

,>/%%%由标准曲线 ""#*#上查得的样品中>/C的浓度&9[’L(

,->/%%%由标准曲线上查得的空白样品 ""#M#中>/C的浓度&9[’L(

.*%%%一吸附水样的体积&L(

.+%%%吸收管中吸收液的总体积&9L(

:%%%吸附前水样的稀释倍数!

,"#!水中可吸附有机氟 "BY%#浓度的计算$

,"BY%#U
",%C,-%#.+:

.*
式中$

,"BY%#%%%水样中可吸附有机氟 "BY%#的浓度&"[’L(

,%%%%由标准曲线上查得的样品中%C的浓度&9[’L(

,-%%%%由标准曲线上查得的空白样品 ""#M#中%C的浓度&9[’L(

,"$!水中可吸附有机溴 "BY(2#浓度计算$

,"BY(2#U
",(2C,-(2#.+:

.*
式中$

,"BY(2#%%%水样中可吸附有机溴 "BY(2#的浓度&"[’L(

,(2%%%由标准曲线上查得的样品中(2C的浓度&9[’L(

,-(2%%%由标准曲线上查得的空白样品 ""#M#中(2C的浓度&9[’L(

,"%!水中可吸附有机卤素 "BYa#浓度计算$

,"BYa#U,"BY>/#V*#J!!,"BY%#V-#III,"BY(2#
式中$

)+G+*)
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,!BYa"###水中可吸附有机卤素的浓度 !以氯计"$"[%L&

*#J!!###从氟元素换算为氯元素的系数&

-#III###从溴元素换算为氯元素的系数’

,"&!水中挥发性有机卤素浓度计算(

!!!!,!‘Ya"U,!‘Y>/"V*#J!!,!‘Y%"V-#III,!‘Y(2"

U )!,>/C,->/"V*#J!!!,%C,-%"V-#III!,(2C,-(2"*

:.+%.M
式中(

,!‘Ya"###水中挥发性有机卤素的浓度 !以氯计"$"[%L&

,!‘Y>/"###水中挥发性有机氯的浓度$"[%L&

,!‘Y%"###水中挥发性有机氟的浓度$"[%L&

,!‘Y(2"###水中挥发性有机溴的浓度$"[%L&

.M###吹扫水样的体积$L’

.!方法的精密度和准确度

."!!统一样品的测定

六个实验室分别测定四个浓度水平的统一样品 !重复测定次数/UI"$得到方

法的精密度和准确度数据列于表+’

表#!方法的精密度和准确度

测定项目
水平范围%
!"[%L"

测定结果%
!"[%L"

重现性 再现性

!2 C !7 7
相对误差%F

BY>/

I, II +#J J M#+ , C*-#+

J* "G I#* ** I#- ** C"#I

*!M *I" J#, +G *-#* +J C,#J

MI+ M*! *I#, I+ *,#- GM C"#!

BY%

G- MG M#- J M#M , CM-#-

JI !- I#I *+ !#- *" C+,#!

*!" *+M **#I M+ *M#" MJ C+!#J

+G* *J, J#+ +M *!#+ IG C+I#"

+MG+*+

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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测定项目
水平范围!
""[!L#

测定结果!
""[!L#

重现性 再现性

!2 C !7 7
相对误差!F

BY(2

," ,* G#, *! "#* +- C!#+

*!- *II J#" +I **#I M+ C*-#-

M+M +,+ *I#+ I- +M#! !! C,#!

IJG IG* *G#" II +,#, "J C"#-

!!."#!实际样品的测定

!个实验室分别测定了饮用水$地表水或废水两种不同浓度范围的实际水样和

加标回收率%BY>/的平均回收率在",F!*-+F&相对标准偏差小于*G#+F%

BY%实际样品的平均加标回收率在!+F!",F&相对标准偏差小于*IF%BY(2
的平均加标回收率在JIF!*-*F&相对标准偏差小于*+F%

!/!说明

!/"!!纯化后的活性炭开封后&仅限当日使用%当日剩余的活性炭&应按I#M条&

在氮气流保护下活化后密封保存%

!/"#!普通氧和医用氧气中含有微量杂质&干扰测定&使全程序空白值偏高且不稳

定%必须通过净化装置 "G#M#净化后方可使用%

!/"$!每批样品至少做两个全程序空白实验 ""#M#和全分析步骤的验证实验

""#I#%可吸附有机氯 "BYS>/#的回收值与期望值之差的绝对值不应超过期望值

的*GF%否则检查水$试剂$燃烧系统及整个分析步骤%

!/"%!用氮气加压吸附装置吸附水样时&应先打开排气阀调节氮气流量为-#*!

-#+9L!9:7&待气流平稳后再关闭排气阀给水样加压%避免压力过高&吸附管

脱落%

!/"&!用活性炭吸附未知浓度的水样时&可取不同体积的水样 "例如’G-9L和

*--9L#分别吸附&检查吸附是否完全%若体积较小的样品的实测浓度值比体积较

大的样品高*GF以上&应将水样适当稀释后&重新吸附%

!/"’!使用过的气泡式吸收管&须用 "*V+#硝酸浸泡过夜&用水冲洗&再用去离

子水清洗干净后方可使用%

(IG+*(
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附!录!-
!标准的附录"

燃烧装置

-"!!燃烧装置示意图

-"#!燃烧管示意图

!GG+*!

JG#可吸附有机卤素 !BYa"检测方法标准
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附!录!2
!标准的附录"

纯化活性炭的制备

2"!!制备方法

研磨筛取孔网直径为*+G!*"""9 !J-!*+-目"分析纯活性炭#用*9./$L
硝酸溶液 !G#*-"浸泡*+5以上#移入微孔滤膜过滤器 !G#G"中#用水洗涤至无

硝酸根离子 !用二苯胺的硫酸溶液检查至无深蓝色物质生成"#烘干#在氮气流保

护下#于IG-!G--N加热M5以上#冷却至室温%在清洁且无有机卤素化合物污染

的室内筛取孔网直径为*-G!*I,"9 !*--!*I-目"纯化活性炭#分别取当天用量

装至小玻璃瓶 !+!G9L"中#密封包存%临用前拆封%

2"#!纯度检验

按本标准规定的步骤 !"#M"测定纯化处理后活性炭的全程序空白值#可吸附

有机氯 !BY>/"测定值小于MG"[$L#四个实验室重复测定 !1UI#/UI"的批

内标准偏差小于G"[$L%BY%的全程序空白值小于**"[$L#六个实验室重复测定

!1UI#/UI"的批内标准偏差小于+"[$L%BY(2的全程序空白测定值为零%

&!G+*&

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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J!#石油类和动植物油检测方法标准

水质!石油类和动植物油的测定!红外光度法

’(!)*!IJJ"*,,!

第一篇!红外分光光度法

!!范围

!"!!主题内容

本标准规定了测定水中石油类和动植物油的红外分光光度法!

!"#!适用范围

本标准适用于地面水"地下水"生活污水和工业废水中石油类和动植物油的

测定!

试料体积为G--9/#使用光程为I<9的比色皿时#方法的检出限为-#*9[$L%

试料体积为GL#通过富集后其检出限为-#-*9[$L!

#!定义

本标准采用下列定义!

#"!!石油类

&"G+*&

J!#石油类和动植物油检测方法标准
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在本标准规定的条件下!用四氯化碳萃取"不被硅酸镁吸附"并且在波数为+

,M-<9C*"+,!-<9C*和M-M-<9C*全部或部分谱带处有特征吸收的物质#

注!当使用其它溶剂 "如三氯三氟乙烷等#或吸附剂 "如三氧化二铝$Gb分子筛等#时$

需进行测定值的校正%

#"#!动植物油

在本标准规定的条件下!用四氯化碳萃取"并且被硅酸镁吸附的物质#当萃取

物中含有非动植物油的极性物质时!应在测试报告中加以说明#

$!原理

用四氯化碳萃取水中的油类物质!测定总萃取物!然后将萃取液用硅酸镁吸

附!经脱除动植物油等极性物质后!测定石油类#

总萃取物和石油类的含量均由波数分别为+,M-<9C* $>]+基团中>%]键的

伸缩振动&"+,!-<9C* $>]M基团中>%]键的伸缩振动&和M-M-<9C* $芳香环

中>%]键的伸缩振动&谱带处的吸光度B+,M-"B+,!-和BM-M-进行计算#动植物油

的含量按总萃取物与石油类含量之差计算#

%!试剂和材料

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度

的水#

%"!!四氯化碳 $>>/I&’在+!--<9C*!MM--<9C*之间扫描!其吸光度应不超过

-#-M$*<9比色皿"空气池作参比&#

注!四氯化碳有毒$操作时要谨慎小心$并在通风橱内进行%

%"#!硅酸镁 $;6[73A:19?:/:<643&’!-!*--目#取硅酸镁于瓷蒸发皿中!置高温

炉内G--N加热+5!在炉内冷至约+--N后!移入干燥器中冷至室温!于磨口玻璃

瓶内保存#使用时!称取适量的干燥硅酸镁于磨口玻璃瓶中!根据干燥硅酸镁的重

量!按!F $1(1&的比例加适量的蒸馏水!密塞并充分振荡数分钟!放置约*+5
后使用#

%"$!吸附柱’内径*-99"长约+--99的玻璃层析柱#出口处填塞少量用萃取溶

剂浸泡并凉干后的玻璃棉!将已处理好的硅酸镁 $I#+&缓缓倒入玻璃层析柱中!

边倒边轻轻敲打!填充高度为J-99#

)JG+*)

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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%"%!无水硫酸钠 !X6+?YI"#在高温炉内M--N加热+5$冷却后装入磨口玻璃瓶

中$干燥器内保存%

%"&!氯化钠 !X6>/"%

%"’!盐酸 !]>/"#’U*#*J[&9/%

%"(!盐酸溶液#*VG

%",!氢氧化钠 !X6Y]"溶液#G-[&L%

%".!硫酸铝 ’!B/+ !?YI"M(*J]+Y)溶液#*M-[&L%

%"!/!正十六烷 ’/S]3P6K3<673$>]M !>]+"*I>]M)%

%"!!!姥鲛烷 !$2:A4673$+$!$*-$*IC四甲基十五烷"%

%"!#!甲苯 !)./1373$>!]G>]M"%

&!仪器和设备

&"!!仪器#红外分光光度计$能在MI--<9C*至+I--<9C*之间进行扫描操作$并

配*<9和I<9带盖石英比色皿%

&"#!分液漏斗#*---9/$活塞上不得使用油性润滑剂%

&"$!容量瓶#G-9/**--9/和*---9/%

&"%!玻璃砂芯漏斗#’C*型I-9/%

&"&!采样瓶#玻璃瓶%

’!采样和样品保存

’"!!采样#油类物质要单独采样$不允许在实验室内再分样%采样时$应连同表

层水一并采集$并在样品瓶上作一标记$用以确定样品体积%当只测定水中乳化状

态和溶解性油类物质时$应避开漂浮在水体表面的油膜层$在水面下+-!G-<9处

取样%当需要报告一段时间内油类物质的平均浓度时$应在规定的时间间隔分别采

样而后分别测定%

’"#!样品保存#样品如不能在+I5内测定$采样后应加盐酸酸化至@]#+$并于

+!GN下冷藏保存%

(!测定步骤

("!!萃取

(,G+*(

J!#石油类和动植物油检测方法标准
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("!"!!直接萃取

将一定体积的水样全部倾入分液漏斗中!加盐酸酸化至@]#+!用+-9/四氯

化碳洗涤采样瓶后移入分液漏斗中!加约+-[氯化钠!充分振荡+9:7!并经常开

启活塞排气"静置分层后!将萃取液经已放置约*-99厚度无水硫酸钠 #I#I$的

玻璃砂芯漏斗流入容量瓶内"用+-9/四氯化碳重复萃取一次"取适量的四氯化碳

洗涤玻璃砂芯漏斗!洗涤液一并流入容量瓶!加四氯化碳稀释至标线定容!并

摇匀"

将萃取液分成两份!一份直接用于测定总萃取物!另一份经硅酸镁吸附后!用

于测定石油类"

("!"#!絮凝富集萃取

水样中石油类和动植物油的含量较低时!采用絮凝富集萃取法"

往一定体积的水样中加+G9/硫酸铝溶液 #I#,$并搅匀!然后边搅拌边逐滴

加入+G9/氢氧化钠溶液 #I#J$!待形成絮状沉淀后沉降M-9:7!虹吸法弃去上层

清液!加适量的盐酸溶液 #I#"$溶解沉淀!以下步骤按"#*#*进行"

("#!吸附

取适量的萃取液 #"#*$通过硅酸镁吸附柱 #I#M$!弃去前约G9*的滤出液!

余下部分接入玻璃瓶用于测定石油类"如萃取液需要稀释!应在吸附前进行"也可

采用振荡吸附法!步骤见附录B #标准的附录$"
注!经硅酸镁吸附剂处理后"由极性分子构成的动植物油被吸附"而非极性的石油类不被

吸附#某些非动植物油的极性物质 $如含有%>UY&%Y]基团的极性化学品等’同

时也被吸附"当水样中明显含有此类物质时"可在测试报告中加以说明#

("$!测定

("$"!!样品测定

以四氯化碳作参比溶液!使用适当光程的比色皿!在MI--<9C*至+I--<9C*之

间分别对萃取液 #"#*$和硅酸镁吸附后滤出液 #"#+$进行扫描!于MM--<9C*至

+!--<9C*之间划一直线作基线!在+,M-<9C*%+,!-<9C*和M-M-<9C*处分别测量

萃取液 #"#*$和硅酸镁吸附后滤出液 #"#+$的吸光度4+,M-%4+,!-和4M-M-!并分

别计算总萃取物和石油类的含量!按总萃取物与石油类含量之差计算动植物油的

含量"

("$"#!校正系数测定

&-!+*&

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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以四氯化碳为溶剂!分别配制*--9["L正十六烷#*--9["L姥鲛烷和

I--9["L甲苯溶液$用四氯化碳作参比溶液!使用*<9比色皿!分别测量正十六

烷#姥鲛烷和甲苯三种溶液在+,M-<9C*#+,!-<9C*#M-M-<9C*处的吸光度

4+,M-#4+,!-和4M-M-$

正十六烷#姥鲛烷和甲苯三种溶液在上述波数处的吸光度均服从于通用式

%*&!由此得出的联立方程式经求解后!可分别得到相应的校正系数3#<#F
和8$

,UG’4+,M-V<’4+,!-VF 4M-M-C4+,M-% &8
%*&

式中(!!!!!!,)))萃取溶剂中化合物的含量!9["L*

4+,M-#4+,!-#4M-M-)))各对应波数下测得的吸光度*

3#<#F)))与各种>)]键吸光度相对应的系数*

8)))脂肪烃对芳香烃影响的校正因子!即正十六烷在+

,M-<9C*和M-M-<9C*处的吸光度之比$

对于正十六烷 %]&和姥鲛烷 %$&!由于其芳香烃含量为零!即4M-M-C4+,M-8

U-!则有(

8U4+,M- %]&"4M-M- %]& %+&

,%]&U3’4+,M- %]&V<’4+,!- %]& %M&

,%$&U3’4+,M- %$&V<’4+,!- %$& %I&

由式 %+&可得8值!由式 %M&和 %I&可得3 和< 值!其中, %]&和,
%$&分别为测定条件下正十六烷和姥鲛烷的浓度 %9["L&$

对于甲苯 %)&!则有(

,%)&UG’4+,M- %)&V<’4+,!- %)&VF +4M-M- %)&C

4+,M- %)&,8
%G&

由式 %G&可得F值!其中,%)&为测定条件下甲苯的浓度 %9["L&$

可采用异辛烷代替姥鲛烷#苯代替甲苯!以相同方法测定校正系数$两系列物

质!在同一仪器相同波数下的吸光度不一定完全一致!但测得的校正系数变化

不大$

("$"$!校正系数检验

’*!+*’

J!#石油类和动植物油检测方法标准
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("$"$"!!分别准确量取纯正十六烷!姥鲛烷和甲苯"按GeMe*#.$.%的比例

配成混合烃&

使用时根据所需浓度"准确称取适量的混合烃"以四氯化碳为溶剂配成适当浓

度范围 #如G9[$L!I-9[$L!J-9[$L等%的混合烃系列溶液&

("$"$"#!按"#M#*在+,M-<9C*!+,!-<9C*和M-M-<9C*处分别测量混合烃系列溶

液的吸光度4+,M-!4+,!-和4M-M-"按式 #*%计算混合烃系列溶液的浓度"并与配制

值进行比较"如混合烃系列溶液浓度测定值的回收率在,-F!**-F范围内"则校

正系数可采用"否则应重新测定校正系数并检验"直至符合条件为止&

采用异辛烷代替姥鲛烷!苯代替甲苯测定校正系数时"用正十六烷!异辛烷和

苯按!Ge+Ge*-#.$.%的比例配制混合烃"然后按相同方法检验校正系数&

("%!空白试验

以水代替试料"加入与测定时相同体积的试剂"并使用相同光程的比色皿"按

"#M#*中有关步骤进行空白试验&

,!结果表示

,"!!总萃取物量

水样中总萃取物量)* #9[$L%按式 #!%计算’

,*U G(4*!+,M-V<(4*!+,!-VF 4*!M-M-C4*
!+,M-# %) *8

(.-(:(H
.T(B

#!%

式中’!!!3!<!F!8+++校正系数,

4*!+,M-!4*!+,!-!4*!M-M-M+++各对应波数下测得萃取液的吸光度,

.-+++萃取溶剂定容体积"9/,

.T+++水样体积"9/,

:+++萃取液稀释倍数,

H+++测定校正系数时所用比色皿的光程"<9,

B+++测定水样时所用比色皿的光程"<9&

,"#!石油类含量

水样中石油类的含量,+ #9[$L%按式 #"%计算’

,*U G(4+!+,M-V<(4+!+,!-VF 4+!M-M-C4+
!+,M-# %) *8

(.-(:(H
.T(B

#"%

(+!+*(
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式中!4+"+,M-"4+"+,!-"4+"M-M-###各对应波数下测得硅酸镁吸附后滤出液的吸

光度$

其它符号意义同前%

,"$!动植物油含量

水样中动植物油的含量,M &9[’L(按式 &J(计算!

,MU,*C,+ &J(

.!精密度和准确度

."!!精密度

两个实验室测定石油类含量为*#II!,+#!9[’L的炼油及石油化工废水)相对

标准偏差为*#M!F!,#-IF%单个实验室测定石油类和动植物油含量分别为

-#IM9[’L和+#*"9[’L的城市生活污水)相对标准偏差分别为*I#!F和"#J-F$

测定石油类和动植物油含量分别为I#MG9[’L和*,#M9[’L的食品工业废水)相对

标准偏差分别为J#G-F和*#-"F%

."#!准确度

单个实验室测定*--!M--9[’L的炼油厂污油)回收率为"+F!JJF$测定

*--!M--9[’L的成品油)回收率为"GF!,-F$测定J-!M+-9[’L的混合烃)

回收率为,GF!*-*F$测定石油类含量为G-#-9[’L的人工水样)当动植物油

&猪油"牛油"豆油和芝麻油(的加标量为M-#+!IM#-9[’L时)回收率为,IF

!*-"F%

第二篇!非分散红外光度法

!/!范围

!/"!!主题内容

本标准规定了测定水中石油类和动植物油的非分散红外光度法%

!/"#!适用范围

本标准适用于地面水"地下水"生活污水和工业废水中石油类和动植物油的测

定%水样体积为-#G!GL时)测定范围为-#-+!*---9[’L%

*M!+**

J!#石油类和动植物油检测方法标准
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当水样中含有大量芳烃及其衍生物时!需和红外分光光度法进行对比试验"

!!!定义

同+"

!#!原理

本方法利用油类物质的甲基 #C>]M$和亚甲基 #C>]+$在近红外区 #+

,M-<9C*或M#I"9$的特征吸收进行测定"

!$!试剂和材料

除非另有说明!分析中均使用符合国家标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度

的水"

!$"!!标准油%污染源油 #受污染地点水样的溶剂萃取物$&或将正十六烷’异辛

烷和苯按!Ge+Ge*-#.(.$的比例配制"

!$"#!标准油贮备液!*---9[(L&准确称取-#*---[标准油 #*M#*$!溶于适量的

四氯化碳中!移入*--9/容量瓶!用四氯化碳稀释至标线"

!$"$!标准油使用液%根据测定范围的要求!取适量的标准油贮备液 #*M#+$!用

四氯化碳稀释成所需浓度"

!$"%!其它试剂和材料同I#*!I#,"

!%!仪器和设备

!%"!!仪器

红外分光光度计%能在M+--<9C*至+"--<9C*之间进行扫描操作!并配适当

光程的带盖石英比色皿"

非分散红外测油仪%能在M#I"9的近红外区进行操作’测定"

!%"#!其它仪器和设备同G#+!G#G"

!&!采样和样品保存

同!"

)I!+*)

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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!’!测定步骤

!’"!!萃取

同"#*!

!’"#!吸附

同"#+!

!’"$!测定

!’"$"!!红外分光光度计

以四氯化碳作参比溶液"使用适当光程的比色皿"从M+--<9C*至+"--<9C*

分别对标准油使用液#萃取液 $"#*%和硅酸镁吸附后滤出液 $"#+%进行扫描"在

扫描区域内划一直线作基线"测量在+,M-<9C*处的最大吸收峰值"并用此吸光度

减去该点基线的吸光度!以标准油使用液的吸光度为纵坐标#浓度为横坐标"绘制

校准曲线!从校准曲线上分别查得萃取液 $"#*%和硅酸镁吸附后滤出液 $"#+%中

总萃取物和石油类的含量"按总萃取物与石油类含量之差计算动植物油的含量!

!’"$"#!非分散红外测油仪

按仪器规定调整和校正仪器"根据仪器的测量步骤"分别测定萃取液 $"#*%

和硅酸镁吸附后的滤出液 $"#+%中总萃取物和石油类的含量"按总萃取物与石油

类含量之差计算动植物油的含量!

!(!结果表示

!("!!总萃取物量

水样中总萃取物量,* $9[&L%按式 $,%计算’

,*U,4
(.-(:
.T

$,%

式中’,4)))萃取溶剂中总萃取物量"9[&L*

.-)))萃取溶剂定容体积"9/*

.T)))水样体积"9/*

:)))萃取液稀释倍数!

!("#!石油类含量

水样中石油类的含量,+ $9[&L%按式 $*-%计算’

(G!+*(

J!#石油类和动植物油检测方法标准
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,+U,5
!.-!:
.T

"*-#

式中$,5%%%硅酸镁吸附后滤出液中石油类含量&9[’L(

其它符号意义同前)

!("$!动植物油含量

水样中动植物油的含量,M "9[’L#按式 "**#计算$

,MU,*C,+ "**#

!,!精密度和准确度

七个实验室对石油类含量为!#*M!*-*#!9[’L的七个统一样品进行测定&方

法的精密度试验结果见表*)
表!!方法的精密度

统一样品

参加实验

室数目

个

删除实验

室数目

个

测定

平均值

9[’L

重复性

标准偏差

9[’L

重复性相

对标准偏差

F

再现性

标准偏差

9[’L

再现性相对

标准偏差

F

* " - !#*M -#*G! +#GI *#G- +I#G

+ " * *G#* -#+++ *#I" -#+M! *#G!

M " * +!#! -#!GI +#I! +#G- ,#I-

I " - I+#M -#MMJ -#J- M#GG J#M,

G " - G"#G -#GI+ -#,I G#*I J#,I

! " + ",#+ *#*, *#G- *#J" +#M!

" " * *-*#! *&!* *#GJ J#,M J#",

!!单个实验室测定M!+-9[’L的混合烃&平均回收率为,MF)

!!!+*!

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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附!录!-
!标准的附录"

振荡吸附法

-!!使用条件

振荡吸附法只适合在与过柱吸附法测得的结果基本一致的条件下采用!振荡吸

附法适合大批量样品的测量!

-#!步骤

-#"!!称取M[硅酸镁吸附剂 "I#+#$倒入G-9L磨口三角瓶!加约M-9L萃取液

""#*#$密塞!将三角瓶置于康氏振荡器上$以不小于+--次%9:7的速度连续振

荡+-9:7!

-#"#!将振荡吸附后的萃取液经玻璃砂芯漏斗过滤$滤出液接入玻璃瓶用于测定

石油类!如萃取液需要稀释$应在吸附前进行!

附加说明

本标准由国家环保局科技标准司提出并归口!

本标准由中国石油化工总公司环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人&林大泉’申开莲’文志明’刘振庄!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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J"#挥发性卤代烃检测方法标准

水质!挥发性卤代烃的测定!顶空气相色谱法

’(!)*"*M-"*,,"

!!适用范围

!"!!本标准适用于水中挥发性卤代烃 !三氯甲烷"四氯化碳"三氯乙烯"四氯乙

烯"三溴甲烷#测定$

!"#!本方法的最低检出浓度 !"[%L#&三氯甲烷为-#M-’四氯化碳为-#-G’三氯

乙烯为-#G-’四氯乙烯为-#+’三溴甲烷为*$

#!试剂和材料

#"!!载气&高纯氮"纯度,,#,,F$

#"#!配制标准样品和试样预处理的试剂和材料

#"#"!!甲醇&优级纯$

#"#"#!实验用水&取经检验未受卤代烃污染的纯水煮沸M-9:7$

#"#"$!抗坏血酸&分析纯$

#"#"%!氯化钠&分析纯$

(J!+*(
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#"#"&!色谱标准样品!

#"#"&"!!三氯甲烷"色谱纯!

#"#"&"#!四氯化碳"色谱纯!

#"#"&"$!三氯乙烯"色谱纯!

#"#"&"%!四氯乙烯"色谱纯!

#"#"&"&!三溴甲烷"色谱纯!

#"#"’!储备溶液"在+!GN下避光密封保存#可保存半年!

#"#"’"!!三氯甲烷"称取三氯甲烷 $+#+#G#*%-#M[ $准确到-#--*[%#置于

*--9L容量瓶中#用甲醇 $+#+#*%稀释#定容至标线!

#"#"’"#!四氯化碳"称取四氯化碳 $+#+#G#+%-#-+[ $准确到-#--*[%#置于

*--9L容量瓶中#用甲醇 $+#+#*%稀释#定容至标线!

#"#"’"$!三氯乙烯"称取三氯乙烯 $+#+#G#M%-#+[ $准确到-#--*[%#置于

*--9L容量瓶中#用甲醇 $+#+#*%稀释#定容至标线!

#"#"’"%!四氯乙烯"称取四氯乙烯 $+#+#G#I%-#-J[ $准确到-#--*[%#置于

*--9L容量瓶中#用甲醇 $+#+#*%稀释#定容至标线!

#"#"’"&!三溴甲烷"称取三溴甲烷 $+#+#G#G%-#+[ $准确到-#--*[%#置于

*--9L容量瓶中#用甲醇 $+#+#*%稀释#定容至标线!

#"#"(!中间溶液

用*9L单标线移液管取G种储备溶液 $+#+#!%各*9L#置于*--9L容量瓶

中#用甲醇 $+#+#*%稀释至刻度!在+!GN下避光密封保存#可保存+个月!

#"#",!气相色谱分析用标准工作溶液#见I#I!

#"$!制备色谱柱时使用的试剂和材料

#"$"!!填充物#见M#M#*!

#"$"#!涂渍固定液所用溶剂"丙酮!

$!仪器

$"!!气相色谱仪!

$"#!检测器类型"O>Q#采用!MX:放射源!

$"$!色谱柱"硬质玻璃柱#长+9&内径+!M99!

$"$"!!色谱柱类型"填充柱!

’,!+*’
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$"$"!"!!载体!>52.9.A.2=D]$"J-!*--目#

$"$"!"#!固定液!

6$Y‘C*-*"最高使用温度为M--N#

=$Q>CGG-"最高使用温度为M--N#

$"$"#!涂渍固定液的方法!静态法#

$"$"$!色谱固定相!*-FY‘C*-*%>52.9.A.2=D]$"J-!*--目#

$"$"%!色谱柱的老化!在氮气流下 &+G9L%9:7$"J-N老化*5"*G-N老化J5#

$"$"&!色谱柱的柱效能和分离度!在给定条件下"色谱柱总的分离度大于-#,#

$"%!试样预处理时使用的仪器和试剂!

$"%"!!超级恒温器!控温精度 -̂#GN#

$"%"#!高纯氮",,#,,F#

$"%"$!控制气体流量的压力表#

$"%"%!G-9L比色管 &总体积为"G9L$!用蒸馏水洗净后在*G-N烘箱中烘I5"

置干燥处备用#

$"%"&!将-#-*99厚的聚四氟乙烯薄膜剪成I-99HI-99的小片"于蒸馏水中

煮沸+-9:7"在*+-N烘箱中烘+5"置干燥器内备用#

$"%"’!气密性反口胶塞和去掉塞头的塞盖!用纯水煮沸+-9:7"晾干"或于"-N
烘干"置干燥器中备用#

$"%"(!注射器!*9L气密性注射器#

$"%",!金属三通#

$"%".!针头!G*+
号长针头’"号短针头#

$"%"!/!操作简单装置图如图*所示#

%!样品

%"!!样品的稳定性!水中挥发性卤代烃易挥发’且在有游离氯存在时"会继续生

成三卤甲烷"应在采样时采取如I#+的采样及保存方法#

%"#!水样采集和保存方法

%"#"!!水样采集!在G-9L比色管内加入+-[氯化钠 &+#+#I$和-#I[抗坏血酸

&+#+#M$"用塞子塞住管口带到现场直接取样"取样时水流平稳"沿管壁流入管内"

(-"+*(
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*C比色管!+CG*+
号长针头!MC聚四氟乙烯薄膜!

IC去掉塞头的塞盖!GC反口胶塞!!C"号短针头

图!!顶空装置简图
!

水样充满后"不留液上空间"用衬有聚四氟乙烯薄膜的气密性橡皮塞封口"并用铁

丝加固#

%"#"#!水样保存$采集水样后应尽快分析#如不能及时分析"可在+!GN冰箱中

保存"不得多于"K#

%"$!空白样品$采用与水样采集 %I#+#*&相同的装置及试剂"用实验用水

%+#+#+&充满管子"其他步骤同水样采集和保存方法 %I#+&#

%"%!标准工作溶液$采用与水样采集 %I#+#*&相同的装置’试剂及用同样加水方

式加入实验用水 %+#+#+&"用*--"L微量注射器取适量卤代烃中间溶液 %+#+#"&"

注入比色管内的纯水中"配制系列标准工作溶液"用衬有聚四氟乙烯薄膜的气密性

橡皮塞封口"加固后"翻转摇动*-次"放置+-9:7待校准工作溶液均匀后"按纯

水空白测定步骤"取得液上气体进行色谱测定#

&!色谱分析

&"!!色谱分析条件

&"!"!!载气流速$+G9L(9:7#

&"!"#!色谱柱温度$J-N#

&"!"$!汽化室及检测室温度$+--N#

&"!"%!记录仪纸速$G99(9:7#

)*"+*)
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&"!"&!衰减!根据样品中被测组分含量调节记录仪的衰减"

&"#!校准

&"#"!!定量方法!采用标准样品单点外标峰面积或峰高计算法"

&"#"#!标准样品

&"#"#"!!使用次数!使用标准样品 #I#I$周期性的重复校准%视色谱仪的稳定性

能状况%决定重复校准周期的长短"

&"#"#"#!标准样品的制备!见I#I"

&"#"#"$!气相色谱分析时使用校准标样的条件

6$校准标样的进样体积与实验的进样体积相同&响应值应接近试样的响应值"

=$调节仪器的重复性条件%一个样品 #中间溶液 #+#+#"$的甲醇稀释液%

非顶空样品$连续注射进样测定两次%其峰高相对偏差不大于"F即可认为仪器处

于稳定状态"

<$校准标样与试样尽可能同时进行分析%直接与单项标准比较而测定某卤代

烃的浓度"

&"#"$!校准数据的表示

试样中组分按式 #*$校准!

32U424O(2
#*$

式中!32’’’试样中组分2的含量%"[(L&

(2’’’标准溶液中组分2的含量%"[(L&

42’’’试样中组分2的色谱峰高 #99$或峰面积&

4O’’’标准溶液中组分2的色谱峰高 #99$或峰面积"

&"$!试验

&"$"!!进样方式!注射器顶空进样"

&"$"#!进样量!*9L"

&"$"$!操作!用一长针头 #M#I#,$穿透橡皮塞插入管内%使针尖至G-9L刻度

线%另插入一短针头 #M#I#,$%用金属三通 #M#I#J$将短针头与通气系统 #M#I#+
和M#I#M$连接%向管内通人-#-J;$6#表压$的高纯氮气"将水从长针头排出%

液面降至G-9L刻度时 #此时比色管内气液体积比应为+GeG-$%立即拔出长短针

头"将比色管放入I-N *̂N恒温水浴 #M#I#*$中平衡I-9:7%用在同一恒温水浴

)+"+*)
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中预热的气密性注射器 !M#I#""穿透橡皮塞#抽取液上气体*9L进行色谱分析$

每个比色管可重复取+次样 !第+次也应在达到气液平衡后取样"$

&"%!色谱图的考察

&"%"!!标准色谱图

色谱条件见G#*#挥发性卤代烃的标准色谱图见图+$

*%三氯甲烷&+%四氯化碳&M%三氯乙烯&

I%四氯乙烯&G%三溴甲烷

图#!挥发性卤代烃的标准色谱图
!

&"%"#!定性分析

&"%"#"!!组分出峰次序’三氯甲烷(四氯化碳(三氯乙烯(四氯乙烯(三溴甲烷$

&"%"#"#!检验可能存在的干扰’样品中的其他挥发性卤代烃在电子捕获检测器上

也有响应#在测定经氯化消毒的饮用水时#在Y‘C*-*柱上一溴二氯甲烷和三氯

乙烯无法分离#故可采用验证柱Q>CGG-进行分离鉴定$

&"%"$!定量分析

&"%"$"!!色谱峰测量’峰高或峰面积$

&"%"$"#!计算’外标法#水样中各组分的浓度按式 !+"计算’

32U(242DO4OD2-

-U.+.*
!+"

)M"+*)
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式中!32"""水样中组分2的浓度#"[$L%

(2"""标样中组分2的浓度#"[$L%

4O"""标样测得组分2的峰高 &99’或峰面积%

42"""水样测得组分2的峰高 &99’或峰面积%

DO"""标样顶空进样体积#9L%

D2"""单样顶空进样体积#9L%

-"""浓缩系数%

.+"""顶空测定水样体积#9L%

.*"""顶空测定用标样体积#9L(

’!结果的表示

’"!!定性结果

根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中的组分数目及组分名称(

’"#!定量结果

’"#"!!根据计算公式#计算出组分的含量#结果以两位有效数字表示(

’"#"#!精密度

六个实验室分析含三氯甲烷M*#""[$L)四氯化碳*#J"[$L)三氯乙烯

++#-"[$L)四氯乙烯J#""[$L)三溴甲烷+!#,"[$L的水样#相对标准偏差不大

于*!F(

六个实验室分析含三氯甲烷I#I"[$L)四氯化碳-#+"[$L)三氯乙烯+#G"[$

L)四氯乙烯*#-"[$L)三溴甲烷M#J$*[$L的水样#相对标准偏差不大于+GF(

’"#"$!准确度

六个实验室分别对高)低两种浓度的水样进行加标回收率测定#六个实验室测

定五种卤代烃的加标回收率为JMF!*+"F(

三个实验室对四种实际水样进行加标回收率实验#加标回收率为"-F

!**GF(
注意事项!影响顶空气相色谱测量精度的主要因素是顶空管的密封性"进样的准确性"包

括进样器的密封性"恒温等#为了减少误差"必须严格操作#如能采用半自动

或自动顶空进样装置可较好地解决进样问题#

*I"+**
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附加说明

本标准由国家环保局科技标准司标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人傅德黔"章安安"孙宗光!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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JJ#全盐量检测方法标准

水质!全盐量的测定!重量法

]d!)G*"*,,,

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了重量法测定水中全盐量的方法!

!"#!适用范围

本标准适用于农田灌溉水质"地下水和城市污水中全盐量的测定!取

*--#-9L水样测定#检测下限为*-9[$L!

#!定义

本方法中全盐量是指可通过孔径-#IG"9的滤膜或滤器#并于*-GN +̂N烘干

至恒重的残渣重量 %如有机物过多#应采用过氧化氢处理&!

$!试剂

$"!!蒸馏水!电导率#-#G"?$<9!

$"#!过氧化氢 %]+Y+&#M-F#分析纯!

’!"+*’
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$"$!过氧化氢溶液!*V*".#.$%

%!仪器

实验采用下列仪器设备&

%"!!有机微孔滤膜!孔径-#IG"9%

%"#!微孔滤膜过滤器%

%"$!真空泵%

%"%!瓷蒸发皿!容积*+G9L%

%"&!干燥器!用硅胶作干燥剂%

%"’!水浴或蒸气浴%

%"(!电热恒温干燥箱%

%",!分析天平!感量-#*9[%

&!样品采集

样品采集在玻璃瓶或塑料瓶中!按环境监测技术规范采集有代表性水

样G--9L%

’!测定

’"!!蒸发皿恒重

将蒸发皿洗净!放在*-GN +̂N烘箱中烘+5!取出!放在干燥器内冷却后称

量%反复烘干’冷却’称量!直至恒重 "两次称量的重量差不超过-#G9[$!放入

干燥器中备用%

’"#!水样过滤

将水样上清液用垫有-#IG"9孔径的有机微孔滤膜的滤器过滤!弃去初滤液*-

!*G9L!滤液用干燥洁净玻璃器皿接取%

’"$!蒸干

移取过滤后水样*--#-9L于瓷蒸发皿内!放在蒸气浴上蒸干%若水中全盐量

大于+---9[#L!可酌情减少取样体积!用水稀释至*--9L%

’"%!有机物处理

如果蒸干残渣有色!待蒸发皿稍冷后!滴加过氧化氢溶液 "M#M$数滴!慢慢

(""+*(
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旋转蒸发皿至气泡消失!再置于蒸气浴上蒸干!反复处理数次!直至残渣变白或颜

色稳定不变为止"

’"&!烘干和称量

将蒸干的蒸发皿放入*-GN +̂N烘箱内!按 #!#*$步骤恒重"
注!含有大量钙"镁"氯化物的水样蒸干后易吸水#使测定结果偏高#采用减少取样量和

快速称重的方法可减少影响$

(!结果的表示

水中全盐量按式 #*$计算%

,U?C?-

. H*-! #*$

式中%,&水中全盐量!9[’L(

?&&&蒸发皿及残渣的总重量![(

?-&&&蒸发皿的重量![(

.&&&水样体积!9L"

,!精密度和准确度

G个实验室测定全盐量分别用+GG9[’L和!JI9[’L统一水样"

,"!!重复性

实验室内相对标准偏差分别为+#!F和*#!F"

,"#!再现性

实验室间相对标准偏差分别为M#"F和+#+F"

,"$!准确度

加标回收率范围分别为,*#-F!*-+F和JJ#*F!,J#*F"

附加说明

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出"

本标准由农业部环境保护科研监测所和保定市环保监测站负责起草"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"

)J"+*)
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J,#丙烯腈检测方法标准

水质!丙烯腈的测定!气相色谱法

]d!)"M"+--*

前!言

为了配合 !污水综合排放标准"等有关标准的实施#制定本标准$

本标准适用于废水中丙烯腈的测定$

本标准为首次制订$

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口$

本标准由中国环境监测总站负责起草$

本标准委托中国家环境监测总站负责解释$

%,"+*%

J,#丙烯腈检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水质!丙烯腈的测定!气相色谱法

!!范围

本标准规定了测定废水中丙烯腈的直接进样气相色谱法!

本标准适用于废水中丙烯腈的测定!

本方法最低检出限为-#!9["L!

#!试剂和材料

除非另有说明#分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度

的水!

#"!!载气和辅助气

#"!"!!载气$高纯氮#纯度,,#,,F!

#"!"#!燃烧气$氢气#纯度为,,#,F!

#"!"$!助燃气$空气!

#"#!配制标准样品使用的试剂

#"#"!!色谱标准物$丙烯腈#优级纯!

#"#"#!实验用水$确认不含丙烯腈的二次蒸馏水!

#"$!标准溶液的配制

#"$"!!储备溶液$称取*--9[丙烯腈 %+#+#*&于盛有部分蒸馏水 %+#+#+&的

*--9L容量瓶中#用蒸馏水 %+#+#+&定容并混匀!该储备溶液的浓度为

*---9["L!
注意!在丙烯腈转移过程中"可用移液管或微量注射器#丙烯腈液体应直接滴入水中"不

能和瓶颈接触"动作要快速$

#"$"#!中间溶液$用*-9L单标线吸管取储备溶液 %+#M#*&*-9L#置于*--9L
容量瓶中#用蒸馏水 %+#+#+&定容!该中间溶液的浓度为*--#-9["L!

#"$"$!气相色谱分析用标准工作溶液$根据’>检测器的灵敏度及线性要求#用

蒸馏水分别稀释中间溶液 %+#M#+&#配制成几种不同浓度的标准工作溶液#在+!

GN避光储存#现用现配制!

’-J+*’
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$!仪器和设备

$"!!气相色谱仪!带氢火焰离子化检测器 "%ZQ#的气相色谱仪$

$"#!色谱柱

$"#"!!色谱柱类型!填充柱$

$"#"#!色谱柱材质!硬质玻璃柱%长*9&内径+!M99$

$"#"$!色谱固定相!’QaCG-+"!-!J-目#%最高使用温度为+--N$

$"#"%!色谱柱的老化!用较低的载气流速通入氮气%在*5内升至*I-N%在此温

度老化J5%在老化过程中注入较浓的标准样品$

$"#"&!色谱柱的柱效能和分离度!在本方法给定的色谱分析条件下%色谱柱分离

度大于-#,$

$"$!微量注射器!G"L$

%!采样和样品保存

%"!!采样!用玻璃瓶采集样品%样品应充满瓶子%并加盖瓶塞%不得有气泡$

%"#!样品保存!采集水样后应尽快分析$如不能及时分析%可在+!GN冰箱中保

存%不得超过+I5$

&!色谱分析

&"!!色谱分析条件

&"!"!!载气流速!M-9L’9:7$

&"!"#!色谱柱温度!*I-N$

&"!"$!汽化室及检测室温度!*J-N$

&"!"%!记录仪

&"!"%"!!纸速!*-<9’5$

&"!"%"#!衰减!根据样品中被测组分的响应值大小%调节记录仪的衰减$

&"#!校准

&"#"!!定量方法!采用标准工作溶液单点外标峰高或峰面积计算法$

&"#"#!标准工作溶液

&"#"#"!!标准工作溶液的制备!见+#M$

(*J+*(
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&"#"#"#!使用次数!使用标准工作溶液 "+#M#M#周期性的重复校准$视色谱仪的

稳定性决定重复校准周期的长短%

&"#"#"$!气相色谱分析时使用校准标样的条件

6#!校准标样的进样体积与试样进样体积相同&向应值应接近试样的响应值%

=#!调节仪器的重复性条件$一个样品连续注射进样测定两次$其峰高或峰

面积相对偏差不大于GF$即可认为仪器处于稳定状态%

<#!校准标样与试样尽可能同时进行分析$直接与标准比较来测定%

&"#"$!校准数据的表示

试样中丙烯腈按式 "*#校准!

3U44((
"*#

式中!

3’’’试样中丙烯腈的含量$9[(L&

(’’’标准溶液中丙烯腈的含量$9[(L&

4’’’试样中丙烯腈的色谱峰高 "99#或峰面积&

4O’’’标准溶液中丙烯腈的色谱峰高 "99#或峰面积%

&"$!试验

&"$"!!进样!微量注射器进样$进样量为+#-("L%

&"$"#!纸速!*-<9(5%

&"%!色谱图的考察

&"%"!!标准色谱图!标准色谱图见图*$色谱条件见G#*%

图!!水中丙烯腈的标准色谱图

&"%"#!定性分析

)+J+*)
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&"%"#"!!保留值!以试样的相对保留时间和标样的相对保留时间相比较来定性"

用作定性的保留时间窗口宽度以当天测定标样的实际保留时间变化为基准"

&"%"#"#!检验可能存在的干扰!可采用另外极性不同的色谱柱进行分离鉴定#如

’QaC*-+"

&"%"$!定量分析

&"%"$"!!色谱峰测量!峰高或峰面积"

&"%"$"#!计算!外标法"

水样中丙烯腈的浓度按下式计算!

3U44O(
$+%

式中!

3&&&水样中丙烯腈的浓度#9[’L(

(&&&标样中丙烯腈的浓度#9[’L(

4O&&&标样测得丙烯腈的峰高 $99%或峰面积(

4&&&水样测得丙烯腈的峰高 $99%或峰面积"

’!结果的表示

’"!!定性结果

’"#!根据标准色谱图中丙烯腈的相对保留时间确定被测试样中的丙烯腈"

’"$!定量结果

’"$"!!根据计算公式#计算出组分的含量#结果以*!M位有效数字表示"

’"$"#!精密度

I个实验室在地面水和工业废水中加入丙烯腈的标准溶液#测定平均值为-#,

!**!9[’L的相对标准偏差为*#,F!!#"F"

’"$"$!准确度

I个实验室分别对工业废水进行加标回收率测定#测定平均值为-#,!*""9[’

L的加标回收率为JM#+F!**JF"

)MJ+*)
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,-#亚硫酸盐还原厌氧菌（梭状芽胞杆菌）
孢子检测方法标准

城市供水!亚硫酸盐还原厌氧菌
!梭状芽胞杆菌"孢子的测定

>d#)*I,$+--*

前!言

本标准由建设部标准定额研究所提出!

本标准由建设部给水排水产品标准化技术委员会归口!

本标准由国家城市供水水质监测网广州监测站负责起草!

本标准起草人"林朝晖!

本标准参加验证单位"北京监测站#上海监测站#天津监测站#深圳监测站#

成都监测站及顺德监测站 $省级%!

&IJ+*&
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城市供水!亚硫酸盐还原厌氧菌
!梭状芽胞杆菌"孢子的测定

*#液体培养基增菌法

*#;<=>?@AB<C:DE>5<C=DC6DFGD@5<@DG5

!!范围

本标准规定了用液体培养基增菌法测定城市供水及水源水中亚硫酸盐还原厌氧

细菌孢子#

本标准适用于城市供水及水源水中亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子的测定#

#!方法

取一定体积的水样#首先用加热法选择水样中的孢子$加热时间应足以杀死营

养型细菌#将水样接种于培养液中$然后于M"N *̂N厌氧培养II5̂ I5#由于亚

硫酸盐还原厌氧细菌能把培养液中的亚硫酸盐还原为硫化铁 !#"是黑色沉淀$则

培养液变黑为阳性#

$!试剂和材料

$"!!单一强度的基本培养基

$"!"!!成分

蛋白胨!!!!!!!!!!*-[
牛肉膏 *-[
酵母浸膏 *#G[
淀粉 *[
乙酸钠 !含水" G[

%GJ+*%

,-#亚硫酸盐还原厌氧菌 !梭状芽胞杆菌"孢子检测方法标准
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LS半胱氨酸盐酸盐 -#G[
葡萄糖 *[
蒸馏水 *---9L

$"!"#!制法

将蛋白胨!牛肉膏!乙酸钠和酵母浸膏混合于J--9L水中"

用+--9L蒸馏水制备淀粉液#步骤如下$把淀粉置于少量的冷水中调成浆糊

状"把剩下的水加热至沸#在搅拌中慢慢倒入浆糊状淀粉中"将此淀粉液与前述

J--9L混合#液混合#加热至沸#使全部溶解"

最后再加入葡萄糖和L%半胱氨酸盐酸盐#使其溶解"

用X6Y] &*9./’L(溶液调@]值至"#*!"#+#分装*-9L培养基溶液到

+G9L带盖螺口玻璃瓶中#冷却后#拧紧瓶盖"

*+*N *̂N高压灭菌*G9:7"

$"#!双强度基本培养基

制备双强度基本培养基的过程与单一强度的基本培养基 &M#*(同#但水的体

积要减少一半"将*-9L或G-9L双强度培养基溶液分别将在+G9L或*--9L螺

口瓶中#*+*N *̂N高压下灭菌*G9:7"

$"$!亚硫酸钠 &X6+?YM(溶液

I[无水亚硫酸钠溶于*--9L水中#用-#+"9滤膜过滤除菌"保存温度+N!

GN"保存期*I天"

$"%!柠檬酸铁 &>!]GY"%3(溶液

"[柠檬酸铁溶于*--9L水中#用-#+"9滤膜过滤除菌"保存温度+N!GN"

保存期*I天"

$"&!完全培养基

$"&"!!分析时#将等体积的亚硫酸钠溶液 &M#M(和柠檬酸铁溶液 &M#I(混合"

$"&"#!在每瓶单一强度培养基中各加入-#G9L的混合溶液 &M#G#*(#此培养基应

重新在沸水水浴上加热*G9:7并冷却"

$"&"$!在每瓶*-9L的双强度培养基中各加入-#I9L的混合溶液 &M#G#*(#

G-9L的双强度培养基中各加入+9L的混合溶液#此培养基也应重新在沸水水浴

上加热*G9:7并冷却"

)!J+*)
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%!仪器

%"!!*--9L和+G9L螺口带盖玻璃瓶!

%"#!G-9L"*--9L"*-9L和*9L移液管!

%"$!恒温水浴锅!

%"%!试管 #*G-99H/M99$!

%"&!接种环!

%"’!恒温培养箱 #保持温度M"N *̂N$!

%"(!细菌过滤器!

&!测定步骤

&"!!孢子的选择

水样在试验前须放置于"GN ĜN水浴锅中%加热*G9:7%用同样带盖螺口瓶

子作空白%检查加热温度!

&"#!接种与培养

将G-9L水样置于含G-9L双强度完全培养基 #M#G#M$的*--9L螺口瓶中!

向G个含有*-9L双强度完全培养基 #M#G#M$的+G9L螺口瓶中%加入*-9L
水样!

向G个含有*-9L单一强度完全培养基 #M#G#+$的+G9L螺口瓶中%加入

*9L水样!

如果有必要%可向G个含有*-9L单一强度完全培养基 #M#G#+$的+G9L螺

口瓶中分别加入*9L稀释度为/!*-倍的水样稀释液!

为定性检验*--9L水样而无需进行最可能数 #E;@$计算时%可向含有

*--9L双强度完全培养基 #M#G#M$的+--9L螺口瓶中加入*--9L水样!

如有必要%可将单一强度完全培养基加至瓶颈处%以保证瓶中残留极少量的

空气!

拧紧瓶盖%将瓶密封%于无氧条件下培养!

在M"N *̂N培养II5̂ I5!

注意!由于培养中可产生气体"在密封的大体积玻璃容器中培养时可能发生爆炸"应选用

较坚固的玻璃容器#

&"J+*&
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在接种前!将烧红的铁丝置于瓶内培养基中密封!可有助于厌氧培养"

&"$!观察结果

瓶子内部变黑为阳性"

’!计数及报告结果

根据试验阳性的瓶数!查;$X表 #见表*和表+$!即可得*--9L水样中的

亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子数!乘*-即为*---9L水样中的亚硫酸盐还原厌氧细

菌孢子数"

表!!亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子最可能数 !;)7"检数表
#总接种量*-G58!其中*份G-58水样%G份*-58水样%G份*58水样$

接种量!9L

G- *- *

E;@
#每*--9L$

接种量!9L

G- *- *

E;@
#每*--9L$

- - - $* * + * "

- - * * * + + *-

- - + + * + M *+

- * - * * M - J

- * * + * M * **

- * + M * M + *I

- + - + * M M *J

- + * M * M I +*

- + + I * I - *M

- M - M * I * *"

- M * G * I + ++

- I - G * I M +J

* - - * * I I MG

* - * M * I G IM

* - + I * G - +I

* - M ! * G * MG

* * - M * G + GI

* * * G * G M ,+

&JJ+*&
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接种量!9L

G- *- *

E;@
"每*--9L#

接种量!9L

G- *- *

E;@
"每*--9L#

* * + " * G I *!*

* * M , * G G &*J-

* + - G

表#!亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子最可能数 !;)7"检数表
"总接种量GG#G9L!其中G份*-9L水样$G份*9L水样$G份-#*9L水样#

接种量!9L

*- * -#*

E;@
"每*--9L#

接种量!9L

*- * -#*

E;@
"每*--9L#

- - - $+ I M - +"

- * - + I M * MM

- + - I I I - MI

* - - + G - - +M

* - * I G - * M*

* * - I G - + IM

* * * ! G * - MM

+ - - G G * * I!

+ - * " G * + !M

+ * - " G + - I,

+ * * , G + * "-

+ + - , G + + ,I

+ M - *+ G M - ",

M - - J G M * **-

M - * ** G M + *I-

M * - ** G M M *J-

M * * *I G I - *M-

M + - *I G I * *"-

M + * *" G I + ++-

M M - *" G I M +J-

I - - *M G I I MG-

%,J+*%
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接种量!9L

*- * -#*

E;@
"每*--9L#

接种量!9L

*- * -#*

E;@
"每*--9L#

I - * *" G G - +I-

I * - *" G G * MG-

I * * +* G G + GI-

I * + +! G G M ,+-

I + - ++ G G I *!--

I + * +! G G G &*J--

!!

+#滤!膜!法

+#;<=>?@AB5<5A:HC<ID6=:H=D?C

!!范围

本标准规定了用滤膜法测定城市供水及水源水中亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子$

本标准适用于城市供水及水源水中亚硫酸盐还原厌氧细菌孢子的测定$

#!方法

取一定体积的水样$首先用加热法选择水样中的孢子!加热时间应足以杀死营

养型细菌$把水样通过滤膜过滤!使细菌孢子截留于膜上$将滤膜置于专用的选择

性培养基 "亚硫酸盐S铁S琼脂#上!于M"N *̂N厌氧培养+-5̂ I5及II5̂ I5!

计数黑色菌落$

$!试剂和材料

$"!!亚硫酸盐S铁S琼脂

$"!"!!基本培养基

$"!"!"!!成分

%-,+*%
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牛肉膏!!!!!!M[
蛋白胨 *-[
氯化钠 G[
琼脂 *G[
蒸馏水 *---9L

$"!"!"#!制法

把上述各成分!在水浴中加热至溶解!再以蒸馏水补足至*L!用*9./"L的

氢氧化钠溶液调@]值至"#!̂ -#*!然后每一试管中注入*J9L培养基!*+*N^

*N高压灭菌+-9:7#凝固后保存于冰箱中#

$"!"#!无水亚硫酸钠 $X6+?YM%溶液&*-[无水亚硫酸钠溶于*--9L水中!用

-#+"9滤膜过滤灭菌#保存温度+N!GN#保存期*I天#

$"!"$!硫酸亚铁 $%3?YI%溶液&J[晶体硫酸亚铁溶于*--9L水中!用-#+"9

滤膜过滤灭菌#保存温度+N!GN#保存期*I天#

$"!"%!完全培养基

在基本培养基 $M#*#*%使用前!先将其融化!然后向含有*J9L基本培养基

的试管中注入*9LX6+?YI溶液 $M#*#+%和G滴JF硫酸亚铁溶液 $M#*#M%#

$"#!替代培养基!胰蛋白沂’亚硫酸盐’琼脂培养基

$"#"!!成分

胰蛋白月示 $)20@4.A3%!!!!!!!*G[
大豆蛋白胨 $?.04.73% G[
酵母浸膏 G[
焦亚硫酸钠 $X6+?+YG% *[

柠檬酸铁铵 $%3MV% *[
琼脂 *G[
蒸馏水 *---9L

$"#"#!制法

上述成分置于约,--9L蒸馏中在水浴中加热至溶解!再以蒸馏水补足至*L!

在+GN时用*9./"L的氢氧化钠溶液调@]值至"#!̂ -#*!然后注入试管中!每

管培养基*J9L!*+*N *̂N高压灭菌*G9:7#IN!GN保存!保存期为两星期#

(*,+*(

,-#亚硫酸盐还原厌氧菌 !梭状芽胞杆菌"孢子检测方法标准
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%!仪器

%"!!三角瓶 !+L"

%"#!试管 !*!-99H*!99"

%"$!移液管 !*-9L"

%"%!烧杯 !*L"

%"&!水浴锅

%"’!抽滤设备

%"(!无齿镊子

%",!滤膜 !孔径-#+"9"

%".!培养箱 !保持温度M"N *̂N"

%"!/!培养皿

%"!!!滤膜过滤器

&!测定步骤

&"!!滤膜灭菌

将滤膜放入烧杯中#加入蒸馏水#置于沸水浴中煮沸灭菌三次#每次*G9:7$

前两次煮沸后需要更换水洗涤+!M次#以除去残留溶剂$

&"#!滤器灭菌#视滤器质地采用干热 !酒精棉球火焰"或湿热灭菌$

&"$!孢子的选择

水样在试验前须放置于水浴锅中#"GN ĜN加热*G9:7$用同样的水样瓶作

空白#用温度计检查加热温度$

&"%!接种与培养

水样的过滤量要适当%对于饮用水&泉水&井水&海水&地面水和梭状芽孢杆

菌轻度污染的水#取*--9L过滤’对污染严重的水或废水#可用无菌水稀释后

检测$

调配一定的稀释度#使在滤膜上生长的黑色菌落分离#而更易于计数$

水样过滤后#用无菌镊子将滤膜过滤面朝下#置于培养皿中#同时使滤膜下无

气泡$小心地将*J9L约G-N的完全培养基 !M#*#I"或替代培养基 !M#+"倾注

于培养皿中的膜上$在形成培养基层后#M"N^*N厌氧培养+-5̂ I5和II5̂

(+,+*(
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I5!如果使用厌氧瓶或厌氧培养箱"滤膜可放置在琼脂面上"且滤膜面向上!

&"&!观察结果

培养+-5̂ I5和II5̂ I5后"计数所有黑色菌落!

’!分析结果的表述

试验报告应说明所使用的方法"单位体积水样中亚硫酸盐还原厌氧细菌培养

II5̂ I5的孢子数#孢子数太多"黑色菌落连在一起而难以计数"可采用+-5̂ I5
培养时间的孢子大约数目!结果以)8&$*--9L计!

%M,+*%

,-#亚硫酸盐还原厌氧菌 !梭状芽胞杆菌"孢子检测方法标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



,*#放射性总+和总,及
放射性元素检测方法标准

地下水质检验方法

放射化学法测定总+和总,
Q_!)--!I#"!",M

第一篇!总+放射性

!"!!主题内容与适用范围

本标准规定了放射化学法测定总+的方法!

本标准适用于地"下水中总+放射性的测定!

!"#!定义

总+放射性是指天然水中除氡以外的所有+辐射体!

!"$!方法提要

由于地下水中放射性物质浓度较低#必须将水中的放射核素浓缩到少量固体物

质上#才能进行放射性测量!本法采用蒸干比较测量法!根据所取水样的体积$浓

缩后固体物质的重量以及样品源和标准源的!净计数率#即可算出水样中总+放射

性浓度!

!"%!仪器

!"%"!!闪烁仪!

%I,+*%
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!"%"#!定标器!

!"%"$!电热恒温干燥箱!

!"&!试剂

!"&"!!铀标准溶液"准确称取G--N下灼烧+-9:7的八氧化三铀 #&MYJ$-#I",[
用盐酸溶液 #*V*$加热溶解%冷却移入*L容量瓶内%此溶液的比活度为

*-(E&9L!

!"’!分析步骤

!"’"!!样品处理

取*L专供测定总+’,的水样%置于+---9L烧杯中%缓慢加热蒸发浓缩!将

烧杯中浓缩液转移到已恒重过的瓷蒸发皿中%继续蒸发至干!将蒸发皿放在电热恒

温箱中%在*-G!**-N烘干%称重!将上述固体物质研成粉末%备用!

!"’"#!标准源放射性有效厚度的测定

吸取G9L铀标准溶液 #*#G#*$加入*L待测水样中%按*#!#*程序处理%制

成固体粉末%烘干%称重!

用上述粉末制成一系列厚度不等的测定源 #9[&<9+$%在闪烁仪上%用+闪烁

体测其+活性!计算每一个测量源的+计数率!同时测量仪器底数!

以测得的+净计数率对测量源厚度 #9[&<9+$作图!延长吸收曲线的斜线至

横坐标!其交点所对应的厚度%则为待测样品的有效厚度!

!"’"$!样品源制备

准确称取大于有效厚度的样品固体粉末 #*#!#+$%均匀铺在样品盘内!

!"’"%!放射性测量

用闪烁仪的+闪烁体测量样品源的+活性!同时测量仪器的底数!

!"(!计算

总#放射性按式 #*$计算"

总#放射性 #(E&L$U)A.A?P #/PC/-$
.?A #/AC/P$

#*$

式中")A(((铀标准溶液比活度%(E&L)

.A(((铀标准溶液体积%9L)

/A(((标准源的+计数率%<@9)

/P(((样品源的+计数率%<@9)

*G,+**
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/-!!!测量装置的本底计数率"<@9#

?A!!!浓缩含铀标准物质水样后制得固体物质质量"9[#

.!!!待测水样体积"L#

?P!!!浓缩待测水样的固体总量"9[$

第二篇!总,放射性

#"!!主题内容与适用范围

本标准规定了射气法测定地下水中总,的方法$

本标准适用于地下水中总,放射性的测定$

#"#!方法提要

地下水中总,放射性浓度较低"一般是将水浓缩蒸干使放射性核素沉积到少量

固体残渣上"再进行,放射性测定$,射线在固体物质中有较强的自吸作用"只有

当测量源薄到一定程度"这种自吸作用才可以忽略"而测量源与这一厚度相对应的

重量叫做 %最大取样量&$根据所取水样体积标准源和浓缩后水样残渣重量及其,
净计数率"即可计算出水样中总,放射性浓度$

#"$!仪器

#"$"!!闪烁仪$

#"$"#!定标器$

#"%!试剂

#"%"!!氯化钾 ’优级纯($

#"&!分析步骤

#"&"!!样品处理

见*#!#*$

#"&"#!最大取样量的测定

取一定量氯化钾研细"置于恒温箱中"在*+-N下烘M-9:7"在干燥器中冷却$

将烘过的氯化钾粉末制成一系列厚度不等的测量源"分别用$闪烁体测量其$活

性"计算不同厚度测量源的$计数率"同时测量仪器底数$以各测量源的$净计数

率对取样量 ’9[(作图$曲线开始弯曲所对应的取样量为氯化钾标准源最大取

样量$

)!,+*)
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#"&"$!标准源的制备

准确称取小于最大取样量 !+#G#+"的已备好的氯化钾粉末#均匀铺在样品盘

内$氯化钾的比活度为*#I"H*-C+(E%9[$

#"&"%!样品源制备

准确称取小于最大取样量 !+#G#+"的由待测水样浓缩制成的固体粉末

!+#G#*"#均匀铺在样品盘内$

#"&"&!放射性测量

用$闪烁体#按相同的几何条件#分别测量标准源 !+#G#M"和样品源

!+#G#I"的$活性#同时测量仪器本底计数$

#"’!分析结果的计算

总,放射性按式 !+"计算&

总$放射性 !(E%L"U
*#I"H*-C+’?*?+ !/PC/-"

I’.’?M !/fC/-"
!+"

式中&?*(((制备标准源的氯化钾质量#9[)

?+(((浓缩水样后制得的固体总质量#9[)

?M(((制备样品源的固体物质粉末质量#9[)

I(((化学回收率可取作*--F)

/f(((标准源,计数率#<@9)

/P(((样品源,计数率#<@9)

/-(((测量装置本底计数率#<@9)

.(((待测水样体积#L$

附加说明

本标准由地质矿产部提出$

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口$

本标准由北京市水文地质公司负责起草$

本标准主要起草人徐桂芬*周继军$

’",+*’
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地下水质检验方法

火焰发射光谱法测定铷和铯

Q_!)--!I#M!",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了火焰发射光谱法测定铷!铯的方法"

本标准适用于地下水中铷!铯含量的测定"最佳测定范围为-#-+!+#-9[#L"

干扰其他碱金属有增感作用$故在试样与标准溶液中$应控制钾!钠含量

一致"

#!方法提要

铷!铯在低温火焰中即可激发$可分别在波长"J-#-79和JG+#*79处测量其

发射强度"

$!仪器

$"!!火焰分光光度计或具发射方式的原子吸收分光光度计"

$"#!测量条件%

波长%铷"J-#-79$铯JG+#*79&

火焰性质$不发亮的氧化性火焰&

测量高度$"#G99"

%!试剂

%"!!铷标准贮备溶液%称取已在*-GN烘至恒重的光谱纯氯化铷 ’W=>/(

-#MGM"[$溶于少量蒸馏水中$定容于 +G-9L 容量瓶中"此溶液 *9L 含

)J,+*)
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*#-9[铷!

%"#!铷标准溶液"取铷标准贮备溶液 #I#*$%用蒸馏水逐级稀释至*9L含

+G#-"[铷!

%"$!铯标准贮备溶液"称取已在*-GN烘至恒重的光谱纯氯化铯 #>A>/$

-#M*!"[%溶于少量蒸馏水中%定容+G-9L容量瓶中!此溶液*9L含*#-9[铯!

%"%!铯标准溶液"取铯标准贮备溶液 #I#M$%用蒸馏水逐级稀释成*9L含

+G#-"[铯!

%"&!氯化钾溶液%*9L含+G9[钾!

%"’!氯化钠溶液%*9L含+G9[钠!

&!分析步骤

&"!!样品分析

取水样+-#-9L于+G9L容量瓶中%根据样品中钾&钠的含量%分别补加氯化

钾溶液 #I#G$及氯化钠溶液 #I#!$%至样品中分别含有+G--9[’L钾和+---9[’

L钠%加蒸馏水至刻度!

按仪器说明书调节好仪器%在波长"J-#-79或JG+#*79处%分别测量其发射

强度!

&"#!标准曲线的绘制

分别吸取铷标准 #I#+$和铯标准 #I#I$-&-#G&*#-((G-"[铷和铯于一系

列+G9L容量瓶中%加氯化钾溶液 #I#G$+#G9L&氯化钠溶液 #I#!$+9L%加蒸

馏水至刻度%摇匀!配成混合标准溶液!与样品测定的同时%分别测量其发射强

度%绘制标准曲线!

’!分析结果的计算

按下式分别计算铷或铯的质量浓度"

W=或>A#9[’L$U!):
式中"!***从标准曲线上分别查得的铷或铯的含量%9[’L+

:***样品稀释倍数!

),,+*)

,*#放射性总+和总,及放射性元素检测方法标准
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(!精密度和准确度

同一实验室测定-#G9[!L铷和-#+9[!L铯"*-次测定的相对标准偏差分别

为M#*JF和*#M"F#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草#

本标准主要起草人何自 #

$--M*$
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地下水质检验方法

火焰发射光谱法测定锶

Q_!)--!I#M,",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了火焰发射光谱法测定锶的方法!

本标准适用于测定地下水中锶的含量!最低检测浓度为G"["L!测定范围

-#-*!I#-9["L锶!

铝#钙#硅酸盐或磷酸盐有干扰$大量碱金属有不同程度增感作用$需加入镧

盐和控制溶液中的钾#钠含量!

#!方法提要

在空气S乙炔火焰中$锶被激发$可于I!-#"79波长处测量其发射强度!

$!仪器

$"!!火焰分光光度计或具发射方式的原子吸收分光光度计!

$"#!测量条件%

波长$I!-#"79&

狭缝$-#+79&

燃烧器高度$"#G99&

火焰性质$中性火焰!

%!试剂

%"!!锶标准贮备溶液%称取光谱纯硝酸锶 ’?2(XYM)+*-#IJM*[$溶于少量硝酸

+*-M*+

,*#放射性总+和总,及放射性元素检测方法标准
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溶液 !,"]XYM#U-#+9./$L%中&在+--9L容量瓶中用蒸馏水定容’此溶液

*9L含*#-9[锶’

%"#!锶标准溶液(取锶标准贮备溶液 "I#*#用蒸馏水逐级稀释为*9L含

G#-"[锶’

%"$!氯化钾溶液&*9L含+G9[钾’

%"%!氯化钠溶液&*9L含+G9[钠’

%"&!镧盐溶液(称取高纯氧化镧 "L6+YM#+#,J[&用硝酸溶液 "*V*#溶解后&

用蒸馏水稀释至*--9L&此溶液*9L含+G9[镧’

&!分析步骤

&"!!样品分析

取水样+-#-9L于+G9L容量瓶中&根据样品中钾)钠含量&补加氯化钾溶液

"I#M#和氯化钠溶液 "I#I#&使试样中分别含有钾M--9[$L和钠*---9[$L’加入

镧盐溶液 "I#G#*9L&用蒸馏水稀释至刻度&充分摇匀’按测量条件 "M#M#调整

好仪器’在波长I!-#"79处测量发射强度’

&"#!标准曲线的绘制

准确移取锶标准 "I#+#-)-#+G)-#G***--"[于一系列+G9L容量瓶中’

加氯化钾溶液 "I#M#-#M9L&氯化钠溶液 "I#I#*9L’加镧盐溶液 "I#G#*9L&

用蒸馏水稀至刻度&与测定样品的同时&测量其发射强度&以锶浓度对发射强度绘

制标准曲线’

’!分析结果的计算

按下式计算锶的质量浓度(

?2"9[$L#U!+:
式中(!,,,从标准曲线上查得的锶含量9[$L-

:,,,样品稀释倍数’

(!精密度和准确度

同一实验室测定锶含量为-#*,9[$L的水样&*-次测定的批内相对标准偏差

为+#GJF’

++-M*+

第二部分!*-*项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草!

本标准主要起草人何自冀"雷觐韵!
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,+#溶解性固体总量检测方法标准

地下水质检验方法

溶解性固体总量的测定

Q_!)--!I#,",M

溶解性固体总量是指溶解在水中的固体 !如氯化物"硫酸盐"硝酸盐"重碳酸盐及

硅酸盐等#的总量$是水质的一个重要指标$

一!!/&N烘干测定法

!!主题内容与适用范围

本标准规定了*-GN烘干测定溶解性固体总量的方法$

本标准适用于不含永久硬度的地下水中溶解性固体总量的测定$

#!方法提要

取适量体积的清澈水样蒸发"*-GN烘干"称重%即得溶解性固体总量$测定

时%所取水样的体积应根据水样中所含溶解性固体总量的大小而定$一般取样体积

以能获得约*--9[的干渣为宜$

&I-M*&

第二部分!*-*项水质项目检测方法
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$!分析步骤

将洗净的蒸发皿放入烘箱内!在*-GN +̂N烘*5后!放入干燥器内!冷却"

称重!重复将蒸发皿烘干"称重!直至恒重#

吸取适量的经-#IG9"滤膜过滤水样放入已恒重的蒸发皿内!先在电热板上蒸

发至小体积!再置于水浴上蒸干#将蒸发皿放入烘箱内!在*-GN +̂N烘*5!取

出蒸发皿!放入干燥器内!冷却"称重#重复烘干"称重!直至恒重#

%!分析结果的计算

溶解性固体总量按下式计算$

溶解性固体总量 %9[&L’U
%1*C1+’H*---

. H*---

式中$1*(((蒸发皿加溶解性固体的质量![)

1+(((空蒸发皿的质量![)

.(((所取水样的体积!9L#

&!精密度和准确度

取不含永久硬度的"含溶解性固体总量MJG9[&L的地下水样作J次批内测定!

标准偏差为*G9[&L!相对标准偏差为M#,F#

二!!,/N烘干测定法

!!主题内容与适用范围

本标准规定了*J-N烘干测定溶解性固体总量的方法#

本标准适用于含永久硬度的地下水中的溶解性固体总量的测定#

#!方法提要

当水样中有永久硬度存在时!用 %一’法测定溶解性固体总量的结果往往偏

高#其原因是!蒸干时!永久硬度部分的钙"镁生成硫酸盐或氯化物)钙"镁的硫

*G-M**
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酸盐所含的结晶水在*-GN不易完全除去!而钙"镁的氯化物在烘干后具有强烈的

吸湿性#在冷却与称重过程中易吸收空气中的水分$为此#在测定时#向水样中先

加入适量的碳酸钠#使钙"镁在加热蒸发过程中转化为碳酸盐$干渣在*J-N^

+N烘干$

测定时#所取水样的体积应根据水样中所含溶解性固体总量的大小而定#一般

取样体积以能获得约*--9[的干渣为宜$

$!试剂

碳酸钠 %X6+>YM&$

%!分析步骤

在洁净的瓷蒸发皿中#加入碳酸钠 %X6+>YM&-#+!-#M[#然后放入烘箱内#

在*J-̂ +N烘*5后#取出蒸发皿放入干燥器内#冷却"称重$重复将蒸发皿烘

干"称重#直至恒重$

吸取适量过滤水样放入已恒重的蒸发皿内#先在电热板上蒸发至小体积#然后

置于水浴上蒸干$拭净蒸发皿外壁#将其放入烘箱内#先在不超过*--N的温度下

烘干M-9:7#然后在*J-̂ +N烘*5#取出蒸发皿#放入干燥器中冷却"称重$重

复烘干"称重#直至恒重$

&!分析结果的计算

按下式计算溶解性固体总量’

溶解性固体总量 %9[(L&U
%1*C1+&H*---

. H*---

式中’1*)))蒸发皿加溶解性总固体质量#[!

1+)))蒸发皿加碳酸钠的质量#[!

.)))所取水样的体积#9L$

’!精密度和准确度

取含溶解性固体总量为!*-9[(L的地下水样作J次批内测定#标准偏差为

++9[(L#相对标准偏差为M#!F$

*!-M**
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附加说明

本标准由地质矿产部提出!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口!

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草!

本标准主要起草人雷觐韵"王晋强!
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,M#碳酸根、重碳酸根和氢氧根检测方法标准

地下水质检验方法

滴定法测定碳酸根!重碳酸根和氢氧根

Q_")--!I#I,#,M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了滴定法测定碳酸根!重碳酸根和氢氧根离子的方法"

本标准适用于地下水中碳酸根!重碳酸根!氢氧根离子的测定"检测下限分别

为#碳酸根!重碳酸根G9[$L%氢氧根+9[$L"

#!方法提要

分别用酚酞和甲基橙作指示剂%用酸标准溶液滴定水样%根据滴定消耗酸标准

溶液的体积%分别计算碳酸根!重碳酸根和氢氧根的含量"

$!试剂

$"!!酚酞乙醇溶液 &*-[$L’"

$"#!甲基橙溶液 &-#G[$L’"

$"$!盐酸标准溶液 (<&]>/’U-#-G9./$L)"

*J-M**
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$"$"!!配制!量取盐酸 "’U*#*,[#9L$I#+9L与蒸馏水混合并稀释到*---9L%

其准确浓度用基准碳酸钠标定&

$"$"#!标定!称取三份经+G-N烘干I5的无水碳酸钠-#*!-#+[ "准确至

-#---+[$%分别放入三个+G-9L三角瓶中%加G-9L蒸馏水溶解%加入甲基橙指

示剂 "M#+$I滴%用盐酸溶液 "M#M#*$滴定到溶液由黄色突变到橙色即为终点&

记下消耗盐酸溶液的体积 "‘$&

$"$"$!按下式计算盐酸溶液的准确浓度!

,"]>/$U 1
.HGM#-H*---

式中!,"]>/$’’’盐酸标准溶液的浓度%9./#L(

1’’’称取基准碳酸钠的质量%[(

.’’’消耗盐酸标准溶液的体积%9L&

%!分析步骤

%"!!取水样G-#-9L于*G-9L三角瓶中%加入酚酞溶液 "M#*$I滴%如出现红

色%则用盐酸标准溶液 "M#M$滴定到溶液红色刚刚消失&记录消耗盐酸标准溶液

的毫升数 ".*$&

%"#!在I#*步骤测定后的溶液中%继续加入甲基橙溶液 "M#+$I滴%用盐酸标准

溶液 "M#M$滴定到溶液由黄色突变为橙色%记录消耗盐酸标准溶液的毫升数

".+$&

&!分析结果的计算

氢氧根)碳酸根和重碳酸根的质量浓度%依下列情况%分别计算&

&"!!当.*&.+时%表明有Y]C和>Y+CM 存在%无]>YCM&此时!

Y]C "9[#L$U,H
".*C.+$H*"#-*

. H*---

>Y+CM "9[#L$U,H+.+HM-#-*. H*---

&"#!当.*U.+时%表明有>Y+CM 而无Y]C和]>YCM 存在&此时!

>Y+CM "9[#L$U,H+.*HM-#-*. H*---

*,-M**
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&"$!当.*$.+时!表明有>Y+CM 和]>YCM 存在!没有Y]C"此时#

>Y+CM $9[%L&U,H+.*HM-#-*. H*---

]>YCM $9[%L&U
,H $.+C.*&H!*#-+

. H*---

&"%!当.*U-时!表明仅有]>YCM 存在"则#

]>YCM $9[%L&U
,H.+H!*#-+

. H*---

&"&!当.+U-时!表明仅有Y]C存在"则#

Y]C $9[%L&U,H.*H*"#-*. H*---

式中#,’’’盐酸标准溶液的浓度!9./%L(

.*’’’用酚酞作指示剂时!滴定消耗的盐酸标准溶液体积!9L(

.+’’’用甲基橙作指示剂时!滴定消耗的盐酸标准溶液体积!9L(

.’’’所取水样的体积!9L"

’!精密度!准确度

同一实验室!测定含有+G-#!9[%L重碳酸根离子的水样!次!其相对标准偏

差为*#+F!相对误差为 *̂#JF"

附加说明

本标准由地质矿产部提出"

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口"

本标准由地质矿产部天津市中心实验室负责起草"

本标准主要起草人史继东"
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,I#浊度检测方法标准

水质!浊度的测定

’(*M+--!,*

本标准参照采用国际标准Z?Y"-+"!*,JI"水质!!!浊度的测定#$

!!主题内容与适用范围

!"!!本标准规定了两种测定水中浊度的方法$第一篇分光光度法%适用于饮用水&

天然水及高浊度水%最低检测浊度为M度$第二篇目视比浊法%适用于饮用水和水

源水等低浊度的水%最低检测浊度为*度$

!"#!水中应无碎屑和易沉颗粒%如所用器皿不清洁%或水中有溶解的气泡和有色

物质时干扰测定$

第一篇!分光光度法

#!原理

在适当温度下%硫酸肼与六次甲基四胺聚合%形成白色高分子聚合物%以此作

为浊度标准液%在一定条件下与水样浊度相比较$

’**M*’
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$!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准分析纯试剂!去离子水

或同等纯度的水"

$"!!无浊度水

将蒸馏水通过-#+"9滤膜过滤!收集于用滤过水荡洗两次的烧瓶中"

$"#!浊度标准贮备液

$"#"!!*[#*--9L硫酸肼溶液

称取*#---[硫酸肼 $%X+]I&]+?YI’溶于水!定容至*--9L"

注!硫酸肼有毒"致癌！

$"#"#!*-[#*--9L六次甲基四胺溶液

称取*-#--[六次甲基四胺 $%>]+&!XI’溶于水!定容至*--9L"

$"#"$!浊度标准贮备液

吸取G#--9L硫酸肼溶液 %M#+#*&与G#--9L六次甲基四胺溶液 %M#+#+&于

*--9L容量瓶中!混匀"于+Ĝ MN下静置反应+I5"冷后用水稀释至标线!混

匀"此溶液浊度为I--度"可保存一个月"

%!仪器

一般实验室仪器和

%"!!G-9L具塞比色管"

%"#!分光光度计"

&!样品

样品应收集到具塞玻璃瓶中!取样后尽快测定"如需保存!可保存在冷暗处不

超过+I5"测试前需激烈振摇并恢复到室温"

所有与样品接触的玻璃器皿必须清洁!可用盐酸或表面活性剂清洗"

’!分析步骤

’"!!标准曲线的绘制

吸取浊度标准液 %M#+#M&-!-#G-!*#+G!+#G-!G#--!*-#--及*+#G-9L!

(+*M*(
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置于G-9L的比色管中!加水至标线"摇匀后#即得浊度为-#I!*-!+-!I-!J-
及*--度的标准系列"于!J-79波长!用M-99比色皿测定吸光度!绘制校准

曲线"
注!在!J-79波长下测定"天然水中存在淡黄色#淡绿色无干扰$

’"#!测定

吸取G-#-9L摇匀水样 #无气泡!如浊度超过*--度可酌情少取!用无浊度

水 $M#*%稀释至G-#-9L&!于G-9L比色管中!按绘制校准曲线步骤 $!#*%测

定吸光度!由校准曲线上查得水样浊度"

(!结果的表述

浊度 $度%U4
$JV)%
)

式中’4(((稀释后水样的浊度!度)

J(((稀释水体积!9L)

)(((原水样体积!9L"

不同浊度范围测试结果的精度要求如下’

!!浊度范围 $度%!!!!!!!!!!!!!精度 $度%

*!*- *

*-!*-- G

*--!I-- *-

I--!*--- G-
大于*--- *--

第二篇!目视比浊法

,!原理

将水样与用硅藻土配制的浊度标准液进行比较!规定相当于*9[一定粒度的

硅藻土在*---9L水中所产生的浊度为*度"

*M*M**
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.!试剂

除非另有说明!分析时均使用符合国家标准或专业标准分析纯试剂!去离子水

或同等纯度的水"

."!!浊度标准液

."!"!!浊度标准贮备液#称取*-[通过-#*99筛孔的硅藻土于研钵中!加入少

许水调成糊状并研细!移至*---9L量筒中!加水至标线"充分搅匀后!静置+I

5"用虹吸法仔细将上层J--9L悬浮液移至第二个*---9L量筒中!向其中加水至

*---9L!充分搅拌!静置+I5"吸出上层含较细颗粒的J--9L悬浮液弃去!下部

溶液加水稀释至*---9L"充分搅拌后!贮于具塞玻璃瓶中!其中含硅藻土颗粒直

径大约为I--"9"

取G-#-9L上述悬浊液置于恒重的蒸发皿中!在水浴上蒸干!于*-GN烘箱中

烘+5!置干燥器冷却M-9:7!称重"重复以上操作!即烘*5!冷却!称重!直

至恒重"求出*9L悬浊液含硅藻土的重量 $9[%"

."!"#!浊度+G-度的标准液#吸取含+G-9[硅藻土的悬浊液!置于*---9L容量

瓶中!加水至标线!摇匀"此溶液浊度为+G-度"

."!"$!浊度*--度的标准液#吸取*--9L浊度为+G-度的标准液 $,#*#+%于

+G-9L容量瓶中!用水稀释至标线!摇匀"此溶液浊度为*--度"

于各标准液中分别加入氯化汞以防菌类生长"
注!氯化汞剧毒！

!/!仪器

一般实验室仪器和

!/"!!*--9L具塞比色管"

!/"#!+G-9L无色具塞玻璃瓶!玻璃质量及直径均需一致"

!!!分析步骤

!!"!!浊度低于*-度的水样

!!"!"!!吸取浊度为*--度的标准液 $,#*#M%-!*#-!+#-!M#-!I#-!G#-!

!#-!"#-!J#-!,#-及*-#-9L于*--9L比色管中!加水稀释至标线!混匀!配

&I*M*&
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制成浊度为-!*#-!+#-!M#-!I#-!G#-!!#-!"#-!J#-!,#-和*-#-度的标

准液"

!!"!"#!取*--9L摇匀水样于*--9L比色管中!与上述标液 #**#*#*$进行比

较"可在黑色底板上由上向下垂直观察!选出与水样产生相近视觉效果的标液!记

下其浊度值"

!!"#!浊度为*-度以上的水样

!!"#"!!吸取浊度为+G-度的标准液 #,#*#+$-!*-!+-!M-!I-!G-!!-!"-!

J-!,-及*--9L置于+G-9L容量瓶中!加水稀释至标线!混匀"即得浊度为-!

*-!+-!M-!I-!G-!!-!"-!J-!,-和*--度的标准液!将其移入成套的+G-

9L具塞玻璃瓶中!每瓶加入*[氯化汞!以防菌类生长"

!!"#"#!取+G-9L摇匀水样置于成套的+G-9/具塞玻璃瓶中!瓶后放一有黑线的

白纸板作为判别标志"从瓶前向后观察!根据目标的清晰程度选出与水样产生相近

视觉效果的标准液!记下其浊度值"

!!"#"$!水样浊度超过*--度时!用无浊度水 #M#*$稀释后测定"

!#!分析结果的表述

水样浊度可直接读数"

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出"

本标准由北京市环境保护监测中心负责起草"

本标准主要起草人尚邦懿"

本标准委托中国环境监测总站负责解释"
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,G#钾检测方法标准

水质!钾和钠的测定
火焰原子吸收分光光度法

’(**,-I!J,

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用火焰原子吸收分光光度法测定可过滤态钾和钠!他适用于地面

水和饮用水测定!测定范围钾为-#-G!I#--9["L#钠为-#-*!+#--9["L!对于

钾和钠浓度较高的样品$应取较少的试料进行分析$或采用次灵敏线测定!

#!原理

原子吸收光谱分析的基本原理是测量基态原子对共振辐射的吸收!在高温火焰

中$钾和钠很易电离$这样使得参于原子吸收的基态原子减少!特别是钾在浓度低

时表现更明显$一般在水中钠比钾浓度高$这时大量钠对钾产生增感作用!为了克

服这一现象$加入比钾和钠更易电离的铯作电离缓冲剂$以提供足够的电子使电离

平衡向生成基态原子的方向移动!这时即可在同一份试料中连续测定钾和钠!

%!*M*%
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$!试剂

除非另有说明!分析时均使用公认的分析纯试剂以及重蒸馏水或具有同等纯度

的水"

$"!!硝酸 #]XYM$!!U*#I+[%9L"

$"#!硝酸溶液!*V*"

$"$!硝酸溶液!-#+F #.%.$&取+9L硝酸 #M#*$加入,,J9L水中混合均匀"

&"%!硝酸铯溶液!*-#-[%L&取*#-[硝酸铯 #>AXYM$溶于*--9L水中"

$"&!标准溶液&配制标准溶液时所用的基准氯化钾和基准氯化钠均要在*G-N干

燥+5!并在干燥器内冷至室温"

$"&"!!钾标准贮备溶液!含钾*#---[%L&称取 #*#,-!"̂ -#---M$[基准氯化钾

#\>/$!以水溶解并移至*---9L容量瓶中!稀释至标线!摇匀"将此溶液及时转

入聚乙烯瓶中保存"

$"&"#!钠标准贮备溶液!含钠*#---[%L&称取 #+#GI+*̂ -#---M$[基准氯化钠

#X6>/$!以水溶解!并移至*---9L容量瓶中!稀释至标线摇匀"即时转入聚乙

烯瓶中保存"

$"&"$!钾和钠混合标准贮备溶液!含钾和钠*#---[%L&称取 #*#,-!"̂ -#---M$

[基准氯化钾和 #+#GI+*̂ -#---M$[基准氯化钠于同一烧杯中!用水溶解并转移

至*---9L容量瓶中"稀释至标线!摇匀"将此溶液即时转入聚乙烯瓶中保存"

$"&"%!钾标准使用溶液!含钾*--#--9[%L&吸取钾标准贮备溶液 #M#G#*$

*-#--9L于*--9L容量瓶中!加+9L硝酸溶液 #M#+$!以水稀释至标线!摇匀备

用"此溶液可保存M个月"

$"&"&!钠标准使用溶液*!含钠*--#--9[%L&吸取钠标准贮备溶液 #M#G#+$

*-#--9L于*--9L容量瓶中!加+9L硝酸溶液 #M#+$!以水稀释至标线!摇匀"

此溶液可保存M个月"

$"&"’!钠标准使用溶液#!含钠*-#--9[%L&吸取钠标准使用溶液% #M#G#G$

*-#--9L于*--9L容量瓶中!加+9L硝酸溶液 #M#+$!以水稀释至标线!摇匀"

此溶液可保存一个月"

’"*M*’
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%!仪器

%"!!原子吸收分光光度计!仪器操作参数可参照厂家说明书进行选择"

%"#!钾和钠空心阴极灯!灵敏吸收线为钾"!!#G79#钠GJ,#-79$次灵敏吸收

线为钾I-I#I79#钠MM-#+79"

%"$!乙炔的供气装置!使用乙炔钢瓶或发生器均可#但乙炔气必须经水和浓硫酸

洗涤后#方可使用"

%"%!空气压缩机!均应附有过滤装置#由此得到无油无水净化空气"

%"&!对玻璃器皿的要求!所用玻璃器皿均应经硝酸溶液 %M#+&浸泡#用时以去离

子水洗净"

&!采样和样品

水样在采集后#应立即以-#IG"9滤膜 %或中速定量滤纸&过滤#其滤液用硝

酸 %M#+&调至@]*!+#于聚乙烯瓶中保存"

’!分析步骤

’"!!试料的制备

如果对样品中钾钠浓度大体已知时#可直接取样#或者采用次灵敏线测定先求

得其浓度范围"然后再分取一定量 %一般为+!*-9L&的实验室样品于G-9L容

量瓶中#加M#-9L硝酸铯溶液 %M#M&#用水稀释至标线#摇匀"此溶液应在当天

完成测定"

’"#!校准溶液的制备

’"#"!!钾校准溶液

取!只G-9L容量瓶#分别加入钾标准使用溶液 %M#G#I&-#-#G-#*#--#

*#G-#+#--#+#G-9L#加硝酸铯溶液 %M#M&M#--9L#加硝酸溶液 %M#+&

*#--9L#用水稀释至标线#摇匀"其各点的浓度分别为!-#*#--#+#--#M#--#

I#--#G#--9[’L"本校准溶液应在当天使用"

’"#"#!钠校准溶液

取!只G-9L容量瓶#分别加入钠标准使用溶液# %M#G#!&-#*#--#M#--#

G#--#"#G-#*-#--9L#加 M#--9L硝酸铯溶液 %M#M&#加*9L硝酸溶液

(J*M*(
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!M#+"#用水稀释至标线#摇匀$其各点的浓度分别为-#-#+-#-#!-#*#--#*#G-#

+#--9[%L$本校准溶液应在当天使用$

’"$!仪器的准备

将待测元素灯装在灯架上#经预热稳定后#按选定的波长#灯电流#狭缝#观

测高度#空气及乙炔流量等各项参数进行点火测量$

注意&在打开气路时#必须先开空气#再开乙炔’当关闭气路时#必须先关乙

炔#后关空气#以免回火爆炸$

当点火后#在测量前#先以硝酸溶液 !M#M"喷雾G9:7#以清洗雾化系统$

’"%!测量

在正式测量前#先以水调仪器零点#然后即可吸喷校准溶液和试料#记录吸

光度$

’"&!空白试验

空白试验即对校准溶液中零浓度的测量$

’"’!校准曲线的绘制

绘制钾或钠校准溶液吸光度与钾或钠对应浓度的校准曲线$每批测定时#必须

同时绘制校准曲线$

(!结果的表示

样品中钾或钠的浓度) !9[%L"以回归方程计算或按下式计算&

)UK()*
式中&K)))稀释比

KU试料体积%分取实验室样品体积#9L’

)*)))由测定试料的吸光度从校准曲线上求得钾或钠的浓度#9[%L$

,!精密度和准确度

对一个合成样品#其各组分浓度 !以 9[%L 计"为&\V#,#J+’X6V#

I!#GG’>6+V#I-#!I’;[+V#J#M,’>/C#JJ#+,’?Y+CI #,M#JM’总碱度 !以

>6>YM计"""#!J$使用"!!#G79波长测定钾#使用GJ,#-79波长测定钠#取得

如下结果$

,"!!重复性

(,*M*(
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在单个实验室内!进行六次测定!相对标准偏差为"钾-#G-F#钠*#G+F$

,"#!再现性

在五个实验室内!各进行六次测定!取得了M-个分析结果!相对标准差为"

钾+#+"F#钠-#,-F$

,"$!准确度

加标回收率置信范围为"钾,,#!-F Ĝ#M!F#钠*--#*MF Ĝ#-JF$相对误

差为"钾C*#!MF#钠 V-#GJF$

.!备注

."!!注意事项

钾和钠均为溶解度很大的常量元素!原子吸收分光光度法又是灵敏度很高的方

法$为了取得精密度好准确度高的分析结果!对所用玻璃器皿必须认真清洗$试剂

及蒸馏水在同一批测定中必须使用同一规格同一瓶!而且应避免汗水%洗涤剂及尘

埃等带来污染$

."#!关于保存样品的器皿

样品及标准溶液不能保存在软质玻璃瓶中!因为这种玻璃中的钾和钠容易被水

样和溶剂溶出导致污染$

."$!关于次灵敏线测定钾和钠

对于钾和钠浓度较高的样品!在使用本标准时会因稀释倍数过大!降低测定的

精密度!同时也给操作带来麻烦$因一般的地表水中钾和钠的浓度都比较高!可使

用次灵敏线钾II-#I79%钠MM-#+79测定!浓度范围可扩大到钾为+--9[&L以

内!钠为*--9[&L以内$

附加说明

本标准由国家环境保护局规划标准处提出$

本标准由黄河水资源保护监测中心站负责起草$

本标准主要起草人冯荣周$

本标准委托中国环境监测总站负责解释$
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地下水质检验方法

火焰发射光谱法测定钾和钠

Q_!)--!I#+"",M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了直接火焰发射光谱测定钾!钠的方法"

本标准适用于地下水中的钾和钠的测定"

#!方法提要

将含钾!钠离子的溶液喷进火焰时#溶剂被蒸发#盐类被分解并汽化!原子

化"进入激发状态的原子返回基态时#发射特征的电磁辐射#其辐射能量的大小#

与溶液中该元素的浓度成正比#是原子发射光谱法的定量基础"

$!仪器

$"!!火焰光度计或具发射测量装置的原子吸收分光光度计"

$"#!钢瓶乙炔"

$"$!空气压缩机"

$"%!仪器工作条件$

$"%"!!钾"!!#-79#贫燃性火焰"

$"%"#!钠GJ,#-79#贫燃性火焰"

%!试剂

%"!!钾标准贮备溶液$称取在G--N灼烧过的氯化钾*#,-!"[#用水溶解后#移

入*---9L容量瓶中定容"此溶液*9L含*#-9[钾"

%*+M*%
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%"#!钾标准溶液!取氯化钾标准贮备溶液 "I#*#稀释*-倍$此溶液*9L含

-#*-9[钾%

%"$!钠标准贮备溶液!称取在G--N灼烧过的氯化钠+#GI+*[$用水溶解后$移入

*---9L容量瓶中定容%此溶液*9L含*#-9[钠%

%"%!钠标准溶液!取氯化钠标准贮备溶液 "I#M#稀释*-倍$此溶液*9L含

-#*-9[钠%

&!分析步骤

&"!!样品分析

按使用仪器说明书调节仪器至最佳工作状态$直接取水样进行测定%由测定读

数值在标准曲线上求出钾&钠含量%

&"#!标准曲线的绘制

取钾&钠标准溶液 "I#+$I#I#于G-9L容量瓶中$配制成下列含量的混合标

准系列!

\V为-&-#G-’’+-#-9[(L%

X6V为-&-#G-’’*--#-9[(L%

’!分析结果的计算

依下式计算钾或钠的质量浓度!

\V或X6V "9[(L#U!H:
式中!!)))标准曲线上查得的钾或钠的质量浓度$9[(L!

:)))稀释倍数%

(!精密度和准确度

对含量 "9[(L#]>YCM "+*"#&>6+V "M,#&\V "M#,-#&X6V "+,#I#及矿

化度为+MJ#-9[(L的水样$经*-次测定$钾的相对标准偏差为*#-MF$相对误

差为-#J+F%钠的相对标准偏差为*#MF$相对误差为*#MF%回收率\V*--F!
*-+F*X6V,"#GF!*-*F%

MI个实验室$分析统一分发的同一标准样品$室间总相对标准偏差钾为

M#G,F$钠为*#J+F*相差误差钾为 -̂#IF$钠为 -̂#!F%

+++M*+
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附!录!-
标准的有关说明

!参考件"

-!!使用的试剂用聚乙烯塑料瓶保存!而不用玻璃瓶!以减少钾"钠的污染#

-#!地下水中常见离子!对钾"钠的测定很少干扰#磷酸盐的负干扰可添加镧盐

予以消除#高浓度的无机盐则有某种抑制作用#

-$!大量重碳酸根的存在使结果偏低#根据对含钾"钠量不同的溶液中!加入

G-9[$L重碳酸根对钾"钠的测定无干扰#

-%!火焰光度法测定钾"钠宜用低温火焰!以减弱电离作用!石油气"煤气均可

使用#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由北京水文地质公司负责起草#

本标准主要起草人王绣燕"杨菊英"杨炳南#
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地下水质检验方法

离子色谱法测定钾!钠!锂和铵

Q_")--!I#+J#,M

!!主题内容与适用范围

本标准规定了离子色谱法测定钾!钠!锂和铵的方法"

本标准适用于地下水中钾#钠#锂#铵的测定"取样*--"L时!最低检测浓

度 $9[%L&为钾-#-G!钠-#-G!锂-#--G!铵-#-G"检测上限 $9[%L&为钾

+#-!钠*-#-!锂-#*!铵*#-"

#!方法提要

由于钾#钠#锂#铵四种阳离子的结构不同!对低交换容量的阳离子交换树脂

的亲合力也不相同!因此!它们在淋洗液和交换树脂之间的分配系数存在着差异"

当水样注入仪器后!在淋洗液的携带下!流经阳离子分离柱!最后按L:V#X6V#

X]VI#\V的顺序依次被分离!然后流过阳离子抑制柱以降低淋洗液的背景电导!

最后通过电导检测器!依次对它们进行测量并记录峰高"从同样条件下绘制的标准

曲线上!即可求出水样中L:V#X6V#X]VI#\V的含量"

$!仪器

$"!!离子色谱仪"

$"#!双笔记录器"

$"$!仪器工作条件

$"$"!!阳离子保护柱"

$"$"#!阳离子分离柱"

’I+M*’
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$"$"$!阳离子抑制柱!

$"$"%!淋洗液流速*#"9L"9:7!

$"$"&!抑制液流速+#G9L"9:7!

$"$"’!*-"?测L:V#X]VI#\V$M-"?测X6V!

%!试剂

配制标准溶液和淋洗液%应采用电导率$*"?"<9的重蒸馏水 &或去离子水’!

%"!!锂标准溶液(称取碳酸锂 &L:+>YM’*#-!IJ[%加少许水湿润%逐滴加入盐

酸溶液 &*V*’%使碳酸锂完全溶解后%再过量二滴!移入+--9L容量瓶中%以重

蒸馏水定容!此溶液*9L含*#-9[锂!

%"#!钠标准溶液(称取在G--N灼烧*5的氯化钠-#G-JI[溶于少量水中%移入

+--9L容量瓶中%以重蒸馏水定容!此溶液*9L含*#-9[钠!

%"$!铵标准溶液(称取氯化铵 &X]I>/’-#G,M*[%溶于少量水中%移入+--9L
容量瓶中%以重蒸馏水定容!此溶液*9L含*#-9[铵!

%"%!钾标准溶液$称取经*-GN烘干*5的硫酸钾-#IIG"[%溶于少量水中%移入

+--9L容量瓶中%以重蒸馏水定容!此溶液*9L含*#-9[钾!

%"&!淋洗液 ), &]>/’U-#--G9./"L*(量取浓盐酸 &’U*#*,["9L’I#+9L%

用重蒸馏水稀释至*-L!

%"’!抑制溶液(量取*-F的四甲基氢氧化铵 )&>]M’IXY]*+G-9L%以重蒸馏

水稀释至J---9L!

&!分析步骤

&"!!样品分析

启动仪器%按仪器工作条件将仪器调整好%待基线稳定后%用注射器注入水样

*!+9L%待L:V峰出完后%将主机量程调整以测定X6V%当X6V峰出完后%再将

量程调整测定X]VI#\V%待\V峰出完后%即可进行下一个样品的测定!根据记

录的各离子的峰高%减去空白!从标准曲线上求得各离子的含量!

&"#!空白试验

用重蒸馏水代替样品%按G#*的测定条件进行测定!

&"$!标准曲线的绘制

+G+M*+
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分别吸取适量的锂标准溶液 !I#*"#钠标准溶液 !I#+"#铵标准溶液 !I#M"

和钾标准溶液 !I#I"$配制成下列含量的 !9[%L"混合标准系列&

L:V-#--G#-#-*#-#-+#-#-G#-#*-

X6V-#G-#*#--#+#--#G#--#*-#--

X]VI-#-G#-#*-#-#+-#-#G-#*#--

\V-#*-#-#+-#-#I-#*#--#+#--
然后按G#*的分析步骤进行测定$记录各离子的峰高$减去空白$绘制各离子

的浓度S峰高标准曲线’

’!分析结果的计算

按下式分别计算钾#钠#锂#铵的质量浓度&

!!9[%L"U4H:
式中&!(((水样中\V !或X6V#X]VI#L:V"的质量浓度$9[%L)

4(((从\V !或X6V#X]VI#L:V"的标准曲线上分别查得的试样中各离

子的含量$9[%L)

:(((水样稀释倍数’

(!精密度和准确度

对含锂-#-G9[%L#钠+#-9[%L#铵-#+9[%L和钾-#G9[%L的人工合成溶

液$进行八次平行测定$其相对标准偏差分别为锂-#,"F#钠-#",F#铵M#MF#

钾*#G!F’当标准加入量 !9[%L"为L:V-#-*#X6V*#G-#X]VI-#*G#\V-#I
时$它们的回收率分别为&锂,GF!*-IF#钠,GF!*-+F#铵,MF!**-F#

钾,"F!*-IF’

*!+M**
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附!录!-
标准的有关说明

!参考件"

-!!水样经过离子交换!其他元素不干扰\V"X6V"L:V"X]VI 的测定!在分析

条件下!>6+V";[+V不被洗脱#但>6+V";[+V在分离柱积累过多时!将影响分

离柱的交换效率#因此!分离柱在使用一段时间后!需用]XYM溶液 $,%]XYM&

U-#+9./’L(淋洗*G!+-9:7!然后用蒸馏水洗M-9:7!这时>6+V";[+V和一些

亲合力大的阳离子被洗脱下来#分离柱的效率得到恢复#在进行上述操作时!要将

抑制柱从分离柱上取下来!使分离柱的废液直接流入烧杯#洗完后!再将抑制柱

接上#

-#!进样后!有时出现L:V"X6V"X]VI"\V的负峰!可能是由于背景电导太

高#此时可检查抑制溶液的浓度是否符合要求#如果浓度没有问题!可加大抑制液

流量 %必要时也可以降低淋洗液流量&!以便更好地抑制淋洗液!得到正常的阳离

子峰#

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由北京水文地质公司负责起草#

本标准主要起草人唐秀珍"鄢龙喜#

)"+M*)
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,!#阴离子洗涤剂检测方法标准

水质!阴离子洗涤剂的测定
电位滴定法

’(*M*,,!,*

!!主题内容与适用范围

!"!!本标准规定了测定污染水体中阴离子洗涤剂的电位滴定法!

本标准采用直链烷基苯磺酸钠 "以下简称LB?#作标准物$其烷基碳链的平

均数为*+$平均分子量为MII#I!

!"#!本标准适用于测定污染水体中的阴离子洗涤剂!

!"$!本标准的测定下限和测定上限

当滴定剂十六烷基溴化吡啶 "以下简称>$(#的滴定度为-#*+9[%L时$其测

定下限为G9[%L$其测定上限为+I9[%L$水样适当稀释$测定上限可以扩大!

!"%!干扰

试样中存在的$能与LB?生成比离子缔合物>$(&LB?更稳定的离子缔合物

的阳离子干扰测定$产生负误差’能与>$(生成比LB?更稳定的离子缔合物的阴

离子干扰测定$产生正误差!

在$‘>SBQ电极的能斯特响应区 "MH*-C!!H*-CM9./%LLB?#内$一些无

(J+M*(
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机和有机离子产生*F干扰的允许量见表*!
表!

干!扰!物 >/C XYCM XYC+ ]+$YCI ?YCI ]>YCM ?>XC
对甲基苯

磺酸根

氨基磺

酸!铵
苯酚 苯胺

干扰物浓度

LB?浓度
"倍#+"J *J+ *!" *+J *-I !M I- +!M JM +- *I

#!原理

以$‘>CBQ电极为工作电极$饱和甘汞电极为参比电极$组成工作电池%以

>$(为滴定剂对污染水体中阴离子洗涤剂进行电位滴定!在工作电极的能斯特响

应区内$电池电势与阴离子洗涤剂浓度有如下关系&

(U(-’-/[>阴
式中&(’’’电池电势$9‘%

(-’’’其值与所用参比电极$接界电位$膜的内表面膜电位等有关%

-’’’能斯特方程的斜率$即电极的级差%

>阴’’’阴离子洗涤剂离子的活度!

当温度一定时$电极的(-和-是常数!

滴定反应&

,))>$(VLB? >$((LB?2 "白色沉淀#

随着>$(的滴入$水样中的LB?浓度不断下降$相应地电池电势也将随之升

高!在等当点附近$溶液中 )LB?C*将有一个突变$电池电势也将发生突变!用

二阶微分法求出滴定终点$由终点所对应的>$(消耗量 "毫升数#求得样品中阴

离子洗涤剂的量!

$!试剂

除非另有说明$分析时均使用符合国家标准或专业标准分析纯试剂$去离子水

或同等纯度的水!

$"!!硫酸 "]+?YI#&!U*#JI[+9L!

$"#!次氯酸纳碱溶液 "安替福民#&>#$$有效氯含量不小于J#GF!

$"$!硫酸溶液&"*VI#!

$"%!氢氧化钠溶液&J-[+L!称I[氢氧化钠 "X6Y]#溶于G-9L!水中$摇匀!

(,+M*(
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$"&!次氯酸钠溶液!有效氯为*-["L#稀释次氯酸钠碱溶液 $M#+%制得#IN左

右保存&保存期半月#

$"’!LB?标准储备液!用减量法准确称取LB?标准品 $++-!+G-9[%&称准至

-#---*[&溶于新煮沸放冷的水中&在+G-9L容量瓶中定容&IN左右保存#

$"(!LB?标准工作溶液!吸取*-#--9L储备液 $M#!%于*--9L容量瓶中&用新

煮沸放冷的水定容&然后取此液*-#--9L于*--9L容量瓶&稀释至标线#该液应

在使用当天配制&供标定>$(用#

$",!$‘>SBQ电极活化液!量取G-9L储备液 $M#!%于*--9L容量瓶中&用新

煮沸放冷的水定容#IN左右保存#

$".!$‘>SBQ电极内充液!在+-9L储备液 $M#!%中&加入M9[氯化钠&溶解

后转入G-9L容量瓶中定容&IN左右保存#

$"!/!>$(标准滴定溶液!称取*I-9[左右>$(&溶于新煮沸放冷的水中&并在

*---9L容量瓶中定容&其滴定度约为-#*+9["9L&用LB?标准工作溶液 $M#"%

进行标定#标定时&取标准工作溶液*-#--9L&用所配>$(溶液进行电位滴定#

%!仪器

一般实验室仪器和

%"!!数字式离子计 $或酸度计%!精度为 *̂9‘#

%"#!$‘>SBQ电极!级差G-9‘以上#

%"$!饱和甘汞电极#

%"%!+9L微量滴定管#

%"&!微孔可拆卸式过滤器!;G-型#

%"’!-#IG"9混合纤维滤膜#

%"(!@]精密试纸 $-#G!G#-%#
注!玻璃器皿需用铬酸洗液清洗"

&!采样及样品

采集和保存样品应使用清洁玻璃瓶#水样采集后用硫酸溶液 $M#M%酸化至

@]UI&并视样品的清洁度决定是否需要过滤#滤器可用慢速定量滤纸或-#IG"9
滤膜 $I#!%#试样应尽快分析&若需保存&应将其@]调至#+&于IN冷藏&可

’-MM*’
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保存三天!

’!步骤

’"!!试料

试样LB?含量&*-9["L时#取样体积为*-#--9L$$*-9["L时#取样体积

为+-#--9L!试料分别置于G-9L烧杯内!

’"#!预处理

’"#"!!无色废水试料%调试料 &!#*’@]值至I#待测!

’"#"#!有色废水试料%每*-9L有色废水试料 &!#*’中#加*滴次氯酸钠溶液

&M#G’#测其@]值#用硫酸溶液 &M#M’调@]值至+#混匀#在电炉上加热至冒

气 &"-N’!冷却至室温#用氢氧化钠溶液 &M#I’调至$]UI#待测!

’"$!电位滴定

’"$"!!电极和仪器的准备

$‘>SBQ电极需在活化液 &M#J’中浸泡半小时#若长时间不用#则要浸泡过

夜!离子计或酸度计需预热半小时!将活化好的电极和甘汞电极插入放有搅拌子的

水杯中清洗#边搅拌边记电势!需用水多次清洗#直到两次清洗的电池电势相差为

*̂9‘#说明电极已清洗完毕!此时的电池电势记为正水!

’"$"#!滴定

在试样杯内#放入搅拌子#将$‘>SBQ电极和甘汞电极插入水样中#边搅拌

边滴定#每加入一定体积的>$( &M#*-’#记录相应的电池电势!由于滴定终点时

电池的电势一般与(水 相近#因此可用(水 估计终点!滴定开始时#加入体积可多

些#终点附近应尽可能 &以单位体积增量的电势变化"("".变化明显为标准’少

些#一般每次加-#*9L!且应在电势变化#*9‘"9:7时读取电势!终点时"("

".最大#用二阶微分法确定!滴定完毕后#电极需用水多次清洗至电势稳定!若

当天不再使用#将电极从水中取出#戴好电极帽!
注!电极的使用需符合电极产品说明书的有关规定"

(!分析结果的表述

("!!阴离子洗涤剂的含量#以LB?&9["L’计#由下式给出%

.+H,H-#MII
.* H*-C!

(*MM*(
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式中!,""">$(标准滴定溶液的实际浓度#9./$L%

.*"""试料体积#9L%

.+""">$(标准滴定溶液 &M#*-’的体积#9L%

-#MIII"""与*#--9L>$(标准滴定溶液 (,&>$(’U*#---9./$L)相当的

以克表示的LB?的质量*

,!精密度和准确度

六个实验室协作试验测定含LB?G#---和+G#--9[$L的统一分发标准溶液的

分析结果见表+*
表#!电位滴定法的精密度和准确度

样品浓度#9[$L 重复性相对标准偏差#F 再现性相对标准偏差#F 相对误差#F

G#--- *#G M#+ C-#I

+G--- -#G *#! CM#I

附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司标准处提出*

本标准由北京轻工业学院+北京纺织科研所负责起草*

本标准主要起草人何亚明+江天*

本标准委托中国环境监测总站负责解释*

,+MM*,
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,"#痕量砷检测方法标准

水质!痕量砷的测定
硼氢化钾S硝酸银分光光度法

’(**,--!J,

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用新银盐分光光度法测定地面水!地下水和饮用水中痕量砷"取

+G-9L试料M#--9L吸收液"用*-99比色皿"本方法最低检出浓度为-#I"[#L"

测定上限为*+"[#L$

#!原理

硼氢化钾 %或硼氢化钠&在酸性溶液中产生新生态的氢"将试料中砷转变为砷

代氢!用硝酸S硝酸银S聚乙烯醇S乙醇溶液为吸收液"将其中银离子还原成单质银"

使溶液呈黄色"在I--79处测量吸光度$

化学反应式如下’

(]CI V]VVM]+Y,J(])V]M(YM

+BAMVV!(] ,))) +BA]M3

!B[VB?]MVM]+ ,))Y !B[V]MBAYMV!]V

*MMM**
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$!试剂

本标准所用试剂!除特殊规定外!均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试

剂和蒸馏水或同等纯度的水"

$"!!二甲基甲酰胺 #]>YX #>]M$+$"

$"#!乙醇胺 #>+]"XY$"

$"$!硫酸钠 #X6+?YI$!无水"

$"%!硫酸氢钾 #\]?YI$!固体"

$"&!抗坏血酸 #>!]JY!$!固体"

$"’!硫脲 ##X]+$+>?$!固体"

$"(!酒石酸 #>I]!Y!$!固体"

$",!硝酸银 #B[XYM$!固体"

$".!三氧化二砷 #BA+YM$!固体"

$"!/!硼氢化钾 #\(]I$!固体"

$"!!!氯化钠 #X6>/$!固体"

$"!#!乙醇 #>]M>]+Y]$!无水或,GF"

$"!$!硝酸 #]XYM$!’U*#I-[%9L"

$"!%!盐酸 #]>/$!’U*#*,[%9L"

$"!&!高氯酸 #]>/YI$!"-!"+F"

$"!’!氨水 #X]M&]+Y$!*V*"

$"!(!硫酸 #]+?YI$!*9./%L"

$"!,!硫酸 #]+?YI$!-#G9./%L"

$"!.!盐酸 #]>/$!-#G9./%L"

$"#/!氢氧化钠 #X6Y]$!+--[%L"

$"#!!碘化钾 #\Z$!*G-[%L"

$"##!乙酸铅 #$=#B<$+$!*--[%L"

$"#$!聚乙烯醇 ##>+]IY$G$!+[%L’称取-#+[聚乙烯醇 #平均聚合度为*"G-

Ĝ-$于*G-9L烧杯中!加*--9L水!在不断搅拌下加热至全溶!盖上表面皿微

沸*-9:7!冷却后!贮于玻璃瓶中!此溶液可稳定一星期"

$"#%!硫酸S酒石酸溶液’于I--9L硫酸溶液中 #M#*J$!加入!-[酒石酸 #M#"$!

&IMM*&
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溶解后即可使用!

$"#&!硝酸S硝酸银溶液"称取+#-I,硝酸银 #M#J$%于*--9L烧杯中%用少量水

溶解%加入G9L硝酸 #M#*M$%用水稀释至+G-9L%摇匀%于棕色瓶中保存!

$"#’!砷化氢吸收液"取硝酸S硝酸银 #M#+G$溶液&聚乙烯醇 #M#+M$溶液&乙

醇 #M#*+$%按*V*V+比例混合%充分摇匀后使用%用时现配!如果出现混浊%

将此液放入"-N左右的水中%待透明后取出%冷却后使用!

$"#(!二甲基甲酰胺混合液 #简称Q;%混合液$"取二甲基甲酰胺 #M#*$&乙醇

胺 #M#+$%按,V*#.*V.+$比例混合%贮于棕色玻璃瓶中%在低温下可保存M-
天左右!

$"#,!硫酸钠S硫酸氢钾混合粉"取硫酸钠 #M#M$和硫酸氢钾 #M#I$%按,V*比

例混合%并用研钵研细后使用!

$"#.!乙酸铅棉的制备"将*-[医用脱脂棉浸入*--9L乙酸铅溶液 #M#++$中%

半小时后取出%在室温下自然晾干%贮于广口瓶中!

$"$/!硼氢化钾片的制备"硼氢化钾 #M#*-$与氯化钠 #M#**$以*VG之比混合%

充分混匀后%以+!G4’<9+的压力%压成直径为*#+<9%重*#G[的片剂!

$"$!!砷标准溶液%*#--9[’9L"称取已于**-N烘+5的三氧化二砷 #M#,$

-#*M+-[%溶于+9L氢氧化纳溶液 #M#+-$中%加入*-9L硫酸 #M#*"$%转入

*--9L容量瓶中%用水稀释到刻度%于低温下保存!

$"$#!砷标准溶液%*-"[’9L"取*#--9L砷标准溶液 #M#M*$%于*--9L容量瓶

中%用水稀释到刻度%摇匀!

$"$$!砷标准使用液%*#--"[’9L"取*#--9L砷标准溶液 #M#M+$于*--9L容

量瓶中%用水稀释到刻度%摇匀%用时现配!

注意"三氧化二砷为剧毒%用时小心!

%!仪器

%"!!一般实验室用仪器和以下仪器!

%"#!分光光度计%带*-99比色皿!

%"$!砷化氢发生装置%如图*所示!

图*中"

B(((砷化氢发生器%管径以M-99%液面为管高的+’M为宜!

)GMM*)
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图!!砷化氢发生吸收装置

6*!6+!导气管接头

=*!=+!导气管接头

"!MM*"
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(!!!&形管 "除干扰用#$管径为*-99%

>!!!吸收管$液面以,-99高为宜%

Q!!!装有*#G9LQ;%混合液 "M#+"#脱脂棉 "-#M[#%

O!!!内装吸附有硫酸钠混合粉 "M#+J#脱脂棉的高压聚乙烯管%

%!!!脱脂棉%

’!!!乙酸铅脱脂棉 "M#+,#-#M[%

]!!!导气管%

&!样品

采集后的样品$用浓硫酸 "]+?YI#调@]$+$贮于玻璃或聚乙烯瓶中$在

低温下保存%

’!步骤

’"!!试料

除被污染的样品$需进行消解予处理外 "见附录*#$可直接取样品作为试料%

’"!"!!吸取+G-#-9L样品于砷化氢发生器 "I#+#*#中$若砷浓度超过*+"[&L
时$取适量样品$用碱调至中性后$用水稀释到+G-9L%

’"#!空白试验

与测定同步进行空白试验$取+G-#-9L水代替试料$所用试剂及其用量均与

测定中相同$测定步骤亦相同$但用水作为参比溶液%

’"$!测定

’"$"!!显色

’"$"!"!!加+-9L硫酸S酒石酸 "M#+I#于试料中 "!#*#*#$混匀%

’"$"!"#!向干吸收管 "I#+#M#中$各加M#--9L吸收液 "M#+!#%

’"$"!"$!按图*连接好装置$放*片硼氢化钾 "M#M-#于发生器 "!#*#*#的小泡

中$再放*片于溶液中$立即盖好橡皮塞$待反应完毕 "M!G9:7#$再将小泡中

的硼氢化钾片倒入溶液中$反应完毕$使砷化氢完全释放出来%
注意!砷化氢为剧毒物质"全部反应过程应在通风柜内或通风良好的地方进行#

’"$"#!测量

用*-99比色皿$以吸收液 "M#+!#为参比溶液$在I--79处$测量吸收液

’"MM*’
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!!#M#*#+"的吸光度#减去空白试验 !!#+"的吸光度#从校准曲线 !!#I#M"上查

得试料的含砷量 !"["$

’"%!校准曲线的绘制

’"%"!!制备标准工作溶液

于"支砷化氢发生器中 !I#+#*"#分别加入-#--%-#G-%*#--%*#G-%+#--%

+#G-%M#--9L砷标准溶液 !M#MM"#用水稀释到+G-9L#混匀$

’"%"#!显色与测量

按测定 !!#M"中所述步骤进行$

’"%"$!绘制校准曲线

减去空白试验 !零浓度"的吸光度#修正对应的每个标准溶液的吸光度

!!#I#*"#以修正后的吸光度为纵坐标#与之对应的砷量 !"["为横坐标作图$

要经常绘制校准曲线#最好是每天绘制一次$

(!结果的表示

砷的含量 !9[&L"按下式计算’

)U1.
式中’)(((样品中砷浓度#9[&L)

1(((由校准曲线上查得试料中砷量#"[)

.(((试料体积#9L$

,!精密度与准确度

于自来水中溶入硫酸镁%硝酸钾%碳酸钠%氯化钙的浓度#分别为GG%,#I%

+-%IG9[&L#作为基体水#配成含砷浓度为-#--G%-#-+-%-#-G-9[&L三种不同

浓度的统一样品#由*!个实验室分析了 BA-#--G9[&L#J个实验室分析了

BA-#-+-9[&L与BA-#-G-9[&L的统一样品$

*JMM**
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表!!方法精密度

统一样品浓度

9[!L
参加实验室数

个

精!密!度 准确度

重复性相对标准

偏差F
再现性相对标准

偏差F
相对误差

F

-#--G *! I#G *J#+ -#+

-#-+- J I#* *-#+ *#"

-#-G- J M#! !#I -#-

",MM*"
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附!录!-
样品消解预处理

!补充件"

当样品含有机质等杂质太多时!需消解预处理制备试料"

-!!试料的制备

取适量样品 #含砷量不超过M"[$于烧杯中!加!#-9L盐酸 #M#*I$%+#-9L
硝酸 #M#*M$%+#-9L高氯酸 #M#*G$!盖上表面皿!在电热板上加热至冒高氯酸

白烟!并蒸到近干!取下冷却后!用*G9L盐酸 #M#*,$溶解盐类!并加热至近

沸!冷却后!加入+-!M-"[抗坏血酸 #M#G$%*-!+-9[硫脲 #M#!$%加+#-9L
碘化钾溶液 #M#+*$!放置*G9:7后!加热并微沸*9:7!冷却!以甲基橙为指示

剂!用氨水 #M#*!$调溶液变黄色!再用盐酸 #M#*,$调溶液刚变红!即加入硫酸

S酒石酸 #M#+I$+-9L!转入砷化氢发生器 #I#+#*$中!用水稀释到+"-9L!同

时作试剂空白"
注!样品中有机质太多"用高氯酸消解易发生爆炸"需放置待无气泡时"再升温消解#

-#!测定

除 #!#M#*#*$已加入外!均与本标准测定步骤相同"

&-IM*&
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附!录!2
本标准一般说明

!参考件"

2!!&形管中乙酸铅棉和Q;%棉填装必须松紧适当和均匀一致!向脱脂棉上加

Q;%后!用吸耳球慢慢吹气约*9:7!使Q;%混合溶液均匀吸附在脱脂棉上!在

测样品之前!用标准砷溶液按照本标准步骤反应一次!以平衡装置!防止吸光度

偏低"

2#!在发生砷化氢时!如果反应液中有泡沫产生!可加入适量乙醇消除"

2$!&形管中乙酸铅棉是消除硫化物干扰!若有*#I变黑时!即更换"

2%!显色温度最好在*G!M-N下进行!若过高或过低时!可适当减少或增加硫酸

$酒石酸 %M#+I&的用量"

2&!插入吸收液中的导气管!在每次吸收反应完成后!要放在盛有I9./#L硝酸的

吸收管中浸洗!不用时一直放在此液中"

附加说明

本标准由国家环境保护局提出"

本标准由中国环境监测总站负责起草"

本标准主要起草人芮葵生"

本标准由中国环境监测总站负责解释"

’*IM*’
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,J#总磷检测方法标准

水质!总磷的测定
钼酸铵分光光度法

’(**J,M!J,

!!主题内容与适用范围

本标准规定了用过硫酸钾 !或硝酸S高氯酸"为氧化剂#将未经过滤的水样消

解#用钼酸铵分光光度测定总磷的方法$

总磷包括溶解的%颗粒的%有机的和无机磷$

本标准适用于地面水%污水和工业废水$

取+G9L试料#本标准的最低检出浓度为-#-*9[&L#测定上限为-#!9[&L$

在酸性条件下#砷%铬%硫干扰测定$

#!原理

在中性条件下用过硫酸钾 !或硝酸S高氯酸"使试样消解#将所含磷全部氧化

为正磷酸盐$在酸性介质中#正磷酸盐与钼酸铵反应#在锑盐存在下生成磷钼杂多

酸后#立即被抗坏血酸还原#生成蓝色的络合物$

’+IM*’
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$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均应使用符合国家标准或专业标准的分析试剂

和蒸馏水或同等纯度的水"

$"!!硫酸 #]+?YI$!密度为*#JI[%9L"

$"#!硝酸 #]XYM$!密度为*#I[%9L"

$"$!高氯酸 #]>/YI$!优级纯!密度为*#!J[%9L"

$"%!硫酸 #]+?YI$!*V*"

$"&!硫酸!约, #*+]+?YI
$U*9./%L&将+"9L硫酸 #M#*$加入到,"M9L

水中"

$"’!氢氧化钠 #X6Y]$!*9./%L 溶液&将I-[氢氧化钠溶于水并稀释

至*---9L"

$"(!氢氧化钠 #X6Y]$!!9./%L 溶液&将+I-[氢氧化钠溶于水并稀释

至*---9L"

$",!过硫酸钾!G-[%L溶液&将G[过硫酸钾 #\+?+YJ$溶解于水!并稀释

至*--9L"

$".!抗坏血酸!*--[%L溶液&溶解*-[抗坏血酸 #>!]JY!$于水中!并稀释至

*--9L"

此溶液贮于棕色的试剂瓶中!在冷处可稳定几周"如不变色可长时间使用"

$"!/!钼酸盐溶液&溶解*M[钼酸铵 ’#X]I$!;Y"Y+I(I]+Y)于*--9L水中"

溶解-#MG[酒石酸锑钾 ’\?=>I]IY"(*+]+Y
)于*#--9L水中"在不断搅拌下

把钼酸铵溶液徐徐加到M--9L硫酸 #M#I$中!加酒石酸锑钾溶液并且混合均匀"

此溶液贮存于棕色试剂瓶中!在冷处可保存二个月"

$"!!!浊度S色度补偿液&混合两个体积硫酸 #M#I$和一个体积抗坏血酸溶液

#M#,$"

使用当天配制"

$"!#!磷标准贮备溶液&称取-#+*,"̂ -#--*[于**-N干燥+5在干燥器中放冷

的磷酸二氢钾 #\]+$YI$!用水溶解后转移至*---9L容量瓶中!加入大约

J--9L水*加G9L硫酸 #M#I$用水稀释至标线并混匀"*#--9L此标准溶液含

(MIM*(
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G-#-"[磷!

本溶液在玻璃瓶中可贮存至少六个月!

$"!$!磷标准使用溶液"将*-#-9L的磷标准溶液 #M#*+$转移至+G-9L容量瓶

中%用水稀释至标线并混匀!*#--9L此标准溶液含+#-"[磷!

使用当天配制!

$"!%!酚酞%*-[&L溶液"-#G[酚酞溶于G-9L,GF乙醇中!

%!仪器

实验室常用仪器设备和下列仪器!

%"!!医用手提式蒸气消毒器或一般压力锅 #*#*!*#If[&<9+$!

%"#!G-9L具塞 #磨口$刻度管!

%"$!分光光度计!
注!所有玻璃器皿均应用稀盐酸或稀硝酸浸泡"

&!采样和样品

&"!!采取G--9L水样后加入*9L硫酸 #M#*$调节样品的@]值%使之低于或等

于*%或不加任何试剂于冷处保存!

注!含磷量较少的水样#不要用塑料瓶采样#因易磷酸盐吸附在塑料瓶壁上"

&"#!试样的制备"

取+G9L样品 #G#*$于具塞刻度管中 #I#+$!取时应仔细摇匀%以得到溶解

部分和悬浮部分均具有代表性的试样!如样品中含磷浓度较高%试样体积可以

减少!

’!分析步骤

’"!!空白试样

按 #!#+$的规定进行空白试验%用水代替试样%并加入与测定时相同体积的

试剂!

’"#!测定

’"#"!!消解

’"#"!"!!过硫酸钾消解"向 #G#+$试样中加I9L过硫酸钾 #M#J$%将具塞刻度

’IIM*’
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管的盖塞紧后!用一小块布和线将玻璃塞扎紧 "或用其他方法固定#!放在大烧杯

中置于高压蒸气消毒器 "I#*#中加热!待压力达*#*f[$<9+!相应温度为*+-N
时!保持M-9:7后停止加热%待压力表读数降至零后!取出放冷%然后用水稀释

至标线%
注!如用硫酸保存"dO)?"当用过硫酸钾消解时#需先将试样调至中性"

’"#"!"#!硝酸S高氯酸消解&取+G9L试样 "G#*#于锥形瓶中!加数粒玻璃珠!

加+9L硝酸 "M#+#在电热板上加热浓缩至*-9L%冷后加G9L硝酸 "M#+#!再加

热浓缩至*-9L!放冷%加M9L高氯酸 "M#M#!加热至高氯酸冒白烟!此时可在

锥形瓶上加小漏斗或调节电热板温度!使消解液在锥形瓶内壁保持回流状态!直至

剩下M!I9L!放冷%

加水*-9L!加*滴酚酞指示剂 "M#*I#%滴加氢氧化钠溶液 "M#!或M#"#至

刚呈微红色!再滴加硫酸溶液 "M#G#使微红刚好退去!充分混匀%移至具塞刻度

管中 "I#+#!用水稀释至标线%
注!(用硝酸S高氯酸消解需要在通风橱中进行"高氯酸和有机物的混合物经加热易发生危

险#需将试样先用硝酸消解#然后再加入硝酸S高氯酸进行消解"

)绝不可把消解的试样蒸干"

*如消解后有残渣时#用滤纸过滤于具塞刻度管中#并用水充分清洗锥形瓶及滤纸#

一并移到具塞刻度管中"

-水样中的有机物用过硫酸钾氧化不能完全破坏时#可用此法消解"

’"#"#!发色

分别向各份消解液中加入*9L抗坏血酸溶液 "M#,#混匀!M-A后加+9L钼

酸盐溶液 "M#*-#充分混匀%
注!(如试样中含有浊度或色度时#需配制一个空白试样 $消解后用水稀释至标线%然后

向试料中加入M9L浊度&色度补偿液 $M#**%#但不加抗坏血酸溶液和钼酸盐溶液"

然后从试料的吸光度中扣除空白试料的吸光度"

)砷大于+9[’L干扰测定#用硫代硫酸钠去除"硫化物大于+9[’L干扰测定#通氮气

去除"铬大于G-9[’L干扰测定#用亚硫酸钠去除"

’"#"$!分光光度测量

室温下放置*G9:7后!使用光程为M-99比色皿!在"--79波长下!以水做

参比!测定吸光度%扣除空白试验的吸光度后!从工作曲线 "!#+#I#上查得磷的

含量%

’GIM*’
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注!如显色时室温低于*MN"可在+-!M-N水浴上显色*G9:7即可#

’"#"%!工作曲线的绘制

取"支具塞刻度管 !I#+"分别加入-#-#-#G-#*#--#M#--#G#--#*-#-#

*G#-9L磷酸盐标准溶液 !M#*I"$加水至+G9L$然后按测定步骤 !!#+"进行处

理$以水做参比#测定吸光度$扣除空白试验的吸光度后#和对应的磷的含量绘制

工作曲线$

(!结果的表示

总磷含量以) !9[%L"表示#按下式计算&

)U1.
式中&1’’’试样测得含磷量#"[(

.’’’测定用试样体积#9L$

,!精密度与准确度

,"!!十三个实验室测定 !采用!#+#*#*消解"含磷+#-!9[%L的统一样品

,"!"!!重复性

实验室内相对标准偏差为-#"GF$

,"!"#!再现性

实验室间相对标准偏差为*#GF$

,"!"$!准确度

相对误差为V*#,F$

,"#!六个实验室测定 !采用!#+#*#+消解"含磷量+#-!9[%L的统一样品

,"#"!!重复性

实验室内相对标准偏差为*#IF$

,"#"#!再现性

实验室间相对标准偏差为*#IF$

,"#"$!准确度

相对误差为*#,F$

质控样品主要成分是乙氨酸 !X]+>]+>YY]"和甘油磷酸钠 !>M]"X6+Y!$

)!IM*)
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!G*+]+Y
"#

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出#

本标准由北京市环保监测中心和上海市环境监测中心负责起草#

本标准主要起草人袁玉璐$姚元#

本标准委托中国环境监测总站负责解释#
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,,#凯氏氮检测方法标准

水质!凯氏氮的测定

’(**J,*!J,

本标准参照采用国际标准Z?YG!!M!*,JI "水质!!!凯氏氮的测定!!!硒催

化矿化法#$

!!主题内容与适用范围

!"!!主题内容

本标准规定了以凯氏 %\g3/K65/&法测定氮含量的方法$它包括了氨氮和在此

条件下能被转化为铵盐的有机氮化合物$此类有机氮化合物主要是指蛋白质’月示’

胨’氨基酸’核酸’尿素及其他合成的氮为负三价态的有机氮化合物$它不包括叠

氮化合物’连氮’偶氮’腙’硝酸盐’亚硝基’硝基’亚硝酸盐’腈’肟和半卡巴

腙类的含氮化合物$

!"#!适用范围

本标准适用于测定工业废水’湖泊’水库和其他受污染水体中的凯氏氮$

!"$!测定范围

凯氏氮含量较低时(分取较多试样(绎消解和蒸馏(最后以光度法测定氨$含

量较高时(分取较少试样(最后以酸滴定法测定氨$

)JIM*)

第二部分!*-*项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!"%!最低检出浓度

试料体积为G-9L时!使用光程长度为*-99 比色皿!最低检出浓度为

-#+9["L#

#!原理

水中加入硫酸并加热消解!使有机物中的胺基氮转变为硫酸氢铵!游离氨和铵

盐也转为硫酸氢铵#消解时加入适量硫酸钾提高沸腾温度!以增加消解速率!并以

汞盐为催化剂!以缩短消解时间#

消解后液体!使成碱性并蒸馏出氨!吸收于硼酸溶液中!然后以滴定法或光度

法测定氨含量#

汞盐在消解时形成汞铵络合物!因此!在碱性蒸馏时!应同时加入适量硫代硫

酸钠!使络合物分解#

$!试剂

本标准所用试剂除另有说明外!均为分析纯试剂#实验用水均为无氨水#

$"!!无氨水制备

$"!"!!离子交换法$将蒸馏水通过一个强酸性阳离子交换树脂 %氢型&柱!流出

液收集在带有磨口玻塞的玻璃瓶中!密塞保存#

$"!"#!蒸馏法$于*L蒸馏水中!加入-#*9L浓硫酸!并在全玻璃蒸馏器中重

蒸馏!弃去G-9L初馏液!然后集取约J--9L馏出液于具磨口玻塞的玻璃瓶中!

密塞保存#

$"#!硫酸!!+-U*#JI["9L#

$"$!硫酸钾 %\+?YI&#

$"%!硫酸汞溶液$称取+[红色氧化汞 %][Y&或+#"I[硫酸汞 %][?YI&!溶于

I-9L %*VG&硫酸溶液中#

$"&!硫代硫酸钠S氢氧化钠溶液$称取G--[氢氧化钠溶于水!另称取+G[硫代硫

酸钠 %X6+?+YM’G]+Y&溶于上述溶液中!稀释至*L!贮于聚乙烯瓶中#

$"’!硼酸溶液$称取+-[硼酸 %]M(YM&溶于水!稀释至*L#

$"(!硫酸标准溶液!,%*+]+?YI
&U-#-+9./"L$分取**9L %*V*,&硫酸!用

’,IM*’
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水稀释至*L!按下述操作进行标定!

称取经*J-N干燥+5的基准试剂级碳酸钠 "X6+>YM#约-#G[ "称准至

-#---*[#$溶于新煮沸放冷的水中$移入G--9L容量瓶内$稀释至标线!

移取上述+G#--9L碳酸钠溶液于*G-9L锥形瓶中$加+G9L新煮沸放冷的

水$加/滴甲基橙指示液 "-#G[%L#$用硫酸标准溶液滴定至淡橙红色止$记录

用量!

计算&

<U9H*---‘HGM H
+G
+G-

"*#

式中&,’’’硫酸标准溶液浓度$9./%L(

1’’’称取碳酸钠质量$[(

.’’’硫酸标准溶液滴定消耗体积$9L(

GM’’’碳酸钠 "*+X6+>YM
#摩尔质量!

$",!甲基红S亚甲蓝混合指示液&称取+--9[甲基红溶于*--9L,GF乙醇!称取

*--9[亚甲蓝溶于G-9L,GF乙醇!以两份甲基红溶液与一份亚甲蓝溶液混合后

供用!每月配制!

%!仪器

%"!!凯氏定氮蒸馏装置

参见下图!

%"!"!!G--9/凯氏瓶!

%"!"#!氮球!

%"!"$!直形冷凝管 "M--99#!

%"!"%!导管!

%"#!*-9L酸式微量滴定管!

&!采样和样品贮存

实验室样品可贮于玻璃瓶或聚乙烯瓶中!

如不能及时进行测定$应加入足够的硫酸 "M#+#$使@]小于+$并在IN
保存!

)-GM*)
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’!步骤

’"!!试料

分取+G-9L试样!经消解"蒸馏后所得馏出液!取试料最大体积为G-#-9L!

可测定凯氏氮最低浓度为-#+9[#L $光度法%&分取+G#-9L试样!经消解"蒸馏

后所得馏出液全部作为试料!可测定凯氏氮浓度高至*--9[#L $酸滴定法%&

’"#!测定

’"#"!!试样体积的确定’按下表分取适量!移入凯氏瓶中&

水样中凯氏氮含量 $9[#L% 试样体积 $9L%

!*- +G-

*-!+- *--

+-!G- G-#-

G-!*-- +G#-

’"#"#!消解’加*-#-9L硫酸 $M#+%!+#-9L硫酸汞溶液 $M#I%!!#-[硫酸钾

$M#M%和数粒玻璃珠于凯氏瓶中!混匀!置通风柜内加热煮沸!至冒三氧化硫白色

烟雾并使液体变清 $无色或淡黄色%!调节热源使继续保持沸腾M-9:7!放冷!加

(*GM*(
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+G-9L水!混匀"

’"#"$!蒸馏#将凯氏瓶斜置使成约IGh角!缓缓沿瓶颈加入I-9L硫代硫酸钠S氢

氧化钠溶液 $M#G%!使在瓶底形成碱液层!迅速连接氮球和冷凝管!以G-9L硼酸

溶液 $M#!%为吸收液!导管管尖伸入吸收液液面下约*#G<9!摇动凯氏瓶使溶液

充分混合!加热蒸馏!至收集馏出液达+--9L时!停止蒸馏"

’"#"%!氨的测定#加+!M滴甲基红S亚甲蓝指示液 $M#J%于馏出液中!用硫酸标

准溶液 $M#"%滴定至溶液颜色由绿色至淡紫色为终点!记录用量"

’"$!空白试验

按!#+所述步骤进行空白试验!以与试样相同体积的水代替试样"

(!结果的表示

凯氏氮含量按式 $+%计算#

)XU $.*C.-%H)H*I#-*H*---.
$+%

式中#)X&&&凯氏氮含量!9[’L(

.*&&&试样滴定所消耗的硫酸标准溶液体积!9L(

.-&&&空白试验滴定所消耗的硫酸标准溶液体积!9L(

.&&&试样体积!9L(

)&&&滴定用硫酸标准溶液浓度!9./’L(

*I#-*&&&氮 $X%的摩尔质量"

,!对特殊情况的说明

,"!!氨的测定除酸滴法外!亦可采用纳氏试剂比色法或水杨酸一次氯酸盐分光光

度法"

馏出液移入+G-9L容量瓶中!加水至标线!混匀后!分取适量 $使氨氮含量

不超过-#*9[%移入G-9L比色管中!滴加*9./’L氢氧化钠溶液至@]"!,!用

水稀释至标线!以纳氏试剂比色法 $见’("I", )水质!铵的测定!蒸馏和滴定

法*%测定氨量"

如以水杨酸一次氯酸盐分光光度法 $见’("IJ*)水质!铵的测定!水杨酸分

光光度法*%测氨!则应以G-9L-#-+9./’L硫酸标准溶液代替硼酸溶液为吸收液!

++GM*+
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其余操作步骤相同!

,"#!蒸馏后残液中"含硫化汞沉淀"应过滤分离后作妥善处理!

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由杭州市环境保护监测站负责起草!

本标准主要起草人沈叔平!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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*--#乙醛、丙烯醛检测方法标准

水源水中乙醛!丙烯醛
卫生检验标准方法!气相色谱法

’(**,MI"J,

!!主题内容和适用范围

本标准规定了用气相色谱法测定水源水中的乙醛!丙烯醛"

本标准适用于测定水源水中乙醛!丙烯醛"如直接进样#本法最低检测浓度乙

醛为-#+I9[$L#丙烯醛为-#-*,9[$L"若进行蒸馏浓缩#最低检测浓度还可

降低"

#!原理

水中乙醛!丙烯醛可直接或经蒸馏浓缩后#用带有氢火焰检测器的气相色谱仪

进行分离测定"出峰顺序为丙烯醛#乙醛"

$!试剂

$"!!丙烯醛标准溶液%取*-9L容量瓶一个#加蒸馏水数毫升#准确称重"滴加

+!M滴新蒸馏的丙烯醛#再称重"增加的重量即为丙烯醛量#加蒸馏水至刻度"

&IGM*&
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计算含量后!取适量此溶液用蒸馏水稀释至*#--9L含*-#-"[丙烯醛"

$"#!乙醛标准溶液#取+9LI-F的乙醛!置于+G-9L全玻璃蒸馏器中!加蒸馏

水至*--9L!加*V*硫酸溶液 $M#M%酸化!投入数粒玻璃珠!加热蒸馏"收集

馏出液于盛有少量蒸馏水的*--9L容量瓶中"容量瓶放在冰水浴中!收集馏出液

约G-9L!加蒸馏水至刻度"

取+G#-9L上述乙醛溶液!置于+G-9L碘量瓶中!加入+G#-9L-#-G9./&L亚

硫酸氢钠溶液!混匀后在暗处放置M-9:7!加入I-#-9L-#-G9./&L碘溶液!再在

暗处放置G9:7"然后以-#*---9./&L硫代硫酸钠溶液滴定"当滴定至淡黄色时!

加入*9L-#GF淀粉溶液!继续滴定至蓝色刚褪去为止"按同样条件作空白滴定!

根据硫代硫酸钠溶液用量!计算出每毫升溶液中的乙醛含量"

乙醛 $9[&9L%U
$.C.-%HEH++

+G
$*%

式中#.-’’’滴定空白所用硫代硫酸钠溶液的毫升数(

.’’’滴定乙醛所用硫代硫酸钠溶液的毫升数(

E’’’硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度"

根据此浓度计算并稀释成*#--9L含*#--9[乙醛的标准溶液"

$"$!*V*硫酸溶液"

$"%!固定相#以+-F聚乙二醇+-;为固定液!涂渍在!+-*釉化担体 $!-!J-
目%上"

%!仪器

%"!!气相色谱仪"

%"!"!!氢火焰离子化检测器"

%"!"#!色谱柱#柱长+9!内径I99螺旋形不锈钢柱"

%"#!全玻璃蒸馏器"

%"$!G-"L微量注射器"

&!采样

将水样采集在具有磨口塞的玻璃瓶中"

)GGM*)
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’!分析步骤

’"!!色谱条件

’"!"!!温度!柱温"!N"气化室温度*!-N"检测器温度*G-N#

’"!"#!气体流量!X+I-9L$9:7%]+G+9L$9:7%空气"--9L$9:7#

’"#!测定

用微量注射器吸取G-"L水样 &或蒸馏液’注入色谱仪%根据校准曲线求出乙

醛或丙烯醛的浓度#

’"$!校准曲线的绘制

将乙醛和丙烯醛的标准液经稀释%配制成丙烯醛浓度为-%-#*%-#M%-#G%

-#"%*#-9[$L%乙醛浓度为-%-#G%*#-%M#-%G#-%*-#-9[$L的标准系列#各

取G-"L注入色谱仪#以峰高为纵坐标%浓度为横坐标绘制校准曲线#

’"%!色谱图考察

’"%"!!标准色谱图见下图#

’"%"#!气相色谱条件见!#*条件#

’"%"$!出峰顺序!丙烯醛(乙醛#

’"%"%!保留时间!

6#丙烯醛!!*9:7IJA

=#乙醛 "9:7*+A

(!计算

如直接取水样测定%从校准曲线上查出的浓度即为水中的浓度%经蒸馏后的水

样%则按式 &+’计算结果#

)U)*H.*.
&+’

式中!))))丙烯醛 &或乙醛’含量%9[$L"

)*)))从校准曲线查得馏出液中丙烯醛 &乙醛’的浓度%9[$L"

.)))原水样的体积%9L"

.*)))馏出液的体积%9L#

*!GM**
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,!精密度和准确度

二个实验室对浓度为-#*!*#-9[!L的丙烯醛溶液进行重复测定"相对标准偏

差为G#M!,#*F#用各种水样作回收试验"回收率J+!**-F$

分别取浓度为*9[!L",9[!L的乙醛溶液各测定!次"其相对标准偏差分别

为J#*F"*#"F$用各种水样作回收试验"回收率J"#I!*-*#+F$
注!(测定乙醛时"用*GF聚乙二醇I---S上试*-+白色担体 #!-!J-目$作固定相"其灵

敏度和重现性都比用聚乙二醇+-;S!+-*釉化担体为好%

)水样需蒸馏时"取+G-9L水样"置于G--9L全玻璃蒸馏器中"加入*-9L硫酸溶液

#+#M$及数粒玻璃珠"加热蒸馏"收集馏液于盛有少量蒸馏水的+G9L容量瓶中"冷

凝管尾端插入吸收液中"容量瓶放在冰水浴内"收集馏液至刻度%

%"GM*%
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附加说明

本标准由卫生部卫生监督司提出!

本标准由唐山市卫生防疫站负责起草!

本标准主要起草人胡志芬"张学烃!

本标准由卫生部委托技术归口单位中国预防医学科学院环境卫生监测所负责

解释!
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*-*#采样标准

水质采样方案设计技术规定

’(*+,,"!,*

本标准是水质采样标准第一部分!

本标准等同采用Z?YG!!""* #水质$$$采样$$$第*部分%采样方案设计指

导&!

!!主题内容与适用范围

本标准规定了水 ’包括底部沉积物和污泥(的质量控制)质量表征)污染物鉴

别采样方案的原则!

第一篇!采样目标的确定

#!引言

本篇强调在进行水)底部沉积物和污泥采样方案设计时必须考虑的比较重要的

因素!采样和检验的主要目的是测定其有关的物理)化学)生物和放射性参数!

在表征水体)底部沉积物和污泥的质量时*不可能检验其整体*必须采集样

+,GM*+
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书书书

品!并且要采取一切措施!预防样品在采集和分析的间隔内发生变化"当采集含悬

浮固体或者含难混溶的有机液体的多相样品时!还会遇到特殊的问题"

确定采样地点#采样时机#采样频率#采样持续时间#样品处理和分析的要求

时主要取决于采样目标"所以在设计采样方案之前!要首先确定采样目标"在设计

采样方案时还要对详尽程度#适宜的精密度#以及表达形式和提供结果的方式也要

给予考虑!比如浓度或负荷#最大值和最小值#算术平均值#中位数等"此外!还

要编制有意义参数的目录和确定相应的分析方法"它们将对采样和输送样品时的保

护进行指导"在保证获得所需资料的前题下!要注重效率"

采样目标可区分为以下三种 $详见第!"章%&

#$质量控制检测

需要进行短期过程的校正时由管理部门决定"

%$质量特性检测

用于表明质量!多数情况作为研究项目的组成部分!以达到长期质量控制目的

或指出发展趋势"

&$污染源的鉴别

采样方案的目标可由质量特性检测变为质量控制检测!比如!当硝酸盐浓度接

近限值时需要提高采样频率!这样就可由较长时期的质量表征变为短期的质量控制

方案"

!!要求

要求可分为以下两类&

!"#!一般要求

在选定的测点 $例如水体的表面或里层%确定特定参数的浓度水平的数量级

$或负荷%或直观表达底部沉积物的特性"

!"$!特定要求

详细地确定整个或部分水体中所研究的物理或化学参数的浓度水平或者负荷分

布及有意义的生物种类"通常把这些参数变化的研究与时间#流量#工厂工艺#气

候条件因素等结合考虑"

还可以细分为以下更具体的采样情况&

#$测定水对某种用途的使用性"如检验井水能否用作冷却#锅炉给水#工艺

’’()!’
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用水或者饮用水!

%$研究排放污染物 "包括偶然泄露#对所承受水体的影响!排放污染物除了

增加污染负荷外$还导致其他反应$如化学沉淀或产生气体等!

&$评价水%污水%工业废水处理厂的性能和管理!比如$评价进入废水处理

厂负荷的波动和长期的变化&测定处理过程各阶段的处理效率$提供净化后水的质

量数据$控制使用净水剂的浓度&控制那些可能损害企业构筑物或设备的物质等!

*$研究河口淡水径流和海水对河口环境的影响$提供混合类型及因潮汐和淡

水流动的变化引起咸淡分层情况的资料!

+$测定工业生产过程中产品的损失!这些资料对评定全厂物料衡算%测量废

水排放量都是需要的!

,$测定锅炉水%蒸汽冷凝水和其他回水的质量!对这些水是否能用于预定目

的可行性做出评价!

-$调节工业冷却水系统的运行操作$使水得到最佳利用$与此同时$尽量减

少锅垢$把腐蚀降低到最低限度!

.$研究大气污染物对雨水质量的影响!它为研究空气质量提供有价值的资料!

它还可以指出有些问题是否会发生!如暴露的电触点是否会出问题!

/$评价地面物质输入对水质的影响!这些影响或来自天然的存在中的物质$

或来自化肥%农药$或农业化学品的污染$或两者兼而有之!

0$评价底部沉积物的积集和释放对水体中或底部沉积物中水生生物的影响!

1$研究导流%河流调节$不同河流间河水的相互转移对天然水道的影响!比

如$在河水调节期间各种不同质量水体的比例在不断发生变化$导致河水质量

波动!

2$评价水质在配水系统中发生的变化!引起这些变化的因素很多$比如’污

染%从新水源引水%生物的生长%水垢的沉积或金属的溶解!

在某些情况下环境状况是相当稳定的!可从简单的采样方案中获得需要的数

据$然而大多数监测点的质量特性在不断地发生变化!因此$要想得到理想的评价

需要进行连续采样!虽然$连续采样不仅代价太高$而且在许多情况下也不现实!

一些特殊情况的采样方案详见第"章!

(!()!(
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%!与可变性有关的特殊考虑

%"#!当待测水质项目的浓度出现大幅度!急剧的变化时所要求的采样方案是复杂

的"这些变化可由温度的极端变化!流态!污水厂运行状况所引起"除非有特殊需

要#应避免在系统的边界或靠近边界部位采样"

%"$!评价一个大的集水面积是很复杂的#即使浓度变化缓慢#而且变化不大显著

时#也是这样"

%"!!消除或减少由采样过程本身造成待测水质项目浓度的变化#要求在采样至分

析期间把变化降低到最低限度"

%"%!如果待测水质项目在采样和检验期间稳定#能很好地反映整个周期内平均组

成的最好指标"但是混合样对确定瞬时峰值的情况价值不大"

第二篇!采样点的选择

&!引言

本篇论述采样实践中所遇到的各种情况和它们对选择采样点所产生的影响#鉴

于安全防护的重要性和普遍性#在各种情况下都要重视安全"本篇予以专门论述"

’!一般的安全预防措施

’"#!在水体和底部沉积物中进行采样时#会遇到各种危害人体安全和健康的情况"

为了保护人体不受伤害#要采取措施避免吸入有毒气体#防止通过口腔和皮肤吸收

有毒物质"

负责设计采样方案和负责实施采样操作的人员#必须考虑相应的安全要求"在

采样过程中采样人员要了解应采取的必要的防护措施"

’"$!为了保证工作人员!仪器的安全#必须考虑气象条件"在大面积水体上采样

时#要使用救生圈和救生绳"在冰层覆盖的水体采样之前#要仔细检查薄冰层的位

置和范围"当采用水下整装呼吸装置或其他潜水器具时#则应经常检查和维护这些

器具的可靠性"

’"!!采样船要坚固#在各种水域中采样时都要防止商船和捕捞船支靠近"例如$

%3()!%
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要正确使用信号旗!以表明正在进行的工作性质"

’"%!尽可能避免从不安全的河岸等危险地点采样!如果不能避免!要采取相应的

安全措施!并注意不要单人行动"

’"&!要选择任何气候条件下都能方便地进行频繁采样的地点!在某些情况下必须

考虑到可能的自然危害!如有毒的枝叶#兽类和爬行动物"

’"’!安装在河岸上的仪器和其他设备!为了防止洪水淹没或破坏行为!需要采取

适当的防护措施"

’"(!为了防止一些偶然情况的出现!如$一些工业废水可能具有腐蚀性!或者含

有有毒或易燃物质!污水中也可能含有危害的气体#微生物#病害或动物!如变形

虫或蠕虫"在采样期间!必须采取一些特殊的防护措施"

’")!当采样人员进入有毒气体环境中时!要使用气体防毒面具#呼吸#苏醒器具

和其他安全设备"此外!在进入封闭空间之前!要测量氧气的浓度和可能存在的有

毒蒸汽和毒气"

’"*!在采集蒸汽和热排放物时!需特别谨慎"应使用认可的技术"

’"#+!处理放射性样品要特别小心!必须采用专门的技术"

’"##!在水中或者靠近水使用电动采样设备时有触电的危险"因此!在安排工业步

骤#采样点的选定#设备的维护保养时!防止这种危险的发生"

(!采样的专门注意事项

("#!采样方案的设计

根据不同的采样目的!采样网络可以是单点也可扩展到整个流域"一个干流网

络应包括潮区界以内的各采样点!较大支流的汇入口和主要污水或者工业废水的排

放口"

在设计高质量的采样网络时!通常要做好主要水文站的流量测量 %见第四篇&"

("$!采样点的定位

只有固定采样点位才能对不同时间所采集的样品进行对比"

大多数河流的采样点可参照河岸地貌特点标定"

确定非封闭海湾以及海岸边的采样点时寻找容易识别的固定目标作参照"在船

上采样!使用仪器为采样点定位"可以使用地图或其他一些标准图表定位"

("!!水流的特征

’)()!’

!’!$采样标准
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从充分混合的湍流中取样最为理想!只要有可能就要把层流诱发成湍流!但是

诱发的湍流会引起某些检测项目浓度的变化"采集测定溶解气体"易挥发物质的样

品时"不能把层流诱发成湍流!

("%!水流的特征随时间变化

水流可从层流变成湍流"反之亦然!可能出现从本水系的其他部分流来的逆流

水能给采样点带来污染!

("&!流体的组分随时间变化

流体的组分是变化的"随时可能出现不连续的 #团状$物"如可溶性污染物%

固体物%挥发性物质"或者漂浮的油层膜!

("’!从管道中采样

用适当大小的管子 &如’抽取多相液体时"管的最小公称内径为3455(从管

道中抽取样品!液体在管中的线速度要大"足够保证液体呈湍流的特征"避免液体

在管内水平方向流动!

("(!液体的性质

液体可能具有腐蚀性和磨蚀性"因此要考虑使用耐腐蚀和耐磨材料!对于长期

采样"可寻找一种容易替换"对样品无显著污染的配件"以代替昂贵的耐化学腐蚀

的仪器设备!

(")!采样系统内出现的温度变化

采样系统内长期或者短期内的温度变化可能引起样品性质的变化"这种变化可

能影响到采样设备的使用!

("*!测定悬浮固体物的采样

悬浮物可以分散在遍及液体深度的任一部位!如果可能"可借湍流条件使固6
液混合均匀!从理论上讲"线速度应足以引起湍流!采样应该在等动力下进行!如

果做不到"可在流体的整个断面上取一系列样品!应注意到"在采样期间"悬浮固

体物的粒径分布在整个采样过程中可能发生变化!

("#+!测定挥发性物质的采样

采样泵的吸入高度要小"管网系统要严密!把最先抽出的样品放掉一部分"以

保证所采集的样品具有代表性!

("##!不同密度的混合水

在层流中"水因密度不同而产生分层"比如’在冷水层上面产生一个温水层"

)"()!)
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盐水上面有淡水层!

("#$!有害液体

必须注意有毒液体"有毒烟雾的出现#以及可能发生爆炸气体的积集!

("#!!气象环境的影响

有时气象环境的变化给水质带来明显的差异!要注意这些变化#并在整理检测

结果时予以修正!

)!天然水的各种采样情况

)"#!降水

为化学分析而收集降水样品时#所选采样点应位于避免外界物质污染的地方!

比如#应避开烟尘"化肥"农药等污染!采样仪器最好放在草坪上!

如果样品被冻或者含有雪或雹之类#最好用电加热器为采样漏斗加热保温!如

果现场无法进行加热保温#则可将全套设备移到高于’7的低温环境解冻!

)"$!河口"沿海岸水体"海洋

)"$"#!范围和深度

要明确被测水面的边界范围和考虑与邻近水面的相互关系!选择采样点采样部

位时应考虑到潮汐的流向以及风"海水密度"海底粗糙度"离海岸线的距离对潮汐

流向的影响!要考虑航行对水体流向和水质产生的影响!此外#还要研究局部排放

对采样所产生的影响!

)"$"$!船只的使用

在适宜的气候条件下#在整个检测期间#应保证采样船能到达所要求的采样

位置!

)"$"!!冰覆盖层

在冻层下面和"7水体顶部形成’!)7的冷水层 $约455%!由于温度梯度明

显#生物群体也可能分层!

)"!!河流和溪流

)"!"#!混合

如果在采样点存在着明显的束流或者分层#为了确定束流或者分层的性质和范

围#需要进行横向和纵向系列采样!

)"!"$!选点

&4()!&
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要选择能提供有代表性样品的点!采样点应选在水质发生明显变化或者河流有

重要用途的地点"例如"采样点设在汇流口#主要排放或吸水处!在溢流堰或只产

生局部影响的小排出口通常不布点!

测点最好选在可得到流量数据的地点!水质监测设备可安装在河流水文站!

在汇合点从支流中采样时要特别小心"要避免混入来自主河道的水!当监测排

出液对水体产生影响时"就要在排放点的上#下游同时采样!要认真研究排放水和

承纳水的混合情况及混合对下游所带来的影响"在下游采样要延伸适当距离"以便

评价排放对水体的影响!

)"!"!!潮汐河段

涨潮和落潮时采样点的布设不同!

)"%!运河

通常"对河流的研究大体上适用于运河"但要特别注意下述因素!

)"%"#!流量

水流的方向是可变的!流速可能发生明显的变化!流量的变化取决于航运的频

繁情况 $船闸起闭次数%和气象条件的变化等"前者的影响大于后者!

)"%"$!分层和束流

静止状态时"运河中的分层和束流比河流明显!而当船只驶过的短时间内"水

质"特别是悬浮固体的浓度发生明显的变化!

)"&!水库和湖泊

除了入口外"还要在所有有用的泄水点和泄水深度采样!水体有热分层"其不

同深度可能存在明显的质量差异!生态研究需要更详细的采样方案"而且还需要流

量和气象资料!

)"’!地下水体

)"’"#!被抽出的地下水

尽管从个别采样点所采样品不能代表整个含水层的质量"但在评价水能否适用

于某种用途时"样品只能来自个别采样点!

)"’"$!含水层水

为了评价蓄水层的水质采样时"只要有可能"要在采样前把取样井或钻孔中的

存水抽出!井和钻孔中的水也会分层"为了评价分层情况需要采取附加样品"并要

记下地下采样深度!

&(()!&
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井和钻孔的套衬材料易腐蚀!采样之前要进行彻底抽吸!清除系统中积集的腐

蚀产物"

在含水层的各个预定深度采集代表性样品时!对监测井的每一层深度或者那些

分散井眼的每一层深度!应使用采样管采样"

)"(!河流#河口#海洋#湖泊和水库的底部沉积物

所制定的采样方案应考虑到沉积物组分纵#横方向的变化!必须取得有关底部

沉积物的深度和不同深度上沉积物组成的数据"

采水样时的许多重要因素!如船只的使用!也适用于底部沉积物的采样"

底层通常是不均匀的"为了提供有代表性的评价参数!应保证采集足够数量的

样品"

)")!饮水

)")"#!供水

在供水中检测消毒剂的残余量时!采样点应选择在全部反应完成之后和消毒剂

的残余量未发生任何损耗之前"比如!二氧化硫与过量的氯反应后监测余氯"

在供水中!为了常规生物检验需要采样!并遵从适当的预防措施"

通常!从与泵体连接的水龙头上采样"水龙头不应有附件!并能用火焰消毒"

采样管的材质可根据试验要求进行选择"如$铜管因导致水中铜离子的增加因而降

低了细菌计数"为了保证样品直接进入容器!容器应放在水龙头的下面对准龙头!

但不能与之接触"

)")"$!配水池

应在尽可能靠近配水池的水龙头下采样"许多配水池的进水和出水使用同一个

管道"因此!只有当配水池管处于出水时才能采样"

)")"!!配水系统

从自来水用户所使用的水龙头上采样是最好的办法"采样前应移去龙头上的防

溅湿装置!采样时不能使用带有混合式的龙头"在干线和支线管道采样可利用消防

栓和冲洗处"此外!为细菌学检验采集样品时要特别小心"

)")"%!饮水处理过程中所产生的污泥

大多数饮水处理厂所生成的污泥为氢氧化铝或氢氧化铁!但也有一些处理厂产

生石灰软化泥或者生物污泥"这些样品可在凝聚槽混凝沉淀池内的不同深度采取!

也可在浓缩池内采取"因样品的特殊性在取出后几分钟内就会发生明显变化!因此

%8()!%
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采样后要尽量少搅动!尽快检验"

)"*!浴场

从天然浴场采样!按照水库和湖泊采样方法进行"使用循环水系统的游泳池!

应该从进口#出口和水体中分别采样"

*!工业用水采样

*"#!上水

上水包括饮用水#河水#井水"由于水源不同!水质随时发生变化!但在给定

的时间内!通常它们的组成是均质的"这些水通过一个普通的管道系统进入工厂!

不存在特殊的采样情况"

当同时存在非饮用工业供水系统时!要用适当的标志加以区分!以避免搞错采

样点"为了检查水是否可以饮用!要准备一些采样设备"

如果需要各水体混合物的质量数据!采样之前必须保证水体充分混合"

*"$!锅炉系统的水

*"$"#!处理厂的水

在处理厂的设计阶段!应仔细考虑采样点的方位#各处理阶段过滤池的进口和

出口的采样设备"当存在悬浮固体时!取样之前应将采样管彻底清洗"

当测定水中溶解气体 $如氧和二氧化碳%采样时!为了避免逸失必须使用特殊

的采样技术"如果使用除气塔脱除二氧化碳!那么在随后的样品处理中就要避免二

氧化碳的逸失或补充"采样管应完全浸没于水中!避免吸进气体"

*"$"$!锅炉给水和锅炉火

在蒸汽冷凝循环系统的许多采样点上采集的水样只含有痕量待测物质"因此!

要特别小心!避免从采样到分析过程中样品受到污染"

通常的采样系统用不锈钢制成!采样系统要有完善的结构!能经受住所承受的

运转压力"如果用长采样管采集高温高压锅炉给水!为了安全!最好在靠近采样点

的地方冷却采样管中的样品"

当用物理和化学方法除气时!通常需设两个采样点!一个在加化学药品之前!

检验物理方法除气效率!在第二个点检验总的除气效率"

所设计的锅炉采样点要保证能采到锅炉水的代表性样品"对于某些分析!如痕

量金属!它们可能部分或全部的以颗粒形式存在!在这种情况下应该使用等动力采

&9()!&
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样探头!

*"$"!!蒸汽冷凝水

在工业上控制蒸汽的质量非常重要!通常需要从蒸汽冷凝液的回路上"过热蒸

汽或者加压湿蒸汽中采样!所使用的采样探头"附有不锈钢冷却器!要注意防止采

样和分析期间样品受到污染!

*"$"%!冷却水

主要有三类冷却系统#

#$敞开式蒸发冷却系统$

%$直流式 %单程式&冷却系统$

&$闭路循环冷却系统!

在敞开式蒸发系统中"进水和循环水通常都要采样"通常在进水口设一个采样

点就够了!但是就冷却系统本身而言"为了获得所需要的数据资料"则必须同时在

几个点上采样!使用生物杀虫剂处理时"则直接在冷却塔的水池中采样!从理论上

讲最好的采样系统是等动力系统!

直流式冷却系统的采样点设在进水口和出水口处"闭路系统的采样点设在

低处!

#+!工业废水

#+"#!采样点

工业废水的采样必须考虑废水的性质和每个采样点所处的位置!

通常"用管道或者明沟把工业废水排放到远而偏僻’人们很难达到的地方!但

在厂区内"排放点容易接近"有时必须采用专门采样工具通过很深的人孔采样!为

了安全起见"最好把人孔设计成无需人进入的采样点!

从工厂排出的废水中可能含有生活污水"采样时应予以考虑所选采样点要避开

这类污水!

如果废水被排放到氧化塘或贮水池"那么情况就类似于湖泊采样!

#+"$!废水的性质

在一些工业废水中 %个别工厂不经稀释就直接排放&某些组分的浓度很难确

定"需要专门研究!例如"含石油或润滑油’高悬浮固体含量’强酸废水’易燃液

体或气体的废水!

(:()!(
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当各种不同行业的废水排入同一公共管道时!为了采到符合要求的样品!要进

行充分的混合"

#+"!!工业用水和废水处理的污泥

处理工业用水所产生的化学污泥的范围很广!有些污泥含有毒金属!或放射性

物质"废水处理厂产生的生物污泥的采样详见 #!!$!$3$"采集这类样品时!要采

取相应的安全措施"

##!污水和污水厂出水

进入污水厂的污水!处理过程各阶段的水以及处理后的出水都需要采样"

##"#!采样点的选择

##"#"#!液体

污水的组成随时间发生明显的变化!因此在一个过程的每个阶段选择采样点

时!尤其是在原水中采样时需要特别认真"污水可能蓄存在横截面很大的涵洞中!

其组成可随深度和沿涵洞直径发生很大变化"不同来源的污水可能混合不均!而且

在低流速下污水中的悬浮物可能沉降"为了确认这些变化!在选择采样点之前要实

施一个预采样方案!由预采样获得的资料来决定常规采样点的位置"在许多情况下

在不同采样点需要采3个或)个常规样品!混合这些样品得到一个综合样"

当表面有漂浮物质时!如石油或者润滑油!不能按常规办法采样!而要从表层

下面采样"

原污水常常需要过筛并将大的颗粒粉碎之后才能采样!以避免样品中出现大的

颗粒"不过!在使用自动采样器的地方!采样部位可选在预处理的上流断面!为防

止堵塞自动采样器"在采样器的入口安装滤网和小破碎机"

在处理厂选择原污水的采样部位时!必须把工厂内部的回流液考虑在内"最好

采集两个样品!一个样品包括所有液体!代表工厂的总负荷!另一个样品不包括回

流液!用于衡量外源的负荷"如果实际上采集不到所述样品!可以用分别采样的办

法计算出污水的组成"

##"#"$!污泥

需要在沉淀池%消化池%氧化塘或者干燥床采集污泥样品"

由于原污泥和消化污泥均匀性差及存在有大颗粒物!所以采样时相当困难"

用导管采样时!为了减少堵塞的可能性!采样管的内径不应小于4’55"取样

&’8)!&
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时间间隔要短!当从池"氧化塘或者干燥床采样时#要从各种深度和位置采集大量

样品!难于接近的采样点采用专门设备!

对于以上各种情况#适宜用统计学方法确定采样频率!

#$!暴雨污水和地面径流

出现暴雨污水和地面径流排放时#接纳水道的流量很大#有效稀释相当大#暴

雨污水的溢流可以控制!由于种种原因#地表径流可能被污染#甚至当水道内水流

很大的情况下#溢流对水道内的水质也构成严重威胁!

由于暴雨污水和地面径流的排放具有间歇性质#在排放期内质量变化非常明

显!因此给采样带来一些特殊的问题!由于对污水管道或者不渗水表面的冲刷#最

初排放出来的污水水质是很坏的!在这种情况下#最好使用自动采样装置!自动采

样装置有许多优点#它定时采样#按规定的流量起动#能够采到有代表性的样品!

在许多情况下#希望按流量的比例采样!通常暴雨污水中的固体物未达到浸渍化和

沉降#性质非常不均匀#给采集有代表性的样品带来困难#同时也增加了阻塞设备

的可能性!在选择采样技术和采样设备时对这一点要认真考虑!

必须收集整个调查期间的有关降水量和必要的气温资料!

第三篇!采样频率和采样时间

#!!引言

通常需要水质可能发生变化全过程的资料#为此要不时的采样#使所采样品足

以反映水质及其变化#但也要考虑到代价要小!相反#按主观想象确定采样频率或

者仅从分析和采样的工作量考虑#会导致盲目采样或过于频繁的采样!

#%!采样方案的类型

采样方案有质量控制"质量表征和污染源鉴别三种类型#用于质量控制的检测

可用于质量表征#反之亦然!

#%"#!质量控制方案

质量控制通常就是对一个或几个规定范围的环境要素的浓度进行检查!检查结

$!8)!$
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果决定是否要即时采取措施!所确定的采样频率要比连续测量之间出现的超过控制

限的显著偏离允许几率要大!确定采样频率的两个基本因素是"

#$在预期条件下#偏离的大小和持续的时间$

%$在预期条件下#出现偏离的概率!

通常#对这些因素只能给出近似的定义#但是合理的估价将能获得一个工作

值#用以推算采样频率!

#%"$!质量表征方案

这些方案是针对评价一个和比较多的统计参数!这些参数表明在某一期间内的

浓度及其变化!例如"平均值或者中值表示结果的总趋势#标准偏差表示变率!这

些结果可以做为调查研究的一部分或者表征那些不需要控制#仅有长期控制意义的

水质项目!

#%"!!污染源调查方案

编制这些方案是为了测定不知来源的污染排放物的特征!通常#是对本底或污

染物性质的了解#是编制方案的基础!污染出现的周期与采样频率要一致!

污染源调查采样方案不同于质量控制%质量表征的采样方案#它的采样频率比

污染物出现的频率要高的多!

#&!统计研究

#&"#!采样方案的确认

在任何采样方案中#只有在做好认真的准备工作之后#才能正确地确定采样时

间和频率!为了提供统计技术需要的数据#在准备工作中要提高采样频率!如果水

质容易发生变化#无论是随机的还是有规律的变化#所得到的值对于统计参数值#

如平均值%标准偏差%最大值等仅为真实参数的估计值#两者之间有差异!在纯随

机变化情况#估计值和真值的差值可用统计学算出!差值随样品个数的增加而降

低!在采样频率确定后#数据要定期检查#以便根据需要进行改变!

在以下!4$3至!4$4各条中的论述是把一个统计方法应用于一个统计参数%平

均值的例子#并假定正态分布是适用的!

#&"$!置信区间

实际上#!个结果的平均值的置信区间"限定了一个范围#位于这个范围的真

实平均值可在给定的置信水平上!

&38)!&
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#&"!!置信水平

置信水平是在计算出来的置信区间"范围内!含有真实平均值的概率"由一

个样品的!次结果计算出来的#浓度的均值为##的置信区间!意味着该区包含真

实平均值##的机会是!’’次中有:4次"在能有效采取大量系列样品情况下!该区

包含##的频率接近:4;"

#&"%!置信区间的测定和样本数

对随机取样!样本数为!!真实平均值##和标准偏差的估计值分别是算术平均
##和$!可按式 $!%计算&

$%
$
!

&%!
$#&’##%3

!’% !

% !
!’!$

!

&%!
#3& !! $

!

&%!
#$ %&’ (%

3 $!%

式中&#&)))某一单值"

当!足够大时$见!4$!条%!$的!的数值差很小!并且由样本数!计算得到的##
的置信区间是##()*!"其中)值由下表给出!)值取决于所采纳的置信水平"

置信水平!; :: :9 :4 :’ 9’ (9 4’

) 3$49 3$)) !$:( !$(" !$39 !$’’ ’$(8

!!在选定的置信水平!为给定的置信区间"测定均值##!需要样品的数量为

$3)!*"%3"只有当!已知时!此式才能成立"尽管$基于相当大的样品数!对)
值不会有什么差别!但又采用估计值$!需要较多的样品数"

#&"&!水质的随机变化和系统变化

随机变化通常既有正态分布又有对数正态分布!而系统变化可能是趋向性变

化!也可能是周期性变化或者两者变化的复合!在同一个水体中不同的环境要素的

变化性质是不同的"

如果随机变化占优势!尽管采样次数对质控目标可能是重要的!但对于统计学

通常是不重要的"如果出现周期性变化!无论对整个检测周期!还是对要测的最大

或最小浓度值!采样次数都是重要的"在整个趋向期间!采样次数应以大致相同的

间距分开"对于上述每种情况所需样品的数量主要从统计学上考虑"如果不存在系

统变化!或者与随机波动比较时又很小!那么需要采集的样品数量要足够大!才能

+)8)!+
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满足给定条件下环境要素均值的允许误差!

比如"如果应用正态分布"根据上述内容"在选定的置信水平下!个结果均值

的置信区间由式 #3$给出%

"<3)!
%!

#3$

式中%!&&&频率分布的标准偏差!

如果要求的置信区间是均值的!’;"所要求的置信水平是:4;"均值的标准

偏差是$3’;"那么%

!’<3=!$:(=3’
%!

于是%%!<8$9"
因此’!&(!
这表明"如测定周期为!个月"每天采两个样品"如果周期为!年"每星期采

!!3个样品!

#’!异常的变化

在出现异常情况时"如制造厂的开工"河水的洪峰过程"或者各种藻类疯长时

期"必须提高采样频率!在预测长期变化趋向时"只有增加采样频率时"才可运用

这些采样结果!

#(!采样的持续时间和混合样品

在一个周期内"如果仅仅平均质量有意义"只要待测项目是稳定的"那么延长

样品的收集时间是有利的"并且采样周期最好与研究的周期相同!这个原则类似于

制备混合样品的原则!这两种方法减少了分析工作量"但却损失了对质量变化的

了解!

第四篇!水流的测量及其在水质方面的应用

#)!引言

#)"#!总则

("8)!(
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对污水和废水处理的控制及其用数学模型管理天然水体提高了流量测量的重要

性!如"不进行流量测量就不能评价污染负荷!本篇提出了在确定采样方案时#必

须考虑的流量因素!然而#流量的测量通常不由水质检验专家进行#所以本篇不涉

及测量的具体细节!

流量测量包括三个方面"

#$流向$

%$流速$

&$流量!

#)"$!流向

大多数内陆水系#水流是不稳的#但流向是明显的#航道和排泄渠道水流的流

向是随时间而变化的!掌握含水层中地下水径流的流向#对于评价含水层被污染的

程度以及选择采样的位置都是很重要的!

在废水处理过程中#处理池中水流动的模式影响到池中物质的混合和悬浮物质

的沉降#要考虑到水流模式以确保所采集的样品具有代表性!

在河口和沿海水体中#经常需要测量水流方向并把它看作采样方案的主要部

分!水流的方向和速度受潮流的影响#非常易变!而潮流又受到气象条件及其他因

素的影响!

#)"!!流速

流速是很重要的#可用以"

#$计算流量$

%$计算平均速度和迁移时间!就水质而言#迁移时间是指某一水团通过一定

距离所需要的时间$

&$评价湍流影响及由流速导致的水体混合!

#)"%!流量

流量指单位时间内流过某一点的流体的体积!有关流量的平均值和极限值的资

料对废水%污水和水处理工厂的设计%运转以及为保护天然水系制定合理的质量极

限是不可缺少的!

#*!水质控制中流量测量的必要性

#*"#!处理厂的负荷

&48)!&
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评价工厂的处理负荷需要流量数据!流量数据可以在进入污水工程系统的排放

点以及在污水厂内部测量得到!如果污水的数量或质量随时间变化"那么要确切估

量工厂负荷"需要对排放量进行连续流量记录!至于混合样品"根据采样时间记录

到的流量将样品按比例混合制成!公共下水道中废水的收费与排放污染物的质量和

数量成比例!

#*"$!稀释效应

要控制向公共污水管道排放有毒有害的物质"以免工作人员和污水管线及工艺

过程受到危害"与此同时要充分利用提供的稀释条件!

在考虑排放对天然水道和水质限值可能产生的影响时"必须计算稀释能力!在

上述情况下"以及当系统中的其他污水所产生的稀释很小时"有关排放的数据非常

有价值!

#*"!!污染物通量的计算

通量的计算广泛地应用于确定允许排放量和评价河流宽窄对水质的影响!通量

的计算是模拟整个河流和河口地区质量的基础!计算的依据是具有代表性的排放资

料或者平均流量排放资料"而动态模拟技术需要连续流量数据的流量频率的测算!

#*"%!污染物质的迁移和转化的速度

如果污染物的排放浓度随时间而变化"那么只有了解污染物从排放点迁移的速

度才能正确估计污染物的扩散和降解情况!因此"在确定一河流或河口地区的采样

方案时"要力图在沿河道流动的同一水体中采样!当污染物偶然泄漏进入水体时"

了解污染物到达下游所需的时间对估价污染影响是极其重要的!

#*"&!与流量相关的待测物

发现某些水质待测物的浓度"如暂时硬度和氯化物"在某些情况下"通常在一

定限度范围内与流速有关!如果掌握了流速和浓度的相关性"仅仅测量流速就能评

价水中待测物!但要经常核查这种相关性是否发生变化!

#*"’!地下水

在评价地下水源受污染的情况和转化的程度时"要求掌握地下水流动的方向和

速度的有关资料!在评价地下污染时可以利用这些资料"从而避免了昂贵的地下水

采样!

#(8)!#
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$+!水流测量方法

$+"#!测量可以是间断式的!如在河口用浮筒测量在河流中使用直读式流量计"或

者采用连续式的!如大多数排放流量计#

$+"$!测流向和流速可以使用$

#$浮标"

%$浮筒和其他漂移物"

&$化学示踪剂 %包括染料&"

*$微生物示踪剂"

+$放射性示踪剂#

$+"!!流速的测量还可采用$

#$直读式和自动记录式流量计"

%$流速仪"

&$超声波技术"

*$电磁技术"

+$气动技术#

$+"%!测定流量时可采用$

$+"%"#!流速的测量可按3’$3条或3’$)条所述!在一已知横截面积的明渠中

进行#

$+"%"$!直接机械方式#例如采用翻斗或标准水表#

$+"%"!!在水流中的某一构筑物上!进行水位的测量!如在水道堰上测定水位#采

用的方法有$

#$用规准尺进行目测"

%$利用浮标’电阻变化’压力差’照相或声变方法进行自动测定#

$+"%"%!下列方法适用封闭管道测量"

#$通过文氏管颈部产生压力差"

%$通过孔板产生压力差"

&$扬水率乘以扬水时间"

*$电磁’超声波及其他技术#

$+"%"&!稀释测量#用于天然水系流量的现场测量#
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附加说明

本标准由国家环保局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准委托中国环境监测总站解释!

起草人刘振庄!
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水质!采样技术指导

>?!3::9!:!

本标准是水质采样标准的第二部分!

本标准参照采用国际标准@AB4((863C!:93"水质###采样###第3部分$采

样技术指导%!

#!主题内容与适用范围

本标准是采样技术的基本原则指导&不包括详细的采样步骤!

本标准适用于开阔河流’封闭管道’开阔水体’底部沉积物及地下水采样!

本标准是为质量保证控制’水质特征分析’底部沉积物及污泥在内的采样技术

指导&是为水污染鉴别得到可靠的数据而设计的!

$!水样类型

$"#!概述

为了说明水质&要在规定的时间’地点或特定的时间间隔内测定水的一些参

数!如无机物’溶解的矿物质或化学药品’溶解气体’溶解有机物’悬浮物以及底

部沉积物的浓度!

某些参数&例如溶解气体的浓度&应尽可能在现场测定以便取得准确的结果!

由于化学和生物样品的采集’处理步骤和设备均不相同&样品应分别采集!

采样技术要随具体情况而定&分类在第)章中叙述!

$"$!瞬间水样

从水体中不连续地随机 (就时间和地点而言)采集的样品称之瞬间水样!

瞬间水样无论是在水面’规定深度或底层&通常均可手工采集&也可以用自动

化方法采集!
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在一般情况下!所采集样品只代表采样当时和采样点的水质!而自动采样是相

当于在预定选择时间或流量间隔为基础的一系列这种瞬间样品"

下列情况适于瞬间采样#

#$流量不固定$所测参数不恒定时 %如采用混合样!会因个别样品之间的相

互反应而掩盖了它们之间的差别&’

%$不连续流动的水流!如分批排放的水’

&$水或废水特性相对稳定时’

*$需要考察可能存在的污染物!或要确定污染物出现的时间’

+$需要污染物最高值$最低值或变化的数据时’

,$需要根据较短一段时间内的数据确定水质的变化规律时’

-$需要测定参数的空间变化时!例如某一参数在水流或开阔水域的不同断面

和 %或&深度的变化情况’

.$在制定较大范围的采样方案前’

/$测定某些参数!例如溶解气体$余氯$可溶性硫化物$微生物$油脂$有

机物和DE时"

$"!!在固定时间间隔下采集周期样品 %取决于时间&

通过定时装置在规定的时间间隔下自动开始和停止采集样品"通常在固定的期

间内抽取样品!将一定体积的样品注入各容器中"

手工采集样品时!按上述要求采集周期样品"

$"%!在固定排放量间隔下采集周期样品 %取决于体积&

当水质参数发生变化时!采样方式不受排放流速的影响!此种样品归于流量比

例样品"例如!液体流量的单位体积 %例如#!’’’’F&!所取样品量是固定的!与

时间无关"

$"&!在固定流速下采集连续样品 %取决于时间或时间平均值&

在固定流速下采集的连续样品!可测得采样期间存在的全部组分!但不能提供

采样期间各参数浓度的变化"

$"’!在可变流速下采集的连续样品 %取决于流量或与流量成比例&

采集流量比例样品代表水的整体质量"即便流量和组分都在变化!而流量比例

样品同样可以揭示利用瞬间样品所观察不到的这些变化"因此!对于流速和待测污

染物浓度都有明显变化的流动水!采集流量比例样品是一种精确的采样方法"
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$"(!混合水样

在同一采样点上以流量!时间!体积或是以流量为基础"按照已知比例 #间歇

的或连续的$混合在一起的样品"此样品称之混合水样%

混合水样可自动或手工采集%

混合水样是混合几个单独样品"可减少分析样品"节约时间"降低消耗%

混合样品提供组分的平均值"因此在样品混合之前"应验证这些样品参数的数

据"以确保混合后样品数据的准确性%样品在混合其中待测成分或性质发生明显变

化时"则不能采用混合水样"要采取单样储存方式%

下列情况适于混合水样&

#$需测定平均浓度时’

%$计算单位时间的质量负荷’

&$为估价特殊的!变化的或不规则的排放和生产运转的影响%

$")!综合水样

为了某种目的"把从不同采样点同时采得的瞬间水样混合为一个样品 #时间应

尽可能接近"以便得到所需要的数据$"这种混合样品称作综合水样%

下列情况适于综合水样&

#$为了评价出平均组分或总的负荷"如一条江河或河川上"水的成分沿着江

河的宽度和深度而变化时"采用能代表整个横断面上各点和它们的相对流量成比例

的混合样品’

%$几条废水渠道分别进入综合处理厂时%

因为几股废水相互反应"可能对可处理性及其成分产生明显的作用%对其相互

作用的数学预测可能不正确或不可能时"综合水样能提供更加有用的资料%

天然和人工湖泊或江河常显示出空间分布的变化"在多数情况下"总值或平均

值的变化都不特别明显"而局部的变化显得更为重要%在这种情况下检验单样比检

验综合水样更为有效%

!!采样类型

!"#!开阔河流的采样

监测开阔河流水质采样时"应包括下列几个基本点&

#$用水地点的采样’
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%$污水流入河流后!应在充分混合的地点以及流入前的地点采样"

&$支流合流后!对充分混合的地点及混合前的主流与支流地点的采样"

*$主流分流后地点的采样"

+$根据其他需要设定的采样地点#

各采样点原则上规定横过河流不同地点的不同深度采集定点样品#

采样时!一般选择采样前连续晴天!水质较稳定的日子 $特殊需要除外%#

采样时间是在考虑人们的活动&工厂企业的工作时间及污染物质流到的时间的

基础上确定的#另外!在潮汐区!应考虑潮的情况!确定把水质最坏的时刻包括在

采样时间内#

!"$!封闭管道的采样

在封闭管道中采样!也会遇到与开阔河流采样中所出现的类似问题#采样器探

头或采样管应妥善地放在进水的下游!采样管不能靠近管壁#湍流部位!例如在

’G(形管&弯头&阀门的后部!可充分混合!一般作为最佳采样点!但是对于等

动力采样 $即等速采样%除外#

!"!!开阔水体的采样

开阔水体!由于地点不同和温度的分层现象可引起水质很大的差异#

在调查水质状况时!应考虑到成层期与循环期的水质明显不同#了解循环期水

质!可采集表层水样"了解成层期水质!应按深度分层采样#

在调查水域污染状况时!需进行综合分析判断!抓住基本点 $如废水流入前&

流入后充分混合的地点!用水地点!流出地点等有些可参照开阔河流的采样情况!

但不能等同而论%!以取得代表性水样#

采样时!一般选择采样前连续晴天!水质稳定的日子 $特殊需要除外%#

!"%!底部沉积物采样

沉积物可用抓斗&采泥器或钻探装置采集#

典型的沉积过程一般会出现分层或者组分的很大差别#此外!河床高低不平以

及河流的局部运动都会引起各沉积层厚度的很大变化#

采泥地点除在主要污染源附近&河口部位外!应选择由于地形及潮汐原因造成

堆积以及底泥恶化的地点#另外也可选择在沉积层较薄的地点#

在底泥堆积分布状况未知的情况下!采泥地点要均衡地设置#在河口部分!由

于沉积物堆积分布容易变化!必须适当增设采样点#采泥方法!原则在同一地方稍
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微变更位置进行采集!

混合样品可由采泥器或者抓斗采集!需要了解分层作用时"可采用钻探装置!

在采集沉积物时"不管是岩芯还是规定深度沉积物的代表性混合样品"必须知

道样品的性质"以便正确地解释这些分析或检验!此外"如对底部沉积物的变化程

度及其性质难予预测或根本不可能知道时"应适当增设采样点!

采集单独样品"不仅能得到沉积物变化情况"还可以绘制组分分布图"因此"

单独样品比混合样品的数据更有用!

第4章提供的样品容器也适用于沉积物样品的存放"一般均使用广口容器!由

于这种样品含有大量的水分"因此要特别注意容器的密封!

!"&!地下水的采样

地下水可分为上层滞水#潜水和承压水!

上层滞水的水质与地表水的水质基本相同!

潜水含水层通过包气带直接与大气圈#水圈相通"因此其具有季节性变化的

特点!

承压水地质条件不同于潜水!其受水文#气象因素直接影响小"含水层的厚度

不受季节变化的支配"水质不易受人为活动污染!采集样品时"一般应考虑的一些

因素$

#$地下水流动缓慢"水质参数的变化率小%

%$地表以下温度变化小"因而当样品取出地表时"其温度发生显著的变化"

这种变化能改变化学反应速度"倒转土壤中阴阳离子的交换方向"改变微生物生长

速度%

&$由于吸收二氧化碳和随着碱性的变化"导致DE值改变"某些化合物也会

发生氧化作用%

*$某些溶解于水的气体如硫化氢"当将样品取出地表时"极易挥发%

+$有机样品可能会受到某些因素的影响"如采样器材料的吸收#污染和挥发

性物质的逸失%

,$土壤和地下水可能受到严重的污染"以至影响到采样工作人员的健康和

安全!

从一个监测井采得的水样只能代表一个含水层的水平向或垂直向的局部情况"

而不能像对地表水那样可以在水系的任何一点采样!因为那样做很困难"又要耗费
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大量资金!

如果采样目的只是为了确定某特定水源中有没有污染物"那么只需从自来水管

中采集水样!当采样的目的是要确定某种有机污染物或一些污染物的水平及垂直分

布"并做出相应的评价"那么需要组织相当的人力物力进行研究!

对于区域性的或大面积的监测"可利用已有的井#泉或者就是河流的支流"但

是"它们要符合监测要求"如果时间很紧迫"则只有选择有代表性的一些采样点!

但是"如果污染源很小"如填埋废渣#咸水湖"或者是污染物浓度很低"比如含有

机物"那就极有必要设立专门的监测井!这些增设的井的数目和位置取决于监测的

目的"含水层的特点"以及污染物在含水层内的迁移情况!

如果潜在的污染源在地下水位以上"则需要在包气带采样"以得到对地下水威

胁的真实情况!除了氯化物#硝酸盐和硫酸盐"大多数污染物都能吸附在包气带的

物质上"并在适当的条件下迁移!因此很有可能采集到已存在污染源很多年的地下

水样"而且观察不到新的污染"这就会给人以安全的错觉"而实际上污染物正一直

以极慢的速度通过包气带向地下水迁移!另外还应了解水文方面的地质数据和地质

状况及地下水的本底情况!

另外采集水样还应考虑到$靠近井壁的水的组成几乎不能代表该采样区的全部

地下水水质"因为靠近井的地方可能有钻井污染"以及某些重要的环境条件"如氧

化还原电位"在近井处与地下水承载物质的周围有很大的不同!所以"采样前需抽

取适量水!

!"’!降水的采样

准确地采集降水样品是十分困难的"在降水前"必须盖好采样器"只在降水真

实出现之后才打开!每次降水取全过程水样 %降水开始到结束&!采集样品时"应

避开污染源"四周应无遮挡雨#雪的高大树木或建筑物以便取得准确的结果!

%!采样设备

%"#!供测定物理或化学性质的采样设备

%"#"#!瞬间非自动采样设备

%"#"#"#!概述

瞬间样品一般采集表层样品时"用吊桶或广口瓶沉入水中"待注满水后"再提

出水面!
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对于分层水选定深度的定点采样建议按"$!$!$)条中叙述的方法!如果只需要

了解水体其一垂直断面的平均水质"可按"$!$!$3条中叙述的综合深度法采样!

%"#"#"$!综合深度采样设备

综合深度法采样需要一套用以夹住瓶子并使之沉入水中的机械装置!配有重物

的采样瓶以均匀的速度沉入水中"同时通过注入孔使整个垂直断面的各层水样进入

采样瓶!

为了在所有深度均能采得等分的水样"采样瓶沉降或提升的速度应随深度的不

同作出相应的变化"或者采样瓶具备可调节的注孔"用以保持在水压变化的情况

下"注水流量恒定!

无上述采样设备时"可采用排空式采样器"分别采集每层深度的样品"然后

混合!

排空式采样器是一种手动#简便易行的采样器!此采样器是两端开口"侧面带

刻度#温度计的玻璃或塑料的圆筒式"下侧端接有一胶管"底部加重物的一种装

置!顶端与底端各有同向向上开启的两个半圆盖子"当采样器沉入水中时"两端各

自的两个半圆盖子随之向上开启"水不停留在采样器中"到达预定深度上提"两端

半圆盖子随之盖住"即取到所需深度的样品!$上述排空式采样器只是其中一种"

其他只要能达到同等效果的采样器"均可使用!%

%"#"#"!!选定深度定点采样设备

将配有重物的采样瓶口塞住"沉入水中"当采样瓶沉到选定深度时"打开瓶

塞"瓶内充满水样后又塞上!对于特殊要求的样品 $例如溶解氧%此法不适用!

对于特殊要求的样品"可采用颠倒式采水器"排空式采水器等!

采集分层水的样品"也可采用"$!$!$3条中所述排空式采水器"取得垂直断面

的样品!

%"#"#"%!采集沉积物的抓斗式采泥器

用自身重量或杠杆作用设计的深入泥层的抓斗式采泥器"其设计的特点不一"

包括弹簧制动#重力或齿板锁合方法"这些要随深入泥层的状况而不同"以及随所

取样品的规模和面积而异!因此"所取样品的性质受下列因素的影响&

#$贯穿泥层的深度’

%$齿板锁合的角度’

&$锁合效率 $避免物体障碍的能力%’
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*$引起扰动和造成样品的流失或者在泥水界面上洗掉样品组分或生物体!

+$在急流中样品的稳定性"

在选定采泥器时#对生境$水流情况$采样面积以及可使用的船只设备均应

考虑"

%"#"#"&!抓斗式挖斗

抓斗式挖斗与地面挖斗设备很相似"它们是通过一个吊杆操作将其沉降到选定

的采样点上#采集较大量的混合样品#所采集到的样品比使用采泥器更能准确地代

表所选定的采样地点的情况"

%"#"#"’!岩芯采样器

岩芯采样器可采集沉积物垂直剖面样品"采集到的岩芯样品不具有机械强度#

从采样器上取下样品时应小心保持泥样纵向的完整性#以便得到各层样品"

%"#"$!自动采样设备

%"#"$"#!非比例自动采样器

#$非比例等时不连续自动采样器

按设定采样时间间隔与储样顺序#自动将定量的水样从指定采样点分别采集到

采样器的各储样容器中"

%$非比例等时连续自动采样器

按设定采样时间间隔与储样顺序#自动将定量的水样从指定采样点分别连续采

集到采样器的各储样容器中"

&$非比例连续自动采样器

自动将定量的水样从指定采样点连续采集到采样器的储样容器中"

*$非比例等时混合自动采样器

按设定采样时间间隔#自动将定量的水样从指定采样点采集到采样器的混合储

样容器中"

+$非比例等时顺序混合自动采样器

按设定采样时间间隔与储样顺序#并按设定的样品个数#自动将定量的水样从

指定采样点分别采集到采样器的各混合储样容器中"

此种采样器应具有在单个储样容器中收集3!!’次混合样的功能"

%"#"$"$!比例自动采样器

#$比例等时混合自动采样器

%(9)!%
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按设定采样时间间隔!自动将污水流量成比例的定量水样从指定采样点采集到

采样器中的混合样品容器中"

%$比例不等时混合自动采样器

每排放一设定体积污水!自动将定量水样从指定采样点采集到采样器中的混合

样品容器中"

&$比例等时连续自动采样器

按设定采样时间间隔!与污水排放流量成一定比例!连续将水样从指定采样点

分别采集到采样器中的各储样容器中"

*$比例等时不连续自动采样器

按设定采样时间间隔与储样顺序!自动将与污水流量成比例的定量水样从指定

采样点分别采集到采样器中的各储样容器中"

+$比例等时顺序混合自动采样器

按设定采样时间间隔与储样顺序!并按设定的样品个数!自动将与污水流量成

比例的定量水样从指定采样点分别采集到采样器中的各混合样品容器中"

%"$!采集生物特性样品的设备

%"$"#!概述

有些生物测定如同理化分析的采样情况一样!可在现场完成"但是绝大多数样

品须送回实验室检验"一些采样设备可以人工进行 #通过潜水员$或自动化的遥测

观察!以及采集某些生物种类或生物群体"

本节中叙述的采样范围主要涉及常规使用的简单设备"

采集生物样品的容器!最理想的是广口瓶"广口瓶的瓶口直径最好是接近广口

瓶体直径!瓶的材质为塑料或玻璃的"

%"$"$!浮游生物

%"$"$"#!浮游植物

采样技术和设备类似于检测水中化学品采集的瞬间和定点样品中叙述的那些内

容"在大多数湖泊调查中!使用容积为!!)F的瓶子或塑料桶!用"$!$!)条中的

采样装置采集"定量检测浮游植物!不宜使用网具采集"

%"$"$"$!浮游动物

采集浮游动物需要大量样品 #多达!’F$"采集浮游动物样品时!使用缆绳操

纵水样 #见"$!$!$)$外!还可以用计量浮游生物的尼龙网!所使用网格的规格取

%89)!%
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决于检验的浮游动物种类!

%"$"!!底栖生物

%"$"!"#!水生附着生物

对于定量地采集水生附着生物"用标准显微镜载玻片 #直径为3455=8455$

最适宜!为适宜两种不同的水栖处境"载玻片要求两种形式的底座支架!

在小而浅的河流中"或者湖泊沿岸地区"水质比较清澈"载玻片装在架子上或

安置在固定于底部的柜架上!在大的河流或湖泊中部水质比较混浊"载玻片可固定

在聚丙烯塑料制成的柜架上"该架子的上端处连接聚苯乙烯泡沫块"使其能漂浮于

水中!

载玻片在水中暴露一定的时间!#视水质情况自定时间"一般在水中暴露二周

左右!$

注!载玻片在水中暴露的时间不是固定的"应视附着情况而定#如水质比较混浊"暴露时

间相同"附着的生物过多"影响镜检#

%"$"!"$!大型水生植物

对于定性采样"采样设备根据具体情况"随水的深度而变"在浅水中"可用园

林耙具"对较深的水"可使用采泥器"目前在潜水探查中已开始使用配套的水下呼

吸器 #简称AHI?J$!

定量采样"除确定采样地区已定"或大型水生植物已测定过"或者在其他方面

已评价过"可采用类似上述的技术!

%"$"!"!!大型无脊椎动物

当前使用的采样设备"还不能提供所有生境类型的定量数据!通常局限于某一

指定的水域内采样!在某些情况下"要求化验人员主要依靠定性采样"分析这些样

品需要大量的重复样品和时间!

在进行底栖生物的对照调查中"必须认真地记录不同采样点之间自然生境差别

的影响!然而"由于采样技术和适用的设备都很不相同"因此对调查的生境类型相

对地不做限制!使用何种形式采样器取决于很多参数%%%水的深度&流量&底质的

理化性质等等!

采集大型无脊椎动物使用的设备为’

#$抓斗和采泥器(

%$手柄网(

)99)!)
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&$圆筒和箱式采样器!

*$钻探设备 "供沉积物采样#!

+$气动抽水器!

,$人工基质!

-$径流网 "*K/,LM+LN#$

%"$"%!鱼

捕集鱼类采用活动的或不活动的两种方法$活动的采样方法包括使用拉网%拖

网%电子捕鱼法%化学药品以及鱼钩和钩绳$不活动的采样方法包括陷捕法 "如刺

网%细网#和诱捕法 "如拦网%陷井网等#$鱼类的迁移性和鱼类的 &迅速补充’

"即鱼群的高速增长#使用的采样设备对鱼类的定性和定量检验产生了一定局限性$

%"!!采集微生物的设备

灭菌玻璃瓶或塑料瓶适用采集大多数样品$在湖泊%水库的水面以下较深的地

点采样时(可使用深水采样装置 ""$!$!$)条中#$

所有使用的仪器包括泵及其配套设备(必须完全不受污染(并且设备本身也不

可引入新的微生物$采样设备与容器不能用水样冲洗$

%"%!采集放射性特性样品的设备

对采集水和废水化学组分的采样技术和设备一般适用于放射性测定$

一般物理%化学分析用的硬质玻璃和聚乙烯塑料瓶适用于放射性核素分析$但

要针对检验核素存在的形态选取合适的取样容器 "例如测量总"%总#放射性可用

聚乙烯瓶(测定氚(只能使用玻璃容器#$取样之前(应将样品瓶洗净凉干$

采集水样时(则尽量防止放射性核素吸附在容器表面而损失 "例如用待测核素

的稳定同位素浸泡一天以上#$

&!样品容器和辅助设备

下列提供的资料有助于一般采样过程中采样容器的选择$

&"#!材料

为评价水质(需对水中化学组分 "待测物#进行分析(其浓度范围从痕量以

下%微量至大量$另外(组分之间的相互作用%光分解等(应缩短存放时间及对

光%热暴露的限制等$还应考虑生物活性$最常遇到的是清洗容器不当(及容器自

身材料对样品的污染和容器壁上的吸附作用$

):9)!)
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在选择采集和存放样品的容器时!还包括一些其他因素!比如对温度急剧变

化"抗破裂性"密封性能"重复打开的情形"体积"形状"质量供应状况"价格"

清洗和重复使用的可行性等#

大多数含无机物的样品!多采用由聚乙烯"氟塑料和碳酸脂制成的容器#常用

的高密度聚乙烯!适合于水中二氧化硅钠"总碱度"氯化物"比电导率"DE和硬

度的分析#对光敏物质可使用棕色玻璃瓶#不锈钢可用于高温或高压的样品!或用

于微量有机物的样品#

一般玻璃瓶用于有机物和生物品种#塑料容器适用于放射性核素和含属于玻璃

主要成分的元素水样#采样设备经常用氯丁橡胶垫圈和油质润滑的阀门!这些材料

均不适合于采集有机物和微生物样品#

因此!除了上述要求的物理特性外!选择采集和存放样品的容器!尤其是分析

微量组分!应该遵循下述准则$

#$制造容器的材料应对水样的污染降至最小!例如玻璃 %尤其是软玻璃&溶

出无机组分和从塑料及合成橡胶溶出有机化合物及金属 %增塑的乙烯瓶盖衬垫"氯

丁橡胶盖&’

%$清洗和处理容器壁的性能!以便减少微量组分!例如重金属或放射性核素

对容器表面的污染’

&$制造容器的材料在化学和生物方面具有惰性!使样品组分与容器之间的反

应减到最低程度’

*$因待测物吸附在样品容器上也会引起误差#尤其是测痕量金属!其他待测

物 %如洗涤剂"农药"磷酸盐&也可引起误差#

&"$!自动采样线及储样容器

采样线!指以自动采样方式从采样点将样品抽吸到储样容器所经过的管线#样

品在采样线内停留的时间!应视样品在容器内存放的时间#其采样线的材质及储样

容器的材料可按4$!条材料所述准则进行选择#

&"!!样品容器的种类

&"!"#!概述

测定天然水的理化参数!使用聚乙烯和硼硅玻璃进行常规采样#此外!最好使

用化学惰性材料!对于常规使用太昂贵#常用的有多种类型的细口"广口和带有螺

旋帽的瓶子!也可配软木塞 %外裹化学惰性金属箔片&"胶塞 %对有机物和微生物

(’:)!(
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的研究不理想!和磨口玻璃塞 "碱性溶液易粘住塞子!#这些瓶子易于得到$价廉#

如果样品装在箱子中送往实验室分析$则箱盖必须设计成可以防止瓶塞松动$防止

样品溢漏或污染#

&"!"$!特殊样品的容器

除了上面提到需要考虑的事项外$一些光敏物质$包括藻类$为防止光的照

射$多采用不透明材料或有色玻璃容器$而且在整个存放期间$它们应放置在避光

的地方#在采集和分析的样品中含溶解的气体$通过曝气会改变样品的组分#细口

生化需氧量 "?BO!瓶有椎形磨口玻璃塞$能使空气的吸收减小到最低程度#在

运送过程中要求特别的密封措施#

&"!"!!微量有机污染物样品容器

一般情况下$使用的样品瓶为玻璃瓶#所有塑料容器干扰高灵敏度的分析$对

这类分析应采用玻璃或聚四氟乙烯瓶#

&"!"%!检验微生物样品的容器

用于微生物样品容器的基本要求是能够经受高温灭菌#如果是冷冻灭菌$瓶子

和衬垫的材料也应该符合本准则#在灭菌和样品存放期间$该材料不应该产生和释

放出抑制微生物生存能力或促进繁殖的化学品#样品在运回实验室到打开前$应保

持密封$并包装好$以防污染#

&"%!样品的运送

空样品容器运送到采样地点$装好样品后运回实验室分析$都要非常小心#包

装箱可用多种材料%%%譬如泡沫塑料&波纹纸板等$以使运送过程中样品的损耗减

少到最低限度#包装箱的盖子$一般都衬有隔离材料$用以对瓶塞施加轻微的压

力#气温较高时$防止生物样品发生变化$应对样品冷藏防腐或用冰块保存#

&"&!质量控制

为防止样品被污染$每个实验室之间应该像一般质量保证计划那样$实施一种

行之有效的容器质量控制程序#随机选择清洗干净的瓶子$注入高纯水进行分析$

以保证样品瓶不残留杂质$至于采样和存放程序中的质量保证也应该同采样后加入

同分析样品相同试剂的步骤进行分析#

’!标志和记录

’"#!概述

’!:)!’

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



样品注入样品瓶后!按照国家标准 "水质采样!样品的保存和管理技术规定#

中规定执行$

现场记录在水质调查方案中非常有用!但是它们很容易被误放或丢失!绝对不

要依赖它们来代替详细的资料$而详细资料应从采样点直到结束分析制表的过程中

伴随着样品$

所需要的最低限度的资料取决于数据的最终用途$

’"$!地面水

至少应该提供下列资料%

#$测定项目&

%$水体名称&

&$地点的位置&

*$采样点&

+$采样方法&

,$水位或水流量&

-$气象条件&

.$气温’水温&

/$预处理的方法&

0$样品的表观 (悬浮物质’沉降物质’颜色等)&

1$有无臭气&

2$采样年’月’日!采样时间&

5$采样人姓名$

’"!!地下水

至少应提供下列资料%

#$测定项目&

%$地点位置&

&$采样深度&

*$井的直径&

+$预处理方法&

,$采样方法&

-$含水层的结构&

*3:)!*
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.$水位!

/$水源的产水量!

0$水的主要用途!

1$气象条件!

2$采样时的外观!

5$水温!

M$采样年"月"日#采样时间!

P$采样人姓名$

’"%!补充资料

是否保存或加入稳定剂应加以记录$

%):)!%
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附!录!,
自动采样设备的所需性能

!参考件"

下列各项作为设计!选择自动采样设备或采样部件的指导"使用者在制定一种

特定的采样技术要求时#应着重考虑那些性能"

,#!严格的结构和最少数目的功能组件 $特别是电子部分%"

,$!暴露或浸入水中零件应降到最小的数目"

,!!抗腐蚀性"

,%!在设计中相对地简单#而且易于维护和操作"

,&!自动采样供应线上的容器的清洗是否能达到要求 $指容器材料%"容器在自动

采样供应线上的接受能力"

,’!被固体物堵塞的可能性"

,(!输出体积的准确性"

,)!与手动取得的样品相比#分析数据可提供良好的相关性"

,*!样品容器易于拆卸#清洗和重新装配"

,#+!携带式采样器#应全部封闭的!轻量的!易于获得的和能抵抗恶劣的气候#

而且能够在广范围环境条件下操作"

,##!能够进行流量比例样品或时间混合样品的采样"

,#$!可以调节吸入液体的流速#需要时#还应防止物相分离"

,#!!吸入管的最小内径应为!355#并装有流线型过滤网#可防止堵塞和固体物

蓄积"

,#%!分配重复的等分试样到各瓶子中的能力"

,#&!对于现场采样&&&交流!直流电源运转的性能#直流功率要能维持!3’.的

运转#以便提供!.的样品量"如要求具有防爆性#必须使用气动送样和控制元件"

,#’!对于温度和时间敏感的样品#提供在环境气温高达"’7的情况下#可使样品

在3".期间保持在"!(7存放的条件"

,#(!当分别采集样品时#间歇样品的最小体积为’$4F"

’":)!’
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附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!

本标准主要起草人何金娣!
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水质采样!样品的保存和管理技术规定

>?!3:::!:!

本标准是水质采样标准第三部分!

本标准参照采用@AB4((8")C!:94#水质"""采样"""样品保存和管理技术

指导$!

#!主题内容与适用范围

本标准适用于天然水%生活污水及工业废水等&当所采集的水样 ’瞬时样或混

合样(不能立即在现场分析&必须送往实验室测试时&本标准所提供的样品保存技

术与管理程序是适用的!

$!样品保存

各种水质的水样&从采集到分析这段时间里&由于物理的%化学的%生物的作

用会发生不同程度的变化&这些变化使得进行分析时的样品已不再是采样时的样

品&为了使这种变化降低到最小的程度&必须在采样时对样品加以保护!

$"#!水样变化的原因

$"#"#!生物作用)细菌%藻类及其他生物体的新陈代谢会消耗水样中的某些组分&

产生一些新的组分&改变一些组分的性质&生物作用会对样品中待测的一些项目如

溶解氧%二氧化碳%含氮化合物%磷及硅等的含量及浓度产生影响!

$"#"$!化学作用)水样各组分间可能发生化学反应&从而改变了某些组分的含量

与性质!例如溶解氧或空气中的氧能使二价铁%硫化物等氧化*聚合物可能解聚*

单体化合物也有可能聚合!

$"#"!!物理作用)光照%温度%静置或振动&敞露或密封等保存条件及容器材质

都会影响水样的性质!如温度升高或强振动会使得一些物质如氧%氰化物及汞等挥

+(:)!+
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发!长期静置会使J!"BE#)$H#HB)及 Q-) "RB"#3等沉淀%某些容器的内壁

能不可逆地吸附或吸收一些有机物或金属化合物等%

水样在贮存期内发生变化的程度主要取决于水的类型及水样的化学性质和生物

学性质%也取决于保存条件&容器材质&运输及气候变化等因素%

必须强调的是这些变化往往是非常快%常在很短的时间里样品就明显地发生了

变化$因此必须在一切情况下采取必要的保护措施$并尽快地进行分析%

保护措施在降低变化的程度或减缓变化的速度方面是有作用的$但到目前为止

所有的保护措施还不能完全抑制这些变化$而且对于不同类型的水$产生的保护效

果也不同$饮用水很易贮存$因其对生物或化学的作用很不敏感$一般的保护措施

对地面水和地下水可有效的贮存$但对废水就不同了%采自不同地点或废水性质不

同其保存的效果也就不同$如采自城市污水和污水处理厂的水其保存效果不同$采

自生化处理厂的废水及未经处理的污水其保存效果也不同%

由于样品中成分性质不同$有的分析项目要求单独取样$有的分析项目要求在

现场分析$有些项目的样品能保存较长时间%

由于采样地点和样品成分的不同$迄今为止还没有找到适用于一切场合和情况

的绝对准则%

在各种情况下$存储方法应与使用的分析技术相匹配$本标准规定了最通用的

适用技术%

$"$!盛装水样容器的选择及清洗

盛装水样容器材质的选择及清洗是样品保存的首要问题%

$"$"#!对容器的要求

选择容器的材质必须注意以下几点’

$"$"#"#!容器不能引起新的沾污%一般的玻璃在贮存水样时可溶出钠&钙&镁&

硅&硼等元素$在测定这些项目时应避免使用玻璃容器$以防止新的污染%

$"$"#"$!容器器壁不应吸收或吸附某些待测组分%一般的玻璃容器吸附金属$聚

乙烯等塑料吸附有机物质$磷酸盐和油类$在选择容器材质时应予以考虑%

$"$"#"!!容器不应与某些待测组分发生反应%如测氟时$水样不能贮于玻璃瓶中$

因为玻璃与氟化物发生反应%

$"$"#"%!深色玻璃能降低光敏作用%

$"$"$!容器的清洗规则

(8:)!(
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根据水样测定项目的要求来确定清洗容器的方法!

$"$"$"#!用于进行一般化学分析的样品

分析地面水或废水中微量化学组分时"通常要使用彻底清洗过的新容器"以减

少再次污染的可能性!清洗的一般程序是"用水和洗涤剂洗"再用铬酸6硫酸洗液"

然后用自来水蒸馏水冲洗干净即可"所用的洗涤剂类型和选用的容器材质要随待测

组分来确定!测磷酸盐则不能使用含磷洗涤剂#测硫酸盐或铬则不能用铬酸$硫酸

洗液!测重金属的玻璃容器及聚乙烯容器通常用盐酸或硝酸 %*<!5P2&F’洗净并

浸泡一至两天然后用蒸馏水或去离子水冲洗!

$"$"$"$!用于测定农药(除草剂等的样品

一般使用棕色玻璃瓶!因除聚四氟乙烯 %RGSG’外的塑料容器会对分析产生

明显的干扰"按一般规则清洗 %即用水及洗涤剂$$$铬酸$硫酸洗液$$$蒸馏水’

后"在烘箱内!9’7下".烘干!冷却后再用纯化过的己烷或石油醚冲洗数次!

$"$"$"!!用于微生物分析的样品

容器及塞子(盖子应经灭菌温度并且在此温度下不释放或产生出任何能抑制牛

均活性(灭活或促进生物生长的化学物质!

玻璃容器"按一般清洗原则洗涤用硝酸浸泡再用蒸馏水冲洗以除去重金属或铬

酸盐残留物!

在灭菌前可在容器里加入硫代硫酸钠 %T#3A3B)’以除去余氯对细菌的抑制作

用!%以每!345F容器加入’$!5F的!’;T#3A3B)计量!’

$"!!水样的过滤和离心分离

在采样时或采样后不久"用滤纸滤膜或砂芯漏斗"玻璃纤维等来过滤样品或将

样品离心分离都可以除去其中的悬浮物"沉淀(藻类及其他微生物!

在分析时"过滤的目的主要是区分过滤态和不可过滤态"在滤器的选择上要注

意可能的吸附损失"如测有机项目时一般选用砂芯漏斗和玻璃纤维过滤"而在测定

无机项目时则常用’$"4$5的滤膜过滤!

$"%!水样的保存措施

$"%"#!将水样充满容器至溢流并密封

为避免样品在运输途中的振荡"以及空气中的氧气(二氧化碳对容器内样品组

分和待测项目的干扰"为对酸碱度(?BO(OB等产生影响"应使水样充满容器至

溢流并密封保存!但对准备冷冻保存的样品不能充满容器"否则水冻冰之后"因体

)9:)!)
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积膨胀致使容器破裂!

$"%"$!冷藏

水样冷藏时的温度应低于采样时水样的温度"水样采集后立即放在冰箱或冰6
水浴中"置暗处保存"一般于3!47冷藏"冷藏并不适用长期保存"对废水的保

存时间则更短!

$"%"!!冷冻 #U3’7$

一般能延长贮存期"但需要掌握熔融和冻结的技术"以使样品在融解时能迅速

地%均匀地恢复其原始状态!水样结冰时"体积膨胀"一般都选用塑料容器!

$"%"%!加入保护剂 #固定剂或保存剂$

投加一些化学试剂可固定水样中某些待测组分"保护剂应事先加入空瓶中"有

些亦可在采样后立即加入水样中!

经常使用的保护剂有各种酸%碱及生物抑制剂"加入量因需要而异!

所加入的保护剂不能干扰待测成分的测定"如有疑义应先做必要的实验!

所加入的保护剂"因其体积影响待测组分的初始浓度"在计算结果时应予以考

虑"但如果加入足够浓的保护剂"因加入体积很小而可以忽略其稀释影响!

所加入的保护剂有可能改变水中组分的化学或物理性质"因此选用保护剂时一

定要考虑到对测定项目的影响!如因酸化会引起胶体组分和悬浮在颗粒物上固态的

溶解"如待测项目是溶解态物质"则必须在过滤后酸化保存!

对于测定某些项目所加的固定剂必须要做空白试验"如测微量元素时就必须确

定固定剂可引入的待测元素的量!#如酸类会引入不可忽视量的砷%铅%汞!$

必须注意&某些保护剂是有毒有害的"如氯化汞 #E-H23$%三氯甲烷及酸等"

在使用及保管时一定要重视安全防护!

$"&!常用样品保存技术

表!列出的是有关水样保存技术的要求"样品的保存时间"容器材质的选择以

及保存措施的应用都要取决于样品中的组分及样品的性质"而现实中的水样又是千

差万别的"因此表!中所列的要求不可能是绝对的准则!因此每个分析工作者都应

结合具体工作验证这些要求是否适用"在制定分析方法标准时也应明确指出样品采

集和保存的方法!

此外"如果要采用的分析方法和使用的保护剂及容器材质间有不相容的情况"

则常需从同一水体中取数个样品"按几种保存措施分别进行分析以求出最适宜的保

’::)!’
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护方法和容器!
表#!常用样品保存技术

"本表内容只是保存样品的一般要求!由于天然水和废水的性质复杂#在分析
之前#需要验证一下按下述方法处理过的每种类型样品的稳定性$

!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

V
物
理
%
化
学
及
生
化
分
析

DE R或> 现!!场 现场直接测试

酸度及碱度 R或> 在3!47暗处冷藏 实验室 3". 水样充满容器

溴 > 实验室 (. 最好在现场进行测试

电导 R或> 冷藏于3!47 实验室 3". 最好在现场进行测试

色度 R或> 在3!47暗处冷藏 现场&实验室 3".

悬浮物及沉积物 R或> 实验室 3". 单独定容采样

浊度 R或> 实验室 尽快 最好在现场测试

臭氧 现场

余氯 R或> 现场

最好在现场分析#如
果做不到#在现场用
过量T#BE固定!保
存不应超过(.

二氧化碳 R或> 见酸碱度

溶解氧
"溶解
氧瓶$

现场固定氧并

存放在暗处
现场&实验室 几小时

碘量法加!5F25P2’F
高 锰 酸 钾 和

35F25P2’F碱性碘化
钾

油脂&油类&碳
氢化合物&石
油及衍生物

用分析时

使用的

溶剂冲

洗容器

现场萃取

冷冻至U3’7
实验室

实验室

3".
数月

建议于采样后立即加

入在分析方法中所用

的萃取剂#或进行现
场萃取

(’’"!(
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

V
物
理
!
化
学
及
生
化
分
析

离子型表

面活性剂
>
在3!47下冷藏
硫酸酸化DE’3

实验室

实验室

尽快

"9.

非离子型表

面活性剂
>

加入"’;"+#+$
的甲醛%使样品成
为含!;"+#+$的
甲醛溶液%在3!
47下冷藏%并使
水样充满容器

实验室 !月

砷

加 E3AB" 使 DE
’3
加碱调节DE<!3

实验室

实验室
数月

不能使用硝酸酸化生

活污水及工业废水应

使用这种方法

硫化物

每!’’5F加35F
35P2#F醋酸锌并
加入

35F 35P2#F 的
T#BE并冷藏

实验室 3". 必须现场固定

总氰 R 用T#BE调节 DE(3 实验室 3".

HBO >

在3!47暗处冷
藏

用 E3AB" 酸化至

DE’3
U3’7冷冻"一般
不使用$

实验室

实验室

实验室

尽快

!周
!月

如果HBO是因为存
在有机物引起的%则
必须加以酸化

HBO值低时%最好用
玻璃瓶保存

?BO >

在3!47暗处冷
藏

U3’7冷冻"一般
不使用$

实验室

实验室

尽快

!月
?BO值低时%最好用
玻璃容器

基耶达

氮氨氮

R或>
R或>

用硫酸 E3AB" 酸
化至DE’3并在
3!47冷藏

实验室 尽快

为了阻止硝化细菌的

新陈代谢%应考虑加
入杀菌剂如丙烯基硫

脲或氯化汞或三氯甲

烷等

&!’"!&

!’!$采样标准
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

V
物
理
!
化
学
及
生
化
分
析

硝酸盐氮 R或>
酸化至DE’3并
在3!47冷藏

实验室 3".
有些废水样品不能保

存"需要现场分析

亚硝酸盐氮 R或> 在3!47下冷藏 实验室 尽快

有机碳 >

用 E3AB" 酸化至

DE’3并在3!
47冷藏

实验室

实验室

3".

!周

应该尽快测试"有些
情况下"可以应用干
冻法#U3’7$
建议于采样后立即加

入在分析方法中所用

的萃取剂"或在现场
进行萃取

有机氯农药 > 在3!47冷藏

有机磷农药 在3!47冷藏 实验室 3".

建议于采样后立即加

入分析方法中所用萃

取剂"或在场进行萃
取

%游离&氰化物 R
保存方法取决于分

析方法
实验室 3".

酚 ?>

用HWAB" 抑制生
化用并用 E3RB"
酸化或用 T#BE
调节至DE(3

实验室 3".
保存方法取决于所用

的分析方法

叶绿素 R或>
3!47下冷藏过滤
后冷冻滤渣

实验室

实验室

3".
!月

肼 >

用EH2调至25P2’
F #每 升 样 品
!’’5F$并于暗处
贮存

实验室 3".

洗涤剂 见表面活性剂

汞 R(?> 实验室 3周
保存方法取决于分析

方法

铝 R 在现场过滤并用 实验室 !月
滤渣用于测定不可过

滤态

)3’"!)
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

V
物
理
!
化
学
及
生
化
分
析

可过滤铝

硝酸酸化滤液DE
’3"如测定时用原
子吸收法则不能用

E3AB"酸化#

附着在悬浮

物上的铝
现场过滤 实验室 !月

总铝 酸化至DE’3 实验室 !月

取均匀样品消解后测

定

酸 化 时 不 能 使 用

E3AB"

钡 R或> 见铝

镉 R或?> 见铝

铜 见铝

总铁 R或?> 见铝

铅 R或?> 见铝
酸 化 时 不 能 使 用

E3AB"

锰 R或?> 见铝

镍 R或?> 见铝

银 R或?> 见铝

锡 R或?> 见铝

铀 R或?> 见铝

锌 R或?> 见铝

总铬 R或> 酸化使DE’3

六价铬 R或>
用氢氧化钠调节使

DE8!:

实验室 尽快

不得使用磨口及内壁

已磨毛的容器$以避
免对铬的吸附

钴钙
R或?>
R或?>

见铝

%
过滤后将滤液酸化

至DE’3

实验室

实验室

3".
数月

酸 化 时 不 要 用

E3AB"$酸化的样品
可同时用于测钙和其

他金属

&)’"!&

!’!$采样标准
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

V
物
理
!
化
学
及
生
化
分
析

总硬度 见钙

镁 R或?> 见钙

锂 R 酸化至DE’3 实验室

钾 R 见锂

钠 R 见锂

溴化物及含

溴化合物
R或> 于3!47冷藏 实验室 尽快 样品应避光保存

氯化物 R或> " 实验室 数月

氟化物 R " 实验室

若样品是

中性的可

保存数月

碘化物
非光化

玻璃

于3!47冷藏
加碱调整DE<9

实验室
3".
!个月

样品应避免日光直射

正磷酸盐 ?> 于3!47冷藏 实验室 3".
样品应立即过滤并应

尽快分析溶解的磷酸

盐

总磷 ?>
"
用E3AB"
酸化DE’3’

实验室

实验室

3".
数月

硒 >或?>
用T#BE调节DE
(!$!

硅酸盐

过滤并用 E3AB"
酸化至DE’3于
3!47冷藏

实验室 3".

总硅 R " 实验室 数月

硫酸盐 R或> 于3!47下冷藏 实验室 一周

亚硫酸盐 R或>

在 现 场 按 每

!’’5F 水 样 加
!5F34; #,$,%
的XOGJ溶液

实验室 !周

硼及硼酸盐 R " 实验室 数月

&"’"!&
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

Y
微
生
物
分
析

细 菌 总 计

数

大 肠 菌 总

数

粪 便 大 肠

菌

粪 便 链 球

菌

沙门氏菌

志 贺 氏 菌

等

灭菌容器

>
3!47冷藏 实验室

尽快!地
表水"
污水及

饮用水#

取氯化或溴化过的水

样时$所用的样品瓶
清 毒 之 前$按 每
!345F 加 入 ’$!5F
!’;!,%,#的硫代硫
酸钠T#3A3B)以消除
氯或溴对细菌的抑制

作用&
对重金属含量高于

’$’!5-%F的水样$应
在容器消毒之前$按
每!345F容积加入
’$)5F的!4; !,%
,#XOGJ

本
表
所
列
的
生
物
分
析
项
目
’
不
可
能
包
括
所
有
的
生
物
分
析
项
目
’
仅
仅
是
研
究
工
作

所
常
涉
及
的
动
(
植
物
种
群
!
!
Z
生
物
学
分
析

鉴 定 和 计

数

!!#底栖类
无 脊 椎 动

物)))大
样品

R或>

加入8’;!+%+#
乙 醇 加 入 "’;
!+%+#的中性甲醛
!用硼酸钠调节#
使水样成为含3!
4;!+%+#的溶液

实验室

实验室

!年
!年

样品中的水应先倒出

以达到最大的防腐剂

的浓度

小样品!如
参考样品#

转入防腐溶液$含
8’;!+%+#乙醇"
"’;!+%+#甲醛和
甘油$其三者比例
为!’’[3[!

实验室
当心甲醛蒸气！工作

范围内不应大量存放

!3#水中周
丛生物

>

!份体积样品加入
!’’份芦格氏溶
液&芦格氏溶液$
每升用!4’-碘化
钾$ !’’- 碘$
!95F 乙 酸 %<
!$’"-%F$配成水
样$应存放于冷暗
处

实验室 !年

*4’"!*

!’!$采样标准
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

本
表
所
列
的
生
物
分
析
项
目
!
不
可
能
包
括
所
有
的
生
物
分
析
项
目
!
仅
仅
是
研
究
工
作

所
常
涉
及
的
动
"
植
物
种
群
!
!
Z
生
物
学
分
析

#)$浮游植
物浮游动物

>

见%水中周丛生
物&加"’;#+’+$
甲 醛(使 成 ";
#+’+$的福尔马林
或加芦格氏溶液

实验室

实验室

!年
!年
若发生脱色则应加更

多的芦格氏溶液

湿重和干重

#!$底栖大
型无脊椎动

物

#3$大型植
物

#)$浮游植
物

#"$浮游动
物

#4$鱼

于3!47冷藏
现场或

实验室

现场

3".
不要冷冻到U3’7(
尽快进行分析(不得
超过3".

灰分重量

#!$底栖大
型无脊椎动

物

#3$大型植
物

#)$悬垂植
物

#"$浮游植
物

R或>

过滤后冷藏于3!
47
U3’7保存
U3’7保存
U3’7保存过滤
并冷藏

U3’7保存

实验室 (个月

热值测定

#!$底栖大
型无脊椎动

物

#3$浮游植
物

#)$浮游动
物

R或>
过滤后冷藏至3!
47(保存于干燥
器皿中

实验室 3".
尽快分析(不得超过
3".

毒性试验 R或>
3!47冷藏
冻结至U3’7

实验室

实验室

)(.
)(.
保存期随所用分析方

法不同

)(’"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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!
待测项目

3
容器类别

)
保存方法

"
分析地点

4可保存
时间

(
建!!议

O放射学分析 R或>

有关放射性分析用

的样品保存方法所

进行的许多研究都

表明不可能找到适

用于一切情况的保

存办法!必须依据
分析的类型"测量
总放射性#"$#$$
辐射%或是测量一
个或多个放射性核

素的放射性&!保
存这类样品主要的

问题在于容器的壁

及样品中的悬浮物

质的吸附现象以及

放射性核素的保存

期!因此选择容器
很重要’必要时应
进行解吸附处理!
通常采用的保存方

法既可单独使用亦

可结合起来使用!
如用 ETB) 酸化
样品至DE’3’或
冷冻至U3’7’或
加入稳定剂

实验室

依赖于

放射性

核素的

半衰期

!!注(&R)聚乙烯*>)玻璃*?>)硼硅玻璃!

’有+),者表示不采取任何保存措施!

!!水样的管理

样品是从各种水体及各类型水中取得的实物证据和资料’水样妥善而严格的管

理是获得可靠监测数据的必要手段’本标准规定了水样管理方法和程序!

!"#!水样的标签设计

水样采集后’往往根据不同的分析要求’分装成数份’并分别加入保存剂!对

-8’"!-

!’!$采样标准
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每一份样品都应附一张完整的水样标签!水样标签的设计可以根据实际情况"一般

包括#采样目的"课题代号"监测点数目$位置"监测日期"时间"采样人员等!

标签应用不退色的墨水填写"并牢固地贴于盛装水样的容器外壁上!

对需要现场测试的项目"如DE值$电导$温度$流量等应按表3进行记录"

并妥善保管现场记录 %见表3&!
表$!采样现场数据记录

现场数据记录

采样人员

采样地点
样!品
编!号

采!样
日!期

时间".

采!样
开!始

采!样
结!束

DE 温度

其他参量

!"$!水样的运送

装有水样的容器必须加以妥善的保护和密封"并装在包装箱内固定"以防在运

输途中破损"包括材料和运输水样的条件都应严格要求!除了防震$避免日光照射

和低温运输外"还要防止新的污染物进入容器和沾污瓶口使水样变质!

在水样转运过程中"每个水样都要附有一张管理程序登记卡 %见表)&!在转

交水样时"转交人和接收人都必须清点和检查水样并在登记卡上签字"注明日期和

时间!

’9’"!’

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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管理程序登记卡是水样在运输过程中的文件!必须妥为保管!防止差错和备

查"尤其是通过第三者把水样从采样地点转移到实验室分析人员手中时!这张管理

程序登记卡就显得更为重要了 #见表)$"
表!!管理程序记录卡片

课题编号 课题名称

采样人员#签字$

采样点

编!号
日期 时刻 混合样 定时样

采样点

位!置

样!品
容!器
编!号

备!注

转交人签字%!日期!时刻!!接收人签字&! 转交人签字&! 日期! 时刻 接收人签字&!

转交人签字%!日期!时刻!!接收人签字&! 转交人签字&! 日期! 时刻 接收人签字&!

转交人签字%!日期!时刻!!接收人签字&! 转交人签字&! 备注&

!"!!实验室对水样的接收

水样送至实验室时!首先要核对水样!验明标签!确切无误时签字验收"

如果不能立即进行分析时!则应尽快采取保存措施!并防止水样被污染"

附加说明

本标准由国家环境保护局标准处提出"

本标准由中国环境监测总站负责起草"

本标准主要起草人陈娴文"

本标准由国家环境保护局负责解释"

’:’"!’

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水质!湖泊和水库采样技术指导

>?!G!"49!":)

本标准为水质采样标准第四部分!

本标准参照采用国际标准@AB4((8""#!:98$水质!采样第四部分#湖泊和

水库采样指导%!

#!主题内容与适用范围

本标准规定了湖泊和水库采样方案设计&采样技术&样品保存和处理的详细原

则!

本标准不包括微生物检验的采样!

本标准适用于湖泊和水库!其主要目的有以下三种#

#"#!水质特性检测

水体长期的质量检测!用于调查研究湖库水质状况及发展趋势!

#"$!水质控制检测

在水体中一个或几个指定的采样点进行长期水质检测!

#"!!特殊情况的检测

当有生物种类或种群发生障碍&死亡或其他异常现象 ’水华&颜色等(出现时

对污染的鉴定和测定!

$!引用标准

>?(9!(!水质!词汇!第一部分和第二部分

>?!3::8!水质!采样方案设计技术规定

>?!3::9!水质!采样技术指导

>?!3:::!水质采样!样品的保存和管理技术规定

)’!"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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!!定义

!"#!定点水样

就时间和地点而言!从水体中不连续地随机采集的样品"

!"$!深度样品组

从水体的特定地点的不同深度采集的一组样品"

!"!!平面样品组

从水体特定深度的不同地点采集的一组样品"

!"%!综合样品

!"%"#!深度综合样

从水体的特定地点!在同一垂直线上!从表层到沉积层之间!或其他规定深度

之间!连续或不连续地采集两个或更多的样品!经混合后所得的样品"

!"%"$!平面综合样

从水体特定深度的不同地点采集的一组水样!经混合后的样品"

%!采样设备

%"#!材质

采样容器的材质 #如不锈钢或塑料$应尽可能不与水发生作用"制造容器的材

料在化学和生物方面应具有惰性!使样品组分与容器之间的反应减到最低程度"光

可能影响水样中的生物体!并因此产生不希望的化学反应!选材时要予以考虑"

%"$!设备类型

%"$"#!敞开式采样器和表层采样器

敞开式采样器为开口容器!用于采集表层水和靠近表层的水"当有飘浮物质

时!不可能采集到有代表性和再现性好的样品"

%"$"$!闭管式采样器

闭管式采样器为装有可遥控操作或自动开合的阀门或闸门的空心体!能够在到

达预定水深处迅速关闭!用于采集定点水样或一组样品!或深度综合样品"采样器

应装有排气装置!以采集到不与管内积存空气 #或气体$混合的水样"在靠近底部

采样时!注意不要搅动水和沉积物的界面"有些采样器带有机械或遥控脱扣装置!

当接触到沉积物时自动关闭"这种采样器特别适合采集靠近沉积物界面的水样"

%!!"!%

!’!$采样标准
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%"$"!!抽水装置

抽水装置主要有手摇式和电动式两种!使用时用电缆绳将它们放至所要求的深

度或者固定在采样位置!

用抽水泵和用闭管式采样器采集生物样时"其结果可能出现差异!泵的类型#

泵速#抽水压力#管内的水流速度都会影响样品的采集!不同生物种类也可能对不

同类型泵的采样有不同的反应!

&!采样步骤

&"#!采样位置

采样点位布设的选择"应在较大的采样范围进行详尽的预调查"在获得足够信

息的基础上"应用统计技术合理地确定!

采样点位的布设应充分考虑如下因素$

#$湖泊水体的水动力条件%

%$湖库面积#湖盆形态%

&$补给条件#出水及取水%

*$排污设施的位置和规模%

+$污染物在水体中的循环及迁移转化%

,$湖泊和水库的区别!

如果需要评价湖 &库’流影响"必须采用专门的测量方案!

&"#"#!采样点位的水平分布

&"#"#"#!水质特性的采样点

许多湖泊#水库具有复杂的岸线"或由几个不同的水面组成"由于形态的不规

则可能出现水质特性在水平方向上的明显差异!为了评价水质的不均匀性"需要布

设若干个采样点"并对其进行初步调查!所搜集到的数据可以使所需要的采样点有

效地确定下来!湖库的水质特性在水平方向未呈现明显差异时"允许只在水的最深

位置以上布设一个采样点!采样点的标志要明显"采样标志可采用浮标法#六分仪

法#岸标法或无线电导航定位等来确定!

&"#"#"$!水质控制的采样点

采样点应设在靠近用水的取水口及主要水源的入口!

&"#"#"!!特殊情况的采样点

(3!"!(
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在观察到出现异常现象的地点!通常要进行一次或几次采样"采样地点应在报

告中清楚地表明!如有可能可采用图示方法"

&"#"$!采样点的垂直分布

由于分层现象!湖泊和水库的水质沿水深方向可能出现很大的不均匀性!其原

因来自水面 #透光带内光合作用和水温的变化引起的水质变化$和沉积物 #沉积层

中物质的溶解$的影响"此外!悬浮物的沉降也可能造成水质垂直方向的不均匀

性"在斜温层也常常观察到水质有很大差异"基于上述情况!在非均匀水体采样

时!要把采样点深度间的距离尽可能缩短"采样层次的合理布设决定于所需要的资

料和局部环境"初步调查可使用探测器 #如测量温度%溶解氧%DE值%电导%浊

度和叶绿素的荧光$"探测器可提供连续的或短间隔的检测"错开采样深度可显示

出全部垂直的不均匀性"采样方案一旦确定!就要严格地执行"采样过程中如果变

动了方案!所测得的数据就缺乏可比性"当湖%库沿水深方向水质变化很大时!可

使用一组采样器同时进行采样"

&"$!采样频率和采样时间的选择

湖泊和水库的水质有季节性的变化!采样频率取决于水质变化的状况及特性"

通常!对于长期水质特性检测!可根据研究目的与要求取合理的监测频率!采

定点水样的间隔时间一个月是允许的&对于水质控制检测!采样时间间隔可以缩短

到一周!如果水质变化明显!则每天都需要采样!甚至连续采样"

此外!对于在一天内的某一时刻经常发生明显变化的水质!而变化趋势的检测

又很重要时!采样应在每天的同一时刻进行!以减少时间因素对水质检测带来的影

响"如果日内变化具有特殊意义!建议每隔3!).采一次样"

&"!!采样方法的选择

采样方法的选择取决于采样方案所规定的目的"特殊情况的采样!或以水质控

制为目的的采样在大多数情况下采集定点水样"如监测水质特性!可使用一组定点

水样!也可以用综合样"单独分析一组定点水样费用太高!为了降低分析费用!常

常把定点水样混合后分析"综合样只能表示平均值!不能显示极端情况下的状况和

质量的变化范围"比较合理的办法是在短的时间间隔内取综合样与较长的时间间隔

内取一组定点水样!将两种采样方法结合起来"

&"%!样品的运输%固定和保存

因气体交换%化学反应和生物代谢!水质变化很快!因此!送往实验室的样品

’)!"!’
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容器要密封!防震!避免日光照射!过热的影响"当样品不能很快地进行分析时#

样品需要固定!妥善保存"短期贮存时#可以于3!47冷藏#较长时间的贮存应

将样品冷冻至U3’7"样品冷冻过程中#部分组分可能浓缩到最后冰冻的样品的中

心部分#所以在使用冷冻样品时#要将样品全部融化"也可以采用加化学药品的方

法保存"但应注意#所选择的保存方法不能干扰以后的样品检验#或影响检测结

果"

在现场测定记录中要记录所有样品的处理及保存步骤#测量并记录现场温度"

一些物理参数如DE值应现场测定#或者尽快测定"

’!安全保护

为了保证工作人员!仪器的安全#必须考虑气象条件$在大面积水体上采样

时#所用船只要坚固#要使用救生圈和救生绳$在冰层覆盖的水体采样之前#要仔

细检查薄冰层的位置和范围$要选择任何气候条件下都能方便地进行频繁采样的地

点#尽可能避免从不安全的湖岸等危险地点采样"

(!样品的识别和记录

应记述每一个采样点的情况"在进行长期采样过程中#条件不变时#就不必每

次采样都重复说明#仅叙述现场进行的检测和容易变化的条件#如气候条件和观察

到的异常情况"

因某种特殊原因采样时#应给出详细资料#包括采样原因及所采取的保存方

法"报告中应包括一个示意图"报告示例见附录J"

%"!"!%
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附!录!,
湖泊和水库采样报告

!补充件"

日期! 年 月 日

湖库名称! 采样点位置!

采样原因!

采样点的特征!

采样时间!开始 结束

采样方法!!!!!)’!! !
深度样品组"数量 其深度各为 5
深度综合样!在 5和 5之间采样

采样点观察!

有#无冰层 冰厚

水颜色 臭味

浊度

水生植物

飘浮物

地区天气情况!

气 温

风 力

风 向

云量 $;%

备注!

记录人

&4!"!&
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附!录!-
现场测定记录

!补充件"

采样点!!!!采样时间!!!!水温!!!!DE!!!!OB!!!!透明度

样品的处理及保存情况!

测定人 记录人

"(!"!"
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附加说明

本标准由国家环境保护局科技标准司提出!

本标准由中国环境监测总站负责起草!

本标准主要起草人刘振庄"陈佩璇!

本标准委托中国环境监测总站负责解释!
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水质!河流采样技术指导

E\!G43"!:::

前!言

本标准等效采用国际标准@AB4((8!("!::’#水质!采样!第(部分"河流

和溪流采样指导$%

本标准的附录J&附录?都是标准的附录%

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出%

本标准由中国环境监测总站负责起草%

本标准由国家环境保护总局负责解释%
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水质!河流采样技术指导

本标准是水质采样标准第五部分!

#!主题内容与适用范围

本标准确立了评价河流水质的物理"化学和微生物特性时的采样方案设计"采

样技术"样品的保存和管理的基本原则!本标准不适用于人海河口区#对于运河和

其他水流不畅的内陆水体可酌情使用!

沉积物和生物群的检验需用专门的采样方法#不包括在本标准之内!

选择采样方法时#首先要明确采样目的!河流的采样目的#通常有以下几种$

%!&评价河流水质’

%3&确定河水能否用于饮用水源’

%)&确定河水能否用于农用水#如喷灌和畜禽用水等’

%"&确定河水维持和发展渔业的适宜性’

%4&确定河水对娱乐用途的适应性#如水上运动和游泳等’

%(&研究污水排放或偶然泄漏对承纳水体产生的影响’

%8&评价土地的利用对河流水质造成的影响’

%9&评价河底沉积物中污染物的积累和释放对水生生物和沉积物的影响’

%:&研究抽水"河水调节与河水输送对河水的理化性质和水生生物的影响’

%!’&研究河流上拦河堰 %坝&的设置与拆除等构筑工程对水质的影响!

$!引用标准

下列标准所包含的条文#通过在本标准中引用而构成为本标准的条文!本标准

出版时#所示版本均为有效!所有标准都会被修订#使用本标准的各方应探讨使用

下列标准最新版本的可能性!

>?!3::8(!::!!水质!采样方案设计技术规定

>?!3::9(!::!!水质!采样技术指导

>?!3:::(!::!!水质采样!样品的保存和管理技术规定

>?)G!"49!(!::)!水质!湖泊和水库采样技术指导

*:!"!*
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>?(9!(!!:9(!水质!词汇!第一部分和第二部分

@AB4446!"!:8)!明渠中液流的测量!稳流测量的稀释法!第!部分!恒流

注射法

@AB44463"!:98!明渠中液流的测量!稳流测量的稀释法!第3部分!积分

法

@AB4446)"!:93!明渠中液流的测量!稳流测量的稀释法!第)部分!恒流

注射法和放射示踪剂积分法

@AB8"9"!:8:!明渠中液流的测量!速度面积法

@AB!’8’"!:8)!明渠中液流的测量!斜速面积法

!!定义

本标准采用下列定义"

!"#!河流"沿着限定河槽连续#或间歇地流入洋#海#湖#内陆洼地#沼泽或其

他水道的天然水体$

!"$!采样"为检验各种规定的水质特性%从水体中采集具有代表性水样的过程$

!"!!代表性样品&所采样品能代表采样地点的水质特性$

!"%!自动采样"采样过程中不需人介入%通过仪器设备能按预先编制的程序进行

间歇或连续地采样$

!"&!等动力采样"流动水的采样技术$采样时%水流进入采样头的采样嘴的流速

等于紧临采样头的水流速度$

!"’!随机采样"采样过程中%获得被测物不同浓度值的几率%正好为研究对象中

被测物的概率分布所给定的概率$

!"(!系统采样"最常见的非随机采样方式$采样时%按预定的间隔采样%常为等

时间采样$

!")!采样地点"从水体中采集水样时的大体位置$

!"*!采样点"采样区域内的准确的采样位置$

%!采样设备

%"#!器材

在大多数采样情况下%可使用聚乙烯#聚丙烯#聚碳酸酯#不锈钢和玻璃材质

’’3"!’
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的容器!玻璃瓶的优点是内表面易清洗"在采微生物样品时"采样前可以灭菌!

在测定有机组分时应使用玻璃容器!当所采集的样品的待测组分为玻璃的主要

成分"如钠#钾#硼及硅和痕量金属杂质时"最好选用聚乙烯容器!可是"聚乙烯

容器不适用于采集分析某些痕量金属的样品 $如汞%"当预先试验表明容器的污染

水平可以接受"方可使用聚乙烯容器!

用玻璃瓶贮存带弱缓冲的水时"不应采用钠玻璃瓶"而宜选用硼硅玻璃容器!

%"$!采样器类型

%"$"#!表层采样器

与水质化学分析相关的采样"可把敞口容器 $如吊桶或瓶%浸没于河流表层水

下采集!当采集规定深度样品或采集溶解性气体样品时"要用能够密闭的采样器!

采集表层水样检验微生物 $特别是细菌学的%时"使用容积不少于34’5F带

螺旋盖#磨口玻璃或其他灭菌过的塞子的玻瓶"覆盖薄的铝箔于盖 $或塞%上!使

用螺旋盖时应衬耐!3!7的湿热灭菌或!(’7干热灭菌的硅橡胶衬垫!

%"$"$!密封浸入式装置

密封浸入式装置是由充满空气 $或惰性气体%的密闭容器组成"用缆绳将其下

放到所要求的深度"然后打开密封装置 $如环形塞%"用水取代空气 $或惰性气

体%!如果把适宜的样品瓶置于装置内部 $如双瓶溶解气体采水器%"就可用于溶解

性气体的采样"这种装置主要适用于规定深度的采样!

%"$"!!开管或圆筒装置

这种类型的装置由管或圆筒组成"两端装有折页或阀门"装置下放时"折页或

阀门打开"水流自由通过"提升时则关闭!这样的装置适用于死水或低流速的河流

采样!

混合式采样装置为水平的开管式装置"便于等动力采样"适用于流速快的河流

采样!

%"$"%!抽吸装置

通常被认为是一种方便的采集水样方法!抽吸系统由浸入水中的吸水管和蠕动

泵组成!

%"$"&!自动采样装置

自动装置能连续采样或在无人照管下采集一组样品!特别适用于混合样品和研

究水质随时间变化时的情况!

&!3"!&
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自动采样装置有连续和间歇式两种类型!可按时间或流量比例原理操作!选择

哪种类型的设备取决于特定的采样要求"例如"为了评价河流中被溶解痕量金属的

平均负荷"最好使用带蠕动泵系统的连续比例流量装置!

&!采样步骤

&"#!采样点的选择

选择采样点时"需要考虑以下三个方面的内容#采样断面的选择"在断面上确

定采样垂线"然后确定采样点!

&"#"#!采样断面的选择

采样断面的选择与采样目的有关"污水排放特性的测定常常要求准确的采样地

点"而在表征河流流域性质时"仅需给出大致的采样断面的位置!

对于单一功能的采样"采样断面的选择相对比较容易"可选择适宜的桥梁!当

上游排放污水或有支流汇入时"采样断面应设在已充分混合的下游!用于监测供水

取水点的站"可以定在一个有限的范围内"即非常接近取水点!

选择采样断面应考虑以下因素#

&"#"#"#!混合

当支流或污水的汇入影响到特定区域的水质时"至少需要布设两个采样断面"

一个在汇合点的上游 $对照断面%"另一个在足够远的下游"以保证河水与汇入水

的完全混合 $控制断面%!

污水与河水充分混合所需要的距离"在很大程度上取决于河道的自然特性!

河道中水流在三维空间进行混合#

#%垂直混合 $水深方向上的混合%&

%%横向混合 $河宽方向上的混合%&

&%纵向混合 $按流向方向的混合"使水质均一化%!

在选择采样断面和采样点时"需要研究水流在三维空间达到混匀的距离"该距

离受水流速度的影响!研究混合过程时"可使用染料示踪和电导测量技术!

排放到大多数河流中的污水"在一公里之内可以完全达到垂直混合"这时"可

在垂直方向的任意深度布设一个采样点!在慢流速的河流中"即使受温度和密度影

响出现热分层"通常也只布设一个采样点"在有些情况下"则需要进行分层程度’

的调研"以确定在垂直方向布设的采样点数!

(33"!(
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横向充分混合的距离与河流的相对弯曲度!河床宽深比!水流速度分布有关"

通常达到混合均匀的距离需几公里或更长的距离#为了采集有代表性的样品"需要

在污水排放和支流汇合的下游若干地点的断面上设两个或更多的采样点#

纵向混合距离的研究"对选定采样频率很重要"为了采集有代表性的样品"在

靠近无规律排放口下游选定的采样频率"应比在一定距离的下游达到很大程度的纵

向混合的采样频率要高#

测定混合距离的方法有实测法和计算法#实测法是在需要测量的河流断面上等

距离地设若干条垂线"在垂直方向上布设不同深度的测点"同步取样测定水质参

数$计算法"建议用公式 %!&近似计算达到完成混合 %不均匀度不超过!;&的

距离#

"<’$!)-
3*%’$8*[%.&
./

%!&

式中’"(((达到混合的距离"5$

-(((河段的平均宽度"5$

*(((河段谢才 %&.+]̂&系数"其适用范围为 %!4’*’4’&$

.(((重力加速度"5)N3$

/(((河段的平均深度"5#

&"#"#"$!移动时间

移动时间常常与采样位置的选择有关"在追踪某些组分或污染物"特别是追踪

间歇污染源的某些组分的信息而布设采样断面时"需要掌握污染物在河道内移动的

状况#

移动时间的信息对研究不稳定组分在河水中变化的速率很重要#如在水体的自

净过程中"可用移动时间计算动力学速率系数#

测定移动时间"可以使用水面浮标!示踪物和仪器测量流速等方法#

至少应测量五个不同的流量值"用得到的移动时间和相应的流量作图"用外推

或内插法算出其他移动时间#当外推值超出流量测量值的!’;"外推法就不能提

供准确的移动时间数据#

&"#"$!采样点的选择

最好避免在水体中待测物分布不均匀的地点采样"如果所选择的地点有特殊意

义"要在三维空间对不均匀的性质和程度进行检验#如果检验结果表明待测物分布

*)3"!*
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均匀!可任意布设一个采样点"否则!为了采集有代表性的样品!要在采样断面上

布设适当多的垂线和采样点"

把采集的单个样品混合!得到一个混合样!这种混合样仅代表采样断面的质

量!但不能提供采样点之间水质的变化状况"在分析溶解性气体和挥发性组分时不

能使用混合样"

采样点应设在水质发生明显变化或者河流有重要用途的地点!例如汇流口#主

要污水排放口和引水处"

&"$!采样频率和采样时间

采样频率和时间应以统计学为基础"在采样方案中要明确规定允许差值的范

围!按方案所得到的结果!在规定的允许差范围内!对所需要的数据作出评价"

当存在周期性和其它持续性变化时!用有规则的采样评价平均浓度比随机采样

更准确!但采样间隔要短!使其足以显示出相邻样品之间的变化"

系统采样时!必须保证采样频率不与系统中天然的或其它基于时间效应的周期

相一致"

在河流系统中!有时水质存在着如日#月和年的周期性变化!为了评价这些变

化的性质!应仔细选择采样时间"如果这些循环不持续或者这些变化幅度明显小于

随机变化!就可以选择任意的采样时间!或在整个研究期间有计划地安排采样时

间!使样品均匀分布"否则!应选择一个周期的不同时间段采集样品!如果需要得

到最高或最低浓度的样品!则要在对应的时间采样"

&"!!采样方法的选择

&"!"#!用于物理化学检测样品的采集

在表层水下采样时!通常把容器 $敞口瓶或桶%浸入河流中取水!然后将样品

再注入样品贮存容器!亦可直接用样品贮存容器采样"除非有特殊的分析要求!采

样时应避免采到表面膜"

从规定的深度采样时!应使用密封浸入式装置!开管或圆筒装置"

用于河流的采样设备要仔细选择和安装"避免碎屑堵塞进水口!进水口要用

大#小二种孔径的网 $如不锈钢丝网%保护!并要经常检查!清除聚集的碎屑!要

求采样器的进口对水流保持最小的阻力"在露天安装设备时 $如岸边%!要防止遭

受破坏和温度剧烈变化的影响"

当用泵采集检验水中溶解性气体时!潜水泵优于抽吸式泵!抽吸式泵在操作时

&"3"!&
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产生负压!易使溶解性气体逸出和悬浮物上升到表层!如果采用这种类型的泵!应

把开始抽入的水样弃去"在使用手提式自动蠕动泵采样时!也存在同样的情况"因

此!采溶解性气体样品时!应使用密封浸入装置"

此外!还可能存在采样系统本身的污染!其中包括泵部件材质的污染!当存在

这个问题时!管道应当采用由惰性材料或硅橡胶管做成的蠕动泵"泵管道中的细菌

和藻类的繁殖会给采样带来困难!要经常清洗或采取其它适宜的手段清除"另外!

当选择管道系统的材质时!还应考虑由不同类型管道带来的有机物质的潜在污染"

当抽吸速度很低时!由于受重力的影响!样品中的悬浮物浓度可能降低!所以

在检测悬浮物质时!不能使用低的泵速!这就限制了常常通用于许多自动采样设备

的低功率蠕动抽吸泵的使用"等动力采样是理想的!在采样管的入口处水的线流速

要限定为’$4!)$’5#N"

采集不溶物样品时!为了采到有代表性的样品!使用等动力采样!操作时把采

样系统的进口直接对准水流方向"

在水位变化明显的地点!可将采样装置或抽水管安装在浮台上!使采样更为方

便!但是浮台易损坏"其他可选用的方法有$使用潜入式进水管!进水管用浮标

%或类似装置&浮起!用固定于河床重物上的软管将采样装置同进水管连接起来’

作为长远安排!可将采样装置同固定的多点入口连接!这样的装置可在许多适宜的

深度进行特定目的的采样!但这种方法耗费较大"

&"!"$!微生物检验样品的采集

采集微生物样品时 %如细菌学的&!应使用清洁的灭菌过的样品瓶"在注入样

品前!瓶塞要包一张金属箔!要保护好样品瓶"采样时!将包有金属箔的塞夹在手

上!要特别小心!防止手污染瓶塞和瓶口"注入样品时!样品瓶不要冲洗!注入样

品后迅速盖好瓶塞"采样时手持瓶底!瓶口朝下浸入水中约’$)5!将瓶倾斜!使

瓶口微微向上直接对准水流方向!这样在大多数情况下!被手接触过的水流不会进

入样品瓶中"不过!在湍流条件下易产生污染!遇到这种情况时!倒掉所采集的样

品!重新选择湍流小的地点采集样品"也可将瓶子缚在夹子或棍上采样"在规定的

深度采样时!也可以使用灭菌过的专用采样装置"

&"%!样品的运输(固定和保存

从远离实验室的河流采样!样品的运输(固定和保存等条件尤其重要"有关指

导见>?!3:::"
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此外应强调下列注意事项!

在某些应用于涉及可溶性组分评价的采样时"如河水中的痕量金属"采样后必

须尽快 #最好在采样现场$利用过滤等技术把 %溶解物&和 %不溶物&分开"这样

可以使采样后可能发生的组分变化降至最小’

用作滤膜的物质种类很多"除玻璃纤维和聚碳酸酯外"还有其他材质的纤维滤

膜’玻璃纤维滤膜的优点是不易堵塞"能提供相似的过滤效率’滤膜的通用孔径为

’$"4$5"视其采样目的和待测物的不同也不排除其他的滤膜孔径’无论用何种介

质过滤"报告分析结果时"建议使用 %滤过的&物质 #标出所用滤膜的孔径$"而

不用 %溶解的&物质表达’

因气体交换(化学反应和生物代谢"样品质量变化很快’因此"送往实验室的

样品容器要密封(防震"避免日光照射和过热’当样品当天不能分析时"根据相应

标准分析方法的要求"对样品进行固定(妥善保存’短期 #最长3".$贮存时"可

以于3!47冷藏"长时间 #大于一个月$的贮存应将样品冷冻至U3’7’样品冷

冻过程中"部分组分可能浓缩到最后冰冻的部分"所以在使用冷冻样品时"要将样

品全部融化’应该指出"样品的冷冻可能因沉淀或在沉淀物质上的吸收(吸附导致

待测物 #例如磷酸钙和硫酸钙$的损失’样品融化时"溶解常常不完全"可能产生

错误的结果"这种情况对磷酸盐(农药(多氯联苯尤其严重’

也可以采用加化学品的方法保存’但应注意"所选择的保存方法不能干扰以后

的分析检验’

在加入固定剂的情况下"所用容器不能用被采的河水冲洗’如果样品瓶事先已

被清洗"或用前已干燥过"预冲洗就没有必要了’

在现场测定记录中要记录所有样品的处理及保存步骤"测量并记录现场温度’

一些物理和化学参数如DE值应现场测定"或者尽快测定’

&"&!质量控制措施

需要用专门的质量控制和检验程序对采样方法进行定期地考查"特别需要对样

品的运输(固定和贮存方法进行考查’质量控制可采取对采样仪器设备的校准和检

定(现场空白检验(采集平行样品和加标回收试验等方法’应对所有采样方法按特

定设计采用现场质检和审查步骤定期进行试验"以检验这些方法的有效性’

)(3"!)
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’!安全保护

采样时要注意以下情况的安全!

在任何气候条件下"能方便地到达采样地点非常重要"如果到达采样地点的安

全得不到保证"即使该地点有意义"也应舍去#

当涉水进入河流中采样时"要考虑可能存在的软泥$流沙$深坑和急流所带来

的危险#为了保证安全"涉水时要用测量杆或者类似的探测工具#当情况不明时"

应把安全绳系在河岸的固定目标上#

如果采样地点偏僻或邻近深水区域"一个人采样时"应使用救生圈$信号旗及

联络装置等相应的安全措施#

在许多河流的采样地点必须考虑细菌$病毒和动物的危害#

(!样品的标识和记录

为了使随后的分析结果能得到正确的解释"样品贮存器的标志应清楚"与样品

有关的所有细节应记录在样品瓶的标签上#样品标签可根据实际情况设计"一般包

括!采样目的$课题代号$采样点位置及名称$采样时间$采样人员等#为了便于

识别"样品贮存器通常采用编号"并用相应的样品单记下采样的有关细节#标签和

样品单的填写应在采样时完成#

采样报告的表格取决于采样目的"采样报告见附录J#

%83"!%
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附!录!,
!标准的附录"

河流采样报告

日期! 年 月 日

河流名称

采样地点的描述

采样点

采样时间!开始 结束

采样器名称

水体外观"状况 水温

样品的外观!

水和悬浮物的颜色 悬浮物的性质和量

透明度 嗅味

地区天气情况!

水!温

降水量

云!量

日!照

备!注 记录人

#93"!#
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附!录!-
!标准的附录"

水样采集记录表

!河流名称!!!!!断面!!!!!采样时间

采样点名称 编号

水文参数 水质参数!5-"F

流量

5)"N

流速

5"N
水位

5
水温

7
DE 溶解氧

采样人员

接!样!人

#:3"!#
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地下水质检验方法

水样的采集和保存

O_!G’’("$3":)

#!主题内容与适用范围

本标准规定了地下水样品的采集和保存方法!

本标准适用于地下水样品的采集和保存!

$!采样容器的选择与洗涤

$"#!采样容器

容器材料对样品组分的稳定性有较大的影响!选用何种容器"要根据待测组分

的性质而定!

$"#"#!原样!是指采取水样时"不加任何保护剂而保存于容器中的样品!要求用

硬质玻璃瓶或无色聚乙烯塑料瓶取样!测定硼的水样"必须用聚乙烯塑料瓶取样!

$"#"$!碱化水样!是指采取水样时"加碱碱化至DE)!3的水样!采样容器应用

硬质玻璃瓶!

$"#"!!酸化水样!是指采取水样时"要加入酸酸化的样品!要求用无色聚乙烯塑

料瓶或硬质玻璃瓶取样!测定有机农药残留量的水样"必须用硬质玻璃瓶取样!

$"$!容器的洗涤

$"$"#!新启用的硬质玻璃瓶和聚乙烯塑料瓶"必须先用硝酸溶液 #![!$浸泡一

昼夜后"再分别选用不同的洗涤方法进行清洗!

$"$"$!硬质玻璃瓶的洗涤!先用盐酸溶液 #![!$洗涤"然后用自来水冲洗"最

后用蒸馏水冲洗!

$"$"!!聚乙烯塑料瓶的洗涤!先用盐酸或硝酸溶液 #![!$洗涤"也可用!’;的

氢氧化钠溶液或碳酸钠溶液洗涤"然后再用自来水冲洗"最后用蒸馏水冲洗!

%’)"!%
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$"$"%!对采集供测定痕量金属元素用的水样瓶!在经上述方法洗涤后!再用不含

待测痕量元素的蒸馏水浸泡一昼夜!然后按测定待测元素相同的方法进行检验!检

查合格的瓶子应用干净塑料袋装好!防止外来污染"

$"$"&!采样容器应专项专用!严禁它用"

!!采样方法和要求

!"#!采集的水样应均匀!具有代表性"取样时!先用待取水样将水样瓶涮洗3!)
次!再将水采集于瓶中"所采集的水样不得受到任何污染"

!"$!对于自喷的泉水!可在涌水处直接采样"从抽水井取样时!应先开动水泵将

停滞在抽水管内的水抽出!并用新鲜水更换3!)次之后再取样"为取样专门开凿

钻井时!应尽量不用水冲洗钻孔"并待停钻且井内水位稳定后再进行取样"如果钻

孔用水冲洗过!必须先抽水!然后再取样"深井#定深和分层取样时!应采用专门

器具"

!"!!取平行水样时!必须在相同条件下同时采集!容器材料也应相同"

!"%!采集的每个样品!均应在现场立即用石蜡封好瓶口!并贴上标签"标签上应

注明样品编号#采样日期#水源种类#岩性#浊度#水温#气温如加有保护剂!则

应注明加入的保护剂的名称及用量和测定要求等"

%!水分析类型及其测定项目

%"#!简分析!其项目有DE值#游离二氧化碳#氯离子#硫酸根#重碳酸根#碳

酸根#氢氧根#钾离子#钠离子#钙离子#镁离子#总硬度及溶解性固体总量等"

采样体积为’$4!!F"

%"$!全分析!其项目除简分析项目外!另增加铵离子#全铁 $二价铁离子和三价

铁离子%#亚硝酸根#硝酸根#氟离子#磷酸根#硅酸及化学需氧量等项目"采样

体积为!!3F"

%"!!专项分析!指根据地质工作和用水目的!需要分析全分析项目以外的其他项

目!如气体成分#微量元素#有毒有害组分#有机物#放射性元素及同位素等"

%"%!现场分析!水中某些极易变化的成分如DE#游离HB3#TBU3#X.和水的某

些物理指标等!要在现场进行测定"

碳酸和重碳酸型泉水中的游离二氧化碳#重碳酸根#DE#钙#镁#铁 $二价

&!)"!&
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和三价!等"只有在现场进行测定"才能获得准确的结果#

&!水样的保存方法和要求

由于水中化学组分极易发生变化"采样时必须根据欲测组分的性质"选择适宜

的保存样品方法#应当指出"这些保存水样的方法只能延缓样品中的物理$化学及

生物作用"而不能控制其完全不发生变化#

&"#!原水样

有些待测组分"不需或不能采用向样品中加入化学试剂的方法来保存#在目前

不具备冷冻或深冻保存的条件下"只能控制从采样到测定的时间间隔#

&"#"#!测定亚硝酸根$游离二氧化碳$DE值等项目的样品"如限于条件不能在

现场测定时"则要求采样后立即送实验室#实验室在收到水样的当天"开瓶立即测

定"并在!天内全部测定完毕#

&"#"$!测定铵$化学需氧量 %HBO!的样品"采好后立即送实验室&实验室收样

后"必须在)天内测定完毕#

&"#"!!测定溴$碘$氟$氯离子$重碳酸根$碳酸根$氢氧根$硫酸根$硝酸根"

硼"钾"钠"钙"镁"砷"钼"硒"铬 %六价!及硅酸 %小于!’’5-’F!等项目

的样品"采好样后应尽快送到实验室&实验室必须在!’天内分析完毕#

&"$!酸化水样

供测定微量金属元素及磷酸根$硅酸 %大于!’’5-’F!等项目#取容积为!F
的清洁硬质玻璃瓶或聚乙烯塑料瓶"先用经’$"45$滤膜过滤的待测水样涮洗3!)
次"然后加入硝酸溶液 %![!!45F#再把过滤后的水样装入取样瓶中"摇匀"应

使水样DE小于3#用蜡封好瓶口"送实验室分析#实验室收样后"必须在!’天内

分析完毕#

供测定JN$QP$A+的水样"应经’$"45D滤膜过滤后加盐酸酸化"使DE*

3"约需4’’5F"装入硬质玻璃瓶或聚乙烯塑料瓶中#

水样瓶盖"绝不能用橡皮塞"密封时严禁用橡皮膏缠封&进行采样时"采样人

员禁止使用护肤化妆品"以防污染#

&"!!碱化水样

供测定挥发性酚类和氰化物用#用!F硬质玻璃瓶取满水样"立即加入3’;氢

氧化钠溶液45F %或固体氢氧化钠!-!"摇匀"使水样DE大于!3"用石蜡密封"

(3)"!(
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在阴凉处保存!在3".内送到实验室"并在").内分析完毕!

&"%!测定高铁和亚铁的水样

要求测定二价和三价铁时"须用聚乙烯塑料瓶或硬质玻璃瓶取水样34’5F"

加硫酸溶液 #![!$3$45F"硫酸铵’$4!!$’-"用石蜡密封瓶口"送实验室检

测"允许存放时间最多不得超过)’*!

&"&!测定侵蚀性二氧化碳的水样

测定侵蚀性二氧化碳的水样"应在采取简分析或全分析样品的同时"另取一瓶

34’5F的水样"加入3-经过纯制的大理石粉末 #或碳酸钙粉末$"瓶内应留有!’

!3’5F容积的空间"密封!与原水样同时送检!

&"’!测定硫化物的水样

在4’’5F的玻璃瓶中"先加入3’;乙酸锌溶液!’5F和氢氧化钠溶液 %*
#T#BE$<25P2&F’!5F"然后将瓶装满水样"盖好瓶盖"反复振摇数次"再以

石蜡密封瓶口"贴好标签"注明加入乙酸锌溶液及氢氧化钠溶液的体积"送检!

&"(!测定汞的水样

用硬质玻璃瓶或聚乙烯塑料瓶"取水样4’’5F"加浓硝酸345F"重铬酸钾

’$34-!摇匀"密封"送检!允许保存时间8*!

&")!测定有机农药残留量的水样

取水样)!42于硬质玻璃瓶中 #不能用塑料瓶$"加硫酸 %* #!&3E3AB"$<

45P2&F’!’5F酸化"使水样DE*3"摇匀"密封"低温保存!

&"*!气体样品的采集"

&"*"#!逸出气体样品的采集!水中逸出气体样品的采取"一般用排水集气法 #如

图!所示$"将连接在集气管3上的漏斗!沉入水中"待水面升到弹簧夹4以上时

关闭弹簧夹4(再将注满水的下口瓶)提升"使水注入集气管3中!待集气管3充

满水后 #不得留有气泡$"关闭弹簧夹"和((再将下口瓶)注满水"并放在低于

集气管3的位置"将漏斗!移至水下气体逸出处"打开弹簧夹"和4"气体即沿漏

斗!进入集气管3内(待集气管3中的水被排尽后"关闭弹簧夹"和4!这样"集

气管中便收集好待测气体"将集气管封好后"立即送实验室分析!

还可用另一种装置采集气体样品!选一34’5F的玻璃瓶""配一漏斗2和橡皮

塞4(在橡皮塞4上钻两个圆孔"分别插入末端带月翏皮管及弹簧夹的两支玻璃管

()8"一支玻璃管与漏斗!相连 #见图3$!采样时"先将玻璃瓶"注满水 #不得

*))"!*
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留有空气!"夹上弹簧夹3#)$然后"将玻璃瓶"倒置于水中"并将漏斗!对准水

底气体逸出处"打开弹簧夹3#)$待气体快要充满玻璃瓶时 %瓶中要保留约!’5F
水样!"关上弹簧夹3#)"拔去漏斗!"扎紧橡皮管"并立即用蜡密封瓶口"将玻

璃瓶倒置于木箱中"送实验室分析&

图#!逸出气体采样装置

!’漏斗$3’集气管$)’下口瓶$

"#4#(’弹簧夹$8’橡皮管

图$

&"*"$!溶解气体样品的采集与分离!溶解气体试样"一般在现场采用真空法分离

采集&其取样装置如图)#所示&取一个4F的玻璃瓶3"配一打有两个孔的橡皮塞

)"其中插有紫铜管9#:$一根紫铜管下端接有橡皮球胆!&在玻璃瓶3的)’’’5F
处作一标记&在取样和分离溶解气体前"应检查玻璃瓶是否密封&其方法是(

向瓶中注入4’5F水样"塞紧瓶塞)"夹紧弹簧夹4"打开弹簧夹("用真空泵

抽尽球胆中的空气$再关闭弹簧夹("打开弹簧夹4"将玻璃瓶内抽成真空 %抽到

瓶中水沸腾冒泡"直至不再冒泡为止!$关闭弹簧夹4"将瓶倒置$如瓶子完全密

封"则无气泡逸出水面$反之"则表明漏气"须查明原因并处理后"重新抽真空&

密闭性检查后即可进行溶解气体的分离&将橡皮管!’%管中应预先充满待分离水

样"以防空气进入瓶中!插入待分离水样中"打开弹簧夹4将水样引入瓶3中$当

水样体积达)’’’5F标记处时"关闭弹簧夹4"拔掉橡皮管!’"同时与事先已充满

水样的排水集气装置 %图)%!上的!!连接 %注意$防止连接管中留有气泡!$打

开弹簧夹("使大气进入球胆"此时"分离出来的溶解气体集中于瓶颈处&打开弹

)")"!)
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簧夹4和集气管!!的上下旋塞!4!!("旋塞上应涂以高真空油脂#$借助降低下

口瓶!3的位置$将管颈处的溶解气体引入集气管!!中 "集气管的容积应与水样中

溶解气体的多少相匹配#$待溶解气体完全抽出后$关闭弹簧夹4及集气管的旋塞

!4!!(%进行上述操作一次$水中溶解气体尚不能完全分离%因此$须用真空泵再

次将球胆抽成真空%此时$瓶中水样又恢复到)’’’5F处$瓶中再次形成低压&依

上述重复操作一次$将分离出的溶解气体收集在集气管中%如此反复分离)!4次$

则可基本上将溶解气体分离完全%然后将集气管用石蜡密封$贴上标签$注明水

温!大气温度!取样时气压!溶解气体体积及取样毫升数$速送实验室分析%

图!!溶解气体采样装置

!’橡皮球胆&3’玻璃瓶&)’橡皮塞&

"!!’!!)!!"’橡皮管&4!(’弹簧夹&8’橡皮管接头&

9!:’紫铜管(!!’集气管&!3’下口瓶&!4!!(’集气管旋塞

&"#+!测氡水样的采取

用玻璃扩散器 "见图"#直接从水源处取样%取样时$将预先抽成真空的玻璃

扩散器的水平管口沉入水中$然后打开弹簧夹)$水即被吸入扩散器中$吸至

!’’5F刻度时关闭弹簧夹)$并记录取样时间 "年!月!日!时!分#%取样时勿

使扩散器的进水口露出水面$以免吸入空气&取好的样品$应尽量避免振动%由于

氡的半衰期比较短$为保证分析的准确性$最好在取样后3".内进行测定$最多也

不得超过)*%

如没有扩散器$亦可用4’’5F玻璃瓶$取满水样 "不留空隙#密封$记录取

)4)"!)
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图%!真空扩散器

!!玻璃扩散器"3#)!弹簧夹$"#4!橡皮管

样时间%尽快送到实验室&

&"##!测定氢氧同位素的水样

取水样!’’5F于硬质玻璃瓶中 ’尽量注满%不留空隙(%密封%送实验室供测

定氢#氧稳定同位素&

取水样4’’5F于玻璃瓶中%密封%记录取样日期 ’年#月#日(%供测定氚&

&"#$!测定总"#总#放射性的水样

取水样)F于硬质玻璃瓶或聚乙烯塑料瓶中%加硝酸溶液 ’![!(!’52%摇

匀%密封&

’!送样要求

’"#!水样采取后%应存放在阴凉处%并及时送实验室&在运送过程中%应注意防

震#防冻#防晒&

’"$!采取的样品需要加入保护剂时%必须严格按照规定操作%包括加入试剂的剂

量#浓度#加入的顺序和方法等&

’"!!送样单位送样时%应详细填写送样单%实验室接收样品时%要检查核对%编

号登记&

(!采样所需试剂及其制备

采样时所加入的试剂及配制试剂的蒸馏水%事先均应作详细检验%确认其中不

含待测元素时%方能使用&

)()"!)
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("#!硝酸!%<!$"’-"5F!优级纯#

("$!硫酸!%<!$9"-"5F!优级纯#

("!!盐酸!%<!$!:-"5F!优级纯#

("%!氢氧化钠!优级纯#

("&!硫酸铵!优级纯#

("’!重铬酸钾!优级纯#

("(!碳酸钙的纯制$将化学纯碳酸钙或通过’$355筛孔的大理石粉末!’’-!置

于2F量筒或烧杯内!加入煮沸过的冷蒸馏水!搅拌数分钟后放置过夜#倒去上层

清液!再加入煮沸过的冷蒸馏水搅拌!再放置过夜#如此反复处理"!4次#将所

得粉末在!’4!!!’7温度下烘干!然后贮藏在玻璃瓶中备用#

(")!乙酸锌溶液 %3’’-"F&!称取3’-乙酸锌 ’_M %HE)HBB&3(3E3B)溶于

!’’5F蒸馏水中#

("*!氢氧化钠溶液 ’*%T#BE&<25P2"F)$称取"-氢氧化钠溶于!’’5F蒸馏

水中#

(8)"!(
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附!录!,
一些测定项目水样的采取和保存方法

!补充件"

测定项目

最少

采样量

5F

盛样

容器
保存方法

允许

保存

时间*
备!!注

X.!DE !’’ >!R "7 3 现场测定

TBU3 !’’ >!R 原样保存 !")
现场测定或开瓶后立即

测定

‘[! T#[! H#3[!

Q-3[!AB3U" !H2U!

EHBU)!HB3U) !SU
!’’ >!R 原样保存 )’

对矿化度高的重碳酸型

水EHBU)!H#3[!Q-3[!
游离HB3应在现场测定

S+)[!S+3[ 34’ >!R 加入硫酸U硫酸铵 )’ 现场固定

侵蚀性HB3 34’ >!R 加入碳酸钙 )’ 现场固定

磷酸盐 !’’ >
加入硝酸酸化!使DE
’3

!’ 现场固定

可溶性硅酸 !’’ R
含量’!’’5-"!时!原
样保存#(!’’5-"!时!
酸化!使DE’3

3’ 现场固定

TBU) !’’ >!R 原样或DE’3 3’

总铬 !’’ >!R 加硝酸酸化使DE’3 )’ 现场固定

六价铬 !’’ >!R 原样保存 )’

$9)"!$
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测定项目

最少

采样量

5F

盛样

容器
保存方法

允许

保存

时间*
备!!注

QP!A+!JN "’’ >!R
原样或加盐酸使DE’
3

!4

F/!a%!HN!?#!AK 3’’ >!R 原样或加酸使DE’3 )’

汞 4’’ >!R 硝酸6重铬酸钾 8 现场固定

微量金属 !’’’ >!R 加硝酸!使DE’3 8 现场固定

硫化物 4’’ > 加乙酸锌 8 现场固定

溴"碘 !’’ > 原样保存 !’

化学需氧量

#HBO$
!’’ >!R 原样"7保存 )

硼 !’’ R 原样保存 )’

挥发性酚!氰化物 !’’’ >
加T#BE使DE!3"7
保存

! 现场固定

有机农药残留量 4’’’ > 加硫酸!使DE’3 8 现场固定

镭 !’’’ >!R 加硝酸!使DE’3 8 现场固定

氡 !’’ > 原样保存 !

3E!!9B !’’ > 原样保存

)E 4’’ > 原样保存

!!注%>&&&硬质玻璃瓶’
R&&&聚乙烯塑料瓶(

):)"!)
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附!录!-
水分析送样单和水样标签

!参考件"

表-#!水分析送样单
取样日期!

委托单位! 送样日期!

分析编号 水样编号 取样地点
水样体积

F
水源种类

物理性质

透明度 颜色 气味
分析项目 备注

收样日期! 送样人! 收样人!

"’""!"
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表-$!水样标签

孔!泉"号 样品编号

取样地点

取样深度 5至!!!!!5 水源种类

岩性 浊!!度

水温 气!!温

取样日期 取样人

化学处理方法

分析要求

备注

附加说明

本标准由地质矿产部提出#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所归口#

本标准由地质矿产部水文地质工程地质研究所负责起草#

本标准主要起草人王晋强$雷觐韵#

%!""!%
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生活饮用水标准检验法

>?484’!94

本标准适用于生活饮用水的水质检验!并与>?48":"94#生活饮用水卫生标

准$相适应%

第一篇!总!则

#!一般规则

#"#!名词&术语

#"#"#!5-’F&$A’F或M-’F(本标准各项测定结果!除了色&浑浊度!臭和味&

肉眼可见物&DE值!细菌总数及总大肠菌群&放射性物质等项目各有其特定表示

单位或用文字描述外!其他各项的浓度测定结果均用5-’F!$-’F或M-’F表示!

即每升水样中含有若干毫克&微克或纳克该种物质%

#"#"$!恒重(除溶解性固体外!系指连续两次干燥后的重量差异在’$35-以下%

#"#"!!准确称取)指用分析天平称重准确到’$’’’!-%例如(准确称取约’$3-草

酸钠!是表明称取’$3-左右!但要准确到’$’’’!-%

#"#"%!量取(指用量筒取水样或试液%

#"#"&!吸取(指用无分度吸管 *又称移液管+或刻度吸管 *又称吸量管+吸取%

取水样的体积)4’52以下用无分度吸管吸取!大于4’52时!可用量筒量取%

#"#"’!最低检测量(指除零管外的第一个标准管所含该被测物的量%

#"#"(!最低检测浓度(系为最低检测量所对应的浓度%

#"#")!参比溶液(本标准方法所列项目!除另有规定外!均以溶剂空白 *纯水或

有机溶剂+作参比%

,3""!,
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#"$!试剂及浓度表示

#"$"#!试剂规格!本标准所用试剂"凡未指明规格者"均为分析纯 #Ja$%当需

用其他规格时将另作说明&但指示剂和生物染料不分规格%

#"$"$!两种液体相混合的试剂"以溶质体积[溶剂体积表示两者体积比%

凡未注明溶剂名称者"均指纯水%例如!![)盐酸"系指!体积浓盐酸与)
体积纯水相混溶%

#"$"!!本标准中一些试剂的浓度"用5P2’F表示%但在滴定法中氧化6还原部分"

仍沿用当量浓度表示%

#"$"%!所用试剂的配制方法均在各项目中阐明"表!为几种常用酸(碱的浓度和

配制稀溶液的配方%
表#!几种常用酸!碱的浓度及稀释配方

酸(碱名称 盐酸 硫酸 硝酸 冰乙酸 氨水

比重#3’’"7$ !$!: !$9" !$"3 !$’4 ’$99

浓度#-’!’’-$ )(!)9 :4!:9 (4!(9 :: 34!39

摩尔浓度#5P2’F$ !3 !9 !( !8 !4

配制每升下列溶液所需

浓酸或浓碱的毫升数!

配制(5P!’F溶液 4’’#![!$ ))"#![3$ )84 )4) "’’

配制!5P2’F溶液 9) 4( () 4: (8

#"!!纯水

系指下述的蒸馏水或去离子水等%有特殊要求的纯水"则另作具体说明%

#"!"#!蒸馏水!将清洁水用蒸馏器蒸馏制备%

#"!"$!重蒸馏水!用全玻璃蒸馏器将蒸馏一次的蒸馏水重蒸馏制备%蒸馏时应避

免污染%

#"!"!!去离子水!将清洁水通过阴阳离子树脂交换床制备%

#"!"%!蒸馏去离子水!将市售蒸馏水再通过阴阳离子树脂交换床制备%

#"!"&!去离子蒸馏水!将去离子水再用全玻璃蒸馏器蒸馏一次制备%

#"%!玻璃仪器

玻璃按其成分不同"可分为硬质玻璃 #又称硼硅玻璃$与普通玻璃%普通玻璃

耐热(耐腐蚀(硬度等性能都较差"但透明性好"用以制造不需加热的仪器"如无

))""!)
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分度吸管等!硬质玻璃由于耐热"抗腐蚀等性能好!许多分析仪器如烧杯"烧瓶等

均用硬质玻璃制成#

试剂瓶及采样容器!最好使用硬质玻璃瓶#当试剂或水样对玻璃具有侵蚀性!

或玻璃对试剂与水样有影响时!则改用聚乙烯瓶#

#"%"#!玻璃仪器的校正$容量瓶"滴定管"无分度吸管"刻度吸管等应按国家有

关规定及规程进行校正#

配制标准色列时!须使用成套的比色管!各管分度高低应该一致!必要时应校

正体积#

#"%"$!玻璃仪器的洗涤!玻璃器皿须经彻底洗净后方能使用#一般方法是先用自

来水冲洗!再用洗涤液等洗涤!然后用自来水冲洗干净!最后用纯水冲洗)次#

洗净后的器皿内壁!应能均匀地被水润湿!如果发现有小水珠或不沾水的地

方!说明容器壁上有油垢!必须重新洗涤#

常用洗涤液配制和使用方法如下#

#"%"$"#!铬酸洗涤液 %重铬酸钾的浓硫酸溶液&$称取!’’-工业用重铬酸钾于烧

杯中!加入约!’’52水!微加热!使重铬酸钾溶解#放冷后慢慢加入工业用浓硫

酸!边加边用玻棒搅动 %注意$防止硫酸溅出&!开始加入硫酸时有沉淀析出!加

硫酸至沉淀刚好溶完为止#

这种洗涤液是一种很强的氧化剂!但作用比较慢!因此须使洗涤的器皿与洗涤

液充分接触!浸泡数分钟至数小时#用铬酸洗涤液洗过的器皿!要用自来水充分清

洗!一般要冲洗8!!’次!最后用纯水淋洗)次#用铬酸洗涤液洗过的器皿要特别

注意吸附在器皿壁上的铬离子的干扰#

铬酸洗涤液应贮于磨口玻璃瓶!以免吸收水分!用后仍倒入瓶中#多次使用后

洗涤液变为绿褐色!就不能再用#

#"%"$"$!肥皂液"碱液及合成洗涤剂$用以洗涤油脂和一些有机物#

#"%"$"!!!’;氢氧化钾酒精溶液$称取!’’-氢氧化钾!加4’52水溶解!加工业

酒精至!F#它适用于洗涤油垢!树脂等#

#"%"$"%!酸性草酸或酸性羟胺洗涤液$适用于洗涤氧化性物质#如洗涤沾污氧化

锰的容器!羟胺作用较快#其配方是$称取!’-草酸或!-盐酸羟胺!溶于!’’52!

["盐酸溶液中#

#"%"$"&!硝酸溶液$测定金属离子时需用不同浓度 %常用的浓度为![:&的硝酸

’"""!’
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溶液浸泡!洗涤玻璃仪器"

洗涤玻璃仪器时应防止受到新的污染#如测铁所用的玻璃仪器不能用铁丝柄毛

刷刷洗#可用塑料棒栓以泡沫塑料刷洗$测锌!铁用的玻璃仪器用酸洗后不能再用

自来水冲洗#必须直接用纯水洗涤$测氨和碘用的仪器洗净后应浸泡在纯水中"

在进行水中微量物质分析时还要注意实验室的环境条件"空气中有害气体和灰

尘往往会严重干扰测定#必要时应采取净化措施"

#"&!仪器校正

各测定项目中使用的天平!分光光度计等需定期校正"

$!水样的采集和保存

$"#!水样的采集

$"#"#!供物理!化学检验用的水样的采集方法%根据欲测项目决定的"采集的水

样应均匀#有代表性以及不改变其理化特性"水样量根据欲测项目多少而不同#采

集3!)F即可满足通常水质理化分析的需要"若测定苯并 &#’芘等项目时#则需

采集!’F水样"

采集水样的容器#可用硬质玻璃瓶或聚乙烯瓶"一般情况下#两种均可应用"

当容器对水样中某种组分有影响时#则应选用合适的容器"采样前先将容器洗净#

采样时用水样冲洗)次#再将水样采集于瓶中"

采集自来水及具有抽水设备的井水时#应先放水数分钟#使积留于水管中的杂

质流去#然后将水样收集于瓶中"采集无抽水设备的井水或江!河!水库等地面水

的水样时#可将采样器浸入水中#使采样瓶口位于水面下3’!)’&5#然后拉开瓶

塞#使水进入瓶中"

$"#"$!供卫生细菌学检验用的水样的采集方法%采集前所用容器必须按照规定的

办法进行灭菌#并需保证水样在运送#保存过程中不受污染"

在取自来水样时#先用酒精灯将水龙头烧灼消毒#然后把水龙头完全打开#放

水4!!’5/M后再取水样"取井水及江!河!湖!水库等地面水水样时#应距水面

!’!!4&5深处取样"取样时应将采样器先做灭菌处理"

采取含有余氯的水样时#应在水样瓶未消毒前按每4’’52水样加352计加入

!$4;硫代硫酸钠溶液"

$"$!水样的保存

(4""!(
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采样和分析的间隔时间尽可能缩短!某些项目的测定"应在现场进行!有些项

目则需加入适当的保存剂!需要加保存剂的水样"一般应先将保存剂加入瓶中"或

在低温下保存!加酸保存可防止金属形成沉淀和抑制细菌对一些项目的影响!加碱

可防止氰化物等组分挥发!低温保存可抑制细菌的作用和减慢化学反应的速率!六

价铬不应在酸性溶液中而应在接近中性或弱碱性的溶液中保存!当水样DE值低

时"六价铬易被还原"一般推荐DE8!:时保存!表3为本法所含分析项目对存

放水样容器的要求和水样保存方法!
表$!存放水样的容器和水样保存方法

项!!目 采样容器 保!存!方!法

色#臭#味 玻璃瓶 "7保存"3".内测定

浑浊度 玻璃瓶或聚乙烯瓶 "7保存

DE值 玻璃瓶或聚乙烯瓶 最好现场测定"必要时"7保存"(.内测定

总硬度 聚乙烯瓶或玻璃瓶 必要时加硝酸至DE’3

金属

$铁#锰#铜#锌#镉#铅% 聚乙烯瓶或玻璃瓶 加硝酸至DE’3

挥发酚类 玻璃瓶 加氢氧化钠至DE)!3""7保存"3".内测定

阴离子合成洗涤剂 玻璃瓶或聚乙烯瓶 "7保存"3".内测定

氟化物 聚乙烯瓶 "7保存

氰化物 玻璃瓶或聚乙烯瓶 加氢氧化钠至DE)!3""7保存"3".内测定

砷#硒 玻璃瓶或聚乙烯瓶

汞 聚乙烯瓶
加![:硝酸$内含’$’!;HK3B3U8 %至DE’
3"!’天内测定

铬$六价% 内壁无磨损的玻璃瓶 加氢氧化钠至DE8!:"尽快测定

细菌总数 消毒玻璃瓶 在".内检验

总大肠菌群 消毒玻璃瓶 在".内检验

余氯 玻璃瓶 现场测定

氨氮 玻璃瓶或聚乙烯瓶
每升水样加’$952硫酸""7保存"3".内测
定

亚硝酸盐氮 玻璃瓶或聚乙烯瓶 "7保存"尽快分析

&(""!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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项!!目 采样容器 保!存!方!法

硝酸盐氮 玻璃瓶或聚乙烯瓶
每升水样加’$952硫酸!"7保存!3".内测
定

耗氧量 玻璃瓶
每升水样加’$952硫酸!"7保存!3".内测
定

氯化物 玻璃瓶或聚乙烯瓶

硫酸盐 玻璃瓶或聚乙烯瓶

碘化物 玻璃瓶或聚乙烯瓶

滴滴涕 玻璃瓶

六六六 玻璃瓶

氯仿 玻璃瓶
现场处理后送回实验室!于冰箱内保存不得
超过".

四氯化碳 玻璃瓶
现场处理后送回实验室!于冰箱内保存不得
超过".

苯并"##芘 玻璃瓶"棕色# 阴凉的暗处放置不超过".

!!注$&未注明保存方法的项目表示水样不需要特殊处理%

’测硒用的聚乙烯瓶必须用![!盐酸或![!硝酸溶液浸泡".以上!然后再用纯水清

洗干净%

!!水质检验结果的表示方法和数据处理

!"#!有效数字

记录和整理分析结果时!为避免报告结果混乱!要确定采用几位 &有效数字’%

报告的各位数字!除末位外!均为准确测出!仅末位是可疑数字%可疑数字以后是

无意义数%报告结果时只能报告到可疑那位数!不能列入无意义数%报告的位数!

只能在方法的灵敏限度以内!不应任意增加位数%例如84$(5-(F!表示化验人员

对84是肯定的!’$(是不确定的!可能是’$4或’$8%

可疑数以后的数字可根据>?!$!)9!*标准化工作导则!编写标准的一般规

定+附录H的规定进行修约%当可疑数以后的数字为!!3!)!"者舍去!为(!

8!9!:者进入!若为4时又需根据4右边的数字而定%若4右边的数字全部为

零!舍或入需根据4之左的数字为奇数或偶数而定%4之左为奇数时进!!4之左

为偶数时则舍去,若4右边的数字并非全部为零!则不论4左边的数字为奇数或偶

-8""!-

!’!$采样标准
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数!一律进入"例如某数为!"$(4!应报告为!"$("又如’$)4可修约为’$"!

!$’4’!可修约为!$!"

#’$可以是有效数字!也可以不是有效数字!仅仅表示位数"如!’"!"’$’9!

!$3’!’!所有的’均为有效数字%而’$(’4’-!小数点前面的’则不是有效数字!

只起到定位作用"

’为有效数字时不可略去不写!如滴定管读数为3)$(’52时!即应记录为

3)$(’52!而不得记录为3)$(52"如用量筒取3452水样!就只能写成3452!而不

能写成34$’52"

在说明标准溶液浓度时!常写作!$’’52含’$4’’5-某离子!此数字表示体积

准确到’$!52!重量准确到’$’!5-%然而!52含’$45-某离子!则只是一种粗略

的含量表示"

当几个数字相加或相减时!小数点后数字的保留位数!应以各数中小数点后位

数最少者为准!例如3$’)[!$![!$’)"的答数不应多于小数点位数最少的!$!!

所以答数是"$3而不是"$!(""当几个数值相乘除时!应以有效数字位数最少的那

个数值!即相对误差最大的数据为准!弃去其余各数值中的过多位数!然后进行

乘&除"有时也可以暂时多保留一位数!得到最后结果后!再弃去多余的数字"例

如将’$’!3!!34$("!!$’4893三个数值相乘!因第一个数值’$’!3!仅三位有效数

字!故应以此数为准!确定其余两个数值的位数!然后相乘!即’$’!3!=34$(=

!$’(<’$)39!不应写成’$)39!93)’9"

!"$!分析数据的取舍

在一组分析数据中!往往有个别数值与其他值相差较大!如不舍弃!将影响均

值的准确性!但数据的舍弃应有充分理由!可用下述方法之一处理"

!"$"#!O/bPM检验法

将!次测定的数据从小到大排列为#!!#3’’#&’’#!U!!#!"#!为最小

可疑数!#!为最大可疑数!然后按照下列相应的公式计算统计量 (0)!

!!检验#!!!!!检验#!

)!8次 0!’<#!U#!U!#!U#!
或0!’<#3U#!#!U#!

(!)

9!!’次 0!!<#!U#!U!#!U#3
或0!!< #3U#!#!U!U#!

(3)

*9""!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!!!!)次 03!<#!U#!U3#!U#3
或03!< #)U#!#!U!U#!

!)"

!"!34次 033<#!U#!U3#!U#3
或033< #)U#!#!U3U#!

!""

将统计量 !0"的计算值与根据!次测定和显著性水平从表)中查得的临界值

比较#如极端值大于临界值#应予舍弃#并重复进行检验#直到不再检出其他极端

值为止$

表!!./012榆验临界值

!
显著性水平

’$’4 ’$’!
!

显著性水平

’$’4 ’$’!

) ’$:"! ’$:99 !4 ’$434 ’$(!(

" ’$8(4 ’$99: !( ’$4’8 ’$4:4

4 ’$("3 ’$89’ !8 ’$":’ ’$4!8

( ’$4(’ ’$(:9 !9 ’$"84 ’$4(!

8 ’$4’8 ’$()8 !: ’$"(3 ’$4"8

9 ’$44" ’$(9) 3’ ’$"4’ ’$4)4

: ’$4!3 ’$()4 3! ’$""’ ’$43"

!’ ’$"88 ’$4:8 33 ’$")’ ’$4!"

!! ’$48( ’$(8: 3) ’$"3! ’$4’4

!3 ’$4"( ’$("3 3" ’$"!) ’$":8

!) ’$43! ’$(!4 34 ’$"’( ’$"9:

!" ’$4"( ’$("!

!!例!%某水样的(次分析结果按大小顺序排列如下%"’$’3#"’$!3#"’$!(#

"’$!9#"’$!9#"’$3’#确定极端值的取舍$

解%从上述公式可知#当!<(时#利用式 !4"进行计算%

0!’<#3U#!#!U#!
!检验#!" !4"

代入数值计算0!’%

0!’<"’$!3U"’$’3"’$3’U"’$’3<
’$!’
’$!9<’$44(

查表)#当!<(#’$’4显著性水平的0<’$4(’#故"’$’3应保留$

&:""!&

!’!$采样标准
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!"$"$!>KW%%N检验法

将一组数据由小到大依次排列为#!!#3""#&""#!U!!#!!若认为最小值

#!或最大值#!可疑时!用下列公式之一计算统计量1#

$检验#!%! $检验#!%

1<
##U#!
$
或1<#!U

##
$

$(%

式中###&&&算术平均值’

$&&&标准差(

将求得的1值与表"中的临界值1$2!!%比较!如1(1$2!!%!此可疑值应舍弃#

若1’1$2!!%!则此可疑值应保留(如有两个可疑数据!先用上法舍去一个后!重

新计算##及$!再对第二个可疑值进行检验(

例3#同例!!##<"’$!"!$<’$’((

1<"’$!"U"’$’3’$’(( <!$9!9

查表"!当!<(时!1$’$’!$(%<!$:"1’1$2!!%故"’$’3应保留(

表%!345667检验临界值

!
显著性水平$2%

’$’4 ’$’!
!

显著性水平$2%

’$’4 ’$’!

) !$!4 !$!4 !4 3$"! 3$8!

" !$"( !$": !( 3$"" 3$84

4 !$(8 !$84 !8 3$"8 3$8:

( !$93 !$:" !9 3$4’ 3$93

8 !$:" 3$!’ !: 3$4) 3$94

9 3$’) 3$33 3’ 3$4( 3$99

: 3$!! 3$)3 3! 3$49 3$:!

!’ 3$!9 3$"! 33 3$(’ 3$:"

!! 3$3) 3$"9 3) 3$(3 3$:(

!3 3$3: 3$44 3" 3$(" 3$::

!) 3$)) 3$(! 34 3$(( )$’!

!" 3$)8 3$((

)’4"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!"!!标准曲线的绘制

在光度测定法中!常需绘制标准曲线!以被测物质的浓度为横坐标!吸光度为

纵坐标!在直线"直线坐标纸上制图#在实际工作中!往往会有一$二点偏离直

线!此时可用直线回归方程式进行计算!然后根据计算结果绘制标准曲线#

用最小二乘法计算直线回归方程式%

3%-452 &8’

-%
!$34’$3$4
!$43’&$4’3

&9’

2%$4
3$33’$4$34
!$43’&$4’3

&:’

式中%-"""直线斜率(

2"""3轴上的截距!为一常数(

!"""不同浓度的个数(

3"""被测物质浓度(

4"""吸光度 &多次测定结果的平均值’#

例)%用表4所列浓度及其吸光度绘制标准曲线#

表&

浓度&$-)F’
3

吸光度

4
43 34

3$4 ’$’3 ’$’’’" ’$’4’

!’$’ ’$’84 ’$’’4(34 ’$84’

3’$’ ’$!4 ’$’334 )$’’’

$<(8$4 ’$4" ’$’:)’4’ !!$434

-<4=!!$434U(8$4=’$4"4=’$’:)U’$4"3 <!33

2<’$’:)=(8$4U’$4"=!!$4344=’$’:)U’$4"3 <’$)

c3<!334[’$)
令!!4’<’!!!!!则3’<’$)

4!<’$’4! 3!<($"

*!4"!*

!’!$采样标准
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43<’$34! 33<)’$9
将以上三点相连!即可求得回归后的标准曲线"

图#!直线回归方程式绘制的标准曲线
!

%!精密度和回收率的控制

%"#!精密度

精密度是指在一定条件下对同一被测物多次测定的结果与平均值偏离的程度"

精密度反映了随机误差的大小!常用标准差 #$$表示%

$%
$
!

&%!
#3&’+3$3

!’% !
#!’$

或 $%
$33&’

#$3&$3
!

!’% !

式中%+3&&&!次重复测定结果的算术平均值’

!&&&重复测定次数’

3&&&&!次测定中第&个测定值’

(34"!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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$!!!标准差"

精密度与被测物的浓度有关#因此#又常用相对标准差 $6+%表示&

6+ $;%< $U+3=!’’
$!!%

实验室分析方法精密度的合理估计应包括批内和批间两部分#因此应收集不同

批的重复测定结果以估计总标准差#并作为常规分析数据质量控制的依据"

%"$!准确度

准确度是指测定值与已知值或真值之间差异的程度#用误差或相对误差表示&

误差 $7%<&U’ $!3%

相对误差 $;%<&U’’ =!’’ $!)%

式中&&!!!测定值’

’!!!真值"

合理的表示准确度应该是测定值&与真值’之间的差异"同一个样品无限次测

定的均值将接近于确切的测定值&#实际工作中只能用有限测定次数的均值+3来估

计测定值&#所以反映准确度的误差是总误差#即主要由系统误差和随机误差决

定"因此#改善分析的精密度和尽可能消除分析过程中的系统误差#是提高分析数

据可靠性的重要措施"

由于真值难以得到#实际工作中常用测定标准样品来评价一个分析方法的准确

度#即以标准样品的名义值来代替真值#求得分析结果的误差"为准确地反映分析

结果的误差#标准样品的组分应尽可能与测定的样品近似"常规工作中!!!个非常

有用的试验是分析 (加标样品)#根据期望回收值计算回收率"以发现分析系统中

影响灵敏度的干扰因素"因此回收率试验可用来反映分析结果准确度的优劣"回收

率的计算为&

回收率8 $;%<&9[2U&92 =!’’ $!"%

式中&&9[2!!!加标水样测定值’

&9!!!水样测定值’

2!!!加入标准量"

收集不同浓度被测物的回收率#可作为常规分析中数据可靠性的控制依据"

%"!!测定精密度和回收率的控制

*)4"!*

!’!$采样标准
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在误差的估计试验中获得实验室内具有代表性的精密度和回收率!以此作为控

制常规分析质量的依据"记录和控制精密度和回收率数据的最好方法是绘制控制

图"

控制图的基本假设是考虑到分析过程既存在系统误差!又存在随机误差"按常

态分布的假设为基础"以实验结果为纵坐标!实验次序为横坐标!结果的均值为中

心线!分别以’$’4和’$’!概率水平的置信界限为上#下警告限和上#下控制限"

%"!"#!精密度控制图

%"!"#"#!均数+3U减差8控制图$绘制均数U减差 %+3U8&图需要对控制样品做

3’批测定!每批至少二个平行样"

计算每批的平均+3和减差值8!然后计算总均值,3以及平均减差值+8$

,3%$
+3&
!

%!4&

+8%$8&! %!(&

用表(所列常数:3计算平均值+3的上#下警告限和控制限$

上控制限<,3[:3+8 %!8&

下控制限<,3U:3+8 %!9&

上警告限<,3[3):3
+8 %!:&

下警告限<,3U3):3
+8 %3’&

用表(所列常数;)#;"计算平行测定结果减差值的警告限和控制限$

上控制限<;"+8 %3!&

下控击制限<;)+8 %33&

上警告限<+8[3)
%;"+8U+8& %3)&

表’!计算均数8减差控制图的常数

每批测定的平行样数 :3 ;) ;"

3 !$99 ’ )$38

) !$’3 ’ 3$49

" ’$8) ’ 3$39

’"4"!’

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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!!以表8所列的数为例!绘制均数6减差控制图 "图3#$

表(!绘制均数8减差图的数据和计算

编号
测!定!结!果

3! 33
+3<-3![33-3 8<-3!U33-

! ’$4’! ’$":! ’$":( ’$’!’

3 ’$":’ ’$":’ ’$":’ ’$’’’

) ’$"8: ’$"93 ’$"9’ ’$’’)

" ’$43’ ’$4!3 ’$4!( ’$’’9

4 ’$4’’ ’$":’ ’$":4 ’$’!’

( ’$4!’ ’$"99 ’$":: ’$’33

8 ’$4’4 ’$4’’ ’$4’3 ’$’’4

9 ’$"84 ’$":) ’$"9" ’$’!9

: ’$4’’ ’$4!4 ’$4’9 ’$’!4

!’ ’$":9 ’$4’! ’$4’’ ’$’’)

!! ’$43) ’$4!( ’$43’ ’$’’8

!3 ’$4’’ ’$4!3 ’$4’( ’$’!3

!) ’$4!) ’$4’) ’$4’9 ’$’!’

!" ’$4!3 ’$":8 ’$4’" ’$’!4

!4 ’$4’3 ’$4’’ ’$4’! ’$’’3

!( ’$4’( ’$4!’ ’$4’9 ’$’’"

!8 ’$"94 ’$4’) ’$":" ’$’!9

!9 ’$"9" ’$"98 ’$"9( ’$’’)

!: ’$4!3 ’$":4 ’$4’" ’$’!8

3’ ’$4’: ’$4’’ ’$4’" ’$’’:

$ !’$’’4 ’$!:!

,3%$
+3
! %!’$’’43’ %’$4’’

+8%$8! %’$!:!3’ <’$’!’

%44"!%

!’!$采样标准
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图$!均数8减差控制图
!

当+3U8图绘制之后!在日常分析样品的同时分析控制样品!计算控制样品的

平均值和重复测定的两次结果的减差!点于+3U8图上"如果两者之一超出控制

限!则应分析原因并采取校正措施"

+3U8控制图同时控制了分析方法的批间和批内精密度"但是对于平行测定只

值极小的分析方法将不适用"

%"!"#"$!用临界限8*值控制精密度

均数U减差控制图是测定同一种浓度溶液绘制的!而实际分析中减差值8随

被测物的浓度不同而改变"减差值8的控制是检查重复分析结果的减差是否超出

上控制限;"+8!实际上可以积累常规工作中各种浓度样品的减差值!计算出各种

浓度范围的减差值的均值+8!按浓度范围分组!并求出其加权均值"表9为二种测

定指标的控制限计算实例!3!#33为平行样的测定结果!相对减差值月的计算为$

8< -3!U33-%3![33&’3
%3"&

计算出临界控制限后!应检查并弃去个别超出临界控制限的结果!并重新计算

临界控制限值"

((4"!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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表)!二种测定指标不同浓度范围减差值的控制限!"

项目
浓度范围

$-!F
重复样品的

组数"!#
浓度的平均

值"+3#
平均相对减

差值"+8#
+8的加权
均值

临界控制限

8&";"+8#

铜 4!’!4 !( !!$! ’$!3)"

!4!’34 3) !:$! ’$’8)(

34!’4’ 3! )4$" ’$’))9

4’!’!’’ 3( (4$: ’$’)4"

!’’!’3’’ !’ !)" ’$’3!’

3’’以上 ) )4! ’$’!)’

.
/

0

!

!
’$’:"’1 ’$)’8

.

/

0

!

!

’$’)!) ’$!’3

铬 4!’!’ )3 ($!4 ’$’(!3

!’!’34 !4 !($8 ’$’)"’

34!’4’ !( )($3 ’$’)!’

4’!’!4’ !4 94$! ’$’""(

!4’!’4’’ 9 3"’ ’$’3!9

4’’以上 4 )$!8 ’$’3"’

’$’(!3 ’$3’’

.

/

0

!

!

’$’))" ’$!’:

!!1计算+8的加权均值$"’$!3)"= !(
!([3)

#[ "’$’8)(= 3)
!([3)

#<’$’:"’%

临界控制的使用&以铬的分析为例$

例"$一对平行样品测定结果为)!$3和))$8$-!F&则$

减差值 "8#< -)!$3U))$8-")!$3[))$8#!3<
-U3$4-
)3$"4 <’$’88’

表8中34!’4’$-!F范围的临界控制限8*值为’$!’:&可判断该分析的精密

度在控制范围之内%

例4$另一对平行测定数据为)’$’和))$8$-!F&则$

相对减差值 "8#< -)’$’U))$8-")’$’[))$8#!3<
-U)$8-
)!$94 <’$!!(

减差值8大于该浓度范围的临界控制限8*值’$!’:&可判断分析精密度失去

控制%

%"!"$!回收率控制图

收集3’批标准控制样品或加标样品的测定数据&按式 "34#计算回收率

"<#$

’84"!’

!’!$采样标准
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<<
3U == >

>[! "?
1= ?
>[?

!34"

式中#<$$$回收率%

3$$$加标样品测定值&5-’F%

=$$$水样中被测物本底值&5-’F%

1$$$标准溶液浓度&5-’F%

>$$$水样体积&52%

?$$$标准溶液体积&52(

以磷酸盐测定为例 !表:"说明回收率控制图的绘制(

表*!磷酸盐测定的回收率

编号
加!标!量
5-’F

测定值U本底值
5-’F

回收率&;
<

<3

! ’$)" ’$)) :8 :"’:

3 ’$)" ’$)" !’’ !’’’’

) ’$"’ ’$"’ !’’ !’’’’

" ’$": ’$": !’’ !’’’’

4 ’$": ’$": !’’ !’’’’

( ’$": ’$() !3: !(("!

8 ’$4’ ’$"8 :" 99)(

9 ’$4’ ’$4) !’( !!3)(

: ’$4’ ’$4( !!3 !34""

!’ ’$43 ’$(4 !!) !38(:

!! ’$(( ’$8’ !’( !!3)(

!3 ’$(( ’$(’ :! 939!

!) ’$(8 ’$(4 :8 :"’:

!" ’$(9 ’$(4 :( :3!(

!4 ’$9) ’$9’ :( :3!(

!( ’$:9 ’$84 88 4:3:

!8 !$) !$3 :3 9"("

)94"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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编号
加!标!量
5-!F

测定值U本底值
5-!F

回收率";
<

<3

!9 !$) !$) !’’ !’’’’

!: !$( !$8 !’( !!3)(

3’ 3$) 3$) !’’ !’’’’

32 3$) 3$" !’" !’9!(

33 )$) )$) !’’ !’’’’

3) "$: "$( :" 99)(

$ 3)!’ 3)"’8"

!!计算平均回收率和回收率的标准差#

+<%
$
3)

&%!
<&

3) %3)!’3) %!’’$"

回收率的标准差$$+@%%
$
3)

&%!
<3&’ $

3)

&%!
<$ %& 3!3)

% 33

< 3)"’8"U $3)!’%3!3)% 33

<:$8’
按下式计算上控制限和下控制限#

上控制限<+<[)$@<!’’$"[)=:$8’<!3:$4
下控制限<+<U)$@<!’’$"U3:$!<8!$)

绘制控制图 $见图)%&

应用控制图时必须注意"分析过程中如有4;的结果超出警告限"!;的结果

超出控制限"或者分析结果的分布连续偏向中心线的一侧时"应认为分析系统失去

控制"并查明和解决存在的问题&

在较大浓度范围内使用同一个百分回收率控制图时要特别注意"对某些被测

物"低浓度时必须另行制备控制图&

如果用稳定的天然水样为控制样品"每批做二组平行测定"其中一组为加标样

品&用天然水样的测定数据绘制均数’减差控制图或计算临界控制限"用加标样品

(:4"!(

!’!$采样标准
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图!!回收率控制图
!

和期望回收值计算回收率!绘制回收率控制图!以控制测定数据的可靠性"

第二篇!检验方法

&!色

溶解状态的物质所产生的颜色!称为 #真色$%由悬浮物质产生的颜色!称为

#假色$"测定前应先将水样中的悬浮物质除去"

&"#!铂U钴标准比色法

&"#"#!应用范围

&"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的色度"

&"#"#"$!浑浊的水样需先离心!然后取上清液测定"水样不可用滤纸过滤!因滤

纸能吸附部分颜色而使测定结果偏低"

&"#"#"!!本法最低检测色度为4度"

&"#"$!原理

用氯铂酸钾和氯化钴配成铂6钻标准溶液!同时规定每升水中含!5-铂 &以

’RLH2((3U形式存在)时所具有的颜色作为!个色度单位!称为!度"用目视法比

色测定水样的色度"

&"#"!!仪器

&"#"!"#!4’52成套高型具塞比色管"

*’("!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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&"#"!"$!离心机!

&"#"%!试剂

&"#"%"#!铂6钻标准溶液"称取!$3"(-氯铂酸钾 #‘3RLH2($%再用具盖称量瓶称

取!$’’’-干燥的氯化钻 #HPH23&(E3B$%共溶于!’’52纯水中%加入!’’52浓

盐酸%然后用纯水定容至!’’’52!此标准溶液的色度为4’’度!

&"#"&!步骤

&"#"&"#!取4’52透明的水样于比色管中%如水样色度过高%可少取水样%加纯

水稀释后比色%将结果乘以稀释倍数!

&"#"&"$!另取比色管!!支%分别加入铂U钴标准溶液’%’$4’%!$’’%!$4’%

3$’’%3$4’%)$’’%)$4’%"$’’%"$4’及4$’’52%加纯水至刻度%摇匀%即配制

成色度为’%4%!’%!4%3’%34%)’%)4%"’%"4及4’度的标准色列%可长期使

用!

&"#"&"!!将水样与铂6钴标准色列比较!如水样与标准色列的色调不一致%即为异

色%可用文字描述!

&"#"’!计算

6<A+=4’’
#3($

式中"6’’’水样的色度(

A’’’相当于铂6钴标准溶液用量%52(

+’’’水样体积%52!

’!浑浊度

浑浊度是反映天然水及饮用水的物理性状的一项指标!天然水的浑浊度是由于

水中含有泥砂)粘土%有机物)微生物等微粒悬浮物质所致!

’"#!目视比浊法’’’硅藻土标准

’"#"#!应用范围

’"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的浑浊度!

’"#"#"$!本法最低检测浓度为!度!

’"#"$!原理

相当于!5-一定粒度的硅藻土在!’’’52水中所产生的浑浊程度称为!度!将

&!("!&

!’!$采样标准
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水样与浑浊度标准液进行目视比浊!

’"#"!!仪器

’"#"!"#!34’52成套无色具塞玻璃瓶"玻璃质量及直径均须一致!

’"#"!"$!!’’52具塞比色管!

’"#"%!试剂

’"#"%"#!浑浊度标准液#将通过’$!55筛孔纯净的硅藻土置于!’47烘箱内3."

冷却后称取!’-"于研钵中加少许纯水调成糊状并研细"移至!’’’52量筒中"加

纯水至刻度"充分搅拌后在3’7室温下静置3"."用虹吸法仔细将上层9’’52悬浮

液移至第二个!’’’52量筒中"弃去剩余的含有较粗颗粒的悬浮液!向第二个

!’’’52量筒中加纯水至刻度"充分搅拌后再静置3"."吸出上层含有较细颗粒的

9’’52悬浮液弃去!下部沉积物加纯水至!’’’52"充分搅拌后贮于具塞玻璃瓶中"

其中所含硅藻土的颗粒直径大致为"’’$5左右"然后用下列步骤测定其浑浊度!

吸取此悬浊液4’52"置于已恒重的蒸发皿中"在水浴上蒸干"放入!’47烘箱

内3."置干燥器内冷却)’5/M"称重"在!’47的烘箱内再烘(’5/M"冷却"称

重"直至恒重!求出!52悬浮液中所含硅藻土的重量 $5-%!

注!用于配制浑浊度标准液的标准物有硅藻土"高岭土等#它们的主要成分是A/B3 和

J23B)#各种土的化学组成不同#其悬浮液对光学上的效应亦不同$目前国内外尚无统

一的浑浊度标准品#本标准方法规定使用硅藻土$

’"#"%"$!吸取含34’5-硅藻土的悬浮液"置于!’’’52容量瓶中"加纯水至刻度"

振摇混匀!即得浑浊度为34’度的标准液!

’"#"%"!!吸取浑浊度为34’度的标准液!’’52"置于34’52容量瓶中"加纯水稀

释至刻度"振摇混匀"即得浑浊度为!’’度的标准液!

’"#"&!步骤

’"#"&"#!浑浊度!’度以上的水样

’"#"&"#"#!取浑浊度34’度的标准液 $($!$"$3%’"!’"3’")’""’"4’"(’"

8’"9’":’及!’’52"置于34’52容量瓶中"加纯水稀释至刻度"振摇混匀后移

入成套的34’52具塞玻璃瓶小"即得浑浊度为’"!’"3’")’""’"4’"(’"8’"

9’":’及!’’度的标准液!每瓶中加入!-氯化汞以防菌类生长!将瓶塞塞紧以免

水分蒸发!

’"#"&"#"$!将振摇均匀的水样盛入成套的34’52具塞玻璃瓶中!

&3("!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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’"#"&"#"!!将水样与浑浊度标准液都摇均匀!同时从瓶侧观察同一目标 "如报纸

铅字或划有黑线的白纸等#!根据目标清晰程度!选出与水样所产生的视觉效果相

近的标准液!读得水样的浑浊度$水样的浑浊度超过!’’度时!可用纯水稀释后测

定$

’"#"&"$!浑浊度!’度以下的水样

’"#"&"$"#!取!’’52比色管!!支!分别加入浑浊度为!’’度的标准溶液

"($!$"$)#’%!$’%3$’%)$’%"$’%4$’%($’%8$’%9$’%:$’及!’$’52!各加

纯水稀释至!’’52!混匀!即得浑浊度’!!!3!)!"!4!(!8!9!:!!’度的

标准液$

’"#"&"$"$!取!’’52水样!置于同样规格的比色管小!与浑浊度标准液同时振摇

均匀!并进行比较!比较时由上往下垂直观察$

’"#"’!计算

浑浊度结果可于测定时直接读取!不同浑浊度范围的读数精度要求如下&

浑浊度范围!度 读数精度!度

!!!’ !

!’!!’’ 4

!’’!"’’ !’

"’’!8’’ 4’

8’’以下 !’’

’"$!分光光度法’’’甲月朁聚合物标准

’"$"#!应用范围

’"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的浑浊度$

’"$"#"$!本法最低检测浓度为)度$

’"$"$!原理

在适当温度下!硫酸肼与六次甲基四胺聚合成为一种白色的高分子聚合物!可

用来作为浑浊度标准$在(9’M5波长下!天然水中可能存在的淡黄色和淡绿色对

测定元干扰$

’"$"!!仪器

’"$"!"#!4’52比色管$

’"$"!"$!分光光度计$

()("!(

!’!$采样标准
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’"$"%!试剂

’"$"%"#!!;硫酸肼溶液!称取!$’’’’-硫酸肼 "#TE3$3AB"%E3AB"&’溶于纯

水中’并定容至!’’52(

’"$"%"$!!’;六次甲基四胺溶液!称取!’$’’-六次甲基四胺 "#HE3$(T"&’溶于

纯水中’交定容至!’’52(

’"$"%"!!甲月朁聚合物标准液!将4$’52硫酸肼溶液 #($3$"$!$与4$’52!’;六

次甲基四胺溶液 #($3$"$3$在!’’52容量瓶中混匀’于34d)7反应3".’冷后加

纯水至刻度’成为"’’度的浑浊度标准贮备液’备用(

’"$"&!步骤

’"$"&"#!取浑浊度"’’度的标准贮备液 #($3$"$)$’)’$4’)!$34)3$4’)4$’’)

!’$’’’!3$4’52’置于4’52比色管中’加纯水至刻度’摇匀后即得浑浊度为’)

"’!’)3’)"’’9’)!’’的标准液’于(9’M5波长’用)&5比色皿’以纯水为参

比’测定吸光度’绘制校准曲线(

’"$"&"$!将水样摇匀’按($3$4$!所述条件测定吸光度(当水样的浑浊度超过

!’’度时’可用纯水稀释后测定(

’"$"’!计算

水样的浑浊度可于校准曲线上查得’乘以稀释倍数(不同浑浊度范围的读数精

度要求同($!(

(!臭和味

("#!原水样的臭和味

取!’’52水样’置于34’52三角瓶中’振摇后从瓶口嗅水的气味’用适当词

句描述’并按六级记录其强度(

与此同时’取少量水放入口中’不要咽下去’尝尝水的味道’加以描述’并按

六级记录强度(原水的水味检定只适用于对人体健康无害的水样(

("$!原水煮沸后的臭和味

将上述三角瓶内水样加热至开始沸腾’立即取下三角瓶’稍冷后按上法嗅味和

尝味’用适当词句描述其性质’并按六级记录其强度’见表!’(

%"("!%

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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表#+!臭和味的强度等级

等!级 强!度 说!明

’ 无! 无任何臭和味

! 微弱 一般饮用者甚难察觉!但嗅"味敏感者可以发觉

3 弱! 一般饮用者刚能察觉

) 明显 已能明显察觉

" 强! 已有很显著的臭味

4 很强 有强烈的恶臭或异味

!!注#有时可用活性炭处理过的水作为无臭对照水$

)!肉眼可见物

将水样摇匀!直接观察!记录$

*!9:值

DE值是水中氢离子活度倒数的对数值$水的DE值可用RE电位计法和比色

法测定$DE电位计法比较准确!比色法简易方便!但准确度较差$

*"#!DE电位法

*"#"#!应用范围

*"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的DE值$

*"#"#"$!水的颜色"浑浊度"游离氯"氧化剂"还原剂"较高含盐量均不干扰测

定!但在较强的碱性溶液中!当有大量钠离子存在时!会产生误差!使读数偏低$

*"#"#"!!用本法测定!可准确到’$’!DE单位$

*"#"$!原理

以玻璃电极为指示电极!饱和甘汞电极为参比电极!插入溶液小组成原电池$

在347时!每单位DE标度相当于4:$!5e电动势变化值!在仪器上直接以DE的

读数表示$温度差异在仪器上有补偿装置$

*"#"!!仪器

精密酸度计$

*"#"%!试剂

下列标准缓冲溶液均需用新煮沸并放冷的纯水配制$配成的溶液应贮存在聚乙

%4("!%

!’!$采样标准
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烯瓶或硬质玻璃瓶内!此类溶液可以稳定!!3个月!

*"#"%"#!DE标准缓冲溶液甲"称取!’$3!-在!’47烘干3.的苯二甲酸氢钾

#‘EH9E"B"$%溶于纯水中%并稀释至!’’’52%此溶液的DE 值在3’7时为

"$’’!

*"#"%"$!DE 标准缓冲溶液乙"称取)$"’-在!’47烘干3.的磷酸二氢钾

#‘E3RB"$和)$44-磷酸氢二钠 #T#3ERB"$%溶于纯水中%并稀释至!’’’52!

此溶液的DE值在3’7时为($99!

*"#"%"!!DE标准缓冲溶液丙"称取)$9!-硼酸钠 #T#3?"B8&!’E3B$%溶于纯

水中%并稀释至!’’’52!此溶液的DE值在3’7时为:$33!

以上三种标准缓冲溶液的DE值随温度而稍有差异%见表!!!

表##!9:标准缓冲溶液在不同温度时的标准值

温度%7
DE标准缓冲溶液

甲 乙 丙

’ "$’’ ($:9 :$"(

4 "$’’ ($:4 :$"’

!’ "$’’ ($:3 :$))

!4 "$’’ ($:’ :$39

3’ "$’’ ($99 :$33

34 "$’! ($9( :$!9

)’ "$’3 ($94 :$!"

)4 "$’3 ($9" :$!’

"’ "$’" ($9" :$’8

*"#"&!步骤

*"#"&"#!玻璃电极在使用前应放入纯水中浸泡3".以上!

*"#"&"$!用DE标准缓冲溶液甲%丙检查仪器和电极必须正常!

*"#"&"!!测定时用接近于水样DE的标准缓冲溶液校正仪器刻度!

*"#"&"%!用洗瓶以纯水缓缓淋洗两电级数次%再以水样淋洗(!9次%然后插入水

样中%!5/M后直接从仪器上读出DE值!

注!甘汞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"故应保持一定量氯化钾晶体#

&(("!&
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*"#"’!精密度与准确度

经(9个实验室用本法测定DE值为9$(和8$8的合成水样!其他成分的浓度

"5-#F$为%钙!"’和4$)&镁!9$"和!$9&钠!"($(和9$3&钾!:$9和3$!&

硫酸盐!:)$(和8$3&氯化物!98$:和!9$"&氟化物!!$)’和’$")&总硬度!

!)(和3’$8&可溶性固体!))9和4"等!相对标准差分别为!$:;和3$8;!相对

误差均为’’

*"$!标准缓冲溶液比色法

*"$"#!应用范围

*"$"#"#!本法适用于测定色度和浑浊度甚低的生活饮用水及其水源水的DE值’

*"$"#"$!水样带有颜色(浑浊或含有较多的游离氯(氧化剂(还原剂时均有干扰’

*"$"#"!!用本法测定可准确到’$!RE单位’

*"$"$!原理

一种指示剂在一定的DE范围内!由于DE的差异而显示出不问颜色’在DE
标准缓冲溶液及水样中加入相同的指示剂’显色后进行比较!即可测得水样的DE
值’

*"$"!!仪器

*"$"!"#!安瓿瓶!内径!455!高约(’55!无色中性硬质玻璃制成’

*"$"!"$!DE比色架!如图"所示’

图%!9:比色架
!

*"$"!"!!玛瑙乳钵和瓷乳钵’

*"$"!"%!比色管%内径!455!高约(’55的无色中性硬质玻璃管!玻璃质量及

壁厚均与安瓿瓶一致’

)8("!)

!’!$采样标准
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*"$"%!试剂

下列缓冲溶液需用新煮沸放冷的纯水配制!

*"$"%"#!’$!5P2"F苯#甲酸氢钾溶液#将苯二甲酸氢钾 $‘EH9E"B"%置于

!’47烘箱内干燥3.&放在硅胶干燥器内冷却)’5/M&称取3’$"!-&溶于纯水中并

定容至!’’’52!

*"$"%"$!’$!5P2"F磷酸二氢钾溶液#将磷酸二氢钾 $‘E3RB"%置于!’47烘箱

内干燥3.&放在硅胶干燥器内冷却)’5/M&称取!)$(!(-&溶于纯水中&并定容

!’’’52&静置"天后&倾出上层澄清液&装于清洁瓶中!所配成的溶液应对甲基

红指示剂呈显著红色&对溴酚蓝指示剂呈显著紫蓝色!

*"$"%"!!’$!5P2"F硼酸U’$!5P2"F氯化钾混合溶液#将硼酸 $E)?B)%用乳钵

研碎&放入硅胶干燥器中&3".后取出&称取($3’3-&另外称取8$"4(-干燥的氯

化钾 $‘H2%&一并溶解于纯水中&并定容至!’’’52!

*"$"%"%!’$!’’’5P2"F氢氧化钠溶液#称取)’-氧氧化钠 $T#BE%&溶于4’52
纯水中&倾入!4’52三角瓶内&冷却后用橡皮塞塞紧&静置"天以上&使碳酸钠沉

淀!小心吸取上清液约3452&用纯水定容至!’’’52&此溶液浓度约为’$!5P2"F&

其准确浓度可用苯二甲酸氢钾标定&方法如下!

将苯二甲酸氢钾 $‘EH9E"B"%置于!’47烘箱内烘至恒重&准确称取’$4-
左右&共称三份&分别置于34’52三角瓶内&加入!’’52纯水&使苯二甲酸氢钾

完全溶解&然后加入"滴酚酞指示剂 $:$3$"$:%&用氢氧化钠溶液 $:$3$"$"%滴

定至淡红色)’N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!标定时需同时滴定一份空白溶液&并从滴定苯#

甲酸氢钾所用的氢氧化钠溶液中减去此数值&按式 $38%求出氢氧化钠溶液的准确

浓度!

6< B
+U+’=

!’’’
3’"$3)

$38%

式中#6’’’氢氧化钠溶液浓度&5P2"F(

B’’’苯二甲酸氢钾重量&-(

+’’’滴定苯二甲酸氢钾所用氢氧化钠溶液体积&52(

+’’’’滴定空白溶液所用氢氧化钠溶液体积&52(

3’"$3)’’’苯二甲酸氢钾分子量&-!

)9("!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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根据求得的氢氧化钠溶液浓度 !5P2"F#$按照式 !39#算出配制’$!’’’5P2"

F氢氧化钠溶液所需原液体积$并用纯水定容至所需体积%

+!<+!=’$!’’’6
!39#

式中&+!’’’原液体积$52(

+3’’’稀释后体积$52(

6’’’原液浓度$5P2"F%

*"$"%"&!氯酚红指示剂&称取!’’5-氯酚红 !H!:E!3H23B4A#$置于玛瑙乳钵中$

加入3)$(52’$’!5P2"F氢氧化钠溶液$研磨至完全溶解后$用纯水定容至34’52%

此指示剂适用的DE范围为"$9!($"%

*"$"%"’!溴百里酚蓝指示剂&称取!’’5-溴百里酚蓝 !H38E39?K3B4A$又称溴麝

香草酚蓝#$置于玛瑙乳钵中$加入!($’52’$’!5P2"F氢氧化钠溶液%以下操作

同前%此指示剂适用的DE范围为($3!8$(%

*"$"%"(!酚红指示剂&称取!’’5-酚红 !H!:E!"B4A#$置于玛瑙乳钵中$加入

39$352’$’!5P2"F氢氧化钠溶液%以下操作同前%此指示剂适刚的DE范围为($9

!9$"%

*"$"%")!百里酚蓝指示剂&称取!’’5-百里酚蓝 !H38E)’B4A$又称麝香草酚

蓝#$置于玛瑙乳钵中$加入3!$452’$’!5P2"F氢氧化钠溶液%以下操作同前%

此指示剂适用的DE范围为9$’!:$(%

*"$"%"*!酚酞指示剂&称取4’5-酚酞 !H3’E!"B"#$溶于4’52:4;乙醇中再加

入4’52纯水$滴加’$’!5P2"F氢氧化钠溶液至溶液刚呈现微红色%

*"$"&!步骤

*"$"&"#!标准色列的制备

*"$"&"#"#!按照表!3!!"所列用量$将’$!5P2"F苯二甲酸氢钾溶液或’$!5P2"

F磷酸二氢钾溶液或’$!5P2"F硼酸U’$!5P2"F氯化钾混合液$同’$!’’5P2"F氢

氧化钠溶液混合$配成各种DE的标准缓冲溶液%

*"$"&"#"$!取!’$’52配成的各种标准缓冲溶液$分别置于内径一致的试管中$

向DE"$9!($"的标准缓冲溶液中各加’$452氯酚红指示剂 !:$3$"$4#(向DE($’

!8$(的标准缓冲溶液中各加’$452溴百里酚蓝指示剂 !:$3$"$(#(向DE8$’!

9$"的标准缓冲溶液中各加’$452酚红指示剂 !:$3$"$8#(向DE9$’!:$(的标准

):("!)

!’!$采样标准
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缓冲溶液中各加’$452百里酚蓝指示剂 !:$3$"$9"#用喷灯迅速封口$然后放入

铁丝筐小$将铁丝筐放在沸水浴内 !不要加盖"$消毒)’5/M$每锅3".一次$共

消毒三次$置于暗处保存#
表#$!9:%")!&")标准缓冲溶液的配制

DE值
’$!5P2%F苯二甲酸氢钾
溶液体积

52

’$!’’’5P2%F氢氧化钠
溶液体积

52

用纯水定容

至总体积

52

"$9 4’ !($4 !’’

4$’ 4’ 33$( !’’

4$3 4’ 39$9 !’’

4$" 4’ )"$! !’’

4$( 4’ )9$9 !’’

4$9 4’ "3$) !’’

表#!!9:’"+!)"+标准缓冲溶液的配制

DE值
’$!5P2%F磷酸二氢钾
溶液体积

52

’$!’’’5P2%F氢氧化钠
溶液体积

52

用纯水定容

至总体积

52

( 4’ 4$( !’’

($3 4’ 9$! !’’

($" 4’ !!$( !’’

($( 4’ !($" !’’

($9 4’ 33$" !’’

8$’ 4’ 3:$! !’’

8$3 4’ )"$8 !’’

8$" 4’ ):$! !’’

8$( 4’ "3$" !’’

8$9 4’ ""$4 !’’

9$’ 4’ "($! !’’

&’8"!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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表#%!9:)"+!*"’标准缓冲溶液的配制

DE值
’$!5P2!F硼酸U’$!5P2!F
氯化钾混合液

52

’$!’’’5P!!F
氢氧化钠溶液

52

用纯水定容至

总体积

52

9$’ 4’ )$: !’’

9$3 4’ ( !’’

9$" 4’ 9$( !’’

9$( 4’ !!$9 !’’

9$9 4’ !4$9 !’’

:$’ 4’ 3’$9 !’’

:$3 4’ 3($" !’’

:$" 4’ )3$! !’’

:$( 4’ )($: !’’

*"$"&"$!水样测定

吸取!’$’52澄清水样"置于与标准系列同型的试管中"加入’$452指示剂

#指示剂种类与标准色列相同$"混匀后放入比色架 #图"$中的4号孔内%另取3
支试管"各加入!’52水样"插入!号与)号孔内%再取标准管3支"插入"号及

(号孔内%在3号孔内放入!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DE值%

#+!总硬度

水的硬度原系指沉淀肥皂的程度%使肥皂沉淀的原因主要是由于水中的钙&镁

离子"此外铁&铝&锰&锶及锌等金属离子也有同样的作用%

总硬度可将上述离子的浓度相加进行计算%此法准确"但比较繁锁"而且在一

般情况下钙&镁离子以外的其他金属离子浓度都很低"所以多采用乙二胺四乙酸二

钠容量法测定钙&镁离子的总量"并经过换算"以每升水中碳酸钙的毫克数表示%

#+"#!乙二胺四乙酸二钠滴定法

#+"#"#!应用范围

#+"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中的总硬度%

#+"#"#"$!本法的干扰物质有以下两类%

’!8"!’

!’!$采样标准
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#+"#"#"$"#!悬浮性或胶体有机物可影响终点的观察!此时可将水样蒸干并于

44’7灰化"干扰即可除去!

#+"#"#"$"$!金属离子如HW3[#T/3[#HP3[#J2)[#S+)[及高价锰等"由于封闭

现象使指示剂褪色或终点延长!硫化钠及氯化钾可掩蔽重金属的干扰"盐酸羟胺可

使高铁离子及高价锰离子还原为低价离子而消除其干扰!

#+"#"#"!!若取4’52水样"本法测定的最低检测浓度为!$’5-$F!

#+"#"$!原理

乙二胺四乙酸二钠 %XOGJU3T#&在DE为!’的条件下与水中的钙#镁离子

生成无色可溶性络合物"指示剂铬黑G则与钙#镁离子生成紫红色络合物!用

XOGJU3T#滴定钙#镁离子至终点时"钙#镁离子全部与XOGJU3T#络合而使

铬黑G游离"溶液即由紫红色变为蓝色!

#+"#"!!仪器

#+"#"!"#!!3452三角瓶!

#+"#"!"$!!’或3452滴定管!

#+"#"%!试剂

#+"#"%"#!’$’!5P2$F乙二胺四乙酸二钠标准溶液’称取)$83-乙二胺四乙酸二钠

%H!’E!"T3B9T#3(3E3B"简称XOGJUT#&"溶于纯水中"并稀释至!’’’52"

按!’$!$"$!$!至!’$!$"$!$)标定其准确浓度!

#+"#"%"#"#!锌标准溶液’准确称取’$(!’$9-的锌粒"溶于![!盐酸中"置于

水浴上温热至完全溶解!移入容量瓶中"定容至!’’’52!

A!<B,
%3:&

式中’A!)))锌标准溶液的摩尔浓度"5P2$F*

B)))锌的重量"-*

,)))锌的分子产量是(4$)8"-!

#+"#"%"#"$!吸取34$’’52锌标准溶液于!4’52三角瓶中"加入3452纯水"加氨

水调至近中性"再加352缓冲溶液 %!’$!$"$3&及4滴铬黑G指示剂"用XOGJ

U3T#溶液滴定至溶液由紫红变为蓝色!按式 %)’&计算!

A3<A!+!+3
%)’&

(38"!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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式中!A3"""XOGJU3T#溶液的摩尔浓度#5P2$F%

A!"""锌标准溶液的摩尔浓度#5P2$F%

+!"""锌标准溶液体积#52%

+3"""XOGJU3T#溶液体积#52&

#+"#"%"#"!!校正XOGJU3T#溶液的摩尔浓度为’$’!’’5P2$F&

#+"#"%"$!缓冲溶液 ’DE!’(

#+"#"%"$"#!称取!($:-氯化铵 ’TE"H2(#溶于!$")52浓氢氧化铵中&

#+"#"%"$"$!称取’$89’-硫酸镁 ’Q-AB")8E3B(及!$!89-乙二胺四乙酸二钠

’H!’E!"T3B9T#3)3E3B(#溶于4’52纯水中#加入352氯化铵U氢氧化铵溶液

’!’$!$"$3$!(和4滴铬黑G指示剂 ’此时溶液应呈紫红色#若为天蓝色#应再加

极少量硫酸镁使呈紫红色(&用XOGJU3T#溶液 ’!’$!$"$!(滴定至溶液由紫红

色变为天蓝色#合并!’$!$"$3$!及!’$!$"$3$3两种溶液#并用纯水稀释至

34’52#合并后如溶液又变为紫色#在计算结果时应扣除试剂空白&
注!&氢氧化铵U氯化铵缓冲液应贮存于聚乙烯瓶或硬质玻璃瓶中"防止使用中因反复开

盖#使氨水浓度降低而影响DE值"

’配制缓冲溶液时#加入XOGJUQ-是为了使某些含镁较低的水样滴定终点更敏锐"

如果备有市售XOGJUQ-试剂#则可直接取!$34-XOGJUQ-#配入34’52缓冲溶

液中"

(XOGJU3T#滴定钙$镁离子时#以铬黑G为指示剂其溶液在DE值:$8!!!的范围

内#越偏碱终点越敏锐"但可使碳酸钙及氢氧化镁沉淀#从而造成滴定误差"因此

滴定选用DE值!’为宜"

#+"#"%"!!’$4;铬黑G指示剂%称取’$4-铬黑G ’H3’E!3B8T)AT#(#用:4;乙

醇溶解并稀释至!’’52#置于冰箱中保存#可稳定一个月&

固体指示剂!称取’$4-铬黑G#加!’’-氯化钠#研磨均匀#贮于棕色瓶内#

密塞备用#可较长期保存&
注!铬黑G指示剂配成溶液后较易失效"如果在滴定时终点不敏锐#而且加入掩蔽剂后仍

不能改善#则应重新配制指示剂"

#+"#"%"%!4;硫化钠溶液!称取4$’-硫化钠 ’T#3A):E3B(溶于纯水中#并稀

释至!’’52&

#+"#"%"&!!$’;盐酸羟胺溶液!称取!$’-盐酸羟胺 ’TE3BE)EH2(#溶于纯水

中#并稀释至!’’52&

))8"!)

!’!$采样标准
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#+"#"%"’!!’;氰化钾溶液!称取!’$’-氰化钾 "‘HT#溶于纯水中$并稀释至

!’’52%注意$此溶液剧毒！

#+"#"&!步骤

#+"#"&"#!吸取4’$’52水样 "若硬度过大$可少取水样用水稀释至4’52%若硬度

过小$改取!’’52#$置于!4’52三角瓶中%
注!为防止碳酸钙及氢氧化镁在碱性溶液中沉淀"滴定时水样中的钙#镁离子含量不能过

多"若取4’52水样"所消耗的’$’!5P2$FXOGJU3T#溶液 %!’$!$"$!&体积应少于

!452’

#+"#"&"$!若水样中含有金属干扰离子使滴定终点延迟或颜色发暗$可另取水样$

加入’$452盐酸羟胺溶液 "!’$!$"$4#及!52硫化钠溶液 "!’$!$"$"#或’$452
氰化钾溶液 "!’$!$"$(#%

#+"#"&"!!加入!!352缓冲溶液 "!’$!$"$3#及4滴铬黑G指示剂 "或一小勺固

体指示剂# "!’$!$"$)#$立即用XOGJU3T#标准溶液 "!’$!$"$!#滴定$充分

振摇$至溶液由紫红色变为蓝色$即表示到达终点%

#+"#"’!计算

!!!!6<
+!=’$’!’’=!’’$’:!’’’ =!’’’=!’’’

+3

<+!=!’’’$:+3
")!#

式中!6&&&水样的总硬度 "H#HB)#$5-’F(

+!&&&XOGJU3T#溶液的消耗量$52(

+3&&&水样体积$52%

总硬度除用碳酸钙表示外$尚可用度及毫克当量’升表示%其相互换算方法见

表!4%
表#&!硬度单位的换算

硬度单位 毫克当量’升 度 硫酸钙$5-’F

毫克当量’升 ! 3$9’" 4’$’"4

度 ’$)4(() ! !8$9"8

碳酸钙$5-’F ’$’!::9 ’$’4(’ !

#+"#"(!精密度与准确度

)"8"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



经9)个试验室测定硬度为!)($’和3’$85-!F碳酸钙 "H#HB)#的合成水样$

其他成分的浓度 "5-!F#为%氟化物$!$)’和’$")&硫酸盐$:)$(和8$3&可溶

性总固体$))9和4"&氯化物$98$:和!9$"等$相对标准差分别为3$);和

8$(;$相对误差为’和3$:;’

##!铁

铁在深层地下水中呈低价态$当接触空气并在DE大于4时$便被氧化成高铁

并形成氧化铁水合物 "S+3B)()E3B#的黄棕色沉淀$暴露于空气的水中$铁往

往也以不溶性氧化铁水合物的形式存在’当DE小于4时$高铁化合物可被溶解’

因而铁可能以溶解态$胶体态)悬浮颗粒等形式存在于水体中$水样中高铁和低铁

有时同时并存’

二氮杂菲分光光度法可以分别测定低铁和高铁$适用于较清洁的水样$原子吸

收分光光度法快速且受干扰物质影响较小’水样中铁一般都用总铁量表示’

##"#!二氮杂菲分光光度法

##"#"#!应用范围

##"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总铁的含量’

##"#"#"$!钴)铜超过45-!F$镍超过35-!F$锌超过铁的!’倍对此法均有干

扰$铋)镉)汞)钼)银可与二氮杂菲试剂产生浑浊现象’

##"#"#"!!本法最低检测量为3$4$-$若取4’52水样测定$则最低检测浓度为

’$’45-!F’

##"#"$!原理

在DE)!:的条件下$低铁离子能与二氮杂菲生成稳定的橙红色络合物$在波

长4!’M5处有最大光吸收’二氮杂菲过量时$控制溶液DE为3$:!)$4$可使显

色加快’

水样先经加酸煮沸溶解铁的难溶化合物$同时消除氰化物)亚硝酸盐)多磷酸

盐的干扰’加入盐酸羟胺将高铁还原为低铁$还可消除氧化剂的干扰’水样不加盐

酸煮沸$也不加盐酸羟胺$则测定结果为低铁的含量’

##"#"!!仪器

##"#"!"#!!’’52三角瓶’

##"#"!"$!4’52具塞比色管’

(48"!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



##"#"!"!!分光光度计!

##"#"%!试剂

##"#"%"#!铁标准贮备溶液"称取’$8’33-硫酸亚铁铵 #S+$TE"%3 $AB"%3&

(E3B’(溶于8’523’[4’硫酸溶液中(滴加’$’35P2)F的高锰酸钾溶液至出现微

红色不变(用纯水定容至!’’’52!此贮备溶液!$’’52含’$!’’5-铁!

##"#"%"$! 铁标准溶液 $使用时现配%"吸取 !’$’’52铁标准贮备溶液

$!!$!$"$!%(移入容量瓶中(用纯水定容至!’’52!此铁标准溶液!$’’52含

!’$’$-铁!

##"#"%"!!’$!;二氮杂菲溶液"称取’$!-二氮杂菲 $H!3E9T3&E3B%溶解于加

有3滴浓盐酸的纯水中(并稀释至!’’52!此溶液!52可测定!’’$-以下的低铁!

注!二氮杂菲又名邻二氮菲"邻菲绕啉"有水合物 #H!3E9T3$E3B%及盐酸盐 #H!3E9T3

$EH2%两种"都可用&

##"#"%"%!!’;盐酸羟胺溶液"称取!’-盐酸羟胺 $TE3BE&EH2%(溶于纯水

中(并稀释至!’’52!

##"#"%"&!乙酸铵缓冲溶液 $DE"$3%"称取34’-乙酸铵 $TE"H3E)B3%(溶于

!4’52纯水中(再加入8’’52冰乙酸混匀(用纯水稀释至!’’’52!

##"#"%"’!![!盐酸!

##"#"&!步骤

##"#"&"#!量取4’$’52振摇混匀的水样 $含铁量超过4’$-时(可取适量水样加

纯水稀释至4’$’52%于!’’52三角瓶中!

注!总铁包括水体中悬浮性铁和微生物体中的铁"取样时应剧烈振摇成均匀的样品"并立

即量取&取样方法不同"可能会引起很大的操作误差&

##"#"&"$!另取!’’52三角瓶9个(分别加入铁标准溶液 $!!$!$"$3%’*’$34*

’$4’*!$’’*3$’’()$’’*"$’’*4$’’52(各加纯水至4’52!

##"#"&"!!向水样及标准系列三角瓶中各加"52![!盐酸 $!!$!$"$(%和!52盐

酸羟胺溶液 $!!$!$"$"%(小火煮沸至约剩)’52$有些难溶亚铁盐(要在DE3左

右才能溶解(如果发现尚有未溶的铁可继续煮沸浓缩至约剩!452%(冷却至室温后

移入4’52比色管中!

##"#"&"%!向水样及标准系列比色管中各加352二氮杂菲溶液 $!!$!$"$)%(混匀

后再加!’$’52乙酸铵缓冲溶液 $!!$!$"$4%(各加纯水至4’52刻度(混匀(放置

&(8"!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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!’!!45/M!

注!&乙酸铵试剂可能含有微量铁"故缓冲溶液的加入量要准确一致#

’若水样较清洁"含难溶亚铁盐少时"可将所加试剂!![!盐酸 $!!$!$"$(%&二氮杂

菲溶液 $!!$!$"$4%及乙酸铵缓冲溶液 $!!$!$"$4%用量减半#但标准系列与样品操

作必须一致#

##"#"&"&!于4!’M5波长下"用3&5比色皿"以纯水为参比"测定样品和标准系

列溶液的吸光度!

##"#"&"’!绘制校准曲线"从曲线上查出样品管中铁的含量!

##"#"’!计算

6<A+
#)3$

式中%6&&&水样中总铁 #S+$的浓度"5-’F(

A&&&从校准曲线上查得的样品管中铁的含量"$-(

+&&&水样体积"52!

##"#"(!精密度与准确度

有):个实验室用本法测定含铁!4’$-’F的合成水样"其他成分的浓度金属离

子 #$-’F$为%汞"4$!(锌"):(铜"3($4(镉"3:(锰"!)’!相对标准差为

!9$4;"相对误差为!)$);!

##"$!原子吸收分光光度法

##"$"#!参阅!)$!进行!

##"$"$!精密度与准确度

有9个实验室用本法测定含铁89$-’F的合成水样"其他金属浓度 #$-’F$分

别为%镉"38(铬"(4(铜")8(汞""$"(镍":((铅"!!)(锌"3((锰""8!

相对标准差为!3$);"相对误差为!)$);!

#$!锰

地下水中可能含有较高浓度溶解态的二价锰"一经汲出地面接触空气后"便迅

速被氧化成悬胶体!若经久放置可与铁等共沉淀"导致被测元素丢失!地面水中既

可能有三价锰"也可能有四价锰的悬浮物!为防止生成锰的氧化物沉淀或吸附在瓶

壁上"取水样时应立即酸化!

)88"!)

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



下列方法只能测定总锰!不能测定不同价态的锰"过硫酸铵分光光度法所需设

备简单!饮用水中一定量的氯化物和有机物不干扰测定"原子吸收分光光度法比较

准确!含量高的水样可以直接测定"

#$"#!过硫酸铵分光光度法

#$"#"#!应用范围

#$"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总锰的含量"

#$"#"#"$!’$!-以下的氯化物不干扰测定"

#$"#"#"!!本法最低检测量为3$4$-!若取4’52水样测定!则最低检测浓度

’$’45-#F"

#$"#"$!原理

在硝酸银存在下!二价锰离子可被硫酸铵氧化成紫红色的高锰酸根!其颜色的

深度与锰的含量成正比"如果溶液中有过量的过硫酸铵和不存在有机物时!生成的

紫红色至少能稳定3"."

氯离子因能沉淀银离子而抑制催化作用!可由试剂中所含的汞离子予以消除"

加入磷酸可络合铁等干扰元素"如水样中有机物较多!可加入较多过硫酸铵!并延

长加热时间"

#$"#"!!仪器

#$"#"!"#!!4’52三角瓶"

#$"#"!"$!4’52具塞比色管"

#$"#"!"!!分光光度计"

#$"#"%!试剂

配制试剂及稀释溶液所用纯水不得含还原性物质!否则可加过硫酸铵处理"例

如!取4’’52去离子水!加’$4-过硫酸铵煮沸35/M!放冷后使用"

#$"#"%"#!锰标准溶液$称取’$4":8-经38’7烘干3$4.的硫酸锰 %QMAB"&!溶

于约3’’52纯水中!加入!$452浓硝酸!再用纯水定容至!’’’52!此浓溶液

!$’’52含’$3’’5-锰"吸取此浓溶液4$’’52!用纯水定容至!’’52!则此标准溶

液!$’’52含!’$’$-锰"

#$"#"%"$!硝酸银6硫酸汞溶液’称取84-硫酸汞 %E-AB"&溶于(’’523[!硝酸

溶液中!再加3’’52磷酸 %E)RB"&及)45-硝酸银 %J-TB)&!放冷后加纯水至

!’’’52!贮于棕色瓶中"

(98"!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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#$"#"%"!!过硫酸铵 !"TE"#3A3B9$%干燥固体&

注!过硫酸铵在干燥时较为稳定"水溶液或受潮的固体"容易分解释放出过氧化氧而失效#

本法常因此试剂分解而失败"应注意#

#$"#"%"%!!’;盐酸羟胺溶液%称取!’-盐酸羟胺 "TE3BE’EH2#(溶于纯水并

稀释至!’’52&

#$"#"&!步骤

#$"#"&"#!量取4’52水样于!4’52三角瓶中&

#$"#"&"$!另取9个!4’52三角瓶(分别加入锰标准溶液 "!3$!$"$!#’)’$4’)

!$’’))$’’)4$’’)!’$’’(!4$’’)3’$’’52(再加入纯水至4’52&

#$"#"&"!!向水样及标准系列瓶中各加3$452硝酸银6硫酸汞溶液 "!3$!$"$3#(煮

沸至剩下约"452(取下稍冷&如有浑浊(可用滤纸过滤&

#$"#"&"%!将!-过硫酸铵 "!3$!$"$)#分次加入三角瓶中(小火加热至沸&若水

中有机物较多(取下稍冷后再分次加入!-过硫酸铵 "!3$!$"$)#(再加热至沸(务

使显色后的溶液中保持有剩余的过硫酸铵&取下(放置!5/M后用冷水冷却&

注!在夏季或高温环境下"若任其自然冷却"需要较长时间"在此过程中过硫酸铵将继续

分解"因而要用冷水加速冷却#

#$"#"&"&!将水样及标准系列瓶中的溶液分别移入4’52比色管中(加纯水至刻

度(混匀&

#$"#"&"’!于4)’M5波长(用4&5比色皿(以纯水为参比(测定样品和标准系列

溶液的吸光度&

#$"#"&"(!如原水样有颜色时(在已比色的样品溶液中滴加!’;盐酸羟胺溶液

"!3$!$"$"#(至反应生成高锰酸根完全褪色为止(按!3$!$4$(所述条件测定此水

样空白的吸光度&

#$"#"&")!绘制校准曲线(在曲线上查出样品管中的锰含量&

#$"#"&"*!有颜色的水样(应由!3$!$4$(测得的样品溶液的吸光度减去!3$!$4$8
测得的水样空白吸光度(再在标准曲线上查出锰的含量&

#$"#"’!计算

6<A+
"))#

式中%6***水样中锰 "QM#的浓度(5-+F,

’:8"!’

!’!$采样标准
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A!!!从校准曲线上查得样品管中锰的含量"$-#

+!!!水样体积"52$

#$"#"(!精密度与准确度

有33个实验室用本法测定含锰!)’$-%F的合成水样"其他金属浓度 &$-%F’

分别为(汞"4$!"锌"):"铜"3($4"镉"3:"铁"!4’#铬""(#铅"4"$相对

标准差为8$:;"相对误差为8$8;$

#$"$!原子吸收分光光度法

#$"$"#!参阅!)$!进行$

#$"$"$!精密度与准确度

有!’个实验室用本法测定含锰"89和"8$-%F的合成水样"其他离子浓度

&$-%F’为(铝"943和")4#砷"!93和(!#铍"!3(和!9)#镉"4:和38#钴"

)"9和:(#铬")’"和(4#铜")8"和)8#铁"8:(和89#汞"8$(和"$"#锌"

"89和3(#镍"!(4和:(#铅")9)和!!)#硒""9和!(#钒"9"9和"8’$相对

标准差分别为4$";和9$’;"相对误差分别为!$8;和3$!;$

#!!铜

天然水中铜含量甚少"但水体流经含铜矿床或被含铜废水污染或使用铜盐抑制

水体藻类生长时水中铜含量增加"超过!$’5-%F时可使白色织物着色"超过

!$45-%F时水有异味$

水中的铜可用原子吸收分光光度法和二乙氨基二硫代甲酸钠及双乙醛草酰二腙

分光光度法测定$原子吸收分光光度法快速简便#二乙氨基二硫代甲酸钠分光光度

法所需设备简单"但干扰因素较多"经络合剂掩蔽后萃取"即可除去干扰$双乙醛

草酰二腙法灵敏度较高$

#!"#!原子吸收分光光度法

#!"#"#!应用范围

#!"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中铜"铁)锰)锌)镉及铅等金

属离子含量$

#!"#"#"$!测定水样中含量较高的铁)锰)锌等金属离子时"可将水样直接喷入火

焰中测定"对于含量较低的金属离子需先与吡咯烷二硫代氨基甲酸铵 &JROH’络

合"以甲基异丁基甲酮 &Q@?‘’萃取后测定$

*’9"!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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#!"#"#"!!直接测定时!多数金属元素能在空气6乙炔火焰中原子化直接测定!一

般不受其他金属离子干扰"但有的金属由于水样中含有其他成分和被测元素化合成

不易解离的化合物!妨碍它在火焰中原子化!降低了吸收值#如水样中硅酸盐!磷

酸盐对铁$锰有干扰!测定时可加入钙离子!与干扰物生成更稳定的化合物!以释

放出待测金属元素"若水样中盐浓度高时产生正干扰!可用标准加入法测定!能消

除此干扰#

JROHUQ@?‘络合萃取时!?KU$@U$TB)U$RB)U" !AB3U" $HB3U) 浓度分

别为8’’’’5-%F!氯化钠$氯化钾含量为3’;!钙$镁$硅!铝浓度分别为

4’’’5-%F都没有影响!但水样中如含有大量能与JROH络合的金属!会产生负干

扰#此时可增加JROH用量!并用Q@?‘重复萃取#

#!"#"#"%!直接测定和JROH6Q@?‘络合萃取后测定的灵敏度与适宜的最低检测

浓度见表!(#
表#’!分析线波长!灵敏度和适宜最低检测浓度

元素名称
分析线波长

M5

直接测定 JROHUQ@?‘络合萃取后测定

灵敏度1
适宜的最低

检测浓度11
灵敏度1

适宜的最低

检测浓度11

5-%F 5-%F 5-%F 5-%F

S+ 3"9$) ’$! ’$) ’$’’" ’$’34

QM 38:$4 ’$’4 ’$! ’$’’" ’$’34

HW )3"$8 ’$! ’$8 ’$’’!3 ’$’’84

_M 3!)$: ’$’) ’$!9 ’$’’’" ’$’’34

H* 339$9 ’$’4 ’$) ’$’’’" ’$’’34

R% 39)$) ’$) !$( ’$’’" ’$’34

!! 1!灵敏度&产生’$’’4吸光度的测定溶液浓度#

11!适宜最低检测浓度&产生’$’)’吸光度的测定溶液浓度#

#!"#"$!原理

水样中金属离子被原子化后!此基态原子吸收来自同种金属元素空心阴极灯发

出的共振线 ’如铜!)3"$8M5"铅!39)$)M5等(!吸收共振线的量与样品中该元

素含量成正比例#在其他条件不变的情况下!根据测量被吸收后的谱线强度!与标

准系列比较!进行定量#

)!9"!)

!’!$采样标准
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#!"#"!!仪器

所有玻璃器皿使用前均须先用![!硝酸溶液浸泡!并直接用纯水清洗"特别

是测定锌所用的器皿!更应严格防止与含锌的水如自来水等接触"

#!"#"!"#!原子吸收分光光度计及铁#锰!铜#锌#镉#铅空心阴极灯$仪器使用

的适宜条件参阅仪器说明书"

#!"#"!"$!压力锅$!1-,%&53"

#!"#"!"!!电热板"

#!"#"!"%!34’及!3452分液漏斗"

#!"#"!"&!!’52具塞试管"

#!"#"!"’!抽气瓶和玻璃砂芯漏斗"

#!"#"%!试剂

配制试剂或稀释溶液等用的纯水均为去离子蒸馏水"

#!"#"%"#!各种金属离子标准贮备液$

#!"#"%"#"#!铁标准贮备液$称取!$"3:8-氧化铁 &S+3B)!优级纯’!加入!’52

![!硝酸!小火加热并滴加浓盐酸助溶!至完全溶解后加纯水定容至!’’’52!此

溶液!$’’52含!$’’5-铁"

#!"#"%"#"$!锰标准贮备溶液$称取!$3:!3-氧化锰 &QMB!优级纯’!加![!
硝酸溶解后并用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含!$’’5-锰"

#!"#"%"#"!!铜标准贮备溶液$称取!$’’’’-金属铜!溶于!452![!硝酸溶液

中!并用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含!$’’5-铜"

#!"#"%"#"%!锌标准贮备溶液$称取!$’’’’-金属锌!溶于3’52![!硝酸溶液中!

并用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含!$’’5-锌"

#!"#"%"#"&!镉标准贮备溶液$称取!$’’’’-金属镉!溶于452![!硝酸溶液中!

并用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含!$’’5-镉"

#!"#"%"#"’!铅标准贮备溶液$称取!$4:94-无水硝酸铅 (R%&TB)’3)!溶于约

3’’52水中!加入 !$452浓硝酸!用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含

!$’’5-铅"

#!"#"%"$!硝酸!优级纯"

#!"#"%"!!盐酸!优级纯"

#!"#"%"%!钙溶液$称取()’5-碳酸钙 &H#HB)!优级纯’!溶于!’52浓盐酸中!

*39"!*
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加3’’52纯水!必要时可加热使完全溶解"放冷!用纯水稀释到!’’’52"

#!"#"%"&!!4;的酒石酸溶液#称取!4’-酒石酸 $H"E(B(%!溶于纯水中!稀释

至!’’’52"酒石酸中如含有金属离子杂质时!在溶液中加入!’523;JROH!用

Q@?‘萃取至Q@?‘层不变色为止"

#!"#"%"’!!5P2&F硝酸溶液#吸取!3$452硝酸!加入纯水中!并稀释至3’’52"

#!"#"%"(!!5P2&F氢氧化钠溶液#称取"-氢氧化钠溶于纯水中!并稀释至

!’’52"

#!"#"%")!溴酚蓝指示剂#称取’$’4’-溴酚蓝 $H!:E!’?K"B4A%!溶于3’;乙醇

溶液中!用3’;乙醇溶液稀释至4’52"

#!"#"%"*!3;吡咯烷二硫代氨基甲酸铵溶液#称取3-比咯烷二硫代氨基甲酸铵

$H4E!3T3A3!简称JROH%!溶于纯水中!滤去不溶物!并稀释到!’’52"临用前

配制"

#!"#"%"#+!甲基异丁基甲酮 ’$HE)%3HEHE3HBHE3!简称Q@?‘(#对品级低的

需用4倍体积的![::盐酸振摇!洗除所含杂质!弃去盐酸相"再用纯水洗去过量

的酸"

#!"#"&!步骤

#!"#"&"#!水样的预处理#澄清的水样可直接进样测定)悬浮物较多的水样!分析

前需酸化并消解有机物"若需测定溶解的金属!则应在采样时将水样通过’$"4$5
滤膜过滤!然后以每升水样加!$452硝酸酸化使DE小于3"

水样中有机物一般不干扰测定!为使金属离子能全部进入水溶液和促使颗粒物

质的溶解!有利于进一步被萃取和原子化!可采用以下消解方法"

#!"#"&"#"#!硝酸6盐酸消解法#于每升酸化水样 $若取样时未将水样酸化!可用

硝酸调DE至"%中加入452浓硝酸"混合均匀后取定量水样!按每!’’52水样加

入452计加入浓盐酸"在电热板上加热!45/M"冷至室温后!用玻璃砂芯漏斗过

滤!最后用纯水稀释至一定体积"

#!"#"&"#"$!高压法#取定量水样!按每!’’52水样加入!52计加入浓硝酸

$!)$!$"$3%!在!1-,&&53压力锅中 $!3!7%加热!."

#!"#"&"$!仪器操作#鉴于各种不问型号的仪器操作方法各不相同!详细的操作细

节可参阅各仪器说明书"简要的步骤如下"

#!"#"&"$"#!安装待测元素空心阴极灯!对准灯的位置!固定分析线波长及狭缝"

*)9"!*
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#!"#"&"$"$!开启仪器电源及固定空心阴极灯灯电流!预热仪器!’!3’5/M!使光

源稳定"

#!"#"&"$"!!调节燃烧器位置!开启空气"按仪器说明书规定!调节至各该元素最

高灵敏度的适当流量"

#!"#"&"$"%!开启乙炔气源阀!调节指定的流最值!并点气燃火焰"

#!"#"&"$"&!将每升含!$452浓硝酸的纯水喷入火焰!校正每分钟进样量为)!

452!并将仪器调零"

#!"#"&"$"’!将金属标准贮备溶液用每升含!$452硝酸的纯水稀释成一定浓度

#5-$F%&铁!3$4’锰!!$4’铜!3$4’锌!’$4’镉!!$’’铅!!’"将此溶液喷

入火焰"调节仪器的燃烧器位置(火焰高度等各种条件"直至获得最佳状态"

#!"#"&"$"(!完成以上调节!即可进行样品测定"测最完毕应先关闭乙炔气阀熄

火"

#!"#"&"!!水样测定

#!"#"&"!"#!自接法&适用于含待测金属浓度较高的水样"

#!"#"&"!"#"#!将各种金属标准贮备液用每升含!$452浓硝酸的纯水稀释!并配

制成下列浓度 #5-$F%的标准系列!铁!’$)’!4$’’锰!’$!’!)$’’铜!’$3’

!4$’’锌!’$’4’!!$’’镉!’$’4’!3$’’铅!!$’!3’"

注!所列测量范围受不同型号仪器的灵敏度及不问操作条件的影响而变化"低于上述范围

的浓度#应采取量程扩大方式测量"高于上述浓度范围时#由于浓度与吸收的线性关

系变化需对曲线进行校正"

#!"#"&"!"#"$!将标准和空白溶液依次间隔喷入火焰!测定吸光度绘制标准曲线"

#!"#"&"!"#"!!将样品喷入火焰!测定吸光度!在校准曲线上查出各待测金属元素

的浓度"

#!"#"&"!"#"%!测定铁(锰时!应向每!’’52标准液和样品中加入3452钙溶液

#!)$!$"$"%"

注!水样中存在磷酸盐$硅酸盐$铝酸盐或其他含氧阴离子时#铁$锰等金属与它们形成

难解离的化合物#妨碍了原子化#使吸光值下降#这是原子吸收光度分析中一种比较

复杂的化学干扰"加入钙离子的目的#是使它与这些干扰物形成更稳定的难解离的化

合物#从而释放出被测元素"加入大量钙离子后#改变了样品的基本组成和体积#吸

收值也将改变#所以应在标准管和空白管中加入同样体积的钙溶液"对于铁#锰的测

)"9"!)
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定!应单独吸取一份样品进行测定"

#!"#"&"!"$!萃取法!适用于含待测金属元素浓度较低的水样"

#!"#"&"!"$"#!用每升含!$452硝酸的纯水将各种金属贮备液 #!)$!$"$!$稀释

成!$’’52含!’$’$-铁%锰&铅和!$’’52含)$’’$-铜及!$’’52含!$’’$-锌&

镉的标准溶液"分别向(只!3452分液漏斗中加入’&’$34&’$4’&!$’’&3$’’和

)$’’52上述标准溶液"加上述纯水至!’’52%成为含’&34&4’&!’’&3’’和

)’’$-’F铁&锰&铅和’&8$4&!4%)’&(’&:’$-’F铜以及’&3$4&4&!’&3’&

)’$-’F锌&镉的标准系列"

#!"#"&"!"$"$!取!’’52水样%置于另一个!3452分液漏斗中"

#!"#"&"!"$"!!向盛有水样及标准溶液的分液漏斗中各加452!4;酒石酸溶液

#!)$!$"$4$%混匀"用!5P2’F硝酸溶液 #!)$!$"$($或!5P2’F氢氧化钠溶液

#!)$!$"$8$以溴酚蓝为指示剂 #!)$!$"$9$调节标准溶液及水样DE值至3$3!

3$9%溶液由蓝色变成黄色"

#!"#"&"!"$"%!向各分液漏斗中加入3$4523;吡咯烷二硫代氨基甲酸铵溶液

#!)$!$"$:$%混匀"再加入!’52甲基异丁基甲酮 #!)$!$"$!’$%振摇35/M"静置

分层%弃去水相"用滤纸或脱脂棉擦去分液漏斗颈内壁的水膜"另取干脱脂棉少许

塞于分液漏斗颈末端%将萃取液通过脱脂棉滤入干燥的具塞试管中"

#!"#"&"!"$"&!将甲基异丁基甲酮通过细导管喷入火焰%并调节进样量为每分钟

’$9!!$452"减小乙炔流量%调节火焰至正常高度"

#!"#"&"!"$"’!将标准系列和样品萃取液与甲基异丁基甲酮试剂 #!)$!$"$!’$间

隔喷入火焰"测定吸光度%绘制校准曲线"所有测定必须在萃取后4.内完成"

#!"#"’!计算

水样直接进样%可从校准曲线上直接查出水样中待测金属的浓度 #5-’F$"

样品经浓缩或稀释后直接进样或萃取后进样%可从校准曲线上查出各金属浓度

后按式 #)"$计算"

6<6!=!’’+
#)"$

式中!6(((水样中待测金属浓度%5-’F)

6!(((从校准曲线上查得待测金属浓度%5-’F)

+(((原水样体积%52)

*49"!*
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!’’!!!用纯水稀释后的体积"52#

#!"#"(!精密度与准确度

有4个实验室用本法测定合成水样"其中各金属浓度 $5-%F分别为&铜"

3($4’汞"4$!’锌"):’镉"3:’铁"!4’’锰"!)’(#相对标准差为:$);"相

对误差($9;#

#!"$!二乙氨基二硫代甲酸钠分光光度法

#!"$"#!应用范围

#!"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中二价铜的含量#

#!"$"#"$!水中常见离子及下列微量元素&铅95-)锌!(5-不干扰测定"铁含量

超过铜含量4’倍时"铁络合物的棕色可完全掩盖铜络合物的颜色#

#!"$"#"!!本法最低检测量为3$-"若取!’’52水样测定"则最低检测浓度为

’$’3$-%F#

#!"$"$!原理

在DE值:!!!的氨溶液中"铜离子与二乙氨基二硫代甲酸钠 $铜试剂(反应

生成黄棕色络合物"用四氯化碳或氯仿萃取后比色定量#铅)锌)铁等金属离子的

干扰"可用乙二胺四乙酸二钠6柠檬酸铵络合剂掩蔽#

注!铁含量高于铜含量的4’倍时"可加入柠檬酸铵溶液掩蔽#镍与二乙氨基!二硫代甲酸

钠络合后呈绿色"钴的络合物呈黄绿色"均能用XOGJ掩蔽#锰与二乙氨基二硫代甲

酸钠络合后呈微红色"但络合物不稳定"放置后即褪色"多量时用盐酸羟胺还原掩蔽#

#!"$"!!仪器

#!"$"!"#!34’52分液漏斗#

#!"$"!"$!!’52具塞比色管#

#!"$"!"!!分光光度计#

#!"$"%!试剂

所有试剂均须用不含铜的纯水配制#

#!"$"%"#!铜标准贮备溶液&见!)$!$"$!$)#

#!"$"%"$!铜标准溶液&吸取!’$’’52铜标准贮备溶液 $!)$3$"$!("用纯水定容

至!’’’52#此溶液!$’’52含!’$’$-铜#

#!"$"%"!!铜试剂溶液&称取’$!-二乙氨基二硫代甲酸钠 *$H3E4(3THA3T#+"

溶于纯水中并稀释至!’’52#贮于棕色试剂瓶中"置于冰箱内保存#

,(9"!,

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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#!"$"%"%!乙二二胺四乙酸二钠U柠檬酸三铵溶液!称取4-乙二胺四乙酸二钠

"H!’E!"T3B9T#3#3E3B$简称XOGJU3T#%和3’-柠檬酸三铵&"TE"%)H(E4B8’$

溶于纯水中$并稀释至!’’52(

#!"$"%"&!氨水(

#!"$"%"’!’$!;甲酚红溶液!称取’$!-甲酚红 "H3!E!9B4A%$溶于:4;乙醇中

并稀释至!’’52(

#!"$"%"(!四氯化碳或氯仿!重蒸馏(

#!"$"&!步骤

#!"$"&"#!量取!’’52水样于34’52分液漏斗中 "若水样色度过高时$可置于烧

杯中$加入少量过硫酸铵$煮沸使体积浓缩至约8’52$冷却后加纯水稀释至

!’’52%(

#!"$"&"$!另取(个34’52分液漏斗$各加!’’52纯水$然后分别加入’)’$3’)

’$"’)’$(’)’$9’及!$’’52铜标准溶液 "!)$3$"$3%$混匀(

#!"$"&"!!向样品及标准系列溶液中各加452乙二胺四乙酸二钠6柠檬酸三铵溶液

"!)$3$"$"%及)滴甲酚红溶液 "!)$3$"$(%$滴加氨水 "!)$3$"$4%至溶液由黄

色变为浅红色$再各加452铜试剂溶液 "!)$3$"$)%$混匀$放置45/M(

#!"$"&"%!各加!’$’52四氯化碳或氯仿 "!)$3$"$8%$振摇35/M$静置分层(

#!"$"&"&!用脱脂棉擦去分液漏斗颈内水膜$将四氯化碳相放入干燥的!’52具塞

比色管中(

#!"$"&"’!于")(M5波长下$3&5比色皿$以四氯化碳 "或氯仿%作参比$测定

样品及标准系列溶液的吸光度(

#!"$"&"(!绘制校准曲线$从曲线上查出样品管中铜的含量(

#!"$"’!计算

6<A+
")4%

式中!6***水样中铜 "HW%的浓度$5-+F,

A***从校准曲线上查得样品管中铜的含量$$-,

+***水样体积$52(

#!"$"(!精密度与准确度

有3’个实验室用本法测定含铜3($4$-+F的合成水样$含各金属浓度 "$-+F%

#89"!#
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分别为!汞"4$!#锌"):#镉"3:#铁"!4’#锰"!)’$相对标准差34$9;"相

对误差!8$’;$

#!"!!双乙醛草酰二腙分光光度法

#!"!"#!应用范围

#!"!"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中二价铜的含量$

#!"!"#"$!水中含3’5-T#["!’5-H#3["45-‘["Q-3[%AB3U" "TBU)%HB3U)
对 测 定 无 明 显 影 响"4’5-H*3[%J2)[%_M3[%AM3[%R%3["!5-S+3["

’$45-QM3["’$!5-JN)[%HK(["共存时"误差不大于!’;$

#!"!"#"!!本法最低检测量为!$-"若取3452水样测定"则最低检测浓度为

’$’"5-&F$

#!"!"$!原理

在DE:的条件下"铜离子 ’HW3[(与双环己酮草酰二腙及乙醛反应"生成双

乙醛草酰二腙螯合物"比色定量$

#!"!"!!仪器

#!"!"!"#!分光光度计$

#!"!"!"$!4’52比色管$

#!"!"!"!!电热恒温水浴器$

#!"!"%!试剂

#!"!"%"#!铜标准溶液!!)$3$"$3$

#!"!"%"$!浓氨水$

#!"!"%"!!"’;柠檬酸三铵溶液!称取"’-柠檬酸三铵 )’TE"()H(E4B8*"溶于

纯水中"稀释至!’’52$

#!"!"%"%!4’;酒石酸钾钠溶液!称取4’-酒石酸钾钠 ’‘T#H"E"B(("溶于纯水

中"稀释至!’’52$

#!"!"%"&!’$3;双环己酮草酰二腙 ’简称?HB(溶液!称取!$’-双环己酮草酰

二腙 ’H!"E33T"B3(于烧杯中"加入4’’52![!乙醇"加热至(’!8’7"搅拌溶

解$

#!"!"%"’!"’;乙醛溶液$
注!乙醛试剂含乙醛"’;"乙醛易聚合为聚乙醛#如发现乙醛聚合分居#则取乙醛!’’52#

加浓硫酸452#加热蒸馏#用"’52纯水吸收#收集蒸馏液至!’’52"

+99"!+

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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#!"!"%"(!氨水6氯化铵缓冲溶液 !DE:$’"#称取38$’-氯化铵 !TE"H2"$溶于

4’’52纯水中$滴加氨水调节DE至:$’%

#!"!"&!步骤

#!"!"&"#!吸取34$’52水样于4’52比色管中%

#!"!"&"$!另取4’52比色管9支$分别加入铜标准溶液 !!)$)$"$!"’&’$!’&

’$4’&!$’’&3$’’&"$’’及($’’52$用纯水稀释至3452%

#!"!"&"!!向各比色管中加入3$’52柠檬酸二铵溶液 !!)$)$"$)"$混合后用浓氨

水 !!)$)$"$3"调DE至:$’左右%加4$’52缓冲溶液 !!)$)$"$8"$混匀$再加

4$’52?HB溶液 !!)$)$"$4"&!$’52乙醛溶液 !!)$)$"$("$加纯水至刻度$摇

匀%在4’7水浴中加热!’5/M$取出$冷至室温%

#!"!"&"%!于4"(M5波长下$用)&5比色皿$以纯水作参比$测定样品及标准系

列溶液的吸光度%

#!"!"&"&!绘制校准曲线$从曲线上查出样品管中铜的含量%

#!"!"’!计算

6<A+
!)("

式中#6’’’水样中铜 !HW"的含量$5-(F)

A’’’从校准曲线上查得样品管中铜的含量$$-)

+’’’水样体积$52%

#%!锌

天然水中锌含量很少$水流经镀锌管道可被污染$能含有"!45-(F锌$使水

质的浑浊度增高$并具有不愉快的金属味%

水中锌用原子吸收分光光度法测定较为快速$简便%用双硫腙分光光度法测定

也能满足一般要求$但干扰因素较多%

#%"#!原子吸收分光光度法

#%"#"#!参阅!)$!进行%

#%"#"$!精密度与准确度

有!!个实验室用本法测定含锌"89和3($-(F的合成水样$其他成分的浓度

!$-(F"为#铝$943和")4)砷$!93和(!)铍$3(!和!9))镉$4:和38)钴$

*:9"!*

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



)"9和:(!铬")’"和(4!铜")8"和)8!铁"8:(和89!汞"8$(和"$"!锰"

"89和"8!镍"!(4和:(!铅")9)和!!)!硒""9和!(!钒"9"9和"8’#相对

标准差分别为:$3;和8$(;"相对误差分别为"$’;和’#

#%"$!双硫腙分光光度法

#%"$"#!应用范围

#%"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源中锌的含量#

#%"$"#"$!本法最低检测量为’$4$-"若取!’52水样测定"则最低检测浓度为

’$’45-$F#

#%"$"$!原理

在DE"$’!4$4的水溶液中"锌离子与双硫腙生成红色螯合物"用四氯化碳萃

取后比色定量#

在选定的DE条件下"用足够量的硫代硫酸钠可掩蔽水中存在的少量铅%铜%

汞%镉%钴%铋%镍%金%钯%银%亚锡等干扰金属离子#

#%"$"!!仪器

所用玻璃仪器均须用![!硝酸洗涤"然后再用不含锌的纯水冲洗干净#不得

用自来水冲洗#

#%"$"!"#!(’52分液漏斗#

#%"$"!"$!!’52分色管#

#%"$"!"!!分光光度计#

#%"$"%!试剂

配制试剂和稀释用纯水均为去离子蒸馏水#

#%"$"%"#!锌标准贮备溶液&同!)$!$"$!$"#

如无金属锌"可称取’$"):9-硫酸锌 ’_MAB"(8E3B)溶于纯水中"加入

!’52浓盐酸"用纯水定容至!’’’52#此溶液!$’’52含’$!’’5-锌#

#%"$"%"$!锌标准溶液&吸取!’$’’52锌标准贮备溶液 ’!"$!$"$!)"用纯水定容

至!’’’52#此锌标准溶液!$’’52含!$’’$-锌#

#%"$"%"!!’$!;双硫腙四氯化碳贮备溶液&称取’$!’-双硫腙 ’H!9E!3T"A)"在

干燥的烧杯中用四氯化碳溶解后稀释至!’’52"倒入棕色瓶中#此溶液置冰箱内保

存"可稳定数周#

如双硫腙不纯"可用下述方法纯化&称取’$3’-双硫腙"溶于!’’52氯仿"经

(’:"!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



脱脂棉过滤于34’52分液漏斗中!每次用3’52)[:8稀氨水连续反萃取数次!直

至氯仿相几乎无绿色为止"合并水相至另一分液漏斗!每次用四氯化碳!’52振荡

洗涤水相两次!弃去四氯化碳相"水相用![:硫酸溶液酸化至有双硫腙析出!再

每次用!’’52四氯化碳萃取两次!合并四氯化碳相!倒入棕色瓶中!置冰箱内保

存"

#%"$"%"%!双硫腙四氯化碳溶液#临用前!吸取适量双硫腙四氯化碳贮备溶液

$!"$3$"$)%!用四氯化碳稀释约)’倍!至吸光度为’$"$波长4)4M5!!&5比色

皿%"

#%"$"%"&!乙酸6乙酸钠缓冲溶液 $DE"$8%#称取(9-乙酸钠 $T#H3E)B3&

)E3B%!用纯水溶解后稀释至34’52"另量取冰乙酸)!52!用纯水稀释至34’52"

将上述两种溶液等体积混合"

如试剂不纯!将上述等体积混合液置于分液漏斗中!每次用!’52双硫腙四氯

化碳溶液 $!"$3$"$"%萃取!直至四氯化碳相呈绿色为止"弃去四氯化碳相!向水

相中加入!’52四氯化碳!振摇洗涤水相!弃去四氯化碳相!如此反复数次!至四

氯化碳相不显绿色为止"用滤纸过滤水相于试剂瓶内"

#%"$"%"’!34;硫代硫酸钠溶液#称取34-硫代硫酸钠 $T#3A3B)&4E3B%!溶于

!’’52纯水中"如试剂不纯!按!"$3$"$4所述方法纯化"

#%"$"%"(!’!!;甲基红指示剂#称取’$!-甲基红 $H!4E!4T)B3%!用(’52:4;
乙醇溶解后!加纯水至!’’52"

#%"$"%")!![!氨水溶液"

#%"$"%"*!![8乙酸溶液#将!’52冰乙酸溶于8’52纯水中"

#%"$"%"#+!四氯化碳"

#%"$"&!步骤

本法测锌要特别注意防止外界污染!同时还要避免在直射阳光下操作"

#%"$"&"#!吸取水样!’$’’52于(’52分液漏斗内"如水样中锌含量超过4$-!可

准确吸取适量水样!用纯水稀释至!’$’52"

#%"$"&"$!另取分液漏斗9个!依次加入锌标准溶液 $!"$3$"$3%’!’$4’’!$’’’

!$4’!3$’’!)$’’’"$’’和4!’’52!各加纯水至!’52"

#%"$"&"!!向水样与标准系列分液漏斗中各加!滴甲基红指示剂 $!"$3$"$8%!用

![!氨水 $!"$3$"$9%调节溶液刚显黄色!再滴加乙酸溶液 $!"$3$"$:%至红色

&!:"!&

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!DE约"$""#

#%"$"&"%!加452四氯化碳$振摇萃取甲基红$弃去有机相#

#%"$"&"&!向各分液漏斗中加入4$’52缓冲溶液 !!"$3$"$4"混匀$再加入!$’52
硫代硫酸钠溶液 !!"$3$"$("$混匀$再加入!’$’52双硫腙四氯化碳溶液

!!"$3$"$""$强烈振荡"5/M$静置分层#
注!&加入硫代硫酸钠除了掩蔽干扰金属离子的作用外"同时也兼有还原剂的作用"保圹

双硫腙不被氧化#由于硫代硫酸钠也能与锌离子络合"因此标准系列中硫代硫酸钠

的加入量应与水样管一样#

’振荡时间必须充分"因硫代硫酸钠是较强的络合剂"只有使锌从络合物 $_M

%A3B)&3’3U中释放出来"才能被双硫腙四氯化碳溶液萃取#而锌的释放又比较缓慢"

因此振荡时间要保证"5/M"否则萃取不完全#为了使样品和标准的萃取率一致"应

尽量做到振摇强度"次数一致#

#%"$"&"’!用脱脂棉或卷细的滤纸擦去分液漏斗颈内的水$弃去最初放出的3!

)52有机相$收集随后流出的有机相于干燥的!’52比色管内#

#%"$"&"(!于4)4M5波长下$用!&5比色皿$以四氯化碳为参比$测定样品和标

准系列溶液的吸光度#

#%"$"&")!绘制校准曲线$在曲线上查出样品管中锌的含量#

#%"$"’!计算

6<A+
!)8"

式中%6&&&水样中锌 !_M"的浓度$5-’F(

A&&&从校准曲线上查得的样品管中锌的含量$$-(

+&&&水样体积$52#

#%"$"(!精密度与准确度

有!(个实验室用本法测定含锌):$-’F的合成水样$其中各金属离子浓度

!$-’F"为%汞$4$!(铜$3($4(镉$3:(铁$!4’(锰$!)’(铅$4"#相对标

准差为!)$:;$相对误差为34$(;#

#&!挥发酚类

天然水中酚含量极微$但受某些工业废水污染的饮用水及水源水则可能含有酚

类化合物#

)3:"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



水中酚类化合物按其能否与水蒸气一起蒸出分为挥发性酚及不挥发性酚两类!

一元酚除对硝基酚外"如酚及各种甲酚#二甲酚#氯酚及硝基酚等沸点均在3)’7
以下"多属于挥发性酚"二元酚及三元酚多属于不挥发酚$本标准所指的挥发性酚

其测定结果均以苯酚 %H(E4BE&计算$

由于酚类化合物易氧化并为微生物所分解"采样时要加保存剂$

#&"#!"6氨基安替比林分光光度法

#&"#"#!应用范围

#&"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中的挥发酚类化合物$

#&"#"#"$!水样经蒸馏后可除去绝大部分干扰物质$

#&"#"#"!!本法的最低检测量为’$4$-$若取34’52水样"则其最低检测浓度为

’$’’35-’F$

#&"#"$!原理

在DE!’$’d’$3和有氧化剂铁氰化钾存在的溶液中"酚与"6氨基安替比林生

成红色的安替比林染料"用氯仿提取后比色定量$

水样中还原性硫化物#氧化剂#石油等均干扰酚的测定$

水样用硫酸酸化至DE"$’以下并在加硫酸铜以前进行振摇以除去硫化氢及二

氧化硫$加入硫酸铜后"水中硫离子及铜离子生成硫化铜黑色沉淀"蒸馏时不能被

蒸出$

氧化剂 %如游离氯&能将一部分酚类化合物氧化$采样时应立即加入过量的硫

酸亚铁或亚砷酸钠$

注!本法合适的DE范围为9$’!!’$’"为了避免芳香胺类 #苯胺$甲苯胺$乙酰苯胺%的

干扰"将反应的DE值控制在:$9!!’$3&在此DE范围内3’5-’F苯胺所产生的颜色

仅相当于’$!5-’F酚所产生的颜色深度&

酚的对位取代基可阻止酚与安替比林的反应"但羟基 %(BE&卤素#磺酰基

%(AB3E&#羧基 %(HBBE&#甲氧基 %(BHE)&除外$此外"邻位硝基也阻止

反应"间位硝基部分地阻止反应$

#&"#"!!仪器

#&"#"!"#!4’’52全玻璃蒸馏器$

#&"#"!"$!4’’52分液漏斗$

#&"#"!"!!!’52具塞比色管$

)):"!)

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#&"#"!"%!分光光度计!
注!不得用橡皮塞"胶皮管联接蒸馏瓶与冷凝器#否则可能出现阳性干扰$

#&"#"%!试剂

#&"#"%"#!本法所用纯水不得含酚及游离氯!无酚纯水的制备方法如下"于水中加

入氢氧化钠至DE!3以上#进行蒸馏!在碱性溶液中#酚形成酚钠不被蒸出!

#&"#"%"$!酚标准溶液

#&"#"%"$"#!酚的精制"取苯酚于具空气冷凝管的蒸馏瓶中#加热蒸馏#收集!93

!!9"7的馏出部分!精制酚冷却后应为无色#盖严贮于冷暗处!

#&"#"%"$"$!酚标准贮备溶液"溶解!-无色 $或经蒸馏精制%的苯酚于!’’’52纯

水中#标定后保存于冰箱内!

酚标准贮备溶液的标定"吸取!’$’’52待标定的酚贮备溶液#置于34’52碘

量瓶中!加入4’52纯水#然后准确加入!’$’’52溴酸钾6溴化钾溶液 $!4$!$"$:%!

立即加入452浓盐酸#盖严瓶塞#缓缓旋摇!静置!’5/M!加入!-碘化钾#盖严

瓶塞#摇匀!于暗处放置45/M后#用’$’4’’T硫代硫酸钠标准溶液 $!4$!$"$)%

滴定#至呈淡黄色时#加入!52’$4;淀粉溶液 $!4$!$"$!’%#继续滴定至蓝色褪

尽为止!同时用纯水作试剂空白滴定!

!!6<
$+!U+3%=’$’4’’=:"$!!(’’’=!’’’=!’’’

!’

< $+!U+3%=89$"3 $)9%

式中"6&&&溶液的苯酚浓度#$-’52(

+!&&&试剂空白消耗’#’4’’T硫代硫酸钠溶液的体积#52(

+3&&&酚贮备溶液消耗’$’4’’T硫代硫酸钠溶液的体积#52!

#&"#"%"$"!!酚标准溶液#临用时将酚标准贮备溶液用纯水稀释成!$’’52含

!’$’$-酚#再取此溶液!’$’’52#用纯水定容至!’’52#则!$’’52含!$’’$-酚!

#&"#"%"!!’$’4’’T硫代硫酸钠标准溶液"将经过标定的硫代硝酸钠溶液用适量纯

水稀释至’$’4’’T!

硫代硫酸钠溶液的标定方法如下"称取34-硫代硫酸钠 $T#3A3B))4E3B%#

溶于!’’’52煮沸并已放冷的纯水中#此溶液浓度约为’$!T!加入’$"-氧化钠或

’$3-无水碳酸钠#贮存于棕色瓶内#8!!’天后进行标定!

另取碘酸钾 $‘@B)%#在!’47下烘干!.!置于硅胶干燥器中冷却)’5/M!准

)":"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



确称取3份!各约’$!4-"分别放入34’52碘量瓶中"每瓶中各加入!’’52纯水!

使碘酸钾溶解!再各加):碘化钾及!’52冰乙酸!在暗处静置45/M"用待标定的

硫代硫酸钠溶液滴定!直至溶液呈淡黄色时!加入!52’$4;淀粉溶液"继续滴定

至恰使蓝色褪去为止!记录用量"按式 #):$算出此硫代硫酸钠溶液的当量浓度"

!!!!!!C< B
+=3!"$’’(’’’

< B
+=’$’)4(8

#):$

式中%C&&&硫代硫酸钠溶液的当量浓度’

B&&&碘酸钾的重量!-’

+&&&硫代硫酸钠溶液的消耗量!52"

两个平行样品的结果之间相差不得大于’$3;"

将经过标定的硫代硫酸钠标准溶液用适量纯水准确稀释至’$’4’’T"

#&"#"%"%!!’;硫酸铜溶液%称取!’-硫酸铜 #HWAB"(4E3B$!溶于纯水中!并

稀释至!’’52"

#&"#"%"&!氨水6氯化铵缓冲溶液 #DE:$9$%称取3’-氯化铵 #TE"H2$!溶于

!’’52浓氨水中"

#&"#"%"’!氯仿"

#&"#"%"(!3;"6氨基安替比林溶液%称取3$’-"6氨基安替比林 #H!!E!)BT)$!溶

于纯水中!并稀释至!’’52"贮于棕色瓶中!临用时配制"

#&"#"%")!9;铁氰化钾溶液%称取9$’-铁氰化钾 )‘)S+#HT$(*!溶于纯水中!

并稀释至!’’52"贮于棕色瓶中!临用时配制"

#&"#"%"*!’$!T溴酸钾6溴化钾溶液%称取3$89-干燥的溴酸钾 #‘?KB)$!溶于

纯水中!加入!’-溴化钾 #‘?K$!并稀释至!’’’52"

#&"#"%"#+!’$4;淀粉溶液%将’$4-可溶性淀粉用少量纯水调成糊状!再加刚煮

沸的纯水至!’’52!冷却后加入’$!-水杨酸或’$"-氯化锌保存"

#&"#"%"##!![:硫酸"

#&"#"&!步骤

#&"#"&"#!水样处理%取34’52水样!置于4’’52全玻璃蒸馏瓶中"用硫酸溶液

调DE至"$’以下 #以甲基橙作指示剂!使水样由桔黄色变为橙红色$!加入452

(4:"!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



硫酸铜溶液 !!4$!$"$""及数粒玻璃珠#加热蒸馏$待蒸出总体积:’;左右#停

止蒸馏$稍冷#向蒸馏瓶内加入3452纯水#继续蒸馏#直到收集34’52蒸馏液为

止$
注!由于酚的挥发缓慢"收集馏出液的体积必须与原水样体积相等试验证实"接收的馏出

液体积若不与原水样相等"将影响回收率#

#&"#"&"$!比色测定

#&"#"&"$"#!将水样蒸馏液全部转入4’’52分液漏斗中#另取酚标准溶液

!!4$!$"$3$)"’%’$4’%!$’’%3$’’%"$’’%($:’%9$’’及!’$’’52#分别置于预

先盛有!’’52纯水的4’’52分液漏斗内#最后补加纯水至34’52$

#&"#"&"$"$!向各分液漏斗内加入352氨水U氯化铵缓冲溶液 !!4$!$"$4"#混

匀$再各加!$4523;"U氨基安替比林溶液 !!4$!$"$8"#混匀#最后加入!$452

9;铁氰化钾溶液 !!4$!$"$9"#充分混匀#静置!’5/M$加入!’$’52氯仿#振摇

35/M#静置分层$在分液漏斗颈部塞入滤纸卷将氯仿萃取溶液缓缓放入干燥比色

管中#用分光光度计#于"(’M5波长下#用3&5比色皿#以氯仿为参比#测定吸

光度$
注!&加入各种试剂的量对测定灵敏度有影响#各种试剂加入的顺序也很重要"不能随意

更改#

’"U氨基安替比林与酚在水溶液中生成的红色安替比林染料"萃取至氯仿中以后"可

稳定".#时间过长"则颜色由红变黄#

#&"#"&"$"!!绘制校准曲线#从校准曲线上查出酚含量$

#&"#"&"!!计算

6<A+
!"’"

式中&6’’’水样中挥发性酚 !H(E4BE"的含量#5-(F)

A’’’从校准曲线上查得的样品管中酚含量#$-$

+’’’水样体积#52$

#’!阴离子合成洗涤剂

家庭常用的阴离子合成洗涤剂是烷基苯磺酸钠#在水中浓度过大时#使水易产

生泡沫#影响感官性状$水中阴离子合成洗涤剂常用亚甲蓝分光光度法测定$

#’"#!亚甲蓝分光光度法

*(:"!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#’"#"#!应用范围

#’"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中阴离子合成洗涤剂的总量!

#’"#"#"$!能与亚甲蓝反应的物质对本法均有干扰!酚"有机硫酸盐"有机磺酸

盐"磷酸盐以及大量的氯化物"硝酸盐"硫氰化物等均可使结果偏高!

#’"#"#"!!本法用烷基苯磺酸钠作为标准#最低检测量为!’$-!若取!’’52水样

测定#则最低检测浓度为’$!5-$F!

#’"#"$!原理

亚甲蓝染料在水溶液中与阴离子合成洗涤剂形成蓝色化合物#易为有机溶剂萃

取#未反应的亚甲蓝则仍留在水溶液中!根据有机溶剂相的蓝色强度#测定阴离子

合成洗涤剂的含量!

#’"#"!!仪器

#’"#"!"#!34’52分液漏斗!

#’"#"!"$!4’52比色管!

#’"#"!"!!分光光度计!

#’"#"%!试剂

#’"#"%"#!烷基苯磺酸钠标准贮备溶液%称取’$4’’’-烷基苯磺酸钠 &H!3E34

H(E"B)T#’#溶于纯水中#定容至4’’52#此溶液!$’’52含!$’’5-烷基苯磺酸

钠!

烷基苯磺酸钠标准溶液需用纯烷基苯磺酸钠配制!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:4;乙醇处理#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:4;乙醇中#过滤#如此重复三次!

然后于烷基苯磺酸钠乙醇溶液中加等体积的水#用相当于溶液三分之一体积的石油

醚 &沸程)’!(’7’萃洗#分出石油醚相#按同样步骤连续用石油醚洗涤4次#

弃去石油醚!最后将烷基苯磺酸钠乙醇溶液蒸发至于#在!’47烘烤#得到淡黄色

或白色固体#即为纯品!

#’"#"%"$!烷基苯磺酸钠标准溶液%取烷基苯磺酸钠标准贮备溶液 &!($!$"$!’

!’$’’52#用纯水定容至!’’’52#此溶液!$’’52含!’$’$-烷基苯磺酸钠!

#’"#"%"!!亚甲蓝溶液%称取)’5-亚甲蓝 &H!(E!9H2T)A()E3B’#溶于4’’52
纯水中#加入($952浓硫酸及4’-磷酸二氢钠 &T#E3RB"(E3B’#溶解后用纯水

(8:"!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



稀释至!’’’52!

#’"#"%"%!氯仿!

#’"#"%"&!洗涤液"取($952浓硫酸及4’-磷酸二氢钠#溶于纯水中#并稀释至

!’’’52!

#’"#"%"’!";氢氧化钠溶液"称取":氢氧化钠#溶于纯水中#并稀释至!’’52!

#’"#"%"(!’$45P2$F硫酸溶液"取3$952浓硫酸#加入纯水中#并稀释至!’’52!

#’"#"%")!’$!;酚酞溶液"称取’$!A酚酞 %H3’E!"B"&#溶于![!乙醇中#并稀

释至!’’52!

#’"#"&!步骤

#’"#"&"#!吸取4’$’52水样#置于!3452分液漏斗中 %若水样中阴离子合成洗涤

剂少于4$-#应增加水样体积!此时标准系列的体积也应与之一致’若多于!’’$-
时#应减少水样体积#并稀释至4’52&!

#’"#"&"$!另取!3452分液漏斗8个#分别加入烷基苯磺酸钠标准溶液

%!($!$"$3&’(’$4’(!$’’(3$’’()$’’#"$’’和4$’’52#用纯水稀释至4’52!

#’"#"&"!!向水样和标准系列中各加)滴酚酞溶液 %!($!#"$9&#逐滴滴加";氢

氧化钠 %!($!$"$(&#使水样呈碱性!然后再逐滴滴入’$45P2$F 硫酸溶液

%!($!$"$8&#使红色刚褪去!加入452氯仿 %!($!$"$"&及!’52亚甲蓝溶液

%!($!$"$)&#猛烈振摇半分钟#放置分层!若水相中蓝色耗尽#则应另取少量水样

重行测定!

#’"#"&"%!将氯仿相放入第二套分液漏斗中#向原分液漏斗再加入452氯仿#猛

烈振摇半分钟#将氯仿相合并到第二套分液漏斗中!同上述步骤再萃取一次 %总共

萃取三次&#将氯仿相均合并于第二套分液漏斗中#弃去水相!

#’"#"&"&!向第二套分液漏斗中加入3452洗涤剂 %!($!$"$4&#猛烈振摇半分钟#

静置分层!

#’"#"&"’!在分液漏斗颈管内#塞入少许洁净的玻璃棉 %用以滤除水珠&#将氯仿

缓缓放入3452比色管中!

#’"#"&"(!各加452氯仿于分液漏斗中#振荡并放置分层后#将氯仿相也放入

3452比色管中#同样再操作一次!最后用氯仿稀释到刻度!

#’"#"&")!于(4’M5波长下#用)&5比色皿#以氯仿作参比#测定样品和标准系

列溶液的吸光度!

)9:"!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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#’"#"&"*!绘制校准曲线!从曲线上查出样品管中烷基苯磺酸钠的含量"

#’"#"’!计算

6<A+
#"!$

式中%6&&&水样中阴离子合成洗涤剂 #烷基苯磺酸钠$的浓度!5-’F(

A&&&从校准曲线上查得的样品管中烷基苯磺酸钠的含量!$-(

+&&&水样体积!52"

#(!硫酸盐

硫酸盐在自然界中广泛存在!一般地下水及地面水均含有硫酸盐"

硫酸盐可用重量法)铬酸钡比色法及比浊法测定"重量法比较准确!但手续繁

杂!只适用于测定硫酸盐浓度为!’5-’F以上的水样"铬酸钡比色法可用于测定4

!3’’5-’F硫酸盐的清洁水样"比浊法适用于硫酸盐浓度在"’5-’F以下的水样!

但要求严格控制操作条件"

#("#!硫酸钡重量法

#("#"#!应用范围

#("#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中浓度为!’5-’F以上硫酸盐的

含量"

#("#"#"$!水中悬浮物!二氧化硅)水样处理过程中形成的不溶性硅酸盐及由亚硫

酸盐氧化形成的硫酸盐!因操作不当包埋在硫酸钡沉淀中的氯化钡)硝酸钡等可造

成测定结果的正误差"

包埋在硫酸钡沉淀中的碱金属硫酸盐可造成负误差"一些重金属如铬)铁的硫

酸盐可影响硫酸钡完全沉淀!使结果偏低"

#("#"#"!!本法最低检测量为45-AB3U" "若取4’’52水样测定!则最低检测浓度

为!’5-’FAB3U" "

#("#"$!原理

硫酸盐和氯化钡在强酸性溶液中生成白色硫酸钡沉淀!灼烧至恒重后!根据硫

酸钡的准确重量计算硫酸盐含量"

#("#"!!仪器

#("#"!"#!高温炉"

*::"!*

!’!$采样标准
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#("#"!"$!瓷坩埚!

#("#"%!试剂

#("#"%"#!4;氯化钡溶液"称取4-氯化钡 #?#H23$3E3B%&溶于纯水&并稀释

至!’’52!

#("#"%"$!![!盐酸!

#("#"%"!!硝酸银溶液"称取"$34-硝酸银 #J-TB)%&溶于含’$3452浓硝酸的

纯水中&并稀释至34’52!

#("#"%"%!’$!;甲基红指示剂"称取’$!-甲基红 #H!4E!4T)B3%&溶于8"52

’$’45P2’F氢氧化钠溶液中&用纯水稀释至!’’52!

#("#"&!步骤

#("#"&"#!水样中总阳离子浓度大于34’5-’F或总重金属离子浓度大于!’5-’F
时&就应用阳离子树脂交换柱除去水样中的阳离子!

#("#"&"$!准确取3’’!4’’52水样 #其中约含硫酸盐4!4’5-&不应超过

!’’5-%&置于烧杯内!加入几滴甲基红指示剂 #!8$!$"$"%&加盐酸 #!8$!$"$3%

使水样呈酸性&浓缩至4’52左右!
注!水样在浓缩前酸化"可防止碳酸钡和磷酸钡沉淀#碳酸盐在酸化加热时分解为二氧化

碳"磷酸钡在酸性下溶解#

#("#"&"!!将水样过滤&除去悬浮物及二氧化硅!用盐酸 #!8$!$"$3%酸化过的蒸

馏水冲洗滤纸及沉淀&收集过滤后的水样于烧杯中!
注!当水样中只有少量不溶性二氧化硅时"经简单过滤即可除去#当二氧化硅浓度超过

345-$F时将干扰测定#硅酸盐可与钡离子产生硅酸钡 %?#A/B)&白色沉淀"在酸性时

也形成E3A/B)胶状沉淀#如遇此种水样"应将水样于白金皿中蒸干"并加!52盐酸"

使充分接触后继续蒸干"再放入!9’7烘箱中烘干#加入352盐酸及热水"过滤"用少

量热水反复洗涤不溶性二氧化硅滤渣#将滤液与洗液合并后测定硫酸盐#

#("#"&"%!徐徐加入热氯化钡溶液 #!8$!$"$!%&搅拌均匀&直到所有的硫酸盐都

生成硫酸钡沉淀为止&并再多加352!
注!在水样浓缩液中"应缓缓加入氯化钡溶液并不断搅拌"以防止溶液中局部浓度太高"

而使沉淀生成过快"造成包藏其他杂质引起误差#

#("#"&"&!将烧杯放在9’!:’7的水浴锅内&盖以表面皿&加热3.!
注!沉淀陈化过程在9’!:’7水浴锅上进行"其目的是!

#$在热溶液中可形成晶状沉淀"%$可减少吸附作用使沉淀更为纯净’&$在此温度下放

$’’4!$

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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置3.以上可使结晶变大!易于过滤洗涤"

#("#"&"’!取下烧杯!在沉淀中加入少量无灰滤纸浆!用慢速定量滤纸过滤"并用

约4’7纯水冲洗滤纸及沉淀!直至向滤液中滴加硝酸银溶液 #!8$!$"$)$不发生

浑浊时为止"

注#过滤沉淀时!加入无灰滤纸浆是为了防止沉淀沿滤纸折叠处上升而损失"

#("#"&"(!取下滤纸!小心地包好沉淀!放入烘箱内烘干"

#("#"&")!将洗净烘干的坩埚放入高温炉内!在9’’7灼烧)’5/M"冷却后称重!

重复灼烧直至恒重"

#("#"&"*!将包有沉淀的滤纸放入已恒重的坩埚内!在电炉上缓缓加热使之炭化"

#("#"&"#+!将坩埚移入高温炉内!加热烧灼至9’’7约)’5/M"稍冷后!将坩埚放

入干燥器内冷却!重复操作直至恒重"坩埚所增加的重量!即为硫酸钡的重量"

#("#"’!计算

6<A=’$"!!(=!’’’+
#"3$

式中%6&&&水样中硫酸盐 #AB3U" $浓度!5-’F(

A&&&硫酸钡重量!5-(

+&&&水样体积!52(

’$"!!(&&&硫酸钡换算为硫酸盐的系数"

#("$!铬酸钡分光光度法

#("$"#!应用范围

#("$"#"#!本法适用于测定饮水中浓度为4!3’’5-’F硫酸盐"

#("$"#"$!水样中碳酸根可与钡离子形成沉淀干扰测定"

#("$"#"!!本法最低检测量为’$345-"若取4’52水样测定则适宜的最低检测浓

度为45-’F"

#("$"$!原理

在酸性溶液中!铬酸钡与硫酸盐生成硫酸钡沉淀及铬酸根离子"将溶液中和

后!多余的铬酸钡及生成的硫酸钡仍是沉淀状态!可过滤除去"滤液中则含有为硫

酸根所取代出的铬酸离子!呈现黄色!据此比色定量"

#("$"!!仪器

#("$"!"#!4’52比色管"

)!’4!)

!’!$采样标准
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#("$"!"$!分光光度计!

#("$"%!试剂

#("$"%"#!硫酸盐标准溶液"称取!$"89(-无水硫酸钠 #T#3AB"$或!$9!"!-无

水硫酸钾 #‘3AB"$%溶于少量纯水中%并定容至!’’’52!此溶液!$’’52含

!$’’5-硫酸盐 #AB3U" $!

#("$"%"$!铬酸钡悬浮液"称取!:$""-铬酸钾 #‘3HKB"$与3"$""-氯化钡

#?#H23&3E3B$%分别溶于!’’’52纯水中%加热至沸腾!将两液共同倾入)F烧

杯内%此时生成黄色铬酸钡沉淀!待沉淀下降后%倾出上层清液!然后每次用约

!’’’52纯水洗涤沉淀至上清液无色%共需洗涤五次左右!最后加纯水至!’’’52%

使成悬浮液%每次使用前混匀!每452铬酸钡悬浮液可以沉淀约"95-硫酸根!

此试剂亦可直接采用铬酸钡试剂配制!称取34-铬酸钡 #?#HKB"$%用少量纯

水调成糊状%并用纯水稀释至!’’’52!

#("$"%"!!![!氨水!

#("$"%"%!3$45P2’F盐酸溶液!

#("$"&!步骤

#("$"&"#!吸取4’$’52水样%置于!4’52三角瓶中!
注!本法所用三角瓶等玻璃仪器不能用重铬酸钾洗液处理"为了避免实验室的空气污染对

测定带来影响#三角瓶宜于临用前用![!盐酸处理后用自来水及纯水冲洗干净"

#("$"&"$!另取!4’52三角瓶!’个%分别加入’(’$34(’$4’(!$’’(3$’’(

)$’’("$’’(($’’(9$’’及!’$’’52硫酸盐标准溶液 #!8$3$"$!$%加纯水至

4’52!

#("$"&"!!向水样及标准溶液中各加!523$45P2’F盐酸 #!8$3$"$"$%加热煮沸

45/M左右%以除去碳酸盐的干扰!取下后再各加 3$452铬酸钡悬浮液

#!8$3$"$3$%再煮沸45/M左右 #此时溶液为3452左右$!

#("$"&"%!取下三角瓶%向各瓶逐滴加入![!氨水 #!8$3$"$)$至呈柠檬黄色%

再多加3滴!

#("$"&"&!待溶液冷却后%移入4’52比色管%加纯水至刻度%摇匀!

#("$"&"’!将以上溶液用于的中速滤纸过滤!弃去最初滤出约452!收集滤液于干

燥的3452比色管中%用分光光度计%于"3’M5波长下%用’$4&5比色皿%以纯水

作参比%测定吸光度!如果采用""’M5波长%则采用!&5比色皿!低于"5-的硫

&3’4!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



酸盐系列采用)&5比色皿!

#("$"&"(!绘制校准曲线"从曲线上查出样品管中硫酸盐含量!

#("$"’!计算

6<A=!’’’+
#")$

式中%6&&&水样中硫酸盐 #AB3U" $浓度"5-’F(

A&&&从校准曲线查得样品管中硫酸根含量"5-(

+&&&水样体积"52!

#("$"(!精密度与准确度

有3’个实验室用本法测定含硫酸盐浓度为3’$’5-’F的合成水样"其他离子

浓度 #5-’F$为%硝酸盐"34$’(氯化物"44$’(氟化物"!$34!其相对标准差

为)$’;"相对误差为!$’;!

#("!!硫酸钡比浊法

#("!"#!应用范围

#("!"#"#!本法适用于测定饮水中浓度低于"’5-’F硫酸盐含量!

#("!"#"$!由于比浊法受搅拌速度)时间)温度及试剂加入方式等因素影响"因此

要求严格控制操作条件!

#("!"#"!!本法最低检测量为’$345-AB3U" "若取4’52水样测定"则最低检测浓

度为4$’5-’FAB3U" !

#("!"$!原理

水中硫酸盐和钡离产生成细微的硫酸钡结晶"使水溶液混浊"其混浊程度和水

样中硫酸盐含量呈正比关系!

#("!"!!仪器

#("!"!"#!电磁搅拌器!

#("!"!"$!光电比浊计或分光光度计!

#("!"%!试剂

#("!"%"#!硫酸盐标准溶液%同!8$3法!8$3$"$!!

#("!"%"$!稳定溶液%称取84-氯化钠 #T#H2$"溶于)’’52纯水中"加入)’52
盐酸)4’52甘油和!’’52:4;乙醇"混合均匀!

#("!"%"!!氯化钡晶体 #?#H23*3E3B$"3’!)’目!

*)’4!*

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#("!"&!步骤

#("!"&"#!取4’52水样于!’’52烧杯中!若水样中硫酸盐浓度超过"’5-"F!可

少取水样并稀释至4’52#

#("!"&"$!加入3$452稳定溶液 $!8$)$"$3%!将电磁搅拌器调节好转速!使溶液

在搅拌时不向上溅出!并能使’$3-氯化钡在!’!)’N间溶解#转速确定后!在整

批测定中不能改变#

#("!"&"!!标准系列的制备&取同型!’’52烧杯(个!分别加入!$’’52含

!$’’5-硫酸盐的标准溶液 $!8$)$"$!%’!’$34’’$4’’!$’’’!$4’和3$’’52#

各加纯水至4’52#则其硫酸盐浓度分别为’’4$’’!’$’’3’$’!)’$’及"’$’5-"

F#

#("!"&"%!搅拌稳定后加!小勺约’$3-氯化钡晶体立即计时!搅拌!5/Md4秒#

各烧杯均按加入氯化钡后开始计时!放置到准确!’5/M时!用分光光度计!于

"3’M5波长!用)&5比色皿!以纯水作参比测定吸光度#

#("!"&"&!绘制校准曲线!从曲线上查出样品管的硫酸盐含量#

#("!"’!计算

6<A=!’’’+
$""%

式中&6(((水样中硫酸盐 $AB3U" %浓度!5-"F)

A(((从校准曲线上查得水样管中硫酸盐的含量!5-)

+(((水样体积!52#

#)!氯化物

氯化物几乎存在于所有的饮用水中#

饮用水中氯化物的测定方法常用的有硝酸银滴定法及硝酸汞滴定法#硝酸银滴

定法操作简单!但终点不甚明显!硝酸汞滴定法终点敏锐!但测定要求严格控制

DE#

#)"#!硝酸银滴定法

#)"#"#!应用范围

#)"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源中氯化物的含量#

#)"#"#"$!溴化物及碘化物均能起相同反应!结果计算中均以氯化物量计入#硫化

*"’4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



物!亚硫酸盐!硫代硫酸盐及超过!45-"F耗氧量可干扰测定#硫化物等可用过氧

化氢氧化除去干扰#耗氧量较高的水样可用高锰酸钾氧化或蒸干灰化等方法处理#

#)"#"#"!!本法的最低检测浓度为!$’5-"F#

#)"#"$!原理

硝酸银与氯化物作用生成氯化银沉淀$当有多余的硝酸银存在时$则与铬酸钾

指示剂反应$生成红色铬酸银沉淀$指示反应达到终点#

#)"#"!!试剂

#)"#"!"#!氯化钠标准溶液%将氯化钠 &T#H2’置于坩埚内$于8’’7灼烧!.#

冷却后称取9$3"3’-溶于纯水并定容至!’’’52#吸取!’$’52$用纯水准确定容至

!’’52$此溶液!$’’52含’$4’’5-氯化物#

#)"#"!"$!硝酸银标准溶液%称取3$"-硝酸银 &J-TB)’$溶于纯水并定容至

!’’’52$用氯化钠标准溶液 &!9$!$)$!’进行标定#

吸取34$’’52氯化钠标准溶液 &!9$!$)$!’$置于瓷蒸发皿内#加纯水3452#

另取一瓷蒸发皿$加4’52纯水作为空白#各加入!52铬酸钾溶液 &!9$!$)$)’$

用硝酸银标准溶液 &!9$!$)$3’滴定#同时用玻璃棒不停地搅拌$直到产生淡桔黄

色为止#每毫升硝酸银相当于氯化物 &H!U’的毫克数可由下式 &"4’表示#

B<34=’$4’’+3U+!
&"4’

式中%B(((每毫升硝酸银相当于氯化物 &H2U’量$5-)

+!(((空白消耗的硝酸银标准溶液量$52)

+3(((氯化钠标准溶液消耗的硝酸银标准溶液量$52#

校正硝酸银标准溶液 &!9$!$)$3’浓度$使!$’’52相当于’$4’’5-氯化物

&H2U’#

#)"#"!"!!铬酸钾溶液%称取4-铬酸钾 &‘3HKB"’$溶于少量纯水中#加入硝酸

银溶液至红色不褪$混匀$放置过夜后过滤#将滤液用纯水稀释至!’’52#

#)"#"!"%!氢氧化铝悬浮液%称取!34-硫酸铝钾 *‘J2&AB"’3+!3E3B,或硫酸

铝铵 *TE"J2&AB"’3+!3E3B,$溶于!’’’52纯水中#加热至(’7$慢慢加入

4452浓氨水$使成氢氧化铝沉淀#充分搅拌后静置$弃去上清液#反复用纯水洗

涤沉淀$至倾出液无氯离子 &用硝酸银检定’为止#最后加入)’’52纯水成悬浮

液#使用前振荡均匀#

+4’4!+

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



#)"#"!"&!酚酞指示剂!称取’$4-酚酞 "H3’E!"B"#$溶于4’52:4;乙醇中$加

入4’52纯水$再滴加’$’45P2%F氢氧化钠溶液 "!9$!$)$8#$使溶液呈微红色&

#)"#"!"’!’$’345P2%F硫酸溶液!吸取!$"52浓硫酸$加入纯水中$并稀释至

!’’’52&

#)"#"!"(!’$’45P2%F氢氧化钠溶液!称取’$3-氢氧化钠$溶于纯水并稀释至

!’’52&

#)"#"!")!)’;过氧化氢&

#)"#"%!步骤

#)"#"%"#!水样的预处理

#)"#"%"#"#!如水样带有颜色$则取!4’52水样$置于34’52三角瓶内&加入352
氢氧化铝悬浮液 "!9$!$)$"#$振荡均匀$过滤$弃去最初滤下的3’52&

#)"#"%"#"$!如水样含有亚硫酸盐和硫化物$则加氢氧化钠溶液 "!9$!$)$8#$将

水样调节至中性或弱碱性$加入!5F)’;过氧化氢 "!9$!$)$9#$搅拌均匀&

#)"#"%"#"!!如水样的耗氧量超过!45-%F$可加入少许高锰酸钾晶体$煮沸&加

入数滴乙醇以除去多余的高锰酸钾$然后过滤&

#)"#"%"$!取4’52原水样或经过处理的水样 "若氯化物含量高可取适量水样$用

纯水稀释至4’52#$置于瓷蒸发皿内$另取一瓷蒸发皿加入4’52纯水&

#)"#"%"!!分别加入3滴酚酞指示剂$用’$’345P2%F硫酸溶液 "!9$!$)$(#或

’$’45P2%F氢氧化钠溶液 "!9$!$)$8#$调节至溶液的红色刚变为无色&再各加

!52铬酸钾溶液 "!9$!$)$)#$用硝酸银标准溶液 "!9$!$)$3#进行滴定$同时用

玻璃棒不停搅拌$直至产生桔黄色为止&

注!&本法滴定时不能在酸性中进行"酸性中铬酸根浓度大大降低"在等当点时不能形成

铬酸银沉淀"本法也不能在碱性中进行#因银离子将形成氧化银沉淀"

因此若水样DE值低于($)或大于!’时应预先用酸或碱调节至中性或弱碱性#

再进行滴定"

’铬酸钾在溶液中的浓度将影响终点到达的迟早"理想的条件是在终点时溶液中

HKB3U" 的浓度为!$)=!’U35P2$F"但由于铬酸钾的颜色较深使滴定终点不易观察"

因而实际正在4’52滴定溶液中加入!524;铬酸钾溶液使铬酸根浓度为4$!=!’U)

5P2$F即可"

#)"#"&!计算

’(’4!’

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



6<
!+3U+!"=’$4’’=!’’’

+)
!"’"

式中#6$$$水样中氯化物 !H2U"浓度%5-&F’

+!$$$纯水空白消耗硝酸银标准溶液量%52’

+3$$$水样消耗硝酸银标准溶液量%52’

+)$$$水样体积%52(

#)"#"’!精密度与准确度

有84个实验室用本法测定含氯化物98$:和!9$"5-&F的合成水样%其他离子

浓度 !5-&F"为#氯化物%!$)’和’$")’硫酸盐%:)$(和8$3’可溶性固体%

))9和4"’总硬度%!)(和3’$8(相对标准差分别为3$!;和)$:;%相对误差分

别为)$’;和3$3;(

#)"$!硝酸汞滴定法

#)"$"#!应用范围

#)"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中氯化物的含量(

#)"$"#"$!水样中的溴化物及碘化物均能起相同反应%所以在计算时均以氯化物

!H2U"计入(但一般饮用水中溴化物及碘化物含量极微%可忽略不计(硫化物和

超过!’5-&F的亚硫酸盐)铬酸盐)高铁离子等干扰测定(前两者可用过氧化氢氧

化除去(

#)"$"#"!!本法的最低检测浓度为!$’5-&F(

#)"$"$!原理

硝酸汞与水中氯化物生成离解度极小的氯化汞%当滴定至终点时%过量的硝酸

汞即与二苯卡巴腙生成紫色络合物(

#)"$"!!试剂

#)"$"!"#!硝酸汞标准溶液#称取3$4-硝酸汞 *E- !TB)"3+E3B,%溶于含

’$3452浓硝酸的!’’52纯水中%再定容至!’’’52%用氯化物标准溶液标定(

吸取3452氯化物标准溶液 !!9$3$)$4"%加纯水至4’52%以下步骤按

!9$3$"$3及!9$3$"$)操作(计算硝酸汞溶液的准确浓度并调正浓度使硝酸汞标准

溶液!$’’52相当于’$4’’5-氯化物 !H2U"(

#)"$"!"$!混合指示剂#称取’$4-二苯卡巴腙 !又名二苯偶氮酰肼%H(E4T<

THBTE+H(E4"和’$’4-溴酚蓝 !H!:E!’?K"B4A"%溶于!’’52:4;乙醇%贮于

+8’4!+

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



棕色瓶中!放冰箱中保存"
注!指示剂溶液中溴酚蓝是DE指示剂"而同时也可掩蔽二苯卡巴腙的灰色"使终点更为明

显#

#)"$"!"!!!$’5P2#F硝酸$吸取($)52硝酸!加入纯水中!并稀释至!’’52"

#)"$"!"%!’$!5P2#F硝酸$将!$’5P2#F硝酸溶液稀释!’倍"

#)"$"!"&!氯化钠标准溶液$同!9$!$)$!"

#)"$"!"’!!$’5P2#F氢氧化钠$称取"-氢氧化钠!溶于纯水并稀释至!’’52"

#)"$"%!步骤

#)"$"%"#!若水样含有硫化物或有颜色!则按!9$!法先处理水样"

#)"$"%"$!取水样及纯水各4’52于34’52三角瓶中!加’$352混合指示剂

%!9$3$)$3&"用!$’5P2#F硝酸 %!9$3$)$)&调节水样!使颜色刚由蓝变黄 ’如水

样原为酸性!应先用氢氧化钠溶液 %!9$3$)$(&调至碱性后!再用!5P2#F硝酸

%!9$3$)$)&调至刚由蓝变黄("再加’$!5P2#F硝酸 %!9$3$)$"&’$(52!此时DE
值为)$’d’$3"
注!应严格控制DE值"酸度过大"硝酸汞络合氯离子的能力下降使测定结果偏高"反之在

溶液中尚有较多氯离子时即生成有色络合物"使结果偏低#

#)"$"%"!!用硝酸汞标准溶液 %!9$3$)$!&滴定水样!当临近终点时!溶液呈现淡

黄褐色"此时应缓慢滴定!每加一滴充分振摇!当溶液刚呈现淡橙红色而泡沫呈淡

紫色时即为终点!如果其用量大于!’52!应另取较少量水样稀释后重新测定"
注!硝酸汞标准溶液 $!9$3$)$!%中含有硝酸"如果用量过大"将影响被滴定溶液的DE

值"造成误差#

#)"$"&!计算

6<
%+!U+3&=’$4’’’=!’’’

+)
%"8&

式中$6)))水样中氯化物 %H2U&浓度!5-#F*

+!)))滴定水样硝酸汞标准溶液用量!52*

+3)))滴定纯水空白硝酸汞标准溶液用量!52*

+))))水样体积!52"

#)"$"’!精密度和准确度

有!!个实验室用本法测定含氯化物98$:和!9$"5-#F的合成水样!其他离子

浓度 %5-#F&为$氟化物!!$)’和’$")*硫酸盐!:)$(和8$3*可溶性固体!

+9’4!+

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



))9和4"!总硬度"!)(和3’$8#相对标准差分别为3$);和"$9;!相对误差分

别为!$:;和)$);#

#*!溶解性总固体

#*"#!重量法

#*"#"#!应用范围

#*"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的溶解性总固体#

#*"#"$!原理

#*"#"$"#!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解微粒等#

#*"#"$"$!烘干温度一般采用!’4d)7#但!’47的烘干温度不能彻底除去高矿化

度水样中盐类所含的结晶水#采用!9’d)7的烘干温度"可得到较为准确的结果#

#*"#"$"!!当水样的溶解性总固体中含有多量氯化钙$硝酸钙$氯化镁$硝酸镁

时"由于这些化合物具有强烈的吸潮性使称量不能恒重#此时可在水样中加入适量

碳酸钠溶液而得到改进#

#*"#"!!仪器

#*"#"!"#!分析天平"感量万分之一克#

#*"#"!"$!水浴锅#

#*"#"!"!!电热恒温干燥箱#

#*"#"!"%!瓷蒸发皿%!’’52#

#*"#"!"&!干燥器%用硅胶作干燥剂#

#*"#"!"’!中速定量滤纸或滤膜 &孔径’$"4$5’及相应滤器#

#*"#"%!试剂

#*"#"%"#!!;碳酸钠溶液%称取!’-无水碳酸钠 &T#3HB)’"溶于纯水中"稀释

至!’’’52#

#*"#"&!测定步骤

#*"#"&"#!溶解性总固体在!’4d)7烘干#

#*"#"&"#"#!将蒸发皿洗净"放在!’4d)7烘箱内)’5/M#取出"放在干燥器内冷

却)’5/M#

#*"#"&"#"$!在分析天平上称其重量"再次烘烤"称量直至恒重"两次称重相差不

(:’4!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



超过’$’’’"-!

#*"#"&"#"!!将水样上清液用滤器滤过!用无分度吸管吸取振荡均匀的滤过水样

!’’52于蒸发皿内"如果水样的溶解性总固体过少时可增加水样体积!

#*"#"&"#"%!将蒸发皿置于水浴上上蒸干 #水浴液面不要接触皿底$!将蒸发皿移

入!’4d)7烘箱内"!.后取出!放入干燥器内"冷却)’5/M"称量!

#*"#"&"#"&!将称过重量的蒸发皿再放入!’4d)7烘箱内)’5/M"再放入干燥器内

冷却)’5/M"称量直至恒重!

#*"#"&"$!溶解性总固体在!9’d)7烘干!

#*"#"&"$"#!按上法步骤将蒸发皿在!9’d)7烘干并称量至恒重!

#*"#"&"$"$!用无分度吸管吸取!’’52水样于蒸发皿中"精确加入34$’52!;碳

酸钠溶液于蒸发皿内"混匀!同时做一对只加34$’52!;碳酸钠溶液的空白!计算

水样结果时应减去碳酸钠空白的重量!

#*"#"’!计算

6<
#B3UB!$=!’’’=!’’’

+
#"9$

式中%6&&&水样中溶解性总固体"5-’F(

B!&&&空蒸发皿重量"-(

B3&&&蒸发皿和溶解性总固体重量"-(

+&&&水样体积"52!

$+!氟化物

水中氟化物的测定"可采用电极法和比色法!电极法的适应范围较宽"浑浊

度)色度较高的水样均不干扰测定!比色法适用于较清洁的水样"当干扰物质过多

时"水样需预先进行蒸馏!

$+"#!离子选择电极法

$+"#"#!应用范围

$+"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中氟离子的含量!

$+"#"#"$!色度)浑浊度及干扰物质较多的水样可用本法直接测定!

$+"#"#"!!本法的最低检测量随不同的电极性能而稍有不同!

$+"#"$!原理

*’!4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



氟化镧单晶对氟离子有选择性!被电极膜分开的两种不同浓度氟溶液之间存在

电位差!这种电位差通常称为膜电位"膜电位的大小与氟溶液的离子活度有关"

氟电极与饱和甘汞电极组成一对原电池"利用电动势与离子活度负对数值的线

性关系直接求出水样中氟离子浓度"

为消除BEU的干扰!测定时通常将溶液DE控制在4$4!($4之间"

$+"#"!!仪器

$+"#"!"#!氟离子电极和饱和甘汞电极"

$+"#"!"$!离子活度计或精密酸度计"

$+"#"!"!!电磁搅拌器"

$+"#"%!试剂

$+"#"%"#!氟化物标准贮备溶液#将氟化钠 $T#S%于!’47烘3.!冷却后称取

’$33!’-!溶于纯水中!并定容至!’’52!贮于聚乙烯瓶中备用"此溶液!$’’52含

!$’’5-氟化物"

$+"#"%"$!氟化物标准溶液#将氟化物标准贮备溶液 $3’$!$"$!%用纯水稀释成

!$’’52含!’$’$-氟化物的标准溶液"

$+"#"%"!!离子强度缓冲液)#适用于干扰物浓度高的水样"称取)"9$3-柠檬酸

三钠 $T#)H(E4B8&4E3B%!溶于纯水中!用![!盐酸调节DE值为(!最后用

纯水定容4!!’’’52"

$+"#"%"%!离子强度缓冲液*#适用于较清洁水"称取49-氯化钠 $T#H2%’

)$"9-柠檬酸三钠 $T#)H(E4B8&4E3B%!量取4852冰乙酸!溶于纯水中!用

!’5P2(F氢氧化钠溶液调节DE值至4$’!4$4!最后用纯水定容至!’’’52"

$+"#"&!步骤

$+"#"&"#!标准曲线法

$+"#"&"#"#!取!’52水样于4’52烧杯中"若水样中总离子强度过高!应取少量

水样稀释到!’52"

$+"#"&"#"$!加!’52离子强度缓冲溶液!水样中干扰物较多时用离子强度缓冲液

) $3’$!$"$)%)较清洁的水样用离子强度缓冲液* $3’$!$"$"%"若水样中总离子

强度很低时!可以减少强度缓冲液用量"

$+"#"&"#"!!放入磁芯搅棒搅拌水样溶液!插入氟离子电极和甘汞电极!在不断搅

拌下读取平衡电位值 $指每分钟电位值改变小于’$45e!当氟化物浓度甚低时!

&!!4!&

!’!$采样标准
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约需45/M以上!"并在标准曲线查出水样中氟离子的浓度#

$+"#"&"#"%!分别取氟化物标准溶液 $3’$!$"$3!’%’$3’%’$"’%’$(’%!$’’%

!$4’%3$’’%)$’’52于4’52烧杯中"各加纯水至!’52#再各加与水样相同的离

子强度缓冲液 $3’$!$"$)或3’$!$"$"!#此标准系列的浓度分别为’%’$3’%

’$"’%’$(’%!$’’%!$4’%3$’’%)$’’5-&F#按3’$!$4$!$)步骤中相同条件测定

此标准系列的电位#以电位 $5e!为纵坐标"氟化物的活度<S<U2P-2DU!为

横坐标"在半对数纸上绘制标准曲线#在测定过程中"标准溶液与水样的温度应该

一致#

$+"#"&"$!标准加入法

取4’52水样于3’’52烧杯中"一般情况下可以加离子强度缓冲液*
$3’$!$"$"!后直接测定#当水样中干扰物过多时"加入4’52离子强度缓冲液)#

放入磁芯搅棒搅拌水样溶液"插入离子电极和饱和甘汞电极"在不断搅拌下读取平

衡电位值 $7!"5e!#然后加入一小体积 $小于’$452!的氟化物标准贮备溶液

$3’$!$"$!!"再次在不断搅拌下读取平衡电位值 $73"5e!"73与7!应相差)’

!"’5e#

$+"#"’!计算

$+"#"’"#!标准曲线法

氟化物 $SU"5-&F!可直接在校准曲线上查得#

$+"#"’"$!标准加入法

6<
6!=+!+3

2P-U! 73U7!$ !) U!
$:!

式中’6(((水样中氟化物 $SU!含量"5-&F)

6!(((加入标准贮备溶液的浓度"5-&F)

+!(((加入的标准贮备溶液的体积"52)

+3(((水样体积"52)

)(((测定水温E7时的斜率"其值为’$!:94$38)[E7!#

$+"#"(!精密度与准确度

有3(个实验室用本法测定含氟!$345-&F的合成水样"其他离子浓度 $5-&

F!为’硝酸盐"34)硫酸盐"3’)氯化物"44#相对标准差为!$:;"相对误差

*3!4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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为’$9;!

$+"$!氟试剂分光光度法

$+"$"#!应用范围

$+"$"#"#!本法适用于"测定生活饮用水及其水源水中氟化物的含量!

$+"$"#"$!水样中存在J2)[#S+)[#R%3[#_M3[#T/3[#HP3[等金属离子均能干

扰测定!尤其是J2)[$能生成极稳定的J2S)U( $数微克的铝即可产生干扰!草酸#

柠檬酸#酒石酸盐等也干扰测定!氯化物#硫酸盐#过氯酸盐大量存在时也能引起

干扰!因此当水样含干扰物质多时必须用蒸馏法预处理!

$+"$"#"!!本法的最低检测量为3$4$-!若取3452水样测定$则最低检测浓度为

’$!5-%F!

$+"$"$!原理

氟与氟试剂和硝酸镧反应$生成蓝色络合物$颜色随着氟离子浓度的增高而加

深!在DE"$4的溶液中$生成的颜色可稳定3".!

$+"$"!!仪器

$+"$"!"#!4’52具塞比色管!

$+"$"!"$!分光光度计!

$+"$"%!试剂

$+"$"%"#!氟化物标准溶液"同3’$!$"$3!

$+"$"%"$!氟试剂溶液"称取’$)94-氟试剂 &H!:E!4TB9$又名茜素络合酮或!$

36羟基蒽醌6)6甲基6T$T6二乙酸’$置于少量纯水中$滴加!5P2%F氢氧化钠溶液

使之溶解!然后加入’$!34-乙酸钠 &T#H3E)B3()E3B’$加纯水至34’52!保存

于棕色瓶内$置于冷暗处!

$+"$"%"!!硝酸镧溶液"称取’$"))-硝酸镧 )F#&TB)’)((E3B*$滴加!5P2%

F盐酸溶解$加纯水至4’’52!

$+"$"%"%!缓冲溶液"称取94-乙酸钠 &T#H3E)B3()E3B’$溶于9’’52纯水

中!加入(’52冰乙酸$用纯水稀释至!’’’52!此溶液的DE值应为"$4$若有差

异$则用乙酸钠或乙酸调节DE为"$4!

$+"$"%"&!丙酮!

$+"$"%"’!’$!;酚酞溶液"称取’$!-酚酞 &H3’E!"B"’$溶于4’52:4;乙醇中$

并加纯水至!’’52!

()!4!(

!’!$采样标准
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$+"$"&!步骤

$+"$"&"#!水样的预处理

水样中有干扰物质时!需先将水样蒸馏 "蒸馏装置见图4#$将"’’52纯水置

于!’’’52蒸馏烧瓶中!小心加入3’’52浓硫酸!摇匀$投入3’!)’粒玻璃珠!

塞上插有温度计的瓶塞$温度计下端应接近瓶底$然后加热蒸馏至温度升高到

!9’7时为止$弃去蒸馏液$待瓶内硫酸溶液冷却至!3’7以下!加入34’52水样$

若水样中氯化物有干扰!蒸馏前可按每毫克氯离子需要45-硫酸银的比例!加入

固体硫酸银$加热蒸馏至瓶内温度接近!9’7为止$温度不得超过!9’7!以防大

量硫酸蒸出$收集馏液于34’52容量瓶中!最后加纯水至34’52刻度$

图&!氟化物蒸馏装置

如需连续蒸馏几个水样!可待蒸馏瓶内硫酸冷却至!3’7以后!再加入另一份

水样$如蒸馏含氟量岛的水样后!必须在蒸馏另一样品之前加入34’52纯水!同

%"!4!%

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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水样方法蒸馏!以清洗可能残留在装置中的氟"

蒸馏瓶中酸液可多次使用!直至变黑为止"

$+"$"&"$!取34$’52澄清水样或经蒸馏法预处理的蒸馏液!置于4’52比色管中"

如氟化物 #SU$高于4’$-!则取少量水样!用蒸馏水稀释至3452"

$+"$"&"!!另取氟化物标准溶液 #3’$3$"$!$’%’$34%’$4’%!$’’!3$’’%)$’’%

"$’’及4$’’52!分别置于4’52比色管中!各加纯水至3452"

$+"$"&"%!向上述各比色管中加入452氟试剂溶液 #3’$3$"$3$及352缓冲溶液

#3’$3$"$"$&由于反应生成的蓝色三元络合物随DE值增高而变深!为使标准和试

样的DE值一致!必要时可用’$!;酚酞溶液 #3’$3$"$($为指示剂!调节DE到

中性后再加入缓冲液!使DE在"$!!"$(之间’"混匀"缓缓加入452硝酸镧溶液

#3’$3$"$)$!摇匀"再加入!’52丙酮 #3’$3$"$4$"加纯水至4’52!混匀"在室

温放置(’5/M"于(3’M5波长下!用!&5比色皿!以纯水作参比!测定吸光度"

$+"$"&"&!绘制校准曲线!从曲线上查出样品管中氟的含量"

$+"$"’!计算

6<A+
#4’$

式中(6)))水样中氟化物 #SU$的浓度!5-*F+

A)))在校准曲线上查得的样品管中氟的含量!$-+

+)))水样体积!52"

$+"$"(!精密度与准确度

有!)个实验室用本法测定与3’$!法相同的含氟!$345-*F的合成水样!相对

标准差为)$3;!相对误差为3$";"

$+"!!茜素锆比色法

$+"!"#!应用范围

$+"!"#"#!本法适用于测定生活饮用水及水源水中氟化物的含量"

$+"!"#"$!当水中干扰因素超过下列限度时!需将水样先行蒸馏!氯化物!

4’’5-*F+硫酸盐!3’’5-*F+铝!’$!5-*F+磷酸盐!!$’5-*F+铁!3$’5-*

F+浑浊度!34度+色度!34度"

$+"!"#"!!本法的最低检测量为4$-氟化物"若取4’52水样测定!则最低检测浓

度为’$!5-*F"

,4!4!,

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$+"!"$!原理

菌素红在适当的DE范围内能与多种金属离子形成与染料本身不同颜色的物

质!锆与茜素红形成红色的内络合物较其他金属离子生成的络合物更稳定"它们结

合的分广比为#!C!!当水样中存在氟离子时"能与锆形成更稳定的_KS(U无色络

合物"释放出茜素红!在酸性溶液中茜素红呈黄色!随着氟离子浓度的增高"溶液

由红色逐渐转变为黄色"比色定量!

$+"!"!!仪器

4’52具塞比色管!

$+"!"%!试剂

$+"!"%"#!氟化物标准溶液"同3’$!$"$3!

$+"!"%"$!茜素锆溶液

$+"!"%"$"#!将!’!52浓盐酸加至)’’52纯水中$另取))$)52浓硫酸"加至

"’’52纯水中!将上述两溶液混合后放冷!

$+"!"%"$"$!称取’$)-氧氯化锆 %_KBH23&9E3B’"溶于4’52纯水中"另外称

取’$’8茜素磺酸钠 %H!"E8B8AT#&E3B"又名茜素红A’"溶于4’52纯水中!然

后将此溶液缓缓加至氧氯化锆溶液中"放置澄清!

将3’$)$"$3$!的混合酸液加至3’$)$"$3$3的溶液中"再加纯水至!’’’52"

待溶液由红色变黄色 %约!.’后"即可使用"避光保存!

$+"!"%"!!’$4;亚砷酸钠溶液#称取’$4-亚砷酸钠 %T#JNB3’"溶于纯水中"

并稀释至!’’52!

$+"!"&!步骤

$+"!"&"#!取4’$’52澄清水样或水样经预处理 %3’$3$4$!’后的蒸馏液"置于

4’52比色管中!如含氟量超过!$"5-(F时"可取少量水样"用纯水稀释至4’52!

当有游离氯存在时能对有色络合物起漂白作用"可加入!滴’$4;亚砷酸钠溶液

%3’$)$"$)’脱氯!

$+"!"&"$!另取4’52比色管:支"分别加入氟化物标准溶液 %3’$)$"$!’’)

’$4’)!$’’)3$’’))$’’)"$’’)4$’’)($’’及8$’’52"用纯水稀释至4’52!

$+"!"&"!!将水样管和标准溶液管放置至室温"各加3$452茜素锆溶液

%3’$)$"$3’"混匀后放置2."用目视法比色!茜素锆盐与氟离子作用过程受到各

种因素的影响"颜色的形成在(!8.后仍不能达到稳定!因此必须严格控制水样)

&(!4!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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空白和标准系列加入试剂的量!反应温度和放置时间"

$+"!"’!计算

6<A+
#4!$

式中%6&&&水样中氟化物 #SU$浓度!5-’F(

A&&&相当于氟化物标准的含量!$-(

+&&&水样体积!52"

$+"!"(!精密度和准确度

有)’个实验室用本法测含氟!$)’5-’F和’$")5-’F的合成水样!其他成分

的浓度 #5-’F$为%钙!"’和4$)(镁!9$"和!$9(总硬度!!)(和3’$8(钠!

"($(和9$3(钾!:$9和3$!(硫酸盐!:)$(和8$3(氯化物!98$:和!9$"(可溶

性固体!))9和4"等"相对标准差为9$);和!!$4;!相对误差为’$9;和"$8;"

$#!氰化物

氰化物在水体中存在的形式是多样的"有简单的氰化物!如 EHT!‘HT!

T#HT!TE"HT等!此类氰化物易溶于水!而且毒性大"常见的络合氰化物有%

锌氰络合物 )_M #HT$"*3U+镉氰络合物 )H* #HT$"*3U+银氰络合物 )J-
#HT$3*U+镍氰络合物 )T/#HT$"*3U+铜氰络合物 )HW#HT$"*3U+钴氰络合物

)HP#HT$(*)U和铁氰络合物 )S+#HT$(*)U等"虽然络合氰化物的毒性比简单氰

化物小得多!但由于能分解出简单氰化物!所以仍应予以重视"

水样在酸性条件下!当加入一定量乙酸锌蒸馏时!游离氰和部分络合氰 #如锌

氰络合物$可被蒸出"因此!本法测定结果是在此条件下可被蒸出的氰化物的总

量"

氰化物含量低于!5-’F时!可用异烟酸6吡唑酮分光光度法+吡啶6巴比妥酸

分光光度法或异烟酸6巴比妥酸分光光度法测定"

$#"#!异烟酸&吡唑酮分光光度法

$#"#"#!应用范围

$#"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中游离氰和部分络合氰的含量"

$#"#"#"$!多数干扰物可于水样蒸馏时除去"酚含量低于4’’5-’F时!对本法无

干扰"

,8!4!,

!’!$采样标准
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$#"#"#"!!本法最低检测量为’$!$-!若取34’52水样蒸馏测定"则最低检测浓度

为’$’’35-#F!

$#"#"$!原理

在DE8$’的溶液中"用氯胺G将氰化物转变为氯化氰"再与异烟酸6吡唑酮作

用"生成蓝色染料"比色定量!

$#"#"!!仪器

$#"#"!"#!4’’52全玻璃蒸馏器!

$#"#"!"$!3452具塞比色管和4’52具塞比色管!

$#"#"!"!!恒温水浴!

$#"#"!"%!分光光度计!

$#"#"%!试剂

$#"#"%"#!氰化钾标准溶液$称取’$34-氰化钾 %‘HT&"溶于纯水中"并定容至

!’’’52!此溶液 !52约相当于’$!5-氰化物!其准确浓度可在使用前用

’$’!:35P2#F硝酸银溶液标定"计算溶液中氰化物的含量"再用’$’345P2#F氢氧

化钠溶液稀释成!$’’52含!$’’$-氰化物 %HTU&的标准溶液!

氰化钾标准溶液标定方法如下$吸取!’$’52氰化钾溶液于!’’52三角瓶中"

用3;氢氧化钠溶液将DE值调节至!!以上 %一般加入!523;氢氧化钠溶液即

可&"加入 ’$!52试银灵指示剂 %’$’3- 试银灵溶于 !’’52丙酮中&"用

’$’!:35P2#F硝酸银标准溶液 %称取)$3(!8-硝酸银"溶于纯水"并定容至

!’’’52"参照氯化物测定!9$!$)$3标定!!$’’52相当于!$’’5-HTU&滴定至溶

液由黄色变为橙色!消耗硝酸银溶液的毫升数即为该!’$’52标准液中HTU的毫克

数!

$#"#"%"$!’$’4;甲基橙指示剂$称取4’5-甲基橙 %H!"E!"B)T)AT#&"溶于纯

水中"并稀释至!’’52!

$#"#"%"!!!’;乙酸锌溶液$称取4’-乙酸锌 ’_M%HE)HBB&3(3E3B)"溶于

纯水中"并稀释至4’’52!

$#"#"%"%!酒石酸 %H"E(B(&$固体!

$#"#"%"&!’$45P2#F氢氧化钠溶液$称取3$’-氢氧化钠 %T#BE&"溶于纯水中"

并稀释至!’’52!

$#"#"%"’!’$’345P2#F氢氧化钠溶液$将’$45P2#F氢氧化钠溶液"用纯水稀释

(9!4!(
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3’倍!

$#"#"%"(!’$45P2"F乙酸溶液#吸取)52冰乙酸 $H3E"B3%&用纯水稀释4!

!’’52!

$#"#"%")!’$!;酚酞溶液#称取’$!-酚酞 $H3’E!"B"%&溶于4’52:4;乙醇中&

加纯水4!!’’52!

$#"#"%"*!磷酸盐缓冲溶液 $DE8$’%’称取)"$’-无水磷酸二氢钾 $‘E3RB"%

和)4$4-无水磷酸氢二钠 $T#3ERB"%&溶于纯水中&并稀释至!’’’52!

$#"#"%"#+!异烟酸U吡唑酮溶液#称取!$4-异烟酸 $H(E4B3T%&溶于3"52

’$45P2"F氢氧化钠溶液 $3!$!$"$4%中&用纯水稀释至!’’52’另取’$34-吡唑

酮 $H!’E!’TB3%&溶于3’52TU二甲基甲酰胺 (EHBT $HE)%3)中!合并上述

两种溶液&混匀!

$#"#"%"##!!;氯胺G溶液 $临用时配制%#称取!-氯胺G $H8E8AB3TH2T#*

)E3B%&溶于纯水中&并稀释至!’’52!

氯胺G的有效氯含量对本法影响较大&已经分解的或配制后浑浊的氯胺G不

能使用!氯胺G有效氯含量为!!;以上&保存不当时易分解&必要时需用碘量法

测定有效氯含量后再用!

$#"#"&!步骤

$#"#"&"#!取34’52水样 $氰化物含量超过3’$-时&可取适量水样&加纯水至

34’52%&置于4’’52全玻璃蒸馏器内&加入数滴甲基橙指示剂 $3!$!$"$3%&再加

452!’;乙酸锌溶液 $3!$!$"$)%&加入!!3-固体酒石酸 $3!$!$"$"%!此时溶液

颜色由橙黄变成橙红&迅速进行蒸馏!蒸馏速度控制在每分钟3!)52!收集蒸馏

液于4’52具塞比色管中&管内预先放置452’$45P2"F氢氧化钠溶液 $3!$!$"$4%

作吸收液&务使冷凝管下端插入吸收液中!收集蒸馏液至4’52&混合均匀!取

!’$’52蒸馏液&置3452具塞比色管中!

$#"#"&"$!另取3452具塞比色管:支&分别加入氰化钾标准溶液 $3!$!$"$!%’+

’$!’+’$3’+’$"’+’$(’+’$9’+!$’’+!$4’+3$’’52&加’$’345P2"F氢氧化钠

溶液 $3!$!$"$(%至!’$’52!

$#"#"&"!!向水样管和标准系列管中分别加入!滴酚酞指示剂 $3!$!$"$9%&用

’$45P2"F乙酸溶液 $3!$!$"$8%调至红色刚好消失!

$#"#"&"%!向水样管和各标准管中各加4$’52磷酸盐缓冲溶液 $3!$!$"$:%!置于

*:!4!*

!’!$采样标准
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)87左右恒温水浴中!加入’$3452氯胺G溶液 "3!$!$"$!!#!加塞混合!放置4

5/M!然后加入4$’52异烟酸U吡唑酮溶液 "3!$!$"$!’#!加纯水至3452!混匀$

于34!"’7放置"’5/M$于()9M5波长下!用)&5比色皿!以纯水作参比!测定

吸光度$

$#"#"&"&!绘制校准曲线!从曲线上查出样品管中氰化物含量$

$#"#"’!计算

6<A+!=
+3
+)

"43#

式中%6&&&水样中氰化物 "HTU#浓度!5-’F(

A&&&从校准曲线上查得样品管中氰化物的含量!$-(

+!&&&最初水样体积!52(

+3&&&蒸馏液总体积!52(

+)&&&比色所用蒸馏液体积!52$

$#"$!吡啶U巴比妥酸分光光度法

$#"$"#!应用范围

$#"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中游离氰及部分络合氰化物的含

量$

$#"$"#"$!本法最低检测量为’$!$-$若取34’52水样蒸馏测定!则最低检测浓度

为’$’’35-’F$

$#"$"$!原理

水样中氰化物经蒸馏后吸收于碱性溶液中!与氯胺G反应生成氯化氰!然后

与吡啶U巴比妥酸生成紫色染料!比色定量$

$#"$"!!仪器

$#"$"!"#!4’’52全玻璃蒸馏器$

$#"$"!"$!3452具塞比色管和4’52具塞比色管$

$#"$"!"!!恒温水浴$

$#"$"!"%!分光光度计$

$#"$"%!试剂

$#"$"%"#!氰化物标准溶液%!$’’52含!$’’$-氰化物 "HTU#$同3!$!$"$!$

$#"$"%"$!氢氧化钠溶液 "’$345P2’F及’$’345P2’F#$

)’34!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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$#"$"%"!!’$45P2乙酸溶液!取)52冰乙酸"用纯水稀释至!’’52#

$#"$"%"%!磷酸盐缓冲液$称取3$8:-无水磷酸二氢钾 %‘E3RB"&和"$!"-无水

磷酸氢二钠 %T#3ERB"&"溶于纯水中"并稀释至!’’’52#

$#"$"%"&!’$!;酚酞溶液$同3!$!$"$9#

$#"$"%"’!!;氯胺G溶液$同3!$!$"$!!#

$#"$"%"(!吡啶U巴比妥酸试剂$称取’$)(-巴比妥酸 %丙二酰脲"H"E"B)E3&"

加入(52吡啶 %H4E4T&及3’52![)盐酸"待溶解后加纯水稀释至!’’52#

$#"$"&!步骤

$#"$"&"#!取34’52水样"按3!$!$4$!步骤进行蒸馏"取!’$’52蒸馏液"置于

3452比色管中#

$#"$"&"$!另取3452具塞比色管:支"分别加入氰化钾标准溶液 %3!$3$"$!&’’

’$!’’’$3’"’$"’’’$(’’’$9’"!$’’"!$4’及3$’’52"加’$’345P2(F氢氧化钠

溶液 %3!$3$"$3&至!’$’52#

$#"$"&"!!向水样及标准管中各加!滴酚酞指示剂"用’$45P2(F乙酸溶液

%3!$3$"$)&调至红色刚好消失#

注!氯化氰的形成与DE值有关"溶液酸性时氰化物不稳定#碱性时活性氯形成的次氯酸盐

能分解氰化物"实验证明"在加氯胺G前溶液的DE值在4!8之间为宜$

$#"$"&"%!向水样及标准系列管中各加4$’52磷酸盐缓冲溶液 %3!$3$"$"&"混

匀#加入’$3452氯胺G溶液 %3!$3$"$(&"混匀#加入3$452吡啶U巴比妥酸试

剂 %3!$3$"$8&"混匀#加蒸馏水到3452刻度"充分混匀#

$#"$"&"&!将上述比色管中于"’7水浴中放置)’5/M"取出"冷至室温"于

494M5波长下"用)&5比色皿"以纯水作参比"测定吸光度#氰化物与吡啶U巴

比妥酸反应达到稳定的最大吸光度时间与溶液温度有关")4!"’7时需3’5/M!34

!)’7需)’5/M(!!’7需(’5/M#

$#"$"&"’!绘制校准曲线"从曲线上查出样品管中氰化物含量#

$#"$"’!计算

6<A+!=
+3
+)

%4)&

式中$6)))水样中氰化物 %HTU&浓度"5-(F!

A)))从校准曲线上查得的样品管中氰化物的含量"$-!

*!34!*

!’!$采样标准
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+!!!!最初水样体积"52#

+3!!!蒸馏液总体积"52#

+)!!!比色用蒸馏液体积"52$

$#"!!异烟酸!巴比妥酸分光光度法

$#"!"#!应用范围

$#"!"#"#!本法适用于测定生活饮用水及水源水中氰化物的含量$

$#"!"#"$!水样中存在硫离子 %A3U&时会引起负干扰"存在硫氰酸根 %AHTU&

时会引起明显的正干扰$

$#"!"#"!!本法最低检测量为’$!$-$若取34’52水样蒸馏测定"则最低检测浓度

为’$’’35-’F$

$#"!"$!原理

水样中的氰化物经蒸馏后被碱性溶液吸收"再与氯胺G的活性氯作用化成氯

化氰"然后与异烟酸 U巴比妥酸试剂反应生成紫蓝色化合物"于(’’M5波长处比

色定量$

$#"!"!!仪器

$#"!"!"#!4’’52全玻璃蒸馏器$

$#"!"!"$!4’52(3452具塞比色管$

$#"!"!"!!分光光度计$

$#"!"%!试剂

$#"!"%"#!氰化钾标准溶液)同3!$!$"$!$

$#"!"%"$!’$’4;甲基橙指示剂)同3!$!$"$3$

$#"!"%"!!酒石酸 %H"E(B(&)固体$

$#"!"%"%!!’;乙酸锌溶液)同3!$!$"$)$

$#"!"%"&!’$45P2’F氢氧化钠溶液)同3!$!$"$4$

$#"!"%"’!’$!;酚酞指示剂)同3!$!$"$9$

$#"!"%"(!)[:8乙酸溶液)同3!$!$"$8$

$#"!"%")!!$’5P2’F磷酸二氢钾溶液)称取!)$(-磷酸二氢钾 %‘E3RB"&"溶于

纯水中"并稀释至!’’52$

$#"!"%"*!!$’;氯胺G溶液)同3!$!$"$!!$

$#"!"%"#+!!$3;氢氧化钠溶液)称取!$3-氢氧化钠 %T#BE&"溶于纯水中"并

*334!*
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稀释至!’’52!

$#"!"%"##!异烟酸6巴比妥酸试剂"称取3$’-异烟酸 #H(E4B3T$和!$’-巴比妥

酸 #H"E"T3B)$%搅拌于!’’52(’!8’7的氢氧化钠溶液 #3!$)$"$!’$中%冷却

后补加纯水至!’’52!此试剂应无色或极浅黄色!DE约为!3!置冰箱内可保存!
个月!

$#"!"&!步骤

$#"!"&"#!预处理"同3!$!$4$!!

$#"!"&"$!测定

$#"!"&"$"#!吸取!’$’52蒸馏吸收溶液%置于3452具塞比色管中!

$#"!"&"$"$!另取3452具塞比色管:支%分别加入氰化钾标准溶液 #3!$)$"$!$

’&’$!’&’$3’&’$"’&’$(’&’$9’&!$’’&!$4’&3$’’52%加氢氧化钠溶液

#3!$)$"$!’$至!’$’52!

$#"!"&"$"!!向水样管及标准系列管中各加!滴酚酞指示剂 #3!$)$"$($%用乙酸

溶液 #3!$)$"$8$调至红色刚好消失!

注!试验表明"溶液DE在4!9时"可使最后显色溶液的DE在4$8!($’"此条件下光吸

收值高并且稳定#

$#"!"&"$"%!向各管中加入)$’52磷酸二氢钾溶液 #3!$)$"$9$和’$3452氯胺G
溶液 #3!$)$"$:$%混匀!

$#"!"&"$"&!放置!!35/M后%向各管中加入4$’52异烟酸6巴比妥酸试剂

#3!$)$"$!!$!在347下使溶液显色!45/M!

注!溶液在347显色!45/M"可获最大光吸收值并且能稳定)’5/M#

$#"!"&"$"’!于(’’M5波长下%用)&5比色皿%以纯水为参比%测定样品和标准

系列溶液的吸光度!

$#"!"&"$"(!绘制校准曲线%在曲线上查出样品管中氰离子的含量!

$#"!"’!计算

6<A+!=
+3
+)

#4"$

式中"6’’’水样中氰化物 #HTU$的浓度%5-(F)

A’’’从校准曲线上查得的样品管中氰离子的含量%$-)

+!’’’最初水样体积%52)

*)34!*
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+3!!!蒸馏溶液总体积"52#

+)!!!比色用蒸馏溶液体积"52$

$$!砷

砷的测定可采用二乙氨基二硫代甲酸银比色法或砷斑法$前法具有较好的准确

度和精密度$后法比较简便"是一种半定量分析方法$

$$"#!二乙氨基二硫代甲酸银分光光度法

$$"#"#!应用范围

$$"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总砷的含量$

$$"#"#"$!钴%镍%汞%银%铂%铬和钼可干扰砷化氢的发生"但饮水中正常存在

的量不产生干扰$水中锑的含量超过’$!5-&F时对测定有干扰$用本法测定的水

样"不宜用硝酸保存$

$$"#"#"!!本法最低检测量为’$4$-砷$若取4’52水样测定"最低检测浓度为

’$’!5-&F$

$$"#"$!原理

锌与酸作用产生新生态氢$在碘化钾和氯化亚锡存在下"使五价砷还原为三

价$三价砷与新生态氢生成砷化氢气体$通过用乙酸铅溶液浸泡的棉花去除硫化氢

的干扰"然后与溶于三乙醇胺U氯仿中的二乙氨基二硫代甲酸银作用$生成棕红色

的胶态银"比色定量$

$$"#"!!仪器

$$"#"!"#!砷化氢发生器"见图($

$$"#"!"$!分光光度计$

$$"#"%!试剂

$$"#"%"#!砷标准贮备溶液’称取’$((’’-经!’47干燥3.的三氧化二砷

(JN3B))"溶于4523’;氢氧化钠溶液中$用酚酞作指示剂"以!5P2&F硫酸溶液

中和到中性后"再加入!452!5P2&F硫酸溶液"加纯水定容至4’’52$此溶液

!$’’52含!$’’5-砷$

$$"#"%"$!砷标准溶液’吸取砷标准贮备液 (33$!$"$!)!’$’’52"置于容量瓶

中"加纯水定容至!’’52"混匀$临用时吸取此溶液!’$’’52"置于!’’’52容量

瓶中"加纯水定容"混匀$此溶液!$’’52含!$’’$-砷$

*"34!*
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图’!砷化氢发生瓶及吸收管
!

$$"#"%"!!![!硫酸溶液!

$$"#"%"%!!4;碘化钾溶液"称取!4-碘化钾 #‘@$%溶于纯水中并稀释至!’’52%

贮于棕色瓶内!

$$"#"%"&!"’;氯化亚锡溶液"称取"’-氯化亚锡 #AMH23&3E3B$%溶于"’52浓

盐酸中%并加纯水稀释至!’’52%投入数粒金属锡粒!

$$"#"%"’!乙酸铅棉花"将脱脂棉浸入!’;乙酸铅溶液中%3.后取出%让其自然

干燥!

$$"#"%"(!吸收溶液"称取’$34-二乙氨基二硫代甲酸银 #H4E!’TN3&J-$%研碎

后用少量氯仿溶解%加入!$’52三乙醇胺 #H4E!4TB)$%再用氯仿稀释到!’’52!

必要时%静置后过滤至棕色瓶内%贮存于冰箱中!本试剂溶液中二乙氨基二硫代甲

酸银浓度以’$3!’$34;为宜%浓度过低将影响测定的灵敏度及重现性!溶解度不

好的试剂应更换!实验室制备的试剂具有很好的溶解度!制备方法是%分别溶解

!$8-硝酸银’3$)-二乙氨基二硫代甲酸钠于!’’52纯水中%冷却到3’7以下%缓

缓搅拌混合!过滤生成的柠檬黄色银盐沉淀%用冷的纯水洗涤沉淀数次%置于干燥

器中%避光保存!

&434!&
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$$"#"%")!无砷锌粒!

$$"#"&"#!吸取4’$’52水样"置于砷化氢发生瓶 #图4$中!

$$"#"&"$!另取砷化氢发生瓶(个"分别加入砷标准溶液 #33$!$"$3$’%!$’’%

3$4’%4$’’%8$4’及!’$’52"各加纯水至4’52!

$$"#"&"!!向水样和标准系列中各加"52![!硫酸溶液 #33$!$"$)$"3$452碘化

钾溶液 #33$!$"$"$及352氯化亚锡溶液 #33$!$"$4$"混匀"放置!45/M!

$$"#"&"%!于各吸收管中分别加入4$’52吸收溶液 #33$!$"$8$"插入塞有乙酸铅

棉花 #33$!$"$($的导气管!迅速向各发生瓶中倾入预先称好的4-无砷锌粒

#33$!$"$9$"立即塞紧瓶塞"勿使漏气!在室温下 #室温低于!47时可用347温

水浴微热$反应!."最后用氯仿将吸收液体积补充到4$’52!在!.内于4!4M5波

长"!&5比色皿"以氯仿作参比测定样品和标准系列溶液的吸光度!

注!颗粒大小不同的锌粒在反应中所需要的酸量不同"一般为"!!’52"需在使用前用标准

溶液进行预试验"以选择适宜的酸量#

$$"#"&"&!绘制校准曲线"从曲线上查出水样管中砷的含量!

$$"#"’!计算

6<A+
#44$

式中&6’’’水样中砷 #JN$的浓度"5-(F)

A’’’从校准曲线上查得的水样管中砷的含量"$-)

+’’’水样体积"52!

$$"#"(!精密度与准确度

有4"个实验室用本法测定含砷(!$-(F的合成水样!其他成分的浓度 #$-(F$

分别为&铝"")4)铍"!9))镉"38)铬"(4)钴":()铜")8)铁"89)铅"

!!))锰""8)汞""$")镍":()硒"!()钒""8’)锌"3(!测定砷的相对标准

偏差为!:$9;"相对误差为!)$!;!

$$"$!砷斑法

$$"$"#!应用范围

$$"$"#"#!本法适用于生活饮用水及其水源水中砷的粗略含量测定!

$$"$"#"$!锑的含量大于’$!5-时"能生成相似的色斑"干扰测定!

$$"$"#"!!本法最低检测量为’$4$-砷!若取4’52水样测定"最低检测浓度为

*(34!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



’$’!5-!F"

$$"$"$!原量

锌与酸作用产生新生态氢#在碘化钾和氯化亚锡存在下#使五价砷还原为三

价#三价砷与新生态氢生成砷化氢气体"通过用乙酸铅溶液浸泡的棉花去除硫化氢

的干扰"于溴化汞试纸上生成黄棕色斑点"比较砷斑颜色的浅定量"

$$"$"!!仪器

砷化氢发生瓶和测砷管见图8"

图(!砷化氢发生瓶和测砷管
!

$$"$"%!试剂

$$"$"%"#!砷标准溶液$同33$!$"$3"

$$"$"%"$!![!硫酸溶液$同33$!$"$)"

$$"$"%"!!!4;碘化钾溶液$同33$!$"$""

$$"$"%"%!"’;氯化亚锡溶液$同33$!$"$4"

$$"$"%"&!乙酸铅棉花$同33$!$"$("

$$"$"%"’!4;溴化汞溶液$称取4-溴化汞 %E-?K3&#溶于:4;乙醇中#并稀释

’834!’

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



至!’’52!贮存于棕色瓶中"

$$"$"%"(!溴化汞试纸#将致密滤纸剪成直径!$9!3$’&5的圆片!浸入4;溴化

汞溶液 $33$3$"$(%中!!3."取出后在空气中凉干!保存于棕色瓶内"

$$"$"%")!无砷锌粒"

$$"$"&!步骤

$$"$"&"#!取4’52水样!置于砷化氢发生瓶 $见图8%内"

$$"$"&"$!另取砷化氢发生瓶8个!分别加入砷标准溶液 $33$3$"$!%’&’$4’&

!$’’&3$’’&)$’’&"$’’及4$’’52!各加纯水至4’52"

$$"$"&"!!向水样和标准溶液瓶中各加"52![!硫酸溶液 $33$3$"$3%&452碘化

钾溶液 $33$3$"$)%及!52氯化亚锡溶液 $33$3$"$"%!混匀!放置!45/M"

$$"$"&"%!将乙酸铅棉花装入测砷管中!并将溴化汞试纸夹紧于测砷管上部磨口之

间"注意试纸必须夹紧!并对准孔径位置"

$$"$"&"&!向砷化氢发生瓶中加入4-无砷锌粒 $33$3$"$9%!迅速装上测砷管并塞

紧"

$$"$"&"’!在室温放置!.!取出溴化汞试纸!将水样的试纸斑点颜色与标准色斑

比较"

$$"$"’!计算

6<A+
$4(%

式中#6’’’水样中砷 $JN%的浓度!5-(F)

A’’’相当于砷标准色斑的含量!$-)

+’’’水样体积!52"

$$"$"(!精密度与准确度

有!8个实验室用本法测定含砷为(!$-(!的合成水样"其他成分的浓度同

33$!法"测定砷的相对标准偏差为)"$!;!相对误差为38$:;"

$!!硒

天然水及饮用水中硒主要是以四价或六价无机物的形式存在!可用#氨基萘荧

光法和二氨基联苯胺比色法测定"荧光法灵敏&准确)比色法简便!适用于测定含

硒量高的水样"

*934!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$!"#!二氨基萘荧光法

$!"#"#!应用范围

$!"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总硒的含量!

$!"#"#"$!3’52水样中分别存在下列含量的元素不干扰测定"砷#)’$铍#38$

镉#4$钴#)’$铬#)’$铜#)4$汞#!$’$铁#!’’$铅#4’$锰#"’$镍#3’$

钒#!’’和锌#4’$-!

$!"#"#"!!本法最低检测量为’$’’4$-!若取3’52水样测定最低检测浓度为

’$34$-%F!

$!"#"$!原理

3#)6二氨基萘在DE!$4!3$’溶液中#选择性地与四价硒离子反应生成"#46
苯并苯硒脑绿色荧光物质#能为环己烷萃取#所产生的荧光强度与四价硒含量成正

比!水样需先经硝酸6过氯酸混合酸消化#将四价以下的无机和有机硒氧化为四价

硒#再经盐酸消化将六价硒还原为四价硒#然后测定总硒含量!

$!"#"!!仪器

本法首次使用的玻璃器皿#均须以![!硝酸浸泡".以上#并用自来水#纯水

冲洗洁净!本法用过的玻璃器皿#以自来水冲洗后#于’$4;洗衣粉溶液中浸泡3.
以上#并用自来水&纯水冲洗净!

$!"#"!"#!!’’52磨口三角瓶!

$!"#"!"$!34及34’52分液漏斗 ’活塞均勿涂油(!

$!"#"!"!!452具塞比色管!

$!"#"!"%!电热板!

$!"#"!"&!水浴锅!

$!"#"!"’!荧光分光光度计或荧光光度计!

$!"#"%!试剂

$!"#"%"#!硒标准贮备溶液"称取’$!’’’-金属硒#溶于少量硝酸中#加入352过

氯酸!在沸水浴上加热蒸去硝酸 ’约)!".(#稍冷后加入9$"52盐酸#继续加热3
分钟#然后用纯水定容至!’’’52!此溶液!$’’52含!’’$’$-硒!

$!"#"%"$!硒标准溶液"将硒标准贮备溶液 ’3)$!$"$!(用’$!5P2%F盐酸稀释成

!$’’52含’$’4’$-硒#贮存于冰箱内备用!

$!"#"%"!!![!硝酸6过氯酸"量取!’’52硝酸 ’ETB)#优级纯(#加入!’’52过

):34!)

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



氯酸 !EH2B""优级纯"浓度为83;#$

$!"#"%"%!!["盐酸%量取4’52盐酸 !EH2"优级纯#"加入3’’52纯水中$

$!"#"%"&!4;乙二胺四乙酸二钠溶液%称取4-乙二胺四乙酸二钠 !H!’E!"

T3B9T#3&3E3B"简称XOGJU3T##于少量纯水中"加热溶解"放冷后稀释至

!’’52$

$!"#"%"’!!’;盐酸羟胺溶液%称取!’-盐酸羟胺 !TE3BE&EH2#"溶于纯水中

并稀释至!’’52$

$!"#"%"(!精密DE试纸%DE’$4!4$’$

$!"#"%")!’$’3;甲酚红溶液%称取3’5-甲酚红 !H33E!9B4A#"溶于少量纯水

中"加!滴氨水"使完全溶解"加纯水稀释至!’’52$

$!"#"%"*!混合试剂%临用前取4’52乙二胺四乙酸二钠溶液 !3)$!$"$4#’4’52

!’;盐酸羟胺溶液 !3)$!$"$(#及3$452’$’3;甲酚红溶液 !3)$!$"$9#"加纯水

稀释至4’’52"混匀备用$

$!"#"%"#+!![!氨水$

$!"#"%"##!’$!;3")6二氨基萘溶液 !此溶液需在暗室中配制#%称取!’’5-3"

)6二氨基萘 (H!’E( !TE3#3"简称 OJT)于34’52磨口三角瓶中"加入

!’’52’$!5P2*F盐酸"振摇至全部溶解 !约!45/M#后"加入3’52环己烷继续振

摇45/M"移入底部塞有玻璃棉 !或脱脂棉#的分液漏斗中"静置分层后将水相放

回原三角瓶内"再用环己烷萃取多次 !次数视OJT试剂中荧光杂质多少而定"一

般需4!(次#"直到环己烷相荧光最低为止$将此纯化的水溶液储于棕色瓶中"

加一层约!&5厚的环己烷以隔绝空气"置冰箱内保存$用前再以环己烷萃取一次$

经常使用以每月配制一次为宜"不经常使用可保存一年$

$!"#"%"#$!环己烷%不得有荧光杂质$不纯时需重蒸后使用$用过的环己烷重蒸

后可再用$

$!"#"&!步骤

$!"#"&"#!消化

$!"#"&"#"#!吸取4$’’!3’$’’52水样及硒标准溶液 !3)$!$"$3#’’’$!’’

’$)’’’$4’’’$8’及!$’’52分别于!’’52磨口三角瓶中"各加纯水至与水样相同

体积$

$!"#"&"#"$!沿瓶壁加入3$452![!硝酸6过氯酸 !3)$!$"$)#"将瓶 !勿盖塞#

&’)4!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



置于电热板上加热至瓶内产生浓白烟!溶液由无色变成浅黄色 "瓶内溶液太少时!

颜色变化不明显!以观察浓白烟为准#!即到终点!立即取下$注意!消化未到终

点过早取下!会因荧光杂质未被分解而产生干扰!使测定结果偏高$到达终点还继

续加热将会造成硒的损失$

$!"#"&"#"!!稍冷后加入3$452!["盐酸 "3)$!$"$"#!继续加热至上述终点!立

即取下$

$!"#"&"$!消化完毕的溶液放冷后!各瓶均加入!’52混合试剂 "3)$!$"$:#!摇

匀!溶液应呈桃红色$用![!氨水 "3)$!$"$!’#调节至浅橙色!若氨水加过量!

溶液呈黄色或桃红 "微带蓝#色!需用!["盐酸 "3)$!$"$"#再调回至浅橙色!

此时溶液DE值为!$4!3$’$必要时需用DE’$4!4$’精密试纸 "3)$!$"$8#检

验$然后冷却$

注!四价硒与3")U二氨基萘必须在酸性溶液中反应"DE值以!$4!3$’为最佳"过低时

溶液易乳化"太高时测定结果偏高"误差大#甲酚红指示剂有DE3!)及8$3!9$9两

个变色范围"前者是由桃红色变为黄色"后者是由黄色变成桃红 $微带蓝%色#本法

是采用前一个变色范围"将溶液调节至浅橙色DE值为!$4!3$’最适宜#

$!"#"&"!!本步骤需在暗室内黄色灯光下操作$向上述各瓶内加入352’$!;3!)

U二氨基萘溶液 "3)$!$"$!!#!摇匀!置沸水浴中加热45/M"自放入沸水浴中算

起#!取出!冷却$

$!"#"&"%!向各瓶加入"$’52环己烷 "3)$!$"$!3#!加塞盖严!振摇35/M$全部

溶液移入分液漏斗 "勿涂油#中!待分层后!放掉水相!将环己烷相由分液漏斗上

口 "先用滤纸擦干净#倾入具塞试管内!盖严待测$

$!"#"&"&!荧光测定%可选用下列仪器之一测定荧光强度

$!"#"&"&"#!荧光分光光度计%激发光波长为)8(M5!发射光波长为43’M5$

$!"#"&"&"$!荧光光度计%不同型号的仪器具备的滤光片不同!应选择适当滤光

片$若用:)’型荧光光度计%激发光滤光片为))’M5!荧光滤片为4!’M5 "截止

型#和4)’M5 "带通型#组合滤片$

$!"#"&"’!绘制校准曲线!从曲线上查出水样管中硒含量$

$!"#"’!计算

6<A+=!’’’
"48#

&!)4!&

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



式中!6"""水样中硒 #A+$的浓度%$-&F’

A"""从曲线上查得的水样管中硒含量%$-’

+"""水样体积%52(

$!"$!二氨基联苯胺分光光度法

$!"$"#!应用范围

$!"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总硒含量较高的水样(

$!"$"#"$!此法最低检测量为!$-硒(若取3’’52水样测定%则最低检测浓度为

4$-&F(

$!"$"$!原理

在酸性条件下%)%)6二氨基联苯胺与硒作用生成黄色化合物%DE在8左右时

能被甲苯萃取%比色定量(水样需经混合酸液消化后%将四价以下的无机和有机硒

氧化至四价硒%再经盐酸消化将六价硒还原至四价硒%然后测定总硒含量(

$!"$"!!仪器

$!"$"!"#!34’52磨口三角瓶(

$!"$"!"$!4’52分液漏斗(

$!"$"!"!!!’52具塞比色管(

$!"$"!"%!电热板(

$!"$"!"&!振荡器(

$!"$"!"’!分光光度计(

$!"$"%!试剂

$!"$"%"#!硒标准贮备溶液!同3)$!$"$!(

$!"$"%"$!硒标准溶液!将硒标准贮备溶液 #3)$!$"$!$用’$!5P2&F盐酸稀释成

!$’’52含!$’’$-硒(贮存于冰箱内备用(

$!"$"%"!!![!硝酸U过氯酸(

$!"$"%"%!!["盐酸(

$!"$"%"&!4;乙二胺四乙酸二钠溶液!同3)$!$"$4(

$!"$"%"’!!’;盐酸羟胺溶液’同3)$!$"$((

$!"$"%"(!精密DE试纸!DE’$4!4$’及DE4$"!8$’(

$!"$"%")!’$’3;甲酚红溶液!同3)$!$"$9(

$!"$"%"*!混合试剂!同3)$!$"$:(

)3)4!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$!"$"%"#+!!’;氢氧化钠溶液!

$!"$"%"##!’$4;)")6二氨基联苯胺盐酸溶液#称取’$4-)")6二氨基联苯胺盐酸

盐 $%TE3&3H(E)H(E) %TE3&3’"EH2’3E3B("溶于纯水中"并稀释至!’’52!

因)")6二氨基联苯胺溶液极容易变质"必须临用前配制!

$!"$"%"#$!甲苯!

$!"$"&!步骤

$!"$"&"#!吸取3’’$’52水样及’)!$’’)3$’’")$’’)"$’’)($’’)9$’’及

!’$’’52硒标准溶液 %!$’’$-*52&%3)$3$"$3&于34’52磨口三角瓶中"加纯水至

3’’52"加数滴!’;氢氧化钠溶液 %3)$3$"$!’&至DE8"加热浓缩至约!’52%注

意+不得蒸干！否则硒的损失很大&"取下放冷!

$!"$"&"$!消化+沿上述瓶壁加入452![!硝酸6过氯酸 %3)$3$"$)&"将瓶 %勿

盖塞&于电热板上加热"以下按3)$!$4$!$3及3)$!$4$!$)步骤操作至消化终点"

立即取下!

$!"$"&"!!放冷后沿瓶壁加入3’52混合试剂 %3)$3$"$:&溶液应呈桃红色!用

!’;氢氧化钠 %3)$3$"$!’&调DE至3!)"溶液呈淡橙色"必要时需用DE’$4!

4$’精密试纸 %3)$3$"$8&检验"加入)$452’$4;)")6二氨基联苯胺溶液

%3)$3$"$!!&"摇匀"在暗处放置)’5/M!

$!"$"&"%!用!’;氢氧化钠调节瓶内溶液的DE至($4!8%溶液颜色由黄刚刚又

变成淡黄橙色&!必要时需用DE4$"!8$’的精密DE试纸 %3)$3$"$8&检查!

$!"$"&"&!加入!’$’52甲苯 %3)$3$"$!3&"振摇35/M"静置45/M!待溶液分层"

将甲苯相放入 !’52比色管中"于")’M5 波长下"用)&5 比色皿"以甲苯

%3)$3$"$!3&作参比!测定吸光度!

注!用甲苯萃取时"溶液的DE值应控制在($4!8"不可过高"否则会使测定结果偏高#

萃取时若产生乳化现象"放出水相后加入少许无水硫酸钠于分液漏斗中"振摇后静置"

从分液漏斗上口倾出甲苯层#

$!"$"&"’!绘制校准曲线"从曲线上查出硒含量!

$!"$"’!计算

6<A+=!’’’
%49&

式中+6,,,水样中硒 %A+&的浓度"$-*F#

’))4!’

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



A!!!从曲线上查得的硒含量"$-#

+!!!水样体积"52$

$%!汞

冷原子吸收法是较灵敏的测汞方法"干扰因素较少$双硫腙比色法在严格遵守

规定的条件下"也可以得到较满意的结果"但灵敏度较低$

$%"#!冷原子吸收法

$%"#"#!应用范围

$%"#"#"#!本方法适用于测定饮用水及其水源水中总汞的含量$

$%"#"#"$!本法的最低检测量和最低检测浓度随不同型号的测汞仪而定$一些常用

的国产测汞仪"最低检测量为’$’!$-汞$若取4’52水样测定"则最低检测浓度

为’$3$-%F$

$%"#"$!原理

汞蒸气对波长343$8M5的紫外光具有最大吸收"在一定的汞浓度范围内"吸

收值与汞蒸气的浓度成正比$水样经消解后加入氯化亚锡将化合态的汞转为元素

汞"用载气带入原子吸收仪的光路中"测定吸收值$

$%"#"!!仪器

本法使用的玻璃仪器"包括试剂瓶和采水样瓶"均须用![!硝酸浸泡过夜"

再依次用自来水&纯水冲洗洁净$

$%"#"!"#!!’’52三角瓶$

$%"#"!"$!4’52容量瓶$

$%"#"!"!!汞蒸气发生管$

$%"#"!"%!冷原子吸收测汞仪$

$%"#"%!试剂

应采用汞含量尽可能低的试剂"配制试剂和稀释样品用的纯水为去离子蒸馏水

或经全玻璃蒸馏器蒸馏的重蒸馏水$

$%"#"%"#!汞标准贮备溶液’称取’$!)4)-氯化汞 (E-H23)"溶于含’$’4;重铬

酸钾的4[:4硝酸溶液中"并用含’$’4;重铬酸钾的4[:4硝酸溶液定容至

!’’’52$此溶液!$’’52含’$!’’5-汞$

$%"#"%"$!汞标准溶液’临用前吸取汞标准贮备溶液 (3"$!$"$!)!’$’’52于

*")4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



!’’52容量瓶中!用含’$’4;重铬酸钾的4[:4硝酸溶液定容至!’’52"此溶液

!$’’52含汞!’$’’$-!再吸取此溶液4$’’52!用含’$’4;重铬酸钾的4[:4硝酸

溶液定容至!’’’52"此溶液!$’’52含’$’4$-汞"

$%"#"%"!!4;高锰酸钾溶液#称取4-高锰酸钾 $‘QMB"%!加热溶于纯水中!

并稀释至!’’52"放置过夜!取上清液使用"

注!高锰酸钾中含有微量汞时很难除去"选用时要注意#

$%"#"%"%!盐酸羟胺6氯化钠溶液#称取!3-盐酸羟胺 $TE3BE&EH2%和!3-氯

化钠 $T#H2%!溶于纯水中并稀释至!’’52"如试剂空白高!以每分钟3$4F的流

量通入氮气或净化过的空气)’5/M"

$%"#"%"&!!’;氯化亚锡溶液#称取!’-氯化亚锡 $AMH23&3E3B%!先溶于!’52
浓盐酸中!必要时可稍加热!然后用纯水稀释至!’’52"如果试剂空白高!以每分

钟3$4F的流量通人氮气或净化过的空气)’5/M"

$%"#"%"’!浓硫酸"

$%"#"%"(!溴酸钾6溴化钾溶液#称取3$89"-无水溴酸钾 $‘?KB)%和!’-溴化钾

$‘?K%!溶于纯水中并稀释至!’’’52"

$%"#"&!步骤

$%"#"&"#!预处理#受到污染的水样采用硫酸6高锰酸钾消化法’清洁水样可采用

溴酸钾6溴化钾消化法"

$%"#"&"#"#!硫酸6高锰酸钾消化法

$%"#"&"#"#"#!于!’’52三角瓶中!加入352高锰酸钾溶液 $3"$!$"$)%及

4’$’52水样"

$%"#"&"#"#"$!另取!’’52三角瓶9个!各加入352高锰酸钾溶液 $3"$!$"$)%!

然后分别加入汞标准溶液 $3"$!$"$3%’(’$3’(’$4’(!$’’!3$’’()$’’("$’’(

4$’’52!各加入纯水至4’52"

$%"#"&"#"#"!!向水样瓶及标准系列瓶中各滴加352浓硫酸!混匀!置电炉上加

热煮沸45/M!取下放冷"

注!经试验证明"地面水用硫酸和高锰酸钾作氧化剂"直接加热分解"有机汞 $包括氯化

甲基汞%的回收率可达:(!!’);"无机汞为!’3;#高锰酸钾用量应根据水样中还原

性物质的含量多少而增减#当地面水的耗氧量 $酸性高锰酸钾法测定结果%在3’5-&F

以下时"每4’52水样中加入3524;高锰酸钾溶液已足够#加热分解时须加入数粒玻

&4)4!&

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



璃珠!并在近沸时不时摇动三角瓶!以防止受热不均匀而引起爆沸"

$%"#"&"#"#"%!逐滴加入盐酸羟胺溶液 !3"$!$"$""至高锰酸钾紫红色褪尽#放置

)’5/M$分别移入4’52容量瓶中#加纯水至刻度$
注#盐酸羟胺还原高锰酸钾过程中产生氯气!必须在振摇后静置)’5/M使氯气逸失!以防

止干扰汞蒸气的测定"

$%"#"&"#"$!溴酸钾6溴化钾消化法

$%"#"&"#"$"#!吸取4’$’52水样于!’’52三角瓶中$

$%"#"&"#"$"$!另取!’’52三角瓶9个#分别加入汞标准溶液 !3"$!$"$3"’%

’$3’%’$4’%!$’’%3$’’%)$’’%"$’’%4$’’52#各加纯水至4’52$

$%"#"&"#"$"!!向水样及标准系列溶液中#各加352浓硫酸#摇匀#加入"52溴

酸钾6溴化钾溶液 !3"$!$"$8"#摇匀后放置!’5/M$

$%"#"&"#"$"%!滴加几滴盐酸羟胺6氯化钠溶液 !3"$!$"$""#至黄色褪尽为止 !中

止溴化作用"$

$%"#"&"$!测定&按照仪器说明书调整好测汞仪$从样品及标准系列瓶中逐个吸取

34$’52溶液于水蒸气发生管中#加入352氯化亚锡 !3"$!$"$4"溶液#迅速塞紧

瓶塞$开启仪器气阀#此时汞蒸气被送入吸收池#待指针至最高读数时#记录吸收

值$
注#影响汞蒸气发生的因素较多!如载气流量$温度$酸度$反应容器$气液体积比等"

因此每次测定均应同时测定标准系列"

$%"#"&"!!绘制校准曲线#从曲线上查出所测定的样品管中的汞含量$

$%"#"’!计算

6<A+=!’’’
!4:"

式中&6’’’水样中汞 !E-"的浓度#$-(F)

A’’’从校准曲线上查得的样品管中汞的含量#$-)

+’’’水样体积#52$

$%"#"(!精密度与准确度

有3(个实验室用本法测定含汞4$!$-(F的合成水样$其他各金属浓度 !$-(

!"分别为&铜#3($4)镉#3:)铁#!4’)锰#!)’)锌#):$测定汞的相对标准

差为4$9;#相对误差为3$’;$

$%"$!双硫腙分光光度法

*()4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$%"$"#!应用范围

$%"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总汞的含量!

$%"$"#"$!!’’’$-铜"3’$-银"!’$-金和4$-铂对汞的测定均无干扰!钯干扰

测定#但它在一般水样中很少存在!

$%"$"#"!!本法最低检测量为’$34$-!若取34’52水样测定#则最低检出浓度为

!$-$F!

$%"$"$!原理

汞离子与双硫腙在’$45P2$F硫酸的酸性条件下能迅速定量螯合#生成能溶于

氯仿"四氯化碳等有机溶剂的橙色螯合物#用碱液洗去过量的双硫腙#于"94M5
波长下比色定量!

于水样中加入高锰酸钾和硫酸并加热#可将水中有机汞和低价汞氧化成高价

汞#且能消除有机物的干扰!

铜"银"金"铂"钯等金属离子在酸性溶液中同样可被双硫腙溶液萃取#但提

高溶液酸度和碱性洗液浓度#并在碱性洗液中加入乙二胺四乙酸二钠#可消除一定

量前四种金属离子的干扰#但不能消除钯的干扰!

$%"$"!!仪器

本法所用玻璃仪器#包括试剂瓶和采样瓶#均须用![!硝酸溶液浸泡过夜#

再用纯水冲洗洁净!

$%"$"!"#!4’’52具塞三角瓶!

$%"$"!"$!4’’52分液漏斗!

$%"$"!"!!!3452分液漏斗!

$%"$"!"%!分光光度计!

$%"$"%!试剂

本法所用试剂含汞"铜等离子应尽可能少#配制试剂及稀释样品的纯水应用去

离子蒸馏水或重蒸馏水!

$%"$"%"#!汞标准贮备溶液%同3"$!$"$!!

$%"$"%"$!汞标准溶液%将汞标准贮备溶液 &3"$3$"$!’加4[:4硝酸稀释成

!$’’52含!$’’$-汞!

$%"$"%"!!’$!;双硫腙氯仿贮备溶液%同34$3$"$)!

$%"$"%"%!吸光度’$"’&透光率"’;’的双硫腙氯仿溶液%同34$3$"$4!

(8)4!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$%"$"%"&!盐酸羟胺U氯化钠溶液!同3"$!$"$""

$%"$"%"’!4;高锰酸钾溶液!同3"$!$"$)"

$%"$"%"(!浓硫酸"

$%"$"%")!3’;亚硫酸钠溶液!称取3’-亚硫酸钠 #T#3AB)$8E3B%&溶于纯水

中&并稀释至!’’52"

$%"$"%"*!碱性洗液!称取!’-氢氧化钠 #T#BE%&溶于4’’52纯水中&加入

!’-乙二胺四乙酸二钠 #H!’E!"T3B9T#3$3E3B%&再加浓氨水至!’’’52"

$%"$"&!步骤

$%"$"&"#!水样预处理

$%"$"&"#"#!于4’’52具塞三角瓶中放入!’52高锰酸钾溶液 #3"$3$"$(%&如水

样中有机物过多&可多加4!!’52&然后再加入34’52水样"

$%"$"&"#"$!另取同样三角瓶:个&各先加!’52高锰酸钾溶液 #3"$3$"$(%&然后

分别加入汞标准溶液 #3"$3$"$3%’’’$34’’$4’’!$’’’3$’’’"$’’’($’’’

9$’’及!’$’’52&各加纯水至34’52"

$%"$"&"#"!!向水样及标准瓶中各加3’52浓硫酸&置电炉上加热煮沸45/M"

$%"$"&"#"%!将溶液冷却至室温&滴加盐酸羟胺溶液 #3"$3$"$4%至高锰酸钾褪

色&剧烈振荡&开塞放置)’5/M"
注!盐酸羟胺还原高锰酸钾过程中产生大量氯气与氮氧化物"为防止萃取过程中氧化双硫

腙"必须开塞静置)’5/M"使其大部分逸散#

$%"$"&"$!测定

$%"$"&"$"#!将溶液倾入4’’52分液漏斗中&各加!52亚硫酸钠溶液 #3"$3$"$9%

及!’$’52双硫腙溶液 #3"$3$"$"%&剧烈振摇!5/M&静置分层"

$%"$"&"$"$!将双硫腙溶液放入另一套已盛有3’52碱性洗液 #3"$3$"$:%的

!3452分液漏斗中&剧烈振摇半分钟&静置分层"用少量脱脂棉塞入分液漏斗颈

内&将氯仿相放入干燥的!’52比色管中"

$%"$"&"$"!!于"94M5波长下&用3&5比色皿&以氯仿为参比&测定样品和标准

系列溶液的吸光度"

$%"$"&"$"%!绘制校准曲线&从曲线上查出样品管中汞的含量"

$%"$"’!计算

6<A+=!’’’
#(’%

$9)4!$

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



式中!6"""水样中汞 #E-$的浓度%$-&F’

A"""从校准曲线上查得的水样管中汞的含量%$-’

+"""水样体积%52(

$%"$"(!精密度与准确度

有!3个实验室用本法测定含汞4$!$-&F的合成水样%其他各金属浓度同3"$!
法含汞4$!$-&F的合成水样(测定汞的相对标准差为"’$);%相对误差为

!)$8;(

$&!镉

天然水中镉含量甚微%一般均低于!’$-&F(

水中镉可用原子吸收法及双硫腙分光光度法(原子吸收法快速简便(双硫腙法

也可得到满意结果%但手续繁琐(

$&"#!原子吸收分光光度法

$&"#"#!参阅!)$!进行(

$&"#"$!精密度与准确度

有!9个实验室用本法测定含镉38$-&F的合成水样%其他离子浓度 #$-&F$

为!汞%"$"’锌%3(’铜%)8’铁%8$9’锰%"8(测定镉的相对标准差为

"$(;%相对误差为)$8;(

$&"$!双硫腙分光光度法

$&"$"#!应用范围

$&"$"#"#!本法适用于测定饮用水及其水源水中镉的含量(

$&"$"#"$!水中多种金属离子的干扰可用控制酸碱度和加入酒石酸钾钠)氰化钠等

络合剂掩蔽的方法消除(在本法测定条件下%水中存在下列浓度金属离子不干扰测

定!铅%3"’5-&F’锌%!3’5-&F’铜%"’5-&F’铁%"5-&F’锰%"5-&F(镁

离子浓度达"’5-&F时需多加酒石酸钾钠(

水样被大量有机物污染时将影响比色测定%需预先将水样消化(

$&"$"#"!!本法最低检测量为’$34$-镉(若取3452水样测定%则最低检测浓度

为’$’!5-&F(

$&"$"$!原理

在强碱性溶液中%镉离子与双硫腙生成红色螯合物%用氯仿萃取后比色定量(

*:)4!*

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$&"$"!!仪器

所用玻璃仪器均须用![:硝酸浸泡过夜!然后用自来水"纯水冲洗洁净#

$&"$"!"#!!3452分液漏斗#

$&"$"!"$!!’52具塞比色管#

$&"$"!"!!分光光度计#

$&"$"%!试剂

配制试剂和稀释水样时!所用纯水均应无镉#

$&"$"%"#!镉标准贮备溶液$称取’$!’’’-金属镉 %镉含量::$:;以上&!加入

)’52![:硝酸!使金属镉溶解!然后加热煮沸!最后用纯水定容至!’’’52#

如无金属镉!可称取’$3)8!-乙酸镉 ’H* %HE)HBB&3(3E3B)溶于纯水

中!加!’52浓盐酸!并用纯水定容至!’’’52#此贮备溶液!$’’52含’$!’’5-
镉#

$&"$"%"$!镉标准溶液$取镉标准贮备溶液 %34$3$"$!&!’$’’52于!’’’52容量

瓶中!再加入!’52浓盐酸!用纯水稀释至刻度!则!$’’52含!$’’$-镉#

$&"$"%"!!’$!;双硫腙氯仿贮备溶液$称取’$!’-双硫腙 %H!)E!3T"A!又名二

苯基硫代卡巴腙!铅试剂等&!溶于氯仿中!并稀释至!’’52!贮存于棕色瓶中!

置冰箱内保存#

如双硫腙不纯!按!"$3$"$)所述方法纯化#

$&"$"%"%!吸光度’$93%透光率!4;&的双硫腙氯仿溶液$临用前将’$!’;双硫

腙氯仿贮备溶液 %34$3$"$)&用氯仿稀释 %约!’倍&成吸光度为’$93 %波长

4’’M5!!&5比色皿&#

$&"$"%"&!吸光度’$"’%透光率"’;&的双硫腙氯仿溶液$临用前将’$!;双硫

腙氯仿贮备溶液 %34$3$"$)&用氯仿稀释 %约3’倍&成吸光度为’$"’ %波长

4’’M5!!&5比色皿&#

$&"$"%"’!!;氰化钾6氢氧化钠溶液$称取"’’-氢氧化钠 %T#BE&和!’-氰化

钾 %‘HT&!溶于纯水中!并稀释至!’’’52#贮存于聚乙烯瓶中!可稳定!!3个

月#注意！此溶液剧毒#

$&"$"%"(!’$’4;氰化钾6氢氧化钠溶液$称取"’’-氢氧化钠和’$4-氰化钾!溶

于纯水中!并稀释至!’’’52#贮存于聚乙烯瓶中!可稳定!!3个月#注意！此溶

液剧毒#

(’"4!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



$&"$"%")!3’;盐酸羟胺溶液!称取3’-盐酸羟胺 "TE3BE#EH2$%溶于纯水

中%并稀释至!’’52&如盐酸羟胺不纯%按!"$3$"$4所述方法纯化&

$&"$"%"*!34;酒石酸钾钠溶液!称取34-酒石酸钾钠 "‘T#H"E"B(#"E3B$%

溶于纯水中%并稀释至!’’52&如酒石酸钾钠不纯%按!"$3$"$4所述方法纯化&

$&"$"%"#+!3;酒石酸溶液!称取3’-酒石酸 "H"E(B($%溶于纯水中%并稀释至

!’’’52&贮于冰箱小&使用时必须保持冰冷&

$&"$"%"##!浓硝酸!优级纯&

$&"$"%"#$!高氯酸 "EH2B"$!优级纯&

$&"$"%"#!!氯仿!氯仿必须纯净&氯仿中有氧化物存在时可用3’;亚硫酸钠

"T#3AB)#8E3B$萃洗3次%重蒸馏后方可使用%或将含有氧化物的氯仿加入适

量3’;盐酸羟胺溶液 "34$3$"$9$萃洗!次后%再用纯水洗去残留的盐酸羟胺%

抽去水相后即可使用&

$&"$"%"#%!3";氢氧化钠溶液!称取3"-氢氧化钠%溶于纯水中%稀释至!’’52&

$&"$"&!步骤

$&"$"&"#!水样预处理

$&"$"&"#"#!如水样污染较为严重%则准确取适量水样置于34’52高型烧杯中&

如采集水样时已在每!’’’52水样中加有452浓硫酸则不另加硝酸&将水样在电热

板上加热蒸发%至剩余约!’52%放置冷却&

$&"$"&"#"$!加入!’52浓硝酸及452高氯酸%继续加热消解直至产生浓烈白烟&

如果样品仍不清澈%则再加!’52浓硝酸%继续加热消解%直到溶液透明无色或略

呈浅蓝色为止&在消解过程中切勿蒸干&

$&"$"&"#"!!冷却后加3’52纯水&继续煮沸约45/M%取下烧杯%放冷%用纯水

稀释至一定体积&

$&"$"&"$!测定

$&"$"&"$"#!吸取水样或经预处理的水样34$’52%置于分液漏斗中%用氢氧化钠

溶液 "34$3$"$!"$调节DE至中性&

$&"$"&"$"$!另取分液漏斗9个%分别加入镉标准溶液 "34$3$"$3$’’’$34’

!$’’’3$’’’"$’’’($’’’9$’’及!’$’’52%各加纯水至3452%滴加氢氧化钠溶

液 "34$3$"$!"$调节溶液至中性&

$&"$"&"$"!!各加!52酒石酸钾钠溶液 "34$3$"$:$’452!;氰化钾6氢氧化钠溶

#!"4!#

!’!$采样标准
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液 !34$3$"$("及!52盐酸羟胺溶液 !34$3$"$9"每加入一种试剂后#均须摇匀$
注!&酒石酸钾钠是含有两个羟基的二元羧酸"在强碱介质中#能更有效地络合钙$镁$

铁$铝等金属离子#以避免产生沉淀物而造成镉的损失"

’强碱介质是萃取镉的适宜条件#而铅$锌$锡等两性元素则生成相应的含氧酸阴离

子#不被双硫腙萃取"

(盐酸羟胺作为还原剂#可消除三价铁和其他高价金属的氧化能力#以保护双硫腙不

被氧化"

$&"$"&"$"%!再各加!452吸光度为’$93的双硫腙氯仿溶液 !34$3$"$""#振摇

!5/M$迅速将氯仿相放入已盛有3452冷的酒石酸溶液 !34$3$"$!’"的第二套分

液漏斗中$再用!’52氯仿洗涤第一套分液漏斗#合并氯仿于第二套分液漏斗中$

注意！切勿使水相进入第二套分液漏斗中#以免产生剧毒的氰化氢气体$
注!形成的双硫腙镉在被氯仿饱和的强碱性溶液中容易分解#要迅速将氯仿相放入事先已

准备好的第二套分液漏斗中"

$&"$"&"$"&!将第二套分液漏斗振摇35/M#此时镉已被提取至酒石酸中#弃去双

硫腙氯仿溶液#再各加452氯仿#振摇)’N#静置分层#弃去氯仿相$

$&"$"&"$"’!再各加’$3452盐酸羟胺溶液 !34$3$"$9"%!4$’52吸光度为’$"’的

双硫腙氯仿溶液 !34$3$"$4"及452’$’4;氰化钾6氢氧化钠溶液 !34$3$"$8"#立

即振摇!5/M$

$&"$"&"$"(!擦干分液漏斗颈管内壁#塞入少许脱脂棉#将氯仿相放入干燥的

!’52比色管中$

$&"$"&"$")!于4!9M5波长下#用)&5比色皿#以氯仿为参比#测定样品和标准

系列溶液的吸光度$

$&"$"&"$"*!绘制校准曲线#从曲线上查出样品管中镉的含量$

$&"$"’!计算

6<A+
!(!"

式中&6’’’水样中镉 !H*"的浓度#5-(F)

A’’’从校准曲线上查得的样品管中镉的含量#$-)

+’’’水样体积#52$

$&"$"(!精密度和准确度

有!(个实验室用本法测定含镉38$-(F的合成水样#其他各金属离子浓度

*3"4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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!$-"F#分别为$汞%"$"&锌%3(&铜%)8&铁%89&锰%"8’测定镉的相对标

准差为!’$9;%相对误差)$8;’

$’!铬 !六价"

水中铬常以三价和六价状态存在’六价铬易被还原%特别是在酸性溶液中很快

被还原为三价%所以应在DE8!:的条件下保存水样%且因铬酸盐离子可被玻璃

容器表面吸附%特别是表面有磨损时%吸附更为严重%因此应在采样的当天进行测

定’水样保存时间延长%可使测定结果偏低’

$’"#!二苯碳酰二肼分光光度法

$’"#"#!应用范围

$’"#"#"#!本方法适用于测定生活饮用水及水源水中六价铬的含量’

$’"#"#"$!铁超过!5-"F时%与二苯碳酰二肼试剂生成黄色%产生干扰’

$’"#"#"!!本法最低检测量为’$3$-六价铬’若取4’52水样测定%则最低检测浓

度为’$’’"5-"F’

$’"#"$!原理

在酸性溶液中%六价铬可与二苯碳酰二肼作用%生成紫红色络合物%比色定

量’

铬与二苯碳酰二肼反应时%溶液的酸度应控制在氢离子浓度为’$’4!’$)5P2"

F%且以’$35P2"F时显色最稳定’在此酸度下%汞(钼与二苯碳酰二肼反应所显

的色度较六价铬要浅得多’显色后!’5/M再测定吸光度%可使钒与显色剂生成的

颜色几乎全部消失’

$’"#"!!仪器

所有玻璃仪器 !包括采样瓶#要求内壁光滑%不能用铬酸洗涤液浸泡’可用合

成洗净剂洗涤后再用浓硝酸洗涤%然后用自来水(纯水淋洗干净’

$’"#"!"#!4’52具塞比色管’

$’"#"!"$!!’’52烧杯’

$’"#"!"!!分光光度计’

$’"#"%!试剂

$’"#"%"#!六价铬标准溶液$称取’$!"!"-经过!’4!!!’7烘至恒重的重铬酸钾

!‘3HK3B8#%溶于纯水中%并用纯水定容至4’’52%此浓溶液!$’’52含’$!’’5-

))"4!)

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



六价铬!吸取此浓溶液!’$’’52"用纯水定容至!’’’52"则此标准溶液!$’’52含

!$’’$-六价铬!

$’"#"%"$!’$34;二苯碳酰二肼丙酮溶液#称取’$34-二苯碳酰二肼 $BH %ET&

TE&H(E4’3"又名二苯氨基脲’"溶于!’’52丙酮中!盛于棕色瓶中置冰箱内可

保存半月"颜色变深不能再用!

$’"#"%"!!![8硫酸溶液#将!’52浓硫酸缓慢加入8’52纯水中!

$’"#"&!步骤

$’"#"&"#!吸取4’$’52水样 %含六价铬超过!’$-时"可吸取适量水样稀释至

4’$’52("置于4’52比色管中!

$’"#"&"$!另取4’52比色管:支"分别加入六价铬标准溶液 %3($!$"$!(’)

’$34)’$4’)!$’’)3$’’)"$’’)($’’)9$’’)!’$’’52"加纯水至刻度!

$’"#"&"!!向水样管及标准管中各加3$452![8硫酸溶液 %3($!$"$)(及3$452
二苯碳酰二肼溶液 %3($!$"$3("立即混匀"放置!’5/M!

注!温度和放置时间对显色都有影响"!47时颜色最稳定#显色后3!)5/M"颜色可达最

深"且于4!!45/M保持稳定#

$’"#"&"%!于4"’M5波长下"用)&5杯"以纯水为参比"测定样品及标准系列溶

液的吸光度!

$’"#"&"&!如原水样有颜色时"另取与3($!$4$!条所取水样量相同的水样于

!’’52烧杯中"加入3$452![8硫酸溶液 %3($!$"$)("置电炉上煮沸35/M"使水

样中的六价铬还原为三价!溶液冷却后转入4’52比色管中"加纯水至刻度后再多

加3$452"摇匀后加入3$452二苯碳酰二肼溶液 %3($!$"$3("摇匀"放置!’5/M!

按3($!$4$"所述条件测定此水样空白的吸光度!

$’"#"&"’!绘制校准曲线"在曲线上查出样品管中六价铬的含量!

$’"#"&"(!有颜色的水样应由3($!$4$"测得的样品管溶液的吸光度减去3($!$4$4
测得的水样空白吸光度"再在校准曲线上查出样品管中六价铬的含量!

$’"#"’!计算

6<A+
%(3(

式中#6***水样中六价铬 %HK([(的浓度"5-+F,

A***从校准曲线上查得的样品管中六价铬的含量"$-,

&""4!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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+!!!水样体积"52#

$(!铅

饮用水中铅含量甚微"一般不超过4’$-$F#

水中铅可用原子吸收法及双硫腙比色法测定#前法快速%准确#后法要求设备

简单"灵敏度高"也可以得到满意结果#

$("#!原子吸收分光光度法

$("#"#!参阅!)$!进行#

$("#"$!精密度与准确度

有!8个实验室用本法测定含铅)9)和!!)$-$F的合成水样"其他成分的浓度

&$-$F’为(铝"943和")4)砷"!93和()铍"3(!和!9)"镉"4:和38)镍"

!(4和:("钴")"9和:()铬")’"和(4)铜")8"和)8)铁"8:(和89)硒""9
和!()汞"8$(和"$")锰""89和"8)钒"9"9和"8’)锌""89和3(#测定铅的

相对标准差分别为4$4;和4$3;"相对误差分别为’$4;和!$9;#

$("$!双硫腙分光光度法

$("$"#!应用范围

$("$"#"#!本法适用于测定饮用水及其水源水中铅的含量#

$("$"#"$!在本法测定条件下"水中大多数金属离子的干扰可消除"只有大量锡存

在时干扰测定#

$("$"#"!!本法最低检测量为’$4$-铅#若取4’52水样测定"则最低检测浓度为

’$’!5-$F#

$("$"$!原理

在弱碱性 &DE9!:’溶液中"铅与双硫腙生成红色螯合物"可被四氯化碳%

氯仿等有机溶剂萃取#严格控制溶液的DE值"加入掩蔽剂和还原剂"采用反萃取

步骤"可使铅与其他干扰金属离子分离后比色定量#

$("$"!!仪器

所用玻璃仪器均需以![:硝酸浸泡过夜"再依次用自来水%纯水冲洗于净#

$("$"!"#!!3452分液漏斗#

$("$"!"$!!’52具塞比色管#

$("$"!"!!分光光度计#

*4"4!*

!’!$采样标准
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$("$"%!试剂

所用试剂含铅应尽可能少!配制试剂或稀释水样时所使用的纯水均为去离子

水!

$("$"%"#!铅标准贮备溶液"称取’$!4:9-经!!’7烘烤过的硝酸铅 #R%
$TB)%3&’溶于含有!52浓硝酸的纯水中’并用纯水定容至!’’’52!此溶液

!$’’52含’$!’’5-铅!

$("$"%"$!铅标准溶液"临用前’吸取!’$’’52铅标准贮备溶液 $38$3$"$!%’用

纯水稀释至!’’’52!此溶液!$’’52含!$’’$-铅!

$("$"%"!!’$!;双硫腙氯仿贮备溶液"同34$3$"$)!

$("$"%"%!吸光度’$!4$透光率8’;%的双硫腙氯仿溶液"临用前’取适量双硫

腙氯仿贮备溶液 $38$3$"$)%’用氯仿稀释至吸光度为’$!4$波长4’’M5’!&5比

色皿%!

$("$"%"&!氨水"如试剂空白高’可用扩散吸收法精制!将4’’52浓氨水倾入空

的干燥器中!将盛有4’’52纯水的大蒸发皿置于干燥器的隔板之上’盖严!在室

温下放置3昼夜’收取大蒸发皿中氨水于试剂瓶中备用!

$("$"%"’!’$!;百里酚蓝指示剂"称取’$!-百里酚蓝 $H38E)’B4A’又名麝香草

酚蓝’百里香酚磺酞等%溶于3’52:4;乙醇中’再加纯水至!’’52!

$("$"%"(!4’;柠檬酸铵溶液"称取4’-柠檬酸三铵 #$TE"%)H(B8&’加纯水使

之溶解’并稀释至!’’52!加入4滴百里酚蓝指示剂 $38$3$"$(%’摇匀’再滴加

浓氨水至溶液呈绿色!移入分液漏斗中’每次用452双硫腙氯仿溶液 $38$3$"$"%

反复萃取’至有机相呈绿色为止’弃去有机相!再每次用!’52氯仿’萃取除去水

相中残留的双硫腙’至氯仿相无色为止!弃去有机相’将水相经脱脂棉滤入试剂瓶

中!

$("$"%")!!’;氰化钾溶液"称取!’-氰化钾’溶于纯水中并稀释至!’’52!注

意！此溶液剧毒!如试剂不纯需纯化时’应先将!’-氰化钾溶于3’52纯水中’按

38$3$"$8方法纯化后再稀释至!’’52!经纯化处理过的氰化钾溶液易变为黄褐色’

最好在临用前进行纯化处理!

$("$"%"*!!’;盐酸羟胺溶液"称取!’-盐酸羟胺 $TE3BE(EH2%’溶于纯水中

并稀释至!’’52!如试剂不纯’按38$3$"$8方法纯化!

$("$"%"#+!)’;过氧化氢溶液!

(("4!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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$("$"%"##!)[:8硝酸溶液!

$("$"&!步骤

$("$"&"#!消化

若水样澄清"无色#且又不含有机物"硫化物等干扰物质#可直接吸取

4’$’52于!3452分液漏斗#按38$3$4$3步骤操作!对污染严重的水样则需进行消

化处理#凡需经消化处理的样品#应同时做试剂空白!

$("$"&"#"#!取适量水样 $含铅’$4!!’$-%于蒸发皿中#加入)52浓硝酸及!52
过氧化氢溶液 $38$3$"$!’%#置电热板上蒸发至干!所得残渣应为白色或浅黄色#

若残渣呈棕黑色#则须按上法反复处理#直至呈白色或浅黄色#如果反复处理几

次#仍然呈棕黑色#可将蒸干后的残渣放入"4’7高温炉中灰化!

$("$"&"#"$!取出蒸发皿#放冷#加入452)[:8硝酸 $38$3$"$!!%#微热使残渣

溶解!加3’52纯水#慢慢旋摇蒸发皿#使之充分浸泡全部内壁#放冷后全量移入

!3452分液漏斗中#再用3452纯水分)次洗涤蒸发皿#洗液并入分液漏斗中!

$("$"&"$!测定

$("$"&"$"#!另取分液漏斗8个#分别加入铅标准溶液 $38$3$"$3%’"’$4’"

!$’’")$’’"4$’’"8$’’及!’$’’52#各加纯水至4’52!

$("$"&"$"$!向各分液漏斗中分别加入452柠檬酸铵溶液 $38$3$"$8%#!52盐酸

羟胺溶液 $38$3$"$:%及)滴百里酚蓝指示剂 $38$3$"$(%#摇匀#用氨水

$38$3$"$4%调至溶液呈绿色 $由绿变蓝的变化没有明显的突跃!随DE增高色调

逐渐加深!因此应注意使标准及样品溶液色调一致#否则影响测定结果%#再各加

3$’52氰化钾溶液 $38$3$"$9%#摇匀!
注!&柠檬酸铵是含有一个羟基的三元酸盐"在广泛DE范围内"是具有较强络合能力的掩

蔽剂#它的主要作用是络合钙$镁$铝$铁等阳离子"防止在碱性溶液中形成氢氧

化物沉淀#

’盐酸羟胺作为还原剂"保护双硫腙不被高价金属$过氧化物$卤族元素等所氧化"

防止水样中存在的三价铁与氰化钾生成铁氰化钾#

(氰化钾是较强的配位体"可掩蔽铜$锌等多种金属的干扰#同时也能提高DE并使之

稳定在:左右#

+百里酚蓝的第二次变色范围为DE9$’%黄色&!DE:$(%蓝色&"萃取铅时要求DE

为9$4!:$’"此时溶液显绿色#

$("$"&"$"!!各加!’$’52双硫腙氯仿溶液 $38$3$"$"%#振摇!5/M#静置分层!

&8"4!&

!’!$采样标准
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$("$"&"$"%!将氯仿相放入第二个分液漏斗中!加入!’52)[:8硝酸溶液

"38$3$"!!!#!振摇!5/M!静置后弃去氯仿相!将第二分液漏斗中的水溶液!重

复一次38$3$4$3$3和38$3$4$3$)步骤!如水样中无大量锡$铋等干扰离子!可不

进行本条操作%

$("$"&"$"&!在分液漏斗颈内塞入少量脱脂棉!将氯仿相放入干燥的!’52比色管

中%

$("$"&"$"’!于4!’M5波长!用!&5比色皿!以氯仿为参比!测定样品和标准系

列溶液的吸光度%

$("$"&"$"(!绘制校准曲线!在曲线上查出样品管中铅的含量%

$("$"’!计算

6<A+
"()#

式中&6’’’水样中铅 "R%#的浓度!5-(F)

A’’’从校准曲线上查得的样品管中铅的含量!$-)

+’’’水样体积!52%

$("$"(!精密度与准确度

有3:个实验室用本法测定含铅4"$-(F的合成水样!其他金属浓度 "$-(F#

为&汞!4$!)锌!):)铜!3($4)镉!3:)铁!!4’)锰!!)’%测定铅的相对标

准差为!’;!相对误差为!$:;%

$)!银

一般饮用水中银含量很低!但流经含银的净水器后!使水中银含量增加!甚至

高达4’$-(F以上%人体摄入过量银可使皮肤$眼和粘膜着色!因此>?48":U94
*生活饮用水卫生标准+中规定银不应超过4’$-(F%

水中银可用高温石墨炉原子吸收分光光度法测定%

$)"#!原子吸收分光光度法 "高温石墨炉#

$)"#"#!应用范围

$)"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中银含量%

$)"#"#"$!水样中含有高浓度的基体会产生明显的背景吸收!可用氘灯背景校正器

或标准加入法扣除背景干扰%

,9"4!,

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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$)"#"#"!!本法最低检测浓度为’$!"$-!F银"

$)"#"$!原理

水样注入石墨管中#迅速升温#使水样蒸发并使其中银原子化#此基态银原子

吸收来自银空心阴极灯发出的共振线 $)39$!M5%#吸收共振线的量与样品中银含

量成正比#可定量测定银"

$)"#"!!仪器

所有容器使用前须先用![!硝酸溶液浸泡至少".#再用纯水冲洗干净"

$)"#"!"#!石墨炉原子吸收分光光度计和氘灯背景校正器"

$)"#"!"$!银空心阴极灯"

$)"#"!"!!氢气或纯氮气"

$)"#"!"%!微量取样器3’$2$!’$2或4’$2%"

$)"#"!"&!!’’52聚乙烯瓶 $用作标准系列瓶%"

$)"#"!"’!34’52聚乙烯瓶 $取水样用%"

$)"#"%!试剂

本法配制试剂&稀释等用的纯水均为去离子蒸馏水 $用石英蒸馏器蒸馏%"

$)"#"%"#!银标准贮备溶液’称取’$8984-硝酸银 $J-TB)#优级纯%#溶于![

::硝酸溶液中#并用![::硝酸定容至4’’52#储存于棕色玻璃瓶中#此溶液

!$’’52含!$’’5-银"

$)"#"%"$!银标准溶液’使用前将银标准贮备溶液 $39$!$"$!%用![::硝酸稀释

至!$’’52含!$’$-银"

$)"#"&!步骤

$)"#"&"#!水样的预处理’澄清的水样可直接进样测定(若水样中含有悬浮物#应

以’$"4$5孔径的滤膜过滤#若不能立即测定时应以每升水样加!$452浓硝酸酸

化#使DE小于3#以保存样品"

$)"#"&"$!仪器操作’鉴于各种不同型号的仪器操作方法各不相同#详细的操作细

节参阅各自的仪器说明书#简要的步骤如下’

#$安装银空心阴极灯#对准灯的位置#固定测定波长及狭缝"

%$开启仪器电源及固定空心阴极灯灯电流#预热仪器#使光源稳定"

&$调节石墨炉位置#使其处于光路中并获得最佳状态"安装好石墨管"

*$开启冷却水和氩气气源阀 $或氮气气源阀%#调节指定的流量值"

):"4!)

!’!$采样标准
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+$仪器工作条件!银的适宜的分析线为)39$!M5"狭缝为’$!M5"内气流

#氢气$为每分钟4’52"进样量为3’$2%原子化等条件如下表!8所示%

表#(!测定银的程序步骤

测定条件 干燥 灰化 原子化 热除

温度"7 !3’ 4’’ 34’’ 38’’

升温时间"N 3 ! ! !

保温时间"N 3’ 3’ 4 )

$)"#"&"!!标准系列溶液配制!用![::硝酸溶液将银标准溶液 #39$!$"$3$稀释

成银的浓度为4$’&!’$’&3’$’&)’$’$-’F的标准溶液%

$)"#"&"%!水样测定

$)"#"&"%"#!直接测定!用微量取样器取试剂空白溶液 #每升纯水含!$452浓硝

酸$适量 #如3’$2$"注入石墨炉原子化器内进行原子化过程"调节仪器零点%然

后取适量标准系列溶液及水样"注入石墨炉原子化器内进行原子化过程"记录吸光

度或峰高值"绘制校准曲线"从校准曲线上查得水样中银浓度 #$-’F$%

注!每测定!’个样品之间"用!个内控样品或中等浓度的标准溶液校正曲线#

$)"#"&"%"$!标准加入法!取三等份水样"在第二份和第三份中分别加入已知浓度

#6!"63$银标准溶液 #39$!$"$3$"用![::硝酸溶液将这三份均稀释至相同体

积"然后测定吸光度:’":6!":63"绘图(并把直线外推至吸光度为零处%此直

线与浓度坐标的交点"代表水样中银的浓度%

注!&用加入法时"要得到可靠的分析结果"在整个银浓度范围内 $即包括样品的和加入

已知量的银浓度范围内%校准曲线必须是直线#

’银的加入量应与水样中的预计浓度大致相当#

$)"#"&"&!测定完毕"关闭灯电流"氩气气阀&冷却水和电源%

$)"#"’!计算

直接测定与标准加入法均按式 #("$计算!

6<A=: #("$

式中!6)))水样中银 #J-$的浓度"$-’F(

A)))从曲线上查得的银浓度"$-’F(

:)))水样稀释倍数%

*’44!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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$*!硝酸盐氮

水中硝酸盐氮可用二磺酸酚法及镉柱还原法测定!二磺酸酚法干扰离子较多"

特别是氯离子有严重干扰"预处理的步骤繁琐!镉柱还原法操作比较简单"不受氯

离子的干扰!水中硝酸盐氮的测定"取样后应尽快进行!

$*"#!二磺酸酚分光光度法

$*"#"#!应用范围

$*"#"#"#!本法适用测定生活饮用水及其水源水中硝酸盐氮的含量!

$*"#"#"$!水中常见的氯化物#亚硝酸盐和铵等均可产生干扰"需对水样作预处

理!

$*"#"#"!!本法最低检测量为!$-硝酸盐氮!若取3452水样测定"则最低检测浓

度为’$’"5-$F!

$*"#"$!原理

利用二磺酸酚在无水情况下与硝酸根离子作用"生成硝基二磺酸酚"所得反应

物在碱性溶液中发生分子重排"生成黄色化合物"在"3’M5波长处测定吸光度!

$*"#"!!仪器

$*"#"!"#!4’52具塞比色管!

$*"#"!"$!!’’52蒸发皿!

$*"#"!"!!34’52三角瓶!

$*"#"!"%!分光光度计!

$*"#"%!试剂

$*"#"%"#!硝酸盐氮标准贮备溶液%称取8$3!9-在!’4!!!’7烘过!.的硝酸钾

&‘TB)’"溶于纯水中"并定容至!’’’52!加352氯仿作保存剂"至少可稳定(个

月!此贮备溶液!$’’52含!$’’5-硝酸盐氮!

$*"#"%"$!硝酸盐氮标准溶液%吸取4$’’52硝酸盐氮标准贮备溶液 &3:$!$"$!’"

置于瓷蒸发皿内"在水浴上加热蒸干"然后加入352二磺酸酚 &3:$!$"$"’"迅速

用玻璃棒摩擦蒸发皿内壁"使二磺酸酚与硝酸盐充分接触"静置)’5/M"加入少量

纯水"移入4’’52容量瓶中"再用纯水冲洗蒸发皿"合并于容量瓶中"最后用纯

水稀释至刻度!此溶液!$’’52含!’$’$-硝酸盐氮!

$*"#"%"!!苯酚%如苯酚不纯或有颜色"将盛苯酚 &H(E4BE’的容器隔水加热"

(!44!(

!’!$采样标准
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融化后倾出适量于具空气冷凝管的蒸馏瓶中!加热蒸馏!收集!93!!9"7的馏分!

置棕色瓶中!冷暗处保存"精制苯酚应为无色纯净的结晶"

$*"#"%"%!二磺酸酚试剂#称取!4-苯酚 $3:$!!"$)%!置于34’52三角瓶中!加

入!’452浓硫酸!瓶上放一小漏斗!置沸水浴内加热(."试剂应为浅棕色稠液!

保存于棕色瓶内"

$*"#"%"&!硫酸银标准溶液#称取"$):8-硫酸银 $J-3AB"%!溶于纯水中!并用

纯水定容至!’’’52"此溶液!$’’52可与!$’’5-氯离子作用"

$*"#"%"’!’$45P2&F硫酸溶液#取3$952浓硫酸!加入适量纯水中!并稀释至

!’’52"

$*"#"%"(!!5P2&F氢氧化钠溶液#称取"’-氢氧化钠 $T#BE%!溶于适量纯水

中!并稀释至!’’’52"

$*"#"%")!’$’35P2&F高锰酸钾溶液#称取’$)!(-高锰酸钾 $‘QMB"%!溶于纯

水中!并稀释至!’’52"

$*"#"%"*!乙二胺四乙酸二钠溶液’称取4’-乙二胺四乙酸二钠 $H!’E!"T3B9T#3
(3E3B!简称XOGJRU3T#%!用3’52纯水调成糊状!然后加入(’52浓氨水

$3:$!$"$!’%充分搅动!使之溶解"

$*"#"%"#+!浓氨水"

$*"#"%"##!氢氧化铝悬浮液#同!9$!$)$""

$*"#"&!步骤

$*"#"&"#!预处理

在计算水样体积时!应将预处理时所加各种溶液的体积扣除"

$*"#"&"#"#!去除浊度#如水样中有悬浮物!可用’!"4$5孔径的滤膜过滤除去"

$*"#"&"#"$!去除颜色#如水样的色度超过!’度!可于!’’52水样中加入352氢

氧化铝悬浮液 $3:$!$"$!!%!充分振摇后静置数分钟!再行过滤"弃去最初滤出的

少量水样"

$*"#"&"#"!!去除氯化物#将!’’52水样置于34’52三角瓶中!根据事先已测出

的氯离子含量!加入相当量的硫酸银溶液 $3:$!$"$4%"水样中氯化物含量很高

$超过!’’5-&F%时!应该以!5-H2U需加"$):85-J-3AB"计算直接加入固体硫酸

银 $为了防止银离子的加入量多于水样中氯离子量给测定带来干扰!在计算银离子

加入量时!可按保留水样中!5-&F氯离子的量计算%"将三角瓶放入9’7左右的

(344!(

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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热水中!用力振摇!使氯化银沉淀凝聚!冷却后用慢速滤纸过滤或离心!使水样澄

清"
注!水中氯离子在强酸条件下与TB)U反应"生成TB或TBH2"使TB)U损失"结果偏低"

因此必须除去H2U#用硫酸银除去氯离子时"如银离子过量"则在最后发色时生成的颜

色不正常或变浑浊#

$*"#"&"#"%!扣除亚硝酸盐氮影响#如水样中亚硝酸盐氮含量超过’$35-$F!则

需先向!’’52水样中加入!$’52’$45P2$F硫酸溶液 %3:$!$"$(&!混匀后滴加

’$’35P2$F高锰酸钾溶液 %3:$!$"$9&!至淡红色保持!45/M不退为止!使亚硝酸

盐转变为硝酸盐"在最后计算测定结果时!需减去这一部分亚硝酸盐氮 %用重氮化

偶合分光光度法测定&"

$*"#"&"$!测定

$*"#"&"$"#!吸取34$’52%或适量&原水样或经过预处理的澄清水样!置于

!’’52蒸发皿内!用DE试纸检查!滴加氢氧化钠溶液 %3:$!$"$8&!调节溶液至

接近中性!置于水浴上蒸干"

$*"#"&"$"$!取下蒸发皿!加入!$’52二磺酸酚试剂 %3:$!$"$"&!用玻璃棒研

磨!使试剂与蒸发皿内残渣充分接触!静置!’5/M"

$*"#"&"$"!!向蒸发皿内加入!’52纯水!在搅拌下滴加浓氨水!使溶液显出的颜

色最深"如有沉淀产生!可过滤!或者滴加乙二胺四乙酸二钠溶液 %3:$!$"$:&至

沉淀溶解"将溶液移入4’52比色管中!用纯水稀释至刻度!混合均匀"

$*"#"&"$"%!另取4’52比色管!分别加硝酸盐氮标准溶液 %3:$!$"$3&’’’$!’’

’$)’’’$4’’’$8’’!$’’’!$4’或’’!$’’’)$’’’4$’’!8$’’!!’$’’!各加

!$’52二磺酸酚试剂 %3:$!$"$"&!再各加!’52纯水!在搅拌下滴加浓氨水至溶液

的颜色最深!加纯水至刻度"

$*"#"&"$"&!于"3’M5波长!以纯水为参比!测定样品和标准系列溶液的吸光度"

取标准溶液量为’!!$4’52的标准系列用)&5比色皿!’!!’$’’52的用!&5比色

皿测定"

$*"#"&"$"’!绘制校准曲线!在曲线上查出样品管中硝酸盐氮的含量"

$*"#"’!计算

6< A
+!= !’’

!’’[+3

%(4&
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式中!6"""水样中硝酸盐氮 #T$的浓度%5-&F’

A"""从校准曲线上查得的样品管中硝酸盐氮的含量%$-’

+!"""水样体积%52’

+3"""除氯离子时加入硫酸银溶液的体积%52(

$*"#"(!精密度与准确度

有43个实验室用本法测定含硝酸盐氮!$4:5-&F的合成水样%其他成分的浓

度 #5-&F$分别为!氨氮%!$)’’正磷酸盐%’$!4:’总氮%"$!3’总磷%’$:)(

测定硝酸盐氮的相对标准差为!!$’;%相对误差为9$9;(

$*"$!镉柱还原法

$*"$"#!应用范围

$*"$"#"#!本法适用于测定生活饮用水及水源水中硝酸盐氮的含量(

$*"$"#"$!本法不经稀释直接还原测定的适用范围为’$’’(!’$345-&F的硝酸盐

氮加亚硝酸盐氮(将水样稀释%可使测定范围扩大(

$*"$"#"!!本法最低检测量为’$’4$-硝酸盐氮%若取4’52水样测定%则最低检

测浓度为’$’’!5-&F硝酸盐氮(

$*"$"$!原理

在一定条件下%镉还原剂能将水中的硝酸盐氮还原为亚硝酸盐氮%还原生成的

亚硝酸盐氮 #包括水样中原有的亚硝酸盐氮$与对氨基苯磺酰胺重氮化%再与盐酸

T6#!6萘基$乙烯二胺偶合%形成玫瑰红色偶氮染料%用光度法测定%减去不经镉

柱还原%用重氮化偶合比色法测得的亚硝酸盐氮含量%即可得出硝酸盐氮含量(

水样浑浊或有悬浮固体时%会堵塞柱子%可先将水样过滤(浊度高的水样%在

过滤之前可加硫酸锌和氢氧化钠预处理%以去除水样中存在的大部分颗粒物质(
注!镉还原剂指汞6镉颗粒"铜6镉颗粒和海绵状镉#可选用其中一种$

于水样中加入乙二胺四乙酸二钠%以消除铁)铜或其他金属的干扰(

$*"$"!!仪器

$*"$"!"#!还原柱!见图9(

$*"$"!"$!34’52容量瓶(

$*"$"!"!!!’’52三角瓶(

$*"$"!"%!分光光度计(

$*"$"%!试剂

*"44!*
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图)!镉还原柱
!

$*"$"%"#!硝酸盐氮标准贮备溶液!见3:$!$"$!"

$*"$"%"$!硝酸盐氮标准溶液!见3:$!$"$3"

$*"$"%"!! !; 对 氨 基 苯 磺 酰 胺 溶 液!称 取 4- 对 氨 基 苯 磺 酰 胺

#TE3H(E"AB)TE3$%溶于)4’52![(盐酸中"用纯水稀释至4’’52"此试剂可

稳定数月"

$*"$"%"%!’$!;盐酸T6#!6萘基$6乙烯二胺溶液!称取’$4-盐酸T6#!6萘基$6
乙烯二胺 #H!’E8TE3HEHE3TE3&3EH2%又名T6甲萘基盐酸二氨基乙烯%简称

TXOO$%溶于4’’52纯水中"贮于棕色瓶内%于冰箱内保存%可稳定数周"如变

为深棕色%则应重配"

$*"$"%"&!氯化铵6乙二胺四乙酸二钠 #XOGJ63T#$溶液!称取!’’-氯化铵

#TE"H2$和!-XOGJU3T##H!’E!"T3B9T#3&3E3B$’溶于纯水中%并稀释至

4’’52"

&444!&
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$*"$"%"’!!’;硫酸锌溶液!称取!’’-硫酸锌 "_MAB"#8E3B$%溶于纯水中%

并稀释至!’’’52&

$*"$"%"(!镉还原剂

$*"$"%"("#!海绵状镉!如无市售品%可用下法制备&投入足够的锌片 "或锌棒$

于4’’523’;硫酸镉溶液中%)!".后将置换出来的海绵状镉用玻棒轻轻刮下%捣

碎至3’!"’目%用纯水冲洗后置’$4;氯化铵溶液中保存&

$*"$"%"("$!汞6镉颗粒!取"’!(’目的金属镉粒 "用过的也可重复使用$约4’-%

置于烧杯中%先用![!盐酸溶液洗涤%弃去溶液后用纯水冲洗镉粒数次%再加入

!;氯化汞溶液!’’52%搅拌)5/M%倾去溶液%用纯水冲洗汞6镉颗粒数遍%然后用

![::硝酸溶液很快冲洗一下%再用![::盐酸溶液洗数次%用纯水洗至水中不含

亚硝酸根为止&置’$4;氯化铵溶液中保存&

$*"$"%"("!!铜6镉颗粒!取"’!(’目的金属镉粒 "用过的也可重复使用$约4’-%

置于烧杯中&先用![!盐酸洗涤%弃去溶液后用纯水冲洗数次%再加入3;硫酸

铜溶液!’’52%摇动45/M或至溶液蓝色变浅&倾去溶液%再加入新的硫酸铜溶液%

重复处理%直到在镉粒上出现褐色胶体沉淀为止&用纯水洗涤铜6镉粒至少!’次%

以去除所有沉淀%置于’$4;氯化铵溶液中保存&

$*"$"&!镉还原柱的制备

$*"$"&"#!填料的装柱与老化!放入一小团玻璃棉于还原柱的底部%加满纯水%再

分次加入镉填料至)’&5高度 "加填料时应注意避免在填料中间引入空气泡$&在

3’’52纯水中加入352氯化铵6XOGJ溶液 "3:$3$"$4$%用活塞控制流速为每分钟

8!!’52%让其流过新制备的镉填料%再用每升含’$!;硝酸盐氮’952氯化铵6

XOGJ溶液 "3:$3$"$4$的水溶液3’’52流过柱子%使镉填料老化&
注!新镉填料还原能力较强"可将亚硝酸盐氮进一步还原为氮"必须用硝酸盐氮溶液处理"

使镉柱适当老化#

$*"$"&"$!镉柱还原率的检查!为了检查镉柱的还原率%可在每天作样品分析前%

按步骤3:$3$($3%将’$!!’$35-(F的硝酸盐氮标准溶液经柱还原’显色%用

!&5比色皿测定吸光度%与相同浓度的亚硝酸盐标准溶液显色测得的吸光度相比

较%可确定还原柱的还原率&

为了计算方便%司用因数D来表征还原柱的还原效率!

D<6N=":NU:%
"(($

#(44!#
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式中!6N"""硝酸盐氮标准溶液的浓度#5-$F%

""""比色皿厚度#&5%

:N"""硝酸盐氮标准溶液经柱还原显色后测得的吸光度%

:%"""流经还原柱的试剂空白的吸光度&

D值应用标准溶液三个平行测定结果的平均值求得&如果在一天中测定多批样

品#应在分析开始’中间’末尾用硝酸盐氮标准溶液校验D值&计算D值常选用

’$!!’$35-$F的硝酸盐氮标准溶液#!&5比色皿&

当选用汞"镉颗粒和铜"镉颗粒作填料时#随使用时间延长#其还原效率会逐

渐降低#当D值持续高于’$))时#应分别按3:$3$"$8$3或3:$3$"$8$)所述方法

重新活化&

$*"$"’!步骤

$*"$"’"#!预处理

$*"$"’"#"#!去除浊度!水样中有悬浮物时#可用孔径’$"4$5的滤膜过滤&当水

样的浊度很高时#则取!’’52水样#加入!52硫酸锌溶液 (3:$3$"$()#充分混

合#滴加氢氧化钠溶液调节DE值为!’$4&放置数分钟待絮凝状沉淀析出#倾出

上清液供分析用&

$*"$"’"#"$!去除油和脂!如水样中有油和脂#取!’’52水样#用浓盐酸调DE值

为3#每次用3452氯仿#萃取3次&

$*"$"’"#"!!调节水样的DE值!如水样的DE在4以下或:以上#则用浓盐酸或

浓氨水调DE为4!:&
注!溶液的DE值对镉柱的还原效率有影响"必须控制DE值在)$)!:$(的范围内#

$*"$"’"$!测定

$*"$"’"$"#!试剂空白吸光度的测定!分析的用!’’!3’’52纯水#流经还原柱后

弃去#再取452氯化铵6XOGJ溶液 (3:$3$"$4)#用纯水稀释至3’’52#分次倒入

还原柱贮液池#以每分钟8!!’52的流速通过还原柱#弃占最初流出的约4’52溶

液#再用3个4’52量杯交替各接取3452流出液)次#按3:$3$($3$)测定吸光度#

取平均值&

$*"$"’"$"$!硝酸盐氮还原!在34’52容量瓶中加入452氯化铵6XOGJ溶液

(3:$3$"$4)#吸取一定量的水样移入容量瓶中 (控制容量瓶中硝酸盐氮的浓度在

’$3’5-$F以下)#加纯水至刻度&将!’!3’52容量瓶中的水样溶液倾于贮液池

*844!*

!’!$采样标准
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中!让其从柱内流过后弃去!再倒入)’!"’52!控制流速每分钟8!!’52!其流

出液用来冲洗3只4’52量杯后弃去"将容量瓶中剩下的水溶液分次倾入贮液池!

用3只量杯交替各接取3452流出液共)次!并分别转入)个!’’52三角瓶中 #如

还要分析另外的水样!两样品之间不用洗柱!只要用)’!"’52另一样品溶液流经

还原柱后弃去!即可接取另一样品作测定$"
注!&水样与镉填料应有足够的接触时间"硝酸盐氮才能定量还原"因此流速不宜太快#

但太慢将增加分析时间"且可能使结果偏低#

’溶液中加入氯化铵"可与镉离子络合"减少柱内镉盐沉淀及缓解对亚硝酸根的还原

作用#

$*"$"’"$"!!显色与测定吸光度%还原后的水样应立即加入’$452对氨基苯磺酰

胺试剂 #3:$3$"$)$!摇匀后3!95/M内加入’$452TXOO试剂 #3:$3$"$"$!放

置!’5/M后!于3.内测定吸光度 #波长4"’M5!纯水为参比$"求出)个三角瓶

中溶液的平均吸光度"
注!&溶液的DE值对显色有影响"DE值在!$8以下时颜色最深"如果用于还原的水样

DE在9以下"一般均能达到亚硝酸盐重氮化所需的酸度条件 $DE值!$"%"并使加

入TXOO试剂后DE在!$8以下"否则溶液的吸光度大大降低#

’显色后颜色的稳定性与室温有关#在!’7时放置3"."吸光度值降低3!);&3’7

时放置3."吸光度值开始降低")’7时显色后!.颜色开始变浅"在"’7的室温下"

显色"45/M后吸光度值即迅速下降#

$*"$"(!计算

6< #:fUB%$=C=D"U6TB3
#(8$

式中%6&&&水样中硝酸盐氮 #T$的浓度!5-’F(

:f&&&试样的吸光度(

:%&&&试剂空白的吸光度 #3:$3$($3$!$(

C&&&水样稀释倍数(

D&&&表征镉还原柱还原效率的因数 #3:$3$4$3$(

"&&&比色皿的厚度!&5(

6TB3&&&水样中亚硝酸盐氮 #T$的浓度!5-’F"

$*"$")!精密度与准确度

有!!个实验室用本法测定含硝酸盐氮!$4:5-’F的合成水样!其他成分含量

)944!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



同3:$!法!测定的相对标准差为"$);!相对误差为!$);"

!+!氯仿

生活饮用水由于加氯消毒可产生一些新的有机卤代物!主要成分是氯仿和四氯

化碳及少量的一氯甲烷#一溴二氯甲烷#二溴一氯甲烷以及溴仿等!统称为卤代

烷"自来水中卤代烷含量高于水源水"

水中氯仿和四氯化碳可用气相色谱6气液平衡法分析!该法准确#灵敏且简便"

水样现场采集后应及时分析!一般不应超过"."

!+"#!气相色谱6气液平衡法

!+"#"#!应用范围

!+"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中氯仿及四氯化碳的含量"

!+"#"#"$!水样中常见物质在一般的含量范围内对本测定方法不干扰"

!+"#"#"!!最低检测浓度氯仿为!’$-$F!四氯化碳为!$-$F"

!+"#"$!原理

在密封的试管内!易挥发的氯仿#四氯化碳分子从液相逸入液面空间的气相

中!在一定温度下!氯仿#四氯化碳分子在气液两相之间达到动态平衡!此时氯

仿#四氯化碳在气相中的浓度和它在液相中的浓度成正比!通过对气相中氯仿和四

氯化碳浓度的测定!即可计算出水样小氯仿#四氯化碳的浓度"

!+"#"!!仪器

!+"#"!"#!带电子捕获鉴定器的气相色谱仪"

!+"#"!"$!恒温水浴 %控制温度d!7&"

!+"#"!"!!4’52成套刻度试管 %管的总体积也必须相等&’需经!3’7烘烤3."
注!一般实验室使用氯仿较多"为了防止污染"所用玻璃器皿均需采用高温处理去除干扰

物#

!+"#"!"%!医用反口橡皮塞’首次使用时需用![:盐酸溶液煮沸!再用纯水煮沸

处理"以后使用时!只用纯水煮沸3’5/M!晾干备用"

!+"#"!"&!微量注射器’!$’$2及4’$2"

!+"#"%!试剂

!+"#"%"#!本法配制试剂溶液及稀释用的纯水均为无卤代烷的蒸馏水!将蒸馏水煮

沸!4!)’5/M或通高纯氮气3’!345/M"

(:44!(
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!+"#"%"$!氯仿标准溶液!取’$)"$2氯仿 "HEH2)#于装有!’’52纯水的!’’52
容量瓶内$混匀%此溶液!$’’52含4$-氯仿%需每天新配制%

!+"#"%"!!四氯化碳标准溶液!取’$)!$2四氯化碳 "HH2"#于装有!’’52纯水的

!’’52容量瓶内$混匀%此液!$’’52含4$-四氯化碳%需每天新配制%

!+"#"%"%!脱氯剂!抗坏血酸 "H(E9B(#或硫代硫酸钠 "T#3A3B)&4E3B#固

体%

!+"#"%"&!高纯氮气!纯度大于::$::;%

!+"#"%"’!聚四氟乙烯薄膜 "’$!55厚#或锡纸剪成圆片 "直径约为4&5#$用纯

水煮3’5/M后$于!3’7下烘3.$保存备用%

!+"#"&!步骤

!+"#"&"#!色谱条件

!+"#"&"#"#!色谱柱!长为35的玻璃柱或不锈钢柱子%

!+"#"&"#"$!固定相!9’!!’’目的>Og6!’)%使用前需在3’’7下活化!!3天%

!+"#"&"#"!!温度!柱温为!(’7’检测器温度为3’’7$汽化温度为3’’7%

!+"#"&"#"%!载气!高纯氮 "T3#$流速为每分钟"452%

!+"#"&"$!测定

!+"#"&"$"#!水样采集及测定

!+"#"&"$"#"#!取装有约’$!-抗坏血酸的4’52试管 ")’$!$)$)#$带至现场直接

取样%使水样充满全管 "不得有气泡#$立即用垫有聚四氟乙烯薄膜的反口橡皮塞

塞好$至实验室后$用细铁丝将橡皮塞扎紧 "若不能当时进行测定$需于冰箱内保

存$但不得超过".#%

!+"#"&"$"#"$!将长针头穿透橡皮塞插入管中$使针尖恰好达到4’52标线处$再

插入一个注射针头%装置如图:$通入氮气 "表压!’$31-,(&53#$使水样排出至

4’52标线处$取下针头%

!+"#"&"$"#"!!将此管放入"’7水浴中平衡"’5/M%

!+"#"&"$"#"%!在保温情况下用4’$2注射器从瓶塞处抽取4’$2上部气体$注入色

谱仪$测定峰高值%

!+"#"&"$"$!配制标准系列$需与样品同时配制%

!+"#"&"$"$"#!取8个!’’52容量瓶各加纯水约:852$分别加入氯仿标准溶液

")’$!$"$3#’)’$3’)’$"’)’$9’)!$3’)!$(’及3$’’52"浓度各为’’!’)3’$

&’(4!&
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图*!测定氯仿和四氯化碳装置
!

"’!(’!9’及!’’$-"F#和四氯化碳标准溶液 $)’$!$"$)#’!3’!"’!9’!!3’!

!(’及3’’$2$浓度各为’!!!3!"!(!9及!’$-"F#%加纯水定容至!’’52&

!+"#"&"$"$"$!摇匀后立即倾入装有’$!-抗坏血酸的4’52试管 $)’$!$)$)#%以

下步骤按)’$!$4$3$!$!!)’$!$4$3$!$"操作&

!+"#"&"$"!!绘制校准曲线%从曲线上查出水样中氯仿和四氯化碳浓度&

!+"#"’!计算

根据样品中氯仿!四氯化碳的峰高值%直接从校准曲线上查出水样中氯仿!四

氯化碳浓度 $$-"F#&

若水样经稀释后测定的%需乘以稀释倍数&

!#!四氯化碳

同第)’章氯仿测定&

’!(4!’

!’!$采样标准
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!$!苯并 !#"芘

苯并 !#"芘是多环芳烃中有代表性的化合物之一#致癌作用极强#但遇光易

分解$因此#水样需用棕色瓶装#采样后尽快分析$

!$"#!纸层析6荧光分光光度法

!$"#"#!应用范围

!$"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及清洁的水源水中苯并 !#"芘含量$

!$"#"#"$!水中含有的一般物质不干扰测定$

!$"#"#"!!苯并 !#"芘的最低检测量为4$’M-#若取3F水样测定#最低检测浓度

为3$4M-%F$

!$"#"$!原理

水中多环芳烃能为环己烷萃取并为活化氧化铝所吸附#以苯洗脱浓缩后于乙酰

化滤纸上层析#将多环芳烃分离#苯并 !#"芘在紫外光照射下呈蓝紫色荧光斑点#

取下以丙酮洗脱#其洗脱液的荧光强度与苯并 !#"芘含量成正比#可定量测定$

!$"#"!!仪器

!$"#"!"#!)’’’52磨口瓶$

!$"#"!"$!3’’’52分液漏斗 !活塞勿涂油"$

!$"#"!"!!层析柱&可用3452酸式滴定管$

!$"#"!"%!‘O浓缩器$

!$"#"!"&!层析缸&3!&5=!)&5=)’&5$

!$"#"!"’!452具塞比色管$

!$"#"!"(!振荡器$

!$"#"!")!电热磁力搅拌器$

!$"#"!"*!34"M5紫外分析仪$

!$"#"!"#+!荧光分光光度计$

!$"#"%!试剂

本试验所用的环己烷’丙酮及苯均需重蒸后使用$

!$"#"%"#!苯并 !#"芘标准贮备液&称取4$’’5-苯并 !#"芘 !H3BE!3#简称

?#D"用少量苯溶解后#加环己烷定容至4’$’52$!$’’52含!’’$-?#D$装入棕色

瓶#贮于冰箱内#备用$

(3(4!(
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!$"#"%"$!苯并 !#"芘标准溶液#吸取一定量的苯并 !#"芘贮备液 !)3$!$"$!"

用环己烷稀释至!$’’52含!’’$-?#D$装入棕色瓶%贮于冰箱内%备用$

!$"#"%"!!玻璃纤维滤纸$

!$"#"%"%!活化氧化铝#取34’-!’’!3’’目层析用中性氧化铝 !J23B)"于!"’7
活化".$冷后装瓶%贮于干燥器内%备用$

!$"#"%"&!乙酰化混合液#量取3:’52苯%3!’52乙酸酐%加入’$!!52浓硫酸%

混匀即可$

!$"#"%"’!无水乙醇$

!$"#"%"(!展开剂#![3二氯甲烷6无水乙醇溶液$

!$"#"%")!乙酰化层析滤纸#将8$4&5=38&5的3号层析滤纸)’!"’张松松卷成

圆筒状%逐张放入(’’52烧杯中%纸筒中间放一个玻璃熔封的电磁搅拌铁芯%于

通风柜中倒入乙酰化混合液 !)3$!$"$4"%将滤纸全部浸泡%于室温 !约3!7左

右"电磁搅拌反应(.%然后放置至3".%取出滤纸条%自然挥干%再放入乙醇

!)3$!$"$("浸泡".%取出晾至微干%夹入粗滤纸之间%用玻璃板压平至干燥备

用$
注!层析滤纸乙酰化反应的时间随室温的高低而适当缩短或延长"如室温约在!47时"乙

酰化时间可延长至"’.左右#

!$"#"&!步骤

以下步骤需在暗室内&有微弱黄灯下操作$

!$"#"&"#!萃取#量取3’’’52水样于)’’’52磨口瓶 !)3$!$)$!"中%加入4’52
环己烷%置振荡器上振摇45/M%放置!45/M后移入分液漏斗中%分离水相%再加

入4’52环己烷%重复萃取一次%合并两次萃取的环己烷溶液 !均需从分液漏斗的

上口倾出%不得有水进入"$

!$"#"&"$!柱层析及浓缩

!$"#"&"$"#!氧化铝柱#将活化氧化铝 !)3$!$"$""装入底部装有一层玻璃纤维滤

纸 !)3$!$"$)"的3452滴定管中%高度约为8!!’&5%并加入少量环己烷将氧化

铝浸润%不得有气泡$

!$"#"&"$"$!全部环己烷萃取液通过氧化铝柱%多环芳烃被吸附在氧化铝柱长%未

被吸附的其他杂质留在环己烷相中弃去$用3’52苯洗氧化铝柱%收集苯洗脱液$

置于‘O浓缩器内于(’!8’7水浴中减压浓缩至约’$’452$

’)(4!’
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!$"#"&"$"!!空白和标准!取四份!’’52环己烷"其中二份加入’$352?#D标准溶

液 #)3$!$"$3$"混匀"通过氧化铝柱%按)3$!$4$3$3步骤操作浓缩至约’$’452%

清洁水样"有机物含量低时"柱层析步骤可省略"即将水样的环己烷萃取液直

接于‘O浓缩器内浓缩至约’$’452%空白和标准亦同样操作%

!$"#"&"!!纸层析

!$"#"&"!"#!点样!在乙酰化层析滤纸下端)&5处"用铅笔轻轻划一横线"横线

两端各留出!$"&5"以3$)&5间隔点样%用玻璃毛细管 #自制$依次点空白&标

准及水样的浓缩液 #)3$!$4$3$)及)3$!$4$3$3$%斑点直径不要超过)55"为防

止斑点扩散"点样过程中可用冷风吹干溶剂%平行样分别点两张层析滤纸%

!$"#"&"!"$!层析!将已点样的滤纸悬挂在装有约3&5高的![3二氯甲烷U乙醇

展开剂 #)3$!$"$8$的层析缸中的玻璃架上%纸条下端浸入展开剂!&5深处"用

透明胶纸密封层析缸"避光展开约3’&5"取出纸条于暗处挥发干%

!$"#"&"%!将已层析过的滤纸置紫外分析仪 #)3$!$)$:$中观察"用铅笔划出与蓝

紫色?#D标准斑点同高度的空白及水样斑点范围%剪下并剪成细条放入比色管中

加入"$’52丙酮"盖严"用手或振荡器振摇!5/M%倾出丙酮洗脱液%

!$"#"&"&!测定相对荧光强度!将丙酮洗脱液"装入!&5石英皿中"于激发波长

为)94M5下"分别测定发射波长为"’3&"’4&"’9M5处的荧光强度%

!$"#"’!计算

按式 #(9$求出标准及水样的相对荧光强度后再计算水样中?#D度%

:<:"’4U:"’3[:"’93
#(9$

式中!:’’’相对荧光强度(

:"’3’’’于"’3M5发射波长处测定的荧光强度(

:"’4’’’于"’4M5发射波长处测定的荧光强度(

:"’9’’’于"’9M5发射波长处测定的荧光强度%

6<A=:!:3=+=!’’’
#(:$

式中!6’’’水样中苯并 ##$芘浓度"$-)F(

A’’’标准?#D的点样量"$-(

:!’’’水样中?#D的相对荧光强度(

*"(4!*
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:3!!!标准?#D的相对荧光强度"

+!!!水样体积#52$

!!!滴滴涕

滴滴涕和六六六 %(((&均系有机氯杀虫药剂#在水中性质稳定#并具有臭味$

!!"#!气相色谱法

!!"#"#!应用范围

!!"#"#"#!本法采用电子捕获鉴定器#可分离鉴定滴滴涕和(((的各种异构体$

适用于测定生活饮用水及其水源水中有机氯农药的含量$

!!"#"$!原理

水中有机氯农药经有机溶剂萃取浓缩后#由氮气载入色谱柱进行分离#载有有

机氯农药的氮气进入电子捕获鉴定器#其出峰顺序为’

&"U((("’,U((("(#U((("+-!(((!.P#DUOOX"/D#DU

OOX"0P#DUOOG"1D#DUOOO"2D#DUOOG$

电子捕获鉴定器中具有一个放射源 %)E或()T/&的电离室#其#射线可使氮

电离#并产生自由电子$向电离室正极施加电压#移动速度较快的自由电子形成恒

定的电源$当氮气将有机氯农药载入电离室时#与自由电子反应形成负离子#导致

电流量的降低#根据电流量的改变进行定量分析$

!!"#"!!仪器

所用玻璃器皿均需经铬酸洗涤液浸泡$

!!"#"!"#!具电子捕获鉴定器的气相色谱仪

固定相’);BeU3!’ %或hSU!&加’$4;BeU!8固定液的H.KP5PNPK%

i 酸洗硅烷化担体9’!!’’$

色谱柱’长35#内径)55的玻璃管$

温度’镍源鉴定器柱温’!947#气化室’34’7#鉴定器’3347"氚源鉴定

器柱温’!9’7#气化室’33’7#鉴定器’!:47$

!!"#"!"$!!’’’52分液漏斗$

!!"#"!"!!!’52具塞比色管$

!!"#"!"%!4$2微量注射器$

!!"#"%!试剂

(4(4!(
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!!"#"%"#!滴滴涕!(((标准贮备溶液"称取"U(((!#U(((!,U(((!-U

(((和P!DU OOX!D!DUOOX!P!DUOOG!D!DUOOO!D!DUOOG各

!’$’5-!分别置于!’52容量瓶中!用苯溶解并稀释至刻度#

!!"#"%"$!滴滴涕$(((标准溶液"用环己烷将标准贮备液分别稀释!’’倍!使

各成为!$’’52含!’$’$-的中间浓度溶液#

!!"#"%"!!滴滴涕$(((混合标准溶液%分别吸取))$!$""3标准溶液%"U((

($,U(((&!’$!’52!(U(((’$352$DU((($B!DUOOX$D!DUOOX各

’$4’52!B!DUOOG$D!DUOOO$D!DUOOG各!$’’52!合并于!’52容量瓶

中!加环己烷至刻度!摇匀#混合标准液!$’’52含#U((($̂ U(((各’$!’$-!

(U(((’$3’!F-!DU((($B!DUOOX$D!DUOOX各’$4’F2-!P!DU

OOG$D!DUOOO$D!DUOOG各!$’’!F-#根据仪器的灵敏度!用环己烷将

此混合标准液再稀释成标准系列!贮存于冰箱中#

!!"#"%"%!苯"色谱纯#

!!"#"%"&!环己烷%重蒸馏#

!!"#"%"’!硫酸%优级纯#

!!"#"%"(!无水硫酸钠%分析纯!经)4’7灼烧".!贮存于密闭容器中#

!!"#"%")!";硫酸钠溶液%称取"-无水硫酸钠 ’))$!$"$8(!溶于纯水中!稀释

至!’’52#

!!"#"&!步骤

!!"#"&"#!萃取和净化

!!"#"&"#"#!洁净的水样%取水样4’’!!’’’52!置于!’’’52分液漏斗中!加入

!’$’52环己烷 ’))$!$"$4(!充分振摇)5/M!静置分层!弃去水相#环己烷萃取液

经无水硫酸钠 ’))$!$"$8(脱水后!供测定用#

!!"#"&"#"$!污染较重的水样%取水样4’’!!’’’52!置于!’’’52分液漏斗中!

加入!’$’52环己烷 ’))$!$"$4(!振摇)5/M!静置分层!弃去水相#加入352硫

酸 ’))$!$"$((!轻轻振摇数次!静置分层!弃去硫酸相#加入!’52";硫酸钠溶

液 ’))$!$"$9(!振摇数次!分层后!弃去水相#环己烷萃取液经无水硫酸钠

’))$!$"$8(脱水后!供测定用#

!!"#"&"$!吸取上述萃取液4$’$2注入色谱柱内!记录色谱峰!从标准曲线中分别

查出滴滴涕和(((各异构体的浓度#

)((4!)
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!!"#"&"!!标准曲线的绘制!分别吸取混合标准溶液 "))$!$"$)#4$’$2!注入色

谱柱!以测得的峰高或面积为纵坐标!各单体滴滴涕和(((的浓度为横坐标!分

别绘制校准曲线$

!!"#"’!计算

6<6!=+3+!=!’’’
"8’#

式中%6&&&水样中各单体有机氯农药的浓度!$-’F(

6!&&&相当于标准有机氯农药的浓度!$-’52(

+!&&&水样体积!52(

+3&&&萃取液总体积!52$

滴滴涕和(((的总量分别为各单体量之和$

!%!六六六

同第))章滴滴涕测定$

!&!细菌总数

细菌总数是指!52水样在营养琼脂培养基中!于)87经3".培养后!所生长

的细菌菌落的总数$

!&"#!平板法

!&"#"#!应用范围

!&"#"#"#!本法适用于测定饮用水和水源水中的细菌总数$

!&"#"#"$!所测定的细菌总数增多说明水被生活废弃物污染!但不能说明污染的来

源$因此必须结合总大肠菌群数来判断水污染的来源和安全程度$

!&"#"$!原理

每种细菌都有它&定的生理特性!培养时应用不同的营养条件及其他生理条件

"如温度)培养时间)DE)需氧性质#去满足其要求!才能分别地将各种细菌培养

出来$在实际工作中!不可能做到$一般是根据测定要求而采用常用方法进行细菌

总数的测定!所测定的结果!只包括在所使用的条件下生长的细菌总数$

!&"#"!!仪器

!&"#"!"#!高压蒸汽灭菌器$

*8(4!*
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!&"#"!"$!干热灭菌箱!

!&"#"!"!!恒温箱!

!&"#"!"%!冰箱!

!&"#"!"&!放大镜!

!&"#"!"’!试管"平皿 #直径:&5$"刻度吸管等%置于干热灭菌箱中!(’7灭菌

3.!

!&"#"%!培养基

!&"#"%"#!成分&

蛋白胨!!!!!!!!!’-
牛肉膏! )-
氯化钠! 4-
琼脂!! !’!3’-
蒸馏水! !’’’52

!&"#"%"$!制法

将上述成分混合后%加热溶解%调整DE为8$"!8$(%过滤%分装于玻璃容器中%

经!3!7灭菌3’5/M%储存于冷暗处备用!

!&"#"&!步骤

!&"#"&"#!生活饮用水

!&"#"&"#"#!以无菌操作方法用灭菌吸管吸取!52充分混匀的水样%注入灭菌平

皿中%倾注约!452已融化并冷却到"47左右的营养琼脂培养基%并立即旋摇平

皿%使水样与培养基充分混匀!每次检验时应做一平行接种%同时另用一个平皿只

倾注营养琼脂培养基作为空白对照!

!&"#"&"#"$!待冷却凝固后%翻转平皿%使底面向上%置于)87恒温箱内培养

3".%进行菌落计数%即为水样!52中的细菌总数!

!&"#"&"$!水源水

!&"#"&"$"#!以无菌操作方法吸取!52充分混匀的水样%注入盛有:52灭菌水的

试管中%混匀成!C!’稀释液!

!&"#"&"$"$!吸取!C!’的稀释液!52注入盛有:52灭菌水的试管中%混匀成!C

!’’稀释液!按同法依次稀释成!C!’’’"!C!’’’’稀释液等备用!吸取不同浓度

的稀释液时必须更换吸管!

’9(4!’
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!&"#"&"$"!!用灭菌吸管取3!)个适宜浓度的稀释液!52!分别注入灭菌平皿内"

以下操作同生活饮用水的检验步骤"

!&"#"’!菌落计数及报告方法

作平皿菌落计数时!可用眼睛直接观察!必要时用放大镜检查!以防遗漏"在

记下各平皿的菌落数后!应求出同稀释度的平均菌落数!供下一步计算时应用"在

求同稀释度的平均数时!若其中一个平皿有较大片状菌落生产时!则不宜采用!而

应以无片状菌落生产的平皿作为该稀释度的平均菌落数"

若片状菌落不到平皿的一半!而其余一半中菌落数分布又很均匀!则可将此半

皿计数后乘3以代表全皿菌落数"然后再求该稀释度的平均菌落数"

!&"#"(!各种不同情况的计算方法

!&"#"("#!首先选择平均菌落数在)’!)’’之间者进行计算!当只有一个稀释度的

平均菌落数符合此范围时!则即以该平均菌落数乘其稀释倍数报告之 #见表!9例

!$"

!&"#"("$!若有两个稀释度!其平均菌落数均在)’!)’’之间!则应按两者菌落总

数之比值来决定"若其比值小于3应报告两者的平均数!若大于3则报告其中较小

的菌落总数 #见表!9例3及)$"

!&"#"("!!若所有稀释度的平均菌落数均大于)’’!则应按稀释度最高的平均菌落

数乘以稀释倍数报告之 #见表!9例"$"

!&"#"("%!若所有稀释度的平均菌落数均小于)’!则应按稀释度最低的平均菌落

数乘以稀释倍数报告之 #见表!9例4$"

!&"#"("&!若所有稀释度的平均菌落数均不在)’!)’’之间!则以最接近)’’或

)’的平均菌落数乘以稀释倍数报告之 #见表!9例($"

!&"#"("’!菌落计数的报告%菌落数在!’’以内时按实有数报告!大于!’’时!采

用二位有效数字!在二位有效数字后面的数值!以四舍五入方法计算!为了缩短数

字后面的零数也可用!’的指数来表示 #见表!9&报告方式’栏$"在报告菌落数

为 &无法计数’时!应注明水样的稀释倍数"

(:(4!(

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



表#)!稀释度选择及菌落总数报告方式

例次
不同稀释度的平均菌落数

!’U! !’U3 !’U)
两个稀释度

菌落数之比

菌落总数

个!52
报告方式

个!52

! !)(4 !(" 3’ " !("’’ !(’’’或!$(=!’"

3 38(’ 3:4 "( !$( )884’ )9’’’或)$9=!’"

) 39:’ 38! (’ 3$3 38!’’ 38’’’或3$8=!’"

" 无法计数 !(4’ 4!) " 4!)’’’ 4!’’’’或4$!=!’4

4 38 !! 4 " 38’ 38’或3$8=!’3

( 无法计数 )’4 !3 " )’4’’ )!’’’或)$!=!’"

!’!总大肠菌群

在饮用水的微生物安全监测中#普遍采用正常的肠道细菌作为粪便污染指标#

而不是直接测定肠道致病菌$

总大肠菌群系指一群需氧及兼性厌氧的#在)87生长时能使乳糖发酵#在3".
内产酸产气的革兰氏阴性无芽胞杆菌$总大肠菌群数系指每升水样中所含有的总大

肠菌群的数目$

总大肠菌群可用多管发酵法或滤膜法检验$

!’"#!多管发酵法

!’"#"#!应用范围

!’"#"#"#!本法适用于饮用水%水源水#特别是混浊度含量高的水质中总大肠菌群

的测定$

!’"#"#"$!水样中总大肠菌群数的含量#表明水被粪便污染的程度#而且间接地表

明有肠道致病菌存在的可能性$

!’"#"$!原理

根据总大肠菌群应具有的生物特性#如革兰氏阴性无芽胞杆菌#在)873".内

能发酵乳糖并产酸产气#能在选择性培养基上产生典型菌落$

!’"#"!!仪器

!’"#"!"#!显微镜$

!’"#"!"$!革兰氏染色用有关器材$

!’"#"!"!!其他仪器同)4$!$)$

&’84!&
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!’"#"%!培养基

!’"#"%"#!乳糖蛋白胨培养液

!’"#"%"#"#!成分

蛋白胨! !!’-
牛肉膏! )-
乳糖!! 4-
氯化钠! 4-

!$(;溴甲酚紫乙醇溶液! !52
蒸馏水! !’’’52

!’"#"%"#"$!制法

将蛋白胨!牛肉膏!乳糖及氯化钠置于!’’’52蒸馏水中加热溶解"调整DE
为8$3!8$""再加入!52!$(;溴甲酚紫乙醇溶液"充分混匀"分装于装有倒管的

试管中"置高压蒸汽灭菌器中"以!!47灭菌3’5/M"贮存于冷暗处备用#

!’"#"%"$!三倍浓缩乳糖蛋白胨培养液

按上述乳糖蛋白陈培养液 $)($!$"$!%浓缩三倍配制#

!’"#"%"!!品红亚硫酸钠培养基 $供多管发酵法用%

!’"#"%"!"#!成分

蛋白胨! !’-
乳糖! !’-
磷酸氢二钾! )$4-
琼脂! !4!)’-
蒸馏水! !’’’52
无水亚硫酸钠! 4-左右

4;碱性品红乙醇溶液! 3’52

!’"#"%"!"$!储备培养基的制备

先将琼脂加至:’’52蒸馏水中"加热溶解"然后加入磷酸氢二钾及蛋白胨"

混匀使之溶解"再以蒸馏水补足至!’’’52"调整DE为8$3!8$""趁热用脱脂棉

或绒布过滤"再加入乳糖"混匀后定量分装于烧瓶内"置高压蒸汽灭菌器中以

!!47灭菌3’5/M"贮存于冷暗处备用#

!’"#"%"!"!!平皿培养基的配制

&!84!&
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将上法制备的储备培养基加热融化!根据烧瓶内培养基的容量!用灭菌吸管按

比例吸取一定量的4;碱性品红乙醇溶液!置于灭菌空试管中"再按比例称取所需

的无水亚硫酸钠置于另一个灭菌空试管内!加灭菌水少许使其溶解后!置于沸水浴

中煮沸!’5/M以灭菌"

用灭菌吸管吸取已灭菌的亚硫酸钠溶液!滴加于碱性品红乙醇溶液内至深红色

褪成淡粉红色为止"将此亚硫酸钠与碱性品红的混合液全部加入已融化的储备培养

基内!并充分混匀 #防止产生气泡$!立即将此种培养基适量倾入于已灭菌的空平

皿内!待其冷却凝固后置冰箱内备用"此种已制成的培养基于冰箱内保存不宜超过

二周!如培养基已由淡红色变成深红色!则不能再用"

!’"#"%"%!伊红美蓝培养基

!’"#"%"%"#!成分

蛋白胨!!!!! !’-
乳糖!! !’-
磷酸氢二钾! 3-
琼脂! 3’!)’-
蒸馏水! !’’’52

3;伊红水溶液 3’52

’$4;美蓝水溶液 !)52

!’"#"%"%"$!储备培养基的制备

先将琼脂加至:’’52蒸馏水!加热溶解!然后加入磷酸氢二钾及蛋白胨!混

匀使之溶解!再以蒸馏水补足至!’’’52!调整DE为8$3!8$""趁热用脱脂棉或

绒布过滤!再加入乳糖!混匀后定量分装于烧瓶内!置高压蒸汽灭菌器内以!!47
灭菌3’5/M"贮存于冷暗处备用"

!’"#"%"%"!!平皿培养基的配制

将上法制备的储备培养基加热融化"根据烧瓶内培养基的容量!用灭菌吸管按

比例分别吸取一定量已灭菌的3;伊红水溶液及一定量已灭菌的’$4;美蓝水溶液!

加入已融化的储备琼脂内!并充分混匀 #防止产生气泡$!立即将此种培养基适量

倾入于已灭菌的空平皿内!待其冷却凝固后置冰箱内备用"

!’"#"&!步骤

!’"#"&"#!生活饮用水

%384!%
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!’"#"&"#"#!初发酵试验!在3个各装有已灭菌4’52三倍浓缩乳糖蛋白胨培养液

")($!$"$3#的大试管或烧瓶中 "内有倒管#内$以无菌操作各加入水样!’’52%

在!’支装有已灭菌452三倍浓缩乳糖蛋白陈培养液的试管中 "内有倒管#$以无菌

操作各加入水样!’52$混匀后置于)87恒温箱内培养3".&

!’"#"&"#"$!平板分离!经培养3".后$将产酸产气及只产酸的发酵管$分别接种

于品红亚硫酸钠培养基或伊红美蓝培养基上$再置于)87恒温箱内培养!9!3".$

挑选符合下列特征的菌落$取菌落的一小部分进行涂片’革兰氏染色’镜检&

品红亚硫酸钠培养基上的菌落!

紫红色$具有金属光泽的菌落&

深红色$不带或略带金属光泽的菌落&

淡红色$中心色较深的菌落&

伊红美蓝培养基上的菌落!

深紫黑色$具有金属光泽的菌落&

紫黑色$不带或略带金属光泽的菌落&

淡紫红色$中心色较深的菌落&

!’"#"&"#"!!复发酵试验!上述涂片镜检的菌落如为革兰氏阴性无芽胞杆菌$则挑

取该菌落的另一部分再接种于普通浓度乳糖蛋白胨培养液中 "内有倒管#$每管可

接种分离自同一初发酵管的最典型的菌落!!)个$然后置于)87恒温箱中培养

3".$有产酸产气者 "不论倒管内气体多少皆作为产气论#$即证实有总大肠菌群

存在&

!’"#"&"#"%!根据证实有总大肠菌群存在的阳性管 "瓶#数查表!:$报告每升水

样中的总大肠菌群数&

表#*!总大肠菌群数检数表
(接种水样总量)’’52"!’’523份$!’52!’份#)

!’’52水量的
阳性管"瓶#数

!’52水量的
阳性管数 !!!!

’ ! 3

每升水样中

总大肠菌群数

每升水样中

总大肠菌群数

每升水样中

总大肠菌群数

’ ’) " !!

! ) 9 !9
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!’’52水量的
阳性管!瓶"数

!’52水量的
阳性管数 !!!!

’ ! 3

每升水样中

总大肠菌群数

每升水样中

总大肠菌群数

每升水样中

总大肠菌群数

3 8 !) 38

) !! !9 )9

" !" 3" 43

4 !9 )’ 8’

( 33 )( :3

8 38 ") !3’

9 )! 4! !(!

: )( (’ 3)’

!’ "’ (: (3)’

!’"#"&"$!水源水

!’"#"&"$"#!将水样作!C!’稀释#

!’"#"&"$"$!于各装有452三倍浓缩乳糖蛋白胨培养液 !)($!$"$3"的4个试管

中 !内有倒管"$各加入 !’52水样%于各装有 !’52乳糖蛋白胨培养液

!)($!$"$!"的4个试管中 !内有倒管"$各加入!52水样%于各装有!’52乳糖蛋

白胨培养液 !)($!$"$!"的4个试管中 !内有倒管"$各加入!52!C!’稀释水样#

共计!4管$三个稀释度#以后的检验步骤同上述生活饮用水的检验方法#

!’"#"&"$"!!根据证实有总大肠菌群存在的阳性管数查表3’报告每升水样中的总

大肠菌群数#
表$+!总大肠菌群 !;<="检数表

!总接种量44$452$其中4份!’52水样%4份!52水样%4份’$!52水样"

接种量$52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

接种量$52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

’ ’ ’ ’ ’ ! ’ 3

’ ’ ! 3 ’ ! ! "

’ ’ 3 " ’ ! 3 (

&"84!&
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接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

’ ’ ) 4 ’ ! ) 8

’ ’ " 8 ’ ! " :

’ ’ 4 : ’ ! 4 !!

’ 3 ’ " ! ! ’ "

’ 3 ! ( ! ! ! (

’ 3 3 8 ! ! 3 9

’ 3 ) : ! ! ) !’

’ 3 " !! 2 ! " !3

’ 3 4 !) ! ! 4 !"

’ ) ’ ( ! 3 ’ (

’ ) ! 8 ! 3 ! 9

’ ) 3 : 2 3 3 !’

’ ) ) !! ! 3 ) !3

’ ) " !) ! 3 " !4

’ ) 4 !4 ! 3 4 !8

’ " ’ 9 ! ) ’ 9

’ " 2 : ! ) ! !’

’ " 3 !! 2 ) 3 !3

’ " ) !) ! ) ) !4

’ " " !4 ! ) " !8

’ " 4 !8 ! ) 4 !:

’ 4 ’ : ! " ’ !!

’ 4 ! !! ! " ! !)

’ 4 3 !) ! " 3 !4

’ 4 ) !4 ! " ) !8

’ 4 " !8 ! " " !:

’ 4 4 !: ! " 4 33
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接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

! ’ ’ 3 ! 4 ’ !)

! ’ ! " ! 4 ! !4

! ’ 3 ( 2 4 3 !8

! ’ ) 9 ! 4 ) !:

! ’ " !’ ! 4 " 33

! ’ 4 !3 ! 4 4 3"

3 ’ ’ 4 3 4 ’ !8

3 ’ ! 8 3 4 ! 3’

3 ’ 3 : 3 4 3 3)

3 ’ ) !3 3 4 ) 3(

3 ’ " !" 3 4 " 3:

3 ’ 4 !( 3 4 4 )3

3 ! ’ 8 ) ’ ’ 9

3 ! ! : ) ’ ! !!

3 ! 3 !3 ) ’ 3 !)

3 ! ) !" ) ’ ) !(

3 ! " !8 ) ’ " 3’

3 ! 4 !: ) ’ 4 3)

3 3 ’ : ) ! ’ !!

3 3 ! !3 ) ! ! !"

3 3 3 !" ) ! 3 !8

3 3 ) !8 ) ! ) 3’

3 3 " !: ) ! " 3)

3 3 4 33 ) ! 4 38

3 ) ’ !3 ) 3 ’ !"

3 ) ! !" ) 3 ! !8

3 ) 3 !8 ) 3 3 3’
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接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

3 ) ) 3’ ) 3 ) 3"

3 ) " 33 ) 3 " 38

3 ) 4 34 ) 3 4 )!

3 " ’ !4 ) ) ’ !8

3 " ! !8 ) ) ! 3!

3 " 3 3’ ) ) 3 3"

3 " ) 3) ) ) ) 39

3 " " 34 ) ) " )3

3 " 4 39 ) ) 4 )(

) " ’ 3! " ) ’ 38

) " ! 3" " ) ! ))

) " 3 39 " ) 3 ):

) " ) )3 " ) ) "4

) " " )( " ) " 43

) " 4 "’ " ) 4 4:

) 4 ’ 34 " " ’ )"

) 4 ! 3: " " ! "’

) 4 3 )3 " " 3 "8

) 4 ) )8 " " ) 4"

) 4 " "! " " " (3

) 4 4 "4 " " 4 (:

" ’ ’ !) " 4 ’ "!

" ’ ! !8 " 4 ! "9

" ’ 3 3! " 4 3 4(

" ’ ) 34 " 4 ) ("

" ’ " )’ " 4 " 83

" ’ 4 )( " 4 4 9!

"884!"

!’!$采样标准
"""""""""""""""""""""""""""""""""""""



接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

接种量!52

!’ ! ’$!

每!’’52水样中
总大肠菌群近似数

" ! ’ !8 4 ’ ’ 3)

" ! ! 3! 4 ’ ! )!

" ! 3 3( 4 ’ 3 ")

" ! ) )! 4 ’ ) 49

" ! " )( 4 ’ " 8(

" ! 4 "3 4 ’ 4 :4

" 3 ’ 33 4 ! ’ ))

" 3 ! 3( 4 ! ! "(

" 3 3 )3 4 ! 3 ()

" 3 ) )9 4 ! ) 9"

" 3 " "" 4 ! " !!’

" 3 4 4’ 4 ! 4 !)’

4 3 ’ ": 4 " ’ !)’

4 3 ! 8’ 4 " ! !8’

4 3 3 :" 4 " 3 33’

4 3 ) !3’ 4 " ) 39’

4 3 " !4’ 4 " " )4’

4 3 4 !9’ 4 " 4 ")’

4 ) ’ 8: 4 4 ’ 3"’

4 ) ! !!’ 4 4 ! )4’

4 ) 3 !"’ 4 4 3 4"’

4 ) ) !9’ 4 4 ) :3’

4 ) " 3!’ 4 4 " !(’’

4 ) 4 34’ 4 4 4 !(’’

!’"$!滤膜法

!’"$"#!应用范围

!’"$"#"#!本法适用于饮用水和水源水!特别是低浊度水样中总大肠菌群数的测

"984!"
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定!

!’"$"#"$!本法适用于较大量水样的测定!

!’"$"#"!!如检验原水样量过少"可加适量灭菌水稀释使体积加大后再测定!

!’"$"$!原理

滤膜是一种微孔薄膜"孔径’$"4!’$(4$5"能滤过大量水样"并将水中含有

的细菌截留在滤膜上#

然后将滤膜贴在选择性培养基上"经培养后"直接计数滤膜上生长的典型大肠

菌群菌落"算出每升水样中含有的总大肠菌群数!

!’"$"!!仪器

!’"$"!"#!滤器!

!’"$"!"$!滤膜"孔径’$"4!’$(4$5!直径根据滤器规格"目前常用的有)$4&5
和"$8&5两种!

!’"$"!"!!抽滤设备!

!’"$"!"%!无齿镊子!

!’"$"!"&!其他仪器同)4$!$)和)($!$)!

!’"$"%!培养基

!’"$"%"#!品红亚硫酸钠培养基

!’"$"%"#"#!成分

蛋白胨 !!’-
酵母浸膏! 4-
牛肉膏! 4-
乳糖! !’-
琼脂! !4!3’-
磷酸氢二钾 )$4-
无水亚硫酸钠 4-左右

4;碱性品红乙醇溶液 3’52
蒸馏水 !’’’52

!’"$"%"#"$!培养基的制备

培养基的制备方法与)($!$"$)$3制备法相同!

!’"$"%"$!乳糖蛋白胨培养液"同)($!$"$!条相同!

$:84!$
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!’"$"%"!!乳糖蛋白胨半固体培养基

!’"$"%"!"#!成分

蛋白胨! !’-
牛肉膏! 4-
酵母浸膏! 4-
乳糖! !’-
琼脂! 4-左右

蒸馏水! !’’’52

!’"$"%"!"$!制法

将上述成分置于9’’52蒸馏水中!加热溶解!调整DE为8$3!8$"!再用蒸

馏水补充至!’’’52!过滤分装于小试管中!每管装入的培养基量约为试管容积的

!")!!!47灭菌3’5/M!冷却后置于冰箱内保存!以不超过二周为宜#

此培养基制成后!需用已知大肠菌群菌株进行鉴定!应在(!9.产生明显气

泡#

!’"$"&!步骤

!’"$"&"#!准备工作

!’"$"&"#"#!滤膜灭菌$将滤膜放入烧杯中!加入蒸馏水!置于沸水浴中煮沸灭菌

三次!每次!45/M#前两次煮沸后需更换水洗涤3!)次!以除去残留溶剂#

!’"$"&"#"$!滤器灭菌$用点燃的酒精棉球!火焰灭菌#也可用!3!7灭菌3’5/M#

!’"$"&"$!过滤水样

!’"$"&"$"#!用无菌镊子夹取灭菌滤膜边缘部分!将粗糙面向上!贴放已灭菌的滤

床上!稳妥地固定好滤器!将)))52水样 %如水样含菌数较多!可减少过滤水样

量&注入滤器中!加盖!打开滤器阀门!在负’$4大气压下抽滤#

!’"$"&"$"$!水样滤完后!再抽气约4N!关上滤器阀门!取下滤器!用灭菌镊子

夹取滤膜边缘部分!移放在品红亚硫酸钠培养基 %)($3$"$!&上!滤膜截留细菌面

向上!滤膜应与培养基完全贴紧!两者间不得留有气泡!然后将平皿倒置!放入

)87恒温箱内培养33!3".#

!’"$"’!观察结果

!’"$"’"#!挑选符合下列特征菌落进行革兰氏染色’镜检#

紫红色!具有金属光泽的菌落(

)’94!)
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深红色!不带或略带金属光泽的菌落"

淡红色!中心色较深的菌落#

!’"$"’"#"#!凡系革兰氏染色阴性无芽咆杆菌!再接种乳糖蛋白胨培养液

$)($3$"$3%或乳糖蛋白胨半固体培养基 $)($3$"$)%$接种前应将此培养基放入水

浴中煮沸排气!冷却凝固后方能使用%!经)87培养!前者于3".产酸产气者"或

后者经(!9.培养后产气者!则判定为总大肠菌群阳性#

!’"$"’"#"$!!F水样中总大肠菌群数等于滤膜上生长的大肠菌群菌落总数乘以)#

!(!余氯

余氯是指水经加氯消毒!接触一定时间后!余留在水中的氯#

余氯有三种形式&

总余氯&包括EBH2!TE3H2!TEH23等#

化合余氯&包括TE3H2!TEH23及其他氯胺类化合物#

游离余氯&包括EBH@及BH2U等#

余氯可用邻联甲苯胺比色法 $)8$!法%’邻联甲苯胺6亚砷酸盐比色法 $)8$3
法%’T!T6二乙基对苯胺6硫酸亚铁胺容量法 $)8$)%测定#)8$!法较简单!可测

定总余氯及游离余氯#)8$3法可以分别测定三种形式的余氯!并能去除假色的干

扰#)8$)法可分别测定游离余氯’一氯胺’二氯胺及三氯胺#

!("#!邻联甲苯胺比色法

!("#"#!应用范围

!("#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水的总余氯及游离余氯#

!("#"#"$!水中含有悬浮性物质时干扰测定!可用离心法去除#干扰物质的最高允

许含量如下&高铁!’$35-(F"四价锰!’$’!5-(F"亚硝酸盐&’$35-(F#

!("#"#"!!本法最低检测浓度为’$’!5-(F余氯#

!("#"$!原理

在DE值小于!$9的酸性溶液中!余氯与邻联甲苯胺反应!生成黄色的醌式化

合物!用目视法进行

比色定量"还可用重铬酸钾6铬酸钾溶液配制的永久性余氯标准溶液进行目视

比色#

!("#"!!永久性余氯比色溶液的配制
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!("#"!"#!磷酸盐缓冲贮备溶液!将无水磷酸氢二钠 "T#3ERB"#和无水磷酸二

氢钾 "‘E3RB"#置于!’47烘箱内3.$冷却后$分别称取33$9(-和"($!"-%将

此两种试剂共溶于纯水中$并稀释至!’’’52%至少静置"天$使其中胶状杂质凝

聚沉淀$过滤%

!("#"!"$!磷酸盐缓冲溶液 "DE($"4#!吸取3’’$’52磷酸盐缓冲贮备溶液

")8$!$)$!#$加纯水稀释至!’’’52%

!("#"!"!!重铬酸钾6铬酸钾溶液!称取’$!44’-干燥的重铬酸钾 "‘3HK3B"#及

’$"(4’-铬酸钾 "‘3HKB"#$溶于磷酸盐缓冲溶液 ")8$!$)$3#中$并定容至

!’’’52%此溶液所产生的颜色相当于!5-&F余氯与邻联甲苯胺所产生的颜色%

!("#"!"%!’$’!!!$’5-&F永久性余氯标准比色管的配制方法!按表3!所列数

量$吸取重铬酸钾6铬酸钾溶液 ")8$!$)$)#$分别注入4’52刻度具塞比色管中$

用磷酸盐缓冲溶液稀释至4’52刻度%避免日光照射$可保存(个月%

!("#"!"&!若水样余氯大于!5-&F$则需将重铬酸钾6铬酸钾溶液的量增加!’倍$

配成相当于!’5-&F余氯的标准色$再适当稀释$即为所需的较浓余氯标准色列%
表$#!永久性余氯标准比色溶液的配制

余氯$5-&F 重铬酸钾6铬酸钾溶液$52 余氯$5-&F 重铬酸钾6铬酸钾溶液$52

’$’! ’$4 ’$4’ 34$’

’$’) !$4 ’$(’ )’$’

’$’4 3$4 ’$8’ )4$’

’$!’ 4$’ ’$9’ "’$’

’$3’ !’$’ ’$:’ "4$’

’$)’ !$4$’ !$’’ (’$’

’$"’ 3’$’

!("#"%"#!邻联甲苯胺溶液!称取!$)4-二盐酸邻联甲苯胺 ’"H(E)HE)TE)#3(

3EH2)$溶于4’’52纯水中$在不停搅拌下将此溶液加至!4’52浓盐酸与)4’52纯

水的混合液中$盛于棕色瓶内$在室温下保存$可使用(个月%当温度低于’7
时$邻联甲苯胺将析出$不易再溶解%

!("#"&!步骤

!("#"&"#!取配制永久性余氯标准比色管用的同型4’52比色管$先放入3$452邻

联甲苯胺溶液 ")8$!$"$!#$再加入澄清水样4’$’52$混合均匀%水样的温度最好
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为!4!3’7!如低于此温度!应先将水样管放入温水浴中!使温度提高到!4!

3’7"

!("#"&"$!水样与邻联甲苯胺溶液接触后!如立即进行比色!所得结果为游离余

氯#如放置!’5/M使产生最高色度!再进行比色!则所得结果为水样的总余氯"

总余氯减去游离余氯等于化合余氯"

!("#"&"!!如余氯浓度很高!会产生橘黄色"若水样碱度过高而余氯浓度较低时!

将产生淡绿色或淡蓝色!此时可多加!52邻联甲苯胺溶液!即产生正常的淡黄色"

!("#"&"%!如水样浑浊或色度较高!比色时应减除水样所造成的空白"

!("$!邻联甲苯胺6亚砷酸盐比色法

!("$"#!应用范围

!("$"#"#!本法适用于分别测定生活饮用水及其水源水的总余氯$化合余氯及游离

余氯"

!("$"#"$!本法的灵敏度与水温成反比!故测定时水温不宜超过3’7"

!("$"#"!!本法最低检测浓度为’$’!5-%F余氯"

!("$"$!原理

水样中余氯与邻联甲苯胺作用!生成黄色化合物后再加入亚砷酸盐时!颜色不

再变化"如先加亚砷酸盐!则亚砷酸盐将余氯还原为氯化物!不能再与邻联甲苯胺

作用!此时呈现的是干扰物的假色"

根据亚砷酸盐及邻联甲苯胺的加入次序!并控制不同的显色时间!可以分别测

出游离余氯$化合余氯和总余氯的含量!并能去除假色的干扰"

!("$"!!试剂

!("$"!"#!’$4;亚砷酸钠溶液#称取4-亚砷酸钠 &T#JNB3’!溶于纯水中!并

稀释至!’’’52"

!("$"!"$!邻联甲苯胺溶液#同)8$!$"$!"

!("$"%!步骤

!("$"%"#!取4’52比色管)支!标明甲$乙$内"

!("$"%"$!向甲管中加入3$452邻联甲苯胺溶液 &)8$3$)$3’!加入4’$’52水样!

并迅速混匀!立即加入3$452亚砷酸钠溶液 &)8$3$)$!’!混合均匀!与标准管进

行比色!记录结果 &J’"J包括游离余氯及干扰物质所显示的颜色"

!("$"%"!!向乙管中放入3$452亚砷酸钠溶液 &)8$3$)$!’!加入4’$’52水样!
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迅速混匀!并加入3$452邻联甲苯胺溶液 ")8$3$)$3#!混合均匀!立即与标准管

进行比色!记录结果 "=!#$准确放置!’5/M后!再将乙管与标准管比较!记录结

果 "=3#$=!为干扰物质于迅速混合后所产生的假色%=3为干扰物质混合!’5/M
后所产生的假色$

!("$"%"%!向内管中放入3$452邻联甲苯胺溶液 ")8$3$)$3#!加入4’$’52水样!

迅速混匀!准确放置!’5/M后再与标准管比色!记录结果 "6#$6为总余氯及干

扰物质于混合!’5/M后显示的颜色$

!("$"&!计算

总余氯; "H23!5-&F#<6U=3 "8!#

游离余氯7 "H23!5-&F#<:U=! "83#

化合性余氯 "H23!5-&F#<;U7 "8)#

!("!!T!T6二乙基对苯二胺6硫酸亚铁铵滴定法

!("!"#!应用范围

!("!"#"#!本法适用于分别测定生活饮用水及其水源水的游离余氯’一氯胺’二氯

胺及三氯胺$

!("!"#"$!水温及DE值对本法有影响!必须严格控制$氧化锰干扰测定!测定前

须先去除$

注!&滴定时水样的DE 值应控制在($3!($4"此时终点敏锐#若DE 值太低"则

)8$)$4$!$!的游离余氯结果中包括有!氯胺")8$)$4$!$3的一氯胺结果中包括有三

氯胺#如DE值太高"水中的溶解氧会使指示剂产生红色"使结果偏高#如温度较

高"氯胺容易与指示剂反应"使游离余氯结果偏高"故测定时应将水样冷却至3’7

以下#

’水中如有氯化锰存在"可用下列步骤消除其干扰!在三角瓶中加入452缓冲溶液$

一小粒碘化钾结晶及’$452’$4;亚砷酸钠溶液"再加入!’’52水样"混匀#加入

452ORO指示剂溶液"混匀后用硫酸亚铁铵标准溶液滴定#

!("!"#"!!本法最低检测浓度为’$’’!5-&F余氯$

!("!"$!原理

水中余氯与T!T6二乙基对苯二胺 "ORO#指示剂反应显出红色!用硫酸亚

铁铵标准溶液滴定$余氯还原为氯化物时红色消失$从硫酸亚铁铵溶液滴定量求出

余氯的量$
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在下列不同条件下滴定!可求得不同形式的余氯含量"

!("!"$"#!水解缓冲至DE值为($3!($4!如无碘化物存在!游离余氯立即与

ORO指示剂反应显示红色!用硫酸亚铁铵溶液滴定!测出的是游离余氯量"

!("!"$"$!再加少量碘离子!则催化一氯胺使红色重现!用硫酸亚铁铵溶液滴定!

测出的是一氯胺量"

!("!"$"!!再加过量的碘化物!二氯胺使红色重现!用硫酸亚铁铵溶液滴定!测出

的是二氯胺量"

!("!"$"%!水样先加入碘离子!再加ORO指示剂显示红色!用硫酸亚铁铵溶液滴

定!测出的是游离氯和!#3三氯胺的总量"

!("!"!!仪器

!("!"!"#!4’52滴定管"

!("!"!"$!34’52三角瓶"

!("!"%!试剂

!("!"%"#!磷酸盐缓冲溶液$称取3"-无水磷酸氢二钠 %T#3ERB"&中"(-无水

磷酸$氢钾 %‘E3RB"&!溶于纯水中!另在!’’52纯水中溶解9’’5-乙二胺四乙

酸二钠 %H!’E!"T3B9T#3’3E3B&!然后加入上述磷酸盐溶液!加纯水稀释至

!’’’52"另加3’5-氯化汞 %E-H23&!以防止霉菌生长"

!("!"%"$!硫酸亚铁铵标准溶液$称取!$!’(-硫酸亚铁铵 (S+%TE"&3 %AB"&3
’(E3B&!溶于含!52![)硫酸的纯水中!用新煮沸放冷的纯水稀释至!’’’52"

用重铬酸钾标准溶液校正浓度!使!$’’52相当于!’’$’$-余氯"此标准溶液可使

用!个月"

!("!"%"!!T!T6二乙基6对苯二胺 %ORO&指示剂溶液$称取!-T!T6二乙基6对

苯二胺草酸盐 )(%H3E4&3TH(E"TE3*3’ %HBBE&3+或!$4-对氨基6T!T6二乙

基苯胺硫酸盐 (%H3E4&3 TH(E3TE3’!#3E3AB"*!溶于含有952!#)硫酸和

3’’5-乙二胺四乙酸二钠 %H!’E!"T3B9T#3’3E3B&的不含氯的纯水中!并用不

含氯纯水稀释至!’’’52!贮于具玻塞的棕色玻璃瓶中"如发现溶液变色!应即弃

去"注意！ORO草酸盐有毒!防止摄入"

!("!"%"%!碘化钾结晶"

!("!"%"&!碘化钾溶液$称取’$4-碘化钾 %‘@&!溶于新煮沸放冷的纯水中!并

稀释至!’’52!贮于具玻塞的棕色玻璃瓶中!最好冷藏"如发现溶液颜色变黄!应
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即弃去!

!("!"&!步骤

!("!"&"#!游离余氯和氯胺"分别吸取452缓冲溶液 #)8$)$"$!$和452ORO指

示剂溶液 #)8$)$"%)$%置于三角瓶中%加入!’’52水样%混匀!

!("!"&"#"#!游离余氯"用硫酸亚铁铵溶液 #)8$)$"$3$迅速滴定至红色消失%读

数为:!

!("!"&"#"$!一氯胺"加入一小粒碘化钾晶体 #)8$)$"$"$%混匀!如估计二氯胺

含量较高%加入’$!52碘化钾溶液 #)8$)$"$4$%并混匀!用硫酸亚铁铵标准溶液

#)8$)$"$3$继续滴定至红色消失%读数为=!

!("!"&"#"!!二氯胺"加入约!-碘化钾晶体 #)8$)$"$"$%混匀使其溶解%放置

35/M%用硫酸亚铁铵标准溶液 #)8$)$"$3$继续滴定至红色消失!如"二氯胺含

量过高%红色重现%多放35/M再滴定%读数为6!

!("!"&"$!游离余氯和三氯胺"如测定游离余氯过程中加指示剂后不显红色%表示

水中不存在游离余氯和三氯胺!如显出红色%则按下述步骤操作"

!("!"&"$"#!取一个三角瓶%放入一粒碘化钾结晶 #)8$)$"$"$%加入!’’52水

样%混匀!加452缓冲溶液 #)8$)$"$!$和452ORO指示剂 #)8$)$"$)$!

!("!"&"$"$!另取一个三角瓶%倒入经上述处理的水样%混匀!

!("!"&"$"!!用硫酸亚铁铵标准溶液 #)8$)$"$3$迅速滴定至红色消失%读数为

;!

!("!"’!计算

6<:=!’’+
#8"$

式中"6&&&水样中的余氯 #H23$%5-’F(

:&&&硫酸亚铁铵标准溶液用量%52(

+&&&水样体积%52!

按表33分别计算各种形式的余氯含量!
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表$$!各种形式余氯的计算

读!数 不含三氯胺时 含三氯胺时

: 游离余氯 游离余氯

=U: 一氯胺 一氯胺

6U= 二氯胺 二氯胺[!!3三氯胺

; U 游离余氯[!3三氯胺

3";U:# U 三氯胺

6U; U 二氯胺

!)!总"放射性

此处的总"放射性是指天然水中除氡以外的所有"辐射体$包括天然和人工核

素的总放射性浓度%地面水中总"放射性一般低于’$’!?j!F$地下水中较高%

测量总"放射性的方法有直接测量法和比较测量法%后一种方法比较简便$使

用较广%

!)"#!直接测量法

!)"#"#!应用范围

本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总"放射性浓度%

!)"#"$!原理

在生活饮用水及其水源的放射性测量中$由于放射性浓度较低$必须先将水中

的放射性核素浓集到少量固体物质上$再用固体物质制成源$才能进行放射性测

量%本法使用蒸发方式浓集%

在固体物质中$"粒子射程极短$当测量源达到一定厚度时$由它的表面发射

的"粒子数趋于饱和$这一厚度称为 &有效厚度’%在实际测量中$测量源的厚度

应大于有效厚度$因为在这种条件下由测量源表面发射的"粒子数将不随厚度变

化$操作比较方便%

使用直接测量法$在事先已测得待测水样体积(浓缩后制成的固体物质重量(

样品源的有效厚度和测量装置计数效率的情况下$只须直接测量由待测水样制成的

样品源的"净计数率$便可计算水样中总"放射性浓度%

!)"#"!!仪器

!)"#"!"#!低本底"(#测量仪%
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!)"#"!"$!电热恒温干燥箱!

!)"#"!"!!红外线干燥灯!

!)"#"!"%!干燥器!

!)"#"%!试剂

!)"#"%"#!盐酸!

!)"#"%"$!丙酮!

!)"#"%"!!天然铀或钚U3):参考源"活性区面积与样品源相同"强度为!’)表面

粒子数#33$5/M!

!)"#"%"%!铀标准溶液%用商品铀标准溶液稀释或按下述方法配制!取一定量分析

纯八氧化三铀于瓷蒸发皿中"放入高温炉"在4’’7下灼烧3’5/M"在干燥器中冷

至室温!用称量瓶准确称取’$"8:-八氧化三铀"用(Q盐酸将其转入4’’52烧杯

中"加热溶解!冷却"将溶液转入!’’’52容量瓶中!用纯水洗涤称量瓶及烧杯三

次"洗涤液并入容量瓶中!用纯水定容至刻度"摇匀!铀标准溶液的比活度为

!’?j#52!

!)"#"&!步骤

!)"#"&"#!样品处理

!)"#"&"#"#!取!F水样倒入3’’’52烧杯中"缓慢加热"蒸发浓缩!若上述水样

中残渣量不够制源需要时"在蒸发过程中可以添加水样"但须控制体积不得超过烧

杯容积的二分之一!
注!水样中残渣含量可通过预实验测定"

!)"#"&"#"$!将烧杯中少量浓缩液连同沉淀转入已称量瓷蒸发皿中"以数滴!Q盐

酸润湿烧杯壁"用带橡皮头的玻璃棒擦洗烧杯壁三次"洗涤液转入蒸发皿中"继续

蒸至近干!

!)"#"&"#"!!将蒸发皿置于电热恒温干燥箱内"在!’)!!’47范围内烘干!放入

干燥器中冷至室温!准确称量浓缩成的固体物质重量!

!)"#"&"#"%!将固体物质研细&混匀!

!)"#"&"$!测量

!)"#"&"$"#!样品源制备和放射性测量

!)"#"&"$"#"#!取一定量上述固体粉末均匀铺在样品盘内"制成厚度大于有效厚度

的样品源!

$994!$
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注!&固体粉末取样量!直径!955样品盘"大于345-#直径4’55 样品盘"大于

3’’5-$为了提高方法的灵敏度"应尽量使用大面积样品盘$

’为了使固体粉末铺匀"可以使用压样器"也可以用数滴丙酮润湿固体粉末帮助铺匀"

但经润湿的样品源须在红外灯下烘干后才能测量$

!)"#"&"$"#"$!用低本底"!#测量仪的"道测量样品源的"活性#同时测量仪器

的本底计数"

!)"#"&"$"$!有效厚度测定

!)"#"&"$"$"#!吸取452铀标准溶液放入3’’’52烧杯中#加入!F待测水样#按

)9$!$4$!程序处理#制成固体粉末"

!)"#"&"$"$"$!用上述粉末制成一系列厚度不等的测量源"在低本底"!#测量仪

上用"道测量这一系列源的"活性#同时测量仪器的本底计数"计算每一测量源的

"净计数率"

!)"#"&"$"$"!!以测得的"净计数率对测量源厚度 $5-%&53&作图#延长自吸收

曲线的斜线线段和水平线段#其交点所对应的厚度即为待测样品源的有效厚度"

!)"#"&"$"!!测量装置计数效率的测定

在低本底"!#测量仪上#按照测量样品源的几何条件用"道测量天然铀或钚

U3):参考源的"计数#同时测量仪器的本底计数#计算该仪器在33方向的计数

效率"

!)"#"’!计算

总"放射性 $6"#?j%F&<
($(8=!’U3B $!bU!’&

F(3)+!$
$84&

式中’!!B(((浓缩水样后制得的固体物质的重量#5-)

!b(((样品源的"计数率#&D5)

!’(((测量装置的本底计数率#&D5)

F(((化学回收率#可取作!’’;)

(33(((测量装置在33方向的计数效率#;)

+(((待测水样体积#F)

!(((样品源的有效厚度#5-%&53)

$(((样品源活性区面积#&53)

($(8=!’U3((("%(’#由样品源的"活性换算成构成样品源的固体物质比活度的

*:94!*

!’!$采样标准
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系数!?j"5-"*D5#

样品源计数率的标准差按式 $8(%计算&

*< Cg
Eg [

C’
E% ’

$8(%

式中&Cb’’’样品源的总计数(

C’’’’测量装置本底总计数(

Eb’’’样品源的计数时间!5/M(

E’’’’测量装置本底计数时间!5/M#

!)"$!比较测量法

比较测量法是通过待测样品源与含有已知量标准物质的标准源在相同条件下的

比较测量!计算水样中放射性浓度的测量方法#所谓相同条件!除要求制备样品源

和标准源的待测水样体积相同)测量时几何条件一致外!还要求样品源与标准源具

有相同的有效厚度!换句话说!要求构成样品源和标准源的固体物质化学组成相

同!且标准物质的"粒子能量与样品源的"平均能量相近!否则会引起较大误差#

应用范围)仪器)试剂)样品处理及样品源制备参阅直接测量法#

!)"$"#!测量

!)"$"#"#!标准源制备

准确吸取!52铀标准溶液!放入3’’’52烧杯中!加入与制备样品源同样体积

的待测水样#其余步骤参阅直接测量法!制成标准源#

!)"$"#"$!放射性测量

在低本底")#测量仪上!按相同的几何条件!用"道分别测量标准源和样品

源的"活性!同时测量仪器的本底计数#

!)"$"$!计算

总"放射性 $6"!?j"F%<
6N+NBb $!bU!’%
+BN $!NU!b%

$88%

式中&6N’’’铀标准溶液比活度!?j"52(

+N’’’铀标准溶液体积!52(

!N’’’标准源的"计数率!&D5(

!b’’’样品源的"计数率!&D5(

!’’’’测量装置的本底计数率!&D5(

*’:4!*
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BN!!!浓缩含铀标准物质的水样后制得的固体物质重量"5-#

Bb!!!浓缩待测水样后制得的固体物质重量"5-#

+!!!待测水样体积"F$

!*!总#放射性

地面水中总#放射性一般低于’$)?j%F"井水和地下水中浓度稍高$

!*"#!薄样法

!*"#"#!应用范围

本法适用于测定生活饮用水及其水源水中总#放射性浓度$

!*"#"$!原理

#射线在固体物质中也有较强的自吸收作用$只有当测量源薄到一定程度"这

种自吸收作用才可以忽略$测量源的与这一厚度相对应的重量叫做 &最大取样量’$

由于使用这种方法时测量源必须薄到可以忽略其自吸收的程度"因此这种测量方法

通常称为 &薄样法’$在总#放射性测量中"这种方法使用较多$

!*"#"!!仪器

!*"#"!"#!低本底""#测量仪$

!*"#"!"$!电热恒温干燥箱$

!*"#"!"!!干燥器$

!*"#"%!试剂

!*"#"%"#!盐酸$

!*"#"%"$氯化钾(优级纯$

!*"#"&!步骤

!*"#"&"#!样品处理

参阅第)9章总"放射性$

!*"#"&"$!测量

!*"#"&"$"#!最大取样量测定

!*"#"&"$"#"#!取一定量氯化钾放入玻璃研钵"研细"转入瓷蒸发皿"放入电热恒

温干燥箱"在!3’7下烘)’5/M"在干燥器中冷至室温$

!*"#"&"$"#"$!用上述氯化钾粉末制成一系列厚度不等的测量源"分别在低本底

")#测量仪上用#道测量"同时测量仪器的本底计数$计算不同厚度测量源的#净

*!:4!*
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计数率!

!*"#"&"$"#"!!以各测量源的#净计数率对取样量 "5-#作图$曲线开始弯曲处

所对应的取样量即为氯化钾标准源的最大取样量!

!*"#"&"$"#"%!样品源的最大取样量可以参考上述方法实际测定$也可以粗略地直

接引用氯化钾标准源的最大取样量!

!*"#"&"$"$!标准源制备

准确称取小于最大取样量的已经研磨和烘干的氯化钾粉末$均匀铺在样品盘

内!氯化钾的比活度为!$"8=!’U3?j%5-!

!*"#"&"$"!!样品源制备

准确称取小于最大取样量的由待测水样浓缩制成的固体粉末$均匀铺在样品盘

内!

!*"#"&"$"%!放射性测量

在低本底"&#测量仪上$按相同的几何条件$用#道分别测量标准源和样品

源的#活性$同时测量仪器的本底计数!

!*"#"’!计算

总#放射性 "6#$?j%F#<
!$"8=!’U3B1BL "!bU!’#

F+Bb "!1U!’#
"89#

式中’B1(((制备标准源的氯化钾重量$5-)

BL(((浓缩水样后制得的固体物质总重量$5-)

Bb(((制备样品源的固体粉末重量$5-)

F(((化学回收率$可取作!’’;)

+(((待测水样体积$F)

!1(((标准源#计数率$&D5)

!b(((样品源#计数率$&D5’

!’(((测量装置本底计数率$&D5!

*3:4!*
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附!录!,
水质参考指标的检验方法

!参考件"

,"#!氨氮

水中氨氮可用纳氏比色法或酚盐法测定!酚盐法比纳氏法有较高的灵敏度!水

样中的氨氮极不稳定"除加入适合的保存剂并且在冷藏条件下运输"还必需在最短

时间内完成分析!

,"#"#!纳氏试剂分光光度法

,"#"#"#!应用范围

,"#"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中氨氮含量!

,"#"#"#"$!水中常见的钙#镁#铁等离子能在测定过程中生成沉淀"可加入酒石

酸钾钠掩蔽!水样中含有余氯时能与氨结合成氮胺"可用硫代硫酸钠脱氯!水中悬

浮物质可用硫酸锌和氢氧化钠混凝沉淀除去!

,"#"#"#"!!硫化物#铜#醛等亦可引起溶液浑浊!脂肪胺#芳香胺#亚铁等可与

碘化汞钾产生颜色!水中带有颜色的物质"亦能发生干扰!遇此情况"可采用蒸馏

法去除!

,"#"#"#"%!本法最低检测量为!$-氨氮"若取4’52水样测定"则最低检测浓度

为’$’35-$F!

,"#"#"$!原理

水中氨与纳氏试剂 %‘3E-@"&在碱性条件下生成黄至棕色的化合物

%TE3E-3B@&"其色度与氨氮含量成正比!

,"#"#"!!仪器

,"#"#"!"#!4’’52全玻璃蒸馏器!

,"#"#"!"$!4’52具塞比色管!

,"#"#"!"!!分光光度计!

,"#"#"%!试剂

本法所有试剂均需用不含氨的纯水配制!无氨水可用一般纯水通过强酸性阳离

’):4!’
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子交换树脂或者加硫酸和高锰酸钾后重蒸馏制得!

,"#"#"%"#!氨氮标准贮备溶液"将氯化铵 #TE"H2$置于烘箱内%在!’47烘烤

!.%冷却后称取 )$9!:’-%溶于纯水中%定容44!’’’52!此溶液!$’’52含

!$’’5-氨氮 #T$!

,"#"#"%"$!氨氮标准溶液& #临用时配制$"吸取!’$’’52氨氮贮备溶液

#J$!$!$"$!$%用纯水定容到!’’’52%此溶液!$’’52含!’$’$-氨氮 #T$!

,"#"#"%"!!’$)4;硫代硫酸钠溶液"称取’$)4-硫代硫酸钠 #T#3A3B)’4E3B$

溶于纯水中%并稀释至!’’52!此溶液’$"52能除去3’’52水样中有效氯!5-(F!

使用时可按水样中余氯含量计算加入量!

,"#"#"%"%!磷酸盐缓冲溶液"称取8$!4-无水磷酸二氢钾 #‘E3RB"$及)"$"-
磷酸氢二钾 #‘3ERB" 或"4$’84-‘3ERB"’)E3B$%溶于纯水中%并稀释至

4’’52!

,"#"#"%"&!3;硼酸溶液"称取3’-硼酸%溶于纯水中%并稀释至!’’’52!

,"#"#"%"’!!’;硫酸锌溶液"称取!’-硫酸锌 #_MAB"’8E3B$%溶于少量纯水

中%并稀释至!’’52!

,"#"#"%"(!3";氢氧化钠溶液"称取3"-氢氧化钠%溶于纯水中%并稀释至

!’’52!

,"#"#"%")!4’;酒石酸钾钠溶液"称取4’-酒石酸钾钠 #‘T#H"E"B(’"E3B$%

溶于!’’52纯水中%加热煮沸至不含氨为止%冷却后再用纯水补充至!’’52!

,"#"#"%"*!纳氏试剂"称取!’’-碘化汞 #E-@3$及8’-碘化钾 #‘@$%溶于少量

纯水中%将此溶液缓缓倾入已冷却的4’’52)3;氢氧化钠溶液中%并不停搅拌%然

后再以纯水稀释至!’’’52%贮于棕色瓶中%用橡皮塞塞紧%避光保存!本试剂有

毒%应谨慎使用!

注!配制试剂时应注意勿使碘化钾过剩"过量的碘离子将影响有色络合物的生成#使发色

变浅"贮存已久的纳氏试剂#使用前应先用已知量的氨氮标准溶液显色#并核对应有

的吸光度$加入试剂后3.内不得出现浑浊#否则应重新配制"

,"#"#"&!步骤

,"#"#"&"#!水样预处理

无色澄清的水样可直接测定%色度)浑浊度较高和含干扰物质较多的水样%需

经过蒸馏或混凝沉淀等预处理步骤!

’":4!’
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,"#"#"&"#"#!蒸馏

,"#"#"&"#"#"#!取3’’52纯水于全玻璃蒸馏器中!加入452磷酸盐缓冲液

"J$!$!$"$"#及数粒玻璃珠!加热蒸馏!直至馏出液用纳氏试剂 "J$!$!$"$:#

检不出氨为止$

,"#"#"&"#"#"$!稍冷后倾出并弃去蒸馏瓶中残液!量取3’’52水样 "或取适量!

加纯水稀释至3’’52#于蒸馏瓶中$根据水中余氯含量!计算并加入’$)4;硫代硫

酸钠溶液脱氯$用稀氢氧化钠溶液调节水样至呈中性$

,"#"#"&"#"#"!!加入452磷酸盐缓冲液 "J$!$!$"$"#!加热蒸馏$用3’’52容

量瓶为接收瓶!内装3’52硼酸溶液 "J$!$!$"$4#作为吸收液$蒸馏器的冷凝管

末端要插入吸收液中$待蒸出!4’52左右!使冷凝管末端离开液面!继续蒸馏以

清洗冷凝管$最后用纯水稀释到刻度!摇匀$供比色用$

注!水中含钙量超过34’5-"F时#将与磷酸盐缓冲溶液反应#生成磷酸钙沉淀#并释放出

氢离子#使溶液DE值低于8$"#影响氨的蒸馏$因此硬度高的水样应增加磷酸盐缓冲

溶液用量#并用酸或碱调节DE值为8$"后#再行蒸馏$

,"#"#"&"#"$!混凝沉淀

取3’’52水样!加入352硫酸锌溶液 "J$!$!$"$(#!混匀$加入’$9!!52氢

氧化钠溶液 "J$!$!$"$8#!使DE值为!’$4!静置数分钟!倾出上清液供比色用$

经硫酸锌和氢氧化钠沉淀的水样!静置后一般均能澄清$如必需过滤时!应注

意滤纸中的铵盐对水样的污染!必需预先将滤纸处理后再使用$

,"#"#"&"$!测定

,"#"#"&"$"#!取4’$’52澄清水样或经预处理的水样 "如氨氮含量大于’$!5-!

则取适量水样加纯水至4’52#于4’52比色管中$

,"#"#"&"$"$!另取4’52比色管!’支!分别加入氨氮标准溶液 "J$!$!$"$3#’%

’$!’%’$)’%’$4’%’$8’%!$’’%)$’’%4$’’%8$’’及!’$’’52!用纯水稀释至

4’52$

,"#"#"&"$"!!向水样及标准溶液管内分别加入!52酒石酸钾钠溶液 "J$!$!$"$9#

"经蒸馏预处理过的水样!水样及标准管中均不加此试剂#!混匀!加!$’52纳氏

试剂 "J$!$!$"$:#!混匀后放置!’5/M!于"3’M5波长下!用!&5比色皿!以纯

水作参比!测定吸光度&如氨氮含量低于)’$-!改用)&5比色皿$低于!’$-的氨

氮可用目视比色$

’4:4!’
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,"#"#"&"$"%!绘制校准曲线!从曲线上查出样品管中氨氮含量!或目视比色记录

水样中相当于氨氮标准的含量"

,"#"#"’!计算

6<A+
#J!$

式中%6&&&水样中氨氮 #T$的浓度!5-’F(

A&&&从校准曲线上查得的样品管中氨氮的含量 #或相当于氨氮标准的含

量$!$-(

+&&&水样体积!52"

,"#"#"(!精密度与准确度

有(4个实验室用本法测定含氨氮!$)5-’F的合成水样!其他离子浓度 #5-’

F$分别为%硝酸盐氮!!$4:!正磷酸盐!’$!4"!测定氨氮的相对标准差为

($:;!相对误差为’"

,"#"$!酚盐分光光度法

,"#"$"#!应用范围

,"#"$"#"#!本法适用于无色)澄清的生活饮用水及其水源水中氨的直接测定"单

纯的悬浮物可通过’$"4$5滤膜过滤"干扰物较多的水样需经蒸馏后再行测定"

,"#"$"#"$!为防止氨氮在运输过程中的损失!于每升水样中加入’$952硫酸!并

在"7保存"如有可能!最好在采样时立即过滤!并加入试剂显色!这样结果更为

准确"

注!对于直接测定的水样"加硫酸固定时必需注意酸的用量#一般水样每升加’$952硫酸

已足够"碱度大的水样可适当增加#应注意勿使过量"以免使加显色剂后DE值不能控

制在!’$4!!!$4#

,"#"$"#"!!本法最低检测量为’$34$-!如取!’52水样按本法操作!最低检测浓

度为’$’345-’F"

,"#"$"$!原理

氨在碱性溶液中与次氯酸盐生成一氯胺!在亚硝基铁氰化钠催化下与酚生成吲

哚酚蓝染料!比色定量"一氯胺和吲哚酚蓝的形成均与溶液DE值有关"次氯酸与

氨在DE8$4以上主要生成一氯胺!当DE降低到4!8和"$4以下!则分别生成二

氯胺和三氯胺!在DE!’$4!!!$4之间!生成的一氯胺和吲哚酚蓝都较为稳定!且

*(:4!*
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呈色最深!用直接法比色测定时"需加入柠檬酸防止水中钙#镁离子生成沉淀!

,"#"$"!!仪器

,"#"$"!"#!!’52具塞比色管!

,"#"$"!"$!分光光度计!

,"#"$"%!试剂

本法配制试剂及稀释水样均需用不含氨的纯水!

,"#"$"%"#!氨氮标准贮备液$同J$!$!$"$!!

,"#"$"%"$! 氨氮标准溶液 %临用时配制&$吸取 4$’’52氨氮贮备溶液

%J$!$3$"$!&于!’’’52容量瓶中"加纯水稀释到刻度"此溶液!$’’52含4$’’$-
氨氮!

,"#"$"%"!!酚6乙醇溶液$称取(3$4-精制过的苯酚 %无色&"溶于"452:4;乙

醇中"保存于冰箱中"如发现空白值增高"应重配!

,"#"$"%"%!!;亚硝基铁氰化钠溶液$称取!-亚硝基铁氰化钠 ’T#3S+%HT&4(

TB(3E3B"又名硝普钠)"溶于少量纯水中"并稀释至!’’52"贮存于冰箱中!

如发现空白值增高"应重配!

,"#"$"%"&!3";氢氧化钠溶液$称取!3’-氢氧化钠"溶于44’52纯水中"煮沸

并蒸发至"4’52"冷却后稀释到4’’52!

,"#"$"%"’!柠檬酸钠溶液$称取3’’-柠檬酸钠 %H(E4B8T#)(3E3B&溶于

(’’52纯水中!煮沸蒸发至"4’52"冷却后加纯水稀释至4’’52!

,"#"$"%"(!酚盐6柠檬酸盐试剂$将)$’52亚硝基铁氰化钠溶液 %J$!$3$"$"&"

4$’52酚U乙醇溶液 %J$!$3$"$)&"($452氢氧化钠溶液 %J$!$3$"$4&及4’52
柠檬酸钠溶液 %J$!$3$"$(&加以混合!在冰箱中保存"可使用3!)天!

,"#"$"%")!含氯缓冲溶液$称取!3-无水碳酸钠 %T#3HB)&及’$9-碳酸氢钠

%T#EHB)&"溶于!’’52纯水中!加入)"52);次氯酸钠溶液 %或安替福明&"并

加纯水至3’’52"放置!.后即可使用!本试剂!52用纯水稀释到4’52"加入!-
碘化钾及)滴浓硫酸"以淀粉溶液作指示剂"用’$’345P2*F硫代硫酸钠溶液滴定

生成的碘"应消耗4$(52左右!如低于"$452应补加次氯酸钠溶液!

J$!$3$"$8和J$!$3$"$9二种试剂混合后DE值的校正$加!$’52酚盐6柠檬

酸盐溶液 %J$!$3$"$8&和’$"52含氯缓冲溶液 %J$!$3$"$9&于!’52纯水中"

其DE值应在!!$"!!!$9之间"否则应在酚盐6柠檬酸盐溶液中再加入适量3";的

(8:4!(

!’!$采样标准
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氢氧化钠溶液 !J$!$3$"$4"#

,"#"$"&!步骤

,"#"$"&"#!试剂空白的制备$取!’52纯水%置于!’52具塞比色管中%加入

’$"52含氯缓冲溶液 !J$!$3$"$9"%混匀%静置半小时%将存在于水中的微量氨氧

化分解%然后加入!$’52酚盐U柠檬酸盐溶液 !J$!$3$"$8"%静置:’5/M%测定

吸光度%即为不包括稀释水在内的试剂空白值#

,"#"$"&"$!标准系列的制备$分别吸取氨氮标准溶液 !J$!$3$"$3"’&’$’4&

’$!’%’$4’&!$’’&!$4’及3$’’52于8支!’52具塞比色管中%加纯水至!’52刻

度#

,"#"$"&"!!取!’$’52澄清水样或水样蒸馏液%于!’52具塞比色管中#

注!用蒸馏法预处理水样时可按J$!$!$4$!$!操作"改用4’52’$’35P2#F硫酸为吸收液$

,"#"$"&"%!向水样及标准管中各加入!$’52酚盐U柠檬酸盐溶液 !J$!$3$"$8"%

立即加入’$"52含氯缓冲溶液 !J$!$3$"$9"%充分混匀#静置:’5/M后%于

()’M5波长下%用!&5比色皿%以纯水作参比%测定吸光度#

,"#"$"&"&!绘制校准曲线%从曲线上查出样品管中氨氮的含量#

,"#"$"’!计算

6<A+
!J3"

式中$6’’’水样中氨氮 !T"的浓度%5-(F$

A’’’从校准曲线上查得的样品管中氨氮的含量%$-)

+’’’水样体积%52#

,"$!亚硝酸盐氮

水中亚硝酸盐氮是标志水体被有机物污染的指标之一#它是含氮化合物分解的

中间产物%不稳定%易氧化成硝酸盐%也可被还原成氨#它的含量与硝酸盐和氨的

含量结合考虑%可推测水体污染程度及净化能力#

,"$"#!重氮化偶合分光光度法

,"$"#"#!应用范围

,"$"#"#"#!本法适用于测定生活饮用水及其水源水中亚硝酸盐氮#

,"$"#"#"$!水中三氯胺产生红色干扰#三价铁&铅等离子可产生沉淀%引起干

*9:4!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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扰!二价铜离子起催化作用"可分解重氮盐"因而使结果偏低!有色离子有干扰作

用"也不应存在!

注!试剂加入的次序改为先加盐酸T6"!6萘基#6乙烯二胺$后加对氨基苯磺酰胺$可稍减

低三氯胺产生的红色干扰%但三氯胺浓度大时仍能产生橙色%

,"$"#"#"!!本法最低检测量为’$’4$-亚硝酸盐氮"若取4’52水样测定"则最低

检测浓度为’$’’!5-#F!

,"$"#"$!原理

在DE!$8以下"水中亚硝酸盐与对氨基苯磺酰胺起重氮作用"再与盐酸T6
$!6萘基%6乙烯二胺产生偶合反应"生成紫红色的偶氮染料"比色定量!

,"$"#"!!仪器

,"$"#"!"#!4’52具塞比色管!

,"$"#"!"$!分光光度计!

,"$"#"%!试剂

,"$"#"%"#!亚硝酸盐氮标准贮备溶液&称取’$3"()-在干燥器内放置3".的亚硝

酸钠 $T#TB3%!溶于纯水中"并定容至!’’’52!每升内加352氯仿保存!此溶液

!$’’52含4’$’$-亚硝酸盐氮!

,"$"#"%"$!亚硝酸盐氮标准溶液&取!’$’’52亚硝酸盐氮贮备溶液 $J$3$!$""

!%"用纯水稀释至4’’52"再从中吸取出!’$’’52"用纯水定容!’’52!!$’’52含

’$!’$-亚硝酸盐氮!

,"$"#"%"!!氢氧化铝悬浮液&同!9$!$)$"!

,"$"#"%"%!!;对氨基苯磺酰胺溶液&同3:$3$"$)!

,"$"#"%"&!’$!;盐酸T6$!6萘基%6乙烯二胺溶液&同3:$3$"$"!

,"$"#"&!步骤

,"$"#"&"#!若水样浑浊或色度较深"可先取!’’52"加入352氢氧化铝悬浮液

$J$3$!$"$)%"搅拌后静置数分钟"过滤!

,"$"#"&"$!先将水样或经处理后的水样"用酸或碱调节至中性"取4’$’52"置于

比色管中!

,"$"#"&"!!另取4’52比色管9支"分别加入亚硝酸盐氮标准溶液 $J$3$!$"$3%

’’’$4’’!$’’’3$4’’4$’’’8$4’’!’$’’及!3$4’52"用纯水稀释至4’52!

,"$"#"&"%!向水样及标准色列管中分别加入 !52对氨基苯磺酰胺溶液

(::4!(

!’!$采样标准
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!J$3$!$"$""#摇匀后放置3!95/M$加入!$’52盐酸T6!!6萘基"6乙烯二胺溶

液 !J$3$!$"$4"#立即混匀$

,"$"#"&"&!于4"’M5波长下#用!&5比色皿以纯水作参比#在!’5/M至3.内#

于分光光度计上测定吸光度$如亚硝酸盐氮浓度低于"$-%F时#改用)&5比色皿$

,"$"#"&"’!绘制校准曲线#从曲线上查出水样管中亚硝酸盐氮含量$

,"$"#"’!计算

6<A+
!J)"

式中&6’’’水样中亚硝酸盐氮 !T"浓度#5-%F&

A’’’从校准曲线上查得样品管中亚硝酸盐氮含量#$-(

+’’’水样体积#52$

,"!!耗氧量

耗氧量是!F水中还原性物质在一定条件下被氧化时所消耗的氧毫克数$

不同条件下所测得的耗氧量值不同#因此必须严格控制反应条件$同样条件下

所得耗氧量值才有可比性#因此报告结果时应注明测定方法$

饮用水耗氧量的测定方法主要是酸性及碱性高锰酸钾法$水样中氯化物含量低

时用前法#含量高时用后法$

,"!"#!酸性高锰酸钾滴定法

,"!"#"#!适用范围

,"!"#"#"#!本法适用于测定氯化物浓度低于)’’5-%F饮用水的耗氧量$

,"!"#"#"$!本法最低检测浓度为’$’45-%F#最高可测到4$’5-%F$

,"!"#"$!原理

高锰酸钾在酸性溶液中将还原性物质氧化#过量的高锰酸钾用草酸还原$根据

消耗的高锰酸钾量折合成氧表示之$

,"!"#"!!试剂

,"!"#"!"#!![)硫酸溶液&将!份浓硫酸加入)份纯水中#煮沸$滴加高锰酸钾

溶液至溶液保持微红色$

,"!"#"!"$!’$!’’’T草酸钠溶液&称取($8’!-草酸钠 !T#3H3B""#溶于少量纯

水中#并定容至!’’’52#置暗处保存$

)’’(!)

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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,"!"#"!"!!’$!’’’T高锰酸钾溶液!称取)$)-高锰酸钾 "‘QMB"#$溶于少量

纯水中$并稀释至!’’’52%煮沸!45/M$静置3日以上%然后用玻璃砂芯漏斗过

滤或用虹吸法将上部溶液移入棕色瓶中%置暗处保存并按下述方法标定浓度!

,"!"#"!"!"#!吸取34$’’52草酸钠溶液 "J$)$!$)$3#于4’’52三角瓶中$加入

33452新煮沸放冷的纯水及!’52浓硫酸%

,"!"#"!"!"$!迅速自滴定管中加入约3"52高锰酸钾溶液$待褪色后加热至8’!

9’7$再继续滴定至溶液呈微红色并保持)’N不褪%当滴定终了时$溶液温度不低

于447记录高锰酸钾溶液用量%

C<’$!’’’=34$’’+
"J"#

式中!C&&&高锰酸钾溶液的当量浓度!

+&&&高锰酸钾溶液的用量$52%

,"!"#"!"!"!!校正高锰酸钾溶液浓度为’$!’’’T%

,"!"#"!"%!’$’!’’T高锰酸钾溶液!将’$!’’’T高锰酸钾溶液准确稀释!’倍%

,"!"#"!"&!’$’!’’T草酸钠溶液!将’$!’’’T草酸钠溶液准确稀释!’倍%

,"!"#"%!步骤

,"!"#"%"#!测定前须预先处理三角瓶!向34’52三角瓶内加入4’52纯水$再加

入!52![)硫酸 "J$)$!$)$!#及少量高锰酸钾溶液 "J$)$!$)$"#%加热煮沸数分

钟$取下三角瓶用草酸钠溶液 "J$)$!$)$4#滴定至微红色$将溶液倾出%

,"!"#"%"$!取!’’52充分混匀的水样 "若水样中有机物含量较高$可取适量水样

以纯水稀释至!’’52#$置于上述处理过的三角瓶中%加入452![)硫酸溶液

"J$)$!$)$!#%用滴定管加入!’$’’52’$’!’’T高锰酸钾溶液 "J$)$!$)$"#%

,"!"#"%"!!将三角瓶放入沸腾的水浴内$准确放置)’5/M%如加热过程中红色明

显减退$须将水样稀释重做%

,"!"#"%"%!取下三角瓶$趁热加入!’$’’52’$’!’’T草酸钠溶液 "J$)$!$)$4#$

充分振摇$使红色褪尽%

,"!"#"%"&! 再 于 白 色 背 景 上$自 滴 定 管 加 入 ’$’!’’T 高 锰 酸 钾 溶 液

"J$)$!$)$"#$至溶液呈微红色即为终点%记录用量+! "52#%

注!测定时如水样消耗的高锰酸钾超过了加入量的一半"由于高锰酸钾的浓度过低"因而

影响了氧化能力"使测定结果偏低#遇此情况"应少取样品稀释后重做#

’!’(!’

!’!$采样标准
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,"!"#"%"’!向滴定至终点的水样中!趁热 "8’!9’7#加入!’$’’52’$’!’’T草

酸钠溶液 "J$)$!$)$4#$立即用’$’!’’T高锰酸钾溶液 "J$)$!$)$"#滴定至微

红色!记录用量e3 "52#$如高锰酸钾溶液浓度为准确的’$’!’’T!滴定时用量应

为!’$’’52!否则可求一校正系数%

)<!’+3
"J4#

,"!"#"%"(!如水样用纯水稀释!则另取!’’52纯水!同上述步骤滴定!记录高锰

酸钾溶液消耗量 "+’#$

,"!"#"&!计算

!!耗氧量 "B3!5-&F#<
’"!’[+!#)U!’(=’$’9=!’’’

!’’

< ’"!’[+!#)U!’(=’$9 "J(#

如水样用纯水稀释!则采用下列公式计算水样的耗氧量%

耗氧量

"B3!5-&F#
<
)’"!’[+!#)U!’(U ’"!’[+’#)U!’(8*’$’9=!’’’

+)
"J8#

式中%8+++稀释水样时!纯水在!’’52体积内所占的比例$

例如3452水样用纯水稀释至!’’52!

则! 8<!’’U34!’’ <’$84

+!!)!+’分别见步骤J$)$!$"$4,J$)$!$"$(及J$)$!$"$8-

+)+++水样体积!52$

,"!"$!碱性高锰酸钾滴定法

,"!"$"#!应用范围

,"!"$"#"#!本法适用于氯化物在)’’5-&F以上的水样$

,"!"$"#"$!当采用!’’52水样测定时!本法的最低及最高检测浓度同J$)$!法$

,"!"$"$!原理

高锰酸钾在碱性溶液中将还原性物质氧化!过量的高锰酸钾在碱性溶液中用草

酸钠滴定$

,"!"$"!!试剂

,"!"$"!"#!’$’!’’T草酸钠溶液%同J$)$!$)$4$

.3’(!.

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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,"!"$"!"$!’$’!’’T高锰酸钾溶液!同J$)$!$)$""

,"!"$"!"!!![)硫酸溶液!同J$)$!$)$!"

,"!"$"!"%!4’;氢氧化钠溶液!称取4’-氢氧化钠 #T#BE$%溶于纯水中%稀释

至!’’52"

,"!"$"%!步骤

,"!"$"%"#!于34’52处理过的三角瓶内 #处理方法见J$)$!$"$!$%加入!’’52
混匀水样 #或适量水样加纯水稀释至!’’52$%加入’$4524’;氢氧化钠溶液

#J$)$3$)$"$及!’$’’52’$’!’’T高锰酸钾溶液 #J$)$3$)$3$"

,"!"$"%"$!于沸腾水浴中加热准确)’5/M"

,"!"$"%"!!取下三角瓶%趁热加入452![)硫酸溶液 #J$)$3$)$)$及!’$’’52

’$’!’’T草酸钠溶液 #J$)$3$)$!$%振摇均匀至红色褪尽"

,"!"$"%"%!自滴定管滴加’$’!’’T高锰酸钾溶液 #J$)$3$)$3$至淡红色%即为

终点"记录用量+! #52$"

,"!"$"%"&!按J$)$!$"$(求高锰酸钾溶液的校正系数‘"

,"!"$"%"’!如水样需经纯水稀释后测定%按J$)$!$"$8求!’’52纯水的耗氧量%

记录高锰酸钾溶液消耗量+’ #52$"

,"!"$"&!计算

同J$)$!法"

,"%!碘化物

碘在天然水中含量一般在微克&升级"

,"%"#!硫酸高铈催化分光光度法

,"%"#"#!应用范围

,"%"#"#"#!低浓度范围的测定方法适用于碘化物浓度在!!!’$-&F的水样"高浓

度范围的方法适用于含碘化物!’!!’’$-&F的水样"

,"%"#"#"$!银及汞离子可抑制碘的催化能力%氯离子与碘离子有类似的催化作

用%通过加入大量氯离子可以抑制以上干扰"

,"%"#"#"!!温度及反应时间对本法影响极大%因此操作条件应按规定严格控制"

,"%"#"#"%!本法最低检测量为’$’!$-%若取!’52水样测定%其最低检测浓度为

!$-&F"

’)’(!’
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,"%"#"$!原理

在酸性条件下!亚砷酸与硫酸高铈发生很缓慢的氧化还原反应"当有碘离子存

在时!由于碘的催化作用使反应加速进行"碘离子含量越高!反应速度越快!所剩

余的高铈离子越少"利用亚铁离子与剩余的高铈离子反应来终止砷U铈的氧化还原

反应"所生成的高铁离子与硫氰酸钾反应进行比色分析!从而测定碘化物的含量"

,"%"#"!!仪器

,"%"#"!"#!恒温水浴!)’d’$47"

,"%"#"!"$!秒表"

,"%"#"!"!!分光光度计"

,"%"#"!"%!3452具塞比色管#临用前洗净!并注意防止铁的污染"

,"%"#"%!试剂#本法所用试剂均不得含有碘"

,"%"#"%"#!无碘纯水#将普通蒸馏水按每升水加3-氢氧化钠再次蒸馏"本法所

用全部纯水均为

无碘纯水"亦可采用去离子水"

,"%"#"%"$!碘化物标准溶液#称取’$!)’9-在硅胶干燥器中放置3".的碘化钾!

溶于纯水并定容至!’’’52!配制成每毫升含!’’$-碘化物的贮备液"临用前依次

稀释成!$’’52含!$’’$-碘化物及!$’’52含’$’!$-碘化物的标准溶液"

,"%"#"%"!!氯化钠溶液#称取3(-在8’’7灼烧3.的优级纯氯化钠 $T#H2%!溶

于纯水并稀释至!’’52"

,"%"#"%"%!’$!T亚砷酸溶液#称取"$:"(-三氧化二砷 $JA3B)%加4’’52纯

水!!’滴浓硫酸 $优级纯%!加热至三氧化二砷溶解"用纯水稀释至!’’’52"

如三氧化二砷纯度不够可按下法纯化#将三氧化二砷磨细!加入重蒸馏乙醇

3452!用玻棒搅匀!弃去上部乙醇液"再加入乙醇反复洗涤结晶!’!!4次"最后

于9’7烘干即可使用"

,"%"#"%"&!![)硫酸#取!3452浓硫酸 $优级纯%!徐徐加入)8452纯水中并稀

释至4’’52"

,"%"#"%"’!’$’3T硫酸铈或硫酸铈铵溶液#称取9$’9(-硫酸铈 &H+$AB"%3’

"E3B(或!)$)8-
硫酸铈铵 )H+$AB"%3’3$TE"%3AB"’"E3B*溶于4’’52纯水中!加浓硫

酸 $优级纯%""52!加纯水稀释至!’’’52"

’"’(!’

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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,"%"#"%"(!!$4;硫酸亚铁铵溶液!称取!$4-硫酸亚铁铵 "优级纯# $S+AB"%

"TE"#3AB"%(E3B&溶于纯水’加入3$452![)硫酸 "J$"$!$"$4#’并用纯水

稀释至!’’52(临用前配制(

,"%"#"%")!"$’;硫氰酸钾溶液!称取"$’’-硫氰酸钾 "‘AHT#溶于纯水’并稀

释至!’’52(

,"%"#"&!步骤

,"%"#"&"#!低浓度范围 "!$’!!’$-)F#

,"%"#"&"#"#!按表J!配制标准系列’水样及J*?管’并按表J!量向各管加入

试剂(摇匀后各管放在)’d’$47恒温水浴中!’5/M使温度达到平衡(
表,#!碘化物测定各管的试剂加入量

管号
标准碘液

’$’!$-)52
水样

52
纯水

52
3(;氯化钠

52
’$!T亚砷酸

52
![)硫酸
52

标准管! !$’’ ’ :$’ !’’ ’$4 !$’

标准管3 )$’’ ’ 8$’ !$’ ’$4 !$’

标准管) 4$’’ ’ 4$’ !$’ ’$4 !$’

标准管" 8$’’ ’ )$’ !$’ ’$4 !$’

标准管4 !’$’’ ’ ’ !$’ ’$4 !$’

标准管( ’ ’ !’$’ !$’ ’$4 !$’

样品 ’ !’$’ ’ !$’ ’$4 !$’

?管 ’ !’$’ ’$4 !$’ ’ !$’

J管 ’ ’ !’$4 !$’ ’ !$’

,"%"#"&"#"$! 按 下 秒 表 计 时’依 顺 序 向 各 管 加 ’’4’52硫 酸 铈 溶 液

"J$"$!$"$(#’每管相隔)’N’加入试剂后即加塞迅速摇匀’放回水浴中保温(

,"%"#"&"#"!!在水浴中放置3’d’$!5/M后’依顺序向各管加!$’’52硫酸亚铁铵

溶液 "J$"$!$"$8#’每管相隔)’N"即每管从加硫酸铈溶液到加硫酸亚铁铵溶液的

时间均为3’d’$!5/M#(每加一试剂后’立即加塞摇匀迅速并放回水浴中(

,"%"#"&"#"%!3’d’$!5/M 后 依 顺 序 向 各 管 加 !$’’52硫 氰 酸 钾 溶 液

"J$"$!$"$9#’每管相隔)’N’于室温放置"45/M’用分光光度计’于4!’M5波长

下’用!&5比色皿’以纯水作参比’测定吸光度(碘离子浓度越高’吸光度越低’

但所制备的校准曲线不呈线性’略向下弯曲(

%4’(!%

!’!$采样标准
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,"%"#"&"$!高浓度范围 !!’!!’’$-"F#

高浓度范围校准曲线$所用碘化钾标准溶液为!$’52含’$!’$-碘化物%恒温

水浴温度为3’d’$47$反应时间为95/M$每管间隔)’N$不必测定J&?管%其

余操作同上%

,"%"#"’!计算

低浓度范围’当J管吸光度大于?管时$水样所得吸光度应加 !JU?#%当

J小于?时$水样所得吸光度应减 !?UJ#%

将校正后的吸光度从校准曲线上查出碘化物微克数$按式计算’

6<A+=!’’’
!J9#

式中’6(((水样中碘化物 !@U#浓度$$-"F)

A(((从校准曲线查得样品管中碘化物含量$$-’

+(((水样体积$52%

高浓度范围)将测得吸光度直接从校准曲线上查出碘化物的微克数$再按上述

公式计算水样中碘化物的浓度%

在测定低浓度范围碘化物水样时应经过J&?管的校正$以清除水样中氧化还

原物质对反应的干扰%当J管吸光度大于?管时$说明水样中有还原性物质$还

原了一部分高铈离子$或所生成的高铁离子$使比色液变浅$因此$应将水样测得

的吸光度加上 !JU?#$以校正还原物质造成的误差%

当?管吸光度大于J管时$水样中有氧化性物质$致使低铁还原剂氧化为高

铁离子$比色液加深$因此应将水样所测得吸光度减去 !?UJ#%

,"&!漂白粉中有效氯

,"&"#!碘量法

,"&"#"#!原理

漂白粉中的有效氯在酸性溶液中与碘化钾反应$释放出的碘$用硫代硫酸钠标

准溶液滴定%从硫代硫酸钠溶液的用量计算出漂白粉中的有效氯含量%

,"&"#"$!仪器

,"&"#"$"#!34’52碘量瓶%

,"&"#"$"$!!’’52烧杯%

*(’(!*

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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,"&"#"$"!!34’52容量瓶!

,"&"#"!!试剂

,"&"#"!"#!’$!’’’T硫代硫酸钠标准溶液"配制和标定方法见!4$!$"$)!

,"&"#"!"$!淀粉指示剂"见!4$!$"$!’!

,"&"#"!"!!碘化钾!

,"&"#"!"%!冰乙酸!

,"&"#"%!步骤

,"&"#"%"#!将漂白粉置于称量瓶中#用减量法称出约3-$准确至小数点后两位#

漂粉精准确称取!-%#置于!’’52烧杯中!

,"&"#"%"$!加入少量纯水#用玻璃棒将漂白粉调成糊状!再加适量纯水使成悬浮

液#倾入34’52容量瓶中!用纯水冲洗烧杯)次#将全部洗液倾入容量瓶中!加纯

水至刻度#不断振荡容量瓶#使混合均匀!

,"&"#"%"!!在34’52碘量瓶中#加入!-碘化钾#再加8452纯水摇动碘量瓶#使

碘化钾溶解!然后加入352冰乙酸 $J$4$!$)$"%!

,"&"#"%"%!从容量瓶中吸出34$’52漂白粉悬浮液#注入碘量瓶中#混匀!于暗

处静置45/M!

,"&"#"%"&!用硫代硫酸钠标准溶液 $J$4$!$)$!%滴定碘量瓶中释放出的碘#至

淡黄色时加入!52淀粉溶液 $J$4$!$)$3%#继续滴至蓝色刚消失!

,"&"#"&!计算

!!!!6<
+=C=8’$:!3’’’=!’’

B=3434’

<+=C=)4$4B
$J:%

式中"6&&&漂白粉的有效氯含量 $H23%#; $B’B%(

+&&&滴定时硫代硫酸钠标准溶液用量#52(

B&&&漂白粉重量#-(

C&&&硫代硫酸钠标准溶液的当量浓度!

)8’(!)

!’!$采样标准
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附!录!-
革兰氏染色法

!参考件"

-"#!染色液

-"#"#!结晶紫溶液!结晶紫乙醇饱和溶液 "取结晶紫约"!9-#溶于:4;乙醇

!’’52中$3’52#!;草酸铵溶液9’52#将上列两溶液混合#过滤%

结晶紫不可用龙胆紫代替%前者是纯品#后者不是单一成分#易出假阳性%结

晶紫溶液放置过久会产生沉淀#不能再用%

-"#"$!助染剂

碘!!!!!!!!!!!!-
碘化钾 3-
蒸馏水 )’’52
将碘与碘化钾先行混合#加入少许蒸馏水#充分振摇%待完全溶解后再加入其

余的蒸馏水%当溶液由棕黄色变为淡黄色时即应弃去%

为易于储备#可将上列碘与碘化钾溶于)’52蒸馏水中#用前稀释%

-"#"!!脱色剂

:4;乙醇%

-"#"%!复染剂

沙黄!!!!!! ’$34-

:4;乙醇 !’52
蒸馏水 :’52
将沙黄溶于乙醇中#待完全溶解后加入蒸馏水%

-"$!染色步骤

-"$"#!将培养!9!3".的培养物涂片#要涂得薄些%

-"$"$!将涂片在火焰上加温固定#待冷却后滴加结晶紫溶液#!5/M后水洗%

-"$"!!滴加助染剂#!5/M后水洗%

&9’(!&

第二部分!!’!项水质项目检测方法
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-"$"%!滴加脱色剂!摇动玻片!直至无紫色脱落为止 "约3’!)’N#水洗$

-"$"&!滴加复染剂!!5/M后水洗!晾干!镜检$呈紫色者为革兰氏阳性菌!红色

者为阴性菌$

附加说明

本标准由中华人民共和国卫生部提出$

本标准由中国预防医学科学院环境卫生监测所%中国预防医学科学院环境卫生

与卫生工程研究所%湖北省卫生防疫站%北京市卫生防疫站%上海市卫生防疫站%

江苏省卫生防疫站%辽宁省卫生防疫站%重庆市卫生防疫站%广东省职业病防治

院%陕西省卫生防疫站%四川省卫生防疫站%天津市卫生防疫站%云南省卫生防疫

站%甘肃省卫生防疫站%上海市自来水公司%北京市自来水公司%北京市环境保护

监测中心%成都市卫生防疫站%北京市环境保护科学研究所%山东省卫生防疫站%

山西省卫生防疫站%浙江省卫生防疫站%广西壮族自治区卫生防疫站%唐山市卫生

防疫站%卫生部工业卫生实验所%哈尔滨市卫生防疫站负责起草$

本标准主要起草人陈守建!张宏陶!庄丽%卢玉棋%徐幼云%孙淑庄%陈昌

杰%潘长庆%魏宗源$

&:’(!&
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