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水和废水监测分析方法 (第 3版)中测定水样

NO-
2 - N采用 N- ( 1- 萘基) - 乙二胺分光光度法

和离子色谱法。如用甲基蓝测定 NO-
2 - N, 利用

NO
-
2 在酸性介质中使甲基蓝褪色的反应原理,在最

大吸收波长 603 nm 处,褪色程度随 NO-
2 浓度增加

而变浅,从而建立测定 NO
-
2 - N的新方法

[ 1]
。

1 试验

1 1 主要仪器与试剂

F 721分光光度计; 0 25 mg/ mL NO
-
2 - N 标

准储备液, 置冰箱内保存; 1 mg/ L NO-
2 - N 标准

使用液,使用当天配制; 4 ! 10- 5 mol/ L 甲基蓝溶

液; 0 25 mol/ L 盐酸溶液。

1 2 测定步骤

1 2 1 标准曲线绘制

分别吸取 1 mg/ L NO-
2 - N 标准使用溶液

0 00 mL、1 00 mL、2 00 mL、3 00 mL、5 00 mL、

7 00 mL于 25 mL 比色管中,依次加入甲基蓝溶液

3 0 mL, 盐酸 3 0 mL,用水稀释至刻度并摇匀,放

置 25 min。以水作参比,用 1 cm 比色皿在603 nm

处测定吸光度。该法最低检出质量浓度约为

0 025 mg / L(吸光度 0 01对应的浓度)。

1 2 2 样品测定

取适量水样于 25 mL 比色管中, 以下操作步

骤同标准曲线绘制, 同时作空白试验。

2 结果与讨论

2 1 吸收曲线

分别吸取 1 mg/ L NO-
2 - N 标准使用溶液

0 0 g、4 6 g 于 25 mL 比色管中, 按样品测定显

色,以水为参比,用 1 cm 比色皿在不同波长下测定

吸光度,其有色溶液的最大吸收波长为 603 nm。

2 2 盐酸加入量影响

按样品测定改变盐酸溶液加入量,结果表明,加

入0 25 mol/ L 盐酸 3 0 mL 时测得的吸光度最大。

2 3 甲基蓝加入量影响

加入 4 ! 10- 5mol/ L 甲基蓝溶液 3 0 mL 时,

测得的吸光度最大。

2 4 反应温度、时间

实验表明,反应温度在 5 ∀ ~ 50 ∀ 范围内, 反

应时间在 20 m in~ 40 min时,吸光度均达最大值,

所以选用 25 m in和室温条件。

2 5 工作曲线

吸取不同量的 NO-
2 - N 标准使用液于 25 mL

比色管中,按 1 2 1绘制工作曲线。由工作曲线计

算出表观摩尔吸光系数为 1 0 ! 104 L/ mol# cm,

NO-
2 - N在 0 0 g / 25 mL~ 8 g/ 25 mL 范围内符

合比尔定律。

2 6 干扰共存物影响

当NO-
2 - N 含量为 0 120 mg/ L 时,允许相对

误差 5 % ,允许倍率: Ca2+ 、Mg2+ 、K+ 、Na+ 、Br- 和

Ti3+ 、Al3+ 、Ba2+ 、Cd2+ 、Hg2+ 、Cu2+ 100倍;

V( ∃)、B ( %)、Fe
3+
、In

3+
50 倍; Zr ( &)、La

3+
、

Pb2+ 20倍; Ce( &)、Co2+ 0 5倍; Cr( ∋ )、W( ∋ )、

Pd2+ 、Ag+ 0 1倍时, 不干扰测定。水样中常见的

SO
2-
4 、NO

-
3 、Cl

-
不干扰测定。但水样中 H

+
或

OH
-
对测定结果干扰大,因此,水样要进行预处理。

3 样品分析

取适量地表水, 用 NaOH 或 HCl溶液调节水

样至中性; 水样如有颜色和悬浮物, 可在 100 mL

水样中加入 2 mL Al( OH ) 3 悬浮液, 搅拌, 静置, 过

滤, 弃去 30 mL 初滤液,以下按样品测定。

分析结果( n = 5)的 3组数据相对标准偏差为

1 26% ~ 1 53 %。标样测定结果为 0 157 mg/ L ,

相对误差为 4 7 % ,实验室内相对偏差为 2 3 %。
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