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1 主顺内容与适用范口

    本标准规定了用银量法测定城市污水中的抓化物，

    本标准适用于排人城市下水道污水和污水处理厂污水中抓化物的测定。

1.1 测定范围

    本方法测定抓离子的浓度范围为10̂-500 mg/L,

1.2 干扰

    本方法受Br-,I-,CN-,S'-,SO聋一等离子的干扰，应预先除去。

2 方法原理

    污水中的抓离子与硝酸银反应，生成难溶的该化银白色沉淀。以硝酸银滴定法侧定水中可溶性抓化

物，可用铬酸钾作指示剂，因抓化银的溶解度比铬酸银小，所以可溶性抓化物被滴定完全后，稍过量的硝

酸银与铬酸钾生成稳定的砖红色铬酸银沉淀，指示终点的到达。反应式如下:

    Cl-+Ag'- AgCi奋(白色)

2Ag+ +CrO盖-_ Ag2CrO,十储红色)

3 试剂和材料

    均使用分析纯试剂和燕馏水或去离子水。

3.1 15肠(二/V)硫酸铝溶液

    称取15g硫酸铝[A12(SO4)3 . 18H201溶于100 mL水中。
3.2 50%(m/V)氢氧化钠溶液

    称取50 g氢氧化钠(NaOH)溶于100 mL水中。

3.3 硫酸溶液:c(1/2H,SO,)=1 mol/L
    取4 mL硫酸小心倒人 140 mL水中。

3.4 氢氧化钠溶液:c,(NaOH)=1 mol/L

    称取4g氢氧化钠溶于100 mL水中。
3.5 氛化钠标准溶液:c2(NaCI)=0. 028 2 mol/L

    称取8. 242士。.008 gNaCI经140℃干燥)溶于水，移人500 mL容量瓶稀释至标线，摇匀，此溶液

1. OOrnL含10. 0 mg抓离子。临用时，取上述溶液10. 00 mL于100 mL容1$瓶中，稀释至标线，摇匀，此

溶液1. 00 mL含1. 00 mg抓离子。

3.6 硝酸银标准溶液
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3.6.1 配制

    称取经110℃干燥1̂-2 h的硝酸银4.79 g溶于水，移人1 000 mL容量瓶，稀释至标线，摇匀，在棕

色试剂瓶中保存。

3.6.2 标定

    吸取抓化钠标准溶液(3.5)10. 00 mL于150 mL锥形瓶内，加人20 mL水，同时取30 mL水于另一

150 mL锥形瓶作空白，各瓶分别加人 1 mL铬酸钾溶液((3.7)，分别以硝酸银标准溶液滴定至终点(砖

红色)。

    硝酸银标准溶液浓度c., (mol /L)由下式计算:

C,片 ..⋯ 。。。.。.⋯ ⋯ 。。·.⋯ ⋯ 。·.⋯ (1)

式中:Vo— 滴定空白时硝酸银标准溶液用量,mL;

      V, 滴定抓化钠标准溶液时硝酸银标准溶液的用量，mL;

      V,— 标定时所取抓化钠标准涪液的体积,mL;

      ‘:— 抓化钠标准溶液的浓度，mol/L,

37 铬酸钾溶液

    称取5g铬酸钾，溶于少量水，滴加硝酸银标准溶液(3.6)至红色不褪，搅拌均匀后放置过夜。然后

用滤纸过滤，将滤液用水稀释至100 mL,

4 仪器

分析天平。

5 分析步异

5门 空白试验

    取50 mL水，按5.2.2操作。

5.2 测定

5.2.1 预处理

    f取100 mL实验室样品作为试料用硫酸溶液((3.3)或氢氧化钠溶液调节((3. 4)pH接近7。加2-3

滴硫酸铝溶液((3-1)，加1-2滴氢氧化钠溶液(3-2)，摇匀，使悬浮顺粒沉淀，上清液供抓离子测定。

5.2.2 滴定

    取 50 mL上清液(若抓离子含2较高，可取适盘上清液用水稀释至50 mL)，于 150 mL锥形中，加

1 mL铬酸钾溶液(3. 7)，以硝酸银溶液((3. 6)滴定到刚出现砖红色沉淀时即为终点。

6 分析结果的衰述

抓化物的浓度以抓离子计q(mg/L)由下式计算:

                                  C, (V:一Vo) X 35.45 X 1 000
                  C4= V - 一

滴定试料时硝酸银标准溶液的用量.mL;

滴定空白时硝酸银标准溶液的用量,mL;

试料体积,mL;

硝酸银标准溶液的浓度，mol/L;

氮离子的摩尔质f ,"/mol e

⋯“.“‘.““““⋯“...⋯⋯ (2)

式中:V3—

      Vo

          V

35.Cz35.45
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7 其他

7.1 滴定试料时要求pH值在6.5-10.5.

    酸度大，铬酸钾溶解度增加，影响滴定结果，可用1 mol/L的氢氧化钠溶液((3-4)调节;如碱性太强，

银离子与氢氧根生成沉淀，也影响测定结果，此时，可以用1 mol/L的硫酸溶液((3-3)来调节。

7.2 样品较透明，悬浮颗粒少，可省去沉淀操作。

7.3 样品中如含有硫化物、亚硫酸盐时，会干扰测定。

    取适盘样品，用硫酸溶液((3.3)酸化，稀至50 mL，加人过氧化氢(Hz0z)，并加热数分钟，除去硫化

物及亚硫酸盐，冷却后用氢氧化钠溶液((3.4)中和，再行测定。

7.4 采用灰化法预处理样品

    如果样品中有机物含量高或色度大，难以辨别终点时，可取适量实验室样品作为试料置于柑塌内，

调节pH至8-9，在水浴上蒸干，置箱式电阻炉中600℃灼烧1&，冷却后，将10 mL水分几次加人试料

溶解残物，全部移人250 mL锥形瓶，调pH至7左右，按5.2.2步骤测定。经灰化处理的样品，滴定终点

变色敏锐，但操作繁琐，费时较长，一般应尽量采用沉淀法，以求快速简便。
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