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本标准按照GB／T 1．1 2009给出的规则起草。

本标准代替HG／T 2158 1991《工业循环冷却水中铵的测定蒸馏和滴定法》。

本标准与HG／T 2158 1991相比主要变化如下：

修改了硼酸一指示剂溶液的配制方法(见4．9，1991年版4．4)。

本标准使用重新起草法参考ISO 5664：1984{水质铵的测定蒸馏和滴定法》编制，与ISO 5664：

1984的一致性程度为非等效。

本标准的附录A为资料性附录。
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1范围
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工业循环冷却水中铵的测定 蒸馏和滴定法

本标准规定了以蒸馏和滴定法测定工业循环冷却水中铵的含量。

本标准适用于含量为0．50 mg／L～100．0 mg／L的工业循环冷却水中铵(以N计)的测定。

2规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本

文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB／T 601化学试剂标准滴定溶液的制备

GB／T 603化学试剂试验方法中所用制剂及制品的制备(neq GB／T 603 2002，ISO 6353—1：

1982)

3方法提要

将水样的pH调至7．4左右，加入氧化镁，使水样呈微碱性，加热蒸馏，蒸出的氨收集在含硼酸和甲

基红～亚甲蓝混合指示剂的吸收溶液中，用盐酸标准滴定溶液滴定吸收溶液中铵的量。

4试剂和材料

4．1本标准所用试剂，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂。

4．2试验中所需标准滴定溶液、制剂及制品，在没有特殊注明时，均按GB／T 601、GB／T 603之规定

制备。

4．3盐酸溶液：1+99。

4．4氢氧化钠溶液：40 g／L。

4 5氧化镁：将氧化镁置于50mL瓷坩埚中，放入高温炉中于800℃下灼烧2 h，取出，冷却至室温。

4．6水：水应为不含铵，按下列方法之一制备。

4．6 1离子交换法：蒸馏水通过强酸性阳离子交换树脂(氢型)柱，将流出水收集在配有密封磨VI塞的

玻璃瓶中。每升流出水中加入约10 g同样的树脂以利于保存。

4．6．2蒸馏法：加0．10mL硫酸至1 000mL蒸馏水中，在全玻璃装置中再蒸馏。弃去最先蒸出的

50mL馏出水，然后将馏出水收集在配有密封磨VI塞的玻璃瓶中，每升馏出水中加约10 g强酸性阳离

子交换树脂(氢型)。

4．7盐酸标准滴定溶液I：c(HCI)约0．1 mol／L。

4．8盐酸标准滴定溶液Ⅱ：c(HCl)约0．02 mol／L。

移取100．0 mL盐酸标准滴定溶液I于500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

4．9硼酸指示剂溶液。

溶液I：称取0．20 g甲基红，溶于95mL乙醇和5mL水中，混匀。

溶液Ⅱ：称取0．20 g亚甲基蓝，溶于95mL乙醇和5mL水中，混匀。

称取20 g硼酸，溶于30℃～40℃温水中，冷却至室温后加入7．0mL溶液I和3．5mL溶液Ⅱ，并

用水稀释至l 000mL，混匀。

4．10溴百里酚蓝(溴麝香草酚蓝)溶液：0．5 g／L。

4．11玻璃球：直径1mm～3mm。
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5仪器、设备

5．1蒸馏装置：按图1将长颈蒸馏圆底烧瓶(500 mL)与双连定氮球和直型冷凝器(长400 ram)相连，

使冷凝器出口能浸入盛有吸收液的锥形瓶中，所有联接处应密封不漏气，然后用电炉(功率为1 kw)

加热。

5．2高温炉：3 kW。

1 双连定氮球；

2 长颈圆底烧瓶

3 电炉；

4——直型冷凝器；

5——锥形瓶。

6采样

图1铵的蒸馏装置图

6．1 采样瓶应是带螺纹盖的聚乙烯或玻璃细口瓶。采样瓶用洗涤剂洗净后，再分别用水冲洗。

6．2敞开式循环冷却水系统，通常在进入冷却塔之前的回水管道中采样；直流水系统在出水管处采样；

密封闭路系统在低位采样。

6 3为保证采样具有代表性，管道内各处应保持全部充满水。在正式采样之前，先放掉一些，再从有压

管道中取出试样来清洗采样瓶，最后将试样充满采样瓶后，将盖子旋紧，样品在2℃～5℃下可存放

约6 h。

7分析步骤

7．1试样体积的选取

若已知试样中铵的大概含量，则可按表1选择试样的体积。



表1试样体积的选择
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镀浓度(以N计)／(mg／l，) 试样的体积／mI，

0～10 250

10～20 100

20～50 50

50～100 25

7．2蒸馏装置的预清洗

7．2．1 在两次测定之间，当蒸馏完后，移去吸收锥形瓶后，应继续将长颈圆底烧瓶中残留液再蒸馏出50n1L

左右，才能进行下一个测定；每当装置停止使用一天以上或刚开始使用时应按7．2．2手续进行预清洗。

7 2．2于500mL长颈圆底烧瓶中加入约350mL水，加几粒玻璃球，按图1连接蒸馏装置，加热蒸馏

到至少有100 mL馏出液后，移去锥形瓶，弃去水和圆底烧瓶中的残留液。

7．3测定

7．3．1加50mL硼酸指示剂溶液于蒸馏装置中的300mL锥形瓶中，保证冷凝器的下端低于硼酸溶液的

液面。移取适量体积的试样于长颈圆底烧瓶中，加水使长颈圆底烧瓶中溶液总体积达350mL。加四滴至

五滴溴百里酚蓝指示剂溶液，若溶液呈淡黄色(pH<6)，滴加氢氧化钠溶液使溶液刚变蓝色(pH>7．4)；若

溶液呈淡蓝色(pH>7．4)，则滴加盐酸溶液使溶液刚变淡黄色，再用氢氧化钠溶液滴至刚变淡蓝色。
7 3．2于长颈圆底烧瓶中加人0．25 g氧化镁和几粒玻璃球，立即将圆底烧瓶按图1连接。

7．3．3加热蒸馏，使馏出液以约5mL／min 10mL／min馏出。收集约200mL时，移去锥形瓶，停止

蒸馏。

7．3．4用盐酸标准滴定溶液Ⅱ滴定馏出液至紫色即为终点。记录所消耗的体积。

注：盐酸标准滴定溶液I可用于滴定铵含量高的试样的馏出液。

7 4空白试验

按7．3所述步骤进行空白试验，用250mL水代替试样。

8结果计算

铵(以N计)含量以质量浓度P计，数值以mg／L表示，按式(1)计算：

P一—(V—1—／—I O—0—0—iV—o／—l—O—OO—)cM×106⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．．．．．．(1)
y

式中：

y· 试样所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)5

Vo 空白试验所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)5

c 盐酸标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

M 氮的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M一14．01)5

V 试样的体积的数值，单位为毫升(mL)。

注：测定结果可以用氨的质量浓度P(N)，氨的质量浓度p(NHa)或铵离子的浓度c(NH4+)(>mol／I。)表示．

它们之间的浓度换算关系参见附录A。

9允许差

水中铵的质量浓度P与重复性r之间呈对数方程关系，见式(2)。

lgr=O．93+O．6019p⋯⋯⋯‘‘

水中铵的质量浓度P与再现性R之间呈线性方程关系，见式(3)。

R--0．53+O．023p⋯⋯⋯⋯’

(2)

(3)

3
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附录A

(资料性附录)

铵氮浓度换算表

测定结果可以用氮的质量浓度P(N)，氨的质量浓度P(NH。)或铵离子的浓度c(NH+)

(p-mol／L)表示，表A．1列出了它们之问的换算因数。

表A．1

氯的质量浓度 氨的质量浓度 铵离子质量浓度 铵离子微摩尔浓度
项目

P(N)／(rag／L) P(NH3)／(rag／L) p(NH4+)／(rag／L) c(NH4+)／(,umol／)I。

p(N)一1 mg／L 1 1．216 1．288 71．4

P(NH3)一1 rag／L 0．823 1 1．059 58．7

p(NH4+)一1 mg／L o．777 0．944 1 55．4

f(NH4+)一1,umol／L 0．014 0．017 0．018 1

4

示例：1mg／L铵离子浓度相当于0．777mg／L氮浓度。
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