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刖吾HG／T3526--2011本标准按照GB／T1．12009给出的规则起草。本标准代替HG／T35261999((工业循环冷却水中硝酸盐的测定2，6-二甲基苯酚分光光度法》，与HG／T35261999相比主要技术变化如下：一方法由2，6-二甲基苯酚分光光度法改为磺基水杨酸分光光度法。本标准使用重新起草法参考1SO7890—3：1988《水质硝酸盐的测定磺基水杨酸分光光度法》(英文版)编制，与Is()7890—3：1988的一致性程度为非等效。本标准由中国石油和化学工业联合会提出。本标准由全国化学标准化技术委员会水处理剂分会(SAC／TC63／SC5)归口。本标准起草单位：广州市特种承压设备检测研究院、河南清水源科技股份有限公司、中海油天津化工研究设计院。本标准主要起草人：叶伟文、李真理、李琳、白莹、朱传俊。本标准于1985年首次发布，标准号为HG／T5—15951985；1999年第一次修订，标准号为HG／T35261999；本次为第二次修订。
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HG／T3526--2011工业循环冷却水中硝酸盐的测定磺基水杨酸分光光度法重要提示：本标准使用的强酸、强碱具有腐蚀性．使用时应注意。溅到身上时．用大量水冲洗。1范围本标准规定了采用磺基水杨酸分光光度法测定工业循环冷却水中硝酸盐的方法。本标准适用于工业循环冷却水中硝酸盐含量为0．1mg／L～10．0mg／L水样的测定。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／T6022002化学试剂杂质测定用标准溶液的制备(neqISO63531：1982)GB／T6682分析实验室用水规格和试验方法(modGB／T66822008，ISO3696：1987)3方法提要硝酸盐在碱性溶液中与磺基水杨酸(由水杨酸钠和硫酸组成)反应，生成黄色的酚硝基衍生物，测定其吸光度进行定量。此黄色的衍生物最大吸收波长为415nm。用NaOH-EDTA溶液消除水样中钙、镁离子的干扰。用氨基磺酸溶液消除水样中亚硝酸盐的干扰。4试剂和材料4．1本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合GB／T6682三级水的规定。4．2试验中所需杂质测定用标准溶液按GB／T602规定制备。4．3硫酸。4．4冰醋酸。4．5NaOH—EDTA溶液：称取(200+2)g氢氧化钠溶于800mL水中，加(50t0．5)g乙二胺四乙酸二钠盐溶解。冷却至室温后用水稀释至1L，贮存于聚乙烯瓶中。4．6氨基磺酸溶液：p(NH2·S03H)一o．75g／l。。4．7水杨酸钠溶液：10g／L。称取(1．o±0．1)g水杨酸钠(HOC6H4COONa)，溶于(100--t__1)mL水中。存储在玻璃或聚乙烯瓶中。I临用前制备。4．8硝酸盐标准贮备溶液：1mL含0．1mgNO：，。按GB／T602规定制备。49硝酸盐标准溶液：1mL含0．01mgNOf。移取10．00mL硝酸盐贮备溶液于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。5仪器、设备5．1分光光度计：带有厚度为10mm和50mm吸收池。5．2蒸发皿：100mL。5．3水浴锅。
标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



HG／T3526--20116分析步骤6．1校准曲线的绘制6．11于一组100mL蒸发皿中，分别按表1、表2加入硝酸盐标准溶液。表1低浓度硝酸盐标准溶液的配制编号123456789I硝酸盐标准溶液体积／mLoooO501．001502．002503004005．oo硝酸盐含量／(mg／L)O0050．100．150．200．250．30O．400．50表2高浓度硝酸盐标准溶液的配制编号l2345678。】l硝酸盐标准贮备溶液体积／mL0．00O．501OO2．003．004．005008OO，。o。J硝酸盐含量／(mg／I。)OO．51．0203．04．05．08．0，。．o6．12各加入0．5mL氨基磺酸溶液，O．2mL冰醋酸，摇匀，静置5min，于水浴锅中蒸发至干燥。再加入lmL水杨酸钠溶液，混匀，再次置于水浴锅中蒸发至干燥。取出蒸发皿并冷却至室温。6．1．3加入1mL硫酸，并缓慢摇动以溶解蒸发皿壁上的残留物。静置10min。加10mL水，再加入10mLNaOHEDTA溶液，摇匀，定量转移至100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。6．14在分光光度计上，于415nm波长处测定吸光度，低浓度使用50mm吸收池，高浓度使用10mm吸收池测其吸光度。6．1．5根据测得的吸光度和对应硝酸盐含量绘制校准曲线或计算回归方程。62水样的测定62．1按表3量取水样(体积为y)于100mL蒸发皿中。在进行测试前，若水样中含有悬浮物，可将水样进行离心或通过清洁的玻璃纤维滤纸进行过滤。若水样的pH值大于8，可预先进行中和。表3硝酸盐含量和取水样体积水样中(NO。)含量／(rag／L)<11～1010～5050～100取水样体积／mI．50201056．2．2按6．1．2～6．1．4步骤操作，测得水样的吸光度。62．3根据测得水样的吸光度，查校准曲线或由回归方程计算得出硝酸盐含量。7结果计算水样中硝酸盐(以N()i计)的质量浓度以P计，数值I以mg／L表示，按式(1)计算：p一尝×100100⋯⋯⋯⋯．⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．(1)P一可x⋯⋯⋯⋯’⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯‘L1J式中：n从校准曲线上查出的或回归方程计算得出的硝酸盐含量的数值，单位为毫克每升(mg／L)；V所取水样的体积的数值，单位为毫升(mL)；100定容体积的数值，单位为毫升(mL)。8允许差取平行测定结果的算术平均值为测定结果；平行测定结果的允许差如表4所示。2
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表4硝酸盐测定的允许差HG／T3526--2011范围／(mg／L)允许差／(mg／I，)fo～5025>5～10‘0．553
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