水中的氨氮                                       方法号：10000

（0.1~1000mg/L NH3-N）

使用哈希公司的sensIONTM测定仪
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1. 按照第10页1.2章节所描述的方法准备电极。
2. 润洗电极并在传感器模块开启的状态下将其放入到氨离子选择电极存储溶液中进行调节约15分钟。

备注：从存储溶液取出电极之前，测定仪上的读数应该达到0.1mg/L以下。这样可以确保电极已经被调节好了。每连续使用1小时以后，将电极放到存储溶液中约10分钟，进行彻底调节。如果有需要的话，使用10mg/L NH3-N标准溶液检查准确度并重新进行校准。
3. 校准时可以使用10mg/L和100mg/L 的NH3-N标准溶液。如需进行更准确的分析，将预计的样品浓度值与浓度值差10倍的两种标准溶液放在一起。
4. 调节好后，将氨离子选择电极与pH/ISE测定仪连接起来。确保BNC在设置菜单中的Setup1中被选择。

备注：测定仪上有一个BNC和一个5孔连接器。对于氨电极，请选择BNC连接器。
水中的氨氮，续
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5. 按下ISE/mV，直到显示屏上出现mg/L或其它选择的浓度单位。
6. 按下CAL。显示屏上将会出现CAL, ?, mg/L，以及激活键。单位将会闪烁。使用箭头按键选择我们希望选择的单位，然后按下ENTER键。
7. 显示屏上将会显示Standard 1？和_ _ _ _ 或来自前一次校准的标准1的数值。

8. 如果有需要的话，使用数字按键更改数值与标准的浓度值进行匹配。先不要按下ENTER键。
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9.将25mL浓度为10mg/L 的NH3-N标准溶液移取到50mL的烧杯中。在烧杯中增加一个搅拌棒。将烧杯放到磁力搅拌器中，并以合适的速度进行搅拌。
10.从存储溶液中取出电极。使用去离子水润洗电极并将其吸干。将其放置到10mg/L的NH3-N标准溶液中。

备注：一定要确保电极顶部以下没有气泡。
11.将氨离子强度调节剂粉枕中的物质倒入标准溶液中，并立刻按下ENTER键。

备注：当pH值较高时，氨离子溶液中的氨气将会进入到空气中，从而降低溶液的浓度。因此尽可能采取最快的速度进行测量非常重要。
12.在读数稳定之前，屏幕上会显示Stabilizing…
水中的氨氮，续
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13.显示屏上将会显示Standard 2？和_ _ _ _或来自前一次校准的标准2的数值。
14.从标准溶液中取出电极。用去离子水进行润洗，并将其吸干。放到存储溶液中1分钟。
15.对于每种标准，重复第8-14步。最后一个标准测完以后，按下EXIT键。

16.显示屏上将会显示Store？按下ENTER键存储校准值，或按下EXIT键退出校准模式，不保存校准值。
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17.按下REVIEW按键。使用向上的箭头按键滚动到最后一个斜率值。该数值应该为-57±3mV/10进制。按下EXIT返回到测量模式。
备注：如果斜率值不接近-57±3mV/10进制，可能需要重新校准。如果重新校准之后斜率值仍然不正确，更换氨氮模块。

18.确保显示的斜率值在第54页电极响应章节的推荐范围内。
19.将25mL水样移取到50mL的烧杯中。在烧杯中增加一个搅拌棒。将烧杯放到磁力搅拌器中，并以合适的速度进行搅拌。
20.从存储溶液中取出电极。使用去离子水润洗电极并将其吸干。将电极放到水样中。
水中的氨氮，续

[image: image6.emf]
21.将氨离子强度调节剂粉枕中的物质倒入水样中。
22.在读数稳定之前，显示屏上将会显示Stabilizing…。记录或存储测量值。
23.从水样中取出电极。使用去离子水润洗电极并将其吸干。将电极放到存储溶液中保留至少1分钟。
对于每个水样的测量，重复19-23步。
废水中的氨氮

测量步骤
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1.按照第10页1.2章节所描述的方法组装电极。
2.使用去离子水润洗电极，并在传感器模块开启的状态下将其放入到氨离子选择电极存储溶液中进行调节约15分钟。

备注：从存储溶液取出电极之前，测定仪上的读数应该达到0.1mg/L以下。这样可以确保电极已经被调节好了。每连续使用1小时以后，将电极放到存储溶液中约10分钟，进行彻底调节。如果有需要的话，使用10mg/L NH3-N标准溶液检查准确度并重新进行校准。
3.调节过程中准备3中标准溶液。将25mL 100mg/L的NH3-N标准溶液移取到250mL的容量瓶中来制备10mg/L的NH3-N标准溶液。使用不含氨的去离子水稀释到刻度处。
4.将25mL 10mg/L的NH3-N标准溶液移取到250mL的容量瓶中来制备1.0mg/L的NH3-N标准溶液。使用不含氨的去离子水稀释到刻度处。
废水中的氨氮，续
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5.将25mL 1.0mg/L的NH3-N标准溶液移取到250mL的容量瓶中来制备0.1mg/L的NH3-N标准溶液。使用不含氨的去离子水稀释到刻度处。
6.将氨离子选择电极与pH/ISE测定仪连接起来。确保BNC在设置菜单中的Setup 1中选择的。

备注：测定仪上有一个BNC和一个5孔连接器。对于氨电极，请选择BNC连接器。
7.按下ISE/mV，直到显示屏上出现mg/L或其它选择的浓度单位。
8.按下CAL。显示屏上将会出现CAL, ?, mg/L，以及激活键。单位将会闪烁。使用箭头按键选择我们希望选择的单位，然后按下ENTER键。
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9.将100mL浓度为0.1mg/L 的NH3-N标准溶液移取到150mL的烧杯中。在烧杯中增加一个搅拌棒。将烧杯放到磁力搅拌器中，并以合适的速度进行搅拌。

备注：将电极放回到存储溶液中，准备供下一个标准溶液使用。在继续处理下一个标准溶液时，将其放在存储溶液中至少1分钟。
10.从存储溶液中取出电极。使用去离子水润洗电极并将其吸干。将其放置到0.1mg/L的NH3-N标准溶液中。

备注：一定要确保电极顶部以下没有气泡。

11.用移液管移去2.0mL的氨ISA溶液到标准溶液中。立刻进行下一个步骤。
12.显示屏上将会显示Standard 1？和_ _ _ _ 或来自前一次校准的数值。按下ENTER键接受数值或使用数字键更改数值，与标准溶液的浓度值进行匹配，然后按下ENTER键。
废水中的氨氮，续
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13.在读数稳定之前，屏幕上会显示Stabilizing…。显示屏上将会显示Standard2和_ _ _ _或来自前一次校准的标准溶液2的数值。
14.使用去离子水润洗电极。将其放置到存储溶液中保留1分钟。对于1.0和10mg/L的标准溶液，请重复第9-14步。
15.测完最后一个标准溶液，按下EXIT键。

16.显示屏上将会显示Store？按下ENTER键存储校准值，或按下EXIT键退出校准模式，不保存校准值。
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17.按下REVIEW按键。使用向上的箭头按键滚动到第二个斜率值。该数值应该为-57±3mV/10进制。按下EXIT返回到测量模式。
备注：如果斜率值不是-57±3mV/10进制，可能需要重新校准。如果重新校准之后斜率值仍然不正确，更换氨氮模块。

18.从最后一个标准溶液中取出电极。使用去离子水润洗电极，并将其放置到存储溶液中。
19.将100mL水样移取到150mL的烧杯中。在烧杯中增加一个搅拌棒。将烧杯放到磁力搅拌器中，并以合适的速度进行搅拌。
20.从存储溶液中取出电极。使用去离子水润洗电极并将其吸干。将电极放到水样中。
废水中的氨氮，续
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21.用移液管移去2.0mL的氨ISA溶液到水样中，并立刻进行下一步的处理。
备注：当pH值较高时，氨离子溶液中的氨气将会进入到空气中，从而降低溶液的浓度。因此尽可能采取最快的速度进行测量非常重要。
备注：对于绝大多数废水的水样而言，使用1mL 10N的NaOH溶液（或ISA）就足以将pH值增加到11以上。如果有任何疑问的话，请使用pH试纸（货号为385-33）检测pH值，并以0.1mL的增量增加NaOH溶液，直到pH值超出11为止。
22.在读数稳定之前，显示屏上将会显示Stabilizing…。记录或存储测量值。

对于其它水样的测量，重复18-22步。

备注：对于浓度高于1mg/L 的NH3-N，稳定的时间大概需要1-2分钟，浓度越低，稳定所需要的时间就越长。浓度缓慢的偏低偏移表明可能有氨进入空气中了。记录可以稳定的最大值。

备注：对于本手册中的蒸馏过程，整理之后捕获的体积和蒸馏之前水样的体积为250mL,这个步骤中的浓度就是真实的浓度值。

备注：每连续使用1小时以后，将电极放到存储溶液中约10分钟，进行彻底调节。如果有需要的话，使用10mg/L NH3-N标准溶液检查准确度并重新进行校准。
