饮用水、地表水和灌溉用水中的钠离子监测

备注：如需测量灌溉用水的碱度时，请使用盐度鉴定实验室。

分析步骤                                       方法号：8357
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1、 在铂系列实验室钠电极上安装氯化铵电解液凝胶柱体。

备注：HACH公司的sensION 2或4测定仪可以应用在该分析中。

2、 将复合钠电极与测定仪连接起来。

备注：确保在使用之前，电极在钠电极存储溶液中已经调节了一个小时以上。见第12页的1.3.2章节。

3、 按下分配器按键填充电极，直到凝胶从参比接界处出来。从末端和出口处润洗过多的凝胶。
4、 在一个50mL的烧杯中，准备两种体积为25mL、浓度分别为100mg/L和1000mg/L Na+ 的标准溶液。在每种标准溶液中均加入钠离子强度调节缓冲液粉枕中的物质。搅拌使其溶解。

饮用水、地表水和灌溉用水中的钠离子监测（续）
[image: image2.emf]
5、 按下I/O开启测定仪。按下SETUP按键。按下ENTER按键，直到BNC出现为止。按下EXIT按键。

备注：如需使用5孔连接器测量pH值，请将设置更改为5孔设置。

6、 按下ISE/mV按键，直到显示屏上出现浓度单位为止。

备注：可能会出现浓度的读数。不要理会，继续操作。
备注：温度的变化可能会导致测量读数的不准确。校准和水样的测量应该在相同的温度条件下进行，±1℃。

7、 按下CAL。显示屏上将会出现CAL, ?,浓度单位以及驱动键。单位将会不停闪烁。可以使用箭头按键选择mg/L，然后按下ENTER键。
8、 在每个杯子中增加一个搅拌棒。将含有100mg/L的标准溶液的大烧杯放置到电磁搅拌棒下面，以合适的速度进行搅拌。
备注：从最低浓度的标准开始可以减少携带污染的问题，获得最佳的探头响应。

饮用水、地表水和灌溉用水中的钠离子监测（续）
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9、 将电极放置到有搅拌棒的烧杯中。

10、显示屏上将会显示：Standard1？和前一次校准的数值。按下ENTER键可以接受数值，或使用数字键盘编辑显示的数值，使其与100mg/L标准溶液的浓度相匹配，然后按下ENTER键。

在读数稳定之前，显示屏上将会出现Stabilizing…
11、显示屏上将会出现：Standard 2？。从烧杯中取出电极，润洗电极并将其吸干。

12、对于1000mg/L的标准溶液，重复第8-10步骤。
饮用水、地表水和灌溉用水中的钠离子监测（续）
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13、 输入最后一个校准点之后，显示屏上将会显示Standard 3？，按下EXIT键。

14、 屏幕上将会显示Cal和Store？按下ENTER键接受校准或按下EXIT键退出校准模式，不存储任何校准值。

15、 按下REVIEW按键。使用向上的箭头按键滚动斜率值。斜率值应该为58±3mV/十进制。按下EXIT按键返回到测量模式。
备注：如果斜率值与该数值相差较大，请重新进行校准。如果重新校准之后，斜率值仍然不正确，请参照65页第六章发现并解决故障部分的内容。

16、从最后一个标准溶液中取出电极，用去离子水润洗电极，并用纸巾将其擦干。
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17、准确测量25mL水样，将其移入干净的50mL的烧杯中。

备注：为了获得最佳准确度，水样的温度应该与标准溶液的温度相同，误差为±1℃。
18、 将钠离子强度调节剂（ISA）粉枕中的物质或0.4g的ISA粉枕加到烧杯中。搅拌使其溶解。
19、 在水样中增加一个搅拌棒。将水样放置到搅拌器上，并以合适的速度进行搅拌。将电极放置到水样中。
20、 读数稳定之前，显示屏上将会显示Stabilizing…。记录或存储该数值。
饮用水、地表水和灌溉用水中的钠离子监测（续）
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21、 读取读数之后，从水样中取
出电极。润洗电极。对每个水样
都重复第17-21步的操作。

备注：将电极存储到与接下来要
分析的水样的浓度相似的氟标准
溶液中。如果存储时间超过1个
月，见79页5.1章节的描述。

采样和存储
将水样收集到用酸清洗过的玻璃后塑料容器中。用硝酸（约2mL/L）将pH值调节为2。在室温下存放经过处理的水样，最多可以存放六个月。分析之前，使用8.0M的氢氧化钠将pH值调节为9-10。使用pH试纸测量pH值。不要使用pH电极，因为它可能会导致银污染。对于体积增加，需要修正测试结果。
纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）
分析步骤                                      方法号：8359
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1、 在铂系列复合钠电极上安装氯化钾电解液凝胶柱体。

备注：本分析只能使用HACH公司的sensION  4测定仪。
2、 将复合钠电极与测定仪连接起来。

备注：确保在第一次使用之前，电极已经在钠电极存储溶液中调节了八个小时以上。
3、 按下分配器按键填充电极，直到凝胶从参比接界处出来。从末端和出口处润洗过多的凝胶。
4、 使用之前，在钠电极存储溶液中调节电极至少1个小时。然后在0.10mg/L的钠溶液中调节至少8个小时。

备注：如需制备100mL的0.10mg/L的钠离子标准溶液，请使用TenSette移液管将0.10mL的100mg/L的钠离子移取到100mL的容量瓶中，并稀释到刻度处。混合均匀。

纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）(续)
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纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）(续)
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纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）(续)
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纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）(续)
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表1

	步骤
	需要添加的浓度为10mg/L

的Na+标准溶液的体积
	需要添加的浓度为10mg/L

的Na+标准溶液的体积
	浓度

	
	
	
	μg/L
	时间

	1
	0.40mL
	
	10
	直到mV数值

稳定为止

	2
	0.40mL
	
	20
	10分钟

	3
	1.2mL
	
	50
	10分钟

	4
	
	0.2mL
	100
	5分钟

	5
	
	0.4mL
	200
	5分钟

	6
	
	1.2mL
	495
	5分钟

	7
	
	1.5mL
	1977
	5分钟


纯水中低量程钠离子的测量（10-3000μg/L Na+）(续)
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采样和存储

采集到水样之后，请立刻开始分析。如果立刻进行分析不可能实现，需要将水样冷却到4℃，并在六小时之内完成分析。

精度检查

检查电极的响应情况

为了验证在钠离子浓度比较低的情况下电极的响应情况，每增加一次100mg/L的钠离子溶液，毫伏电势值就应该增加。使用低浓度钠离子的测量步骤时，从第一步到第二步至少可以观察到4.0mV的增加量（10μg/L-20μg/L Na+）。每一次添加的峰值都应该使mV的读数有显著的增加。如果实际上情况并非如此，请检查所使用的标准溶液的纯度。如果问题并不在这里，可能是电极在低浓度钠离子溶液中没有调节好。
5、准确测量400mL的去离子水，将其移取到500mL的量筒中。


备注：去离子水必须是在室温条件下的。温度的变化可能会导致测量的不准确。校准和水样的测量都应该在相同的温度下进行，误差在±0.5℃。





6、将量筒中的水倒入600mL的塑料烧杯中。在溶液中加入一包钠离子强度调节剂粉枕。


在烧杯中增加一个大的搅拌棒（50.8×7.9mm）。将烧杯放置到电磁搅拌器下，然后用合适的速度进行搅拌。


备注：采用恒定的、相对较快的速度进行搅拌可以加快响应速度并提高测量精度。对于非常精确的工作，尤其是在需要延长搅拌的低浓度的情况下，请使用所需装置列表中所列出的电磁搅拌器进行搅拌。使用其它类型的搅拌器时，需要使用绝缘垫以减少传输到水样中的热量。





7、从0.10mg/L的钠离子标准溶液中取出电极，分配凝胶并使用去离子水润洗过多的凝胶。将电极放置到600mL 的烧杯中，将一端浸没到溶液表面以下。





8、使用TenSette移液管，将0.4mL 浓度为10mg/L的钠离子标准溶液添加到烧杯中的溶液里。（这样可以得到400mL浓度为0.010 mg/L或10μg/L的钠离子溶液）。


在继续操作之前，让电极在该溶液中调节15分钟。





9. 按下I/O开启测定仪。按下SETUP按键。按下ENTER按键，直到BNC出现为止。按下EXIT按键。


备注：如需使用5孔连接器测量pH值，请将设置更改为5孔设置。








10. 按下SETUP按键并使用向上的箭头按键滚动到Stabilizing。按下ENTER键。使用键盘编辑显示数值为0.1mV/min。按下ENTER键接受数值。按下EXIT键。





11. 按下ISE mV直到显示屏上出现mV。mV电势也应该可以显示出来。





12. 当显示屏稳定下来时（显示屏上不再有Stabilizing…），记录标准溶液的电势值以及温度值。


如果电极的调节得当的话，mV电势值每分钟的改变不应该超过0.1mV。如果电势向一个方向偏移，并且已经超过了0.1mV，则将电极放置到600mL的烧杯中，直到偏移变得缓慢下来。


如果电极向正方向偏移10mV或更多（例如，从-175到-165 mV）, 重复第5-11步，只是不要按照第7步描述的方法去分配电解液凝胶。


备注：使用实验室等级的温度计来测量温度，精度要达到0.5℃。





13. 按下ISE mV，切换到浓度单位。


备注：屏幕上将会显示浓度数值。不需要理会，继续操作即可。





14. 按下CAL按键。显示屏上将会出现CAL, ?。滚动到μg/L，然后按下ENTER键。


显示屏上将会显示：Standard 1？








15. 用数字按键编辑显示屏上的数字，使其与600mL烧杯中的溶液的浓度相匹配（10μg/L）。这也是下面这张低量程钠离子校准表中第一步的浓度。按下ENTER按键。显示屏上将会出现Stabilizing…, 然后出现Standard 2？。


备注：pH/ISE测定仪将会根据这个步骤中输入的0.1 mV/min信号稳定性参数选择稳定的读数。当显示屏上不再出现Stabilizing…时，读数就稳定了。





16. 按照表1的数值，移去相应体积的10mg/L的钠离子标准溶液（第二部，0.4mL浓度为10mg/L的钠离子溶液）。按照表1列出的时间等候，让膜做出响应。使用数字键盘在表1中输入浓度值（单位为μg/L），第二步，20μg/L），编辑显示数值，然后按下ENTER键。





17. 重复第16步，按照表1 列出的数值添加10mg/L和100mg/L的钠离子标准溶液，直到七种标准溶液都得到读数并输入读数。测定仪将会显示Store？。按下ENTER键存储校准并返回到读数模式。


备注：如果有错误信息显示，请查阅第65页发现并解决故障部分的内容。


备注：如需查看您的校准点，按下REVIEW按键。使用向上的箭头按键滚动，获得每个输入点的mV电势和浓度值。





18. 从最后一个标准溶液中取出电极，并使用去离子水进行润洗，然后吸干。


备注：


将溶液存放在600mL的大烧杯中，供今后校准检查使用。





19. 准确测量400mL的水样，将其移取到500mL的量筒中。


备注：水样的温度要与执行校准所用的600mL烧杯中的标准溶液的温度相同。





20. 将这400mL的水样倒入600mL的烧杯中。加入激励搅拌棒，将烧杯放置到电磁搅拌棒下面，以合适的速度进行搅拌。





备注：如果电极被放置到钠离子浓度高的水样中时，可能会出现错误，需要重新将水样调节到较低的钠离子浓度。





21. 加入钠离子强度调节剂粉枕。





22. 将电极放置到水样中。等候10分钟，让电极在较低浓度的钠离子溶液中进行调节。





23. 稳定之后，从显示屏上读取钠离子的浓度（显示屏上不再显示Stabilizing…）。这就是水样浓度值。记录该数值。





备注：如果钠离子的浓度在10-2000μg/L校准范围之外时，按下ISE mV按键。如果mV读数大于大于浓度为2000μg/L时的mV读数值，请使用饮用水、地下水和灌溉用水中的步骤来分析水样。如果mV读数值低于10μg/L标准溶液的mV读数值，则水样中的钠离子浓度低于10μg/L。








