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1 适用范围

    本标准适用f=居住区大气中 几氧化硫质量浓度的测定。

  1.1 灵敏度
    最终比色体积为25m1时，lwg一二氧化硫应有0.03吸光度。

  1.2 检出下Ply
    本法检出F PV为0.75 119.采样体积为3o L时，最低检出浓度为25i1 g/ m3o

  1.3 浓度测定范围
    用IOml样品溶液，本法的线性范围为0.8一27 hg，按本法规定的采样条件，30一60min样品可测

浓度范围是25一1000Og/m3, 24h样品可测范围是13一500w g/m3o

  1.4 }几扰及排除
    对已知的各种}:扰，本法已采取有效措施进行排除，其中二氧化氮加氨基磺酸去除，臭氧通过分

析前放置20min使其分解;重金属用EDTA二钠盐和磷酸进行络合和隐蔽，在IOml样品液中存在

604IgFe3̀,  IOUgMn2', IONgCr3十，10 itgCuz+和22V9V'+对本法不f }-扰，氨、硫化物和醛类不i.

扰 几氧化硫的测定。

原理

空气}、的 _碱化硫用四氯求钾溶液吸收后，与甲醛和盐酸副玫瑰苯胺 (PRA)反应产生紫红色，

根据，}毛成颜色的深浅，比色定41.

3 试剂

    所用的 般试剂纯度应为分析纯，基准试剂要求为优级纯。所有的实验用水均为重蒸馏水或去离

[一lK,3.1
水质在25℃时电̀f率应小F-1.0VS/cm,  pH6.0-7.20
吸收液*<0.04 m o1/ L四氯求钾溶液)

称取10.86 g几氯化求，5. 96 g氯化钾，0.0669乙二胺四乙酸二钠盐溶于水中，并稀释至1000 m l o
。吸收液毒性较大，取用时必须十分小心，接触到皮肤时，应立即用水冲洗，含吸收液的废液应集中处理，

  处理方法见附录C。

32  0.6%氨从磺酸溶液
称取0.6g氨从磺酸，溶十100 ml水中，此试剂应每天新鲜配制。
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3.3  0.2%甲醛溶液

  址取含以为36"'0 .38'。的甲醛1 ml，用水稀释到200 m I，此试剂应每天新鲜配制。

  3.4  0.016写盐酸副玫瑰苯胺溶液
  3.4.1  1 mol/L盐酸溶液:鼠取浓盐酸(比重约1.199/ ml) 86ml,用水稀释到1000 ml.
  3.4.2  3mol/L磷酸溶液:量取浓磷酸 (比重约1.699/m1) 205ml，用水稀释到1000-1-
  3.4.3                        0.2%盐酸副玫瑰苯胺贮备溶液:准确称取0. 200g盐酸副玫瑰苯胺盐酸盐(PRA,其纯度
不得少1-95 ，纯度检验方法见附录A)溶于loom,盐酸溶液Ill.

  3.4.4  0.016%盐酸副玫瑰苯胺C作溶液:准确量取贮备溶液20ml*于250 ml容量瓶中，加25 ml磷
酸溶液，并用水稀释到刻度。本液于暗处保存可放置六个月。

      . ilkr务溶液的用'w'应按PRA纯度检验结果作修]， 以100 0/a减去纯度己1分比，梅缺1%，!C'务溶液用Nt再增加

        0.2ml-

  3.5 几氧化硫标准溶液
  3. 5. 1         V.硫酸钠标准贮备溶液:称取0. 200 g亚硫酸钠 (Nat S 03)溶解1'250 m 1新煮沸放冷的水
‘}，，此液每毫升含有相当于320一400 w 9-氧化硫。准确浓度按附录B的方法进行标定。二氧化硫的

41-确浓度是用加过量碘液氧化后，用硫代硫酸钠标准溶液回滴后计算出来的。
  3.5.2亚硫酸钠标准1琳三液:按标定计算的结果，用吸收液将标准贮备溶液稀释成每毫升含5“9

  几碱化硫的标准}_作液。

  3.6 几氧化硫渗透;ia
    购置经准确标定的几氧化硫渗透管，要求在25或30士。.1℃时，渗透率在0.25.1.5Rg/mi叱间。

4 仪器与设备

4.1

4.1.1

4. 1.2

采样装置
泞价:采样,,If前的进气详管应采用聚四氟乙烯、聚内烯或硅硼玻璃等材料制成。

吸收'ii:按采样周期不同，可分为两种。

x.1.2.1 多-FL玻板吸收管(图1):用于30-60min样品采集，可装吸收液IOml。吸收管的滤板

阻力为30一40 mm Hg(流量500m1/L),筛板鼓泡应分散均匀。

胜_ ,2

图 1 多孔玻板吸收竹
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4.1.2.2 冲击式采样价 (图2):用f24 h样品的采集，可装吸收液50m1,喷嘴孔径在0.37-0.41 mm
之间，喷嘴离吸收价底部的距离应为6M M .

— 喷嘴内径0 0.37一。.们

                                    图 2 冲击式采样管

  4.1.3保护性过滤器:用f过滤采样系统中的颗粒物，以免影响转子流量计的使用。
  4.1.4流ld:计I,t_装置:转了流量计或其他流量计均可使用。30一60mi时羊品流量值为0

24h样品为0.20L/min,使用前与使用后均应用皂膜流量计标定准确流量。

  4.2 分光光度计:可测波长为550n-左右吸光度，狭缝小于20nm的分光光度计。

  4.3 分析人、Ì:感眨为0.1 -g-
  4.4恒温水浴祸 (0一370C>:要求可控制温度达到22+ 1℃，用于样品显色。
  4.5超级1随温水浴:要求可控制温度为25士0.1 0C或30士0.1̀C,渗透若配气用。

  4.6恒流抽气泵:在采样条件下，抽气流最最大可达1 L/min,而且流量稳定可调。
{一2%。采样前和采样后应用i膜计精确校准采样系统流量。

.50L/min,

恒流误差小

5 采样

5.1  30一60min样、}

用多孔板吸收称:，lkJ装loml吸收液，以0.5 L/min流敬采样30或60 mi no
52 24h样品

IN{(f式采样 内装50 m!吸收液，以0.20L/min流量采样24 h o


