水样的采集、保存与预处理
1.水样的采集
在水质分析中，对水样取样的基本要求是所取得的样品应具有代表性和有效性。 
1.1.布点方法
1.1.1.采样断面布设
分断面布设和多断面布设法。 对于江河水系，应在污染源的上、中、下游布设3个采样断面，其中上游断面为对照、清洁断面，中游断面为检测断面（或称污染断面），下游断面为结果断面。 对湖泊、水库，应在入口和出口布设2个检测断面。 对城市或大工业区的取水口上游可布设1个检测断面。 
1.1.2.采样点布设
1 [bookmark: _GoBack]对河流：在每个采样断面上，可根据分析测定的目的、水面宽度和水流情况，沿河宽和河深方向布设一个或若干个采样点。一般采样点设在水下0.2-0.5m处。还可根据需要，在平面采样点的垂线上分别采集表面水样（水面下约0.5-1m）、深水水样（距底质以上0.5-1m）和中层水样（表层和深层采样点之间的中心位置处）3个点。 
2 对地下水：布点通常与抽水点相一致。如做污染调查时，应尽量利用现有的钻孔进行布点，特殊需要时另行布点。 
3 对废水：工业废水采样应在总排放口，车间或工段的排放口布点。生活污水采样点应在排出口，如考虑废水或污水处理设备的处理效果，应在进水和出水口处布点。 
4 对湖泊、水库：可划分若干方块，在每个方块内布设采样点。 
5 对给水管网：采样布点应在出厂水口，用户龙头或污染物有可能进入管网地方布点。 
1.2.采样器
要求采样器具的材质化学性质稳定、容易清洗、瓶口易密封。 采样器可用无色具塞硬质玻璃瓶、具塞聚乙烯瓶或水桶。采集深水水样时，要用专门的采样器。 
1.3.采样量
不同指标所采集的水样量不同（见表1-1）
1.4.采样方法
采集水样前，应用水样冲洗采样瓶2-3次，采集水样时，水样距瓶口不少于2cm。 采集不同形式的水源应用不同的方法。 
采集污染源调查水样：河流要考虑整个流域布点采样，特别是生活污水和工业废水的入河总排放口。 
2.水样的保存
2.1.水样的保存要求
⑴减缓化学反应速度，防止组分的分解和沉淀产生 
⑵减缓化合物或配位化合物的水解、离解及氧化还原作用 
⑶减少组分的挥发和吸附损失 
⑷抑制微生物的作用 
2.2.水样的保存技术（见表1-2）
3.水样的预处理
3.1.过滤
水样浑浊会影响分析结果，用适当孔径的滤器可以有效的除去藻类和细菌，过滤后的样品稳定性更好，一般来说，可以用澄清、离心、过滤等措施分离悬浮物。以0.45µm的滤膜区分可过滤态与不可过滤态物质。 
3.2.浓缩
如果水样中被分析组分含量较低，可通过蒸发、溶剂萃取或离子交换等措施浓缩后再进行分析。 
3.3.蒸馏
在测定水中的氰化物、氟化物、酚类化合物时，在适当的条件下可通过蒸馏将它们蒸出后再测定，共存干扰物质残留在蒸馏液中，从而消除干扰。 
3.4.消解
⑴  酸性消解：水样中同时存在无机结合态和有机结合态的金属时使用，进过强烈的化学作用，使金属离子释放出来再进行测定。 
2 干式消解：进行金属离子或无机离子测定时，通过高温灼烧去除有机物，将灼烧后的残渣用硝酸或盐酸溶解，滤于容量瓶中再进行测定。 
3 改变价态消解：测定水样中的总汞时，加强酸和加热条件下用高锰酸钾和过硫酸钾将水样进行改变价态消解，使汞全部转化为二价汞后，再进行测定。 
表1-1 水样采集量（单位：ml）
	监测项目
	水样采集量
	监测项目
	水样采集量

	总不可滤残渣
	100
	凯氏氮
	500

	色度
	50
	硝酸盐氮
	100

	嗅
	200
	亚硝酸盐氮
	50

	浊度
	100
	磷酸盐
	50

	PH
	50
	氟化物
	300

	电导率
	100
	氯化物
	50

	金属
	1000
	溴化物
	100

	硬度
	100
	氰化物
	500

	酸度、碱度
	100
	硫酸盐
	50

	溶解氧
	300
	硫化物
	250

	氨氮
	400
	COD
	100

	BOD5
	1000
	苯胺类
	200

	油
	1000
	硝基苯
	100

	有机氯农药
	2000
	砷
	100

	酚
	1000
	显影剂类
	100



表1-2水质样品的保存方法
  标识：LEMS/ZY-033-01
	序号
	监测项目
	保存条件
贮存温度
固定剂
	可保存时间
	采样体积
（毫升）
	容器
	备注

	1
	色度
	
	12h
	200
	G
	应尽快测定

	2
	pH值
	
	12h
	250
	P,G
	最好现场测定

	3
	电导率
	
	12h
	250
	P,G
	应尽快测定

	4
	悬浮物
	低温0～4oC
	14d
	200
	P,G
	应尽快测定

	5
	碱度
	低温0～4oC
	12h
	500
	G.P
	

	6
	酸度
	低温0～4oC
	12h
	500
	G.P
	

	7
	COD
	加硫酸至pH<2
	2d
	100
	G
	

	8
	高锰酸盐指数
	低温0～4oC
	2d
	500
	G
	

	9
	溶解氧
	低温0～4oC
	12h
	250
	G
	应尽快测定
最好现场测定

	10
	BOD5
	低温0～4oC
	12h
	250
	溶氧瓶
	

	11
	氟化物
	低温0～4oC
	14d
	250
	P
	

	12
	氯化物
	低温0～4oC
	30d
	250
	G.P
	

	13
	硫酸根
	低温0～4oC
	30d
	250
	G.P
	

	14
	活性磷酸盐
	低温0～4oC
	48h
	250
	G.P
	

	15
	总磷
	硫酸pH≤2
	24h
	250
	G.P
	

	16
	氨氮
	硫酸pH≤2
	24h
	250
	G.P
	

	17
	亚硝酸盐氮
	低温0～4oC
	24h
	250
	G.P
	

	18
	硝酸盐氮
	低温0～4oC
	24h
	250
	G.P
	

	19
	总氮
	硫酸pH≤2
	7d
	250
	G.P
	

	20
	硫化物
	1L水样加NAOH至pH=9,加入5％抗坏血酸5ml和饱和EDTA3ml
	24h
	250
	G.P
	现场固定

	21
	氰化物
	加NaOH至pH≥9
	12h
	250
	G.P
	现场固定

	22
	硼
	1升水样中加浓硝酸10ml
	14d
	250
	P
	

	23
	六价铬
	氢氧化钠pH=8～9
	14d
	250
	G.P
	

	24
	锰、铁
	1升水样中加浓硝酸10ml
	14d
	250
	G.P
	

	25
	铜、锌
	1升水样中加浓硝酸10ml
	14d
	250
	P
	

	26
	铅、镉、镍
	1升水样中加浓硝酸10ml
	14d
	250
	G.P
	

	27
	砷
	硫酸pH≤2
	14d
	250
	G.P
	

	28
	油类
	加盐酸pH≤2
	7d
	500
	G.P
	

	29
	挥发酚
	加磷酸pH≤2
1升水样中加1克硫酸铜
	24h
	1000
	G
	

	30
	阴离子表面活性剂
	
	24h
	250
	G.P
	

	31
	苯胺类
	
	24
	200
	G
	

	32
	硝基苯类
	
	24
	100
	G
	

	33
	细菌总数
	0～4oC
	当天
	250
	G
	

	34
	大肠杆菌
	0～4oC
	当天
	250
	G
	


注：表中容器一列，P指聚乙烯塑料瓶，G指硬质玻璃瓶。

