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重铬酸钾法测定化学需氧量的几点体会

金 辉 (宁夏回族自治区环保研究所 银川 ������)

王 旭 (银川市自来水总公司水质监测站 银川 ������)

摘要 重铬酸钾法是测定工业废水中化学需氧量的国家标准方法 , 通过大量实验对 CODcr 的测定进行探索 ,

提出几点体会。
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表1 标样分析结果

对于工业废水 , 我国规定用 CODcr 法测定 ,

即在强酸性溶液中 ,一定量的重铬酸钾氧化水样

中还原性物质 ,过量的重铬酸钾以试亚铁灵作指

示剂 ,用硫酸亚铁铵溶液回滴。根据用量算出水

样中还原性物质消耗氧的量。本文对 CODcr 法

的操作细节谈几点体会。

1 仪器和试剂

完全按参考文献 [� ] 上的装置及试剂配制的

要求进行。

2 实验部分

�. � 取 ��. ��mL 混合均匀的水样于 ���mL 磨

口的回流锥形瓶中 , 准确加入 ��. ��mm的重铬

酸钾标准溶液 ,连接磨口回流冷凝管 ,从冷凝管

上口慢慢加入 ��mL 硫酸———硫酸银溶液 ,轻轻

摇动锥形瓶使溶液混匀 ,加热回流 �h。

�. � 冷却后 ,用 ��mL 水冲洗冷凝管 ,冷后加 �

滴试亚铁灵指示剂 , 用硫酸亚铁铵标准溶液滴

定 ,溶液由黄色经蓝绿色至褐色即为终点。

�. � 测定水样的同时 ,以 ��mL 重蒸馏水 ,按上

同样步骤进行空白实验。

3 实验结果

以中国环境监测站 CODcr 标样进行检测。见

表 � ,���号样 ,结果表明按上述实验条件测定水

样中 CODcr 其准确度和精密度均是可靠的。

4 实验讨论

通过在上述实验中 ,对 CODcr 方法中一些步

骤进行探索 ,得出一些经验。

�. � 空白实验应注忌的问题

�. �. � 在与水样进行的空白实验中 , 应做空白

平行 ;用于空白的回流装置应固定 ,减少空白误

差。

�. �. � 当废水样氯离子含量超过 ��mg/ L 时 ,

应先把 �. �g硫酸汞加入回流锥形瓶中 ,再加样 ;

此时空白也应加入 �. �g硫酸汞。

�. � 回流过程应注意的问题

�. �. � 回流过程要防止断电、断水 ,当回流被迫

停止后 ,不可等来电来水后继续回流 ,只有重新

装样回流 ,必须连续回流 �h。
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�. �. � 在下工厂监测时 , 发现有的操作人员为

省事 , 在用 ��mL 水冲洗冷凝管壁 , 不用量筒量

取 ,而是用洗瓶凭经验冲洗 ,这样会导致溶液总体

积少于 ���mL ,从而因酸度过大 ,滴定终点反复。

�. �. � 在回流装置有限 ,水样数量较大时 ,在回

流完毕后 ,可以不用等回流的水样完全冷却后再

加水 ,而可以在停止回流后 ,水样温度在 ��、��℃

左右时就可以加水冲洗 ,节约一轮实验时间 ,表�

中 ���号标样的测定结果就是以此法操作。

�. � 滴定过程中应注意问题

�. �. � 水样完全冷却到室温时再滴定。

�. �. � 每次滴定时从滴定管零点开始滴定 , 使

滴定时 ,读数在滴定管刻度的同一部分 ,减少刻

度本身不一致而引起的误差。

在标定硫酸亚铁铵时 ,最好与水样滴定过程

同时滴定 ,特别是在夏季 ,室温较高时 ,以减少硫

酸亚铁铵浓度变化带来的影响。

�. � 水样应注意的问题

�. �. � 水样采集后 ,应尽快分析。在采集时加入

H�SO�使 p H值小于 � ,以易保存。

�. �. � 在取样时 ,水样一定要摇匀 ,上清液与底

部 CODcr 值有时会有几十倍的差距。

�. �. � 需要稀释的水样 , 稀释时取样量最低不

得少于 �mL : CODcr 值过高的水样要逐级稀释 ,

以减少稀释所产生的误差。

�. � 玻璃仪器洗涤应注意问题

�. �. � 锥形瓶一般不要用洗衣粉洗涤 , 在整个

实验中有大量的酸 ,锥形瓶用完后 ,只须用水和

刷子不断冲刷就可以 ,如果较脏 ,必须用洗衣粉

洗 ,洗后必须用酸泡 ,其它器皿也一样 ,用洗衣粉

洗后 ,必须用酸浸泡。

�. �. � 冷凝管用后 , 一般情况用蒸馏水冲洗即

可 ,不用时冷凝管上用滤纸等盖好 ,用前用蒸馏

水冲洗。
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大局来规范自身行为和处理好群众信访问题 ,

不能失信于民 ,流于形势。要从处理每个信访案

件做起 , 通过扎实有效的工作和良好的业务素

质 ,在党和政府与人民之间构筑“连心桥”、“绿色

通道”。
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及目标文本时 ,应该把实施 ISO�����系列标准

作为增创对外发展新优势和提高企业自身势力

的重要手段来抓。
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