
系式中直接计算 � � ‘

为 � � , 为 萝时的分布

面积�米
�
� � 左为所取沉积物厚度 �米�

,

本次

调查取样深度约 �� 厘米
,

上述诸元素含量实

际上为 �� 厘米厚沉积物中的平均含量 � 。
‘

为

当 � �。
为 � 时沉积物干样比重 �公斤 � 米

�
或

吨 �米
�
�

,

此值为同样品的直接测定值
�

有了以上的关系式和计算公式
,

我们可

以计算整个调查区的 � �
、

��
、

� � 的总储量
,

同时也可以计算某个区段 的 储 量
�

对 ��
、

� �
,

利用上述计算式
,

可以计算舟山岛至海

州湾海域沉积物中的储量
�

当然
,

这种计算

是不够精确的
,

但毕竟能给人们以量的概念
,

可以给污染评价提供一些依据
�

并且
,

如果

知道东海各区域的沉积速率
,

尚可帮助人们

了解在这以前
,

各种元素每年进入沉积物中

的数量
�

双中间体库仑法测定化学耗氧量的改进

及测定仪的研制

李雨仙 褚宝珠 雷志芳 张 琴 马志勤 严辉宇
�中国科学院环境化学研究所�

化学耗氧量 ��� � � 是评价水质污染的

重要指标之一 目前最常用的测定方法有重

铬酸钾法和高锰酸钾法
�

但对于污染严重的

水的测定
,

高锰酸钾法操作条件不易控制
,

而

重铬酸钾法操作太费时
�

�� � �� ��� 等研究了在

酸性介质中使高锰酸钾或重铬酸钾与过氧化

氢进行计量化学反应
,

游离出的氧用一种新

型多孔催化氧电极库仑分析仪进行测定
�

其

氧化条件与标准法同
�

� ��� ��� �� 曾用四价柿

为氧化剂作为测定 �� � 的标准方法
,

迥流时

间可从二小时减至半小时
�

我们在前工作
〔�� 的基础上对测定方 法 作

了进一步改进
,

并研制了简易快速的测定仪

器 �� �
一 � 型 � � � 侧定仪 �

�

该仪器 已投人

生产
�

电解池容器为 � �� 毫升电解烧杯
,

发生

电极为 �
�

�� 毫米厚的 �
�

� 平方厘米金片
,

此

电极在电生饰 �均 时作为阳极
,

当电生铁�� � 

反滴定时作为阴极辅
�

助电极为必�
�

� 毫米的

铂丝
,

置于底部重熔玻璃管 内
�

参考 电极

为 必� 毫米的钨丝
,

也置于上述玻璃管中
�

指

示电极为 � 平方厘米铂片
�

电解池盖可用橡
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一
、

仪 器 装 置

本仪器包括电解池
、

恒电流发生器
、

数字

显示计时器和终点指示装置四部分
�

其中除

电解池外其余三部分组成一整体
�

�
�

电解池 �见图 ��

图 � 电解池装置

� 电解烧杯

�
�

辅助电极

�
�

电磁搅拌器

�
�

指示电极

� 发生电极

�
�

参考电极
�

�

固定电极用的电解池盖



皮塞制成
,

但如果加热过程在电解池中直接

进行
,

则用玻璃或聚四氟乙烯材料为佳
�

�
�

恒电流发生器

可供给 �一�� 毫安恒定电流
,

分五档
,

稳

定度为 士 �
�

� � 汤
�

线路图见图 ��

�
�

滴定终点指示部分

滴定终点指示
,

我们采用电位法
,

由两级

放大器组成
�

放大倍数可调
,

分五档
�

线路

图见图 �
�

�
�

计时装置

数字显示计时采用 �� � 电路来完成
�

由

�� � � � 组成环形振荡器
,

产生每秒 �� 周的

十 � � 

� �
‘
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— 率气州口困
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图 � 恒电流发生器给路图
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邑
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图 � 滴定终点指示器线韶图
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图 斗 计时装置线路图

�
� � �



频率
�

其时间精度为 � �� 秒
,

以 �� 周 �秒频

率送入计数
、

寄存一八段译码器
,

并转送到四

位荧光数码管进行数字显示
�

线路 图 见图

�
�

某些有机物进行测定
�

在待测溶液中先电解

产生适量的饰 �� �
,

将试液加热煮沸 �� 分

钟
,

冷却后电生铁 �� �� 进行反滴定
�

测定结

果示于表 �
�

二
、

电流效率试验

我们采用金电极作为发生电极
,

在各种

浓度硝酸及硫酸饰 � �� � 与硝酸的混合液中

分别观察了电流和电极电位的关系
,

结果如

图 � 所示
�

当硫酸饰 ��  的浓度为 �
�

�� �

以上
,

硝酸浓度 为 �
�

�一 �
�

� �
,

电流密度 为

�一 � 毫安�平方厘米时
,

电生柿 �� � 的电流

效率可以达到或接近 � �� 多
�

表 � 纯有机化合物的测定结果
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� 取尿素

、

乙醇
、

葡萄糖
、

草酸
、

抗坏血酸
、

苯酚
、

邻苯

二甲酸氢钾等八种有机物各 �� 克
,

溶于 �明 毫升水

中
,

再经适当稀释
�

为了观察有机物含量对 测 定 结 果 的 影

响
,

我们对不同量的葡萄糖进行了氧化效果

试验
,

结果见表 �
�

巧���户兴翅孩懈�似橄钾俗

表 � 对不同量葡萄糖的氧化效果

本 方 法 高 锰 酸 钾 法

葡萄鳖
理论氧 �侧得城

加入
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图 � 电流和电极电位关系图
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关于电生铁 (l D 的电流效率
,

利 用反电

解产生铁 (l l) 核对法
〔们 ,

进行试验
,

结果表

明在 1
.
Z y 硝酸

,
O

.

o 3
M 硫酸饰 (111) 和

0
.
03 M 硫酸铁 0 11 ) 的混合溶液中是可以达

到 100 弧的
.

又5

3 5

考4 5
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三
、

纯有机物的测定

在 1
,

Z
N 硝酸

、
0

.

0 3
M 硫酸饰 (IIT)

、

0. 03 M 硫酸铁及 0. 04 M 硝酸银混合液中对

. 36 .

本法与高锰酸钾法相比较
,

虽然对有机

物测得的氧化率不完全一致
,

但总的测定结

果是比较接近的
.
从表 2 看本法对低量 C(〕D

值的测定结果较稳定
,

而高锰酸钾法在测定

低量 C O D 值时
,

随着某些有机物量的不同
,

氧化率变化较大
.



表 4 水样分析结果

四
、

氛离子的千扰试验

氯离子对常规测定法有干扰
.
我们在前

述条件下观察了氯离子的干扰情况
,

结果见

表 3
.

丫

在
、

30 毫升试液中加入 30 毫克氯对测定

结果无影响
.

测得 C O D 值
(毫克/升)

样品编号
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表 3 氢离子干扰试验结果
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(微克)
加人 Cl

一 量!测得氧量
(毫克) l (微克)

氧化率
(% )
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水 样 分 析
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分别取了几个不同来源的水样
,

用本法

与高锰酸钾法同时测定其 c O D 值
.
测定步

骤是取一定量的水样
,

加浓硝酸 2
.
5 毫升

、

固

休硫酸饰 (zlx) 0
.
5 克

、
0

.

3 M 硫酸铁 3 毫升
、

硝酸银 0. 2克
,

搅拌均匀后
,

电生一定 时 间

的饰 (Iv )
,

将样品溶液加热煮沸 10 分钟(放

几粒玻璃珠
,

防止暴沸)
.
冷却后电生铁 (l l)

反滴剩余的柿 (1 V )
.
按下列公式计算氧量 ;

5.0

5.0

5.0
5 0

5.0

5.0

5.0

5.0

: :

10 .7

11 ,

1

1 0 6

1 1

,

0

1

.

8 3

1

.

8 7

5

.

8 9

0

.

2 5

0

.

6 9

6

.

7 0

5

.

5

5

.

8

4

.

5

5

.

0

4

.

4

4

.

2

0

.

5 0

6

。

8 2

7

.

8

8

。

l

4

.

0

5

.

0

4

。

0

4

。

2

* 原水样稀释 10 倍后本方法所取的毫升数
,

高锰酸钾

法取原水样 0
.
5 毫升

.

** 海水采用碱性高锰酸钾法对照
.

e O D ( q p妙)一
I(
t, 一 , 2

)

.

丝四
96500 V [11

[21
式中 I 为发生电流

, t ;

为电生饰 O v ) 的时

间
, , 2 为电生铁 (11) 的时间

,
: 为样品的体

{:{
积
.
测定结果见表 4.
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