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用密封瓶法测定化学耗氧量

尹 承 赫 文 河 奎
�延边环境保护监测站�

化 学 耗 氧 量 �� � � � 和 生 化 需 氧 量

�� � � � 都是表示水 中有机污染物含 量 多 少

的重要指标
�

目前测定 �� � 一般采用重铬

酸钾迥流法
�

此法虽然可靠
,

但存在操作烦

琐
、

药品浪费
、

占用空间大等缺点
,

不适于大

批样品的测定
,

近年来不少人对此法进行了

改进
。

自 � � � � 年 �� ��梦习 等研究半微量自动方

法以来
, ��� �� 等发表了密封管法

�

为适应

工作需要
,

本文以密封管法为基础
,

用磨口锥

形瓶代替密封管测定 � �  
�

一
、

主要试荆和仪器

�
�

消化液 取 �
�

� �  � 克重铬酸钾
、

��
�

,

毫升浓硫酸
, � �

�

� 克硫酸汞置于 � �� 毫升蒸

馏水中
,

冷却后稀释到 �� � 毫升
�

�
�

催化剂溶液 取 �� 克硫酸银置于 �
�

�

升浓硫酸中
�

可先将硫酸银溶于少量热浓硫

酸中
,

再加人其余浓硫酸
�

�
�

硫酸亚铁按滴定 液 取 �
�

� � 克硫 酸

亚铁钱置于 �� � 毫升蒸馏水中
,

加人 , 毫升

浓硫酸
,

冷却后稀释到 � �� 毫升
�

�
�

邻菲罗琳亚铁指示 剂 取 � �� 克 邻

菲罗琳和 �
�

加 克硫酸亚 铁 溶 于 � �� 毫升蒸

馏水中
�

�
�

�� 型分光光度计
, � 厘米比色杯

�

二
、

实验方法

用移液管准确取 多毫升水 样 置 于 �� 毫

升磨口锥形瓶中
,

加人 �
�

� 毫升消化液
,

再沿

瓶壁缓慢加人 �
�

� 毫升催化剂
,

混匀
,

盖紧

塞子
�

将密封瓶置于干燥箱中
,

在 � �� ℃ 下

消化 � 小时
�

取出密封瓶冷却至室温
,

用滴

定法或比色法测定生成的 �尸十
�

滴定与比色

均按常规方法操作�略�
�

比色前
,

需将消化

后的溶液加人 �� 毫升 蒸馏水 稀释 至 �� 毫

升
�

用 � 厘米比色杯
、

在波长 ��� 纳米处测

定
�

三
、

实验结果 见表 �
,
�

,

��

从表 � , � , � 测定数据表明
,

本文提 出 的

密封瓶法测定 � � � ,

精确度高
,

重复性好
,

数据可靠
,

同时本法成本低
,

操作简单
,

适用

于环境监测及工业废水等大批样品的测定
�

表 � 回流法与密封瓶法对理论 � � � 值的测定结果

理理论 � � ��� � �  � � � ��� � � �� � � ��� � � �� � � ��� � �� � � � ��� � � � � � � � ���

回回回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法

测测定值 �� � � ���� � � ���  � ��� � ��� �� ��� � � ��� � �    �� ��� � � ��� � � ��� � � ���

标标准偏差 �� � � ���� �
,

��� �
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��� �
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��� �
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��� �
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��� �
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��� �
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���
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表 � 回流法与密封瓶法对样品 � � � 的测定结果

呀 卷 � 期

样样 品品 侧定值 �� � � ���平均值 ��� 标准偏差 �� � �� ��� 相对标准偏差�� 少少

回回回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法 回流法法 密封瓶法法

造造纸废水 � 号号 �� �    � �� ��� ��
�

〔
���

月
�

弓弓 �
。

��� �
�

���

造造纸废水 � 号号 � � � ��� �� � ��� �
。

��� � �
。

��� �
。

��� �
�

丁丁

亚亚麻 废水水 � � �口口 �� � ��� �
。

��� � 
。

��� �
。

��� �
�

���

针针织废水水 弓� ��� � � ��� �
。

��� �
。

��� �
。

��� �
�

���

河河水水 � ��� � 门门 �
。

��� �
。

石石 � ��� �
。

���

表 � 回流法与比色法测定结果比较

样样 品品 回流法法 比色法法 比色法 � 回流法法

����� � �丫� � � ���� � � ��〔� � � � ��� �����

造造纸废水 � 号号 � � ���� �� ���� ���
。

���

造造纸废水 � 号号 �了���� �  � ��� �勺
。

亏亏

亚亚麻 废水水 � � ���� � �� ��� �� �
。

���

针针织废水水 � ���� � � ���  ! ∀
�

���

河河水水 � ��� � ���
� 乙

。
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新 的 固 化 法

目前有数种处理酸性有机工业废水的 固化法
,

这些方法的工艺和使用的物质�水泥
、

聚合物
、

沥青
、

粘合剂等 �各不相同
�

一般情况下
,
它们都能比较有

效地捕集重金属
,

但当废水的有机负荷很高时
,
用现

有的方法就很难固定住有机物
,

而且对固化废渣作

浸滤试验时
,

其化学需氧量不符合要求
�

法国里昂水质公司中心实验室对上述固化法作

了改进
�

新的固化法可处理量大
、

有机复荷高
、

酸性

强
、

难氧化和生物降解的酸性有机工业废水
,
如植物

卫生加工工业废水
�

该法是由形成强碱性硅酸盐方

法中衍生得出的
,

它能有效地固定废水中的有机物
,

而且可得到一种很少可浸滤的固化废渣
�

此法在固

化过程中加入了能吸收有机物的反应剂
,
如活性炭

�

新方法的具体工艺过程如下 � �
�

使废水与含 有硅

酸盐的反应剂在酸性介质中混合
,

形成硅酸 � �
�

添

加一种可使硅胶聚合及沉淀的碱
,

进行中和处理
,

直

到 � � 达到 �一� 时为止 � �
�

添加一种化学吸附能力

很强的反应剂 � 斗
�

为使硅胶继续沉淀和使溶液中的

金属元素以硅金属络合物的形式沉淀下来
,

继续中

和反应直到 � � 接近 � 时为止 � �
�

用螺旋泵抽取混

合液 � �
�

添加少量的
、

可使混合液凝固的 反应剂
,

得到脱水率达 �� 一 �� 呱 的稠污泥 � �
�

污泥在数小

时内粘固
,

随后经自动装卸车排除
�

实践证明
,

新固

化法的有效处理率比一般方法高得多
,

可使化学需

氧量降低 �� 一��  
,
而老方法只能降低 21 一52 %

.
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