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摘%要!通过实验证实,?Z测定仪法具有较好的精密度和准确性!与标准回流法的分析结果比较!相对误差为.#$#-\ g

!$+!\!具有替代标准回流法的可行性# 由于水样性质不同!所需最佳消解时间不同!通过比较不同消解时间下,?Z测定
的结果!得到,?Z测定仪法测定水中,?Z所需的最佳消解时间分别为'工业废水'& P34!生活污水和地表水W& P34#
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%%化学需氧量%,?Z&反映了水中受还原性物质
污染的程度!同时也是表征水中有机物污染程度的
指标)!!"*

# 我国测定,?Z值!基本采用重铬酸盐
法)#*

%又称标准回流法&!该法测定结果准确"重现
性好)+!(*

!但存在回流耗时长"操作繁琐"试剂消耗
量大"二次污染严重等缺点)( .-*

# 为了提高工作效
率!现采用,?Z测定仪法% `I94M9CM P@I7=M (""&Z

方法&代替标准回流法测定,?Z值!并对不同消解
时间下的消解效果进行研究!以其在保证消解效果
的前提下!缩短消解时间!提高工作效率!更好地为
环境管理和决策服务#

!%实验部分
!$!%主要仪器及试剂

Ze(&&&分光光度计$Ze]"&& ,?Z反应器#

试剂'高浓度,?Z消解液%F0,F公司提供&!

实验所用其他试剂均为分析纯或以上#

!$"%,?Z测定仪法操作步骤

采用F0,F公司,?Z测定仪%参考̀I94M9CM

P@I7=M (""&Z方法&!取# P;F0,F高浓度,?Z

消解液于试管中!加" P;水样!旋紧瓶塞后混合均
匀# 将试管插入到Ze]"&& ,?Z反应器中!!(& i

恒温消解!"& P34!冷却后!采用Ze(&&& 分光光度
计!比色波长为'"& 4P

)(*

!以蒸馏水做参比检测#

"%结果与讨论
"$!%线性范围

将&$*(& " 5邻苯二甲酸氢钾用重蒸水溶解
后!转移至! &&& P;容量瓶中定容)!*

!得,?Z储
备液%! &&& P5̂;&# 准确吸取,?Z储备液&!(!

!&!"&!+&!'& 和*& P;!分别于!&& P;容量瓶中!

重蒸水定容!得到
!

%,?Z&为&!(&!!&&!"&&!+&&!

'&&和*&& P5̂;的标准使用液系列# 按!$" 的步

("+(
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骤对上述,?Z标准使用液系列进行分析!以吸光
度值与溶液中

!

%,?Z&为参数绘制标准曲线# 结
果显示!,?Z测定仪法在& g*&& P5̂;范围内具
有良好的线性相关性!+m&$WWW *!见表!#

"$"%精密度与准确度
对

!

%,?Z&为&!(&!!&&! "&&! +&&! '&&! *&&

P5̂;的标准溶液分析!平行测定# 次!计算测定结
果的相对标准偏差和相对误差# 结果显示',?Z测定
仪法测定,?Z的相对标准偏差为&$(*\ g"$'(\!相

对误差为."$&&\ g.&$!-\!见表"# 满足废水测
定要求)!*

!方法具有较高的准确性和良好的精
密性#

表!%标准曲线测试结果
样品 ! " # + ( ' -

&

%,?Z&

%̂P5/;

.!

&

& (& !&& "&& +&& '&& *&&

吸光度值 & &$&!* &$&+! &$&*+ &$!'( &$"+W &$#"*

标准曲线 7m&!&&&%+L.&!&&& #%+m&$WWW *

表"%,?Z标准溶液测试结果
标准植̂

%P5/;

.!

&

测定值̂%P5/;

.!

&

! " #

平均值̂
%P5/;

.!

&

相对标准
偏差̂\

相对误
差̂\

(& +* (& +W +W !$&& ."$&&

!&& WW WW !&& WW &$(* .!$&&

"&& !W* !WW !W* !W* &$(* .!$&&

+&& #W- #W* #WW #W* !$&& .&$(&

'&& (W- (W* '&" (WW "$'( .&$!-

*&& -W( -W* -W- -W- !$(# .&$#*

"$#%与标准回流法测定结果的比较
选取+种不同类型的废水!分别用,?Z测定

仪法和标准回流法同步进行平行测定# 结果显示'

两种方法对不同种类废水进行测定!其测定结果基
本一致!测定结果的相对误差为.#$#-\ g

!$+!\!见表## 符合废水测定的要求)!*

!说明
,?Z测定仪法测定的结果可信!用其代替标准回
流法是可行的#

"$+%工业废水的最佳消解时间
对不同种类工业废水采用!$"步骤分析!消解

时间分别设为+(!'&!W&及!"& P34!并将消解+(!

表#%,?Z测定仪法与标准回流法测定的,?Z值比较

废水种类 测定结果̂%P5/;

.!

&

,?Z测定仪法标准回流法
二者相对
误差̂\

医疗废水 !-" !-* .#$#-

纺织废水 !++ !+" !$+!

制药厂废水 W( W* .#$&'

印染废水 ""& "!* &$W"

'& 及W& P34时测得的,?Z值与消解!"& P34时测得的,?Z值%真
值&进行比较!结果见表+#

表+%不同消解时间测定工业废水中的,?Z值比较

样品种类 消解时间̂P34

测定值̂%P5/;

.!

&

! "

%%平均值̂%P5/;

.!

&

相对误差̂\

制药废水! +( !&( !&* !&' .##$++

'& !(" !(" !(" .($&&

W& !(* !(# !(' ."$(&

!"& !'& !'! !'& .

制药废水" +( ++ #W +" .!W$"#

'& (' (' (' -$'W

W& (* (+ (' -$'W

!"& +W (( (" .

染织废水! +( (!! (&! (&' .!&$"*

'& ('& ((* ((W .&$*W

W& ('+ (-* (-! !$"+

!"& ('# ('( ('+ .

(#+(
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续表

样品种类 消解时间̂P34

测定值̂%P5/;

.!

&

! "

%%平均值̂%P5/;

.!

&

相对误差̂\

染织废水" +( W& W' W# .##$&W

'& !#- !#( !#' ."$!'

W& !## !#' !#+ .#$'&

!"& !+& !#* !#W .%

%%由表+可见!工业废水在
#

'& P34时相对误差为
.($&&\ g-$'W\!满足废水测定要求)!*

!故在确保测
定结果精密度和准确度的前提下!从节省时间的角度
考虑!'& P34为工业废水,?Z测定的最佳消解时间#

"$(%生活污水的最佳消解时间
人类生活过程中产生的污水!主要是粪便和洗

涤污水# 对生活污水的测定与工业废水测定的方

式相同!测定结果见表(#

由表(可知!生活污水在
#

W& P34时相对误差
在."$W+\ g&\之间!其准确度达到废水测定要
求)!*

# 故在确保测定结果精密度和准确度的前提
下!从节省时间的角度考虑!W& P34 为生活污水的
最佳消解时间#

表(%不同消解时间测定生活污水中的,?Z值比较

废水种类 消解时间̂P34

测定值̂%P5/;

.!

&

! "

%%平均值̂%P5/;

.!

&

相对误差̂\

洗涤污水 +( (+ (& (" ."#$(#

'& '& '& '& .!!$-'

W& '* '+ '' ."$W+

!"& '* '- '* .

生活垃圾污水 +( !W! !W( !W# .!!$+-

'& !W' !W' !W' .!&$&W

W& "!* "!* "!* &

!"& "!* "!W "!* .

农田污水 +( !'& !'" !'! .!#$++

'& !'( !'# !'+ .!!$*#

W& !*! !*# !*" ."$!(

!"& !*( !*' !*' .

"$'%地表水的最佳消解时间
对地表水的测定与工业废水测定的方式相同!

测定结果见表'#

由表'可知!地表水在
#

W& P34时相对误差在

.#$W(\ g&\之间!其准确度达到废水测定的要
求)!*

# 故在确保测定结果精密度和准确度的前提
下!从节省时间的角度考虑!地表水的最佳消解时
间为W& P34#

表'%不同消解时间测定地表水中的,?Z值比较

样品种类 消解时间̂P34

测定值̂%P5/;

.!

&

! "

%%平均值̂%P5/;

.!

&

相对误差̂\

西江桥 +( +* (! (& .#+$"!

'& (- '& (* ."#$'*

W& -! -( -# .#$W(

!"& -' -' -' .

环城河 +( '- '# '( ."+$+"

'& -( -W -- .!&$+-

W& *# *( *+ ."$#"

!"& *' *- *' .

(++(
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续表

样品种类 消解时间̂P34

测定值̂%P5/;

.!

&

! "

%%平均值̂%P5/;

.!

&

相对误差̂\

风泽江 +( +" ++ +# .#+$*(

'& (! (# (# .!W$-&

W& '# '' '+ .#$&#

!"& '' '- '' .

投醪河 +( !'" !'+ !'# .!W$#!

'& !-* !-' !-- .!"$#*

W& "&" "&! "&" &

!"& "&! "&# "&" .

文理学院 +( !(' !(* !(- .!*$'(

校内瀑布 '& !-" !-" !-" .!&$**

W& !W! !W" !W" .&$("

!"& !W# !W# !W# .

#%结语
,?Z测定仪法具有较好的精密度和准确度!

且与标准回流法的测定结果的相对误差较小!具有
替代标准回流法的可行性# 考虑到工业废水"生活
污水"地表水所含有机物组分各异!所需的最佳消
解时间不同!本研究通过实验确定工业废水的最佳
消解时间为'& P34!生活污水和地表水的最佳消解
时间为W& P34# 改进后的,?Z测定仪法根据分析
水样种类的不同!选择合适的消解时间!缩短了消
解用时!使得,?Z测定仪法既保留了标准回流法
的优点!简化了操作步骤!同时相对缩短了消解用
时# 因此!相对于标准回流法!,?Z测定仪法更适
用于批量较大"水质成份较稳定的监督性监测"应
急执法监测等#
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