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  测定总硬度, 使用氨性氯化铵缓冲溶液, 但由

于氨水易挥发, 难以长期贮存。今提出用乙二胺配

制缓冲液可以克服上述缺点。配制方法如下:量取

100 mL 乙二胺,边搅拌边缓缓注入已盛有 200 mL

蒸馏水的烧杯中, 放置冷却至室温。然后在搅拌

下,逐滴加入 5715 mL 浓盐酸, 如发现烧杯壁较热,

则应冷至室温后再行滴加。此缓冲溶液 pH= 10。

每次使用时, 于 50 mL 水样中加入乙二胺缓

冲溶液 5 mL, 其余操作与常法相同。
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  影响 COD测定的因素较多, 今主要对两种水

样的保存期进行了验证试验。5水和废水监测分析

方法(第 3版) 6规定,测定 COD的水样加了固定剂

和在冷藏条件下可保存 7 d, 但工作中发现即使水

样在这样的保存条件下其 COD的含量仍在不断下

降。为此分别采集了运河王江泾地表水 1 号样和

嘉兴某化工厂处理排口工业废水 2号样进行试验。

现场采样后,均立即加入硫酸, 调节 pH= 2左右,

分别盛入玻璃容器内,冷藏待测。每天对两种样品

各测定 1次,结果见表 1。

  由表 1可见, 10 d中,王江泾地表水样的 COD

质量浓度, 从 6012 mg/ L 下降为 5318 mg/ L , 下降
了1016% , 其中前 7 d下降了 6131%。化工厂废
水样的 COD 质量浓度从 15010 mg/ L 下降为
12814mg / L , 下降了 1414% , 其中前 7 d 下降了

816%。从试验结果中可以看出, 样品存放时间过
长,会对分析结果产生很大的影响。虽然5水和废

水监测分析方法(第 3 版) 6中提到测定 COD 样品

在加入固定剂的情况下可保存 7d,但从试验结果

看, 保存时间过长, 因此必须对样品及时分析。

表 1  不同保存时间水样的 COD 测定结果 mg/ L

保存时间 1 号样 2 号样

当天测定 601 2 15010
1 d 601 0 14812
2 d 591 6 14515
3 d 581 8 14511
4 d 581 0 14212
5 d 571 2 13816
6 d 561 4 13711
7 d 551 3 13416
8 d 541 3 13110
9 d 531 8 12814
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