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摘 要: 试验了家用微波炉消解、快速测定污水中 COD的方法,讨论了消解功率、消解时间、C l-干扰等因素对测定的

影响, 确定了最佳试验条件。当消解功率为 850W、消解时间为 5 m in时,方法精密度和准确度良好, RSD 5. 3% , 加标回收

率为 100% ~ 102% ,与标准回流法测定结果的相对误差 < 5%。
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化学需氧量 ( COD)是水质监测的主要项目之

一。目前国际上广泛采用重铬酸钾加热回流法作

为标准方法测定污水中的 COD, 该法需在常压下

加热回流消解 2 h, 操作繁琐耗时。微波消解具有

加热快、升温高、消解能力强、避免挥发损失和样品

污染等优点
[ 1]
。今利用微波加热技术, 用聚四氟

乙烯生料带密封容器, 在家用微波炉内消解样品,

方法简便实用,提高了分析效率。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

T 120型惠而浦家用微波炉; 超纯水系统

( E IGA ) ( Pure lab opt ion- S7 /15) ;变阻电炉。

邻苯二甲酸氢钾 [ KC8H 5O4 ]标准溶液: COD

质量浓度为 150 mg /L和 300 mg /L
[ 2 ]
; 0. 1 mo l/L

硫酸亚铁铵 [ ( NH4 ) 2Fe( SO4 ) 2 H 2O ]标准溶液;

0. 25 mo l/L重铬酸钾 ( K2C rO7 )标准溶液; 10 g /L

硫酸 -硫酸银 (H2 SO 4 - Ag2SO4 )溶液;试亚铁灵指

示剂。以上试剂均为分析纯,用蒸馏水配制。

1. 2 试验方法

取 10mL水样于 100mL锥形瓶中, 用蒸馏水

为空白,加入 0. 20 gH gSO4,摇匀,加入0. 25moL /L

K 2C rO 7标准溶液 5. 00 mL, 再缓慢加入 15. 0 mL

H2 SO 4 - Ag2 SO4溶液, 轻摇使之均匀, 用生料带密

封瓶口, 橡皮筋系紧, 置于微波炉内转盘上消解。

消解完毕,取出锥形瓶, 冷却至室温, 去掉生料带,

沿锥形瓶内壁加入 30mL蒸馏水, 再加入 3滴试亚

铁灵指示剂,用硫酸亚铁铵标准溶液滴定至溶液颜

色由黄经蓝绿变为红褐色,记录所消耗硫酸亚铁铵

标准溶液的体积,计算结果
[ 3]
。

2 结果与讨论

2. 1 消解功率对测定的影响

微波消解采用频率为 2 450MH z的电磁波能

量来加热反应液, 在高频微波能的作用下, 反应液

分子会产生高速摩擦运动,温度迅速升高。此外采

用密封方式消解, 使密闭容器内压力高于

101. 325 kPa,因而缩短了消解时间
[ 4]
。然而, 采用

不同的微波功率,从开始加热至氧化完全所需的时

间也不同。功率太低,所需反应时间较长, 消解也

不完全
[ 5]
;功率太高, 长时间消解会使锥形瓶内压

力过大,导致生料带破裂,试验失败。

考察了不同消解功率 ( 400W、600W、850W )

对 150mg /L和 300mg /L COD标样测定结果的影

响,结果表明,随着微波功率的增大,水样的消解效

率逐步提高;当消解功率为 850W时,标样的测定

值分别为 152 mg /L和 296 mg /L, 最接近标准值。

该试验选择消解功率为 850W。

2. 2 消解时间对测定的影响

消解时间的长短对水样测定的影响很大。在

消解功率为 850W的条件下, 分别对 150 mg /L和

300 mg /L COD 标样消解 2 m in、3 m in、4 m in、

5m in、6 m in、7 m in、8 m in, 结果表明, COD测定值

随着消解时间的延长而升高; 当消解时间为 5 m in

时,测定值分别为 149 mg /L和 297 mg /L, 最接近

标准值;消解时间再延长会使测定结果高于标准
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值。该试验选择消解时间为 5m in。

2. 3 C l
-
的影响

C l
-
的干扰表现为 C l

-
氧化, 影响测定结果。

在 150mg /L和 300mg /L COD标样中加入不同质

量浓度的 C l
-
后, 分别采用微波消解法和标准回流

法测定,结果见表 1。

表 1 加入 C l-后微波消解法和标准回流法的测定结果 mg /L

COD质量浓度

加入 C l-的质量浓度

150 300

100 200 500 1 000 2 000 5 000 100 200 500 1 000 2 000 5 000

微波消解法测定值 150 151 152 153 159 165 303 305 307 309 316 336

标准回流法测定值 152 154 156 161 172 196 302 307 310 317 334 369

由表 1可知,当水样中 C l
-
质量浓度较低时,

在 10mL水样中加入 0. 20 g HgSO4可有效抑制

C l
-
的氧化;当水样中 C l

-
质量浓度较高时, 可将水

样适当稀释后再测定。

2. 4 精密度与准确度试验

取镜湖水样平行测定 6次,均值为 19. 7 mg /L。

在此水样中加入不同质量浓度的 COD标准溶液作

加标回收试验,结果见表 2。

表 2 加标回收试验结果

加标值

/ ( mg L- 1 )

测定值

/ ( m g L- 1 )

回收值

/ (m g L- 1 )

回收率

/%

5. 0 24. 8 5. 1 102

10. 0 29. 7 10. 0 100

15. 0 34. 8 15. 1 101

20. 0 39. 8 20. 1 100

25. 0 44. 8 25. 1 100

30. 0 50. 3 30. 6 102

微波消解法和标准回流法测定结果比较见表 3。

表 3 微波消解法和标准回流法测定结果比较

样品

微波消解

法测定值

/ (mg L- 1 )

标准回流

法测定值

/ (mg L- 1 )

相对

误差

/%

RSD

/%

150 mg /L COD标样 151 152 - 0. 7 2. 4

300 mg /L COD标样 301 302 - 0. 3 0. 8

镜湖水样 19. 7 20. 0 - 1. 5 1. 2

生活污水 196 188 4. 3 2. 4

养殖废水 10 812 10 404 3. 9 5. 3

垃圾渗滤液 4 286 4 262 0. 6 0. 5

化工废水 39 780 40 290 - 1. 3 1. 4

由表 3可见, 150 mg /L和 300 mg /L COD标

样、镜湖水样、生活污水、养殖废水、垃圾渗滤液、化

工废水,用微波消解法平行测定 6次的结果与标准

回流法测定值之间无显著差异。

3 结论

( 1)通过试验, 确定了微波消解法测定 COD

的最佳条件为: 消解功率 850 W, 消解时间

5 m in。

( 2)微波消解法测定污水中 COD的精密度和

准确度均符合监测分析方法的要求,与标准回流法

测定结果的相对误差 < 5%。

( 3)采用微波消解法测定污水中的 COD, 具有

操作简单、消解速度快、结果准确、节约能源等优

势, 适用于实验室评价水污染程度及批量污水

COD测试, 具有一定的实际推广应用价值。
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