实验十五 开放实验——工业废水中化学需氧量(COD)的测定

1、  (高锰酸钾法)实验目的

1、 掌握酸性高锰酸钾法测定水中COD的分析方法。

2、 了解测定COD的意义。

2、 实验原理

化学需氧量系指用适当氧化剂处理水样时，水样中需氧污染物所消耗的氧化剂的量，通常以相应的氧量（单位为
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）来表示。COD是表示水体或污水的污染程度的重要综合性指标之一，是环境保护和水质控制中经常需要测定的项目。COD值越高，说明水体污染越严重。COD的测定分为酸性高锰酸钾法、碱性高锰酸钾法和重铬酸钾法，本实验采用酸性高锰酸钾法。方法提要是：在酸性条件下，向被测水样中定量加入高锰酸钾溶液，加热水样，使高锰酸钾与水样中有机污染物充分反应，过量的高锰酸钾用一定量的草酸钠还原，最后用高锰酸钾溶液返滴过量的草酸钠，由此计算出水样的耗氧量。反应方程式为
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3、 药品

1、0.013
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标准溶液：准确称取基准物质
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0.44g左右溶于少量的蒸馏水中，定量转移至250
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容量瓶中，稀释至刻度，摇匀，计算其浓度。

2、0.005
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溶液：将实验三十中0.02
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溶液稀释4倍。

3、硫酸（1:2）、硝酸银溶液（
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为0.10）

四、实验步骤
1、取适量水样于250
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锥形瓶中，用蒸馏水稀释至100
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，加硫酸（1:2）10
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，再加入
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为0.10的硝酸银溶液5
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以除去水样中的
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（当水样中
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浓度很小时，可以不加硝酸银），摇匀后准确加入0.005
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溶液10.00
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（V1），将锥形瓶置于沸水浴中加热30
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，氧化需氧污染物。稍冷后（~80℃），加入0.013
[image: image19.wmf]4

2

2

1

O

C

Na

L

mol

-

·

标准溶液10.00
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，摇匀（此时溶液应为无色），在70~80℃的水浴中用0.005
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溶液滴定至微红色，30
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内不腿色即为终点，记下
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KMnO

溶液的用量为V2。

2、在250
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锥形瓶中加入蒸馏水100
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和1：2硫酸10
[image: image26.wmf]mL

，移入0.013
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标准溶液10.00
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，摇匀，在在70~80℃的水浴中，用0.005
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溶液滴定至溶液微红色，30
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内不腿色即为终点，记下
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KMnO

溶液的用量为V3。

3、在250
[image: image32.wmf]mL

锥形瓶中加入蒸馏水100
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和1：2硫酸10
[image: image34.wmf]mL

，在70~80℃下，用0.005
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 EMBED Equation.3  [image: image36.wmf]4

KMnO

溶液滴定至溶液微红色，30S内不褪色即为终点，记下
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溶液的用量为V4。

  按下式计算化学需要量
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式中，
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，即1 
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为水样体积；

16.00为氧的相对原子质量。

注：

（1） 水样量根据在沸水浴中加热反应30 min后，应剩下加入量一半以上的0.005
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高锰酸钾溶液量来确定。
（2） 废水中有机物种类繁多，但对于主要含烃类、脂肪、蛋白质以及挥发性物质（如乙醇、丙酮等）的生活污水和工业废水，其中的有机物大多数可以氧化90％以上，像吡啶、甘氨酸等有些有机物则难以氧化，因此，在实际测定中，氧化剂种类、浓度和氧化条件等对测定结果均有影响，所以必须严格按操作步骤进行分析，并在报告结果时注明所用的方法。

（3） 本实验在加热氧化有机污染物时，完全敞开，如果废水中易发挥性化合物含量较高时，应使用回流冷凝装置加热，否则结果将偏低。

（4） 水样中CL- 在酸性高锰酸钾中能被氧化，时结果偏高。
（5） 实验所用的蒸馏水最好用含酸性高锰酸钾的蒸馏水重新蒸馏所得的二次蒸馏水。

   五、思考题
      1.哪些因素影响COD的鉴定结果，为什么？

      2.可以采用哪些方法避免废水中CL-对测定结果的影响？
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