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工业循环冷却水化学处理水质分析方法

一、pH值的测定----玻璃电极法

本方法适用于循环冷却水的天然水中pH值的测定
    1、原理
pH值由测量电池的电动势而得。该电池通常有饱和甘汞电极为参比电极，玻璃电极为指示电极，在25℃时，溶液每变化1个pH单位,电位差改变59.16mV，据此在酸度计上直接以pH的读数表示。

2、试剂
2.1 重蒸馏水。

经煮沸冷却，电导率小于2μS/cm 。

2.2 pH值标准溶液

2.2.1 pH值标准溶液的配制见表1—1。

表1—1  pH值标准溶液的配制

	名称
	成分及浓度
	25℃的pH
	每1000mL25℃水溶液所需药品质量

	邻苯二甲酸标准溶液
	0.05mol/L苯二甲酸氢钾
	4.008
	10.21gKC8H5O4

	中性磷酸盐标准溶液
	0.025mol/L磷酸二氢钾0.025mol/L磷酸氢二钠
	6.865
	3.388gKH2PO4+

3.533gNa2HPO4

	硼酸盐标准溶液
	0.01mol/L水硼酸钠
	9.180
	3.80gNa2B4O7·10H2O

	碳酸盐标准溶液
	0.025mol/L碳酸氢钠0.025mol/L碳酸钠
	10.012
	2.092NaHCO3+

2.640gNa2CO3


2.2.2 磷酸二氢钾和磷酸氢二钠用前应在100～105℃下烘干两小时。

2.2.3 若采用市售的经计量单位检定合格的袋装pH值标准物质，可按说明书配制。

2.2.4 配好的溶液贮于聚乙烯瓶中，有效期为一个月。不同温度下标准溶液pH值见表1—2。

表1—2  标准pH值

	温度

℃
	标准溶液

	
	邻苯二甲酸
	中性磷酸盐
	硼酸盐
	碳酸盐

	0
	4.003
	6.984
	9.464
	10.317

	5
	3.999
	6.951
	9.395
	10.245

	10
	3.998
	6.923
	9.332
	10.179

	15
	3.999
	6.900
	9.276
	10.118

	20
	4.002
	6.881
	9.225
	10.062

	25
	4.008
	6.865
	9.180
	10.012

	30
	4.015
	6.853
	9.139
	9.966

	35
	4.024
	6.844
	9.102
	9.925

	40
	4.035
	6.838
	9.068
	9.889

	45
	4.047
	6.834
	9.038
	9.856


3.仪 器
3.1  酸度计：0～14pH单位，最小分度值≦0.1pH单位。

3.2  饱和甘汞电极。

3.3  pH玻璃电极。

3.4  磁力搅拌器:搅拌棒用玻璃或塑料密封。

4.分析步骤
4.1  按仪器使用说明书仔细调试仪器,并预热半小时。

4.2  定位

4.2.1  单点定位:

选择一种与被测水样pH值接近的pH标准溶液。定位前电极用水冲洗三次，并用滤纸把电极上附着的水吸干。

将电极移入pH标准溶液中，根据溶液温度进行温度补偿，用电极搅拌器搅拌30秒后，按下读数开关，用定位旋钮将指针调整到该标准溶液温度下的pH值。

4.2.2 双点定位

选择两个pH标准溶液，用其中低pH标准溶液，按单点定位法进行定位，然后用水将电极冲洗三次，用滤纸将水吸干，再将电极移入高pH标准溶液中，按下读数开关，指针应指示在该标准溶液的pH值。若偏差大于0.1pH单位，反复用上述两个标准液进行定位，直到两个标准溶液均显示标准值或偏差不大于0.1pH单位为止。

若经反复调整，两个pH值的偏差始终大于0.1pH单位时，说明仪器或电极已有故障，应进行排除。

双点定位应经常排除。

4.3  水样的测定

定位后，用水样将电极冲洗三次，移入盛有约30mL水样的塑料烧杯中，用电磁搅拌器搅拌30秒后，按下读数开关，读取pH值。

  水样温度应与标准溶液温度基本一致。

  5.注释

  5.1  水的颜色、浊度、胶体物质、氧化剂、还原剂及较高的含盐量均不干扰测定。

5.2  因温度影响电极电位和水的电离平衡，故调节仪器的温度补偿应与溶液的温度一致，并使被测样品与校正仪器用的标准溶液温度误差在1℃之内。

  5.3  新使用的玻璃电极应在蒸馏水中浸泡24小时进行活化。

5.4  玻璃电极暂时不用时，应浸泡在水中。

5.5  玻璃电极和甘汞电极内不得有气泡，以防断路。

5.6  甘汞电极中的饱和氯化钾溶液的液面必须高出汞体，在室温下应有少许氯化钾晶体存在，以保证氯化钾溶液饱和。

5.7  玻璃电极受污染时，可用稀盐酸或丙酮清晰，禁用乙醇、洗涤剂清洗，清洗后的电极用水浸泡24小时。

6.允许差

平行测定两结果之差不大于0.1pH单位。

7．结果表示

取平行测定两结果算术平均值作为水样的pH值。

二、电导率的测定----电导仪法
本方法适用于循环冷却水和天然水中电导率的测定。

1. 原理

电导度（S）是用来表示水中离解成分的导电性能，它是水溶液电阻的倒数。它与水中总离解成分的总浓度、离子价数、各种离子的相对浓度、迁移度、温度等条件有关。

电导率（K）为距离1cm，截面积1cm2的二个电极之间介质的电阻倒数。

一般电极均不能直接实现上述要求，故需用已知电导率的氯化钾标准溶液测定电极常数Q。

水样的电导率应用电导仪在恒定的温度下直接测定溶液的电导度，乘上该电极的电极常数而测定的。

K=Q·S

式中：K----电导率，微西门子/厘米

      Q----电极常数；

      S----电导度，微西门子。

2.试剂
2.1  0.01mol/L氯化钾标准溶液

称取经500～600℃灼烧至恒重的氯化钾（KCl）基准试剂0.7456g，溶于新煮沸放冷的去离子水中。移入1000mL容量瓶中，以去离子水稀释至刻度，摇匀，贮于塑料瓶中。

3.仪器
3.1  电导仪：DDS－11型或其它型号。

3.2  光亮电极。

3.3  铂黑电极。

3.4  超级恒温器：CS－501型或其它型号。

4.分析步骤
4.1  电极常数的测定、

4.1.1  取0.01mol/L氯化钾标准溶液约40mL四份，分别放入50mL塑料杯中，将烧杯放入恒温器中，使溶液温度恒定在25±0.1℃。

4.1.2  按仪器使用说明书连接好电极并越热半小时后校正零点和满度。

4.1.3  用前三个温度已恒定的 氯化钾标准溶液浸泡并冲洗电极，用第四个温度已恒定在25℃的氯化钾标准溶液测其电导S，查附表得知25℃时0.01mol/L氯化钾标准溶液电导率K=1413μs/cm，代入公式：
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式中：K----溶液的电导率；

      Q----电极常数；

      S----溶液电导度。

4.2  水样的测定

取约40mL水样于50mL塑料烧杯中，放入恒温器内，待水样温度达25℃时，将事先用水样淋洗数次的电极放入水样中，测定电导度，代入下式计算电导率。

5.分析结果计算
25℃时，水样的电导率K（微西门子/厘米），按下式计算；

    K=Q·S

式中：Q----电极常数；

     S----25℃时水样的电导度，微西门子。

若没有温度控制，可测量水样温度，按下列公式将测量的电导率换算为25℃时的 电导率：
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式中：t----水样的温度，℃；

      Kt----t℃时水样的 电导率，微西门子/厘米；

      K25----25℃时水样的电导率，微西门子/厘米。

6.注释
6.1  仪器操作严格按说明书进行。

6.2  铂电极不用时，应浸在水中。

6.3  在同一介质中，比电导随温度变化而变化，每差1℃，比电导差2.2%，所以试样应保持恒定温度。

7.允许差
平行测定两结果之差，不大于较小值的1%。

8.结果表示
取平行测定两结果算术平均值作为水样的电导率。

附表：  氯化钾溶液的电导率

	       浓度

温度℃
	1mol
	0.1mol
	0.01mol
	0.02mol

	1
	0.06713
	0.00736
	0.000800
	0.001566

	2
	0.06886
	0.00757
	0.000824
	0.001612

	3
	0.07061
	0.00779
	0.000848
	0.001659

	4
	0.07237
	0.00800
	0.000872
	0.001705

	5
	0.07414
	0.00822
	0.000896
	0.001752

	6
	0.07593
	0.00844
	0.000921
	0.001800

	7
	0.07773
	0.00866
	0.000945
	0.001848

	8
	0.07954
	0.00888
	0.000970
	0.001896

	9
	0.08136
	0.00911
	0.000995
	0.001954

	10
	0.08319
	0.00933
	0.001020
	0.001994

	11
	0.08504
	0.00956
	0.001045
	0.002043

	12
	0.08389
	0.00979
	0.001070
	0.002093

	13
	0.08876
	0.01002
	0.001095
	0.002142

	14
	0.09068
	0.01025
	0.001121
	0.002193

	15
	0.09252
	0.01048
	0.001147
	0.002243

	16
	0.09441
	0.01072
	0.001173
	0.002294

	17
	0.09631
	0.01095
	0.001199
	0.002345

	18
	0.09822
	0.01119
	0.001225
	0.002397

	19
	0.10014
	0.01143
	0.001251
	0.002449

	20
	0.10207
	0.01167
	0.001278
	0.002501

	21
	0.10400
	0.01191
	0.001305
	0.002553

	22
	0.10554
	0.01215
	0.001332
	0.002606

	23
	0.10789
	0.01239
	0.001359
	0.002659

	24
	0.10984
	0.01264
	0.001386
	0.002712

	25
	0.11180
	0.01288
	0.001413
	0.002765

	26
	0.11877
	0.01313
	0.001441
	0.002819

	27
	0.11574
	0.01337
	0.001468
	0.002873

	28
	
	0.01362
	0.001496
	0.002927

	29
	
	0.01387
	0.001524
	0.002981

	30
	
	0.01412
	0.001552
	0.003036

	31
	
	0.01437
	0.001581
	0.003091

	32
	
	0.01462
	0.001609
	0.003146

	33
	
	0.01488
	0.001638
	0.003201

	34
	
	0.01513
	0.001667
	0.003256

	35
	
	0.01539
	
	0.003312

	36
	
	0.01564
	
	0.003368


三、浊度的测定——分光光度法
本方法适用于循环冷却水中浊度的测定，其范围0～45mg/L。
1.原理

六次甲基四胺与硫酸肼二者之间能定量缔合为不溶于水的大分子盐类混悬液,本方法系以此混悬液作为浊度标准，用分光光度法测定。

2.试剂

2.1  标准浊度贮备液

2.1.1  溶液A  称取1.0000g硫酸肼[（NH2）2H2SO4]用水溶解，移入100ml容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

2.1.2  溶液B 称取10.000g六次甲基四胺[（CH2）6N4]，用水溶解，移入100mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

2.1.3  吸取25.0mL溶液A和25.0mL溶液B, 移入500ml容量瓶中，摇匀后，在25±3℃静置24小时，然后稀释至刻度，摇匀。此悬浊液的浊度为400mg/L，此溶液可使用1个月。
2.2  标准浊度混悬液

吸取50mL上述贮备液于200mL容量瓶中，用水稀释至刻度；摇匀。此标准浊度混悬液为100mg/L。

3.仪器

3.1  分光光度计

4.分析步骤

4.1  标准曲线的绘制

分别取100mg/L混悬液2.5，5.0，7.5，10.0，12.5，15.0，17.5，20.0，22.5mL于9只50mL比色管中，用水稀释至刻度，摇匀。以上各液的浊度分别为5，10，15，20，25，30，35，40，45mg/L。在分光光度计上于420nm处，用3cm比色皿，以水作参比，测定上述各溶液的吸光度，以吸光度为纵坐标，以浊度为横坐标，绘制标准曲线。

4.2 水样的测定

取摇匀未经过滤的水样，置于3cm比色皿中，以蒸馏水作参比，在与标准曲线相同的条件下测其吸光度，在标准曲线上查得相应的水样浊度。

5.注释

当循环冷却水有较大的色度时，应将该水样用定量慢速滤纸过滤，然后测定过滤后水样的吸光度，结果以未过滤水样测定值减去过滤后水样测定值，即为被测水样的混浊度。

6.结果表示

以一次测定结果为水样的浊度。
四、色度的测定

甲  分光光度法

将水样用慢速定量滤纸过滤，用测定浊度的方法测定滤液的色度，测得的浊度值即为水样的色度。

乙  铬钴标准比色法

谓色度是指含在水中的溶解性的物质或胶状物质所呈现的类黄色乃至黄褐色的程度。溶液状态的物质所产生的颜色称为“真色”；由悬浮物质产生的颜色称为“假色”。测定前必须将水样中的悬浮物除去。通常测定清洁的天然水是用铂钴比色法。此法操作简便，色度稳定，标准色列如保存适宜，可长期使用。但其中氯铂酸钾太贵，大量使用很不经济。铬钴比色法，试剂便宜易得。方法精密度和准确度与铂钴比色法相同，只是标准色列保存时间较短。

铬钴比色法测定范围本法最低检测色度为5度，测定范围5～50度。即使轻微的浑浊度也干扰测定，故浑浊水样需先离心使之清澈，然后取上清液测定。
1. 方法提要用重铬酸钾和硫酸钴配成与天然水黄色色调相近的的标准色列,用于水样目视比色定量，色度单位与铂钴法相同。
2. 试剂
2.1  稀盐酸溶液:取1mL盐酸(d20＝1.19g/mL)，加纯水至1000mL。
2.2  铬钴标准溶液(铬钴色度为500度):称取0.0437g重铬酸钾(K2Cr2O7)和1.00g干燥的硫酸钴(CoSO4·7H2O)，溶于少量纯水中，加入0.50mL硫酸(d20＝1.84g／mL)，搅匀，用纯水定容至500mL。
3. 仪器、设备
3.1  50mL成套高型具塞比色管。
3.2  离心机。
4. 分析步骤
4.1  取50mL透明水样于比色管中。如水样浑浊应先进行离心，取上清液测定。如水样色度过高，可少取水样，加纯水稀释后比色，将结果乘以稀释倍数。
4.2  另取比色管11支，分别加入铬钴标准溶液(2.3.2)0，0.50，1.00，1.50，2.00，2.50，3.00，3.50，4.00，4.50和5.00mL，加纯水至刻度，摇匀。各管的铬钴色度依次为0，5，10，15，20，25，30，35，40，45和50度。
4.3  水样测定方法
在光线充足处，将水样与标准色列并列，依白纸为衬底，使光线从底部向上透过比色管，自管口向下垂直观察比色。

4.4  记录相当标准管色度的度数。
5. 计算
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式中: C──水样的色度，度；
m──铬钴标准溶液的用量，mL；
V──水样体积，mL。
五、总硬度的测定----EDTA滴定法

本方法适用于循环冷却水和天然水中总硬度的测定。

1. 原理

在pH=10时，乙二胺四乙酸二钠（简称EDTA）和水中的钙镁离子生成稳定络合物，指示剂铬黑T也能与钙镁离子生成葡萄酒红色络合物，其稳定性不如EDTA与钙镁离子所生成的络合物，当用EDTA滴定接近终点时，EDTA自铬黑T的葡萄酒红色络合物中夺取钙镁离子而使铬黑T指示剂游离，溶液由酒红色变成兰色，即为终点。其反应如下：
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式中：Hlnd2-----铬黑T指示剂（蓝色）；

      Mglnd----- 镁与铬黑T的络合物（酒红色）；

      H2Y2-----乙二胺四乙酸离子（无色）。

2. 试剂
2.1  6mol/L盐酸溶液。

2.2  10%氨水：量取440mL氨水，稀释至1000mL。

2.3  1+1三乙醇胺溶液

2.4  铬黑T指示剂

称取0.5g铬黑T和4.5g盐酸羟胺，溶于100mL95%乙醇中，储于棕色瓶中。

2.5  pH=10氨－氯化铵缓冲溶液。

称取54g氯化铵，溶于200mL水中，加350mL氨水，用水稀释至1000mL。

2.6  0.01mol/L EDTA标准溶液。

2.6.1  配制

称取乙二胺四乙酸二钠（C10H14O8N2Na2·2H2O）3.72g溶于1000mL水中，摇匀。

2.6.2  标定

称取0.2g于800℃灼烧至恒重的基准氯化锌（称准至0.0002g）。用少许水湿润，加2mL 6mol/L盐酸溶液至样品溶解，移入250mL容量瓶中，稀释至刻度。吸取此溶液20mL，移入250mL锥型瓶中，加30mL水，用10%氨水中和至pH7～8（稍有氨味），加5mL氨－氯化铵缓冲溶液，加2－4滴铬黑T指示剂，用EDTA溶液滴定至溶液由酒红色变为天蓝色。同时做空白试验。

2.6.3  计算

EDTA标准溶液摩尔浓度C（摩尔/升），按下式计算：
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式中：G----氧化锌的重量，克；

      V1----EDTA溶液的用量，毫升；

      V0----空白试验EDTA溶液用量，毫升；

      81.39----氧化锌摩尔质量，克/摩尔。

3.仪器

3.1  滴定管：25mL酸式。

4.分析步骤
4.1  吸取水样25～50mL，移入250mL锥形瓶中，加入5mL氨－氯化铵缓冲溶液，2－4滴铬黑T指示剂，用0.01mol/L EDTA标准溶液滴定至溶液由酒红色变为纯蓝色即为终点。

5.分析结果的计算
水样中总硬度含量X（毫克/升，以CaCO3计），按下式计算：
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式中：V----滴定EDTA保准溶液消耗体积，毫升；

      C----EDTA标准溶液浓度，摩尔/升；

      VW----水样体积，毫升；

      100.08----碳酸钙摩尔质量，克/摩尔

6.注释
6.1  若水样中有铁、铝干扰测定时，加1+1三乙醇胺1～3mL加以掩蔽。

6.2  若水样中有少量的锌离子时，取样后可加β－氨基乙硫醇0.5mL加以掩蔽，若含锌量高，可另测锌含量，而后从总硬度中减去。

6.3  若测定中有返色现象，可将水样经中速滤纸干过滤，除去悬浮的碳酸钙。

7.允许差
水中总硬度在300mg/L（以CaCO3计）时，平行测定两结果差不大于3.5mg/L。

8.结果表示
取平行测定两结果算术平均值，作为水样的总硬度含量。

六、钙离子的测定----EDTA滴定法

本方法适用于循环冷却水和天然水中钙离子的测定。

1. 原理
钙黄绿素能与水中钙离子生成荧光黄绿色络合物，在pH﹥12时，用EDTA标准溶液滴定钙，当接近终点时，EDTA夺取与指示剂结合的钙，溶液荧光黄绿色消失，呈混合指示剂的红色，即为终点。

2. 试剂
2.1  1+1盐酸溶液。

2.2  20%氢氧化钾溶液。

2.3  钙黄绿素酚酞混合指示剂

称取钙黄绿素0.2g和酚酞0.07g置于研钵中，再加入20g氯化钾，研细混匀，贮于广口瓶中。

2.4  0.01mol/L EDTA标准溶液。

同总硬度的测定。

3. 仪器
3.1  滴定管：25mL

3.2  移液管：5mL

4. 分析步骤
吸取经中速滤纸干过滤的水样25mL，移入250mL锥形瓶中，加入1+1盐酸3滴，混匀，加热煮沸半分钟，冷却至50℃以下加20%氢氧化钾溶液，再加约80mg该黄绿素酚酞混合指示剂，用0.01mol/L EDTA标准溶液滴定至荧光黄绿色消失，出现红色即为终点。

5. 分析结果的计算
水样中钙离子含量X（毫克/升，以CaCO3计），按下式计算：
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式中：V----滴定消耗EDTA标准溶液体积，毫升；

      C----EDTA标准溶液浓度，摩尔/升；

      VW----水样体积，毫升；

100.08----碳酸钙摩尔质量，克/摩尔。

6. 注释
6.1  若测定是有轻度返色，可滴至不返色为止。

6.2  若返色严重可用慢速滤纸对水样进行“干过滤”。

6.3  也可采用钙指示剂或紫脲酸胺作指示剂。

7. 允许差
水中钙离子含量在500mg/L（CaCO3计）时，平行测定两结果差不大于2mg/L。

8. 结果表示
取平行测定两结果算术平均值，作为水样的钙离子含量。

七、镁离子的测定----差减法

本方法适用于循环冷却水和天然水中镁离子的测定。

1. 原理
用差减法测定镁离子，就是在测定总硬度和钙离子的基础上，用水中总硬度的含量减去水中钙离子的含量而得水中镁离子的含量。

2. 分析结果的计算
水样中镁离子的含量X（毫克/升，以CaCO3计），按下式计算：
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式中：Y、Z----水样中同时测定的总硬度含量和钙离子含量，（毫克/升，以CaCO3计）。

八、锌离子的测定----EDTA滴定法
本方法适用于磷系循环冷却水中锌离子的测定，其含量大于1mg/L。

1. 原理
在pH=5.5时，以二甲酚橙为指示剂，用EDTA标准溶液滴定。二甲酚橙与锌离子生成紫红色络合物，当接近终点时EDTA夺取络合物中的锌离子，使指示剂呈游离态的亮黄色，即为终点。水中铁、铝、铅、铜等离子干扰测定，钙、镁不干扰测定。

2. 试剂
2.1  10%氟化钾溶液

2.2  10%酒石酸溶液

2.3  3%柠檬酸三钠溶液

2.4  10%氢氧化钾溶液

2.5  0.6%二甲酚橙溶液，贮于棕色滴瓶中。

2.6  2mol/L盐酸溶液

2.7  2mol/L氢氧化钠溶液

2.8  pH=5.5乙酸－乙酸钠缓冲溶液

称取200g乙酸钠（CH3COONa·3H2O），用水溶解，再加9mL冰醋酸，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度。

2.9  0.005mol/L EDTA标准溶液

用测定总硬度（EDTA滴定法）的EDTA标准溶液进行稀释并进行标定。

3. 仪器
微量滴定管：3～5mL。

4．分析步骤
吸取经中速滤纸干过滤的水样100mL，于250mL锥形瓶中，加入2mL10%酒石酸溶液，4mL氟化钾溶液，用2mol/L盐酸溶液或2mol/L氢氧化钠溶液调节pH至5～6，加入20mL乙酸－乙酸钠缓冲溶液（pH=5.5）,然后加热至30～35℃，取下，加3%柠檬酸三钠10滴和二甲酚橙指示剂1～2滴，立即用0.005mol/L EDTA标准溶液在剧烈摇动下，慢速滴定至溶液由紫红色变为亮黄色即为终点。

5.分析结果的计算
水样中可溶性锌离子含量X（毫克/升），按下式计算：
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式中：C----EDTA标准溶液摩尔浓度，摩尔/升；

      V----滴定时消耗EDTA标准溶液体积，毫升；

      65.39----锌的摩尔质量，克/摩尔；

      VW----水样体积，毫升；

6. 注释
6.1  水中若有铜离子，可加5%硫脲0.5mL消除干扰。

6.2  若循环水中铝离子含量小于1mg/L，柠檬酸三钠溶液可不加。

6.3  水样中若无有机膦酸盐时，酒石酸溶液可不加。

6.4  滴定时一定要剧烈振动，接近终点时，滴定速度要慢。

6.5  不溶锌含量的测定：取未经过滤水样100mL，加2mol/L盐酸溶液5～10滴，使pH小于2。加热煮沸，冷却后按分析步骤相同手续测定总锌含量，然后按下式计算不溶锌的含量

不溶锌的含量（毫克/升）=总锌含量－可溶锌含量

7. 允许差
水样中锌离子含量在7mg/L时，平行测定两结果差不大于0.9mg/L；锌离子为1～3.5mg/L时；平行测定量结果差不大于0.4mg/L。

8. 表示结果
取平行测定量结果算术平均值，作为水样的锌离子含量。

九、总铁离子的测定

甲  邻菲罗啉分光光度法

本方法适用于循环冷却水和天然水中总铁离子的测定，其含量小于1mg/L。

1. 原理
亚铁离子在pH值3～9条件下，与邻菲罗啉（1,10－二氮杂菲）反应，生成桔红色络合离子：
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此络合离子在pH值3～4.5时最为稳定。

水中三价铁离子用盐酸羟胺还原成亚铁离子，即可测定总铁。

2. 试剂
2.1  1+1盐酸溶液

2.2  1+1氨水

2.3  刚果红试纸

2.4  10%盐酸羟胺溶液

2.5  0.12%邻菲罗啉溶液

2.6  铁标准溶液的配制

称取0.864硫酸铁铵[FeNH4(SO4)2·12H2O]溶于水，加2.5mL硫酸，移入1000mL容量瓶中，稀释至刻度。此溶液为1mL含0.1mg铁标准溶液。

吸取上述铁标准溶液10mL，移入100mL容量瓶中用水稀释至刻度，此溶液为1mL含0.01mg铁标准溶液。

3. 仪器
分光光度计

4. 分析步骤
4.1  标准曲线的绘制

分别吸取1mL含0.01mg铁标准溶液0，1.0，2.0，3.0，4.0，5.0mL于6只50mL容量瓶中，加水至约25mL，各加1毫米长的 刚果红试纸，在试纸呈蓝色时，各瓶加1mL10%盐酸羟胺溶液，2mL0.12%邻菲罗啉溶液，混匀后用1+1氨水调节使刚果红试纸呈紫红色，再加1滴1+1氨水，使试纸呈红色，用水稀释至刻度。10分钟后于510nm处，用3cm比色皿，以试剂空白作参比，测其吸光度，以吸光度为纵坐标，铁离子毫克数为横坐标，绘制标准曲线。

4.2  水样的测定

取水样50mL于150mL锥形瓶中，放入1毫米长的刚果红试纸，用1+1盐酸溶液调节使水呈酸性，pH﹤3，刚果红试纸显蓝色。加热煮沸10分钟，冷却后移入50mL容量瓶中，加10%盐酸羟胺溶液1Ml,摇匀，1分钟后，再加0.12%邻菲罗啉溶液2mL，用1+1氨水调节pH，使刚果红试纸呈紫红色，再加1滴氨水，试纸呈红色后用水稀释至刻度。10分钟后于510nm处，以3cm比色皿，以试剂空白做参比，测其吸光度。

5. 分析结果的计算
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式中：A----从标准曲线查得的铁离子的含量，毫克；

      VW----水样体积，毫升。

6. 注释
6.1  循环冷却水中铁含量常以三氧化二铁和氢氧化铁沉淀形式存在，加盐酸煮沸以使其溶解。

6.2  分析步骤中溶液的pH控制也可采用加2ml2mol/L盐酸，在加邻菲罗啉后，再加5mL22%醋酸铵溶液，但醋酸铵溶液应不含铁离子，否则，更换试剂时应重新绘制标准曲线。

7. 允许差
水中总铁离子含量小于1mg/L时，平行测定两结果差不大于0.03mg/L。

8. 结果表示
取平行测定两结果算术平均值，作为水样的总铁离子含量。

乙法  磺基水杨酸比色法

1. 原理
本方法系在pH﹥8时，三价铁离子能与磺基水杨酸形成比聚磷酸铁络合物更为稳定的黄色络离子[Fe(SSal)3-6]在波长420nm处进行比色。

为了氧化水样中未完全被氧化的Fe2+，以及防止三氯化铁黄色的干扰，所以不用盐酸，改用硝酸，其反应如下：
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本方法适用于铁含量大于0.4mg/L的水样。

2. 试剂
2.1  10%磺基水杨酸：称取10g分析纯磺基水杨酸溶于100毫升水中。

2.2  1+1氢氧化铵溶液

2.3  1+1盐酸溶液

2.4  浓硝酸：分析纯，比重1.40

2.5  铁标准溶液：

2.5.1  准确称取光谱纯铁丝0.25g（标准至0.0002克）于250mL烧杯中，加入1+1盐酸20mL，加热使之溶解，冷却后转移到250mL容量瓶中，用水稀释至刻度，此溶液为1mg/mL铁离子，再吸取此溶液1mL于100mL容量瓶中。用水稀释至刻度，即为1mL=0.01mg铁离子。

2.5.2  或称取0.7020g优级硫酸亚铁铵，溶于50mL水中，加20mL浓硫酸，转移入1升容量瓶中。稀释至刻度，此溶液含二价铁离子为1mL=0.1mg。用移液管吸取此溶液10mL于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。得1mL=0.01mgFe2+溶液。

3. 分析步骤
3.1  标准曲线的绘制

分别吸取铁标准溶液（mL=0.01mg）0.0，0.5，1.0，1.5，2.0，3.0，4.0，5.0毫升于50毫升烧杯中，各加浓硝酸3滴，再加水15毫升，加热煮沸约1分钟，冷却后转入50毫升容量瓶中，加10%磺基水杨酸5毫升，1+1氢氧化胺5毫升，以水稀释至刻度。用含铁量为0的空白溶液作对照，在分光光度计420nm波长处，3厘米比色皿测定吸光度。以吸光度为纵坐标，铁离子含量为横坐标，绘制标准曲线。

3.2 水样测定

吸取25mL水样于50毫升烧杯中，加浓硝酸6滴，加热煮沸10分钟，其余步骤同上。

4. 计算
总铁离子含量X（mg/l）=
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式中：A----从标准曲线上查得铁离子的毫克数

      VW----系取水样的体积，毫升。

5. 精确度
5.1  水样中铁离子含量为0.1～2.4mg/L，平行测定两个结果间的差数，不应超过0.04～0.06mg/L。

5.2  取平行测定俩个结果的算术平均值，作为试样总铁离子含量。

6. 附注
6.1 本方法是测高价铁，故要加入硝酸将亚铁氧化。

6.2 本方法在少量聚磷酸盐和有机磷酸盐存在下，不影响测定。

6.3 水样过滤和不过滤测定结果相差很大，要测定水中全部铁时，不应过滤水样。

十、氯离子的测定----硝酸银滴定法

本方法适合不含季胺盐的循环冷却水和天然水中氯离子的测定。其范围小于100mg/L。

1. 原理
在中性介质中，硝酸银与氯化物反应生成氯化银白色沉淀，当水样中氯离子全部与硝酸银反应后，过量的硝酸银与铬酸钾指示剂反应生成砖红色铬酸银沉淀。反应如下：
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                        (砖红色)

2. 试剂
2.1  0.05%酚酞乙醇溶液

2.2  0.0141mol/L氯化钠标准溶液。

称取4.121g于500～600℃灼烧至恒重之优级纯氯化钠，溶于水，移至500mL容量瓶中，用水稀释至刻度。再吸此溶液50mL，移入500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，此溶液每1mL含0.5mg氯离子。

2.3  硝酸银标准溶液

称取2.3950g硝酸银，溶于1000mL水中，溶液保存于棕色瓶中。

2.4  硝酸银标准溶液的标定

吸取0.0141mol/L（即1mL含0.5mg氯离子）的氯化钠标准溶液10mL，于磁蒸发皿中，加90mL蒸馏水，加三滴酚酞指示剂，用氢氧化钠调至红色刚消失，加约1mL10%铬酸钾指示剂，此时溶液呈纯黄色。用待标硝酸银溶液滴定至砖红色不再消失，且能辨认的红色（黄中带红）为止，记录用量。以同样条件做100mL蒸馏水空白实验，浓度计算如下：
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式中：C----硝酸银标准溶液的浓度，摩尔/升；

      V1----氯化钠标准溶液吸取量，毫升；

      M1----氯化钠标准溶液的浓度，摩尔/升；

      V----滴基准物硝酸银溶液消耗体积，毫升；

      V0----空白试验，硝酸银溶液消耗体积，毫升。

调整硝酸银溶液使其摩尔浓度正好为0.0141mol/L。此溶液滴定度为1mL硝酸银溶液相当于0.5mg氯离子。

3. 仪器
3.1  白磁蒸发皿：150mL

3.2  酸式棕色滴定管

4. 分析步骤
取50～100mL水样于蒸发皿中，加三滴酚酞指示剂，用0.02mol/L氢氧化钠溶液调成微红色，再加0.05mol/L硝酸溶液调整至红色刚消失，再加入1滴管（约0.5～1mL）10%铬酸钾指示剂，此时溶液呈纯黄色，用硝酸银标准溶液滴定至所出现的铬酸银红色沉淀不再消失（即溶液呈黄中带红）为终点，以同样方法做空白实验，终点红色要一致。

5. 分析结果的计算
水样中氯离子的含量为X（毫克/升），按下式计算
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式中：V2----滴定水样时硝酸银标准溶液消耗量，毫升；

      V0----空白试验时硝酸银标准溶液消耗量，毫升；

      C----硝酸银标准溶液浓度，摩尔/升；

      VW----水样体积，毫升。

6. 注释
6.1  水中含亚硫酸盐，硫化物时，可使银离子生成硫化银，影响测定，应加入1mL3%的双氧水将它们消除。

6.2  水样中如含有季铵盐时，干扰测定，可先加0.02mol/L四苯硼钠溶液1～2mL消除干扰后再测定。

7. 允许差
平行测定两个结果之差不大于0.5mg/L。

8. 结果表示

取平行测定两个结果的算术平均值，作为水样中氯离子的含量。

十一、碱度的测定----指示剂法

本方法使用于循环冷却水和天然水中碱度的测定。

1. 原理
用酚酞做指示剂，用标准酸溶液滴定水样，达到终点，所测定的碱度称为酚酞碱度，此时水样中所含全部氢氧根和二分之一碳酸根与酸化合，其反应如下：
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在滴定酚酞碱度的水样中加入甲基橙指示剂，继续用标准酸溶液滴定达到终点时（包括酚酞碱度的用量），所测得的碱度称为甲基橙碱度，也称总碱度，此时水样中所含重碳酸根全部被中和，其反应如下：
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2. 试剂
2.1  0.1%甲基橙水溶液

2.2  0.5%酚酞50%的乙醇溶液

2.3  溴甲酚酞－甲基红指示剂

取3份0.1%溴甲酚绿乙醇溶液与1份0.2%甲基红乙醇溶液混合。

2.4  0.1mol/L盐酸标准溶液

2.4.1  配制：量取9mL盐酸（优级纯）注入1000mL水中。

2.4.2  标定：称取0.2mg于270～300℃灼烧至恒重的基准无水碳酸钠，称准至0.0002g。溶于50mL水中，加10滴溴甲酚绿－甲基红混合指示剂，用0.1mol/L盐酸溶液滴至溶液由绿色变为暗红色，煮沸2分钟，冷却后继续滴定至溶液呈暗红色，同时做空白试验。

2.4.3  计算

盐酸标准溶液的摩尔C（摩尔/升）按下式计算：
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式中：G----无水碳酸钠之重量，克；

      V1----盐酸溶液之用量，毫升；

      V2----空白试验盐酸溶液之用量，毫升；

      105.99----碳酸钠的摩尔质量，克/摩尔。

3. 仪器
滴定管：10mL微量滴定管

4. 分析步骤
4.1 酚酞碱度的测定

吸取100mL水样于250mL锥形瓶中，加三滴酚酞指示剂，若不显色，说明酚酞碱度为零，若显红色，用0.1mol/L盐酸标准溶液滴定至红色刚好褪去为终点，记录盐酸标准溶液用量V3
4.2 总碱度的测定

在测定酚酞碱度后的水样中，再加入1滴甲基橙指示剂，继续用0.1mol/L盐酸标准溶液滴定至刚好出现橙红色为终点。记录盐酸标准溶液的用量（包括酚酞碱度用量）V4
5. 分析结果的计算
5.1  水样中酚酞碱度P（毫克/升，以CaCO3计）按下式计算：
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式中：V3----用酚酞指示剂时滴定所消耗盐酸标准溶液的体积，毫升；

      C----盐酸标准溶液摩尔浓度，摩尔/升；

      100.08----碳酸钙的摩尔质量，克/摩尔；

VW----水样体积，毫升

    5.2  总碱度（甲基橙碱度）的计算

水样中总碱度T（毫克/升，以CaCO3计）按下式计算：
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式中：V4----滴定碱度所消耗盐酸标准溶液的总体积，毫升，（包括V3）；

      C----盐酸标准溶液摩尔浓度，摩尔/升；

      VW----水样体积，毫升；

      100.08----碳酸钙的摩尔质量，克/摩尔。

5.3  设水中的碱度全部由氢氧化物、碳酸盐、重碳酸盐形成，并认为不存在其它弱无机盐和有机酸，并假定氢氧化物与重碳酸根不共存的条件下，水中氢氧化物、碳酸根、重碳酸根的关系如表1－3所示。

表1－3  各种碱度关系
	滴定结果
	氢氧化物碱度

以CaCO3计
	碳酸盐碱度

以CaCO3计
	重碳酸根碱度

以CaCO3计

	P=0
	0
	0
	T

	2P＜T
	0
	2P
	T-2P

	2P＝T
	0
	2P
	0

	2P＞T
	2P-T
	2(T-P)
	0

	P=T
	T
	0
	0


6. 允许差

碱度在25～250mg/L（以CaCO3计）的范围内，平行测定两结果差不大于2.5mg/L。

7. 结果表示
取平行测定两结果算术平均值，作为水样的碱度。

十二、硫酸根的测定----EDTA滴定法

1. 原理

在水样中加入定量氯化钡使之生成硫酸钡沉淀，而过量的钡离子在pH=10时，用EDTA标准溶液滴定，然后间接算出SO42-含量。
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终点时：
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                                            兰色

而水中有Ca2+、Mg2+存在时会和EDTA呈同样反应，所以应扣除由于Ca2+、Mg2+所消耗的EDTA用量（即总硬度）。

2. 试剂
2.1  0.01mol/L EDTA标准溶液：称取3.72克分析纯EDTA溶于1升水中，摇匀。标定方法见“总硬度的测定”。

2.2  Ba2+－Mg2+混合液：称取1.22克分析纯氯化钡（BaCl2·2H2O）和1.02克分析纯氯化镁（MgCl2·6H2O）溶于1升水中。

2.3  氨性缓冲溶液：称取20克分析纯氯化铵（NH4Cl）溶于500毫升水中，加入100毫升分析纯25%氢氧化铵（比重0.9）用蒸馏水稀释至1升。

2.4  铬黑T指示剂：见“总硬度的测定”。

2.5  1+2三乙醇胺溶液

2.6  1+1盐酸溶液

2.7  硫化钠溶液：称取5.0克化学纯硫化钠Na2S·9H2O或3.7克Na2S·5H2O溶于100毫升水中。

3. 分析步骤
用移液管吸取水样10毫升于250毫升锥形瓶中。加1+1 HCl 2～3滴。加热煮沸半分钟，趁热准确滴加Ba2+－Mg2+混合液25毫升。不停摇动，再煮沸2分钟，冷却后加50毫升蒸馏水，（必要时加三乙醇胺3～5毫升和硫化钠1毫升）。加10毫升氨性缓冲溶液，加3～5滴铬黑T指示剂。在充分摇动下用EDTA标准溶液滴定至溶液从葡萄酒红色到纯兰色即为终点，记下用量V3 

空白测试：取25毫升Ba2+－Mg2+混合液，加10毫升pH=10的氨性缓冲溶液，加3～5滴铬黑T指示剂，用EDTA标准溶液滴定至溶液从葡萄酒红色到纯兰色即为终点，记下用量V2
4. 计算
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式中：V1----10毫升水样中滴定总硬所耗EDTA毫升数；

      V2----25毫升Ba2+－Mg2+混合液所耗EDTA毫升数；

      V3----滴定剩余Ba2+－Mg2+混合液所耗EDTA毫升数；

      C----EDTA标准溶液的浓度，mol/L；

      VW----水样体积

5. 附注
5.1  水样总硬需与SO42-测定采用相同步骤所得结果才可用于SO42-测定的计算中。

5.2  其他同“总硬度的测定”。

5.3  硫酸盐略测和取样体积见表1－4。具体操作为：水样5毫升，加1+1盐酸2滴、5%氯化钡溶液5滴，摇荡均匀，根据表1－4可以推算出水样中硫酸盐的约略含量。

表1－4  硫酸盐略测和取样体积表
	浊度情况
	硫酸盐含量

（毫克/升）
	取样体积

（毫升）
	氯化钡镁混合

液体积（毫升）

	数分钟后微混

加BaCl2后立刻微混

加BaCl2后立刻很混浊

加BaCl2后立刻产生沉淀
	＜10

25～50

50～100

＞100
	50

25

25

10
	4

8

16

25


十四、总磷含量的测定

1. 方法提要

在酸性溶液中，用过硫酸钾作分解剂，将聚磷酸盐和有机磷转化为正磷酸盐，正磷酸盐与钼酸铵反应生成黄色的磷钼杂多酸，再用抗坏血酸还原成磷钼蓝，于710nm最大吸收波长处分光光度法测定。

反应式为：
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2. 试剂和材料

同 正磷酸盐的测定2.试剂和材料 和下列试剂：
过硫酸钾，40g/L溶液：

称取20g过硫酸钾，精确至0.5g，溶于500mL水中，摇匀，贮存于棕色瓶中（有效期一个月）。

3. 仪器和设备

同 正磷酸盐的测定3.仪器和设备

4. 分析步骤

4.1  标准曲线的绘制

同 正磷酸盐的测定4.1标准曲线的绘制
4.2  试样的制备

同 正磷酸盐的测定4.2试样的制备
4.3  总磷含量的测定

从试样中取5.00mL试验溶液于100mL锥形瓶中，加入1.0mL硫酸溶液，5.0mL过硫酸钾溶液，用水调整锥形瓶中溶液体积至约25mL，置于可调电炉上缓缓煮沸15min至溶液快蒸干为止，取出后流水冷却至室温，定量转移至50mL容量瓶中，加入2.0mL钼酸铵溶液，3.0mL抗坏血酸溶液，用水稀释至刻度，摇匀，室温下放置10min。在分光光度计710nm处，用1cm吸收池，以不加实验溶液的空白调零测吸光度。

5. 分析结果的表述

以mg/L表示的试样中，总磷（以PO43-计）含量x2按下式计算：
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式中：m3----与吸光度相对应的PO43-的含量，（毫克），

      V2----移取试验溶液的体积，（毫升）。

6. 允许差

两次平行测定结果之差应符合表2的规定。

	总磷含量（mg/L）
	允许差（mg/L）

	＜10.00
＞10.00
	＜0.50
＜1.00


取算术平均值为测定结果。

十五、化学需氧量（COD）的测定----重铬酸盐法

1.主题内容与应用范围

本标准规定了水中化学需氧量的测定方法。

本标准适用于各种类型的含COD值大于30mg/L的水样，对未经稀释的水样的测定上限为700mg/L 

本标准不适用于含氯化物浓度大于1000mg/L（稀释后）的含盐水。

2.定义

在一定条件下，经重铬酸钾氧化处理时，水样中的溶解性物质和悬浮物所消耗的重铬酸盐相对应的氧的质量浓度。

3.原理

在水样中加入已知量的重铬酸钾溶液，并在强酸介质下以银盐做催化剂，经沸腾回流后，以试亚铁灵为指示剂，用硫酸亚铁铵滴定水样中未被还原的重铬酸钾由消耗的硫酸亚铁铵的量换算成消耗氧的质量浓度。

在酸性重铬酸钾条件下，芳烃及吡啶难以被氧化，其氧化率较低，在硫酸银催化作用下，直链脂肪族化合物可有效地被氧化。

4.试剂

除非另有说明，实验时所用试剂均为符合国家标准的分析纯试剂，实验用水均为蒸馏水或同等纯度的水。

4.1  硫酸银（Ag2SO4）,化学纯。

4.2  硫酸汞（HgSO4）,化学纯。

4.3  硫酸（H2SO4）,ρ=1.84g/mL。

4.4  硫酸银－硫酸试剂：向1L硫酸（4.3）中加入10g硫酸银（4.1），放置1～2天使之溶解，并混匀，使用前小心摇动。

4.5  重铬酸钾标准溶液：

4.5.1  浓度为C(
[image: image34.wmf]6
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K2Cr2O7)=0.250mol/L的重铬酸钾标准溶液：将12.258g在105℃干燥2h后的重铬酸钾溶于水中，稀释至1000mL。

4.5.2  浓度为C(
[image: image35.wmf]6

1

K2Cr2O7)=0.0250mol/L的重铬酸钾标准溶液：将4.5.1条的溶液稀释10倍而成。

4.6  硫酸亚铁铵标准滴定溶液

4.6.1  浓度为C[(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O]≈0.10mol/L的硫酸亚铁铵标准滴定溶液：溶解39g硫酸亚铁铵[(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O]于水中，加入20mL硫酸（4.3），带起溶液冷却后稀释至1000mL。

4.6.2  每日临用前，必须用重铬酸钾标准溶液（4.5.1）准确标定此溶液（4.6.1）的浓度。

    取10.00mL重铬酸钾标准溶液（4.5.1）置于锥形瓶中，用水稀释至约100mL，加入30mL硫酸（4.3），混匀，冷却后，加3滴（约0.15mL）试亚铁灵指示剂（4.7），用硫酸亚铁铵（4.6.1）滴定溶液的颜色由黄色经蓝绿色变为红褐色，即为终点。记录下硫酸亚铁铵的消耗量（mL）。

C[(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O]
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式中：V----滴定时消耗硫酸亚铁铵溶液的毫升数。
4.6.4  浓度为C[(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O]≈0.010mol/L的硫酸亚铁铵标准滴定溶液：将4.6.1条的溶液稀释10倍，用重铬酸钾标准溶液（4.5.2）标定，其滴定步骤及浓度计算分别与4.6.2及4.6.3类同。

4.7  邻苯二甲酸氢钾标准溶液，C(KC8H5O4)＝2.0824mmol/L：称取105℃时干燥2h的邻苯二甲酸氢钾（HOOCC6H4COOK）0.4251g溶于水，并稀释至1000mL，混匀。以重铬酸钾为氧化剂，将邻苯二甲酸氢钾完全氧化的COD值为1.176g氧/克（指1g邻苯二甲酸氢钾耗氧1.176g）故该标准溶液的理论COD值为500mg/L。

4.8  1,10-菲绕啉（1,10-phenanathroline monohy drate）指示剂溶液：溶解0.7g七水和硫酸亚铁（FeSO4·7H2O）于50mL的水中，加入1.5g1,10-菲绕啉，搅动至溶解，加水稀释至100mL。

4.9  防爆沸玻璃珠。

5. 仪器

    常用实验室仪器和下列仪器

5.1  回流装置：带有24号标准磨口的250mL锥形瓶的全玻璃回流装置。回流冷凝管长度为300～500mm。若取样量在30mL以上，可采用带500mL锥形瓶的全玻璃回流装置。

5.2  加热装置。

5.3  25mL或50mL酸式滴定管。

6. 采样和样品

6.1  采样

    水样要采集于玻璃瓶中，应尽快分析。如不能立即分析时，应加入硫酸（4.3）至pH＜2，置4℃下保存。但保存时间不多于5天。采集水样的体积不得少于100mL。

6.2  试料的准备

    将式样充分摇匀，取出20.0mL作为试料。

7. 步骤

7.1  对于COD值小于50mg/L的水样，应采用低浓度的重铬酸钾标准溶液（4.5.2）氧化，加热回流以后，采用低浓度的硫酸亚铁铵标准溶液（4.6.4）回滴。

7.2  该方法对未经稀释的水样其测定上限为700mg/L，超过此限时必须经稀释后测定。

7.3  对于污染严重的水样，可选取所需体积1/10的试料和1/10的试剂，放入10×150mm硬质玻璃管中，摇匀后，用酒精灯加热至沸数分钟，观察溶液是否变成蓝绿色。如呈蓝绿色，应再适当少去试料，重复以上试验，直至溶液不变蓝绿色为止。从而确定待测水样适当的稀释倍数。

7.4  取试料（6.2）于锥形瓶中，或取适量试料加水至20.0mL。

7.5  空白试验：按相同步骤以20.0mL水代替试料进行空白试验，其余试剂和试料测定（7.8）相同，记录下空白滴定时消耗硫酸亚铁按标准溶液的毫升数V1。

7.6  校核实验：按测定试料（7.8）提供的方法分析20.0mL邻苯二甲酸氢钾标准溶液（4.7）的COD值，用以检验操作技术及试剂纯度。

    该溶液的理论COD值为500mg/L，如果校核试验的结果大于该值的96%，即可认为实验步骤基本上是适宜的，否则，必须寻找失败的原因，重复实验，使之达到要求。

7.7  去干扰实验：无机还原性物质如亚硝酸盐、硫化物及二价铁盐将使结果增加，将其需氧量作为水样COD值的一部分是可以接受的。

    该实验的主要干扰物为氯化物，可加入硫酸汞（4.2）部分的除去，经回流后，氯离子可与硫酸汞结合成可溶性的氯汞络合物。当氯离子含量超过1000mg/L时，COD的最低允许值为250mg/L，低于此值结果的准确度就不可靠。

7.8  水样的测定：于试料（7.4）中加入10.0mL重铬酸钾标准溶液（4.5.1）和几颗防爆沸玻璃珠（4.9），摇匀。

污水处理剂的评定方法

一、水的混凝、絮凝杯罐试验方法

1. 概述

生活用水、工业用水及污水的预处理中，以混凝、絮凝为主的物理化学方法应用十分广泛。但由于混凝、絮凝的过程较为复杂，因此，需要通过杯罐试验来获取其具体效果。
2.方法提要

水的混凝、絮凝杯罐试验包括快速搅拌、慢速搅拌和静止沉降三个步骤。投加的混凝剂、絮凝剂经快速搅拌而分散并与水样中的胶粒接触，胶粒开始凝聚产生微絮体。通过慢速搅拌，微絮体进一步相互接触长成较大的颗粒。停止搅拌后，形成的胶粒聚集并依靠重力自然沉降至容器底部，通过测定水样在试验后的浊度、色度，即可得知胶体脱稳聚集沉降的程度。
3.装置

3.1  多速搅拌器

转速可以在20-150r/min之间无级调节。搅拌桨片由轻质耐蚀材料制成，桨片尺寸为60mm×40mm×2mm，形状为矩形。在多速搅拌器底座或内侧正面有照明装置，通过它可以观察絮片的形成。

多速搅拌器具有以下的性能：
(1)全部搅拌桨片的启动、运行和停车同步；
(2)搅拌桨片的转速能在一定范围内连续变化，并在不停车的情况下，全部搅拌桨片能平衡地同

(3)当全部搅拌桨片在水样容积相等的容器中，按几何尺寸相似的淹没条件进行搅拌时，对每个水样的搅拌输入功率相等。
(4)搅拌器的搅拌功率应能对水样产生10-150S-1 的速度梯度；
(5)在整个杯罐试验的搅拌过程以及试验的观察测定过程中，搅拌桨片淹入水中部分的材质以及搅拌器的各种功能设计必须做到对水质在成分、水温以及在观察过程中不产生影响。
3.2  烧杯

尺寸、外形相同，容积不小于150ml

4. 操作步骤

(1)根据多速搅拌器所设置的烧杯数目，各量取1000ml水样装入烧杯中，并将烧杯定位。然后把搅拌桨片放入水中，桨片的轴要偏离主烧杯中心，桨片与烧杯壁之间至少要留6.4mm的间隔。记录试验开始时的温度。
(2)把混凝剂装入试剂架的试管中，投药前，用水将各试管中的药剂稀释至10ml。若某种药剂的投加量大于10ml，其他试管也应补水，直至体积与用量最大的药剂体积相等，添加悬浮液药液时，应在投加前摇匀药剂。
(3)开动多速搅拌器，在120r/min转速下快速搅拌。按预定的药剂投加量同时向各个烧杯中投加药剂，搅拌1min。
(4)降低转速至20-40r/min，转速以能够保持烧杯内颗粒均匀悬浮起来为度，慢速搅拌约20min，记录初始絮片产生的时间。
(5)完成慢速搅拌后，把搅拌桨从水中提出来，观察絮体的沉降，记录大部分絮体沉降所需的时间。但在某些情况下，沉降会受到对流的影响，此时记录的沉降时间应当是与向上或向下运动的未沉降絮体数量大致相等的时间。
(6)沉降15min后，记录烧杯底部絮片的外观。用移液管在烧杯中清液的1/2处吸取水样，分别测定水样的色度、浊度及PH值。
5. 结果表述

水的混凝、絮凝杯罐试验结果记录

水样单位：                     PH值：               浊度：   FNU      日期：         

地点：                         色度：                 温度：   ℃        体积：       ml
	项目
	杯罐号

	加药顺序及剂量（mg/l）
	1
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	
	2
	
	
	
	
	
	

	
	3
	
	
	
	
	
	

	项目
	快搅速度（r/min）
	
	
	
	
	
	

	
	快搅拌时间（min）
	
	
	
	
	
	

	
	慢搅拌速度（r/min）
	
	
	
	
	
	

	
	温度℃
	
	
	
	
	
	

	
	出现絮体时间及一般描述
	
	
	
	
	
	

	
	絮体大小
	
	
	
	
	
	

	
	沉降时间
	
	
	
	
	
	

	
	浊度(FTU)
	
	
	
	
	
	

	
	色度(度)
	
	
	
	
	
	

	
	PH值
	
	
	
	
	
	


6. 重复性

为了验证重复性，建议采用成对操作，即每对烧杯同时加入同样品种、同样剂量的药剂进行处理。
二、水的絮凝杯筒试验方法

1. 概述

污水的后处理，需要加絮凝剂对污泥或矿泥进行脱水。为了现场筛选出适用的絮凝剂，通过杯筒试验方法，现场可快速筛选絮凝剂。
2. 方法提要

污水的杯筒试验，是用人工把泥样稀释，再把配好一定量的絮凝剂溶液倒入污泥烧杯中，用人工方法混合、絮凝。当出现最佳絮凝状态时，再用漏斗过滤，记录水量过滤时间，最后观察过滤水的湿度和色度，拟确定选用的絮凝剂品种。

3. 装置

3.1  烧杯（500mlL）6个；

3.2  量筒（10ml, 20ml，500ml，1000ml）各1个；
3.3  漏斗一个（20cm直径）
3.4  0.3mm滤筛（15cm直径）1个。

4. 操作步骤

（1） 在500ml烧杯中放入200ml污泥液，再加入水稀释一倍（变为400ml）.

（2） 配制千分之二絮凝剂溶液；

（3） 把5ml絮凝剂倒入装污泥液的烧杯中；

（4） 人工混合，根据絮凝情况确定混合时间。

（5） 絮凝处于最佳状态时，把絮凝后的液体倒入漏斗筛中过滤。

（6） 记录脱水量为150ml时的过滤时间。

（7） 观察水的浊度和色度情况。

（8） 每个絮凝剂品种，也可做重复试验。

5. 结果表述

水的絮凝杯筒试验结果记录

污泥液样  ：                 污泥浓度：             体积：

絮凝剂浓度：                 用量：              时间：               地点：

	项目
	烧杯号

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	最佳絮凝时间（s）
	
	
	
	
	

	过滤时间(s)
	
	
	
	
	

	浊度(FTU)
	
	
	
	
	

	色度(度)
	
	
	
	
	

	PH值
	
	
	
	
	


～32～

_1274512568.unknown

_1276504636.unknown

_1276515652.unknown

_1276517264.unknown

_1276521185.unknown

_1276525471.unknown

_1277897813.unknown

_1277902038.unknown

_1276521554.unknown

_1276519891.unknown

_1276515886.unknown

_1276516795.unknown

_1276515782.unknown

_1276505051.unknown

_1276515626.unknown

_1276505040.unknown

_1274525347.unknown

_1274528163.unknown

_1276434974.unknown

_1276435203.unknown

_1276437040.unknown

_1274528505.unknown

_1274527384.unknown

_1274517905.unknown

_1274524530.unknown

_1274514209.unknown

_1274506775.unknown

_1274509735.unknown

_1274511296.unknown

_1274508819.unknown

_1274363389.unknown

_1274506589.unknown

_1274362791.unknown

