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本标准参照采用国际标准 JSO 8467 1986《水质 高锺酸盐指数的测定》。

1 主题内容与适用范围

1. 1 主题内容
本标准规定了测定水中高健酸盐指数的方法。

]. 2 适用范围
本标准适用于饮用水、水源水和地面水的测定，测定范围为 o. 5～ 4. 5 mg/L 。对污染较重的水，可少

取水样，经适当稀释后测定。
本标准不适用于测定丁－业废水中有机污染的负荷量，如需测定，可用重错酸何法测定化学需氧量。
样品中无机还原性物质如NO，、S＇ 和 FeH 等可被测定：氯离子浓度高于 300 mg/L ，采用在碱性介

质中氧化的测定方法。

2 定义

高锤酸盐指数是反映水体中有机及无机可氧化物质污染的常用指标。定义为 2 在一定条件下，用高
锤酸绑氧化水样中的某些有机物及无机还原性物质，由消耗的高锺酸饵量计算相当的氧量。

高锺酸盐指数不能作为理论需氧量或总有机物含量的指标，因为在规定的条件下，许多有机物只能
部分地被氧化，易挥发的有机物也不包含在测定值之内。

3 原理

样品中加入已知量的高健酸饵和硫酸，在沸水浴中加热 30 min，高健酸饵将样品中的某些有机物和
八无机还原性物质氧化，反应后加入过量的草酸纳还原剩余的高锺酸饰，再用高锺酸锦标准溶液回滴过量
的草酸纳。通过计算得到样品中高健酸盐指数。

4 试,l!J

除另有说明，均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸饱水或同等纯度的水，不得使用去
离子水。
4. 1 不含还原性物质的水z将 lL 蒸馆水置于全玻璃蒸馆器中，加入 10 mL硫酸（甚. 3）和少量高锺酸饵
溶液（4. 6. I)，蒸馅。弃去 100 mL 初馆液，余下馆出液贮于具玻璃塞的纫口瓶中。
4. 2 硫酸（H,SO，）：密度〈 ρ＂ ）为1. 84 g/mL, 

4. 3 硫酸， 1+3 溶液 g 在不断搅拌下，将 100 mL 硫酸（4. 2）慢慢加入到 300 mL 水中．趁热加入数滴离
锺酸饵溶液（4.6.1）直至溶液出现粉红色．
4. 4 氢氧化纳，500 g/L 溶液 2 称取 50 g 氢氧化铺溶于水并稀释至 100 mL, 
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4. 5 草酸纳标准贮备液，浓度 C （专Na2c20，）为队 100 0 m机称取o. 6
.
70 5 且经川℃烘干 2h 并放冷

的草酸销（Na2C,O，）溶解水中．移入 100 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀，置 4 ℃保存。

4, 6 草酸销标准溶液，浓度 C 1 (l.cNa2C,O，）为 O. 010 0 mol/L，吸取 10. 00 mL草酸销贮备液（ 4. 5）于2 
100 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。

4. 7高健酸锦标准贮备液，浓度C,(+KMn04）约为0. 1 mol/哺取3. 2 g高健酸御溶解于水并稀释至

..1_000 mL，于 90～95 ℃水浴中加热此溶液两小时，冷却。存放两天后，倾出清液，贮于棕色瓶巾。

4.8 离锺酸饵标准溶液，浓度c ，（士KMn04）约为0川。1／叫取 1 川L高健酸锦标准贮备液（4. 7) 

于 1 000 .mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。＼此溶液在暗处可保存几个月，使用当天标定其浓度。

5仪器

5. 1 常用的实验室仪器和下列仪器。
5. 2 水浴或相当的加热装置z有足够的容积和功率。
5.3 酸式滴定管， 25 mL。

注：新的玻璃器皿必须用酸性高锺酸饵溶液清洗干净．

6样品的保存

采样后要加入硫酸（4. 衍，使样品 pH ！～ 2 并尽快分析。如保存时间超过 6 h ，则需’i",: a古处， 0～ SC F 
保存，不得超过2天。

7 分析步骤

7. 1 吸取 100. 0 mL经充分摇动、混合均匀的样品（或分取适量，用水稀释至I 00 mL) • ',"',': J' 250 ml锥

形瓶中，加入 5土0. 5 mL硫酸（4. 3），用滴定管加入 10. 00 ml高健酸何溶液（4. 8），摇生J Q 将锥形瓶＇，＇，＇：f
沸水浴内 30土2 min（水浴沸腾，开始计时）。
7, 2 取出后用滴定管加入 10. 00 mL草酸销溶液（4. 6）至溶液变为无色。趋热Ill高锐问空甘\Ii爷w，：川 81 沽1
定至刚出现粉红色，并保持 30 s 不退。记录消耗的高锺酸何溶液体积。
7. 3 空白试验：用 JOO mL水代替样品，按步骤 7. I 、 7. 2 测定，记录下回淌的高锺酸仰浴液（ 1. 8 )j4'f)(,

7.4 向空白试验（ 7. 3）滴定后的溶液中加入I 0. 00 mL草酸饷溶液（ 4. 6）。如果需要，将浴液加热主1
80℃。用高饭酸饵溶液（4. 8）继续滴定至刚出现粉红色，并保持 30 s 不退。记录下消耗的高锚回去告11汗mu
(4.8）体积。

注＝①沸水浴的水面要高于锥形瓶内的液面。
②样品量以加热氧化后残留的高锺酸怦（4. 8）为其加入娃的 1/2～ 1/3 为宜。加热时．如m液红色退去．说II月，：＇，j俑 

酸饵虽不够．须重新取样，经稀释后测定．
③滴定时温度如低于 60℃，反应速度缓慢，因此应加热至 80 C左右。 
④沸水浴温度为 98℃ B 如在高原地区，报出数据时．需注明水的满点。

8结果的表示

高钮酸盐指数（ [M，）以每升样品消耗毫克氧数来表示（O,,mg/L），按式〈］）计：n.
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式中，只 一一一 样品滴定（7. 2）时，消耗高锺酸何溶液体积，mL;

们 一一 标定（7. 4）时，所消耗高银酸御溶液体积，mL;

C 一一 草酸饷标准溶液（ 4. 的， O. 010 0 mol/L 。

如样品经稀释后测定，按式（2〕计算。

I 

（［川＋ V1）另 l 时一［ (10 ＋川另一 I牛 t） ×c×8×1 000

v, 

式中z v，
一一 空白试验（ 7. 3）时，消耗高镜酸饵溶液体积，mL;

v，
一一测定（7. 1 、 7. 2）时，所取样品体积， mL;

•• ( 2 )

f 一一 稀释样品时，蒸馆水在 100 mL 测定用体积内所占比例（例如： JO mL 样品用水稀释至
100 - 10 

JOO mL，则 f ＝
一－←一－ = o. 90）。

100 

B 精密度

5 个实验室测定高链酸饵值为 4. 0 mg/L 的葡萄糖统一分发标准溶液。

9. 1 重复性

实验室内相对标准偏差为4. 2%。

9. 2 再现性

实验室间总相对标准偏差为5. 2%。
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