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� 监测条件的选择和控制

高锰酸钾标准溶液 按 《水和废水监测分析方法》�三版 � 要求高锰酸钾浓度准确到 �
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一 ’ ,

实际调配较难
,

只要在标定时
,

消耗的高锰酸钾体积在 � � 土 �
�

�而 范围内即可
�

滴定
、

标定 高锰酸钾与草酸钠反应
,

合适温度为 印�
�

�� ℃
,

这就促使滴定
、

标定要迅速
,

时间

要短
�

取出处理后的样品
,

先观其颜色
,

如仍为紫红色
,

那么滴定时消耗的高锰酸钾常在 �耐 以下
,

如为棕红色
,

则滴定时消耗的高锰酸钾常在 �耐 以上
�

知道所需高锰酸钾的体积
,

就能控制滴定速度
“

慢� 快一慢
”

中快的时间
,

使滴定快速
、

准确
�

标定也如此
�

终点 当滴定到达终点时
,

溶液从无色变成粉红色
,

不明显
�

如果在滴定时
,

把有圆洞的白色泡

沫板套在锥形瓶底
,

终点变化明显
,

操作方便
,

还能保温
�

平行样 平行样是精密度一致性程度的体现
�

对于同一样品 � 和 �
,

分别加入 ��
�

田闹 草酸钠标

准溶液
,

滴定 � 样
,

完毕
,

再加草酸钠并放回水浴锅内升温
,

待标定
�

同法操作 � 样
,

按 � 和 � 顺序

标定
�

反应在 印一一�� ℃条件下进行
,

�� 而
�

就能完成操作 � 两测定值偏离真值小
�

� 计算公式
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式中
,

高锰酸钾 ��巧��
�
氏� 和草酸钠标准溶液 ���� 吸� 氏� 是等摩尔反应

,

据此
,

《水和废水监

测分析方法》�三版 � 的计算公式中
,

� 只有换成 � 才比较合理
,

计算公式应为
�

按草酸钠计算
�
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式中
,

� � 为滴定时消耗的高锰酸钾体积
,

耐 � 岭 为标定时消耗的高锰酸钾体积
,

而 � � 为草酸钠标

准溶液
,

�
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一 ’� � 为高锰酸钾标准溶液

,
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,

, 是一致的
�

通过 � 和 � 联系
,

当 岭 � ��
�

�� 时
,

即 �
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,

� � 化简后与 �’ � 相同
�

� 问题处理

�� 处理过的样品
,

加 ��
�

�� 耐草酸钠标准溶液后
,

样品仍为红色
,

可再加 �
�

田� �上述草酸钠处

理
,

按要求滴定
、

标定
,

用公式 �, 计算时
,

把
“ 一 ��

”

换成
“ 一 巧

”

即可
�

�� 滴定时不在终点
�

重新标定处理
�

��� 一个样品滴过 了
,

不在终点
,

滴定体积为 � �
,

加草酸钠溶液后标定
,

体积为 吟
�

重新标定

体积为 �
�

�� � 岭 一 � 就是准确滴定体积
�

�� 平行样 � 和 �
,

滴定时消耗高锰酸钾的体积分别为 �� 和 八
,

且 �� 和 饰有差异 � 两样品中

各加 ��
�

�� 而 草酸钠溶液后标定
,

体积分别为 �’ �
和 �’ � ,

且 � �
和 � � 也有差异

,

但 蛛 � 犷 � 和 坑
十 � �

相等或相近
,

表明某一或二个滴定时不在终点
�

重新标定体积为 ��
�

�� � 犷 �
和 �� � 侧 � 分别

减去 � , ,

即为各自滴定时的准确体积
�
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