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提高高锰酸盐指数仪的分析稳定性

李Ǔ超Ǔ朱正妮Ǔ王锦丽Ǔ顾文璇Ǔ王Ǔ斌
塔河炼化质量计量检验中心Ǔ新疆Ǔ库车Ǔ842000

摘Ȟ要：在水质监测领域，高锰酸盐指数是衡量水体中有机物及还原性无机物污染程度的重要指标，而APA500
全自动高锰酸盐分析仪作为检测该指标的关键设备，其分析稳定性直接影响监测结果的准确性和可靠性。然而，当前

该仪器在运行过程中存在滴定超时导致分析失败、空白偏高导致分析失败、标液偏差大导致分析不准确等问题，严重

制约了监测工作的高效开展。因此，深入分析这些问题产生的原因，并采取针对性的解决措施，对于提高高锰酸盐指

数仪的分析稳定性具有重要意义。
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前言

高锰酸盐指数是反映水体中还原性物质污染程度的

重要指标，其分析原理基于氧化还原滴定反应，利用高

锰酸钾在酸性（或碱性）条件下的强氧化性，氧化水

中的还原性物质（主要是有机物和部分无机还原性物

质），通过消耗的高锰酸钾量计算水体中还原性物质的

总量 [1]。APA500全自动高锰酸盐分析仪是基于高锰酸
盐指数的化学分析原理，通过自动化装置实现样品前处

理、反应控制、滴定分析及数据计算的一体化设备。其

工作原理可分为核心反应机制和自动化运行流程两部

分，核心是模拟人工滴定的氧化还原反应过程，同时通

过机械结构和电子控制系统实现自动化操作，提高分析

效率和重复性。

1��APA500 全自动高锰酸盐分析仪的优点

1.1  自动化程度高：无需人工取样、加试剂、计时和
滴定，减少人为操作误差。

1.2  重复性好：机械部件的精准控制（如移液体积、
加热时间）使平行样相对标准偏差（RSD）≤ 2%（手动

方法通常≥ 5%）。
1.3  效率提升：单样品分析时间约40-60分钟，可批

量处理样品（如APA500可连续测定多个样品），适合实
验室批量检测。

1.4  终点判断客观：光电传感器避免了人工目视判断
终点的主观差异（如对“微红色”的理解不同）。

2� �APA500 全自动高锰酸盐分析仪目前存在的分析

实验问题

存在滴定超时导致分析失败、空白偏高导致分析失

败、标液偏差大导致分析不准确等问题，严重制约了监

测工作的高效开展。因此，深入分析这些问题产生的原

因，并采取针对性的解决措施，对于提高高锰酸盐指数

仪的分析稳定性具有重要意义[1]。

2.1  滴定超时问题的成因及解决措施
滴定超时是APA500全自动高锰酸盐分析仪常见的故

障之一，当仪器在规定的时间内无法完成滴定过程时，

会直接导致分析失败，不仅影响工作效率，还可能造成

样品的浪费，如图1。

图1��滴定超时

2.1.1  滴定超时的成因
管路堵塞：仪器在长期使用过程中，样品中的杂

质、沉淀以及试剂中的结晶物等可能会附着在滴定管路

内壁，导致管路内径变小，液体流通受阻，从而使滴定

速度减慢，引发滴定超时。例如，当分析含有大量悬浮

颗粒物的污水样品时，这些颗粒物可能会随着液体进入

管路，逐渐积累形成堵塞。

滴定泵故障：滴定泵是控制滴定液流速的核心部

件，如果泵的电机出现故障、活塞磨损或者密封件老

化，会导致泵的输出压力不稳定，滴定液的流速忽快忽
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慢，甚至出现断流现象，进而造成滴定超时。

终点判断系统异常：仪器通过光电比色等方式判断

滴定终点，如果比色池被污染、光源强度不足或者光电传

感器灵敏度下降，会导致终点判断不准确，使仪器在到达

实际终点后仍继续滴定，从而超出规定的滴定时间。

2.1.2  解决滴定超时的措施
定期清洗管路：制定完善的管路清洗计划，根据样

品的性质和仪器的使用频率，定期使用合适的清洗液

（如稀盐酸、蒸馏水等）对滴定管路进行冲洗。对于堵

塞较为严重的管路，可以将其拆卸下来，用细钢丝或者

专用的管路清洗工具进行疏通，确保管路畅通无阻。

维护和检修滴定泵：定期对滴定泵进行检查和维

护，查看电机的运行状态、活塞的磨损程度以及密封件

的完好性。如果发现泵的性能下降，应及时更换磨损的

部件，必要时更换整个滴定泵，以保证滴定液能够按照

设定的流速稳定输出。校准终点判断系统：定期对终

点判断系统进行校准，清洁比色池，更换老化的光源和

灵敏度下降的光电传感器。同时，通过标准样品进行测

试，调整终点判断的参数，确保仪器能够准确、及时地

判断滴定终点。

2.2  空白偏高问题的成因及解决措施
空白试验是分析过程中不可或缺的环节，空白值的

高低直接影响分析结果的准确性。当空白值偏高时，会

导致样品的测定结果出现正偏差，甚至可能使原本合格

的样品被误判为不合格，给水质评价带来错误的依据，

如图2。

图2��空白偏高

2.2.1  空白偏高的成因
实验用水纯度不够：空白试验中所使用的水如果含

有还原性物质（如有机物、亚硝酸盐等），会与高锰酸

钾发生反应，导致消耗的高锰酸钾量增加，从而使空白值

偏高。例如，当使用未经处理的自来水作为实验用水时，

水中的余氯、有机物等杂质会对空白值产生显著影响。

试剂纯度不足：所使用的高锰酸钾、草酸钠等试剂

如果纯度不够，含有少量的还原性杂质，这些杂质会在空

白试验中参与反应，导致空白值升高。此外，试剂在储存

过程中如果发生变质，也可能引入杂质，影响空白值。

器皿污染：用于空白试验的容量瓶、烧杯、比色管

等器皿如果清洗不彻底，残留有之前分析样品中的还原

性物质或者其他杂质，会污染空白溶液，导致空白值偏

高。例如，当器皿曾用于分析高浓度的有机物样品后，

若未彻底清洗干净，残留的有机物会使空白值升高。

2.2.2  解决空白偏高的措施

提高实验用水质量：采用高纯度的实验用水，如超

纯水。在实验前，对所使用的水进行检验，确保其还原

性物质的含量符合实验要求。同时，定期维护纯水制备

设备，更换滤芯和树脂，保证出水水质的稳定性。

选用高纯度试剂：在购买试剂时，选择纯度符合国

家标准的分析纯或优级纯试剂，并检查试剂的生产日期

和保质期，避免使用变质的试剂。对于容易吸潮或氧化

的试剂，应妥善储存，如密封保存在干燥器中。

严格清洗器皿：实验器皿在使用前必须经过彻底清

洗，先用自来水冲洗，再用蒸馏水浸泡，最后用超纯水

冲洗干净。对于有特殊要求的器皿，可以采用酸洗（如

用硝酸浸泡）等方式去除残留的杂质，确保器皿洁净无

污染。

1∶3的硫酸配制完成后趁热加入数滴高锰酸钾，使
溶液成微红色，去除试剂中的还原性物质，可显著降低

空白值，如图3。

图3��优化后空白
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2.3  标液偏差大问题的成因及解决措施
标准溶液是校准仪器、保证分析结果准确性的基准，

标液偏差大意味着仪器的校准不准确，会导致样品的测定

结果出现较大的误差，使分析数据失去参考价值。

2.3.1  标液偏差大的成因
标液配制不当：在配制标准溶液时，如果称量的基

准物质质量不准确、溶解不完全或者定容操作不规范，

会导致标液的实际浓度与理论浓度存在偏差。例如，当

称量草酸钠基准物质时，如果天平精度不够或者称量过

程中出现洒落，会使配制的标液浓度偏低。

标液储存不当：标准溶液在储存过程中，如果受到

光照、温度变化、微生物污染等因素的影响，可能会发

生分解、氧化或者挥发等化学反应，导致浓度发生变

化。比如，高锰酸钾标准溶液在光照条件下容易分解，

使浓度降低。

仪器校准不规范：如果仪器的校准周期过长、校准

方法不正确或者使用的校准物质不符合要求，会导致仪

器的测量系统出现偏差，从而使标液的测定结果不准

确。例如，当校准仪器时所使用的标准样品本身存在浓

度偏差，会直接影响仪器的校准效果。

2.3.2  解决标液偏差大的措施
规范标液配制过程：在配制标准溶液时，严格按照

国家标准方法进行操作，使用精度符合要求的天平进行

称量，确保基准物质的质量准确无误。将基准物质完全

溶解后，在容量瓶中进行定容，定容时视线应与刻度线

保持水平，避免出现仰视或俯视的情况。同时，对配制

好的标液进行标定，验证其浓度是否符合要求。

正确储存标液：根据标液的性质选择合适的储存容

器和储存条件。对于易挥发、易分解的标液，应存放在

棕色试剂瓶中，并置于阴凉、干燥、避光的环境中。

同时，注明标液的配制日期和有效期，定期对储存的标

液进行浓度核查，对于超过有效期或浓度发生变化的标

液，及时进行重新配制。

定期规范校准仪器：按照仪器的使用说明书和相关

的标准规范，制定合理的仪器校准计划，定期对仪器进

行校准。校准过程中，使用经国家认可的标准物质，并

严格按照校准步骤进行操作。校准完成后，对校准结果

进行记录和评估，如果发现仪器存在偏差，及时进行调

整和维修。

3��综合保障措施

除了针对上述三个主要问题采取相应的解决措施

外，还需要从仪器的日常管理、操作人员的培训等方面

入手，制定综合保障措施，以全面提高高锰酸盐指数仪

的分析稳定性。

3.1  建立完善的仪器管理制度
制定详细的仪器操作规程，明确仪器的开机、关

机、样品分析、维护保养等操作步骤，确保操作人员能够

按照规范进行操作。同时，建立仪器使用记录台账，记录

仪器的使用时间、分析样品的数量和类型、出现的故障及

处理情况等信息，为仪器的维护和检修提供依据。

3.2  加强操作人员的培训
定期对操作人员进行专业技能培训，使其熟悉仪器

的工作原理、结构组成、操作方法以及常见故障的判断

和处理技巧。培训内容可以包括理论知识学习和实际操

作演练，通过考核确保操作人员具备相应的操作能力。

同时，培养操作人员的责任心和严谨的工作态度，提高

其对分析质量的重视程度。

3.3  定期进行仪器性能验证
定期使用标准样品对仪器的性能进行验证，检查仪

器的精密度、准确度、检出限等指标是否符合要求。如果

发现仪器的性能指标超出允许范围，应及时查找原因并采

取措施进行调整，确保仪器始终处于良好的工作状态。

3.4  环境控制
仪器的运行环境对其稳定性也有一定的影响，应将

仪器安装在温度、湿度相对稳定的实验室中，避免阳光

直射、剧烈震动和腐蚀性气体的侵蚀。同时，定期对实

验室的环境条件进行监测和记录，确保环境参数符合仪

器的使用要求。

总结

通过对APA500全自动高锰酸盐分析仪在运行过程
中出现的滴定超时、空白偏高、标液偏差大等问题进行

深入分析，并采取针对性的解决措施，同时辅以完善的

仪器管理制度、操作人员培训和环境控制等综合保障措

施，可以显著提高仪器的分析稳定性，确保水质监测结

果的准确性和可靠性，为水资源保护和管理提供科学有

效的数据支持。在实际工作中，还需要根据仪器的具体

使用情况和出现的新问题，不断总结经验，持续改进和

优化解决措施，以适应不同的监测需求。
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