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!
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随着社会的发展#城市人口的增加#工业废水与

生活污水的排放量日益增多#污泥的产出量迅速增

加(

)

)

$这些污泥含有多种由微生物形成的菌胶团及

其吸附的有机物+重金属元素和盐类(

'*A

)

#还有少量
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的病原微生物+寄生虫卵+有机毒素等综合固体物

质(

=*C

)

#如果处置不当会对水体+土壤+生态等造成极

大危害$但污泥含有丰富的营养元素(

>

)

#其中的氮+

磷是污泥特性的一个重要指标#特别是堆肥农用的

最主要指标(

B*))

)

$目前#中国尚没有颁布测定城市

污泥总氮+总磷含量的国家标准方法#主要借用土壤

全氮+全磷测定方法$由于污泥与土壤的形成机理+

条件及组分构成等各不相同#在测定污泥总氮+总磷

时完全照搬土壤测定方法不恰当$因此#国内外围

绕污泥总氮+总磷的测定方法进行了大量研究#主要

思路就是将污泥中的氮+磷元素全部转化为可溶于

水的化合物#再通过水质总氮+总磷测定方法测得其

含量$其中#陈杰+封勇等(

)'*)!

)用碱性过硫酸钾消解

定容后直接测定城市污泥中总氮含量'张志军等(

)A

)

用碱熔融法测定污泥中总氮+总磷的含量'周旭红

等(

)=

)将污泥与氢氧化钠在高温下熔融#然后用分光

光度法测定污泥总磷$污泥中有机物质含量较高#

直接测定需要消耗大量碱性过硫酸钾#不利于成本

控制#并且不能保证污泥中的氮+磷元素全部进入溶

液'熔融法的温度要求达到
C'(g

#测定前需要大量

酸来中和#其操作过程麻烦#不易于大批量测定$为

了克服这些限制因素#寻找一种操作简单且易于批

量测定的方法#笔者设计了先将污泥用
J

'

Z

'

和

J

'

LZ

A

消解定容#再借用水质标准测定总氮+总磷

的实验方案$

>

!

原理与方法

>@>

!

原理

J

'

Z

'

在酸性条件下能够释放出氧化性极强的

原子态氧#加速污泥中有机质的分解#同时
J

'

LZ

A

能够固定其中的氮元素$碱性过硫酸钾分解出的原

子态氧在
)'(

"

)'Ag

的条件下可使消解液中的氮

元素全部转化为硝酸盐#使消解过程更加彻底$用

紫外分光光度法于波长
''(

和
'C=-E

处#分别测出

吸光度
A

''(

及
A

'C=

#求出校正吸光度
AXA

''(

c

'A

'C=

#对照工作曲线得出总氮含量$用钼酸盐显色

法于
C((-E

处测出吸光度#再对照工作曲线得出总

磷含量$

>@?

!

方法

)%'%)

!

操作步骤

将风干污泥通过药材粉碎机制成小于
)((

目的

粉末#混匀后准确称取约
(%)=

2

!精确至
(%((()

2

"

于
'=(EN

三角瓶中#用少量无氨水润湿#然后加入

一定量的浓硫酸#再加入少量
J

'

Z

'

#冷却后放于电

热板上加热至微沸$若溶液变为无色!即有机质分

解完全"#则可以取下定容至
)((EN

'若溶液为黑

色#说明有机质未完全分解#则取下待其冷却后再加

少量
J

'

Z

'

#重复上述操作直到溶液变为无色后方可

定容$待消解溶液澄清后#分别取上清液
)EN

按

照水质总氮+总磷的测定方法测这
'

个指标$

)%'%'

!

因素控制

在实验过程中影响因素较多#主要为
J

'

Z

'

添

加的次数及单次用量+

J

'

LZ

A

用量$根据因素设计

正交实验来具体分析这
!

个主要因素的影响程度#

并确定最佳操作步骤$每个因素设定
!

个水平#考

虑其他因素的影响#设定一个空列#则形成
N

B

!

!

A

"

表#各因素的水平见表
)

$

表
>

!

实验控制因素及水平

水平

因素

J

'

Z

'

添加

次数!

A

"

J

'

Z

'

用量!

Y

",

EN

J

'

LZ

A

用量!

?

",

EN

空列!

F

"

) ) (%'= ) )

' ' (%=( ! '

! ! )%(( = !
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工作曲线

)

"总氮$按照水质总氮测定方法#分别取
(

+

)%(

+

'%(

+

!%(

+

A%(

+

=%(

+

@%(

+

C%(

+

>%(

+

B%(

+

)(%(EN

标准硝酸钾溶液注入
'=EN

比色管中#加无氨水稀

释至
)(%(EN

#加入
=EN

的碱性过硫酸钾溶液#塞

紧磨口塞并用布及绳子扎紧瓶塞#以防弹出$测定

完成后绘制工作曲线#拟合方程为

7

"

(%((C@8

2

(%('B=

#

H

"

(%BBB=

$

!!

'

"总磷$按照水质总磷测定方法#分别取
(

+

(%=

+

)%(

+

!%(

+

=%(

+

)(%(

+

)=%(EN

磷酸二氢钾标准

溶液注入
=(EN

比色管中#加水稀释至
'=EN

#然后

按照水质总磷测定的方法操作$测定完成后绘制总

磷工作曲线#拟合方程为

7

"

(%((BC8

-

(%((!'

#

H

"

(%BBBB

$

?

!

正交试验与讨论

参考土壤全氮+全磷测定标准方法#测得污泥中

总氮含量为
!>%')

2

,

S

2

#总磷含量为
)C%BA

2

,

S

2

$

在同批次样品中#按照正交表
N

B

!

!

A

"的要求分别称

取
B

份#控制不同实验影响因素的水平对其进行消

解#依照水质总氮测定方法对消解液中总氮进行测

定#扣除污泥中水分的影响后与参考土壤测得的总

氮进行对比#则
'

种指标回收率见表
'

$

(()
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表
?

!

污泥总氮#总磷回收率

实验次数
回收率,

V

总氮 总磷

'
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B'%A= B=%>>

'

'

B!%B= BA%()

'

!

B@%'> BA%>!

'
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B@%=' BC%@!

'

=

B@%'A B@%>'

'

@

)((%)= B@%>B

'

C

BC%!) )((%!(

'

>

)((%!C BC%>!

'

B

)((%(C BC%B(

?@>

!

污泥总氮测定消解方法

利用正交分析方法计算污泥总磷回收率的
0

+

!

+

G

及
<

值!见表
!

"#方差分析见表
A

$

表
A

!

污泥总氮回收率正交计算表

实
验
次
数

J

'

Z

'

添加次数

J

'

Z

'

单次

用量,
EN

J

'

LZ

A

用量,
EN

空列

!

A

" !

Y

" !

?

" !

F

"

计算结果

0

@

)

'>'%@> '>@%'> 'B'%B@ '>>%C=

0

@

'

'B'%B) 'B(%== 'B(%== 'B)%A)

0

@

!

'BC%C= 'B@%=) '>B%>! 'B!%)C

G

@

>AC>@%!@>AC@A%=(>ACA>%C)>AC=(%')

0X>C!%!A

!X>ACA@%B)

GX>A>(B%(=

<

@

'

!B%A= )C%=B )%>( !%!(

<

'

'

X@'%)A

表
A

!

污泥总氮测定方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方和
V

值 显著性

A !B%A= ' )B%C' ))%B=

+

Y )C%=B ' >%CB =%!!

不显著

? )%>( ' (%B( (%==

不显著

误差
!%!( ' )%@=

!!

说明%

+

表示在
(%)

水平下显著$

从表
!

可以看出#

!

个控制因素的影响大小秩

序为
A

&

Y

&

?

#其中在
(%)

水平下
J

'

Z

'

添加次数

具有显著性#其他
'

个因素对总氮的测定影响较小$

从表
!

可以看出
0

)!

&

0

)'

&

0

))

#则
J

'

Z

'

添加次数

较优的水平为
A

!

$由于因素
Y

与
?

在实验中的作

用不显著#从节约的角度出发选择耗量最少的水平#

即
Y

)

+

?

)

$因此#污泥总氮测定方法的较优消解方

案为
A

!

Y

)

?

)

$

?@?

!

污泥总磷测定消解方法

利用正交分析方法计算污泥总磷回收率的
0

+

!

+

G

及
<

值!见表
=

"#方差分析见表
@

$

表
C

!

污泥总磷回收率正交计算表

实
验
次
数

J

'

Z

'

添加次数

J

'

Z

'

单次

用量,
EN

J

'

LZ

A

用量,
EN

空列

!

A

" !

Y

" !

?

" !

F

"

计算结果

0

@

)

'>A%C' 'B!%>) 'B(%@( 'B(%@(

0

@

'

'B)%!A '>>%@@ '>B%=A 'B)%'(

0

@

!

'B@%(! '>B%@) 'B)%B= 'B(%'B

G

@

>A='=%A(>A=(>%>B>A=(A%>=>A=(A%('

0X>C'%(B

!X>A=(!%>>

GX>A=!)%=!

<

@

' ')%=' =%() (%BC (%)A

<

'

'

X'C%@=

表
D

!

污泥总磷测定方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方和
V

值 显著性

A ')%=' ' )(%C@ )=(%C)

++

Y =%() ' '%=) !=%(B

+

? (%BC ' (%AB @%>'

不显著

误差
(%)A ' (%(C

!

说明%

++

表示在
(%()

水平下显著#

+

表示在
(%(=

水平下显著$

从表
=

可以看出#

!

个控制因素的影响大小秩

序为
A

&

Y

&

?

#其中
J

'

Z

'

添加次数在
(%()

水平下

具有显著性#

J

'

Z

'

单次用量在
(%(=

水平下具有显

著性#而
J

'

LZ

A

用量对总氮的测定影响较小$从

表
A

可以看出
0

)!

&

0

)'

&

0

))

#则
J

'

Z

'

添加次数较

优的水平为
A

!

'

0

')

&

0

'!

&

0

''

#则
J

'

Z

'

用量较优

的水平为
Y

)

'虽然
J

'

LZ

A

用量对实验的作用不显

著#但
V

值仍较大说明对实验有一定的影响#而

0

!!

&

0

!)

&

0

!'

则
J

'

LZ

A

用量选择
?

!

$因此#污泥

总磷测定方法的较优消解方案为
A

!

Y

)

?

!

$

?@A

!

加标回收率

在污泥消解过程中
J

'

Z

'

添加次数及单次用量

均对总氮+总磷测定的影响较大#而
J

'

LZ

A

在该过

程中提供
J

f

#其作用也很大$综合考虑#污泥总

氮+总磷测定方法的最佳消解方案为
A

!

Y

)

?

!

$按照

所选方案消解#测定污泥中总氮+总磷含量'以硝酸

钾+磷酸二氢钾作为标准物质#其标准溶液混合消解

再分别测定氮+磷'在消解污泥前分别向锥形瓶中加

入标准溶液#消解定容后测定总氮+总磷#测定结果

见表
C

$

)()

第
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期
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表
E

!

污泥样品及加标回收实验测定结果

样品
测定含量,

E

2

& O

实际含量,
E

2

& O

加标回收率,
V

& O

污泥
=@A> 'C!@ =C!' '@B) B>%=!)()%@C

标准物质
)()> ABA )((( =(()()%>( B>%>(

污泥
f

标准物质
@AC( 'B>( @AB( !(C( BB%@B BC%(C

从表中可以看出#总氮的回收率在
B>%=!V

"

)()%>(V

#总磷的回收率在
BC%(CV

"

)()%@CV

#说

明该方法能够准确测出污泥中总氮+总磷含量$由

于消解过程中引入
LZ

'c

A

#若将其作为消解测定重金

属的方法#必须注意
LZ

'c

A

的沉淀作用#对于污泥中

J

2

+

OH

等测定不适用(

)@*)B

)

$

A

!

结
!

语

分析了污泥消解过程影响因素#在测定总氮时

J

'

Z

'

添加次数在
(%)

水平下具有显著性#而
J

'

Z

'

用量和
J

'

LZ

A

用量对总氮的测定影响较小#较优的

消解方案为
A

!

Y

)

?

)

'在测定总磷时
J

'

Z

'

添加次数

在
(%()

水平下具有显著性#

J

'

Z

'

单次用量在
(%(=

水平下具有显著性#而
J

'

LZ

A

用量对总氮的测定影

响较小#较优的消解方案为
A

!

Y

)

?

!

$综合考虑#总

氮+总磷测定方法的最佳方案为
A

!

Y

)

?

!

#即
J

'

Z

'

添加次数为
!

次#每次消耗为
(%'=EN

#

J

'

LZ

A

用量

为
=EN

$按照该消解方案#测出总氮的回收率在

B>%=!V

"

)()%>(V

#总磷的回收率在
BC%(CV

"

)()%@CV

$但由于该方法在消解过程中引入
LZ

'c

A

#

若将其作为消解测定重金属的方法#必须考虑
LZ

'c

A

的沉淀作用#且该方法对于污泥中
J

2

+

OH

等测定不

适用$
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