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摘 要: 采用过硫酸钾消解、钼锑抗分光光度法测定城市污水厂剩余污泥中的总磷, 优化了预处理方法、消解方法、过

硫酸钾用量、取样质量等试验条件。方法线性良好, 污泥样品平行测定的 RSD 1. 0% ,加标回收率为 98. 0% ~ 104%。
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Abstract: The to tal phosphorus in surplus sludge of urban sew age trea tment plantw as determ ined bymo lyb

denum ant imony spectrophotometry w ith d igestion of saturated potassium persulfate solution. By optim izing pre

treatmen,t d igest ion, dosage of K2 S2O 8 and qua lity of sludge samp le, good linear ity w as obta ined. The RSD of

para lle l sludge samples w as 1. 0%. Sp iked recoveries w ere betw een 98. 0% and 104% .
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近年来城市污水处理厂迅速发展,产生的污泥

量越来越多,而剩余污泥中含有大量的磷及其他有

机物, 可以作为农肥使用
[ 1]
。确定污泥中各种成

分的含量,有助于通过物料衡算分析生物处理系统

的反应过程。因此, 测定污泥中的磷含量很有必

要。水中总磷通常采用钼锑抗分光光度法
[ 2]
测

定,今用该法测定城市污水厂剩余污泥中的总磷,

取得了满意结果。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

普析 T6型紫外分光光度计;立式烘箱;立式压

力蒸汽灭菌锅; 40目样品筛。

饱和过硫酸钾溶液; 钼酸盐溶液; 100 g /L抗

坏血酸溶液。

1. 2 样品来源

试验污泥取自稳定运行的城市污水处理厂剩

余污泥。该污水厂采用多点进水 A
2
/O工艺,共有

4个反应池, 前两个均为厌氧池, 后续缺氧池和好

氧池。进水流量约 75 000 m
3
/d, 三点 (第一厌氧

池、第二厌氧池、缺氧池 )进水比例为 4!2!4,污泥

回流比为 60% ,硝化液回流比为 180% , 出水总磷

质量浓度约 1mg /L, 总磷去除率达 99% ,剩余污泥

排放量为 2 000 m
3
/d,混合液污泥浓度 (M LSS)约

8 000mg /L。

1. 3 MLSS的测定

取 100mL污泥,经烘干滤纸过滤,再放入烘箱

内于 105 ∀ 烘 2 h后称重。测得 MLSS后,可以烘

干泥样为基准, 计算污泥混合液中总磷质量浓度。

1. 4 样品预处理

取 100mL污泥,用纯水淘洗 3次,洗去泥中杂

质及上清液中溶解性磷酸盐, 只考虑污泥本身的含
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磷量。静置 15m in,弃去上清液,经烘干滤纸过滤,

弃去滤液。取约 10 g湿泥, 置于干净的瓷蒸发皿

表面, 用玻璃棒摊开, 放入烘箱, 于 60 ∀ 烘干至恒

重 (约需 2 h)。从蒸发皿内壁刮下烘干污泥,放在

硬纸板上,用干燥玻璃棒碾碎, 过 40目筛,筛下物

备用。

1. 5 试验方法

称取过筛后污泥 0. 10 g ~ 0. 15 g (精确至

0. 000 1 g), 放入 250 mL具塞烧瓶, 加入 100 mL

纯水和 50mL饱和过硫酸钾溶液,置于压力蒸汽灭

菌锅中,待压力上升至 1. 1 kg /cm
2
, 保持此压力消

解 0. 5 h。消解后的水样中会存在少量褐色颗粒物

(此为不能消解的部分 ) , 将消解液经 0. 45 m微

孔滤膜过滤后,转移至 250mL容量瓶中定容, 之后

再移取 2mL样液于 50mL比色管中定容。参照文

献 [ 2 ] , 加入抗坏血酸溶液与钼酸盐溶液, 于

700 nm 波长处测量吸光值, 由校准曲线查得总磷

质量 (m, g)。

污泥混合液中总磷质量浓度 (C, mg /L )由下

式计算:

C1 =
m

M

C=
C1 #MLSS

1 000
+ C2

式中: C 1   单位质量干泥中总磷质量比,

mg /g;M    污泥样品质量, g; C2    污泥上清液

中总磷质量浓度, mg /L。

2 结果与讨论

2. 1 试验条件优化

2. 1. 1 样品预处理

污泥样品预处理一般采用自然风干的方法,可

以避免污泥中磷的流失, 但耗时较长。取 9份同一

批过滤后的污泥样品, 分别经自然风干、60 ∀ 烘干

和水浴锅蒸干 3种干燥方法处理后,用上述方法消

解和测定, 结果表明, 风干和烘干泥样的测定结果

差异不大, 但风干法耗时长, 且 RSD值较烘干法

高;蒸干法虽然耗时短,但可能由于温度太高、样品

置于水浴锅上暴露在空气中等原因,造成了磷的流

失, 测定结果低于前两种方法, 且 RSD值高。因

此,该试验选择在烘箱内于 60 ∀ 烘 2 h的方法处

理污泥样品。

2. 1. 2 样品消解

烘干且过筛后的污泥样品需经消解才能测定,

目前常用的方法有酸溶法和碱熔融法。酸溶法一

般选用高氯酸和浓硫酸消解, 试验过程会消耗大量

的酸并产生酸雾,对实验人员造成危害。此外,酸

溶法加热时需严格控制电炉温度, 避免有机物和酸

混合后在过高温度下发生爆炸, 存在着安全隐患。

碱熔融法将污泥样品与氢氧化钠放在镍坩埚内,置

于高温炉中密闭式消解,工作量较大, 且坩埚内壁

容易有残留,带来误差。该试验选择与水样中总磷

相同的消解方法 (过硫酸钾消解法 ), 并比较了 3

种消解方法对 9份同一批烘干后污泥样品测定结

果的影响, 见表 1。

表 1 3种样品消解方法的测定结果比较

Tab le 1 Comparative resu lt of 3 kinds of d igestion m ethods

消解方法 样品 时间 质量比 ∃ w / ( mg% g- 1 ) 平均值 w / (m g% g- 1 ) RSD /%

酸溶法 1 约 1. 5 h (加热 1 h) 29. 7 29. 9 0. 6

2 30. 1

3 29. 9

碱熔融法 4 约 2 h(加热 1 h) 30. 0 29. 9 0. 4

5 29. 8

6 29. 9

过硫酸钾消解法 7 约 1 h(消解 0. 5 h) 30. 1 30. 1 0. 5

8 29. 9

9 30. 2

∃ 干泥。

由表 1可见, 3种消解方法的测定结果差异不

大,过硫酸钾消解法更省时,测定值也较高,适用于

污泥样品中总磷的消解。由于与水样中总磷的消

解方法相同,避免了增加仪器和试剂,降低了成本。

2. 1. 3 过硫酸钾用量

将同一批污泥样品烘干后, 分成质量相近的 6
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份,加入 100mL纯水,再分别加入不同体积的饱和

过硫酸钾溶液, 置于压力锅内消解, 测定结果见

表 2。

表 2 过硫酸钾用量对测定结果的影响

Tab le 2 Comparative resu lt of K2 S2O8 add ition

样品
过硫酸钾

体积 V /m L

污泥质量

m / g

总磷质量

m / g

质量比 ∃ w

/ (m g% g- 1 )

1 40 0. 119 7 3 573 29. 8

2 45 0. 120 3 3 609 30. 0

3 50 0. 120 6 3 640 30. 2

4 55 0. 120 0 3 620 30. 2

5 60 0. 120 8 3 644 30. 2

6 70 0. 121 0 3 651 30. 2

∃ 干泥。

由表 2可见, 过硫酸钾用量增加至 50 mL后,

测定结果几乎不再变化。因此,该试验选择加入饱

和过硫酸钾溶液 50 mL。

2. 1. 4 取样质量

城市污泥含磷量较高, 取样质量不能过大, 以

免消解不完全, 而样品太少又会导致测定误差较

大。试验表明,称取 0. 100 0 g干泥,消解完全, 测

定误差较小。

2. 2 校准曲线

参照文献 [ 1] ,以总磷质量对吸光值绘制校准

曲线, 回归方程为 m = 102. 4A - 0. 002 7, 相关系数

R
2
= 0. 999 9。总磷校准曲线见图 1。

图 1 总磷校准曲线

F ig. 1 S tandard curv e o f detecting to tal phosphorus

2. 3 精密度试验

取 6个污泥样品, 用上述方法平行测定 6次,

结果见表 3。

2. 4 加标回收试验

取 6个污泥样品, 分别加入一定质量的固体磷

酸二氢钾,消解后经适当稀释, 做加标回收试验,回

收率符合控制限要求
[ 3]

,结果见表 4。

表 3 精密度试验结果

Tab le 3 Results of precision ana ly sis

样品
单位质量干泥中总磷质量比

w / ( mg% g- 1 )

平均值 w

/ (mg% g- 1 )

RSD

/%

1 30. 1 30. 3 30. 3 30. 2 29. 5 30. 0 30. 1 1. 0

2 30. 2 30. 0 30. 4 30. 3 29. 8 30. 2 30. 2 0. 7

3 30. 2 30. 3 29. 8 30. 0 30. 1 30. 2 30. 1 0. 6

4 30. 0 30. 1 29. 9 30. 2 30. 4 30. 4 30. 2 0. 6

5 30. 0 30. 2 30. 6 30. 2 30. 3 29. 6 30. 2 1. 0

6 30. 4 30. 2 30. 0 30. 3 29. 8 30. 1 30. 1 0. 6

表 4 加标回收试验结果

Tab le 4 Results of sp iked recovery test

样品
污泥质量

m /g

总磷质量

m / g

加标量

m / g

测定值

m / g

回收率

/%

1 0. 111 5 16. 77 8 24. 86 101

2 0. 122 1 18. 48 8 26. 43 99. 4

3 0. 130 1 19. 78 8 27. 96 102

4 0. 141 8 21. 60 4 25. 52 98. 0

5 0. 150 2 22. 96 4 27. 06 102

6 0. 160 7 24. 70 4 28. 85 104

3 结语

( 1)污泥样品于 60 ∀ 烘干, 操作简便, 且与测

定 MLSS的干燥方式相同,减少了污泥混合液中总

磷质量浓度计算过程中的误差。应注意烘箱温度

不能太高, 避免总磷流失。

( 2)选择过硫酸钾消解法, 与水样中总磷的消

解方法相同,可以使用同一条校准曲线和同样的试

剂,避免了物料衡算中水样和污泥中总磷测定方法

不同所带来的误差。

( 3)试验表明, 在稳定运行的污水处理系统,

剩余污泥中的总磷含量基本不变, 该试验测定值约

30. 0 mg /g干泥,与文献 [ 4]的测定结果接近。

( 4)采用钼锑抗分光光度法, 污泥样品平行测

定的 RSD 1. 0% ,加标回收率为 98. 0% ~ 104% ,

适用于城市污水厂剩余污泥中总磷的测定。
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