
碱性过硫酸钾消解测定城市污泥中总氮
陈 　杰 1

, 吴亦红 2

(11石家庄市城市排水监测站 ,石家庄 　河北 　050091;

21河北省环境科学研究院 ,石家庄　河北 　050051)

摘 　要 :城市污水处理厂污泥经风干粉碎后 ,用碱性过硫酸钾溶液在高压器皿中于 124 ℃消解 ,取上清液以紫外分光

光度法测定总氮。对 11个污泥样品测定 ,相对标准差 ≤115 %精密度较好。并用 L 谷氨酸标准物加入 11个溶液样品中

作回收试验 ,回收率在 94 % ～107 %之间 ,准确度亦较好。
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Abstract: The method of determ ining the total nitrogen in municipal drainage monitoring station sludge with

ultraviolet spectrophotomery is introduced in this paper. The p retreatment is to digest the sludge by alkaline po2
tassium persulfate. Op timal samp le quantity has been found after we did correlation and regression analysis, de2
gree of p rceision and recovery analysis. The result is satisfying.
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　　城市污水处理厂运行过程中产生大量污泥 ,这

些污泥含有丰富的有机物 ,可作为肥料 ,以实现污

泥的资源化。污泥中总氮的含量是评价污泥肥料

的重要指标。目前 ,我国尚没有颁布测定城市污泥

总氮含量的国家标准方法。今用碱性过硫酸钾消

解紫外分光光度法 [ 1, 2 ]测定污水处理厂污泥中总

氮含量取得了满意的结果。

1　实验

111　主要仪器与试剂

UV 2201型紫外分光光度计 ,日本岛津 ;医用

蒸气灭菌器 ;所用玻璃器皿均用 112 mol/L盐酸或

015 mol/L硫酸浸泡 ,清洗后再用水冲洗数次。碱

性过硫酸钾溶液和硝酸盐氮标准溶液均按文

献 [ 1 ]; L 谷氨酸 BR,上海化学试剂公司。

112　实验方法

11211　样品制备

将污泥样品风干后平铺于硬质的纸板上 ,用玻

璃棒压散 ,除去其中异物 ,用四分法缩分、玛瑙研钵

研磨至全部通过 100目 (孔径 01149 mm )筛 ,混匀

后备用。

11212　样品消解

准确称取 01015 g～0. 025 g试样 (氮含量超过

1 000μg时 ,可减少取样量 )于 250 mL具塞磨口三

角瓶中 ,加无氨水 100 mL、碱性过硫酸钾溶液

50 mL混匀 ,塞紧磨口塞用布及绳等方法扎紧瓶

塞 ,置于医用蒸气灭菌器中 ,加热 ,使压力表指针处

于 111 kg/cm2 ～114 kg/cm2 ,温度即达 120 ℃～

124 ℃,开始计时 ,加热 1 h。自然冷却 ,取出三角
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瓶冷至室温。

11213　样品测定

将消解样品移入 250 mL容量瓶中 ,用水清洗

三角瓶 ,并入容量瓶中 ,加 112 mol/L盐酸 10 mL

混匀 ,用无氨水定容 ,混匀后静置约 2 h～4 h待溶

液澄清 (若溶液仍不澄清 ,用 0145μg滤膜过滤 )。

取上清液于 10 mm石英比色皿中 ,在紫外分光光

度计上 ,以无氨水作参比 ,分别在波长 220 nm 与

275 nm处测定吸光值 ,算出校正吸光值。

11214　校准曲线

按文献 [ 1 ]步骤绘制。

113　计算

在校准曲线上查出相应的总氮含量 ,则污泥总

氮质量浓度 :

WN =
C ×10

m ×(1 - f)

式中 :WN ———污泥中总氮的含量 , mg/kg;

C———校准曲线上查得总氮含量 ,μg;

10———样品定容体积 ,为标准系列定容体积

的 10倍 ;

m ———测定用污泥质量 , g;

f———试样的含水率 , %。

2　结果与讨论

我国城市污水处理厂初沉污泥中挥发性固体

(有机成分 )含量一般为 4919 % ～5116 % ,剩余污

泥中有机成分含量一般为 6717 % ～7410 % ,该实

验所用样品为混合污泥 ,有机成分含量为 6017 %

～6112 %。

211　取样量与对应消解液总氮量的相关性

取样量从 01013 g～01025 g共 11个样品 ,分

别进行测定 ,将所得的消解液中总氮含量对应称取

污泥样量进行相关与回归性检验见图 1。

图 1　取样量与消解液中总氮量的关系

从图 1可见 ,称取泥样量与所得消解液中总氮

含量为一直线 ,线性关系非常显著。

212　精密度

对 11个污泥样品 (01015 g～01025 g)的总氮

测定 ,相对标准差为 115 % ,由此可以认为 ,取样量

控制在 01015 g～01025 g之间 ,污泥消解液中的总

氮量正好控制在校准曲线中部附近 ,所得的结果精

密度较好。

213　加标回收

对 01015 g和 01020 g两个污泥样品加入 L

谷氨酸溶液 (9117μg/mL)标准物进行了加标回收

实验 ,结果见表 1。

表 1　加 L 谷氨酸回收试验

样品
号 ①

本底氮量
m /μg

加标量
m /μg

测定量
m /μg

回收量
m /μg

加收率
/%

1 503 183. 4 675 172 94

2 503 183. 4 683 180 98

3 503 183. 4 695 192 105

4 666 183. 4 863 197 107

5 676 183. 4 868 192 105

6 673 183. 4 860 187 102

　 ①试验样品污泥量 : 1～3号为 01015 1 g, 4～6号为 01020 2 g。

从表 1可见 ,回收率在 94 % ～107 %之间 ,表

明当取样量在 01015 g～01025 g之间时 ,所得回收

率也较好。

3　结论

利用碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法测

定城市污水处理厂污泥中总氮 ,当取样量控制

在 01015 g～01025 g之间 ,使污泥消解液的硝

酸盐氮浓度控制在校准曲线中部附近 ,所得的

结果精密度及加标回收率均较好。该方法可作

为城市污水处理厂污泥的检验方法参考。
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