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前窗

为了加强城市污水处理γ的主运酱管理，保证城市污水处理及污泥处理设施的安全正常运行反维

护，提高城市污水及污泥的综合治理和综合利用的能力，保障人民健康，维护良好的生态环境，制定

本标准。

本标准依靠古建设部颁布 CJ]60-94<<城市污水处原厂运行、维护及其安~技术规稼》中规定的污泥

处现运行梭资指标制定。其中沼气含般的检测H:'.71J另外标准梭测方法立项，污泥中苯并能食景的检测，

由于目前网内捐~*监测机构分析仪器设备的局限，本标猴暂未列入标准方法的编制，网时根据污水处理

及将泥处理工艺及技术重要求，根据行业需要及航测机构的提议，在本标准小增加了污泥的绿浮网体浓度

检测项目。

本标准i遥F白兰卡城市污水处理广污泥检测，市政徘71<设施及其他榕关产业污泥等的检测。

本标准制定了污泌的物迎指你、化学指标及微生物指你的分析技术操作规程l:，

本标准共含 24 个俄测琐曰 .54 个检测分析方法。

本标f佳:{E编制的过程中，借鉴了国际、国内闵行业及其他行业的先进的检测分析技术及检测标准，

例如采用微波消解进行样品前处现.等离子发射光谱测定余扇含壤，原子荧光法分析污泥中的隶及硝

等。同时兼顾到周内污泥梭测方丽，梭ìll1人员及梭视9装备的是去界，夜同一项目的分析被测方丽，尽可能

提供多种检测方法，有常规理化分析也有精密仪将分析，供使用者在测定项目时选择。

本在#排在 æ}!靠设部标准f巨额研究所提出。

2非你F能 æ建设部给71<排水产品标准化技术3委员会!的口。

本标准æ资岛市城市排水监测站负主背起惑。

本标准参加是盖率单位 z北京市城市排水监测总站，上海市城市排水监测站，广州市城市排水监测站，

深圳市水务集团有限公简水质检测中心，珠海市城市排水监测站，在家庄市城市排水 l监测站，海口市城

市排水监测站，南京市城市排水监测站，武汉市城市排水监测站，成都市城市排水监测站，厦门市城市排

水且在测站，杭州市城市排水监测站，昆明市城市排水Nï测站，太原市城市排水且在测站，天津市城市排水监

测站，哈尔吉罢市城市扣Þ7j( M宜测站，济南市城市排水版测站，合肥市城市排水监测拗，北京青天仪然有限公

司，青岛市经济技术开发区供排水监测始，青岛海洋地质研究所。

本标准交裹起藏人:郑斌、商盘旋、军雷鸣、班主革];I，'\刘永波、玉春顺、孙明耀、~火 3材、辈才勇、陈室工…俨、

徐心沛、腐至饼、窗俊红、直支书色"
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城市污水处理厂河泥幢幢方法

1 城市污泥 有机物禽置.量法

1. 1 范幽
本标准规定了城市污泥中有机物含捷的测定。

本标准适用于污水处珊厂和城市其他污泥中的有机物含1量的测定。

1. 2 定义

CJ/T 221.…2005 

有机物含量是指污泥中有机物总量的综合指标。它是污水中各种有机污染颗粒的总利。

1. 3 原现

将混合均匀的污泥样品，放在称至恒蓝的f草地锅内，先将水分大的样品放置于水浴锅上燕子，然后

放逃烘箱内烘釜但重，干燥样品直接放人恒温箱烘至恒寞，再将它放进马弗炉内灼烧。根据公式计算有

机物含量。朋有机物含量可以间接评价污水中有机物污染的程度，对污泥的处理及利用也具有重要要

意义。

1. 4 仪瓣

1. 4. 1 瓷瑞锅 :100 mL 。

1. 4. 2 电热板。

1. 4. 3 烘箱"
1. 4喃 4 马弗炉。

1. 4. 5 天平 z感最 0.001 日。

1. 5 ;在样

测定有机物'食燎的样品w.剔除各类大刻纤缎杂质和大小碎石块奇事无机杂质，特别注意桥品的代表

性。采集的样品应尽快分析测定盼声日?需放娥，!iÎl密闭贮赛在 4'C玲藏冰箱中，保ff时间不能走醒过 24 h. 

1. 6 步骤

1. 6. 1 用已恒敢为叫的磁柑搁在天平上称取约 10 日的样品。

1. 6. 2 将称有佯品的苦~ttf梢放在水浴锅上且在，符其 tþ水分董事发近子，将其移入烘箱内 103'C-105'C烘

干 2 h ，取出放入干燥苦苦内，冷却约 0.5 h 后称篮，反复几次，直到f重重为 m2.

1.6.3 将烘干后的样品和瓷增编放人马弗炉中( 550 土 50) 'c灼烧 1 h ，关掉电源，待炉内温度降至

200 'C左右时揪出，放入千燥糕，冷却后称室为 m， • 

1.7 计算

污泥中有机物含最 ω 的数僚，以%表示，按式(])计算 s

式中， • 

α> 旦旦二旦旦 x 100% 
榈Z-ml

m2一一-恒强瓷地锅加烘干后样品的质攒的数值，单位为克(自) , 

m，-t臣京黯士甘祸加灼烧质样品的质量的数值，单位为克(g) ，

mj←一债主意'&:精确的质量慧的数债，单位为:R; (g)α

计算然果表示到小数点J8两位。

1. 8 精黯度与准确度

…. ( 1 ) 

经过 6 个实验签，对 10 个不同浓度污泥样品的有机物含量测JË时，实验窒肉相对标准偏皇室为

0.2%- 1. 7% 。
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1. 9 注意事项

1. 9. 1 烘干f商量应视为 z每次烘干后称重相差不大于 0.001 g , 

1. 9. 2 在马弗炉中灼烧 1 h 应视样品灼烧的完全程度，时间可适当延长或缩短。

2 城市污混 合水凉的泪'J~ 意最法

2. 1 1蓝图

本方法规定了用意最法测定城市污泥中的食水率。

本方法适Jtj于污水处瑰厂和城市其他污泥中含水且在的测定。

2.2 ~义

将均匀的污泥样品放在称釜tE!擎的盖在~1lll.r:þ子7l<~往上盖棋子，放在 103'C -IOS'C :以箱内供.3H亘盏，

减少的数嫌以百分彩it为污泥食水彩ω

2.3 仪.

2.3. 1 瓷蒸发皿， 100 mL. 
2.3.2 烘箱。

2.3.3 夭'[L，感篮 0.001 g. 

2.3.4 干燥苦苦。

2.4 ~再样

测定食水攘的样品Jj)z剔除各类大事到纤维杂质和大小碎石块等无机杂质，特别泼意样品的代表傲。

采集的样品应放入密封容器中尽快分析测定。如i需放景是 ，Ji1密闭贮存在 4'C冷藏冰箱中，保存时间不能

超过 24 人

2.5 步骤

2.5. 1 用已假鳖为圳的蒸发肌称月宜生荣捣li\'均匀的污泥牛羊品约 20 日.该样品准确称交 0.001 gi己为刑。

2.5.2 对于俞水较满的污泥样品，Jj)z先将星在放样品的蒸发1lll..'ì壁于水游锅上灵在干;对于一经脱水厉的污泥

样品，可11钱放入 103'C-]OS'C烘箱中干燥 2 h，取出放入干燥器中冷却泵交撞击，称慧，反复多次， 11烹

但重 ìê为 m2 。

2.6 计算

污泥中的含水然 ω 的数值，以%司捷尔，按式 (2)计算:

m ) x 100% w 
?η 

式中:

m……稍t耻u宫泥非非晶质盘的荣立值，单位为5l (g);

悄2……位主在附盖在发肌力日f且篮ffH首#臣中学古自隙缝的数由楚，单位为主i/: (g) ; 

m,- t鼠蒙主在:&肌质攘的数值，感佼为3在(自)。

计算绩果表示烹小数点后 .ífl.o

2. 7 精密度和准确度

..... ( 2 ) 

经过 7 个实验室，对 10 个不问浓度污泥样品的含水旦在测定，实验室内相对标准偏差为 0.4%-

1. 7% 。

3 城市污混混合液污泥浓度的测定踵.法

3. 1 范围

本方法规定了府重量法测定污水处理厂曝气池中混合液'污泥浓度 (MLSS) , 

本方1!J:适用子污水处1里厂1隐含在坦污泥浓度的测定。

3.2 定义

1昆食液污泥浓f支农示的处书Eß暴气 t也马生佼体积混合液内所含布的绞i1 0.45 f'm 滤E莫过滤后的滔能

2 



污泥简体物的总鳖敛。

3.3 仪锦

3.3. 1 吸滤瓶。

3.3.2 J主空泵。

3.3.3 元齿躏嘴锁子。

3.3.4 炎1f.感激为 0.001 go 

3.3.5 供销。

3.3.6 滤滕:孔径。.45μm，直径 60 mm 或阅等规格的定量中速滤纸。

3. 4 ~怪样

CJ/T 221…2005 

测定 MLSS 的样品应剔除各类大型主千金住激质和大小喜事有块等泥机杂质.特别校1军样隘的fI:司蓝侬 Q

采集的样品应尽快分析测定@储存混合液样品时不能加入低何保护剂，以防止破坏物质夜回液栩间的

分配平衡，成贮存在 40C冰箱中，但不能超过 12 h 。

3.5 步骤

3.5.1 fflx的翩嘴锁子炎取敝孔滤滕放子称缀开旺盛，移人烘稿中，于 103'C-105'C烘干 O. 5 h 后取出，

最重于干燥器内冷却烹?在癫，称效，反复多次，庭烹饭藏为 ml 0 ~博巴饭?在的微引L滤膜iE确地放在滤膜过滤

器的滤臆托#盘上，加盖配套的漏斗，并用慑子固定好，以蒸馆水混润滤膜，并不断吸滤。

3.5.2 量取充分混合均匀的混合液 50 mL 抽吸过滤，使水分全部通过滤膜，再以每次 10 mL 蒸馆水连

续洗涤二三次，停止吸泌)8，仔细取出载有污泥样品的泼、牒，放在与泌腾一泌tlH鼓好的称簸瓶蚁，移入烘幸自

巾 r 103'C-105'C下烘干 2 h 辰，移人干燥君骨肉，玲却到2革派，称蕉，反复多次，直Æt政率为叫@

3.6 计算

媲合液污泥浓度 p 的数值12.(毫克每升 (mg/L)表示，接式 (3)计算 z

p= 生严 X 106 

式中 z

m2 - m重后样品加滤滕加称锺瓶质堡的数值，单位为克(g) ; 

mj 政3董必滤脱加称缀脱脱缕的数值，岛~i控为此 (g) ; 

V………试仰体积的数僚，岛生fil为皇军升 (mL) 。

计算纺果表示到小数点厉一位。

3.7 注意事项

….( 3 ) 

泌膜上费远Ii过多的放1事物可能夹带过多的水分，除延长斗 a燥时间外，还可能选成过普普闲置性， ì围此情

况，可酌情少取试梯。滤腕上怒浮物过少，贝IJ会增火称i盖说送去，影响测5.Ë精度，必要哥时， jjJ;t曾大试仰体积。

3.8 精窝度和准确度
经过 6 个实验室，对 11 个不同浓度污泥样品混合液污泥浓度的测定时，实验室内相对标准偏差为

0.4%-2.1% , 

4 城市污泥 pH 值的测定 电极法

4. 1 范围

4. 1. 1 本方法规定了网电极法19!J寇峨市f5l1ll中 pH 值。

4. 1. 2 本方法i莲用于城市污水处理广和城市其他污犯中的 pH 食堂的测定 Q

4. 1. 3 干扰及消除
样品的色皮、浊皮、胶体物质、氧化剂、还原剂及较高含盐量均不干扰测定;假 pH<l 时会有所谓的

酸谈差，可按酸度测定 ;pH>10 时产生"纳笼"， i韭数偷低，能逃附中牵制的..~旺销丝"玻璃电饭，或使ffl与

非非晶的 pH 值相近的标挥主缓冲溶液对仪苦苦进行校iE。

3 
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脂肪酸盐、油状物质、必浮物或沉淀物能覆盖在于玻璃咆饭狭隘，j!致使反应迟缓，盯采用延长响应时间

及充分搅拌溶液来消除其影响。

温度对电极的电位和 pH 值有影响。须注意调节仪器的补偿装进与溶液的温度一致，并使被测样

品与校正仪器用的标准缓冲溶液温度误差夜士 l'C 之内。

样品中的二氧化碳会影响 pH 筒，并且二氯化碳达到平衡极为迅速。所以，采样后必须交即测定

pH 饭。

4.2 原现

pH 俄囱洲i最咆池的咆动势而4碍。以玻璃咆极为指示咆极，饱和甘示咆极为参比电极组成电池。

在25'C条件下，溶液 tþ4事变化 11、 pH 单位，也佼堂堂改变为 59.16 mV，据此在仪苦苦上直接J;，.( pH 的 i卖数

表示。温度辈辈3辛苦E仪苦苦上设有补偿装置。

用无二氧化碳水浸泡污泥样品，最终使必泥巾的[W]究金转化空水中，达到液阎王F衡后，测定此

时的 pH 值。

4.3 试l\IJ

4.3. 1 标准缓冲溶液的配制方法

4. 3. 1. 1 在分析中，采用绘中阂计是科学研究院检定合格的袋装 pH 标准物质时，可参照说明书使用 a

4. 3. 1. 2 自己制标准挥手液所用的实验用水 J1i.符合下列要求 a 煮沸并冷却，也导察小子 2μS/cm 的蒸馈

水，其 pH 以 6.7-8.3 之间为窟。

4. 3. 1. 3 测量量 pH 值肘，按样品绿酸枝、中傲和碱馀二三种可能，常配制二三种 pH 标准潜液。

4. 3. 1. 4 当被测样品的 pH 假过满成过低时，应参考表 1 配制均:l't pH 值栩Jli似的标准挥军液校正

仪苦苦。

袋 1 pH 标准溶液的配制

标准物质 pH(25'(:) 每 1 000 mL 水溶液所吉试剂的质最(25'C)

精石酸氧饵 (25'(:饱和) 3.557 6. 4gKHC. H. 0 ,' 

拧糠酸二二氢柳 3. 776 11. 41 gKI !,G, H,O, 

邻策一硝酸i!.僻 4.008 1 白.12gKHC饥 H.04

基本标准 磷酸二氢御卡磷酸氢一销 6.865 3. 388gKH, PO, b+3. 533gNa，日pÛ.j (b.e)

磷酸二二氯梆十确酸氯二二倒 8.413 1. 179gKHz PO,' +4. 3ü2gNa, HPO.'b.。

阴跚酸锅 9. 180 3.80gNa, 队队. 10日， 0'

碳自费氧销十日由酸纳 10.012 2. 92gNaHCO, +.2. 64gNa, CO, 

;;;含阻卫在酸梆 1. 679 12.61 gKH,C,O. • 2H,O' 
辅助你樵

氢氧化钙(25'(;饱和) 12.454 1. 5gCa(OH),' 

a 近似将解度。

b 在 100'(: -130'(:烘干 2 儿

c 府派靠拂过并冷却的觉兰氧化碳;;;.

d 别名直在酸二王氨饼，使用前在 (54土 3)'(: 干燥·烘干温度不可超过 60'(; 。

4.3.2 标准浓浓的保有

4.3.2. 1 标准溶液裹在聚乙烯瓶ìi!Z便质玻璃瓶中辛苦闭保存。

4.3.2.2 夜案混条{中下标准溶被…般以保将 1 个月3': 2 个月为货，~发现有深浊、贯主草草或沉淀Jl.II.象时，

不能继续使郎。

4.3.2.3 如辛苦在 4'C冰箱内将放，且用过的标准溶液不允许两倒阴去，这样可延长使用期间虫。
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4.3.2.4 标准将液的 pH 值随温度变化而稍有差异。一路常F目标准榕浓的 pH 值见我 2 ，

袋 2 随温度变化的标准溶液 pH 古董

T('C) A 且

。 4.003 

5 3.999 

10 3.998 

15 3.999 

20 4.002 

25 3.557 4.008 

30 3.552 4.015 

35 3.549 4.024 

3日 3.548 4.030 

40 3.547 4.035 

45 3.547 4.047 

50 3. 549 4.060 

55 3, 554 4.075 

60 3.560 4.091 

70 3.580 4. 126 

80 3.609 4. 164 

90 3.650 4.205 

95 3.674 4.227 

这些串串准榕糠的纷成1辈 儿测有极氮仰 (2S'C饱和) I 

C，磷酸二氮挪 ~O ， 025 mol/kgj 

磷酸氢二俐 .0.025 mol/kg; 

E ，棚砂， 0.01 mol/胁。

4.4 仪锦

4.4. 1 pH n费应汁。

4.4.2 玻璃咆极利衍茶叶3板，就去Z合同主极。

4.4.3 振荡器。

4.4.4 离心机。

4.5 吉普骤

4.5. 1 样晶的预处理

c p 

6.984 自.534

6.951 8.500 

6.923 8.472 

6.900 8.448 

6.881 8.429 

6.865 8.413 

6.853 8.400 

6 自 844 8.389 

6.840 8.384 

6.838 8.380 

6.834 8.373 

6.833 8.367 

6.834 

6.836 

6.845 

6, 859 

6.877 

6.886 

白:邻置在二二甲自费锁仰 .0.05 molikg , 

D，磷酸二氛饵， 0.008695 molikg , 

磷酸氢之销 ， 0. 03043 mol/kg , 

E 

9.464 

9.395 

9.332 

9.276 

9.225 

9. 180 

g. 139 

9φ102 

9.081 

9.068 

9.038 

9.011 

8.985 

8.962 

8. 921 

8.885 

8.850 

8.833 

4. 5. 1. 1 对于脱水质的污泥样品称取 5.00 g 'i建于 150 rnL 只寨膀口徽形瓶中，加入 50 mL 元一氟化

碳水浸泡，衔封。置于往复式振荡器上，于宗温下振摇 4 h 后，进行离心，离心 5 min 后，取上清液用于

pH 值测定。

4.5. 1. 2 对于1苦水彩火于 99 ~币的 ì'5 ì眩，口I盗援将玻璃咆极插入测定，似测定激饱经少要保怜假定

30 8 0 

4 ‘ 5. 1. 3 对于不溶解性粘稠状污泥，则将样品进行离心 5 min 后，将上清液倒入具塞的量筒中，收取足

够堡的上消液，作为待测样品进行测定。

5 
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4.5.2 测定
4.5.2.1 仪器预热。
4.5.2.2 使处现后的样品与标准自尊液达到同一说度，记录该源度，把仪器漏!l补偿旋锁调Æ该源度处。
选用与样品 pH 僚相熬不起过 2 个 pH J!院位的标准济液作为第…个标准校F院将液。从第一个标樵校准

溶液中取 ili 电极，彻底冲洗，并用滤纸吸干@再草委人大约匀第一个标礁校 IIE溶液相去~3 个 pH .t'ji{蓝的第

二个标准浓液中。如果仪器响应的示值1否第二个标准校浓浓液农 2 所示 pH 彼之辈在大于 0.1 pH 值时，

3重新j茸行仪吉普校准，直烹 pll 债之Æ小于 0.1 pH 彼。

4.5.2.3 网立在饿水仔细冲洗电极.离网处E醒后的中平 ó"b 冲洗，然后将电极饺人处理府的样品中，小心搅拌

成撼动使其均匀，得谈数稳定J8 i己没 pH 值。

4. 6 ìl!IJ~翁巢袋承

pH 值一般情况下保留一位小数。如;有特殊主*~拉时，可丰旺销仪器的精密度确定结果的有效数字。

4. 7 精密度与准确Jl

经过 7 个实验室，对 13 个不同浓度污泥样品的 pH 值进行测定，实验室内相对标准偏差为

O.07%~O.74% 。

4ψ8 注2董事项

4.8. 1 玻璃电极夜使用前应在蒸偏水中浸泡 24 h 以上。 m毕，冲洗干净，浸泡在纯水中。攘水容器哥哥

防止灰尘落入和水分蒸发。

4.8.2 测定时，玻璃电极的球泡.@~部浸入溶液中，使其稍高于甘*Et!.板的陶瓷芯端.以免搅拌时

破坏。

4.8.3 玻璃电极的内电极与球泡之阅以及甘及电极的内也极与陶资之间不得有气泡，以防断路。
4.8.4 甘示咆极的饱和领化仰液必须商子宋体，并应有 i孟燎氯化仰品体存在，以保证氯化柳浴液的饱

和L {旦须注意氯化例蔽体不闪过多，以防止堵塞与被测溶液的通路。使用前必须先拔梯子L胶黎 ω

4.8.5 :)与防止空气和中学品中;二二氧化碳的榕入主克扣在发，在测定前不'iï!提前打开中学.ß瓶毒害。

4.8.6 玻璃咆极农商受污染时，可用稀盐酸溶解无机直kr亏衔，用阿酬除:H由沟(但不能用流水乙那)后

网用实验网水淡淡干净。 t置上述方法处理的电极J.i\nt水中竣泡…昼夜陈俊F碍。

4.8.7 毛主激Et!. t盟的出广日期，存放时间过伏的电极性能将变劣。

5 城市污泥脂肪酸的测定蒸馈后滴定法

5. 1 范囤
本方法规定了蒸馆后用氮氧化纳滴定法测定城市1亏泥中的脂肪酸。

本方法适用于城市污水处理厂中消化池污泥样品的脂肪酸测定。

5.2 定义
服肪殷(挥发性脂肪酸)属于可以夜常EE下蒸馈的水揭穿性脂肪酸，它是坐在定污泥消化好坏的标志

5.3 原理
将然2i:'t喷 ßll肪酸从1亏泥上精液中力口热然t商出来，用水阪收底与掷燃碱反B宜，测定挥发燃脂肪酸的

含盘。

5.4 试卵l

5.4. 1 5记之轼化碳水::#!- pH 倘不低于 6.0 的旅馆水，煮沸 15 min.加直在怜却~室温。如i餐馆J./<: pH 值

较低. líJ ì适当延长煮沸时间。益主后水的 pH注6.0 ，

5.4.2 磷酸CH， PO，) :p= 1. 70 g/mL.分析纯。
5.4.3 盼跌指示剂:称取 0.5 g 盼傲，溶于 50 mL 95%的乙醇中，用水稀释窒 100 mL, 
5.4.4 氮氧化纳标准溶液[c(NaOH)自0.1 mol/LJ: 称l\í( 30 g 分析纯氮氧化俐，溶于 50 mL 蒸偏水

6 
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中，转入 150 mL 聚乙烯瓶中，冷却厉用橡皮寡寡紧，静最 4 d 以上。吸取上层清液 8.5 mL，置于

1000 mL容量瓶中，用完二氧化碳蒸馆水稀释盗你线，摇匀。按下述方法进行拟定=

称耳曼在 105 'C-1l0'C干燥过的黎敝试剂级主在二月问自费氮仰(KHC， H， O， )约 O. 5 日(称准蕉。.1 mg) , 

共称 3 份，夕阳。毁于 250 mL 镀形瓶中，加元二氧化碳蒸偏水 100 mL 使其'5'ð余揭穿解，加 4 满盼瞅指示

剂.用待标定的氮氧化纳标准溶液滴定至淡红色为终点，记录消耗体积叭，滴定时应不停搬摇，勿使满

1运时间过长，以免空气中二氧化碳溶于榕液中引起干扰。问时用无二二氧化碳水做空白滴寇，记法消耗体

积饥，扮3'1:;(4)滋行计算:

c = =，.c:..c:.c' v 。一一(V, ~ Vo ) X M 

火中 z

c 氮氧化饷标哥主持穿液的物质的数浓度的数值，再生f:îI~甘愿费尔每升 (mol/ L) ; 

m……苯二甲酸氯御的质寰的数值，单f:îI为克(g) ; 

V，一-淌定笨二月骂酸氢何时，所耗氢氧化铀标准溶液体积的数值，单位为毫升(mL) ; 

Vo 淌XË空白时.所耗氮氧化销标准溶液体积，单位为主盖升(mL) ; 

M…一苯二二月目瞪氢仰的隐捷尔质缕的数值，直在{就为克每摩尔(g/moD ， (Mo沁 204.23) 。

5.5 仪器

5.5.1 离心机。

5.5.2 带有 500 mL 烧瓶和豆豆型冷串连管的草草偏狭堂。

5. 5. 3 碱式淌XË1牙， 25 mL 成 50 mL , 

5.6 采样

.. ( 4 ) 

测定脂肪酸的样品成特别注意样品的代表傲。采集的样品应尽快分析测定。如吉普放景 ，J5)L密闭贮

tF在 4'C冷藏冰箱中，保存时间不能超过 24 h, 

5. 7 步骤
5.7. 1 蒸馈及测定

取 200 mL 污泥样品离心约 10 min ，但j出上清液并摇匀。准确最取 100 mL(Vj )上清液于 500 mL 

弃在馆烧瓶中，加入 2 mL磷酸(5.4.2) ，接好导管，用橡皮主草率严。导管一头接烧瓶口，另一头接冷凝管，

冷J凝锈下端与字号音插入 250 mL 三角烧瓶中(内握在有 25 mL 草草贸部7k作为吸收液，以刚好淡ill: f守凝管口为

][)。如 l刻 I 所示。

回 1

以约每分钟 5 mL 的速度丑事馆。加热蒸馆至丑事馆烧瓶内剩余上清液约为 20 mL 左右，停止加热使

其冷却。附加入 50 mL 辈革 f自冻，继续丑事馆盗丢在饱;烧瓶内剩余液体约为 25 mL 左右.收簇簇饱液窒

7 
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150 mLLì::右。体.tttJn热。取下感有吸收液的二期;烧瓶，在E电炉上加热~沸，趁热加 10 滴商业献指示剂

(5.4.3) ，用氮氧化纳标准海液(5.4.4)滴JE至lIl}歌变为粉红色 RP:为终点，记录氮氧化销浴液消耗量叭。

5.7.2 计算

脂肪酸的商盛以乙酸(CH3 COOHl的浓度 pi十.数值以毫克锋升(mg/Ll寻捷尔，按式(5)计算 2

P C XV2XAdx1000 
V, X O. 7 

….( 5 ) 

式中:

c一 氮氧化销书草准溶液浓度的数值，单位为摩尔每升(mol/Ll , 

V，~-r商定水样肘，消耗氮氧化制标准溶液的体积的数值宇单位为毫升(mL) , 

M 乙酸的摩尔质量的数馈，单佼为1l每摩尔 (g/moD ， (M~60. 05); 

V，-l'(主样体积的数值，单佼为毫升(mLl，

0.7 修正系数:由于该方法是绞验攸方法，是在考羡网公共卫线协会编辛苦的《水利废水标准梭骏法机

假定弃在惚液中只会得到U 70%的ßI1肪戳，计算中用此惊校lL

计算给果表示如j小数点尉两佼。

5.8 精密If与准确度

经过 4 个实骏草草 .lt;t 8 个不同浓度将泥样品进行脂肪酸食徽测定时，实验?在内相对你樵偏 ~.'f.J

0.9%~ 1. 6% 。

5.9 注愈率IPf

5.9. 1 ~革倒装置应注意使连接处不普普气，并防止伽tl~旺。

5.9.2 蒸饿时应使用小功率加热装霞，避免暴沸，否则，可造成吸收不完全而使测定结果偏低。

6 城市污泥 总碱度的测定指示剂1商定法

6. 1 范周

本方法规定了指示剂i商定法测定城市污泥巾的总碱度。

本方法适用于城市衍水处克里广和城市其他将泥中总碱庶的测定。

6.2 原想

ffl无二氧化碳立在饿7U查泡饭苍苍污泥样品，过憾，得到没出液ffl你准酸溶液滴您没出液至规定的 pH

.毯，Jt终点 lff 幽加入的酸曲直说食指放剂澳Ijl盼辈革Ijl基红在i主 pH 值的颜色变化来判断。

当淌JE'在混合指泌剂由绿色变成微红色时.溶液的 pH 值为 4.4~4.5 ，浸出液中的氮氧根离子

COW) ，重碳酸盐利碳酸就均已被中利。 Ei$L如下:

OH 十H恨一一→H， O

CO;2 十W ……~HCO;

HCO; 才 H+ ……咐， O+COz t 
根t居终点时所消耗的盐酸你准j商寇液的邀计鳞i:Il总碱度。

6.3 试!1fiJ

6.3. 1 )尼二氧化碳水 z 将 pH 值不低于 6.0 的草草馆水，煮沸 15 min ，:fJU篮冷却釜室谧。如然馆水 pH 侥

较低，可滔~延长煮沸时间。最后水的 pH注6. 口。

6.3.2 ì真用盼生装甲基红混合 (3 ' 1)指示剂.称驭。.06 日澳申盼绿溶于 60 mL 95% 汹精中配制成

0.1% 澳申盼绿溯精浓液，称取 0.04 日甲慕绞溶于 20 mL 95% 酒精中配制成 0.2% 印蒸红潮精溶液，

将两种将液混合。

6.3.3 滔做炭。

6.3.4 放酸 ， p=京1. 19 日/mL.，分析纯。
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6.3.5 碳般酬销标准脚溶液[什N川，)=叫0 阳 Om附Oωl川/

酸纳CNa句， CO，ρ) ，挥熔穿气于F少i擞最元二二二幸氯r.t化七E碳碳提费‘y水且中.移入 I 000 口m叫1叫L ￥容￥f戴毒瓶中，用水稀革释手3烹衷标线，费撼§匀 0 使:予更接乙

烯瓶中，保存时间不要超过一周 a

6.3.6 盐酸标准溶液[c(HC))=0伽 025 0 mol/ L]:用刻度吸管吸取 2.1 mL 盐酸(6.3.4) ，并用蒸馈水

稀稀经 1 000 mL，此溶液浓度 c阳0.025 mol!L，其准确浓度按下法标定。

用大肚q血管吸取 20.00 mL 微酸$向你准溶液 (6.3.5) 于 250 mL 锹形瓶巾，力OX二氧化碳水稀稀?Ë

约 50 mL，佣人 3 ì商t昆合指示剂 (6.3. 幻，网始自量标准溶液 (6.3. 的漓立在3夜由绿色绞灰色到刚变成微红

色， ì已没就酸标准肖奇液用援 V ， 网时做臼试骏，记录放酸标液Jll:!量 V"按式 (6)计算:

C 

戏中 z

c一…然自费标浓溶液的浓度的数在是.单佼为摩尔每JI'(mol/Ll ; 

V……盐酸标准溶液用摄体积的数僚，舶位为3毫升 (mL) ; 

V o 空白试验裁酸标准溶液用巅体积的数值.单佼为毫升(mL) , 

6.4 仪幡

6.4. 1 酸式淌定管 25 mL Jllt 50 mL , 

6.4.2 你形并注: 250 mL. 

6.4.3 布氏漏吨。

6.4.4 振荡苦苦。

6.5 ~民栋

'‘…·川... ( 6 ) 

测定总碱度的样品成剔除各类大型纤维杂质和大小碎石块等元机杂质，特别泼意样品的代表性。

采集的样品flll贮存于密封辛辛苦苦中尽快分析测定。刻苦曾放置，Jiï苦苦闭贮存在 4'C冷激冰箱中，保存时间不

能超过 24 h. 

6.6 步骤

6.6. 1 对于含水率较商的污泥，离心厉取.U青浓于非测;对于食水司在较低的污泥称取 20 日?Ë 50 日(视污

泥中总碱度而窍) ，准确?Ë O. 01 日， ìê为刑，将样品置于广口瓶中.按泥水比 1 : 15 (质最分数)准确如1人

元二氧化碳蒸偏水，记录加入到污泥中的水量，剧烈振苦奋 10 min ，静宽 30 min 后用中速滤纸过滤上层水

后得到过滤液。着滤液颜色较深浅较i随浊，可加少盘活性炭，摇匀.蹲过撼，取滤液待测。

6.6.2 蚁待视ia草液 25.0 rnL(V) 于锥形瓶中，却口水?Ë约 50 mL， 1m入 3 ì商混合指示剂，摇匀，用盐酸你

攒浓浓滴JË溶液fÉ绿色绞灰色至tl刚tf:l现徽红色为止，记录放做事前准熔液的则量 (V2 )。另耳Ut二二氧化破

蒸馆水进行空白实革命，记录放自费标磁带罪浓的体积(V】)。

?可总碱度较小时，可改用 0.01 mol/L 哉酸标准济液滴定，以提高测运精度。

6. 7 计算
6.7. 1 对于含水率较高的污泥，总碱Il以氧化钙 CCaOl或碳酸销 (CaCO， )的浓度 p 计，数值以毫克每

升(mg/ L)司捷尔，按式(7)计算 ζ

puxm-V1)xpx1000(7) 

6.7.2 对于含水平，较低的污泥，总碱度以氧化钙 (CaOl或碳酸钙 (C.co， )的质量分数 M 汁，数值以毫

克怨干克(mg/kg)表示，按式 (8)计算 z

式 (7人式(8) 中 g

M V, 
ω = c X (V, - V j ) X 、< :~ X I 000 

mX (l… f) " V 

c 盐酸标准溶液浓度的数僚，单位为摩尔每升(rnol/Ll , 

….( 8 ) 

9 
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V，……淌定样品i式液所有需盐酸串串浓浓浓的用燎的数僚，均生位为3毫升 (mL);

V ,… 滴íE主主臼试液所需幸u盘标P陡然液的用般的数债，颇似为毫升(时.) , 

M…叙化何 C+CaO) 就碳酸钙 (Lcaω， )阴阳的脯，原 í!L :AJ 刷刷(巾。1)，

CM=28.04豆Jì; 52. 05) ; 

V，-……加入到污泥中的*1慧和报泥的*水般的数饭，颇似为强1!;:JT (mL) , 

附…一利:取污泥样品质霞的数僚，岛主í!L为 5lCg); 

V 景取待测溶液体积的数值，单位为毫升(mL) , 

计算络果表示到小数点后附位。

6.8 精自由度和准确度

去是过 5 个实验絮，对 7 个不同浓胶污泥样品的总碱磁波行宁肯治剂滴íEt去测定时，实验索内相对你准

偏事是为 O. 8%~2. 2% 。

7 城市污泥总碱度的测定 电位滴Æ:法

7. 1 范图

本方法规定 r 电佼梢íE指控测巡城市污泥中的总串串Jt.

本方法逃附于统T↑1污水处五果广丰n城市其他污泥中的总碱庶的测定。

7.2 原 JI

测定水样的碱度，用玻璃电极为指示电极，甘乘电极为参比电极.用酸标憔1寄液滴)È.其终点通过

pH 计或电位滴发仪指示。

以 pH=8.3 号是示水样中氢氧化物被中幸口，及碳酸盐转化为重碳酸盐时的终点，称为盼自主碱度。

pH阻 4.4寻整治水中平阶 E重碳酸盐被叫卡利的终点，称为'!l篡橙碱f宜。 对工业废水画n复杂组分的水梯，可以

JfI pH 3.7 揭示总碱皮的滴终点。发费苦化学反应方军坐火如下 s

0日 +H+…一φH2 0

CO: 十 H十一→ HCO;

HCO，十 H+←一-H， O+ CO2 t 
7伽 3 试剂

7. 3. 1 ::t二氧化碳水 2将 pH 俊不低于 6.0 的蒸锚水，煮沸 15 min ，加盖冷却3王室温 e 如蒸馆水 pH i直

较低，可适当延长煮沸时闷。 f注1函水的 pH二到.0 ，

7.3.2 盐磁 ， p足足1. 19 日/mL，分衍纯。

7.3.3 微酸唰准溶液[cC ~ Nω3 )旦 O. 025 0 mol/L] ，棚 1 川州 250'C烘干 4 hl的泥水碳

酸纳 (Na2 CO，) ，溶于少最先二氧化碳水中，移入 1 000 mL 容盛开玩巾，Jf1水稀粹主你线，摇匀。贮嫌乙

烯瓶中，保将时闷不要越过

7‘ 3.4 盐酸你浓浓浓 ['üJ:CD 刀口 0.025 0 mol/L] ，用刻度1!& 1雪吸取 2.1 mL 盖在自费 (7.3. 幻，并JfI器在饿水

稀释jË 1 000 mt，此济液浓度 c句O. 025 mol/L ，其准确浓度按 n去标定。

用大!lt吸管吸取 20.00 mL 碳酸纳标憔挥手液(7.3 伽 3) 于 250 mL 饿形瓶中，用无二氧化碳水稀稀圣

约 80 mL.将烧杯放夜电磁搅拌器上，连续搅拌，用盐酸标准溶液('1.3.4)滴定至 pH 二三 4.4 ，记录盐酸标

准溶液朋最 V ， 同时做一空白试验，记录盐酸标液用盘机，拨式(9)计算:

10 

c2O. 00 x O. 025 0 
M 

V-… V" 
…( 9 ) 



式中 2

C→←盐酸标准溶液的浓度的数筒，单fîL为库尔每升(mo1!L) ; 

V一一放酸标液溶液用巅体积的数僚，岛生位为毫升CmL) ; 

vo-~臼试验裁酸标准游液用?景体积的数值，孰位为绿升(mL).

7. 4 仪器
7.4.1 pH Jt. 
7.4.2 1磁力搅拌器。

7.4.3 天平:!惑最为 0.000 1 草。

7.4.4 烘箱。

自室主吃滴定管， 25 mL 草草 50 mL 。

7.5 j民样

巳J/T 221-2005 

测定总晴在度的样品成剔除各类大型纤维杂质和大小掷石块毒害光机杂质，特别注意样品的代表性。

采集的样品成贮存于密封容器中，尽快分析测定.直Di着放簸，成密闭贮存在 4'C冷藏冰箱中，保存时间

不能超过 24 h 。

7.6 步骤

7.6. 1 对于11ì"水率较离的污泥，离心后取上清液符ìJ!~ ;对于含水率较低的污泥称取 20 日?f 50g(视污泥

中总碱度而定) ，准确窒 0.01 g ， i己为 m ，将样品盒子广口瓶咿，按泥水比 l' 15Cøt:!量分数)准确加入光

一氧化碳蒸馆水，记录加入~J污泥中的7J(堡，剧烈除哥哥 10 mín，静登 30 min 后用中速滤纸过滤上层水库骂

得到过滤液。辛苦滤液颜色较深或较混浊，í'íJ加少鼓活性炭，摇匀，将是i滤，取滤液待测。

7.6.2 取 50 mL 待测液 (V) 于 200 mL)场杯中.捕入 pH 咆极，打开磁力搅拌器，边搅拌边:iJn人盐酸标

准游液(7.3.4)至 pH 汁读数为 3. 70 ，记录盐酸标准溶液用繁矶，同时F目光二氧化碳蒸饱水做空白试

验 .ì2~量用盛叭。

7. 7 计算
7.7. 1 对于含水率较高的污泥、总碱度以氧化钙 (CaOJ成碳酸钙 (CaCO， )的浓度 p 计，数假以豪先每

升(mg! L)表示，按式(10)计算 z

M 
p = c X (V, … V,) x V X 1 000 .. ( 10 ) 

7.7.2 对于含水里非较低的污泥，总碱Jl!'以氧化钙 (CaQ)或辑是股钙 (CaC03 )的质盛分数制计，数古董以率

先锋千克(mg!kg)我示，按式(11)计算:

w c X CV, ~ V ,) X .,..-… M 
m;气

×号 X 1000 

式(1 0) 、式(1 1 )中$

C 句就般标F脏浓浓浓度的数僚，单i!l为康尔每升(mol/Ll ; 

V，一一f摘商E定E串样羊占品古试液所吉需昏敖睡殷费标P准脏 J溶容液的用f烧鼓的数值.且单再f佼韭3沟甘罢褒E升(协01ιL) ; 3 

V ,…… 

………( 11 ) 

M-'氯化钙(巾÷七扛c仇阳ωω:λ汉汕a叭ω刷tυ仙叫)沁)哺或碳酸酬钙(;Cω3ρ)康尔质阳黛的数脚俄，单 f佼t训为荒每栅朦尔川(ω(g!01日阶w川内川!闭刷，1rnol阳0101川M瑞叫咐2衍川8川0ω4 

或 52.05);

V，一一加入到污泥中的水景和污泥的含水道的数值，单佼为毫升(mL) ; 

m一一称Jij(污泥样品质最的数僚.单1ft为克 (g) I 

V一章取待测溶液体积的数馈，感位为主革升(mL) ; 

f……一污泥含JP院的数值，以小数滚乐，测定jj讼见本标准咐方法 2.

计算络果表示到小数点后两位。

11 
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7.8 精密度与准确度
级过 4 个实骗案，对 7 个不同浓度污泥样品的总碱度进行取位满~法测定时，实验寒内相对标樵偏

差为 O.8%~2.1% 。

7.9 注意事项
在本方法中脂肪股劫、、汹状物质怨自B覆直在予理直璃也极远怪怪司致使响启立迟缓。为消除干扰，可采用减慢

滴~剂加入速度或延长滴~间歇时间，并充分搅排，使反应达到平衡后，再增加滴~剂的办法。搅拌成

采阴磁力搅拌或机械法.不能通风搅拌。

B 城市污泥 盼的测定 蒸锢后中氨基安替比林分光光度法

8. 1 1自顾

本方法规定了蒸销后用 4 氨基安替比林分光光N.法测定城市污泥中的盼。

本方法适用于城市污水处理广和城市其他污泥中盼的测定。

本方法测寇在i: 9因为 (0. 002 爪.6) mg/kg。浓度低于 O. 1 mg/同时，采用氮价2存取法$浓度高于

0.1 mg!同时，采用卫支援分光光照法。氧化剂、汹炎、硫化物、有机或无机还原{宠物质和1芳香胶类干扰盼

的测定。

8.2 定义

本方法是指随水蒸汽蒸臼!ltI:I的，并和小氨基资格比林反应生成有色化食物的陈盟主傲自告皇岛化食物，

生商果以苯盼计。

8.3 采样

8.3. 1 测定盼的样品应剔除各类大型纤维杂质和大小碎石块等无机杂质，特别注意样品的代发性，采

集的中学品成贮存于密封辛辛j!~巾尽快分析测寇，如能放壁，见 8.3.2 ，

8.3.2 样品采草鞋底历史及时枪击毁有无氧化~Jff役。必要附加入过您的硫睡意j]f铁，立即加磷商量固定化~

pH 为4.0 ，并加入运最硫酸铜 Cp=1 日!U以抑制微生物对盼类的氧化作用，同时应在 4'C 冰箱冷藏，在

采集后 24 h 内测定。

8.3.3 骂汪道缝污泥样品，问时!iJ月某一份污泥样品测定含水浴。放入研体中研磨均匀，准确称取均匀

的污泥非非品 (m) ， 用无盼水设泡~ 1000 mL 辛辛古董瓶 (VO ) 叶阳，稀稀烹刻j絮，没泡 2 h 后) ti昆匀。

8.4 干扰及排除

8.4. 1 氧化剂(如游离氧)当污泥浸泡液经酸化后i商子腆化御自淀粉试纸上出现蓝色时，说明存在氧化

剂 ωi盟此情况，可加入:ct:l益的硫酸亚铁。

日.4.2 硫化物 2污泥设泡液食少激硫化物时，用描母院盘把将液 pH 调交 4.0 (fflq问幸在概就 pH 汁指示) .加

入滔巅硫酸铜 (p~1 g/U使其生成硫化钢而被除去;~含最较商时，则成将磷股股化的水样殷于通风板

内进行搅拌曝气，使其!t成硫化氢逸出。

8.4.3 汹类:将污泥浸泡液移入分液带着斗中，静'1:分离出浮汹后，加辈革状氮氧化饷调节~ pH (12~ 

12.5) ，用l1!l氧化碳3存取(倦升样品 ffl 40 mL 四氯化碳浓浓附!X) .然条四氯化碳底， 1存取肠的水样移入

1烧杯中，在通风顿中于水浴上加1ì鼠以除去残留的阴氮化碳，用磷酸调节'Ë pH~4.0。对石油类浓度较

高时 .ffl正己;院处理较四氯化碳为佳。

8. 4. 4 tjl 应、亚硫酸盐等有机或无机还应在性物质: 1=可分耳汪道 f董必说没泡浓于分液挂着斗中，却H硫酸浴液使

水中学垒酸'除，分次加入 50 mL , 30 mL.30 mL 乙西班就之音在附统主存取西班，合并二章程 tjl 烧成乙磁陈子!iJ…分

液漏斗中，分次圳人 4 mL.3 mL.3 mL 10%氮氧化创揭穿掖进行反萃取，使自命类转入氮氧化俐揭穿液中。

合并碱萃取液，移入烧杯中，置于水浴上加热，以除去残余溶剂，然后用水将碱萃取液稀释至原污泥漫泡

液的体积。

问时以水做空白试峻。

íì ，乙融为低沸点、易燃和具麻醉作用的有机自尊剂，使用时哥哥小心，周网服元明火，并在通风橱内操作。察温较高

12 
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时，水样和乙酿成先置于冰水南中降温后.再进行萃取操作，每次蒂取m尽快完成。

8.4.5 芳香胶类 g芳香胶类亦可与中氮荔安替比林产生跟色反应，使结果偏高。可在 pH<O.5 的介质

中蒸馆，以减少其干扰。

8.5 试剂

:9a竟用水成为元盼水。

8.5. 1 元盼水 g 于 1 L 水中加入 0.2 g 额 200"C滔化。.5 h 的活做炭粉末，充分报提署后，放最主主夜。 ffl

双层中速滤纸过1穗，就加古草氛化纳使水ii!碱性，并滴加简短酸仰溶液J:ìl:紫红色，移入蒸f由瓶中加热骂在俐，

收集馆出液备用。觉醒t水应贮…T玻璃瓶巾.取fIj时应避免与橡Bll:制品(橡皮3甚或乳胶管)俊触。

8.5.2 硫被铜握军液 100 g/Ll:称取 50 g 硫酸铜 (CuSû. .5H， û)溶于水，稀释半年 500 mL. 

8.5.3 磷般溶液(]+的::!章取 50 mL 磷酸(p= 1. 69 g/mL) ，:tJp入到 450 mL ~在储水中，混匀。

8.5.4 1j3~基橙指示;在 z 称草草 O. 05 g lj3主主楼溶于 100 mL JJc 中。

8.5.5 盐酸 :p口1. 19 g/mL，分析纯，

8.5.6 硫酸溶液(l十 5) ::!章取 10 mL 浓硫酸 (p= 1. 84 g/mLl缓缓加入到U 50 mL 蒸惚水中，边加边

搅拌。

8.5.7 淀粉游液:称取 1 g "I溶怯淀粉，用少最水调成糊状，加沸水泵 100 mL，冷后，虫草冰箱内保存。

8.5.8 缓冲浴液(pH句10):称取 20 g 氯化锁 (NH. C)) 滚于 100 mL 氮水中，加寨，最冰箱中保存。

技 g 应避免氨挥发所引起 pH 债的改变、注意在低温下保存和取用后立即加!!;荒严，并根据使用情况溺撮配制。

8.5.9 4一氨慕安替比林溶液 (p= 20 g/U ，称取 4-氮黎安替比林 (Cll H13 N, ûl 2 g 溶于水，稀释烹

100 mL，毁于冰箱内保存，可使用一周。
注:阁体试剂易潮解、氟化，寂保存在干燥器中 m

8.5. 10 铁氟化柳溶液(p=80 g/L) ，称取 8 日铁氟化仰(凡 [Fe(CNl，]}浴于水，稀释烹 100 mL，篮冰

箱内保存，可使用一网。

8.5. 11 =.氯甲烧 3 分析纯@

8.5. 12 ì费酸佛一溪化仰标准参考溶液[c(--.l-KBrû，) =0.1 mol/LJ:称取 2. 784 日澳酸何(K衍。" )溶于
6 

水，加入 10 日澳化仰 (KBr) ，使其济解，移入 1 000 mL 容最瓶巾，稀释烹标线。

8.5.13 硝酸仰标准参考溶液[c( ~ Klû,) =0. 012 5 mol!LJ:称成锁先经 180"C烘干的棋酸铮 (KIO， ) 
6 

0.445 8 日游子水，移人 1 000 mL 容?黄瓶中，稀释Æ你线。

8.5.14 硫代硫酸纳标准漓定济液 [c (Na, S, O, • 5H， O)句0.012 5 mOνLJ ，称取 3. 1 草硫代硫酸纳

(Na， S， O，)，持辈子煮沸放冷的水中，加入 0.2 g 碳酸纳 (Na， CO，) .稀罪罪受 1000 mL，临周前，fIj础酸仰榕

挥更 (8.5.13)拟定"

标定:移取 10.00 mL<V， )硝酸饵洛液(8.5.13) 250 mL 碗盘瓶中，加水输将至 100 mL.加 1 g 腆

化例，离加 5 mL硫酸(8.5.6) ，加毒草，轻轻摇匀。量暗处放量堂 5 min ，fIj硫代硫酸纳溶液 (8.5.14)淌ñfÆ

淡黄色，力n 1 mL 淀粉溶液，继续淌ñf豆豆蓝色问。褪去为止，记录硫代硫酸锅溶液用缝(V， )。

按式(1 2)计算硫代硫酸纳浓度(mollLl : 

C 

p:中 2

0.012 5一~腆酸御标准参考溶液浓度，单位为摩尔锋升(mollLl;

V，一→移取樵酸ílf1你准参考溶液体积的数值，单{监为主革升(mLl

V，…一-硫代硫酸销标准滴定液ffl量的数值，岛生&.为毫升 (mL) • 

……( 12 ) 

8.5. 15 笨盼标准贮备液(p= 1. 00 g/U :称取1. 00 日元包苯盼 (C， H， OH) 溶解于水，移人 1000 mL 

辛辛古董瓶中，稀释至标线。最冰箱内保存，保存期限为一个月。

13 



。/T 221…2005 

4位Æ: 吸取 10.00 mL 浓阶贮备液(V)于 250 mL 碗盘瓶中，力n JJ\:稀稀至 100 mL，加 10.0 mL 谈自费

仰澳化饼溶液(8.5. 12) ，立即加入 5 rnL 盐酸(8.5 刷 5) ，盗好瓶窑，轻轻榕匀，于路处放置 10 min , bo入

1 g 供化仰，密塞，阵轻轻摇匀，直立盛暗处 5 rnin. ffl硫代疏离盘俐标准淌Æ榕液(8.5.14) ， j商定盗淡货色，

加入 1 rnL 淀粉溶液(8.5.7) ，继续满足三在蓝色刚好褪去，记录用鳖矶。

问时以水代替主在西班贮备液作空白试验， ì己运食宿t!-ï:硫酸例满Æ熔饿用最 V， • 

苯盼贮备浓浓度按式(3)计算 3

cX15.68 

式中:

F一一苯盼贮备液浓度的数值，单位为主是完每毫升(mg/mU;

V. 空白试验中硫代硫酸锦标准i商定溶液ffl攘的数值，单位为毫升(mU;

V3一←滴定苯盼标准贮街液时，硫代硫酸纳标准淌Æ液用意的数值，单位为毫升(mL)，

c 一硫代硫酸例标准滴定游液浓度的数僚，单{肯为摩尔每升(mol/U;

15.68- ~ C6 H 5 0H 摩尔阳的数值·单位川问((g!m队

V.一…取ffl苯盼标准贮备液体积的数债，单佼为主革升 (rnL)。

…( 13 ) 

8.5. 16 苯自由标准巾问液=取i蠢蠢苯盼贮备液(8.5.15) ，用水稀释:3i:4母辈革升含 0.010 mg 苯盼。使用时

~天国己制。

8.5. 17 来自甘标准使用液 z取法最苯盼标航中间;在(8.5. 1们，用水稀桥:3i:每毫升含1. 00 周苯盼。自己制

后在 2 h 内使用。

8.6 仪吉普

8.6. 1 全玻若在倒吉普， 500 mL. 

8.6.2 炎平:1路蟹。. 000 1 g , 

8.6.3 分光光度计 D

8.6.4 锥形分彼挂着斗， 500 mL. 
8. 7 步骤

8.7. 1 盘敢去除干扰后的设泡液 250 mL 子熬饱并在中，加数粒玻璃珠以防巢沸，肖加二i陶lj3基橙指示

液 (8.5.4) ， ffl磷酸溶液(8.5.3)调节窒 pH=4C、溶液垒橙红色) ，加 5.0 mL 硫酸铜溶液(8.5.2) 。

tL 如加入硫酸销溶液后，产生较事盘的黑色碗化锵沉淀，如IJJill摇匀后放童片刻，待沉淀后，再稍加硫酸铜榕液至不

再产生沉淀为止。

8.7.2 连接冷凝器，加热蒸俑，交蒸馆出约 225 rnL 时，停止加热，放冷。 I问蒸f留瓶巾加人 30 mL 水，继

续丑事馆:3i: t自tI:l液为 250 mL 为止。

11 ，蒸悔过程中，如发现甲茶楼指示剂的红色褪去，且挂在蒸馆结束后，再加 1 ì商甲基橙指示剂。如发现燕馆后残液

不垒酸性，则应重新取样，增加磷酸加入景，进行蒸烟。

8.8 方法 A 4-氨喜事安鲁比林直接光度法

8.8. 1 原理

由#类化合物于 pH 为 (]O.O土 0.2)介质中，夜铁氟化绑存夜下生在 4 氨基安替比林反应，生成楼红色

的呵|味盼安替比林染料，其水溶液夜 510 nm 波长处有最大吸收。

研究指出:盼类化食物巾，极蒸对{茸的取代恭可阻止反成进行，但肉素、葬在慕、磺酸慕、楼主主和甲氧慕

除外，这些基网$;半是能被取代下的$邻位硝署在陨.ú: 1ïi: )jIZ t.龙成，而|同!îI硝蒸不完余地阪.ú:反ml;氮蒸索桥

比林与盼的偶f挂在对!îI较邻i立$;见;~对佼被:脱去毒、芳怨、自画、琐糕、青史目it~毒、亚硝熬成!!l'i葱取代，而邻位

米被取代时，不5呈现颜色反应。

8.8.2 滋用?在阁

网光中望为 10 mm 的比色 l皿测缀时，龄的最低输出浓度为 0.1 mg!kg , 

14 
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8.8.3 步骤

8.8.3. 1 曲线的绘制 z 踉 8 :3主 50 mL 比色管，分别汹人 (0. 00 、 O. 50 、1. 00 、 3.00 、 5.00 、 8.00 、 10.00 、

12.50 ) mLII皆称狱中间液 (8. 5. 1们，加水泵 50 mL 标线。力日 0.5 mL 缓冲溶液 (8. 5. 肘，混匀，此时

pH 值为00.0士0.2) ，加 4 氨基安静比林溶液 (8.5.9) 1. 0mL 混匀。再加1. 0 mL 铁氟化何浓浓

(8.5.10) ，充分搅匀后，放登 10 rnîn 立即于 510 nm 波长，用光程为 10 mm 比色皿，以水为参比，测量量吸

光度 φ 经空白校班后，绘制脱光应对当在自命含盛的校准幽线。

8.8.3.2 倒出液测定:分取 i菌素景的销出浓 (V) 放入 50 mL 比ê1雪中，稀稀泼 50 mL 你线。按

(8.8.3. 1)步骤测定吸光度，减去空白试骏的吸光度。

8.8.3.3 空白试验 2 以辈革馆水代替浸泡液，经蒸馆后，按 (8. 8且 3. 1)步骤测定，结果为样品测定的空白校

jf值。

8.8.4 计算

污泥中盼的?雪景以苯盼 (C6肌 o日)的质最分数 M 计.数假以毫克f善于克( mg/kg)表示.按式 (4)

计算:

式中 z

W句 x V o 
αJ 二ζ

VXmX(! 一 f)

m。 从校准曲线上查得的笨自身含耸的数值，单位为微觅(μg) , 

v。一…诩处五盟沁泌的主运容体积的数值，岛生{:îl为毫升 (mL)，

V 移耳Rt留出液体积的数傲，单位为3毫升 (mL);

m十一称最污泥的质霞的数僚，单位为克(g) ; 

f 污泥的含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算结巢我必到小数点后两位。

泼 a 如侃林中含盼较满，移浓浓缀辍汹攘外加Jj(3巨 250 mL 施行葬在锚，则在计算时成司是以稀释俯数。

8.8.5 精宿康和准确度

…. ( 14 ) 

6 个实验寒分别对两个不|词浓度的统一样品用中氨基安替比林直接分光光度法作了测定，平均测

定值为 5.96 mg/陆的样品，实验室问丰且对标准偏差为 7.94% ;平均测定值为 2.41 mg/k目的样品，实验

室|闯相对你准偏差去为 2.96% 。样品的力目标囚收摆棋范院司为 84.9%-107.0% 。

8.9 方法 B 中氟荔安替比林事取光度法

8.9. 1 膜琅

盼类化合物子 pH <1 0.0+0.20) 的介段中，在铁氟化例将在下与 4…氨基安辛辛比林反应所技成的梭

红色安将比林染料可被三三章在月间炕所难限，在 460 nm 彼伏处有般大吸收。

8.9.2 适用?在周

本法最低检出浓度为 O. 002 mg/kg; lJ!~定上限为 0.12 mg/kg , 

8.9.3 步骤

8.9.3. 1 由最佳的绘制 2 月宜 8 个分部主挂着斗，分别加入 100 mL 水，依次圳人(0.00 ， 0.50 ， 1.00 ， 3.00 ， 5.ω ，

8.00 , 10.00 , 15.00) mL 来盼你哥在使用液 (8. 队 1 7) ，再分别加水3.! 250 mL。加 2.0 mL 缀 i中揭穿割草

(8.5.8)混匀，此时 pH 值为Cl O. 0 + O. 幻，加1. 50 mL 今氨基安静比林溶液 (8.5.9) ，混匀.再加

1. 50 mL铁氯化饵溶液(8.5.10) ，充分说匀后，放宣 10 mÍn a 

准确加入 10.0 mL 二三靠在f!l:除 (8.5.11) ，加塞，剧烈报摇 2 min. 青争里辈分f益。用干"脱脂棉拭f分液漏

斗室血管内虫草，于主页管内变革…小朋脱脂棉JlX:滤纸，放tf:\三三靠在甲虫克辰，弃去盖在初滤 tH 的荣立1商直在南某液月~，应接放

入光根为 10 mm 的比色肌中，于 460 nm 波长，以三氯甲:院为参比，测最吸光度。室去3雪白校jf厉，绘制吸

光度对苯酣含量的校准曲线。

8.9.3.2 销出挥监测~YE ，分拟逍擎的销出液(V)放入分液瀚斗中，加水3.! 250 mL，依 (8.9.3. 1)步骤测 YE
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收光度，减去空白试验的吸光度。

8.9.3.3 空白试验:以盖在馆水代替浸泡液，经蒸销后，饺〈自.9.3. 1)步骤测定，结果为样品测定的空白校

正值。

8.9.4 计算

同 8.8.4 中的公式(14) 0 

8.9.5 精密度和准确康

6 个实验交分别对两个不同浓度的样品用 4-氮黎安替比林系取分光光1l1.在作了测定，实骏烹内相

对标准偏要在为 0.88%-8.11%。样品的加标回收卒范阙为 75.3%-9 1. 7% 0 

8. 10 注意事项

8. 10. 1 空白试验吸光度受中氨基安榜比林质燎的影响辈辈大，必要时作提纯处理@

将中靠在慕安辛辛比林置于燥的烧杯中， .1Jn约 10 俯臻的笨，用玻璃棒充分搅拌，并使块状物粉碎，将溶

液连同沉淀移交干燥滤纸 t过滤，丰每周少量的盖在洗豆豆滤液为淡黄色止。~夺#草纸上的沉淀物摊锵于司提丽

皿上，利用通风柜的机械.ìWi风，在较短的时间内使残留的立在怀线，4;;~在后，'1:干燥梅内避光保存。

注·来手王军串傲，击最纯操作E挂在通风枢内进行。

8.10.2 当样ll~i苦辣1t.性酸时，1lJ使馆出浓 pH 值降低，必姿肘，应在馆出液中加人靠在水，使馆出液i是中

性后得加入缓冲溶液。

9 城市污泥 氟化物的测定 碍事馆后毗腺·巴比妥酸光度法

9. 1 范国

本方法规定了蒸销后口比咣-巴比妥酸光皮法测定污泥中的易释放氟化物。

本方法适用于城市污水处现厂和城市其他污泥中易释放辄化物的测定 Q

本方法的氟化物馆出液检测范围为 0.02 mg/L 5Ë O. 45 mg/L( 以 CN 计)。

9.2 定义

易得放氟化物是指 pH=4 的介质中，硝酸钵棕底下，加热丢在馈，能形成氟化氮的化食物。包括全部

简单氟化物(碱金属的筷化物) ，和ItE此条{牛下自居然成氟化氮而被蒸出的部分络合氟化物(如锦佩络食物

等)。

9.3 原理

在中i尘条件下，备在离子和氮胶 T 反应生成氧化簸。氧化徽与日比峻反应'í.成戊矫二靡，戊婚二二能与

两个巴比妥酸分子缩合成红紫色染料，在 580 nm 处扭 OE~政光度，吸光度的大小与氟化物浓1lJil(.正比。

9.4 试1'1lJ

到!U定过程中，成使用分析纯试剂和;在含在在化物和活做靠在的蒸储水或具有I司等纯度的水。

9.4. 1 氮氧化销溶液 [c (NaOHl = 0.1 mo1/ L]: 称取 0.4 g 氢氧化纳溶于水中，Jfl蒸馆水稀释至

100 mL。

9.4.2 氮氧化纳溶液(p= 10 g/L) :称版1. 0g 氢氧化锅，用其在倒水稀释美 100 mL. 

9.4.3 硝酸铸 [Zn(NO，)， • 6H， O] 溶液(p= 100 g/U: 称取 10.0 g 六水食硝酸镑，用蒸惚水稀辈革5Ë

100 mL。

9.4.4 甲蒸梭溶液(p口。.5 g/Ll:称取 0.05 g 甲恭慨，用蒸馈水稀释5Ë 100 mL. 

9.4.5 酒有酸熔液Cp= 150 g/Ll:称取 15.0 g 酒而酸将于水，稀释至 100 mL. 

9.4.6 氯胶 T 溶液(p=10 g/Ll:称取 0.5 g 氯胶 T 溶于71< .并稀移交 50 mL，撼匀，贮于棕色瓶中 α1恼

闲时配制。

9.4.7 盐酸(1十 3) 将 100 mL 浓盆酸缓慢加入到 300 mL水中 m

9.4.8 日比晓巴比妥酸溶液:称Jlit O. 18 g 巴比妥酸 (C.H.N， O， )加入 3 mL p比院和1 10 mL 盐酸

(9.4. 门，待熔解后，加水至 100 mL，摇匀。贮存在棕色瓶中。本溶液幸于有不带事物，可过滤，存于自音处稳
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定 24 h，放于冰箱中可稳定一周 U

9.4.9 磷酸盐缓冲溶液(pH口7):称取 2.79 g 元Jj(磷酸二氧仰 (K矶 PO.)和 4.14 g 泥水磷自费缝之销

( Na2 日PO.)子烧杯内，加水份解Æi稀释Æ 1000 mL，然匀。子冰箱中保标。

9.4.10 氟化例标准溶液 ，p= 1. 00 附/mL.

9.4. 11 鼓酸溶液 ， c( HC l) = o. 5 mol/L。

9.4. 12 盼lIt指示剂 g称驭。.1 g 自由国k指示剂，榕子 50 mL 95% 泥水乙回事巾，用水稀事~Æ 100 mL. 

9.4. 13 氮氧化纳溶液 1 日/LJ ，称取 O. 1 日氮氧化锅，溶于 100 mL 蒸f雨水中。

9.5 仪榻

9.5. 1 全玻璃蒸恼器， 500 mL 。

9.5.2 jjH阅咆炉 :600 W 或 800 W. 

9.5.3 分光光度汁。

9.5.4 具寨比色管， 25 mL 。

9.5.5 振荡器。

9.5.6 接收瓶， 10Cl mL J量筒或容最脱困

9.6 ~在栋

测定额化物的样品w.剔除各类大型纤维杂质和大小碎石块等无机杂质，特别t主意样品的代表性.样

品采集后应将样品放人聚乙铺瓶或硕质玻璃瓶中，在低温条件下保存，在 24 h 内进行分析。

9. 7 步骤

9.7. 1 样品的$fJ 备

取远景污泥中学品援子研钵中，研膝均匀，准确称取 5 g Æ 10g 污泥，加入 200 mL 去离子水，再加入

O. 125 g 固体氮氧化锅，使样品水浓浓 pH>12 ，夜 24 h 内进行分析，如不能及时测定.ï!t于冰箱中保存。

9.7.2 样品的蒸馆

9.7.2.1 氟化氛的释放均吸收 2将处观后的样品全部移入 500 mL 蒸f翻版中， (辛苦氟化物含锺较高，可

酌最少Ilit，加水稀释烹 200 mL).加数较玻璃珠。 f主接受瓶中加入 10 mL NaOH 溶液(9.4.2)作为吸收

液，均水样在酸性条件下蒸饿时，若有较多挥发性酸蒸刷，则应增加氢氧化制浓度(制作校准由线时，应

使用相间的氧氧化纳浓度)。馆出液导管下端插入接收版的吸收液中，连接好蒸馆装盘，如图 2 所示，检

查连接部份，使其严密。

回 2 蒸馒装置E阁

将 10 mL 硝酸绊溶液加入蒸馆瓶内，加入 7 淌至 8 j商阳慕橙指示液(9.4.4) ，迅迷加入 5 mL 酒石

酸浴液(日.4.5 )，立即篮虫子瓶塞，使瓶内溶液保持红色。打开冷撞撞水，以 2 mL/min 至 4 mL/min 迷1t进

行然f圈。 f辈收瓶内浓浓.itê 100 mL a才傍11:葬在馈， ffj少数水冲洗馆出浓界镑。取l:I:l疲收瓶，用水稀释至极

线。 i吃碱伎饿l:I:l液 (A)供一拥tl iË易释放氟化物用。

17 
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9.7.2.2 空自试验:按 9.7.2. 1 步骤操作，用实骏用水{"t役中平品，进行空白试验。得到空白试验销出液

(酌，供测定占3释放氟化物用。

9.7.3 1则jË

9.7.3. 1 曲线的绘制 z取 83主 25 mL~塞比色管，分别加入氟化御标准熔液 (9.4.10)(0 ， 0.20 ， 0.50.

1. 00.2. 00 , 3. 00 , 4. 00 , 5. 00) mL。各加雪里氧化纳格挥重 (9.4. 13) 'E 10 mL , I句各比色管中佣人 l 漓自t

Iít;指示剂 (9.4.12) ，用盐酸 (9.4.11)调节溶液红色刚消失为止。加入 5 mL 磷酸盐缓冲溶液(9. 4. 的，

摇匀。迅i革加人。.2 mL 氯胶 T 榕液 (9.4.6) ， np 盖在上3辈子 J昆匀。放i量 3 min 1亘 5 min ，再加入 5 mL 

H比咙-巴比妥酸溶液 (9.4.8) .llU7.K稀稀级刻度，撼匀。在 40'C水浴中，放景 20 min，取出，冷空寒泪。在E

分光光度汁上，于 580 nm 波长处，用 10 mm 比色肌，以零浓度空白为参比，测定吸光度，并绘制校准

由线。

9.7.3.2 样品测定:分别取 10.00 mL 馈Ifl液 A 和 10.00 mL 杰白实验倒Ifl液 B. 于双黎比包管中，按

9.7.3.1 tV骤进行操作，测jË吸光度。从校F能曲线巾王军Ifl丰日成的氟化物含嚣。

9.8 计算

污泥中氟化物的食锺 ω，数值以毫克告善于宪(mg/kg)我泳.按式(15)计算 z

戏中:

阳。 XV1
w=-一一一一一一一一---

mX(] … f) X V, 

mù……工作曲线上~1辱的氟化物含量量的效恼，单位为微:l'i; (μg);

V1叫…ψ恼 Ifl液体积的数值，单位为毫升(mL) ; 

m←一样品质盘的数值，单位为览(g) , 

f 一一污泥含水率的数值，以小数我豆豆，由VJ益方法兑立在标准中方法 2 ，

V z- 践色时所欲馆出液的体积的数筒，单位为主毫升(mL)o

计算结果表示到小数点后两位@

9.9 注意事项

…. ( 15 ) 

9. 9. 1 è!i氟化物以氮氨酸(HCNJ存在肘，易探发。因此.从加缓冲液起，每一步骤都要迅速操作，并随

时蔬严寨子。

9.9.2 实验混庶低时.磷酸盐缓冲济液会析Ifl d古体，而改变溶液的 pH 值。的此，需要彼水浴上使生商品

揭穿解，混匀蔚为可使用。

9. 10 精密度和准确度

5 个主ì< H盘率分别对两个不问浓度的样品作了测定，平均测定值为1. 93 mg/胞的样品，实验室内相

对标准偷去在为1. 6%-7. 0%.平均测定假为 4.44 mg/kg 的样品，实验室内相对标准偏差为 0.9%-

5.0% 。样品加?你回收率范自司为 77.0%-98.33币。

10 城市污混 .化物的测定 蒸匍后鼻烟戳咽口比瞧嘟嗣分光光度法

10. 1 范囤

本方法规定了蒸馈后用鼻烟酸口比峨琳阁分光光~法测定城市污泥中的氧化物。

本方法适翩用于城市污水处现厂和城市其他污泥中氧化物的测定。

本方法的氟化物馆出液展低校由限为 0.004 mg/LC 以 CN 计)。

10.2 采样

测定氟化物的样品成剔除各然大坝纤牵挂杂质和大小碎石块等元机是专质，特别注意样品的代表惊，样

品采集后成将样品放人聚乙烯瓶成破质玻璃瓶中，在低括通条件下保存，夜 24 h 内进行分析。

取滚烫污泥样品篮子研钵中，研膝均匀，准确称取 5 日'E 10 g 污泥，加入 200 mL 宏离子水，离加入

。 125 日囱体氢写过化销，使中丰古自水溶液 pH>12 ，:æ 24 h 内 i进行分析，如不能及时测JÈ!盒子冰箱巾保彩。

18 
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10.3 干扰物质的去除

10.3. 1 i自类的存在，使然饱液空军L浊状I的影响正常比色。Jll制备样品体积 20%壁的庄巳炕残雪在仿，

迅速率眩，除去汹类后，离进行草草憾。

10.3咽 2 脂肪般在峻性燕f留日‘tlíf被然邸，从而在碱1'1条件下，发生息化反成，使吸收浓的氮氧化倒挂f戴

降低。脂肪般的除去，可用(l十9)麟酸调节样品 pH 烹 (6. 0~8. 0). 用制备样品体积 20%臻的lE已炕

或氯仿，再进行…次萃取，通常即可使脂肪酸浓度降低到干扰水平以下。

10.3.3 者样品中存在活性氯等氧化剂，量取两份体和、相同的样品，向其中一份样品投入淀粉腆化饵

试纸 l 片空 3 片，加硫酸酸化.Jll亚硫酸纳溶液滴~至淀粉-腆化柳试纸由蓝蓝色变至笼包，记下用盘。J'l

…份中学品，不力Oì式纸和硫酸，仅加上述问擎的血硫酸销溶液。

10.3.4 者中学品l'含辛哥大缀汲硝酸根离子，~号子扰测定，通常吉普寇觅\lE硝酸根溺于有需要苦力D 2.5 mg 氮然

磺酸，使之分解。

10.3.5 若【样品巾含有少最硫化物 (S2-<1 mg/L) ，可在蒸t商前加入 2 mL O. 02 mol/L 硝酸银济液。

当大最硫化物存在时，需调节样品的水溶液 pH>ll ，加入碳酸铺粉末，与硫离子1'.成黄色硫化锅沉淀。

反复操作，直至硫离子除尽(取 1 淌处理后溶液，放在乙酸铅试纸上，不再变色)。将此溶液过滤，沉淀物

用 0.1 mol/L 氮织化纳溶液以倾销法洗涤。合并滤油革与洗涤液，供葬在馆用。要耳防止有提醒盘锁闭盘过多，沉

淀处理时间不可超过 lh ，以免沉淀物峻附<<化物!!!i;络含在在化物。

10.3.6 其他活原做物质:llii:样品的水浴液 200 rnL，以盼国在你指示剂.用 0+]) 乙隙中和，然厉淌加

[dt阳叫)ω0.1 mo川附酬溶液M成力氧化饱棕色沉淀时，幽 1 mL，两进行酬，收

集饱血液，待测定。所力Oi尚能酸御溶液的浓度不可超过 0.1 mol!L，样品i虽经蒸饱分离，仍有元机就有

机:iH在性物质f翻出而干扰测寇则. 'ïJ X>j f留出搬进行数丢在饿分离。

10.4 扬释放徽化物

易事手放氟化物是指在E pH=4 的介质中，:æ硝阪镑存夜下加热蒸馈，能形成氮化氮的化合物。包括

全部简单氟化物(碱金属的氟化物h和夜此条件下能生成氟化氛而被蒸出的部分络合氧化物(铮氧络合

物等)。

10. 4. 1 原理

用f岗石睡盘带等液将中非品控制:æ pH 约为 4 的条件 f ， jm人硝酸辛辛加热葬在惰，简单鲁在化物及部分络合做

化物以<<化氛的形式蒸出，用碱液吸收。

10.4.2 试JliJ

测定过程中，应使用分析纯试剂和不含氟化物和活投氯的蒸馈水草草具有同等纯度的水。

10.4.2.1 硫酸溶液0+5) ，将 100 mL 浓硫酸缓缓加入到 500 mL 蒸饱水中，边加边搅拌。

10.4.2.2 室主氧化纳溶液阳山 40 g/Ll称取 4.0 g 氮氧化纳(NaOHl溶于 100 mL ~在饿水中 d

10.4.2.3 氮氧化#内溶液(p= 10 g/U ，称取1. 0g 氮氧化俐 ， y自然馆水平措辈辈jE 100 mL , 

10.4.2.4 硝酸仰 [Zn(N仇)， • 6H， OJ 浓液(p=汇 100 自/LJ :栋'取 10.0 自六水仓硝股幸事， f自然f菌7.K稀樨

烹 100 mL 。

10.4.2.5 甲恭梭溶液(p= 0.5 日/L) ，称取。刷 05 日甲蒸梭，用蒸馆水稀释jE 100 mL。

10.4.2.6 商否股溶液(p= 150 日/L) :称职 15.0 g 酒石酸挥手于水，稀释至 100 mL。

10.4.2.7 乙酸铅试纸，称取 5 日乙酸铅 [Pb(C， H3 02 )2 • 3H2 0J 溶于水巾，稀释直至 100 mL。将滤纸

条没人上述榕液巾 .1 h 后，揪出睡在子，盛于广闪瓶中，密2直保存。

10. 4. 2. 8 淀粉m腆化饵试纸 g 称取1. 5 自问俗性淀粉.Jll少篮水揽成糊状，加入 200 mL 沸水， f，昆匀。放

冷，加 0.5 日腆化仰和 0.5 g 碳自费告内.用水稀转变 250 mL，将滤纸条罪曼首费后，取 111 陈平，且在于棕色瓶中密

葱保齐。

10.4.2.9 \lE硫酸销 (Na， SOJ) 溶液(ρ=12.6g/Ll:称取1. 26 g 双硫酸倒溶于 100 m1.蒸馆水中。
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10.4.2.10 氮葱磺酸(NH， SO， OH) 。

10.4.3 仪榻

10.4.3.1 全玻璃蒸馆都， 500 mL , 

10.4.3.2 问调咆炉， 600 W 成 800 W. 

10.4. 3. 3 接收瓶， 100 mL 最倒或辛辛盛开臣 。

10.4.3.4 :JÇljZ，感簸。. 000 1 g , 

10.4. 4 t告.

10.4.4. 1 氧化盖在释放和吸收 g拨旦旦 2 追查壁，将处理后的样品全部移入 500 mL 主事馆瓶中(密氧化物含

锺较商，吁国唱盘少耿，并加水窒 200 mL.问时加入团体氮氧化纳~ pH>12) ，加数粒玻璃珠。向接收瓶

内加入 10 mL 氮氧化纳溶液(10.4.2.3)作为吸收液。~样品在酸性蒸馆时，辛苦有较多撑发性酸熬出，

则m增加氮氧化销浓度(制作校准翩线时 ，$l使用相同的氮氧化纳浓度). t黯出液导管下端插入接收瓶

的吸收液中，检菠连接部位，使其严德。

将 10 mL 硝酸钵揭穿液 00.4.2.4)加入蒸馈瓶内，加入 7 滴至 8 满甲蒸楼指示液(]O. 4. 2. 5) ，迅速

加入 5 mL 酒石酸浓浓<10.4.2. 们，立即放好瓶寨，使瓶内溶液保持红色。打开冷凝水.以 2 mL/min 至

4 mL，忱lIn 速度进行蒸愧。接收瓶内溶液近 100 mL 时停止蒸俐，用少费水冲洗馈tf:!液导管，取出接收

瓶.用水稀释~标戏。此碱校饿出液(AJ ，供测定~释放氟化物用。

10.4.4.2 空白试验 z按步骤 10.4.4.1 操作，用实验用水代替处五里后样品，进行绞臼试验，得到空白试

骏饿出液(B) .供测Æ:~释放佩化物用。

10.5 总佩化物

总徽化物是指在磷酸和巴DTA 存在下，pH<2 介腔中.加热立在馆，能形成氟化氧的锐化物。包括全

部简单氟化物(多为碱金脱利碱土金阔的氟化物，锁的额化物〉和绝火部分络合鲁说化物(佟氟络合物、铁

饭络合物、镰<<络合物、铜氟络合物等) ，不'Ê! 1西销自民络合物。

10.5. 1 原理

向样品中加入磷酸和 EDTA 一，例，在 pH<2 条件下，加热盖在锢，利用金脱离子与 ED丁A 络合能力

比额离子络合能力强的特点，使络合氟化物离解出靠在离子，并以氟化氨形式被蒸馆出，用氮氧化销溶液

吸收。

10.5.2 试剂

测定过稼中，应使用分析纯试剂和不含氟化物和活性氯的蒸惚水或具有向是事纯度的水。

10.5.2.1 磷般(H， PO‘ ) ， p陌1. 69 g/mL. 

10.5.2.2 EDTA 二纳济液(p"汉 100 g/L) ，称取 10 g EDTA 二纳溶于 100 mL 盖在俄水中。

10.5.3 仪部

网 10.4.3 。

10.5.4 步骤

10. 5. 4. 1 氯化氧的释放和吸收.按阁 2 装置，将处理后的样品移入 500 mL 然倒瓶中(著书就化物含篮

较离，河的盛少耿，并力n7l<~ 200 mL，问附加入固体氮氧化纳至 pH>12) ，加数粒破璃珠。往接收瓶内

加入 10 mL 氮氧化纳溶液00.4.2.3) ，作为吸收液。当桦品中存在亚硫酸销和码是酸销时，自1用氮氧化

纳溶液(1 0. 4.2.2)作为吸收液。馆出液导管下端插入接收瓶的吸收液中，检1If.连接苦苦{苦，使其严密。将

10 mL EDTA 二锅溶液00.5.2.2)加入蒸惚瓶内。

仙人 10 mL 磷酸00.5.2. 1)，当样品碱I:l大时，可适当多加磷酸，使 pH<2 ，立即恙好瓶寨，打开冷

凝水.打开可调电炉，以 2 mL/min ~ 4 mL/min 速度进行蒸馆。才是收瓶榕液i丘 100 mL 时，停止蒸馈，

用少锺水冲洗铺tf:!液导管，取出接收瓶，用水稀释至标线，此碱怯饿出液 A 待测定总氟化物用。

10.5.4.2 "i!白试骏 z按步骤 10.5.4.1 操作，用实验用水代替处理局样品，进行写雪白试骏，得到空白试

骏馆出液(盼，供测定总氟化物用。



10.6 鼻烟酸"毗啤团体翻比色法

10.6. 1 服理
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在中性条件下，样品中的氟化物均氯胶丁反应~Jllt氮化锐，问占~~辛烟自费作用，经J}(解后生成戊烯立

自案，最厉与日比股琳自自缩食生成蓝色染料，其色1l与氟化物的 fr:l建成正比，在 638 nm 波长波行光度测定。

10.6.2 仪器

10.6.2.1 分光光度汁。

10.6.2.2 具塞比色管， 25 mL。

10.6.2.3 也热恒温水浴锅。

10.6.3 试剂

测定过稼中，成使用分析纯试剂和平;1吉氟化物和活做氛的蒸饿水就具有网络纯般的水。

10.6.3.1 氮氯化纳溶液(p=20 日/U ，称取 2g 氮氧化纳溶于 100 mL 蒸馈水中。

10.6.3.2 氮氧化纳溶液Cp=l g/L) ，称取 O. 1 g 氢氧化纳榕于 100 mL 蒸馆水中。

10.6.3.3 试银巢溶液 2取 0.02 日试银汉(对二甲氨基j[节基罗丹宁)溶于 100 mL 丙阁中，贮存于棕色

瓶中暗处保符。

10.6.3.4 硝酸银揭穿液[c (AgN03 ) 0.010 0 mol/ LJ ，称取1. 698 7 g 硝酸锁，用少耸然铺水将饼，

容交 1 000 mL , 

10.6.3.5 磷酸就缓冲溶液(pH= 7) I 称取 34.0 g 无水磷酸工工裁专甲CKH， PO， )和 35. 5 g 无水磷跋氮二A

纳 (Na， HPO，)于烧杯内，加水溶解后，稀释至 1 000 mL. 摇i匀。

10.6.3.6 氯胶 T 溶液Cp=10 日/U ， 1临用阂，称取 0.5 g 氯胶丁CC，肌 CINNaO， S. 3日，0)溶于水，并

稀将至 50 mL.蟠匀，放入棕色瓶。

10.6.3.7 界烟酸盹毗略时丰田问溶液 z 称Jl)t 1. 5 g 界;烟酸 (C， 11, NO，)溶于 24 mL 氮氧化俐然液00.6.3. 1)

巾，加水平暗释至 100 mL 配制成界烟股浓浓。称取 O. 25 日毗峨琳阙( 3- 1fl葱 1 适应注在 5 毗瞧琳隅，

CIO H" ON,) m于 20 mLN.N-二月间恭Ffl睡觉胶[HCONCCH，)， J 配制成毗嗖琳阙浓液。 I恼用阂，将唱出最 l琳

嗣溶液和异:剧院费溶液按体积比 1 ' 5 混合。

10.6.3.8 氟化御标准溶液 ， p( CN- ) = 1. 00μg/mL. 

10.6.4 步骤

10.6.4.1 曲线的绘制:取 83主主毒集比色管分别加入氧化梆标准溶液(10.6.3.8)(0 、 O. 20 、 0.50 、1. 00 、

2.00 、 3.00 、 4.00 ， 5.00) mL.各加氮氧化饷溶液(10.6.3. 2) ~ 10 mL。向各比13管中加人 5 mL 磷自费放

缓冲溶液(10.6.3.5) .混匀，迅Jll!加入 0.2 mL 氯胶 T 浓浓 00. 6. 3刷们，立即宣自上~于，混匀.放置

3 min--....5 min" 向各 tt13i雪中加入 5 mL 界领章贵阳E比吻琳雷同溶液 (]O‘ 6. 3. 7).混匀，加水稀事手交标钱，摇

匀，在 2S'C ~35'C 的水浴中放景 40 min，用分光光度计，在 638 nm 波长下，用 10 mm 比色肌，以试J'f1J

空白(零浓度)作参比，测定I\!t光度，并绘制校准曲线。

10.6.4.2 测定:分别吸取 10.00 mL t留出液 A 和 10.00 mL 空白试验馆出浓日子具塞比色管中，彼

10.6.4.1 进行操作。从校准幽线上l!f出栩l泼的氟化物含量去。

10.7 计'摩
污泥中氟化物的食黛 ω，数假以表Jt每千克 Cmg/kg)表示，按式(6)计算:

w …. ( 16 ) 

戏中 3

m，-…工作曲线上变得的事就化物?背景量的数筒，单位 J;j微3在仰自) I 

V} 饿tf:j液体积的数傻.~佼为是每升(mU;

m 称取样品质绩的数值，单ÜL为克 (g) ，

f 一一-污泥含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，
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V，→-JÆ色时所取熠出液的体积的数值，单位为续升(mLJ 。

计算盘古果表示到小数点厉两位。

10.8 精w度和准确度

7 个实验2在分别对两个不问浓度的中学&1作了测定，平均测定值为 2.35 mg/陆的样品，实验室内相

对标准偏爱为 2.2%-6.5% ，平均测定值为 4. 23 rng/kg 的中学品，实验室内拟对标准偏爱为1. 2%-

8.3%ω样品加标阴收率范阳分别为 78.6%-10 1. 4% 。

11 城市污泥 矿物泊的ìj!YÆ:红外分光光度法

11. 1 范阁

本方法规定了采用索氏辈革取后，红外分光光1l法测定城市治泥中的总汹、矿物汹、动植物油。

本方法i草m子城市污水处主望广利城市其他污泥中的总汹、矿物池、动植物汹的测定。

泊的测定不是测量特定物质的绪对嚣，而是测定物理性质相似的物质总簸。索氏提取红外分:J't光
度法测定泊的方法是测定能被四氯化碳CCCI， )所萃版的 a大类物质e 本方法是绞破性的方法，只存严

格遵守所有规定的操作细节才能得到平行的结果。本方ÌÎi:不受油品的影响。

11. 2 Æ:义

11 盼 2. 1 矿物汹:在本方法规定的条件下，用阴氮化碳萃取、不被怪圈盘饺吸附、并且在波数为

2 930 cm-' l 、 2 960 cm… 1 和 3030 cm叫全部或部分谱中骨处有特征吸收的物质。

11. 2. 2 动植物油.在本方法规定的条件下，用四氯化碳者在取、并且被硅酸筷吸附的物质。当毒草草史物中
含有非动模物泊的极性物质时，应在测试报告中加以说明@

11. 3 原理

用闲事E化日挂王震取污泥总的涮类物质，测定总2在取物，然底将直在取液用硅酸苦楚吸附，ðj;脱出动植物汹

等极性物底后，测定矿物油。

J总毒~Jjj(物和l 矿物汹的含鳖均由波数分别为 2 930 cm~l (CH, ~基因中 C-H 键的伸缩掀动人

2 俏。 cm~l .(CH， J盖网中 C-H 键的伸缩振动〉和 3 口30 cm-1 (芳香玉手中 C-H 键的伸缩拨动)ì普带处的破

光fl AZ9) Q 、 A，附和 Aa03(J进行计算。动模物油的含量按总1存取物与矿物油食景之量最计算。

加热干燥自费化的污泥榨品会导致偏低的结果。…水分硫酸镣在形成七水分硫陇饺时，可和它本身

盟主虫草 75%的水络俞，凶此可用以干燥污泥。

11. 4 试剂和材料

除非另有说明，分析时均使用符合自国家标准的分析纯试剂和蒸饱水或阅等纯度的水。

11. 4. 1 阴氯化碳CCCI，) ，夜 2 600 cm~l 泵 3 300 cm寸之间打捕，其吸光庭成不超过 0.03 (1 cm 比包

.un..~气池作参比)。

浊。四氯化碳有莓，燃作时要哥激愤小心，并在通风橱内进行。

11. 4国 2 破酸饺 (60-100) 阙:取lìU辈辈辈子饺蒸发皿咐，置商淑炉内 500'C加热 2 h，在巨炉内玲~约 200'C

后，移人干燥苦苦中冷空室温，于熔口泼漓瓶的保存。使用时，称浓遥遥的干燥硅酸续予理普口玻璃瓶中，根据

干燥硅酸锐的釜盏，拨 6%的比例加适擎的蒸馆水，密塞并充分摊在奇数分钟，放望重约 12 h 后使用。

11. 4. 3 晚附校 s 内徐 10 mm、长约 200 mm 的玻璃后析校。而口处槟寨少鼓用1存取溶剂浸泡并晾子后的

玻璃梯，将己处理好的破酸馍(11. 4.2)缓缓例人玻璃Ji!:析校中，边倒!h轻轻敲打，填充商度为 80 mm , 

11. 4. 4 放酸CHCl) ,p= 1. 19 g/mL 。

11. 4. 5 …水合硫酸古董?将硫酸饺铺成湾应，在 150'C烘箱'*'烘予过夜。

11. 5 仪吉普

11. 5. 1 红外分光光J.t计，能在 3 400 cm~1-2 400 cm~l 之间进行扫描，并自己 10 mm 或 40 mtn 带釜石

英 lt色肌 Q

11. 5. 2 索氏摄取糕。
zz 



11. 5. 3 水浴锅。

11. 5. 4 聚氟乙烯亲捕做滤纸，或用网氯化碳洗涤过的中远在:kÎH生草草纸。

11. 5. 5 摄取王若筒 z 滤纸制。

11. 5. 6 脱脂棉。

11. 5. 7 资研钵。

11. 6 ~怪样

CJ/T 221…2005 

采集f亏泥样品时，要哥注寇将泥样品的代表性，使ffl密封玻璃容苦苦贮存样品"当不能立即分析时，盯

在每 80 g 样品中加 1 mL 盐酸保存样品，绝不可用氯伪军E兰在硝酸纳保存样品。

11. 7 步骤

11. 7. 1 骂~JIl(

准确称取(20.0士 O. 5) g 的污泥样品于 150 mL 烧杯中(取样贵视污泥中含油最确定〉。酸化至

p日为2.0 (一般加 0.3 mL 浓盐酸即可) .加 25 日或远景一水合硫酸矮01. 4. 5).搅拌成均匀的糊状物，

摊在烧杯臂上，以便事后容易取下。放毁 15 min ~更 30 min，待其阁化。将团体取出，放在瓷研钵中研

膀。将粉状样品放夜纸提取套筒巾(用聚氟乙烯亲油做滤纸包裹好粉状样品〉。注意纸包高度，应低于

索氏摄取苦苦直E吸管最高点 cm Æ在1. 5 cm , tt :l量i!H想哥哥紧密，避免样品漏出后随团流液进入虹吸穹智，

写字数穹管堵署草草草进入蒸馆瓶。网四氯化碳0 1. 4. ])润湿的小片滤纸，擦烧杯及研钵，此滤纸片也放入纸

摄取王若俯咐。用玻满棉或玻璃珠装满态筒，在沸水浴咐，用 80 mL 四氯化碳网流'1j<Jlj(。第一次阴流后

每次回流时间饺制在 20 min 至 25 min 之间，总数取时间为 4 h. @J流次披 10 lí:?Ë 12 次。倒流完成后

rîZ将辛苦筒内剩余I!!l氧化碳金部转移至激馆脱巾。直日巢然 f留瓶中出现浑浊或悬浮物，用脱脂棉过滤?Ë

100 mL 草草缝瓶 rþ.用阴氧化碳冲洗脱脂棉。将草草铺开证中的液体全部转移窒 100 mL 草草鳖瓶中.并ffl少

盘四氯化碳消恍然饿胀，定咨到刻Jl:，

闯将直在取液分成两份，一份宣接用于测定总泊，另一份绞礁酸镣吸附后 .ffl于测定矿物油。

11. 7.2 ~附

取选蟹的萃瞅液通过硅酸续收附校，弃去前约 5 mL 的滤tIl液，余下部分按人玻璃瓶用于测定矿物

油。如萃Jtit液需要稀稀，成书EPN.附前进行。

注，经硅酸镜吸附剂处理后，由极性分于构成的动、模物油被吸附，而非极性石油类不被吸附。某些非功、樵物斓的

极性物质(如古有 C~O、~OH 基朗的极性化学品等)同时也被吸附.~梯品中明犀含有此类物质时，可在测

试报告中加以说明也

11. 7. 3 测定

以四氯化碳作参比挥手液，选择适当光糠的比色肌，夜 3 400 cm- 1 
- 2 400 cm- 1 之间对破酸饺

0 1. 4.2)吸附后滤崩液进行扫捕，得到样品食最@

11. 7. 4 校正系数测定及其检验

11. 7.4.1 校lE系数测5lr:以四氯化破(11. 4. 1)为溶剂，分别自己制 100 mg/L lE十六锐、 100 mg/L 姥镀

烧和 400 mg/L Ffl苯熔液。用I!!l靠在化碳fF参比熔液，使用 10 mm 比色血，分别测盘lE十六饶、姥曲直统利

用来三三种俗液在 29:30 cm … 1 、 2960 cm叶、3 030 cm- 1 处的吸光度 A圳、A酬。和 A..3030 lE十六烧、姥锻烧利

用置在三种溶液往上述波数处的PN.光Jl:均l搅从Tl且用式(1 7) .由此得出的联立方程式经求解后.可分别得

~J相应的校lE系数 X、Y、Z 和 F ，

c = X. A"ω 十 Y.A四60 + Z(A3川 A2930 / F) …( 17 ) 

式中·

C 萃取溶液中化合物的食最(mg/Ll ; 

A酬。、A，附和 A~1l30一一备对flíL波数下测得的吸光度 p

X 、Y 、万 与各种 C-H 键PN.光度相对肢的系数;

F 一脂肪;段对芳香般影响的校lE网子，即lE卡六烧夜 2930 cm- 1 和 3 030 cm- 1 处的
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吸光皮之比。

对于正十六阳)附椭(P) ，自于即制含意为零， ep仙一号叫，
贝Ij有:

F = A"" (H) / A"" (H) ………~.. ... ...……...... ( 18 ) 

C(日)百 XA "，， (H) + YA 2960 (H) ……….........….........( 19 ) 

C(Pl =几'\ 2930 (P) 十 YA'96， (Pl ……...... ... .....….......( 20 l 

剧式(18)可得 F 傻，曲式(1 9)和 (20)可得 X 和 Y 值，其中 C( 日)和 CCPl分别为测定条件下iE 卡六

烧和姥镀饶的浓度(mg/口。

对于甲笨(T) ，则;有

r A A"30 (T) l 
C(T)样 XA'9l' (T) 十川川Tl 十 ZI A,,,, (T)… γ叮 ‘…·喇( 21 ) 

剧式 (2 1)面11导 Z 值，其中 C(T)为测定条件下申苯的浓度(mg/U ，

ar采用异辛烧代替姥缎烧、苯代替申苯，以相同方法测定校正系数。两系列物质，在同一仪器相同

波数下的吸光度不一定完全一致，但测得的校iE系数变化不大。

11. 7.4.2 校iE系数检验:分别被碗盘取纯正卡六烧、能镀烧和职笨.按 5' 3 门的比例自己成混合娥，

使用f!;f根据所需浓度，再重确称浓滔擎的饱含烧，以f1ll氯化在费为溶剂配成适当浓度拖阂(生n 5 mg/L、

40 mg/L、自o mg!L 等)的混合短系列溶液。

在 2930 cm叶、 2 960 cm- I 和 3030 cm什处分别测量混合经系列浓浓的吸光tf A"ω 、A"削和 A30~O , 

按式。7)计算混合烦系列溶液的浓度，并匀自己制僚进行比较。如混合烧系列溶液浓度测定值和回收率

在 90%~在 110% 范围内，则校iE系数可采用，否则成3重新测定校iE系数并锻验 .][Æ符合条件为止。

采用界学烧代替姥做烧、，笨代替阳苯测定校正系数时，用iE十六贱、9辛辛烧和苯按 65 1 25 : 10 的比

例配制混合炬，然后按相问方法检险校正系数。

11. 7. 5 ~自试验

不加污泥以'Î:'滤纸代替样品，加入与测定时相附体积的试剂，并使用相同光程的比色血，按样品操

作步骤进行安雪白试验。

11.8 计算

污泥巾矿物泊的食康 ω，数古建以 E捷克每究(mg!g)表示.按式(22)计算 z

ω 笃笃 丘羊卫
1000 X m X (1… f) 

式中:

p…-h外分光光tf仪测出浓度的数值，单位3均每1在每升 (mg!Ll I 

v一一定容体积的数值，单位为毫升(mLl;

m一一污泥样品质堡的数值，单位为克(g) ; 

y二一污泥含水毒草的数债，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2.

计算在古果表示到较数。

11. 9 精密度与准确度

....( z2 ) 

5 个实验室分别对两个不问浓度的样品作了测定，平均测定值为 9.903 mg他的样品，实验室内相

对标准偏差为 2.0%-3.9% ，平均测定值为 35.22 mg!g 的样品，实验室内相对标准偏差为1. 8%-

3.4%。样品加栋凹收亘在范E器为 8 1. 6%-108.0% 。

12 城市污泥 矿物汹的测定 紫外分光光lf法

12. 1 范院

本方法规):Ë T用紫外分光光m:~告测定城市污泥中的矿物汹。
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本方法适用于城市污水处现广和城市其他将泥巾矿物汹i:t燎的测定。

12.2 原理

石油及其产品在紫外光区有特征吸收，借街虫在坏的芳香族化合物，主要~I吸收波长为 250 nm ÈË 

260 nm;中皆有共税7;l键的化食物主姿吸收波长为 215 nm 至 230 nm。一般且在汹的两个吸收滋长为

225 nm及 254 nm。石汹产品中，如燃料泊、搁淆汹等的吸收峰与旅f自相i丘。凶此，波长的选撑应视实际

悄况H商定，原汹平日釜质汹商r iî\l 254 nm.而辈辈质汹及炼汹厂的汹品可选 225 nmo 

12.3 试剂

12.3. 1 中速或慢泼掠纸。

12.3.2 -7J(合硫酸镜，将硫酸镶铺成薄层，在 150"C烘箱中烘干过夜。

12.3.3 石油黯(30'C ~60"C):分析纯@

12.3.4 石油隧(30'C ~60'C) :分光纯。

12.3.5 20-3 油标准(1. 000 mg/mL): 周家海洋环境监测中心 20心油标准。

12.3.6 标准油使用溶液: I恼周前将 20-3 油标准 02. 3. 5) 既成 p= 50 mg/L 的溶液，揭穿剂为石油

赃02.3.4) 。

12.4 仪器

12.4. 1 天3fL : I邸簸。.000 1 g 。

12.4.2 紫外分光光Jtit 。

12.4.3 怪研钵。

12.4.4 恒温水浴钩。

12.4.5 棠氏挺取吉普: 150 mL. 

12.4.6 比色管， 25 mL。

12.5 采样

采集污泥样品时，要注意污泥样品的代表性，使用密封玻璃瓶贮存。当不能立即分析时，可在每

80 日样品巾加 1mL 浓盐酸保存样品，绝不可用氯仿或苯申酸纳保棕样品。

12.6 步骤

12.6. 1 按确称职(20.0 :1: 0‘ 5泊的污泥样品于 150 mL ，烧杯中(取样景视污泥中含油.1:确立È) 。自费化烹

pH 为 2.0 (…般加 0.3 mL 浓盐酸即可) ，加 25 g 成边最…水合硫酸馁 02.3.2) .搅拌成均匀的糊状

物，摊夜烧杯身走上，以便幕后称易取下。放Jt 15 min 至 30 min)符其回化。将团体取出，放在瓷缸f钵<þ

研腾。将粉状样品级人预先用石油脱洗涤过的 10 cmX10 cm 大小的滤纸折叠成的纸包内，然后把纸包

放入鱼贯氏摄取苦苦的摄取简肉。注1壁纸包商度，应低于9曹氏提取吉普虹吸管盖量高点 1cmÆ 1. 5cm。

12.6.2 ~章取 100 mL 石汹重量02.3.3) ，…部分沁人Æ提取简体狈 1/2 处，石汹能液wi且在低于索氏提取

器虹吸管盖章商点 1 cm 盗1. 5 cm.剩余部分倒人索氏链取糠的然发瓶内。把提取吉普各部分连接起来.调

节水浴温度为 65'C左右，抽提时间不少于 6.5 人对有些含油童声远的污泥 .$1延长抽提时间，直到提取

简内的石油隧用滤纸测试冗汹迎为止。拍提完毕后，将蒸发瓶内的王在浓浓用石油隘 02.3.4) 定容到

100 mL (V) ， 待测。

12.6.3 校准幽线制作$分别吸取油标准使用溶液 (12. 3.ω(0. 5 、1. 0 、 2. 0 、 4. 0 , 8. 0 、 13.0)mL 于

25 mL比包管中，用石油隧(12.3. 4)稀释至标线。在 225 nm 波长处，用 10 mm {'i"英比色皿，以石油麟

02.3.4)为空白参比液调节仪糕零点，绘制校推曲线。

12.6.4 测定:被确吸取 1 mL 至 5 mL(Vj )待测苯1jj(液于 25 mL 比包管中，再用苟t民联02.3.4) 定容

到U 25 mL(V，). 以石?由自量 02.3.4)为主空白参比液调节仪器零点，进行比包测定。从校P住脚统求得被测

溶液的浓度 ω

12. 7 计算
污泥巾矿物泊的命簸 ω，数值以E捷克倦5l(mg/g)表示，按式 (23)计算 z

25 
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式叶， , 

ωPXVXV， -
"'X(] … f) XV1 λ 10' 

户一…被测液巾矿物?国浓度的数傲，单位为徽J[.每毫升(μg/mL) , 

V~…萃取液寇军军的体积的数值，颇佼为主毫升(mLl , 

V} ……阜吸取直在取液的体积的数值，单位为主盖升(mL) , 

m一一称取沁泥质量的数值.单位为宽(g) , 

首古巴含水率的数值，以小数农示，测定方法见本标准中方法 2 ，

V2~←比色时溶液定容的体似的数饶，单位为毫升(mL)，

10'~一单位换算倍数。

计算结果表示到接数。

12.8 精密度和准确皮

.. ( 23 ) 

3 个实验察分另IJ对两个不同浓度的样品作了测定，平均测定值为 1 1. 25mg忱的中丰品，实验察内相

对标液偷袭为 2.4% 凡 3.9% ，平均测定值为 98.33 mg/目的样品，实骏案内栩对标准偏塞在为1. 1%-

2.8% 。样品加标朋收凉范院司为 77.4%-114.3% 。

13 城市污泥 细商总撒的测定 早皿计做法

13. 1 范围

本方法规定了用平皿计数法测定城市污泥中细菌总数。

本方法适用于城市污水处玉皇厂污泥中细菌总数的测定。

13.2 lË义

本方法中污泥是指污水处理广在净化污水过程中产生的沉淀物，其中含有大摄需氧商、兼性庆氧筒

和异养筋。测定污泥中细菌总数对判断污泥被污染稼皮、污水处原厂污泥排放是否符合标准具有章主要

的意义。fÌl于细菌种类繁多，在污泥中能够以各种形态栋栋，如赖独个体、链状、簇状等，而既没有任何

种墙养毒莫能满足污泥中所有细酶的1:.长需求。所以，商荡总数的含义并不表示实际污泥巾所有细菌

商落总数，而是指夜一定摄的污泥样品辈在稀稀处理以后，于苦苦养琼脂场养J革中"夜 37'C然养 24 h 后，所

致长细商商榕的总数。

13.3 试剂

13. 3. 1 氮氧化纳溶液，c(NaOH) 1 rnol/L , 

13.3.2 位酸浓浓 ， c( HC!) 1 rnol/L. 

13.3.3 1:.滋盐水:叫NaCl) ι0.8% 。

13.3.4 3位商稀将水:根据污泥样品的数篮自己制稀将用的尘理盐水03.3.3). 分装于三角瓶lJt.试管中。

每个污泥样品德准备一个内装有 9 mL 生理盐水03.3.3) 的试管，问时准备 8 个经 9 个(具体数最根据

污泥样品的稀粹倍数确定)内装有 90 mL 生理盐水03.3.3) 的兰兰角瓶，其中放人数赖玻璃珠，绞1l 5'C

尚应蒸汽灭冒商 20 mìn ，备用。

13.4 培养荔.

13.4. 1 营养琼脂培养基成分:

直言白胀 10 g 

牛肉浸膏 3 g 

氯化纳 5 g 

琼脂 (1 5-20)g 

Z在倒水 1 000 mL 

13.4.2 制法 2将上述成分混合后，用室主靠在化倒 03.3. 1)溶液成盐酸溶液(13.3. 2)调节 pH 倘为 7. 4~ 
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7. 轧过滤除去沉淀.分装于玻璃容苦苦中，经 115'C高原蒸汽灭菌 20 min，贮存于冷暗处备用。

13.5 仪普普

13.5. 1 恒温培养箱 :37'C。

13.5.2 m混水浴， (46 士1) 'c • 

13.5.3 天哥l.:!穰簸。.001 日。

13.5.4 可调式电炉。

13. 5.5 酒精灯。

13.5.6 振荡糕。

13.5.7 高原蒸汽灾菌糕。

13.6 采样

用于细商总数测定用的采梯瓶 .rJi.用可耐灭菌处理的广[f玻璃瓶。1<窗前，但具有破璃瓶辈革的采梯

瓶用销销或赂的牛皮纸包裹，瓶颐和瓶颈都要主盖好.在 llS'C经商应灭凶 20 mino 

3在4挚的说样应立即送俭，时间不烧过 2 h，~口不能立即送俭，应辈辈子冰箱中，但主也不得超过 24 h ，密

则将影响检骏纺果。

13.7 步骤

见阁 3 ，

13.7. 1 逃得串串释皮

，恤ù.:X:商生理盐水，

制届 Ut刷稀樨擅

回 3 污泥细商总数检测j操作步骤

选摔滔卫王稀事罪膛，以期培养后平皿上得到的自首落总数介于 30~.300 ;之间。例如，如果认为直接培养

汁数所得的商落数为 3 000.就应该将将泥样品稀释 100 倍后，再j进行培养计数。目前污泥的稀释倍数

一般选择UX105 ) 烹 OX10')之间，精养厉平illl上的两荡数夜 30~300 之间。

13.7.2 污泥样品的稀释

称取f曾说样品 1 日，放于辈辈有 9 mL~吃自尊处E草盐水的试管的，充分摇匀(着t'1说样品颖粒较大，画了将

试管置于振苦奋榜上搬涝 1 mì旧，制成 1 : 10 均匀商液。

将试?牙内 10 mLJ ' 10 爵液倒入装有 90 mL 1，J原生在水的三角瓶中，撼匀，制成 1 : 100 均匀阙液。

用 10 mL 火商移液管吸取 10 mL 1 I 100 的均匀冒商液，挖人装有 90 mL 生理盐水03.3. 川的三角

瓶，摇匀，制成 1 ' 1 000 均匀筒液。;夺取一支 10 mL 移液管，饺照上述操作步骤，依次制 10 倍稀释卫自

液，如此每递增稀释~次. ~p换用一支 10 mL 灭黯移被镑。很S普宜于污泥样品含商量量的估计，选择 z 个至

3 个法安浓度的稀释商液用做lf板场养。

13.7.3 ~罪释商液的精养

以51:;菌操作用 1 mL 灾留移部主管吸取适宜浓度的稀稀菌液 lmL.注入灾茵lf皿中，倾注约 15 mL 

巳融化并冷却到 45'C左右的营养辈革脂培养基 03.4. 1).立即转动平皿，使稀稀商液和堵养基混合均匀。
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每个革措辈辈倍数!iÎI fl则该两个半皿以对j照增养络巢ωf每次实验时，且立刻用一个平肌，R倾注苦苦养草草脂培养基

力01 mL 灭皆可~J理敖水做空白对照。待曹营养琼脂t费养身器串连因尉，翻转平皿，卫星于 (37 :tl) 'C饭温培养箱

内堵养(24 土l) h ，取出计数。

13.8 菌落计数

t音字手时 l叫生商*Æi fi贯立即:i!t fj 'f Jlll it数，如果计数必须辛苦缀进行， 'f Jlll得存放于 5 'C ~ 1O'C环境中­

il.不得越过 24 h ，{脱这种方法:不能成为常规然作方式。

做平肌商落ìt数时，可用肉眼观察，必要时用放大镜观察，以防遗漏。记下各平肌的菌落数之厉 ， 111

求出同一稀释度的平均菌落数。在求同一稀释度的平均数时，如果其中一个平血有较大片状西哥哥耳生长

时，则不宜采用，而应以觉片状陶苦奋生长的平Jlll做为该稀精度的幽怨澈。幸?片状凶手奋不到'f血的一半.

而其余一年叫卡西部落分布又很均匀，则可将此平肌i十数后乘以 2 代表念肌前~~喜数，然后3再求该稀稀燎的平

均菌落数。如果由于稀释等操作过被中有杂商污染，或者对照号雪白平皿显示出堵养基或其他材料染有

杂菌，以致平皿无法计数，则应报告"实验事故"。对于那些看来相似，距离相近但却不相接触的幽浴，只

资它们之间的脱离不小子汉中最小商俗的直径，便应一~予以计数 ω 那些紧密接触而外观(如形必成颜

色2远远接面光沟)相熟的商荡，也!iÎI……予以计数。

13.9 计算和报偿计败绩果

细菌总数是以每个平肌卫自古草的总数成平均数(如问一稀释度两个重复平皿的平均数)乘以稀释倍数

j刷恩来的@各种不问悄况的计算方法如下:

13.9. 1 筒先选择平均由自落数在 30~300 ZI问者进行计算.~只有一个稀稀皮的平均E自然数符合此我2

囤时，即以该平均商荡数乘以其稀释倍数报告(凡表衍。

13.9.2 若有两个稀释度，其平均菌落数均在 30~300 之l间，则应按问者之比值米决定。若两者比值小

2.则报告两者的平均数，辛苦大于 2 贝IJ报食其中较小的数值(兑狡 3) 。

13.9.3 辛苦所有稀释成的平均附注在数均大于 300 ，则应按稀糠俯数最大的平均商落数果;以稀稀倍数报

告(见表 3) 。

13.9.4 若所有稀将度的平均凶洛数均小子 30. 贝u应按稀释倍数最小的平均商落乘以稀释倍数报告

(见狡 3) 。

13.9.5 者所有稀精度的平均商都数均不在E 30-300 之间，则以最交接近 300 ~ 30 的平均数乘以稀稀倏

数报告(见表川。

13.9.6 撤出计数结果时，商落数在 100 以内时按照实际凶浴数报告;大于 100 时，采用二位有效数字，

阴阳的指数米淡泊。在E :f民f择自尊落数为"无法计数"时. !iÎI ìì lJIl J}<.样的稀释度。

司是 3 污泥细冒商总做报告骨方式

不闷稀释庶的平均国自费5数
序号

10-- 5 10"-~ 10- 7 

1 365 164 20 

2 2 760 295 46 
卡"如…巾

3 2890 271 60 

4 觉法计费生 1 650 513 

5 27 11 5 

6 无1M十数 305 12 

14 城市污泥 大肠筒群的测定 多'雷发酵法

14.1 m圈

两个稀释l~O自

落数之比

1. 6 

2.2 

4':方法规定了用多管发自非法测定城市污水处现广污泥巾的火肠幽静。

28 

阁楼总数 报出销果

(个/mL) (个/g)

16400 1. 6X10' 

37 750 3.8Xl0' 

27 10C 2.7Xl0' 

513 000 5.1X10' 

270 2.7Xl0' 

30500 3.1X10' 
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根据总大肠E商部m具有的然物特傲，如:事达氏阴恢元51 :1'且中fj簸，在 37'(: 精养 24 h 后能发陈军L椭)f

产眼产气，能夜逃锋精养基上r航线典型国目前事.和!同这一特恨，根据发酵过草草中网恢锈的数堡，通过夜

MPN 处物统计若是，可樵测大肠磁带羊的数簸。

14.3 试剂

14.3. 1 氮氧化锅浴液，c(NaOH) 且 1 mollL 。

14.3.2 战酸溶液，c(HCD = 1 mollL , 

14.3.3 l;E现盘水:叫 NaCJ) =0.8% 。

14.3.4 元白雪稀择水=根捺污泥样品的数景配制稀辉用的生理盐水04.3.3) ，分获于二兰角瓶及试管中。

每个污泥样品需准备一个内装有 9 mL 生盟主盘水 04.3.3) 的试辛苦.问时准备 8 个至 9 个(具体数量根搅

污泥样品的稀释倍数确定)内装有 90 mL 生理盐水(14.3.3) 的三角瓶，其中放人数理员波璃珠，经 115'C

高压蒸汽灭筒 20 mÌn ，备用。

14.4 培养基

14.4. 1 乳糖蛋白脏培养液

14.4. 1. 1 成分

蛋白脉 10 g 

牛肉禽 3 g 

就糖 5 g 

靠在化例 5 g 

澳甲 æ紫乙脐带￥液 (p=16 日/Ll 1 mL 

费在储水 1 000 mL 

14.4. 1. 2 制法

将蛋 sß蓝、牛肉膏、乳糖及氯化销毁于 1 OQQ mL 蒸馆水中加热熔解，用氮氧化纳溶液 (14.3.])或

盐酸溶液04.3.2)调猿 pH 为 7.2-7.4，再加入 1 mL 澳甲盼紫乙醇熔液(p= 16 g/川，充分混匀.分袋

子装有倒管的试管中，最高 lli蒸汽火商器中，以 115'(:灭菌 20 min，贮于冷暗处备用。

14.4.2 三倍浓缩乳糠li臼腺培养液

按上述乳糖2盖自 1在培养液04.4. 1)浓缩三倍配制。

14.4.3 .w.红盗哥在盖章锁缝养基

14.4.3. 1 成分

遂自陈 10 g 

乳糖 10 g 

磷酸然二二僻 3.5 日

草草脂 (]:;~30)g 

Z在f留水 1 000 mL 

无水瓶硫酸销 5 g 左右

碱'1吱品红乙自事溶液(p=50 日/Ll 20 mL 

14.4.3.2 储备培养藏的制备

:$'î;将琼脂加3': 900 mL 蒸馈水中，加热溶解，然后加入磷商量氮工御及蛋白陈.混匀使之榕解，再以蒸

f留水补足3': 1 000 rnL.用氮氧化纳(1 4.3. ])或盐般 04.3.2)济液调事~pH 为 7‘ 2-7.4.趁热用脱脂棉

或纱布过滤，再加入乳糖，混匀厉定最分装于烧瓶内，登高压蒸汽灭商器中以 115'C;反前 20 min. 贮存于一

冷暗处备用。

29 
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14. 4. 3. 3 平nn培养基的配制

将上法制备的储备培养基加热融化，根据烧瓶内培养基的容量，用灭菌移液管按比例(1 : 50)吸取

碱性品红乙醇溶液(p~50 g/Ll，置于7J(商空试管中。得按比例(1 : 200)称取所需的x水业硫酸销置于

另一个灾留宝宝试管内，力o 7J(由自水少许使;!i;浴解后，篮子沸 7j(浴<p~沸 10 mín 以灾留。

用5瓦画自移液管吸取已灭商的亚硫殷纳溶液，满力日到1碱性古自红乙醒事溶液内 3夜深红色褪成淡粉红色为

止。将此5IE硫酸纳与碱做~红的混合液余部加入已融化的储备培养恶毒内，并充分搅匀(防止产主k气泡) , 

立即将此种塌养荔远景倾入于已灭荫的穷平肌肉，待其怜却凝固厉景是冰箱内备用。此种己制成的培养

篡子冰箱内保存不王军超过两周，如培养基巳由淡红色变成深红色，则不能再用。

14.4.4 伊红美蓝培养墓

14.4.4. 1 成分

2藏自 1事

罪L糖

磷酸氛二饵

琼脂

草草馆水

10 g 

lO g 

2 g 

20 g~30 日

1000 mL 

伊红水溶液(p=20 g/Ll 20 mL 

炎监水溶液(ρ仅仅 5 g/Ll 13 mL 

14.4.4.2 储备精养霉的制衡
先将琼H旨b日 1粟 900 mL 蒸饿水中，加热溶解，然后加入磷殷氮二三饵及:li白陈，混匀，使之溶解，再以

蒸馆水补3'. 1 000 mL.用氯靠在化销 04.3. 1)或盐酸(14.3.2)溶液调接 pH 为 7. 2~7. 4，趁热用脱脂棉

豆花绒布过滤，再加入乳糖，混匀后走盘分装子烧瓶内，置高压蒸汽灭自尊器l1S'C灾留 20 mín，储存于冷暗

处备用。

饵.4.4.3 半皿续养基的!Iè制

将上法制l备的储备精养黎加热敝化。根据烧瓶内地养怒的军军簸，用灭冒商移液管饺比例吸取已灭荫

的伊蓝卫水挥手液印出 20 日/L)和已灭爵的羡陈水溶液(p=S 日/Ll，加入已融化的储备螃养蒸内，并充分派

匀〈防止产线气泡) ，立即将此种塌养慕适景是倾人已灭商的穷平肌内，待其冷却凝回府景冰箱内备用。

14.5 仪器

14.5. 1 显微镜。
14.5.2 1在~氏染色则有关器材。

14.5.3 商f豆浆汽灭商桥。

14.5刷 4 领lllIt场养幸自 :37'C.

14.5.5 放大镜。
14.5.6 振荡器。
14.6 采样

用于二k: H费留在非测定的;在中羊瓶， Jj\Z flfitr耐火吕西处理的广口玻璃瓶~吃百窗前，但具街玻璃瓶塞的采本事瓶

闲饭铺成廖协牛皮纸包裹，并在顶和瓶颈都要.好，在 llS'C辈辈商原灭自尊 20 mino 

*1导的泥样成:ïL &P *挂舱，时间不超过 2 h，如不能立即送梭，威震于冰箱中，但也不得越过 24 h ，百

则将影响检骏结果。

14啕 7 步骤

14.7. 1 沁泥样品的稀释

稍t耳显污犯中丰8b 1 g ，放于装有自 mL~吃自尊生理盐水的试管内，充分能匀(辛苦污泥样品赖牵挂较大，闯将

试管第辈子搬荡然上振荡 1 min) ，制成 1 I 10 均匀菌液，将试管内配制好的 1 I 10 盲目液你l人被有 90 mL 

绞3票去年水的三角瓶中撼匀，制成 1 : 100 均匀菌液。
30 
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用 10 mL 灭菌移植蓝管吸取 10 mL 1 ' 10日的商液，注入装有 90 mL 生理盐水的三角瓶，摇匀，制成

1 , 1 000均匀菌液，另取一支 10 mL 移液管，按照上述操作步骤，依次自己带~ 10 倍稀将留液，如此每递增

一次，即换用一文 10 mL 灾阕移液臂。

14.7.2 接种水样 E于各备有 5 mL 三三倍浓缩乳糖蛋白自在培养液(14.4.2) 的 5 个试管中(内有倒管)各

加入 10 mL 水桥，于各装有lO n词，乳糠蛋白陈培养浓04.4. 门的 5 个试管中〈内有fll11雪) ，各加入 I mL 

已稀稀污泥样品，于各校有 10 mL 乳糖蛋白陈编养液04.4. ])的 5 个试管中(的有伽tl1牙)备加入 1 , 10 

稀释污泥样品 1 mL，共计 15 Jt 1雪二三个稀事季度。

14.7.3 'jl-饭分离:经榕养 24 h 后，将产酸产气反.R 1童的发直掌管，分别占在种子品红亚硫酸销培养基

04.4.3)或伊红笑蓝蓝培养裴04.4.4)上，再资于 37'C恒温箱内培养 18 h 至 24 h，挑选符合下列特征的

商荡，取商落的一小部分进行涂片，革;主氏3居住，镜梯。

晶直I!IE硫酸锅域养3事上的商荡:

紫红色，具有金腐光裸的滚滚 g

深红色，不倍或略带金属光洋的国留落;

淡红色，中心色较泌的留洛。

伊红美l!i培养篡上的国留落:

深紫黑色，具有金属光泽的商荡?

紫黑色，不带或略带金属光泽的商落;

淡紫红包，中心ß较深的煎熬 a

14.7.4 复发酵实验:上述涂片镜检的菌落如;为革兰氏阴性无声F抱杆菌，则挑取~商落的另…部分.jlJ

f辈种子普通浓度事L糖1蓝白且在培养挥更(14.4. 1)中(内有倒管) ，每管ilJj:辈种分离自问一初发酵管的簸典型

的西哥落 1 个受 3 个，然后盒子 37"C恒温箱中培养 24 h，有产酸产气者(不论试管内产气多少皆作为产气

论)即证实有大肠商群存在。

14.8 绩果表越

根据证实有大肠菌群存在的阳性管数资袤 4 ，报告吉普升水中羊中的总大肠商群数，换算成每克污泥的

大场涵在羊数。

袋 4 总大街窗曾丰检量t理整 (MPN)

接种费量 (mL) 部 100 mL 水中总大肠 接种最(mL) 每 100 mL *中总大肠

10 1 0.1 商草草近似敬(个) 10 1 0.1 商罪羊i丘似数(个)

。 。 。 。 。 1 。 2 
。 。 1 2 。 1 1 4 
O 。 2 4 。 l 2 6 
。 。 8 5 Q l 3 7 
。 。 4 7 O l 4 9 
。 。 5 9 。 l 5 11 

。 z 。 4 I I 。 4 
。 2 l 6 1 l l 6 

O 2 。" 7 1 1 2 8 
。 2 3 9 1 3 10 
o 2 4 11 1 l 4 12 
。 2 5 13 1 1 5 14 

o 3 O 6 I 2 。 6 

O 3 1 7 1 2 l 8 
O 3 2 9 1 2 2 10 
。 3 3 11 1 2 3 12 
。 3 4 13 2 4 15 
O 3 5 15 l 2 5 17 

L-- ~~ 

31 



CJ/T 221-2005 

司提 4(续)

•… 接种主童 (mL)
1γ下一1 门" 1 一
000000 

rlIll-ltlili--
‘

"
0
1

今
年

1
4
5

1 
>:
L
T
1

个
|
|
l
l
1
l
i
-
-

m
…… 
(\ 蜘

且
一l

…
3
3
3
3
3
3

种
…
…

授
丁
|
叫
|
|
|
|
|
|
|
|
|

ω

…
1
1
l
l
l
-

每 100 mL J)c中总大肠
菌群i丘似数(个〉

444444 

357 

89 
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。
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000000 

每 100 mL 水中总大肠

窗事丰近似数〈个)
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。
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。
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。
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表 4C续)

在蓝种激 (mL) 每 100 mL 水中总大肠 梭种盘 (mL)

10 l O. 1 陶醉i丘似数(个) 10 1 

3 4 。 21 4 3 

3 4 24 4 3 

3 4 2 28 4 3 

3 4 3 32 4 3 

3 4 4 36 4 3 

4 5 40 4 3 

5 O 25 4 4 

8 b 29 4 4 

3 5 2 32 4 4 

3 5 3 37 4 4 

3 5 4 41 4 4 

3 5 。 45 4 4 

4 。 O 13 4 5 

4 O l 17 4 5 

4 。 2 21 4 5 

4 。 3 25 4 5 

4 。 4 30 4 5 
4 。 5 36 4 5 

4 O 17 5 。

4 1 l 21 5 。

4 1 2 26 5 。

4 l 3 .11 5 O 

4 l 4 36 5 。

4 1 5 42 5 。

4 2 。 22 6 1 

4 2 l 26 5 l 

4 2 伽? 32 5 1 
4 2 3 38 4 1 

4 2 4 44 1 

4 2 5 50 l 

8 2 。 49 4 

5 2 l 70 5 4 

5 2 2 94 5 4 

5 ? 3 120 5 4 

口 2 4 150 υ 俨 4 

5 2 5 180 俨J 4 

5 3 。 79 5 5 

5 。以 1 110 5 5 

5 3 2 140 3 5 

5 3 3 180 5 5 

5 3 4 210 。件> 5 

5 υ 二》 5 250 。 5 

15 城市污泥 大肠百自群的测定 滤艘法

15. 1 范阂

2f\::ñ法规定了 ffl滤膜讼测定城市污水处理n苦苦注中的大肠留在羊。

本方法滔附于城市污水处五型广污泥巾的大肠陶醉的测定。

15.2 原理

ω/T 221…2005 

每 100 rnl 水中且大肠

。 I 吕西群近似数(个〉

O 27 

33 
2 39 
3 45 
4 52 
5 59 

。 34 

40 
2 47 

3 54 
4 62 
5 69 

。 41 
1 48 
2 56 

3 64 

72 
υ 81 

。 2:1 
1 31 
3 43 

3 58 

4 76 
5 95 

。 33 
i 45 

2 63 

3 84 
4 110 
F、町J 136 

。 130 

1 170 

2 220 
3 280 
4 350 

5 430 

。 240 

l 350 
2 540 

3 920 
4 1 600 

5 >1600 

将泥样ffl 3(菌的稀释水稀辛辛后， i主人已灾菌的放有微孔滤膜的滤器中，经过抽熄，细前即被截留在
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滤膜上，然厉将滤膜贴于合法的精养基 t进行培养， it数与接定滤膜上生长的大肠两群稽。换算tI:l每觅

泥样中含有的大肠商群数。

15.3 试剂

15.3. 1 碳酸纳浓液， C( Na2 CO， )口1. 0 mol/L ，称取 13.6 日碳酸纳 (Na， CO， )持辈子弃在储水，并定容到

100 mL。

15.3.2 氮氧化纳溶液: c(NaOH) 出 1 mol/L. 

15.3.3 故障盘溶液， c(HCD 皿 1 mol/L. 

15.3.4 生理盐水:ω(NaCD 皿 0.8% 。

15.3.5 :5巴西自稀稀水 z税措污泥桦隘的数缝配制稀释用的生理盐水05.3.4) ，分袋子三角瓶及试管中 0

4每个污泥样品德准备一个内装有 9 mL 生理盐水05.3.4)的试管，同时准备 8 个窒 9 个(具体数1草根据

污泥样品的稀稀倍数确定)内装有 90 mL 生激敖71< (15. 3. 4) 的三角瓶，其中放人数颗破璃珠，经 11S'C

高压蒸汽灭茵 20 min，备阴。

15.4 培养基

15.4. 1 M-TEC 培养慕

15.4. 1. 1 成分

续向2在

乳糖

自豪t辛苦董膏

氯化俐

磷自费氮二仰

磷酸二氛仰

十二烧基硫酸纳

法氧H且自费纳

2呈阳目击紫

澳削}红

琼脂

蒸馆水

15.4. 1. 2 司司法

5g 

10 日

3g 

7.5 g 

3.3 g 

1 g 

0.2 g 

0.1 g 

0.08 日

0.08 日

15 g 

1 000 m1. 

按 k述成分的规定鼓鼓于 1 000 mL 蒸惚水中.加热济麟，用碳股纳费事液(15. 3. 1)调 pH 为 7.4 ，分

装于小烧瓶内，每瓶 100 mL.于 llS'C 灭鼠 20 min.yt:于冰箱中备用。

15.4.2 晶红1IE硫自费纳捕事辛基(滤膜讼用〉

15.4.2.1 成分

3蓝白自东 10 g 

E￥ eH整膏 5 g 

牛肉没禽 5 日

手L 精 10 g 

E事 』旨 20 g 

磷酸氢一御 3.5 g 

葬在饱水 1000 mL 

无水1巨硫酸纳 5 日

碱性品主E乙回事挥军液(p= 50g/L) 20 mL 

15.4.2.2 储备结养慕的制备·先将琼脂加入 900 mL 水，加热溶解，然厉加入磷酸氮二三惆及M臼炼，混

匀使之溶解.再加蒸饿水烹 1 000 mL.用氮氧化纳溶液 (15.3.2) 成就酸溶液(15.3.3) 调 pH 为 7. 2~ 
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7.4 ，般热用脱脂棉过滤，附加入手L糖，混匀后}Ëi景分梭于工工角瓶内，宽商l:U在汽灭商苦苦中，于 115'C灭商

20 mino 贮于冷暗处备用。

15.4.2.3 平皿培养基的配制=将上述储备培养基加热全部融化，根据三角瓶内的容量，用灭菌移液管

按比例(1 I 50)吸取已灭酶的碱性品红乙醇溶液印出 50 g/U篮子灭自由试管中;将篮子沸 1.K浴中然沸

10 min以灭盲目。再按比例(1 • 200)称取泥水5IJi.硫酸纳藏于另一灭商穷苦试管内，加少许灭雨水使其榕解

厉，毁于沸水浴中煮沸 10 min 以灭离。用灭菌移液管吸取已灭茵的亚硫酸纳浓浓，滴加于碱性品级乙

醇溶液内，至深红色褪成淡红色为止。将此混合液全部加入已融化的培养基内并混匀(防止产生气泡)。

立即将此培养基倾人约 15 mL 巳灾酶的空3f'血肉，待;J;I;拎凝后，倒篮子冰箱备阴阳在冰箱内保将不:商:

越过两周。如j费养黎巴 æ谈红色变成深红色，则不能再用。

15.4.3 现糖蛋白腺培养液

15.4.3.1 成分

蛋白陈

牛肉膏

乳糖

氯化销

10 g 

。
盼

U
m
n
6

355 

1里 fjl 自由紫乙醇溶液(p=16 g/Ll 

辈革偏水

1 mL 

1000 mL 

15.4.3.2 制法

将蛋白陈、牛肉膏、乳糖及氯化销量辈子 1000 mL 盖在馆水中加热溶解，用氮氧化纳溶液05.3.2)或

盐酸溶液05.3.3)调 pH 为 7.2-7.4，得加入 1 mL 澳 fjl 盼紫乙醇溶液(p= 16 日/L) ，充分说匀，分辈辈子

装街倒管的试管中，望更高胶条将灾窗告辞中，以 115
0

C灭菌 20 min. !It气f(命隋处。

15.4.4 现糖臻囱腺半团体螃养串在

15.4.4.1 成分

蛋白陈

酵f哥古董膏

牛肉古董膏

事L 糖

琼脂

然饿水

10 g 

5 g 

5 g 

5 g 

100 g 

1000 mL 

15.4.4.2 制法

先将上述成份加热溶解于 1 000 mL 蒸馈水中，用氮氧化纳(15.3.2)或盐酸溶液05.3.3)调 pH 为

7.2-7.4。趁热用脱脂棉过滤，混匀后定量分袋子小试管内，量高压蒸汽次菌器中，于 115'C火菌

20 mìno冷却后篮子冰箱内贮存。此土带养基存放时间不觉超过之阂。

15.4.5 EC 煽养高在

15.4.5.1 成分

膜萤.自E在

乳糖

20 g 

5 g 

版就混合物就 3 号朋放

磷酸氮二仰

磷酸二氮梆

氮化销

葬在倒水

1. 5 日

4 g 

1. 5 日

5 g 

1 000 mL 

15.4.5.2 制法:将上述成分加热溶解于 1 000 mL 蒸铺水中，用氮氧化纳 (15.3.2) 成就酸溶液
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05.3.3)调 pH 值为 6.9.1能匀后}Ë篮分装于内装倒管的试管中，登高Æ蒸汽灾幽怨中，于l1S-c灾筒

20 mín。此培养基用自古现自己制，不宜置冰箱，以防检测时出现假阴性。

15.5 仪器

15.5. 1 假溢堵养箱: 37"C.& 44 -c。

15.5.2 干热灭商箱。

15.5.3 高原蒸汽灭商器。

15.5.4 振荡器Q

15.5.5 滤膝过滤装置史 s滤且要于L径为 0.45μm 。

15.6 ;民样

用于大肠离群测寇的采样瓶，应用盯而I灭商处理的广口玻璃瓶。灭阔前 .re兵哥哥玻璃瓶塞的采林撇

m惚销或原的牛皮纸包裹，瓶顶和瓶颈都姿Z喜好.在E 11S-c经商旅灭阕 20 min. 

5挺得的泥牛羊应立即送检，时间不趟过 2h.~n.不能立即主运检，应置于冰箱中，时间不趟过 24 h.否则将

影响检验结泉。

15.7 步骤

15.7. 1 型曹大肠菌群的检验

15.7. 1. 1 准备工作

滤滕灭E面:将滤膜放人烧杯中，加入若在储水，虽辈子沸水浴中煮沸灭自5三次，每次 15 mino 前两次煮

沸后需要换水并洗涤 2 lX.Jl. 3 次以除去膜内残余溶剂。
滤器灭前 z用点燃的酒精棉球火焰灾离，或m 115'C高成蒸汽灭离 20 min" 

15.7. 1. 2 过滤

将中丰品按 1 : 10 的倍数稀释(稀释水要灭商) .然后进行抽滤。用无阙领子夹取灭商滤H靠边缘(椒糙

丽向上) .贴放在EB灭荫的滤床上，稳妥地朋}Ë好撒苦苦，连接好拍气系统⑥于滤吉普内先加入约 10 mL 已

灭茵的水，然后再用已灭西哥移液管吸取1. 0 mL 充分混匀稀稀好的待梭水中羊，加入泼、苦苦巾。气F负 f证

50 kPa下 i搓手T拗#章，快滤究前$.撼力H入少许灭菌水，以冲ì'U草楼内皇室，使水样内阁3>:音ß~整袋子滤膜上。

水中草滤究尉，再捎滤约 5 s &P停止销气，取下滤器，用灭商辍子夹敝滤膜边络部分，移放在l' M-TEC 均养

统05.4. 1)上，泌膜统留倒回向上，滤膜)占 2苦地养基因究金紧贴，两者闷不得 E富有气泡，然后将平板倒

垒，放入 44-C恒温箱内培养 18 h 釜 24 ho 

15. 7. 1. 3 观察及报告结果

在 M 丁旦C 培养基上，主鲁大肠商群商fid量货色，计数滤膜上此类院落的数目。根据过滤的水样f童及

滤膜上的类大肠菌群数，姿多民上稀释倍数，计算出每克污泥中的粪大肠筒群数。

对某些不典型或疑难的盲目藩，可取其-部分进行涂片、革主主氏染色、镜检。另一部分接种子 EC 培

养基05.4.5)内(管内有ffiJ管) .经 44-c壤养 24 h 后观察是资产气，以决定此类可疑藏荡是存为粪大肠

商群。

15.7.2 总大肠商群的梭峻

15.7.2. 1 准备工作同 15.7. 1. 10

15.7.2.2 过滤

将丰羊鼠，按 1 : 10 的倚靠立稀释(稀辈革J]<}哥灭商) .然后进行抽滤。用:无冒商饺子央取灭阙滤膜边缘(粗糙

愤而向上) .四占放在已只菌的滤床上，稳妥地回}Ë!lf滤器，连战好拍气系统。子滤苦苦内先加入约 10 mL B 
灭阔的水，然后网用已;吃苦自移液管吸取1. 0 mL 充分j昆匀都革幸好的待价7]<样 ，f.m 人泼、器中。子负 Æ

50 kPa下i刷子拍 1虑，快草草乡苍白trE生碎加入少许灭吕西水，以冲洗泌苦苦内壁，使水中学内声音全部1草草鞋子泌膜上。

水样滤究后.再抽滤约 5 S&P俘 11:拍气，Jf，t下滤怨，用;应随$辈子炎拟泼、膜边缘部分，移放在品主E亚硫酸销

培养基05.4.2)上，滤膜载 IW 陶面向上，草草膜应与堵养基因完全紧贴，附注苦闷不得留有气泡，然后将平饭

倒盏，放入 37-c恒温箱内培养 24 h 。
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15.7.2.3 观察及报告纺果
i在符合下列特征的前荡，取商荡的…小部分法行涂片、1在兰民染色、镜检。

紫红色，具有余属光禄的国留哥哥;深红色，不辛苦戏曲各带金属光禄的国自落;淡红色，<P心ê较深的自尊落 6

凡原~氏阴做:f5F胞杆商，百需在于接种子罪L糖蛋白陈培养液(15.4.3) 或事L糠蛋白脉半阔体精养蒸

(1 5.3. 4)(统养前应将此培养基放入水浴巾煮沸排气，冷却凝固自ffs 1J能使用) ，经 37'C培养，前者于 24 h 
产股产气 g或后者经 6 h 至 8 h 培养防产气，则为总大肠商游阳性。

计数滤膜上生长的大肠菌群国u喜总数，根t悟过滤榕的邀乘上榆释倍数，计算出每5î沟泥中的总大肠

商在学数。

15.8 注激华琐
15.8. 1 样品过滤前，应将样品充分摇匀，使附辛苦于颗粒、杂脸上的商落分散，以利于正确的检测。
15.8.2 滤膜上所生的商落数一般不超过 50 个为宜，如商落数过多则不易分散生长，影响菌落准确计

数回检测时，样品应用几个不问稀释度进行检测，以选择其中合适的)个滤膜进行计数，同时须作平行

样品测定。

15.8.3 采用新滤膜前，应对滤膜进行鉴定，即将日知的大肠埃希民商煮于水样中用此种滤膜过滤，此
时在滤液中应不得输出大肠埃希民商@

16 城市污泥蚓虫卵的测定集卵法

16. 1 ~蓝图

*1Jì'!规定了用集卵法测城市部水处理厂新鲜污泥中的刷虫仰。

本1Jì'!滔用于城市r51j(处理厂新鲜污泥巾的烟血卵的测定，风土F污泥统时间过伏的污泥会影响测

定络果@

16.2 原理
检验污泥烟虫卵的服理，是先ffl碱性溶液和已经处理过的指泥样品充分混合，分离蚓虫卵，继而用

比重较剿正在卵比1重大的洛液为吉普浮液，使虫国虫卵漂浮在溶液的我菌，从而收集检骏之。

16.3 试剂
16.3. 1 饱和硝酸纳溶液 :p=( 1. 38- 1. 40) g/mL 。

16.3.2 氢氧化纳溶液(p=50 日/mL) 。

16.3.3 甘油溶液<9'=50%) 。

16.3.4 甲朦滚液(9'=3%) 。

16.3.5 安祷桶尼液(9'踹 30%)

16.4 仪器
16.4. 1 显微镜。
16.4啕 2 炎平·感缀。.001 g 。

16.4.3 俐筛·子L径 2 mm~3 mm D 

16.4.4 离心机， 50 时，离心管@

16.4.5 振荡普普 o

16.4.6 拙滤装笠 s 子L径 (0. 65~O. 80l f'm 、直径 35 mm 的微子L火橡胶滤膜。

16.5 采样
采集具有代表性的污水处理厂新鲜污泥的样品，置于采样瓶中.样品经混匀后，倒于搪瓷盘内，称出

远赣污泥(根据各地污泥做质不间，所称取景也不同) ，作为供检验朔的样品。

为自B查到具有代表性的污泥蝴.!H.卵样品，应将此样品中较大的土颗校予以压仰，用孔役 2 mm 的铜

筛过筛，收集下商筛出的较细样品，为激免阙溅庞大，筛tl\物少，可预先将孔役 3 mrn 的铜筛毒委书[2 mm 
的1工商，用力振撼，这样，必要时可取留在孔役 2 mm 筛I二样品的一部分，凑成实验用景。将经过处珑的
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中学品极子i远)!í大小的广口瓶巾，贴上标签。

16刷 6 步骤

本方法用的是饱和硝酸销溶液离心漂浮法，操你步骤类似土壤姐虫卵检褒法。

16.6. 1 分离:称取适量绘过处理的污泥样品子容量 50 mL 清洁离心管中。注人氢氧化纳溶液

06.3.2)25 mL 釜 30mL，~加玻璃珠约 10 粒，用适当大小的橡皮革辈子直在塞管口，监振荡梯上搬荡

10 min至 15 min，每分钟 200 次i!Ë 300 次.静景是 15 min 交 30 min 将进行振荡，如此鳖复 3 次至 4 次，

使污泥样占百为碱攸溶液所若望远章，加 t破璃殊的lli告和燃擦，则?昆食液中的刷取卵，不再被物辛苦在一起。

16.6.2 漂浮 z从振荡榜上取下离心镑，揭去橡皮寨子，用?商管吸取清水，将附辛苦在皮寨上和管口内攘的

泥状物冲入管巾，以免→小部分卵的漏检。然后再在离心机上离心 3 mín 至 5 min，每分钟 2 000 转至

2500 转。{倒去多余的氢氧化纳溶液，加清水将沉淀物搅浮后，离心，倒去上丽的脏水。随后加入少堂

饱和硝酸纳溶液06.3. 1)，用玻璃棒搅成糊状后，徐徐添加饱和硝酸锅烧液，随加随搅，ií:加到商管口约

lcm 为止，此时将附在玻璃榜上的炮台液用(1-2)淌饱利硝酸纳揭穿液，冲入管中，离心 3 mÍn 窒 5 min , 

每分钟 2000 转交 2 500 转.由于蝴虫卵的比敢小子饱平日硝酸纳溶液的比豫，因此，然离心后，管中的蚓

虫卵就会漂浮夜硝酸例溶液的表面。

16.6.3 移'.iI液膜:用接种环不断将表层液膜移子盛有半杯清水的小烧杯中，约 30 次厉，再次搅拌和离

心，适当增加一些饱和硝酸纳费苦液06.3. 1)，如此反复操作 3 次至 4 次，直到液膜涂片米聋见虫卵为止。

16.6.4 拙滤 g将烧杯中含卵的浪和悬浮液，通过拍滤器，拍滤子微子L火棉胶滤膜上，混合悬浮液中的剿

*卵全部Il!l.留在微孔火棉胶滤膜上。有时囱于丰平均中刷上民卵数f查过多，潭浊皮大，不易为…张徽子L 火中南

胶滤腆所滤过时，则可3号添…张统工工'*此滤膜。

16.6.5 镜梭:捅滤完毕，立即用银子，将滤膝从漏斗的滤台上小心取下，平铺子裁玻片上， A牵挂2夜低俯

.illl微镜下宽接检1!t.最好滴加 2 滴至 3 滴甘泊滚液(1 6.3.3) ，这样蚓虫卵在比较透明而无气泡的视野

中，便于观察和计数。

16.7 观察和 it戴

16.7. 1 翩虫卵缸'世班IJ Æ:

f苦 ìlêtþ俞平智的烟点卵，用饱和硝自费纳溶液阀心苦衷浮法时，样品巾的烟点卵商皮革程中农泌膜上，在蓝蓝

微镜下ìt数时容易混乱。因此，烧好肯旨在.illl微镑的阴镜筒肉，装上一枚阴镜计放网，利用移动尺有规律

的移动.~渐数完?在个滤膜上的余部蚓虫卵数仆

例如， 500 g 有代表性的原始污泥样品，经处理并过筛后，得 184 g，其中的 10 g 用饱和硝酸纳溶液

离心漂浮后，在滤膜上数得剿虫卵数为 350 个，则 184 g 污泥所含有的烟虫卵亦即代表 500 g 原始沁泥

所含衔的血副业卵数为 350 --è- 10X184柑 6440 个。

16.7.2 姻虫卵~溺力测定

污泥顺虫卵5龙活力测定方法包括直接镣梭法和滤滕土寄养法。

16田 7.2. 1 赢镣镜检法

根据首蝴虫卵夜发育过程中所出现的各种形态，以鉴别其死活。首先是鉴别受精卵和米受精卵，其次

是鉴别有生活力和失去生活力(变性卵)的受精卵和含有幼虫卵的形态。

采用直接鳞梭法自才.有关W~鉴别要要点如下=

米受牵商姻虫卵的形态 t 多为长椭圆形，有 aif ~量三主要E形成不规则形.大小平均为 [(80 98) X (40-

60)Jμm' ，一般为货褐色。有时蛋白质发育不全、有时究结是失去1蛋白质菇，卵内然常充满大大小小捕漓

状的卵黄细胞。

活的受精蚓虫卵的形态，if白质究为黄褐色，脱去货白质壳的为5I:ß透明 p平均大小为[(50-70) X 

(40-5ü))μtn2 ;外层卵究厚，内层党簿，有凶光枝，最外层的遥自质党也很厚，呈手L状或花纹状突起 8 卵

内有一个盖章形的卵细胞，卵先例将利卵细胞之间有半月形的空隙，卵内的卵货颗粒消晰i商量生理56

7E受非商自阔5坦卵〈变'1韭卵)的形态:卵细胞移向…端，敛使日ß商将3呈现有大小不等的学月形空隙，卵内

38 
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脂肪变傲，形成~泡，很像未受精卵，高混样品中卵内的空泡尤为显著。卵细胞颗粒减少或消失@卵细

胞质源浊，黑黑色或棕黑色。卵细胞向不JË部位5草草求状收缩，卵壳的…侧戏两侧，一端成两端向内凹陷

成破裂。只布3董白质菇，而串起内容物。

含有满幼虫卵的形态，.'Il，你的前后部没有颗粒，叶问苦苦果副教?常晰而有金属光隙，有立体感，饶检时，Ì:主

视iili;轻Æ可见有轻敬编动，强Æ后，有时可挤出幼息。

含有死幼虫卵的形态:幼血体内几乎充满赖戳，且模糊不清.觉金草草光?平，缺乏立体!毯，镜检附注视

之，久久不见麟动，稍加热成轻庄，不会麟骂b ;ì!虽应时，虽能挤出幼虫，但也不改变其赚来的卷曲状态"

以上所列是犯、浴血回应卵的 a般形态，在镜检中有时会遇到外形发生变化的畸形活卵和各种形态的

米精卵，以及容易误认为奇使虫卵的异物。

16.7.2.2 滤膜培养法

把上述通过饱和硝酸纳挥手液离心漂浮后收集夜滤膜上的翩虫卵绞过计数后，直接用来培养，称为滤

膜培养法。滤膜主寄养法测定舰虫卵生活力的操作步骤如下:

在1i:径 10 cm 泵 12 cm 的玻璃平丽的底部平铺一层厚约 1 cm 的脱脑棉 Ciili;微孔撞撞料) ，脱脂棉上铺

一张1i:役均平服等大的普通滤纸。为防止军事商和原1:动物的繁颊，可加入Ff1舷溶液(16.3.4) 以商量透滤

纸和脱脂棉@把食蝴成卵的微孔火棉胶滤膜平铺夜肌中滤纸t. , JJU 盏，片';ß:肌堂堂上编号。 个甲-lIll可网

时放上几张滤膜，互不接触。把'YlIll放在 24 'C~26'C的饭汲箱中榕养一个月，培养过糠阶级常漓加溺

水iili;1fI股浓浓 06.3.4)使滤膜保将潮淑状态。污泥样品中的烟点卵，因受激度的影响，7ENß的形态变化

比较显辛苦，役往增养不到…个月，即能明确判定为7E卵，;t能继续地辛辛。

t音养一个月殷商lIll咿取 ili 滤胶篮子载玻片上，稍加甘汹溶液06啕 3.3) ，使其透明后，在低俗镜下查

找翩应卵，然后在离倍镜下，根据形态，鉴定卵的死活，并加以计数。镜检附有日才会感到视野的资应利滤

且要的透明度不够理想.贝1J1'ìJ在一张统理直片上，滴 滴筋水，夕~ffl一张遥磁片从挂靠膜上1泪下少许含卵泌挂量，

.!jJj(混合搅匀，递上阅一直直玻片进行镜梭，或是在载玻片上淌 1 小淌至 2 小渝安替福尼液(16.3.5)代在草

消水，蛐虫卵外隘的蛋白质完很快被烧解掉，内部构造便于观察. fL含有幼虫的，都认为是治卵，其他阶

段的或单细胞的，都判为是死卵。

17 城市污泥 铮及其化食物的测定 常压消解后原子眼收分光光度法

17. 1 范倒
本方法规定了绞硝股，过氯化氨m鼓殿常Æ消解扇，用火焰原子吸收分光光庶法视tlJË城市污泥中的

邻及其化合物。

本方法滔附于城市将水处理厂污泥和城市其他污泥中钵及其化食物的测定@

本方法污泥消解浓的簸低检 ili 限为 0.06 mg/L 。

样品'"溶解俭碰的含量量翻过 20 mg/L 时.干扰镑的测定，使狈tlJË古自然偏低，佣人 200 mg/L 钙盯梢

除这一干扰。钦的食i盖越过 100 mg/L 时，仰创僻的吸收。

17.2 原理

样品经硝酸"过氧化氢盐酸常应消解，然后将消解液峻人空气-乙烘火焰中。在E~驾渔火焰下，钵化合

物离解为毯态陈子，该基态原子蒸气峻收从辛辛n射出的特征波伏的光，吸收度的大小与火焰中钵蒸态陈

子含盘成1E比，可从校准曲线呈盖得被测3己紫伴的含筐。

17.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合因家标准的分析纯试剂和去离子水或同等纯度

的水。

17.3. 1 硝酸(HN03 ): p~ l. 42 日/mL 1优级纯。

17‘ 3.2 硝酸熔液(1十J)摄取 100 mL ~商煎Cl 7.3.ll ，挥辈子 100 mL 过去离子水中， ~昆匀。

17.3 ‘ 3 硝酸贯穿液。十499):摄取 2 mL 硝酸07.3. 1)，常辈子 998 mL 去离子水巾， ì昆匀。
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17.3.4 硝酸溶液(1十日创，j章取 1 mL 硝酸(1 7.3. 1)，溶于 99 mL 离子水中，汲匀。

17.3.5 过然化~熔液: <p( H 2 0，)皿 30% 。

17.3.6 位自费 (HCD :p皿1. 19 g/mL.优级纯。

17.3.7 伴你准贮备液 (Pz" 艺工1. 000 mg/ mLl :准确称取(1. 0000土0.000 1) g 光谱纯金j闰辛辛子烧杯中，

加人硝峻熔液(] 7.3.2)20 mL.温热，待完全溶解后，移釜 1 000 mL 容量瓶中，稀释窒栋线，摇匀。将此

溶液及时转入擎乙烯并在中保存。

17.3.8 伴你准使用液 (Pz， =10.00 μg!mU 吸取锦标准贮备液07.3.7 )10.00 mL 于 1 000 mL 容羹

瓶中，朋硝酸溶液07.3.4)稀桦室标线，摇匀，此溶液可保存 3 个月。

17.3.9 乙快(C:Hρ 纯度为 99.9% 。

17.4 仪哥哥

17.4. 1 原子吸收分光光度计。

17.4.2 怵穷心阴极灯。

17.4.3 3古气lli缩机 :4署有除水、除汹和除尘装景是@

17.4.4 玻璃器皿:所用玻璃器皿均应经确磁带革液。+4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最后用过三离子水

洗净。

17.4.5 天'l'-:!感敛。.000 1 g • 

17.4.6 电热极。

17.4.7 尼龙筛 :80 自至 100 阂。

17.4.8 冯淄研钵。

17.5 采样

应采集具有代我性的污泥样品，将湿污泥样品平铺子瓷托盘上，用玻璃梅等压散.除去泥样中圣王子

和动植物残体等异物， tl昆匀备用。

干污泥样品除去有子和动模物残体等异物后，用四分法缩分?Ë获得所需样品，用玛淄研钵研魔王E样

品全部通过尼龙筛(17.4. 7)，混匀备用。

17.6 步骤

17.6. 1 样品试液的制备

称取 0.1000 日经 0.300 0 日本非品子褒阴氟乙烯烧杯中。tE J画风橱内，向感有梯品的:既杯中加入

1 mL王挂满子水插在涧样品，加入硝酸 07.3 ， 2 )1 0 mL ， ll直上玻璃农面llIl于电热板上加热 10 min. 冷却l

将加入 5 mL 硝酸(17.3. 1)，递上玻璃农商皿灿然 30 min。此时的你童在包烟雾为硝酸毒草化样品所产生。

:m:主运此步骤，在每次加硝酸 5 mL ，直至5êt靠资包烟雾产生，我必消化反应究成。冷均1)滔加入少许去离子水

及过氧化氢(1 7. 3. 5) ，加热进行过氧化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，直.?Ë1ît!ìlZ不得剧烈。注2量

加入过氧化氢总~:I量不超过 10 mL，继续加热釜溶液剩下 5 mL，冷却后加入 10 mL 盐酸07.3.6) ，盖上

玻璃我ilii llIl to热 15 min，冷却后加入 40 mL 去肖子水，加热煮沸至溶液剩下 10 mL，处理后的样品过

滤jÊ容至 50 mL 容;肇瓶中，待测。

17.6.2 空白试液的制备

用去离子水代替试样，采用和(1 7.6. 1)栩闵步骤和试剂，制备余程序空白溶液。

17.6.3 校准翩绒的和j备

在 100 mL 较量最瓶中，分别加入i量最锦标准使用液 07.3.8) ，用硝酸溶液(1 7.3.3)稀释烹标线，配

ilîiD至少 5 个标般工作溶液。其各点浓度分别为 :0 mg汀，、0.05 mg/L 、 0.10 mg/L 、 0.30 mg/L 、0.50 mg/ 

L、1. 00 mg/L. 

17.6.4 测定

f去照仪将使F自说明书调节仪~Æl在俄工作条f牛， ð月qjÊ校被崩虫草系列溶液、空砌成被及非非品 i式液的吸

光度。
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17.7 计算

污泥中僻的含量 ω，单佼为毫克每千克(mg/kg) ，拨式 (24)计算:

tυ (C-Co)XV 
一一m X (1 f) 

戏中 s

C 在校浓曲线上呈蓝得僻的含量的数僚，单位为主毫克每升(mg/Ll , 

Co←一在校准曲线上查得空白试液中镑的合蜜的数值，单位为主盖宽每Jt (mg/Ll , 

V一…试液定容的体积的数值，单位为主盖升(mL) ; 

m……稍:欲试样的股盛的数值，娘份为3草地) ; 

f一…污泥含水率的费生傲，以小数表示.测定方法见本标准叶间方法 2 。

计算续果表杀到小数点后两&0

17.8 精黯康和准确度

….( 24 ) 

5 个实骏烹分别对两个不|词浓度的统一样品进行了测定，平均值为1. 08 g/陆的样品，实验室|间相

对标准俯~~甘 7.9% ，平均值为1. 5 g/k目的样品，实验室|问相对你准偏差为 2.9% 。样品的加标凶收

旦在在E 自司为自3.0%-113.2% 。

18 城市污泥 铸及其化合物的测定 常压消解后电感搞合等离子体发射光谱法

18. 1 范阂

本方法规定了经硝酸过氧化氢盐酸常Æ消解后，用电感稿合等离子体发射光谱法测定城市污泥

中的伴及其化合物。

本Jj 讼适用于城市污水处巡广沁犯罪H城市其他Y5'11臣中僻及其化食物的测定。

本方法治ìJß ì商解液的盖章低输出自这3的 0.008 mg/Lo 

本方法中，很少有干扰，试液巾一般共存元索即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

18.2 原现

样品绞硝酸-过氧化氢m放酸常Æ消解，然后将消解液直接吸入电J串串稿合等离子;的;阪.被分析元素伴

在焰炬中挥发、原子化、激发、辐射出特征谱线，根据谱线的强度确定被测样品中元紊样的浓度。

18.3 试剂

本Jrrt所使用的试剂除另有说明外，均使用符合自国家你准的分析纯试剂和去离子7)( íìlt 网络纯度

的水。

18.3. 1 否南极 (HNO，) ， p吕1. 42 g/mL.优级练。

18.3.2 过氧化氛溶液 ''1'( H，队 )=30% 。

18.3.3 硝酸溶液(1十lJ d童取 50 mL 硝酸(1 8.3. 1) ，溶于 50 mL 去肖子水中，混匀。

18.3.4 硝酸溶液(1十49) ，擎取 20 mL 硝酸08.3. 1) ，溶于 980 mL 去离子水中， i昆匀。

18.3.5 位颇(HCD ,p= 1. 19 g/mL，优级纯。

18.3.6 锦标准贮备液(ρh 山1. 000 mg/mL) ，准确称欧(1. 0000 :1:: 0.000 1)目光满纯~睡着铐子烧杯中，

加人硝自费溶液08.3.3)20 mL，温热，待完?是溶解后.移M 1000 mL '1军续瓶中，稀释烹标线，馁匀。将此

将液及时转入聚乙烯瓶中保存。

18.3.7 锦标准使用液(Pzo=lO.OO 月ImLl ，吸取钵标准贮备液08.3.6)]0.00 mL 于 1 000 mL 容最

瓶中，}fJ硝酸榕液Cl 8. 3. 4)稀释3董怀线，摇匀.此溶液叮保存 3 个月。

18.3.8 t直气 (Ar) ，纯度为 99.99% 0 

18.4 仪锵

18. 4. 1 电感搞分等离子体发射光满仪。

18.4.2 电热板。
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1 日 .4.3 天平:感震 0.000 1 日。

18.4.4 玻璃器1JIl，所用玻璃器肌均须以硝酸榕液0+4)浸泡 24 h ，用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

18.4.5 尼龙筛， 80 囚3l: 100 囚。

18. 4. 6 ~Irrl勤研钵。

18.5 采样

应采集具有代表性的污泥牛羊品，将湿污泥样品平铺子瓷托盘上，用玻璃梅等Bi散，除去泥样中石子

和动做物残体;等异物，说匀备用。

于污泥样品除去哥王子和动极物残体等身手物质，则阴分法缩分3夜获得所需样品，周五吗瑞研钵研滕3在样

品余部通过尼龙筛08.4.5) ， j昆匀备用。

18.6 步骤

18.6. 1 样晶试液的制备

称取 0.100 0 日至 0.300 0 日样品丁'.阴氟乙燃烧杯中。在EJ函风橱肉，向撞在有样品的烧杯中加入

1 mL去离子水湿润样品，加入硝酸08.3.3)10 mL，盖上玻璃表丽皿于电热板上加热 10 mino 冷却厉

再加入 5 mL 硝酸08.3. 口，盖 t玻璃表面肌加热 30 min。此时的棕黄色烟雾为硝酸氧化样品所产生。

烫发此步骤，每次加硝酸 5 mL， J主?E 5尼在23奇色烟雾产生，我立在消化!Y..Jil完成。冷却f活力H人少i午去鸽子水

及过氧化氢08.3.2) ，加热i挂行过穿过化反应。手牵线怨次加入 1 mL 过氧化氛，豆豆3夜反应不得自剧烈 o ì:È意

加入过氧化氮总摸不越过 10 mL。继续加热烹溶液剩下 5 mL。冷却后加入 10 mL 越自费 08.3.5) ，盖上

玻璃表丽1JIl1Ju热 15 min。冷却厉加入 40 mL 去离子水，加热煮沸至溶液剩下 10 mLo 处理后的样品过

滤寇军￥至 50 mL 容主主并在中，待测。

18.6.2 ~蓝白试液的制备

用来离子水代辛辛试梯，来则和08.6. ])相网步骤和试剂，制备余权序穷 n试液。

18.6.3 盟.~定

按照仪器使用说明书调节仪器窒簸佳工作条件，然后进中羊测定@

18.6.3. 1 将被jj!~溶液收入到l等离子焰饭中进行预拍恼，测定主毛巾僻的大概浓度范围 o

18.6.3.2 校憔闹去是:在E 50 mL 事量瓶巾圳人锦标浓{贵m溶液 08.3. 7).用硝般溶液(18.3.4)稀释烹

刻度。配制至少五个浓度标准工作溶液，其浓度范围成包括由 08.6.3. 1)所测定镑的大概浓度。将所

自己制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子焰炬中进行测定，根据首发光强度和浓度绘制标准曲线。

18. 6. 3. 3 将空白试液犯被测试液吸入到等离子:陷炮 rþ进行测定，依据校准幽线确定其巾仰的浓度.

18.7 计算

污泥中绊的含最 ω，单佼为毫克得千克(mg/kg) ，按式 (25)汁算:

V
一
)

<
-FJ)

一
…

c-u 
二
×

ω
-
m
 

M …( 25 ) 

式中 g

c 夜校准曲线上查得镑的含量的数债，单位为毫克每升(mg/LJ ; 

(二一一在校准曲线上查得空白试液中僻的含量的数值，单位为主毫克每升(mg/Ll ; 

V一…i式液JË辛辛的体积的数低，单佼为辈革升(mL);

削「 称取试样的质疑的数僚，豆制主为克(g) ; 

f 污泥食水率的数值.以小数表示.测定方法见本标准中方法 20

计算结果表爪到j小数点后两位。

18.8 准确度和精密度

7 个实骏线分别对民可个不同浓度的统一样品进行了测Æ.平均值为 980.6 mg/灼的样品，实革命寒 l网

相对标准偏差为 8.8% ，平均偏为 1225 mg/k目的样品啕实验寒问相对标樵偏皇室为 7.9% 。样品的加标
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回收藏范围为 84. 9%~1l7% ， 

19 城市污泥 铮及其化合物的测定 微波高.ffi i商解后原子吸收分光光度法

19. 1 范回

本方法规定了经主水过氧化氢微波商Æ消解后，用火焰草草子峻收分光光度法测定城市污泥的伴及

其化合物。

本方法适用于城市污水处理广污泥和城市其他污泥中绊及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最主低检1fj限为 0.05 mg/L. 

样品中溶解性硅的含最超过 20 mg/L 时，干扰镑的测定，使测定结果偏低，加入 200 mg/L 钙可消

除这一干扰。铁的食最越过 100 mg/L 时，抑制僻的吸收。

19.2 原现

样品级èE水过氧化氮微波商Æì商解，然扇将消解液喷人绞气m乙焕火;场中。夜商源火焰下，辛辛化食

物商解为基态原子，该葱态原子蒸气吸收从钵灯射出的特征波长的光，吸收庶的大小与火焰巾镑黎态原

子含续成iE比，可从校准曲线击机哥被测元素僻的含霞。

19.3 试剂

*方法所使别的试剂~约街说明外，均使用符合 E国家串串攘的分析纯试剂和法离子水草草肉等纯度

的Jj( , 

19.3. 1 硝酸(HNO，) ,p= l. 42 日/mL.优级纯。

19.3.2 硝酸溶液(1十1)盘放 100 mL 硝酸09.3. 1).溶于 100 mL 去离子水中，说匀 Q

19.3.3 硝酸溶液(1+499) ，最Jlj( 2 mL 硝酸09.3. ]).溶于 998 mL 去肖子水中，混匀，

19.3.4 硝酸溶液。十99) :J量取 1 mL 硝酸(1 9.3. ])，溶于 99 mL 去离子水中，滋匀。

19.3.5 过氧化氢溶液 ，<P(H， 02)=30% 。

19.3.6 盐酸( HC[) ,p= 1. 19 g/mL 

19.3.7 玉水， 100 mL 硝酸(19.3. 1)十 300 mL 盐酸(19.3.6).

19.3.8 钵标樵贮备液 (Pz• ζ= 1. 000 mg/ mL) , 准确称取(1. 0000士 0.000 1) g 光谱纯愈属钵于烧杯中，

加入硝酸济液(1 9.3.2)20 mL，淑热，待jG余溶解后，转交 1 000 mL 容量瓶中用水主运容交标线，撼匀，将

此溶液及时转入聚乙烯瓶中保持。

19.3.9 锦标准使ffl液 (Pz， =10.00μg/mLl ，吸取锦标准贮备液09.3.8) 10.00 mL T 1 000 n汀，容簸

瓶中，用硝酸榕液。9.3.4)稀释豆豆你宣告，在5匀。此溶液可保存 3 个月。

19.3.10 乙A焕(C2 H，)，纯度为 99.9% 。

19.4 仪器曾

19.4. 1 陈子吸收分光光度计 d

19.4.2 辛辛空心阴极灯。

19.4.3 空气压缩机:备有除水、除油和除尘装置。

19.4.4 微波消解系统。

19.4.5 .波璃糕肌 2所有玻璃器皿均应去是硝酸溶液(l十 4)浸泡 24 h ，用水反复冲洗.最底用去离子水

洗净。

19.4.6 天平 2感震 0.000 1 日。

19.4 蜘 7 尼龙筛， 80 目至 100 目。

19.4.8 玛蹦研钵。

19.5 采样

成*'然具有代，次性的污泥样品，将费是污泥样占2平铺子瓷托.I!太 .ÆJ玻璃梅等Æ散，除*泌#手中有子

和动极物残体碍事异物. j昆匀备用。

4.3 
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二ft号泥样品除去石子和动植物残体等辫物后，刑四分法缩分重获得所需吉祥品 .ffl冯玉器研钵衍磨主样

品全部通过尼:Jt g帝(19.4. 7) .1昆匀备用@

19.6 步骤

19.6. 1 样æ.试渡的制衡

称取 0.1000 g ~ 0刷 3000 日制备好的污泥样品景是于消解饿中，在通风橱内向威有样品的消解镰中

加入少许去离子水润古董样品，沿曲事壁加入1. 5 mL 过氧化氮 (19. 3. 日，摇匀，进行预消解，待反应平稳

后，加入 10 mL 主水09.3. 门，使酸和样品光分混合均匀，盏上内益，拧紧罐盏，加防爆膜一片，拧紧压

力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率进行消解。消解主古直在后，伴冷却后取出消解

罐.将消解虫子的然液过滤5E牢牢笼 50 mL 草草烧瓶中. f夺测。

19.6. 2 ~臼试溃的制备

用去离子水代替试样，采用和09.6. 1)相同步骤和试剂，制备全穆序交白溶液。

19.6.3 校准曲线

在 100 mL 容量瓶中，分别加入适最绊标准使用液(19.3. 的，用硝酸溶液09.3.3)稀释窒标线.配制至少 5

个标准工作挥军液。辈革各点浓度分别为，0 mg/L,O. 05 mg/L、O. 10 mg/L,O. 30 吨/L、0.50 叫/L、1. 00 mg!L 

19.6.4 测定

按照仪苦苦使用说明书调节仪器~簸佼工作条件，测5E校F在胁线系列前辈液、主雪白议液及牛羊品试派的吸

光度。

19.7 计篝

污泥中镑的食最 ω，单位为主盖克每千觅(mg/kg) .拨式 (26)计算 z

式中:

(C~CO)XV co = 白白白白白白白白白白白白白白白町吁

m X (1 f) 

C一←夜校准曲线上查得僻的含量的数值.单位为主董克每升(rng/ Ll ; 

Cn- 在校准翩线上查得空白试液中僻的含蠢的数值，单{肯为毫克每升(rng/ Ll ; 

v 试液主运容的体权的数值，单位为毫升(mLl;

m……一称浓试样的脸去量的数值，单位为51: (g) ; 

f…一…污泥食水恕的数僚，以小数农辰，测定方法见本标狱中方法 2 ，

计算线照司是示到小数点后两位。

19.8 准确度和精密度

….. ( 26 ) 

4 个实验察分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均值为 111 1. 3 mg/阳的样品，实验寒

问相对标准偏差为 4.7% .平均值为 1 556. 3 mg/kg 的样品，实验室间相对标准偏差为1. 8% 。样品的

加你回收都在2回国为 9 1. 6%-107. H币。

20 城市污泥 铸及其化合物的测定 微波高压消解后电磁精合等离子体发射光谱法

20. 1 范罔

本方法规定了经:E水v过氧化氢微波高压消解厉，用电感锅台等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的辛辛及其化合物。

本方法适用子城市沁水处理厂污泥Et.城市其他污泥中铮及其化合物的测定 ω

本方法?首泥消解浓的盖宽低检tB限为 0.006 mg/L. 

本方法中很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

20.2 原理

样品经无水一过氧化氢微波高底消解，然后，将消解液直接吸人电感精合等离子销炬，被分析元素伴

在焰1腔中挥发、原子化、激发、辐射出特征谱线.根据谱线的强度确定被测样品中元素伴的浓度。
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20.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使Jtj符合 E国家和抗准的分析纯试剂和去离子7.k草坦问奇事纯度

的水。

20.3. 1 硝酸(HN03 ) , p= l. 42 日ImL ， 优级纯。

20.3.2 放酸( HCD ， p~ 1. 19 日ImL优级纯。

20.3.3 过氧化氢溶液:9'(H， 02) 且 30% 。

20.3.4 硝酸溶液(1十1)盘取 100 mL 硝酸(20.3. 口，溶于 100 mL 去离子水中，混匀@

20.3.5 硝酸梅液。叶 49) ，放取 20 mL líI肖般 (20.3. 1)，溶于 980 mL 去离子水中，混~，

20.3.6 氧气CAr) ，纯度为 99.99% 。

20.3.7 主水， 100 mL 硝酸 (20.3. 1)十 300 mL 盐酸(20.3.2) 。

20.3.8 锦标准贮备被(pz， 带1. OOOmg/ mLl ，准确称欲(1响。000土 0.000 1) g 光诺纯金开通辛辛于烧杯中，

加入硝酸将液(20.3.4)20 mL，曲直热，待究会溶解尉，移~ 1000 mL 容戴瓶中.稀释荒草你线，摇匀。将此

挥军液及时转人聚乙烯瓶中保存。

20.3.9 伴标准使用液 (Pz， ~ 10.00μ日ImLl， 吸取绊标准贮备液(20.3.8)10.00 mL 子 1 000 mL 容锺

瓶中.Jtj硝版浴液(20.3.5)稀释滚你线，摇匀。此#自液手可保存 3 个月。

20.4 仪翻

20.4. 1 电感锅台等离子体发射光谱仪，

20.4.2 微波消解系统 p

20.4.3 5吃平:感篮 0.000 1 缸。

20.4.4 玻璃将肌2所周玻璃楼mU均须以梢自费溶液(1十4)浸泡 24 h. Jtj水反复冲洗，最主J8用过三离子水冲

洗干净@

20.4.5 尼龙筛， 80 自至 100 日。

20.4.6 冯玉画册钵。

20.5 ~民将

成'*祭具有代表性的污泥样品，将混污泥样品平铺于瓷托撒上，用玻璃棒等原散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物，混匀备用。

干?亏i尼样品除去石子和动植物残体当事异物后，用四分法身自分~获得所吉普梯队，Jtj，吗E国衍钵研盛军~样

品全部通过尼龙筛(20.4.5) ， j昆匀备网。

20.6 步骤

20.6. 1 样品试液的ílrJ备

称取 0.100 0 g 窒 0.3000 g 制备好的污泥样品置于消解罐中，在通风棚内向盛有样品的消解罐中

仙人少许$;~肖子水1闲话主样品，r，}罐身段加入1. 5 mL 过氧化氮 (20.3.3) .撼匀，没行锁消解，待反);\Z3J!稳

底，加入 10 mL :E水 (20.3. 7)，使酸利样品充分?民合均匀，直在上内责任，拧紧曲事旗，加防爆E亮一片，拧紧股

力辛苦封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率进行消解。消解结束后，待冷却后取出消解

罐，将消解好的溶液过滤定容~50 mL 容盘瓶中，待测。

20.6.2 位白试液的制备

Jtj去商子7.k代替 i戏中非.采用手U(20. 6. ])相闷步骤和试剂，制备去生程序续向 i式液。

20.6.3 ìl月l 定

按照仪苦苦使用说明书调节仪器至最佳工作条件，然后进样测定。

20. 6. 3. 1 将被测溶液吸入到理事离子焰1.1'['1'近谶衍锚，测定其中僻的火慨浓胶他阙@

20.6.3.2 校被刷线:在E 50 mL 衍辈辈瓶中加入钵你樵使用梅液 (20.3. 的，用硝酸溶液(20.3.5)稀释~

刻度。自己 ílrJ 至少五个浓度标准工作溶液，其浓度范阁成包括由 (20.6.3. 1)所测定僻的大概浓度 p 将所

自己制好的五个浓度标准工作液吸人到l等离子焰炬中进行测定.中提锻发光强度和浓度绘制标准曲线。
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20.6.4 将空白试液和被测试摇直吸入到怨声肖子焰;版中进行测定，依据校准幽线确定其中僻的浓度。

20. 7 计算

f注 1胆小辛辛的台篮 ω，单位为道主E每二f1l< mg/kg) .按1尤 (27)计算:

式中 z

ωCC-Col XV 
一一 -

m … mX (1 -f) 

c-←在校准曲线上l!t í导僻的含量量的数筒，单位为毫克每升(mg/U;

c"一在校准曲线上查得空白试液中僻的含攘的数值.单位为送完每升(mg/U;

V 试液定容的体积的数值，单位为毫升(mL);

m→二称取试样的质景的数值.单位为克Cg) ; 

f 污泥含水率的数傻，以小数表示，测定方法见本标液中方法 2 ，

计算结果表示到小数点厉两仿。

20.8 精号fUl和准确度

…( 27 ) 

4 个实验京分别对两个不同浓度的统 a样品进行了测定.平均值为 1 083.4 mg/峙的样品，实验窒

|均相对标准偏要在为 9.6 J币，平均{商为 1 300.8 mg/k目的样品，实5金黄豆|问相对标准偏室主为 1 1. 1% ，样品

的力H你因收率低因为 83. 3%~105% 。

21 城市污泥 铜及其化食物的测定 常底消解后原子吸收分光光度法

21. 1 m图

本方法规定了绘硝酸过氧化氢-盐酸常底消解后.Jtl火焰贩子吸收分光光度法测定城市污泥中的

钢及其化合物。

本方法i毒Jtl于城市污水处现厂污泥和城市其他污泥中俐及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低被出限为 0‘ 05 mg/L。

本方法中，很少有干扰.试液中…般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

2 1. 2 原现

样品级两院费-i荒草司化氛句古生白费常底消解，然Y百将消解液哥哥人?:2气…乙虫在火焰中 a 在商插过火的下，铜化俞

物商解为练过草原子，该是在~陈子蒸气吸收从铜灯射朗的特征波长的光，吸收度的火小均火焰 rþ钢蒸态原

子~蟹成正比，可从校徽刷统去引导被测元素钢的含盘。

21.3试~J

本方法JjJf使用的试剂除另有说明外.均使用符合 E国家衍;?仕的分析纯以剂和去商号F 7.kliX肉等纯度

的水。

21. 3. 1 硝酸(HN03 ): p= 1. 42 日/mL.优级纯。

21. 3. 2 硝酸榕液0+ 1) ::1量取 100 mL 硝酸(2 1. 3. 1)，榕于 100 mL 去离子水中，混匀。

21. 3. 3 硝酸溶液(j十499) ，量取 2 mL 硝酸 (2 1. 3. 1) .溶于 998 mL 去离子水中.说匀。

21. 3. 4 硝酸溶液0+99) ，最取 1 mL 硝酸 (2 1. 3. 口，溶于 99 mL 去离子水中，混匀。

21. 3. 5 过氟化氮溶液 ''P CH, O,) = 30% 。

21. 3. 6 放酸、(HCJ)币= 1. 19 日/mL，优级纯。

21. 3. 7 铜标樵贮备液(附:， = 1. 000 mg/mL):?使确称取(1. 000 0士。.000]) g 光谱纯~属铜于烧杯中，

佣人E商量盘溶液(2 1. 3. 2)20 mL , iI!il热，持完全溶解后，并移!E 1 000 mL 寄最瓶中，稀糠!E标线，摇匀 e 将

此挥军液及时转入聚乙烯瓶中保梯。

21. 3. 8 铜标准使用液(Pc， 50. 00μg/mU:吸淑娴怀激贮备液 (2 1. 3. 7) 5.00 mL 于 100 mL 辛辛盘瓶

咐，网硝酸溶液 (2 1. 3. 4) 稀释!E:f'íj\辈辈，摇匀，此溶液可保存 3 个月 b

21. 3. 9 乙:快 (C， H，):纯度为 99.9% 。
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21. 4 仪器
2 1. ι1 原子吸收分:)'(;:)'(;度汁。

21.4.2 铜空心阴极灯。

21. 4. 3 空气压缩机 g备有除水、除泊和除尘连在道。

CJ/T 221-2005 

21. 4. 4 坦克璃器皿， JiJf ffl玻璃将皿均应亮是硝龄溶液(1十 4)~堂前'í! 24 h ， f泪水反复{ijI洗，章程后 ffl 1< ~句子水

洗净。

21. 4. 5 电热板。
21. 4. 6 天平:感锺 0.000 1 g。

21. 4. 7 尼龙筛， 80 EH授 100 网。

21.4.8 阅蹦研钵。

21. 5 采样

应采集具有代表性的污泥样品，将应污泥样品平铺子瓷托盘上，用玻璃棒等lli散，除去泥样中石子

和动植物残{丰练摊物，说匀备用。

子?苦苦目中非品除j挂在l .问H动椭物残体等界物后，用ll!I分法缩分~获得所有曹样品，用均瑞研体研睡雪交样

品余部通过尼龙筛(2 1. 4. 7l，说匀备用。

21. 6 步骤

21. 6. 1 样晶试液的制衡

稍:蚁。 100 0 日仰悦。 5000 日样品于事晨四叙乙燃烧杯中。钱i且应L橱内肉强盖有非非品的烧杯中加入 1 mL 

二是离子水商量润样品，加入硝酸 (2 1. 3. 2)10 mL，旗上玻璃表面皿于电热板上加热 10 min。冷却后再加入

5 mL 硝酸(2 1. 3. 1)，盖上玻璃表面皿加热 30 min。此时的棕黄色烟雾为硝酸氧化样品所产生，重复

此步骤，每次加硝酸 5mL，]主笠无棕货色烟第产生，农?R ì肖化反应当已成。冷却后加入少i午去淘气F水及过

氧化氛 (2 1. 3.5) ，加热进行过氧化反贼。非夺去盘怨次加入 1 mI 过母在化氛，宽3夜!Jü也不问剧烈。 2主意加入

过氧化氮总续不越过 10 mL，继续加热至熔液剩下 5 mL。冷却质加入 10 mL 然酸(2 1. 3.6) ，直在上玻璃

表丽JIIl加热 15 min，冷却后加入 40 mL 去离子水，加热煮沸~溶液剩下 10 mL 处理后的样品过滤!E

容至 50 mL 容盘瓶中，待测。

21.6.2 空白试液的制衡

ffl 去离子水代辛辛t式样，采用和 (2 1. 6. 1)栩闵步骤和试剂，制备余辍序雪~É1试液。

21. 6. 3 校准陶线
在 100 mL 容最并在中，分别加入适盘铜标准使用液 (2 1. 3. 们，用硝酸溶液 (2 1. 3. 4)稀释至标线，配

制l至少 5 个你准工作溶液6 王军备 J点浓度分别为， 0 mg/L 、1. 00 mg/L 、 2. 00 mg/L 、 3. 00 mg/L 、

4.00 mg/L 、 5.00 mg/L 。

2 1. 6. 4 测定

按照仪器使用说明i1调节仪器至最佳工作条件，测定校准曲线系列滚液、空白试液及样品试液的吸

光度。

2 1. 7 计算

污泥.中钢的含最剧，单位为豪觅得千克(mg/kg) ，按式 (28)计算:

戏中 z

(C-Ccl xV 
ωmX Cl… f) 

C ...........tE校樵翩线上3引导俐的含量的数债.单位为豪克每升(mg/ Ll ; 

Co 在校准曲线上查得空白试液中俐的含量的数值，单位为毫克每到 (mg/L) ; 

V 试前t!E辛辛的体积的数值，单位为绕到 (mLl;

m……称取试样的R在燎的数饭，.!l模仿为克 (g);

.. ( 28 1 
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f 污泥含水且在的数债，以小数表示，测;iË方法见本标准中方法 2 。

计算结果适量示到小数点后两{盘。

21. 8 精密度和准确度

4 个实验窒分别对两个不同浓度的统…梯队放行了测定，平均由军为 414.9 mg(阔的样品，实骏直到网

相对你准偏要是为 8.3% ，平均值沟 420.2 mg(k目的样品.实验室 l问相对你被偏盖在为 13.8% 。样品的加

你凶收率范图为 93. 0%~106% 。

22 城市污泥 铜及其化食物的那qÆ: 常压淌解后~感锅台等离子体发射光谱法

22. 1 r自圄

本方法规定了经硝酸过氧化氮-盐酸常底消解后，朋电感销合等离子体发射光谱法测定城市污泥

中的铜及其化合物。

本方法适用于城市污水处现厂污泥和城市其他污泥中铜及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低被.'ll限为 0.005 mg/L , 

本方法中，很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg几也不影响测足。

22.2 原理

样品经硝酸‘主I氛化氛μ放自主常 ffiJ商解，将消解浓度接吸人喝感祸ft等离子焰烦.被分析元素铜在焰

;版中 t军发、原子化、激发、领射出特征i裁统，根据诗写牵挂的强度确定被测样品中元素锅的浓度。

22.3 试作]

本方法所使用的试剂除J3有说明外，均使用符食凶星在中注准的分衍纯i式剂和去离子水翁同等纯度

的水。

22.3. 1 硝酸(HNO，)， p吨1. 42 g(mL.优级纯。

22.3.2 过氧化氢溶液 ， rp( 日2 02)=30% 。

22.3.3 硝酸溶液。+J)，锺取 50 n飞L 硝酸(22.3. 1)，溶于 50 mL 去离子水中，混匀。

22.3.4 硝酸溶液0+49) ，"，量取 20 mL 硝酸 (22.3.1) ，楼宇 980 mL 去离子水中，说匀。

22.3.5 盐酸CHC)) ,p= l. 19 日/mL.优级纯@

22.3.6 氯气(Ar) 纯度为 99.99 %。

22.3.7 铜标樵贮备液(Pc， = 1. 000 mg/mL): 准确称取(1. 0000士。.000 1)目光谱纯金属销于烧杯中，

加入硝酸榕液(22.3.3)20 mL.潮热，待完余溶解厉，并移交 1 000 mL 'fì:最瓶中.稀释烹标线，撼匀。将

此溶液及时转人聚乙烯瓶中保存。

22.3.8 铜标浓使用揭穿液(ρ"， =10.00 附/mLl，j鼓取1. 00 mL 娴标准贮备液(22.3. 7)于 100 mL 容簸

脱咐，加入硝酸熔液 (22. 3. 4)~至串的线，撼匀，此碍于液民I保干事 3 个月。

22.4 仪器

22.4. 1 也感潮合理事阀子体发射光谱仪。

22.4.2 咆热板。

22.4.3 天平:磁盘 0.000 1 日。

22.4.4 ~皮革电器皿1 ，所周玻璃器皿均须以硝酸浴液(1十4)竣泡 24 h ，用 7.k反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

22.4.5 尼龙筛阴阳妥 100 目。

22.4.6 玛溺研钵 Q

22.5 采样

应采集具有白代农A除的污泥样品，将混污泥样品平铺子瓷托t撞上，用玻璃栋等Bi散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物，混匀备用。

干污泥样品除宏石子和动被物残体等界物质，用四分法缩分3夜获得所有曹样品，用两琐研钵研膝3在牛羊
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品余部通过尼龙筛(22.4. 日， ~昆匀备用。

22.6 步骤

22.6. 1 样品试液的制衡

称取 O. 100 0 g Eà O. 300 0 日中非战于聚网氟乙燃烧杯中。iE通风书商内.向盛有样品的烧杯巾圳人

1 mL去离子水j湿润梯队.佣人硝酸(22.3.3) 10 mL.堂皇上玻璃狡削皿于咆热版上加然 10 min，怜却后

再加入 5 mL 销自费 (22.3. 1)，就上玻璃夜班司肌加热 30 min，此时的棕烧包烟雾为硝酸氧化佯品所产生。

1草堂在此步骤，每次加硝酸 5mL.直盗充栋货色娴雾产生，司董必消化反应完成。冷却j益加入少许去离子水

及过氧化辈在 (22.3.2) ，加热迸行过氧化反应， f夺续每次力日人 1 mL 过氧化缀，直盗反应不肖剧烈。注意

加入过氧化氢总量生不越过 10 mL。继续加热豆豆溶液剩下 .5 mL，冷却盾加入 10 mL 故酸(22.3 日，盖上

被璃我回血加热 15 min，冷却后加人 40 mL 去离子水，加热煮沸至溶液巢11" 10 mL.处理后的样品过

滤Æ:容窒 50 mL 容最瓶中，待测。

22.6.2 空白试液的制备

用去离子水代替试样，采用和(22.6. 1)相同步骤和试剂，制备余穰序穷白试液。

22.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最馀工作条f午，然后进样测定。

22.6.3. 1 将被测挥军搜吸入到等离子焰炬中进行预扫描，测定其中钢的大慨浓度范阂。

22.6.3.2 校浓ilIl线 t 在 50 mL 容最瓶中加入铜标准使用溶液 (22.3.8) .用硝般搭液 (22.3.4)稀糠至

刻贱。自己制Eà~'1ï个浓度极准工作溶液，其浓度流翻应包指扇 (22.6.3.1)所测定销的大概浓度。将所

自己制好的主五个浓度标准工作液吸入到等离子饿饭咐进行测定，根据!l~光强度和浓度绘制标准幽线盼

22.6.3.3 将空白试液初被测试液吸入到等离子焰:应中进行测定，依据校准幽线确Æ:其中俐的浓度。

22. 7 计算
f号ì1Ê中钢的含鳖 ω，单位为主董兆每千;克 (mg/kg) ，按式(29)计算=

vr'''' 
×
一f

)…­
G
门

…x 
cz 

/
飞
币
4
'

,, 
α
 

…. ( 29 ) 

式中 t

c一一一在校准幽线上查得销的含垒的数值，单位为主盖宽辈革开 (mg/U;

Co-在校准曲线上主引导空白试液中铜的含臻的数值，单位为主制制/'(mg/U;

v一一试液~容的体积的数值，单位为毫升(mL);

m 称取试样的质壤的数债.模仿为究(日) ; 

f…一←污泥食水率的数馈，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算纺果表示到小数点后两f载。

22.8 准确康和精密度

6 个实验交分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均值为 454.8 mg/陆的样品，实骏叙问

相对标准倒辈辈为 7.2% .平均值为 423.3 mg凡《目的样品，实骏翁间相对标准偷袭为 3.8% 。样品的.110

标阴收感范嗣为 89.1% 104.2% 。

23 城市污泥 钢及其化合物的那aÆ: 微波商店消解后原子吸收分光光庶法

23. 1 范圈

本方法规足了经玉水过氧化氮徽泼高压消解后 .ffl火焰鹿子吸收分光光度法测边城市污泥中的铜

及其化合物。

本方法适用于城市污水处II厂污泥和城市其他污泥中铜及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低检出限为 0.05 mg/ I.。

本方法中，很少有干扰.试液中一般共怀元素即使达到 1 000 mg/1.也不影响测定。
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23.2 服现

非丰昂贵毫无水过氟化靠在微波高原消解，然厉.将消解液啧人翁气一乙烘火煽巾 υ tE火焰的高源下，钢

化合物离解为主革态原子，该蒸态原子蒸气吸收从铜灯射出的特征波长的光，吸收度的大小与火焰中铜荔

态!原子含量成正比咱i'iJ从校准曲线lt得被测元素俐的含量。

23.3 试剂

本方法所i览F目的试州j除非判街说明，均使用符合闰家标准的分析试剂和宏离子水或阅等纯度的水。

23.3. 1 硝峻(HN03 ) :p问1. 42 日ImL.优级纯。

23.3.2 硝酸浓液0+]) d量取 100 mL 硝酸(23.3.1).浓于 100 mL 来离子水中，汲匀。

23.3.3 硝酸济液(1个 499):最取 2 mL 硝酸 (23.3. 1).溶于 998 mL 去离子水中，混匀。

23.3.4 硝酸溶液。十99) d章取 J mL 硝酸(23.3.]).i帮子 99 mL 去离子水中，混匀。

23.3.5 过氧化氢溶液:伊(H， O，) ~30% 。

23.3.6 盐酸( HCll :p= 1. 19 g/mL 

23.3.7 玉水: 100 mL 硝酸(23.3. ])十 300 mL 敛峻(23.3. 们。

23.3.8 钢标准贮备液(Pc，=位1. 000 mgl mL) :准确称取(1. 0000士 0.000 1)目光谱纯~I两铜于烧杯中，

加入硝酸溶液(23.3.2)20 mL.混热，待完全滚解后，并移至~ 1 000 mL 容量去瓶中，稀稀烹标线.报匀。将

此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

23.3.9 俐标准使用液(Pc， 口 50.00μg/\nU:吸取铜标准贮备液 (23.3.8)5.00 mL 于 100 mL 容皇瓶

中，用硝酸溶液(23.3.4)稀辈李登在拉线，摇匀，此溶液ilJ似乎f3个月。

23.3.10 乙:除 (C， H，):纯度为 99.9?币。

23.4 仪锦

23 ‘ 4. 1 原子吸收分光光度汁。

23.4.2 铜穷心阴极rro

23.4.3 空气压缩机·备有除水、除油和除尘装置。

23.4.4 微波消解系统。

23.4.5 璇璃吉普皿 z所有破璃榕皿均应俊硝酸溶液(1…卡的设泡 24 h.用水反复冲洗，做院用去离子水

洗净。

23.4.6 天平:!惑壤。. 000 1 go 

23.4.7 尼龙筛 :80 日至 100 目。

23.4.8 玛瑞研钵。

23.5 采样

吕立采集具有代司提性的污泥佯品，将湿污泥样品.ljZ铺子号在托盘上，用玻璃棒理事Æ傲，除去泥中学中石子

和动梳物残体等界物. j晶匀备用。

于污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用阴分法缩分交获得所需样品，用两耳边研钵研磨3臣中羊

品全部通过尼龙筛(23.4.5).ì昆匀备用。

23.6 步骤

23.6.1 样品试泼的制备

稍t蚁。. 100 0 g 豆豆 0.300 0 g 制备好的污泥样品饺子消解罐中，在Eì蓝风俯内向摆在有样品的消解罐 rþ

加入少许去离子水澜溅样品，部主罐里在加入1. 5 mL 过氧化氛 (23.3.5) .撼匀，进行预消解，将反应平稳

辰，加入 10 mL 烹水 (23.3. 门，使酸和1样品充分混合均匀，旅上内主匠，拧紧镶豫，力H防爆贼一片，拧紧Æ

力密封嘴，放人微波消解炉中.关好炉门，选择适当的功京进行消解。消解结束后，待冷却后取出消解

罐，将消解好的溶液过滤定容至 50 mL 容最瓶中，待测。

23.6.2 空白试液的制备

ffl 去离子1};:代辛辛试中手，采用和 (23.6.1)中日同步骤幸口试剂，制l备全程序空白i武液。
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23.6.3 校准翩线

夜 100 mL 在F最瓶中，分别加入适露铜标准使用液(23.3. 的，用硝酸溶液 (23.3.3)稀释至标线，配

制至少 5 个标准工作溶液。主主各点浓度分别为: 0 mg/L 、1. 00 mg/L 、 2. 00 mg/L 、 3.00 mg/L 、

4.00 mg/L , 5. 00 mg/L 。

23.6.4 测定

按照仪器使用说明书调节仪器泵最候工作条件，测定校准由线系列溶液、空白试液及中丰品试液的吸

光度。

23. 7 计算

污泥中俐的f智囊酬，再是 ül为送克傍千11: (mg/kg) ，锻戏 (30)计算:

'" 
戏中 g

c 在校准曲线上夜得钢的含攘的数僚，直在校为密11:4等升 (mg/U;

cc-夜校准曲线上查得空白试液中钢的含嚣的数值，单位为毫克每升(mg/L) , 

v一一试液定容的体积的数值.单位为遣军fHmL) , 

m……一称闻主试榕的成盗的数馅，岛生1Jï.为1I: (g) , 

f 污泥含水凉的数低，以小数表豆豆，测远方法见本标准中方讼 2 。

计算结果表示到小数点厉两位。

23.8 精密度和准确度

.. ( 30 ) 

4 个实验雪在分别对两个不问浓度的统一株均成行了测定，平均值沟 450.2 mg/k目的样品，实验室问

相对标准偏要衷沟 5. 7归，平均住在为 457.0 mg/k目的样品，实在盘雪夜间相对标准偷袭在为 9.2% 。样品的力日

标回收率范围为 97.6%.-108伽 4% 。

24 城市污泥 铜及其化食物的ìlI~Æ: 微波商底消解后Iti<<事稠食等离子体发射光i曹法

24. 1 范国

本方法规定了级吏水而过氧化氮微波商Æ消解后，用电感精命等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的制及其化合物。

本方法适附于城市污水处理广污泥和城市其他污泥中制及其化合物的测定。

本方法污泥消解浓的缀f践中盘出自主;也 0.004 mg/L 。

本方法中，很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

24.2 原理

样品经主水…过氧化氢微波尚Æ消解，然后将消解液:直接llIí:人也感擒台等离子焰炬，被分析元1旨在

焰炬中撑发、底子化、激发、辐射出特!íH曾线，根据潜绒的强度确定被测中平晶'Þ j毛署专俐的浓度@

24.3 试j)lJ

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合网家标浓的分析纯试剂和去离子水或同等纯度

的水。

24.3. 1 硝酸(HNO， ):p口1. 42 g/mL.优级纯。

24.3.2 放酸(UCD :p= 1. 19 日/mL.优级纯@

24.3.3 过氧化氛溶液 :'P CH， 02)=30% 。

24.3.4 硝酸溶液0+49) :璧驭 20 mL 硝酸 (24. 3. 门，榕于 980 mL 去离子水中，混匀。

24.3.5 3õ水 :100 mL 硝被 (24.3. 1) +300 mL 舱院发 (24. 儿 2) 。

24.3.6 硝酸溶液(1… 1 1) d鼓取 100 mL 硝酸 (24.3. 1)，溶于 100 mL 去商子水中，混匀。

24.3.7 铜标准贮备液 (Pc， = 1. 000 mg/ mL) :准确称取0.0000土0.000 1)目光谱纯金属铜于烧杯中，
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加入硝酸溶液(24.3.6)20 mL，温热，待完全榕解后，并移垒 1 000 mL 容鳖瓶中，稀释窒标线，摇匀 q 将

此溶液及时转人聚乙烯瓶中保存。

24.3.8 铜标礁使用溶液(Pc， 二 10.00μg/mU ::!章取1. 00 mL 铜标礁贮备液(24.3. 7)于 100 mL 谷'最

瓶中，加人硝酸榕液(24.3.4)系标线，撼匀，此挥军液可{果再 3 个月，

24.3.9 氯气(Ar) ，纯度为 99.99 %。

24.4 仪撩

24.4. 1 也感消食等离子体发射光i普仪。

24.4.2 微波消解系统。

24.4.'3 夭.lJZ-，感量t O. 000 1 日。

24.4.4 玻璃苦苦1lIl，所周军在璃然1lIl均须以硝被溶液(l十 4)没泡 24 h ，fI'l7k N.虫在冲洗，盖董必用法离子水冲

洗干净。

24.4.5 I这龙筛， 80 自至 100 日。

24.4.6 均1画册钵。

24.5 5民样

成采集具有代表性的污泥样品，将混污泥样品平铺子黯托盘t，用玻璃梅等压散，除去泥样中有子

和动樵物残体等异物，1.昆匀备用。

干污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用四分法缩分至2获得所需样品，用玛淄研钵研磨3!:样

品全部通过尼龙筛(24.4. 日，混匀备用@

24.6 步骤

24.6.1 样品试液的制备

称取 0.100 0 g ~军。响 3000 日制衍好的污泥样品数于消解饿中，在通风橱内向且在有样品的消解锁中

加入少许过去离子水悯湿样品，沿罐岛主力u 人1. 5 mL ~立氧化氢 (24.3.3) ，摇匀，进行顶消费平，乎每反应平稳

后，加入 10 mL 玉水 (24. 3. 门，俊院和非非品充分混合均匀.避上内涵，.JT~罐盖章，加防爆滕…片，拧紧压

力辛苦封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率逃n消解。消解结束后，伴冷却后取出消解

罐，将消解好的溶液过滤5È容釜 50 mL 草草最瓶巾，乎每测。

24.6.2 空白i1t液的制备

用去离子水代辛辛试样，采用和 (24.6. 1)相问步骤和试剂，制备全程序空白试液。

24.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件，然后进样测定。

24伽 6.3. 1 将被测济液吸入到j等离子焰:版中进行预扫描，测定其中镑的大概浓度范阁。

24.6.3.2 校准翩线:夜 50 mL 事~1重瓶中加入铜标准使用握手液 (24.3. 们，用硝酸溶液 (24.3.4)稀释泵

刻度。自己制烹少五个浓度标准工作溶液，其浓度范围成包括自 (24.6.3.1)所测定钢的大概浓度@将所

配制好的五个浓度标被工作液吸人到绿离子焰;阪中进行测定，根据发光强度和浓度绘制标准曲线。

将~É司试液和被测试液吸入到怨声地‘子:陷;版中进行测定.依t居校准幽线确应然中俐的浓度。

24. 7 计算

52 

部泥小制的合盛时，根位为基吉克每千克(mg/kg) ，按式(3])计算 s

主1:4' : 

ω(C-CoJ xV 
E二

mX(] … fl 

C一一在校准幽线上登得销的含量去的数值，单位为主爸:先锋升(mg/L) , 

Co一←在校准曲线上查得空白试液中俐的 :3' 1量的数值，单位为毫克每升(mg/U ，

V一一试草草发容的体积的数值，单位为主盖升(mL);

m…←称取试样的质量的数僚，单1ft为克 (g) , 

..... ( 31 ) 
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f币'一污泥含水蔡的数债，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。

计算纺果表示到小数点厉两位。

24.8 ?能确度和精密度

5 个实验窒分别对两个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 46 1. 6 mg/k目的样品，实验签闷

相对标准偏直在为 6.1% .平均值为 456.2 mg/陆的样品，实验室|均相对你准偏差为 8.2% 。样品的加

你@j l仪华乎在阁为 95.0%~ 1l2% 。

25 城市污泥 铅及辈革化食物的测定 常ßiì肖解后I.iii子吸收分光光皮法

25. 1 范围

本方法规定了绞硝西安"过氧化氛m盐酸常压f商解辰，用火焰原子吸收分光光皮讼测定城市污泥巾的

铅及其化食物。

本方法iiliffl于城市污水处级广污泥和城市其他污泥中铅及其化合物的测定。

本jj讼污泥消解液的盖章低检出限为 0.20 mg/L 

本方法中，当样品中含盐宣言很高时，会出现非特征吸收。女H 高浓度销产生的背繁吸收使铅的测定络

巢偏离，可用低灯或鑫曼效应背景校正仪器扣除背景吸收。

25.2 原理

样品绞硝酸爬过靠在化氛…放酸常底消串串，然后，将消解液喷人穷气-乙;块火焰中。 ft火;院的高汲下，镑

化合物商解为基态原子，该葱态原子蒸气吸收从铅灯射出的特征波长的光，吸收度的大小与火焰巾铅葱

态贩子含量成lHt.可从校樵胞在是王挺得被洲3已署专铅的含量量。

25.3 试l'f1j

本方法所使用的试J!ij 除判有说明外，均使用符合国家标准的分衍纯试剂和去再电子水或阅等纯度

的水。

25.3. 1 硝酸(HNO，)， p= 1. 42 日ImL，优级纯。

25.3.2 硝酸济液(]十1)最取 10001L 硝自在 (25.3. 1)，浴于 ]00 mL 去离子水中，混匀。

25.3.3 硝酸溶液(1十499) ，摄取 2 mL 硝阪 (25.3. 1)，褥子 998 mL 去离子水中.汲匀。

25.3.4 峭酸溶液(l才 99) ，援取 1011 硝自费 (25.3. 口，挥手子 9901L 法离子水中，混匀。

25.3.5 过氧化氢榕液 s 伊(日， 0， )ω30% 。

2药5.3.6 辈徐k酸CHClυ 咐p诅且凶1. 1ω9 自g/mL. 优级吉纯l也E

2药5.3.7 馅4标予 F准佳贮备拥液蓝(~仲￥b = 1. 000 mg/mLl，准确称取 0.0000 土 0.000 1) g 光说纯金脱铅于烧杯

中，加入硝酸溶液 (25.3.2)20011.，滥热，待完1':溶解后，移至 1 000 mL 容量瓶中.稀释直至你线，摇匀。

将此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

25.3.8 铅标准使用液(阳皿 10.00μg/mLJ ，吸取铅标准男士务液 (25.3. 7)1. 00 mL 于 100 mL 森豪瓶

巾，用硝酸榕液(25.3.4)稀释3日五线，那匀，此溶液可保存 3 个月。

25.3.9 乙烘(C， H，)，纯度为 99.9% 。

25.4 仪辍

25. 4. 1 D辈子吸收分光光Jî汁。

25.4.2 铅空心阴极灯。

25.4.3 空气&缩机备有除水、除汹和除尘装置。

25.4.4 玻璃器则:所用玻璃器lIll均应绞硝股溶液 0+4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最后以去离子水

洗净。

25.4.5 电热板 ω

53 



CJ/T 221…2005 

25.4.6 天王1"-，感最 0.000 1 日。

25.4.7 尼龙筛， 80 日至 100 目@

25.4.8 玛瑶研钵 a

25.5 采样

应采集具有代表性的污泥样品，将由主污泥样品平铺于瓷托盘上，用玻璃棒等1li散，除去泥样中有子

和动植物残体等异物 .1昆匀备用。

干污泥样品除去石子和动梢物残体等异物后，用四分法缩分至获得所需样品，用玛璐研钵研磨至样

品全部通过iË龙筛 (25.4.7) .混匀备用 g

25.6 步骤

25.6.1 样SEi式泼的制备

称取 0.100 0 g~O. 500 0 g 样品T辈在阴叙乙烯烧柯:中。在通风书商内向盛有样品的:烧杯中加入 I mL 

'1i:离子水简直润中学品，加入硝酸 (25.3.2 )1 0 mL. 盖章」二玻璃我在自皿T叶~i;t飞极上加热 10 min，冷仰后再加入

5 mL 硝酸(25.3. 1)，堂皇上玻璃我囱皿加热 30 min，此时的书在1在ß烟雾为硝酸氧化样品所产生，主重复

此步骤 .4每次加硝酸 5 mL.直至无棕立在ß烟雾产生.表示消化反应7t成@冷却附加入少许去离子水及过

氧化氮(25.3. 日，加热进行过氟化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氛 .1雪，交反脱不同剧烈.泼3意加入

过氧化氢总豫不越过 10 mL。继续加热~溶液剩下 5011" 冷却后加入 10 mL 就酸 (25.3.6) ，直在上玻璃

淡商肌加热 15 mín , r争却盾加人 40 mL 去离子水，加热煮沸至将液剩下 10 mL。处王思厉的中羊品过滤Æ:

容至 50 mL 容燎瓶中，待测。

25.6.2 ~臼试液的制备

用去离子水代替试样，采用和 (25.6. 1)栩同步骤和试剂，制备余程序交白试液。

25.6.3 校准曲线

在 100 mL 容最源中，分别加入适量差错标准使用液(25.3.8) ， J自硝酸洛液(25.3.4)稀释~栋线，自己

革y至少 5 个标准工作溶液。其各点浓度分别为: 0 mg/L , O. 50 mg!L、1. 00 mg!L 、 2. 50 mg/L , 

5.00 mg/L 、 10.00 mg/Lo 

25.6.4 测定

按照仪器使别说明书调节仪器~最佳工作条件，测定校准幽线系列浴液、空白试液及样品试液的脱

光度。

25. 7 计算

得i尼叶口总锚的含量盖锢，数值以毫3汪德千克( mg/kg) 我泳，雄主\(32)计算 3

戏中 g

ωcc… co ) xV 
一二-

mX (l… f) 

c-…夜校准曲线上王!H导总镑的食景的数债，单ftr.为主革 Jl每升(mg/U:

C，- 在校准曲线上褒得空白试液中铅的含意的数僚，与主{tr.为毫克每升(mg/U ，

V一一试液定容的体积的数值，单位为毫开(mL) , 

m-一-称应试样的质聋的数值，单佼为克〈在) , 

f一一试样的含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。

汁算结果表示到小数点后两位。

25.8 精密度和准确Ii:

….. ( 32 ) 

6 个实验室分别;<1问个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 113.0 mg/怜的样品，实验室间

相对你准偏差为 3.5% .平均值为 148.9 mg/险的样品，实验室|闯将对标准偷盗为 1 1. 3% 。样品的力H

t孟凶收*m:倒为 89. 1 % ~ 118. 4 %。
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26 城市污泥 钳及其化合物的测定 常底消解后电路精食等离子体发射光i曾法

26. 1 范围

本方法规定了经硝酸-过氧化氢-盐酸常应消解后，用电感销合等离 F体发射光谱法测定城市污泥

巾的铅及其化食物。

本方法i选用于城市污水处王理厂污犯和城市其他污泥中锵及其化食物的j;!~JË • 

本方法污泥消解液的最低检 ili 限为 0.015 mg!L 。

本方法巾，很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg!L 也不影响测定。

26.2 原理

样品经硝酸"过氧化氢盐酸常Æ消解，然后将消解液直接吸人电J感销合等离子焰炬，被分析元素在

焰;腔中摔发、陈子化、激发、输射出特征i罄线，中提俗语骂线的强度确立在被测样品中元1营销的浓IIL

26.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合网家标f脏的分析纯试剂和:去离子水或同等纯度

的水。

26.3. 1 硝酸(HNO，) ,p= 1. 42 日/mL，优级纯。

26.3.2 过氧化氢溶液.伊 (H， Oz)=30% 。

26.3.3 硝酸精液(l十1):;1革取 50 mL~肖峻(26.3. ]) .浴子 50 mL 去肖子水中，混匀。

26.3.4 硝磁带手持直(1十 49) ，-!量取 20 mL 硝酸 (26. 3. 1) .溶于 980 mL 式，离子水中，混合30

26.3.5 挨饿(HCD ,p= 1. 19 g/mL.优级纯。

26.3.6 氯气(Ar) ，纯度为 99.99 %。

26.3.7 铅标准贮备液(f'pb = 1. 000 mg/mL) ，准确称取(1.000 0士 0.000 1)目光谱纯金属铅于烧杯

中，加入硝酸溶液(26.3.3)20 mL，温热，待完全溶解后，移至 1 000 mL 容鬓瓶中，稀释至标线，摇匀。

将此洛液及时转入到自乙烯瓶中保存。

26.3.8 铅你fft使用溶液(阳出 10.00 f'g/mLl::l章取1. 00 mL 铅标准贮备液(26.3.7) 于 100 mL 'lif j章

并且中.加入硝酸浓浓 (26.3.4) 姿标线，搅匀。

26.4 仪器

26.4. 1 电感稠合等离子体发射光谱仪。

26.4.2 电热板。

26.4.3 天'F， I感盖章。.000 1 g. 

26.4.4 玻璃苦苦lUl.所周玻璃器肌均须以硝龄浴液0+4)饺泡 24 h ，用水1îZ~冲洗，盖皇后用去离子Jt 冲

洗干净。

26.4.5 尼龙筛 .80 日 ~1∞目。

26.4.6 玛淄研钵。

26.5 采样

应采集具有代农性的污泥样品，将渔污泥样品'F铺子烧托盘上，用玻璃棒等应散，除去泥样中石子

手u动植物残体等异物，混合H善用。

干污泥样 {ib除去石子和劝植物残体将界物尉，用囚分法却百分?在获得所需样品，阴沟E面哥哥钵研磨~样

品~部通过尼拢筛(26.4.5) ，海匀备用。

.26.6 步蒙

26.6. 1 样品试液的和j备

称取 0.1000 日盗 0.3000 g 样品宁要鞋凶氟乙烯烧杯中。在i画风销内，向盛有样品的烧杯中加入

1 mL去离子水商量悯协品，加入硝酸 (26.3.3 )1 0 mL，室主上玻璃波在可皿l子也热板上加热 10 mínc 冷却后

再加入 5 mL 硝股 (26.3. 口，连史上玻璃袋l!iîlUl加热 30 minυ 此时的棕费支i!!.烟3尊为硝酸氧化样品所F'~o
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重复此步骤，每次加硝商量 5mL，或至无棕黄色烟雾产生，表示消化反应完成，冷却厉加入少许去离子水

及过氧化氮 (26.3.2) ，加热进行过氧化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，真空反应不再剧烈盼注意

加入过氧化氮总i量不越过 10 mL，吉睹续加热~溶液剩下 5 由Lo 冷却后加入 10 mL盐酸(26.3. 幻，恙上

玻璃表il!í nIL lm热 15 mino 冷却Æi加入 40 mL 去离子水 ， 1m热象沸豆豆溶城剩下 10 mL，处理后的样品过

滤定窑釜 50 mL 容盘瓶中，待测。

26.6.2 空白试液的伽j备

用*离子7J<.ft将试中羊，采用手日 (26.6. ])栩|词步$罪和 i式剂，制备全程序~囱试液。

26.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪苦苦至政佼工作条件，然月3滋丰丰测主运。

26.6.3. 1 将被测挥军液吸入到等离子焰锁中i挂行预扫描，测JE;It巾铅的大概浓度范阁。

26.6.3.2 校礁航线， tf 50 mL 容援瓶中加入铅标准使用浓浓 (26.3.8) ，用硝阪溶液 (26. 3. 的稀稀泵

刻度。配制3'.少五个浓度标准工作浴液，其浓度范围Ji.í.包括由 (26.6.3.1)所测定铅的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子焰炬中进行测定，根据发光强度和浓度绘制标般由线.

26.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子焰:I:!!中进行测定，依据校准曲线确定其中铅的浓度。

26. 7 计算
污泥中铅的含最 α>，数值以毫Jî每千克( mg/kg) 表示，按式(33)计算=

V
一
)

×
-f )

士
L

白l

t-
<ι

-
v〈

ω
-
m
 

,, 
目
,‘ ………..( 33 ) 

式中:

C……一夜校?能耐线上jlH~总销的f雪慧的数僚.ljl.佼为是毫克每升 (mg/L) ; 

Co←一夜校然翩然上资得穷刷试液中铅的含章是的数僚，总佼为建吉克每升 (111日/Ll ; 

V一 试液定容的体积的数僚，单佼为毫升(m1，);

m二一称取试样的质嚣的数值，单佼为克(g);

f一一试样的含水率的数僚，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算结果表示到小数点后问攸。

26.8 精密度和准确度

6 个实验室分别对两个耳之间浓度的统一样品进行了测寇，平均值为 100.8 mg/峙的样品，实验室问

相对标准俯堂堂为 12.8% .平均值为 127.8 mg/阳的样品，实验室主|问相对标准偏堂是为 12.3% ，样品的

力目标的收且在范因为 90.9%-107% 。

27 城帘污泥 铅及其化合物的测定 常应i自揭露后原子荧光法

27. 1 ~在回

木方法规定了级硝酸m商氯殷殷殷常原消解后，用氮化物原子茨光光!l法测城市污泥中的铅及

其化合物。

本方法适用于城市污水处现厂污泥中和城市其他污泥中铅及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低俭出限为 0.05 严g/L ，

干扰主要来自 Ag+ 、 Cu2 + 、 Fe2+、 Co2-t、 NiN 、 Cd2 + 等过渡金属离子和 Te'\"什、 Sn2+ 、 Sb'\

Sb忡、AsS+、 AS5牛等氧化物生成元素。其中 Cu2 + 、 Ni'+ ， Sb'十、 TeH 和 Se~+ 的干扰簸为严重。由于铅的

氧化物发生反应酸!l泡阁较窄，消除干扰的主望罢手段是使ffl干扰抑制剂或分离，.本方讼采用高铁锁化仰

消除牛羊品中共存元家的干扰。

27.2 服lfl!

样品经硝酸命商辈在障公然酸苦tE五消解，然后将消解肖u景气F氢化物发生部中，加入还应在剂唰竟在化仰 2之处

反应，铅被泌j原成错化雪在气体，}刊氧气作辈革气将极化氧气体军事入电热石英炉中进行原子化，受热的秘化
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费在解离成锈的气态原气F，这些原予蒸气受到j光源将íiE辐射线的照射而被激发。:l'l:激发原子从激发态返

网喜事态，发射t扫一定波长的且在子荧光。产生的原子荧光强度与试林中错的含量量成正比，可从校准幽线烧

得被测元家铅的含量。

27.3 试~J

除另有说明外，分析中使用差事馆水2走去商TJJC&.公认的分析纯试剂。

27.3. 1 盐酸(HCl) ,p= 1. 19 g/mL ，优级纯。

27.3.2 敖酸(1十 19) ，;1重取 5 mL 故酸 (27.3. 门，溶于 95 mL 'Ì(离子水中，混匀 G

27.3.3 硝酸(HNO，) ,p= 1. 42 日ImL ，优级纯。

27.3.4 硝酸(1十1)，摄取 100 mL 硝酸 (27.3.3) ，溶于 100 mL 去离子水中，混匀。

27.3.5 硝酸(1十99) d章取 10 mL ~肖酸 (27刷 3. 衍，溶于 990 mL 宏离子水中，混匀 e

27.3.6í商3扭曲盘 (HCIO.) ， p踹1. 68 g/mL ， 优级纯。

27.3.7 蹦统化仰溶液 3称取 3 日氧氟化仰 (KOH) 用 200 mL 水溶解后，加入 4 g 棚氧化仰 (K日H. ) 
继续溶解，得加入 2 日在军钦佩化树(儿 Fe(CN) ，) ，待完全熔解后使用@现Jfl现院。

27.3.8 铅标准贮备液(f'pb = 1. 000 mgl mL) :准确称Jl)t (1. 000 0土 0.000 1) g 光哥哥纯金腾铅子烧杯中，

加入硝酸溶液(27.3.4)20 mL，温热，待完余溶解后，移至 1000 mL 辛辛簸瓶中，稀释窒标线，摇匀。将此

溶液及时转入架乙烯瓶中保存。

27.3.9 铅标准中问液(f'pb = 10. 00 严g/mL) ，吸取 10.00 mL 铅标准!贮备液 (30.3.8) ，用去离子水 ÄË容

烹 1 000 rnL ，混匀。此挥军液可保存 3 个月。

27.3.10 铅标准使用液(f'pb = 1. 000μg/mL) ，吸取1'0.00 mL 铅标准中间液(30.3刷们，用过去离子水ÄË

草草æ 100 mL. li昆匀，现用现配。

27.3.11 氧气(Ar) ，纯度为 99.9% , 

27.4 仪部

27.4. 1 均附研钵。

27.4.2 尼龙筛， 80 目空 100 阁。

27.4.3 电热板。

27.4.4 夭"ljZ，感景。.000 1 臣。

27.4.5 原子荧光光度汁。

27.4咆 6 玻璃吉普肌 z所用玻璃器肌均须以硝酸滚液。十4)浸泡 24 h ，用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

27. 5 ~再将

illi.采集具有代淡性的污泥样品，将器里污泥样品"ljZ铺子瓷托撒上，Jfl玻璃棒奇事压散，除去泥林中石子

和动植物残体理事外物 .1昆匀备用。

子污泥梯队除去::ti子和动彼物残体奇事异物后，用四分泌缩分~获得所需昏样品，用玛哥哥研钵研磨至非军

队全部通过尼龙筛(27.4. 幻，说勾备Jfl，

27.6 步骤

27.6.1 样晶试液的制衡

称取 0.050 0 g~O. 100 0 g 污泥样品?于， 100 mL 锥形瓶中，加入硝酸 (27.3.3) 5 mL 和高氯酸

(27.3.6)2 mL.擦匀，盖上表海肌在电热板 t加热分解交离氯酸白烟冒尽.取下稍冷，加入 5 mL 盐酸

(27.3.2)加热交近千，Jfl硝酸(27.3.5)洗涤锥形瓶并适当加热，将洗涤液移烹 50 mL 容最瓶，用硝酸

(27.3.5);;王军军待测。

27.6.2 空囱试液的制衡

Jfl量去离子水代替试中羊，采用和 27.6. 1 制|司步骤和试剂创伤金程序空臼试液。
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27.6.3 校准曲线的制备

在 6 个 100 mL 容量瓶中，分别加入 o mL、1. 00 mL、 2.00 mLA. 00 mL 、 8.00 mL 、 10.00 mL 铅标

准使用液(27.3. 10) ，用硝酸苦昏液(27.3. 的手语将这辛辛。

27.6.4 测定

按照仪司曾使用说明'*调节仪器:?É燎俊工作条件，以有商西安 (27.3.5)为载流，视~校准陶然系列将液、

空白试液及样品试液的吸光度。

27.7 计算

污泥中铅的含盘 ω ，数值以毫克每千克(mg/kg)发示，按式 (34)计算=

AU 
内
。

八
V

V-I 
X
一
〉
〈

)
一
、
，
，

户
问-
J
J

h-l 
护t
7
t

(
一-× -n -p mw •• ( 34 ) 

式中 z

C~…夜校准曲线上查得错的含攒的数值，单位为微克每升(附/U;

Co~iE校准幽线上查得空白试液中铅的含擎的数值，单位为微克每升仰自/U;

V一一一试液JË容体积的数值，单位为主革升(mL) ; 

， m……称取试样的隙缝的极傻，单位为Yl;(g);

…i戏中学的食J.K恕，以小数农示，测定方法见本书r.1t"扫方议 2 。

计算缔果表示到小数点质两{盘。

27喃自 精密度与准确度

4 个实验革5分别对问个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 59.98 rng/怜的样品.实验室间

相对标准偏差为1. 5% ，平均值为 162. 9 mg/kg 的样品，实验室|问相对标准偏差为1. 4% 。样品的加

你阁收旦和mB司为 9 1. 8%~105. 0% 。

27.9 泼激嘟项

27.9.1 特别泼意按市111费度。铅的氮化物发1:条件对自费度要求十分苛刻'J ，保持反应厉废液 pH 为 8~9

左右。

27.9.2 试剂的1营销量对测定结果有影响，成尽量选用含铅最小的试剂。

27.9.3 氮氧化仰浓度Ji.Z根据样品酸度加以确定，以能中和样品窒 pH 为 8~9 为合适。

27.9.4 巡以如j也问Itl棚氧化销和氮氧化销自己制.其中棚氧化纳浓度是明自氧化仰浓度的 70% ，氮氧化

纳浓1!tËj氮氧化御自~1!t…效。

28 城市污泥 钳及其化合物的由a ):Ë 微波高压消解后原子吸收分光光111:法

28. 1 范围

本方法规定了经玉水过氧化氢微波高版消解后，用火焰原子吸收分光光度法测定城市污泥中的铅

及其化合物。

2拉1H去iãf日子城市1苦水处理广污泥和城市其他污泥小错及义化合物的测定 φ

本方法污泥消解浓的盖在低枪I:fj限为。.20 mg/l叫

本方法中，~样品中贪直在最很高时，会出现非特征吸收。如高浓度钙产线的诗条吸收使镑的激JJË童音

果偏离 o 可用筑灯或寨曼效应背景校iE仪器扣除背景吸收。

28.2 原琅

样品经二E水过氧化氢微波高压消解，然后，将消解液喷人空气-乙:快火焰中。在火焰的商温下，铅

化合物商解为基~n盖子. ì庭幸在态陈子蒸气吸收从牵挂1J射出的特征彼长的光，吸收度的火小与火焰'Î'铅慈

~服气fl￥凝成iE比，可从校很幽在是王配得被侧5ê繁衍的含盘。

28届 3 试l\!J

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合网家标般的分析试剂和去离子水或同等纯庶的水。
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28.3. 1 硝酸(HNO，) ，户口1. 42 g/mL，优级纯。

28.3.2 硝酸裕液(1十1)盘Jlj{ 100 mL 硝酸 (28.3. 1)，浴于 100 mL 去离子水巾， j昆匀 b

28.3.3 硝酸溶液(1十499) ::l量取 2 mL 硝酸(28.3. 1) ，溶于 998 mI回去离子水中，说匀。

28.3.4 硝酸溶液(1斗99) ::!量取 1 mL 硝酸 (28.3. 1)，溶于 99 mL 去离子水中，混匀。

28.3.5 过氧化氢浴液 ''P (日，0， )且30% 。

28.3.6 盐酸( HCD ,p= 1. 19 g/mL 
28.3.7 主水， 100 mL 硝酸(28.3. 1)十 300 mL 放酸 (28. 3、们。

28.3.8 铅标准贮备液〈归口1. 000 mg/ mLl ，准确称取0.000 0士0.000 1)目光谱纯金属铅子烧杯中，

圳人硝酸溶液(28.3.2)20 mL，源热，待完余挥手解厉，转交 1000 mL 容景瓶中用水Æ容烹标线.捺匀。

将此溶液及时转入~乙烯瓶中保布。

28.3.9 锁标准使用液(ppb=10.00 问/mL)，吸取铅标阵主贮备液 (28.3.8) 1. 00 mL 于 100 mL 容量瓶

中，用硝酸榕被(28.3.4)稀稀交标线，摇匀，此榕液可4堪称 3 个月。

28.3. 10 乙虫草(C， H，)，纯度为 99.9% 。

28.4 仪榻

28.4. 1 L战于吸收分光光度计。

28.4.2 铅空心阴极灯。

28.4.3 空气压缩机 z备有除水、除汹和除尘袋壁。

28.4.4 玻璃器皿z所用玻璃器皿均戒线硝酸溶液(1十 4) 浸泡 24 h. 用水反复冲洗，最后以去离子水

洗净。

28.4.5 微波消解系统。

28.4 骗 6 天平:!擦去景。.000 1 日。

28.4.7 尼龙筛， 80 目烹 100 目。

28.4.8 玛嗨研钵。

28.5 采样

成果然具有代表性的污泥样品.将汲污泥样品平铺子$最低盘上，用破满糠丧事f五散，除去泥中羊附有子

和l动模物残体奇事异物，混匀备用。

于污泥样iJ，除~:O子和l动植物残体等然物后， ffj 则分法缩分至获得所籍中羊品，用网璐研钵研屈尊?iI:样

品全部通过尼龙筛(28.4. 门，很匀备用。

28.6 步骤

28.6. 1 样晶试液的制备

称驭。. 100 0 g ?iI: o. 300 0 g 制备好的污泥样品侄子消解罐中，在通风橱内向旦在有样品的消解饿中

加入少许去F电子水润湿样品， î世罐壁加入1. 5 mL 过氧化氨 (28.3.5) ，摇匀，进行预淌解，待反应平稳

后，加入 10 mL 王水 (28.3. 门，使酸和样品充分混合均匀，盖上内盏，拧紧罐盖章，加防爆膜一片，拧紧尽

力得封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选持适当的劝导旦进行消解。消解结束后，待冷却厉取出消解

罐，将消解好的溶液过滤定容!Ë 50 mL 容最瓶中，待测。

28.6.2 .s!!自试液的制衡

用去离子水代幸事试样，采用和 (28.6. 1)相同步骤和试剂，制衡.:3':稼序空白试液。

28.6.3 校准曲线

在 100 mL 辛辛燎瓶中，分别加入适癫铅标被使用液(28.3.9) ，用硝阪溶液 (28.3.3) 稀事罪!Ë你辈革，自己

制交少 5 个标准工作溶液。J;t; 4子点浓度分别为， 0 mg/L 、 O. 50 mg/L、1. 00 mg/I叫 2. 50 mg!L 、

5.00 mg/L 、 10.00 mg/I叫

28.6. 4 ~~:ïË 

按照仪器使用说明书调节仪器!Ë盘查位工作条件，测定校准幽线系列溶液、空白试扭n走样品试泌的吸
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光度。

28 , 7 计算

污泥中铅的含簸 ω，数假以毫克每千克( mg也g) 表示，按式 <'35 )计算=

α， 

式中 z

c-在校准曲线上资得总铅的命霞的数饶，再生佼J.]i毫克每升(mg/Ll J 

Co• 夜校准曲线上班丰辱骂王白 i式液巾锚的食攘的数悔过，再立佼为是毫克击手升 Cm自/L) ; 

V一一试液定容的体积的数筒，岛生位为弹击升CmLl;

m一 称取试样的质攘的数僚 ， ~.i克为J\l: (g) , 

/……试样的食水率的数值，以小数表示.测定方法兑本串串准中方法 2 ，

计算生商果泼m 3!U小数点尉阻碍位。

28. 8 精密度和准确If:

川( 35 ) 

4 个实验室分别对附个不|词浓度的统一样品进行了测定，平均值为 112.5 mg/陆的样品，实验室问

相对你准偏差为 5.7% .平均值为 157.1 mg/峙的样品，各实验寒问相对标准偏差为 2.4% .样品的

力日你凶收率范E自为 88. 5%~107. 8% 。

29 城市污泥 铅及其化食物的测定 微波商压消解后电感搞合等离子体发射光满法

本方法规定了经王水过氧化氮微波高Æ消解后，用电感精食等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的俯及其化合物。

本方法适用于城市污水处现厂污泥和城市其他污泥市领及其化食物的测定。

本方法污泥消解液的最低梭tf:l限为 0.009 mg!L , 

本方法巾，很少有干扰，试液中…般炎凉元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测寇。

29 , 1 原理

样品经'E水也过氧化氛做赶走商Æ消解，然后将消解液应接吸人电感锅台等离子焰;炬，被分析元1旨在

焰m中 J草发、原子化、激发、辐射出中夺iJE i普线， f授指t锋线的强度确定程史渊样品中元1曾铅的浓度。

29.2 试Jî1J

本方法所使F目的试剂除另有说明外，均使ffl 符合 E国家标准的分析纯试剂和去肖子水或间等纯度

的水。

29.2. 1 硝酸(HN03 ):p=L42 日/mL.优级纯。

29, 2.2 盐酸( HC1) :p= 1. 19 g!mL，优级纯。

29.2.3 过氧化氨溶液 :'1' CH2 0， )=30% 。

29.2 , 4 'E水 :100 mL 硝酸 (29.3.1) 十 300 mL 妓院章 (29.3 ，衍。

29.2.5 硝酸济液(1 +49):最取 20 mL 硝酸(29.3. 1)，浓于 980 mL 来离子水巾，混匀 Q

29.2.6 硝殷商手液。十1):"/意取 100 mL 硝酸 (29.3 ， ])，榕于 100 mL 去离子水中， í昆匀。

29.2.7 铅标旅贮务液"盹以1. 000 mg/mL):准确称取(1. 000 0土 0.000 1 沾光溜纯金属铅子烧杯中，

加入硝酸溶液 (29.3.6)20 mL，温热，怜究会熔解后，转至 1 000 mL 容堕瓶巾用水JË容至你线，绍匀。

将此浴液及时转入望在乙愉瓶小保;存。

29.2.8 铅标准使用液(ppb=lO.OOμg/mU : I!!tlll<错你准贮备割草 (29 ， 3.7) 1. 00 mL 于 100 mL 容篮瓶

中，用硝酸溶液(29.3.5)稀释至你线，摇匀，此榕液TiJ保存 3 个月。

29.2.9 ~直气 (Ar) :纯度为 99 ， 99% 。

29.3 仪器

29.3. 1 电感锅台等离子体发射光谱仪。

60 



CJ/T 221一2005

29.3.2 微波消解系统。

29.3.3 天.ljL，感簸。.000 1 目。

29.3.4 玻璃都皿 s所用磁带电器皿均须以硝酸溶液(!十4)竣泡 24 h. Jt1尔反复冲洗 .J最后用去离子水冲

洗干净。

29.3.5 尼龙筛， 80 因主 100 阂。

29.3 ‘ 6 玛淄衍钵。

29.4 采样

成采集具有代表J院的污泥样品，将被污泥样品平铺于瓷托1撞上，用玻璃禄等Æ散，除去#吉祥中石子

和动被物残体等异物，混匀备用。

于污泥样品除会有子和l动模物残体等异物后，用四分法缩分5#i获得所智昏样品，用两磁研钵研磨釜样

品金部通过尼龙筛(29.4.5) ，混匀备用。

29.5 步骤

29国 5. 1 样品ìït液的市j备

称驭。. 100 0 g 至 0.300 0 g 制备好的沟泥样品篮子消解罐中，在通风书商内向盛有样品的消解罐中

加入少许亲离子水润温样品，沿罐壁加入1. 5 mL 过氧化氮 (29.3.3).摇匀，进行预消解，待反应平稳

后，加入 10 mL .3': 7)((29. 3. 的，使酸和样品充分混合均匀，盖上内盏，拧紧罐直在，加防爆膜一片，拧紧脱

力密封嘴，放人微波消解炉中，关好炉门，浓择适当的功率进行消解。消解结束后，待冷却厉取出消解

辘，将消解好的帮被过滤定辛辛烹 50 mL 容量瓶中，待测 ω

29.5. 2 ~控臼试液的制备

用去离子水代表于试中羊，采用利 (29.6. 1)栩网步骤和试剂，制在♀金边)i':"i!i3试液。

29.5.3 型.~Æ:

按照仪吉普使用说明书调节仪器5#i盘查位工作条件，然后r:i茸样测定。

29‘ 5.3. 1 将被测ì1f液级人到等离子焰;腔中进行预扫描，测定其中铅的大概浓度范圈。

29.5.3.2 校准曲线，:(E 50mL 容肇瓶中加入铅你准使用溶液 (29.3.8).用硝酸溶液 (29.3.5)郁释至

刻度。配制至少五个浓度标准工作溶液，其浓度流阁成包括自 (29.6.3.1)所测定铅的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到绿离子焰烦中进行测定，根据发光强度和浓度绘制标哥在翩线。

29.5.4 将"i!臼试液和被测试液吸入到等离子;愤烦中进行测定，依据校耳Ëú曲线确定其中铅的浓度。

29.6 计算

污泥叶I锈的俞最 ω，数值以塔克每千Jl ( mg/kg) 表示，按'<\(36)计算 2v~
>

×
-f )

一
一

。
-
c

一
门

之
×

户
l
ν
ψ
g

hvmn 

ω
 

…. ( 36 ) 

式'1'，

C 在校P能曲线上辈辈14总俗的含量的数古建§单üz为送3也将升(mg/Ll ; 

Co………;在校准幽线上查得空白试液中输的合蟹的数值，单位为蕴觅每升(mg/L) , 
V一一试液主运容的体积的数值，单位为辈革升(mL);

m一一秘:取试样的质擎的数值，单位;如3'î(g);

r 试样的含水率的数债，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算结巢表示到小数点后两位。

29. 7 精攒康和准确度

4 个实事盘察分别对两个不同浓度的统→样品进行了测定，平均值为 109.2 mg/阳的样品，实验寒间

相对标准偷去是为 8. 7 ~币，平均值为 14 1. 0 mg/阳的样品，实验交网相对你I/Ii偏差为 8.8% 。样品的力目

标朋收来范阁为 9 1. 2%~106. 0% 。
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30 城市污泥 铅及其化食物的测定 微波商底消解后原子荧光法

30. 1 范围

;事方法规成了丢在硝酸喃商靠在股市ii!;:1l盘古拉欲离Æ消解后，用氮化物原子灾光7'613U去测定城市污泥中的

铅及其化合物。

本方法适用于城市污水处理广污泥中和城市其他污泥中铅及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低检出阳是为 0.05μg/L o
F扰主主要米内 Ag+ 、 Cu'\Fe川、 co'\Nì2 + 、 Cd2+练过挂在金!淄离子和丁沪、日俨、 Sn2 + 、 Sb' 十、

Sb忡、AsJ+、AS5.j 号事氮化物ÔÈ成1己浆。戏中 Cu2+、 Ni灿、 Sb'十、 TeH 和 Se' 十的干扰量更为严簸。自于锚的

氮化物Z>t ÔÈ反股股1î在5周较缀，消除干扰的主要手段是锁用干扰抑制剂成分离，本方法采用高铁氟化何

消除样品中共存元素的干扰 ω

30.2 原理

样品生毛硝酸尚穿过酸盐酸微波商压消解，然后将消解液登于氮化物发生器中.加入还~邦j棚氧化御

发生反应，铅被还原成份化骂过气体 ~fflJ直气作然气将俗化氧气体辛辛人也古书ti~炉中进行服子化，受古书的

铅化堂正解离成极的气Z草原子。这将!原子葬在气受到光源丰夺征非商射线的照射而被激发。受激发!胆子从激发

态i恩阴蒸态，发射刷一定波长的原子夜光。产线的陈子荧光强度与t式样中份的含簸成正比.0)"从校准曲

线轰得被测元素牵挂的含景。

30. 3 试剂

本方讼所使用的试剂除另有说明外，均使用符合 E国家标准的分析纯试剂和去离子水或阅等纯度

的水。

30.3. 1 放峻(HCl) ， p柑1. 19 日/mL.优级纯。

30.3.2 盐酸 (1 十 19) ，震耳t 5 mL 盐贩(30.3. 门，将于 95 rnL 去离子水中， 1昆匀。

30.3.3 硝自费 (HNO，) ， p=思!. 42 日/mL.优级纯。

30.3.4 硝酸0+ 1)，盖取 100 mL 硝酸 (30.3.3) ，溶于 100 mL 去离子水中，混匀。

30.3.5 硝酸。十四) ，最取 10 mL 硝酸 (30.3.3) ，溶于 990 mL 去肖子水中，混匀。

30.3.6 商氛酸(HCIO，)， p=!. 68 日/mL，优级纯。

30.3.7 棚堂里化仰熔被:称敢 3 日氮氧化仰 (KOHJ 用 200 mL *浴解后，加入 4 g 棚氧化饵 (KBH， ) 

封班级将解.再加入 2 g 商铁徽化仰 (K， Fe(CNJρ.待溶解脱使用。现ffl现配。

30.3.8 铅标准贮备液(pp， .~ 1. 000 mg/ mLJ ，准确称取(1. 0000士 0.000 l)目光谱纯念属铅于1烧杯中.

加入硝酸浓液(30.3.4)20 mL，混热，待完全溶解后.移泵 1 000 mL 容量瓶中，稀释烹标线，摇匀。将l比

榕液及时转人聚乙烯瓶中保存。

30.3.9 铅你准巾 l问液 (p" ω10.00μg/mU 吸取 10.00 mL 铅标准贮备液(30.3.8) ，用去离子水定容

~ 1000 mL， j怪匀。此揭穿泼可保存 3 个月。

30.3.10 销书诉f能使用液(队以1. 000μ旺/mLJ ， 1l&Jjj( 10.00 mL 销标准中间液(30. 3. 川， ffl :t<离子水5Ë

容~ 100 mL，混匀，现用现配。

30. 3. 11 氧气(Ar) ，纯度为 99.9% 。

犯.4 仪器

30. 4. 1 l'~溺研钵。

30.4.2 尼1在筛， 80 ê~ 100 日 G

30.4.3 微波消解系统 o

30.4.4 天平:感壤。.0001 go 

30.4.5 原子夜光光度计。

剑.4.6 玻璃器皿 g所用玻璃器皿均须以硝酸溶液(1十 4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最后用去离子水冲
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洗干净。

30.5 采样

应采集具有代表性的沁泥样品，将湿污泥样品乎铺于辍托盘上，朔:玻璃辛辛等Æ散，除去泥样中石子

和动植物残体等界物，浪匀备f!L

干污犯中丰古自除去注l 和动极物残体等5手物质.f!I阴分法缩分双获得所普普林品，用网浏研体研膝交桥

品余部通过尼龙筛(30.4.2) ， ì昆匀备用。

30.6 步骤

30.6. 1 样品试液的制备

粉1耳里 0.050 0 日内"0.1000g 污泥样品于消解曲事巾。农i道炽L橱内.r句盘里有非非队的消解罐 t和加入:P il午

来离子水润商量样品，肖子攘攘加入 5 mL 硝自费 (30.3.3) ，使酸和样品充分混合均匀，戴上内簇，拧紧憾盖章，

加防爆膜一片，拧紧压力辛苦封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，按照微波消解炉使用说明书，选择适当

的功率进行消解。消解结束，待冷却后揪出消解罐，将消解好的熔液转移至 100 mL 锥形瓶中，加入

2 mL离靠在酸 (30.3.6) .盖在上狡阙且且在也热饭l:fJu热分解放商务在酸白烟随尽，取 F梢岭，加入 5 mL 盐酸

(30.3.2)加热烹J.!Í干，硝股海液 (30.3.5)洗涤锹形瓶并i革当力o热，将洗涤液移烹 50 mL 霖殿瓶，用硝股

溶液(30.3.5)定容待测。

30.6.2 空囱试液的制备

f!l 1号离子水11:辛辛t式样，采附和 30.6.1 相|叫步骤利试翔tl 1jjlJ 备.3t草草lY于空白试液。

30.6.3 校准曲线的制衡

在 6 个 100 mL 容戴瓶中，分别加入 o mL 、1. 00 mL、 2.00 mL 、 4.00 mL 、 8.00 mL 、 10.00 mL 铅标

准使用液(30.3. 10).用硝酸溶液(30.3.5)稀释定容。

30.6.4 测定

t安然仪苦苦使则说明 .fj调节仪移.3'::I!生佼工作条件.以硝酸 (30.3.5) 为然流，测定校排主闹竟是系列溶液、

穷囱试液及样品试液的吸光度。

30. 7 计算
污泥巾铅的含盘 ω ，数住过以去量;克怨之f 克 (mg/kg)表示，按式 (37)计算 z

w 
mXU 

式中-

C 在校准幽线上查得铅的含1量的数傲，岛生t!Z为微觅每升仰自/U ，

C，……夜校?在翩然上去按得?去白试液中非命的食攘的效僚，虽属{在为微J，ti哥升(μg/L) ; 

V 试液定容的体积的数值，单位为豪刑。(mU;

m 称取试样的质量的数值，单位为克(g) ; 

/………t式样的食7j(司里，以小数淡豆后，测iE':ñt!见本标准中方法 2 ，

计算然果司提示要l小数点股阅价@

30.8 精密度与准确度

…. ( 37 ) 

3 个实验室分别对两个不同浓度的统 样品进行丁测定，平均值为 63.97 mg/险的样品，实验室|闯

相对标准俯堂堂为1. 0 J币，平均值为 16:3.97 mg/k目的样品，实验室问相对标准由副主主为 2.5% 。样品的力H

标阪1收率在2图为 97.6%-106.0% , 

30.9 注意事项

30.9.1 特别注意控制酸度。铅的氧化物发线条件对酸度姿求十分苛刻，保持反成后废液 pH 为 8~9

左右。

30.9.2 试剂的食铅续对Imtl iE'古自煞有影响，应尽缀i在附合销量差小的试剂。

30.9‘ 3 氮氧化例浓度成根据样品酸度加 "J确定，以能巾和样品烹 pH 为 8~9 为合法。
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30.9.4 还原剂也可用棚氮化例和氮氧化锅配制，其中棚氮化创浓度是珊氛化饵浓度的 70%.氮氧化

纳浓度与氮氧化仰浓度一款。

31 城市污泥 锦及其化合物的测定 常底消解后原子吸收分光光I.i法

31. 1 1蓝图

本方法规定了绞硝酸…过氧化含在盐酸常应消解放，用火焰原子吸收分光光/J!:t告测定城市污泥中的

镰及其化合物。

本方法适用于城市污水处理广污泥和城市其他污泥rp缀及其化合物的测定。

本方法污泥消解浓的簸低检出限为 0.10 mg/L 。

本方法中很少有干扰，试液中一般共存ft索即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。但大量铁、钙、

僻、销盐类产生背景吸收，使媒的吸光度增加，可朋?在;/J成寒爱效)jìz背景校iE仪器扣除。此外，镰的灾敏

线 232.0 nm 附近有别的吸收线产生光谱干扰，可选择最小的光谱通带克服。

31.2 原理

样品级硝酸过氧化氮捻酸常ff消解，然后，将消解液喷人穷气m乙快火焰中。夜商源火焰 f.镰化

合物商解为慕态原子，该蒸态原子蒸气吸收从镰然心阴极灯射出的特征波长的光，吸收度的大小与火焰

中镰基态原子食最成iHt. 可从校准翩线3蓝得被扭1元素媒的含意。

31.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外.均使用符合网家标准的分析纯试剂和:来离子水草草网络纯度

的水。

3 1. 3. 1 硝酸(HNO，) ， ρ口1. 42 g/mL.优级纯。

31. 3. 2 硝酸溶液。十1):篮取 100 mL 硝酸 (3 1. 3. ]).溶于 100 mL 1:;:离子水中，说匀。

31. 3. 3 硝酸溶液(l +499):J量取 2 mL 硝酸 (3 1. 3. 1).挥辈子 998 mL 去离子水中，搅匀。

31. 3. 4 硝酸溶液(1十 99) d量取 1 mL 硝酸(3 1. 3. 1).溶于 99 mL 去肖子水中，混合J 。

31. 3. 5 过氧化氢溶液: 'p (凡仇 )=30% 。

31. 3. 6 故酸(HC!l :p= l. 19 g/mL.优级纯。

31. 3. 7 锦标准贮备液 (PNi = 1. 000 mg/mL) :?使确称取(1. 0000士 0.000 1)目光谱纯忿扁镣于烧杯中，

加人硝酸溶液(31. 3. 2)20 mL，满热，待完全溶解后，移交 1000 mL 容最瓶中，稀释~标线，摇匀。将此

溶液及时转入聚乙:烯瓶中保:ff，

31.3.8 锦标准使用液 (p" =50.00 mg/L): 吸取镰标准贮备液(31 翩 3.7)5.00 mL 于 100 mL 赛最瓶中.

用硝酸浓液(3 1. 3. 4)稀释3时航线，摇匀，此浓液可保再 3 个月。

31. 3. 9 乙快(C， H，):纯度为 99.9% 。

31. 4 仪铸

31. 4. 1 原子吸收分光光皮计 ω

31. 4. 2 镰然心阴极灯。

31. 4. 3 空气压缩机:备有除*、除汹和自在尘装篮。

31. 4. 4 泼璃锦阻:所ffl滋漓器皿均须以硝酸浴液。十4)淡泡 24 h.ffl水反复冲洗，最皇后用适量离子水冲

洗干净。

31. 4. 5 电热板。
31. 4. 6 夭平 z感簸。 000 1 g. 

31. 4. 7 尼龙筛 :80 目~ 100 目。

31. 4. 8 玛淄研钵。

31. 5 ~怪样

)jìz采集具有代表傲的污泥样品，将报污泥样品平铺于瓷托撒上，用玻满禄等压献，除去泥样中石子
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和动模物残{本等5平物，混匀备用。

干污泥样品除去石子和动模物残{本等异物厉，用四分法缩分至获得所鲁吉样品，用玛瑞研钵研磨至样

品全部通过尼龙筛(3 1. 4. 门，混匀备用。

31. 6 步骤

31. 6. 1 样品试浓的制备
称取 0.1000 日-0.5000 日样品守主聚网氟乙烯烧杯巾。拨通风橱内向显里有样品的烧杯巾加入1 mL 

去离子水混润样品，佣人硝般(3 1. 3. 2 )1 0 mL.直置上玻璃表两ßU.于电热板上加热 10 miu"，冷却后再加入

5 mL 硝酸(3 1. 3. 1)，蒜上玻璃表丽ßU.加热 30 min。此时的棕黄色烟雾为硝酸氧化样品所产生。重复

此步骤，每次加硝酸 5mL.直发元棕黄色烟雾产生，表示消化反应完成。冷却后加入少许去离子水反过

氧化氢(3 1. 3，幻，力自然进行过氧化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，直釜反应;不再剧烈6 注愈加入

过氧化氮总童不超过 10 mL.缆线bo热至浓浓剩下 5 mL. 冷却1召力H入 10 mL 鲸酸 (3 1. 3. 6) ，直呈上破漓

褒商肌加热 15 min Q f命却)fj-加入 40 mL;;些商于水 .bu热然沸3臣溶液剩下 10 mL 左右。处E理厉的样品过

滤Æ辛辛3在 50 mL 容景瓶中，待测。

31. 6. 2 空白试渡的制衡
用去离子水代替试样，采用和(3 1. 6. 1)相同步骤和试剂，制备全程序空白试液。

31. 6. 3 校准来到的剿备

在 100 mL 容篮瓶中，分别加入选盘镰标准俊用液01. 3. 的，Jfj硝酸溶液 (3 1. 3. 3)稀释~标线，自己

制变少 5 个你然工作溶液。其各点浓度分别为: 0 mg/L、1. 00 mg/L 、 2. 00 mg/L、 3. 00 mg/L 、

4.00 mg/L 、 5.00 mg/L 。

31. 6. 4 测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最候工作条件，测定校准曲线系列溶液、空白试液及样品试液的吸

光度 p

31. 7 计算

f注泥中憾的百『缀 ω，数值以毫克练千克(mg/kg) 3j提示 .f费1戈 (38)计算:

式中=

ω(C… co ) xV 
出一

mXO-f) 

c-一在校准曲线上1蓝得锐的含耸的数值，单位为毫克每升(mg/Ll ; 

co…一夜校准幽线上if:得空白试液中饶的食蜜的数恼，单位为是整1在每升 (mg/L) ; 

V……以液定容的体积的数'古董，单位为密JHmL) , 
m一一称职试样的质燎的数僚，娘1.fr 5均3'l;<g) ; 

f 试样的含水率的数饭，以小数表示，测定方法见本标F使中方法 2 。

计算结果表示到小数点后问位。

31. 8 精密度和准确度

..唰..( 38 ) 

6 个实验室分别;l;t平均值为 56.8 mg/烛的优…中宇航迸衍了测泣，实验室军问相对标准偏靠在为5.5% 。

中丰岛的加你回收率范网为 84.7%-109% 。

32 城市污泥 镰及其化食物的测定 常压消解后电磁精食等离子体发射光谱法

32. 1 范围

本方法规定了经硝酸-过氧化氢盐酸常压消解后，用电感精合等离子体发射光谱法测定城市污泥

中的书桌及其化合物。

泛非Jj~金滔F日子城市污水处王理厂污泥和城市其他污泥巾镶及其化食物的测定。

本方法污泥消解液的蔽低检IJ1Jll是为 0.00♀ mg/L。
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本方法中很少有干扰，试液 rþ一般然在'f j巳露营即使达到iJ 1 000 mg/L 1也不影响测定。

32.2 原理

样品经硝酸一过氧化氮一盐酸常压消解，然厉，将消解液底接吸入电感糯合等离子焰炬，被分析元素

镰在焰炬中挥发、陈子化、激发、幸福射出特征谱线，根t届i普线的强度确定被测样品中冗紫镰的浓度。

32. 3 试卵j

本方法所{进F目的试如l除另有说明外，均使用符命国家标浓的分析纯试剂和去商子水成网络纯度

的水。

32.3. 1 硝酸(HN03 ) ， p二1. 42 日/mL.优级纯。

32.3.2 :l立氧化氛溶液 ， <p( 日2 O2 ) 括 30% 。

32.3.3 硝股浓浓(1+1)，赚取 50 mL 硝酸 (32.3. 1).溶于 50 mL ~告离子水中. j昆匀。

32.3.4 硝酸溶液(1 +49) ，索取 20 mL 硝酸 (32.3. 1) ，溶于 980 mL 去离子水中，混匀。

32.3.5 盐酸(HC)) ， p二1. 19 g/mL.优级纯。

32.3.6 ~道气 (Ar) ，纯度为 99.99% 。

32. 3. 7 锦标燃00:': 4普液(!'Ni 1. 000 mg/mLl : 准确称取O. 000 O:!: O. 000 1)目光谱纯金腐镣于烧杯中，

加入硝酸溶液(32.3.3)20 mL.源热，待完余潜解厉，移3'. 1 000 mL 容景瓶中，稀稀3'.标线，锵匀。将此

榕液l.Jt.日才转入聚乙烯瓶中保存q

32.3.8 锦标准俊用液(p" = 50. 00 mg/U : ~距离文锦标准贮备液 (32.3. 7) 5.00 mL 于 100 mL 辛辛蜜瓶中，

用硝酸溶液ω2.3.4)稀释3在你线，指导匀，此济液问保存 3 个月。

32.4 仪器

32.4. 1 电感祸合等离子体发射光谱仪。

32.4.2 夭1jZ- : i感盘。.0001 g , 

32.4.3 也热板。

32.4.4 玻璃苦苦1Ill.，所用玻璃苦苦肌均须以硝酸浓浓(1十 4)浸泡 24 h.用水反复冲洗，最厉用去离子水冲

洗干净。

32.4.5 尼龙筛， 80 罔盗 100 囚。

32.4.6 沟正面研钵。

32.5 ，展样

&L采集具有代表性的污泥样品.将湿污泥样品平铺于瓷托盘上，用玻璃棒等压散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物 .1昆匀备用。

于污泥样品除去石子和l动植物更是你理事辩物后，阴阳分泌缩分盗狡得所有密桦品，用正'3确研钵所麟3臣中平

品才是那i醒过Æ'，龙筛 (32.4.5) ， 1昆匀备用。

32.6 步骤

32.6. 1 样品试液的制备

利:Jljt O. 100 0 g 级 0.3000 g 样品':f J鞋四声在乙烯烧杯中。在Ei盛风橱内，向战;自丰半岛的烧杯 cþjm人

1 mL1i:离子水湿润牛羊品， JJO人硝酸(32.3.3) 10 mL，流上玻璃蒋捷阴1Ill.于咆热板上加热 10 min , f夺去口后

再加入 5 mL 硝般 (32.3. 1)，盖上破确表丽皿加热 30 min。此时的棕黄色悯雾为硝酸氧化样品所产生。

重复此步骤.每次加硝酸 5 mL. l皇室主吃棕黄色烟雾产生，表示消化反应完成。冷却后加入少许去肖子水

及过氧化氢(32.3. 幻，加热进行过氧化反应。于夺续每次加入 1 mL i:立氧化氮，直直至反应不降剧开:，~， ìì ;l量

加入il靠吃化氮总嫌不超过 10 mL。继续加热3夜溶液剩下 5 mL，冷却底加入 10 mL 就酸 (32.3.5) .盖上

玻璃表丽肌加热 15 min。冷却后加人 40 mL 去离子水.:lm热煮沸泵浓液剩下 10 mI 左右。处用"厉的样

品过滤定容至 50 mL 容量瓶中，待测。

32.6.2 空白试液的 flitj备

ffI古拉离了: 7](代靠靠试中羊，采用和 (32.6. 1)相同步骤平日试剂，制备全程序空白试液 ω
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32.6.3 测定

按照仪将使用说明书调节仪者曾经盖章俊工作条件，然后边非非洲i怠。

32.6.3. 1 将被视j浓浓吸入到理事离子;场失控'Þ i缸子预扫描，汩IJ益卡告串的大概浓度在';;8可 o

32.6.3.2 校准伽线:在 50 mL 容原瓶中加入锦标准使用溶液 (32.3. 肘，用硝酸荒草液 (32.3.4)稀释~

刻度。配制至少五个浓度标准工作溶液，其浓度范网w.包括由 (32.6.3. ))所测定镰的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子焰般中进行测定，根捞发光强度和浓度绘制校准刷线。

32.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子焰炬中进行测定，依据校准曲线确定其中镇的浓度。

32.7 计算

污犯 t于，~串的含簸队做僚以毯R:4罪千五在 (mg/kg) 司提示.:I'li'式 (39)计算 3

V
一
)

〉
八
一
f
u

)
一
一

飞
d
v由1
i

{m( 

一X

:m 
M川
一m

ω
 

…( 39 ) 

式中:

校准iIIl线上主!t1粤像的含量量的数值，岛生位为主盖觅锋升 (mg!U I 

Co……:{E校浓陶然上资4辱骂空白试液 t丰'ï串的含量量的数值.岛主ÍÌl~电线宽钵升 (mg!U I 

V……试液态容的体积的数僚，要再ÍÌl为击是升 (mL) I 

m 称取试样的质攘的数饭，单位为克(g) ; 

f 试样的含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。

计算结果我放到小数点后两位。

32.8 准确度和精密度

5 个~>>金交分别对平均值为 34.4 mg/kg 的统…样品i茸行了测定，实验室在问相对你准偏堂堂为7.3% 。

样品的加你阴收率部图为 94.0%-110.0% , 

33 城市污泥 镰及其化食物的泪UJË 微波商.EE消解后底子版收分光光lf法

33. 1 范围

本方法规定了经:E水咀过氧化氢微波高压消解后 .m火焰原子吸收分光光oc法测n:城市污泥中的镣

及其化食物。

本方法选用于城市污水处五理厂ìiJìJ号和城市其他污泥阶锦及其化合物的测定。

本JJi，点污泥消解浓的最低梭 tfj 限为 0.009 mg!L , 

本方法中很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到) 000 mg!l. 也不影响测定。{日大爆铁、钙、

僻、$向主k类产生背景吸收，使燥的吸光度增加，可用?在士]或寨曼效w.背景校iE仪器扣除。此外，镰的灵敏

线 232.0 nm 附近有别的吸收线产生光谱干扰，可选择最小的光谱通带克服。

33.2 原理

样品经五水:ì.1:靠吃化靠在微波在哥应1商解，然后，将消解液时责人?古气ω乙;快火饿中，:(E火烧5 的高温下，锦

化合物商解为是在态贩子，该恶毒态原子蒸气吸收从镰空心阴极灯射tfj 的中夺低波长的光，吸收度的大小生在火

焰中镰蒸态原子含最成正比，可从校F住脚统奋得被测元素镣的食f章。

33. 3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合国家标准的分析试剂和去离子水或阅等纯度的水。

33.3. 1 硝酸(HN03 ) ， p~ 1. 42 日/mL ，优级纯。

33.3.2 硝酸溶液(1十1):擞取 50 mL 硝酸 (33.3. 1)，溶于 50 mL 法离子水中 .1屁匀。

33.3.3 硝酸挥手液0+499):量取 2 mL 硝自费 (33.3. 1).浓于 998 时，宏声肖子水中. j昆匀。

33.3.4 硝酸溶液(1十 99) d章取 10 mL 硝西安 (33.3. 1) ，溶于 990 mL 亲离子水中 .ì昆匀。

33.3.5 过氧化氢溶液: 'p (H， O， )~30% 。

33.3.6 盐酸( HCIJ :p= 1. 19 g/mL 
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33.3.7 无水， 100 mL 硝殷(33.3. 1)十 300 mL 放自费 (33.3.6) 。

33.3.8 锦标樵贮备液 (!'N， = 1. 000 mg/mL) ，准确称取(1. 0000士 O.OOO l) g 光谱纯余属锦于烧杯中，

加入硝酸溶液(33.3.2)20 mL，温热，待完全溶解后，移至 1 000 mL 容最瓶中，稀释~你线，摇匀。将此

溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

33.3.9 镰标准使用割草〈归口 50.00 mg/L) :吸取锦标准贮备液(33.3.8月守 00 mL 于 100 mL 容盘瓶中­

m硝酸挥军液(33.3.4)稀释宠物t线，撼匀，此溶液商I保部 3 个月@

33.3. 10 乙:快(C， Hρs纯度为 99.9% 。

33.4 仪器

33.4. 1 原子吸收分光光度计。

33.4.2 镰空心阴极灯。

33.4.3 空气压缩机:备有除水、除汹和除尘袋里量。

33.4.4 玻璃器Jlll.，所m玻璃器皿均成绞硝酸溶液(}十的谈泡 24 h ， m水反绞冲洗，最后以型号离子水

洗净。

33刷 4.5 微波消解系统。

33.4.6 天平:感量 0.000 1 日。

33.4.7 尼龙筛，80 目至 100 日。

33.4.8 玛正面所体。

33. 5 ~怪样

成采集具有代农傲的污泥样品.将源污泥样品平铺子烧托舷上，用玻璃棒等Æ傲，除t;泥样中有子

和动模物残体等界物，混匀备用。

干污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用阴分法缩分室获得所鲁吉祥品，用玛瑞研钵研磨~样

品余部通过尼龙筛(33.4.7) ，混匀备用。

33.6 分析步骤

33.6. 1 样晶试液的制备

称取 O. 100 0 g ~ O. 300 0 g 和l备好的混混丰平均毁于消解曲在中，在煽风橱内向感有样品的消解罐中

加入少许亲离子水搁混样品，沿镰费量加入1. 5 mL ~主氧化氛 (33.3. 们，摇匀，进行预消解，待反底平稳

后，加人 10 mL 王水 (33.3.7)，使酸和样品充分混合均匀，盖上内盏，拧紧罐盏，加防爆膜 a片，拧紧压

力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率进行消解。消解编束后，待冷却后取出消解

罐，将消解好的溶浓过滤定容窒 50 mL 容盖瓶中，待测.

33.6.2 空白ì:it液的制j备

mt;离子水代替t式样，采m和 (33.6.llffi闷步骤和试剂，制i备进去秘!"/!~自试液。

33.6.3 校浓浓列的制箭

在 100 mL 容最瓶中，分别加入选最镰标准使用液(33刷 3.9) ，用硝酸荒草液<33.3.3)稀将烹标线，配制至少 5

个标准工作溶液。其各点浓度分别为，0 mg/L、1. 00 mg/L、2.00 mg/L、 3.00 mg/L、4. ∞ mg/L、 5.00 吨/L

33.6.4 测定

按照仪您使用说明书调节仪吉普盗鳞俊工作条{牛，测定校准幽线系列溶液、雪注刽i式挥主F<.丰学 rß 试泼的11}1

光度。

33. 7 计算
污泥中燥的含般的，数傻以盖章克每千克(mg/kg)表示，按式 (40)计算 z

cυ …………........( 40 ) 

式中 g

c一…在校时装翩线上夜得镑的含量慧的数僚，单位为态%4母升 (mg/Ll;
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C…宁在校准幽线 k直接待苦雪白试液中$廉的1牙缝的数也益，单{:!l为 3量11. 4寻升 (mg!Ll I 

V…一试液寇军军的体积的数僚，单位为运升(01L) ; 

m…一称取试样的质景的数僚，单位为克(g) ; 

f 试样的含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算结然狡涂到小数点1注目哥位。

33.8 精黯度和准确li:

5 个实骏3辈分别对平均值为 65.5 mg/阳的统一样品进行了测定，实验?在|网相对标准偏类为6.6% 。

样品的加标回收率范网为 85.7%~ 1l3.0% 。

34 城市污泥 镰及其化俞物的测定 微波高压消解厨~感锅台等离子体发射光谱法

34. 1 范围

本方法规定了绞二E水一过氧化氮微波离底消解后，用电感搞合等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的镰及其化合物。

本方法滔fIl于城市将水处理广污泥和日城市其他污泥 rþ镰及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低枪Ifl限为 O.00801g/L。

本方法中很少有干扰，试液巾一般共存元素即使达到 1 000 rng/L 也不影响测定。

34.2 原理

样品经主水过氧化氢微波高压消解，然后将消解液直接吸入电感锅台等离子焰炬，被分析觉萦镰

在焰1版中挥发、且在子化、激发、辐射出特征滋线，很拉写诗穿线的强度确定被测样品 rþj己3宫锦的浓度@

34.3 试1fij

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子水或阅等纯度

的水。

34.3. 1 硝酸(HN03 ) ,p= 1. 42 g/mL.优级纯@

34.3.2 盐酸( HClJ:户瑞1. 19 g/mL.优级筒。

34.3.3 过氧化氮溶液 :'fi (H3 0 , 1 =30S币。

34.3.4 玉水 :10001L 硝酸(34.3. 1)十 300 rnL 鼓商量 (34.3. 刀。

34.3.5 硝酸溶液(1 +49) :量取 20 mL 硝酸(34.3. 1).溶于 980 mL 去离子水中，混匀。

34.3.6 硝酸溶液(1十1):J章取 100 mL 硝酸(34.3. 口，持辈子 100 mL 去离子水中，混1.:] .. 

34.3.7 锦标准贮备液(PNiω 1. 000 mg/rnLl:礁确称取O. 000 0 :1: O. 000 1 泪光谱纯金属镰子烧杯中，

加入硝商量溶液 (34. 3. 6) 20 mL.淑热，待*~溶解后，转交 1 000 mL 容景瓶中用水J.E容~标线，掰匀。

将此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

34.3.8 镣标准使用液 (PNi 10.00μg/mLl，吸取镰标准贮备液 (34.3.7) 1. 00 mL 于 100 mL 容鳖瓶

中，用硝酸浓液(34.3.5)串串释?在你线，挺喜匀，此溶液可保部 3 个月@

34.3.9 筑气(Ar) ，纯度为 99.99% 。

34.4 仪哥哥

34.4. 1 电感祸合等离子体发射光谱仪 a

34.4.2 微波消解系统。

34.4.3 天'f"，感簸。. 000 1 日。

34.4.4 玻璃糯皿，所用玻璃苦苦肌均须以硝酸浓浓(1十4)浸泡 24 h.用水反复冲洗.最厉用去离子水冲

洗干净。

34.4.5 尼龙筛 :80 的至 100 目。

34.4.6 J'!! J画面汗钵"
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34‘ 5 采样

应采集具有代我性的污犯轩 l屿，将在董必泥样品平铺子瓷托盘1::，用玻璃棒等压散，除去。E样中石子

和动植物残体理事异物，说匀备用。

干污泥样品除去E子和动植物残体等异物后 ， ffl 四分泌缩分至获得所吉普佯品 ， f刊玛适量在汗钵研腾空样

品全部通过Y记:1tY市 (34.4. 日， j战士守备用。

34.6 步骤

34.6. 1 样品试液的制备

称取 0.1000gE主 0.3000 g 制备好的污泥样品置于消解罐巾。在通风橱内向画盖有样品的消解罐

中加入少许去离子水润湿样品，沿罐接加入1. 5 mL 过氧化氢(34.3.3) ，摇匀，进行锁消解，待反应平稳

后，加入 10 mL 玉水(34.3.4) ，使自费相牛羊品充分混合均匀，登上内盏，拧紧镶边童，加防爆且整一片 .rr紧压

力宿封嘴，放入激祖辈消解炉小，关虫子炉门，逃样适当的功准进行消解。消解f古声在待冷却府揪出消解辙，将

消解好的溶液过滤立运移交 50 mL 容最瓶中，待测@

34.6.2 空白试液的制备

用去离子水代替试样，采用和(34.6.1)栩阔步骤和试剂，制备全程序空白试液。

34.6.3 测定

j$;照仪若曾使用说明斗目调节仪器经最佳工作条忡，然后逃非非测定。

34. 6. 3. 1 将被测精液咱是入到邻闷气f~焰ì:臣中 i茸行新拟舱，测定其中锐的大概浓度在2 日孔

34.6.3.2 校推幽然晴在 50 mL 容续开玩中加入银桥P能使用前辈液 (34.3.8) ，用硝酸浓浓 (34‘ 3. 5)稀转~

刻度。西E制至少五个浓度标F院工作溶液，其浓庶币2阁成包括自 (34. 6. 3. 1)所测定镣的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子焰炬中进行测定，根据发光强度和浓度绘制校准曲线。

34.6.4 将空白试液和被测试液阪入到等离子焰炬中进行测定.依据校准曲线确定其中镰的浓度。

34. 7 计算

污泥 rþ燎的食篮帆数值以送3在每千3主 (m在/kg)主整治，饺戏 (4])计算 z

w 

式中 z

c 在校准l1!i线上3盖得饶的含盘的数筒，单位为毫克简介(mg/LJ ; 

C，…一夜校准幽线上去蓝得到~á试液中憾的食盛的数值，麟11l为主爸克每 J'i' (mg/LJ , 

V…叫试液寇军事的体积的数值，颇似;如毫升 (mLJ , 

m一一称取试样的质量的数候，学校为哀地) , 

f'一试样的含水率的数僚，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。

计算结果表示刽小数点后两位。

34.8 准确度和精密度

.. ( 41 ) 

5 个实验笠分别对平均值为 56.2 mg/kg 的统…样品进行了测定，然输签问粉1才标准偏差为

10.5% 。样品的加标网收率低自司为 93. 2%~ 1l 3. 4% 。

35 城市污泥‘鳝及其化合物的浏阳主 常Æ消解后二苯碳睡在二麟分光光度法

35. 1 范围

本方法规定了经硫酸硝酸常胀消解后，用二盖在碳欧二月排分光光1f法测定城市污泥中的格及其化

合物。

70 

本方法巡用于城市污水处理厂将派和城市其他污泥巾馅没必化合物的测定。

本方法污泥消解扭亮的最低梭Ifl限为 0.02 mg/L 。

铁食贵重大于 1 mg/L 水样Jæ黄色，六价锁和来也和Jæf5剂反ill 1:成有f5 f也食物，仍在本方法的黑色
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酸m'下反应不且是敏。饱和;没达 200 m日IL 不干扰测寇。饥有干扰，其含垫高于 4mg/L ap 干扰测定。{自

饥与身边色知lJt还 ii\Lr.牙 10 mÍn ，可囱行褪色。

35.2 原理

样品经硫酸硝酸常压消解，用高锦商量饵溶液将消解液中的三价锚氧化成六价锚，用亚硝酸纳分解

除去熔液中剩余的高饶酸例。在酸性条件下，六价锚与二苯确是做二脐反应生成紫红色化合物.于波长

540 nm 处测应脱光膛.I!&光庞大小~恪合盘成lE 比。

35.3 试1IIJ

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合自国家标准的分析纯试剂初去离子水或同等纯度

的水。

35.3. 1 硫酸<H， SO， ):p= l. 84 g/mL. 

35.3.2 硝酸(HNO， ) :p盟1. 42 日/mLo

35.3.3 磷酸UI"PO，) :p= l. 69 日ImL ，

35.3.4 硝酸溶液。十99) :;1章取 10 mL 硝酸(35. 3. 衍，溶于 990 mL 去离子水中，混匀。

35.3.5 磷酸溶液o十1):最浓 50 mL 磷酸 (35.3.3) .溶于 50 mL 去肖子水中，混匀。

35.3.6 硫酸溶液(1十1)，j童欲 50 mL 硫酸 (35.3. 1).缓缓倒人 50 mL 去离子成中，混匀。

35.3.7 商量益酸仰浴液(p= 40 g汀，) :称取消饭酸仰 4 g :{E加热和nt撞拆下溶于水，稀释3!. 100 mL , 

35.3.8 尿素溶液(p… 200 日/U:称取尿素[(NH， )zCO]20 日，贯穿于水并稀稀3在 100 mL 。

35.3.9 亚硝般销溶液(p二 20 g/U:称取亚硝酸纳 2 日，溶于水并稀稀至 100 mL , 

35.3.10 二苯碳雕二脚下可酬榕液:称取 0.2 g 二三苯碳酷二脐，溶于 50 mL fl司翻中，并加水稀释至

100 mL.摇匀，贮T棕色瓶 rp资冰箱中保存，颜色变深不能使用。

35. 3. 11 钢铁试l1'iJ :称收俐钦试剂IJ 5 日 燃气flJj(水中，稀将交 100 mL.临 ffl时现隙。

35.3. 12 锡标准贮备浓浓(Pc， … 100.0μg/mL) :称取级 120'C烘干 2 h 厉的恭液意锡酸梆 (K?Cr， O; ) 

0.282 9 g.用水溶解后.移入 1 000 mL 容最瓶中.用水稀释烹标线，摇匀。将此溶液及时转入聚乙烯瓶

中保存。

35.3.13 锦标准俊ffl溶液 (Pc， 5.000μg/mL) : 吸收告告你很贮备部直 (35.3.12)5.00 mL 于 100 mL 容

;最瓶叶， .加I水fE军r~‘你竟是，然匀。使ffl ~5足四日制。

35.3. 14 氮水(NH" • H,Ol :p=O. 90 日ImL ，

35.3. 15 氢氧化俊滚液0+ 1).1量取 50 mL 氮水 (35.3.14) .溶于 50 mL 去离子水中，说匀。

35.3. 16 氮仿(CHCl，) :p= 1. 48 g/mL 。

35.4 仪楼

35.4. 1 分光光m'汁。

35.4.2 比色肌 10 mmo 

35.4.3 比色管 50 mL. 

35.4.4 ~眨平 2磁盘 0.000 1 日。

35. 4. 5 .后:1t筛 :80 日盗 100 目。

35.4.6 吗琐研体。

35.5 采样

应采集具有代袭性的污泥样品，将草草污泥样品平铺子瓷托舷上 .ffl破璃梅等应傲，除去泥样中石子

和动植物更是你等异物，说匀备则。

于污泥样品除去在王子和动植物残体悠然物后 .ffl 网分泌缩分宠若H导所需样品，用网正副研钵研膝交样

品经安部通过尼龙筛 (35.4.5) .1昆匀备用。
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35.6 步骤

35.6. 1 样晶试液的制备

准确称取 0.5000 g (W)样品，置于袋囚簸乙烯增梢中，Jfj少篮水冲洗内壁润湿试样后，加入 10 mL 

硫酸(35.3. 1).荡。样品经黑色，说明含有机质很高，则改加 10 mL 硝酸 (35.3. 2) ，防止剧烈反应发生迸

溅。 f夺剧烈反应停止后，在低lBlI.tI!热板上加热分解。苦于反m.还F~捺黄色:则，取下，稍岭，加入硝懒

(35.3.2)5 mL.加热煮沸 10 min 取下.冷却，加入硫股 (:35. :3. j) 5 mL.蒸发烹近千@然后再加硫酸

(35 萨 3. 1> 2 mL，再次蒸发烹近干(不能干潮) ，:商:~残潦为灰白色。冷却烹常瓶，加入确酸溶液 (35.3.4)

25 mL，煮沸溶解残渍，余部移~ 50 mL 容盖瓶中，加水泵标线(Vo ) • 摇匀待测。

制铁试剂 靠在价立在取除去钳、锐、铁、铜 z

准确移取j适f量?肖草草并定容好的样JI，(锵含维少子 50μg) ， ~100mL 分浪费着斗中，用氮氧化镀溶液

(35.3.15)调至中傲，加7.K至 50 mL，加入 3 mL 硫酸溶液(35.3. 们，用冰水冷却底，加入 5 mL 钢铁t南

部~(35. 3. 1 1)Fc振靠在 1 min，戴冰水巾拎却 2 min。每次用 5 mL 靠在仿 (35.3.16)於1存取二三次，奔去氯仿

展。将水层移人锻形瓶中，用少般水洗涤分液漏斗，洗涤水也并人锥形瓶中。加热煮沸，使水层中氯仿

挥发，挥发后试样待视tl.

35. 6. 2 ill~ ~ 

准确移取适盗 (V) 经步骤(35. 6. 1)处理后的试样，篮子 50 mL 烧杯中。Jfj氮氧化镀溶液

(35. 3‘ 1S)WG硫酸溶液(35.3.6)调及中傲，加入几草草草史稍嫌，加入 0.5 mL 硫臣费溶液 05.3.6)及 0.5 mL 

磷且在游液(35.3. 们，加水至 50 mL. 

ftn样品巾含有少景铁 (Fe3+ )干扰测定，可将 0.5 mL 硫酸济液 (35.3.6) 和 0.5 mL 磷酸济液

(35.3.5) 改为加入1. 5 mL 磷酸溶液(35.3.5) 。滴加 1 至 2 滴商银酸伺溶液(35.3.7) 至二是紫红色，毁

于水浴上加热煮沸 15 min 左右，若紫红色褪去可得滴加并保将溶液垒紫红色，加热煮沸窒溶液体积约

剩tl20 mL，取下冷却，加人 1 mL Jij(紊溶液 (35. 3. 8) ，格匀。Jfj滴管f商加亚硝酸纳溶液(35.3.9) ，每加

一淌充分络匀，至高饶酸苦甲的紫色刚好褪袋，稍停片刻，待溶液中气泡溢出，转移交 50 mL 比色?雪中，用

水稀束手空中事线。

向上述比f!!. 1穿中加入 2 mL 二米碳曹先二月排内-阙溶液 (35.3.10) ，迅速揣匀，放最 10 min 友布，用

10 mm比色.on.于 540 nm 处，以会稳序空白溶液为参比测定吸光度。

35.6.3 标准翩线

分别吸取 0.00 mL、 0.50 mL、1. 00 mL、 2.00 mL 、 3.00 mL、 4.00 mL、 5.00 mL、 7.00 mL、

10.00 mL恪标准使用溶液(35.3.13)子 50 mL 比色管中，加入 0.5 mL 硫酸揭穿挥更 (35.3. 的N. O. 5 mL 磷

酸揭穿液 (35.3.5) .m水稀将~你线"然后加入 2 mL 二盖在碳阴暗二月#内阁揭穿液 (35.3.10) ，迅速部署匀，放宽

10 mìn 发布，用 10 mm 比包舰，于 540 nm 处，以去离子水为参比测定吸光废。绘制锵食贵意对iT&光庶的

胁钱。

35.6.4 空白试验

ffl去离子水代替试样，采用和(35.6. 1)相间步骤和试~J制备全程序空白溶液，并接步骤(35.6.2)进

行测定。

35. 7 计算

72 

?亏tIíl'Þ憾的含量最 ω，娘 1ft.为农:克f导干克 (mg/kg) ，按式 (42)计算 g

也2

式中:

MXVo 
VXWXO-f) 

M一…从标准幽线上查德格的合蜜的数值，单位为微究 (f1. g) ; 

Vo… i戏中丰Æ容体积的数傲，麟1tz为辈革]l(mL) ; 

V………测íE a才取试样溶液体积的费生僚，导生i支为西毫升 (mL) I 

….. ( 42 ) 
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W一一试样质攘的数僚，岛生{立为克(g) ; 

f一一-试样的食水率的数筒，以小数表示，测定方法见本标准中方法 L

计算结果表示JiJ小数点后两位。

35.8 准确度和精密度
6 个实验室分别对网个不问浓度的统…非非品进行了测定，平均值为 93.5 mg/kg 的样品，实验察|闯

相对标准偏堂是为 1 1. 9% ，平均僚为 158.9 mg/k区的桥品，实革命案间相对怀激偏要在为 9.0~币。样品的Jm

标丽收惑范倒为 86. 9%~104% 。

35.9 注意事项
35.9. 1 所周玻璃器皿不能用重错酸仰洗液洗涤，可用硝自费、硫酸混合液豆豆洗涤剂洗涤.ìíl:旅后要用蒸
稽水冲洗干净，泼璃楼IDl.内壁辈辈在求光惰，防止铭被吸附。

35.9咽 2 日骂为用商叙酸消解易导致储以 CrOCl 形式挥发损失，所以消解污泥样品不采用商氨酸。

36 城市污泥 锚及其化合物的测定 常压消解后电磁销合等离子体发射光谱法

36. 1 范围

本为法规定了经硝酸过氧化氢-盐酸常压消解后，用电感精合等离子体发射光谱法测定城市污泥

中的馅及其化合物。

本方法滔用于锁消污水处丑H一污泥和城市其他污泥'1'锁反jt;化合物的测定。

本方法污泥消解浓的盖在低检tf1阿克为 0.009 mg/L. 

本方法中很少有干扰，试液中…般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

36.2 原理
样品绘硝酸过氧化氮盐酸常压消解，然后将消解液底接吸入电感梢合等离子焰炬，被分析元素错

在焰;版中摔发、原子化、激发、辐射出特征谐线，根据谱线的强度确定被视l样品中元署雷锋的浓度。

36.3 试~J

本方法所使用的试剂除另有说明外.均使用符合网望在你狱的分析纯试剂和去淘气F水 iitl河号事纯度

的水。

36.3. 1 硝殷(HNO，)， p= 1. 42 日/mL ，优级纯。

36.3.2 过氧化氮溶液 ，<p (H， O， )=30% 。

36.3.3 硝酸溶液(1十 1) :最.IIi1. 50 mL 硝酸(36.3. 1) ，珞子 50 mL.2<离子水中，混匀。

36.3.4 硝盟章溶液(] +49):鳖取 20 mL 硝酸 (36.3. 1).溶于 980 mL 量挂满了田水中，浴匀。

36.3.5 馀酸(HCl) :p出1. 19 日/mL. {t级纯@

36.3.6 氯气(Ar) :纯度为 99.99%.

36.3.7 锦标准贮备液(Pc. 工工 O. 100 0 mg/mL) :准确称取级 120'C烘干 2 h 厉并恒意的薄憔寰锵酸御

(K2CrÜ7 )0.2829 日，用水溶解后，移入 1 000 mL 容最瓶中，用水稀辈革至标线，撼匀。将此溶液及时转入

聚乙烯瓶中保存。

36.3.8 铛标准俊.ffl溶液 (Pc. 叫 10.00 mg/L) :盗峨 10.00 mL 锦标准贮备液(36.3.7)'1' 100 mL 辛辛篮

瓶中，加入硝峻济液(36.3.4) 窒帝王辈辈，汲匀，此溶液可保存 3 个月。

36.4 仪器
36.4. 1 电感锅台等离子体发射光谱仪。

36.4.2 电热板。
36.4.3 夭平 z感量t O. 000 1 g. 

36.4.4 玻璃吉普lIll.:所用玻璃吉普lIll.均须以硝酸溶液(1十4)浸泡 24 h. 用水反复冲洗，最后.ffl去离子水冲

洗干净。

36.4.5 尼龙筛，80 院交 100 网。
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36.4.6 玛淄研钵。

36.5 采样

应采步提具有ft淡傲的污泥牛羊品，将很污泥样品子铺子吉克托盘上，用玻到每栋建五傲，除去泥桦中有子

和动植物残体等异物，被匀备用。

干污泥样品除去石子和动樵物残体等界物后，用四分法缩分交获得所需样品，用玛瑞研钵研膀3夜中丰

品全部通过尼龙筛(36. 4 日， )昆匀备用。

36.6 步骤

36.6. 1 中宇航试浓的制I备

称取 0.1000 日浆。.3000 日丰宇航于聚网氟乙烯烧杯中。在Ei画风橱内，向威有中丰品的;陈杯中加入

1 mL去离子水源润样品，加入硝酸(36.3.3)]0 mL. 直在上玻璃号是丽肌于电热饭上加热 ]0 min。冷却厨

再加入 5 mL 硝酸 (36.3. l)，盖上玻璃表面皿加热 30 min。此时的棕黄色烟雾为硝酸氧化样品所产生。

主重复此步骤，每次加硝酸 5 mL! 盗至无棕黄色烟雾产生，表示消化反而1完成。冷却后加入少许去离子水

lÞ.过氧化氢(36.3.2) ，加热进行过氧化!5.!J>L t夺续4唾沙:IJO入 1 mL 过氧化氢，直?i!5. Ji>l l在峪剧烈。注愈

加入:i:J:氧化穿过总登不超过 10 mLo 继续加热豆然液剩下 5 mLo f夺去PFo加入 10 mL 饿极(36.3.5) ，虽盘上

玻璃表两肌加热切ll11ll。冷却附加入 40 mL $:离于水，加热煮沸?i精液剩下 10 mL。处观后的中学品过

波、定罪~~巨 50 mL 容最瓶中，待测。

36.6.2 空白试液的制备

用去离子水代辛辛试样，采用和 (36.6. 1)相间步骤和1试剂，制备全程序空白试液。

36.6.3 测定

按H贯仪吉普俊用说明将调节仪器黛玉在佼工作条件，然后i茸株洲l定。

36. 6. 3. 1 将被测浓浓吸入到等离子;场;阪巾进行预打捕.测定其中憾的大概浓度藏网。

36 ‘ 6.3.2 校哥E r!l!线:在 50 mL 容最瓶中加入锦标准使用溶液 (36. 3. 的.网硝酸溶液 (36.3.4) 稀辛辛泵

刻度。配制至少五个浓度标准士作溶液，其浓度范围Ji>l包括自 (36.6.3. 1)所测定俗的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等淘气F焰炬中进行测定，根据发光强度和浓度绘制校推跑线。

36.6.3.3 将实雪白试液和被测试持在阪入主tl~事离子焰士目中进行测定，依据校 i惊世H线确定其中络的浓度。

36.7 计算

污泥中镑的含量重仰，岛主佼为主革51.每千克(mg/kg) ，!'ii' Â(43)计算:v
…) /

、
…4
j

)…-WAV

…21 

(…( 
工
×

ω
…m
 

υ
 

< ·… C 43 ) 

5::t 咐:

C 夜校再1111曲线上资得铸的fri慧的数筒，且在俄为毫克得升(mg/L) ; 

C, 夜校准曲线 t董[1导穷臼试液中镑的食麓的数低.岛生佼为主毫克每升(mg!Ll , 
V 试液定容的体积的数值，单佼为主革升(mL)，

m一→一称取试样的质堂的数值，单位为克 (g) ; 

f……t式样的含水且在的数值，以小数浪汉，测定方法见本标准中方法 20

计算络泉淡然到小数点后两f史。

36.8 准确度和精密度

6 个实验烹分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均低为 96. 9 mg/峙的样品，实验室间

相对标准偏差为 10.3% ，平均值为 190.8 mg/kg 的样品的实验寒问相对标准偏禁为 12.1% 。样品的

加标凶收率一范阁为 83.1%-105% 臼

37 城市污泥 锚及其化合物的测定 微波商压消解后二苯碳M二脐分光光度法

37. 1 范国

本方法规定了主委主水-过氧化氛微波高压消解厉，用二苯碳航二月井分光光度法测定城市污泥中的错
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及其化合物。

本方法适用于城市污水处理厂污泥和城市其他污泥巾馅及其化合物的测定 ω

本方法污泥消解浓的最低非贵州限为 0.02 mg/L 。

铁俞最大于 1 mg/L 水桥ill\黄色，六价钢和求也和摄包剂反)jiz~成有色化合物，仍在本方法的黑色

酸度下反应不灵敏。锢和求达 200 mg/L 不干扰测定。饥有干扰，其含i量高于 4 mg/L 9P干扰测定。{旦

饥与监色剂反应 10 min J泣，闯自行褪色。

37.2 原理

样品级硫酸硝酸常底消解，用商锚股仰将液将消解液中的二三价销氧化成六价锚，用亚硝酸饷分解

除去溶液中剩余的商饭酸御。在酸性条件下，六价错与二苯碳M;二月#反应生成紫红色化合物，于波长

540 nm 处测定吸光度，吸光皮大小均俗含遂成iE比。

37.3 试~J

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子水或同等纯度

的水。

37.3. 1 氮水(NH， • H,O) ,p=O. 90 g/mLo 

37.3.2 氮氧化饺溶液(1十1)，撤取 50 mL 氮水 (37.3. 1).溶于 50 mL 去离子水中，路匀。

37.3.3 过氧化氮浓浓''1' (H， O， )=30% 。

37.3.4 硝酸CHN(3 ) ， p= 1. 42 g/mL.优级纯。

37.3.5 盐酸( HCl) ,p= 1. 19 g/mL.优级纯。

37.3.6 磷舱(H3 P04 ) ， p皿1. 69 日/mL.优级纯。

37.3.7 硫酸(H2 S04 ) ,p= l. 84 g/mL.优级纯。

37.3.8 主水， 100 mL 硝酸 (37.3.4) 十 300 mL 盐酸 (37.3.5) 。

37.3.9 氯仿(CHCU ,p= l. 48 日/mL ，

37.3. 10 磷酸溶液0+]) ，盘拟 50 mL 磷峻 (37.3.6).梳子 50 mL 淘气F水叶阳， ~昆匀。

37. 3. 11 硫酸溶液0+ 1)，古董取 50 mL 硫酸(37.3.7).缓缓f别人 50 mL 去离子水巾，满匀。

37.3.12 高镜酸例溶液Cp= 40 g/L)，称取高饭酸御 4 g 夜加热和搅拌下溶于水，稀释至 100 mL 

37.3.13 版署专溶液印出 200 g/L)，称取尿素[CNH2 )2 CO]20 g.溶于水井稀释釜 100 mL 

37.3.14 瓶硝酸例溶液(户口 20 g/L)，称耿直E硝酸锵 2 自，溶于7](:!f稀释泼 100 mL。

37.3. 15 二三苯碳陈:工脐两酬溶液 z 称取 0.2 日二三苯碳M;二脐. p富于 50 mL ~可棚中 .:!f bu 水稀~32:

100 mL.摇匀.贮于棕色瓶中景冰箱中保存‘颜色变深不能使用。

37.3.16 钢铁试剂称取俐铁试JìiJ 5 g 溶于冰冷水中，稀释32: 100 mL. 1脑用时现自己。

37.3. 17 馅标准贮备溶液(pc， 巳 100.0μg/mL) ，称收绞 120'(;烘干 2 h 后的立在准1l!:锚酸仰(几 Cr2 仙)

0.282 9 日.Jll水辩解!Êì.移入 1 000 rnL 容殿瓶中，用水稀稀交标线，矫匀。将此挥挥液及时转入iIli'乙烯瓶

中保存。

37.3.18 锦标准使用溶液(Pc， 二 5.000 问/mL)，吸取锦标准贮备液(37.3.17)5.00 mL 于 100 mL 容

盘瓶中，加水立起容3在你线，摇匀。此榕液前1 保存 3 个月。

37.4 仪哥哥

37.4. 1 分光光!!t汁。

37.4.2 比色皿， 10 mm , 

37.4.3 比色管， 50 mL 。

37刷 4.4 微波消解系统。

37.4.5 天平 g感最 0.0001 gω 

37.4.6 尼龙筛 80 目至 100 目。

37.4.7 冯玉面研钵。
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37.5 采样

ÑL采集J'l:有代营造傲的污泥体da.将湿污泥样品'l'-锵于钱托盘上 .ffl波璃楝奇事f五傲，除淤泥样中石子

和动报物残体等界物，混匀备用。

干污泥样品除去石子和动樵物残体等异物后，用四分法缩分至获得所需样品，用玛淄研钵研磨至样

品全部通过尼龙筛(37.4. 们，混匀备用。

37.6 步骤

37.6. 1 样品试液的制衡

称取样品 0.500 0 日(W)景于消解罐中，用少意水润商量，沿罐接加入1. 5 mL 过氟化氮 (37.3.3).

10 mL主水 (37.3. 剖，盖上内盏，拧紧罐盏，加防爆膜一片，拧紧压力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉

门，选择适当的功半迸1f消解。消解吉吉巢，待冷却后取出消解罐，将消解好的溶液过滤定容?在 50 mL 辛辛

擞瓶中 .f自然储水J:Ë容 (Vo ) • 你测。

钢铁试剂 氯仿3在取除去钢、饥、铁、铜 g

准确移取远景消解并J:Ë容好的样品(锵含意少于 50μg).~ 100 mL 分液漏斗中，用氢氧化锁济液

(37.3.2)调至中性，加水至 50 mLo 加入 3 mL 硫酸溶液(37.3.1 1) .用冰水冷却后，加人 5 mL 锵铁试

Jìij (37.3.16)后报摇 1 mín，置冰水中冷却 2 min。每次ffl 5 rnL 靠在 {jj (37. 3. 9)共盖在取;三次，奔$:氯份隧@

将水然移人锹形瓶中，用少鼓水洗涤分液漏斗，洗涤水也并人徽形瓶巾。力日热煮沸，使水层中叙仿掷发，

挥发后试样待测。

37.6.2 测定

准确移取遥盘 (Vl 经步骤 (37.6. 1)处理后的试样，置于 50 mL 烧杯中。用氮氧化镀溶液(37.3.2)

草草硫自费溶液(37.3.11)调查中性，圳人几粒汲璃珠.加入 0.5 mL 硫酸揭穿液 (37.3.11)及 0.5 mL 磷酸溶

液(37.3.10) .加*-~ 50 mL。

如样品中含有少:1;铁 (FeH ) 干扰测定，可将 0.5 mL 硫酸溶液。7.3.11) 和 0.5 mL 磷酸滚液

(37.3. 10)改为加入1. 5 mL 磷酸溶液，滴fJn 1 ~ 2 滴高健酸仰溶液(37.3.12) 至二是紫红色，童子水浴上

加热煮沸 15 min 左右，翁紫红色褪去líJ离淌灿并保排溶液主是紫红色，加热是在沸3?:浴液体积约剩 20 mL 

取下冷却，加入 1 mL 尿露营揭穿液 (37.3.13) .撼匀。用滴管t商加亚硝自费销榕液 (37.3.14) .吉普加一淌充分

榜匀，直至高馁酸仰的紫色刚好混过号，稍停片刻.待溶液中气泡溢出.转移交 50 mL 比ß1牙中，用水稀释3?:

标线。

向上述比色管中加人 2 mL 二三苯碳院二脐闪酬溶液 (37.3.15) .迅速蟠匀，放置 10 min 左右，用

10 mm比色E且，于 540 nm 处，以金粉序空白溶液为参~~测吸光I!.

37.6.3 标准幽钱

分别吸取 0.00 mL、 0.50 mL、1. 00 mL、2.00 mL 、 3.00 mL、 4.00 mL 、 5.00 mL 、 7.00 mL、 10. 00 

mL 锦标准使用溶液(37.3. 18) 于 50 mL 比色霄'中，加入 0.5 mL 硫酸溶液(37.3.11)及 0.5 mL 磷酸溶

液(37.3.10) .ffl7Jc稀将盗你线。然后加入 2 mL 二望在瞅瞅二脐内田间自尊液 (37.3. 15) ，迅迷摇匀，放资

10 min左右，用 10 mm 比色脱，于 540 nm 处，以1号背离子水为参比测定吸光度。绘制锡1r续对吸光庶的

翩然。

37.6.4 烹自试验

用去离子水代替试样，采用和 (37.6. ])相问步骤和试剂制备全程序空白榕液，并按步骤(37.6.2)进

行测泣。

37.7 计算

污泥中镑的食最剧，单ÜL为毫克每千克(mg/kg) .按式 (44)计算:

印出……叹三]今
VXWx (1 fl 

….. ( 44 ) 

76 



CJ/T 221…2005 

式中 z

M一一从你准曲线上查得馅的含盘的费生值，攒一位为微克(μg) ; 

Vo……试中平5Ë~整体拟的数值，根位为主革升 (mL) ，

V→一测定时取试中平溶液体积的数债，岛生位为毫升(mL) ; 

W 试样质景的数值，原位为克(日) ; 

f一一试样的含水且在的数值，以小数表泳，测定方法见本你准中方法 2 ，

计算络果我涂到l小数点后两ifl ，

37.8 精密度和准确度

4 个实骏窒分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均值为 100.0 mg/峙的样品，实验烹间

相对标准偏爱为 4.9% .平均值为 205.3 mg/陆的样品，实验案间相对标准偏要是为 5.9% 。样品的加

你回收斗且我18因为 86.0% 卢-118.0% 。

37.9 法意事项

所用玻璃器肌不能用重错酸何洗液洗涤，可用硝酸、硫酸混合液或洗涤剂洗涤。ìî\;涤后要用蒸倒水

冲洗干净，玻璃器皿内壁要求光洁，防止铭被吸附。

38 城市污泥 错及其化合物的测定 微波高压消解后电感稿食等离子体发射光谱法

38. 1 范围

本方法规定了绞王水过氧化氮微波高压消解后，用电感祸食等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的错及其化合物。

本方法适用于城市污水处现广污泥和城市其他污泥牛锵及其化食物的测寇。

本方法污泥消解液的最低枪tfj 限为 0.008 mg/Lo 

本方法中很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

38.2 照理

样品经三E水过牵连化雪里微波 i黯.Efi ì商解，然底将消解扭蓝卫星接吸入电感偶合等离子;格:阪.被分析必繁锁

在焰t臣中挥发、原子化、激发、辐射出特征谐线，根击黯谱绒的强度确定被测样品中元素锵的浓度。

38.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子水或阅等纯度

的水。

38.3. 1 硝阪(HNO，) ,p= 1. 42 日/mL.优级纯。

38.3.2 就酸( HCll ,p= 1. 19 g/mL.优级纯。

38.3.3 过氧化氢溶液 ，<p (H2 0 ,) =30% 。

38.3.4 玉水， 100 rnL 硝般 (38.3. 1)十 300 mL 盐酸 (38.3. 衍。

38.3.5 确酸液液(1 +49):摄取 20 mL 硝商量 (38.3.1) ，挥手于 980 mL $:离子水中，混匀。

38.3.6 硝酸溶液。十1)最取 100 mL 硝酸 (38.3. 1).溶于 100 rnL 去离子水中，混匀。

38.3.7 锦标准贮备液(队;， =0.1000 mg/mLl:准确称取经 120"C烘干 2 h 后并但重的基准重锵酸仰

(K, CrO, )O. 2829 日，用水浴解脱，移入 1000 mL 容古董瓶巾，用水稀释釜你线，摇匀。将此溶液及时转入

聚乙烯瓶中保存。

38.3.8 锵标液使用液(肉、 =10.00μ日/mL) ，吸取锦标准贮备液(38.3.7) 1. 00 mL 于 100 mL 容量瓶

中，用硝酸溶液(38.3.5)稀释主宣称线，摇匀，此溶液可保存 3 个月。

38.3.9 ~直气 (Ar) :纯度为 99.99 %。

38.4 仪锵

38.4. 1 咆感搞合等离子体发射光谱仪。

38.4.2 微波消解系统。
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38.4.3 夭'F :1感盖章 0.000 1 g. 

38.4.4 汲璃吉普JIIl:所周玻璃器皿均须以硝酸榕液(l十4)没泡 24 h ，用J.!ç.!îE;it冲洗，最后用去离斗f J.!ç冲

洗干净。

3日 4 ， 5 尼龙筛， 80 !33[ 100 目。

38.4 , 6 玛硝研钵。

38.5 采样

应采集具有代表性的污泥样品，将跟得泥样品平铺于紧托盘上，用玻璃棒等Æ散，除去泥样中有子

和动梢物残体等异物，混勾备用。

子污泥样品除去1î于非自动植物残体等异物后，用四分法缩分至获得所需样品.JIl冯璀研钵研磨重样

品全部通过尼龙筛08阜 4. 5).1昆匀备用。

38.6 步骤

38.6. 1 样品试液的叶和l备

称取 0.1000g 交 0.300 0 g 制备好的污泥样品里辈子消解饿巾。在i自风橱内向接有样品的消解饿

中加入少许去离子水涧混样品，沿曲在号费加入1. 5 rnL 过氧化氮(38.3.3) ，路匀，进行预消解，待反应平稳

后.加入 10 mL 王水 (38.3.4) ，使酸和样品充分混合均匀，直皇上内茂，拧紧镰盏，加防爆膜…片，拧紧Æ

力密封嘴，放入微波消解炉中.关好炉门，选择运当的功率进行消解。消解结束待冷却后取出消解罐，将

消解好的潜液过滤;王容釜 50 mL 容量开在中，待测。

38.6.2 空白试液的和l备

用圣旨离子水代辛辛i式样，采用和 (38.6. 1)相|词步骤和试剂，制备全程序空白试液。

38.6.3 测定

按照仪将使用说明书调节的仪苦苦率最俊工作条件，然后进中非测定"

38. 6. 3. 1 将被视l溶液吸人到等离子焰!版中进行预扫捕，测lÈJ1;巾销的大概浓度范网。

38.6.3.2 校准翩然 t在 50 mL 称最瓶中加入锦标准使用榕液 (38. 3. 的，用硝酸浓浓(38.3. S)稀辈革宠

刻废。配制3在少五个浓度标准工作溶液，其浓度裁阙成包杨白(38.6.3.1)所规IlÈ镑的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子炀;版中进行测定，根据;J<:光强度和浓度绘制校准翩线。

38.6.4 将穷白试液和被测试液吸人到等离子焰炬中进行测定，依据首校准曲线确定其巾镑的浓度。

38. 7 计算

污泥中锵的含量 ω，数值以毫克每千克(mg/kg)表辰，按式 (45)计算:

式中:

ω (C-Co)XV 
J一

mX Cl… f) 

C 在校P佳朗虫草 11tí导锚的含i慧的数饭，单位为是毫克每升 (rng/L) ; 

c。一 夜校准曲线上~得主雪白试液中锵的含璋的数僚，单位为辈革克每升(mg/Ll ; 
V 试被lÈ容的体积的数值，单位为童基升 (rnLl ; 
m 称取试样的质量的数值，单位为克(g) ; 

/ 试样的含水率的数值，以小数表瓜，测定方法兑本标准中方法 2 ，

计算络巢斗是放到j小数点后两位盼

38.8 准确度和精密度

…...……( 45 ) 

5 个;Jl;革命窒分别 ){iJ 'F均值为 109. 6 mg!kg 的统…样品进行了测定，实骏黛|闯相对你准俯盖在为

8.7% 。样品的方日你网收率范自国为 96. 2%~109. 0% 。

39 城市污泥 铺及其化食物的测定 常压淌解后服气F吸收分光光l1t注

39. 1 范围

本方法规lÈ?经E肖盖章-过氧化氢盖在酸庭底消解后，用火焰原子吸收分海光度法测定城市污泥中的
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输及其化合物。

本方法适用于城市污水处现广污泥和城市其他仰泥巾俐及其化合物的测定。

本方法污泥消解浓的接低校出限为 0.05 mg/Lo 

本方法中，高浓度钙会抑制锚的吸收，可用筑灯或寨曼效fiiL背景校jf仪器扣除。

39.2 照理

CJ/T 221… 2005 

中宇航纷硝酸…过氧化氛…盐酸常llit肉解，然后，将消解液啧入空气"乙;快火;脑中。搬离温火焰下，销化

食物商解为基态原子，该葱态原子蒸气吸收从铺空心阴极灯射出的特{ìE波长的光，吸收庶的大小与火焰

中铺基态原子含量成jf比，可从校准曲线查得被视ý元素铺的含景。

39.3 试剂

本方法所使别的试fliJ除另有说明外，均使Jjj丰守合自国家标准的分析纯 i式剂和去离子水就问等纯度

的水@

39.3. 1 硝股(HNO，)， p= 1. 42 日/mL 优级纯。

39.3.2 硝酸溶液(1十1)，量取 100 mL 硝酸 (39. 3. 1) .熔于 100 mL 去离子水中，混匀。

39.3.3 硝酸溶液(1十499) ，篮;取 2 mL 硝酸 (39.3. 1).俗子 998 mL 去离子水咐，淄匀。

39.3.4 硝酸溶液(l十99) d鼓取 1 mL 硝自主 (39.3. 口，揭穿于 99 mL 王!ii li肖子水中. tl昆匀。

39.3.5 过氧化氮浓浓:伊 (H2 0，) =30% 。

39.3.6 放酸(HCl) :p= 1. 19 日/mL.优级纯。

39.3.7 铺在拉准贮备液((阳山1. 000 mg/ mL) : 准确称取(1. 0000士0.000 1沾光谱纯金腐锵于烧杯巾，

加入硝股溶液(39.3.2)20 mL. 温热，得究全挥军角年后，移至 1 000 mL 容燎瓶巾，稀部发你要慧，指导匀。将此

溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

39.3.8 锦标哥在使用液辆白= 10. 00 mg/L) :吸取锅标准贮备液(39.3.7) 10.00 mL 于 1 000 mL 容量瓶

巾，用硝般溶液(39.3.4)稀释至你线，摇匀，此溶液 "I保符 3 个月 g

39.3.9 乙焕(C2 H，) ，纯度为 99. 9~币。

39.4 仪哥哥

39.4. 1 原子吸收分光光度计。

39.4.2 偏空心阴极灯。

39.4.3 然气压缩机:备有除水、除汹和除尘数量堂。

39.4.4 玻璃器肌:所周玻璃器肌均须以硝酸溶液0+4)浸泡 24 h.用水反复冲洗，最后用宏离子水冲

洗干净。

39.4.5 电热饭。

39.4.6 天平 : i隧盖章。.0001 g , 

39.4.7 Æ允筛， 80 网发 100 网。

39.4.8 玛琐研钵。

39.5 采样

fiiL采集具有代我傲的污泥样品，将激污泥样品lJZ-铺子瓷托盘上，用放漓串串奇事 lli傲，除去泥中草中石子

和动报物残体奇事异物) rl昆f守备用 a

干污泥样品除去有子和动植物残体等异物后，用四分法缩分至获得所需样品.用玛珉研钵研磨至样

品全部通过尼龙筛(39.4. 7).混匀备用。

39.6 步骤

39.6. 1 样晶试浓的制衡

称取 0.100 0 g~O. 500 0 g 样品于聚朋氟乙烯烧杯中。在E通风橱内向感有样品的烧杯中加入1 mL 

去离子水湿润样品，加入硝酸(39.3.2 )1 0 mL.盖上玻璃表团肌于电热板上加热 10 mino 冷却后再加入

5 mL 硝酸(39.3. 1).直在上玻璃袋副1ITI.加热 30 mìno 此时的惊觉色烟第为硝酸氧化样品所产生。主宣统
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此步骤，每次加硝酸 5 mL，直至无棕黄色烟雾产生，表示消化反应完成。冷却后加入少许去离子水及过

氧化氢(39.3.5) ，加热进行过氧化反域。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，直烹反应不再剧烈 m 注意加入

过氧化氢总癫不超过 10 mL。继续加热至溶液剩下 5 mL. 冷却后加入 10 mL 然酸 (39.3.6) ，盖上玻璃

表面皿加热 15 mino 冷却厉加入 40 mL 去离子水，加热煮沸3':溶液剩下 10 mLo 处理后的样品过滤íi:

容泵 50 mL 容最瓶中，待测。

39. 6. 2 !:!:白试液的制备

用1号离子水代替试样，采用和 (39.6. 1)栩网步骤和试剂，制备余稳'"空白试液@

39.6.3 校准系列的制备

在 100 mL 容量建瓶中，分别加入适霞锵标准使用液C39.3.8) ， ffl硝酸溶液(39.3.4) 榆将至你线，自己

制至少 5 个标准工作溶液。主在各点浓度分别为， 0 mg/L 、 O. 05 mg/L 、 0. 10 mg/L 、 O. 30 mg/L 、

0.50 mg/l人1. 00 mg/L。

39.6.4 测定

按照仪器使朋说明书调节仪器至2截住工作条件，测:主校F佳曲线系列溶液、空白试液及样品试液的吸

光度。

39. 7 计算

污泥中锅的fr最剧，数假以景是克每千克Cmg/kg)表示，按式 (46)汁第 5

川
一J尸

CVU 
F…× 旦

m
ω
 

…C 46 ) 

式中 t

C~tE校f在曲线J工资得铺的含攘的数值，单位为主董克每升(mg/L) , 

Co~tE校被曲线上烧得空白试液中锅的命最的数债，单ÜL为盖章觅得升 (mg/Ll , 

V一 试液íi:辛辛的{本权的数古董，岛生fIL为毫升(mLl，

m………称败试样的质簇的数值，应再佼为1I; (g);

f 试样的命水且在的数值，以小数表示，测定方法』脏水标准中方法 2 。

i十算在市果我必到小数点后陶{丘。

39.8 精密度和准确度

6 个实验室分别对附个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 3.42 mg/岭的样品，实验室问

相对你准偏差为 6.1% ，平均值为 4.11 mgl陆的样品，实验室|均相对你准偏差为 4.9% 。样品的加你

凶收且在范自骂为 86.9%~l03% 0 

40 城市污泥 铺及其化食物的温.U Æ: 常压消解蔚咆感稿禽等离子体发射光谶法

40. 1 范围

本方法规定了绞硝酸-过氧化氮裁酸常LE消解后，用电感搞合等离子体发射光谱法测定城市污泥

中的钢及其化合物。

本方法活用于城市污水处现厂污泥和城市其他污泥中钢及其化食物的测定。

本方法污泥消解液的最低检tlJ限为 0.009 mg/Lo 

本方法中很少有干扰，试液中'…般共存元紫即使达到U 1 000 mg/L 也不影响测定。

40.2 mu理

样品经硝酸过氧化氛盐酸常压1商解，然后将消解割草草￡接吸人电感锅台等离子焰炬，被分析充数俐

在焰烂 rp~军发、原子化、激发、输射出特征谱线，根据~i道线的强度确定被测样品中元1曾锐的浓度。

40.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外.均使F目符合国家标准的分析纯试剂和去离子水或问等纯度

的水。
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40.3. 1 硝自费(HNO，) .p= 1. 42 g/mL.优级纯@

40.3.2 过氧化氮溶液 .'1' (H, ü 2 ) ~30% 。

40.3.3 硝酸溶液0+1).量取 50 mL 硝酸 (40.3. 1).溶于 50 mL 去离子水中，混匀 o

O/T 221-2005 

40.3.4 硝酸溶液(1十49).盘蚁 20 mL 硝酸(40.3. 1) •溶T 980 mL 去F电子水中，混匀 e

40.3.5 放股(HCl) , p= 1. 19 日ImL.优级纯。

40.3.6 氯气(Ar) .纯度为 99.99% 。

40.3.7 锦标准贮备液 (PCd 且 O. 100 0 mg/mL) ，准确称取(]. 000 0士 O.OOO l) g 光谱纯金腾锚于烧杯

中，加入硝酸溶液(40.3.3)20 mL. 谧热，将究全溶解后，转圣 1 000 mL 容量章并在中fIl水寇军￥至你线，摇

匀。将此挥军浪汉时非专人聚乙烯瓶中保栋。

40.3.8 锅标被使用液(阳 ~10. 00 l'g/mL) ，吸取锅标准贮备液 (40.3. 7)1. 00 mL 于 100 mL 容最瓶

中，用硝酸溶液(40.3.4)稀释至标线，摇匀，此溶液可保存 3 个月。

40.4 仪11

40.4.1 咆感偶合理事离子体发射光谱仪。

40.4.2 咆热板。

钊.4.3 天平:感量 0.000 1 日。

40.4.4 玻璃器皿=所用:玻璃器舰均须以硝酸溶液。十4)浸泡 24 h.网水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

40.4.5 尼龙筛 .80 阴烹 100 囚。

40.4.6 玛瑞研钵。

40.5 采样

JØ.采集具有代农性的污泥样品，〉降百面f守派中羊鼠，平铺子资托盘上，则被璃梅奇事应徽，除1i:派中平'Þ 1王子

和动辙物残{本等异物， t，昆匀备用。

于污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用阴分法缩分至获得所需样品，用玛瑞研钵研膀至样

品全部通过尼龙筛(40.4. 日，说匀备用。

40.6 步骤

40.6. 1 样品试液的制备

称取 0.100 0 g 烹 0.300 0 日样品于聚四氟乙烯烧杯中。在通风橱内，向星星有样品的烧杯中加入

1 mL去离子J};湿润样品，加入硝酸(40.3.3 )1 0 mL.盖上玻璃表团皿于电热板上加热 10 mino 冷却后

再加人 5 mL 硝酸(40.3. 1).堂皇上玻璃号蓝图皿加热 30 rnino 此时的串在货色烟雾为硝酸氧化样品所产生 6

3重复此步骤，每次加硝酸 5 mL.宽3更无然黄色:刷雾产线，表辰1商化反成究成。冷却后bn人少i年过去离子水

及过氯化氮(40.3.2) ，加热进行过氧化反底。持续每次加入 1 mL 过氧化氮，11:至反成不再剧烈白泼意

加入过氧化氢总盖不超过 10 mLo 继续加热至溶液剩下 5 mLo 冷却后加入 10 mL 盐酸(40.3.5) ，盏上

玻璃淡iñïlID.加热 15 mìn。冷却后加人 40 mL 1i:离子水，加直在煮沸:!E溶液剩下lO mL 处主理后的样品过

滤5Ë容泼 50 mL 牢牢毅瓶中，得测@

40.6.2 空白试液的制备

用去离子水代替试样，采用和(40.6. 1)相同步骤和试剂，制备全程序空白试液。

40.6.3 测定

t贵照仪者告使用说明书调节仪器身在革圣彼工作条件，然进株洲~5Ë • 

40.6.3. 1 将被测溶液吸入到等离子焰饭中进行预扫描，测定其巾铺的大概浓度范阁。

40.6.3.2 校推曲线 E在 50 mL 容最瓶中加入销标准使用溶液(40.3.8) ，用硝酸溶液(40.3.4)稀释烹

刻度。配制3巨少五个浓度标准工作溶液，其浓度在2圈应包括囱 (40.6.3. 1)所测定俐的大概浓度。 4守所

配制好的1i个浓度标准工作~I吸入到等离子焰:版巾进行测定，根据发光强度和浓度绘制校F院附主党 φ

40.6.3.3 将级自试液和被测试液吸入到等商予焰炬中进行测定，依据校被翩然确定其中锅的浓度。
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40. 7 计"
污泥中锚的含盖 ω.单位为主毫克每千克(mg/kg) .按式 (47)计算:

w = c-( C=-,------;-C",o )--,-X--7,,-V' = _____ -c ____ ~ 

mX (l一 f)

式巾:

C一一在校准陶线上奈得锅的含豫的数值，单位为主盖究每升(mg/L) ; 

C，-:(E校准曲线上盗得空白试液中锚的含垒的数值，单位为主毫克每升(mg/L) ; 

V…一i式液);Ë容的体积的数值，单位为攀升(mL)，

m 称JIj(试样的质髦的数值，颇位为R; (g) ; 

/一一一试样的 it水来的数僚，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。

计算结果表示到小数点后两位。

40.8 准确度和精密度

…( 47 ) 

4 个实验室分别对问个不问浓度的统一样品迸衍了测定，平均值为 2.35 mg/kg 的样品，实验室|问

栩对你准偏差为 9.0% .平均值为 3.05 mg/峙的样品，实验室问栩对你准偏是在为 2.3% 。样品的加标

网收司~ì'P.:周为 90.2%-108% 。

41 城市污泥 铺;&;I!t化合物的测定 微波离应消能A雪原子吸收分光光J1t法

41. 1 m:固

本方法娩主运了经二E水叩过氧化氢敝放在远f巨消解后，用火焰底子吸收分光光fn击测);Ë城市污犯中的倒

及其化合物。

本方法适用于城市污水处观厂污泥和城市其他污泥中懦及其化食物的测定。

本方法污泥消解液的最低梭出限为 0.05 mg/L o 

本方法中，高浓度钙会抑制锐的吸收.可用Jït;灯或塞曼效应背景校iE仪器扣除。

41. 2 原理

样品经三E7.I<.-过氧化氮微祖辈 i商 ffiì肖解，然后，将消解液愤入空气ω乙:快火焰巾。在火焰的商温下. ~简

化合物商解为基~原子.该基态陈子蒸气吸收从领空心阴极灯射似的特征波长的光，吸收度的大小与火

焰中锅恭态原子f牙慧成iE比.可从校浓翩然3引导被测元素俩的含露。

41. 3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合闰家标准的分析试剂和去离子7.1<.或阅等纯度的水。

41. 3. 1 硝酸(HNO，)， p= 1. 42 g/mL.优级纯。

41. 3.2 硝酸溶液(1十 1) ::!量取 50 mL 硝峻(4 1. 3. 1).带fF 50 mL …亲离子水中 .1昆匀。

41. 3. 3 硝酸溶液(1 +499):最取 2 mL 硝酸 (4 1. 3. 口，游子 998 mL 去离子水中，混匀。

41. 3. 4 硝酸溶液(1十99):摄取 10 mL 硝酸(4 1. 3. 1).溶于 990 mL 去离子水中，混匀。

41. 3. 5 过氧化氨溶液: rp (日202 )=30% 。

41. 3. 6 盐酸( HCI) :p= l. 19 g/mL. 

41. 3. 7 至水 :100 mL硝酸 (4 1. 3. 1)卡 300 mL 盐酸 (4 1. 3. 6) 。

41. 3. 8 倒梳准贮备液(pç， 1. 000 rng/ mLl : ~能确称取(1. 0000 士0.0001)目光谱纯念腐铺子烧杯中.

佣人硝酸溶液(4 1. 3. 2)20 mL.商量热，待完余溶解厉，移至[ 1 000 mL 容量意瓶中，稀释烹标线，撼匀。将此

溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

41. 3. 9 销标准使用液(p，时 =10.00 mg/Ll:吸取铺标准贮备液 (4 1. 3. 8)10. 00 mL 于 1000 mL 容量瓶

中，附硝酸溶液 (4 1. 3. 4)稀释1E你线，摇匀，此浴扭ÌiiJ保存 3 个月。

41. 3.10 乙烘(C， H，):纯Ji'为 99.9% 0 

41. 4 仪捞

41. 4. 1 原子吸收分光光度计。
82 
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41. 4. 2 锅空心阴极灯。
41. 4胁 3 空气压缩机 g备有除水、除油和除1'.装置景。

4 1. 4. 4 玻璃帮朋:所用玻璃铸皿均腹经硝酸挥手液。十 4)浸泡 24 h.用水反复冲洗，最后以宏离子水

洗净 ω

41. 4. 5 微波消解系统e

41. 4. 6 天~，感敛。. 000 1 g , 

41. 4. 7 J且龙筛， 80 囚至 100 日。

41. 4. 8 玛淄哥哥钵。
41. 5 采样

应采集具有代褒性的污泥样品，将湿得泥样品平铺子苦是托fIIi..t ，Jfj玻璃梅等压散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物， t战匀备用。

子污泥样品除去石子和动槌物残体等异物后，用四分法缩分~获得所需样品，用王马王国研钵研磨泵样

品全部通过尼龙筛(4 1. 4. 门， t昆匀备用。

41. 6 分析步骤

41. 6. 1 样晶试液的制备

称取 0.1000 自烹 0.3000 g 制备好的i污泥样品毁于1商解自费巾。在i画风橱内向盛有样品的消解自草

中加入少许亲离子水搁穰样品，沿罐续加入1. 5 mL 过氧化氢 (4 1. 3. 日，指导匀，进行预消解，待反应平稳

厉，切人 10 mL 3'. 7]((4 1. 3. 7).使自量和样品充分混合均匀，毯上内盏 .rr紧罐盘查，加防爆膜…片 .rr紧压

力密纣嘴，放入微波消解炉中，当是虫子炉门，逃栋i孟坷的功率进行消解. ~肖解给束手夺岭却后lli<出消解自慧，将

消解好的浴液过滤Æ容至 50 mL 容鳖瓶中，待测。

41. 6. 2 !s:!自 ßt泼的制备

用去离子水代替i式样，采用和 (4 1. 6. 1)相间步骤幸n试剂，制备全程序空白试液。

41. 6. 3 校准系列的制备

在 100 mL 容最瓶中，分别加入适最锅标准使用液(4 1. 3. 9).用硝酸溶液(4 1. 3. 3) 稀释烹栋线，院

制3':少 5 个标准工作溶液。其各点浓度分别为， 0 mg/L 、 O. 05 mg/L , O. ] 0 mg/L 、 O. 30 mg/L、

0.50 mg/L 、1. 00 mg/L 。

41. 6. 4 测定

按照仪器使用说明书调节仪捺至最傣工作条件，测定校樵翩然系列溶液、空白试液及样品试液的吸

光度。

41. 7 计算
f首泥叶同俐的含缝 ω，数值以毫克每千克(mg/kg)漠然，彼式 (48)计算 2…-… 

…( 48 ) 

式中 z

C :在校F佳幽线上查德锅的含蜜的数值，单位为主革克每升(mg/U ，

CO' ......:{E校推å!!线上l!i'~每空白试液中幸福的含垦的数值，单位为主革克每升(mg/U ，

V ……试液Æ辛辛的体似的数值，单位为毫升(mL) ，

m一一称欲试样的质缝的数值，单位为5t;(g) , 

f …试样的含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2.

汁算结巢表示到小数点后两{宜。

41. 8 精密度和准确度

4 个实验*分别对两个不同浓度的统一样局进行了测定，平均值为 3.82 mg/峙的样品，实骏亵间

相对标准偏菜为 7.4% .平均告是为 5. 19 mg/峙的样品，实骏?在间相对标浓偏素是为 7.6% 。样品的力目标
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回收率范阙为 9 1. 9%~112% 。

42 城市污泥 销及其化合物的测定 微波高压消解后电感销合等离子体发射光谱法

42. 1 ?古阁

本方法规定了级交水例过氧化氮徽波商底消解后，网~感溺食等离子体发射光谐法测定城市污泥牛

的销及其化合物"

本方法巡Jl.I于城市污水处理厂污泥和城市又他污泥中倒及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的缀低检 tlH!是为 0.005 mg/L 

本方讼中很少有干扰，试液中…般共存元紫即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

42.2 原理

样品经五水-过氧化氢微波尚压消解，然后将消解浓荫:接吸人也感精合等离子焰炬，被分析元絮俐

在焰炬中挥发、原子化、激发、辐射出特低谱线，根据首谱线的强度确定被测样品中元素锚的浓度。

42.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合自国家标准的分析纯试剂和去离子水或同等纯度

的水。

42.3. 1 硝酸(HNO，) .p口1. 42 日/mL，优级纯。

42.3.2 盐酸( HCl) .p= 1. 19 日/mL.优级纯。

42.3.3 过氧化氢浓浓 2伊 (H， O， )阳30%φ

42.3.4 五水，100 mL 硝酸(42.3. 1) +300 mL 盐酸 (42.3.2) 。

42.3.5 硝蓝蓝溶液(1十49).缝取 20 mL 硝酸 (42.3. 门，带~T 980 mL 过去离子水中，混匀@

42.3.6 硝酸溶液(1 + 1) ::!章取 100 mL 硝酸(42.3. 1)，溶于 100 mL 去离子水中，说匀。

42.3.7 锦标准贮备液(p，-.. = 1. 000 mg/mU.准确称欧(1.000 0士0.0001)目光谱纯金腾铺子烧杯中，

加入硝酸溶液(42.3.6)20 mL.渔热，将究全溶解后，转至 1000 mL 容肇瓶中用水定容空串在线.摇匀。

将此溶液及时转人聚乙烯瓶中保存。

42.3.8 编标准使用液(p，臼= 10.00 附/mU.吸取锅标准贮备液(42.3.7) 1. 00 mL 于 100 mL 容量去瓶

中，用硝酸挥手液(42. 3. 5)稀释~标线，报匀，此溶掖可保存 3 个月。

42.3.9 氯气(Ar) .纯度为 99.99% 。

42.4 仪锦

42.4. 1 电感祸食等离子体发射光谱仪。

42.4.2 微波消解系统。

42.4 刷 3 天平 g感簸。.OOOlg ，

42.4.4 玻璃然朋 s所周玻璃器皿均须以硝酸溶液O+4l浸泡 24 h ，用水反复冲洗.量曼底用过去离子水冲

洗干净。

42.4.5 尼龙筛 .80 阳交 100 阴 d

42.4.6 玛淄研钵。

42.5 ，怪样

应采集具有代我性的污泥样品，将由主污泥样品平铺子瓷托盘上， F目玻璃棒等EE傲，除去泥牛羊中石子

和动植物残体等异物， 1能匀备用。

干污泥样品除去石子和动橙物残{体等异物后，阳四分法缩分窒获得所常样品，用玛淄研钵研睡哥王三样

品全部通过尼龙筛(42.4. 日，混匀备用。

42.6 步骤

42.6. 1 样品试液的制备

称取 O. 100 0 g ~ O. 300 0 g 制备好的污泥样品毁于消解锁中。夜通风橱内向属在有样品的消解镰

84 
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中加入少i守主坚离子水;闰湿样品，治罐吕主力日人1. 5 mL 过筑化氛(42.3.3) .摇匀，进行预消解，待反应5jét吉、

后，加入 10 mL 汉水 (42.3.4). 使酸和中丰iiIt充分混合均匀，直庭上内盏，拧紧曲事盏，却日防爆滕…片，拧且在压

力密封嘴，放人微波消解炉中，关好炉门，选事幸运匀的功率进行消解。消解结束待冷去PI百取Ifl消解壤，将

消解好的溶液过滤JE草草至 50 mL 容最瓶中，待测。

42.6.2 空白 i式浓的制备

ffl ，告离子水代事事试样，采用和 (42.6. 1)栩同步骤利试剂，制j备草里J'!!穷苦囱试液。

42.6.3 ìl!!JE 
按照仪器使用说明书调节仪器室最佳工作条件，然后进样测定。

42.6. 3. 1 将被测然液峻入到等离子焰版中迸m曲创锚，测定其中锚的火概浓度我H圈。

42.6.3.2 校浓翩然 s夜 50 mL 军事烧瓶巾圳人锦标准使用浓浓 (42.3.8) ， ffl硝股浓浓 (42.3.5)精释~

刻度。配制泵少五个浓度标准工作济液，其浓度范阁成包括由 (42.6.3. 1)所测定铺的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标准工作液吸入到等离子焰炬中进行测定，根据发光强度和浓度绘制校准曲线。

42.6.4 将空白试液丰田被测试液唆人到等淘气F焰;胞中进行测定，依挝、校准曲线确定其中输的浓度。

42. 7 计算
污泥中俩的含景 ω，数债以毫克每千1ï;(mg/kg)表示，按式 (49)计算:

式中:

(C-Co)XV 
ωE 可安ητ7f

C 在校准曲线上釜得铺的含量的数僚，单位为毫克每升(mg/LJ ; 

Co-:{E校推曲线上资得空白试液中锚的含盘的数值，单位为主盖R;1等升 (mg/LJ ; 

V 试液JE容的体积的数傻，颇位为毫升(mLl ，

m一一称取试样的质燎的数假.单{就为:克 (g) ; 

f 试样的含水率的数债，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2.

计算盘古巢我必到小数点后两位。

42.8 准确度和精密度

…( 49 ) 

4 个实验室分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定咱亭均值为 2.92 mg/峙的样品，实验黄豆间

相对标准偏袭为 3.5% ，平均值为 3.41 mg/阳的样品，实验室间相对你憔偏菜为 3.0% 。样品的加标

则收模范围为 93.3%-105% 。

43 城市污泥 总策的测定 常应消解后股子荧光法

43. 1 范阁

本方法娩定了经商缝酸仰常Æi肖解后， p自氧化物发生陈子荧光光皮法测边城市污泥巾的总支R.

4>-Jn去适附于城市f苦水处观广沁泥汉城市其他污泥巾的总淡的测定。

本方法污泥消解液的最低检Ifl限为 0.005μ日/L.

激发态隶原子与其他分子如 0，、 CO2 、 CO 等碰撞发生能量传递造成荧光猝灭，降低兹的测定巢敏

度，本方法采购离纯f就气作盖在"'Cj中采阴封闭式进非平方在世以消除干扰。

43.2 原混

在一定的条件下，商银酸御可将试样中的*氯化，使所含乘余部转化为二价无机乘，用盐酸罢王胶还

原过剩的氧化剂，再用棚氧化御将二价乘还原为气态求，用氧气作载气将其导人电热石英炉中进行业主子

化"这些陈子盖在气受到光派特征辐射线的照射而被激发。受激发贩子从激发态返回塞在态，发射出一定

彼伏的原子荧光。产生的原子波光?虽庭生司试中革中是民的命去建成iE比，目I从校被阳最先烧得被视II元素派的

含簸。

43.3 试剂

4>-:ñ~所佼府的试l\1J 除另有说明外，均俊F目符合 E国家你准的分析纯试剂和必再肖子水或阅号事纯度

85 
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的水。

43.3. 1 硝酸(HN03):P~ 1. 42 日/mL.优级纯。

43.3.2 硫酸(H2 SO，) :p巳1. 84 g/mL.优级纯。

43.3.3 硫硝混合自费(2+ 1)，将 50 mL 硝酸 (43.3. 1)缓慢加入浏 100 mL 硫股(43.3. 幻中，搅拷均匀.

怜却厉级人 300 mL 细口棕色瓶。

43.3.4 高饭酸饵溶液 (p~ 50 g/U ，将 5 日高锚酸梆 (KMn(). ，优级纯)用去离子水溶解并稀释至

100 mL。

43.3喃 5 盐酸数胶溶液(ρ口 100 g/L):将 10 日饿饭要E胶(矶NOH. HCD用水溶解并稀黯3在 100 mL. 

43.3.6 硝酸浓浓O+1)，j章取 100 mL 硝酸(43.3. 1)，贯穿于 100 mL"校离子水巾，混匀。

43.3.7 硝酸溶液。十19) ，景取 25 mL 硝酸 (43.3. 1)，溶于 475 mL 去离子水中，混匀。

43.3.8 棚氢化梆溶液称职 1 g 氢氧化仰 (KOH) ffl 200 mL 水溶解后，加人 4 g 棚氢化例 (KBH， ) 

继续溶解，过滤后使用。现ffl现自己。

43.3.9 求标准阁5Ë液 g 将 0.5 g]震憾酸御 (KzCr， O， )将于 950 mL 必离子水，再加入 50 mL 硝睡在

(43.3. 1)，摇匀。

43.3. 10 隶标浓Jt:备液 (PH， ~ 100. 0μg/mU:称取在破胶干燥器中放置过夜的 O. 135 4 g 氯化隶

(HgCl，)，用固定液 (43.3.9)溶解后，转移到 1 000 mL 容最瓶中，再用固定液 (43.3.9) 稀释至标线，

摇匀。

43. 3. 11 乘标准中间液印刷 10.00 f'g/mLl，吸取求你准贮备液(43.3.10) 10.0 mL , y 100 mL 军H量

瓶中，加 I商定液 (43.3.9)稀稀烹标线，挺喜匀。

43.3. 12 隶标准使用液(PH， ~ 1. 000μg/mLl :吸取柔标准中间液(43.3.1 1) 10.00 mL.于 100mL 容量

瓶中，加固定液(43.3.9)稀释至你线，摇匀。现用现自己。

43.3.13 直直气 (Ar) ，纯度不低于 99.9% • 

43. 4 仪锵

43.4. 1 玛瑞研钵。

43.4.2 尼龙筛 :80 目至 100 目。

43.4.3 咆热板。

43.4.4 沃:>jZ : I擦去曾 0.000 1 嚣。

43.4.5 原子荧光光度计。

43.4.6 玻璃器皿 z所周玻璃器皿均须以硝酸溶液0+4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

43.5 ~怪样

Ji\Z*:l提具有代表做的污泥样品，将混污泥样品平铺子瓷托撞在上.用玻璃棒等压散，除去泥样巾石子

和动植物残体等异物，混匀备用。

干污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用凶分法缩分3?获得所需样品，朗玛稻草汗钵研腾3?样

品全部i画过尼龙筛 (43.4. 幻，混匀备用。

43.6 步骤

43.6. 1 样品试液的制备

称取(0.0500土 0.0100)g 污泥样品于 100 mL 锥形瓶中，加入硫硝混合酸(43.3.3)2 mL.待剧烈

反应停止后(反应不剧烈时，问适当加热) .加 5 mL 云鹤子水利 3 mL 商锺酸仰溶液(43.3.4) ，在瓶口愉

二三角挤着玲，底也热板上加热分解，井然沸 5 min ç 辈辈紫红色植g~告，应随时补bUí黯饭股柳溶液，以保持有

过撤商饭酸仰乎乎夜。取下放冷，滴加盐酸委主胶溶液(43.3.5)泵紫红包褪袋，移入 100 mL 容最瓶中，加

入 5 mL 硝酸溶液(43.3. 1).定容待测。
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43.6.2 慰自试浓的制备

用宏离子水代替试样，采用和(43.6. 1)栩同步骤和试剂，制备余程序:5'!白试液。

43.6.3 校准系列的配制
在 6 个 100 mL 容量瓶中，分别加人 o mL、1. 00 mL、 2.00 mL、 4.00 mL、8.00 mL 、 10. 00 mL .í!i.标

准使用液(43.3.12) ， ffl硝酸溶液(43.3.7)稀将定辛辛。

43.6.4 测定
43.6.4. 1 校准曲线测定

根据仪器操作要求，以硝酸溶液(43.3.7)为介质，依次测量校准曲线系列溶液， i已没相应的炎光强

度，绘制校F能 áll 钱。

43.6.4.2 样品测定

同样方法测定穷白及样品，记录相庶的荧光强度，在校樵H曲线上班得相应的君的1智囊。

43. 7 结果袋示

污泥中总求的食篮剧，费生值以送3也纷千觅(mg/kg) 'l经示，把黄豆吃 (50)+!伞虫草 s
户、、/lT

………( 50 ) 

戏中 z

C……在校准幽线上王!H导 .bl、放含量量的数值，单位为徽5l，每升(μg/L) , 

Co-{E校礁刷线上1引导s:!臼试液中总来的俞燎的数住在，岛生优为微5l， 4哥升(μg/Ll , 

V---ì式液定容的体积的数值，且在fJi.为毫升 (mL)，

m一一称取试样的质耸的数值，单位为党(g) , 

产…试样的含水彩的数值，以小数我汰，测定)jï'!Æ2jI:标准中方法 20

计算在古果表示lÐJ小数点后两位。

43.8 精密度与准确度
7 个实验室分别对两个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 13.2 mg/kg 的样品，实验室间

相对标准偏堂皇为 8.8% ，平均值为 5.46 mg/k目的样品.实验室|间相对标准偏差主为1. 6% 。样品的力日你

阴收司在流因为 89.5%-110.0% 。

43.9 注意事项

43.9. 1 实验要求用水和试剂的纯度较高，而且其用量应尽可能的少，以降低空白债。
43.9.2 棚氧化僻溶液浓度越低，灵敏度越询，问时问降低各种干扰。

43.9.3 浓灯须预热 20 min. 以降低灯喜事移产生的测暨谈皇室。问采用大电流预热.小电流测觅。

43. 9 刷 4 滴加殷商量投胶溶液时[i;L小心勿过簸。因为过臻的就股势胶会还原乘离子，导政煮的损失。

43.9.5 还原剂也可用棚氛化销和氮氧化纳配制，其中棚氮化纳浓度是姗氟化梆浓度的 70% ，氮氧化

创浓度与氮氧化仰浓度一致。

44 城市污泥 呻及其化合物的测定 常压消解后股子荧光法

44. 1 范围
本方法规定γ经硝酸高氨酸常压消解后，用氧化物脱子荧光光1t法测定城市污泥中的伸及其化

合物。

本方讼i适用于城市污水处现广污ìJll平日城市其他污泥中州及其化合物的测寂。

本方法污泥消解液的最低检tI:I限为 0.04 严g/Lo

本方法中，Cu2+、 Co抑、 Ni'十、 Cr'十、 Au'十、 Hg川等对测定有干扰.可加硫豚消除。

44.2 腋理

中宇航级硝酸"商氯酷爱常底消解.然，6;降1肖解挥更贵重于氛化物贯主线将中.佣人还原剂棚言在化何发'É反底，
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树被还B在成面申化宫直气体 .f臼 f直气fF载气将呻化氮气休军事入电热有3在炉中进行陈子化，受热的面申化含在解离

成刑的气态原子明这些按原子蒸气受到光源特征辆射线的照射而被激发。受激发原子从激发态返阴基

态，发射出一定波长的原子荧光。产生的原子荧光强度与试样中碑的含量成iE比，可从校准朗线.3lf得被

测5ê数峭的含盘。

44.3 试l'fIJ

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合周家标准的分析纯试剂和去离子水或同等纯度

的水。

44.3. 1 盐酸(HCD:p昌平1. 19 g/mL. 优级纯。

44.3.2 盐酸溶液(l十4)，-1鼓取 200 m1.盐酸 (44.3. 1).溶于 800 mL 过去离子水巾，说匀。

44.3.3 放自费挥军液(1十 19):摄取 50 mL 裁般 (44.3. j) ，再等于 950 mL 过去离子水中，混匀。

44.3.4 硝酸(HN03 ) :P= 1. 42 日/mL.优级纯。

44.3.5 硝酸溶液。十1):鳖取 100 mL 硝酸 (44.3.4) ，自辈子 100 mL ~告离子水响，说匀。
44.3.6 商氯酸(HC!O，) :p皿1. 68 g/mL，优级纯。

44.3.7 氮氧化仰溶液(p=200 日!Ll:称取 20 日氮氧化例(KO日，优级纯)浓于 100 mL 去离子水。

44.3.8 碗腺-抗坏血酸混合液 2分别称取 20 日硫腺 (H， NCSH， ，优级纯)， 20 日抗坏血酸(C， H， O，.优

级纯)'F烧杯中，加入 200 mL 水溶解。

44.3.9 棚氧化柳溶液 z 称Jlj( 1 日氮氧化仰 (KOH) 用 200 mL 水浴解脱，加入 4 日跚氧化柳 (KBH， ) 

继续辩解，过撼的使用。现用现配。

44.3.10 碑标樵贮备液(PA， = 1. 000 mg/mL) :称取 1.320 g 在 110'C烘干 2 h 的三氧化二硝 (AS， 03 ) 

溶解于 25 mL 氮氧化仰溶液(44.3. 7)中，用盐酸溶液 (44.3.2)稀释釜 1 000 mL.摇匀。

44. 3. 11 伸标准中间液(PA， … 10.00μg/mU:吸取伸你准贮备液(44.3.10) 1. 00 mL.于 100 mL 容盛

瓶中，力P:liU盘济液 (44.3.3)稀棘Æ标线，撼匀。

44.3. 12 碎标准使用液(PA. = 1. 000 用/mL):吸取呻标准中间液(44.3.11)10.00 mL于 100 mL 容最

瓶中，加盐酸溶液(44.3.3)稀释至你线，摇匀。:5\lJfl现配。

44.3.13 f直气 (Ar) :纯度为 99.9% 。

44.4 仪部

44.4. 1 网硝研钵。

44.4.2 尼龙筛 :80 目至 100 目。

44.4.3 电热饭。

44.4.4 天平:磁盘 0.000 1 日。

44.4.5 原子荧光光度计。

44 , 4.6 玻璃器皿:所用玻璃器皿均须以硝酸溶液(1十4)浸泡 24 h ，Jfl水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

44 , 5 5民桦

Jj\z采集具有代表傲的污泥样品，将混污泥样品平铺于瓷托liA:上，用玻璃棒等Æ散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物，混匀备用。

千r5泥样品除去石子和远也植物残体等异物后，朋四分法缩分室获得所襟怀品，用均增宿f钵研磨Æ样

品全部通过尼龙筛(44 ， 4. 幻，汲匀备用。

44.6 步骤

44.6. 1 样晶试溃的制衡

准确称取(0.050 0 士 0.0100)gf亏泥样品盒子 100 mL 锥形瓶中，加入 2 mL 尚靠在自费 (44.3.6) 和

5 mL硝酸 (44 ， 3.4) ，路匀，盖住上获丽1IIT.，移孩咆热板上加热分解，乎非商氨酸的"烟草可尽后，取下锥形瓶稍

冷，加入 2 mL 就股浓浓(44 ， 3. 幻，继续加热烹棕红色烟雾商尽，取下放冷，转移至 50 mL 容缓瓶中，加
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2.5 mL 盐酸(44.3. 1)和 10 mL 硫豚抗坏血酸混合割草(44.3.8) ，用去离子水定容，放堂 30 min 后进行

测寇。

44.6.2 空白试液的制备

用去离子1]:代替试样，采用和 (44.6. 1)相同步骤和试剂，制备~程序穷白试液。

44.6.3 校准系列的配和j

在 6 个 100 mL 容盘排在牛，分别加入 o mL、1. 00 mL、 2.00 mL、4.00 mL、8.00 mL 、 10.00 mL~申你

准使用液(44.3.12) ，用她自费浴液(44.3.3)稀释íÈ容"

44.6.4 测定

44.6. 4. 1 校准曲线的绘制

根据首仪器操作要要求，以战酸溶液(44.3.3)为介质，依次测定校哥Ul线系列溶液， ì己法相应的荧光强

度，绘制校准幽线。

44.6.4.2 样晶测定

同样方法测定'Î'臼及样品，记录相应的荧光强度，在校准曲线上查得相应的畔的含赏。

44.6.5 计算

f寻泥叶间畔的含1量 ω，数值以 3捷克每千克(mg/kg) 司捷尔，校'ì!: CS l)计费事:

ω(C…(了。 )XV
叫一宁-

m X (1 - f) X 1 000 

式中-

C一…夜校准陶线上烧得冽的食簇的数俄.单位为徽卫在锡升(I"g/L) , 

Co…一夜校f在曲线1二赢得级白试液中碑的含景的数僚，单位为微克每升(μg/Ll , 

V 样品定容体积的数值，单fîL为毫升(mL) , 

m一一称取试粹的质盗的数值，单位为克(g) , 

f………试样的食;]:彩的数傲，以小数农示，测定方法见本你准中方法 2 ，

计算结果表示到小数点厉网佼。

44. 7 精密度与准确度

…. ( 51 ) 

6 个实验室分别对阿个不问浓度的统一样品进行了测定，平均值为 20.8 mg/陆的样品，实验寒问

相对标准偏要在为 12.0% ，平均值为 12.7 mg/烛的样品，实验签闷松对标准俯盘是为 5.4% ，梯队的加

你网收容施自费为 81. 3%-105. 9% 。

44.8 注意事项

44.8.1 m硝酸-高氯酸溶样时应注意加热温度，高氯酸留烟温度不宜太高，大于 200'C时试样中被测

翁可能受说淄11百摔2段，影响测定在奇主怪。

44.8.2 加入混合液时}ï\Z毛主意撼匀使其溶解，阙试中平绞商氯酸和I硝酸分解后仰一般以商价~存在，

AsS+ 只部分被还原。而 As5+必须还原成低价后才能有效地'-E成硝化氯，所以要加人盐酸和混合液进

行预还嫌。 f画还原受酸度影响较大，盐酸酸度选择在 5%-10%。可根据具体情况加大混合液的浓度。

44.8.3 还)jlOìlH也可用蹦氧化销和氮氧化销自己制，其中棚氧化纳浓度处蹦氧化仰浓度的 70% ，氮氧化

纳浓度Ej然氧化仰浓度一致。

45 城市污泥 硝及其化食物的测定 常Æ消解后电感锅台等离子体发射光暗法

45. 1 范阁

本方法规定了经硝酸过然化辈革ω馀酸常Æ消解后，用叶!~事销合等离子体发射光谱法测定城市污泥

巾的有申及其化合物。

本方法适用于城市污水处理厂污泥和城市其他污泥中碑及其化合物的测定。

本方法污泥消解浓的簸低检出限为 0.015 mg/Lo 
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本方法中很少有干扰，试液中一般共存充数目H俊达到 1 000 mg/I 也不影响测;ÆE.

45.2 原理

样品经硝酸过氧化氮就酸常压消解，然后将消解液寂接吸入电感柄食等离子;陷:tê:.被分析元素碑

在焰:瓶中挥发、原子化、激发、辐射t/j特征谱线.根据谱线的强度确定被测样品中元素畔的浓度。

45.3 试剂

'*方法所佼F目的试Jl!J除另有说明外，均使用符合国家你般的分析纯试剂和过去F哥哥F水就网碍事纯度

的水。

45.3. 1 硝酸(HN03 ) :p= 1. 42 g/mL.优级纯。

45.3.2 过氧化氢榕液: 'p (日， 0， )工工 30% 。

45.3.3 硝段浓浓(l十49) :燎取 20 mL 硝被 (45.3. 1).溶于 980 mL 1i:离子水中. j昆匀。

45.3.4 硝酸溶液(1十1):壤取 50 mL 硝酸 (45.3. ])，浓于 50 mL 去离子水中，混匀。

45.3.5 就酸(HCD :p= 1. 19 日/mL.优级纯。

45.3 副 6 童在氧化销溶液(p= 10 g/L) :称取 10 g 氮氧化纳溶子水中，主运容至 1 000 mL 辛辛盘瓶中。

45.3.7 氧气(Ar) :纯胶为 99.99%.

45.3.8 帅标樵!it备液(队， =0. ~OO 0 mg/mL):准确称取级 10S'C 烘干 2 h 厉的三氟化-二哥申 (As， Cλ)

0.330 1 g.置于 50 mL 烧杯中，加入 20 mL 氢氧化销溶液 (45. 3. 的，加热溶解，用 20 mL 硝酸溶液

(45.3.3)酸化窒弱酸性，全盘转入 50 mL 容盘瓶中，加人硝酸(45.3.3)Æ标线，混匀，此榕液及时转入

聚乙燃瓶中俗称。

45.3.9 附标准使用液 (PA. = 10.00 mg/L): 吸取1. 00 mL 则你樵贮备液(45.3.8)于 50 mL 将般瓶中，

加入硝酸溶液(45.3.3)烹标线，混匀，此溶液可保存 3 个月。

45.4 仪器

45.4. 1 咆感销合等离子体发射光满仪。

45.4.2 咆热板。

45.4.3 天平 g感最 0.000 1 日。

45.4.4 玻璃器皿 z所用玻璃器皿均须以硝酸搭液0+4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净@

45.4.5 尼龙筛 :80 I=! 1在 100 悦。

45.4.6 玛瑞研钵。

45.5 采样

应采集具有代淡性的污泥样品，将植~~号说样品.lfê铺子瓷托盘上，用理直璃梅等应散，除去说中非中圣王子

和动中直物残体是辛辣物 .ì昆匀备用。

于污泥样品除去有子和动模物残体等界物质，用囚分法缩分Æ获得所需样品，用~J面研钵研膀泵样

品全部通过尼龙筛(45.4. 日，搅匀备用 q

45.6 步骤

45.6. 1 样品试液的制衡

称取 0.100 0 日蕉。.3000 日样品于聚网氟乙烯烧杯中. :tEJ.i!ì风橱内，向娘有样品的烧杯中加入

1 mL去离子水m润样品，加入硝酸 (45. 3. 4)10 mL，盖上玻璃表丽l1ll于电热板上加热 10 min. 冷却后

附加入 5 mL 硝酸 (45.3. 1)，盖上玻璃装凶皿加热 30 min。此时的依货色烟第为硝酸氧化样品所产生。

盗j(此步骤，每次加硝酸 5 mL ，盗!在Xf在费苦也烟雾产生，亵承消化反应究成。~争却附加入少许1i:离子水

>>3立轼化氛 (45.3.2) .加热进行过氯化反贱。持续每次加入 1 mL ~过氛化氛.成烹反成不再剧烈。注1靠

加入过氧化氯总量不超过 10 mL。继续加热至溶液剩 f S mL. 冷却厉加入 10 mL 放酸 (45.3.5) .盖上

泼璃装在自皿加热 15 min。冷却后加入 40 mL 去淘气产水，加热丢在沸至潜液剩下 10 mL。处理后的样品过

滤;ÆE辛辛豆豆 50 mL 牢牢盛瓶巾，你测。
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45.6.2 空白试液的制备

用1号离子水代替试样，采用和 (45.6. 1)相同步骤和试剂，制备全较序~自试液。

45.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器亲最伎工作条件，然后进样测定。

45.6. 3. 1 将被测溶液I!!t入到等离子销;阪巾进行预扫描，测定其中冽的大概浓度范网。
45.6.3.2 校礁曲线:在 50 mL 辛辛最瓶中加人前标准使用液 (45.3. g) ，用硝酸溶液 (45.3.3)稀那 3L~q

度。自己制至少五个浓度标哥在工作溶液，其浓度范围应包指由 (45.6.3. 1)所测忍耐的大概浓度。将所配

制好的五个浓度标准工作液吸入到等离7-1询:版中进行测泣，根据发光强度和浓度绘制校准幽绞。

45.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子焰;陋巾ìlHr测定.依据校准曲线确定其中仰的浓度。

45. 7 计算

污犯中碎的含擎耻，数值以毫3在每千克(mg/kg)狡示，按式 (52)计算 sv
…) 

<7)c 
r
泣
。

一
一V〈

:; huv-w 

一
…

ω
 

…. ( 52 ) 

戏中 g

C一一在校准幽线上查得仰的含量量的数值，单位为毫克每升(mg/U;

ι。 在校准曲线上查得空白试液中僻的含撞的数筒，单位为毫克每升(mg/U;

V ……试液定牢牢的体积的数值，单位为毫升 (mL) ; 

m 称取试样的质攘的数筒，单位为.ï'ï (g) ; 

/一一污泥含水率的数值，以小数表示，测定方法见本标准中方法 20

计算结果表示到j小数点后两佼。

45.8 准确度和精密度

5 个实验?在分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均值为 18.7 mg/峙的样品，实骏交向j

栩对标准偏童在为 4.4% ，平均僚为 10.9 mg/k目的样品，实验察|司 1世对标准偏辈在为 6.5% 。样品的加标

阴收感范图为 88.3%-10 1. 8% 。

46 城市污泥 呻及其化食物的测定 微波商店淌解后电感藕俞等离子体发射光谱法

46. 1 范围

本方t去规定了经:E水A过氧化氢微波高压消解后，用电感销合等离子体发射光谱法测定城市污泥中

的伸及其化合物。

本方法适用于城市f注水处理广污泥和城市其他污泥中仰及其化合物的测定。

本方法污泥消解液的最低检出限为 0.012 mg/L。

本方法中很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

46.2 原现

样品经3二水明过氧化氮微波商Æ消解，然后将消解液藏族吸入电感糯食等离子焰烦，被分析元素帅

夜焰!阪巾挥发、原子化、激发、辍射t臼特低i普线，根据谐绒的强度确立革被视j样品中元素柿的浓度。

46.3 试1tlJ

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合凶家标准的分析纯试如j 牵UR离子水或同等纯度

的水。

46.3. 1 硝酸(HNO，) ， p时1. 42 g/mL，优级纯。

46.3.2 盐酸( HCD ,p= 1. 19 g/mL，优级纯。

46.3.3 过氧化氢熔液 2 伊(H， O，) =30% 。

46.3.4 硝酸溶液(1十49) ，量取 20 mL 硝酸 (46.3. 1).溶于 980 mL 去离子水中，搅匀，

46.3.5 王水， 100 mL 硝酸 (46.3. 1) +300 mL 敛酸 (46.3. 刀。
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46.3.6 氮氧化纳溶液(p=10 日/Ll ，称取 10 g 氮氧化销溶于水中，走容烹 1000 mL 容量瓶中。

46.3.7 直直气 (Ar) ，纯度为 99.99 %。

46.3.8 ~申你准贮备液(PA， O. 500 0 mg/mL) ，准确称拟在~ 105 'c烘千 2 h 版的二氧化-二畔 (AS， 03 ) 

O. 330 1 日，虽辈子 50 rr汀，烧杯巾，加入 20 mL 氮氯化销溶液 (46.3.6) ，加热擦解 ， ffl 20 mL 硝自费熔液

(46.3.4)酸化至弱酸性，全部转入 50 mL 辛辛量瓶中，加入硝酸 (46.3.4)系标线，混匀，此溶液及时转入

聚乙烯瓶中保存。

46.3.9 伸标准使ffl溶液 (PA， 10.00 mg/Ll，吸取1. 00 mL 1伸fij;准贮备液 (46.3.8) 于 50 mL 容篮瓶

巾，加入硝阪榕液(46.3.4) 旦在你线 .1昆匀，此溶液可保有 3 个月。

46.4 仪器

46.4. 1 电感搞合等离子体发射光谱仪。

46.4.2 微波消解系统。

46.4.3 天平:J磁盘。.000 1 鼠。

46.4.4 玻璃棵lIJL，所用玻璃器肌均须以硝酸溶液(]十 4)浸泡 24h，用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

46.4.5 尼龙筛， 80 自至 100 鹤。

46.4.6 两E画面吁钵 ω

46.5 采样

应采集具有代表性的污泥样品，将混污泥样品平铺宁瓷托盘上，用玻璃棒等压散，除去泥样中石子

和动植物残体等异物. j且匀备用。

于1'5泥样品除去石子和泊植物残体替身手物后，则阴分讼缩分~获得所能样品. ffl :l!\ J自硝钵在汗膝交桥
队王安部通过尼龙筛 (46.4.5) ，混勾杨用。

46.6 步骤

46.6. 1 样品试液的制备

称取 0.1000gÈ巨 0.3000 g 制备好的污泥样品篮子消解自程中@在i蓝风书面向 i句盛有梯队的消解罐

rp tJP入少许去再肖子 7](涧m体品，沿曲事Jl1l加入1. 5 mL 过毒草化氮 (46.3.3) ，撼匀，进行预消解，得反应平稳

后，加入 10 mL 更水 (46.3. 日，使酸和样品充分混合均匀，盖上内直是，拧紧罐藩，加防爆膜一片，拧紧Æ

力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率进行消解。消解结束待冷却后取出消解罐，将

消解虫子的溶液过滤5E草草~ 50 mL 辛辛盖章瓶中，待测。

46.6.2 空白试液的制衡

用去离子水代替试样，采用和(46.6. ])栩同步骤和试剂，制备念稳席穷臼试液。

46.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器~盖章俊工作条件.然后进样测定。

46.6.3. 1 将被测溶液吸入到j等离子偏颇中进行预拘捕，测定茶叶，仰的大概浓度f蓝图。

46.6.3.2 校樵阶线:在E 50 mL 辛辛援瓶中佣人呻标准使用精液 (46.3.9) .用硝殷商号液 (46.3.4)稀释交

刻度。配制至少五个浓度标樵工作溶液，其浓度范 E割成包括崩 (46.6.3. 1)所测定呻的大概浓度。将所

自己制好的五个浓度你准工作液吸入到等离子焰:腔中进行测定.根据发光强度和浓度绘制j校准曲线。

46.6.3.3 降'5:!臼试液和被测试液吸人到绿离子焰航中进行测定，依靠苦校准曲线确定其中仰的浓度。

46.7 计算

污泥中伸的含最 α1，数假以毫克每千克(mg/kg)表示，按式 (53)计算 z

CC-Co ) xV 
Kυ= 如 仇恨-~如白白饵

m X (1 f) 
…( 53 ) 

式中:

c-ft校P在翩线上查得碑的含量的数值，单佼为毫克每升(mg/Ll , 
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C。 在校准曲线上查得空白试液中帅的含量的数值，单佼为毫克每升(mg/L) , 

V一一试液);È辛辛的体积的数值，单位为毫升(mL)，

m 稍t欲试样的f贯宣益的数值，单位为5l. (g);

f…一污泥含水里辑的数值，以小数司提示，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算然果表示到小数点殷商役。

46.8 准确度和精嘴皮

5 个实验京分别对两个不同浓度的统一样品进行了测定，平均值为 25.2 mg/峙的样品，实验室间

相对标准偏差为 1 1. 7 % ，平均值为 23.1 rng/kg 的样品，实验室问相对标准偏差为1. 2% 。样品的加

你凶收且在我E自司为 90.0%-109.0% 。

47 城市污泥 制及其化合物的测定 常压消解后电感销合等离子体发射光i曾法

47. 1 范围

本方法规定了城市污泥经硝酸过氧化氢"盐酸常压消解后，用电感精食等离子体发射光谱法测定

其中的棚及其化合物。

本方法i草!ìl'F城市污水处理望广污泥利城市其他份说中棚及其化合物的测定。

本方法污泥消解浓的数低检lfJ限为 0.00♀ mg/L.

本方法很少有干扰，试液中…!校共ff兀家即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定@

47.2 原想
样品经硝酸过氟化氯…盐酸常压消解，然后将消解液直接吸入电感锅合等离子焰炬，被分析元素棚

在:盼炬中挥发、监盖子化、激发、辐射出特征谱线，根据谱线的强度确定被测样品中元素峭的浓度。

47.3 试Jl!J

斗~1n去所使用的试翔j 除另有说明外，均使用符合凶家你般的分衍纯试州j半日宏离子水就网络纯庶

的水 e

47.3. 1 目商贩(HNO，) , p= 1. 42 日/mL.优级绩。

47.3.2 过氧化氮溶液''f' (H2 02 )=30% 。

47.3.3 硝酸溶液0+1)，童取 50 mL 硝酸 (47.3. 1)，溶于 50 mL 去离子水中，混匀。

47.3.4 硝酸溶液(1十49) ，量取 20 mL 硝酸 (47.3. 1).溶-1'- 980 mL 去离子水中，浴匀。
47.3.5 盐酸(HCl) ， p皿1. 19 日/mL.优级纯。

47.3.6 然气(Aγ) ，纯度为 9♀.99%.

47.3.7 棚你浓贮备液(冉一 O. 100 0 mg/mLl ，称~ O. 571 6 g X水棚酸(H， BO，) ，溶于去离子水中，稀

帮3! 1 000 mL.混匀，此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。
注， H， BO挡在 !ü5'C干熄时要损失I: i量，要使用符合 ACS 规格的试剂。并把瓶黎喜事紧，防止大气中的水分进入

瓶内。

47.3.8 棚中前l'!I'使用浴液(向亡1. 000 问/ mL) ，吸取1. 00 mL ~朋标准Jt4器浓浓(47.3.7)于 100 mL 容

蓝蓝瓶中，拟人销自费榕液 (47. 3. 4)~巨串描绘， 1昆匀，j比溶液及时转入聚乙烯瓶巾保存，可保乎乎 3 个月。

47.4 仪榻

47.4. 1 电感桐合等离子体发射光谱仪。
47.4.2 电热板。

47.4.3 5走平:感锺 0.0001 g , 

47.4.4 玻璃器皿 g所!ìl玻璃镣1IIl均须以硝商量溶液。 +4)没泡 24 h ，用7]<:反复冲洗，最lJ词用离子水冲

洗干净。

47.4.5 尼龙筛， 80 周烹 100 悦。

47.4.6 玛瑞研钵.
93 



口/T 221-2005 

47.5 ~怪样

应采然具有代农傲的污泥梯队，将由2污泥栋品平铺子警告托 ii..L用玻璃梅等E!i散，除宏泥样中 Z王子

和动辙物残体等异物 .1昆匀备用。

子污泥样品除去:0子和动植物残体等异物后.用四分法缩分至获得所鲁吉样品 .m玛王曲研钵研磨至样

品全部通过尼龙筛(47.4.5) ， j险匀备用。

47.6 步骤

47.6.1 样品试液的制备

称取 O. 100 0 日至 0.300 0 g 样品于聚四氟乙烯烧杯中。在通风恼内，向娘有样品的烧杯中加入

1 mL去离子水湿润样品，加入硝酸 (47.3.3) 10 mL.童在 k玻璃表阁皿子也热饭 t加热 10 mino 冷击p后

附加l入 5 mL 硝峻(4ì. 3. 1)，立在上汲璃农网JllI. hu热 30 min。此时的布在货色烟雾为硝酸氧化样品所产生。

蒙主Z此步骤，每次加硝酸 5 mL. 1l:烹元棕黄包烟雾产线，表辰消化反成究成。冷却后加入少许过三离子水

及过氧化氛(47.3.2).加热进行过氧化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，真至反应不再剧烈。注意

加入过氧化氢总盖不超过 10 mL. 继续加热至溶液弟tlF 5 mLo 冷却后加入 10 mL 盐酸 (47.3.5) .盖上

玻璃狡囱且IUm热 15 min. 冷却后加入 40 mL 去离子水，加热;f:沸:?Ë碍事液纳ff 10 mL. 处主型后的中平dhi主

滤jÈ辛辛:?Ë 50 mL 有爆瓶中，待测。

47.6.2 空白试液的制备

m去离子水代替i式样，采用和 (47.6. 1)#1问步骤和试剂，制l备全程序空白试液。

47.6.3 ìl自UË

按照仪苦苦使用说明书调节仪添3苦。最俊工作条件，然Jâ进中丰测定。

47.6.3. 1 将被ìIj!~溶液吸入到等离子焰炬中进行预扫描，测定其中棚的大概浓度范围。

47.6.3.2 校准曲线:在 50 mL 容量瓶中加入棚标准使用溶液(47.3.8) .用硝酸溶液 (47.3. 的稀释窒

刻成。配制直至少ÌÎ.个浓度标准工作溶液，其浓度浪阁成包指囱 (47.6.3. 1)所测定糊的大概浓度。将所

四日制好的五个浓度标准工作浪峻入到怨声句子;陷炬咿进行测寇，根t能发光激j蛮和浓度绘制校准曲线。

47 ‘ 6.3.3 将穷白试液和被测试液吸入到j等离子焰:lë中进行测定，依据校准曲线确定其中砌的浓度。

47.7 计算

污泥中侧的含盘 ω，数值以主盖宽每千克 (mg/kgl司提示，战式 (54)计算 s

剧唱

式中:

C………在校准幽盘盘上王军得棚的含叠的数僚.单位为虫草f且每T十 (mg!L) ; 

(马 撤校P陡闹去挂上1紫千导?注白试液中棚的命燎的数值，岛生{iL为3鞋觅得 J't- (mg/Ll ; 

V一~试液定容的体积的数值.!f'.f克为主是升 (mL) ; 

m 称取试样的质壁的数筒，单位为克(g);

f 试样的含水擎的数傲，以小数斗捷尔，测定方法见本标准中方讼 20

计算靠窗果表示军l小数点后两{ìL 0 

47.8 准确度和精密度

…( 54 ) 

3 个实验室分别对平均值为 20.8 mg/kg 的污泥统 样品进行了测定，实验室|可相对标准偏差为

3.4% .中学品的力Uf，举阴收浴池因为 89. 6%~l05. 0%. 

48 城市污泥 制及其化合物的测定 微波商压消解后电磁稿合等离子体发射光谱法

48.1 范围

本方法规定了经主水过氧化氢微波高压消解后，用电!感销合兰等离子体发射光谱讼测定城市污泥中

的棚及其化食物。
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本方法j革用于城市ír号水处五恩广污泥和H城市其他将泥巾的明Ð1U主化合物的测绞。

本方法污泥消解液的最低梭I:fl限为。‘ 006 mg/L. 

本方法中很少有干扰，试液中一般共存元素即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

48.2 原理

饰品经二五水…过氧化氢微波商1ft肖解，然后将消解液1辈辈辈吸人叫!!模糊ft等离子焰烦.被分析沁露营棚

在焰!版中#事发、原子化、激发、辐射I:fl~夺íiH替线，根据i普线的强度确定被测样品中元素砌的浓度。

48.3 试剂

本7岛、讼所使用的试剂除另有说明外，均使用符合凶家标准的分析纯试剂利条离子Jj(或问等纯度

的水 ω

48.3. 1 硝酸(HNO， )刷 p=工1. 42 日/mL，优级纯。

48.3.2 盐酸( HCD ， p~ 1. 19 g/mL.优级纯。

48.3.3 过氧化氢溶液 z伊(日202 )照 30% 。

48.3.4 硝酸然被(1十49) d盖取 20 mL 白白锻 (48.3. 1).溶于: 980 mL .ti~哥于水巾 .1昆匀。

48.3.5 硝酸溶液(]+])::!章取 50 mL 硝酸 (48.3. ]).溶于 50 mL 去离子水中，混匀。

48.3.6 二E水， 100 mL 硝酸 (48.3. ]) +300 mL 盐酸(48.3.2) 。

48.3. 7 ~直气 (Ar )，纯度为 99.99% ，

48.3.8 糊的你IlEJt4旨液(内踹0.1000 mg/mLl ，称取 0.571 6 g 无水棚酸(H3 B03 ) .溶于宏离子水巾，

稀辛辛至 1 000 mL.混匀.此洛液及时转入聚乙烯瓶中保标。
注:日3 日0，在 105'C干燥时要损失重量，要使用符合 ACS 规格的试剂。并把瓶塞塞紧，防止大气中的水分进入

瓶内命

48.3.9 棚标准使用溶液(p. = 1. 000μ日!mL) ，吸取1. 00 mL 棚标准贮备溶液 (48.3.8)于 100 mL 赛

最瓶中，加入硝酸溶液(48.3.4lÆ标线，混匀，此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存."可保存 3 个月。

48.4 仪糠

48.4. 1 也在器销合等离子体发射光谱仪@

48.4.2 微波消解系统。

48.4.3 天平:感量 0.000 1 事。

48.4.4 泼漓然lIIl :!i斤府在在璃楼lIIl均须以硝酸溶液(1十 4)浸泡 24 h. 用水反复冲洗，主最后 ffl '.t li肖子水冲
洗干净。

48.4.5 尼龙筛， 80 日 3至 100 日。

48.4.6 玛瑞研钵。

48.5 ~民桦

应采集具有1~我傲的污泥体品，将湿污泥中宇航f铺于黯托擞上，用，玻璃#章等If散，除来说林中子

和动模物残体理事异物，混匀备用。

于污泥样品除去::ci于和动植物残体等异物后，用四分法缩分至获得所能样品，用玛瑞研钵研磨Æ样

品全部通过尼龙筛(48.4. 幻， ì昆匀备用。

48.6 步骤

48.6. 1 样晶试液的制备

称取 0.100 0 日至 0.3000 g 制备好的污泥样品置于消解罐中。在通风在窗内向盛有样品的消解罐

中加人少许去2电子水润植盟将品，沿罐些主力日人1. 5 mL 过氧化尝过 (48.3.3) ，摇匀，进行锁消解，你反应平稳

后，加入 10 mL3二水 (48.3.5) ，使自费和中丰品光分混合均匀，直~.t 内盏，拧紧镶簸，加防爆膜一片，拧!联服

力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适了目的功事进行消解。消解纺束待冷却后取出 1商解攘，将

消解好的溶液过滤定容主巨 50 mL 容最瓶中，待测。

48.6.2 空囱试液的制备

用过三离子水代辛辛试梯，采用和 (48.6. 1);f日同步骤初试剂，做l 备余农序~白试液。
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48.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件，然后迸样测定。

48. 6. 3. 1 将被测榕液吸入到J等离子焰饭中进行预拘捕，测定其中洲的大概浓度消1É固岱

48.6 ‘ 3.2 ，饺浓翩线 2 在 50 mL 容量最瓶中加入翻你液使用浓液 (48. 3. 们 .m硝服浓浓 (48. 3. 4) 憾事事至

刻度。配制~少五个浓度标F院工作溶液，其浓度范阙应包括囱 (48.6.3. 1)所测棚的大概浓度。将所

配制好的五个浓度标般工作液吸入到等离于焰炬中进行测定噜根据发货;强度和浓度绘制校准朗线。

48.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子焰炬中进行测定，依据校准曲线确定其中棚的浓度。

48. 7 计算

污泥中侧的含篮曲，数值以毫克锋千51:(mg/kg)我必.按式 (55)计算 z

V
一
)

×7 )
一
一

马
一
I
A

{
7

、

"-x 何
一m

臼 ….( 55 ) 

式中 z

C 在校准曲线上查得侧的含量的数值，单位为毫克每升(mg/U;

(丁。一…在校准幽线上查得空白试液中峭的合擎的数值，单位为主董51:4哥升 (mg/U;

V…宁以液立在辛辛的体积的数筒，单位沟攀升(mU ，

m 称浓试样的j贡攘的数值 .1民 {ìl.为克 (g);

f……i式样的食水惑的数僚，以小费生表示，测定方法见本标准中方法 20

计算纺果表示到小数点厉两位。

48.8 准确度和精密度

4 个实验室分别对平均值为 2 1. 7 mg/kg 的沁泥统一样品进行了测寇，实验室|问相对标准偏经为

3.9%.样品的加你凶收毒草范自骂为 88.3%-107.1% 。

49 城市污泥 总氮的测定 破性过硫酸御消解嫁外分光光度法

49. 1 范围

本方法规定丁经碱性过硫酸何在 120'C ~ 124'C 消解后，用紫外分光光度法测定城市河泥中的

总氮。

本方法适用于城市污水处五理广f首泥及城市其他污泥'P总氮的测定。

本方法 ijJ测应污泥中jlJí:硝酸盐靠在、硝酸捻靠武、无机锁盐11火部分有机合穿过化食物小氮的总和 Q

本方法污泥消解液的最低梭I:fj限为 0.04 mg/L。

测定过稳中于扰物三主要是破离子与淡离子.~污泥消解液中破离子相对于总氮含i量的 0.2 f费以上，

澳离子相对于总氮含E慧的 3.4 倍以上有干扰。某些有机物在本法规定的测定条件下不能完余转化为硝

酸盐时对测定有影响。样品中含有六价销及三价铁离子时，可加入 5%盐酸经胶溶液 1 mL~2 mL 以

消除其对测定的影响@碳酸盐及目握自堂堂盟主tx才测定的影响，在加入→定擎的盐酸后可消除。硫酸触及氟

化物对测定元影响。

49.2 腺埋

在 60'C 以上水滚液中.:ü硫酸例最终可分解产线硫酸氮御和原子态氧。硫酸氮何在海液中离解而

产生氯离子，在氧氧化纳的碱性介质'P ôJ促使分解过程趋于完全。分解出的原子态氯在 120'C ~ 124'C 

条件下，可使样品中含氮化合物转化为硝酸匙，并且在此过程中有机物同时被氧化分解。用紫外分光光

1J!'法T波长 220 nm 和 275 nm 处，分别测出吸光度 A"ol是 A275 ~求出校lE ll&:1é t蓝 A.A=A22。一 2Am 0 

本1r泌的朦尔吸光~敛为1. 47 X 103 L • mol'…1 • cm叶。

49.3 试卵l

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合网家弥撒的分析纯试剂。

49.3.1 元氮水 2接下述方法之一制务。
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离子交执法 s将湾高铺水通过_..>个强阪骂骂阳离子交换树脂(氮骂自)栓，流Ifl液收集在带有销全t玻璃登的

玻璃瓶巾。

葬在饱j'i;;，夜 J 000 mL 然倒水中，加入 0.10 mL 硫做(49.3.2) .j中底全玻璃辛苦锵普普中数蒸锚，弃*前

50 mL 销出液，然后将馆出液收集在份有密封玻璃盛的玻璃瓶中。

49.3.2 硫酸(H， SO,) ， p皿1. 84 日/mL ，

49.3.3 盐酸(HCl) ， p巳1. 19 g/mL , 
49.3.4 碱性过硫酸仰溶液:称取 40 日过硫酸柳 (K2 日2 0，) .'fj称取 15 日氮氧化纳.溶于觉氨水中，稀罪李

登 1000 mL.溶液存放在策乙烯瓶内，是呈长liT贮存一阂。

49.3.5 盐酸0+的::l毒取 10 mL 裁酸 (49.3.3) ，浓于 90 mLx氮水中，混匀。

49.3.6 硝酸伺标被贮备液((>N = 100.0 mg/L) ，峨确称取在 105l:~1WC烘干 3 h 盾的慕准硝酸梆

(KN03 )0.721 8 日，浓于无氮水中，移入 1 000 mL 容最瓶中，稀释交标线，在 o'C~WC暗处保存，或加

入(1 ~2)mL 王三氯甲烧保存，可稳定 6 个月。

49.3.7 硝自费饵标准使用液(阳 =10.00 mg/L) ，将硝酸仰标准贮备液 (49.3.6)用无氮水稀释 10 倍而

得，使ffj 时四日制。

49.4 仪器

49.4. 1 紫外分光光度计。

49.4.2 应用手提式蒸汽灭陶然:压力为1. 1 kg/ crn' - 1. 4 kg/ cm' ，锅内温度相当于 120 "C -124 "C, 

49.4.3 主任平， I惨盛 0.0001 g , 

49.4.4 破稍带骨皿 3用盐酸溶液(1+ 9)或硫酸溶液(1+35)漫泡，清洗后再用光氮水冲洗数次。

49.4.5 iÊ龙筛， 80 自至 100 日。

49.4.6 玛适量研钵。

49.5 采样

应采集具有代表性的污泥样品.将混污泥样品平铺子瓷托盘上.用玻璃棒等压散，除去泥样中石子

和动榻物残体等异物，混匀备用。

于污泥样品除去苟子和动模物残体等异物厉，用四分法缩分烹获得所需样品，用~q瑞研钵研膝交样

品余部通过尼龙筛(49.4.5) ，报匀备用。

49.6 步骤

49.6. 1 样品试液的制衡

准确称取 0.01 g 试样(靠在'â t量超过 1 000 f'g 时，可减少取非非最〉子 250 mL J主事事二三角瓶中，加人

100 mLx靠在水、 50 mL 锹位过硫酸仰溶液(49.3.4)j昆匀，署蓝蓝号麟口袋， ffj平相反绳等于L紧瓶塞，以防弹 ttL

将三角瓶篮子~ffj'手提蒸汽灭阁楼中，如日热，使应为我指针到1. 1 kg/cm' ~ 1. 4 kg/cm' ，此时担温度达

120 "C -124'C ，保符此温度 1 h J筐，俘止加热。 f夺压力斗挺指针降豆豆零后，开阀放气，移去外盏，取出三三角

瓶并冷3草案滥。

将消解样品过滤并移入 250 mL 容是瓶中，并用无靠在水充分淋洗二三角瓶和漏斗，→并移人容量瓶

中，加盐酸 (49.3.5)10 mL，用光靠在水稀释定容 .1昆匀静堂。

49.6.2. 空白试液的制备

用 100 mL 元氮水 l-\; 辛辛试祥，采用和 49.6. 1 相同步骤和试剂制j备:@:穰序空白试液。

11 ，可测定在接近樵测限时，必须控制窍白实翰的吸光度 A 不超过 0.03 ，精过此债，要撤王军所用水、试剂、器皿和民

用手提灭商器的压力。

49.6.3 校准蝴线

取…生日 25 mL 具喜事比色管中，分别加入硝自费御标准使用溶液 (49.3. 7) 0 mL 、 0.10 mL 、 0.30 mL、

0.50 mL儿 70 mL、1. 00 mL、3.00 mL 、 5.00 mL 、 7.00 mL、 10.00 mL，加元氮水稀事罪3i 10 mL，;lJß人

5 mL碱做过硫酸御游液(49.3.4) 察紧磨日益露 .ffj 布及绳等于L 紧瓶惑，以防弹出。J:/i: ffi ~罪 49. 队 l 滋{'f
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操作。

49.6.4 测定

在紫外分光光度计上，以无氮水做参比，用 10 mm 有英 t~色肌分别夜彼伏为 220 nm ~牙 275 nm 处

测定实雪白试液、校准曲线和样品试液的吸光!3t.并按下式分别求出试液的校正吸光皮 As 和零浓度的校

iE吸光度 Ab 及其要是假 Ar.按校准系列J Ar 值与中自!茧的 N03~N 浓度绘制校准幽线 o t拒校再主闹去u奋得

试液中栩庶的总氮的浓度。

As=As!20 … 2As215 

Ab=Ab，ω …2Ab215 

Ar巴 As… Ab

主运中 t

AS220 一一-试液在 220 nm 波长的吸光度，

AS275 试液在 275 nm 波长的吸光度;

Ab", 零浓度去雪白试液在 220 口m 波长的吸光!3t，

Ab275一一零浓度穷臼试液;在 275 nm 波长的吸光度。

49. 7 计算

污泥中总氮的命最剧，数假以~}Ï每千5l(mg/kg)表示，按豆花(56)计算 2

…ρ
 

V
一
一

×-u c-x 
一
刚

一
一

ω
 

…. ( 56 ) 

式中 g

C一一夜校?在翩然上3引导总氮的食燎的数僚，1附为豪514寄升 (mg/L) ; 

V一份试fiiiE容的体积的数僚，单位为毫升(mLl;

m……称取试样的质堡的数僚，岛生佼为5l (g) ; 

f………试样的含水凉的数值，以小数司提示，测定方法见本你准中方法 2 ，

计算给巢适量ffi织l小数点后附位。

49.8 准确度和精密度

6 个实验室分别对两个不同浓度的统 样品作丁测定，平均测定值为 32. 51 mgl目的样品，实验室

问相对标准偏差为 6.6% ;平均测定值为 3 1. 67 mgl g 的样品，实骏案间相对标准偏君主为 8.2% 。样品的

加标回收率范围为 82. 6%~104. 4% 。

50 雄市污泥 总磷的测定氮氧化制熔融后倒锦抗分光光Il法

50. 1 范围

本方法规定了级氮氧化纳烧融后，用夺目锦抗分光光度法测定城市污泥巾的总磷。

本方法适用于城市污水处理厂污泥及城市及他污泥中总磷的测定。

本方法i污泥消解液的段低检出限为 0.020 mg/L , 

百申 ~i敦大于 2 mg/L 有干扰，可 ffl硫代硫股纳除去。硫化物含量大于 2 mg/L 有干扰，在酸性条件

下通穿过气吁以除去。六价销大气f 50 mg/L 有干扰，用亚硫峻纳除去。 亚硝酸盐大于 1 mg/L 有干扰 .ffl

氧化消解成氨硫酸均可以除去。铁浓度为 20 mg/L.便给泉偏低 5，%;纲浓度达 10 mg/L 不干扰;氟化

物小子 70 mg/L 也不干扰。水溶液中大多数常见离子对监色的影响t可以忽略。

50.2 原理

污泥样品与氮氧化饷熔融.将防泥中含磷矿物及有机磷化合物余部转化为jjJ梅性的正磷酸哉，用水

和稀硫酸溶解熔块，在规定条件下样品试液与钥梯抗llP.色剂反应，生成磷制跤 .1'目分光光度法定量测定 ω

50.3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合国家标准的分析纯试剂和去离子水或同等纯度
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的水。

50.3. 1 硫酸<H， SO，) :p~ 1. 84 日/mLo

50.3.2 氮氧化销(NaOH九

50.3.3 元水乙酶(C2 H， O日)。

50.3.4 销酸锻 [(NH，)， Mo7 0" • 4H, OJo 

50.3.5 抗坏血酸(C， H， O，.左旋，旋光度十21'~"22。人

CJ/T 221-2005 

50‘ 3.6 碳酸销溶液(p~ 100 日/U ，将 10 g 无水碳酸纳溶于水，并稀释交 100 mL.摆匀。

50.3.7 硫酸溶液(1"~5%) :吸取 5 mL 硫酸 (50. 3. 1) ，缓缓加入到 90 mL 水中，撼匀，冷却盾加水:!È

100 mLo 

50.3.8 硫臣费榕液(cω3 mol / Ll:摄取 168 mL 硫酸(50.3. 1)缓缓 110 入到IjJi有 800 rnL 水的大烧杯巾，

不断搅拌，冷却后，将加水交 1 000 mL , 

50.3.9 二硝法盼f普尔剂 (pω2.0 g/U:称驭。.2 g 2.6-二硝慕盼挥辈子 100 mL 水。

50.3.10 1商衍龄鳞仰浴液(p~ 5.0 g/U:称骂支队 5 g 满;p酸锦仰溶于 100 mL 7)<:0 

50.3. 11 硫酸铅锵贮备液::!量取 126 mL 硫酸 (50.3. 1)缕缕加入到 400 mL 水中，摇匀，冷却。另称取

磨细的辛自由盘锁 (50.3.4 )1 0 g 溶于温度约 60'(: 的 300 mL 水咐，冷却 e 然后将硫酸溶液(50.3.8)缓缓倒

人倒酸镀榕液中。子尊加入?因在玉酸锦仰溶液 (50.3.10)100 mL.冷却后，加水稀锋至 1000 mL，摇匀，贮子

棕色试剂瓶中，此贮备液含锁酸钱 10 g/L，硫酸 2.25 mo[ / L 。

50.3. 12 银锦抗主蓝色剂 s称取1. 5 日抗坏血酸(50.3.5)溶于 100 mL 硫酸铅锡贮备液(50.3.11) 中。此

溶液有效期不长 .1V!l时现自己。

50.3.13 磷标准贮备液(向 ~100. 0μg/mL) :称取。.439 0 日子 105 'C 干燥 2 h.在干燥器中放冷的磷

酸二氮御 (KH， PO，) .用水溶解后转移烹 1 000 mL 容景瓶中，加入大约 800 mL 水、 5 mL 硫酸

(50.3. 1) ，网水稀辛辛交标线并混匀。放入冰箱中可长期存放。

50.3.14 磷际准使用液(向口 5.000μ日/mLl ，吸取 10.00 mL 的磷标准贮备液 (50.3.13) 转移泵

200 mL容;暨瓶中，用水稀释至怀统并淄匀 U 使用~天四日制。

50.4 仪铺

50.4.1 普普溢电炉 s挂温度问饲 (0'(:-1000'Cl ，

50.4.2 分光光J!OI\

50.4.3 5陀'F :1您篷 0.0001 g , 

50.4.4 镣(或银)增涡:容盘二月o mL。

50.4.5 玛汹研钵。

50.4.6 金属筛，80 日至 100 自 o

50.4.7 元磷定性滤纸。

50.5 采样

将采集的绞风干的污泥样曰:平铺于资托盘在上，用玻璃梅等原散，除去if吕样中石子和动樵物残体等异

物，用四分法缩分，烹获得所有害中丰品壤，用玛瑞研钵研膝烹样品余部通过余j高筛 (50.4.6)./，昆匀备用。

50.6 步骤

50.6. 1 样品试液和安白试液的制吉普

准确称取风干样rli\ O. 100 0 g ~巨 0.250 0 且，小心放入慷(~银)增柄成部，且勿枯草E壁上。加入:7C;7}(

乙醇(50.3.3)3ì商盗 4 ì商. ì闷湿样品，在巴林品L'F铺 2 g 含在氛化纳 (50.3.2)φ~每 i甘 t国放入商温咆炉，升

温。对世益居01' :!È 400 '(:左右时，切断电源，管千字 15 min ，然后继续升淑:!È 650'C ，并保捋 15 min ，取出冷

却。加入约 80'C 的水 10 mL.待熔块溶解后，将溶浪用无磷定性滤纸过滤后:7C;~损失地转入 100 mL 容

量生版内 .Il边时脱硫酸溶液(50.3.8)10 mL 和水多次洗浴桶，洗涤液也过滤Jã'-}j:移入该:g叠瓶。冷却，

定辛辛，待测。问时做空白试验。
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吸取待测样品溶液 2 mL ~ 10 mLC含磷 0.04μg~ l. 0μ日)'f 50 mL 军~，重瓶中，用水稀稀交总体约

3/5 处。加入二硝荔盼指示剂 (50.3.9)2 滴~3 滴.并用碳酸纳溶液(50.3.6)或硫殿溶液(50.3.7)调节

溶液3在经 i放黄色。准确加入领纷抗H色1fij (50.3.12)5 mL. 控器匀，如水)'E辛辛。于 lS'C 以上淑度放蜜

30 min. 

50.6.2 校准陶线

分别吸取 o mL、 2.00 mL、4.00 mL、 6.00 n、L 、 8.00 mL 、 10.00 mL 磷股俭标准使用榕液(50.3. 13) 

子 50 mL 容盘瓶中，同时加入与血色测定所用的样品溶液等体积的空白溶液及三硝基盼指承剂

(50.3.8) 2 淌~3 ì筒。并JfHi费酸纳挥享液 (50.3.6)成硫酸溶液 (50.3. 7)调节溶液盗垒微货色.准确圳人

销纷扰Jæ色Jlij (50.3.12)5 mL，摇匀，如水定容 o 于 15'C以上说度放JI: 30 min. 

50.6.3 测定

Jæ色的样品溶液及校f/Ë哟线系列溶液在分光光度计上 700 nm 处，用 10 mm 光径比色IIlL.以空白试

液为参比液调节仪器零点.进行比色测定，读取吸光度。以吸光度为纵坐标，磷浓度 (mg/L)为横坐标，

绘制校樵刷线。从校准翩线 t获得样品试液中相!茸的磷含景。

50. 7 计算
污泥中总磷的食箴剧，数古董以毫克每千克(mg/kg) 表示，按J'\: (571计算 g

J'\:if1 : 

ωz 一旦羊互L豆旦
m XV, X (1- fl 

c-ft校准曲线上变得总磷的含攘的数值，敬位为豪克每升(mg/Ll ，

m…，称取污泥样品的质燎的数筒，再生位为究(g) ，

V， …一样~iJ~膀融后的寇军F体积的数值，岛生位为道毫升(mL) , 

V， …-H色如H寄液)'E容的体积的数值，单位;也毫升(mLJ ，

V，…一从;熔样定容分取的体积的数值，单位为主爸升(mL) ; 

计算络巢军是涂到小数点后两位。

50.8 准确度和精密度

•. ( 57 ) 

5 个实验室分别对两个不问浓度的统-样品作了测定，平均测定值为 22. 21 mg他的样品，实验交

间相对标礁偏羡为 4.0%.平均测定值为 19.13 mg/g 的样品，实骏寒问相对标准偏皇室为 4.4% 。样品的

加标回收率范阁为 92. 8%~ 1l1. 7% 。

51 城市污泥 总仰的测定 常压消解后火焰原子吸收分光光度法

51. 1 范围

本方法规定了经硝酸m过氧化氢m盐酸常Ær商解盾，用火焰原子吸收分光光度法测定城市污泥中的

总仰@

本方法适用于城市污水处理厂污泥和城ïìP机也污泥中总柳的测定。

本方法沟.泥消解液的最主低枪出限为 0.05 mg/L。

本方法中，磷酸盐产生较大的负干扰，添加-)'E"!量的例盐后rlJ消除。

51. 2 照理

样品经硝酸过氧化氢丛盐酸常Æ消解，然后将消解液:自:接喷人空气←乙快火焰巾。在高温火焰中，例

和倒很容易电离，大垒的销存在时，斜的电离受到l抑制，从而使仰的吸收强度增大。为了克服这一现象，

加入比例和销更易电离的锥盐作电离缓冲剂，以提供足够的电子使电离平衡向1=.成禁态原子的方向移

动。主§态原子蒸汽对仰空心阴极灯发射的特征谱线(灵敏线 766.5 nm)产线选择'除吸收，其吸收强度匀

何原子浓度成皮比。

100 



CJ/T 221-2005 

51. 3 试剂

本方法所使用的试剂除另有说明外.均使用符合网家标准的分析纯试剂和去离子水就同等纯度

的7.K • 
51. 3. 1 硝酸(HN03 ) ， p~ 1. 42 g/mL，优级纯。

51.3.2 硝酸浓浓(1十1)，缀取 50 mL 硝酸 (5 1. 3. 1)，熔子 50 mL 'î.导离子水中，混匀。

5 1. 3. 3 硝阪溶液。十499) ， 摄取 2 mL 硝般(5 1. :;.1)，带辈子 998 mL 去离子水中，混匀。

5 1. 3. 4 硝酸溶液。十99) ::!章取 10 mL 硝酸(5 1. 3. 1)，溶于 990 mL 去离子水中，说匀。

51. 3. 5 过氧化氢溶液(H， O，) ，伊 (H， O， )工工 30% 。

51. 3. 6 盐酸(HCD ， p~ 1. 19 g/mL ，优级纯。

5 1. 3. 7 硝股棚 [La(N03 ) ， • 6 日， OJ浓浓印出 50 日/L) ，称职 5.0 g ~商酸制 [La(N03 )3 • 6日zOJ游子

100 mL 水中。

5 1. 3. 8 硝酸绝(CsN03 )溶液"皿 10.0 g/L) ，称lll< 1. 0 g 硝酸铠(CsN03 )溶于 100 mL 水中。

5 1. 3. 9 御串在准贮备液 (PK 盟1. 000 mg/ mL) ，憔确称取tE 150'C烘干 2 h 后的基准氮化仰1. 906 7 g ，以

水溶解并移奈 1 000 mL 容慰瓶巾，稀释巢你线，撼匀。将此浓液及时转入聚乙烯瓶巾保存。

5 1. 3.10 锦标准使用液(PK ~50. 00 mg/L) ，吸取何标准贮务液 (5 1. 3. 9)5. 00 mL 于 100 mL 辛辛最瓶

中，用硝酸溶液(5 1. 3. 4)稀释至标线，摇匀，此熔液可保存 3 个月四

51.3.11 乙:除 (C， H，) ，纯度为 99.9% 。

51. 4 仪栅

51. 4. 1 原子吸收分光光度计。

51. 4. 2 饵空心阴极灯。

51. 4. 3 空气Æ缩机， 4怪有除水、除汹和除尘辈革篮。

51. 4. 4 玻璃然肌 g所用玻璃吉普肌均应经硝股溶液(1十 4) 竣泡 24 h , J1l水反复冲洗，最后则宏离子水

洗净。

51. 4. 5 电热板。

51.4.6 夭3jL，感鳖 0.000 1 日。

5 1. 4. 7 尼龙筛，80 因藏 100 悦。

51. 4. 8 玛瑞研钵。
51.5 采样

应采集具有代袋性的污泥样品，将湿:f5泥样品平铺子瓷托盘上，用玻璃梅等压散，除去泥样中有子

和动植物残体理事辩物， j盟匀备阴阳

干污泥中羊.fr:除宏石子和远bt民物残体等异物衍，J1l阴分法封百分3I获得所苦苦样品，用玛E曲研钵研磨3I样

品全部通过尼龙筛(5 1. 4. 7)，混匀备用。

51. 6 步骤

51.6. 1 样占百试液的制备

称lll< O. 100 0 g ~夜 0.5000 日中宇航子到自网氟乙烯烧杯中，在Ei画风橱内向嫌平吉林品的烧杯中加入 1 mL 

去离子水~润样品，加入硝酸 (5 1. 3. 2)10 mL，盖上被璃表商皿于电热板上加热 10 min。冷却后再加入

5 mL 硝酸(5 1. 3. 1)，盖上玻璃表面皿加热 30 min，此时的棕黄色烟草草为硝酸氧化样品所产生。重复

此必骤， 4每次加硝酸 5mL，直3I5ë书在1在包烟雾产生，农必消化[i$i.完成 α 冷却后加入少许去离子水及过

氧化氛(5 1. 3.5) ，加热迹行过靠在化反成⑨持续每次加入 1 mL ~立氯化氛 (5 1. 3. 5) ，应烹反$i.不降剧烈。

没意加入过氧化氮总摸不超过 10 mL，继续加热至溶液剩下 5 mL自冷却后加入 10 mL 浓盐酸

(5 1. 3.6) ，盖上玻璃表面皿加热 15 min(> 冷却后加入 40 mL 去离子水，加热煮沸圣溶液剩下 10 mL 左

右 G 处E里后的样品各加入 5 mL 硝酸制溶液(5 1. 3. 7)， 5 mL 硝酸铠溶液 (5 1. 3. 的，过滤寇军军至 50 mL 

辛辛烧瓶巾，待测心
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51. 6.2 ~臼试液的制衡

用量r~离子水代替试样.采用和 (5 1. 6. 1)栩网步骤初试剂，市~.;择余板路空白试液@

51.6.3 校准翩线

在 100 mL 笔~;I整版中.备加入 5 n、L 硝酸制溶液(5 1. 3. 门， 5 mL 硝酸绝溶液 (5 1. 3. 们，分别加入i孟

篮仰标准使用溶液(5 1. 3.10) ，用硝酸溶液 (5 1. 3. 3)稀稀Æ你线，配制至少 5 个标准工作溶液，拨步骤

(5 1. 6. 2) 中条件由低到商测主:t;~且光度。用减去空白的吸光1lt.!3相对应的主毛絮御合篮 (mg/L)绘制校准

曲线。其各点浓度分别为 :0 mg/L、1. 00 mg/L 、 2.00 mg/L 、 3.00 mg/L 、 4.00 mg/L、 5.00 mg/L。

51. 6. 4 测定

按照仪器使用说明书调节仪器至最佳工作条件，测定校樵曲线系列溶液、经雪白试液及样品试液的眼

光膜。

51.7 计算
污泥巾总仰的含最 ω，数值以毫克每千克(mg/kg)表示，按式 (58)计算:

式中:

ω(C-CQ)XV 
牛二

mXO-f) 

C→…在校准曲线上海得总仰的含攘的数俄.后再iîz为辈革觅得升 (mg/L) I 

C一一夜校准刷线上查得空白试液中柳i宫殿的数筒，岛生位为辈革宽怨升(mg/L) , 

V……试液iE辛辛的体积的数僚，岛生f在为毫升(mLl，

m……称浓i式样的Ø! J量的数傲，麟{龙为觅(日) I 

f一…试样的盆水攘的数值，以小数农豆豆，测定方法见本标准中方法 2 ，

计算络果连捷尔到j小数点后在自位。

51. 8 精密度和准确度

………. ( 58 ) 

3 个实验室分别对两个不问浓度的统一中学品进行了测定，平均值为 2.41 g/kg 的样品，实验室问相

对你准偏主是为 5.9% ，平均值为 2. 17 g/kg 的样品，实验骂骂间相对标准偏差为 10.5% 。样品的加栋阪l

收且在îîi.因为 92.1%~100% 。

52 城市污泥 总仰的测定 常压消解后咆~搞合等离子体发射光谐法

52.1 范围

本方法规定了辈辈硝殷切过氧化氮←盐酸常1E消解质，用电感钢食等阕子体发射光谱法测定城市污泥

巾的总仰 o

本方法适用于城市污水处漂厂污淤积草草市其他沁泥 rþ总仰的测寇。

本方法污泥消解浓的盖在低检出限为 0.018 mg/L , 

本tn击中很少有干扰，试液中一般共存元~即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

52.2 顾理

样品经硝酸φ过氧化氢‘盐酸常ff消解，然后将消解副主盗接吸入也感销合等辞~焰炬，被分析觉若曾俯

在焰炬中挥发、且辈子化、激发、辐射出特征i普线，很摇谱线的强度确定被测中丰品中元素仰的浓度。

52. 3 试l'f!J

本方法所使用的试剂除另有说明外电均使用符合国家标准的分析纯试剂和亲离子水或同等纯度

的水。

52.3. 1 硝酸(HN03 ) :p= 1. 42 g/mL ，优级纯。

52.3.2 过氧化靠在溶液:伊 (H， O，) =30% 。

52.3.3 硝酸挥手液(1十1):最取 50 mL 硝酸 (52.3. 1)，~寄予 50 mL 去离子水中，混匀。

52.3.4 硝股浓液(] +49) ，j章取 20 mL 硝股 (52.3. 口，溶于 980 mL 远远离子 7]( 巾，将匀。
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52.3.5 般酸mCD ，p= 1. 19 日/mL.优级纯。

52.3.6 氧气(Ar) ，纯度为 99.99 %。

。/T 221-2005 

52.3.7 御标准贮备液(p，; = 1. 000 mg/ mL) ，准确称取在 150'C烘干 2 h 后的基准氧化仰1. 906 7 g. 以

水游解并移3': 1000 mL 容量瓶巾，稀瘾3':你线，烙匀。及时转人聚乙燎瓶中保栋。

52.3.8 柳标F能使用溶液(pκ10.00μg/mL) d鼓取1. 00 mL 仰标樵!Jt':务液 (52.3. 7)于 100 mL 辛辛最

瓶中，加入硝酸溶液(52.3.4) 3':标线 .j昆匀。

52.4 仪器

52.4. 1 电感锅台等离子体发射光谱仪。

52.4.2 咆热板。

52.4.3 天平:感簸。. 000 1 g , 

52.4.4 玻璃器皿:所用玻璃器皿均须以硝酸溶液0+4)浸泡 24 h.用水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

52.4.5 尼龙筛， 80 阴经 100 园。

52.4.6 网E面所钵。

52.5 采样

应采集具有代表性的污泥样品，将滋污泥样品平铺于瓷托盘上，用玻璃棒等压散，除去泥样 rþ石子

和i淫l植物残体等界物，说匀备用。

平污泥中学品 i涂主任;而子和1 远bi'自物残体奇事界物贼，网阴分泌缩分3军获得所音带样品. f!I:E& ~副研钵研腾3在样

品~音和通过Æ:tt:筛 (52.4.5) .说匀备用。

52.6 步骤

52.6. 1 样晶tt液的制备

称败。. 100 0 g 骂~ O. 300 0 日样品子聚凶叙乙烯烧杯中， :{E i且目L栅内.r问且旦有悴队的烧杯中加入

1 mL去离子水似润样品，如l人硝锻(52.3.3)10 ml..直直上破再费远怪丽皿于咆热板上加热 10 min. (争击P后

再加入 5 mL 硝酸 (52.3. 川，盖上玻璃表团皿加热 30 min。此时的棕黄色烟雾为硝酸氧化样品所产线。

重复此步骤，每次加硝酸 5 mL.][至元棕黄色烟雾产生，表示消化反l1L完成。冷却后加入少许去离子水

及过氧化氢(52.3.2) .加热进行过氧化反应。持续每次加入 1 mL 过氧化氢，直釜反应不得剧烈。注意

加入过氧化雪在总激不越过 10 mL。锁线加热?在溶液剩下 5 mL , (夺去PI段加入 10 mL 盆酸(52 响 3.5) • 

~璃司提朋肌加热 15 mino 冷却后加入 40 mL 去离子水，加热煮沸~挥军液剩下 10 mL ft有h处预防的样

品过滤定容至 50 mL 容最瓶中，待视。

52.6.2 空臼试液的制备

f!I王是F电子水代辛辛t式样，采用和 (52.6. 1)相问步骤和试剂，制备全稳序空白试液。

52.6.3 i四Jj~

按照仪器使f!I说明书调节仪苦苦烹景依工作条件，然厨i茸样测定。

52. 6. 3. 1 将被测溶液吸入到等离子焰炬中进行预扫描，测定其中僻的大概浓度范围。

52.6.3.2. 校准幽线:在 50 mL 容蟹瓶中加入锦标准使用溶液(52.3. 的，用硝酸溶液(52.3.4)稀释至

刻览。自己制盗少五个浓度标准工作浴液，必浓度范围l1L包扮 m (52.6.3. 1)所圳发仰的火概浓度。将自斤

自己制虫子的流个浓度标彼:工作液吸入到等离子焰版中近千了测定，根振发光强度和浓度绘制校憔翩然。

52.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子防止日中进行测定，依据校准曲线确定其巾御的浓度。

52. 7 计算

f苛泥中总仰的含篮 ω，数值以主盖1/， 4尊千兆(mg/kg)主捷尔.按式 (59)计算 z

ω(C Co) X V 
= 
mX (1 一 fρ) 

…….. ( 59 ) 
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戏中:

c…叫…夜校F佳刷线上烧得总仰的含意的数簸，单位为是最克每升(mg!U;

Co-在校哥在朗线上褒得窑白试液中总仰的含蠢的数量，单位为毫克每升(mg/Ll ; 

V 试液定容的体积的数盘，单位为道升(mL) ; 

m……称lIlt试样的鳖邃的数盏，单位为3在 (g) ，

f--污泥俞水惠的数簸.以小数表示.测定方法见本标液中方法 20

1十算结果表示到小数点后两位。

52.8 精密度和准确度

4 个旦这驻金2革分别对j!!j个不问浓度的统一样品进行了测定，平均由经为 2393 mg!k目的中学品，实验繁问

栩)(1标撒偏堂皇为 4.1% .平均由是沟 2389 mg!k目的样品，实尊贵寒问相对标浓偷去是为 2.7% 0 样品的力日标

阴收率范围为自1. 7%~103% 。

53 城市污泥 总仰的测定 微波商压消解厨原子吸收分光光度法

53. 1 范围

本方法规定了经王水过氧化氢微波高压消解后，用火焰原子吸收分光光度法测定城市污泥中的

总梆。

本方法i选用于城市污水处现厂治泥和城市欢他污泥巾的总仰的测定回

本方法污泥消解液的最主低检 lil 阿克为 0.05 mg/L. 

本方法中，磷酸裁产生较大的负干扰，添加一定景的制裁厉可消除。

53.2 原理

样品经二巳7JH立氧化氮微波R场上巨消解，然后消解到盖在空气"乙焕火焰中陈子化.产生的原子蒸气吸收

从仰"i!心阴极灯射出的特征波长的光.~股收度的大小与火焰中仰慕*原子吸收成IH忆，可从校推幽线聋

的被测元素的食绩。在商漏火焰巾，仰和纳很容易电离，大景的纳存夜时，仰的电离受到抑制，从而使押

的吸收弥度增大。为了克服这一现象，加入比仰和销更左边电离的绝盐作电离缓冲剂，以提供足够的电子

使电离平衡向生成基态挂在子的方向移动。主盖~J1豆子盖在汽对例"i!心阴饭灯发射的将在B曾线(巢敏线

766.5 nm)产生k逃将做吸收，然吸收强Ji:l召柳陈子浓度成正比。

53.3 试l'fiJ

本方法所使用的试剂除另有说明外，均使用符合白白家标峨的分析纯试剂和去离于水或间等纯度

的水。

53.3. 1 硝酸(HN03 ) ， P"沁1. 42 日/mL.优级纯。

53.3.2 硝股溶液(1十499) , 摄取 2 mL 硝自费 (53.3.1) ，将于 998 mL 去离子水巾，混匀。

53.3.3 硝酸溶液0+99) ，-1毒贩 20 mL 硝酸 (53.3.]) ，溶于 980 mL 去离子水中，说匀。

53.3.4 过氧化氢溶液。12 O2 ) ''P (H2 O2 ) = 30 %。

53.3.5 百商贩斓揭穿液[LaCNO')3 • 6日20J 50 g/Ll，称取 5.0 g 硝酸侧 [La(N03 )3 • 6 日， OJ溶于

100 mL 水中。

53.3.6 硝酸钝(CsN03 )挥手液00.0 g!U :称取1. 0 g 硝酸绝(CsN03 )溶于 100 mL 水中。

53.3.7 盐酸C HC l) ,p= l. 19 g/rnL 

53.3.8 二五水 ， 100 mLli肖股 (53.3. 1) +300 mL 盐股(53.3.7) 。

53.3.9 御标浓贮备液(向阳1. 000 mg!mL):准确称取在 150 "C烘干 2 h 厉的猿猴氯化仰1. 906 7 日，以

水挥手解并移至 1000 mL 辛辛最瓶中.稀释~标线，摇匀。将此溶液及时转入聚乙烯瓶中保存。

53.3.10 御标准使用液(PK =50.00 mg/U: 吸取柳标准贮备液 (53.3.9)5.00 mL T 100 mL 容量瓶

中，则有自峻榕液 (53.3.3)稀稀至你线，撼匀，此浴液可保将 3 个月。

53.3. 11 乙:快 (C2 H2 ) ，纯度为 99.9% 。
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53.4 仪榻

53.4. 1 原子吸收分光光度计。

53.4.2 仰空心阴极灯。

53.4.3 空气压缩机 g备有除水、除油和除尘挨饿。
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53.4.4 玻璃器皿:所用玻璃器lIIl均$i.级硝股溶液(]十4)浸泡 24 h，用水反复冲洗，最厉用去离子*冲

洗干净。

53.4.5 微波消解系统。

53.4.6 *3JL，!您暨 0.000 1 臣。

53 刷 4.7 尼龙筛， 80 民主~ 100 词。

53.4.8 玛瑞研钵。

53.5 采样

应采集具有代我傲的沟泥样品，将很污泥样Iih平铺子草草托盒上 ， f肖波璃串串络应散，除*!眼中平叶护

和动微物残体奇事异物， tl昆匀备用。

干污泥样品除去石子和动植物残体等异物后，用四分法缩分:?t获得所需样品，用玛瑞研钵研磨至样

品全部通过尼龙筛(53.4. 门 ， 1昆匀备用。

53.6 步骤

53.6. 1 样晶试液的制备

称取 O. 100 0 g :?t o. 300 0 g 制备好的污泥样品景于消解罐巾，在El画风橱内操作，向 B提高样品的消

解罐加入少许去离子水泊温样品，沿罐壁加入1. 5 mL 过氧化氢(53.3. 4)，摇匀，进行预消解，待反应平

稳后，加入 10 mL 二巨水 (53. 3. 的，使自费和样品充分滋合均匀，直在上内敛，拧紧罐盏，加防爆膜一片， f宁紧

ff力帮曾纣嘴.放入微波消解炉咐，关好炉门，选择滔荡的功学进行?商解。?商解然*fr牙，待冷却辰Jjj( IH ìì商解
憾，将消解好的溶液过滤转移:?t 50 mL 容量在瓶中，加人 5 mL 硝睡牵制溶液 (53. 3. 5) , 5 mL 硝酸饱溶液

(53.3.6) ，定容，待测。

53.6.2 空白试液的制备

m去离子水代辛辛i式样，采购和 (53.6. J)相闷步骤初试剂，制备余校J1':旦控自试汪汪。

53.6.3 校准陶线

在 100 mL 容量瓶中，各加入 5 mL 硝酸制溶液(53.3. 日， 5 mL 硝酸钝溶液 (53.3.6) ，分别加入适

盘锦标准使用溶液(53.3.10) ，用硝酸溶液 (53.3.2) 稀释当臣和在线，配制至少 5 个你准工作溶液，按步骤

(53.6.4) 中条件à3低到网测筑、收光度。则减去空白的吸光1lt~相对股的元絮仰1音量最 (mg/U绘制校P能

曲线。 JJ;4'r点浓度分别为， 0 mg/L、1. 00 mg/L 、 2.00 mg/L 、 3.00 mg/L , 4. 00 mg/L 、 5.00 m日/1叫

53.6.4 测定

按照仪器使用说明将调节仪吉普釜最佳工作条件，测定校准曲线系列溶液、空白试液反样品试液的 P}i

光度。

53. 7 计算
污泥中总何的含最时，数假以毫克每千克(mg!kg)表示，按式 (60)计算 s

α) ~ …( 60 ) 

式中 z

C 在校憔翩线上王军得总僻的含量去的数景，单位为毫克每升(mg/U ，

Co 在校准曲线上查得空白试液中总仰的含堡的数鳖，单位为道51.每升 (mg!L) , 

V 试液5'Ë容的体积的数缀，颇f就为辈辈升(mU ，

m……孙'取试样的3在寰的数囊，原位为克(日) , 

f一一-试样的含水率的数量，以小数表示，测定方法见本标准中方法 2 。
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it:)草绿果表示到小数点后两位。

53.8 精密度和准确度

4 个实验室分别对两个不问浓度的统 样品进行了测定，平均值为 2379 tng/陆的样品，实验室问

相对你准偏差为 2. 3.~币，平均值为 2455 mg/kg 的样品，实验室l问相对标准偏差为 9.4% 。样品的加你

回收R萨就 B朗为 96.4%-102.4% 。

54 城市污泥 总仰的测定 微波商应消解后晦感锅台等离子体发射光谱法

54. 1 范围

术方法规岔了去圣王水"过靠在化i\微波衡上巨消解后，用电磁销合等离子体发射光t普法测定城市污泥巾

的总$甲 φ

本方法运用于城市污水处现厂污泥和城市其他污泥中的总仰的测定。

本方法污泥消解液的最低检i:I:!限为 0.010 mg/Lo 

本方法中很少有干扰，试液中 A般共存元紊即使达到 1 000 mg/L 也不影响测定。

54.2 照理

样/iI，绞五水"文立氧化雪在微波商f五?向解，然脱~夺I商解液3里擦吸人电感偶合是事离子:陷炬，被分析元家仰

夜1的烦叶Þj'军发、原子化、激发、辆射出特征谦线，根据谱绒的强度确定被测样品中元素仰的浓度。

54.3 试剂

本方法所使用的说如j除另有说明外，均使用符合自国家标准的分析纯试剂和去离子水或阅等纯度

的水。

54.3. 1 硝自费 (HNO，) :P"篇1. 42 日/mL.优级纯。

54.3.2 就阪(HCll ， p= 1. 19 g/mL.优级纯。

54.3.3 过氧化氢溶液:伊 CH， O， )=30% 。

54.3.4 硝酸榕液0+49) ， 1量取 20 mL 硝酸 (54.3. 1).溶于 980 mL 去离子水中，混匀。

54.3.5 主水， 100 mL 硝酸(54.3. 1)十 300 mL 盐酸 (54.3.2) 0 

54.3.6 ~直气 CAr) ，炖胶为 \)9.99% 0 

54.3.7 梆标准贮备液 (py， 吕1. 000 mg/mL) ，准确称耳虽然 150
0

C烘干 2 h 后的3幸被氟化仰1. 906 7 眩，以

水溶解并移烹 1 000 mL 容量瓶中，稀释烹标线，撼匀，及时转入聚乙烯瓶中保存。

54.3.8 例标准使用溶液(py， = 10.00μg/mLl:盘取1. 00 mL 锦标准贮备液 (54.3. 7)于 100 tnL 容量

瓶中，加入硝酸溶液 (54.3.4) ?Ë标线 .ì险匀。

54.4 仪楼

54.4. 1 咆感祸合等离子体发射光谱仪。

54.4.2 微波消解系统。

54.4.3 夭平:感量。. 000 1 g 0 

54.4.4 玻璃器lIIl:所周玻璃吉普lIIl均须以硝酸溶液(1十 4) 古董泡 24h.ffl水反复冲洗，最后用去离子水冲

洗干净。

54.4.5 尼龙筛， 80 目.'F: 100 目。

54.4.6 玛瑞研钵。

54.5 采样

Jlíl采集具有代我傲的污泥样品.将商量污ìIß样品平铺子怪托#挂上 .ffl泼璃梅等E区首宜，除ìI巴中平中7i

乎自动极物残体建事界物. j昆匀备用。

于污泥样品除去石子和动模物残{丰等界物质 .ffl 四分法缩分3在获得所得样品 .fll玛珉研钵研磨烹样
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励全部通过尼龙筛(54.4.5) ，说匀衍用。

54.6 步骤

54.6. 1 样，!!，ii!:液的制备

1哥驭。. 100 0 g 垒。.300 0 g î!i1J备好的污泥样品登于1自由年罐中，在通风销内向撒手￥样品的消解罐中

加人少许去离子水泊湿样品，沿罐鲁吉加入1. 5 mL 过氧化氢 (54.3.3) ，摇匀，迸行预消解，待反应'fL稳

后，加入 10 mL 干而水 (54.3.5) ，使酸和样品充分混合均匀，直在上内恙，拧紧罐盏，加防爆膜一片，拧紧战

力密封嘴，放入微波消解炉中，关好炉门，选择适当的功率进行消解。消解结束后，待冷却后取出消解

罐，将消解好的溶液过滤定军事烹 50 mL 容最瓶中，待测。

54.6.2 空白试液的制备

用去离子水代替试样，采用和 (54.ι1)相同步骤和试剂，制备~穰)'f穷臼试液。

54.6.3 测定

按照仪器使用说明书调节仪器烹展tE工作条件，然后进中丰测怒。

54.6.3. 1 将被测挥军液11&入到j等离+t各j服中进行预扣捕，测定其中仰的大概浓度范网。

54.6.3.2 校浓曲线:在 50 mL 容锺瓶中灿入仰栋f能使用液 (54.3.8) .用硝阪溶液 (54.3.4)稀稀Æ刻

度。自己制至少五个浓度你准工作溶液，其浓度范网应包1li 囱 (54.6.3. 1)所测定仰的大概浓度。将所配

制好的五个浓度标准:工作被吸入到等离子焰~中进行测定，根据;it光强度和浓度绘制校准陶线 a

54.6.3.3 将空白试液和被测试液吸入到等离子焰炬中占世行测:足，依据校准幽线确定其中僻的浓度。

54. 7 计算

污泥中总僻的含篮 ω，数值以毫;自;每千克(mg/kg)表示，按式 (61)计算 zv
…) 

<…
f

)…… 
尸
问
一
门

一
~
×

川
仙
一
m

MW …. ( 61 ) 

主主中-

C 在校准幽线上主盖得总僻的含盏，单佼为毫克每升(mg/U ，

CQ一一夜校准曲线上登得空白试液中总押的~簸，单位为毫克每升(mg/L) , 

V 试液定容的体积，单位为主革升(mL) ，

m 称取试样的室主簸，单位为克(g) , 

f 污泥含水率，以小数表示，测~方法见本标准中方法 2 。

计算结果农示到小数点后两位。

54.8 精磁度和准确J1t

4 个实验?在分别对平均假为 2 562 mg/k目的统叫样品进行了测怒，实验交|同相对标准偏若是为

7.0J币"梯队的加标阴收冻范围为 92.7%-105% ，
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