
物沉淀时
,

则其中一些金属离子由于生成容

度积极小的硫化物后的共沉淀效应
,

使溶液

中的某些金属离子浓度降低
,

甚至趋近于零

而严重影响溶液中被测元素的含量
,

但其它

酸的不溶沉淀物对酸性溶液中的常见微量金

属元素基本无影响
�

,
�

对测定多元素而言
,

溶液中的沉淀物

一般不宜采用滤纸过滤法除去沉淀物而后测

定滤液中的微量元素
,

因为 �

�� 滤纸本身对某些微量元素 �特别是

� � �� ��� �� � 等元素 �有一定的吸附作用
�

�� � 对有吸附微量元素效应的沉淀物来

讲
,

溶液中原未被吸附的微量元素通过沉淀

物层时又进一步被吸附而损失
,

其结果比不

过滤只澄清后取上清液侧定结果更差
�
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和氢氧化铁沉淀于溶液酸度为 � � � 和 � � �

条件下与定量微量元素共存时
,

使带正电荷

的阳离子或带负电荷的阴离 子 都 有 严 重 的

损失
�

�
�

在中性或微碱性溶液中的沉淀物
,

对

微量元素的吸附�或其它共沉淀效应 �影响一

般较酸性介质中严重
,

其原因可能是在中性

或微碱性溶液中沉淀物表面带负电荷后容易

吸附溶液中带正电荷的阳离子之故
�

�
�

显电性或容度积极小的胶状沉淀物容

易吸附电荷相反
、

容度积相近 �或更小 �
、

结构

相似的其它元素或其对应的化合物
�

,

斗
�

沉淀物对溶液中微量元素测定是否有

影响
,

需根据沉淀物的种类
、

溶液酸碱度
,

溶

液放置时间及被测元素本身在溶液中的价态

等因素进行综合分析
,

一般先加人定量的盐

酸或硝酸使溶液酸度为 � � � 左右
,

摇 匀 静

置视沉淀是否消失
,

如仍有沉淀物存在
,

则每

升水样中再加人 � 一�� � 盐酸或硝酸
,

此时

氢氧化铝
、

氢氧化铁和碳酸钙沉淀物一般都

会溶解
,

剩下的是稀酸不溶沉淀物
,

如有硫化

� 卷 � 期

污泥中碱性氮杂环化合物的分析鉴定

徐 丽 叶淑伦 吴 鹏 鸣
�北京市环境保护科研所� �北京市环境环保监测中心�

氮杂环化合物是近年来发现的具有较强

致癌性和致变性的有机污染物 �� 
�

国外在分

析鉴定环境样品
,

如海洋沉积物 �� 
、

淡水湖沉

积物〔�� 、

大气飘尘�� 以及香烟烟气冷凝物中的

氮杂环化合物方面作了大量的工作
,

但对于

污水处理厂污泥中该类化合物的分析尚未见

公开报道
�

本研究结合国家
“

六五刀科技攻关

项 目
“

北京市高碑店污水系统污染综合防治

研究 ”的要求
,

应用 � � � ��� � � 方法对高碑

店污水处理厂污泥中碱性氮杂环化合物进行

了分析鉴定
,

以了解污泥中所含碱性氮杂环

化合物的情况和土壤中该种化合物的来源以

及它们在污水的一级
、

二级处理过程中
,

污泥

的一级
、

二级厌氧消化过程中的变化情况
,

据

此探讨合理去除污水
、

污泥中碱性氮杂环化

合物的途径
�

实 验 部 分

�
�

采样及样品预处理

采样点的设置见图 �
�

采来的原污泥样
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橇橇橇橇
�

二级级

消消消消化池池

排永
泥讲

图 � 污水处理试验厂 工艺琉程简图及采样点设置

品用聚乙烯塑料桶装
,

并置于冷藏室存放
�

由于原污泥含水量在 �� 多 左右
,

含有大

量微生物和有机质
,

脱水性能很差
,

风干时间

很长
,

并常有发酵
、

发霉的现象发生
�

为使污

泥尽快风干而又不改变其原有性质
,

本实验

采用先离心浓缩
、

后经冷冻处理脱水的手段
,

破坏了原污泥样品的胶体性质
,

改善了污泥

的脱水性能
,

使风干时间仅为七天左右
,

防止

发酵
、

发霉现象的发生
�

�
�

干污泥样品的预分离

本实验所用试剂
� 二氯甲烷

、

浓硫酸
、才或

氧化钠
、

无水硫酸钠均为分析纯
�

二氯甲烷

在使用前重蒸
�

本实验所用的标样 化合物如下
�

� 一乙酞基“比淀 �� �� �书 � �� ��� � � �

�� � � �
哇琳 �北京化工厂 �

�

� �

异哇琳 ���� � � �

� 一 甲基哇琳 �北京化工厂 �
�

� �

� 一甲基哇琳 �� � � � ������ �
� � �

��� � �� � � � � 纯度大于

� � 多�

苯并 ��� 哇琳 ��
� � � ��

叮绽 �� � �

苯并 ��  哇哄 �纯度大于 �� 多�

样品的预分离程序见图 ��

�
�

色谱
一

质谱操作条件

实验用色谱仪是岛津 � � 一� � 气相色谱

仪
,

配有氢火焰离子化检测器 和 � 一�� � 数

据处理器
�

色谱柱为 � � 一 � �� 弹性石英毛

�
,

�
,

�兀
一
� �

图 � 样品预处理程序

细管柱
,

柱长 �多�
,

内径 �
�

�� � �
,

载气为氮

气
,

平均线速度为 � �� � � �
� ,

氢气和空气的流

量分别为 � � � �� � �� 和 � � � � �� � �
� �

柱温为

�� 一 � �� ℃
,

升温速率为 �℃ � � � 
,

初温停留

�� ��
�

色质联用仪是 ��� � �� � � 。 朽 �� 型 � � �

��
一� � 联用仪

,

配有 � �� � � 微处 理 机 及

�� �� 硬磁盘机
、

终端
、

打印等数据处理 系

统
�

其操作条件如下
�

电离方式 �� 电子能量 � �� �

发射电流 �
�

� � � � 倍增器电压 � � �� �

分离器温度 � � �℃ 扫描速度 ��

离子源温度 ��� ℃ 质量扫描 朽一 � ��

� �� �

样品的定性结果根据计算机检 索 结 果
,

选择离子检测法以及一部分标样化合物对照

得 出
�

定量分析用外标法
,

由数据处理器计
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豹
�

得出
�

�
�

空白及回收率实验

对整个前处理过程进行了空白实验
,

未

发现杂质峰
�

前处理的总回收率见表 �
�

二
、

结果与讨论

�一 � 定性及定� 结果

�
�

本研究用质谱法
、

选择离子检测法
、

计

算机检索以及与标样核对的方法
,

配合冷冻

科 学 � 卷 弓期

处理
、

索氏提取
、

液液萃取等预处理手段
,

对

高碑店污水处理厂污泥进行 了 定 性 定 量 分

析
,

建立了污泥中碱性氮杂环化合物的分析

方法
�

其样品的典型总离子流色谱 图见 图

� ,

气相色谱图见图 �
�

�
�

对五种污泥样品进行了取样分析
,

从

第一沉淀池污泥中检出 �� 种碱性氮 杂环 化

合物
,

从第二沉淀池污泥中检出 � � 种
,

从一

级厌氧消化污泥中检 出 巧 种
,

从二级厌氧消

表 � 前处理总回收率及重复性

又考
一

二 一 �
�

次数

回
,

涛�
入 。

� 、 ’
少 �玫、

化 介物 ��
‘�‘率, � ‘ , “刀

、

� 一

咬琳

异咋琳

� 一甲基咬琳

� 一甲基咋琳

� ,

�
一

二甲基吟琳

苯并���唾琳

叮吮

苯寸乍��� 吟
�林

变异系数�� 

。�
�

,

�
。�

,

�

�
�

�

�

�
。

�

�
。

�

� �
。

�

� �
。

�

。

�

�

�

� �
�

�

� �
�

�

� �
�

�

� �
。

�

� �
�

�

� �
。

�

� �
�

�

�
。

�

�
。

� �
。

�

�
。

�

图 � 二级消化样品的总离子流色谱图 ��� ���
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图 4 第一沉淀池样品的气相色谱图 ( Ps)

化污泥中检出 22 种
,

从晒泥场污泥 中 检 出

13 种
,

定性结果详见表 2
.
共检出 35 种碱性

氮杂环化合物
,

其中含有哇琳
、

五个单 甲基取

代哇琳
、

啡吮七种致癌物 ;苯并 (f) 哇琳
、

叮

吮
、

苯并(h) 哇琳三种致变物
.
还对其中七种

化合物进行了定量分析
,

结果见表 3
.

(二 ) 讨论

1
.
原污水中含有大量悬浮颗粒物

,

可通

过一级污水处理除去
,

而这些悬浮颗粒物吸

附了许多难溶于水的有机污染物
,

其中包括

碱性氮杂环化合物
.
原污水中的碱性氮杂环

表 3 各污泥样品中七种碱性氮杂环化合物定级结果 (”g 厂kg 干污泥)

化合物名称
检测限
(PPb )

P S

(p pb )

SS

(pvb )

I, D S

(
P p l

)

)

S D S

( P P b
)

5 1玉

( p 下
,
b

)

: {

: :

咬琳

异哇琳

2一 甲基唆琳

习一甲基哇琳

苯并(h )哇琳

叮咤

苯并(〔)哇琳

28】。

2

2 4 3

。

l

2 4 3

.

3

3 7

。

9

2 3

。

4

1 月
。

2

2 4

。

5

2 7 3

。

l

2 4 6

。

5

5 9 1

,

l

9
2

。

7

习O
。

2

1 6 1

。

4

9 9

。

l

2 4

.

6

] 9

。

8

3 2

。

7

1 1

.

3

l 召9
.
呼

2 9 5
。

9

7 5

.

下

3 扫
.
1

4 4
.
3

气3
.
8

7 3
.
2

孟0 4
.
4

了又0
.
6

2 3
。

夕

7 1
。

4

9 1 8

1 9 2

。

7

5 5

。

0

4 7

。

3

:
:

:

:

符 号说明:

一 P s
.
5 5
.
p l) 5

.
s D s

.
55 与表 2 相同

.

2.各污泥样品中碱性氮杂环化合物含量的数据均为二次测定结果的平均值
.

化合物可随同一级
、

二级污水处理除去的悬

浮颗粒物而被除去
.
根据本实验的结果

,

污

水的二级处理对大部分碱性氮杂环化合物无

明显作用
.
这说明这类化合物是难降解的

.

值得注意的是
,

从污水中除去的有机污染物

并没有从环境中消失
,

而在污泥中高度地浓

缩了
.
因此

,

如何处置污泥即成为众所关注

的间题
.

2
.
从本研究的实验结果可以看出

,

污泥

厌氧消化处理对个别碱性氮杂环化合物有一

定降解作用
,

如 gH
一

茹
一
9
一

亚胺在两个消化污

泥中均未检出
,

这可能是在厌氧消化过程中

降解了
.

3
.
从晒泥场污泥样品中检出的碱性氮杂

环化合物数量比其他污泥样品都少
.
污泥在

晒泥场堆放过程中
,

由于污泥中微生物和有

机质的作用
,

会产生较高的温度
.
此外连同

紫外光的照射都可能对分解氮杂环化合物有

作用
.
另外

,

晒泥场的污泥堆放一段时间后
,

用作农肥
,

土壤的自净能力可进一步净化污

泥
.
用晒泥场处置污泥方法简便

,

与消化方

法相比
,

节省资金和能源
,

是一种较有潜力的

处置污泥的方法
.

致谢: 本工作的色质联用仪操作工作由北京

市环保监测中心的王维国
、

李新忠二位同志

协助完成
,

在此表示谢意
.
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土壤处理前后污水生物效应的研究

郑玉瑛 李春兰 徐 晖
*

(南开大学环境科学系)

为了解土壤对天津西郊南排污河
,

侯台

灌区污水净化能力
,

我们于 ]9 84 年进行了研

究
.
次年进行了土壤处理前后污水对浮游生

物毒性效应的比较观察
,

现将试验结果报告

如下
。

一
、

试 验 方 法

土柱模拟装置与污水处理
:
模拟土柱为

]m 高
、

直径 8. 又m 的玻璃柱 (图 l)
,

每隔

Zocm 有一出水 口 ,

接胶皮管
、

用霍夫曼夹控

制流速
、

每分钟 加 滴
.

戎戎用王王卜县
.
只只 }}}JJJJJjjj

习习习习日日日
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图 里 模拟土柱装置

实验用土于 19 85 年 4 月取自天 津 西 郊

南排灌区
、

侯台村未完全成熟的稻田土
.
土

壤类型为潮土
,

微碱性
,

p
H 值在 7. 5一8

.
5 之

间
.
按 0一20

em
、

2 0 一40
em

、

4 0
e
m 以下三

层取土
.
室内风干

.
捣碎后按原层次装人用

双层纱布缝成的袋中
.
五月取本灌区渠中的

污水(原污水)
,

系工业废水和生活废水
,

比

例为 3:1
.
注人柱内浸泡 2化 后

,

分别于 20
、

咯oc m 出水 口收集滤出水
.

原污水及滤出水用 0
.
2拜m 孔径的微孔滤

膜过滤
.
除去其中的悬浮物和菌类

.
其滤液

即为实验液
.
其表示如下

:

2

—
原污水 3

—
经 20

cm 土层滤 液

4

—
经 40c m 土层滤液

1

—
对照(改 良水生四号培养液 )

.

实验在 250 而 三角瓶中进行
.
取一定数

量的实验液及处于对数生长期的藻种
,

最终

体积为 100 而
.
观察比较组间细胞数量及光

合强度的变化
.

H g+‘
、

As

十 + 十 、

Pb

‘ +

模拟含量的毒性实

验 实验在 50 。血 三角瓶中进行
.
在改良水

生四号培养液中分别加入 H gc几
、

Pb (
N o

,

)

: 、

A
s ,

0
3

使其相应的浓度为 2
.
3产

gH
g + +

/
1
、

0

.

1

m g P b
+ 十

/
l
、

5

.

2 拌g A s + 十
+

/
1
.

改 良水生四号培

养液为对照
.
同样实验液中分别加人定量处

于对数生长期的藻种
,

最终体积为 200 ml
.

以上各实验组均重复三次
,

实验期间每

日振荡四次
.
日光灯连续光照

,

光强 1600一

2000Lx 温度 27士 2℃
.

实验开始后
,

按时取样测定
.
生长实验

用细胞计数法测定
.
叶绿素

a
含量按v

owles [l1

方法测定
.
光合强度以放氧量计算

.
用上海

植生所研制的薄膜溶氧仪测定
.
测 定 时 光

强为 50 00 L
x
温度 28 ℃

.
搔类毒性试验按

51泣d ee苍k
、

A
w w

A 等〔, 一 3 ,
方法进行

,

并侧定

半致死量 (T L m )
.

北 京建材研究院环保所
.


