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１ はじめに 

 横浜市では、市内 11箇所の水再生ｾﾝﾀｰから発生する汚泥を北部および南部汚泥資源化ｾﾝﾀｰで集約処理して

いるが、近年、水処理施設でのりん除去向上にともない、汚泥処理各工程でのりんが高くなっている。 

その結果、汚泥返流水処理施設および汚泥返流水を受け入れている水再生ｾﾝﾀｰのりん負荷を高め、処理水

質に深刻な影響を及ぼすこともあり、りんを日常的に把握していく必要性が高まり、分析頻度、検体数が多

くなっている。現在、調整汚泥、消化汚泥、脱水ｹｰｷ等汚泥系試料の全りん分析では、前処理分解として硫

酸・硝酸分解（硫硝分解）を採用しているが、分析頻度、検体数が多くなっている現状では前処理効率の改

善他、硫酸、硝酸等劇薬の使用量増加、およびﾄﾞﾗﾌﾄ、排ｶﾞｽ洗浄装置運転によるｴﾈﾙｷﾞｰ消費等の課題がある。 

このため、汚泥系試料の全りん分析前処理分解としてﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑ分解法を検討したので報告する。 

 

２ 検討内容 

JIS K 0102 および下水試験方法では、ﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑ分解（ﾍﾟﾙｵｷｿ分解）後、一定量を分取し発色操作

に用いるが、本検討ではそのまま全量を発色操作に用い、分解法とともに、全量発色についても検討した。 

りん酸ｲｵﾝの定量は測定波長 710 nm(ｽﾘｯﾄ幅 4 mm)によるﾓﾘﾌﾞﾃﾞﾝ青（ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸還元）吸光光度法を用いた。 

検討でのりんの定量範囲上限は、下水試験方法（1997 年版）第 30節 3.（1）注 3により、りん（P）とし

て 0.06 mg（吸光度 0.57 程度）とし、ﾍﾟﾙｵｷｿ分解では分解量 0.045～0.06 mg-P を目安に試料量を決定した。 

2-1  妨害除去 

ﾍﾟﾙｵｷｿ分解の全量発色では、分解試薬による多量のｶﾘｳﾑｲｵﾝ（116 mg）が共存することになり、発色時に吸

光度 0.3 程度以上ではﾓﾘﾌﾞﾃﾞﾝ青の懸濁が生じ、測定に支障が生じた。このため、発色に用いた混合溶液用に

調整したｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸溶液を発色試薬添加前に 0.5、1.0、1.5、2.0 ml 添加して、その妨害除去を検討した。 

2-2  分解促進 

汚泥系試料では、SS等の不溶性有機物の比率が多く、ﾍﾟﾙｵｷｿ分解法の 120 ℃、30 分では分解が不十分な

結果が得られたため、硫酸添加による分解促進、分解時間の延長を検討した。 

硫酸添加では、JIS K 0102 および下水試験方法での硫酸（1+1）2 ml を加える硫硝分解を参考に、その半

分量の硫酸（2+8）2.5 ml の添加とした。分解時間では、30、45、60、75 分について検討した。 

妨害除去、分解促進の結果をもとに、本検討での分析操作手順を決定した。 

2-3  硫硝分解とﾍﾟﾙｵｷｿ分解による T-P 分析値との比較 

 各種の汚泥系試料について、硫硝分解による分析値とﾍﾟﾙｵｷｿ分解による分析値の比較を行った。 

また、同一試料について、5回繰り返し測定を行い、標準偏差、変動係数等を求めた。 

３ 器具、装置、試薬及び汚泥系試料 

3-1 器具、装置 



分解試薬 10 ml 添加には柴田製ﾏｸﾛﾋﾟﾍﾟｯﾄ、試料採取に

はﾌｨﾝﾋﾟﾍﾟｯﾄﾃﾞｼﾞﾀﾙ 1-5ml を用いた。 

分解瓶は、分解後全量を発色操作に用いることからｽｸﾘｭ

ｳｷｬｯﾌﾟ付 50 ml 分解瓶を用い、ｵｰﾄｸﾚｰﾌﾞはﾄﾐｰ精工 ES-35

を用いた。分光光度計は日立製 U-3210、日本分光製 V-560、

ｾﾙは 10 mm ｶﾞﾗｽｾﾙを用いた。 

3-2 試薬、発色試薬 
 分解試薬ﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑは窒素・りん測定用を用い、

その他中和用水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ、硫酸、硝酸等の試薬は特級 

を用いた。発色試薬は、下水試験方法（1997 年版） 

第 30節 1. （1）試薬 により調整した。 

3-3 汚泥系試料 
 汚泥系試料は、市内 11箇所の水再生ｾﾝﾀｰの調整槽分離

液、調整汚泥、反応ﾀﾝｸ出口の活性汚泥、並びに北部およ

び南部の汚泥資源化ｾﾝﾀｰの消化槽投入汚泥（遠心濃縮汚

泥）、消化汚泥、脱水ｹｰｷを用いた。 

 各試料は、適宜希釈、濃縮、混合操作により濃度を調整し、

以下に示す希釈倍率を標準として調整し、分解に供した。そ

の希釈倍率は、調整槽分離液（×1）、調整汚泥（×10）、活

性汚泥（×5）、消化槽投入汚泥（×50）、消化汚泥（×50）、

脱水ｹｰｷ（×250）である。 

 

４ 結果および考察 

4-1  妨害除去 

図-1 に活性汚泥分解試料を用いた結果を示す。 

図より、妨害除去の対応をしない場合（■）、吸光度 0.3

程度からﾓﾘﾌﾞﾃﾞﾝ青の懸濁による影響が認められ、りん量

（mg）の増加とともにその影響も大きくなっている。 

妨害除去の対応ではｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸溶液（7.2 g/100ml）の添加量

が多いほど、その妨害の除去の効果が大きくなっており、添加

量 1.5 ml 以上の添加でｶﾘｳﾑｲｵﾝなし（●）の直線領域と同じと

なり妨害が完全に除去されている結果が得られた。 

この結果は、りん酸ｲｵﾝの標準液および他の実試料を用いた

場合も同様の結果であった。 

このことから、ﾍﾟﾙｵｷｿ分解の全量発色では、発色試薬の添加

の前にｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸溶液を 1.5 ml 添加することにより、 

ﾓﾘﾌﾞﾃﾞﾝ青の懸濁による妨害を除去できることがわかった。 

4-2  分解促進 

表-1に汚泥系各試料を用いた結果の一例を示す。 

表より、いずれの試料においても分解時間 30 分以上で良好

図－１　硫硝分解活性汚泥を用いたアスコルビン酸
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図-２　ﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑ分解Ｔ－Ｐ分析操作手順

ペルオキソ二硫酸カリウム
分解試薬（４０ ｇ／ｌ） １０ ｍｌ

４０ ｍｌ程度にメスアップ

５０ ｍｌにメスアップ後、約１５ ｍｉｎ放置

吸光度測定（波長７１０ ｎｍ）

アスコルビン酸溶液（７．２ ｇ／１００ ｍｌ）
１．５ ｍｌ

３０ 分 ４５ 分 ６０ 分 ７５ 分

分離液 26.7 26.2 26.2 26.4 26.4

182 182 184 183 184

326 325 327 328 329

574 583 587 588 579

活性汚泥 86.5 88.1 88.3 87.6 87.7

消化槽
投入汚泥

592 583 585 592 585

消化汚泥 575 559 564 566 565

3,910 3,840 3,810 3,720 3,930

4,540 4,440 4,430 4,390 4,440

5,200 5,290 5,310 5,270 5,390

表－１　ペルオキソ分解時間によるＴ－Ｐ分析値　

脱水
ケーキ

※１ 各試料５本繰り返しの平均値　※２　単位　脱水ケーキ ｍｇ／wet-ｋｇ、その他 ｍｇ／ｌ 

硫酸・硝酸分解
Ｔ－Ｐ

ペルオキソ二硫酸カリウム分解 Ｔ－Ｐ

調整汚泥



な結果が得られ、硫酸（2+8）2.5 ml の添加により、 

分解時間を延長することなく、分解時間は 30 分で良い

と判断した。図-2に妨害除去、分解促進の結果をもと

に決定した分析操作手順を示す。 

試験方法との相違点は以下のとおりである。 

① 50 ml 分解瓶を使用する。 

② 分解促進のため硫酸（2+8）2.5 ml を添加する。 

③ 分解後、全量を発色に用いる。 

④ ｶﾘｳﾑｲｵﾝの妨害除去のため、発色試薬添加前に 

ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸溶液 1.5 ml を添加する。 

 

4-3  硫硝分解とﾍﾟﾙｵｷｿ分解による T-P 分析値 

との比較 

表-2に汚泥系各試料の硫硝分解 T-P とﾍﾟﾙｵｷｿ分解

T-P 分析値の相関、図-3に調整汚泥の結果、図-4に

脱水ｹｰｷの結果を示す。 

 硫硝分解 T-P とﾍﾟﾙｵｷｿ分解 T-P との相関ではいず

れの試料においても、傾き 0.99～1.01、相関係数

（ｒ２）0.99 以上と良好な結果が得られた。 

各試料の硫硝分解 T-P に対するﾍﾟﾙｵｷｿ分解 T-P 分

析値の偏差％では、ﾌﾟﾗｽの偏差％（ﾍﾟﾙｵｷｿ分解 T-P

分析値が高い）の平均は 1.8～2.9％、ﾏｲﾅｽの偏差％

の平均は-1.7～-3.1％と良好で、両分解方法の分析

値は良く一致していると考えることができる。 

 表-3 に同一試料量で 5回繰り返し分析したﾍﾟﾙｵｷｿ

分解 T-P 分析値の各試料の統計ﾃﾞｰﾀを示す。 

 表より、各試料の変動係数の平均は、1.4～2.3％と

ばらつきも非常に少なく良好であった。 

 以上の結果より、ﾍﾟﾙｵｷｿ分解、全量発色による T-P

分析は、汚泥系試料に適用できると判断できた。 

 

５ まとめ 

以下に汚泥系試料の T-P 分析前処理分解としてﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑ分解法を検討した結果を示す。 

(1) 分解促進のために硫酸（2+8）2.5 ml を添加して 30 分の分解を行うことにより、十分分解が可能であ

り、試験方法の分解時間の変更の必要はないと判断できた。 

(2) 分解後の全量発色では、Pとして 0.3 mg 以上の吸光度測定においてﾓﾘﾌﾞﾃﾞﾝ青の懸濁の妨害が認めら

れた。これに対して、発色試薬添加前にｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸溶液（7.2 g/100ml）1.5 ml を添加することにより

妨害を除去することができた。 

(3) 各種の汚泥系試料の T-P 分析前処理分解法にﾍﾟﾙｵｷｿ二硫酸ｶﾘｳﾑ分解法が適用できることがわかった。 

傾き（ａ） Ｙ切片（ｂ） 相関係数（ｒ
２
） ｎ

分離液 0.994 0.0 0.996 253

調整汚泥 1.00 -1.5 0.991 242

活性汚泥 0.986 0.7 0.982 207

消化槽投入汚泥 1.01 -9.6 0.992 209

消化汚泥 1.01 -8.3 0.994 253

脱水ケーキ 1.00 -35.9 0.992 289

表－２　硫硝分解とペルオキソ分解とのＴ－Ｐ分析値の相関

図－３　硫酸・硝酸分解とペルオキソ二硫酸カリウム分解のＴ-Ｐ
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平均 最大 最小

分離液 15.7 32.8 5.9 0.37 2.3 121

調整汚泥 316 594 84.4 7.00 2.2 143

活性汚泥 79.7 131 37.9 1.61 2.0 66

消化槽投入汚泥 714 1,040 468 10.0 1.4 66

消化汚泥 542 814 317 9.18 1.7 66

脱水ケーキ 5,760 11,400 2,760 137 2.3 159

表－３　ペルオキソ分解Ｔ－Ｐ分析値の統計データ（５回繰り返し）

濃　　度　（ｍｇ／ｌ） 標準偏差
（ｍｇ／ｌ）

変動係数
（％）

ｎ

図－４　硫酸・硝酸分解とペルオキソ二硫酸カリウム分解のＴ-Ｐ
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