
 
 

基于重量法的畜禽粪肥全盐量测定方法
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摘　要：针对农用固体粪肥（畜禽粪肥）全盐量/水溶性盐总量的检测方法缺乏标准化、测定方法和步骤不统一的问题，

开展了重量法测定畜禽粪肥中全盐量的试验研究并验证了该方法的可行性，旨在为农业生产提供更准确、可靠的畜禽粪

肥质量评估手段。首先通过完全随机试验开展样水比例、振荡参数、浸提方式、浸出液吸取量的参数优化研究，其次对

全盐量影响较大的参数（振荡频率、离心时间和浸出液吸取量）采用正交试验设计形成 9个处理进一步优化粪肥浸出液

提取条件，最后开展加标回收试验考察方法精密度和准确度。结果表明，以畜禽固体粪污为主要来源直接使用或发酵后

供农业使用的畜禽粪肥中全盐量/水溶性盐总量为 0～3%时，其测定的最佳参数条件是样水比为 1:5、振荡参数为 150 r/min
和 3 min、离心参数为 4 000 r/min和 8 min、浸出液吸取量为 20～50 mL；采用重量法在该参数条件下测定 6种不同类型

的畜禽粪肥样品中全盐量，相对标准偏差在 3.7%～13.8%、加标回收率在 89.0%～106.1%，能够满足实验室分析质量控

制要求。该方法试剂用量少、节约成本、准确度和精密度好，可大批量用于畜禽粪肥全盐量测试提高效率。
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0　引　言

畜禽粪污是畜禽养殖业污染防治的重点和难点。畜

禽粪污通常可作为粪肥施用于养殖场周围农田，是粪肥

还田利用的有效途径。2023年 8月，国家标准化管理委员

会等联合发布了《关于推进畜禽粪污资源化利用标准体

系建设的指导意见（国标委联〔2023〕36号）》，其中明

确了畜禽粪肥就地就近还田利用和畜禽粪污还田有害物

质限量标准的重要性。因此，畜禽粪肥还田资源化利用需

以有害物质限量为前提。畜禽粪肥会残留较高盐分，就地

就近还田后可能会造成农田盐渍化。数据显示，全球盐

碱地的面积高达 9.54亿 hm2，其中中国为 9 913万 hm2 [1-2]。

各种盐碱土壤的形成主要源于各种易溶性盐类在土壤中

积聚，高盐分含量的土壤会通过影响土壤团聚体的形成、

阻碍土体水分运移等方面影响耕层土壤质量，影响作物

生长发育，从而制约农业生产力水平的提高[3-7]。畜禽粪

肥所含盐分对农田次生盐渍化风险未引起足够重视[8-10]，

在将畜禽粪肥还田利用前，探明其全盐量/水溶性盐总量

对于粪污盐分解析及未来盐碱地治理至关重要。

目前国内外缺乏畜禽粪肥全盐量/水溶性盐总量的相

关标准，可采用电导法或者参考土壤盐分的重量法测定[11]。

电导法操作便捷，但受畜禽粪肥盐分离子组成差异以及

温湿度的影响且检测范围窄，适用性较差 [12-13]。王辉

等[14] 采用电导法测定了不同畜禽种类和不同区域之间粪

便盐分含量，检出范围 1.8～24.2 g/kg，但是不同畜禽粪

便的盐分测定结果易受不同种类及含量阴阳离子的影响。

黄绍文等[15] 采用电导法测定了有机废弃物（鸡粪、猪粪、

牛粪、羊粪、其他有机废弃物）浸出液的平均电导率为

7.7 mS/cm，换算水溶性盐总量会有误差，同时易受粪肥

中复杂盐分组成的影响，且不同种类畜禽粪肥中水溶性

盐总量与电导率之间的关系和温度矫正关系需重新标定[16]。

重量法可获得供试样品的绝对盐分含量，具有直观反映

样品含盐量变化和适用性强的优势[13]。倪治华等[17] 采用

重量法分析了 56份畜禽粪便中盐分质量分数（干基），

检出范围 4.9～27.5 g/kg（平均值为 10.3 g/kg）。然而，

现有的重量法测定方法存在一些问题，如过滤方式单一

使得大批量样品测定效率低、浸提用水冲突、样品浸提

液吸液量不统一以及测试参数水平不同等[11, 18]，同时基

于重量法畜禽粪肥全盐量测定方法的改进也尚无报道。

本研究基于畜禽粪肥中盐分残留风险以及全盐量检

测方法缺乏的问题，以重量法获得盐分绝对含量为研究

基础，选择畜禽粪肥（以畜禽粪便为原料）作为研究对
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象，首次开展了其全盐量测定参数优化研究，探究最佳

样水比例、离心替代现有抽滤获取浸出液的可行性、合

理浸出液吸取量及振荡时间等，并通过加标回收试验验

证方法的精密度和准确度，研究可为后续盐分减排和去

除技术研发提供科学依据、促进种养循环农业和畜牧业

可持续发展。 

1　材料与方法
 

1.1　试验材料和试剂

采集某规模化奶牛场、猪场内的畜禽粪肥样品，分

别采集其 3个不同质量分数有代表性的鲜粪、固液分离

粪样、发酵粪样/沼渣共 6种粪肥样品。采样时剔除大小

砾石、毛发、动植物残体等杂物，参照《畜禽粪便监测

技术规范：GB/T 25169-2022》 [19] 执行，装入自封袋，

置于保温样品箱内，尽快送达检测实验室。

试剂：超纯水，电导率≤0.5 μS/cm、煮沸 15 min去
除 CO2、冷却后立即使用；过氧化氢溶液，用过氧化氢

（H2O2，30%，优级纯）配制，1:1体积比；氯化钙，优

级纯。

试验采用的主要仪器设备及其参数见表 1。
 
 

表 1    主要仪器设备及其参数

Table 1    Main instrumentation and its parameters
仪器设备 Instrumentations 型号Model 厂商Manufacturer 测试范围 Test range 检测精度 Accuracy

恒温电动振荡器
Electric constant-temperature oscillator HZQ-X300 一恒科学仪器

振荡频率：40～300 (r·min−1)
温度：5～65 ℃

振荡频率：±1 (r·min−1)
温度：±0.2 ℃

多功能台式高速冷冻离心机
Versatile desktop high-speed refrigerated centrifuge Velocity 18R Dynamica，CH 转速：300～18 000 (r·min−1)

温度：−20～40 ℃
转速：±20 (r·min−1)

温度：±2℃
电子天平 Electronic balance ME204E/02 Mettler-Toledo，CH 0～220 g 0.1 mg和 0.1 g

电热鼓风恒温干燥箱
Electrothermal constant temperature blast drying oven 101-1 苏珀仪器 室温～300℃ ±2℃

数显恒温水浴锅
Digital constant temperature water bath pot HH-6 力辰邦西仪器 室温～99.9 ℃ ±0.5℃

微孔滤膜过滤器
Millipore filtration membranes filter F-3100 德滤科技 0.45 μm —

 
 

1.2　重量法测定步骤

将洗净的蒸发皿放入烘箱，在 105 ℃烘 2 h后，放

入干燥器内冷却至室温后称量，重复烘干、冷却、称量，

直至质量恒定（即两次质量差小于 0.5 mg），放入干燥

器中备用。称取粪肥样品（50.0±0.1）g放入 500 mL广

口塑料瓶中，加入无二氧化碳超纯水，将塑料瓶口密闭

后置于振荡器上振荡。通过振荡将样品中可溶性盐分提

取到溶液中，即为浸出液。将浸出液先通过纱布过滤后，

上清液立即用垫有 0.45 μm水系微孔滤膜的滤器抽滤或

者离心。吸取滤液 20～50 mL，放入已恒质量蒸发皿内

再置于水浴锅上蒸干。蒸干的蒸发皿稍冷后，向残渣中

有色物质滴加少量过氧化氢溶液氧化，缓慢旋转蒸发皿

至气泡消失，再置于水浴上蒸干，反复处理数次，直至

残渣呈白色或颜色稳定不变为止。用滤纸擦干蒸发皿外

部，将蒸发皿放入 105 ℃烘箱内，重复烘干、冷却、称

量，直至质量恒定。 

1.3　试验设计 

1.3.1　完全随机试验设计

样水比的确定：直接影响粪肥可溶性盐分的提取，

过小可能导致盐分提取不充分，过大则不便于后续操作。

分别选择 1:2.5、1:5、1:10样水比进行平行加标试验，即

分别加入 125、250、500 mL无二氧化碳超纯水，加入

超纯水后将塑料瓶口密闭后在振荡器上以 150 r/min振
荡 3 min，振荡后通过纱布过滤，滤液再经抽滤后吸取浸

出液 40 mL，用水浴锅水浴加热至近干、氧化处理后，

用烘箱 105 ℃ 烘至质量恒定。每个水平重复 6次，分析

不同样水比下的全盐量、相对标准偏差（ relative
standard deviation，RSD）和回收率，以确定最佳样水比例。

振荡参数的确定：直接影响到盐的溶解和释放过程。

振荡频率设置 100、150、200 r/min共 3个水平，振荡时

间设置 1、3、5、7 min 共 4个水平，共 12个处理，每

个处理重复 6次，同时设置传统重量法的抽滤方式作为

对照。振荡后通过纱布过滤，滤液再以 4 000 r/min离心

8 min，吸取浸出液 40 mL，同样采用重量法测定其全盐量。

浸提方式的选择：将获取浸出液的方法由抽滤改为

离心法，并探讨科学的离心转速和时间。离心参数设置

为转速和时间两个因素，其中离心转速设置 4  000、
5 000、6 000、7 000 r/min共 4个水平，离心时间设置 4、
6、8、10 min 共 4个水平，共 16个处理，每个处理重

复 6次，同时设置传统重量法的抽滤方式作为对照。离

心完毕后收集上清液，用哈希浊度仪（美国 2100Q）测

定浸出液浊度。吸取浸出液 40 mL，同样采用重量法测

定其全盐量。

上述两组抽滤对照试验中，无二氧化碳超纯水体积

为 250 mL、振荡参数为 150 r/min和 3 min、浸出液吸取

量为 40 mL，其余试验步骤同 1.2节，每组对照试验重

复 6次。

浸出液吸取量的确定：吸取量过多会因盐类吸水，

不易称至恒质量；过少则误差太大；保证试验结果精密

度和准确度的前提下，吸取量应尽可能少以缩短蒸干时

间。吸取浸出液 10、20、30、40、50 mL共 5个水平，

每个水平重复 6次，同样采用重量法测定其全盐量。 

1.3.2　正交试验设计

根据完全随机试验结果，选用对全盐量影响较大的

参数：振荡频率（100、150、200 r/min）、离心时间（6、
8、10 min）、浸出液吸取量（10、20、30 mL），按 3

　 246 农业工程学报（http://www.tcsae.org） 2023 年

http://www.tcsae.org


因素 3水平正交试验表设计，共形成 9个处理组，每个

处理组重复 6次（见表 2）。
 
 

表 2    正交试验设计

Table 2    Orthogonal test design
处理组
Treated
group

振荡频率
Oscillation

frequency/(r·min−1)

离心时间
Centrifugation
time/min

浸出液吸取量
Leachate

uptake amount/mL
1 100 6 10
2 100 8 30
3 100 10 20
4 150 6 30
5 150 8 20
6 150 10 10
7 200 6 20
8 200 8 10
9 200 10 30

  

1.3.3　加标回收试验

每份相同的粪肥样品取两份，其中一份加入定量的

氯化钙（一般为 0.5～3倍待测组分含量）；两份同时按

相同的测定步骤，采用质量法测定其全盐量，计算其

RSD和加标回收率，分析方法精密度和准确度。 

1.4　数据统计与分析

采用 SPSS 23.0对数据进行极差、相关性分析及最

小显著差异法（ least  significant  difference，LSD检验）

分析；采用 Origin 2021软件绘制图形。 

1.5　样品测定方法

样品（湿基）中全盐量用水浸取，浸出液通过孔径

0.45 μm的滤膜过滤或离心后，经水浴蒸干和氧化处理去

除有机物后称其质量，即得全盐量。计算公式如下：

W =
m1−m2

m
×100%

式中 W 为样品全盐量，%；m 为吸取浸出液相当于样品

重，g；m1 为蒸发皿与残渣的总质量，g；m2 为烘干蒸发

皿的质量，g。 

2　结果与分析
 

2.1　完全随机试验参数分析 

2.1.1　样水比例分析

不同样水比下的粪肥样品加标回收试验结果如表 3
所示，当样水比为 1:2.5时，样品快速吸取水分，无浸出

液滤出；当样水比为 1:5时，4种不同粪肥样品测定结果

的 RSD为 4.9%～10.0%，加标回收率（83.2%～115.8%）

在合理范围 80%～120%之间，测定结果的精密度好，

准确度高；当样水比为 1:10时，除样品 1外，RSD均大

于 10.0%，变异性过大，且加标回收率过低（36.3%～

72.2%）或过高（137.3%）。因此，确定粪肥全盐量采

用质量法测定的最佳样水比为 1:5。
 
 

表 3    不同样水比下的粪肥样品加标回收试验

Table 3    Spiked recovery tests on manure samples at different sample-to-water ratios

样品 Samples
1:2.5 1:5 1:10

全盐量 Total salt/% RSD/%
回收率

Recovery/% 全盐量 Total salt/% RSD/% 回收率 Recovery/% 全盐量 Total salt/% RSD/% 回收率 Recovery/%

1 样品快速吸取水分，无浸出液 1.27±0.06 4.9 105.2±12.1 1.29±0.11 8.7 72.2±12.8
2 0.40±0.02 5.0 55.0±4.7 0.48±0.03 5.6 83.2±5.3 0.79±0.12 15.0 36.3±13.6
3 1.31±0.04 2.8 69.4±7.4 1.16±0.09 8.1 115.8±4.4 1.21±0.13 10.3 137.3±30.4
4 样品快速吸取水分，无浸出液 0.52±0.05 10.0 84.3±2.7 0.43±0.09 20.2 68.2±15.0

注：样品 1、2分别为规模化猪场的固液分离粪样和沼渣，样品 3、4分别为规模化奶牛场的粪便和发酵粪样；RSD为对应样水比下全盐量的相对标准偏差。
Note: Samples 1 and 2 were solid-liquid separation manure and digestate from a large-scale pig farm, and samples 3 and 4 were fresh manure, and fermented manure from a
large-scale dairy farm, respectively. RSD was the relative standard deviation of total salt at the corresponding sample-to-water ratio.
 

当测定含秸秆、垫料等粪肥中全盐量时，采用样水

比 1:2.5，此时浸提水量添加过少使得样品吸取了全部水

分，不利于后续振荡和过滤操作，且粪肥样品浸出液中

盐分溶解得不完全。相对标准偏差 RSD小于 10%为弱

变异，表示试验精确度高。当样水比 1:5时，RSD和回

收率均在合理范围（RSD＜10%、回收率为 80%～120%）

内，此时浸出液中盐分溶解得较完全，且精密度和准确

度好。当样水比为 1:10时，测定结果的精密度、准确度

不能满足分析质量控制要求。而倪治华等[17] 采用重量法

按照肥水比 1:10的质量比浸提猪、鸡、牛粪便样品（干

基），测定出其盐分含量为 4.9～27.5 g/kg；LI等 [20] 按

1:10（质量体积比）样水比例测定鸡粪的电导率为

（54.5±0.80）mS/cm，样水比的选取均与本研究 1:5不
一致，可能是因为粪源有机肥种类及其质地、所含杂质

等特性会影响浸提所需样水比例，同时目前相关行业标

准并未配套畜禽粪肥中全盐量测定，各相关研究尚无可

执行的现行标准，实际试验研究过程中适宜样水比例需

结合具体的研究条件与要求来深入分析和优化确定。

目前国内相关全盐量研究中，对于畜禽粪样或土壤

及其饱和泥浆等样品中电导率（电导率与含盐量呈正相

关）或含盐量测定，多采用 1:5样水比例进行提取[11, 21-25]。

刘玉婷[24] 将鸡粪堆肥鲜样与去离子水以 1:5质量比混匀，

测定 1:5鸡粪水浸提液的平均电导率值大于 8 mS/cm。曹

云等[23] 采用肥水比 1:5（质量比）测定畜禽粪便电导率

的试验表明，牛粪电导率在 2.0～2.5 mS/cm，低于猪粪

和鸡粪。黄绍文等[15] 采用 1:5样水比测定了 4种有机废

弃物中水溶性盐总量由大到小为：鸡粪、羊粪、猪粪、

牛粪。同样，侯化刚等[21, 25] 采用 1:5水土比来测定土壤

电导率。以上报道采用的 1:5样水比例均与本研究结果

一致，进一步验证了 1:5样水比例测定含盐量的可靠性。

相比其他样水比例，1:5样水比例在样品处理过程中能够

较好地平衡样品与水之间的溶质交换和浸提效果，充分

提取样品中水溶性盐分和离子物质，使测得的电导率和

含盐量更加准确[24]。然而，实际研究中仍需根据不同目

标样品的特性和研究需求选择适宜的样水比例，以达到

最佳试验效果和结果。
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提取样品时需使用无二氧化碳蒸馏水（或同等纯度

的水），这是因为空气中的二氧化碳以及蒸馏水中溶解

的二氧化碳，都会影响碳酸钙、碳酸镁和硫酸钙的溶解

度，继而影响浸出液的盐分含量[11, 13]。各粪肥样品全盐

量最高值在 3种样水比均出现过，说明造成各样品中不

同样水比例之间全盐量差异并非由样水比单一决定的，

而是由粪肥中盐分类型、盐分离子组成、盐分溶解度以

及添加浸提水量的差异性的综合影响[26]。 

2.1.2　振荡参数分析

不同振荡参数下粪肥全盐量如图 1所示，在同一振

荡时间下振荡频率在 100 r/min时全盐量较低，此时盐分

还没完全溶出；从 100增加至 150 r/min，全盐量显著升

高（ P＜ 0.05）， 150和 200  r/min时全盐量无差异

（P＞0.05），此时 150～200 r/min全盐量稳定在 2.33%～

2.44%，水溶性盐分基本溶出完成；考虑到振荡器经济性，

确定振荡频率为 150 r/min。在同一振荡频率下振荡时间

无显著差异，本研究采用国内标准《土壤检测 第 16部分：

土壤水溶性盐总量的测定：NY/T 1 121.16-2006》 [18] 和

《森林土壤水溶性盐分分析：LY/T 1 251-1999》[27] 通用

的 3 min振荡时间。
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图 1　振荡参数对牛粪全盐量测定结果的影响

Fig.1    Effect of oscillation parameters on results of total
salt in cattle manure

 

抽滤对照试验测得的全盐量为 2.38%，与振荡频率

100 r/min、振荡时间 1～7 min差异显著（P＜0.05），而

与振荡频率 150～200 r/min、振荡时间 1～7 min无显著

差异（P＞0.05），因此确定的振荡频率 150 r/min、振荡

时间 3 min可以作为获取粪肥浸出液的适宜参数。振荡

参数处理组测定结果的相对标准偏差 RSD在 2.1%～

7.2%，变异性均很小，表明最佳振荡参数 150 r/min振
荡 3 min可保证试验精确度，此时浸提样品易溶盐完全

溶解出来，同时难溶盐（碳酸钙等）和中溶盐（硫酸钙

等）不溶解或少溶解[18]。

KONG等[28] 分别将 10 g新鲜堆肥鸡粪、猪粪、羊粪

和牛粪与100 mL蒸馏水（1:10 质量体积比）混合后以180 r/min
振荡 30 min，测得电导率由大到小为：鸡粪、羊粪、牛

粪、猪粪，其振荡频率和时间均高于本研究；刘丽丽等[29]

采用 1:5土水比制备土壤浸出液所测的 RSD小于 10%，

其振荡参数为 180 r/min、3 min，振荡频率高于本研究采

用的 150 r/min；而杨春霞等[30] 按土水质量比 1:5振荡提

取 30 min测定的设施土壤含盐量在 0.31～8.16 g/kg，其

振荡时间高于本研究采用的 3 min；造成上述研究采用不

同振荡参数的原因可能是待测样品种类、质地及其含量

等特性的差异性所导致。 

2.1.3　浸提方式分析

粪肥提取浸出液以不同的离心参数进行离心，其浊

度会有所不同，且浸出液浊度的测定简单易得，通过测

定浊度来明确离心参数的研究范围有助于更快速、准确

地进行参数优化。不同离心参数下粪肥提取浸出液的浊

度如图 2所示，随着离心转速的增加和离心时间的延长

下，浸出液浊度逐渐降低。同一离心转速下，4～6 min
内浊度随离心时间延长显著降低（P＜0.05），但延长至

8 min后浊度稳定。同一离心时间下，均在 4 000 r/min
时清澈度最低、7 000 r/min时清澈度最高，浊度随离心

转速增加而显著降低（P＜0.05）。离心时间、转速与浸

出液浊度均达极显著相关（P＜0.01），离心时间和转速

的交互效应对浸出液浊度也具有极显著影响（P＜0.01）。
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图 2　不同离心参数下浸出液浊度变化

Fig.2    Changes in turbidity of leachate under different
centrifugation parameters

 

同一离心时间下，除 4 min，其他离心时间随着转速

的增加，全盐量无显著差异（P＞0.05），这意味着转速

达 4 000 r/min时，浸出液杂质已基本去除，水溶性盐分

基本溶出完成（图 3），此时粪肥浸出液中可能残留部

分胶体物质，经过氧化氢溶液氧化处理后对全盐量无影

响。4～8 min时随着离心时间延长，少量盐分溶出，全

盐量出现升高，8和 10 min时全盐量无差异（P＞0.05），
表明 8 min后全盐量趋于稳定（1.95%～2.01%），水溶

性盐分基本溶出完成。由此可见，离心转速 4 000～
7 000 r/min、离心时间 8～10 min，全盐量趋于稳定。

抽滤对照试验测得的全盐量为 1.95%±0.08%，与离

心转速 4 000～7 000 r/min、离心时间 8～10 min下的全

盐量差异不显著；而在离心时间 4～6 min条件下抽滤测

得的全盐量与部分离心组合全盐量无显著差异，但 4～
6 min离心条件下试验观察到蒸干所得杂质较多且过氧化

氢氧化处理较难去除。考虑到离心机经济性、节省时间，

确定离心转速为 4 000 r/min、离心时间 8 min是离心法

获得粪肥浸出液的最佳参数。
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图 3　离心参数对牛粪全盐量测定结果的影响

Fig.3    Effect of centrifugation parameters on results of total
salt in cattle manure

 

离心时间与全盐量测定结果呈极显著相关（P＜0.01），
离心时间和转速的交互效应对全盐量的影响也呈显著水

平（P＜0.05），而离心转速对全盐量无显著性影响。浸

出液浊度和全盐量 P=0.002，可见浸出液浊度、离心参

数与全盐量测定结果三者间呈显著相关关系，这可能是

由于粪肥样品中的颗粒浓度、离心过程对颗粒沉淀的影

响以及溶解盐的溶解度等因素共同作用所导致的。离心

参数处理组测定结果的 RSD在 0.3%～4.1%，变异性均

很小，确定的最佳离心转速和时间为 4 000 r/min、8 min
可保证试验精确度。

在畜禽粪肥全盐量测定中获取浸出液可采用重力过

滤、减压抽滤和离心法[13]，但在农田土壤监测评估、施

肥计划制定、环境保护以及土壤治理等方面进行大批量

样品的盐分测定时，若粪肥样品浸出液较浑浊则重力过

滤、减压抽滤会出现过滤难、耗时长等问题，本研究表

明，此时可选择离心法高效率获取粪肥浸出液。离心法

操作简单、具有高效性和可重复性，被广泛应用制备粪

便/粪肥分离液以提高粪便/粪肥浸提液分离效率[31-32]。刘

丽丽等[29] 采用重量法测定土壤水溶性盐总量的试验结果

也表明，离心对样品浸提液进行固液分离可大幅缩短样

品处理时间，提高了样品制备效率。与离心法相比，采

用常规抽滤方法制备粪肥浸出液时细小固体颗粒易堵塞

滤膜使得滤液流速下降，致使滤膜更换频繁，耗时为

0.25～1.5 h，但抽滤后所得滤液相对清亮且无颗粒物，

无需二次过滤；抽滤制备粪肥浸出液时 6次测得全盐量

的 RSD为 2.5%，精密度和可重复性较高，因此当粪肥

浸出液较为清澈、无较多悬浮物质时可选择抽滤方式。

综上，在畜禽粪肥的全盐量检测中，可根据实验室

条件和粪肥浸出液清澈程度，推荐选择常规抽滤或者离

心（转速 4 000 r/min、时间 8 min）2种浸提方式。 

2.1.4　浸出液吸取量分析

出液吸取量 10 mL的全盐量较高，吸取量增加至 20 mL
时全盐量显著降低，20～50 mL吸取量的全盐量稳定在

0.50%～0.52%（表 4），前者全盐量是后者的 1.1～2.2倍。
 
 

表 4    不同浸出液吸取量的全盐量测定结果

Table 4    Determination of total salt in different leachate uptake amounts

指标 Index 浸出液吸取量
Leachate uptake amounts/mL

样品 Samples
1 2 3 4

不同浸出液吸取量的全盐量
Total salt of different leachate uptake amount/%

10 0.99±0.18 a 1.10±0.15 a 1.03±0.11 a 1.80±0.06 a
20 0.62±0.09 b 0.52±0.01 b 0.76±0.07 b 1.67±0.02 b
30 0.39±0.06 c 0.50±0.01 b 0.78±0.02 b 1.63±0.02 b
40 0.37±0.06 c 0.52±0.05 b 0.77±0.07 b 1.65±0.02 b
50 0.37±0.03 c 0.52±0.06 b 0.78±0.06 b 1.67±0.07 b

不同浸出液吸取量中盐分质量
Mass of salt of different leachate uptake amount/mg

10 - - - -
20 - 21.0±0.4 30.4±2.8 66.9±0.9
30 23.5±3.6 30.0±0.5 47.0±1.1 97.8±1.0
40 29.8±4.9 41.9±3.8 61.7±5.7 131.8±1.7
50 36.8±3.0 51.5±5.8 77.5±6.2 167.0±7.3

不同浸出液吸取量的相对标准偏差
Relative standard deviation (RSD) of different

leachate uptake amount/%

10 18.0 14.0 10.9 3.4
20 14.4 2.1 9.3 1.3
30 15.1 1.8 2.3 1.0
40 16.4 9.0 9.2 1.3
50 8.2 11.3 8.0 4.3

注：不同字母表示差异显著（P<0.05）；样品 1～3分别为规模化猪场的沼渣 1、沼渣 2和固液分离粪样，样品 4为规模化奶牛场粪便。
Note: Different letters indicate significant differences (P<0.05). Samples 1 to 3 were digestate 1, digestate 2 and solid-liquid separation manure from a large-scale pig farm,
and sample 4 was fresh manure from a large-scale dairy farm.
 

如果全盐量≥0.5%，则吸取 20 mL，即可保证试验

精确度同时减少浸出液蒸干时间、提高检测分析效率；

全盐量＜0.5%，则吸取 30～50 mL（所取体积中保持盐

分质量在 20～200 mg之间）。

采用重量法测定土壤水溶性盐总量的研究报道，刘

丽丽等[29] 试验得出土壤水溶性盐总量在 0.35～1.48 g/kg
时浸出液吸取量为 20～50 mL，其选取的浸出液吸取体

积与本研究结果一致；而张继成等 [33] 研究结果显示，

当土壤水溶性盐总量小于 5  g/kg、吸取浸出液 50～
100 mL，土壤水溶性盐总量大于 5 g/kg、吸取浸出液

50 mL。可见，重量法测定全盐量时浸出液吸取量应视

待测样品种类及其盐分含量等特性而定。
 

2.2　正交试验设计

正交试验分析结果如表 5所示，9个处理下全盐量

在 1.61%～2.19%，表明不同参数条件下全盐量略有差异。

当全盐量大于 0.5%条件下，根据极差分析可知，浸出液

吸取量对提取的浸出液全盐量有极显著影响（P＜0.01），
振荡频率和离心时间对全盐量有显著影响（P＜0.05），
参数影响大小依次为浸出液吸取量、振荡频率、离心时

间。振荡频率 100 r/min下全盐量显著低于其他两种频率，
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150和 200 r/min之间差异不显著；离心时间 8和 10 min
下全盐量无显著性差异，但显著高于 6 min；浸出液吸取

量 10 mL下全盐量显著低于其他两种吸取量，20和 30 mL
之间差异不显著。考虑到仪器经济性、节省蒸干时间及

氧化试剂用量，因此正交试验确定的最佳参数条件为振

荡频率 150 r/min、离心时间 8 min、浸出液吸取量 20 mL。
 
 

表 5    正交试验极差和方差分析结果

Table 5    ANOVA and range results of orthogonal test

序号
Serial

振荡频率 Oscillation
frequency/(r·min−1)

离心时间
Centrifugation
time/min

浸出液吸取量
Leachate uptake
amount/mL

全盐量
Total
salt/%

1 100 6 10 1.66±0.05
2 100 8 30 2.02±0.01
3 100 10 20 2.00±0.01
4 150 6 30 2.01±0.02
5 150 8 20 2.16±0.02
6 150 10 10 2.02±0.03
7 200 6 20 2.04±0.10
8 200 8 10 1.95±0.04
9 200 10 30 2.15±0.05

K1 1.90 1.91 1.88 −
K2 2.06 2.04 2.07 −
K3 2.05 2.06 2.06 −

极差
Range 0.16 0.15 0.19 −

F 4.91 3.64 7.79 −
P 0.02 0.04 ＜0.01 −

  

2.3　加标回收试验

6种不同类型的畜禽粪肥样品的 6次测定结果的

RSD在 3.7%～13.8%，加标量在 0.2～1.0 g内的粪肥样

品加标回收率在 89.0%～106.1%，表明方法的准确度和

精密度能够满足畜禽粪肥中全盐量的实验室分析质量控

制要求（表 6）。
 
 

表 6    不同样品的加标回收试验结果

Table 6    Results of spiked recovery test for different samples

样品
Samples

本底全盐量
Background total

salt/%

RSD/
%

加标量
Spiked

amounts/g

回收率
Recovery/%

1 0.57±0.08 13.8 0.2 98.2±9.7
2 0.78±0.08 9.9 1.0 104.8±5.2
3 0.30±0.03 8.8 0.2 89.0±4.4
4 1.46±0.10 6.8 1.0 106.1± 4.3
5 0.98±0.04 3.7 0.5 104.4±7.0
6 1.09±0.07 6.6 0.5 102.5±7.4

注：样品 1～3 分别为规模化猪场的粪便、固液分离粪样和沼渣，样品 4～6
分别为规模化奶牛场的粪便、固液分离粪样和发酵粪样；RSD 为对应样品中
全盐量的相对标准偏差，下同。
Note: Samples 1 to 3 were fresh manure, solid-liquid separated manure and
digestate from a large-scale pig farm, and samples 4 to 6 were fresh manure, solid-
liquid separated and fermented manure from a large-scale dairy farm, respectively.
RSD was the relative standard deviation of total salt in the corresponding sample,
the same below.
 

采集畜禽粪肥样品全盐量的平均值为 0.86%±0.38%，

范围介于 0.28%～1.60%之间，但同一畜禽种类以及不

同畜禽之间的不同类型粪肥中全盐量差异显著（P＜0.5），
这是因为畜禽食用饲料中添加不同种类和数量的添加剂，

经畜禽体代谢后以阴阳离子的形式进入畜禽粪便，以及畜

禽养殖规模和养殖管理的差异均可导致后续粪肥中盐分

含量存在差异[14, 17, 34]。6种不同类型的畜禽粪肥中全盐量

较高（0.30%～1.46%），测定结果与已有研究结果[14, 17, 34-35]

相似（0.18%～2.75%），因此，规模化养殖畜禽粪肥在

农用还田过程中应注重其施用后对农田土壤次生盐渍化

的影响。 

2.4　验证试验

对以上优化确定的畜禽粪肥中全盐量的最佳测定参

数，即样水比 1:5、振荡参数 150 r/min和 3 min、离心参

数 4 000 r/min和 8 min、浸出液吸取量 20 mL（全盐量≥

0.5%）或 30～50 mL（全盐量＜0.5%）委托 3家实验室

采用重量法分别对不同类型畜禽粪肥样品中全盐量测定

进行了验证试验（表 7），结果表明，不同实验室采用

优化得到的最佳测定参数测定畜禽粪肥中全盐量的测

定结果无显著性差异；当 6种畜禽粪肥样品中全盐量在

0.80%～2.12%时，实验室间 RSD分别为 2.0%、6.2%、

0.9%、2.1%、7.6%和 2.7%，变异性均小于 10%，可保

证试验精确度。
 
 

表 7    不同验证实验室测定的全盐量

Table 7    Total salt in different validation labs

样品 Samples
不同实验室测定全盐量

Total salt determined by different labs/% RSD/%
1 2 3

1 1.86±0.09 1.83±0.04 1.79±0.02 2.0
2 0.96±0.09 1.09±0.08 1.01±0.04 6.2
3 0.81±0.06 0.81±0.01 0.80±0.06 0.9
4 2.03±0.05 2.12±0.02 2.05±0.02 2.1
5 0.98±0.04 0.86±0.04 0.98±0.07 7.6
6 1.09±0.07 1.07±0.02 1.13±0.05 2.7

 

综上，采用重量法测定畜禽粪肥中全盐量在保证方

法精确度的同时可以提高大批量样品检测效率、节省成

本。基于本文重量法得到的优化参数，可以准确制备粪

肥浸出液且离心操作易行、简单快速、可大幅缩短样品

制备处理时间，同时试剂仅一种过氧化氢且用量较少、

成本较低。对于以畜禽固体粪污为原料的畜禽粪肥，重

量法可以为其全盐量测定提供可行的检测手段和方法。 

3　结　论

1） 当采用重量法对盐分质量分数为 0～3%的畜禽

粪肥进行全盐量测定时，优化得到全盐量测定最佳参数

为样水比 1:5、振荡参数 150 r/min和 3 min、离心参数

4 000 r/min和 8 min、浸出液吸取量 20 mL（全盐量≥

0.5%）或 30～50 mL（全盐量＜0.5%）。

2） 采用重量法在最佳参数条件下测定不同类型的

畜禽粪肥样品全盐量，相对标准偏差在 3.7%～13.8%、

加标回收率在 89.0%～106.1%，能够满足实验室分析质

量控制要求。

3） 建立了重量法测定畜禽粪肥中全盐量的方法，

该方法测定精密度和准确度高、实用性强，可大批量样

品测定。
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Determination of the total salt content of livestock and poultry manure
using gravimetric method

SONG Jianchao1, WANG Ling1, TAO Xiuping1※, LIU Zhuangzhuang2, LIU Chongtao1, LI Yangyang2

(1. Institute of Urban Agriculture, Chinese Academy of Agricultural Sciences, Chengdu 610213, China;　2. Key Laboratory of Energy
Conservation and Waste Management in Agricultural Structures, Ministry of Agriculture and Rural Affairs, Institute of Environment and

Sustainable Development in Agriculture, Chinese Academy of Agricultural Sciences, Beijing 100081, China)

Abstract: Livestock and poultry manure is often used as organic fertilizer in the farmland surrounding large-scale farms, which
is an effective method for recycling manure in agricultural settings. However, the salt content of livestock and poultry manure
has  not  received  sufficient  attention  in  terms  of  the  risk  of  salinization  of  agricultural  land.  Before  applying  livestock  and
poultry  manure  to  fields,  it  is  crucial  to  determine  its  total  salt  content  or  water-soluble  salt  content  for  salt  analysis  and
management  of  saline-alkaline  land.  Unfortunately,  there  is  a  lack  of  standards  and  methods  for  determining  the  total  salt
content  of  livestock manure both domestically  and internationally.  Given the absence of  standardized detection methods,  the
non-uniformity  of  determination  methods,  and  the  loss  of  potential  salt  residue,  we  conducted  experimental  research  by
gravimetric  method.  This  study  aimed  to  determine  the  total  salt  content  in  livestock  and  poultry  manure  and  validate  the
feasibility,  with  the  goal  of  providing  a  more  accurate  and  reliable  means  of  assessing  the  quality  of  livestock  and  poultry
manure for agricultural production. Firstly, we conducted a completely randomized trial to optimize the sample-to-water ratio,
oscillation  parameters,  leaching  method,  and  leachate  uptake.  Subsequently,  an  orthogonal  experimental  design  was  used  to
evaluate  three  key  parameters,  including  oscillation  frequency,  centrifugation  time,  and  leachate  uptake.  Nine  treatment
combinations  were  formed  to  optimize  the  conditions  for  manure  leachate  extraction.  Finally,  a  spiked  recovery  test  was
performed to assess the precision and accuracy of the method. The results indicated that the optimal conditions for determining
the total salt or water-soluble salt content in livestock manure, with solid manure as the primary source, were as follows: a ratio
of  1:5  for  sample-to-water,  oscillation  at  150  r/min  for  3  minutes,  centrifugation  at 4  000  r/min  for  8  minutes,  and  leachate
uptake  of  20-50  mL.  Moreover,  it  has  been  demonstrated  that  centrifugation  can  effectively  replace  the  existing  air  suction
filtration method for obtaining leachate. There was a significant correlation observed between the turbidity of the leachate from
livestock  and  poultry  manure  and  the  centrifugation  parameters,  as  well  as  the  results  of  total  salt  determination.  Leachate
uptake volume had the greatest influence on the total salt content in the leachate from livestock and poultry manure, oscillation
frequency  took  the  second  place,  and  centrifugation  time  had  the  weakest  effect.  According  to  the  gravimetric  method,  we
determined  the  total  salt  content  of  six  different  livestock  manure  samples  under  these  optimized  parameter  conditions.  The
measured results exhibited relative standard deviations (RSDs) ranging from 3.7% to 13.8% and recovery rates ranging from
89.0% to 106.1%, meeting the requirements of analytical quality control in the laboratory. The established gravimetric method
for  determining  the  total  salt  content  in  livestock  manure  offers  advantages  such  as  low  reagent  usage,  cost  savings,  high
accuracy  and  precision,  and  practicality.  It  can  be  applied  on  a  large  scale  to  test  the  total  salt  content  in  livestock  manure,
thereby improving efficiency. This study provides a scientific foundation for the research and development a technology of salt
reduction, and contributes to the sustainable development of integrated crop-livestock agriculture.
Keywords: manure; parameters; optimization; total salt; gravimetric method
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