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前 言

本标准中样品的消化与还原主要参考了中华人民共和国出入境检验检疫行业标准，欧共体化肥取
样和分析方法，美国公职分析化学家协会公定分析方法中采用的凯氏（Ｋｊｅｌｄａｈｌ）、乌勒斯（Ｕｌｓｃｈ）、德瓦
达（Ｄｅｖａｒｄａ）等方法。
本标准使用自动分析仪进行蒸馏、滴定、测定化肥中氮含量。
本标准附录 Ａ为标准的附录。
本标准附录 Ｂ为提示的附录。
本标准由中华人民共和国国家认证认可监督管理委员会提出并归口。
本标准起草单位：中华人民共和国天津出入境检验检疫局。
本标准主要起草人：李权斌、侯英涛、郭树立。
本标准系首次发布。
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中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了使用自动分析仪测定进出口化肥中氮含量的方法。
本标准适用于各种进出口含氮化学肥料，如氨态、硝态、酰胺态、氰氨态等含氮化学肥料。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均
为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

ＧＢ燉Ｔ６０１—１９８８ 化学试剂 滴定分析（容量分析）用标准溶液的制备

ＳＮ燉Ｔ０７３６．１—１９９７ 进出口化肥检验方法 取样和制样

 取样和样品的制备

取样和样品的制备按 ＳＮ燉Ｔ０７３６．１进行。

 方法提要

试样经消化或还原，使各种形态的氮转化为氨态氮，加入过量碱液，使铵盐分解，经过蒸馏，将生成
的氨用硼酸吸收液吸收，同时用盐酸标准滴定溶液滴定。
自动分析仪可将蒸馏、滴定、结果显示或计算等功能合为一体，自动快速完成。

 仪器设备和试剂

 仪器设备

 自动分析仪。
 具有凯氏蒸馏、自动滴定功能，最小滴定单位为 ００１ｍＬ，可根据滴定缸内溶液颜色变化情况
进行终点判定，蒸馏体积能达到 ２５０ｍＬ。
 显示器或打印机。
 配有内置恒温器的消化器，可设定消化温度，温控范围 ５０℃～４４０℃。
若采用德瓦达法进行测定或对滴定结果自动校准，分析仪还须具备延时和计算功能。分析仪滴定系

统的校准见附录 Ａ。
 天平：感量 ０１ｍｇ。
 分析仪专用消化管：２５０ｍＬ和 １０００ｍＬ。
 试剂
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本标准除特殊规定外，均使用分析纯试剂、蒸馏水或同等纯度的水。
 硫酸（Ｈ２ＳＯ４，密度 １８４ｇ燉ｃｍ３）；
 硫酸铜（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）；
 硫酸钾（Ｋ２ＳＯ４）；
 德瓦达合金（Ｃｕ５０∶Ａｌ４５∶Ｚｎ５）：研磨至约 ２０目（筛孔 ０８４ｍｍ）；
 还原铁粉（Ｆｅ）；
 氢氧化钠溶液（质量分数为 ３５％）：溶解 ５５ｇ氢氧化钠于 １００ｍＬ水中。
 溴甲酚绿指示剂（质量分数为 ０１％乙醇溶液）：溶解 １００ｍｇ溴甲酚绿于 １００ｍＬ乙醇中。
 甲基红指示剂（质量分数为 ０１％乙醇溶液）：溶解 １００ｍｇ甲基红于 １００ｍＬ乙醇中。
 硼酸溶液：将 １００ｇ硼酸溶于１０Ｌ蒸馏水中，加入１００ｍＬ溴甲酚绿指示剂（５２７）和７０ｍＬ甲
基红指示剂（５２８），滴加氢氧化钠溶液（５２６）约 ２ｍＬ使溶液出现灰绿色，以获得 ００５ｍＬ～
０１５ｍＬ稳定的空白值。
 盐酸标准滴定溶液［牅（ＨＣｌ）＝０．５ｍｏｌ燉Ｌ］：按 ＧＢ燉Ｔ６０１配制和标定；
 硫酸亚铁（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）；
 硝酸钠（ＮａＮＯ３）。

 试验准备

 仪器安装应符合仪器说明书要求。
 按说明书要求调节吸收液泵冲程，调节碱液泵每冲程约 ２０ｍＬ，结合终点颜色变化情况调节滴定
马达速度和滴定终点颜色。滴定缸探棒位置和仪器工作参数根据蒸馏体积以及是否需要延时和校准等
具体要求进行设定。
 开机后应清除滴定器和管路中的气泡，用吸收液清洗滴定缸 ４次～５次，调节冷却水流速约

２Ｌ燉ｍｉｎ。
 将仪器设置成自动滴定状态后待机。

 试验步骤

 试液制备

 只含氨态氮的化肥（如氯化铵等）：称取试样 １ｇ（准确至 ００００１ｇ），置于 ２５０ｍＬ消化管中，加
水 ７５ｍＬ使试样溶解。
 只含硝态氮化肥（如硝酸钠等）：称取试样 １ｇ（准确至 ００００１ｇ），置于 １０００ｍＬ消化管中，加

４ｇ德瓦达合金（５２４），用 ７５ｍＬ热水使试样溶解后立即蒸馏。
注：进行硝态氮化肥的空白试验时需将空白试液加热至沸后立即蒸馏。

 只含酰胺态氮的化肥（如尿素等）：称取试样 ０５ｇ（准确至 ００００１ｇ），置于 ２５０ｍＬ消化管中，
加入 ４ｍＬ水和 ４ｍＬ硫酸（５２１），加热至冒白烟。冷却，加水 ７５ｍＬ。
 同时含有硝态氮和氨态氮的化肥（不适用于硝酸铵）。
 乌勒斯法：称取试样 １ｇ（准确至 ００００１ｇ），置于 ２５０ｍＬ消化管中，加水 ７５ｍＬ使试样溶
解，加 ５ｍＬ硫酸（５２１）、３ｇ还原铁粉（５２５），于沸水浴中 １ｈ。冷却，用 １５ｍＬ水冲洗消化管内壁。
 德瓦达法：称取试样 １ｇ（准确至 ００００１ｇ），置于 １０００ｍＬ消化管中，加 ２ｇ德瓦达合金

（５２４），用 ７５ｍＬ热水使试样溶解后立即蒸馏。
注：化肥中硝态氮定性试验见附录 Ｂ。

 硝酸铵中氮含量的测定按 ７１２进行，其中氨态氮含量的测定按 ７１１进行。
 同时含有酰胺态氮和氨态氮的化肥：按 ７１３进行。
 其它不含硝态氮的化肥（如石灰氮等）：称取试样 １ｇ（准确至 ００００１ｇ）置于 ２５０ｍＬ消化管中，

２
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加入 １ｇ硫酸铜（５２２）、５ｇ硫酸钾（５２３）及 １０ｍＬ硫酸（５２１），轻轻转动使固体润湿。将消化管放
在消化器上，设定消化温度为 ４２０℃，消化至溶液澄清，保持半小时。冷却，加水 ７５ｍＬ。
 蒸馏和滴定

 设定蒸馏条件

 按 ７１１制备试液时，设定碱液泵加碱一冲程，蒸馏体积 １００ｍＬ。
 按 ７１３，７１４１和 ７１７制备试液时，设定碱液泵加碱二冲程，蒸馏体积 １００ｍＬ。
 按 ７１２和 ７１４２制备试液时，设定延时 ２ｍｉｎ～５ｍｉｎ，碱液泵加碱一冲程，蒸馏体积

２５０ｍＬ。
 将消化管于分析仪上进行蒸馏、滴定，记录显示值（即滴定用盐酸标准滴定溶液的体积）。同时做
二个空白试验。
注：如按 ７１４１制备试液，试验结束后可取 １０ｍＬ冰乙酸置于 ２５０ｍＬ消化管中于分析仪上蒸馏 １０ｍｉｎ以清洗

分析仪蒸馏系统。

 分析结果的表述
氮的质量分数按式（１）计算：

牀＝ （爼－ 爼０）燈牅× ０．０１４０１
牔 × １００ …………………………（１）

式中：牀——被测试样氮的质量分数，％；
爼——滴定试样时所用盐酸标准滴定溶液（５２１０）的体积，ｍＬ；
爼０——滴定空白时所用盐酸标准滴定溶液（５２１０）的体积，ｍＬ；

牅——盐酸标准滴定溶液（５２１０）的实际浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；
０．０１４０１——与 １００ｍＬ盐酸标准滴定溶液［牅（ＨＣｌ）＝１．０００ｍｏｌ燉Ｌ］相当的以克表示的氮的质量；

牔——试样的质量，ｇ。
计算结果表示到小数点后两位。

 精密度
化肥中氮含量测定结果的重复性 牜和再现性 爲见表 １。

表 １ 氮含量精密度数据 ％

水平范围 牜 爲

１０～２６ ０１５ ０３０

２６～５０ ０１５ ０４０

３
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附 录 ﹢
（标准的附录）
滴定系统的校准

本方法采用氢氧化钠标准滴定溶液对分析仪的滴定系统进行校准，必要时应采用含氮标准样品进

行校准。采用氢氧化钠标准滴定溶液对分析仪的滴定系统进行校准方法如下：

﹢ 具备延时和计算功能分析仪滴定系统的校准

﹢ 操作步骤

关闭碱液泵，设定分析仪于延时状态，使一空消化管就位，在仪器显示一稳定的显示值（爼０）后用已

校准的 ５０ｍＬ滴定管向滴定缸内滴加约 １５ｍＬ～３０ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液［牅（ＮａＯＨ）＝０．５ｍｏｌ燉

Ｌ］，控制最后 １ｍＬ～２ｍＬ的滴加速度小于 １０滴燉ｍｉｎ，滴加结束后记录分析仪最终显示值（爼），并按式

（Ａ１）计算：

牅１＝
爼１牅（ＮａＯＨ）

爼－ 爼０
…………………………（Ａ１）

式中：爼１——滴加氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

爼——滴定氢氧化钠标准滴定溶液所用盐酸标准滴定溶液（５２１０）的体积，ｍＬ；

爼０——滴定空白吸收液时所用盐酸标准滴定溶液（５２１０）的体积，ｍＬ；

牅（ＮａＯＨ）——氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ燉Ｌ（按 ＧＢ燉Ｔ６０１配制和标定）。

﹢ 校准

所得结果 牅１与盐酸标准滴定溶液（５２１０）的实际浓度 牅之差应小于 ０００１ｍｏｌ燉Ｌ，否则应对分析

仪体积系数进行校准，用体积校正系数（牅１燉牅）代替分析仪原体积系数 １０００。

﹢ 不具备延时和计算功能分析仪滴定系统的校准

﹢ 操作步骤

关闭碱液泵，设定分析仪蒸馏体积为 ２５０ｍＬ，使一空消化管就位，以后操作和计算同 Ａ１１。

﹢ 校准

所得结果 牅１与盐酸标准滴定溶液（５２１０）的实际浓度 牅之差应小于 ０００１ｍｏｌ燉Ｌ，否则应对分析

仪的显示值进行校准，方法是将分析仪的显示值乘以体积校正系数（牅１燉牅）后作为滴定用盐酸标准滴定

溶液的体积。

４
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附 录 ﹣
（提示的附录）

化肥中硝态氮定性试验

将 ５ｇ样品与 ２５ｍＬ热水混合，过滤。取 １体积滤液于 ２５ｍＬ比色管中，加入 ２体积硫酸（５２１），
混匀，冷却后沿比色管壁滴加数滴新配制的硫酸亚铁浓溶液，设法使其不与样品溶液混合。如果有硝酸
盐存在，几分钟后会在溶液的界面处出现明显的褐色。
另取部分样品溶液，加入 １ｍＬ硝酸钠（质量分数为 １％）溶液，按上述方法做显色试验，以验证在第

一个试验中加入的硫酸是否足够。

５
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