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"尿素测定方法
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总氮含量的测定#(

本部分与
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相比主要差异是$蒸馏后滴定法简化了分析步骤中的试液制备(

本部分由中国石油和化学工业协会提出(

本部分由全国肥料和土壤调理剂标准化技术委员会)
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*归口并负责解释(

本部分起草单位$国家化肥质量监督检验中心)上海*(

本部分主要起草人$张求真+房朋(

本部分所代替标准的历次版本发布情况为$
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尿素的测定方法

第
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部分$总氮含量

#

!

范围

!"

!

#$%%&

的本部分规定了尿素中总氮含量的测定(

本部分适用于由氨和二氧化碳合成制得的尿素总氮含量的测定(
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规范性引用文件

下列文件中的条款通过
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的本部分的引用而成为本部分的条款(凡是注日期的引用文

件,其随后所有的修改单)不包括勘误的内容*或修订版均不适用于本部分,然而,鼓励根据本部分达成

协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本(凡是不注日期的引用文件,其最新版本适用于本

部分(
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化肥产品
!

化学分析常用标准滴定溶液+标准溶液+试剂溶液和指示剂溶液
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总氮含量的测定
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原理

在硫酸铜的催化作用下,在浓硫酸中加热使试料中酰胺态氮转化为铵态氮,加入过量碱液蒸馏出

氨,吸收在过量的硫酸溶液中,在指示液存在下,用氢氧化钠标准滴定溶液返滴定(
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试剂和材料

下列的部分试剂和溶液具有腐蚀性,操作者应小心谨慎- 如溅到皮肤上应立即用水冲洗或适合的

方式进行处理,严重者应立即治疗(

本部分中所用试剂+溶液和水,在未注明规格和配制方法时,均应符合
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的规定(
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甲基红
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亚甲基蓝混合指示液&
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硅脂(

&-#-&

!

仪器
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通常实验室用仪器&
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蒸馏仪器

带标准磨口的成套仪器或能保证定量蒸馏和吸收的任何仪器(

蒸馏仪器的各部件用橡皮塞和橡皮管连接,或是采用球形磨砂玻璃接头,为保证系统密封,球形玻

璃接头应用弹簧夹子夹紧(
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的本部分推荐使用的仪器如图
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单位为毫米
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%%%防溅球管&

!!

1

%%%滴液漏斗&
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%%%带双连球锥形瓶(
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蒸馏装置图
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单球防溅球管和顶端开口+容积约
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与防溅球进出口平行的圆筒形滴液漏斗&
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接受器,容积约
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的锥形瓶,瓶侧连接双连球(
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梨形玻璃漏斗&
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防溅棒,一根长约
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+直径约
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的玻璃棒,一端套一根
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聚乙烯管(
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分析步骤

做两份试料的平行测定(
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试液制备

称取约
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*于蒸馏烧瓶中,加少量水冲洗蒸馏瓶瓶口内侧,以使试料全

部进入蒸馏瓶底部,再加
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二氧化碳逸尽,然后逐步提高加热温度,直至冒白烟,再继续加热
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后停止加热(

注$若为大颗粒尿素则应磨细后称量(其方法是取
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缩分后的试样,迅速研磨至全部通过
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孔径筛,混
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蒸馏

待蒸馏烧瓶中试液充分冷却后,小心加入
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水,几滴混合指示液,放入一根防溅棒,聚乙烯管

端向下(
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硫酸溶液于接受器中,加水使溶液量能淹没接受器的双连球瓶颈,加
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滴混合指示液(

用硅脂涂抹仪器接口,按图示装好蒸馏仪器,并保证仪器所有连接部分密封(

通过滴液漏斗往蒸馏烧瓶中加入足够量的氢氧化钠溶液,以中和溶液并过量
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,加水冲洗滴液

漏斗,应当注意,滴液漏斗内至少存留几毫升溶液(

加热蒸馏,直到接受器中的收集量达到
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时,移开接受器,用
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试纸检查冷凝管出口的液

滴,如无碱性结束蒸馏(

&-#-"-&

!

滴定

将接受器中的溶液混匀,用氢氧化钠标准滴定溶液滴定,直至指示液呈灰绿色,滴定时要使溶液充

分混匀(
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空白试验

按上述操作步骤进行空白试验,除不用试料外,操作手续和应用的试剂与测定时相同(

&-#-(

!

分析结果的表述
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%%%测定及空白试验时,使用氢氧化钠标准滴定溶液的浓度的准确数值,单位为摩尔每升
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%%%试样的水分,用质量分数表示)

B

*(

计算结果表示到小数点后两位,取平行测定结果的算术平均值作为测定结果(
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允许差

平行测定结果的绝对差值不大于
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不同实验室测定结果的绝对差值不大于
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计算法

本方法仅适用于生产厂常规分析产品检验(
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原理

生产过程中加甲醛则尿素除水分+缩二脲和亚甲基二脲外,其他不纯物)重金属和副产品*含量可略

而不计(因此其总氮含量可视为尿素氮,缩二脲氮和亚甲基二脲氮的总和(尿素氮可通过
&..B

减水

分+缩二脲和亚甲基二脲含量而得到尿素含量+进而通过尿素含量计算获得,缩二脲氮可通过测缩二脲

含量计算获得,亚甲基二脲氮可通过测亚甲基二脲含量计算获得,三者之和即为总氮(
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生产过程中不加甲醛的尿素的总氮含量
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