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前 言

本标准中硫 酸混 合 催 化 剂 法 非 等 效 采 用 美 国 公 职 分 析 家 协 会 分 析 方 法 手 册（ＡＯＡＣ）（１９８４）中

２．０６１“肥料中总氮含量的测定方法——改进的综合定氮法”；本标准中硫酸过氧化氢氧化法非等效采

用前苏联国家标准 ГОСТ２６７１５：１９８５《有机肥料总氮含量的测定方法》中的硫酸过氧化氢氧化法。
本标准由中华人民共和国化学工业部提出。
本标准由全国肥料和土壤调理剂标准化技术委员会归口。
本标准起草单位：上海化工研究院。
本标准主要起草人：杨 一、范 宾。
本标准为首次发布。
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国家质量技术监督局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了有机无机复混肥料中总氮含量的测定方法。
本标准适用于由各种有机肥料与化学肥料组成的固体有机无机复混肥料，也适用于各种固体有机

肥料的总氮含量的测定。

 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Ｔ８５７１—１９８８ 复混肥料 实验室样品制备（ｎｅｑＩＳＯ燉ＤＩＳ７７４２．２）
ＧＢ燉Ｔ８５７２—１９８８ 复混肥料中总氮含量测定 蒸馏后滴定法（ｅｑｖＩＳＯ５３１５：１９８４）
ＨＧ燉Ｔ２８４３—１９９７ 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

 原理

在酸性介质中将硝酸盐还原为铵盐，在混合催化剂或过氧化氢的存在下，用浓硫酸消化，将氮转化

为硫酸铵。从碱性溶液中蒸馏出氨，并吸收在过量的硫酸标准滴定溶液中，在甲基红亚甲基蓝混合指示

液存在下，用氢氧化钠标准滴定溶液返滴定。

 试剂和材料

本标准所用试剂、水及溶液的配制，在未注明规格和配制方法时应符合 ＨＧ燉Ｔ２８４３之规定。
． 铬粉：细度小于 ２５０μｍ。
． 硫酸钾。
． 五水硫酸铜。
． 混合催化剂制备：将 １０００ｇ硫酸钾和 ４０ｇ五水硫酸铜充分混合，并仔细研磨。
． 硫酸。
． 盐酸。
． ３０％（牔燉牔）过氧化氢溶液。
． 氢氧化钠溶液：４００ｇ燉Ｌ。
． 氢氧化钠标准滴定溶液：牅（ＮａＯＨ）＝０．１ｍｏｌ燉Ｌ。
． 硫酸标准滴定溶液：牅（１燉２Ｈ２ＳＯ４）＝０．５、０．２、０．１ｍｏｌ燉Ｌ。
． 甲基红亚甲基蓝混合指示液。
． 广泛 ｐＨ试纸。
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 仪器

一般实验室仪器，以及：
． 消化仪器：１０００ｍＬ圆底烧瓶和梨形玻璃漏斗。
． 蒸馏仪器：按 ＧＢ燉Ｔ８５７２配备。
． 防爆沸颗粒或防爆沸装置：后者由一根 １００ｍｍ×５ｍｍ玻璃棒连接在一根 ２５ｍｍ聚乙烯管上。

 分析步骤

． 试样

按 ＧＢ燉Ｔ８５７１规定制备实验室样品。若样品很难粉碎，可研磨至通过 ２ｍｍ试验筛。
称样按 ＧＢ燉Ｔ８５７２进行。

． 分解

可选用 ６．２．１硫酸混合催化剂法和 ６．２．２硫酸过氧化氢法之一。
．． 硫酸混合催化剂法

．．． 还原（如果试样中含硝酸态氮时，必须采用此步骤）
按 ＧＢ燉Ｔ８５７２进行。

．．． 消化

将盛有试样的烧瓶置于通风橱内，加入 １９ｇ混合催化剂，小心加入 ３０ｍＬ的硫酸（４．５），插上梨形

漏斗，置于预先调节至通过 ７～７．５ｍｉｎ沸腾试验的加热装置上加热。
如泡沫很多，减少供热强度至泡沫消失，继续加热，直到烧瓶底部清晰，再消化 ７５ｍｉｎ，冷却烧瓶至

室温，小心地加入 ４００ｍＬ水，冷却。
．． 硫酸过氧化氢氧化法

向盛有试样的烧瓶中加入２０ｍＬ硫酸（４．５）和５ｍＬ３０％（牔燉牔）过氧化氢溶液，放置过夜（约１５ｈ）。
向烧瓶中再加入 ５ｍＬ同样的过氧化氢溶液，瓶口插上梨形玻璃漏斗。在通风橱内的加热装置上加

热 ３０ｍｉｎ（若泡沫过多，暂停加热至泡沫消失为止，再继续加热）。若溶液呈现深色，稍冷后再加入 ５ｍＬ
同样的过氧化氢溶液，继续加热 １０ｍｉｎ，重复此步骤至溶液无色或浅色为止。冷却烧瓶至室温，小心加

入 ４００ｍＬ水，冷却。
． 蒸馏

按 ＧＢ燉Ｔ８５７２进行。
． 滴定

按 ＧＢ燉Ｔ８５７２进行。
． 空白试验

在测定的同时，按同样的操作步骤，使用同样的试剂，但不含试样进行空白试验。

 分析结果的计算及表述

． 计算

总氮含量（牀）以氮（Ｎ）的质量百分数表示，由下式计算：

牀＝ ［牅１爼１－ 牅２爼２－ （牅１爼３－ 牅２爼４）］× ０．０１４０１牔 × １００

式中：牅１——测定及空白试验时，使用硫酸标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；
牅２——测定及空白试验时，使用氢氧化钠标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；

爼１——测定时，使用硫酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

爼２——测定时，使用氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
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爼３——空白试验时，使用硫酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

爼４——空白试验时，使用氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
０．０１４０１——与 １．００ｍＬ硫酸标准滴定溶液［牅（１燉２Ｈ２ＳＯ４）＝１．０００ｍｏｌ燉Ｌ］相当的以克表示的氮的质

量；
牔——试料的质量，ｇ。

取平行测定结果的算术平均值作为测定结果。
． 允许差

平行测定结果的绝对差值不大于 ０．３０％；
不同实验室测定结果的绝对差值不大于 ０．５０％。
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