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前 言

城市生活垃圾中全氮的测定方法在我国环卫行业尚属空白

各省市在监测分析时只是借鉴土壤或水质的分析方法 由于生活

垃圾的综合利用 无害化处理研究工作需要了解生活垃圾特性及

组分的有关内容 因此本标准结合环境监测 土壤理化检测中现行

的分析方法 针对生活垃圾成分的复杂性和不稳定性 在实验室内

进行对比实验和验证实验 对分析方法进一步修改与完善 编写了

城市生活垃圾全氮的测定方法

本标准由建设部标准定额研究所提出

本标准由建设部城镇环境卫生标准技术归口单位上海市环境

卫生管理局归口
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范围

本标准规定了用半微量开氏法测定全氮的方法

本标准适用于城市生活垃圾样品的测定

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

城市生活垃圾采样和物理分析方法

样品的采集与制备

样品的采集与制备应按 规定进行 使其达到所规

定的 烘干试样标准 处理过程不应超过

城市生活垃圾含水率的测定应按 规定进行 以备

将试样测定结果进行换算

试样的保存应按 规定进行

中华人民共和国建设部 批准 实施
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原理

试样在催化剂 即硫酸钾 无水合硫酸铜与硒粉的混合物 的

参与下 用浓硫酸消煮时 各种含氮有机化合物经过复杂的高温分

解反应 转化为铵态氮 碱化蒸馏出来的氨用硼酸吸收后 以酸标

准溶液滴定 计算出生活垃圾全氮含量 不包括全部硝态氮 用

还原法和非还原法测定生活垃圾的氮含量 其结果很接近 因此对

生活垃圾试样全氮的测定用开氏法是科学有效的

试剂

本实验所用蒸馏水均为无氨水 所用试剂凡没有指明规格者

均为分析纯

浓硫酸

浓盐酸

无水碳酸钠 基准试剂 使用前须经 干燥

并恒重

硼酸吸收液

氢氧化钠溶液

盐酸标准溶液

吸取 盐酸于 容量瓶中 并用蒸馏水稀释至刻

度后摇匀 此溶液为 盐酸溶液 吸取该溶液 于

容量瓶中 用蒸馏水稀释至刻度后摇匀 然后用无水碳酸

钠 标定

标定 准确称取已干燥过的无水碳酸钠 精确至

于锥形瓶中 加入 新煮沸并冷却的蒸馏水和 滴

指示剂 用 盐酸标准溶液滴定至溶液由绿色变为

淡紫色 记录消耗盐酸标准溶液的体积 按式 计算盐酸标准溶

液的浓度 标定结果需用双份试料取其平均值 同时做空白实验
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式中 盐酸标准溶液的浓度

称取无水碳酸钠的质量

试样所消耗盐酸标准溶液的体积

空白试样所消耗盐酸标准溶液的体积

中和 无水碳酸钠所需盐酸的摩尔数

无水碳酸钠的摩尔质量

所得结果应表示至四位小数

甲基红 溴甲酚绿指示剂

分别称取 溴甲酚绿和 甲基红 精确至 于研

钵中 加入少量 乙醇研磨至指示剂全部溶解 用 乙醇稀

释至 可保存一个月

催化剂 分别称取 硫酸钾 五水合硫酸铜

和 硒粉于研钵中研细并充分混合均匀 贮存于磨口瓶

中

仪器

分析天平 感量为

瓷研钵

硬质开氏烧瓶 容积

半微量定氮蒸馏装置

半微量滴定管 容积

锥形瓶 容积

四联可调电炉

操作步骤

试样的消解

称取约 试样 精确至 送入干燥的



小漏斗

开氏蒸馏器

冷凝器

三角瓶

圆底烧瓶
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开氏瓶底部 加入少量的蒸馏水湿润样品 加 催化剂 和

浓硫酸 摇匀 瓶口盖一小漏斗 置调温电炉上低温加热 待

瓶内反应缓和时 约 适当调高温度 使溶液保持微沸 温

度不宜过高 以硫酸蒸气在瓶颈上部 处冷凝回流为宜 待消解

液全部变为灰白稍带绿色后 再继续消解 停止加热使其冷却

将上述冷却后的消解液全部转移到 容量瓶中 并用

少量蒸馏水洗涤开氏瓶 次一并转移至容量瓶中 定容 摇匀

静置得到上清液

氨的蒸馏

安装好蒸馏装置 见装置图 圆底烧瓶内加数粒玻璃珠 并

检查其是否漏气后 用蒸馏水代替样品进行空白蒸馏 并通过水的

馏出液将管道洗净 约

半微量开氏定氮装置图

于 锥形瓶中加入 硼酸吸收液 并滴加

滴指示剂 将蒸馏装置的冷凝管末端深入到吸收液面以下
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处 然后吸取 上清液 于蒸馏室内 缓缓加入 氢

氧化钠溶液 启动蒸汽发生器 进行水蒸气蒸馏 馏出液体积约

时 用 试纸测馏出液为中性时 蒸馏结束 用少量硼酸吸收

液洗涤冷凝管末端

用已标定好的盐酸标准溶液 滴定馏出液 溶液由绿

色变为淡紫色 记录所用盐酸标准溶液体积

空白实验

空白实验与样品测定同步进行 除不加样品外 其余操作步骤

均同样品的测定 空白所消耗盐酸标准溶液体积一般不应超过

分析结果的表述

全氮浓度 按式 计算

样

式中 滴定试样所用盐酸标准溶液体积

滴定空白时所用盐酸标准溶液的体积

盐酸标准溶液的浓度

分取倍数

样 试样质量

氮原子的摩尔质量

所得结果应表示至四位小数

精密度与准确度

实验室内连续测定三批样品 每批做三个平行试样 测得其含

氮量为 相对标准偏差 用乙二胺四

乙酸二钠 简称 做标准物质 在

试样中加入 标准物质 测得加标回收率为




