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一、目的 
为规范凯氏定氮仪(Kjeltec 8400)的基本操作、维护保养、异常处理程序，防止人为操作失误，确保凯氏定氮仪(Kjeltec 8400)的正常和有效使用，实现对样品中N含量和蛋白质含量测定实验工作的有效控制，特制定本规程。
二、适用范围 
本公共实验平台凯氏定氮仪(Kjeltec 8400)（设备编号：）的使用。
所在实验室：高温消化室[912]
三、职责
本程序的实施者为凯氏定氮仪(Kjeltec 8400)操作者，公共实验平台技术管理员负责对本程序的实施情况进行监督。日常运行及维护、定期维护、定期点检及保养由公共实验平台技术管理员负责。
四、开机前准备 
1．使用本仪器前，操作人员须接受过相关培训并仔细阅读说明书。
2．检查实验室电源、温度和湿度等环境条件，实验室温度保持在15～30℃之间，湿度小于80%。
3. 放置仪器的工作台应平坦、牢固和结实，不应有震动或其他影响仪器正常工作的现象。供电线路应提供良好的接地，可进一步电气安全性和系统可靠性。
五、操作程序 
1 试剂
1.1 [bookmark: OLE_LINK3][bookmark: OLE_LINK4]40% NaOH溶液：（最好在不锈钢或塑料材质的烧杯中进行溶液配制）
将400g氢氧化钠晶体倒入事先装有1000ml蒸馏水的烧杯中，用玻璃棒搅动溶解，冷却后倒入碱桶中。（全程应在通风橱中进行）
1.2 1L 1%硼酸接收液配置
将10克硼酸溶于1L蒸馏水中，配成1%硼酸溶液。*此过程可稍微加热，加速硼酸溶解。
添加10ml溴甲酚绿溶液（100毫克溴甲酚绿溶于100ml95%乙醇）。
添加7ml甲基红溶液（100毫克甲基红溶于100ml95%乙醇，*可用超声震荡加速溶解）。
1.3 0.1mol Hcl标准滴定溶液
按照GBT601-2002 化学试剂－标准滴定溶液的制备 进行配置和标定。
1.4 浓硫酸；FOSS催化剂片（CuSO4+K2SO4）
2 设备
2.1 消化管，消化管架
2.2 天平，精度0.1mg
2.3 消化炉
2.4 凯氏定氮仪
3 试验步骤：
3.1 称取0.5-1g（以ml为计算结果的样品，可准确量取体积数），准确称重，并全部转移至消化管中。
3.2 加入1片Foss催化剂片和12-15ml浓硫酸。*相应蒸馏步骤时的碱用量为硫酸用量的4倍。
3.3 放入消化炉，在420℃条件下进行消化。
*液体样品建议进行梯度升温，比如在200℃下加热0.5h后再升至420℃进行消化。
*消化时间根据样品不同会有区别。冷却后为澄清淡蓝色或透明液体状态即消化完全。一般样品1.5h即可消化完全。
3.4 冷却后进行KT8400蒸馏及滴定。
3.5 列表菜单下进行批次和批次内样品编辑：新建批次——编辑批次：选择样品架名称；选择程序——返回并进入样品界面——新建并编辑样品：输入样品质量或体积；选择样品类型；选择结果类型；（*如果做回收率，需要输入理论氮含量值；如果样品以蛋白为结果，需要输入蛋白质系数）
3.6 注册菜单下选择即将要进行检测的批次进行注册，注册后的批次在已注册一栏会显示A字母。
（带自动进样器的用户：取消注册当前批次——打开进样器门——点击移出翼，将消化架挂上——选择进行检测的批次，点击注册——关上进样器门）
3.7 分析菜单下进行分析（最好按顺序进行分析，若是想跳过其中几个样品做样，有时会出现仪器依然按次序进行分析的情况。）
4 计算公式：
回收率测定
用纯度＞99.5%的(NH4)2SO4（注意硫酸铵标准品需确知含水量或充分烘干） 
摩尔重量=132.14克/摩尔
(NH4)2SO4的理论含氮量=[(2*14*100)/132.14] *纯度
将(NH4)2SO4置于102℃条件下烘干4小时，然后放在干燥器中冷却。称取0.1克（精确至小数点后第四位）(NH4)2SO4放入消化管，进行AN300程序蒸馏。 
                                                                                               
氮% = 
式中：N = 滴定标准液当量浓度，精确至小数点后第四位
[bookmark: _GoBack]回收率% =           
部分结果计算公式如下： 
氮% = [(T-B) x N x 14.007 x100]/样品毫克数 
蛋白质% = N2% x F 
毫克N/升 = [(T-B) x N x 14.007 x 1000] /样品ml数
克N/升 = [(T-B) x N x 14.007]/样品ml数
毫克N/100ml= [(T-B) x N x 14.007 x100] /样品ml数

T = 样品滴定耗用盐酸量（ml） 
B = 空白实验耗用盐酸量（ml） 
N = 盐酸摩尔数或当量数，精确到小数点后四位 
F = 氮转换为蛋白质的转换系数，根据样品种类不同分别为6.25、5.7、6.38
六、注意事项
1. 仪器开机后，进行样品检测之前，建议做上4根管空白，进行仪器的预热和碱环境稳定。
2. 仪器关机前，用cleaning程序进行一次空管蒸馏，进行仪器管路清洗，延长管路使用寿命。
3. 每次更换标准酸需要进行回收率测定
4. 每次更换硼酸接收液，需要进行样品空白测定
七、技术支持
福斯仪器设备公司工程师：陈晓毅 18612999552
联系人：孟金柳 13588350712
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