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提高尿素溶液分析的精密度

卢向阳�刘�鹤�吴乾万
海洋石油富岛有限公司�海南�东方�572600

摘�要：尿素溶液是尿素合成、提纯、回收工艺过程中的溶液，一般含有尿素、碳酸铵、氨等成分，尿素溶液中

各组分的含量和比例非常重要，决定着氨和二氧化碳的转化率、尿素产量。工艺人员根据操作手册调整设备的温度和

压力，以达到最优的工艺状况，而分析室向工艺人员提供的分析数据非常重要，在工艺调整中起指导作用。在日常分

析中发现，尿素溶液的分析精密度较差，很难做平行，较差的精密度会导致准确度下降。如果解决此问题，可以更好

的指导工艺调整设备参数。
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1 背景情况

1.1  尿素分析原理
用甲醛法，以浓硫酸分解试样，使试样中的氨生成

硫酸铵。硫酸铵与甲醛作用，生成硫酸，再用氢氧化钠

标准溶液滴定硫酸。反应如下：

(NH2)2CO+H2SO4+H2O = (NH4)2SO4+CO2↑

2(NH4)2SO4+6HCHO = 2H2SO4+(CH2)6N4+6H2O
H2SO4+2NaOH = Na2SO4+2H2O 
由于试样中的游离氨和缩二脲都能和硫酸作用生成

硫酸铵，因此用甲醛法测出的总氮量应减去游离氨中氮

和缩二脲中氮才是尿素的含氮量。

1.2  尿素分析步骤
用移液管取稀释样5.00mL或10.00mL于三角瓶中，加

入3mL浓硫酸，在电炉上加热分解至大量冒白烟，而且白
烟腾空时取下冷却。用少量去离子水冲洗瓶壁，加入甲

基红指示剂２滴，用200g/LNaOH溶液中和至淡红色。再
用0.5mol/LNaOH溶液中和至橙色。加入20mL甲醛溶液摇
匀，再加10滴混合指示剂，用c（NaoH）= 0.5mol/L标准
溶液滴定至出现稳定的红色为终点。

1.3  原因分析
通过对实验室分析人员进行抽查，分析同一个301D

尿液样品，得到尿素分析的相对极差如下：

分析人员 第一次% 第二次% 平均值% 相对极差% 总相对极差%

人员1 29.11 29.92 29.52 2.74 

4.62 
人员2 29.63 28.76 29.19 2.98 
人员3 29.21 28.74 28.98 1.62 
人员4 30.02 29.80 29.91 0.73 
人员5 30.10 28.88 29.49 4.14 

通过小组人员对现场进行调查，利用头脑风暴、 5Why法对原因进行分析，总结出以下多条原因：
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序号 因素 验证过程 验证结果 要因判断

1 标液置换不够 对员工装标液进行监督
都能够按照要求用标液置换
滴定管2次以上

非要因

2 滴定管不排液

①对员工滴定结束后是否排净滴定管进行监督，发现都
未按要求排液。
②取两个滴定管，一根按照要求用完后排液，另一根不
排液，发现不排液的滴定管在3天后析出固体氢氧化钠。
③用两根滴定管同时滴定同一个硫酸溶液。

排液和不排液的滴定管滴定
同一个硫酸溶液相对极差达
到4.2%

要因

3 未冲洗瓶壁 对员工冲洗瓶壁操作进行监督
滴定终点前，都能够按照要
求冲洗瓶壁

非要因

4 终点颜色不对
①对员工终点颜色进行监督，发现大家终点色判断不一
致，且个人平行样终点色判断不稳定。
②对颜色判断偏差较大的员工进行现场试验。

同一个硫酸样品相对极差最
大可达3.6%

要因

5 玻璃仪器不干净 对玻璃仪器进行监控
都能够按照要求分析结束后
清洗玻璃器皿

非要因

6 洗耳球不干净 对洗耳球进行检查
洗耳球干净，并且员工在误
吸入溶液后都能及时对洗耳
球清洗晾干。

非要因

7 硫酸瓶不干净

①对浓硫酸试剂瓶进行检查，发现同一瓶硫酸同时又多
个分析共同使用。
②员工在使用浓硫酸做尿素产品的亚甲基二脲时，有少
量尿素粘在吸量管外壁，再插入浓硫酸试剂瓶中，会带
入污染，最终影响尿液中尿素滴定。

硫酸试剂被多个试验混用，
相互污染。

要因

8 标液瓶不清洗
对盐酸和氢氧化钠标液瓶进行检查，发现氢氧化钠瓶底
有较多沉淀物质，沉淀积累过多导致每次装液时会吸
出，影响标液浓度，从而影响最终的滴定。

标液瓶不干净，影响了标液
浓度。

要因

9 调节PH时温度过高
①监督员工调节pH操作，冷却手段为：用自来水冷却。
②冷却时间较长，且冷却效果一般，调节完PH后，溶液
温度可达45℃。

自来水冷却效果较差，中和
后的溶液温度较高，造成氨
挥发。

要因

10 甲醛PH调节不合适
监控员工配制甲醛溶液的方法，配制好的甲醛溶液用PH
计进行验证。

员工操作都能按照要求操
作，并且配制的甲醛PH在
6-8之间，符合要求。

非要因

11 环境温度高

①监控溶液分析室的环境温度，如果存在过高的情况，
会造成氨挥发，影响最终结果。
②取同一个氨水样品分别置于2个三角瓶中，进行滴定
分析，一个三角瓶放置在溶液分析室，另一个置于空调
房，看两个结果相对极差。

①分析操作过程中，溶液分
析室空调设置温度为20℃，
符合实验室要求。
②平行样测定相对极差
1.2%，无明显氨挥发现象。

非要因

12 腾空时机把握不准 ①监督员工腾空操作。②对不同的腾空时机进行比对。
①员工操作手法符合要求。
②出现腾空后0-20s之间对分
析结果影响较小。

非要因

2 主要做法 基于关键原因的创新计划。

序号 创新点(why) 
改进创意

(how to do) 
创新目标

(what) 
完成时间

(when) 
地点

(when) 
负责人
(when) 

1 滴定管不排液 每次分析结束要彻底清洗滴定管 滴定管分析后排液 8月11日 实验室 人员1
2 终点颜色不对 确定终点颜色，并组织培训 掌握重点判断 8月14日 实验室 人员1
3 硫酸瓶不专用 把尿液滴定用浓硫酸和其他分析分开 硫酸瓶分类使用 8月16日 实验室 人员2

1.4  真因验证 通过对上述的原因逐一进行验证，得出以下结论：
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续表：

序号 创新点(why) 
改进创意

(how to do) 
创新目标

(what) 
完成时间

(when) 
地点

(when) 
负责人
(when) 

4 标液瓶不清洗 每次领取标液时，必须清洗标液瓶并吹干 定期清洗标液瓶 8月16日 实验室 人员3
5 调节PH温度过高 调节PH过程要用冰块冷却 掌握调节PH方法 8月18日 实验室 人员3

2.1  创新实施过程
2.1.1  滴定管不排液
创新前：滴定管用完后不排液，导致管尖有残留氢

氧化钠，影响结果。

创新后：要求分析人员用完滴定管后用脱盐水清洗

至少3遍，等下次分析时，用标准溶液置换至少3次。并
对上述要求进行监督，对不按要求做的员工进行考核。

2.1.2  终点颜色不对
创新前：分析人员对终点判断水平参差不齐，导致

影响结果。

创新后：对分析人员集中培训，确定终点颜色判断

标准，并组织员工练习掌握，培训后对每个人掌握的情

况进行考试，对于不达标的员工重新培训并考核。

2.1.3  硫酸瓶不专用
创新前：浓硫酸试剂瓶不专用，多个分析项目互相

混杂，导致试剂污染。

创新后：将尿液分析和尿素产品分析用的浓硫酸试

剂瓶分开放置，防止互相污染，影响结果。

2.1.4  标液瓶不清洗
创新前：装氢氧化钠标准溶液的试剂瓶长期不按要

求清洗，导致底部聚积沉淀物，影响分析结果。

创新后：要求分析人员每次领取标准溶液后，都先

对试剂瓶清洗干净、用脱盐水冲洗至少3遍，再用标准溶
液润洗3遍后方可盛装。并对上述要求进行监督，对不按
要求做的员工进行考核。

2.1.5  调节pH值温度过高
创新前：调节PH时，普遍采用自来水冷却，冷却效

果差，导致温度过高，氨挥发，影响最终结果。

创新后：要求调节PH时用冰水冷却，冷却效果好，
大大降低氨的挥发量。

2.2  效果检查
通过对实验室分析人员进行抽查，分析同一个301D

尿液样品，得到尿素分析的相对极差如下：

分析人员 第一次% 第二次% 平均值% 相对极差% 总相对极差%

人员1 29.86 29.94 29.90 0.27 

0.74 

人员2 29.82 30.00 29.89 0.60 

人员3 29.79 29.94 29.86 0.50 

人员4 29.88 29.78 29.83 0.33 

人员5 29.83 29.90 29.86 0.23 

通过前后数据对比，尿素分析的相对极差大大降

低，精密度提高明显。

3 经验启示

1.成功的关键因素是团队的配合和集思广益，有针对
性的研究课题，并在实践中反复验证。

2.该方法还有改进的空间，比如采用自动电位滴定仪
控制滴定准确度。

3.如果要在其他地方推广，要从分析人员、实验室条
件和尿液样品中着手开展活动。

4.操作方法
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1）取气体样品时要用干燥的带弹簧夹的球胆，先用
样气置换三次以上后方可取样。

2）取中间产生出的液体和气体混合样品时，用装
入约300mL去离子水的带弹簧夹的球胆。先将球胆中空
气排净，用弹簧夹夹紧，擦干后称重W1[精确至0.01g]，
然后打开取样阀排放片刻，将球胆上的取样皮管与取样

阀相连，边取边摇动，使气体充分溶入水里，至样品达

10~30g或球胆温热后取下球胆，用弹簧夹夹住，擦干后
称重W2。前后重量差即[W2－W1 = W样重]为样品重量。
将球胆内溶液移入500mL容量瓶中，用蒸馏水冲洗球胆三
次，洗涤液并入容量瓶中，用去离子水稀释至刻度，摇

匀备用。

5.注意事项
1）取样时，应戴上防护面具和手套，站在顺风的

上方。

2）取样阀的开度要适当，排出的样品应具有代表
性。球胆的皮管与取样阀相连时要紧密。

3）如遇球胆胀大，应关闭取样阀，剧烈摇动球胆使
气样溶解。取样阀堵塞时，用蒸汽加热（但必须先关紧

阀门后用蒸汽加热这样较安全）。
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