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前　　言

　　本标准对应于下列国际标准，一致性程度为非等效：ＩＳＯ３３４：１９９２《固体矿物燃料———全硫测

定———艾士卡法》，ＩＳＯ３５１：１９９６《固体矿物燃料———全硫测定———高温燃烧法》。

本标准与国际标准相比主要差异如下：

———增加了库仑滴定法；

———对艾士卡法作了如下修改：

将灼烧物用浓盐酸处理改为用热水处理；

将加入沉淀剂后在沸水中保持３０ｍｉｎ改为微沸下保温２ｈ；

将精密度（重复性限０．０５％，再现性临界差０．１％）改为按全硫含量分级表示（本版中３．６）；

———对高温燃烧中和法作了如下修改：

将添加物Ａｌ２Ｏ３ 改为 ＷＯ３；

将燃烧温度１３５０℃改为（１２００±１０）℃；

将标准溶液Ｎａ２Ｂ４Ｏ７ 改为ＮａＯＨ；

将精密度（重复性限０．０５％，再现性临界差０．１％）改为按全硫含量分级表示（本版中５．６）；

本标准代替ＧＢ／Ｔ２１４—１９９６《煤中全硫测定方法》和ＧＢ／Ｔ１８８５６．８—２００２《水煤浆质量试验方法

　第８部分：水煤浆全硫测定方法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ２１４—１９９６相比主要变化如下：

———适用范围中增加了焦炭；

———增加了“规范性引用文件”条款；

———对艾士卡法进行了如下修改和补充：

对高硫煤的称样量进行了修改和补充（１９９６年版２．４．１中“注”，本版３．４．１中“注”）；

修改了甲基橙指示剂浓度；

———对库仑滴定法进行了如下修改和补充：

修改了管式高温炉高温恒温带的温度范围和长度（１９９６年版３．３．１，本版４．３．１）；

修改了高温燃烧中和法结果计算公式中的错误（硫的摩尔质量值，１９９６年版４．５．１，本版

５．５．１）；

修改了方法的精密度（１９９６年版的３．６，本版的５．６）；

增加了仪器标定和标定有效性核验（本版４．４．２和４．４．４）；

———对高温燃烧中和法进行了如下修改和补充：

修改了管式高温炉的高温恒温带长度（１９９６年版４．３．１，本版５．３．１）；

纠正了计算公式中的错误（硫的摩尔质量值，１９９６年版４．５．１，本版５．５．１）；

增加了碳酸钠纯度标准物质（本版５．２．１１）及硫酸标准溶液的配制和标定（本版５．２．１２）。

本标准由中国煤炭工业协会提出。

本标准由全国煤炭标准化技术委员会归口。

本标准起草单位：煤炭科学研究总院煤炭分析实验室。

本标准主要起草人：皮中原、贾延、段云龙。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ２１４—１９６４、ＧＢ２１４—１９８３、ＧＢ／Ｔ２１４—１９９６；

———ＧＢ／Ｔ１８８５６．８—２００２。
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煤 中 全 硫 的 测 定 方 法

１　范围

标准规定了测定煤中全硫的艾士卡法、库仑法、高温燃烧中和法的方法原理、试剂和材料、仪器设

备、试验步骤、结果计算及精密度等，在仲裁分析时，应采用艾士卡法。

本标准适用于褐煤、烟煤、无烟煤和焦炭，也适用于水煤浆干燥煤样。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。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标准，然而，鼓励根据本标准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标准。

ＧＢ／Ｔ２１２　煤的工业分析方法 （ＧＢ／Ｔ２１２—２００１，ｅｑｖＩＳＯ１１７２２：１９９９；ｅｑｖＩＳＯ１１７１：１９９７；

ｅｑｖＩＳＯ５６２：１９９８）

ＧＢ／Ｔ４８３　煤炭分析试验方法一般规定

３　艾士卡法

３．１　原理

将煤样与艾士卡试剂混合灼烧，煤中硫生成硫酸盐，然后使硫酸根离子生成硫酸钡沉淀，根据硫酸

钡的质量计算煤中全硫的含量。

３．２　试剂和材料

３．２．１　艾士卡试剂（以下简称艾氏剂）：以２份质量的化学纯轻质氧化镁（ＧＢ／Ｔ９８５７）与１份质量的化

学纯无水碳酸钠（ＧＢ／Ｔ６３９）混匀并研细至粒度小于０．２ｍｍ后，保存在密闭容器中。

３．２．２　盐酸溶液：（１＋１），１体积盐酸（ＧＢ／Ｔ６２２）加１体积水混匀。

３．２．３　氯化钡溶液：１００ｇ／Ｌ，１０ｇ氯化钡（ＧＢ／Ｔ６５２）溶于１００ｍＬ水中。

３．２．４　甲基橙溶液：２ｇ／Ｌ，０．２ｇ甲基橙溶于１００ｍＬ水中。

３．２．５　硝酸银溶液：１０ｇ／Ｌ，１ｇ硝酸银（ＧＢ／Ｔ６７０）溶于１００ｍＬ水中，加入几滴硝酸（ＧＢ／Ｔ６２６），贮

于深色瓶中。

３．２．６　瓷坩埚：容量为３０ｍＬ和（１０～２０）ｍＬ两种。

３．２．７　滤纸：中速定性滤纸和致密无灰定量滤纸（ＧＢ／Ｔ１９１４）。

３．３　仪器设备

３．３．１　分析天平：感量０．１ｍｇ。

３．３．２　马弗炉：带温度控制装置，能升温到９００℃，温度可调并可通风。

３．４　试验步骤

３．４．１　在３０ｍＬ瓷坩埚内称取粒度小于０．２ｍｍ的空气干燥煤样（１．００±０．０１）ｇ
１）（称准至０．０００２ｇ）

和艾氏剂（３．２．１）２ｇ（称准至０．１ｇ），仔细混合均匀，再用１ｇ（称准至０．１ｇ）艾氏剂覆盖在煤样上面。

１）全硫含量５％～１０％时称取０．５ｇ煤样，全硫含量大于１０％时称取０．２５ｇ煤样。

３．４．２　将装有煤样的坩埚移入通风良好的马弗炉中，在（１～２）ｈ内从室温逐渐加热到（８００～８５０）℃，

并在该温度下保持（１～２）ｈ。

３．４．３　将坩埚从马弗炉中取出，冷却到室温。用玻璃棒将坩埚中的灼烧物仔细搅松、捣碎（如发现有未

１

犌犅／犜２１４—２００７




