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前　　言

本标准第３章（三节炉法和二节炉法）修改采用ＩＳＯ６２５：１９９６（Ｅ）《固体矿物燃料———碳氢测

定———利比西法》（１９９６年英文版），本标准第４章（电量重量法）是ＩＳＯ６２５：１９９６中没有规定的方法，

但该方法在我国使用了很多年，是测定煤中碳氢的方法之一，所以为了适合国情本标准保留了电量重

量法。为方便比较，在资料性附录 Ａ中列出了本标准章条编号与ＩＳＯ６２５：１９９６章条编号的对照一

览表。

考虑到我国国情，在采用ＩＳＯ６２５：１９９６时，本标准作了一些修改。有关技术性差异已编入正文中

并在它们所涉及的条款的页边空白处用垂直单线标识。在附录Ｂ中给出了这些技术性差异及其原因

的一览表以供参考。

本标准代替ＧＢ／Ｔ４７６—２００１《煤的元素分析方法》中第３章碳氢测定、ＧＢ／Ｔ１５４６０—２００３《煤中碳

和氢的测定方法　电量重量法》和ＧＢ／Ｔ１８８５６．１１—２００２《水煤浆质量试验方法　第１１部分：水煤浆

碳氢测定方法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ４７６—２００１相比，主要变化如下：

———增加了煤中碳氢测定的电量重量法（本版第４章）；

———增加了水煤浆的碳氢测定（本版３．５．１．２和３．６．２）；

———删除氮的测定方法（原版第４章）。

本标准的附录Ａ和附录Ｂ均为资料性附录。

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检测研究所、云南省煤炭勘察院实验室。

本标准主要起草人：贾延、马淑英、邢秀云、王广育。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ４７６—１９６４、ＧＢ／Ｔ４７６—１９７９、ＧＢ／Ｔ４７６—１９９１、ＧＢ／Ｔ４７６—２００１；

———ＧＢ／Ｔ１５４６０—１９９５、ＧＢ／Ｔ１５４６０—２００３；

———ＧＢ／Ｔ１８８５６．１１—２００２。

Ⅰ

犌犅／犜４７６—２００８

订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
7
2
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
2
0
5
-
2
8
5
7
-
6
8
0
1
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
7
2
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
2
0
5
-
2
8
5
7
-
6
8
0
1
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



煤中碳和氢的测定方法

１　范围

本标准规定了煤和水煤浆中碳氢分析的三节炉法、二节炉法及用电量法测定煤及水煤浆干燥煤样

中的氢、用重量法测定碳的方法原理、试剂和材料、装置、试验步骤、结果计算及精密度等。

本标准适用于褐煤、烟煤、无烟煤和水煤浆。

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—２００８，ＩＳＯ１１７２２：１９９９，ＩＳＯ１１７１：１９９７，ＩＳＯ５６２：

１９９８，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ２１８　煤中碳酸盐二氧化碳含量的测定方法（ＧＢ／Ｔ２１８—１９９６，ｅｑｖＩＳＯ９２５：１９８０）

ＧＢ／Ｔ１８８５６．１　水煤浆试验方法　第１部分：采样

３　三节炉法和二节炉法

３．１　方法原理

一定量的煤样或水煤浆干燥煤样在氧气流中燃烧，生成的水和二氧化碳分别用吸水剂和二氧化碳

吸收剂吸收，由吸收剂的增量计算煤中碳和氢的质量分数。煤样中硫和氯对碳测定的干扰在三节炉中

用铬酸铅和银丝卷消除，在二节炉中用高锰酸银热解产物消除。氮对碳测定的干扰用粒状二氧化锰

消除。

３．２　试剂和材料

３．２．１　无水高氯酸镁：分析纯，粒度１ｍｍ～３ｍｍ；或无水氯化钙：分析纯，粒度２ｍｍ～５ｍｍ。

３．２．２　粒状二氧化锰：化学纯，市售或用硫酸锰和高锰酸钾制备。

制法：称取２５ｇ硫酸锰，溶于５００ｍＬ蒸馏水中，另称取１６．４ｇ高锰酸钾，溶于３００ｍＬ蒸馏水中。

两溶液分别加热到５０℃～６０℃。在不断搅拌下将高锰酸钾溶液慢慢注入硫酸锰溶液中，并加以剧烈

搅拌。然后加入１０ｍＬ（１＋１）硫酸。将溶液加热到７０℃～８０℃并继续搅拌５ｍｉｎ，停止加热，静置２ｈ～

３ｈ。用热蒸馏水以倾泻法洗至中性。将沉淀移至漏斗过滤，除去水分，然后放入干燥箱中，在１５０℃左

右干燥２ｈ～３ｈ，得到褐色、疏松状的二氧化锰，小心破碎和过筛，取粒度０．５ｍｍ～２ｍｍ备用。

３．２．３　铜丝卷：丝直径约０．５ｍｍ。铜丝网：０．１５ｍｍ（１００目）。

３．２．４　氧化铜：化学纯，线状（长约５ｍｍ）。

３．２．５　铬酸铅：分析纯，制备成粒度１ｍｍ～４ｍｍ。

制法：将市售的铬酸铅用蒸馏水调成糊状，挤压成形。放入马弗炉中，在８５０℃下灼烧２ｈ，取出冷

却后备用。

３．２．６　银丝卷：丝直径约０．２５ｍｍ。

３．２．７　氧气：９９．９％，不含氢。氧气钢瓶需配有可调节流量的带减压阀的压力表（可使用医用氧气吸

入器）。

３．２．８　三氧化钨：分析纯。

３．２．９　碱石棉：化学纯，粒度１ｍｍ～２ｍｍ；或碱石灰：化学纯，粒度０．５ｍｍ～２ｍｍ。
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３．２．１０　真空硅脂。

３．２．１１　高锰酸银热解产物：当使用二节炉时，需制备高锰酸银热解产物。制备方法如下：

将１００ｇ化学纯高锰酸钾，溶于２Ｌ蒸馏水中，煮沸。另取１０７．５ｇ化学纯硝酸银溶于约５０ｍＬ蒸

馏水中，在不断搅拌下，缓缓注入沸腾的高锰酸钾溶液中，搅拌均匀后逐渐泠却并静置过夜。将生成的

深紫色晶体用蒸馏水洗涤数次，在６０℃～８０℃下干燥１ｈ，然后将晶体一小部分一小部分地放在瓷皿

中，在电炉上缓缓加热至骤然分解，成银灰色疏松状产物，装入磨口瓶中备用。

警告：未分解的高锰酸银易受热分解，故不宜大量储存。

３．２．１２　硫酸：化学纯。

３．２．１３　带磨口塞的玻璃管或小型干燥器（不放干燥剂）。

３．３　装置

３．３．１　碳氢测定仪

碳氢测定仪包括净化系统、燃烧装置和吸收系统三个主要部分，结构如图１所示。

１———气体干燥塔；

２———流量计；

３———橡皮塞；

４———铜丝卷；

５———燃烧舟；

６———燃烧管；

７———氧化铜；

８———铬酸铅；

９———银丝卷；

１０———吸水Ｕ形管；

１１———除氮氧化物Ｕ形管；

１２———吸收二氧化碳Ｕ形管；

１３———空Ｕ形管；

１４———气泡计；

１５———三节电炉及控温装置。

图１　三节炉和二节炉碳氢测定仪示意图

３．３．１．１　净化系统，包括以下部件：

ａ）　气体干燥塔：容量５００ｍＬ，２个，一个（Ａ）上部（约２／３）装无水氯化钙（或无水高氯酸镁），下部

（约１／３）装碱石棉（或碱石灰）；另一个（Ｂ）装无水氯化钙（或无水高氯酸镁）；

ｂ）　流量计：测量范围 （０～１５０）ｍＬ／ｍｉｎ。

３．３．１．２　燃烧装置：由一个三节（或二节）管式炉及其控温系统构成，主要包括以下部件：

ａ）　电炉：三节炉或二节炉（双管炉或单管炉），炉膛直径约３５ｍｍ。

三节炉：第一节长约２３０ｍｍ，可加热到（８５０±１０）℃，并可沿水平方向移动；第二节长

３３０ｍｍ～３５０ｍｍ，可加热到（８００±１０）℃；第三节长１３０ｍｍ～１５０ｍｍ 可加热到（６００±
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１０）℃。

二节炉：第一节长约２３０ｍｍ，可加热到（８５０±１０）℃，并可沿水平方向移动；第二节长

１３０ｍｍ～１５０ｍｍ，可加热到（５００±１０）℃。

每节炉装有热电偶、测温和控温装置。

ｂ）　燃烧管：素瓷、石英、刚玉或不锈钢制成，长约１１００ｍｍ～１２００ｍｍ（使用二节炉时，长约

８００ｍｍ），内径２０ｍｍ～２２ｍｍ，壁厚约２ｍｍ。

ｃ）　燃烧舟：素瓷或石英制成，长约８０ｍｍ。

ｄ）　橡皮塞或橡皮帽（最好用耐热硅橡胶）或铜接头。

ｅ）　镍铬丝钩：直径约２ｍｍ，长约７００ｍｍ，一端弯成钩。

３．３．１．３　吸收系统，包括以下部件：

ａ）　吸水Ｕ形管（见图２）装药部分高１００ｍｍ～１２０ｍｍ，直径约１５ｍｍ，入口端有一球形扩大部

分，内装无水氯化钙或无水高氯酸镁。

ｂ）　吸收二氧化碳Ｕ形管（见图３）２个，装药部分高１００ｍｍ～１２０ｍｍ，直径约１５ｍｍ，前２／３装

碱石棉或碱石灰，后１／３装无水氯化钙或无水高氯酸镁。

ｃ）　除氮Ｕ形管（见图３）：装药部分高１００ｍｍ～１２０ｍｍ，直径约１５ｍｍ，前２／３装粒状二氧化锰，

后１／３装无水氯化钙或无水高氯酸镁。

ｄ）　气泡计：容量约１０ｍＬ，内装浓硫酸。

图２　吸水犝形管

图３　二氧化碳吸收管（或除氮犝形管）
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３．３．２　分析天平：感量０．１ｍｇ。

３．４　试验准备

３．４．１　净化系统各容器的充填和连接

按３．３．１．１的规定在净化系统各容器中装入相应的净化剂，然后按图１所示顺序将各容器连接好。

氧气可由氧气钢瓶通过可调节流量的减压阀供给。

净化剂经７０次～１００次测定后，应进行检查或更换。

３．４．２　吸收系统各容器的充填和连接

按３．３．１．３的规定在吸收系统各容器中装入相应的吸收剂。为保证系统气密，每个Ｕ形管磨口塞

处涂少许真空硅脂，然后按图１所示顺序将各容器连接好。

吸收系统的末端可连接一个空Ｕ形管（防止硫酸倒吸）和一个装有硫酸的气泡计。

当出现下列现象时，应更换Ｕ形管中试剂：

ａ）　吸水Ｕ形管中的氯化钙开始溶化并阻碍气体畅通；

ｂ）　第二个吸收二氧化碳的Ｕ形管一次试验后的质量增加达５０ｍｇ时，应更换第一个 Ｕ形管中

的二氧化碳吸收剂；

ｃ）　二氧化锰一般使用５０次左右应更换。

上述Ｕ形管更换试剂后，应以１２０ｍＬ／ｍｉｎ的流量通入氧气至质量恒定后方能使用。

３．４．３　燃烧管的填充

３．４．３．１　使用三节炉时，按图４所示填充。

单位为毫米

１，２，４，６———铜丝卷；

３———氧化铜；

５———铬酸铅；

７———银丝卷。

图４　三节炉燃烧管填充示意图

　　用直径约０．５ｍｍ的铜丝制做三个长约３０ｍｍ和一个长约１００ｍｍ、直径稍小于燃烧管使之既能

自由插入管内又与管壁密切接触的铜丝卷。

从燃烧管出气端起，留５０ｍｍ空间，依次充填３０ｍｍ丝，直径约０．２５ｍｍ银丝卷，３０ｍｍ铜丝卷，

１３０ｍｍ～１５０ｍｍ（与第三节电炉长度相等）铬酸铅（使用石英管时，应用铜片把铬酸铅与石英管隔开），

３０ｍｍ铜丝卷，３３０ｍｍ～３５０ｍｍ（与第二节电炉长度相等）线状氧化铜，３０ｍｍ铜丝卷，３１０ｍｍ空间

和１００ｍｍ铜丝卷，燃烧管两端通过橡皮塞或铜接头分别与净化系统和吸收系统连接。橡皮塞使用前

应在１０５℃～１１０℃下干燥８ｈ左右。

燃烧管中的填充物（氧化铜、铬酸铅和银丝卷）经７０次～１００次测定后应检查或更换。

注：下列几种填充剂经处理后可重复使用：

氧化铜：用１ｍｍ孔径筛子筛去粉末；

铬酸铅：可用热的稀碱液（约５０ｇ／Ｌ氢氧化钠溶液）浸渍，用水洗净、干燥，并在５００℃～６００℃下灼烧０．５ｈ；

银丝卷：用浓氨水浸泡５ｍｉｎ，在蒸馏水中煮沸５ｍｉｎ，用蒸馏水冲洗干净并干燥。

３．４．３．２　使用二节炉时，按图５所示填充。
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单位为毫米

　１———橡皮塞；

２———铜丝卷；

３，５———铜丝网圆垫；

４———高锰酸银热解产物。

图５　二节炉燃烧管填充示意图

　　按３．４．３．１给出的细节，做两个长约１０ｍｍ和一个长约１００ｍｍ的铜丝卷，再用１００目铜丝网剪

成与燃烧管直径匹配的圆形垫片３个～４个（用以防止高锰酸银热解产物被气流带出），然后按图５所

示部位填入。

３．４．４　炉温的校正

将工作热电偶插入三节炉（或二节炉）的热电偶孔内，使热端插入炉膛，冷端与高温计连接。将炉温

升至规定温度，保温１ｈ。然后沿燃烧管轴向将标准热电偶依次插到空燃烧管中对应于第一、第二和第

三节炉（或第一、第二节炉）的中心处（注意勿使热电偶和燃烧管管壁接触）。根据标准热电偶指示，将管

式电炉调节到规定温度并恒温５ｍｉｎ。记下相应工作热电偶的读数，以后即以此控制炉温。

３．４．５　测定仪整个系统的气密性检查

将仪器按图１所示连接好，将所有Ｕ形管磨口塞旋开，与仪器相连，接通氧气；调节氧气流量约为

１２０ｍＬ／ｍｉｎ。然后关闭靠近气泡计处Ｕ形管磨口塞，此时若氧气流量降至２０ｍＬ／ｍｉｎ以下，表明整个

系统气密；否则，应逐个检查Ｕ形管的各个磨口塞，查出漏气处，予以解决。

注意，检查气密性时间不宜过长，以免Ｕ形管磨口塞因系统内压力过大而弹开。

３．４．６　测定仪可靠性检验

为了检查测定仪是否可靠，可称取０．２ｇ标准煤样，称准至０．０００２ｇ，进行碳氢测定。如果实测的

碳氢值与标准值的差值不超过标准煤样规定的不确定度，表明测定仪可用。否则需查明原因并纠正后

才能进行正式测定。

３．４．７　空白试验

将仪器各部分按图１所示连接，通电升温，将吸收系统各 Ｕ形管磨口塞旋至开启状态，接通氧气，

调节氧气流量为１２０ｍＬ／ｍｉｎ。在升温过程中，将第一节电炉往返移动几次，通气约２０ｍｉｎ后，取下吸

收系统，将各Ｕ形管磨口塞关闭，用绒布擦净，在天平旁放置１０ｍｉｎ左右，称量。当第一节炉达到并保

持在（８５０±１０）℃，第二节炉达到并保持在（８００±１０）℃，第三节炉达到并保持在（６００±１０）℃后开始作

空白试验。此时将第一节炉移至紧靠第二节炉，接上已经通气并称量过的吸收系统。在一个燃烧舟内

加入三氧化钨（质量和煤样分析时相当）。打开橡皮塞，取出铜丝卷，将装有三氧化钨的燃烧舟用镍铬丝

推棒推至第一节炉入口处，将铜丝卷放在燃烧舟后面，塞紧橡皮塞，接通氧气并调节氧气流量为

１２０ｍＬ／ｍｉｎ。移动第一节炉，使燃烧舟位于炉子中心，通气２３ｍｉｎ，将第一节炉移回原位。

２ｍｉｎ后取下吸收系统Ｕ形管，将磨口塞关闭，用绒布擦净，在天平旁放置１０ｍｉｎ后称量，吸水Ｕ

形管增加的质量即为空白值。重复上述试验，直到连续两次空白测定值相差不超过０．００１０ｇ，除氮管、

二氧化碳吸收管最后一次质量变化不超过０．０００５ｇ为止，取两次空白值的平均值作为当天氢的空白

值。在做空白试验前，应先确定燃烧管的位置，使出口端温度尽可能高又不会使橡皮塞受热分解。如空

白值不易达到稳定，可适当调节燃烧管的位置。
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３．５　试验步骤

３．５．１　三节炉法试验步骤

３．５．１．１　将第一节炉炉温控制在（８５０±１０）℃，第二节炉炉温控制在（８００±１０）℃，第三节炉炉温控制

在（６００±１０）℃，并使第一节炉紧靠第二节炉。

３．５．１．２　在预先灼烧过的燃烧舟中称取粒度小于０．２ｍｍ的一般分析煤样或水煤浆干燥试样０．２ｇ，

称准至０．０００２ｇ，并均匀铺平，在试样上铺一层三氧化钨。可将装有试样的燃烧舟暂存入专用的磨口

玻璃管或不加干燥剂的干燥器中。

注：水煤浆干燥试样按ＧＢ／Ｔ１８８５６．１制备。

３．５．１．３　接上已恒定并称量的吸收系统，并以１２０ｍＬ／ｍｉｎ的流量通入氧气，打开橡皮塞，取出铜丝

卷，迅速将燃烧舟放入燃烧管中，使其前端刚好在第一节炉炉口，再放入铜丝卷，塞上橡皮塞，保持氧气

流量为１２０ｍＬ／ｍｉｎ。１ｍｉｎ后向净化系统移动第一节炉，使燃烧舟的一半进入炉子；２ｍｉｎ后，移动炉

体，使燃烧舟全部进入炉子；再２ｍｉｎ后，使燃烧舟位于炉子中央。保温１８ｍｉｎ后，把第一节炉移回原

位。２ｍｉｎ后，取下吸收系统，将磨口塞关闭，用绒布擦净，在天平旁放置１０ｍｉｎ后称量（除氮管不必称

量）。第二个吸收二氧化碳Ｕ形管质量变化小于０．０００５ｇ，计算时可忽略。

３．５．２　二节炉法试验步骤

用二节炉进行碳氢测定时，第一节炉控温在（８５０±１０）℃，第二节炉控温在（５００±１０）℃，并使第一

节炉紧靠第二节炉，每次空白试验时间为２０ｍｉｎ，燃烧舟移至第一节炉子中心后，保温１８ｍｉｎ，其他操

作同３．４．７的规定进行。

进行煤样试验时，燃烧舟移至第一节炉子中心后，保温１３ｍｉｎ，其他操作按３．５．１．２和３．５．１．３的

规定进行。

３．６　结果计算

３．６．１　煤中碳和氢结果计算

３．６．１．１　一般分析煤样（或水煤浆干燥试样）的碳和氢质量分数分别按式（１）和式（２）计算：

Ｃａｄ＝
０．２７２９犿１

犿
×１００ ……………………………（１）

Ｈａｄ＝
０．１１１９（犿２－犿３）

犿
×１００－０．１１１９犕ａｄ ………………………（２）

　　式中：

Ｃａｄ———一般分析煤样（或水煤浆干燥试样）中碳的质量分数，％；

Ｈａｄ———一般分析煤样（或水煤浆干燥试样）中氢的质量分数，％；

犿———一般分析煤样质量，单位为克（ｇ）；

犿１———吸收二氧化碳Ｕ形管的增量，单位为克（ｇ）；

犿２———吸水Ｕ形管的增量，单位为克（ｇ）；

犿３———空白值，单位为克（ｇ）；

犕ａｄ———一般分析煤样水分（按ＧＢ／Ｔ２１２测定）的质量分数，％；

０．２７２９———将二氧化碳折算成碳的因数；

０．１１１９———将水折算成氢的因数。

３．６．１．２　当需要测定有机碳时，按式（３）计算有机碳（Ｃｏ，ａｄ）的质量分数：

Ｃｏ，ａｄ＝
０．２７２９犿１

犿
×１００－０．２７２９（ＣＯ２）ａｄ ………………………（３）

　　式中：

（ＣＯ２）ａｄ———般分析煤样中碳酸盐二氧化碳（按ＧＢ／Ｔ２１８测定）的质量分数，％。

３．６．２　水煤浆中碳和氢结果计算

水煤浆中碳和氢的质量分数按式（４）和式（５）计算：

ＣＣＷＭ ＝Ｃａｄ×
１００－犕ＣＷＭ

１００－犕ａｄ
……………………………（４）
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ＨＣＷＭ ＝Ｈａｄ×
１００－犕ＣＷＭ

１００－犕ａｄ
……………………………（５）

　　式中：

ＣＣＷＭ———水煤浆中碳的质量分数，％；

Ｃａｄ———水煤浆干燥试样中碳的质量分数，％；

ＨＣＷＭ———水煤浆中氢的质量分数，％；

Ｈａｄ———水煤浆干燥试样中氢的质量分数，％；

犕ＣＷＭ———水煤浆水分的质量分数，％；

犕ａｄ———水煤浆干燥试样水分的质量分数，％。

４　电量重量法

４．１　方法原理

一定量煤样在氧气流中燃烧，生成的水与五氧化二磷反应生成偏磷酸，电解偏磷酸，根据电解所消

耗的电量，计算煤中氢含量；生成的二氧化碳用二氧化碳吸收剂吸收，由吸收剂的增量，计算煤中碳含

量。煤样燃烧后生成的硫氧化物和氯用高锰酸银热解产物除去，氮氧化物用粒状二氧化锰除去，以消除

它们对碳测定的干扰。

４．２　试剂和材料

４．２．１　涂液：磷酸与丙酮以（３＋７）比例混和；

４．２．２　无水乙醇；

４．２．３　变色硅胶：化学纯；

４．２．３　硅酸铝棉：工业品；

其他试剂和材料同３．２。

４．３　装置

电量重量法碳氢测定仪主要由氧气净化系统、燃烧装置、铂五氧化二磷电解池、电量积分器和吸

收系统等构成。结构如图６所示。

１———氧气钢瓶；　　　　　　　　１３———燃烧管；

２———氧气压力表； １４———高锰酸银热解产物；

３———净化炉； １５———硅酸铝棉；

４———线状氧化铜； １６———ＰｔＰ２Ｏ５ 电解池；

５———净化管； １７———冷却水套；

６———变色硅胶； １８———除氮Ｕ形管；

７———碱石棉； １９———吸水Ｕ形管；

８———氧气流量计； ２０———吸收二氧化碳Ｕ形管；

９———无水高氯酸镁； ２１———气泡计；

１０———带推棒的橡皮塞； ２２———电量积分器；

１１———燃烧炉； ２３———催化炉；

１２———燃烧舟； ２４———气体干燥管。

图６　电量重量法碳氢测定仪示意图

７

犌犅／犜４７６—２００８

订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
7
2
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
2
0
5
-
2
8
5
7
-
6
8
0
1
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



４．３．１　氧气净化系统

４．３．１．１　净化炉：长约３００ｍｍ，炉外径约１００ｍｍ，炉膛直径约２５ｍｍ的管式电炉，可控温在（８００±

１０）℃。

４．３．１．２　净化管：长约５００ｍｍ外径约２２ｍｍ的石英管或素瓷管。

４．３．１．３　气体干燥管：３个，容量约１５０ｍＬ的玻璃管。

４．３．１．４　氧气流量计：测量范围（０～１５０）ｍＬ／ｍｉｎ。

４．３．２　燃烧装置

４．３．２．１　燃烧炉和催化炉：长约４５０ｍｍ，炉外径约１００ｍｍ，炉膛直径约２５ｍｍ连成一体的二节管式

炉，其中催化段长约１５０ｍｍ，可控温在（３００±１０）℃；燃烧段长约３００ｍｍ，可控温在（８５０±１０）℃。

４．３．２．２　燃烧管：总长约６５０ｍｍ，一端外径约２２ｍｍ，内径约１９ｍｍ、长约６１０ｍｍ，距管口约１００ｍｍ

处接有外径约８ｍｍ、内径约６ｍｍ、长约５０ｍｍ的支管；另一端外径约７ｍｍ、内径约３ｍｍ、长约４０ｍｍ

的异径石英管（见图７）。

单位为毫米

图７　燃烧管示意图

４．３．２．３　燃烧舟：长７０ｍｍ～７７ｍｍ瓷舟。新舟使用前应在约８５０℃下灼烧２ｈ。

４．３．２．４　带推棒的橡皮塞（见图８）

ａ）　镍铬丝推棒：直径约２ｍｍ，长约７００ｍｍ，一端卷成直径约１０ｍｍ的圆环。

ｂ）　翻胶帽。

ｃ）　硅橡胶管：内径约６ｍｍ，外径约１１ｍｍ。

ｄ）　玻璃管：外径约７ｍｍ，长约６０ｍｍ。

ｅ）　橡皮塞：４号。

在橡皮塞上打一直径约６ｍｍ的孔，将玻璃管的一端穿过该孔并伸出约２ｍｍ；玻璃管的另一端通

过硅橡胶管与翻胶帽紧密连接，在翻胶帽的正中穿一小孔，使镍铬丝推棒的一端通过玻璃管后由翻胶帽

上的小孔穿出。

１———镍铬丝推棒；

２———翻胶帽；

３———硅橡胶管；

４———橡皮塞；

５———玻璃管。

图８　带推棒的橡皮塞示意图
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４．３．２．５　镍铬丝钩：直径约２ｍｍ，长约７００ｍｍ，一端弯成小钩。

４．３．２．６　硅橡胶管：内径约５ｍｍ，外径约９ｍｍ。

４．３．２．７　聚氯乙烯软管或聚四氟乙烯管：内径约６ｍｍ，外径约８ｍｍ。

４．３．３　电解池

长约１００ｍｍ，外径约８ｍｍ，内径约５ｍｍ的专用电解池（见图９），铂丝间距约０．３ｍｍ，池内表面

涂有五氧化二磷。电解池外有外径约５０ｍｍ，内径９ｍｍ～１０ｍｍ，长约８０ｍｍ的冷却水套。

单位为毫米

　　１———冷却水套；

２———池体；

３———电极抽头。

图９　犘狋犘２犗５ 电解池示意图

４．３．４　电量积分器

电解电流５０ｍＡ～７００ｍＡ范围内积分线性误差小于±０．１％，配有四位数字显示器，数字显示精

确到０．００１ｍｇ氢。

４．３．５　吸收系统：同３．３．１．３。

４．３．６　分析天平：同３．３．２。

４．４　试验准备

４．４．１　净化系统各容器的充填和连接

４．４．１．１　净化管内充填线状氧化铜，装药部分长约２８０ｍｍ，两端堵以硅酸铝棉。

４．４．１．２　３个气体干燥管内按氧气流入方向依次充填变色硅胶、碱石棉和无水高氯酸镁。

４．４．１．３　按图６所示顺序将净化系统各容器连接好。

４．４．２　燃烧管的充填和安装

在燃烧管细颈端先充填约１０ｍｍ硅酸铝棉，然后填入约１００ｍｍ高锰酸银热解产物，最后再充填

约１０ｍｍ硅酸铝棉，如图１０所示。将带推棒的橡皮塞塞住燃烧管入口端并将燃烧管放入燃烧炉内，使

装药部分的位置在催化段。

单位为毫米

图１０　燃烧管充填示意图
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４．４．３　电解池涂液及五氧化二磷膜的生成

先用外径约５ｍｍ的软毛刷和洗涤剂清洗电解池内壁，然后依次用自来水、蒸馏水冲洗，最后用丙

酮或无水乙醇清洗并用热风吹干。

此时，电解池两铂极间电阻应为无穷大。

将电解池前端向上倾斜竖起，从前端缓慢滴入涂液，涂液沿池内壁流下，当涂液流到池体１／３处时，

立即倒转电解池，使多余的涂液流出，并用滤纸拭净池口。边转动电解池，边用冷风吹至无丙酮气味。

以同样方法涂液３次，但第２次使涂液流到池体的２／３处时，倒出多余涂液，第３次使涂液流到距池体

尾端约１０ｍｍ处时，倒出多余的涂液。

接通氧气，调节氧气流量约为８０ｍＬ／ｍｉｎ。按照图６所示，用硅橡胶管将涂液后的电解池与燃烧管

细颈端口对口连接，装好电解池冷却水套，通入冷却水，将电解池两电极与电解电源引线相接。选择

１０Ｖ电压，启动电解，每隔３ｍｉｎ改变电解电源极性１次，直至电解终点。选择２４Ｖ电压，启动电解，直

至电解终点，改变电解电源极性，启动电解，至电解终点。如此重复４次～５次，五氧化二磷膜形成完

毕。或按涂膜键自动涂膜。

４．４．４　吸收系统各容器的充填和连接

把按４．３．５要求准备的吸收系统各容器按图６顺序连接好，氧气净化系统与燃烧管间以聚氯乙烯

软管或聚四氟乙烯管连接，电解池与Ｕ形管及Ｕ形管与Ｕ形管间均以硅橡胶管连接。

当出现下列现象时，应更换Ｕ形管中试剂，或清洗电解池。

ａ）　某次试验后，第２个吸收二氧化碳Ｕ形管的质量增加５０ｍｇ以上时，应更换第１个Ｕ形管；

ｂ）　二氧化锰、无水高氯酸镁或无水氯化钙一般使用约１００次应更换，吸水 Ｕ形管中的氯化钙开

始溶化并阻碍气体畅通时应更换；

ｃ）　电解池使用１００次左右或发现电解池有拖尾等现象时，应清洗电解池，重新涂膜。

４．４．５　测定系统的气密性检查

调节氧气流量约为８０ｍＬ／ｍｉｎ，其他同３．４．５。

４．４．６　试验装置可靠性检验

按３．４．６进行，但称取０．０７０ｇ～０．０７５ｇ标准煤样，称准至０．０００２ｇ。

４．５　试验步骤

４．５．１　选定电解电源极性（每天应互换１次），通入氧气并将流量调节约为８０ｍＬ／ｍｉｎ，接通冷却水，

通电升温。

４．５．２　升温同时，接上吸收二氧化碳Ｕ形管（应先将Ｕ形管磨口塞开启）和气泡计，使氧气流量保持约

８０ｍＬ／ｍｉｎ，按下电解键（或预处理键）至终点。然后，每隔２ｍｉｎ～３ｍｉｎ按一次电解键（或预处理键）。

１０ｍｉｎ后取下吸收二氧化碳Ｕ形管，关闭所有Ｕ形管磨口塞，在天平旁放置１０ｍｉｎ左右，称量。然后

再与系统相连，重复上述试验，直到两个吸收二氧化碳Ｕ形管质量变化不超过０．０００５ｇ为止。

４．５．３　将燃烧炉、净化炉和催化炉温度控制在指定温度。将煤样混合均匀，在预先灼烧过的燃烧舟中

称取粒度小于０．２ｍｍ的一般分析煤样０．０７０ｇ～０．０７５ｇ，称准至０．０００２ｇ，并均匀铺平，在煤样上

盖一层三氧化钨。如不立即测定，可把燃烧舟暂存入不带干燥剂的密闭容器中。

４．５．４　接上质量恒定的吸收二氧化碳 Ｕ形管，保持氧气流量约８０ｍＬ／ｍｉｎ，启动电解至电解终点。

将氢积分值和时间计数器清零。打开带有镍铬丝推棒的橡皮塞，迅速将燃烧舟放入燃烧管入口端，塞上

带推棒的橡皮塞，用推棒推动燃烧舟，使其一半进入燃烧炉口。煤样燃烧后（一般３０ｓ），按电解键（或

测定键）当煤样燃烧平稳，将全舟推入炉口，停留２ｍｉｎ左右，再将燃烧舟推入高温带并立即拉回推棒

（不要让推棒红热部分拉到近橡皮塞处，以免使橡皮塞过热分解）。

４．５．５　约１０ｍｉｎ后（电解达到终点，否则需适当延长时间），取下吸收二氧化碳 Ｕ形管，关闭其磨口

塞，在天平旁放置约１０ｍｉｎ后称量。第２个吸收二氧化碳Ｕ形管质量变化小于０．０００５ｇ，计算时忽

略。记录电量积分器显示的氢的质量（ｍｇ）。打开带推棒的橡皮塞，用镍铬丝钩取出燃烧舟，塞上带推
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棒的橡皮塞。

４．５．６　空白值的测定

４．５．６．１　氢空白值的测定可与吸收二氧化碳 Ｕ形管的质量恒定试验同时进行，也可在碳氢测定之后

进行。

４．５．６．２　在燃烧炉、净化炉和催化炉达到指定温度后，保持氧气流量约为８０ｍＬ／ｍｉｎ，启动电解到终

点。在一个预先灼烧过的燃烧舟中加入三氧化钨（数量与煤样分析时相当），将氢积分值和时间计数清

零，打开带推棒的橡皮塞，放入燃烧舟，塞紧橡皮塞，用推棒直接将燃烧舟推到高温带，立即拉回推棒。

按空白键或９ｍｉｎ后按下电解键。到达电解终点后，记录电量积分器显示的氢质量（ｍｇ）。重复上述操

作，直至相邻两次空白测定值相差不超过０．０５０ｍｇ，取这两次测定的平均值作为当天氢的空白值。

４．５．７　对于用计算机控制的测定仪可按照说明书规定的方法操作。

４．６　结果计算

４．６．１　煤中碳和氢的计算

一般分析煤样（或水煤浆干燥试样）的碳（Ｃａｄ）和氢（Ｈａｄ）质量分数按式（１）和式（６）计算：

Ｈａｄ＝
犿２－犿３
犿×１０００

×１００－０．１１１９犕ａｄ ……………………………（６）

　　式中：

犿２———电量积分器显示的氢值，单位为毫克（ｍｇ）；

犿３———电量积分器显示的氢空白值，单位为毫克（ｍｇ）。

当需要测定有机碳时，按式（３）计算有机碳的质量分数。

４．６．２　水煤浆中碳和氢的计算

同３．６．２。

５　方法精密度

碳氢测定的重复性限和再现性临界差按表１规定。

表１　碳氢测定的精密度

重复性限／％ 再现性临界差／％

Ｃａｄ Ｈａｄ Ｃｄ Ｈｄ

０．５０ ０．１５ １．００ ０．２５

６　试验报告

试验报告应包含下列信息：

ａ）　试样编号；

ｂ）　依据标准；

ｃ）　使用方法；

ｄ）　结果计算；

ｅ）　与标准的偏离；

ｆ）　试验日期。
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附　录　犃

（资料性附录）

本标准章条编号与犐犛犗６２５：１９９６章条编号对照

表Ａ．１给出了本标准章条编号与ＩＳＯ６２５：１９９６章条编号对照一览表。

表犃．１　本标准章条编号与犐犛犗６２５：１９９６章条编号对照

本标准章条编号 ＩＳＯ６２５：１９９６章条编号

１ １

２ ２

３．１ ３

３．２ ４

３．２．１ ４．１

— ４．２

３．２．２ ４．３

３．２．５ ４．６

３．２．８～３．２．１３ —

３．３ ５

３．３．１．２ａ） ５．３．１

３．３．１．２ｂ） ５．３．２

３．３．１．３ ５．４

３．３．１．３ｂ） ５．４（ｄ）

３．４ ６；７

３．４．７ ９

３．５．１ ８

３．６ １０

４ —

５ １１

６ １２

２１
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附　录　犅

（资料性附录）

本标准章条编号与犐犛犗６２５：１９９６的技术性差异及其原因

表Ｂ．１给出了本标准与ＩＳＯ６２５：１９９６的技术性差异及其原因一览表。

表犅．１　本标准与犐犛犗６２５：１９９６的技术性差异及其原因

本标准章条编号 技术性差异 原　　因

１
　增加了“二节炉法及用电量重量法测定煤中……”，而国

际标准不包括电量重量法
　以适合我国国情

２ 　引用了采用国际标准的中国标准，而非国际标准 　以适合我国国情

３．２．１ 　本标准增加了无水氯化钙 　加强试验中试剂的可选性

— 　删除ＩＳＯ６２５：１９９６中的试剂和材料４．２氢氧化钠试剂 　在本标准中不采用该试剂

３．２．２ 　修改ＩＳＯ６２５：１９９６中“粒状二氧化锰的制备” 　加强试验步骤的可操作性

３．２．５ 　本标准增加了对铬酸铅的处理 　与本标准对应

３．２．８～３．２．１３ 　本标准增加的试剂 　与本标准对应

３．３．１．２ａ）

　将ＩＳＯ６２５：１９９６ 中 ５．３．１ 的 炉 体 长 度 缩 短 大 约

２０ｍｍ～１５０ｍｍ，第一节炉温降低了７５度改为８５０度并

增加了二节炉法

　以适合我国国情

３．３．１．２ｂ）
　将ＩＳＯ６２５：１９９６中５．３．２燃烧管的直径变粗改为

２０ｍｍ～２２ｍｍ
　以适合我国国情

３．３．１．３
　将ＩＳＯ６２５：１９９６中５．４吸收系统内的吸收管进行了

改进

　加强试验的可操作性。

３．３．１．３ｂ）
　将ＩＳＯ６２５：１９９６中５．４ｄ）吸收二氧化碳管装的试剂改

为碱石棉
　加强试验的可操作性

３．５．１

　将ＩＳＯ６２５：１９９６中８的内容：１．氧气流量加大，改为

１２０ｍＬ／ｍｉｎ；２． 在试样上铺一层催化剂。３． 缩短试验

时间

　加强试验步骤的可操作性

４ 　ＩＳＯ没有此方法，本标准增加了电量重量法一章 　该方法在我国普遍使用

５
　修改ＩＳＯ６２５：１９９６中１１“精密度”重复性限和再现性临

界差
　以适合我国国情
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