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前　　言

本标准修改采用ＩＳＯ３３３：１９９６《煤———氮的测定———半微量开氏法》（英文版）和ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：

２００２《固体矿物燃料———氮的测定———半微量蒸汽法》（英文版）。为了方便比较，在附录Ａ中列出了本

标准章条编号与ＩＳＯ３３３：１９９６章条编号的对照一览表，在附录 Ｂ中列出了本标准章条编号与

ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２章条编号的对照一览表。

本标准与ＩＳＯ３３３：１９９６和ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２的技术性差异用垂直单线标识在它们所涉及的条

款的页边空白处。在附录Ｃ中给出了本标准与ＩＳＯ３３３：１９９６的技术性差异及其原因的一览表，在附录

Ｄ中给出了本标准与ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２的技术性差异及其原因的一览表，以供参考。

为便于使用，本标准还做了下列编辑性修改：

ａ）　“固体矿物燃料”改为“煤炭”；

ｂ）　标准名称由“煤———氮的测定———半微量开氏法”和“固体矿物燃料———氮的测定———半微量

蒸汽法”改为“煤中氮的测定方法”；

ｃ）　“本国际标准”一词改为“本标准”；

ｄ）　用小数点“．”代替作为小数点的“，”；

ｅ）　删除国际标准的前言。

本标准代替ＧＢ／Ｔ４７６—２００１《煤的元素分析方法》第４章：氮的测定，ＧＢ／Ｔ１８８５６．１２—２００２《水

煤浆质量试验方法　第１２部分：水煤浆氮测定方法》和ＧＢ／Ｔ１９２２７—２００３《煤和焦炭中氮的测定方

法　半微量蒸汽法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ４７６—２００１中第４章氮的测定相比主要变化如下：

———增加了半微量开氏法测定水煤浆中氮含量（本版第１章和第３章）；

———修改了硫酸标准溶液标定中无水碳酸钠的称样量（２００１年版４．２．９．２，本版３．２．８．２）；

———增加了硫酸标准溶液标定中滴定次数和允许差的要求（本版３．２．８．２）；

———在“试剂”中增加了甲基橙指示剂（本版３．２．９）；

———增加了开氏球直径的要求（本版３．３．２．４）；

———增加了微量滴定管性能级别的要求（本版３．３．３）；

———增加了称样量范围的要求（本版３．４．１）；

———增加了铬酸酐消化样品后样品溶解转移的说明（本版３．４．２）；

———增加了样品蒸馏中蒸馏时间的内容（本版３．４．４）；

———增加了蒸馏烧瓶中添加水时的要求（本版３．４．４）；

———增加了空白试验测定允许差的要求（本版３．５．３）。

本标准与ＧＢ／Ｔ１８８５６．１２—２００２相比主要变化如下：

———删除了称取水煤浆试样进行氮测定的内容（２００２年版第３章）。

本标准与ＧＢ／Ｔ１９２２７—２００３相比主要变化如下：

———修改了硼酸溶液的浓度（２００３年版３．１，本版４．２．３）；

———修改了硫酸标准溶液的浓度（２００３年版３．６，本版４．２．５）；

———增加了水蒸气发生器中添加水时的说明（本版４．４．５）；

———增加了水解蒸馏装置气密性检查（本版４．４．６）；

———增加了吸收液体积的描述（本版４．５．６）。

本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ和附录Ｄ为资料性附录。
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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、云南省煤炭勘查院实验室。

本标准主要起草人：孙刚、孔令坡、李月清、贾延、王广育、肖乃友。

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／Ｔ１８８５６．１２—２００２；

ＧＢ／Ｔ１９２２７—２００３。
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煤中氮的测定方法

１　范围

本标准规定了测定煤、焦炭和水煤浆中氮的半微量开氏法和半微量蒸汽法的原理、试剂和材料、仪

器设备、试验步骤、结果计算及精密度等。

开氏法适用于褐煤、烟煤、无烟煤和水煤浆；蒸汽法适用于烟煤、无烟煤和焦炭。

注：对于高变质程度的无烟煤，开氏法消化样品时间过长，可能导致测定结果偏低，此时可采用蒸汽法。

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）

ＧＢ４７４　煤样的制备方法（ＧＢ４７４—１９９６，ｅｑｖＩＳＯ１９８８：１９７５）

ＧＢ／Ｔ４８３　煤炭分析试验方法一般规定

３　半微量开氏法

３．１　方法原理

称取一定量的空气干燥煤样或水煤浆干燥试样，加入混合催化剂和硫酸，加热分解，氮转化为硫酸

氢铵。加入过量的氢氧化钠溶液，把氨蒸出并吸收在硼酸溶液中。用硫酸标准溶液滴定，根据硫酸的用

量，计算样品中氮的含量。

３．２　试剂

３．２．１　混合催化剂：将无水硫酸钠、硫酸汞和化学纯硒粉按质量比６４∶１０∶１（如３２ｇ＋５ｇ＋０．５ｇ）混

合，研细且混均后备用。

３．２．２　硫酸。

３．２．３　高锰酸钾或铬酸酐。

３．２．４　蔗糖。

３．２．５　无水碳酸钠：优级纯、基准试剂或碳酸钠纯度标准物质。

３．２．６　混合碱溶液：将氢氧化钠３７０ｇ和硫化钠３０ｇ溶解于水中，配制成１０００ｍＬ溶液。

３．２．７　硼酸溶液：３０ｇ／Ｌ。

将３０ｇ硼酸溶入１Ｌ热水中，配制时加热溶解并滤去不溶物。

３．２．８　硫酸标准溶液：犮
１

２
Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝０．０２５ｍｏｌ／Ｌ。

３．２．８．１　硫酸标准溶液的配制：于１０００ｍＬ容量瓶中，加入约４０ｍＬ蒸馏水，用移液管吸取０．７ｍＬ

硫酸（３．２．２）缓缓加入容量瓶中，加水稀释至刻度，充分振荡均匀。

３．２．８．２　硫酸标准溶液的标定：于锥形瓶中称取０．０２ｇ（称准至０．０００２ｇ）预先在１３０℃下干燥到

质量恒定的无水碳酸钠（３．２．５），加入（５０～６０）ｍＬ蒸馏水使之溶解，然后加入（２～３）滴甲基橙指示

剂（３．２．９），用硫酸标准溶液滴定到由黄色变为橙色。煮沸，赶出二氧化碳，冷却后，继续滴定到

１
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