
书书书

犐犆犛７３．０４０
犇２１

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准
犌犅／犜１９２２７—２００８

部分代替ＧＢ／Ｔ４７６—２００１，代替ＧＢ／Ｔ１９２２７—２００３，ＧＢ／Ｔ１８８５６．１２—２００２

煤中氮的测定方法

犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳狀犻狋狉狅犵犲狀犻狀犮狅犪犾

（ＩＳＯ３３３：１９９６，Ｃｏａｌ—Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｔｒｏｇｅｎ—ＳｅｍｉｍｉｃｒｏＫｊｅｌｄａｈｌ

ｍｅｔｈｏｄ，ＭＯＤ；ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２，Ｓｏｌｉｄｍｉｎｅｒａｌｆｕｅｌｓ—Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｎｉｔｒｏｇｅｎ—Ｓｅｍｉｍｉｃｒｏｇａｓｉｆｉｃａｔｉｏｎ，ＭＯＤ）

２００８０７２９发布 ２００９０５０１实施

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局
中 国 国 家 标 准 化 管 理 委 员 会 发 布



订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
7
3
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
2
0
6
-
3
6
7
0
-
7
0
0
4
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



书书书

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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橙色。

按式（１）计算硫酸标准溶液的浓度：

犮＝
犿

０．０５３犞
…………………………… （１）

　　式中：

犮———硫酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿———称取的碳酸钠的质量，单位为克（ｇ）；

犞———硫酸标准溶液用量，单位为毫升（ｍＬ）；

０．０５３———碳酸钠
１

２
Ｎａ２ＣＯ（ ）３ 的摩尔质量，单位为克每毫摩尔（ｇ／ｍｍｏｌ）。

需２人标定，每人各做４次重复标定，８次重复标定结果的极差不大于０．０００６０ｍｏｌ／Ｌ，以其算

术平均值作为硫酸标准溶液的浓度，保留４位有效数字。若极差超过０．０００６０ｍｏｌ／Ｌ，再补做２次试

验，取符合要求的８次结果的算术平均值作为硫酸标准溶液的浓度；若任何８次结果的极差都超过

０．０００６０ｍｏｌ／Ｌ，则舍弃全部结果，并对标定条件和操作技术仔细检查和纠正存在问题后，重新进行

标定。

３．２．９　甲基橙指示剂：１ｇ／Ｌ。

０．１ｇ甲基橙溶于１００ｍＬ水中。

３．２．１０　甲基红和亚甲基蓝混合指示剂：

ａ）　称取０．１７５ｇ甲基红，研细，溶入５０ｍＬ９５％乙醇中，存于棕色瓶；

ｂ）　称取０．０８３ｇ亚甲基蓝，溶入５０ｍＬ９５％乙醇中，存于棕色瓶；

ｃ）　使用时将ａ）和ｂ）按体积比１∶１混合。混合指示剂的使用期一般不应超过１星期。

３．３　仪器设备

３．３．１　消化装置

３．３．１．１　开氏瓶：容量５０ｍＬ。

３．３．１．２　短颈玻璃漏斗：直径约３０ｍｍ。

３．３．１．３　加热体：具有良好的导热性能以保证温度均匀。使用时四周以绝热材料缠绕，如石棉绳等。

图１为铝加热体示意图。

单位为毫米

图１　铝加热体

２
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３．３．１．４　加热炉：带有控温装置，能控温在３５０℃。

３．３．２　蒸馏装置（如图２）

　　１———锥形瓶；

２———玻璃管；

３———直形玻璃冷凝管；

４———开氏瓶；

５———玻璃管；

６———开氏球；

７———橡皮管；

８———夹子；

９———橡皮管；

１０———夹子；

１１———圆底烧瓶；

１２———加热电炉。

图２　蒸馏装置

３．３．２．１　开氏瓶：容量２５０ｍＬ。

３．３．２．２　锥形瓶：容量２５０ｍＬ。

３．３．２．３　直形玻璃冷凝管：冷却部分长约３００ｍｍ。

３．３．２．４　开氏球：直径约５５ｍｍ。

３．３．２．５　圆底烧瓶：容量１０００ｍＬ。

３．３．２．６　加热电炉：额定功率１０００Ｗ，功率可调。

３．３．３　微量滴定管：Ａ级，１０ｍＬ，分度值０．０５ｍＬ。

３．３．４　分析天平：感量０．１ｍｇ。

３

犌犅／犜１９２２７—２００８

订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
7
3
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
2
0
6
-
3
6
7
0
-
7
0
0
4
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



３．４　测定步骤

３．４．１　在薄纸（擦镜纸或其他纯纤维纸）上称取粒度小于０．２ｍｍ的空气干燥煤样或水煤浆干燥试

样１）（０．２±０．０１）ｇ（称准至０．０００２ｇ）。把试样包好，放入５０ｍＬ开氏瓶（３．３．１．１）中，加入混合催化剂

２ｇ和浓硫酸５ｍＬ。然后将开氏瓶放入铝加热体的孔中，并在瓶口插入一短颈玻璃漏斗。在铝加热体

的中心小孔中插入热电偶。接通放置铝加热体的圆盘电炉的电源，缓缓加热到３５０℃左右，保持此温

度，直到溶液清澈透明，漂浮的黑色颗粒完全消失为止。遇到分解不完全的试样时，可将试样磨细至

０．１ｍｍ以下，再按上述方法消化，但必须加入高锰酸钾或铬酸酐（０．２～０．５）ｇ。分解后如无黑色颗粒

物，表示消化完全。

３．４．２　将溶液冷却，用少量蒸馏水稀释后，移至２５０ｍＬ开氏瓶（３．３．２．１）中。用蒸馏水充分洗净原开

氏瓶中的剩余物，洗液并入２５０ｍＬ开氏瓶中（当加入铬酸酐消化样品时，需用热水溶解消化物，必要时

用玻璃棒将粘物刮下后进行转移），使溶液体积约为１００ｍＬ。然后将盛有溶液的开氏瓶放在蒸馏装

置上。

３．４．３　将直形玻璃冷凝管的上端与开氏球连接，下端用橡胶管与玻璃管相连，直接插入一个盛有

２０ｍＬ硼酸溶液和（２～３）滴混合指示剂的锥形瓶中，管端插入溶液并距瓶底约２ｍｍ。

３．４．４　往开氏瓶中加入２５ｍＬ混合碱溶液，然后通入蒸汽进行蒸馏。蒸馏至锥形瓶中馏出液达到

８０ｍＬ左右为止（约６ｍｉｎ），此时硼酸溶液由紫色变成绿色。

３．４．５　拆下开氏瓶并停止供给蒸汽，取下锥形瓶，用水冲洗插入硼酸溶液中的玻璃管，洗液收入锥形瓶

中，总体积约１１０ｍＬ。

３．４．６　用硫酸标准溶液滴定吸收溶液至溶液由绿色变成钢灰色即为终点。由硫酸用量计算试样中氮

的质量分数。

３．４．７　每日在试样分析前蒸馏装置须用蒸汽进行冲洗空蒸，待馏出物体积达（１００～２００）ｍＬ后，再

正式放入试样进行蒸馏。蒸馏瓶中水的更换应在每日空蒸前进行，否则，应加入刚煮沸过的蒸

馏水。

３．５　空白试验

３．５．１　更换水、试剂或仪器设备后，应进行空白试验。

３．５．２　用０．２ｇ蔗糖代替试样，按３．４规定的测定步骤进行空白试验。

３．５．３　以硫酸标准溶液滴定体积相差不超过０．０５ｍＬ的２个空白测定平均值作为当天（或当批）的空

白值。

３．６　结果计算

３．６．１　煤样中氮

空气干燥煤样中氮的质量分数按式（２）计算：

Ｎａｄ＝
犮·（犞１－犞２）×０．０１４

犿
×１００ …………………………… （２）

　　式中：

Ｎａｄ———空气干燥煤样中氮的质量分数，％；

犮———硫酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿———分析样品质量，单位为克（ｇ）；

犞１———样品试验时硫酸标准溶液的用量，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———空白试验时硫酸标准溶液的用量，单位为毫升（ｍＬ）；

０．０１４———氮的摩尔质量，单位为克每毫摩尔（ｇ／ｍｍｏｌ）。

测定值和报告值均保留到小数点后两位，其他基准的氮含量按照ＧＢ／Ｔ４８３换算。

１）　按ＧＢ／Ｔ１８８５６．１《水煤浆试验方法　第１部分：采样》制备水煤浆干燥试样。
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３．６．２　水煤浆中氮

水煤浆中氮的质量分数按式（３）计算：

Ｎｃｗｍ ＝Ｎａｄ×
１００－犕ｃｗｍ
１００－犕ａｄ

…………………………… （３）

　　式中：

Ｎｃｗｍ———水煤浆中的氮的质量分数，％；

Ｎａｄ———水煤浆干燥试样中氮的质量分数［按式（２）计算］，％；

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，％。

测定值和报告值均保留到小数点后两位。

４　半微量蒸汽法

４．１　方法原理

一定量的煤或焦炭试样，在有氧化铝作为催化剂和疏松剂的条件下，于１０５０℃通入水蒸气，试样

中的氮及其化合物全部还原成氨。生成的氨经过氢氧化钠溶液蒸馏，用硼酸溶液吸收后，由硫酸标准溶

液滴定，根据硫酸标准溶液的消耗量来计算氮的质量分数。

４．２　试剂和材料

４．２．１　无水碳酸钠：同３．２．５。

４．２．２　氧化铝。

４．２．３　硼酸溶液：同３．２．７。

４．２．４　氢氧化钠溶液：２５０ｇ／Ｌ。

将２５０ｇ氢氧化钠溶于１Ｌ蒸馏水中，冷却后备用。

４．２．５　硫酸标准溶液：同３．２．８。

４．２．６　甲基橙指示剂：同３．２．９。

４．２．７　甲基红和亚甲基蓝混合指示剂：同３．２．１０。

４．２．８　氦气：纯度高于９９．８％。

４．２．９　石墨：化学纯。

４．２．１０　变色硅胶：化学纯。

４．２．１１　硅酸铝棉：工业品。

４．２．１２　瓷舟：长７７ｍｍ，宽１０ｍｍ，高１０ｍｍ，耐温１２００℃以上。

４．３　仪器设备

４．３．１　分析天平：感量０．１ｍｇ。

４．３．２　水解蒸馏装置：结构如图３所示。

４．３．２．１　高温炉：能加热到１２００℃以上，有（８０～１００）ｍｍ的恒温区，配有自动控温装置。

４．３．２．２　水解管：刚玉制，异径，能耐温１２００℃以上。全长６７０ｍｍ，细径部分长４０ｍｍ，细径部分直

径７ｍｍ，粗径部分直径２２ｍｍ。
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　　１———气体干燥塔；

２———氦气流量计；

３———橡皮塞；

４———Ｔ形玻璃管；

５———橡皮塞；

６———高温炉；

７———石英托盘；

８———水解管；

９———硅酸铝棉；

１０———硅橡胶管；

１１———缓冲球；

１２———蛇形冷凝管；

１３———吸收瓶；

１４———套式加热器；

１５———蒸馏瓶；

１６———硅橡胶塞；

１７———镍铬丝支架；

１８———调温电炉；

１９———平底烧瓶。

图３　半微量蒸汽定氮试验装置

４．３．２．３　冷凝管：蛇形，长３００ｍｍ，粗径部分直径２０ｍｍ，细径部分直径７ｍｍ。

４．３．２．４　蒸馏瓶：５００ｍＬ。

４．３．２．５　水蒸气发生装置：由１０００ｍＬ平底烧瓶和可调压电炉［１ｋＷ，（０～２２０）Ｖ连续可调］构成。

４．３．２．６　吸收瓶：容量２５０ｍＬ锥形瓶。

４．３．２．７　氦气流量计：测量范围为（０～１００）ｍＬ／ｍｉｎ。

４．３．２．８　气体干燥塔：容量约２５０ｍＬ，内装变色硅胶。

４．３．２．９　套式加热器：功率１０００Ｗ，功率可调。

４．３．２．１０　石英或刚玉托盘：长９０ｍｍ，宽１５ｍｍ，高１５ｍｍ，耐温１２００℃以上。

４．３．３　微量滴定管：同３．３．３。

４．４　试验准备

４．４．１　水解管的填充：先将（１～３）ｍｍ厚的硅酸铝棉填充在水解管的细径端（出口端），放入做好的镍

铬丝支架，在支架的另一端填充（１～３）ｍｍ厚的硅酸铝棉。

４．４．２　高温水解炉恒温区测定：将高温水解炉及其控温装置按规定安装，并将水解管水平安放在水解

炉内，通电升温。待温度达到１０５０℃并保温１０ｍｉｎ后，按常规恒温区测定方法，测定其恒温区

（１０５０±１０）℃，记下恒温区到水解管入口端的距离。
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４．４．３　（４５０～５００）℃和（７５０～８００）℃区域测定：按４．４．２方法测定水解管入口端到（４５０～５００）℃和

（７５０～８００）℃区域的位置。

４．４．４　套式加热器工作温度确定：将一支测量范围为（０～２００）℃的水银温度计放在套式加热器底部，

周围充填硅酸铝棉。通电缓慢升温，待温度达到１２５℃时，调节控温旋钮，使温度保持在（１２５±５）℃约

３０ｍｉｎ，记下控温旋钮的位置，即为工作温度的控制位置。

４．４．５　水蒸气发生量确定：将蒸汽发生装置的圆底烧瓶内加入蒸馏水并与冷凝器连接，接通冷凝水。

通电升温至圆底烧瓶内的蒸馏水沸腾，调节控温旋钮，使蒸汽发生量控制在每３０ｍｉｎ馏出（１００～１２０）ｍＬ，

记下控温旋钮的位置，即为工作温度的控制位置。圆底烧瓶内蒸馏水的更换应在每日空蒸前进行，否则

应加入刚煮沸过的蒸馏水。

４．４．６　气密性检查：连接好定氮装置，调节氦气流量为５０ｍＬ／ｍｉｎ，在冷凝管出口端连接另一个“氦气

流量计”，若氦气流量没有变化，则证明装置各部件及各接口气密性良好，可以进行测定。否则检查各个

部件及其接口情况。

４．５　测定步骤

４．５．１　水解炉通电升温，塞紧水解管入口端带橡皮塞的进样杆，调节氦气流量为５０ｍＬ／ｍｉｎ。

４．５．２　从蒸馏瓶侧管管口加入氢氧化钠溶液约１５０ｍＬ（氢氧化钠溶液每天更换一次），并用橡皮塞塞

紧侧管管口，接通冷凝水，套式加热器通电升温，并使温度控制在（１２５±５）℃。

４．５．３　当水解炉炉温升到５００℃时通入水蒸气，继续升温到１０５０℃。每日在试样分析前需在此温度

下空蒸３０ｍｉｎ或待馏出物体积达（１００～２００）ｍＬ后，再进行样品测定。

４．５．４　称取空气干燥试样 （０．１±０．０１）ｇ（称准到０．０００２ｇ），与０．５ｇ氧化铝充分混合后，转移至瓷舟

内。对于挥发分较高的烟煤，在混合后的试样上，应覆盖一层氧化铝（０．３ｇ～０．５ｇ）。

４．５．５　在吸收瓶中加入２０ｍＬ硼酸溶液和（３～４）滴混合指示剂，将之接在冷凝管出口端，使冷凝管出

口端没入硼酸溶液。

４．５．６　将瓷舟放入燃烧管内的石英或刚玉托盘上，塞紧带进样杆的橡皮塞，按４．４．５要求通入水蒸

气２）。先将试样推到（４５０～５００）℃区域，停留５ｍｉｎ，然后推到（７５０～８００）℃区域，停留５ｍｉｎ，最后推到

１０５０℃恒温区，停留２５ｍｉｎ（此时溶液体积约１５０ｍＬ）。

４．５．７　取下吸收瓶并用水冲洗硼酸溶液中的玻璃管内、外，洗液收入吸收瓶中。

４．５．８　以硫酸标准溶液滴定吸收溶液到由绿色变为钢灰色，由硫酸标准溶液的用量来计算试样中氮的

质量分数。

４．５．９　试验结束后，停止通入水蒸气，将托盘拉回到低温区，关冷凝水、氦气，关闭所有电器开关，将蒸

馏瓶内的碱液倒出，并把蒸馏瓶洗净。

４．６　空白试验

４．６．１　更换水、试剂或仪器设备后，应进行空白试验。

４．６．２　用０．１ｇ石墨代替煤或焦炭试样，按４．５规定的测定步骤进行空白试验。

４．６．３　以硫酸标准溶液滴定体积相差不超过０．０５ｍＬ的２个空白测定平均值作为当天（或当批）的空

白值。

４．７　结果计算

同３．６。

５　方法精密度

氮测定的重复性限和再现性临界差按表１规定。

２）　如水蒸气发生量不符合４．４．５的要求，可微调控温旋钮以保证水蒸气发生量。
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表１　氮测定的精密度

重复性限（Ｎａｄ）／％ 再现性临界差（Ｎｄ）／％

０．０８ ０．１５

６　试验报告

试验结报告应包括以下信息：

ａ）　试样标识；

ｂ）　依据标准；

ｃ）　使用的方法；

ｄ）　试验结果；

ｅ）　与标准的任何偏离；

ｆ）　试验中出现的异常现象；

ｇ）　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３３３：１９９６章条编号对照

　　表Ａ．１给出了本标准章条编号与ＩＳＯ３３３：１９９６章条编号对照一览表。

表犃．１　本标准章条编号与犐犛犗３３３：１９９６章条编号对照

本标准章条编号 对应国际标准章条编号

１ １

２ ２

３．１ ３

３．２．１ ４．１

３．２．２ ４．３

３．２．３ —

３．２．４ ４．２

３．２．５ —

３．２．６ ４．５

３．２．７ ４．４

３．２．８ ４．６

３．２．９ —

３．２．１０ ４．７

３．３．１ ５．３和５．６

３．３．２ ５．４和５．５

３．３．３ ５．２

３．３．４ ５．１

— ６

３．４．１ ７．１

３．４．２～３．４．６ ７．２

３．５ ８

３．６ ９

４ —

５ １０

６ １１

— 附录Ａ

附录Ａ —

附录Ｂ —

附录Ｃ —

附录Ｄ —
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附　录　犅

（资料性附录）

本标准章条编号与犐犛犗／犜犛１１７２５：２００２章条编号对照

表Ｂ．１给出了本标准章条编号与ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２章条编号对照一览表。

表犅．１　本标准章条编号与犐犛犗／犜犛１１７２５：２００２章条编号对照

本标准章条编号 对应国际标准章条编号

１中注 引言

１ １

２ ２

３ —

４．１ ３

４．２．１ —

４．２．２ ４．６

４．２．３ ４．１

４．２．４ ４．２

４．２．５ ４．８

４．２．６ —

４．２．７ ４．９

４．２．８ ４．４

４．２．９ ４．１０

— ４．３

— ４．５

— ４．７

４．２．１０ —

４．２．１１ —

４．２．１２ ５．５

４．３．１ ５．１

４．３．２ ５．３、５．４和５．６

４．３．３ ５．２

４．４．１～４．４．５ —

４．４．６ ７．２中注１

４．５．１～４．５．３ ７．２

４．５．４ ７．１

４．５．５～４．５．７ ７．３

４．５．８ ７．４

４．５．９ ７．３
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表犅．１（续）

本标准章条编号 对应国际标准章条编号

４．６ ８

４．７ ９

５ １０

６ １１

— 附录Ａ

附录Ａ —

附录Ｂ —

附录Ｃ —

附录Ｄ —
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附　录　犆

（资料性附录）

本标准与犐犛犗３３３：１９９６的技术性差异及其原因

表Ｃ．１给出了本标准与ＩＳＯ３３３：１９９６的技术性差异及其原因。

表犆．１　本标准与犐犛犗３３３：１９９６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 　增加了对水煤浆的适用
　经试验证实了方法的适用性，扩大了本

标准适用范围

２
　引用了与国际标准相应的中国标准，增加了

ＧＢ／Ｔ４８３
　适合中国国情

３．２．１ 　组分不同 　易于判断滴定终点

３．２．３ 　增加了催化剂 　使变质程度高的煤也能消化

３．２．５和３．２．９ 　增加的试剂 　标定硫酸溶液的需要

３．２．６ 　组分不同 　消除干扰

３．２．７ 　浓度不同 　适应于水解蒸馏设备

３．２．８ 　浓度不同 　适应于中国煤中氮含量

３．２．１０ 　浓度和溶剂不同 　更好判断终点

３．３．１ 　漏斗代替消化烧瓶盖 　方法研究确定

３．３．２ 　结构和尺寸不同 　方法研究确定

— 　删除ＩＳＯ３３３：１９９６中的第６章“试样的制备” 　其内容在其他标准中规定

３．４．１ 　称样量不同，浓硫酸加入量不同 　提高试验精密度

３．４．３ 　硼酸溶液加入体积不同 　更好吸收馏出物

３．４．４ 　碱溶液加入体积不同，增加馏出液体积规定 　使氮蒸馏完全

３．４．５ 　插入硼酸溶液的玻璃管的清洗操作不同 　不损失氮

３．５ 　增加了空白试验的条件及允许差 　规范空白试验

３．６ 　增加了“水煤浆中氮质量分数”的计算 　适应水煤浆中氮测定的需要

４ 　增加了氮测定的“半微量蒸汽法”
　“半微量蒸汽法”可弥补“半微量开氏

法”的不足

５ 　测定精密度不同 　方法研究确定

—
　删除ＩＳＯ３３３：１９９６中的附录Ａ“第９章计算中

所用参数的推导”
　其内容与理解和执行标准无关
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附　录　犇

（资料性附录）

本标准与犐犛犗／犜犛１１７２５：２００２的技术性差异及其原因

表Ｄ．１给出了本标准与ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２的技术性差异及其原因。

表犇．１　本标准与犐犛犗／犜犛１１７２５：２００２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 　删除了对褐煤和石油焦的适用 　测定结果不准确及污染设备

２

　引用了与国际标准相应的中国标准，增加了

ＧＢ／Ｔ４８３

　删除了适用于焦炭的标准

　适合中国国情

３ 　增加了氮测定的“半微量开氏法”
　“半微量蒸汽法”不适用于褐煤中氮的

测定

４．１ 　助熔剂和疏松剂不同 　方法研究确定

４．２．１和４．２．６ 　增加的试剂 　标定硫酸溶液的需要

４．２．３ 　浓度不同 　适应于水解蒸馏设备

４．２．５ 　浓度不同 　适应于中国煤中氮含量

４．２．７ 　浓度和溶剂不同 　更好判断终点

４．２．９ 　纯度不同 　化学纯已能满足试验要求

４．２．１０和４．２．１１ 　增加的试剂和材料 　应用于样品高温水解，起到辅助作用

—
　删除了ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２中的４．３“氨水”、

４．５“钠石灰”和４．７“石英纤维”
　方法研究确定不需要这些试剂和材料

４．３．２ 　材质、结构和尺寸不同 　方法研究确定

４．４．１～４．４．５ 　增加了“试验准备”的内容 　加强标准内容的可操作性

４．４．６ 　检查方法不同 　本标准给出的方法简便

—
　删除ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２中的第６章“试验的

制备”
　其内容在其他标准中规定

４．５．２ 　水蒸气发生量调节方法不同 　方法研究确定

４．５．３ 　样品测定前馏出物体积不同 　方法研究确定

４．５．３ 　高温炉加热温度不同 　方法研究确定

４．５．４ 　氧化铝用量不同 　方法研究确定

４．５．５ 　硼酸溶液体积不同，不加氨水 　方法研究确定

４．６ 　增加了空白试验的条件及允许差 　规范空白试验

５ 　方法精密度不同 　方法研究确定

—
　删除ＩＳＯ／ＴＳ１１７２５：２００２中的附录 Ａ“本技术

条件计算公式中所用参数的推导”
　其内容与理解和执行标准无关
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