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Analysis of coal ash

飞 主题内容与适用范围

    本标准规定了煤灰主要成分分析方法。

    本标准适用于煤灰、焦炭灰及煤研石灰。

2 引用标准

    GB 4634煤灰中钾、钠、铁、钙、镁、锰的测定方法(原子吸收分光光度法)

3 试剂

3门 所用试剂除特殊规定外均为分析纯。

3.2 所用溶液，除指明溶剂的溶液外，均为水溶液。未注明浓度的试剂系指浓溶液(如盐酸指相对密度

为1.19的浓盐酸，氨水指相对密度为0.88的浓氨水)。

3. 3 凡提到的水均指蒸馏水。

4 仪器、设备

4.1 马弗炉:带有控温装置，并附有热电偶和高温表，能保持815士10,C，炉膛应具有相应的恒温区，炉

子后壁上部具有直径25̂ 30 mm的烟囱，下部具有插入热电偶的小孔，小孔的位置应使热电偶的热接

点在炉膛内能保持距炉底20̂ 30 mm的位置，炉门上应有一通气孔，直径约20 mm,

4. 2 高温马弗炉:带有控温装置，能保持1 000士100C,

4. 3 分析天平:感量。.1 mg,

4.4 分光光度计:波长范围200̂ 1 000 nm,精度士2 nm,

4.5 原子吸收分光光度计。

4.6 火焰光度计

4.了 库仑定硫仪。

4. 8 银柑竭:30 mL,

4.9 移液管:5,10,15,20,25,50,100 ml.,A级。

4.10 容量瓶:50,100,250,500,1 000 mL,A级。

4.11滴定管:10,25,50 mL,A级。

5 灰样的制备

    称取一是量的空气干燥煤样于灰皿中，铺平，使其每平方厘米不超过。巧9，将灰皿送人温度不超
过 100 C的马弗炉((4. 1)中，在自然通风和炉门留有15 mm左右缝隙的条件一F，用30 min缓慢升至

500 C，在此温度下保持30 min后，升至815士100C,然后关上炉门在此温度下灼烧2h，取出冷却后，用
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玛瑙乳钵将煤灰研细到。.1

不超过灰样质量的千分之

30 min-

m m } 然后，再置于灰皿内，于815士10℃下再灼烧30 min，直到其质量变化

为止，即为恒重。取出，放入干燥器中，称样前，应在815+10℃下灼烧

6.1

二氧化硅、三氧化二铁、二氧化钦、三氧化二铝、氧化钙和氧化镁的半微量分析

  试液的制备

6.1.1 试剂

6.1.1.1 氢氧化钠(GB 629):粒状。

6.1.1.2 盐酸((;B 622) o

6.1.1.3  95Y,乙醇(GB 679)或无水乙醇(GB 678),

6.1.1.4 盐酸(GB 622):(1+1)溶液。

6.1.2 试样溶液的制备:称取灰样。. 10士。. 01 g，精确至。.00028，于银增涡(4.8)中，用几滴乙醇

(6. 1. 1. 3 )润湿。加氢氧化钠((6.1.1.1)2 g，盖上盖，放人马弗炉(4.1)中，必须在1̂-1.5 h内将炉温从

室温缓慢升至650̂-700 0C >熔融15̂-20 min。取出柑竭，用水激冷后，擦净柑竭外壁，平放于250 mI_烧

杯中，加入约150 ml_沸水，立即盖上表面皿，待剧烈反应停止后，用极少量盐酸((6.1.1. 4)和热水交替

洗净柑锅和柑祸盖，此时溶液体积约180 mL。在不断搅拌下，迅速加人盐酸(6. 1. 1. 2)20 mL，于电炉上

微沸约1 min，取下，迅速冷至室温，移入250 mL容量瓶(4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液定

名为A.备用。

6.1.3 空自溶液的制备，同6.1.2条，只是不加入灰样。此溶液定名为B，备用。

6. 2 二氧化硅的测定(硅钥蓝分光光度法)

6.2. 1 方法提要

    在乙醇存在「，于盐酸〔‘(HCI)=O. 1 mol/L〕介质中，正硅酸与钥酸生成稳定的硅钥黄，提高酸度

至2. 0 mol/I以卜，以抗坏血酸还原硅钥黄为硅铂蓝，采用示差分光光度法测定二氧化硅含量。
6.2.? 试剂

6.2.2.1

6.2-2.2

6. 2. 2. 3

6. 2. 2.4

6. 2. 2. 5

100 ml，

6.2.2.6

6. 2. 2. 7

  95%乙醇((;B 679)或无水乙醇(GB 678),

  盐酸(GB 622):(]+1)溶液。

  盐酸((;B 622):(1+9)溶液。

  盐酸((;B 622);(1+11)溶液，贮于聚乙烯瓶中。

  钥酸馁溶液:称取钥酸铁C(NH,)fiMo,O,, " 4H20) (GB 657) 5 g溶于水中，并用水稀释至

过滤后，贮于聚乙烯瓶中

抗坏血酸溶液:称取抗坏血酸1g溶于水中，并用水稀释至100 mL
二氧化硅标准储备液 准确称取已在1 000士10℃下灼烧 30

。现用现配。

min的光谱纯二氧化硅

。.。 9,f1lfVU35 U. UVU:g,TCf77GAKW酸钠(GB 639、优级纯)5g的铂柑竭中，混匀，表面再覆盖无

水碳酸钠1g，加盖，置高温马弗炉((4. 2)中，由室温缓慢升至950̂-1 0000C,熔融40 min，取出塔祸，用

蒸馏水激冷后，擦净柑祸外壁，平放于250 mL塑料杯中，加沸水约100 mL浸取，立即盖上表面皿，待剧

烈反应停正后，用热水洗净钳涡和盖，熔块完全溶解后，冷至室温，移入500 mL容量瓶(4.10)中，并用

水稀释至刻度，摇匀，立即转入聚乙烯瓶中保存备用。此溶液1 mL相当于二氧化硅1 mg。也可准确称

取光谱纯二氧化硅0. 500 0 g,精确至。.00028，于银增涡(4.8)中，加几滴乙醇(6.2. 2.1)润湿，加氢氧

化钠(6.1. 1.1)4 g，加盖，放入马弗炉(4.1)中，由室温缓慢升至650-700'C,熔融15̂-20 min，取出柑

竭，用蒸馏水激冷后，擦净柑祸外壁，平放于2S0 ml塑料杯中，加沸水约150 mL浸取，立即盖上表面

R2，待剧烈反应停止后，用热水洗净增竭和盖.熔块完全溶解后，冷至室温，移入500 mL容量瓶(4.10)

中，并用水稀释至刻度，摇匀，立即转人聚乙烯瓶中保存备用。此溶液1 ml，相当于二氧化硅1 mg,

6. 2.2. 8 二氧化硅标准工作液 用移液管((4. 9)吸取第6. 2. 2. 7条的溶液25 ml，在不断搅拌下放入
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内有盐酸(6. 2. 2. 3) 100 mL的400 in[-烧杯中，加热煮沸约I min，取下立即冷至室温。移入500 ML容

量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL相当于二氧化硅。.05 mga
6.2.3 工作曲线的绘制

6.2.31 用移液管(4.9)吸取第6.2.2.8条的溶液0,5,10,15,20,25,30 mL分别注入100 mL容量瓶

(1.10)巾，依次加入盐酸(6.2.2.4)5,4,3,2,1,0,0 m1，加水至27 ml，加乙醇(6.2.2.1)8 mL，再用刻

度吸管加入钥酸按溶液(6.2.2.5)5 mL，摇匀，在20-30℃下放置20 min,

6.23.2 加盐酸(6.2.2.2)30 mL,摇匀，放置1一5 min，加入抗坏血酸溶液((6.2. 2. 6) 5 ml-,摇匀，并

用水稀释至刻度，摇匀。放置1h后，在分光光度计上，用l cm的比色皿，选择适当的标准系列溶液作参

比，于波长620 nn 处，测定其吸光度

6.2.3. 3 以二氧化硅的质量(mg)为横坐标，累加吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

6.2.4 分析步骤

6. 2.4.1 用移液管((4.9)吸取5 mL溶液A和5 ml,溶液B，分别注人100 mL容量瓶(4.10)中，加乙

醇(6.2.2.1)8 mL，水约20 mL，再用刻度吸管加入相酸钱溶液((6.2.2. 5)5 mL,摇匀，在20-30'C下放

置20 mine

6.2-4-2 按6. 2. 3. 2条进行操作，所测得的灰样溶液的吸光度扣除空白溶液的吸光度后，在工作曲线

L查得相应的二氧化硅的质量。

6.2.

式中

5 分析结果的表述

二氧化硅含量(%)按下式计算

S'0,=
5Xm,;0z

，-··········。·········4⋯ ，”二(1)

m.,a，一 由工作曲线上查得二氧化硅的质量,mg;
  二一一分析灰样的质量，9。

6.2.6 精密度

含量

(60

> 60

重复性 再现性

i. 00i.2o
                                        河

            2.00
一 一 .一 一 - 一 一 - 一

              2.50

6.3 三氧化二铁和二氧化钦的连续测定(钦铁试剂分光光度法)

6.3.1 方法提要

    在pH=4.7-4. 9的条件下，三价铁离子与钦铁试剂生成紫色络合物，以分光光度法测定三氧化二

铁。然后加人适量的抗坏血酸，使溶液的紫色消失，四价钦离子与钦铁试剂生成黄色络合物，以分光光度

法测定二氧化钦。

6.3.2 试剂

6.3-2. 1 抗坏血酸。

6. 3.2.2 钦铁试剂溶液:称取钦铁试剂(C,H,OeSiNa,)2 g溶于水，并用水稀释至100 mL,

6.3.2. 3 氨水(GB 631):(1+6)溶液。

6.3-2.4 盐酸溶液:量取盐酸(GB 622)5 mL，加水稀释至100 mLa

6.3.2.5 硫酸溶液:量取硫酸(GB 625)5 mL，缓缓加入水中并稀释至100 mLo

6. 3.2.6 缓冲溶液(pH =4. 7):称取三水乙酸钠(CH,COONa " 3H,0) (GB 693) 68 g或无水乙酸钠

(CH,000Na)(GB 694) 41 g于400 mL烧杯中，加水溶解，加冰乙酸(GB 676)29 mL，并用水稀释至
11。

6.3-2.7三氧化二铁标准储备液;准确称取已在105 110℃干燥1h的优级纯三氧化二铁1. 000 0 g,
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精确至0. 000 2 g，于400 nil烧杯中，加入盐酸(GB 622、优级纯)50 mL，盖上表面皿，加热溶解后冷却

至室温，移入11容量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL相当于三氧化二铁1 mgo

6.12.8  'A化二铁标准上作液:用移液管(4.9)吸取10 ml.第6.3. 2. 7条的溶液注人100 ml-容量

瓶((4.10)巾 以盆酸溶液((6.3.2. 4)稀释至刻度，摇匀。此溶液1 -L相当于三氧化二铁。. 1 Mg.

6.3.2.9 二氧化钦标准储备液:准确称取已在1 000℃下灼烧30 min的优级纯二氧化钦0. 500 0 g，精

确1'. 0. 000 2 g,于30 ml瓷琳祸中，加人焦硫酸钾(HG3-921)8 g,置于马弗炉((4.1)中，逐渐升温至

800 C >并在此温度下保温30 min，使熔融物呈透明状。取出柑祸冷却后，放入250 mL烧杯中，加入硫酸

济液(6. 3. 2. 5)150 ml浸取，待熔融物脱落后，以硫酸溶液((6.3.2.5)洗净增祸，在低温下加热至溶液清

澈透明，冷却至室温，移入500 ml容量瓶((4.10)中，并用硫酸溶液(6.3.2.5)稀释至刻度，摇匀。此溶液

1 m1相当F 氧化钦1 mg

6.12.10 几氧化钦标准工作液:用移液管(4. 9)吸取10 ml第6. 3. 2. 9条的溶液注入100 ml容量瓶

(4.10)中，以硫酸溶液(6. 3. 2. 5 )稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL相当于二氧化钦0. lmg.

6. 12. 11 刚果红试纸。

6.13  T作曲线的绘制

6. 111 用10 ml,滴定管(4.11)取第6.3.2.8条的溶液和第6. 3. 2. 10条的溶液0,2,4,6,8,10 ml，

分别注入50 mL容量瓶((4.10)中，用少量水冲洗瓶颈，加人钦铁试剂溶液((6. 3. 2. 2)10 ml-，摇匀。滴加

氨水(6.:3. 2. 3)至溶液恰呈红色，加入缓冲溶液((6.3.2.6)5 mL，用水稀释至刻度，摇匀 放置1h后，在

分光光度计上，用1 cm的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长570 nm处，测定其吸光度。

6.33.2 测完二氧化二铁后的试液中，加入少量抗坏血酸(6.3.2.1)并摇动，直至溶液的紫色消失呈现

黄色为IL放置片刻，在分光光度计上，用1 em的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长420 nm处，测

定其吸光度

6.3-3.3 以三氧化二铁和二氧化钦的质量(mg)为横坐标，吸光度为纵坐标，分别绘制三氧化二铁和二

X化钦的工作曲线

6. 3.4 分析步骤

    用移液管(4. 9)吸取5 ml溶液A和5 ml溶液B，分别注人50 mL容量瓶(4. 10)中，加入钦铁试

Ti 11 7F液(6. 3. 2. 2) 10 ml，摇匀。滴加氨水((6. 3. 2. 3)至溶液恰呈红色(如铁含量很低，可加人小块刚果红

试纸.滴加氨水(6.3.2.3)至试纸变为红色)，加人缓冲溶液((6. 3.2.6)5 mL,用水稀释至刻度，摇匀，放

释1h后，在分光光度计上，用1 cm的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长570 nm处，测定其吸光

度。再按第6.3.3.2条进行操作。所测得的灰样溶液的吸光度扣除空白溶液的吸光度后，在工作曲线上

查得相应的三氧化二铁和二氧化钦的质量。

6.3.5 分析结果的表述

6. 3.5.1 三氧化二铁含量(%)按下式计算:

Fe,O,=
5 X MF,ao3

.······⋯⋯“····。·。。，..·····。⋯⋯(2)

式中:m 、-一由仁作曲线仁查得三氧化二铁的质量，mg;
"I-一 分析灰样的质量，9。

6.3. 5.2 二氧化钦含量(%)按下式计算

-1i0,=
5XMT;o

···············.·······.····⋯ ⋯ (3)

式中:m ) 山工作曲线上查得二氧化钦的质量,mg;

分析灰样的质量,R

6.3.6

6. 3.6.1 二铁测定的精密度
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含母 重复性 再现性

廷5 0.30 0. 60

> 5- 10 0.40 0.80

> 10 0.60 1. 20

6.3.62 二氧化钦测定的精密度

含量 重复性 再现性

15

一
加<1>t

6.4 ---氧化二铝的测定(氟盐取代
6.4.1 方法提要

                      0.

EDTA容量法)

    于弱酸性溶液中，加人过量EDTA溶液，使与铁、铝、钦等离子络合，在PH=b. 9的条件下，以二甲

酚橙为指示剂，用锌盐回滴剩余的EDTA溶液，然后，用乙酸锌标准溶液滴定。

6.4.2 试剂

6.4-2.1 EDTA溶液:称取EDTA (C,oH�Nz08Nai，2H20)(GB 1401)1.1 g溶于水中，并用水稀释至

100 mL,

6.4-2.2 缓冲溶液(PH=5.9):称取三水乙酸钠(CH,COONa " 3H,O) (GB 693) 200 g或无水乙酸钠

(CFI,COONa)120. 6 g溶于水中，加冰乙酸(GB 676)6. 0 mL，并用水稀释至1 L,
64.2.3 乙酸锌溶液:称取乙酸锌[Zn (CH,,000 ),·2H,01 (HG3-1098)2 g溶于水，并用水稀释至

100 ml。

6.4-2.4 氟化钾溶液:称取氟化钾(KF·2H20) (GB 1271) 10 g溶于水，并用水稀释至100 ml，贮于聚
乙烯瓶中。

6.4.2.5 冰乙酸(GB 676):(1+3)溶液。

6.4.2.6 氨水(GB 631):(1+1)溶液。

6. 4.2. 7 三氧化二铝标准工作液:将光谱纯铝片放于烧杯中，用((1十9)盐酸(GB 622)浸溶几分钟，使

表面氧化层溶解，用倾斜法倒去盐酸溶液，以水洗涤数次后，用无水乙醇(GB 678)洗涤数次，放入干燥

器中于燥4 h,准确称取处理后的铝片0. 529 3 g，精确至0. 000 2 g，于150 mL烧杯中，加(1+1)盐酸

(GB 622)50 mL，在电炉上低温加热溶解，待溶后，将溶液移入1L容量瓶((4. 10)中，并用水稀释至刻

度，摇匀 此溶液1 mL相当于三氧化二铝lmg.

6. 4. 2. 8 乙酸锌标准溶液:称取乙酸锌〔Zn(CH,COO), " 2H,O](HGB3100)2. 3 g或无水乙酸锌
[Z-(CH,COO),]1. 9 g于250 ml烧杯中，加冰乙酸(GB 676)1 mI，以水溶解，移入11_容量瓶(4.10)

中，力土用水稀释至刻度，摇匀。标定方法如下:

    用移液管((4.9)吸取10 mL第6.4.2.7条的溶液于250 mL烧杯中，加水稀释至约100 mL，加ED-

TA溶液((6.4.2. 1)10 ml，加二甲酚橙指示剂(6.4.2.9)1滴，用氨水((6.4.2.6)中和至刚出现浅藕合
色，再加冰乙酸溶液(6.4.2.5)至浅藕合色消失，然后，加缓冲溶液(6. 4. 2. 2) 10 mL，于电炉上微沸3-

5 min，取下，冷至室温。

    加入二甲酚橙指示剂((6.4.2.9)4̂ 5滴，立即用乙酸锌溶液((6.4.2.3)滴定至近终点时，再用乙酸

锌标准溶液(6.4.2.8)滴定至橙红(或紫红)色。

加人氟化钾溶液(6.4. 2. 4) 10 ml,,煮沸2-3 min，冷至室温，补加二甲酚橙指示剂((6-4. 2. 9) 2滴

用乙酸锌标准溶液((6.4.2,8 )滴定至橙红(或紫红)色，即为终点。
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乙酸锌标准溶液对屯氧化二铝的滴定度Tni,o，按下式计算:

7"i,0s
10X c

  V,
............................................. ( 4)

式中:f一一 三氧化二铝标准工作液的浓度，mg/ml.;

    V,-一标定时所耗乙酸锌标准溶液的体积，ml

6.4-2.9 一几甲酚橙溶液:称取二甲酚橙1g溶于pH-5. 9的缓冲溶液(6.4.2.2)中，并用该缓冲溶液稀‘

释至11。存放期不超过二周。

6.4. 3 分析步骤
    用移液竹(4.9)吸取50 ml.溶液A一于250 ml烧杯中，加水稀释至约100 ml，再按第6. 4.2. 8条中

的标定方法进行操作。

6.4.4 分析结果的表述

    不氧化二铝含量(%)按下式计算:

AI,O，一
。.5XT,�211,X叭

一0.638 x TiO, ·····················⋯⋯(5)

式中:Tni 0。一一乙酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度，mg/mL;
        V,— 试液所耗乙酸锌标准溶液的体积，mL;

        n;-一 分析灰样的质量,g;

      。638— 由二氧化钦换算成三氧化二铝的因数。

6.4.5 精密度

重复性 再现性

> 20

6.5 氧化钙的测定(EGTA容量法)
6.5.1 为法提要

    在适当稀释的溶液中，以三乙醇胺掩蔽铁、铝、钦和锰等，在pH)12. 5的条件下，以钙黄绿素一百

里酚酞为指示剂，用EGTA标准溶液滴定。

6.5.2 试剂

6.5.2门 氢氧化钾溶液:称取氢氧化钾25 g溶于水中并用水稀释至100 mL,贮于聚乙烯瓶中。

6.5.2.2 三乙醇胺:(1+4)溶液。

6. 5. 2. 3 氧化钙标准工作液:准确称取预先在120℃干燥2h的优级纯碳酸钙0. 892 4 g，精确至

0. 000 2 g，于250 mL烧杯中，用水润湿，盖上表面皿，沿杯口慢慢滴加((1+1)盐酸(GB 622、优级纯)

5 mL，待溶解完毕，煮沸驱尽二氧化碳，用水冲洗表面皿和杯壁，取下冷却，移入1L容量瓶(4. 10)中，

并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL相当于氧化钙。5 mg.

6.5.2.4  EGTA标准溶液:。(C�Hz4N,O,p)=0.005 mol/L

    称取EGTA1. 9 g,溶于10 ml-氢氧化钠溶液〔‘(NaOH)=1 mol/L〕中，移人1 L容量瓶(4. 10)

中，并用水稀释至刻度，摇匀，标定方法如下:

    用移液管((4. 9)吸取10 mL第6.5.2.3条的溶液于200 mL烧杯中，加水约75 mL、三乙醇胺溶液

(6. 5. 2. 2) 5 mL,氢氧化钾溶液((6. 5. 2. 1)10 mL,钙黄绿素一百里酚酞混合指示剂((6.5. 2.5)少许，每加

一种试剂，均应搅匀，于黑色底板上，立即用EGTA标准溶液((6.5.2.4)滴定至绿色荧光完全消失，即为

终点，同时作空白试验。EGTA标准溶液对氧化钙的滴定度Tao，按下式计算:

了1〔、
10又 ‘

V,一 V,
···⋯ ⋯ (。I

        Zt丁
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一氧化钙标准工作液的浓度，mg/nil,;
一 标定时所耗EGTA标准溶液的休积，ML;

    l',-一 空自测定时所耗EGTA标准溶液的体积,ml

6. 5. 2. 5 钙黄绿素 一(f里酚酞混合指示剂:称取钙黄绿素(C�,Hz,N,Na,O,,)0. 20 g和a里酚酞
(HGB 3385)0.16 g，与预先在HOC于燥的氯化钾(GB 646)10 g研磨均匀，装入磨口瓶中，存放于干燥
器内

6.5.3 分析步骤

    用移液管(4.9)吸取25 mL溶液A和25 mL溶液B分别注入200 ml烧杯中，加水约50 ml，再按

第6. 5. 2. 4条中的标定方法进行操作。

6.5.4 分析结果的表述

    氧化钙含量(%)按「式计算:

Ca( =
Tao X (V,一V,)

                  刀;
·············。。····。··········。·⋯(7)

式中 Tao - EGTA标准溶液对氧化钙的滴定度，mg/mL;

        V — 试液所耗EGTA标准溶液的体积,ml;

      V。一一空白溶液所耗EGTA标准溶液的体积，mL;

        m— 分析灰样的质量'g.

6.5.5 精密度

I
重复性 再现性

> 5~  10

> 10 0. 60

0.60

0.80
一 一 ~ ~ - ~ ~ 一 . ~

1.20

6.6 氧化镁的测定(EDTA)容量法

6.6门 方法提要

    在适当稀释的溶液中，以三乙醇胺和酒石酸钾钠掩蔽铁、铝、钦和锰等，以EGTA掩蔽钙，在pH>

10的溶液中，以酸性铬蓝K-禁酚绿B为指示剂，以EDTA标准溶液滴定。

6.6.2 试剂

6.6.2.1酒石酸钾钠溶液:称取酒石酸钾钠(GB 1288)5 g溶于水，并用水稀释至100 ml-
6.6-2.2 三乙醇胺:(1+4)溶液。

6.6-2.3 氮水(GB 631):(1+1)溶液。

6.6.24 氧化镁标准工作液:准确称取预先在800 C灼烧过1h的光谱纯氧化镁。.5000g，精确至

0. 000 2 g,于200 ml烧杯中，加水20 ml,, (1 +1)盐酸(GB 622)10 mL,溶解完全后，移入1L容量瓶
(4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 ml一相当于氧化镁0. 5 mg,

6.6-2.5  EDTA标准溶液:c (C,aH14NzU,Nax·2H,O)=0. 004 mol/I

    称取EDTA(GB 1401)1.5 g于200 mL烧杯中，用水溶解，加数粒固体氢氧化钠(GB 629)调节溶

液pH值至5左右，移入1L容量瓶(4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。标定方法如下:
    用移液管(4.9)吸取10 ml第6.6.2.4条的溶液于200 mL烧杯中，加盐酸(GB 622)[c (HCD=

l mot/IJ20 ml -，加水约50 mL,酒石酸钾钠溶液((6.6.2.1)5 mL、三乙醇胺溶液((6. 6. 2.2)5 ml-,氨水

(6.6.2.3)土5 ml，加酸性铬蓝K-蔡酚绿B混合指示剂((6. 6. 2.6)少许或加液体混合指示剂数滴，立即
用EDTA标准溶液(6.6.2.5)滴定，近终点时应缓慢滴定至纯蓝色，同时做空白试验。EDTA标准溶液

对氧化镁的滴定度T.,，按下式计算
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了，M;。
10X ‘

v 一 Vz
·，，·⋯ ⋯ 。。·，.⋯ ⋯ 。·，···一 (8)

式中: 一 氧化镁标准仁作液的浓度，mg/mL;

    v。 一标定时所耗rDTA标准溶液的体积，ml;

    v2一 空自测定时所耗EDTA标准溶液的体积,ml。

6.6.26 酸性铬蓝K一蔡酚绿B混合指示剂:称取酸性铬蓝K(HG10-1282)0.50 g和蔡酚绿Bl. 25 g,

与预先在约HOC卜燥的抓化钾(GB 646)10 g，研磨均匀，装入磨口瓶中，存放于十燥器中。或分别配成

水溶液·即称取酸性铬蓝K0. 04 g和茶酚绿B0. 08 g分别溶于20 mL水中，使用前应先经试验确定其
合适的混合比例。酸性铬EK不稳定，需现用现配

6.6. 3 分析步骤

    用移液管(4.9)吸取25 mL溶液A和25 mL溶液B，分别注入200 mL烧杯中，加水约50 ml，酒石

酸钾纳溶液(6.6.2.1)5 mL，三乙醇胺溶液(6. 6. 2. 2) 5 mI、氨水(6.6.2.3)15 mL，加人相应滴定钙时

所消耗的EGTA，并过量。.1-0. 2 ml-，充分搅拌，加酸性铬蓝K-蔡酚绿B混合指示剂(6.6.2.6)少许

或加液体混合指示剂数滴立即以EDTA标准溶液(6.6.2.5)滴定，近终点时应缓慢滴定至纯蓝色。
6.6.4 分析结果的表述

    )̀K化镁含星(%)按下式计算:

Mg()=
TM,) X (Vg一V; )

                  刀汪
一 ，.，.⋯ ，··.。·············。····⋯ ⋯ (9)

式中:T�r)一 EDTA标准溶液对氧化镁的滴定度，mg/mL;

一 试液所耗FDTA标准溶液的体积,ml-;

一空白溶液所耗EDTA标准溶液的体积，ml;

一分析灰样的质量，9

F

叭

6.6.5 精密度

重复性

  0. 30

  0.40

再现性

  0. 60

  0.80

翘
一家
一淞

了二氧化硅、三氧化二铁、三氧化二铝、氧化钙、氧化镁和二氧化钦的常量分析

了.， 几氧化硅的测定(动物胶凝聚质量法)

了门门 方法提要

    灰样加氢氧化钠熔融，沸水浸取，盐酸酸化，蒸发至干。于盐酸介质中用动物胶凝聚硅酸，沉淀过滤+

灼烧，称tff

7.1.2 试P'll

7.1.2门 氢氧化钠(((;B 629):粒状

7.1.2.2 盆酸(GB 622)a

7门.2.3  9:>,0乙P(GB 679)或无水乙醇(GB 678),

7.1.2.4 盐酸(GB 622):(1+1)溶液

71.2.5 盐酸(GB 622):(1+3)溶液。

7.12.6 盐酸溶液:量取盐酸(GB 622)2 ml加水稀释至100 mL,

7.1.2.7 动物胶水溶液.称取动物胶1g溶于100 mL,70-80℃的水中。现用现配

7.1.3 分析子卜骤
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7.1.3.1称取灰样。.50士。. 02 g，精确至。. 000 2 g，于银增祸(4.8)中，用几滴乙醇(7. 1.2.3)润湿，加

氢氧化钠((7.1.2.D4 g，盖上盖，放人马弗炉(4. 1)中，必须在1̂ 1.5 h内将炉温从室温缓慢升至650-

700'C ,熔融15̂-20 min。取出增祸，用水激冷后，擦净增祸外壁，平放于250 ml烧杯中，加1 ml_乙醇

(7.1.2.3)和适量的沸水，立即盖上表面皿，待剧烈反应停止后，用少量盐酸(7. 1. 2. 4)和热水交替洗净

琳祸和柑涡盖 再加盐酸((7. 1. 2. 2)20 ml-，搅匀。

7. 13.2 将烧杯置于电热板上，缓慢蒸干(带黄色盐粒)。取下，稍冷，加盐酸((7. 1. 2.2)20 mL,盖上表

面皿，热至约800C。加70̂-80℃的动物胶溶液(7. 1. 2. 7)10 mL，剧烈搅拌1 min，保温10 min。取下，稍

冷，加热水约50 ml，搅拌，使盐类完全溶解。用中速定量滤纸过滤于250 ml容量瓶((4.10)中。将沉淀

先用盐酸(7.1.2.5)洗涤4--5次，再用带橡皮头的玻璃棒以热盐酸((7.1.2.6)擦净杯壁和玻璃棒，并洗

涤沉淀3-5次，再用热水洗10次左右。

7.1.3.3 将滤纸和沉淀移入已恒重的瓷iff im中，先在低温下灰化滤纸，然后于1 000士2o0C的高温马弗

炉((4. 2)内灼烧1h，取出稍冷，放入干燥器内，冷至室温，称重。

7.13.4 将7.1.3.2条的滤液，冷至室温，并用水稀释至刻度，摇匀，此溶液名为溶液C，以作测定其它
各项目之用。

7.1.4

7门.

式中

空白溶液的制备 同7.1.3条，只是不加灰样。此溶液名为溶液D

分析结果的表述

二氧化硅含量(%)按下式计算

Si0:一MI - m2 X 100···.·········一 “·····。···..·······。⋯ ⋯ (10)

7.1.6

。、-一一二氧化硅的质量，9;

mZ— 空自测定时二氧化硅的质量，9;

m— 分析灰样的质量，9

  精密度

含量

簇60

二)60

重复性 再现性

0.50

0. 60 0.801.00
7.2 三氧化二铁和三氧化二铝的连续测定((EDTA容量法)

7.2.1 方法提要

    在pH=1. 8-2. 0的条件卜，以磺基水杨酸为指示剂，用EDTA标准溶液滴定。然后加入过址的

EDTA，使与铝、钦等络合，在pH=5. 9的条件卜，以二甲酚橙为指示剂，以锌盐回滴剩余的EDTA,再

加入氟盐置换出与铝、钦络合的EDTA，然后再用乙酸锌标准溶液滴定

7.2.2

7.2.2.1

).:

试剂

  氨水(G13 631):(1+1)溶液

  盐酸(GB 622):。(HCI)二2 mol/L

  FDTA溶液:称取EDTA (C,,H�N,O,Na,·2Hz0)(GB 1401)1.1 g溶于水中，并用水稀fi'

︹
了L

，
J

朴

月q

Z

z

nll
Z{。; 缓冲溶液(pH=5. 9)称取二水乙酸钠(CH,000Na·3H2()) (GB 693) 200 g或无水乙酸钠

(CH,COONa)120. 6 g溶于水中，加冰乙酸(GB 676)6. 0 mL，并用水稀释至1 L.

7.2-2.5

100 m1_

7.2.2.6

      250

乙酸锌溶液:称取乙酸锌〔Zn (CH,COO),·2HzO)(HG3-1098)2 g溶于水中，并用水稀释至

氟化钾溶液:称取氟化钾(KF·2H,O)(GB 1271)10 g溶于水中，并用水稀释至100 ml，贮于
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聚乙烯瓶中。

7.2.2.7 冰乙酸(GB 676):(1+3)溶液。

7.2-2.8 氧化二铁标准工作液:准确称取已在105̂-110"C干燥1h的优级纯三氧化二铁1. 000 0 g,

村确至0. 000 2 g，于400 m工烧杯中，加入盐酸(GB 622、优级纯)50 ml，盖上表面皿，加热溶解后冷却

21卞温 侈入1 L容里瓶(4. 10)中，并用水稀释至刻度，摇匀 此溶液1 ml相当于三氧化二铁1 mg.

7.2.2.9  EDTA标准溶液:c (C�H�N,O,Na,·2H,0)=0. 004 mol/Lo

    称取ED"CA(GB 1401)1. 5 g于200 ml烧杯中，用水溶解，加数粒固体氢氧化钠(GB 629)调节溶

液pH值至5左右，移人1L容量瓶((4. 10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。标定方法如下:

    用移液管((4.9)吸取10 mL第7. 2. 2. 8条的溶液于300 mL烧杯中，加水稀释至约100 mL，加磺基

水杨酸指示剂((7. 2. 2. 12) 0. 5 ml -，滴加氮水((7. 2. 2. 1)至溶液由紫色恰变为黄色，再加入盐酸

(7.2.2.2)调节溶液pH值至1.8 2.0(用精密pH试纸检验)。

    将溶液加热至约70 C，取下，立即以EDTA标准溶液滴定至亮黄色，(铁低时为无色，终点时温度应

在60 C左右)。EDTA标准溶液对三氧化二铁的滴定度TF,,O,，按下式计算:

了F。
10 X ‘

  V1
···.··..··············。···⋯ ⋯ (11)

式中: 一三氧化二铁的标准工作液的浓度，mg/m1;

    11;-一标定时所耗EDTA标准溶液的体积，mL.

7.2. 2. 10 泛氧化二铝标准工作液:将光谱纯铝片放人烧杯中，用((1+9)盐酸(GB 622)浸溶儿分钟，使

友向帆化层溶解，用倾斜法倒去盐酸溶液，以水洗涤数次后，用无水乙醇(GB 678)洗涤数次，放入干燥

器中}一燥4h 准确称取处理后的铝片0. 529 3 g，精确至0. 000 2 g，于150 mL烧杯中，加((1十1)盐酸

{(B 622)50 ml-,在电炉L低温加热溶解，待溶后，将溶液称入1L容量瓶((4. 10)中，并用水稀释至刻

度.摇匀 此溶液1 mL相当于三氧化二铝1 mg

7.2.2.11 乙酸锌标准溶液:称取乙酸锌〔Zn (CH3000)i·2H}OD(HGB3100)2.3 g或无水乙酸锌〔Zn

((H(’()‘))J1.9g于250 ml烧杯中，加冰乙酸(GB 676)1 mI，以水溶解，移入1 1.容量瓶(4.10)中，

炸用水稀释至刻度，摇匀 标定方法如下:

    Ill移液管(4.9)吸取10 ml第7.2. 2.10条的溶液于250 mL烧杯中，加水稀释至约100 ml，加

EDTA溶液(7. 2. 2. 3) 10 mL，加二甲酚橙指示剂(7.2.2.13)1滴，用氨水((7. 2. 2.1)中和至刚出现浅藕

合色，再加冰乙酸溶液((7.2.2.7)至浅藕合色消失，然后，加缓冲溶液(7. 2. 2. 4)10 mL，于电炉七微沸

3~smin，取下，冷至室温。

    加入二甲酚橙指示剂((7. 2. 2.13)4̂-5滴，立即用乙酸锌溶液((7-2.2.5)滴定至近终点时，再用乙酸

锌标准溶液(7. 2. 2.11)滴定至橙红(或紫红色)。

    加入氟化钾溶液((7. 2. 2. 6) 10 mL,煮沸2-3 min，冷至室温.补加二甲酚橙指示剂((7. 2. 2. 13)

2滴 用乙酸锌标准溶液((7. 2. 2.11)滴定至橙红(或紫红)色，即为终点。

    乙酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度Tni,o，按F式计算:

I'ni,n,
10 X c

  V1
·，·······一 ，·······。·。········。·，二(12)

式中; 一三氧化二铝标准工作液的浓度，mg/ml;

    V,一标定时所耗乙酸锌标准溶液的体积，niL.

7.2.2.12 磺基水杨酸溶液 称取磺基水杨酸(HG3-991)100 g溶于水中，并用水稀释至11。

1. 2.2. 13 二甲酚橙溶液:称取二甲酚橙1g溶于pH=5. 9的缓冲溶液((7.2.2.4)中，并用该缓冲溶液

稀释至II 存放期不超过二周。

7.2.3 分析步骤

    咐移液管(4.9)吸取20 ml溶液c于250 mL烧杯中，加水稀释至约50 mL，再按第7.2.2.9条中
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的标定方法进行操作。

    于滴完铁的溶液中，加入20 -1, EDTA溶液(7.2.2.3)。再按第7.2.2.11条中的标定方法进行操

作

7.2.4 分析结果的表述

7.2.4.1 氧化二铁含量(%)按下式计算:

一
Fe,O,

1.25 X TF,,4,3 X V3

式中:!'e) EDTA标准溶液对三氧化二铁的滴定度，mg/mL;

V,— 试液所耗EDTA标准溶液的体积，mL;

。— 分析灰样的质量，9。

7.2-4.2 三氧化二铝含量(%)按下式计算:

          1. 25 X Tp, 4, X V,

AhO,一— 一an一-一一0. 638 X TO ,   ........................ ( 14)

式中:TAI
V4—

  ，矛卫—

          0

7.2. 5

7.2.5.1

.638-

精密度

乙酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度，mg/mL;

试液所耗乙酸锌标准溶液的体积，mL;

分析灰样的质量，9;

由二氧化钦换算成三氧化二铝的因数。

三氧化二铁测定的精密度

含量 重复性 再现性

65 0.30 0. 60

> 5- 10 0.40 0.80

> 10 0.50 1.00

7.2. 5.2 三氧化二铝测定的精密度

含量

簇20

> 20

重复性 再现性

7.3 氧化钙的测定(EDTA容量法)

7.3.1 方法提要

    以三乙醇胺掩蔽铁、铝、钦、锰等离子，在pH>12. 5的条件下，以钙黄绿素一百里酚酞为指示剂，用
EDTA标准溶液滴定。

7. 3.2 试剂

7.3.2.1 氢氧化钾溶液:称取氢氧化钾25 g溶于水中，并用水稀释至100 mL,贮于聚乙烯瓶中。

7. 3.2.2 乙醇胺:(1十4)溶液。

7. 12. 3 氧化钙标准工作液:准确称取预先在120℃干燥2h的优级纯碳酸钙0. 892 4 g，精确至

0. 000 2 g，于250 ml，烧杯中，用水润湿，盖上表面皿，沿杯口慢慢滴加((1十1)盐酸(GB 622、优级纯))5
nil，待溶解完毕，煮沸驱尽二氧化碳，用水冲洗表面皿和杯壁，取下冷却，移人1L容量瓶((4. 10)中，并

用水稀释至刻度，摇匀 此溶液1 mL相当于氧化钙0. 5 mg

7.3.2.4  EDTA标准溶液:c (C,oH14N,OaNa,·2HzO)一0. 004 mot/I
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    称取EDTA((iB 1401)1.5 g于200 mL烧杯中，用水溶解，加数粒固体氢氧化钠(GB 629)调节溶
液pH值至5左右，移入II容量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。标定方法如下:

    用移液管(4.9)吸取15 ml第7.3.2.3条的溶液于250 mL烧杯中，加水稀释至约100 ml，加 二乙

醇胺溶液((7. 3. 2. 2) 2 mL,氢氧化钾溶液(7. 3. 2. 010 mL、钙黄绿素一百里酚酞混合指示剂(7.3. 2-5)

少许，每加一种试剂，均应搅匀，于黑色底板上，立即用EDTA标准溶液(7.3. 2. 4 )滴定至绿色荧光完全

消失，即为终点，同时作空白试验 EDTA标准溶液对氧化钙的滴定度Tao，按下式计算:

了、侧
15X ‘

V:一 V
··..·..·..·..····················⋯ ⋯ (15)

式巾:‘一 氧化钙标准工作液的浓度，mg/ml;

    Vi-一 标定时所耗EDTA标准溶液的体积，mL;

    V,-一空自测定时所耗EDTA标准溶液的体积，mL,

7.3-2.5钙黄绿素一百里酚酞混合指示剂:称取钙黄绿素(Cs,HNN.Na,O,a)0. 20 g和百里酚酞。.16 g,

与预先在约110 C干燥过的氯化钾(GB 646)10 g，研磨均匀，装入磨口瓶中，存放于干燥器中。
7. 3. 3 分析步骤

    用移液管(4. 9)吸取10 ml -溶液c和10 ml溶液D，分别注人250 ml烧杯中，加水稀释至约

100 m工。再按第7. 3. 2. 4条中的标定方法进行操作。

7.3.4 分析结果的表述

    氧化钙含址 (X)按 }:式计算:

Ca)=
2.5XT}oX (V。一V,)

                          刀;
··⋯ ’二’·············。。··⋯ (16)

式中:了认 EDTA标准溶液对氧化钙的滴定度，mg/mL;

试液所耗EDTA标准溶液的体积，ml;

V一 空白测定时所耗EDTA标准溶液的体积，ml;

。，一分析灰样的质量，9。

7.I5 精密度

含量 重复性 再现性

乓5 0. 20 0.50

夕 5--10 0.30 0. 60

> 10 0. 40 0.80

7.4 氧化镁的测定(EDTA容量法)

了.礴.1 方法提要

    以三乙醇胺、铜试剂掩蔽铁、铝、钦及微量的铅、锰等，在PH)10的氨性溶液中以酸性铬蓝K-蔡酚

绿B为指示剂 以EDTA标准溶液滴定钙、镁合量。

了.4.2 试剂

7.4.2.1 泛乙醇胺:(1+4)溶液。

7.4.2. 2 氨水(GB 631):(1+1)溶液。

7.42.3 二乙基二硫代氨基甲酸钠(简称铜试剂)溶液:称取铜试剂(HG3-962)2. 5 g溶于水中，加氨

水((7.4.2.2)5滴，用水稀释至50 mL，以快速滤纸过滤后，贮于棕色瓶中。
7.4.2.4 酒石酸钾钠溶液:称取酒石酸钾钠(GB 1288)10 g溶于水中，并用水稀释至100 ml。

7.4-2.5 EDTA标准济液:同第7.3.2.4条的EDTA标准溶液，其对氧化镁的滴定度T, 按下式换
劝:
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                                    TMgo=。.718 7 X Tc.o ························。····⋯⋯(17)

式中:T,.. - EDTA标准溶液对氧化钙的滴定度,mg/mL;

  0. 718 7— 由氧化钙换算成氧化镁的因数。

7.42.6 酸性铬蓝K-蔡酚绿B混合指示剂:称取酸性铬蓝K0. 50 g和蔡酚绿Bl. 25 g与预先在约

L10 C下燥过的氯化钾(GB 646)10 g，研磨均匀，装入磨口瓶中，存放于干燥器中。或分别配成水溶液，即

称取酸性铬蓝K0. 04 g和蔡酚绿B0. 08 g分别溶于20 mL水中，使用前应先经试验确定其合适的混合
比例。酸性铬蓝K水溶液不稳定，需现用现配。

7.4.3 分析步骤

    用移液管((4.9)吸取10 mL溶液C和10 ml -溶液D分别注入250 mL烧杯中，用水稀释至约

100 mL，加三乙醇胺(7.4.2. 1)10 mL〔若二氧化钦大于4%，可先加酒石酸钾钠溶液((7.4.2.4)5 mL),

氨水((7. 4. 2. 2) 10 mL和铜试剂((7.4.2.3)1滴(每加入一种试剂均应搅匀)，再滴加稍少于滴钙时所耗
EDTA标准溶液(7.3.2.4)的量，然后加酸性铬蓝K-禁酚绿B混合指示剂((7.4.2.6)少许，继续用ED-

TA标准溶液(7.3.2.4)滴定，近终点时，应缓慢滴定至纯蓝色。

了4.

式;仁

4 分析结果的表述

氧化镁含量(%)按下式计算

Mg0=2.5 X TMgo X (V,一Vz)
                          ，月

⋯’⋯ “..············⋯⋯(18)

7从、----EDTA标准溶液对氧化镁的滴定度，mg/mL;

  10,— 试液所耗EDTA标准溶液的体积，mL;

  L'一 滴定氧化钙时所耗EDTA标准溶液的体积，mL;

  )。-一分析灰样的质量，9。

7.4.5 精密度

含量

毛2

> 2

重复性 再现性

了.5 二氧化钦的测定(过氧化氢分光光度法)

7.5.1 方法提要

    在硫酸介质中，以磷酸掩蔽铁离子，钦与过氧化氢形成过钦酸黄色络合物，以分光光度法进行测定。

了.5.2 试剂

7. 5.2.1 磷酸(GB 1282):(1+1)溶液。

7. 5. 2. 2 硫酸((;B 625):(1+1)溶液。

7. 5.2.3 过氧化氢溶液:量取过氧化氢(HG3-1082)10 mL,以水稀释至100 mL,贮于聚乙烯瓶中。

7. 5. 2.4 硫酸溶液:量取硫酸(GB 625)5 mL，缓慢加人水中，并用水稀释至100 mL,

7. 5.2.5 二氧化钦标准工作液:准确称取已在1 000℃下灼烧30 min的优级纯二氧化钦0.1000 g,精

确至。000 2 g，于30 ml瓷柑祸中，加人焦硫酸钾(HG3-921)8 g,置于马弗炉(4.1)中，逐渐升温至
goo ，并在此温度下保温30 min，使熔融物呈透明状。取出柑竭冷却后，放入250 mL烧杯中，加人硫酸

洛液(7.5.2.4)150 ml一浸取，待熔融物脱落后，以硫酸溶液(7.5.2.4)洗净柑祸，在低温下加热至溶液清
队透明，冷却至室温，移入至1L容量瓶((4.10)中，并用硫酸溶液(7.5.2.4)稀释至刻度，摇匀，此溶液

l ail相当于二氧化钦0. 1 mg,

又5. 3

t5.3.

      竺sa

工作曲线的绘制

1 用10 mL滴定管((4.11)，取第7. 5. 2. 5条的溶液。,2,4,6,8 mL，分别注入50 mL容量瓶
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(4. 10)中，用水稀释至约40 ml-，加入磷酸(7.5.2.1)2 ml、硫酸((7.5.2.2) 5 ml(若出现混浊，可于水浴

上加热澄清，冷却)，再加过氧化氢溶液(7.5.2.3)3 mL，用水稀释至刻度，摇匀。

7.5-3.2 放置30 min后，在分光光度计上，用3 cm的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长430 nm

处，测定其吸光度

7-5.3.3 以二氧化钦的质量(mg)为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。
了.5.4 分析步骤

    用移液管((4, 9)吸取 10 -L溶液C和10 ml -溶液D分别注入50 mL容量瓶(4. 10)中。再按第

7. 5. 3. 1条和第7.5.3.2条进行操作。所测得的灰样溶液的吸光度扣除空白溶液的吸光度后、在工作曲

线L查得相应的二氧化钦的质量。

了.55 分析结果的表述

    二氧化钦含量(%)按下式计算:

TiO
2. 5 X -,,}

。····。···。···。················⋯⋯ (19)

式中:，二。— 由工作曲线上查得二氧化钦的质量,mg;

— 分析灰样的质量，9。

7.5.6 精密度

咖
一020

含量

毛1

) 飞

重复性 再现性

8 三氧化硫的测定

    本标准包括三种测定煤灰中三氧化硫的方法，即硫酸钡质量法、燃烧中和法和库仑滴定法。

8门 硫酸钡质量法

8门门 方法提要

    用盐酸萃取灰样中的硫，将溶液过滤，滤液用氢氧化铰中和并沉淀铁。过滤后的溶液，加氛化钡，生

成硫酸钡沉淀后用质量法测定

8.1.2 试剂

8.1.2.1 盐酸(GB 622):(1+3)溶液。

8.1.2.2 氨水(GB 631):(1+1)溶液。

8.1.2.3 盐酸(GB 622):(1+1)溶液。

8.1.2.4氯化钡溶液:称取氯化钡(GB 652)10 g溶于水中，并稀释至100 ml。

8.1.2.5 硝酸银溶液:称取硝酸银(GB 670)10 g溶于水中，并稀释至1L。加几滴硝酸(GB 626),贮于

棕色瓶中。

8.1.2.6 甲基橙溶液:称取甲基橙2g溶于水中，并稀释至1L

8.1.3 分析;P骤

8.1.31 称取灰样0. 2-0. 5 g，精确至。. 000 2 g于250 ml烧杯中，加入盐酸((8.1. 2. 1)50 mL,盖上

表面皿，加热微沸20 min,取下，趁热加入甲基橙指示剂((8. 1. 2. 6) 2滴，滴加氨水((8.1.2.2)中和至溶液

刚变色，再过量3-6滴，待氢氧化铁沉淀下降后，迅速过滤于300 mL烧杯中，用近沸的热水洗涤沉淀

10-12次，向滤液中滴加盐酸(8. l. 2. 3 )至溶液刚变色，再过量2 mL，往溶液中加水稀释至约250 mL

8.1.3.2 将溶液加热至沸，在搅拌下滴加氯化钡溶液(8. 1. 2. 4)10 ml -，在电热板或沙浴上微沸5 min,

保温2h，溶液最后体积保持在150 mL左右。
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8.1-3.3

8.1.3.4

(3. 1)中，

8.1.3.5

用致密慢速无灰定量滤纸过滤，并用热水洗至无氯离子为止(用硝酸银溶液((8.1.2.5)检验)。

将沉淀连同滤纸移入已恒重的瓷柑祸中，先在低温下灰化滤纸，然后在800̂-850℃的马弗炉

将带沉淀的址祸灼烧40 min，取出钳涡，稍冷，放入干燥器中，冷至室温，称重。

每配制一批试剂或改换其他任 一试剂时，应进行空白试验，(试验除不加灰样外，全部按第

8.1.3条步骤进行)，平行作二次，取算术平均值作为空白值。

8.1.4 分析结果的表述

氧化硫含量(%)按下式计算:

SO
34. 3 X (m,一M,)

3 — ····。······。··。。。·········⋯⋯ (20

式中 ，、-一硫酸钡的质量,g;

      niz— 空白测定时硫酸钡的质量，9;

      ,n-一分析灰样的质量，9。

8门.5 精密度

含量 重复性 再现性

(5 0.20 0. 40

卜 5 0. 30 0.60

8.2 燃烧中和法

8.2.1 方法提要

    灰样以活性炭粉作添加剂，于1 300 C空气流中分解，用过氧化氢溶液吸收，以甲基红一澳甲酚绿为

指示剂，用氢氧化钠标准溶液滴定。

8.2.2 试剂

8.2. 2.1 活性炭粉:粒度小于。.1 mm,

8. 2.2.2 硫酸(GB 625).

8.2-2.3 过氧化氢溶液:量取过氧化氢(HG3-1082)10 mL,稀释至100 ml -，加入适量混合指示剂，混

合均匀备用。

B. 2.2.4 氢氧化钠溶液:‘(NaOH)=0. 1 mol/Lo

8.2-2.5 氢氧化钾溶液:称取氢氧化钾(GB 3006)25 g溶于水中，并用水稀释至100 mL,
8.2-2.6 氢氧化钠标准溶液:称取氢氧化钠(GB 629)5 g溶于5L已煮沸5 min并放冷的水中，充分混

匀，贮于聚乙烯瓶中，并隔绝二氧化碳保存。标定方法如下:

    准确称取预先在约120℃干燥1h的苯二甲酸氢钾(GB 1291)基准试剂。. 1 g,精确至。. 000 2 g，于
300 ml烧杯中，加入已煮沸5 min并经中和、放冷的水150 mL加酚酞指示剂(8.2.2.8)2 3滴，以氢

氧化钠标准溶液滴定至微红色。氢氧化钠标准溶液对三氧化硫的滴定度Tom,，按下式计算:

                  Tom,

苯三甲酸氢钾的质量，9;

叨 X 0. 040 03 X 1 000

V, X 0. 204 2
，.·.··....·······。····⋯ ⋯(21)

式中:。

    v-一一标定时所耗氢氧化钠标准溶液的体积，mL;

。204 2一一苯二甲酸氢钾的毫摩尔质量，盯m mol;

0. 040 03一 一三氧化硫的毫摩尔质量,g/m mol,

8. 2.A r}l
2. 7混合指示剂:称取澳甲酚绿1g溶于14 mL氢氧化钠(GB 629)仁。(NaOH)二。.1

，可用平头玻璃棒研磨并溶于1 L水中。另取甲基红(HG3-958)1 g溶于37 ml,
moll.]溶

氢氧化钠
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((;B 629)[, (NaOH)一。. 1 mol/l]溶液中，再溶于11_水中，使用时，两种溶液等体积混合

8.2.2.8酚酞溶液:称取酚酞10g溶于95%乙醇(GB 679)中，并用乙醇稀释至1L
82.2.9 变色硅胶。

8.2.3 仪器、设备。

8.2.3门 燃烧炉 管状，硅碳棒或硅碳管加热，炉温能保持在1 300士2O'C，恒温带80̂ 100 mm,配有

铂锗一铂热电偶和毫伏计。

82.3.2 异径燃烧管:刚玉制，管长约750 mm，一端外径22 mm，内径19 mm，长约690 mm;另一端外

径10 mm，内径7 m-，长约60 mmo

8.2.33 燃烧舟:刚玉舟或耐火度大于1 400℃的瓷舟，长77 mm、上宽12 mm、高8 mm.

8.2.34 镍铬丝推棒 直径约2 mm，长约650 mm，一端卷成直径约10 mm的圆垫，作为推进燃烧舟

用。

8.2.3.5 T形玻璃管:安装推棒兼作进空气用。

8.2. 3.6 气体转子流量计:最大测量范围为1 L/min,

8.2.37 气体过滤器:由玻璃砂烧结而成的玻璃熔板，熔板型号G,，孔径4. 9̂-9 lam，分散气体用。

82.3.8 锥形瓶:250 mLo

8.2.39 洗气瓶:250 ml-,

8.2.3.10 干燥塔:250 ml-.

8.2. 3门1 水力抽气泵或真空泵一台

8. 2. 3.12 硅橡胶管:外径11 mm，内径6 mm

82.3.13 定硫吸收器 60 ml。

8. 2.4 分析步骤

8. 2.4门 按图I装好仪器，通电升温至1 300士20̀C，往定硫吸收器(8.2. 3. 13)和锥形瓶((8.2.3.8)中

注入过氧化氢溶液((8. 2. 2. 3) 50 mL.

8. 2. 4. 2 空气必须先经过净化系统，它是由一个内装氢氧化钾溶液((8. 2.2.4)和一个内装硫酸

(8.2.2.2)的吸收瓶以及一个内装变色硅胶((8. 2. 2. 9 )的干燥塔组成。

8. 2.4. 3 开动抽气泵，调节空气流速约为500 mL/min，并以氢氧化钠标准溶液((8. 2. 2. 6 )调节过氧化

氢溶液(8. 2. 2. 3)至亮绿色，玻璃三通活塞的侧管内注入约3 ml水。

8.2.4.4 称取灰样。. I g，精确至。. 000 2 g和活性炭粉((8. 2. 2. 00. 1 g于燃烧舟中，用细镍铬丝充分
混匀，放入燃烧管内，塞上带有镍铬丝推棒((8.2. 3-4)和T形玻璃管((8. 2. 3. 5)的塞子，用推棒将燃烧舟

推入炉内中心恒温带，立即抽回推棒，以免变形。

8.2.4.5 燃烧10 min后，以氢氧化钠标准溶液((8.2.2. 6 )滴定至定硫吸收器(8.2.3.13)内的过氧化氢

溶液(8.2.2.3)由红变绿，拧动玻璃三通活塞，使在侧管内的水被抽人定硫吸收器((8.2.3.13)内，冲洗存

留在侧管内的酸，此时过氧化氢溶液((8. 2. 2. 3 )又由绿变红，继续滴定至亮绿色为终点，锥形瓶中过氧化

氢溶液(8.2.2.3)颜色如有变化，同上进行滴定。
8.2-4.6 关上抽气泵，取出燃烧舟，接着放人装有第二个灰样的燃烧舟，重复上述操作，进行连续测定，

当氢氧化钠标准溶液((8. 2.2. 6)消耗超过20 ml一后，更换过氧化氢溶液。

8.2.5 分析结果的表述

    三氧化硫含量(%)按下式计算:

SO
T}3·V,
10. ⋯ ‘···...···············。·⋯ ⋯ (22)

式中 氢氧化钠标准溶液对三氧化硫的滴定度，mg/mL;

试液所耗氢氧化钠标准溶液的体积，ml;

分析灰样的质量，9。
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空气进口

                            图1 三氧化硫燃烧法测定装置示意图
              1一洗气瓶(内装氢氧化钾溶液)沼一洗气瓶(内装浓硫酸);3一干燥塔(内装变色硅胶);

                4一气体转子流量计巧一异径燃烧管浦一燎烧舟;7一嫩烧炉;8一硅橡胶管;9一玻璃

              三通活塞;1。一定硫吸收器;1卜一气体过滤器;12一锥形瓶;13一滴定管;14一玻璃三通;

              15一弹簧夹;16一吸收液下口瓶;17一热电偶套管;18一热电偶;19一控温器;20一T形

                                            玻璃管;21一推棒

8.26 精密度

含量 重复性 再现性

镇5 0.20 0.40

>5 0 30 0.60

8.3 库仑滴定法

8.3.1 方法提要

    灰样在115。℃高温和催化剂作用下，于净化过的空气流中燃烧，煤灰中的硫酸盐分解为二氧化硫

和少量三氧化硫而逸出，被空气带到库仑定硫仪的电解池内与水化合生成亚硫酸和少量硫酸，仪器设置

的碘一碘化钾电对的电位平衡被破坏，仪器立即以自动电解碘化钾溶液生成的碘来氧化滴定亚硫酸，电

解产生碘所耗用的电量经仪器内部电路转换为相应的硫含量(mg)，并由积分仪显示，根据显示的毫克

数除以灰样质量再乘以硫换算成三氧化硫的因数即得灰样中三氧化硫含量。

8.3.2 试剂

8.3.2.， 三氧化钨。

83.2.2 变色硅胶。

      258
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8. 12. 3 氢氧化钠((;B 629):粒状。

8. 12.4 电解液:称取碘化钾(GB 1272)5 g,溟化钾(GB 649)5 g和量取冰乙酸(GB 676)10 mL，溶于

水'N 用水稀释至250̂ 300 m1。
8.3. 3 仪器、设备

8. 3.3.1 送样程序拧制器:灰样可按指定的程序前进或后退。

8. 13.2 高温炉:用硅碳棒做加热元件，有不小于90 mm长的高温带(1 15。士5̀C),燃烧管和燃烧舟

需耐温1 300C以t，采用铂锗一铂热电偶。

8.3-3.3 搅拌器和电解池:搅拌器转速为500 r/min，连续可调，电解池高约120 mm，容量约400 mL >

内安有二块面积为150 mrn'的铂电解电极和二块面积为15 mm'的铂指示电极，指示电极响应时间小

于 1 so

8. 13.4 库仑积分器:电解电流 。̂ 350 mA范围内积分线性度应为士0.1%，并配有5-6位数字的数

码管显示硫的毫克数

8. 115 空气净化系统:由抽气泵供出的约1 500 mL/min的空气，经过内装氢氧化钠(8.3.2.3)及变

色硅胶(8.3.2.2)的干燥管净化、干燥

8. 3.4 试验准备

8. 3.4. 1 接通电源后，使高温炉升一到1 150 c，另取一组已校正过的铂铭一铂热电偶高温计测定燃烧管

中高温带的位置、长度及600℃预分解的位置。

8.3-4.2 调节送样程序控制器，使预分解及高温分解的位置分别处于高温炉的600℃和1 150℃处。

8.3-4.3 在燃烧管中充填厚度为3 mm的硅酸铝棉，分别放置于高温带后端及燃烧管出口处。

8. 3.4.4 将送样程序控制器、高温炉(内装燃烧管)、库仑积分器、搅拌器、电解池和空气净化系统组装

在一起

8.3.4. 5 开动送气抽气泵，将抽气速度调节到1 L/min，然后关闭电解池与燃烧管间的活塞。如抽气速

度可降到500 ml./min以下，表示电解池、干燥管等部件均气密。否则需重新检查电解池等各部件。

8.3.5 分析步骤

8. 3.5.1 将炉温控制在1 15。士5c。

8. 15.2 将抽气泵的抽气速度调到1工/min，于抽气条件下，将250̂ 300 mL电解液((8. 3. 2. 4 )倒人电

解池内.开动搅拌器后，再将旋扭转到自动电解位置。

83.5.3 称取灰样0. 05 g，精确至。000 2 g，于燃烧舟中，(当三氧化硫含量大于10%时，可将称样量

减至0. 02̂ 0. 03 g)。在灰样上盖一薄层三氧化钨(8. 3. 2. 1)，将送样舟置于炉内的石英托盘上，开启程
序控制器，石英托盘即自动进炉，库仑滴定即开始，(对三氧化硫含量高的灰样需适当延长在高温区的停

留时间)，积分仪显示出硫的毫克数。

8.3.6 结果的表述

    三氧化硫含+A(%)按下式计劝:

S03
      5

10 X m
X 2. 5 ············.·....····⋯⋯ (23)

式中:s-一 积分仪显示的硫量,mg;

    1n一一分析灰样的质量，9;

2. 5一一 由硫换算成三氧化硫的因数。

8.I了 精密度
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含康 叔复性 再现性

〔_5

0. 200.40 0. 400. so
9 五氧化二磷的测定(磷相蓝分光光度法)

9.1 方法 -

9.1.1 方法提要

    灰样用氢氟酸一高氯酸分解以脱除二氧化硅，吸取部分溶液加入钥酸铰溶液、抗坏血酸溶液，生成磷

钥蓝，以分光光度法进行测定。

9.1.2 试剂

9.1.2.1 氢氟酸(GB 620)0

9.1.2.2 高氯酸(GB 623):优级纯。

9.1.2.3 盐酸(GB 622):优级纯。

9.1.2.4 盐酸(GB 622):(1+1)溶液。

9.1.2.5 抗坏血酸溶液:称取抗坏血酸5g溶于水中，并用水稀释至100 mL，现用现配。

9.1.2.6 硫酸(GB 625):c(1/2HzSO,)=7. 2 mol/Lo

9.1.2.7 钥酸钱一硫酸溶液:称取钥酸钱(GB 657)17. 2 g溶于硫酸溶液((9.1. 2. 6 )中，并用该酸稀释至

  1I。

9.1.2.8 酒石酸锑钾溶液:称取酒石酸锑钾0. 34 g溶于250 ml水中。

9.1.2.9 试剂溶液:往35 mL钥酸钱一硫酸溶液((9.1. 2.7)中加人1.0 mL抗坏血酸溶液((9.1.2.5)和

5 ml.酒石酸锑钾溶液((9.1. 2.8),混匀，现用现配。

9. 1.2-10五氧化二磷标准储备液:准确称取已在110℃千燥1h的优级纯磷酸二氢钾。439 2 g，精确

罕0. 000 2 g.溶于水中，移人1L容量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 ml相当于五氧
化二磷0. 229 29。

9.1.2.11 五氧化二磷标准工作液:用移液管(4. 9)吸取10 mL第9.1.2.10条的溶液注人100 ml_容

量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 ml，相当于五氧化二磷0. 022 9 g，现用现配。

9.1.3 样品分解

    称取灰样0.1000g，精确至0. 000 2 g，于30 ml,聚四氟乙烯柑锅中，用水润湿，加高氯酸

(9. 1. 2. 2)2 ml、氢氟酸((9. 1. 2. 1)10 mL，于通风橱内，置于电热板上，低温缓缓加热，蒸至近干，再升高
温度继续加热至白烟基本冒尽，溶液蒸至干涸但不焦黑为止。取下柑竭稍冷，加入盐酸((9-1. 2. 4) 8 ml-,

水10 ml，再放在电热板上加热至近沸，并保温20 min。取下柑竭，用热水将柑祸中的灰样溶液移入

100 -L容星瓶((4.10)中，冷至室温并用水稀释至刻度，摇匀。
9.1.4 空白溶液的制备:同第9.1.3条，只是不加入灰样。

91.5 工作曲线的绘制。

91.5.1 用10 mL滴定管((4.11)取第9.1. 2.11条的溶液0,0.5,1,2,3 mL分别注入50 ml,容量瓶

(4. 10)中，加入试剂溶液(9.1. 2. 9)5 mL，放置1-2 min后，用水稀释至刻度，摇匀，T 20̂-30 C'下放置

1h后，在分光光度计上，用1̂ 3 cm的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长650 nm处，测定其吸光

度。

9.1.5.2 以五氧化二磷的质量(mg)为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

9.1.6 分析步骤

    用移液管(4. 9)吸取第9.1.3条和第，.1.4条的溶液各10 ml，分别注入50 mL容量瓶((4. 10)中，
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再按第9.1.5.1条进行操作 所测得的灰样溶液的吸光度扣除空白溶液的吸光度后，在工作曲线巨查得

fllliv.的f L. l化- -- 9,1}的质M,

    如所测得的五氧化 几磷的质flr超过工作曲线范围时，则应重新吸取第9.1.3条的溶液，作适当稀释

后，再按本条中的分析步骤进行测定。

    注:要严格控制五拭化二磷显色时的酸度在1. 8-2. 0 mol/I范围内

9门.7 分析结果的表述

    五氧化二磷含杖 ( %)按「式计算:

P2()s
_10只_Pzos

. X V,
·············..·········，.······⋯ ⋯ (2遭)

式中:。，卜一由上作曲线卜查得五氧化二磷的质量,mg;
        V,一一从灰样溶液总体积(100 mL)中所分取的溶液体积，ml;

        ，-一分析灰样的质量'go

9.1-8 精密度

含从 重复性 再现性

簇1 0.05 0. 15

1--5 0. 15 0. 50

9.2 方法几几

9.2门 方法提要

    灰样用氢氟酸一硫酸分解以脱除二氧化硅，吸取部分溶液加入钥酸按溶液、抗坏血酸溶液生成磷钥

蓝，以分光光度法进行测定

9.22 试剂

9.2-2.1 氢氛酸((;B 620)0

9.2.2.2 硫酸((粥 625).

92.2.3 硫酸(GB 625):‘(1/2H,SO,)=0. 2 mot八。

9. 2. 2.4 硫酸(GB 625):。(1/2H2S0,)=4 mol/I。

9.2.25抗坏血酸溶液:称取抗坏血酸5g溶于水中，并用水稀释至100 ml，现用现配。

9.2-2.6 硫酸(GB 625):‘(1/2H2S0,)二7. 2 mol/Le

9. 2. 2. 7  if]酸按一硫酸溶液:称取钥酸钱(GB 657)17.2 g溶于硫酸溶液((9.2.2.6)中，并用该酸稀释至

11

9.2-2.8 酒石酸锑钾溶液:称取洒石酸锑钾。. 34 g溶于250 mL水中。

9.2.2. 9 试剂溶液:往35 mL铝酸钱一硫酸溶液(9. 2. 2. 7 )中加入10 ml，抗坏血酸溶液((9. 2. 2. 5 )和5

ml酒石酸锑钾溶液( 9. 2. 2. S ) .混匀，现用现配

9. 2. 2.10  ti氧化二磷标准储备液:准确称取已在110'C干燥1h的优级纯磷酸二氢钾。. 439 2 g，精确

至0.000 2 g,溶于水中，移入1L容量瓶((4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 ml相当于五氧

化 一磷。，229 2 g

9. 2.2. 11 五氧化二磷标准工作液:用移液管((4. 9)吸取10 mL第9. 2.2.10条的溶液注入100 ml容

觉瓶((4. 10)中，并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 ml相当于五氧化二磷0. 022 9 g，现用现配
9.2.3 徉品分解

    称取灰样。.20士。.01 g,精确至。.000 2 g，于30 ml聚四氟乙烯柑竭中，加氢氟酸(9. 2. 2. 1)

、流酸(9.2.2.2)0.5 -L，于通风橱内，置于电热板上，低温缓缓加热，蒸至近千，再升高温度继续

如热至crl烟U .-本冒尽，溶液蒸至于涸但不焦黑为止。取下柑A，冷却后，用热水将柑涡中的熔融物洗入
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100 ml.烧杯中，加硫酸溶液(9. 2. 2. 3)20 nil和适量水，加热至盐类溶解，冷至室温，移人200 ml一容量

瓶(4. 10)中，并用水稀释罕刻度，摇匀，澄清后备用。

9.2.4 空自溶液的制备:同第9. 2. 3条，只是不加入灰样。

9.2.5 仁作曲线的绘制

9.2. 5. 1  101 o ml滴定管(4. 11、取第9. 2. 2. 11条的溶液0,0.5,1,2,3 ml分别注入50 ml.容量瓶

(4. 10)中，加入试剂溶液(9.2.2.9)5 m ，放置1̂-2 min后，用水稀释至刻度，摇匀，于20̂-30℃下放置
1 I,后，在分光光度计 卜，用 1̂-3 cn,的比色皿，以标准空白溶液作参比，于波长650 nm处，测定其吸光

度。

92.5.2 以五氧化二磷的质R (mg)为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线

9.2.6 分析步骤

    用移液管(4. 9 )吸取第9. 2. 3条和第9.2.4条的溶液各10 mL，分别注入50 mL容量瓶((4.10)中，

加入硫酸溶液(9. 2. 2. 4) 0. 4 ml。再按第9. 2. 5.1条进行操作。所测得的灰样溶液的吸光度扣除空白溶

液的吸光度后，在工作曲线上查得相应的五氧化二磷的质量。

    如所测得的五氧化二磷的质量超过工作曲线范围时，则应重新吸取第9.2.3条的溶液，作适当稀释

后，再按本条中的分析步骤进行测定。

    注:要严格控制五氧化二磷显色时的酸度在1. 8-2. 0 mol/L范围内

9.2.7 分析结果的表述同第9.1.7条。

9.2.8 精密度同第9.1.8条。

10 氧化钾和氧化钠的测定

    本标准包括二种测定煤灰中氧化钾和氧化钠的方法，即原子吸收分光光度法和火焰光度法。

10-1 原子吸收分光光度法

10.1.1 方法提要:灰样经氢氟酸、高氯酸分解，在盐酸介质中，使用空气一乙炔火焰进行原子吸收测定。

10-1.2 分析步骤

    用移液管((4. 9)吸取第9.1.3条和第9.1.4条的溶液各5 mL，分别注入50 mL容量瓶(4.10)中，再
按GB 4634巾测定步骤进行钾钠的测定。

10. 2 火焰光度法

10.2.1 方法提要:灰样经氢氟酸、硫酸分解，制成稀硫酸溶液，用火焰光度法测定钾、钠的辐射强度，由

工作曲线七查得氧化钾和氧化钠的质量，并计算其含量。

10-2.2 试剂

10.2. 2.1 硫酸(GB 625):‘(1/2H,SO,)=0.2 mol/Lo

10. 2. 2. 2 氧化钾、氧化钠的标准混合溶液:准确称取预先在600℃灼烧30 min的优级纯氯化钾

(GB 646)0. 633 2 g和优级纯氯化钠0. 754 4 g溶于水中，移入1L容量瓶(4.10)中，并用水稀释至刻

度，摇匀，置于聚乙烯瓶中。此溶液1 mL相当于0. 4 mg氧化钾和。. 4 mg氧化钠。

10.2.2. 3 合成灰溶液:称取相当于。.5g氧化铁、1. 0 g氧化铝、0. 5 g氧化钙,0.2 g氧化镁、0. 2 g三

氧化硫、。.01g五氧化二磷、0. 05 g四氧化三锰和。.05 g二氧化钦等相应的试剂，分别溶解后，移人1L

容量瓶(4.10)中，并用水稀释至刻度，摇匀，贮于聚乙烯瓶中。

10. 2.2.4 满度调节液:用移液管(4. 9)吸取氧化钾、氧化钠的标准混合溶液((10. 2. 2. 2)、合成灰溶液

(10. 2. 2. 3 )和硫酸溶液(10. 2.2.1)各100 mL，注入1L容量瓶((4.10)中，用水稀释至刻度，摇匀，倒入
5L聚乙烯瓶中，再重复上述操作3次(每次均应清洗容量瓶)，所得4L满度调节液充分摇匀，备用。

10-2. 2. 5零点调节液:用移液管((4.9)吸取合成灰溶液((10.2.2. 3)和硫酸溶液((10.2.2.1)各100 mL,
注人1工一容量瓶((4.10)中，用水稀释至刻度，摇匀，倒入51聚乙烯瓶中，再重复上述操作1次(每次均

应清洗容量瓶)，所得2L零点调节液充分摇匀，备用。
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10.2.3 工作曲线的绘制

10.2.3.1用移液管(4. 9)吸取氧化钾、氧化钠的标准混合溶液((10.2.2.2)0,2,4,6,8,10 mL分别注入
100 mL容量瓶((4. 10)中，各加硫酸溶液((10. 2. 2. 010 mL，合成灰溶液(10. 2. 2. 3) 10 mL，并用水稀释

至刻度。

10.2-3.2 预热火焰光度计15 min，调节最佳的空气压和燃气压，放入钾滤光镜，分别以零点调节液

(10.2.2.5)和满度调节液(10. 2. 2. 4)燃烧，调节光栅使检流计指针读数分别在“0"和满度的位置上，反

复调节到稳定为止 然后依次将第10.2. 3.1条的溶液分别雾化燃烧，记录钾的读数。

10.2-3.3 换上钠滤光镜，分别以零点调节液(10. 2.2.5)和满度调节液(10.2. 2.4)雾化燃烧，重调光栅

使检流计指针读数分别在“。”和“1/2"满度的位置上，反复调节到稳定为止。然后依次将第10.2. 3. 1条
的溶液分别雾化燃烧，记录钠的读数。

10.2.3.4 分别以氧化钾、氧化钠的质量(mg)为横坐标，检流计上相应的读数为纵坐标，分别绘制下作

曲线。

10-2.4 分析步骤

    分别取第9. 2. 3条和第9.2.4条的溶液按第10. 2.3. 2条和第10. 2. 3. 3条进行操作，记录钾和钠

的读数，并从工作曲线上查出氧化钾、氧化钠的质量(mg),

10.2. 5 分析结果的表述

    氧化钾和氧化钠的含量(%)按下式计算:

K, O=
0. 2 X m,c,o

Na,O=
0. 2 X mH,p

式中mrs20 , mu,,o 分别由工作曲线上查得氧化钾和氧化钠的质量,mg;

m— 分析灰样的质量，9。

10-2.6 精密度

项 目 含量 重复性 再现性

氧化钾
G 1

> 1 :.;: :.::
氧化钠

          }

              簇1

I >‘ 0.100. 20 :.::
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