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前 言

    本标准利用对灰化后的试样进行磷钥酸还原比色法进行测定。

    本标准等效采用ISO 622:1981《固体矿物燃料 磷含量的测定 还原磷钥酸光度法》。

    本标准在比色处理及结果的计算上主要参考了ISO 622:1981，在试样处理及结果基态表述上主要

参考了GB/T 216-1996标准。
    本标准由中华人民共和国国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

    本标准起草单位:中华人民共和国天津出人境检验检疫局。

    本标准主要起草人:郭芬、王晶、竺建伟。

    本标准系首次发布。
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范 围

本标准规定了焦炭中总磷测定方法的试剂、仪器设备、测定步骤、结果表达及精密度。
本标准适用于半焦及焦炭。

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性.

    GB/T 1997-1989焦炭试样的采取和制备
    GB/T 2001-1991 焦炭工业分析测定方法

方法提要

    试样经灰化后用氢氟酸一硫酸分解、脱除二氧化硅，然后加人钥酸钱和抗坏血酸，生成磷钥蓝，进行

比色测定 。

试剂

    本标准除特殊规定外均使用分析纯试剂，所用的水均为蒸馏水或同等纯度的水。

4.1 氢氟酸(GB/T 620):质量分数为40%以上。

4.2 硫酸:c(1/2142SO4)二10 mol/L,量取浓硫酸(GB/T 625) 278 mL缓慢加人水中，边加边搅拌，然

后用水稀释至1 000 mL,
4.3 钥酸钱溶液:称取60 g铝酸按(GB/T 657)溶于1 000 mL水中。

4.4抗坏血酸溶液:称取抗坏血酸5 g,溶于100 mL水中，现用现配。

4.5酒石酸锑钾溶液:称取酒石酸锑钾。34 g溶于250 mL水中。
4.6 试剂溶液:将25 mL硫酸((4.2),10 mL钥酸按溶液((4. 3), 10 mL抗坏血酸溶液((4-4)和5 ml酒

石酸锑钾溶液(4.5),混匀，现用现配。

4.7 磷标准溶液(。100 g/L):准确称取在 110℃下烘干1h的优级纯磷酸二氢钾(GB/T 1274)

0. 439 2 g(精确到0. 000 1 g)溶于水中，溶液定量移人1 000 mL容量瓶中，稀释至刻度并摇匀。
    1 MI，本标准溶液含磷0. 100 mg o

4.8磷工作标准溶液(1 pg/mL):
    准确移取10 mL磷标准溶液((4-7)于1 000 mL容量瓶中，稀释至刻度并摇匀，现用现配。
    1 mL本标准溶液含磷1 vg.
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仪器设 备

分析天平:感量。0001 g.
马弗炉:带有调温和通风装置，能保持815'C士to0C,
分光光度计或光电比色计。

铂或聚四氟乙烯皿:容量为30 mL-40 mL.
电热板:能控温在150-C-400-C.

5.2
53
5.4
5.5

6 试样制备

    焦炭应是分析试样，符合GB/T 1997-1989《焦炭试样的采取及制备》及GB/T 2001-1991《焦炭

工业分析测定方法》中对分析样品的要求。

步骤

7.1按照GB/T 2001的要求，准确测定焦炭的灰分，并同时制备灰样。

7.2 在铂金(或聚四氟乙烯)皿中称取约。·1 8-0.05 g灰样，(精确到0. 000 1 g )，加入2. 0 mL硫酸溶
液((4-2)和约5 mL氢氟酸溶液((4-1)于电热板上加热蒸发(控温约150'C)直到氢氟酸的白烟冒尽。冷

却，再加人硫酸溶液((4.2)0.5 mL，加热继续蒸发，直到白烟冒尽(但不要完全干涸)。冷却，加人20 mL

水并加热至近沸，所有的浸取物都进入溶液中，冷却，将溶液移至100 mL的容量瓶中，用水稀释至刻

度。摇匀，备用。

7.3 按7.2步骤制备空白溶液。

7.4 吸取上清液(7. 2) 10 mL、空白溶液((7.3)10 mL和标准溶液(4. 8)10 mL分别于50 mL容量瓶中，

同时做试剂空白。

    注:校正线性范围为。̂ 30 lag,所取溶液磷含量应在该范围内。

7.5 用移液管分别向每一个容量瓶中加5 mL试剂溶液((4-6)，用水稀释至刻度，混合均匀，静置

20 min，然后移人10 mm-30 mm的比色皿内。在分光光度计(或比色计)上，于710 nm波长处以水为

参比，测定其吸光度。

结果计算

磷的质量分数按(1)式计算:

P.,
A.a (E,一 E,)

1 000 VM(E:一 E4)
·‘。.。···，·····。⋯⋯(1)

式中:P.d— 空气干燥试样中磷的质量分数，%;

      A.a— 空气干燥试样中灰分的质量分数，%;

      M— 灰分的质量,g;

      V— 从100 m1试样溶液((7-2)中分取的体积，ml;

      E,— 试样溶液的吸光度值;

      Ez— 试样空白溶液的吸光度值;

      E,- 磷标准溶液((4-7)的吸光度值;

      E,— 试剂空白溶液的吸光度值。

    计算结果精确到小数点后三位，报告值为两次测定结果的平均值。
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9 精密度

磷含量测定的精密度如表1规定。

磷的质量分数

< 0. 02

李0.02

    表 1

  重复性 Y

0.002(绝对)

  15(相对)

  再 现性 R

0.002(绝对)

  20(相对 )


