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前 言

本标准于 １９７９年参考ＩＳＯ９７５：１９７５（Ｅ）《褐煤和柴煤——苯可溶萃取物产率测定》制定。本次修订
增加了半自动萃取仪法，并在试剂“苯”中增加了密度、蒸馏范围的要求，同时增加了苯有毒的“警告”，精
密度也作了一些修改。
半自动萃取仪法为我国特有的方法，它集萃取洗涤蒸发于同一容器中自动进行，可有效地避免操

作人员受苯毒害，同时简化了测定手续，提高测定结果精密度。
１９８５年半自动萃取仪法被推荐给国际标准化组织（ＩＳＯ）以代替 ＩＳＯ９７５：１９８５《褐煤和柴煤——苯

可溶萃取物产率测定》并被接受和列入 ＩＳＯ标准化计划，２０００年 ５月进入 ＦＤＩＳ（国际标准最后草案）
阶段。
本标准的全部技术内容与 ＩＳＯ燉ＦＤＩ９７５：２０００（Ｅ）《褐煤和柴煤——苯可溶萃取物产率测定——半

自动萃取仪法》等同。
本标准从生效之日起代替 ＧＢ燉Ｔ１５７５—１９８７。
本标准由原国家煤炭工业局提出。
本标准由全国煤炭标准化技术委员会归口。
本标准由煤炭科学研究总院煤炭分析实验室起草。
本标准主要起草人：段云龙、郝玉峤、王 敏。
本标准于 １９７９年首次发布，１９８７年 ３月第一次修订。
本标准委托煤炭科学研究总院煤炭分析实验室负责解释。
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代替 ＧＢ燉Ｔ１５７５—１９８７

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局批准 实施

 范围

本标准规定了褐煤的苯萃取物产率测定的半自动萃取仪法和锥形瓶萃取器法，后者为仲裁方法。
本标准适用于褐煤。

 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燉Ｔ２１２—２００１ 煤的工业分析方法（ｅｑｖＩＳＯ１１７２２：１９９９，ｅｑｖＩＳＯ１１７１：１９９７，ｅｑｖＩＳＯ５６２：
１９９８）

 方法提要

将煤样置于萃取器中用苯萃取，然后将溶剂蒸除并将萃取物干燥至质量恒定。根据干燥萃取物的质
量，计算出褐煤的苯萃取物产率。

 材料和试剂

 滤纸筒：犗２５ｍｍ×８０ｍｍ，纤维素或其他材料制成，市场购买或按下述方法制做：
将中速 １０２号定性滤纸裁成 ７５ｍｍ×７５ｍｍ和 ２５ｍｍ×２５ｍｍ的方块。先取一张大的，用蒸馏水

润湿后松紧适度地裹在一直径 ２５ｍｍ、底部带一小孔的圆底试管侧壁，再取一张小的，以蒸馏水润湿后
裹在试管底部。如此交替地在试管上裹上三张大的、两张小的滤纸块，然后从试管口轻轻吹下成型滤纸
筒，放在空气中或 １００℃的干燥箱中干燥备用。
 苯（ＧＢ燉Ｔ６９０）：分析纯，犱＝０．８７６ｇ燉ｍＬ，蒸馏范围 ８０～８１℃，至少 ９５％被蒸出。
警告：苯为可燃物质，吸入和被皮肤吸收都对人体有害。试验必须在通风柜中进行。

 仪器、设备

 干燥箱：能控温在 １０５～１１０℃范围内，带鼓风装置的普通空气干燥箱或能控制温度在（８０±２）℃，
压力在 ５０ｋＰａ的真空干燥箱。
 分析天平：感量 ０．１ｍｇ。
 干燥器：带干燥剂。

 半自动萃取仪法

 专用仪器——半自动萃取仪
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该仪器主要由连续萃取蒸发装置和控制器两部分组成。连续萃取蒸发装置结构如图 １所示。它主
要包括 １００ｍＬ锥形瓶、萃取室和冷凝器三部分。萃取室长 １８０ｍｍ、内径 ３０ｍｍ。它有一水套，水浴中
热水可循环经过水套，以保持萃取室有较高的温度。

１—冷凝器；２—滤纸筒；３—萃取室；４—锥形瓶；５—水浴；６—升降系统；７—水泵；８—电机

图 １ 半自动萃取仪

 测定步骤

． 仪器预调节

．． 萃取温度调节
称取约 ２ｇ煤样置于一滤纸筒（４．１）中，然后将滤纸筒放入半自动萃取仪（６．１）的萃取室，在锥形瓶

中加 ６０～７０ｍＬ苯（４．２），再将它接到萃取室上。接通电源，按下程序开关，则连续萃取蒸发装置自动
下降、锥形瓶浸入水浴，同时水浴开始加热。当冷凝的苯开始从冷凝器滴下时，调节水浴温度，使苯液下
滴速度维持在４～５ｍＬ燉ｍｉｎ，且使滤纸筒中苯液随时没过煤样。记下此温度并将温度控制器位置固定。
该温度应随环境温度和气压变化而随时调节。
．． 萃取、洗涤和蒸发时间选择
萃取、洗涤和蒸发时间一般可分别选择为 １８０ｍｉｎ、１０ｍｉｎ和 ５０ｍｉｎ。它们由相应的记时器控制。如

煤样的苯萃取物多或者气压过低等，应重新选定萃取时间，以保证萃取完全。萃取完全以从萃取室滴下
的苯液无色为准。
． 测定手续
称取混合均匀的一般分析煤样 ２ｇ（称准到 ０．０００２ｇ），放入滤纸筒中，在纸筒顶部放一团脱脂棉并

使其边缘尽量贴紧纸筒。
将带煤样滤纸筒放入萃取室。
在一预先干燥至质量恒定并称量过的锥形瓶中，加 ６０～７０ｍＬ苯。
将半自动萃取仪（６．１）各部分连接好。
接通电源，按下程序开关，仪器即按以下预先设置的程序自动进行萃取洗涤蒸发：
萃取蒸发装置下降至锥形瓶浸入水浴至预定位置，冷凝器倾斜到苯液可回滴至萃取室的状态，同

时水浴开始加热。
当温度升至预先设置的萃取温度时，泵启动，水浴中热水进入萃取室夹套，并在两者间循环，锥形瓶

中的苯蒸发至冷凝器，并在那里冷凝后回滴到萃取室的滤纸筒中，萃取开始。
１８０ｍｉｎ（或其他设置时间）后，泵停，萃取结束。萃取室因夹套中热水流回水浴而温度降低，苯蒸气

在此凝结并将粘着在萃取室内壁的萃取物洗入锥形瓶，洗涤开始。
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约 １０ｍｉｎ后，洗涤停止，冷凝器进一步倾斜到苯液可流出测定系统、进入回收容器的状态，泵再次
启动，热水进入萃取室夹套，苯蒸气在冷凝器中凝结并流入接收器，蒸发开始。
约 ５０ｍｉｎ后，蒸发结束，萃取蒸发系统上升至原来位置。
取下带萃取物的锥形瓶，放入温度为 １０５～１１０℃的空气干燥箱或温度为（８０±２）℃、压力为 ５０ｋＰａ

的真空干燥箱（５．１）中干燥至质量恒定。
注：一般第一次干燥 １．５ｈ，以后进行检查性干燥，每次 ３０ｍｉｎ，当连续两次干燥间的质量差小于 ０．００１ｇ时，即为达

到质量恒定。

 锥形瓶萃取器法

 专用仪器

． 锥形瓶萃取器（图 ２）：由两部分组成：
底瓶：５００ｍＬ磨口锥形瓶，瓶口直径 ２８～３０ｍｍ。
球形或直形回流冷凝管：末端磨口与锥形瓶口配合，并带两个对称的小孔，水套长度至少 ３００ｍｍ。

１—冷凝管；２—金属钩；３—滤纸筒；４—底瓶

图 ２ 锥形瓶萃取器

． 蒸馏器（图 ３），它由 １５０ｍＬ锥形瓶、直形冷凝器和弯头组成，接合部分以磨口配合。

１—锥形瓶；２—弯头；３—冷凝管

图 ３ 蒸馏器

． 恒温水浴：恒温控制准确到±２℃。
 测定步骤
称取混合均匀的一般分析煤样 ３ｇ（称准到 ０．０００２ｇ），放入滤纸筒（４．１）中，煤样上盖一块脱脂棉。

将带煤样的滤纸筒用不锈钢金属丝挂在萃取器（７．１．１）冷凝管末端。
往萃取器底瓶中加入 ７０ｍＬ苯。

１）为使萃取尽可能在 ３ｈ内完成，在萃取过程中一般宜控制水浴温度，使苯从冷凝管末端滴下的速度为 ４～５ｍＬ燉

ｍｉｎ，并使滤纸筒中的苯液随时淹没煤样。

把底瓶和冷凝管连接好。
将底瓶放入恒温水浴（７．１．３）中，加热萃取 ３ｈ（时间由第一滴苯液从冷凝管末端滴下时算起）１）。如
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滤纸筒中滴下的苯液仍有颜色，则应继续萃取到无色为止。
萃取结束后，取下底瓶，将萃取液趁热小心转移到预先干燥至质量恒定的蒸馏锥形瓶中，并用少量

热苯洗涤底瓶 ３次，洗液并入锥形瓶（如此时发现萃取液中有煤粉，则试验作废）。
将锥形瓶连接在蒸馏器（７．１．２）上，于水浴上蒸发至近干。取下锥形瓶，放入温度为 １０５～１１０℃的

空气干燥箱或温度为（８０±２）℃，压力为 ５０ｋＰａ的真空干燥箱（５．１）中干燥至质量恒定（见 ６．２．２注）。

 结果计算和报告

 结果计算
褐煤的苯萃取物产率按（１）式计算：

爠Ｂ，ａｄ＝
牔２
牔１× １００ ……………………（１）

式中：爠Ｂ，ａｄ——褐煤的空气干燥基苯萃取物产率，％；

牔１——煤样质量，ｇ；

牔２——干燥的萃取物质量，ｇ。
 结果报告
褐煤的苯萃取物产率测定结果按（２）式换算成干基并修约到小数后第 ２位报出：

爠Ｂ，ｄ＝ １００
１００－ Ｍａｄ

燈爠Ｂ，ａｄ …………………………（２）

式中：爠Ｂ，ｄ——褐煤的干基苯萃取物产率，％；

爩ａｄ——按 ＧＢ燉Ｔ２１２测定的一般分析煤样水分，％。

 精密度

褐煤的苯萃取物产率测定结果的精密度如表 １规定：
表 １ 褐煤的苯萃取物产率测定结果精密度

爠Ｂ（ｍ燉ｍ）

％

重复性限

爠Ｂ，ａｄ

再现性临界差

爠Ｂ，ｄ

＜５ ０．３０％（绝对） ０．５０％（绝对）
≥５～≤１０ ０．５０％（绝对） ０．７０％（绝对）
＞１０ ５％（相对） ７％（相对）

 重复性限
在同一试验室中，由同一操作者，用同一仪器、对同一分析试样的代表性部分，于短时间内所做的不

同次重复测定结果间相差不超过表 １规定值。
 再现性临界差
在不同试验室中，对从试样缩制最后阶段的同一试样中分取出来的、具有代表性的部分所做的重复

测定结果的平均值间，相差不得超过表 １规定值。



 櫽
燋櫫
櫰

版权专有 侵权必究


书号：１５５０６６·１１８５１４
定价： ． 元


科 目 ６０８—６７６


