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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ７７０２《煤质颗粒活性炭试验方法》分为：

———第１部分：水分的测定；

———第２部分：粒度的测定；

———第３部分：强度的测定；

———第４部分：装填密度的测定；

———第５部分：水容量的测定；

———第６部分：亚甲蓝吸附值的测定；

———第７部分：碘吸附值的测定；

———第８部分：苯酚吸附值的测定；

———第９部分：着火点的测定；

———第１０部分：苯蒸气　氯乙烷蒸气防护时间的测定；

———第１３部分：四氯化碳吸附率的测定；

———第１４部分：硫容量的测定；

———第１５部分：灰分的测定；

———第１６部分：ｐＨ值的测定；

———第１７部分：漂浮率的测定；

———第１８部分：焦糖脱色率的测定；

———第１９部分：四氯化碳脱附率的测定；

———第２０部分：孔容积和比表面积的测定。

本部分为ＧＢ／Ｔ７７０２的第１４部分。

本部分代替ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—１９９７《煤质颗粒活性炭试验方法　饱和硫容量的测定》、ＧＢ／Ｔ７７０２．２２—

１９９７《煤质颗粒活性碳试验方法　穿透硫容量的测定》。

本部分与ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—１９９７、ＧＢ／Ｔ７７０２．２２—１９９７相比，主要差异如下：

ａ）　标准结构按 ＧＢ／Ｔ１．１—２０００《标准化工作导则　第１部分：标准的结构和编写规则》及

ＧＢ／Ｔ２０００１．４—２００１《标准化工作导则　第４部分：化学分析方法》进行调整；

ｂ）　将ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—１９９７《煤质颗粒活性炭试验方法　饱和硫容量的测定》、ＧＢ／Ｔ７７０２．２２—

１９９７《煤质颗粒活性炭试验方法　穿透硫容量的测定》整合为ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—２００８《煤质颗粒

活性炭试验方法　硫容量的测定》；

ｃ）　规定计时器的分度值为０．１ｓ；

ｄ）　将饱和硫容量氧气的体积分数更正为０．６％～１．０％；

ｅ）　对量、单位统一按规定进行修改。

本部分由中国兵器工业集团公司提出并归口。

本部分起草单位：山西新华化工有限责任公司。

本部分主要起草人：迟广秀、赵继军、李维冰、元以栋、张旭、庞惠生、李若梅。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—１９８７，ＧＢ／Ｔ７７０２．１４—１９９７；

———ＧＢ／Ｔ７７０２．２２—１９８７，ＧＢ／Ｔ７７０２．２２—１９９７。
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煤质颗粒活性炭试验方法

硫容量的测定

１　范围

本部分规定了煤质颗粒活性炭硫容量测定的原理、测定步骤及结果计算等内容。

本部分适用于煤质颗粒活性炭硫容量的测定，也适用于浸渍活性炭。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过ＧＢ／Ｔ７７０２的本部分的引用而成为本部分的条款。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部分，然而，鼓励根据本部分达成

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

部分。

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０３—２００２　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备

ＧＢ／Ｔ６２５　化学试剂　硫酸（ＧＢ／Ｔ６２５—２００７，ＩＳＯ６３５３２：１９８３，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ６３１　化学试剂　氨水（ＧＢ／Ｔ６３１—２００７，ＩＳＯ６３５３２：１９８３，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ６７６　化学试剂　乙酸（冰醋酸）（ＧＢ／Ｔ６７６—２００７，ＩＳＯ６３５３２：１９８３，ＮＥＱ）

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法（ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８，ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ７７０２．１０—２００８　煤质颗粒活性炭试验方法　苯蒸气　氯乙烷蒸气防护时间的测定

ＧＢ／Ｔ１０５００　工业硫化钠

ＷＪ２２８１　防护器材测试用流量计检定规程

ＷＪ２２８５　活性炭、浸渍活性炭试验用测定管检定规程

３　原理

３．１　饱和硫容量测定

在一定的试验条件下，利用活性炭的多孔性，吸附硫化氢气体，在氧气和氨气存在的情况下，发生催

化还原反应，析出的单质硫附着在活性炭上，直至达到吸附饱和为止。即为活性炭的饱和硫容量。

３．２　穿透硫容量测定

在一定的试验条件下，利用活性炭的多孔性，吸附一定浓度的硫化氢气体，当透过活性炭试料层的

硫化氢气体浓度达到体积分数５０×１０－６时，这段时间内每克活性炭吸附硫化氢气体的质量即为活性炭

的穿透硫容量。

４　试剂和材料

４．１　水，ＧＢ／Ｔ６６８２，三级水。

４．２　碘标准滴定溶液，犮（１／２Ｉ２）＝０．０２ｍｏｌ／Ｌ，按ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中４．９的规定配制。

４．３　硫代硫酸钠标准滴定溶液，犮（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０．０２ｍｏｌ／Ｌ，按ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中４．６的规定配制。

４．４　硫酸标准溶液，犮（１／２Ｈ２ＳＯ４）＝０．０２ｍｏｌ／Ｌ，按ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中４．３的规定配制。

４．５　氢氧化钠标准滴定溶液，犮（ＮａＯＨ）＝０．０２ｍｏｌ／Ｌ，按ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中４．１的规定配制。

４．６　醋酸锌溶液，质量分数为２％，称取２ｇ醋酸锌和取１ｍＬ冰醋酸稀释成１００ｍＬ水溶液。

１

犌犅／犜７７０２．１４—２００８



４．７　甲基橙指示剂，质量分数为１％，按ＧＢ／Ｔ６０３—２００２中４．１．４．８的规定配制。

４．８　淀粉指示剂，配制质量分数为０．５％的淀粉指示剂。

４．９　氨水，ＧＢ／Ｔ６３１。

４．１０　硫化钠，ＧＢ／Ｔ１０５００。

４．１１　乙酸（冰醋酸），ＧＢ／Ｔ６７６。

４．１２　硫酸，５０％，ＧＢ／Ｔ６２５。

４．１３　硫化氢。

５　仪器和设备

５．１　饱和硫容量测定装置，见图１，主要由以下部件组成：

　１———湿度调节器；

２———干湿球湿度计；

３———测定管；

４———恒温水浴；

５———空气净化罐；

６———混合器；

７———氨水瓶；

８———洗气瓶；

９———氨气（或煤气）阀；

Ｋ１～Ｋ７———两通玻璃活塞；

Ｇ１～Ｇ６———毛细管流量计。

图１　饱和硫容量测定装置

５．１．１　湿度调节器，由６支水平放置的玻璃管串联组成，管内各装容积一半的水；

５．１．２　干湿球湿度计，按ＧＢ／Ｔ７７０２．１０—２００８附录Ａ的规定校正；

５．１．３　测定管，１５ｍｍ～１６ｍｍ，按 ＷＪ２２８５的规定校正；

５．１．４　恒温水浴；

５．１．５　空气净化罐，内装脱脂棉和活性炭；

５．１．６　混合器；

５．１．７　氨水瓶；

５．１．８　洗气瓶，内装浓硫酸，用来净化氮气（或煤气）；

２

犌犅／犜７７０２．１４—２００８



５．１．９　毛细管流量计，按 ＷＪ２２８１规定校正；

５．１．１０　两通玻璃活塞。

５．２　穿透硫容量测定装置，见图２，主要由以下部件构成：

５．２．１　空气净化器；

５．２．２　湿度调节器；

５．２．３　干湿球湿度计，按ＧＢ／Ｔ７７０２．１０—２００８中附录Ａ的规定；

５．２．４　毛细管流量计，按 ＷＪ２２８１的规定校正；

５．２．５　测定管，内径２０ｍｍ，高度２４０ｍｍ，按 ＷＪ２２８５的规定校正；

５．２．６　混合器。

５．３　硫化氢发生器（也可直接购买钢瓶气），见图３，主要由以下部件组成：

５．３．１　缓冲瓶；

５．３．２　真空表；

５．３．３　贮水瓶，由两个２０Ｌ无色细口瓶组成，内盛饱和食盐溶液；

５．３．４　分液漏斗，内装５０％工业硫酸；

５．３．５　硫化氢发生瓶，由一个１Ｌ抽滤瓶及胶塞构成，内装一定量的硫化钠；

５．３．６　贮气瓶，由两个２０Ｌ无色细口瓶组成；

５．３．７　两通玻璃活塞；

５．３．８　真空泵，１０Ｌ～３０Ｌ。

　１———空气净化器；

２———湿度调节器；

３———干湿球湿度计；

４、６、７———毛细管流量计；

５———混和器；

８———吸收瓶；

９———测定管；

１０———螺旋夹；

Ｋ１～Ｋ６———两通玻璃活塞。

图２　穿透硫容量测定装置示意

３
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　１———缓冲瓶；

２———真空表；

３———贮水瓶；

４———分液漏斗；

５———硫化氢发生瓶；

６———贮气瓶；

Ｋ１～Ｋ１２———两通玻璃活塞。

图３　硫化氢发生器示意图

５．４　振动器，牙科振动器。

５．５　电热恒温干燥箱，０℃～３００℃。

５．６　干燥器，内装无水氯化钙或变色硅胶。

５．７　计时器，分度值０．１ｓ。

５．８　天平，感量０．１ｇ、感量０．００１ｇ各一台。

５．９　硫化氢尾气检测仪，检测出体积分数为５０×１０
－６的硫化氢瞬间穿透浓度，建议用气相色谱仪（火

焰光度检测器）。

６　测定条件

６．１　饱和硫容量的测定条件

６．１．１　试验气流的温度为１７℃～２５℃；

６．１．２　水浴温度为２０℃～２５℃；

６．１．３　气流相对湿度为９０％±５％；

６．１．４　气流比速为０．２５Ｌ／（ｍｉｎ·ｃｍ
２）；

６．１．５　炭层高度为５ｍｍ；

６．１．６　试验时的载气为煤气或氮气；

６．１．７　硫化氢的质量浓度为５ｍｇ／Ｌ±０．５ｍｇ／Ｌ；

４

犌犅／犜７７０２．１４—２００８



６．１．８　氨气的质量浓度为０．２ｍｇ／Ｌ～０．３ｍｇ／Ｌ；

６．１．９　氧气的体积分数为０．６％～１．０％。

６．２　穿透硫容量的测定条件

６．２．１　试验气流温度为２３℃±４℃；

６．２．２　气流相对湿度为８０％±２％；

６．２．３　混合气流比速为０．５４４Ｌ／（ｍｉｎ·ｃｍ
２）；

６．２．４　混合气流中硫化氢的初始质量浓度为１５．２ｍｇ／Ｌ±１．５ｍｇ／Ｌ；

６．２．５　炭层高度为２３０ｍｍ；

６．２．６　硫化氢穿透浓度为５０×１０
－６。

７　试样的制备

７．１　饱和硫容量

用四分法取约１５ｇ试样，破碎后筛选粒度为１．５ｍｍ～２．０ｍｍ的试样，将试样置于１５０℃±５℃

的电热恒温干燥箱内干燥２ｈ，取出放入干燥器中冷却备用。

７．２　穿透硫容量

用四分法取约２００ｇ试样，将试样置于１５０℃±５℃的电热恒温干燥箱内干燥２ｈ，取出放入干燥

器中冷却备用。

８　测定准备

８．１　安装仪器

按示意图（图１、图２、图３）用胶管和玻璃管将仪器各部件顺次连接。

８．２　气密检查

８．２．１　仪器连接好后进行气密检查，检查合格后方能使用。

８．２．２　气密检查时在活塞Ｋ２（图１）处连接压力表，关闭所有通大气的活塞。缓慢地通入压缩空气，使

整个仪器内达到压力１３．３ｋＰａ（表压），关闭 Ｋ１，观察压力变化情况，若１ｍｉｎ内压力下降不超过

０．２６ｋＰａ，则为气密合格。否则应检查原因，并对不气密的部件进行处理。

８．３　空气流量

空气流量的控制按ＧＢ／Ｔ７７０２．１０—２００８中９．３的规定。

８．４　空气流湿度

空气流湿度的控制按ＧＢ／Ｔ７７０２．１０—２００８中附录Ａ的规定。

８．５　硫化氢初始质量浓度的测定

将５０ｍＬ质量浓度为２％的醋酸锌溶液注入两个串联的吸收瓶中，通气２０ｍｉｎ后取下吸收瓶，将

吸收瓶中的溶液吹洗至２００ｍＬ的锥形瓶中，加入过量的碘标准溶液（４０．００ｍＬ以上），以淀粉作指示

剂用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定过量的碘。

硫化氢初始质量浓度以ρ０ 计，数值以毫克每升（ｍｇ／Ｌ）表示，按式（１）计算：

ρ０ ＝
（犮１犞１－犮２犞２）×犕

狇ｖ×狋
………………………………（１）

　　式中：

犮１———碘标准滴定溶液浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞１———加入吸收液中碘标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮２———硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞２———滴定消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犕———硫化氢摩尔质量的数值［犕
１

２
（Ｈ２Ｓ）＝１７．０４ｇ／ｍｏｌ］，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）；

５
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狇ｖ———通入吸收瓶中混合气体流量的数值，单位为升每分（Ｌ／ｍｉｎ）；

狋———混合气体通入吸收瓶中时间的数值，单位分（ｍｉｎ）。

８．６　氨气初始质量浓度的测定

测定氨气初始质量浓度时，关闭硫化氢，将２０．００ｍＬ质量浓度为０．０２ｍｏｌ／Ｌ的硫酸标准溶液注

入两个串联的吸收瓶中，用以吸收混合气体中的氨气。通气２０ｍｉｎ后用质量浓度为０．０２ｍｏｌ／Ｌ的氢

氧化钠标准滴定溶液滴定，以甲基橙作指示剂中和过量的酸。

氨气初始质量浓度以ρ１ 计，数值以毫克每升（ｍｇ／Ｌ）表示，按式（２）计算：

ρ１ ＝
（犮３犞３－犮４犞４）×犕

狇ｖ×狋
………………………………（２）

　　式中：

犮３———硫酸标准滴定溶液浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞３———硫酸标准溶液（吸收液）体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮４———氢氧化钠标准滴定溶液浓度的数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞４———滴定消耗氢氧化钠标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犕———氨摩尔质量的数值［犕（ＮＨ３）＝１７．０３ｇ／ｍｏｌ］，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）；

狇ｖ———通入吸收瓶中混合气体流量的数值，单位为升每分（Ｌ／ｍｉｎ）；

狋———混合气体通入吸收瓶中时间的数值，单位为分（ｍｉｎ）。

８．７　氧含量

按氧气体积占空气体积的２０％计算。

８．８　装填测定管

８．８．１　饱和硫容量

８．８．１．１　将测定管垂直于振动器台面上，开启振动器。

８．８．１．２　将试料装入测定管，振实，炭层高度为５ｍｍ。

８．８．２　穿透硫容量

８．８．２．１　称量测定管，精确至０．１ｇ。

８．８．２．２　将测定管垂直于振动器的台面上，开启振动器。

８．８．２．３　将试料加入测定管中，振实，试料层高度为２３０ｍｍ。

８．８．２．４　将测定管在１３．３ｋＰａ的压力下进行气密性检查，１ｍｉｎ内压力下降不超过０．２６ｋＰａ为气密

合格，否则应检查原因并进行处理。

９　测定步骤

９．１　饱和硫容量

９．１．１　称量已装填好的测定管（精确至０．００２ｇ），计算试料质量。在炭层上盖一层玻璃棉，塞上测定管

胶塞。放入恒温水浴的套管内，连接至硫容量测定仪。

９．１．２　打开氮气（或煤气），用活塞Ｋ４、流量计Ｇ４ 调节流量至预先测定好的位置，通入氨气、氧气（空

气）及硫化氢气体，分别调节Ｋ３、Ｋ１、Ｋ５、和Ｇ３、Ｇ１、Ｇ６ 的流量。

９．１．３　通气２０ｈ后取下测定管，塞上胶塞后称量。称量后根据吸附量大小确定第二次称量时间。

９．１．４　当吸附接近饱和时，每隔３ｈ称量测定管一次，直至饱和（两次称量质量差不大于０．００２ｇ时为

止）。

９．１．５　试验完毕后将饱和的测定管置于１００℃±２℃电热恒温干燥箱中干燥３ｈ后取出，冷却后称量

（精确至０．０００２ｇ），得到测定管在试验后的质量，据此计算吸附量。

９．２　穿透硫容量

９．２．１　称量已装填好的测定管（精确至０．１ｇ），计算试料质量。在炭层上盖一层玻璃棉，塞上测定管

６
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胶塞。

９．２．２　将测定管连接至穿透硫容量测定仪中，通入空气，按８．３、８．４调节空气流量及湿度。

９．２．３　通入硫化氢，同时启动计时器，连续通入一定浓度的硫化氢混合气体。用硫化氢尾气检测仪测

定透过浓度，直至透过试料层的硫化氢浓度达到体积分数为５０×１０－６为止，该段时间为试料在此试验

条件下硫化氢的穿透时间。

１０　测定结果的计算

１０．１　饱和硫容量结果计算

饱和硫容量以狑１ 计，数值以毫克每克（ｍｇ／ｇ）表示，按式（３）计算

狑１ ＝
犿１－犿０
犿

×１０００ ……………………………………（３）

　　式中：

犿１———试验后测定管干燥质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿０———试验前测定管干燥质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿———试样质量的数值，单位为克（ｇ）。

１０．２　穿透硫容量的计算

穿透硫容量以狑２ 计，数值以毫克每克（ｍｇ／ｇ）表示，按式（４）计算：

狑２ ＝ρ
０狇ｖ狋ｂ
犿

……………………………………（４）

　　式中：

ρ０———混合气流中硫化氢原始浓度的数值，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

狇ｖ———通过测定管混合气体流量的数值，单位为升每分（Ｌ／ｍｉｎ）；

狋ｂ———硫化氢达到体积分数为５０×１０
－６穿透时间的数值，单位为分（ｍｉｎ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

１０．３　每个样品做两份试料的平行测定，结果以算术平均值表示，计算结果精确至整数位。

１０．４　两次测定结果的差值应不大于１０％。

１１　试验报告

试验报告应包括以下几个方面的内容：

ａ）　试样编号；

ｂ）　使用的标准；

ｃ）　使用的方法；

ｄ）　试验项目；

ｅ）　试验结果；

ｆ）　试验人员；

ｇ）　试验日期。
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