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磷石膏中有机质含量测定方法 

1．范围 

    本文件主要规定了磷石膏中有机质含量的测定方法。 

本文件适用于磷石膏、磷建筑石膏、煅烧后的磷石膏及其磷石膏基石膏制品等有机质含

量的测定，其他工业副产石膏可参照执行。 

2．规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期

的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括

所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 6679 固体化工产品采样通则 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

3．原理 

用定量的重铬酸钾—硫酸溶液，在加热条件下，使石膏中有机质中的碳氧化成二氧化碳，

而重铬酸钾离子被还原成三价铬离子，剩余的重铬酸钾用硫酸亚铁标准溶液滴定，同时以二

氧化硅为添加物作空白试验。根据有机碳被氧化前后重铬酸钾离子数量的变化，就可计算出

有机碳的含量。  

反应式如下： 

2K2Cr2O7+3C +8H2SO4=2K2SO4+2Cr2(SO4)3+3CO2+8H2O           (1) 

K2Cr2O7+6FeSO4+7H2SO4 =K2SO4+Cr2(SO4)3+3Fe2(SO4)3+7H2O    （2） 

4．试剂和材料 

分析过程中用水应为蒸馏水或超纯水，水质符合GB/T 6682 标准中三级或三级以上水

的要求；所用试剂皆为分析纯试剂。 

4.1  二氧化硅：粉末状； 

4.2  硫酸银：研成粉末； 

4.3  硫酸(H2SO4），密度为 1.84g/cm3； 

4.4  邻啡罗啉指示剂 ：称取 1.485g 邻啡罗啉和 0.695g 硫酸亚铁溶于 100 mL 纯水中，贮

存于棕色瓶中。 

4.5  0.4mol/L 重铬酸钾-硫酸溶液（1/6K2Cr2O7-H2SO4）的配制 

    用分析天平称取经 105~110℃烘干的分析纯重铬酸钾 39.225g，溶于 400mL 蒸馏水，加

热溶解，冷却后倒入 1000ml 容量瓶中，用蒸馏水稀释到刻度，摇匀。将重铬酸钾溶液转入
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3L 大烧杯中，将大烧杯放在盛有冷水的容器内；另取 1L 浓硫酸（4.3），慢慢倒入重铬酸钾

溶液中，边倒边用玻璃棒搅动，为避免溶液急剧升温，每加 100 mL 硫酸后稍停片刻，等溶

液的温度降到不烫手时再加入一份硫酸，直到全部加完为止。当溶液出现结晶沉淀时，需将

溶液试剂瓶放在 60~70℃水浴中加热，使其完全溶解，使用前摇匀。 

4.6  0.2mol/L 重铬酸钾溶液（1/6K2Cr2O7）的配制 

    用分析天平称取经 105~110℃烘干的优级纯重铬酸钾 9.807g，溶于 400mL 蒸馏水，加

热溶解，冷却后倒入 1000ml 容量瓶中，用蒸馏水稀释到刻度，定容，摇匀。 

4.7  0.2 mol/L 硫酸亚铁（FeSO4.7H2O）标准溶液的配制 

    称取 56.0 g 硫酸亚铁溶于 900 ml 水中，加入 20 ml 硫酸溶液（4.3），稀释定容到 1000mL，

摇匀，储于棕色瓶中备用。硫酸亚铁溶液在空气中易被氧化，使用前应摇匀并标定其浓度。 

4.8  0.2 mol/L 硫酸亚铁（FeSO4.7H2O）标准溶液的标定 

用移液管准确吸取重铬酸钾标准溶液（4.6）5ml，放入 150ml 三角瓶中，稀释到 60 ml

左右，加入 5 ml 浓硫酸（4.3）和邻啡罗啉指示剂（4.4） 3~5 滴，用硫酸亚铁标准溶液（4.7）

进行滴定，使溶液由黄色经绿色、蓝绿突变到棕红色为止，按式（1）计算硫酸亚铁标准溶

液的浓度 CF，计算结果保留到小数点后四位，取三个平行实验结果的算术平均值。 

 

C𝐹 = C𝐾 × V𝐾/V𝐹⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)  

式中： 

CF—硫酸亚铁标准滴定溶液的浓度，mol/L 

CK—重铬酸钾标准溶液的浓度，mol/L 

VK—重铬酸钾标准溶液的体积的数值（mL） 

VF—硫酸亚铁标准滴定溶液的体积的数值（mL） 

5.设备与器具 

5.1天平:不应低于四级，感量为 0.0001g。 

5.2恒温干燥箱：量程为室温~300℃，精度±1℃，附温度自动控制器。 

5.3 三角瓶，150mL 

5.4大肚移液管，10mL 

5.5 酸式滴定管，25mL 

5.6 短颈玻璃漏斗，口直径 40mm 

6. 试样的制备 

按 GB/T 6679 方法取样，送往实验室样品应是具有代表性的均匀样品。采用四分法缩

分至约 50 g，40±2℃烘干研磨后使其全部通过 0.080mm 方孔筛。将样品充分混匀后，装入

带有磨口塞的瓶中密封备用。 
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7.测定步骤 

7.1 按表 1 称取制备好的试样 0.05~0.5g，精确到 0.0001g。置入 150mL 三角瓶中，加粉末

状的硫酸银（4.2）0.1g，摇动三角瓶使物料在瓶底分散开。 

7.2 用移液管（5.4）准确加入 0.4 mol/L 重铬酸钾-硫酸溶液（4.5）10 mL，悬停移液管 1min

左右，同时轻轻摇动三角瓶，使物料润湿均匀，在三角瓶上放上短颈小漏斗（5.6）。 

7.3 为保障放入三角瓶后温度能快速达到 180℃，根据烘箱尺寸及放入的三角瓶的数量，预

先将烘箱升温到 200℃~230℃恒温，将三角瓶放入已恒温的烘箱中，当温度下降到 180±2℃

时，将烘箱快速设置到 180℃，并在达到 180℃时开始计时，保温消煮 30 min。 

7.4 消煮完毕后，将三角瓶从烘箱中取出，冷却片刻，用蒸馏水冲洗漏斗内壁及外部，冲洗

液全部进入三角瓶内，瓶内溶液的总体积应控制在(60~80)mL 为宜，加 3~5 滴邻啡罗啉指示

剂（4.4），用硫酸亚铁标准溶液（4.7）滴定剩余的重铬酸钾。溶液的变色过程先由橙黄变

为蓝绿，再变为棕红，即达到终点。记下硫酸亚铁标准溶液的用量，准确到 0.01mL。 

7.5 每批试样测定必须同时做 3 个空白实验，取 0.5g 粉末二氧化硅，代替试样，其他步骤

与试样测定相同，取其平均值。 

7.6 如果试样滴定所用的硫酸亚铁溶液的毫升数达不到空白实验所耗硫酸亚铁标准溶液毫

升数的 1/3 时，则应减少试样称样量，重新测定。 

7.7 结果计算 

石膏中有机质含量用有机碳含量来表示，由式(2) 计算 

式中： 

X——石膏有机碳含量，%; 

V0——空白滴定时消耗硫酸亚铁标准溶液的体积，mL; 

V1——测定试样时消耗硫酸亚铁标准溶液的体积，mL; 

CF——硫酸亚铁标准溶液的浓度，mol/L; 

3——1/4 碳原子的摩尔质量数，g/mol; 

m——试样的质量，g。 

表 1 不同有机质含量的称样量 

有机质含量% 试样称样质量 g 备注 

≤2  0.5 如果试样滴定所用的硫酸亚铁溶液的毫

升数达不到空白标定所耗硫酸亚铁标准

溶液毫升数的 1/3 时，则应减少试样称样

量， 

2~7 0.3 

7~10 0.1 

＞10 0.05 
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试验结果取三次平行试样的算术平均值，精确至 0.01％。当三个数值中有一个数值超出平

均值±10%时，应剔除这个数值后取剩下两个数值的平均值作为测量结果，若剩下两个值中

有超出其平均值±10%时，则此组数据作废，应重新取样检测；当三个数值中有两个数值超

出平均值±10%时，则此组数据作废，应重新取样检测。 

7.8 允许差 

在重复性条件下获得的独立测试结果的绝对差值不大于 0.03%，在再现性条件下获得的

测试结果的绝对差值不大于 0.04%。 

                                             

 


