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II

引 言

JJF 1001《通用计量术语及定义》、JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》和

JJF 1059.1《测量不确定度评定与表示》共同构成本规范制订的基础性系列规范。

本规范参考了GB/T 479-2016《烟煤胶质层指数测定方法》、GB/T 483-2007《煤

炭分析试验方法一般规定》和MT/T 937-2005《烟煤胶质层指数测定仪通用技术条件》

等文件中的技术要求和检测方法。

本规范为首次发布。
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烟煤胶质层指数测定仪校准规范

1 范围

本规范适用于烟煤胶质层指数测定仪 (以下简称测定仪)的校准。

2 引用文件

本规范引用了下列文件：

GB/T 479 烟煤胶质层指数测定方法

GB/T 483 煤炭分析试验方法一般规定

MT/T 937 烟煤胶质层指数测定仪通用技术条件

凡是注明日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范。

3 术语和计量单位

3.1 胶质层指数 plastometric indices

由萨波日尼柯夫提出的一种表征烟煤塑性的指标，以胶质层最大厚度 Y 值，

最终收缩度 X 值等表示。[GB/T 483 定义 3.3.5]

3.2 胶质层最大厚度 maximum thickness of plastic layer

烟煤胶质层指数测定中测出的胶质体上、下层面各点所绘制的层面曲线之间的

最大距离。[GB/T 483 定义 3.3.6]

3.3 程序升温示值误差

测定仪程序升温过程中，测定仪显示温度与理论温度的差值的差值。

4 概述

测定仪主要应用于煤炭、冶金、煤化工行业。测定仪的测量原理为：测定仪

是模拟工业焦炉的炭化室，将一定量的煤样装入煤杯中，放入单向加热炉的底部，

以一定的升温速度进行加热，煤样形成半焦层、胶质层和未软化的煤样层三个等

温层面，用专用探针测量胶质层最大厚度 Y。

测定仪可分为全自动、半自动和手动三种，主要由加热炉、温度传感器 (热电

偶)、程序温度控制系统、煤杯、探针、记录装置等部分组成，测定仪示意图见

图 1。
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图 1 测定仪结构示意图

5 计量特性

5.1 热电偶示值误差

热电偶的允许误差为±0.75%t（t 为校准温度点）。

5.2 程序升温示值误差

温度低于 250℃时，升温速度为 8℃/ min；250℃以上，升温速度为 3℃/ min；

在（350〜600）℃期间，显示温度与理论温度的差值不超过 5℃ ,其余时间内不

应超过 10℃。

5.3 胶质层指数示值误差和测量重复性要求见表 1

表 1 胶质层指数计量特性要求

项目 计量特性要求

示值误差

胶质层指数 (Y 值) ≤20 mm 不超过±6 mm

胶质层指数 (Y 值) ＞20 mm 不超过±8 mm

测量重复性

胶质层指数 (Y 值) ≤20 mm 不大于 3 mm

胶质层指数 (Y 值) ＞20 mm 不大于 4 mm

注：以上指标不做合格判定依据，仅供参考。

6 校准条件

6.1 环境条件

6.1.1 环境温度：(5～40) ℃。

6.1.2 相对湿度： ≤85%。
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6.1.3 供电电源： 电压 (220±22) V；频率 (50±1) Hz。

6.1.4 其他：测定仪应放置在无强烈振动源干扰的地方。

6.2 测量标准器及其他设备

表 2 测量标准器及其他设备

序号 名称 测量范围 技术要求 备注

1
标准铂铑 10-

铂热电偶
(0～1084.62) ℃ 二等 温度标准器

2 电测设备 (0～700) ℃
准确度等级不低于 0.02

级、分辨力不低于 0.01 ℃

用以读取热电偶

测量温度

3
干体式温度

校准器
(0～700) ℃

有效工作区域任意两点温

差小于 0.2 ℃

提供恒定的均匀温

场

4 冰点恒温器 0℃ 允差：±0.1 ℃
为标准热电偶参考

端提供 0℃恒温场

5 有证标准物质 /
扩展不确定度不大于 2 mm

(k=2)
测量胶质层 Y 值

6 电子天平 (2～500)g 准确度等级 级 称量标准样

7 校准项目和校准方法

7.1 热电偶示值误差

在热电偶测量温度范围内，一般选择 400 ℃、500 ℃、600 ℃三个校准温度点，

采用比较法将被校热电偶与标准热电偶进行比较。标准热电偶参考端应置于冰点恒

温器内，将被校热电偶与标准热电偶置于干体式温度校准器中，插入深度应不小于

150 mm。当标准热电偶温度偏离校准温度点±1 ℃以内，温度变化每分钟不超过

0.1 ℃时开始读数，计算示值误差。

STTT -01 (1)

式中：

1T —―程序升温示值误差，℃；

0T —―测定仪热电偶温度，℃；

ST —―标准热电偶显示温度，℃。

7.2 程序升温示值误差

根据客户需求选择相应胶质层指数的标准物质，按照附录 A 进行装样。装样完
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成后确认仪器各部分连接正确。打开测定仪程序控温仪开关，通电加热，两煤杯杯

底升温速度如下:250 ℃以前约为 8 ℃/min ,并要求 30 min 内升到 250 ℃;250 ℃

以后为 3 ℃/min。在试验中应按时记录时间和温度,时间从 250 ℃起开始计算，以

min 为单位。每 10 min 记录一次温度。测定仪显示温度与理论温度的差值为程序

升温示值误差 ,计算公式如下：

d2 TTT  (2)

式中：

2T —―程序升温示值误差，℃；

T—―测定仪显示温度，℃；

dT —―测定仪理论温度，℃。

7.3 胶质层指数(Y 值)示值误差

在 7.2 的条件下，按附录 B 的试验步骤测量仪器的胶质层指数。对同一标准物

质重复测量 2 次，按式(3)计算胶质层指数(Y 值）示值误差。

SYYY  （3）

2
21 YYY 

 （4）

式中：

Y —―胶质层指数（Y）示值误差，mm ;

SY —―标准物质认定值，mm。

Y —―胶质层指数（Y值）前、后炉测得的算术平均值，mm

1Y —―胶质层指数 (Y 值)前炉测得值，mm；

2Y —―胶质层指数 (Y 值)后炉测得值，mm；

全自动胶质层指数测定仪自动读取探测时间和上、下层面高度，生成胶质层指

数值（Y 值）。

7.4 胶质层指数(Y 值)测量重复性

根据 7.3 测量结果，按式(5)计算胶质层指数 (Y 值) 测量重复性。

C
YY

sY
21  （5）
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式中：

Ys —―胶质层指数（Y值）测量重复性，mm;

1Y —―胶质层指数 (Y 值)前炉测得值，mm；

2Y —―胶质层指数 (Y 值)后炉测得值，mm；

C—―极差系数，n=2 时 ， C =1.13。

8 校准结果表达

校准结果应在校准证书上反应。校准证书应包括以下信息：

a）标题：“校准证书”；

b）实验室名称和地址；

c）进行校准的地点（如果不在实验室内进行校准）；

d）校准证书编号，页码及总页数的标识；

e）校准单位校准专用章；

f）送校单位的名称和地址；

g）被校测定仪的描述和明确标识：测定仪的制造单位、名称、型号及出厂编号；

h）校准日期；

i）校准所依据的技术规范的名称及代号；

j）本次校准所用的主要计量标准器具（包括标准物质）的名称、测量范围、不

确定度或准确度等级或最大允许误差、证书编号及有效期；

k）校准时的环境温度、相对湿度；

l）校准结果及其测量不确定度的说明；

m） 校准人与核验人的签名；

n）校准证书批准人的签名与职务；

o）校准结果仅对被校对象有效的声明；

p）未经实验室书面批准，不得部分复制证书的声明。

9 复校时间间隔

测定仪复校时间间隔建议不超过 12个月。由于复校时间间隔的长短是由测定仪的

使用情况、使用者、仪器本身质量等诸因素所决定的，因此，送校单位可根据实际使

用情况自主决定复校时间间隔。
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附录 A

装样步骤

在校准实验之前，应按照下述方法将标准物质装入煤杯中。

A.1 清理煤杯：用人工或机械的方法清理煤杯上残留的焦屑等。

A.2 将杯底放入煤杯，使其下部凸出部分进入煤杯底部圆孔中，杯底上放置

热电偶铁管的凹槽中心点与压力盘上放热电偶的空洞中心点对准。

A.3 将石棉圆垫铺在杯底上，石棉圆垫上圆孔应对准杯底上的凹槽，在杯内

下部沿壁围一条滤纸条。将热电偶铁管插入杯底凹槽，把带有卷烟纸管的钢棍放

在下部石棉圆垫的探测孔标志处，用压板把热电偶铁管和钢棍固定，并使它们都保

持垂直状态。

A.4 将全部标准物质倒在缩分板上，堆掺均匀、摊成厚约 10 mm 的方块。用

直尺将方块划分为若干 30mm×30mm 左右的小块，用取样铲，按棋盘式取样法隔

块分别取出两份标准物质。每份标准物质质量为 100g±0.5g。

A.5 将每份标准物质用堆锥四分法分为 4部分，分 4次装入煤杯中。每装 25g 之

后，用金属丝将煤样摊平，但不得捣固。

A.6 标准物质装完后，将压板暂时取下，把上部石棉圆垫小心地平铺在煤样

上，并将露出的滤纸边缘折复于石棉圆垫之上，放入压力盘，再用压板固定热电

偶铁管。将煤杯放入上部砖垛的炉孔中，半自动和手动测定仪把压力盘与杠杆连

结起来，挂上砝码，调节杠杆到水平。

A.7 如标准物质在试验中生成流动性很大的胶质体溢出压力盘，则应按

A.1～ A.5 步骤重新装样试验。重新装样的过程中，应在折复滤纸后，用压力盘

压平，再用直径 2mm～3mm 的石棉绳在滤纸和石棉垫上方沿杯壁和热电偶铁管外

壁围一圈，再放上压力盘，使石棉绳把压力盘与煤杯、压力盘与热电偶铁管之间

的缝隙严密地堵起来。

A.8 在整个装样过程中卷烟纸管应保持垂直状态，当压力盘与杠杆连结好

后，在杠杆上挂上砝码，把细钢棍小心地由纸管中抽出来(可轻轻旋转)，务必

使纸管留在原有位置。如纸管被拔出，应重新装样。并用专用探针测量纸管底部，

将专用探针放在压板上，探针刻度尺应指在零点，如不在零点，须重新装样。

A.9 若使用转筒记录体积曲线，把标准计算纸装在记录转筒上，并使纸上的
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水平线始、末端彼此衔接，调节记录转筒或记录笔的高低，使其能同时记录前、

后杯两个体积曲线。检查活轴轴心到记录笔尖的距离，并将其调整为 600 mm。

图 2 测定仪专用探针
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附录 B

试验步骤（手动、半自动测定仪）

B.1 装样完成后，将煤杯置于加热炉上，确认仪器各连接正常，开始测量，若使

用转筒记录体积曲线，温度到达 250 ℃时，调节记录笔尖使之接触到记录转筒上，

固定其位置，并旋转记录转筒一周，划出一条“零点线”,再将笔尖对准起点,开始

记录体积曲线。

B.2 测量胶质层层面在体积曲线下降后几分钟开始，到温度升至约 650 ℃时停

止。当试样的体积曲线呈山型或生成流动性很大的胶质体时其胶质层层面的测定可

适当地提前停止，一般可在胶质层最大厚度出现后再对上、下部层面各测 2～4 次即

可停止,一般可在体积曲线下降约 5 mm 时开始测量胶质层上部层面，上部层面测值

达 10 mm 左右时，开始测量下部层面。

B.3 测量胶质层上部层面时，将专用探针放在压板上，使探针通过压板和压力盘

上的专用小孔小心地插人纸管中,轻轻往下探测，直到探针下端接触到胶质层层面，

手感有阻力了为上部层面。读取专用探针刻度毫米数为层面到杯底的距离,将读数填

入原始记录中“胶质层上部层面”栏内,并同时记录测量层面的时间。

B.4 测量胶质层下部层面时,用专用探针首先测出上部层面，然后轻轻穿透胶质

体到半焦表面，手感阻力明显加大为下部层面,将读数填入原始记录表中“胶质层下

部层面”栏内,同时记录测量层面的时间。探针穿透胶质层和从胶质层中抽出时,均

应小心缓慢。在抽出时还应轻轻转动，防止带出胶质体或使胶质层内存积的煤气突

然逸出，以免破坏体积曲线形状和影响层面位置。

B.5 当温度到达 730 ℃时，试验结束，关闭电源，使仪器冷却。

B.6 当胶质层测定结束后,必须等上部砖垛完全冷却，或更换上部砖垛方可进行

下一次试验。

B.7 在试验过程中，当煤气大量从杯底析出时，应不时地向电热元件吹风，使从

杯底析出的煤气和炭黑烧掉，以免发生短路，烧坏硅碳棒、镍铬线或影响热电偶正

常工作。

B.8 如试验时煤的胶质体溢出到压力盘上,或在卷烟纸管中的胶质层层面骤然高

起,则试验作废。

B.9 若使用转筒记录,取下记录转筒上的标准计算纸在体积曲线上方水平方向标

出温度，在下方水平方向标出“时间”作为横坐标。在体积曲线下方、温度和时间
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坐标之间留一适当位置，在其左侧标出层面距杯底的距离作为纵坐标。根据记录表

上所记录的各个上、下部层面位置和相应的“时间”的数据,按坐标在图纸上标出“上

部层面”和“下部层面”的各点，分别以平滑的线加以连接,得出上、下部层面曲线，

取最大差值作为胶质层指数值（Y 值）。
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附录 C

烟煤胶质层指数测定仪校准记录 (推荐性)

委托单位： 地址：

生产厂家： 仪器型号： 仪器编号：

环境温度: ℃ 环境湿度： ％RH

校准依据： 校准地点：

校准员： 核验员： 校准日期：

校准用主要计量标准器和有证标准物质：

标准器（或标准物质） 证书编号
不确定度/准确

度等级
有效期

温度

校准点/℃
标准

温度/℃
前炉

显示温度/℃
前炉

示值温度/℃
后炉

显示温度/℃
后炉

示值温度/℃

前炉 后炉

时间
/min

胶质层

上部层面/mm
胶质层

下部层面/mm
时间
/min

胶质层

上部层面/mm
胶质层

下部层面/mm

Y值 / mm Y值 / mm

Y值测量平均值
/mm

标准物质证书

认定值/mm
Y 值示值误差

/mm
测量重复性

/mm
测量不确定度

U k=2

时间/min 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140

理论温度

/℃
温度（前）

/℃
程序升温示

值误差/℃
温度（后）

/℃
程序升温示

值误差/℃
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附录 D

校准证书内页格式

校准项目 校准结果 测量不确定度 U k=2

前炉热电偶示值误差/℃

后炉热电偶示值误差/℃

Y 值示值误差/mm

Y 值测量重复性/mm

程序升温示值误差/℃

校准内容结束
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附录 E

烟煤胶质层指数 (Y 值) 示值误差不确定度评定示例

E.1 概述

E.1.1 校准方法：按照本校准规范对测定仪进行校准。

E.1.2 环境条件：温度（5～40）℃，相对湿度≤85%，符合本校准规范规定的环

境条件。

E.1.3 测量标准：标准值为 30.0 mm 的标准物质，扩展不确定度 U=2 mm (k=2)。

E.1.4 被校测定仪: 全自动烟煤胶质层指数测定仪

E.2 测量模型

E.2.1 测量模型：

SYYY  （E.1)

式中：

Y —胶质层指数（Y）值示值误差，mm;

Y —胶质层指数（Y 值）前、后炉测得值的算术平均值，mm

SY —煤标样标准值，mm。

E.2.2 灵敏系数

11 




Y
Yc

1-2 




sY
Yc

E.2.3 合成方差

     sc YucYucYu 22
2

22
1

2  (E.2)

E.3 不确定度来源

影响胶质层指数(Y 值)示值误差测量不确定度的因素有：

E.3.1 胶质层指数(Y 值)测量平均值引入的标准不确定度分量。

E.3.1.1 环境条件、人员操作、被校测定仪、样品处理差异等各种随机因素通

过重复测量引入的标准不确定度分量；
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E.3.1.2 测定仪分辨力引入的标准不确定度分量；

E.3.1.3 数据修约引入的标准不确定度分量。

E.3.2 标准物质标准值引入的标准不确定度分量。

E.4 标准不确定度评定

E.4.1 胶质层指数（Y)值测量平均值引入的标准不确定度评定  Yu
由测量重复性引入的标准不确定度分量  Yu1

对标准值为 30.0 mm 的标准物质进行 2 次重复测量，测量数据分别为：30.5 mm、

32.0 mm ，用极差法（C =1.13）计算得：

3.121 



C
YY

sY mm

由于测定仪分辨力为 0.1 mm，则分辨力引入的标准不确定度远小于测量重复性

引入的标准不确定度，故忽略不计。

E.4.2 由标准物质标准值引入的标准不确定度分量  sYu 的评定

标准值为 30.0 mm 的标准物质，由证书可知，其扩展不确定度为 U= 2 mm ，

包含因子 k＝2，则标准不确定度为：

  1
2
2
sYu mm

E.5 标准不确定度汇总

标准不确定度汇总见表 E.1

表 E.1 标准不确定度一览表

标准不确定度分量 不确定度来源 标准不确定度

 Yu 胶质层指数(Y 值)

测量平均值引入的标准不确定度
1.3 mm

 sYu
标准物质标准值

引入的标准不确定度
1 mm
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E.6 合成标准不确定度

E.6.1 由于各输入量之间相互独立，则合成标准不确定度计算公式为

     sc YucYucYu 22
2

22
1  （E.3)

E.6.2 合成标准不确定度计算

根据式(E.3)计算，标准值为 30.0 mm 的胶质层指数(Y 值)示值误差的合成

标准 不确定度为：

  66.1133.1 22 Yuc mm

E.7 扩展不确定度

取包含因子 k=2，则标准值为 30.0 mm 的胶质层指数(Y 值)示值误差的扩展

不确定度按下式计算：

4.366.12  cukU mm 2k （E.4)
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