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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准由中国煤炭工业协会提出。
本标准由全国煤炭标准化技术委员会归口(SAC/TC42)。
本标准起草单位:煤炭科学研究总院检测研究分院、湖北省电力公司电力科学研究院、长沙开元仪

器股份有限公司、湖南三德科技发展有限公司。
本标准主要起草人:王秋湘、李宏图、张太平、文胜、吴汉炯。
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煤的工业分析方法 仪器法

1 范围

本标准规定了使用自动工业分析仪测定煤的水分、灰分和挥发分的方法提要、试剂和材料、仪器设

备、测定步骤、结果计算、精密度以及固定碳的计算等。
本标准适用于褐煤、烟煤和无烟煤。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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/T212 煤的工业分析方法

GB/T483 煤炭分析试验方法一般规定

3 方法提要

3.1 水分测定

称取一定量的一般分析试验煤样,于加热炉内、在105℃~110℃下于空气或氮气流中干燥到质量

恒定,根据煤样的质量损失计算煤样的水分质量分数。

3.2 灰分测定

称取一定量的一般分析试验煤样,于加热炉内、按规定的程序加热至(815±10)℃,并在此过程中于

空气或氧气流中灰化并灼烧至质量恒定,根据残留物的质量计算煤样的灰分质量分数。

3.3 挥发分测定

称取一定量的一般分析试验煤样,于加热炉内、在(900±10)℃下隔绝空气加热7min,以减少的质

量占煤样质量的质量分数,减去该煤样的水分质量分数作为煤样的挥发分质量分数。

4 试剂和材料

4.1 氮气:纯度99.9%。

4.2 氧气:99.9%,不含氢。

4.3 无水氯化钙:化学纯,粒状。

4.4 变色硅胶:工业用品。

4.5 坩埚:水分和灰分测定用,瓷或石英制,有足够的底面积,能保证在煤样摊平后每平方厘米的煤样

质量不超过0.15g。

4.6 挥发分坩埚:瓷或石英制,配有严密的盖,形状和尺寸符合GB/T212要求。

4.7 有证煤标准物质:国家一级煤物理特性和化学成分分析标准物质。
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5 仪器设备

5.1 自动工业分析仪

5.1.1 总则

自动工业分析仪应包括高温炉、内置天平、试样承接和传送装置、温度测控和显示系统、炉膛气氛控

制系统、结果显示和打印装置等。附录A给出了几种自动工业分析仪结构示意图。自动工业分析仪应

在每次试验中,以打印或其他方式记录并给出空坩埚质量、煤样质量、热态坩埚质量和浮力效应校正值

等详细信息。

5.1.2 高温炉

5.1.2.1 水分测定炉:能控温在105℃~110℃,有足够的恒温区,有较小的炉膛自由空间和通气、排气

口。恒温区至少每年测定一次。

5.1.2.2 灰分测定炉:能控温在(815±10)℃,有足够的恒温区,有较小的炉膛自由空间和通气、排气口。
能按规定的程序加热。恒温区至少每年测定一次。

5.1.2.3 挥发分测定炉:能控温在(900±10)℃,有足够的(900±5)℃的恒温区。炉子热容量为炉温在

900℃~920℃时放入室温下的坩埚和坩埚架后在3min内恢复到(900±10)℃。需要时炉膛可通入惰

性气体。恒温区至少每年测定一次。

5.1.3 温度测控和显示系统

能准确显示和控制炉膛温度,分辨率1℃,控温范围符合5.1.2.1~5.1.2.3的要求。至少每年检定/
校准一次。

5.1.4 炉膛气氛控制系统

能以一定的速度往炉膛中通入气体,同时能将试验产生的气体产物排出炉膛。表1给出了测定水

分、灰分和挥发分时通入气体的换气次数参考值。

表1 测定水分、灰分和挥发分时通入气体的流量

测定项目 通入气体 换气次数/(次/h)

水分 氮气或空气 ≥30

灰分
空气 ≥60

氧气 ≥24

挥发分 氮气(适用时) ≥120

5.2 天平

最小分度值0.1mg。

5.3 压饼机

螺旋式或杠杆式,能压制直径约为10mm的煤饼。
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5.4 干燥器

内装变色硅胶或无水氯化钙。

6 测定程序

6.1 总则

6.1.1 水分和灰分可用同一份试样、在同一加热炉中连续测定,也可用两份试样分别测定;挥发分应单

独称样测定。

6.1.2 每次测定应同时用一个或多个空坩埚进行坩埚热态质量浮力效应校正。
注:浮力效应校正计算见附录B。

6.1.3 试验过程中所有称量应称准至0.0002g。

6.1.4 仪器操作按仪器使用说明书进行。

6.1.5 仪器应根据实际使用情况不定期用有证煤标准物质进行检查。

6.2 水分测定

6.2.1 在测定仪中,准确称量预先干燥至质量恒定的坩埚,向坩埚中加入(1±0.1)g一般分析试验煤

样,摊平并准确称量。

6.2.2 按5.1.4规定预先向加热炉通入空气或氮气(褐煤试样必须通入氮气),炉温缓慢升至105℃~
110℃并恒定,仪器按设定的时间间隔自动进行称量,直至质量恒定(10min间隔下质量减少不超过

0.0005g)或质量增加时为止,在后一种情况下,采用质量增加前一次的质量为计算依据。

6.3 灰分测定

6.3.1 缓慢灰化法单独测定

6.3.1.1 在温度接近室温的环境中准确称量预先干燥至质量恒定的坩埚,向坩埚中加入(1±0.1)g一般

分析试验煤样,摊平并准确称量。

6.3.1.2 按5.1.4规定往炉中通入空气或氧气,在不少于30min的时间内将炉温缓慢升至500℃,并在

此温度下保持30min。继续升温到(815±10)℃,在此温度下将试样灼烧到质量恒定。以最后一次灼

烧后残余物的质量进行计算。灼烧过程中,仪器按设定的时间间隔自动进行称量,直至10min间隔下

质量变化不超过0.0005g为止。

6.3.2 缓慢灰化法连续测定

水分测定完成后(见6.2),按6.3.1.2步骤测定灰分。

6.3.3 快速测定

以煤样不发生爆燃的速度(升温时间不少于30min)将炉子快速升温至(815±10)℃。除此之外,
其余同6.3.1.1和6.3.1.2。必要时应增大空气流量。

6.4 挥发分测定

6.4.1 在测定仪称量室中,准确称量预先干燥至质量恒定的坩埚,向坩埚中加入(1±0.01)g一般分析

试验煤样,摊平并准确称量。褐煤和长焰煤试样应先压成饼,然后切成约3mm粒度的小块。

6.4.2 预先将高温炉加热至900℃~920℃(需要时可按5.1.4规定通入氮气保持炉内惰性气氛),试样
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承接和传送装置将带盖坩埚送入高温炉恒温区,准确加热7min后再送回称量室,冷却到设定温度后再

次称量。

6.4.3 挥发分坩埚放入高温炉后,炉温应在3min内恢复到(900±10)℃,此后保持在(900±10)℃否则

此次试验作废。加热时间包括温度恢复时间在内。

7 结果计算

7.1 水分计算

按式(1)计算一般分析试验煤样的水分。

Mad=
m0+m1-m2

m1
×100 …………………………(1)

  式中:

Mad———一般分析试验煤样的水分质量分数,%;

m0 ———室温下空坩埚质量,单位为克(g);

m1 ———称取的一般分析试验煤样质量,单位为克(g);

m2 ———加热后样品和坩埚质量(经浮力效应校正后的质量),单位为克(g)。

7.2 灰分计算

按式(2)计算煤样的空气干燥基灰分。

Aad=
m3-m0

m1
×100 …………………………(2)

  式中:

Aad———空气干燥基灰分的质量分数,%;

m0———室温下空坩埚质量,单位为克(g);

m1———称取的一般分析试验煤样质量,单位为克(g);

m3———灼烧后残渣和坩埚的质量(经浮力效应校正后的质量),单位为克(g)。

7.3 挥发分计算

按式(3)计算煤样的空气干燥基挥发分。

Vad=
m0+m1-m4

m1
×100-Mad …………………………(3)

  式中:

Vad———空气干燥基挥发分的质量分数,%;

m0———室温下带盖空坩埚质量,单位为克(g);

m1———称取的一般分析试验煤样质量,单位为克(g);

m4———加热后残余物和坩埚质量(经浮力效应校正后的质量),单位为克(g)。
注:干燥无灰基挥发分及干燥无矿物质基挥发分计算见GB/T212。

7.4 固定碳计算

按式(4)计算煤样的空气干燥基固定碳。

FCad=100-Mad-Aad-Vad …………………………(4)

  式中:

FCad———空气干燥基固定碳的质量分数,%。
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8 方法精密度

8.1 空气干燥基水分测定的重复性如表2规定。

表2 空气干燥基水分测定的精密度

水分 Mad/% 重复性限/%

Mad<5.00 0.20

5.00≤Mad≤10.00 0.30

Mad>10.00 0.40

8.2 灰分测定的重复性和再现性如表3规定。

表3 灰分测定的精密度

灰分Aad/% 重复性限(以Aad表示)/% 再现性临界差(以Ad表示)/%

Aad<15.00 0.20 0.30

15.00≤Aad≤30.00 0.30 0.50

Aad>30.00 0.50 0.70

8.3 挥发分测定的重复性和再现性如表4规定。

表4 挥发分测定的精密度

挥发分Vad/% 重复性限(以Vad表示)/% 再现性临界差(以Vd 表示)/%

Vad<20.00 0.30 0.50

20.00≤Vad≤40.00 0.50 1.00

Vad>40.00 0.80 1.50

9 试验报告

试验结果报告应至少包括以下信息:
———样品标识;
———依据标准;
———仪器设备;
———试验结果;
———测定人员和审核人员;
———与标准的任何偏离;
———试验中出现的异常现象;
———试验日期。

5

GB/T30732—2014

订
单
号
：
0
1
0
0
2
1
0
7
1
7
0
8
6
0
6
6
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
1
-
0
7
1
7
-
1
1
4
6
-
0
3
7
2
-
0
8
1
6
 
 
购
买
单
位
:
 
北
京
中
培
质
联

北
京
中
培
质
联
 专

用



附 录 A
(资料性附录)

几种自动工业分析仪结构示意图

A.1 卧式盆状炉型自动工业分析仪

A.1.1 水灰测定炉

水灰测定炉结构示意图见图A.1。

  说明:

1———转盘;

2———坩埚;

3———通气环;

4———热电偶;

5———电路板;

6———上炉体;

7———下炉膛;

8———升降旋转机构;

9———称量机构。

图 A.1 水灰测定炉结构示意图

A.1.2 挥发分测定炉

挥发分测定炉结构示意图见图A.2。
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  说明:

1 ———热电偶;

2 ———高温炉;

3 ———转盘;

4 ———加热管;

5 ———升降旋转机构;

6 ———送样机构;

7 ———高温炉口开合机构;

8 ———坩埚;

9 ———通气环;

10———恒温炉;

11———称量机构。

图 A.2 挥发分测定炉结构示意图

A.2 卧式环状炉型自动工业分析仪

卧式环状炉型自动工业分析仪结构示意图见图A.3。
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  说明:

1 ———炉门;

2 ———高温样品架;

3 ———排烟管;

4 ———高温热电偶;

5 ———恒温室;

6 ———坩埚;

7 ———恒温样品架;

8 ———称样杆;

9 ———天平;

10———弃样盒;

11———移动送样装置;

12———高温炉;

13———进气管;

14———流量计。

图 A.3 卧式环状炉型自动工业分析仪结构示意图
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附 录 B
(资料性附录)
浮力效应校正

B.1 浮力效应

在煤质分析中,常温实验室称量条件下通常忽略空气浮力对物体质量的影响。一个在热作用下不

发生变化的物体,加热时,由于受到气体密度、气体流量、温度和相对湿度变化等因素的影响,物体的质

量相对于常温实验室称量条件而产生的质量变化的现象称为浮力效应。浮力效应值见式(B.1)。

Δm=mr-mst …………………………(B.1)

  式中:

Δm ———浮力效应值,单位为克(g);

mr ———室温下称量物体质量,单位为克(g);

mst ———加热后称量物体的质量,单位为克(g)。

B.2 浮力效应校正经验公式

浮力效应校正经验公式见式(B.2)。

mf=mst× 1+
ma-mt

m
æ

è
ç

ö

ø
÷

a
…………………………(B.2)

  式中:

mf———加热后并经浮力效应校正后的样品和坩埚质量,单位为克(g);

ma———室温下空白坩埚质量,单位为克(g);

mt———测定温度下空白坩埚质量,单位为克(g);

mst———测定温度下带样坩埚质量,单位为克(g)。
注:mf在式(1)中是m2;在式(2)中是m3;在式(3)中是m4。
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