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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（ＳＡＣ／ＴＣ４２）归口。

本标准起草单位：煤炭科学技术研究院有限公司检测分院。

本标准主要起草人：隋艳、傅皓、富坤、张连强。
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煤灰熔融性测定仪性能验收导则

１　范围

本标准规定了煤灰熔融性测定仪（以下简称“测定仪”）的性能要求、验收方法和验收报告。

本标准适用于煤灰熔融性测定仪。

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／Ｔ２１９　煤灰熔融性的测定方法

ＧＢ／Ｔ１８５１０　煤和焦炭试验可替代方法确认准则

ＧＢ／Ｔ３０７２６　固体生物质燃料灰熔融性的测定方法

３　概述

煤灰熔融性测定仪包括人工监测试样形态变化并判定特征温度的测定仪、配有观测记录仪能够自

动记录试样形态变化的测定仪、能够自动判断特征温度的测定仪等类型，性能应符合ＧＢ／Ｔ２１９的有关

规定。其工作原理为：将灰样制成一定尺寸的三角锥，在一定的气体介质中，以一定的升温速度加热，观

察灰锥在受热过程中的形态变化，观测并记录它的四个特征熔融温度：变形温度（ＤＴ）、软化温度（ＳＴ）、

半球温度（ＨＴ）和流动温度（ＦＴ）。图１和图２分别为一种卧式测定仪和一种立式测定仪的基本结构。

　　说明：

１———高温炉；

２———加热炉膛；

３———观测记录仪；

４———控温仪。

图１　卧式煤灰熔融性测定仪结构示意图
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　　说明：

１———高温炉；

２———加热炉膛；

３———观测记录仪；

４———控温仪。

图２　立式煤灰熔融性测定仪结构示意图

４　性能要求

４．１　外观与通电检查

４．１．１　测定仪应有下列标志：仪器名称、型号、制造日期、仪器编号和制造商名称。

４．１．２　测定仪外观不应有影响仪器正常工作的机械损伤。

４．１．３　测定仪的各紧固件和电缆接插件均应紧固，插接良好；各运动件运行平稳自如；各功能键应完

好，工作正常。

４．１．４　测定仪的温度指示刻度或数字清晰完整。

４．２　高温炉

４．２．１　最高加热温度不低于１５００℃。

４．２．２　有足够覆盖灰锥的恒温区（各部位温差小于５℃）。

４．２．３　升温速度满足以下要求：

ａ）　对于煤炭样品，能按ＧＢ／Ｔ２１９规定的程序加热：９００℃以下，升温速度１５℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ；

９００℃以上，升温速度４℃／ｍｉｎ～６℃／ｍｉｎ；

ｂ）　对于固体生物质燃料样品，能按 ＧＢ／Ｔ３０７２６规定的程序加热：７００ ℃以下，升温速度

１５℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ；７００℃以上，升温速度４℃／ｍｉｎ～６℃／ｍｉｎ。

４．２．４　炉内气氛可控制为弱还原性气氛或／和氧化性气氛。

４．２．５　有观察孔，能在试验过程中清晰观察试样形态变化。

４．３　控温仪

４．３．１　测温范围０℃～１５００℃，分辨率１℃。

４．３．２　测温误差不大于５℃。
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４．３．３　能按４．２．３规定控制升温速度。

４．４　流量控制（通气法时适用）

４．４．１　如用通气法产生弱还原性气氛，从６００℃开始通入氢气和二氧化碳或一氧化碳和二氧化碳混合

气体。

４．４．２　配备气体流量控制装置，通气速度可调至流经灰锥的气体线速度不低于４００ｍｍ／ｍｉｎ。

４．５　观测记录仪（适用时）

４．５．１　能如实记录试验过程中温度变化及相应温度下的试样形态变化。

４．５．２　能回放带有实时温度显示的试验过程。

４．６　自动判断功能（适用时）

４．６．１　能够自动判断试样的４个特征温度，且自动判断结果应与人工判断结果一致。

４．６．２　测定仪应给出自动判断得到的４个特征温度点的试验过程截图，包括试样实时图像、温度、时间

等信息。

４．７　精密度

４．７．１　单个样品多次测定法

在弱还原性气氛下，对１个有证标准物质或参考样品进行狀次测定（通常为７次～１５次），各特征

温度的仪器测量精密度与ＧＢ／Ｔ２１９规定的方法精密度应无显著性差异。

注：参考样品可使用经过与有证标准物质的比对试验、按标准程序验证的样品，或权威机构提供的被证实有准确量

值的样品。

４．７．２　多个样品２次测定法

在弱还原性气氛下，至少测定３个有证标准物质或参考样品，每个样品各特征温度２次重复测定值

之差应符合表１的规定。

表１　煤灰熔融性特征温度的重复性限

熔融特征温度 重复性限／℃

变形温度（ＤＴ） ６０

软化温度（ＳＴ） ４０

半球温度（ＨＴ） ４０

流动温度（ＦＴ） ４０

４．８　准确度

在弱还原性气氛下，至少测定３个有证标准物质或已有可靠结果的参考样品，每个样品各特征温度

２次重复测定的平均值与有证标准物质的认定值或参考样品的参考值之差，应符合表２的规定。
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表２　煤灰熔融性测定仪的示值误差

项目 有证标准物质最大允许误差／℃ 参考样品最大允许误差／℃

变形温度（ＤＴ） — —

软化温度（ＳＴ） ±４０ ±５０

半球温度（ＨＴ） ±４０ ±５０

流动温度（ＦＴ） ±４０ ±５０

５　验收方法

５．１　验收用标准物质及其他设备

５．１．１　煤灰熔融性标准物质：国家计量行政部门批准的有证标准物质。

５．１．２　秒表：分辨率１ｓ。

５．１．３　热电偶：标准铂铑铂热电偶。

５．２　试验方法

５．２．１　外观与通电检查

开机前，采用目测和感官触摸的方式检查。开机后，按测定程序进行一次测定，检查或观察仪器的

各项功能是否能正常运行和实现，应符合４．１的要求。

５．２．２　高温炉

５．２．２．１　最高加热温度：高温炉按升温程序升温，观察其显示能达到的最高温度，应符合４．２．１的要求。

５．２．２．２　恒温区：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合４．２．２的要求。如具备条件，恒温区应实

际测定。

注：如需（恒温区）测定，可参考ＧＢ／Ｔ３１４２７规定的方法。

５．２．２．３　升温速度：开启高温炉，当炉温达到５００℃时，每１０ｍｉｎ记录一次炉温，连续记录３次～４次

后，计算９００℃前的升温速度；９００℃开始，继续每１０ｍｉｎ记录一次炉温，直至标称的最高炉温，计算

９００℃后的升温速度，应符合４．２．３的要求；当炉温分别达到１０００℃、１２００℃、１４００℃时，每分（ｍｉｎ）

记录一次炉温，连续记录５ｍｉｎ，升温速度应符合４．２．３的要求。

５．２．２．４　气氛：根据ＧＢ／Ｔ２１９的规定，用测定标准物质或取气分析的方法检查炉内弱还原性气氛，用

测定标准物质的方法检查氧化性气氛，应符合４．２．４的要求。

５．２．２．５　观察孔：采用目测的方式从观察孔观察试样形态变化，应符合４．２．５的要求。

５．２．３　控温仪

５．２．３．１　控温范围：开启高温炉，目视检查能达到的最高温度和分辨率，同时检查仪器附带的热电偶检

定或检验合格证书，应符合４．３．１的要求。

５．２．３．２　测温误差：用另一支标准热电偶插入炉膛，升温过程中观测并记录１０００ ℃、１１００ ℃、

１２００℃、１３００℃、１４００℃时的测温误差，应符合４．３．２的要求。

５．２．３．３　升温速度：按５．２．２．３的规定检查并符合要求。
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５．２．４　流量控制（通气法时适用）

５．２．４．１　采用目测的方式检查，对于自动控制的测定仪，若为弱还原性气氛，应从６００℃开始通入气体，

应符合４．４．１的要求。

５．２．４．２　根据测定仪炉膛尺寸和气体流量，计算气体线速度，应符合４．４．２的要求。

５．２．５　观测记录仪（适用时）

采用目测的方式检查，记录的试验过程应完整、试样形态变化清晰，且实时显示温度，应符合４．５的

要求。

５．２．６　自动判断功能（适用时）

５．２．６．１　至少任选７个样品，每个样品进行２次重复测定，分别通过测定仪自动判断功能和人工判断得

到２组结果，按式（１）计算统计量狋：

狋＝
狘犱狘

犛ｄ
×槡犿 …………………………（１）

　　式中：

犱 ———２种判断方法结果间的平均差值；

犛ｄ———２种判断方法结果之差的标准差；

犿 ———样品个数。

按照ＧＢ／Ｔ１８５１０给出的方法，用统计量狋检验２种判断方法的差异显著性，应符合４．６．１的要求。

５．２．６．２　采用目测的方式检查，４个特征温度点的截图应符合４．６．２的要求。

５．２．７　精密度

５．２．７．１　单个样品多次测定法

选取１个煤灰熔融性标准物质或参考样品，按照 ＧＢ／Ｔ２１９规定的方法在弱还原性气氛下进行

狀次测定（通常为７次～１５次）。分别计算各特征温度的重复测定平均值狓和标准差犛ｒｅｐ，比较仪器测

量标准差犛ｒｅｐ和ＧＢ／Ｔ２１９规定的重复测定标准差犛ｒ，ＧＢ，应符合４．７．１的要求。计算公式如下：

狓＝
１

狀
狀

１

狓犻 …………………………（２）

犛ｒｅｐ＝

狀

１

（狓犻－狓）
２

狀－１槡 …………………………（３）

犛ｒ，ＧＢ＝
狉

槡２２
…………………………（４）

　　式中：

狓犻 ———仪器对标准物质的单次测量值；

狀 ———重复测定次数；

狉 ———国家标准中规定的重复性限。

若犛ｒｅｐ≤犛ｒ，ＧＢ，则仪器测量精密度与ＧＢ／Ｔ２１９规定的方法精密度无显著性差异。若犛ｒｅｐ＞犛ｒ，ＧＢ，

则按照ＧＢ／Ｔ１８５１０给出的方法进一步统计进行判断。

５
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５．２．７．２　多个样品２次测定法

至少选取３个煤灰熔融性标准物质或参考样品，按照ＧＢ／Ｔ２１９规定的方法在弱还原性气氛下分

别对每个标准物质或参考样品进行２次重复测定。各特征温度重复测定结果之差均应符合４．７．２的

要求。

５．２．８　准确度

至少选取３个煤灰熔融性标准物质或已有可靠结果的参考样品，按照ＧＢ／Ｔ２１９规定的方法在弱

还原性气氛下分别对每个标准物质或参考样品进行２次重复测定，以２次重复测定结果的平均值作为

该标准物质的各特征温度的仪器示值。按式（５）计算仪器示值与认定值或参考值之差，即为仪器的示值

误差。将仪器示值误差与表２中的规定值比较，全部测定样品均应符合４．８的要求。

Δ＝犜－犜ｒ …………………………（５）

　　式中：

Δ ———示值误差，单位为摄氏度（℃）；

犜 ———煤灰熔融性标准物质或参考样品的仪器示值，单位为摄氏度（℃）；

犜ｒ———煤灰熔融性标准物质或参考样品的认定值或参考值，单位为摄氏度（℃）。

６　验收报告

验收报告至少应包括以下信息：

———仪器相关信息；

———仪器结构和功能；

———灰熔融性测定的精密度和准确度；

———验收结论；

———试验中观察到的现象描述；

———试验日期；

———试验人员、审核人员、批准人员签名。
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