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煤炭实验室测试质量控制导则

1 范围

本标准规定了煤炭实验室测试质量控制中实验室的组织、设施和环境、设备和供应、质量保证程序、
煤样的采取及接收和管理、样品制备、设备校准和校核、测试、质量控制程序、结果审核和报出等环节需

关注的内容。
本标准适用于煤炭实验室。

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。

GB474 煤样的制备方法

GB475 商品煤样人工采取方法

GB/T19494.1 煤炭机械化采样 第1部分:采样方法

GB/T19494.2 煤炭机械化采样 第2部分:煤样的制备

GB/T27025 检测和校准实验室能力的通用要求

3 概述

3.1 本标准从煤炭检验技术层面规定了煤炭实验室(对煤和焦炭及其产品进行采样、制样和化验的组

织)测试质量控制中,质量管理体系的部分要素。

3.2 在实验室认可等活动中,本标准可作为实施相关认证认可准则的辅助和补充。

3.3 质量管理体系强调记录和质量控制程序的使用,这些记录和程序可证明日常采样和测试活动及报

出的数据达到了足够的准确度。

3.4 为保证测试质量,实验室应建立相应的质量管理体系。实验室质量管理体系应至少包括以下

部分:

a) 组织结构,旨在能够确保及时准确地提供检测服务。

b) 质量手册,阐明一个组织的质量方针并描述其质量体系的文件,是将质量管理体系所有方面的

文件化。

c) 质量负责人(或其他称谓),熟悉煤炭采制化技术和实验室管理体系工作的专业人员,负责整个

实验室质量管理工作。

d) 基础设施和环境应能适应实验室基本要求。

e) 设备和供应能满足实验室提供检测服务的要求。

f) 确保实验室能持续的监控并改进其服务的质量保证程序。

g) 在样品采集、样品管理、样品制备、样品测试、结果计算和检验报告等方面有适当的文件化作业

指导书。

h) 质量控制程序,用以保证测试程序能提供准确数据。

i) 保证报告准确反映测试数据并与样品相匹配的程序。
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j) 保证只有最新版本的程序被批准使用的文件控制系统。

k) 规定了需要保存的记录及其保存时间的记录保存系统。

l) 为保证整个质量管理体系的所有活动是按照原计划执行的审核与检查程序。
注:本标准仅对质量管理体系的部分内容进行了描述,如有需要,实验室可按照GB/T27025完善体系的全部内容。

4 实验室的组织

4.1 实验室的组织方式,应确保其在任何时间都保持独立及诚信;有措施确保其管理层和员工不受任

何来自内、外部的不正当的商业、财务和其他对工作质量有不良影响的压力和影响。

4.2 实验室应设置技术负责人(或其他称谓)专职负责技术工作。

4.3 实验室应设置质量负责人(或其他称谓)专职负责质量管理体系的运行及改进等工作。质量负责

人应有直接渠道接触决定实验室政策或资源的最高管理者,且和技术负责人可直接沟通。
注:质量负责人也可担任技术负责人。

4.4 实验室应设置监督员,由熟悉样品采取、制备、测试方法和程序、测试样品及结果评价等方面部分

或全部环节的人员担任,负责对检测活动的各环节进行监督。

5 设施和环境

5.1 实验室设施,包括办公设施、照明、取暖、通风等都应满足实验室日常运行需求。

5.2 实验室须严格监控环境状况。重视灰尘、电磁干扰、电源电压的稳定、室温和湿度、声音和振动水

平等对检测质量产生的影响。

5.3 当环境条件可能影响实验结果和测试时应停止试验操作,并对情况进行详细记录。

5.4 特别注意在非固定场所进行的操作活动。

6 设备和供应

6.1 所有设备和供应都应满足测定方法的要求,并能顺利进行采样、制样和化验。

6.2 所有的测量和实验设备在投入使用前都应经过校准或验证。

6.2.1 实验过程中应使用满足实验方法要求的天平。

6.2.2 实验室应具备对检测设备进行周期性的检定或校准的程序和实施计划的规定。

6.3 应制定设备维护程序和实施日程表,并对所有设备进行适当维护。

6.4 实验室应具有在测试实验前利用标准物质(或参考标准)对仪器进行核查的程序。

6.5 任何设备,若发现其得出的结果疑似错误或设备有明显缺陷,应立即停止使用该设备并明确标识,
直到设备经过测试、校准或检修合格为止。

6.6 禁止任何未经授权调整或篡改设备设置的行为。修改只能在授权人(如技术负责人)批准的情况

下进行。任何纠正措施都需要记录,并在投入使用前进行校核。

6.7 任何情况下,新购买的设备和耗材在未进行检查、校准或参照相关测试要求进行确认前不得使用。

7 质量保证程序

7.1 为持续控制测试过程和测试结果使其达到使用者和客户的要求,实验室应建立质量保证程序,应
对相应的构成元素建立质量程序文件,并加以完善执行。

7.2 质量保证程序的重要构成元素如下:
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a) 样品识别和数据控制:有程序文件规定样品的采取、接收、识别、制备和保存方法,采样和检验

数据以受控方式存储。

b) 设备校准:有程序文件规定仪器设备的检定、校准或校核,采用标准物质、监控样品或计量设备

校准、对仪器设备进行校核,确保其提供准确结果。

c) 测试方法:任何技术操作如采样、制样、设备校准或测试都需要参照最新的被认可的标准文件

来执行。

d) 测试质量控制:提供给客户的数据都需要经过质量控制程序的检验,应记录并定期核查质量控

制程序的所有检验结果(第12章和附录A)。

e) 数据审查、控制和报告:程序文件规定数据的传递、审查和报告,确保每一次测试的结果都能客

观、准确、清晰地反映被测样品的品质。

8 煤样采取、接收和管理

8.1 若实验室采集总样,则采样人员应经过培训且能够确保采样过程中所有操作均符合相应采样标准

(如GB475或GB/T19494.1)的规定。

8.2 实验室对于所使用的机械采样装置有以下职责:

a) 当设备投入使用或关键构成进行调整时需要对其进行偏倚实验。

b) 具有书面程序规定并将系统偏倚保持在一个常规的基础上。

c) 在采样前期和采样过程中均应检查采样质量使其始终满足要求。

d) 实验室对机械化采样系统的维护、参数调整及偏倚实验结果应详细记录。

8.3 应有程序文件规定样品的接收、保存及处理方法。

8.4 为保证试验样品在任何时候都不会被混淆,实验室必须设置独有的实验样品识别系统。实验室赋

予每个样品独有的由字母或者数字组成的样品识别编码(ID),所有样品或二次抽样样品都应贴上自己

的样品编码(ID)方便在进行试验时快速查找。实验室的工作记录、数据表格和报告都应清楚地显示样

品编码。

8.5 当进行了煤样采取时,每一个样品都应具有其采样记录单,内容包括:工作单号(适用时)、批次重

量、采样条件、采样类型、标称最大粒度、采样人员或组织、采样位置、采样时间、样品重量、异常天气状

况、实验室收到样品的日期以及采样容器等内容。对于委托样品,每一个样品都应有其样品接受单,内
容包括:实验室收到样品的日期、样品重量和样品状态描述等内容。

8.6 在进行检验工作之前,若对送检样品的适用性有所怀疑或样品与描述不符、客户提出的测试要求

不明确时,实验室应有相关责任人联系客户进一步核实。实验室工作人员有责任确认样品是否制备妥

当,以及在实验过程中根据实验室具体情况落实客户要求。

8.7 实验室应制定详细操作程序用来减少在存储、制备和检验过程中煤样的氧化和损失。煤样或其保

留部分在实验结束后应被妥善保存(再一次试验的需要),实验室应单独设置煤样库和安全措施以保障

煤样的储存条件和煤样的完整性。
注:密封性能良好的固体容器、塑胶或铝箔自封袋都能很好地保存煤样。然而,再好的保存条件也无法阻止煤样品

质随时间不断变化(尤其是低变质程度煤),因此,实验室宜在接收到煤样后尽快完成检验工作。凡在实验室放

置时间较长的煤样其实验数据在使用时宜谨慎。

9 样品制备

9.1 制样人员应经过培训且能够确保制样过程中所有操作均符合相应制样标准(如 GB474或

GB/T19494.2)的规定。
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9.2 煤样破碎和缩分应选用符合标准要求的设备。

9.2.1 二分器等缩分装置,应密封良好以有效防止煤尘损失,有正确的开口尺寸和斜槽倾角,操作方式

正确。

9.2.2 所有试样均应从制样设备(如二分器、破碎机和粉碎机)收回,以防止造成试样偏倚。

9.2.3 为防止样品污染,缩分和破碎设备在每次使用前、后应全面清扫干净。
注:清扫时,不建议使用鼓风机,因为它会将灰尘分散到空气中。用吸尘器较好。在处理小量试样之前,进行全面

清扫是非常重要的。

9.3 不论是在制样过程中还是在等待制样中,必须保证样品的完整性。特别注意的是,样品必须保存

在适当的温度下和密封的容器中以减少其水分变化、氧化及污染。

9.4 每个缩分阶段的煤样重量必须满足相应制样标准(如GB474或GB/T19494.2)的要求。

9.5 应对破碎或粉碎后的煤样粒度进行例行检查,以确认试样达到需要的粒度。应经常检查破碎机的

筛板孔径是否合适,每次破碎之前进行检查则更好。

9.6 为减小样品粒度离析(通常最细的颗粒容易移到容器底部),样品在充分混合后不应过度振动。

9.7 煤样在测试前应保存在密封容器中,避免长时间暴露在空气中。
注:为防止氧化和水分变化,可通过实验鉴定容器是否密封完好。重量法是一种简单的鉴定方法,若密封不好则水

分散失后会导致重量减小。

10 设备校准和校核

10.1 仪器设备第一次投入使用前或维修后应对其执行校准/检定,并对校准/检定的结果进行评估,以
确认仪器设备能够满足检测要求。

10.2 应利用有证标准物质或已校准的测量工具(如温度测量装置)对仪器设备进行期间核查。

10.3 日常工作中,应用标准物质(或参考标准)对仪器设备进行校核。实验室应有文件规定每一项测

试(或每一种方法)的校核频率。

10.4 实验室应建立校核数据表或控制图。

10.5 若实验室没有有证标准物质或无法使用标准物质的,其他合适的参考物质也可用于对设备的校

核。此类参考材料必须经过和有证标准物质的比对试验、有认证资格的实验室检测认证或标准程序进

行验证。当标准物质剩余样品量不到原始总量的5%时应停止使用,因为此时容易由于粒度离析引起

偏倚。
注:需要特别注意的是尽可能减小煤炭标准物质的污染、氧化和水分变化。若有证标准物质证书中给出的参考值

是干基状态时,在使用前宜测定煤样水分含量,以便将干基值换算为空气干燥基值。不建议使用干燥后的煤样

直接进行试验,因为在干燥中煤样可能氧化,且烘干后的煤样仍会吸收环境空气中的水分。如果使用干燥后的

煤样,建议用坩埚或瓷舟称量煤样并进行干燥,然后将其放入干燥器中待用。

10.6 用有证标准物质进行仪器设备的期间核查或校核时,若标准物质测试结果与其证书参考值出现

显著性差异,实验室应查找原因(参考12.3.6)。
注:当煤炭标准物质使用较长时间后,需对标准物质进行期间核查。可用已经证实合格的仪器测定待核查的标准

物质,如发热量、挥发分和碳的测定值在标准物质证书给出的不确定度范围内,说明该标准物质有效。

11 测试

11.1 实验室应采用现行有效的标准方法或程序进行样品检测和保存。

11.2 实验人员应经过培训且能够确保所有操作均符合相应标准的规定。

11.3 原始记录单用来记录实验过程中的中间数据和最终结果(除非数据直接由计算机系统记录)。应

制定相应程序保障原始记录必须记录在纸质表格或计算机系统。
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11.4 若实验室有计算机或智能化设备能直接获取、记录、处理、检索或报出结果,应保证:

a) 所有使用中的设备均满足相应标准要求。

b) 专用软件应有合格证书或经过大量数据比对,确认其功能满足使用需求并能提供准确可靠的

测试结果。

c) 应有程序保障计算机系统或智能设备能够在数据采集、存储(包括备份)、传递的全过程中保证

数据的完整性。

d) 计算机或智能设备应进行合理的维护,使其在实验室环境和合理操作下能提供准确可靠的

数据。

12 质量控制程序

12.1 检测人员应参与质量控制流程。

12.2 实验室应定期参加实验室间比对或能力验证活动。

12.2.1 实验室应以统计表格或控制图形式保存和总结能力验证项目的数据。

12.2.2 实验室应结合参与能力验证活动的表现确定需要调整和校准的程序及设备,并对所有调整和

校准行为进行记录。

12.3 为保证日常检测为受控状态,实验室可采取多种方法进行质量控制。

12.3.1 实验室应保证每一种测试系统都可控,且对其使用统计技术或控制图并及时加以分析和解释

(见附录A)。

12.3.2 应使用标准物质或监控样品对测试系统进行校核。

12.3.3 应及时进行质量控制测量,发现失控情况,避免花费过多精力进行不正确的样品检测。对于连

续测定(如一系列煤样中硫含量的分析),控制样品(标准物质或监控样品)的检验应以适当的间隔分布

在整个试验阶段。对于多个样品同时测定时(如一批样品同时进行灰分测定),控制样品应同批进行

检验。

12.3.4 标准物质检测数据应记录在日志或文件中,并进行统计分析或标识于控制图当中。一般情况

下,优先选择控制图,统计或控制图应根据控制状态进行更新。

12.3.5 实验室应按以下原则制定失控状态判定规则:

12.3.5.1 当出现下列现象之一时,就表明测试系统出现偏差,即为失控状态:

a) 有1个或1个以上的数据高于上限或低于下限;

b) 有7个连续数值位于中心线的一边;

  注:中心线详见附录A。

c) 在11个连续数值中至少有10个位于中心线的一边;

d) 在14个连续数值中至少有12个位于中心线的一边;

e) 7个或更多个连续点持续上升或降低。

12.3.5.2 如果没有出现失控状态的现象,则表明测试系统是稳定的和受控的。

12.3.6 当测定值超出控制限时,可采用下述方法进行处理:

a) 确保采用合适的监控样品进行检验;

b) 确保所有实验数据的完整无误,如果可能,可与原始记录单或计算机上的数据进行核对;

c) 检查实验条件是否正常,如仪器温度是否正确,实验气氛是否合适,试验时间是否满足方法要

求等;

d) 复查所有实验记录;

e) 确保所有计算准确无误;

f) 若控制样品和试验样品同批进行检验,应将该批所有样品重新进行整批检测;
5

GB/T31429—2015



g) 若控制样品检测发生在样品检测间隔,则应重新检测控制样品。如果只有一个临界值,且重新

测定结果没有问题,则替换控制图中的错误值,并接受所有测定结果。如果控制样品重新测定

值仍超出控制限,应对设备或程序进行排查,并舍弃自上一控制样品测定以来的所有检验

结果;

h) 如果上述检查很难发现原因,试验人员应假设系统失控,并应全程跟踪测试过程,通过一系列

的检查点来确定误差发生的位置。

13 结果审核和报出

13.1 所有结果都应被检查确认,包括所有需求检测项目是否完成和所有检测工作是否按照既定方法

执行。

13.1.1 只有一个或有限的责任人负责审核工作。

13.1.2 责任人有权在可疑数据出现时要求重新试验或校核设备。
注:通常情况下,可根据不同参数间的相互关系判断数据的正确性。例如,实验室在检测同一来源的样品的发热

量、挥发分或其他指标时可将测定值转化为干燥基、无灰基等状态与较早前的检验数据进行比较。确定来源的

样品可以根据元素含量估算其发热量(如果有各元素含量的话),在干燥无灰基状态下可利用一批煤的性质判

断与其余几批煤的一致性。

13.2 实验报告应清晰、准确、直接、客观地报告检测结果。

6

GB/T31429—2015



附 录 A
(资料性附录)

监控样品及控制图的使用

A.1 监控样品的制备与使用

A.1.1 概述

A.1.1.1 当没有适宜的标准物质时,实验室可使用监控样品进行日常质量监控。

A.1.1.2 监控样品性质应与实验室日常检验样品尽量相似。

A.1.1.3 监控样品必须均匀性良好。

A.1.1.4 监控样品应保证预期使用时期内性质稳定。煤的水分变化和氧化会导致稳定性的长期变化,
应采取措施尽可能减小水分变化和氧化以保证样品的稳定性。

A.1.2 监控样品的选择

A.1.2.1 若实验室检测的煤样参数基本稳定时,可只选择一种监控样品;若实验室检测的煤样参数范

围较宽,则应选择能覆盖整个测试范围的一系列监控样品。

A.1.2.2 专门从事煤炭检测的实验室,最经济的监控样品是已经过检测的日常样品。样品的质量应保

证在合理时间内(如30d)使用且符合上述的各项要求。

A.1.2.3 能力验证或实验室比对样品也可作为监控样品使用。

A.1.3 监控样品的制备

A.1.3.1 用作监控样品的煤样在制备时应达到实验室空气平衡状态,尽量减少其使用过程中的水分

变化。

A.1.3.2 样品粒度应满足试验方法要求。

A.1.3.3 若样品的监控参数及水分含量相对稳定,实验室应在同样条件下尽可能多地制备监控样品。
若样品的监控参数和水分含量易发生变化,实验室应在其变化发生前用尽可能多的煤样制备监控样品。

A.1.3.4 新的监控样品应在上一个旧监控样品用完之前制备完毕,以保证在旧样品用完时能迅速投入

使用并准备新的控制图。

A.1.4 监控样品的使用

A.1.4.1 监控样品应在待测样品测试前或测试中插入测量。

A.1.4.2 实验室应建立监控样品的使用记录,详细记录其使用时间和使用范围(如在检测何样品时使

用了监控样品)。

A.1.4.3 监控样品试验数据应标示在控制图上,以便观察其属性和过程的变化。

A.1.4.4 当监控样品剩余量小于容器体积或其初始量的5%时应停止使用。

A.1.5 控制图中心线与控制限值的确定

A.1.5.1 使用标准物质时,以标准物质证书给出的认定值为中心线值,以(认定值±不确定度)为上、下
控制限值。该不确定度Uc 为认定值与测定结果的合成不确定度,可按式(A.1)计算:

Uc= U2+
r2

2n
…………………………(A.1)
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  式中:

U ———认定值的不确定度;

r ———测定方法的重复性限;

n ———重复测定的次数。
注:若n=2,Uc 可以使用标准物质证书给出的用户使用参考不确定度的值。

A.1.5.2 以能力验证或实验室比对样品充当监控样品使用时,以能力验证报告中提供的中位值为中心

线值,以2倍的IQR值为上、下控制限值(中位值±2IQR)。

A.1.5.3 使用监控样品时,如下确定中心线与控制限值:

A.1.5.3.1 用已经证实合格的仪器,由至少2名检测人员对监控样品进行多组重复测定,组内重复测定

次数n,测定组数m,至少得到12组重复测定数值。

A.1.5.3.2 进行如下计算:
计算组内重复测定值的极差R 和平均值X,见式(A.2)和式(A.3):

R=Xmax-Xmin …………………………(A.2)

X =∑
n

i=1
Xi/n …………………………(A.3)

  式中:

Xi ———第i个组内测定值;

Xmax———组内测定值中最大值;

Xmin ———组内测定值中最小值;

n ———组内重复测定次数。
计算各组极差平均值R 和总平均值X,见式(A.4)和式(A.5):

R=∑
m

j=1
Rj/m …………………………(A.4)

X =∑
m

j=1
Xj/m …………………………(A.5)

  式中:

Rj ———第j组测定的极差;

Xj———第j组测定组内平均值;

m ———测定组数。
计算上、下控制限值,见式(A.6)和式(A.7):

UCL=X +A2R …………………………(A.6)

LCL=X -A2R …………………………(A.7)

  式中:

UCL———上控制限;

LCL———下控制限;

A2 ———由表A.1查出的系数。

表 A.1 控制图用系数表

测定次数n 2 3 4 5

A2 1.880 1.023 0.729 0.577

A.1.5.3.3 以X 为中心线值,UCL为上控制限值,LCL为下控制限值。

A.1.5.3.4 以下举例说明中心线与控制限值的确定:
8
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由两名测定人员(代号A和B)对一个监控样品进行了12组灰分的重复测定,每组重复测定2次,
将测定数据换算为Ad,测定数据见表A.2。

表 A.2 Ad(%)测定数据表

组号,j 测定人

Ad/%

组内测定次数(i)及测定值

1 2
R X

1 A 16.23 16.30 0.07 16.265

2 A 16.12 16.33 0.21 16.225

3 A 16.25 16.11 0.14 16.180

4 A 16.22 16.20 0.02 16.210

5 A 16.18 16.24 0.06 16.210

6 A 16.10 16.28 0.18 16.190

7 B 16.35 16.15 0.20 16.250

8 B 16.20 16.35 0.15 16.275

9 B 16.25 16.25 0.00 16.250

10 B 16.13 16.18 0.05 16.155

11 B 16.40 16.23 0.17 16.315

12 B 16.19 16.30 0.11 16.245

  由表A.2数据计算出:

R=∑
m

j=1
Rj/m=0.11

X =∑
m

j=1
Xj/m=16.23

  组内重复测定次数n=2,由表A.1查得,A2=1.880。

UCL=X +A2R=16.23+1.880×0.11=16.23+0.21=16.44

LCL=X -A2R=16.23-1.880×0.11=16.23-0.21=16.02
  该监控样品灰分(Ad,%)中心线值为16.23%,上控制限为16.44%,下控制限为16.02%。

A.2 控制图绘制与失控状态判定示例

A.2.1 控制图的绘制

某实验室用一标准物质每天一次进行灰分的测定,最近14天的数据见表A.3。

表 A.3 标准物质灰分测定数据

天数 1 2 3 4 5 6 7

Ad/% 19.05 18.78 19.20 19.31 19.15 19.23 19.25

天数 8 9 10 11 12 13 14

Ad/% 19.17 19.03 19.14 19.12 18.91 19.02 19.00
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  该标准物质的标准值为Ad=19.19%,用户使用参考不确定度0.38%。
以天数为横坐标,Ad 为纵坐标,标准值19.19%为中心线,19.19%±0.38%为上、下控制线,绘制控

制图,见图A.1。

图 A.1 灰分测定控制图示例

A.2.2 控制图分析

A.2.2.1 失控状态例一

第2天,测定数值为18.78%,低于下控制线,说明灰分测定系统出现问题。此时应停止使用相关仪

器进行灰分测定,并对仪器设备和操作等环节进行检查。
经对灰分测定用马弗炉进行检查后发现,由于零点温度漂移,造成马弗炉温度测定系统的显示温度

高于实际温度,使得实际测定温度偏低。对马弗炉维修、检定后问题解决。
对事件发生前5d的煤样进行复查,未发现问题。

A.2.2.2 失控状态例二

第8天~第14天,连续7d测定值均位于中心线下方,说明灰分测定系统出现问题。
经检查发现,新更换的检验员操作手法有误。对该检验员重新进行培训,合格后才能进行正常样品

灰分的测定。
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