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II

引 言

JJF1071 《国家计量校准规范编写规则》、JJF1001 《通用计量术语及定义》和 JJF1059.1 《测量

不确定度评定与表示》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。

本规范根据我国煤炭碳含量检测的需要，结合自动采制检测系统水平及行业现状制定。本规范给出

了煤中碳元素自动采制检测系统的技术要求、校准条件、校准方法。

本规范为首次发布。
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煤中碳元素自动采制检测系统校准规范

1范围

本规范适用于煤中碳元素自动采制检测系统的校准。

2规范性引用文件

本规范引用了下列文件：

JJF 1001 通用计量术语及定义

JJF 1059.1 测量不确定度评定与表示

JJF 1135 化学分析测量不确定度评定

JJF 1321 元素分析仪校准规范

GB/T 19494.1 煤炭机械采样 第 1部分：采样方法

GB/T 19494.2煤炭机械采样 第 2部分：煤样的制备

GB/T 19494.3 煤炭机械采样 第 3部分：精密度测定和偏倚试验

GB/T 33303 煤质分析中测量不确定度评定指南

GB/T 30733煤中碳氢氮的测定 仪器法

GB/T 474 煤样的制备方法

DL/T 747 发电用煤机械采制样装置性能验收导则

DL/T 1339 火电厂煤炭破碎缩分联合制样设备性能试验规程

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包

括所有的修改单）适用于本规范。

3术语和计量单位

下列术语和定义适用于本文件。

3.1 煤样 coal sample
为确定某些特性而从煤中采取的具有代表性的一部分煤。

[来源：GB/T 19494.1，3.1]
3.2 煤中碳元素 carbon

煤炭中有机碳、无机碳的总和，以质量分数表示。

3.3 碳元素含量检测流程 carbon inspection procedure for carbon
通过采样、制样、检测等流程得到煤炭中碳元素含量的过程。

3.4 精密度 precision
在规定条件下，对同一或类似被测对象重复测量所得示值或测得值间的一致程度。

[来源：JJF 1001，5.10]
3.5 偏倚 bias

系统误差导致一系列结果的平均值总是高于或低于用一参比采样方法得到的值。

注：

1 无偏倚是指系统未检测到偏倚，且置信区间满足可接受的偏倚范围。
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2 无实质性偏倚是指系统检测到偏倚，但置信区间满足可接受的偏倚范围。

[来源：GB/T 19494.1，3.30；GB/T 19494.3，5.11，有修改]
3.6 采制检测方案 scheme of coal sampling and sample preparation

用于碳元素样品采集、制备、检测的技术指标和操作流程，至少包括批量、采样单元、子样数、子

样质量、采样设备、破碎设备、缩分设备、样品储存的技术参数，以及作业步骤和程序。

3.6 一般分析试验煤样 general-analysis test sample of coal
破碎到粒度小于 0.2 mm并达到空气干燥状态，用于大多数物理和化学特性测定的试验煤样。

[来源：GB/T 19494.1，3.5]
3.7 方差 variance

分散度的量度，数值上为观测值与它们的平均值之差值的平方和除以观测次数减 1。
[来源：GB/T 19494.1，3.26]

4概述

在所有的采样、制样和化验方法中，误差总是存在的，同时用这样的方法得到的任一指定参数的试

验结果也将偏离该参数的真值。单个结果对“真值”的绝对偏倚是不可能确定的，而只能对该试验结果的

精密度做一估算。对同一个煤进行一系列测定所得结果间的彼此符合程度就是精密度。

综合运用计算机控制技术和煤炭机械采制检测技术，将发电用煤采样、制样、检测过程中所有相关

智能设备（装置）有机连接，自动完成采样、制样及其样品收集、包装、标识、转运、存取以及检测等

得到碳元素含量，实现采制检测设备远端集中监视与控制，数据采集与管理的一体化系统。

4.1碳元素自动采制样检测系统组成

碳元素自动采制检测系统，包括采样单元、采制对接单元、制样单元、样瓶输送单元、存样单元及

自动检测单元，其中：采样单元用于采取汽车、火车、轮船等来煤中具有确定煤中的碳元素含量的代表

性煤样并进行自动分矿封装；采制对接单元用于将采样单元所采集的煤样转运至制样单元；制样单元用

于将采样单元所采集的煤样自动制备出粒度为 0.2mm 的分析煤样、存查煤样并进行自动封装写码；样

瓶输送单元用于实现制样单元、存样单元及自动检测单元之间的 0.2mm 分析煤样、存查煤样等样品的

自动传送；存样单元用于存查煤样和 0.2mm 分析煤样的存查管理，自动实现煤样的存、取、弃等功能；

自动检测单元用于对制样单元所制备的煤样进行全自动碳元素分析。

4.2碳元素自动采制样检测系统工作原理

采样单元根据采样对象和试样类型确定采样方案、采样精密度、采样单元数和子样数以及试样的最

小质量；按照 GB/T 19494.1规定建立采样方案，对采样各程序进行设计，自动生成采样点数和采样位

置，实现自动化采样。自动采样完成后，将采样单元采取的具有代表性的煤样智能分矿和封装并自动转

运至制样单元。

制样单元根据采样单元采取的具有代表性的煤样确定入料粒度、入料质量以及试样的构成确定制样

程序，通过智能转运完成破碎、混合、缩分和干燥等步骤将采集的煤样制备成能代表原来煤样特性的一

般分析（试验）煤样；并将煤炭一般分析试验煤样通过样瓶输送单元自动传送至存样单元和/或自动检

测单元。制样中应避免样品污染，每次制样后应将制样单元清扫干净；制样中为避免样品污染，制样程

序和制样单元按照 GB/T 19494.3规定进行精密度核验和偏倚试验。

自动检测单元是通过样瓶输送系统对接制样单元和存样单元，将煤炭分析试验煤样自动输送至自动

检测单元，通过机器人/机械手转运实现样瓶摇匀、样瓶开合盖、自动称量、自动包样、碳元素分析、

坩埚处理等工序，实现碳元素全过程自动化分析。

碳元素自动采制样检测系统工作流程图如图 1所示。
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图 1 碳元素自动采制样检测系统工作流程图

5计量特性指标

5.1 随机误差（精密度）目标值

碳元素自动采制检测系统总精密度目标值用方差 VSPT表征，VSPT≤0.64%。

5.2偏倚目标值

碳元素自动采制检测设备的正确度目标值为在 95%置信概率下无偏倚或无实质性偏倚。

6校准条件

自动采制检测系统技术参数满足 DL/T 747、DL/T 1339、JJF1321中规定的技术要求，能按照标准

GB/T 19494.1中规定的采样方案完成采样工作，能按照标准 GB/T 19494.2中规定的制样程序完成制样

工作，无交叉污染，能在规定的煤质条件下保持连续工作能力。

检测环境条件的计量参数（如测温单元、流量计、温度场、升温速度等）应经校准达到所依据的检

测方法的要求。环境温度、湿度、振动、粉尘等环境条件均满足自动采制检测系统说明书和检测方法的

要求。

6.1 自动采样条件

6.1.1采样区域应有防风、防雨、除尘或温控的设备设施，避免样品损失和污染，能保证采样设备

各部件正常工作。制样区域应配备有效的排风、除尘、消防和避震的设备设施。制样区域各类设施应对

煤质特性（如全水分）无显著性影响。

6.1.2采制样设备在投入使用前应就其采集、破碎、缩分等功能进行核查，确保其精密度、偏倚、
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缩分比、出料粒度、样品损失或全水分损失等满足相关标准规定要求。

6.1.3从采样方案设计、采样操作等记录批煤的采样信息，如采样精密度及其核验、采样方案、采

样单元、子样数、子样质量、总样质量、采样设备信息、装样容器信息等。

6.1.4设备初级采样器的开口尺寸应至少为实际被采煤样标称最大粒度的 3倍，落流采样器/横过皮

带采样器的开口尺寸还应不小于 30mm；机械采样设备的出料粒度符合铭牌要求。 缩分倍率应稳定，

缩分倍率的相对标准差不超过 10%。缩分精密度应符合 GB/T 19494.2的要求。缩分系统应无实质性偏

倚。

6.1.5全水分损失不超过 0.40%。

6.2 自动制样条件

6.2.1自动制样设备以及制样方案的精密度和偏倚等技术要求应满足 GB/T 474或 GB/T 19494.2规
定要求。全自动制样设备的精密度和偏倚试验应由电煤实验室或者委托有资质的单位按照 GB/T 19494.3
或者电力行业相关标准规范规定的要求进行。

6.2.2出料粒度应符合铭牌要求。通过筛分试验确定破碎设备的出料粒度（破碎后的样品通过筛分

试验，确定与筛上物累计质量分数最接近但不大于 5%的筛子相应的筛孔尺寸）。制样各阶段中所使用

的破碎设备的出料粒度一般应＜0.2mm、＜1mm、＜3mm、＜6mm或＜13mm 等。

6.2.3锤式破碎机转速≤950r/min，高速球磨机频率≤20Hz。
6.2.4缩分器开口尺寸应不小于待制煤样的标称最大粒度的 3倍。

6.2.5样品损失率≤2%。

6.3 自动检测条件

6.3. 1 实验室条件

（1）无明显机械振动，无电磁干扰，无易燃易爆和腐蚀性气体。

（2）电源电压（220士 22) V，频率（50士 0. 5) Hz，仪器接地良好。

（3）室内温度 15 ℃～30 ℃，相对湿度小于 85%。

6.3.2 校准设备及标准物质

（1）E2级标准砝码（毫克组），经检定合格。

（2）标准物质

根据被校准仪器的测量对象，每台自动检测设备需选择适用的、能覆盖测量范围的高、中、低含量

的元素分析用有证标准物质 3～4种。

7校准项目和校准方法

7.1 精密度校准步骤

7.1.1预检。审查自动采制检测系统说明书、设备规格、图纸和环境条件是否符合第 6条要求。

7.1.2取同一品种的若干批煤的至少 m个采样单元（m≥10），从每一采样单元采取正常子样数（n0）
双倍（2 n0 ）的子样，并将之交叉合并成 2份试样，每份由 n0个子样构成。共得至少 m对双份试样。

7.1.3统计分析和结果评定每份样品经自动采制检测系统制备出 0.2mm样品并测定碳元素含量，计

算双份样碳元素含量的差值 di。
7.1.4统计分析和结果评定

计算方差 V：
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2

2
i

p

d
V

n
                    （1）

并按照卡方分布统计置信范围，在 95%置信概率（即 0.5置信水平）时，总体方差σ2置信区间为：

{20V/χ20.025，20，20V /χ20.975，20}

置信区间应该包含精密度目标值，且不包含低一级别的目标值，否则需要增加测定次数，重新判断。

7.2 偏倚校准步骤

7.2.1预检。审查自动采制检测系统说明书、设备规格、图纸和环境条件是否符合 6校准条件要求。

7.2.2自动采制检测系统检测。按照正常采样方案开展自动采样，每采集一个子样，自动投递到自

动制样系统完成制样，将制备好的 0.2mm 样品通过传输系统送至检测系统，完成碳元素检测工作。试

样对最小数目为 40组，为保证样品一致性，试样对须一次采足。

7.2.3参比样采集及检测。全系统偏倚校准试验要求使用本质上无系统偏差的参比方法，皮带采样

采用停皮带采样法、静止煤采样采用人工钻取采样法采取人工参比样品。人工参比样品按照 GB/T
19494.2、GB/T474 制备出 0.2mm 一般分析试验煤样，由检定/校准合格的仪器完成碳元素检测。参比

试样制备应最大限度地避免产生偏倚，所使用的缩分、破碎设备应无偏倚，缩分过程全部用二分器。

7.2.4统计分析和结果评定

（1）计算碳元素参数的所有试样对的差值。

（2）用 Cochran法检查试样对的差值是否有离群值，如发现离群值，进行离群值的处理。

（3）计算碳元素差值均值 cd 、碳元素方差 Vcc。

1 n

c ci
i q

d d
n 

                     （2）

21 ( )
1

n

cc ci c
i q

V d d
n 

 
              （3）

式中：

n：试验对的数目；

dci：在试样对系列中的第 i对碳元素结果差值；

（4）计算 Hotelling T2值。对于单参数（p=1），按照下式计算：

2
2 c

cc

( )n d
T



                        （4）
V

（5）偏倚评估判断。将 T2 值与检验对数 n 和参数个数 p 的值相对应的
2
0T ( 2

1n, pT )进行比较。如

果计算值 T2 大于查表值
2

1n, pT ，则系统检测出偏倚；如果计算值 T2小于或等于查表值
2

1n, pT ，则系统

未检测出偏倚。
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8校准结果

校准结果应在校准证书或报告上反映，校准证书或报告应至少包含以下信息：

（1）标题，如“校准证书”或校准报告”；
（2）所在单位名称和地址；

（3）证书或报告的唯一性标识；

（4）校准对象的描述，如名称、型号和技术规格；

（5）校准环境的描述；

（6）试验煤种、煤质；

（7）校准日期；

（8）校准结果；

（9）校准结果说明；

（10）校准证书或者校准报告签发人的签名、职务或等效标识以及签发日期。

9复校时间间隔

由于复校时间的长短是由系统的使用情况、使用者、系统本身质量等诸因素所决定的，因此，各使

用单位也可提据实际使用情况自主决定复校时间间隔。

复校时间间隔一般不超过 2年，如果设备经维修、更换重要部件或对设备性能有怀疑时，应随时校

核。
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附录 A 原始记录

煤中碳元素自动采制检测系统校准记录参考格式

记录编号:

检测单位 检测日期

单位地址 室内温度

仪器型号 相对湿度

生产厂家 检测人员

设备编号 核验人员

试验煤源 试验煤种

1、精密度样品

（1）精密度样品采集质量数据

样品流水号

样品质量
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

d1样品质量/kg
d2样品质量/kg

（2）精密度样品 0.2mm质量数据

样品流水号

样品质量
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

d1样品质量/kg
d2样品质量/kg

（3）精密度样品 Cd含量检测数据

样品流水号

样品质量
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Cd1/%

Cd2/%

2、偏倚样品

（1）偏倚样品采集质量数据

样品流水号
样品类型/质量

样品流水号
样品类型/质量

留样 L/kg 人工 R/kg 留样 L/kg 人工 R/kg
1 21
2 22
3 23
4 24
5 25
6 26
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7 27
8 28
9 29
10 30
11 31
12 32
13 33
14 34
15 35
16 36
17 37
18 38
19 39
20 40

（2）偏倚样品 0.2mm质量数据

样品流水号
样品类型/0.2mm 样品质量

样品流水号
样品类型/0.2mm 样品质量

留样 L/g 人工 R/g 留样 L/g 人工 R/g
1 21
2 22
3 23
4 24
5 25
6 26
7 27
8 28
9 29
10 30
11 31
12 32
13 33
14 34
15 35
16 36
17 37
18 38
19 39
20 40
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（2）偏倚样品碳含量数据

样品流水号
样品类型/碳含量

样品流水号
样品类型/碳含量

CL/% CR/% CL/% CR/%
1 21
2 22
3 23
4 24
5 25
6 26
7 27
8 28
9 29
10 30
11 31
12 32
13 33
14 34
15 35
16 36
17 37
18 38
19 39
20 40
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附录 B 证书格式

校 准 证 书 参 考 格 式

委托单位 设备名称

检测起止日期 检测地点

环境条件 温度范围： ；湿度范围： 。

检测项目 自动采制检测系统精密度、自动采制检测系统偏倚

依据标准

GB/T 474-2008 煤样的制备方法

GB/T 19494.1-2023 煤炭机械化采样 第 1部分：采样方法

GB/T 19494.2-2023 煤炭机械化采样 第 2部分：煤样的制备

GB/T 19494.3-2023 煤炭机械化采样 第 3部分：精密度测定和偏倚试验

GB/T 30733煤中碳氢氮的测定 仪器法

DL/T 747-2010 发电用煤机械采制样设备性能验收导则

设备主要技术参数

部件 项目 技术参数

自动采样设备

采样头开口尺寸 300mm

出料粒度 13mm

缩分器开口尺寸 40mm

自动制样模块

0.2mm样品质量 ＞100g

0.2mm样品过筛率 ＞100%

样品损失率 <2%

自动检测模块
测试方法

红外吸收法测碳和氢、热导法测

氮

测试重复性 碳（Cad≤0.50%）

检测结果

自动采制检测系统

精密度
整机精密度批煤精密度最佳估算值为 XX%，精密度范围（）。

自动采制检测系统

偏倚

系统未检测出偏倚，碳元素偏倚的 95%置信区间为（XX%~XX%），置信区间在

可接受偏倚范围内，系统可接受为无偏倚。

备 注 /
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