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本规范依据JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》编制。
本规范为首次发布。









                                                                                            1
烟煤胶质层指数测定仪校准规范
1 [bookmark: _Toc150071621]范围
本规范适用于自动烟煤胶质层指数测定仪（以下简称测定仪）的校准。
2 [bookmark: _Toc150071622]引用文件
GB/T 479-2016 烟煤胶质层指数测定方法
GB/T 3715-2022 煤质及煤分析有关术语
MT/T 937-2005 烟煤胶质层指数测定仪通用技术条件
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 [bookmark: _Toc150071623]术语和定义
GB/T 3715-2022《煤质及煤分析有关术语》界定的下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc56693851][bookmark: _Toc56066460][bookmark: _Toc56068219][bookmark: _Toc56066821][bookmark: _Toc20732711][bookmark: _Toc56066387][bookmark: _Toc56603960][bookmark: _Toc56694373][bookmark: _Toc150071195][bookmark: _Toc150071344][bookmark: _Toc150071624][bookmark: _Toc20648423][bookmark: _Toc20483638][bookmark: _Toc20648197][bookmark: _Toc20688931][bookmark: _Toc20320581]3.1胶质层指数 plastometer 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。
[bookmark: _Toc150071345][bookmark: _Toc150071196][bookmark: _Toc150071625]3.2胶质层最大厚度 maximum thickness of plastic layer
Y
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。
4 [bookmark: _Toc56066388][bookmark: _Toc56694374][bookmark: _Toc56603961][bookmark: _Toc56068220][bookmark: _Toc56066461][bookmark: _Toc56066822][bookmark: _Toc56693852][bookmark: _Toc20732712][bookmark: _Toc150071627]概述
烟煤胶质层指数测定仪测量过程：一定量的煤样装入煤杯，煤杯放在特制的电炉内以规定的升温速率进行单侧加热，煤样相应形成半焦层、胶质层、和未软化的煤样层3个等温层面，用探针测量出胶质层最大厚度Y。测定仪基本结构如图1所示：
[image: ]
1- 探测器；2-排烟机构；3-滑轮；4-砝码升降机构；5-体积传感器；6-防护罩；
7-炉砖；8-底板；9-水平调整组件；10-煤杯；11-压力盘；12-杠杆；
13-探针及探针杆
图1 烟煤胶质层指数测定仪结构示意图
5 [bookmark: _Toc150071628]计量特性
[bookmark: _Toc56068229][bookmark: _Toc56694380][bookmark: _Toc20732721][bookmark: _Toc56694381][bookmark: _Toc56603968][bookmark: _Toc56693858][bookmark: _Toc20732720][bookmark: _Toc56066468][bookmark: _Toc56603967][bookmark: _Toc56066828][bookmark: _Toc56066395][bookmark: _Toc56693859][bookmark: _Toc56066394][bookmark: _Toc56068230][bookmark: _Toc56066829][bookmark: _Toc56066467][bookmark: _Toc150071349][bookmark: _Toc150071629][bookmark: _Toc150071200]5.1 炉温测量示值误差和升温速率
测定仪炉温测量示值误差和升温速率应符合表1、表2要求。
表1  炉温测量示值误差
	炉温设置区间
	（350~600）
	（室温~350）、（600~730）

	炉温测量示值误差
	±5℃
	±10℃




表2 升温速率指标
	炉温设置区间
	＜250℃
	≥250℃

	升温速率
	(8±1)℃/min
	（3±0.5）℃/min


[bookmark: _Toc150071350][bookmark: _Toc150071201][bookmark: _Toc150071630]5.2胶质层指数 (Y 值) 示值误差和测量重复性要求见表3。
表3  胶质层指数(Y 值) 示值误差和测量重复性指标
	项目
	计量特性要求

	胶质层指数(Y 值) 示值误差
	胶质层指数 (Y 值) ≤20mm
	不超过±5 mm

	
	胶质层指数 (Y 值) ＞20 mm
	不超过±6 mm

	测量重复性
	胶质层指数 (Y 值) ≤20 mm
	不大于 2.5 mm

	
	胶质层指数 (Y 值) ＞20 mm
	不大于 3 mm


注：以上计量特性不用于合格性判定，仅供参考。
6 [bookmark: _Toc150071631]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%。
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  测量标准及其他设备
a)便携式温度过程校验仪：0.02级，带自动温度补偿；
b)热电偶：标准铂铑10-铂热电偶，二等；
c)烟煤胶质层指数(Y 值)有证标准物质：扩展不确定度不大于2mm (k=2)；
d)电子天平：测量范围(2～500)g，准确度等级级；
e)电子秒表：分辨率≤0.1s；
f)标准干体炉：炉温范围(室温～750)℃。
7 [bookmark: _Toc56603981][bookmark: _Toc56066833][bookmark: _Toc56066399][bookmark: _Toc56693873][bookmark: _Toc56066472][bookmark: _Toc56068239][bookmark: _Toc20732730][bookmark: _Toc56694395][bookmark: _Toc150071632][bookmark: _Toc444415375][bookmark: _Toc15852323]校准项目和校准方法
7.1 [bookmark: _Toc150071633][bookmark: _Toc150071353]校准项目
计量特性校准项目见表4：


表4  校准项目
	序号
	校准项目

	1
	炉温测量示值误差

	2
	升温速率

	3
	（Y值）示值误差和测量重复性



7.2 [bookmark: _Toc150071354][bookmark: _Toc150071634]校准方法
7.2.1 炉温测量示值误差
将测定仪测温热电偶与标准铂铑10-铂热电偶一同置于标准干体炉工作区内，确保测温端在同一水平位置。在测定仪炉温工作区间内分别选取300℃、500℃、700℃三个温度点（或客户要求的温度点）进行校准。当炉温达到校准温度，并处于热稳定状态后开始读数。在30min内，每隔2min记录测定仪和校验仪显示温度1次，至少测量15次，计算示值误差。

                          (1)
式中：

——炉温测量示值误差，℃；

——测定仪显示温度平均值，℃；

—校验仪显示温度平均值，℃。
7.2.2 升温速率
使用仪器本身热电偶测量温度，以秒表计时。测定仪按照设定程序升温，（3~5）min后开始记录仪器显示温度T1，秒表开始计时。当仪器显示温度到达240℃记录时间t1；当仪器显示温度到达260℃记录时间t2；当仪器显示温度到达600℃记录时间t3，按照公式（2）、（3）计算升温速率。


                          (2)


                           (3)
式中：

——250℃以下升温速率，℃/min；

——250℃以上升温速率，℃/min；

——240℃时记录时间，min；

——260℃时记录时间，min；

——600℃时记录时间，min。
7.2.3 胶质层指数（Y值）示值误差
    按照GB/T 479-2016中实验方法测定胶质层指数。根据需求选择合适量值的标准物质重复测量2次，按式（3）计算胶质层指数（Y值）示值误差。
                        (3)
                          (4)
式中：
    ——胶质层指数（Y值）示值误差，mm；
    ——标准物质认定值，mm；
    ——两次胶质层指数（Y值）平均值，mm；
    ——第一次胶质层指数（Y值）测得值，mm；
——第二次胶质层指数（Y值）测得值，mm。
7.2.4 测量重复性
    根据7.2.3测量结果，按式（5）计算胶质层指数（Y值）测量重复性。

                         (5)
式中：
    ——胶质层指数（Y值）测量重复性，
    C——极差系数，n=2时，C=1.13。
8 [bookmark: _Toc150071635]校准结果表达
校准结果应在校准证书上反映，校准证书应至少包括以下信息：
a) 标题，如“校准证书”；
b) 实验室名称和地址；
c) 进行校准的地点（如果与实验室的地址不同）；
d) 证书的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
e) 客户的名称和地址；
f) 被校对象的描述和明确标识；
g) 进行校准的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校对象的接收日期；
h) 如果与校准结果的有效性应用有关时，应对被校样品的抽样程序进行说明；
i)对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
j) 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
k) 校准环境的描述；
l) 校准结果及其测量不确定度的说明；
m) 对校准规范的偏离的说明；
n) 校准证书签发人的签名、职务或等效标识；
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 [bookmark: _Toc150071636]复校时间间隔
建议复校时间间隔一般不超过12个月。由于复校时间间隔的长短是由烟煤胶质层指数测定仪的使用情况、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情况自主决定复校时间间隔。




[bookmark: _Toc150071637]附录A
[bookmark: _Toc150071358][bookmark: _Toc20732743]烟煤胶质层指数测定仪校准原始记录（推荐）
	委托单位
	

	仪器名称
	
	型号规格
	

	制造厂家
	
	出厂编号
	

	所用标准器及主要配套设备
	名称
	型号/编号
	技术指标

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	校准地点
	

	环境温度
	   ℃
	相对湿度 
	     %

	校准人员
	
	核验人员
	
	校准日期
	

	校准项目
	试验记录

	1.炉温测量示值误差（℃）
	设定温度：
	
	设定温度：
	
	设定温度：
	

	
	炉温显示温度
	标准温度
	炉温显示温度
	标准温度
	炉温显示温度
	标准温度

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	显示平均值
	标准平均值
	显示平均值
	标准平均值
	显示平均值
	标准平均值

	
	
	
	
	
	
	

	
	示值误差：
	
	示值误差：
	
	示值误差：
	


[bookmark: _Toc150071359]烟煤胶质层指数测定仪校准原始记录格式（续）
	2.升温速率℃/min
	显示温度℃
	
	
	
	

	
	时间min
	
	
	
	

	
	升温速率
℃/min
	
	

	3.胶质层指数（Y值）示值误差和测量重复性mm
	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
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值mm
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Y值测量平均值mm
	
	
标准物质认定值mm
	

	
	
Y值示值误差mm
	
	
重复性mm
	

	测量结果不确定度U（k=2）
	




[bookmark: _Toc150071638]附录B
[bookmark: _Toc150071639]烟煤胶质层指数测定仪校准证书内页格式（推荐）

	校准项目
	校准结果
	测量结果不确定度U（k=2）

	炉温测量示值误差
	
	

	升温速率
	
	/

	胶质层指数(Y)值示值误差
	
	

	胶质层指数(Y)值测量重复性
	
	/





[bookmark: _Toc150071640]附录C
[bookmark: _Toc56068247][bookmark: _Toc56066839][bookmark: _Toc20732747][bookmark: _Toc150071362][bookmark: _Toc150071641][bookmark: _Toc56603992]烟煤胶质层指数（Y值）示值误差测量不确定度评定示例
1.概述
1.1 校准依据：
烟煤胶质层指数测定仪校准规范
1.2 测量环境：
室温：（5~40）℃，相对温度：不大于85%
1.3 测量标准及其他设备：
1.3.1测量标准：烟煤胶质层指数标准物质（一级）
1.3.2辅助设备：电子天平。
1.4 被测对象：
烟煤胶质层指数测定仪
1.5 测量过程：直接测量法
使用烟煤胶质层指数标准物质，按GB/T 479-2016方法进行测量。
2.数学（测量）模型
2.1建立数学模型
                         =                               （1）
式中：
––––胶质层指数（Y）值示值误差，mm；
––––2次测量值的平均值，mm；
––––标准物质标准值，mm。
2.2灵敏系数


2.3合成方差
                        (2)
3.影响量（输入量）的标准不确定度评定
3.1 输入量引起的标准不确定度u()
该不确定度主要由测量重复性引入，对烟煤胶质层指数标准物质做2次重复测量，计算得到胶质层指数（Y）值分别为：19.5mm，21.0mm。根据极差法计算测量实验标准差：
s=|19.5-21.0|/1.13=1.3mm
由于测定仪分辨力为0.1mm，则分辨力引入的标准不确定度为0.029mm，远小于测量重复性引入的标准不确定度，故忽略不计。
3.2 由烟煤胶质层指数标准物质引入的不确定度u()

该项不确定是由于标准物质的使用不确定度引入的。由烟煤胶质层指数标准物质证书可知，胶质层指数（Y）值为19mm的不确定度为=2mm，k=2，则u()=1mm。
4 合成标准不确定度的评定
各输入量之间相互独立,则合成标准不确定度计算公式为

uc==1.65mm
5 扩展不确定度的评定
U= k uc=1.652=3.3mm  k=2
6 测量结果不确定度
烟煤胶质层指数测定仪示值误差的扩展不确定度U＝3.3mm，k＝2。
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