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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件由中国煤炭工业协会提出。

本文件由全国煤炭标准化技术委员会（SAC/TC 42）归口。
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煤炭测硫仪性能验收导则

1 范围

本文件规定了煤炭测硫仪的性能要求、验收方法和验收报告。

本文件适用于库仑测硫仪和红外测硫仪。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 212 煤的工业分析方法

GB/T 214 煤中全硫的测定方法

GB/T 18510 煤和焦炭试验可替代方法确认准则

GB/T 25214 煤中全硫测定 红外光谱法

GB/T 28732 固体生物质燃料全硫的测定方法

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 库仑测硫仪

概述

库仑测硫仪的工作原理为：煤样在催化剂作用下，于空气流中燃烧分解，煤中硫生成硫氧化物，其

中二氧化硫被碘化钾溶液吸收，以电解碘化钾溶液所产生的的碘进行滴定，根据电解所消耗的电量计算

煤中全硫的含量。库仑测硫仪主要由管式高温炉、电解池和电磁搅拌器、空气供应及净化装置、库仑积

分器、送样程序控制器等部分构成，图1为库仑测硫仪的基本结构。
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说明：

1——控制仪；

2——推棒；

3——异径燃烧管；

4——管式高温炉；

5——石英托盘；

6——电磁搅拌器；

7——电解池；

8——指示电极；

9——电解电极；

10——燃烧舟；

11——空气供应及净化装置。

图 1 库仑测硫仪基本结构图

性能要求

4.2.1 外观与通电检查

4.2.1.1 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。

4.2.1.2 外观不应有影响仪器正常工作的机械损伤。

4.2.1.3 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。

4.2.1.4 指示数字清晰完整。

4.2.2 管式高温炉

4.2.2.1 升温速度：1h内恒温带温度应能从室温升至 1150℃。

4.2.2.2 恒温带：（1150±10）℃恒温带长度应不小于 70mm。

4.2.3 电解池和电磁搅拌器

4.2.3.1 电解池：高（120~180）mm，容量不少于 400mL，电解池密封不漏气，且易于清洗。

4.2.3.2 电极：电极片材料为纯度不低于 99.99%的铂，电解电极的面积约 150 mm2，指示电极的面积

约 15 mm2。电极片引线焊接可靠，极片与电极杆的熔接应严密。

4.2.3.3 指示电极响应时间：小于 1s。
4.2.3.4 电磁搅拌器：当转速为 500r/min时，搅拌器转动平稳，无异常噪声。

4.2.4 库仑积分器（适用时）

电解电流（0~350）mA范围内库仑积分器线性误差小于±0.1%。

4.2.5 送样程序控制器

可按 GB/T 214 或 GB/T 28732 规定的程序灵活前进、后退，预分解位置与停留时间可调，分解时

间可调或能自动控制。

4.2.6 空气供应
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主要由电磁泵、净化管等组成，结构合理。电磁泵空气抽气流量不低于 1000mL/min，供气流量不

低于 1500mL/min，异径燃烧管出口端、活塞与电解池之间连接时口对口紧接，接口部分密封不漏气，

且易于清洗。

4.2.7 精密度

4.2.7.1 单个样品多次测定

对 1个有证标准物质进行 n次测定（通常为 7次～15次），仪器测量精密度与 GB/T 214规定的方

法精密度应无显著性差异。

4.2.7.2 多个样品 2 次测定

至少测定7个有证标准物质，每个样品2次重复测定值之差应符合表1的规定。

表 1 库仑测硫仪重复性限

全硫质量分数 St,ad /% 重复性限 St,ad /%

St,ad≤1.50 0.05

1.50＜St,ad≤4.00 0.10

St,ad＞4.00 0.20

4.2.8 准确度

4.2.8.1 有证标准物质测定

至少测定 7个有证标准物质，每个样品 2次重复测定值的平均值应在其认定值与测定结果的合成不

确定度 UC范围内。该不确定度 Uc按公式（1）计算：

�� = �2 + �2

2�
··················································· (1)

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。

4.2.8.2 实验室煤样测定

至少测定15个覆盖主要测量范围并已有可靠结果的实验室煤样，每个样品测定值与原结果之间没有

显著性差异。

验收方法

4.3.1 验收用标准物质

有证标准物质：国家计量行政部门批准的煤物理特性和化学成分分析标准物质，能够覆盖实验室主

要测量范围。

4.3.2 外观与通电检查
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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4.2.1的要求。

4.3.3 管式高温炉

4.3.3.1 升温速度：高温炉按升温程序升温，观察其显示达到 1150℃的时间，升温速度应符合 4.2.2.1
的要求。

4.3.3.2 恒温带：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合 4.2.2.2的要求。如具备条件，恒温带

应实际测定。

注：如需（恒温带）测定，可参考GB/T 31425规定的方法。

4.3.4 电解池和电磁搅拌器

4.3.4.1 电解池：电解池容量采用相应工具检测，应符合 4.2.3.1的要求。开动抽气泵，调节抽气流量

至 1000 mL/min，然后关闭电解池和燃烧管间的活塞，若抽气量降到 300 mL/min 以下，则证明电解池

气密性为合格。

4.3.4.2 电极：电极面积采用相应工具检测，应符合 4.2.3.2的要求。

4.3.4.3 指示电极响应时间：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合 4.2.3.3的要求。

4.3.4.4 电磁搅拌器：在转速为 500r/min 时，观察转动是否平稳，有无异常噪声，应符合 4.2.3.4的要

求。

4.3.5 库仑积分器（适用时）

检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合 4.2.4的要求。

4.3.6 送样程序控制器

设定预分解和高温区分解时间，若为自动控制终点，可不设定高温区分解时间。启动进样装置，测

定样品于预分解和高温分解区的停留时间和停留位置，且前进和后退动作灵活无卡顿，符合4.2.5的要求。

4.3.7 空气供应

检查流量计空气流量，应符合4.2.6的要求。

4.3.8 精密度

4.3.8.1 单个样品多次测定

选取1个有证标准物质，按照GB/T 214规定的方法进行n次测定（通常为7次～15次），计算重复测定

平均值 x和标准差Srep，比较仪器测量标准差Srep和按照GB/T 214规定计算的重复测定标准差Sr,GB，应符

合4.7.1的要求。计算公式如下：

�
−

= 1
� 1

� ��� ························································(1)

���� = 1
� (��−�

−
)2�

�−1
····················································(2)

��,�� = �
2 2

························································(3)

式中：
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Xi——仪器对标准物质的单次测量值；

n——重复测定次数；

r——国家标准中规定的重复性限。

若Srep≤Sr,GB，则仪器测量精密度与GB/T 214规定的方法精密度无显著性差异。若Srep＞Sr,GB，则按

照GB/T 18510给出的方法进一步统计进行判断。

4.3.8.2 多个样品 2次测定

至少选取7个有证标准物质，按照GB/T 214规定的方法分别对每个样品进行2次重复测定，每个样品

重复测定结果之差均应符合4.2.7.2的要求。

4.3.9 准确度

4.3.9.1 有证标准物质测定

至少选取7个有证标准物质，按照GB/T 214规定的方法分别对每个样品进行2次重复测定，同时按

GB/T 212规定测定其空干基水分Mad，在不超差的情况下计算每个样品的重复测定平均值，并将各平均

值换算为干燥基结果，均应在认定值的用户使用参考不确定度范围内，符合4.2.8.1的要求。

4.3.9.2 实验室煤样测定

至少选取15个覆盖主要测量范围并已有可靠结果的实验室煤样，按照GB/T 214规定的方法分别对每

个样品进行2次重复测定，同时按GB/T 212规定测定其空干基水分Mad，在不超差的情况下计算每个样品

的重复测定平均值，并将各平均值换算为干燥基结果，构成一组数据，与原测定结果构成的一组数据比

较，按照GB/T 18510给出的方法，用统计量t检验仪器测定值（2次重复测定平均值）与已确认可靠的原

测定值的差值的差异显著性，并计算差值的95%概率置信区间。若t检验没有显著性差异，且差值的95%
概率置信区间端值不大于GB/T 214规定的方法再现性限，则两组测定结果没有显著性差异，即符合

4.2.8.2的要求。

5 红外测硫仪

概述

红外测硫仪的工作原理为：煤样在1300℃高温下，于氧气流中燃烧分解。气流中的颗粒和水蒸气分

别被玻璃棉和高氯酸盐吸附滤除后通过红外检测池，其中的二氧化硫由红外检测系统测定。仪器使用前

需用标准物质标定，煤样中全硫的含量根据预先的标定由微型计算机计算。红外测硫仪主要由管式高温

炉、气体净化系统、微机控制处理系统和红外检测系统等部分构成。图2为红外测硫仪的基本结构。

说明：

1——氧气流；

2——管式高温燃烧管；

3——样品燃烧舟；

4——气体净化系统；
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5——流量调节系统；

6——红外检测系统；

7——微机控制处理系统。

图 2 红外测硫仪基本结构图

性能要求

5.2.1 外观与通电检查

5.2.1.1 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。

5.2.1.2 外观不应有影响仪器正常工作的机械损伤。

5.2.1.3 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。

5.2.1.4 指示数字清晰完整。

5.2.2 管式高温炉

5.2.2.1 升温速度：1h内恒温带温度应能从室温升至 1300℃。

5.2.2.2 恒温带：（1300±10）℃恒温带长度应与燃烧舟长度相适应。

5.2.3 精密度

除按GB/T 25214规定的方法进行测定外，其余同4.2.7。

5.2.4 准确度

除按GB/T 25214规定的方法进行测定外，其余同4.2.8。

5.2.5 稳定性

5.2.5.1 短期稳定性：至少测定 3个有证标准物质，每个样品在同一工作日内每间隔约 2h重复测定 2
次，仪器重复测定标准差应小于 GB/T 25214 规定的重复测定标准差，仪器测量精密度与 GB/T 25214
规定的方法精密度应无显著性差异。

5.2.5.2 长期稳定性（适用时）：至少测定 3个有证标准物质，每个样品在 1d、7d、15d、1m、2m和

3m时分别重复测定 2 次，仪器重复测定标准差应小于 GB/T 25214 规定的重复测定标准差，仪器测量

精密度与 GB/T25214规定的方法精密度应无显著性差异。

注：长期稳定性试验周期可根据实验室实际情况适当延长。

验收方法

5.3.1 验收用标准物质及其它设备

有证标准物质：国家计量行政部门批准的煤物理特性和化学成分分析标准物质，能够覆盖实验室主

要测量范围。

5.3.2 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5.2.1的要求。

5.3.3 管式高温炉
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5.3.3.1 升温速度：高温炉按升温程序升温，观察其显示达到 1300℃的时间，升温速度应符合 5.2.2.1
的要求。

5.3.3.2 恒温带：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合 5.2.2.2的要求。

5.3.4 精密度

除按GB/T 25214规定的方法进行测定外，其余同4.3.8。

5.3.5 准确度

除按GB/T 25214规定的方法进行测定外，其余同4.3.9。

5.3.6 稳定性

5.3.6.1 短期稳定性：至少选取 3个有证标准物质，每个样品在同一工作日内按照 GB/T 25214规定的

方法每间隔约 2h重复测定 2次，共进行不少于 5组重复测定，按 4.3.8.1给出的方法计算不少于 10次

重复测定平均值 x和标准差 Srep，比较仪器测量标准差 Srep和 GB/T 25214规定的重复测定标准差 Sr,GB，

若 Srep≤Sr,GB，则仪器短期稳定性符合 5.2.5.1的要求。若 Srep＞Sr,GB，则按照 GB/T 18510给出的方法进

一步统计进行判断。

5.3.6.2 长期稳定性（适用时）：至少选取 3个有证标准物质，每个样品至少在 1d、7d、15d、1m、

2m和 3m 时分别重复测定 2 次，共进行不少于 6 组重复测定，按 4.3.8.1 给出的方法计算不少于 12次

重复测定平均值 x和标准差 Srep，比较仪器测量标准差 Srep和 GB/T 25214规定的重复测定标准差 Sr,GB，

若 Srep≤Sr,GB，则仪器短期稳定性符合 5.2.5.2的要求。若 Srep＞Sr,GB，则按照 GB/T 18510给出的方法进

一步统计进行判断。

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；

——精密度、准确度，以及稳定性（适用时）；

——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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	4.2.3.3　指示电极响应时间：小于1s。
	4.2.3.4　电磁搅拌器：当转速为500r/min时，搅拌器转动平稳，无异常噪声。

	4.2.4　库仑积分器（适用时）
	电解电流（0~350）mA范围内库仑积分器线性误差小于±0.1%。

	4.2.5　送样程序控制器
	可按GB/T 214或GB/T 28732规定的程序灵活前进、后退，预分解位置与停留时间可调，分解时

	4.2.6　空气供应
	主要由电磁泵、净化管等组成，结构合理。电磁泵空气抽气流量不低于1000mL/min，供气流量不低于1

	4.2.7　精密度
	4.2.7.1　单个样品多次测定


	对1个有证标准物质进行n次测定（通常为7次～15次），仪器测量精密度与GB/T 214规定的方法精密
	4.2.7.2　多个样品2次测定
	4.2.8　准确度
	4.2.8.1　有证标准物质测定

	至少测定7个有证标准物质，每个样品2次重复测定值的平均值应在其认定值与测定结果的合成不确定度UC范围
	4.2.8.2　实验室煤样测定


	4.3　验收方法
	4.3.1　验收用标准物质
	有证标准物质：国家计量行政部门批准的煤物理特性和化学成分分析标准物质，能够覆盖实验室主要测量范围。

	4.3.2　外观与通电检查
	4.3.3　管式高温炉
	4.3.3.1　升温速度：高温炉按升温程序升温，观察其显示达到1150℃的时间，升温速度应符合4.2.2.1的要求。
	4.3.3.2　恒温带：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合4.2.2.2的要求。如具备条件，恒温带应实际测定。

	4.3.4　电解池和电磁搅拌器
	4.3.4.1　电解池：电解池容量采用相应工具检测，应符合4.2.3.1的要求。开动抽气泵，调节抽气流量至1000 
	4.3.4.2　电极：电极面积采用相应工具检测，应符合4.2.3.2的要求。
	4.3.4.3　指示电极响应时间：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合4.2.3.3的要求。
	4.3.4.4　电磁搅拌器：在转速为500r/min时，观察转动是否平稳，有无异常噪声，应符合4.2.3.4的要求。

	4.3.5　库仑积分器（适用时）
	检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合4.2.4的要求。

	4.3.6　送样程序控制器
	4.3.7　空气供应
	4.3.8　精密度
	4.3.8.1　单个样品多次测定
	4.3.8.2　多个样品2次测定

	4.3.9　准确度
	4.3.9.1　有证标准物质测定
	4.3.9.2　实验室煤样测定



	5　红外测硫仪
	5.1　概述
	5.2　性能要求
	5.2.1　外观与通电检查
	5.2.1.1　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。
	5.2.1.2　外观不应有影响仪器正常工作的机械损伤。
	5.2.1.3　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。
	5.2.1.4　指示数字清晰完整。

	5.2.2　管式高温炉
	5.2.2.1　升温速度：1h内恒温带温度应能从室温升至1300℃。
	5.2.2.2　恒温带：（1300±10）℃恒温带长度应与燃烧舟长度相适应。

	5.2.3　精密度
	5.2.4　准确度
	5.2.5　稳定性
	5.2.5.1　短期稳定性：至少测定3个有证标准物质，每个样品在同一工作日内每间隔约2h重复测定2次，仪器重复测定标
	5.2.5.2　长期稳定性（适用时）：至少测定3个有证标准物质，每个样品在1d、7d、15d、1m、2m和3m时分别


	5.3　验收方法
	5.3.1　验收用标准物质及其它设备
	有证标准物质：国家计量行政部门批准的煤物理特性和化学成分分析标准物质，能够覆盖实验室主要测量范围。

	5.3.2　外观与通电检查
	5.3.3　管式高温炉
	5.3.3.1　升温速度：高温炉按升温程序升温，观察其显示达到1300℃的时间，升温速度应符合5.2.2.1的要求。
	5.3.3.2　恒温带：检查仪器附带的检定或检验合格证书，应符合5.2.2.2的要求。

	5.3.4　精密度
	5.3.5　准确度
	5.3.6　稳定性
	5.3.6.1　短期稳定性：至少选取3个有证标准物质，每个样品在同一工作日内按照GB/T 25214规定的方法每间隔
	5.3.6.2　长期稳定性（适用时）：至少选取3个有证标准物质，每个样品至少在1d、7d、15d、1m、2m和3m时
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