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前 言

    库仑测硫仪在煤炭试验室广泛应用。生产库仑测硫仪的仪器厂家很多，所用的原理相同，但仪器的

技术要求和性能设置不尽相同。为规范库仑测硫仪的技术条件，使该仪器的性能符合国家标准 GB/T

214的要求，特制定本技术条件。

    本标准由中国煤炭工业协会科技发展部提出。

    本标准由全国煤炭标准化技术委员会归口。

    本标准起草单位:煤炭科学研究总院煤炭分析实验室，江苏江分电分析仪器有限公司、长沙三德实

业有 限公 司。

    本标准主要起草人:施玉英、李月清、姜学国、吴汉炯。

    本标准 为首 次制定 。
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库仑测硫仪通用技术条件

范 围

本标准规定了库仑测硫仪的技术要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存。

本标准适用于库仑测硫仪。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后的修

改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否

可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 191 包装储运图示标志

    GB/ T 214 煤中全硫的测定方法

    GB/T 2828 逐批检查计数抽样程序及抽样表(适用于连续批的检查)

    GB/T 15464 仪器仪表包装运输技术条件

    GB//T 15479 工业自动化仪表绝缘电阻、绝缘强度技术要求和试验方法

    GB/T 18153 机械安全 可接触表面温度确定热表面温度限值的工效学数据

技术要 求

3.1 仪器基本结构:如图1,

3.2

::

        1— 控制仪; s 燃烧炉; 9- 搅拌棒;

      2— 推拉棒; s 瓷舟; 10- 磁力搅拌器;

      3— 石英燃烧管; 7— 石英托盘; 11— 气体过滤器。

      4— 气体净化系统; S— 电解池;

                                  图1 库仑测硫仪装皿

  工作环境条件:

温度:5一400C;

相对湿度;簇85%;

电源:AC(220士22)V,(50士1) Hz.

外购件、外协件应有合格证:所有零、部件经检验合格后方能组装。

高 温炉 :
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3.4. 1 恒温带:有足够的长度。对于卧式炉的长度应不小于90 mm.

3.4.2 升温速度:1h内炉膛温度应能达到1 150̀C.
3.4.3 控温精度:(1 15015)0C,

3.4. 4 燃烧管:刚玉或石英等材料制造，应能耐温1 300̀C以上，气密性良好。

3.4.5 高温炉外壳温度:在工作温度1 150℃时，(800C，并有高温警示标志。

3.4.6 绝缘电阻和绝缘强度:测定仪独立供电部分的电源接线端与机壳间的绝缘电阻不小于20 Ma

应能承受 1 500 V>50 Hz交流电，历时 1 min无飞弧和击穿。

3.5 库仑积分仪:

3. 5. 1 积分单元稳定性:在开机30 min后测10 min内漂移不超过30个字。

3.5.2 积分单元线性度:士0.5%。

3.6 最大电解电流:)350 mA,

3.7 电解电流效率:>99%a

3.8 分解时间:程序推进预分解，分解时间可调，一般预分解调至((4515)s，分解时间约调至 315 s或

计算机自动判断。

3.9 电解池:

3.9.1 容量不少于400 mL，内有面积约为150 mm'的铂电解电极对和面积约为15 mm“的指示电极

对。指示电极响应时间应小于1 s。电极的纯度应达99. 99 0 o，电极片引线焊接可靠，极片与电极杆的

熔接应严密。

3.9.2 结构合理，燃烧管出口端与电解池间距离合适，接口部分密封不漏气，且易于清洗。

3.9.3 搅拌器转动平稳，无异常噪声，转速约为560 r/min，最高转速不低于1 000 r/min，连续可凋。

3. 10 空气抽气流量达到 1 000 mL/min，供气流量达到1 500 mL/mino

3.11 外观要求:

    结构合理，金属镀层及化学处理表面应色泽均匀，不得有露底、起皮、起泡、斑痕或有擦伤和划痕，具

有较好的防腐、防锈性能。

3. 12 温度程控单元:

3. 12.， 升温控制:满足3.4.2条要求。

3. 12. 2 程序控制:满足3. 8程序推进。

3. 12.3 自动送样:满足GB/T 214中准确无误将样品送至所需温度段。

3. 13 精密度和准确度:

3. 13. 1 精密度:精密度应符合以下两条要求。

    a) 同一样品两次重复测定之差应符合GB/T 214中重复性的规定;

    b) 同一样品10次重复测定的方差应不显著大于GB/T 214中规定的重复性方差

3. 13.2 准确度:同一标准煤样的重复测定值的平均值落在标准值的不确定度范围内。

4 试 验方法

4. 1 高温炉:

4.1.1 恒温带长度测定:

    将炉温升至设定工作温度后，稳定15 min，将一标准测温热电偶的测量端从进样口处插人，至距炉

膛中央约100 mm处;记录插人深度，停留 5̂ 10 min后，每隔10 s读取一次数字电压表上的电势值，共

读4次取其平均值，将热电偶推进 10 mm;重复上述操作，直至将测量端推到炉膛的另一端温度为(工

作温度一5)℃处后，把热电偶慢慢往回拉出，拉出距离和间隔时间及读数等操作同推进测量 取推进和

拉出共2次值的平均值，找出温度在(工作温度士动℃的区间即为高温炉的恒温带，其长度应符合3. 4. 1

要求
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4. 1.2 绝缘电阻和绝缘强度:按GB/T 15479有关规定测定，其结果符合3.4.6条要求。

4. 1.3 仪器或高温炉外壳温度测定:将炉沮升至1 150'C ,按GB/T 18153 N定，应符合3. 4.5条要求。

4.2 分解时间测定:启动进样装置，用秒表测定样品于预分解和分解区的停留时间，应能满足3.8条
要 求。

4. 3 电解池气密性检查:用乳胶管联接电解池出气口与电磁泵抽气端，调节抽气流量至1 000 mL/min，然
后关闭直二通阀及其他出气口，观察流量计浮子下降速度，如2 min内流量由1 000 mL/min下降到

200 mL/min以下则为合格。

4.4 最大电解电流测定:

4.4. 1 试骏设备:模拟电解池线路板一块。

4.4.2 测定方法:

    拆除电解池，接人模拟电解池，调线路板上的电位器旋钮，或利用计算机程序调节，观察积分单元电

解电流指示仪表;或用精度1 mV,输出范围不小于100 mV的电压校验仪接人指示电极或其输人端之

间，用分辨率1 mA的电流表接人电解电极或其输出端之间，调节其变化，测量其电流，测量结果应符合

3.6条要求。

4.5 积分线性度测定:

4.5. 1 试验设备:

    a) 电流表 1块，0.5级，500 mA,

    b)  0.01级数字电压表 1块。

    c)  0̂ 100 kd1的电阻箱1台，精度0. 01 fl.

4.5.2 试验步骤:

    a) 断开电解池连接线.将交直流电流表和电阻箱串接人电解电极电路;

    b) 开启主机电源，启动试验，调节电阻箱阻值，将回路电流分别调节至50 mA,100 mA,150 mA,

        200 mA,250 mA，启动计时器计时2 min，同时记录显示器的显示值，重复测试2次。按公式

        (1)计算积分线性度P;，应符合3. 5. 2的规定。

艺之1一 往J‘

  t更俩轰，丽
X 100% ··。··。··。，····‘······，‘⋯ ⋯(1)

    式 中:

    iu:- 2次测量值的算术平均值，mg;
    W-— 某一相应电流下的硫的理论值(厂家设计时设定)> mg;

  二.x，，— 单次测量显示的最大值，mg,

4.6 精密度和准确度检验;

4,6.1 精密度检验:

    a) 取6个不同硫含量的煤样，各进行2次重复测定，2次测定值之差都应落在GB/T 214规定的

        重复性限内;

    b) 对同一煤样进行10次重复测定，重复测定值(2)的方差与由GB/T 214规定的重复性限计算

        的方差应无显著性差异。比较方法如下:

        按公式(Z)计算10次重复侧定的方差

云} z一(刃z)z/n
n一 1

(2)

按公式((3)式计算 GB/T 214中的重复性限((r):

                                      Sz

若S, < S,，则方差判定合格;

若SI> S?，则按公式(4)计算统计量F:

(3)
尸

 
 
一
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..........-.......·。···⋯ ⋯ (4)

    查表得临界值F_,_ =2. 41，若F-<2. 41，则Sz与S}无显著性差异;否则Sz显著大于S;.

4.6.2 准确度检验:

    对 6个不同含硫量的标准煤样(含硫量分别为高、中、低)进行重复测定，计算每个煤样的重复测定

平均值，各平均值都应落在标准值的不确定度范围内。

4.7 外观检查 :

    用目测法，符合3.n条要求。

5 检验规则

测定仪应进行出厂检验和型式检验，检验项目见表 to

                                        表 1 检验项 目

序号 检验项 目 技术要求 条文号 出厂检验 型式 检验

1 恒温带 3. 4. 1 △

2 升温速度 3.4. 2 △ △

3 控温精 度 3.4. 3 △

4 燃烧管 3.4.4 △ △

5 高温炉外壳温度 3. 4. 5 △

6 绝缘 电阻 3. 4. 6 △

7 绝缘强 度 3.4. 6 △

8 积分单元稳定性 3. 5. 1 △ △

9 积分单元线性度 3. 5. 2 △

10 最 大电解 电流 3.5 △ △

11 电解电流效 率 3. 7 △

12 分解时 间 3. 8 △ △

13 外观 3. 10 △ △

  一 3.12.1 △

    一 3. 12. 2 △

注:表中“△”表示应检项 目。

5. 1 出厂检验

    每台测定仪必须经制造厂质量检验部门按表1规定的出厂检验项目逐台检验，检验合格并发给合

格证方可出厂。

5.2 型式检验

5.2. 1 产品有下列情况之一时，应进行型式检验:

    a) 新产品投产或老产品转厂生产的定型鉴定;

    b) 正式生产后，如结构、材料、工艺有较大改变，可能影响产品性能时;

    c) 停产2年以上，再恢复生产时;

    d) 批量生产时，每2年进行1次;

    。) 出厂检验结果与上次型式检验有较大差异时;

    f) 国家质量监督机构提出进行型式检验的要求时。
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5.2.2 抽样规 则 :

    抽样按GB/T 2828进行。

    a) 批量不超过25台时，抽样2台;

    b) 批量在26--90台之间时，抽样3台。

5.2.3 判定规则:

    a) 当批量不超过25台时:

        根据抽检的样品(第一样本)检查的结果，若品数(检验项目)全部合格，则该批产品判为合格。

        若不合格品数大于等于2，则该批产品判为不合格。

        如果第一样本不合格样品数等于1，则再按5: 2. 2随机抽取2台作为第二样本，进行重复检
        查。两次样本中不合格品数总和等于1，则判为合格，否则为不合格。

    b) 当批量在26-90台之间时:

        根据抽检的样品(第一样本)检查的结果，若品数(检验项目)全部合格，则该批产品判为合格。
        若不合格品数大于等于3>则该批产品判为不合格。

        如果第一样本不合格数大于。小于3，则按5. 2. 2随机抽取 3台作为第二样本，进行重复检

        查。两次样本中不合格品数总和小于等于3，则判该批产品为合格，否则为不合格。

标志 、包装 、运输和贮存

6. 1 标志

    应在产品适当、明显的位置上固定产品铭牌，并标明下列内容:

    a) 制造单位名称;

    b) 产品名称、商标和型号;

    c) 制造日期及编号;

    d) 产品主要参数。

6.2 包装

6.2.，产品包装应符合GB/T 15464规定。易碎品应有专用小包装，并用纸条、抱沫塑料等物填实。
6.2.2 包装箱内应附有下列文件:

    a) 产品合格证;

    b) 产品使用说明书;

    c) 产品维修服务卡;

    d) 装箱单。

6.2.3 包装箱外表面的标志应清晰、整齐，并包括:

    a) 产品名称、商标和型号;

    b) 制造单位名称和发货站名称;

    。) 收货单位名称和收(或到)站名称;

    d) 包装箱外形尺寸，毛重，出厂日期;

    e) “小心轻放”、“向上”、“怕湿”等图示标志应符合GB/T 191的规定。

6.3 运输

    包装好的产品在能够避免雨雪直接影响的条件下，可用任何运输工具运送。运输过程中应小心轻

放，不准倒置，严禁摔压，防止损坏

6.4 贮存

    产品应贮存在通风、干燥、周围无酸性或碱性等有害气体的库房中。


