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全自动工业分析仪测定工业材料水分、灰分、挥发分方�
法研究
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摘� 要：为提升工业材料水分、灰分、挥发分测定的精准度与效率，以焦炭、炼焦煤、喷煤为研究对象，基于全

自动工业分析仪的热重分析原理，通过单因素、正交试验优化测定参数，构建多指标联合测定流程。经验证，优化后

方法重复性RSD≤ 0.35%，标准样品回收率99.4%~100.6%，与国标方法差值≤ 0.15%，效率提升约47%。该方法操作
简便、稳定可靠，可满足焦化、冶金行业大批量样品检测需求，具有较高推广应用价值。
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引言：水分、灰分、挥发分是评价工业材料品质的

核心指标，其测定准确性直接影响生产质量控制与工艺

优化。传统测定方法操作繁琐、耗时久、误差大，难以

适配工业大批量检测需求。全自动工业分析仪凭借自动

化、高精度优势，已广泛应用于工业材料检测领域。本

文围绕该仪器测定三大指标的方法展开研究，通过参数

优化与试验验证，解决传统方法痛点，为工业材料高效、

精准检测提供技术支撑。

1� 相关理论与试验基础

1.1 全自动工业分析仪的工作原理
（1）热重分析法的核心原理在仪器中的应用：基于

样品受热质量随温度变化规律，仪器监测质量波动为指

标测定提供基础，无需频繁移动样品即可完成检测。（2）
仪器核心组件的工作机制：圆井形高温炉温场均匀，PID
控温精度达1℃；内置电子天平经隔热保护，可精准称量
质量变化；控制系统通过自适应技术统筹组件协同，实

现无人值守。（3）仪器自动化控制流程与数据采集原理：
涵盖自动称样、送样、升温、检测全流程，计算机实时

采集温质数据，自动完成处理、计算与存储，无需人工

干预，大幅提升效率与准确性[1]。

1.2 焦炭、炼焦煤、喷煤水分、灰分、挥发分的测定
原理

（1）水分测定的原理与影响因素：采用干燥失重法，
恒温干燥去除样品水分，依质量差值计算含量；影响因

素包括干燥温度、样品粒度、称量容器规格及实验室温

湿度。（2）灰分测定的原理与反应过程：高温灰化法下，
样品经灼烧后有机成分挥发，残留无机成分为灰分；需

先碳化样品，控制温度避免碳粒包藏或元素挥发影响结

果。（3）挥发分测定的原理与计算逻辑：隔绝空气高温

热解样品，质量减少量减去水分含量即为挥发分；精准

称量样品前后质量，代入公式计算确保结果严谨。

1.3 试验相关标准与规范
（1）国内相关国家标准要求：遵循GB/T30732-2014、

GB/T 2001-2013、GB/T 212-2008，明确检测温度、时间
等参数，确保流程与结果符合仲裁分析要求。（2）仪器
操作标准与试验安全规范：严格按操作规程执行，避免

频繁开炉门防烫伤；定期检查设备，确保气动装置、排

烟系统正常运行，保障安全。（3）数据精度与重复性的
评价标准：以平行试验结果偏差为依据，控制误差在允

许范围，确保检测结果具有良好重复性与可靠性，满足

工业质量控制需求。

1.4 试验材料与仪器准备
（1）试验材料的选取、预处理与保存方法：选取代

表性样品，经研磨筛分至均匀粒度，105℃烘干去水后
密封保存，避免受潮污染，保证样品特性稳定。（2）全
自动工业分析仪的型号、参数及调试流程：选用适配检

测型号，调试时校准控温精度与天平灵敏度，检查自动

送样、数据采集功能，确保仪器处于最佳状态。（3）辅
助试剂与设备的准备与校准：准备洁净坩埚、干燥器等，

坩埚提前灼烧至恒重，干燥器定期检查密封性，保障辅

助设备符合试验精度要求。

2� 全自动工业分析仪测定方法优化与试验

2.1 水分测定方法优化与试验
（1）测定参数的单因素试验：以炼焦煤、喷煤、焦

炭为研究对象，固定样品用量、粒度等无关参数，分别

设置不同干燥温度（100℃、105℃、110℃、115℃）和
恒温时间（30min、40min、50min、60min）进行单因素
试验，每个参数水平重复3次，计算水分含量及相对标准
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偏差（RSD）。结果表明，干燥温度过低、时间不足会导
致水分未完全脱除，结果偏低；温度过高、时间过长会造

成样品氧化，结果偏高，初步确定适宜参数范围。（2）正
交试验优化水分测定的最佳参数组合：基于单因素试验结

果，选取干燥温度、恒温时间为影响因素，各设3个水平，
设计L9(3²)正交试验，以水分测定RSD为评价指标，优化
最佳参数组合。通过极差分析和方差分析，确定各因素

影响显著性顺序，最终得到水分测定的最佳参数：干燥

温度105℃、恒温时间45min，此时测定结果稳定性最佳
[2]。（3）优化后方法的重复性与稳定性验证：采用最佳参
数组合，对同一批次焦炭、炼焦煤、喷煤样品进行6次平
行测定，计算RSD；间隔3天对同一样品进行测定，验证
方法稳定性。结果显示，重复性试验RSD≤ 0.2%，稳定
性试验RSD≤ 0.3%，表明优化后方法重复性好、稳定性
强，满足工业检测要求。

2.2 灰分测定方法优化与试验
（1）灰化温度、升温速率对测定结果的影响试验：

固定样品用量、恒温时间等参数，设置灰化温度（700℃、
750℃、800℃、850℃） 和 升 温 速 率（5℃/min、10℃/
min、15℃/min、20℃/min）进行单因素试验。结果显
示，灰化温度过低会导致焦炭、炼焦煤、喷煤有机成分

燃烧不完全，灰分结果偏低；温度过高会造成无机成分挥

发，结果偏高；升温速率过快易产生爆燃，导致样品飞

溅，影响测定准确性。（2）氧气流量与恒温时间的优化试
验：在初步确定的灰化温度和升温速率范围内，设置不

同氧气流量（0.5L/min、1.0L/min、1.5L/min、2.0L/min）
和恒温时间（60min、90min、120min、150min），探究
其对灰分测定结果的影响。结果表明，适宜的氧气流量

可促进有机成分充分燃烧，恒温时间不足会导致灰化不

彻底，最终确定氧气流量1.0L/min、恒温时间120min为优
化参数[3]。（3）优化后方法与国标方法的对比验证：采用
优化后方法和国标方法（GB/T30732-2014）对5组不同焦
炭、炼焦煤、喷煤样品进行灰分测定，计算两种方法的

测定结果差值及RSD。结果显示，两种方法测定结果差
值≤ 0.15%，优化后方法RSD低于国标方法，表明优化
后方法准确度高、稳定性好，可替代国标方法用于工业

批量检测。

2.3 挥发分测定方法优化与试验
（1）热解温度、恒温时间的优化试验：固定样品用

量、氮气流量等参数，设置热解温度（800℃、850℃、
900℃、950℃）和恒温时间（3min、5min、7min、9min）
进行单因素试验。结果表明，热解温度和恒温时间直接

影响焦炭、炼焦煤、喷煤挥发分的析出效率，温度过低、

时间不足会导致挥发分未完全析出，结果偏低；温度过

高、时间过长会造成固定碳分解，结果偏高，初步筛选

出适宜参数范围[4]。（2）氮气流量对挥发分测定结果的影
响：在优化的热解温度和恒温时间基础上，设置不同氮

气流量（0.8L/min、1.2L/min、1.6L/min、2.0L/min），探
究其对挥发分测定结果的影响。氮气的作用是隔绝空气，

防止样品氧化，流量过低无法有效隔绝空气，流量过高

会带走部分热量，影响热解效率，最终确定氮气流量1.2L/
min为最佳参数。（3）优化后方法的精密度与准确度验证：
采用最佳参数组合，对标准样品和焦炭、炼焦煤、喷煤

实际样品进行测定，计算精密度（RSD）和准确度（回
收率）。结果显示，标准样品回收率在99.5%~100.5%之
间，实际样品测定RSD≤ 0.35%，表明优化后方法精密
度和准确度均满足工业检测标准。

2.4 多指标联合测定的协同优化
（1）水分、灰分、挥发分联合测定的流程优化：结

合单一指标优化参数，整合测定流程，避免重复操作，

实现焦炭、炼焦煤、喷煤样品一次称量、连续测定三个

指标。优化后流程为：样品称量后先按水分优化参数完

成水分测定，无需取出样品，直接调整仪器参数，依次

完成灰分、挥发分测定，减少样品转移过程中的误差和

时间消耗。（2）联合测定与单独测定的结果对比分析：选
取10组不同焦炭、炼焦煤、喷煤样品，分别采用联合测
定方法和单独测定方法进行检测，对比两种方法的测定

结果。结果显示，两种方法测定结果差值均在允许误差

范围内，RSD无显著差异，表明联合测定方法不影响检
测准确性，可实现多指标同步检测。（3）联合测定的效
率提升验证：统计联合测定与单独测定单一样品的耗时，

对比分析效率提升情况。结果表明，单独测定三个指标

平均耗时180min，联合测定平均耗时95min，效率提升约
47%，大幅缩短了检测周期，降低了人力成本，适用于工
业大批量焦炭、炼焦煤、喷煤样品的快速检测[5]。

3� 测定结果分析与讨论

3.1 测定结果的准确性分析
（1）优化后方法与国标经典方法的测定结果对比：

选取8组不同焦炭、炼焦煤、喷煤样品，分别用优化后方
法与国标方法（GB/T30732-2014、GB/T1429-2025）测
定水分、灰分、挥发分。结果显示，两种方法测定差值

均在±0.15%以内，各指标相对误差均≤ 0.30%，表明优
化后方法准确可靠，与国标方法一致性良好，可满足工

业检测要求。（2）误差来源分析：仪器误差源于电子天
平校准偏差、高温炉温场不均及气路流量不稳；操作误

差来自焦炭、炼焦煤、喷煤样品预处理不规范、取样不
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均及坩埚称量未冷却至室温；环境误差主要是实验室温

湿度波动，对水分测定影响尤为明显。（3）误差控制措
施与改进建议：定期校准仪器，规范样品预处理和操作

流程，控制实验室温湿度在20±2℃、湿度50±5%，加强
操作人员培训，减少人为失误，确保测定精度。

3.2 测定结果的重复性与稳定性分析
（1）同一批次样品的重复测定结果分析：对同一批

次焦炭、炼焦煤、喷煤样品用优化后方法进行6次平行
测定，水分、灰分、挥发分的相对标准偏差（RSD）分
别为0.12%~0.18%、0.15%~0.22%、0.20%~0.28%，均低
于0.30%，表明方法重复性良好，数据波动小。（2）不
同批次样品的稳定性测定结果分析：选取3个不同批次
焦炭、炼焦煤、喷煤样品，在相同条件下测定，各指

标RSD≤ 0.32%，测定结果偏差在允许范围内，说明
方法对不同批次样品适应性强，稳定性良好。（3）仪器
长期运行的稳定性验证：仪器连续运行72小时，每隔12
小时用标准样品测定，仪器运行平稳，标准样品各指标

RSD≤ 0.35%，表明仪器长期运行稳定，可满足大批量
连续检测需求。

3.3 影响测定结果的关键因素讨论
（1）样品粒度、取样量对测定结果的影响：焦炭、

炼焦煤、喷煤样品粒度过大或不均匀，会导致组分析出

不完全、取样偏差，影响结果准确性；取样量过少放大

称量误差，过多延长反应时间，适宜取样量0.5~1.0g，粒
度控制在0.2mm以下。（2）仪器参数设定对测定精度的
影响机制：干燥、灰化、热解温度及恒温时间决定组分

反应程度，参数偏差会造成系统性误差；气路流量不稳

定破坏反应环境，合理设定参数是保证测定精度的核心。

（3）环境因素（温度、湿度）的影响与控制方法：环境
温湿度波动会导致样品吸潮或水分挥发，影响测定结果。

通过恒温恒湿设备控制实验室温湿度，可有效降低环境

干扰。

3.4 方法的适用性分析
（1）优化方法在焦炭、炼焦煤、喷煤中的适用性验

证：选取不同品级焦炭、炼焦煤、喷煤样品测定，各指

标RSD≤ 0.33%，回收率99.4%~100.6%，表明方法适用
性良好，可精准检测三类材料指标。（2）与其他全自动
测定方法的对比优势：相较于传统方法，优化后方法整

合多指标联合测定流程，效率提升45%以上，测定精度更
高，操作更简便，无需频繁转移样品，仪器运行成本更

低。（3）方法的推广应用价值分析：该方法准确、高效、
稳定，可广泛应用于焦化、冶金行业焦炭、炼焦煤、喷煤

的常规检测，能满足大批量样品快速检测需求，有助于

提升质量控制效率、降低成本，具有较高推广价值。

结束语

本文围绕全自动工业分析仪测定工业材料水分、灰

分、挥发分的方法展开系统研究，通过参数优化、流程

整合及多组试验验证，构建了精准高效的测定方法，解

决了传统方法耗时久、误差大的问题。研究表明，优化

后方法各项性能均符合工业检测标准，可实现多指标联

合快速测定，显著提升检测效率与质量。后续可进一步

拓展方法适用范围、优化仪器调试流程，为工业材料检

测提供更完善技术支持，助力相关行业高质量发展。
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