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	前言
	1　范围
	2　规范性引用文件
	3　术语和定义
	4　仪器设备与试剂
	4.1　仪器设备
	4.1.1　真空干燥箱：配备高精度温控系统与惰性气体充洗接口，能保持温度在60℃～110℃范围内，极限真空度应不
	4.1.2　通氮干燥箱：带自动控温装置，能保持温度在75℃～110℃，可容纳适量的称量瓶，具有较小的自由空间，设
	4.1.3　分析天平：感量0.1 mg。
	4.1.4　流量计：量程为100mL/min～1000 mL/min。
	4.1.5　干燥器：内装变色硅胶或粒状无水氯化钙。
	4.1.6　烘干盘：由搪瓷、不锈钢、镀锌铁板或铝板等耐热、耐腐蚀材料制成，其规格应能容纳不少于500 g试样。
	4.1.7　玻璃称量瓶：直径70 mm～80 mm，高35 mm～40 mm，带有严密的磨口盖。

	4.2　试剂和材料
	4.2.1　氮气：纯度＞99.99%。
	4.2.2　无水氯化钙：化学纯，粒状。
	4.2.3　变色硅胶：工业用品，粒状。


	5　原始煤样采集与制备
	5.1　应按照GB/T 474、GB 482要求现场采集煤块，使用密实袋紧密包装，密封前尽可能将密实袋内空气
	5.2　煤样在制备之前、制备之后以及制备过程中的任何阶段都应储存在不吸水、不透气的密封容器中并置于阴凉处。
	5.3　应按照测试分析设备对样品的要求对煤块进行破碎、筛选、切割、打磨等，制备出原始煤样。
	5.4　制备过程应在阴凉干燥处进行，使用不明显生热、机内空气流动很小的设备或人工破碎方式进行，避免破碎过程中

	6　干燥步骤
	6.1　方法A（真空干燥法）
	6.1.1　将原始煤样平摊在已预先干燥的烘干盘内，再将烘干盘放入真空干燥箱内，抽真空至绝对压力不大于133 Pa
	6.1.2　对于少量需干燥预处理的煤样，可直接使用玻璃称量瓶作为容器进行烘干。
	6.1.3　设定临界烘干温度为目标温度，采用阶梯式程序升温方式缓慢加热，升温速率不大于2℃/min。
	6.1.4　对微结构保真度存在要求的试样，或具备测定临界损伤温度条件的实验室，应参照附录A测定该煤样的临界损伤温
	6.1.5　对不具备测定临界损伤温度条件的实验室，可参照表1的参数进行干燥预处理。
	煤种
	干燥温度/℃
	干燥时间/h
	（粒径≤10 mm）
	干燥时间/h
	（粒径＞10 mm）
	褐煤
	65
	12
	24
	烟煤
	75
	8
	16
	无烟煤
	85
	4
	8
	6.1.6　达到干燥时间后，切断热源，使试样在真空下自然冷却至室温。通过微调进气阀缓慢、匀速通入高纯氮气恢复常压

	6.2　方法B（通氮干燥法）
	6.2.1　将原始煤样平摊在已预先干燥的烘干盘内，再将烘干盘放入充氮干燥箱内。对于少量需干燥预处理的煤样，可直接
	6.2.2　在烘干盘或称量瓶放入干燥箱前10min开始通氮气，氮气流量以每小时换气15次为准，排空干燥箱内氧气。
	6.2.3　设定临界损伤温度为目标温度，采用阶梯式程序升温方式（升温速率≤2℃/min）缓慢加热。
	6.2.4　对微结构保真度有要求的试样，或具备测定临界损伤温度条件的实验室，应参照附录A测定该煤样的临界损伤温度
	6.2.5　对不具备测定临界损伤温度条件的实验室，可参照下表2的参数进行干燥预处理。
	煤种
	干燥温度/℃
	干燥时间/h
	（粒径≤10 mm）
	干燥时间/h
	（粒径＞10 mm）
	褐煤
	85
	24
	48
	烟煤
	95
	12
	24
	无烟煤
	105
	8
	16
	6.2.6　达到干燥时间后，应切断热源，使试样在充氮条件下自然冷却至室温。


	7　干燥煤样的储存
	7.1　将干燥煤样放入干燥的称量瓶，应立即盖上盖并放入干燥器内。
	7.2　干燥煤样处理完毕后，应尽快完成分析测试。
	7.3　测试前转移干燥煤样时，应将干燥煤样装入装有无水氯化钙和变色硅胶的密封袋。
	7.4　储存或转移干燥煤样过程中，若变色硅胶产生变色，应重新对煤样进行干燥预处理，或经评估后判定是否可用于微

	附录A（资料性）临界损伤温度测试方法
	A.1　方法提要
	A.2　设备及耗材
	A.2.1　热分析-质谱联用仪：由热重分析仪（TG）和同步热分析仪（STA）、质谱仪（MS）以及连接系统３部分组
	A.2.2　氮气：纯度＞99.99%。

	A.3　测定步骤
	A.3.1　检查设备气路、电路等，按照一起操作规程开机；
	A.3.2　按照仪器类型选择合适的载气流量通入氮气，按照仪器操作规程对质谱仪抽真空，并进行调谐，达到操作手册规定
	A.3.3　将约6 mg待测原始煤样置于坩埚内，称重并记录，精确至0.01mg；
	A.3.4　采用阶梯式程序升温方式（升温速率2℃/5min）缓慢加热，质谱其它参数设置根据不同热分析-质谱联用仪
	A.3.5　启动试验温度程序，记录TG、DTA/DSC、MS扫描曲线；
	A.3.6　当质谱仪显示2种以上气体成分出现明显变化时，停止实验，分析试验结果。

	A.4　结果分析

	附录B（资料性）附录B干燥时间测试方法
	B.1　方法提要
	B.2　设备及耗材
	B.2.1　干燥设备：带有自动控温装置的电热通氮干燥箱或真空干燥箱。
	B.2.2　称量容器：带有严密盖子的玻璃称量瓶或带盖的铝制称量盒。
	B.2.3　冷却装置：装有变色硅胶或其他有效干燥剂的干燥器。
	B.2.4　分析天平：感量为0.1mg。
	B.2.5　氮气：纯度＞99.99%。

	B.3　测定步骤
	B.3.1　将洁净、干燥的带盖称量瓶放入预先加热至干燥温度的干燥箱中，烘干1h。取出后盖严，放入干燥器中冷却至室
	B.3.2　在已称重的称量瓶中，迅速称取约1g（精确至0.0001g）待测原始煤样，平铺在称量瓶底部。
	B.3.3　将装有煤样的称量瓶放入干燥箱中，并按照要求开启设备并升温。记录放入时刻，进行第一阶段的基础时间烘干（
	B.3.4　基础烘干时间结束后，迅速从干燥箱中取出称量瓶，立即盖严盖子，放入干燥器中冷却至室温（约20min）。
	B.3.5　检查性干燥：将称过重的称量瓶重新打开盖子，放入干燥箱中，继续进行30min的干燥。
	B.3.6　30min结束后，重复A.3.4的操作进行冷却和称量。
	B.3.7　比较A.3.6与A.3.4的质量差值。如果连续两次烘干后的质量减少不超过0.001g，或者质量出现增

	B.4　结果分析

	参考文献

