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引    言 

JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001《通用计量术语及定义》和 JJF 

1059.1《测量不确定度评定与表示》共同构成支撑本规范制定工作的基础性系列规范。

校准方法及计量特性等主要参考了 JJG 1036《电子天平检定规程》、JJF 1847《电子天

平校准规范》JJG 1140《工业分析仪检定规程》、GB 5009.4 食品安全国家标准-食品中

灰分的测定、ISO 3451-1《塑料灰分的测定第 1 部分一般方法》（Plastics—Determination 

of ash）。 

本规范为首次发布。 

 



 

1 

全自动灰分分析仪校准规范 

1  范围 

本规范适用于食品、医药、农产品、环化及建材等领域的全自动灰分分析仪的校准。 

2  引用文件 

本规范引用了下列文件： 

JJF 1181     衡器计量名词术语及定义 

JJG 99       砝码 

JJG 1036     电子天平 

JJF1847      电子天平 

JJG 1140     工业分析仪 

GB 5009.4-2016食品安全国家标准-食品中灰分的测定 

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  术语 

JJF 1181 衡器计量名词术语及定义中界定的及以下术语和定义适用于本规范。 

3.1  灰分  

样品经灼烧后所残留的无机物质。灰分数值系用灼烧、称重后计算得出。 

3.2  全自动灰分分析仪 automatic ash determination equipment 

将高温加热单元（高温炉）、衡量仪器（称重单元）以及数据处理系统集成于一体，

基于热重分析法实时测量样品在程序升温与恒温过程中质量变化，并以此计算试样中的

灰分含量的具有全自动运行、多样品同时检测功能的仪器。 

3.3  实际分度值 actual scale interval（d） 

以质量单位表示的两个相邻示值的差。 

实际分度值应以1×10k， 2×10k 或 5×10k 形式表示，k为正整数、负整数或零。 

4  概述 

全自动灰分分析仪（以下简称灰分仪）将高温加热单元与称重单元，以及数据处理

系统集成在一体，结构和工作原理如图 1 和图 2： 
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图 1 灰分仪机械结构示意图 

1—坩埚，2—转盘夹钳，3—样品转盘，4—承载器，5—显示屏，6—气体流量控制阀 

 

图 2 灰分仪原理结构图 

灰分仪用于样品经灼烧后所残留的无机物质的测量，广泛应用于商品评价、食品

安全、科学研究及国家检验检疫等领域，也可以用于确定与水分、挥发分相关的其它

量值、参数或特性。 

5  计量特性 

（1）衡量仪器示值误差及重复性： 

任何单次测量的示值与对应输入砝码的参考量值之差。 

在重复性条件下，以实际一致的方法将同一载荷多次地放置在衡量仪器的承载器

上，衡量仪器提供相互一致结果的能力，用标准偏差来表示。 
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（2）灰分示值误差及重复性 

灰分示值误差应不超过±5.0%，灰分重复性应不大于 2.0%。同时应符合表 1 规定。 

表1 灰分范围及最小测试样品重量 

项目 
灰分范围 

（%） 

最小测试 

样品重量 

（g） 

预计获得 

灰分重量

（mg） 

示值误差 

（%） 

重复性 

（%） 

灰分 

＞ 0.01～0.05 100 10～50 

±

5.0% 

≤

2.0% 

＞ 0.05～0.1 50 25～50 

＞ 0.1～0.2 25 25～50 

＞ 0.2～1 10 20～100 

＞ 1～10 5 50～500 

＞ 10～25 2 200～500 

＞ 25 1 ＞ 250 

注：以上技术指标不用于合格判别，仅供参考。 

6  校准条件 

6.1  环境条件 

环境温度：（5~35）℃； 

相对湿度：≤85%。 

灰分仪应安装在远离门窗、热源、避免阳光直射的地基上，并用冷光灯照明；地基应平

整、坚固、具有良好的刚度及防震。 

灰分仪实验室内应避免有侵蚀性气体。 

注：上述条件与制造商的产品规定不一致时，温、湿度条件应符合灰分仪使用说明书要求。以

产品规定为准。 

6.2  校准所用设备 

6.2.1  砝码 
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（1）经校准且具有包含不确定度的校准证书的砝码，其不确定度为 kUu / ； 

（2）经检定合格且具有检定证书的砝码： 

a）对于检定证书中只给出标称质量值的砝码，其不确定度为 3/|| MPEu  ； 

b）对于检定证书中给出折算质量值的砝码，其不确定度为 6/|| MPEu  。 

 

6.2.2 砝码的选择 

砝码的选择见表 2。 

表2 砝码的选择 

Max/d 砝码的选择 

1 000 000＜Max/d 选择 E2等级砝码，或不低于 E2等级不确定度的砝码 

150 000＜Max/d≤1 000 000 

对于检定证书中只给出标称质量值得砝码，选择 F1等级及以上砝码； 

对于检定证书中只给出折算质量值得砝码，选择 F2等级及以上砝码 

6.3 标准物质： 

采用有证标准物质“煤物理特性和化学成分分析标准物质”，灰分标准物质应符合

表 3的要求。或可以根据用户使用要求，采用有证标准物质，如“豆粕中粗蛋白、粗脂

肪、粗灰分和氨基酸成分分析标准物质”等。 

表 3 煤物理特性和化学成分分析标准物质中灰分的要求% 

标准物质名称 含量范围 扩展不确定度（k=2） 

灰分 

＜15.00 ≤0.15 

15.00～30.00 ≤0.20 

＞30.00 ≤0.25 

6.4  其它有关测量用计量器具 

a) 温度计：最大允许误差不超过±0.2℃； 

b) 湿度计：相对准确度不低于 5%的干湿度计。 

7  校准项目和校准方法 

灰分仪在正常工作条件下按常规测试程序先行自校准。 

7.1 校准前准备工作 
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7.1.1 检查灰分仪是否有铭牌或产品标识，是否标明型号、编号、制造厂等信息。  

7.1.2 正常使用条件（气流、振动、称量场所的稳定性等）是否适用于待校准的灰分仪。 

7.1.3 灰分仪在校准之前应经过适当时间的通电，如灰分仪说明书规定的预热时间，或

用户设定的时间。若无上述规定，则灰分仪预热时间不少于 30 分钟。 

7.1.4 灰分仪保持水平状态(灰分仪应放置在水平台面上并保持内部的衡量仪器水平泡处

于中央位置)。 

7.2 衡量仪器的示值误差及重复性 

应在需校准的称量范围内均匀选取试验载荷测量点，至少有 5 个不同的试验载荷，

其中必须包括零点、接近 50%最大秤量、最大秤量或接近最大秤量。或根据用户的需求

可增加试验载荷测量点。 

在测量之前，应将示值设置为零，从零载荷顺序增加至最大秤量，在测量过程中的

每一步都可以卸载载荷，卸载后需检查零点，如果零点示值不为零，应将示值设置为零。 

对于任何试验载荷，包括无载荷，衡量仪器示值只有在被认为稳定的情况下才读取

和记录。如果衡量仪器的性能、校准现场的环境条件使得示值不稳定，则不应读取和记

录测量数据。 

对于每一个试验载荷，按公式（1）计算示值误差： 

                                r e fmIE                                 

（1）         

式中： 

E——示值误差；   

I——显示值； 

mref——砝码的参考质量值。 

注：参考质量值可以是标称值；也可以是约定质量值。 

在重复性条件下，以实际一致的方法将同一载荷多次地放置在衡量仪器承载器上,

选择载荷时，通常测试载荷在接近 50%最大秤量，试验载荷应尽可能选择单个砝码。如

用户有特除需求，可调整试验载荷测试点。 

在测量之前，将衡量仪器示值置零。加载试验载荷至少 6 次。每次加载载荷时，记
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录示值。测量中每次卸载后，应检查示值，如果显示不为零，可以置零。根据重复性测

量点试验载荷，用公式（2）计算相对实验标准偏差 s 作为重复性的表征。 


















n

i II
n

s
1i

2

-
1

1
                          

（2）                                                          

式中： 

s——实验标准偏差；   

Ii ——第 i 个载荷显示值； 

I ——n 个显示值的平均值。 

7.3 灰分的示值误差及重复性 

(1) 根据燃烧盘大小调整灰分仪流量计，使其达到说明书要求的氧气流量。 

(2) 将坩埚放于灰分仪试样盘上，在 800℃温度下灼烧 60min。 

(3) 待坩埚冷却至室温后，选取符合 6.3 中要求的标准物质，按照仪器给定的灰分

程序分别对同一种标准物质重复测定至少 6 次。 

注：（1）若坩埚以经马弗炉灼烧后可不必进行第一步操作。 

（2）设定灰分仪温度和时间，可根据不同标准物质要求确定。 

灰分仪对标准物质连续测定 6 次，按公式（3）计算相对示值误差。 

＝－×                        

（3） 

式中： 

B——相对示值误差，%； 

M——标准物质 6 次测量结果的平均值； 

T——标准物质标准值。 

用灰分仪对标准物质重复测量 6 次，并根据公式（4）计算相对实验标准偏差 RSD

作为重复性的表征。 

%100-
1

11

1i

2











 







n

i xx
nx

RSD                 （4） 

式中： 

RSD——相对标准偏差，%； 

 i——第 i 次标准物质的测量值； 
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 ——n 次测量平均值； 

n——测量次数，n = 6。 

8  校准结果表达 

8.1  校准结果处理 

经校准后的灰分仪应核发校准证书，校准证书应符合 JJF 1071 中 5.12 的要求，并

给出各校准项目名称和测量结果以及扩展不确定度。校准原始记录格式（推荐性表格）

见附录 A，校准证书内页格式（推荐性表格）见附录 B。 

8.2  校准结果的测量不确定度 

校准结果的测量不确定度按 JJF 1059.1 的要求评定，校准结果测量不确定度评定示

例见附录 C 和附录 D。 

9  复校时间间隔 

由于复校时间间隔的长短是由灰分仪的使用情况、使用者、灰分仪本身质量等诸因

素所决定的，因此送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔，复校时间间隔

建议不超过1年。 
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附录 A 

校准原始记录格式 

（推荐性表格） 

灰分仪名称  型号规格  

最大秤量  实际分度值  

制造厂商  出厂编号  

委托单位  地址  

温度  湿度  

证书编号  校准日期  

校准员  核验员  

一、衡量仪器示值误差 

序号 试验载荷 显示值 示值误差 U(k=2) 

1     

2     

3     

4     

5     

二、衡量仪器测量重复性 

试验载荷 显示值 重复性 

        

三、灰分的示值误差及重复性 

灰分标物名称

及标准值 
测量值 平均值 相对示值误差 相对标准偏差 U(k=2) 
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附录 B： 

 

校准证书（内页）格式 

（推荐性表格） 

 

校准环境条件：   温度         ℃；  湿度         %RH 

校准项目 校准结果 
扩展不确定度 

U(k=2) 

最大秤量  / 

实际分度值 d  / 

衡量仪器示值误差   

灰分示值误差   

校准说明： 
 
 
 
 
 
 
 

（以下空白） 
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附录 C 

灰分测量不确定度评定示例 

C.1 测量方法 

灰分仪在正常工作条件下按常规测量程序优先进行调整，然后用灰分仪对标准物质

连续测量 6 次，记录测量结果，按照公式(C.1)计算测量结果平均值和标准值之差作为示

值误差。 

C.2 测量模型 

  

＝－×                   
  （C.1） 

式中： 

B——相对示值误差，%； 

M——标准物质 6 次测量结果的平均值； 

T——标准物质标准值。 

C.3 合成标准不确定度计算公式 

依据不确定度传播律，当各不确定度间不相关时， )()( 222

i

n

i

ic xuxcu  ，则 

2222

TTMMc ucucu                         （C.2） 

由公式（C.2）得 

TM

B
cM

1





  

2T

M

T

B
cT 




   

C.4 不确定度来源 

a）输入量 M 引入的标准不确定度 Mu ，包括测量重复性引入的标准不确定度
1

Mu 和

分辨力引入的标准不确定度
2Mu ； 

b）输入量 T 引入的标准不确定度 Tu ，主要是标准物质引入的标准不确定度。 

C.5 标准不确定度分量评定 

C.5.1 输入量 M 引入的标准不确定度分量 Mu 评定 

C.5.1.1 测量重复性引入的标准不确定度分量
1

Mu  
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校准的具体条件见表 C.1 

表 C.1 校准的具体条件 

项目 说明 

GBW11126 煤物理特性和化学成分分析标准物质 T=17.58%，U=0.16% (k=2) 

灰分仪分辨率 0.01% 

校准前进行的调整 
（1）调节仪器地脚保持仪器水平 

（2）调节衡量仪器的水平泡保持衡量仪器水平 

校准期间的温度   

在校准开始时测量为 21℃，校准过程中温度变化不大

于 1℃；相对湿度为 55%，校准过程中相对湿度变化

不大于 10% 

标物的质量值 一般称取 5 g 

选定一台全自动灰分分析仪，使用煤物理特性和化学成分分析标准物质对灰分参数

连续测量 6 次，测量结果见表 C.2。 

表 C.2 灰分测量结果 

测量项目 测量值 (%) 

灰分 17.63 17.58 17.51 17.50 17.44 17.42 -- -- -- -- 

则单次测量结果的标准差 Ms 和如下： 

%080.0)(
1

1 2 


 
n

i

iM MM
n

s  

以 6 次测量的算术平均值作为结果，则由测量重复性引入的标准不确定度分量为： 

%033.06/
1

 MM su  

C.5.1.2 分辨力引入的标准不确定度分量
2Mu  

全自动灰分分析仪的煤物理和化学的灰分项目的最小分辨力为 0.01%，区间半宽 a=0.005%，按

均匀分布，包含因子取 k= 3，由此引起的标准不确定度为： 

%0029.0
3

005.0
2

Mu
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C.5.2 输入量 T 引入的标准不确定度分量 Tu 评定 

由校准灰分引入的不确定度分量 Tu 可以根据校准灰分证书提供的扩展不确定度U

和包含因子 k 计算，煤物理和化学的灰分项目其不确定度为 0.16% (k=2)，则由标准灰

分引入的标准不确定度分量： 

%080.0
2

0.16%
Tu

 

C.5.3 灵敏度系数的计算 

通过表C.2进行计算和查看标准物质证书可知，M：17.51%，T：17.58%，通过代入

对应的平均值和标准值，则灵敏度系数的计算结果如下： 

688.5
%58.17

11







TM

B
cM  

666.5
%)58.17(

%51.17
22







T

M

T

B
cT

 

C.6 标准不确定度一览表 

标准不确定度一览表见表 C.3。 

表 C.3 灰分标准不确定度一览表 

被测量 不确定度来源 标准不确定分量 灵敏系数 
输出量的标准

不确定度分量 

灰分 

输入量 M 

测量重复性 0.033%  

5.688 

0.00188 

分辨力 0.0029% 0.00016 

输入量 T 标准物质 0.080% -5.666 0.00453 

C.7 合成标准不确定度 cu
 

测量重复性、分辨力引入的不确定度分量取其大者，由于
1

Mu 、 Tu 互不相关，则由

公式（C.2）可得合成标准不确定度为 uc： 

%49.0%1002222

1
 TTMMc ucucu

 

C.8 扩展不确定度U  

取包含因子 k=2，则扩展不确定度 U 为： 

%0.1 cukU  
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附录 D      

衡量仪器校准测量不确定度 

 

D.1 测量方法 

衡量仪器在正常工作条件下按常规程序先行校准，然后在需称量范围内均匀选取试

验载荷测量点，按公式（D.1）计算示值误差。 

D.2 测量模型 

refmIE                               (D.1) 

式中： 

E——示值误差；   

I——显示值； 

mref——参考质量值。 

参考质量值可以是标称值；也可以是约定质量值。   

D.3  合成标准不确定度计算公式 

(D.2) 

 

D.4  不确定度来源 

00repLL -δ-δ+δ+ IIIIII                      (D.3) 

不确定度来源包括： 

a）空载示值的化整误差引起的标准不确定度
0Iu  

b）加载示值的化整误差引起的标准不确定度
LIu  

c）重复性引起的标准不确定度
repIu  

d）砝码标准不确定度
cmu  

D.5  标准不确定度分量评定 

D.5.1 空载示值的化整误差引起的标准不确定度
0Iu  

校准的具体条件见表 D.1 

 

 

22

refmIc uuu 
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表 D.1 校准的具体条件 

项目 说明 

衡量仪器最大秤量 200 g  

衡量仪器实际分度值(d) 0.1 mg 

校准前进行的调整 （1）外置校准：根据说明书，选取所需砝码

进行调整。 

（2）内置校准：根据说明书，进行自动调整

校正（无需砝码）。 

校准期间的温度   在校准开始时测量为 21℃，校准过程中温度

变化不大于 1℃；相对湿度为 55%，校准过

程中相对湿度变化不大于 10% 

试验载荷 有校准证书的 E2级标准砝码，与室内等温。 

0I 表示空载示值的化整误差。其区间半宽度为±d0/2；服从矩形分布： 

gdu
I

000029.032/101.032 3

0
0


 

D.5.2 加载示值的化整误差引起的标准不确定度
LIu                                                                                                

LI 表示加载时的示值误差。其区间半宽度为±dL/2，服从矩形分布。因此： 

gdu L
LI

000029.032/101.032 3 

 

D.5.3 重复性引起的标准不确定度
repIu  

用标准砝码对衡量仪器连续测量 6 次，测量结果见表 E.2。 

表 E.2 测量结果 

次数 1 2 3 4 5 6 

实测值(g) 200.0002 200.0002 200.0003 200.0001 200.0002 200.0001 

gsu
I

000075.06/
rep



 

D.5.4 砝码的标准不确定度
cmu  

砝码校准证书中给出了砝码的约定质量以及校准不确定度 U 和覆盖因子 k，其标准

不确定度为： 

ggkUu
cm

000020.02/10040.0 3  



 

D.6  合成标准不确定度u   

g000088.0000020.0000075.0000029.0000029.0 22222222

rep0
 guuuuu

cL mIIIc 
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D.7  扩展不确定度 

取包含因子 k=2，则扩展不确定度 U 为： 

g810.000g000088.02  kuU  

由于衡量仪器实际分度值为 d=0.1mg，因此： 

g20.000U （k=2） 
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