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  GB/T 19494. 3-2004

                              前 言

    GB/T 19494《煤炭机械化采样》分为三个部分：

    — 第1部分：采样方法；

    — 第2部分：煤样的制备；

    — 第3部分：精密度测定和偏倚试验。

    本部分为GB/T 19494的第3部分，对应于ISO 13909-7;2001《硬煤和焦炭 机械化采样 第7部

分：采样、制样和试验精密度测定方法》和ISO 13909-8:2001《硬煤和焦炭 机械化采样 第8部分：偏

倚试验方法》。本部分与前述两标准的一致性程度为非等效，主要差异如下：

    — 按照中国人的思维逻辑，对标准的结构层次做了修改；

    — 对ISO 13909-7和ISO 13909-8中不合适的规定、不确切和难以理解的描述做了修改，不详细
        的内容做了补充；

    — 在静止批煤采样偏倚试验中增加了人工钻孔的参比采样方法；

    一一本部分详细讲述了偏倚试验时的煤样对采取方法；

    — 本部分提出了最大允许偏倚的确定方法；

    — 在精密度测定中，本部分删去了ISO 13909-7中推荐的方差图法Grubb法。

    本标准附录A为资料性附录。

    本标准由中国煤炭工业协会提出。

    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。

    本标准主要起草人：段云龙、韩立亭、谢恩情。

    本标准为首次制定。
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                        煤炭机械化采样

                第3部分：精密度测定和偏倚试验

1 范围

    GB/T 19494的本部分规定了煤炭机械化采样精密度测定和偏倚试验的术语和定义，采样、制样和

化验精密度测定方法以及偏倚试验方法。

    本部分适用于煤炭机械化采样的精密度测定和偏倚试验。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过GB/T 19494的本部分的引用而构成为本部分的条款。凡是注日期的文件，其

随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成协议的各

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部分。

    GB/T 19494. 1 煤炭机械化采样 第1部分：采样方法（GB/T 19494. 1 - 2004, ISO 13909-1:

2001 Hard coal and coke-Mechanical sampling-Part 1：General introduction, ISO 13909-2：2001 Hard

coal and coke- Mechanical sampling-Part 2：Coal-Sampling from moving streams, ISO 13909-3：

2001 Hard coal and coke-Mechanical sampling-Part 3：Coal-Sampling from stationary lots, NEQ)

    GB/T 19494.2 煤炭机械化采样 第2部分：煤样的制备（GB/T 19494. 2-2004, ISO 13909-1:

2001 Hard coal and coke-Mechanical sampling-Part 1：General introduction, ISO 13909-4：2001

Hard coal and coke-Mechanical sampling-Part 4：Coal-Preparation of test samples，NEQ)

3 术语和定义

    GB/T 19494. 1和GB/T 19494.2规定的术语及其定义适用于本部分。

4 采样、制样和化验精密度测定

4. 1 概述

    当设计一精密度符合要求的采样方案时，要有一个精密度与煤炭特性和采样特性的相关关系式，其

主要的相关因数是煤的变异性（即子样方差）、制样和试验误差、子样数和总样数以及试样的质量。

    精密度的估算方法有数种，它视采样的目的和使用的采样方案和设备而定，这里有两种情况：

    a) 对已有的采样系统，试验的目的是检查采样方案实际上能否达到所期望的精密度，如达不到则

        需对其进行改进，直到精密度令人满意为止。核验例行采样方案精密度的最严密的方法，是多

        个采样单元双份采样法（见4. 4. 1) o

    b) 对一特定的批煤，试验的目的是从实际试验结果来估算其能达到的精密度。此时，最好的方

        法是多份采样法（见4.4.2)0

    本标准给出的精密度计算公式系以以下假设为基础：被采样煤的品质变化是随机的；品质观测值为

正态分布。虽然这两个假设对某些煤质参数并不很准确，但实际状态与假设状态的偏离程度对精密度

核验公式的有效性无实际影响，因本标准所用的统计方法对非正态分布不很敏感。

    煤炭品质往往存在一定的序列相关关系，即相邻的煤倾向于有相似的组成，相距较远的煤倾向于有

不相似的组成。所以，根据试验得到的初级子样方差可能会与实际的有所差异，故根据初级子样方差和

制样及化验方差得到的精密度估算值也会与实际达到的有所不同。
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4.2 采样、制样和化验总精密度及其影响因素关系式

4.2. 1 概述

    精密度是在规定条件下多次重复一测量程序所得结果间的符合程度，它是所用测量方法的一个特

征。一个方法的随机误差越小，它的精密度就越高。精密度值通常取总体标准差的2倍。

    如果从一采样单元采取.i个试样并分别制备和化验，则单次观测值的估算精密度 P按公式（1)

计算：

                                P二2s＝2涯认台 ····“·····“···“··一（1）
    式中：

    s— 单次观测值总体标准差的试样估算值；

  VSPT— 采样、制样和化验总方差。

    式（1)中总方差VSPT为初级子样方差、子样数和制样及化验方差的函数。初级子样方差由采样方

差和产品变异性方差构成，后者一般是（但并不总是）最大的采样方差源。

    对单个总样，总方差按公式（2)计算：

                                                              V

                            VSPT一常十VPT ‘．．‘“’“’．．‘．．⋯⋯．“⋯（“）
    式中：

    V，— 初级子样方差；

    Vpr— 制样和化验方差；

      n— 总样中初级子样数。

4.2.2 连续采样精密度关系式

    如把一批煤分成数个采样单元，每个采样单元采取一个总样，则各总样算术平均值的方差由公式

(3）表示：

                                                                V， V，

                          VSPT一茄"n＋访 ．．·⋯． ‘．．．．·．．·．．·⋯．⋯（“）
    式中：

    m— 总样数。

    将式（1)和式（3)合并得连续采样精密度估算式：

                                        ＿ ＿ ／V,    V-

                        尸一2丫茄寸n十言 ’．．‘”．．‘．．’．．’“’．．‘．．‘”‘．．（4）
    公式（4)用来估算以给定的采样方案对变异性已知或可估算的给定煤炭采样时，预期可达到的精密

度。也可用来决定对一变异性已知或可估算的煤进行采样时，在要求精密度下，需要采取的总样数和

每个总样的子样数。

    由公式（4)可推导出子样数计算式（5)和总样数计算式（6);

                                                                4V，
                                                        n＝ －二二下～一－二二一 ····⋯ ⋯ ‘，·‘。·⋯ “‘··⋯ ⋯ （5 ）

                                              m尸e一4V盯

                                                4(V ＋nV二)
                                              m ＝ 一‘二＝二丁一 ‘ ·······，················⋯⋯（6）

                                                                nP

4.2.3 间断采样精密度关系式

    当假设一批煤的所有采样单元的初级子样方差一致时，各采样单元平均值间可能有差异。当所有

采样单元都采样并化验时，这种差异不会导致额外的方差。但是，如果只有某些单元被采样和化验（即
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间断采样），则应在公式（3)中加入一项采样单元方差，这样间断采样总方差VSPT为：

                                                  V， V二 j‘ u、V＿

                      VSPT一六十寸＋（‘一刻寸 ······．．··．．···········⋯⋯（7）
    式中：

    m— 总采样单元数；

    u— 进行采样的采样单元数；

    Vm— 采样单元方差。

    将式（1)和式（7)合并，可得到间断采样的精密度估算式（8)，由式（8)可导出间断采样需采样的采样

单元数u和每个采样单元的子样数n;

                                            ｛V, ，＿ 。、＿＿
                                          ｝址 ＋ ｛1一兰 IV，十VII

                    尸一“侧“ 、 ‘u‘ ’．．······．．⋯⋯．”⋯⋯（“’
                                                              4V，

                                        n＝ — ·“⋯‘二‘·“，‘。““‘二“二‘．‘（9）

                    UP2一‘（‘一u )Vmm 一‘V,T
                                                        ／V， ，， ，， ＼

                                        4m(=̀ ＋V-＋V,｝
                                              u＝ — ··············．···．·．．．·．。。⋯〔10）

                                                  刀2尸“＋4V。

4.3 初级子样方差估算

4.3. 1 初级子样方差的直接测定

    初级子样方差可以用双份采样方法来直接测定。方法是，系统采取若干初级子样，然后将它们缩分

成两份或者于第一缩分阶段分出两个试样，再用相同的例常制样和化验方法将每一份样制备成分析试

验样并测定有关的品质参数，然后计算每个子样的双份试样测定结果的平均值和二者间的差值。如是，

从一批煤或同一煤源的若干批煤中采取至少50个子样，然后按以下程序进行计算：

    a） 计算制样和化验方差V PT

                                                      又                                                      d2
                                                    V二 ＝ 些日二 ························⋯⋯（11）

                                                2n,

    式中：

    d— 每个子样双份试样间的差值；

    np— 子样数。
    b) 计算初级子样方差V,：

                  ：、一粤 、。，
                                      V，＝ — 一书井 ························⋯⋯（12）

                                            n。一1         2

    式中：

    x— 每个子样的双份试样测定值的平均值。

    另一种估算初级子样方差的方法，是将相继两个子样划为一对，然后进行计算：

                                              又D“ V。二
                                              V，＝ ．月寻二一 书兰 ·。···。··················⋯ ⋯（13）

                                                              2h     2

    式中：

    D— 相继对子样平均值间的差值；

    h— 相继子样对对数。

    这种方法可以避免序列相关关系存在时得到过大的采样方差，但它只在初级子样间隔大于或大约

等于例行采样的初级子样间隔下适用。

4.3.2 初级子样方差间接推算（用精密度估算值推算）
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    初级子样方差可由4.4.1所述的双份采样法或4.4.2所述的多份采样法所得的精密度算出，计算

公式如下：

                                                      m nP2
                                            V,＝ 理梦竺竺 一nV- ························⋯⋯（14）

                                                                    4

      注：公式（14）由公式（4)导出。

4.4 总精密度估算方法

4.4.1例行采样程序精密度估算

4.4.1.1 概述

    本条中使用以下符号和定义：

    no— 例行采样方案中每一采样单元的子样数；

    m�— 例行采样方案的采样单元数；

    尸。— 例行采样方案的期望精密度；

    尸w— 最差（数值最大）允许精密度，

    试验中应使用与例行制样相同的制样程序。

4.4.1.2 双倍子样数双份采样方法

4.4.1.2.1 精密度的点估算

    a) 从每一采样单元采取正常子样数2倍（2n,）的子样，并按图1所示合并成双份试样，每份由n,

        个子样构成。重复此操作，直到从一批煤或从同一种煤的若干批中采取至少10对双份试样。

    b) 对各对试样进行某一品质参数，如干基灰分测定。

    c) 计算双份试样标准差：和精密度P:

                s一漂 “·“··“··“·“一（15)
    式中：

    d— 双份试样间差值；

    ，p— 双份试样对数。
    95％置信概率下单个采样单元精密度为

                                                      尸二 2s ························⋯⋯ （16）

    m个采样单元平均值的精密度为

                                P＿2s ．．⋯，二，．．．．．．．．．．．．．．⋯⋯，（17、
                                              石五

    这两个P值用标准差的点估算值求得，代表精密度的最佳估算值。

4.4.1.2.2 精密度范围估算

    用精密度点估算值P和因数aL、 au（与计算标准差的自由度f有关）计算出精密度的上限和下限，

在95％置信概率下，例行采样的精密度应落在此上下限内。a,和“L。由表1查出。

                                        下限＝a, P

                                          上限＝a� P

                                  表 1 精密度范围计算因案

ft3%NgR;TWN* a1WImt a仁一计8        9        10       150.68     0.69     0.70     0.741.92     1.83  I  1.75  I  1.55价250.781.38州
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  自  A*i4f ATO
户辱归
    I子祥I。。中的子”
    J /f‘  l   J  J  l"f  f   f }}                     /} 为。度。增加的子样

                              图 1  2倍子样数双份试样采取程序示例

    例，一组精密度试验结果如表2所示：

                                表 2 双份采样干基灰分测定结果

止一州
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                                              表2（续）

一一一一
    灰分测定方差：

                                      又了 2.78
                                              s̀ ＝ 兰岁二二‘ ＝ 二二二宁：＝ 0.139

                                      2.P 2 X 10

                                          ：＝ 了0.139＝0.373

    单个采样单元精密度为：

                                  P＝2s＝2X0.373＝0.75(％）

    整批（m个采样单元）灰分平均值的精密度为：

                      P＿互 一2X0.373一0.235 9%
                                  杯丽 抓。

    精密度下限＝aLXP=0.70X0.235 9=0.17(00)

    精密度上限＝a�XP=1.75X0.235 9=0.41(00)

    因此，在该批煤以10个采样单元采样下，灰分测定平均值的真实精密度、在95％置信概率下落在

0.17％和0.41％范围内。

4.4.1.3 例行子样数双份采样方法

    当采样条件不允许从一采样单元采取2倍子样数（2n,,）或需要在例常采样下测定精密度时，如果各

个子样能分开，则可用例行子样数双份采样方法。

    该方法的精密度估算和核验程序与4.4.1.2相同，仅双份试样对的合成和精密度的计算有差异。

    采样方法：从每一采样单元采取与例行子样数n。相等的子样，并按图2所示合并成双份试样，每份

试样由nfl /2个子样构成。重复此操作，直到从一批煤或同一种煤的若干批中至少采取了10对双份

试样 。

    精密度计算：按公式（15)、公式（16)和公式（17）计算每份试样由no /2个子样构成的双份试样标准

差及相应的单个采样单元精密度和m个采样单元平均值的精密度，然后由公式（18)计算由n。个子样

构成一份试样的精密度：

                                                                P_，。
                                                    尸＿ ＝ －－二兰一 ···················。····⋯⋯（18）

                                                2

    m个采样单元平均值的精密度点估算值和精密度范围按4.4.1.2的方法估算。
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寸
                              图2 例行子样数双份试样采样程序

4.4. 1.4 精密度的判定和采样方案调整

4.4.1.4.1 精密度判定

    如一批煤的例行采样的精密度期望值P。落在4.4.1.2和4.4.1.3试验所得的精密度置信范围内，

即a, P<Po<a� P，则证明期望精密度已达到；如果P。虽落在置信范围内，但置信范围很宽，其上限a�

·尸超过最差允许精密度P K,，则不能做结论，还必须进一步试验。然后将试验结果与原有结果合并，

并以合并后的双份试样总数来进行标准差、精密度和置信范围计算（此时，由于自由度.f增大，置信范

围宽度会减小），直到P,超过a.·P或期望精密度P。落到置信范围以外。在后一种情况下，需要进行

调整。

4.4. 1.4.2 采样方案调整

    在改进采样方案之前，应按4.5所述测定制样和化验方差，以便决定是改进采样方案还是制样程

序。如决定设计一新的采样方案，则第一步应用公式（19)计算初级子样方差（以n。代替公式（14)的n

而得）：

                                                    m n。PZ
                                            V,＝ ：二二1二一一n� V ···‘·············。······⋯⋯（19）

                                                                  4

    式 中：

    尸— 试验得到的精密度（非期望精密度）；

    no— 原采样方案子样数；

  V PT— 原制样和化验方差或用4. 5方法估算的方差。

    求得新的子样方差后，按GB/T 19494. 1所述方法来设计新的煤流采样或静止煤采样方案，并对新

方案重新进行精密度核验，直到获得满意的精密度。

    此后，应定期按4.4.1.2或4.4.1.3进行精密度核验。核验可采取每隔若干连续的采样单元采取

一对双份试样，累积10对双份试样后进行一次计算的方式。
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4.4.2 特定批煤采样精密度计算（多份采样方法）和例行采样方案设计

4.4.2. 1 精密度计算

    当对一特定的批煤采样并要求得到其精密度时，可使用下述的多份采样方法：

    a) 选定一测定参数，如干基灰分，按GB/T 19494. 1所述方法建立一要求精密度下的采样方案。

    b) 按采样方案，将该批煤分为m个采样单元，每个单元采取n个子样，将n·m个子样依次轮流

        放入7个容器中，合并成.1个试样（(>不能小于m，且不能小于10).

    c) 按以下公式计算总体标准差试样估算值：和精密度P;

                                /Ex｛一（习x;)2/n
                                                    勺 n一 1

                                    尸＿2s
                                            万

    d) 从表1查出自由度为j的上、下限因数a。和aL，然后计算精密度上、下限，据此求得真实精密

          度范围。

    例：表3为对一特定批煤进行多份采样的试验结果

                                    表3 特定批煤采样结果

二巨｛
    从表3知：

                                                .i“10

                                                            ．＊、。、， ：‘、 ，、 165.0
                                                I个试样平均灰分＝兰共书上二16.5(%)                                                                。。 ，。。一，-1-    10

总体标准差试样估算值：

                    /Ex｛一（E二‘)2／二 ／2728.26一1652/10
                        s＝ 了生三三二一－－二上兰二卫二－二三 二 ／兰二上竺全匕竺竺一－一二竺上上匕 二0.800
                            勺 n一1         'V 10一1
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该批煤平均灰分精密度最佳估算值：

            ”一2sI IF一2 X 0. 80010一0.506
由表1查得自由度为10时，a,=0. 70,a�=1. 75，则：

                        精密度上限二a� P=1.75X0.506=0.89(0o)

                        精密度下限＝a, P=0.70X0.506=0.35(0o)

    因此，该批煤的真实精密度在95％置信概率下落在0.35％和0.89％之间。

4.4.2.2 例行采样方案的设计

    将4.4.2. 1试验所得精密度、子样数和采样单元数代人公式（14)，计算出初级子样方差，然后按

GB/T 19494. 1所述设计例行采样方案。

4.5 制样和化验误差核验

4.5. 1 概述

    本条讲述的制样和化验精密度核验方法，用以估算制样各阶段的随机误差（以方差表示），包括制样

和化验总方差及各阶段方差。

    每一制样阶段一般包括破碎、混合和缩分等步骤。全部误差都来自缩分和最后从试验试样中取出

若干克的采样过程中。影响缩分误差最重要的因素是缩分前试样的粒度分布和缩分后的留样量。

    由于灰分是对煤炭粒度分布最敏感的参数，只要灰分方差符合要求，那么工业分析和元素分析的其

他参数，一般也会符合要求。因此，本条均以灰分为例进行讲述。但在实际核验中，如果需要的话，所有

的煤质参数都可核验。

4.5.2 制样和化验方差目标值

4.5.2.1 概述

    按4. 5. 3所述程序估算的制样和化验总方差VPT可用一目标值V箭来判断。V升一般由负责制样

的人员提出；单个缩分误差应直接估算，也用一目标值或作为总方差的一部分来判断。

    粗略估计，一个缩分阶段的方差一般为化验方差的两倍，因此一个3阶段制样一化验程序的总体方

差V头可按2，2，1分配为2个缩分阶段方差和1个化验方差。

    最后化验阶段方差目标值V导，可按公式（20)从有关分析试验方法标准中求得：
                                                                                                                    2

                                          V0＝牛 ························⋯⋯（20）
                                                                    8 ”一 ’

    式中：

    r— 分析试验方法的重复性限。

4.5.2, 2 离线制样

    GB/T 19494. 2规定的煤样制备方法，在留样量符合规定的条件下，灰分的制样和化验方差应达到

o.2以下。对许多煤而言，可以达到这样的方差。当使用切割数远远大于标准规定的最少切割数的机

械缩分器时，可得到比这低得多的方差。因此从经验角度讲，如果用相似的设备对相似的煤制样的话，

有可能规定一个比较严格的总方差目标值。

    取最坏情况下的单个缩分阶段方差（对煤而言，为0.08）为最大缩分方差。如用机械缩分，这个方

差值会减小。

4.5.2.3 在线制样

    当试样制备的某些程序是在与初级采样器相结合的系统中进行时，制样误差可能会与初级子样方

差V，相结合，此时，ti二残差有可能小于全部制样都离线进行的方差。

    建议根据经验来决定在线制样的实际总方差目标值，但应取每一缩分阶段的最差单个缩分阶段方

差和化验方差之和为最大总方差目标值（见4.5.2.1)0

4.5.3 制样和化验整体（总方差）核验程序
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    整体核验的第一步，是核验制样和化验总方差是否超过目标值V头，即二者间的差值是否有统计显
著性。

    核验方法如下：

    于试样缩分第一阶段取一对双份试样，然后分别制成两个试验试样（见图3)。按此法取10对双份

试样。

    设10对双份试样测定结果的绝对差值的平均值为y，则其标准差或。. 886 2 y应在。. 70丫丽哥和

1. 75办不之间（见表1)a
    注：0.886 2为由平均差值转为标准差的换算因数。

    如连续两组10对双份试样的标准差（或0. 886 2 y）都落在上述上限和下限之间，则可认为制样一化

验整体程序令人满意；如标准差低于0. 70 ,fV落二，则可认为方差小，但勿需任何调整，因为我们希望方

差尽可能小；如标准差大于1. 75介 幕于，则证明方差太大，各制样阶段的留样量可能不够，此时，应按
4. 5.4所述对每一制样阶段方差进行估算，然后采取必要的措施去改进制样程序。

  少
                          一尸尸一、、～ 破碎到规定粒度

                        } /  (L是第一破碎阶段后的最大标称粒度）

      口 o4}oftZMA(Y A GB/T 19494.，表3给X11)
                                    图3 试样制备整体试验

4.5.4 分阶段核验

4.5.4. 1 概述

    一般用两种程序进行分阶段核验。程序1(见4.5.4.2)的化验量和费用较大，程序2(见4.5.4.3)
虽试验量小，但准确度稍差。

    按4. 5.4.2.2和4. 5.4.3.2所述原则，一般可对有两个以上缩分阶段的程序进行核验。

    例如，一个三阶段程序的误差可分解为：

    a） 从X kg中取出Y kg的误差，V,;
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    b) 从Y kg中取出60 g的误差，V2;

    c） 从粒度小于0. 2 mm试验样中取出1g及化验的误差VTo

    则该程序的总方差V为：

                                        V＝V，十V：＋VT ·······················⋯⋯（21）

    当双份试样是从一中间阶段采取时，其总方差应为该阶段方差及其后面阶段方差之和。例如，从一

个三阶段程序的第二阶段采取双份试样的方差应为VI +VTo

    如果要将各方差分开，则必须从每一阶段采取双份试样并计算每一阶段的总方差，然后用反推法从

分析阶段开始进行计算。

4.5.4.2 用不同缩分器（方法）采取双份试样的方法

4.5.4.2.1 二分器

    按二分器操作程序先缩分出一个试样，然后将全部弃样收集起来，重新用二分器缩分出另一个试

样。操作时应注意：

    a） 供料时应使煤流呈柱状沿二分器整个长度来回摆动供人；

    b） 双份试样不得分别从第一次缩分得的两半试样中采取。

4.5.4.2.2 机械缩分器

    a） 调整缩分器，使它同时能缩分出两个试样，或者

    b） 先取一个试样，然后将全部弃样返回缩分器，再取一个试样。

4.5.4.2.3 其他方法

    按相应操作程序先缩分出一个试样，然后用全部弃样按同样的操作方法再缩分出一个试样。

4.5.4.3 分阶段核验程序 1

4.5.4.3.1 方法

    于第1缩分阶段，按4.5.4.2所述方法取出两个质量为Y kg的试样A和B（见图4)，然后将其余

试样弃去。

    按例常处理程序，将试样B制成一般分析试验煤样。

    于第2缩分阶段，按4.5.4.2所述方法从试样A取出两个质量各为60 g的试样A，和AZ，每个为

一个一般分析试验煤样。

    对3个试样A,、 A2和B的某一特性参数，如灰分进行两次重复测定。

    如上所述对至少10个试样进行处理，得到10组每组6个结果。

介
                                图4 试样制备阶段核验— 程序 1
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4.5.4.3.2 各个阶段总方差计算

    按公式（22)分别计算每一制样阶段的双份试样方差：第1阶段VZ，第2阶段砚，第3阶段Vx
                                                  又                                                  d2

                                                        V ＝ 三已．二． ．⋯。，··．．··············⋯⋯（22）
                                              2 n,

    式中：

    d— 双份试样间的差值；

    np— 双份试样对数。
    将10个试样的每个试样的6个结果记为1-6，即：

                                  A1                           AZ                             B

        ／＼、 ／＼ ／伙
                                      1           2            3           4              5           6

    a) 第3阶段总方差Vx：令每一分析煤样（A;、 A：和B）的两次重复测定值的差值为x，则

                          V.＿Ex,
                                                                    60

    b) 第2阶段总方差V,：计算试样A的两个双份试样A，和A：间的差值y

                                            （1）十（2)   (3)＋(4)
                                                      y ＝ 一一一一下丁一一一一 一 一一一下产一－一
                                                护                                                2           2

    nit                             v＿Z   y2
                                                                20

    c) 第1阶段总方差V}：计算试样A和B间差值，2

              二一(1) +(2)奋一(3)土(4)
                                                              (5)＋(6)

                                                                                      2

  则 V：一军
                                                                  20

4.5.4.3.3 各阶段方差计算

    从第3阶段（分析）开始，计算阶段方差V,,V：和认 ，此时应考虑，第二和第一阶段的双份试样结果

是多次测定的平均值，而且它们的总方差中包括了后一阶段的方差成分。

    a) 第3阶段方差

    本阶段只有分析方差，所以

                                                VT＝Vx

    b) 第2阶段方差

    因比对结果是两次测定的平均值，所以总方差包括的第三阶段方差成分为V,-/2，即

                                                                      V，
                                                    V．．＝ V。二 止子

                                                                          2

                                                          VT
    则 VZ＝Vv一份

                                                                        2

    c) 第 1阶段方差

    对试样A，它的结果是两个分样（A，和A,)测定结果的平均值，所以它包括的第二和第三阶段方差

成分为

                                        V：十V-, /2 V， VT                                      一 ＝子 ＋一
                                                        2        2 ’ 4

    则试样A的方差为
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                                                            V。 V二
                                        V、二V,＋子 十一

                                                                      2 ’ 4

    对试样B，其结果是1个试样的2次测定的平均值，所以它包括的第3阶段方差成分为VT/2，第二

阶段方差成分为V,。

    则试样B的方差为

                                                                          V，
                                          V。＝V、＋V，＋二分．

                                                                          2

    试样A和B的平均值方差为

                                  V。 V ＿， ＿， V，
                            V,＋长三＋七土＋V,＋V ＋六土              V ＋V ’‘’2  '  4 ” ” ’2’2 ，，．3i，．VT＼ ，，．3，，

      V,＝二卜分二去＝— 一 — ＝V,十-- (V2＋一 】＝V,十于V,
                      2                     2 “ 4＼‘“’ 2 / ’4

      ”， 一 ＿， 3      则 V，＝V，一兰 V飞，
                                                                        4

    由于估算误差是由一有限数目的结果得到的，因此，有可能出现负方差。如出现负方差，则在随后

的计算中都视为。。

4.5.4.4 分阶段核验程序2

4.5.4.4.1 方法

    如欲减少分析化验量和费用，可考虑用本办法，但它稍欠准确。本方法的程序（见图5)与程序1相

同，但是只有一个试样进行重复测定。

    按图5程序制备10个试样，得10组结果。

热
                              图5 试样制备阶段核验— 程序2

4.5.4.4.2 各个阶段总方差计算

    a) 第3阶段总方差Vx

    计算两次重复测定的差值x

                                        x＝（1）一（2)

  nil                                V.＿E宜
                                                                  20
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    b) 第2阶段总方差V,

    计算试样A,和A：间差值y

                                              (1）＋(2)
                                          y＝ ＝ 咭止兰二一 （3)
                                                    护                                                    2

  则 v。＿Z Y,
                                                                  20

    c） 第1阶段总方差V

    计算试样A和B间差值，z

                                          （1）＋(2)。，。、
                                                二＝一分于 ＋ (3)

                                                          2
                                              z＝ — 一 （4)

                                                                2

                                              艺 zz
    则 V ＝ 会挤‘

                                                                  20

  4.5.4.4.3 各阶段方差计算

    a) 第3阶段

                                              VT＝ Vx

    b) 第2阶段

    因A,为2次测定结果平均值，所以包括的第3阶段方差成分为VT/2。而V：为1次测定结果，所

以包括的第3阶段方差成分为VT o

    则第2阶段包括的第3阶段方差成分为：

                                                      V二
                                              份 ＋VT
                                                    2 ” ’ 3，，
                                                    上．一一 －一－二 二二V，

                                                          2        4’‘

    即试样A方差为：

                                                                          3，，
                                            V、＝V，＋于VT

                                                                      4 工

                                              VT＝ Vx

                                                                      3，，
    故 V。= V.．一兰V、
      ～ ’乙 ’y 4 ’

    c) 第 1阶段

    对于试样A，其结果是两个试样A,和A：的平均值，所以第2和第3阶段的方差成分为：

                                                            3，，
                                        V，＋杀VT

                                              4” V、 .、 3，，
                                    — ＝子 ＋普V二                                                    2        2 ’S J

    其总方差为

                                                        ．VZ．3二，
                                        V＊二V，＋子 ＋普V

                                                                  2 ’ 8’工

    对于试样B，其结果为1个试样测定值，所以第2和第3阶段方差成分为

                                                  V ＋V,

    其总方差为

                                      VII＝V,＋V2＋VT

    则试样A和B的平均方差为

            VA＋V,,    1「/.r  . V2．3，，＼ ，，， ‘，， ．，，、门 ，， ．31、，       3，，＼ 11
    V，＝ " A   i  - n一 I I (V,＋ .I＋-VT｝＋ (V, -{- VZ -I- V )｝＝ V, -f- - ｛V，一-V, 1-}- -V

                2       2 ＼ “ 2 ’8” 1’、’‘” ‘” 土’」 ” ’4＼ Y   4 ‘／’16’笼

                  3，， 1，，
      ＝ Vl十 杀V二十资V、

              4’Y’8’x
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                                                              3、， 1，，
                                              V，＝ V＿一 兰V．二一 佗V

                                                    4  y   8  x

4.5.4.5 结果分析

    将程序1和程序2估算的方差与一事先确定的各阶段方差目标值进行比较，以确定制样方差是否

符合要求。哪个阶段不符合，问题就出在那个阶段。一般地讲，在4.5.4.3.3和4.5.4.4.3计算的方差

值VlYz和VT中，方差值最大的程序是需要注意的程序。

    由于这些方差仅是根据少量试验得到的，每一方差都有一个相当大的误差范围，因此很难对这类方

差做准确的判定。如果某一阶段的方差特别大，则可判定这个阶段的误差大，应予减小。如果某一阶段

的方差小，却不能认为其结果令人满意了而放松制样要求。

    如果是分析方差过高，则应仔细检查设备和操作，特别是称样前的混合是否充分、天平是否准确、温

度是否控制得好，同时也要检查操作是否符合标准规定。

    如果某一制样阶段方差过大，则应检查该阶段的操作是否符合GB/T 19494.2要求，特别要检查破

碎后的粒度组成。如果这些检查发现不了问题，则应采取以下两个措施之一或同时采取。

    a) 将试样破碎到较小的粒度；

    b) 增大留样量。

    然后重复4.5.3所述的整体制样核验程序，以确定改进后的程序是否满意，如不满意，则再按4.5.4

所述重复分阶段核验，直到连续两组10对结果的标准差落在。.70办不．和1. 75了丽甄一之间。
    不要在进行某种改进后，立即就做4.5.4的分阶段核验，最好是检查改进后的整个制样程序，考核

连续两组10个试样的结果是否令人满意。

    例：某厂欲对一煤炭制样程序进行核验，该煤的灰分约为25％，要求采样、制样和化验总精密度为

2%。根据有关资料，欲达此精密度需要从一个采样单元采取 15个子样，制样和化验总精密度目标值

V补定为0.20

    为此，按例常采样程序进行采样，并按4.5.3所述整体核验方法对连续10个试样进行制样和灰分

测定，每个试样得到一对结果，共得10对结果。结果列于表40

                                  表4 制样误差整体试验结果

一二口
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    从表4数据知，该试验的对内标准差估算值为。. 71，虽然未超过1. 75、／丽厄丁( 1.75勺  0.2=0.78),
但仍觉得制样方差高，因此按4.5.4.3程序 1所述方法对各阶段方差进行了核验，结果列于表5、表6,

表7和表8。

                              表5 各对试样灰分（Aa/％）结果

卞刊
                                    表6  x及扩计算值

一
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                                表7  y及犷计算值

刃
                                    表8 ：及z2计算值

亡二一
    由表6、表7和表8计算得：

                V二一影一1. 4660一0.024 33

              V3,一影一0.9720一0.048 50
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                                      又z2    4.820 6
                                        V＿＝ u ＝ ，竺竺丫翌＝ 0.241 03

                                                  20 20 一’－－－一

    根据4.5.4.3所述公式计算VT,V：和V,（最终结果保留到小数点后2位）

                                  VT＝Vx＝0.024 33＝0.02

                                1，， ＿＿。＿＿ I、＿＿。 一

            Vz一Vy一言VT一。·048 50一言X 0. 024 33一。·036 34一0.04
                                    3，， ＿。孟，＿＿ 3 、＿＿。，＿ ＿，＿ 。， 一。－

                    V,＝V，一斗V ＝ 0.241 03一导 X 0. 048 50＝0.204 66＝ 0.20
                                4  Y 一’－－－一 4‘’一’－－－－－ －－－－－－ －，一

    由上可见，V,为最大方差，故试样的第一缩分阶段应予检查，并在该步骤进行改进后，首先按4. 5.3

所述对整个制样程序进行核验，以评定其改进效果。

5 偏倚试验方法

5.1 原理

    偏倚试验的原理，是对同一种煤采取一系列成对试样，一个用被试验的采样系统或其部件采取，另

一个用一参比方法采取，然后测定每对试样的试验结果间的差值，并对这些差值进行统计分析，最后用

t检验进行判定。

    在对试验结果进行统计分析时，有三个假设条件：

    a) 变量正态分布；

    b) 测量误差有独立性；

    c) 数据有统计一致性。

    这三个理想条件的实际接近程度，决定统计分析的有效性。

    任何一个采样、制样及化验程序都不可能没有随机测量误差，因此没有任何一种统计试验可以确定

这里没有偏倚，只能确定这里可能没有大于一定程度的偏倚，此偏倚值即定义为最小检测偏倚，并将它

作为实际测量中的最大允许偏倚。

    对一统计试验程序，要求其显著性统计试验的灵敏度达到这样的水平：能检出的最小偏倚小于或等

于最大允许偏倚B。因此，在进行偏倚试验前应先决定B值。

    进行最后判定的统计分析为t一检验。t一检验时，假设两种方法观测值的差值的平均值来自平均差

值为B的一个总体，如一试验表明观测值的差值显著小于B，则可认为采样系统或其部件没有偏倚。

    偏倚试验时，在取得足够数量的观测对数、以保证达到下述两个准则之前不能做最后的统计分析：

    a） 将存在的偏倚（相当于B）判为不存在的危险性小于5%;

    b) 将不存在的偏倚（相当于0)判为存在的危险性小于5%.

    如发现要求的试样对数不切实际，则需做一些改进来减小组内方差，例如使成对子样采样点靠近和

（或）减小制样误差。如果在这些方面已不可能再做改进，则应增加试样的子样数。如果增加子样数后

成对试样数还过多的话，就要重新考虑最大允许偏倚值Be

5.2 试验程序制定步骤

    偏倚试验步骤如下：

    a） 预检验（见5.3)；

    b) 决定参比采样方法和地点（见5.4),

    c) 决定测定参数（见5.5)；

    d） 选择试验煤炭（见5.6)；

    e） 决定最大允许偏倚（见5.7)；

    f) 决定试样对的组成，即试样是由一个子样或多个子样组成；

    g） 按5.9和5. 10所述进行采样和统计分析。

5.3 预检验
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    a) 审查设备规格和图纸，看其是否符合采样标准要求；

    b) 现场观察和测量整个系统和部件，看其性能是否与设备说明书相符；

    。） 开动设备，在其正常运转状态下进行空载和负载观察。该试验应由有经验的采样人员进行，并

        最好做几批不同均匀程度煤和大粒度煤采样观察。

    如果不是对采样系统或其部件的原本特性进行检验，则在已知的偏倚原因都消除之前，不要进行偏

倚试验；如欲进行设备原本性能检验，则从预检验可获得试验设备状态的基本信息。

5.4 参比方法

5.4. 1 全系统试验参比方法

5.4. 1. 1 移动煤流采样系统

    全系统偏倚试验要求使用本质上无偏倚的参比方法，最好是停皮带采样法。即按一定的时间或质

量间隔，停止输煤皮带，然后在皮带上取一完整的横截段煤作为子样。

    由于皮带运输系统不能在负载下频繁地启动、停止，因此试验应与采样机正常运转协调安排，以最

大限度地减小对正常运转的影响。为减少对正常运转的影响，可将煤转移到另外一个卸货点采样；为减

少皮带启动时的负荷，可在采取停皮带试样前停止向皮带供煤，以在皮带局部负载下收集停皮带试样和

重新启动。

    采取停皮带子样应使用采样框（见图6)或其他相当的工具。采样框由两块平行的边板组成，板间

距离至少为被采样煤标称最大粒度的3倍，边板底缘弧度与皮带弧度相近。采样时，将采样框放在静止

皮带的煤流上，并使两边板与皮带中心线垂直。将边板插人煤流至底缘与皮带接触，然后将两边板间煤

全部收集。阻挡边板插人的煤粒按左取右舍或者相反的方式处理，即阻挡左边板插人的煤粒收人煤样，

阻挡右边板插人的煤粒弃去，或者相反。开始采样怎样取舍，在整个采样过程中也怎样取舍。

    停皮带子样在预先选定的采样点采取，其位置应与初级子样采样点尽量靠近，但不得交叉。一般布

置在初级采样器前面，如不能布置在前面，则可布置在初级采样器后、煤流未被扰乱的部位。

    制备参比试样的缩分、破碎设备以及制备程序应预先经偏倚试验，最好全部用二分器缩分。在制样

过程中要小心操作，最大限度地避免产生偏倚，最好对破碎和缩分前后的试样进行称量，并尽可能减少

试样损失。如发现损失，则应在报告中注明。

  ｝减  O445
                                              图 6 采样框

5.4. 1.2 静止煤采样系统

    静止煤采样系统试验的参比试样可用下述两种方法之一采取。

5.4. 1.2. 1 停皮带采样

    a） 在装车（船）皮带上采取停皮带总样（由整个采样单元的全部停皮带子样构成），与装车后用螺

        旋杆采样器或其他采样器对该采样单元采取的总样组成一对试样。构成总样的子样数分别按

        移动煤流采样和箭止煤采样计算。

    b) 先用螺旋杆采样路或其他采样器在车上采样，然后将煤转到皮带运输机上、采取停皮带总样，

        两个总样组成一对试样。
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5.4. 1.2.2 人工钻孔法

    在螺旋杆采样器取样点旁边（尽量靠近但不交叉）、煤的状态未被扰乱的部位垂直插人一直径与螺

旋杆采样器相等的圆筒，将筒内煤取出作为试样。取样时从上到下分几步插人圆筒，插人一定深度、取

出一部分试样，直到煤层底部。将全部煤样合成一子样。阻挡圆筒插入的煤粒，按左半圆取右半圆舍或

者相反的方式处理，即阻挡左半圆插人的煤粒收人煤样，阻挡右半圆插人的煤粒弃去，或者相反。开始

采样怎样取舍，在整个采样过程中也怎样取舍。

5.4.2 初级子样采样器

    初级子样采样器偏倚试验的参比采样方法与5.4. 1相同。

    单独试验初级子样采样器比较麻烦，一是要在很短时间内处理大量煤样，二是须将初级子样单独卸

到采样系统以外来处理。因此，在试验之前应权衡得失。

5.4.3 分系统和部件

    分系统和部件偏倚试验一般可在采样系统正常运转下，用预先检定有效的采样器在供料流、出料流

和弃料流中采样（但最后阶段不采样，而是收集全部出料或弃料）对比的方法。

    对缩分器，在采样系统正常运行下（也可离线试验）从供料流或弃料流中采样（或收集全部弃料）作

为参比。如从弃料流采样或收集全部弃料流，则用缩分后试样测定结果和弃样测定结果按缩分比计算

的加权平均值作为人料试样的测定结果。

    对破碎机，用下述两种方法之一进行检验：

    a） 同时对人料流和出料流采样，两样组成一试样对；

    b) 在采样系统正常运行下，交替收集进人破碎机前的初级子样和破碎后的初级子样。

5.5 试验参数选择

    偏倚试验可以用灰分、水分或其他参数进行，但一般用灰分和水分就足够。干基灰分偏倚通常由粒

度分布误差造成。造成水分偏倚的因素很多，不仅粒度分布、其他诸如破碎时水分损失、采样系统内空

气流动过大、采样系统各部件结合不严密、试样在系统内停留时间过长等都会造成水分误差。因此，用

水分作为试验参数时，应特别注意防止试样水分的变化。

    煤炭采样偏倚不宜用粒度分析进行，因为它可能由于以下原因而给出错误的结果：

    a) 在采取子样过程中或各采样点之间可能会产生煤块破碎；

    b) 其他参数（如灰分）的偏倚和粒度偏倚的关系可能较复杂而且彼此不相似，从而难以（用粒度

        分布）对这些参数进行解释甚至无法解释。

5.6 试验煤炭的选择

    当被采样的煤为一种以上时，应选预计可使采样系统呈现偏倚的煤进行试验。应选择粒度组成范

围较宽，各粒级灰分相差明显的煤进行试验，并使最大允许偏倚（B）和可能产生的最大偏倚相匹配，例

如取 10％的最大颗粒被排斥时的偏倚为最大允许偏倚。

    偏倚试验最好用一个煤源的煤进行。如不可能用一种煤，则应对它们的结果进行统计检验，以保证

偏倚统计试验的数据合并有效（见5.9.5)0

5.7 最大允许偏倚的决定

    最大允许偏倚用以下方法之一确定：

    a) 各有关方协商；

    b) 使最大允许偏倚（B）和可能产生的最大偏倚相匹配，例如取 10％的最大颗粒被排斥时的偏倚

        为最大允许偏倚；

    C) 在没有其他资料可用的情况下，取B值为0.20％至。.30%（灰分或全水分）。

5.8 试样对的选择

5.8. 1 试样对的组成

    每个试样对可以分别由一个或多个子样组成。因此对比可以用单个子样对或由多个子样构成的总
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样对进行。

    当成对试样是由单个子样构成时，它们的采样点应尽可能靠近但不能彼此交叉；当成对试样是由多

个子样构成时，两个试样应从相同量的煤中采取。此外，还应很好地安排试验，以便在试验系统或部件

不存在系统误差条件下，成对结果差值的期望平均值为0。为此，在采取试验系统子样和参比子样期

间，应尽可能保持煤的品质不发生变化。

    如对比试样是由多个子样组成，则在整个试验过程中，构成系统试样和参比试样的子样数都应固

定，而且两个试样的子样数最好相等。

5.8.2 不同试验对象的成对试样

    整系统试验：由检验系统的最后试样和从一次煤流中用停皮带法采取的参比样构成。

    初级采样器试验：由初级采样器采取的试样和停皮带参比试样构成。

    破碎设备试验：由破碎前和破碎后采取的试样构成。

    分系统和缩分器试验：由按下述方法之一采取的试样对构成：

    a) 从入料流和出料流中采取的试样；

    b) 从出料流和弃料流中采取的试样；

    c） 收集全部出料和全部弃料所构成的试样。

    注1：在某些情况下，人料流的品质只能间接求得，如用缩分后试样和弃样的测定值加权平均求得。

    注2：对大体积高容量运输系统，单独试验初级采样器要求在较短时间内采取和制备大量的试样，因此试验前应认

          真考虑这种试验是否合算。

5.9 试验的实施

5.9.1 详细试验程序制定

    在试验目的、煤种、测定参数、参比方法和最大允许偏倚等确定后，应制定详细的试验程序，包括采

样、制样和分析操作规程、试验计划、煤炭供应、人员组成、分工和职责以及安全规程等。

    采样规程的详细内容包括试样对的构成、试样对数、总样的子样数、子样间隔、参比试样采样点、试

样的制备、包装及转运等。

    对全系统试验，以从一次煤流中采取的参比试样和被检采样系统的最后试样进行对比。试样对可

以是子样对，也可以是总样对。

    关于试样对数，可以从以前同类煤炭的试验资料求得。如无资料借鉴，则可开始取20对（见5. 10.4),

然后根据它们的标准差值和预定的最大允许偏倚检验其是否足够，如不够，则再补充采取。但试样对最

好一次采足，以免由于两次采样间的操作条件和煤质变化而使两组数据失去一致性，不能合并。

    关于子样间隔，如采取成对子样试样，则采样系统的子样间隔应大于采样系统能将相继的两个子样

完全分开所需的时间，或者是用人工方法采取一个停皮带参比子样的时间，哪个时间长用哪个；如采取

成对总样试样，则子样间隔取后者。采样间隔最好人工控制。

5．9．2 采样

5.9.2. 1 全系统采样

5.9.2.1. 1 移动煤流采样系统

    设定采样间隔，开动皮带运输机并供煤。启动采样系统，当初级采样器采取一子样后，立即停住输

煤皮带（但制样系统继续运行），按5.4.1.1所述，在初级子样点前或后、紧靠但不交叉、煤流未被扰乱处

采取一参比子样，收人一容器中；如试验采用总样对对比，则将整个采样单元的参比子样装人同一容器

中构成一参比总样。同时收集采样系统的最后缩分阶段的缩分后试样，或将整个采样单元的缩分后子

样收人同一容器中构成一系统总样。两个子样或总样构成一试样对。同法操作，直到采取了要求数量

的试样对为止。

5.9.2.1.2 静止煤采样系统

    静止煤采样系统偏倚试验可按下述方法之一采取成对试样：
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    a) 于载煤车箱中部煤炭粒度分布较均匀处，用采样器采取一个全深度煤柱或深部分层子样并经

        其制样系统制成一定粒度的实验室煤样；当采样器钻至预定部位时，不要提起，在其旁边紧邻

        但煤炭状态未被扰乱的部位，按 5.4. 1.2.2所述方法，分数步插人一直径与采样器开口直径相

        等的圆筒，每插人一定深度，从筒内取出一部分试样，直到圆筒插到煤层底部，筒内全部试样取

        出为止。将全部试样合并成一个参比试样。两样构成一子样对。同法操作，直到采取了要求

        数量的子样对为止。

    b) 在用皮带运输机往车内装煤时，以1 000 t或一发运批量为一个采样单元，按GB/T 19494. 1

        第6章规定的时间基采样或质量基采样方法相应的子样质量、子样数目和子样点分布，从煤流

        中采取一停皮带参比总样。装车后，按GB/T 19494. 1第7章规定的子样质量、子样数目和子

        样点分布，用静止煤采样器从车载煤中采取一个总样。两个总样组成一个试样对。同法操

        作，直到采取了要求数量的总样对为止。

    c） 第三种方法基本与b)法相同，只是先在火车载煤中用静止煤采样器采取一个总样，然后将煤

        转移到一个皮带运输机上，从移动煤流中采取停皮带参比总样。

5.9.2.2 初级采样器试验

    初级采样器偏倚试验的试样对采取方法与5.9.2.1所述全系统偏倚试验基本相同，只是系统子样

采取后不再通过制样系统，而是将之转移到系统外，用与参比子样相同的方法进行制备。

5.9.2.3 分系统和部件试验

5.9.2.3. 1 缩分器试验用下述方法之一采样

    a) 中间缩分器：在采样系统正常运转下，用两个精密度和偏倚符合要求的同类采样器，分别对供

        入缩分器的每个子样或总样（或其缩分后弃样）和子样或总样留样，按时间基或质量基进行采

        样。采样时每一子样（或其弃样）和子样留样至少分别切取4次，且人料和出料的切割周期应

        错开。入料（或弃料）样和出料样构成一个试样对。同法操作，直到取得要求数量的试样对

          为止。

    b) 最后阶段缩分器：在采样系统正常运转下，分别收集每个子样或总样的全部留样和弃样，并准

        确称量。两样构成一个试样对。同法操作，直到收集到要求数量的试样对为止。

5.9.2.3.2 破碎机试验用下述方法之一采样

    a) 在采样系统运转下，用两个精密度和偏倚符合要求的同类采样器，分别对供人破碎机的每个子

        样（或总样）和子样（或总样）出样，按时间基或质量基进行采样。采样时每一子样以及出样至

        少分别切取4次。人料样和出料样构成一个试样对。同法操作，直到取得要求数量的试样对

          为止。

    b) 在采样系统正常运转下，交替收集进入破碎机和从破碎机出来的相继子样，两样构成一个试

        样对。同法操作，直到取得要求数量的试样对为止。

5.9.2.3.3 制样系统整体试验

    在采样系统正常运转下，全部收集每个子样（或总样）的最后留样和各阶段弃样并准确称量，留样和

各阶段弃样的合并样构成一个试样对。同法操作，直到取得要求数量的试样对为止。

5.9.3 试样制备

5.9.3. 1 全系统试验制样

    全系统试验的各参比子样或总样，按GB/T 19494.2规定的程序，用经精密度和偏倚试验合格的同

一制样系统或设备，制成粒度和被检采样系统最后试样相同的实验室煤样。试样缩分应使用二分器。

5.9.3.2 分系统和部件试验制样

    分系统、缩分器和破碎机等的试样对，按GB/T 19494. 2规定的程序，用经精密度和偏倚试验并符
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合要求的同一制样系统或设备，分别制成粒度相同的实验室煤样。

5.9.4 分析化验

    同次试验的全部试样对，用同一制样设备，在很短时间间隔内制成一般分析试验煤样后，按有关分

析方法标准、在尽可能短的时间内进行全水分或一般分析试验煤样水分和灰分以及其他要求参数测定。

    在对缩分器和制样系统进行试验并以留样和弃样构成试样对的情况下，参比值根据缩分器或制样

系统的缩分比或留样和弃样的质量比加权平均而得：

                            王＝mpg " x1l土mo " xA
                                                  mp十mif

    式中：

    xw ,mpg— 留样分析结果和质量；

    x弃、m弃— 弃样分析结果和质量。

    或： x=R·x留十（(1-R)·x弃
    式中：

        R＝mm#
                    m人料

5.9.5 记录

    试验期间应做详细的记录，主要内容包括：

    a） 试验时间、地点、设备名称及编号；

    b） 每个试样开始采取和结束的时间；

    c) 参比试样的采取地点、质量，制样流程草图、设备及编号、最后粒度和质量；

    d） 系统试样的最后粒度和质量；

    e） 主皮带的煤炭流量或流速图，在可能情况下应检查流速／偏倚关系并记录；

    f) 建议对每一制样阶段前后的试样质量进行记录，以监督制样中是否有损失；

    g） 任何偏离操作规程的或不正常的操作或现象，以及试验的延误及原因等。

5. 10 试验、统计分析和结果评定

5.10.1 评定程序

    试验、统计分析和结果评定程序如下：

    a) 决定最大允许偏倚B;

    b)决定要求的初级试样对数，np（见5. 10. 4) ;
    c)取n。对试样，并进行制备和化验；

    d)检验离群值，需要时更改np（见5. 10. 3) ;
    e) 检验差值的独立性（见5. 10. 6) ;

    f) 计算差值的标准差sd（见5. 10. 2) ;

    g）根据标准差sd和最大允许偏倚B，按公式（28)计算试样因数g，并求得新的试样对数、R;

    h）如np-npR，则进到m）步检验；
    1） 如n, < n,,则用公式B‘=g"sd计算检出水平了；
    J)决定B’是否可代替B，如可以，则进到m）步检验；如不可以，则进到1)步检验；

    k）补充采取（np。一np）对新试样（“新数据”）；
    1) 进行新旧数据一致性检验（见5.10. 5)，如检验结果可接受，则将两组数据合并，并重新开始检验；

    m） 检验是否有显著性偏倚（见5. 10. 7. 1)，如有，则检验不再继续；

    n) 检验假设：真实偏倚｝川=B（见5. 10. 7. 2)；

    o) 如果假设｝川=B成立，则存在具有实际意义的、与最大允许偏倚相当的偏倚；
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    P） 如果假设｝川=B不成立，则进行零假设：真实偏倚u=0检验；

    q） 如果零假设U=0不成立，则存在统计上显著的偏倚，但是，采样系统可以接受为无实质性偏倚

        系统（认可存在的统计偏倚）；

    r） 如果零假设,u=0成立，则系统不存在统计上的偏倚，可接受为无偏倚系统。

5.10.2 基本统计

    在对起始试样对进行化验、获得化验结果后，进行以下基本统计。

    设被试验系统或部件的测定值为A;，参比方法测定值为R;,i=1,2,3""̂""n,i为试样序数，n为总

对数。

    计算每对结果间的差值d; =A; -R;（计正负），参比方法的平均值豆，差值的平均值d，差值的方差

V和标准差，d，计算公式如下：

                            R＿Z R; 二”·．．·．．．．．．．．·⋯．⋯”·(23)
                                                                                                                  刀

    式中：

    n— 参比试样数。

                                                  二 又d
                                                    d二 三已二卫 ··········，·······，···，···，⋯ （24）

                                                                                                      n

    式中：

    n— 试样对数。

                                        一，， （又d)z                                                      ）：d‘一 二止三兰二二－

                                    V二一一一一一一一n一一 ．............................. ( 25）
                                                                n一 1 、一 ’

                                    ／又d2一（又d)2/n
                                          5」＝ I u二几一－－          } .r.‘二二－二二 ··，·····················⋯⋯（26）

                                                  勺 n一 1

5.10.3 离群值检验

5.10.3.1 概述

    离群值可能由以下原因造成：

    a） 数据中存在随机变化极值；

    b) 计算或记录误差；

    c） 偏离规定试验程序的过失偏离。

    判别一离群值的统计准则不是舍弃该观测值的充分证据。当统计发现一观测值离群时，应查明其

原因。只有在有直接的确凿证据证明离群值是由于对规定试验程序的过失偏差造成时，该观测值才舍

弃，舍弃值及舍弃原因应一并在报告中注明。

5.10.3.2 离群值判定的统计程序

    本程序以科克伦（Cochran)最大方差准数C为依据。

                                                    d兰＿＿
                                          C一 弋三竺兰 ························⋯⋯（27）

                                    习 d?
                                                                                                                      _-7

    式中：

    dmex— 一组差值中的最大差值；

      np— 差值组中的试样对数。
    表9给出95％置信概率下n=20到n=40的科克伦准数临界值。如果计算的C值大于表9中的

相应值，则d。二可能为离群值。
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                                表 9 科克伦最大方差检验临界值

： n                      95%置信概率 n                    95％置信概率

                20                      0.480                       31                       0.355

                21                      0.465                       32                       0.347

                22                      0.450                       33                       0.339

                23                      0.437                       34                       0.332

                24                      0. 425                      35                       0.325

                25                      0.413                       36                       0.318

                26                      0.402                       37                       0.312

                27                      0. 391                      38                       0.306

                28                      0. 382                      39                       0.300

                29                      0. 372                      40                       0.294

                30                      0.363

    注：n为试验系列中差值的个数。

5.10.4 所需试样对数的估算

    a)用公式（28)计算试样因数9，然后从表10查出相应的最少观测对数np :
                                                                  B

                                                9二 兰 ························⋯⋯（28）
                                                                              Sd

    式中：

    B— 预先确定的最大允许偏倚；

    Sd— 试样对的标准差。

    由于在试验结束前不可能知道试样对的Sd值，此时，可根据以往的试验资料先暂定一个替代值。

如果无资料可借鉴，则至少先取20对试样。为避免再补充采样以及产生数据合并问题，可用一个比试

验所得值大的Sd值来计算出一个较小的9值，以期一次采足需要的试样对数，如需要补充采取的试样
对数小于10，至少应再采10对。

    b)试验结束后，用实际得到的Sd重新计算试样因数9，并从表10查得新的、R值。

    C)如np > nPR，则试样对数已足够，可按5. 10. 7所述继续进行统计分析。

    d)如n, <nPR，则可能要补充采样。此时，先用试验得到的Sd值按下式求出B',
                                          B‘＝9，Sd

    如果B'可以代替B，则不用补充采样。否则应补充采样并在得到补充试样数据后，计算其平均值、

标准差及检查离群值，再按5.10.5所述检验原数据组和补充数据组的一致性。如果结果满意，则两组

数据合并，然后从5. 10. ld)开始继续检验。

                            表 10 估算最少试样对数的试样因数8值

布典典一一
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                                            表 10（续）

阵万万布
5.10.5 一致性检验

5. 10.5.1 方差一致性检验

    按公式（29)计算新、旧数据方差比F,
                                                          ＿ Vl
                                                        F＿＝ 头丰 ·。。⋯。·。二。．···········⋯⋯（29）

                                                        V

    式中：

    V,— 大方差组之方差；

    VZ— 小方差组之方差。

    根据与V,和V：相应的观测数n：和n2，从表11中查出横排自由度为（(n,-1)和竖栏自由度为

(n2一1）的F值。
    将F。和F比较，如F,<F，则认为两组数据来自一个具有共同方差的总体；如F,）F，则认为两组

数据方差不一致。

                                表 11  95％里信概率下的F值

万
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                                          表 11（续）

＼．9        10       11       12       13       14       15       161       17       18

典
生兰
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                                            表 11（续）

二
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                                            表 11（续）

布
5. 10.5.2 均值一致性检验

    按公式（30）计算结合标准差sx

                            一 ｛(n一1)·：zs＋(n，一1)·、：
                                        s..＝ ／一兰于 二二－‘卫‘二一二二II一一二二‘－二三 ．。··。。。·。···。···。·······⋯⋯ （30）

                                叼 n,＋n2一2

    式中：

    n，和：，— 原数据的观测数和标准差；

    n2和s2— 新数据的观测数和标准差。

    按公式（31)计算统计量tm

          tm一sx诉耸 ‘：．’．．‘．．’．．’．．’．．’．．‘．．‘．．．（31 )
    式中：

    万— 原数据平均值；

    x2— 新数据平均值；

    可— 由公式（30)计算的结合标准差。

    从表12中查出自由度为（ni+n2-2)的双尾t值to。如tm <t.，则认为新旧两组数据来自一个具有

共同均值的总体；如tm%ta，则两组数据均值不一致。
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                      表 12  95%里信概率下，双尾和单尾分布的Student  t值

少
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                                          衰 12（续）

MA                               AM t.                              *M tp40                               2.021                              1.68441                               2.020                              1.68342                               2.019                              1.68243                               2.017                              1.68144                               2.016                              1.68045                               2.015                              1.67946                               2.013                              1.67947                               2.012                              1.67848                               2.011                              1.67849                               2.010                              1.67750                               2.009                              1. 67655                               2.005                              1.67360                               2.000                              1.671��  ����虩熿���罓w#�}}
70                                      1.995                              1. 66780                               1. 990                             1. 66490                               1.987                              1. 662100                              1.984                              1.660

5.10.5.3数据合并 ； ����(��(������\t3 0�� �

    如方差和均值一致性检验均证实两组数据具有统计一致性（统计上无显著差异），则将两组数据合

并，重新进行离群值统计检验和计算平均值、标准差。 2n ����p��SE 00ar ��=�

    如两组数据中任何一种试验未通过，则表明两组数据不一致。此时应舍弃两组数据，查找无统计一

致滦性缘的脑 原因，在确认这些原因已查明并予以排除后，重新进行试验。

5.10.6差值独立性检验 �������SE 00 ��<������������� \ ���

    为了用本标准规定的程序得出稣正�确返的采样系统误差的结论，试样差值必须是独立的。下述独立性

检验，是对试样中位值（见附录A.2.5)以上和以下的运算群数的随机性检验。所谓“运算群”是全部在

中位值以上或以下的一列符号相同的值。 ���

    在进行独立性检验前埃�ο冉�欣肴褐导煅椤�

    差值总体运算群数r�牟舛ǚ椒ㄈ缦拢� ����0��(������ 8������ u

    剔除离群值后，将各差值按由小到大顺序排列，当观测值为奇数时，取中间值为中位值；当观测值为

偶数时，取中间两数的平均值为中位值。 �����(��燜������`��chine\System

    按试样对采取的先后顺序列出各对差值担�缓笥貌钪导跞ブ形恢担�玫秸�档募俏!埃ā焙牛�玫礁�

值的记为!耙弧焙牛��龇�疟浠换的次数r��ú钪涤胫形恢迪嗟日卟患迫恕�

    令n��为W钌傧嗤�符号攀数，n�何W疃嘞嗤��攀数。 dz���

    从表�113�胁查榈得与n1 ,n�合嘤Φ南灾�韵孪拗礚和显著性上限值u, a��� � �

    如r<L�騬>u，则独立性检验未通过。此时，在偏倚试验报告中应注明差值无独立性的原因（如

果知道的话）并附上以下陈述觯骸凹煅橹っ鞑伪戎岛拖低持档牟钪迪盗形薅懒⑿浴薄�
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                                    表 13 群数显粉性值表

梦
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                                            表 13（续）

二
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                                            表 13（续）

十
5. 10.7 偏倚最终评定

5. 10.7.1 显著偏倚条件

    对配对偏倚试验，差值平均值的期望值为。。如dG-B或a）十B，则证明有偏倚，无须做进一步

的统计分析。

5. 10.7.2 与B有显著性差异检验

    如一B<d<+B，则按公式（32)计算d和B间差值的统计量t nz

                                                              B一 ld
                                                      t-＝ 二二一一二－二二卫－ ····．········．．．．．·········一（32）

                    （                    s/I/ }-
    式中：

    B— 最大允许偏倚；

    d— 差值平均值；

    Sd一一差值标准差；

    np— 差值数。
    从表12查得自由度为（n-1）时得单尾t值（to )，比较to：和to o
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    如t-< tp，证明存在显著大于0且显著不小于B的偏倚，即试验结果证明存在实质性偏倚。
    如t,u） tR，证明偏倚显著小于B，即试验结果证明不存在实质性偏倚。

5. 10.7.3 与0有显著性差异检验

    如一B<d＜十B，且t-） tp，则按公式（33)计算差值的统计量tz o
                                                              ｝d｛

            t}一有 ’．．’．．‘：．’．．’．．‘．．‘．．’．．’．．（33’
    从表12查得自由度（n-1）的双尾t值（to )，比较t：和to 0

    如t} <ta，证明差值平均值与0无显著性差异，被检系统或部件可接受为无偏倚；如t} % to，证明被

检系统或部件存在小于B的偏倚。

5. 10.8 试验报告

    试验报告至少应包括以下内容：

    a) 试验目的；

    b) 试验结果；

    。） 采样系统技术规格和概述；

    d) 预试验数据及设备改进情况（如不是检验设备现有性能的话）；

    e） 煤的品质特性及粒度、洗选情况；

    f) 试验条件；

    9） 操作程序；

    h) 偏离正常操作程序和试验规范的说明以及试验中发生的影响试验结果的事件的说明和讨论；

    i) 最大允许偏倚和观测数的决定；

    J） 结果统计分析和说明；

    k) 附件，包括现场记录、试样数目及质量、分析结果等。
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                                                附 录 A

                                        （资料性附录）

                                    偏倚试验统计分析示例

A. 1 数据

    表A. 1为一组偏倚试验的成对试样的干基灰分数据，最大允许偏倚设为o.2％灰分。

                                表A. 1原始数据（Aa/})

李
A. 2 计算

A. 2. 1 墓本计算

                                                n＝ 20对

                                          A;＝8.895 5

                                            a;＝0.080 0

                                                Sd＝ 0.194 8

                                      s；二0.037 9
A. 2.2 图解分析

A. 2.2. 1 概要

    偏倚检验并不要求进行图解分析，但图解分析有助于检定离群值、趋势、统计控制缺乏和偏倚等。
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A. 2. 2. 2 参比值— 系统值图

    以参比值R‘为纵坐标，系统值 A，为横坐标（两坐标分度相同）将成对数据作图，并在图中画出

R; =A：基本参数线和士3s,参比线（见图A. 1) o

                                        t

                C

                    10.5一

          余
          娜
          #}8I                                                                        I
          十 洲产

              10.0一 产尸
            刨 1-1

            五            +3.c,, .I-33

            用‘ ＼ 一 口户尸 一 R．二‘咬．

                    9.5 一 ＼ 口尸尸 J尸声一

                  9.0 一 ＿r ． J产口 一 J洲尹 ＼

                  8．5 一 ，卜产 J沪尸

                          ． ＿沪尸尹 ＼
                              一 碑户口口 ＼

              8.0一 尹尸 -3s,
                                      /

                              /
                          / /

          7.5 一I ｝ I     I    I ｝ I    I     I     I    I ｝ ． I ｝ 1 ！ I
                      8.2       8.4       8.6       8.8       9.0       9.2       9.4       9.6       9.8      10.0

                                                                        系统值，干基灰分，A;

    1— 可疑离群值。

                                  图A. 1 参比一系统散点图

    各点应集束在基本参比线上下。很少几个点偏离R; = A‘线超过3Sd，表明可能存在离群值。如数

据点远离基本参比线，表明可能存在其他系统问题。如数据离散较宽，表明相关性差。

A. 2. 2. 3 差值一参比值图

    以差值试为纵坐标，参比值R：为横坐标作图，画一条平均差值蕊水平线和士3Sd水平线（见图A. 2).

    ＿。．7乞 ‘
          娜 ＼ ／

      9。5一 ＼ ／
                                                                                              +3s,                    ,

                    0.3 一

                                                  ▲ 令
                        今 今 甲

                      ． ‘ ▲‘ 户 “ 一              。．1一 ！里－－－－一－－－‘几J ALF丽． 一尸一一一一止里匕一一一一一一一一一一一一一一一一一一一一一」艺一一一 了
                                      ． ▲
                                      甲 ． ▲

                                              ，． 今 今
          -0.1一 ． 令 ，

                                ． 一3s,
                -0.3一 一 ,

                  -0． 5卜 — — — — — — — — — — — — — － －

                  -0.7． I           I      I     I 干 I      I              I       I      I      I 吸 1 ，

                      8.2       8.4       8.6        8.8                    9.0       9.2       9.4        9.6      9.8

                                                                                        参比值，干基灰分，R;

    1— 可疑离群值。

                                    图A. 2 差值一参比值图
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    各点应集结在万参比线上下，偏离万线超过3s。的点，可能是离群值，数据点远离万线表明有严重

问题 。

A.2.2.4 序列试样对差值变化图

    以差值d、为纵坐标，数据对顺序（i=1,2,3,...... n)为横坐标，将各点依次连接，并画出d和士3s,

线（见图A. 3).

    、 ！
        � 0. 9 r- 一、 又一。

            0.7卜 、 、

              0. 5 F-                 I 、

              0.3卜 1 、

              0.1‘‘‘．．～－～，‘气尸～叫卜～～～～～勺～～～～，‘～～～ d

            -0.1： V 、 I V

            -0.3一

            -0.5－ － 一 － － － － ～．．曰 － － － － － － － －

          -0.7一一J－一一上一一二一一一L一一
                1            2    3    4    5    6    7    8    9   10   11   12   13   14 15   16   17   18   19   20

                                                                                                                  顺序号

    1— 可疑离群值。

                                  圈A. 3 差值— 序列数图

    偏离d线超过3 sd的点，可能是离群值，数据远离指示系统，试验顺序或煤炭品质可能存在随时间

而变的问题。

A. 2. 2. 5 差值— 流f图

    以d‘为纵坐标，采取初级子样的主皮带的煤流量为横坐标作图。如果运输系统没配备流量计（如

用时间基采样的系统），则可根据初级子样的质量计算流量近似值。如各点集束于一非水平线上，则表

明偏倚和流量间可能有相关关系，此时应对其造成原因和对偏倚的影响进行研究。

A. 2. 3 离群值检验

                                    名d 2I＝0.848 8

                              dmax＝0.69 （第5点）

                              ＿ d2。1 （0.69 69)2
                                          C＝ 任}x＝ 之上毛共牛一 ＝ 0.561
                            一 艺买 0.848 8

    从表9查得n=20时，CS =0. 480，现C大于ca，证明第5点离群。假设根据试验记录，查明该点

的系统采样有问题，故点5弃去，重新进行计算。

A. 2.4 新表数据
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                                表A. 2 舍弃离群值后的测定值

二
A.2.5 差值独立性检验

    将表、A. 2数据依由小到大顺序排列如表A. 3

                                表A. 3 测定中值的数据排列

万川
    本例共19组数据，中值为第9号（原第 12号），差值0. 090
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    按表A. 2排列顺序，从每组的差值减去中位值，所得值为正的，计为“＋”号，为负的计为“一”号。

差值符号每由“十”变“一”或由“一”变“＋”一次，增加一个运算群数，见表A. 4 ,

                                  表A. 4 测定群数的数据

不
    由表A. 4得知运算群数r=13，正号组数和负号组数相等，即n,=nZ=9o

    从表13查得，n, = 9和n, = 9时，显著性下限值L=7，上限值u=13。现r=13，落在L和u之间，

所以本差值系可以接受为独立的。

A.2.6 基本统计

    按公式（24)、公式（25）和公式（26）对表A. 2数据进行基本统计得：

                                            Ri＝ 8. 798 42

                                          A;＝8.846 32

                                                    d＝ 0.047 89

                                                    V ＝ 0.018 28

                                              Sd＝ 0. 135 22

A. 2.7 所需试样对数计算

    由公式（24）计算9：

                                                  B      o.2 、 ，，，

                    g一贡一0. 135 22一1.4791
    从表（10）得g>1. 295时，n,R=10

    现n>n,R(n=19)，故本检验的试样对数或数据数已足够，可继续进行最后的偏倚测定。
A. 2. 8 偏倚的最后评定
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    由A.2.6基本统计知，-B<d＜十B，则计算万和B间差值的统计量t_
                                        (B一｝d｝） 0.2一 0.047 89

                              t_.＝ 一 ＝ 卫上二一粤子任任书二几＝ 4.9

              （              s,）          /0. 135 22\,/n-, /             19）
    由表（12）得（(n-1)=18下，to=1. 734。现t} > to，故认为万显著小于B，试验结果证明不存在实质

性偏倚。

                                            ｝d ｝ 0.047 89
                                  t__＝ －二一：二习‘－＝ 一井二于兰－苍谷－一＝ 1. 544

          一（sd  }     ( 0. 135 2219）
    由表（12）得（n-1）一18时，tQ=2. 101。现t}<tQ，故认为万与。无显著性差异。
    由此作出如下结论：在现行试验条件下，系统可以接受为无偏倚系统。

A. 3 一致性检验示例

A. 3. 1 概述

    假设开始进行了A. 2所述的20对试样试验后，根据最大允许偏倚B和试验得到的标准差：d求得

的9值指示，还需增加5对试样，但按5. 9. 4规定，在计算所得对数小于10时，应取10，故又补充了10

对试样。两组数据如下：

亡书一WI  M  n=190.0480.018 280. 135 22六习
A. 3.2 方差一致性检验

                                              。 0．018 28 。，，

                        F,一0.008 116. 一2. 252
    由表（11）查得n,=19-1=18,n2=10-1=9时，F=2. 9600

    现F,<F，所以可认为原数据对和新数据对方差间无显著性差异。

A.3.3 均值一致性检验

  一 ／(n，一1)s;＋(nz一1)s2     /(19一1) X0.01828+(10一1) X 0.008 116
    、 ＝ ／二立2一一一二二二上一上一二二三 ＝ ／、兰竺 兰了竺止全止二土竺匕竺立立卫一二匕兰兰一一一土二－二兰上竺二二兰二二土竺 ＝0. 122 033

        丫 n1＋n：一2         'V                19＋10一2

          ｝d，一d, 1        10.048一0.064｝
    t-＝ 一二二卫‘一一二止－二一＝ 一一上止竺二几二二一一止竺止竺立 ＝ 0. 335 6

      ‘·丫众十京 0. 122 033 X J 19＋10
    由表（12）查得，自由度＝18+9=27时，to=2. 0520

    现t. > to，可认为原数据对和新数据对平均差值间无显著性差异。

    由上可知，两组数据通过F和t检验，新旧数据是一致的，可以合并。




