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YS/T 587《炭阳极用煅后煅后石油焦检测方法》共有14部分：

——第1部分：灰分的测定；
——第2部分：水分的测定；
——第3部分：挥发分的测定；
——第4部分：硫的测定；
        ——第5部分：微量元素的测定；
——第6部分：粉末电阻率的测定；
——第7部分：CO2反应性的测定  质量损失法；
——第8部分：空气反应性的测定  质量损失法；
——第9部分：真密度的测定；
——第10部分：振实密度的测定；
——第11部分：颗粒稳定性的测定；
——第12部分：粒度分布的测定；
——第13部分：Lc值的测定；
——第14部分：哈德格罗夫指数的测定
——第15部分：固定碳含量的计算。
本部分为第10部分。

本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本部分与YS/T 587.10-2006相比，在轻拍法的基础上增加了振动法，其中方法一为轻拍法，在进行了文字性编辑的同时，将方法的精密度修订为ISO10236∶1995规定的精密度。方法二为振动法，是新起草的的方法。
本部分的方法一参考ISO 10236∶1995起草，方法二参考ASTM D4292-2010起草。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

本部分负责起草单位：中国铝业股份有限公司郑州研究院。

本部分参加起草单位：
本部分主要起草人：
本部分历次版本发布情况：

    YS/T 587.10-2006。
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炭阳极用煅后石油焦检测方法

第10部分 振实密度的测定
方法一  轻拍法

1  范围
本部分规定了采用轻拍法测定煅后石油焦振实密度（TBD）的方法。

本部分适用于粒度在0.25mm～8.0mm范围内煅后石油焦振实密度（TBD）的测定。
2  方法原理
振实密度取决于颗粒的尺寸、形状和气孔率。对颗粒尺寸和形状相似的样品，可通过比较振实密度和真密度来估算气孔率。气孔率是一项重要的参数，它影响到预焙阳极的质量和性能。
已知一定质量的材料在轻拍后测定其体积，振实密度由已知的质量除以测定出的体积来计算。

3  仪器
3.1  轻拍法振实密度的测量装置：如图1所示，包括：
3.1.1  测量筒：质量为190g±5g，刻度从0mL～250mL，精确±1mL。

3.1.2  圆筒固定器：质量为450g±5g导向活塞。

3.1.3  拍击装置：每分钟能提升和下降导向活塞（见3.1.2）250±15次，高度为3mm±0.1mm，带拍击次数记录仪。

3.2  试验筛：筛网直径8.0mm、4.0mm、2.0mm、1.0mm、0.5mm、0.25mm。
3.3  烘箱: 保温110℃±5℃。

3.4  进料器: 以控制的方式向测量筒中进料。

3.5  天平：量程不少于1000g，精度优于0.1g。

4  试样
将样品在烘箱中110℃±5℃烘干2h， 在干燥器中冷却后，用试验筛，将试样分成如下几部分：4.0mm～8.0mm，2.0mm～4.0mm，1.0mm～2.0mm，0.5mm～1.0mm，0.25mm～0.5mm，可用其中的任何一部分来测定振实密度。

5  测定步骤
5.1  试料

称取100g试样（4），精确至0.01g。

5.2  测定次数

用不同部分试样独立地进行两次测定，取其平均值。

5.3  测定
组装好轻拍法振实密度装置（3.1），确保测量筒（3.1.1）垂直。将试样倒入进料器（3.4）。启动进料器同时开启轻拍装置（3.1.3），在45s±15s内将试样平稳地移入测量筒中，保持轻拍共1500次。然后记录下试料的体积，精确至1mL。

6  检测结果的计算

按公式（1）计算振实密度（TBD），以g/cm3表示：
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式（1）中：

m — 试料的质量，单位为克（g）；
V — 试料的体积，单位为立方厘米(cm3)。

测定结果保留到0.01g/cm3。

7  精密度

7.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的差值不大于0.01g/cm3。

7.2  再现性

再现性条件下，两个测定结果的差值不大于0.02g/cm3。

8  检测报告
检测报告应包括下列内容：

a) 试样的标识；

b) 采用的标准和方法； 

c) 检验结果和表述方法； 

d) 试料的粒度范围；

e) 检验过程中观察到的异常现象；

h) 本部分没有涉及的操作或者是可以选择的操作；
f) 测定日期。
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图1：轻拍法振实密度测量装置

1—量筒；2—圆筒固定器；3—固定夹； 4—凸轮
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方法二  振动法

9  范围

本部分规定了采用振动法测定煅后石油焦振实密度（VBD）的方法。

本部分适用于粒度在0.23mm～6.70mm范围内煅后石油焦振实密度（VBD）的测定，更确切的说，适用于上述粒度范围内，大小粒度之比小于2.828、最好小于2这个范围内煅后石油焦振实密度（VBD）的测定。
10  方法原理
振动密度（VBD）是煅后石油焦气孔度的重要指标，它会影响沥青粘结剂的使用量。而振实密度的大小主要受颗粒平均粒径和颗粒粒径范围的影响，粒径变小，振实密度有增大的趋势。使用较小的颗粒粒径范围试样，测定结果的变化也会小，试样的颗粒粒径范围应由供需双方协商确定。

用颚式破碎机和辊式破碎机对煅后石油焦进行适当的破碎后，取100g试样振动后测定其体积，振实密度由已知的质量除以测定出的体积来计算。
11  设备

11.1  天平：量程2000g，精确到0.1g。
11.2  振动台：带有175×250mm的托板，振动频率60HZ，当装载50g的科克环、215g的量筒及100g煅后石油焦样品后的振动幅度在0.20mm～0.22mm。

11.3  科克环：内径约100mm，高：25mm，厚：12mm，大约50g（圆底烧瓶垫）。

11.4  量筒：250mL，内径大约37mm，底座直径大约95mm。
11.5  试验筛：筛网直径8.0mm、6.7mm、4.0mm、2.0mm、1.0mm、0.5mm、0.25mm、0.23mm等。

11.6  塑料漏斗或类似的进料器：满足100g试样加入到量筒中的时间在60s～100s范围内。

11.7  颚式破碎机：钳口开度大约50×200mm；间隙大约3.2到112.7mm；锰钢颚板
11.8  辊式破碎机：硬化玻璃辊，辊径大约200mm，辊宽大约150mm，间隙0mm～12.7mm。
11.9  振动筛：带自动计时器，能转动并振动。
11.10  计时器：带秒针指示的闹钟或手表。

11.11  缩分器：24槽，封闭的抽屉，尺寸：380×290×360（mm）。
11.12  塞规：检查辊式破碎机开度的尺寸，mm。
11.13  欧姆表：用于检查电路的开闭。
12  试样

12.1  破碎过程应包括煅后石油焦原样和实验室破碎后的颗粒，在破碎前不要除掉煅后石油焦上的防尘油。

12.2  空气干燥实验室试样，再出现潮湿前进行破碎一面结块。
12.3  颚式破碎机操作：使用颚式破碎机的合适工艺，调整夹钳，这样它们的间距（在一个破碎循环中彼此之间最近的位置处）大约为5mm。打开破碎机电源，慢慢将样品送进去，收集出料用于下一步的辊式破碎，所有的试样都必须通过颚式破碎。
12.4  辊式破碎机操作

为避免损坏辊筒，辊式破碎机破碎的粒度应限制最大比值为4:1。
基于上述要求，颚式破碎机破碎后的最大尺寸颗粒经过一次辊式破碎就能达到要求常常是不可能的，这时使用多级破碎是样品被破碎到需要的尺寸（但每级破碎的粒度应限制最大比值为4:1）。
当电机停下时，采用一种适用于辊式破碎机的方法，根据如下的工艺要求调整辊与辊之间的间距。
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计算辊式破碎机给料中（用粒径mm数表示，最细的纱网最大的颗粒可以通过）的最大颗粒尺寸和要求破碎到的最大颗粒粒度的比值。

根据如下选择破碎的级数：
给料最大颗粒尺寸和需要破碎到的颗粒尺寸之比     选择破碎的级数

≤4.0                               1

＞4.0～≤16.0                       2

＞16.0～≤64.0                      3
对于要求的每级破碎，辊之间的间距按[image: image3.emf]计算出来的系数确定，其中n为选择破碎的级数。
举个例子，要求将最大颗粒尺寸为6.68mm的煅后石油焦破碎成最大尺寸为0.208mm的颗粒，计算公式如下：

最大颗粒尺寸比：32.115

选择破碎的级：3

系数= [image: image4.emf]  =3.179

第一次破碎设定的辊间距：6.68 mm ÷ 3.179 = 2.101 mm

第二次破碎设定的辊间距：2.101 mm ÷ 3.179 = 0.661 mm

第三次破碎设定的辊间距：0.661 mm ÷ 3.179 = 0.208 mm

辊的间距调整后，将塞规移走。打开电机，慢慢将颚式破碎机收集的产物0.3kg给料到辊式破碎机，收集样品。当需要一级以上辊式破碎时，通过调整辊之间的间距再次破碎所有的0.3kg样品。每级破碎之间不需要筛分样品。完成全部破碎后再使用合适的筛网在振动筛上分级需要测定粒径范围内的颗粒。一般情况下至少30%的煅后石油焦应达到要求的颗粒尺寸范围。
这些设定将会产生大概等重的比要求的颗粒粒径粗或细的颗粒。如果产量至少35%而且产物粗细比在0.8到2.0之间，破碎即满足要求。剩余的煅后石油焦送入采用要求的多级破碎的辊式破碎机中破碎，每一级破碎的产物需要单独放置。

当辊的间距设置是为了使最终产物最大化，如果通过一次辊式破碎，煅后石油焦产物的粗细比大于要求的2.0时，将辊间距设置为原先间距的80%，然后另外取0.3kg的颚式破碎机破碎的产物或者经过辊式破碎的产物进行辊式破碎。
如果通过一次辊式破碎，煅后石油焦产物的粗细比小于要求的0.8时，将辊间距设置为原先间距的，120%，然后另外取0.3kg的颚式破碎机破碎的产物或者经过辊式破碎的产物进行辊式破碎。
这些步骤在大多数情况下将会产生产量至少35%而且产物粗细比在0.8到2.0之间的满意样品。如没有达到要求，调整辊的间距或增加辊式破碎的级数或者同时调整两者，通过反复试验调整直到从2kg的开始材料中获得满意的试样。注意如果辊式破碎后的颗粒较细时，可以将鄂式破碎后的0.3kg部分试样丢弃。不允许和辊式破碎后的产物部分混合在一起。也就是说，一旦0.3kg的颚式破碎机破碎的产物通过辊式破碎机时，必须将其和辊式破碎机破碎的产物混在一起或直接丢弃。至少需要210g尺寸合适的振实密度测定试样。

13  设备的组装和校准
13.1  量筒：质量215±10g，磨砂口，总长大约305mm，用8号塞子塞入量筒（紧密配合）。

13.2  振动台：将科克环安全的拧紧绑定在振动台面上作为测试时量筒的弹簧卡环，需要时在震动台面上钻或攻出一小洞，科克环的内径要略大于量筒基座的宽度，这样设计只是为了保证量筒不会从振动台面上振掉。通过卡钳或其它合适的装置让量筒和振动台不接触，这样量筒能够自由振动。
13.3  量筒的校准：测量量筒90mL到170mL的距离，以mm表示，并标记2个位置，8等分两个位置之间的距离，并在25±5℃下用蒸馏水对体积进行校准。
13.4  振动台：用六角扳手拧掉装卡振动台面的4个螺丝并去除台面。松掉芯部锁紧螺钉。如果铝台面被打磨，应去除打磨钢丝。打开振动器侧边的开关。将欧姆表绑在台面支架和台面基座处。转动芯部入外壳（顺时针）直到欧姆表读数为零（芯部为接触电枢）。松开芯部（逆时针）直到欧表读数为无穷大电阻。用箭头在螺旋槽的每个边标记零点位置然后将芯部拉出转了一个八分之三转YS/T 587.10 – 201X

弯的核心，复位台面并拧紧四个螺钉。

14. 测定步骤

14.1  称取100.0±0.1g的煅后石油焦试样放入容器中。使用塑料漏斗或其它合适的装置缓慢且稳定的将试样倒入量筒中，总的转移时间为70s～100s，也即以10g/s～14g/s的速度倒入试样。
14.2  用橡皮塞紧紧地塞住量筒口。

14.3  将量筒放入振动器的限制环中。

14.4  在标度盘表示为频率60HZ、振幅0.20mm～0.22mm下振动5min。

14.5  测量振实后试样的体积：

14.6  重复上述步骤，用第二个100.0g试样进行平行测定。

15  检测结果的计算
按公式（2）计算振实密度（VBD），以g/cm3表示： 
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式（2）中：

m — 试料的质量，单位为克（g）；
V — 试料的体积，单位为立方厘米(cm3)。

测定结果保留到0.01g/cm3，取两次测定结果的平均值

16  精密度

16.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的差值不大于0.02g/cm3。

16.2  再现性

再现性条件下，两个测定结果的差值不大于0.05g/cm3。

17  检测报告
检测报告应包括下列内容：

a) 试样的标识；

b) 采用的标准和方法； 

c) 检验结果和表述方法； 

d) 试料的粒度范围；

e) 检测过程中观察到的异常现象；

h) 本部分没有涉及的操作或者是可以选择的操作；
f) 测定日期。
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