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前    言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件是YS/T 63《铝用炭素材料检测方法》的第8部分。YS/T 63已经发布了以下部分：
——第1部分：阴极糊试样焙烧方法、焙烧失重的测定及生坯试样表观密度的测定；
——第2部分：阴极炭块和预焙阳极 室温电阻率的测定；
——第3部分：热导率的测定 比较法；
——第4部分：热膨胀系数的测定；
——第5部分：有压下底部炭块钠膨胀率的测定；
——第6部分：开气孔率的测定；
——第7部分：表观密度的测定 尺寸法；
——第8部分：二甲苯中密度的测定 比重瓶法；
——第9部分：真密度的测定 氦比重计法；
——第10部分：空气渗透率的测定；
——第11部分：空气反应性的测定 质量损失法；
——第12部分：预焙阳极CO2反应性的测定 质量损失法；
——第13部分：弹性模量的测定；
——第14部分：抗折强度的测定 三点法；
——第15部分：耐压强度的测定；
——第16部分：微量元素的测定 X射线荧光光谱分析方法；
——第17部分：挥发分的测定；
——第18部分：水分含量的测定；
——第19部分：灰分含量的测定；
——第20部分：硫分的测定；
——第21部分：阴极糊 焙烧膨胀/收缩性的测定；
——第22部分：焙烧程度的测定 等效温度法；
——第23部分：预焙阳极空气反应性的测定 热重法；
——第24部分：预焙阳极CO2反应性的测定 热重法；
——第25部分：无压下底部炭块钠膨胀率的测定；
——第26部分：耐火材料抗冰晶石渗透能力的测定；
——第27部分：预焙阳极断裂能量的测定。
本文件是对YS/T 63.8-2006《铝用炭素材料检测方法第8部分  二甲苯中密度的测定比重瓶法》的修订，主要变化为：
a)修改了标准的名称（二甲苯中密度的测定 比重瓶法改为真密度的测定 比重瓶法）（见标题，2006年版的标题）；
b)修改了规范性引用文件（见第2章，2006年版的第2章）；
c)增加了术语和定义（见第3章）；
d)增加了水煮法测定真密度的原理、测定方法和计算（见第6章）。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本文件起草单位：XXX XXXXXX。
本文件主要起草人：XXX XXXXXX。
本文件历次版本发布情况:
——2006年首次发布为YS/T 63.8-2006；
——本次为第一次修订。









































引言

YS/T 63《铝用炭素材料检测方法》是系列标准，该系列标准包含预焙阳极、底部炭块、侧块、阴极糊等多种铝用炭素材料的检测方法，该系列标准在铝用炭素材料贸易结算、分析比对、铝用炭素材料生产、电解铝应用等多领域应用广泛。
真密度是铝用炭素材料交易时一项重要的指标，是众多铝用炭素材料产品标准中的必检项目，直接影响到铝用炭素材料的产品质量，对生产经济效益有很大的影响。
现行标准为2006年发布，实施距今已十年有余，随着生产工艺不断创新，对铝用炭素材料质量的要求也日益提高，对操作人员职业安全健康也提出了更高的要求,现行标准中使用的试剂为二甲苯，文中明确警告，二甲苯可烧伤皮肤，而且还能通过皮肤吸收，应当在通风橱内进行操作，且室温超过30℃，则停止测定，现在国家、企业和职工对职业健康安全都非常重视，尽量不使用危险化学品，产生的危废难以处理，且该方法使用专门的脱气装置，样品的前期处理周期较长，从操作安全性和时效性都是不利的。
目前国内企业很少使用二甲苯方法，多采用水煮法测定铝用炭素材料的真密度，该方法使用的溶剂为蒸馏水，消除了操作安全性的问题，装置为比重瓶，价格便宜，可同时进行数十个样品检测，大大提高了检测效率，减少了检测人员的劳动强度，降低了职业病的风险。
本文件增加了比重瓶水煮法方法，以满足目前我国铝用炭素材料检测和质量控制的要求。修订的标准将进一步完善我国铝用炭素材料分析检测标准体系。
























铝用炭素材料检测方法
第8部分：真密度的测定  比重瓶法
1   范围
本文件规定了比重瓶法测定铝用炭素材料的真密度。
本文件适用于铝用炭素材料真密度的测定，其他固体材料真密度的测定可参照本文件。
2   规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 26297.1  铝用炭素材料取样方法 第1部分：底部炭块
GB/T 26297.2  铝用炭素材料取样方法 第2部分：侧部炭块
GB/T 26297.3  铝用炭素材料取样方法 第3部分：预焙阳极
GB/T 26297.4  铝用炭素材料取样方法 第4部分：阴极糊
YS/T 63.1  铝用炭素材料检测方法  第1部分：阴极糊试样焙烧方法、焙烧失重的
           测定及生坯试样表观密度的测定
3  术语和定义
   本文件没有界定的术语和定义。
4  试样
   底部炭块、侧部炭块和预焙阳极分别按照GB/T 26297.1、GB/T 26297.2和GB/T 26297.3取样。
   阴极糊按照GB/T 26297.4取样，再按照YS/T 63.1焙烧后取得试样。
   将15g试样用研钵研磨（研钵需用硬质材料如玛瑙、碳化钨、碳化硅），直至全部通过0.15mm的筛子，将研好的样品放入烘干箱中在110℃±5℃烘干2h，贮存在干燥器中备用。
5  二甲苯法
5.1  方法原理
经真空脱气，在比重瓶中测定铝用炭素材料在二甲苯中的密度。
5.2  试剂
5.2.1 在测定过程中，除非特别指明，只用分析纯试剂和蒸馏水（或纯度相当并经煮沸1h脱气的水）。
5.2.2  乙醇：95%（V/V）。
5.2.3  丙酮。
5.2.4  硫酸（ρ≈1.84g/mL）： 98%（m/m）溶液。
5.2.5  二甲苯（ρ≈0.86g/mL）：工业纯。
警告：二甲苯可烧伤皮肤，而且还可能通过皮肤吸收。应当在通风橱内进行操作，以避免吸入挥发物。
5.3   装置
5.3.1  比重瓶：容积25mL。
5.3.2  脱气装置：见图1，包含下列部件：
5.3.2.1  盛比重瓶的容器（1）：由一个玻璃烧杯（2）、可移动的盖（3）、O型环（4）组成，可盛下不带塞子的比重瓶。出口和真空泵（图中未标出）相连。
5.3.2.2  注入装置（6）：通过磨口玻璃连接（7）。一根管子（8）伸至比重瓶内部。带有磨口塞（10）的贮液池（9）容纳着可以通过特氟龙阀（11）流进比重瓶的液体。
5.3.2.3  支撑台（12）：当没有连接脱气装置脱气时，支撑整个玻璃烧杯（2）。玻璃烧杯（2）放在一个带有弹簧（14）的导杆（13）上面，在脱气的过程中通过它的摇动来加速气泡的排出。
5.3.2.4  循环泵和脱气装置的出口通过一个油缓冲器（15）相连。在循环泵和油缓冲器的真空系统上连接有一个压力表（16）。真空装置需要调整使压力表显示为1.3KPa±0.3KPa，压力表与容器和注入装置之间的连接点（7）的距离为大约600mm，阀（17）是使空气能返回脱气装置，但这个步骤必须缓慢且小心。
5.3.3  干燥箱：温度可以保持110℃±5℃。
5.3.4  恒温水浴锅：温度可以保持25℃±0.05℃。
5.3.5  磨样机：可以把样品磨碎到粒度150μm以下。与样品接触的部件应由硬金属制成，以防污染。
5.3.6  颚式破碎机。
单位为毫米
[image: ]
1 — 容器；     2 — 玻璃烧杯；  3 — 盖子；     4 — O型环；   5 — 出口；      6 — 注入装置；
7 — 磨口连接； 8 — 管子；      9 — 贮液器；   10 — 磨口塞；  11 — 特弗龙阀； 12 — 支撑台；
13 — 导杆；    14 — 弹簧；     15 — 油缓冲器；16 — 压力表；  17 — 阀
图1  脱气装置示意图
5.4   测定步骤
5.4.1  通则
称量均精确至0.1mg。称量充有液体的比重瓶之前，使其在恒温水浴锅(5.3.4)中稳定在25℃±0.05℃。
5.4.2  比重瓶的校准
比重瓶一般是在20℃下校准的，但本方法测定温度是25℃。因此要在此温度下对比重瓶重新校准。
5.4.2.1  测定比重瓶的质量

采取必要的防护措施，用温热的浓硫酸溶液（5.2.4）洗涤比重瓶（5.3.1），再按以下顺序仔细漂洗干净：先用自来水，然后用蒸馏水，再用乙醇（5.2.2），最后用丙酮（5.2.3）漂洗。称量完全干燥的比重瓶的质量，精确至0.1mg（）。
5.4.2.2  比重瓶容积的测定
5.4.2.2.1  将比重瓶（5.4.2.1）用蒸馏水注满，用磨口玻璃塞塞紧，并将溢出的水用滤纸擦净，在23℃到24℃下脱气。

5.4.2.2.2  将充满水的比重瓶（5.4.2.2.1）放入恒温水浴锅中加热至25℃±0.05℃。在加热过程中，小心地将溢出毛细管的液体用滤纸擦掉，当不再有液体出来时，说明比重瓶已达到水浴的温度。取出比重瓶仔细擦干，为了防止由于吸收手上的热使比重瓶中液体溢出，可以在擦干之前用冷水或丙酮使其暂时变冷。比重瓶的外壁必须完全干燥，然后才能称量比重瓶，精确至0.1mg（）。
5.4.2.2.3  按公式（1）计算比重瓶的容积V：

···········································（1）
式中：
V —比重瓶的容积，单位为立方毫米（cm3）；
m0 —空比重瓶的质量，单位为毫克（g）；
m1 —已经脱气的和蒸馏水的质量，单位为毫克（g）；
0.99705 —25℃下水的密度，单位为克每毫升（g/cm3）。
5.4.2.2.4  重复测定10次，取其算术平均值。单个测量值与平均值之差不得超过±0.0015 cm 3。计算结果保留至0.001cm 3。
注：比重瓶的容积应每几天测定几次以消除外界因素的影响，如恒温水浴锅温度的微小变化。
5.4.2.3  校准周期
每三个月重复校准比重瓶一次。质量m0应恒定在±1mg。
注：由于没有容积完全相同的两个比重瓶，因此每个比重瓶都要单独校准。尽管每次都要检查比重瓶的质量，但在一系列的连续测定中没有必要每次都检查其容积。
5.4.3  二甲苯密度的测定

依据5.4.2.2测定的数值，按公式（2）计算二甲苯的密度：

···································（2）
式中：

—二甲苯的密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）；
m2—比重瓶和二甲苯的质量，单位为毫克（g）；
注：选取不在同一天测定的十次结果的平均值作为最终计算结果，以消除外界因素的影响。
5.4.4  试样密度的测定
5.4.4.1  试样

称取试样（4）5g±0.1g，精确至0.1mg（），置于清洁、干燥的比重瓶中。
5.4.4.2  测定
[bookmark: _GoBack]注：如果室温超过30℃，则停止以下测定。
5.4.4.2.1  将带有试样（5.4.4.1）的比重瓶（不带塞子）放入脱气装置的容器中。在加二甲苯之前，抽真空使剩余压力为1.3KPa±0.3KPa（此压力可保证5.6中±0.004g/mL的重复性）。
5.4.4.2.2  逐滴向比重瓶中加入二甲苯，直至覆没试样至少20mm，则停止加入，继续抽真空，间断摇动比重瓶和支架，直至不再排出气泡，通常此过程需60min。
5.4.4.2.3  缓慢使空气进入脱气装置，取出比重瓶，填充二甲苯直至稍低于基线。
5.4.4.2.4  静置至少30min，完全注满二甲苯，插入瓶塞。擦干溢出的液体。

5.4.4.2.5  重复5.4.4.2的操作，称量装有试样和二甲苯的比重瓶的质量，精确至0.1mg（）。
5.4.5   系统误差的校正
此装置可通过同时测定标准样品来检查和校正系统误差。
5.5   测定结果的计算

按公式（3）计算试样在二甲苯中的密度：

·······························（3）
式中：

— 试样在二甲苯中的密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）；
m3—试样的质量，单位为克（g）；
m4—装有试样和二甲苯的比重瓶的质量，单位为克（g）。
计算结果保留到小数点后第两位小数。
5.6   精密度
5.6.1  重复性
重复性限r =0.01g/cm3。
5.6.2  再现性
再现性限R= 0.02g/cm3。
6  水煮法
6.1  方法原理
试样置于蒸馏水中煮沸排气后，用密度瓶测定一定温度下的密度。
6.2  试剂
6.2.1 乙醇：95％。
6.2.2 丙酮。
6.2.3 重铬酸钾。
6.3  仪器
6.3.1 长颈密度瓶：25mL/25℃（或50mL／25℃），瓶颈内径3.5mm ～4.5mm。
6.3.3 恒温水浴：温度控制在25±0.5℃。
6.3.4 分析天平：感量0.0001g。
6.3.5 燥箱：温度控制在110℃±5℃。
6.3.6 干燥器：内装干燥剂。
6.4  步骤
6.4.1  试料

称取3.0g试样，精确至0.0001g。
6.4.2  测定次数
独立地进行两次测定，取其平均值。
6.4.3  测定
6.4.3.1 密度瓶的标定：与做样时一致的温度下进行。
将密度瓶浸泡在浓硫酸重铬酸钾饱和溶液中，浸泡2h取出，用水冲洗，再分别用乙醇、丙酮洗涤，最后用蒸馏水清洗，置于烘箱(6.3.5)中干燥1h，取出，置于干燥器（6.3.6）中，冷却30min后称量，精确到0.0001g；重复干燥，称量至恒重。

将无气泡蒸馏水加入到密度瓶中，将密度瓶和移液管同置于恒温水浴（6.3.3）中，水浴水面应稍高于密度瓶的刻度线。在恒定温度下恒温20min，在密度瓶不拿出水浴的情况下，用滤纸或滴瓶调整蒸馏水液面至刻线处（如用毛细管密度瓶应立即盖好瓶塞，取出密度瓶），用洁净毛巾仔细擦干密度瓶的外部，迅速称其质量，精确至O.0001g。反复测定几次，至少有三次以上密度瓶水值称量误差不大于O.0020g，取其平均值，为密度瓶水质量（密度瓶水质量每两个月标定一次）。
6.4.3.2 试样真密度的测定

将试料（6.4.1）置于清洁的已标定的密度瓶（6.3.1）中，注入无气泡的蒸馏水至瓶2／3处，在砂浴煮沸3min，此时不允许试样溅出，取下密度瓶后，注入无气泡蒸馏水于刻线处，同注入蒸馏水的滴瓶一同放入恒温水浴中，在与标定密度瓶水值一致的温度下保持30min，用滤纸或滴瓶调整蒸馏水液面至刻线处，(如用毛细管密度瓶，应立即盖好瓶塞)，取出后用洁净毛巾仔细擦干瓶外部，迅速称其重量，精度至0.0001g。
6.5  测定结果的计算
按公式（4）计算试样的真密度：

····································（4）
式中：

—试样的真密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）；

[bookmark: OLE_LINK54] —试料的质量，单位为克（g）；

 —标定密度瓶时水的密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）。

[bookmark: OLE_LINK50][bookmark: OLE_LINK55][bookmark: OLE_LINK56][bookmark: OLE_LINK51]  —密度瓶的水质量，单位为克（g）；

[bookmark: OLE_LINK58][bookmark: OLE_LINK57] —装有试料和蒸馏水的密度瓶的总质量，单位为克（g）；
   检验结果为两次测定值的算术平均值，保留到小数点后两位。
6.6   精密度
6.6.1 重复性
[bookmark: OLE_LINK61][bookmark: OLE_LINK62][bookmark: OLE_LINK63]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。
6.6.2重现性
再现性条件下，两个测定结果的差值不大于0.02g/cm3。
7  检验报告
检验报告应包括下列内容：
a) 试样标识；
b) 本部分编号；
c) 检验结果：两次测定结果的平均值，保留到小数点后两位有效数字；
d) 检验过程中观察到的异常现象；
e) 本部分没有涉及的操作或者是可以选择的操作；
f) 测试日期。
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