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YS/T 587.13-202X
《炭阳极用煅后石油焦检测方法 第13部分 Lc（微晶尺寸）值的测定》
《草案》编制说明
[bookmark: _Toc465340568][bookmark: _Toc475778068][bookmark: _Toc54256520]一、工作简况
[bookmark: _Toc54256521]（一）、任务来源
1.1 计划批准文件名称、文号及项目编号、项目名称、计划完成年限
根据2022年7月1日，工信部《工业和信息化部2022年第二批行业标准制修订和外文版项目计划》（工信厅科函〔2022〕158号）的要求,行业标准《炭阳极用煅后石油焦检测方法 第13部分 Lc（微晶尺寸）值的测定》修订工作由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划号：2022-0816T-YS。项目周期18个月，完成年限为2023年12月。
[bookmark: _Hlk115116516]标准起草单位为：中铝郑州有色金属研究院有限公司、中铝矿业有限公司、赤壁长城炭素制品有限公司、包头铝业（集团）有限责任公司、信发集团有限公司。
1.2 项目编制组单位变化情况
在有色金属标准化技术委员会的组织下，标准编制过程中确立以中铝郑州有色金属研究院有限公司为主起草单位，在与中铝矿业有限公司、赤壁长城炭素制品有限公司、信发集团有限公司相关人员沟通后，发现这3家企业没有X-射线衍射仪，不具备参与该标准的条件，同意退出该标准的修订工作。因标准起草的需要内蒙古锦联铝材有限公司、云南铝业股份有限公司、昆明冶金研究院有限公司、济南澳海炭素有限公司4家单位参与标准起草工作。变更后的编制组成员单位为：中铝郑州有色金属研究院有限公司、云南铝业股份有限公司、昆明冶金研究院有限公司、内蒙古锦联铝材有限公司、包头铝业有限公司、济南澳海炭素有限公司。
（二）、主要参加单位和工作成员及其所做的工作
2.1 主要参加单位情况
标准主编单位中铝郑州有色金属研究院有限公司在标准的编制过程中，积极学习X-衍射的相关理论，并与实际检测工作相结合，发现原版标准中存在一些不完善的地方，设计试验方案及试验用样品。组织协调、指导各成员单位完成样品复验工作。主编单位带领编制组成员单位认真细致修改标准文本，征求多家企业的修改意见，带领编制组完成标准的编制工作。
内蒙古锦联铝材有限公司负责提供实验用石油焦，在主编单位的指导下完成石油焦煅烧工作。并参加标准复验工作。
包头铝业有限公司、昆明冶金研究院有限公司、云南铝业股份有限公司、济南澳海炭素有限公司参加标准复验工作。
2.2 主要工作成员所负责的工作情况
为了更好完成该标准的起草任务，成立了标准编制工作组，编制组主要成员及分工见表1。 
表1 编制组成员及分工 
	起草人
	工作职责

	李波 王文广 瞿媛媛 李荣柱 李志刚
	负责标准的工作指导、标准的编写、实验方案确定及组 织协调。

	[bookmark: _GoBack]罗安民 成佳
	参加标准复验。

	赵晖
	参加标准复验。

	张伟南
	参加标准复验。

	夏增立
	参加标准复验。

	于普生
	参加标准复验。


（三）、主要工作过程（征求意见过程，讨论会、预审会的情况）及主要工作内容
3.1 立项阶段
中铝郑州有色金属研究院有限公司在长期日常测试国内外炭阳极用煅后石油焦Lc值的过程中，发现原标准存在一些不合适的地方，结合X-射线衍射法测定纳米材料平均晶粒尺寸的理论。于2021年7月提交了标准项目建议书、标准草案及立项报告。全国有色金属标准化技术委员会立项通过后，报工信部。2022年7月1日，工信部下达了行业标准《炭阳极用煅后石油焦检测方法 第13部分 Lc（微晶尺寸）值的测定》的任务，计划号：2022-0816T-YS。项目周期18个月，完成年限为2023年12月，技术归口单位全国有色金属标准化技术委员会。
3.2 起草阶段
2022年4月7日～8日，全国有色金属标准化技术委员会组织网络会议。来自全国15个单位的26名代表参加了会议。会上安排内蒙古锦联铝材有限公司提供测试样品，提交标准负责起草单位中铝郑州有色金属研究院有限公司统一处理后，分发给标准复验单位。复验单位：中铝郑州有色金属研究院有限公司、云南铝业股份有限公司、昆明冶金研究院有限公司、内蒙古锦联铝材有限公司、包头铝业（集团）有限责任公司、济南澳海炭素有限公司。
3.3 征求意见阶段
2022年6月，编制组根据各相关方的修改建议，完成征求意见稿及编制说明，发各企业、研究单位、仪器供应商征求意见。共发送单位24个。回函单位19个，回函并有建议或意见的单位8个；没有回函的单位5个。根据根据各家提出的意见，标准编制组修改了标准文本，形成了标准预审稿。
3.4 第一次工作会议
2023年6月25日-27日全国有色金属标准化技术委员会在沈阳会议。来自全国17个单位的36名代表参加了会议。会上山东晨阳新型碳材料股份有限公司、济南万瑞炭素有限责任公司、赤壁长城炭素制品有限公司、昆明冶金研究院有限公司、云南铝业股份有限公司、济南澳海炭素有限公司、内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司等企业的代表提出了：“引言”调整到“前言”后面，并完善第三段；增加X-射线衍射仪的技术要求；增加“干燥箱”；完善“6 样品”；将“标准样品”改为“校准样品”；修改“图1 样品衍射图”等意见。会后根据会议讨论的情况以及各单位提交的意见，对标准文本进行完善，形成了标准送审稿。
3.5 

[bookmark: _Toc54256522]二、标准编制原则
1. 遵守国家各种关于石油焦、煅后石油焦的法律法规及相关国家标准。
2. 追求技术的先进性、合理性和前瞻性。不仅要符合国内市场的需要，同时还应满足出口到世界各国的需要。
3．完全按照GB/T 1.1-2020，和有色金属行业标准编写示例的要求进行格式和结构编写。
[bookmark: _Toc54256523]三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
[bookmark: OLE_LINK1]（一）标准主要内容的确定依据
引言
炭阳极用煅后石油焦是铝工业的主要原材料。在铝工业标准体系中，炭阳极用煅后石油焦检测方法系列标准是非常重要的部分，在保证炭阳极用煅后石油焦质量方面发挥着重要作用。该系列方法标准服务于炭阳极用煅后石油焦生产、贸易结算、分析比对、预焙阳极等领域，为我国炭阳极用煅后石油焦工业高质量发展提供技术支撑。
YS/T 587《炭阳极用煅后石油焦检测方法》系列标准包含了水分、灰分、挥发分、硫含量、微量元素、粉末电阻率、空气反应性、CO2反应性、密度、Lc值（微晶尺寸）等指标的测定。
YS/T 587.13规定了炭阳极用煅后石油焦Lc值（微晶尺寸）的测定方法，该方法基于Scherrer公式。Scherrer公式是由荷兰著名化学家Debye和他的研究生Scherrer首先提出的，是X-射线衍射分析晶粒尺寸的著名公式。可以表征石油焦的煅烧程度。
3  术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1 晶面指数hkl (002)
石墨（002）晶面米勒指数，对应晶格间距(d)为0.335 nm。
3.2 微晶尺寸（Crystallite size）
相互平行的石墨碳片堆的尺寸。
3.3 Lc
样品在C轴方向上的平均厚度，它表示为线性尺寸，以nm为单位。
3.4 衍射角（θ）
平行的x射线照射晶体晶格时产生的入射角，由x射线测角仪测量。
注：一般用°2θ表示。
4  方法原理
将研磨成粉末的样品制成测试片，置于单色x射线束中，并旋转至特定位置产生衍射谱图。通过人工解析或计算机模拟hkl(002)（d=0.335 nm）所在衍射峰的位置和形状，计算Lc值。
6  试样
按照GB/T 26297.6的规定取样、制样，然后按四分法缩分得到约10g试样，用研钵将这10g试样研磨直至小于10μm，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。
X-射线衍射理论计算，为了衍射峰重现性需要，样品粒度应小于10μm。细粒度可改善强度再现性。表3给出了石英（113）晶面反射的典型强度重现性，光源CuK1。
表3 石英（113）晶面反射的典型强度
	颗粒度
	15-50μm
	[bookmark: _Hlk115119707]5-50μm
	5-15μm
	<5μm

	强度波动
	18.2%
	10.1%
	2.1%
	1.2%


小于75μm样品、小于10μm样品分别测试了6遍，考察衍射图的重现性。测试结果见图1、图2。
[image: ]
图1 小于75μm样品衍射图
[image: ]
图2 小于10μm样品衍射图
可以看出。测试样品粒度小于10μm，衍射图重现性更好。因此将测试样品粒度从小于75μm改为小于10μm。
7  测定步骤
[bookmark: OLE_LINK42]因实验室用衍射仪的X光有一定的发散度，会造成衍射峰的宽化，影响Lc值的测定结果。因此需要扣除，本次修订增加了标准样品的测试，就是为了得到衍射仪本身造成的衍射峰宽化。
实验室常用的X-光管为Cu，但也用实验室用Co。因不同靶材的波长不同，衍射角也存在差异。本次修订增加了Co的2θ扫描范围。
7.1  将样品（6）、标准样品（5.3）用合适的方法装到样品架中，保证样品（6）、标准样品（5.3）有足够的厚度，有水平、光滑的表面。
7.2  把制好的测试样放到测试台上，打开X射线源，在设定好的扫描程序（扫描范围：Cu靶， 2θ为14°～ 34°；Co靶2θ为16°～ 40°，若用其它靶材，需要调整2θ测试范围。Soller slit:0.04rad；divergence slit:0.5°；anti-scatter slit:1°），以每分钟1度的速度进行连续扫描，或者以每步0.2度的速度进行步进扫描，得到衍射图。
7.3 分别计算样品（6）、标准样品（5.3）衍射图衍射峰的半高宽β、βB，以及样品（6）衍射峰顶角度θ。
8  测定结果的计算
按公式（1）计算微晶尺寸（Lc）值，计算结果修约到小数点后一位：

[bookmark: OLE_LINK46]   ···········································（1） 
式中：
K — 不定常数，但对于Lc，其值为0.89；
λ — X光的波长，单位为埃（Å）；
β — 试样衍射峰的半高宽，以弧度表示；
βB — 标准样品衍射峰的半高宽，以弧度表示；
θ — 试样衍射峰的顶点对应的角度，单位为度。
9  精密度
[bookmark: _Toc54256524][bookmark: _Toc475778111][bookmark: _Toc465340642]9.1 重复性
在重复性条件下，两次独立测试结果的绝对差值不大于两次平均值的2.0%，以大于2.0%的情况不超过5%为前提。
9.2  允许差
在再现性条件下，两次独立测试结果的绝对差值不大于两次平均值的4.0%，以大于4%的情况不超过5%为前提。
（二）主要试验
2.1 试验样品的准备
    本次试验选择一个石油焦，分成5份。分别在1000℃、1100℃、1200℃、1300℃、1350℃下煅烧2小时得到试验所用的5个样品。
2.2 试验情况
郑州轻金属研究院有限公司检测实验室、内蒙古锦联铝材有限公司、包头铝业（集团）有限责任公司、昆明冶金研究院有限公司、云南铝业股份有限公司、济南澳海炭素有限公司6家单位按照标准规定参与复验。各家所用仪器型号见表4。
表4 复验所用仪器型号
	实验室编号
	复验单位
	仪器型号
	靶材
	备注

	1
	[bookmark: _Hlk115200251]郑州轻金属研究院有限公司检测实验室
	EMPYREAN
	Co
	

	2
	云南铝业股份有限公司
	EMPYREAN
	Cu
	

	3
	昆明冶金研究院有限公司
	EMPYREAN
	Cu
	

	4
	内蒙古锦联铝材有限公司
	Cubix3
	Cu
	

	5
	包头铝业有限公司
	Cubix3
	Cu
	

	6
	济南澳海炭素有限公司
	 D2 PHASER（台式机）
	Cu
	宽焦斑


表5 郑州轻金属研究院有限公司检测实验室（1#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.2
	24.2
	31.0
	38.1
	41.1

	2
	19.1
	24.3
	31.1
	38.2
	41.1

	3
	19.1
	24.3
	31.2
	38.3
	41.2

	4
	19.1
	24.4
	31.2
	38.4
	41.2

	5
	19.3
	24.4
	31.3
	38.5
	41.2

	6
	19.3
	24.4
	31.3
	38.5
	41.3

	7
	19.3
	24.4
	31.4
	38.6
	41.3

	8
	19.3
	24.5
	31.4
	38.6
	41.4

	9
	19.4
	24.5
	31.4
	38.6
	41.4

	平均值
	19.2
	24.4
	31.3
	38.4
	41.2


表6 云南铝业股份有限公司（2#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.6
	24.3
	31.4
	38.1
	41.4

	2
	19.6
	24.4
	31.7
	37.7
	41.3

	3
	19.5
	24.4
	31.6
	38.0
	41.4

	4
	19.6
	24.5
	31.3
	38.1
	41.1

	5
	19.6
	24.5
	31.2
	37.8
	41.3

	6
	19.5
	24.6
	31.2
	38.0
	41.2

	平均值
	19.6
	24.4
	31.4
	38.0
	41.3



表7 昆明冶金研究院有限公司（3#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.0
	24.1
	31.5
	38.2
	42.1

	2
	19.1
	24.1
	31.6
	38.4
	42.2

	3
	19.2
	24.1
	31.6
	38.4
	42.2

	4
	19.3
	24.2
	31.7
	38.5
	42.2

	5
	19.4
	24.2
	31.7
	38.5
	42.2

	6
	19.4
	24.4
	31.8
	38.5
	42.3

	7
	19.5
	24.4
	31.8
	38.6
	42.3

	8
	19.5
	24.5
	31.9
	38.6
	42.4

	9
	19.5
	24.5
	32.1
	38.6
	42.5

	平均值
	19.3
	24.3
	31.7
	38.5
	42.3


表8 内蒙古锦联铝材有限公司（4#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.4
	24.5
	31.4
	38.1
	41.3

	2
	19.3
	24.6
	31.5
	38.2
	41.7

	3
	19.3
	24.7
	31.5
	38.3
	42.0

	4
	19.3
	24.7
	31.6
	38.4
	42.0

	5
	19.4
	24.7
	31.6
	38.5
	42.0

	6
	19.5
	24.7
	31.6
	38.5
	42.1

	7
	19.5
	24.8
	31.7
	38.6
	42.2

	8
	19.5
	24.9
	31.8
	38.6
	42.2

	9
	19.6
	24.9
	31.9
	38.6
	42.2

	平均值
	19.4
	24.7
	31.6
	38.4
	42.0


表9 包头铝业有限公司（5#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.3
	24.2
	30.5
	38.4
	41.3

	2
	19.3
	24.2
	30.5
	38.4
	41.4

	3
	19.3
	24.4
	30.7
	38.5
	41.4

	4
	19.4
	24.4
	30.8
	38.6
	41.5

	5
	19.4
	24.5
	30.8
	38.6
	41.5

	6
	19.5
	24.5
	30.9
	38.6
	41.5

	7
	19.5
	24.6
	30.9
	38.7
	41.6

	8
	19.6
	24.6
	31.0
	38.8
	41.7

	9
	19.6
	24.6
	31.1
	39.1
	41.8

	平均值
	19.4
	24.4
	30.8
	38.6
	41.5


[bookmark: _Hlk115627385]表10 济南澳海炭素有限公司（6#）测试结果
	煅烧温度
	1000℃
	1100℃
	1200℃
	1300℃
	1350℃

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	18.7
	23.3
	29.1
	34.6
	37.6

	2
	18.9
	23.3
	29.1
	34.8
	37.7

	3
	18.9
	23.3
	29.2
	35.0
	37.8

	4
	18.9
	23.4
	29.4
	35.0
	37.9

	5
	18.9
	23.4
	29.5
	35.1
	38.1

	6
	19.1
	23.5
	29.7
	35.1
	38.2

	7
	19.1
	23.7
	29.8
	35.3
	38.2

	8
	19.1
	23.8
	30
	35.4
	38.2

	9
	19.4
	24
	30.4
	35.4
	38.3

	平均值
	19.0
	23.5
	29.6
	35.1
	38.0



（三）实验数据分析
[bookmark: _Hlk115296318]3.1 精密度计算
3.1.1 1000℃煅烧样品
表11 1000℃煅烧样品精密度
	实验室编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	19.2
	19.6
	19.0
	19.4
	19.3
	18.7

	2
	19.1
	19.6
	19.1
	19.3
	19.3
	18.9

	3
	19.1
	19.5
	19.2
	19.3
	19.3
	18.9

	4
	19.1
	19.6
	19.3
	19.3
	19.4
	18.9

	5
	19.3
	19.6
	19.4
	19.4
	19.4
	18.9

	6
	19.3
	19.5
	19.4
	19.5
	19.5
	19.1

	7
	19.3
	/
	19.5
	19.5
	19.5
	19.1

	8
	19.3
	/
	19.5
	19.5
	19.6
	19.1

	9
	19.4
	/
	19.5
	19.6
	19.6
	19.4

	[bookmark: _Hlk115626819]平均值
	19.2
	19.6
	19.3
	19.4
	19.4
	19.0

	重复性r（Å）
	0.35

	允许差R（Å）
	0.47


3.1.2 1100℃煅烧样品
表12 1100℃煅烧样品精密度
	实验室编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	24.2
	24.3
	24.1
	24.5
	24.2
	23.3

	2
	24.3
	24.4
	24.1
	24.6
	24.2
	23.3

	3
	24.3
	24.4
	24.1
	24.7
	24.4
	23.3

	4
	24.4
	24.5
	24.2
	24.7
	24.4
	23.4

	5
	24.4
	24.5
	24.2
	24.7
	24.5
	23.4

	6
	24.4
	24.6
	24.4
	24.7
	24.5
	23.5

	7
	24.4
	/
	24.4
	24.8
	24.6
	23.7

	8
	24.5
	/
	24.5
	24.9
	24.6
	23.8

	9
	24.5
	/
	24.5
	24.9
	24.6
	24

	[bookmark: _Hlk115626944]平均值
	24.4
	24.4
	24.3
	24.7
	24.4
	23.5

	重复性r（Å）
	0.40

	允许差R（Å）
	0.62


3.1.3 1200℃煅烧样品
表13 1200℃煅烧样品精密度
	实验室编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	31.0
	31.4
	31.5
	31.4
	30.5
	29.1

	2
	31.1
	31.7
	31.6
	31.5
	30.5
	29.1

	3
	31.2
	31.6
	31.6
	31.5
	30.7
	29.2

	4
	31.2
	31.3
	31.7
	31.6
	30.8
	29.4

	5
	31.3
	31.2
	31.7
	31.6
	30.8
	29.5

	6
	31.3
	31.2
	31.8
	31.6
	30.9
	29.7

	7
	31.4
	/
	31.8
	31.7
	30.9
	29.8

	8
	31.4
	/
	31.9
	31.8
	31.0
	30

	9
	31.4
	/
	32.1
	31.9
	31.1
	30.4

	平均值
	31.3
	31.4
	31.7
	31.6
	30.8
	29.6

	重复性r（Å）
	0.49

	允许差R（Å）
	1.14


3.1.4 1300℃煅烧样品
表14 1300℃煅烧样品精密度
	实验室编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	38.1
	38.1
	38.2
	38.4
	37.6
	34.6

	2
	38.2
	37.7
	38.4
	38.4
	37.6
	34.8

	3
	38.3
	38.0
	38.4
	38.5
	37.7
	35.0

	4
	38.4
	38.1
	38.5
	38.6
	37.7
	35.0

	5
	38.5
	37.8
	38.5
	38.6
	37.8
	35.1

	6
	38.5
	38.0
	38.5
	38.6
	38.1
	35.1

	7
	38.6
	/
	38.6
	38.7
	38.2
	35.3

	8
	38.6
	/
	38.6
	38.8
	38.2
	35.4

	9
	38.6
	/
	38.6
	39.1
	38.2
	35.4

	平均值
	38.4
	38.0
	38.5
	38.6
	37.9
	35.1

	重复性r（Å）
	0.55

	允许差R（Å）
	1.06


3.1.5 1350℃煅烧样品
表15 1350℃煅烧样品精密度
	实验室编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	序号
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）
	Lc值（Å）

	1
	41.1
	41.4
	42.1
	41.3
	41.3
	37.6

	2
	41.1
	41.3
	42.2
	41.7
	41.4
	37.7

	3
	41.2
	41.4
	42.2
	42.0
	41.4
	37.8

	4
	41.2
	41.1
	42.2
	42.0
	41.5
	37.9

	5
	41.2
	41.3
	42.2
	42.0
	41.5
	38.1

	6
	41.3
	41.2
	42.3
	42.1
	41.5
	38.2

	7
	41.3
	/
	42.3
	42.2
	41.6
	38.2

	8
	41.4
	/
	42.4
	42.2
	41.7
	38.2

	9
	41.4
	/
	42.5
	42.2
	41.8
	38.3

	平均值
	41.2
	41.3
	42.3
	42.0
	41.5
	38.0

	重复性r（Å）
	0.49

	允许差R（Å）
	1.34


3.2 精密度结果
表16
	
	1000℃样品
	1100℃样品
	1200℃样品
	1300℃样品
	1350℃样品

	平均值（Å）
	19.4
	24.4
	31.4
	38.3
	41.7

	重复性r（Å）
	0.35
	0.40
	0.49
	0.55
	0.49

	重复性r（%）
	1.80
	1.64
	1.56
	1.44
	1.18

	允许差R（Å）
	0.47
	0.62
	1.14
	1.06
	1.34

	允许差R（%）
	2.42
	2.54
	3.63
	2.77
	3.21


3.3  6号数据删除原因
济南澳海炭素有限公司（6#）所用设备为台式衍射仪，为准求高强度，仪器配置的为宽焦斑光管，因此设备造成的衍射峰宽化太大，影响测试数据。
3.4 精密度
3.4.1  重复性
在重复性条件下，两次独立测试结果的绝对差值不大于两次平均值的2.0%，以大于2.0%的情况不超过5%为前提。
3.4.2  允许差
在再现性条件下，两次独立测试结果的绝对差值不大于两次平均值的4.0%，以大于4.0%的情况不超过5%为前提。
四、标准中涉及专利的情况
本标准不涉及专利问题。
5、 [bookmark: _Toc54256525]预期达到的社会效益等情况
（一）项目的必要性简述
该标准修订符合国家标准化体系建设发展规划（2016-2020年）三、重点领域/专栏2工业标准化重点/材料：完善有色金属等原材料工业标准，加快标准制修订工作，充分发挥标准的上下游协同作用，加快传统材料升级换代步伐的要求。
（二）项目的可行性简述
原标准在（3.3）中提到硅或石英，但在后面的文本中未提到其作用。依据X-射线衍射法测定纳米材料平均晶粒尺寸的原理以及X-射线衍射仪的结构。结晶完善的晶体衍射峰也会产生宽化，在计算纳米材料平均晶粒尺寸时需要扣除设备造成的衍射峰宽化。原标准中公式（1）在计算Lc值未扣除设备造成的衍射峰宽化。
所以在新修订的标准中，明确了需要测试标准样品（3.3）硅或石英，公式（1）在计算时，明确扣除了设备造成的衍射峰宽化。
原标准中试样粒度过0.075mm筛子，粒度太粗，应小于10μm。
对于X-射线衍射仪，不同的靶材，2θ角度是不同的，原标准中只规定了扫描的2θ角度范围，未明确靶材。若换了光管，该扫面范围就不适用，需要在标准中靶材。并给出不同靶材的扫描范围。 
（三）标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益
修订后的标准比原标准操作性更强、测试结果也更加准确。
准确的测试结果有利于炭素企业控制产品质量，提高经济效益。   
煅后石油焦的Lc值与其煅烧温度密切相关，准确测定煅后石油焦的Lc值，可以了解煅后石油焦的煅烧程度，经过充分煅烧的石油焦，导电性能更好，抗氧化性能更好。只有高质量的煅后焦才能生产出来高质量的预焙阳极，高质量的预焙阳极可以降低吨铝碳耗以及铝电解质中碳渣的量，具有显著的环保效益。《中华人民共和国固体废物污染环境防治法》的规定，危险废物是指列入国家危险废物名录或者根据国家规定的危险废物鉴别标准和鉴别方法认定的具有危险特性的固体废物。最新版的《国家危险废物名录》（2021年版）已于2020年11月25日由生态环境部、国家发展和改革委员会、公安部、交通运输部、国家卫生健康委员会联合发布，自2021年1月1日起施行。名录中： HW48有色金属冶炼废物  常用有色金属冶炼  321-025-48  电解铝生产过程产生的炭渣。各电解铝企业需要严格控制，尽可能减少产生量。
6、 采用国际标准和国外先进标准的情况
国际上有一个标准ISO 20203-2006《铝生产用炭素材料 煅后石油焦 Lc的测定 X-射线衍射法》。 
国内有一个标准YS/T 587.13-2007《炭阳极用煅后石油焦检测方法 第13部分  Lc（微晶尺寸）值的测定》 就是本次要修订的标准。
	序 号
	项目
	本文件
	ISO 20203-2006
	水平对比   

	1
	7 测试步骤
	增加了Co
	无
	先进

	2
	8 结果计算
	扣除了标准样品的半高宽
	无
	先进

	3
	重复性r
	2.0%
	2.1%
	先进

	4
	允许差R
	4.0%
	11.0%
	先进



[bookmark: _Toc54256527]


本标准达到国际先进水平。
七、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性国家标准的协调配套情况
本文件所引用的标准全部是现行有效的标准，是本文件的一部分，引用这些标准后，使本文件的要求与现行的相关法律、法规、规章及相关标准的关系不矛盾、不冲突，其相互关系非常协调。
本文件属于炭阳极用煅后石油焦分析方法标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求，本领域没有强制性标准。
[bookmark: _Toc54256528]八、重大分歧意见的处理经过和依据
无
[bookmark: _Toc54256529]九、标准性质的建议说明
建议本标准作为推荐性标准。
[bookmark: _Toc54256530]十、贯彻标准的要求和措施建议
本文件发布后，各企业应加强本文件的宣传力度，要求煅后焦生产厂家、预焙阳极企业按新文件组织检验验收，以促进我国预焙阳极质量，提高我国预焙阳极在国际国内市场上的竞争力，有效地化解我国的预焙阳极产能过剩问题。
[bookmark: _Toc54256531]十一、废止现行相关标准的建议
在本标准发布实施之日起，废止YS/T 587.13-2007《炭阳极用煅后石油焦检测方法 第13部分 Lc（微晶尺寸）值的测定》。
[bookmark: _Toc54256532]十二、其他应予以说明的事项
无
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