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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。
本文件修改采用ISO 12742:2020《硫化铜、铅和锌精矿  适运水分极限的测定 流盘法》。
本文件与ISO 12742:2020相比做了下述结构调整：
——删除了附录A （规范性附录）；
——将第 5 章中仪器试验环境条件的描述移至 6.1的注，编排方式符合 GB/T 1.1‑2020规定。
——7.1.1一般要求对应ISO 12742:2020中的7.1；
——增加了7.1.2测定次数要求；
——资料性附录A中的图对应ISO 12742:2020中的图1～图4；
——资料性附录B中的内容对应ISO 12742:2020中7.1图表法验证内容、7.6图表法、8.2图表法测定流动水分点、9主流动水分点的有效性判断。
本文件与ISO 12742:2020的技术差异及其原因如下：
——删除了适用范围中硫化铜、铅和锌精矿的主含量范围，与国内精矿的定义保持一致；
——更改了规范性引用文件，用规范性引用的GB/T 14260替换了ISO12743（见第6章），两个文件之间的一致性程度为非等效；用GB/T 27673替换了 ISO10251（见第7章），两个文件之间的一致性程度为修改采用；增加了GB 40558、GB/T 37829、 GB/T 8170（见第2章），以适应我国国情，增加可理解性；
——增加了散货密度 Bulk density（见3.3）、流态 Flow state（见3.4）的术语和定义，以统一理解；
——更改了测量设备，流盘仪、模具和捣棒参考GB/T 37829-2019中附录A技术要求（见5.1、5.2、5.3）符合国内设备技术要求，增强标准可操作性；使用游标卡尺，增加测试准确精度（见5.4）；
——更改了实验室样品量，由至少12kg修改为至少13kg（见6.2），确保样品量满足要求；
——更改了试样的制备中的试样个数，由9个试样更改为10个试样（见6.2），试样7~试样10用于主试验的平行测定；
——增加了测定次数要求（见7.1.2），以保证与目前国内流盘法测定TML的相关标准一致，符合实际操作情况；
——增加了计算数值按照GB/T 8170的规定修约到小数点后第二位（见8.2）。计算数值增加一位与水分含量保持一致，符合实际操作情况；
——增加了精密度（见第9章），以与目前国内流盘法测定TML的相关标准一致，符合实际操作情况，增强标准可操作性。
——增加了附录A(资料性)对应ISO 12742:2020中的图1～图4，增加了附录B（资料性）内容对应ISO 12742:2020中7.1图表法验证内容、7.6图表法、8.2图表法测定流动水分点、9主流动水分点的有效性判断。符合实际操作情况，增强标准可操作性。
本文件做了下列编辑性改动：
——增加了7.2.3的注，明确捣棒压力的校验;
——增加了GB 40558-2021作为参考文献，更改了IMSBC Code 年号。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）归口。
本文件起草单位：连云港海关综合技术中心、中国检验认证集团江苏有限公司、张家港海关综合技术中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、上海英斯贝克商品检验有限公司、南京海关工业产品检测中心、泰州海关综合技术服务中心、青岛垚鑫智能科技有限公司。
本文件主要起草人：秦立俊、徐师、赵伟、姚洵、初忠江、郑光煜、王恒、朱海鸥、江金尧、朱致远、左鸿毅、陈诗韵、刘久苗、郭磊、季亮、才洪美、于双民、马运荣。 
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硫化铜、铅和锌精矿  适运水分极限的测定
流盘法
警告——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未提出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
    
1  范围 
[bookmark: _Hlk237510015]本文件规定了流盘法测定在运输中易流化的散装硫化铜、铅和锌精矿适运水分极限（TML）的试验方法。
本文件适用于测定硫化铜、铅和锌精矿的TML值，适用于TML值在 3%～28%（质量分数）范围的情况。
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，仅注日期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 40558 固体散装货物海运安全技术要求
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 14260 散装重有色金属浮选精矿取样、制样方法（GB/T 14260-202X, ISO 12743:2021,NEQ）
GB/T 27673 硫化铜、铅、锌和镍精矿 散装干物料质量损失的测定(GB/T 27673-2011, ISO 10251:2006, MOD)
GB/T 37829 散装铁矿粉 适运水分限量的测定 流盘试验法
3  术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1
流动水分点 flow moisture point；FMP
[bookmark: _Hlk233360322]使物质的代表性样品在规定的试验过程中出现流态时水分含量的百分比（以湿时质量计）。[来源：GB 40558-2021，3.14]
3.2 
适运水分极限 transportable moisture limit；TML
易流态化货物在不是专门建造或装有专门设备的船舶上运输时可保障安全的最大水分含量。
[来源：GB 40558-2021，3.15]
3.3 
散货密度 bulk density
单位体积内的固体、空气和水的质量。单位为千克每立方米（kg/m3）。
[来源：GB 40558-2021，3.5]
3.4 
流态 flow state
大量的颗粒状物质内液体饱和到一定程度时，由于震动、撞击或船舶摇摆等外部因素的影响，丧失其内部抗剪强度而呈现出如同液体一样的状态。
[来源：GB 40558-2021，3.16]
4  原理
通过加水混合调整样品的水分含量，使用模具和捣棒将混合均匀的试样制成截锥状。将样品置于流盘上并移除模具，通过反复跌落流盘并观察样品的变化情况，判定其流动特性。当样品中加入的水分达到一定量，使得流盘跌落过程中样品发生塑性变形时，该样品即达到其流动水分点。此时试样所含水分含量的90%即为TML。
5  仪器
5.1  流盘仪：满足GB/T 37829-2019中附录A中的要求。
5.2  圆模：满足GB/T 37829-2019中A.1.5的要求。
5.3 捣棒：满足GB/T 378299-2019中A.2的要求。
5.4  游标卡尺。
5.5  天平：其精度符合表1的规定。
表1  天平称量精度
	称样量
g
	称量精度
g

	100
	0.01

	200
	0.02

	300
	0.03

	400
	0.04

	500
	0.05


5.6  量筒：容量为50 mL ~200 mL。
5.7  滴管：容量为10mL。
5.8  搅拌容器：半球形，直径约为30 cm。建议使用配备上述规格搅拌容器的自动机械搅拌器，以提高实验精度。
5.9  橡胶手套。
5.10  干燥盘：其尺寸应确保样品摊铺厚度不超过30mm。材质应耐腐蚀、耐高温，如不锈钢、玻璃或搪瓷。
[bookmark: _Hlk213164634]5.11  干燥箱：通风型，带有强制空气或惰性气体循环功能，温度可控制在105 ℃ ± 5 ℃范围内 。
5.12  密封样品容器。
6  取样和制样
6.1  一般要求
TML值一般需要定期更新，通常6个月更新一次，或当试验所用材料发生变化时重新测定。报告宜使用期间测定的平均值。
为确保测定结果的代表性，按照GB/T 14260规定采取硫化铜、铅和锌精矿样品：
a) 在堆成货堆或分装货堆时，或
b) 装货或卸货时。
将取的试样混匀后测定TML。测定TML的试样不宜用于水分含量测定。
堆料静态采样法不宜用于TML测定，该方法所取的试样只用于计划航运时间的指示性湿度值的测定。
注：铜、铅和锌精矿暴露在空气中容易迅速受潮或失水，试样宜在不受温度、光照直射、气流和湿度变化影响的房间中进行试验。
6.2  实验室样品
按照GB/T 14260规定制备测定TML的样品。实验室样品量应不少于13 kg。为减少对样品流态化特性的影响，样品制备过程中不应进行烘箱干燥或研磨，但允许按照7.4.4所述进行部分干燥。
6.3  试样的制备
尽量快速混匀实验室样品，避免水分流失。依据下列步骤分成10个试样：
a) 试样1：取至少2 kg实验室样品，分为2份，每份1kg，分别置于已恒重的干燥盘中，用于测定样品“收到基”的水分含量。
b) 试样2：取约1.2 kg实验室样品，储存在贴有适当标签的密封容器中，用于TML的预试验。
c) 试样3~试样6：取4份实验室样品，每份约1.2 kg，储存在贴有适当标签的密封容器中，用于TML的主试验。
d) 试样7~试样10：取3份实验室样品，每份约1.2 kg，储存在贴有适当标签的密封容器中，用于主试验的平行测定。
[bookmark: _Toc179465442]7  分析步骤
[bookmark: _Toc179465443]7.1 通则
7.1.1一般要求
铜、铅和锌精矿暴露在空气中时水分含量会迅速变化，测试的所有步骤宜在最短时间内完成，并应在测试开始当天完成。样品容器宜用塑料薄膜或其他合适的密封盖覆盖。
试样1的水分含量提供了有关被测材料与流动水分点（FMP）的偏差的信息。
试料含水量越接近流动水分点，TML值越准确，因此进行预试验（试样2）。预试验的结果用于将最终试料的含水量调整至流动水分点以下1%~2%（试样3和4）和以上1%~2%（试样5和6）。按照试样3~试样6的操作步骤，测定试样7~试样10。
7.1.2 测定次数
对同一实验室样品，独立测定两次。
[bookmark: _Toc179465444]7.2  试料的制备
[bookmark: _Toc179465445]7.2.1 一般要求
按照GB/T 27673规定制备试料1，按7.6规定测试。
按照7.2.2~7.2.6的规定制备试样2~试样10。
7.2.2  装填圆模
将圆模置于流盘中心位置，分三个阶段装填试样，操作步骤如下：
a） 第一次装料：捣实后，试样应填充至圆模约三分之一高度；
b） 第二次装料：捣实后，试样应填充至圆模约三分之二高度；
c） 第三次也是最后一次装料：捣实后，试样应达到模具顶部下方位置（见图A.1）。
达到这些阶段所需的试料量因物料不同而异，但在对被测物料的堆积特性进行研究后，很容易确定。
7.2.3  捣实压力和程序
捣实的目的是模拟被测材料在船舶舱底积载时的压实程度。按公式（1）计算通过捣棒施加的正确压力：
                     ………………………………………(1)     
式中：
——捣实压力，单位为帕斯卡（Pa）；
——散货密度，单位为千克每立方米（kg/m3）；
——散装固体货物在船舱内堆积的最大深度，单位为米（m）；
——重力加速度（约等于9.81m/s2）。
[bookmark: _Hlk213168219]如果在计算捣棒压力时，没有关于货物深度的信息，则使用最大可能的深度。
捣实压力也可以从表2中估算出。
表2  所选精矿的捣实压力a
	精矿种类
	散货密度kg/m3
	[bookmark: _Hlk213168283]货物最大深度处的捣实压力
kPa

	
	
	2 m
	5 m
	10 m
	20 m

	[bookmark: _Hlk213168347]铜精矿
	2000
	39 [2.8]
	98 [6.9]
	196 [13.9]
	392 [27.7]

	[bookmark: _Hlk213168371]铅精矿
	2100
	41 [2.9]
	103 [7.3]
	206 [14.6]
	412 [29.1]

	[bookmark: _Hlk213168377]锌精矿
	1950
	38 [2.7]
	96 [6.8]
	192 [13.5]
	384 [27.1]

	a：方括号内是使用直径为30 mm的捣棒头施加的等效千克力（kgf）。


依据IMSBC Code 《国际海运固体散装货物规则》及其补充规则附录2中指定合适方法测定散货密度，该测定结果可以用于公式（1）中捣棒压力的计算。
注：经校准的台秤(或压力计)上校验捣棒压力，手动将捣棒按压在台秤（或压力计）上，直至手柄触及指示标记，秤显示的千克（kg）数值与确定的压力对应的等效质量一致。
7.2.4 捣实程序
捣实次数（每次施加正确且稳定的压力）宜为：底层 35 次，中层 25 次，上层 20 次。捣实应连续进行。在整个区域（包括样品边缘）上形成均匀的表面，使每一层都均匀一致（见图B.1）。
7.2.5  撤去圆模
将模具侧向轻敲直至其松动，取下圆模，使试料呈截锥状形状留在流盘上，避免损坏锥体或改变其位置。清理锥体周围的盘面，游标卡尺测量锥体在流盘标记的四个方向上的直径，这些读数的平均值即为零位移。
[bookmark: _Toc179465450]7.2.6 振动流盘
[bookmark: _Hlk213169527]撤去圆模后，立即启动流盘仪。使锥体随流盘以25次/min的频率，自12.5 mm ±0.13 mm 高处升降跌落50次。观察锥体状态，并参考7.3 提供的信息来判断其流动状态。
[bookmark: _Toc179465451]7.3  流态的识别
流盘的振动使颗粒间重新排列，从而导致物料压实。因此，导致试样在任一固定层级，物料中所含水分的体积占总体积的百分比随之增大。当试样含水量和压实程度达到一定饱和度，发生塑性变形时，即认为已达到流动状态。此时，锥体的侧面会发生变形，呈现凹面或凸面轮廓（见图A.2、图A.3）。随着流盘的反复振动，锥体持续下陷并向外流动。在某些物料中，顶部也可能出现裂痕（见图A.4）。
锥体底部或侧面任何位置直径的增加都表明发生了塑性流动，此时试料已达到流动点。然而，在某些情况下，锥体直径可能在达到流动水分点之前就已增加，这是由于颗粒间的摩擦而非塑性流动造成的。参考以下进一步的判据，以区分此类变形与流动水分状态。
确定是否达到流动态的其他原则如下（见图A.5）：
a) 出现伴有游离水的裂纹并不表明发生了流动状态。在大多数情况下，测量变形有助于判断是否发生了塑性流动。例如，使用测量量具测量锥体任何部分直径增加不超过3 mm，是一个有用的参考；
b) 当水分含量接近流动水分点（FMP）时，锥体开始表现出粘在模具上的趋势；
c) 当锥体从流盘上移开时，流盘上可能会留下湿痕（条纹）。如果出现此类条纹，则表明水分含量可能高于流动水分点。当水分含量低于流动水分点时，锥体可能会出现轻微变形，但此时移除测试部分后不会留下任何湿痕。
d) 测量锥体底部或中部直径始终具有参考价值，每次以0.2%~0.3%的质量比例递增加水，并使流盘升落50次后，首次直径增加通常介于1 mm 至5 mm之间，此时应减少加水量，使直径增加量控制在1 mm ~5 mm范围的下限（理想情况是介于1 mm 至3 mm）之间。位移超过5 mm表明已远远超过流动水分点。
7.4  流动水分点的预备试验
[bookmark: _Toc179465453]7.4.1 试料制备
依据7.2.2~7.2.6制备试料2，用于流动水分点预试验。
[bookmark: _Toc179465454]7.4.2 流动水分点预试验
[bookmark: _Hlk177034053]如果试样表现出7.3所述的任何特性，则说明已达到流动水分点。待流盘仪停止后，立即用游标卡尺测量试料在流盘盘面上标记四个方向的位移量。将锥体分成两半，分别放入预先称重的干燥托盘中，立即称量试料和托盘，并依据7.7所述方法测定水分含量。无需考虑GB/T 27673对样品质量的要求。
[bookmark: _Hlk213171829]如果试料没有表现出7.3所描述的任何特性，或只是伴随着流盘的连续升落而碎裂或散落成碎块（见图A.3），则尚未达到流动水分点，需要依据7.4.3所述向样品中添加更多的水。
[bookmark: _Toc179465455]7.4.3 流动水分点预试验的加水测定
[bookmark: _Hlk213171943][bookmark: _Hlk177034183]一旦确定未达到流动水分点，停止流盘振动，将试样2重新装回到搅拌容器中，在试料表面喷洒5 mL~10 mL或更多的水，用戴橡胶手套的手指或自动搅拌器充分混匀。重新装填模具，重复步骤7.4.1~7.4.2，直到达到流动态。随着流动水分点的接近，试验过程中试料黏性增强。此时，减少加水量，以精确估算流动水分点。确定流动水分点后，将锥体分为两半，分别放入预先称重并干燥的托盘中，依据7.7所述方法测定水分含量，无需考虑GB/T 27673中对样品质量的要求。
注：也可以通过测量加入水的质量代替水的体积来计算加水量。
[bookmark: _Toc179465456]7.4.4 对收到时含水量高于流动水分点的样品进行处理
如果收到样品的水分含量高于流动水分点，则需要进行部分干燥。可以将样品摊成薄层，然后风干。可以使用风扇加快干燥速度。或者，也可以将样品放入烘箱中，在不超过50℃的温度下进行部分干燥。无论采取哪种干燥方法，都需要将样品充分混合搅拌，以打散任何团聚物，并恢复其与收到样品相同的粒度分布。
[bookmark: _Toc179465457]7.5  流动水分点主试验
[bookmark: _Toc179465458]7.5.1 试料制备
[bookmark: _Hlk213172661]a) 试样3和试样4
通过预试验确定流动水分点后，通过增加一定量的水来调整试样3和试样4的水分含量，使其未达到流动水分点（见7.3）。依据7.2.2~7.2.6的规定制备试料。
[bookmark: _Hlk213172752]b) 试样5和试样6
向试样5和试样6中加入与试样3和试样4大致相同量的水，再添加相当于测试样品质量0.2%~0.3%的水。按照7.2.2~7.2.6规定制备试料。
[bookmark: _Toc179465459]7.5.2 主水分流动点的测定
[bookmark: _Hlk213172795]依据7.3~7.5.1步骤，判定各试料是否满足预期状态，如果未达到，依据7.5.3测定。在停止流盘升落振动后，用游标卡尺测量试料在盘面标记的四个方向上的位移。将锥体分成两半，分别放入两个预先称重的干燥盘中，立即称量试料和盘，依据7.7所述测定水分含量。
如果试料未呈现预期状态，则需依据7.5.3中所述向试样中添加更多的水。
[bookmark: _Toc179465460]7.5.3 主水分流动点加水的测定
停止流盘仪，将流盘上的所有试料重新装入搅拌器中，加入相当于测试样品质量0.2%~0.3%的水，再次填充模具，重复7.5.1~7.5.2步骤。
[bookmark: _Toc179465464]注：也可以通过测量加入水的质量代替水的体积来计算加水量。
7.6  水分测定
按照GB/T 27673 测定所有样品的水分含量。
8  试验数据处理
8.1 按公式（2）计算流动水分点：

       ………………(2)     
式中：
P——试样的流动水分点，%（质量分数）；
M31——由试料3（一半锥体试料）测得的水分含量，%（质量分数）；
M32——由试料3（另一半锥体试料）测得的水分含量，%（质量分数）；
M41——由试料4（一半锥体试料）测得的水分含量，%（质量分数）；
M42——由试料4（另一半锥体试料）测得的水分含量，%（质量分数）；
M51——由试料5（一半锥体试样）测得的水分含量，%（质量分数）；
M52——由试料5（另一半锥体试样）测得的水分含量，%（质量分数）；
M61——由试料6（一半锥体试样）测得的水分含量，%（质量分数）；
M62——由试料6（另一半锥体试样）测得的水分含量，%（质量分数）。
8.2 按公式（3）计算适运水分极限TML，数值以 %表示：
                                 ………………(3)    
式中：
P——试样的流动水分点，%（质量分数）；
L——适运水分极限，%（质量分数）。
计算数值按照GB/T8170的规定修约到小数点后第二位，结果报告至小数点后第一位。
9  精密度
本文件精密度数据是根据8个实验室对5个水品样品进行共同分析的试验结果，根据GB/T6379.1和GB/T6379.2进行统计分析得到，重复性限r=0.28%,再现性限R=0.86%。
10  试验报告
试验报告应包括下列内容：
a) 样品编号及信息；
b) 本文件编号；
c) TML试验结果，由质量百分数表示；
d) 试料在略高于和略低于流动水分点时的水分质量分数，以样品含量的百分数表示；
e) 捣实压力或其他相关的测定条件；
f) 试验日期。 





附录A
（资料性）
试料装填示例及流态识别图
装填圆模时，试料应达到略低于圆模顶面的位置，见图A.1。

[image: ]
图A.1 第三层试样装填单的示例
试料达到流动水分点时的状态，见图A.2。
[image: ]
图A.2试料达到流动水分点时的示例

试料达到流动水分点时，推出流盘时产生的湿痕，见图A.3。
[image: ]
图A.3 试料达到流动水分点推出流盘时产生湿痕的示例
试料未到流动水分点时锥体破裂，见图A.4。
[image: ]
图A.4 试料未达到流动水分点截锥体碎裂的示例

试料达到流态时的识别，见图A.5。
[image: ]
注：FMP:流动水分点
图A.5 流态识别




[bookmark: _Toc179808628]

附录B
（资料性）
图表法
B.1  一般要求
为通过图表法验证主流动水分点，需测试另外三个水分值高于流动水分点的试样。由每个试料的平均水分含量和测得的位移量绘制曲线，最小二乘法线性回归，外推至零位移时对应的水分含量即为流动水分点（FMP）。此方法获得的值用于验证主流动水分点。
B.2  试样的制备
取3份实验室试样，每份约1.2 kg，储存在贴有标签的密闭容器中，用于图表法确认TML的试验。
[bookmark: _Toc179465462]B.3 试料的制备
[bookmark: _Hlk213173372]分别向3份试样中加入比试样5和试样6更多的水，以使位移不超过12 mm。如果图表法中使用的数据点仅限于线性部分，则位移可以大于12mm。为此，加入的水量宜大于主流动水分试验中所用试样质量的0.2%~0.3%。依据7.2.2~7.2.6制备试料。
[bookmark: _Toc179465463]B.4 流动水分点的测定
[bookmark: _Hlk213173504]流盘仪停止后，用游标卡尺测量盘面上标识的三个方向上的位移。测量完成后，将锥体分成两半，分别置于已称重的干燥盘中，立即称量试料和盘，依据7.6所述方法测定水分含量。
B.5 图表法测定适运水分极限
绘制测得的位移与各试料平均水分含量的关系图，流动水分点是指最小二乘线性回归线外推至零位移时的水分含量。
B.6 主流动水分点的有效性判断
由主试验测得的FMP值和B.4图表法得到的FMP值的绝对差值宜不超过0.5%，如果绝对差值超过0.5%，则主试验测得的值不宜采用，需要重新测定。
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