铝用石墨化阴极制品 石墨化度测定方法

编  制  说  明
根据全国有色轻金属标准化分技术委员会（“轻标委”）2008年年度制（修）定行业标准计划，由中铝贵州分公司分析测试中心承担《铝用石墨化阴极制品 石墨化度测定方法》行业标准的制定。
一、标准制定缘由
铝电解用石墨化阴极——自上世纪九十年代在国外铝业公司开始广泛使用，具有强化电流、提高电流效率、延长槽寿命等优点。国内近几年加大了研制、生产和使用石墨化阴极的进程。
中铝贵州分公司经实验室研究、工业试验，已成功开发出石墨化阴极炭块产品，石墨化度是评价石墨化阴极制品重要物理参数，目前还未见国际标准，也没有国家标准和行业标准。
为对石墨化阴极制品的石墨化度进行检测，需要规范制定相应的分析检测行业标准。
二、检测方法选择
石墨化的本质是：易石墨化碳材料的二维乱层结构随着温度的升高逐步向三维石墨晶体结构转变，转变接近理想石墨晶体的程度用石墨化度表征。
检测石墨化度的方法有：XRD、激光拉曼光谱和磁阻三种方法，采用三种指标评价石墨化阴极的石墨化度：
1、石墨结构晶面间距d(002);
2、激光拉曼强度比R;

3、磁阻
    选用XRD方法测定石墨结构晶面间距d(002)，表征石墨化阴极的石墨化度，主要由于XRD方法是检测石墨化度的主要方法之一，而且XRD在铝行业运用较为普遍。

石墨化阴极制品的晶体结构为六方晶系，在石墨化的过程中其晶面间距d(002)，随温度的升高逐渐向理想石墨结构的0.3354nm靠近，d(002)值随温度的升高呈规律的变化，且主峰半峰宽逐渐变小，表明石墨化程度逐渐提高，因此宜选用d(002)参数来评价其石墨化度。
随着XRD软硬件技术发展和运用，精确测定石墨化阴极结构的晶面间距d(002)变得较为容易。
三、检测主要对象

铝电解用阴极炭块一般分为：无烟煤炭块、半石墨质炭块、高石墨质炭块、全石墨质炭块和石墨化阴极炭块。

本方法检测主要对象：石墨化阴极炭块。
四、内标物的选择
精确测定石墨化阴极的晶面间距d(002)，需要添加内标物。一般选用单晶硅或α-Al2O3。因国内单晶硅、α-Al2O3商品标样目前缺货，用自制α-Al2O3为内标物（XRF值：Al2O3 99.64%、SiO2＜0.26%）作方法试验。
五、精密度试验
用自制α-Al2O3标样对石墨阴极制品进行精密度试验。结果如下：
5.1重复性

重复性条件下，获得两次独立测试结果的差值不大于1.0%。

5.2 再现性

再现性条件下，获得两次独立测试结果的差值不大于1.5%。

5.3 标准偏差

对给定石墨阴极制品，G值测定标准偏差为：0.06735。
六、物理性能指标
石墨化阴极制品物性指标如表一所示：
表一：石墨化阴极制品物理性能指标
	温度 ℃
	表观

密度
g/cm3
	电阻率

μΩ﹒m
	耐压
强度
Mp
	灰分

%
	真密度

g/cm3
	石墨
化度 
%
	热膨胀系数

10-6/K
	导热
系数
W/K﹒m
	钠膨胀率

%

	2700
	1.608
	12.2
	20.1
	0.10
	2.20
	92.5～92.8
	3.6
	85.5
	0.36


七、协作检测单位及检测值（详见表二）
   7.1 河南郑州 中铝郑州轻研院
   7.2 青铜峡铝业集团青鑫炭素有限公司
   7.3 河南洛阳 新安电力集团炭素有限公司
表二：铝用石墨化阴极制品石墨化度检测单位和测定值            
	样品名称
	铝用石墨化阴极制品

	检测单位
	中铝郑州轻研院
	青鑫炭素有限公司
	中铝贵州分公司
	新安电力集团

	测定值（%）
	93.4
	93.0
	94.1
	

	再现性差值
	＜1.5
	＜1.5
	＜1.5
	

	精密度
	在允许误差范围
	在允许误差范围
	在允许误差范围
	       

	
	
	
	
	


八、检测方法更名
因YS—T/63 2007 已经升级为国标，为避免标准名称混淆，经过讨论，本检测方法原名称：“铝电解用石墨化阴极检测方法　第XX部分 G（石墨化度）值的测定”现改名为：

“铝用石墨化阴极制品　石墨化度测定方法”。
凡本标准或编制说明中涉及方法原名称的部分均作了更名。
铝用石墨化阴极制品　石墨化度检测方法
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