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[bookmark: BKQY]前  言
[bookmark: _Toc84667887]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。
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这些专利的责任。
本文件由中国出入境检验检疫协会综合质量服务标准化技术委员会（CIQA/TC12）提出并归口。
本文件起草单位： 
本文件主要起草人： 
注：本文件版权归中国出入境检验检疫协会所有。任何单位或个人未经许可，不得以营利为目的，印制、出版、翻译、转发或复制全文或部分文字。
海运易流态化固体散装货物 适运水分限量的测定 
范围
本文件规定了船运易流态化固体散装货物适运水分限量（TML）测试方法。 
规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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 2007.7 散装矿产品取样、制样通则 粒度测定方法 手工筛分法
GB/T 2007.6 散装矿产品取样、制样通则 水分测定方法 热干燥法
GB/T 6379.1 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)第 1 部分：总则与定义
GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)第 2 部分： 标准测量方法的重复性与再现性的基本方法
IMSBC Code 国际海运固体散装货物规则 
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件
1.1　 
流态化 liquefy
含有一定量细颗粒状物质，当水分含量达到一定程度时，由于船舶震动、摇摆或倾斜等外部因素的影响，失去其内部抗剪强度而在其表面形成如液体般的特性，即达到塑性流动的状态。 
1.2　 
水分含量 Moisture Content 
试样干燥至恒重损失的质量，以试样损失的质量相对于初始质量的质量分数（%）表示。 
1.3　 
流动水分点flow moisture point；FMP
试样产生流动状态，即发生流态化时的含水量质量分数(%)，简称流动水分点（FMP）。 
1.4　 
适运水分限量Transportable Moisture Limits; TML 
使用非特定船舶运输时，易流态化固体散装货物可安全运输的最大水分含量，简称适运水分限量（TML）。 
适用性及原理
[bookmark: _Hlk194158307]根据样品不同物理性质，选取适用的检测方法测定易流态化固体散装货物适运水分限量。
流盘法，适用于最大粒级为1mm的精矿或其他粉状颗粒样品，当样品最大粒级达到7mm时也可使用，粒级大于此限的样品不适用，对于含粘土比例较高的样品，实验结果准确度欠佳。将水分含量均匀的试样装入圆模，通过夯具捣实成截锥状，移除模具后置于流盘仪上振动规定次数。通过测量试样形状变化量情况，当含水量达到临界值时，试样呈现流态化现象，此时的水分含量即为流动水分点，并据此计算适运水分限量。 
插入度法，适用于精矿、类似颗粒物质及最大粒级为25mm的煤。将试验样品装入圆缸，以50Hz或60Hz频率及2g rms±10%加速度振动6分钟。通过插入棒检测样品状态，若插入深度超过50mm则判定为终点。烘干样品至恒重后，根据公式计算流动水分点及适运水分限量。 
压实曲线法，适用于粉状颗粒样品和精矿或最大粒级为5mm的类似样品的试验，本方法不适用于煤或其他多孔物质。通过测定样品初始含水量，设计一组不同加水量的试样，使其水分含量范围覆盖从非完全干燥至接近饱和状态；随后利用压实设备对各含水量试样分别进行压实试验，根据所得含水量数据绘制曲线，并通过该曲线与指定饱和度直线的交点计算适运水分限量。 
仪器和设备
1.5　 流盘测试仪：包含振实系统，圆形模具，捣锤，详见附录 A。 
1.6　 插入度测试仪：包含振动台，捣锤，圆缸，压入棒与托架，加速度测试仪，详见附录 B。 
1.7　 压实设备：由一个圆柱形不锈钢模具（配备可调节紧固装置）及其配套的可拆卸延伸部件（压实筒）和一个底部中心位置带开口及导向管的压实装置（压实锤）共同组成，具体结构参见附录C。模具与压实筒应具有足够的强度，确保在压实试验过程中不发生变形。 
1.8　 干燥盘：需表面光滑、干燥无污染，可选搪瓷盘或不锈钢盘。 
1.9　 量筒：容量分别为250 mL，100 mL和10 mL带刻度的玻璃量筒。  
1.10　 天平：最大可称量不小于8 kg，精确到0.1 g。 
1.11　 干燥箱：具备自动控温和鼓风装置，温度可控范围在45 ℃～105 ℃。 
1.12　 1mm以及10mm经校准后的筛具。  
1.13　 游标卡尺，精确到0.1 mm。  
5.10  搅拌容器：能满足样品搅拌的容器，使用过程不会改变试验样品的物理性质。
5.11  密度测试仪或比重瓶，用于测量样品密度。
2　 实验一般要求 
试验应在相对封闭的实验环境下进行，试样制备及试验期间温度波动范围不应超过±3℃，相对湿度波动应保持在±2%以内。盛放试样的容器应使用密封容器，或以塑料薄膜等适宜材料加以覆盖，防止水分蒸发或外界环境因素的干扰。为保障样品流态化特性不受影响，依照相关制样标准制备完成的试样，在贮存、盛装及转运全过程中需维持其原始粒度及分布状态，杜绝因操作不当引起试样性质发生变化。 
3　 实验方法与步骤 
3.1　 [bookmark: _Hlk194167271]流盘测试法 
[bookmark: _Hlk194169289]7.1.1 试样的制备
取适量具有代表性的试样置于混合容器中充分混匀，随后将试样分为三部分：原始水分测定样（A）、预试验样（B）及主试验样（C）。试样（A）按照样品种类相应水分测试标准测定其初始水分含量。预试验及主试验所用试样量应不少于样品模具容量的3倍，具体试样量需根据不同样品的密度进行相应调整  
7.1.2 实验步骤
[bookmark: _Hlk185242184][bookmark: _Hlk194239314]7.1.2.1  预试验的进行
[bookmark: _Hlk194322073]预试验主要目的是为寻找近似流动水分点，即根据样品本身含水量，人为控制加水量，使样品正好达到流动状态的试验，为主试验寻找合适加水量值。
[bookmark: _Hlk194244327]a）将预试验样品缩分至适量（取约1kg，具体可根据样品类型调整），置于搅拌容器中。根据其初始含水量及样品质量，在样品表面均匀喷洒水分，使其含水率增加约0.5%–1%或更高，充分混匀后，用于装填圆模。将圆模放置在流盘中心，将混匀后的试样分三层装入圆模中：底层用捣锤垂直捣实35次，捣实后厚度约占圆模深度的三分之一；中层捣实25次，至圆模深度的三分之二处；上层捣实20次，捣实后试样表面应位于圆模顶面以下约5mm处。整个捣实过程中应保持捣锤垂直下压，避免倾斜，确保试样表面受力均匀。捣实压力为：
                                        ………………………（1）
[bookmark: _Hlk185272823]式中：
F-捣实压力，单位为牛顿，N；
-散货密度，单位为千克每立方米，kg/m3；
h-固体散货装船堆积的最大深度，单位为米，m；
g-重力加速度，取9.81 m/s2；
[bookmark: _Hlk209260645]S-捣锤底部与试样表面的接触面积，单位为平方米，m2；
捣锤施力检测可利用台称或者天平对压力进行校准。
[bookmark: _Hlk194248771]b）撤去圆模，若发现捣实后的样品与圆模粘连，可采取轻敲圆模外侧方法进行脱模。使用游标卡尺于垂直方位（即互成90°的2个位置）测量此时截锥体样品底部直径，启动流盘测试仪，使圆盘及截锥体试样从12.5mm高度升落50次（即下落25次）；
[bookmark: _Hlk194249430][bookmark: _Hlk194249645]c）振动结束后，测量圆盘上样品底部同样方位处直径，若直径变化量小于5mm，将样品放回搅拌容器内，再次加水重复a）~b）步骤，直至某次流盘测试仪振动后样品底部直径变化量在5-10 mm之间，且样品呈现塑性变形情况，截锥体中间凹陷或者凸出，此时加水量即为样品到达流动状态时的加水量。
[bookmark: _Hlk194251761]7.1.2.2  主试验的进行
[bookmark: _Hlk194251931][bookmark: _Hlk194251990]a）取主试验样品适量放入搅拌容器内，第一份加入比预试验达到流动状态时的水分含量少0.5%的水量，第二份加入比预试验达到流动状态时的水分含量少1%的水量。第一份试样按照预试验步骤a）~ c）进行实验，并记录振动样品后底部直径变化量数据；
[bookmark: _Hlk194252046]b）第二次两份试样均加入此时样品总质量0.5%水量，流盘测试仪振动，总加水量多的一份试样开始出现塑性变形情况，记录振动样品后底部直径变化量数据。此时将圆盘上的试样置于干净的搪瓷盘内立即称量，烘干至恒重测试水分含量；
c) 通过上述试验数据，计算结果：
（1）流动水分点的计算：

式中：
试验样品流动水分点质量分数，计算结果保留两位小数，质量百分数（%）；
试验样品刚达到流动水分点之后的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点后干燥至恒重的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点之前的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点前干燥至恒重的质量，单位为克（g）；
  （2）适运水分限量的计算：

式中：
试验样品适运水分限量质量分数，计算结果保留两位小数，质量百分数（%）。
[bookmark: _Hlk192323888]7.2 插入度测试法
7.2.1 试样的制备 
[bookmark: _Hlk194253210]试样的质量应至少为所选圆筒容量的6倍，圆筒规格的选取根据附录B.3要求进行。试样充分搅拌均匀后，均匀缩分三份试样，分别标记为试样(A)、试样(B)和试样(C)。试样(A)根据相关样品水分测试标准测定来样含水量。剩余两份试样用于预试验和主试验操作。 
[bookmark: _Hlk192323961]7.2.2 实验步骤 
7.2.2.1  预试验的进行
[bookmark: _Hlk194583637] 预试验的目的是通过试样（B）测定其在接近流动状态时的加水量。每次试验前，均需向试样中喷洒水分使其水分含量变化约为0.5%-1%或更多的水。当试样刚达到流动状态时，此时试样含水量略高于流动水分点。扣除流态化时的最后一次加水量即可得到刚好未达到流态化时的加水量。试验前，应使用加速度测试仪测定振动台四角方位加速度是否为2g rms±10%范围。 
a） [bookmark: _Hlk194583663]将试样(B)分四层填装圆缸，每一层均用专用的捣棒捣实。应在试样整个表面垂直均匀施压，直到形成均匀的平面，捣实压力如下式：
                                       ………………………（2）
式中：
F-捣实压力，单位为牛顿，N；
-散货密度，单位为千克每立方米，kg/m3；；
h-固体散货装船堆积的最大深度，单位为米，m；
g-重力加速度，约等于9.81 m/s2；
S-捣锤底部与试样表面的接触面积，单位为平方米，m2。
[bookmark: _Hlk194583731]b）将两根插入棒穿过托架，放在试样尽量靠近中心位置的表面上；
c）振动台以50Hz或60Hz频率及2g rms±10%的加速度运转6分钟，并使用加速度测定仪测定振动台四周加速度；
d）振动 6分钟后，设备停止，读取两根插入棒的插入深度，两根插入棒读数以大者为准；
e）当两根插入棒插人深度均小于50mm时，则判定实验样品未发生流态化现象，进行以下操作：
1. 将试样从圆筒中取出，放回混合容器内；
2. 在其表面喷洒一定量的水，但不超过混合容器中试样重量的1%，并混合均匀（需注意当越接近流态化时，加水量应越少，因此时随加水量增加，会出现突然过流态化现象，即插入深度大于70mm的现象）；
4. 重复a)至d)所述程序。
f) 当两根插入棒中有一根插入深度大于50mm时，则判定试样已发生流态化，记录此时总加水量。此时应快速进行以下操作：
7.2.2.2  主试验的进行
a）通过预试验得到流态化时的加水量数值进行主试验，以精确流动水分点值；
[bookmark: _Hlk194587335]b）于试样(C)中加入预试验中最后一个低于流动水分点的加水数值；
c）于试样(D)中加入预试验中正好高于流动水分点的加水数值；
d) 按照预试验所述操作方法进行插入试验，可得试样(D)插入深度正好大于50mm，而试样(C) 插入深度正好小于50mm，试样(D)达到流动状态。此时测定两份试样的含水量，其中一份的水分含量略高于流动水分点，另一份的水分含量略低于流动水分点。需切记两份试样的含水量差值不应超过0.5%，最终流动水分点（FMP）取这两个水分含量的平均值。 
e) 试验结果计算：
（1）流动水分点的计算：

式中：
试验样品流动水分点质量分数，计算结果保留两位小数，质量百分数（%）；
试验样品刚达到流动水分点之后的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点后干燥至恒重的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点之前的质量，单位为克（g）；
试验样品刚达到流动水分点前干燥至恒重的质量，单位为克（g）；
[bookmark: _Hlk194587388]  （2）适运水分限量的计算：

式中：
试验样品适运水分限量质量分数，计算结果保留两位小数，质量百分数（%）。
[bookmark: _Hlk194591626]7.3 压实曲线法
[bookmark: _Hlk194592401]7.3.1 试样的制备
按照相关标准制备样品，单次实验总样品用量约为50kg。将该样品量均分为7至12份试样。取其中一份用于测定初始含水量，另一份用于样品密度测试；其余5至10份试样则依据样品初始含水量及适运水分限量的预估范围，通过调整其含水量，形成一系列不同含水状态的试样，进而开展压实试验，绘制相应曲线，并计算得出适运水分限量。 
7.3.2 装填圆模
将已在搅拌容器中充分混合的试样分五层装入圆模，每层夯实后厚度控制在圆模深度的1/5左右。压实锤通过导管自由落体落锤进行压实，每层均以0.15m的落高夯实25次，且每层均在前一层夯实表面继续添加。五层全部压实完成后，卸除延伸部件，沿圆模边缘仔细刮平表面，移除可能影响整平的大颗粒，并用余料填补凹处、重新整平。具体压实操作方法见图1所示。 
[image: ]
图1 压实方式
7.3.3 实验步骤
7.3.3.1  压实流程
调节样品的外水分含量，以确保能够获取从不完全干燥到接近饱和状态的样品约5至10组。若样品的初始水分含量过高，或样品已呈现流动状态，则需将代表性样品在不超过60℃的温度下进行部分干燥，以将样品的水分调整至适宜水平。在本实验中，除水分含量测试样品外，实验用代表性样品应避免完全干燥。  
按照以下步骤对调整好水分含量的样品进行试验：
a）压实实验设备圆模连同底座进行称重A，单位为克（g）；
b）将调整好水分含量的其中一份试样充分搅拌混匀，在圆模中填充样品，填充方法如7.3.2所示；
c）经压实后的样品及圆模连同底座称重B，单位为克（g）；
d）迅速将圆模内样品清出，置于搪瓷盘内，放入烘箱中以105℃±5℃温度进行干燥，恒重后称量试样的重量D，单位为克（g）；
e）对喷洒不同水分的试样重复a～d步骤，直至完成5次～10次试验；
f）依照相关标准，使用密度测试仪或比重瓶等设备测量样品的密度d，g/cm3（t/m3）。 
7.3.3.2  数据的计算
[image: ]
圆筒容积：1000cm3
图2 压实示意图
C—湿试样的质量，单位为克（g）：
C = B-A
E—水的质量，单位为克（g）：
E=C-D
γ—干散货的密度，单位为克每立方厘米g/cm3或单位为吨每立方米（t/m3）： 


式中：
Y—经校准后的圆筒容积，本试验中为1000 cm3。

—水分净含量，体积百分数(%)： 

  

—空档比（空档体积与固体体积比值）：

  
S—饱和度，体积百分数(%)：


WT—总含水量，质量百分数(%)：


W—净含水量， 质量百分数(%)：


7.3.3.3  曲线绘制及数据处理
压实试验后，将计算出的空档比(e)作为纵坐标，将净含水体积比(ev)作为横坐标参数，使用画图软件绘制实验曲线。 
全部试验数据绘制压实曲线(见图3)。压实曲线与饱和度线S=70%的交点代入总含水量计算公式，即为适运水分限量(TML)。
[image: ]
总含水量，以重量计： W1= 
  图3 压实曲线图  
本方法在实验过程中，需评估试样的最适宜水分含量（OMC）。最适宜水分含量是指在特定压实条件下，货物达到最大压实程度时的水分含量。若在最适宜水分含量情况下，货物的饱和度低于70%，则该实验方法可能不适用于该货物，且通过此方法测定的TML可能偏高或偏低。最适宜水分含量在曲线图上表现为空档比最小值。
8 方法精密度
[bookmark: _Hlk209361885]   根据试验数据统计分析，重复性限 r=%，再现性限 R=% 。（该精密度实验正在进行中）
9 试验报告
   试验报告应包括下列内容：
   a）  样品相关信息；
   b）  依据的标准方法；
   c）  试验地点；
   d）  试验结果；
   e）  特殊情况说明；
   f）  试验日期。














（资料）
适运水分限量试验用设备示意图-流盘法设备
A.1 流盘法设备整台套示意图，见图A.1
单位为毫米mm
[image: ]
图A.1 流盘法试验设备
A.2 流盘法设备整台套示意图，见图A.2
[image: ]
见图A.2 流盘法试验设备各部件示意图

（资料）
适运水分限量测试用设备示意图-插入度法设备
B.1 插入度设备整台套示意图，见图B.1
[bookmark: _Hlk193036039]单位为毫米mm
[image: ]
图B.1 插入度法试验设备
B.2 插入度设备各部件示意图，见图B.2
[image: ]
图B.2 插入度法试验设备各部件示意图
插入棒下端插入部分材质为黄铜，杆材质为304不锈钢，铁矿、精矿等其他样品选用质量为177g插入棒，煤炭选用插入棒质量为88g。
B.3 插入度设备圆筒示意图，见图B.3
单位为毫米mm
[image: ]
                圆筒规格：小                        圆筒规格：大
图B.3
表B.1 圆筒规格选取参考
数值单位为毫米mm
	圆筒规格
	内径
	深度
	适用粒级

	小筒
	146
	202
	10及以下

	大筒
	194
	252
	25及以下


圆筒应不易变形且没有磁性，使用过程中不渗漏。


























[bookmark: _Hlk192607065]（资料）
适运水分限量测试用设备示意图-压实曲线法设备
C.1 压实曲线法设备整台套示意图，见图C.1
单位为毫米mm
[image: ]
图C.1 压实曲线法试验设备







9
oleObject1.bin

image3.wmf
D

Y

g

=


oleObject2.bin

image4.wmf
v

e


oleObject3.bin

image5.wmf
%100

v

E

ed

D

=´´

（

）


oleObject4.bin

image6.wmf
e


oleObject5.bin

image7.wmf
1

d

e

g

=-


oleObject6.bin

image8.wmf
%100

vw

wA

eV

S

eVV

==´

+

（

）


oleObject7.bin

image9.wmf
%100

T

E

W

C

=´

（

）


oleObject8.bin

image10.wmf
%100

E

W

D

=´

（

）


image11.png
BRILL: e CERIABERAMIIAAED

e CERYEFRRRLLE & 5D
S=70%=ev/e(e=1.43ev)
S=90%=ev/e(e=10/9ev)
S=100%=ev/e(e=ev)

—u— R4

—o— MR

1 —h— IR

0604 —v— WA
0.55
0.50
0.45 -
0404
0354
0.304
0.254

20t

0.20 0.25 0.30

0.35 0.40

K EEE, EH%: ev





image12.png




image13.png
JT LI

@8

15.90

3.2

b

pu

75





image14.png




image15.jpeg
200

13

il

i
o
40 T
i o e—r;
:$ 543
y g i1
it 4 i





image16.png
252

[

@05

[Yi)

@1%

340

890

0L

@1

@146

340

LI

144

22





image17.png




image1.png




image2.png




