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摘要： 针对石墨微粉在运输过程中易振实， 严重影响施放烟幕质量的

问题， 根据 Carr 指数法原理测试多个样品的流动性能， 并通过模拟汽
车运输振动试验获得石墨微粉的具体振实情况， 研究粉体压缩度、 粒

径分布、 流散剂包覆效果等因素对流动性能的影响规律。 结果表明： 当

粒径在 4.0~13.0 μm 的石墨微粒的体积分数大于 60%、 中值粒径为

5.5 μm 左右， 且流散剂混合与包覆效果较均匀时，石墨微粉的流动性
和抗振实性能较好。
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Abstract： In order to solve the problem of graphite powders becoming
highly dense in transit， which could greatly reduce the quality of
discharging smoke， the flowability of several samples was tested on the
basis of Carr index theory. The details of compaction were gained by a
vibration-simulated test. Then the impact of several factors， such as
compression degree， size distribution， surface coating quality on
flowability was studied. The results showed that the graphite powder has
better flowability and compaction-resistant performance under the
following conditions. The volume fraction of graphite particles between
4.0 μm and 13.0 μm was larger than 60%. The median diameter d50 was
about 5.5 μm. The graphite powder was well mixed and coated by the
free-flowing agents.
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石墨微粉在大气中形成的高浓度气溶胶对红外

辐射具有很好的吸收和散射作用，已被用于制作红外
干扰发烟剂[1~4]。 石墨微粉的流动性能对于发烟剂的储
存、管道输送、喷撒成烟等过程具有很大影响。 在实际

使用中发现，石墨微粉在料桶中经过车辆运输后会被
振实，甚至发生结块，因而很难形成连续烟幕，严重影
响了使用效果。 为了解决这一问题，本文中将研究粉
体压缩度、粒径分布、流散剂包覆效果等因素对其流
动性能的影响规律， 探讨石墨微粉产生振实的原因，
对改进生产工艺提出一些建议。

1 实验部分

1.1 实验样品收集
所用实验样品为鳞片状石墨微粉， 中值粒径在

5.5 μm 左右，为改善其流动性能，在其中掺入了纳米
SiO2流散剂，对石墨颗粒表面进行包覆。 为了较全面
地掌握形成振实的原因，收集了 4 种不同来源的石墨
微粉，将其编号为 1—4号。
1.2 实验设备及测量方法

BT-1000 型粉体综合特性测试仪， 丹东百特科
技有限公司生产， 用以测量石墨微粉的安息角、 崩
溃角、 松装密度、 振实密度等特性参数， 然后按照
Carr 指数法计算流动性指数和喷流性指数 [5]； 模拟汽
车运输振动试验 系 统 根 据 国 家 军 用 标 准 GJB
797.1—1990，将模拟试验系统设置为汽车在三级公
路上以 35 km/h 的速度行驶 300 km 的振动状态 ；
JL9200 型激光粒度分析仪，用于测试粉体的粒径分
布，所有样品均在同等条件下进行测试，所用分散介
质是蒸馏水， 分散剂是洗涤灵， 具体测量步骤按照
《JL9200 型激光粒度分析仪操作方法 》 进行 ； 用
S4800 冷场发射扫描电子显微镜对各个样品表层的
微观形貌进行扫描， 分别获得了放大 3 千倍、 2 万
倍和 6 万倍的图像。

2 结果与讨论

2.1 流动性和喷流性测试
根据 Carr指数法原理， 流动性指数为安息角、 抹

刀角、 压缩度、 均齐度 4个参数所对应的指数之和，主
要影响粉体在管道内的气力输送过程； 喷流性指数为
流动性、 崩溃角、 差角、分散度 4个参数所对应的指数
之和，每项指数最大为 25，主要影响粉体喷撒成烟以
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及扩散过程。 测试结果如表 1所示。

由表中数据可知：1—3号样品的流动性和喷流性
均符合技术指标要求，这 3 个样品的流动性指数相差
不大，其中 3 号样品略大一些；对于喷流性指数，1 号
样品最大， 2、 3号近乎相等。 而 4号样品的两项指标
明显低于 1—3号样品，均未达到技术要求。
2.2 模拟汽车运输振动试验
该试验是为了观测不同样品在车辆运输过程中

的具体振实情况。 将 1—4号样品装在烧杯中，保持料
面与杯口平齐，上端用盖子压紧，固定在试验罐内；将
试验罐固定在模拟振动台上， 即开展试验， 得到图 1
和图 2。
用粉体综合特性测试仪对 4 个样品的密度进行

测试，并计算压缩度，得到表 2。 对比各个图表数据
可知：石墨微粉经振动之后，确实发生了不同程度的
振实： 1—3 号样品的压缩度相近， 保持在 30%左

右，其中 3 号样品的压缩度最小；而 4 号样品压缩度
最大，接近 50%，振实问题最为严重，并且出现团聚
成球现象。
综合流动性测试结果，可以看出：压缩度相近的

1—3 号样品，流动性能也相近；压缩度最大的 4 号样
品，流动性最差，振实问题最为严重。 因此，压缩度能
在很大程度上直接反映石墨微粉的流动性能，在试验
范围内，压缩度大的粉体流动性差。
2.3 粒径分布测试结果分析
通过粒径分布测试发现，1—3 号样品粒谱分布基

本相同，而 4号样品与之差别较大。
如图 3 所示， 2 号样品粒径分布频率曲线（体积

分数）的幅高约 9.9%， 2%时的幅宽约 19 μm。在图 4
中，4 号样品频率曲线的幅高约 9.0%，2%时的幅宽
约 24 μm。

表 2 4 种样品的压缩度对比
Table 2 Compression degree of four samples

性能

松装密度/（g·cm-3）

振实密度/（g·cm-3）

压缩度/%

1
0.229
0.339
32.4

2
0.226
0.339
33.3

3
0.272
0.383
29.0

4
0.230
0.439
47.7

样品号

表 1 样品流动性指数和喷流性指数
Tab. 1 Indexes of flowability and floodability

参数

流动性指数

喷流性指数

1
62.5
85.0

2
60.5
76.0

3
64.0
76.5

4
47.0
66.0

技术指标

60
75

样品号

图 3 2 号样品粒径分布曲线
Fig. 3 Size distribution curve of sample 2#

图 4 4 号样品粒径分布曲线
Fig. 4 Size distribution curve of sample 4#

图 1 石墨微粉振动前的状态
Fig. 1 State of smoke agent before vibration

图 2 石墨微粉振动后的状态
Fig. 2 State of smoke agent after vibration
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表 3 数据显示：4 个样品的中值粒径都在 5.5 μm
左右； 在 4.0~13.0 μm粒径区间，1—3号样品对应的体
积分数都在 60%以上，而 4号样品为 57.8%，明显偏小。

以上数据表明：当石墨微粉的中值粒径为 5.5 μm
左右， 且粒径分布集中，4.0~13.0 μm 的粒子所占体
积分数大于 60%时， 石墨微粉的流动性和抗振实性
能较好。
2.4 样品微观形貌分析
为了从微观层面探求引起石墨微粉流动性能不

同的原因，用扫描电镜（SEM）观察样品表面，结果见
图 5和图 6。
实验发现，1—3 号样品的微观形貌基本相同，如

图 5 所示，在 2 号样品放大 3 千倍图像中，石墨微粉
明显呈鳞片状，粒径分布比较均匀。从放大 2万倍和 6

表 3 各个样品粒径分布数据统计
Tab. 3 Data of particle size distribution

参数

φ（0.4~4.0 μm）/%
φ（>4.0~13.0 μm）/%
φ（>13.0~40.7 μm）/%
中值粒径/μm

1
24.2
61.2
14.6
5.85

2
28.4
60.2
11.4
5.22

3
26.2
60.7
13.1
5.53

4
26.0
57.8
16.2
5.75

样品号

（a）放大 3 000倍 （b）放大 20 000倍 （c）放大60000倍

图 5 2 号样品扫描电镜图像
Fig. 5 SEM images of sample 2#

（a）放大 3000倍 （b）放大 20 000倍 （c）放大60000倍

图 6 4 号样品扫描电镜图像
Fig. 6 SEM images of sample 4#

万倍的图像中可以看出：样品中石墨与流散剂整体混
合比较均匀，而且流散剂在单个石墨微粒表面的包覆
效果也比较均匀。
在图 6 中可以看出：4 号样品中流散剂混合均匀

性以及包覆均匀性都不如 2 号样品。 由此可见，纳米
SiO2流散剂在鳞片状石墨表面包覆的均匀性对于石

墨微粉的流动性和抗振实性能影响显著。

3 结论

1）模拟汽车运输振动试验结果显示：不同石墨微

粉样品发生了不同程度的振实；压缩度能直接反映石
墨微粉的流动性能，在试验范围内，压缩度大的粉体
流动性差。

2）当中值粒径为 5.5 μm 左右，且粒径分布集中，
4.0~13.0 μm 的粒子所占体积分数大于 60%时， 石墨
微粉的流动性和抗振实性能较好。

3）纳米 SiO2流散剂在鳞片状石墨表面包覆的均

匀性对于石墨微粉的流动性和抗振实性能影响显著。
综上，要改善石墨微粉的流动性和抗振实性能，

（下转第 32页）
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（上接第 17页）
生产过程中要严格控制微粉粒径大小及分布，同时应
控制好混料比例和时间，以保证流散剂对石墨微粉的
包覆均匀性。
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（c） c=1.0 mol/L （d） c=5.0 mol/L
图 3 不同草酸浓度酸蚀蛇纹石石棉纤维的扫描电镜图像
Fig.3 SEM images of chrysotile fibers treated by different

concentration of oxalic acid

（a） c=0.2 mol/L （b） c=0.5 mol/L

对充分酸蚀的产物进行化学组分分析，结果见表
2。 该酸蚀产物的 SiO2的质量分数达到 72.63%，MgO
的质量分数为 1.57%，结合 XRD、 SEM 图像与化学成
分分析结果可知：酸蚀产物的残余固体是为纯度较高
的纳米白炭黑纤维。

4 结论

通过用草酸对蛇纹石石棉纤维进行酸蚀处理制

备纳米纤维白炭黑，得出以下结论：
1）通过 H+的作用，中和了其中的 OH-，降低了纤

维中 Mg 元素的含量， 酸蚀量随 H+浓度的增加而增

加，草酸浓度在 1.0 mol/L 时，失镁率就达到 98.46%。
2）纳米纤维白炭黑继承了蛇纹石石棉的独特的

纤维结构，是一种白色、 松散、 无定形微细粉状物，该
物质具有多孔性、 高分散型、 质轻、 化学稳定性好、
耐高温、 不燃烧、 电绝缘性好的优异性能，经 XRD 与
化学组分分析可知，白炭黑的质量分数为 72.63%。

3）通过 H+的作用，蛇纹石石棉结构中 Mg 元素转
化为溶液中的 Mg2+，改变了蛇纹石石棉的组成和微观
结构，从而降低石棉的生理毒性，达到改性的目的。 与
传统的白炭黑比较，纤维状白炭黑的独特结构和它的
粗糙表面是它的优势，纤维状白炭黑主要通过搭成格
架，阻碍纳米微粒状粒子团聚，所以作为填料或其他
用途，它比普通粒状纳米白炭黑粒子更具优势。
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表 2 蛇纹石石棉酸蚀后产物化学成分含量及变化量
Tab. 2 Components of chrysotile treated by oxalic acid

组分

w/%
Δw /%

SiO2

72.63
+93.8

MgO
1.57
-95.6
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与种子质量比为 9，且将引发剂溶于单体中一起加入，
两个溶胀阶段时间均为 10 h。在以上条件下可制得粒
径为 12.2 μm 左右的单分散性较好的 PS微球。
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