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[bookmark: _Toc493770476] 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。
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。
本文件由新疆大学提出。
本文件由中国产学研合作促进会归口。
本文件起草单位：新疆大学、新疆亚新煤层气投资开发（集团）有限责任公司、怀柔国家实验室新疆研究基地、中国石油吐哈油田公司。
本文件主要起草人：李鑫、韦波、陈昊、胡振鹏、王子强、谢安、张华、王兴刚

















[bookmark: _Toc493770477]引  言
富油煤具有油气资源属性，通过原位热解能够高效提取其中的油气资源，增加油气供应，有助于缓解我国油气资源对外依存度高的问题，提高能源安全保障能力；同时，富油煤的原位热解为煤从燃料向原料的转变提供了新途径，符合煤炭清洁低碳利用的发展趋势，提高了煤炭资源的利用效率和利用质量。
然而，现有富油煤焦油产率测定仍基于煤的格金低温干馏试验方法，并不符合富油煤在地下原位热解过程中的温度、压力、气氛等关键条件，导致测定的焦油产率存在偏差。因此，有必要采用原位热解模拟法测定富油煤焦油产率，模拟富油煤在地下实际热解过程中的技术条件，从而更准确地测定焦油产率。
采用原位热解模拟法，不仅有助于在勘探阶段更准确地预测和评估富油煤资源潜力，还能通过模拟不同热解条件，找出富油煤热解的最佳参数组合，进而提升焦油产率和热解效率。这一方法的应用，将为富油煤的工业化热解提供重要的理论支持和技术参考。
II

I

原位热解模拟法测定富油煤焦油产率技术规范
[bookmark: _Toc493770478]1  范围
本文件规定了运用原位热解模拟法测定富油煤焦油产率的方法、试剂和材料、仪器和设备、测试步骤、结果计算、精密度和测定报告。
本文件适用于富油煤在加压、气体注入条件下的热解产物产率测定。
[bookmark: _Toc493770479]2  规范性引用文件    
[bookmark: _GoBack]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，仅该日期对应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/T 12937 煤岩术语
GB/T 3715 煤质及煤分析有关术语
GB 474 煤样的制备方法
GB/T 19494.2 煤机械化采样 第2部分：煤样的制备
GB/T 480-2019 煤的铝甑低温干馏试验方法
GB/T 9977 焦化产品术语
GB/T 1999 焦化油类产品取样方法
T/GRM 114 富油煤原位热解术语
[bookmark: _Toc493770480]3  术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1  
富油煤
焦油产率大于等于7%的煤种。
3.2  
原位热解模拟
模拟地下热解工况条件，在加压、气体注入条件下煤样进行热解处理的过程。
3.3  
焦油产率
单位质量煤样在热解后所得焦油的质量百分比。
4  试样制备
4.1  一般规定
试样可选用钻孔芯样和块状煤样，块状煤样需采用钻孔设备钻取圆柱形样芯，并采用切割打磨设备按试验所需规格加工。
4.2  试样规格
试样应为圆柱体试样，尺寸宜为直径100mm、长度500mm。试样可将多段直径相同圆柱体拼接，拼接面需径向切割并打磨平整。钻孔芯样可按比例缩放。
4.3  试样制备
a) 原始试样在采集、运输和制备过程中宜避免外界扰动和损伤；
b) 制备圆柱形试样时，宜采用钻孔设备钻取圆柱形样芯，并采用切割打磨设备按试验所需尺寸加工；
c) 试样两端面的不平整度允许偏差为±0.02mm；
d) 试样高度、直径的允许偏差为±0.1mm；
e) 试样端面应垂直于试样轴线，允许偏差为±0.20°；
f) 相同试验条件下每组试样的数量应不少于2个；
g) 试样外需用钛合金套管包裹。
[bookmark: _Toc493770486]5  仪器设备与测试系统
5.1  一般规定
5.1.1试验仪器、仪表、各类传感器应进行周期性检定和校准，并按照实际检定和校准结果详实记录。若检定和校准中发现仪器仪表故障或测试精度不满足试验要求，应及时维修或更换。
5.1.2试样测试前应详实记录试验试样信息，试样测试后应详实记录试样变化信息。记录信息时可采用素描或拍照等记录方法。
5.2  加热设备
a）炉体宜采用半开式开炉方式，方便样品装卸；
b）宜配备钛合金岩心塞与石墨密封圈，保证高温下长期稳定密封；
c）应配备顶紧机构，补偿高温下产生的体变；
d）炉体外部应设置柔性隔热保温层；
e）热源最高加热温度不宜低于1000℃；
f）应具有实时测温功能，测温点能直达样品附近的高温区域；
g）应配备循环控温系统，全域温差不宜超过5℃，控温精度应优于±0.2℃。
[bookmark: _Toc493770488]5.3  加压设备
a) 能够独立加载围压和轴压；
b) 应具备轴压和围压的自动跟踪加载或恒压加载能力；
c) 施加轴压与围压上限不宜低于30MPa；
d) 传压介质应耐最高加热温度；
e) 应配备循环冷却装置，用于长时间加压时设备的散热。
5.4  气体注入设备
a) 应配备水蒸气、氮气、二氧化碳、氧气等多种气源；
b) 每种气体均应进行定量控制，气体注入流量上限不宜低于5m3/h，流量控制精度应优于±1%；
c) 应配备带安全阀和放气阀的配气罐，用于不同比例气体混合；
d) 应配备气体增压泵，控制气体注入压力，注入压力不宜低于轴压、围压；
e) 应配置高压气体流量计实时调控注入速率，流量控制精度应优于±1%。
5.5  产物收集设备
a) 应配置冷却气液分离器；
b) 液体管路内径不宜低于20mm，且应一直向下延伸，防止液体凝固堵塞；
c) 气体计量计应满足计量精度0.1ml，最大量程不宜低于20m3/h；
d) 液体计量宜采用精密电子天平进行测量，要求可读性0.01g、最大称量质量应不低于2000g、重复性≤±1mg、线性≤±2mg；
e) 宜配备铝箔采气袋和带盖玻璃采样瓶留存气、液产物。
6  测试步骤
6.1  仪器准备
打开电气设备开关，检查确定各设备处于正常运行状态，查看各设备状态与数据显示是否正常。
6.2  试样装配
将试样放入炉体，两端装配岩心塞与石墨密封圈，紧固端盖，保证炉体的密封性。
6.3吹扫清晰
测试开始前，应用N2吹扫反应系统，吹扫时间不宜低于10min，流量不宜低于100mL/min，清洗测试系统。
6.4加压
启动轴压加载油泵，并设定轴压压力与加载速度；启动围压加载泵，并设定围压压力与加载速度。
6.5加热
当压力达到设定值后，打开加热系统，设定加热温度与加热时间进行加热。
6.6加气
按照测试需求设定气体配比、流量与流速，可在加热后以设定的流速将气体注入；或在某一设定温度达到恒温后，再注入。
6.7产物计量
打开连续气体计量装置，进行出口气体计量，并收集至储气罐中；转移气液分离器中液体至电子天平称量，再按照GB/T 480中水分测定方法，确定液体中水分产量，利用差减法计算得到焦油产率。
7  结果表述
产物的空气干燥基产率，按式（1）-（4）计算。

焦油产率：						··········（1）

总水分产率：						··········（2）

热解水产率：					··········（3）

半焦产率：								··········（4）
式中：
ma——液体产物总质量，单位为克（g）；
mb——液体产物中水分的质量，单位为克（g）；
mc——半焦总质量，单位为克（g）；
m——一般分析煤样的质量，单位为克（g）；
Mad——一般分析煤样的水分含量，%；
Tarad——一般分析煤样的焦油产率，%；
Waterad——一般分析煤样的总水分产率，%；
Wp，ad——一般分析煤样的热解水产率，%；
CRad——一般分析煤样的半焦产率，%；
[bookmark: _Toc17952]8  精密度
原位热解模拟法的精密度应与符合下表1规定。
表 1  原位热解模拟法的精密度
	参数
	重复性限

	总水分产率
Waterad/%
	1.0

	半焦产率
CRad/%
	1.5

	焦油产率
Tarad/%
	1.0


[bookmark: _Toc667]9  测定报告
测定报告至少应包括：
a）样品编号；
b）测试条件；
c）测试结果；
d）测定者、审核者及测定日期。
[bookmark: _Toc493770490]
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