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(54)发明名称

一种石油焦煅烧工艺

(57)摘要

本发明公开了一种石油焦煅烧工艺，包括下

述步骤：将石油焦破碎筛分后置于刚玉坩埚并将

坩埚置于微波炉的反应管中，通入还原性气体，

进行两段微波变频煅烧，待固体残留物冷却至50

℃，停止通气，取出样品冷却至室温得到煅后焦。

本发明利用微波加热代替传统加热方式，降低了

煅烧温度并缩短了煅烧时间，节省了传统工艺中

所需消耗的不可再生资源，降低了生产成本。本

发明所制备的煅后焦各方面性质都优于市售煅

后焦。
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1.一种石油焦煅烧工艺，其特征在于，包括下述步骤：

S1、将石油焦破碎筛分后置于刚玉坩埚并将坩埚置于微波炉的反应管中，通入还原性

气体，进行两段微波变频煅烧，待固体残留物冷却至50  ℃，停止通气，取出样品冷却至室温

得到煅后焦；

所述石油焦中的元素含量为（wt .%）：C  84 .36‑90 .18；H  3 .83‑3 .96；S  2 .97‑6 .02；N 

1.27‑1.50；O  2.31‑4.42；

将石油焦破碎成颗粒，筛分后颗粒的粒径分布为：小于100  目的颗粒占备用颗粒总质

量的99%以上；

所述S1中通入的还原性气体为氨气，压强大于0.101  MPa，流速为2‑8  L/h；

所述S1中微波加热的功率为800‑1200  W，温度为900‑1100  ℃；

所述S1中第一段煅烧的微波频率为2400‑2500  MHz，微波处理时间为30‑45  min；所述

S1中第二段煅烧的微波频率为865‑965  MHz，微波处理时间为30‑45  min。
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一种石油焦煅烧工艺

技术领域

[0001] 本发明涉及一种石油焦煅烧工艺，具体地说是一种在还原性气氛下利用微波加热

煅烧石油焦的工艺，属于炭素产品制备技术领域。

背景技术

[0002] 石油焦是石墨、电解铝用炭阳极、炼钢电极和新能源电池负极等炭素制品的重要

原料，主要的元素组成为碳(80wt.％以上)，其余的为氢、氧、氮、硫和金属元素。石油焦的煅

烧是上述炭素制品生产中的第一道热工序。在煅烧过程中石油焦的水分、挥发分及部分杂

质会被除去，微观结构发生重排，煅后焦的真密度、导电率和抗氧化性等性能得到大幅提

升。目前煅烧石油焦的设备主要是回转窑，煅烧温度在1200℃以上，煅烧周期在2h以上。传

统煅烧工艺需要消耗大量的燃油、天然气和煤矿等不可再生能源，加热方法为热辐射或热

传导，其热量利用效率仅在20％左右，而且对硫分的脱除效果有限。

[0003] 微波是指频率在300MHz‑300  GHz之间的电磁波。微波有着波长短、频率高和穿透

性强等特点。微波加热的主要原理为利用极性分子在电磁场中的转动，将微波能量转换并

产生热量。当微波作用于介质时能深入介质内部，从而使得微波对物料的加热在内部和外

部同时进行，这正是微波加热相较于传统加热方式的重大优势。目前微波加热技术在食品

干燥、矿物冶金、能源化工及材料制备等方面都得到了不同程度的应用。利用微波加热技术

开辟石油焦煅烧的新工艺，可以打破目前石油焦煅烧工序耗能大、成本高的困境。

[0004] 为了解决本领域普遍存在的以上问题，作出了本发明。

[0005] 背景技术的前述论述仅意图便于理解本发明。此论述并不认可或承认提及的材料

中的任一种公共常识的一部分。

发明内容

[0006] 本发明的目的在于，针对目前所存在的不足，提出了一种石油焦煅烧工艺。

[0007] 为了克服现有技术的不足，本发明采用如下技术方案：

[0008] 一种石油焦煅烧工艺，包括下述步骤：

[0009] S1、将石油焦破碎筛分后置于刚玉坩埚并将坩埚置于微波炉的反应管中，通入还

原性气体，进行两段微波变频煅烧，待固体残留物冷却至50℃，停止通气，取出样品冷却至

室温得到煅后焦。

[0010] 优选的，所述石油焦中的主要元素含量为(wt.％)：C  84.36‑90.18；H  3.83‑3.96；

S  2.97‑6.02；N  1.27‑1.50；O  2.31‑4.42。

[0011] 优选的，所述S1中，石油焦碳含量大于85wt.％。

[0012] 优选的，所述S1中，将石油焦破碎成颗粒，所述颗粒的粒径分布为：小于100目的颗

粒占备用颗粒总质量的99％。

[0013] 破碎至大部分颗粒的粒径在100目以下，目的是接下来处理过程中颗粒与气体充

分反应，大于100目不利于充分反应。
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[0014] 优选的，所述S1中通入的还原性气体为氨气，分子式为NH3。

[0015] 通入氨气的作用一是保护煅烧过程中焦体被氧化，二是脱除焦体中的有机S。氨气

的脱硫机理为在高温下NH3分子分解为H2和N2，H2与噻吩等有机S反应生成H2S气体，使有机S

从焦体中除去。在微波作用下，NH3这类极性分子随着电磁场的变化反生共振，增大了与焦

体的接触概率和反应活性，体现出微波与氨气的协同作用，从而提高脱硫率。

[0016] 优选的，所述S1中通入的还原性气体压强大于0.101MPa。

[0017] 进一步优选的，所述通入的还原性气体压强等于0.101325MPa。

[0018] 优选的，所述S1中通入的还原性气体流速为2‑8L/h。

[0019] 进一步优选的，所述通入的还原性气体流速为6L/h。

[0020] 优选的，所述S1中微波加热的功率为800‑1200W。

[0021] 进一步优选的，所述微波加热的功率为1000W。

[0022] 优选的，所述S1中微波加热的温度为900‑1100℃。

[0023] 进一步优选的，所述微波加热的温度为1000℃。

[0024] 微波加热的环境下，物质的各部分没有明显的温度梯度，该温度下焦体的各部分

均能完成挥发分和杂质的脱除，芳香烃的聚合及重排等反应。相较于传统工序，煅烧温度大

幅降低。

[0025] 优选的，所述S1中第一段煅烧的微波频率为2400‑2500MHz。

[0026] 进一步优选的，所述第一段煅烧的微波频率为2450MHz。

[0027] 该频率的微波其半个波长大约为挥发分和氨气等小分子组分的直径，能使小分子

组分产生更明显共振而极快地改变极性，从而更好地吸收能量，升温参与反应。

[0028] 优选的，所述S1中第一段煅烧的微波加热时间为30‑45min。

[0029] 进一步优选的，所述第一段煅烧的微波加热时间为45min。

[0030] 优选的，所述S1中第二段煅烧的微波频率为865‑965MHz。

[0031] 进一步优选的，所述第二段煅烧的微波频率为915MHz。

[0032] 该频率的微波其半个波长大约为多环芳烃等大分子组分的直径，能使大分子组分

产生更明显共振而极快地改变极性，从而更好地吸收能量，升温参与反应。

[0033] 优选的，所述S1中第二段煅烧的微波加热时间为30‑45min。

[0034] 进一步优选的，所述第二段煅烧的微波加热时间为45min。

[0035] 优选的，所述S1中微波加热进行煅烧的总时间为90min。

[0036] 由于微波作用是在物质内外部同时进行，不需要缓慢的传热过程，所以大幅度缩

短了煅烧的时间。

[0037] 下面对本发明做进一步的解释：

[0038] 本发明将石油焦破碎为细小颗粒后在氨气气氛下采用两段变频微波加热进行煅

烧，不仅在较低煅烧温度下和较短时间内完成了挥发分的脱除和微观碳结构的规整重排，

还大大促进NH3这类极性分子的活性，可大量脱除碳骨架中的有机S，有效地提高了脱硫效

率。所得到的煅后焦硫分少，电阻率低，真密度高，各方面性质都优于市售的煅后焦，同时又

降低了生产的能耗和成本。

[0039] 本发明所取得的有益效果是：

[0040] 1 .本发明利用微波加热代替传统加热方式，降低了煅烧温度并缩短了煅烧时间，
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节省了传统工艺中所需消耗的不可再生资源，降低了生产成本。该煅烧工艺简单易行，低耗

高效。

[0041] 2.本发明采用两段微波变频煅烧，先高频率加强小分子组分反应，再低频率加强

大分子组分反应，使得煅烧过程中物化性质的优化充分进行。

[0042] 3.本发明采用微波与氨气的协同作用，大幅度提升煅烧过程的脱硫率。

[0043] 4.本发明所得煅后焦硫分，电阻率，和真密度等物理化学性质优于市售的煅后焦。

附图说明

[0044] 从以下结合附图的描述可以进一步理解本发明。

[0045] 图1为本发明所得产品的扫描电子显微镜微观形貌图。

[0046] 图2为本发明所得产品的扫描电子显微镜微观形貌图。

具体实施方式

[0047] 为了使得本发明的目的、技术方案及优点更加清楚明白，以下结合其实施例，对本

发明进行进一步详细说明；要指出的是，此处所描述的具体实施例仅用于解释本发明，并不

用于限制本案。对于本领域技术人员而言，在查阅以下详细描述之后，本实施例的其它系

统、方法和/或特征将变得显而易见。并且关于附图中描述位置关系的用语仅用于示例性说

明，不能理解为对本专利的限制，对于本领域的普通技术人员而言，可以根据具体情况理解

上述术语的具体含义。

[0048] 实施例一：

[0049] 取国内某厂生产的高硫石油焦500g，主要元素含量为(wt.％)：C  85.36、H  3.39、S 

6.02、N  1.50、O  3.73。将其破碎并筛分，使小于100目的颗粒占比为99％。取100g破碎筛分

后的石油焦颗粒样品放入一刚玉坩埚内，并将坩埚放入到微波炉反应管的中央，以6L/h的

流速通入氨气，然后以1000W的功率在1000℃下进行二段微波变频煅烧，第一段微波频率为

2450MHz，处理时间为45min，第二段微波频率为915MHz，处理时间为45min。煅烧完成后待固

体残留物冷却至50℃，停止通气，取出样品冷却至室温得到煅后焦。

[0050] 所得煅后焦的真密度为2.09g/cm3，电阻率为480Ω·mm2/m，硫分为1.01wt.％，脱

硫率为83.2％。

[0051] 实施例二：本实施例为上述实施例的进一步描述应当理解本实施例包括前述全部

技术特征并作进一步具体描述：

[0052] 取国内某厂生产的高硫石油焦500g，主要元素含量为(wt.％)：C  85.36、H  3.39、S 

6.02、N  1.50、O  3.73。将其破碎并筛分，使小于100目的颗粒占比为99％。取100g破碎筛分

后的石油焦颗粒样品放入一刚玉坩埚内，并将坩埚放入到微波炉反应管的中央，以2L/h的

流速通入氨气，然后以800W的功率在900℃下进行二段微波变频煅烧，第一段微波频率为

2400MHz，处理时间为30min，第二段微波频率为865MHz，处理时间为30min。煅烧完成后待固

体残留物冷却至50℃，停止通气，取出样品冷却至室温得到煅后焦。

[0053] 所得煅后焦的真密度为2.06g/cm3，电阻率为492Ω·mm2/m，硫分为1.18wt.％，脱

硫率为80.4％。

[0054] 实施例三：本实施例为上述实施例的进一步描述应当理解本实施例包括前述全部
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技术特征并作进一步具体描述：

[0055] 取国内某厂生产的高硫石油焦500g，主要元素含量为(wt.％)：C  85.36、H  3.39、S 

6.02、N  1.50、O  3.73。将其破碎并筛分，使小于100目的颗粒占比为99％。取100g破碎筛分

后的石油焦颗粒样品放入一刚玉坩埚内，并将坩埚放入到微波炉反应管的中央，以6L/h的

流速通入氮气，然后以1000W的功率在1000℃下进行二段微波变频煅烧，第一段微波频率为

2450MHz，处理时间为45min，第二段微波频率为915MHz，处理时间为45min。煅烧完成后待固

体残留物冷却至50℃，停止通气，取出样品冷却至室温得到煅后焦。

[0056] 所得煅后焦的真密度为2.08g/cm3，电阻率为489Ω·mm2/m，硫分为1.76wt.％，脱

硫率为70.8％。

[0057] 实施例四：本实施例为上述实施例的进一步描述应当理解本实施例包括前述全部

技术特征并作进一步具体描述：

[0058] 取国内某厂生产的高硫石油焦500g，主要元素含量为(wt.％)：C  85.36、H  3.39、S 

6.02、N  1.50、O  3.73。将其破碎并筛分，使小于100目的颗粒占比为99％。取100g破碎筛分

后的石油焦颗粒样品放入一刚玉坩埚内，并将坩埚放入到普通管式炉反应管的中央，以6L/

h的流速通入氨气，以5℃/min的升温速率升温至1000℃，然后在1000℃下进行90min的煅

烧。煅烧完成后待固体残留物冷却至50℃，停止通气，取出样品冷却至室温得到煅后焦。

[0059] 所得煅后焦的真密度为1.94g/cm3，电阻率为511Ω·mm2/m，硫分为1.55wt.％，脱

硫率为74.1％。

[0060] 将上述实施例所得到的煅后焦与某一厂商市售的煅后焦对比测试其性能，结果如

表1所示。

[0061] 表1各种煅后焦的物理化学性质

[0062]

[0063] 结果分析：从实施例的数据对比来看，实施例1、2、3所得到的煅后焦的真密度、电

阻率和硫分都优于市售的煅后焦，而没有采用微波变频加热方法的实施例4所得到的煅后

焦真密度和电阻率劣于市售的煅后焦。可见微波变频煅烧可以降低煅烧温度和缩短煅烧时

间的同时提升煅后焦的物理化学性质。对于实施例的脱硫效果，实施例3和4的脱硫率低于

实施例1和2的脱硫率，说明微波和氨气协同脱硫的效果显著，而微波或氨气单方面作用的

脱硫效果有限。

[0064] 综上所述，本发明的一种石油焦煅烧工艺，利用微波加热代替传统加热方式，降低

了煅烧温度并缩短了煅烧时间，节省了传统工艺中所需消耗的不可再生资源，降低了生产
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成本，该煅烧工艺简单易行，低耗高效；采用两段微波变频煅烧，先高频率加强小分子组分

反应，再低频率加强大分子组分反应，使得煅烧过程中物化性质的优化充分进行；采用微波

与氨气的协同作用，大幅度提升煅烧过程的脱硫率；所得煅后焦硫分，电阻率，和真密度等

物理化学性质优于市售的煅后焦。

[0065] 虽然上面已经参考各种实施例描述了本发明，但是应当理解，在不脱离本发明的

范围的情况下，可以进行许多改变和修改。也就是说上面讨论的方法，系统和设备是示例。

各种配置可以适当地省略，替换或添加各种过程或组件。例如，在替代配置中，可以以与所

描述的顺序不同的顺序执行方法，和/或可以添加，省略和/或组合各种部件。而且，关于某

些配置描述的特征可以以各种其他配置组合，如可以以类似的方式组合配置的不同方面和

元素。此外，随着技术发展其中的元素可以更新，即许多元素是示例，并不限制本公开或权

利要求的范围。并且应当理解，在阅读了本发明的记载的内容之后，技术人员可以对本发明

作各种改动或修改，这些等效变化和修饰同样落入本发明权利要求所限定的范围。
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