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1n1n Praedmiot normy0 Przedmiotem normy Jest metoda 

oznaczania temperatur mięknienia i topnienia popiołu struy^ 

maneg:. z koksu lub półkoksu a węgla kamlennegto

1o?o Nf m y  gwi-asans

PN«SB/C=>06302 Koks i półkoks s węgla kamien&fg@0 Przyg®t@=>

_ wani© średniej próbki laboratoryjnej i próbki analitye&=

2 o METODA OZNACZANIA

2 oh o i Zasada met ody o Zasadą pomiaru jest wyznaczeni® 

zmiany wysokość! pastylki uformowanej s popiołu <= w &sł#ś= 

noś@i ©d zmiany temperatury0 Zmiany wysokości pastylki, 

mierzy się za pomocą pręta grafitowego0 który naciska && 

pastylkę i wykonuje ruch ku dołowi w miarę mięknienia pastylki 

pcd wpływem temperatury0 Ruch ten przenosi się m  p©»®<§ą 

odpowiednich urządseń na piór© samapisząc®0 któr# wykreśla 

krzywą na pasku papieru milimetrowego) 8 umieszczonego m  

obracającym się bębnie0 Z uzyskanego wykresu odczytuj© się 

temperaturę mięknienia i temperaturę topnienia popiołuo

Instytut Chemicznej Przeróbki Węgla

Ustanowiona przes Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Żela®® 
i Stali zarządzeniem nr 21/69 z dnia 24oVIst969r0 o jak® 
norma obowiązująca w zakresie metod badań koksu ©d dola 
1 września 1969r0 /Mon0Pol0nr pos0 /
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2«2a Aparatura, prz;yrzad:y i materiału

a/ Aparatura według rysQ 1 9 w skład której wchodzą?

- piec rurowy pionowy kryptolowy A z wewnętrzną rurą 

grzewczą /1 / o średnicy 2 5  mm 9 umożliwiający uzyskanie tempe­

ratury 1450 :C V ustawiony na podstawie /2 /„ z wmontowaną od 

dołu poprzez dno pieca /3 / termoparą Pt~PtRh w ogniotrwałej 

osłonie /4/? umieszczoną w ustawionej stabilnie we wnętrzu 

rury /1 / ceramicznej rurce ognioodpornej /5 / 9 na której spo­

czywa okrągła płytka grafitowa /6 / o średnicy 2 0  mm i grubości 

5 mm 9 służąca przy pomiarze do umieszczania na niej badanej 

pastylki popiołu /7/f odległość końca termopary od płytki 

grafitowej ustala się prawis do styku przy pomocy śrubowego 

mechanizmu, umieszczonego w pochwie termopary /8 /g na pastylce 

popiołu w czasie pomiaru położona jest druga płytka grafito­

wa /9 / o średnicy 1 5  mm i grubości 5 mm, na której opiera się 

pręt grafitowy /1 0 / 0 średnicy 1 5  obciążony wewnątrz wy3= 

mowanym nierdzewnym prętem metalowym /1 1 / 9 o średnicy 5  mm 9 

połączony poprzez uchwyt /1 2 / za pomocą linki i krążków z 

przeciwwagą i urządzeniem samopiszącymg rura wewnętrzna /1 / 

pieca umieszczona jest wewnątrz rury zewnętrznej /1 3 / o śred­

nicy około 80 mm9 otoczonej sproszkowanym materiałem izola­

cyjnym /14/§ całość obudowana jest płaszczem szamotowym /1 5 /

i pokrywami' /górną 1 dolną/ /16/ oraz przykryta pokrywką 

azbestową /17/| w przestrzeni między rurami /1/ i /1 5 / oraz 

w pokrywach /16/ znajduje się ziarnisty materiał grzewczy - 

- kryptol /18/ ogrzewany zasilającymi elektrodami metalowymi 

/1 9 /s które w'postaci pierścieni z króćcami odprowadzającymi 

zanurzone są w warstwie kryptolu w pokrywach /16/§ w dnie 

pieca /5/ znajdują się cztery pionowe kanały wentylacyjne 

/20/ o średnicy około 1 mm|

główne wymiary pieca podane są na ryse 2| 

w celu ułatwienia pracy 1 przyśpieszenia wykonywania 

podwójnych oznaczeń można stosować dwa piece Af

- statyw dwuramienny B9 mający możność obrotu dokoła 

pionowej osig którego jedno ramię połączone jest poprzez 

krążek 51/ i linkę /22/ z uchwytem /12/ pręta grafitowego 

/10/f drugie - poprzez'krążek / 2 3 / i tę samą linkę /22 / —
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z naczyniem obciążającym /24/ oraz poprzez krążek /2 5 / z 

piórem /26/ urządzenia samopiszącegog krążek /2 3 /f o średnicy 

równej średnicy krążka /21/8 jest na stałe przymocowany do 

krążka /2 5 / 1 znajduje się na tej samej osig stosunek śred- 

ni" krążków /2 3 / i /25/ wynosi 1s5§ ruch. krążków /21/ i /2 5 / 

dokoła osi powinien odbywać się bez oporówg

<=> urządzenie samopiszące G złożone z bębna /2?/ obraca­
jącego się przy pomocy mechanizmu zegarowego dokoła osi pio­
nowej z prędkością 2 mm na minutę /na poboczaic-y/ i pióra

/26/ mającego możność przesuwania się w kierunku pionowym 

wzdłuż pręta /28/ równoległego do osi bębna /2?/§ pręt /28/ 

powinien być tak pbsadzony w podstawie9 aby można go było 

lekko obrócić w celu odchylam a lub przybliżenia końca pióra 

/26/ do poboezmry bębn^ / 1 V :, pióro /26/ połączone jest 

z małym obciążnikiem /2 9 / za pomocą linki /3 0 / przerzuconej 

przez krążek /2S/g pionowy ruch pióra /26/ w z dłuż prę4"! /28/ 

powinien jdbywać się bez oporówg

= stojak D podtrzymujący na wspólnej podstawie statyw B 

1 urządzenie sarnopisząoo C9 mający nr zność obrotu dokoła osi 

pionowej o 180'' w zależności od tego9 w którym s dwóch jedna­

kowo od niego oddalonych pieców A wykonuje się pomiarc.

b/ Autotransformator do zasilania pieca wg 2o20a/ prądem 

elektrycznym z możliwością regulacji napięcia prądu w'grani­

cach O 1 5 0 V oraz natężenia w zakresie 0 £ 2yAo

c/ Galwanometr do pomiaru temperatury pieca wg 2o20a/(J 

wycechowany w połączony przewodem kompensacyjnym z termo- 

parą Pt-PtRh wmontowaną dc pieca0 

d/ Piec mufIowyo 

e/ Moździerz agatowy0

f/ Sito laboratoryjna o oczkach kwadratowych 0910 mm© 

g/ Forma mosiężna cylindryczna z wydrążonym na wylot 

kanałem o średnicy 10 mm9 zaopatrzona w tłoi z"' na tłoczku 

zaznaczona jest głębokość jeg.. położenia w kanale formy- 

zapewniająca uzyskanie 10 mm wysokości ubijanej pastylki 

popiołUo
h/ Dekstryna — roztwór wodny 10 procentowy0
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2a3o Przygotowanie aparatura® Przed każdą serią pomiarów 

należy sprawdzić prawidłowe /pionowe/ ustawienie pieca 2®2®a/g 

posługując się poziomicą umieszczoną na podstawie pieca®

W celu zapewnienia w piecu atmosfery utleniająco-redukującej 

należy sprawdzić drożność otworów wentylacyjnych /20/ za po­

mocą drutu® Sprawdzić działanie mechanizmu rejestrującego 

2®2®a/® Przy obciążeniu autotransformatora 202oS'/ prądem 25A 

sprawdzić efektywność ogrzewania pieca0 W przypadku niemożli­

wości uzyskania potrzebnej temperatury i stwierdzenia ciem­

nych miejsc na rozżarzonych ścianach rury wewnętrznej należy 

wymienić lub uzupełnić ładunek kryptolu* który zwykle wystar­

cza na około 15 oznaczań® Przeciwwagę dla pręta grafitowego 

/10/ należy uregulować tak* aby nadwaga pręta wynosiła 3 0 go 

V/ tym calu pręt /10/ z rdzeniem /11/ oraz naczynie obciąża­

jące /24/ razem ż łączącą je linką /22/ zdjąć ze statywu 

i przenieść na dwie szalki wagi technicznej0 Szalkę z naczy­

niem /24/ obciążyć dodatkowo odważnikiem /lub śrutem/ o ma­

sie 30gj'a następnie do naczynia /24/ wsypać tyle śrutu„ by 

zrównoważyć pręt /10/ z rdzeniem /11/ umieszczony na drugiej 

szalce® Wyważone elementy przenieść na statyw* uregulować 

centryczne i pionowe położenie pręta w wewnętrznej rurze 

grzewczej i rozgrzać piec do temperatury 800 !0o W przypadku 

uruchamiania nowej aparaturyg jak również po remoncie pieca 

lub aparatury pomiarowej* aparaturę należy wycechować* po­

sługując się próbką popiołu wzorcowego o znanej krzywej top­

nienia®

2®40 PrziyRotowanie pastylki popiołu® Próbkę analityczną 

badanego koksu lub półkoksu* przygotowaną wg PN-68/C—06302* 

spopielić w atmosferze powietrza w piecu muflowym 202®d/ w 

temperaturze 800 i 10°C w takiej ilośex0 aby otrzymać około 

6g popiołu /ilość ta wystarcza na 5 <§> 6 pastylek/0 Otrzymany 

popiół rozdrobić w agatowym moździerzu taks aby dała próbka 

przeszła przez sito o oczkach 0*10 mm® Przesiany popiół zwil­

żyć kilkoma kroplami /8 •= 15/ roztworu dekstryny i starannie 

wymieszać* ucierając w moździerzu agatowym® Z otrzymanej 

gęstej masy uformować pastylkę w mosiężnej formie 2®2®g/* 

opartej jednym wylotem kanału o stół* ubijając ręcznie tłocz­

kiem masę nałożoną do kanału az do uzyskania 10 mm jej
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wysokością Po uniesieniu formy9 utworzoną pastylkę ostrożnie 

wypchnąć tłoczkiem i suszyć na powietrzu w ciągu 24 godzm0

2c,r>a Wykonanie oznaczaniao Otrzymaną wg 2040 pastylkę 

popiołu umieścić w przygotowanym wg 2 0 3 o piecu /po uprzed­

nim wysunięciu z niego pręta grafitowego/ na płycie grafi­

towej /f»/o Na pastylce umieścić płytkę grafitową /9/o Do 

umieszczania w piecu pły+ek grafitowych i pastylki p'pi^łu 

służą specjalne długie szczypce o spłaszczonych i chropowa­

tych od wewnątrz końea^ho Następnie na płytce /9/ umieścić 

cstrcanie pręt grafitowy przygotowany wg 2o3°d uważając9 by 

pręt stał dokładnie pionowo na pastylce i dokładnie w środku 

rury grzewcza,j0 P- nałożeniu papieru milimitrcwego na bęben 

/2?/ mechanizmu rejestrującego9 należy przez obrót krążka 

/2 5 / i przytrzymanie pręta /10/ nastawić pióro /26/ na górny 

brzeg paska milimetrowego i przysunąć je do pcvocznicy bębna 

przesjpokręcenie prętem /2R/e a następnie szybko ogrzać piec 

znów do temperatury 800 C9 która obniżyła się w czasie wy­

konywania powyższych mampulacji0 Z chwilą osiągnięcia tempe­

ratury 800°0 uruchomić mechanizm zegarowy bębna i rozpocząć 

notowanie co 5 minut temperatur wykazywanych na galwanometrze 

2o20c/o Od tej również chwili należy rozpocząć regulację 

przyrostu temperatury pieca za pomocą autotransformatora 

2 02 0b/  tak9 aby temperatura wzrastała s prędkością 5 0  "O na 

5 minuts, co odpowiada na wykresie odcinkowi 10 mm na poziomie 

zerawymo W chwili skurczenia się pastylki popiołu następuje 

pierwsze o bmzeme prę+n grafitowego8 uwidocznione na wykre­

sie spadkiem krzywej0 Należy wówczas odczytać temperaturę na 

galwanometrzeo Następnego odczytu należy dokonać po opad­

nięciu pióra rejestrującego o 35 mm w stosunku da prziuuu 

zerowego8 po czym ogrzewanie wyłączyć9 odsunąć pióro od bębna 

i wyjąć z pieca pręt grafitowy0 Po obniżeniu się temperatury 

pieca do około P0Q C wyjąć krążek /9/ i spłaszczoną^ jeszcze 

trochę miękką9 pastylkę popiołu8 a następnie oznaczanie pow­

tórzyć z drugą pastylką tego samego popioł ic Na wykres na­

nieść odczytywane co 5 minut temperatury9 pamiętając9 że 

każde 5 minut oddaje na osi rzędnych wykresu odcinek 10 mm0 

W przypadku9 gdy przed zmięknięciem pastylki popiołu nastąpi 

jej spieczenie8 powodujące zmniejszenie wymiar:w8 wystąpi
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fez pierwsze obniżenie się pręta* wykazane na wykresie spad=» 

kiem krzywej * który jednak zostaje zahamowany i krzywa znów 

biegnie poziomo az do chwilijzmięknięcia pastylkit należy 

wówczas zanotować temperaturę* przy której nastąpiło ponow­

ne opadanie krzywej0

Temperatura* przy której zaczęło się ciągłe opadanie 

krzywej9 jest temperaturą m i ę k n i e n i a  popiołu0

Temperatura* przy której krzywa osiągnęła poziom c 35 mm 

niższy od poziomu zerowego9 jest temperaturą t o p n i e ­

n i a  popiołuo

2.6,. Wynik.o Za wynik należy przyjąć średnią arytmetycz~ 

ną odczytów temperatur przy co najmniej dwóch oznaczaniach 

wykonanych z tej samej próbki analitycznej9 nie różniących 

się między sobą więcej m z  o 2 5 "C 0 tak dla temperatury mięk~ 

niema, jak i topniema0

K O N I E C

INEOEMACJE DODATKOWE do BN-69/0511-13 

Przykład odczytywania wykresów podano na rys0 3o

HL/871



7) H ykres  uzyskany przy prawidłowym przebiegu m ięknie m d  

' / topnienia pasty lk i popiołu

Temperatura miękniema 1055 °G ----  Temperatura topnienia 11k5°C

b) N y k r e s  u zyska n y  przy spieczeniu p a s ty lk i  popio łu  p rzed

zmiękmeniem

Rys 3

Temperatura topnienia 1165° C


