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1nln Praedmiot normyO Przedmiotem normy Jest metoda
oznaczania temperatur mieknienia 1 topnienia popiotu struy”
maneg:. z koksu lub pdétkoksu a wegla kamlennegto

lo?0 Nfmy gwi-asans

PN«SB/C=>06302 Koks i po6tkoks s wegla kamien&fg@0 Przyg®t@=>
wani®© Sredniej proébki laboratoryjnej 1 probki analitye&=

20 METODA OZNACZANIA

2oho 1Zasada metodyo Zasadg pomiaru jest wyznaczeni®
zmiany wysokos$c¢! pastylki uformowanej s popiotu <w &sH#s=
nos@i ©d zmiany temperaturyO Zmiany wysokosci pastylki,
mierzy sie za pomocg preta grafitowegoO ktéry naciska &&
pastylke 1 wykonuje ruch ku dotowi w miare mieknienia pastylki
pcd wptywem temperaturyO Ruch ten przenosi sie m pO»®<8g
odpowiednich urzadsen na pidor© samapiszac®0 ktor# wykresla
krzywg na pasku papieru milimetrowego) 8 umieszczonego m
obracajacym sie bebnieO Z uzyskanego wykresu odczytuj© sie
temperature mieknienia 1 temperature topnienia popiotuo
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2«2a Aparatura, prz;yrzad:y 1 materiatu

a/ Aparatura wedtug rysQ 19 w sk#ad ktorej wchodzg?

- piec rurowy pionowy kryptolowy A z wewnetrzng rurg
grzewcza /1/ o Srednicy 25 mm9 umozliwiajgcy uzyskanie tempe-
ratury 1450 €V ustawiony na podstawie /2/,, z wmontowana od
dotu poprzez dno pieca /3/ termoparg Pt~PtRh w ogniotrwatej
ostonie /4/? umieszczong w ustawionej stabilnie we wnetrzu
rury /1/ ceramicznej rurce ognioodpornej /5/9 na ktorej spo-
czywa okragta ptytka grafitowa /6/ o Srednicy 20 mm 1 gruboSci
5 mmo sduzgca przy pomiarze do umieszczania na niej badanej
pastylki popiotu /7/f odlegtosS¢ konca termopary od pltytKi
grafitowej ustala sie prawis do styku przy pomocy Srubowego
mechanizmu, umieszczonego w pochwie termopary /8/g na pastylce
popiotu w czasie pomiaru potozona jest druga ptytka grafito-
wa /9/ o Srednicy 15 mm i1 grubosci 5 mm, na ktérej opiera sie
pret grafitowy /i10/ o Srednicy 15 obcigzony wewngtrz wys=
mowanym nierdzewnym pretem metalowym /11/9 o0 Srednicy 5 mmg
potaczony poprzez uchwyt /12/ za pomoca linki 1 krazkéw z
przeciwwaga 1 urzadzeniem samopiszacymg rura wewnetrzna /i1/
pieca umieszczona jest wewnatrz rury zewnetrznej /13/ o Sred-
nicy okoto 80 mmg otoczonej sproszkowanym materiatem izola-
cyjnym /14/8 catos¢ obudowana jest ptaszczem szamotowym /i5/
I pokrywami® /7gérna 1 dolng/ /16/ oraz przykryta pokrywkag
azbestowg /17/| w przestrzeni miedzy rurami /1/ 1 /15/ oraz
w pokrywach /16/ znajduje sie ziarnisty materiat grzewczy -

- kryptol /18/ ogrzewany zasilajgacymi elektrodami metalowymi
/19/s ktore w"postaci pierscieni z kroc¢cami odprowadzajacymi
zanurzone sg w warstwie kryptolu w pokrywach /16/8 w dnie
pieca /5/ znajdujag sie cztery pionowe kanaty wentylacyjne
/20/ o Srednicy okoto 1 mm]

gtéwne wymiary pieca podane sg na ryse 2|

w celu utatwienia pracy 1 przyspieszenia wykonywania
podwéjnych oznaczen mozna stosowa¢ dwa piece Af

- statyw dwuramienny B9 majacy moznos¢ obrotu dokota
pionowej osig ktdérego jedno ramie potaczone jest poprzez
krazek 51/ 1 linke /22/ z uchwytem /12/ preta grafitowego
/10/f drugie - poprzez“kragzek /23/ 1 te samg linke /22/-
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z naczyniem obcigzajacym /24/ oraz poprzez krazek /25/ z
piérem /26/ urzadzenia samopiszacegog krazek /23/F o Srednicy
rownej sSrednicy krazka /21/8 jest na state przymocowany do
krazka /25/ 1 znajduje sie na tej samej osig stosunek Sred-
ni'" krazkow /237 1 /25/ wynosi 1s58 ruch. krazkow /21/ 1 /25/
dokota osi powinien odbywa¢ sie bez oporéwg

< urzadzenie samopiszgace G ztozone z bebna /2?/ obraca-
jacego sie przy pomocy mechanizmu zegarowego dokodta osi pio-
nowej z predkoscig 2 mm na minute /na poboczaic-y/ i piodra
/26/ majgcego moznosS¢ przesuwania sie w kierunku pionowym
wzdtuz preta /28/ réwnolegtego do osi bebna /2?/8 pret /28/
powinien by¢ tak pbsadzony w podstawie9 aby mozna go bydo
lekko obréci¢ w celu odchylama lub przyblizenia konca pidra
/26/ do poboezmry bebn™ /1V : pidro /26/ potaczone jest
z matym obcigznikiem /29/ za pomocg linki /30/ przerzuconej
przez krazek /2S/g pionowy ruch pidéra /26/ wzdduz pre4d' /28/
powinien jdbywaC sie bez oporéwg

= stojak D podtrzymujacy na wspélnej podstawie statyw B
1 urzadzenie sarnopiszgoo C9 majacy nr znosS¢ obrotu dokota osi
pionowej o 180"" w zaleznosci od tego9 w ktérym s dwéch jedna-
kowo od niego oddalonych piecow A wykonuje sie pomiarc

b/ Autotransformator do zasilania pieca wg 2020a/ pradem
elektrycznym z mozliwoscia regulacji napiecia pradu w grani-
cach O 150V oraz natezenia w zakresie 0 £ 2yAo

c/ Galwanometr do pomiaru temperatury pieca wg 2020a/(Q
wycechowany w potaczony przewodem kompensacyjnym z termo-
parg Pt-PtRh wmontowang dc piecal

d/ Piec muflowyo

e/ Mozdzierz agatowyO

f/ Sito laboratoryjna o oczkach kwadratowych 0910 mm©

g/ Forma mosiezna cylindryczna z wydrgzonym na wylot
kanatem o Srednicy 10 mm9 zaopatrzona w thoi z'* na tdoczku
zaznaczona jest gtebokos¢ jeg. potozenia w kanale formy-
zapewniajgca uzyskanie 10 mm wysokosci ubijanej pastylKi
popiotJo

h/ Dekstryna — roztwér wodny 10 procentowyO
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2a3o0 Przygotowanie aparatura® Przed kazdag serig pomiaroéw
nalezy sprawdzi¢ prawidfowe /pionowe/ ustawienie pieca 202®a/g
posfugujac sie poziomicg umieszczong ha podstawie pieca®
W celu zapewnienia w piecu atmosfery utleniajaco-redukujacej
nalezy sprawdzi¢ droznos¢ otworéw wentylacyjnych /20/ za po-
mocag drutu® Sprawdzi¢ dziatanie mechanizmu rejestrujacego
202®a/® Przy obcigzeniu autotransformatora 20205°/ pradem 25A
sprawdzi¢ efektywnos¢ ogrzewania piecaO W przypadku niemozli-
wosci uzyskania potrzebnej temperatury i stwierdzenia ciem-
nych miejsc na rozzarzonych Scianach rury wewnetrznej nalezy
wymieni¢ lub uzupednié¢ #*adunek kryptolu* ktéry zwykle wystar-
cza na okoto 15 oznaczan® Przeciwwage dla preta grafitowego
/10/ nalezy uregulowa¢ tak* aby nadwaga preta wynosita 30go
VV tym calu pret /10/ z rdzeniem /11/ oraz naczynie obcigza-
jace /24/ razem z daczaca je linkag /22/ zdja¢ ze statywu
i przenieS¢ na dwie szalki wagi technicznejO Szalke z naczy-
niem /24/ obcigzy¢ dodatkowo odwaznikiem /lub Srutem/ o ma-
sie 30gj"a nastepnie do naczynia /24/ wsypac¢ tyle Srutu,, by
zrownowazy¢ pret /10/ z rdzeniem /11/ umieszczony na drugiej
szalce® Wywazone elementy przenies¢ na statyw* uregulowac
centryczne 1 pionowe podozenie preta w wewnetrznej rurze
grzewczej 1 rozgrza¢ piec do temperatury 800 Do W przypadku
uruchamiania nowej aparaturyg jak roéwniez po remoncie pieca
lub aparatury pomiarowej* aparature nalezy wycechowac¢* po-
stugujac sie probka popiotu wzorcowego o znanej krzywej top-
nienia®

2040 PrziyRotowanie pastylki popiotu® Probke analityczng
badanego koksu lub pétkoksu* przygotowang wg PN-68/C—06302*
spopieli¢ w atmosferze powietrza w piecu muflowym 202@d/ w
temperaturze 800 i 10°C w takiej ilosex0 aby otrzymac¢ okoto
6g popiotu ZiloSC ta wystarcza na 5 &6 pastylek/0 Otrzymany
popidt rozdrobi¢ w agatowym mozdzierzu taks aby data proébka
przeszda przez sito o oczkach 0*10 mm® Przesiany popidot zwil-
zy¢ kilkoma kroplami /8 <= 15/ roztworu dekstryny i starannie
wymieszac¢* ucierajac w mozdzierzu agatowym® Z otrzymanej
gestej masy uformowaC pastylke w mosieznej formie 2®02®g/*
opartej jednym wylotem kanatu o stod* ubijajac recznie tdocz-
kiem mase natozong do kanatu az do uzyskania 10 mm jej
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wysokosciag Po uniesieniu formy9 utworzong pastylke ostroznie
wypchna¢ tdoczkiem 1 suszy¢ na powietrzu w ciggu 24 godzmO

2c,rFa Wykonanie oznaczaniao Otrzymang wg 2040 pastylke
popiotu umiesci¢ w przygotowanym wg 2030 piecu /po uprzed-
nim wysunieciu z niego preta grafitowego/ na ptycie grafi-
towej /f»/0 Na pastylce umiescic¢ ptytke grafitowg /970 Do
umieszczania w piecu pty+ek grafitowych 1 pastylki p*"pi™tu
stuzg specjalne ddugie szczypce o sptaszczonych 1 chropowa-
tych od wewnagtrz konea”™ho Nastepnie na ptytce /9/ umiescic
cstrcanie pret grafitowy przygotowany wg 203°d uwazajac9 by
pret stat dokdtadnie pionowo na pastylce i dokdadnie w Srodku
rury grzewcza,jO P- natozeniu papieru milimitrcwego na beben
/2?/ mechanizmu rejestrujgacego9 nalezy przez obroét krazka
/25/ 1 przytrzymanie preta /10/ nastawi¢ pidro /26/ na gorny
brzeg paska milimetrowego i1 przysung¢ je do pcvocznicy bebna
przesjpokrecenie pretem /2R/e a nastepnie szybko ogrzac¢ piec
znéw do temperatury 800 C9 ktdéra obnizyta sie w czasie wy-
konywania powyzszych mampulacji0 Z chwilg osiggniecia tempe-
ratury 800°0 uruchomi¢ mechanizm zegarowy bebna i1 rozpoczgé
notowanie co 5 minut temperatur wykazywanych na galwanometrze
2020c/o0 0d tej rowniez chwili nalezy rozpoczaé¢ regulacje
przyrostu temperatury pieca za pomocg autotransformatora
2020b/ tak9 aby temperatura wzrastata s predkosciag 50 'O na
5 minuts, co odpowiada na wykresie odcinkowi 10 mm na poziomie
zerawymo W chwili skurczenia sie pastylki popiodtu nastepuje
pierwsze obmzeme pre+n grafitowego8 uwidocznione na wykre-
sie spadkiem krzywejO Nalezy wéwczas odczyta¢ temperature na
galwanometrzeo Nastepnego odczytu nalezy dokona¢ po opad-
nieciu pidra rejestrujacego o 35 mm w stosunku da prziuuu
zerowego8 po czym ogrzewanie wy4gaczyc¢9 odsungé pidéro od bebna
i wyjac¢ z pieca pret grafitowyO Po obnizeniu sie temperatury
pieca do okoto POQ C wyja¢ krazek /9/ 1 sptaszczong” jeszcze
troche miekka9 pastylke popiotu8 a nastepnie oznaczanie pow-
torzy¢ z drugg pastylka tego samego popiot ic Na wykres na-
nies¢ odczytywane co 5 minut temperatury9 pamietajac9 ze
kazde 5 minut oddaje na osi rzednych wykresu odcinek 10 mmO
W przypadku9 gdy przed zmieknieciem pastylki popiotu nastgpi
jej spieczenie8 powodujace zmniejszenie wymiar:w8 wystgpi
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fez pierwsze obnizenie sie preta* wykazane na wykresie spad=»
kiem krzywej * ktéry jJednak zostaje zahamowany i krzywa znow
biegnie poziomo az do chwilijzmiekniecia pastylkit nalezy
wowczas zanotowaC temperature* przy ktorej nastgpido ponow-
ne opadanie krzywejO

Temperatura* przy ktérej zaczeto sie cigagte opadanie
krzywej9 jest temperaturg mi eknienia popio4ul

Temperatura* przy ktérej krzywa osiggneda poziom c 35 mm
nizszy od poziomu zerowego9 jest temperaturg topnie -
nita popiotuo

2.6,. Wynik.o Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetycz~
ng odczytéw temperatur przy co najmniej dwéch oznaczaniach
wykonanych z tej samej probki analitycznej9 nie réznigcych
sie miedzy sobg wiecej mz o0 25'"Co tak dla temperatury miek~
niema, jak 1 topniemaO

KONITEC

INEOEMACJE DODATKOWE do BN-69/0511-13

Przyk#ad odczytywania wykreséw podano na rysO 30

HL/871



7) Hykres uzyskany przy prawidtowym przebiegu miekniemd
' / topnienia pastylki popiotu

Temperatura miekniema 1055 G ————  Temperatura topnienia 11k5°C

b) Nykres uzyskany przy spieczeniu pastylki popiotu przed
zmiekmeniem

Temperatura topnienia  1165°C
Rys 3



