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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa metody ozna-
czania gestosci rzeczywistej, gestosci pozornej i porowatos-
ci koksu formowanego. W dalszym tekscie stowo "koks'™ oznacza
koks formowanyo

1.2. Okreslenia

1.2,1, GestosSC rzeczywista koksu - stosunek masy koksu
do jego objetosci z pominieciem pordéw, wyrazony w gramach na
centymetr szescienny.

1.2 2, Gestos¢ pozorna koksu - stosunek masy koksu do
jego objetosci 4acznie z porami, wyrazony w gramach na cen-
tymetr szesScienny,

1.23 Porowatos¢ koksu - stosunek objetosci poréw koksu
do jego catkowitej objetosci, wyrazony w procentach.

1.3. Normy zwigzane >

PN-68/C-06301 Koks z wegla kamiennego. Pobieranilb proébek

PN-68/C-06302 Koks i potkoks z wegla kamiennego Przygoto-
wanie Sredniej proéobki laboratoryjnej i probki anali-
tycznej 1

PN-64/C-97554 Wegiel aktywny adsorpcyjny formowany

PN 56/N-02120 Zasady zaokrgaglania liczb

XX Instytut Chemicznej Przeroébki Wegla
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Zelaza
1 Stali Zarzadzeniem nr 12/71 z dnia 17,111.1971 jako norma
obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1.X.197i
Al.P. eee poz. .../
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20 PRZYGOTOWANIE SREDNIEJ PROBKI LABORATORYJNEJ

Pomieszczenie 1 urzadzenia do przygotowania Sredniej
probtci laboratoryjnej powinny odpowiada¢ wymaganiom
FN-68/C-06302 w punktach 2.2 1 2.3, przy czym nalezy sto-
sowaC sita z oczkami okragtymi o Srednicy 20 i 40 mm.

Préobke ogbélng koksu, pobrang wg PN-68/C-06301, roz-
drobi¢ recznie na ptycie stalowej w taki sposob, by unikngé
wiekszych ilosci ziarn ponizej 20 mm, lecz by catosSC prze-
szta przez sito o oczkach okragtych 40 mm. Przesiew pomniej-
szy¢ do masy 10~i5kg. W tym celu nalezy recznie usypa¢ na
ptycie jeden stozek, sypiac koks na jego wierzchotek tak,
aby zsypywat sie réwnoczesnie po pobocznicy i1 aby wierzcho-
ek stozka nie przesypywat sie na boki. Kawatki koksu,ktéore
podczas zsypywania odsunedy sie od stozka, nalezy przesungc
do jego podstawy. Do usypywania stozka mozna uzywac¢ lejka,
ustawiajac go pionowo na matej wysokosci nad wierzchotkiem
stozka 1 podnoszac bez przesuwania na bok w miare powiek-
szania sie stozka. Otrzymany w wyniku mieszania stozek na-
lezy rozptaszczy¢ do wysokosci okoto 150 mm przez stopniowe
zanurzanie w jego wierzchotku +topaty 1 obracanie je} dokota
osi stozka. Nastepnie z rdéznych miejsc otrzymanego placka,
rownomiernie rozmieszczonych na catej powierzchni, pobrac
20-30 porcji o masie okoto 500 g kazda i1 zsypac razem.

W przypadku koksu o uziarnieniu ponizej 40 mm probke
og6lng pomniejszy¢ bez uprzedniego rozdrabianla.

Z pomniejszonej probki ogoélnej wydzieli¢ frakcje
20-40 mm, ktora stanowi Srednig probke laboratoryjng.

Z otrzymanej w ten sposob Sredniej proébki laboratoryj-
nej koksu nalezy wydzielic¢?

- czesS¢ o masie 1 kg do oznaczania gestosci rzeczywi-
stej,

- co najmniej dwie czesci o masie po okoto 2 kg do
oznaczania gestosSci pozornej.

Wydzielone prébki nalezy wysuszy¢ do statej masy
w temperaturze 150 + 10°C.
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3. METODY OZNACZANIA
3.1, Oznaczanie gestosci rzeozywlstei

3.1.1. Zasada metody polega na ustaleniu masy 1 obje-
tosci badanej proébki zmielonego koksu przez zwazenie jej
w powletrzu 1 w wodzie.

3.1.2. Przyrzady

a/ Piknometr pojem-
nosci okoto 50 oms i diu-
gosci szyjki co najmniej
65 mm; ksztatt 1 wymiary
podaje przyktadowo rys.I.

b/ taznia wodna,

c/ Termostat z wodag
destylowang utrzymujacy
temperature 20 + 0,5°C.

3.1.3., Ceohowanie
piknometru. Piknometr prze-
my¢ gorgaca mieszaning ohro-
mowa, sptuka¢ doktadnie
wodg destylowang, wysuszyc
i zwazy¢ z dokdadnosciag do
0,0002 g. Nastepnie napet-
ni¢ go sSwiezo przegotowang
1 ochtodzong do temperatury
pokojowej wodg destylowang,
zamkng¢ doszlifowanym kor-
kiem 1 umiesci¢ w termosta-
cie wodnym o temperaturze
20°C tak, aby powierzchnia
wody w termostacie siegata
dolnej powierzchni korka
piknometru. Woda destylowana w piknometrze powinna siegac
gérnej powierzchni korka. W razie tfiec potrzeby nalezy do
piknometru doda¢ wody za pomoca wtoskowatej rurki dzklanej,
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lub usung¢ skrawkiem bibuty Ffiltracyjnej wOde, ktora wyptywa
na powierzchnie korka* Nalezy zwréci¢ uwage, by p@d dolng
powierzchnig k@rka w piknometrze mi© pozostaty pecherzyki
powietrza. Nalezy je usuwaC przez uniesienie korka.

P@ uptywie godziny z termostatu wyjac¢ piknometr, Osu-
szyC¢ jego powierzchnie i zwazy¢ z dok#adnoscig d© 0,0002 g
/m+/.

Cechowania piknometru nalezy dokonywa¢ o© 25 oznaczam

301.4. Przygotowanie proébki analltycjmejc Z wydzielonej
wg 2 czesci Sredniej probki laboratoryjnej do oznaczania
gestosci rzeczywistej przygotowa¢ probke analityczng wg
FN-68/C-06302. Bezposredni®© przed wykonaniem oznaczania
probke analityczng nalezy wysuszy¢ w temperaturze 105 C
w ciggu i godz. 1 chtodzi¢ w eksykatorz®.

301.5¢c Wykonanie ©zmaczania. Z probki analitycznej
przygotowanej wg 3.1.4 odwazy¢ w piknometrze okoto 5 g
koksu z doktadnoscig do© 0,0002 g /m/0 Nastepnie nala¢ do
piknometru okoto 20 cm“ SwiezO przegotowanej 1 ochtodzonej
wody destylowanej, umiesci¢ go /bez korka/ w #azni z wrzacag
woda destylowang t utrzymywa¢ w stanie wrzenia do catkowitego
opadniecia czgsteczek koksu na dno. JeSli zajdzie potrzeba,
nalezy uzupedni¢ wode w piknometrze. W czasie ogrzewania
nalezy co 10-15 min wstrzgsac¢ piknometrem w celu usuniecia
baniek powietrza wydobywajacych sie z koksu oraz spiukiwac
kilkoma kroplami wody destylowanej ziarenka koksu ze Scianek
w celu przyspieszenia Opadniecia koksu na dno. Dopuszczalna
jest lekka zawiesina najdrobniejszego pytu koksowego na po-
wierzchni wody w piknometrze, ktora me wpdywa na dokdadnosc
pomiaru.

Po opadnieciu koksu pilcnometr nalezy ochtodzié¢ na po-
wietrzu, a nastepnie przenies¢ do termostatu wodnego © tem-
peraturze 20°C i, Optukujae wewnetrzne Scianki piknometru,
doda¢ do niego takag ilosS¢ Swiezo przegotowanej 1 ochdtodzo-
nej wody destylowanej, by p© wkozeniu korka poziom wody nie
siegat jego dolnej powierzchni. Po uptywie godziny piknometr
dopedni¢ Swiezo przegotowang woda destylowang o temperaturze
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20°C 1 zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g /mg/.

Spos6b zanurzania piknometru w 4azni wodnej i w termo-
stacie, jak réwniez dopedniania go wodag destylowang powinien
by¢ taki sam, jak przy cechowaniu piknometru wg 3.1.3.

3.1.60 Obliczanie wynikégOGestoéé rzeczywistg koksu
/0"obliczyé w g/cm A*g/m / wg wzoru

- =m . 0,9982 /x/
Orz m + - m2

w Ktoryms

m - ©dwazka koksu, g

m~- masa piknometru z wodg w temperaturze 20°C, ¢

mR- masa piknometru z wodg 1 koksem w tgmperatugze 208C,g
0,9982 - gestos¢ wody w temperaturze 20 C, g/cm Alg/m /.

3.1.7,, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami. Réznica
miedzy wynikami dwoéch oznaczan rownolegdych nie powinna
przekracza¢ o,o2 g/cm3s /o,o2 Mg/m3/.

3Ci.so Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytme-
tyczng wynikéw e© najmniej dwdéch oznaczan zgodnych z 3.1.7,
wynik poda¢ z dok#adnoscig do drugiego miejsca po przecinku
p® zaokragleniu wg PN-56/N-02120.

3.2. Oznaczanie gestosci pozornej

3a2,10 Zasada metody polega na ustaleniu masy 1 obje-
tosci probki badanego koksu o uziarnieniu 20-40 mm przez
zwazenie jej w powletrzu 1 w wodzie oraz w powietrzu po wy-
jeciu z wody.

3.2.2, Przyrzady

a/ Kosz z dziurkowanej blachy cynkowej Hlub iInnej nie-
rdzewnej o grubosci 1,5 mm uformowanej w ksztatt cylindra
z wypukdym dnem o przyblizonych wymiarach!

~ Srednica 150 mm

- wysokoS¢ 200 mm
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- promien tcrzywizny dna do 120 mi

- Srednica otwordow 1o min

- odlegtos¢ miedzy Srodkami otwordw w czesci cylindry-
cznej 25 mm, rozmieszczenie otwordw Jak na szachownicy

- otwory w dnie powinny by¢ rozmieszczone na przemian-
legle w liniach koncentrycznych, gesciej niz co 25 mm
i tak, by w Srodku oyt jeden otwor.

Czes¢ cylindryczna i1 dno kosza powinny by¢ lutowane
z wygtadzong powierzchnig szwu. W gornej ozescl cylindra
powinien by¢ luzno umocowany uohwyt z cienkiego nierdzownego
drutu lub z zydki nylonowej.

?/ Zlewka, lub inne naczynie szklane o pojemnosoi okodo
10 dm , umozliwiajace catkowite swobodne zanurzenie w wo-
dzie kosza wg a/.

o/ Waga techniczna réwnoramienna o nosnosci 5000 g
i czutosci 0,5 g; odlegtosd zawieszenia szalki od statywu
okoto 120 mm.

d/J3ieZarek z uszkiem do zawieszenia, O masie roéwnowa-
zacej mase kosza wg a/ po zawieszeniu go na wadze wg c/
zamiast szalki.

e/ Aparatura do odpowietrzenia probek koksu wg rys. 2
w sktad ktdérej wohodza:
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- eksykator proézniowy z pckrywa zaopatrzong w korek
gumowy 2; dwoma otworami /@ksyte»t®r powinien by¢ wystarcza-
Jjac® gteboki, by zapewni¢ zalanie w nim wodag koksu/,

- rozdzielacz gruszkowy pojemnosci i-2 dm ,

- manoketr rteciowy,

- pomp® prézniowa rotacyjna o wydajnosci okoto 5 m3/godz-
/1,389 dm™A/ -

- koltm prézniowa wypedniona suchym granulowanym weglem
aktywny**”~  wg FN«64/C~97554.

,2,,ga Przygotowani© aparat-arv do badan

3.2.3.10 Przygotowanie aparatury do odpowietrzania pro-
beko, Zest&wac aparature wg rys.2, uzywaja© do podgczen szkla-
nych rurek a wezy gumowych. Zestawiong aparature sprawdzi¢ na
szczelnos¢. W tym celu nalezy tréjdrozny kurek /5/ ustawic
w roboczym potozeniu, Otworzy¢ kurek /s/ i przy zamknietych
kurkach /y/ 1 /9/ uruchomi¢ pompe /i/. Aparature uwaza sie
za szczelna, gdy réznica pozioméw rteci na manometrze /e/
nie bedzie wieksza, niz 20 mm.

302,,3-20 Przygotowanie zestawu do hydrostatycznego wa-
zenia Z wagi réwnoramiennej wg 3.2.2 o/ zdja¢ jedng z szalek.
Ma jej miejsce zawiesi¢ kosz wg 3.2.2 a/ i zrownowazyC Qo
z pozostatg na wadze szalkg za pomocg ciezarka wg 3.2.2 d/,
zawieszajac go na ramieniu obcigzonym koszem, lub k#adac
na szalce obcigzajacej drugie ramie, w zaleznosci od masy
kosza w stosunku do masy szalki.

3.2,,4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 1,5 kg
czesSci Sredniej probki laboratoryjnej do oznaczania gestosci
pozornej przygotowanej wg 2. Odwazong proébke podda¢ wielo-
krotnemu potrzgsaniu na sicie p oczkach okragtych 20 mm
w celu usuniecia kruchych czesci koksu. Odsiew Oczysci¢ pedz-
lem od ewentualnych drobnych czastek koksu i zwazy¢ z dok#ad-
noscig do e® najmniej 0,5 g /a/ w koszu wchodzgcym w skdad
zestawu przygotowanego wg 3.2.3.2. Probke przenies¢ ilosciowo
do Oksykatora proézniowego.Rozdzielacz wchodzacy w skiad
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aparatury wg rys.2 napedni¢ wodag sSwiezo przegotowang i ozie-
biong do temperatury pokojowej lub wodg destylowang i1 uru-
chomi¢ pompe proézniowa. Po osiggnieciu prézni co najmniej

20 mm sd4upa rteci wprowadza¢ do eksykatora porcjami wode

z rozdzielacza az do zupednego zalania probki. Proébke
utrzymywa¢ pod proznig tak ddugo, dopoki nie przestang sie
wydziela¢ intensywnie banieczki powietrza /w praktyce nie
dduzej niz 45 min/ wydostajagce sie z porow koksu. Po zakon-
czeniu ewakuacji powietrza z porow koksu wyréwnac cisnie-
nie w eksykatorze do cisnienia atnosferycznego, otworzyc
pokrywe 1 przeniesSC koks z eksykatora do kosza, w ktdérym

by4 poprzednio odrazony. Kosz z koksem catkowicie zanurzyc

w zlewce z wodg ustawionej na wadze w sposéb podany na rys.3,
potrzasng¢ w celu usuniecia ewentualnych baniek powietrza

i zwazy6 /m*/. Nastepnie zlewke z woda usung¢, kosz otrzags-
na¢ z kropel wody i znéw zwazy¢ /mO/.

1-Waga réwnoramienna 2~ Kosz z blachy dziurko™ 3-Zlewko z woda 4 ciezarek
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Koks usung¢ doktadnie z kosza i1 zwazy¢ oproézniony mokry
kosz w powietrza /m3/, a nastepnie zanurzy¢ go Jak poprzed-
ni® w zlewce i1 zwazy¢ w wodziez/m™A W czasie wazenia w wo-
dzie k@sz powinien by¢ umieszczony centryeznie w stosunku
d® zlewki, a Jego gorna krawedz powinna znajdowa¢ sie poni~
zej powierzchni wody. Przy kazdym wazeniu nalezy przestrze-
ga¢ dokdadnego usuniecia baniek powietrza z powierzchni
kosza. Wazy¢ z dok#adnoscig do 0,5 g.

302,5t Obliczanie wyntkowO GestosS¢ pozorng koksu
/r] E/ obliczy¢ w g/cms A*g/m3/ wg wzoru

J poz 1o - e - /2/
w ktéryms
m » odwazka koksu, g
- m, - masa kosza z koksem w wodzie, g
m - masa kosza z koksem nasyconym wodga w powietrzu, ¢
elj, - masa mokrego pustego kosza w powietrzu, ¢
R m21 masa pustego kosza w wodzie, (¢

d - gestosd wody, g/sm3 Alg/m3/ /praktycznie i g/cm3
Alg/mV .

3,,2«,6, Dopuszczalna réznica miedzy wynikami,, Réznica
miedzy wynikami dwéch rownolegle wykonanych oznaczac¢ nie
powinna przekracza¢ 0,05 g/em3 /0,05 Mg/msA

302c7c Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmety-
czng 0© najmniej dwdéch oznacza¢ zgodnych z 3»2,,6*

3030 Obliczanie porowatosci Porowatos¢ badanego koksu
/P/ obliczy¢ w procentach z dokdadnoscig do drugiego miejsca
p® przecinku wg wzoru

£ sm. P s iL- Z : 1003
</rz
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a ktérym
~ S9”tosSC rzeczywista koksu obllezoaa ag 3«,l,.8fF

§F z ” ge*tosoé pozoraa koksu obll@zo.aa,ag 3.2.7,
g/«»3y£g/ m3/.
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