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1, W S T Ę P

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są metody ozna

czania gęstości rzeczywistej, gęstości pozornej i porowatoś

ci koksu formowanego. W dalszym tekście słowo "koks" oznacza

koks formowanyo

1.2. Określenia

1.2,1, Gęstość rzeczywista koksu - stosunek masy koksu 

do jego objętości z pominięciem porów, wyrażony w gramach na

centymetr sześcienny.

i.2 2, Gęstość pozorna koksu - stosunek masy koksu do 

jego objętości łącznie z porami, wyrażony w gramach na cen

tymetr sześcienny,

1 . 2 3 Porowatość koksu - stosunek objętości porów koksu 

do jego całkowitej objętości, wyrażony w procentach.

1.3. Normy związane >

PN-68/C-06301 Koks z węgla kamiennego. Pobięranilb próbek 

PN-68/C-06302 Koks i półkoks z węgla kamiennego Przygoto

wanie średniej próbki laboratoryjnej i próbki anali-
1

tycznej

PN-64/C-97554 Węgiel aktywny adsorpcyjny formowany 

PN 56/N-02120 Zasady zaokrąglania liczb

''XX  Instytut Chemicznej Przeróbki Węgla

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Żelaza 

i Stali Zarządzeniem nr 12/71 z dnia 17,111.1971 jako norma 

obowiązująca w zakresie metod badań od dnia l.X.197i

Al. P. • • • poz. . . . /
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2o PRZYGOTOWANIE ŚREDNIEJ PRÓBKI LABORATORYJNEJ

Pomieszczenie i urządzenia do przygotowania średniej 

próbtci laboratoryjnej powinny odpowiadać wymaganiom 

FN-68/C-06302 w punktach 2.2 i 2.3, przy czym należy sto

sować sita z oczkami okrągłymi o średnicy 20 i 40 mm.

Próbkę ogólną koksu, pobraną wg PN-68/C-06301, roz- 

drobić ręcznie na płycie stalowej w taki sposób, by uniknąć 

większych ilości ziarn poniżej 2 0 mm, lecz by całość prze

szła przez sito o oczkach okrągłych 40 mm. Przesiew pomniej

szyć do masy 10~i5kg. W tym celu należy ręcznie usypać na 

płycie jeden stożek, sypiąc koks na jego wierzchołek tak, 

aby zsypywał się równocześnie po pobocznicy i aby wierzcho

łek stożka nie przesypywał się na boki. Kawałki koksu,które 

podczas zsypywania odsunęły się od stożka, należy przesunąć 

do jego podstawy. Do usypywania stożka można używać lejka, 

ustawiając go pionowo na małej wysokości nad wierzchołkiem 

stożka i podnosząc bez przesuwania na bok w miarę powięk

szania się stożka. Otrzymany w wyniku mieszania stożek na

leży rozpłaszczyć do wysokości około 150 mm przez stopniowe 

zanurzanie w jego wierzchołku łopaty i obracanie je} dokoła 

osi stożka. Następnie z różnych miejsc otrzymanego placka, 

równomiernie rozmieszczonych na całej powierzchni, pobrać 

20-30 porcji o masie około 500 g każda i zsypać razem.

W przypadku koksu o uziarnieniu poniżej 40 mm próbkę 

ogólną pomniejszyć bez uprzedniego rozdrabianla.

Z pomniejszonej próbki ogólnej wydzielić frakcję 

20-40 mm, która stanowi średnią próbkę laboratoryjną.

Z otrzymanej w ten sposób średniej próbki laboratoryj

nej koksu należy wydzielić?

- część o masie i kg do oznaczania gęstości rzeczywi

stej,

- co najmniej dwie części o masie po około 2 kg do 

oznaczania gęstości pozornej.

Wydzielone próbki należy wysuszyć do stałej masy 

w temperaturze 150 +_ iO°C.
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3. METODY OZNACZANIA

3.1, Oznaczanie gęstości rzeozywlstei

3.1.1. Zasada metody polega na ustaleniu masy 1 obję

tości badanej próbki zmielonego koksu przez zważenie jej

w powietrzu i w wodzie.

3.1.2. Przyrządy

a/ Piknometr pojem

ności około 50 om3 i dłu

gości szyjki co najmniej 

65 mm; kształt i wymiary 

podaje przykładowo rys.l. 

b/ Łaźnia wodna, 

c/ Termostat z wodą 

destylowaną utrzymujący 

temperaturę 20 + 0,5°C.

3.1.3., Ceohowanie 

piknometru. Piknometr prze

myć gorącą mieszaniną ohro- 

mową, spłukać dokładnie 

wodą destylowaną, wysuszyć 

i zważyć z dokładnością do 

0,0002 g. Następnie napeł

nić go świeżo przegotowaną 

i ochłodzoną do temperatury 

pokojowej wodą destylowaną, 

zamknąć doszlifowanym kor

kiem i umieścić w termosta

cie wodnym o temperaturze 

20°C tak, aby powierzchnia 

wody w termostacie sięgała 

dolnej powierzchni korka

piknometru. Woda destylowana w piknometrze powinna sięgać 

górnej powierzchni korka. W razie tfięc potrzeby należy do 

piknometru dodać wody za pomocą włoskowatej rurki dzklanej,
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lub usunąć skrawkiem bibuły filtracyjnej w©dę, która wypływa 

na powierzchnię korka* Należy zwrócić uwagę, by p©d dolną 

powierzchnią k@rka w piknometrze mi© pozostały pęcherzyki 

powietrza. Należy je usuwać przez uniesienie korka.

P@ upływie godziny z termostatu wyjąć piknometr, ©su

szyć jego powierzchnię i zważyć z dokładnością d© 0,0002 g 

/m±/.

Cechowania piknometru należy dokonywać o© 25 oznaczam

3o 1.4. Przygotowanie próbki analltycjmejc Z wydzielonej 

wg 2 części średniej próbki laboratoryjnej do oznaczania 

gęstości rzeczywistej przygotować próbkę analityczną wg 

FN—68/C—06302. Bezpośredni© przed wykonaniem oznaczania 

próbkę analityczną należy wysuszyć w temperaturze 105 C 

w ciągu i godz. i chłodzić w eksykatorz®.

301.5c Wykonanie ©zmaczania. Z próbki analitycznej 

przygotowanej wg 3.1.4 odważyć w piknometrze około 5 g 

koksu z dokładnością d© 0,0002 g /m/0 Następnie nalać do 

piknometru około 2 0 cm‘ śwież© przegotowanej i ochłodzonej 

wody destylowanej, umieścić go /bez korka/ w łaźni z wrzącą 

wodą destylowaną t utrzymywać w stanie wrzenia do całkowitego 

opadnięcia cząsteczek koksu na dno. Jeśli zajdzie potrzeba, 

należy uzupełnić wodę w piknometrze. W czasie ogrzewania 

należy co 10-15 min wstrząsać piknometrem w celu usunięcia 

baniek powietrza wydobywających się z koksu oraz spłukiwać 

kilkoma kroplami wody destylowanej ziarenka koksu ze ścianek 

w celu przyspieszenia ©padnięcia koksu na dno. Dopuszczalna 

jest lekka zawiesina najdrobniejszego pyłu koksowego na po

wierzchni wody w piknometrze, która m e  wpływa na dokładność 

pomiaru.

Po opadnięciu koksu pilcnometr należy ochłodzić na po

wietrzu, a następnie przenieść do termostatu wodnego © tem

peraturze 20°C i, ©płukująe wewnętrzne ścianki piknometru, 

dodać do niego taką ilość świeżo przegotowanej i ochłodzo

nej wody destylowanej, by p© włożeniu korka poziom wody nie 

sięgał jego dolnej powierzchni. Po upływie godziny piknometr 

dopełnić świeżo przegotowaną wodą destylowaną o temperaturze
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20°C i zważyć z dokładnością do 0,0002 g /mg/.

Sposób zanurzania piknometru w łaźni wodnej i w termo

stacie, jak również dopełniania go wodą destylowaną powinien 

być taki sam, jak przy cechowaniu piknometru wg 3.1.3.

3.1.6o Obliczanie wyników0Gęstość rzeczywistą koksu
o

/Ó' o b l i c z y ć  w g/cm A*g/m / wg wzoru

- = m . 0,9982 /±/
O rz m + - m2

w kt órym 5

m - ©dważka koksu, g

m^- masa piknometru z wodą w temperaturze 20°C, g

mP- masa piknometru z wodą i koksem w temperaturze 20°C,g
 ̂ ^ o o

0,9982 - gęstość wody w temperaturze 2 0 C, g/cm Alg/m /.

3.1.7„ Dopuszczalna różnica miedzy wynikami. Różnica 

między wynikami dwóch oznaczań równoległych nie powinna

przekraczać 0 , 0 2  g/cm3 /0 , 0 2 Mg/m3/.

3C i. 8 0 Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytme

tyczną wyników e© najmniej dwóch oznaczań zgodnych z 3.1.7, 

wynik podać z dokładnością do drugiego miejsca po przecinku

p® zaokrągleniu wg PN-56/N-02120.

3.2. Oznaczanie gęstości pozornej

3a 2,1 o Zasada metody polega na ustaleniu masy i obję

tości próbki badanego koksu o uziarnieniu 20-40 mm przez 

zważenie jej w powietrzu i w wodzie oraz w powietrzu po wy

jęciu z wody.

3.2.2, Przyrządy

a/ Kosz z dziurkowanej blachy cynkowej lub innej nie

rdzewnej o grubości 1,5 mm uformowanej w kształt cylindra 

z wypukłym dnem o przybliżonych wymiarach!

~ średnica 150 mm 

- wysokość 2 0 0  mm
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- promień tcrzywizny dna do 1 2 0  mni

- średnica otworów 1 0 min

- odległość między środkami otworów w części cylindry

cznej 25 mm, rozmieszczenie otworów Jak na szachownicy

- otwory w dnie powinny być rozmieszczone na przemian- 

legle w liniach koncentrycznych, gęściej niż co 25 mm

i tak, by w środku oył jeden otwór.

Część cylindryczna i dno kosza powinny być lutowane 

z wygładzoną powierzchnią szwu. W górnej ozęścl cylindra 

powinien być luźno umocowany uohwyt z cienkiego nierdzownego 

drutu lub z żyłki nylonowej.

b/ Zlewka, lub inne naczynie szklane o pojemnośoi około
3

1 0 dm , umożliwiające całkowite swobodne zanurzenie w wo

dzie kosza wg a/.

o/ Waga techniczna równoramienna o nośności 5000 g 

i czułości 0,5 g; odległośó zawieszenia szalki od statywu 

około 1 2 0  mm.

d/J3ięŻarek z uszkiem do zawieszenia, o masie równowa

żącej masę kosza wg a/ po zawieszeniu go na wadze wg c/ 

zamiast szalki.

e/ Aparatura do odpowietrzenia próbek koksu wg rys. 2 

w skład której wohodzą:
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- eksykator próżniowy z pckrywą zaopatrzoną w korek 

gumowy 2; dwoma otworami /®ksyte»t®r powinien być wystarcza

jąc® głęboki, by zapewnić zalanie w nim wodą koksu/,

- rozdzielacz gruszkowy pojemności i- 2  dm ,

- manoketr rtęciowy,
3

- pomp® próżniowa rotacyjna o wydajności około 5 m /godz.

/i, 389 dm^A/-

- koltm próżniowa wypełniona suchym granulowanym węglem

aktywny** ̂  wg FN«64/C~97554.

3c,2„ga Przygotowani© aparat-arv do badań

3 . 2. 3.10 Przygotowanie aparatury do odpowietrzania pró- 

beko, Zest&wać aparaturę wg rys.2, używają© do połączeń szkla

nych rurek a węzy gumowych. Zestawioną aparaturę sprawdzić na 

szczelność. W tym celu należy trójdrożny kurek /5/ ustawić 

w roboczym położeniu, ©tworzyć kurek /8 / i przy zamkniętych 

kurkach /y/ i /9/ uruchomić pompę /i/. Aparaturę uważa się 

za szczelną, gdy różnica poziomów rtęci na manometrze /6 / 

nie będzie większa, niż 20 mm.

3o 2„3- 2o Przygotowanie zestawu do hydrostatycznego wa

żenia Z wagi równoramiennej wg 3.2.2 o/ zdjąć jedną z szalek. 

Ma jej miejsce zawiesić kosz wg 3.2.2 a/ i zrównoważyć go 

z pozostałą na wadze szalką za pomocą ciężarka wg 3.2.2 d/, 

zawieszając go na ramieniu obciążonym koszem, lub kładąc 

na szalce obciążającej drugie ramię, w zależności od masy 

kosza w stosunku do masy szalki.

3.2„4. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 1,5 kg 

części średniej próbki laboratoryjnej do oznaczania gęstości 

pozornej przygotowanej wg 2. Odważoną próbkę poddać wielo

krotnemu potrząsaniu na sicie p oczkach okrągłych 2 0 mm 

w celu usunięcia kruchych części koksu. Odsiew ©czyścić pędz

lem od ewentualnych drobnych cząstek koksu i zważyć z dokład

nością do e® najmniej 0,5 g /a/ w koszu wchodzącym w skład 

zestawu przygotowanego wg 3.2.3.2. Próbkę przenieść ilościowo 

do ©ksykatora próżniowego.Rozdzielacz wchodzący w skład
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aparatury wg rys.2 napełnić wodą świeżo przegotowaną i ozię

bioną do temperatury pokojowej lub wodą destylowaną i uru

chomić pompę próżniową. Po osiągnięciu próżni co najmniej 

20 mm słupa rtęci wprowadzać do eksykatora porcjami wodę 

z rozdzielacza aż do zupełnego zalania próbki. Próbkę 

utrzymywać pod próżnią tak długo, dopóki nie przestaną się 

wydzielać intensywnie banieczki powietrza /w praktyce nie 

dłużej niż 45 min/ wydostające się z porów koksu. Po zakoń

czeniu ewakuacji powietrza z porów koksu wyrównać ciśnie

nie w eksykatorze do ciśnienia atnosferycznego, otworzyć 

pokrywę i przenieść koks z eksykatora do kosza, w którym 

był poprzednio odrażony. Kosz z koksem całkowicie zanurzyć 

w zlewce z wodą ustawionej na wadze w sposób podany na rys.3, 

potrząsnąć w celu usunięcia ewentualnych baniek powietrza 

i zważyó /m*/. Następnie zlewkę z wodą usunąć, kosz otrząs

nąć z kropel wody i znów zważyć /m0/.

1 -Waga równoramienna 2~ Kosz z blachy dziurko" 3 -Zlewko z wodą 4 -  ciężarek
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Koks usunąć dokładnie z kosza i zważyć opróżniony mokry 

kosz w powietrza /m3/, a następnie zanurzyć go Jak poprzed- 

ni® w zlewce i zważyć w wodziez/m^A W czasie ważenia w wo- 

dzie k@sz powinien być umieszczony centryeznie w stosunku 

d® zlewki, a Jego górna krawędź powinna znajdować się poni~ 

żej powierzchni wody. Przy każdym ważeniu należy przestrze

gać dokładnego usunięcia baniek powietrza z powierzchni 

kosza. Ważyć z dokładnością do 0,5 g.

3o 2„ 5Ł. Obliczanie wyntków0 Gęstość pozorną koksu

/rj / obliczyć w g/cm3 A*g/m3/ wg wzoru£i

J poz m2 ~ ra3 - /2/

w którymś

m » odważ ka koksu, g 

—  m, - masa kosza z koksem w wodzie, g

m - masa kosza z koksem nasyconym wodą w powietrzu, g 

elj, - masa mokrego pustego kosza w powietrzu, g

m, masa pustego kosza w wodzie, g
• 4 3 3 3

d - gęstośó wody, g/sm Alg/m'/ /praktycznie i g/cm

Alg/m V .

3„2«,6,. Dopuszczalna różnica miedzy wynikami,, Różnica

między wynikami dwóch równolegle wykonanych oznaczać nie
3 3powinna przekraczać 0,05 g/em /O,05 Mg/m A

3o2c7c Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmety

czną o© najmniej dwóch oznaczać zgodnych z 3»2„6*

3o3o Obliczanie porowatości Porowatość badanego koksu 

/P/ obliczyć w procentach z dokładnością do drugiego miejsca

p® przecinku wg wzoru

£ sm. iL- Z  : 100
</rz

P ss / 3 /
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a którym

~ S9 ^tość rzeczywista koksu obllezoaa ag 3«,l„8f

śf z ” gę*tośó pozoraa koksu obll@zo.aa, ag 3.2.7, 
g /« » 3 y £ g/ m3 / .
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