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1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy P rzed m io tem  norm y  jest 
oznaczanie w ydajności gazu, koksu, sm oły, w ody 
reak cy jn e j i am oniaku , u zy skanych  p rzez  odgazo- 
w am e w ęgla  kam iennego  m eto d ą  G ray -K m g a  
w w aru n k ach  u sta lo n y ch  norm ą

1 2 Zakres stosowania normy Z norm alizow ana 
m etoda  m a  zastosow anie d la  celów  badaw czych  
i po rów naw czych  w  przem yśle  gazow niczym

1 3 Normy związane
PN -54/C-04759 P a liw a  gazow e A naliza  chem iczna

ap a ra tem  ty p u  O rsa ta
PN -55/G -04504 W ęgiel k am ien n y  P rzygo tow an ie

p ró b ek  an a lity czn y ch
BN-65/0543-02 P a liw a  gazow e P o m iar objętości

gazu za pom ocą gazom ierza lab o ra to ry jn eg o

2 METODA OZNACZANIA

2 1 Zasada metody M etoda oznaczania w y d a j
ności gazu, koksu, sm oły, w ody reak cy jn e j i am o
n iak u  polega n a  ogrzew aniu  20 g w ęgla w  zak re 
sie te m p e ra tu r  od 300—900°C, z szybkością 5°C 
na m m  i p rzep ro w ad zen iu  p ro d u k tó w  desty lac ji 
p rzez  w ars tw ę  szam otu  ogrzaną do te m p e ra tu ry  
850°C

2 2 Aparatura, przyrządy i materiały
a) A p a ra tu ra  wg ry s  1 — 4, w  sk ład  a p a ra tu ry  

w chodzą
— piec (1) ogrzew any  e lek try czn ie , złozony z 

dw óch segm entów  — wg ry s  2 ,
— re to r ta  kw arcow a (2) długości około 400 m m  

i śred n icy  20 m m , ru rk a  boczna długości około 
50 m m  o śred n icy  8 m m  zn a jd u je  się w  odle
głości 20 m m  od w y lo tu  re to r ty  zam ykanej k o r 
k iem  gum ow ym ,

—  k o n d en sa to r (3) o w y m iarach  i k szta łcie  po
danym  n a  ry s  3 do zb ie ran ia  kondensatów  p a r

w ody i sm oły, k o n d en sa to r podczas w ykonyw an ia  
oznaczenia chłodzony je s t w odą z lodem ,

—  U -ru rk a  (4) z w a tą  szk laną do usu w an ia  z 
gazu p a r  sm oły nie skondensow anych  w  k o n d en 
sato rze  (3),

—  płuczka gazow a (5) o w y m iarach  podanych  
na ry s  4 n apełn iona  k u lk am i szk lanym i oraz 0,1 n 
ioztw7o iem  kw asu  siarkow ego do w iązan ia  am o
n iaku ,

— dziesięcio litrow y zb iorn ik  gazu (6), n ap e ł
n iony  m ieszan iną 1 1 g liceryny  z w odą, połączony 
w ężem  gum ow ym  ze szk lanym  u rządzen iem  
p rzelew ow ym  (8),

— m an o m etr (7),
— urządzen ie  przelew ow e (8) zaw ieszone za po- 

m acą szn u rk a  na  rolce i zrow now azone przez 
naczynko (9),

— naczynko szk lane (9) napełn ione ciężarkam i 
o łow ianym i,

— zbiorn ik  (10) na  ciecz w yp ły w ającą  z dzie- 
sięciolitrow ego zb io rn ika gazu (6) Z b io rn ik  (10) 
m a średn icę  ró w n ą  śred n icy  zb io rn ika (6)

b) R u rk a  ceram iczna długości 25 m m , średn icy  
w ew n ę trzn e j 3 — 4 m m  —  2 sztuk i

c) A u to tran sfo rm ato r
d) T erm o p ary  Ni — N iC r — 2 sztuk i

e) W skaźnik i te m p e ra tu r  d la  term oelem entow  
— 2 sz tu k ’

f) W aga lab o ra to ry jn a
g) Sekundo m erz
h) P aro w n ica  ogn io trw ała
i) E k sy k a to r
j) P iec  m uflow y
k) L e jek  o średn icy  100 m m  z długą nozką
l) T e rm o m etr o skali od 0—50°C
m) Szam ot o w ielkości z ia rn a  1,4 1,6 m m
n) S zn u rek  azbestow y
o) W ata  szk lana
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2 3 Odczynniki

a) C hloroform  cz d a
b) Gaz w ęglow y
c) G lice ry n a  —  50% ro z tw o r w odny cz
d) K w as sia rk o w y  — 0 ,ln  roz tw o r cz d a
e) O ranz m ety lo w y
f) W odoro tlenek  sodow y —  0 ,ln  roz tw o r cz d a

2 4 Przygotowanie aparatury
a) N a całą długość ru rk i  ceram icznej długości 

25 m m  i śred n icy  w ew n ętrzn e j 3 — 4 m m  naw inąć 
tak ą  w a rs tw ę  szn u rk a  azbestow ego, by  o trzym ać 
k o rek  o śred n icy  p raw ie  rów nej śred n icy  w e 
w n ę trzn e j re to r ty  kw arcow ej P rzygo tow ać dw a

korki, w staw ić  je  do p ieca m uflow ego i p rażyć 
przez 3 h  w  tem p e ra tu rze  850°C, a n astęp n ie  p rze 
nieść do ek sy k ato ra

b) W parow nicy  ogn io trw ałej odw ażyć około 
30 g szam otu  o z ia rn ie  1,4 1,6 m m , w staw ić  do 
p ieca  m uflow ego i p rażyć  ją  przez  3 h  w  tem p e 
ra tu rz e  850°C, a n as tęp n ie  p rzenieść do ek sy 
k a to ra

c) O dw ażyć około 20 g w ęgla pow ie trzn o -su ch e- 
go o z ia rn ie  poniżej 0,2 m m  przygotow anego wg 
p 2 3 1 2 PN -55/G -04504

d) Na ru rk ę  boczną re to r ty  (2) nałożyć k o rek  
gum ow y o tak ie j średn icy , by  szczelnie pasow ał 
do o tw o ru  w lotow ego k o n d en sa to ra  (3) i zwazyc 
ją  z dokładnością do 0,1 g

e) Do zw ażonej re to r ty  w sypać przez  le jek  od 
w ażony w ęgiel R e to rtę  z w ęglem  zw azyc z do
k ładnością  do 0,02 g Różnica m asy  re to r ty  p u ste j 
i r e to r ty  z w ęglem  w skaże m asę w ęgla W ęgiel w  
re to rc ie  rozłozyc w  sposob podany  n a  ry s  2 
(w ęgiel za jm ie  około 152 m m  długości re to rty ), 
n astęp n ie  w prow adzić ko rek  azbestow y um iesz
czając go w  odległości około 20 m m  od w ars tw y  
w ęgla, w sypać w yprażoną  szam otę w  tak ie j ilości, 
by  za ję ła  w re to rc ie  p rzes trzeń  n a  odcinku  około 
76 m m  długości re to r ty , po czym  um iescic d ru g i 
ko rek  azbestow y T ak  p rzygo tow aną  re to r tę  zw a
zyc z dokładnością do 0,02 g, a n as tęp n ie  w y lo t 
re to r ty  zam knąć kork iem

f) P rzygo tow an ie  p ieca segm en t A  p ieca (1) 
ogrzać do te m p e ra tu ry  300°C, seg m en t A x ogrzać 
do te m p e ra tu ry  850°C

g) K o n d en sa to r zw azyc z dokładnością do 0,02 g
h) U -ru rk ę  napełn ioną  w a tą  szk laną  zw azyc z 

dokładnością do 0,02 g
i) Do płuczki odm ierzyć 20 cm 3 0,1 n ro ztw oru  

kw asu  siarkow ego, dodać 1 — 2 k rop li w skaźn ika 
o ranzu  m etylow ego

j) Z b io rn ik  gazu (6) napełn ić  50% roztw orem  
w odnym  g liceryny  W ew n ątrz  zb io rn ika um iescic 
te rm o m etr

k) A p a ra tu rę  zestaw ie wg ry s  1 łącząc jej e le 
m en ty  na  s ty k  p rzy  pom ocy w ęzy gum ow ych N ie 
w prow adzać do p ieca p rzygo tow anej re to r ty  
K u rk i L i M oraz k u rek  m an o m etru  (7) F u staw ie  
przelotow o A p a ra tu rę  p rzep łukać  gazem  w ęglo 
w ym  P łu k an ie  prow adzić od kon d en sato ra  (3) do 
m an o m etru  (7)

2 5 Wykonanie oznaczania
a) Do p ieca ogrzanego w g 2 4 f) w prow adzić 

szybko re to r tę  p rzygo tow aną  wg 2 4 e) R e to rtę  
w  piecu ta k  um iescic, aby  p rzes trzeń  m iędzy  
w ęglem  i kork iem  azbestow ym  w  re to rc ie  zn a j
dow ała się w  m iejscu  po łączenia dw óch segm en 
tó w  p ieca Boczną ru rk ę  re to r ty  połączyć z kon 
d en sato rem  (3), szczelnie docisnąć korek , o tw o
rzyć k u rek  O W ym ienione czynności w ykonyw ać
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szybko Poziom  cieczy w  n aczy n k u  p rzelew ow ym  
(8) u trzy m y w ać  o 10 m m  w yże] m z poziom  cieczy 
w zb io rn iku  (6) S egm en t p ieca  A  podgrzać do 
te m p e ra tu ry  900°C z szybkością 5°C n a  m in u tę  
O grzew anie re to r ty  w  tem p e ra tu rz e  900°C u trz y 
m yw ać jeszcze p rzez  1 h  C iśn ien ie w ykazyw ane 
w  m an o m etrze  (7) sprow adzić do zera , zam knąć 
k u rek  L, odłączyć re to r tę  od k o n d en sa to ra  i w y jąc  
ją  z p ieca W yłączyć g rzan ie  p ieca

b) Na podziałce zb io rn ika odczytać objętość 
gazu, jego tem p e ra tu rę , a tak że  ciśnienie b aro - 
m etry czn e  O bjętość gazu przeliczyć na  w aru n k i 
n o rm alne  w g BN-65/0543-02

c) K on d en sa to r (3) osuszyć zew nętrzn ie  i zw a- 
zyc z dokładnością  do 0,02 g W szystk ie  w ażenia 
w ykonyw ać z tą  dokładnością  N astęp n ie  w p ro 
w adzić do k o n d en sa to ra  5 cm 3 ch lo ro form u w  celu 
rozpuszczenia sm oły O ddzieloną od w ody w a rs t 
w ę ch lo roform u z rozpuszczoną sm ołą usunąć 
z k o n d en sa to ra  o tw ie ra jąc  do lny  k u re k  D odaw a
nie po 5 cm 3 ch lo ro fo rm u  i oddzielan ie  go w raz 
ze sm ołą od w ody przeprow adzić  ty le  razy , az 
w oda pozostała  w  kondensato rze  będzie b ezb arw 
na W atą  osuszyć w ew n ątrz  koncow kę k u rk a  
K o n d en sa to r z w odą ponow nie zwazyc

d) Zw azyc U -ru rk ę  (4)
e) Z w azyc re to r tę  w raz  z w odą ochłodzone do 

te m p e ra tu ry  otoczenia N astępn ie  z w ylo tu  re to r ty  
usunąć  s iad y  sm oły  uży w ając  do tego celu tam pon  
z w a ty  zw ilżonej ch lo roform em
R eto rtę  ponow nie zw azyc

f) N ad m iar 0 ,ln  ro z tw o ru  k w asu  siarkow ego 
w  płuczce (5) odm iareczkow ac 0,1 n  roztw orem  
w o d o ro tlenku  sodowego w  obecności o ranzu  m e 
ty low ego

g) Ze zb io rn ika  (6) pobrać  u śred n io n ą  przez 
k ilk ak ro tn e  w strząsan ie  p róbkę  gazu i oznaczyć 
jego sk ład  wg PN -54/C-04759

2 6 Obliczanie wyników
2 6 1 Obliczanie wydajności koksu Od m asy  

re to r ty  z w ęglem  wg 2 4 e) odjąć m asę re to r ty  
p u s te j N astępn ie  od m asy  re to r ty  z szam otą i 
k o rk am i wg 2 4 e) odjąć m asę re to r ty  w g 2 5 e) 
po u sun ięc iu  z n iej sm oły

U zyskane rozm ce zsum ow ać i podzielić przez 
m asę  uży tego  w ęgla  W ydajność koksu  obliczyć 
w p ro cen tach  w agow ych

2 6 2 Obliczanie wydajności gazu N a podstaw ie  
an a lizy  gazu  obliczyć jego m asę, pom nożyć ją  
przez  ob jętość gazu wg 2 5 b) i podzielić przez 
m asę  użytego  w ęgla, obliczyć w ydajność  gazu w 
p ro cen tach  w agow ych

2 6 3 Obliczanie wydajności smoły

a) Od m asy  k o n d en sa to ra  zaw ierającego  w odę
1 sm ołę w g 2 5 c), odjąć po usun ięc iu  sm oły m asę 
kon d en sato ra  z w odą

b) Od m asy  U -ru rk i (4) w g 2 5 d) odjąć m asę 
U -ru rk i w g 2 4 h)

c) Od m asy  re to r ty  wg 2 5 e) odjąć m asę re to r 
ty  po usun ięc iu  sm oły

d) W ydajność sm oły w  p rocen tach  w agow ych 
oblicza się z sum y  rozm c u zy skanych  z a), b), c) 
oraz m asy  w ęgla  użytego  do oznaczania

2 6 4 Obliczanie wydajności wody reakcyjnej
Od m asy  k o n d en sa to ra  (3) z w odą wg 2 5 c) po 
usun ięc iu  sm oły odjąć m asę k o n d en sa to ra  wg
2 4 g) Rozm cę m as podzielić przez m asę użytego 
w ęgla O bliczyć w ydajność  w ody w  p rocen tach  
w agow ych

2 6 5 Obliczanie wydajności amoniaku W y d aj
ność am oniaku  (X) obliczyć w  p rocen tach  w agow o 
wg w zoru

„  0,001703(Vi — 1Q0

m
w  k tó ry m

U i —  ilość 0 , ln  roztw oru  kw asu  s ia rk o 
wego, w prow adzona do p łuczki, 
cm 3,

V2 — ilość 0, ln  roztw oru  w odoro tlenku  
sodowego u ży ta  do odm iareczko- 
w am a n ad m ia ru  kw asu  siarkow ego, 
cm 3,

m  — m asa w ęgla użytego do odgazow a- 
m a, g,

0,001703 — ilość am oniaku  odpow iadająca 
1 cm 3 0, ln  ro z tw o iu  kw asu  s ia r 
kowego, g

2 7 Różnice między wynikami Rozm ce m iędzy 
w yn ikam i oznaczan m e pow inny  p rzekraczać 

dla koksu 1 %

dla gazu 3 %

dla sm oły 5 %

dla  w ody 3 %
d la  am on iaku  10%

2 9 Wynik Z a w y n ik  należy  p rzy jąć  śred n ią  
a ry tm e ty czn ą  dw óch oznaczan da jący ch  w yn ik i 

zgodne z 2 7
P rzy k ład o w e obliczenia w ydajności koksu, gazu, 

sm oły, w ody reak cy jn e j i am oniaku  podano w  za 

łączniku

KONIEC

Załącznik
Informacje dodatkowe



Załącznik
do BN-70/0501-04

Przykłady obliczeń

R eto rta  -f w ęgiel 115,99 g (a)
R e to rta  c —  96,04 g (b)

W ęgiel (c =  a —  b) 19,95 g (c)

R e to rta  nap e łn io n a  p rzed  p ro 
cesem  142,78 g (d)
R e to rta  po procesie  i usun ięc iu  
zen sm oły  —  136,73 g (e)

L o tne p ro d u k ty  rozk ładu
( f = d  — e) 6,05 g (f)

1 Obliczanie wydajności koksu

W ęgiel
L o tn e  p ro d u k ty  rozk ładu  

K oks (g =  c —  f)

W ydajność koksu w ynosi 

13,90

TŹJi 100 = 69-66*
2 Obliczanie wydajności wody

K o n d en sa to r po procesie  z w odą 
i sm ołą
K o n d en sa to r p rzed  procesem  

Sm oła i w oda

K o n d en sa to r z w odą (po u su 
n ięciu  smoły)
K o n d en sa to r p rzed  procesem

19,95 g (c) 
-_6,05_g (f)

13,90 g (g)

73,23 g (j) 
70,65 g (k)

2,58 g (1)

72,92 g (m) 
70,65 g (k)

Sm oła w  reto rcie , w  kondensato rze  i w  U -ru rce  
w ynosi łącznie

0,08 g +  0,31 g +  0,25 g =  0,64 g 

W ydajność sm oły w ynosi 

0,64

4 Obliczanie wydajności gazu O trzym ano , 
w przeliczen iu  na  w aru n k i norm alne, 5,5182 1 
gazu o następ u jący m  sk ładzie  (wg PN -54/ 
C-04769)

c o 2 — 3,7% obj

C nH m — 3,9% obj

c 2 —  0 ,4 % obj
CO —  1 0 ,0 % obj
c h 4 — 29,3% obj
h 2 — 48,8% obj

n 2 — 3,9% obj

O bliczona m asa  1 1 tego gazu w ynosi 0,5648 g 
M asa o trzym anego gazu

0,5648 g X 5,5182 = 3  117 g

W ydajność gazu w ynosi

3,117

19795
100 =  15,62%

W oda (n =  m  —  k)

W ydajność w ody w ynosi

2,27

lw i ■“O"11’37*
3 Obliczanie wydajności smoły

2,27 g (n)
5 Obliczanie wydajności amoniaku Do płuczki 

w prow adzono 10 cm 3 0 ,ln  roztw oru  B 2SO4 Po 
procesie n a  odm iareczkow am e n ad m ia ru  kw asu  
zuzyto  6,7 cm 3 0 ,ln  roztw oru  NaOH S tosu jąc  
wzór podany w 2 6 5 obliczono w ydajność  amo
n iak u

Sm oła 1 woda 
W oda

2,58 g (1) 
—  2,27 g (n) W ydajność am oniaku

Z aw artość  sm oły w  k o n d ensa- 0,001703 ( 1 0 - 6.7)
to rze  (s =  1 — n) 0,31 g (s) X

19,95
— -  100 =

R e to rta  po procesie 136,81 g (h)
R e to rta  po procesie 1 u sun ięc iu  
zen sm oły — 136,73 g (e)

6 Zestawienie wyników

Koks — 69,66%
Sm oła w  re to rc ie  (1 =  h  —  e) 0,08 g (1) W oda 11,37%
U -ru rk a  po procesie 74,78 g (0) Sm oła — 3,20%
U -ru rk a  p rzed  procesem -  74,53 g (p) Gaz — 15,62%

Z aw artość  sm oły w  U -ru rce A m oniak — 0,028%

(r =  0 — p) 0,25 g (r) 99,278%


