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NORMA BRANZOWA

Wegiel kamienny
Oznaczanie mydajnosci

METODY
BADAN WEGLA

BN-70
0501-04

produktom odgazomania

metodg Gray-Kinga

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest
oznaczanie wydajnosci gazu, koksu, smoty, wody
reakcyjnej i amoniaku, uzyskanych przez odgazo-
wame wegla kamiennego metodg Gray-Kmga
w warunkach ustalonych norma

12 Zakres stosowania normy Znormalizowana
metoda ma zastosowanie dla celéw badawczych
i porbwnawczych w przemys$le gazowniczym

13 Normy zwigzane

PN-54/C-04759 Paliwa gazowe Analiza chemiczna
aparatem typu Orsata

PN-55/G-04504 Wegiel kamienny Przygotowanie
probek analitycznych

BN-65/0543-02 Paliwa gazowe Pomiar objetosci
gazu za pomocag gazomierza laboratoryjnego

2 METODA OZNACZANIA

21 Zasada metody Metoda oznaczania wydaj-
nosci gazu, koksu, smoty, wody reakcyjnej i amo-
niaku polega na ogrzewaniu 20 g wegla w zakre-
sie temperatur od 300—900°C, z szybkoscig 5°C
na mm i przeprowadzeniu produktow destylacji
przez warstwe szamotu ogrzang do temperatury
850°C

2 2 Aparatura, przyrzady i materialy

Grupa katalogowa 1 19

wody i smoty, kondensator podczas wykonywania
oznaczenia chtodzony jest wodg z lodem,

— U-rurka (4) z watg szklang do usuwania z
gazu par smoty nie skondensowanych w konden-
satorze (3),

— ptuczka gazowa (5) o wymiarach podanych
na rys 4 napetniona kulkami szklanymi oraz 0,1 n
ioztwbiem kwasu siarkowego do wigzania amo-
niaku,

— dziesieciolitrowy zbiornik gazu (6), napet-
niony mieszaning 1 1gliceryny z woda, potgczony
wezem gumowym ze szklanym urzadzeniem
przelewowym (8),

— manometr (7),

— urzadzenie przelewowe (8) zawieszone za po-
macg sznurka na rolce i zrownowazone przez
naczynko (9),

— naczynko szklane (9) napeinione ciezarkami
otowianymi,

— zbiornik (10) na ciecz wyplywajacg z dzie-
sieciolitrowego zbiornika gazu (6) Zbiornik (10)
ma $rednice réwng Srednicy zbiornika (6)

b) Rurka ceramiczna dtugosci 25 mm, $rednicy
wewnetrznej 3 —4 mm — 2 sztuki

c) Autotransformator

d) Termopary Ni — NiCr — 2 sztuki

e) Wskazniki temperatur dla termoelementow

a) Aparatura wg rys 1— 4, w sktad aparatury — 2 sztuk’

wchodzg

— piec (1) ogrzewany elektrycznie,
dwoéch segmentow — wg rys 2,

— retorta kwarcowa (2) dtugosci okoto 400 mm
i srednicy 20 mm, rurka boczna dtugosci okoto
50 mm o S$rednicy 8 mm znajduje sie w odle-
gtosci 20 mm od wylotu retorty zamykanej kor-
kiem gumowym,

— kondensator (3) o wymiarach i ksztalcie po-

ztozony z

f) Waga laboratoryjna

g) Sekundo merz

h) Parownica ogniotrwata

i) Eksykator

j) Piec muflowy

k) Lejek o $rednicy 100 mm z diuga nozka
I) Termometr o skali od 0—50°C

m) Szamot o wielkosci ziarna 14 1,6 mm
n) Sznurek azbestowy

danym na rys 3 do zbierania kondensatow par 0) Wata szklana

Centralne Laboratorium'Gazownictwa w \Warszawie
Ustanowiona przez Ministerstwo Gornictwa i Energetyki dnia 23 kwietnia 1970 r
jako norma obowiazujgca w zakresie metod badan od dnia 1 lipca 1971 r
(Mon Pol nr 30 poz 252)
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korki, wstawi¢ je do pieca muflowego i prazy¢
przez 3 h w temperaturze 850°C, a nastepnie prze-
nies¢ do eksykatora

b) W parownicy ogniotrwatej odwazy¢ okoto
30 g szamotu o ziarnie 1,4 16 mm, wstawi¢ do
pieca muflowego i prazy¢ jg przez 3 h w tempe-
raturze 850°C, a nastepnie przenies¢ do eksy-
katora

¢) Odwazy¢ okoto 20 g wegla powietrzno-suche-
go o ziarnie ponizej 0,2 mm przygotowanego wg
p 2312 PN-55/G-04504

d) Na rurke boczng retorty (2) natozy¢ korek
gumowy o takiej Srednicy, by szczelnie pasowat
do otworu wlotowego kondensatora (3) i zwazyc
ja z doktadnoscig do 0,1 g

e) Do zwazonej retorty wsypac przez lejek od-
wazony wegiel Retorte z weglem zwazyc z do-
ktadnoscig do 0,02 g Rdznica masy retorty pustej
i retorty z weglem wskaze mase wegla Wegiel w
retorcie roztozyc w sposob podany na rys 2
(wegiel zajmie okoto 152 mm dtugosci retorty),
nastepnie wprowadzi¢ korek azbestowy umiesz-
czajac go w odlegtosci okoto 20 mm od warstwy
wegla, wsypa¢ wyprazong szamote w takiej ilosci,
by zajeta w retorcie przestrzeh na odcinku okoto
76 mm diugosci retorty, po czym umiescic drugi
korek azbestowy Tak przygotowang retorte zwa-
mm zyc z doktadnoscig do 0,02 g, a nastepnie wylot
retorty zamkna¢ korkiem

f) Przygotowanie pieca segment A pieca (1)
ogrza¢ do temperatury 300°C, segment Ax ogrzac
do temperatury 850°C

g) Kondensator zwazyc z doktadnos$cig do 0,02 g

h) U-rurke napetniong watg szklang zwazyc z
doktadnoscig do 0,02 g

i) Do ptuczki odmierzy¢ 20 cm3 0,1 n roztworu
kwasu siarkowego, doda¢ 1 — 2 kropli wskaznika
oranzu metylowego

j) Zbiornik gazu (6) napetni¢ 50% roztworem
wodnym gliceryny Wewnatrz zbiornika umiescic
termometr

k) Aparature zestawie wg rys 1 tgczac jej ele-
menty na styk przy pomocy wezy gumowych Nie
wprowadza¢ do pieca przygotowanej retorty

2 3 Odczynniki Kurki L i M oraz kurek manometru (7) F ustawie

a) Chloroform czd a przelotowo Aparature przeptukaé gazem weglo-

b) Gaz weglowy wym Ptukanie prowadzi¢ od kondensatora (3) do

¢) Gliceryna — 50% roztwor wodny cz manometru (7)

d) Kwas siarkowy — 0,In roztwor czd a 25 Wykonanie oznaczania

e) Oranz metylowy . L

f) Wodorotlenek sodowy — 0,In roztwor czd a 3) Do pieca ogrzanego wg 24 f) wprowadzi¢
szybko retorte przygotowang wg 24 e) Retorte

24 Przygotowanie aparatury w piecu tak umiescic, aby przestrzen miedzy

a) Na cata dtugo$é rurki ceramicznej diugosciweglem i korkiem azbestowym w retorcie znaj-

25 mm i érednicy wewnetrznej 3— 4 mm nawingé dowata sig w miejscu potgczenia dwoch segmen-
takg warstwe sznurka azbestowego, by otrzymaé tow pieca Boczng rurke retorty potaczy¢ z kon-
korek o $rednicy prawie rownej $rednicy we- densatorem (3), szczelnie docisna¢ korek, otwo-
wnetrznej retorty kwarcowej Przygotowaé dwa rzy¢ kurek O Wymienione czynnosci wykonywac



4 BN-70/0501-04

szybko Poziom cieczy w naczynku przelewowym
(8) utrzymywac¢ o 10 mm wyze] mz poziom cieczy
w zbiorniku (6) Segment pieca A podgrza¢ do
temperatury 900°C z szybkos$cig 5°C na minute
Ogrzewanie retorty w temperaturze 900°C utrzy-
mywac jeszcze przez 1 h Cisnienie wykazywane
w manometrze (7) sprowadzi¢ do zera, zamkng¢
kurek L, odtgczy¢ retorte od kondensatora i wyjac
ja z pieca Wytaczyé grzanie pieca

b) Na podziatce zbiornika odczyta¢ objetosc
gazu, jego temperature, a takze cisnienie baro-
metryczne Objetos¢ gazu przeliczy¢ na warunki
normalne wg BN-65/0543-02

¢) Kondensator (3) osuszy¢ zewnetrznie i zwa-
zyc z doktadnoscig do 0,02 g Wszystkie wazenia
wykonywa¢ z tg dokladnosciag Nastepnie wpro-
wadzi¢ do kondensatora 5 cm3 chloroformu w celu
rozpuszczenia smoty Oddzielong od wody warst-
we chloroformu 2z rozpuszczong smotg usungé
z kondensatora otwierajagc dolny kurek Dodawa-
nie po 5 cm3 chloroformu i oddzielanie go wraz
ze smotg od wody przeprowadzi¢ tyle razy, az
woda pozostata w kondensatorze bedzie bezbarw-
na Watg osuszy¢ wewngatrz koncowke kurka
Kondensator z wodg ponownie zwazyc

d) Zwazyc U-rurke (4)

e) Zwazyc retorte wraz z woda ochtodzone do
temperatury otoczenia Nastepnie z wylotu retorty
usungC siady smoty uzywajac do tego celu tampon
z waty zwilzonej chloroformem
Retorte ponownie zwazyc

f) Nadmiar O,In roztworu kwasu siarkowego
w piuczce (5) odmiareczkowac 0,1 n roztworem
wodorotlenku sodowego w obecno$ci oranzu me-
tylowego

g) Ze zbiornika (6) pobra¢ uSredniong przez

kilkakrotne wstrzgsanie prébke gazu i oznaczy¢
jego sktad wg PN-54/C-04759

2 6 Obliczanie wynikdw

261 Obliczanie wydajnosci koksu Od masy

retorty z weglem wg 24 e) odjg¢ mase retorty
pustej Nastepnie od masy retorty z szamotg i
korkami wg 24 e) odja¢ mase retorty wg 25 e)
po usunieciu z niej smoty

Uzyskane rozmce zsumowac i podzieli¢ przez
mase uzytego wegla Wydajno$¢ koksu obliczyé
w procentach wagowych

262 Obliczanie wydajnosci gazu Na podstawie
analizy gazu obliczy¢ jego mase, pomnozy¢ ja
przez objetos¢ gazu wg 25 b) i podzieli¢ przez
mase uzytego wegla, obliczy¢ wydajnos¢ gazu w
procentach wagowych

263 Obliczanie wydajnosci smoty

a) Od masy kondensatora zawierajgcego wode
1smote wg 25 c), odjgé po usunieciu smoty mase
kondensatora z woda

b) Od masy U-rurki (4) wg 25 d) odjgé mase
U-rurki wg 24 h)

¢) Od masy retorty wg 25 e) odjg¢é mase retor-
ty po usunieciu smoty

d) Wydajnosé smoty w procentach wagowych
oblicza sie z sumy rozmc uzyskanych z a), b), c)
oraz masy wegla uzytego do oznaczania

264 Obliczanie wydajnosci wody reakcyjnej
Od masy kondensatora (3) z wodg wg 25 ¢) po
usunieciu smoty odjag¢ mase kondensatora wg
24 g) Rozmce mas podzieli¢ przez mase uzytego
wegla Obliczy¢ wydajnos¢ wody w procentach
wagowych

265 Obliczanie wydajnosci amoniaku W ydaj-
no$¢ amoniaku (X) obliczy¢é w procentach wagowo
wg wzoru

0,001703(Vi — 1Q0
m
w ktédrym

Ui — ilo$¢ 0,In roztworu kwasu siarko-
wego, wprowadzona do phuczki,
cm3,

V2 — ilos¢ 0,In roztworu wodorotlenku
sodowego uzyta do odmiareczko-
wama nadmiaru kwasu siarkowego,
cm3

m — masa wegla uzytego do odgazowa-
ma, g,

0,001703 — ilos¢ amoniaku odpowiadajgca
1 cm3 0,In roztwoiu kwasu siar-
kowego, g

27 ROznice miedzy wynikami Rozmce miedzy
wynikami oznaczan me powinny przekraczac

dla koksu 1 %
dla gazu 3 %
dla smoty 5%

dla wody 3 %

dla amoniaku 10%
29 Wynik Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng dwdch oznaczan dajacych wyniki

zgodne z 27
Przyktadowe obliczenia wydajnosci koksu, gazu,

smoty, wody reakcyjnej i amoniaku podano w za-
taczniku

KONIEC

Zakgeznik
Informacje dodatkowe



Przyktady obliczen

Retorta -f wegiel 115,99 g (a)
Retorta c — 96,04 g (b)
Wegiel (c= a— b) 19,95 g (c)
Retorta napetniona przed pro-
cesem 142,78 g (d)
Retorta po procesie i usunieciu
zen smoty — 136,73 g (e)
Lotne produkty rozktadu
(f=d —e) 6,05 g (f)

1 Obliczanie wydajnosci koksu
Wegiel 19,95 g (c)
Lotne produkty rozktadu - 6,05_g (f
Koks (g= ¢c— f) 13,90 g (g9)
Wydajnos¢ koksu wynosi

ﬁ 100= P&~

2 Obliczanie wydajnosci wody
Kondensator po procesie z wodg
i smotg 73,23 g (j)
Kondensator przed procesem 70,65 g (k)
Smota i woda 258 g (1
Kondensator z wodg (po usu-
nieciu smoty) 72,92 g (m)
Kondensator przed procesem 70,65 g (k)
Woda (n = m — k) 2,27 g (n)
Wydajnosé wody wynosi

2,27
Iwi O3+

3 Obliczanie wydajnosci smoty
Smota 1woda 2,58 g (O
Woda — 2,27 g (n)
Zawarto$¢ smoty w kondensa-
torze (s= 1—n) 0,31 g (s)
Retorta po procesie 136,81 g (h)
Retorta po procesie 1usunigeciu
zen smoty — 136,73 g (e)
Smota w retorcie (1= h —e) 0,08 g (9
U-rurka po procesie 74,78 g (0)
U-rurka przed procesem - 74,53 g (p)
Zawartos¢ smoty w U-rurce
(r=0—p) 0,25 g (n)

Zatgcznik
do BN-70/0501-04

Smota w retorcie, w kondensatorze i w U-rurce
wynosi tgcznie

008 g+ 031 g+ 0259g=0,649g

Wydajnos¢ smoty wynosi

0,64
4 Obliczanie wydajnosci gazu Otrzymano,
w przeliczeniu na warunki normalne, 55182 1

gazu o nastepujagcym skiadzie (wg PN-54/
C-04769)

co?2 — 3,7% obj

CnHm — 3,9% obj

c? — 04% obj

CO — 10,0% O0bj

ch4 — 29,3% obj

h2 — 48,8% obj

n?2 — 3,9% obj

Obliczona masa 1 1tego gazu wynosi 0,5648 g
Masa otrzymanego gazu

0,5648 g X 55182 =3 117 g
Wydajnos$é gazu wynosi

3117 100 = 15,62%
19795 T Re?

5 Obliczanie wydajnosci amoniaku Do ptuczki
wprowadzono 10 ¢cm3 0,In roztworu B2S04 Po
procesie na odmiareczkowame nadmiaru kwasu
zuzyto 6,7 cm3 0,In roztworu NaOH Stosujac
wzOr podany w 265 obliczono wydajno$é amo-
niaku

Wydajnos¢ amoniaku

0,001703 (10-
| (10-87) 100 =
19,95

6 Zestawienie wynikow

Koks — 69,66%
Woda 11,37%
Smota — 3,20%
Gaz — 15,62%
Amoniak — 0,028%

99,278%



