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1. WSTEP 2.1.3. Prébki  przygotowa¢ zgodnie z BN-90/

Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartosci sub-
stancji weglowych w wyrobach ogniotrwatych metoda
koksowania i metodg straty prazenia. Metoda straty
prazenia jest metodg zastepcza.

2. METODY BADAN

2.1. Metoda koksowania

2.1.1. Zasada metody — obrobka cieplna probki, tj.
ogrzewanie w atmosferze redukcyjnej, a nastepnie wy-
prazenie substancji skoksowanej w atmosferze utlenia-
jacej. Na podstawie wyznaczonych mas przed i po
koksowaniu oraz po wyprazeniu oblicza sie:

a) zawartos¢ czesci lotnych (L) — ubytek masy pod-
czas koksowania;

b) zawartos¢ wegla resztkowego (Cr) — zawarto$é
wegla po koksowaniu; (nie oznacza sie w wyrobach
zawierajacych dodatki utleniajgce sie),

c) wydajno$¢ wegla (W) — stosunek zawartosci we-
gla resztkowego do catkowitego ubytku masy (podczas
koksowania i prazenia).

2.1.2. Urzadzenia i materiaty

a) Piec elektryczny z komorg umozliwiajgcg umiesz-
czenie kasety, uzyskanie temperatury 1000°C w ciggu
3 h ijej utrzymywanie przez 2 h. Drzwi pieca muszg
by¢ dostosowane do wprowadzenia przez nie termo-
elementu do pomiaru temperatury wewnatrz kasety.

b) Kaseta z pokrywg ze stali zaroodpornej o gru-
bosci 3 mm, z otworem w pokrywie do wprowadzenia
termoelementu. Wymiary kasety musza by¢ tak do-
brane do wielkosci probek, aby umozliwiaty umiesz-
czenie dookota nich warstwy koksu o grubosci 25 mm.

c) Termoelement Ni-NiCr z miernikiem.

d) Waga o doktadnosci wazenia 0,01 g.

e) Eksykator.

0 Koks metalurgiczny lub kryptol o uziarnieniu
0,5 - 2 mm, uprzednio wygrzany w kasecie w tem-
peraturze 1000°C w ciggu 2 h i przechowywany w wa-
runkach zabezpieczajgcych przed nawilgoceniem.

6760-18/01. Do oznaczania stosowac probki w jednej
Z nastepujacych postaci:

a) szeScianu o0 boku 50 mm,

b) walca o S$rednicy i wysokosci 50 mm,

c) szescianu o boku 20 mm.

Prébki zwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g

2.1.4. Koksowanie probek. Zwazone probki (mi)
umiesci¢ w kasecie na warstwie koksu o grubosci
25 mm, w odlegtosci od siebie i od Scian kasety mi-
nimum 25 mm. Jezeli w kasecie pozostajg wolne miejs-
ca, to nalezy ustawi¢ dodatkowe probki z badanego
materiatu: Koks wsypa¢ do kasety tak, aby prébki byty
nim otoczone ze wszystkich stron. Nastepnie natozy¢
pokrywe, uszczelni¢ masa ogniotrwatg i wprowadzi¢
termoelement do wnetrza kasety.

Piec nagrza¢ do temperatury 1000 £20°C i utrzymy-
wal te temperature przez 2 h. Do tak przygotowanego
pieca wstawi¢ kasete, umieszczajac ja na warstwie gru-
bych ziarn materiatu ogpiotrwatego.

Kasete z probkami wygrzewac¢ 2 h od chwili uzyska-
nia w jej wnetrzu temperatury 980 +20°C. Nastepnie
kasete wyja¢ z pieca, pozostawi¢ do ostygniecia do
okoto 100°C, po czym przenies¢ probki do eksykato-
ra, ochtodzi¢ do temperatury pokojowej, oczysci¢ z
koksu i zwazy¢ (mi).

2.1.5. Prazenie probek. Skoksowane i zwazone prébki
umiesci¢ w piecu na warstwie grubych ziarn materiatu
nie reagujacego z prébka lub w zwazonym tyglu (prob-
ki bez szkieletu ceramicznego) i ogrzewac z szybkoscig
nie wiekszg niz 250°C/h (pierwsze ogrzewanie) do tem-
peratury 1100 £20°C przy otwartych drzwiach pieca
lub przy przeptywie strumienia powietrza. Prébki za-
wierajace SiC nalezy prazy¢ w temperaturze 750 £20°C.

Po wyprazeniu, prébki ochtodzi¢ do temperatury
okoto 100°C, po czym przenies¢ do eksykatora, ochto-
dzi¢ do temperatury pokojowej i zwazyC. Prazenie pro-
bek powtarza¢ do uzyskania statej masy (mi}.

Czas przetrzymywania prébek w temperaturze pra-
zenia potrzebny do uzyskania statej masy zalezy od
szybkosci doptywu tlenu, gatunku wyrobu i postaci
probki. Dla probek w ksztatcie szescianéw o boku
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20 mm z wyrobow zawierajgcych wegiel w postaci
koksu czas prazenia wynosi okoto 6 h, a dla zawie-
rajacych grafit — okoto 12 h. Dla prébek grubo utar-
tych czas prazenia wynosi 6 -b 12 h, a dla rozdrob-
nionych ponizej 0,063 mm — 1 S 2 h.

2.1.6. Obliczanie wynikéw
a) zawartos¢ czesci lotnych L obliczy¢ w procentach
wg wzoru

m\ - mi
L = . 100 (1)
mi
w ktérym:
mi — masa probki przed koksowaniem, g,
m. — masa probki skoksowanej, g.

b) zawarto$¢ wegla resztkowego obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

m . m

Cr= 100 (2

tri2
w ktérym:
nm? — masa probki wyprazonej, g.

c) wydajno$¢ wegla W obliczy¢ w procentach wg
wzoru
m. - m3
W= 100 (3)
mi - mj
2.1.7. Wyniki réwnoleglych oznaczan powinny spet-
nia¢ nieréwnosc
A
* 100 B @

w ktdrej:
Ax — roznica wynikéw dwoch réwnolegtych ozna-
czan,
X — S$rednia arytmetyczna wynikow.
Jezeli wyniki nie spetniajg nieréwnosci (4), oznacza-
nia nalezy powtorzyc.
2.2. Metoda straty prazenia

2.2.1. Zasada metody — wyprazenie prébki w atmo-
sferze utleniajagcej i okreslenie catkowitego ubytku ma-
sy, na ktdry sktada sie wegiel zawarty w wyrobie oraz
lotne sktadniki nieweglowe substancji weglonosnych i
strata prazenia czeSci ceramicznej wyrobu, a w wyro-
bach dolomitowych hydraty i wtérnie powstate we-
glany.

Wyniki oznaczan straty prazenia okreslajg przyblizo-
ng zawartos¢ wegla catkowitego.

2.2.2. Aparatura

a) Piec elektryczny z automatyczng regulacjg tem-
peratury.

b) Waga techniczna lub analityczna.

c) Eksykator.

2.2.3. Probki  przygotowa¢ zgodnie z BN-90/
6760-18/01. Do oznaczania stosowa¢ prébki w jednej
Z nastepujgcych postaci:

a) kostki lub kawatka o masie 20 — 30 g; przed
wiozeniem do pieca zwazy¢ probke z doktadnoscig do
0,01 g; jezeli wyrdb nie ma wigzania ceramicznego,
to probke umiesci¢ w parownicy;

b) gruboziarnistej — o wielkosci ziarn ponizej 2 mm;
do oznaczania odwazy¢ 50 g prébki z dokladnoscig
do 0;01 g i umiesci¢ w tyglu;

c) drobnoziarnistej — o wielkosci ziaren ponizej
0,063 mm; do oznaczania odwazy¢ 1 g probki z do-
ktadnoscig do 0,0002 g i umiesci¢ w tyglu.

Uzywane parownice i tygle musza by¢ zwazone i wy-
prazone do statej masy w temperaturze 1100 +20°C.

Do badan rozjemczych przygotowaé probki zgodnie
zZ p. 2.2.33).

2.2.4. Wykonanie oznaczania. Zwazone probki umies-
ci¢ w piecu, ogrza¢ do temperatury 1100 £20°C i wy-
grzewac-przy otwartych drzwiach pieca lub przy prze-
ptywie strumienia powietrza przez komore pieca. Szyb-
kos¢ wzrostu temperatury nie powinna przekraczaé
250°C/h. Po wyprazeniu, prébki ochtodzi¢ do tempe-
ratury okoto 100°C, przenie$¢ do eksykatora, ochtodzié
do temperatury pokojowej i zwazyc.

Prazenie powtarza¢ do uzyskania statej masy probki.
Czas prazenia wg p. 2.1.5.

2.2.5. Obliczanie wynikdw. Strate prazenia X obliczy¢
w procentach wg wzoru

X m mi
= 100
- ©)
w ktorym:
m — masa probki przed prazeniem, g,
mi — masa probki po wyprazeniu, g.

2.2.6. Wyniki réwnolegtych oznaczari powinny spet-
nia¢c merownosc

A
X 1015 (6)

w ktdrej:
AX — roéznica wynikéw dwdch réwnolegtych ozna-
czan,
x — S$rednia arytmetyczna wynikow.
Jezeli wyniki nie speiniajg nieréwnosci 6, oznaczanie
nalezy powtorzyc.
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