OZNACZANIE CZESCI NIEPALNYCH W WEGLACH | GRAFICIE

1. Oznaczenie zawartosci popiotu w graficie
1.1 Aparatura i przyrzady
a) tygiel zbozowy (o 45 mm, h 20 mm)
b) elektryczny  piec muflowy 2z termoregulatorem umozliwiajacym utrzymanie
temperatury 950 +£10°C
c) suszarka laboratoryjna zapewniajaca utrzymanie temperatury 110 £10°C
d) waga analityczna umozliwiajaca wazenie z doktadnoscia do0,0002 g
e) szpatutka metalowa
f) eksykator
g) szczypce laboratoryjne
h) ptytka ceramiczna
1.2 Probka
Sproszkowany grafit.
1.3 Przygotowanie probki
Probke  sproszkowanego  grafitu  wysuszyé w  suszarce laboratoryjnej
w temperaturze 110°C przez 16 godzin, a nastepnie ostudzi¢ w eksykatorze.
1.4 Wykonanie oznaczenia
Wyprazony do stalej masy pusty tygiel zbozowy zwazy¢ za pomoca wagi
analitycznej. Nawazy¢ 1 g sproszkowanego grafitu, rozprowadzajac go réwnomiernie po
calej powierzchni dna naczynka. Tygiel z grafitem umiesci¢ w zimnym piecu muflowym,
w ktorym zapewni¢ nalezy staty doptyw powietrza. Ogrzewaé probke w 500°C przez
1 godzing, mieszajac zawarto$¢ tygla za pomoca metalowej szpatutki co 20 min, a nastgpnie
w 750°C przez 2 godziny, kontynuujac mieszanie co 15 min. Nastgpnie podnies¢
temperatur¢ Wewnatrz pieca do 950°C i utrzymac ja przez 1 godzing.
Po zakonczeniu prazenia tygiel wyja¢ z pieca, pozostawi¢ 5 min na powietrzu
I umiesci¢ w eksykatorze. Po ochtodzeniu do temperatury pokojowej zwazy¢ naczynie
z popiotem. Przez kolejne 15 min przeprowadzi¢ prazenie kontrolne i w razie potrzeby
powtarza¢ je tak ditugo, az réznica mas po dwoch kolejnych wazeniach bedzie mniejsza
niz 0,001 g. Wszystkie wazenia wykonywa¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.



1.5 Obliczenia

Zawartos¢ popiotu w graficie, wyrazona w % obliczy¢ wedtug wzoru:
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-100%

A — masa pustego tygla, g
B — masa tygla z probka grafitu, g
C — masa tygla z pozostatoscia po spopieleniu probki grafitu, g
1.6 Wynik koncowy oznaczenia
Za wynik koncowy oznaczenia nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna dwoch
réwnoleglych oznaczen.
Opracowano na podstawie: KS L 3412:2002, Testing method for ash in graphite — Norma
Koreansa
2. Oznaczanie zawartoSci popiotu w weglu wedlug normy amerykanskiej (ASTM, D
3174)

Oznaczanie zawarto$ci popiotu polega na nawazeniu do tygla porcelanowego ok. 1 g
probki wegla 1 umieszczeniu jej w zimnym piecu. Nastgpnie ogrzewaniu jej do temperatury
450-500°C w czasie 1 godziny, a po dalszych 2 godzinach ogrzewaniu do temperatury 700—
750°C. W tej temperaturze probka pozostaje przez 2 godziny. Podczas oznaczania popiotu do
pieca powinna by¢ doprowadzana duza ilo$¢ powietrza.

3. Oznaczanie zawartoS$ci popiotu w weglu wedlug normy polskiej (PN-80/G-04512)

PN-G-04512:1980/Az1:2002 (Paliwa stale — Oznaczanie zawartosci popiotu metoda
wagowa, Determination of ash by gravimetric method, text in Polish, previously PN-G-
04512:1980, it replaces PN-G-04512:1972).

Istnieja dwie metody oznaczania zawartosci popiotu: kompletna (calkowita)
i uproszczona.
3.1 Metoda kompletna oznaczania zawarto$ci popiolu w paliwach stalych oparta na
Polskiej Normie PN-G-04512:1980/Az1:2002

Zwazy¢ z doktadnos$cia (przynajmniej do 0,001 g) 1-2 g probke suchego wegla
i umiesci¢ W nienagrzanym piecu. Ogrza¢ probke do 500°C w ciagu 30 minut. Po uptywie
tego czasu, w ciagu kolejnych 30 minut, nalezy podnie$¢ temperaturg wewnatrz pieca do
815+£15°C. W tej temperaturze probka powinna by¢ ogrzewana przez 120 minut. Po tym
czasie, wyja¢ probke¢ z pieca, pozostawi¢ w temperaturze pokojowej do ostygnigcia

a nastgpnie zwazy¢.



3.2 Metoda uproszczona oznaczania zawartosci popiolu w paliwach stalych oparta na
Polskiej Normie PN-G-04512:1980/Az1:2002

Rozgrza¢ piec do temperatury 815+15°C. Zwazy¢ z dokladnoscia (przynajmniej
0,001g) 1 g probke suchego wegla. Tygiel nalezy umiesci¢ na krawedzi pieca na 10 min,
w celu powolnego nagrzania probki, a nastgpnie stopniowo przesuwac probke w glab pieca
z predkoscia 2 cm/min. Nastegpnie nalezy zamknaé piec i ogrzewaé probke w temperaturze
815+15°C przez 25 minut (weggiel brunatny 1 bitumiczny), 35 minut (wggiel) albo 90 do 120
minut (koks, pétkoks). Po uptywie odpowiedniego czasu ogrzewania wyciagnaé probke
Z pieca, a nastgpnie nalezy ja ostudzi¢ na powietrzu do temperatury pokojowej. Nast¢pnie
zwazy¢ probke. Aby upewnic sig, ze wegiel zostat catkowicie spalony, umies¢ probke powoli
(2 cm/min.) w piecu na 15 minut w temperaturze 815+15°C. Jezeli wagi probki roznig sig,
nalezy powtorzy¢ procedure 15-minutowego spalania do momentu, az rdéznica pomigdzy
dwiema wagami jest mniejsza niz 0,001g.
3.3 Obliczenia

Zawarto$¢ popiotu w probcee obliczy¢ wedtug wyrazenia:

%= 100% (masa statej pozostatoSci po prazeniu odwazki, g ) : (masa probki pierwotnej, g)



