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NORMA BRANZOWA BN-76
. 6091-41
MATERIALY Materialy wybuchowe
LSS Oznaczanie stalo$ci metoda
réznicowe]j analizy termicznej
Grupa katalogowa X 79
1. WSTEP 1 — zestaw grzejny do ogrzewania probéwek

Przedmiotem normy jest oznaczanie statosci
materialéw wybuchowych oraz ich wybuchowych
i niewybuchowych sktadnikoéw metoda réznicowej
analizy termicznej zwanej RAT.

W dalszej tresci normy wyrazy ,,materialy wy-
buchowe” zostaly zastgpione skrotem MW,

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada badania polega na umieszczeniu
w srodowisku grzejnym probek z substancjg ba-
dang i nastepnie podnoszeniu temperatury ze
sciSle okreslong szybko$cig z réwnoczesnym reje-
strowaniem temperatury $rodowiska grzejnego
1 réznic temperatur miedzy Srodowiskiem grzej-
nym a badanymi prébkami.

Na zarejestrowanych krzywych roéznic tempera-
tur miedzy Srodowiskiem grzejnym a badanymi
probkami ujawniajg sie w postaci tzw. pikow
rozkladu wszystkie przemiany termiczne zacho-
dzace w ogrzewanych probkach badanej substan-
cji.

Miarg stalo$ci termicznej probki badanej sub-
stancji jest temperatura w kelwinach (K),
w ktoérej rozpoczyna sie rozklad egzotermiczny
badanej prébki. Temperature te odczytuje sie
z wykresu jako temperature Srodowiska grzejne-
go, w ktorej rozpoczyna sie rozklad badanej
probki z szybkoscia charakteryzujacg sie przyro-
stami temperatury 3 K/min. Wtedy krzywa roz-
nic temperatur bezpos$rednio przed pikiem roz-
kladu odchyla sie od przebiegu poczatkowego
o 3 K (3°C).

2.2. Przyrzady i materialy |

a) Aparatura, ktoérej zasadniczy schemat poda-
no na rys. 1, obejmuje:

z badanymi probkami, sktadajacy sie z trzech nie-
zaleznych piecow elektrycznych we wspdlnej
obudowie, z ktoérych kazdy ma u gory pie¢ réwno-
legtych otworéw o $rednicy 12 mm i dlugosci
70 mm do proboéwek =z badanymi prébkami
1 umieszczonymi w nich termoparami; w goérnej
czesci kazdego pieca znajduje sie 15 otwordéw
o Srednicy 5 mm do chlodzenia pieca wentyla-
torem,

2 — termopare typu Fe — Konstantan, umiesz~
czong w piecu na wysokosci dna probowek; stu-
zgca 1 rejestrujgcg temperature pieca w postaci
prostej A zarejestrowanej na wykresie;

3 — uklad termopar typu Fe — Konstantan,
w cslonkach szklanych rejestrujgcych roéznice
temperatur miedzy badanymi probkami a piecem
w postaci krzywej B na rejestrowanym wyKkresie,

4 — zestaw badanych probek MW;

5 — zestaw sterujacy z ukiadem grzejnym zlo-
zony z programowego regulatora (programatora)
temperatury umozliwiajgcego liniowy przyrost
temperatury z szybkoScia 3 stopnie na minute
w zakresie 273 = 573 K (0 =+ 300°C) oraz ukladow
1 podzespolow pomocniczych zapewniajacych
wspélprace programatora z zestawem grzejnym;

6 — zestaw rejestrujacy w postaci 6-punktowe-
go rejestratora o czutosci 2 mV (np. typu MKYV)
przygotowany do pomiaru przez zastosowanie od-
powiednich dzielnikéw napiecia, stuzgcy do reje-
strowania z okresSlong predkosciag temperatury
pieca oraz roznic temperatur miedzy temperaturg
pieca a temperaturami poszczegélnych badanych
probek.

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemysiu Tworzyw i Farb
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Tworzyw i Farb
dnia 8 listopada 1976 r. jako norma obowigzujgaca w zakresie czynnosci okre§lonych norma
od dnia 1 pazdziernika 1977 r. (Dz. Norm. i Miar nr 3/1977 poz. 8)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 31.12.76. Oddano deo sktadu 15.2.77.
Druk ukonczono w marcu 77. Obj. 0,45 a. w. Naktad 1100442 egz.

Cena z! 2,40
LZG Z-d Nr 2 361/77



2 BN-76/6091-41

4 5
[ [
S L T 7 . 1‘7{7 s /
3 B 7 [
T / 200V

AP V., WA AP A VPP AT LD i

Ternperqiurg

[BN-76/6091-41-1]

Rys. 1

b) Probowki ze szkla termisil o wymiarach
100 X10X1 mm z zaznaczong pojemno$ciag 0,5 cm?.

c) Lejek laboratoryjny szybkosgczgcy o diu-
gosci nozki 45 — 50 mm i $rednicy zewnetrznej
nozki 7 — 8 mm.

d) Ziemia krzemionkowa surowa wg BN-65/
6011-03 Iub tlenek glinu wg PN-74/H-11500.

e) Ostonki szklane do termopar ze szkia termi-
s5il dtugo$ci 115 mm, Srednicy zewnetrznej 6 mm,
Srednicy wewnetrznej 4 mm, przy dnie $rednica
zewnetrzna powinna wynosi¢c 4 mm na dlugosci
10 mm.

2.3. Pobieranie probek — wg norm przedmioto-
‘wych dla badanej substancji.

2.4. Przygotowanie probek do badan

- 2.4.1. Substancje ciekle. Do probéwki z zazna-
czong pojemnoscig 0,5 cm? nalezy wla¢ przez lejek
do kreski badang substancje, unikajac przy tym
zwilzenia $cianek probowki powyzej kreski. Na-
stepnie do probéwki z odmierzong prébka wsypac
przez suchy lejek 0,5 g ziemi krzemionkowe]j lub
tlenku glinu.

2.4.2. Substancje sypkie. Z pobranej probki
wg 2.3 nalezy odwazy¢ 1,0 £0,01 g badanej sub-
stancji sypkiej i wsypa¢ jg przez lejek do pro-
béwki, unikajgc zabrudzenia $cianek probowki.

2.4.3. Substancje plastyczne. Z pobranego na-
boju MW wg 2.3 po odwinieciu ostonki nabojowej
odcigé od konca topatka z materialu nieiskrzgcego
l1-centymetrowg warstwe i odrzuci¢. Po czym od-
wazy¢ 1,0 +0,01 g probke i umieSci¢ jg za po-
moca suchego precika szklanego w probowce,
unikajac przy tym rozmazania MW po Sciance
probowki. |

2.5. Warunki oznaczania. Oznaczanie statosci
metodg RAT nalezy przeprowadza¢ w oddzielnym
pomieszczeniu, specjalnie do tego przeznaczonym.

Uklad grzejny wraz z badanymi probkami na-
lezy umiesci¢ pod wyciggiem laboratoryjnym,

a uklad sterujgcy i rejestrujgcy zabezpieczyé
przed wplywem drgan, wibracji i wstrzgsow.

Do badania nalezy uzywac¢ dokladnie oczyszczo-
nych 1 osuszonych probowek i termopar oraz ba-
dana substancja nie moze znajdowaé sie na bocz-
nych sciankach probowki.

Podczas jednej operacji mozna badaé pieé
probek substancji tego samego rodzaju, nawet
pochodzacych z réznych partii lub dostaw.

2.6. Wykonanie oznaczania. Do wnetrza probki
w probowce nalezy wlozy¢ tak termopare, aby
jej koniec dotykal dna probéwki. Probowke
z probka i termopara nalezy wlozy¢ do otworu
pieca przejnego nr 1. W ten sam sposéb przygo-
towa¢ dalsze cztery probowki z kolejno bada-
nymi .pr()b'kami.

Nastawi¢ w programatorze mechanizm Kkrzyw-
kowy w pozycji odpowiadajgcej temperaturze, do
jakiej zamierza sie ogrzewa¢ badane proébki.

Nacisng¢ przycisk ,,sie¢c” w celu uruchomienia
urzgdzenia. Prawidlowe wlgczenie powoduje uru-
chomienie mechanizmu przesuwu tasmy rejestra-
tora oraz rejestracje wskazan poszczegélnych ter-
mopar za pomocg pisakéw i1 sygnalizowane jest
zaswieceniem sie lampki ,,z”. |

Wigcezye klawiszem 1 w ukladzie sterujacym
ogrzewanie pieca nr 1. Prawidlowe sygnalizowa-
nie polega na zapaleniu sie lampki czerwonej na
piecu nr 1, bialej na piecu nr 2 i zielonej na piecu
nr 3 oraz rownoczesnym zapaleniu sie takich sa-
mych lampek na rejestratorze 6 w rzedach od-
powiadajgcych poszczegélnym piecom.

Lampki czerwone sygnalizujg ogrzewanie pieca,
zielone jego chlodzenie, a biate gotowos¢ pieca do
nastepnej operacji.

Nastepnie uruchomi¢ mechanizm krzywkowy
przez podniesienie i opuszczenie dzwigni ,,D” oraz
przekrecenie galki ,,W”, zgodnie z ruchem wska-
zowek zegara, do napisu ,,Program”. Badanie
trwa do momentu osiggniecia przez badane probki
temperatury nastawionej na krzywce, tzn. do
zetknigcia sie¢ krzywki ogranicznikiem mecha-
nizmu krzywkowego.

Zjawisko rozkladu badanych proébek rejestro-
wane jest wyraznym odchyleniem krzywych
roznic temperatur od chwili ich poczatkowego
przebiegu w postaci tzw. piku rozkladu, charak-
terystycznego dla poszczegoélnych substancji.

Po zasygnalizowaniu konca programu nalezy
wylgczyc:

— mechanizm krzywkowy poprzez przesuniecie
bolca ,,B” w lewo w kierunku napisu ,,Wylgczo-
no’,

— ogrzewanie pieca nr 1 przez wcisnigcie kla-
wisza 2, czemu towarzyszy ustawienie sie wszyst-
kich klawiszy w jednakowym polozeniu,



BN-76/6091-41

— urzadzenie spod napiecia przez nacisniecie
przycisku ,,sie¢” na rejestratorze, czemu towarzy-
szy zga$niecie lampki ,,z” oraz unieruchomienie
pracy mechanizmu przesuwu tasmy i pisakow.

W przypadku zaobserwowania rozlozenia sig
wszystkich badanych prébek przed ukonczeniem
programu, urzgdzenie nalezy wylgczy¢ w wyzej
podany sposob.

2.7. Wynik badania. Za wynik badania dopusz-
czeniowego dla danej probki nalezy przyja¢ tem-
perature pieca, przy ktorej rozpoczat sie egzoter-
miczny rozkiad badanei probki, zas przyrost tem-
peratury wynosi 3 stopnie na minute bezposred-
nio przed pikiem catkowitego rozkiadu. Tempera-
ture te okres$la sie z wykresu zapisanego na
tasmie rejestratora. Przyklad wykresu przedsta-
wiono na rys. 2.

Za wynik badania kontrolnego przyjmuje sie
temperature ustalong w normie przedmiotowe]
na dany wyrob, przed ktoérej osiggnieciem nie
wystapit pik calkowitego rozkladu z szybkosScig
3 stopnie na minute.

Szukang temperaturg poczatku rozkladu T» da-
nej probki jest temperatura w punkcie X mierzo-
na odcinkiem CD, odczytana na skali temperatur.

£y

(Kierunek przesuwu tasmiy)
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Rys. 2
A — prosta temperatury pieca, B — Kkrzywa roéznic
temperatur w badnej probce i piecu dla kazdej probki
wykreslona odrebnym kolorem, CD — prosta pomocnicza
do wyznaczania temperatury rozkladu egzotermicznego
badanej proébki, przechodzaca przez punkt X przyrostu
temperatury o 3 stopnie na minute, réwnolegia do osi
temperatury.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Insiytucja opracowujgca norme — Zakltady Tworzyw
Sztucznych ERG w Tychach — Bieruniu Starym.

2. Normy zwigzane
PN-74/H-11500 Tlenek glinu
BN-65/6011-03 Ziemia krzemionkowa surowa

3. Autorzy projektu normy — mgr inz. Elzbieta Olczek,
inz. Hilary Kus, inz. Stanistaw Chudek, Zenona Za-
przalka — Zaktady Tworzyw Sztucznych ERG w Ty-
chach — Bieruniu Starym.

4. Cechowanie przyrzadu. Temperature pieca rejestro-
wang w postaci wykresu na ta$mie rejestracyjnej wzor-
cowaé przez zastosowanie zamiast badanej substancji —
w oddzielnych probéwkach substancji o znanych tempera-
turach wrzenia lub topnienia, pamigtajac, ze wrzenie
i topnienie sg procesami endotermicznymi. Takimi sub-
stancjami sa np. naftalen o temperaturze wrzenia 491 K
(218°C), woda destylowana o temperaturze wrzenia 373 K
(100°C). W tym celu mozna zastosowaé réwniez substan-
cje o znanych temperaturach Krystalograficznych.



