Projeokt do ustanowienia

NORMA BRANZOWA BN-B4/0604-14
HUTNICTWO .
ZELAZA I STALI Badenia fizykochemiczne rud zelaza,
ich koncentratéw, spiokéw i grudek.
Oznaczanie stopnia pgcznienia grudek

w procesie redukcji. Grupa kat. 0139

1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest oznaczanie zmian objetosci grudek w wyniku ich
redukcji za pomoca gezowego reduktora w retorcie do redukcji w okredlonych warunkach tempera-~
. .

turowych.

1,2, Zakres stosowania normy, Metodg oznaczania stopnia pgcznienie stosuje sig w odniesie-
niu do grudek z rud lub koncentratéw 2elaze, stanowigcych skiadnik wsadu w procesie wielko-~

piecowym.

1.3, Zasada metody. Metoda polega na oznaczaniu swobodnego pgcznieniea grudek, tj. pecznienis
kazdej indywidualnej grudki bez wzajemnego fizycznego kontaktu z sgsiednimi grudkﬁmi. zwigza-
nego z przebiegajacym w grudkach procesem redukcji tlenkéw zeleza. Ustalong ilod¢ grudek
o .okredlonym wymiarze i1 znanej objetosci umieszcza sig w pojemniku prébek zawieszonym w retor-.
cie do redukcji. Optymalnym rozwigzaniem jest zawieszenie pojemnika z prébkami znajdujgcego
si¢ w retorcie do redukcji na wadze. Retorta do redukcji umieszczona jest w piecu elektrycznym,
nag}zewnjqcym je wedlug okreélonego progremu. Grudki redukuje si¢ reduktorem gazowym, @ po re~
dukcji chlodzi eie je w gazie obojetnym 1 okreéla ich mase oraz objetodc. Préba sktada sie
z jednego lub pigciu etapéw, zaleznie od okresdlonego wybranego wskaznika pecznieniat

- przy réznych temperaturach redukcji /5 etapdw/,

- przy temperaturze redukcji 900°C w czesie 60 min /1 etap/.

W kazdym etapie okredla si¢ stopied redukcji grudek 1 etobieﬁ pecznienia, obliczony na podsta-
wie oznaczania objgtodci prébki przed i po redukcji.

1,4, Wskazniki. Jeko wynik prdoby okresla sig:
a/ rzeczywisty stopien redukcji - stosunek tlenu usunig@tego z prébki w wyniku redukcji przez

okreslony czas w danej temperaturze do tlenu zwigzanego z ielazem w prébce przed redukcjg, wy-
razony w %, '

b/ absolutny stopiehd redukcji - stosunek ilosci tlenu usunigtego z prébki w wyniku redukcji
do ilodci tlenu, jeks zawieralaby prébka, gdyby cale 2elazo wystgpowalo w postaci FegyOg3,

c/ stopie’ pecznienis - zmiang objetodci grudek w wyniku redukcji przez okreslony czas w tem=
peraturach 600, 700, 800, 900 1 1000°C,

d/ izotermiczny stopied pgcznienia - zmiang objetodci grudek w wyniku redukcji grudek w cia-
gu 60 min w temperaturze 900°C.

]

2. APARATURA, SPRZET I MATERIALY

2.1, Aparatura powinne sklada¢ eig z nastgpujgcych zespoldw:

- uvkladu doprowadzajscego, oczyszczajgcego gaz i regulujecego natgzenie jego przepiywu,
- retorty do redukcji wrez z pojemnikiem prébek,

- pieca elektrycznego,

- wagi.

Instytut Metalurgii Zelaza
Ustanowiona Zarzgdzeniem Dyrektora Instytutu Metalurgii Zelaza nr 20/84
z dnia 20.12.1984 r. jako norme obowigzujeca
od dnia 1.01,1986 r.
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Rys. 1 przedstawia uklad retorty do redukcji wraz z piecem.

900

DeuGcodd STREFY GRZEWCZE] 700

#1710

Rys.,1 Uklad pieca 1 retorty do redukcji

1 - pionowy piec oporowy, 2 - uzwojenie pigca, 3 -~ re~
torta, 4 - pojemnik na prébke grudek, 5 = wlot gazu,
6 - termoelement, 7 - wylot gazu

2.1.1, Retorta do redukcii, Retortge do redukcji /rys. 2/ nalezy wykonaé¢ dwuécienng ze stali

2aroodpornej, nie tworzgcej zgorzeliny i wytrzymujecej temperature powy2ej 1000°C, Wewnetrz-
na érednica retorty do redukcji powinna wynosié¢ 75 mm,

2,1.2, Pojemnik na prébke grudek. Pojemnik na grudki /rys. 3/ nale2y wykone¢ z drutu ze
stali 2aroodpornej /lub etopu/, np. z drutu kantalowego, optymalnie z drutu platynowego.

Pojemnik powinien miedci¢ /w zaleznodci od wybranego oznaczanego stopnia pgcznienia/ 8 gru-
dek na dwéch poziomach lub 18 grudek na trzech poziomach.

2.1,3. Piec, Piec elektryczny powinien mie¢ moc co najmniej 10 kVA 1 zapeﬁniaé g}rzynanie

danej temperatury prébki i gazu przeplywajgcego przez nig ~ zaleznie od wybreanego oznaczania
stopnia pecznienia - z dokitadnodcia T 10°c.

2,1.4. Waqa. Waga powinna mie¢ odpowiednig nodnoé¢ i czuloéé rdéwng + 0,05 g. Zaleca sig

dodatkowe wyposazenie wag dla wazenis hydrostatycznego. Czutoéé¢ wagi powinna byé systema-
tycznie kontrolowana. '
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Rye.2 Schemat retorty do redukcji Rys.3 Schemat pojemnike na proébki

1 ~ uszczelnienie, 2 - pierdcieh od-
chylajgcy strumieft gazu od przeptywu
przy écianie retorty

2.1.5. Sita. Sita o oczkach kwadratowych o wielkodci boku oczka site 10 mm 1 12,5 mm.

2.1.6, Suszarka elektryczna z termorequlatorem zapewnisjace suszenie prdébki przy tempera-
turze 105 + 5°C, '

- 2.3.7. Wyposazenie pomiarowo-kontrolne. Przeptywomierze, termometry termoelektryczne, re-
gulatory temperatury, przyrzgdy rejestrujgce temperaturg, piuczki do oczyszczania gazéw.

2.1.8. Wyposatenie pomocnicze. Pojemniki prébek, topatki, tacki metalowe, eksykatory, pe-
dzelki. ' '

2.1.9. Gazy uzywane w badaniach, Do badan nalezy zapewni¢ tlenek wegla /CO/ w butlach lub
Z wytwornicy i azot techniczny /Na/ lub inny obojetny gaz w butlach,
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3. PRZYGOTOWANIE PROBKI

3.1, Ogdélno zasady. Z pobranej zgodnie z normg PN-81/H-04000 lub BN~79/0604-05 prébki ogél-
nej grudek nale2y przygotowac do badar prébke o, masie 2 kg. Prébke suszyC¢ przy temperaturze
105 » 5°C, dopdty, dopéki kolejne wazenie co 30 min nie wykazg zmian masy mniejszych niz
0,2 g. Z prébki wydzieli¢ przez przesiewanie klas¢ ziarnowg 10+412,5 mm, Z klessy wydzielid
porcje ok. 500 g, przeznaczong do analizy chemicznej na oznaczanie 2elaza calkowitego /Fecgik/
tlenku 2elazawego /Fe0/ 1 jedli potrzeba - 2elaza metalicznego tak, aby mozna bylo obliczyé
masg tlenu zwigzanego z 2elazem w prébce.

2 pozostatej porcji grudek odrzuci¢ wszystkie grudki, wykazujgce pgknigcis lub uszkodzeniao
mechaniczne. Nieuszkodzone grudki stanowig material dla oznaczania stopnia pecznienia, z kté-
rego losowo wybiera sie wymagang do oznaczah - w zaleznodci od wybranego okreslonego stopnia
pecznienia ~ 1loé¢ grudek.

4. WARUNKI BADANIA

4.1, Gaz redukcyiny, Gaz u2yty do redukcji powinien skladat si¢g 2 40 + 0,5 % €O & 60 +
4+ 0,5 % Np. Dopuszczalna zewartodé zanieczyszczeh w gazie redukcyjnym wynosis 0,5 % Hy,
0,2 % CO2, 0,1 % 03 1 0,2 % Hy0, Gaz powinien by¢ nagrzeny do temperatury redukcji.

4.2, Natgzenie przeptywu gezu redukcyjinego. W czasie redukcji natezenie przepiywu gazu
redukcyjnego powinno wynosi¢ 15 dm3/min.

4.3. Temperatura redukcii, W przypadku oznaczania stopnia pecznienia warunki temperaturowe
redukcji sg nastgpujgce:
- w ciggu pierwszych 40 min od rozpoczecia prdby temperature podnoei sig réwnomiernie do
600°C, w ciggu dalezych 140 min podnosi sig¢ réwnomiernie temperature do 1000°C.
W przypadku oznaczanie izotermicznego stopnia pecznionia redukcje prébki przeprowadza sie
przy temperaturze 900 + 10%.

5, PRZEPROWADZENIE OZNACZANIA

Oznaczani nia cznionia, Z masy nieuszkodzonych grudek o wielkosci 10 + 12,5 mm,
przeznaczonych do oznaczania stopnia pecznienia, wybraé losowo 40 grudek i1 podzieli¢ je na
pie¢ porcji po osiem grudek kazda. Kazdg porcje oddzielnie /przed oznaczaniem/ wysuszyé do
stalej masy przy temperaturze 105 + 5°C, zwatyé 4 zarejestrowad mase grudek. Okredlié suma-
ryczng objetodé porcji grudek ze pomocg wazenie hydrostatycznego wg normy BN-84/0604-13 1lub
inng metodg z doktadnodcig nio mniejszg niz 0,1 em>. Po okreéleniu objetodci, grudki powtér-
nie wysuszy¢ do statej masy przy temperaturze 105 + 5%C. Umiedcié porcje 8 grudek w pojemni-
ku no grudki na dwéch poziomach /érodkowym i dolnym/ po 4 grudki i zawiesié¢ pojemnik w retor-
cie do redukcji. Gérng czgdc retorty azczelnie zamkngé. Retortg wprowadzi¢ do pieca i umiedcic
Je centrycznie tak, aby wewngtrzne écianki pieca lub elementy grzewcze nie stykaly sig z re-
torte. Przylagczyé do retorty przewody doprowadzajgece gaz redukcyjny 1 obojetny. Witaczyé piec
i nagrzewaC prébke ze stalp szybkodciag tek, aby po 40 min osiggng¢ temperatureg 600°C, Przez
caty czas nagrzewania podawa¢ do retorty gaz redukcyjny. Po osiggnigciu przez prébke tempera-
tury 600°C wyltgczyé piec, odigczyé doplyw gazu redukcyjnego i chlodzié prébke w strumieniu
gazu obojetnego do temperatury 200°c. Nastgpnio chlodzi¢ prébke do temperatury otoczenia w po=-
wietrzu. Okredli¢ mase wychlodzonych grudek i ich objetosé, Kolejne préby z porcjami po 8 gru-
dek /przygotowanymi, jak to podano poprzednio/ przeprowadzi¢ przy temperaturach 700, 800,

900 1 1000°C, przy czym czas nagrzewania do 600°C powinien wyniedé zawsze 40 min, & nastgp-
ne przyrosty temperatury powinny byC osiggane z szybkodcig 1OQ°Q/35 min, co daJo nastepujace
warunki czasowo-temperaturowe dls poszczegdlnych pigciu oznaczaeni

40 min - 600°C
75 min - 700°%C_
110 min - 800°c
145 min - 900°
180 min - 1000°C

Po zekohczeniu kazdego oznaczanis okredlic mas¢ i objetodc grudek.
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5.2, Oznaczanie izotermiczneqo stopnia pecznienia, Z masy nieuszkodzonych grudek o wielko-
éci 16012,5 mm, przeznaczonych do oznaczania izotermicznego stopnia pgcznienis, wybrac¢ loso-
wo 2 porcje po 1B grudek, wysuszyé je do stalej masy przy temperaturze 105 + 5°C zwazyé, za-
rejestrowaé¢ mose i objetosé¢ kazdej porcji oddzielnie. Objgtoé¢ oznaczaé¢ z dokladnodcig nie
mniejszg niz 0,1 cm3. Po oznaczaniu objetosci, grudki powtédrnie wysuszy¢ do stalej masy przy
temperaturze 105 + 5°C. Porcje 18 grudek umieéci¢ w pojemniku, po 6 grudek na kazdym pozio-
mie. Wprowadzi¢ pojemnik do retorty, & retorte po szczelnym zamknigciu umiedciC osiowo w piecu.

WlaczyC¢ nagrzewanie pieca, przepuszczajec réwnoczednie przez retorte gaz obojgetny o nateze-
niu przepiywu 10 dm%/min.

Gdy temperatura prébki osiggnie 900°C, zwigkszyé natgezenie przeplywu gazu obojetnego do
15 dm3/min 1 odczekaé do ustabilizowania sie temperatury prébki na poziomie 900 ¢ 10°C. Za-
stgpi¢ przeptyw gezu obojgtnego przeplywem gazu redukcyjnego o natgzeniu 15 dm}/uin.

Po upiywie czasu redukcji 60 min, wylaczy¢ piec, odlaczy¢ przeplyw gazu redukcyjnego, wle-
czyé przeplyw gazu obojetnego, w ktérym chiodzié prébke do 200°C. Nestepnie chiodzié prdébke
do temperatury otoczenia w powiatrzu, Okredlid masg zredukowanej prdbki grudek 1 jej obje-
todd. :

Oznaczanie nalezy wykona¢ dwukrotnie. Jako wynik podaje sig drednig arytmetyczﬁg dwéch _
oznaczah. '

6. WYNIKL

6,1, Obliczanie wynikéw., tgcznie ze stopniem pgczhienis oblicza eig abnolutny i rzeczywisty
stopieh redukcji.
s/ Stopiefh pgcznienia (AV) i izotermiczny stopieh pgcznienia (AVI) w procontach wylicza
ei¢ z wzorui

Av (Avy) = ——1-7--&- . 100 YZv;
Lo ]

gdzie: ¥, = objetod¢ grudek przed redukcja, cm3,
¥y - objetodé grudek po redukcjii, cm3,

b/ Aboolutny stopied redukcji /Ry ebs/ w procentach wylicza si¢ z wzoru:

0,111 « FeO + 0,430 Fe

R,abs = met, 100 /2/
| 0,430 Fe__,,
gdzie: Fe0 = -~ zawartosé tlenku 2elazawego w prébce po redukcji, %
F'mot - zawerto#¢ zelaza metalicznego w prébce po redukcii, %

Fecaak - calkowita zawartodc 2eleza w prébce po redukecji, %

0,111 - wspdlczynnik przeliczania FeO zawartego w prébce na réwnowazng 1loéé
tlenu zwigzanego z Fe w postaci F‘zos'

‘wspdlczynnik przeliczanta-Fecatk zawartego w prébce na réwnowezng
1l08¢ tlenu, potrzebng do utlenienia Fo.grx 90 Fo 04.

Absolutny stopieh redukcji /Ryabs/ mozna wyliczy¢ na podstawie ubytku mesy prébki podczas
radukcji wg wzorus : -

0,430

0,111 * FeO' + 0,430 Fe'roe /' = W ° 100

"a8be = 0,430 F . T100 /Y
®onk "+0,430°Fe a3k
gdzie: FeO' - zawartodé tlenku 2elazewego w prébce przed redukcje. %.
Fenor =~ z8wartosé 2eleze metalicznego w prébce przed redukcjy, %.
F°éatk - zawartosé 2olaza catkowitego w prébce przed redukcjg, %.
m’ - masa probki przed redukcje, g.

m - masa prébki po redukcji, g.
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¢/ Rzeczywisty etopieh redukcji /er/ w procontach wylicza eie z wzoru:

i ebes - R'abs
er - i L2/ « 100 /&
100 - R' abs
gdzie: R;b' - absolutny stopieh redukcji prébki wyjdciowe)j, ktéry wyliczae eig¢ z wzorui
0,111 FeO' + 0,430 Fe' ¢
RIie ™ met . 100 /5/
'
0,430 Fgcalk

Uzyskane wyniki obliczeh zaokrggla sig do pierwnz;go miejsca po przecinku. Zaleznodc stop-
nia pecznienia AV od rzeczywistego stopnis redukcji AV = f /er/ wyrazic¢ graficznie

/przyklad - rys. 4/

i

1 1 L - S
20 40 60 80

RZECZYWISTY STOPIEN REDUKC)) Ry %

STOPIEN PECINIENIA AV, %
3888
1 ]

Rye.4

Izotermiczny stopieh pecznienia podaje si¢ jako wartodé ZSVI przy okresdlonym rzeczywistym
etopniu redukcji, np. AV! w 22,4 % przy Rr: = 58,6 %.

KONTEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-84/0604-14

1. Instytucia opracowujsca normg - Instytut Metalurgii Zelaza, Gliwice

2, Normy zwiazane :

PN-81/H-04000 Analiza chemiczna rud 2elaza 1 manganu oraz ich koncontratdw spiekdw
i grudek. Pobieranie i przygotowanie prdébek do analizy chemicznej i ozna-
czania wilgotnodéci. _

BN-~79/0604-05 Badania fizyczne rud 2elaza i manganu oraz ich koncentratéw spiekdéw i gry=
dek. Pobieranie i przygotowenie prébek do asnalizy ziarnowej oraz oznacze-
nie ekiadu ziernowego. ' '

BN-84/0604-13 Badanis wlssnoéci fizycznych rud 2elaza ich koncentratéw i grudek. Meto-
dy oznaczania gestodci rzeczywistej, cbjgetodciowej i nasypowe].

3. Normy mipdzynarodowe i zagraniczne

RWPG CTC3B 4080-83  Oxarsium xenesopymime. Meton onpenenerms HaGy Xamia nps BOCCTRHOBIIEHNH.

I180/DP 4698 Iron Ore Pellets - Determination of Relative Free-swelling Index
4. Autorzy projektu - doc. dr inz. Stefan Zielifski, in2. Kryetyna Bogdaszewske

Redakcja normy wykonana przez zespét pracownikéw Centrainego Ofrodka Normalizacji Hutnictwa Zelaza | Stali przy IMZ
Korekte wykonat — in2. K.Bogdaszewska



