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N O R M A B R A N Z. O W A BN-841060.-14 
HUTNlcnvo 

1ELAZA I STALI Badania fizykochemiczne rud żeleza, 
ich koncentratÓw, spioków i grudek. 
Oznaczanie stopnia pęcznienia grudek 

w procesie redukcji. Grupa kat. 0139 

1. \'IST~P 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jeat ozneczenia zmian objętości grudek w wyniku ich 
redukcji za pomoc, gezowego reduktora w retorcia do redukcji w określonych warunkach tempere-, 
turowych. 

1.2. Zakrea etosowania' normy. Metodę ozneczania stopnia pęcznienia stoauja ai, w odniesi&
niu do grudek z rud lub koncentrat&w żelaza, atenowi,cych ekładnik wsadu" proceaie wielko
piecowym. 

1.3. Zasada .etody. Metoda polega na oznaczaniu swobodnago p,cznienia grudek. t,j. p,cznienia 
każdaj indywidualnej grudki bez wzajemnego fizycznego kontaktu z s,siednimi grudkemi. zwięza
nego z przebiegaj,cym w grudkach procesem redukcj i t lenków żelaza. Us talon, ilość grudek 
o , określonym wymia r.ze i znanej óbjętości umieszcza ai, w pOjemniku prÓbek zawieszonym w retor- , 
cie do redukcji. Optymalnym rozwi,zaniem jaet zawieezenie pojemnika z pr6bkami znajduj,cago 
ei, w retorcie do redukCji na wadze. Retorta do redukCji umieezczona jest w piecu elektrycznym, 
nagrzewaj,cym j, według określonego progremu. Grudki redukuje eię reduktorem gazowym. a po re
dukcji chłodzi aię je w gazia obojętnym i okraśla ich mae, oraz objętość. Próba ekłada aię 
z jednego lub pięciu etapów. zależnie od określonego wybranego wskaźnika PQcznienial 

- przy różnych tempereturach redukCji /5 etap6wV, 
- przy tem~eraturze redukcji 9000 C w czaaie 60 min /1 etap/. 
W każdym atapta określa aię atopiań redukcji grudek i etopień pęcznienia, obliczony na podata

wie oznaczania objętości prÓbki przed i po redukCji. 

1.4. WakBŻnikl. Jako wynik próby określa Si, I 
a/ rzeczywiaty stopień redukCji - atosunek tlenu usuniętego z próbki w wyniku redukCji przez 

określony czas w danej tempera~urze dO,tlenu zwięzanego z żelazem w próbce przed redukCję. wy
rażony w %. 

b( absolutny stopień rsdukcji - stoaunok ilości tlsnu usuniętego z próbki w wyniku redukCji 
do ilości tlenu. jak, zewierałaby próbka. gdyby całe żelszo występoweło w posteci Fe203. 

ci atopień pęczniania - zmian, objętości grudek w wyniku redukCji przez określony czaa w tem
peraturach 600. 700. 800. 900 1 1000oC. 

dV izotermiczny etopi8ń pęcznienia - zmian, objętości grudek w wyniku redukCji grudek w Ci,
gu 60 min w temperaturze 900OC. 

I 

2. APARATURA, SPRZęT I MATERIAŁY 

2.1. AparatUr! powinna ekładać et, z naatępujęcych zespołówl 
- układu doprowadzaj,cego. oczyazczaj,cego gaz i reguluj,cego natężenie jego przepływu. 
- r.tort~ do redukCji wraz z pOjemnikie .. próbek, 
- pieca elektrycznego. 
- wagi. 

Inatytut Metalurgii Zelaza 

Ustanowiona Zarz,dzsniem Dyrektora Instytutu Metalurgii Zeleza nr 20/B4 

z dnia 20.12.1984 r. jako norma obowiQzujQca 

od dnia 1.01.1986 r. 

MU "iiir.".85 ••• ~ Ce ••• ,,- sł. 
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Rys. l przedstawia układ retorty do redukcji wraz z piecem. 
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Rye.1 Układ pieca i retorty do redukcji 
l - pionowy piec oporowy. 2 - uzwojenie pieca. 3 ' - re
torta. 4 - pojemnik na próbkv grudek. 5 - wlot gazu. 
6 - tar~oelement. 7 - wylot gazu 

2.1.i, Retorta do radukcl1, Retortt do redukcji Irys. 2/ "a lat y wykonać dwu'c1enn, ze ataU 
taroodpornej, ' nie tworz,cej zgorzeliny i wytrzymujtcej ' temperatur, powytej 1000oC, Wewnttrz
na 'rednica retorty do redukcji powinne wynosić 75 mm, , 

2.1.2, PolelIInik ne próbk, grudek. ,Pojemnik na grudki Irys. 3/ nalaty wykonać z ' drutu ze 
stall taroodpornej Ilub etopu,l. np, z drutu kantalowego. optyllalnie z drutu platynowego, 
Pojemnik powinien mieściĆ Iw zaletności od wybranego oznaczanego stopnia Ptcznienia! 8 gru-. 
dek na dwóch poziomach lub 18 grudek na trzech poziomach, 

2.1,3. Piec. Piec elektryczny powinien mleć moc co najmniej 10 kVA 
danej temperatury próbki i gazu przepływaJłce90 przaz nio - zaletnie 

• 
• topniapłcznlenla - z dokłedn08cił T + 10CC. -

i zapewniać utrzywanie , 
od wybranego oznaczania 

2.1,4. \Vaga. Waga powinna lIieć odp owledniO n08ność i czułość r6~nł!. 0.05 g, Zaleca eit 
dodatkowe wyposatenie weg dla wetenia hydrostatycznego, CzułośĆ wagi powinna być syetella
tycznie kontrolowana. 
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Schemat retorty do redukcji 
1 - uszczelnienie. 2 - pierścień od
chylaJQcy strumień gazu od przepływu 
przy ścienie retorty 

• 

A -----

V! B _ ... _--

~ C --_.-

A-A 
C-C 

48 

.... _A __ 

B _ ... -.-

C -----

Rye.3 Schemat pOjemnika na pr6bki 

2.1.5. Sita. Sita o oczkach kwadratowych o wielkości boku oczka aita 10 mm i 12.5 mm. 
l' 

2.1.6. Suszarka elektryczno z termoregulatorem zapewniajoca auezenie pr6bki przy tempera
j 

turze 105 ~ SOC. 

2.1.7. Wypoeatenia pomiarowo-kontrolne. Przepły~omierze. termometry termoelektryczne. re
gulatory temperatury. przyrzody rejeetrujoce temperaturt. pł4czki do oczyezczania gaz6w. 

2.1.8. Wypoaatenie pomocnicze. Pojemniki pr6bek, łopatki. tacki metelowe. ekaykatory. Pt
dzelki. 

2.1.9. Gazy utywane w badaniach. 00 badań nalety zapewnić tlenek wtgla ICOI w butlach lub 
z wytwornicy i ezot techniczny IN2I lub inny obojotny gaz w butlach. 

• 
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3. PRZYGOTCN/ANIE PRÓOKI 

3.1. 09ó,lno ;zossdy. Z pobranoj zgodnie z normę PN-01/H-04000 lub DN -'79/0604-0S próbki ogó 1-
noj grudek naloty przygotowoć do badań próbkę ~ masie 2 kg. Próbkę suszyć przy tsmperaturze 
105 + 5°C, dopóty, dopóki kolejno watania co 30 min nie wykażę zmian maey mniejszych niż - , 
0,2 g. Z próbki wydZioliĆ przez przeeiewonie klasę ~iornOWQ 10+12.5 mm. Z klasy wydzielić 
porcję ok. 500 g. przeznaczono do analizy chem~cznoj na oznaczenie żelaze całkowitego IFecałk!; 
tlenku żolozawogo IFeOI i je61i potrzoba - żelazo metalicznego tak, aby można było , obliczyĆ 

masę tlenu zwiozanego z żelazem w próbce. 
Z pozoaulej porcji grudok odrzucić wszystkie grudki, wyka~uj,ce pęknięcia lub uezkodtonio 

mechaniczne. Nieuszkodzone grudki etonowi, materiał dla oznacżania stopnia PQcznienia,- z któ
rogo 10eowo wybiera ai, wymagon, do oznaczań, - w zależn06c1 od wybranego okre6lonego atopnia 
pęcznienia - il06ć grudek. 

4. WARUNKI BADANIA 

4.1. Gaz redukcylny. Gaz użyty do redukcji powinien składać ai, z 40 ~ 0,5 % ~O i 60 ~ 
~ 0.5 % N2' Oopuszczalna zawart06ć zanioczyezczeń w gaz10 redukcyjnym wynoail 0,5 % H2 , 
0.2 % c02. 0,1 % 02 1 0.2 % H20. Gez powinien być negrzany do temperetury redukcji. 

4.2. Nateżenia przaplywu gazu redukcyJnego. W czaeie redukcji net,żanie przapływu gazu 
redukcyjnego powinno wynoaiĆ 15 dm3/min. 

4.3. Temperature rodukc1i. IV przypadku oznaczania etopnia pęcznienia warunki tomperaturpwe 
redukcji a, neetępuj,cel 

- w ciOgu pierwezych 40 min od rozpoczęcia próby temperaturę,podnoli Si, równomiernie do 
600°C, w ci'9U de1azych 140 min podnosi ei, równomiernie temperaturę do 1000oC. 

W przypadku oznaczania izotermicznego stopnia pęcznionia redukcję próbki przeprowadza Si, 
przy temparaturze 900 ~ 100C. 

5. PRZEPROWADZENIE OZNACZANIA 

5.1. Ozn.czani •• topnu p.cznioni. , .Z maay nieuezkodzonych grudek o wll!lko'Cl 10 + 12.5 mm. 
przez,naczonycll do ozneczanl. atopnia p~czni.nia. wybrać loeowo 40 grudek i podzielić j e na 
pi,ć poroji po oslem grudek każde. Ketd, porcję oddzlelnie /przed oznaczaniem{ WY8U'ZYĆ do 
It.łej masy przy temper_turze 105 ~ SOC. zważyć i zerejeetrować ma9' grudek. Okre6lić ,eUlIl8-. , 
ryczn. obj,to4c porcji grudek z. pomoc O wetenie hydro. te tycznego wg normy BN-84!0604-13 lub 
inn, Metod, z dokłedno'ci, nio mniejez, niż 0,1 cm3 • Po określeniu objęt04ci, grudki powtór
nie "'f.uezyć do .talej m88y przy tomperaturze 105 .!. 50C. Um1eeciĆ porcję B grudek w pojemni
ku na grudki na dw6ch poziomach /6rodkowy~ i dolnym{ po 4 grudki i zawieeiĆ ' pojemnik w retor
cie do redukcji. Górn, cz,'ć retorty 9zczelnie zemkn,ć. Retort, wprowadziĆ do pieca i umie6cić 

j, centrycznie tak ,; _by wewnętrzne 'cienki pieca lub el.menty grzewcza nie etykały 9ię z re
tort,. Przyłoczyć do retorty przewody doprow8dz~j,ce gaz redukcyjny i oboj,tny. WłQczyć piec 
i n_grz_oć próbk, 'Z. etał, szybko6ciO tek. aby .po 40 min oaiognoć temperatur, 6000C. P-rzez 
cely czee n_grzewani_ podewać do retorty gez redukcyjny. Po oaiOgnlęciu przez próbkę tempera
tury 6000C wył,czyć piec. odłoczyć dopływ gazu redukcyjnego i chłodzić próbkę watrumieniu 
gazu oboj,tnego do temperatury 200°C. Naet9~nio chłodziĆ próbkę do t.mperatury ptoczenia " po
wietrzu. Określić maa, wychłodzonych grudek i ich objęt06ć. Kolejne próby z porcjami po 8 gru
dek I p'rzygotowanymi. jak to podeno poprzedn io/ przeprow8dziĆ przy tempera t ur.ch 700. BOO, 

900 i l000oC. przy czym CZ'e n.grzewania do 6000C powinien wynieść zewsze 40 min, • na9t,p-
na przyroety tamper.tury powinny być 091,g.ne z azyb~o'ci, 10aoC/35 min, co daja noetępujQce 
w.runki cza.owo-tempereturowe dle poezczególnych 

40 min 
75 min 

110 III1n 
145 min 
180 min 

p1ęCiu oznoczań. 

GOooe 
1000 C 
BOOoC 
9000C 

10000C 
Po zekoń~zeniu k_tdego oznoczan1_ okre61ić me89 1 obj,to'Ć grudek. -
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5.2,' Oznaczanie izotermicznego .topnia pocznienia. Z mesy nieuezkodzonych grudek o wielko
'ci 10+12.5 mm. przeznaczonych do ozneczanie izotermicznego etopnie p,cznieni •• wybrać loeo-
wo 2 porcje po 18 grudek, wyeuezyć je do etalej maey przy temperaturze lOS ~ SOC zwatyć, za
rejeatrować mes, i objttośc katdej porCji oddzielnie. Obj,to'ć oznaczać z dokładnością ni8 , 
mniejez, niż 0,1 cm3 • Po oznaczaniu obj,.to'ci, grudki powtórnie wyeuszyć do etillej masy przy 
temperaturze 105 ~ SOC. Porcjt 19 grudek umieścić w pojemniku, po 6 grudek n_ k_tdym pozio;' 
mie. WprowadziĆ pojemnik do retorty, a rotort, po ezczelnym zemkni,clu umieściĆ oeiowo w piecu. 
Wl,czyć nagrzewanie piece, przepuezczej,C równocześn10 przez retortt gaz obojttny o nattte

n1u przepływu 10 dm3/m1n. 
Gdy temperatura próbk1 oei,gn1e 900oC, zwt,kezyć nat,tenie przepływu gezu obojttnego do 

15 dm3/min i odcz"keć do ustabilizowanie ei, temperetury pr6bki ne poziomie 900 ~ 100e. le
et,pić przep'lyw gazu obojttnego ' przepływell gezu_ redukcyjnego o nat~:l:eniu 15 dIl3/Mln •. 

Po upływie czeeu redukoji 60 min , wył,czyć piec, odł,czyć przepływ gazu redukcyjnego, wl,
czyć przepływ gezu oboj,tnego, w którym chłodzić próbk, do 2oooC. Neettpnie chlodziĆ pr6bkt 
do temperetury otoczenie w powietrzu. Okre,iić mee, zredukowanej próbki grudek i jej ,objt
to'ć. , . 

Oznaczanie nalety wykoneć dwukrotnie. Jako wynik podaje ai, śradni, arytmetyczń, dwóch ., 
oznaczeń; 

, 

6. WYNII<:I 

6.1. Obliczanie WYników. Ł,cznia ze etopniem p,czńienie oblicza 819 abeolutny i rzeczyw1ety 
e topień redukcj i. 

al Stopień p,czn1en1l.i (Av) i izoterIliczny ttop1eń p'czni ..... 18 (AvI ) w procentach, wylicza 
ei, z wzorul 

6v {AvJ • • 100 

gdzie I Vo - obj,to'ć grudek przed redukcję, cm3 , 

V1 , - obj,toŚĆ grudek po redukCji, cm3 • 

b/ Abeolutny etoplań redukCji IRl abel w procentach wyUcza ei, z wzorul 

gdzi81 FaO 
Felllet 
Fecalk 
0,111 

0,111 • FaO + 0,430 Femet • 
R1abs • -----------------------~- 100 

0.430 Fe 
całk 

- zawartoś/: tlanku t8laz8".go w próbce po redukcj 1, :li 
- zawartość :I: e'lo za aetallcznego w próbce po redukcji, 
- całkowita zawartość teleza w próbce po redukCji, % 
- wepółczynnik przeliczania FaO zawartego w próbce na 

tlenu zwi,zanego z Fe " postaci Fe20l , 

12/ 

~ 

równowatn, 11o'ć 

0,430 - , wep6łczynnik przeUczan'i. ' Fecałk zawartago w prÓbc. na 
ilość tlonu, potrzebn, do utlenieni_ Fecalk do Fe20 3 • 

etopień redukCji /R2abe/ lIIotnawyliczyć na podstawia ubytku Maey 
wzoru I 

równowatno 

Absolutny 
redukCji wg 

gdziel FaO' 
F ' e",et 
Fe~alk 
a' 
II 

próbki podoz .. 

[

0.111' FaO' + 0,430 Fe' t 
R abs • me + 

2 . 0,430 Fe~alk 
'a' - rV • 100 ] 

",'·0 430'Fe' , , całk 

• 100 /3/ 

- zawerto'ć tlenku telezewago w próbce przad redukcjo, ~, 
- zawertość telaza ",eta licznego w próbca przed redukCjo, ~, 
- zawartość tolaza całkowitego w-pr6boe przed redukcję, %. 
- lIIaaa próbki przed redukcję, g, 
- IIIBea próbki po redukcji, g. 
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cI Rzeczywisty utopień redukcji IRrz! w procentach wylicza ai, z wzoruI 

1 12/ eba _. R 'abs • <-~""-~-"------- . 100 14/ 
100 - R' aba 

gdziel R~ba - absolutny stopień redukCji próbki wyj~ciowej, który wylicza ai, ~ wzoruI 

0,430 Fe~ałk 
R' • aba 

0,111 FsO' + 0,430 Fe' __________ ...:::.m~e.:.t • 100 
15/ 

Uzyskane wyniki obUczeń zaokr,gla si~ do pier"azego miejeca po przecinku. Zaletność etop
nia p,cznienia llv od rzoczy"istego stopnia redukcji !::lv - f IRrz! wyraziĆ graficznie 
/ przyk ład - rys. 4/ 

20 40 80 80 
RZE.CZVW/5TV eTOP,liN R.DUKCJI1łr~ " , 

Ry .... 

IzotarMiczny atopi.en p,.cznienia. podaje 
stopniu redukCji, np. !::lvI. 22,4 ~ przy 

Bit jako wartoŚĆ ti.vI przy okr.Uony!" 
R -58,6~. rz 

.rzeczywie tY.1II 

KONI E C 

INFORMACJE DOOATK()'łE do ON-84/0604-14 

II In.tytucla opracowulaca normo - Instytut Metalurgii 1elaza, Gliwio. 

2. Normy z"iazane 
PN-81/H-04000 

8N-79/0604-05 

8N-8410604-13 

Anallza .chellllcEna rud 2elaza 1 .anganu oraz 10h koncentrlHów .epiaków 
1 grudek. Pobieranie i przygotowanie próbek doanallzy chemicznej i ozna
czania wilgotności. 
8adania fizyczne rud telaza i manganu oraz ich koncantrat6w apiek6wi gru. 
dek. Pobieranie i przygoto .. anie prÓbek do analizy Ziarnowej oraz oznacza
nle akllldu zia·rnowego. 
8adania wlaano'ol fizycznych rud telaza ich ·koncantratów i grudek. Meto
dy oznaczania g,atośol rzeczywiatej. obj,tośol0wej 1 naaypowej •. 

3. Normy m1.dzynacodon. 1 zagraniczn, 
RWPG er C38 4080 -8) OKnw_ .... e:lOI')'_. NeIOA onpe_ ... "."Y ..... np! ..,=--_. 
ISO/OP ~99 Iron Dr. Pelleu - OaterllinaUon of Relatlva Free-e .. elling Indax 

4. Autorzy prolektu - doc. dr int. Stefan Ziellńaki, int. Kryetyna 80gdaezeweke 

- ---------------------------------------------------------------------------
Aecllkq. normy wykonana przez zespół ",_nIkÓW Centralnego C»odka NormallucII HutnlClW8 2NU I Stall przy 1M2 

Korekt,wykonał - inż. K.Bogdeśz.,weica 


