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NORMA BRANŻOWA BN-75 
URZĄDZENIA 

1549-03 DO OBRÓBKI 
CIEPLNEJ I Atmosfery regulowane do obróbki cieplnej 

CIEPL'NO- Katalizator niklowy do wytwarzania Zam iast 
CHEMICZNEJ atmosfer endotermicznych BN-67/1549-03 

1. WSTĘP 

1.1. Przedm iot nor m y . P r zedmiot em nor m y 
są wym agania i bada nia dotyczące k atalizator a ni­
klowego przeznaczonego do wy twar zan ia atmosfer 
endotermicznych z gazów opałowych i ciekłych 

zvlią zków organicznych . 

1.2. Określenia 

1.2.1. K ataliza tor nik lowy - n ikiel lub t len ek 
n ik lu , osa dzony na nośniku cer am iczn ym , przy­
spiesza j ący procesy konwer s ji gazu opałowego lu b 
cieczy organiczne j z p owietrzem zachodzące p od ­
czas wytwarzania a tm osfery endotermicznej w r e­
torcie gen eratora. 

1.2.2. Nośnik ceramiczny - izolacyjny wyr ób 
ogniot rwały n a bazie koalinu, na przykład LA-lO 
o określonej gęstości p ozorn e j, ogniotrwałości 

i wytrzymałości n a ściskanie . 

1.2.3. Aktywność katalizatora - stopień p r zy­
spieszania procesów konwers ji gazó w opałowych 

lub cieczy organicznych z powietrzem w k ierunku 
osiągnięcia rów nowagi termodynamiczne j p rzez 
produ k ty konwer s ji wyrażony w procentach obję ­

tośc iowych za wartego w n ich m etanu. 

2. OZNACZENIE 

Przykład oznaczenia k atalizatora n iklowego 
o zawartości 5% niklu: 

K A T ALIZATOR NIKLOWY Ni 5 B N- 75/1549- 03 

3. WYMAGANIA 

3.1. Kształt i w ymiary. K a talizator p ow in ien 
być w yk onan y w postaci kostek sześciennych 

o w ymiarach boku 25- 3 mm. Kształtki k ataliza­
tora powinny mieć jed nakowe zabarwienie. Nie 
mogą być p okr uszon e an i popękane . Dopu szcza 
Się wyk onanie katalizator a w kształcie kulek 
lub pierścieni o średnicy m e przekraczającej 

25 mm. 

Grupa katal ogowa nT 04 

3.2. Skład chem iczny kata liza tora. Zawartość 

niklu w m asie katalizator a p owinna wynosić 3-: 
100/o wagowo. Zawartość tlenku żelazowego 

(Fe203) nie powinn a przekraczać 2% . Resztę 88 --7-
95% stanowi masa katalizatora. Zawartość niklu 
L' stala zamawiający z dokła dnością + 1 % Ni. 

3.3. Gęs tość pozorna - poniżej 1,2 g/cm3 . 

3.4. Wytrzymałość na ściskanIe - powyżej 
20 kG/cm 2. 

3.5. Ogniotrwałość zwykła - powyże j 1700 oC. 
3.6. Aldywność k a talizatora. P rzy wytwarzan iu 

atmosfer y endot erm icznej w zakresie p unktów 
rosy + 12 do _12 °C, w obecnośc i k ataliza tora , 
objętościowa zawartość m etanu w t e j atmosf er ze 
nie powinn a wynosić więcej niż 1,2%. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE, 
TRANS P ORT 

4.1. Palwwanie. Katalizator należy pakować w 
sp osób zabezpieczający go p r zed wilgocią atm o­
sferyczną i uszkodzeniami m echanicznymi. 

Na opakow aniach należy podać: 
oznaczenie k atalizatora wg 2, 

nazwę wytw órni, 
datę produ kc ji, 
znak K T . 

4.2 . Przechowy w anie. K atalizafor należy prze­
chowywać w pomieszczeniach such ych i zamknię­

tych. 

4.3. Tran sport katalizator a pOWInien odbywać 

się dowolnym środkiem tra nsportow ym w sposób 
zabezpieczający p rzed za wilgoceniem i uszk odze­
m em m ech anicznym. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie kształtu l wym iarów kształtek 

katalizatora (3.1), 
b) oznaczanie niklu l tlenku żelazowego w ka­

t alizatorze (3.2 .), 
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c) oznaczanie gęstości pozornej (3.3), 
d) c'znaczanie wytrzymałości na ści skani e (3.4) , 
e) oznaczanie ogniotrwałoś'Ci zwykłej (3.5), 
f) oznaczanie aktywności (3 .6). 
Badania w zakresie od a) do e) dotyczą wy­

t wórcy ka talizatora. Badania w zakresie a) i f) 

dotycząca użytkowania. 

5.2. Liczba próbek do badań. Do badań w za­
kresie od a) do e) wybrać losowo z każdej odbie­
ranej partii 20 kształtek katalizatora. Do badań 

f) z dost arczonej partii pobrać losowo katalizator 
"v ilośc i potrzebnej do wypełnienia retorty gene­
ratora endotermicznego, przyjmując średnio 1 kg 
katalizatora na 1 dm3 objętości r etorty . 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Sprawdzanie wyglądu zewnętrznego wy­

miarów kształtek katalizatora na zgodnośC~ 

z wymaganiami 3.1 przeprowadza się wizualnie 
i za pomocą liniału lub suwmiarki. 

5.3.2 . Oznaczanie zawartości nildu w kataliza­
torze 

5.3 .2.1. Zasada oznaczania. Wydzielenie niklu 
w postaci trudno rozpuszczalnego osadu dwumety­
loglioksymianu niklu z rozworu amoniakalnego 
po uprzednim usunięciu krzemionki. Odsączenie, 

'v-v' ysuszenie i zważenie otrzymanego osadu. 

5.3.2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny 1,18 cz.d.a., roztwór 1 + 1. 
b) Kwas a:zJotowy 1,4 cz.d.a. 
c) Kwas siarkowy 1,83 cZ.d.a. 
d) Kwas fluorowodorowy cz.d.a ., r oztwór 40-

procentowy. 
e) Kwas winowy cZ.d.a. 
f) Amoniak (0,41) cZ.d.a. 
g) Węglan sodowy cZ.d.a. 
h) Węglan potasowy cZ.d. a. 
i) Dumetyloglioksymu roztwór: 10 g dwume­

tyloglioksymu rozpuścić w 1 dm :1 alkoholu 
etylowego (96°/0). 

5.3.2.3. Przygotowanie próbki do badań . Pobra­
ną do badań próbkę katalizatora rozdrobnić na 
pył, z którego odważyć trzy próbki po 0,5 g z do­
kładnością 0,0002 g. 

5.3.2.4. Wykonanie oznaczania. Odważoną prób­
kę rozpuścić w 20-:-30 cm3 kwasu solnego (1,1 8) 
utleni"jąc kwasem azotowym (1,4). Roztwór odpa­
rować w celu wydzielenia krzemionki. Suchą po­
zostałość zadać 10 cm3 kwasu solnego (1,18) , 
a następnie dodać 40-:-100 cm3 gorącej w ody, od­
sączyć części nierozpuszczalne i przemyć gorącą 

wodą · 

Sączek z osadem wysuszyć, spalić i p r azyc 
w tyglu platynowym, a następnie usunąć krze­
mionkę pr zez odparowanie z kwasem s iarkowym 
(1,83) i 40-procentowym roztworem k wasu fluoro­
wodorowego. Pozostałość w tyglu stopić z m ie-

szanką węglanu sodowego i potasowego, a pow­
stały stop rozpuścić w roztworze kwasu solnego 
(1: 1) i otrzymany roztwór połączyć z głównym 
przesączem. Do połączonych roztworów dodać 

k wasu winowego w ilości 5 g na każdy gram 
próbki oraz amoniaku, aż do słabo alkalicznej re­
a kcji. Roztwór uzupełnić wodą do objętości 

300 cm3, zakwasić kilkoma kroplami kwasu sol­
nego (1 ,18) i ogrzać do temperatury 70°C po czym 
dodać 25 cm3 roztworu alkoholowego dwumetylo­
glioksymu i zalkalizować amoniakiem. Dla s trące­

nia niklu rozt wór pozostawić na 1 godz w tempe­
r aturz e 40 -:-70 oC, po czym ""v-ydzi elony osad odsą­
czyć i prz emyć ciepłą wodą. Następnie osad roz·­
puścić w r oztworze kwasu solnego (1 :1), utlenić 

k ilkoma kroplami kwasu azoto wego (1 ,4) i odpa­
rować do suchości . Pozostałość po odparowaniu 
rozpuścić w roztworze kwasu solnego 1: 1 i po do­
daniu wody do objętości 300 cm3 i 1 g kwasu 
winowego powtórzyć strącanie niklu w sposób po­
prz ednio opisany. Osad odsączyć przez zważony 
p rzed tym tygiel Schotta G4, przemyć wodą i wy­
suszyć przy t emperaturze 105°C, a po ostudzeniu 
zważyć tygiel z osadem. 

5.3.2.5. Obliczanie wyników oznaczania. Zawar­
tość niklu w próbce obliczyć w procen tach wg 
w zoru 

x = m , . 0,2032 ___ ] n~ 

11~ 

w którym: 

m j m asa osadu dwum etylogli oksymen u 
niklawego, g, 

m - masa próbki, g, 
0,2032 - zawartość niklu w 1 g dwumetylogli­

oksymianie niklawym, g. 

5,3.2.6. Wynik końcowy oznaczanIa. Należy 

przyj ąć średnią arytmetyczną wyników trzech 
równol egłych oznaczatJ. , których rozbieżność n ie 
prz ekracza + 0,25'°/0 Ni. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości tlenku 
(F'e203) na zgodność z wymagamaml 
PN-69/H - 04154. 

żelaza 

3.2. wg 

5.3.4. Oznaczanie gęstości pozornej n a zgodność 

z wymaganiami 3.3 należy wykonać zgodnie 
z PN-64/H-04185. 

5.3 .5. Oznaczanie wytrzymałoci n a ściskanie na 
zgodność z wymaganiami 3.4 należy wykonać zgo­
dn ie z PN- 69/H-04179. 

5.3.6 . Oznaczanie ogniotrwałości zwykłej na 
zgodność z wymaganiami 3.5 należy wykonać zgo­
dnie z P N-64/H - 04177 na stożkach przygotowa­
nych z uprz ednio wypalonego katalizatora. 

5.3 .7. Oznaczanie aktywności kataliza tora 

5.3.7.1. Zasada oznaczania. Pomiar zawartości 

objętościowej metanu w atmosferze endotermi­
czn ej w y t warzanej w generatorze endotermi-
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cznym z retortą wypełnioną badanym katalizato­
rem. 

5.3.7.2 . Aparatura i przyrządy 

a) generator endotermiczny o temperaturze 
znamionowej 1050°C, (dowDlnej wielkości i firmy) 
odpowiadający wymagan1Dm BN -71/15 49-09, 

b) miernik temperatury punktu rosy o zakresie 
pomiarowym co najmniej -15°C do + 15°C i do­
kładności pomiarowej + 1°C. Do pomiarów tem­
peratury punktu rosy można stosować mierniki 
działające na zasadzie kondensacji pary wodnej, 
z chłodzeniem gazu przez adiabatyczne rozpręża­
nie lub działające na innej zasadzie, 

c) miernik obj ętościDwej zawartości metanu w 
gazach chromatopłat analizator metanu na pod­
czerwień lub orsatochromatDgraf. 

5.3.7.3. Surowce. Do wytwarzania atmosfery 
endotermicznej przy sprawdzaniu katalizatora na­
l eży stosować gazy opałDwe odpowiadające wyma­
ganiom BN-68/1549-04. 

5.3 .7.4. Przygotowanie do badań 

a) Suszenie katalizatora w retorc ie generatora. 
Z wygaszonego generatora wymontować retortę, 

odkręcić pokrywę retorty, opróżnić z uprzednio 
używanego katalizatora, a wnętrze r etorty do­
kładnie oczyścić. Następnie napełnić retortę ka­
ta lizatorem. WmDntDwać retortę w generator. Na­
stawić r egulator temperatury generatora na 
400°C i włączyć ogrzewanie. Przy zamkniętym 

zaworze dopływu gazu opałowego włączyć sprę­

żarkę dla przedmuchiwania r etorty powietrzem , 
nastawiając (zaworem na tablicy generatora) 
przepływ równy 10% nominalne j wydaj ności ge­
neratora. W temperaturze 400°C suszyć kataliza·­
tor przez 24 godz. Następnie podwyższyć tempe­
raturę generatora do 700°C i suszyć katalizator 
dalsze 24 godz. Po wysuszeniu katalizatora spraw­
dzić gorne połDżenie katalizatora w retorcie . Uzu­
pełnić powstały ewentualnie uby t ek i zamknąć 

szczelnie pokrywę r etor ty włączając ją do układu 
wyciągowego. 

b) Aparatura pomiarowa. Przeprowadzić mon­
taż aparatury zgodnie ze schematem. Na koń­

cówce 1 do pobierania próbek atmDsfer y endo­
termicznej z retorty 2 należy zainstalować rurkę 
gumową lub metalową z dwoma t r ójnikami 3 
i zakończoną palnikiem Bunzena 4. Na końców­
kach trójników nałożyć przewDd y z lmrkami ga­
zowymi 5 dDprowadzając atmosferę z gen era tora 
do miernika punktu rosy 6 i miernika 7 metanu. 
W r urce manometru wodnego 8 znajdującego się 

na tablicy sterującej gener atora i wskazującego 

różnicę ciśnień między obydwu końcami retorty 
sprawdzić poziom cieczy wskaźnikowej i w razie 
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S ch emalt mOln ta2lUaJpaI'aJtury pomiarowej do 
slp~'a'Wld'zaJnli a a!kltY'WlI1'o~ai kataliza tora 

potrzeby dopełnić do wymaganego pozlOmu. 
Sprawdzić połączenia z końcami retDrty . 

c) Płukanie retorty generatora wypełnionej ka­
talizatorem. Przy wyłączonym dopływie gazu 
i powietrza nagrzać generator do temperatury 
1050 0 C i wygrzewać go w t ej temperaturze przez 
2 godz. Następnie włączyć sprężarkę i otworzyć 
dopływ gazu do retorty, nastawiając r egulatorem 
d opływ gazu i powietrza do retorty (odpowiednio 
do wskazań ins trukcji fabrycznej) generatora dla 
uzyskania atmosfer y endotermicznej o punkcie 
r osy + 12°C i wydatku atmosfery równego 0,75 
wydatku nominalnego generatora. Włączyć do· 
pływ gazu do zes tawu aparatury pomiarowej po­
dan ej n a schem acie. Zanotować wskazania mano­
m etru spadku ciśnienia w retorcie. W czasie płu­
kania r etorty, jak również w czasie pomiaróvv 
aktywności katalizatora, wahania wskazań mano­
m etru nie pDwinny przekraczać początkowej war­
tości + 50 mm. Nadmierny wzrost różnicy ciśnie­

nia w retorcie wskazuje na nieprawidłowy prze­
bieg wytwarzania atmosfery w r etor cie . Atmosfe­
rę endotermiczną przy nastawionym dopływie ga­
zu i pDwietrza należy wytwarzać w czasie 274 
godz mierząc co 0,5 godz temp eraturę pun­
ktu r osy. Natężenia dopływów gazu i powietrza 
powinny zapewmc wytwarzanie atmosfery 
o t emperaturze punk tu rosy + 12°C. W przypad­
k u stwierdzenia niższej temperatury punktu ro­
sy należy zwiększyć dopływ powietrza. P o upły­

wie podanego czasu wysoki począ tkow'o punkt 
rcsy powinien ustalić się na poziomie + 12°C. 
W razie potrzeby należy skDrygować wskazywaną 
wartość zmieniając odpowiednio s tosunek powie­
t rza do gazu i doprowadzając go do wartości + 12 
± 1°C. Po uzyskaniu tej wartości, z dwóch kolej ­
nych pomiarów przeprowadzonych w odstępach 

co 0,5 godz można przystąpić do sprawdzania 
katalizatora. 
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5.3.7.5. Wykonanie oznaczanIa polega na wy­
t warzaniu atmosfer y endotermicznej o t empera­
turach punktu rosy + 12°C; OOC; - 12°C z dokła­
dnością + 1°C oraz na pomiarze zawartości meta­
nu w wyt warzanej atmosferz e z dokładnością 

+ 0,2%. 

Żądane tempera turowe punktu rosy atmosfer y 
uz sku je się regulując odpo wiedni o dopływy gazu 
opałowego i powietrza. Czas wytwarzania atmo­
sfery endotermicznej o żądanej stałe j tem p2ra tu­
rze punkt u r esy (np . + 12°C) z wymaganą do!da­
dnością + 1°C rowinien wynosić 4 godz. VI tym 
czasie należy dwukrotnie przeprowadzić pomiar 
zawartości m etaYlU. Po zakończeniu drugiego po­
miaru zawartości m etanu należy zmienić natęże­

nie dopływów gozu i }: owietrza tak, aby uzyskać 
atmosferę o kole jne j, podane j t emperaturze pun·· 
ktu rosy OOC. P o ustaleniu s ię temper at ury pun­
ktu rosy a tm osf2ry z żądaną dokładnością + 1°C, 
powtórzyć pc-prz2dnie czynności . Analogiczn ie 

wykonać czynności dla t emperatury 
sy atm osfer y - 12°C. 

punktu ro-
~ \ 

W czasie sprawdzania aktywności katalizatora 
należy notować wskazania m anometru spadku 
ciś ni enia w r etorcie co najmniej dwukrotnie tj. 
na początku pomiarów - po ustaleniu się t em·· 
peratury punktu rosy + 12°C i na końcu po dru­
gim kolejnym pomiarze zawartości metanu 
w a tmosferze o temperaturze punktu rosy -12°C. 

5.3.7.6. Wynik końcowy oznaczania. Zawartość 

m etanu w wytworzonych atmosferach endotermi-
-1 0 0 ° . cznyc h o punktach rosy - 12 C; O C; -12 C nie 

powinna przekroczyć (dla każdego punktu) 1,2%. 
W przypadku gdy zawartość m etanu jest większa 

od 1,2°/11, oznaczanie należy powtórzyć, a uzyska­
ny wynik uznać za końcowy. 

5.4. Ocena wyników badań . Partię katalizatora 
należy uznać za zgodną z wym aganiami norm y, 
j eżeli wyniki wg 5.1 są dodatnie. 

KONIEC 

INFORMACJE DOD ATKOWE 

1. I ns tytucja opracowująca norm€; - I n stytut Mecha­
niki Precyzyjne j, \Varsza w a . 

2. I s t ot ne zm iany w stosunku do B N -67/1549-03 
a ) c'bn.i ż ciIlo przedział zawartośc i nikl u i wptrowadzono 

ograniClz,e'l1;ie zawartości tlenJnl żelazowego (skła d chem i­
czny), 

b) obniżono gęstość pozorn::j kala li,zatora i jego wy­
Itrz )'Imalość Ola ś,c i skanie . a pd:dwyższono ogniotrwałość, 

'c ) wp r owa1dlz,ono n owe kr Y'terium dotyczące 'a k tywino­
ści k ata lizatora oraz badań dotyczących jej oznaczania. 

3. Norm y związane 
P N- 69/H - 04J 54 AJIlaliza chemic~na mater:iałów ognio'trwa·· 

łY'ch glinok r zemian Glwych 

PN-69/E- 04179 Materiały og;I1iiO'trwale . P r óba ś ci slka nia 

P N -64 /1I -0417 7 J'Vl a teri-aly og1niOlLrwale. Ozna czanie ognio­
trwa łości zwykłej 

P N-64/H- 04185 Materiały ogniotrwałe . O zn ac2i3ni e gęslto ­

ści pozornej porowatości i nasiąkliw'ości 

B N- 71/1549- 09 Urządzenie do obróbki ciepl n ej . G enera­
tor y otmosfer regulowanych. Wymagania ogólne 

BN-68/1 549- 0"" A tmosfery r EigdOlwa,ne do obróbki cie­
plnej. Surc,'Wce do w ytwa'rzaniiaatmosfer. W ymaga ­
n ia t echniczne i b adania 

4. Au tor zy pro jektu normy - dr 1nż . Tadeu sz Sobu­
s ialk i inż. Wi esłaW Olszański, Iln~tY'tut Me'chani'ki Pre­
cy,zY'j nej, Wa rszalw a. 


