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Pristroj pro analyzu uhlikovych produkti

Oblast vynélezu

Vynalez se tyka pfistroje pro analyzu uhlikovych produktl, vytvofenych z granuldrniho koksu
a neupotfebenych a spalenych uhlikovych vzorki.

Dosavadni stav techniky

Je znamo, Ze se kazdy vyrobce kovil snazi ziskat co nejv&t§i mnoZstvi poznatki, tykajicich se
vlastnosti ¢asti vyrobniho zatizeni, jako jsou anody, katody a podobné.

Existuje fada faktor, které rozhoduji o chovani uhlikového produktu v pribéhu vyroby kovu.

V pripadé, ze se uhlikovy produkt dostava do styku se vzduchem tak, jak k tomu &asto dochazi
v horni ¢asti anody, dochazi ke korozi uhliku. Dal$im nezadoucim postupem, k némuz dochazi
pfevazné na spodni strané napfiklad u anody, je reakce €asti oxidu uhligitého z primarniho
postupu s uhlikem za vzniku oxidu uhelnatého. Tyto dva jevy jsou nazyvany reaktivita materialu
vzhledem ke vzduchu a reaktivita k oxidu uhli¢itému.

Tyto dva pochody mohou vést k oddrolovani materidlu anody v podstaté ve formé sazi, coz ma
Casto za nasledek vznik problémi v souvislosti s pfitomnosti &astic anody v elektrolytu.

Koeficient tepelné roztaznosti CTE je vlastnost uhlikového produktu, kterd se rovnéz v prib&hu
vyroby kovi sleduje. Analyza koeficientu tepelné roztaznosti se nazyva dilatometrie.

Existuji pfistroje, jimiz je moZno stanovit svrchu uvedené vlastnosti uhlikovych produkta.
Témito pfistroji je v§ak mozno zméfit pouze bud’ reaktivitu a index tvorby sazi, nebo koeficient
tepelné roztaznosti. Mimoto jsou existujici pfistroje asto velké a nepfesné a jejich pouZiti je
slozité a nakladné na ¢as.

Je ziejmé, Ze by bylo velmi Zadouci mit k dispozici vhodnéjsi pfistroj, jimZ by bylo moZno méfit
viechny vlastnosti uhlikovych materiald.

Podstata vynalezu

Vynélez se tykd pfistroji pro analyzu uhlikovych produktl, ato reaktivity se vzduchem
asoxidem uhliitym, indexu tvorby sazi akoeficientu tepelné roztaznosti. VSechny tyto
vlastnosti uhlikovych material je mozno stanovit pistrojem podle vynalezu.

Tento ptistroj ma fadu vyhod ve srovnani s dfive znamymi pfistroji. K analyze uhlikového
materidlu pfi zjisté€ni viech jeho svrchu uvedenych vlastnosti nyni stai pouze jeden pfistroj,
zatimco dfive bylo nutno pouZit alespoii dva od sebe odli§né pristroje. Znamena to Usporu
nakladi idsporu Casu a poétu pracovnikil, jichZz je zapotfebi k obsluze pfistroje. Mimoto je
ptistroj podle vynalezu konstruovan tak, Ze vyzaduje mensi prostor.

Pristroj je tvofen jednotkou, ktera fidi rizné jeho Casti a zaznamenavé a zpracovava analytické
udaje. Tim se dosahuje velmi rychlé a ptesné analyzy vSech daji. Z tohoto divodu je pouziti
ptistroje snadné, protoZe tato jednotka fidi celou analyzu ak jejimu pouzivani neni zapotiebi
zvlastniho 3koleni pracovniki.
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Pristroj k analyze uhlikovych produkti podle vynélezu je uspotadén tak, Ze reaktivita ke vzduchu
a k oxidu uhli¢itému, index tvorby sazi a koeficient tepelné roztaZnosti se stanovi soucasné pfi
pouziti vertikdlni a/nebo horizontdlni troubové pece, ktera je opatfena pfistrojem pro vaZeni
vzorku pfistrojem pro pribézné zaznamenavani teploty a/nebo zaznamenavani roztaZmosti, do
této troubové pece se na jednom konci pfivadi plyn a kazda z troubovych peci je pfipojena na
jednotku pro fizeni analyzy a pro zpracovavani analytickych idaju.

Vzorky uhlikového materiélu, ktery ma byt analyzovén na svou reaktivitu a na index tvorby sazi
se zavési do drzdku pro vzorky v pfistroji pro vazeni vzorku, zatimco vzorky uhlikového
materialu, ktery ma byt analyzovan na koeficient tepelné roztaznosti jsou uloZzeny do drzaku pro
vzorky a uvedeny do styku s diferencidlnim pievadétem.

Reaktivitu a index tvorby sazi je mozno méfit na granulovaném koksu a na spalovanych vzorcich
uhlikového materidlu. M¢éfeni roztaZznosti je mozno provadét na nepouZzitych i spéilenych
vzorcich materialu.

Vynélez bude podrobnéji vysvétlen formou pfikladi v souvislosti s pfiloZzenymi vykresy.

Popis vykrestu

Zakladni provedeni pfistroje podle vynalezu je znizornéno na obr. 1.

Na obr. 2 je znazornéno uloZeni vzorku pfi stanoveni reaktivity materidlu a indexu tvorby sazi.
Na obr. 3 je znazornéno méfeni tepelné roztaznosti vzorku.

Zafizeni na obr. 1 je tvofeno jednotkou 1 pro fizeni analyzy a zpracovéani ziskanych ddaji,
troubovymi pecemi 2 k provadéni analyzy, pfistrojem 3 pro véZeni vzorku a dilatometrem 4 pro
méfeni roztaznosti vzorkll pisobenim tepla. Zasadné je moZno paraleln& analyzovat v&tsi podet
vzorkil tak, Ze se n€kolik troubovych peci 2 napoji na Gistroji pro analyzu vysledku.

V ptipad€, ze se stanovi reaktivita ke vzduchu ak oxidu uhli¢itému a index tvorby sazi, je
vhodné pouzit vertikalnich troubovych peci 2 se vstupnim otvorem pro plyn, v nichz je drzak pro
vzorek volné zav&3en z pristroje 3 pro vazeni vzorku, takZe zasahuje smérem dold do troubové
pece 2. Drzik je opatien jednim nebo vétSim poctem termoelektrickych &lanki pro zazna-
menavani teploty uhlikového materialu.

V provedeni, znazornéném na obr. 2 je pfistroj tvofen opét troubovou peci 2, pfistrojem 3 pro
vazeni vzorku, troubova pec 2 je opatfena vstupnim otvorem 3 pro pfivod plynu, drzdkem 6 pro
vzorek, mimoto je opatfena radidlnim stinénim 7 proti Gniku tepla a zafeni a vyhfivacim prvkem
8.

V ptipadé dilatometrie se uZzivaji vertikalni troubové pece 2 v ptipadé dosud nepouzitych vzorki
materialu, zatimco pro pouZiti spalenych vzork je mozno uZzit horizontalné uloZené troubové
pece 2. Nepouzité vzorky musi byt uloZeny v pribéhu analyzy vertikdlné vzhledem k tomu, zZe
pomé&mé meékky material téchto vzorkl se spefe v prubéhu analyzy s drzikem v ptipadé hori-
zontélniho uloZeni, takZe dosazené vysledky jsou nespravné.

V horizontalni troubové peci 2 je mozno soucasné analyzovat dva spalené vzorky tak, Ze se jeden
uloZi na jednu stranu a druhy na druhou stranu téZe troubové pece 2. Troubové pece 2 tohoto
typu se vstupnim otvorem pro plyn vytvéreji sou€asné dilatometry, které jsou tvofeny drzdkem
pro uhlikovy materidl, vsunutym na urlitou vzdalenost do pece, drzdk je opatien



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 285374 B6

termoelektrickym ¢lankem aspojen na jednom konci troubové pece s diferencidlnim
prevadécem.

Na obr. 3 je znazornéno provedeni troubové pece 2 jako dilatometr. V tomto piipadé je zafizeni
tvoreno troubovou peci 2, opét opatfenou radidlnim stinénim 7 a vyhfivacim prvkem 8. Vzorek 9
uhliku se do pece vsune pomoci drzdku 10, snimZ je spojen termoelektricky ¢lanek 11.
Diferencialni pfevadé¢ 13 pro pfevadéni velikosti roztaznosti materialu je opatfen krytem 12.

Tento ptistroj pro analyzu uhlikovych materidli je mozno vyuzit jak pfi vyzkumnych pracech,
tak pfi béZném testovani pfi vyrobé anod.

Dile bude podrobnéji vysvétleno provadéni jednotlivych méfeni uritych hodnot ptistrojem
podle vynalezu.

Analyza reaktivity a indexu tvorby sazi

Analyza reaktivity a indexu tvorby sazi se provadi pfi stilé teplot&. Ztrdta hmotnosti vzorku,
k niZ dochazi v disledku tvorby plynnych produkti piisobenim vzduchu nebo oxidu uhligitého se
méii kontinualn€. Pfi vyvaZené reakci je ztrita hmotnosti iméma &asu. Ztrata hmotnosti jako
funkce Casu je vyjadienim reakéni rychlosti, ktera se oznaGuje jako reaktivita ke vzduchu nebo
k oxidu uhli¢itému. MnoZstvi sazi, které se vytvofi v priibéhu analyzy se vaZi a tvoii zaklad pro
vypoCet parametru, ktery se udavé bez uvedeni rozméru, indexu tvorby sazi.

Vzorek uhliku se zavé€si pomoci drzaku 6 do vertikalné uloZené troubové pece 2, ktera je
vyrobena ze zlata. Aby bylo moZno ztratu hmotnosti kontinualné sledovat jednotkou 1, zavési se
vzorek tak, Ze drzdk 6 je zavéSen v pfistroji 3 pro véaZeni vzorku. Se vzorkem je spojen také
termoelektricky €ldnek, takZe je moZno trvale zaznamenavat a kontrolovat teplotu vzorku.
Teplota v troubové peci 2 a ve vzorku je Fizena jednotkou 1.

Drziky 6 pro vzorky, uréené k analyze granulovaného koksu a spalenych vzorkii uhlikového
materialu maji odliSny tvar, av3ak oba typy maji takovy tvar, Ze termoelektricky &lanek je pii
zaznamu teploty spojen ptimo s uhlikovym materidlem. To znamena, Ze zaznamenavani teploty
je velmi piesné.

Plyn se do troubové pece 2 privadi vstupnim otvorem 5 v jeji spodni &4sti a predehiiva se na
reakCni teplotu pfi svém prichodu radidlnim stinénim 7 na své cest® smérem ke vzorku

Y™ w7

uhlikového materialu. Privadéni plynu je rovnéZz fizeno jednotkou 1.

Analyza uhlikového materidlu na reaktivitu ana index tvorby sazi se provadi automaticky
Jednotkou 1, ktera se automaticky pfepina pro pfivod jednoho nebo druhého plynu. P¥i zahtivani
vzorku se pfivadi inertni plyn, obvykle dusik. Jednotka 1 automaticky uzavie p¥ivod dusiku
aotevie ventil pro pfivod oxidu uhli¢itého. Po ukon€eni reakce se jednotka 1 automaticky
piepne, &imz se otevie ventil pro dusik a vzorek se poéne chladit.

V pritb&hu analyzy vzorku jsou dodrZzovany tyto zakladni podminky:

doba zahfivani: 60 minut
doba reakce: 180 minut
doba chlazeni: 30 minut

reakéni teplota v CO;: 960 °C
reakéni teploty ve vzduchu: 525 °C.

Pritok plynu troubovou peci 2 je 100 NI/h pro oxid uhligity a 200 NI/h pro vzduch.
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Uvedené reakéni podminky v8ak mohou byt pracovnikem snadno pozménény.

Pristroj 3 pro vazeni vzorku ma reprodukovatelnost pfiblizn€ 1 g. Hmotnost se zaznamenava
kontinualng, pfi standardnich podminkich kazdych 20 sekund. Vysoky pocet méfeni, dobra
reprodukovatelnost stanoveni hmotnosti a dobra regulace teploty, ktera je v rozmezi + 1 °C od
pozadované teploty mohou zajistit vysokou pfesnost vysledkd, ktera je presn&j§i nez + 1 %.

Vysledky analyzy, pokud jde o reaktivitu a index tvorby sazi jsou vypo&itivany jednotkou 1.
V piistroji, ktery je tvofen osmi troubovymi pecemi 2, je moZno analyzovat osm vzorkd uhli-
kového materialu v prib&hu 4,5 hodiny. Doba, jiZ je zapotiebi pro piipravu vzorku uhlikového
materialu pro analyzu, je 10 minut. Jak jiz bylo uvedeno, jednotka 1 ¥idi troubové pece 2 auto-
maticky. Doba, jiZ je zapotfebi k pfipravé vzorkd, jejich upevnéni v dracich do peci, k vyjmuti
vzorkil z peci, shromazdéni sazi a odecteni vysledkd pro osm vzorki je celkem 100 minut.

Dilatometrie

V ptipad€, Ze se pfistroj uzije jako dilatometr, nahradi se pfistroj 3 pro véaZeni vzorkl
diferencidlnim pfevadétem 13. Mimoto se uZije odli3ného drziku 10, opatfeného termo-
elektrickym ¢lankem a spojeného s diferencidlnim pfevadédem 13, ktery umoZiiuje zazna-
mendvat zménu objemu a teploty vzorku v jednotce 1, &imZ je moZno vypoéitat koeficient
tepelné roztaznosti.

Koeficient tepelné roztaznosti CTE se vyjadfuje jako primémy vzestup objemu vzorku
uhlikového materialu jako funkce teploty.

Analyza uhlikového materidlu ke stanoveni koeficientu tepelné roztaznosti se provadi tak, Ze se
nejprve piivadi plynny dusik. Pak se produkt zahfeje zteploty mistnosti na 800 °C rychlosti
10 °C za minutu. Tyto podminky je moino je§t¢ upravit. Teplota a zm&na objemu se zazna-
menavaji a zanesou do grafu. Po ukonéeném méfeni se material zchladi na teplotu mistnosti,
v pritbéhu chlazeni se do teploty 400 °C rychlost chlazeni zvy3i pfivadénim dusiku za vy3siho
tlaku. Po poklesu pod 400 °C se jako chladici prostfedi uZije vzduch, rovnéz ptivadény pod
tlakem. Cely postup je automaticky a je fizen jednotkou 1.

Koeficient tepelné roztaznosti vypocitd jednotka 1 na zéklad& udaji, ziskanych v pribéhu
dilatometrie.

Analyza trvd 80 minut, navic je doba chlazeni. P¥iprava vzorkd, jejich upevnéni v pecich, jejich
vyjmuti a odedteni vzorkl na 10 dilatometrech trva celkem 120 minut.
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PATENTOVE NAROKY

1.  Pristroj pro analyzu uhlikovych produktd, jejich reaktivity se vzduchem a oxidem uhliditym
a pro stanoveni indexu tvorby sazi, vyznadujici se tim, Ze obsahuje alespoii jednu
troubovou pec (2) pro stanoveni reaktivity ke vzduchu, oxidu uhli¢itému a pro index tvorby sazi,
vybavenou pfivodem (5) pro plyn adrzikem pro vzorek, vybavenym pfistrojem pro méfeni
teploty a pro vazeni vzorkd, alespoii jednu troubovou pec (2) pro stanoveni tepelné roztaznosti
s drzékem, opatfenym pfistrojem pro méfeni teploty a pro méfeni dilatace vzorku a spole¢nou
jednotkou pro zpracovani analytickych idaju.

2. Pfistroj podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze troubovad pec pro stanoveni
reaktivity ke vzduchu a k oxidu uhli¢itému a indexu tvorby sazi je opatfena drzakem (6) pro
vzorek, volné zavéSenym z pfistroje (3) pro vazeni vzorku a zasahujicim smérem doli do
troubové pece (2), drzék (6) je opatfen alespoii jednim termoelektrickym &lankem pro zdznam
teploty v uhlikovém produktu.

3. Pristroj podle naroku 1, vyzmacujici se tim, Ze troubova pec pro stanoveni
koeficientu tepelné roztaznosti, je opatfena dilatomerem, tvofenym drZikem (10) pro vzorek (9)
uhlikového produktu, uloZzenym do troubové pece (2), drzak (10) je opatien termoelektrickym
¢lankem (11) a spojen s diferencialnim prevadécem (13) v koncové €asti troubové pece (2).

3 vykresy
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OBR. 1
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OBR. 2
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