Лабораторна робота 1

ВІДБІР І РОЗДІЛЕННЯ ПРОБ ВУГІЛЛЯ ТА ПРИГОТУВАННЯ АНАЛІТИЧНОЇ ПРОБИ

Мета роботи – навчитися відбирати та розділяти проби вугілля та вміти приготувати аналітичну пробу.

Основні теоретичні відомості

Відбір об’єднаних проб проводять від кожної партії палива. При регулярних поставках допускається, за погодженням сторін, періодичне випробування партій палива. Відбір проб проводять у потоці палива під час його транспортування по стрічкових смугах так і в нерухомому шарі палива, що завантажено в транспортні засоби.

Базова похибка випробування (відбору, підготовки та аналізу проб) при визначенні зольності або масової частки загальної вологи палива (для сланців – нижчої теплоти згорання) при довірчій ймовірності Р = 0,95 вказана в табл.1.

Таблиця 1

Похибка випробування

	Найменування показників
	Значення
	Базова похибка випробування

	Зольність 
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 або масова частка робочої вологи 
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	До 20 %

Понад 20 %
	± 10 відн. %

± 2 абс. %

	Нижня теплота згорання
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	До 12,56 МДж/кг 
(3000 ккал/кг)

Понад 12,5 МДж/кг (3000 ккал/кг)
	± 0,63 МДж/кг
(±150 ккал/кг)

± 0,84 МДж/кг
(±230 ккал/кг)


Наприклад. При аналізі проби вугілля зольністю 15 % (або з масовою часткою загальної вологи 15 %) отриманий результат аналізу повинен перебувати в інтервалі 13,5–16,5 %. Базова похибка випробування застосовується для всіх видів випробування, якщо договором про постачання палива не передбачені інші нормативи похибки.

Відбір проб повинен проводитися механізованим способом із застосуванням пробовідбірників, які відповідають вимогам стандарту. Якщо неможливий механізований відбір, допускається відбір проб вручну. Точкові проби, що відбираються в об’єднану пробу, повинні бути рівномірно розподілені по всьому об’єму партії палива.

Кількість точкових проб (n), що відбирають в об’єднану пробу від партії кам’яного вугілля і антрацитів масою до 1000 т або партії бурого вугілля, горючих сланців і брикетів масою до 2500 т для визначення зольності, масової частки загальної вологи і нижчої теплоти згорання з похибкою, що не перевищує величин, зазначених в табл. 1, приведено в табл. 2.

Таблиця 2

Кількість точкових проб для твердого палива

	Вид палива
	Кількість точкових проб (n),
не менше

	Паливо збагачене і брикети

Паливо незбагачене
	16

32


Примітка. Збагаченим паливом вважають концентрат (розсортоване і нерозсортоване), що виробляється на збагачувальних фабриках і установках. Інші види паливної продукції вважають незбагаченим паливом. Від партії палива масою до 500 т в об’єднану пробу відбирають 16 точкових проб незалежно від виду палива, а від партії палива, що складається з одного залізничного вагона, в об’єднану пробу відбирають 8 точкових проб, незалежно від виду палива.

Порядок виконання роботи

Прилади та обладнання: механічні пробовідбірники для відбору проб в місцях потоку палива, безпосередньо                         з транспортерних стрічок та для палива, що знаходиться                  в залізничних вагонах та інших транспортних засобах; пристосування для відбору проб вручну; машини для обробки об’єднаних проб, що забезпечують приготування не менше двох лабораторних проб; машини для обробки об’єднаних проб, що забезпечують одночасне приготування однієї лабораторної та не менше двох аналітичних проб; машини для обробки лабораторних проб, що забезпечують приготування не менше двох аналітичних проб; дробарки; млини; подільники та скорочувач; механічні пристрої; набір сит; листи для підсушування, скорочення і ділення проб; шафи сушильні з терморегуляторами; терези технічні.

Порядок виконання роботи
Відбір проб з потоку. З потоку проби відбирають при навантаженні або розвантаженні вагонів, суден, автомашин та інших транспортних засобів, а також при транспортуванні палива конвеєрами безпосередньо споживачам. Точкові проби об’єднаної проби відбирають через рівні інтервали часу. Інтервал часу, через який повинні відбиратися точкові проби, в хвилинах обчислюють за формулою:
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де M – маса партії палива, що відбирається, т; Q – продуктивність (потужність) потоку, т/год; n – кількість точкових проб, які необхідно відібрати в пробу.

При відборі проб з потоку потужністю понад 600 т/год допускається поділ його на частини, при цьому відбір точкових проб проводиться по черзі з кожної частини потоку з постійними інтервалами часу. При відборі проб з поверхні рухомого конвеєра точкові проби повинні відбиратися по всій потужності потоку перпендикулярно або під кутом до його осі так, щоб пристрій, що відбирає не створював опір рухомому паливу. Відбір проб палива, що транспортується ковшовим конвеєром (елеватором), проводиться з потоку після вивантаження ковшів або окремими ковшами. При цьому паливо в одному ковші вважається точковою пробою. Якщо маса точкової проби більше мінімальної, допускається її скорочення.

Відбір проб з поверхні зупиненого конвеєра проводиться головним чином для перевірки всіх способів відбору проб. Точкові проби відбирають за допомогою пристосування (рами), що завантажена в масу палива до поверхні, що транспортується перпендикулярно до напрямку руху потоку. У точкову пробу включають все паливо, що потрапило всередину пристосування,   і окремі великі шматки, що потрапили з правої сторони пристосування (у напрямку руху потоку). Рама повинна являти собою дві паралельні, вертикально розташовані стінки, віддалені одна від одної на відстані, яка дорівнює не менше двом розмірам максимального шматка, і жорстко з’єднані між собою. Рама повинна встановлюватися в чітко визначеному місці конвеєра.

Відбір проб із залізничних вагонів, вагонеток, автомашин.
Проби палива із залізничних вагонів, вагонеток, автомашин, відбирають у тих випадках, коли неможливо здійснити відбір проб з потоку. Відбір точкових проб проводиться з певних точок, рівномірно розташованих на поверхні вагонів, вагонеток, автомашин. Відбір точкових проб вручну проводять з дна лунок, які викопані на глибину не менше 0,4 м від поверхні палива, а для брикетів не менше 0,2 м.

При крупності палива не більше 25 мм відбір точкових проб допускається виробляти зондуванням. Паливо беруть без вибору, включаючи в точкову пробу вугілля зростки, породу. 

Розташування місць відбору точкових проб з вагона повинно відповідати схемі, наведеній на рис. 1, з автомашин          і вагонеток – на рис. 2.
[image: image5.jpg]



Рис. 1. Розташування місць відбору точкових проб з вагона
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Рис. 2. Розташування місць відбору точкових проб 
з автомашин і вагонеток
Відбір проб із суден і барж. Відбір проб із суден і барж проводиться за допомогою грейферних установок лише у тих випадках, коли неможливо застосувати відбір проб з потоку або з вагонів і вагонеток.

Періодичність відбору точкових проб (грейферів)                 у об’єднану пробу (f) обчислюють за формулою:
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де M – маса випробуваного палива, т; q – вантажопідйомність грейфера, т; n – кількість точкових проб, які необхідно відібрати в пробу.

Наприклад. У судно повинно бути завантажено 4000 т незбагаченого кам’яного вугілля. Завантаження судна проводиться грейфером вантажопідйомністю 5 т. Відповідно до  табл. 2 кількість точкових проб в об’єднаній пробі повинно бути не менше
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Періодичність відбору точкових проб становить
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У об’єднану пробу слід відбирати паливо з кожного 12-го грейфера.
Обробка проб. Об’єднані проби обробляють у міру відбору окремих точкових проб або після закінчення відбору всіх точкових проб, що становлять об’єднану пробу. При цьому повинні дотримуватися заходи, що підтверджують втрати матеріалу проби і вологи, її забруднення, а також порушення показників якості проб.
Обробка проб включає в себе послідовні операції дроблення, скорочення, подрібнення і поділу проби з метою її підготовки до стану, придатного для виконання відповідного дослідження. При обробці проб брикетів для загального аналізу використовують залишки проб брикетів після їх випробування на механічну міцність і ті брикети з об’єднаної проби, які не піддавалися випробуванню.

Операції обробки проб проводять механізованим способом із застосуванням машин і механізмів.

Примітка. При необхідності допускається проводити обробку проб вручну (флотаційний концентрат, шлам тощо).

Обробку проби проводять в дві або три стадії (тільки для вугілля крупністю більше 150 мм). Об’єднана проба після дроблення може скорочуватися до наступних мінімальних мас, зазначених у табл. 3.

Примітка. У дужках вказані допустимі розміри шматків.

При скороченні проби ковшовим скорочувачем у скорочену частину необхідно відбирати не менше 50 точкових проб масою не менше 0,10 кг кожна для крупності 0–20 (25) мм, 0,03 кг – для крупності 0–10 (13) мм і 0,01 кг для крупності 0–3 (5) мм.

Для інших значень крупності, що не передбачені табл. 3, мінімальна маса скороченої проби обчислюється за такими формулами:

для збагаченого вугілля 
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для незбагачених вугілля
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де х – розмір максимальних шматків після дроблення, мм; 

    у – мінімальна маса проби після скорочення, кг.
Таблиця 3

Мінімальна маса проби вугілля

	Розмір максимальних шматків у подрібненій пробі, мм
	Мінімальна маса проби після скорочення, кг

	
	збагачене паливо
	не збагачене паливо

	20 (25)

10 (13)

3 (5)

1,6

1,0

0,2
	5

1,5

0,6

0,2

0,15

0,085
	30

10

2

1

0,6

0,085


Приготування аналітичної проби
Об’єднану пробу подрібнюють до крупності від 0 до 3 мм або від 0 до 10 мм. Скорочувачем виділяється частина, маса якої повинна бути не менше зазначеної в табл. 3. Скорочена частина ділиться на кількість копій лабораторної проби. Скорочення          і розподіл лабораторної проби на необхідну кількість частин допускається проводити одночасно. Маса кожної частини лабораторної проби повинна бути не менше 0,5 кг.

Для визначення показників якості може бути використаний будь-який зразок лабораторної проби.

Якщо обробка об’єднаних проб до аналітичних проводиться на підприємстві, де здійснюється відбір проб, у лабораторію направляють банку з лабораторною пробою для визначення масової частки вологи та банку з аналітичною пробою для проведення загального аналізу.

Примітка. При необхідності визначення масової частки загальної вологи двоступінчастим методом максимальна величина зерна проби не повинна перевищувати 20 мм, а маса проби в кілограмах повинна бути кратною 0,1 розміру максимального зерна в міліметрах, але не менше 500 мг.
Якщо обробку лабораторної проби до аналітичної проводять в лабораторії, то для визначення масової частки вологи та загального аналізу в лабораторію направляють лише один зразок лабораторної проби.

Якщо стан упаковки не відповідає вимогам, то пробу бракують і повідомляють особі, відповідальній за доставку проб.

Якщо по одному і тому ж зразку лабораторної проби визначають масову частку вологи та інші показники якості, то      з нього спочатку відбирають проби для визначення масової частки вологи. Для цього з 10 різних місць, рівномірно розподілених по всьому об’єму проби, відбирають точкові проби, що складають наважку для визначення масової частки вологи.

Після цього лабораторну пробу висипають на лист шаром не більше 10 мм, встановлюють його в попередньо нагріту сушильну шафу і підсушують за температури 30–55 °С (повільне підсушування) або від 105 до 135 °С (прискорене підсушування) до приблизної ваги масової частки вологи в пробі з атмосферною вологістю.

Якщо за пробами визначаються, крім якісних показників, технологічні властивості палива, на результати визначення яких впливає підвищена температура прискореного підсушування, проби повинні підсушуватися тільки в умовах повільного підсушування.

Підсушену і охолоджену на повітрі лабораторну пробу для отримання з неї аналітичної проби подрібнюють у відповідних машинах до необхідної крупності частинок.

Для проведення загального аналізу (визначення зольності, масової частки сірки, теплоти згорання та інших показників) пробу подрібнюють до крупності від 0 до 0,2 мм, для визначення виходу продуктів напівкоксування бурого вугілля – до крупності від 0 до 1,0 мм, для визначення показників коксівності – до крупності від 0 до 1,6 мм.

Подрібнену пробу перемішують і дільником скорочують до маси, зазначеної в табл. 3.

При відсутності дільника допускається скорочувати аналітичну пробу вручну за допомогою хрестовини, ділильної решітки або шляхом набору точкових проб з різних місць, рівномірно розташованих по всьому об’єму проби.

Приміщення для обробки проб повинні бути добре освітленими, захищеними від вітру, сонячного нагріву, атмосферних опадів, випромінюючих тепло поверхонь і повинні бути відокремлені від інших виробничих приміщень.
Контрольні запитання і завдання
1. Як проводять відбір проби вугілля?

2. Що таке збагачене та незбагачене паливо?

3. Які функції виконують дробарки та млини?

4. Що таке точкова проба? Коли і де її відбирають?

5. Що таке аналітична проба?
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