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Laboratornia vypocdetni technika

PEC S MANIPULATOREM PRO IZOTERMNI VYPALY
LABORATORNICH VZORKU

STANTSLAV CHROMY, MILAN ZAVADIL
Vygzkwmng dstar stewebnich hamot, Hadvkowskcho 65, 617 00 Brao

Doslo 2,12, 1980

V' dldanka jo popsia konstrulee elelitricksé odporoné pece, opatfend zafizenim
promandpalie se vzorkem. wrdené pro izoterimnd vypaly malijeh vzoriic do teploty
GO0 =C s wysolgmd rychlosimi ohfevu { chluzeni. Manipuldtor « elektronickd
ovlidari jednotlha 1wmoNiagi ssmofinné vhlddani « vyjindni vzorku ze ZSirovdho
plsma pees s prograniovateinon dobow wipalu.

Uvon

Studium zotermni kinetiky procesit vzniku silikitovyeh litek vyZaduje zalizeni,
pomoci kterého lze vzorky vystavit stdlym teplotim za definovanych a reproduko-
ratelnych podminek. Procesy vkladdnd a vyjimani vzorkid z vypalovacich zatizeni
musi byt co nejlratsi, aby chyba, zptisobend procesem vypalu hyly pii kinetickém
hodnoceni minimani. Pro velini kratké doby izotermmich prodlev nelze tyto poza-
davky splnit obvyklou ruéni manipulaci se vzorkem. Proto byl po zkudenostech
s piistrojem DTA [1]. [2] vyvinut postup Gpravy praskového vzorku a zatizend,
které uvedend pozadavky do znaéné miry spliji, pfidems manipulace se vzorkem
je plné antomatizovina.

EXPERIMENTALNT CAST
Priprava vzorku

Z praskové suroviny se vzorek pro vypal zhotovi vylisovanim vileové tabletky
sotvorem pro zavéseni na svar termoélinku, jak je zndzornéno naobr. 1 (@ 35 mm)

% vy . P P y e
Obr. 1. Rez vzorkem, zavéfengm na svarw termoflénlu; 1 — svur termeflaniu, 2 — vylisek.
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S. Chromyy, M. Zavadil:

Lisovaci forma [2] s tvarovanym pistem je vyrobena z kalené oceli a zabrousena
s vvsokou piesnosti, aby nedochdzelo k jejimu zadivani a ztratam hmo(\ vzorku,
coZ umoznuje presnou navazku a zatla¢enim pistu formy , na doraz’ “ dodreni ]\011-
stantni objemové hmotnosti vylisku.
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Obr. 2. Rez peci s manipuldtorem; 1 — 1)Iusl pece, 2 — vyphii pece (pms/.m i Al203), 5 —- odporovd

vinuti, 4 — korundovd trubka, 5 — 1n&i§t pladt pece s vodow chlazenyymi fely, 6 —- (’l(’/\HOHNl(I)I(‘l

7 — uzdvlrka pece, 8§ — svar termod fank, 9 — vedeni, 10 — vloka, 11 — korundovd dvojlkapilira,

12 — kolo s epem, 13 — ojnice, 14 — eleltromotor, 15 — clona polohowcho snimade, 16 — polohovy
snimad, 17 — tlaéitho ruéniho ovldddni wzdvirky.
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Pec s manipul@torem pro izotermni vipaly laboratornich vzorki

Pec s manipuldtorem

Trubkovd odporovd pee (obr. 2. 7—4) s Pt-Rh (409,) vinutim (@ 90390 mm)
je vlozena do vodou chlazendho pldsté 5, na jehoz boku je upevnén elektromagnet 6,
ktery rozevird nizkovitou uzdivérku pece 7.V této uzdvéree je v seviend poloze maly
otvor pro prichod svaru termoclinku § a jamka pro uloZeni vzorku. Ve spodnim cele
plaste pece je pripevincno vedeni 9, ve kterédm se pohybuje viozka 10 s korundovou
dvojkapilirou 11 o termod¢linkem 8. Vlozka 10 se ve vedeni 9 pohybuje pomoci
klikového mechanismu, sestavajiciho z kola 72 a ojnice 73, pohdnéného synchronnim
clektromotorkem s prevodovkou 74 (1 ot s 1)) Kolo 12 wndsi clonu 15 polohového
snimade 16. Blokové schéma zapojeni ovlddajicilio systému je na obr. 3. Elektromag-
net a klikovy mechanisinus pece jsou ovldddiny vystupy fidici jednotiy 4. kterd je
svymi vstupy spojena s pololiovym spinacem 3, startovacim tlacditkemn 5 a vystupem
¢asového snimade 6. Vstupy Gasového snimsde 6 jsou spojeny s Fidicl jednotkou
a prepinacem Casové zakladny 7.

Teplota v peel je nastavovdna trinkovym reguldtorem a stabilizovina na pozado-
vané teploté termostatem, ktery vyvuzivd napéti terwmoclinku, umisténého v bliz-
kosti odporového vinuti pece.

Cinnost zatizeni

Po dosazeni zvolené teploty v peci a jeji stabilizaci se vlozi vzorek do jamky
Vvouzdaveree pece a na panelw oviidac jednotky se nastavi zvolend doba setrvani
vzorku v peci. Po stisknuti startovaciho tlacitka probéhne cely vypal automaticky.
Behem jedné otdacky kliky (obr. 2, 72) se vysune svar termodchinkua § malym otvorem
v ouzavéree 7 a nadzvedne vzorek, uzdvérka se rozevie, termoclinek se vzorkem
se vrati do stredu Zdrového pasma pece a uzdvérka se zouvie. Po uplynuti nastavend
doby vypalu (opét v prubchu jedné otidky klikového mechanismu) se vzorek na
termodlinku vysune otevienou uzdvérkou do horni polohy, uzivérka se zavie a pri
zpétném pohybu termoclinku zistane vzorek v jamce uziavirky v proudu vzduchu
ventilitoru. Grafickym zdznamem napéti termodclinku § je zajisténa kontrola sta-
bility teploty vypalu.

Obr. 3. Blokové schéma ovlddaci jednotlky pece; 1 — elelitromagnet, 2 — eleltromotor, 3 polohovy

snimad, 4 — Fidici jednotla, 5 — startovaci tlalitho, 6 — asovy snimad, 7 — prepinaé Easové
2akladny.
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S. Chromiy, M. Zavadil:
Priklad pouziti

Teplota v peei je udrzovina v rozpéti 42 °C a vzorek inertniho materialu (Al,03)
dosdhne teploty 1500 °C v tomto rozpéti priblizné za 60s, coz odpovidd stiedni
rychosti ohfevu 1500 °C . min~! a s pribliZzné stejnymi parametry probéhne i chlazeni
do teploty 100 °C. Tepelnd zabarveni reakel ve vzorku nvedené rychlosti ovliviinje,
takze napf. vzorek cementirské surovinové moudéky dosdihne teploty 1500 °C za
20 s stfedni rychlosti 4500 °C min~' a chlazeni slinku do teploty tuhnuti kapalné
faze (ceca 1250 °C) probiha rychlosti 7500 °C . min -1

Pee byla powZita k vypalim slinki portlandského cementu, kterd byly mikrosko-
picky kvantitativiné analyzoviny. V Zidnem pripadé nedoSlo k destrukei vzorku
v prabéhu rvehlého ohfevu. Vzorek se ohfivda previazné absorpel tepelného zdfend
a rozklad minerdli postupuje od povrchu, a tim se postupné vytviri dostatek spoji-
tého prostoru pro odvod plynti. Pro mikroskopicky kvantitativni fizovy rozbor
tvoiily nabrus vzdy ti samostatné vypdlend slinky [3], ¢im# se znadndé snizila chyba
odbéru surovinové moucky i tepelného zpracovani.

ZAVIEER

Popsand elektrickd odporovd pee s manipulitorem je vhodnd pro izotermni
vypaly latek, ve kterych probihaji reakee v pevné fizi nebo jen s isteénym podilem
taveniny. Cely cyklus vypalu je pIné automatizovin, coz zarucuje vysokou reproduko-
vatelnost tepelného zpracovini a presné dodrieni poZzadovanych parametra vypahu.
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HEYD C MAHHTIYVIATOPONM B4 U300 TEPMHUYIECKHI X
OLMWHUTOB JALOPATOPHLHIX OBPABIOB

Cranesan NpoMol, Muaaa Sapau
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DACKTPUULCKAST JICUH CONPOTHBACHI ¢ MUHITNYJIATOPOM npe:iHasiauca jIsi B30TCPMI-
HCCKIX 00IUITORB, HPH KOTOPLIX HPOTCRAIOT PEaRIBIl B TBEP, 011 (aze It TOILIKO ¢ HacT o
jodieli pacriasa. Been junsa ofiKnra BIOJIe ABTOMATHIIPOBAMH, 4TO 00CCHCUNBACT BLICOKYIO
BOCHPOABOIMOCTE TCPMINICCROI 00padOTKIE It TOUHOC cOMMOICIHE TPCOYCMBIX. HAPAMCTPORB
olHra.

TpyOuartan daerTPIUCCRAST BEUL ¢ 0OMOTRO 13 nposoaorn PL—Rh (40 %) (pue. 2, 1-—4)
B OXJUKAACMOM BOJ0I KOKYNE J OclHAlICHa MUIHIYIATOPOM ¢ ROJCHUYATLIM MCXAHH3MOM
9—14, ROTOPLUT NPHBOANRT B ABIZKCHIE TCPMOIACMCHT &8, cayKanil o;UI0BPCMCIHO Kaik
HOCHTCAL  CHEIMAALIO  (POPMOBATIOIO  00pasily, OTIITAMHOBAHIIONO 33 CYXOro HOPOINKA
(puc. 1). BB revemie opdoro odopora skpunoinna (1 0. ¢=1) nojsecnTes odpasell, yeTauoBacH-
Hl B BLICMIKC 3aTBODA Ieui (piic. 2, 7), Ja ¢BaPOMILIL OB TCPMONICMCITA 1 1P EMCCTITC 51
B LICHTD 30MDLI CHCKAILMS JICW, NPIUCM 3aTBODP Bpesenno sakpocerest. Tocae peMenr odmnra,
VCTAHOBACHHOTIO NEPCRIAIONATCACM PA3BEPTRI BpeMCH (Mpc. 3, 7) Vipasisnonieir cumnis,
00pasels, NPOACT YePE3 OTKPLITOC OTBCPCTIIC BATBOPA HCWH, TIC 33 XBATHIBACTCS 1§ OXHUKLACTCH
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Pec s manipuldtorem pro zotermnd vgpaly laboratornich vzorka

B crpye Bosayxa. Ilfos repymosneserra uepes HeGOILUIOE OTBCPETHE B 3aKPLITOM 3aTBOPC
OHATL HCPCMCIIACTCH B HCHTD ICUM. 3aTBOP YHPABIACTCH WICKRTPOMarmiToM [7 (puc. 2)
MOCPCCTBOM JaTuiRa [odozkeinst 16, Temneparypa neun yeraHan/uBacTesl TPHAKOBLIM
PEry/ITOPOM 1 cTadnAn3upyercs na rpedyeMot remueparype (mMane. 1600 *C) repmocraroy
€ MOACODUBLIM TEPMODICMCINTOM, PACIION0KCIHL BOIN3E 00MOTRN ewn. Harpes i oxaask;ie-
e 00PA3Lia POBO;MTEA ¢ BLICOKOIT CROPOCTHOI0, KOTOPAs HaALp. Y HEMCHTHOMH MY I-CLIPIE
cocrapasier 4500 °C. oy, e 7500 °C .yt

)

Puc. 1. Cevenne 0o pagiost, nodecutCHibla i wee ne patosaestennd; |~ ULOG IR PILOIALMCILING,
2 wmasiiocannoe wgdeane.

Puce. 2. Cevernee nevvio ¢ stanunyasmopost; 1 — goseye neww, 2 — nacadwa neww (nopowtkosas
ALLQ3), 8 — conpomucumeavias odsiomea, 4 - gopyrdocas mpycra, § - grEWN

neww ¢ Gopniastie, oxadncdaesttsie ¢odoly, 6 — gaekmpostaeiaun, 7 -— aantcop
REWI, 8 = WO M PIOTALMeIInd, Y npocodra, 10 — nporaadra, 11 — ropyndosui
deotinoll ranaasap, 12 — roaeco e yungoii, 13 - wamy, Ld - saekmpoldeuzamean,
15 — duadipacsia dumrnra noaoncenus, 16— dumnur noaoxcerus, 17 — wnonkn
PYRHOLO YNPACACTS 3UNGO O

Pue. 8. Baok-cxesa edunipt ynpacacnins newso; 1 — saenmpostazinim, 2 -— sackmpodeuad-
meab, 8 -« damuur noaoxcerus, 4 — ynpacaongas edurnya, § —- IYEROCAL KHONE,

v

6 — damuur epesieniy, T -~ NePCEUOUWINCAL DUAICEPILEL §PESCILL,

A MANIPULATOR-EQUIPPED FURNACE FOR ISOTHERMAL FIRING
OF LABORATORY SAMPLIS

Stanislav Chromy, Milan Zavadil

Research Institute of Building Materials, I3rno

The manipulator-cquipped electric resistance furnace has heen designed for isothermal firing
of materials involving solidphase reactions or reactions involving a low proportion of flux. The
entire firing cyele is fully automated, which ensures a high reproducibility of the heat treatment
and precise maintenance of the required firing parameters.

The tubular electric resistance furnace with a winding of Pt-Rh (409,) wire (I'ig. 2, 1—4)
in a water-cooled jacket J is equipped with a manipulator with alever gear 914 moving thermo-
couple 8 which at the same time seeves as support of a specially shaped sample pressed from dry
powder (Fig. 1). During one lever revolution 1 r.p.s. the sample placed in the furnace closure
recess (I0ig. 2, 7) is suspended into the thermocouple joint and transferred to the centre of the heat
furnace zone, while opening the closure for a certain period of time. After the time of firing presot
by the control unit time switch (IMig. 3, 7) has elapsed, the specimen is shifted through the open
furnace closure, where it is fixed and cooled in an air stream. The thermocouple joint will then
be replaced to the furnace centre through a small opening in the shut closure. The closure is
controlled with an electromagnet through a position scanner 16, The furnace temperature is
adjusted with a triak controller and stabilized at the required temperature (max. 1600 °C) with
a thermostat using an auxiliary thermocaouple situated close to the furnace winding. Both heating
and cooling of the specimen proceed at high rates, e.g. at 4500 °C min~t or 7500 °C min~t with
cerment l'ﬂ\\"-“lﬂlv('l'iﬂl ])()\\'({(‘,I'.

Frig. 1. Sectional view of specimei suspended on the thermocouple joint; | -— thermocouple joint,
2 e compucted specimeit.

Ly, 2. Sectional view of the mund pulaior-cqui pped fruriace; 1 -
(powdered AlL,Q3), 3 —

furnace jacket, 2 — furnace packing
esistance winding, 4 — corundum tube, 5 —- cxternal furnace jacket
with water-cooled fac 6 e electromaygnet, 7 —— furnace closure, § -~ thermocouple joint,
0 -— guide, 10 — insert, L1~ corundwm twin capillary, 12— wheel with journal, 13 — crank-
shaft, 14— clectyic motor, 15 ~— position scanner shutter, 16 — position scanner, 17 —— push-
button of manual closuwre condrol.
ig. 3. Block diagram of the furiceee control unit; 1 — eleetromagnet, 2 —— electric motor, 3 — position
scanner, d o CONLrol winil, 5 - SLrting Owllon, 6 — Lining scanner, 7 time control suwitch.
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