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ZARIADENIE NA STANOVENIE DOBY PRJECHODU 
TUHEJ CASTICE U ST.ALENYM TEPLOTN-YM POBOM 

IvAN NERAD, Ivo PRoKs, IGOR ZLATOVSKY 

Ustav anorganickej chemie Centra chemickeho vyskumu SA V, 
Dubravsku. cesta 5, 842 86 Bratislava 

Doslo 30. 5. 1983 

Opisuje sa zariadenie na meranie nicktorych kinet,-ckych velicin reakcit 
malych castic (0,04-0,4 mm) kondenzovanych fu.z poca.< kratkych casovych 
intervalov (0,2-2 s) v teplotnej oblasti 800-1 400 °Ca vo volitelnej atmosfe,re. 
Relativna chyba stanovenia doby zuhrevu je 6"-10 %- Stupen premeriy sledo­
varieho proce.su sa stanovi vhodnou analyticko11 met6dou alebo fu.20vou analyzou. 

UVOD 

Kvantitativny opis mnohych endote1mickych tcchnologickych procesov vy­
zaduje stanovenie zmien stupna pnmer,y pocas kratkych casovych intervalov. 
Pri studiu tychto casovych zavislosti treba realizovat kratkcdobe zn.hrevy sledo­
vanych vzoriek, spojene s dostatocne presnym meranim casu. Opisane zariadenie 
umozn.uje uskutocnit taketo zahrevy v tEplotncm intervale (800 °C, 1 400 °C). 
Princip jeho funkcie je nasledujuci: Male mnczstvo castic vzorky sa vnesie do 
hornej casti vertikalnej vyhrevnej trubice pece s prevladajucou izotermickou z6-
nou, v casovom intervale, ktory je porovnateiny s chybou urcenia doby zahrevu 
castic. Pod pecou sa otaca. konstantnou rychlosfou zachytarnci kotuc. Doba. 
prepadu castic vyhrevnou trubicou (t. j. doba zahrevu castic) je priamo umerna 
uhlu, o ktory sa otoci kotuc, zachytavajuci vzorku od okamihu vnesenia vzorky 
do vyhrevnej trubice az do okamihu jej , ypadnutia z pece. Merana doba zahrevu 
castic zavisi od vysky pouzitej pece, od vefkosti, tvaru a hustoty castic, od struk­
tury ich povrchu, od teploty a pecnej atmosfe1y a moze nadobudat hodnot od nie­
kofkych desatin az do niekofkych sekund. Stupen prcmeny zachytenych vzoriek 
sa urci vhodnou analytickou met6dou alebo fazovou ami.lyzou. 

OPIS ZARIADENIA 

Pristroj na stanovenie kinetickych velicin rrnkcii, ktorych sa zucast:iinju maM 
castice kondenzovanych latok pri ich kratkcdobcm chreve, sa sklada z dvocb 
hlavnych casti: zo zariadenia na meranie doby zahrevu a z vymeniteinej pece 
s prevladajucou izotermickou z6nou. Obid.-e tieto hlavne casti SU schcmaticky 
znazornene na obr. 1. 

Zariadenie na meranie doby vypalu pozostava a) z naBypa;rncej casti a b) zo za­
chytavacej casti. 

a) Vzorka sa do pece nasypava pomocou vibracnej lyzicky (7) (obr. 1) zhotovenej
z tenkeho plechu (0,1 mm). Prepazka Iyzicky (8) sluzi na uzatvorrnie zasobnilra 
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Obr. 1. Zariadenie na meranie doby zahrevu a pees predlze nou izotermickou z6nou; 1, 2, 3- vyhrie­
vacie vinutie PtRh 10, 4 - keramiclc<i, trubica, 5 - pecnci trubica z Pt, 6 - plris( pece, 7 - vibracna 
lyzicka, 8 - prepcizka vibracne j lyzicky, 9 - reproduktor Tesla ARZ 087, 10 - puzdr o z SiOrskla, 
11- kovova priruba na uchy/enie reproduktora, 12 - olcienko pozorovacej trubice, 13 - uzaver
plniacej trubice, 1-J - zachytcivaci kotuc, 15 - drziaky zachytavacich kyviet, 16 - zachytavacie 
kyvety, 17 - hriadel kotucov, 18- synohro nizacny kotuc, 19 - strbina, 20 - foto elektricky spusCac, 
21 - n6nius , 22 - gulickove loziska, 23 - aretacne zariadenie, 24 - synchr6nny motorcek, 25 -

prevodova skrina, 26 - ochranne azbestove kotuce. 

nasypavaneho materialu a vyska otvoru V prepa.zke urouje hrubku vrstvy nasy­
pavanej vzorky, ktora. sa posuva k nasypavaciemu otvoru. Optimalne jednotlive 
da.vky vzorky sa dosiahli pri hrubke vrstvy 0,5-1 mm a sirke asi 3 mm. Premenu 
elektrickych impulzov na mechanicke kmity vibracnej lyzicky obstara.va dynamic-
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ky reproduktor Tesla ARZ 087 (0 = 38 mm) (9), na membrane ktoreho je lyzicka 
upevnena. Ta.to sustava elektromechanickeho zdroja kmitania a vibracnej lyzicky 
umozirnje V dostatocne kratkom case vniest do pece optimalne mnozstvo vzorky. 

Povely pre nasypavanie vzorky vibracnou lyzickou sa odvodia od prechodov 
strbiny (19) na obvode synchronizacneho kotuca (18) (vid' d'alej) nastavenou polohou 
fotoelektrickeho snimaca. Pocas zvolenej doby nastava potom impulzne budenie 
elektromechanickeho clena, ktory vykona vlastne nasypanie. Mnozstvo nasypanej 
vzorky zavisi od amplitudy, frekvencie a striedy budiacich impulzov, od na­
stavenej doby nasypavania, od geometric vrstvy nasypavaneho materialu, ktory 
sa posuva po vibracnej lyzicke k nasypavaciemu otvoru a od vefkosti a tvaru na­
sypavanych castic. 

Blokova schema nasypavacej casti zariadenia na meranie doby zahrevu je 
na obr. 2. 

Obr. z. Blokova schema vhadzovacej casti zariadenia na meranie doby zahrevu; 1 - fotoelektricky 
snimac, 2 - Schmittov klopny obvod, 3 - derivacny obvod, 4 - hradlo vstupu, 5 - monostabilny 
klopny obvod, 6 - astabilny klopny obvod, 7 - vykonovy zosilnovac, 8 - elektromechanicky clen, 

9 - vibracna lyzicka, S - spinac. 

Fotoelektricky snimac (1) (obr. 2) riadi svojim signalom Schmittov klopny 
obvod (cfalej SKO) (2) tak, ze pri prechode strbiny v obvode synchronizacneho 
kotuca sa meni logicka uroven vystupu SKO z hodnoty L na hodnotu H, pricom 
tieto urovne napatia odpovedaju beznej TTL pozitivnej logike. Derivacny obvod 
(3) odvodi z tejto zmeny spus£aci impulz pre spustenie monostabilneho klopneho
obvodu (5) (d'alej MKO). Hradlo vstupu (4) pri zapnutom spinaci S umozni pocas
trvania impulzu MKO cinnost astabilneho klopneho obvodu (6) (d'alej AKO),
ktory svojimi kmitmi s nastavenou frekvenciou a striedou budi vykonovy zosil­
novac (7), ktory ovlada elektromechanicky clen (8), mechanicky spojcny s vibrac­
nou lyzickou (9).

Rozpojenim spinaca S sa vyradi z funkcie MKO tak, ze AKO kmita po cely 
cas osvetlenia fotoelektrickeho snimaaa (1) cez strbinu synchronizacneho kotuca. 
Tento rezim sa pouziva pri nastavovani synchronizmu zariadenia a tiez pri vy­
sypani zvysnej vzorky zo zasobnika pri preruseni pokusu. 

Vibracna lyzicka je uzatvorena v puzdre z Si02 -skla (10) (obr. 1), napojenom 
na pecnu trubicu (5) a ukoncenom pritmelenou kovovou prirubou (11) na uchytenie 
elektromechanickeho zdroja kmitania (9). K puzdru su pritavene 3 trubicky, ktore 
sluzia na spojenie puzdra s pecnou trubicou, na pozorovanie castic vzorky v peci 
a na plnenie zasobnika vibracnej lyzicky, resp. na privod plynu do pece. Pozoro­
vacia trubica je uzatvorena okienkom (12) a plniaca trubica uzaverom (13). 
Pozorovacou trubicou mozno cez nasypavaci otvor vibracnej lyzicky vies£ kon­
trolny termoclanok na meranie teploty v peci. Uzatvorenim horneho konca pecnej 
trubice puzdrom (10) sa do znacnej miery obmedzila konvekcia plynu v peci, 
ktora pri otvorenej peci zabrani prepadnutiu castic mensich rozmerov. 
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b) Pod pecou sa otaca duralovy zachytava.ci kotuc (14) s osemnastimi drziakmi
kyviet (15), rozmiestnenymi v rovnakych vzdialenostiach po jeho obvode, opatreny 
uhlovou stupnicou. Kyvety (16), prechadzajuce tesne pod ustim pecnej trubice (5), 
zachytavaju prepadnute cc:.stice vzorky. Aby sa zabranilo deformacii zachytava­
cieho kotuca, sposobenej zahrievanim jeho vonkajsieho obvodu dolnym koncom 
pece, je tepelne izolovany dvoma ochrannymi kotucmi z azbestoveho papiera (26). 
Pod zachytavacim kotucom s kyvetami sa nachadza synchronizacny duralovy 
lwtuc (18) so strbinou (19), ktory je sucas£ou fotoelektrickeho systemu spus£ania 
vibracnej lyzicky a ktory prechadza vybranim V telese fotoelektrickeho spusfaca 
(20). 

Synchronizacny kotuc (18) mozno nastavi£ natocenim okolo osi spolocneho 
hriadefa. (17) do fubovofnej polohy vzhfadom na kotuc s kyvetami (14) a tym 
nastavit uhol <p, s vrcholom V ose otacania, ktoreho ramena prechadzaju osou 
odberovej kyvety v okamihu vhadzovania a osou pece. Tento uhol, ktory sa pre 
zvolenu kyvetu odcitava na uhlovej stupnici zachytavacieho kotuca pomocou 
n6nia (21), odpoveda casovemu predstihu vhadzovania pred vypadnutim vzorky 
z pece a teda aj dobe vypalu. 

Hriadef kotucov (17), -ulozeny v gulickovych loziskach (22), ma aretacne za­
riadenie (23), ktore sa pouziva. pri ciachovani pristroja. Je pohanany synchr6n­
nym motorcekom (24) cez prevodovu skrinu (25), ktora dovofuje pouzi£ pri mera­
niach nasledujuce frekvencie otacania: ro/min-1 = 1, 2, 3, 6, 12, 24, 30 a 60. 

Otacky kotucov sa volia tak, aby vsetky castice, vnesene do pece pri jednom 
nasypani, prepadli vyhrevnou trubicou pocas jednej otacky kotuca s kyvetami. 
V kazdej kyvete sa takto zachytia iba castice s casom zahrevu, odpovedajucim 
uhlu <p < 360°. 

Vymenitefna pee s prevladajucou izotermickou z6nou je konstruovana tak, 
a.by sa dosiahlo co najvacsie rozsirenie pasma homogennej teploty po celej jej 
vyske. Vyhrevnymi elementami pece su tri nizkoohmove vinutia (1), (2) a (3) 
zo zliatiny PtRh 10 so samostatnou regulaciou prikonu, upevnene na trubici zo 
slinuteho korundu (4) o vnutornom priemere 12 mm. Keramickou trubicou pre­
chadza platinova rurka (5) (0 = 10 mm), ktora rozsiruje izotermicke pasmo 
vedenim tepla k obom jej koncom. V priestore medzi keramickou trubicou a pla­
tinovou rurkou SU umiestnene tri termoclanky PtRh 10 - Pt (0 = 0,2 mm), 
sluziace ako snimace teploty V jednotlivych pasmach pece pre jej regulaciu. 
Tepelna izolacia pece je z fahceneho samotu. Pee je ulozena v kovovom plasti (6). 
Obidve cela pece su bez ochranneho plechu, aby bolo mozne navinu£ obidve krajne 
vinutia az ku koncom pece. Vonkajsi priemer pece je cca 10 cm; vyska pece urcuje 
dobu ohrevu. Pri teplote 1 200 °C su odpory obidvoch krajnych vinuti pece o cel­
kovej vysk.e 198 mm rovne 1,8 Q (prikony asi 170 W). V yska pasma homogennej 
teploty, udrzovanej v rozmedzi ± 7,5 °C, je u tejto pecc asi 135 mm. 

Konstrukcia stojana pece umoznuje vychyli£ pee hez vypnutia z pracovnej 
polohy do polohy mimo sustavy kotucov a vrati£ ju spa£ do naciachovanej po­
lohy. Premiestnenie pece do pomocnej polohy sa pouziva pri ustafovani teploty 
V peci, alebo vtedy, ked' treba zastavi£ otacanie kotucov pri vyhriatej peci. 

MERACIE POSTUPY 

Stanovenie rychlosti konverzie si vyzaduje meranie teploty, casu a stupna 
premeny. 
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Meranie  teploty 

Rozlozenie teploty v peci, vysokej 198 mm, pri teplotach izotermickeho pasma 
850 °C, 1 000 cc a. 1 200 cc je znazornene na obr. 3. Zmeralo sa kalibrovanym 
termoclankom PtRh 10 - Pt (0 = 0,3 mm), zavedenym do pece pozorovacou 
trubicou puzdra vibracnej lyzicky. Sucasne sa tymto sposobom naciachovali tri 
termoclanky PtRh 10 - Pt (0 = 0,2 mm), umiestnene trvale v peci tak, ze ich 
zvary sa nachadzaju na urovniach stndu a obidvoch koncov izote1mickeho pasma. 
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Obr. 3. Rozlozenie teploty v peci s prevladajucou izotermickou z6nou, vysokej 19,8 cm pri teplot,dch 
izotermickeho pasma 850, 1 000 a 1 200 'C. 

To umoznu3e trvalu kontrolu a regulaciu teploty v uvedenyoh troch bodoch 
izotermickeho pasma pocas merania. 

Neizotermicke casti teplotneho poia sa musia zohiadni£ pri matematickom 
vyhodnocovani experimrntalnych dat. 

Meranie  doby zahrevn 

Doha zahrevu castic vzorky odpoveda casu, potrcbnemu k prepadnutiu castic 
cez pouzitu pee. U izometrickych castic vefkosti 0,04-0,4 mm o hustote 2,5 
az 3 g. cm-3, pri teplotach 850-1 200 cc, na vzduchu, SU doby zahrevu V peci 
vysokej 198 mm asi 0,2-2 s. 

Na zaciatku kazdej ot:icky zariadenia na meranie doby zahrevu sa do hornej 
casti pece vnesie pomocou vibracnej Iyzicky V priebehu asi 2 . 10-2 s optimalne 
mnozsfro Yzorky, t. j. 2 az 25 castic podfa ich vefkosti. Po prepadnuti vyhrevnou 
trubicou sa cas£ vzorky zachyti V kyvctach zachytavacieho kotuca V zavislosti 
od doby prepadnutia pecou. Kazdej z kyviet prislucha, podfa vzajomneho na-
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stavenia kotucov (14:) a (18) (obr. 1) uhol cp, odpovedaju.ci <lobe padu te zachyte­
nych castic 

<p 1 
te = 360° 'v'

(1) 

kde j1 je stredna frekvencia otacania casomornych kotucov pocas merania. Hod­
nota ji sa urcuje pri kazdom morani, na zaklade stanovenia celkoveho poctu 
otacok casomcrnych kotucov a doby otacania. 

Vzhfadom na dobu nasypavania vibracnou lyzickou a na vnutorny priemer 
zachytavacich ky\-iet, odpovedajuci uhlu f/Jk == 6°, je relativna chyba urcenia 
doby zahrevu v zavislosti od vefkosti castic 6-10%. 

Stanovenie  stup:i\.a premeny 

Stupe:i\. premeny sledovaneho proccsu u vzoriek, zachytenych v jednotlivych 
kyvetach casomerneho zariadenia sa stanovuje vhodne zvolenou met6dou (che­
micka analyza, fazova analyza atd,). 

VYPOCET KINETICKYCH PARAMETROV STUDOVANYCH PROCESOV 

Kvantitativne vyhodnotenie nameranych vysledkov, t. j. hodnot doby zahrevu 
te a konecneho stupna premepy IXe vybraneho druhu castic pri zvolenych podmien­
kach (rozlozenie teploty a zlozenie atmosfery v peci) vychadza z dvoch zaklad­
nych vz£ahov: 

a) z kinetickej rovnice
doc 

dt = q;(k1, k2, ... , kn, t), (2) 

kde k1 je rychlostna konstanta i-teho ciastkoveho procesu, 
b) z rovnice opisujucej pad castice v peci, ktorej vseobecny tvar je

dv k1 kn 
dt = g --:;;;:rirv --;;;-r2v2e, (3) 

kde v je okamz.ita rychlos£ padajucej castice, m je jej okamz.ita hmotnos£, r je jej 
okamzity efektivny polomer, 'Y/ je viskozita plynneho prostredia v peci, e je jeho 
hustota, k1 odpoveda tvarovemu faktoru 61t v Stokesovej rovnici, konstanta ku 

je tiez zavisla od tvaru castic, g je gravitacne zrychlenie. 
Druhy, resp. treti clen prvej strany rovnice (3) odpoveda ,,Stokesovej" resp. 

,,Newtonovej'' zlozke odporu pccnej atmosfery proti pa.du castice kondenzovanej 
fazy. Pri malych hodnotach Reynoldsovho cisla mozno treti clen zanedba£. 

Parametre k oboch rovnic sa vycisfuju iteracnymi numerickymi postupmi. Pri­
klad riesenia sa uvedie v pripravovanej publikacii. 

Y C TA HOB HA ,Il; JUI O IT PE ,Il; E JI EH II H BP E :\I EH II 
IT POX O ,Il; A TB E P ,Il; 0 11 q ACT II U LI 

q E P E 3 C TA ll;Ii O H A PH O E TE M IT EPA T Y P II O E ITO JI E 

l1BaH Hepa;:1, IIBo ITpoKc, lirop 3.,aroBcKn 
lfHcmumym 1tPop2aHu11,eci.oii x11.,uuu, 1-{eHmp xu.ttu'ieci.020 ucc.!leooeaHulf CAH, 

842 36 Bpamuc11,aea 

OrrnchrnaeMaff ycraH0Birn upe;i,Ha3Ha'IeHa AJIH IICC:JCA0BaHlrn BpeMeHHUX 3aBlICHMOCTeii: 
CTCIICHH rrpeBpam;emrn He6oJibillllX qacTHl.( K0H,ll;CHCHp0BaHHb!X q,a3 rrpn HeIIpO,ll;0JilliHTeJibHOM 
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HarpeBe B TeMrrepaTypHOM HHTepBaJie (800 °-::, 1 400 °C). BpeMH Ha.'peBa (0,2-2 c) pea­
rnpyrolIJHX qacTHII ( rp = 0,04-0,4 MM) H3M6pHIOT C OTHOCHTeJibHOH rrorpemHOCT.>J.O 6-10 %-

HecROJibRO qacTHII rrpo6b1 (2-25) IIOM0ll.(alOT Ha BpeMH rrpH6m13HT0JlbHO 2. 10-2 C 
C IIOMOIIlblO BH6pau110HHOH JIOiKRll (7) (cM. pile. 1) C perym1pyeMbIMll qacTOTHOCTblO, aMIIJIH­
TYAOH, c1rnaJRHOCTbIO 11 BpeMeHeM ROJie6amIH B BepxHIOIO qacTh BepTHKaJibHOH HarpeBa­
TeJibHOll Tpy6m1 (5) rreq11 C rrpeo6Jiap;aIOIIlell ll30TepMH'I0CKOll 30HOll. Ilop; IIC'IblO Bpall(aeTCH 
C IIOCTOHHHOH c1rnpocTblO 3aXBaTHblli }.J;llCK (14) C Rl0B6TaMH (16). BpeMH rrpoxop;a qacTHII 
qepea HarpeBaTeJibHYIO Tpyfo,y te (BpeMH HarpeBa 'IaCTHII) OTBe'IaeT yn1y cp, Ha :{l'.OTOpblll 
IIOBOpa'IHBaeTCH /:\llCK, aap;epm1rnaIOI11llll 'IaCTlll\hI, C MOMeHTa llX IIO,la'Ill B HarpeBaTeJibHYIO 
Tpy6Ry p;o MOM0HTa HX 3a,1epmaHHH IIOCJI8 rrpoxo;:(a qepe3 II0'IL. II0,1aqy HOBOll rrpo6bl 
B II0'Ib IIOBTOpHIOT B I{aJRJ:(OM IIOBOpOTe AllCKa C RIOB6TaMII 110 cnrHaJIY, BblB6[(6HHOMY Il3 
q>OT03JI8KTpllqec1rn1-o ):\aTqHKa. M3MepHeMoe BpCMJI HarpeBa qacTHII 3aBllCIIT OT BbICOTbI 
rrpHM0HH8MOll 3aMeHIIMOll rre'IH, OT pa3Mepa, qiopMb! II []JIOTHOCTII qacTIUI, OT Ka'IeCTBa IIX 
IIOBepXHOCTII, OT TeMrrepaTypbI II cpe)lbl rreqn; llX BeJIJI'IIIHa orrpe/10JIH0TCH OTHOIII6HlleM 

rp 1

fe = 3600 .-ii-, (1) 

r11:e ii - cpep;HHH qacToTa BpalIJeHHH ,1nc:Ra naMepmu;ero BpeMH B Te'remrn H3MepennH. 
CTeIIeH1, rrpeBpaIIleHirn a. Ilcc:re)lyeMoro rrpou;ecca ycTaHaBJIIIBaIOT c rroMOIIJbIO rrpuro;:r­

uoro M0TOAa XIIMII'I0CROI'O UJIH qia30BOI'O aHamrna 3a)lepmaHHI,IX rrpo6. 
f\aqecTB6HHaH OIJeHKa 3KCII6PllM0HTU,IbHb!X peayJibTaTOB OCHOBbIBaeTCfl Ha /.\BYX OCHOB­

HbIX OTHOilleHIIHX: 
H3 mrnenrqecROI'O ypaBH0HIIH 

(2) 

r11:e Xn - ROHCTaHTa CKOpOCTII Jf-oro qacTH'IHOI'O rrpou;ecca II ll3 ypaBHeHIIH, OllI!CbIBaIOII(ero 
rraJ1eHne qacTIUJhl B rre'IH, B o6IIleM BII)Ie 

(3) 

r)le V - MI'HOB6HHaH CKOpOCTb !Ia).\aIOIIJ6ll qacTHIIhl, m - ee MI'HOB6HHaf! Macca, r - ee MI'HO­
BeHHblll 3q>q>CKTIIBHb!ll paAHYC, ">'j - BH3KOCTb ra30BOll C pe)IbI B rreqH, (! - ee IIJIOTHOCTb, 
Kl OTBe'IaeT qiopMOBOMY qiaRTopy 611: B ypaBH0Hilll CT01rnca, ROHCTaHTa Krr TaRme 3a­
BIICIIT OT cpopMbI qacTnII, g - ynrnpemrc CB060)1HOI'O rra,1eHHH. 

IIapaMeTpbI X o6oHX ypaBHeHHll Bhrq11c;rnroT HyMep11qecmnvrn MCTO,laMH B3aHMOiJ0HCTBHll. 

Puc. 1. Ycma1-we1,,a &.ria, uaMepenua, epe.t.ienu Haepeea u nettb c y&.riu11,e11,11,ou uaomep.,11,uttec1,,ou 
ao11,oii; 1, 2, 3 - Haepeeame.ribHaR, 06.11,ormca PtRh 10, 4 - ,cepa.MuttecxaJ'/, mpy6xa, 
5 - ne•maa, mpy6i.:a ua Pt, 6 - py6awi.:a ne'-tu, 7 - eu6palfuo11,1-taa, .�o:J1Ci.:a, 8 - nepe-
6op1,,a eu6pau,,uon11,ou .rioJ1C1,,u, 9 - penpo&y1,,mop Tesla ARZ 087, 10 - qjym.ria,p ua 
Si02- cmex.ria, 11 - Mema.a.riuttec,cui/, ,ji.ria11,elf &.ria, aaJ1CuMa penpo&y,cmopa, 12 -
cMompoeoe 01,,11,0 mpy6i.:u, 13 - aameop aano.ri11,ume.ab11,ou mpy6i.:u, 14 - aaoep:JtCu­
ealOUfUU ouci.:, 15 - oepJ1Came.riu aa&eepJ1Cuea10UfUX i.:10eem, 16 - aa&epJ1Cuea10Ufue 
i.10eemM, 17 - ea.a ouci.oe, 18 - cu11,xpo11,uaupy10UfUX &uc1,,, 19 - Ufe.rib, 20 - ,jiomo­
:;.aexmpu'-tecxuu nycxame.ab, 21 - HOHuyc, 22 - wapuxoebie noowun1-tu,cu, 23 - ap­
pemup, 24 - cunxpoHlibtii &eu2ame.rib, 25 - i.:opo6i.:a nepe&a'-t, 26 - aaiqum11,b1e 
ac6ecmoebie &uci.u. 

Puc. 2. B.riox-cxe.11,a nooaea10UfeU '-lacmu ycma1-toexu o.aa, ua.11,epe1-tua, epe.11,e1-tu 11,aepeea; 1 -
,jiomoa.riei.:mpu'-tec1,,uu oam'-tuK, 2 - pe.11-a1.cau,,uo11,11,a51, cxe.ua Ill.Mumma, 3 - owf,rjie­
penu,,upylOUfllR u,,enb, 4 - eenmu.ri. exo&a, 5 - .1.wnocma6u.rib1wa, pe.riai.cau,,uoHnaR 
cxe.,11,a, 6 - acma6u.abH,llJ'/, pe.aa1,,ca1+uoH11,aa, cxe.11,a, 7 - ycu.aume.ab MOUfHocmu, 8 -
a.rienmpo.,11,exaHu'-teci.:uii '-t.aeH, 9 - eu6pau,,uoH1-taR .11,o:J1Cna, S - 1:0.MMymamop. 

Puc. 3. Pacnpe&e.rieHue me.unepamypbt e nettu c npeo6.ria&aJOU{eii uaomep.Mu'-teci.:oii aoHoii 
Bbicomou e 19,8 c.,u npu me.,unepamypax uaomepMuttec1,,ou aoHbi 850 °C, 1 000 °C 
u 1 200 °C. 
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APPARATUS FOR DETERMINING THE TIME OF PASSAGE OF A SOLID 
PARTICLE THROUGH A STEADY-STATE TEMPERATURE FIELD 

Ivan Nerad, Ivo Proks, Igor Zlatovsky 

Institute of Inorganic Chemistry, Centre of Chemical Research 
of the Slovak Ar.ademy of Sciences, 842 36 Bratislava 

The apparatus described is intended for the study of the time dependences involved in the 
transformation of small particles of condensed phases during short-term heating within the 
temperature interval (800, 1 400 °C). The times of heating (0.2-2 s) of the reacting particles 
(0.04-0.4 mm in diameter) are measured with a relative error of 6 to 10 %, 

Several particles of the sample (2-25) are introduced within about 2 X 10-2 s by means of 
a vibration spoon (7) (Fig. 1) with controlled frequency, amplitude and time of vibration, into 
the bottom part of a vertical heating tube (5) in a furnace with a prevailing isothermic zone. 
A retaining disk (14) with cells (16) revolves at a constant speed below the furnace. The time of 
passage of the particles through the heating tube t, (the time of their heating) corresponds to 
angle q;, through which the retaining disk revolves from the moment of their introduction into 
the heating tube to the moment of their retention, The introduction of a new sample into the 
furnace is repeated during each disk revolution, triggered by an impulse derived from a photo­
electric sensor. The time of heating of the particles being measured depends on the height of 
the replaceable furnace, on the size, shape and density of the particles, the quality of their surface, 
on temperature and on the furnace atmosphere; its value is given by the equation 

q; 1 
t, = 360° -; ' 

where ii is the mean speed of the chronometric disk rotation during the measurement. 

(1) 

The transformation degree rx, of the process being studied is determined by a suitable method of 
chemical or phase analysis of the particles retained. 

The quantitative evaluation of the experimental results is based on the following two main 
equations: 
There is the kinetic equation 

(2) 

where k1 is the rate constant of i-th partial process, and the equation describing the fall of the 
particles through the furnace, which has the general form 

dv kr kn 
dt = g-m'l)rV -mr2v2(?, (3) 

where v is the instantaneous spJed of the falling particle, m is its instantaneous weight,,. is its 
instantaneous effective radius, r, is the viscosity of the gaseous medium in the furnace, 11 is its 
density, kr corresponds to the shape factor 67t" in Stokes's equation, constant kn also depends 
on the particle shape and g is the gravity acceleration. 

The parameters k of both equations are calculated by numerical iteration methods. 

Fig. 1. Equipment for measuring the time of heating and the furnace with an elongated isothermic 
zone; 1, 2, 3 -heating winding of PtRh 10, .J - ceramic tube, 5 -furnace tube of Pt, 
6 - furnace iacket, 7 - vibration spoon. 8 -partition of vibration spoon, 9 - Tesla ARZ 
087 loudspeaker, 10- silica glass casing, 11-metal flange for loudspeaker fixing, 12-
observing tube window, 13 -charging tube closure, 14 - retaining disk, 15 -retaining cell 
holders, 16 -retaining cells, 17 - disk shaft, 18 - synchronizing disk, 19 -slot, 20-
photoelectric trigger, 21 -nonius, 22 -ball bearings, 2.3 - blocking device, 24 - synchro• 
nous motor, 25 -gear box, 26 -protectfre asbestos disks . 

.Fig. 2. Block diagram of the charging part of the apparatus for measuring the time of heating;] -
photoelectric sensor, 2 - Schmitt's slip-flop circuit, 3 - differentiating circuit, 4 - input
gate, 5 -monostable slip-flop circuit, 6 - astable slip-flop circuit, 7 - power amplifier, 
8 - electromechanical element, 9 -vibration spoon, S -switch. 

Fig. 3. Temperature distribution in the furnace with the prevailing isothermic zone 19.8 cm in 
height, at isothermic zone temperatures of 850 °C, 1 000 °C and 1 200 °C. 
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