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Dubravskd cesta 5, 842 36 Bratislava

Doslo 30. 5. 1983

Opisuje sa zariadenie na meranie nicktorych kinetickych velidin reakcit
malych &astic (0,04—0,4 mm) kondenzovanych fdz polas krétkych cEasovych
intervalov (0,2—2 s) v teplotnej oblasti 800—1 400 °C a vo volitelnej atmosfére.
Relativna chyba stanovenia doby zahrevu je 6—10 Y,. Stupest premeny sledo-
vaného procesu sa stanovi vhodnou analytickou metédou alebo fazorou analyzou.

UvoD

Kvantitativhy opis mnohych endoteimickych technologickych procesov vy-
Zaduje stanovenie zmien stuplia premerny poéas kratkych éasovych intervalov.
Pri &tadiu tychto dasovych zavislosti treba realizovat kratkcdobé zAhrevy sledo-
vanych vzoriek, spojené s dostatoéne presnym meranim ¢éasu. Cpisané zariadenie
umoznuje uskutoénit takéto zahrevy v teplotnom intervale (800 °C, 1400 °C).
Princip jeho funkecie je nasledujici: Malé mncistvo éastic vzorky sa vnesie do
hornej éasti vertikélnej vyhrevnej trubice pece s previadajicou izotermickou z6-
nou, v éasovom intervale, ktory je porovnatelny s chybou uréenia doby zéhrevu
éastic. Pod pecou sa otdéa konStantnou rychlostou zachytédvaci kotué. Doba
prepadu éastic vyhrevnou trubicou (t. j. doba zédhrevu &astic) je priamo \imernéd
uhlu, o ktory sa otoéi kotié, zachytédvajuci vzorku od okamihu vnesenia vzorky
do vyhrevnej trubice aZ do okamihu jej vypadnutia z pece. Merana doba zdhrevu
éastic zavisi od vysky pouZitej pece, od velkosti, tvaru a hustoty éastic, od &truk-
tary ich povrchu, od teploty a pecnej atmosféry a méze nadobidat hodnét od nie-
koIkych desatin az do niekolkych sekind. Stupeni premeny zachytenych vzoriek
sa uréi vhodnou analytickou metédou alebo fazovou analyzou.

OPIS ZARIADENIA

Pristroj na stanovenie kinetickych veliéin reakeii, ktorych sa ztGéastiinju malé
éastice kondenzovanych latok pri ich kratkcdobcm chreve, sa skladd z dvoch
hlavnych &asti: zo zariadenia na meranie doby zahrevu a z vymenitelnej pece
8 prevladajicou izotermickou zonou. Obidve tieto hlavné &asti s schematicky
znézornené na obr. 1.

Zariadenie na meranie doby vypalu pozostdva a) z nasypavacej éasti a b) zo za-
chytavacej Gasti.

a) Vzorka sa do pece nasypéva pomocou vibraénej lyziéky (7) (obr. 1) zhotovene;j
z tenkého plechu (0,1 mm). Prepdzka lyzi¢ky (8) sliZi na uzatvorenie zdsobnika
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Obr. 1. Zariadentie na meranie doby zdhrevu a pec s predifenou izotermickou zénou; 1, 2, 3— vyhrie-
vacte vinutie PtRh 10, 4 — keramickd trubica, 5 — pecnd trubica z Pt, 6 — plé3t pece, 7 — vibraénd
lyticka, 8 — prepdfka vibraénej lytidky, 9 — reproduktor Tesla ARZ 087, 10 — puzdro z SiOa-skla,
11 — kovove priruba na uchytenie reproduktora, 12 — olienko pozorovacej trubice, 13 — uzdver
plniacej trubice, 14 — zachytavact kotué, 15 — driiaky zachytdvacich kyviet, 16 — zachytdvacie
kyvety, 17 — hriadel kotubov, 18 — synchronizaény kotué, 19 — Strbina, 20 — fotoelektricky spustal,
21 — nonius, 22 — gulitkové lofiskd, 23 — aretadné zariadenie, 24 — synchrénny motoréek, 26 —
prevodovd skrifia, 26 — ochranné azbestové kotile.

nasypavaného materidlu a vys§ka otvoru v prepazke uréuje hrabku vrstvy nasy-
pavanej vzorky, ktord sa posiva k nasypavaciemu otvoru. Optimalne jednotlivé
dévky vzorky sa dosiahli pri hrubke vrstvy 0,5—1 mm a 8irke asi 3 mm. Premenu
elektrickych impulzov na mechanické kmity vibraénej lyzitky obstardva dynamic-
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ky reproduktor Tesla ARZ 087 (g = 38 mm) (9), na membréne ktorého je lyzicka
upevnend. Tato sustava elektromechanického zdroja kmitania a vibraénej lyziky
umozituje v dostatoéne kratkom éase vniest do pece optiméalne mnozstvo vzorky.

Povely pre nasypavanie vzorky vibra¢nou lyZitkou sa odvodia od prechodov
8trbiny (19) na obvode synchroniza¢ného kotuca (18) (vid dalej) nastavenou polohou
fotoelektrického snimaca. Pocas zvolenej doby nastiva potom impulzné budenie
elektromechanického ¢lena, ktory vykona vlastné nasypanie. Mnozstvo nasypanej
vzorky zavisi od amplitidy, frekvencie a striedy budiacich impulzov, od na-
stavenej doby nasypavania, od geometrie vrstvy nasypévaného materiadlu, ktory
sa posuva po vibraénej lyzicke k nasypavaciemu otvoru a od velkosti a tvaru na-
sypavanych éastic.

Blokové schéma nasypavacej Casti zariadenia na meranie doby zdhrevu je
na obr. 2.

Obr. 2. Blokovd schéma vhadzovacej Casti zariadenia ma meranie doby zdhrevu, 1 — fotoelektricky

sntmaé, 2 — Schmittov klopny obvod, 3 — derivaény obvod, 4 — hradlo vstupu, 5 — monostabilny

klopny obvod, 6 — astabilny klopny obvod, 7 — vijkonovy zosiliiovad, 8 — elektromechanicky &len,
9 — vibrabnd lyticka, S — spinad.

Fotoelektricky snimaé (1) (obr. 2) riadi svojim signdlom Schmittov klopny
obvod (dalej SKO) (2) tak, Ze pri prechode Strbiny v obvode synchronizaéného
kottita sa meni logickd troven vystupu SKO z hodnoty L na hodnotu H, pri¢om
tieto irovne napatia odpovedaju beznej TTL pozitivnej logike. Derivaény obvod
(8) odvodi z tejto zmeny spustaci impulz pre spustenie monostabilného klopného
obvodu (5) (dalej MKO). Hradlo vstupu (4) pri zapnutom spinaé¢i S umozni podas
trvania impulzu MKO ¢innost astabilného klopného obvodu (6) (dalej AKO),
ktory svojimi kmitmi s nastavenou frekvenciou a striedou budi vykonovy zosil-
novaé (7), ktory ovlada elektromechanicky ¢élen (8), mechanicky spojeny s vibrac-
nou lyzic¢kou (9).

Rozpojenim spinada S sa vyradi z funkcie MKO tak, Ze AKO kmitd po cely
tas osvetlenia fotaelektrického snimada (I) cez Strbinu synchronizaéného kotuda.
Tento rezim sa pouziva pri nastavovani synchronizmu zariadenia a tiez pri vy-
sypani zvy8nej vzorky zo zasobnika pri prerugeni pokusu.

Vibraéna lyziéka je uzatvorend v puzdre z SiO,—skla (10) (obr. 1), napojenom
na pecni trubicu (5) a ukonéenom pritmelenou kovovou prirubou (1) na uchytenie
elektromechanického zdroja kmitania (9). K puzdru su pritavené 3 trubic¢ky, ktoré
sluZia na spojenie puzdra s pecnou trubicou, na pozorovanie Castic vzorky v peci
a na plnenie zdsobnika vibraénej lyzi¢ky, resp. na privod plynu do pece. Pozoro-
vacia trubica je uzatvorend okienkom (12) a plniaca trubica uzdverom (I3).
Pozorovacou trubicou mozno cez nasypavaci otvor vibraénej lyzicky viest kon-
trolny termo¢lanok na meranie teploty v peci. Uzatvorenim horného konca pecnej
trubice puzdrom (I0) sa do znacnej miery obmedzila konvekecia plynu v peci,
ktora pri otvorenej peci zabrani prepadnutin éastic mensich rozmerov.
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b) Pod pecou sa otada duralovy zachytavaci kotué (14) s osemnéstimi drziakmi
kyviet (15), rozmiestnenymi v rovnakych vzdialenostiach po jeho obvode, opatreny
uhlovou stupnicou. Kyvety (16), prechadzajice tesne pod istim pecnej trubice (5),
zachytavaji prepadnuté éastice vzorky. Aby sa zabranilo deformacii zachytava-
cieho kotuéa, spdsobenej zahrievanim jeho vonkajsieho obvodu dolnym koncom
pece, je tepelne izolovany dvoma ochrannymi kotuémi z azbestového papiera (26).
Pod zachytivacim kotiéom s kyvetami sa nachadza synchronizaény duralovy
kotué (18) so &trbinou (19), ktory je sudastou fotoelektrického systému spustania
vibraénej lyzicky a ktory prechddza vybranim v telese fotoelektrického spustaca
(20).

Synchronizaény kotié (I18) mozino nastavit natoéenim okolo osi spoloéného
hriadela (17) do Tubovolnej polohy vzhladom na kott¢ s kyvetami (14) a tym
nastavif uhol @, s vrcholom v ose otddania, ktorého ramend prechadzaji osou
odberovej kyvety v okamihu vhadzovania a osou pece. Tento uhol, ktory sa pre
zvoleni kyvetu odé¢itava na uhlovej stupnici zachytavacieho kotiéa pomocou
nénia (21), odpoveda ¢asovému predstihu vhadzovania pred vypadnutim vzorky
z pece a teda aj dobe vypalu.

Hriadel kotuéov (17),-ulozeny v guliékovych loziskdch (22), méa aretadne za-
riadenie (23), ktoré sa pouZiva pri ciachovani pristroja. Je pohanany synchrén-
nym motoréekom (24) cez prevodovi skrifiu (25), ktord dovoluje pouzit pri mera-
niach nasledujiice frekvencie otaéania: w/min-t =1, 2, 3, 6, 12, 24, 30 a 60.

Otagky kotudov sa volia tak, aby vietky &astice, vnesené do pece pri jednom
nasypani, prepadli vyhrevnou trubicou pocas jednej otdcky kotuca s kyvetami.
V kaidej kyvete sa takto zachytia iba Castice s ¢asom zahrevu, odpovedajicim
uhlu @ < 360°.

Vymenitelna pec s prevladajucou izotermickou zénou je konstruovana tak,
aby sa dosiahlo ¢o najvaésie rozsirenie pasma homogénnej teploty po celej jej
vyske. Vyhrevnymi elementami pece s tri nizkoohmové vinutia (1), (2) a (3)
zo zliatiny PtRh 10 so samostatnou regulédciou prikonu, upevnené na trubici zo
slinutého korundu (4) o vnitornom priemere 12 mm. Keramickou trubicou pre-
chidza platinova rirka (5) (@ = 10 mm), ktord roziruje izotermické pasmo
vedenim tepla k obom jej koncom. V priestore medzi keramickou trubicou a pla-
tinovou rdrkou sd umiestnené tri termoélanky PtRh 10 — Pt (g = 0,2 mm),
sliZiace ako snimaée teploty v jednotlivych pasmach pece pre jej regulaciu.
Tepelna izolacia pece je z Iahéeného 8amotu. Pec je ulozend v kovovom plasti (6).
®bidve Gela pece st bez ochranného plechu, aby bolo mozné navinut obidve krajné
vinutia az ku koncom pece. Vonkajsi priemer pece je cca 10 cm; vyska pece uréuje
dobu ohrevu. Pri teplote 1 200 °C st odpory obidvoch krajnych vinuti pece o cel-
kovej vyske 198 mm rovné 1,8 Q) (prikony asi 170 W). Vyska pasma homogénne;j
teploty, udrZovanej v rozmedzi 4 7,5 °C, je u tejto pece asi 135 mm.

Konstrukcia stojana pece umozinuje vychylit pec bez vypnutia z pracovnej
polohy do polohy mimo ststavy kottiéov a vratit ju spat do naciachovanej po-
lohy. Premiestnenie pece do pomocnej polohy sa pouZiva pri ustalovani teploty
v peci, alebo vtedy, ked treba zastavit otddanie kotudov pri vyhriatej peci.

MERACIE POSTUPY

Stanovenie rychlosti konverzie si vyzaduje meranie teploty, éasu a stupnia
premeny.
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Meranie teploty

RozloZenie teploty v peci, vysokej 198 mm, pri teplotéach izotermického pasma
850 °C, 1000 °C & 1200 °C je znizornené na obr. 3. Zmeralo sa kalibrovanym
termoé¢lénkom PtRh 10 — Pt (g = 0,3 mm), zavedenym do pece pozorovacou
trubicou puzdra vibraénej lyZi¢ky. Sudasne sa tymto spdsobom naciachovali tri
termoélanky PtRh 10 — Pt (g = 0,2 mm), umiestnené trvale v peci tak, ze ich
zvary sa nachddzaji na drovniach stredu a obidvoch koncov izotermického pasma.
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Obr. 3. RozloZenie teploty v peci s previddajicou izotermickou zénou, vysokej 19,8 cm pri teplotich
1zotermického padsma 850, 1 000 a 1 200 °C.

To umozriuje trvald kontrolu a reguliciu teploty v uvedenyoh troch bodoch
izotermického pédsma poéas merania.

Neizotermické &asti teplotného pola sa musia zehladnit pri matematickom
vyhodnocovani experimentalnych dat.

Meranie doby zahrevu

Doba zahrevu &astic vzorky odpoveda Gasu, potrebnému k prepadnutiu ¢astic
cez pouziti pec. U izometrickych &astic velkosti 0,04—0,4 mm o hustote 2,5
az 3 g.cm™3, pri teplotach 850—1 200 °C, na vzduchu, st doby zdhrevu v peci
vysokej 198 mm asi 0,2—2 s.

Na zadiatku kaZdej otatky zariadenia na meranie doby zéhrevu sa do hornej
éasti pece vnesie pomocou vibraénej lyzicky v priebehu asi 2.10-2 s optimalne
mnozstvo vzorky, t. j. 2 az 25 dastic podla ich velkosti. Po prepadnuti vyhrevnou
trubicou sa Gast vzorky zachyti v kyvetach zachytavacieho kotuda v zavislosti
od doby prepadnutia pecou. Kazidej z kyviet prislicha, podla vzédjomného na-
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stavenia kottidov (14) a (18) (obr. 1) uhol ¢, odpovedajici dobe padu ¢, zachyte-
nych ¢astic
Q 1
to = — 1 . — 1
© T 560 @)
kde » je stredné frekvencia otdéania éasomernych kottiGov poéas merania. Hod-
nota # sa uréuje pri kazdom merani, na zaklade stanovenia celkového poétu
otafok ¢asomernych kottidov a doby otécania.
Vzhladom na dobu nasypévania vibraénou lyZi¢kou a na vnitorny priemer
zachytavacich kyviet, odpovedajici uhlu ¢ = 6°, je relativna chyba uréenia
doby zdhrevu v zavislosti od velkosti dastic 6 —109,.

Stanovenie stupfha premeny

Stupenn premeny sledovaného procesu u vzoriek, zachytenych v jednotlivych
kyvetach éasomerného zariadenia sa stanovuje vhodne zvolenou metdédou (che-
micka analyza, fizové analyza atd,).

VYPOCET KINETICKYCH PARAMETROV STUDOVANYCH PROCESOV

Kvantitativne vyhodnotenie nameranych vysledkov, t. j. hodnét doby zahrevu
¢, a koneéného stupnia premeny e, vybraného druhu &astic pri zvolenych podmien-
kach (rozloZenie teploty a zloZenie atmosféry v peci) vychidza z dvoch zédklad-
nych vzfahov:

a) z kinetickej rovnice

d
T = Pkr ke b, ), (2)
kde ¥; je rychlostnd konStanta i-tého &iastkového procesu,

b) z rovnice opisujucej pad dastice v peci, ktorej vieobecny tvar je

dv k k
kde v je okamzitd rychlost padajicej ¢astice, m je jej okamiita hmotnost,  je jej
okamiity efektivny polomer, % je viskozita plynného prostredia v peci, ¢ je jeho
hustota, k; odpoveda tvarovému faktoru 6w v Stokesovej rovnici, konstanta kiy
je tiez zavisla od tvaru &astic, ¢ je gravitaéné zrychlenie.

Druhy, resp. treti élen prvej strany rovnice (3) odpovedd ,,Stokesovej* resp.
,»,Newtonovej zlozke odporu pcenej atmosféry proti paddu éastice kondenzovanej
fazy. Pri malych hodnotich Reynoldsovho é&isla mozno treti élen zanedbat.

Parametre k oboch rovnic sa vyéisluji iteraénymi numerickymi postupmi. Pri-
klad rie3enia sa uvedie v pripravovanej publikacii.

VCTAHOBKA [JA ONPEALJEHHA BPEMEHII
IIPOXOJA TBEPJON YACTHIILI
YEPE3 CTAIIMOHAPHOLE TEMIIEPATYPIIOE MOJIE
Usan Hepag, Hpo IIpoke, Urop 3aatoBeku

Hucmumym neopeanuuecxoii xumuu, lenmp zusuneckozo uccaedosarun CAH,
842 36 Bpamucaasca

OnucriBaeMas YCTaHOBRA IIpe€iHa3HayeHa /JId HCCJel0BaHUS BPEMEHHBIX 3aBHCHMOCTEH
CTellCHI IPpeBpalleHusd HeGOoJIbIHX qacTHI KOHAEHCHPOBaHHBIX cbaa NpY HEIPOAOJIZKUTEJIHLHOM
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HarpeBe B TemilepaTypHoM mHTepBasie <800 °C, 1 400 °C). Bpemsa napeBa (0,2—2 c) pea-
rupyomux 4actuy (¢ = 0,04—0,4 MM) H3MepAIOT ¢ OTHOCHTEIBHOM HOrpemHOCT >:0 6—10 %.

Heckronpro uactum 1pobwl (2—25) moMellaloT Ha BpeMA upubamsntensHo 2. 10-2 ¢
¢ MOMOHIbI0 BUGPAallMOHHOI JIOMKKHU (7) (cM. puc. 1) ¢ peryJdpyeMeIMH YaCcTOTHOCTBIO, aMILIH-
TY[OH, CKBaj’{HOCTHIO M BpeMeHeM KoJiebaHHA B BepXHIOI 4acTh BEPTHKAJIbHOH HarpeBa-
TeJNbHOI TpyOxH (5) meun ¢ npeobiafaromeli u3orepmuyeckoil 3onoi. Iloa eupro Bpamaerca
€ IIOCTOSHHOM CKOPOCTHIO 3aXBaTHHIA Huck (I4) c¢ KioBeramu (16). Bpemsa mpoxoxa uactun
4yepe3 HarpeBaTeJbHYIO TPYOKY fe (BpeMA HarpeBa 4acTHII) OTBeYaeT YIJIy ¢, Ha KOTOPBII
II0BOPAuUMBAaeTcA THCK, 3a/{ePKUBAIOIMI YacTHIIBI, ¢ MOMEHTA MX II0faYH B HAarpeBaTeJIbHYD
TPyOKY A0 MOMEHTa MX 3ajep:KaHHA II0cjle Ipoxojga dYepe3 meun. Ilogady HOBOM 1pobni
B IIe4b IIOBTOPAIOT B Kaj;KIOM II0BOpPOTe [ICKA C KIOBETAMH II0 CHMTHAaJIy, BHIBEJEHHOMY U3
foToaIeKTpHYECKOI0 JAaTYNMKA. lIsMepAemMoe BpeMAa HarpeBa 4YaCTHIL 3aBHCHT OT BBHICOTHI
npuMeHsAeMoll 3aMeHHMoIi 1eun, oT pa3Mepa, OPMBI H IUIOTHOCTH YacTHII, OT KayecTBa HX
HOBEPXHOCTH, OT TeMIepaTypbl M cpelbl IIeUd; HX BeIHYHHA OIpejessercsA OTHOIMEHMeM

@ 1
te = A==+~ 1
360° " 5’ M
Ifie # — cpelHAA YacTOTA BpauleHHA AHCKA M3MepsIlero BpeMA B TeleHHe H3MEPeHN.
CremeHp mpeBpalleHust o, HUCCJIEAYEMOro 1Ipoliecca YCTAHABIMBAIOT ¢ IIOMONIBIO LPHIOA-
HOTO MeTOJla XHMHYecKoro mm (a3oBOIo aHaJH3a 3alepKaHHBIX IIPOL.
HavecTBeHHas OIEHKA JKCIIEPMMEHTAILHBIX Pe3y.1bTATOB OCHOBBIBAETCA HA ABYX OCHOB-
HBEIX OTHOIICHMAX:
N3 KMAEeTHYeCKOro ypaBHeHHs
de
v ral @(k1, k2, .. .En, t}, (2)

THe Kn — KOHCTAHTa CKOpOcTH I/-0r0 4acTHYHOIO IIpollecca H M3 ypaBHeHHA, OITHCHIBAIOIIEro
majJeHne 4acTHUIIEL B Ieqn, B o0IleM BHie

dv

— :g_._n_l_nrp—
de m

"L 2y2, (3)

Trle v — MIHOBEHHasa CKOPOCTb IIﬂllaIOI[Ief[ 4JacTHuilbl, m — €€ MTHOBEHHas Macca, r — ee MI'HO-

BeHHHIH 5@erTUBHEI paguyc, % — BABKOCTb ra3oBOH Cpedbl B Ileul, ¢ — ee IIOTHOCTb,
k1 oTBeuaeT ¢opMoBoMy ¢arTopy 6m B ypamHennu Croxeca, KOHCTAHTA xir TaKKe 3a-
BACHT OT ODMBI 4YacTull, ¢ — YCKOPeHHe CBOOOJHOIO IIajleHHA.

IHapamerpsr s 060MX ypaBHEHHU BHYHCIAIOT HyMEPHYECKIMH MCTOJAMU B3aMMOAEHCTBHA.

Puc. 1. Ycmaroska 0as uameperus epemeHu Hazpesa u newb ¢ yoauHenHol Uu3omepmuiecroll
aonoti; 1, 2, 3 — nazpesameavnas obmomra PtRh 10, 4 — xepamuueckaan mpybra,
5 — neunan mpybra ua Pt, 6 — pybawra newu, 7 — eubpayuonnas 20xka, § — nepe-
6opka subpayuorkoti aoycku, 9 — penpodykmop Tesla ARZ 087, 10 — pymaap us
Si0z- cmekaa, 11 — memanauueckuii aaney @aa 3ancuma penpodyrmopa, 12 —
emompogoe okno mpybru, 13 — aameop aanoarnumeavroli mpybru, 14 — zadepucu-
satowuii duck, 15 — depucameau zadeepymcusarouux kiosem, 16 — zadepycusaruyue
riogemer, 17 — 6an duckos, 18 — curxporusupylowuxr duck, 19 — weas, 20 — diomo-
saekmpuueckult nyckameav, 21 — nonuyce, 22 — wapuroswie nodwunnuru, 23 — ap-
pemup, 24 — cuHxpoHmmiii Osuzameav, 25 — kopobra nepedau, 26 — 3awummvie
acbecmogvle QUCKU.

Puc. 2. Baok-cxema nodasawwell wacmu ycmarnosku 0as usmeperus epemeru nazpeea; 1 —
gomosaexmpuneckuli damuuk, 2 — pesakcayuonnas cxema lmumma, 3 — Ougge-
peHyupylougas yenv, 4 — eenmua. 6roda, & — MOHOCMAOUALHAR DPEAAKCAYUOHHAR
cxema, 6 — acmabuaviaa pesarcayuUorHas cxema, ¢ — ycuaumeav mowpHocmu, 8§ —
saekmpomexanuneckuli waern, 9 — eubpayuonnas ioxcka, S — xommymamop.

Puc. 3. Pacnpedeaerue memnepamypsl 6 newu ¢ npeobaadarougeii uzomepmuyeckot 30Hol
euicomoil ¢ 19,8 cm npu memnepamypax uzomepmuneckoli sonvr 850 °C, 1000 °C
u 1200 °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 Academy 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, 1400 °C>. The times of heating (0.2—2s) 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 10-2s 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 ¢, (the time of their heating) corresponds to
angle @, 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

1
"l—;’a (1)

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

The transformation degree a, 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

—— = @k, k25 «ves kn, 1), 2)

where k; 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 kx k1
TTIT R T R e @)

where v is the instantaneous sp2ed of the falling particle, m is its instantaneous weight, r is its
instantaneous effective radius, v is the viscosity of the gaseous medium in the furnace, g is its
density, k; corresponds to the shape factor 6w in Stokes’s equation, constant kir 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. BEquipment for measuring the time of heating and the furnace with an elongated isothermic
zone; 1, 2, 3 — heating winding of PtRh 10, 4 — ceramic tube, 5 — furnace tube of Pt,
6 — furnace jacket, 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, 23 — blocking device, 24 — synchro-
nous motor, 25 — gear box, 26 — protective asbestos disks.

Fig. 2. Block diagram of the charging part of the apparatus for measuring the time of heating; 1—
photoelectric sensor, 2 — Schmitt’s slip-flop circuit, 3 — difjerentiating circuit, 4 — input
gate, 5 — monostable slip-flop circuit, 6 — astable slip-flop circuit, ? — power amplifier,
8 — electromechanical element, 9 — vibration spoon, S — switch.

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