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1.- CONTRATO ENTRE HUNOSA Y ENADIMSA



De una parte: 0. Jesi1s Sáenz de Santamar-la y OlavarrIa, mayor
de edád, Doctor Ingeniero de Minas, provisto del D.N. de 1.
N2 1.0.947.077, vecino de Mad----�d, =n domicilío zrofes-�or-a-'L. en
la calle de Se--rano,-n-�mero 115.

Y de otra parte:

D. José Antonio Garcia Alonso, mayor de edad, Docto-" 1"ngenie-
ro de Minas, provista del. D.N.I. N-2 1.409.0301 vecino de Ovíe
do, con domicilio en la calle González Besada n-1 8, v

0. José Pérez L�5pez-, mayor de edad, Doctor ingeniero de Minas,

ar provisto del D.N.I. N2 11.015.2271, vecino de Oviedc, con dcmi
c-�14o en la calle. Pedro Antonio Menéndez n2 1.

INTERVIENEN

El primero, en nombre Y representacidn, como Director General
de IEMPRESA NACIONAL ADARO DE IWZESTIGACIONES MINERAS, S.A.

\,abreviadamente ENADIMSA, constituida el 13 de julio de -1.942
ante Notario de esta capital Don Rafael Lagos como sus
tituto y Para el protocolo de su compañero Don Francisco NIC,
ñez Moreno, bajo el ndmero 193 de protocolo; inscrita en el
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Registra Mercantil de la provincia al tomo 355 general, 22 de

la secci6n 32 del libra de Sociedades, folia !4í, hoja a2 -74,

con domicilio social en Madrid, calle de Serrano n2 1-16, v

provista de C.I.F. n2 A-28-003580. El Sr. Sáenz de Santamarla

y Olavarria acredita su represehtac-<6n mediante escritura pC

b.i-ica de amoderamiento otorgada a su favor el dia 22 de �;O-Iriem

bre de 1.979, ante Notario de Mad=id Don Victor Aguado Zara

goza, bajo el número 4.210 de su protocolo.

Los segundos, en nombre Y representaci3n, como Director de De

sarrollo Industria! v Director Comercial res-pectIvamente, de

la EMPRESA NACIONAL HUL12TILAS DEL NORTE, S -A., abreviadamente

HUNOSA, constituIda el 14 de Julio de 11.967 ante el Notarío

de Madrid Don. Luis Sierra 3ermejo, baja del nf=ero 2.758 de

su protocolo; -inscrita en el Regist=o Mercantí1 de Madrid, al.

tomo 2.183 gene-ral, 1.555 de la secci43n 32 del Libra de Soc-ji,-

dades, folio 175, hoja n-2 1-2.966, inscripci6n primera, con

domicilio social en Oviedo, Avenida de Galícia n2 44-, y oro

vista de C.I.F. n-2 A-23-18.568. Los Sres. Garcia Alonso v P-

rez López acredítan su representaci6n mediante escritura ZDú

blica de apoderamiento otorgada a su favor el dia 13 de DicíaT.

bre de 1.978, ante Notario de Oviedo Don Pedro Caicoya de Ra

to, n2 3.972 de su protocolo.

Los señores comoarecientes, en el carácter con el aue actúan,

se reconocen la capacidad legal necesaria oara contratar Y
obligarse y, a tal efecto

E X P 0 N E N

A) Que, entre las actuaciones prioritarias que propone el
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Plan Energético Nacional, en adelante PEN, cabe seí¡alar -
lo el incremento de las actividades de exploraci5n de mate-

rias primas energéticas", ya czue "las in.sufíciencias actua

les del pals en energta primaria, responden más a un bajo

nivel de exploraci6n Y a una inadecuada distribuci6n de
los recursos e=leados, cue a una aus-encía demost=ada de
recursos matenciales". Por ello, en el subsector carbonera,
del cual el PEN espera obtener recursos adicionales declíer
ta cons-�derac--�¿5n, se proponen, entre otras medidas de 11n
.pulso, el famento de la exploraci3n e invest--igac-�5n geolló-
gica v -�ecnoi.39ica que Potencia= una olcer-a ene- -_ge
tíca suficiente.

3) Que, dentro del camItula de la estrategia a segui_- en el
desarrollo de las tareas de invest--�gac--iJn iz exz_loraci5n en
el territorio nacional, el PEN indica textual-mente "la ac
tuaci3n del Estado se desarrollar! mor emnresas estataleS
cuya operativídad,permite una mayor agilidad que la que re
sulta posible a otro tipo de entidades de carácter pCblico.
A tales efectos se les asignarán los medios necesarios".

El citado Plan Energético Nacional, dentro del camitulo de
reestructuraciones, hace esmecifica referencia a EINADIMSA,
EmDresa estatal cuyo capital social está suscrito mor el
Instituto Nacional de Industria y el Instituto Geol6gico y
Minero de Espai¡a en un aO y 20 por ciento respectivamente,
considerando necesarias la extensi6n y potenc4

-

acJ6n de la
misma en el campo de la investigaci6n de carb6n, recursos -1

y
geotérmicos y residuos s6lidos.

A tal efecto, la Administraci6n del Estado ha concedido a
ENADIMSA, préstamos a largo plazo pata hacer frente a las
inversiones derivadas del PEN dirigidos a consegui= la utí

W, lizaci6n 6ptima del conjunto de recursos.destínados a in
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vestigaci6n del carb6n, recu=scs

lidos aue deberán reintegrarse al Tesoro PCblico, a medida

que se recuperen los fondos invert.J4dos en los proyectos -12-i

nanciados con los mismos.

C) Que HUNOSA, siendo explotadora de yacimientos de carb6n en

la Cuenca Central Asturíana, produce unas residuos s,5lidas

en sus diferentes lavaderos mar un total de 14.000 t/d1a y

al mismo tiemzo, es la propietaría de las escombreras en

las aue en su dia y en el momento actual se están almacenan

do estos residuos.

HUNLOSA busca soluciones para resal.ver los proble-mas de to

da indole cue estas Productos s6lidos están generando, en

tre los cue se encuentran los de deterioro del medJo -am

biente, cuyo respeto es, también,unc de los objetivos del

mencionado P.E.N., y a tal fin desea obtener un valor a�ia

dido a este producto, utilizándola como materia prizma en

la obtenci5n de productos cerámicos para la

de áridos-ligeros, para los que tiene muy buenas cond-Jcio-

nes y en los que es posible, además, acrovechar la E-zac-

ci6n combustible cue dichos estáriles llevan incorpcrada.

D) Que ENADIMSA Y HUNOSA habiendo alcanzado un total y cample

to acuerdo sobre el Particular, desean formalizarlo a t=a-

vés del presente convenio, con arreglo a las siguientes

CLAUSULAS

PRIMERA.- Por el presente convenio 111UNOSA contrata a ENADrM

SA la realizaci5-n 'de un Estudia de Factibilidad -jara el "Apro-
vechamiento de los Estériles de Ca=b6n", el cual se ejecutará

de acuerdo con los términos de referencia cue se incorporan -
como anexo al convenio, formando parte integrante del mismo a
todos los efectos y con arreglo a lo estipulado en las cláu
sulas siguientes.



SEGUNDA. - El importe presupues to o costes de ejecucJ` �;-'-,n del

proyecto, se fija en veinticuatro millones de Pesetas de los

cuales 18 millones serán azortados por ENADI-mSA con cargo al
préstamo que el Ministerio de Hacienda en aplicaci6n del PEN
le ha concedido con fecha 29 de Marzo de 1979, a través del
INI, en funci6n del concepto presupuestario 20.04 965.2, y 6
.millones ¿e pesetas serán apartadas mor HUNOS.A.

TERCERA.- El ulazo de ejecuci6n de las fases de realízaci6n -
del mencionado Proyecto será de nueve meses contados a parti=
de la fecha de la fiz=a del Presente ccnven_<o, pudiendo ser -
prorrogado mor causa Justifícada.

CUARTA. - Serán de -cuenta de HU`NOSA. todos los gas tos que se ¿e
riven de la elevaci6n a escritura mi�ibi-Jca del presente conve
nío, as-1,como los impuestos, tasas, v de-más cargas
fiscales que graven el convenio, incluso el impuesto General -
sobre Jco de Empresas .

QUINTA.- Cuando Por causa de la ejecuci5n del proyecto se in
tradujesen por ENADIMSA modificaciones que provocuen aumento —

de precio de las partidas presupuestarias a nuevas Partidas,el
mayor costa será aportado por ENADIMSA.

SEXTA.- Como apwrtaci6n de HUNOSA a la realízaci6n de los t_ra
bajos objeto del presente convenio, la misma se obliga a:

Facilitar a ENADIMSA las muestras de estériles de los que es
Propietaria, efectuar la toma de las mismas en la manera y for
ma que aquella requiera para su análisis y colaborar con ENA
DIMSA en las distintas martes que componen el Estudio contrata
do, hasta completar la aportaci6n por la cuantla del presupues
to de este convenio cue es de su cuenta y cargo conforme a la
cláusula SEGUNDA del presente Convenio.
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SEPTIMA.- En cualcuier momento de La vigencia del presente -

Convenio, ENADIMSA podrá subcont=atar la totalidad o parte de

los trabajos destinados al desarrollo de las distintas fases

del proyecto, que ffiguran en los Té=inos de Referencía.

OCTAVA.- Realizada zar HUNOSA la recepci6n zrov«-is-�ona.l de

los t=aba`os, antes de la de-i'-�n-�t-�va, EnZAD124-SAJ
sobre la técnica v econ�5m-�ca del resultado obteni-

do en Las t=aba`os ---;,e e-4ecuci3n del provecto, sometiendoJ
informe a conocimiento s7 evaluaci5n del Comité de Sumervisi3n

de¡ ?EN.

Cuando el de de! PEN es-timne cue el rirovec
to no es exmlctab-ie econdm--�--ainen-�-e, lo comunica-"1 tanto a EN.A
01YISA como a .-.7U,-NCSA, cue resolverán el Presente convenio, t- an
m=cnto como zue¿en extinguidas las obligaciones nacidas del
mismo, recuzandase a fonda perdido los desembolsas realizados

por ETITADIMSA y EUNOSA.

OVENLA.- En el caso de aue el Comitá de Si-,rer-,7isi-�dn de! PEN

(1estime jue el provecto es econ6micamente explotable, lo nati-
ficará tanto a ENADIMSA como a EUNOSA. Esta iltima crocederla

t

t

realiza= la recepci6n definitiva de los trabajos dentro de los
reinta dias siguientes y quedará obligada a reintegrar a ENA

DIMSA el total importe de su amortaci6n al Provecto, con sus
intereses correspondientes que se fijan al respecto en el 7,5
por ciento anual, de acuerdo con lo estipulado en la cláusula
décima.

DECIMA.- HUNOSA dispondrá de un pla,zo de un año, a cartir de
la rececci6n definitiva del Estudio, cara buscar financiaci<5n
y al finalizar el mismo, comunicará fehacientemente a ENADIM-
SA sí Puede 'Linanciar la construcci5n de las miantas industria
les.

En caso afirmativo, dispon¿rá de un periodo de carencia de 4
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ai�os desde recepci6n de! Estudio v
dicho periodo ree-mbolsará a ENADIMSA la cantidad invertida
por ésta con sus intereses correspondientes, contados desde
la recepci6n de£¡nitiva,. y en cantidades anuales e iguales du
rante cinco aHos.

En casa negativo, de-;ará en libertad a ENADIM-SA zara que ges
tIone la bdscueda -de una. entidad interesada en el teria cue se
haga cargo de las obligaciones de! presente convenío. S-, al
cabo de otros cuatro años esta entidad no se encuent=a,se con
siderará aue no es viable el provecto, repután¿ose a fondo
merdido ics deserribolsos realíZados por ENADIMSA y EUNOSA, ccm
zrometiéndose esta Iltima a no e—iecuta= el -irovecto, si carri
bian las. condiciones -Fínancieras, sin antes reintegrar a EENA
D-TIMSA su acortacidn.

En el caso de crue _`uese HUN.OSA la cue encontrara una entidad
interesada en la ejecuci6n de! provecto- ob�eta de este estu
dio, esta entidad se subrogará en los derechos y obligaciones
de EMNOSA, derivadas del presente convenío.

UNDECIMA.- El presente Convenio ent=ará en vigor en la fecha
de su fi=a por los representantes de las partes contratantes
y quedará ex.inguido:

a) Cuando se haya abonado a ENADIMSA la cantidad aportada mor
ésta con arreglo a la cláusula segunda en la forma estizu-
lada en la DécL-na.

b) Cuando se de algi�in supuesto de resoluci6n previsto en el
presente Convenio.

DUODECIMA.- El zresente Convenio se resolverá por cu'alcuiera
de las causas siguientes:



1.- El i.ncum-cli..41.m-�ento de las cláusulas contenidas en el m_<smo.

2.- La extinci6n de la Personalidad juridíca de cualquiera de
las partes salvo el caso de que el patrimonio y organíza-
ci6n de la persona extinguida sea incorporado a otra enti
dad, asumiendo esta ilti=a las obligaciones de aquélla se
gi1n comun-icaci3n fehaciente.

3.- La declaraci6n de quJebra a susmensi5n de pagos de cual
cu-�e-"a de las partes.

4.- -71 mutuo acuerdo de las partes.

S.- Aquéllas que se establecen expresamente en el Convenío -
-con los efectos que en éste se han estípulado.

Sí. por intervenci6n de Organísmo competenta -
hubiese suspensi6n de-Iinitiva 6 temporal por esPacio sumerior
a seis meses, de la JO-ina-nciaci6n de ENADIMSA, urevísta en la
cláusula SEGUNIDA, se considerará resuelto el Presente conve-
nio, sín dar lugar a reclamaci5n alguna entre las ma=tes.

DECIMOCUARTA.- Cuando el Convenío se resuelva Por causa ¡mmu-
table a una de las par-tes, ésta deberá reintegrar a la otra
las cantidades mor ella invertidas, hasta la -fecha de la reso
luci6n, en la ejecuci5n de! proyecto, más sus intereses de!
7,5% anual, en concepto de da�íos y.perjuicios.

Cuando la resoluci6n obedezca al mutuo acuerdo de las partes,
se estará a lo válidamente estipulado al efecto entre las mís
mas.

DECIMOQUINTA.- En todo lo no prevísto en el Presente Convenío

se

es ará a lo dispuesto en la Ley de Contratos de! Estado y
su Reglamento en relaci5n con el Decreto 1005/1974 y, en su
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defecto, en las no=as del Derecha Privado que le sean aplica

bles en cada caso.

DECIMOSEXTA.- Las partes contratadas, a través de la presente
cláusula, otorgan contrato zrelimínar de arbitraje, estipulan
do cue, en prevísi6n de tIluturas d-i-i=erencJ-as que no puedan ser
resueltas por ellas de --12or-ina privada y amistosa, se abligan a
someter a la decísi5n de un árbitro de ecuídad, de acuerdo -

con la Ley de 22 de Diciembre de 1.953, cualculier controversia,
conflicto, di-ferencia 5 discrepancia que su--la entre ellas so
bre -i.n.ter-,Dretac-��5n., ejecucí(5n, mcd-<.��-�caci4¿5n y resc--�s.�1.5n de es
te contrato, v se obligan a la realízaci3n de cuant-os. actos
sean necesarios para que el tenca y en zar

a la designaci3n. del árbit.ro y a la determinaci3n
del tema controvertido, a t=avés de -i=c--M.al-izac.43n UJe-1 CC
rrespondíente contrato de com==om-iso dent=o de los cui-Lnce
dlas siguientes a la -fecha en Cue una de las partes recuiera
7fehacientemente a la otra.

Caso de cue alguna de las partes se negase a verifica=lo o lo
hiciera de modo cue resultase inaceptable, la ótra,zDarte Mo
drá dirigirse al Juez de la ciudad de Madrid pidiendo la for
malizaci3n judicial del comm"omJso en el modo aue dete=ina
la Ley de Arbitraje de Derecho privado.

Las partes designan ya como árbitro de ecuídad al 'Sr. Direc
11--or General de Minas e Industrias de la Construcci6r del M<

nisterio de Industria y EnergIa u Organismo que le sustituya.

En prueba de conformídad con todas y cada una de las cláusu-
las del presente Convenio, los representantes de las partes ,
segi1n intervienen, _'írman v rubrican el mismo en todas sus



hojas en eje=lar duplicaco, uno para cada una de las pa=res

a un solo efecto ju-rtdico, en los luga-res y fechas que se ex
presan a continuaci6n.

E.n Oviedo, a de de 1. 980 Mad---*id, a de -le -,-80

POR. F-Ti-NOSA
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ANALISIS DEL PRIOSLEMA. ESTUD-TO DE LOS
PROCESOS EXISTENTES
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EN CUAiNTO PRODUCTO FTINA-1, A OBTENER

1.1.1.- Estudio de la utilízaci6n dada a los Productos a obte
ner a partir de los estérij_es de lavadero, a sabe.r:

- Productos ceráMicas -forjados, et-c)

- -7�-"idos lígeros.

1.1.2.- Estudio de la dada a Los 1--4-dos ligeros
en especial- en:

- Hor-inigones ligeros
- Paneles prefabricados
- Bloques
- lislamientos
- industria del pretensado

1.1.3.- idem, Idem, en el extranjera

1.1.4.- Estudio de especificaciones y caracteristícas técnicas
de los Productos comercializados en EsPañía.

1-1-5.- Estudio de es-oecí-f'icacior.es y caracteristicas técn_-1
cas de los productos comercializados en el extranjero.

1.1.6.- Estudio de los uroductos competidores en Españía y en
el- extranjero.



1.1.7.- Estudio de las especificaciones relativas al almacena
miento, embalaj.e v '---"anscorte. Determínaci5n del _a
dio de ínfluencía teniendo en cuenta el crecío del -

transporte.

Estudio de la normiatíva, esmaHola y extranjera refe-ren
te a este producto.

1.1.9.- Estudio de la competencia en España de los productos
manufacturados con -%r¡dos líqeros.

1.1.110.-Estudío de la normativa espaEcia y ext=anjera rejeren
te a los:

- Aridos ligeros
- Hormigones ligeros

Bl oques

Aís la.-,n4,.--nto té=,i co v aci1stJ_co
P.retensados, etc.
Productos cerimicos

1.1.11.-Estudío.de la nor-inatíva extranjera referente al em
pleo de los productos índícados en 1.1.1 y 1.1.2.

1.1.12.-Estudio de las dItímas novedades referentes a la uti
lizaci6n de áridos lige,ros en el estado actual de la
investigaci6n.

1.2.- EN CUANTO AL PROCESO DE FABRICACION

1.2.1.- Estudio de las-tecnologias actualmente existen�- e s

1.2.2.- Primera preselecci5n de los p_rocesos más adecuados a
nuestra anlicaci3n.



1.2.3.~ Primer de las tecnologias p.reselecciona¿as

en cuanto a:

a) Materias primas utilizadas (incluidos aditivos)

b) ?--oceso

c) Especi-�llicaciones técnicas de! producto fínal Zue

se esmera obtener

d ) Consumo de energia

e) Otras consumos: agua, vamor, aditivos, etC.

f e -jl2 e r en c as

1.2.4.- Primera selecCÍ6n de emrresas.

1.2.3.- Determinaci3n ccn las em-cresas seleccionadas de:

a) Tipos. de análisis v ensayos requeridos, tanto en
lo que se re--,;2ie=e a la prepara--í5n de la materia -
prima como los procesos de sínterízaci6n 6 cocido.

b) Dete=iinac4j-�5n del programa de muestreo, seglin el
ti-Po de ¿em6sitos de estériles.

c) Determinaci6n de los componentes Ctj-L.1--s y noci5n -
para la obtenci6n del producto con cada proceso de
terminado. Especificación de inte-"'Valos.

�,I.3.- EN CUANTO AL MERCADO

1.3.1.- Determinaci5n en primera aproxi--.iac-45n del tizo de pro
ducto que puede ser interesante su comercialízaci6n.

Encuesta con -cns=L�dores de los croductos
seleccionados, competídores, temas es-necíalistas Y Or
ganismos Oficiales.



1.3.3.- Encuenta preli4a-iL..na-- realízada entre los 11.abr-iLca.n-�-es
de blocues.

1.3.4.- Establecimiento de los objetivos del. estudia del mer
cado cue se va a realizar mosteriormente Pa=a ello.

a) Hace= anál--�s-�s de los obtenidos.

b) Ceterminaci5n en primera aproximaci6n ¿el área gec
a tener en cuenta.

c) Análisis comercial de los productos com-pet-�do.-es -
detectados.

S-i-�--uac--i3n dentro del área gecgráfica seleccionada,
de los comretidores detectados.

e) Primera del mercado t-ct-Al posible.

-F) los produc-Obtenci6n de precios de tos comper�dores.

1.3.5.- Del anilisís de los puntos anteriores, est—rinacion sa
bre la tendencia del mercado.



ANALISIS Y ENSAYOS DF N*UESTRAS Y

ESTERILES. `NFORIMIE T--(:N:: C -9
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2.1.- EN CUANTO A L-A UBICACION DE LOS -POSIBLES DEPOSITOS DE 7-5
TERI-1.inS A UTI-LIZAIq

2.1.1.- Teniendo en cuenta las posibles localizaciones de la
planta, selecci3n de los dem6sitos de esta-riles a te
ner en cuenta.

2.2.- EN CUANTO ZA- LOS ANALISIS Y ENSAYOS

2.2.1.- u_lanificaci3n de los análisis y ensayos a realizar.

2.2.2.- Organizaci5n de¡ muestreo.

2.2.3.- Env1o de -nuestras a laboratorio. Obtenci�'Dn de resulta
dos.

2.3.- EN CUANTO A LA, ELA.BORJkCION DEL INFOP-MIE TECNT-CO

2.3.1.- Env1o de resultados a las empresas preseleccionadas.

2.3.2.- Elaboraci6n del informe técnico final.



ESTUDIO M=CAZO
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3.1.- AJIJALISIS PRELIMINAR DE LA, SITUACION

3.1.1.- Con la informaci3n obtenida, determinaci6n de los ob
jetívos del estudio v detalles de la in--Ilo=ac-�3n cue
se recuiere.

3.1.2.- Realizaci5n sí. es necesario de una segunda encuesta -
prelimínar mara vez¡fica= y correq-�r los oble-�vos Ii
jados en 3.1..1.

3-1-3.- Determinaci6n del área geográlcíca a tener en cuenta
en el estudio.

3.2.- DESARROLIJO DEL ESTUD-10

3.2.1.- Estudio del mercado mroríamente dicho. Precios. Pa=ti
cioaci6n a tomar en el mercado. Crecimiento de la de
manda y estudio de la competencia, etc.

3.2.2.- Estudio método de ventas Y canales de dístribuci6n.

3.2.3.- Estudio promoci6n de ventas.

3.2.4.- Estudia de cualquier otra partícula-ridad detectada co
mo consecuencia de la infor-imaci6n obtenida en 3.1.1 y
3.1.2.



4.- ESTUDIO TECNICO-ECONOMICO COMPARADO

DE LAS OPCIONES



4.1.- DATOS TECNICO-ECONOMICOS OBTENEIR

4.1.1.- Datos -¿sc-nicos del uroceso

Para cada opci6n debe obtenerse:

- Típos de p�-adi-,ctos uroducídos

- Capacidad. de produccic5n

Diagrama del proceso

Descr-�zc-�6n detallada de las ¡Instalaciones pri.ncipa
les y auxiliares con olano general de su dJstribu--
cion en planta

Grado de nacionalizaci6n de las instalaciones
- Consumo de materias primas, incluido aditivos
- Consumos de combustibles, energIa, agua, vapor, etc.
- Preser-vaci5n de.1 medio ambiente, et--.

!.1.2.- Datos econ6micas--4:.J.nar�c-�leros

Para cada opci6n debe obtenerse:
-

Precio total de suministro, montaje y puesta en mar
cha

- Pago por know-how Y rovalties
- Condiciones de pago
- Posibles -"cuen-�.es de financiaci5n
- Plazo de validez de la oferta
- Vida fisica o tecnol6gica de la instalaci6n
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- 7-s-t-i,-nac-J�)n de !Os castos operativos

- Est-�Inaci4�5n del circulante

4.2.- ESTUDIO TECNICO-ECONOMICO DE LAS DIFERENTES ALTERNATIVAS

Con los datos anteriores:

4.2.1.- Valoraci6n de las diferentes alter-natívas a tener en

cuenta desde un punto de vista =técn_ico comercial.

4.2.2.- Determínaci6n de las inversiones a realizar en las al
ternativas elegidas.

4.2.3.- Cálculo de lla rentabilidad v evaluaci6n econ3mico -fí
nanciera de las m_ismas.

4.2.4.- Primer análisis sobre posible viabilidad del proyecto.

J



SELECCION DEL ?ROCESO



5.1.- Dísensi6n de !as ventajas e ínconven.J.. entes entre !as al

ternat-ivas seleccionadas _y elecc--<dn fínal de una de

ellas.

í.2.- Toma de contacto con la empresa seleccionada para la ela,

boraci6n de los datos necesarios mara un estudio técnico

econ6mico más detallado.



INGENIERIA BASI(�A
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6 1. - SELECCION DE LA, UBICACION EN LA PLANTA

6.2.- ELABORACION DE LA 1NGENIERIA BASICA

Ó.2.1.- Estudio de terrenos v su urbanízaci5n.

6.2.2.- Distribuci6n en Planta ¿e la instalaci3n.

6.2.3.- incenierla Básica de la abra civil. e instalaciones.

6.2.4.- Determinaci5n de los equipos e instalaciones de -10-abri

caci6n. nacional-

6.2.5.- Dete--".n--.*.nac-�6n de los elementos de fabrícaci5n nacio

nal a incorrorar en los equípos a suministrar desde

el exterior.

6.2.6.- ingenie�-la básica de estructura y edí.-L'icios.

6.2.7.- Ingenieria básica de las instalaciones auxiliares.

6.2.3.- 1,igenier4-,'a básica de los almacenamientos de materias

primas y productos terminados.

6.2.9.- Estudio de manutenci6n -de materias primas, materias

auxíliares y productos teárnicas.

6.2.10.-Proyecto de los equipos de control y veri2icaci6n de

materias primas, Proceso y Productos terminados.
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6.2.11.-Determi.nac43n de la niar.tilla.

PROGRAMA:CION

6.3.1.- EstablecIL-miento del PERT de ejecuci5n.

6.3.2.- Estableci.niento del programa de -inversiones



7.- ESTUDIO DE lWIERSIONES
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7.1.- PRESUPUESTO DE ZMERSIONES EN INMOVILIZADO Y SU ESCAZONA

MIENTO EN EL TIEMPO

7.1.1.- Terrenos v su urbanizaci6n.

7.1.2.- EdiJícios v obras civiles.

7.1.3.- instalaciones principales.

7.1.4.- Estructuras.

7.1.5.- Macuinaria y ecuipos.

7.1.6.- Instalaciones auxiliares.

7.1.7.- Montaje.

7.1.3.- Medios de almacenaje y manutenci6n.

7.1.9.- Equipos de control y veríficaci6n.

7.2.- PRESUPUESTO DE INVERSIONES EN CIRCUL.ANTE Y SU ESCALONÍA-
MIENTO EN EL TIEMPO

7.2.1.- Estimaci3n normal del activo circulante total.

7.2.2.- Estimaci6n normal de financiaci5n zor masivo exi‹ii-
ble.



20

3 PRESUPUESTO DE GASTOS CAPITA1,1ZA2 LES Y SU

TO EN EL TIEMPO

7.3.1.- Gastos de estudio oreli.-Lniia-".

7.3.2.- Gastos de i.ngenier4;.a básica y patentes

7.3.3.- Gastos de ingenierla ¿e detalle.

7.3.4.- Gastos de -iniciaci¿5n-del negocio.

7.3.5.- Gastos Lmprevistos.



s

8. ESTUDIO ECONOMICO-FINANCIERO

i�
i
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9.1.- ESMULECIMIENTO DE LOS DATOS ECONOMICOS

8.1.1.- Dete=inaci6n de la vida econ6m1ca del proyecto.

8.1.2.- Determinaci6n del volumen de ventas anual durante la

vida econ6mica del orovecto.

9.1.3.- Determínaci6n de los costes- de explotaci5n.

8.1.4.- Determinaci5n del tipo de amortizaci6n.

Determínaci6n de los costes administrativos.

Determinaci6n de los costes de distribuci6n.

8.1.7.- Determinaci6n de los corcenta-;es de impuestos v irí
mas de seguzos.

8.2.- ESTABLECIMIENTO DE LOS DATOS FINANCIEROS

8.2.1.- Establecimiento del coste del capital.

8.2.2.- Establecimiento de la tasa de inflaci5n prevista y
que elementos de cash-flow va a afecta--.

8.2.3.- Establecimiento de las variaciones zrevistas en los
elementos enumerados en 9.1.
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8.2.4.- Análisis de las posibles fuentes de ft ínanc i ac i3n en

es-cecial las concernientes a créditos oficiales o a

los posibles
.
créditos que pue¿en ser conseguídas en

el pals de origen de la tecnologia elegida.

8.3.- ESTUDIO DE LA R.ENTABILIDAD

8.3.1.- Establecímiento de los indíces de rentabilídad.

8.3.2.- Análisis de la sensibilidad del mrzyecto de

8.3.3.- Análisi4s del riesgo del proyecto de inversi6n.



9.- CONCLUSIONES
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Redacción del informe final con análisis de los datos

obtenidos v recomendaciones a tener en cuenta en la decisión -

final.

I



4.- ESTUDIO TOMA DE MUESTRAS

- ANEXO I.- Producci6n lavaderos

- ANEXO II- Instrucciones para la toma de muestras
y normas para ello y para ensayos.

- Comprobación de la fidelidad obtenida



3.- INFORME AL PEN SOLICITANDO AUMENTO

PRESUPUESTO Y AMPLIACION PLAZO DE

ENTREGA.



PROYECTO PEN - ESTERILES DE CARBON

RESUMEN DE LAS ACTIVIDADES REALIZADAS

A 31 DICIEMBRE DE 1980
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1.- ANTECEDENTES

Al iniciarse el proyecto sobre el aprovechamiento de los

estériles de lavaderos de carb6n, se pensaba en la fabricaci6n

de ladrillos y de áridos ligeros como las posibilidades más fac

tibles y de mayor ahorro energético.

Conforme se iba obteniendo documentaci6n de las distin-

tas aplicaciones de los estériles carbonosos, el abanico de po

sibilidades de obtener otros productos u otras aplicaciones se

fué ampliando.

Por ello la recopilaci6n de documentaci6n y la fuente de

las mismas se diversific6 considerablemente haciendo que esta

fase del estudio se dilatara mucho más de las previsiones ini-

ciales.

Una vez metidos-en el estudio de procesos se detectaron

ciertas anomalías en los ensayos y análisis que se iban reali-

zando con relaci6n a otros ya existentes. El origen de estas -

anomallas era la no representatividad de las distintas muestras

utilizadas que se sacaban del lavadero.

Con objeto de subsanar los posibles errores y no volver

a caer en los mismos, se realiz6 un estudio exhaustivo encamina

do a obtener un plan de desmuestre fidedigno y que diera repre-

sentatividad a todas las muestras necesarias para los distintos



ensayos que deberían realizarse.

El plan de desmuestre y la toma de muestra no estuvieron

a punto hasta el mes de diciembre de 1980. El 23 de diciembre -

se enviaron las muestras necesarias a las distintas firmas ¡m

plicadas en el aprovechamiento de los estériles.

AV
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2.- POSIBILIDADES DEL PRODUCTO

La recopilaci6n de la documentaci6n existente sobre el

tema de aprovechamiento de estériles de carb6n, nos lleva a las

siguientes posibles utilizaciones:

- Cerámica:

• Ladrillos

• Bovedillas

• Tejas

• Gres

- Aridos ligeros.

- Fabricaci6n de cemento.

- Agricultura y jardineria:

• Invernaderos

• Parcelas experimentales

• Corrector de suelos

• Decolorante

• Plastificante

- obras públicas:

• Carreteras

• Terraplenes

• Relleno

- Relleno de minas.

- Semirrefractarios.

3



3.- TRABAJOS REALIZADOS

3.1.- DOCUMENTACION

En la recogida de documentaci6n no s6lo se tiene en cuen

ta la literatura aparecida en libros y revistas especializadas,,

sino también todas las visitas realizadas tanto en España como

en el extranjero, relacionadas con cualquiera de las posibilida

des apuntadas anteriormente para el aprovechamiento de los esté

riles de carb6n.

Asimismo se recogi6 la normativa existente en España so-

bre el material cerámico y refractario. En la actualidad no hay

normativa para el árido ligero ni para el greá, aunque del pri-

mero se están realizando intentos para que en un futuro no lej2,

no aparezcan las normas de fabricaci6n y utilizaci6n.

En abril de 1980 serealiz6 una primera toma de contacto

con los ladrilleros asturianos, visitándose en esta ocasi6n los

siguientes:

Rubiera Oviedo, S.A.

Cerámicas de Siero

Prefabricados de Hormig6n

Cerámicas Pando

Cerámicas La Lloral

Cerámicas Anieves Cueto, S.L.

4



Cerámicas Piti

Cerámicas del Nal6n

De las diez fábricas programadas para visitar, habían ce-

rrado:

José Ojeda Gutiérrez

Sagrario Menéndez Fernández

Cerámicas Villa, S.A.

Tienen hornotfinel Cerámica La Lloral y Cerámicas Villas,

las otras tienen horno Hoffmann.

También en esa fecha se visitaron:

Cementos del Cantábrico

Cementos de Tudela de Veguín

Ensidesa

Se cursaron cartas solicitando informaci6n tecnol6gica

a las siguientes firmas:

Veit Denner KG

Lytag

Leca

Houilleres du Bassiu de N. de Pas de Calais

Bauhutte Leifl Werke

Lias Leichtbaustoffe

Zell

Aglite

Selas Corporation

Plasmor

Tilving Construction Services

5



Argllexpan
.Cintrat

Expansia

Contestando las cuatro primeras firmas que enviaron algjj

na documentaci6n, y otras firmas se excusaron indicando que no

era su cometido o que-el exceso de trabajo les hacía no poder -

considerar nuestras pPetensiones.

En España se han mantenido contacto e intercambio de pa-

receres con:

Arlita - Madrid y Alcalá de Henares

Instituto Eduardo Toroja

Instituto de Cerámica y VIdrio

ITECE - Fábrica de Tejas de Hormig6n

Cerámica Cebrián

Estudio de Ingeniería Fernández Casado

F.L. Smidth (Leca-España)

EYPROSA (Haldex-España)

NTE

Ministerio de O.P. y Urbanismo

Delegaci6n Comercial de Austria

Productos DolomIticos

Polysius (Asociada a Krupp)

Cementos Valderribas

Hispalyt
Cerámica Puig, S.A.

Arexsa (Valencía)
Anefhop

Construcciones Duarín (Asturias)

Construcciones Los Alamos (Asturias)

Pacadar
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Construcciones Eros Pérez

Blofersa

Laing Ibérica

Auxini

Constructura Asturiana, S.A.

IGME

Verdés - TC - Serveco (Barcelona)

Maquiceram

Asimismo, y pensando en la problemática del transporte

del material a fabricar, se visitaron:

Fruehanf

Carlos de Salamanca

stúñiga

Briab Española

Fervás

de las que Fruehauf y Briab enviaron presupuestos de distintos

tipos de caminos.

3.2.- ESTUDIO DE MERCADO

Se pidi6 oferta para realizar el estudio de mercadotanto

para el árido ligero como para ladrillos y bovedillas a las si-

guientes sociedades:

Arlita

Metraseis

Macrométrica

Tea

Una vez recibidas las ofertas fueron seleccionadas Arlita
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y Metraseis para la realizaci6n del estudio en cuanto a árido -

ligero; por lo que se les pidi6 una oferta conjunta que una vez

en nuestro poder se acept6.

Este estudio de mercado del árido ligero se nos entrag6

en el mes-de diciembre de 1980. En él se cifra una capacidad -

aconsejable para una nueva factorla del orden de 80. 000 a 100. 000 M3/a.

aunque con una producci6n inicial de 27/21 % durante el primer

año, porcentaje que iría aumentando cada año hasta llegar al -

cuarto año de producci6n a un 82/65 %.

Para la realizaci6n del estudio de mercado de j_adrillos

y bovedillas se seleccion6 Macrométrica que también nos entreg6

su trabajo en el mes de diciembre de 1980.

Debido a la crisis que atraviesa el sector de la constru

cci6n, se les pidi¿5 una.aproximaci6n lo más fidedigna posible -

de la capacidad de producci6n de una fábrica de ladrillos en la

actualidad y la previsi6n futura para 5 años.

En el estudio estiman una media de esa capacidad basándo

se en el cálculo de la demanda media anual de viviendas, que ci

fran en 18.658 viviendas, por lo que estiman en 170.000 t de -

producto terminado la capacidad máxima de la fábrica.

Esta cifra es alta debido a que no han tenido en conside'

raci6n la competencia del material.

En la actualidad y para que resulte rentable una fábri-

ca de ladrillos, debe pensarse en una Droducci6n de 250 - 30n
t/día que nos llevaría a los 100.000 t/año de producci6n. Exis

tiendo el peliqro de que si el sector de la construcci6n no me-

jora con las previsiones gubernamentales, habría un exceso de

er
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producci6n.

3.3.- ANALISIS

Como ya se indic6 anteriormente, se detectaron algunas -

anomalías en los análisis de los estériles de lavadero que se

realizaron con motivo de este proyecto y los existentes de estu

dios anteriores encaminados a fines similares.

El origen de estas anomalías estaba en la poca represen-

tatividad de las muestras analizadas, por ello se ha realizado,

por parte de HUNOSA, un estudio de toma de muestras con el fin

de que todas las que se envíen a los distintos centros o entida

des implicadas de alguna �Eorma con el aprovechamiento de los es

tériles sean lo suficientemente representativas.

En este estudio se ha tenido en cuenta toda la normativa

existente sobre toma de muestras, seleccionando las normas -

de aquellos países del mundo occidental cuya tecnología y carac

terísticas están pr6ximas a las muestras. También se tuvo en -

cuenta el anteproyecto de la norma española UNE 22150, rinica

existente en nuestro país actualmente.

Terminando el estudio de toma de muestras se realiz6 una

comprobaci6n de fidelidad del mismo con resultados altamente Po

sitivos.

Entonces se ha procedido a la toma de muestras y envío -

de las mismas a las distintas firmas, inicialmente seleccionadas

para los ensayos necesarios que dictaminen sobre la fabricaci6n

de los posibles productos a obtener partiendo de los estériles

de lavadero.
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En este sentido, el 23 de diciembre de 1980, se han en

viado muestras a las siguientes entidades:

- C d F Ingénierie, para que dictamine sobre la posibi-

lidad de fabricaci6n de ladrillo de cara-viáta.

- Talleres Felipe Verdés, para ir preparando los ensayos

a escala industrial para la fabricaci6n de ladrillos -

de cara-vista.
Av

- F.L.Smidth,para realizar ensayos de fabricaci6n de ári

do ligero pasando oferta y costo del plan de trabajo a

seguir hasta llegar al dimensionamiento de una fábrica.

- Haldex-Tatabania; con los mismos objetivos. y pretensio

nes que el anterior.

- Krupp Ibérica, igual que los dos anteriores.

- Instituto Nacional de Investigaciones Agrarias, Dara

su investigaci6n y/o.experimentaci6n en el campo de la

agricultura.

- Instituto de Edafología, también como aplicaci6n en la

agricultura.

- Instituto de Cerámica y Vídrio, para que dictamine so-

bre la posibilidad de fabricaci6n de gres.

La mayoría de estos análisis y ensayos, tanto a escala -
laboratorio como industrial, no estarán finalizados hasta den
tro de 3 6 4 meses.
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3.4.- VISITAS AL EXTRANJERO

Las visitas realizadas al extranjero se han limitado ex-

clusivamente a aquellas sociedades europeas que dispusieran de

tecnología adecuada para las necesidades del proyecto de aprove

chamiento de los estériles de lavadero, tanto en la fabricación

de ladrillos como en la de árido ligero.

3.4.1.- Francia

En este sentido se cursó la primera de las visitas a la

ciudad de Lens (Francia) durante los dilas 24 y 25 de abril de

1980. Se mantuvieron contactos con:

- CERCHAR, Empresa que llevarla la investigación sobre

la posible utilización de los estériles en sus labora-

torios e instalaciones semiindustríales de Verneuil.

En las conversaciones mantenidas representaba a esta -

Empresa el ingeniero M. Cauvin.

- SURCHISTE, Empresa creada en 1959 para la fabricación

de ladrillos partiendo de estériles de carbón.

En las conversaciones mantenidas estuvieron presentes

M. Gouffond, Director de División de Materiales deCons

trucci6n, y M. Dumoutiez, Director de la fábrica.

- SUREX, Empresa creada en 1976 para la fabricación de

árido ligero a partir de estériles de carbón y actual-

mente parada.

- C d F INGENIERIE, división de ingeniería de Carbonnages

de France, dedicada a la ingenieria y procesos de fa-

bricaci6n.



En las conversaciones estuvieron presentes, M. Mis, in

geniero de C d F para la fábrica de ladrillos, y M. Pi

quet, ingeniero de C d F para los áridos ligeros.

En las conversaciones mantenidas con estas sociedades se

trataron los siguientes puntos:

- Valoraci6n de esquistos.

- Aspectos técnicos de la fabricaci6n de áridos ligeros.

- Granulados ligeros.

- Aspectos técnicos de la fabricaci6n de ladrillos.

- Aspectos técnicos de la fabricaci6ndesemirefractarios.

- Fabricaci6n de arenas ligeras.

- Posible colaboraci6n de Carbonnages de France.

- Petici6n de oferta para los primeros análisis yensayos.

También se visitaron las fábricas de Surchiste, donde se

fabrica ladrillo de cara-vista, y de Surex, donde se inici6 la

fabricaci6n de árido ligero.

La fábrica de ladrillos, partiendo de estérilesdecarb6n,

resulta algo obsoleta y con exceso de personal. Fabrican Unica-

mente ladrillos para fachadas, siendo su producci6n actual de

110.000 t/año. Un 10% de esta producci6n es vendida a Bélgica.

El precio de coste se descompone:

11 - 12% Energía'

5% Diateria prima

40% Mano de obra

Resto Amortizaci6n, gastos generales,etc.

Consumen 450 termias/t pero se puede reducir esta cifra.
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El producto final cumple las normas francesas sobre este

tipo de ladrillo, que contempla la resistencia mecánica, poros¡

dad, resistencia a baja temperatura y eflorescencia.

El proceso de fabricaci6n se puede resumir diciendo que

traen la materia prima de una escombrera pr6xima, se tritura a

30 mm, se seca utilizando los gases de cocci6n al 10%, se muele

a la siguiente granulometrla:

90% <800 micras

70% <200 micras

5% <100 micras

Seguidamente se mezcla con agua hasta un 8-9% de humedad

almacenando la pasta, que luego va a la prensa donde se a.�íade

agua hasta un 12% en humedad. A continuaci6n se moldea en forma

de ladrillos que pasan al -horno de secado durante 6 horas,donde

se utiliza el aire procedente del horno de cocci6n. Los ladri-

llos secos pasan al horno de cocci6n, de 128 m de largo, donde

termina el proceso de fabricaci6n.

Consiguen un 50% de ahorro energético.

La fábrica de árido ligero, a partir de estériles de car

b6n, tiene una capacidad te6rica de 300.000 m3 /año, pero no fun

ciona por difucultades que se presentaron durante el proceso de

fabricaci6n.

Este proceso podr1a resumirse asl: Se parte de un mate-

rial de granulometría 0-80 mm que se tritura a 0-30 mm y se

muele hasta 800 micras. Luego se mezcla con agua hasta un 10 %

de humedad y se almacena para, a continuaci6n, llevarlo a una

extrusi6n con aporte de agua hasta el 12% de humedad y cortando
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el producto, en cilindros de altura igual al diámetro, a la sa~

lida de la extrusi6n.

Se seca el producto, con gases del horno de expansi6n, y

se introduce en una serie de 4 hornos rotativos instalados en

cascada, donde sigue el siguiente proceso:

10 Precalentamiento a 8000C

20 Descarbonataci6n en ambiente oxidante hasta 10000C

30 Preexpansi6n hasta 1.2000C

4' Expansi6n hasta 1.4000C

Finalmente se enfría a la salida del horno de expansi6n

en lecho fluidificado.

Consume unas 700 termia/t, aunque podrla.reducirse esta

cifra, consiguiendo un producto de las caracterIsticas siguien—

tes:

- Densidad a granel ..... 350 - 700 kg/m 3

- Absorci6n de agua ..... 6 - 8 % en 48 horas

- Forma del grano ....... Casi esférica

- GranulometrIa ........ 6 - 10 MM

10 - 20 mm
8 - 12 mm

3.4.2.- Polonia

Con idéntico criterio se curs6 visita durante 13 y 14 de
octubre de 1980 a Katowice (Polonia) donde se mantuvieron con-

versaciones con los siguientes señores:

Molnar Laczlo, Director General de HALDEX en Katowice.
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Mochel Jobbagy, Economista de TATABANYA.

Audras Lux, Ticnico-Econ6mico de TATABANYA.

En las conversaciones mantenidas se trataron los siguien

tes puntos:

- Valoración de los esquistos

- Aspectos técnicos de la fabricación de ladrillos

- Aspectos técnicos de la fabricación de árido ligero

- Utilización en cementos

- Recuperación de carbón

- Posible colaboración en áridos ligeros

- Petición de oferta en este sentido.

Se visitaron las fábricas de HALDEX en Brezinka y en

Betrieb , ambas cercanas a.Katowice.

La fábrica de Brezinka se dedica principalmente a la re-

cuperaci6n de carbón de los estériles de lavadero y el subpro-

ducto que queda, previamente seleccionado, lo destinan a otras

aplicaciones. La distribución de la producción es la siguiente:

- Carbón ......... 10%

- Estériles ....... 90%

. Ladrillos ... 10%

. Cemento .... 10%

. Rellenos y
árido ligero. 70%

La separación del carbón la realizan en medios densos,con

la particularidad de que el liciuido denso lo consiguen apartir

de la suspensión de las partículas no carbonosas que contienen

los estériles. La densidad medía que alcanzan es de 1,5 cj/cm 3
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En Polonia tratan 5.000.000 t/año de estériles, por lo

que recuperan 500.000 t/año de carb6n. Consideran que si los es

tériles contienen un 7% de carb6n como mínimo, la instalaci6n -

de una planta de este tipo es rentable.

La fábrica de Betrieb se dedica a la fabricaci6n de ári

do ligero a partir de los estériles de lavadero, que les envían

de factorías de recuperaci6n de carb6n.

Utilizan el subproducto de 0-70 mm, con un poder calor!-

fico residual de 400 a 700 Kcal/kg. En primer lugar se prepara

el material al tamaño 0-10 mm y se pasa, por cinta transportado

ra, a un tambor granulador que conforma la �-l:racci6n fina en grá

nulos menores de 10 mm.

A continuaci6n se deposita en una cinta sinterizadora,en

cuya cabeza se ceba la combusti6n por medio de quemadores de -

gas a la temperatura de 10000C. A partir de este punto se man-

tiene la combusti6n por el quemado del carb6n contenido en los

estériles; para ello se aspira aire por debajo de la cinta sin-

terizadora.

El material tratado de esta manera se expande. El enfria

miento se realiza regando la superficie del material almacenado

procedente de la cinta. Después se criba y clasifica en tres ta

maños: 0/5 =u, 5/10 mm y 10/20 mm.

La capacidad de la planta es de 375.000 m3 /año.

La energía necesaria viene a ser 1/3 de la necesaria en
el mismo Droceso utilizando arcilla.

Las características del producto obtenido son:
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Densidad a granel ........ 500 a 900 kg/m3

Conductividad térmica ..... 0,4 - 0,6 kcal/m, h IC

Resistencia a la compresi6n 15/20 a 120/140 d a N

Aspecto externo ......... Escoriaceo

La opini6n de HALDEX es que para que una Planta de árido

ligero sea rentable debe ser pensada para una producci6n mínima

de unos 100.000 m3 /aflo.

Aunque el motivo principal de nuestra visita a Polonia -

se centraba en la fabricaci6n de árido ligero partiendo de los

estériles de lavadero, en las conversaciones mantenidas con HAL

DEX también se trataron otros temas de interés para el proyect:).

As£, con relaci6n a la fabricaci6n de ladrillos partien-

do de los citados estériles, se puede indicar que mezclan arci-

lla con esquistos que actúa como desengrasante y da mayor plas

ticidad a la pasta a obtener. Parten de una granulometrTa entre

0 y 3 mm- que tiene un poder calorífico de 700 - 900 kcal/kg y

con humedad del 12 - 15%. Utilizan horno tCnel y obtienen un

ahorro energético del 50% respecto al proceso tradicional en el

que Inicamente se utiliza arcilla. La desecaci6n es más corta -

utilizando estériles y se obtiene un ladrillo con menor porosi-

dad.

En las 20 fábricas de ladrillos que existen en Polonia -

utilizan 350.000 t/año de estériles de lavaderos procedentes de

la fábrica de Brezinka. Actualmente están experimentando en Hun

gria la posibilidad de fabricar ladrillos partiendo exclusiva~.

te de los estériles.

En cuanto a la utilizaci6n en cemento también destinan -

350.000 t/año procedentes de la fábrica de Brezinka. Siguen la
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vía hUeda del proceso mezclando los estériles con los productos

cementeros y corrigiendo el m6dulo de SiO 2 con arena en el caso

de que fuera necesario.

Las fábricas de cemento poseen cuatro molinos, tres de

ellos los destinan al material que normalmente usan y el cuarto

es para el producto suministrado por la fábrica de Brezinka.

También consiguen ahorro energético, aunque no lo cifraron.

3.4.3.- Dinamarca

Durante los días 16 y 17 de octubre de 1980 se realiz6 -

la visita a este país, centrada en el fabricaci6n de árido lige

ro a partir de estériles de lavadero, donde se mantuvieron con

versaciones con las siguientes señores de la firma F.L. Smidth:

Barlebo, Ingeniero Jefe de la Divisi6n Maquinaria Indus-

trial.
Fundal, del Departamento de Desarrollo

Westborg, del Departamento de Procesos

Larsen , del Departamento de Ventas

Matthiesen, de la Divisi6n de Maquinaria Industrial.

Se visitaron la planta de LECA, en Hinge, que fabrica el

árido ligero a partir de arcilla, así como las instalaciones

laboratorio y planta piloto de F.L. Smidth.

La planta LECA tiene una producci6n de 1.200.000 m 3 año,

cuando funcionan los cinco hornos rotativos que posee. En la ac

tualidad Inicamente trabajan con dos hornos, produciendo 700

800 m3 d a cada uno, debido a los condicionantes del mercado.

La producci6n se reparte de la siguiente forma:
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60% para bloques

20% para terrazas y techos

10% que venden en sacos.o a granel

10% para aislamiento de interiores.

La granulometrIa que fabrican es: 0/3 mm, 3/10 mm y 10/

20 mm.

El proceso de fabricaci6n puede resumirse de lasiguiente

manera:

Parten de una cantera de arcilla pr6xima y que es de su

propiedad, llevando por cinta transportadora el producto a la

factorta. La humedad de la materia prima es del 30%.

El material pasa a una mezcladora para su homogeneiza-

ci6n. Los finos se captan y humedecen aprovechándolos, por lo

que se incluyen en el. proceso. Pasa todo el material por un mo

lino de rulos y a la salida se le añade 0,5/1% de' fuel para me

jorar la expansi6n. Se lleva a un laminador de paso 3 mm y ya

se introduce en el horno rotativo de 57 m de longitud y 2,5/3,5

m de diámetro.

A la entrada del horno se realiza la granulaci6n por me-

dio de unas cadenas interiores y ya sigue el proceso normalmen-

te; es decir, precalentamiento a 200/230 OC, calentamiento a

600 IC y expansi6n a 1100 OC. El horno está revestido interior-

mente de'Imaterial refractario que impide que el árido se pegue

a las paredes. A continuaci6n el material se enfría por circu-

laci6n de aire.

Como combustible utilizan una mezcla de carb6n (70/75 %)

y fuel (30/25 %), por lo que tienen una estaci6n de molido muy
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fino de carb6n de donde se lleva al alimentador por medio de

una corriente de aire a la que se añade el fuel. Los quemadores

son desplazables en todas direcciones y la llama regulable.

Una vez enfriado el material pasa a una instalaci6n de

clasificado donde se separa en las siguientes granulometrIas:

0/3 mm, 3/10 mm y 10/20 mm, como se dijo inicialmente.

El árido ligero de mayor tamaño tiene una densidad a gra

nel de 250 kg/m3 , una resistencia a la compresi6n de 35 kg/cm2

y una conductividad térmica de 0,14 kcal/m h OC.

De las conversaciones mantenidas y de la visita a sus

instalaciones se puede decir que cabe la posibilidad de obtener

árido ligero de densidades 350/500 kg/m3 partiendo de los esté-

riles de HUNOSA, aunque haya que añadirles arcillas u otros adi

tivos que mejoren la expansi6n del producto. Están dispuestos a

realizar,ensayos y pruebas. Para ello disponen de laboratorios

capaces para ello, así como una planta piloto con un horno rota

tívo de 3 m con capacidad de producci6n de 15 kg/h.

3.4.4.- Holanda

Los días 18 y 19 de diciembre de 1980 se cursaron visi-

tas a Heerlen y Eygelshaven con el objeto de concretar las nece

sidades del proyecto respecto a la fabricaci6n de ladrillos y

visitar la fábrica Steenfabriek Nielvelsteen, que siguen la tec

nologla francesapero con mayor grado de mecanizaci6n en el pro

ceso.

En Heerlen se mantuvieron conversaciones con los s&íores:

M. Gouffond, Director de Divisi6n de Materiales de Cons-

trucci6n de Surchiste (Francia).
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M. Mis , Ingeniero de C d F, para la fábrica de ladrillos

de la divisi6n de ingeniería.

encaminadas al esclarecimiento de ensayos, análisis y precios -

que ofertaron en su día, después de nuestra visita a Lens (Fran

cia), ya que existían diferencias de interpretaci6n.

Una vez aclaradas y discutidas las interpretaciones da

das a la oferta presentada por C d F , se lleg6, de acuerdo en-

tre las partes, a la siguiente solucci6n:

Los trabajos que se encargarían a C d F, estarán dividi-

dos en dos fases.

La primera fase constaría de la realizaci6n de los ensa-

yos de laboratorio, descritos en su oferta puntos 2.1 a 2.8, en

caminados a dictaminar sobre la aplicaci6n de los estériles de

lavadero de Hunosa.en la fabricaci6n de ladrillos, y a unprecio

de 7.960 F/muestra sobre cada uno de los tipos de estériles de

los lavaderos de Mieres y Modesta.

Terminada esta fase, y según los resultados, se seleccio

narían las muestras de estériles más adecuadas para la fabrica-

ci6n de ladrillos, con ellas se pasaría a la segunda fase. En

principio se fijaron en dos el número de muestras a seleccionar

para esta segunda fase, y se comunicaría la decisi6n a C d F

ra empezar los ensayos con ellas.

En caso de continuar con la segunda fase, el precio para

cada muestra sería de 38.790 F.

Concluida la fase segunda C d F enviarla los resultados

junto con una',oroposici¿Sn de las líneas a seguir para llegar al
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anteproyecto de una fábrica de ladrillos a partir de los estéri

les de lavaderos de carb6n. Estiman en tres o cuatro meses la

realizaci6n de estos trabajos.

En Eygelshaven se visit6 la fábrica de ladrillos antes

indicada, en la que se unieron los siguientes señores:

M. Maes, DirectqOr Comercial

M. Ti1sse, Director de Producci6n.

Fué construida hace 15 años en las proximidades de una -

escombrera de estériles, por lo que hoy día no se puede consi-

derar una fábrica moderna.

El proceso de fabricaci6n, al utilizar la tecnología fran

cesa, es muy similar al descrito anteriormente cuando se comen

t6 la visita a Lens (Francia), apartado 3.4.1.

La principal diferencia estriba en que el material, ala

salida de la amasadora, sigue dos caminos simétricos hasta lle-

gar al finico horno de cocci6n, añadiendo colorantes a la salida

de la extrusionadora. El precalentado, en dos hornos de 41 m,

de longitud, se realiza a 500 OC durante más de 10 horas.

El horno de cocci6n tiene una longitud de 114 m, alcan-

zándose una temperatura de 1030 OC. El ahorro energético se ci

fra en un 40/50 %, consumiendo en el proceso 36,4 m3 /t de gas.

La materia prima que utilizan (estériles) contiene un 4%

de carb6n, siendo su poder calorífico 200/250 kcal/kg.

La producci6n diaria es de 250 t/día, obteniendo ladri-

llos cara-vista de 2,2 kg de peso que cumplen con la normativa
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existente.

3.4.5.- Alemania

Durante los días 20 y 21 de diciembre de 1980 se visita-

ron las instalaciones de Krupp en las cercanías de Dusseldorf

las de Polysius en Postfach y una fábrica de árido ligero cerca

na a Hannover.

Se mantuvieron conversaciones con los señores:

Naef, ingeniero E.T.S. Departamento de Envases y Prensas

de Krupp Ibérica.
Pecke1sen, Ingeniero Cerámico de Krupp.
Gerd, Ingeniero Diplomado, Director de la fábrica de Po

lysius en Postfach,
y con el Director de la fábrica de áridos ligeros de -

Hannover.

de las mismas, se puede sintetizar que cabe la posibilidad de

lograr fabricar árido ligero de los estériles de Hunosa, sibien

habría que añadir algfin agente de expansi6n en un porcentaje p�l

siblemente no muy alto y que habría que determinar por ensayos

y pruebas. La homogeneidad del producto es una característica -

ventajosa para el proceso.

Se qued6 en enviar las muestras necesarias para la real¡

zaci6n de una primera fase de ensayos que dictaminaran cual, 0

cuales, de las muestras son las más id6neas para la fabricaci6n

del árido ligero.

Si los resultados son positivos, se elegirla una o dos

de las muestras para continuar las siguientes fases de estudio
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siempre que la oferta que nos han de pasar fuese aprobada.

La visita a las instalaciones de Polysius en Postfach -

fué satisfactoria ya que poseen el material adecuado para rea
lizar toda clase de puebas y ensayos, con todas las variaciones
posibles, para las necesidades del proyecto en cuanto al árido
ligero se refiere. No solo podrían llegar a los ensayos semiin-
dustriales, sino que están capacitados para el desarrollo de la
ingeniería.

En las cercanías de Hannover se visit6 una fábrica de
áridos ligeros. El proceso de fabricaci6n seguido en la misma
se puede resumir así:

La materia prima, arcilla, está a unos 300 m de la fá
brica; transportan el material a una trituradora y de allí a
unos dep6sitos de almacenamiento. Luego llevan el producto a -

dos alimentadores que lo pasan a un molino de rulos..Una vez mo
lido se lleva a unos laminadores, pasando a continuaci6n a la
máquina extrusionadora. A la salida de la extrusi6n se va cor-

tando el producto en cilindritos casi esféricos y se les baña -
en arena o cal para evitar que se peguen en las paredes del hor
no.

Por medio de un elevador de cangilones se lleva el mate-

rial al sistema de precalentamiento donde alcanza los 400/5000C.

Por gravedad pasan al horno de expansi6n, que tiene 22 m de lar

go, subiendo la temperatura hasta 1.100 OC para, a continuaci,�n,
pasar al proceso de enfriamiento. A la salida el material tiene

100/120 'C. Después clasifican el producto por tamaños y almace
nan.

La producci6n de esta fábrica es de 250 m3 /dSa, distri
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buida en los tamaños 0/2, 2/4, 0/4, 4/8 y 8/16 mm con las si

guientes características:

Granulometría Absorci6n Densidad Densidad Resistencia

mm en peso % aparente grano kp/cm2

kg/dm 3 kg/dm3

0 - 2 8,2 0,75 1,6 77,7

2 - 4 14,9 0,55 1,0 32,0

0 - 4 12,8 0,64 1,4 53,0

4 - 8 14,0 0,48 0,82 28,3

8 -16 17,5 0,43 0,76 25,6

Como combustible utilizan un aceite de 9.800 cal/kg, en

una cantidad de 65 kg/t, por resultarles un 20% más econ6mico -

que el fuel.

Actualmente están desarrollando pruebas con estériles de

carb6n, pero encaminad-ds a la eliminaci6n del carb6n yposter-L"or

uso del producto resultante.

3.5.- COSTOS

El presupuesto total del proyecto es de 24 M pta, de los

cuales 18 M pta corresponden a PEN-ENADIMSA.

A 31 de diciembre de 1980 el costo de los trabajos real¡

zados, descritos anteriormente de manera resumida, es de 7,1 M

pta frente a los 18 M pta presupuestados.

25



4.- TRABAJOS PENDIENTES

Como ya se ha dicho antes, el abanico de posibles utili-

zaciones para el aprovechamiento de los estériles de lavaderos

de carb6n se ha ido abriendo conforme se avanzaba en la toma

de datos, documentaci6n y cambio de impresiones. Muchas deesas

posibles utilizaciones se fueron desechando; pero lafabricaci6n

de gres, partiendo de los estériles, fuá tomando cada vez mayor

entidad hasta el. punto de no poder ser desestimada sin que el

estudio perdiera la calidad requerida.

Por ello se han encargado los primeros análisis y ensa-

yos encaminados a dictaminar sobre la posible utilizaci6n del

estéril en cuanto a gres se refiere. Estos ensayos se han ¡ni-

ciado en el mes de enero de 1981 por parte del Instituto de la

Cerámica y el Vídrio.

Sin tener en cuenta la posibilidad de fabricaci6n de gres,

quedan a1n pendientes de realizar:

- Ensayos, pruebas y análisis sobre ladrillos

- Ensayos, pruebas y análisis sobre árido ligero

- Comparaci6n y selecci6n de procesos de ladrillos

- Comparaci6n y selecci6n de árido ligero

- Ingeniería básica de una fábrica de ladrillos

- Ingeniería básica de una fábrica de árido ligero

- Estudio de inversiones y econ6mico-financiero de una
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fábrica de ladrillos.

- Estudio de inversiones y econ6mico-financiero de una

fábrica de árido ligero

- Conclusiones tanto en el caso de ladrillos como en el

de árido ligero.

Los ensayos, pruebas y análisis, en sus dos vertientes -

(ladrillos y árido ligero), tienen un plazo de elecuci6n de -

unos 4 meses, segfin las ofertas recibidas, contando a partir de

la fecha de aceptaci6n.de los presupuestos ofertados y de la

llegada de las muestras a los laboratorios.

Los análisis, pruebas y ensayos están programados en dos

fases: La primera dictaminará sobre la posibilidad de fabrica

ci6n -tanto para ladrillos como para árido ligero- de las mues

tras ya enviadas, seleccionando un Dar de ellas que pasarlan a

la siguiente fase. La segunda fase llegaría hasta las pruebas -

industriales e incluirla un anteproyecto de fabricaci6n.

El inicio de la primera fase programada sería a finales

del mes de febrero 6 principio de marzo, por lo que hasta fina

les de junio no se dispondría de los resultados.

Un análisis de los trabajos pendientes y su valoraci6n -

correspondiente en miles de Pta, se exponen a continuaci6n.

a) Ladrillos ................................ 5.700

Estudio de procesos ............. 100

Análisis 11 Fase (CdF) .......... 800,

Pruebas 21 Fase (Verdés) ......... 1.500.

Comparaci6n y selecci6n ......... 600
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- Ingenieria básica ............. 2.200

- Estudio de inversiones ........ 100

- Estudio econ6mico-financiero 350

- Conclusiones .................. 50

b) Arido ligero .............................. 4.815

- Estudio de procesos ........... 100,1

- Análisis 11 Fase (KRUPP) ...... 320

- Análisis 11 Fase (LECA) ....... 430

- Pruebas 21 Fase (LECA) ........ 265

- Comparaci6n y selecci6n ....... 600

- Ingenieria básica ............. 2.600

- Estudio de inversiones ........ 100

- Estudio econ6mico-financiero .. 350

- Conclusiones .................. 50

c) Gres ..................................... 6.668

- Estudio de procesos ........... 600

- Análisis 11 Fase (INST.CERAMICA) 168

- Pruebas 21 Fase (INST.CERAMICA). 300

- Estudio de mercado ............ 1.300

- Comparaci6n y selecci6n ....... 800

- Ingenieria básica ............. 3.000

- Estudio de inversiones ........ 100

- Estudio econ6mico-financiero .. 350

- Conclusiones .................. so

d) Materia prima ........................... 2.700

- Estudio toma de muestras y plan

de desmuestre ................. 1.900

- Análisis, ensayos y pruebas 800
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e) Imputaci6n personal ADARO (Febrero-Septiem

bre) sin contabilizar anteriormente ..... 650

TOTAL .............................. 20.533

El presupuesto inicial era de 24 M. Pta, de las que 6 M.

Pta corresponden a HUNOSA, por lo-crue quedan 18 M. Pta para PEN

ADARO.

La facturaci6n a 31-1-81, correspondiente a PEN-ADARO

es de 7,5 M. Pta, por lo que el presupuesto pendiente es de

10,5 M. Pta.

Para concluir el trabajo pendiente se acaba de indicar

la necesidad de 20,5 M. Pta, por lo que se considera aue el mI

nimo aumento indispensable en el presupuesto del proyecto debe

rla ser de 10 M. Pta.

La solicitud de este aumento presupuestario se basa prin

cipalmente en:

- Los incrementos en los precios producido en 1981

- El incluir entre los posibles aprovechamientos de los

estériles la fabricaci6n de gres.

Asimismo, se incluye una estimación del tiempo necesario

para la ejecuci6n de los trabajos descritos anteriormente.
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riSTIt4ACION EN TIEMPO DE 1,0S TRA13AJOS PENDIENTES

ACTIVIDADES PENDIENTES Marzo Abril Ma.YO Junio Julio Agosto Septiemb.

1.- l'�'studío de Procesos .....

2.- Análisis:

Ladrillos -11 Fase .....

1,adrillos 25� Fase . . 1 . . -

Arídos 11 Pase .........

Aridos 21 Fase . . . . . . . . .

Gres 11 Fase .........

C', r e s 2� Fase .........

3.- Estudio mereado gres ....

4.- Comparaci6n
...........

S.- Selecci6n

6.- ingeniería básica .......

7.- Estudío Inversiones .....

8.-.Estudio eco nómico-fUtai ¡clero

9.-- Concluslones ............



5.- CONCLUSIONES

a) El proyecto va atrasado.

Entre los motivos del atraso se pueden citar:

• El gran.abanico de posibilidades que iban surgiendo -

durante la toma de documentaci6n y entrevistas real¡

zadas.

• La demora en la contestaci6n de las cartas escritas

solicitando tecnología extranjera.

• La situaci6n política en Polonia, que hizo aplazar la

visita a aquél pals en dos ocasiones.

• La falta de acuerdo inicial con C d F, ast como la de

mora que tuvieran en enviar su oferta.

b) Se necesitaría ampliaci6n del plazo de entrega del proyec-

to, entre otras razones por:

• El atraso indicado anteriormente.

• El plazo dado por los organismos que realizan los en

sayos, pruebas y análisis.

• La posibilidad de fabricaci6n de gres, de suma impor-
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tancia para el proyecto en caso de resultados positi-
vos.

Esta ampliaci6n del plazo sería necesaria, como mínimo, has-
ta finales del mes de septiembre de 1981.

c) El presupuesto debería ampliarse.

Como se indica en el epígrafe 4, los costes mImimos -
del trabajo pendiente se cifra en 20,5 Y. Pta.

El presupuesto inicial del proyecto para PEN-ENADIMSA
es de 18 M pta. A 31 de enero de 1981 el costo del traba
jo realizado ascendía a 7,5 M pta, por parte de PEN-ENADIMSA.
Luego queda disponible la cantidad de 10,5 M pta.

Al ser necesarios 20,5M.pta para cumplimentar las fases -
pendientes, y disponer de 10,5 M pta, faltarían 10 M pta.

Siguiendo el mismo criterio inicial del proyecto en
cuanto a reparto presupuestario, éste se haría de la siguien
te manera:

. Por parte de HUNOSA, ampliar el 2,5 M pta.

. Por parte de PEN-ENADIMSA, ampliar en 7,5 M pta

Por lo tanto, la ampliaci6n de presupuesto por parte
de PEN-ENADIMSA debería ser de 7,5 M pta como mínimo.

d) Se tienen esperanzas razonables sobre la viabilidad del apro
vechamiento de estériles de lavaderos.
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Ladrillos.- Podría pensarse, con un grado alto de -

fiabilidad, el montar una fábrica de ladrillos con

capacidad de 250/300 t/clía utilizando Inicamente es

téri.les .

Arido ligero.- En este caso sería necesario la mez-

cla del estéril con arcilla, u otros aditivos, para

hacer posible la fabricaci6n del árido ligero. Se -
3podría ir a una factoría de capacidad 100.000 m /año,

aunque la producci6n inicial se fijara en un 21% de

su capacidad productiva.

Gres.- En el caso afirmativo de su posible fabrica-

ci6n, se espera un mercado más amplio y seguro que

las otras dos aplicaciones.
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1. JUSTIFICACION DEL ESTUDIO

De las investigaciones realizadas hasta la fecha por parte de ENADIM-

sa y HUNOSA sobre el estudio para el t§Aprovechamiento de los estéri-

les de carb6n",, se desprende que la gama de sus posibles aplicaciones

se puede resumir en:

materiales de construcci6n

áridos ligeros, en sus diferentes usos como tales, fabricaci6n

de hormigones ligeros, estructurales, aislante térmico, etc.

- productos cerámicos, tales como ladri 1 los, bovedi 1 las, material

refractario, etc.

industrias cementeras

- como sustituyente de la arcilla para la fabricacil5n de¡ clfnker.

- como aditivo para la fabrícaci6n de cementos con adiciones acti

vas activas y puzolánícos

obras públicas, como material para rellenos, etc.

recuperaci6n de alúmina

agricultura,. como material para acondicionamiento de suelos

además de su potencia¡ contenido de energfa, que se puede aprovechar

bien por sf sola a bien para disminuir el consumo de la misma en el pro-

ceso de obtenci6n de alguno de los posibles usos mencionados anterior-

mente.'

Asimismo,, de las conversaciones mantenidas se deduce que para e¡ estu

dio de dichas aplicaciones, en sus diferentes campos de utilizaci6n, es

necesario conocer los parámetros caracterl`sticos relativos a los estebri-

les, para lo cual es impriescíndible enviar muestras de los mismos, para

sus análisis, a los organismos o entidades que se encarguen de¡ estudio

de una o varias de las aplicaciones de los estéri les. Además, se deben

determinar algunos parámetros de éstos comunes a todas las muestras a

enviar y si se tiene en cuenta que para conocer las cualidades de un ma-
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terial es preciso analizarlo, pero que de nada sirve un buen análisis de

un material sí la muestra que se ha analizado no es representativa de las

propiedades medias de¡ material a analizar, ya que el valor de¡ análisis-

depende, en primer lugar, de la perfecci6n con que se haya llevado a ca-

bo la toma de muestras, la cual; a su vez, depende de l a preparaci bn, cui

dado y habilidad de la persona encargada de ejecutarla y de la exactitud-

de los medios empleados y dado que en España no existe norma oficial vi-

gente sobre.Ja toma de muestras de carb6n, nace la necesidad de estable

cer unas directrices para tal fir4-

Por ellol en la reuni6n mantenida el dl`a 12 de Mayo de¡ presente año en-

tre ENADIMSA y HUNOSA se acord6 la real izaci6n de¡ estudio del plan -

de desmuestre de los estéríles del carb6n. en principio, centrados en los

de granos, menudos y finos de los Lavaderos de Mieres y Modesta de HU-

NOSA cuyos datos de producci6n figuran en el Anexo 1.



3

2.- OBJETO

El fin principal de este estudio es el que todas las muestras que se to-

men de los estériles de¡ carb6n para su envío a los distintos centros o

entidades, para el estudio de¡ HAprovechamiento de los estériles de¡ -

carb6nil, sean representativas de¡ material desechado por los Lavade-

ros de Modesta y Mieres. Para ello se han marcado las siguientes ff-

neas :

1) comprobaci6n de que la al imentaci6n a cada uno de los lavaderos -

es una mezcla homogénea de los productos extraídos por cada uno

de los pozos, o elaboraci6n. en su defecto, de¡ sistema por el cual

regirse para que sea representativa. 1 (Se considera que al ser la

alimentaci6n un material con cualidades medias, los estériles tam-

bit-n cumplirán esas condiciones ya que los procesos de¡ tratamien».

to de¡ carb6n no intervienen, salvo casos excepcionales, en el mis

mo).-,

2) elaboraci6n o elecci6n, entre las existentes, de una norma para -

que la toma de muestras de los estér ¡les se realice de forma correc

ta en ambos Lavaderos.,

3) fijaci6n de los puntos en donde se deben tomar las muestras de ca-

da uno de los tres tipos de estC-ri les considerados.

4) elaboraci6n o elecci6n entre las existentesP de una norma para la

preparaci6n. envasado y transporte, de las muestras que se tomen.

5) elecci6n de las normas o procedimientos p ara la determinaci6n de -

los parámetros generales de los estériles comunes a todas las mues

tras a enviar.��
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3.' DESMUESTRE

3. 1.- PFRINCIPIOS TEORICOS

Sí se define una muestra media como la parte de la masa total que

corresponde, en cuanto a las propiedades que se desean analizar,

a la media de dicha cantidad total y que se forma por la reuni6n de

varias parciales tomadas de una manera uniforme, sistemática y -

repartidas en el conjunto de toda la masa, la obtenci6n de la mues—

tra representativa comprende tres fases:

1) Toma de las muestras parciales de la masa y formaci6n con -

ellas de la muestra media.��

2) Trituraci6n y reducciíbn en peso de l a muestra medía para ob-

tener la muestra reducida o muestra de laboratorio.

3) Trituraci6n y reducci6n en peso de l a muestra reducida de la-

boratorio hasta obtener una muestra pequeña de( suficiente gra

do de finura para realizar sobre el¡ a las determinaciones ana~

lfticas.�

La primera fase se realiza flin sit u'¡, en los lugares de la toma

de muestra, la segunda puede realizarse en un lugar cercano, pt

ro adecuado? o en el laboratorio, mientras que la tercera se efec

túa siempre en el laboratorio.�

A medida que se aumenta el número y peso de las muestras parcia

les mayor es el grado de aproximacl6n a la muestra total pero si

C-steL es demasiado grande pueden producirse errores al reducíria.

Además hay que compaginar el número y peso de las muestras par

ciales con el tiempo y trabajo que suponga su recogida, por lo -

cual es muy importante establecer el número y pesos mínímos de -

las muestras parciales a tomar para que la muestra total obtenida

represente, dentro de los ¡Imites de exactitud que se desee, al -



conjunto de la masa.

Si se tiene en cuenta que el nómero y peso de las muestras parcia-

les depende principalmente de¡

- contenido en cenizas

- tamaño de los granos

a medida que aumentan estos dos factores deberá aumentarse aque

¡los., La aplicaci6n de la teorfa de errores a la toma de muestras

ha permitido la determinaci6n de¡ número mfnimo de muestras par-

ciales que se deben tomar de una masa de una heterogeneidad y -

tamaños dados, para obtener una exactitud dada.- Asimismo de¡*-

estudio matemático de la teorfa de toma de muestras se deduce -

que el peso de la muestra total es independiente de la masa de ma-

terial, dentro de ciertos intervalos, siempre que C-sta rebase una

cantidad mTnima ya que la variaci6n en la composici6n de¡ lote a-

causa de la extraccitm de la muestra es despreciable, dependien-

do s6lo de la homogeneidad de¡ material, o sea, de los factores -

enumerados al principio de este párrafo y eventualmente de la dis

tribuci6n sistemática y uniforme de las muestras en la masa total.

Otro factor a tener en cuenta para el cálculo de¡ número de mues-

tras a tomar es el estado de¡ material en el momento de la toma

asT, si está en movimiento dicho nGmer o será menor que si está

en reposo, debido a la dificultad que presentan los sblidos para

un demuestre uniforme en este último caso, por lo cual, al ser la

cantidad de muestra igual para ambos estados, el peso de las -

muestras parciales será menor en el segundo que en el primero.

Por tanto, los pasos a seguir para la deducci6n de¡ nómero y pe-

so de las muestras parciales son :

12 Fijaci6n de¡ grado de exactitud, el cual variará con el uso a

que se destine el carb6n y que será tanto mayor cuanto mayor
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es*el número de muestras parciales.

20 Determinaci6n de la cantidad mfnima de muestra total, asT co-

mo el tonelaje máximo de masa para el cual es suficiente tomar

una sola muestra, a partir, principalmente, del contenido en

cenizas y tamaño de los granos.'� Hay que tener en cuenta que

otras propiedades como: contenido de agua, poder calorffico,

etc.`, hacen necesario un aumento en la cantidad de muestra.'

32 Deduccibn del número y peso de las muestras parciales, ba-

sándose en factores tales como: estado de reposo o movimien-

to del material, etc.'

Es de señalar que existe un error medio de la muestra de carb6n

el cual aumenta con el contenido en cenizas de tal modo que el nú-

mero de muestras parciales para obtener un determinado grado -

de exactitud es mayor para un carb6n con muchas cenizas que pa-

ra otro con pocos., El Cuadro 1 muestra el error medio de las

muestras al variar el contenido en cenizas.

Cuadro 1

Porcentaje en cenizas Error medio de
del carb6n las muestras

hasta 7

de 7a 10 1 a 1,5

de 10 a 15 1.Sa 2

más de 15 2 a 2,5

3.-�2.1 CONSIDERACIONES GENERALES

En esta investigaci6n se presenta el problema del desmuestre de
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un lote de minera¡ que forma parte de otro más extenso que compren

de además de los est6riles del carbibn, objeto del presente estudio,

otro carb6n minera¡ con un porcentaje más o menor grande de ceni-

zas.�

Como se verá en los capI`tulos siguientes, el todo-uno que se extrae

de varios pozos se. conduce por diferentes medios de transporte al

lavadero donde se procede a separar dos fracciones distintas, sien

do su ¡Tmite el determinado por razones puramente comerciales : -

una fracci6n denominada carb6n con un precio de venta según sus -

caracterfsticas y otra llamada estéril sin valor e incluso con un -

precio de signo negativo si se considera situado a la salida del la-

vadero y teniendo en cuenta su posterior costo de almacenamiento.'

Al ser esta fracci6n la que se intenta valorizar se necesita cono-

cer sus caracterTsticas principales para los fines que se pretende

en su utílizaci6n.!!

En principio cabe presumir una marcada heterogeneidad del lote -

que se ha lí ¡amado llestéri lesH tanto ten¡ endo en cuenta su origen -

como las manipulaciones a que se ve sometido durante el proceso

de lavado.1 A pesar de ello es necesario hacer un desmuestre del

mismo que sea representativo dando a esta palabra el sentido ver-

dadero que debe dársele en la práctica del muestreo, es decir, -

que sea a la vez

CORRECTO : de manera que se asegure a cada, uno de los fraq

mentos que constituyen el lote la misma probabi-

lídad de ser elegidos en la muestra, y

FIEL que el error de muestreo, o sea, que la diferencia en-

tre el contenido o propiedad a medir en el lote y el de

la muestraestt- poco di sp erso en torno a su media.�

por lo que se debe introducir el concepto de equiprobabilidad, asf:

Un desmuestre se dice que es EQUIPROBABLE cuando una mues-



tra formada por N trozos o elementos del lote elegidos en grupo -

es idéntica, estadfsticamente hablando, a la misma muestra forma

da eligiendo de¡ lote el mismo número de elementos tomados al -

azar uno a uno.-�

Se demuestra en la. teorfa estaffisti ca de¡ desmuestre que el error

de un muestreo equiprobable es el más d&bi 1 que se puede cometer

cuando se procede a un desmuestre directo de un lote de minera¡.-'

En cualquier casol la equiprobabilidad es un lfrnite diffcilmente

accesible en la mayorfa de los casos,, pero que, sin embargo, es

preciso buscar su aproximaci 6n,.�

3.. '11.4 Posibilidad de un muestreo correcto

Por otra parte, por la teorfa es tadfsti ca de¡ muestreo se

puede demostrar que en un 1 ote de minera¡ dotado de homo

geneidad de distribuci6n. todos los elementos de volumen

que pueden desglosarse de¡ lote constituyen una muestra -

equiprobable de¡ mismo siempre y cuando la muestra sea -

correcta en el sentido que se ha dado a este concepto ante

riormente�l

Conviene, pues,, precisar que se entiende por homogenei-

dad de dístribuci6n.� En principio se llama homogeneidad -

de CONSTITUCION dé un lote de minera¡ cuando todos -

los elementos de volumen que se pueden elegir en su seno

tienen constituci6n idC-nt ica.,� Y , por supuesto, se l lama -

heterogéneo el lote que está en situací6n opuesta.!

Por extensi6n una materia troceada se dice homogC-nea -

cuando:

la materia de la cual proceden los fragmentos es ella

misma homogénea.'!



la materia de la cual proceden los fragmentos es hete-

rogénea pero la compos ici6n media es la misma para -

todos los fragmentos.`

De cualquier forma incluso echando mano de la segunda -

consecuencia hay que convenir queen la práctica, lo nor-

mal.es la heterogeneidad.'

En cualquier caso tanto la homogeneidad como la heteroge-

neidad de constituci6n es una propiedad íntrInseca de la ma

teria independiente de la distribuci6n espacial de los frag-

mentos en el lote,�

Lo práctico, lo que se puede manejar lo constituye la homo

geneidad de DISTRIBUCION.'! Se ¡fama asf la homogeneidad

que permite la independencia entre la posici6n y orientaci6n

de un elemento de volumen y de las caracterrsticas de la -

poblaci6n de fragmentos que ellos contienen.'

A Mulo, de ejemplo se puede considerar una mezcla de agua

y alcohol y hacer dicha mezc la tan perfecta que el producto

final parezca homogéneo de constituci6n.l Sin embargo, es-

ta mezcla homogénea a nivel molecular ya no tiene caracterTs-

ticas de homogeneidad de consti tuci6n,pero sr podemos ha-

blar de homogeneidad de di s tribuci6n:i

Todo lo anterior permiteahora, maniobrar para aproximar-

se lo más posible a la equiprobabílidad.«!

3.12.12,:4 Modo práctico-de realizar la muestra

De todo lo anterior se deduce que se debe buscar la realiza-

ciibn de un muestreo correcto en una masa que esté provista

de cierta tiomogeneidad de dis tr ibuci6n.n
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Comenzando por el final

3.12.'2.1.' Obtenci6n de una homogeneidad de distribuci6n

En el proceso que se desarrolla entre el almacenamiento

de¡ todo-uno en los pozos hasta su dívisi6n en dos fraccio~

nes y almácenamiento de los estériles divididos en tres -

grupos : granos, menudos y finos, hay una serie de opera-

ciones que conviene clasificar desde la 6ptica que interesa

1.� Carga bajo silo en cami6n

2.� Carga bajo silo en vagón de ferrocarril

3.` Descarga de camí6n y vag6n en tolva

4.1 Carga en cinta bajo silo

W Descarga de cinta en silo, situándose el punto de descar-
loor

ga en el eje del mismo

6 Descarga en silo de una ci nta desplazable

7.-í Descarga de cinta sobre cinta

8.1 Cribas de clasificaci6n granulométrica

9.1 Aparatos de separaci6n de estéri les y carbones

lO." Balsa decantadora

y por otra parte el proceso en general puede resumirse en

TODO-UNO

GRANOS MENU OS FINOS

ESTERILES CARBON ESTERILES CARBON ESTERILES CARRON



Veamos, pues, dentro de este esquema qué operací ones son

homogeneizadoras y cuáles disgregadoras

En todo momento . no obstante, se debe tener en cuenta la -

presencia de segregaciones producidas.en nuestro caso, -

por

a) Campo gravitatorio

b) Fuerzas ejercidas por el flufdo ambiente, dependiendo -

de la masa de fragmentos y de la viscosidad de¡ flufdo

c) Fuerzas de rozamiento entre paredes fijas y fragmentos

m6vi l es

d) Fuerzas ejercidas por sacudidas y vibraci6n

e) Fuerzas de capilaridad

f) Fuerzas producidas por corrientes de agua

De cualquier modo conviene distinguir entre una segrega-

cí6n relativamente uniforme en la que es de esperar en la

distribuci6n espacial de los elementos una ley relativamen

te sUmple conciertos elementos de simetrfa, de una segre-

gaci6n anárquica como yuxtapos ici6n de un gran nómero de

acciones segregadoras más o menos uniformes o más o me-

nos antagonistas que se traduce en una dístribuci6n espacial

compleja,�

3.�2.12.11.-41.- Homogeneizaci6n espacial tridímensional

No tiene aplicaci6n en nuestro caso ya que buscando una

distribuci6n espacial total mente casual, s6lo puede conse-

quirse agitando el lote y some ti 6ndolo a movimientos brus-

cos y desordenados.�¿

Es un-proceso Citil a nivel de laboratorio? no de grandes ma-

sas,,�



12

3.'�2.42.<I.�-2.- Homogeneizaci6nb ¡dimensional

Se trata de una homogeneizaci6n en el interior de una fami-

fía de planos paralelos que en la práctica puede alcanzarse

por segregaci6n lineal (generalmente vertical y debida a la

gravedad) ejercida sobre un lote homogéneo tridimensional.%¿

En la práctica este tipo de homogeneizaci6n corresponde al

conseguido por almacenamiento prolongado en silos.'

3:12.12.11.13.1 Homogeneizaci6n lineal

Corresponde al tipo clásico de disposici6n de¡ material en

capas sucesivas de poco espesor pero grande en número.;

Ejemplo tfpicos son :

carga de vagones o camiones bajo silo, sí el flujo de ma-

terial es constante y la velocidad de desplazamiento de¡

vag5n o cami6n bajo carga es constante

- descarga a caudal constante que se desplaza a velocidad

constante sobre un área fija

- los casos anteriores en 1 os que la distribuci6n no es ne

cesariamente uniforme en el t iempo cuando el lote está

constiturdo de capas sucesivas de la misma longitud for-

madas por transportadores "va y viene"

- por último, se tienen los lotes en movimiento continuo co

mo el que se sitúa en una correa, tuberta, etc.1

3.92.12.11.-'4,�, Homogeneizaci6n de revoluci6n

Se consígue en la formaci6n de montones de forma c6nica, en

general por descarga de un cierto caudal en un punto fijo.'

Es el caso de descarga de cint a transportadora en el eje de

un silo cilfndrico.'�
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Es el procedimiento tfpico que se realiza en el cuarteo de

una muestra.'-

3��2.�42;�2.4 Procesos segregadores

Es evidente que procesos como el que realizan los aparatos

lavadores y cribas de clas if icaci6n son claramente segreg1

dores que destruyen cualquier t ipo de homogeneidad ante-

rior, pero que sin embargo producen una segregaci6n uni-

forme : en nuestro caso una clasificaci6n granulométrica -

en tres clases de tamaños conocidos y una separaci6n del -

material en 2 fracciones de caracterrsticas también cono-

cidas.i

En resumen, son homogene i zad oras las operaciones

- 41 si 6 y 7 del apartado 3.'�*2.�12.1

- las operaciones 1. 2 y 3 son bien homogeneizadoras bien

disgregadoras según la forma de realizarse

- las 8 y 9 son operaciones de segregaci6n uniforme

mientras que la 10 produce una segregaci6n no deseable.',

Al
3.-42.41` Práctica del muestreo

Sin entrar en el desarrol 1 o matemático en el que se funda-

», menta la práctica del muest reo correcto, la realizaci6n ma

terial del mismo debe cumplir unas determinadas condicio-

nes.l

A su vez hay que tener en cuenta si el lote es o no manípu-

lable o está en movimiento.4

Descartando el lote no manipul able se distinguirán

3.".W 3.� 1 Lote de forma c ua 1 qu i er a
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Esta ley uniforme puede ser sustiturda por un prograrría de

tomas extendidas en el tiempo al azar durante todo el trans

porte de¡ lote.,

b) Lote en movimiento baj o forma de unidades discretas poco -

numerosas o de importancia variable.-,-'

El minera¡ está repartido en unidades de transporte, por

ejemplo, vagones o camiones de diferentes capacidades, -

uniformemente rellenos.-,

JO
Hay que hacer una selecci6n primaria seleccionando una se

rie de unidades según una ley de probabilidad uniforme.,

Posteriormente se sacan muestras -de -cada unidad seleccio-

nada procediendo como en 1 as recomendaciones anteriores.-

En el plano práctico es preferible tomar la muestra en el

elemento de carga del vag6n o cami6n si 6ste es un trans-

portador contínuo.-4

MY
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4.1 FUNCIONAMIENTO LAVADEROS/POZOS

4 LAVADERO DE MIERES

Proceso de¡ tratamiento de ¡ ca rb6n

Este lavadero tiene una capacidad de tratamiento de 450

t/h y trata los carbones procedentes de los Pozos Polio,

Tres Amipos, Barredo, Montsacro y San Nicolás.�

Las producciones de los Pozos Polio y Tres Amigos, sítua-

dos a 6 y 6 y 51 5 km , resp ect i v ame nte, de 1 1 avader o, se

transportan a éste por ferrocarril propio de HUNOSA.- En

los dras de las visitas realizadas el envfo se efectuaba por

camiones debido a averfa en la máquina de¡ ferrocarril.'

Los vagones o camiones descargan en una fosa situada a

pie de¡ lavadero cayendo el material desde ésta a una cinta

que. lleva el material a unas cribas, en las cuales se sepa-

ran los tamaños super¡ ores a 1 50 mm que pasan a una ci n-

ta de escogido en donde se separan manualmente los estéri-

les de¡ carb6n.! Los est6ri 1 es se depositan al l ado de¡ La-

vadero y se envIan por camiones a la escombrera de Pumar-

dongo situada a 4 km, mientras que el carb�bn va a ventas -

comerciales.w A la vista de¡ proceso y sistema de transporte

se puede decir que las producciones de estos Pozos prác-

ticamente no se mezclan ya que el tren es el mismo para. los

dos, transportando alternativamente el material de los mis-

mos.

La.producci6n de¡ Pozo San Nicolás, situado a 3, 5 km de¡

lavadero, se transporta a éste por una cinta de 550 t/h de

capacidad.�



La producci6n de¡ Pozo Barredo, situado a 2, 1 km de dis-

tancia de¡ lavadero, se transporta por ferrocarril (F. E.V.*

E.`I) hasta una tolva de 400 t de capacidady desde esta tol-

va hasta un silo de regulací6n de 800 t se lleva por medio

de una cinta de 300 t/h de capa ci dad y desde aqur y hasta -

la cinta que viene de¡ Pozo San Nicolás en otra cinta de ~

550 t/h de capacidad.! Por ello9 se puede considerar que en

este proceso existe una mezcla de las producciones de es-

tos dos pozos.` El material de esta última cinta va a las cri-

bas que separan los tamaños mayores de 150 mm siguiendo

el proceso descrito anter lormente para los Pozos Polio y

Tres Amigos.1

La producci6n de¡ Pozo Montsacro, situado a 12 km de dis-

tancia del Lavadero, se envfa a éste por medio de camiones

que basculan directamente a las tolvas de almacenamiento,

ya que la separaci6n de t amaños superiores a 150 mm se -

efectúa en las instalaciones, del Pozo."' Estos tamaños se -

trituran por debajo de 1 50 mm, se incorporan con los pa-

santes de las cribas y se transportan conjuntamente al La-

vadero,�

El material menor de 150 mm de los Pozos Polio, Tres Ami-

gos, Barredo y San Nicolás, una vez pasado por las cribas

va a unas tolvas de almacenamiento por medio de una cinta

desplazable.,l Estas tolvas de almacenamiento son 40 y tie-

nen una capacidad total de 6000 t." Las tolvas se van llenan-

do por orden de colocaci6n a medida que va llegando el mate-

rial dejando las dos últimas para la producci6n de Montsacro.'

Por tanto, se puede considerar que- en el almacenamiento de

la producci6n de los cuatro pozos mencionados al principio

de este párrafo existe una mezcla del material.'

Para la salida del material de 1 as tolvas se usan tres vibra-

dores colocados dos en t o] vas alternas o más separadas



y uno en las de¡ Pozo Montsacro, con el objeto de mezclar

los todo-uno de los diferentes Pozos ya que en ocasiones ~

pueden llenarse dos tolvas con el carb6n procedente de un

mismo pozo o de un mismo grupo de Pozos según se detal 16

anteriormente.1

Según las necesidades y marcha de# lavadero se regula la

salida de las tolvas sobre una cinta que dirige el material

al proceso de tratamiento de lavado propiamente dicho de¡

cual s6lo se mencionarán algunas características ya que -

éste no es el objeto de este estudio,� Asimismo, no se ha-

rán distinciones, en general, en cuanto a la clasificaci6n

de carbones por tamaños, por lo que se nombrarán en cuan-

to a sus denominaciones globales de granos, menudos y fí-

nos.mi

De la caída de ¡ material de 1 as tolvas se puede considerar

que existe una mezcla del todo-uno de los Pozos.'

De la separaci6n por tamaños én las cribas se clasifican en

150 - 10 y 10 - 0 mm."! Los primeros mediante un tratamiento

de líquidos densos a base de magnetita dan dos productos

carb5n y estéril, siendo éstos almacenados en un silo de 100

t de capacidad del cual mediante una cinta que, posteriormen

te, se divide en dos, se retiran los estérí les.* Una de las -

cintas va a dos tolvas de estériles comunicadas entre sí de

600 t de capacidad cada una; la otra va para el Pozo San Ni-

colás transportando los estériles para rellenos., Los esté-

r i les de 1 as to ¡vas sé envf an p or ferrocarr i 1 y de éste pDr

cintas a la escombrera de Pumardongo.� El 70% aproximada-

mente de la produccihn de e stér ¡ les de granos se envía para

rellenos.,
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Ale
Los ta .maños comprendidos entre 10 y 0 mm se pasan por -

unas cribas separándolos en dos : de 10-09 5 y menores -

de 0. 5 mm. Los primeros que constituyen los menudos pa-

san a unos ciclones de los cuales se obtienen asimismo -

dos productos: carb6n y estériles, siendo éstos almacena-

dos en un silo de 100 t de capacidad, de¡ cual mediante una

cinta desembocan en la cinta que lleva los estériles de gra-

nos a las dos tolvas comunicadas entre sT, para ser- poste

riormente, transportados, junto a los est6ri les de granos,

a la escombrera de Pumardongo., No obstante, un 10fo de

la producci6n de estériles de menudos se envra para reile

nos.,

Los f¡nos, que comprenden los tamaños menores de 0, 5

mm, después de espesados y pasados por las celdas de

flotaci6n. a las que se añaden aceites del tipo de la creo-

sota y algo de gas-o¡¡,, se obtiene, como en los casos an-

teriores, dos productos : carb6n y estériles, siendo éstos

llevados a unos ciclones para separar la fracci6n 0. 5-01 3

mm para ventas comerciales y enviar, la restante, al rfo

por medio de un canal, lo cual es debido al gran problema

que plantea el almacenamiento de este material bien en es-

combreras por aludes, etc.-, o bien en balsas de decanta-

ci6n como consecuencia de la orograffa del terreno en la

zona donde está ubicado el lavadero y sus alrededores.

Asimismo al Lavadero llegan las producciones de las ex-

plotaciones a cielo abierto de Carinsa y Lusorio, pero sin

entrar en el tratamiento de lavado.- El material de Lusorio

se pasa por una criba de 50 mm de luz de malla siendo el

material superior amontonado a pie de lavadero ya que es

una cantidad pequeña; el que pasa por dicha criba, al -
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igual que el de Carinsa, se mezcla con carb6n de¡ lavade-

ro y se envTa por cinta al silo de mixtos comerciales para

venta. En los dfas de las visitas realizadas al Lavadero -

las producciones de estas dos explotaciones eran aproxí-

madamente de 50 t/dfa debido a la existencia de unas fallas

en las mismas.

En el Esquema 1 figura el funcionamiento, de forma muy -

simplificada, de¡ Lavadero, en el cual s6lo se representa

una rama de los procesos existentes en el mismo, ya que

en la otra rama, en el caso de que haya dos, siguen los

mismos pasos, y se sitúan los diversos puntos de toma de

muestras.'

De la visita realizada al Lavadero se observa que está -

totalmente automatizado, poseyendo un cuadro de mandos

donde se regulan diversos parámetros de¡ lavadero (alimen-

tacibn,- etc.1) y donde se detecta el funcíonamiento de las dis

tintas máquinas y aparatos existentes por medio de efectos

luminosos sobre una representaci6n impresa de¡ lavadero.

El sistema de transporte de¡ material dentro de¡ lavadero

se realiza por medio de cintas.,

El lavadero no posee sistema automático de toma de mues-

tras, por lo que se realiza por medio de utensilios manua-

les.,

La magnetita es recuperada prácticamente en su totalidad

de manera que las pequeñTsimas cantidades que pasan con

los carbones y estC-ri les no influyen en la'.determinaci6n -

de las cenizas debido a la gran relaci6n entre las cantida-

des de carb6n o est6ri 1 /magnetita.'
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Similarmente ocurre con la creosota y gas-o¡¡ añadidos en

las celdas de flotaci6n.

En este lavadero no se añade agente de agregaci6n para el

espesamiento de finos, sino que el floculante, cuya compo-

sici6n básica es una poliacrilamida, se agrega a las aguas

de rebose del espesador que van a las balsas de decanta-

ci6n pr6ximas al lavadero y cuyos finos espesados se ven-

den como productos comerciales.-

4.'1."2.í Toma de muestras

4.'I.�2.'1., Puntos de toma

En el Lavadero de Mieres l as tomas de muestras se real

zan, sistemáticamente, en los lugares siguientes

I.s Bruto

(a) La del Pozo Nicolasa a la salida de la cinta que pro-

viene del Pozo, en el. momento que bascula a la cinta

de uni6n con la del Pozo Sarredo.

(b) La del Pozo Sarredo a la salida de la cinta que parte

de la tolva de 400 t de capacidad y que bascula a otra

cinta que va al silo de 8oo t

(c) Las de los Pozos Pollo y Tres Amigos en el momento

de descarga de los vagones del ferrocarril a la tolva.

(d) La del Pozo Montsacro a la salida de los dosificado-

res de las tolvas de almacenamiento reservadas para

,este Pozo.,

(e) Las de las explotaciones a cielo abierto de Carinsa y

Lusorio se toman en el momento de descargue de los

camiones."
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2. Todo-uno

(a) A la salida de la cinta que procede de las tolvas de*

almacenamiento y lleva el material a las cribas de

clasificaci6n.

3.� Granos

(í) Bruto

(a) A la salida de la cinta que proviene de las cribas

de clasificaci6n.,i

(i i) Carb6n

(a) La de los que van directamente a ventas comercia-

les a la salida de las cribas según su clasificaci6n

gallet6n, galleta y granza.1

(iii) EstC-ril

(a) A la salida de la cinta que proviene de la máquina

Teska

4.'� Menudos

(i) Bruto

(a) A la salida de la cinta que va a los ciclones

(i i) Carb6n

(a) La de los que van directamente a tolvas para ven-

tas comerciales a la salida de la cinta distribuido-

ra de las tolvas.,

(b) La de¡ menudo comercial a la salida de la cinta

que los transporta desde la cafda de las tolvas.

(c) La de los mixtos a la salida de los ciclones que

va a dar a las tolvas de mixtos de menudos.-

(HO Est6riles

(a) A la salida de la cinta que los lleva a las tolvas

de estC-ril de menudo.
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S. Finos

(i) Bruto

(a) A la salida de las rejillas curvas existentes an-

tes de la entrada a los conos de entrada a flota-

cibri.'

i) Carb6n

(a) La de los finos "A" a la salida de los filtros de

vacfo

(b) La de los finos 11811 a la salida de los filtros de

vacfo

(i 1 i) Estérí les

(a) A la salida de¡ canal que va al rfo.,

Además de las anteriores se toman las siguientes muestras

de carbones, tambi6n de forma sistemática

(a) A la entrada de la ci nta de uni6n de las cintas proce-

dentes de los sitos de míxtos de menudos y finos HAN

y 111811

(b) A la salida de¡ silo de menudo comercial

(c) A la salida de¡ silo de mixtos comerciales

Para la toma esporádica de muestras se fijan los lugares y

condiciones en que se tiene que realizar la misma.

Como se puede apreciar las tomas están distribuTdas por to-

do el lavadero y establecidas, en su mayor parte, a la entra-

da y salida de los procesos, con lo cual además de tener un

control sobre las cualidades de los productos entrantes y sa-

lientes en cada uno de aquellos, se posee un control sobre -

el funcionamiento de los aparatos y máquinas relativos a cada

proceso."



25

En general, la toma de muestras puede efectuarse con co-

modidad ya que los lugares establecidos están fácilmente -

accesibles, a excepci6n de la toma de carb6n de granos a

la salida de las cribas, en la cual, por medidas de segur¡-

dad, la protecci6n impide una maniobrabilidad adecuada pa-

ra el manejo de la pala.- En la de¡ todo-uno a la salida de la

cinta de entrada al lavadero, debido al caudal de material y

la gran velocidad de la cinta, la toma se realiza con dificul

tad y resulta relativamente peligrosa al descansar. todo el -

peso de material sobre la persona que la ejecuta.-

En el Esquema 1 de funcionamiento de¡ lavadero están repre

sentados los puntos de toma de muestras.-I

4.1.,2.2., Aparatos usados

Para la toma de muestras propiamente dicha, en el Lavadero

de Mieres, se utilizan los aparatos que se describen a conti-

nuaci6r4

1.�i Bruto

En este caso se usa un recipiente rectangular de hierro, cu-

ya forma y dimensiones se especifican en el Cuadro 11 con -

una capacidad de 9 litros, lo que supone pode recoger mues-

tras hasta un peso de 17 kg aproximadamente.' Dicho recipien

te está provisto de un mango de madera de 1 m de largo que -

permite tomar las muestras con-cierto margen de seguridad

ya que se realizan en el momento de descargar las produc-

ciones de los pozos, que contienen material de tamaños con-

siderables y gran velocidad de calda, de los camiones, vago-

nes y cintas transportadoras.,
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2.� Todo-uno

En este caso el recipiente que se usa es de hierro, cuya

forma y dimensiones se especifican en el Cuadro ll, con

una capacidad de 7 litros, lo que supone pode recoger -

muestras hasta un peso de 14 kg aproximadamente.' Dicho

recipiente está provisto de un mango de madera de 0, 85 m

que permite tomar las muestras con cierto margen de segu-

ridad ya que se realiza en el momento de bascule de la cin-

ta de entrada al lavadero la cual además de poseer una gran

velocidad aporta un caudal de material imporante, como se

dijo anteriormente.,

3.t Granos

En este caso dependiendo de¡ lugar donde se efectúe la to-

ma se usan dos utensilios de caracterTsticas similares cu-

yas formas y dimensiones se especifican en el Cuadro 11.

Cuando la toma se realiza a la salida de las cribas1 debido

al mayor barrido necesario, que en las cintas, para la to-

ma y las protecciones de seguridad existentes, se emplea

una pala metálica con mango de madera de 1 m de largo que

permite recoger muestras de hasta un peso de 5 kg aproxi-

madamente.1

Cuando la toma se realiza a la salida de las cintas', dado -

que están ubicadas en lugares más accesibles y el barrido

de la toma es más pequeño que en las cribas, se emplea una

paleta cuyos recipiente y mando son de hierro que permite

recoger muestras hasta un peso de 1 y 5 kg aprox i ma dam ente.*
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4.-' Menudos

En este caso el aparato que se usa es un recogedor cuya

forma y dimensiones se especifican en el Cuadro 11. sien-

do el recipiente de hierro y e¡ mando de madera, que per-

mite recoger muestras hasta un peso de 3 kg aproximadamen

te.¡

5.1 Finos

En este caso, dependiendo de¡ lugar donde se efect(je la -

toma, se usan dos utensilios cuyas formas y dimensiones

se especifican en el Cuadro 11:4

En el caso de los finos "A" y 11811 el recipiente es el reco-

gedor descrito para el caso de los menudos.-'

Para el resto de tomas de los finos se usan dos aparatos

de idént i ca forma pero d i s t i nt as dimensiones.� Su forma

de tronco de pirámide con la 'abertura en la base de me-

nor superficie es para evitar 1 a al teraci6n de la muestra

por la entrada masiva de material que ocurrirfa caso de ser

la abertura por la base de mayor superficie.`I El que para

los finos (estéríles) se emplee el de mayor capacidad que

para el bruto es como consecuencia de que aquellos están

dispersos en agua y se t omarfa, por tanto, menor canti-

dad de material.*¡ Los recipientes son de hierro y están -

provistos de un mango relativamente largo de hierro que

permite tomar muestras desde alturas o a diversas profun-

didades..'
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6.� Productos comerciales

En este caso, dependiendo de¡ lugar donde se ejecuta la

muestra, tambi6n se usan dos aparatos cuyas formas y di-

mensiones se especifican en el Cuadro 11.1

Cuando la toma se real íza en la descarga de los silos se

usa un recipiente metálico de 1 , 1 1 de capacidad que per-

mite coger muestras hasta un p eso de 1 y 6 kg aproximada-

mente, provisto de un mango, asimismo, m6tálico.'

Si la toma se efectúa en los camiones o vagones que trans

portan los productos comerciales o en pilas de almacena-

miento de estos productos, se usa la sonda que consiste

en un mango de madera introducido en un cilindro hueco -

metálico con una ranura a lo largo de casi toda la longitud

de( cilindro que permite introducir una espátula, cuchillo,

etc.�, para sacar de¡ cilindro las partfculas que estén obtu-

radas en el mísmo.4 Con la sonda se pueden tomar muestras

a diferentes produndidades introduciéndola varias veces en

el mismo lugar de la toma.A La terminaci6n en pico de¡ ci-

lindro es para una mejor pe netraci6n dentro de la masa -

del carb6n.�'�

7.� Almacenamiento

Las tomas de muestra que se van efectuando cada un cierto

perfodo de tiempo se van depositando en unos recipientes,

bien directamente o bien después de haberias reducido,has-

ta completar el número de tomas que componen una muestra.�'

El tipo de recipiente, cuya forma y capacidad figuran en el

Cuadro 11. es el mismo en todos los casos, aunque de dife-
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rentes volúmenes, dependiendo de los lugares y cantidad de

la toma.' Para los productos comerciales se usa el recipien

te de 30 1 de capacidad províst o de tapal mientras que para

e 1 resto se usa e 1 de 10 1 de capaci dad."

El que estos últimos figuren sin tapa no significa que en su

dra estuviesen desprovistos de ella, sino que con el trans-

curso de¡ tiempo se fueron rompiendo y actualmente, al no

ser sustiturdas, en todos los lugares en que se usa éste,

no poseen tapa.� El uso de 1 a tapa tiene como objetivo fun-

damental la humedad, evitando pérdidas o aumentos (caso de

los dfas de lluvia) y secundarios como el que caigan dentro

de¡ recipiente sustancias extrañas a la muestra.!

4.1;1W1-4 Toma de muestras

La toma de muestras propiamente dicha se realiza con los

aparatos descritos en el apartado correspondiente, utíli-

zando el adecuado para cada caso.1

Las técnicas empleadas para ello son dos, dependiendo de si

la toma se efectúa con el material en movimiento o en reposo,

aunque ambas con el mismo obj etivo, abarcar la zona más -

amplia posible de la masa de material.`

Asf, si se realiza con el materíal en movimiento se Ubarre"

con el aparato toda la anchura de cafda de material introdu-

ci6ndolo por uno de los extremos y sacándolo por el otro.-'-

Tal es la técnica empleada en la toma a la salida de las cin-

tas? basculado de los cam iones, descargas de los silos, etc.*

Si se realiza con el material en reposo, se cogen muestras



CUADRO11 30

APARATOS USADOS EN LA TOMA DE MUESTRAS EN EL
LAVADERO DE MIERES

Aparatos medidos en cm. Característícas Uso en

Recipiente de hierro

Mango de madera

Capacidad : 9 t 1 t ros Bruto

Peso muestra:=17Kg
<OO- 1

30
Ap

1

30 Recipiente de hierro

Mango de madera

Capacidad 7 Litros lodo uno

Pe S o mue ft re:= 14 Kg

1:35

Recipientie de hierro
YO,0 Mango de madera Brutos granos

Peso muestra:=SK9

0

Recipiente de hierro

Mango de hierro Resto granos
24111 víw

Peso muestro:=;5Kg
1-

-

Recipiente de hierro

Mango- de madera
hierro Henud os

Pero muestra. 3Kg yfinos Wy 'T



C UA DR C 11 31.

APARATOS USADOS EN LA TOMA DE MUESTRAS EN EL
LAVADERO DE MIERES

Aparatos medidos en cm Cara cteristicas Usa en

Recipienre de hierro
Brutos f ¡nosmango de hierroo asa

CaPacidad.0,50t~

Recipiente de hierro

70 mango de hierro Esterdes finos
Cap acidad: 2,5 L

Recipiente de hierro
mango de hierro

Productos comerciales
Capocídad:1,1 1 Salida finos

25 Peso muestra=1,6K.

Cilindro hierro
Meter¡<¡¡ en reposo

mango de modera
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CU A DRO 11.
APARATOS USADOS EN LA TOMA DE MUESTRAS EN EL

LAVADERO DE MIERES

Aparatos medidos en cm. Ca rocterisficas Uso e n

Recipiente de plastico

Co-pocidod 30L.
ProduCTOS

Asa metalica
Camerciales

Recipiente metalico

o de plostico Resto

Capacidad : 101 m ue S T rGS

Asa metalico
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en diversos puntos y a diferentes profundidades, repartidas

uniformemente por toda 1 a masa de¡ carb6n, como es el ca-

so de los productos comerciales y vagones.!

En el Lavadero de Mieres, para una marcha normal de¡ mis-

mo, las tomas parciales se realizan

- bruto

- de los pozos que envfa su produc~
c i 6n por cam i ones cada 3 camiones

- de los pozos que envra su produc-
cí6n por ferrocarril cada 5 vagones

de los pozos que envran su produc-
ci6n por cinta cada 1 hora

- todo-uno ....... cada 1 hora

- bruto de granos, menudos y finos cada 1 hora

- productos comerciales según se va cargando

- resto muestras parciales cada l- hora2

Las muestras se forman

- en bruto, todo-uno y bruto de granos
menudos y finos por acumulaci6n de

las parciales duran
te toda la jornada

- la de los productos comerci a les por la acumulaci6n
durante toda la jor-
nada para cada ex-
pedici6n

- resto de muestras 'acumulaci6n de 4 par-
ciales�' Por tanto se
toman 8 muestras al
dfa

Las cantidades aproximadas que se toman de muestra, supo-

niendo una marcha correcta de¡ Lavadero, se reflejan en el
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Cuadro M., CUADRO 111

CANTIDADES EN LA TOMA DE MLESTRAS

toma
parcial muestra al dfa

Bruto

- vagones 10 kg 120 kg 120 kg

- camiones 10 11 150 11 150 11

-l; 1 -kA~ cinta.,."...... 120 120

60- granos 4 11 60

- menudos 3 11 45 45

- finos 1 14 14

Resto granos 1 4 30

Resto menudos 2 8 60

Re�to finos 4 15 11 120

Productos comerciales 19 5 11 - según n2 de
vagones o
camiones

Durante la primera hora de funcionamiento de¡ lavadero no

se toma muestra alguna debido a los propios ajustes de la

maquinaria -y los materiales que quedan del dl`a anterior.'

Dependiendo de la cantidad de muestra tomada, del número

de tomas que componen una muestra y de la capacidad del -

recipiente, una vez hecha la toma o bien se almacena dírec

tamente en C-ste o bien se reduce previamente la cantidad en

cada una de las muestras parciales para, a continuaci6n, -

almacenarla en el recipiente, colocado a tal efecto en un tu-
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gar pr6ximo a la toma, hasta completar la muestra, tal y

como se indica en el esquema.'

La operaci6n de reducci6n de la muestra consiste en obte-

ner una cantidad menor de la misma que sea representa-

tiva.'4 Para ello se hacen las operaciones de trituraci6n. -,

mezcla y cuarteo, las cuales se realizan, asimismo, para

la preparacil5n de la muestra, por lo cual, la explicaci6n

de¡ proceso seguido se detallará en el apartado siguiente.�

4.�l."2.44.� Preparaci6n de la muestra

Este proceso, que consta de las operaciones de trituraci6n,

mezcla y cuarteo, las cuales se indican en el Esquema II,

tiene como objeto la obtenci6n de una muestra reducida re-

presentativa de la cantidad total de la muestra tomada, ya

que para la ejecuci6n de los análisis de carbbn se nece-sí-

tan cantidades peque?ías.4

Las formas, dimensiones y caracterfsticas de los aparatos

usados en estas operaci one s f iguran en el Cuadro ¡V.'

Para la preparaci6n de la muestra en primer lugar se ex-

tiende ésta sobre una pl aca de hierro y se tritura golpean-

do con el pis6n. haciéndolo caer sobre los granos, hasta -

que todo el materíal pase por un tamiz de 1 0 mm de luz de

mal la.� En el caso de que al gó n grano no se triture se mue-

le con el pisi5n de moler apretándolo con C-ste contra la cha-

pa de hierro y haciendo girar el pis6n.'! Cuando no existe

placa de hierro se hace sobre una superficie lisa y dura.`

A continuaci6n se procede a mezclar el material triturado
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con la paleta de chapa para que forme una mezcla homogé-

nea, la cual se extiende sobre la placa y se divide en cua-

tro partes, como se'indica en el Esquema 1111 con ayuda de

la paleta en ambos casos.--l Una vez dividida se eligen dos -

partes opuestas, desechando 1 as otras dos, que se vuel-

ven a mezclas para conseguir un amalgama homogéneo; lue

go se ext i ende en forma de cf r cu 1 o y se di vi de en cuatro

partes.5 Seguidamente se juntan las dos partes opuestas si-

tuadas en las posiciones que antes se desecharon y asf -

sucesivamente hasta conseguir la cantidad deseada para la

muestra reducida, que es de 0, 5 kg.'� En el caso que se ne-

cesiten dos muestras, al final, dos de las partes opuestas

forman una y las otras dos otra.'

Este es el proceso que se si gue en el caso de que la mue-s-

tra parcial necesite una reducci6n debido a la cantidad toma

da, nómero de tomas y capacidad de¡ recipiente, a la cual

se hizo referencia en el apartado anterior.1 Evidentemente

tanto en el caso de que se tenga que hacer una reducci6n de

la muestra parcial como en la preparaci6n de la muestra to-

tal si se trata de material n-enudo o fino no es necesario tri

turar ya que todo el mate ría¡ pasará por el tamiz con una

luz de malla de 10 mm.l

Tanto las reducciones de las muestras parciales, que se

hacen despubs de cada toma . como la preparaci6n de las -

muestras totales, que se ef ectúan al final de la jornada de¡

lavadero, se realizan en un ¡ u gar destinado a tal fin, prb-

ximo al de la tomaY salvo en el caso de los productos comer-

ciales (menudos), almacenados en las instalaciones a pie de¡

lavadero, que se realiza en el laboratorio de C-ste, tambí6n
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al final de la jornada.`

En el caso de los productos comerciales almacenados en

Sueros la preparaci6n de la muestra se hace al final de -

las tomas parciales para cada expedici6n en el laboratorio

de¡ Lavadero.-

El material desechado en cada uno de los cuarteos se vuel-

ve a echar al proceso de¡ lavadero en las cercantas donde

se ha realizado la preparaci6n.'

Una vez hecha la preparaci6n de la muestra y obtenida la

muestra reducida, que como se indic6 anteriormente, es

de 0 y 5 k 9,, se co 1-oca en una bandeja met á 1 í ca y se 11 eva a

la plancha de secado del Laboratorio del Lavadero en don

de se realiza el análisis de cenizas.<

El proceso indicado hasta ahora es el seguido para todas

las muestras, excepto, las de productos comerciales.'

En el caso de las muestras de las producciones brutas de

los Pozos, el Laboratorio envIa una muestra de contraste

de 100 9 dentro de un sobre, cuyo modelo se adjunta, al -

Laboratorio de Trabanquffl para el análisis de cenizas.`

En las muestras de productos comerciales el proceso va-

rfa ya que hay que tomar tambi C-n muestra para la determi-

naci6n de la humedad.� Para ello, una vez formada la mues-

tra total se mezcla perfectamente y se divide en dos partes

una de ellas se vuelve a mezclar y reducir en peso de la

forma en que se. indíc6 al principio de este caprtulo hasta

conseguir la muestra reducida deseada, de la cual se to-
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J ESQUEMA 11

DPERACIONES SEGUIDASPARA LA OBTENCION DE LA

MUESTRA REDUCIDA PARA EL LABORATORIO

TOMA DE MUESTRA

PARCIAL

1----TRITURACION

REDUCION DE

LA CAN'TIDAO MEICLA

DE MUESTRA.
ALMACE NAMIEN 70

CUARTEOEN RECIPIENIE

-A.L~CENAN EN

EN RECIPIEN-

MUESTRA
MUES TRA

TOTAL, TOTAL

PR£PARACION DE LAPRIE 1
IRA IOTA LMUES

TRITURACION

MEZCL

AJ

C U A RTEO

MUESTRA REDUCIDA PARA

EL LABORATORIO
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ESQUEMA III

PREPARACION DE LA MUESTRA

TRITURACION

-MEZCLA

CUARTEO

Elegidas Desechadas

MEZCLA MUESTRAS ELEGIDAS

¡A

-CUARTEO-

Elegidas Desechedas
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CUADRO IV

APARATOS USADOS EN LA PREPARACION DE LA MUESTRA

Aparetos medi dos en c m Caracteristic a s U S o

Base y mango de hierro

Pero : 5 Kg Pis¿n para moter

fllerro P(aca

400

Hierro Pateta de chapa

Espesor: Imm

-25

Base de hierro

Mango de madera de Pís¿n para triturar

di menriones variabi, es
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man tres muestras de 1. 3 kg aproximadamente que se in-

troducen en unos frascos de plástico, de 1 litro de capa-

cidad, y se cierran herm6ticamente.i Estas muestras son

enviadas, una para el Comisariado Marítimo (cuando este

las controla), otra para e 1 Laboratorio de Trabanqufn y

la tercera para el Laboratorio de¡ Lavadero, en donde

realizan la determínací 6n de humedad y cenizas.`t

en la otra se realiza la preparaci6n indicada para el res-

to de las muestras, es decir, se tritura, mezcla y cuartea

hasta conseguir la muestra reducida de 0. 5 kg, la cual se

coloca en una bandeja metálica y se envía al laboratorio -

de¡ Lavadero en donde analizan el contenido en cenizas,

sirviendo como contraste con la que se envfo sin triturar.,

4.�l.'�2.15." Etiquetado y transporte

(a) Etiquetado-

Todas las muestras que salen de¡ Laboratorio van refe-

renciadas con una et í qu eta cuyo modelo se adjunta."

Si las muestran van en bolsas de plástico o sacos se in-

troduce una de las etiquetas dentro de los mismos y otra

fuera atada con una cuerda al saco.'5 Si las muestras son

para humedad, para que el papel de la etiqueta no la ad-

sorba y se pueda leer, se coloca una entre la tapa y el

frasco de manera que quede sujeta al enroscar la tapa -

al frasco.1

(b) Transporte

Las muestras que se envían diariamente al Laboratorio

de¡ Trabanquí›n en frascos de plástico se transportan,

co 1 ocados en una caj a de m adera, en un vehfcu 1 o Land-

Rover,.�
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Sobre en el que se envfan las muestras de¡ bruto al
Laboratorio de Trabanqufn

Procedencia

Cliente

Clasificado

Tm.

Fecha

Núm.

C - 96.00.01 13 - 9-1

Etiqueta
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El resto de las muestras q ue se envran en- sacos o bol-
lo,

sas de plástico se envr a n, asimismo, por un vehfculo

Land-Rover.-I

4.11.1W Laboratorio de] Lavadero

En este Laboratorio se realizan los siguientes ensayos

- sistemáticámente cenizas y humedad (para el carbón

comercial

- esporádicamente granulometrfas, pérdidas de magneti-.

ta, densimetrTa por flotaci6n

siguiendo las normas UNE correspondientes,.�
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4. 2. - LAVADERO MODESTA

4. 2. 1. - Proceso de¡ tratamiento de¡ carb6n

Este lavadero ti ene una capacidad de tratamiento de

600 t/h y trata los carbones procedentes de los Pozos

Venturo, Sot6n. Maria Luisa, Samuño y parte de los

provenientes de la explotaci6n a cielo abierto de La -

Matona.

La producci6n de¡ Pozo Venturo, que dista 8 Km, se

transporta al lavadero prácticamente en su totalidad

por camiones. Una pequeña parte se envTa a través -

de¡ Pozo Sot6n por los medios de éste. Se tiene previs

to que en un futuro pr6ximo una gran parte de la produc

ci 6n de este Pozo se envfe a través de¡ Pozo Sot6n.

La producci6n de la explotaci6n a cielo abierto de L¿

Matona se envTa- por camiones al Pozo Maria Luisa,donde la

clasifican por tamaños.'Los menores de 30 mm se que-

dan en Maria Luisa directamente para ventas comercia-

les y los superiores a 30 mm lo envTan por camiones al

lavadero de Modesta.' La cantidad que se transporta has

ta éste es de 150-200 t/dfa.

Las producciones de los Pozos-Samuño,Maria Luisa y

Sot6n, que se encuentran a unas distancias de 4,1 y 5

Km respectivamente de¡ lavadero, salvo una pequeña

parte de¡ (jltimo que se envIa por camiones, van, la de

cada uno, por medio de vagones hasta un silo de una ca—

pacidad de 450 t a partir de¡ cual sale una cinta de 1500

t/hora con las producciones de los tres pozos anterio-

res. La distancia desde el silo hasta donde descarga es

ta cinta es de 1 700 m. Por lo expuesto se puede conside
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rar que existe una mezcla parcial de las producciones de

los tres pozos puesto que las tres cintas provenientes de

cada uno de ellos descargan en el silo.

El material de la mencionada cinta pasa a otra de unos 30

metros, denominada de¡ 20 plano, de la cual pasa a otra

de 200 m que desemboca en unas cribas de clasificaci6n

de tamaños mayores y menores de 150 mm. A esta cinta

se bascula asimismo, el material de los camiones proce-

dentes de los Pozos Venturo, Sot6n y La Matona, que

van llegando durante todo el dfa., Por ello, se puede con-

siderar que en 1 a mi sma existe una primera mezcla de -

toda la producci6n que llega al lavadero.

De esta cinta el material pasa a unas cribas que lo sepa-

ran en tamaños superiores e inferiores a 150 mm. Los su

periores pasan, a su vez, a una cinta de escogido donde

se separa manua 1 mente e 1 carb6n de 1 os estér-i les, 1 os cua

00 les se envfan para rellenos en los pozos mediante la cinta

de 1700 m ya que es doble. El carb6n se tritura y se une

al material que pasa por las mencionadas cribas, el cual

cae a dos cintas desplazables y de'doble sentido de velo-

cidad que lo van distribuyendo en 8 silos iguales con una

capacidad total de 4.:500 t.' Los silos se llenan hasta una

cierta carga constante para todos, segón las caracterfs-

ticas de producci6n.'� De ello se deduce que aquf se puede

considerar que existe una segunda mezcla.

Según las necesidades del lavadero se regula la salida

de los silos sobre una cinta que dirige el material al. -

proceso de lavado propiamente dicho. De la cafda del

material de los silos se puede considerar que existe una

tercera mezcla.
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Je A continuaci6n el todo-uno entra en el proceso de tra?a

miento del cual solo se mencionarán algunas caracterl`sti-

cas ya que éste no es el objeto de este estudio. Asimismo,

no se harán distinciones en cuanto a la clasificaci6n de -
carbones por tamaños, por lo que se nombrarán en cuan-
to a sus denominaciones globales de granos, menudos y finos.

De. la separaci6n por tamaños en las cribas se clasifican

en 150-30i 30-10 y 10-0 mm. Los dos primeros mediante

un tratami:nto por lfquidos densos a base de magnetita dan

un carb6n y unos estériles, los cuales se van almacenando

en dos silos de 750 t cada uno, de forma que cuando uno

se llena se almacena en el otro."

Estos estériles de granos se envfan casi en su totalidad

para rellenos en los pozos por medio de la cinta de 1700

m.- Una parte pequeña se envfa para la escombrera de La

Matona por camiones.�

Los tamaños de 0-10 mm se separan por medio de rejillas

en dos grupos: de 10 a 015 y menores de 0,5 mm. Los pri-

meros, que constituyen los menudos, entran en las cajas

de lavado de las cuales se obtienen dos productos, como

en los casos anteriores: carb6n y estéril, siendo estos al

macenados en los dos silos de estériles de menudos de7SO

t de capacidad que ruediante camiones son transportados a

la escombrera de La Matona.- Estos silos se van llenando

primero uno y fuego el otro y se descargan de la misma

manera.,

De los finos, que comprenden los tamaños entre 0 y 095 mm

despues de espesados y' pasados por las celdas de flotaci6n,

a las que se añaden aceites del tipo de la creosota y gas-

o¡¡, se obtienen, asimismo, dos productos: carb6n y esté-
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riles 7 siendo estos llevados a otro espesadory al que se

le añade un floculante, cuya composici6n básica es una po

liacrilamida en una concentrací6n de 0,5 -9/1, y sulfato de

aluminio, para a continuaci6n y una vez espesados, pasar

a los filtros de vacio con el objeto de hacerlos manejables

y transportalos a una escombrera.

Actualmente los est6riles de finos despubs de espesados

son enviados al río sin pasar por los filtros de vacio. Ello

es debido el gran problema que plantea el almacenamiento

de este material bien en escombreras por los aludes, etc.

o bien en balsas de decantaci6n como consecuencia de la

orograffa de¡ terreno en la zona donde está ubicado el la-

vadero y sus alrededores.' No obstante, cuando alguna en-

tidad (cerámica de Síero) se lleva estos finos, se filtra y

el material se almacena en un lugar destinado a tal fin a

pie de lavadero.

En el esquema IX se especifica de forma muy simplificada

el funcionamiento de¡ lavadero, en el cual s6lo se repre-

senta una rama de los procesos existentes en el mismo,

ya que la otra rama sigue idénticos pasos y donde se sitúan

los diversos puntos de toma de muestras.'

De la visita realizada al lavadero se observa que está tb-

talmente automatizado, poseyendo un cuadro de mandos en

donde se regulan entradas de alimentací6n. etc.* y donde se

detecta el funcionamiento de las distintas máquinas y apara

tos existentes por ~dio de efectos luminosos sobre una re

presentaci6n impresa de¡ lavadero.'

El sistema de¡ transporte del material, dentro del lavade-
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ro se realiza por medio de cintas.

El lavadero tiene sistema automático de tomas de mues-

tras;, no obstante, la toma de muestra se realiza por medio

de utensilios manuales.

La magnetita es recuperada prácticamente en su totalidad,

de manera que las pequeñfsimas cantidades que pasan con

los carbones y estériles no influyen en la determinaci6n

de las cenizas debido a la relaci6n entre las cantidades

de carb6n o estériles/magnetita.-

De manera análoga sucede con la creosota añadida en la

celda de flotaci6n y el floculante en el espesador de finos.

4.2,'2.-Toma dé muestras

4. Z*2.41.<_Puntos de toma

En el lavadero de Modesta las tomas de muestra se real¡-

zan sistemáticamente en los siguientes puntos:

-1.-Bruto

a) Las de los procedentes de los Pozos Venturo y Sot6n,

que no llega por cinta, y de la explotaci6n a cielo -

abierto de La Matona, en el momento de¡ basculado

de los camiones que va a la cinta (de 200 m) de llega-

da a las cribas de clasificaci6n delIavadero.

b) Las de los procedentes de los Pozos Sot6n, María

Luisa y Samuño, se toman al final de la cinta mencio-

nada anteriormente, pero cuando no se bascula nin-

gún cami6n procedente de Venturo, 5otbn o La Mato-

na.*!
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2.Todo-uno

a) La de¡ todo-uno se toma a la salida de la segunda cin-

ta que lleva el material desde los silos al proceso de

lavado propiamente dicho.�

3.Granos

a) De los que se clasífi can para la venta comercial en

los medios de transporte que se utilicen, camiones,

vagones, etc.'

b) De los que se muelen y se mezclan con el menudo en

la salida de la cinta que sale de¡ menudo.�

c) De los mixtos en la salida de la cinta que viene del mo-

lino y que los lleva a mezclar con los mixtos de menudos

y f¡ nos.'

Estériles

a) En el momento de vertido de las dos cintas que provie-

nen de los tambores de lavado de los granos..'

4.Menudos

Bruto

a) En la salida de la canal de las rejillas que separan los

menudos de los finos.�

Carb6n

a) La de los que van di rectamente a ventas comerciales

a la salida de las centrifugadoras.'

b) La de los mixtos en la caTda de los cangilones de los

elevadores a la cinta.4



so

c) La de¡ conjunto de los mixtos en la cinta de uni6n de

las dos cintas de las dos cajas de lavado.

d) La del carb6n de los ciclones del primer corte, al

caer de las cribas.

e) La de los mixtos definitivos al caer en la cinta en la

salida de los ciclones del 22 corte.

Estériles

a) En la cal`da de los cangilones de los elevadores que

los sacan de las cajas de lavado.

b) En la cinta de uni6n de las dos cintas que transportan

los estériles ya que el proceso tiene dos ramas idénti-

cas.

c) En la salida de la cinta que proviene de los ciclones

del 22 corte.

5. Finos

Bruto

a) A la salida de las tuberfas de impulsi6n que van al depi

sito de entrada a las balsas de flotaci6n.

Carb6n

a) De los finos "A" a la salida de los filtros de secado.

Estos finos se mezclan posteriormente con el menudo y

granos molidos y una vez mezclados se toma muestra

conjunta en el vertido de la cinta del conjunto de ellos.

b) De los finos 11SIf a la salida de los filtros de secado.

Estos finos se mezclan posteriormente con los mixtos
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AV de granos y menudos y una vez mezclados se toma rrues-

tra conjunta en el vertido de la cinta de¡ conjunto de to

dos los mixtos.

Est6ri les

a) A la salida de la cinta a la entrada al espesador de est6

rifes de finos.

b) En el caso de que los estériles se filtren, a la salida de

la cinta que proviene de los filtros.

Aunque en la mayorfa de las ocasiones en el momento de

mencionar el punto de toma se hace referencia a una toma,

hay que señalar que? debido a factores de capacidad y pro

ducci6n. los procesos se desdoblan en dos ramas idénticas

por lo cual, a veces, 1 a toma es doble o alternativa en ca-

da una de las dos ramas.

Para la toma esporádica de muestras se fijan los lugares

y condiciones en que se tiene que realizar la misma.

Como se puede apreciar, las tomas están distribuidas por

todo el lavadero y establecidas, en, su mayor parte, a la

entrada y salida de les procesos, con lo cual, además de

tener un control sobre l as cualidades de los productos

entrantes y salientes en cada una de aquellas, se posée

un control sobre el funcionamiento de los aparatos y má-

quinas relativas a cada proceso.

En general, la toma de muestras puede efectuarse con co-

modidad ya que los lugares establecidos están fácilmente

accesibles. En las de] bruto y todo-uno es de destacar el

gran caudal de material y la velocidad de la cinta con la
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consiguiente dificultad que ello entraña.

En el esquema IX de funcionamiento de¡ lavadero, están

representados los puntos de toma de muestras.

4. 4 2. 2. -Aparatos usado s

Para la toma de muestras propiamente dicha, en el Lavade-

ro de Modesta se utilizan los aparatos que se describen a

contínuaci6n:

Bruto

En este caso dependiendo de¡ lugar donde se efect(je la to-

ma, Z se usán dos utensilios de caracterfsticas similares cu-

yas formas se especifican en el cuadro V.

Cuando la toma se realiza en el momento de bascular los ca

miones debido al mayor barrido necesario que en la cintas,

se em plea una pala metálica con mago de madera de 1 m de

largo que permite recoger muestras de hasta un peso de 5

Kg aproximadamente.

Cuando la toma se realiza a la salida de las cintas dado que

el barrido es más pequeño que en los camiones, se emplea

una paleta, cuyos recipiente y mango son de hierro, que

permite recoger muestras hasta un peso de 2 Kg aproxima-

damente.

Granos y menudos

En estos casos se emplea la paleta metálica descrita para

el bruto.

Finos

En este caso dependiendo de¡ lugar donde se efectúa la toma,
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se usan los utensilios cuyas formas y dimensiones se espe-

cifican en el cuadro V.

Para los finos "A" y 11611 y de las mezclas posterioresel

utensilio es la paleta que se usa para el bruto, granos y

menudo.

Para el resto de las muestras se usa el aparato cuya forma

y dimensiones se indican en el cuadro V. El recipiente con

siste en un cilindro de hi erro provisto de un mango también

de hierro que permite tomar muestras desde alturas diferen-

tes o a diversas profundidades.'

En el caso de que se filtren los estériles, sí la toma se rea

liza a la salida de l a cinta, se utiliza la'paleta indicada an

teriormente y si se tomal en ocasiones, en la pila de alma-

cenamiento, se hace con la sonda, la cual se describe a

continuaci6n.

Productos comerciales

En este caso, al realizarse la toma en los camiones o vago-

nes que transportan los productos comerciales o en pilas

de almacenamiento de est os productos, se usa la sonda

que consiste en un mango de madera introducido en un ci-

lindro hueco metálico con dos ranuras a lo largo de casi to-

da la longitud de¡ cilindro que permite introducir una espá

tula, cuchillo, etc. para sacar del cilindro las partfculas

que estt-n obturadas en el mismo. Con la sonda se pueden

tomar muestras a diferentes profundidades introduciéndola

varias. veces en el mismo lugar de la toma.

Almacenamiento

Las tomas de muestra que se van efectuando cada un cierto
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perrodo de tiempo, se van depositando en unos recipientes?

bien dírectamente,o bien después de haberlas reducido, has

ta completar el número de tomas que componen una muestra.

El tipo de recipiente, cuya forma y dimensiones figura en

el cuadro V. es prácticamente el mismo en todos los casos,

aunque de diferentes volúmenes, dependiendo de¡ lugar y de

la cantidad de la toma. Para el bruto que llega por camiones
JO,

se-emplea en ocasiones un bid6n metálico de 200 1 de capa-

cídad. Para los productos comerciales se usa el recipien-

te de 50 1 de capacidad, mientras que para el resto se usan

indistintamente los de 10 a 15 1 de capacidad y en ambos ca

sos provistos de tapas.

Existen algunos sin tapa lo cual no significa que en su dfa

estuviesen desprovistos de ella, sino que en el transcurso

de¡ tiempo se fueron rompiendo y no fueron sustítufdas. El

uso de la tapa tiene como objetivo fundamental la humedad,

evitando pérdidas o aumentos (caso de los dfas de lluvia) y

secundarios como el que caigan dentro del recipiente sus-

tancias extrañas a la muestra.

4. 2. 2. 3. - Toma de muestras

La toma de muestras propiamente dicha se realiza con los apq

ratos descritos en el apartado correspondiente, utilizando

el adecuado en cada caso.

Las técnicas empleadas para ella son dos, dependiendo de

si la toma se efectúa con el material en movimiento o en re-

poso, aunque ambas con el mismo objetivo: abarcar la zona

más amplia posible de la masa material.



CUADRO V.

APARATOS USADOS

Aparatos medídos en cm Caracteristicas Uso en
tomas demestra

Recipiente de hierro Bruto

Mango de madera (Camiones

Peso muestrci:�z6Kg

3

-99-

Recipiente de hierro Bruto(cintas

Mango de híserro Granos

Peso muestra:%z1,5Kg Menudos
12

Finos (car b¿n)

24
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CUADROV

Uso en tornas
Aparatos medidos en cm Caracterfsticas de muestra

Recipiente de pt¿stico. Productos

Capacidad: 50 1. comerciales

Asa met¿licC.

Recipiente metalico Resto muestras

de pl¿stico.

Capacidad 10 o 151.

Asa met¿tic(1

Síd¿n met¿ilico Bruio (camiones)

Capacidad: 200 1.

410
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CUADRO V

Aparatos medidos en cm CaracterTstícas Uso en tomas
de muestra

Recipiente de hierro.

Mango de hierro.

Capacidad:1,81.

42,5 Bruto y

esteriles finos

C 'lindro híterro.

Mango de madera.

Productos

tomerciales
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Así$ si se realiza con el material en movimiento se Ilbarrefl

con el aparato toda la anchura de caída de¡ material introdu

ciéndolo por uno de los extremos y sacándolo por el otro. Tal

es la técnica empleada en la toma a la salida de las cintas,

basculado de camiones, descarga de los sitos, etc.

Si se realiza con el material en reposo, se cogen muestras

en diversos puntos y a diferentes, profundidades, repartidas

uniformemente por toda la masa de carb6n, como es el caso

de los productos comerciales.

En el Lavadero de Modesta, para una marcha normal de¡ -

mismo? las tomas parciales se realizan:

- para el bruto de los pozos que
envían su producci 6n por cami on es todos 1 os cami ones

- para los productos comerciales ........ según se va car -
gando.

resto de muestras ...................... cada 3./4 hora

Las muestras se forman:,

-la de los productos comerciales por acumulaci6n durante
toda la jornada para ca-
da expedici6n.

-la de¡ resto de las muestras ... por acumulaci6n de las
elementales durante toda
la jornada.

Las cantidades aproximadas que se toman de muestra, supo-

niendo una marcha correcta del lavadero, figuran en el cua-

dro VI.



CUADRO VI

CANTIDADES EN LA TOMA DE MUESTRAS

Toma parcial Muestra

Bruto

- Camiones 3 Kg 100 Kg

- cinta 1 11 15 11

-finos 0,3(11) 10

Productos comerciales lys según n2 de ca-
miones o vagones

Finos "A" y 11811 2 11 30

Resto muestras 1 1,5

Durante la primera hora de funcionamiento de¡ lavadero no se

toma muestra alguna, debido a los propios ajustes de la maqui-

naria y los materiales que quedan de¡ dl`a anterior.

Dependiendo de la cantidad de muestra tomada, de¡ número- de

tomas que componen una muestra y de la capacidad de¡ recipien

te, una vez hecha la toma, o bien se almacena directamente en

C-ste o bien se reduce previamente la cantidad en cada una de

las muestras parciales, para, a continuaci6n, almacenarla en

el recipiente colocado a tal efecto en un lugar pr6ximo a la to

ma, hasta completar la muestra tal y como se indica en el es-

quema.

La operaci6n de reducci6n de la muestra consiste en obtener

una cantidad menor de la misma que sea representativa. En

general, para ello se hacen las operaciones de trituraci6n,

mezcla y cuarteo, las cuales se realizan, asTmismo, para la

preparaci6n de la muestral aunque en ocasiones no se ejecute

alguna de ellas, por lo cual, la explicaci6n del proceso se-

guido se detallará en—- el apartado siguiente.



60

4. 2-.2. 4. -Preparaci6n de la muest ra

Este proceso, que consta de las operaciones. de trituraci6n,

mezcla y cuarteo, las cuales se indican en el esquemal tiene

como objeto la obtenci6n de una muestra reducida represen-

tativa de la cantidad total de la muestra tomada, ya que para

la ejecuci6n de los anáilisis de carb6n se necesitan cantida -

des pequeñas.

Las formas,, dimensiones y caracterfsticas de los aparatos.

usados en estas operaciones, figuran en el cuadro Vi¡.

Para la pre.paraci6n dé la muestral en primer lugar, se ex-

tiende ésta sobre, una placa de hierro y se tritura golpeando

con el pis6n. haciéndolo caer sobre los granos hasta que to-

do el material pase por un tamiz de 1 0 mm de luz de malla.

En el caso de que alg6n grano no se t ri ture, se muele con

el pis6n o rodi ¡ lo. Cuando no exist e placa de hierro se hace

sobre, una superficie l isa y dura. A cont inuaci6n se procede

a mezclar el material triturado con la paleta de chapa para

que se forme una mezcla homogénea la cual se exti ande so-

bre la placa y se divide en cuatro partes, como se indica en

el esquema X, con la ayuda de la paleta en ambos casos. Una

vez dividida se eligen dos partes opuestas, desechando las

otras dos, que se vuelven a mezclar para conseguir un ama ¡ ga-

ma homog6neo; luego se extiende en forma de cfrculo o rectán

gulo y se divide en cuatro partes. Seguidamente se juntan las

dos partes opuestas situadas en las posiciones que antes se

desecharon y asf sucesivamente 1.-iasta conseguir la cantidad

deseada para la muestra reducida. En el caso que se necesi-

ten dos o más muestras, al final, se divide en cuatro o más

partes, cogiendo dos partes para cada muestra.



61

CUADRO VII

APARATOS USADOS EN LA PREPARACION DE LA MUESTRA

AJ Aparatos medidos en cm Caracteristicas u S 0

Acero. Rodillo para moler.

24,s

71
ri
/ Hierro- p 1 aca.

Yri

4,00

Hierro. Paleta de chapa.

Espesor mm.

25

Base hierro. Pisan para triturar.

Mango de madera

de dimensiones

vartobtes.

FE
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ESQUEMA X

PREPARACION DE LA MUESTRA

TRITURACION

MEZCLA

CUARTEO

A

Etegidas Desechadas

-MEZCLA DE LAS ELEGIDAS

-A

A

CUARTEO

f3

Elegi das Desecha¿cs
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Este es el proceso que se sigue en el caso de que la muestra

parcial necesite una reducci6n debido a la cantidad tomada,

número de tomas y capacidad de¡ recipiente, a la cual se hi-

zo referencia en el apartado anteri or. Evidentemente tanto en

el caso de que se tenga que hacer una reducci6n de la mues-

t.ra elemental como en la preparaci6n de la muestra total si

se trata de un material menudo o fino, no es necesaria la ope-

raci6n de trituraci6n ya que todo el material pasará por el ta-

miz con una luz de, malla de 1 0 mm.

Las reducciones de las muestras parciales que se hacen des-

pubs de cada toma, se realizan en un lugar destinado a tal f1n

pr6ximo al de la toma, pero sin la ejecuci6n de la operaci6n

de trituraci6nI, esquema XI, es decir, se mezcla el material

homogéneamente y a contínuaci6n se real iza el cuarteo o en

ocasiones se toman partes de diferentes lugares de la muestra

sin efectuar� cuarteo alguno. La reducci6n de la muestra total

se realiza bien en el laboratorio de¡ lavadero, para lo cual

se lleva la-muestra enteral como es el caso de productos co—

merciales y finosl o bien en el lugar de toma para el resto de

las tomas, pero sin hacer-la operaci6n de trituraci6n, por lo
_OC cual llevan al laboratorio, por ejemplo, en el caso del bruto

y los estCariles de granos, una bolsa de plástico con 10 Kgm.

de material.

De lo dicho anteriormente, se deduce para todos los casos,

que la preparaci6n de la muestra? con objeto de lograr una

muestra reducida para los análisis, se realiza con todas sus

operaciones en el laboratorio del lavadero.

El material desechado en cada una de las reducciones, se

vuelve a echar al proceso del lavadero en las cercanfas don-
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ESQUEMA XI 89

OPERACIONES SEGUIDA PARA LA OBTENCION DE LA

MUESTRA REDUCIDA PARA EL LABORATORIO

TOMA DE MUESTRA

PARCIAL

r ¡RITURACION

REDUCION DE
MEZCLALA. CANTiDA D

DE MUESTRA.
ALMACENAMIE NIO

EN RECIPIENIE

ALMACENAMIEW

EN RECIPIEN-

MUESTRA MUESTRA

T 0 T A L IOT^L

PPREPARACION DE LARE P LAOTAL

MUESTRA .'TOTAL

TRI`TURACION

TURAC

~H F-Z CL A

CUARTEO

MUESTRA REDUCIDA PARA

EL LABORATORIO
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de se ha realizado la preparaci6n.

En las muestras de productos comerciales el proceso, dado

que haS, que tomar muestra para humedad, es el siguiente:

la muestra total se mezcla homog6neamente y a continuací6n

se reduce en peso hasta conseguir la cantidad suficiente para

3 muestras de 1,3 Kg aproximadamente que se introducen en

unos frascos de plástico de 1 1 de capacidad y se cierran her

m6ticamente. De estas muestras, dos son enviadas: una para

el Comisaríado Marftimo (cuando éste las controla) y otra pa-

ra el Laboratorio de Trabanqufn, en donde se realizan, entre

otros ensayos, humedad y cenizas. La tercera se queda en el

laboratorio de¡ lavadero en donde se realiza la preparaci6n

indicada en el comienzo de,este apartado, ya que en este labo-

ratorío, generalmente no determina 1 a humedad.'

4. 2. 2. S. - Etiquetado y transporte.
Etiquetado
Todas las muestras que salen de¡ laboratorio van referencia-

das con una etiqueta cuyo modelo se adjunta.

Si las muestras van en bolsas de plástico o sacos, se introdu-

ce una de las etiquetas dentro de las mismas y otra fuera ata-

da con una cuerda al saco. Si las muestras son para humedad,

para que el papel de la etiqueta no la absorba y se pueda leer,

se coloca una entre la tapa y el frasco de manera que quede

sujeta al enroscar la tapa al frasco.

Procedencia
Cliente
Clasificado
Tm.
Fecha

Núm.
C - 96,00.0113 - 9
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5. COMPARACION DE LAS NORMAS VIGENTES

S. 1. INTRODUCCION

Para el fin propuesto por este estudio se han seleccionado las

normas de aquellos pafses de¡ mundo occidental cuya tecnolo9fa

y caracterfsticas están más pr6ximas a las nuestras.

En general, estas normas se encuentran agrupadas bajo el tftu-

lo gen6rico de combustibles s6lidos, sin embargo su campo está

restringido a: hullas, antracitas y lignitos duros, quedando, por

tanto, exclurdos los lignitos pardos, turbas, coque, etc.

Aunque, asimismo, no existen normas, entre los catálogos con-

sultados, para la toma y preparaci6n de los estériles de carb6n,

como tales, se pueden incluir dentro de ellas considerando éstos

como un carb6n con alto contenido en cenizas.

Hay que resaltar- que, en la actualidad, no existe norma española

oficial vigente,, aunque sf un anteproyecto, UNE 22 150, en estu-

dio por el Comith correspondiente y algunas monograffas españo-

las, generalmente antiguas. No obstante dicho anteproyecto se -

incluye en el estudio comparativo para su cotejamiento con el res

to de las normas ya en vigor y sus posibles consecuencias poste-

riores en las instalaciones de HUNOSA.

Las normas consultadas, que se adjuntan en'el Anexo ll, han si-

do las siguientes

NF M 01 - 001 . Combustibles min6raux solides. Méthodes dIéchan

tilionnage des houílles et lignites durs

NF M 02- 003.* Combustibles minéraux solides. Méthodes df6chan

tillonnage des houilles et lignites durs. Exécutíon

d liéchantillonnage
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NF M 01 - 004 Combustibles mint-raux solides. Méthode diéchan

tillonnage des houilles et des lignites durs. Trai-

tement d lléchantilionnage

150 7988 Hard coal - Sampling

DIN 51701 Feste Brennstoffe. Probenahme und ProbeauT-b.e-

reitung von kórniger Brennstoffen

ASTM D 2234-72 Collection of a gross sample of coal

UNE 22150 Combustible s6lidos. Desmuestre de carbones

(Anteproyecto)

5.-2.; DEFINICIONES

Con objeto de establecer criterios en las tomas de muestras para

todas las normas y dado que coinciden, en esencia, las mismas, a

continuaci6n se dan algunas definiciones que interesan a este res-

pecto y que se usan en el texto :

- Muestra total o global es el conjunto de material integrado por la

totalidad de las muestras a tomas elementales

- Tomas o muestras elementales o parciales son las porcí ones de

igual masa extrafdas de¡ lote a desmuestrar

- Muestra especial para humedad es la fracci6n de la muestra glo-

bal extrafda con la mayor rapidez y mfnima manípulaci6n posible.

- Muestra para laboratorio es la obtenida de la muestra global por

sucesivos cuarteos y trituraciones pudiendo dar una o más mues-

tras para los laboratorios

En otros casos se definirán en el texto.

5.-3.' CARACTERISTICAS GENERALES
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S. 3.1. NF

La normativa francesa bajo el tftulo global de "Combus�í

bles minerales sblidos. Métodos de desmuestre de las hu

¡las y lignitos duros¡' presente, para el caso que nos ocu-

para, las siguientes normas

M 01 - 001 Combustibles minéraux solides. Méthodes die-

chantillonnage des houilles y lígnites durs

M 01 - 003 Exécution de Péchantillonnage

M 01 - 004 Trait6ment de lléchantíllonnage

M 01 - 005 Méthodes permettant dlévaluer les erreurs

aléatoires de pr6paration et df analyse diun

6chant i 11 on

M 01 - 006 MC-thodes permettant de déceler llexistence des

erreurs systá mat iques

M OU- 007 Compit-ments et justifications scientifiques

donde las seis Gitimas complementan la M 01 - 001 . de -

las cuales las dos primeras amplian lo relativo a la toma

y preparaci6n de la muestra, mientras que las restantes

dan los métodos para evaluar y disminuir los errores y

las justificaciones cíentTficas que dieron lugar a la elec-

ci6n de¡ método de desmuestre.4

El conjunto de estas normas presenta una gran concordan-

cia técnica con la norma internacional 150 1988 - 1975 -

"Hard coa¡ - Samplíngll.< La diferencia esencial con ésta

se basa en el tratamiento de 1 a muestra global en vista de

la obtenci6n de una muestra para humedad y dado que las

modalidades de obtencí6n de esta muestra están estrecha-

mente ligadas al modo operatorio para la determinaci6n de
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la humedad, las divergencias entre ellas tienen repercL>-

si6n sobre el desmuestre.

El objetivo de la norma francesa se fij6 en obtener en el

95% de los casos, para un contenido de cenizas o hume-

dad, las precisiones siguientes

Naturaleza de¡ carb6n Precisi6n de referencia

Menos de¡ 20% de cenizas una décima parte de( valor
(sobre muestra seca) o de observado del contenido
humedad en cenizas o humedad

Más del 20% de cenizas
2% de cenizas o de hume-(sobre muestra seca) o de

dadhumedad

Sin embargo, permite flexibilidades en cuanto a cambiar

los objetivos de precisi6n después de que se haga el es-

tudio correspondiente.-,

Su campo de aplicaci6n son las hullas y lignitos duros

5.13.12. 150

Esta organizaci6n presenta para el caso que nos ocupa

la Norma 150 1988 TIHard coal - Sampling".�

Esta norma internacional ha sido aprobada por varios pat-

ses con excepci6n de Francia. En la misma está recogida

la toma y preparaci6n de las muestras, los métodos para

evaluar y disminuir los errores y las teorfas cientfficas

que dieron lugar a la elecci6n del método de demuestre.
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En esencia y salvo en el tratamiento de la muestra global

en vista de la obtenci6n de una muestra para humedad, 920
mo se dijo en la norma francesa NF, coincide con ést¿.

Asimismo, el objetivo de la norma 150 se fij6 en obtener

en el 95% de los casos, para un contenido de cenizas o

humedad, las precisiones siguientes

Caracterfstíca Tipo de carb6n Precisí6n de referencia

Menos del 20% (1) 4 una décima parte de las
Cenizas cenizas verdaderas

Más del 20% (1) 4. 2% absoluto

Menos del 20% (1) 4 una décima parte- de la
humedad verdaderaHumedad

Más del 20% (1 4. 2% absoluto

(1) Referido a muestra seca

También permite flexibilidades en cuanto a cambiar los ob.

jetivos de precisi6n después de que se haga el estudio co-

rrespond ¡ ente.-,

Su campo de aplicaci6n son las hullas y lignitos duros.

S.,.3.,,3.-I DIN

La normativa alemana, para el objeto de este estudio, pre-

senta bajo el tftulo global de "Combustibles s6lidoslI, la -

Norma DIN 51701 HToma y preparaci6n de muestras de com-

bustibles granuladosti.�

Esta norma no fija ningún objetivo en cuanto a la precisi6n,
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aunque su fin, como en las anteriores, es que la muestra

corresponda a la calidad de la cantidad de combustible a

juzgar.

Su ámbito de aplicaci6n son los combustibles granulados,

entre los cuales se pueden,mencionar: hullas, coque, etc.

5.�'3.44. ASTM

La normativa americana presenta para el objeto de este -

estudio la Norma D 2234-72 I#Collection of a gross sample

of coa¡.

El m6todo está concebido para alcanzar un grado de pre-

cisi6n tal que en el 95% de los casos los valores encon-

trados en la determinaci6n de¡ contenido en cenizas sea -

dell 10%.

No obstante permite referirse a otros constituyentes para

alcanzar una precisi6n dadal ast como a cambiar- los obje-

tivos de precisi6n despubs de que se haga el estudio co-

rrespondiente.N

Anteproyecto UNE

Este anteproyecto coincide,, prácticamente en su totalidad,

con las normas NF, aunque de manera reducida, no fijan-

do objetivo de precisi6n alguno.

Es aplicable exclusivamente a hullas, antracitas y lignitos

duros.
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S. 4., RECOMENDACIONES

De la comparaci6n de las normas mencionadas se puede deducir que

prácticamente todas las normas coinciden en sus fi losoffas.

Asimismo, se observa que los grupos de normas NF, 150 y Ante-

proyecto UNE, presenta una gran concordancia entre sf$ salvo en
el tratamiento de la muestra global para humedad entre las dos -

primeras y que la última no trata las tomas con tanta amplitud co-

mo aquellas, mientras que la ASTM y DIN tienen su propio carác-

ter.<

No obstante,.zomo se puede ver, y con excepci6n de( n6mero y peso
mI`nimo de las tomas el ementales en donde existen diferenciasp co-
mo consecuencia de la base te6rica a partir de la cual desarrolla-
ron la norma, entre los diferentes grupos, en el resto de ¡ o*s apa�r
tados, existe, en esencia, una simil 1 tud entre todas las normas,
aunque unas las hayan tratado con má s profundidad o detalle que -

otras.

Debe tenerse en cuenta que no existen normas, entre los catálogos

consultados, para la toma y preparaci6n de los esthriles de carb6n

como tales, por lo cual se consideran éstos como carbones con un

alto contenido en cenizas.'
Ar

Por tanto y como consecuencia de que en la actualidad no existe -

norma española vigente sobre la toma de muestras de carb5n, ya

que s6lo hay un anteproyecto UNE sobre la misma, el cual nopue-

de tomarse al pie de la letra, aunque sf como base, puesto que en

el transcurso del perfodo hasta su aprobaci6n puede sufrir modi-

ficaciones, cabe una de las tres soluciones siguientes:
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elaboraci6n de una norma totalmente nueva

elaboraci6n de una norma basada en el anteproyecto UNE

elecci6n de una norma entre las existentes en el extranjero

Dado que la primera posibilidad conducírTa a un estudio exhaustivo

de la toma de muestras por parte de especialistas en la materia,

lo cual llevarfa un tiempo muy considerable de¡ que no se dispone

y un alto costo que entendemos no est arTa justificado debido a que

la Norma UNE saldrá en un tiempo más o menos corto, se debe

desechar esta posibilidad.�

En la segunda, además de los motivos alegados para la primera,

aunque en menor escala, hay que tener en cuenta que existe una

norma extranjera con una gran coincidencia técnica con el antepro

yecto UNE, lo cual ser.fa llinventar lo inventado" y con el riesgo

de llegar a conclusiones diferentes de las que, cuando entre en vi-

gor, contemple la norma, por lo que entendemos se debe, asimismo,

desechar esta solucibm1

De lo antedicho parece más adecuado elegir entre las normas ex-

tranjeras, aconsejando, por nuestra parte, la francesa NF, fun-

damentándonos en los siguientes hechos:

- el anteproyecto UNE y la NF presenta una gran concordancia,

aunque el primero sea más reducido que la segunda

- es, entre las analizadas, una de las más completas-

- en el Instituto Nacional de# Carb6n de Oviedo y otras empresas

mineras, siguen, para ¡a toma demuestras, las NF."



75

No obstante y con fines prácticos? se han realizado unas instruc-

cíones que se adjuntan en el Anexo 1 1, para toma de muestras de
los estériles de los Lavaderos, en donde se reflejan número y pe-
so de las tomas, preparaci6n de las muestras, aparatos, etique-

tado, transporte, etc.'!

Por otra parte, se estima muy conveniente realizar las oportunas

verificaciones de las precisiones fijadas en las normas NF para
la toma de muestras en los Lavaderos a que hemos hecho referencia,

según dichas normas recomendadas y las instrucciones prácticas -

elaboradas a tal efecto, como consecuencia, en primer lugar, de -

las propias consideraciones que se desprenden de¡ estudio, de que,
análogamente al estudio de cualquier nuevo producto que se preten-

da sacar al mercado,, es necesario enlazar la teorfa con la prácti-

ca con el objeto de coprobar si están relacionadas, mejorar la to-

ma de muestras modificando aquellos puntos que presentan grandes

desviaciones, corregir errores, etc.-', y en segundo lugar de-rea-

¡izar -la toma de muestras siguiendo las directrices de unas normas

extranjeras que se consideran las más adecuadas por las razones

expuestas anteriormente y unas instrucciones, basadas en conclu-

s i ones� tebr i cas.'.

Asimismo se aconseja impartir a los tomadores de muestras unos

curSilloS sobre las mismas basados en las normas NF (no se de-

be olvidar que dichas normas son técnicamente más perfectas. que

e l _ anteproyecto UNE y que
.
presentan una gran concordancia con

éste), la vigilancia de¡ establecimiento de rutinas, que las mues-

tras y su preparaci6n se hagan correctamente,, etc.'

En cuanto a los ménodos de los ensayos a realizar sobre las mues

tras consideramos que se deben seguir 1 .os establecidos en las

normas UNE cuando existan y en el caso de que no hubiese pa
.
ra

un determinado ensayo suplirla con.la correspondiente NF.* Dichas

normas están recogidas en el Anexo 1
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6.� ANALISIS

Si bien no existe una homogeneizaci6n de¡ material a la salida de los

pozos puede considerarse que sf la hay en el Lavadero.

De acuerdo con lo expuesto en los capftulos anteriores y en compara-

ci6n con las normas NF elegidas, se puede deducir, con respecto a ca

da uno de los puntos considerados, lo siguiente:

6.41.1 NUMERO DE TOMAS ELEMENTALES

Se observa que existe una diferencia considerable, segón se pue

de apreciar en el Cuadro Vi¡¡, en donde figura el ejemplo para -

una producci6n del todo-uno de 3 000 t/dra en el Lavadero de mie

res y 5 000 t/dra en el Lavadero de Modesta y que se toma en cín

ta transportadora.;

CUADRO vH¡

N2 de tomas

NF 55

Lavadero de Mieres 15

NF 71

Lavádero de Modesta 15

Dichas diferencia5se reducen en los siguientes pasos del tratamien

to del carb6n ya que se establecen divisiones por tamaños y en és-

tas, a su vez, pueden existir dos ramas en el proceso y subdividir-

se por tipos de materiales.-'

Las.diferencias son debidas, principalmente, a la falta de personal

dedicado a la toma de muestras.n
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6.,2., PESO DE LAS TOMAS ELEMENTALES

En este caso las cantidades se aproximan bastante, aunque en los

Lavaderos están regidas por las capacidades de los aparatos cue

se usan.'

6.,3;u PUNTOS DE TOMA

Las tomas están distribul`das por todo el Lavadero y establecidas,

en su mayor parte, a la entrada y salida de los procesos, con lo

cual, además de tener un control sobre las cualidades de los pro-

ductos entrantes y salientes en cada uno de aquéllos, se posee un

control sobre el funcionamiento de los aparatos y máquinas relati

vos a cada proceso."

En cuanto a los estériles, si analizamos lo dicho en el capftulo 3,

subapartado 3.'2.12., se tiene que:

6."13.-1,', Lavadero de Mieres

Dado que el bruto llega al Lavadero sobre cinta o de vagones

o camiones pasa a cinta, se pueden considerar como opera

ciones homogeneizadoras.:- A continuaci6n pasa a unas cri-

bas donde se separan los tamaños de 150-10 mm, y menores

de 10 mm, operaci6n segregadora pero, en este caso, uni-

forme., Los primeros van mediante cinta, operaci6n homo-

geneizadora, a las máquinas de lavado, segregadora pero

uniforme, favorable para nuestros fines puesto que la se-

gregaci6n es de diferentes tipos de materiales, los cuales

van, por cintas, a los silos correspondientes, ambas homo-

geneizadoras.: De los estériles de granos se toma muestra

a la salida de la cinta que va a los silos, con lo cual se es
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tima que el punto está bien elegido por la gran dificuliad

que existe de tomarla en el silo y porque si se tomase en

la carga bajo silo en cami6n podi-Ta ser una operaci6n dís

gregadora.

Los tamaños menores de 10 mm van por cinta, homogenei-

zadora7 a unas cribas, segregadora pero uniforme y favo

rabie en este caso, donde se separan de 10 a 0, 5 mm y de

01 5-0 mm.; Los primeros pasan por una cinta, homogenei-

zadora, y van a unos ciclones, segregadores pero unifor-

mes y asimismo favorables ya que la segregaci6n es de di

ferentes tipos de materiales, los cuales van, por cintas,

a los silos correspondientes,! siendo ambas operaciones,

transporte y descarga de las cintas a los silos, homoge-

neizadoras. De los estériles de menudo se toma muestra

a la salida de la cinta que va a las tolvas de estéril, con

lo cual se estima que el punto está bien elegido por las --

mismas razones expuestas anteriormente.'

Los finos pasan por unos conos, y de aquf a las celdas de

flotaci6n. siendo ambos segregadores pero uniformes, fl

vorables ya que separan diferentes tipos de materiales,

de los que pasan a un canal que desembocan en el rfo. La

toma de muestras de los estériles de finos se realiza en

dicho canal, homogeneizador, por lo cual se considera -

que el punto está bien elegido.'

De lo expuesto se deduce que los puntos de toma de mues-

tras de los estériles están bien elegidos.'!
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6.-3.�2. Lavadero de Modesta

Como consecuencia de que los pasos seguidos para el tra

tamiento de¡ carb6n es muy similar al de¡ Lavadero de -

Míeres salvo que introduce un espesador en el bruto de -

finos, operaci6n segregadora no deseable pero se debe -

tener en cuenta que el proceso continúa a través de ope-

raciones homogeneizadoras y segregadoras uniformes, -

favorecedoras ya que separan diferentes tipos de materia.

les y otro para el espesado de est6ri les de finos, pero

que se hace la toma antes de la entrada en 61 o después -

de la salida de los filtros de vacfo, en las cintas corres-

pondientes, se considera que los puntos de toma de mues-

tras de los estériles están bien elegidos por las razones

expuestas en el caso de¡ Lavadero de Mieres.

6.,14.1 TOMA DE MUESTRAS

En general, en ambos Lavaderos, la toma de muestras se realiza

conforme a lo prescrito en las Normas NF.-

6.' S.` APARATOS USADOS EN LA TOMA DE MUESTRAS

Los aparatos usados para menudos y finos cumplen en general las

prescripcíones dadas por la Norma NF,pam los granos sus medi-

das son muy justas o están por debajo de las establecidas y para

e¡ bruto no las cumplen, sobretodo en el Lavadero de Modesta.

Ello es debido a que al no tener en uso aparatos mecánicos, las -

medidas harfa que fuesen muy pesados y poco manejables.
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En cuanto al almacenamiento, los recipientes tanto para la mues-
lo

tra para otros ensayos como para la humedad, están de acuerdo -

con la NF si se les equipaL de tapadera.;

6.-6.: PREPARACION DE LA MUESTRA

En general, en ambos Lavaderos, se sigue lo prescrito en las nor

mas, salvo que en ocasiones se reduce la toma elemental, lo cual

es debido a la no acumulaci6n de material para su almacenamiento

en el recipiente de almacenamiento de las muestras elementales,

simplificando posteriormente la labor de la preparaci6n de la mues

tra, total.-.'

No obstante, se considera que esta operaci6n de reducci6n de la -

toma elemental no se debe realizar ya que en el caso más favorable

los errores de preparací6n de la muestra se multiplicarlan por un

número considerable y por ello, las tomas elementales se deben --

acumular en uno o varios recipientes para efectuar una sola pre-

paraci6n de la muestra totaW

Los utensilios manuales usados para la preparaci6n de la muestra

siguen, en general, lo prescrito.!

6.�7.�, CONSERVACION, ETIQUETADO Y TRANSPORTE

En estos casos y en términos generales, cumplen lo establecido en

las Normas NF.«

Para corregir las desviaciones mencionadas anteriormente y' con fines -

prácticos, se han realizado unas instrucciones., que se adjuntan en el -

Anexo¡¡, para la toma demuestras de los estériles de los Lavaderos, -

en donde se reflejan número y peso de las tomas, preparaci6n de las -



muestras, aparatos, etiquetas, transporte, etc.

AP
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CONCLUSIONES

Una muestra media es la parte de la masa total que corresponde, en

cuanto a las propiedades que se desean analizar, a la medía de la can,.

tidad total y que se forma por la reuni6n de varias parciales tomadas

de una manera uniforme, sistemática y repartidas en el conunto de toda

su masa.'1 Por ello, un desmuestre debe ser representativo, dando a es—

ta palabra el sentido verdadero que encierra en la práctica de¡ desmues

tre, es decir, que sea a la vez correcto y fiel, y además equiprobable.

La obtenci6n de la muestra representativa se realiza en tres fases:

1) Toma de las muestras elementales y formaci6n con ellas de la mues-

tra total

2) Trituraci6n y reducci6n en peso de ésta para obtener la muestra re

ducida o de laboratorio.,

3) Trituraci6n y reducci6n en peso de la muestra del laboratorio hasta

obtener una muestra pequeña del suficiente grado de finura para rea-

l izar sobre ella determinaciones analftí cas.s

El nCimero, y peso de las muestras parci ales depende fundamentalmente -

del contenido en cenizas y del tamaño de 1 os granos, debiendo aumentar

se aquéllos a medidas que aumentan dichos factores ya que al aumentar

el número y peso de las muestras parciales mayor es el grado de preci-

s i 6 n.'-',

Los pasos a seguir para la deducci6n del número y peso de las muestras

elementales son:

12 Fijaci6n del grado de exactitud

22 Determinaci6n de la cantidad mTnima de muestra total a partir, prin-

cipalmente, del contenido en cenizas y del tamaño de los granos.

32 Deducci6n del número y peso de las muestras parciales, basándose

en factores tales como: estado de reposo o movimiento del material .
etc
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Dado que no existen normas, entre ros catálogos consultados, para la

toma y preparaci6n de los estériles de carb6n como tales, se conside-

ran estos como carbones con un elevado contenido en cenizas.�

De la comparaci6n de las normas se,deduce que prácticamente todas -

coinciden en sus fi losoffas y que salvo en e l nómero y pesos mfnimos

de las tomas elementales, y en algunos casos en el tratamiento de la

muestra global para humedad, en el resto de los apartados presentan,

en esencia, una gran concordancia entre sí`.

Como consecuencia de que en la actualidad no existe norma española -

vigente sobre la toma de muestras de carb6n. caben tren posibilidades:

- elaboraci6n de una norma totalmente nueva

- elaboraci6n de una norma basada en el anteproyecto UNE

- elecci6n de una norma entre las existentes en el extranjero

Por las razones de tíempo, costo, etc.�l, aducidas en el apartado 5.1 l.",

se considera más adecuado la elecci6n de 1 a norma francesa NF para la

toma y preparaci6n de las muestras, fundamentándonos en los siguientes

hechos.-

- el anteproyecto UNE y la NF presenta una gran concordancia, aunque

el primero sea más reducido que la segunda, con lo cual es de prever

que cuando entre aquél en vigor no haya que hacer modificaciones o

éstas sean mTnimas,-�

- es, entre las analizadas, una de las más completas

- en el Instituto Nacional del Carb6n de Oviedo y otras empresas mine-

ras, siguen, para la toma de muestras, la NF

Comparando esta norma con la sítuaci6n real en los Lavaderos de Míeres

y Modesta se observa que existen diferenciasconsiderables en cuanto al

número de tomas elementales y en los aparatos usados en las tomas del
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bruto, mientras que en el resto, aunque no existe una coincidencia to

tal, concuerdan en lo fundamental.' Por ello y con finos prácticos, se

han elaborado unas instrucciones, que se adjuntan, al igual que las-

normas, en el Anexo ll, para la toma de muestras de los estériles de

dichos Lavaderos, en donde se reflejan número y peso de las tomas,

preparaci6n de las muestras, aparatos, etiquetado, transporte, etc.

No obstante, se estima muy conveniente realizar las oportunas verifi-

caciones de las precisiones fijadas en 1 as normas NF para la toma de

muestras en los Lavaderos mencionados, según las normas recomen-

dadas y las instrucciones prácticas elaboradas a tal fin, por las razo

nes de enlazar la teorfa con la práctica, mejorar la toma de muestras,

etc.,;, aducidas en el apartado además de las que se deducen

de¡ estudio.-¡

Asimismo se recomienda impartir a los tomadores de muestras unos

cursillos sobre las mismas basadas en las normas NF y la vigilancia

del establecimiento de rutinas, que las muestras se tomen y preparen

correctamente,, etc�l

En cuanto a los m6todos de los ensayos a realizar sobre las muestras

se considera que se deben seguir los establecidos en las normas UNE

cuando existan y en el caso de que no hubiese para un determinado en

sayo suplirla por la NF.-



ANEXO I: PRODUCCION DE LAVADEROS



En el Lavadero de Modesta se usan los datos de Mayo,de 1. 979 a Abril de

1.�980 por considerarlos más acordes con la actualidad ya que contemplan

una mayor producci6n de la explotaci6n a cielo abierto de La Matona., As¡-

mismo las bajas.de producci6n habidas en los meses de Febrero a Abril de

l.,979 se reflejan en l os meses de Febrero y Marzo de 1. 980.-

En el Lavadero de Mieres se usan los datos de 1. 979 para abarcar un pe-

rfodo de la explotaci6n a cielo abierto de Luscrí ó ya que si bien en la

segunda mitad de dicho año no hubo producci6n, está previsto comience

otra vez en `I.SiSO.; De hechol en Abril de este año se han tratado 2. 21 7

toneladas.;

Todas las producciones que figuran sin paréntesis son las controladas me-

diante pesaje, mientras que las que figuran entre paréntesis son estimadas

por no existir un control de pesaje sobre 1 as mismas.

Los % estimados para los estériles no controlados por pesada sobre la

produccí6n bruta seca en Míeres y sobre la húmeda en Modesta, son:

> 150 mm Finos

Lavadero de Mieres 4 7

Lavadero de Modesta 2 8,325

Todos los datos que figuran, a excepci6n de¡ contenido en cenizas, se re-

fieren a producci6nes h(jmedas.,

Los % de humedad estimados son:

Carb6n Estéril

Bruto Lavado > 150 mm Granos 4 Mo~-nudos Finos i

Lavadero Mieres 7 10 4 12 25

Lavadero Modesta 8 lo 4 17 22
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La producci6n de estériles que figura entre paréntesis en granos y menu-

dos en el Lavadero de Mieres corresponde a los estériles enviados para -

rellenos al Pozo San Nicolás. Asimismo de las 416. 928 t de¡ mismo tipo,-

304. 139 t se transportan a la escombrera de Pumardongo y el resto,
lo 112.1789 t. son para rellenos en los Pozos Montsacro y Pollo.- La produc-

ci6n de estériles de. granos y menudos se puede considerar al 50%.�

La pro-ducci6n de estériles de granos de¡ Lavadero Modesta se envra para

rellenos a los. diferentes Pozos cuya producci6n trata.-

En general, las producciones que se figuran se envfan a

Lavadero de. Lavadero de
Mieres Modesta

150 mm Escombrera Rellenos

Granos Rellenos Re 11 enos

Menudos Escombrera Escombrera

Finos Rro, Rro



1 979ANOS
1:980

IL A V A D E R 0 D E M 0 D E 5 T A

P R 0 D U C C 1 0 N E 5

L A V A D A B4 U T A

MARIA LUISA SAMUÑO SOTON VENTURO LA MATONA TOTAL LAVADERO

MAYO 79 24.800 18.900 20. 300 11.700 200 75.900
48.016 36.447 39.188 22.671 240 146. 562

JUNIO 79 23.200 16.000 19.400 9.900 700 69.200
45.894 31. 356 37.943 19.479 840 135.512

JULIO 79
12.800 10,100 10.700 5.800 3. 300 42.700
24.969 19.855 21.004 11.413 4.000 81.241*

AGOSTO 79 11.600 9.-600 9.700 5.900 6.200 43.000
22.735 18.700 18.968 11.648. 7.561 79.612

SETIEMBRE 79
20.-800 15.600 13.900 8.900 5.800 65.000
41.460 31.025 27,626 16.053 7.073 123. 237

OCTUBRE 79
23 500 18.500 17.100 9. 300 5.S00 74.000
46: 964 36.872 34. 135 18.507 6.829 143.327

25.1300 19.600 18.000 9.800 2.800 75.500
NOVIEMBRE 79 50.600 39.200 36.000 19.600 3.415 148.815

20.000 15. 300 14.300 8.600 6.900 65. 100
DICIEMBRE 79 40.000 30.600 28.600 17.200 8.415 124.615

22.4800 18.-300 19.200 10.200 4.000 74.500
ENERO 80 45.600 36.600 38.400 20.400 4.678 145.878

17 100 10. 300 13.700 7. 100 6.400 54.600
FEBRERO 60 34:1550 20.-907 26.830 14.002 7.805 104.094

MARZO 80
ll.,800 8.700 12,500 6.000 6. 100 45. 100
23.-600 17.400 25.000 12.000 12.200 90.200

ABRIL 80
22.-700 17.100 18.700 9.400 10.900 78.800
45.450 34.255 37,268 18.827 13.293 149.093

T 0 T A L 236.400 178.000 187.500 102.600 58.900 763.400
46g.,858 353.217 370.962 201. 800 76.549 1 472. 386



AÑO 1.979LAVADERO DE M 1 E R E 5

p R 0 D u c 1 0 N E S

L A V A D A B R U T A
M E S E S TOTAL

BARREDO POLIO TRESAMIGOS SANNICOLAS MONTSACRO LUSORIO LAVADERO

ENERO lO.,026 11.-378 9. 193 12.250 14.721 2.717 60.285
23.689 2.2.,054 18.-457 25.242 29.000 4.588 123.030

4.�738 6.118 4.136 7.171.8 7.156 2. 184 32.650
FEBRERO 11.-487 12.'514 9.S82 15.'642 14.290 3. 353 67.266

7.'664 11.'866 9.'620 12.1940 9. 389 3.001 54.500
MARZO 16.12

1
55 24.'397 19..599 26.948 1 S. �300 5.901 111.400

7.1616 10.071 7.534 10.405 12.582 3.292 51.500
ABRIL 16.�251 19.,339 15.'042 22.071 24. 100 6.297 103. 100

12.,510 1.4.1230 10.800 17.579 19.400 4.481 79.000
MAYO 25.816 27.'087 20.953 35.238 36.745 6.861 152.700

JUNIO
111,610 11-310 9.710 14.262 17.213 66. 305
24.,322 25.11 8 18.'660 28.636 33.099 130.635

JULIO
5.4966 7.,945 5.082 10.280 8.510 '37.738

12.,401 15. 366 9.921 16.824 17.171 73.663

'AGOSTO. 6.192 3.�692 S.A30 9.880 7.806 33.000
64.83012.4395 7.'205 11.530 18.1000 15.700

SETIEMBRE
7.K480 10.1277 6.913 10.910 13.270 46. 650

14,4541 20.,422 14.103 21.'362 26.700 97. 128

12.,462 ll.,179 9.1589 17.290 15.480 - 66.000
OCTUBRE 25.1684 22.836 20.530 32.750 30.200 - 132.000

13,280 1 2.� 380 9.970 20. 360 18.010 - 74.000
NOVIEMBRE 26.578 24. 371 20.818 40.400 35.150 - 147. 320

DICIEMBRE
9.740 9.870 7.810 17.950 14. 330 - 59.700
20.600 18.700 16.700 35.000 28.400 - 119.400

T o T A L 109.504 122.316 96. 387 161.824 157.667 15.675 663. 573
230.019 240.012 196.495 320. 113 308. 655 27.000 1.322.494



k y 1%

AÑOS 1.979

V'A D E R 0 D E M 0 D E 1.980IL A 5 T A

E 5 T E R 1 L E 5

P R 0 D U C 1 0 N % CONTENIDO EN CENIZAS
M E 5 E S

> 150 mm Granos Menudos Finos Total > 150 mIm Granos Ivíenudos Finos Granos Menudos Finos

MAYO 79 (3..050) 33.228 31.449 (16.120) (83.847) 396 3996 3705 1903 8717 85,1 77,3

JUNIO 79 (2.,820) 28.144 28.453 (1 4. *910) (74.327) 398 3709 38#3 2090 Seto esf3 7992

JULIO 79 (1.690) 16.650 16.277 (8.940) (45.557) 397 40p9 35#7 igo7 seto 8494 79P8

AGOSTO 79 (1.660) 16.'385 13.1,297 (8.760) (40.102) 401 4009 3301 21f9 8717 649 1 79*8

SETIEMBRE 79 (2.-570) 24.071 22.1153 (t 3.�550) (62.-344) 40 1 3806 3505 21#7 8718 84#4 79$5

OCTUBRE 79 (2.990) 29. 29.926 (15.770) (78.640) 398 3891 36#1 2090 8892 8496 7999

NOVIEMBRE 79 (3.100) 35.,391 32. 106 (16.370) (86.967) 306 4097 3699 1808 6706 6590 78#2

DICIEMBRE 79 (2.,600) 26.�,421 - 28.<684 (13.730) (71.A35) 396 37,0 409 1 19#3 8729 8505 78p3

ENERO so (3.040) 31.,558 30; 727 (16.050) (81.,375) 3,7 3808 37> a 19 0 7 8707 85PO 7899

FEBRERO 60 (2.170) 24.192 21.118 (11.1450) (513.930) 3t7 4100 35P8 l9p5 8796 85to 7809

MARZO 80 (l."880) 14.158 23.-313 (9.920) (49.871) 398 2996 4607 19#9 879 3 8496 7898

ABRIL 80 3.< 100) 30.,730 31.491 (16.390) (81.711) 3#8 37 t 6 3895 200 1 87ts 8592 7998

T 0 T A L (30.-670) 313.-482 306.994 (161.960) (815.106) 3te 36*4 3709 1999 8798 85PI 79YO
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AÑO 1.979
L A V D E R 0 D E M 1 E R E S

E S T E R 1 L E S

P R 0 D U C C 1 0 N % CONTENIDO EN CENIZAS

M E S E 5 Granos + > 150 Granos Fl nos Total>150 mm menudos Finos Total +menud. Granos Menudos Finos

41.1899
ENERO (4.770)

l
4.1430) (10.680) (711,779) 60 6 7815 1419 100 86184 85926 78006

22.935
FEBRERO (2.,600) 7.,390) (S.,840) (38.765) 607 7892 1501 100 SMO 85955 60,10

33.,647
MARZO (4.-310) (12.,950) (9.;670) (60.-577) 7#1 76P9 16#- 100 87180 64166 78P96

28.-982
ABRIL (4.-000) (11.930) (8.4960) (53.-872) 794 7509 16$7 loo 88PIO 84035 79190

406-120
MAYO (5.920) (18.750) (13.250) (78.040) 796 75#4 179- 100 89#32 84P60 81#20

JUNIO (5.060)
39

,
541

(11.1350) (71.291) 7 1 77 - 15 9 100 89 25 85 10 77 90(150,340)

JULIO (2.-850)
22.-813

(6,400) 39. 103) 7 3 76 3 16 4 100 es 60 84 90 78 60(7.,040)

AGOSTO (2.-520)
25.108

(5.630) (39,768) 60 3 7905 1492 100 e9p33 85P33 78953(.5.910)

SETIEMBRE (3.160)
23.,276

(8.-430) (46.606) a 1 73 a le 1 100 se 92 84 95 79 87(11.4140)

43.-489
OCTUBRE (5.120) (14.430) (11.1450) (74.489) 609 77fe 1593 100 88947 64246 78$20

NOVIEMBRE (5.720)
51.765

(12.180) (86.163.5) 69 6 7606 1498 100 89#07 84PIO 80P35(16.,370)

DICIEMBRE (4..620) 42.-753 (10. 360) (71.713) 694 799 1 14#5 100 86y82 84095 78125
1 (13.980)

T 0 T A L (51.250)
416 -928

(114.800) (732.638) 7)0 770 3 isp7 100 68 4,79 79,17
J (149:660) 1 1 1 1



ANEXO 11: INSTRUCCIONES PARA LA TOMA DE MUESTRAS

Y NORMAS PARA ELLO Y PARA ENSAYOS.
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INSTRUCCIONES PARA LA TOMA DE MUESTRAS

OBJETO

Estas instrucciones tienen como único fin complementar las Normas NF

sobre toma y preparación de las muestras , bien ampliándolas en aquellos

puntos en que sea necesario o bien aplicándola a casos concretos en la

toma de muestras de estériles de los Lavaderos de Mieres y Modesta, es

decir, están elaboradas con fines prácticos , pretendiendo facilitar con

ellas la labor del encargado de la realización de la toma de muestra.

Asimismo, se pretende , en aquellos casos en que sea posible, una raci o-

nalizacibn en la toma de muestras en ambos Lavaderos.'

NUMERO DE TOMAS ELEMENTALES

Se consideran dos casos en cuanto a la cantidad de material y dentro de

cada uno si es para humedad o para otros ensayos.

Número de tomas para:

Otros ensayos incluí
do o no la humedad

Cinta transportadorat�dfa Humedad
o cafda libre

Hasta 1 000 16 16

Hasta 1 600 20 20

Se debe hacer una muestra total diaria para cada uno de los tipos de esté..
s

r i 1 es;
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PESO MINIMO DE LAS TOMAS ELEMENTALES

Se tomarán, como mTnimo:

6Granos 1250 kg

Menudos 01 500 kg

Finos kg

PUNTOS DE TOMA

Se realizarán en los puntos donde se estén tomando actualmente, salvo en

los casos que se indican, es decir:

Lavadero de Mieres

- Granos a la salida de la cinta que proviene de la máquina de lavado

de granos.-

- Menudos: a la salida de la cinta que los lleva a las tolvas de estéril de

menudo.'!

- Fi nos- a la salida de¡ canal que va al rfo

Lavadero de Modesta

- Granos: en el vertido de las dos cintas que provienen de los tambores

de lavado de granos

- Menudos: a la salida de la cinta que los lleva a las tolvas de estéril de

menudo.,

- Finos a la salida de la cinta que proviene de los filtros de vacTo.

TOMA DE MUESTRAS

La primera muestra se deber& realizar al azar y el resto a intervalos re-

gulares a partir de ella.'
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Se realizar& Hbarriendo'§ con el aparato toda la secci6ni en ambas direc-

ciones, de la cinta o canal, de forma que la velocidad de pasada sea uni-

forme y de manera que el carb6n no rebose de¡ aparato, tal y como se in-

dica en el dibujo

Cinta

Secci6n tlbarr-i-da"

En el caso de que no se pueda abarcar toda la secci6n de la corriente en

una pasada? debido a su caudal, etc.'!, se harán tomas sucesivas y alter-

nativas de manera que se cubra toda la secci6n, ieqCín se indica en el es-

quema siguiente:

C i n t a

secci6n ba
da 1 1 toma7i

secci6n b
da 21 toma;a7rr4

secci6n bar
da 31 toma
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pudiendo considerar las 2. 3, etc. , tomas que en que se divida la secci6n,

como una toma elemental..:

En las muestras para humedad la muestra deberá tomarse tan rápidamente

como sea posible para evitar pérdidas o aumentos de la misma.

APARATOS USADOS

Se usarán los indicados en el cuadro adjunto.'

PREPARACION DE LA MUESTRA

Se distinguen tres casos:,

a) Muestra para humedad

Deben tomarse precauciones para evitar toda pérdida de humedad. El

trabajo debe hacerse rápidamente; de preferencia en un lugar fresco

y utilizando los recipientes adecuados.4

La muestra depositada sobre una chapa de hierro o suelo seco, liso y

duro, se mezcla homogéneamente y se forma un cono que se aplana. Se

efect(jan 10 tomas elementales espaciadas regularmente sobre la masa.'

La cantidad de las tomas elementales depende de la granulometrra.

Menudos y finos: se toman 10 muestras de 0. 1 kg, es decir, 1 kg; a

continuaci6n se mezcla y cuartea para conseguir 0, 5 kg'que será la

muestra para humedad."

Granos: se toman 10 muestras de 5 kg, es decir, 50 kg.- a continua-

c!6n se tritura a un tamaño menor de So mm y se mezclan formando un

cono que se aplasta, después se hacen 10 tomas de 1, 5 kg cada una

repartidas uniformemente por toda la masa y se trituran a un tamaño

menor de 20 mm; se mezcla homo9&neamente,.se forma un cono que se
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APARATOS USADOS EN LA TOMA DE MUESTRAS

i

Aparatos medidos en cm. Características Uso en
elleriles de

Recipiente de hierro

Mango de madera
Granos

Capacidad R,25 L
-<,>0 Peso muesira 22 Kg

100- 30

Recípiente de hierro 1

mango de hi-erlro Menudos

Peso mueirtrc.=;SK91
41

Recipiente de hierro
mango de hierro Finos

Cap acidad: 2,5 1..

Recipiente metcéco
o de plestico #Aenudos
Capacidad min.10 L y

Finosesa metalica

Tapa

Bídon metalico
Capacidad min. 200 L Granos
Topo
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aplasta y se hacen lo tomas de 0, 1 kg, o sea, 1 kg, el cual se mezcla

y cuartea para conseguir 0, 5 kg que es la muestra para humedad.'

En el esquema siguiente se indican los pasos a seguir:

Muestra para humedad

¡Menudos y finos Granos

ezcla Mezcla

r,-0tomas
de 5 Kg = 50 Kg

80 mm Trituraci6n

ezcla,

10 tomas de 1 95 Kg = 15 Kg1

20 mm Trituraci5n

ezcla

10 tomas de 0, 1 Kg Kg

ezcla y
uarteo

Muestra para humedad 0,5 Kg
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En el caso de los finos de¡ Lavadero de Mieres se filtran para eliminar

el agua en que van diseminados y a continuaci6n se continúa el proceso

indicado anteriormente.'

b)Muestra para ensayos

Granos : se trituran los tamaños grandes hasta que todo pase por -

el tamiz de 10 mm de luz de mallal a continuaci6n se mezcla homo-

géneamente y se cuartea las veces suficientes para conseguir una

muestra de 6 kg,, la cual se tritura hasta que pase por-el tamiz de

luz de malla de 3 mm, se mezcla homogéneamente y se cuartea pa-

ra obtener una muestra de 2 kg, la cua 1, a su vez, se tritura has-

ta 1 mm, se mezcla y se cuartea para obtener 0, 6 kg que es la mues

tra para el labomtorio.'

Menudos: se tritura hasta que pase todo por el tamiz de 3 mm y se

continúa el proceso como en los granos

Finos se mezcla homog6neamente y se cuarte para obtener una

muestra de 0. 6 kg*`

Cada muestra, en el laboratorio, se tritura hasta que pasen por el

tamiz de 0,2 mm, se mezcla y se cuartea para obtener submuestras

de 60 _9 para ensayos.�l

Con el fin de reducir los errores al mTnimo se recomienda pasar de -

los 3 mm a los 0,2 mm, es decir,, eliminar el proceso de trituraci6n

hasta 1 mm y las operaciones anejas a el la.-

En el esquema de la página siguiente se reflejan dichos pasos.'

c) Muestra común

En este caso se mezcla homogC-neamente y se forma un cono que se



Muestras para ensayosMues

Granos Menudos Finos

10 mm Trituraci6n

Mezcla y
uarteo

M

6 Kms

mm trituraci6n 3 mm

zcla y Mezcla y
c uarteo, cuarteo

2 Kg

1 m trituraci6n

Mezcla Vcuarteo

OP6 Kg

0,2 mm

Mezcla y
cuarteo

60 qm



aplana, del cual , para humedad, se hacen lo tomas elementales y se

continCia como se indic6 en el apartado de "Muestra para humedadil.

El resto de la muestre constituye la submuestra para ensayos y se

opera como se indica en el apartado de¡ mismo nombre.--

En el esquema siguiente figuran los pasos mencionados.'

Muestra común

M claez

Submuestra para Submuestra para en-
humedad sayo (Resto)

(10 tomas lemental.)1 I

Tratamiento Tratamiento
según el esquema según el esquema
correspondiente correspondiente

Las operaciones de trituraci6n. mezcla y cuarteo se realizan como se

indican en el esquema adjunto.'

Aparatos usados

Para la preparaci6n. manual se usarán los utensilios siguientes :



ESQUEMAMI 10

-PREPARACION DE LA MUESTRA

TRITURACION

MEZCLA

CUARTEO

Elegidos Desechados

MEZCLA MUESTRAS ELEGIDAS

¡A
:A

CUARTEO

4a o

Elegidos Desechados



CUADRO IV 11

APARATOS USADOS EN LA PREPARACION DE: LA MUESTRA

Aparatos medidos en cm Caracteristicas U S o

f3ase y mongo de hierro

Pero . 5 Kg Pison pora rnoter

45

Hierro Placa

yOj

.400

Hierro Pateta de chapa

Espesor: Imm

Base de hierro

14ango de inadera de Piz¿n para triturar

warlables

Rodillo para

Acero ~oler

110
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CONSERVACION. ETIQUETADO Y TRANSPORTE

Conservaci6n

Las muestras para humedad se guardarán en recipientes de plástico, vi-

drio o metálicos (que no sean afe ctados por ella) estancos y de cierre her-

m&tico.-,

Las muestras para ensayos se guardarán en bolsas de plástico u otro mate-

rial de manera que no haya pérdidas de¡ mí smo.

En todos los casos deberán llenarse.4

Etiquetado

Todas las muestras deberán estar identificadas para lo cual llevarán una

etiqueta con los siguientes datos como ml`nimo:

Procedencia

Clase de estéril

- Fecha de toma

- Observaciones

en cuyo último punto se anotará, por ejemplo, lugar de toma si fue distin-

to de¡ habitual, condiciones atmosféricas en el caso de que hayan influfdo

en la toma, etc.-

Se introducir& una etiqueta dentro del recipiente o envase, salvo para hu-

medad, y otra se unirá al mismo por la parte de fuera.'

Transporte

En el transporte de las muestras por medio de furgoneta, Land-Rover,

autom6vil, ferrocarril, etc. , se evitará que las mismas sufran alteracio-

nes o pérdidas de material para lo cual se acondicionarán adecuadamente.�
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ASTM D 2234-72 Collection of a gross sample of coa!

Anteproyecto MNE Desmuestre de carbones
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USTE DES FASCICULES DE DOCUNIENTATION
COMPLÉTANT LA rJORME NF NI 01-001

NF M 01-003 Exécutiondel'échantilionnage.

NF M 01-004 -,Tráitementdei*éc'hantilion.

NF M 01- .005
Méthodes permettani. d'évaluer les erreurs aléatoires de préparation et d'analyse d*un échan-
tilion.

Nf M 01-006 Méthodesperrnettantdedéceferi*ex-istence'deserreurs-systématiques.

MI F M 01-007 Compléments et justifications scientifiques.

A VANT-PROPOS

A la date d*homolOgali0n de 13 Prásente n0fm0, celle-ci et les Fascícules deVocumentatión qui la complétent
_C) <ECHANTILLONNAGEprésente-une9arge-concordance _£¿chniquey avec9a norme-internarionale ASO 1988

DES CHARBONS ET LIGNITES DURSo

La différence essentielle- porte,sur le trairement de 1*áchantillon global en vue de.- I'obtention d*un áchantíllon
pour humidiré. Les modalités d,obrention'de cel échantillon sont en effet étroitement flées au mode opéraroíre
retenu pour la déterminaríón de I*humídité, et les divergences entre la norme frani:aise N F hl 03-002 et la Recom-
mandarion ISO/R 589 ont des répercussions sur I'Échantillonnage.

Actucilemeini iu siado do pfojeL
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1. GÉNÉRALITÉS

OBJET ET DOMAINE D-APPLICATION

La présente norme donne les régles d*échaniilionnage d'un fot de combustible solide, c*est-á-d;rc
les régles qui, doivent étre observées pour obtenir un échantillon représentant avec une exactitude
suflisante les quafités moyennes de ¡'ensemble du lot.-

tía norme s*applique aux bouille*s, et aux lignites durs. EMe-ne s'applique pas nécessairement aux
autres catégories...de combustibles sofides. teís que fignites bruns, cokes.,etc.

Elle ñe t.7applioúé pas non-plus aux analyse granulométriques et analyses densimétriques car i
,
1
*
ne

s
.
agit plus d*établir la valeur moyenne d*un caractére pour ¡*ensemble du lot. mais de fournir une valeur

moyenne pour chacunc.des différentes classes (densimétrique ou granuiométrique) des élérnenti d*un
lov

Des normes parliculiéres seront établies pour les échantillonriáges á faire en vue -de la détermina-*
iion de ces propriétés d*un lot. Les masses des prélévements élémentaires, les méthodes de préléve-
rnent et de traiternent de I*échantillon global seront afors assez différentes.

1-2 PRINICIPES GÉNÉRAUX ET DÉFINITIONS

Pour réaliser I'échantilionnage. on recueffle dansí ¡e lot á échantili¿)nner un ¿ertaín nombre de oré-
lévements éiémeniairez. en principc de ~mevmwse. Chacun de ces ~évementsíéiémentaires - est
constitué-par-une-petite-massede!charbon-extraite-du 4ol"un!íeul empiacernent.

Uensemble -des pvélévements-éiémentaires--recueiiiis- constilue- 1
,
'échantillon giobal. Cet échan-

tillon global sera réduit en masse et en calibre poúr constituer un ou plusieurs. échantillons pour labora-
toire du ciu desqueis on exiraira des échanfillons; pour essais�.

Que¡ que soil le suin apoorté ¿ ces travaux, les valeurs des caractéres déterminées au laboratoire
ne sont pas exactement celles du iot considéré. deux iypes Cerreursí s*introduisen� en effet au cours de
ces opérations

les�erreurs, accidentelies oú -elémitolires qui n*ont pas de raison de se reproduire si l'on fait de la
mérne faí;on un second échamillonnage (par*exeímple celles qui résultent.de la présence dans un
préllévernent élémentaire de charbons anormalement propres ou exceptionnellernent sales qui.,se
trouvent par hasard au point oú l'on faít ce prélévement). Ces erreurs sont positives ou négatíves..

les-ermum,--zystématiquewqui se repfoduisent si l'on recommence I'échantilionnage ou te traite-
ment par te méme appareillage ou la méme mélhode, car elles sont imputable!5 á l*appareillage ou
á la . métbode d*échantilionnage (par exemple celles qyírésultent du prélévemeñi d'une proponion
trop fone de la couche supérieure, lors d'un échantillonnage sur bande, portant deux couches de
nature différente) oú á ces deux causes réunies. Ces erreurs.ont toújours te méme sígne au cours
d*une période limilée. Aucun procédé statistique ne peut les réduire la seule facon de les suppri-
mer est de les déceler d*abord, et d*en éfiminer ¡a cause ensuite.

le! erreur`sí susdites ont deux origines

14orreur-stántoire de-prélévernent quí provient. d'une part, de I*héiérogénéité du lot et, d*auire-pari.
des erreu.rs inhérentes á Uéchantillonnage et inévitables en ce qui. C.oncerne leur partie-aléatoire.

les�,effeurs,,d&-% irrtitemiepik (*) -el.d*analyse qui proviennent. crune part, des erreurs introduites lors
des opérations de traitement et. d'autre part. des erreurs résuliant des méthodes d*analyses.

On ditique--l«échantilionnage�est-Sidéisiomo4"ue-tes-erreurs-amidenielie-«;,-queile,que-soit-leur�ori-
gine~,nt-faiblesi

qq,ditquel:échantilionnage esij~a forsqu*d-n*introduit pas d'e,rreur s~nimique.

Nous admertons dans ce qui suit que les erreurs, d'échantilionnage. de Iraitement et d'analyse ne
comportent pas d'erreurs systématiques . on s*efforcera de décefer ces derniéres. puis.dans la mesure
du possíble. d»en éliminer la cause (Voir N F ¡0 01 -006).

irnpropfement appetés par(ois.erreurs de réduci son.
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la condition essentielle pour qu*un échantilionnage soit susceptible d'¿jvuit la fidéfiló désirée el
puisse étre cxempt d*erreur systématique esi que la masse á éch3ntillonner soíl accessible dans loutes
ses panies.

Un lot se. présentant sous la forme d'un courant de charbon satisfait le mieux á la conditíon essen-
tielle d'accessibilité (Voir N F M 01 -003).

FIDELITE DE RÉFÉRENCE

Les régles données dans la présente norrríe ont élé fixées en vue d*obtenir dans 95 % des cas
d'échantilionnage, les fedélités suivantes pour un laux de cendres pu la teneur en humidité.

NATURE DU CHARSON FIDÉUTÉ DE RÉFÉRENCE

Moins de 20 % de. cendres (sur un dijüéme de la valeur obser-
sec) ou, d*humidité vée du taux de cendres- ou de- la

teneur en humidité.

Plus de 20 % de cendres (¡ur sec) + 2 % de cendres ou d"humidité
ou d*humidité

Les indices de matiéres volaifies el les teneurs, en soufre ou autres constituants chirniques. tont
alors donnés avec une ficiélité généraleme.nt meilleure.

N<>te On a également admis, pour étabiir *ce's régles. que la variance de traitement el d*analyse élaít
le cinquiéme de la variánce globale ce.qui revient grossiérernent á dire que l*erreur aléatoire de
iraitement et d'ánalyse a un ordre de grandeur qui est d*environ la moitié. de J*erreur aléatoire
de prélévement.

.4. RÉGLES PRATIQUES

Toutes les régles préconisées dans la présente norme sont appl ¡cables dans les cas généraux,
maís il arrive trés fréquemment en matiéré d*Achantilionnage que des condilions paniculiéres se pré-
seritent. CULpeuLdásirer-obtenir-une fidélité-différente-de ¡a fedélité'dc.référence.lvoir-artide-4.14. On
peut -aprés un contróle de la fidólitá (voir artície 4.2) constater que.Jes charbons échantilionnés* per-
mettent de se contenter de régles plus simples, ou,'au contraire. nécessitent des prélévernents plus
nombreux. Enfin, íl faut surtout. el dans de tré's nombreuÁ cas, déceler les erreurs systématíques puís
en élimíner la cause. ce qui peut arnener.á adopier des méthodes différentes de celles décrites ¡e¡.

Afin. de faciliter la táche des responsables de- I*échantilionnage, des fascicules de docurnentation
exposent plus en délafl les difficultés les pius courantes rencontrées (voir NF M 01-0.03i les raísons
pour lesquelles an a adopté telle ou telle mesure (voir NF M 01-007) el déicrívent un e.

ertaín nombre
d*appareils utilísés en *pratique (voír N F M 01 -604). lis pourront ainsi en loute.connaissance de cáuse,
respecter les grandes régles de I*échantíllonnage tout en les adeptant á leurs probiémes particulíers.

1.5 TABLEAU SYNOPTIQUE RÉSUMANT LES DIVERSES OPtRATIONS DE VÉCHANTILLONNAGE

Le.tableau ¿i-aprés indiqtie _les arlicies d*aprés lesquels les responsables de Féchantillonnage.
pourront déierminer les caractéristiquíes de I*écha'ntílionnage. compte'Ienu des données relatíves au

.10t.
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nONNCFS PElATIV[S CARACTC RISTIQULS DE ARTICIES

AU LOT UÉCHANTILLONNAGE Á DÉTErMINER DE REFERENCE

Impor.ance du loi Nombre de prélévcínenis élórnentaíres 2.1

Gualité du charbon
État du lol

Granulornéine Masse des prélévements élémentaires 2.2

État du lot Mélhode de recueil 2.3

Humidité-epparente du Méthode de traitement des échantilions 3.1 er3.2

charbon,

Granulométríe Étapes de la division, de la comminution 3.3

Conservation el transbort des échantil- 3.4
lons finais

Procés-verbal d'échantilionnage 6

Évenluellernent. Vérific»ation (ou changement) de la fidé- .4

2. CONSTITUTION DE VIÉCHANTILLON GLOBAL

Uéchantillon global est obtenu par de nombreux prélévements élémeniaires de Mativernent fa¡-

ble importabce. aussi uniformément répartis que possible dans la masse d
.
u lot á échantillanner.

La fidéliié du résultat de I*éc'hantillonnage croit. touíes choses égales. avec: le nombre des prélé-

vemenis élémentaires el J*on devra. pour changer la fidéfilé. agir sur le- nombre des prélévemenis élé-

mentaires el non sur ieur-M'asse (voir anicie 4).

Une répartixion judícieuse de ces prélévernents dans l*en"sernble du (al á échantilionner� peut contri-

buer á rendre plus rares les erreu'rs systématoques au cours du prélévernent.

2.1 NOMBRE DIE eFtFLÉVEMENTSÉLÉMENTAIRIES

%urfixer-ce-nombre;7on distínquera deux-cas

échantillonnage pour hurñidité.

échantfilonnage pour ~res essais.

Dans ceís deux cas. te nombre des prélévernents élérnentaires doit dépendre de la variabilité du

lot. Les nombres du tableau ci-aprés ont été fíxés en se basant sur les enseignernents de la pratique.

el les résultais de -Iravaux expérimentaux. Usmontvalables pour les:char~yéputés les7- pltis'd§Wlcíles

látéchantiifonner--ct~doiventdonc.-pour-íesTcharbons--normalement- encwtíés-_étmM.us�,igrandl, *ii.

Q'es"tfíctement nécessaire pour assurer 4a ficléfité de-référence.5
r qu

Pour simplifier. on n'a envisagé que deux-é.ventualiiés : charbons épurés (*) el charbons non épurés.
En effel, dans la prerniére de ces éveniualités, le charbon a été considé rabiement mélangé el horno-
généisé'pendant les opérations.d'épura

-
tion landís que dans la seconde. le loi esísouvent beaucoup plus

héiérogéne.

On considérera enfin les dífféren'ts étais cláns lesqueis se présenteroni les lots sur convoyeurs ou

sur une chute libre située dans te coúrant de charbon, sur wagons ov péniches. sur des navires de mer.
e.en las de stockagí

C) On ne peut (aire entrer dans la catégorie des cotaibons épurés un chaf9ement simu!tant. de plu%ieurs, esfidices de
cha~ns éptirés, sartí mélange préalable.
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La combinaison de ces diverses possibilités donne le tableau suivant du nombre de prélévenients
élémentaires á e','fcctuer pour un lot deinasse infóricure á 1 000 tonnes

AUTRES ESSAIS (1)

GUALITE- Etat du lot

du HUMIDITE
charbon Convoyeur Wagons Navires

el Chute el de
Tasde

libre péniches Mer
stockage

épuré 16 16 24 ..32 32

non épuré 32 32 4 8 64 64

(1) 11 esi possible de ne prélever qu'unseul échantilion global pour humidité el pour autres essais- Le norntire
de préiévernenta sera ceiui adopté pour les essais autres que la délermination de t*burnidité lout en 3,enlourant des
précautions prévues ultérietírernent pouríe recueil des deux types d'échantiNons-

Si. pour d
'
es lots-deJaible.importance, il esi adopté un niombre de prélévements plus faible, la fidé-

lité prévue risque de ne pas étre obtenue.
Si la masse du lot est ¡supérieure árIl-000 on pourra

soit (et de préférence) roubdiviser�:arbitrairement-le. lot-en -fractions-inféricures- áI 000'ú>nnes et
faire.sur chacune d'elles les prélévernents indiqués. ce qui donnera autant d'échantillons ólobaux
que'de fractions.

soix considérer Vensemble du iot. mais sugmenter:le-nombre -de -prélévements élémentaires-en
multipliant les nombres du tableau par:

000

M étant ¡a masse du lot en*tonnes, ce qui ne donnera qu*un seul échantifion global.

2.2 MASSES MINIMALES DES PRELÉVEMENTS ÉLEMENTAIRES

Lorsque ¡a dimensio"es-morceaux-constituanlL4e-iot,!est.-enférieure-"- 25-~_cene masse est
déterminée par la formule empirique P 0,05 D.

oú P est la masse du prélévement en kilogrammes, et

D la dimension nominale ("") supérieure des morceaux de charbon, exprirnée en millimétres.
P.ne doft néanmoins jamais étre inférieur á 0,�00 kilogramme.

11 est. en outre, nécessaire que. lors d*un- échantilionnage, tous les prélévements élémentaires
aient des masses en prin¿ipe égales ; le prélévement de volumes égaux de charbon comme on le fait en
réalité dans Féchantillobriage suffit giérvéralement á assurer cette condition.

Lorsque la dimension�nominaíe..,supérietore.zdépasse..,�i?.S-mín,. í'exactitude de l'.échantillonnage
devient problématique et des préc.autions particuliéres doivent étre prises. On peut par exemple évaluer
approximativement le pourcentage en masse de morceaux dont la dimension supérieuie nominale est
supérieure á 12 5 mm. Q&.échantilionne alors suivam«les~méthodes-dassiqtkes le charbon de.. -lardimen-
sionnomínalesupéricure,-est inféricure-á--3 25-mm : W~élév"�awre-part-4es-gros'mbrceáü-x�á la-main,
!Iui.vant-uneyrépanition analogue-ct-sussí.-uniforme -que rpossible. Les deux échantillons sont préparés
et analysés séparémeint et on calcule la moyenne pondérée des résultats.

OBSERVATION

La. manse mínirnale des prélévements élémenlaires a été fixéé de facon á ne pas'introduire au mo-
meni du-prélévement une erreur systémalique pour des raisons de granulométrie. Les plus grcis grains
pourront en effet'ainsi s'y'trouver en nombre suffisant pour ne pas modífier systémaúquement leur
pourcentage dans le p.rélévernent.-

La dimension nominale supéricure des Murceaux d«un lo¡ es% J*ouvenuie du lan"iis á t~ ronds suir lequel le fefus
représenle 5 au plus de la rna-sse du lot. -
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Suivant les rnéthodes de py¿,I¿vcmeiit emp:oyécs. il est parloir, impa-sible de ne pfélever (ju- ¡<!:,
mas,ses prévues. 11 n*y a auctin inconvértien*, á les dépas,,er un peu, mair, ti n'y a aucisn intéréi á les
dépa--ser In. gemcm. car la fidéfité n*en seralt pas praticluement améliorée et Véchantifion global seraíl
anormalement gros. -

2.3 RECUCIL DE LECHANTILLON

2.3.1 Points de p�éiévern.ents

La trégie géntárale á observer consiste á répartir aussi uniformément que possible ¡es points de-pré-
ióv

-
ernenis-.dans.I«ense�nt>ie de la massú á échantifionner., Le prélévement sur un. cour.ant..dil.,charbon..*

(immobile ou en mouvernent) constilue le cas le plus favorable car lous les morceaux du lot á échan-
tilionner ont des chances égales d'étre prélevés. te préié.vement ¡u¡-méme esi exempt d*er.reur systéma-
tique s*ii pone sur toute la largeur du flot. enfin les résultais trouvés se prétent á Vartalyse, siatistique.

2-3.1.1 Cas d*un courant de charbon
Les prélévements -doivent-étre réguliérement répartís dans le temps. 41 faudra-en priricipe-prélever

toute,la iargeur du flot. Si -ce n«esi pas possible, faite-des préiéVemenis -ctfeciués successivement et
altemativement-suz des sections du flot déterminées á ¡«avance et teis que sa seci ion. iotale.soit ainsi*
couverte sans ¡acune ni chevauchement.

11 faudra veíller á ce que ¡a périodicité des prélévernents ne risque pas di! coincider avec une que¡-
cOnque périodícité de la qualité du charbon échan.tilionné.

.2.3.11-2 Cos du wagon ísoié

Si-J-on-ne-peut-accéder-au-charbon du wagon que-par ¡e dessus. on diviseraijpai la pensée sa sur-
face suívant un quadrillage régulier. dont ¡es mailles couvrent des-volumes analoques,compie tenu de
1i«incJinaison des—fíancs. et l'on fera ¡es préiévements autant que—possibie au milieu de chaque volume,
suivant le principe ci-aprés.

Si Von peut accéder au wagon pendan% le cours de son'déchargement. íl faudra essayer de répar-
tir ¡es préltávernents dans iout son volume. A cet effet.'on pourra subdiviser préalablement par la pensée
ce volume en -un certain nómbre de pasties-approximativement-équivalentes et-fien�fera'fes préWve-
ments-,dans-chacune de-ces-parties, (ct si possible au-yoisinage-des centres de celles-ci):-au lur-et á
mesure-qu elies-seroni. accessibles-

23.1.3 Cas d*un train de wagon$

LesWintsde-préléve entsDr.évus,da.-isJe.casprécédentsonicépanisuniformémenfé'ttúívarit'ijne
toiquelconquefixée-á,#*avan--ce;mucWes-différents-wagons-dtí la r-am'V.

ZrlT-c5añ-ttlíoñnage-doit-se-faire-pendant-4e-déchargeme'nt rapide-des wa!gons,par.c'u,fbutage,tatéral.
ouvidage lé-spiéié�í-eftiéñts seront répartis-réguliére-M"ent sur fe "éot de charbon_qéversé.

2.31.4 Cas dune p áníche

Les -régle&-sont, ¡es-mémes que -dans ¡e ca*s-des~a-iloris. mais
l
on

,
considérera que le chargement

d:unc-péniche-se-compose d'éiéments ¡uxtapósés dont la séparation peut étre matériafisée par des cales
dífférentes ou effectuée par ¡.a pensée. On�traiter"hacürfe-dé-cie!ífrattíons>comme-,un.wago.I,,�

2.3.1.5 Cas d*un navire de mer

La. profondeur des cales d*un W navire ét.ant beaucoup plus grande que celle d*une péniche. on
sera obligé d*opérer en deux ou trois étapes. Gn-devrá-tchantillonner -au chargetnent ou au-déc4.¿.ic -
Tenti par exemple, forsqu'il y aura dans le navire environ un sixiéme.-Ia moili¿ etjes.-Irois.quarts-de-fá
cargaiso-P-dans ic-cas-dti'chaldé-mént'í5OnVersement-dans de cas-du-déchargement.�

2.3.1.6 Cas dun stock
Un stock rie peut étre valablement échantilionné que si l'9n peut accédel�-á loules ses panies. 11

faudra-le-subdiviscr-par la pensée~en-vdumes-de-�nasses-anaiogu
1
es -ct-faire un i3réiévernent ~w>¡sí-

nage du centre de chacun-de�ces�volumesi

Léch.antilionnage s.ur convoyeut erre-té enue crans Ce Cas.
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2.3.2 Mode de prél�vement

Tous les appirefis. outi1n oti disposilifs tití5sés pour effectuer de.s I)iéi¿!vemenls élémentaires
devront avoit des ouvenufes énales á 2,5 lois la dirnejisibn-íiorninaie supéricure dtr charbon á échan-
<ifionner. Cene ;égle s'ap-,)Iique lant aux sondes, aux pelles et poches Téchantíllonnage manuel, qu*aux
appareils d'¿-chantilionnage aulornatique.

Cene disposillon a pour but, d*une.pan, de rendre difficile la formation de voútes par arcboutement
de plusieurs mor¿eaux el. d'autre part. de laisser aux.gros morceaux les mérnes possibilíiés d'entrée
dans l*apparcil qu*aux peflis.

2.3.2A Combustibles en mouvement
Cháque fois que-Von poufra disposer d*un poin1 de déversement de dimensions convenables.- il

sera souhaitable d*V.-instalier-un dispositif d*échantilionnage automatique. On peut aussi, lorsqu*un te¡
dispositii n*existe pas, ~re",Ia�:rnain.,en baiayani-le-fiot--avec7ur)erpoche diouverture rectangulaire-
d*assez grandes dimensions te

'
¡les que le charbon ne risque pasrde-dét>order. Dans tous les cas on -

devra préieverdans un mouvement aussi uniforme que.possibie-toute ¡a largeur du débil de ¡a chute.,
Exceptionnellement. ett.si ¡e_débit est trop' fort otu la largeur trop grande, les préllévernenis

.
élémen-

laires pourront, étrz - faits- en - différenis po
'
ínts du déversement.-JLs.polu�roni étre effectués. soit á 1I*aide

d*un disposit.íf automatique. soit avecr yne poche á"g¡rand manche et á ouveriure de-forme rectangulaire.
Guand en ne-peutdisposer-d'un p‹tini de chute.-ón-pourra préiever sur l*appareii-de iransport (cour-

roie transporteuse ou couloir) une-bande -traveTsant-tout-de, flot. Cette -opération devrá étre faite sur.le
ciransporteur-arrété:�ou. á'défaut. avec un disposiliVautórnatique qui balayera bien.le fond du transpor-
te,ur.

2.32.2 Combustibles 4u tePOS
Si l'on ne peut accéder au combustible quepar sa surfa'C'e supéricure. on utiliscia autani que pos-

sible une sonde. 11 faudra veiller á ce que celle-ci pénétre jusqu*au fond du las, príncipaiement dans. le-
cas-des échantilionnages Oour humídiW'Quand on ne peut y parvenir, noter la profondeur alicinte par
la sonde.

Si l'on ne dispose pas de sonde ou si le ías est trop épais. il faudra accéder aux poinis de prélé-
vemenls'qu*on-s'est- fixtá

*
--soit. par des « puits », � soft par-des, iranchées, en veillant á ce que te préléve-'

ment soit fait dans la masse de combustible en place el non dans ¡es éboulis provoqués par le creuse-
ment.

SiJ*on peut accéder successivement á lous les poinis de prélévement. on se servira de pelles ayant
une capacité un peu supérieure á celle de la masse du préltávemeni éltámeníaile prévu el 1'opérateur ne
remplira sa pelle que de fapon á obtenir approximativement la masse désirée. 11 faudra, avant de faire
le prélévernent toujours écaner la couche superficielle qui a soutíeni subí une altération. Ainsi. fl faudra
fak*~,trou-de"W-"O--cm-dans-,vnezsurtacehorizontale-avant-de-faire le prélévement.

11 faudra.de méme.écarter les grains superficíeis du ialus d*éboulement dans le cas d*une surface
inclinée.

3. TRAITEMENT DE VIÉCHANTILLON GLOBAL

Uéchantillon global esi généralement importani e% parfois trés important (plusieurs dizaines-á plu-
sieurs centaines de kg)..gla-u-t-eñ~C~-Rttáírie déúi-é¿tiiiitiii¿)ris iiáiié!í,ieprésent-at-afi-,,d'e"#'eri-t-emble el de�

Ve la ieneurten'eáu-de la livraíson (échantillonrVi1sse inférieure á 1,kr-.O'un destiné á la détermination
pour humídité), #«aÜire destiné aux pélerminátionsIéchantillon pour laboratoire á panir duquel seta
préparé I*échantilion pour essai).

Cé¿haniii,lo¿pour_humidité doit pirélevé rapidervie
-
ni á'va'nl'Io'ut traitemenvou i la rigueur. aprés

un broyage trés grossier,Pour éviler les pertes d*humidité� U¡ esiconstitué á partir de .10 príses régulié-
ee�nent espacées, effecluées'sur Véchantillon préalablement étalé en couche peu épaisse, (voir
NF M 01-004).-

í>du-r'¿idns-ti-tue-r-I*-éc'h--a-ríxilion póur-ess*aj ir-ois oplirations—sont nécessaires
n gra, -"par broyage.1 iréduction e nulométrie, appeléé.comminut Ion, el obienue'

2 - ¡,e mélange desiiné á homogé.n..éíser 1*éch ahi il Ion.
..3 - l1la réduction de la' masse.,-�e"91¿.C Cbvisíonal-,obt enue<á -I'aide--de-diviscum-d*échant flion (exce0---

llbnneiiement.-párquaiiai'ionqnaTiueile).
Vémploi de brbyeurs mécaniques cid.e divisetirs peut trendre inulite I*opératíon d*ho~généisaliori,
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3.1 ICAS DU CHARBON TnÉs MOUILLÉ tPRODUITS SC11LAtAMEUX PAn EXFrAPLE) - PIVISION PnÉALALLE Dr
XÉCHANTILLON.

Si 1*échantillon global, visiblement humíde, es1 trop iMporlant et trop humíde pour pouvoir étre
séché'préalablernent ¡out entier dans les instalimions existantes (ou si Von ne peut pas te sécher car 11
convient au préalable de prélever Féchantillon pour humidilé), -ii faudra le diviser d*abord. Souven.t, la
SCUje Mélhode . util ¡sable esi ¡a méthode de la quartaiion qui Consisie á opérer de la lacon suivanic

Etendre la totalité de I*échantilion sur un sol dur, de práférence sur u'ne forte tó
'
le. Concasser gros-

siérenient, si c-esi nécéssaire. avec une dame ou un outil analogue. Rassémbler 1*échantillon en un
,cóne avec une pelle. ou avec des paletíes. en versant chaque. fois le charbon sur le sommet et en pre-
fiant soín qu.*ii s"écoule dans ioutes les directions. Recommencer cetie opération- Apiatir te cóne. dívi-
¡ser.la.galette ainsi formée par deux diarnélres.perpendicúláires. Rejeter- deux quarts opposés..-,Ras-
scrnbler les deux autres. - Recommencer I'opération sur cel échantillon réduit jusq¿*á obiention-.d"une;

on pourra séc¿er préalablement.masse qué 1*

^On se raméne ainsi au cas suivant.

3.2 C�pSDUCHARSONVISIBLEMENTRUP-IIDE-SÉCHAGEPFtÉALABLEDEL:ÉCHANTILLO.-Y

Pour la conístitution de (*échantillon pour laboratoire,je m a eist visiblement humide
de te sécher partiefiemeñi avant

'
Ibule o;jératior� En effet. la zomminution-etla-di~n-des charbo.n,

trq>.�de~-aíwrés-¿nai:et"5001-Souveni-ent-a~sd'erreurs systématiques par suite- d'une -ségré
galiondes-grains-ct aggiomérats.

Si I*échantilion doit servir á ¡a détermination de I*humidité, fl devra étre pesé av,*ant et -aprés ceiv
opération de préséchage et sa perte de masse notée-

Suivant que le préséchage sera fait ¿ la température ambiante, en atmosphére conditionnée ou
i-�tuve. les durées ci-aprés ne devront pas étre dépassées afin de ne pas risquer une oxydatíon sensibí
de I*échi3ntilíoñ.

Tempéraiura Durée
w

Température ambiante

15á250C 24h
30 OC 6 h
45 OC 3 h,
los -C 1. h

NOTE La tempéraibre de.séchage ne doix cependani pas
dépasser 30*C si des essais d'aggiuiinatíon ou de gonfle-
rnent doivent étfe effectués

ne ventilatí<ín Irenouvellement de l'air du local, une fois par mínute envíron) p¿¿élérePne,t>on

.
-01�ratidn.

On obtient aiási un charbon apparemment sec, c*est-á-dire- en équilibre avec I*hygrométrie
j*almosphére (charbon « sec á f*air w)

.3.3 RBON APPARELINIENT SEC - TRA!TEMFNT DE L-ECHANTILLON

Guand I*échántillon sera apparemment sec. soit naturellement, soit-aprés séchage préalable.
devra étíc.«fiaité eñ-une�ou plusíeurs éiapes.

En priñcipe. cheque étape comprend d*abord une co.mminution (rédutlion de la gra.nutométref
un rnélange ei une división íréduction de la masse). te broyage par' tí-oyeur mécanique.peut cons
juef égalernent une assez bonne opération de mélang¿
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Le nombfe d'étapes d�pnn,,Ir¿) de la taiHe de 1*¿-chantillon initial et du dont (in tl¡spw_P. jer,
niasses el dirnensiosis de qrains (les élapes iniermédiaires qui sont recornrnandéc,_ biont les Suivantes,

DIMENSIONS
MASSE

Condition A.(1) Condition a (2)

10 mm 1.5 kg 6,0 kg
-3 mm 0,5 kg 2.0 kg
1 mm 0.15 kg 0«6 kg

(1) 'La condition A s*applique 3U charbon éPuré avant un laux de cendres inféricur á
10%.

(2) La condition 8�S'aopiique á touies le$ autres conditions.

bire que ¡e charbon a éié'amené á ¡a dúnension de 1-0 MM..revient á dire que 95 % de la-maísse
du charbon -doil-'passer dains un-tarnis d*ouverture de m,aille égale á, 10 mm- Comme te charbon
s*échauffe au cours de cette opération. ce qui'risque de le dénaturer. il y a intérét á utiliser- des
broyeurs qui ne surbroient pas. On pourra pour cela. soit «utiliser des broyeurs qui éliminent. au fur el á
mesure de ¡cur production, les graíns qui passent á'I*ouvenure fixée, soil utiliser des broyeurs. préaJa-
bleme

'
nt élaionnés avec des charbons analogues, el pour lesquels on a délerminé la durée de broyage

néceisaire á Fobtention du résultat.

11 faudra particuliérement veíller á évitéítoule "rte de maítiéres.7

La divisíon de 1*écha—n,lillon le-fera á I*aíde de diviseurá. les diviseurs séparant 1*échantillon en deux
parties á peu prés égales. entrainent un peu pius d*opérations. Les diviseurs prélevant un cinquiérne

.
ou

un díxiérne de la masse sont plus rapides el peuvent étre utilis.és pour les charbons assez homogénes
(charbons éptirés).

On pourra, si c*esi nécessaire (cas des charbons trés hétérogénes) faire précéder les opérations'de
trailement par une homogénéisation de l'échantillon dans un mélangeur convenable.

3.4 CONSERVATION ET TRANSPORT DE L-ECHANTILLoN

�ei-échirítilloi-�.i- úír M-idíté �ou-les échantíllorís résulta nt des^ 4érations intermédia ¡res de ira¡-
tement de%rtont étre-recueiffis'dans des réci�ients en métal. en matié,res. plastique cu en verre de capa-
jejié �égérerrient súrabondante propres ex sees. 7

La-,rapidiíé-des Opé¡aíions -e sití importante-dans llecas des échantillons pour humidité.'

Les écfia�lilio'ns _rédúits fínals'devront étre fecueillis dans des récipients peu-oxVdablei; et yanta,
un moyen de fermelure étanchei 11 vaudrail mieux qu'ils soíent bien

1
femplís,Vans ceriains cas (char7

bons irés oirydables ou á fort indice de matiéres volatiles) fl peut étre utile de femp!ir.avec'dé reau Is
héc-ipient! cohienant les échanifilons. ¡orsque fes-essais (autres que- la.clétermination de I'humidité) á
effecluer un cértain temps-aprési leur prélévement, irisquent d*élre affeciés par une oxVdalion ou un
départ de matiéres volatiles.

Toutes. dispositions doivent étre príses pour que les récipíents contenant'les échantilions finals
soienl-parfaftement identiftables.

Le nombre des échantíllons finals doit étre ftité par les conventions entre-partíes. Dans te cas oú on
pfépare plusieurs échamillons finalí. on décide souvent de pousser le traitement jusqu'au siade de.
I*échantíllon pour essai en broyant jusqu*á 0.2 mm.

.11 y a ficu de noier qu*une partie de ce trailement se fait quelquefois sur place, au fur el á mesure,
du recueil des prélévements élémentaires. du moins en ce qui concerne la division de 1,échanítillon.

Ceite faQon de faire n*est vraíment correcte que si la dívision n'est pas trop poussée el si on peut
utiliser des diviseurs d*échantillo!l.

aL divi ion manuelle par élalement de 1*échantillon sur une aire propre el qoartation ne devra étre
utilisée que fauie de mieux e¡ á condilion d*opérer un brassage soignó de la masse el un rarnassage
méxiculeux des pariies fines.
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4. CHANG E rill E ÍNITD E LA FIDÉ11 TÉ ETVÉ P. IFICATI Oí-.'
DE LA FIDÉLITÉ OLTENUE

Des formuics simples. applicables dans 1c cas qúnéral. soni fournies ci-aprés. Elles permenront de
résoudre tán ceriaín nombre de probiérties. Mais les fascicules de docurpcntation montreront ¡a facon
dont elles ont élé établies, préciscront leur domainc-d*application et en indiqueroni d*autres. utilisa-
bles.dans divers cas.

4.1 CHANGEMENT.DE LA FIDÉLITE GLOBALE (Voir NF M O-l-óO7).

Ori'a i rdiqué au chapitre 1.3 quelles étaicni les fidélités de r�férence pour lesquelles les prescrip-
tions précédentes ont été établies.

Dr. il peut se faire que l'on désire obtenir une fidélité meilleure ou au contraire que f*on puisse se
contenter d*une fidélité plus faible que des fidéliiés deréférerice.

On devra afors multiplier le,n*ombre de prillévements éíémentaires par le coefficient.:

4 F12

5 F22 - F 2

Fl étant la fadélité de référe'nce en poinis de cendre ou d*humidité.

F, étant la fidélité désirée.

4-2 VÉRIFICATION DE LA FIDEUTÉ GLOSALE OBTENUE (Voir NF M 01-007)

Le nombre initiaf des prillévements élémentaires ayant été fíxi§. ainsi quIl a été dit plus haut. de
facon á obtenir la fidélité de référence pour ¡es charbons réputés les plus difficiles i échanjilionner. ce
nombre assurera, au seufl de Probabilité habituel de 95 la fedélité de référe

i
nce pour les charbons

normalement á échantillonner. 11 risque seulement Tétre souvent surabondañt. La vérification de la
fidélité permettra de le réduire convenablement.

la vérification de la fidólité peut s*obtenir par deux métbodes différentes. suivant ¡*origine du
charbon.

Echantilionnago subdivisé

Ce mode d*échantillonnage esi á utiliser dans le cas des livraisons en fots séparés, lorsou'on veut
vérifier la fidélité obtenue. On pl-acera alors successivemeni en rotation circulaire et dans six irekípients
différents, les piréllívernents élémentaires recueillis, ce quí constituera donc six sous-échantílforis qu*on
préparera et analysera séparément. Dans ce cas, le hombre des prélévements élémentaires recueillis
devra étre celui indiqué par la norme, majoré si c*est nécessaire du nombre de-prélévements voulu pour
le porter á un multiple de 6. On sera donc en présence de six résultats.

II> On notera les deux iésultats respectivement le plus haut et le plus bas.et on caículera la différence
en valeur abs'olue entre ces deux résultais. qui s*app.elle I*étendue. et qu*on appellera W;

211 On calcuiera les deu1 valeurs limites W, et W,-déterminées paíles Wations:

W#=1,3F W« 5.4 F

dans lesquelles F es% la fidélité désirée.

3* Si West inférieur á la limite inférieure W,,, an peut a
-
dmetire que la fidélité obtenue esi supérieure

á celle désirée. Si on rei;oit ultérieurement une lívraison du méme charbon, on pourra réduire le
nombre de prélévements élémentaires initialement recueillis de 33 %

4* Si Wesi compri� entre W,0 et W été obtenueon peut admenre que la fidélité désirée a

l*) Cene formule úrnx compie de fhV~h4se suivant laquelle la variance des Opécatíons deitait;ement el d'analyse es¡ le
cinquiéme de la varia'nce lotale.
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50 Si Wesi supéricur A 1,3 limite supéricure W,<,on admclira que la fidélité dísitée n*íj pas été obienue
ex il f¿jtidriii'donc iugmentor le nombre de prélévcmenis élémentaires. Lorsqu'on a fecu les résui-
tais d'analyse, il est gónéralemeni irop tard pour efIcc1uer sur le lol rccu les prél&vements addiiion-
nels riécessaires, mais si on recoit ultéricurement une livraison du mérñc charbon le nombre des
prél¿-vcinenls élénientaires. inítialement Yecueillis, sera augmenté de 50 la fidélité etteclivement
obtenue peut étre alors approximativement calculée par Vexpression

M2
2rG -

2 6

..da.ns Jaquelle M _ési la somme des .6 résultais* de sous-échantillons el G la somme de leurs carrés.

4.2-2 Échantillonnage dédoublá

Ce mode d'échantillonnage e'st á üisliser dans le cas des échantillonnages dits « continu » ou « inter-
miltent » sur courant de charbon régulier livré de facon continué á de trés gros consommateurs.

C*est un échantilionnage subdivisé, réduit á deux sous-échantillons pour, chaque unité de la livrai-
son el qui.permetira, lor:squ .on aura-oblenu 10 paires de résultats.de savoir si l'on a suréchantillonné
ou sous'échantillonné- Mais,les calcuis sont un peu plus complexes que daíns la métbode précédente
(voir NF M 01-007).

4.3 DIÉTECTION hES ERREURS SYSTÉMAT112UES

les méihodes précédentes-í)ermetient de déterminier la fidélité des échantillonnages. c*est-á-dírie
leur degr¿ d*exactitude en l*absence d*erreur sysiérnatique inhérente á la méthodé Téchantillonnage
el á l*appareillage.

11 arrive malheureusement souvent que. soit la méthode.de prélévement des échantíllo'ns. son
l*appareillage, soil ces deux ca

'
usés réunies introduisent des erreurs systématiques (par exemple, dans

te cas des méthodes de prélévement. périodicité des préJévements en concordance avec: une périodicité
du caraciére á étudier). 11 est toujours difficile de déceler de lelles erreurs. Le fascic*ule de documen-
tation NF M 01-006 «Méthode.s permettant de déceler l'�existence Terreurs systématiques» fournit
des directives.destinées á permettre de surmonter cette difficulté.

11 esi en général trés difficile dé décefer- une ielle erreur el la plupart du lenips il sera néce
.
ssaíre

de confier cetle láche á un statisticien averti.
Néanmbins. si f*on peul échantillonner la mérne livraison de charbon par pfusieurs méthodes, dont

la méthode
i
suspectée el si celle-ci donne un résullat assez différent des auires. fl y a une grande pro-

babilité pour qu*elle, soil entachée Terre.ur systématique.

4.4 VÉRIFICATION DELA FIDÉUTÉ D.ES OPÉRAMONS DE TRAITEMENT ET WANALYSE (Voir NF.M 01-005)

Pour fixer les régles données dans l'articie 1, on a admis que ¡a variance de trailement de l'analyse
était le cinquiéme de la'variance totale d*échantillonnage : cetie hypoihése peut.ne pas toujours étre
exácte. 11 esi -dont opportun de pouvoir vérifier que la variance de traitemeni ex d*analyse ne dépasse
pas la Valeur indiquée précédemment.

A cet effet on*opérera comme íl suit

1* Les opérations décrites précédernment seront effectuées sur des fols successifs Tune méme qua-
fité de charbon.

20 Aprés avoir prélevé, par la méthode employée dans la pratique. un échantíllon global, on en exiraira,
« par comminutíon á 3 mm el division. deux échantillons pour laboratoire de masse comprise entre
100ex 100Og

Paricomminution 02 mm el division de ces- échantilions pour laboratoire, on oblient deux échan-
lillons pour essais de masse,.inférieure á 100 g suirí, chacun desquels on lréléve une prised*essai de
1 9 perrnettant de faire les analyses dont on fournira les deux résultats (Voir schéma)
Un gramme de rnatiére prélevé sur ]*un de ces échantillóns pour laboratoire permeura de faire les
analyses.dont on fo.urnira fes'de;jx résultats (voir. graphique page 15).

TI On calcule la différence h des résultats de ces deux a.nalyses.
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4- On recticille el trz,jíc de ¡a inéme facon 10 paires de sous-¿,ctizintiifons potir laboraloí(e el 0,

vouve donc finaicinent en présence de 10 différenccs h dont on calculcra la moyenne arithm¿-fique

h.

50 Cette moyenne h obienue cloit en principc se placer, si la variance d'échantillonnage el d'analysf- esi

bien celle prévue, entrb les valeurs de rófórence 0,37 F el 0.13 F. Si deux jeux successifs dc 10
paircs d*échantillons puur laboratoire recucillis, comme il esi dit plus haut, donrient des valeurs de
Ti comprises entre ces deux valeurs- de référence, on adm'et que la variance de iraitement el d*ana-

lyse est bien celle.prévue.

67 SiWest inférieur 0,13 F, on adrnet que cetie variance est inférfeure á cefle prévue.,ce qui n*a que

des avantages.,

70 Si Test supérieur á 0.37 F, on admet que cette variance esi trop-élevée el ¡e iableau de la norme
indiquant les masses el climiensions de grains de chacune des étapes du iraitement n:esi plus appli-
cable. 11 faut alors évaluer les variances des erreurs se produisani á chaque éXape-du traftement..Le
fascicule de documentation sur les erreurs de traitement et: d*analyse (NF M 01-005) indique
afors la facon de procéder.

S. CAS PARTICULIERS-

Les indications qui précédent ont été étabbes plus spécialement pour la déterminatio
.
n du taux.

de cendres el de f*humidité. mais les princípes qui oni présidé á I.eur établissement sont valables pour
d'autres analyses.

Ñéanmoins, pour- la plupan des autres analyses. ¡es échantilions globaux prévus seroni surabon-
dants.

Si donc,. on ne désire obienir qu'un seuf caractére (indice de matiéres volatúes. teneur en soufre,
pouvoir calorifique* .. ) avec une fidélité donnée. on pourra souvent diminuer considérablement I'impor-
tance de l'échantillon global et simplifier le mode opératoire.

le vendeur et l'acheteur pourront, en appliqúant les méthodes de vérification de la fidélité décri-
tes. se mettre d*accord sur des régles simpliflées dérivées de celles indiquées dans la norme.

6. PROCES-VERBALD*ÉCHANTILLONNAGE

Toul échantilion doit étre accompagné d'un procés-verbal d*échantillonnage. Celui-ci devra por-
ter un numéro qui devra se reirouver sur le récípient et dans.le récipient contenan.t l'échantillon final.

Le procés-verbal devra conienir des índications précises sur la constitutíon du fot (masse, numéros
de «vagons, désígnation des péníches, etc.) ainsi que le fleu. f»heure, la date de I'échaniilionnaga el le
nom du responsable de I'échantilionnage.

Des renseignernenis -sur le nombre et la masse des -prélévements élémeniaires, feur mod9 de prélé-'
vement sur le fot el la méthode de préparaiion de I'échantilion figureront dans le procés-verbal qui con.7.
liendra quelques lignes en blanc oú I*ort pourra indiquer évenluellement ¡es modifications:qu'if a fallu
apporiet ¿ ces régles ¡ors de I'échantilionnage considéré.

Toutes auires indications sur des circonstances susceptibles d'infl'uer sur la fidIlité de Féchantil-
lonnage (p?r exemple état aimorphérique ou

.
durée d'égouitage des -v.,agons dans, le cas d'éc'.a.itil-

lonnage pour déterminaiion de l'humidiié) devroni étre ponées sur le procés-verbal.'



11,1 01-001 14

1 é 9e ñ d-c-7

Division á Y kg

Qom.rninution.á
0,2 mm

Mélange (éventuellement)

Echantilion global

X kg

3 mm

100á 100á
1000 g 10004

0,2 mm 0.2 mm

< 100 < 10%

g 1 g

Scht-ma de iraitoment de 3*échan,Wi0n q*obaf pour la Wrification de fin fedél.�t6'des opéretioric de iruhemoni e-t
d'cnalyss.
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Le présent fascicule de documenfojion foil parlie d*une sér*íe de cinq fascicules qui,complétent la norme
NF M 01-001 « Combustibles min¿r42ux solides, méthodes d*échonfillonnage des houjlles et ligniles durs ».

Ces fascicules de dócumenfotion sonf les suivanis

Combustibles minéraux solides

NF M 01-003 Exécution de I*échantilionnage
NF M 0 1-004 Préporcilion de 1*échanjilion
-NF M 01-005 Méthode permellent d'évoluer les erreu rs aléctofres- de « préporotion et d'Gnclyse d*ur,

échenfíllon

uj NF M 0 1-006 Méthodie permellant de décefer ¡'existente úes erreurs systérncitiques
uj NF M 01-007 Complémenis el justirícafions scienlifiques

V, 4-*f ¡t. Pim et C.C.3 67 -1 0¡-003 TRAGE <-67?4F 1



Por ailleurs, ii y a licu de noter qu*en cours d e-Ironsport, l'é9oultoge ou I*évcporolion font varier
un-échantilionnege ¿ f*orrívée donnerocontinuellement le quantité d*ceu contenue dons le chargement.

fréquernment des humidifés plus fuibles qu'ou dép.art..

En conséquence, il !-est' recornmandé d'effectuer les prélavemenis pour déterminalion d*humídifé aussif6t
gpr¿!s� le chorgement.

Si ¿est impossible. des dispositioni particuliéres doivent étre prises podr oblenir
'
un échantillon repré-

sentofif : faire de préférence ¡es prélévements ¿ la sonde, sur toute la hauteur du chorgement, oprés ovoir
prolíqué un trou d'une vingtoine de cientimétres de profondeur ofín d*éliminer les couches superficielles
qui. peuvent avoír élé. séchées por te ven¡ ou mouillées por Ic pluie-

j.22 Wagon isolé

3.22t Comme le dit la norme NF M 01-001.Al ícul I.Tsel�-i,*-,%-urfa,c-e.,du..-wc!gon en* carrés o'u en rectongleí
Um 5 eupresequiv ents. Ainsi dons le cas d*un wagon,# fiancs inclinés,<orrespandáfff,8 dii vol' eí

i
c¿ui4 'p al'

o- ni-¡;¡es redan-gies situés le long des b d7' r.o n. .. a¿e plus grande �ue ceux situés au centre cu-dessus
¡a plus grande profondeur du wagon,,(fig. J). �e préiéveme*ni

'
s'era

-
fuil.vers le ce�nt.re el

,
de préféren.ce

o mi-hauteu,r- duchargerneni. sauf dons le cos d*eíyíploi de'sonde oú on do¡¡ essayer d'ailer jusqu'au fond
du chorgement.

Si le wagon esi accessible pendont le déchorgement paír des portes latéra.les. on pourre placer les
points de prélévements approximativement sur la verticaie du centre des reciongles et vers le mílicu de
lo profondeur du wagon (voir fig- 2)_

Pointi de prélévemenis

ir <.¿ Élévation
'lit

Coupe

o, Lz

Poinis de prélévernents

Plan

Figure 1 Quadrifiage sur un wagon Figure 2 Échantilionnage pendan§ »

non para] té lépi pédIq ue. te déchorgem-ent por portes ínférales.

Véchanfillonnoge a l'alde d*une poche pendontie déchorgernent du Wagon par te fond esi problé-
matique etá déconselifer si d',Guires procédés peuvent Efre utilisés.
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De nombreuses reisons peuvent
¿tre lo cause d*irrégulari.tés de chor-
gement donsAe wagon. 11 es¡ fréquent
en parlículier que -ce chorgement
soit composé Me c6nes se chevou-

u déplacement non.chont el dus a t
continu dW_wagon sous le -point"de <

se produil.lors�he7gemént.(fíg.'31- 11 ' -Y
d'e' lo. fórmation de� ces c6nes des
classerne-nls�por Iro*sieur Qc$ gros
Morceaux roulent ¿ lo surface du
c6.ne). Par -mosse. volúmkqtíe (les
morceaux lourds s*enfoncent lors
des vibrolíons) Ot. por, forme (les
morcctaux pluis resten¡ oú ¡ti tom- Figure 3 Chargem'ent du'wagon por cane.
'bení)-

-opé're les préiévementso>dr'so-*dé. on peut souvent pe pas tenir tompWde c s-'Si I*on n -e légrégations,
la sonde traversont. ¡es dílférentes couches qui sont seuiement un peu plus hétérogénes.�

Si les prélévernents ne peuvent étre (aits qu*en -surface. le responsable ou, l'exéculant de I*échantil-
nage deyra porfois -modifier son quodrilloje en consequence.

3.223 Dons.tous les cos. íl y a lieu de creindre que la surfece du charbon ne soit pos représentalive du
chorgemienl- 11 fau&o donc. avent de fuire des préiévements.,protiquer un troú de W á 30 cm paurécarter
¡es produits-de' ¡a surfac¿ avant de prendre une pelletée óu'-. d*en(onctr la sonde.

.3.224 Signalons enfin que les échantillonneurs jugent perfois que ¡e recueil dej24 préléveínents élémentuire
'
s

sul! un _seuí wagon représente un trova¡¡,. hojrs de proportion,oyec le. volume du ch<i�bon a échantífionner.

Si I*échantillonnege est foil á ¡c pelle.A faut ottirer (cur
'
ottention sur le foil que réduire te! prélé-

vemenis élémenteires..de 24 6 6 por exemple, risque de rendre la fedélité de I'échonlilidnnage -moilié moins
bonne el donc de ne'pos permeltre d*atteindre la fid¿lité prévue..si.le chorbon n'est pos trés homogéne.

Si I'éch,<intíllonncg'e est foil, é (o sonde. l*importence des prélévemenis élémenteires. el le foil qu*ils
íntéressent toute la haulcur du wagon. permet souvent. d'otteindre lo fidélité prévue en suivent les rib9les
hebituelles de I*échantilionnage.. milme avec une dizaine de prélévements élémentoires.

-3.23 Train de wagons

3.231 te7s-obs'r' tions taítes— ae d ns le—cos du, wagon isolé sont volubles- dons le ‹as d.jir-��iríZde-�.wagons.

3.232. La réportition des prélévemenis élémentotres dens les* différents wagons du train peut se faire cins i
d omt� Mé.51.1e"rin"ombre e wagons est Inféricur jjl' reí e veme'nts.éiéméntaire% ¿ faite.-On,effectuero

2 "rilévemenls'd¿úí-suii-círt¿iñ ñi¿vm-b�re de _wagons pris au hasard el un den% I¿Us les Gu'tres. ou 3.ef 2p
a pr y(exemple 24 prélévements sur 10 w'gons dont 4 3 pre t 6 á élé i��ents).

Wle n¿mbreí -di! wágon b de preilí menti. afi era un pr evement anss est súpériiáur.cu nom re ev-e' ---él'
aútant de wagons- qu.'iI faui de�--p--re;'ie"-v e_ments, et -cn -ñ:en na9qns en exce choisis
gu: hasard..

3.233 11 y a intérét 8 réportír les poinis de prélévernents en dívers
endroits dens les différe

'
nis wagons. Ainsi. si l'on doít fdire C prélé-

vements sur 33 wuaons. on élabliro le qu¿drílloae suívant de lo
1 4. 7 10 13 su.rfc'ce des wagons (fig. -4) el on préi�vero. dens 2 cases sur

15 wogons, chaque case dev¿inl ¿tre utilisée 2 fois, dens une case

14
-dcín% 15 autres wagons. chaque cose deyant étre utilisée une foii
el. enfín. dens 3 ceses prises au hasGrd pour les 3 derniers wagons.

3.234 Dens le cas de livroisons.réguliéres (de m¿yne origine. dc
3 6 9 -15 CIC.,granuiornétries voísines, de leneurs en cendres enaloques.

(cíil'es ¿ un gros consommoleur el réparlies do
i
ns le tenips. oír

peut considérer que l'on a'affaire *o un courani de chorbon. e
app!iquer les indicalions fournies dons le fuscicule de &cu-Figure Quadrillage du wagan.
mentalion NF M 01-007.
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3.24 Péniches

la pluport des observations fuiles pour les wagons sont volubles pour les péniches.

Si.la hauteur de chorbon dcni la péniche est telle que les sondes puissent Irciverser loute l'épaisseur
du chorgement. on,�opérera comme pour ¡es wagons.

--Si la hauteur esi plus grande. e.# jysqy'¿.+ m, 1.1. es.t. so.uh,ciic.ble.d'c.tfe.ndre que la péniche soil á..4ríoilié
¿horgéé ou déchcrgée pour falre I*échantíllonnc'g*e súr-io base d*un quadrilloge de loule su surface.

Si- la hauteur plus grande que4 0rn, on la líaileha cíamme u'-navire de- mer.

3.25 Novires de mer

Points de. prélévements.' La m
.
eillebre (agon de procéder con-

siste ¿ opérer sur le courani de chorbon
amenant íe- Ka�gement u7 emportani lec
déciar-giíi;'e-nt." du bajeau.

6 11 faut, de,plus. noter que si le botecu
comprend plusicurs coles. 11 y oura sou-
venf.,fleu d*éch.antilionner te, chorbon de
Choque cole séporément.

Lorsqu'on ne pourra pes échontil-
lonner sur couront continu de charbon

3 (por exemple, chorgernent ¿ la benne
preneuse ¿ partir d'un stock) 41 foudro faire
¡es prélévemenis lors d*interruplion des
opérations de chargement ou de déchar-

Surfece du chorbon gement.

aux trois mo*ments On peut.
.
par exemple, falre l'écho'n-

filionnoge ¿ trois'momenis du décharge-
oú l'on échantillonne gement iddiqués-sur la figure 5 el ciors

elqu environ VW1,q&karl. a e
(Pq -Sixiér�í de la cargaison sont dé-

chorgés.
Figure 5 CouPe d*une cale.

3.3 CHARBON EN STOCK

Cécho nfilionnos e "des chorbons,en stock'est trés généralerrient sujet ¿ caution du fuit, d*une port. des
origines souvent hétérogénes el mal conñues de cíes chorbons el. d'aufre port, des dégradations
Irréguiléres de la qualité de ces prc>duits.

11 ne faudrd jamais: falre de prélévement en surface, celle-cl -élant générciement oxydée. pulvé-
Tisée. desséchée. On devi—a donc profiqqer ufi-tr6ú-dé-20-'¿.'30*,

'
CM''dé-profdiide¿jcvcnt de recucillir

un prélévemeni ¿ la pelle ou, mieux, ¿ ld sonde.

e- __—índe7 -noge solt néces-Si I*épaisseur du cherbonÍ. sí gr . - -,'el »q�«une cerfeíne précísi�ñ donsTéchonfillon
salre. 11 faudra y prafiquer Pes, iranché,C!� pout alteindre des points de prélévements solisfaisanis.
Porfols le creusement de pufis permeltra d'obtenir des Indicolions 3uffisamment précises.

En lout élet de couse, des renseignemenís sur la fajon don1 c élé constitué le stock devrons étre
recherchés e¡ seroni d*u"ne grande utilité pour I'éfablissement du plan d'éc'h<'Intíllonnege par le rcspon-
soble. Celui-cl sera perfois olors a-mené 8 considérer qu'11 a affalre ¿. plusicurs stocks indépendanti.

En ce qui concerne I*humidité. celle d*un stock-anclen es¡-<issez uniforme. sauf pour la portle
superficielle.
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4 MODES DE PRÉLÉVEMENTS

On peut classer en Aeuíí--giujdes-. famífiles les procédés. de prillévernents :J*échantilionnege por
;Gpporeils échanillionneurstauiomt3iiq!jql el I*échonsilionnoge Panuel'par des agents échantilionneurs.

Jes premier'� onf,'I*dvcnfage O"écon-om'iser- de la máín-d .ceuvre * el Me n*C-Ire pos -s
-
ubjeclifs, ils ont

I'iñc;nvénient de nécessiter des instafi-alici.sis oúJeurs emplacemenis *cint �té ménogés. de f.ournir ordin.el-
�e

-
m~ent des-iScharililions irop abondonis. "d'agir aveuglémeni s.ans lenir comple des- varicilion.s du flot el

d'étre- susceptibles de donner erreurs systémoqques s*ils son¡ Mal conSus c,u mal réglés.

Les setonds ont J'inconvénient de ñé�¿e'ssiter-.des opérations lonques el� coúfeuses etíd*élre sujeis
Oux fraudes. fis ont Tavantage--de -permetire -des —ajustemenis intelligeñis'iorsque ¿est nécesicire, de

médier. ¡es anomelies existentes pu su rvenUes el de,paí ufilisé,si nuier si I*cin n'c pu y—re 1 _úvoir étre 5 sur
les insialioti?ns ¡es—moins, bien équipées. -

'dí! `bolaEn principe. 4vai;pGreíl <f*échñntiilon e' o f yer la' totalité du fic›1.- j�arrétér' en deho'rs de
cilui-cl aprés- cháque possage' el le chorbon rec¿eilíi ne doil pas. déborder.' Sú - _vilesse de passage el
son- -nomb��,-d.e-'-.trcv-ersées - dons, u-ñ".temps -donné. -devr«iiont'- rester constants. Mais il arrive que
des oppareits ne respectent pas ces conditions soient quend méme salisfeísants dcns certeines círcons-
tances..

En principe. le-prépo'sé á I'échontilionna'.ge doit étre-consciencleux, importióPet o_bservufeur:'11
ne doit pos croindre de prendre des-inilictives. mais dolt toujours en rendre compie.

'11 i`aut enfin évoquer Ici un cos parliculier abordé cu pgragraphe 2.2 de la norme NF M 01-001.
sevoir celui de trés gros morcenu

*
x. Den¡ le cos des morceaux unormaleme. t gros. I'échantilionneur

autometique est sujel '8 caution. Le préposé ¿ I*échantilionnege peut tenter d*en tenir compte en
prélevent sur ces morceoux des fragmenis dont la mosse fotale devrait constituer un pourcenloge de.
I*échanlilfo

'
n total égal á -celui des gros morceaux dons I'ensemble du ¡al. Pour effeclue,r cette opéretión

11 deyra s"efforcer de les casser perpendiculairemeni au plan de stralification.

COMBUSTIPLES EKMOUVEMENT

-de
flonnage sur un flot de chorbon transporté �or
courrole consiste ¿. arréler, périodiquement
cille-cl e¡,¿ fofre le prélévement 'pendo ni son
Immobilité. Celle méthode nécessite un accord
des explollonfi. difficile á obienir. mais peut
tire considérée alors comme une des plus
fidéles. On opérero dens ce res conformémient
a la figure 6.

k-tr.é-.enfoncées sons que I*on écarte des mor-
ceaur, on* prendra -soín -deles _.écarier ¡Ou-

Iii - á- - 1-<S-dire, par exemple,Iburs du meme col ..c es
en poussanf dens la zone- prélevée ceux ren-
conIrés par la 151e de�gnuche el. hors de celle

�z.one. ceux rencontrés por la Iffle dei.droite. Figure age sur courroie arrétée.

On peuV-porfo che de celui-cl perpendi-¡S, J.I0 - ílessie dú flot n*esi pas trop grande'. prélever une ¡ron
cOlalrement ¿'son sens de déplacerneril (voir fig. 7).

On risque'<ilors'loujours de laisser des fines sur le Forid dé la couírrole.



Figure 7 Échantilionnag*t sur courrose cr! rnguyemenf.



9 NF tA 01-OC

Pro peuf aussi fuire le pr¿]�vemeni dens le sens. du mouvement (pour évitcr un choc sur la pelle.) avc
des pelles 8 fond plat. 11 (out alors veiller a prendre loute la torgeur du flot en une ou plusicurs foil, f

ciller jusqu*ou contact de la courroie transporteus.e (fig. S).
Ces opérolions. ne-

1
pct:vent étre failes que jusqu*á des débits de 200 lonnes 6 Ffleure el encore sor

eflés souveral entochées d*erreurs.

Sens du courant

POSITIONS SUCCESSIVES DE LA PELLE

Figure 8 Échantilionnage á la pelle sur courroie en mouvement (positions successives de la pelle).

4.12 le cos de courant de chorbon, 11 vaudra.loujours mieux. quend on le pourra. faire des préié-
vements,á un point de <hute..

JiTon óp-er�8 la main orijófilisiéra des-poches'cí grand manche'(flg. 9) dónt les parois seroni verticales
Rú peu in¿11-n'é¿s".�sñuf'pou',r les tréis fin On -fera glisser le monche sur une borre d*cippui el on coupere
a lterricitivement le.flot-de gauche é droite el de droite 8 gauche.

Manche

Borre d*cippui

COUPES - DE POCHES

POCHE

Figure 9

Si I*on opere avec un f- í�s-iris div¿rsq�e, on pourra utiliser des lfji�siti s de prencip
pour bolayer le flot (fig. 10. 11. 12) ou pour ¡e détourner un instant périodiquement (fig. 13).

-inspo-.'rle's' por un co dPour recucillir desoVrod�li!�lr'« urciral d*ccú. 6dtjtiílise a u�é copa ont le fond
a constitué por uritamis ou une Iffle perforée,As on ne i intéresse pos aux-produits-Irés fins.'
!�!_Jcs--prodúits ícint-frés fins,-Ia-poche,eniptoyéc aurci- une- fenfe'-ñsse-z--étro-wlc (fi!g. 14).
Si les, p.roduits doivent ¿Ire recucíllis dtíñi un couloir ¡l fíciudro -y pr'ctiquer--ún-ressaut (19——15) pour

pouv'.Nir faire posicr un récipient fente 8 t�evers le flof de rnaliére. Un élargissemeni en civil du couloir
du-ressaut permeltra de sortir.le récípient 6 I'cxtéricur de lo noppe de líquide-

4.14 Loa—sque I*on devro faire des prélévemenis ¿¡ur des norias bn pourro employer un disposítif du genre
de'celui de la figure 16-



lo
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Figure 10 - Échantillonneur avec halayage du flof Figure 11 Échantilionneur
por rotalion (puis vidage du godel por le fand). ovec bolayuge dú flot por transialion.

Figure 12 - Échantilionneur avec godel Figure 13 Échantíllonneur díani lequel le llof est déviol
traversent le flof perpend ¡culo¡ rement pérlodíqu4iment el pendont un instant

(vídage du godel por le fond aprés tran-sialion). vers le récipient de recucil de J'échanfillon.1
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Figure 14 Poche d",échantillonnoge ¿ lo main sur fi0t de cflcrb0n fin-

Piéce de renforcemenC

ogissi2nt á titre d'orréf

0 Figure 15 Échantillonnage dans un couloir (un récipient est en position de prélilvérnent, I*iautre est en dehort
du flof).

...... ......

Figure 16 Échantilionnage la chufe des produits transportés par élévalcur (Le récipient recucílle de temps
en femps te contenu godel de Vélévalcur.).



12

Si le volume d'un godel es¡ trop gros. on pourra 'n'cmener le chariol alternativernent que sous la
rnoilié droite puis gauche du déflectc'ur, ou remplecer le déflecteur indiqué sur la figure por un défiecteur
ne laissant tomber d.ans le chariol que. la moilié de la charge du godel.

4.2 COMBUSTIBLES Au RFPos.(sur moyen 'de.tronsport ciu en stock).

4s prélévements ne son# (aús jan% ce cas q�-ovec deux 1ypes d*instrumenti.

4.21 Lis pelles-i qui devircient &#re de dimensions diffiérenles suivant le. calibre nominal supérieur du charbon
á"échantilionner. La figure 17 en íournit un exemple.

F¡9vrv. 17 Schémo de i>elle d'¿Ichanlilionnage
(grains de <,,Jibre inféricur ¿a 50)..
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4.22 Les sondes' qui fonf des prélévernenis plus abondanis que ceux qui son¡ prescrifs mais permetienf e
pénétrer cn-dcs points du lo¡ d'occ¿s diffici1c. A vroi dire. la sonde ne fufl pos un pr¿I¿-vement élémenfeír
mais un groupe de pr¿lévenients « en grappc». Cepcndonf, sevi un sialisticicn pciurra, en faisant ur
hypolhése sur lo vcrionce du chorbon le long du traje¡ de la sonde, autoriser I'échontillonneur ¿ r¿duir
le nombre des prélévernenis cinsi effectués.

1.�emploi de lo sonde csí. por cificurs.,limité .8 des produits de dimensions moximeles moyenrics
20 ¿ 25 mm. Elle ne leut. rñ¿m'c derií cé cos, ZIr¿'effipiby1c que sur des produits pcu lassés el sera, po
suite. parfois inutílisoble dons des wagons ay

1
ant sub¡ les Irépidolions d'un voya9c.

Pour faire un échantilion-noge correci. la sonde dofi en principc otteindre le fond du wagon ou de J.
péniche. Si le préposé á-]*échonfilionno!gc he peuf y parvenir. il deyra noter la profondeur á loquelIC
a pu opérer el confinucr por le méme procédé. cor ce mode d'échantilionnoge, méme imparfuil. es¡ supé
rleur á ícefui-qui consiste á (dire.des' prélévernenís superficieis.

Lorsqu*en refirera ¡a sonde. elle ne de%-re pas laisser-échapper les produits qu,elle contient; 0 n c
clarís ce bu¡. imaginé des ¡o-ndes.légére.ment fronconíque

.
s_,-,ou munies d*un couvercle ¿ glissiére (fig. 1,

el 19). On peuf également enfoncer la-sonde-un.peu obliquernenf.ef ¡o munir de íonques poignées pou
qu'elle puisse étre enfoncAe en lournani. por deux hommes.

Signalons enfin que I*on' e réolisé des sondesí mues méconiqúement el in*stallées au-dessus _d'une voi�
en- un poinf d'échentifionnage des- wogons.

4.3 PRÉLÉVEMENTS ÉlLÉMIENTAIRES TROP IMPORTANTS

Lorsque ¡es prélévements élémentaires déposseM de beaucoup la mosse minimale prescrite den
la norme- NF M 01-001 (cóups de sondé, godels d'échantillons ou d'élévoleurs, etc.) en peut

soil (ct s*ils sont lous de volume unalogué)' les rossembler el ¡es Iroiter
'
comme les pr.élé

-vements globaux habitúels maigré leur dírnension un peu exceptionnelle:

soit (pour ceux qui sont unormelement importanis) les.divis er chacun par des méthode:,
frés analoques ¿ celles fndiquées dens la no-rm*e NF M 01-001 pour les romener Cu volumt
que ¡*en s*est fíxé.
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1. OBJET

le préscnt fascicule de (Socumentation a pour objet I'cxposú du traitement d«un échantillor. dr
charbon permcmint Ten dótermíner cenains caraciéres. á J*exclusion des caractéres graciulométrique

.el densimétrique (voir NF Ari 01-00,1, paragraptie 1-1).

Un certain nombre d'apparei1s utilisés en pratiquc sont décrits dans ce fascicule el leurs schémas
donnés en annexe.

2. TERMINOLOGIE

COMMINUTION

Opéraiion.destinée á réduire la grosseur des grains.

2.2» MÉLANGE

Opération ayant pour but de réaliser I*homogénéisation.

2.3 dIVISION

Réduction en masse.

2.4 ÉCHANTILLON GLOBAL

-Uéchantillon. global est: constitué par ¡*ensemble des prélévements élémentaires.. Selon les cas, on
distingue

2.4A I«échantillon global « pour humidité »

Echantillon constitué uniquernent en vue de la clétermination de I'humidité.

2.4.2 l'échantillon global « pour essai »

Echantillon constitué uniquement en vue de la détermination des caraciéres chimiques ou
physiques du charbon.

2.4.3 I*échantillon global comírnun

Echantillon constitué en vue de la détermination'de lous les caraciére*s précédenis. De cei échan-
tillon global commun, on extrail deux sous-échamillons, ¡'un destiné á Fanalyse, l'autre destiné á
déterminer la teneur en cau.

2.5 ÉCHÁNTILLON « POUR HUMIDITÉ »

Echantillon destiné au labaratoire aprés réduclion en masse el éventuellement en calibre de
I'échaniillon global, en vue de la déierminafion de la ieneur en cau. Sa préparation implique que la. teneur en pau son aussi peu modifiée que possible. La'grosseur des grains n`est pas réduíte au-delá de
10 mm el la masse de l'échantíllon esi de I'ordre de 500 g.

2.6 ECHANTILLOW « POUR LABORATOIRE »

Echantiflon destiné au laboratoire aprés réduction en masse el éventuellement. en calibre de
I*écharitillon global. en vue des cléterminmions autrcs que celle de Vhumidité.'En g¿ -ral sa masse e-né -st
comprise entre 100 el 1 000.g. la grosseur des grains éiant égale o*u inférieure-á 3 MM.
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2.7 ECHANTILLON POUR ESSA1 »

Uéchantillon pQur essai P.SI constitué au terme de toutes les opérations de traitement de I*échan-
tillon global. Sa grínulométrie et sa masse sont fonction des essais envisigés. En général, la grosseur
des grains es¡ égale ou inférieure á 0,2 mm et la masse de Véc.h3nt¡lion inf éricure á 100 g.

2.8 PRISE 0* ESS.Al

s*agit du prélévernent éff ectué dans l'éch'antillon pour. essai en vue d*une clétermination d'un
caraciére. La connaissance ci-un caraciére peut rés«.ulter de pi.usie urs cléterminations effectuées sur
plusieurs prises d*essai.

2.9 ÉCHANTILLON DE CONTROL.F.

On cioft . conserver un échantilion de contróle en vue d*éventuelles contestations. S-ii est prélevé
apres comminution.compléte (c'est-á-dire-0.2 mm ) fl esi appelé échantilífon témoin et s*il est prélevé
avani comminution compUáte il esi appelé.échantilion de réserve.

3. SIGNES ABRÉVIATIFS UTILISÉS DANS LES SCHÉMAS

0.2 mm 1 kg

comminution á 0.2 Division á 1 kg mélango

Nota: Une phrase contenue
.
dans un rec'tang

.
le nImplique pas de division le rectangle est ici

employé pour une meilleure présentatíon du texte.

4. APIPAREILLAGE

APPAREIL DE*COMMINUTION (BROYEURS ET CONCASSEURS)

W139chof) des dimensions de particulesrdoit en- cette fin on se sert--bí�ncipe étre,mecaníqué a
d'appareifs qui peuvent éITe de types différenis

- concasseurs á machoires,

- concasseurs á cylindre.s,

broyeurs á marteaux,

pulvéris.ateuírs par impact grande vítesse.

ep'ar il�. (et en pafticulier ceux qui sont en contact <-rvec le
charbon) dó,ivent étré teis qu*ii n'y ait pa:!i'id'éch3uffement apprébable du charbon, pour éviter une oxy-.

¿)u une perle d*humidíté. lis doivent4%-Ire r¿-sista.nt.z á i*usure�pour éviter toute contaminaiion.
Ces apparei1s cloivent'úe dun netioiig~¿iacile.�
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4.2 MELANGEURS (voir figuru 1)

11 esi nécessaire de múlanger 1*¿�chanlilion 3vant Ies divisions. On se servira potir cela d'ap-,)zifclfs
appelés mélangeurs. Diffúrents types d*al)pareils petiveni convenir

mélangeurs á palenes.

mélangeursáiambour.

mélangeurs á double cóne.

Le mélangeúr reproduit. en annexe a la panicularité de permeitre le mélange de deux masses
différentes.

4.3 DIVISEURI (voir. figure& 2 á 5)

Pour diviser l',échantillon. on peut se servir de diffórenis types de divise urs

diviseur mecaníque qui peut étre

un diviseur-rotatif.
un diviseur á double cóne.

diviseur á cl oisons.

Le diviseur mécanique d*échantíllon esi en général du type rotatif :-le récepteur esi formé d*un
cenain nombre de récipienis de section en forme de secteur de cercie. Ce íécepteur est placé sur une
,plaque tournante de facon á intercepter un courant de charbon en chute libre une ou deux fois par
révolution (environ 60 tr/mn ). La dimension minimale de Youverlure au point oú le charbon esi
intercepté doit étre au moins égale á 2.5 fois la dimension- nominale -supérieure des'particules de
charbon.

Le diviseur á double cáne se compose d*une trémie. d*un cóne rotatif muni d'une ou de deux fentes
et d*un récepleur d'échantillon. La largeur des fentes peut étre modiflée dans certaines limites, de telle
sorie que la proportion d«échantillon retenue puisse étre ajustée entre 115 et 1 /10. mais.l*ouverture'doit
étre toujours égale á au moinsk-.S,-fóií la dime'nsiori nominale lulérie

-
ure des particules de charbori.

le díviseur á cloisons est un diviscur non mécanique qui sépare 1*échantillon en deux moitiés. en
faisank tomber le charbon dans un jeu de fentes piaralféles de largeur uniforme- 11 esi essentiel
d*emplo��er un. divise' ur á cloisons convenant á la dirnension nominale supéricure du chalrbon á divíser.
c est-á-dire que les fentes doivent avoir, en principe, une largeur au moins égale á 2,5 fois la dimension
nominale maximale des particules.

S. TRAITEMENT DE VÉCHANTILLOÑiGLOBAL

ta norme-NF.M 01-001-1,a7été élib¿ie-e po-urTélu-de iles'c-'araciér"e-s' zu~*svants des �'chart>ons et:
ligniles durs.:

délerminatíon dauires caractérés. á I'exclusion des caraciéres dentimétrique et granulomé-
tríque.

lly,adonc.fieú de distinquerirois sories Téchántillon globaux:
échantillon global « pour humidité »

échantilion global -i'botiié!i:ia-ii»
échantíllon global commun- f

pouvant se présenter chacun sous Vun des deux éiats suivants
«apparemment sec»

0u « Ñw1blemeni humide .».
Le iraitement de i*échaniiíiori, différent dans chacun des cas. repoméra néanmoins sur la' mise en

application des troís ope-raiions fondamentales citées daris la norme N F M 01 -001 (chap-itre 3)
lacoinminuiio.n,fe.mélangeetfadivision.
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5.1 ECHANTILION GLOBAL POLIR HUMIDITÉ.(sebéma 1)

Des précautions paniculiéres doivent ¿,tre prises pour éviter toute perte d*humidité. Le travail doit
étre Ijit rapidement: (Je préférence dans un endroit frais et en utilisant un matériel et des récipients

appropriés.

Avec Véchantillon global pour humidité. o.n constitue un cóne que I*on aplatil. ón effectue 10 pré-

Ilvements eilérnentaires, espacés -réguraérement sur le- tas aplati.' Cette* opáration doit étre faite

rapidement. la masse -de chaque prólévernent élémentaire est foncti,on de la dirnension nominale

kupéricure des rnorceaux. Les valeurs conseillées sont données par le tableau qui suit

_Masse.duí PrélévemenL
Dimension maximale élémentai

.
te - , '

en millimétres en kilogramates

20 0.1

25 0.5

So 1,0,

80-. 1,5

Supérieure á 80. 5.0

C) Dans ce cas. ¡es 50 kg obtenus sont réduits 4..
80 mm et málangés. Oñ exirait ensuite 15 kg Oe ceste
es% réintégré dans le sous-échantiiion pour essais)
en faisani á nouveau 10 pr~ements élémemaires.
Comme 11 esi indiqué ci-desíus..

Sil'échantilionainsiobienuesiapparemmerit*sec..onlecomminueál0mm(*)

On extrait ensuite par division une masse- de 0.5 kg environ qui constitue I*échantillon pour
humidité.

Si Céchantillon ainsi obtenu esi visiblement humide, on I*étend sur un sol dur, de préférence sur
une forte tóle. On le concasse grossiére

i
ment s*íl a un calibre supérieur á 20 mm , avec une dame ou un

outú analoque. On mélange $a masse e% on en extrait: 10 kg en effectuant 10 prélévernents ¿le 0.1 kg
environ. On divise ensuile cette masse suivani la métbode par quartation Ivoir- NF M 01-001'
paragraphe 3.1 page 9) aprás nouveau,méiange pour obtenir une masse de 0,5kg environ qui constitue
Féchantillon pour humidité.

NOTE Échantilion de contr8le

11 est recommandé de recucillir un échantillon de contróle au meme moment que 1*áchanfillon pour
humidité. Conserver cet échantillon dans un récipient parfaitement étanche.

Ceticop¿-tation-n'estpasnécessaifcpoutt.cschibibons-dec.ilibreínféri¿!utá2(mmn.
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SCHEMA1

Pfélévernent d*un écha.nifflon lio-Ir humiditá sur un échantilion globaf pour humidité.

Échantillon g'lobal pour humidité

Calibre <20 mm-- 20 < Calibre, min Calibre > 8.0 m'm

10 prélévements de. 5 kg: 50'k-g

Mélange Mélange Bomm

Mélange

prél. de 0,5 á 1,5 kg
10 prél..de 0,1 kg: 1 kg

.10 5 á 15 kg 10préiLiv.de.1,5kg :15kg

Mélange et
quanation

20mm
Ech. pour hum*idílé 0,5 kg

Mélange

10 préleverpents de 0,

Mélange el quanalion

Éc�antilion pour humidit é 0.5 k&
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PIANTILLON-GLOSAC« Fid�Ü z�ES'SAI » (Schánia 2)

le traitement de 1*éch3ntillon �lobal pour essai conduít á I*échantillon «potor es-,ais» qui doit
consister en un charbon broyé á une dimension maximale de 0.2 mir. la masse de cet échantilion
dépend de Fanalyse dernandée.

On procéde par étapes. Chacune d'elles s'achéve par le processus de la divisio.n. 11 est préférable
d*effectuer mécaniquement toutes les étapes du traitement.

A n*importe quelle étape du traitement de I*échantillon global pour essai on doit sécher I'échantillon.
ce dernier.sembl.e trop..hurnide pour passer librement dans I'équipern,em (voir NF U 01-001.

chapitre 3). La température de séchage ne doit cependant pas dépáisser 30 *C si des essais d'agglu-
tination oto de go.nflement doivent étre exécutés.

Deux gentes d*erréurs.peuvent se produire au cours des opérations

des erreurs systématiques.

des erreurs de prélévements (erreurs aféatoires).

Une addition de matiéres étrangéres. oto inversement une perte de la rnatiére de I*échantilion par
exemple, conduise ni á des erreurs systimatiques.- Pour éviter celles-ci. al convíent d*opérer conformé-
rnent aux insiructions en employani un équipement. approprié dans des salles de traitement
convenables.

En ce qui concerne les erreurs aléatoires dues aux divisions, al faut choisir les étapes du traitement
.telles qu*elles conduíseni á une variance de iraitement suffisíamment faible pour des masses retenues
pas trop grándes.

Pour fixer la masse de charbon á reienir aprés chaque division Téchantillon on doit tenir compte de
la dimension maximale de partícule du charbon lorsque la division esi- effectuée, du laux de cendres.
de la fidólité demandée. pour le procédé de trailement de I*échantilion. La correspondance entre
dimension des grains et masse de charbon retenu recommandée. est doronée schéma 2. Dans le cas de
charbon éptoré ayani un tauxde cendres inférieur á 10 on peut envisager des masses beaucoup plus
faibles.

Charbon.dont la dimension initiale �upé-rieuí�"�UO.M-lp

On opére en trois étapes. Pour cecí. on choisit deux dimensíons indiquées dans le tableau de la
page 12. en augmentant les masses cortes pondani es. de 50 % pour que les erreurs totales ne
dépas'seni pas J'ordre de grandeur habiluellement admis.

S-2.2 Charbon dont la dimensíon initiale oCst-,enférioure-ál2oj~-,.1.........

On prociáde en deux étapesí. D.ans la premiére. la totalité de l'échantillon global doit passer dans le
broyeur. Potor ceci on peut fragmenter s*ii y a fleu, les gros -morceaux pour les faíre entrer dans
J*apparefi.

Pour réduire au minimuni les erreurs dues A la division, il est recommandé de broyer alors l'échan-
lillon á 3 mm. Daris les deíux cas. aprés division, I*échantilion est réduit.á 0.2 mm, mélangó, puis divisé
á la masse finali nécessaire pour un échanth.lon potír essai.

NOTE- -Écharitillo*n'de;tontrZ>Ie.,

Les préléverrients, de 1*échantillon' de contróle et de I*échantilion potir essai -sont effeciués en
méme temps. Véchantillon de contróle scra conservé dans un récipient parfaitement étanche.
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SCHÉMA2

Prélévenient d*un écitzintillOO Vour essai -cur un échantillon globo¡ pour essai.

Echantillon giobal pour essai

Calibre > 120 mm Calibre.< 120 mm

L mm

WY kgYkg

L mm 3 mm

Y kg Ykg

0,2 mm O�2 mm

généralement de ntgénéralem de0 g
f*ordre de 60 g f*ordre de 6

DIMENS IONS L
Mosse Y (en kilogrammes)

(en millimétres) Condition A Condhion B

10 1.5 6,0
3 0.5 2.0
1 0,15 0.6

conclition A s*api5lique au charbon épuré ayant un taux de'c.endres < 10 %
La condition B s'applique dans les autres cas.
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5.3 tq
HANTILLON GLOBAL CO.MAILIN.' (Schéma 31

n doit extraíre, de cet échantillon commun un souS-échantillon pour humidité. et le reste constitue

re sous-échantillon pour essai.�

Des précaufions particuliéres doivent ¿tre prises pour.éviter loute perte d«humidité. Le travail cloit
étre fait rapidement, de préférence dans un endroit frais et en utilisant un matériel et des'récipients
appropriés. -

Ee-sousechantillon Pour.hurmdité est extrait-comiñe indiqué en-M.1 (10 prélévements élérnen-
taires) et traité comme indiqué dans-ce méme-paragraphe.

Ce qui reste de 1*échantillon global, aprés extraction de ces dix préllévernents élémentaires.
constilue le sous-échántillon tóur.essai et est trailé comme incliqúéen- 5.2.

SCHÉMA 3

Préléverneni d*un échanitillon pour humidité.et d*un échantilion pour essai par un échantillon global commun.

Échamillon global commun

cóne aplati

1
.
0 prélévernenis le reste =_sous-élémentaires
sous-échantillon pour- échantillon pour essai

humidité

Traitement suivant schérna 1 Traitement suivant schérna 2
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Figuro 1

MELANG E UR A PALETTES

220

90

Moteur avec
réducteur de

vite5se

joints d etanche e c0oulchour)

Fermct'ure.-. avec- ressort
de serracje 5 5

7::
42 0

¿oo

M61anocut pour 25 kg Mélanºcur potor 5 L-g
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Figure 2

DIVíSEUR A DOUSLE CONE

Tremie d a
vers
por mot.Cur

Conc rotatiF.

Fente aju5rabla

Echantillon Rejet
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Figui e 3

DIVISEUn5 BOTATIFS

5 F¿is le calibre de la
Perticul.. la plus 9.

Les rebords
servenf de
polignec-

PInque ¡aferal=-
pitee por dersus-
pour� constituer une pince.

'G rand diviscur d'échanlillon Báti pour s*adapter á une grande
avec trémie convenant á ralimeniation á la main Piaque tournante potur emploi avec

récepteur de dimension moyenne

C-

Diarnélf e du Hauteur du Hauieur du
caperiló Récepleur Récepteur Récipielli

en kilograrnmes en millimétres en millimétres en milliméires

35 450 450 400

7. 380 300 190

1 150 130 150

G.uide des dimensions

Dívíseur d*échantifion á grande vitesse
alimenté par un concasseur

par Vinteimédiaíre d *une goulbito
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Í� COMBUSTIBLES MINÉRAUX SOLIDES NFFASCICULE MÉTIHIODES PERMETTANT D'ÉVALUER
DE o¡ -005

DOCUMENTATION LES ERREURS ALÉATOIRES DE PRÉPARATION
ET D'ANALYSE D'UN ÉCHANTILLON j.i. 1967

1 OBJET,U
L'objet du présent fascicule est de compléter les indications déjá données á ce sujet dans

la norme NF M 01-001. paragraphe 4.4, « Vérificacion de la fidélizé des opérations de prépara-
tion et d'analyse », par ¡'exposé d'une méchode permetrant d'évaluer les erreurs aléatoires
qui se présentent á chaque étape de la préparation ez du fait de l'analyse. de présenter les justi-
fícations scientifíques correspondantes et de donner des exemples pratiques d'application.c

2 ÉVALUATION DES ERREURS SE PRODUISANT A CHAQUE ÉTAPE DE LAca
ci PRÉPARATION ET DU FAIT DE L'ANALYSE
T

le présent fascicule de documentacion ne considére que les erreurs aléatoires de prépa-
ration et d'analyse et n'ese pas applicable lorsqu'¡l existe des erreurs systématiques pouvant
également survenir dans cesopérations. Onadmettra donc ci-dessousqu'11 n'existe pas d'erreurs
systématiques.

On admettra que le caractére érudié esz le caux de cendres. Si la préparation est sarisfai-
< sante pour les cendres, elle le sera aussi normalemenc pour les aurres caractéres prévus dans

la norme; il sera toutefois prudent de procéder á une vérification pour I*humidité.

La métbode schémarisée par le graphique 1 ne permet de vérifier que la fidéliré totale des
.9 opérations de prépararion et cl'analyse; c'est celle qui est exposée dans la norme NF M 01-001,

paragraphe 4.4.
T4w La méchode schématisée par le graphique 2. qui est exposee aux paragraphes 2.1. 2.2E et 2.3 ci-aprés, permet d'évaluer les erreurs se produisant á chaque étape de la préparation

et du fair de l'analyse, lorsque la préparation ne comporte que deux étapes: s'iI y en a trois
cette méthode cloit étre adaprée par un statisticien au cas considéré.

z
D'autres métbodes peuvent étre utilisées, notamment celie schématisée par le graphique 3,

mais potir leur organisation et leur interprétation, d fáut faire appel au concours d'un statis-
ticien.

La méchode exposée peut aussi ¡tre employée pour évaluer les modifícations d'erreurs
aléatoires qui peuvent survenir aux différentes étapes de la préparation lorsqu on installe un
nouvel équipement ou qu'on, modifie une partie du mode opératoire.

Les méthodes de préparacion et cl'analyse recommandées dans la norme doivent donner
pour les charbons les plus variables, une variance de préparation proprement dite d'échantillon
de 0,04 F2 au maximum, une variance de 0,01 F2 étant attribuée au prélévernent sur l'échantillon
pour Fanalyse des quelques grammes destinés á l'analyse et á l'analyse elle-méme, F étant la
fíciélité désirée pour I'observation sur I'échantilion. Cela donne une variance totale de prépa-
ration et d'analyse de 0,05 F2 (voir équation 7 dans le fascicule de documentation NF M 01-007
intit ulé« Compléments et Justifications scientifiques, page 7).

C.>

C=
3641.Hommerié. Petit *c Cje. 7-é7. NF M 01 005 1 TI RAGE 9-67 Repr~ction Interdite.



11 MODE OPÉRATOIRE FT ERREURS COMMISES

Les opéracions faisant I'objet du graphique 2 sont exécucées et ces opéracions sone répétées sur
10 échancilions; comme chaque opéracion donne 6 résultats d'an'aíyses. on ese finalemene en présence de
10 jeux de 6 résultats. Dans chaque échaneflion 2 résultacs proviennent du sous-échantillon A, 2 résultats
proviennent du sous-échancilion A2 et 2 résultais du. sous-échantilion 8.

Les erreurs aléatoires qui surviennent au cours de cette opération peuvent étre cfassées comme il
suit :

a) erreur, x, survenane lors du prélévement de Y kg sur X kg (graphique 2) variance correspon-
dance Vj.

b) erreur.. y. survenant lors du prélévernenc de 60 á 110 g sur Y (graphique 2) variance correspon-'
dance V2.

c) erreur. z, survenant lors de la príse de quelques' grammes sur te charbon broyé i 0,2 mm (gra-
phique 2) et de la détermination du caractére variance correspondante V3.

ii est recommandé pour la compréinension de ce qui sera exposé plus loin de marquer sur le gra-
phique 2 ¡es opérations oú se produisenc, chacune des erreurs respectives x. y ec z. La variance totale de
préparacion et d'analyse sera donc :

V = VI + V2 + V3-

2.2 CALCUL DES ESTIMATIONS DE- VARIANCES—

Ce caícul se fait de la fa5on suivante
2.2.1, Pour chacun des 10 échantillons on est en présence, comme on ¡*a vu ci-dessus, de 6 résultats d,anaiyse

numérotés de 1 á 6.
Al A2

(2) (3) (4) (5) (6)

12.2 Pour chacun des 10 échancillons, calcuier les valeurs absolues des 3 différences entre résultats d'unei
méme paire.

p - 1(1) - (2)j. p j(3) - (4) 1. p = 1(5) - (6)j

2-2.3 Calculer

V,, - piz sur los p de chacun des 10 échantillons30
(ií y a en effet 30 différences p);

J
2.2A Calcuier, pour chacun des 10 échantillons; la valeur absolue de la différence entre Al et A2, C'eSt-

á-dire

q (1) + (2) (3) + (4)
2 2

2.2.5 - Calcuier % q2 (ii y a en effet 10 différences q).
lo-

2.2.6 - Calcuier paur chacun des 10 échantillons, la valeur absolue de la différence entre A et B, ¿est-
á-dire

r (1) + (2) + (3) + (4) (5) + (6)
4 2

2.2.7 Calculer

Y r2 (il y a en effet 10 différences r).10
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2.2.8 Calculer alors les estimations V,*, V27 V3- par les formules suivantes

VP
V3 = 7-

1 v
V2* 5

( v., - -2) -

v, - 3
VP

3 ( V� _ V,, )

Vi
2

2-3 UTILISATION DES RESULTAT5 DE CES CALCULS

On se propose d'évaluer á chaque étape si la variance de l*erreur commise a cette erape est trop
grande par rapport á la variance totale de préparacion et d'anaiyse V. On prendra comme base de la variance
á viser á chaque étape Vi = V2 - 0,02 F2 et V3 = 0,01 F2.

Mais comme on opére sur un nombre rciativement faible de valeurs observées, chaque estimacion
de variance calculée est exposée i une erreur importante et les valeurs vraies des variances ne sont pas
trouvées avec une grande exaczitude. Les conclusions á tirer des résultars de ces calculs d'estimation de
variance sont donc á múrir judicieusement. Des tests de signification peuvent étre nécessaires : dans ce
cas faire appel á un statisticien.

En généraf si, á l'une des étapes, la variance esfirnée est parri1 culiérement grande par rapporz á la
valeur visée, c'est cette étape qu'il faut écudier de prés pour pouvoir déceler la raison de cette variance
excessive et prendre des mesures pour la réduire.

Les variances excessives étant souvent imputables á des compositions granulométriques trop étendues,
la faSon de réduire les variances consistera souvent á concasser le charbon á un calibre plus fin. Une autre
maniére de réduire les variances est de conserver á chaque division une masse plus grande de charbon.

11 faudra ensuite. aprés avoir fair une modification. répéter l'épreuve de vérification de la variance
cotaie de préparation er d'analyse et, si elle esr trop grande. recommencer l'épreuve de la vérification
de la variance á chaque étape. Ce cycle d'épreuves doit étre poursuivi autanc de fois que c'esz nécessaire
pour que l'épreuve, de- vérification de variance totale de préparation er d'analyse donne une différence
moyenne entre 10 paires de résulítacs qui se place. pour 2 jeux successifs de 10 échantillons— entre les
deux valeurs de référence 0,13 F et 0,37 F.

3 JUSTIFICATION DE LA MÉTHODE DE VÉRIFICATION DE L-ERREUR TOTALE DE PRÉ-
PARATION ET WANALYSE

Si on examine le graphique 1. on constate que le plan d'expérience qu'iI représente et suivant lequel
on a opéré aboutit á la formation de 2 échantillons paralléles donz les résultats présentent un écart qui
ne peut provenir que de la variance de' l'erreur totale de préparation et d'analyse. On voir dans te fascicule
de documentation NF M 01-007 intitulé « Compléments et justifications scientifiques » paragraphe 6.4
que la distriburion de l'écart entre les moyennes d'échantillons, qui obéissent á une lo¡ de distribution
approximativement normale d'écart rype n, a elle-méme une moyenne égale á 1.128,7 - 1,13 n et un écart
type égal á 0,8525 a. On peut donc écrire que, dans le cas du plan d'expérience représenté par le graphi-
que 1. la distribution de h a pour moyenne 1,13 a et pour écart type 0,8525,7. r5 étant Fécart type ¡u¡-méme
de la distribution de la moyenne d'échantillon, car on peut admettre que cette distribution est approxí-
mativement normale.

40
A son tour la distributíon de h. moyenne de 10 écarts, a aussi une moyenne égale á 1,13 a mais son

0,8525écart type est égal á
-MO-

.
0,27a.

La valeur de 5 a donc une probalibité voisine de 95 % de se placer entre
(1,13 - 2 x 0,27)a = 0,59 a er
(1,13 + 2 x 0,27)a - 1,67 a

Mais on a vu plus haut que la variance totale de préparation et d'analyse cloit érre, au plus, égale i
0,05 F2. F étant la fidélité désirée de I'échantillonnage; l'écart type correspondant est donc F Vro-,05-

En remplaSant a par cette valeur dans respectivement 0,59 o et 1,67 a on obtient les valeurs de réfé-rence du test qui sont
0,13 F et 0,37 F.
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4 JUSTIFICATION DU CALCUL DE UESTIMATION DES VARIANCES

VI- V2- V3-

On a admis dans cout ce fascicule de documentation qu'il n'existe pas d'erreurs systémariques: les
erreurs x. y, z. dont il a été parlé plus haut, sonc donc uniquement aléatoires ec appartiennent á des distri-
bucions dont les moyennes sont nulles: la distribucion de leurs différences a également une moyenne nuilt
et les variances de ces différences se réduisenc donc á la moyenne des carrés de ces différences.

Si en outre on suppose que les x. y et z sone des variables normales et índépendantes. les sommes
ou différences de ces variables seront encore normales et indépendantes, les variances de ces sommes ou
différences sont les sommes des variances des deux termes.

On peuc écrire les 6 résultacs obtenus pour chacun des 10 échantilions. á un facteur acíclítif prés qui
escla valeur vraie du caractáre et qui disparaic dans ¡es différences, sous les formes suivantes (voir sur le
graphique 2 les emplacements oú se produisent les erreurs x, y et z)

(')-: x, + y, +- z,
(2) X1 + Y1 + Z2
(3) X1 + Y2 + Z3
(4) XI + Y2 + Z4
(5) X2 + Y3 + Z5
(6) X2 + Y3 + ZO

0 On désigne par p' q' et r' les valeurs algébriques des différences donr les valeurs absolues ont été
désignées par p. q et r en 2.2.2. 2.2.4 et 2.2.6, et par V(p'), V(q'). V(r1 leurs variances.

(1) - (2) ou (3) - (4) ou (5) - (6)

Z1 - Z2 OU Z3 - Z4 OU Z5 - ZS
On a V(p') =a 2 V3.

-0 Uestimacion deV(p*)íest p, quantité qui a été désignée par V,,30 30
donc

VP 2 V3
De méme

(1) + (2) (3) + (4 z Z3 + Z4q
=u

y, + + Z2 �Y2
+

2 2

V3Chaque terme du 31 membre a pour variance V2 + y d oú

V(4) = 2 V2 + Y3

q2
Uestimation deV(q')est quanticé qui a été désignée par Vr On a donc

10 -10
V(q 2 Vi* + V�* (b)

enfin

ro
(1) + (2) + (3) + (4) (5) + (6)

4 2
00

Yi + y2 Z1 + Z2 + Z3 + Z4) z5 + z6
+

2
+

4 X2 + Y3 + 2

Les variances respectives des deux termes du 3* membre sont :

V, + t2- + V3 et V, + V2 + V3 -
2 4 2

On a donc :

3 3
V(r') - 2 V, + -1 V2 + � V3-

et par le mérne raisonnernent que précédemment :

3 3
r 2 _ V, - 2 V,* + V V3

+
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11 y a líeu de remarquer que Y,. Y,, V, sont bien des estimarions sans biais des variances respectives
V(p�. V(q') V(r') eL qu'iI n'y a pas heu d'adopter respectivement au dénominateur des expressions numé-
riques de V, V, et Y, les nombres 29,9et9, car elles représentent un calcul de variance autour d'une
moyenne nulle, ce qui est bien la valeur vraie des moyennes des distributions de p'. q' ec r*.

La résolution des 3 équacions (a) (b) er (c) ci-dessus en Vj*, V* eE V3*donne2.

V, 318 V, - 314 Ve VI' 1
V, 3f2 V- - 314 V� 2

vi* 2
2

y v* i y9 3 _ ( v, - 2
V� 2 2 2

v* VP3 2

On retrouve ainsi les expressions des valeurs de VI, V,* et Vj* indiquées au paragraphe 2.2.8 vu plus
haut.

5 EXEMPLE VAPPLICATION

Une usine qui échancillonne du charbon aux environs de 25 % de cendres avec une fidélicé de :E 1 %
de cendres * n*esr. pas sacisfaite de ses échantillonnages et décide de vérifier ses opéracions de préparacion
d'échantillon et d'analyse. Elle effectue donc une vérification de la variance cotale de préparazion et d'ana-
lyse conformément au graphique 1 et les résultats d'anaiyses sont portés et traicés dans le tableau 1 ci-
dessous.

TASLEAU 1

ESSA1 GLOBAL PERMETTANT D'ÉVALUER CERREUR TOTALE DE PRÉPARATION
ET WANALYSE D'LIN ÉCHANTILLON

Echantilion Echantilion pour- Echantilion pour
Différence A -an4¡y%S A analyse a

1 25,7 25,0 0.7
2 -24,3 25,1 0.8
3 25,6 25,3 0,3
4 28,1 27,6 0,5
5 27,8 28,7 0.9
6 25,1 25,5 0,4
7 25.6 25,4 0,2
8 24,4 0,6
9 27,8 27,1 0,7
10 26.3 27,3 1,0

Total. . . 6,1

Moyenne 0.61

la différence moyenne 0,61 dépasse la valeur de référence 0.37. ce qui indique que la variance totale
de préparatíon et d'analyse est trop élevée. L'usine décide donc de vérifier les erreurs á chaque étape de
la préparation er de l'analyse conformément au graphique 2.

Les résultars fígurent au tableau 2.

Cette fidéfité n*est pas celle préconisée par la norme NF M 01-Wi. mais la méthode est trés générafe et peut s*appliquer danstous (es cas.
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TABLEAU 2

ESSA1 OÉTAILLÉ PERMETTANT O'ÉVALUER LES ERREURS DE PRÉPARATION
ET D-ANALYSE 0-UN ÉCHANTILLON

Al A2

Echantilion 1 2 3 4 5 6

1 26,8 26.6 26.1 26,6 25,3 25,2
2 26.5 26,6 26,5 26,5 25.4 25,5
3 25,4 25'

'
3 25,4 25.3 25.2 25.3

4 28.8 28.5 28.7 28,6 28.3 28,2
5 29,4 30.1 30,1 29,8 28,7 28,7
6 25,7 25,3 25,7 25.7 25.2 25,3
7 24,5 24,4 24.3 24.4 24,6 24.7
8 26.1 25,9 26,6 26.3 25,7 25,8
9 23.1 23.2 23.5 23,3 23,1 23.1

31,5 31.6 30.8 30,9 30,8 30,9

le calcui des différences p esc faic dans le tableau 3 celui des différences dans le cableau 4, ec celui
des différences r dans le tableau 5.

TABLEAU 3
Valeurs de 0

Al
Echantillon j(1) - (2)j 1_(3) - (41 1(5) - (61

1 0,2 0,5 0,1
2 0,1 0 0,1
3 0,1 0,1 0,1
4 0,3 0,1 0,1
5 0,7 0.3 0
6 0,4 0 0,1
7 0,1 0,1 0,1
8 0,2 0,3 0,1
9 0,1 0,2 0

10 0,1 0,1 0.1

E p2 1,46

TABLEAU 4
Valeurs de q

Al A2 ¡Al.- A21

Echantillon (1) + (2) (3) + (4) (1) + (2) (3) + - (4)

2 2 2. -
2

1 26.70 26,35 0,35
2 26,55 26,50 0,05
3 25,35 25,35 0
4 28,65 28,65 0
5 29,75 29,95 0,20
6 25,50 25,70 0,20
7 24,45 24,35 0,10
8 26,00 26,45 0,45
9 23,15 23,40 0,25

10 31,55 30,85 0,70

i: q2 0,970
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TABLEAU 5

Valeurs de r

(Al) + (A2) (Al) + (A2) al

Echantilion 2

(1)+ (2) + (3) + (4) (5) + (6) (1) + (2) + (3) + (4) (5) + (6)
4 2 4 2

1 26,52 25.25 1,27
2 26,52 25,45 1.07
3 25,35 25,25 0,10
4 28,65 28,25 0,40
5 29,85 28,70 1.15
6 25,60 25,25 0,35
7 24,40 24,65 0.25
8 26,22 25.75 0,47
9 23,28 23,10 0,18

10 31,20 30,85 0,35

E r2 4,8012

On calcule Y. et Y, comme 11 suit

Y,, . 1 Y p2 = 0,04866.
30 -íw

vq = 1 q2 = 0,0970.
70

VI = 1 y r2 O,M012.
70

et on en zitre

v, 0.02433 - 0,02.V3 =

J Ve V,,12
V2 = 2

Q.03633 -0,04,

v

v,. = V, - 318 V, - 314 (VI - -2P
- 0,2173 0.22.2

La comparaison des valeurs V11 V2*et V3*montre, que Vj*est excessif et que Perreur la plus grande se
produit á la premiére étape. Cest donc lá qu'ii y a lleu d'abord de porter f*attention et d'examiner les modi-
fications du mode opéraroire á effectuer, en commengant par la granulométrie.

Ces modifications une fois faítes,'iI y aurait lieu de reprendre une vérification de la variance totale de
préparation et d'analyse.
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AVANT-PROPOS

Le présent fascicule de documentation fait partie d*une s¿rie de 5 fascicules qui complécent la norme NF M 01-001
Combustibles minéraux solides - Méthades d'échantillannage des hauilles et lignites durs ».

Ces fascicules sonc les suivanes

NF M 01-003 Exécucion de I*échancilionnage.:

NF M 01-004 Préparation de I'échantilion.

NF M 01-005 Méchode permettant d'évaluer les erreurs aléatoires de préparation et d'analyse d'un échantilion.

NF M 01-006 Méthodes permectanc de déceler I'existence des erreurs systématiques.

NF M 01-007 Compléments ec justíficarions scientifiques.,



3 - N F M 01-006

OBJET

Ce fascicule de documentation a pour objet de compléter les indícacions données au sujer de la détec-
cion des erreurs systématiques dans la norme NF M 01-001 (article 4.3) par des renseignements relatifs
aux difficultés que présente, d'une fa�on générale, la recherche des erreurs systématiques et i la faqon
dont il y a lieu de concevoir cette recherche. 11 expose, á titre d'exemple, une méthode destinée i déceler
les erreurs systématiques susceptibles de se produire au cours du recueil des prélévements élémentaires
et qui peut, par conséquent, étre employée pour vérifier si des machines á échantillonner sont exemptes
d'erreurs systématiques.

2 GÉNÉRALITÉS

On ne peut établir de méthode unique permettant de déceler des erreurs systématiques dans les
échantilionnages, car les circonstances varient trop d'un cas á l'autre. 11 fauz toujours faire appel á ce propos
i une connaissance de la statistique mathématique que ne posséde pas le personnel courant exécutant
les échantillonnages-, les déveioppements ci-dessous ne doivent donc étre considérés que comme des
indications i utiliser judicieusement par une personne connaissant suffisamment la statistique mathéma-
tique pour pouvoir les adapter au cas concret qu'elle étudie.

D'une maniére générale, comme on le verra ci-dessous. les tests appliqués font appel á la comparaison
des résultats fournis par la mérbode suspectée d'erreur systématique avec ceux fournis par une ou plusicurs
autres méthodes. 51 ces méthodes de comparaison étaient rigoureusement exemptes d'erreurs systéma-
tiques, ¡e probléme serait simplifié-, mais, en réalité. on ne peut jamais affirmer qu'une méthode est exempte
d'erreur systématique. La méthode d*échantillonnage sur courroie arrétée parait bien étre exempte
d'erreur systématique dans son mode de recueil des prélévements élémentaires et peut donc, pour cette
raison, ¿tre considérée comme une métbode de référence pour déceler les erreurs systématiques suscep-
tibles de se produire au cours de cette opération. Mais il faut passer aussi par les stades de la préparation
et de l'analyse pour comparer les résultats et ces o

'
pérations peuvent introduire des erreurs systématiques

les résultats sont quand méme, dans ce cas, entachés d'erreurs systématiques.,

Les tests qu'on peut employer ne peuvent donc déceler, en réalíté, que des différences de grandeur
d'erreurs systématiques entre les diverses méthodes; il ne faut pas perdre ce fait de vue quand on inter-
préte les résultats des tests. On ne peut savoir. par exemple, laquelle des méthodes présente la moindre
erreur systématique., si l'on n'a pas cl'autres indications antérieures i ce sujet. forsqu'on ne fíait la compa-
raison qu'entre deux méthodes.

3 PRINCIPES

Théoriquement et pratiquemene, méme des méthodes d'échantillonnage rigoureusement exemptes
d'erreurs systématiques appliquées i un méme charbon ne donneraient pas des résultars identiques en
raison des erreurs aléatoires d'échantillonnage. Par conséquent les résultats donnés par diverses méthodesj
d'échantillonnage seront toujours différents. Cest seufement la comparaison de la grandeur de la diffé-
rence observée avec la grandeur probable de la différence due exclusivement aux fluctuations aféatoires
qui peut déceler une probabilité d'erreur systématique.

Les tests employés ont pour objet de donner une grande valeur-i cette probabilité; lorsqu'elle dépasse
une certaine valeur qu'on admet étre de 95 %, on dit que la différence observée est significative, mais
il reste toujours une probabilité (inférieure á 5 %) de conclure á I'existence d'une erreur systématique
alors qu*ii n'y en a pas. On ne peut faire baisser cette probabilité d'erreur qu'en répétant le test plusieurs
fois avec un résultat significatif ou en consentant des frais élevés en multipliant les prélévements élémen-
taires. Lorsque le test n'est pas significatif cela ne veut pas dire qu'iI n'y a pas d'erreur systématique;
mais seulement- qu'on ne peut la déceler. D'une faSon générale l'absence de différences significatives entre
les résultats donnés par plusieurs méthodes d'échantillonnage appliquées á un méme charbon peut faire
présumer qu'eIlles sont toutes exemptes d'erreur systématique, car il est peu probable qu'elles soient
toutes entachées d'une erreur systématique de mime sígne et de méme grandeur. De m¿me lorsque
dans une comparaison entre les résultats de n méthodes, il y a absence de différence significative entre
(n - 1) méthodes et différence significative entre les résultats d'une. seule méthode et ceux des (n - 1)
autres,. on peut présumer que ¿est cette méthode particuliére qui est entachée ci*erreur systématique.

Ces comparaisons entre plusieurs procédés d'échantillonnage font intervenir généralement des méthodes
statistiques délicates, notamment des analyses de variance.
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On ne pariera ci-aprés que de la comparaison entre deux procédés d*échantilionnage.

Comme. ainsi qu*on ¡'a die plus haur. on ne peut lamais affirmer qu'un procédé d'échantíllonnage
ese exempc d'erreur systémarique. cette comparaison permettra seulement de conciure s'iI exisce une
différence syscématique probable entre les résulzats des deux procédés.

Néanmoins. pour établír la zhéorie qui suir, on admettra que ¡'un des deux procédés ese exempt
d'erreur systématique décelable.

4 DÉCISIONS A PRENDRE

Avant toute opération il y a. lleu de prendre quatre décisions

1* 11 faur choisir la métbode d'échantillonnage avec: laquelle sera faite la comparaison de la méchode d'échan-
tillonnage suspecte.

2* 11 fauc choisir le caractére du charbon i sournectre au test: généralemene. on adoptera les.cendres
ou I'humidité: l'humidité est trés apte i donner lieu á erreur systématique par perte d'humidiré au
cours des opéracions postérieures au recueil de I'échantillon. Si on soupSonne que c'est un appareil
d'échantillonnage nouveau qui est cause d'erreur systémacique, il ne faut donc pas choisir comme
caractére I'humidité. de mime si on soupSonne que c*esz un certain broyeur qui échauffe trop la matiére
broyée et provoque une vaporisation d'humidíté, il ne faut pas choisir les cendres comme caractére.
Le bon sens intervíent donc dans le choix du caractére.

31 11 faut définir I*ordre de grandeur de l*erreur systématique qu'on désire déceler. C*est absolument
indispensable pour organiser le test fui-mime, car sí on désire déceler une erreur systématique d'un
ordre de grandeur faible, le test exigera un nombre de prélévernenes élémentaires croissant trés rapi-
dement au fur et á mesure que cet ordre de grandeur décroit.

4- 11 lauz ensuice décider si te test portera sur les résultats constacés sur des prélévements élémentaires
ciu bien sur les résultats conscarés sur des échantillons globaux. Cette décision dépend de la possibilité
mazérielle de recueillir les prélévernents élémentaires d'une certaine fagon qui va étre expliquée ci-
dessous.

5 CHOIX ENTRE PRÉLÉVEMENTS ÉLIÉMENTAIRES ET ÉCHANTILLONS -GLO13AUX

11 doic étre bien entendu d'abord que le test s'exécute sur le mime charbon.

Pour faire la comparaison des deux méthodes de prélévernents A et 8, la premiére idée qui se présente
á I'esprit est de recueillir alternatívement par les deux méthodes un mime nombre n de prélévements
éiémentaires, de mime masse. sur le mime charbon et de déterminer les résultats sur chacun des deux
termes des n paires de prélévements élémentaires ainsi constituées.

Mais il ne faut pas oublier que c'est la variance de I'échantillonnage qui g¿ne la dérection de I'erreur
systématique. Dans cette variance intervient la varíance entre unités élémentaires d'échancillonnage
du charbon échantillonné. 11 y a donc lieu, d'une maniére générale, d'effectuer ces tests de maniére que
la variance de la différence entre les paires de résultats des prélévements élémentaires effectués par les
méthodes A et 8 soit aussi faible que possible. 11 suffira, si les circonstances le permettent, d'opérer sur
un charbon dont la variance d'échantillonnage ese trés faible; dans d'autres cas on recueillera les prélé-
vements élémentaires par les méthodes A et 8 en des emplacements voisins car il y a généralement plus
de chance qu*on constate des teneurs rapprochées entre unicés élémentaires d'échantillonnage voisines
dans I'espace (corrélation entre ces unités). Cest ce qu'iI y a lieu de faire lorsqu'on le peut mais on ne le
peut pas toujours.

Si. par exemple, on soupSonne une machine á échancillonner opérant dans le cas de la méthode A
au déversement d'une courroie transporteuse d'introduire une erreur systématique, il faudrait, pour
autant que cela 5oit possible, adopcer comme méchode de comparaison 8 une mérhode dans laquelle
une machine i échantillonner considérée comme étant exempce d'erreur systématique décelable opére
également au déversement de la courroie et s'arranger pour que les deux machines tirent feur préléve-
ment élémentaire aussit8t I*une aprés I*autre sur le mime floc de charbon. Ce n'est pas toujours réali-
sable, par exemple si ¡'une des machines opére sur la courroie elle-méme.
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Cetre fajon de faire nécessite I'emplot d'un charbon différent de celui qui est habicuellement échantilionné. Or. ce
nouveau charbon risque de n'avoir plus des caractéristiques qui entrainaient, avec te procede d'échantilionnage
employé, une erreur systématique. Si l'on crainc que ce phénoméne se produise. on opérera avec le charbon habituel,
mais on devra. pour diminuer I'importance relative des errelurs aléatoires par rapport á I'erreur systérnatique, préiever
un nombre de paires plus important.

Dans ce dernier cas ou en un cas analogue on renonce á faire la comparaison sur des préiévements

éíémentaires, et on effectue la comparaison suivant le méme principe entre les résultats constatés sur des

échantillons globaux composés eux-mérnes d'un certain nombre identique de prélévements élémentaires

de méme masse, ce qui a l'avantage de réduire aussi ¡a variance entre ces résulfats mais entraine généra-

lement á faire au total un plus grand nombre de prélévemencs élémentaires que dans te premier cas,

donc augmente le remps quIl faut consacrer á I'opération et par conséquent ¡es frais.

Toujours dans le méme souci de. réduire la variance entre les résuitats. ¡l ese recommandé d'apparier

les échantillons pris par les méthodes A ee 8 sur des mémes livraisons du méme charbon.

Ay Cette méthode des échantilions a coutefois I*avantage qu*on connait généralement alors ¡a fidébté

des échantilionnages effectués par les deux méthodes A et 8, et on peut en déduire les quanticés p er y*

dont ¡l sera parlé plus ¡oin. ce qui évite I»épreuve préalable qu*il peuc étre nécessaire de faire ¡orsqu
1
on

opére sur des prélévements élémentaires.

6 MODE OPÉRATOIRE

On désigne par d la valeur numéríque de l'erreur systématique qu'on désire déceler.

Le nombre de paires de résultats i recuefilir, respectivement par les méthodes A et 8, doit étre tel

que, compte tenu de la variance du círactére étudié, on ait au maximurn 5 chances sur 100 de ne pas déceler
une erreur systématique égale - á d.

Ce nombre sera cl'autant plus grand que d (valeur que l'on s'est fixée) es; plus petit, ec que la variance

du caractére (que Von ne 'tonnait généralement pas á l'avance de faSon précise) ese plus grande.

Dans la suite on désigne par ZrAa différence, affectée de son signe. entre les résulzats de la rienle paire,

et par z la moyenne des valeurs Z,.

6.1 OPÉRATIONS SUR PRÉLÉVEMENTS ÉLIÉMENTAIRES

Une expérience préliminaire ese nécessaire quand on ne connaic pas la variance V,,de ladifférence Z,

variance qui dépend de la variance du caractére étudié. et de la maniére don£ sont associés les résultats
d'une m¿me paire.

L'expérience porte sur un nombre de paires au moins égal á 20. que l'on désigne par m (soft 2 m
prélévements élémentaires).

On calcule l*estimation Y* de la variance de Z,, soft

2
z, - 1

Y Z,
m M ( ~

puis la quantité p définie par

P2 2VZ p (2)

d
et enfín le rapport

p

Le tableau 1 donne, en regard des valeurs de
d

le nombre n de paires de prélévernents i effectuer.
p

Deux cas peuvent se présenter :

l*, cas : Le nombre de paires m de Vexpérience préliminaire est supérieur i n. 11 n'y a pas de pré-
lévements supplémentaires á effectuer, on calcule :

la moyenne - Y z,
M

ar
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et la quantité int4 1
dans laquelle t désigne la valeur de la variable t de Student au niveau de probabilité 95 et pour Y m
degrés de liberté. Un excraic de cette table ese donné dans le tableau 2 ci-aprés

TABLEAU l*.

d n**
p

0.1 650
0,2 163
0.3 72
0,4 42
0.5 28
0,6 20
0,7 16
0,8 13
0,9 10
1,0 9 1

Nombres arrondis donnés par la formule n 6,5 voir page 10).
Y le t de Student interviene dans les résultats.

TASLEAU 2.

y m 1 .5 7 8 9 10 15 19 25 30

t 2,57 2,46 2.37 1 2,31 1 2,26 -12,13- 2.13 2,09 2,06 2,0

0¿ conclut á I'existence d'une erreur systématique si la valeur absolue de _Z est supérieure á -1.
L'erreur systérnatique est comprise, avec une probabilité voisine de 95 %, dans I'intervalle

z + -1.

21 cas : Le nombre- de palres m de I'expérience prélimínaire est inférieur á n.
On effectue des prélévements supplémentaires de fágon á recueillir au total n, paires.
Le test s*effectue comme dans le premier cas, en prenant pour V, la nouvelle estimation calculée

sur les n paires, pour 2 la moyenne arithmétique des n paires. On remplace m par n dans I'expression
de -1 et on prend pour t la valeur fue dans le tableau 2 avec

y = n - 1 degrés de liberté.

REMARQUES

lo Lorsqu'on se trouve dans le deuxiérne cas il faudrait, en toute rigueur, avant d'exécuter le test,
ds assurer que, compte tenu de la nouvelle valcur de , le nombre n de paires de prélévernents est suffisant
p

et s*fl n'en est pas ainsi, effectuer de nouveaux prélévements.
(d d20 Lorsquenestau moinségal ¡30 inférieur á 0,5

)
on peue calcuier n en fonction de

7
parla reiation

n = 6,50 x
(�.)2

(cette formule est explicitée en 8 - 1).(*)
d

31 Si on connait á ¡'avance une valeur approchée de Y, (donc de p), la formule précédente peut étre
utilisée pour fixer le nombre de paires de I'expérjence préliminaire: on peut aussi utiliser le tableau 1,

d
qui, pour- >0,5 donne des valeurs de n légérement plus élevées.

p
La suite des opéracions est inchangée.

6,50 ese un nombre arrondi.
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6.2 OPÉRATION SUR ÉCHANTILLON
Si pour la raison indíquée plus hauc, on ne peut recuefflir les prélévements élémentaires par les deux

méthodes A et 8 en des emplacements appariés voisins, ce qui sera généralement le cas forsqu'on emploiera
comme méchode de référence la méthode d'échantilionnage sur courroie arrétée; il faut opérer sur échan-
tillons et remplacer dans l'exposé ci-dessus du test la valeur Z, de la différence entre valeurs appariées
de prélévements élémentaires par la différence Z, entre moyennes d'échantillons appariées prélevés
sur un mérne lot de charbon. Ceci fait tout le test s'éxécute exactement comme ii a été décrit plus haut,
en rempla5ant le terme de prélévement élémentaire par celui d'échantillon. Le nombre et la masse des
prélévements élémentaires de chaque échantilion sont déterminés conformément aux prescríptions du
Fascicule de documentation NF M 01-004 ce qui donne un renseignement sur la valeur de p et de Y,*,-
l'épreuve préalable pour évaluer ces valeurs devient alors généralement inutile.

7. EXEMPLES WAPPLICATION

7.1 1- CAS DES- PRÉLÉVENENTS ÉLIÉMIENTAIRES

Une certaine méthode d'échantillonnage A sur courant en chute libre est suspectée de donner lieu
á une erreur systématique de I'ordre de- grandeur de 0,5 % de taux de cendres (d = 0,5); on la compare
á une autreméthode 8 d'échantillonnage sur courant en chute libre réputée étre exempte d'erreur systé-
matique décelable. Les deux prélévements élémentaires appariés peuvent étre fairs cóte á cóte, on décide
donc d'opérer sur préiévements élémentaíres. On n'a aucune idée de ce que peut C-tre la valeur Y*, ni par
conséquent la valeur de p. on décide donc de faire une épreuve préalable avec m = 20 paires et le tableau 3
donne les valeurs ci-aprés exprirnées en taux de cendres, qu'on a constatées au cours de cette épreuve

TABLEAU 3.

N* de paire Méthode A Méthode 8 ZI, (Z,)2

1 28,0 26,1 + 1,9 3,61
2 25,4, 24.4- + 1,0 1,0
3 27,3 26,8 + 0,5 0,25
4 26,8 26,1 + 0,7 0,49
5, 24,5 22,8 + 1,7 2,89
6 24,6 24,1 + 0,5 0,25
7 25,6 25,6 + 0 0
8 26,0 25,3 + 0,7 0,49
9 27,0 27,7 0,490,7

Totaux instantanés + 6,3 9,47
10 etc. etc. etc. etc.
11

20

S z, 4,2 E
(Z�)2 14,34

La formule (1) donne en posant m 20

v-h 1
(14,34 (4.2)2) 0,708 qui est une estimation Y.*. de V,20

En employant cette estimation pour calculer p par la formule (2) on trouve

p = If2-x0,708 v"1-,416 1,19
d'

la valeur de - est donc 0.4201.
p 1,19



Le cableau 1 montre que le nombre n 20 est insuffisant ee il faut l'augmenter; on voit sur le tableau
que le nombre i trouver est certainement supérieur 131, par conséquent n peut étre calculé par la for-
mule

2
n = 6.50

�d)
En conservant la v»aleur de p trouvée plus hauz. on calcule donc

1 19 2n - 6,50 38.
-1.Z5

11 y aurait -donc lieu de prélever un nombre supplémentaire de paires égai 1 38 20 18.

Aprés prélévements de ce nombre suppiémentaire de paires, le tableau 3 seraic pou
.
ssé jusqu'á la

38* paire: admetzons que ce c.ableau donne une moyenne Z = 0,31 et permette de calcuier V*égal- á 0.70,
c'est avec ce nouveau Y,* qu*II faut maintenant calcuier la valeur de p. qui devient

p = /2_x0,70 %,'1.40 = 1.185.
La valeur de A est donc donnée par la formule,

82 �/107;71 02715.

Comme 2 = 0,31 est supérieur á 0.2715. on concluz, au niveau de confíance de 95 que la méchode A
est entachée d*une erreur systématique dont la valeur ese comprise entre

0,31 + 0.27 = 0,53
et 0,31 - 0.27 = 0,04

Cette valeur est donc définie d'une fagon incertaine en raison de I'écart des limites de confíance.

dLa nouvelle valeur de - résultant de la nouvelle valeur de p - 1.185 qui est 0,422 n'entraine
p 1,185

pas une nouvelle augmentatíon du nombre de paires, car elle est plus grande que la valeur de 0.4201
trouvée précédemment-

7.2 CAS DES ÉCHANTILLONS

Une méthode d'échantillonnage A sur courroie en mouvement suspectée d'étre entachée d'une erreur
systématique de I'ordre de 1 % de taux de cendres est comparée á une autre méthode 8 d'échantillon-
nage sur courant en chute libre réputée, exempte d'erreur systématique décelable. Comme les deux préié
vements élémentaires appariés ne peuvent étre faits c8te á c8te sur te courant de charbon, on décide
d'opérer sur échantillons. On estime d'autre part connaítre dans de bonnes conditions la variance
V,. 0,5 d'oú on déduit,:

p = V2--X0,5 - 1.

d
.

On a donc - = 1 et par conséquent, d'aprés le tableau 1, on recueillera 9 paires d'échantillons. On
p

établit alors un tableau de différences observées que nous supposeront étre te tableau 3 arrété á la 9* paire.
On a donc

E z, 6,3 = 0,70.
9 9

rLa valeur de a est donc, dans notre cas oú la variance V /0-5=0,5estconnue.égale á :A= 2,31 V -9

car on a t 2,31 pour Y = 9 -1 = 8 degrés de liberté -, on a donc �5 = 0,5444.

Comme 0,70 est supérieur á A = 0,5444 le test est significatif.
L'erreur systématique, toujours au niveau de conflance de 95 est comprise entre1

0,70 + 0,54 = 1.24
et 0,70 0,54 = 0,16
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REMARQUE

Le derníer tableau des résultats du cas des échantillons (les 9 premiéres paires du tableau 3)
présente une particularité qui attire l'attention sur un autre test beaucoup plus rapide, qu'il peut
¿tre utile parfois de faire pour se former une impression de la vraisembiance d'une erreur systéma-
tique. Ce cableau ne présente qu'un signe moins contre 8 signes plus, s*il n*y avaiz pas d'erreur
syszématique, il y aurait la méme probabilité a priori de rencontrer un Z, négacif que celle de retourner
pile dans le jeu de pile ou face, c'est-á-dire 50 %. Si on fait 9 épreuves, comme dans le cas du cableau 3,
la table de la lo¡ binominale montre que la probabilité de rencontrer une seule fois le signe - sur
9 épreuves. s'il n*y avait pas d'erreur systématique. ne serait que de 1,7 %. De lá i conclure qu'ii
y a une erreur systématique, il n*y a pas loin. Rien que l'examen de ce tableau donne donc déji une
forte présomption d'existence d'une erreur systématique. Le simple examen de la proportion des
signes - et + dans le tableau des valeurs de Z, obtenues est donc toujours á faire. il peut donner
des indications intéressantes sur la probabilité d'une erreur systématique et éviter de poursuivre
l'analyse.

8 JUSTIFICATION THÉORIQUIE DU TEST

8.1 Traitons d'ahord le cas, purement théorique. oú la variance V, est connue de fagon certaine (dans ce
cas il n'y aura pas d'expérience préliminaire pour estimer V,).

La courbe ci-contre représente la dístri-
bution de la moyenne 2 (moyenne de n valeurs 7)
dans le cas oú il n'y a « pas d'erreur systérna-
tique » : c»est une distribution normale de

moyenne 0 et de variance
n

Uintervalle cl'acceptarion de l'hypothése,
« pas d'erreur systématique » pour up risque

A de 5 % d'accepter cette hypothése quand elle
est fausse, est ¡Intervalle

v,A'A 2 A 2 x 1,96 2
VVI

(clans la lo¡ normale réduite ¡'intervalle :E 1,96 contient une probabilité de 95

On conclut donc á l*existence d'une erreur systématique si

1.96

La quantité définie au paragraphe 6

Vt Ln

prend ici la valeur 1,96 que¡ que solt n.n

Cherchons quel est le risque de conclure i l'absence d'erreur systématique fl Z 1 < a) alors que
celle-cl i une vaíleur d donnée.

Dans ce cas la distribu-
tion de est une distribution
normale de moyenne d, et de

v,variance -. La figure ci--
n

25 541 contre représente (en poin-
212 <- tillé) cette distribution

OA = a = 11,96
D VI

OD d.
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Le risque cherché est représenté par (»aire doublement hachurée de cette courbe (probabilité de ne
pas déceler une « erreur systématique » alors que cetteerreuresi: égale id). - 11 estégaiá 5 % si l'on a:

AD = 1,64

(dans la lo¡ normale réduíte. I'intervaile d: 1.64 contient une probabilité de 90 %) c*esz-á-dire
VI

d OA + AD = 1.96 +1,64 3,60

d'oú Pon tire. en posant d'autre part p2 = 2vS
d 3,60

0u n, 6.50 x
2

.
F " 72:

51 donc Y. ese connu, I'expressíon précédente donne ímmédiatement le nombre n de paires de prélé-
vemencs á faire pour
- d'une pare effeczuer le test de signification

comparaison de 1 1.96

- d'autre part, étre súr (195 %) que, que¡ que soit le résultat de ce. cese, un écart systémacique au
moins égal i d n*a pas pu étre ignoré).

L2 Supposons maintenant que la variance V. est inconnue, et qu*elle est escimée- (V*,) dans une expérience
préliminaire sur m paíres.

La dístribution *de la quantité V-*

(figure ci-contre) est une distribution de
Student i y = m - 1 degrés de liberté.

275
Uintervalle d*acceptation de l'hypothése
« pas d'erreur systématique » au risque de
5 % est I'intervalle A A' = 2 tO,975 (M - 1)
tO.975(M - 1) étant la valeur de la variable

A- A de Student i m - 1 degré de liberté qui a une
-to975 +t 0,375 probabilité de 2,5 % d'étre dépassée (I'inter-

valle ± t�,97. contient une. probabilité de
95%).

#V Cette valeur est lue dans la colonne V m - 1 du tableau 2.

On conciura donc á I'existence d'une erreur systématique

si > tO,975(M

solt : Z >'á

avec: t
Vim

'(t représentant tO.975(M

Cherchons la relacion qui dolt étre satisfaire pour que la probabilité de conciure i l'absence d'erreur
systématique (1 «2 1 < a) alors que ceile-cí a une valeur donnée d, soit de 5

La quantiré qui suit la lo¡ de t i v m 1 degré de liberté est alors
Z - d

EM*.
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La relation cherchée s'obtient de la méme fagon que lorsque la variance Y, est connue. les distances

OA . 1,96 et AD = 1,64

devenant respectivement

OA tO,975(M AD . to.950(m - 1) Mvilm /Z�
(dans la loi de Student I'intervalle 1 t0,950contient une probabilité de 90

On obtient :

d -M tO.975 (M + tO.960 (M -

ou en introduisant P2 = 2V*

d 1
� = "��2m tO.975(M + tO,950 (M

Si � est supérieur au 2* membre de cette égalité, le risque est inférieur 15 % le nombre de paires m est
p

suffisant.

si d est inférieur au 2* membre, le risque est supérieur á 5
p

11 faut effectuer des prélévements supplémentaires de fagon que, sur fe total des n paires dé préléve-
ments recueillis, I'égalité

d 1
p í t,.,7,(n + t..95. (n

soit réalisée de fagon aussi approchée que possible.

Le nombre n ne peut pas C-tre calculé de fagon certaine. En effet pour tout nombre n, le deuxiéme
membre de Pégalité a une valeur parfáitement déterminée, tandis que le premier membre dépend de p,
c'est-á-dire de V,*dont la valeur se modifie áu fur et á mesure que des prélévements supplémentalres sont
effectués.

On obtiendra une valeur approchée de n (et généralement suffisamment approchée)- en conservant

la valeur de l obtenue dans les m premiers prélévements, et en cherchant la valeur de n qui satisfaft á la
p

relation précédente. Cest de cette maniére qu'ont été calculées les valeurs qui figurent dans le tabfeau 1.
Comme on n'obtient qu'une valeur approximative de n 11 est utile de vérIfíer. en consultant le tableau 1

avec la nouvelle valeur de !que le nombre de prélévements a bien été suffisant.
p

Lorsque n dépasse 30. on a to..7.,. 1,96; to.95QI" lM
d 3,60 6,50et la relation devient 0u n
p 72n d

(iP)
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OBJET

Le présent fascicule de documentation se propose d'exposer des compléments qu'il peut atre
nécessaire, dans certains cas, d'ajouter aux méthodes décrites dans la norme NF M 01-001
« Combustibles minéraux solides - Méthodes d'échantillonnage des houilles et lignites durs » et
de fournir des justifications scientifiques des prescriptions énoncées dans cette norme.

2 CONSIDÉRATIONS GÉNIÉRALES

2-1 ERREURS ALLÉATOIRES ET ERREURS SYSTIÉMATIQUES

Les exposés qu'on verra plus ¡oin sont basés, sauf indications contraires, sur la théorie de
l'échantillonnage simple au hasard qui ne_s'applique qu'aux erreurs aléatoires; fl est donc rappeié
qu'i1s ne tiennent compte de I'existence d'erreurs systématiques que iorsqu*ils le spécifient
expressément.

Cela ne signifíe pas que ces erreurs systématiques peuvent étre considérées comme rati-
quement inexístantes, car malheureusement le cas contraíre est trés fréquent. Un fascicufe

d
e

documentation spécial est consacré aux méthodes i employer pour les déceler et les évaluer (voir-
fascícule NF M 0 1 -006 « Méthode permettant de déceler Vexistence des erreurs systématiques »).
Aucun procédé statistique ne peut les réduire, la seuie chose i faire lorsqu.'on les a décelées, ¿est
d'en trouver la cause et de la supprimer.

Les erreurs aléatoires intervenant dans un échantíllonnage étant inévitables, les informations
fournies par un échantilionnage ne sont lamais certalnes : elles sont toulours affectées d'une
robabilité d'erreur; cette probabilité d'erreur est le complément á Vunité de ce qu'on appelle
e seull de probabilité qui est, admis dans tous les énoncés de la norme étre, de 9 5 0100.

2.2' ÉCHANTILLONNAGE SIMPLE ^U HASARD ET ÉCHANTILLONNAGE SYSTÉMATIQUE

Comme il est dit ci-dessus, ¿est i la théorle de Véchantillonnage simple au hasard qu'11 est
fait, appel généralement ci-aprés, comme dans les traités d'échantillonnage. pour justifier les pres-
criptions de la norme (c'est-á-dire un tirage au hasard des prélévements élémentaires sur le lot
de charbon). En pratique, pour des raisons de plus grande facilité d'application, le mode d'échan-
tillonnage utilisé est Nchantillonnage systématique. Ce fíait souléve trés souvent 1'objection que,
dans ces conditions. les justifications scientifiques de la norme ne sont plus valides.

Ce n'est pas exact. car il est démontré par des considérations théoriques et des expériences
faciles á faire sur modéles de distribution, que Nchantillonnage systématique donne, pour les
distributions susceptibles d'P-tre rencontrées dans les échantillonnages de charbon, des résultats
au moins aussi fidéles et, en général plus fidéles que Péchantillonnage simple au hasard, notam-
ment dans le cas fréquent des distributions comportant une tendance, c'est-á-dire celles dont la
moyenne varie en fonction du temps ou de l*espace.

La seule précaution 1 prendre. dan% te cas de Nchantillonnage systématique. pour éviter une
erreur systématíque, c'est de s'efforcer d'éviter, lorsqu'on est en présence d'une distribution qui,
d'aprés les renseígneríients dont on dispose, posséde une tendance pouvant Atre périodique,
d'effectuer les prélévements élérn

*
entaires avec une période pouvant étre égale 1 la période de la

tendance de la population ou á un multiple entier de celle-ci.
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Lorsque, par conséquent, on a vérifié la fidélité d'un échantilionnage par les théories de
I'échantillonnage simple au hasard, on peut étre assuré, sauf te cas exceptíonnel d'erreur systé-
matique dont il vient d'étre parié, que Papplication de Péchantillonnage systématique assurera
une fidélité au moins aussi bonne et, dáns la grande majorité des cas, meffleure, ce qui fournit
une marge de sécurité.

La raison pour laquelle on ne vérifie pas la fidélité au moyen de la théorie de Péchantillonnage
systématique est que cette théorie montre qu'on ne peut estimer la fidélité que lorsqu'on posséde
sur la distribution du lot échantillonrié des informations que, dans la pratique, on ne peut généra-
lement recueillir.

2.3 TERMINOLOGIE ET DÉFINITIONS

Tous les termes statistiques empioyés dans la norme NF M 0 1 - 00 1 et les fascicul es de documen-
tation annexés. sont conformes aux termes énumérés et définis dans la norme NF X 05-020 :
« Termes employés dans Pestimation et le contr8le de la qualité »; elle est complétée par une
tabie alphabétique permettant de retrouver facilement les définitions. Le lecteur est donc prié
de se référer i cette norme s*11 rencontre des termes dont il ignore ¡e sens.

Un terme quí peut préter i confusion est celui de « fidélité » dont la valeur numérique
s'exprime généralement dans le cas de la norme par un pourcentage, par exemple 1 11% de cendres.

i, Cette valeur numérique est d*autant plus faible que la fidélité est meílleure et réciproquement.
11 est donc opportun de qualifier une fidélité de mefileure ou pire et non pas de plus élevée otí
plus basse.

.2-4 CONCEPTION GIÉNIÉRALE DES CONSIDÉRATIONS THIÉ01RIQUES EXPOSÉES ET RAPPEL
DES PRINCIPES ESSENTIELS.DE LA THÉORIE SCIENTIFIQUE DE L-lÉCHANTILLONNAGE

Comme on Pa vu dans la norme, la fagon dont est conque l'exécution d'un échantillonnage
du charbon est la suivante

2-41 On commence Nchantillonnage sur� un lot de charbon en faisant état d'abord de résultats
fóurnis par les enseignements de l'expérience acquise et d'études expérimentales nombreuses
et approfondies. Ces résultats; sont pris pour base pour éyaluer te nombre et la masse des prél&
vements élémentaires i adopter en commengant un échantillonnage pour assurer une certaine
fidélité pour les charbons réputés les plus dífficiles á échantillonner. Dans la trés. grande majorité
des cas, Féchantillonnage exécuté dans ces conditions assurera donc une fidélité au moins aussi
bonne que celle de référence et le risque couru sera seulement d'avoir fait un échantilionnage
plus long et, par conséquent, plus coúteux qu'il n'était nécessaire, c'est-1-dire ce qu'on appelle
un suréchantillonnage.

2-42 Cest ensulte sur l'échantillon recuefill, lui-mf!me, qu'on vérifíe expérimentalement la
fidélité effectivement obtenue, afin d'en tirer des conclusions pour de futurs échantillonnages á
effectuer sur le méme charbon. La maniére de faire des expériences a été spécialement étudiée
pour qu'elles puissent étre exécutées par le personnel courant chargé des échantillonnages.

Le nombre des prélévements élémentaires agit sur la fidélité de I'échantilionnage. La masse
des préiévetTients élémentaires est fíxée en fonction des considérations de granulométrie pour
éyiter des erreurs systématiques

Cette maniére de concevoir 1*"antillonnage s'écarte des pratiques antérieurement adoptées. Ces pratiques,
lorsqu'elles n'étaient pas purement empiriques et bien incapables. alori, de f0urnir une évaluatíon de la fidélité de I'é~-
tilionnage. reposaient sur des formules établies d'aprés des tbéories dues i divers auteurs. Ces formules se pro~aient de
calculer. d'aprés des observations pouvant étre faítes directement sur le charbon á échantilionner, ce qu**n appelle récart-ryPC
de la distribution du caractére á étudier dans le iof- Cerenseignement, torsqu'il es% exacr- permer, une fois connu. de calculer
le nombre de prélévernents élémentaires nécessaíres pour issurer á Nchantillonnage la fidélité de référence et. par c»nséquent,
d'entamer Nchantillonnage avec te nombre convenible de ces prélévements élémentaires.

Malheureusement l*expérience avait prouvé qu'on obtenait de cette fagon des résultats mauvais et I'exam¿-n attentif
des théories employées a montré qu*elles étaient toutes trés contestables. Cest la raison pour laquelle on les a abwtdonném.
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La théorie de Véchantillonnage simple au hasard qu'on trouve exposée dans divers traité;
modernes d'échantíllonnage (*) est basée sur le tirage au hasard d'un certain nombre d'indívidus
n, parmi les N individus composant le, lot et sur I'observation d'un caractére que nous admettrons,
dans notre cas, étre la moyenne arithmétique du taux de cendres de I'échantillon global constitué
des n individus en question. La théorie montre que cette moyenne est une estimation, exempte
d'erreur systématique, du taux de cendres du lot.

Les individus considérés dans le cas d'un lot de charbon, comme dans le cas de toute matiére
en vrac d'ailleurs, sont les N masses égafes du charbon en ¡esquelles on admet. par ¡a pensée, que
la totalité du lot pourrait étre divisée en ce qu*on appeile unités éiémentaires d'échantilion-
nage. Le prélévernent fait au hasard d'un de ces individus par I'échantilionneur est le préléve-
ment éiémentaire. C'est donc en réalité la masse recueilije pa

.
r ¡',out¡¡ de l'�échantillonneur qui

crée I*unité élémentaire d'échantilionnage. c'est-á-dire I'individu du lot. Chacun de ces indivídus
est porteur d'un taux de cendres et ¿est la popuiation fórmée de ces N taux de cendres qui cons-
titue, au point de vue statistique, la population i échantilionner. La variance du iot est donc la
variance de ces N taux. Comme il y a autant de distributions de taux qu'il y a de masses d'unités
élémentaires d'échantilionnage, bien que toutes ces distributions aient la méme moyenne qui est
le taux de cendres du lot, il y a en princípe autant de variances de lot qu'iI y a de masses de prélé-
vements élémentaires.,ce qui est trop souvent perdu de vue.

La conséquence en est qu'au cours d'un échantilionnage on ne doit jarnais modifier la
masse des prélévements élémentaires et qu*on ne peut pas tirer de conclusions, au point de vue
de ¡a fidélité, d'un premier échantilionnage exécuté avec une certaine masse de prélévements
élémentaires sur un certain charbon, pour un second échantilionnage exécuté sur le méme char-
bon, mais avec. une autre masse de prélévement élémentaire.

Les n prélévernents élémentaires de Véchantillon global constituent eux-mémes une popula-
tion'd'individus. La moyenne arithmétique de leur taux de cendres est une estimation exempte
d'erreur systématique, du taux de cend,res du lot, comme 11 a dé¡¡ été dit plus haut. La variance

n
de ces taux de- cendres muitipliée par est une estimation exempte d'erreur systéma-

tique de la variance du lot..

Une autre variance qui joue un r8le essentiel pour Nvaluation de la fedélité de I'échantilion
nage esr ce qu'on appelle la variance de la moyenne d'échantilion, appelée quelquefois aussi
variance d'échantillonnage, et qui est la variance des moyennes de tous les échantilions distinas

n
de n Individus, en nombre C

N
, susceptibles ¿'étre tirés du lot considéré. La théorie montre que

cette variance est égale 1 la variance du lot divisée par n, le nombre de prélavernents élémentaires
de Nchantillon. C'est ce qui montre que,la dispersion des moyennes d'échantillon par rapport
i la valeur vraie, de la moyenne du lot diminue lorsque le nombre n augmente, c'eSt-i-dire que la
fidélité de Nchantillonnage devíent melifeure. Lorsqu'on connait ou qu'on peut estimer la varlance
du lot (voir article 3 ci-aprés), on peut en déduire la variance de la moyenne d un échantillon
constitué de n prélévements éiémentaires, et. Inversement, on peut calcuier le nombre de préla-
vements élémentaires assurant i I'échantilionn'age la fidélité de référence.

Si la distri6ution^du lot
,
obéit i

,
1
.
a 1

1
o¡ dé Laplace-Gauss qu'o

.
n désig

-
né �abi*tuelleinent sotís le

nom de M normale, la distribution des moyennes d'échantillons est aussi une dístribution nor-
male. Mais si la distribution du lot n'est pas une distribution normale, ce qui est: le cas le plus fré-
quent, la théorie montre également que la distribution des moyennes d'échantillons converge
rapídement, vers une distribution normale i mesure que n augmente (théo.réme dit : « Central »

. de la statistique mathématique). ce qu i est trés ¡ m portant pour - la p ratique de l'échanti 1 Ion nage et
I'évaluation de la fidéfité de Nchantillonnage.

Par exemple, W. COCHRAN « �ampling Techniques » et HANSEN, HURWrrZ. et MADOW (Sarnplesurvey
metbods and theory).
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3. CALCUL D-APRÉS LES RENSEIGNEMENTS EXPÉRIMENTAUX
DU NOMBRE DE PRÉLÉVEMENTS ÉLIÉMENTAIRES NÉCESSAiRE

3.1 ESTIMATION DE LA VARIANCE DU LOT ÉCHANTiLLONNÉ

La variance elle-cnéme du lot échantílionné n*esc pas, dans la trés grande majorité des caz. accessible i un calcul exact. On
ne peut que f*estirner. soit par une expérience spéciale. ainsi que nous I*admettrons pour l*exposé théorique ci-aprés, soit par
une estimation faite sur I*échantilion recueilli ¡u¡-méme. ce qui est ¡e cas courant de la pratique.

Admettons qu'on ait recueifli au hasard un nombre no de prélévements éiémentaires sur un lot de charbon dont on désire
estimer, par un échantillonnage. le taux de cendres. 51 on appcile xi ¡e taux de cendres observé sur le i éme prélévement éiémen-
taire, Nstimation de la wariance de la population. c'est-á-dire du lot en question est donnée par l*expression que démontre la
théorie de I*échantilionnage

no 2 1 1 - no 2]

n.- 1 no

Afin d'obtenir une estimation digne de conifiance de Y., no doit étre égal ou supérieur á 3 0 et étre de préférence de I'ordre
de 100. 11 vaut mieux recuefifir ces informations sur un certain nombre k de fivraisons du charbon considéré que sur une
seule. On obtient aiors une meilicure estimation de la variance Y. par l*exprelsíon

(ni 1 ) vi

(ni b)

Vi étant la variance estimée d'aprés la formule (1) sur la jérne livraison et ni. le nombre de prélévements éiémentaires
recueillis sur cette j éme livraison. Sien entendu tous ces prélévements élémentaires doivent étre de méme masse.

11 y a licu de bien remarquer que les valcurs des taux de cendres observées sur chaque prélévement élémentaire sont
forcément entachées des erreurs de préparation et d'anaiyse consécutíves á ¡'observation qu'ii faut faire de xi.

On admettra que I'erreur qui en résulte pour I'estimation de V. peut étre négligée dans les opérations ultérieures, en
raison du nombre des prélévernents élémentaires qui intervíendront dan% l'échantifion global.

Remarque. - On a en fait estimé par V la quatité Y, + P. V, étant ¡a variante du lot et P la variance de préparation ec
d'anafyse, qui esc supposée étre La méme. quelie que soit I'importance de Uchantillon global; ¡a variance d*un
échantilion global constitué de n prélévements élémentalres est

+ P
n

donc voisine de

vi+ P
P + P

La fagon don% on opére lorsqu'on évalue la variance du lot sur I*échantilion préleyé lui-méme fait justement l'objet des
prescriptions de la norme et de ses complémenu.

3.2 CALCUL DUNOMBRE NIÉCESSAIRÍE DE PRÉLÉVEMENTS ÉLIÉNENTAIRES

3.21 Échantilfonnage simple au hasard'

Lorsqu'on recueille, sur le méme charbon que ceiui qui 2 servi i l'évaluation de V.. des échantilfons com~ de ni préW
vements élémentaires de méme masse que ceux e-ployés fori de I'évaluation de Vo. la variance V., de la mojenne des échantil-
Ion% en q uestion est obtenue par la refaxion générale : , 1

y
1

+ P (3)
ni

qui exprime I'additivité des variances, oú P est fa variance de préparatíon et d'analyse de I*échantilion global sur lequel cn déter-
mine la valeur de la moyenne d'échantílion.
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Pour réaliser une certaine fidébté d'échantillonnage F,, au seuil de probabilité de 9 5 on doit, d'aprés la théorie de
Véchantillonnage. avoir

2 V/ F, soit Vn,
4

4 Y,
d'oú ni

F¡ 2-4P
(4) d'aprés (3)

Si. sur te méme charbon et avec la méme masse de prélévemenc élémentaire, on avait recueilli un échantilion d'effectif
n2 et si on voulait réaliser alors une fidélité F2, on auraic de méme

4 Y.
n2 --

F22 - 4 P
(4 bis)

Le rapport des nombres de-prélévementa éiémentaities dan% ¡es deux cas es% donc

n, FI' - 4 P

2-4 P
(5)ni F2

Dans te caz oú on préparerait et analyserait séparément chacun des ni prélévemencs élilímentaires. on aurait. au lícu de
Nquation (3). la relation :

Y. p
y., + - (6)ni ni

Ce qui montre que dan& Véquation (4) P deyrait alors étre divisé par ni . ce qui diminuerait le nombre de préiévements
Mémentaires nécestaire pciur obtenir la fidéficé F,

11 y a fleu de remarquer que, dans la pratique. les valeurs observées sur ¡esqueiles on opére sont toutes entachées des
erreurs de préparation et danalyse et que les variantes de moyennes d'échantilions observées sont, par conséquent. ce que nous
avons appelé V�

51, comme on I'adm« daos la norme (article 1.3). P ne doit paz dépauer le cinquiéme de V.1 on peut se placer dans le

caz le plus défavorable en posant p

áw
D'autre part. on ~f de voir- plus haut que V»j on peut d*nc écrire

4

p 0.05 F 12 (7)
4 x 5

En portant cette valear de P dan% les équationa (4). (4 bis) et (5) on a

4 Y.
ni

2
(8)

F112 -

n2
F 2 (S bis)

F2
5

d**ú n2 4 F12 ten

ni 5 FI 2 _ F12

formule indiquée dan% lanorme (article4A) pour le cas oú l'on désire une fidélité F. auficude la fidéfité de référence F,.
Si l'on avait besoin d*évaluer la valeur effective de P, te fascicule de documentacion NF M 0 1 -005 « Méthode permettant

d'évaluer les erreurs de préparation et d*analyse» donnerait les éléments désirés.
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3.22 Échantillannage subdivisé

La norme a décrit . dans son articie 4.21. la méthode de I'échantilionnage subdivisé. Dans ce cas, les t sous-échantilloni
obtenus sont préparés et ana¡ysés séparément.

La variance de la moyenne d'échantillon déterminée. comme ¡l vient d'étre dit, sur les moyennes des r sous-échantillons
s'éyalue comme fi suit. en atímettant qu'on connaisse la valeur de Y. pour ¡a wariance du lot, comme fl a été dit plus haut.

Dans Féquation (3) V.In, ne change pas, maíz P esc remplacé par PIr.

En effet, sí on considére ¡a wariance de la moyenne thé<>rique de chacun des r sous-échantiiloni due uniquement á la variance
yo -

de I'erreur aléatoire de préllévensent Y. cette variance est : ni chaque sous-échantillon se composant de pré-
t

lévementa élémentaires et la variance de la moyenne observé* de chacun des sous-échantilions est

r Y.
r

La wariance de ¡a moyenne des rsous-échantillons. qui est la variance de la moyenne de Véchantillon. devient alors

Vni ' V. -� 1

.

-- v. P
ni r r ni + (9)

formule qui remplace alors l'équation (3).

Si on da compare aux équa~s (3) (analyse sur échantilion Ciobal) et (6) correspondant au cas o4 I*on préparait et analysait
séparémefit ¡es o, préllévementa Mérnentaires. *o constate que

p p
P > >

ni

Par conséquent. I*échantilionnage subdivisé réduit bien le nombre de prélévements élémentaires nécessaires pour obtenir
la fidélité de référence loriquon o* fait qu'une seule préparation et analyse sur l'échantillon giobal.

Un avantage analogue� est une conséquence de ¡a préparation et de l'analyse séparées de ni prélévernents élémentaires
[cas de I*équatíco (6% toutefais ~¡os Important que dan% le premier cm oú� en plus. les frais et le temps passé sont moindres.
Nchantillonnage subdivisé est donc un compromis iúdicieux. c'est ce quí fait son grand lntérét pour les estimations de fidélité

p
d'échantilions. En remplagant P par 7 dan% les équations (4 bis) et (5). �n peut en déduire les équations analogues 1 (19).

(S bis) *t (0 ter) p*ur le cm de I*échantillannage- subdivisé.

4 TYPES DIVERS DlÉCHAN'TILLONNAGES

les échantillonnages d¿s types simple au hasar'd et systématique ont dé¡¡ fait Vobjet de
remarques i l'articie 2.2. Ces types d échantilionnages se combinent avec les échantilionnages
dits subdivisé et dédoublé, cités dans la norme, qui ont spécialement pour objet de faciliter et
de simplifier la vérification de la fidélité de I'échantilionnage. La norme a décrit dans l'articie 4.21
la fagon de faire cette vérificafion par Véchantillonnage subdivisé, recommandé pour Nchantillon-
nage des lots isolés. On verra plus loin comment se fait Cette vérification de la fidélité par l'échan-
tilionnage dédoubié. Ce dernier type d'échantillonnage n*est empioyé que dans les cas d'échantil-
lonnages pratiqués sur des courants importants de charbon de méme provenance et de méme
qualité, défilant de fagon continue pendant une certaine période, pouvant étre une semaine, un
mois ou un trimestre, pendant laquelle Finformation demandée i Péchantillonnage est de fournir
Pestimation de la moyenne, pendant cette période, d'un caractére que nous admettrons ici étre
le taux de cendres (cas de livraisons courantes faites i de gros consommateurs comme des centrales
électriques ou des usines métallurgiques.)

On divise alors ce courant de charbon en un certain nombre d'unités défilant en se succédant
sans interruption pendant la période considérée et dont la définition varie suívant la nature du
courant de charbon. Ce peut étre, par exemple, le train, la péniche, pour des fournitures faites
i un gros consommateur, ou te. tonnage brúíé par poste dans une centrale électrique.
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Lorsque touces ces unités successives font chacune l'objet d'un échantilionnage représentatif,
on pratique ce que la norme appelle I'échantilionnage continu ; lorsque cet échantilionnage repré-
sentatif ne porte que sur une certaine proportion des unités qui défilent, on pratique ce que la
la norme appelle un échantillonnage intermittent. Ce dernier type d'échantillonnage peut étre
pratiqué, avec avantage, au point de vue des économies de frais d'échantilionnage, sans nuire i
la fidélité de I'échantillonnage, lorsque le courant de charbon en cause est de qualité trés réguliére.
On trouvera plus loin I'exposé des modes de vérification de la fidéiíté i appliquer dans les cas de
I'échantilionnage continu et de Nchantillonnage intermittent.

Dans ces cas les échantilionnages des unités effectivement échantillonnées sont effectués
avec les nombres et masses de prélévements élémentaires prescrits par la norme pour la nature
et la granulométrie du charbon considéré et suivant les modalités d'exécution également indiquées
par la norme.

il est intéressant de savoir, pour des examens statistiques éventueis auxquels on voudrait
procéder dans certaines circonstances particuliéres, qu'au point de vue de la théorie gériérale de
I'échantilionnage, I'échantilionnage continu est un échantilionnage stratifié et I*échantilionnage
intermittent un échantilionnage en grappes á deux degrés ; on peut ainsi se reporter rapide-
ment dans ¡es traités d'échantillonnage aux expressions spéciales de variance qu'il y a lieu d'appli-
quer dans ces cas. Cest ainsi qu'on verra apparaitre plus loin dans la justification de la vérificacion
de la fidélité de I'échantilionnage intermittent une expression qui est relative i I'échantilionnage
en grappes i deux degrés.

5 VÉRIFICATION DE LA FIDÉLITÉ PAR ÉCHANTILLONNAGE SUBDIVISÉ DANS
LE CAS DES LIVRAISONS ISOLÉES ET PAR ÉCHANTILLONINIAGE DÉDOUBLÉ
DANS LE CAS DES LIVRAISONS RÉGULIÉRES PAR COURANT DE CHARBON DE

TONNAGE IMPORTANT

5.1 ÉCHANTILLONNAGE SUBDIVISÉ

Ce type d'échantilionnage a dé¡¡ fait l'objet d'un exposé dans la norme (articie 4.21). 11 n,y a
donc ici qu'i compléter cet exposé sur certains points et i donner un exemple pratique d'appli-
cation. La justification du mode de vérification de la fidélité fait l'objet d'un chapitre ultérieur.

5.11 Le tableau 1 ci-dessous donne un modéle d'enregistrement des résultats d'un échantilionnage
subdivisé

TABLEAU 1
Enregistrement des résultats d'un échantilionnage subdivisé

N- des Résuitats des Carrés des résultata
sou"chantilione soux-échantilions des cous-échantiliona

1 15,3 234,09
2 17.1 292,41
3 16,5 2.72.25
4 17,2 -295,84
5 15,8 249,64
6 16,4 268,96

TOTAUX: M 98,3 G 1 613,19

MMoyenne - = 16,4
6

Étendue W - 17,2 - 15,3 1,19
Somme M = 98,3
Somme des carrés G 1 613,19
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MI
(article 4.21) pour escimer la valeur5.12 La norme indique. la formule 0,50

:TVI G
numérique de la fidélité obtenue.

Cette formule s'établit comme suit

m 2

La variance des résultau des r sous-échantí llana est égai* 1 G - Cest la formule classique du calcul

d'une variance.

Cestímation de la variance des résultau de toutes les combinaisons possibies de r sous-échantilions tírés du lot es% donc

r M2) m 2

r

Vestimation de la variance de la moyenne des résultat: de toutes les combinaisons esc
Or

m 2

(r

Son écart-typc est donc et I'expression numérique de la fidélité de ¡*échantillonnage

est alors donnée par t

cú t est égal au t de la lo¡ de Student &u scuil de probabilité de 9 5 % pour r - 1 degré de liberté qui pour r 6 est égal á
2,57. Si on faft te caícul clansí la formule ci-dessus on trouve

0,469

qui a été arrondie á 0,50
2:

cm qui assure une marga de sécurité.
6

Contrairement i ce que pourralent faire croire, les formules ci-dessus, si l'on fait varier le
nombre r de sous-échantillons sans modifier le nombre ni de prélévernents élémentaires qui ont
servi i les constituer, Nquation (9)

V p
V --t +
A ni r

montre que le changement de la fidélité ne provient pas d'une moclífication de la variance de la
y

population V., te terme --l restant inchangé, mais d'une modification des valeurs de P et de r,
n,

laquelle entraine un changement du t de Student qui dépend du nombre de degrés de liberté
(égal i r - I).
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5.13 Uéchantillonnage subdivisé peut, dans certains cas, non prévus dans la norme mais qu 1on
peut cependant parfois rencontrer, devoir étre pratiqué avec un nombre r de sous-échantillons
supérieur i 6.

Les limites W,, et WH se calculent alors avec les formules respectives

WS = g 1 F (*) WH = gj

dans lesquelles g, et 92 sont tirés du tableau 11 suivant.

TABLEAU 11

Valeurs de g, et 92

6 7 a 9 lo

91 1,3 1,7 2,0 2,3 2,6

92 5,3 5,9 6,5 7,0

et les valeurs de t sont extraites du tabieau 111 suivant -

TABLEAU ti§

Valeurs du t de Student
(seuil de probabilité 95 %)

de fibert& 5 4 7 9 > 30

t 2,57 2,45 2,37 2,31 2,26 2

5.14 Exemple numérique Wapplication

Un navire ayant déchargé des menus non épurés avec un taux de cendres normal annoncé
de 1 6 A. on a recueilli 6 sous-échantillons de 64 prélévements élémentaires chacun, soit au total
3 84 prélévements élémentaires. La fidélité désirée était de :E 0, 5 <y,, de taux de cendres. Les résu
tats obtenus furent ceux du tableau 1. page 9. Les limites W,, et WH furent respectivement

,0 = 0,65 WHW 2,65

L'étendue W étant de 1,9 elle se place entre 0,65 et 2,65, on peut donc en conciure que I'échan-
tillon a été recueilli avec la fidélité désirée de -E 0,5%.

Ainsi qu'il est dit dans la norme NF M 01-001 (4.21) dont l'articie 5.13 ci-dessus consxkue un complément.
ws etws< sont les limites respectjvementinférieure et supérieure de l'étendue W. différence en vaieur.absofue entra les
résultacs le plus hauz et le plus bas des sou"chantilions. F est la fidélité désirée.
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D'autre part on peut évaluer la valeur effective de la fidélité obtenue au moyen de la formule

2

0,50 \//-;� qui donne alors 0, 5 0 1 613,19 0,83
6 6

chiffre plus élevé que ± 0,5; une partie de I'excédent est due á l*application du coefficient de 0,50
au lieu de 0,469 réel, le reste est dú au fait que les valeurs calculées en statistique ne sont jamais
que des valeurs probables. Dans le cas actuel des tests plus raffinés montrent que les chiffres 0,5
et 0,83 ne sont pas significativernent différents

5.2 ÉCHANTILLONNAGE. CONTINU

5.21 Le type d'échantillonnage employé dans ce cas est Véchantillonnage dédoublé. c'est-á-dire
un échantillonnage subdivisé réduit á deux sous-échantilions qui sont préparés et analysés sépa-

0 rément.
Uéchantillonnage de chaque unité fournit- donc deux résultats.

5.22 On répéte cet échantillonnage sur 10 unités successives, ce qui donne donc 10 paires de
résultats. On détermine sur chacune de ces paires la différence en vaieur absolue des deux résul-

- tats, ce qui donne 10 différences d dont on calcule la moyenne

5.23 Cette moyenne jest comparée 1 une valeur de référence D quí serait i prévoír, si la fidélité
désirée était réalisée et- qui est extraite du tableau IV suivant.

TABLEAU ¡Y
Échantilionnage continu Valeurs de D

Fidéfité
désirée, Nombre d'unités n pour #*que¡ la fidélité indiqué* ci-contre est nécessaire

1 2 3 4 s lo 15 20 25 30 35

0,25 0,20 0,28 0.35 0.40 0,45 0,63 0,77 0,89 1,0 l., 1 1,4
0,50 0,4 0,6 0,7 0,8 0,9 1,3 1,5 1,8 2,0 2,2 2,8
0,75 0,6 0,8 1,0 1,2 1,3 1,9 2,3 2,7 3,0 3,3 4,2
1,00 0,8 1,1 1.4 1.6 1,8 2,5 3,1 3,6 4,0 4,4 5,6
1,50 1,2 1,7 2,1 2,4 2,7 3,8 4,6 5,4 6,0 6,6 8,5
2,00 1,6 2,3 2,8 3,2 3,6 5,0 6,2 7,1 8,0 8,8 1 1,3

D
et on calcule te rapport

d

Test d*hypothése

Dan% le cas de l'étendue W, on faft un test d*hypothése F 0.5; d'oú Ws 0,65 et WH- 2,65: la valeur trouvée
W - 1,9 permet d'accepter cette hypothése avec un rizque de S'X, ce qui veut dire que foraque F - 0,5 fl n'arrívem que
5 fois sur 100 que I'on sera conduit á conciure F =,M�- O.S. Cependant si I'on avait testé I*hypothése F - 0,83 (correspoodant i
WS - 1.08. WH - 4,40) cette hypotbése auralt égalernent été acceptée. Toute bypothése correspondant á une valcur de F

cornprise entre Fa = 1-9 - 0,4, FH - 29 - 1,4 est égalernent acceptée (interville comprenant en
5,3 1.3

partículier 0.5 et 0.83).

C _ rm
Dans le caz du calcul 0,5 C - *a fait une estimation par Intervalle k 95% de F.
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5.24 Si ce rapport est supérieur i 2.0 on adrnet qu'on a recueilli un nombre trop grand de préié-
vements élémentaires.

5.25 Si ce rapport se place entre 2.0 et 0,67 on adrnet que le nombre des prélévernents élémen-
taires est correct.

5.26 Si ce rapport est inférieur i 0,67 on adrnet que le. nombre des prélévements élémentaires
est trop faible.

5.27 On procéde alors, lorsqu'iI y a lieu, i l'ajustement du nombre de prélavernents élémentaires
comme íl suit

Si on a recueilli un nombre trop grand ou trop petit de prélévements élémentaires. ajuster
ce nombre conformément au tableau V ci-aprés.

TABLEAU V
Échantilionnage continu Ajustement du nombre de préiévements élémentaires.

D
>% 2.0 < 0,67

d d

Diminuer le nombre� Augmenter te nombra
de prélé~ents de prélévements

d éjémentafres de d Mérnentalres de

2 i 2,6 331j«,. 0,67 á 0,50
> 2,6 50-1,, 0,50 100,1',

5.28 Le nouveau nombre de prélévements élémentaires étant ainsi calculé ou n'ayant pas été
modifié (cas 5.25) faire une nouvelle série d'échantillonnages dédoublés sur 10 unités succes-
sives nouvelles et opérer comme il vient d'étre dit pour te premier leu de 10 unités. Si ce
second jeu, dans le cas oú le premier leu de 10 prélévements élémentaires correspondait au cas
5.25 ; correspond au cas 5.25, I'échantilionnage pourra ensuite étre poursuivi sous une forme
dédoublée (yoir plus' loin).

Si le premier jeu avait nécessité un alustement des prélévements élémentaires pour le second
jeu, poursuivre I'échantilionnage dédoublé sur des jeux successifs de 10 unités en ajustant chaque
fois successívement le nombre des prélévements élémentaires, comme ¡*indíque le tableau V
jusqu'á ce que deux jeux successifs correspondent au cas 5.25.

A partir de ce moment, I'échantillonnage pourra se poursulvre sous une forme non dédoublée
et Péchantillonnage dédoublé pourra n'étre repris qu*i titre de vérification sur 10 unités qui pour-
ront étre successives ou n'@tre choisies, par exemple, toutes les cinq unités. Si certe vérification
de la fidélité exécutée sur ce jeu de 10 unités décelait la nécessité d'un ajustage du nombre de pré-
lévements élémentalres. il seralt nécessaire de refaire un ajustement successif de ce nombre de
la fagon dé¡¡ Indiquée.

5.29 Remarques
11 peut arriver que, parmi les résultats observés sur les sous-échantillons, on

constate que I*un d'eux est en désaccord fiagrant avec les autres résultats. observés
sur le mérne charbon. On peut donc suspecter qu*une faute i été commíse dans le mode
opératoire appliqué pour déterminer ce résultat. On peut employer Pépreuve suivante
pour décider si, oui ou non, ce résultat peut étre considéré comme aberrant et étre
rejeté.
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Si la différence entre la paire de résultats á laquelle appartient le résultat suspect est
supérieure á 3,5 fois la différence moyenne d obtenue en excluant la différence anor-
male du calcul de la moyenne, rejeter la différence considérée et prélever sur une nou-
velle unité une nouveile paíre de sous-échantillons. par échantillonnage déc1oublé,
qui remplacera dans le calcul la paire rejetée.

2,-) On peut vouloir utiliser le procédé de I'échantillonnage dédoublé pour d'autres
valeurs numériques de fidélité désirée que celles figurant dans la premiére colonne
du cableau (V. Les valeurs de D variant proportionnellement á cette valeur numé-
rique, il est facile de trouver la valeur de D convenant au cas considéré.
3o) 11 est commode d'enregistrer les résultats observés sur chaque paire de sous
échantillons comme Vindique le tableau Vi.

TABLEAU VE
Enregistrement des résultats d'un échantilionnage dédoubíé effectué sur, 10 unités

taux de cendres en pourcentage

Valcurs abservées Di«ére~A entre
Numéros sur les deux Valeurs valcurs abservées

d'áchantéll*n sou~antilioni de la Moyenne sur $es deuxd'échantilions sous-~ntilions
Maximale Minimale

1 11,1 10,7 10,9 0,4
2 12.4 12,2 12,3 0,2
3 12.5 12,4 12,4 0,1
4 10,6 10,4 10.5 0,2
5 12,5 11,7 12,1 0,8
6 12,0 1 1,9 12,0 0,1
7 12,2 12,0 12,1 0,2
8 10.8 10,1 10,4 0,7
9 8,2 8,0 8,1 0,2
lo 10,8 10,6 10,7 0,2

totaux P= 1 1 1 110,0 M 1 11,5 T 3,13,

MMoyenne 1 1,2
10
TDifférence moyenne d - = 0,31
lo

le calcul peut étre vérifléfacilement car on doit avoir
P - T �- 3,1

et P + 2M - 223,1
c - 12,4 - 8,1 = 4,3 (voir échantillonnage intermittent, article 5.3).

5.210 Exemple numérique Wapplication
Un charbon est en cours de réception i une usine fonctionnant huit heures par jour ouvrable,

des bilans calorifiques cloivent y étre établis chaque mois et le taux de cendres moyen sur cette
, L'unité adoptée est la tonne de charbon allant aupériode est demandé i une fidélité de _+ 0,5 </I

foyer pour chaque poste de buit heures. On recueille sur chaque unité un échantillon dédoublé et
au bout de 10 postes, la différence moyenne d est égale á 0,48.

av
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On voit dans le tableau IV que pour la fidél ¡té de-+ 0,5 % et 25 un ¡tés (25 postes de h u it heu res
Dpar mois) la valeur de D = 2,0. La vaieur de ~ est donc égale á 4.2. valeur supérieure á
d

2,0; on a donc recucilli un trop grand nombre de prélévernents élémentaíres.

Conformément au tableau V on réduit ce nombre de 50 % et on opére avec ce nouveau nombre
de prélévements élémentaires pour poursuivre I'échantillonnage dédoublé sur un jeu de dix unités
nouvelles. On constate que sur deux jeux successifs de dix unités, on trouve que d a les valeurs

D
respectives de 1,2 et 2,2 correspondant aux vaieurs de _= de 1,7 et 0,9 toutes deux

d
comprises entre 0,67 et 2,0. On continue donc I'échantillonnage avec ce nombre de prélévements
élémentaires et on décide de faire une vérification en faisant un échantillonnage dédoubié á raison
de un poste par semaine seulement.

5.3 ÉCHANTILLONNAGE INTERMITTENT

5.31 Conception générale de Péchantillonnage intermíttent

Dans le cas de cet échantilionnage, destiné i permettre de réaliser des économies de fraís
d'échantillonnage sur des charbons qu'on sait suffisamment réguliers, la fidéfité dépend de la
proportion entre ¡es unités échantillonnées. au cours de la période et le nombre total d'unités de
la période et du nombre de prélévements élémentaires recueillis sur chaque unité échantillonnée.

Si donc il y a une forte variance entre moyennes d'unités. il n'y a pas Wintérelt á recueíllir un
grand nombre de prélévements élémentaires sur chaque unité, c'est-á-díre i obtenir une esti-
mation de la moyenne d'unité avec une trés bonne fidélité.

On vérifie donc d'abord que le nombre d'unités échantillonnées est suffisant pour pouvoir
obtenir la fidélité désirée et, ensuite, que le nombre de prélévements élémentaires recueillis sur
chaque unité est suffisant. Ces deux facteurs sont donc vérifiés séparément et un ajustement est
fait sur chacun d'eux.

5.32 Vérification de la fidélité
5.321 . On recueille des échantillons dédoublés sur chacune des dix unités échantillonnées. on cléter-

mine la différence moyennet d entre les dix paires de valcurs de sous. échantilions comme dans
te cas de I'échantillonnage continu, mais on détermine en plus une quantité c dite étendue, qui
est la différence en valeur absoíue entre la plus élevée et la plus basse des moyennes des dix échan-
tillons (voir tableau Vi oú c - 1 2,4 - 8,1 - 4,3).

5.322 On vérifíe d*abord la proportion d'unités, échantillonnées et. á cet effet, on compare l'étendue
c i une valeur de référence C. calculée au moyen de I'expression C = a F. F étant la fidélité

Cdésirée et a un coefficient extrait du tableau VO ci-dessous; on calcule le rapport
C

TABLEAU Vil
Valeurs de a

Proportion Nombre d'échantilioni Compris dans la moyenne de la ~ade consídérée
des unités

échan- 1 2 3 4 5 lo 15 20 25 30 sotillonnées

0,05 1,5 2,2 2,7 3,1 3,4 4,9 6'0 6,9 7,7 8,4 10,9
0,10 1,6 2,3 2,8 3,2 3,6 5,1 6:2 7,2 8,0 -8,8 11,4
0,30 1,8 2,5 3,1 3,6 4,0 5,6 6,9 8,0 8,9 9,8 12,6
0,50 2,0 2,8 3,5 4,0 4,5 6,4 7,8 9,0 10,1 11,0 14,2
0,60 2.2 3,1 3,8 4,4 4,9 6,9 8,4 9.7 10,9 1 1.9 15,4
0,70 2,4 3,4 4,1 4,8 5,3 7,5 9,2 10,7 1 1,9 13.1 16,9
0,80 2.7 3,8 4,6 5,3 6,0 8,4 10,3 1 1,9 13.3 14,6 18,8
.0,90 3,1 4,4 5,3 6,2 6,9 9,7 1 1,9 13,8 15,4 16,9 21,8
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5.323 Si ce rapport est supérieur á 1,8 on adrnet que Féchantillonnage qu'orí avait adopté comprend
un trop grand nombre d'unités.

5.324 Si ce rapport se place entre 1,8 et 0,6 on admer que I'échantillonnage qu'on avait adopté
comprend un nombre d'unités correct.

5.325 Si ce rapport est inférieur á 0.6 on admet que Nchantillonnage qu'on avait adopté comprend
un trop perit nombre d'untiés.

5.326 On procéde i l'ajustement du nombre d'unités i échantilionner comme il suie

Si Véchantillonnage adopté comprend un nombre considéré comme correct, on passe á la
vérification du nombre de prélévements élémentaires recueillis sur chaque uniEé. comme il est:
dit plus loín.

Si I'échantillonnage adopté comprend un nombre trop grand ou trop faible d'unités, on ajuste
la proportion d'unités échantillonnées, c'est-á-dire ce qu'on appelle la fréquence d'échantillonnage.
conformément á la régle suivante.

si > 1,8 diminuer le nombre d'unités échantifionnées, d'un tiers,
C

Csi 0,6 augmenter ce nombre de moitié.

Si cet ajustement indique que toutes les unités do¡vent étre échantillonnées, adopter le type
d'échantilionnage continu. Dans te cas contraire, recommencer le cycle décrit plus haut avec le
nombre d'unités échantillorinées corrigé, ce qui revient á modifier la fréquence des unités, échan-
tillonnées.

On vérifie ensuite, comme fl est dit plus haut, sur les 10 premiéres unités rencontrées, que

la proportion des unités échantillorinées est correcte, c'est-á-dire que le rapport tombe entre
c

1,8 et 0,6. Naturellement, au cours de cette- série -d*échantilionnages, on continue i calcuier la

différence moyenne d comme 11 a été'ditr plus haut.

c
5.328 lo�sque- le rapport - tom be entre les valeurs 1,8 e-t 0,6, on pa'sse i la vérification du

d
nombre de prélévernents élémentaires de la fagon suivante

La valeur de la différence moyenne i étant déjá calculée comme í1 vient d'étre dit, on calcule
cle.,rapport
d

.5.329 Si ce rapport est supérieur i 9,3 on acírnet qu'on a recueilli un trop grand nombre de prélé-
vements élémentaires sur chaque unité.

5.32 10 Si ce rapport se place entre 9,3 et 2,3 on admet que le nombre de prélévements élémentaires
est correct.

5.3211 si ce. rapport est inférieur'á 2,3 on adme'tque I'on a recueilli un nombre de prélévernent élé-
mentalres trop fíaible sur chaque uníté.

5.321,2 Si on a recuefil! un nombre de pr'élévements élémentaires trop grand ou trop petit, ajuster
le nombre de prélévements éfémentaires conformément au tableau Vill ci-apras.
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TABLEAU Vill
Échantillon intermittent. Ajustement du nombre de prélévements Mérnentaires par unité

C C- < 2.3> 9,3
d d

Diminuer le nombre C Augmenter le nombre
de préie"'vements de prélévements

d élémentaires de d élémentaires de

< 11,2 33 > 1,8
1 1,2 so 1,8 100-1,.

5.3213 le nombre de prélévernents élémentaires ayant été ainsi corrigé, ou n'ayant pas éré modifié.

C
si le rapport -= était tombé entre 9,3 et 2.3 continuer á effectuer ¡es échantillonnages dédoubiés

d
sur des séries de dix unités en vérifiant le nombre de prélévernents élémentaires comme il a été

.dit précédemment et en corrigeant ce nombre" progressivement, si ¿est nécessaire, jusqu'! ce

C
que sur deux jeux successifs de dix échantillonnages dédoubiés la' valeur du rapport -= tombe
entre 9.3 et 2.3. d

5.3214 Uéchantillonnage dédoubié peut ensuite n'étre exécuté qu*i titre de vérífication comme il
a été indiqué pour Péchantillorinage continu.- ,

Méme lorsqu'on n'échantillonne plus par échantilionnage dédoubié, il est opportun de calcuier
I'étendue c.sur 10 échantilions successifs et de la comparer avec la valeur de réiférence C et avec

la valeur de d calculée sur ¡es 10 derniers échantillons dédoubiés recueillis auparavant, afín de
vérifier si des variafions ne se

'
sont pas produites dans la qualité du charbon. Au cas oú cette Yéri-*

fication décélerait une variation, reprendre l'échantillonnage dédoubié complet. pour ajuster de
nouveau la fréquence d'échantillonnage et le nombre des prélévements llémentaires recueillis
sur chaque unité éch-antilionnée

n -0 peut accélérer et simplifier Vopéradow c*mme- 11 juit..-A ~r du moment- oú- an n*échantillonne plus par
échantilionoage dédoubié. établir une liste de tous les récultata d'échantiikm succenifs et calcuier i'étendue c pour chaque
groupe de dix échantillons succenifs. Pour chacun de ces groupes. comparer cefte étendue c dés qu*elle a été calculée i la
derni

i
ére diffé

1
rence icalc�lée sur les

.
dix échanti

1
lions dédoublés recu

.
e¡$¡¡% précédemment et avec

.
la valeur de r'éférenCe C

c
Si -= no se place pas entre les- limites de 9,3 et 2.3 ajuster le nombre de prélévementa élémentaires et reprendre

d
I*échantilionnage dédoubié complet jusqu'á ce que deux ieux successifs de 10 échantilions dédoubiés donnent des valeurs

c c c
de se plagnt entre 9,3, et_2.3. Si est satisfaisant, mais si - se place en debors des límites 1.8 et 0,6, comparer

d c
C avec les vaiéurs précédentes obtenues de c. Si cette valeur de c différe d'au moins trois fois des précédentes valeurs. il est
probable que ¡a variabilité naturelle du charbon a changé. Modifier afors le nombre d'unités échantilionnées. comme il a été

indíqué plus -haut. íusqu'á ce que ce rapport se place, en utilisant les derniers c calculés sur des groupes de 10 échan-
tilions, entre les límites i,8 et 0.6. - . 1 . a .- _. ..

Si c différe de moins de trois fois des précédentes valeurs. calcuier la moyenno des quelques derniéres valeurs obtenues

de c et prendre cette moyenne de c pour calcuier le rapport et se servir de cette valeur du rapport pour aluster te

nombre des unités échantilionnées. 11 n*est donc pas nécessaire en opérant ainsi, lorsque le nombre des prélévements éiémen-
taires n'a pas hesoin d'étre modifié. de reprendre I'échantilionnage dédoublé.

Si on a affaire á un charbon trés régulier et si on constate au cours de la période d'échantillonnage dédoublé que sur
c10 échantilionns dédouhtés. Ntendue c est inférieure á 3. ii.est recornmandé de no pas empíoyer te rappor.t mais de

chercher i obtenir, pour chaque échantilion une fidélité fixe de + 1 et d'ajuster le nombre de préiévements élémentaires
D

en employant le rapport comme dans le cas de I'échantilionnage continu avec ¡a vaieur de 0 0.8 (yoir tabieau IV
pago 12).
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5.321 5 Remarques. - On peut observer des valeurs d'une différence d ou d'une étendue c dilférant
respectivement beaucoup des autres valeurs de d et c. Pour décider si, oui ou non, ces valeurs
extrémes doivent étre considérées comme devant étre rejetées, opérer pour la valeur de d
comme dans le cas de Véchantillonnage continu.

En ce qui concerne la vaieur de c, si cette valeur est réduite á la moicié de sa valeur iniciale
par I'exclusion d'une seule valeur d'échantillon, rejeter cette valeur et recueillir un nouvel
échantillon avant d'analyser les résultats.

5.3216 Exemple numérique dapplication. Une certaine qualité de charbon était échantíllonnée
dans une usine une fois par semaine, les unicés cons.idérées étaient de 20 tonnes et le tonnage
quotidien reju était en moyenne d'environ 60 connes. soit 3 unités, le nombre de prélévements
élémentaires effectué par unité échantillonnée était de 24. on désirait avoir la valeur moyenne
rrimestrielle du taux de cendres avec une fidélité de 0,50j,

Les résultats des 10 premiers échantilionnages dédoublés effectués en réparrissant I'échantil-
lonnage sur les différents jours de la semaine et les différentes heures de la journée donnérent
les résultats suivants (voir cableau VI, page 14) :

Moyenne d'ensemble 11,2 %
Différence moyenne 0,31 0/.
Etendue c 4,3 %

Au bout de trois mois, c'est-á'dire de treize semaines, on avaic recueilli, á raison d'un échan-
tillon par semaine 13 échantillons. et pour quatrc-vingt-sept journées de livraisons effectives
87 x 3 -- 26 1 unités; la fréquence d'échantilionnage avait donc été de

13- = 0.049 soit 0,05.
261

En se reportan-t au tableau'Vll (page 1 S). on voit que pour cette fréquence er le nombre de
15 échantillons pendant la période, chiffre le plus voisin de 13, on trouve oc� 6.0.
La fidélité demandée étant de + 0,5, la valeur de C est par conséquent égale á 6 x 0,5 = 3.
Le rapport c est donc égal i 3 . :u 0.7, ce qui est supérieur á 0,6, la valeur de référence infé-

-C 4,3
rieure. Rien n'¡nclique donc que la fréquence d'échantilionnage soit insuffisante, mais en raison
de la proximité de la valeur 0,6 de la référence inférieure.11 sera opportun de faire une nouvelle
vérification sur les 10 échantillons suivants.
En ce qui concerne le nombre de prélévements élémentaires. on voit que te rapport

c 43- = 13,90
0,31

est plus grand que la valeur de référence supérieure de 9,3, on en conclut donc qu'on a recuelili
un nombre de prélévements élémentaires trop élevé et qu'on peut le réduire de 50 % (Tableau
VW, page 17). on n'effectuera donc plus que 1 2 prélévements élémentaires par unité échantillonnée.

6 JUSTIFICATIONS SCIENTIFIQUES DES TESTS DE FIDÉLITÉ EMPLOYÉS
AVEC LES ÉCHANTILLONIMAGES SUBDIVISIÉS ET DIÉDOUSLÉS

6.1 UTILISATION DE L'ÉTENDUE A TrME DINDICE DE LA VARIABIUTÉ

Aínsi qu*on ¡*a vu dans V*exposé des vérifícations de la fidéfité de I*échantillonnage. ces vérifications sont e«ectuées au Moyen
de procédés qui ne comportent pas le calcul proprement dit de la variance de la moyenne d'échantilion. _.

Le procédé statistique employé est un test d'hypothése se proposant seufement d'évaluer si la valcur obcenue i l'échan-
tillonnage de la fidélité est significativement différente de la fidélité désiréc.

Cette fagon d'opérer est d'abord préférable á une estimation par te calcul de la fidélité obtenue, car cette estimation est
basée sur une estimation d'écart-xypc qui peut étre mauvaise en raison du nombre souvent trop faible des prélévements élé-
mentaires recueillis.

Elle permet d'autre part. et c'esc son trés grand avantage. d'organiser, ainsi qu'on ¡*a vu. des tests de fidélité se bornant
i comparer certains indices, dont le calcul est tr¿s simplifié. avec des grandeurs repéres déterminées une fois pour toutes et
figurant dans la norme ou les fascicules de documentation annexés. Corganisation de ces tests est telle qu*iis peuvent étre
exécutés par du personnel courant.
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Cette organisation a été grandement facilitée par l'empíoi de Vétendue comme indíce de la variabilicé, au lieu de I'écart-
cype, comme d'ailieurs c'cst devenu I'habitude dans un grand nombre d'échantillonnages industrieis. par exemple dans Vindustrie
des constructions mécaniques. Cette étenduc, comme on ¡*a Yu plus haut déiá. est l*écart entre la plus é¡cvée et la plus baise
des valcurs observées.

Des études théoriques ont montré que I"étendue moyenne observée W esc liée i l'écart-typc ry de la distribucion, supposée
normaie. des vaieurs observées par la relation

nw
(1,0)

oú o, est donné par te tableau IX ci-dessous.

TAGLEAU IX

Vaieurs de a� et de

2 3 4 5 7 4

0.886 0,591 0.481 0.430 0,395 0.370 0,351 0,337 0,325

1.128 1.692 2.059 2.326 2.534 2,704 2,847 2.970 3,078

Comme on peut admettre que la population considérée est normale dans le cas qui nous occupe, on peut donc estimer
l'écart-type au moyen de Féquation (10) lorsqu*on a observé W. Cette estimation ne sera pis exaccemenc la méme que celle
obtenue par une estimation directe, mais les deux réstáltaxi ne seront pas significativemenc dilférents.

Uénoncé d'une étendue sans renseignement simultané sur le nombre d'observations effectuées pour I'observer est dénué
de toute vadeur. 11 en esc de méme d'ailleurs pour les estimations de variance et d'écart-type.

6.2 FIDÉLITÉ DES INDICES DE VARIABILITÉ

*2Si la vraie valeur d'une variance est n son estimation #s . au seud de probabilicé de 95%. se placera entre deux valeurs

de référence LH et Lg qui dépendent du nombre de degrés de liberté, lequel est égal á n - 1. n étant le nombre d'observations
ayant serví á I'estimacion . ces límites LH et Ls sont fournies par te tableau X ci-dessous.

C

TABLEAU X

Valeurs de LH et La (Variance)

de J¡h*rtá so
n-

Limite
supéricure 2,57 2,41 n2 2.29 <s2 2,1 9 .2 2,1 1 ,2 2,05 2 1,83 o2 1,71 2 1,63 2 1,43 o'

Limite
-

inférleure 0, 17 a 2 0,21 a 2 0,24,,2 0,27 o2 0,30 a2 0,32 <,2 0.42a 2 0.48 a2 0,52 ti 2 0,64 cs 2

Par exemple pour un nombre d'observations n 10, c*est-i-dire 9 degrés de liberté. l*estimation de la variance se placera
entre 0.30 a2 et 2,1 0 a 2. l'erreur dont elle sera entachée peut donc étre de 1 00'Y-

4v
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Les limites correspondantes pour Vécart-type sofit fournies par le tableau Xi ci-dessous.

TABLEAU XI
Valeurs de L»H et L'& (écart-type)

4 7 4 9 la 15 lo 25 so

Limite
supérieure 1,60 n ¡.SS n 1.51 1,48 a 1.45 (y 1.43 a 1.35 1.31 1.28 n 1,20 n

L.H

imite
inférieure, 0.41 a 0,46 «T 0,49a 0,52 <7 0.55 n 0,57 ti 0,65 0.69 ti 0,72 41 0.80 n
L

L.a

1

1 --1 1 1 1

Par exempie pour n - 10. c'est-á-dire 9 degrés de liberté, I'estimation de I'écart-type peut se placer entre 0.55 a et
1,45 a: l*erreur dont efle est entachée peut donc atteindre 50%.

Ces tabieaux montrent que. pour des nombres d'observations faibies, ¡es estimationa qu'on peut faire de l'écart-type
peuvent étre trompeuses; c*est la raison dé¡¡ invoquée précédemment de l'adoption d'un test destiné á permextre d'appréciar
si la fedélité obtenue est sitnificativement différente de la fidéfité désirée. Le danger est moindre de prendre des décisiona
erronées oa alternativement. contradictoires.

6.3 ÉCHANTILLONINIAGE, SUBDIVISÉ

Test de fidélité de Véchantillonnage

Si Von appelle a, l'écart-fyp* de la distribution des valeurs observées de %*u%-échanti ¡lona (c'est-á-dire des moven~s

de sous-échantilions), composés chacun de 21 prélévements élémentaires. la moyenne des r valeurs de sous-échantillons

a pour écart-type Au seufl de probabilité de 95'/'t'i on doit donc avoir

2a,.
I Q CU

F �/ t
2

F étant la fidélité désirée.

Uéquation (¡0) vue plus haut montre que l'étendue moyenne W, correspondant á cet écart-%yp* est

on a donc

W,
F Vf r

2

oú est donné par le tableau IX..

On ¿lémontre d'uiie maniére générale que si, sur une population normale, on recueifie successivernenit des échantillons
compotés chacun de r valeurs observées et ayant chacun une certaine étendue, l'étendue W aura une probabilité de 9 5 % de
se placer entre des limite% respectives; DH Wr et Dg W. supérleure et inférieure pour lesquelles DH e% Dg sont donsés
par le tableau XII ci-destouz.

TABLEAU XII

Étalement de Vétendue

Nombra de
3 4

.
5 6 7

,av
D- 2,81 2.17 1,93 1.81 1,72 1,66 1,62 1,58 1,56H

D, .0,04- 0.18 0,29 0.37 0,42 0,46 0,501 1 0.52 0,54
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Uéquation (1 2) vue plus haut montre alors que I'étendue des r valeurs de sous-échantillons doit se placer entre

F X/' DH et F V' r Da
2 0, 2 a,

Dans le cas de r = 6 sous-échantillons ces expressions deviennent
5,3 F et 1,3 F

Vest la base du tableau fl (page 1 f).

6.4 ÉCHANTILLONNAGE CONTINU PAR ÉCHANTILLONNAGE DÉDOUSLÉ

a) L'équation (t 0) et le tableau iX indiquent que 1*écart-type a est égal dans le cas oú il y a seufement deux valeurs
observées á 0,886 d, d étant afors Vétendue moyenne des deux valeurs observées, c'est-á-dire la différence moyenne en valeur
absolue entro ces deux valeurs.

Si les vaieurs observées sont les résuitats obtenus sur deux sous-échantilions, I'écarc-type cr considéré est I'écart-typC
de ces résultats. La moyenne d'échantillon qui est la moyenne de deux résultats a donc un écart-type égal i c/1/ 2.

Au seufl de probabilicé de 9 5 %, la valeur numérique F de la fidéliré de Véchantillon doit donc satisfaire i I'équation

F 2 conformément i l'équation plus générale (t l).

On pourrait donc estimerau moyen dei'étendue moyenne-j1aficiélité obtenue, mais cette étendue moyenneétantcalculée
sur un nombre toujours relativement faible d'échantillons dédoubiés. Vestimation ainsi obtenue pourrait étre entachée d'une
forte erreur; c*est la raison pour laquelle la préférence est donnée au test.

b) Le tableau IX montre que pour 2 sous-échantilions la moyenne de I'étendue W entre 2 valeurs de sous-échantillons a
pour valeur 1. 1 28 <Y. tt étant l'écart-type de la distribution des valeurs de sout4chantillons.

D*autre part. a2 étam: la variance de cette distribution, ¡a variance de la différenca affectée de son signe entre deux valeurs

de sous-échantillons est 2 cr2, mais dans ce caz. la moyenne des di«érences est nulle, par conséquent 2 a 2 est égal i la moyenne
des carrés des différences.

Dans de cas que nous considérons, il s*agit de calculer la variance de Vétenclue, c'est-á-dire de la différence en valeur
absolue. Pour obtenir cette varlance il faut donc retrancher de 2 a2 le carré de la moyenne 1, 1 28 a c'est-á-dire (1, 128 a)2.

Uexpression de cette variance est dom

[2 - (1.128)2] c,2 0.7276 a2

L'écarr-type est égal i

01/ 0.7276 0.8525 a-

Si donc, comme on lo fait dana le test, on prend une moyenne d étabile sur 10 étendues de %out-échantilions. l'écart-type de—
la distribution de ilera

0.8525- cr - 0.27 a
_v/

On peut admettre que cette distribution est normale, par conséquent d a une probabílité de 9 5 de se placer entre

1. 1 28 a + 2 x 0,27 o :t 1,67 a et
1. 1 28 2 x 0,27 a �-. 0,5 9

D'autre part, si on appelle D la moyenne de la distribution des d. on a

D = 1. 1 28 1. 13 a d'oú
D

«í.M

Les limites 0,59 a et 1,67 a ci-dessus peuvent donc s'écrire

0,52 D et 1.48 D, soit avec une approximation suffisante

D 3 D- et
-2 2

D 2Les rapports correspondants sont donc 2 et

ar
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d'oú les vaieurs de référence indiquées dan% le test, de 2,0 et 0,67 pour le rapport

D'autre part. s'il étaic demandé d'échantilionner chaque unité avec une fidélicé de t F. chaque moyenne d'échantillon
devrait avoir cette fidélicé; la variance d'une moyenne d'échantillon étant

2

I'écart-type correspondant serait au seuil de probabilité de 95 <%. on devraic donc avoir

2-

F. c'est-i-dire F -Vr2»

2

Mais ce n'est paz ¿e résuitaz d*une unité qui est demandé á ¡a fidélité F. c'est ¡a moyenne de m unités; chaque moyenne
1-

d'unité n'est donc demandée qu'á ¡a fedélité F 5 m, d'oú

F

Comme D = 1. 1 28 c on a donc

D 0.80 F k m
kí 2

AY Cest avec cette, formule que te tabíeau, OV a até établi.

Lorsque D se piace en debori de ¡Intervalle 0,67 ec 2.00 vu cí-desaus, ¡e nombre de préíévements élémentaires do¡%

d
étre modifié. Mais Vestimation d'une-variance sur un nombre relativement faible de résultats étant, comme naus I*avons vu.
entachée d'une erreur importante. le nombre de prélilvements élémentaires qu'on pourrait calculer d'aprés cette estimation
pourrait étre sérieusement erroné. Si on Vadoptait on pourrait dépasser I'e«et cherché et provoquer i l'épreuve suivante uno

-00 décision contradictoire. Cest pourquoi le test prescrit scuiement des modifícations de nombre de prélévements élémentaires
dans des proportions choixies empiriquement plus faibíes.

6.5 ÉCHANTILLONNAGE INTERNITTIENT PAR UN ÉCHANTILLONNAGE DÉDOUBLÉ

6.51 Généralités

40 Au fleu d'échantiílonner toutes les unités (par exemple traina) de la période. comme dans I'échantilionnage continu. on
n'échantillonne daos le caz d'échantifionnage intermittent qu'un certain nombre de ces unités. Néanmoins, 11 s*agit toulours
d'obtenír une estimatica du taux mayen de cendres du charbon compris dan* la période sans zacrifier sur la fidéfité désirée
mais en réalisant des économies importantm

On est amené alors á considérer, comíne on le verra plus loin. dant te mode d'échantilionnage une variance tonle Y T
définie par l*exprestion :

YT- vu+ VE (13)
dam; laquelle :

Vu = variance entre moyennes d'unités
VE - varíance entre moyennes d'échantillons

composés chacun du nombre de prélévementa élémentaíres initiaiement prévu par la norme pour la nature du charbon échan-
tíllonné, mais qui peut étre modifié au tour% du test de fidélité par suite des ajustages éventucisí faire.

Ainsi qu'on ]*a vu dam; l'arcicie 4 « Types divers d'échantilionnage », te mode d'échantillonnage ne s*applique qu1 un cou-
rant de charbon de quafité réguliére. on peut admettre ici que VE ne variera que trés peu d'une unité i l'aucre.

On a vu également que, dan% ces conditions (article 5.3 « Échantillonnage Intermittent »). il n*y a pas intérC-t i rechercher
un VE faible, donc i augmenter le nombre de prélévements élémentaires si Vu esr grand. On admet d'aprés la pratique de cet
échantíllonnage qu*un rapport satisfalsant est : -

VE. vu

5
et c*est ce rapport qui est adopté dans les calculs qu*on verra plus loin.

On voit alors facitement d*aprés l'équation (13) qu"e Von a alors les relations

5 VT
vu VT - VE - VT 1,2 vu

6
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ISO (the International Organization for Standardization) is a worldwide federation
of national standards institutes «SO Member Bodies). The work of developíng
Internationaí Standards is carried out through ISO Technicai Committees. Every
Mernber Body interested in a subject for which a Technical Cornrnittee has been set
up has the right to be represented on that Committee. International organizations,
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Page S. Sub-clause 3.1.1, 8th and 10th fines : —time- shoulcí read —true—.

Page 8. Sub-clause 3.5.1, 5th paragraph. last line : delete —lt—.
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and so VO n, [V.,
ín, - l� p]

n2 [í/_
(,n2

n, 2 n21) P]

Pa.ge 82. Clause FA, 1 Oth líne sboulcí read **P*.
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P
2

Pi2
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INTERNATIONAL STANDARD ¡SO 1988-1975 (E)

Hard coal Sampling

1 SCOPE ANO FIELD OF APPLICATION Clause 3 gives general principies and describes the
procedure of repticate sampling which is used to determine

Thís International Standard specifies methods of sampling whether the desired sampling precision has been attained.
hard coa¡, for both routine and special purposes, to provide This procedure. once understood, is very simple to operate;
samples for general analysis and for the determination of- the numerical checks on the resuits obtained are describedber total rnoisture. ¡t also outfines the principies to be taken in annex C and the theory underiying it is explained in
into consideration when taking the sample and preparing it annex G.
for analysis.

The principies of this International Standard may also be
The whole of the above refers to taking the sample. When
the gross sample has been obtained, laboratory samples

used for taking samples for the determinatíon of physical must be prepared from it and instructions for these-
characteristics, such as particie size and density. and the procedures are given in clauses8 andg. A procedure for
determination of rheological properties. For physical checking errors of sample preparation is given in annex 0.
characteris

*
tics it may be necessary to collect a greater mass and the theory underiying this procedure is explained in

of gross sample than th
Í
e minimum specified, either by annex H. lf there is any doubt as to whether the samplíng

increasing the mass of each increment or by taking more method is suitable, annex E should be studied since this
increments, and for rheological properties the top size of gives instructions for testing sampling procedures for bias.
the prepared laboratory sample may have to be differen-t
from that of either the general analysis sample or the total 2.2 General procedure forcollecting a sample
moisture sample (see 2.9).

The object of collecting a, sample of coa¡ is to obtain a,
NOTES portion which serves for the determination of the qualíties
1 The term -hard coa¡" refers to sfi coals so defined by the ECE of the coa¡ concerned. Normally coa¡ consists of particies of
~fiwtion (see ISOIR 1213). It may inciude certein coals known varied shapes and sizes. which may have different physical
in the French dassif icadon as -hard lígnius* and chemical properties. In order that the sample shall

represent the coa¡ from which ii is taken. it is collected by
2 Anention is drawn to ISOIR 1213, V~bukry of terms r~tMg taking a definite number of portions, known as increments,to solid mínerví fuels - Part í : Terms relaring to comí pr~tion, distributed throughout the whole of the coal beingand Part 11 : Te~ reístíng to coa/ sompling and analysis. Ibe ierms
and definitions in which apply to ibis International Sta~. sampled. The term *Increment- refers io the quantity of

the coa¡ obtained by a single operation of the sampling
instrument.

2 INTRODUCTION An essential condition of sampiing is that: the whole buik of
the coa¡ lo be sampied should be exposed, so that afl parts

2-1 Guidetolhereader: Layout are equally accessible to the sampling implement and have

This Inte
.
rnatíonal Standard is a comprehensive document

the same chance of being inciuded in the sample.

dealing with afl aspects of the sampling of coal and is Three methods for spacing the increments have been
accordingly lengthy. The following notes are given as a brief proposed
quide to the layout a) systematic samplíng : increments are spaced evenly
Clauses 2 and 3 refer to general problems which arise in the in time or in position over the unit;-
sampling of coa¡ and shoulcl be studied thorough1y. One of b) random sampling : the increments are spaced atthe clauses 4 to 7 - whichever is appropriate depending on randorn in time or in position over the unit;the location of the coal - should be followed to obtain 1
detailed instructions for sampling from the particular c) stratified random sampling : the unit is divíded by
location. Annex A describes typical items of sampling time or quantity into a number of equal strata and one
equipment which may be required. or more íncrements are taken at random- from each

stratum.After reading clause 2. it will be apparent that certain
decisions have to he made before sampling can start and an Systematic sampling.would lead to serious bias if Ibere were
outiine of the sort of instructions which may have to be a periodic variatíon in quality coinciding with the
devised for the samplíng operator is given in annex B. frequencV of taking increments; experience shows that a
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strictiy periodic variation is unlikeíy to occ:ur in practice cross-section. When sampling stationary coal, the essential
witbout the knowiedge of the technician concerned. The condition that cach part of the coa( is equally accessible to
chance of bias arisín, from such a coincidence is therefore the sampling impiement is not lulfilled; for example,

1,1henvery smali. coal is sampled in a wagon there ís no possibility of the
particies in the bottom corners of the wagon being taken.

Stratified random sampling and random sampling are Consequentiy a distinction is drawn in this Internatíonal
difficult to operate as routine procedures for automatic or Standard between coa( in a stream (whether moving or
manual use; they woulcl give better resuits oniy if the stopped) and stationary coaL
periodic: variation mentioned above occurred without the
knowiedge of the technician. Experience has shown that satisfactory samples can be

taken from stationary material in wagons, ships and even in
In a few cases random sampling techniques have been stockpiles. provided that special precautíons are taken to
accepted but this International Standard ís based mainly on avoid bias. As stationary material tends to be highly
the principie of systematic sampling. Care must, therefore. segregated the sampling points must be carefully selected
he taken to avoid any possible coincidence between the and the number of increments col(ected must be larger than
taking of the increments and a periodic variation of quality. from moving material.

Bias, Le. a tendencV to obtaín resuits which are persistently References in this international Standard lo stationary coa¡
too high or persistentiy too low. oc:curs very easaly during imply coal which is in a wagon. ship or stockpfie.
sampling and is diff icult to detect; the greatest care should, References to a moving stream imply coa¡ which is being
therefore, be taken to prevent its occurrénce. The two main handied by a belt or other conveyor; whether the conveyor
causes of bias are is moving or not at the time of sampling is of no

signif icance in this definition.
a) the se lection of increments from an unrepresentative
part of the coa¡ being sampled; for example, from only Whatever method of sampling is adopted. carefui
one side of a beit; consideration is required to find a point where unbiased

increments can be coilected with safety and without undue
b) the collectíon of increments in such a way that they physical strain. ft is frequently desirable to make
are not representative of the coa¡ in their immediate permanent arrangements such as the provision of a special.
vicinity; for exampie, by usíng a scoop which is tocí
smalf to collect the larger pieces of coaL

plarform for the safety and convenience of the sampier.
Special arrangements are also desirable for the removal of

To avoid bias, it is essential that the dimensions of the the samples, where they are taken from an exposed point to,

sampling equipment and the mass of increment shouid be. in an enciosed location for further treatment.

accordance with the maximum dimerísions of the coa¡ (see ff increments are collected manually a traíned samplef
3.3). lf bias is suspected ft may be possible to improve the should be employed and the instructions given to hím
accuracV by changing the shape and/or location of the
sampling implement, or by changing to another sampling

shouid be as complete and as simple as possible; in
particular, the position of sampling and the tímes at which

system, but in practice it has been found that neither increments are taken should he specified and not left to the
accuracV nor precision (see 2.5) can be improved merely by personal judgement of the sampler (see 2.12). ft is for this
increasing the mass of individual íncrements ~e the reason that mechanical sampling is preferable to manual
minimum specífied. A change in the precisíon of sampling y, in the f irst place, to check that
may be effected by altering the number of increments, but

sampling, but ¡t is necessar

this will not alter any bias which is inherent in the sampling
the sampling machine is unbíaseci.

system.

The most favourable situatíon, in *which the whole of the
Z3 - Differences between supplíers and custwmrs

coa¡ is exposed for sampling, is when ft is being conveVed The supplier is aiways handiing the same type or types of
on a beft or similar device so that it passes the sampiing coa$ of which the general characteristics are known; he is,
point in a stream. lf the beft is stopped and a ~ion of therefore, usually interested in the average characteristícs of
adequate length is taken across the vMole width of the beit. the coa¡ over a specified period rather than the
all the coa¡ particies in this section can be taken so that characteristics of an- individual consignment if a custorner's
there wíll be no bias due to causes a) and b) above. supplies are loaded at randorn the average analyses over a
Sampling from a siopped belt ís normally the most period may be a better estímate of the quality supplíed to
satisfactory way of ensuring that the sample is free from him than an analysís taken from an individual consignment.
bias and it is therefore recommended as the most reliable
reference method, whích should be used for checking other So far as sampling is concerned a customer does not usually

methods. know any more
about

a coa¡ than its reputed qualíty and
must regard the coa¡ as a single consígnment the

In many installations it is not possible to stop the belt characteristícs of which are not known. lf he receíves the
without considerable interference with the work of the same type of coa( regularfy, he may he in a similar position
installation and other methods of sampling must he used. to the supplier - though . generally conditions will be
The next most satisfactory methocis are those by which somewhat different because the coa¡ may have suffered
cross-sections of a moving stream are collected, but it is segregation or mixing by being loaded into wagons, barges
necessary lo ensure that each íncrement is a representative or ships.

2
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When coa¡ from the same source is sampled regularly and. The characteristics of coal vary considerably, so that a

random errots only are present, the difference between the specified sampling procedure will provide different

means of the sample values obtained by supplier and precisions for different coals. For example, the precision

customer should tend towards zero as the number of obtained by taking a certain number of increments from a

consignments sampled increases. uniform product from a single seam will be much better
than if the same number of increments were taken from a

moisture product of the same average quality, but derived from a2-4 Samples for general analysís and for
determination number of different seams. In order to ensure that resuits

are not worse than a particular límit of precision, it is
In some circumstances it is necessary or convenient to
collect separate samples1) for the determination of total

therefore necessary to specify the number of increments
appropriate to the most variable coals that have to be

moisture and for general analysis. I n other circurrístances, it examined. This means that in the majority of cases the
is more convenient to take a common sample for both precision obtained will be betier than the specified limit. It
moisture and general analysis; for example, it may be is strongfy recomímended that the method of replicate
necessary to take a common sample when an automatic sampling (described in 3.5) sbould be used to check the
sampler is in use. or a separate moisture sample when the
coal is very wet.

sampling precision so that, if necessary, the number of
increments can be adjusted to the minimum number needed

This International Standard gives figures for the collection to give the required precision (see annex F).

of two separate samples, one for ash and one for total
moisture. lf it is desíred to collect a cornmon sample, the 2.7 Sample preparation
mass of sample specified for ash may need to be increased
according to the instructions given later. When the sampie or samples have been collected it is

usually necessary to prepare from them two laboratory
2-5 —Accuracy- and -Precision- samples, one for the determination of ash and other

chemical characteristics, the other for the determination of
No method of sampfing, sample preparation, or analysis can total moisture.
be perfect. since the true value can never he known exactty.
The accuracV of the experimenta¡ resuits obtained from a The object of sample preparation is to treal the samples so

that the small sampíe o*f coa¡ received in the laboratory formethod of sampling is the closeness with which they agree
vWth the true value..But, as the true value is nol known. it is analysis will be representative of the original gross sample.
necessary lo assess the closerVess with which the The laboratory general analysis sample shoulcl consist of at-
experimental values agree among therríselves. This is known least 60 g. of coa¡ with a top size of not more than 0,2 mm.
as the precision. The mass of the moisture sample depends on the method of

This means that ft is not possible to determine the accuracV
moisture- determination which> is to be used, but will be,

of a series of determinations, but oníy their precision.
300 g or more.

Províded that there is no bias in the mediod, the precision Instructions for the preparation of the moisture sample are
will be the same as the a¿curacV. For convenience in this given in clause 8 and for the preparation of the general
International Standard, the word precision is used analysis sample in clause 9.
hereafier.

2.8 Treatment of sample
2.6 Precision of sampling

This International Standard is based on a reference standard
When a separate moisture sample is taken the increments

precision for moisture and ash (see 3.1.4).
shoulcí be placed as quickly as possible in metal or
impermeable containers provided with well-fitting Uds,

Ex
.
perience� shows that when a sample is collected which which shoulcí he replaced after each increment has been

provides this precision for ash. a precision better than this inserted. The sample shotíld be kept in a cool place during

will usually be obtained in the delermination of other storage, preferalaly at a temperature which is not above that

cornmon characteristics. of the sample when ft was taken..

In this International Standard it is issi d that when For a common sample, the same procedure should be

sampling to the reference standard. the Yariance of sample followed untii the moisture sample has been extracied as

preparation and analysis will be approximately one-fifth of described in clause 8.

the total variance and the remaining variance will be due to For an ash sample, the increments may be kept in sacks,
sampling. Thus, for a coa¡ having an ash of 10 %, a precision but they must be protected from contamination or loss and
of ± 1 % absolute (95 times out of 100) is equivalent to an treated by the methods of clause 9.
overall variance of 0,25, arising from a saímpling variance of
0,20 and a sample preparat.ion and analysis variance of A label giving a clear and sufficient description of the
0,05. sample shouId be attached to the sample container.

1) In the rernainder of this International Standard a sampis which is collected for the preparation of the general analysis s~ple ¡a referred to
briefly for convenience es en ash sampie aM the other sample is referred to as a maisturo sample. lf a single "mpke is taken for the
determination of ash andí moisture, ft is referred lo as a econmon sample.
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2.9 Physical and other tests sampling operator. It is important that the sampling
operator shou Id rece ¡ve instructions which are simple, easily

A number of physical tests are frequentiy carried out on understood and capable of oniy one interpretation. These
coa¡, of which the most cornmon are float and sink analysis instructions, which shouId preferably be set out in writing,
and size analysis. The resuits of all physical tests are should be prepared by the sampling supervisor from the
affected by the size distribution of the coa¡ and, provided information given in this International Standard.
special care is taken to avoid breakage, the procedures of Instructions shouid be set out under the headings listed in
this International Standard are applicable to the collection table 1, which also lists those parts of the document which
of samples for physical tests. In particular. the minimum shouid be consulted before preparing the instructions for
mass of increment needed for'physícal tesis will be the the sampling operator.
same as the minimum mass of increment needed for the
determination of ash or moisture content as specified in Before the sheet of instructions can he prepared, the
this International Standard. . . supervisor hirríself must have information on the following

For all physical and other tests the total mass of . sample a) for what purpose is the sample required ?
requíred depends on the test involved and will generally be

b) what is the estimated maximum size, quality and ashgreater than the mass of sample required for ash and
content of the coa¡ ?moisture. These masses are (or will be) given in the

appropriate ¡SO publications and reference shouid be made c) what analyses are required (for example moisture.
to these to determine the appropriate mass. ash, physical tests) ?

For these tests the sample shouId be collected in d) ís a separate moisture sample to be taken; or a
ac:cordance with this International Standard, but either the common sample ?
mass of the individual increments or the number of
increments shoulcl be increased to give the greater sample e) from where is the sample to be taken (from a stream
mass. It is preferable to increase the number of increments of coa¡, wagons, ship or stockpile) ?
rather than the mass of individual íncrements; but it may be
mo`re convenient on some occasions to collect larger f) is the coa¡ to be treated as a single consignment or as
increments. a regular delivery ?

For certain tests, for example, coking or other physical test, g) what is the size of the consignment (is it to be
it may be necessary to use the coa¡ in its original state, or"at sampled as a whole or in 1 000 tonne lots ? and what
sizes other than the 0.2 mm referred to above� In such information is available on its heterogenity ?
cases, sub-clause 2.7 is not relevant. h) is the reference standard of precision adequate, or is

a different precision required
Z10 Report

j) ís the precision to be checked' by repl ¡cate or
The sampier shouid prepare a report stating the number and duplicate sampling ?
sne of increments, detafis of the sampling procedure, fuN
detafis of the coa¡ and the precision adopted. This report Table 1 gives references to the relevant sub-clauses, clauses
shouId be attached to the sample or otherwise made or annexes of the document required for varicius methods
available to the recipient of the final resuits. of sampling.

Zl 1 Theories of sampling Examples of suitable instructions are gíven in annex B.

There are many theories of sampling, some of which have
been found to give an adequate explanation of the factors TAS LE 1 - Referances to information required
involved in some circumstances. whereas others are
satisfactory in other circumstances, but none ís satísfactory Reference : For sampling fram
in afi circumstances. For this reason, this International Information requirad
Standard is hased primarily on practica¡ experience, streana waqpns

1
Ihips ~Piles

inciuding a substantial volume of experirnental data General considerations 4.1 5.1 6-1 7.1
collected in severa¡ countries. The theoretical basis for the

Collectíng the sarnple 4.3 5.3 6.3 */.3procedures is díscussed in the annexes, where the derívation
of the empírical formulae is also dealt with. Sampling equipment annex A annex A an~x A annex A

Mass of increment 3.3 3.3 3-3 3.3
2.12 Instructions for sampling operators Number of incremenis 4.2 5.2 6.2 7.2
This Internatíonal Standard gives methods and principies of Treatrnenit of sample 2.8 2.8 2.8 2.8
sampling which shouid coyer al¡ sampling problems likeiy to Preparation for
be encountered in internation al trade. It has been analysis 8and9 8andg 8~9 8 and 9
necessary, therefore, to describe a large number of Precision 3.1 3.1 3.1 3.1alternative methocis, with the result that the document is
lengthy and is too complicated to be handed dírectiV to a 1 Check on precision annex C annex C anmx C annex C

4
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,tipling 3 FUNDAMENTALS OF SAMPUNG lf on1y a single consignment of a coa¡ is being sampled,
easily not possible lo reduce the number of increments in
These way, but by applying replicate sampling the actual precis
friting, 3.1 Precision obtained can be determined.
m the
ndard.

3.1.1 General
3.1.4 ¡Reference standard of~sioA

,,�id in
which Standard, el¡ references lo precision The reference standard of precísion for coals of

ns for 1 brereiatedtogS%probabi(W.
quantities and afi forms of sampling is one-tenth of
"e ash for values up lo 20 %1 laish and 2 % absolute

This means that delermíned values (for example. for ash or Pigher values: The same standard is used for moisti
1. the moisture) on samples taken fromí the same coa¡ (Le. coa¡ of content. This standard is set out in table 2 and represei
oving the same quality from a single source) can be expected lo the deviatíon from the true value (ash or moistu

fie vvithin the specified limíts of precision 95 times out of corresponding lo the sum total of errors arising frt
100 : in the absence of bias these limits would be spread sampling, sample preparation and analysis.

d ash uniformfy about the tíbe value. Conversely, applying these
limits lo a single value, there is a 95 % probability that the TAS LE 2 - Referance standard% of precision for sempling
spread inciudes the tkne value.

Charactoristic Type of coW Standard of precision

Ash Less ihan 20 % esh :t o~tenth* of the trué
3.12 Precisionandnumberofincrements ashor a
The standard of precision selected is lo some extent More than 20 % ash ± 2 % absoiute*
arbitrary since taking more increments will give a better

ream Moisture Les% than 20 % rnoisture ± one-,tenth* of the true
precísion. Subject lo the limitations discussed below (see moisture
3.2.5), any desired precision may be attained by su ta le

More ihan 20 % rnoisture t 2 % absoluteIr a£ adjusiment of the number of increments. fV?

Nevertheless, ft is convenient lo select a reference standard For example, a conf of 15 % ash or ~isture shouId give a reso
hetween 13.5 and 16.5be of precision lo which can be related the number of

ovhat increments necessary for different types of sampling or For ex~e, a coal of 25 % ash or moisture shouíd give a rest
different types of coaL The references in 3.2.4 and in i.� J between 23.0 and 27,0
clauses 4 lo 7 lo an- —initíal number of increments- imply u1¡
the number of increments required for this reference .3.1.5 0ther standards of precísión
standard of precision, which is set out in table 2.

or Instructions are gíven in 3.2.4 for adjusting the initial ff a standard of precision other than those in 3.1.4

number of increments if a different precision is required. fequired, the sampling procedure set out in th
International Standard should be followed, but the numb‹

In general, unless there are special reasons lo the contrary, of incremenis should be adjusted as described in 3.2.4 ar
the reference standard of precision shoulcí be adopted. the standard of precision stated. The mass of incremei

must be nefther increased nor reduced. Increase will nc

3.13 Replicatesampling
improve the precision and reduction may introduce bias.

By using the procedure of replícate sampling, it is possible 3.2 Numberof increments
lo test the precision obtained by a particular sampling
scheme. 3.2.1 Prínciple

In particular, the application of replicaté sampling allows IIQ5!uiñbet-óf -in-c-rém-er't-b�lo rom a consignmen
adjustments lo be made in the number of increments taken. from�-o-single "rce- iní. or¿ilr-t-o a~ a certain precision i

les As explained in 2.6, the recommended number of a 1unction í3f the variabili
-
tyof xhe~ in ibe consignmeni

increments is determined by the requirement lo attain the úrre. - -~¡Ve-af its Mas, --Thii--%�w~llty"jepends on th
reference standard of precision when sampling the most amount7i3f _~égation' present, ihe size"nge and wherthe
variable coals. With other coals, therefore. this number of lhe'-coa¡ As . cleaned- or,,uncleañ�ed. The numbers a
increments shouid give a better precision than is usually irQ�r-ement-i-siiíi¿if ied in tables 3 and 4 take account of thes4
required. lf répeated consignments of the saffle coa¡ are differences as weil as of differences in the technique o
being samPled, the application of replicate sampling may samplíng. Moreover, the variabilixy of the coa¡ in large
enable the initial number of increments lo be reduced consignments is usually grealer than that in smal
Progressively for successive consignments until the desired consignments and for this reason lhe recommended numbet
Precision is altained with the minimum number of of increments for reference standards of precision is appliec
increments. only lo consignments of up lo 1 OW tonnes.

1) In this iniernationai Standard, al# references lo esh are on the "dry** basis.
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3.2.2 For reference síandard of Precilión 3.2.5 Warning

The number of increments to be taken to attain the In 3.1.2 ¡t is stated that the standard of precísion is
reference standard of precísíon when sampling from moving arbitrary'and that any standard, either better or worse than
streams, wagons, ships and stockpiles for ash and moisture the reference standard, may be obtained by suitable

is given in clauses 4 to 7 respectively. For convenience the adiustment of the number of increments as indicated in
numbers are also given in lables 3 and 4. 3.2.4. The adjustments are, however. based on certain

assumptions about the behaviour of the coa¡ (see annex F).

TAS LE 3 - 1 nifial number o# Increments for samplíng for ash
Devialions from this typical behaviour will not introduce
significant errors provided that the Precision aimed at is of

Number 09 incr*mwnts : For-sampfing from the same order as the reference standard, but it is generally
inadvísable to attempt to attain a precision of nurnerically
less than 0.5% absolute, particularly wvith statíonary coa¡.

of coa¡ waguna and ses-goíng
and falfing harges ships stockpiles lf a better standard is required. it ís advisable to attain this

by averaging thé resuits of several samples, so that the

16 24 32 32
average resuits for a week or a month will have the desired
'*high- precision.

32 48 64 64 Moreover, to be on the safe side, the initial number of
increments shouId never be reduced below 12, whatever
standard of precision is required.

TASLE 4 - Inilial numbor of ínerements
for samplíng for mo~- 33 LMinimum mass of incremenl-

Number of incrementa for
Condition of cual al§ methods of samplinN9 3.3.1 Prínciple

U~ashed or dry coa¡; washed The minimum mass of increment is defined in such a way
graded coa¡ 16 that bias should not be incurred. T-he-m-ass of increment

must be such that it ¡S large, enough to ensure that the large
Washed smafis 32 Particies of coal are not excluded. and that the particies are

rpresent in~the ~roportion as in tM unit of coa¡ being
~pled

The number of increments gíven above is the initial number
eMent ¡S therefoM

of increments for the standard precision, but it-may,be Tha-minimum-mass. of �inCr-�
ng campled. In general, it:

adjusted for the mass of the consignment or for a different íñeinIV on the size- of the coa¡ be¡ '

standard of precision (see 3.2.3 and 3.2.4). és,Anadvisable,to collect,-increments-jifg�r-dun ~fied,
�L~Wu�.--it-ís-unavoidable.*-.as for example whén taking

3.2.3 pn
secti¿ns from a movíng Or falling stream; the increased mass

jé __ of sample makes the problem of reducing ¡t to the
laboratory sample more difficult. The numbers of

—alternative p.rocedures� encrements must not be reduCed merely hecause larger
increments have been taken.

a) prIferab-WIhi cons-trg-n ir--n- oñ-í -Sh0u1 d be -d Í vided- iñ-tb-7
fromiumber- of portions', -each. of 1000 toriñés.,or Iew' 3.3.2 F,or coals up to y50 mm top size

each of which a separato sample with the specified
nurnber of increment5 is taken; 1 ) The minímum mass Of increment, P kg. should

b) aft-é,i Me samp _ lí�_ma
1
bé-fake�,49" be determined from the empirícal formula

-ñ-itiv'efy' on y e
inítial á number,-7�of -- incremonta-for---the -particular -c5íe P (kg) = 0,06 D (mm), when D is the nominal upper

fl
shouId be multiplied W -the, foflo-wing empirical factoi�'- síze , except that P should never be less than 0,5 kg-

2) In addition, the following condítío-ñs should be
consígnment mas$ (in tonnes) satisfied

0
00

When sampling fron1 a stopped belt00 a)

The minimum width of the cross -section taken should
3.2.4 A djustmen t of increments be 2,5 times the upper size of the coal.

lf replicate (or duplicate) sampling is carried out, the inítial Y b) Mensamplin9frorríamovingstream:
number of increments may be reduced in accordance vvith
the test so that the desired standard is attained with the the minimum opening of the sampling implementK,
minimum number of increments (see 3-5). should he 2,5 times the upper size of the coal.

1) The square mesh sieve size such that nOt mO"e than 5 % of the coa¡ is overtize.

6
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c) When sampling from a wagon, ship or stockpile Thus 29 increments of 10 kg are collected from the coa¡
less than 1 50 mm, rejectíng the pieces over 150 mm.

fs the minimum wicith of the sampiing scoop. or the

in minimum diameter of the probe used, should be At the same time about 30 or more píeces over 1 50 mm are

le 2,5 times the upper size of the coaL collected. The mass of 30 such pieces will be about 150 kg.

in These are crushed by blows.at right angles to the beddíng

in d) The relevant dimension in a), b) and c) shoulcí planes until afl coa¡ ¡s less than 80 mm in size. The coa¡ ¡s
never be less than 30 mm. thoroughIV mixed and then quartered to give a portion of

3) Manual sampling of coa¡ of 80 mm or more ¡s about 30 kg (Le. 3 increments).

)f recommended only when the coa¡ ¡s stationary.
ly 3.3.5 Sub-divísión of overweight increments
¡y 3.33 F,-OrcOalsOvOrlSOmmt0Psíze
d. ' - - When increments consist of the fufl cross-section of a coa¡

¡S 1) The requirements of- 33.2*-(1 to 3) should be stream, they may be much heavier than the minimum mass

sitisf ied. required, particularly when an autornatic sampier ¡s used,
-"d

2) :rhe minimum mits of increments should be 10 kg.
and it ¡s then permissible to add orily a given proportion of
each increment to the gross sample. Sub-division shoulcí be

)f 3) In acidition the following. procedure shouid be carried out by a suitable sample dívider and the increment

adopted.1)
shouid preferably be crushed before the division ¡s carried
out. It ¡s essential that the same proportion of each

The- proportion by mass of the material-over 1 50 mm in increment shoulcí be taken and the division shouid be such

the coa¡ shouId be estimated, or preferably obtained that the amount acided to the sample ¡s. on average, not less

r7 from a size analysis. One method of size analysis ¡s than the minimum mass of íncrement appropriate to the

described in 5.4.7. lf a suitable sereen ¡s not available the, original size of coaL,

sample should be provided with a test ring of 150 mm
The apparatus for division may he coupled automatícally to

il- diameter (sée A.4.4 of annex A) to enable him to divide
y "large" rnechanical sampling equipment, but the whole of the

rough1y one or more increments into
processes after collection. inciuding siorage. must be

C> 150 mm) and —srnall** « 150 mm). which are then
le weighed.

enciosed and draught-procif to prevent loss of moisture.

-e
The initial number of increments, required should bei 3.4 Organization of sampling schemes
read from table 3.

¡t
When the precision required for a given quantity of coal has

The initial number of increments shouid be multipfied been decided, the number of increments to be collected
by the above proportion lo give. the number of sboulcl be determined as described in 3.2. The mass of each-
increments for —large- coa¡ (Le. over 150 mm). increment shouid be determined as described in 3.3.

9
;s The number of increments for -smaII" coa¡ (Le. under
e 150 mm) ís obtained by subiraction. 3.4.1 Single consigrirrient

The increments from the 'small- coa¡ (Le. the coa¡ If coa¡ ¡s to be sampled from an isolated consignment, the
under 150 mm in size), each of 10 kg. shotild be'taken required number of increments, eachí of the appropriate
ac:cording to the sampling system in use. mass, shouid be taken from the consignment as described in

The contribution from the —large- coa¡ ¡s obtained in
clause 4, S. 6 or 7. whichever ¡s relevant. The result should

the followíng manner. An adequate number of pieces
be of the required precision, but ¡f it ¡s desired to confirmí

d. over 150 mm in size shoulcí be taken to given much
this the procedure of replicate sampling described in 3.5

more than the relevant number of 10 kg increments.
should be applied.

0 These should be reduced to a size below 80 mm and
mixed, then divided by quartering to a mass equal to the 3.4.2. Regular consignments

2
required number of incremenis times 10 kg. %f the coa¡ to be sampled ¡s part -cif a regular series of

deliveries from the same source, the required precision will

33.4 Example usually be related to a certain peri<>d. for example the
weekly mean may be required to a precision of ± 1 in terms

An uncicaned coa¡ has 21 % ash and ¡s to be sampled from a" of ash percentage. The coal handied during the period ¡s
lo movíng stream. According to table 3, 32 increments shoulcí considered io be made up of a number of units of coal, for

be taken. It ¡s estimated that 10% by mass of the coa¡ example a shift's production. a day*s production, a wagon
consists of lumps above 150 mm. Therefore, 3,2 (say 3) load. The units can be fixed at wili. When sampling regular
increments are required from pieces above 150 mm and the consignments from a stream. there are two possíble

t remainder from coa¡ less than 150 mm : each of the melhocis of arranging the collection of the increments
increments should be of 10 kg in aceordance with 3.3.3. during the period; they can be collecied either continuously

1) This Pr~ure ¡s unsuitable for ~hanized sa~íng.

Km
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or intermittently. However, when sampling from wagons, 3.5 Replicate sampling
ships or stockpiles a coal which is received regularly,
contínuous sampling should normally be used. 3.5.1 General

3.4.3 Continuous sampling As explained in 3.4, a check on the precision which has
been obtained can be carried out by adopting the procedure

In -continuous- sampling every unit is sampled and the of replicate sampfing. With this procedure, the same
sa a number of increments should be collected from each number of increments as usual is collected but successive
unit. Thus the number of íncrements required to give the increments are placed into a number'of different sample
specified precision shoufd be divíded by the total number containers to give a number of replicate sub-samples. From
of units in the period to give the number of increments for each of these a separate laboratory sub-sample is prepared
each unit. This number of increments, each of the and a test is carried out on each so that eventually there are
appropriate mass, should be taken fromí each unit as a number of different sub-sample values for ash or any
described in clause4, 5, 6, or 7, whichever is relevant. The other characteristíc tested. ¡t wifi be noted that each
increments from each unit should be pooled and a replicate sub-sample will be composed of a smalier nuín.ber
Jaboratory sample prepared therefrom, so that one result is of increments than normal.
obtained for each unit. There are as many sample resuits for
each period as there are units. The average shauid be of the Replicate sampling cannot be used to test whether bias is
requíred precision, but if ¡t is desired to check that the absent since if ¡t were present afi the resuíts would be
required precision has been attained with the least possible equally affected by ¡t. The pr2cisíon of the sampling as
number of increments, ¡t is possible to do so by using the assessed fr6rn replicate sampling, therefore, applies on¡y if
procedure of duplicate sampling described in 3.5.3. ¡t has been established that no bias is present. A procedure

for testing a sampling procedure for bias is given in
annex E.3.4.4 Intermittentsamplíng
Unless a large number of sub-samples is considered, there isft is often convenient to collect increments from some of a large margin of error attached to the calculated precision.the units of coal, but not from others. Thus ¡t may be

desired to collect samples on, say, 2 days but not on other Thus ¡t is generally preferable to test whether the desired
precision has been attained instead of calculating thedays in a week. This is calied —intermittent- sampling. The precision.same number of increments ís taken fromí every unit that is

sampled. The number of units to he sampied should be When a coa$ is regularly sampled at the same point, ¡t is
decided and the total number of increments required possible to test whether the desired precision has heen
should be divided by this number of units to give the attained and, if not. to adjust the sampling procedure
number of increments to be taken from each unit sampled. progressively so as to attain the desired leveL
The units to be sampled may be chosen at random; for
example, if the sample is to be taken on only 2 days a When sampling from a stream of material, ¡t ís necessary to
week, the days for sampling should be varied each week. make a distinction between **continuous- sampling and

"intermíttent" sampling (see 3.4.3 and 3.4.4). InThe necessary number of increments each of the specified continucus sampling, a sample is taken from eachmass should be taken fromí each selected unit as described consignment or —unit- of coa¡ reccived. The average qualityin clauses 4 to 7. The increments from each unit are put of the coa¡ over a period is then known with a precisiontogether and a laboratory sample prepared therefrom so that is direct1y related to the precision of each sample andthat there is one analysis for each unit sampled. There are
therefore as many sample resuits per period as there are the num«ber of samples taken. With intermittent sampling,
uníts sampled, but the number of units available is greater some units are not sampled and the precision of the period

average then depends on the variation in qualíty from unitbecause there are some which are not sampled. In this case to unít as wefl as on the precision of each sampfe resul!L lttt is not possible to say that the average of these resuits will
have the requíred precision until information about the ¡t is recommended that replicate sampling shoufd be usedvariation between units is available. This can be obtained by
following the procedure described in C.3.4 of annex C, a) WHEN SAMPLING SINGLE CONSIGNMENTS
preferably in conjunction with duplicate sampling. lf the

to provide a retrospective check as to whether thevariatíon between units is too large, ¡t may be necessary to
desired precisíon has been attained and, if not. tointroduce -continuous- samplíng to achieve the desired

precísíon. calculate the actual precision;

-Intermittent- sampling cannot be carried out when b) WHEN SAMPLING REGULAR CONSIGNMENTS
sampling from ships or siockpiles and in such cases ¡t is
improbable that regular sampling can be carried out in any

to determine whether the desired precision has been
attained and, if not, to adjust the procedure so that theform since ¡t is usually necessary to regard the coal in a ship required precision will be atta¡¡-ied in the future with theor in a siockpfie as a single consignment. Nevertheless, the least possible number of increments.conditions of continuous sampling might apply occasionally

ff coal from a single source were regularly received by ship The testing procedure is different for single consignments
or by barge. and for regular consígnments.

8
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3.5.2 Single consignments between two successíve increments for A. When the
whole of the sample has been collected, prepare a

1) PFRINCIPLE laboratory sample from each of the duplicate
For a single consignment the sample is collected in six sub-s

*
amples in accordance with clauses8 and 9.

las replicate sub-samples and cach is analysed separately. A Determine the moisture, ash or any other characteristic
!re statistical test is carried out on the six resuits lo requíred on each duplicate sub-sample.
ne determine whether the desíred precísion has been Continue this procedure of duplicate sampling and
ve atiained. The procedure is described in annex C. analysis for ten consignments. Tabulate the resuits and
A

2) PRocr=DufRE
carry out the statistical tests described in annex C.

m
Once a safisfactory sampling level has been achieved, ¡t ised Determine the initial number of increments lo he taken
necessary lo take only occasional samples in duplicate asre by reference lo table 3. lf this ís not divísible by slx,
described in annex C.¡y increase ¡t lo the next multiple of six. Check whether

,h there will be sufficient coa¡ in each of the samples lo
3.5.4 Determinationofcharacteristicsotherthanmoisture

provide laboratory samples. for ash (and, if nsecessary,
and ash

moisture); if not, increase the number of increrríents lo
the next: multiple of six until there wíll be sufficient During replicate sampling, a number of different

se
coaL sub-samples will be obtained. These are reduced, mixed and

as Provide six sub-sample containers labelled A to F, then
divided as separate laboratory samples, which are then

if ollect the specified number of increments in the usual
tested separately for ash, and. possibly for moisture,

C
depending on which characteristics are being checked.

way; place the first increment into the container
n labelled A. the second íncrement into 8 and so on; the Usually ¡t will not be necessary lo carry out a statistical

seventh incrernent is again placed in A, the eighth in 8 check on the other characieristics and as:cordingly afl the
and so on. Proceed in this way, placing the increments laboratory samples may be put together and thorough1y
successively into the six containers. so that cach has the mixed in order lo provide one sample for the determination
same number of incrernents in ¡t. of the other characterísties.

When the six replicate sub-samples have been collected,
prepare laboratory samples fromí cach container in 4 JAMPUNG FROM A STREAM OF COAL
accordance with clauses 8 and 9. Delern-ine the
moisture, ash and any other characteristic required on 4.1 Scope
cach of these. Thus six resuits are obtained for each
characieristic. This cfause describes the method of sampling from a stream

of material, whether moving or stationary. ft inciudes the
Tabulate the resuits and carry out the statistical analysis reference method of removing a section from a stopped

0 as described in annex C. belt, against which any olher method may be checked.

3.5.3 Regular consignments 4.2 Number of increments

1) PRINCIPLE
4.2.1 Isola ted consignments

For regular consignments, each sample is collected in
duplicate; however, since the coa¡ is regularly received The initial number of increments for an ash or moisture

there. will be a number of such clupUcate samples. From sample, for consignments of up lo 1 000tonnes frorn a

the series of duplicate resuits, statistical tests arecarried single source (for example a single seam at a colliery), is

out lo determine whether the desired precision has been given in table S. For larger comignments see 3.2.3. lf there

achieved. The procedurse is described in annex C is any doubl as lo the condítion of the coa¡, ¡t shoulcl be
assumed that ¡t falls into the class which requires the

Although- the sampling procedures for continuous and greater number of increments.
intermittent sampling are the same, the testing of the
resuits differs - see annex C. TABLE 5 - Inilial number of i~enwntx

for sampling from a stream of material
2) PROCEDURE

Number of Number of
Determine the inítial number of increments lo be taken Condition encrements fcw Condition increments for
by reference lo table 3. Provide two sub-sample of CCMI sampfing of C~WI sampling
containers labelled A and B, then collect the increments for ash for Moisture
in the usual way, place the first increment into

Cleaned 16 Unwas~~ or 16container A, ihe second into B, the third into A, the
dery coa¡,fourth into B and so.on.
wuhed gr~

Proceed in this manner so that: alternate increrríents are coa¡

Placed successively into the two containers. The Uncicaned 32 VVashed inulis 32
increments for 8 should be taken approximately midway
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4.2.2 Regular consignments samples will be obtained if part of the coa¡ ís excluded. tt ¡s

For both continuous and intermittent sampling (see 3.4.2),
therefore important that the sampler sbould be able to
reach the whole cross-section of the stream in safety and

sufficient increments should be taken from each unit or, for without undue physical strain.
intermittent sampling, from the selected units. so that the
total number of increments taken over the period which the Increments must be taken while there ¡s a normal load on
sample ¡s required to represent ¡s that given in table S. the belt at the point of sampfing; special care must be taken

not to take íncrements from the beginning or end of a flow.
For continuous sampling the precision specified in clause 3

o¡ will then refer to the period chosen. ¡t ¡s strongly The method of sampling depends on whether the coa¡ ¡s
recommended that the method of replicate sampling sampled
described in 3.5 should be applied and the number of

a) from a stopped belt.increments of the next delivery adjusted, if necessary.
b) from a point of discharge of a continuous1v movingFor intermittent samplíng, ¡t ¡s essential to use the methods;

of 3.5. Unless these methods are used there will be no strearn;

information about the u'nit to unit variation, the resuits c) from a moving stream on a belt;
obtained will aiways be less precise than specified in
clause 3 and the precision achieved will not be known. d) from a moving streamí which ¡s discontinuous (for

example a bucket conveyor).
4.2-3 Cómrnon sample Mtomatic� sampling machines should he used if possible

Where a mois' '(see 4.5.1) preiferabiv at a point of discharge (b)¿Mr. if thisture sample ¡s to be extracted from a cornmon
(c)sampie, the initial number of increments collected should "ni2ipostible.,tromamovings~m,

be that required for ash or moisture, whichever ¡s the, For coals of 80 mm top size and above, manual sampling
greater. lf there will not be sufficient coa¡ left for the ash from a moving streamí may be dangerous and the belt
sample after the reffloval of the moisture- sample in should be stopped if possible, or a sampling machine should
accordance with clause 8, the mass of sample given by this' he used.
number of increments must be increased, if necessary by
taking extra increments.

4.4 1�mpting fmm' a stopped belt.�
4.3 faking the sampl&'

If ¡t ¡s practicable to arrange to stop the helt periodically,
increments can he collected from thiíWWe cross-�ection of4.3.1 Reference method Oié:itt�-eiíri-I"without difficulty. A lítable frame may be

-,iwiípling'-tend'116-¿�fic�í 't-o�o-��'m"añy�' o'jf placed on—the stationary belt so that ¡t ¡s in contact with
small particies and hence are liable:to the belt across fts fufi width; aff coa¡ lVing inside the frame

intr~e bias. WM,method of taking an-increment by 4041d bie í ff into a container. Any large pieces of
drernovinga section from a stopped belt (see 4.4)�s- the only coa¡ obstructing the insertion of the frame are pushed

-thei -particies--íre--coil
.
laed andT- a)O,iericeb�líi -lb-e-4a'-mple -l% free` -fro-m- bias. efore, this'is

the reference,method against vihich any othermethod may- fi""-oultolibe sá7mpli.b) "-erij¿'s-ode-of e
be checked. It should aiways be used to checkjíamplirig
#nachines, because these are particular(y subject 't-o bias,

mpiralthough many modeis free from bias have been devised 4.5
láífir9m a point'óf d"Waraf -a continuously

(see annex A). moving atream

-i�i ia6l - -ii;Wí��¿¿-of--- if431 Geeral Ttr�til��e e ng.satí actory
LT!"ents- wheti-the coi¡ ¡s in motibl. The increments m ay

¡t ¡s important that the interval of time between successive be taken by means of sampling machínes or by hand.
increments should not coincide -with any natural
periodicity, either known or possible, in the quantity or
quality of the coa¡ being sampled, since this would 4.5.1 Samplíng machínes

"-'introduce a bias. Such a periodícity may arise from the
Sampling machines, controlled by hand or automatically,mining cycfe or system of working and particular care

coaPat'ti;�r should be taken to avoid th ¡s. k tké liniÜirñírvÜ ír-� jalkien at' are available which will traverse fTa1,1119 sWeam.

p
.

t spe - 1;he,�,should be adjusted cm fully to ensureeqúáI^ inter��alí of time, their i;asses ould be roportional áóñ¡üát- ed'
Ihickniess aná of !áream ¡s taken.to the flow density;- 'otherw¡se, they sbould be equal in

tte-:!1t t,, -must. not fill --� the sample containermass.
cbm letely. 'The sample must be retairsed in a closedp

Increments should be taken from the whole width and container. proved to
thickness of the coa¡ stream. lf possible this should be done be..-fk"-~ �-bias:�ate -~preferage,�to -íPunual sampling
in a single operation and the width of the section should be methods beba~ they aiways behave in the same way and
at leaft U times- -the -Waximum - isize.lof the.coaL Biased M-inate-the subiective influence of the sampler.

10
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t ¡S Machines of any design should have their performance 4.5.4 �Duplícate sampling from wide streamis
oto -"tested against a reference method, Le. a belt which has been

lf the vWdth of the stream is too great to be sampled as i
ind temporarily stopped for this purpose in aceordance with

4.4. A procedure for checking for bias is described in whole, successive increments for the A and B samples

annex E. It will usually be found possible to arrange a should be taken from the same part of the stream followed

on special tría¡ of this nature purely for test purposes - if by successive íncrements from the other parts of the
(en necessary by arranging a telephone system so that stream. In principle the two sub-samples shouid be identical
-'W as regardi the methods of taking the increments whichinterfinked beits can be stopped and the load of coal on the

sample belt stopped or reduced to avoid' difficulty in compose them.

restarting; however, care must be taken to avoid taking an Thus duplicate samples may be taken from a stream of
incrernent from the beginning or- end of a flow. uniform depth in two parts, as follows

ing
4.5.20

-
mPling bY

.
h3nd

A 8 A 8
etC.

A 8
incrernents may be taken from a falling stream by means of

moved.acrow -,the Width'ofa hand scoop or ladle which1 This schenie can be extended for falling streams to any
for the stream . at � a constant raiLÍ. -'W�en samp!íng b�_',�a�d number of portions depending on the width of the stream.

alternate encrementsk6ouid be taken by crossing the. stream
i� opposite directionC 4.6 Sampling from a moving belt

flis The increment shouid not fill the sample container SamplingJrom a moving belt may be neces--ry if it is
completely. impossible to sample satisfactorily at a point of discharge.

-Nis procedure- demands skifi and good judgement on the
ing lSart of the sampier. Care shouid be taken to ensure that: the
eit

-4.5.3 Sampliny wide streams Mole thickness of the stream is sampfed. The scoop should
Ad 1

Sarnpling wide and high-capacity streams is best done by
move along with the flow and shotild sweep the botiorri of

mechanical methods. Where these are not available and it is
the conveyor, otherwise there will be a tendency to leave
behind some of the small coaL This method is unsuitable

impossible to sample across the whole of the width of the Meré ~e are severa¡ layers éf different coals on the
siream in one movement without over-filling the container, 1 -

conveyor beW,
ihe stream shoulel e sámpled atically 'taking théP- !Syite�m

,y, __^ : -increments-from-parts of the streíam in turri, ff it is i~ssible to sample Ihe Mole width of the streamof
from ane side, increments shotild be taken alternately from

44 The following scheme, shows a method of taking bbtli �icQ �i th-e belt,<see 4.5.3).;th íncrements from a wide stream of uniform depth in two
ne

parts Belts moving at high speeds or carrying heavy loads are
01 dangerous; manual sampling from moving belts is therefore

recommended orily Men the speed of the bett is not

X X X greater thanl[,.'5-Ws, the height of the coa¡ is not greater
etc. thanW3 -m and thi flow is not greater thaq tonnes pero -1 �*X X X olour. f

Sampling machines are also available which will svmep an
Jy This scheme can be extended for falling streams to any

íncrement from a moving belt.

number of portions depending on the width of the stream.
Three positíons will normally be sufficient, but iro"eri�� 4.7 Sampling from discontinuously moving streama

lw y, : -
vWde sitréaim -5 f6uÍr'ór—five p'ositions 'm-ay bénece!�"'�y.ay S- 1 - - . . - - Such devices are díscharging conveyors. bucket elevators,

The stream must be sampled by passing the scoop through 'bucket conveyors or aerial ropeways. Sampling may be
it once and then withdrawing it in such a way that the fuil carried out províded that the mass of the contents of a

scoop is not passed a second time through the stream; this bucket is not less than the mass of increment required, a
maY be achieved by inverting the scoop. passing it to the condition that is fulfilled in nearly al¡ cases. Increments

back of the stream and vvithdrawing ft through the stream; should be collected from the coa¡ stream at the point of
alternatively the scoop may be filled in passing from front discharge or at any poini by stopping the line. TheF�Oie

at c-c>ntents-of -á btkket'shouid be taken as an iricrement- Withlo rear provided that it can then be withdrawn away fromre
the stream - for example. by moving it sideways. large buckets, cach bucket may be*ra~d'into sections if

n- each is larger than the specified mass of increment; one of
er Whichever method is used the increment should not fill the these orily is taken. but in successive buckets each section
KI sample container after ft has traversed the stream. must be taken Cn-rotat-lO---T

Ig 11 may he necessary to support the handle of the sample 4.8 Apparatus
id container across a bar Men it is passed into the falling

stream or to erect a special gantry with adequate supports. For suitable sampling devices, see annex: A.

J
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5 SAMPLING FROM WAGONS d) sampling from wagons being emptied by
side-tippiers.

5.1 Scope
The method of sampling shouid be recorded in the report.

This clause describes the method of sampling from railway
wagons when the preferred procedure of sampling from a
conveyor belt during loading or unloading cannot be used. 5.4 Sampling from the tops of wagons

5.2 Number of increments 5.4.1 Sampling by probes

5.2.1 Ashormoisturesample Owing to the difficulty of insertion, ".probe can onIV be
used for coals up to about 25 mm. Probes suitable for larger

The initial number of increments to be taken- from coa¡ may he developed. The aperture of the probe should
consignments up to 1 000 tonnes is shown in table 6. For
larger consignments, see 3.2.3.

be not less than 2,5 times the upper size of the coa¡. with a
minimum dimension of 30 mm. A probe'which penetrates

The increments specified in table 6 sbouid be distributed to the fufi depth of the coa¡ must be used. Care shouid be
uniform1y over the whole consignment and. as a minimum, taken to ensure that a fufl column of coa¡ is extracted, so
one increment shouId be taken from every wagon even that a representative increment is removed. Large and hard
when the number of increments specified is-less than the pieces of coal or rock should not be deliberately pushed
number of wagons. When the number of increments aside when an increment is collected and no portion of the
specified is greater than the number of wagons in the increment should be lost during extraction of the probe

J consignment, the númber of increments taken from each from the wagon. In addition, contamination of the
wagon shouId be determined by dividing the total number increment by particies falling in from outside the hole
of increments by the number of wagons; if after this shouId be prevented. Wet coa] shoulcí not he allowed to
division there is a remainder of increments, these should be adhere to the probe, but the probe must not be heated to
distributed uniform1y over the consignment. stop wet coal sticking to ¡t. The effectiveness of a probe,

and whether ¡t is free from bias, depends on the nature of
TAS LE 6 - Inifial number of incremanis

the coa¡ being sampled and the method of loading. Tests for
for lampling from Wagons

bias shouId be carried out (see annex E).
Number of Number of

Condition inerements for Condition inuements for 5.42 Semplingbyscoops
of emo am1 591 Coal UMPfing

í
fl for Moixture ¡t is not aiways. possible to insert a probe to the fu¡¡ depth

Cleaned
.

24 Unwa~ or 16
of the wagons and ¡t is then necessary -to collect an
incrernent from the bottom of a shallow#015'made in thedry coM:

weshed graded coa¡. Care is needed in digging the hole. Th1l coa¡ dug out of
coa¡ the hole should be thrown clear and the angle of the sides

should be less than the angle of rest. otherwise large pieces
Undeaned 48 Washed imalis 32 will tríck1e down the sides and the increment will contain

too much large coal. The íncrement, of the minimum mass
5.2.2 Common -Sample given in 3.3, should be taken from the bottom of the hole

with a shovel (see annex A).
Where a moisture sample is to be extracted from a cornmon

:i: sample the initial number of increments collected should be Alternatively, with some coals the hole may be &g'with an
that required for ash or moisture, whichever is the greater. er, the or.tig"n extracted being 1,j~ement.
The mass of each increment or the number of.increments Again, care should he taken to ensure that íVe-walis of the
should be increased if there will not be sufficíent coal left bole do not collapse and that no poníon of the increment is
for the ash sample after the removal of the moisture sample lost from the auger. Sampling by these methods not
in accordance with clause 8. tregíMed--assatisfactor�.'since the whole of the coal is not

exposed for sampling, and tends to give biased resuits.
5.3 Taking the sample adopted _onIV when al§ other

tmetho-ds ar-e-im-posisi-bie-.�,-� -
5.3.1 General

The following methods of reaching all the coa¡ in a wagon 5.4.3 Coals which are visibly wet - Moisiure or cornmon
are available sample

a) lo-m-'p�loñg--f'rom -the -tops - o wagons y, miii-n� of t6'descend to the lo~ eyeC Consequently.
Oro6es; for coals which are visibiv wet the -ho'fes for moisture
b) sa'M'-p,li-ng-f-rom,- bottom' �oor samples should be dug to one half the depth of the wagon.or side - -wagons duríng
01�cf�arge; This method is laborious and should be avoided if possible.

ft gives unbiased results only jf the coa¡ is thorough1y
. -Pling rom the exposed faces of wagons as thev drained and shouldc) saíb- o~iJ-b-eu�ed w'iuie drainage actually in

are being tipped into b- ess.unkers or ships; progr

12
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by 5.4.4 Coals which are not v¡síb1y wet - Moisture or 5.5 Sampling from wagons during bottom discharge

cornmon sample In this method the coa¡ is being sampled while the wagons

rt. For coals which are not visibly wet the holes should be at are unloaded. As large a container as can be handied is

least 0,3 m deep lo avoid contamination of the sample fromí swung into the stream, the position of entry being varied

the surface- from wagon lo wagon. Owing. lo the rapid fafi of coa¡, it is

5.4.5 Sampling for ash onty
difficult lo obtain increments from afl parts of the stream
and mechanical aids are required lo render the method

When sampling from wagon tops for ash only, the reasonably safe.

be
increments should be taken from the boltom of holes at In general, the same sample should be used for both ash and

)er least 0,3 m deep, whether the coa¡ is visibly wet or not. moisture since there is insufficient time lo take two

ild
5.4.6 positíon of the incremen

.
ts

increments from the same wagon. This method is difficult

1 a lo operate and is dangerous. Other methocís shotíld be used
.,s The positions of the increments shouid be varied from if possíble.

be wagon to wagon so that afl parts of the surface are correaly
so represented. There are various methods of doing this and 5.6 ;Sampling from bottom door wagons
ird different schemes may be preferred for use with different
ed designs or sizes of wagons. In wagons wíth eight doors. enly -the four centre doors are

he
su ce on

úsed; in those vWth only four door!s. afi are used. The wagons
e 'the '-- rfa of the Wag be-divided may be sampled cither from exposed faces or during

�be ft is-cecommend d hat

í<e inic�-squares each óf side about 1 m.-ihe number of squares dischargé.

Me being dependent on the size of the wagon. Increments

lo shotíld be taken from the squares in randonn order. but can 5.6.1 ¿Exposed face nwthod

lo be taken fromí any position within the appropriate square %

>e, (see 5.10 and 5.11). Two doors side by side are opened and part of the coa¡ is

of
discharged into the bunker. The docírs are then shut and

Care shouid be taken lo see that the coa¡ near the periphery bolted, leaving two sioping faces at rest in the wagon; it is
of the wagon is adequately represented. assumed that ihe faces are numbered in areas as shown in

f igure 1 and increments are taken from the numbered areas.
As indicated in clause 6, the same type of scheme shotíld be

The doors lo be opened are taken at opposite ends of the
used lor the positions of increments from the surface of
harges. Afl schemes used shouid be tested for bias (see wagon in alternate wagons.

th annex E). This method is inapplicable if the wagon has been
Elevation

toaded in layers with different types of coal.

lfe
of 5.4.7 coals� Fxp~ fa~
es When the coa¡ inciudes particies larger than 1 50 mm, the
es number of increments specified in table 6 should be taken
in in proportion lo the mass of the pieces above and below
SS,,- 150 mm. To determine the percentage of large pieces, each
AS

coal should be mechanically lested every 3 months. by
laking not less than 10 tonnes of the coal before loading Ex

into railway wagons. This should be passed over ain
horízontai sieve with apertures 1 50 mm X 150 mm : the 0
coa¡ which does not pass through the sieve shotíld be [)oors

ie 1 W
weighed and.expressed as a percentage of the whole mass. lf opened j

the coal size varies appreciably in the 3 months, a test
should be carried out every month.3t

S. Increments should be taken from the wagons and from the
!r areas according lo the system described above. At each

2
Exposed

7 8

position a bole shoulcí be dug lo a depth of 0,3 m. Any -- faces
iarge pieces in the hole should be removed and collected in

3 4 9 10boxes, which shotíld be kept separate from the increments.
lf ihere are no large píeces in the hole, they shotíld be taken
Irom the next hole aceording lo the sampling plan. The
total mass Of large pieces should be at least 8 kg. The large 5 6 11 12

-e píeces should be reduced lo 80 mm, dívided and mixed into
1. the sample in proportion lo the appropriate pen:entage as

determined by the mechanical sizing test described above.

The number of increments from the smaller coa¡ in the hole
Areas about 1 m X 1 m

n ~uld be taken in accordance with the normal procedure. FIGURE 1 - Ex~ lww in ~*n

13
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5.6.2 'Discharge method where numbers refer lo the positions lo be used for taking
the increments.

Increments are collected from underneath the wagon as the
stream of coa¡ falis from the doors; the method described in In order'to obtain the required number of increments, one
5.5 should be used. or two will be required from every wagon; the position

numbers and the numbers of the wagons lo have
5.7 Sampling from wagon side-tipplers 2 increments should be selected at random (see 5.1 l).

When wagons are side-tippled the coa¡ is sampled from the
5.11 Random samplesexposed surface of the coa¡ after the wagon has been partIV

emptied. The wagon is half-emptied so that the bottom is1 One method for obtaining random sampies is as foflowsjust visible, leaving a face at rest. The wagon is then lowered
slight1y lo prevent the face slípping. A suitable number of Provide a set of discs, one disc for each position, suitably
sampling areas are allocated-to this face as in wagon top marked; fof example. a set of discs numbered 1 lo 18 for
sampling and the inciements are collected from the points the example in 5.10. The discs should be placed in a bag
in the same manner as above. ft may be necessary lo erect close lo the sampling point. together with a diagram
special gantries on rollers which can be pushed forward or painted on a fixed board showing the locations of the
retracted; alternatively, use a scoop with a long handie. points over the surface of the wagon. On sampling from the

first selected wagon, the sampling operator should remove
5.8 Sampling for moisture from the bag one, twd or three díscs. lo correspond with

-01C the number of increments lo be taken from this wagon. AnA wagon loaded with washecí coa¡ will gradually (ose water encrement shoultí be collected from each area indicated byby drainage and it is therefore undesirable -lo. sample the disa. The discs should he placed in a second bag after�or moisture until equilibrium is reached. which may take 2 use. For the second wagon the same procedure is used, theor 3 days. However, if a sample is required for olher discs being removed from those remaining in the first bag.purposes, or if it is desired lo determine the moisture This process continues until afl the discs are used up. Thecontent at a particular time, a sample can be collected position of the bags is then reversed and the procedurebefore equilibrium is reached. continued, so that the order of the positíons from which
increments are taken is aiways different.Even when equilibrium has been reached as a result of

drainage, the lower layers of coa( in the wagon will This procedure can also be used for selecting the wagons lonormally contaín more water than the upper layers because be sampled. when some are sampled and some are not. Forof gravitation and evaporation fromí the surface. Increments example, suppose 36 wagons are lo be sampled out of ataken from near the top of the wagon after. any drainage consignment of 100. A set of discs numbered 1 lo 100 ishas taken place will therefore be biased with regard lo their placed in a bag and the sampling operator draws from themoisture content. The bias will normally be such as lo give bag 36 numbered discs in succession. The selecied discsa low moisture figure, unless the coa¡ has been recentty may he bung on hooks on a reference board and the wagons
subjected lo a heavy fa¡¡ of rain or snow. numbered serially with chalk as they pass. The wagons

corresponding lo the numbers drawn should be sampled-
5.9 Duplicate sampling

When every wagon is sampled, duplicate sub-samples are
formed by placing alternate increments into different
contaíners. When some wagons are not sampled, the
increments from alternate wagons sampled are placed into 6 SAMPLING FRIDIVISHIPS
different containers lo form the two sub-samples.

'6.1 Scope5.10 Example

The following example shows a typícal procedure. A This -cl
'
ause describes the method of sampfing fromí

(ej-wgóíng sW#ps'andl3a*rge-s' where the preferred procedure offurther example is given in annex 8.
samplíng from a conveyor belt during loading or unloading

A sample of 48 increments is required from a traín of cannot be used.
40 wagons, each approximately 3 m wide and 6 m long.

Each wagon should be divided into 18 sections (3 X 6) as 6.2 Number of increments
follows

6.2.1 Ash and moísture sample

1 4 7 10 13 16 The initial number of increments lo be taken from a

2 5 8 11 14" 17
consignment in a sea-going ship of up lo 1 000 tonnes from
a single source is given in table 7. For larger ponsignments,

3 '6 9 12 15 18 see 3.2.3. For a consignment in a barge the numbers given
- in table 8 shouId be used, which are the sarne as for wagons.

14
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Íng TABLE 7 - Initial number of incremanU Usually, however, it ¡s necessary lo sample from the hold of
for sampling from se"oínq shipa the shíp, and it ¡s essential lo employ a trained and

experíenced sampier who works under the direction of an

jine Number of Number of 1
expert. ;The size dístribution of the cargo should be

ion Condítion increments for Condition incnmmnts for estirriated so as lo ensure that the increments taken are

ave of coa¡ sampling of coa¡ sampling
representative.

for ash for Moistu re
------- lt ¡s important lo note that segregation during ioading often

40
cieaned 32 Unwashed or 16

resuits in the accumulation of lumps near the walis of the
dry coa¡;
washed graded hold. ¡t ¡s necessary lo take thís into account when making

coal en estímate of the size distribution.

bly Uncleaned 64 Washed smafix 32 The sampler's skill in estimating the size distribution should

for
be regularly checked by such means as are convenient. One

199
suitable method ¡s lo use a grab lo remove a portion of the

lo TAB LE 8 - Inifial numbar of incrementa cargo of substantial size and lo check the sampler's estimate
am for sampling from bar~
the

of the size distribution of the contents by a síze analysis

the Number af Number of cafried out on the whole of this portion. Alternatively, his

)Ve Condítion increments for Condition inc~nts for estímate can be checked by that of an expert who ¡s not

¡th of coal sampling of con] sampling actually responsible for carrying out the sampling.

An for ash for Moixtura
When sampling from a sea-going shíp the opportunities for

ay
ter

Cleaned 24 Unwaxhed or 16 sampling are often limited since delays during unloading

:he
dry coa¡; must be avoided. For —this reason. Ora~res that are not
washed graded Ídeal may have lo be adopted on occasions. So that the

ag. coa¡ sample
w

'he
fil contain the same proportion of lumps and

ire Uncleaned 48 Washed imafis 32 smalis as are present in the cargo. the percentage of lumps

should be estimated; then the smalis and lumps are sampled

separately. The lumps are pícked by hand until a reasonable

6.2.2 Common sample mass ¡s available. From every lump one or two pieces

lo
Where a moisture sample ¡s extr

.

acted from a cornmon
perpendicular lo the bedding planes are knocked off with

(Or the aid of a hammer, these pieces are collected and an

a sample the initial number of increments coflecied ¡s that amount ¡s added lo the sample of the smalis aceording lo

js required for ash or moisture, whichever ¡s the greater. The the estímate of the proportion of lumps in' the cargo.

A*C mass of each increment or the number of increments should Reference should also be made, lo 3.33 regarding other

45 be increased if there will not be sufficient coa¡ left for the procedures for taking increments from large coaL

ns ash sample atter the removal of the moisture sample, in

ns accordance vÁth clause 8. In collecting cach increment care shouid be taken lo ensure

that it represents the coa¡ in the vícinity and. in particular,

6.23 Mixture of coals that large particies are not allowed lo rofi from or into the

lf it ¡s known that different coals are loaded into different
scoop when the increment ¡s extracted.

holds, each coa¡ shoulcl be sampled separately. lf no When sampling fines, a probe ¡s preferable lo a scoop (see

information ¡s available on the origin or characierístics of 5.4.1).

the coa¡, each bold shoulcl be considered as a unit and
Care should be taken lo ensure that the incremenis are not

48 increments should be taken from each.
contaminaied because of prevailing atmospheric conditions.

As the top ¡ayer ¡s fiable lo be affected by rain, or dried by
6.3 Taking the sample the wínd, it ¡s desirable lo collect incremmts 0,2 lo 0,3 m

m
6.3.1 General

below Ihe surface unless this has been uncovered very

:>f recentIV.

Ig This recommendation for the sampling of coa¡ in éí-a�9dir4

¡s based on collecting increments from—a 6.3.2 Positión of the Íncrements

==,cHjiíribu,tidr&er',Yárious layers—of th-e coa$; 1 . .- - -1 - , - The posítion of the increments should he distributed over
in the hold which are exposed from time lo time es the ship
¡s unloaded. the surface of the coa] 3nd the procedure of 5.4.6 and

5.11 should be ¿sed.
ff duríng loading or unloacling the coa¡ ¡s moved by
conveyor, the sample shouid, preferably, be taken from

633 Sampling from barges
a sOffle Point in -the conveving system where bias can be

n avoided more casily`. The procedure set out in clause 4 lf the depth of coa¡ in the hold Z-le�;-tthw�4 MÍ^ it should be

Jo should then be followed. but in view of the segregation thal sampled in one stage during the unioading. The sampling

n occurs during the loading of a ship, the number of should be carried out vvfW«---di-e-u~ing,ha-s pwily-'
increments indicated in table 8 shoulcl be taken. 01% the bottom of th-e' fi¿¡d.
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6.3.4 Samplig of Mies from barges Provided that the fufi depth of coal is exposed, the upper
leve( shouid be chosen 0,1 to 0,2 m from the top and the

For the sampling of fines from a barge,á longer probe of a lower leve( at an equal distance from the bortom. lf this is
-type such as is described in annex A can often be used with not possible (because the bottom has not been exposed, or
advantage. In this case 2 increments, comprising a complete because the top coa¡ has been removed) then the distance
cross-section, shouid be taken from each hoid. The position between the upper and lower leveis shoulcl be as great as
of the increments shouid be varied from hold to hoid. Possible. subiect to the condition that they are equidistant

from the centre. Equal numbers of increments shouid be
6.3.5 Sampling from coasters or sea-going vesseís taken from the lower, centre and upper leveis.

Poasters or sea-goíng vesseis shouId'be sampled *in two or 6.3.7 Sampling from grabs or conveyors
more stages, there being one stage for sach.4 m of the
lliepth of coa¡ in the hoid. Figure 2 illustrates the stages at When the coal in a ship or barge is unioaded by means of
which sampling should be carried out when it is done in grabs or conveyors, it may be preferable to use the sampling
three stages. scheme recommended in 4.7. However, the number of

increments reCommended in table 7 or 8. as appropriate,
The first stage of sampling shouid not take place untíl shouid be collected-
sufficient of the surface of the coal has been removed to

-proportions of finepermit an estimate to be made of-the4. -� 6.4 Example
and lump coa¡ in the consignment.

The following example shows a method of sampling from a
lit t At each stage increments shoulcí be collected from points barge.

evenly distributed over the exposed surface of the coa(,
taking particular care that afi portions of the surface a:e A sample of 48 increments is required from a barge of
covered satisfactorily. wicith 5 m and length 20 m.

The barge shoulcí be divided into 100 sections (S X 20). as
6.3.6 Sampling for moísture follows, and 48 of the positions should he selected at

random.lf free moisture is present in the cargo this will settie
towards the bottom of the hold so that a steady íncrease in
moisture content will occur through the depth of the coaL 1 96
This increase of moisture with depth makes the collection
of a moisture sample particularly difficult when sampling is 2 97
carried out in one stage (for example from barges). 3 98
Increments shoulti then be taken at three different leveis. 4 99
namely, at an upper and lower leve¡, each equidistant from
the centre leve¡, and at half-depth (see figure 2).

Equidístm t leve#%

First stage - about 116 of cargo
unioaded

Upper leve§

Second stage - about 112 of cargo Haif-depth leve¡
unioaded

Cn

Third stage - about 5/6 of cargo
unioaded

- - - - - - - Low« 4~

me 6.8.5

FIGURE 2- Samplin4 lb@ bold of a vessel (moisture and ash)
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er 7 SAMPL ING FROM STOCKPILES usual rnethods of sa"ling statíonary material, using

"i
relatively small ¡probes or digging holes to traverse the

¡S 7.1 ScOPc Jayers, are not adequate to fuifil the basic: requirement of
or This clause describes the method of sampling from

sampling, that the whole of the consignment shall be
ce stockpiles where the preferred procedure of sampling from

equally accessible. Moreoyer, the coa¡ in the top ¡ayer of a
as

a conveYor belt during stocking or unstocking cannot be stockpile is almost aiways different in quality from the rest,
nt used-

due to exposure, segregation and other causes.
-te Consequenily, if in the course of stockíng or lifting ¡t is

7.2 Number of increments possible to take a representative sample from a conveyor or
from a falling stream, ibis method of sampling is to be

7.2.1 Ash or moisture sample preferred and the procedure described in clause 4 should be
used except that the number of increments shouid be as

of The initial number of increments to be taken from a púe of indicated in table 9.
ng up to 1000 tonnes from a single source is shown in tabie 9.

The position of the íncrements shouid be spaced as evenly
,i For larger consignments see 3.2.3.
:e. as possible over the surface of the stockpile. ¡t is advisable,

TABLE 9 ' Initial number of inmements especially in the case of large stockpfies, to work,to a plan,
for Ompling from stockpiles to- indicate the sampling-positions ón-á seale drawing,or

map of the area and to mark the,positions before sampling.
Number of Number of

1
a

Condition inuements for Condifian i~emenu for In all cases the sample can onIV represent that part and that,
of coa¡ sampling of coa¡ sampling depth of the coa¡ from wflich ¡t is collected. ¡t. is essential

for esh for Maisture to use trained and experienced samplers.
Of

Cleaned 32 Unwashed or 16
dry coaf; 7.3.2 Sampling for ash

as washed graded In order that the sample will contain the same proportions
at coa¡ of large pieces and smafl pieces as are estirnated for the
0 Uncleaned 64 Washed smalis 32 stockpile, and at the ~e time to maintain individual

increments at a reasonaWe mass, ¡t- may be necessary to
- break some of the large lumps perpendicular to the becíding
6 7.2.2 Comm0n sample planes and to add a proportion of the broken coa¡ to the
7 sample.- Where a moisture sample is extracted from a corrímon
8 sampie the inítial number of increments collected is that

required for ash or moisture. whichever is the greater. The In collecting each incrernent care shoulcí be taken to ensure-

mass of each increment or the number of increments should that ¡t represents the coa§ in the vicinity and, in particular,

be increased if there will, not be sufficient coal left for the that large panicfes are not allowetí to rolí from or into the
scoop when the increment is extracted.ash sample after the removal of the moisture sample in

accordance with clause 8. When sampling coa¡ the

7.2.3 Mixture of coa1s
increment shoulcí be taí¿�nPA�h-ñ�ot:�e (see annex A). Care
should be taken that the full coiúmñ of coa¡ is iaken out

If a stockpile is known to consist ol different coals pUed in and tha-t no particies are lost when the probe is extracied.
separate areas of the total pile, a separate gross sample must
be taken from each such area. When sampling coa¡ of more than 25 mm partícle síze, or

when ¡t is impossible to sample with a probe, ¡t is necessary
ff the sampling is carried out by digging holes in the to trií'hofei�by means of a shovel or a grab-dredger. The
stockpile, for example by means of grabs, increments of angle of the`sides should be less than the angle of resi of ihe
very different masses may be taken from dífferent coa¡ so that no particles will trick1e down the sides. Holes
positions. Consequentty, if the coa¡ is not uniform or has shoulcl be dug to different depths and from the bottom of
come from different sources, the increments should not be each hole an increment should be taken by shovel so ihat
Put together, but each should be prepared and analysed samples of approximately the sarne mass are collected from
seParately. For each increment, the value of the required different layers.
characteristíc should be determíned; the value for the whole
pile should then be obtained by taking an average of the 73-3 Sampling for maisture
increment values, weighted aceording to the masses of the The following additional points shoulcí be considered whendifferent coals Irom which the increments were taken. samplíng for moísture
7-3 Taking the sample

Stored coa¡ gradually ¡oses water by 'drainage until
7.3.1 General equilibrium is reached. Atter rainfall or snow. the moisture

content will not: change beiow a ceriaín depth. This depth
This recommendation for the sampling of coa¡ in stockpfies depends on lhe síze distribution and the arrangements rnade
is based on colleciing increments spaced as evenly as during stocking, for example. continuous rolling during
Possible over the surface and layers of Ihe stockpiles. The siocking. covering wiih dust coal, or rolling the dust coaL
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The moisture content of samples collected from the surface loss of moisture. In al¡ other cases, ¡t is preferable to use
of the stockpile largely depends on the weather. ti will mechanically operated dividers to which access of air is
aiways be too low unless the samples are collected after restricted.
rainfali or snow. Hence ¡t is necessary to dig holes to such a
depth as will avoid the surface layer. 8.2.2 4Wethoí* available

The method of sample preparation depends on the method
of analysis to he used and whether a preliminary air-drying

8 @iAWLE PREPARATION FOR DETERMINATION OF is necessary. Three alternative methocis are permissible

irOTAL MOISTURE for the determination of total moisture in hard coa¡, each
of which may be preceded by a prelirninary aír-drying if
necessary

8.1 Types of samples to be tested
Method A - sample heated with &uene

The sample to be treated wfil be either a special moisture.
sample or a common sample (see 2.4). lf the sample is a Method B - sample dried in an o~ in nitrogén
common sample. ¡t ís necessary to extract a moisture
sample from ¡t and leave the remainder for treatment as Method C - sample dried in antoyen in air:
the ash sample. OAethods'A an:d^" B are applicable, to - alí hard coals and

Nquire, a- sampie of . not less than 300 9 of coal of sizeThe moisture sample may be removed

a) before any reduction is carried out¡ or
Medi6a , C is --applicable-.oniy -to,-coafs -which 'are- not

b) at various stages of the reductíon process. scepte to oxidatión�_)and.�íi�Üire"�s~píe o'f size,
£=0 lo 3mm with a mass-'of-l-kg-for-M-mm-coal,

The í-nethod to be. adopted depends on the apparatus 1 - .
-

. - -
Q.6 kg !<?�l 0 m-m coa# or 0,3 kg f& 3 mm coaL

available for reduction and the preference at the laboratory.
lf the coa( is '*visibíy wet—, a one-stage method of moisture

For a special moisture sample, proceed as described in 8.3. determination is used provided that a ciosed mill is
For a common sampie, extract the moisture sample as available; otherwise a two-stage method is used. lf the coa¡
described in 8.4.1; then treat this moisture sample by the is apparently dry a one-stage method is used.
methods described in 8.3.

8-2 General principies
8.3 Procedure

8.3.1 Arrangement of scheme
8.2.1 Precautions against 1= ofmoisture

The procedure differs ac:cording to the origin of the sample,
One of the main difficulties in ascertaining the total the particie size and mass of the sample to be treated and
moisture is to avoid'di�rijes -n the moisture content of the the method to be used for the moisture determination.
sample during the�,..-.-handli which is necessary while The possible schemes are shown in figure 3, for Methods A
preparing the final sample. Every ~títiótí shouid and 8. and figure 4 for Method C : figure 5 shows the
therefore be taken to avoid loss of water Oúé tó thé use of procedure of reenoving the moisture sample from a

-duritírisWifa é córita rí ind by offapórátióñ m- handling, common sample. For ease of reference the initial samples
�anicuiariy,-When thie c¿í is extremely wet All moisture are labelled P, Q, R and S in figures 3 and 4. and
símpiesí should therefore be kept in ciosed c_ontainers in a corresponding references are made in the text.
cool place before and after preparation as weil as during
any ínterval between siages of sample preparation. For Method C the particie size of the moísture sample

depends on the particle size of the original sample, the
Care shouid also be taken to avoid loss of moísture during apparatus available, the preference of the laboratory and on
reduction, by usíng equipment in which there is no whether the sample is to be removed from a common
appreciable heating and by reducing to a minimum the sample. In this last case the size may be determined by the
amount of air passing through the mil¡. CE-hiríes -that ¿:rusw procedure to be used for crushing the ash sampfe and the

d-are -preferable -iD--those-lthát arín, �: as the latter have a. size at which this sample is dívided. lf the original sample is
greater teíndencv to gener-ate heat. over 20 mm, it must be reduced.

In acidítion, care should be taken to avoid loss of moisture ff the sample is to be reduced to 3 mm, this should be done
when carrVing outmátiolé-_di;jisíoñ and afl such operations for preference in a closed mil(, which ~ces coa¡ of anV
sbould be carried the coa¡ is moisture content (Le. whether visibly cIry or visibly wet) to
..visibiV wet- and has not been milled, íncrements should this size without loss of moisture. With other tVpes of mifl,
be collected from a fiattened heap as this will lead to less it is difficult to reduce the sample to 3 mírn.

1) Described in ¡SO 589. Hard coal - Determinacion of total moisturo.

2) For the Purposes Of1his fnternational Standard, such coali are presumed to be those inciuded in clauses 0 toS incfusiveof the International
Classificatíon of Hard Coals by Type, adopted by the United Natíoni Econornic Commi1sí0n for Europe.
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Therefore, if a closed m1,3 is not available, the sample The sample shouId then be divided lo 1 kg (see
shouId be reduced to 10 mm and divided to 1 kg before figure 3, path R).
being reduced to 3 mm. In this case, if the sample M
—Visibly vvet" ¡t should first be air-dried and the loss in mass The 1 kg sample should be reduced lo 3 mm in size

determined, this being the f irst stage of a two-stage method. and then divided lo 300 g.

8.3.2 Reserve sample
The 300 g sample shouId be placed in a bottie fitted
with an air-tíght stopper and the bottie labelled,

11 is recommended that a reserve sample should be collected giving detafis of the sample.
so that, in the case of dispute or íf the resuits of the f irst c) Fo iR M E T H 0 t> C (see 8.2.2)

f moisture determínation are lost or invalid, this sample may
then be examined. The reserve sample shouId be collected 1) Preparation of sample of 20 mm or 1 0 mm coa¡
in the sarne way and at the sarne time as the final sample
for the determination of moisture. lf the division is done lf the maximum particie size of the coal exceeds

mechanically, tvvo sample containers shouid be used. lf not. 20 mm, the sample should be reduced mechanically

twice as many increments as are specified above shouid be lo 10 mm in size. lf the coal is —visibly wet—, a ciosed

taken and placed alternate¡y into -two containers, one for mifi shouId be used. or the coa¡ shouId be air-dried

the moisture sample and one for the reserve sample. (see 83.4). The sample shouid then be divided lo
600 g.

If more than one reserve sample is required, appropriate
steps shouId be taken lo collect the necessary number of. lf the maximum particie síze of the coa¡ is 20 mm or

inter-leaved increments. less, the sample shouId be divided lo give a mass (in

e
kilograms) not less than 0,06 times the maximum

83-3 Simple preparation for one-stage moisture particie size (in millimetres).
determination The container shouId be labelled, giving detafis of t'he

e This procedur! may be used for coals that are —visibly dry- sample.
and also for coals that are —visibly wet** prepared in a
closed mifi. 2) Preparation of sample of 3 mm coa¡

a) SAMPLE DIVISION lf the sample required is of 3 mm coa¡. ¡t shouId be
prepared in the same way as described for Methods A

Preferably sample division should be done mechanically and B in 8.3.3 b).
or with a riff le. Suitable rnechanical sample dividers and
riff les are described in annex A.

83-4 SamPle preparatión for two-stage moisture
If suitable dividers are not available. or if %he samPle is determination

d loo damp lo flow freely through the díviders. use the
following procedure : The sample shouId be carefully This sub-clause only applies if the coa¡ is —visibly wet** and

mixed, formed into a cone and the cone flattened. At a closed mífi is nol available, so thal a prelíminary

e least ten increments of equal mass. sufficient lo give the aír-drying os necessary. This constitutes a twostage

required total mass, should be extracted from positions procedure.

evenly spaced over the flatiened pile (see
.
table -Mass; of a) Fo Fi METHO Ds A AN D B (see 8.2-2)

d," moisture sample—. figure 3).
The sample shouId be air-dried as described in 8.4.2-

'b) Fo Ft M ETHO os A ^N Ci B (see 8.2.2) After air-drVing, the procedure of 8.3.3 b) 2) should be
e 1) Closed mill available followed and the label on the bottie containing the 30Og
le

The closed niffl should be conditioned by crushing in samP(e,thus obtained shouId also show the percentage

¡t some of the coa¡ from which the-sample was taken. loss of moisture on air-dr-Ving.
n

The Product should be discarded and lhen the whole¡e b) Fo R M E T H0 0 C (see 8.2.2)
¡e of the moisture sample should be passed through the

rnifi and reduced lo 3 mm in síze. The sample should be air-dried as described in 8.4.2.
Afier air-drying, the procedure of 8-3-3 c) should be

The samPle shouId be divided lo 300 9 (see figure 3. followed and the label on the bottle cc>ntaining the f inal
path S). sample should show also the percentage loss of moisture

y The 300 g sample should be placed in a bottie fitted oñ air-drying.
0 with an air-tight sloPper and the bottie labelled,
1. giving detai1s of the sample. 8.4 Methods

2) Closed mil] nol available, coa¡ **visibiy dry-

lf the maximum Particie size exceeds 20 mm. the 8.4.1 Extractión of moisture sample trom common sample

sample should be reduced mechanically so that ¡t just This sub-clause applies only if the sarnple is a cbmmon
passes 10 mm. lf the coa¡ is smatier than 20 mm, this samPle and the moisture sample has lo be -removed from ¡t.
reduction in size is not necessary. This may be done before or after reduction, as convenient
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—VisiblY dry" coals may be crushed lo 10 mm beforeWhen the coa¡ is reduced before the sample is removed, this
reduction forms the first part of the preparation of the extracting the moisture sample. lf the sample is lo be
general analysis sample (in actordance with clause g), as left at 10 mm for Method C, 600 g of coa¡ is required
weil as of the 'preparation of the moisture sample. Whether (see figure 4, path Q); if the sample is lo be further
the coa¡ is reduced or not, the residue after removal of the reduced lo 3 mm, for Methods A. B or C, 1 kg is
moisture sample is treated as the ash sample, in accordance required (see figure 3. path R, and figure 4, path R).
Mth clause 9, and the next process may be a further dívision The sample should be reduced further immediately or
or a further reduction. placed in a clean container and sealed.

Thís procedure, will give one sample for moisture and a c) EXTRACTION OF ONE SAMPLE FOR MOISTURE
second sample for general analysis, which is normafly the ^NO GENERAL ANALYSIS
most convenient procedure.

lf the common sample is reduced to 3 mm in a ciosed
However, when a ciosed mifi is available and reduction lo mifi, one sample may be taken for moistureand general
3 mm is being practised. it may be preferred lo take oniy analysis. However, in this case the mass retained must be,
one sample for both moisture and general analysis (see c increased so that two laboratory samples íof up lo 100 g
below). each) may be taken for moisture determination and

sufficient coa¡ left lo fuffil the requirements of clause 9.
a) ElYWíCTIOW_01P MOISTURE.SAMPLE SEFORE This will require the following masses (but see9.1.1)
REDUCTION

Condition A
Without previous mixing, the gross sample should be 300 g for ash + 200 g for moisture 500 g
tipped on a plate lo form a cone and then flatteried. The

Condition Bmoisture sample (see figure3, pathP and,figure4.
2 kg for ash + 200 g for moisture 2,2 kgath P) should be extracted by taking ;en increments,p

each increment being taken from a different position
and the positions being evenly spaced over the flattened 8.42 Determínation of loss of moisture on air-dryíng
pile. lt is essential that this operation be performed Air-drVing should be carried out at a temperature not morequickly lo prevent loss of moisture.

than 10 lo 15<'C above that of the atmosphere. In

The mass of each increment depends on the maximurri countries with hot cfimates the temperature at which

particle síze of the coa¡, as follows air-drVing may be carried out should not exceed 45 OC. ft is
necessary lo permit free circulation of air above the samples

For coal upí lo 25 mm - 0,5 kg but dust should be excluded. The procedure for air-drying
differs actording lo the formí in which the coa¡ ís received

For coa¡ up lo 50 mm - 1.0 kg for this purpose.

For coa¡ up lo 80 mm - 1,5 kg METWOo a)

For coal over 80 mm - 5,0 kg lf air-drying is lo be carried out immediately after a stage in

For coal over 80 mm, the resulting 50 kg sample should
the course of sample preparation, a dry tray should be

weighed (m,) and the coa¡ lo be air-dried should be placed
be reduced lo about 80 mm, mixed, coned and

directly into the tray. The coa¡ shouíd be spread evenly lo a
fiattened.

depth riot exceeding 20 mm (except for lumps greater than

this size). The tray plus coa¡ sbould then be weighed (M2).j The sample should then be divíded lo 15 kg. The
The coa¡ should be allowed lo air-dry until the change inremainder of the 50 kg sample should be returned lo the

original sample. mass of the tray plus coa¡ over a period of 1 h is less than
0,1 % of the inítial mass of the coa# (m - m,). The final2

ff air-drying or further reduction ís not carried out mass of the tray plus air-dried coa( shoufd be noted �n3).
immediately the sample container sho'uíd be sealed.

Calculation of resuits

b) EXTRACTION OF MOISTURE SAMPLE AFTER The percentage loss of m
1
oisture on air-drying. *f, is gíven

REDUCTION by the formula

When a ciosed mil¡ which will crush lo 3 mm is available, M2 -M3
the whole of the common sample - whether —vísibly

M
M2 -MI

x 100

wet- or "Yisibly dry*'- may be reduced lo this size;
wherethen the moisture sample of 300 g should be extracted,

as described in 8.3.3 b) 1) (see figure 3, path R, and
mi is the mass, in grams, of the dry tray;

i figure 4. path S).

lf a closed mill is not available, —visibly wet- coals must
M2 is the mass, in grams, of the tray plus coal;

be air-dried as described in 8.4.2, then treated as visibly '5 the mass, in grams, of the tray plus coa¡ afterM3
dry- as described in the next paragraph. air-dryíng.

20



¡SO 1988-1975 (E)

METHOD b) b) Inixing in order lo achieve homogeneity;

if the sample is delivered in a sealed tin an a r- ry¡ng as c)lm-~ase in the mass of sample by díviding ¡t into
d required, the container and coa¡ should be weighed as two or more parts, sometimes referred to briefly as

received, before opening the tira. After weighing, the coa¡ "divisíon".

shoulcí be transferred lo a dry tray and spread evenly lo a
Figure 6 shows the procedure.

depth not exceeding 20 mm (except for lumps greater than

)r this size). The tray plus coa] shotild then be weíghed. The Reduction must always precede division. The above
container, the lid and the coa¡ shoulcl be allowed lo air-dry operations constitute one stage of sample preparation, the
until the change in mass of the tray plus coa¡ over a period conipletion of the stage being marked by the process of

E of 1 h is less than 0,1 % of theír original combined mass. division.
Any dried coa¡ should be brushed from the container and

d lid into the tray and the dry empty container and its ¡id Two kinds of error can occur in the course of sample

should be re-weighed. The coa¡ fromí the tray shoulcí be preparatíon :

returned lo the container, the lid replaced and the whole a) systematic errors;

9
re-weighed.

b) errors of division.j Calculation of resuits

The percentage loss of moisture on air-da-Ving, M, ís given
Systematic errors cause a bias in the resuits which will
normally aiways be of the same sign. Errors of dívision are

by the.formula random and may be sometimes positive, sometimes

M =
M1 -M3

x 100
negative. larger or smalier.

M1 -M2 Systematic errors are caused by extraneous material being
where added lo the sample or, conversely. by some of the sample

m, is the mass, in grams, of the ciosed container plus
material, such as dust or moisture being lost; such errors
can be avoided by care in handling and by operatíng

coa( before air-drying; according lo instructions, for example. by the use of

m, is the mass, in grams, of the dry empty container suitable equipment in suitable sample preparation roorras.

plus lid; Errors of sample division arise because part of the sample is

M3 is the mass, in grams, of the closed container plus retained and the remainder is rejected; in general these

coa¡ after a.ir-drying. errors will be increased
'
the smailer the proportion of coa¡ is

retained, and vice versa. In principie, lo reduce random
errors. it is desirable at each stage of division lo retain as8.4.3 Particle ske reduction
large a mass of coa¡ as possible but in practíce, lo reduce

lf a ciosed mil¡ systerra is used, some of the coa¡ from which the quantity handied, it is desirable lo retain as litúe as
the gross sample was extracted shotáld be passed through possible. The stages of sample preparation should theref ore
the system lo condition the interior surfaces, before the be selected in such a way as lo give sufficientíy small
actual moisture sample itscif is milled. variance of sample preparation witbout having lo retain too

Information about equipment and apparatus is given in large a mass.

annex A. The amount of coa¡ which should be retained after sample
division depends upon the maximum particie size of the

9 SAMPLE PREPARAtION FOR GENERAL ANALYSIS coal at which the division is performed, its ash content and
the precision required for the sample preparation process.

9.1 General principies ft is preferable for al] stages of sample preparation lo be
The object of sample preparation is lo prepare a small carried out mechanically.
sample. representative of the original sample, which can be
sent lo the laboratory for analysis. This analysis sample
should consist of coa¡ milled lo a top size of nol greater
than 0,2 mm. The mass of the analysis sample depends ora Two stages of sample preparation should be used (excepi as
the analysís required. NormallyP0-1toij�ó� as sufficient but. provided in 9.1.2). In the first stage the coa¡ is reduced30 9 may be adequate in some cases. However a grealer from its initial síze lo an intermediate size; in the second
mass is required if certain caking tests are lo be carried out. stage it is reduced from that size lo an intermediate size. in
The process of sample preparation involves severa¡ distinct ihe second stage it is reduced from lhat size -to the final size
operations, which may sometimes be preceded by drving of 0.2 mm required for analysis. Thus tt as necessary lo

select only one intermediale size between the initial size
a) IXWUEI#Oñ.4ntparticie size by milling1), sometimes and the final size of 0,2 mm. This interrnediate size would
referred lo brief ¡y as —size reduction- or -reduction-; normally be 10 mm or 3 mm.

1) SO~*times referred toas crushing or grinding.
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In the first stage the gross sample shouid be reduced lo the stage, provided that the coa¡ is uniform. Thus. the
selected intermediate size, then divided lo a reasonably appropriate rnasses given in table 10 must be increased by
small mass; in the second stage the sample should be approxirpately 50 % (see table 11
reduced lo 0,2 mm then divided lo the final mass required

When a corrírnon sample has been collected. the precaution
for the general analysis sample.

given in 8.2 should be carefully observed.
It is essential that the mass retained at the intermedíate size
shouid be sufficiently large lo ensure that the variance of TABLE 11 -Minirnum me= of sample retained afterdivision
sample preparation is as small as is required and the relevant- in the thre~~ Preparation
masses for certain intermediate sizes are given in table 10.
Two conditions are specified : Minirnuín man of sample retainadUpPer size of Coal*

CONDITION A applies lo cleaned coal containing less after reduction** Condition A Condition a
than 10 % of ash.J MM kg kg
CONDITION Bappliestoallotherconditions.

10 2.5 15

3 0.45 3
TAB LE 10 - Minimum niass of xampie retained aftar division

in two-stage Pr*Paration 1 0.25 1

1# Minimum man of sample rota¡~ This is the nominal size. such that 99 % of the coa# is undersiza.
UpPer silce of coa¡*
oftar reduction** Condition A Condition 8 Intermediata sizes are Urde used but if o~ry may he,

obtained from this tabla by interpolation.

mm kg kg

10 1,5 10 9.2 Procedure
0 3 0.3 2

1 0,15 1 0,6 9.2.1 Arrangement of scherne

This is the nominal tize, such that 99 % of the coa# is undersize. As indicated in 9.1.1, sample preparation ís normally
carried out in two stages, each consistíng of drying fif

Intermediate tizes are littie u»d but if necessary may be necessary), size reduction, mixing fif necessary) and sample
obteined from this itab4e by interpolation. division.

Choose the intermediate size which is to he used for
Condition A allows lower rnasses lo be retained than - division at the end of the first stage, thís being preferably
Condition 8; these lower masses rnay be used for particular the size of 3 mm.
coals if they have been shown by using the procedure of
annex D lo give a sample preparation variance which is In the second stage, two alternatives are permitted, of
suff iciently lovv. whích the first is preferred.

The errors of sample division at a size of 0,2 mm are small a) reduce the sample lo 0,2 mm in size and theh divide
and can be disregarded provided that the sample has been it lo the mass required for the laboratory sample.
adequately mixed. Thus, a variation is permissible in the or altematívely,
seco.nd stage.'The sample may be reduced from the chosen
intermediate size lo 1 mm and divided lo the appropriate b) reduce the sample lo 1 mm, then divide it lo the
mass given in table 10 : it is then reduced lo 0,2 mm, mixed appropriate mass in table 10. Then reduce it lo 0,2 mm
and divided lo the mass requíred for the laboratory sample. in size, mix thoroughly1) and divide it to the rnass

An outfine of the procedure is given in figure 6. required for the laboratory sample.

The possible schernes; of sample preparation are shown in
9.1.2 I?í-r¿,�-a�ipreparatíonp» figure 6.

Three-stage preparation should be used only if the initial 9.2-2 Precautionssize of the coal In this case two
intermediate sízes should be se e¿íed frorrí table 10. The place set apart for the treatment of samples shouid be
However, if the sample preparation is carried out in three enciosed. roofed over and free from draughts. Samples
stages the total errors will be correspondingly higher and should be treated as soon as possible after being taken. lf
wíll exceed the value assumed unless larger masses are taken they cannot be treated immediately. they shc>uld be stored
at each stage. To a first approximation the variance is in a place where the atmospheric conditions are not
inversely proportional lo the mass of sample taken at each marked1y different from those in the sampie preparation

1) Mixing can be Omitted ¡fa ~hanical divider ís used, but is aiways preferable ¡f a lowe r varíance of sample division is desired.
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room. Al¡ surfaces with which the sample cornes into After reduction, the sample shouid be divided to the

contact should be clean and made of material whichwill required mass of 60 g or 150 g or more as described in 9.3.4

not contarninate the sample. Precautions against loss are @ither by a mechanical sample divider or by mixíng and

important, especially in the handling of fine coa¡, which is then dividing, using a riffle for both operations.

easily blown away. Equipment for extraction of dust in
suspension in the room may be sometimes necessary lo 9.2.7 Final preparation of the ash sample
maintain a satisfactory standard of health and cleanliness,
parlicularlY when workers are subject lo continued The sample received in the laboratory shoulcí be reduced as
exposure. described in 9.3.2 so that it passes a 0,2 mm sieve.1)

The sample shoulcí then be placed -in an airtight container,

9.2.3 Extraction of moisture sample which is then seaied. A label should be aitached lo the
container giving fuN detaifs of the original sampie and its

lf the rnoisture sample is lo be extracted from the cornmon subsequent method of treatment.

sample. the methocis described in 8-4.1 shoulcí be used lo
obtain the moisture sample before or during the 9.3 Methods
preparation of the ash sample.

9.3.1 Metbods of dryíng
ing.j.2.4 Dry

The purpose of cirving the ash sample is lo ensure that it

lf at any stage Of the procedure the coa¡ seems too moist lo will pass through the milis* and sample dividing equipment

pass freely through the equipment, the sample should be freely and without loss or contamination.

dried as described in 9.3.1. lf cirVing can be avoided in the
Orying may be carried out al any stage of the sample

first stage of the sampie preparation, the procedure is
preparation procedure at which ¡t may be found lo be

simpiified- -
necessary. Care shouid be taken that samples are not
oxidized during drying, or exposed lo the action of warm

92.5 First srage of sample preparatión or overbeated milis during reduction. The sampie shouid be
dried untii ¡t is visibly ciry. The temperatures and times of

The whole of the gross sample shoulcí be passed througb the drVing in table 12 shouid be sufficient lo dry the sample

first mifi. It may be necessary lo use a stamp or maui lo but, if necessary. a longer drVing time may be used.
break up the large lumps before feeding the coa¡ into the
mil¡, but no other form of hand reduction is permitted (see
9.3.2).

TAB LE 12 - Drving t~

Care shou
.
Id be taken lo ensure that the coa¡ is sufficiently Temperatura Time

bours
ciry lo pass through the milling and dividing equipfnent
used (see 9.2.4). The equipment shoulcí be conditioned 15 C above ambient bui not preferably nol %o exceed 24
tith a part of the samplé used, lo avoid loss of moisture. ex ing 25 *C

30*C 6
lf possible, the coa¡ shouid be milled lo pass 3 mm in ihe 45 *C* 3
first stage in order lo reduce the mass of sample retained
for the next stage as weil as lo mínírnize errors due lo 105 *C' (high rank coals 1
sample division.

only*')
lí

lf caking or sweifing ~ are lo be carried mi on ibe coa#
The mass of sample for coa¡ of size, greater than 10 MM M sample, drVing should not be carried out at e te~rature above
so large that. a reduction lo a size iarger than 10 mm shouid 30 *C. uniess ¡t has been esiablished by experience of the coa¡ in
only be used in special circumstances. question that ihe drying procedure used does nol significantiv affecl

ihe resultz of the tests.

After milling, the sample shoulcí he divided as described in 1* For iba purposes of ibis International Standard. high rank coals
93.4 ~by a suitable sample divider, lo the rnass are defined as those íncluded in clauses 0 lo 5 indusive of the
correspondíng lo the selected size as given in lable 10. International Classificaiion of Hard Coals by Type, a~ted by the

United Nations Econornic Cornmission for Europe.

9.2.6 Secondstagéofsamplepreparation In order lo achieve these temperatures, a cabinet or oven

may be used and the rate of air change shoulcí then be not
In the second stage of sample preparation, the sample is less than once per minute. The samples shouid be spread
reduced in Particie size as described in 92-2 lo 1 nini or out in a uniform ¡ayer, lo give a concentration not
0,2 mm. exceeding 1 glcm2.

1) The sampie should be milled so that el leasi 99 % p~ a 02 mm sieve (see 9.3.5).
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lf a common sample is taken for ash and moisture, the Hand methods of mixing are not recommended. In
drying then forms part of the determination of total particular, methods which involve forming the sample into
moisture; the method of air-drVing in this case is specified a conical pile usually lead lo segregation rather than mixing.
in 8.4.2, together with details of the necessary calculation. The hand mixing of fine material less than 2 mm in top size

ff a ciosed mil¡ preventing the loss of moisture is used there
is particularly difficult. as fine, dry material tends lo
segregate and lo be lost as dust.

is no need lo dry the sample during the first stage of sample
preparation.

9.3.4 Methods of sample división
lf drVing is carried out during the second stage there is no
need lo take into account any loss of mass, as the moisture Sample division is the process wherebV a sample of required
sample wili have heen removed previously. mass is extracted from a larger sample of coa¡ writhout

change in particfe size. The division may be carried out

9.3.2 Methods of partícle súe reductión either by a mechanical sample divider or a ríffle. In both
cases the samples are effectively coilected by taking a large

The particie size should be reduced mechanically, using the number of small increments.
milis described in A.6.1 of annex A. In the second stage of
preparation, power-operated milis shouid be used and high Division by coning and quartering is not recommended.
speed milis are preferable.

Each stage of sample division may he carried out either in
The precautions necessary with high speed milis are given in two or more passes (for example when using a rif f le, ibree
A.6.1 of annex A. passes are required lo divide a sample lo a one-eight

Samples whích are intended for analysis sbould not be fraction), or in a single pass (for examoie when using a

sieved lo remove the oversize for re-crushing. This is a bad rotary sample divider, a one-twenty-fourth fraction may be

practice since the material which is difficult
. lo crush is taken in one pass). If the total capacity of the receíver of

usually shale and ¡t cannot be satisfactorUy mixed back the sample divider is less than the mass of the gross sample,

with the milled coal.
each pass will have to be carried out in a series of steps.
Thus a pass is defined as the passage of all the sample once

As mentioned above, errors of sample dívision are greatly through a sampie divider and a step as the passage of part of
increased by the presence of coarse material. Accordingly, the material once through the sample divider.
it is essential that the 99 % pass leve¡ should be used for
checking milis (see 9.3.5). Coa¡ which is visibly wet may not run freely. or may tend

lo adhere lo the sides or containers of sample dividers or
The milis should be thorough1y cleaned at regular intervais riffles. In such circumstances, ft may be necessary, before
and should be cleaned each time a different kínd of coa¡ is sample dividing, lo dry the sample as described in 9.3.1.
-lo be milled. The use of a stream Qf compressed air or an
industrial type of vacuum cleaner is suitable for this a) DovtsíO*N By MECHANICAL SAMPLE DIVIDER

purpose.
The main advantage of mechanical sample dividers is

Hand reduction with stamps or mauls should only be used that they extract a part of the coa¡ by a large number of
to break oversíze particles lo the maximum feed of the mifi increments. ff less than about fifly increments are taken
in the sample preparation room, or in exceptional by the sample divider, the aceuraey may be substantially
circumstances (for example, in field work. though reduced, so that the part lo be collecied should not be
preferably portable milis should be usecí). too small a fraction of the whole. In such circumstánces

it may be preferable lo carry out The division in two

9.3.3 Methods of mixíng
passes.

The errors of sample division can be considerab(y reduced b) DivISION BY RIFFLE

by a thorough mixing of the sample prior lo dívision. With a riffle the sample ís divided into two parts of
Mixing can be carried out by one of the following approximately the same mass. One part is used for
methods : further division, the other part may be rejected.

a) passing the sample through a riffle three times in Subdivision lo any required mass can be carried out by
succession and re-uniting the two portions after each successive passes.
riffling; The coal should be fed«steadily into the riff le from a
b) the use of mechanical mixers (applicable lo the sample container, ensuring that the coa¡ is evenly
second stage of sample division); distributed over aU the slots. The coa¡ shouid be allowed

lo falí freely, Le. not towards one side of the riffle, and
c) in a rotary divider, a mixing pass can be obtained by the rate of feed should be controlled so that the siots are
removing the segmental receivers and substituting a. never choked. When a stage of sample dividing requires
cy(indrical container. In general, however, mechanical two or more sieps or passes, the sub-sample retained at
sample dividers mix the sample adequately and no each step or pass should be taken alternately from each
aciditional mixing pass is necessary. side of the rif f le.
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Care shouid be taken that ioss of moisture does not then be sieved over a 0,2 mm sieve lo conf irm that 99 % by
occur from a moisture sample when division ís carried mass will pass. lf it will not, the mil¡ should be adjusted or
out by a riffle. Ciosed riffles shouId be used for dividing repaired, as necessary, until the operation is salisfactorily
rnoisture samples, or for ciry coals lo prevent loss of performed.
dust. Coa¡ which is used for testing in this way shouid not be part

9.3.5 Methods of checking mifis
of a normal sample which is lo be used for analysis.

it is essential lo confirm that the milis are milling the coa¡ 9.4 Equipment
sufficiently finely. Accordingly, the milis in use shouid be
lested regularly, say once a week. This is best done by Equipment is required for reducing particie size. mixing and
passing through the mil¡ a sample of the —most difficult- dividing samples, víz., milis, mixers, mechanical sample
coa¡ which is handied at the laboratory. The coa¡ sboulcí be dividers and riffles. Descriptions and essential detafis are
treated by the normal procedure and the milled coat shouid given in annex A.
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A.1 SCOPE b) for preparing analysis samples from laboratory

'Mis annex describes typical examples of equipment used in
samples;

the collection of coa] samples, their transport and their c) for preparing analysis samples from gross samples.
J: preparation for analysis.

The performance of machines for the reduction and
division of samples must he such that the samples remain

1!! A.2 INTRODUCTION representative, Le. that mass or moisture is not lost and that
the sample does not become contaminated.

The annex is divided into clauses, each describing in general
terms one type of equipment; schematic drawings are also Sample preparation machines should ensure the following:
provided lo iiiustrate the principies involved.

a) when laboratory samples are prepared- from larger
samples : a particie size reduction lo less than 3 mm and

AJ GENERAL REGUIREMENTS a division of the sample into the required number of
laboratory samples of the required mass;

A.3.1 �.Sampling
b) when analysis samples are prepared from laboratory

Depending on the conditions under which the coa¡ samples- samples : a panicie size reduction lo less than 0.2 mm
are collected, sampling equipment is required for the and the production of the required number of analytical
following purposes samples of the required mass;

a)
collection of samples from a failing stream; c) when analysis samples are prepared from gross

samples : a panície size reduction lo less than 0,2 mmb) collection of samples from conveyor beits;
and the production of the required number of analytical

c) collection of samples from coa¡ foaded in railway samples of the required mass.
wagons or other means of transpori, or in stockpiles.

Composite equipment consists of appropriate sample
collectíng and sample preparation machines combined into
a single unit by means of which, in a continuous chain of A.4 HAND EQUIPMENT FOR THEW1-LECTION óF
operations, coal increments are collected and prepared into INCREMENTS
samples.

This clause inciudes tools for sampling by hand, but not
The sampling equipment used must be such that the samp.le those whích require a source of power for their operation.
obtaided is representative ; ¡t -ust also fuifil the followingm

lb -7liemen
A.4.1 VUu-geis (see figure 7)

a) lFí-c-apa¿it7,of increment-collecting vesseis must be
111, such that during the collection of a single increment Augers are used for samplíng washed smalis up lo 25 mm in

theY are not f illed lo more than three-quarters of their size in wagons and stockpiles. An auger consists of two
capacíty; fixed curved blades mounted on a cross-piece attached lo a

steel or alumínium tubular stem 1 m long. The two blades,
b) #Fe-"7Te-ñ<it-h'*> of the collecting vessel and of the which together form part of a cone, fork and interface at
traversong equipment must be such as lo ensure that the the leading end; the auger is inserted into the bed of coal
Ñh'oie width of the ¿U stream ¡ítraversed;i- with a screwing motion.

1. c) the *vidih- of the inlet ¡poiritíre of the
increment-cóllecting equipment must not be less than

(see figure 8)A.4.2P,5 times the top size of the coal, or abour�ád,mm,
whichever is the larger; A suitable design of ladie for use with falling streams is
d) duríng the-¿icji��oo-ñ of'--iñc-rem-e-nts-,.--large and háird shown diagrammatically. The ladfe openíng shoufd be at

least 2,5 times the top size of the coal lo be sampled; ladiespieces-of coa¡ or roc'k.-oy; shale mu!rt not be pushed aside;
are not suitable for sampling moving coa¡ larger than about

e) lione� of --the ected-coaVooll for ¡he sar�iple'-�6ust be," 80 mm in size.
Jost.duri sample.1�99 !he removal, of the

f) PíéIs-arIP-Iiñg --e�u"1l-P-~';'¿-t -:m-'.u-st- �ót be¿¿>m�� c-lógged A.4.3 (see figure 9)
tmith moist coa¡ while the sample is collected.

A.3.2 Sample preparation
Suitable designs of scoops for use on conveyors or with
stationary coa¡ are shown diagrarrímatically. The scoop

Sample preparatíon machines are required opening should be at least 2.5 times the top size of the coa¡
lo be sampled; scoops are not suitable for sampling moving

a) for preparing laboratory samples.from gross samples; coa¡ larger than about 80 mm in size.

1) A ladle is a container vvith art open top; a scoop ís a container with an open
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A.4.4 'Jest ring slid afong the grooves and the complete apparatus is
withdrawn.

A ring Of 150 mm diameter fitted with a handie, to enable
d) The probe is a tube of circular cross-section,

the sarnPler lo determine the proportion of lumps over this

size when sarnPling large coaL equipped with apertures as shown in the diagram. This
probe is pushed down into the coal, then twisted round

ínpiing frame (see f igure 10) so that the actíon of twisting causes the probe lo fill
A.4.5 Sa ítseif. There is a danger that the probe may form an oval

The device is an aid lo sampling on a stopped belt. The hole during the Iwisting; this can be prevented by the

frarne sbould be inserted into the coa¡ until ¡t is in contact use of a rod of wood which completely filis the probe

wíth -the belt across its fufl wicith and the increments and seals the apertures; when the probe has reached the
collected by sweeping off the whole of the coal lVing bottom of the coa¡, the rod is withdrawn as the probe
between the sides of the f rame. is twisted, in such a way that ¡t maintains contact

Any large lumps bisecied by the frame on the ieft hand side
between the apertures and the coa¡, and the probe is
gradually filled. In this design the sample wili not

ate pushed into the sample and those on the right hand side necessarily be suitable for the detection of heterbgenity.
out of the sample, or conversely.

The distance between the sides of the frame should he at A-5 "VVERED ECIUIPMEN"T. FOR THEtOLLECTION
leasi 2.5 times the maximum partície size. The height of the OF 4NCREMENTS
domice must be greater than the thickness of the layer on P-1-

belt. Various lypes of power operatecizautomatic 'ia~ierl'"are
available commercially and this clause cribes only those

A.4.6 IPróbes Isee fígures 11 a) lo 11 d)
which illustrate different general principies. Automatic

y sampiers may be provided with a secondary crushing and
Probes are used for sampling coa¡ of smali particie size - up reduction system lo reduce the mass of the large increments

lo 25 mm at present ~ over- the whoie depth of a pile normally taken. ¡t is important that samples sboulcí be
wiihout the need to disturb the pile; for example. a.loaded stored in ciosed containers.

,# wagon can be sampled in this way without ¡t being Al¡ mechanical or automatic sampling equipment shoulcí be
necessary to unioad the wagon. They take the form of checked by comparing the samples obtained with samples
cyJindrical tubes which are inserted vertically or at a slight

taken manually by skilled personnel, lo ensure freedom
angle into the coa¡ until they touch the bottom of the pile. from bias.
When using this equipment, the insertion into the coa¡ is

The lypes are classif ied according lo the sampfing system losometimes very difficult and the tube tends.to empty when which they relate.
¡t is withdrawn.

The interna¡ diameter of the device shoulcí be at least
.
2.5 d,

Machines for sampling from falling sireams shouid have a

where d is the largest dimension of the coa¡ being sampled. bucket of width equal lo the fufl width of the stream and

On opening the probe the sampie can be analysed ¡ayer by cutting through ¡t in a direction either parallel lo or al right
angles lo the movement of ihe belt. ft is essenfial that the¡ayer, thus obtaining its composition and giving a complete box passes through ihe stream at unifórm speed and thatrerord of the heterogeneity of the coaL the siot widih should be properly related lo the size of coaL

Por the sampling of dry dust ihe same types of probe can In acidition, this type of sampier usually passes through the
he used but should be equipped with a device lo permít the stream twice lo collect -an íncrement (from front lo back
injection of a jet of water at the base of ihe probe before and reverse) and the container must be of such a size that ¡t
wilhdrawing ¡t. is not fufi at ihe end of its travel. The change in direction at

the back of the slr'earn must take place where there is no
Four designs are described falling. coaL The bucket usually tips at the ~ of cach

a) The probe consists of two half tubes, made of cold double movement and the sample ís emptied down a chute.
drawn steel piale, which are designed in such a way as lo Alternativeiy, the bucket may fili on one movernent and
slide logether lo form a ciosed cylinder. Such probes can then tip. or ciose for its return.
be made in varíous len9ths up lo 3,5 m; long probes ate

A.S.1 Falling stream - Breeches chute (see figure 12)easiest lo use for coa¡ up lo 15 mm.

0 b) The probe consists of a cy1indrical tube which is This device takes increments from a falling siream of coa¡
slight1y tapered and is slit aiong an axis in such a way by diverting the whole stream into one or the other leg of a
that the taper lends lo grio the material

'
contained in the reeches chute. Movement of the flap governing ibe

lube- BY means of a handie ¡t is possible lo give a rotary direction of flow is usually time-controlled and the
inovement lo the lube in order ihat ¡t may be inserted. propor-lionality of the mass of sample lo Ihe mass of
The tube maY be awkward lo empty and clean. consignment depends on the period during which the f lap is

allowed lo remain in its alternative positions. lf the flow
c) The probe consists of a channel, the two edges of rate is erratic ¡t may be necessary lo control the device
which have grooves. and a plate which can slide along aceording lo tk�e quantity conveyed (for example by meanslhe grooves. The channel is inserted open, the plate is- of a bell weigher).
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The flap must move with a rapid "snap" action so that then to a feeder from which a second sample is collected by
the time taken for the flap to traverse the stream ís a rotating nozzle, the rernainder of the coa¡ being
negligible compared with the time for which the whole discharq1d. The coa¡ can then be fed down further chutes
stream is diverted. Such action can be satisfactorily past further dividers untú the final laboratory sample is
obtained by compressed air operation, or for smali-sized prepared. The ram can be operated by pneumatic, hydraulic
coa¡ by electromagnetic operation. or mechanical power. The unit can be instalied at the head

of a conveyor without major alterations.
A.S.2 Falling stream - Siotted vessel (see figure 13)

A.S.S Moving belt - Scraper arm (see f igure 16)
A vessel with an aperture in the form of a rectangular siot is

y. drawn through a falling stream of the material to be The seraper arm operates by s~ping off increments across
sampled, usually with the siot at right angles to the the wicith of a conveyor belt. Since the motion of the
direction of the conveyor. The siotted vessel traverses the conveyor causes, fines to be segregated to the bottorrí of the
whole width of the stream and a continuous "ribbon** of material on the belt, it is essential to have the sampler
the material is collected. The vvidth of the siot must be at properly adjusted to the belt curvature across its width, to
least 2,5 times the upper size of the coal. otherwise bridging avoid taking a biased sample. The shape of the scraper is
will occ:ur; the device is not therefore usually empioyed for also important since in sweeping through the stream of coa¡
coais larger than 20 mm. it creates a -bow~wave- in front of it; the tendency is to

push aside the large coa¡ pieces and xhus reject them. The
The mass of increment coflected depends on the quantitY speed must also be carefully adjusted.
conveyed per unít time and the rate of passage of the
slotted vessel through the falling stream. The volume of the When properIV adjusted the scraper arm is satisfactory for
vessel must be such that it is not overfilled when the ¡ayer coa¡ up to 50 mm in size, the mass of increment depending
of coa¡ on the beit is at its maximum. on the Joad on the belt and the width of the scraper. The

device may be -set to operate automatically either at equal

A.S.3 Failing stream - Swinging arm (see figures 14 a) and intervais of time or, if a belt weigher is incorporated. after

14 b» specified masses of coa¡ have passed.

Swinging arm sampiers are designed to sample at the
discharge end of a conveyor and are suitable for positions A�5.6 Bucket elevator Box car or drawer (see figure 17)

where the vertical height or headroom is limited. This device is suitable for positioning at the discharging

a) In this arrangement a heavy bucket is allowed to` point of a bucket elevator and consists of a vessel

swing once, flke a pendulum. through the fufi width of for holding the contents of at least one whole bucket or

the stream of material. sometimes of two buckets. The device is not sensítive toThe increment collected is
segregation and is usefui for al¡ sizes of coa¡, but itsdischarged into a sample hopper. Power for the

operation of the sampier is sometimes derived from the eff icient operation and the accuracy of the sample depends

drum of the conveyor and the device may be set to on uniform filling of the individual buckets. It should be set

operate automatícally either at equal intervals of time to function at equal intervais of time or after the passage of

or, if a belt weighing machine is incorporated, after a specífied number of buckets. A deflecting plate directs

specified masses of coa¡ have passed. the contents of the selected buckets into the car.

A box car may also be used in connection with a breechesb) A further type of swinging arm sampier consists of a
chute.rectangular frame with a number of holes of sufficient

dimension drilled through the top surface. The arm
swings across the fufl width of the stream and the coa¡
passing through the holes falls on to a small conveyor
carried within the frame. This belt discharges ínto a A.6 EQUIPMENT FOR SAMPLE PREPARATION
chute or storage hopper.

Sample preparation equipment (excluding that for drying
wet samples) may be divided into three classesA.S.4 Falling stream - Ram operated cart (see figure 15)

This device is intended for taking a sample from a falling a) size reduction apparatus;

stream. The sample collecting devíce is a moving cart of the b) sample mixing apparatus;
fuN width of the stream, with a removable bottom. ¡t is
propelled by a ram and in its ¡die position it is clear of the c) sample divíding apparatus.
falling stream at the top. When the ram operates, the cart is
pushed through the stream from the front to the back with A.6.1 Size reduction apparatus
the bottom open. The bottom is then closed and the cart is
withdrawn by the ram so that it passes through the fallíng The equipment for reducing partície size should be
stream and collects the sample. When it has reached the mechanical and such machínes are called milis for the
-home position- at the end of —up- stroke, the bottom is purposes of thís International Standard. Hígh speed mills
utomatically opened so that its contents are dumped into are desirable to ensure a product of specified síze even from
hopper. From this hopper the coa¡ is fed to a crusher and hard coals of high ash content, or coals with shale.
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ed by Reduction milis vary in type frOM jaw crushers lo rofl For quantities up lo 0,25 kg, mixing for 1 min is sufficient;
being

crushers and from plate milis lo high speed impact for larger quantities. mixing for 4 min is required.
:hules pulverisers, which are particularly suitable for the finer
«)e ¡S f rnillíng (lo 0,2 mm).
raulic stages 0 A.6.2.2 Riffle
head All lypes of rriffl should be made of heat-resístant material.

Those parts of milis coming in.lo contact wíth coa¡ should A riffle may also be used for mixing samples (see A.6.3.1).

be of wear-resistant material in order lo prevent

contarnination of the samples and lo avoid overheating,

'0055 which woulcl .
induce oxidatíon of the coa¡ or loss of A.6.3 Sample dividing apparatus

the
moisture from ít. Milis shoulcí be easy lo clean.

Sample division ís accomplished either by riffles or by
f the High speed milis tend lo become heated and samples must Power driven rotary dividers. The latter have the advantage
Ipler not be aflowed lo remain in them long enough lo be that they take a very large number of small increments so
h, lo affected. lf a mil¡ is used for a series of sampies, ¡t should that ¡t is virtually unnecessary lo mix the sample except
)er is be allowed lo cool between samples in order lo avoid before taking the analysis sample; as a precautionary
;Om oxídation and loss of moisture with subsequent sampies. measure mixing is carried out before the final stage of
15 lo

d milis can be seriousIV darnaged by the divísion for a high ash coal, or when very low errors of
The Modern high spee sample division are desirable.

presence of extraneous ¡ron or other ferrous material in the
sample, A magnelic separator placed on the chute leading Dividers shoulcí be conditioned with the coa¡ beíng used or
lo the machine is a convenient safeguard against this. with another coa¡ of similar moisture content.

diví
The efficiency of milis used for grinding lo 0,2 mm shoulcí

o he
ensure that at least 99 % of the sample will pass this size.

quail A.6.3.11 Riffles (see figure 19)
ifter Although high speed pulverisers are the most efficient with

11
wicie range of coals, they entrain air with the samples due A ríff le ís a non-mechanical sample divider by the use of

lo the fan-like effect of the rotating hammer; lo avoid the which the coa¡ fed onto ¡t is divided into two hafves, one

17) loss of fine material or dusi, ¡t is essential either lo 1 ¡mil the being retained and the other rejected. for example by

lo air flowing through the mil¡ by using ciosed infet and outiet allowíng the coa¡ lo fall through a set of parallel siots of

ling hoppers or by fitting a breather bag lo the mill outiet. uniform width.

tor A new type of lotally enciosed slow speed conical mifi ¡S of Adiacent siots feed opposite containers. The device is

particular interest in that ¡t crushes the sample between a portabie and for sampie division is usually fed by hand.

tungsten carbide rotating cone and a fixed jacket and ís

nds superimposed on a dusi-tight rotary sample divider (see
A riffle shoulcí be symmetrical (so that a part-sample may
be taken from either side). AN surfaces on which coa¡ might

A.6.3). An advantage is that the product is fairIV uniform in res% shoulcí be inclined at not more than 3d* lo the vertical.<el
of particie size and remarkably free from fines. The receivers shoulcí fit ciosely against the body of th

Vt£ The milis shoulcí be clearied at regular intervais and aiways riffle. lo minimize loss of dust. 11 is essential lo use a riffi:
before use on a different coa¡, the use of a stream of which ¡S appropriate lo the upper size of the coa¡ lo be

�es compressed air or an industrial-type vacuum cleaner may be divíded as serious errors may be introduced if the siots in
found suitable for this purpose. the riffle are either too large or to0 smali, or if the number

�r ( . of slots on each size is insufficient lo give an adequate

A.6-2 Sample mixing apparatus
number of dívisions for each half of the sample. In general,
the 5101 width shoulcí be aboutf.3-tirñ-es-;'«the upper size of:1 -

The apparatus shoulcí not cause breakage of the coa¡ nor the coa¡. a suitable siot width for an upper size of 10 mm is
produce dust nor allow loss of moisture. ft shoulcí be 25 mm and for an upper size of 3 mm is 10 mm. The

riq
conditioned with the coa¡ being used or with another coa¡ number of slots for each half of the riffle shoulcl be at least
of similar moisture content. eight and preferably more. Effective mixing of the sample is

obtained by passing the whole of the coa¡ through the rif f le
Three types of mixer have been found satisfactory - the three limes before sub-dividing.
padi:lle mixer, the drum mixer and the double cone mixer.

A*6,2*1 Doubíe Cone mixer for coal of 1,0 - 0,2 mm síze A.63.2 mechanicalsample dívíders
(see figure 18)

Most mechanical sample dividers are of the rotary type, in
A double cone mixer is suitable for mixing the residue from which a reCeiver is placed on a lurntable so as lo intercept a
the first stage of sample division. ft has a short cylindrical falling stream of coa¡ once or twice in each revolution or,

,e Porlion, an inclined baff le plate and a elosure plate at each alternatively, lo collect a continuous ribbon from a falling
e end secured by a wing nut. An axie passes through the stream of coa¡ produced by allowing the coa¡ lo fa¡¡ from
15 centre of the mixer and rotates in bearings mounted on a the hopper onto the apex of a cone. The siot or dímension
n suitable suPPort- The mixer is rotated by hand at about where the coa¡ passes from the reservoir shoulcí be at leastMF 60 rev/min. 2,5 limes the upper particie size.
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Other mechanical dividers may be used, provided that the Containers of metal or of plasties material have been found
sample is effectively collected by a large number of suitable. Lids incorporating a rubber gasket and tightened
increments and that bias does not occur. down to the body of the container by means of levers or

screws are recommended.
a) DoUSLE CONE SAMPLE DIVIDER (see
figure 20 a»

A stream of coa¡ from a hopper is allowed to fafi onto a
rotating cone; one or two siots in the cone allow the A.S COMPLETE SAMPLING EQUIPIMENT
stream to fall directIV into a sample receiver for a part of
each revolution. Within limits the width of the slots can This clause gives detaifs of some possible arrangements

for complete sampling equipment by which samples of coa]be varied so that the proportion of sample retained can
-divided to give a sample for analysis.be adjusted between about 1/S' and 1110. but the can be taken and sub

opening shouid aiways be at least 2,5 times the upper Size reduction may also be included to these arrangements.

particie size of the coal. The divider is rotated at about
60 rev/min. There are models suitable for coals up to A.8.1 Falling stream - Moving shurter (see figure 23)
10 mm in size.

This arrangement incorporates a complete sampling
b) ROTAR Y SAMPLE DIVIO ER (seefigure20b» apparatus. with equipment for sample reduction and

divísion. The coa¡ usually flows down an inclined chute
The rotary sample divider consists of a number (for fitted with an automatic shutter over a trap-door which can
example tweive) of containers shaped flke segments divert the coa¡ down a vertical chute. This shutter is
mounted on a rotating turntable, revolving at about periodically (about every 7 min) opened for about 4 to 5 s
60 rev/min. The bottom edge of the input reservoir must by a cy1inder of compressed air. The increment is then
be large enough to prevent coa¡ bridging the outiet- The conveVed on a sampling belt at a speed of 80 mm1s over a
minimum size of the opening at the point where ¡t magnetic drum where extraneous ¡ron can be removed. An
intercepts the coa¡ must be at least 2,5 times the upper automatic shutier subsequently divens a part of this coa¡
particie size of the coal. Thus, a number of separate into another chute at the base of which there is a grinder.
increme

.
nts are collected in each revolution and the The sample passes through the latter and is then divided by

proportion of sample retained may be chosen by taking passing over a grating. a certain proportion of the sample
the relevant number of contaíners; for exampie if there being collected in the ground condition in a collecting
are tweive segments, one container is retaíned for device. Alternatively, by a manual shutter the coa¡ can be
1/12 fractíon, two containers for 116 fraction and so on. fed into the sample collecting jars in the uncrushed

There are modeis suitable for coals up to 1,5 mm in size. cOld't'0"s-
6 mm in size or 10 mm.in size, while a smalier version Arrangements are made. as will be seen in the figure. for
can be used to divide samples of 02 mm in size. unwanted material and for scrapings off the sample bett to

be returried to the original circuit.

AJ GENERAL EQUIPMENT

A.B.2 Falling stream (smalí coa0 - Moving orifice (see
AJA Weighing machines figure 24)

Any type of weíghing machine which will weigh to a This device incorporates a moving box vvith a slit which can
precision of 0,1 % of its maximum load is satisfactory traverse the discharge of fine coa¡ by means of a trolley.'1t
provided that the maximum foad is not much greater than moves across the stream at pre-arranged intervais of 15 min
the amount usually beíng weighed. Platform scales with dial and takes a section across the discharge.
readíngs are recommended. For large samples a scale of
100 kg capacity reading to 100 9 is suitable; for samples of This is fed into a box, the contents of which are discharged

medíum mass a scale of 25 kg reading to 25 g; for small through a tapered tube. Under this tapered tube can be

samples a scale of 10 kg reading to 10 9. positioned a pair of rotating collecting pipes so that a
Araction of the sample is taken into the sample container

A.7.2 Air-drying cabinet (see figure 21) while the collecting pipes are under the tapered tube. The

residue is returned to the main stream.
The prínciples of the air-drVing cabinet are shown in the
figure; a stream of air is passed over a number of trays on

This equipment cannot be used for wet coa¡, incfuding

slime.which the coa¡ is spread out in thin layers. The infet air may
be heated, in which case there shouId be thermostatic
control of the temperature. A.8.3 Falling stream - Swinging flap (see figure 25)

A.7.3 Sample containers (see figure 22) Thís type of equipment may be used for the collection of
incremenis from a falling stream of coa¡ Of up to 50 mm

Containers used for moisture or common samples should be size and for preparing the gross sample into the required
water-tight and made of impermeable non-corrodible number of laboratory samples weighing 0,5 kg cach. The
material, of adequate strength with we.11 fitting líds. particie size of the laboratory samples is less than 3 mm.
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en found The equipment consists of a flap (3) with an increment part of the tubes shown in figure 28. When the cradie is
.<nghtened collector which can be swung across the strearn, a tilted back lo its normal position the coa¡ flows down the
levers or mechanism (2) by rneans of which the collecting device is tube into a container from which it may be discharged or

operated, a hoppe, for aceumulating the collected fed into crushing and reduction apparalus. .
increments, a harnmer mill (8) for reducing the original The section of the wagon from which the sample is taken is
pariicle size of the gross sample lo 3 mm maxirnum and a
wo-stage divider for reducing —the mass of the ground deter.mined by the angle of the tube. the location of the

sample. lf required a worm feed is instalied between the openings in the tube relative lo the top of the wagon and

igements hopper (7) and the mifi (8). 1 the flow characteristics of the coa¡ being dumped.

is Of coa¡ The collecting device (3) periodícally traverses the whole
analysis. wicith of the falling stream of coa¡ and dumps the collected
gements. increments into the chute (4) through which the coa¡ falis A.9 COMBINED REDUCTION AND DIVISION

0 into the.hopper 17).
APPARATUS -

23) The gross sample is ground lo 3 mm in the mid (8) and A.9.1 Machine
.
for preparation of 3mm samples (see

sampling prepared so as lo obtain one lo four laboratory samples in figure 29)
tion and ihe two-stage dividers.
ied chule This machine is intended for the preparation of coal

vhic"an A.S.4 Failing strearn - Moving bucket (see figure 26) samples by reducing their par-ticie size lo 3 mm and by
t divíding them *into the required number of laboratory

¡S This type of sample collecting machine is intended for the
t <� SS collection of coa¡ samples from a falfing stream.

samples of the requíred mass.

t ¡S Ihen The machine consists of a hopper (2) for collecting the
i/s over a The machine consísts of an electric motor (4). reducing sample, a belt-type feeder (1). a hammer mifi (3). a
oved. An gear (8). dividing sprocket (7). iciling sprocket (6), two bucket-type drum divider (4) and a ríff le (6) for producing
this coa¡ endiess chains (2), bucket (1), ¡¡mil -switch (5). and the two laboratory samples. There is also a worm conveyor (5)
-�grinder. frame (3) on which afl the components of the equipment for removing the unwanted portion of the original sample.
ovided by ate mounted. and the necessary electrical equipment. The apparatus will
¡e sample This machine will deal with coa¡ up lo 200 mm in size with deal with coa¡ of up lo 150 mm in size with a moisture
,ollecting a moisture content of up lo 8 %. in a stream of capacity UP

content of up to 12 % and wíll give a final sample of
al can be lo 500 ionnes per hour. particie size 3 mm. The mass of the laboratory sample
ncrushed obtained is not less than 500 g and the mífi will deal with up

The machine is about lo 4 lo 5 mi long and about 1 lo 2 m lo 2 tonnes of coa¡ per hour. The overall size of the
lo wide. machine is about 3 m long and 3 m wicie.
igure. for
le beli.to, A.S.S Fallin9suearn- Siotted vessel (see figure 27) A.9.2 Machine for the preparation of 02 mm samples (see

This lvpe of sample collecting machine is intended lor the
f igure 30)

ifice (see collection of coa¡ samples direcl1y from conveyor beits. This machine is intended for the preparation of samples

The equipment consísts of an electric motor (5). reducing
from coa¡ of a size up lo 150 mm and for automatic

gear (6). driving sprocket (4), idiing sprocket (2),
determination of the moisture content of the sample.

whi '--an
:roi.-,,. it sc,aper-lype collecting vessel (3). ¡¡mil switch (8). a The machine consists of a hammer mill (3). a divider (2), a
)f 15 min hopper (9) in which the increments are collected and a drying chamber (4) for drVing the laboratory sample, a

1ranw (7) on which the cOmponents of the equípment are hammer mil¡ (5) for reducing
'
the partície size of the

mounted. laboratory samples lo %he size required for the analytical
,harged samples, and a divider for the analytical samples (6).

* can be The equipment will deal with coa] up lo 200 mm en size
* that a with a moisture content of up lo 14 %. in a stream with The sample 'preparation procedure ínvolves the following
,ontainer capacity up lo 450 tonnes per hour. The wicith of the consecutive operations; grinding the sample lo a size of
ube. The conveyor belt is between 0,8 and 1,0 m and the apparatus is 3 mm, reduction of this product lo a mass between 0,5 and

about 1,2 m long and 2,4 m wicie. 0,85 kg, drying -the reduced sample of particie síze 3 mm lo
an air-dry condilion and grinding the 3 mm sample io the

,ociuding A.B.6 Wagons - Sarnpling tubes (see figure 28) laboratory sample of particie size 02 mm. lt is possible for
The aulOrnalic wagon sampier consists of one or more steel

this machine lo be fitted with a devk>-_ for the automatie
determination and recording of the moisture content of thePIPCS mounted on the side of a dumper cradie (or side milled sample by electrical means.5) tippier) on lhe side which tips downwards.

ection of The tubes extend a certain
This equipment will deal with coal up lo 150 mm in size

distance above the side of the with a moisture content up lo 15 %; a sample weighing,,so rnrn wagon and ihe section extending above the cradle siopes 150 kg can be completely dealt with in 25 min. Therequired lowards the centre of lhe wagon in the cradie. As the operation of the mechanism is intermittent as and when theach. The wagon of coa¡ is tiPPed. the coa¡ flows over the sampling sample collects. The machine is about 2 m long and 1,5 mMM- lubes and a Portion of it f lows into openings in the sioping wide.
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FIGURE 8- Ladieforimalisupto25 mm

FIGURE 7 - AuW
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Dimensions in rnillitnetres

700 100

FIGURE 9 Scoop (suitably dimensioned for c<MI crf 50 mm lop sizo)

0

FI GURE 10 - Sempling franw
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Dimensions in rnillimetres

Sfight1v tapered tube

80

C/i

20

Plan

FIGURE 11 b)-Nobe-Designb)
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Dimwnsions in millimetres
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4
FO GURE 12 - Falling arcam ar~es chuto�

F$ GUR E 13 - Fuiling ~cam - Sioned y~
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0.

FIGURE 14 a) - Fuiling s«eam - Swinging arm
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FIGURE 14 b) - Falling n~ - Swinging a~
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Cutter supports Cutier cart (vvheeis not shovvn)
hVdraufic drive

Li

Cutter dump podtion

Ousit gate - ram operated

Feeder

Curter open on down
Cruther

stroke. ciosed on up
stroke - openi to dump

t,;j
Feeder

n ri

L J

Feeder
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Tbírd iampler

Sarnple
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FIGURE 1«5 - Falling sweam Ram oporated cutler
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FIGURE 16 - Moving heft - Serepor cirm
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FIGURE 17 -13utket el~stor - Box car or drew
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FIGURE 18 Doutde con* mixer

FIGURE 19 - Riffle

Feed hopper

To motor drive

Rotating con@

Adjustable slot

sample reject

FIGURE 20 a) - DouW* cone sampler dívider
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Baffle píat,

4# F ive times the size of Ibe largest parlicle

Lip provides handis
b

Cb=M

Sido plata bent 0~ Largo temple dividor with hopper Stand to adept (urge tumiatW*
la form clip suitable for hand feeding for uso vwith medium tized receiver

Ud

C

Haight of Diameter of Hoight «>f
Capacity receíver r~hw container

Type

kg mm MM MM

A 35 450 450 400

a 7 280 300 190

C 1 150 130 150

KEY

o interchangeoble orifica

b distributing zone

High *P-d temple divider fed temple receíver segment
from cruther vi& a chuto feed funnel

FIGURE 20 b) - Rotary tampl* divi~
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FIGURE 22 - Semple container (galvanizad ¡ron)
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Devices marking ends of siream

Motor reducer vWth
travel reversing device

Discharge of illíne coa¡

CI,

E
E
Lo

go mm

One incrermni every 15 min

Volume of increrneni - 1 000 Cm3

Speed of iruck 0,1 m/s

Stream - 800 mm

Division by rnearis of rotating arm 12 rey/min

[Motor reducer

Venel for final sarnple-

FIGURE 24 - Falfing siream (small coa0 - Moving orifice
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x
17

16 6

Increment collecting device (3)
1 = length ol` the collecting device, slight¡y

exceeding the wWdth of the coa¡ stream
b = width of inlet aperture
x = lever of the collectíng device 21

Designation of parts
1 Delivery drum
2 Operating mechanism
3 Collecting device 7
4 Chute
5 Apparatus for opening the chute
6 Chute c.over
7 Hopper

miN
9 Funnel
10 Distributing con*
11 Dividing sector
12 Hollow shaft 10 8
13 Sector funnel
14 Seaker
15 Container
16 Electric motor with reducing gear 19
17 Chain drive
18 Intermediate container 12
19 Housing of the 1sx siage of ihe divider

2020 Chuxe of the 1 st stage of the divider
21 Hose

14
18

FIGURE 25 - Falling susam - Swinging flap
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8 Limit switch
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Dírnensions in rnillirnetres

0

Orífices

__---Collecting tube

",ceCradie-
Wagon

Collecting devíce

al Cr~~ion of dumper cradle

0 250 Steel pipe

Upper opening

Lower opening

lA

0, b) 00tafl of itubes

Wagons - Sampling tubesFIGURE 28
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ANNEX 8

EXAMPLES OF INSTRUCTIONS TO SAMPLING OPERATORS

8.1 EXAMPLE 1 - FALLING STREAM e) The size of the consignment is 1 800 tonnes, in

a) The sample is required for boiler tríais.
3 train loads of 33 wagons; each wagon is 3 m
wide X 5 m long; the coa¡ is 1,75 m deep; each train load

b) The coa] is washed smalls with particie size less than is to be sampled separately.
25 mm and reputedIV 12 % ash (dry basis). f) The ash is to be determined to ± one-tenth of the
c) The analyses required are moisture. proxirnate true ash content; duplicate sampling is to be employed.
analysis, ultimate anaiysis and calorific value.

Proceed as follows for each train load
d) A separate moisture sample is required.

1) Take 48 increments (table 3).
e The sample is to be taken from a falling stream.

2) The minimum mass of each increment shouId be
f) The size of the consignment ís about 800 tonnes in 0.90 (say 1,0) kg (see 3.3.2).
one lot.

3) Sampling shouId be carried out from wagons tops
g) The ash is to he determined to ± 0.5 %. but the using a probe inserted to the depth of the coal.
moisture to the reference standard, for moísture;

j repficate- sampling is to be employed. taking six 4) Take 2 increments from 15 wagons and
1 increment from each of the other wagons. Selectsub-samples.
the 15 wagons as follows : Provide two boxes P and

Proceed as follows 0. In box P, put a set of discs numbered 1 to 33.
Select a disc: from box P, record the number and put

1) Take 128 increments (32 for a separate moisture the disc into box 0. Continue in this way until
sample; 96 = 16 X 6 for general analysis, as 15 numbers out of 33 have been selected. Number
calculated from 3.2.4, and table 6). the wagons with chalk and take 2 increments from

the wagons with the selected numbers.2) The minimum mass of cach increment to be
1,5 kg. 5) Divide the- top of each wagon into 15 areas as

follows3) Place 96 increments in rotation into 6 containers.
.1 such that these bold 16 increments each, to form

6 sub-samples for general analysis; a . seventh 1 4 7 10 13
container, capable of being sealed between the
insertion of increments is required to hoid 2 5 8 11 14
32 increments (evenly spread over the -consignment). 9 12 15to províde a separate sample for moisture.

.4 4) Use a sampling ladle wíth a width of at least 6) Take either 1 or 2 increments from each wagon
65 mm. from the positions 1 to 15 selected at random as
5) Samplíng should be carried out at the point of described above by using discs numbered 1 to 15 in
discharge of the stream. box P; each disc should be put into box 0 until the

15 have been used; then start again.
6) Label each of the seven containers for later
identification. 7) Place the increments alternately into sample

containers labelled A and B.
7) Prepare a sampling report.

8) Repeat the whole procedure for cach train load.

8.2 EXAMPLE 2 - WAGONS 9) Prepare a sampling report.

a) The sample is required for routine control
B3 EXAMPLE 3 - BARGE

b) The coa¡ is dry uncleaned siack with particie size les$
than 15 mm and with about 25 % ash (dry basis), a) The sample is required for trade purposes.
ascertaíned from past records.

b) The coa( is washed fines (0 to 10 mm) ash content
c) The analyses required are moisture —as received- and below 10 %, moisture content 8 to 10
ash.

c) The analyses requíred are moísture —as received-,
d) A common sample is required. ash, volatile matter and calorific value-
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d) A common sample is required. see 3.2.3 and 3.2.4 and table 3; the number of 675

e) The size of the consignment is 400 tonnes, divided
will be sufficiently ciose and can be distríbuied more

over 8 compartments of a barge in which the coal is
easily).

loaded approximately 3 m high.
2) Divide themoverthe ho1dsasfollows

f) The ash content is lo be determined lo the reference Hold 1: 75 increments
standard of ± one-tenth of the true value. 2 150
Proceed as follows 3 200

4 150
1) Take 36 increments (mínimum number 32; 5 100
table 3).

Total 675 increments
2) The mínimum mass of each increment shouid be
0,5 kg. 3) The mínimum mass of each increment shoulcl be

5 kg.
3) Collect the increments with the aid of a shqrt
probe (see annex A) and store them in a ciosed 4) Coflect the increments; with a scoop, at'1east
container. 200 mm wicle. and store them in a ciosed container.

4) Sample the compartments in twos after they have 5) Sample every hold in 3 stages (see figure 2) and
been so far unioaded that the bottom is just visible. take one-third of the increments in each stage.

5) Take 12 incremenis at each of 3 leveis. 0,2, 1,5 6) Label the containers and state data and place of
and 2,8 m above the- bottom respectively; ¡.e. take- sampling, origin and particulars of the cargo and the
9 increments from every two compartments. 3 from name of the ship. Prepare a sampfing report giving
each leve¡. detai1s of the coa¡. sampling method employed.

6) Label and sea¡ the container and state date and
number and mass of increments, etc.

place of sampling, origin and particulars of the cargo
(size) and the name of the barge.

7) Prepare a sampling report, giving detafis of the 8.5 EXAMPLE 5 - BARGES
coa¡. sampling method employeci, number and mass a) The sample is required lo be accurately determinedof increments. etc. for experimenta¡ trials..

lo 8.4 EXAMPLE 4 - SHIP b) The coa¡ is under 12 mm in size.

a) The sample ís required lo controf- whether the� c) The coa¡ is a mixture of six washed and unwashed
coals and middiings wfth ash contents from 6 lo 35 % -consignment has the warranied. qualitV.
a reputed ash content of say, 25 %.

b) The consignment is run of mine coa¡ of síze under
80 mm vvíth about 15 % of ash (dry basis). d) The analyses requíred are moisture —as received- and

ash.
(U c) The analyses required are moisture. ash, volatile

matter and calorific value. e) A common sample is requíred.

d) A common sample is required. f) There are 12 barges each with four hoids and each

e) The size of the consignment is 10 800 tons, divided barge contains about 100 tons of coal; the height of the

over 5 hoids : coa¡ is 2,5 m; each barge is lo be sampled separately.
í

Hold 1 contains about 1 200 tonnes g) The moisture and ash are lo be determined lo ihe
2 - 2400 - reference of standards of precision; duplicate sampling is
3 - 3200 - lo be employed.
4 2400 **
5 1600 11

Proceed as follows

The depth of a bold is approximately 12 m.
1) The minimum mass of . cach increment shouId be
0,75 kg.

f) The precision required is ± 1 unit in ash percentage. 2) Imagine' that each hold is ffwrked out into 6 parts
Proceed as follows on its length and 6 parts on its vjidth making

36 squares altogether (see figure 31).1) Take 675 incremenis (the actual number is
caicuiated as 3) In each hold of 36 squares make 6 insertions with

a probe lo the bottom of the barge for sample A and
4 x 1,52

64 x 690 the same number for sample B. using pattern 1 of i
5 j»52 figure 3 1.
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4) Place the set of 6 increments from the first hold 8) Label each of the containers clearly to indicate

into a container labelled A then the second set of wh-r-ther it is an A sample or a 8 sample and from

6 increments from this hold into a container 8. wh¡#,,h barge it is taken.

Repeat this procedure for the other three holds of the 9) cReport the figures for subsequent statistical
same barge. Thus, each container will hold
24 increments : 48 increments will have been taken
from the whole barge. In cach barge there are 64 central areas and

5) Analyse samples A and 8 from the first barge
80peripheral areas, a percentage of 45 and 55
reso4,ctively. Thus in each hold there is the same

separately for moisture and ash thus obtaining two den,-,áty of increments taken from the squares, around
moisture figures and two ash figures. the edge of the hold and from the centre of the hold.

Thios frOm the central squares. 11 A or B increments
6) Repeat the same procedure on the second barge are required on average and from the peripheral
using pattem 2 given in figure 31. squmre 13 on average. giving a total of 24 íncrements.

7) Repeat the procedure on the,other barges taking Nor-C, than in each system of 6 X 6 each horizontal

the increments from successive barges from the rovy contains one position for increment A and one
positions indicated on the successive patterns given in posa-tion for increment 8; similarly for. each vertical
figure 31. column of 6.
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A 24 positions for the probe for tample A 9 24 positions for the probe for samp#e 13

Guartu Guarw cuarter cuarter Quffter cuarter Cuarter Ouarter

of harge of barge of barge of barge of barge of barge of barge of barge

Patiern 2Pattern 1
leo&. 1 la!A te A A,#,

-1-1-L -J-LL-Lq_- -1 1-1-, 1 el-TAl
r

r; 1 31 2 3 4 5 4 1 :Y 3 2 3 4 5 11 1 3 4 1 2 3 4 5 4 1 2 3

Length of barºe 4 X 6 Equel columns

PIZ. 3 Pattem 4
j_oj 9 A;

71-T-i,- -1 - T -rr 7 r
Mil- 15

Patiern 5 Pattem 6

LLL +"44- -tr- r+ i-
-)-e+ Z-11-

re

J.r

-4íf
Iius--. -tU!"-,-T

Partem 7 Pattern 8

Aji

Patiem 9 Patiern 10
t

Lti 2
T i i*

Pattem 11 Panern 12
gel

2
0. al ;A

r9
7» A-r -1-T�l

7,1

FIGURE 31 - Sebeme of sampling from barqw using tw*4v*slraitified rendom patiwm
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ANNEX C

METHODS OF CHECKING PRECISION BY MEANS OF REPLICATE SAMPLING

C.1 iNTRODUCTION Calculate the ratio

An estímate of the precision of sampling, though not of its D expected mean difference between duplicates
bias. can be obtained by taking the sample in a number of d observed mean difference between duplicates
parts (replicate sampling) and comparing the resuits
obtained from these parts. This ratio is used lo check whether sampling is at the

desired leve$, as follows
Sub-clause 3.5 describes the collection of samples in a
number of parts and this annex describes the treatment of a) if the ratio DId is greater than 2.0. too many
the resuits. increments have been taken;

b) if the ratío DId is between 2,0 and 0,67, there is no
evidence that the number of increments is incorrect;

C.2 CONTINUQUSSAMPLING
c) if the ratio Dld is less than 0,67, too few increments
have.been taken-

w C.2.1 Outline of procedure, C.2.5 Adjustment procedure-

The precision which is being achieved is checked by lf condition b) applies take a further series of ten duplicate
comparing the mean difference, between dupficates samples; if too many or too few incrernents haye been
obtained from ten successive pairs of duplicate samples taken, adjust the number of increments accordíng lo
with the theoretical value that would be obtained if the table 15 and take a further series of ten duplícate samples.
desíred precision was being achieved. lf it is necessary. the Continue duplicate sampling, the number of increments
number of increments lo be taken for further samples of being.adjusted if necessary, until two successive sets of ten
the same coa¡ can then be adjusted. resuits give values of the ratio Dld fying between 2,0 and

0.67.

C.2.2 Recording resuits
C.2.6 Check procedureRecord the resuits as in table 13 and calculate for each

sample, the mean value- and the difference between the Thereafter duplicate sampling may be carried out as a
duplicates. When the resuits of ten pairs of duplicate ' check. ¡t is not necessary lo take every sample in duplicate;
samples are available, calculate the mean difference, d, for example one sample in five may be taken in dupficate
between duplicates. or, alternatively, a group of ten duplícate samples may be

taken periodicalty. When ten duplicate samples have been

C.2.3 —Roque- resuits taken, test the resuits as described in C.2-2 lo C.2.4. For
this purpose ignore the routine samples which are not taken

A —rogue*' is a result which appears lo be in disagreement in duplicate.
with others from the same coal and which arouses suspicion If, for any set of ten duplicate samples, the ratio DId líes
that there has been a mistake in sampling or sampie'
preparation. The following test ís used lo decide whether outsíde the limits 2,0 and 0,67. adjust the number of

such a resuft shoufd be rejected. increments and resume fufi duplicate sampling until two
successive sets of ten give the ratio Dld t>etween 2,0 and

lf a difference between dupl ¡cates is greater than 3,5 times 0,67. Then resume check sampling.
the mean difference, then reject that difference and take a
further sample in duplícate before analysíng the resuits. In C.2.7 Application lo other characteristics
the test report any results considered lo be —rogué- results
should be noted. Table 14 and the tests can be used for any characterístic.

For conveníence the precisions quoted are those which will
normally be encountered when determininog the percentageC.2.4 Testing resuits of some constítuent of the raw coaL The value of D for a

When ten samples have been taken in duplicate, the resuits given number of units is, however, símply proportíonal lo
are examined. The observed mean difference between the precision required- For example, lo obtain the calorific
duplicates, d, is compared with the theoretical value, D, value of coa¡ lo ± 50 calories look in the row of table 14
that wouid be expected if the desired precision was which gives values for a precision of ± 0,5 and multiply the
achieved. The appropríale value of'D shouid be obtained values by 100. Thus if the determination of calorific value
from tabie 14. is wanted lo an accuracy of 50 for cach unit. the
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appropriate value of D is 40. lf the mean calorific value C.3.2 Recording resuits
over 15 units of coa¡ ís required lo within ± 25 calories the

Record the resuits as shown in table 16; calculate the meanvalue of D is 77.
value of and the differences between each pair of duplicate

NOTE ~ The sampling precisíon is tested after ten duplicate samples values : Calculate the mean difference between duplicates,
have been obtained irrespective of whether the precision of each d and the range, c, of the mean sample values, Le., the
individua¡ sample or thet of the awrage of any number of samples is
mquired.

difference between the grealest and least.

C.2.8 Example
—Roque- resulls1)C.3.3

Coa¡ is being received at a plant where heat balances are
required every month; the mean ash value for the month is The following tests are used lo decide whether a result is a

required lo be vvithin ± 0,5 %. Duplicate samples are taken rogue- and shouId be rejected

each day from the coal going lo the furnace and the mean a) lf a difference between duplícates is greater than
difference between duplicates after 10 days is found lo be 3,5 tímes the mean difference, d. o6lained by excluding
0.48%- that difference, then reject thal difference and take a

further sample in duplicate hefore analysing the resuits.From table 14 we find that, if the mean of 25 samples is
required lo a precision of ± 0,5 %, the value of D is 2,0— b) lf the value of c is reduced lo one half of its original
Thus Dld = 4,2 and too many increments are being taken value by excludíng one mean sample value. reject that-
from each unit. The number of increments taken in sample value and take a further sample in duplicate-
subsequent samples is therefore halved, in ac:cordance with before analysing the resuits.
lable 15, and duplicate sampling is continued. '

For the next two sets of ten samples d is found lo be 1,2 %
and 2,2 %, giving values of DId of 1,7 and 0,9 respectively. C-3.4 Testing results - Number of units

Sampling is iberefore continued at this leveL At this plant it When ten duplicate samples have been taken, test the
was decided lo keep a check on the precision by taking resuits by comparing the observed range, c, Yñth the
duplicate samples 1 day per week. lt will be noted that ten theoretical value, C, which wouId be obtained if the correct
daily samples were sufficient: lo show lhat the average number of units was sampled. Caiculate C from the
figure which would be obiained at the end of the month equation
wouid be more precise than was, needed and that a
reduction in the number of increments could be made.,

C=kA

C.3 INTERMITTENT SAMPLING where A is the required accuracy and the value of k is
obtained from table 17.

(This section is only applicable in certain cases when
Calculate the ratio CIc:sampling from a stream of coa¡ or from wagons).

a) lf Cic is less than 0,6 ioo few units have been
C.3.1 Outtine of procedure sampled;

The precision related lo one period is affected by b) ff Clc is between 0,6 and 1,8, there is no evidence lo
suggesi that the number of units sampled is incorrect;a) The number of units sampled in ibis period;

b) The numbe'r of increments in the sample taken from c) lf Clc is greater than 1,8, too many u.nits have been

each unit. sampled.

The decision musi be made on the resuits of ten samples,The variation between lhe unit values contributes lo the
irrespective of w

1
hether ¡t is desired lo know the precísiontotal . variation; thus ihere is no point in taking a large

of each individual sample, or of the mean of any number ofnumber of increments from each unit (lo determine the
units sampled.unit values lo high precision) if there is an excessive

variation between the units. Consequendy the number of lf condition b) applies, test the number of increments usíng
units sampled is checked lo ensure that the desired -the procedure given in C.3.6.
precision is being obtained and then the number of
increments in each sample is checked lo ensure'that the When tesfing the number of units. but not: taking duplícate
number of increments taken from each unit is correct. The samples. the procedure is the same as the above except that
two lactors are checked separately and each is adjusted as the firsi ten sample values should be used instead of ihe ten
appropriate. mean values of the duplicate samples.

1) See C«Z3.
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C.3.5 Number of units - Adjustment lf only the number of units has been changed, but not the
number of increments, there is no need to revert to fufi

lf conditíon a) or c) applies, more or less units must be duplicate sampling.
sampled and there is no point in adjusting the number of
increments; adjust the number of units in accordance with When ten duplicate values have been collected, calculate a
table 18. lf the adjustment to the number of units indicates new f igure for d and compare ¡t with the latest value of c. lf
that alí units should be sampled. adopt contínuous the ratio c1d is within the limits of 2,3 and 9,3, the new
sampling. Continue with this procedure of checking the value of d can be used for testing.
number of units and then, if necessary. checking the
number of increments until two successive sets of ten

C.3.9 lntermittentsamplingofconsistentcoalssamples fuifil the conditions of C.3.4 b).and C.3.6 b).

If, on studying the ash contents of a set of ten duplicate
C.3.6 Testing resuits - Number of increments samples. it is found that the range, c is less than 3 %, ft is
When indicated by C.3.4 b), examine the resuits of ten recommended. that the c1d ratio be not used but that a
duplicate samples and calculate the ratio c1d. This is used to fixed standard of precision for each sampie be aimed for.
check whether the correct number of increments has been This may be conveniently fixed at ± 1 %, so that the DId
taken from each unit as follows test for continuous sampling may be used (see C.2.4) with

D = 0,8.
a) lf the ratio c1d is greater than 9.3, too many
increments have been taken fronn each unit;

b) lf the ratio c1d is between 9.3 and 2.3. there is no
(13.10 Applicationtoothercharacteristics

evidence that the number of increments taken from each The test described in C.3.4 and C.3.6 can he used for any
unit is incorrect; characteristic : table 17 requires no modification..

c) lf the ratio c1d is less 2,3. too few incremenis have
been taken from each.unit. C.3.11 Example 1

C.3.7 Number of increments - Adjustment A grade of coa¡ was being sampled at a colliery once a

lf condition b) applies, take a further series of ten duplicate
week, samples of 24 increments being taken from units of
approxímately 20 tonnes. the total daily tonnage being

samples; if condition a) or c) applies. adjust the number of 250 tonnes; Le. the proportion of units being sampled cach
increments according to table 19 and take a further series 20
of ten duplicate samples. Contínue duplicate sampúng until week was �.- = 0,0 13.-0 X 6
two successíve sets of ten samples give values of the
ratío c1d lying between 2.3 and 9,3 and also satisfy the The quarterly ash figure was required to within 0,5 %.
condition of C.3.4 b). Thereafter duplicate sampling may
be carried out as a check, as described in C.3.8. The resuits of the first ten duplicate samples. taken so that

eachí day of the week and each time of the day was
C.3.8 Check procedure represented, are gíven in tabfe 16.

After the initial period, the values for al¡ samples sMuld be For 15 samples per quarter and a pro~n of 0,013 of
listed and the range, c, calculated for cach group of ten the units being sampled, k (table 17) wouíd be 6,1). making
successive samples. lf some of the samples have been taken C = 3,0 % ash, and Clc = 0,29. This shows that too few
in duplícate the mean of the duplícate values is taken as the units were sampled. Therefore the units to be sampled
sample value. should be increased by 50 % (table 18). For convenience, ¡t

For each group, compare the range. c, with the last mean was arranged to take samples on 2 days each week.

y
r difference of ten successive duplicate samples, d. lf c1d fies A second set of ten duplicate samples were taken, two

outside the precribed limits of 2,3 and 9,3, adjust the samples being taken each week and each sample consisting
number of increments and resume fufi duplicate sampling of 24 increments. The results of this set of ten duplicate
until two successive sets of ten duplicate samples gíve values samples showed that the new number of uníts sampled was
of c1d Iving between 2,3 and 9,3. satisfactory, but that: too many incren~ts were being

lf c1d remains satísfactory, compare c with C; if Clc fies
taken from each u

'
nit. Therefore the number of increments

in each sample was reduced to 16. The,~Its of the nextoutside the limits of 0,6 an'd 1,8, compare c with the
previous values for c. lf ¡t differs from previous values by a

two sets of ten duplicate samples were t~ and showed
that thís scheme (two samples per week. 16 increments perfactor of 3 or more, then ít is probable that the natural sample) was satisfactory.variabilíty of the coa¡ has changed. In this case, use table 18

to calculate the number of units to he sampled.
C-3.12 Example 2

lf, on the other hand, c differs from previous values by a
factor of less than 3, the last few values of c shouid be In the example given in C.2.8, continuous sampling was
averaged before calculating the number of uníts to be carríed out at a pfant to provide a precision of 0,5 % ash
sampled. at the end of a month.
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ft was considered that continuous sampling unnecessarily achieved. These limiting values, WL and Wu, are
occupied a man's fuil time and it was decided that a sample determined from the equations :
shoulcí be collected for a period of 1 h twice a day, ¡.e.. for

WL glAone-quarter of a coalíng period, and that: each sample
sbouid contain half the number of increments previously WU 92A
taken for a fufi day's sampie. This was carried out where A is the required precision and g, and 9. areexperimentally for 2weeks, the following resuits; being constants that depend on the number of replicate samplesobtained (ten samples were taken each week, in such a taken; the values of g, and g, are obtained from table 21.manner that each part of the working shift was
represented). a) lf w is below the lower ¡¡mil WL, it may be assumed

that a higher precision than that desired has been
lst week 2nd week obtained. This does not cafl for any action at the time

but if a consignment of the same coa¡ is received laterC = 3,5 % ashí c = 5,0 % ash
smalier number of increments may be taken. Thed = 1,3 % ash d = 0,8 % ash

c1d = 2,6- c1d = 6,2 number originally taken should be reduced by 33

k = 12,6 k = 12,6 b) 'lf w is between the two limits it may be assumed
C = 6,3 % ash C = 6,3 % ash that the desired precision has been obtained and no
C/c = 1,8 Cle = 1,3 further action is necessary.

The value of k is ihat given in table 17 corresponding lo c) If w is greater than the higher ¡¡mil Wu, then the

50 samples per month and a proportion of 0,3 of units,
desired precision has not been obtained and the actual

sampled (this entry is the nearest lo the actual conditions,
precision achieved may be estimated by the method of

Le. 40 samples per month and a proportion of 0,25; an
C.4.4. lf the same coal is received again, ix will be

interpolated value for the actual conditions wouid be 11,0).
necessary to increase the number of increments and the
number originally taken shoulcí be increased by 50

¡t is seen that the value of Clc is more than 0,6 in both
cases so that the final precision may be assumed to be C.4.4 Delermination of precision achieved
0,5 % ash or better.

Calculate the squares of the sut-sample values and sum
Also both values of c1d are within the límits; ihus it appears them as shown in the example of tabíe 20. Calculate the
that taking two samples a day for a period of 1 h provides standard deviation S of the mean fromí
lhe- precision required. Furthermore

i
it appears that no

greater total mass of sample need be collected ihan if
continuous sampling were carried out.

(G
_M2

S=

CA SINGLE CONSIGNMENT

where
C.4.1 Outline of procedure

n is the number of replicate sub-samples.An estimate of the precision achieved by sampling a single
consignment can be obtained provided lhat at least six M is the sum of the sub-sample values;
replicate sub-samples have been taken. The range between

G is the sum of squares of the sub-sample values.the highesi and lowest replicate values is calcufated. This
observed difference is then compared with the theoretical The precision of 'the mean is given by ± tS where t is
value that would be obtained if 'sampling were of the oblained from tabié 22 using f = (n - l).
correct precision, so that it is possibie lo say whether the
correct* precision has been achieved or not. Alternatively. it In the particular case of six sub-samples. the precision
is possible lo calculate the actual precision which has been becomes
obtained.

C.42 Recording resuits 0,47 fG
6

Record the resuits as in table 20 and calculate the range, w,
the difference between the highest and lowest sub-sample
values. The squares of the values need not be calculated CAS Comparison of the two methods of calculation
uniess the procedure of CA.4 is lo be used.

The methocis of C.4.4 rnay have lo he used in disputes or in
CA-3 Testing resuits other special cases, when the methods of C.4.3 have shown

that the required precision has not been anained. On most
Compare the range, w, with the lowest and highest values occasions. however, the methods of C.4.3 will be
that woulcí be expected íf the desired precision was appropriate.
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C.4.6 Application lo shípi suffiliciently different from the desired precisieYn of 0,5 %
lo assume that the desired precision was -Trot obtained.

The%e tests can be used when several hoids of a ship are There is thus no contradiction between the- methods of
sampled separately. However, ¡t is essential that the figures approach. Apparent difficulties of this type wre inevitable
used lo test or estimate the precision must be obtained when basing estimates of error on so fe-m- degrees of
from at least six separate sample values. freedom.

C.4.7 Example C.S DIRECTCALCULATIONOFIPRECISIC^1

A Consígnment of washed smalis in a ship, nominally of Circurnstances may arise when ¡t is necessarp lo estimate
16 % ash, was sampled by taking six samples, each of the precision achieved rather than lo compar-- ¡t with an
64 increments. The resuits are shown in table 20. The expected value; for example lo determine the overall
requíred precision was ± 0.5 %. The values of g obtained reliability of a sampling procedure. Resuits ar* tequired for
frOm table 21 are 91 = 1.2. g2 = 4,9 and therefore this purpose from at least ten pairs of duplícale samples
Wu = 2,45 and WL = 0.60. The range. w, is 1.9 and thus having the same sampling characteristics. 7-Y-1 standard
fies between the ¡imits 2,45 and 0.60. We therefore assume deviation of a single result is calculated from
that the sample has been collected lo the required precision
of ± 0,5 %. 1

-
�(1: 2]

S= Zd2 - �d
on the olher hand, we do not use the information about (n - 1)

n

the expected precision, the precision of the mean is
calculated as follows where

S is the standard deviation of a single resuir;
(98,3)2

+0,47 613,19- d is the difference between pairs of cluplicav-
6

n is the number of pairs.
0,47 ¡l 613.19 - 1 610,48 The precision of a single result is calculated fror.n

0,8 A tS

where
The- precision of ± 0,8 % is thus worse than the- 0,5 % A is the precision of a single result;
assumed by the former approach. in the absence of further
informatíon the figure of ± 0.8 % shouid-be quoted; but the- t is Student's t. numerical values of which at the 95 %
first approach shows that the precision of 0,8 % is not probability l*evel are given in table 22.
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TABLE 13 - Resulis of continuous duplicate samPling - TABLE 16 - RewIts of duplicate intermitient sampling -

Ash content, % Ash content

Sampés Duplicate values Mean Difference Sample Duplicale values Mean Difference

No.
sample between

No.
sample between

Higher Lower value duplícates Higher
1

Lower values duplicates

1 11,1 10,5 10,8 0,6 1 11,0 10,8 10,9 0,2
2 12.4 11,9 12.1 0,5 2 10,4 10.0 10,2 0,4
3 12,5 12.2 12,4 o,3 3 20,0 19.8 19,9 0,2

4 10,6 10.3 10,4 0,3 4 15,5 15,3 15.4 0,2
5 lZ5 11.6 12,1 0,9 5 15,1 14.9 15,0 0,2
6 12,0 11.8 11,9 0,2 6 18,6 16,2 17,4 2,4

7 12,2 11,8 12,0 0,4 7 16,6 14,2 15,4 2.4
8 10,8 10,0 10.4 0,8 a 19.7 18.0 18,91 1,7
9 8,2 7,9 8,1 0.3- 9 17.1 14,4 15.7 2.7

10 10.8 10.3 10.5 0,5 10 9.7 9,2 9.5 0.5

p 113,1 a= 108.3 R 110.7 'r 4 tal£ 153.7 (ffl 142.8 (L) 148,3 (M)

Mean = Rll 0 = 11,1 Mean = Mll 0 = 14,8 %

Mean difference between duplicates d TIl 0 = 0,48 Range of sample values, c 19,9 - 9,5 = 10,4 %

(A check on the calculations can be carried out sínce Mean difference between duplícates, d = Kll 0 1,09 %

since P - 0 7= 4,8 (A check on the calculations can be carried out
and P + 0 2R 221,4) since H - L = K

and H+L=2M)

TAS LE 14 - Contín^t sempling - Values of 0
TABLE 17 - Values of k

Number of unks for which the stated precision
Precision is nesded Proportion Numbu of uniu sempled in the period
required - b@ing consid~of units

1 2 3 1 4 1 5 10 15 120 25 30150
sampied 1 2 3 1 4 5 10 15 20 25 30 50

t 0.25 0,20 0.28 0,35 0,40 0,45 0,63 0,77 0,89 1,0 1,1 1,4 -

tO,5 0,4 0,6 0,7 0.8 0.9 1,3 1.5 1.8 2,02.2 2.8 0.05 1,5 2a 2.7 3,1 3,4 4�9 6,0 6-9 7,7 8.4 10.9

tO.75 0,6 0.8 1.0 1.2 1,3 1 �9 2.3 2,7 3,0 3,3 4,2 0,10 1.6 2.3 2.8 3�2 3.6 5.1 6,2 7�2 8,0 8,8 11.4

0.30 1,8 2,5 3,1 3,6 4,0 5,6 62 8.0 8,9 9,8 12,6t1,0 0,8 1,1 1,4 1,6 11,8 2,5 3,1 3,6 4,0
0.50 2,0 2,8 3,54,0 4.5 6.4 7.8 9,0 10,1 11,0 14,2t1,5 1.2 1.7 2,1 2.4 2,7 3,8 4.6 5,4 6,0
0.60 2,2 3,1 3.8 4.4 4,9 63 8,4 9.7 10,9 li�9 15,42,0 1,6 2.3 2.8 3,2 3,6 5,0 6.2 7,1 8.0

- 0.70 2,4 3.4 4,1 4,8 5,3 7.5 92 10.7 11,9 13.1 16,9

0,80 2.7 3.8 4.6 5,3 6,0 8.4 10,3 11,9 13,3 14,6 18

*

8

0,90 3,1 4,4 5.3 6,2 6,9 9.7 11,9 13.8 15.4 16,9 21,8

TASLE 15 - Continuous wmpling - Adjusting the numbor
of increments

Dld grenter than 2.0 Dld fess than 0,67 TABLE 18 - Intermittent sumpling -

DId Decrease number Dd fncrease number
Adjusting the numbw of unitz

of incrermnis by of increments by
Decrease Increase

2,Oto2,6 33% 0,67toO.50 50% C/c > 1,8
number

C* < 0.6
numberC)f

units by of unita by
> 2.6 50% < 0,50 100% 33% 50%
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TABLE 19 - Intermittent sumpling TABLE 21 Volues of 9
Adjusting the number of increments

n 6 7 a 9 10
c1d > 9,3 eld < 2.3

q, 1.2 1.5 1,8 2,1 2,4
Decream number Incremo numberCid Cidof incmrmnts by of increments by 92 4,9 5.4 5.9 6,4 6.9

< 11.2 33% > 1.8 50%

1 > 11,2 50% 1,8 100%
ofTABLE22

5 6 7 8 9 10 15 1 20 25 SO -TAB LE 20 - Resuits of conzignment sampling - Ash content

t 2.57 2,45 2.37 2,31 2,26 2.23 2.13 2.09 2,06 2,01 1.96(Su"mple v&jue)2Sub-sempla No. su"mpie vajue

1 15,3 234.09

2 17.1 292.41

3 16.5 272.25

4 17.2 295,84

5 15,8 249,64

6 1 16.4 268,96

Totais 98.3 G 1 613,19

Mean =MIn = 16,4 %

Range of sub-sample values, w 17,2 - 15,3 1,9 %
Sum of sub-sample values, M = 98,3
Sum of squares of sub-sample values, G 1613.19
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ANNEX D

METHODS OF CHECKING SAMPLE PREPARATION ERRORS

DA INTRODUCTION D.3 TO CHECK PROCEDURE AS A WHOLE

As described in clause 9, sample preparation should be The first step is lo check that ihe overall variance of
carried out in twol) (or possibly three) stages, each stage preparation and analysis does not exceed the value of
consisting of a reduction in particle size, possibly mixing, 0,05A2 requíred for this International Standard. The exact
and division of the sample, into two parts. one of which is value of 0,05A2 will not be obtained and the method
retained and one rejected. Afi the errors occur in the course provides a test of whether the difference between the
of the two divisions, in the selection of the final 1 or 2 9 of determined value and O�OS A 2 is signif icant.
0.2 mm size and in the determination of the ash of this
portion. The same remarks apply lo al¡ other This is done by taking two portions at the first division of
determinations, but for convenience the remainder of this the sample; these are thereafter treated entirely separately
annex refers lo ash only. Moreover, if the variance is lo give the two analysis samples (figure 32). The two
satisfactory for ash it will normally be so for the other samples provide an unbiased estimate of the variance of
characteristics of the proxímate and ultimate analysis. sample preparation and analysis. Ten paírs of analysis
Errors in moisture and calorific value, however, shoulcl be samples are obtained in this way.
checked. Afl characteristics may be checked if desired.

Let the mean difference between the ten pairs of resuits be-
This method of checkíng the precision of sample - h; then h shotíld fie between 0,37 A and 0.13 A.
preparation is designed lo estimate the randorrí errors

Provided that two successive sets of ten duplicale samplesarising in the various siages of the process; the important
fall between these upper and lower limits, ii may befactors are the size distribution of the sample after crushing

and before division, and the mass remaining after dívision. assumed that the procedure is saxisfactory.
The errors are expressed in terms of variance. Separate tesis lf the difference is befow 0,13 A. the variance is low, butare necessary taensure that bias is not íntroduced either by no adjustment is necessary since it is aiways desirable tocontamination or losses

'
during the sample preparation have the variance as low as possible.

process. The procedure described is simple lo carry out. aríd
the resuits are simple lo analyse, but, it is not the best lf the mean difference is greater than 0,37 A. the variance is
statistical design; such a design is shown in figure 34. but toc high and the values given in table 10 (giving the mass of
the analysis.required is d

i
ifferent and considerably more sample lo be retained at various stages of the sample

complicated; if it is desired lo apply this scheme, the advice preparation process) will not be valid. Therefore. the
of a siatistician shoulcí be sought variance of the errors arising at each siage sboulcí be

ft is
.
a

.
ssumed that the original sample weighs X kg. This is

estimated as described in the following clause, so that sieps
may be taken lo improve the procedures as shown lo bemilled lo L mm, then divided lo Y kg. This is the first stage. necessary.

The sample is then milled lo 0,2 mm and divided lo
between 60 and 150 g. This is the second stage. A d iagram
of the procedure is shown in f igure 32.

D.4 TO CHECK STAGESSEPARATELY

0.4.1 ProcedureD.2 REQUIRED VALUE OF VARIANCE OF SAMPLE
PR EPARATION AND ANALYSIS 2)The following procedure should be used lo measure

errors at different stages if the test described in clause D.3
The methods of sample preparation recommended in shows that the variance of the procedure as a whole is too
clause 9, using the masses specified, should achieve for the high. The same procedure may be used lo measure the
most variable coals a variance of sample preparation of errors at different stages when installíng a new piece of
0,04 A2 or less, a variance of 0,01 A 2 being allowed for equipment or when considering the introduction of a new
analysis; where A is the overall precision of sampling, kind of procedure. Particular care is needed in the
sample preparation.and analysis. This gives a total variance interpretation of the resuits, especially in estimating the
of 0,05 A 2. errors at eachí siage of division.

1) Hereinafter assumed lo be two. lf three si~ are used. the checking procedure is similar. bul iba advice of a statistician should be sought.
2) Based on that given by R.C. Tomiinion. Journal of the Instituto of Fuel, London 1 954, 27. 51 S.

71



¡SO 1988-1975 (E)

3q The errors arising can be separated as follows 9) Calculate V =0,5 V,,

a) the errors in taking Y kg from X kg - variance VI;

b) the errors in taking 60 to 1509 from Ykg- Vq - VP/ = 0,5 V, 0.25 VpV2
2variance V2;

c) the analytical errors, which ínclude the error of V, - (318) Vp - (314) (V, - Vp/2)

taking 1 g from the bottíe of coa¡ crushed to 0,2 mm -
VI =

2
variance.V3.

= 0.5 V, - 0,375 Vq
The total variance of the procedure V is given by

V= Vi + V2 + V3 NOTE - The svmbol denotu the modulus of absolute
At the first stage of dívision, two samples (A and 8, see value, Le. Ibe difference between tM quantities irrespective of

figure 33) each of mass Y kg are taken as described in sign.

clause D.5 and the remainder of the material is discarded.
Sample B is then treated in the normal manner lo give an D.4.3 Interpretation of resuits
analysis sample. From sample A, however, two sampies of
60 lo 150 9 each are taken as described in clause D.5 at the As explained ahove, it has been assumed that a total

second step of sample division and each of these- is further variance of 0,05A2 shou1d not be exceeded and the
41

treated to give an analysis sample, assessment of whether the variance at an individual stage is
too great or not must be made in relation to the total

The three laboratory samples (two fromí A, one from 8) can variance. Thus, variances of 0,02 A 2« 0,02 A 2 and 0,01 A 2

conveniently be labelled Al. A2, and S. and a duplicate, are expecíted for the three components.
determination of ash is then made from eachí of these three

ft is difficult lo assess variances of this type with accuracVsamples.
and, since oílly a small number of tests is carried out, each

Ten samples should be treated in thís way. giving ten sets of variance obtained has a considerable margín of error- lf a
six resuits. variance for either stage is particularly large it can be

asserted that the errors are high and an attempt must be

D.4.2 Calcufation
made lo reduce them. But if a variance is low it is better
not lo assume that the resuits are so satisfactory that the

For each of the ten samples there are six analyses denoted procedure can be relaxed.

by the symbols (1) to (6) (see figure 33)
The figures obtained from the above procedure shoulcí be

Al A2 examined and a decision shouid be made as lo which one is
too high and needs attention. In general, this wouíld be the

(2) (3) (4) (5) .(6) suge of the procedure which gives the highest value of the
variances V,. V2, or V3, obtained from the above

a) For each sample. calculate the difference between
calculation.

duplicates (see note), Le. 1(1) - (2)1 1 (3)-(4)j
4C (5) - (6) lf the variance of analysis is too high, the equipment should
i

9

cal¡ these differences
.
g. be carefully examined, particularly the accuracy of the

1 mixing procedures, the weighing devices and the control of

j b) Calculate V, = - 2: 92. temperatures where appropriate. Also the procedure being
30 used should be carefully checked against the appropríate

c) For sample A, calculate the difference between Al
specification.

and A2, Le.
(1)+(2) (3)+ (4) lf the excessive wariance ís arisíng from a stage of sample

1 2 2 preparation. the procedure at the stage concerned must be

call these differences h.
carefully examined lo confirm that it is in accordance with
this International Standard. In particular the size analysis

1 afier reduction should be checked. lf these examinations
d) Calculate V. = - E h2. fafi . lo reveal any discrepaney, the procedure must be10

improved by adopting one or both of the following
e) For each gross - sample calculate the difference alternatives
between A and 8. Le.

a) crush the coa¡ lo a smaller particie size;(1) + (2) + (3) + (4) (5)+(6)
1

4 b) retain a larger mass of coa¡ for the next stage.

cal¡ these differences k. * Then repeat the general test given in clause 0.3 lo
determine whether the procedure as a whole is now

f)' Calculate V,, = -1 E k2. satisfactory. lf il: is not, the detafied test of clause DA
10 shouid be repeated. This cyc1e of tests shouíd be continued
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as necessary until the mean difference between ten pairs of These sample values were tabulated as in the first two
resuits fles between 0,37 A and 0,1 3 A for two successive columns of table 23 (the values in afi the tables are ash %,
sets of ten samples. dry). The difference between each pair was calculated and

the mean difference obtained. This also is shown in
The detailed test of clause 0.4 shouId not be repeated column 3 of table 23.
immediately after a change has been made, as this
procedure is complícated; moreover, because of the margin The mean difference was 0,61. Although thís does not
of error mentioned above, it is difficult to tefl whether a exceed the upper ¡¡mil of 0,37 A (0,74 % where A is ± 2 %),
smaller figure for the variance of a particular stage the variance of the sample preparation was nevertheless
represents a significant improvement or not. Therefore, it ¡S high and therefore an experiment was arranged as described
better lo test the procedure as a whole lo see if two in clause DA, so that the variance of the errors arising at
successive sets of ten samples are satisfactory. each stage could be estimated. The resuits which were

obtained are shown in table 24.

The differences g between samples A, (1) and A, (2) were
D.5 PROCEDURE OF OBTAINING TWO SAMPLES AT calculated and tabulated as in lable 25; similarly for A2 (3).
EACHSTAGE A2 (41, 8 (5) and B (6). Then from these I:g2 was
The actual procedure of obtaining the duplicate samples calculated (see D.4.2 b». Similarly the differences h (see

can be carried out as follows 0.4.2 c» between mean resuits were tabulated as in
table 26 and E h2 calculated. Finally the difference k (see

DS 1 With a riffle D.4.2 e» were tabulated as in table 27 and E k2 calculated.

Perform such mixing with the riffle as is normally carried Then V., V,, V, were calculated as follows

out, then proceed in the usual way lo oblain the sample A. 1
Vo = s-o E g2 = 0,048 66

Collect afi the residue and repeat the entire procedure lo
obtain a second sample B. Note that the sample must not 1
he�halved at the first dívision. Vq =- 1: h2 = 0,097 0

10

D.5.2 With a mechanical sample divider V, =
1 0

E k2 = 0,479 27

a) Arrange the sample divider in such a way that two Then V3, V2 and V, were estimated as follows
receptacles are available for taking two samples of ibe
appropriate size, then discard the rest of %he material. V

V3 = -2 = 0,024 33 = 0.02 correcl lo two decimal places
b) lf the sample divider- is of such a design that on1y 2

one sample can- be taken at a time, take one sample of
v2 = 0.5 V, - 0,25 V, = 0,036 33 = 0.04 correct lo two

the appropriate size. then return the whole of the deci~ places
:,discard lo the reservoír and take a second sample of the
same size. V, = 0,5 V,. 0.375 V, = 0.203 26 = 0,20 correct lo

two decimal places.

D.6 EXAMPLE The upper limits for V,, V. and V3 are 0,08. 0,08 and 0,02
respectively (see DA3). Thus il is clear that V is excessive

A plant decided lo check its sample preparation procedures and that the errors occurring at ihe first stage of sample
on a coa¡ of ash content about 25 %. with a reference division require investigation. The values for - V2 and V3
standard of precision ± 2 %. Sampling was carried out in the indicate ihat the leveis of error at lhe second stage division
usual manner and ten successive samples were treated as and in the analysis are acceptable.
described in clause D.3. so that a pair of resuits was
obtained from each"sample. Thus ten pairs of duplicate The progress of improvement lo the firsi stage should
analysis samples were oblained and the ash content of each initially be assessed by checking the procedure as a whole,
analysis sample was determined. as given ir¡ D.3.
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TABÍ- E 23 - Overaff te« of semple preparatien orrora TABLE 25 - Values of g

Anaiysis Analysis Differones Al A2Sample
sample A $ampo* a IA-81 sami3le

-(2)1 j(3)-(4)j 1(5)-(6)1
1 25.7 25,0 0,7

2 24,3 25.1 0,8
1 0.2 0,5 0.1

3 25,6 25,3 0,3
2 0,1 0 0.1

4 28.1 27,6 0.5
3 0,1 0,1 0.1

5 27.8 28,7 0.9
4 0.3 0.1 0.1

6 25.1 25,5 0.4
5 0,7 0.3 0

7 25.6 25.4 0.2
6 0,4 0 0.1

7 0,1 0,1 0,124.4 25.0 0,6
0.2 0.3 0.19 27.8 27,1 0.7

10 26,3 27.3 1,0
9 0,1 0.2 0

10 0.1 0,1 G.1
6.1 1

I:g2 1,46
0.61 TAB LE 26 —Values af b

TABLE 24 - Oetafiad twt of umple preparatien cr~ Al A2 Al-A2

Al A2 B
- Sample (1)+(2) (3)+(4) (1)+(2) - (3)+(4)1

Sample 2 2 2

26,70 26.35 0.35
1 26,8 26.6 26.1 26.6 25.3 25.2 2 26,55 26,50 0.05
2 26,5 26.6 26.5 26.5 25.4 25.5 3 25.35 25,35 0
3 25,4 25,3 25,4 25.3 25.2 25,3 4 28,65 213,65 0
4 28.8 28.5 28,7 28.6 28.3 28.2 5 29,75 29,95 0.20
5 29,4 30,1 30,1 29.8 28,7 -28,7 6 25,50 25,70 0.20
6 25.7 25,3 25.7 25,7 25,2 25.3 7 24.45 24.35 0.10
7 24.5 24,4 24.3 24,4 241.03- 24.7 a 26.00 26.45 0,45

26,1 25,9 26.6 26.3 25,7 25.8 9 23,15 23,40 0,25
9. 23,1 23.2 23.5 23.3 23,1 23,1 10 31,55 30,85 0.70
10 31,5 .31.6 30.8 30,9 1 30,8 1. 30,9

Eh2 = 0,970

TAS LE 27 - Values of k

(A1)'+(A2) 13 (A1)+(A2)
2 2 2 21

Sample
(1) + (2) + (3) + (4) (5)+(6) (1) + (2) + (33 + (4) (5) + (6)

4 2

1 26,52 25,25 1,27
2 26,52 25,45 1,07
3 25,35 25,25 0,10
4 28.65 28.25 0.40
5 29.85 28.70 1,15
6 25,60 25.25 0,35
7 24,40 24,65 0.25

26,23 25,75 0,48
9 23,28 23.10 0,18

31,20
L

30.85
1 0.35

I:k2 4,792 7
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ANNEX E

METHOD OF TESTING FOR BIAS

E.1 iNTRODUCTION E.S CHOICE OF VARIABLE FOR TEST

tt is not possible to ¡ay down a standard method of Tests for bias can be carried out for ash, moisture-or any
experiment by which a sampling procedure may be tested other characteristic required. but tests for ash and moisture
for bias, since detailed methods must inevitably be affected wiil generally suffice. Although bias in ash (or moisture) is
by local conditions. However, certain principies can be laid most commoniy caused by errors in the size distribution of
down which shouid be adhered to wherever possible and the sample collected, tests on size are generally unsuitable
these are discussed in this annex. As tests of this kind can because thev can give misleading resuits when breakage
be a tedious and expensive process, it is recommended that occurs between the sampling points or in the collection of
a statistician should be consulted on the most efficient and the sample.
economical scheme of testing.

E.6 MINIMUM BIAS TO SE DETECTED

As explained in 2.5, it is not possible for any scheme of
E.2 PRINCIPLE.: sampliM sample preparation and analysis to yield the

The methoá of sampling, *lo be examined is tested against correct result on every occasion. Each of the two or more

one or more comparison methods. This annex describes a methods of sampling which are being compared is subject

comparíson between two methods. A number of increments to an error. For this reason, no statistical test can establish

(or samples) is taken by each method from the same coaL that there is no bias, but oniy that there is not likefy to be a

The difference between the resufts obtained from the bias of more than a certain magnitude. This magnitude, Le.,

different methods is examined. the mínimum amount of bias it is important to detect, must
be chosen before the test begins.

E.7 CHOICE OF INCREMENTSORSAMPLES
E.3 OUTUNEO11PROCEDURE

Individual increments may be compared, or samples-
nwthod of sampling with which the,,method under- consisting of a number of increments.

review is to be compared is chosen (see E.4). The variable
for test and the mínimum -bias to be detecied are lf the sampling points are elose together in time and space,
determined (see E.5 and EM. ¡t is decided whether to individual increments should be compared. The timing of
compare individual increments or samples (see E.7). the increments from the different points is synchronized so

that corresponding increments are taken from the same part
Corresponding increments or samples are taken from the of the coa¡ stream.
same unit of coa¡ by each method and, if possible, the
collection of the increments or samples should be spread lf it is not possíble to take corresponding increffients from
over at least three consignments (the sampling pattern may the same volume of coa¡, samples should be compared;
change between consignments). Where the precísion of each these samples must represent the same unit of coaL The
method has to be determined as weil as the bias between number of increments required in cach sample is to some
them, ¡t is desirable to take a mínimum of tvventy pairs of extent arbitrary, although the larger the number of
resuits and to examine these by the method given in E.8. increments per sample the smalier the number of samples

required. tt is suggested that Ihe number of increments
taken per sample is such that the precision of a single
sample will be ± 1

E.4 CHOICE OF COMPARISON METHOD

The method of sampling to be examined should be tested E.8 CALCULATION OF RESULTS

against a reference method which is known to be E.8.1 The number of samples (or increments) required
intrinsically unbiased, for example, by means takíng
increments consisting of a complete cross-section from a The number of samples or increments required depends on
stopped belt. Often, however, it is not possible to stop a the precision of the sampling methods, the variability of the
belt for this purpose, so that ft is on(y practicable to test a coa¡ and the amount of bias that ít ís important to detect.
particular sampling point' for bias relatíve to some other (t is generally desirable to take a mínimum of 20 samples or
point or points beíng used. lf only one comparison method increments by each method. The total number required is
can be used it is essentíal that it should be weil chosen, for then estimated from table 28 (o heing calculated from
a test whích shows that two methods agree is encouraging E.8.2) and any further samples taken accordingly. lf the
but it is not conclusive if there remains a possibility that samples have been arranged'to give a precision of 1 % (Le.
both methods are equally biased. n l). n can be read direct1y from table 28.
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TABLE 28 - Nurríber of sampies required from *ach point Z is the estirnated bias and is signif icant if 1 z 1 is greater
to test for bias than 17. More precisely the bias must be between Z + 77 and

A
ES EXAMPLE

0,1 650

0,2 163
At a particular colliery ¡t was required lo know if the
method of sampling from a moving belt was giving rise lo

0.3 72. biased samples. ¡t had been suggested thal the existíng
0.4 42 sampling point gave rise lo a bias of at least 1 % ash. ft was

0.5 28 therefore required lo detect a bias of this amount if ¡t

0,6 20
existed..

0.7 16 ft was not possible lo use a stopped belt as a reference

0.8 13 method but ¡t was thought useful lo compaje the existing

U 10
method with samples taken from a falling stream. The
density of the coa¡ stream was such that ¡t was possible lo

1,0 9 take complete cross-sections from both the belt and the
falling stream. ft was decided lo sample normally from the

8 is the amount of bias lo be detected; belt lo give samples of precision ± 1 % (A). Samples of a
similar precision were taken over the sarne units of coa¡ at

A is the precision of a single sample (or increment);, the falling, stream position, "ic'h was a considerable
distance from the beft sampling point. The test was spread

n is the minímum number of samples (or increments) over three consignments; (three samples from each
requíred from each point. consignment); therefore from lable 28, n = 9. The results

were analysed as follows
E.81 Determination of A

lf Z, is the difference (taking account of sign) beúveen the TABLE 29 - Exampla of bias te~
sample (increment) values for the rith pair of sampleSr
(increments), then Sample No. Bett Falling stream z,

1 28,0 26.1 1,9

*W
A

2 r=n

Zr

2 25,4 24.4 1.h

-1) E 3 27.3 26.8 0,5P(n n

4 2U 26,1 0,7

E.83 Test for bias
5 24,5 22,8 1,7

6 24,6 24.1 0,5

Calculate the mean difference- between the two methods, Z. 7 25.6 25,6 0
from 26,0 25.3 0,7

n 9 27,0 27.7 -0,7
z zrn Er Total 6,3

Calculate the variance of Z:

r

Therefore Z = 0,7

Vz Z�,2
Zr)

VZ = 0.63
n

and 71 = 0,6 (t 2,31 from table 22 with f 8).

and its precision Since Z is greater than 17. a significant bias has been

112
establisbed. The limits of the bias are 0,7 t 0,6 % at the

17 95 % leve¡ of probabilíty, Le. ¡t Nes t>etyveen 0,1 % and
Vnz 1,3 %. Thus ¡t is possible that the original suggestíon of a

bias of 1 % is correct but. in order lo obtain a mote precise
where t is given in table 22 corresponding lo f In - l). estirnate of the bias, further samples musi be examined-
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ANNEX F

THEORY OF CALCULATION OF NUMBER OF INCREMENTS FROM EXPERIMENTAL DATA

F.l INTRODUCTION F3 METHOO OF ESTIMATING NUMBER OF

The pu"se of thii annex is to show how the number of
INCREMENTS

increments required lo obtain a specified precision may be F.3.1 Random sampling theory
calcuiated, when experimenta¡ evidence is available either

The variance of the means of afi the samples which could beof the variation from increment to increment or the
taken from one sampling unit of coa¡, consisting of n in-difference between replicate sub-samples.
crements of the same mass as the increments used for estimat-

The variance of the origirial population of a unit of coa$ is a ing Vo by equation (1) or (2), is obtained from the equation:
theoretical value derived from the variance of al¡ the
increments of the same mass that couid be taken from the ve, Vo + ... (3)
unit : ¡t is estimated from the examination of a large Wn n
number of increments as given in F.2.

where P is the variance of sample preparation and analysis-
e variance attaching lo any sample withdrawn from this

ait, or from units of similar coal having the same sampling 11 follows from equation (3) that if samples of different
characteristics, is estimated from the number of increments masses consisting respectively of ni and n2 increments
used in its compílation, provided that the increments have (each increment having the same mass as the increments
the same mass as those used in the derivation of the used for estimating VO), are taken from the same sampling
variance of the original population. Conversely, the number unit, we will have :

of such increments that would have lo be taken lo form a
= VO +el - ')p VO +t2sample having a specified variance can also be estimated. Va, - - and V02 =-

)p

Different methods of calculating the number of increments
n, n, n2 n2

required are given in F.3.

and so VO = n , [V_1 n 2 [V-:1 -� - 1)�n1 n1
F2 ESTIMATION OF THE VARIANCE OF THE'
ORIGINAL POPULATION

íf the required precision at a confidence leve] of 95 % is
A number of increments of the same, mass is selected at designated ± A, we have
random from the sampling unit Each of these increments is
prepared and analysed separately. lf the resuft of the A = 2 íV�
analysis of the j'th increment is xí. the varíance Vo of the

2original population is estimated from the equation
and so V, =

A
= 0.25 A2

4

Thus. if n increments give a precision of ±A,. precisionVO N-1
xi

N
xi 1

±A2 can be obtaíned with n, íncrements according lo the
equation :

where N is the number of increments examined. n2 0,25 Al 2 _ p

In order lo obtain a reliable estimate of Vo at least 30 and n, 0.2SA22-P
preferably about 100 increments shouid be analysed. lf
possible, informatíon shouid be collected from a certain Thus, for example, if the variance Vo of the original
number. k, of sampfing uníts of the coa¡ under consideration population has been estimated by means of equation (1),
rather than from oílly one unit. V. can then be.obtained the number of increments (n) necessary lo achíeve a
fram the following equation precisíon A is obiained by the following, cafcu!ation

k (A 2
(Nj ~ 1) Ví 2�F

VO k (2)

Nj~k VOand n=
V,, -P

where Vi is the estimate of the variance of the ¡th unit.
4 Vofrom which has been takeríNjincrements, calculated by so that n = A2equation (1), -4P
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lf replicate sampling is applied to the sampúng of a number These factors for changing the leve( of precision from A 1 to
of units, and if a total of r sub-samples is taken, A 2 may be justif ied as follows :
equation (3) for the variance of the means of the samples

Let Vo be the collection variance of the unit of coa¡
does not alter its form but the variance of sample

sampled, P the preparation and analysis variance, n, the
preparation and analysis is divided by r (sínce the final

result is the mean of the value of rsub-samples cach of number of increments in the case of the reference

which has been prepared and analysed separately) precisionA, and n2 the number of increments to be

collected in order to obtain a new precision, A2.

V V +
p By definiti�n

n r

Al =2
0 +P ... (7)

VoCThus if a precision ±Al is achieved by collecting. n 1

n, increments andr, sub-samples (r1 possíbly equal to l), a

precísion A 2 can be achieved with n2 increments and 0
A2=2 r- + p ... (8)

r2 sub-samples, provided that the mass of incremenis is n2V<) + p
kept constant. acc:ording to the equation

n., Aj'-4P

n2 0,25A, 2 - pir,
(6)

n, A22-4P
... (9)

n, 0.25 A2 2 ~ PIr2
assuming that P remains constant in both cases.

When a precision different from the reference precision is Moreover. by allocating to P its maximum value (see 2.6)

desired, for example ± 1,5 % of ash instead of ± 1 % for a

coa¡ having 10 % of ash, the initial number of increments
P

Vo + p�must be multiplied by the factor 5 n,

4A, Substítuting in the second part of this equation the value of

5 A22 -A 1 2 Vo + taken from equatíon (7)
n, P)

where
p

Al 2

Al is the reference precision; 5 X 4

A2 is the desired precision. Replacing P by this value. equation (9) becomes

Better precision may be obtained by spreading out the
n2 4A, 2

effect of the sampling over a greater number of increments
2

and by thus reducing the effect of the sampling on the n, !SA2 -Al2

precision obtained. However, the increase in the number of

increments may be unduly hígh and unjustified, unless the which is the first factor indicated above.

errors due to the preparation and analysis of the sample can
If in the case of n2 increments, these are divided into

simultaneously be reduced. This result can be obtained by
r sub-samples of equal mass which aré prepared and

grouping the incremenis, whích are more numerous when
analysed separately, when the arithmetic average of these

the aim is to obtain a better precisíon than the reference
ranalyses is taken in order to obtain the result of the

precision, inio sub-samples cach containing the same
sampling, it is clear that the preparation and analysis

number of increments (and ihus of equal mass), and by
variance is then clívided by r.

preparing and analysing cach of these sub-samples

separately. In this case, therefore, equation (9) becomes

In this case the previous factor shouId be replaced by the
n2 A 1 2- 4P

following one
n,

A2
2-4P

4rA, 2 r

2- 2SrA2 Al A,
which, with P replaced in every case by

SX 4'

where r is the'number of sub-samples. gives

Ao
For six sub-samples this factor becomes

172 4rA, 2

24A, 2 al SrA2 2 -A 12

30A 22 which is the second factor shown above.
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F.3.2 Systematic sampling F.4 MEASUREMENT OF VARIANCE OF SAMPLE

In practice sampling is usually carried out systematically,
PREPARATION ANO ANALYSIS

Le. by increments regularly spaced throughout the sampling The methods described above require a knowiedge of P. the
unit, not by taking random increments. variance of sample preparation and analysis, which will

Under such conditions the true variance of the means of al¡
depend on the process employed in the laboratory in

the possible samples is not readily calculable but it will be
question and also on the characteristics of the coa¡ under

somewhat lower than the figure indicated by
consideration. The best way of evaluating this is lo take

equation 0.1 ) This reiation will thus. in general,
two par-tia¡ samples at the first sample division (for example

over-estimate the errors involved. and its use will usually
after the first passage through the riffle), then lo treat these

resuft in the taking of more increments 'than is really
partial samples separateiV. Taking the difference between
the resuits from one pair of partial samples and calling it pi,

necessary. However, since it over-estimates the errors no p is estímated on q experiments of this type (at least 30) by
serious mistakes can be introduced by its use.2) the formula

F.3-3 Calculation of number of increments from replicate i Q
sampfing P=-

E P¡ ... (12)
2q j= 1

As weil as from an examination of individual increments.
information on sampling precision can be deduced from a' The fuil description of the procedure is given in annex 0
comparison of replicate sub-samples taken either from one and the theory in annex H.
sampfing unit or a series of sampling units of the same coaL

The simplest system of this type is duplicate sampling,'in F.5 COMPARISON OF THEDIFFERENT METHOOS
which each gross sample consists of two sub-samples which In practice, as has beén stated above� simple random
themselves consist of increments taken alternately, Le. each sampling is seidom used. The methods of sampling used in
consisting of 11 increments if the total number taken is nl. practice are usuafly systematic; these are easy lo explain lo

2 sampling operators, easy to supervise and lend thermelves

lf q units of the coal under consideration are sampled in readily to duplicate or replicate sampling.

this way, taking n, increments cach time, there will he However. the formufae for random sampling are usually
q pairs of sub-sampies. lf the difference between the pair of applied lo systematic sampling for the reasons given in
sub-samples forming the ¡th sample is di, the estimate of the F.3.2; they are simple, give, acceptable resuits in practice
variance of the population composed of al¡ the duplicate and give a margin of safety by tending lo over-estimate the
sub-samples which could be drawn from afi q units (in pairs errors. Nevertheless, systematic sampling muy give
of the same size as that which was actually taken) is given erroneous resuits if the characteristic examined in ¡he coa¡
by the formula sampied varies in space or time with a period equal lo the

interval between increments or lo a whole sub-multiple (for
VO d.2 example 112. 113, 115) of that period. This seldom happens

.2q E 1
j= 1 since, if a coa¡ exhibits cyclic variations, the period of the

cyc1e is usually much longer than the interval between in-
crements, but the possibility must be borne in mind and met,and the variance of the averages of duplicate samples which

could be taken from al¡ q units is
if necessary, by changing the frequency of taking increments-

¡t will be obvious that al¡ formufae for the calculation of the
q númber of increments lo be taken lo obtain a required

sampling precisíon are valid onty if the coa$ lo be sampled isV', di2 + P12 _.(10)
i= 1 the same as that on which the enimate of the variance of

the population has been made and if the procedure is

The variance of the averages of duplícate samples consisting carried out under the same conditions; in particular,

of n2 increments, each of the same mass as that of the increment mass should be kept above the minimum

n, increments, is given by the formula specif ied in 3.3.

Whatever the method used lo estimate the number of

n, Q increments suitable for a gíven situation, duplicate sampling
d 2 +

1 P
shouid be used lo verifV that the required precision has

Vn 2 Fi í ... (11)4 q n2 2 n_, been attained in practice.

1V

11 W.G.Cc>chran,Relativeaccuracyofsystematicandstratifiedrandomxamplesforacerraínclassofpopulations.Ann.Stat.Math.11946),
17. 164. This artide shows that for populations not distributed at random and which tend to be of the tYpe met in Cenaín ca~ (correlogram
populations with a concavity facing upwards), systematic samp4íng has a precisíon better than stratified random sampling. -hich in its tuirn has
a precision better than. or at least equal to, simple random sampling.

2) See SS 1017, The sampling of coa/ and coke. Part 1, Sampling ofcoal, 8.6. 1.
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ANNEX G

THEORY OF REPLICATE SAMPLING

GA INTRODUCTION ¡f n resuits, x1, X2, x, are obtained by a sampling

The purpose of this annex is to Provide background
process, the estimate of the variance of the means of the

information about the relations on which the varioUS tests
sampling units, V, is given by-:

and tables in this International Standard have been based. 1
To do this ¡t has been necessary to explain some of the VI= 1 + (X2 + (X3
statistical ideas introduced. However. this section is not a
statistical text book, and the text shouId be considered
oniy in reiation to the specific, problems dealt with in this
International Standard. where x is the mean of the n resuits. This is normafiv

written for convenience in the conventional notation:

G.2 BASIC STATISTICAL IDEAS V, =
E (X - j7)2

n-1
¡f a large number of experimenta¡ determinations are
carríed out on the same sample of coa¡, or ¡f a number of which for ease of calculation can be re-arranged
samples are taken from the same unit of coa¡, the results
will not afi be the same. A range of values will be obtained,
some values tending to occur more often than others. 1

x2-n�
2)

The best method of calculating the accuracy of the figures
obtained by sampling wouId be to compare them with the where E indicates that we put x equal 10 XI, X2, ..x., in
true value. Unfortunately in coa¡ sampling, as in other turn and sum each term so obtained. A rather more
practica¡ problems. we do not have afl the values of a convenient form of the last equation, which should aiways
population to study and we have to deduce the true figures be used for the actual calculatíon of a variance, is as
from a few experimental values. follows:
Error is measured in terms of the- variabifity and various
measures can be used to express the variability. x)2

V' X2 -
n - n

G.2.1 Varíance

The variance is the most-convenient index of variability for
G.2.2 Standard deviation

,C- mathernatical work because ii is additive. Thus. the variance However, the variance is an inconvenient measure for
of the sum or difference of two independent variables x and expressing the variability of resuits as ft has the dimensions
y is given by of the square of the measured variables; thus, ¡f the errors

of one method of sampling are iwice those of another the
V (X + y) = V (X - y) = V (X) + V (Y) variance will be in the ratio 4 : 1. There are certain obvious

advantages in expressing the variability of resuits in the
¡f the' parts of a complex process have independent dimensíons of the measured variables. The parameter used
variances V., Vb. the variance of the whole process is is the standard deviation a which is the square root of the
given by : variance.

V= V.+ Vb +... a = -./V-ariance

As a corollary to this, ¡f M. is the variance due to sampling In this International Standard the variability of a result is
only and V, ís the variance due to sample preparation and expressed in terms of precision. The precision of a result
analysis, the total variance VT is V. + Vg. and the standard devíation (or variance) are related in the

following manner
Anolher useful relatíon. which may be deduced from the

above, is that the variance of the mean of n independent Precision = ± la
values is given by the variance of the individual values or = ± tN/`_v
divided by n. This may be written

where t is a constant taken from iable 22 which depends on

Vi VX
the number of degrees of freedom, f. (see G.3) and on the

n leve¡ of probability adopted. In this International Standard
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the 95 % probability leve¡ is adopted and values for t at this G.3 PRECISION O*F MEASURES OF VARIABILITY
leve¡ for various values of f are given in table 22. When f is
greater than 30, for aN practica¡ purposes ¡t is usual to calculate the variabilitY from the mean range

when the total number of observations is less than 10.
Precision 7NIV 2 a Whichever measure of variability is emploVed, it will

G.2.3 Range
necessarily be based on a limited number of experimenta¡
resuits and will itself be subject to error. Obviously, the
error is reduced by using more results for the estimation,

A measure of the variability may also, be derived from the
lt but the precision of the estimate will depend also on the

diffe ence between the greatest and least values in a group method used.
of observations; this difference is known as the range. ft is
necessary to take a number of such groups (at least ten A fundamental term which is used to calcuiate the accuracy

of an estimate of variance is known as the number ofgroups when there are only two observations in each group,
as in the case of duplicate sampling) and estimate variabifity -degrees of freedom—, f. lf a variance is based on a sample
from their mean range. made up of n values. the number of degrees of freedom. f.

From theoretical studies the mean range, W, calculated is given by

from the individual values for range determined on groups. f = n - 1
each of r samples drawn from the same population having a
normal distribution - is related to the standard deviation of
the population, a, by

w3
G.3.1 Variance limits

r ¡f the true variance is V, then an estimate of V based on
or W = alar ... 113) f degrees of freedom may fie anywhere between the (95 %)

where- values for a, are given in table 30 according to the-
limits given in table 31.

number of samples in each group.. Thus, ¡f a variance is estimated from a single sample of ten.

TAS LE 30 - Values of a,
so that there are nine degrees of freedom. the observed
variance may fie anywhere between 0,30 V and 2,11 V, Le.

r 2 3 4 5 6 7 8 9 10 it may be in error by as much as 100 %.

a, 0,886 0.591 0.486 0,430 0,395 0.370 0.351 0.337 0.325
Conversely, ¡f the estimated variance, V, is multiplied by

the inverse of the coefficients in table 31, there is a 95 %

lla, 1.128 1.692 2,059 2.326 2,534 2.704 2,847 Z970 3.078 probabilíty that the true variance, V, will fie within the

limits obtained. Thus, for example. ¡f there are ten

An estimate of the standard deviation from equation (13)
observations, Le. nine degrees of freedom, these limits

VI Y/
will not be exactIV the same as that obtained by direct, become 0,47 Y/; and-= 3,33
caiculation but both resuits wil 1 be uribiased estimates, Y. of 2,11 0,30

the standard deviation of the population, a. Since the
magnitude of the range depends on the numbeir of resuits in G.3.2 Standard deviation Jimits
the sample. the range shoulcl aiways be converted into
standard deviation or some other standard measure for the The corresponding limits of standard deviation are given in

purpose of reporting. table 32.

TABLE31 - Limitz af veriance

5 6 7 8 9 10 15 20 25 so

Upper
2,57V 2.41V 2.29V 2.19V 2.11V 2.05V 1.83V 1.71V 1.62V 1.43V

Lower
límit

0.17V 0,21V 0.24V 0,27V 0,30V 0,32V 0,42V 0.48V 0,52V 0,64V

TAB LE 32 - Límits of standard deviation

f 5 6 7 8 9 10 15 20 25 so

Upper
1.60a 1.55o 1,51a l^a 1.45o -1.43o 1,35a 1,31a 1 a7a 1,20afirnít

Lower
0,41a 0.46a 0,49a M52o 0,55a 0.57a 0.65a 0,69a 0,72a OA0ofirnit
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Thus, if the standard deviation is estímated from a sample of value, D, of 1,13 a. Since a = D11,13, these límits may be
ten, the observed value may fie anywhere between 0,55 a wrítten as 0,52D and 1,48D, or, to a sufficíent
and 1,45 a, Le. it may be in error by as much as 50 %. approximation, D12, and 3 D12. Therefore, if DId Hes

Conversely, if the estimated standard deviation, a', is
outside the range 2 to 2/3 ¡t is probable that the precísion

multiplied by the inverse of the coefficients in table 32,
achieved is either higher or lower than that desíred.

there is a 95 % probability that the true standard deviation, This means that the number of increments to be collected
a, will fie within the limits obtained. Thus. for example, if shoulcl be changed. However, as explained above, an
there are ten observations, Le. nine degrees of freedom. estímate of variability based on a limited number of

1u duplicate resuits is subject to considerable error.
these limits become : - = 0,69 cr'; and 1.82a'.

1,45 0,55 Consequently the number of increments shoulcl not be
changed by too large a factor or an oscillation may be

ft will be seen that an estímate of precision or variability introduced by which the resuits are alternately better and
based on a small number of degrees of freedom can be most worse than the expected precision. Therefore, the number
misleading. On this account it is often preferable to of increments, is increased or decreased by factors of only
examine whether the precision is sígnificantly different 312 or 211, which are less than are necessary by theory.
from the desired precision rather than to quote the Further series of ten duplicate samples are taken to check
measured precision direct1y. There is then less danger of an whether the change is adequate. This is the basis of
incorrect decision being made or� of conflícting decisions table 15.
beíng given alternately. Suitable tests- are goven in this
International Standard and their use will ensure that: no lf two successive tests, each based on ten duplicale samples,
changes are made in sampling programmes unless the do not show any signíficant clífference from the desired
precision is significantIV different from that required. precision, it is probable that the precision obtained is not
Where such an estímate has to he quoted, it is essential to very different from that required.
quote the number of degrees of freedom on which ¡t is
based.

G.5 APPLICATIONTOINTERIVIMIENTUMPLING
GA APPLICATIONTOCONTINUOUSSAMPLING

GAA Estim ating precision
G.5.1 General theory

The variance of sampling ís a measure of the closeness with
lf a number of samples is taken in duplicate and the mean which an individual sample result represents the unít from
difference between duplicates. d, is calculated, then from which the increments are collecied.
equation (13)

In the case of intermittent sampling, there are some units
a = 0.886 d ....04) which are sampled but there are also other units which are

y 1 is then handied during the sampling period but are not sampled.The precision achíeved at the 95 % probability leve
However, we vvish to know the quality of al¡ the coa¡estimated at ± 2 a. handied and this is estimated from the units actually

However, an estimate of precision based on a limited sampled. But the closeness of this estímate to the true
number of duplicate results may be subject to a figure ís now affected both by the precision of sampling
considerable error. Therefore, the results obtained shoulcl and by the variation in quality between the individual units,
be lested againsi the desired precision. some of which are not sampled. Thus we must allow for the

variance of samplíng.and also the variance between units.

G.4.2 Checking precision

ft can be shown theoretically that the differences between G.5.2 Relation between sampling and total variance

pairs of samples (duplicates) taken at random from a If the variance between units is large. then the variance of
normal population have a mean value of 1.1.28 a with a sampling will make litúe differe.nce to the total variance.
standard deviation of 0,852 5 a, where a is the standard There is Ihus a limit beyond which it is not worth reducing
deviation of the population. Thus, the distribution of the the sampling variance and this argument may best be
mean difference, d, of ten pairs of samples will have a mean expressed mathematically:

value of 1,128 a and a standard deviation'of
0,8525

.�/1 0 or let Vs be the sampling variance (Le. the variance of the

0,27a. errors in extracting a sample from a singlle unit);

This latter distribution can be assumed to he normal, so VU be the variance between units;

that 95 % of the distribution fies within the limits of VT the variance between samples taken irom different
2 X 0,27 <7 from the mean of 1.13 a, that is between 0,59 a units.
and 1,67 u. Therefore, most of the individual values of d
will fie within the limits 0,59 cr and 1.67 a With a mean Then VT = V5 + VU
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As the number of increments per sample increases, V5 lf we substitute in equation (16) and use table 30A fibid),
decreases, but VU remains unaltered. We consider the effect (n = 2, k = 10), we have the '*Studentized - range
of eliminating the sampling errors entirely, when

-VT1 = Vu. In this international Standard we consider that q = c x 1, 16 x -,12 1,16 c C

the sampling is satisfactory if the total errors are not more d í6-
0

'
668

d
than 10 % above the minimum, or the variance not more
than 20 % above the minimum, which means VT not The 0,5 % upper and lower limits of the -Studentized-
greater than 1,2 VTl. range are 6,2 and l,S.

The critica¡ leve¡ of sampling precision is therefore given by Therefore the limits of c1d are 6,210,668 and 1,510.668,
Le., 9,3 and 2,25 respectively.

VT = 1.2 VT1
This is the basis of table 19.= 1.2 WT - Vs)

whence 1,2 Vs = U VT
G.5.4 Number of units to be sampled

or Vs = VT/6 ... (15)

This provides us with the criterion for sampling accuracy G.5.4.11 Introductión
which has been used in these tests. Units are usually selected systematically (for example every

fifth wagon from a consignment) and there is often some
G.5.3 Number of increments systematic trend from unit to unit; thus the first: or last

The variance Vs and VT can he ¿alculated in the wagons may contain coa( which is Jower in ash than the-

conventional manner and compared, but there is an easier middle wagons. Under such condítions the aceuracy of the

test which is based on the use of the- ranges c and d to average of al¡ the samples is not readily calculable, but in

estimate the variance. P.B. Patnaik (Biometrika, most cases ¡t will be somewhat lower than �T-. Thus. in
June, 1950, 37. 78) has described the most straightforward N
of such tests. general, this relation will over-estimate the errors involved

and íts use will usually result in the sampling of more units
In our notation. c is the range, Le. the difference between than is really necessary. However, since it over-estimates the
the highest and lowest sample values, and provides an errors no serious deficiencies can be introduced by its use.
estimate of VT; d is the mean difference between duplicates
and provides an estimate of Vs. The exact distribution of

G.5.4.2 Samples taken trom a umíl proportion of unitsthe ratio c1d cannot be expressed explicítIV.

So the procedure makes use of the fact that the mean value If we assume that the relationship VTIN holcís and sample
N units during a period to obtain the period average to aof the ratwps in k samples, each containing n observations,

from normal populations having a common variance Cr2. ¡S preci,sion A, we have

distributed approximately (see E.S. Pearson, 1952) as
c

0
- -

- A VT 4 VT
xcrl-N/Y, where the scale factor ¿ and the equivalent, -

-
or N ... (17)

degrees of, freedom Y are functions of n and k.' 1 These 2 N A2
functions are shown in table 30 of Biometrika tables for

It is not necessary to collect N samples t_o estimate VT. Instatisticians, Vol. 1, Pearson and Hartley, C.U.P. London,
for n = 2 (1) 10, k = 1 (1) 5, 10 (and for c

fact, if we take samples from less than N units having ash
contents xi, - - -, Xk, VT is calculated as the variance of

The mean difference between du'plicates, d, is associated. these sample vírlues. The desirable number of units, N, may
with the sampling variance Vs but since VS = VT16, the then be calculated from equation (16).
range associated with.the total variance VT ís -,16-d.

G.5.4.3 Samples taken trom an appreciable proportion of
The range, c, which is the difference between the lowest

Units
and highest sample values, provides an estimate of VT.2) We
calcuiate the ratio If an appreciable proportion of afl the units are sampled,

q = CC'-,In-I,�6-d ... (16)
equation (17) is no longer applicable and ws must write

NSince the estímates of VT above and below the fraction are A V�,, (1 - p) + V,�s

independent. the expression q of equation (16) is 2 N
dístríbuted approxímately as the "Studentízed" range for
sample size k (in place of the tabular n of table 29 (¡bid) where VU is the variance between uníts, tp is the proportion
and having the equívalent degrees of freedom v, of of units sampled, Vs is the sampling variance, and N is the
table 30A (¡bid), for the estimate of Vs. number of units sampled.

1) Consequentlythesymboi¿izusedheratodistinguishitfromc>urc.ThelettercízuscdintheSiometrikaTsbies-

2) E. LOR D. 7W@ use of rango in place of standard devíation in the test, Siometrika, 1947. 34, 41.
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since VT V5 + Vu, equation (18) becomes G.6 APPLICATION TO ISOLATED CONSIGNIVIENTS

G.6.1 GeneralA
T

(1 -w) +,p Vs
2 Ni N ...09) The precision is estimated by takíng a number of replicate

sub-samples and comparing the results obtained. Two
To use this relation requires a knowiedge of both VT and methocís of procedure may be used. In the first a check is
Vs. ff we assume that Vs = VT16, as from equation (15). carried out lo see if the desired precision has been achieved.
sub-clause G.5.2. we may write In the second, the precision of the average for the

consignment is calculated.

JET ... (20)F v G.6.2 Check against desired precision2 N 6
The precision, A. of a sample made up of n increments is

This reduces lo equation (17) when «p) is small. The given by
number of units may then be calculated as follows

V.
A2

4 VT
(1 -i n 4

A2 6 P2) (21)
where

VT may he calculated as explained above. V, is the variance of a single increment;

G.5.4.4 Check on sampling frequencV P is the variance of sample preparation and analysis-

ft sbould be remembered, however, that the< estimate- of ff the sample is collected as a series of replicate sub-samples

variance used in equalion (21) is subíect lo considerable and r is the number of sub-samples, then the variance of a

error. Thus table 31 shows thal at íeast 25 samples shouid single sub-sample is :

be iaken lo be sure of getting an estimate of variance, and ir V,
_+p

thus of the desirabie number of samples. N, withín 50 % of n
the correct value. As the collection of 25 or more samples The theoretical value for r sub-samples is
may take a considerable time it is desirable lo have a check
on the sampling frequency quicker than this. Such a check
can be obtained after ten samples have been collected. ff C 11 r V, 1 líA

2- - --P)4-P
is ihe expected.range of these ten sample values, then using ar VIEnv._+p a, 4
table 30 we have

VT = (0.325 C)2 rA2JE
(r_1) p

a, 4
whence from equation (21) we haye

where values for a, are given in table 30.
4

5N=�i (0.325
C

)2 -�
'p

; or C = 1,54 A IlNrl( 1 ~�ip» ff it is assumed that for a sample of n increments
6 6 ) The variance, Pn, is equal lo one-fifth of the total variance,

... (22) then P,
A2

and the theoretícal value for r sub-samples
20

This is the basis of lable 17, where the values of k are becomes

5A 4�r+1obtained from k = 1,54 IN(1(1 - 15
6 2ar 5

Any observed value of C will differ from the expecied value
given by equation (22) even if sampling is being carried out The 95 % limits of the value become
at the correct frequentry, and it is necessary lo know the
variations in the value of C that we can expect in praciice. A 4 r + 1

x D,
�r+1

Thís can be done by referring lo table 33, which shows - l�:r:.+:,: L; and
/4 5

x Du
5,a, -v S 2a, 5

that. where C is the actual range of ten sample values,
values of c fying between 1,56 C and 0,54 C are lo be where DL and DU have the values given in table 33.
expected. Thus CIc should fall between the limits 1,00/1,56

cand 1,00/0,54 or 0.6 and l,S. ff, therefore, values of Cl TAB L E 33 - Spread af rango
lying outside these limits are obtained, it may be conciuded
that the sampling frequency does not give the precision r 2 3 4 5 6 7 8 9 10
required and the number of -units sampled shotuid be
increased or decreased acc:ordingly. This is the basis of OL 0,04 0.18 0,42
table 18. As before, the change recommended is less than is

y theory lo prevent oscillalions. DU 2,81 2.17 1,72needed b
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For six replicate samples, the minimum number for On the other hand, the precisíon, A, of the result on a
estimatíng the precision achieved in a single consignment, sample made up of n increments is such that
the 95 % limits become

A -,/-S A �,íS- 2x 0,42; and x 1.72 A V.
2 x 0,395 2 x 0,395 - _+ p

4 n
Le. 1,2 A and 4,9 A.

Other values for 91 and g*2. given in table 21, have been
calculated in the same manner for different numbers of From these two equations
replicate sub-samples.

G.6.3 Calculation of precision obtained A2 1 )p S<2r

r V, 4 r
The variance of a single sub-sample is -+ P. The variance

n
of the mean of r sub-samples, S2. is given by

2
�t2 v, P

2S
5 r

+- And if, a.s previously, P
20n r
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ANNEX H

THEORY OF CHECKING SAMPLE PREPARATION ERRORS

HA TO CHECK PROCEDURES AS A WHOLE V2 the variance due to taking Z kg from Y kg

ft is assumed that the resuits obtained from the analysis of V3 the variance due to analysis (whichí inciudes the

the 1 9 samples come from a normal population with variance due to taking 1 9 from Z kg)
standard deivation u.

For each of the ten examples there are six results.

The distribution of the difference between duplicates

drawn from such a population has a mean of 1,13 a and a Al A2 A3
standard deviation of 0,852 5 o. .11 1-� 1,1 1-1

(1) (2) (3) (4) (5) (6)
The distribution of the mean of ten differences, h, will be

such that 95 % of the values of h will fall within the límits

1.13 ±
0,8525

a=0.13±0,54)a; Le. between 0,59a H3 CALCULATIONOFTHEVARIANCES

and 1,67 <Y. From these data we calculate-three variances

This International Standard assumes that the variance of a) V. the variance of the difference between duplicate�
sample preparation is not greater than 0,05A2. ff this analyses (for example between (1) and (2». There are-
variance is being achieved, we can expect to obtain values thirty such differences which are denoted by g.
of h ¡Ving anywhere between 0,59 A X -,,10-,05, and
1,67 A X N/O-,05, that is between 0,1 3 A and 0,37 A. Values

VP
2

greater than 0,37 A shouid be investigated (see annex D). 30

b) V, the variance of the differences between the

H.2 TO CHECK STAGES SEPARATELY averages of duplicate analyses on the same laboratory

sample (for example between Al and A2). There are. ten
The calculations are based on the following such differences. which are denoted by h.

a) lf a process consists of a number of stages, each of 1
which has an independent source of error with Vq =

10
2: h2

variance vi, then the variance V of the total error is given
by c) V, the variance of the difference between the-

V=VI +V2+—+VI ...(23)
average of four analyses on sample A, and the average of

svi
two analyses on sample 8. There are ten such
differences, which are denoted by k.

b) it foilows that
V, =

1
Zk2

V(X + Vx + VY ... (24) 10

V(x - y) V, + VY ... (25) We use equations (25) and (26) to separate the
components of Vp, Vq and V,

The- variance of ihe mean of n analyses eachí having
variance V is given by

H.3.1 Components of V.

V
(XI + x2 +.. . + x,) V

... (26) V. is the variance of the difference between two
n n analyses whose only source of independent error is analysis.

lt follows from equation (25) thal
lf the variances are different

Vp=2V3 - ... (27)

V(�I+X2+---+X Vi+V2+—+v, H32 Components of V,,
n n2 From equation (26) it is seen that the variance of the

average of two analyses on the same laboratory sample is
c) Ibe variances of the separate stages of sample V2 + V3t2. Vq is the variance of the difference between
preparation are two such analyses. Therefore from equation (25)

V, the variance due to taking Y kg from X kg Vq 2 V2 + V3 ... (28)
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H.3.3 Components of V,. H.3.4 Expressions for V3- V2 and V,

Again, applying equation (26), the variance of the average By re-arranging equations (27), (28) and (29), we express

of four analyses on sample A is V, +
1
V2 +

1
V3-

V3- V2 and V, in terms of V,, V. and V, which have been
2 4 calculated :

The variance of the average of two analyses on sample 8 is V3 = 0-5 Vp

vi + V2 +
1
V3. V2 = 0,5 Vq - 025 VP

2 Vi = 0.5 V, ~ 0.375 Vq

V, is the variance of the difference between these averages. Estimates of components of variance based on a limited
Therefore from equation (25) : number of resuits are liable to, considerable error and

3
therefore it is possible for one of the estimated variances to

V, 2 V, +l V2 + V3 ... (29) be negative. lf this happens. that variance may be assumed
2 4 to be sufficiently low for afl practica¡ purposes.
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Feste Brenrístoffe
ufbereifung

DINProbenahme und: Probea
von k6migen Br'en'nsfoffen 51701.

Absatze in Schr¿igsdrl�t sind Erlduterungen.

1 Vorhemerkunq Van grobstúckígen BrennstofFen, wic cuch van P.rel3lingen,
Um grafiere Brennstoffmengen sochgemafl zu begutachten, kannen entsprechende Bruchstücke unter Berúcksichtigung
kónnen nur verhúitnismaí3ig kleine Proben herangezogen einer etwaigen Schichtung oder eincm Unterschied in der
werden. Zweck der Probenahme und Probeaufbereitung ist Zusammensetzung van Rond- und Mittelstúcken abgeschía-
es, diese -Proben fúr die notwendigen analytischen Unter- gen werden. Auch ist hierhei wegen der teilweise stork
suchungen derart zu entnehmeñ, cla6 sie der BeschcfFenheit abweichenden chemischen. Zusammensetzung der einzelnen
der Gesamtmenge des zu beurteilenden Brennstoffes weit- Stúcke dorcuf zu achten, dol3 die Einzelproben van den
gehend entsprechen' Da. die Untersuchungsergebnisse der verschiedenen Stúckarten in dem Verhaitnis genommen
Proben oftmals Grundiage wichtiger betrieblicher oder werden, wie es schatzungsweise in den Lodungen vorban-
wirtschaftlicher Berechnungen,und Entscheidungen sind, ist den ist-
auf die Wahi der Probenahmestelle, die zweckmaflige Fremdkarper, die den zu untersuchenden BrennsiofFen
Probenahme und die sorgfaltige Probeaufbereitung der offenbar nicht eigen sind, werden aus dem Probegut ent-

1 grófite Wert zu legen. fern*. Art und Menge sind ¡m Bericht zty vermerken..

�l 2 Begriffsbestimmung 4 Probemenge
Eine Dur—chschnitts'probe ist eins, Teilmengie eines Di

1
e Gesam

1
tmenge der Durchschnittsprobe-ist chh

.
angig:Brennstoffes, die cnteilmaffig in bezug auf BeschufFenheit

und. Korngr8fle dem. Durchschnitt- der zu begutuchtenden vom zulassigen Fehier,
Gesamtmenge enfspricht. Sie wircl aus E i n z e 1 p r o b e n van dem auf Grund der

.
Hondeisúblichíceit zu.erwortonden

J) gebildet, deren Entnahme úber die gesamte Brennstoff Durchsánitts-Aschegehult des BrennstofFes
Menge gleichmafliq verteift sein muB. Licgt kein j~ Anha¿tspunU cor, so ¿st der Probench~ be-
¡m Sinne,dieser Begriffsbestirnmung werden be¡ den -Durch— ~~t enuprechend &m, inach s~Scha~

z schnittsproben unterschieden: 'tz~n. Femer ¿st zu berúcksich-m wrhandenen Asde~ fes
,z die R o h p r o b e, die aus den gesammelten Einzelproban -tigen, do aw* andere erhebüche Unteridiede in den E¡~

vor der weiteren Aufbereitung besteht; s<áaften <ks Brmwtoffes (z. B. Wwwrgehalt, VerkükwWse¡~
die Laboratoriurnspr'obe oder Grobprobe, wAaften) cim gffifiem. Probenzenge erfordem kinnen.
die noch dem Aufbereiten der Rohprobe auf eine Korn- van der Korngri5l3e des GrennstofFes.
gr8lBe van unter 10 mm verbieibt; es ist die Probe, die fuft-
dicht verpadct unmittelbar fúr die Feuchtigkeitsbestimmung M Mischungen stork unterschiecíficher Korngrói3en, wie
dem Laboratorium úbergeben und von'cfer be¡ Bedorf ein z_ 8. Fórderkohíen oder mefierten Koblen, wird zweckm¿i6ig
Tefi ais Schiecisprobe versiegelt zurúckgestelft wird; die Probenahme van Feinkorn und Grobkorn noch dem

gesch¿itzten Verh8ltnis getrennt durchgefúhrt.die Analysenprobe oder Feinprobe, die nach
A weiteirem Aufbereiten der Laboratortumsprobe und Zeríclei- Des Gewicht der Einzelprobe- und des vom rnittieren Asche-

-nem auf Analysenfeinheit den unalytíschen Untersuchun- gehult und der Korngrafle abhangige'Gesamtgewicht der
gen dient;'- Durchschnittsprobe ergeben sich aus Bild 1.
die Feuchtigkeitsprobe,- das ist eine Probe, die

er aufbereiteten, auf eine Korngrél3e van unter 20 mm 6ewictit Ver Cinzelproben etwavon d
zerkieinerten Rohprobe fúr die Bestimmung des Wasser- Ik9 <**o 2.5*9
gehaltes in den Fallen abgezweigt wird, in-denen die.Kennt- 25
nis des ursprúnglichen Wassergehaltes besonders erwúnscht < 23
und ein Wasterverfust beim weiteren Zerícleínem zu erwar- -
ten is-. 19
3 VerFabrensart 17

1 y15Aus ruhenden Brennstoffmengen ist die Entnahme einer
z 43einwandfreien Durchschnittsprobe sehr schwíerig; sie ist aus 70geschiossenen Speichern, die nicht entleert werden Icónnen,

beí verschiedener. Komgral3e und Zusamrnensetzung nicht :Z 70
maglích. 7
Die Entnahme einer einwandfreien Durchschnittsprobe van' ±É..o einer in Bewegung befindlichen Brennstoffmenge, be¡ dem- 20 40 60 m Iw ISO zoo ¿so " 300 350

10 Ver- oder Enfiaden, sowie vom Fórderband, ist gencuer 6esamtgewiot der Rchproben -�r> #yg
durchfúhrbar und claher zu bevorzug.en.I Bild 1M ruhenden Brennstoffmengen ist eine Oberfiachenschicht

.0 van etwa 200 mm Dicke van jer Probenahme auszuschiíel3en.'
=

Die Anzahi der Einzelproben ergíbt sich durch Teifen des
í4 M Brennstoffen mit h8herem Gehalt 'an anhuftenden1 Gesamtge�vichtes durch das Gewicht der Einzelprobe.

Wasser f5t zu beochten, del3 sich das Wcsser schon noch M der Probenahme van, Prefilingen wírd mindestens desverh¿iftnisrn¿Sl3ig kurzern" Logem in den unteren SchichtenE Einzelprobegewícht van Feinkohie zugrunde gelegt.Z E scmmeli.
M der Probenahme von Koks e Verschiedenheit ¡m Die Zahi der Einzelproben kann auf die Háffie vermindertist di

ja Wassergehalt - der einzelnen Korngr8l3en zu berúcicsich- werden, wenn das Gesarntgewicht derzu beurteiienden
tigen. Brennstoffmenge geringer als 50 t íst.A

Fo~fzung Seite 2
-Fachnormenausschug Materialprúfung (FNM) ¡m Deut"*n Normencusischu£

FachnormeñauaschuE Sergbau ¡m DNA
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(k --A *Vd liluenis udre uscd'ij spck;iiy prccisitX.. ur J-or 1 ¡lis k aurc is iltl4:Ctk;.k t»ay Atriarlea 1 Siéndeida lndíituie

performance les ( ) %v 11 as by bilis.
3.3 For couls--,,i —nown size und condition c4.2 air dJryisig-a preícess oi drying

o¡ preparation, tables are given for the deter- ol` cu,al tú bring ii ricar tu equilibiluill with lile
minaLion oí ¡he nuniber und weight o¡ incre- ¡di lile co(1111 ¡ti %vllielk ¡uriber re-
nieril.s required for a gruss suinple fur hüth ducLiijn anti Llivision k)l' ti¡,: sample Is tu taki:

Standard Methods for general und specíal purpose sanipling, Vur place.

COLLECTION OF A GROSS SAMPLE OF COAL`i coals having known sumpling ch a cuete risties, 4.3 anuíysis sample-final subsanipic pre-
as dctcfniined by Lile use oí appropriate lesi. pared fruni ¡lit: dariginal grusi salliple bu¡ re-

rhis S'iundafi ii ¡%bui;d under fite fixQd debiÉnatiun 1) 2234; ¡he nuniber inindedijicti, fuitowins ¡be dicsianution indicatct und siaLisLical proceduros Siven in these duced tu 100 percent thrüugh No. 60 (250-
be ycjt J ofiginal adopúan ür. w ¡¡¡k: �u.,e u¡ revisi,,n, ¡lit: year u¡ ¡j%¡ tevision, A nuitiber in patenilicties indicates ¡be niciltuds. the nuinber und wcighL ofthi: incre- juni) sieve and divided tu nut les:¡ ihun 50 g.,cir úr ¡;lb¡ ícappcivui. inenis re4uircd for either general purpuse or 4.4 bias t,rrur)-jiti ufror úlM

special purpose procision can bu determicied. is cún.si.-ilcnLly negative ur consibicialy pub¡-
wrRODUCTION 3.4 The pfocedures appear in Lhe füiiüwing tive. The nican oí errúrs resulting fdrum a se-

order: cies ol` ubservuLions which does not Lend Lo-
Data obLained fruni coa¡ saniples are used in establishing price, controlting mine wurds zuro.

und cicaning plant operaLions, allocating production costs, and determining plant or Method Section 4.5 chance error-error iba¡ has equal
cuniponent efflicieney. The task of obtaining a sumple o¡ reasonabie weight ¡o repre- Sumpling o¡ Coa¡¡ Based on Sizc and Con- probability oí being positive or negative. The
sent un enjire lui presellis a nuniber ol` probleins und emphasizc5 the necessitY for dilion o¡ Preparation ....... 7 llican of ¡he chance ecturs resulting froni aGeneral-Purpose Sanipling Ptoceduce . 7.1
using standard sanipling procedures. Nui%il:>c-r and Weight u¡ Increnients .... 7.1.2 series o¡ observations tends loward zcrü as ¡he

Coa¡ is une o¡ ibe most difflicult oí Materials LO SaMPIC, vafYing in COMPOS't'ort Number of Gross Saniples ........... �. 1,4 number oí obsi;rvaLiuns approaches infinity.
frotri noncotubuSLible particies Lo those which can be burned completcty, with al¡ gra- S Íal Purpose Sainpling Procedure .. 7.2 4.6 cunsigtiiiieiií-a discrete amouni niMac,Iber und Weight of Increniccita .... 7.22
dations in beLweeri. The Lask is further complicated by the use Lo be madl: oí the ana- Nurriber oí Gross Saniples ........... 7.2:3 coal, such as a shipnient. a carload, a unit
lytical resuits, the sanipling equipment avuilable, the quantiLy Lo be repr,.sented by (be Suinplina of Cuais Based un Known Sain- train, or a day's production. A consigilment
sample und Lhe degree 01 precision required. pling Charactedristics .. ...... . ..... 8 muy inciude mote (han une ¡el oí coa¡ und
These standard nielhuds give ¡be over-ali requiremetits for the collection o¡ cotil Ptinciples o¡ Sampling by Sumpling

8.1 muy correspond Lo a specified period o¡ timeCliaracicristies — ..... ; ...........
saniples. The svide varieties of cual hundling facilities preciude ¡he publication oí de- General Purpose Sanipling Proed:durd: . 8.2 such as a sampling period ür billing period.
tuiled procedures fúr every sampling situaLíon. The proper collection oí ¡he sample Number und Weight of Inerentenis .... 8.2.1 4,7 error-difference oí un observatiun or a
involves un undersitanding and consitieralion o¡ the physicul characier ol` ¡be coal, llid: Number oí Gross Saniples ........ 8.2.2 roup o¡ observuticias frutil ibe besi obtain-Special Purpose Sanipling Procedurc 8.3 a
nuniber und weight o( increntems, und tile over-ali precision required. Nuitiber jad Weigla of Inerenitúnis u�d uble estimale oí ¡¡le Lrue valuc.

Nurnbcr o¡ Gross Suinples ......... 8.3.2 4.8 fter ipiopurily-thc inipurities in a ectuiDívision of ¡be Gross Sumples Befofe
1. Seopc E 177 Recontririentied Pfactice for Use oí Crushina ...................... 9 thaL exisi as individual discreto purticies Lb¿&¡

1. 1 These niethods cover procedures for (lid the Terms, Precision, and Aceuraey as Sumpling o¡ Coid for Moisturo Determinal ¡Are nol a atruciural part o[ llic coa¡ and that
collection or a gross saniple under varlOus Applied te Measurement oí a Propetty ¡ion ........... . ................ lo can be suparuied frum ii by coul preparation

oí Material' Types of Maisturo Saniples ........ 10. 1 melhods.
conditions of sampling. The gross sumple ¡S lo Entire Gross Sumples ............. 10.1.1 4.9 gross sample-a sumple representingSpecial Moisture Subsomplos ........ 10.1.2be crushed and further ptupared for anuly5's 3. Sunimary oí Metitodo Olhor Subiamples for Molíture Toditing 10.1.3 ono M oí coa¡ anti composed o¡ a numbur o¡
in aecordance with Meiliod D 2013.2 How- Special Precautioni ............ 1 .... 10.2 increments un which neliber reduction norever, the procedures for dividing large gross 3.1 General-purpose sampling procedums Weight of Increnlenis ............... 10.3 divisián has been perfornied,
samples belord: any crushing are given in this are intended Lo ¡ird5vide a preci.sion o¡ * Vio o¡' Number of Incrernenta .............. 10.4
standard. the ush contenL ot

—
i,

.he.1
poitt.s4mplpd in .95 oul Moisture Sampling Based en Known Suin- 4.10 increnient-a smail portion oí the ¡el

oí 100 cases 're obtain a stated precision in pling Characieristica .............. 10.4.1 collectod by one operation oí a sampling de-1.2 These methocis describe general and r. Moistufe Sarripiini Based Only on Siz‹: 10.4.2 vice and normally conribined with othcrspecial purpose sampling procedures for c0,15 termi ol` 0ther constituents, the special pu incre-
(1 ) by size and condiLion oí preparation (for pose sampling proceduros shotild be used. MMS frOffl the IOL lo make ii gruss sumple.
Cxample mechanically clearied coal or raw 3,2 Special purpose sarripling procedures 4. Definitionsí 4.11 inhereni ash-the resididie reiiiuivi:.tL
coal) und (2) by sumplini charucieristies. apply lo the sumpling oí coal when 0ther pre-

4,1 accuri7cy:
from llid: inherent iiiipuiiLics ufter ignition

cision limits are required, or when oiber con- undcr conditiona spcciricd for Ibu ulib dejercili-
4.1.1 gccierally, a term uscd Lo indicate the nalion.2. Applicable Documents' reliabilil.y of a sample, a measurement, or un 4,12 inhereni inipurity-thc inorganid: ma-

2.1 ASTM Siandards: 'Tlicad: nicittodit are undet the jurisdiction o( ASTM o.bservalion. tcriúl in coa¡ Iba¡ is siructurally parl o¡ tlid:
D 431 Designating ibe Size oí Coa¡ frem Cornalíited: D-5 on CM and Colic.

Cursent i:dition approvcd April 3, 1972. Publidilied 4.1.2 specifically, a measurde oí elosenesa oí coa¡ und cannot be separalcd irom it by coa,
lis Sercen Artulysis1 May 1972.. OD 11 bfi hcd as D 2234 - 63T. Last agreement between un experimenta¡ result and preptiralion melituds.

D 2013 Preparing Coa¡ Sumples for Anal- pfcvlous ,W..Y221% P-u,," (be true valuc. Exampie. the observed and 4.13 lodr-a quantity oí coa¡ lo beBAnnual Düok ufASTM Siandardi. Par( 26. rcpre-
ysis 1 1 Annual Book íJASTA1 S1411d4rJ5, PikrL$ 13 And ti. true sulfur contenl. ol` 4 coa¡ consitinmeni. sented by il atoss sum pie.



caPA11) Persok an titsifuttieili,ik r a callecilo^ S,--tilc Villid]IW, f.4U.NL;U u7

otitain Spe4:ifi- randoni distributitin uf -y1Y content or—other reinoved ¡ruin a ex�ving stream o¡ cuul, ilic �mini.ql4m specified numbcr úl inerciviepi.

cally. a nicasure u1 the errof as ex- k:ull%Lltlieni in ¡tic lui. Fk — i method of esti- 5.3.4 Condiii, (Stationary Coal Sani- u[ 091. 1955 IhAli th9 piinilliuilkiwxiriq;d VIQíSI11

pressed by Lhe variance, the ,iL,iiiii�trd errur, or niaLing this variuncu sue Appendix Al. pfing), in which a portion of coa¡ ¡a cullected b*-,coibwted Condition D tht
increnients shali be ü¡equal weight.a multiple of the standard error (See Reconi- 4.26.3 total variance, £ó*-(be over-alt var- from a pite, a rail car, a barge, or a shipliold.

niended Practice E 177). iance resulting fram coliceting single incre- 5.4 Spacing of Increnjenos-The spacing of 6.2.2 Increnient Colleffion AleMod ¡o Di

4.15 represeniative sanipli—a SUMPIC Cut- nients. and inciudíng division and analysis of incremenis pertains lo the kínd of intervais

lceted'in such a manner iliat every partiele in ¡he single increments. For a meLhod Of esti-
Used-ln order to obtain

codmcspiircatbclcrctphrictstelini-between increments. Two spacing methods aren lation o¡ afl sizes. ¡l is most,

the lo( tú be sumpled is equitil). represented in mating ibis variance see Appendíx A2. recognized: sYsternatiepand random. BEN�-� stimple incremen1s he witbdrawn ¡fun, be ¡u¡� ., — < 1 .. . nw
the gross sample. up:ipagina la -Usually feto,rale. cross section of the stream, TbQ,bc#j pQssibi<

4.16 salliple-a quantiLy u1 niaLerial taken S. increnient Collection Classification 5.4.1 Systemaúc Spacing 1, in which the increment iii a fui¡ crosa-section cut remove<J
¡fon, a larger quanti¡y fur the purpose of esti- 5.1 Tlic typc of selection, the cunditions niovemenis of individual inercrnenL collecti0n QQM #_llOppcd be¡¡-, Classificatiun ¡-A-¡ ir
mating properties or coniposition oí` ¡he larger under which individua¡ incremenis are col- are spaced evenly in time or in position over Table 1.� The bcst possible íncrement from k
quantity. lected, and the method of spacing of incre- ¡he ¡ni. flowing sircam of coa¡ is onc obtained b)

4.17- saniple division-the process whereby nienis from the coa¡ consignment or lot are 5.4.2 Ran4qm Spacing 2. in which the in. movina a u-iLIcr d-cvicc
a saniple is reduced in Yveight %vithout eliange classified aecording to the following descrip- crements are spaced a¡ random in time or in e .

Oarq 41.# WW9,11 the same for cact
in pafLicie size. Lions und Table 2. These designations are lo position over ¡be lot.

4.18 saniple preparation-the process iiiiii be used for sampling specifications and for
increment, into one sido of the strcam and oui
of (he uther, withoUL allowing ¡be receptacic

muy inciude air drying, crushing, division anci descriptitios of sampling programs, and sam- 6. Organization and Pianning of Sampling lo overflow (Classification 1-B-1 in Table l).
mixing o¡ a gross sample ¡or the purpose ol` pling equipment. Operaflofis Lower classification mctbods of incremen(
obtaining an utibiased analysis simple. 5.2 TYPes of Intretheptis-The types o¡ 6.1 Precaution-lt is imperative that, every collections Siven in Table 1 suffer a loss ¡ti

4.19 significant IOSS-UnY loss Lhat iniro- selection of incremenis are based -in wheLhet gross sample; be collected carefulty and con. reliability' la an indeterminate degrec and
duces a bias in (-¡ni¡¡ resuits that is oí' appicci- or nut there is human discretion in ¡be selec- scientiously and in striet aecordance with ¡be shuil not be used ii higher classificatior
able econontie iniporiance ¡o ¡he concerned Liún oí` ¡he pieces of coa¡ or portions of the jifocedures prescribed in these methods; for if metbods of increment collection are feasible.
parties. cual sircam. the sampling is done improperty, the sample Menever circurristances diciate iii:lii..,tiun 01

4,20 size consisi-the partiele sizc distribu- 5.2.1 Type 1, in which sRecific pieces or wífi be in error and ft may be impossible or increment collecLion ClaSSiliCaLions —Condi.
(ion of a coaL portions are nol subject to seicction on a dis- impracticable lo take another sample. How- tion W or —Condition D" or —Typ‹: l¡",

4.21 standard deviation-the squarc rool of cretionary basis. This* includes that in which ever, if the analysis is in error, another anal. detai1s of sampling procedure shall be agreed
the variance. ilic inercínent is collected in precise accord ysis can casily be madi: of ¡be original sarnple, upon in advancc by al¡ parties concerned. 1

4.22 subsaniple-a sample taken froni an- with prcviously assigned rules' un timina or except for moisture. 6.3 Disiribiátion of Incre�.-tieiiís-11 l$ cssop*
other sample. lucation thal, are free ol` any bias. Typc 1 6.2 Selecsion of Appropriate Sampling 111 J119ferrionta bSAbIribUlLed

4.23 sysienjafic error (see 4.4 bias) selection increments Sencrully yicld more ac- Procedurc-Varíationa in coal-handling fue¡¡¡- loj 19 1,9 jampLed, This distri.
4.24 lop si.,e-the opcning of the sniallesi curate resuits. Úes make ft impossible tú publish r.igid rulci bution is rciated'í0 llio * '

.. q
ciliLO,Ygi4p)p ol` Lític

sercen in«the series upon which is retained less 5.2.2 Type M, in which some measure of covering every sampling situation in complete lot, not nierely i1s surface or any linear direc.
,han 5 percen1 of the saniple (see Method D hunian discretion is exercised in the selection and exaci delafis. Proper sampling involves an tion through á, or over ¡l. lf circumstances
431). ol` specific pieces of coa¡ or of specific por- undersianding and proper consideration of ¡he prevent thi: sumpier from applying ibis princi-

4.25 utibiased sani
,
ple (reí)reseljlalive sani- tions ol` the sircam. pite, or shipment. minirnum number and weight of increnicnts, pio, the lo[ is sumpled ünly in part. and the

ji1e)-a sample free of bias. 5,3 Condiflons of Increment Collection- (he sizc consist of the coa¡, ibe condition of gross sample is rcpfcscniativc only of ibis
4,26 variance-the mean square of devia- The conditions under which individual incre- preparation of the coa¡. the variability of the part. Thc spacing of the increnienis shall be

tions (or errors) of a se¡ of observaLions; the nienía; are collected are the conditions of !be constítucnt sought. and the degree of preci- varied if the possibility exists thal increment
sum of squared deviations (or errors) of indi- main body of coa¡ relative lo the portion sion required. collection may get —in phase" with the se-
vidual obseryatións with respect ¡o tlicir arith- withdrawn. Four condítions are recognized.0 - 6.2.1 Nuniber and Wrighí af Incrementi- quence of coa¡ variability. Example: routine
niutic nicun divided by the nuniber o¡ obser- 5.3.1 Condiflon A (4ippped-Bris Cill), in The number and weight of inercítients re- sampling of coniniercial cual ¡funi a euntifi.

o xiapped und iivations less one (degrees Of freedOl")'. ¡he which 11 li`Lid`d cunvoyor'li lt'1' quired for A givón duarce or procialon doponda wouz ctroüm (convoYor boli). whero Ineremeni
square oí the standard deviation (or standard fui¡ cross-sccti0n cut wilb p'ar;lllcl,,,,Idei la upon ¡be variability of the cual. Thís varia. collectiún is automatic and its sequetice coia.
ertor). removed from the coa¡ stream. T 1 blilty increases with an increase in free im. cides with tlic "highs" or —lows" in Ibe cuá-

4.26.1 randam variance of Inerenieni betwoo jhq parallel faces shall pot be les$/ pufity. A coa¡ high in inherent impurity und ten¡ of fines.
.. .,. ¡he diameler of thecolleeflon (unk variance). £,'-thc theoretical Iban thrcc Iimcs with comparatively titile free impurily may 6.4 Diniensions af Sanipling Device--�Tbí

variance calculated for a unifornily mixcd lot exhibit much leas variability iban a coal with ó
,
POP8 4 ibo ;oinplina 4citice 4blil bl

-5 3.2 Condiflon B (Fui¡-Stream Cut), in
. � a

and extrapolated to 1 lb (0.5 kg) increment a low inhercni imputity and a relatively high imum,af i—— , 1 , �9,3 liaLis
—
14 19P-3 a& oí ¡be

size. For a nictbod of estinialing Ibis variance which u fuN cfOss-sccIiOft cut ¡S removed from proportion of free impurily. For most Prac. ip#V*In'sampling"irróm a moving sircam. tho
see Appendi> Al. a moving stream of coaL Úcal purposes, an íncrease in the ush conteni cifectivo widih is the widili projecte4 pcfpeii.

303



Lk .-y, t, k r consilinment a% une asn uct(:rN Juimit &u WrICIL . k �k
Note l The sampling device shail be oí sul`- signed in u manner ¡ha¡ &he mide on the analy- number o¡ increnienis Ipecified innced for misintenance.

sample from cuch gross
icient capacil), lo collililetel), retain Jir en sumple, 95 out oí 1 3 o¡ these deterniiníition.� Table 2. and
¡reí>- fiash the inercilicíll %%j1jima los% or il;il- ti.,) Fer£onnej- ¡leca use'ui 't he many will fui¡ Withiri, :L Vio o¡ ¡be - u ve[

.
i4gc, o¡

1
Al¡ ibo nuitiber uí` increinicnis required.

Llons 11,1 lile Condilitins under which Coal niusi determina¡¡'
Ni)¡¡ U o/ Utauni: -S.iiiiiili'.V ¡IniM bi: sanililed, and ¡ti ¡he nature of ¡¡si- inaicrial � 1. —— 9111 undeir luirse Conditioli.S. as Vor cxiiliiplc, a 4("-¡un 06.12-NIÉ) lut,

Sirelilas-Curisitier ¡he p1,111e heing sitnipled, ¡t is essential iba¡ the samplies
detailed in 6.2.1 und 6.2.2. Conditiun C und D will requirc iwice ¡,e numbor u¡' increllicnis

hil lb¡ coninion tu Úle difectiulis culter be collected under the dircel supervision ol` a
jud Typc H. ibis precision muy not be ob- specified in Table 2.

IIOVCMCnL und oí Liso streani heing sanipied as
person qua

tained.
hown in the vector diagrani in Fig. 1. In tisis rilitric, lified by training and experience 7.1.2 Nu bit an

7.2 Special-Purpose Sanipling Procedure:

¡Ciermini: 0, lile angle between tlic�e tivo direclions. for ibis responsibility. Wlicre human labor is !V$Igh1 ofloprominti�- 7.2.1 This spcciul.purpose sumpling proce-

)raw ¡he YecLurs Y, und V. su that their lengilis are cniptoyud Lo collect the increments, ¡l is cssen- Obtain the number und weight Of ¡Acrcmcnts dure shail apply ¡o thi: sampling oí` coa¡ whcn
irupoftional ¡o ¡he velucities oí Lile eutter and uf as spccified in Table 2 cilicept as provided in increased precision is rcquired. und &be only
he sitc.iiii, in ¡be c(1111111011 p¡aile. Sce Fig. I(í1). ti¡¡¡ thai saniples be collecied by a trained und 7.1.5.2. Determine (be mininnum nunnber oí` knuwit:dge oí the coul is ¡Lb top sizc and cian-
uin ¡be origin

s
0

1,
1 11C.,e Vect0f., LO givi; Y,. lile experienced sampier or under the dircel por-

-ecior uf sireani movenient relative tu the cutier súrsal observation of such a person. This in-
incres-nents from the condilion of prepuration, diLions ol` prcparation.

ind lo get ajigle fl. Appi) Lb¡.,. atille lo a sealed and determine the ininimuna weight o¡ cuch 7.2.2 Number and lVeighi of Increnjents-
:tuss section oí ¡he siniple cutier k%¡¡h $V. heing ¡be eludes sumpling for the purpose of deter- increment from the'Lop sizt: of the coa¡. Clas- Take (he sanie flumbcr and weight ol` incre-
ictual %vidth in the direction oí travul. See Fig. 1 (b). iiiining sumpling charactcrístics of a coa¡ or
Víeitsui—e W_ ¡he cifective cuLter %Yidth as the characteristies of a particular sarnpling appa-

sify the coals lo be sampled aceording Lo the monis por gross sumple as specified in Table
.vidih in ¡be felative direction o¡ lile s¡rean,. Wilen general purpose procedure into tisiree grouPs 2, or as specified in 7. i.S.3.
ingle ti differs aplireciabi) froin 90 di:g ¡be licight ratos. by top size. Furiher classiry Cach o¡ these 7.2.3 Nuniber of Gross Saniples-To ob-
ii ¡he -cutier biade.. niu.st he sufficient ¡o prevent 6. 10 Criteria of Safisfactory Perforniance
-uniarnijiation oí* sanifile by pLirLiL:Ie.s bounci:Ll off -A satisfiactory sampling arrangenient is one

groups into two subgraups in aceordance with tuin inercased precision for ¡he laboraLory
iíse icading faci: o¡ ¡¡le cutier. Lisa¡ tiskies un uribiased sample at ¡be desíred

¡he condition of preparatíon. These classifica- result for a given consignment, increase Lhe

6.5 Noventent of Sanipling Device-In degree of precision of ibe constiluent for
tions are showp in Table 2. number of gruss sumples collecied froni iba¡

sampling from rnoving sircanis u¡ cual the which the saniple is Lo be analyzed, One fun-
7.1.3 Varialions in construction of the ConsignMení. und unalyze cach gross sampli:

simpling device shall be designed ¡o niinimize damentui characteristic of such an arrange-
sampling devíce and 110w. StrUCLure. or i¡Le separately. reporting the average of resulis.
consi.5L o¡ the coa¡ may make ¡t impracticable Tú reduce errors Lo one h¿ilf. thiiL ¡S, lo —dou-

disturbance oí ¡be coal, therchy avoiding sep- iliení. is Lb¿¡¡ the size consist of the sample will ¡o collect increments as smali as &be minifflum ble- the precision, take ¡our times as manyaration of varitsus coa¡ densities und sizes or aduquately represent the true size consisL of weight specified in Table 2. In such cases, col- ross samples. Similarly, Lo rbuth. The velescity wiLb which ilie sanipling ¡be coaL Sampling systems shali be tested ¡ni- 9 educe errors to�

instrutilent traveis througli (tic coa¡ sírcani tially and al regular intervais Lo determine lect an increnient o¡ greater weight. Howcvcr, one third, lo —triple- tíse: precision, talis: nine

shail be lo%y enciugh ¡o prevent segregalion whcihcr ibe sample adequately represenis the da not reduce the minimum number of incre- times as many gruss sumplus.

and rejection due Lo disturbani:l: ül' Lile coi¡¡ coal, In aildition, sampiing systems should be menis, regardless ol` ¡urge excessos of indi-
S. Samplíng o( Cosis Based on Known

sircani. given ,l rough perforniance cháli as a multer
vidual increment weights. 1able 2 li£Ls (be

Sanipling Characteristies
6.6 freservation of Moisitire-The incre- of routine. This ¡S done by coniparing llite

absolute minimuni nuniber of incremenis for

nients 'obiained during ibe sanipling periud weight or volume ol` collected saniple with
general puirpose suinpling which muy no( be 8.1 Principies of Sampling by Sanipling
reduced except as specified in 7.1.5.2. Othor Cliaracferislies:

shall be proiccied from changes in cüinficisi- lilisí. of the total now oí coa¡, Lo ussure a con- considefalions muy make ít advisable or nec. 8.1.1 The rciationship between sumpling
¡ion due Lo exposure Lo rain, sno%,. wind, surt, stanL sumpling ratio. characioristics (expressed as variances) undessary Lo increase ibis nuniber of increments.
Gontact with absorbent materials, ¡Ind ex- 6,11 Relailve Location of Sampling and ' #1 rp�4:� nip/4-7.1.4 LY 1 r 91 0 Under (be number o¡ inermenis which will &¡ve a
tComes of lemperature. The circulation of #ir Weighing-1t is preferable that cual be . Y!� -

desired precision (expressed as ¡be specificc!¡he general-purpose sampling procedure. for
Lhfúugh Oquipillefit niusí. be reduced tu u min- weighed und sumpled 01-4IMQ �puiAl. j! quantities dp Íº appr<,>ximíitciy .1000 L'ns (908 variance of one gross sumple) is shown as jul.
i!p.uíii tu prcvrnL büLh los oí' firicijind piüi,4- ¡Jimí;' lf there is a lapse in Úrne between these o

.
`

—9 1 - 1 Mctrie Tons) �1908 ivig) il�.b,jecornmqnd�d lows:
lure. Samples in which noisture content is two events, considerution should be given by 1 hat irgss�4#Mpiq Elpresoni.,llio í¿? Take
important shall be protecied from excessive both purchasef and seller Lo changes in mois- Ni - (5.1 + 3,11 MA:O íd. /,p) (2)

1 Ihis- gI,rooss sample in acciardance wlth' the re.
air now and ilien shuil he siored ¡p' ¡noisturo. ture during this interval and the consequent witere:

quiremenis prescribed in Table 2.
tight coptisiners. Metal citas sviiii air-light shift in relationship oí moisture Lo the true

7.1.5 Eó!,,quiintilies
1
over 1000,1

Ni - tlic number of increinenis ¡ti oisc gros,
Uds, or heuvy vapor-impervicius hagi. pr?pcrly quali¡y of the cual al Lile instant wlien üwncr. ofik sanipio.
sealed, art; sinisfactury l'ar tisis purpo.w, Ship Of 111C COal tranSÍCI`s ffOin 00C 10 ¡be Mg), �ro�itty of liso W - ¡be weight in pounds of Cacil inerc-

6.7 Conianiíiialioíi-*i"iic sitinpling ar- officr. ;!te eras$ nient, Iiiii i% selectud for cutivenicileo
ol* coal Or fr.

ur hY lile litilitutiutis impused by lilerilligelliclil 511:111 he lililitituti -So ¡ba¡ utilitillisi- —— ———Vi
g�k>m7. Sampling of (.'allí-. Based on Sizc aud 11 7 -5 h�nti .

li.liiün 01 lile iliercilicilis wilil forcigil litilícri.
Condilion of Prejiuration Ille 101,11 totillage lirovitied (he number Of ¡n.

partícular
uf unfulated e()¡¡¡ ¡S íivüi(lckl. ralus,

6.8 k*calures�-Wilil 7,1 Getieral-Purpuse Saltiplitig procedisre: cicalcals, uN Jaled ¡a Table 2. ace ittefeiiNcd
ú$ fullows: ]íhu cliliduli, VílfiLítilce

iliet:llililiíeti 7.1.1 The sujiliffilliz lifilve- Ineremersi; Ibis Vulue is ubtuined from
o¡a¡ lu¡ l,01: lit- M¡t)

chules. coliveyor.s, crusticirs and oflier tli;vik:vs gross simiples are lalien repealcilly froni a loi N, . N 1 11/�_-——— ————— Aplicadix Al (Note A 1
J11XX) Lon.1 or 908 Mg lile vairialive, tisis vailis; 14
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pling prograni given in Appendix Al raey límits given in 8.1.3.1 correspond Lo ti% tk following iniork ttion was uutitiiv, j ,um alaulyb" 1-1--
(Note Al). ¡es¡ period variance, sT',( 10. 1 12, from F¡&. ¡he special samplip—procedures outiined in saniples of filillitililill weigili,
¡he varíance u¡ divisiún and asialysis. 2 (Line 1 Appendix A2 u¡ FM Methud D 2013, 9.2.2.3 Usc special precautiuns ¡f* thu gruss
Procedures for cálculating this quan- 8.1.3.3 Sperífied Variance of Opie dross und Appcndix A2 of this procedure: s.' - 3.5 samples are &o he used for inoisiure deLCrilli-
tity are given in Appendix A2 of Sample-The specified variance of` one gross and s..' - 0.08. ff it ¡s desired lo take ten nutions. A gruss sample collected üvcr ii long
ASTIA Method D 2013. sample ¡s equal Lo the test period oí varianco, gfoss sumples during the test period (No), pcriod of tirne wili change in moisture conLent

P = the number o¡ analysis samples (pre- s,', multiplied by the number of gross sam- with only one analysis (p) for cuch gross sam- depending upon ¡he surrounding atmosphcric
pared índependently irünl ¡he sume pies in the test period, No (Eq 3). Assuming pie, the number oí increments for cach gross conditions. See 6,6.
gross saniple), and seven gross samples in the period, the speci- sumple (N,) can be delermined by substitu- 8.3 Speríal-Purpose Sanipling Procedure:

jG' - the specified variance of one gross fied varíance for one gross sample. ¡s then tion into Eq 4: 1
8.3.1 Apply ibis special-purpose sampling

sumple. The procedure for deler- equat Lo 0, 1 12 x 7 or 0.784.
0.066 - f(3.5 - 0.08)J10Nál + 10,081(10 x DI

proct:durt: tu (be sanipiing of cual whca uther
mining this variance ¡s given in 8.1.2 8.1.3.4 Nuniber of Incremenls-Assurne precision limits are foquired, or witen oLher
and 8.1.3. the futiowing informatíon was obtained fronti where: constiluents are used Lo spccify precision.

NOTL: 2-The tandoni variance and the segrega- the special sampling proceduros outtined in Ni - 5.9 or 6 incrementa. 8.3.2 Number and Wright of Increnienis
[ion Variuricc. s,' and s,', are uach inflated by un- Appendix Al of ibis procedure and Appendix For this coa¡, six increments would be re- and Nuniber of Gross Sainples-For a preci-
known anlounis oí variance due tu division and A2 oí ASTM Method D 2013: s,' - 12.5. s,' quired for each o( (be ten gross samples. Tht: sion of :á34ú oí thc average of al¡ the ash de-
analysis. Since ¡his resulis in ¡in inercased nunier-
atof in E 2. und consequcnily, a larger calcuialed 10.2, and s..' - 0.06 (one analysis sample weighLed average for the test periud will be terminalions in 95 out ol` 100 cases witen
nuniber ol increnienis, Ni, í

t
un be cunsidercd a por gross sample). The specified variance oí within kO.5 percent ash, 95 cases out of 100. gross samples art: repeuted1y talien from the

"safciy factuf" for ¡he sumpling prograrn. I-low- une gross sample, sal, as found prcviousiy, ¡s 8.1.5 For sampling mixed couls, (be values sarne lo(, use Fig. 2 lo determine the test PC-
ever, ¡f too many 1argc increinents are taken
f`or the evaluation o¡ s,' and s,', ihe —sufety factof 0.784. Further, the weight por increment for o¡ tandom variance, segregation variance, riod varianec. s,.". In ibis case, use (be new
inay bceorne unícasonably large. ibis sampiing device, ¡s found Lo be 50 lb (23 over-all varíance for incremenis, and the vari- sampling precision liMitaLion5 Of` :t5�o of` (he

8.1.2 The relationship beLsveen the specified kg), Then, substituting into Eq 2: ance oí division and unalysis for use in Eq 2. average ash in Fig. 2. Then duermint: the

variance oí one gross sainple, sa', and ¡he N, - (10.2 + 12.5150)1(0.784 - 0.06/1) 8. 1,1 and Eq 4. 8.1.4, tire those obtained from number oí 'incremenis und number of` grosa
14.4 or 15 incremenis special sampling programs using (be mixLure samples as outiincd in 8.1.3. 8.1.4. and 8.2.2,

precision for the resuli of` several gross sani-
which ¡s the m�st difficult tu sumple. 8.3.3 For u precision o¡ =e Ym o¡ ¡he avera,-,c

pies in one test period, expressed as the test For thís coaL 15 increments of 50 lb (23 kg)
8.2 General-Purpose Sampling Proceduro. ush, use Fig. 2 again tú determine ¡be test pe-

period variance, s,', ¡s given as follows: cuch would be required fur cuch gross simple,
81.1 Number and Weight of Increnienis- riod variance. sT*. In this case, use the new

sT' - sa'lMi (3) and seven gross samples would constitute ¡he
Use this general-purpose sampling procedure sumpling precision lirnitutions in Fig. 2.

wherc: sampling period. The weightecl average for the
for (he commercial sampling ol` coal. Use this 8.3.4 Othcr precision limits may be used or

sT" - the test period variance, test period will be wilbin +_0.65 percent ash.
procedure lo obtain a precision oí +So of (he other constituents muy be used Lo spccify pro.

so' - the speciñed variance of uno gross 95 cases Out 0¡ 100-
sample, and 8.1.4 The following variance retalionship average of ab ash delerminaLions in 95 out oí cision when agreed upon by the paflies con-

No - thc nuniber of gross samples in (he test can be
,
derived from Eq 2. 11 combines the 100 cases by taking gross samples repealedly cerned. The principles outiincd in ibis section

froni une lol. #nd making one ash deLermina- will apply tu al¡ special precision limitá.
period, random variance, s,.', and the segregation

tion on the analysis sample from cach gross 8.3.5 Greater accuracy cannut be obtained
8.1.3 Fig. 2 shovés the relationship between variance, s,. This dcrivation ¡s applicable

sumple. For ibis degree oí precision. doler- by meroly increusing the weight and number
varianco und sumpling precision (plus or when the incremental weight ¡s fixed by the
minus percenL oí a given constituent, 95 cases characteristics of the sumpling equipment: mino the number und weight of incremenis for of incrementa ¡f signiricani bias t:xists.

out of 100). The Yariance (Fig. 2) can be el-
cuch gross sample as Mustrated in 8.0 und

ther the test period variance, s,,', or the spe- sj.1)1NON,1 + (s,'jNu,) (4) 8.1.4. 9. Division o( (he Gross Sample Before

cified variance oí one gross sample, sn2. This where: 8.2.2 Nu¡nber of Gross Sainples-Seleci crushing

choice will depend upQn the sampling situa- S.' - Lhe over-ali variance for single íncr¿- ¡be number oí gross samples for coals oí 9.1 In llit: case oí very largo and unwicldy

tion tu be evaluaicci. The sumpling precision monis (inciuding division and analysis), known sampling characieristies lo suít tho gross samples, it ¡s permissible Lo divide the

(Fig. 2) can be based un iiny coi¡¡ constituent. us determined by Appcndix A2, parties conecrned with rcsults frOm the sam- gross sample Lo reduce its weight, pf0vided

provided it ¡s expressed as ti percentage oi` pling, since the number o¡ &rosa samples ¡s ¡be following conditions oro fuifilled:
direct1y related Lo the establishment o¡ the 9.13 ¡f ¡be entire gross sainpli: ¡s mixud inthat constiLuent. The i"oiiosving cmimple ¡s ¡in Other terms are as defined in 8.1.1 und 8.1.2. required number oí incremenis as outlincd in ti suitable blender (double cono or twin skilíllustration oí the cateulations necessary La The following example demonstrates (be use 8.1.3 und 8.1.4. The following fáctora should lumbier) ii ¡s pormissibic Lo divide the sample'determino the number oí increments for one of` ¡be oyera¡¡ variance for incre-nents, s.,, in be remombered in selecting M num6er o¡ using the schedule o¡ Table 2. Tcsi ibe dividedgross sample: duermining the number of incromenis for uno

8.1.3.1 Aceuraey timús-Assume a cual oí gross sumple: grosa samples for ¡be test period: sumple for bias.

6.5 percent average ash content. lf Lhe desired 8.1.4.1 Test Period Varlanco-Assume a 8.2.2.1 Túo few gross saniples will rosult in 9.1.2 ¡f cuch very ¡urge increment ¡s re.

accuracy ís :¡:Vio oí the ash content, the sam- required accuruey oí 10.5 percent ash. This
atiditional prtparation work becausc oí the duced in quantity by secondary Samplina,

pling aecuracy can be expressed as +0.65 per- corresponds tu a test period variance, £7.', oí largo number oí increments por gross sample take al ¡casi six secondary incres-ncnis from

ce n L ii.di. 0.066 froni Fig. 2 (L¡nc 2).
whích will be required, cuch primary increment. The method oí
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cultection o¡ secundary increnlenis must be other operations ¡o measure al¡ TARLE 1 lactement Typett. Conditimu. mad Spacing
proved ¡u be ¡ice fram bias. The weight of weight lasses. Types uf lnt;tk:íit4:nt
cach secúndary incremenL musí be sufficient 10.3 We¡gh¡ of Incremenis-The minirnum
¡hat the conibined six of more increment.s weight o¡ cach increment musi be that which Typc 1 T>lic 11

huye the same size consist as ¡he primary ¡n- is sufricient as lo be free o¡ bias. This depends Condition of Increment collectiun No Human Discretion Hunian Disctcliün

un the top sizc oí the coa¡ in (be streani being
froni the Mmin Body ol`Coal ti Employed 15 Eniplúyed

sampled, the dimensions oí the collection de-
Spocino u( Inctemen1%

vice, und olher facturs oí the withdr.uwal o¡ 1. Systernatic 2. Rundom 1. Sysicniatic 2. RanJuni
10. Sampling oí Cual for Total Moisture the incrument. Since much oí the moisture Condition A, atoppcd be¡¡ cut O-A-2 ¡¡-A-¡ li-A-2

Determinmions tends tú be distributed uniform1y across (he Condition B, fuil atcarvi cut 1-11-2 H-11A ¡141-2

10.1 Types of Afoisiure Sample£-Mois- surface, moisture bias is present when ¡he sizt: Condilion C. part streant cut ¡-C-¡ I-C-2 1 ¡-CA il-C-2
Condition D. siationary sampling UDI I-D-2 ¡¡-D-¡ li-D-2

ture deicríliinaLions as specil-icd in ¡he method consist o¡ the sample is not the sume as ¡be

to be employed, are lo be ¡nade on the lo¡- sizc consist oí the lot sampled. In acídition,
lowing kinds o¡ sanipies. when there is no knowiedge oí the sampling TAIBLE 2 Number arÁ Weight of lacreanteis for General PurMse Sampling Procedurel

10.1.1 Enflre Grass Saniple-For referce characteristics for moisture, cach increment
Top Sizc % in. (16 mm) 2 in. (50 mm) 6 in. (150 $1101)

tests, air dry the entire gross sample and shill weigh not less than (he values in Tabic

nicaSure Lhe Sveight juss Iroli, be cillire gross 2. mechanically OcanctJ Coa¡,

saniple during this drying. This procedure can 10.4 Number of Incremenis-The numbor Minimuni nunib4.r uf Increnienté 15 15 15
be carried out on the entire gruss sample as a oí íncrernents required for a given degree oí Mininium weight of inetenients. lb 2 6 15
single batch or on groups oí primury incre- precision depends on (be weight o¡ (he incre- M inimuni wcii;ht of incrementi. kg 1 3 7

ments, or as separule operations on the indi- ments. the distribution oí ¡he moisture, and Raw (Uncicaned Cual),
vidual primary increments; but obtain, by one the total amouni oí moisture. Howcvcr, the

oí these means, the total iveight loss fruni ¡he distribuGon oí moisturo is not casily evaluated Mininimín numk-t of inercínenis 33 35 35

entire gruss sample. AILU this air drying, (he independent of total moisture; consequentiy.
minimuni weight Ql` inercilionis, lb 2 6 15

sumple can be crushed or divided or buLh as the combined eflects can be measured by de-
Minimuni weight of inetemenis. kg 1 3 7

required by Lhe referce lest for moisture. terinining the sumpling characteristics for Under conditiona C and D me 6.2.1 and 6.2.2.
For cúalá; abuye 6 in. «So ninn) ¡op ¡be sumpling pracedurt; íbould be filultáully asictal upon in adyanec by alt

10.1.2 Special ¡Vivisiul-e Subsample-For moisture.
tnoisture testing, a special subsample can be 10.4.1 Moisture Sampling Based on 'if ihcte ii any dúubi ati lo ¡he cundition of preparation of ¡he cual (fur example. nicelianicalty clc;incd cual or íaw
taken from a gross sample bcl'ürc any opera- Known Sampling Characierislics-Wilen the cual) ¡he nuniber of increnienti for tuw cual £hafi apply. Sirnitatly, alibough a cual ha% bcen nicellaniciitiy elcaned, ¡t aluy

saiU Ihüw greal variatiun bLeauát: o( W.,injj a blend uf twu difieroni pottions uf une ácam ut a bicnd uf twu diffetent seamí.tions oí air drying or cru-shing. Take this sub- simpling characteristics for moisture are ¡ti áuch cases, &he simniber u( inciemenis ibutild be as síwcificd fur raw (unt;lt:¿iiicd) cual,
saniple froffl Lhe gross sample in aceufd with known. calculate ¡he number of increnlents
the requirements ofSection 9. required for a desired degree oí precision. The

10.1.3 O(her Subsaniples fir Moisiure procedures are thase given in Section 8 oí Ibís
Testing-For moisLure lesting, a subsample proecdure.
can be used that is collectud after the initial 10.4.2 Moisture Sampling Based Opl/Y on
crushing and dividing oí a gross sample. The Size-Whcn there is no knowiedge of the
procedures for the cfushing and dividing, and sumpling characteristies for moisture, collect
for this subsequent subsampling for moisture, a( leas¡ (he number oí increments frum the lo¡ 0Uv-tu
are given in Iví elhod D 201 3. oí cual as those given in Table 2. Also, whcn

nuo .4.

10.2 Special Precauflons-Collect samples a speciul moisture subsample is taken from
and subsumples for muisture in such a the gross sample before any drying or
manner that ¡here is no unincasured loss o¡ crushing operalions, colicel lhe number oí
rnuisture oí significani amount. Make ade- increments for the subsumple as specified in
quite weighings hefore und afler drying or Suction 9.
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A2.1 frolil (he anilly%" (ti ¡he ¡en increnlenis '14 follow,;
AlA.1 This nicilitid descríbes (fie jiraccil tire for 11 - G'.y, - (ZO1/010 - U IR)AMIENDIM estililating lile over-iiii Variance tor increnlents oí where:One fixed wcilht oí a given coa¡. ft ¡a applicable lo se ¡he varianec valuc for (he series,

Al. NIET1101) FOR DETERMINING THE VARiANCF COMPONENTS niechanical sampling whcn therc ¡s no need lo ex- N.,* lile sillil ors uares oí ash fesulis,011 A COA�. piore sysleni and randoni variance componenis, hu( the %(Iu;irc opilic sum oí ash tcsulis, an1iiiiiing ¡he over-all V Í (-x) 1tilete ¡S a necil for tilit, ance 1. inari. .

41.1 Seopc spreading he stilipie eveniy on a sinooti, nat sur- for inercitienis (lile s0c (ir increnients ¡s diciated by (¡le nuniber'oí individual ash resu
lile saniplific equiplilent).' lile series.

MAA This mclhod covers a procedurc ror de. roce. Tag llic subsample with a label —A-, und A23.2 Fot ibe tivo series, ¡he ratio oí the largcr

erminini thc following variance componenis oí a weigh Lo (he nearesi gram. The weight o¡ the sub- vaciance (o the smalier should no( cxcccd llic value

-oal: sample should be bctwccn 100 Lo 200 g. A2.1 Procedure given in Tabíc A4, Column 2. Ir they differ by Icss
1) Al.3.1.3 bry the -A" subsample, grind Lo iban this amount. (be variances are combined lo

A 1. 1. 1. 1 The random variance o¡ a ¡-lb (O,S-kg
minus No. 60 sieve size and determine thr ash con- A2.1 l The following procedure should be used

increment, s,', and lo determine ¡be over-all variance for inercínenis: Cive thc cstimaled over-all increíncril varianec for
ti. tent Lo the nearest 0. 1 pcreent, dry basis.

Al. l. 1.2 The segregation variance, s.', the va A2.2.1.1 Collecl lwo series oí individual incre- (be coa¡ a$ rollows:

ance causcil by nontandom distribution ol` the ash A 1.3.1.4 Weigh (he entire — B- section, ciry, and
work down lo an unalysis sample. Determine thc menis at widcly apaced intcrvals; for exam_plc, a se- s.' - Fj(s,l +sl)j2j (9)

.ontcnt in the lot oí consignment. ries oí 10 increments, (wo cuch doy lar five daya,
Al.1.2 In this method, cach difícrent coa¡ will ash content Lo (he rearest 0.1 percent, dry basis. followed by a second seric`s cli` 10 collecied in sim. whcrc:

rquirc a complete expcriment, which involves the ¡lar fasbion. Bolil series musi be trom ¡he samC 5,1 - the probable maximum value ol` the over-all

collection oí two seis oí 30 sampIcs trom a stopped Al.4 Calculation coaL variance ¡oí increnicnis.

conycyor beli. The first set oí samples inciudes 30 Al.4.1 Calculate ¡he variance oí (he —A" and A2.2.1.2 Collect cach increment by using as F - a ractor from Table AS, Column 3,

very small sampics Lo furnish data for the randorri —B- series (Note Al) as follows: much oí the equipment und procedure employed in sponding Lo (he number oí increincais per

variince: the second sel inciudes 30 largc sainples
Var¡once - (Zx' - 1)

t
i fOutinC Sumpling operaLions as possibIc. Remove . set,

Lo furnish data for the segregation variance. Since ¡be individual increment from (he sampling system s,* - s* from firsi series, and

onc o¡ ¡tic important componcrits o( vif iance ¡s that whcre: wilholil rilixing with oí contaminating by any olher s,' - Ofroni second series.

duc lo segregation, ¡L ¡s esscrilial (ha( the 30 lurge 21Y 1 - the sum oí the squurcs of` ash resulis. increme t. Whcrc possible. allow ¡t (o pass ibrough A23.3 Ir &he ratio oí the larger variance lo the

salliples he su distributed with respecí ¡o ¡¡me thal
i s aller docs give a preitier value iban ilic Tatile A4,

( -�Y)' - the square ol` (he sum of ash resulis. and any ni2a inical crusher (>t subsampler. oí bolli. ni.

coverage oí al¡ subtypes of coal are represented. n - (be number oí individual ash resuit% in which ¡s localed i4 (be systeni prior lo (he point oí �t'iuntn 2 valuc. ¡be two series are lo he cunsidcrcd

(he serio`s. hiending with oilier inercinenis. in a siligic sel úl increnlenis. ind unoiber se¡ equil

Al.2 Apparalus Al.4,2 The random variance. j,2, ¡s found from: A21.1.3 Then weigh ¡be individual increment (ir lo.this enlarged se¡ ¡% &o be taken. For example, ir

Al.2.1 The following equipnient, in acidition lo desited for record purposes) and reduce lo a labora- originully tivo seis' ol` 10 increnienis were taken,

thai equipnient norinally provided ¡oí rou(inc sam- w, W.(SA, - £AVOY, - W,) (6) lory saniple by procedures identical as possible ¡o these woold he combined lo give a set oí 20. Then

pling, will be required: where: hose employcd in the routinc preparation and re- ¡in uddiiionul set oí 20 increnients vould be coi-

A 11.1.1 Tbt,o-Secilon Beh Divider-Onc oí ¡be Wi - average weight oí smali samples, lb oí cquiv- duclion oí gross sarilples. lected, givini; t%vo seis oí 20 increnienis cach. Vari-

sections shouid bi; approximately the width corro- alent kg, A2.2.1.4 Analyze: the sample ¡oí ¡be constituenis ancc values are coniputed for ¡be t%&o new series

sponding ¡o thrce úmes ¡he top slze of` tfic coal, and W, - average weight oí ¡urge sumples, lb oí equiv- ¡oí which the variance calculations are lo be mide. and Lile test ¡s repciacti using the appropriatc fic-

should trap a saniple oí bctwccn 4 und 20 lb (2 and
t

alent kg, t Usually simpling specificalions are based on dry (oís given in Table AS. li` (bese resulis have a ratio

9 kg). The other sicction shouid be approximately s,( variance o¡ smali, -A" sampies, and ush; but where total moisture oí as-rcceived Diu ¡s which ¡s less than ¡he appropriate value in Column

the width corresponding Lo 20 úmes the top sizc oí sal variance oí large —B- o¡ particular concern. (he analyscs should be made 2 oí Tabite AS, they are combined by using Eq 10

the coaL and should tfap a sample oí bctwcen 80 A 1.4.3 The segregation ¡s found 1 for these. and used as ibe new variance for inefemenis.

and 150 lb (36 and 68 kg). Tlic bottom edgcs oí ¡he froin:
A2.3.4 E.Yat>iple-The example given in Table

divider sbould he �b:iped Lo conform lo (he surfacc
AS illustraics Lhe coniputation oí the over-ali vari-

oí tb.r �- -Y-i� j oí belL.
S.* - £a, - 5,9 w, (7) A2.3 Calculation once for increments, s.. Two series oí 10 incre-

A 1.2.1.2 Riffle Spliller. ivith siots al Icast 2 1,�j ¡o NOTL., Al-An actual example illustrating th‹: A2,31.1 For cuch series, compute a variance volue menis cach ¿ice used.

3 linics as wíde os the muximuin site ol` tlic parti- trealment oí data from this sampling experinient ¡s
cics, oí, u manual divider and canvas [oí subdi- given in Tables Al Lo A3 ánd in Fig. Al.
viding tlic sino¡¡ sumpics by bond. Al.4.3.1 Using log-log paper, plot ¡be point cor-

responding (o un incrcmcnt weight w - 1 lb (0.3
kg) and variance s,' - 7.6; drai# a atraight line

Al.3 Protedure througb thissoinL. downvi-ard at 45 deg. This linc
A 1.3.1 The following sumpling procedurc sholild pivcs the tan om component oí varianec [oí an in-

tic uhed for cach of` lile iwo requircil %el% oí sam- cremen( oí nny weight. Plot Lile point corres onding
pies: tt) ¡in inercirient weight st-, - 106 lb (48 cgl and

Al.3.1.1 Stop the loaded belt and insert (tic belt Yariance s.* - 1.2. draw a siraight horizontal tinc
divider with the division pluies perpondiculur Lo ¡be through this point. Thix line Sives the segregation
(litccffim (ir beli movenieni. Scrupc off lhe en¡¡¡ compnncñt of variance for un increment oí any
from cuch section, und put cuch section into a seria- weight.
late completely labeled container. The container Al.4.3.2 On Fig. Al, find (he algcbraic sum ol`
bolding ibe coal from (he %mi¡¡¡ section (ir llic beft the random componen( and the segregation compo-
di%,id¿r sliould he labeted —A." The container nen¡ oí vafiance for a nunilier oí increnient weights-.-
boldilip ¡lit: -oM froin úle large seclioli oí ibe beb tir^ a curve througb thcsc poinis. This curve gives
tlisi(ik:( ¡le labeled —B.— lile lo(a¡ variajice ol, %:tilli)iillg for increnicilis ti¡ ibill

Al.3.1.2 Colicci a subsanipie froni lile —A- sec-, skeight, inciuding thosi: ii.Ned ¡¡l ¡he —A- and "B-

¡ion lly riffling oí b). llianual \uh(ii%.isinll arler \Cri".
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1.1. Objetivo y bito de- ap*'Lic;-,�i6n

la presente nOrma tiene por objeto describir un

metodo que pe=ita el des'muestre de una partida de

combustible silido, obteniendo una muestra representa-

tiva a efectos de de terminacionera de humedad y análi-

sis, umediato.

la-no,xma-es--apl ¡cable-exclusivamente �artullas,

antracitas, ígnitos —duros flindAmexcJ£

~I-`Co20-1497=

1.2. Principios Eenerales y definiciones.

El fundamento del método estriba en larealíza-

cióp de una serie de tomas parcíales que integrarán

una muestra g9neraly de la que debidamente hemOgenei-

zada se extrae una muestra espec-Jal Para detein. inaci6n

de la humedad y el resto debid-amente homogeneizado,

secado.y reducido dé tamaño y peso se destine a su

análisis como muestra de laboratorio.

Para que un desmuestro s�a fiel y ajustudo es ne-

cesario que' la masa a desmu---!strar sea accesible en to-

das sus partes, por 10 que siempre que sea posible ew

t9marZL~so-bxe~arbún~.-o~-¡nn-tO durante el acto de

carga 0 descarga.

También *es i.-ipO--t¿in-lwe la

meoánicu3xpreferenl.e,nent--, --ver-
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Cunjuntc Le muestra intejradO por la tO-

Oman elomen-ales.talidad de las muestras 0 tL 41

Coma -eleman tal. - Pz)rciones de iSual mása extraidos del

lote a de."uestra-.

w
9«P--cíal,,-de:,-bvned¿-»i.- Fracci6n de la muestra gl0-

bal extraída con la mayor rapidez y mínima manipulación

posible..

ObtenlLdas de la muestra glo-

bal, por sucesivos ciarteas y trituraciones dando un mini-

para 103 -laboratorios de: -comprador,- ven—-mo de, tres l0tes.

dedor y árbitro.

2.- 37- LA MUEST.R.A. GLOB-U*

Ipa muestra global obtenida pdr la.suma de las tomas

elemefitales,es tanto más fiel y representativa cuanto ma-

70r.sea el niCimero de tOme.a elementales y mej-r distribui-

das estén sobre la superficie del lote.

2.1. Wnero mínimo de tomas ele-mentales.

Puestra para- otros ensayos inclui-
"Jlase nuestra p-ira do 0 nu la hu:med-id.del ensayo de
-arb Ú.T1 Cinta transpQrt.1 Vago- nar- Pi-:I=edad

d0ra caida libre nes nos las

Lavado 16 16 24 32 32

ruto 32 32 48 64 64



lara 10-Lnz <�.o r.áz de 1.000 Tm.

Hay dos alternativas:

a) y proceder or

cada. una de ellas como en el cano7precodente,,Obteniendo

tantas muestras- glObales cOmO sea necesario.

b) el

-coeficienteV de la fómula.

N J.U=

donde ~wm~30~-�tal=del7-lote�menxtgnaJad~ eniendo,obt

una sola muestra global..

2.2. Peso minimO de las t0mas ela-nentales.

-=a 0S--éwnw~ -Ilédb'l
.

o-

-pc

dando ~-"d=e eñ £kZ=dIZ-1bií 0í0a-may-0r_e¿ .

1~;en cada caso, para lo que es suficiente con que en

principio se* tomen volumenes iguale3.

Aunquemoc~apácifícan=~Ga=ainií&os de cada toma w0

aunque no
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demasiarl.0, pO-nue Cr- t2l" 0 n0 va útejora mucho la calidad

del detc..uestro y se aumenta anormalaente el tamaño de

la-muestra elobal- y 1«s.díficul-ttdes para sacar de ella

las�--muestr.-,s --reducidas. t

a--:-125_Mm. el

desmuestre presenta muchas dificultades.. Siendo la me-

Jor recomendaci6n posible -dos- muestras �in4e-

pondientwent,&, fG--n,ada-por-xla-fracción�.-men<jx--de

125~. segun :instrucciones precedentes y

-pOr-�los-O�ozoa~-mayores.,-de-,--125.-m-,í- Esta.últimamada

fraccíón/
denU.,,,;de--.trgzos..mavozear-.,de-�125-1 '"'alterna--01.ivamen-tecwua"-

-de

En~-do -eá:íO'qei--prepa~��-dos-~mue"--as - gl-o� ales-in-

-»tengan los valores porcentuales de

cada =a 0 se puedan estimar*

2-3- j2llización del kÍosmuest-re.

2-3-1- Puntcs de toma de muestra.

Reiteramos que

19.aas...uni-foxmemente-poí3ible. en-ti-empos-O-espacios, 105

pun-tos-de--t<3maa-.-,elem.ent-alesgt procurando el mayor n�nero

de accesos a la masa.,ra desmuestrejasí como preferir siem-

pre que sea posible un desmuestre en 'Icorriente de cap-



91,

en de carbón.

Es el más :Cácil de todos los casos que pueden pre-

sentarse siempre que7-se--"ealícen con r6gularida�d-Groito-

1Pgica -se-cubra -toda- la seco¡-Csn,lle -la -"corriente«' y se

-ac ---MrUd -�'ex�D lí n'ouxe_xea zar~,en-iiii 0

Son-partículaimente-~recomend�a-bles--los--dísposíti�vo3

uscanicos-automaticos.

mano Y---4ejiex-auc ~ume«----Ea ows0"�der TIZ h

Sj--jeee"--trata-de-elevadoTes---de--nori~e@, p«Zqf�cri'ole

de muestran sobre vat-�Ln aislado.

.
JU-Po7rmcie,,

a

Trocediendo

ce a J~Cm con.tínu£ci6n procurandr, I~D-

El desmuetre que-da muy simplificado

d. 4k

'10



Vn te se Oro-ctua por elva9' durante cu def>O¿ir¿ue si--e:3*

fundop ú.,iiz",-Yen-te si—el vac-*-a,,10--sa-h-..tce---pe�r,auzp,.:c-r-

ta��-er¿111, puede— divi dírse esta en volumenes igualel-

y-ha-cer---las -tOmLa en las -P--Oz:L-lidades de sun centros

a medida-que. son accesibles.

el -vag-¡5n- se desmuestra después de un -cierto

recorrido, es.necesarío te---.:e:-'en cuenta queal�a~<>--

dadi-se-�-auaen taen -I&--supe:r�'�", c, e_zi—se-1ra,tl"a_finOF»

También es ímpOr pens--- en la humedad ad--ante

quirída por la lluvia. o pér--zida por evaporizaci6n, ee-

tO hace en todos -los casos necesario iniciar- el das-

muestre desDués de

-2-3-1-3. Ttkaa de n.ue-s_tras en trenes de vs._YOnes.

-uaa—e emen—tal-e 1,.cua-

-erSi el nú2 0 de vagOnes es muy superlor al de to-

mas elementales es preferíble en tados los casos la Ob-

NOTA: Esta observación que cre-mos muy impOrt-in-te está

basada en nuestra larga exzarienciA personal de m1s de

'd--30~añur.--Y--vi-ene -recog4. -a-en-las nu--zis f¡judas en el

«Fascí;:uli de de Abril de

1.967.
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tancí6n de varias t<>,jas globalesjpcp-z dívisión en lotes

de vagones)que el dejar de demuestrar* alguno de ellos

al, azar*

2-3-1-4. TonzL de muestra sobre barco.

Si la carga 0 descarga del. barco se hace por

rriente4.!L de carbón deben hacerse en ella las V>mas ele-

mentales en la forma ind�.cada en el -auar»tado 2.3. 1. 1.

SiAa carga se hace e~gzu.�,, cada bodega se

muestraid� repartiendo lastema-o cuan<lo "-lléna-en--=a.

oua~,7parte enárA &-witad y en las minco--zsez-.'-Oa del to-

tal. JAnteise procederá en I~scarga.lias

2-3-1-5, T,--na de nuestra sobre pila..

En níngu*n caso ni en Stuck recientes se t0mará n"in--

guna muestra 4�.menca-dex2Omzl. de su superficie I>a=a -

evitar cOmO en 2.3-1.2. las alteraciones de qhuweda(1 que

aquí., también pueden ser fen6menos mas profundosj de wete0-

El criterio general de desnues-t-re p¡"',

a-%en--elmcen-trO

-hjresulta m-uy c6modo diuldii-nla
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muestr.�t PrO�oOrc-,Cn¿Llez a los inineros 1, 79 19 realizan-

do pequoi-ios) pozon p�ira podcr acceder al-interior de la

2.3.2. Aparatos de toma do'mue-.'L-r;-=s.

Todos .1os ratOs út",es O-dispositivos, manuales 0

a"oMáticoa para efectuar las tcmas -elementales I'Leber,-:-.i

ten-er,,�4bertura,, 2 5 j-veces-superiorl--ala� dimensión- no:rmal

dev3~a-rbón-a'-de smue strara-

3.- TRATRI =TO Dri LA. MUTSTRA GLQBAL.

Tia muestra global, es generalmente de gran peso,, has-

ta varias centenus de Kgs. y de -ella es necesario sacar

las muestrast "P4.s Í el ¡Wrj--a=_pe£Ía�1--pa Ud

3- 1.

sú obtención debe ser rápida y realizada en un lugar

frec0 a fin de evitar toda pérdida de hb=edad.

la muestra global se homogeiniza, hasta formar un mon-

14 « tón cónico que se transfuima luego exten¿iendolo en un -

circulo de unos 40 cms. de altura cOmO máximo, s.icando 10

muestras parciales 3 espaciadas reW---'a--men'wel siendo los pe-

¡us mínimos *de c da una los del cuadro siguien-e:

Dimens0n máxima llasa de la parte elemental er,
en I.Iílímetrus. Kilos

20
25 Q15

0
1,580 510

Si la muestra está atarentw2e,-ite seca se tritur.i. cOn



un picón h.,,, ...eciablemonte menor de 10 m.n., y por
r

hoíiogen--*z¿:Lci-"n y CU¿LT, ~ 0 se separan los tres l0tes de

unos 0,5 Y,93- c--da uno que en sendot; recipientes secos

y de cierre hermético se destinan a 103 laboratorios

oomprador, vendedor y control después de su sellado.

Si la muectra está cl--n un contanido elevado de hu-

medad, se extiende sobre una, superficie dura, no porosa

preferible chapa de hierro, se machacan groseramente

*os trozos mayores dé 20 mm.. se mezcla ligeramente y se

sacan de ella 15 nuevas - toxas de unos 100 grs. cada unaj

tras una- rápida. mezcla se, dividen. en -tres- -fracciOnes

cOmO en el caso preceden-te.

,Uen -J 7én'

L&s operaciones básicas p.-ecizas,.para obtener las

muestras de ensayos consisten en una serie sucesiva de

reducciones pOr cuarteo, de reducciones de por tri-

turací6n y homogenizaciones,fígurando cuando el carbón es

muy hílmedo xun secado previo.,

a*l�-á4�úestra- -tara ensayos de.labo:--toría has-

SI el peso de" la muestra.es muy grande, pasa de los

400 Kgs.9 se hemogeinei:.a fornandO en ceno con una rala y

despúea (leaplastado para fOimar en círculo de 40'cns. de

altura máxima, se divide ea cuatro partes iguales por dos

diámetros perpendiculares, recogiendu coino mues Ura aus de

los cuartus opuestos que ze palean sobre una tela de 50

mm. rompiendo con un r,36.1 ICS trozos Mayu,res, hasta que



pase la 40talidad.

La muestra así Ubtenida se Lo=cGein_J=a y cuartea nue-

vemente por dos veces mis quedando reducida a la octava

parte de la inicial, teniendo cuidado en cada cuarteo

aplastar los tamañOs mayores con*un pis6n.

Si la muestra obtenida y ya a su 8 Parte

40 fuese de carbón muy h�medo es -necesario para su ulterior

manipulaci5n un, secado pr¿��.,--O, para elir-inar la humedad

-de inBibicionjpara lo cual. r�e Culoca estendida en bancie-

jas de forma que- su altura maxíma sea de unOs cms. y

e en teh -introduce en«una�estufá-i:):�i-6fer-!-"ble cotí

de aire circulantejen donde ee observaran los siguientes

rí-odos--Y-tempera-turas----

Temperatura Tiempc

20 á 259 Co 24 Horas,
4U

309 C. 6 Horan.

459 C- 3 Horas.

Si se trata de hullas de más de 13 % de volátiles no

deben de sobrepasarse nxL-áca 102 30º , para las antracitas

no hay ningún inconveniente en aumentar incluso la tempera-

tura de 450 consiguiendose el secado en menos de 1 bora.

Una vez secó el carbSn se descarga sobre una mesa de

chapa de hierro y se someta a una 0 varias eta-jas de -,,acha-

queo, mezcla de hom,genización y xeducción por cuarteos

hasta obtener una de estas dos Opciones:
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32 001 Determinación de la "-,umedad total del

carbón

32 004 Determinación de las cenizas

32 007 Determinación de la humedad, en la mues

tra Dara análisis

32 008 Determinación del azufre del carbón por

el método Eschka

32 009 Determinación de las formas de azufre en

el carbón

32 013 Determinaci6n del nitrógeno Dor el rnrétodo

Kjeldah1

32 014 Determinaci6n clel fósforo en las cenizas

del carbón y coque, por el método gravi-

métrico

32 019 Dete-minación de las materias volátiles

del carbón

32 023 Determinación del peso es-pec.J!2¡co real,

de los combustibles s6lídos

32 024 Determinación del cloro, por el método

Eschka



CDU 662.6:545.1 Una Norma Española

Defermincición de la humedad totc] UNE
de] carbón 32001

1- Objeto

Esta norma tiene por obleto determinar el tanto por ciento de.humedad tolal de¿ carbón, a efectos puramente ct
mercicdei, sin que sea aplicable

'
a las muestras destinadas al análisis de laboratorio. a cpilcabie o lo antracita, hufi,

b9noto. aglomerados- de estos carbones y coque de huila-

2- Fundamento

La humedad foto¡ se determina en dos etapas, operando sucesivamente y sobre la mismo muestra:

Z1 . Un secado al aire. Se efectúa. un secado al aire, que estabiliza ¡a humedad restante de la muestro con la ps-
sión de vapor de agua en ¡a atmósfera de] laboratorio y permite las necesarias operaciones subsiguientes de trit
recidix y tarnizado, sin cambio apreciable por pérdida o ganancia de humedad, y

0 Z2 Un secado en estufa. Se somete la una desecación final, en estufa a 105*-110rC. que reduce o¡ esiccio de sequ,
dad la muestra que ha sufrido el secado previo al Gire.

El se-cado el aire determina la primEra fracción de la humedad, o humedad de imbibición de la muestrc, y.varf
C> natunalmente, can ¡as condiciones de la atmósfera de¡ laboratorio en que se efectúe.

La desectrción final determina la segunda fracción de la humedad, o humedad higroscápica, igualmente variable cr
0 1 condiciones.dichos;

La humedad total se obtiene, sumando, a la primera fracción, la humedad higroscópica, expresado corno porcenfo
de¡ peso de¡ carbón húmedo origine¡

3. Determinación de la primera fracción de la humedadC

3,1 Muestra. la operación se efectúa sobre una muestra gnneral enviado al laboratorio.. Es necesario tomar pr—LICIO
ciones para evitar pérdidas de humedad, conservando las muestras en recipientes estancos y en lugar fresco-

Sin mezrlodo previo, s vierte la 'muestra sobre una placa metálica, se forma el tronco de cono'usual, para -el de
muestre y, de puntos distribuidas uniformemente sobre este, montón aplestedo se tornarén tres rrivesiras, fornad

.0 por. 10 porciones cada una,.en la cantidad que se indica a continuación para ceda taraño de parfliruias..

Para trozos cuyo famaño sea hasta 25 mm, las porciones serón.de 0,5 kg; para trozos.hosta 50 � r.n, las p3rcion
1 1 kg; para trozos de 75 mm, se tomarán porciones de 1,5 kg, y para

.
trozos mayores, se formcrtseran de

15 kg para cada. muestra en porciones tomados por sedores en todo la profundidad de¡ 1 lecho.*.-,

Les t 1 as,en sitio fresco, y e c't-stim-es muestre-. así obienidas se guardan en recipientes estancos, provistos de efiquel ii
de la menera siguiente: una para la determinación, otra para unci determinación duplicado, en ei'cc--.o de q-je -se x
quiera una comprobación, y Iq tercera, corno reserva para caso eventual de controversia.

3,2 Aparatos netesarios. Se utilizarán los materiales y ap3ratos siguientes:

3,21 Ban¿eja%, Se ut'i'zarán bande'as de chapa esmaltado o gaivanizada, de 15 a 30 d.n' de sup»erficie, y con
reborde de 2 a 3 cm, arcidos individualmente.

0 3,22 EsIcHerícL Se-dispondrá de una estantería para colozar las bandeics al abrigo del polvo, en can libre c
a culación de aire y� aproximadamente, con las mismos condiciones de atmósfera que las que existan en la sola don
-z 5C.Ileye a --cabo e! molido posterior del carbón-

3,23 Eoufa- Para cicelercir el secado, se dispondrá de una estufa que eleve la temperatura -del aire clr--ulcnte o
más de 45-C Una vez obtenido la constancia de peso, sa- expz)nen las bandelos con ¡a muestra el aire cirible
por an periodo de tiempo no inferior a 5 h y, en todo caso, hasta constancia de peso, pcra que la riTuesiTo se p(
go en equilibrio con la lemperctura y presión de vcpor dt agua en la otmósfero del

al medio grarno, poro pesar ¡cs. bandejos�3,24 Balanza. Se utilizará una balanzo sensi

3,3 Me'fodo opertilorio. 5,� pasa la muestra desde el recipiente a los bandela%, esparciendo el car56n un mcm,
te,.de manera que se forme un lecho de profundidad no mayor de 18 mm, excepto si hoy trozos ¿0 mayor tcmc

1 -cip' r �<joes ¡u muestra. Se pensan, con aproximación de 1 9, las bande«os con el.carbón junto can e' re re: -te ve

#ente que conte _¿indola, en un lugar tempiado o ccienteNn--'o!o sjav-r--nente.El re¿pi nía la muestre se seca del

C o n t i n ú
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El secado de¡ carbón !ii)medo sobre Izs bondejos s-- susí�enje cuonc;o Ic p-érdic1c ¿el p--s�, en un peilodo de 1 11, t
inferior o¡ 0,1 /'. de¡ Teso de ío muc:trr-

Terminada el secoclo, se pesan ¡os bor,t�e"cs can o mi�esi.j, junicimenle con e� recíp',cn!e seca-

Lo pérdido de peso, dado por ¿ci dJefencic entre los pe�.,0.5 iniCACI Y 1 nc:I de los bc:1¿e_.w co6n el' corbón y e—1 r
piente, es e¡ pe-so de la humedad evapoTcja.,

Este p.¿rdida, expresada en porcentc'e de] aínc;] de ¡o muesirci, es la primero de la humedad.'

El peso original de ¡a muestra, se obtiene resícindo de] p--so�de los ej cci�,ón húmedo, junto con el re.
cipiente húmedo, la suma de la ¡oro de ¿os bandelas y el peso de] íe.¿ipi¿�j-je

4. Determinación de lo segundo froccio-n de lo humedad-

4,1 Muestm. la segundo fracción de la.,hurned-ad se- ¿e!w:rina a partir ide la nuestm se—cria £21 aire--

Si el carbón contiene trozos superiores a .12 mm, se árecl~ a esle tamaño par molí¿o z-.-cnual o mecánicito.

Utilizando un divisor mecánico
'
se tornen 2 kg de muesirci, �e C.nueie rnercániconente a 3 ',nm, y se tornan soíame-If2

250 9. Esta muestra final se conserva en un fr~ con tc:pó-t esmeí-A"Icido,-en cuya efique!m se indica el. valor de la* PC-#-:
mera fracción de la humedad.

4,2 Aparatos necesarios. Se utilizan los-eporatos

4�21 Estufa. Se utilizará unci estufa <fe aire colleAle cpn orificios de venflioci6n que'"p>erm�!cn ¿e tres a. cinco cambjos
de atmósfera por hora, y provista de un-dispositrivo de regulcción capaz de rr.cn.eneí ¡o irmperaturá constante de

422 Bolanza. Es necesario una balanza sensible al centigramo-

4,23 Upsulas. Son convenientes cópsulos planos de -ldrio o ccero 1noxídcb.'e,- cipn bordes esmerilcidos y
tapa- El tamaño de estos cápsuios es tal que pueden conte:ier el peso de muesira neces--rio CIO q), formancio una copu
de espesor uniforme, que no sea mayor de 0,3 9/cm'_

4,24 Placa. Se necesita una placa metálica para el rápido de los rdpsvia.%-

425 Desectidon Se utilizará un desecador con gel de s.¡¡ice (recientemenle preparado o regenerodo), cilúmina cw_-i i -
vada—dado sulfúrico o po:asa Cáustico en trozos. 1. o

4,3' Método ciperertorio. Se peso una �ápsulo Yacía,'can s:j tapa, y- se esporcen lue-go 10 9 ide
-
la inuestra, un í l o .1

mente, formando copa de 0,1 a 0,3 g/cn-?. Se pesa de nuevo la cápsula con su conte-nido y lo lapo, para deletrainar
¡a cantidad exado de muestra que se ha tornado. Se calienta la cápsula, descubierto, e—n lo estufa, a 105-1-11CpC, hCs-
-to consicincio "de peso. Esto consicincici de peso se obtiene en un periodo de Irempo, pije Ywía --rgún los coi"-bort<t.-%
entre una y medici y*fres horas. Se cubre la cápsula con !o tapa, se saca de la es—tufr, se cr-'oco -sobre la placa ni e—
tólica para su rápido enfricirniento, se' posa al de-secador y se- pesa dent7o de los 20 rnin..

Llw pérdida de peso'de la muestra, -expresado en tanto por ciento del peso ulilizado en 1:2 dt��ón, les la seguncLu
fraccír5n de la humedóci.

5. Caiculo y expresión del resulta¿or

Si h§ y hh representan, respeclivomente, la humerdad de em-Sibición y la humedad higro3cép-c-a Ídefermínados y expre-
sedas -¡como se ha- dicho), la humedad to.'o1 del cortión, tal como fué rercibido en el exproesada en.. tc:n1o
por ciento del peso de dicha muestra brula, es

ICO h¡
h h

100

Grado de precisión

Las resultados de Yarim determinadones de la humedad hiproscópica hr, e'�c --vado—s sobre la a muestro piDr el
Jerir ien más de 0,2 si el ires-Vitodo es Iguci 0 inferílor a 5, y rr. M¿-:s 4c!"l -4 del re-mismo laboratorio, no deben di

sultado si éste ei superior a 5-

Los resultados de las deferrninec�,ones de lo humedad lotol h. efecluados sobre wcrí<rs f;oc�z��3 de Ic mismo rnue_s-
tra, por Iciborcitofios cilíerenles, no deben diferir en más dt 0,4 si el ze-�ulicdo e s igual a e -S. en más ¿z1
8 % clel resultado, -s i ésie es superior o dicho lím�ie-
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Análisis de combustibles sólidos UNE
Determincción de las cenizas 32004

1. Objeto

Esta norma tiene por obleto la determinación de] tanto por ciento de residuo que queda después de la incinero-
ción de los combustibles sólidos, en condiciones experimentales bien eslablecidos-

2. Fundamento del método

La determinación del contenido en cenizas de los combustibles sólidos es un ensayo empírico. Por tanto, es esencial.
para obtener resultados reproductibies, ajudiarse estrictamente a ¡os condiciones que se fijan-

-C

3. Aparatos necesarios

3,1 Horno eléctrico. 5 necesario un horno ei¿ctrico de mufla, cuya atmósfera se cambie de 4 a 5 veces por minuto y'
CL yen cuya zona central se pueda alcanzar la temperatura de 50T C en 30 min, partiendo de Íla temperatura ambiente,

que en un período posterior de 30 a 60 min llegue a 815 10' C. dotado de mecanismo de regulación para pc,-
der mantener esta último temperatura.

3,2 Cápsulas. Se emplearán cápsulas pianos de porcelana o platino (nunca de cuarzo), con lapo, de tamaiSo tal que
-alcance un espesor superior cril correspondiente a 0,14 g/cm*.0 la muestra no

0
ib3,3 Balanza. Se utilizarú una balanza analítica, sensi la a 0,0001 9.

3,4 Desecador. Se dispondrá de un desecador con gel de síllice. recientemente preparado o regenerado, alúmina cr---
tivado, ácido sulfúrico o patosa cáustica en trozos.

3,5 Placa metálica. Es necesario una picica metálica para el enfrearniento rápido de los cápsulas.'

%

4.- -Método operatorio

En una cápsula, previorriente desecado y pesado con su tapa, se pesan de II c:29 de fa muestra preparcida pcrm ciná-
lis:s, esto es, secado al aire y triturada para que pase por el tamiz 0,2 UNE 7051

Se coloca la cápsula, sin tapa, en el horno frio, y se .'e¡evci id temperatura de éste hasta �SDCY» C en 30 min. Después
se continúa el calentamiento pero llegar a la temperatura final de 815 lCrC en otro periodo a¿-ir-ioncA de 30 a

-o 60 min, manteniendo esta última temperatura hosla peso constante. El tiempo necesario para vicanzaz esto cori!rtanciar
de peso es, en la mayoría de los casos, de 1 h. Para coquns, y para carbones con muc�cm cenizas, puede ser, necesn-
rio prolongar el periodo final de calentamiento constante h-jsta unas 3 h, ta c~oncio cie peso coru«dera alcinnio-
da cuando lo diferencio entre dos pesadas conseculias ici de 0,= 9.

Una vez terminada ¡a inc:ineriación, se cubre la cápsula con su tapa, se siaca del horno %e deja enfriar, primero lo-
bre la placa metálica, durante `¡Tmin, y luego en el dese:ador-

4a c!t5pi-u-Después de permanecer en el de—secador durante 15 min,' se pesa, y, por cor.ipamcí6n con el peso in;cívl
la con su tapa, se obtiene e¡ peso del residuo de la incina-ación—

S.' Cólculo y expresión del resultado

C FT tanto por ciento de cenizas, sobre la muestra 5eccida 1 cícula por la íármulo s;qv;ente- i

GA
Cenizas % x ICO

y el correspondien!a a la muestra seco (de3provisla da su humedod hígroscópicaL medíante ¡a exprica��n %;Vui en r

Cenizas %
(100 - h) G.

a n 1 n 6 v
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Siendo:

G� - Paso del resjrJuo de la

G. - Peso de la rnuestro.

h :' = Tanto por ciento de hurnedad higroscópicz de la muestrc-

'6. Grado de precisión

los resuItados de determinaciones efectuadas sobre la mismo muestra, por el mismo laboratorio, no deberán diferir
en rn¿u de 0,2 % si el contenido en cenízas no es superior al 10 '%. y en más del 2 % del iresultado. si ¿ste es muyer
del 10

Para determinaciones por- laboratorios distintos, 1 as diferencias tolerables son de 0,3 y del 3 respectivamente.

J

7.
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Andlisis de combustibles sólidos UNE
Determincción.de la humedad, en la muestra

para análisis 32007

1- Objeto

Sta norma tiene por abielo asiciblecer el método que se debe seguir Para la determinación de la humedad contenicic
en lo muestro de combuslible. deslaincida al análisis M mis:no-

Como la humedad del combustible varía con la humedad re!ativa de la almódWa, el contenido en agua de la mues—tri:
paro análisis, debe ser determinado cada vez que se pesen porci - de muestra destinadas a otras determinacione!
ancUticas que se hayan de realizar seguidamente- Si todas las pizorciones tomadas para el análisis se pe-san el mismo dici

:2 y, ciproximadamente, en el mismo momento, puede basicir unci --oía delermincición de la humedad-

_Zi
2- Principio del método

El agua del combustible es currastrado, por ebullición, con solueno- la mezcla de los vapores, se condensa en un tubo
Z graducido en el que, despuéis de lo separación de ¡os dos constituyentes por diferencia de densidad, se mide, por Jec-

tura dírectq el agua arrastrada-

3. Muestra

Se parte de unci muesfra de combustible, en equilibrio higroscópico con la atmósfera del Icibor—atorio y moilda Lasta
pasar por el -le:miz O�2 UNE 7 WO.

c

2 4. Aparatos necesarios (véase el Capítulo 9, d)

4,1 Matruz. Un matraz para destiicción, de una capacidad, como mínimo, de 500 mi.

4�2 Condeasadar. Un condensador, de 200 mm de longitud, como mínimo, ptolongcdo en su parte inferior por una
punta que dirija el desfilado según el e*

J
(e del tubo graduado, para evitar contactos con las paredes de éste.

4,3 Tubo graduado. Un tubo. destinado a recibir el agua condens.ado, graduado en décimos de milliltro.

C) 4,4 Uniones. El condensador, el tubo graduado y el matraz,. se adoptan entre si por medio de uniones de vidrio es-
merilado, Un tubo de nivel, unido al tubo graduado o a la parte iníerior del condensador, permitirá el retorno del
tolveno condensado, al matrcz de destilación-
4,5 Trozos de tubos de vidrío. Tendrán 5 mm de diámetro y 5 mm de longitud, con los bordes vivos-
4,6 Tubo de pulverización. Un tubo de vidrio, a través del cual se pueda enviar el recctivo emplecido, para fcrvr-r
la superficie miterior del condensador.
4,7- BataniaL Una balanza cincilitica sensible el 0,01 g.

Reactmos

5,7 Toiuer>o.-Tolueno, de punto de ebulfición de 1100 C-

-2u 6. Método operatorio

Se pescin con exactitud unas MO 9 de la imuestra, ver cpc:r',cdo 9, c. y se colocan en el rricitroz de destilación. Se
cri5aden 200 mi de tolueno, de manera que c¡ carbón adherido al cue!!o o a lui paredes lateroles de¡ mcfroz, se-n

c arrastrado a éste por el recictriyo. Se colocan dos a tres troz!Ds de tubo de vidrio en el rrictroz, para evitcr uno ebuffi-
ción violenta. y se conectan los aparatos- Se caliento suficienlenente pofa ficicer hervir vivvmente -el contenidoC)

Z inctraz (opairicido 9, c;)-

Se coni núa la desil 1 11 _lación hoslo que de-e de recogerse agua en el tubo grcducdo- Se lavan las 901CZ5 de equo
ridcs a ¡o superficie interior del refrigerante o a los paredes supeTiotes del tubo graduado. con f-l readivo emplec�
do, u4llizando el tubo de pt!iverlzrjcl¿)n. Es necesario continuor la desft-loc�ón, porque puede heberse o=rrustrado e—gua
al
6,1 Eniciyo en blanca. H" que ralibrcir el coniunto de los erporcitos uf&Fizc3dos, desli`jorido ccntidades de agua exoc-
lamente- medidas, que cubrcin lo goma de coMenidos en humedscí que se pueden en'conircT en los c=mbustible�s. S-e
trazo un gr- áfico que dé los rnoil-il',ros de agua ¿,2sillcdc, en func4in de los miiiiitros de agua re�cvpe-Tcida- E-,¡e gré-
fico se utilizará para corregir el voiumen de agua obtenido en los ensayos con carbón-
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7- Wculo dri resultado

E¡ tanto por ciento de humedad de la muestin, h, se calculo por la fórmuici:

G
En lo que:

v volumen de aguo corregido,' icído sobre el gráfico, en í-niliiitros'

G peso de la muestra, en gromos.

E. Precisio, n

La.s determinaciones repetidas, efeclucidas sobre la mismo muerii—a, en un m 1Lsrno aparato, no deben d-fexenciarse en n. ás

de 02-

Observaciones.

e) El matraz puede calentarse con gas, en baño de acelle 0 eléctricarriente.

b) Es importante que el tubo graducido y e¡ condensador, esién fimpíos. Pozo ciseguror esta condíción, se tralcia
ambos aparatos con un recictivo de Jimpieza, por e'tempio,. una disolución activo de dicrorricito de polcísici, c-i áu'-

do sulfúrico (para lavar Jo parle interna de¡ condensador, puede, utilizarse e¡ tubo indicado en el apaílado 4,6'-

c) Si la humedad es tal, que es probable que no tengo suficiente capacidad el tubo groduado, se utifizarán 50 g de
la muestro.

a) En la figuro 7 se represento, a título informativo, un coniunto de aparatos apropiados para ¡a determinación, dist-

ficido de acuerdo con ¿as especificciciones generales indicados en el capítulo 4. Lcis figurcis 2 y 3. don detollirs de¡
tubo graducido y de¡ tubo de pulverización. -

10. Normas para consulto

Para ¡os larnices, véase ¡a norma UNE 7 050 - Cedazos y.lamices de ensayo.
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tl 1\ n �4 lo -dosi - isis ce combusi` les sáil
Determinoción de¡ czufre dei'.cc2rbón por eÍ método E,-chka 32 008

1 . Cbjeto

Esto normn tiene por obleto determinar, por. e¡ métocio ce Eschko, el tanto por cieni3 de azufte, cuoiqw era que -�eo
la forma en que C.SIC elemento se encuentre en el combustibie-

2. Fundamento de¡ método

El combustible, con una mezcla. olcalina, se caliento en uaci elmósfera ox:donte para ironsformar todo el azufre en
suifalos y suffilos alcalinos y, previa oxidación, en stfifato báreco, que se coicina y pesci.

:2 3. Preparación -de la muestra

Lo muestra. con ¡a-hunedad correspondiente cil equJAbrio higriscópico con el aire ambiente de] laboratorio, s�e-mue-
le hasta hacerio pasar por el tamiz 02 UNE 7 050.

4. Aparatos empleadas

4,1 Crisol Un crisol con una capacidad de 25 a 30 mi, de forma normal, de porce!ana, de cuarzo o de plantino.c
4.2 Horno. Un horno eléctrico, regulable a 8000 :L- 2T C, provisto de un por termceí¿cirico, que permita cono-
cer la temperatura de¡ horno en el curso de] ensayo, con la aproximación indícada-

5. Reactivos

3,1 Mezclo Fichita. Mezcla compue—sto de dos partes,- en peso, de óxidn magnésico puro, ligero y calcinado -1 una
porte en peso de corboncio sódico (o potósico) anhidro.

45 5.2 Agua de broma. Agua de b-romo saturodo.a
5,3 Naranja de rnetilo. Indicador naranjo de metilo oí 0,02

5,4 Acido clorhídrico. Acido clorhídrico puro concentrado.
2

5,5 Hidróxido cinvónico. Hidróxido amónico concentrado.
4D

5,6 Cloruro báríco. Disolución preparada disolviendo 100 g. de cloruro bórico puro cristal-!zodo (R.C1, 2Hz0) en
cquo desidado hasta formar un litro.

a 6. Procedirniento opercit orioc
-0

XX Se pesan 4 9 de mezcla Esr hko, que se dividen en tres porciones de 2,5 9, d e 0,5 9 y d e 1 g, respecli-,amehie-
-u En el crisol calcinado y icircido se peto 1 9 de ¡o muestra, que se' pasa fuego a una c6psulla o a un vidrio de

reía'. suficienlemenie grande, conde se mezcla íntimamente con la porcíón de 2,5 9 de meiria Escfi' a. Esic Íci,1 K mezcl
se prisc nuevamenle ni crisol, en cuyO' `fondo se habirá exiend:do up.if.ormemente la porción de 0-5 9 y, frno,ii-nerin,
se extiende como copa de recubirimiento, la porción de 1 9 de dicha' mezcla.:z

2 Se coloca el crisoí fon su contenido en el horno eléctr*co fríj y se colítento —nuy lentamente baste¡ que c-4 desprendimien-
to de las rno.'erícs vcláilies sea compielo, de forma que se tarde una liora en aJccnzc3i lo ternpercr:=c de EDY11 y-
se rricinfiene esta tenipercitura una hora y media mai- Durante lo último media hora se revuelve el cc>r.tenido de¡ crLsj:,
de vez en cuando, con un alambre de picilino, de níquel o de acero enoxidobíe, prolongando el colenta—miento, si es p. e-
clio, haslo que en el contenido de¡ crisol no queden parlículas nicil querricidas,

Se saco el crisoí de¡ ficiri,o, se delo ienffs-tir y se pose su contenido. lo más compietrmenie posible, ci &in verso ¿t 2W
a 400 mi, en el que se han pue:to 25 ó 30 mi de ciguo destliodo y 10 mí de agua-de brorno. lavando clildcdoscn-�e.lte
el crisol con unos 100 mi de aquo deoJodo cril,ente, q-.#" se reconen en dicho vaso. Se cul)�e ésto- ic-iDn un v#drio' di!
Telol y se cí�cde, Peco a poco, la'ccini dad suf-icsenfr dn clc-rill¿tico- poro' disoiver 1.3 Materia 5511do -gene:-cl-
mente se recesitcn de 1 1 a 15 mi) SÍ es P'- o focti-lar la disolución y, f^imcntc- -se hierve pwu
expuísar ei exteso de brorno y el crihidrido cci.-bónko,

C o n Ó n c
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Se filtro %,)bre in vosD de mi y se 'z-o el fillio, ci tes:du�-, hislo le: c�,imp�elci ci-
minaci�,.) áel acida. Si s2 ob:�c;vcn en (-1 iesicuo no] Si! C. e 1r-t c, cnsoyo y cornen,-0-
de nuevo-

Al 1
'
quid,) Cilrcdo, les Zguos dc lavado, se u¡-crIen 2 o 3 oo.'cs de 4nui-,o--4or de narc:-.-, d- Menio, y. p0cn

�jidroxido orron c3 hm1c -1 cci�r.bl*o cic (z'o_-_ -1�e j,-,i o (3
.
os c���.-s C ccioj re¿¡50;,C.- el P-E.-

c,pitad:), sc cntcc;r- un ni : ',¡¡o Mcs irle eci¿D co:-i�:endrc¿o y s�-. j:iuy-2 a l�Z a .`C mi con or,-�.0 desidicc=-
Sz coidenfo o e�Su;isk�ior�, se . tccJuce el coler.lamienio y, en cv::nio cesi ¡e se cñz�:e,. ¡0 ni de cloluro bor=,
el 10 '- hc,.zle:idolo coe. d-2 una pipeta sobre el cen?ro cl2i vicso, mterirc-- -e-c;9j#ci ér:c. y se mont ene 0 una lerri—
pciotura I;geíc.7--r.fc In.le.to. o la ebulición duícinie M i.nin�

Se filtra a troves de-un pepe¡ sin cenizcs. de fiísirocion ¡en'
*
o, y se lava coa c:guc: destL'cdc hasla que 20.rni del ogwc

de loviccio, no-den más que una. ligera Ircizo de con nitrejo de plata

Se pasa el filtro is, un cr'%,,1 jcol;:Inodo y Jc:Yc:do y se Inc:ne -i a 2,— C� col�cán¿Z)10 primero un morrienlo o
boca de le rnufla pero eliminar la mayo.- parle de? cgu-n, o t-r.t.-oduci¿n¿o:o sobre tno pi= fria de i:ucr-zD de 6 mm
de espesor.

Terminado la calcinación 'de 15 a 3D cninI, se e_nftío en un desecador y se.pesZ2-

7. Obtención de resultados

7,1 Uicuio de¡ tenlo por ciento de azufie- El tanto por ciento de e--ufre se ¡-.aliará por.ne-cGo de la fórmula-

13.73 �p p.) ]00.

P ti 00. - h)

En la que-

p = Peso en gromos de¡ precipitado de sulfato bórico cj--Iclnado

p. = Peso en gramos obtenicio en las misnicis.concificiones. en un ensayo en blzInco-

p Peso en grcmos de la muesira

h Humedad de la muestra 'preporado paro el análisis

7,� Precisión de los resultados.. Los resultocios de varias ¿='e-mi-nociones ¿lez:lurdr2s *sobre ¡e rnismo muestro. por ú_ 1
mismo laboratorio, no diferirán en más- de 0,07 9. y los clejerminciciones eír-zlvcdcs sobre 'li: mismo muestra, pir labo-
retorios diferentes, no diferirán en más de 0,10 9. enlen¿lelndnse que es!os d.1erencias se refieren cJ valor, obsoJuto
que expresa el lento por ciento de,Czufre-

8. Observaciones

o) En los lignitos, y siempre que el contenido en azufte loto¡ sea igual o superior o¡ 5 se operará sobre 0,5 p de.
la muestra.

b) Deberá hacerse un ensayo en blanco cedo vez, que se utilice un reocfr.-o nuevo.,

ico tenga una -dud de 1,15. Como el ácido clorh--Jr' o 'lp-_nro cioncentrodo,c) Se recomieneta que el ácido ciorhidr' rie—n-.i zc
deí` mercado, suele licnier unn ¿er.::Iclcd de 1,12. -se ot.edzn io-»n--ir M mí ¿c es—le (j!flmr) y £57.Ulir a un lítro ic-on rigua des'

i Operando es� estcis conci'c;o-.ies, el coriumo 'nd'ccdz> en el cc lu'c, 6 sería normir:nerje de 14 e 17 -mi.t Í1 4 4 1 P¡

d) Pora facilitar le distrilbución en tres po-co'rne-s de los 4 g de mieMo Eschka, tft-ilizcdot r.i codo lenseryo, se recc�
insendo hacer en un lubo ¿e ensoyo señcJes de en;-o-.e. co:-re-�spond-cnien a 0.5 g y u 1 9 de ¿£+>e Mezcla.

e) -No deben emolecrst Ftifros de vidrio' p-.ensodo pare la filitación dr--7 sulfelo L::�T;co-

fj Pue¿c oblenerse mayor rop!dez c`e fili:acion de¡ su<fcto b¿,Yico, utifir_=d9 un pc:pel iJe mano fino cw'jr 12,5 cm de
dicimefro, bien a-ustado a un embucio, con ibnr-ufo de W' caneciodo a una tTomno de cque-

9- Norrnes para consultar

Para los lornices, véase lo norma UNE 7 053 Cedczos -y lci_-n;ces de ensayo.
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Anólisis de combustibles sálidos UNE
Deierrnincición de ¡os formos de ozufre en el corbón 32009

Med,cios en mm

1. Objeto

Esto notmc tiene por obieto la deleíminación de¡ aZufre, en cadcj una de las Ire.s íormas en -que se encufreli—n gene-
rairnente en los combustible.; sólidos minericoies.

Z) 2. Definiciones

El azufre se encuentra en los carbones, principalmente. en I(e-s formas de combinación, Lsios forrrecs son las que se
e- indican a cor.finuación:

2 2,1 Azufte su!fajo. S el que aparece combincedo corno sulfalo 4n-irgánicc>-

Aiwfre pirifico. f_s el que aparece como pirijos IS=Fe�

Q �,3 Azufre orgánico- Es el que aparece en compuwtas cergánicci.

3. Fundamento de¡ emétodo
en

C El azufre sulfalo se determina por extracción de¡ carbón con ácido ciorhídrico y valorando el azufre en el edracto.

2 El czufre pirifico es in-soluble en ácido clorhídrico diluido, pero se disuelve cuantitativamente en ócido nítrico dJuido
en las cor.diciones experimentales que se describen- Se determina indireciamente; es decir, defermironrido In
de hierrc combi.ic;do en estado pirifico y colcuiondo la cantidad de azufre cnmbinado con este hierrm

E: 1 azufre coraúnico se calculo deduciendo ¡a suena de ¡os tantos por ciento de azufTe suffato de czufre plirítico, d��i
tanto por ciento de azufre foto¡, determinado por e¡ método de bchkc-

4. Reactiyos necesarios

4,01 Acido clorhídrico. Acido clorhídrico SN-

'E- 4,02 Acido ní¡rico. Acodo nítrico 2N.

4,03 Dicororrialo polósico- Disolución 0,0177 N d-2 dicromato potósico-

4,04 Meicla de ¿acidos sulfúrico y fosfórico- Una mezcla de ácidos �ulfúrico y fosfórico, pTeparoda diluyendo o un
litro, con agua desfilado, 150 rrel de ócido sulfúrico concentrado (con el ]X%. de 5 O.,H2), y 150 ml de ácido fos-
fóríco con el 90% de P0,1—1,

4,05 Difenilamina sulfonalo sádico- Una disolución acuo'sn de difenilamina sulforecto sódico o ócldo drfeni]amlIZ>-
sulfánico al 0,2%.

CIZ 4,06 Cloruro estorenceso. Uno -disolue eón de 5 9 der O_Sn en 50 mi de ácido- t:forhídrico concentrado, ceScediendo luego
-2 50 mi de agua desiliodo.

e 4,G7 Cloruro merrúrico. Una disolución eciereiosa de c1,7ruio m"rcúrico al 6

-4,03 Agua de broma- Agua de broma saturceda,
7

4,09 Hídróxido arn¿nica. Una disolución concentindo de ?'4H.OH.

4,10 Cloruro bárico. Una disolución al 10 % de OrBa-

S. Procedimiento operotorlo

5,1 Determinación de¡ niu5e sulfato. Se toman 5 9 de la Muesira, P.reparc-20 para criábsis por-,c>eset=ri¿)n al ci;':r,
ambiente de¡ laboratorio y mohricá haslo posor por tm tamiz de 0-2 mm de Oberjura de mclia U7-;E 7G",D"

y se hiervien c�z� 50 rrel de <�cido.elorhíd,,sco SN duronte 29 m;re, en un I-ílermeyer de 250 ml, en 'C-J)»0 CI.e:10 -se co-
ir)ca un condenic,,4o. -dedo frío.. corno e¡ indicodo en fez figuro 7-

Cenlinún
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Se' filtra y sé Ibva seis veces con ácido clorhídrico diluido (uno
.
p cil e, en volumen, de ácido rJorhídri=o rDncentrc>-

do y 19 de agua) usondo en total unos 20 mi de dicho ácido diluido-

Se añade 1 mi de cigun de broma scturodo el líquido fíltrodo, se hie.-re y se prezip��lo el hierno con b:dróxido imó-
nico- Se filti a y se lava. Este precipitado se ~erva -para la deterrniabc�6A de hierro no pirilico. Sr determina el
czuire suffato en el T�trado por pre¿Ipitoción el estado de s-uifc::D bárico, con 15 mi de cloruro b,-'lr�cc al 10%, erí
!o forma que se tndl-co� en la norma UNE 32 D03, pcucs la determinación de] caufre loto¡ por el método de Eschka-

Se redisuelve el hierro. precipitado y se determina el hierro no pirítico contenido en la mues-tirc, por el rnisrno método
que se describe a ctarifinijoción para la ¿elermíncición de] hienro loto], en el aparjado 5,Z

5,2 Delermincición. del azufre- pirifico. Un gramo de la mu--"m pena enólisis, preparado como se ir-dico en el apar-
lado 5,7, se hierve-con 50 rril de ácido nítrico 2N en un eparcto de reflulo, simili= cil deswito ^n el mio aporlado,
durante 30 min. Se filtra y se! ¡aya seis veces con árido nítrico 2N_ Se cniÍento el filtrodo hasta ebulilció.-i; se precipito
el hierro con hidróxido omóru'c<:> y se filtra. Se leve el p-ezipi:cdo con agua cr,;Iente; se perfora el pcpel de flitro y
.se arrostra el precipitado con un chorro fino de agua ccl.^znte, o un =_o o L-lenrr.zyer dt 5CO rrL

Se lava el filiro c:)n 10 ni i3e úciJo- clorhídrico (preperado mezclcT>-Jo volúmenes ;gijcles de dc5do CI=L:Iújrlco CC).'�-
centrado y de agua) ujilizodo en pequeños pwcIones p=o les ó2,irnas trewcs de I-lerTo y se le—,-u fincilmen!e
con agua cirli-!nle- Si es preciso, te caliente el filtrodo para crue se dis-uelva el h:z5ox-do férTíco- Conviene cue Fl
volumen loto¡ del filirodo no sea mayor de 20 mi-

Se cobenla ri ebuilición y se añade disolución de clwuTo e-I-CUMOSO, 901C u gow, y ct,-;t=ndo, b=sta que
el coior� amarillo del ión féirico.

Se añoc!tri cinco qotos más, -se enfrio repidaraente fic?,0 13 ernb��,-nie, y se c7,9den ric5pidar-�--ile 10 mi de
disoluc?¿n de cloruro mercúrico, formándose ena un r,re,-' ;-udo de clo:uYo rne;-curt-c-s:). Se oF.ajen 15 r-1 de mezclaIp_-
suiíúrico-fosfórica; se diluye o 150 ó 2M mi con agua: se añaden c�rKo gatos de -rnd�cc>dor y se
valora con d,,:romoto polósico-

Fn ¡a proxlirldad del punto final, el color se o-_r.t,re<e adquirierdo un tono czul, m¿s o menos wrdosz- lo cc--'-
'4ad de h' cAod-cndo id e gota, ha-,10 que el color cc.-bÍ C Z:n lor.o CZ1-1L ierro p!iesrnle, y se ti 90,0
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11 número de míi,filtos de d4cioinoio PJIG11CO Conió.#miwJo rdica e¡ conferudo total de hierro de la f-

grumos.

e, :7

nes c;e rango infefiQ,, ej i"ijerío de los cenizcis se Cz=-D s:�5.3 Noto. En el caso de iign'105 y otros car1,3
indica o contir.ucizion-

1 9 de la muest—, PíePorodo como se, tridico en el cp~-j-c.co 5,1, se �í-�esa co.no se dice en lo

Las cenuos se lícton con 50 mi de 4��U cló:hidí-'Co 6N o eSuflición, he�£Iri que e¡ residuo i
.
nsoluble c-n fw---o

de poJvo blanco. Genejoimenie, bas!rn de 20 a W min de traricirniento- Se ireduce el volumen de] íiC-;'z-:) P»O<- tyZ-
porccion a unos 20 m¡ y --e continúa ¡o-voloroci¿><i.deJ hiero como s—- i¿�o en el parrcfO Cucirlo ¿--l ——1c¿O 5---

6. Obiencjo'n ide los xie-sultados

6,1 De] azufre suilato- El Icinitz por ciento de azufre sulfoto se obtiene ¡a fórmula-,

275 G
Poircentole de azuíie en ínirma -de sulfaso. si

100

En la que:

G Peso en gramos de¡ suífato bárir-o inblenido, corno se -Indic5 en el cpar*2do 5,7_

h Humedad de Lo muestra ensayada-

6,2 De] <aufre pizilico. El tanto por ciento de.czufTe �:>�-ilico es 1,15 y el ¡cnto por ciento -de
"ii'iro'de ¡a disolución valorado de dicromato potósico equivole a 0,001 de hierro, el te-i-'3 por C

1
er*zcomo un m 11 1

de azufre pirítico se obtiene mediante In fórmula:

11,5 Y= 0,2 VI)
Porcento^je dé- cizufre p(Mico. S;,

ICO h

En la que-

V. Gesto de d'icromelo polósico— en mililifrios, según- s!! indicó en el r:pcrlc¿o, 5,2_

V, Gasto de dicromeito potásico, en nilalitros, según se jiridicó en el c:pcxlc¿o 53.

h Tanto por c;ento de humedad de ío muesita incilizc2a-

6,3 De] azufre orgánico. El tanto por ciento de caufre orgánico, se obtiene por medio de la fórmula',

Porcentole de c=ufre orgánico, 5, Si �S,�

En ¡a quez

Si Tanto por ciltijo de azufre total, obtenido par el método de Es~-hk cL

S. = Ticnto por ciento de¡ azufre sulfolo-

Sp - Tanto por ciento de1 azuffe pirílim,

7. Normas para consultar

Para los tamices, viénse la- norma UNE 7 050 Ciecícuos y ta-nices de ensoye;

Para la determinación de ¡cn cenizas, Yéiorse la norma UNE 32 004 - Ajió1 s' z�e combustibles sóiidns- D--t" c��,
de las cenizos.

Para la determíncici6n del lazufte tolci. vécie la norma UN--- 32OW A-15irsñ ¿c combuslíbles :;óildos-
del czufre del carbin por �el método EwhkcL
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Análisis de combustibies sólidos UNE
Deferm.incición de] nitrógeno por el método de Kieldahi 3 2 01 133

Objeto

E---la nor= Lene Por Objeto la delermirlor-ión de¡ contenido en narogeno de ¡os combustibles sóliaDs PDf el Met0do de

Kje:do.i,.

CL

2- Fundomento d21 métodou

2 El metodó baso en el calentamiento de una muestra del carbón con ácido sulfúrico. en presencia de una mezclaCL
C) colo!itiw para fijar el nitrógeno como sullalo amónico, El emoníc--o desprendido por destilación de esle suifolo, se
rc

nbsort>e cn ócido sulfúrico y se valora el exneso de ácido con hidróxido sádico y potósico.

3- Aparato:; necescrios

CD 3.1 Matraz Kielclahi. Será de vidrio duro, con bulbo de 200-500 mi de capacidad y cuello de unos 20 cm de Ion-
&J gitud y 23 mm de diámetro interior, provista, de un tapón de vidrir- soplado que ajusta con holgum en el cuello.

3-2 Bastidoy pero varios matfaces- Consiste en una plataforma horizontal wri orificios de trimaño adecuado pare alojar

0 los bulbos. y un soporte vertical con muescas sernicirculares para sos!ener los cuellos de los matraces de forma que
C queden éstos inclinados unos 35* con da vertical. El calentamiento de los bulbos puede hacerse eléctricumente o con

mecheros ;Bunsen-

3-3 Dispositivo de destilación. Es el que se describe en el ccpitulo S-

4. Reactivos necesarios
C)

C) 4.1 Stúlelo patósico enhidro.

4-2 Mezcla catcl!zndora. Preparado moliendo y mezclando cuida d osorn ente en un rnortero una pariz de selenio en po!\-J.

con 5 partes de sulfato mercúrico-

(o 4.3 Acido sulfúrico, puro concentrado, p 1,84.

4.4 Acido sulfúrico decinormal.

Z 4.5 Disolución decinormal de hidróxido sódiero o potásica-

4-6 Disolución de h.ldróxldo y sulluro sódIcos. Preparado mezclando 1,2 partes, en volumen. de una disolución de hidró-

C xido s:Sdico de 400 9^ con una parte en volumen de una disolución de sulfuro sádico de 400 CIL

c 47 Indicador. Preparado disolviendo 0.125 g de rojo de metilo en 50 mi de alcohol etífico, y D.DEL3 9 de azul de metileno

en 50 mi de alcohol y mezclando estas disoluciones a parles iguales inmediatamente antes de su empleo.
E

4.8 Soca:asa-

Zi 5_- Procedimiento operatorío

Se pesa 1 9 de carbón, molido. hasta pasar por el -tamiz 0.2 UNE 7050 y. sacude al aire. se introducsa- en un rnctr=
-e ácido sulfúricoseco Se añaden, en el orden siguiente, 10 9 de sulicito polósico, 1,2 g de mezcla cctalizadora y 30 mi id

C) -
ir Se pone el matrez en el bastidor de "!en*orniento. se coloca *-H tapón de¡ cuello pano im~ir perdidos ida

ácido sulfúrico o introducción de polvo. y se calienta lentamente la mezcla hasta que cese LO fOrmací-�n iniCíci de es-

pumo- Se calienta el líquido hasta ebullición y se continúa'hirviená—o hjsi a que lo disolución quede casi incoloro, y des—

C pues se prosigue el calentamiento durante un período de 2 h.

St Irusvaso e¡ contenido tolo¡ del matrez. mn unos 200 mí de aguo fria, e un motraz de fondo reciondo. el que -se eda;>-

tan un embudo de decantación y,vn lavador de burbuja conecicdo. a Iravés de un conder.w�dc:. a un L;._Ici de nbsc-ción

.2 cuyo extremo ensanchado eslá sumergido en un volumen medido -(por e�emplo 25 mi) de *cido suT:2-Tícr, decincrrr>c�
c`antenido en un Erlenmeyer-

A Irayles del embudo se añaden 100 rni de lo disolución de hidráxido y sulluyo sádi=s y se C"1Acn lW u 200 mí C�-1

liqu.Co al Erlenmayer- Se valora el exceso de ócido sulfúrico con disolución derinormel de todroxid0 0 pOlósico.

empiE:ando el indicado(.

Co ni i in a
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Se ¡leva a cabo una determinación en blanco, siguLendo exociamente el mclodo indicado. pero utilizando 1 q de s.=z
rosn en vez de Carbón.

6- Cálculo de] resultado

Sí G es el peso en gramos de¡ carbón uIflizado en el ensayo.- V. e¡ volumen en mifilitios de disolucion decinormei ce
hidrbxido sodico o polósico empleado en ¡a valoración, V,. el volumen de este mismo reaclivo usado en la de!eímirjc-¿cn
en blanco. y í),1 F. la normalidad de¡ ácido suitúrico. el porcentaje de nitrógeno en e¡ carbón es:

0, 14 �F (V -VI)

7. Normas pero consulta

Para ¿os tomicas, véase la normo IJN-E 7050 Cedazos y lamices de ensayo-
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Análisis de combustibies s6lidos UNE
Defermincción de] íÓsforo en Ics cenizcs d'ej corbán.

32 01-4y coque, por el método grovimefrico

1 Objeto

Es�o norr-.n tiene por objeto establecer el rne-tcx.'z gravirné-ríco, que se clebe- e_mpleDr poro lo
tenidi en fosfo. o de los corbones y de] coque.

Z Fundamento de] método

c El rri¿tod,> se basa en lo-extracción M fá,%'oro contenido en 1-u ceT-k--= '--i <mrb:Sn o ck-3 c=c;w_- =r un trutornien-
to con una niezcicf de Ócidos rii*ric-is y fiuo.-h,dríco. L-n siiice Se elimino c=mo tetrnfiuoru«-D-¿-- 5-,:_.Zin y el f6S f C.—D
se precipiza, en condiciones perlactornerúe de.ír.idzs. cnmo crnónica- (Véasi- eJ 7_>

3- Apo rc tos. necesarios
-0

3,1 Cápsulas de pintino- De 75 o 100 -mi, con topc-

3,2 Crisoles. Crisoles de placa filtronte.de vidrio sintertrodo, con torna.rio de p= entre- 15 y -40,pxn (P. e- Jeno nt�-
mero 3)_C)

0 3,3 Vasos de precipitado- De 2 000.--400 y 250 mi-

Z 3,4 Mortero. De ágota—

c: 3,5 Balanza cinclitica- Sensible al 0,1 i—ng-

3,6 Estufa de desecación- Capaz de alca=r y monte~ la tempercturo de 18,7 C-

4- Reactivos necesarios

4,01 Disolución de mo;ibdoto amónico' Preporc:do dis�olvíei-ado IOD 9 c¡- bcido- moii1j&co pw-o m menos
85 ',' de MoO.,). en uno mezcla de ¡0 mi de ciiszlución de -h¡df óxieb cirnánico, (x= 0,230) y ZOO ¿á_- r--,ua de-stil r,¿:,
fría. La disolución clara se echo. poco a poco, agitcndo continuarriente. en un vaso que c:Dntrrx;=.uw mitzrJ= c¡--
400 mi de ¿cido nítrico (x = 1,.42)'y 61X) mi c5e"cj;uo de-stílcdzj- Se disuel~ 50 m9 de ��ico arnóni=
(NaNH,HPO, . -411,0), en una pequeña crinticind 6~- cqua y se afi=den a k) mf---ria 'ariterior- Se c2l;ej-t:n lo disoluciórc
a 65*C, con cigitoci3n frecuente. Se dejo enfriar y reposzr 'durante una noche- Se deranto la cloro a tro-
Y¿i de un flirro y se recoge en un frasco oscuro. Este ret3ciivo puecle con--m�e durante- unm seis se=-nc--.

o 4,02 Disoiuc;ón de écido fluorhídrico en agua- Conteniendo uruys 550 9 de HF por litro� Debe cuidada en
Z utilízcir ácído totalmente exento de fósforo.

F- 4,03 Acido nítrico concentrado. x = 1,42-

4,04 Acido nítrico dí4uído- (x 1,2) preporcido diluyendo 390 má <3el &6do c:oricentrada, a un litrZ. t:iDn agua dr_s,-
tilada.

-4,05 Acido nítrico débil. Preparado diuyéndo 15 mi del ¿Scído c:onc--nrTtydo. a un litro.' con ecun

4,06 Disolución concentrercla de hidróxido inmónico- (z = 0,88OJ

o� 4,07 Disolución de fencill`taleína. Prep4�:-z:di dísolviendo, 1 9 c!-~1 onodu= en 230 mi de clcob--31 culicn (95 en Yo!,>-
men), diluyendo después con agua desidocin 1 090 mi y filtrcrido-

4,08 Alcohol cibioluto. 1).--1 99,5 en -Vol"~-n-

0 4,D9 Nitrato diluído.'3 peso/ vol urrierri-

4,10 Disolución de lúriróxido sód`—ico. Aproxi~ciaT~te.

-4,11 Oriofosfato monopoti�mica. Calidad renciívo paro cinálisís de pore= TYi íníer'ior al 99,5

Procedimiento operetorio

5,1 Ensayo de las cenircis. Se p-~son en una ceps-ula d;e pfa:ino ¿e_ O_5 a 1 9 4- cenizas lo riorr=-
UNE 32 004). prericimente molídos e_n un Tnoriero ÓL- ágato, poro formar polvo impo��le (es==p c�a T~-�i

Con t i n un
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cie 0,066 mm) y �c OñodeTi. con culuado. !o ni! 5 ni¡ o-
ctjtdodzsoniente o sequeoad duranie 3 h- Se mi ci�-1 ¿c.óz nitr'e:) y 5 ni¡ de fiuj�fi�d, en
digestión y se evoporo nuevortiene a F--rj csecuror ¡o i::)to! c4�i H�, �e ciñucien oZr--~,s 5 rr! c-
�cido nitrico cvoporcndc n- nLic,.-j o c-s-.c-z, huc--se z,�-n ;o c-_:_
sula porcia'men!e cubier-o, pari evitar enionces c:rzs 15 mi c�?i i:írico iÍY,
y se evapora el ccnteniw de la cálosulo o u.-.z:s 7 ni¡. Lo se pciz: o -.Jz: voso c�� Prec;pjic'd") c�-- ::-z.:) n-_"
bien la c.�psu.'a con agua c;cszoiodo y zi -.zszi íc-% r«c-j:�s de- ícvcc;;�i. El iciu~_n totu: ie-i ol-z-J c_.
unos 80 rni- Se cubre enionces e¡ vaso con un vir�io ce rejz1 y s---hse--ve djrz).-ite -tjr>r-s 15. náon, dejonciD c-:7:ro c:s_-1 v=:'
uno varilla de vidrio para evizar sobreccient3mienros. Se por un pope¡ de grano. f':r,.c� w ID c=, d-
di--metró a un voso de 200 mi. lavando el 7-11tro Cen eg�;0 c�éstiioc:b y 1= cnuw en dicho -Yz:sr_ hjs.^j c:_"2
estén libres de acárdo. 10--que se-comprueba pci,que '10 m, ¿z--i reccirien cic=,rr_n cnn un�i goia de hidr¿-xi,:�D c—i-
normal. en presencia de una 5;z:ci. de- fexu-Jízcileinc- El vjiurnen Fíri,31. en es,L- pun.o. es ¿-e unos 2.50 rr-d-

Se evapora la disoiuci6n hasta t.,nos 50 =_1, y se ciísDlucíon conr-e.ntrzcb .le hid.-áxicb omóníc�D. q=a a 9=3.
agitando continu.a~te. hasta la oparícián

'

díe en lioe�rz p-ecipiw----'-j ptrrr.=r�n-,e ci-- hidrjxidos cie hierm -y oíLjm:-
nio- Se red¡-sue,'ve este precipitado por ..la Cdiciáin & la minim= ccm,.dzd, cie ¿cizb nitrim concenzz-zc�c. mienwrs
se continúa agitando y, finalmente, se c.ricc�--n -4 mi ¿-- ci- este E-1 v:D'u~ anora no oe-be, Se- misríc'- Za
unos 70 mi. Se cnfienja a 75'C y..lentcr.-w--.ntL-, cz" c--ilzciozl cons1cn.e. s_- Cc-conn 30 mi de rnoJib-juto err.:�nicz>. pr-f-
via~nte'cc2leritados a 55" C- -Se mantiene* L-i ¿iwiuciai.n a SO- C duranie

1
30 min, c£~rvcn--,-J despu¿sí el <i--

fosforricilibdoto, con agitación ocosiona«].-a la temperc:ura embiente dzjrz>n:e c:rw' 2-5 h. dejartido fuego y i',i-.
-rando a través de un crisol de piac= fali rante. previ=neinte tarrido- -Se lcvo el precipitado, cuatro ve= -.c=T. ¿do
co débil, usando 15 mi coida.vez..2 v———con <:Fzso.'uár�n cijiuida denazrazo arrinico. erripieando 15 mi vez, 2 ve-
ces con agua destilado. utílízando :5 mi cac5o vez y. fAnrirr---.ite, 3 ve= con a.'coSol nírin luto, empieando c=Ldá %=_ 3 mi.. -Se.
seco a 1 80':±_- 20* C en estufa durante,20 -min, y se enfr¿:3 en un ele c�--r con ¿=:�¿z su�fúric,o y
se pesa. El secodo se continúo hcstci que ¿ct oen peso !.--o ~nor de 0-7 mg-

5,2 Ensayo en blanco. Se hace un ensayo en b!anco, c:Dklrnndo exoctiorrienie icucil a lo indíccdo en el epci-�cdo r�7

pero sustituyendo los cenizos por el peso necr=no c�--l cumpuesto fosfórico (c:pcr�ado 4,71)- para obtw-e-r un -pr"cipi-
tadotodo de fosfomoiibdcito en las mismas condiciones que el de ¡o muestra-

6. Ulculo de¡ resultado

El tonto por ciento de fósforo en las renimi irs:

+

G
Siendo, en gramos:

G peso de Ics certizas tonnadcs -para el ens--ryo-

G, peso de fosfomolibdoto arnánico obtenido del ensayo de <a-narr--

G, = peso de fosfomolibdoto amónico iobtenído de] ens--ryc, deJ corri~to fosf¿-rien puro_

Gj = peso de fósforo. cciculado que contiene el compuesto fssfówriro puro ulilando en e¡ ensoyo en blorkz=L.

Si se ck-seo referir el trinto por ciento de fr�sfc>ro cil car5--In o coque. la íórmulo anterior debe multíplicnr---C por 0,01
donde A es- el tonto por ciento, de cenizos en el carbón o cr>que_

7. Precisíón

Si el contenido en fósforo es menor de 0,02 lo precisión sex-6 <l- 9,001-

Si el contenido en fáisforo es -mayi3�r de- 0,02* la priecísíc:n s-:r6 de¡ 10 cSe¡ contenido.

S. Normas para consulta

Para la determinací¿,n de las cenizas, y~ la normo UN:E 32 D34 Ar-Ziisis cSe kn combusitb;cs D-~termino~
ción de los cenízcs.



Defermincción de los motericis vol¿ili-lie-s UNE
de) carbón 32 019

1 . objeto

Esta norma 1,ene por objeto ¡a deferm:ncicion del corwenido t�n molefocis volotAles de los combustibles, L apiLCO
bie o los lignitos, hullas, artircicitas, nalomerados de esio�s carbones y al coque-

2_ Definiciones

lo pérdida de ser wienlado en con-.c Se conoce con el nombre de molerlas volátiles. peso que sufre un carbón ol
-i� diciones bien deiermincides-

3- Fundamento del método

-u Esta norma se basa en la determinación de lo pérdi c en Ca
D

-da de pe«so que -sufren ¡os ombust-bie-s al ser calentados
condiciones que se especil-cen. Esta pérdida de pesa, expresado en tanto por ciento del corbón, represento el
contenido en materias voiáti¡es de¡ combustible-

`0

4. Aparatos necesarios

c 4,1 Horno. Un horno de mufla eléctrico, capaz de alcanzar y.mantener una temperatura de 90G-' __t 10a C, que ha-9
'10 de tener -suficiente capaciciad térmica para que ¡el pérdida de temperatura producido por la in.roduc:ción del criso' se

recupere en un tiempo no superior a 3 rilin, provisto de un porámetro de por terririoelécirico de hilos, de no más; de
1 mm de diámetro.

1 -zo cilíndricos de 38 mm de altura y 20 mm de diámetro in4,2 Crisoles. Crísoles'de cuar ¡error, con sus tcpas cuivos-

c pondientes.

4,3 Balanza analítica.

4,4 Desecador.

4,5 Cronómetro avisador.

C>
a

5. Método operatorío

En un crisol, previamente calcinado, junto con su tapa, enfriado en un de-secador -y larcdo, se pesa un gramo de la

c muestra preparado paro el análisis, esto es en equilibrio higroscópico con la almósferc del labcwriortorio y trauTcdc
para pasar por el tomíz 0,2 UNE 7050.

Se introduce el crisol lapado en el horno a la temperoturo de 900— 1 [Y' C y se mantiene a esta lemperoturo du-
rante 7 min.

o� Se saco, se enfría en desecador y se pesa-

-les, ic muestra, unJormemente exiend-1-do en c¡En los carbones que decrepíten c› de altos contenidos en rnoterlos volóli
fondo del crisol, se cubre con unci copa de arena de unos 5 g, que evita la proyección y crirristre <!e porficulos --Mi-

�2 dos. Esto arena, cuyo contenido en silice no será Inferior el 98 ha de ser cnir-inada previcrirlentir-

2: Er. el caso de coque o cintracilos, es cbnveniente añadir a Id mues—tro en el crisol tinas cm,~o 9ofiYs «3e bence.no� en-
2 les de la 7ntroducción en la mufla,' para evitar la oxidación del combustible.

6. Ci:Siculo expiyesión del resultado

EL contenido en molerlas volátiles de ¡c muestra, s�e ccilcula por ¡a f&mulci 31guiente-

100
(V - hl

100 h

referido o corbán seco, y por lo expresión

-100 X 100
% rn. v

Continún
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51 se refiere o muestra seco y sin ceniza, siencio�

V Tanto por ciento de ¡u perdido de peso, en e¡ horno, conio se indica en el cupitulo -5

h Tanto por ciento de fiuniedad higioscopico cie la irnueslia.

c Tenlo por c;enio del contenido en cenizas, rel`erido a la muestra secci-

7. Limites de error

de no-Las desviaciones máximos admitidus en el ensayo son de 0,3 cuando ¡os corbones rontienen de¡ G al 10
terios volátiles, y M 3'. de¡ resultado si el llontenido en molerlas volátiles es superior al 10

los
daícrenzias Má-

ximos entre dos loboratorios seran de 0,5 y del 5 % respecleyntrienie.

Normas para consultar

Perci los tamice:;, véase la nornics UNE 7050 Cedazos yIcimice-s de ensayo-



CDU 662.62:531.75 Unc: Norma Esc)oñoIc 3.62

Deternilrcicíón de¡ Deso especíFico rec], UNE
de los combústibles sólidos 32023

1- Objeto

Esta norma tiene por obleto la deicuminc--ión de( peso e-sp-ecifico, o densiciad real, de ¡os combu-s!:bles soiados. Es cpiiz:;-

ble a los Jignaos, hulics, antracilos, aglomemdos de e—s!os ccrbone:s y c¡ coque-

2:
Z. Fundornento

Se hace eplicoción del métoda del frinsco de c;ensxdcdes a pícriámetro-

u
-o 3. PTeparación de la muestra

n� Lo muestra de¡ rombustable, con id humedad co:-rejspondiente el equ#Tibt�o bigi—ciscopico con eJ aire r--nbienti- del Jubz>-

ratorio, se muele hasta que pase por rJ -Tamiz 0,2W UKE 7 OIZ1

4- Aparatos necesarios

4,1 Picnómetro. Un pícriárnetro d Har, con señal de enrase, <II e 30 o 50 mi de cr-pcc:ido<_Le tcp<5n cc:pi

4,2 Baño de agua. Un baño de cquo, controlodo termasfiSticamente, a una temperatura-de 1 S- D,1 01» C-

4,3 Ampoilas de r-ét"nci6n-

2 4,4 Tubos de conexi6n de gome-

>_ 4,5 P§11212.

4,6 Baño de cqua,' para la ebuffición-

:2 4,7 Bomba de succi6n de agua.

4,8 Balanza anoliticia. Una balanza. crialífica sensible a 0,01 mg.

S. Mét.odo
C7

Se lavan el picnómetro y s u lopon con ócido' wómico, y se enjuagan con agua desfilado Fibre de -c�r-e. Despu¿s,

V) llena el picnómetro de agua desfilado libre de cire, y se !iumerge en el baño a 1Y C, dv~te 1 h_. Se enreso el ci>

pilar, se saca el picnómetro del boño, se setM. exier-ior-mezüe y se. pe-sa- Sea G, e?.e pew-
C,

Se vcicía el picnómefro, se seco el cuello y se c:ñaden' unas 2 9 de la mue?.To de ccrbón (exn4dcr--nente pesados) y

25 mi de agua desfilacicí bbre de nire. Se -Inserlo el tc;p¿wi de¡ picn:imetro y, utilízondo dos c:mpbllw de irciencit�>n

_Z (ver la figural, paro reducir' lo efusión de espuma. sé hierve balo pre-sión reducido en un baño Cqua- Al CC-ho

c A ía banba

G

0

0

C

Ck- L-U

C 0 n t 1 -n
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de med,o hora, se Cieíra lo pinza situcido encima de Icis arnpollos� Se detiene la succión de la bombo y se �vueiv�
obrit Jj pinza, para que el agua de los cimpolicis orrc:siíe al picnónietto la espuma. Se sacude e¡ picriorrietro ;Dcl-�
hocer que se hundo la espuma.

Se s--,.ne,,ge el picnómetro con el lcpon en e¡ baño o 15* = 0,10* C y, alí cabo de 1 h, se te terminci de llenar e-xc,-fc)
menle hasta ¡a seña¡ de enrase, con agua des-tilado libre de aire c ]S- :t- 0,10- C, se exhae, se seco exteriormente se
pesa. Sea G. este peso.

6- C¿)lculo de] resultado

El peso e_specifico, se hallará por medio de la fármula:

(100-h) G

100 (G + G, - G-)- G h

En lo quez

G1 Y G�- = Pesos, en gramos, indicados en el copilvio J-

G = Peso, en gramos, de ¡a muestra.

h Tanto por ciento de humedad higroscépica, de ¡a mue-rtra-

7. Precisión

Deben hacerse dos def e rm Maciones, que, para ser cicímisibles, no deben diferenciarse en más de 0,111
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Anállsi s de combustibles sbll'dos u NUE
DctermÍncción de¡ cloro, por el rnétodo de E-schka *32 024

1- Objeto

Esto rLDrma tiene por objeto ¡o en "C!Dr-i ae c--<nbustible-- --�:íc�zs, P---ir el ce
E-Sc h ka.

Z3

7 -Fundamento de] método

El metodo se fundo en ib incj-ñerz3cion de la muc-sire, en ares�ircij de rrk--cli E-schko_parc; eJímír= Iz rn-zteria c-c---bcs-V. .
- ---i o se�-D tibie y retener el cioro'en for~ de cioruros nicalirros swiub'as- L.¿- ci--Urrmincr-ión cle¡ c:Joro total, swe- Ee in

una modifw_ación ciel método de val=cián de Voih£2r-r-4
V

3. Aparatos necesarios

c� 3,1 Upiulas. De porceiona o.cuarzo. de 25 mi <i- �cupcbdd.-id- Fipeden. tmmbién utílizorse crísales-

3,2 Piaca de cuarzo- De 6 mm de espesor, para sar miomdo en el 'inteTior cle la mufla y de las
<D para cubrir totalmente su solercL-

3,2 Un horno de mufia. Capaz de monte~ una =)no de una ternpercaiwo. pribc-tico~te unifix~ t:Se 77 S- 2-5- C.
con una renovación de atmósíera de cinco cumbiors cie nire por minuttL

0C
-9

4. Reactivos necesarios

-0 4,1 Pie-xcla Eschica. Compuesta por cias partes, en ¿e ¿ixido mc9nésíco. ligero, puro y culcír>r-do, y una parte,
-1 en peso. de corbonato sódico (o potásico), anhidrD.

r) 4,2 Disalución 'tipo de nitrato de plato. Prtparo¿n <--Ii!;.olvienr3i -4.792 9 de cristales cí� nitrato ck-- pl=:o. previinriw--r.le,
molidos y secados a 125* C durante 2 h, en una pequeño contídrd de- agua destilada, y. comp-Irtanoclo a 1 J- Un rnilil.:t7o'
de esta diso!ución. equivale a 1 m9 de claro-

6 4,3 Disolución de tiocianato potésico'' Preparcdo disulviendo unos 3.5 9 ¿el producto en o,-un y w-npletg7ido-
a 1. 1- Esio. disolución se valora con la cie nitrato d� plato, y se ojusto a su exocla equivalencíci-

4,4 Acído nítrico 'concentrado Lx 1,42)�

4,5 Nítrobenceno'

4,6 indícador de alumbre férrico. En idisolución satuTridi. a la que se añade suficiente 6cido nítríco pcn-o la
rición de¡ color — ardo.

Procedimie'nto

Se porte de 1 9- de la muestra para cr-iclísís (nJ el coritenid:z> en cloro es rnenor de 0,1 % habr-5 cru—- er---plt!inr 2 9 1. e--
decir. secado a¡ aire y rnolida hosio pasor por el Tami2 0,20 U.NiE 7ü53, cZue se colocc en urio <:Spsuli que ci3ntieneíz
3 9 de reactivo Eschka- Con,una pequeño e-,p¿tuia rr-.et¿21ico se Mezclan intirnomente c:rr±x3s prcdx>c-�= y se c-u b.-r e 1
total con otros 2 9 de¡ mismo reoCtivo.

.'o Se coloco la c--psulcí sobre la placa ck- cuarzo y se inirodur--n en lo mufla a 775- C. rwntrn;erwdo le2 V=T-,----uturo ¿C
G 775'rt2S' C durante 1 h (si se porlió de 2 9 de corbÓn el coia-n,cr.niento sirrá de 1-5 h)_ -Se s.� ¡a se la

deja enfrior.

El producto incinerodo se paso 0 un VOSO, lavo(-.C-b la con cgtr-i cni;eMe y cñcdíe-a-b c*ts--XI!=.
20 mi del ácido nítrico concentrDelo. -Se cubfe el vosw con un vidrin cie- reloí, agitando. si es nczrsz:iriz, pKwm cryudar a ¡o
disolución.

A través de- u-n popePde filtrocí5n répi&j. se p��sz lo dl-so:ucl-:Sn a trn ~x= (lo
si se u¡ CZ>r1 -4 Port: 3 ,_-S �c¡Jizon muestras c�-- corbón de- 1 c y ryo 4-t--y rnL-cfics cLnizas)_ _Se lavo el P-- 'or e,

'e5 a 10.m1 de cgua'cniiente. y se ovlcK-�--n al vaso. con ~ p1petr_. 23 mi de la citsolucién tipo c,
Prolegida de lo luz. -e dejo reposor la dl---.olucíófi dL,-i:inic 15 min- s�e enfrio. 5@ es necesorio. y 'ct C-d,C;<�-n S~1 0 MI de

C «o n t 1 n �j a
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niirobencenD. Se ogíto durante 1 min, se añaden 8-¿0 gotas ciel índicndor de Ojunibre ferrico y se VnIora coi) !u
lucion de tiociallito PolúsicO. Se OICO1----a el punio final, cu(3ndo lo disolucion ¡le-,a c cidqu,r,f uno tenue cjicr(jc�z,,n
rosa ancronjodo.

'-6. Determinaci¿n en blar.co

-Se efectúa una determinación en blanco, incinercíndo -5 9 de fenclivo Eschka en la muflo al mismo tiempo que la mues-
ira de crtrbon. la corrección es necesario en todas las determinaciones, pues el ensayo en blanco valora, no s�i!i el
cloro de ¡os reactivos, sino tc:mbién el presente en la atmósfera deí laborct-o-rjo.

7. Cólcuio dell resultado

Si G es el peso en gramos de¡ carbón empleado en el ensayo, x el número de mililitros de la "disolución de tiocianoto
potósico. utilizados en la voloración de. la plata restante en Jo determinación con ¡a muestra. e y el número de miiiJ;-
tras de lo mismo disolución empleados para valorar lo plato re-s!ante en el ensayo en blanco, el porcentaje de cloro
en la muestra de carbón. viene dado por ¡a fórmula,

0.1 (Y-X)
el

G

S. Precisión

Los resultados de dos ensayos realizadas en el mismo ¡aboratorito no deben diferenciarse en más de 0,02-

9. Normas para consulta

Para ¡os tornices, véase ¡a norma UNE 7 050 Cedazos y tornices de ensayo.
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NORME FRAN(;AiSE COMBUSTIBLES MINÉRAUX SOLIDES

HOMOLOGULE DETERMINATION DE L'HUrAID11'E 03-002
có septembre 1973
wr,

.W,F-
wU)
z

AVANT-PROPOS

CL
0

G)
Un certain nombre de méthodes relatives á la détermination de Aumidité dans les combustibles

solídes sont décrites dans les normes franl�aises. Ces méthodes n*ont pas les mémes domaines d*appli-
x catión quisont précisés ci-aprés.w

w
Pour les combustibles solídes naturets

la détermination de I*humídíté en vue de connaitre la itineur en eau dune lívraison. se fait par la
0 méthode décrire dans la présente norme : 1'échantífion pour humidiré, pré!evé en prenant toutes les pré-

cautions utiles pour qu'il soir représentatif de la teneur en eau du lot échantillonné, est séché dans une
étuve á 105-110 *C. La compositión de ceriains charbons se trouve de ce tíait modifiée, et l'échantil-wa-

-inedoitpasétreutilisépouruna~eusage.
m Ion ayant serviá la dóterminatio.

1
0

- la déterminatión de 1*humidiré d*une prise d*essaí de combustibla en vue dexprírner les résultats
des détermína rions analytiques se fait par / *Une des méthodes décrites dans la norme N F M 03-037.

C2 Le charbon étant hygroscopique, son humidité varie en fonctión des modificatións de llérat hygrométrí-
que de l*atmosphére et, par conséquent, pour exprimer les résultjts d*une dérerminarion par rapport au
combustible sec, on doit détermíner l'humidiré de I'échantillon pouí essai chaque fois que I*on pése des

C2 príses d*essai destinées á une dáterminatión analytique, telle que -matiéres volaríles, pouvoir calori-
fique, carbone, hydrogéne, etc. (Si routes les prises d'essai sont pesées á peu prés au méme moment
et si on procéde sans délais aux différentes analyses, une seute déterminatión en double de l'hurnidité

<2
peur toinefois suffire).

0
Pour te co*e, la situation est trés semblable

W
- la détermínarion de 1*humidité en vue de connaitre la teneur en eau d une livraíson se faft suivant
la norme NF M 03-028.

L>
la détermination de Fhumidité d*une prise d`éssai pour l'arvalyse générale du coke se fair suivant la

cc norrne N F M 03-02 9.

CD
A la date dhomologatión de la présente norme, celle-ci n*esz pas en concordance technique avec

C) la recommandation I SO R 589 <Dátermination de l'humidité totale de la houiilex Celte derniére, cutre
la mérhode par séchage á l'étuve, prévoit deux autres rechniques quin «ont pas été retenues dans la pré-
sente norme. De plus, l'échantíllon sournis á l*essai peut avoir éré soumis á un stade antérieur de sa
préparatión. * un séchage á l*air qui est exclu par la présente norme.

Homologuée
e0 AFNOR 1973

La présente norme rempiace la norme Dfoits de reproduciion
par arréié du 15-9-73

J.O. du 18-9-73 de méme indice homoloquée le 15 avrú 1937 et de traduction réservés
r.>our lous pays.

NF M 03-002 - J- TIRAGE 9-7329481. Hr~dé. Prin et C¡*. 1- 73.

Solid minera¡ fuels. determination of moisture content

Fesle Brennstoffe ; Bestimmung des Wassergehalles
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1. OBJET

La presente norme décrit une méthode de détermination de l'humidité Tun échantillon de combus-
tible solide naturel en vue de connaitre la teneur en eau d*une livraison.

La présente méthode ne s'applique pas aux combustibles manufacturés (Coke, charbon de bois.
aggiomérés á base de bois et de charbon de boís), ni á la tourbe.

2. PRINCIPE

Séchage á 105 *C- 110 *C d'une prise d*essai, jusqu*á masse constante dans une étuve á air
chaud. Calcul de l'hurniditá, á partir de la perte de masse par rappon á la masse ínitiale.

3. APPAREJILLAGE

Plateaux rectangulaires rásistant á la corrosion et á ¡a chaleur (par exemple en acier inoxVdable,
en acier étamé. en aluminium ou en tóle galvanisée) de 400 á 500 cm` de surface avec rebord de 2 á
3 cm.

Balance permeitant de peser á 0,5 g prés.

# Etuve á air permetiant de disposer d*une zone de température sensibiement uniforme de I'ordre
de 105 "C-1 10 OC et dont le rythme de renouvellement de I*atmosphére soit de I*ordre de 3 á 5 fois
par heure.

4. ÉCHANTILLONNAG E ET TRAITEMENT DE LA PRISE D*ESSAI

Effectuer 1*échantillonnage en suivant: les prescriptions de la norme NF M 01-001 «Méthodes
d*échantilionnage des houilles et lignites durs » et du Fascicule de documentation NF M 01-004
« traitement de 1*échantillon ».

La prise Tessai, Tenviron 500 g, est constituée par la totalité de I'échantillon pour humidité qui
résulte de I'échantillonnage. La granulométrie de cet échantillon est au plus égale á 20 mm. et le plus
souvent (voir NF M 01-004) égale ou inférieure á 10 mm. La préparation de 1,échantillon pour humidité
doit étre effectuée sans perdre de temps et en veillant de ne pas perdre d'humidité.

Si la déterminalion est effectuée au voisinage immédiat des lieux du prélévement. la prise d'essai
est déposée directement sur le plateau qui servira á la déterminalion.

Si la détermination n*est pas effectuée sur les fleux du prélévement, la prise d'essai sera transpor-
tée dans un récipient étanche. Toutes les-précautíons nécessaires devront étre príses pour éviter les
penes ou gains d*humidité.

S. MODE OPÉRATOIRE

le mode opératoire décrit une métbode de clétermination..en opérant par simple pesée mais si
nécessaire, il est possible d'opérer par double pesée.

La déterminzition e.-t effec-,:.é:3 sur les !i2t;;z d:_-

Peser á 0,5 g prés, un plateau vide. propre et sec.
Etaler uniformément la prise d*essai sur celui-ci et peser aussitét á 0.5 g prés.
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Plaí-er le ofateau dans l'étuve ei chauffer á 105-110 'C pendant au ffioins 1 h. Effectuer une pre-
miére pesée (*) á 0,5 g prés..

Replacer le plateau de Vétuve Cl chauffer pendant 30 rnn. Effecluer une nouvelle pesée () á C.5 g
prés.

Répéter cette derniére séríe d'opérations jusqu*á ce que deux pesées successives ne différent pas
de plus de 1 9.

5.2 La détermination n'est pas effectuée sur les lieux du prélévernent.

Procéder comme au paragraphe S. 1 en prenant les précautions suivantes
Aprés avoir versé la prise d*essai dans le plaieau, si f*humidité est telle que de l'eau adhére aux

parois du récipient contenant la prise d*essai. peser le récipient en méme temps que celle~ci. Ensuite,
sécher le récipient á Fétuve en méme iemps que la prise d'essai, récupérer les parcelles de prise d'essai
qui auraient pu adhérer aux parois ex les transvaser sur le plateau.

Peser á 0,5 g prés le récipient sec.

6. EXPRESSION DES RÉSULTATS

6.1 La détermination a été effectuée sur les fleux du prélévement. ou le récípient contenant I«écharb-
tíllon n*était pas humide, soient :
m, la masse. en grammes, du plateau propre el sec,
M2 la masse. en grammes, du piateau el de la prise d'essai avant chauffage
M. la masse. en grammes. du plateau el de la prise d'essai aprés chauffage

Chumidité du combus!ible, exprimée en pourcentage en masse, est donnée par I'expression

M2-M'3 100

M2-MI

exprimer le résultat á 0. 1 % prés.

6.2 Le récipient contenant I*échantillon était humide, soient
mi la masse. en grammes. du plateau propre el sec
m, la masse. en grammes, du pialeau, de la prise d*essai el du récipient avant chauffage
M3 la masse, en grammes. d-j plateau el de la prise d*essai aprés chauffage
M4 la masse, en grammes, du récipient propre el sec

L*humidité du combustible. exprirnée en pourcentage en masse, est donnée par l*expression:

m - m m2 3 M4
100

M2-MI- A

exprimer le résultat á 0. 1 % prés.

7. PROUS-VERBAL, D«ESSA]

Le procés-verbal d'essai, doit. outre les résultats. mentionner la méthode utífisée (référence á la
présente norme). icules les condifions de l'essai el tous ¡el clétafis opératoires non prévus dans la
norme ou facultatifs ainsi que tous ¡es incidents susceptibles d'avoir agi sur les résultats.

Avant d*effectuer une peste. í1 conyleni de Jaisser refroidir iégérement te plateau. mais ce4u¡-c¡ doix toui de mérne étre
encofe chaud pour évixer Vabsorption d'hurnidité pendant le refroidissement.
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NORME FRANQAISE DIÉTIERMINATION DU TAUX DE CENDRES 03-003

DES H01JILLES juillet j 962

E

1. INTRODUCTION

Lorsque le chorbon est incínéré totalernent, les cendres constituant le résidu de I'opération, d¡ff¿-
rent de la matiére mínérale présente d l'origine dans le charbon et en représentent une frection plus
petite. Celo provient du fait que, pendont Pincinérotion ¡l se produit des réoctions diverses, telles

C que perte d'eau de constitution de la matiéreschisteuse, perte d'onhydride carbonique.des carbonates,
conversion en oxyde de fer des pyrites de fer por oxydotion, fixation des oxydes de soufre por des
bases. La détermination des cendres de la houille se fait donc nécessairement sur une base empirique,
puisque les conditions dens lesquelles est effectuée Fincinération déterminent dans quelle mesure cesca réoctions se produísent- 11 est essentiel por conséquent de suiyre strictement le mode opératoire pres-
crit si 1'on veut obtenir des résultats reproductibles.

u

fi. - OBJET DE LA NORME-

La présente norme a pour objet de donner une métbode de détermination du taux de cendres
dans les houilles.

Ta# 111.. PRINCIPEE

- La bouille est incinérée dans l'air. la température étant ¡5ortée d'abord en trente minutes de0z la température ambiante i 500 or, pour éviter la combinalson ultérleure du soufre et des bases
alcal 1 no-te rre uses, puis en trente i soixante minutes de 500 oC á 815 oC, cette derniére tempéra-
ture étant maintenue jusqu'i masse constante du résidu obtenu.

W. APÍPAREILLAGE

Balance permettant d'apprécier 0.1 rng.

Four i moufle, permettant d'obtenir une zone de température pratiquement uniforme de
500<>C aprés trente mínutes de chauffe en partant de la température ambiante, puis de
porter cette température á 8 15 oC ± 10 OC en trente á soíxante minutes, et de main-
tenir cette derniére température constante. L'aération est telle que l'atmosphére du four
soit oxydante.

C=
Cette norme est techniquement équivalente i la Recommandation MO IR 158.

Homologuée
La présente norme annule et remplaceuj le 31 juillet 1962

1. 0. du 24-1W62 la norme de mérne indice, hornologuée en juin 1 945.

3429. B~wié. P*Lit et Q-. j 0.62_ NF M 03-003 Jer TIRAGE 10-62



NORME FRANCAISE COMBUSTIBLES MINÉRAUX SOLIDES
N F

DITERMINATION DE L'INDICE
HOMOLOGUÉE DE MATIÉRES VOLATILES DU CHARBON M 03-004

Juillet 1974

A VANT-PROPOS
17
17

On entend par —matiéres volatiles - dun combustible solíde, les produits dégagés par pyrolyse et
distillatión de ce combustible dans des conditions dáterminées et conventionnelles, faisant I'objet de
la présente norme.

Les —matiéres volatiles- ne préexistent pas, pour la plupart, dans le combustible essayé, mais
prennent naissance lors de sa pyrolyse, leur composítión et leur quantité dépendant essentiellement
des conditions opératoires. 11 est donc impropre d`,employer llexpressión —teneur en matiéres
volatiles

On a, en conséquence, adopté le terme —indice de matiéres voiatiles- qui désigne, par définitión,
le pourcentage de la perte de masse du combustíble soumis á llessaí conventionnel dácrit cí-aprés.

cc
Cet essai a été étudié essentiellement en vue de la cíassilicatión des charbons d áprés leur nature

(voir N F M 10-001). Mais il peut étre exécuté pour slassurer qu un lot de charbon répond bien á une
<» spácificatión commerciale porrant une clause relative aux matiéres volatiles.

A la date dhomologatión de la présepte norme, celle-ci prásente une concordance technique
x absolue avec ce qui a trait á la détermínatión du taux de matiéres volatiles dans la houille dans lawQ Recommandatión ISO R 562 - 1967 'Véterminatión dú taux des matíéres volatíles dans la houille etwu dans le coke—.
LU
0 1. OBJET ET DOMAINE WAPPLICAT110N

La présente norme a pour objet de décrire une méthode permertant de déterminer un indice de
matiéres volatiles d'un échantifion de charbon. Elle ne s'applique ni-aux cokes, ni aux charbons bruns
et lignites.

2. DÉFINITION

"L'indice de maxiéres volatiles- est la perte de masse exprirnée en pourcentage obtenue aprés
pyrolyse du charbon chauffé ¿ Vabri de l'air dans des conditions normalisées, abstraction faite de la
perte de masse due á Vévaporation de I'eau et á la transformatíon des matiéres minérales.

uj

coi 3. PRINCIPE.-ecC->
«c Chauffage d'un échantillon de charbon jusqu'á 900" C á l'abri de-l'air pendant 7 mn. ExpressionE

de Vindíce de matiéres volatiles en pourcentage en masse á partir de la perte de masse de la priseC);= d'essai, aprés avoir retranché la perte due I'évaporation de I'eau et éventúellerríent á la décompo-
ES sition des matíéres minérales.CD

c,

H omo 1 og u&e AFNOR 1974
par arrété du 25-6-74 La présente norme remplace la nornye- de mérne indice Droits de <eproduciion

J.O. du 4-7-74 homoloquée en octobre 1967 el annufée en décembre 1972 de tmduction réservés
Pour tous Pays

74551 NF M 03-004 jer Tirage 7-74
Solid minera¡ fueis: determination of the index of volatile matter of cc>aI

Festemíneralische Brennstoffe;Bestimmung des Gehaltes an Flúchtigen Bes-tandtei¡en vdn Koinjen
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4. RÉACTIF

É)éshy.dratant frais ou fraichement régériéré. Le gel de silíce, Valumine activée, et le suifate de calcium
anhydre sont des déshydratants convenables.

S. APPAREILLAGE

5.1. Four chauffé á I'électricité permettant de réaliser la lo¡ de chauffage spéciflée au chapitre 7 dans lequei
on peut maintenir une zone á une température de 900 OC ± 10 T.

Cet emplacement doit étre employé pour lous les essais (*).

Ce four peut étre du type á extrémité fermée ou au contraire, comporter á l'arriére une évacuation des
fu rnées.

En régle générale, le four sera étudié spécialement soit pour recevoir individuellement um seul creuset
et son support, soit pour faire des déterminations multiples á l'aide de plusieurs creusets sur un méme
support.

Une oxydation de la matiére combustible, et surtout du résidu de la pyrolyse peut se produire
(combustion) dans la mesure oú celui-ci est facilement oxydable; la perte de masse en résultant serait alors
comptée comme matiéres volatiles. L'atmosphére régnant autour du ou des creuseis doit donc étre suf-
fisamment réductrice pour éviter toute combustion.

5.2. Pyrométre

11 est constitué d'un thermocouple á soudure nue, dont les conducteurs ant au plus 1 mm de diamétre.
La soudure est introduite entre la base du creuset sur son support et la sole du four. Si le support porte
plus d'un creuset, on vérifie la température sous chaque creuset de cette méme fagon. On peut éven-
tuellement instalier en permanence un thermocouple ¿ gaine dans le four, la soudure de ce thermocoupl.e
étant aussi proche que possible du centre de la zone de température uniforme; dans ce cas, on dolt
comparer fréquemment les températures indiquées par ce thermocouple avec celles du thermocouple á
soudure nue, celui-ci n'étant alors mis en place qu'au moment du besoin

5.3. Creuset et couvercle

Creuset cy1indrique muni d'un couvercle ajusté, soit en sifice fondue soit en Tautres matiéres cára-
miques ou en platine mal, sous réserve que ces derniéres donnent le méme résultat que lorsqu'ori emploie
la silice. Le creuset et son couvercle doivent avoir á peu prés les dímensions indiquées par les figures 1 A
et 1 B. Le creuset de la figure 1 A convient larsqu'on fait une seule détermination á la fois, et celui de la
figure 1 B lorsqu'ori effectue plusieurs déterminations M. La mise en place du couvercie sur te creuset est
importante pour la déiermination; il faut choisir un couvercie s'adaptant au creuset de fapon telle que le jeu
horizontal entre.ces deux piéces ne dépasse pas 0,5 mm. Aprés ce choix, on doit meufer le creuset et W
couvercie ¡'un contre l'autre pour obtenir une surface lisse, aprés quoi on les repére par une marque
commune.

5.4. Support

11 doit permettre de respecter la lo¡ de chauffage spéciflée au chapitre 7. A titre Texemple, fl peut étre
constitué comme suit:

- pour une scule détermination: une bague de matiére réfraciaire conforme á la figure 2- avec deux
dísques en amiante de 25 mm de diamétre et 1 mm d'épaisseur reposant sur les prolongements
intéricurs de ses montants; ot:

- pour les déterminations multiples: un support en acier résistant ¿ la chaleur, ayant des dímensions
convenables.

S.S. Balance permettant de peser á 0,1 rng prés.

On doit réaliser aussi exaciement que possible la température de 900-C, et la tolérance de * 10 *C est ¡ndiw-,ée pour tenircompte des erreurs inhéfentes aux mesures de la température et de la non uniformiié de la disuibution des t~.ature!s.
la relation température-force électrornotrice d'une soudure maintenue á température élevée varíe progressi~nent ~ le temps.
avec ceriains charbons gonflant forienveent, des creuseis plus grands peuvent étre employés; ceux-Cí peuvent ¿Meindre une

hauteur de 45 mm sans altérer ¡*índice de matiéres volatoles 4ndiquées, sous réserve que la vitesse spéciflée de rétab-,vsement de latempérature soit maintenue.
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6. PRÉPARATION DE VIÉCHANTILLON

Les matiéres minérales contenues dans Véchantillon sournis á l'essai peuvent, pendant la pyrolyse,
dégager du dioxyde de carbone, si elles sont carbonnatées, ou encore de l'eau de cristallisation, qui sont
alors comptés comme matiéres vofatiles. Dans le cas oú la détermination est faite en vue de classer un
charbon selon la norme NF M 10-001, il est nécessaire d'opérer sur un produit dont le taux de cendres soit
inférieur á 10 % (mlm). -Le cas échéant, ce taux de cendres peut étre abaissé, par exemple par déminéra-
lisation ou lavage. Lorsque, par contre, la détermination est effectuée dans un autre but, l'échantillon est
pris W que¡.

Avant d'effectuer la clétermínation, b
i
¡en homogénéiser pendant une minute au moins, de'préférence

par moyen mécanique, I*échantilion de charbon —sec á l'air" broyé pour,passer au travers du tamis de
200pm d'ouverture de maille.

7. MODE OPÉRATOIRE

7.1. Lo! de chauffage

Le four doit étre.conpu de telle sorte que ¡a température étant de 900 <IC úne température mínimale de
8851C se rétablisse trois á quatre minutes aprés ¡Introduction d'un support froid du (ou des) creuset (s), la
température étant mesurée avec un thermocouple á soudure nue, placé entre1e creuset et la sole du four.

7.2. Etalonnage

Ajuster la température de la zone du four qui contient le support et un ou plusieurs creusets vides
jusqu'á 900 4C:�- 1011C d'aprés le thermocouple nu placé correctement (*) ou jusqu*á la température équi-
valente d'aprés le thérmocoupie á gaine.

Retirer le support et le ou les creusets vides, et fermer ¡a porte du four pour rétablir I'équilibre de la
température.

7.3. Essai proprement dit

Introduir6 dans le four porté á 900*OC ± 10*13 soit le creuset vide fermé du type de la figure 1 A, soit le
nombre de creusets vides fermés (figure 1 B) nécessaíres pour garnir complétement le support. Au bout de
sepl minutes exactement, sortir du four, suppcin et creuset (s), refroidir les (ou le) creuísets, tout d'abord
sur une plaque métallique pendant environ une minute, puis dans un dessiccateur placé á cóté de la
balance CI. Peser chaque creuset vide avec son couvercie, et introduire dans chaque creuset de 1,00 g á
1,01 g Téchantíllon pesé á 1 mg prIs,

Remettre en place le couvercie, et frapper légérement le creuset sur une surface dGre et propre jusqu'á
ce que l'échantillon forme une couche d'épaisseur uniforme sur le fond du creuset. Placer le ou les creusets
chargés sur le support: (-1, introduire le-tout dans le four á moufle et le laisser pendant exactement sept
minutes. Retirer, refroidir et peser le ou les'creusets de la méme fapon que pour le ou les creusets vides.

8. CALCUL ET EXPRESSION DES RÉSULTATS

Soient:

mj,- masse, en grammes, du creuset vide et de-son couvercle
m2, masse, en grammes, du creuset, du couvercle et de l'échantillon avant chauffage

m3, masse, en grammes, du creuset, de son couvercle et de son contenu aprés chauffage

Placer te therrnocouple de telle fapon que la lo¡ de chauffage donnée ci-dessus soit respectée (voir ch--:�tre S).
un traitement rigoureusement identique du creuset avani et aprés le dosage réduit l*effet de tourte trace d'ec-u éventuellernentabsorbée á la surface tandis qu*un refroidissement rapide du creuset réduit I*absorpúan d'humídité par le ri-s�du de La calcinalion.

(71 si I*on effectue des dosages multiples, toute place vacante du support doit étre occupée par un creusse- vide.
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h, humidité, en pourcentage, en masse, de I'échantillon analysé
A, taux des cendres, en pourcentage, en masse, de l'échantillon analysé
8, teneur en dioxyde de carbone, en pourcentage en masse, de Véchantillon analysé

Uindice de matiéres volatiles, en pourcentage en masse, de l'échantillon sec á l'air est égal á:

U= 100 (m2 - m3)

(m2 - m1)

Uindice de matiéres volatiles, en pourcentage en masse, de I'échantillon sec: est égal á:
100 u
-00-h

Uindice de matiéres volatiles, de Véchantillon sec: exempt de cendres est égal á:

v
100 u

100 - (h + A)

ou s'ii convient de tenir compte de ¡a pene en dioxyde de carbone:

V (corrigé)
100 (U - a)

100 - (h + A)

Le résultat (de préférence la moyenne de deux déterminations, voir chapitre 9 ci-dessous) doit étre
exprírnée á 0,1 % prés.

9. FIDÉLITÉ DE LA MéTHODE

REPETABILITE

Les résultats de deux déterminations, effectuées de maniére indépendante dans un mérne laboratoire
par ¡a méme personne, utilisant le méme appareillage, sur deux portions représentatives prélevées sur le
méme échantillon aprés le stade final de la réduction, ne doivent pas différer de plus de la valeur citée
ci-apres.

REPRODUCTIBILITÉ

les moyennes des résultats de deux déterminations effectuées dans deux láboratoires différents s'ur
des portions représentatives prélevées sur le méme échantillon aprés le stade final de la réduction ne
doiv.ent pas différer de plus de la valeur citée ci-aprés.

Différences maximales en plus ou en moins acceptables
entre résultats obtenus exprímés en pourcentage

Échantillon
Répétabilitá Reproductibilitá

Charbon á indice de matiéres volatiles
0,3 0,5inférieur á 10 %

Charbon á indice de matiéres 0,5 ou 4 % du résultat
volatiles supérieur ou au moins -3 % du résultat mayen moyen, la plus élevée de ces.

égal á 10 % valeurs étant choisie

10. PROCÉS-VERBAL D'ESSAI

Menfionner au procés-verbal Mumidité et le taux de cendres du combustible solide. le résultat obtenu,
loutes les condilions de l*essai et tous les détaifs opératoires non prévus dans la nom>e ou facultatifs ainsi
que tous les incidents éventueis susceptibles d'avoir agi sur les résuttats.

Employer les méthodes d'analyse suivantes:
normes: NF M 03-037: déterminaflon de l'humidité d'une prise d*essai pour I*analyse généfale d'un combustible solide natufelIméthodes volumétrique et gravirnéirique)

NF M 03-003: détermination du taux de cendres des houilles
NF M 03-036: combustibles minéraux solídes - Dosage du dioxyde de'carbone par te méthode ~étrique.
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Dimensions en rnillimétres
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Dimensions en millimétres
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COMBUSTIBLES SOLIDES NF
NORME FRANrAlSE

DÉTERMINATION DU POUVOIR M 03-005HOMOLOGUÉE CALORIFIQUE SUPÉRIELIR
D'UN COMBUSTIBLE SOLIDE 1977Mars

AVANT-PROPOS

A la date d*homologation de la présente norme, celle-ci est en concordanceuj
technique avec la Recommandatión ]SO R 1928, qui traite du méme sujer.

1 OBJET ET DOMAINE D*APPLICATION

La présente norme a pour objet de décrire une méthode permertant de
déterminer le pouvoír calorifíque supérieur á volume constant des houilles. Elle donne
également une méthode de calcul du pouvoir calorifique inférieur.0<00 Elle s'applique á tous les combustibles solides.

cn

2 DÉFINITIONS

w 2.1 Le pouvoir calorifique supérieur est ¡a quantité de chaleur dégagée par la combustionu compléte de I*unité de masse du combustible. l'eau produite élant entiérementujCL condensée et les autres produits de la combustion ramenés á la température initiaje0cr- fixée á 25 OC.

2.2 Le pouvoir calorif ¡que inférieur (') esi la quantité de chaleur dégagée par la combustion
compléte de I*unité de masse du combustible, J*eau demeurani á l'état de vapeur et les
autres produits de la combustion étant ramenés á la température initiale fixée á 25 OC.
11 est plus directement utilisable dans les conditions normales de combustion.

U.
:S 2.3 Les pouvoirs calorifiques supérieur et inférieur d*un combustible solide s*expriment
z en joules par gramme.

3 PRINCIPEj
Une prise d'essai, de masse délerminée, est brúlée dans des conditions

normalisées, en présence d*oxygéne dans une bombe calorimétrique- Le pouvoir
calorifique s upérieur déterminé dans ces conditions c'est-á-dire á volume constant, seuj
calcule á partir de l'élévation de jempérature constatée, compte lenu des réactions
chimiques secondaires et éventuellement des perles thermiques.

Pour les combustibles solides, ce pouvoircalorifique ne différepassensiblement
z du pouvoir calorifique supérieur á pression constante.
ccU-

uC) On ne distíngue pas le pouvoir calorifique ínférieur á volume constant du pouvoir
catorifique inférieur á pressíon constante, la différence étant ínférieure á 42 jou les ce
qui est faible par rapport á la précision de la máthode.

Homologuée
La présente norme remplace la norme de méme indice, AFNOR 1977

par arrété du 1977-03-03 Dro-is de reprouuct-onhomologuée le 3 octobre 1967 el de Ir--.-duction réservesJ.O. du 1977-03-23 r-�w ious Pays.

Afnor 76540 NFM03-005 101Tírage 77-03

Salid fueis - Determinatíon of grasa calorific: value of a salid fuell
Feste Brennstoffs - Bestimmung des Brennwertes einer fester Breru-t*1cíff
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4 RÉACTIFS
1. Eau distillée ou déminéralisée.
2. OxVgéne sous pression, exempt de tout produit combustibie. L'oxygéne du commerce peut étre utilisé.

L'oxygéne préparé par électrolyse risque de renfermer un faible pourcentage d'hydrogéne qui le rende
impropre á I'emploi.

3. Solution titrée d'hydroxyc1e de baryum (,Ba(OH)2) 0,1 N.
4. Solution titrée de carbonate de sodium (Na.CO 0

'
1 N

5. Solution titrée d'acide chIorhydrique (FICI) 0,1
6. Acide benzoique « étalon pour calorimétrie

5 APIPAREILLAGE
L'appareillage esi décrit en annexe (page 6), il comprend essentiellement

1 Caforimétre.
2. Sombe calorimétrique.
3. Thermométre.
4. Coupelles en plaline ou en silice.
5. Chronométre.
6. Fil d'ailumage en plaline ou en nickei-chrome el fil de colon non mercerisé.
7. Source de courani électrique.
8. Manométre el robinet á pointeau.
9. Presse á pastifier.
1 ó. Vibreur.
11. Balance.

6 PRÉPARATION DE CIÉCHANTILLON
Avant d'effectuer la clétermination, bien homogénéiser. pendant une minute au moins, de préférence

par moyen mécanique, I'échantillon decharbon«secá l*air».broyépourpasserautamisde0,2mmd*ouverture
de mailles.

7 MODE OPÉRATOIRE
Effectuer la délermination dans une salle á température sensiblement constante el en particulier, á

I*abri des couranisrd*air el des rayons solaires.
Relier les deux bornes de la bombe par un fragment*defil d'aflumage sur lequel estenroulée I*unedes

extrémités d*un fil de colon. (La méme longueur de fil de colon non mercerisé est utilisée pour chaque déler-
mination el pour la détermination de la capacité calorifique effective du systéme).

introduíre dans la bombe 1 mi Teau distillée ou déminéralisée.
Peser á 0,1 rng prés dans la coupelfe (*) une masse de charbon permettant d'obienir une élévation de

température de 2,5 OC á 3,5 OC ce qui correspond, aved un appareillage dont la capacité calorifique effective
est de 10 500 J/OC á un.dégagement de chaleur de Ford re de 31 500 J

Appliquer de légers chocs sur la coupelle pour niveler le combustible, mettre en place celle-ci sur son
suppori el disposer l'autre extrémíté du fil de colon, de telle sorte qu'elle soit en contact avec le combustible.

Ajuster le couvercie el le visser sur le corps de la hombe. Relíer la bombe á la bouteille d'oxygéne,
puis ouvrír avec précaution le robinet de la bouteille el charger la bombe jusqu'á une pression de 25 bar
sans retirer I*air qui s<y trouvait (***).

Introduire dans le vase calorimétrique une quantité d'eau distillée ou déminéralisée suffisante pour
submerger fa face supérieure du couvercie de la bombe. Cette quantité doil étre la méme. á 1 g prés, que celle
utilisée au cours de l'étalonnage pour la délermination de la capacité calorifique effective. Peser cette eau.
Soit E' la masse trouvée. S'assurer que la bombe ne fuit pas (absence de bulles d'oxygéne).

Sur le tond et les parois de la coupelle, une couche- (2 á 4 mm) de kaolín calciné ou ¿falumíne évile les
phénoménes de défiagratión et aussi de rupture de la coupelle (lorsque celle-cl est en silíce ou en
matiére réfractaíre) qui se produisent en son absence, dans le cas de certains charbons fiambants.
Dans le cas de certains combustibles trés cendreux il est indiqué, pour obrenir une combustion compléte,
d`ajouter une masse dérerminée dacíde benzoique ou dun charbon peu cendreux de pouvoir Calórifique
connu.
On peut aller jusquá 30 bar pour les combustibles brúlant mal (anthracites).
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La détermination différe suivant que la jaquette utilisée est isothermique ou adiabalíque.

Dans le cas d*un calorimétre á jaquette isolhermique, la température de 1,eau du
calorimétre, doit étre inférieure de 1 OC á 1,5 OC á la température de 1,eau de la jaquette, laquelle
cloit différer de la température ambíante de 0,5 OC au maximum.

Dans le cas d'un calorimétre á jaquette adiabatique, la température de Veau de la jaquette
doil étre inférieure á la température ambiante de 1 OC á 1,5 OC.

Placer la bombe dans le vase calorimétrique, celui-ci dans la jaquette, ajuster le ihermo-
métre, établir les connexions el metire en marche l'agitaleur.

Une détermination
'
de I*humidité esi effectuée simultanément. en utilisant une des

méthode décrites dans la norme NF M 03-037.

7.1 JAQUETTE IÍS0THERMIGUE

Cinq minutes aprés la mise en marche de I*agitaleur, repérer les températures pendant les
trois périodes suivantes :

- Périodo práfiminaire. généralement fixée á cinq minutes, pendant laquelle la température
esi notée de minute en minute, de maniére ¿ ciéterminer la lo¡ de variation avant 1,inflamma-
tion.

- Période principale. Elle débute ¿ la fin de la cinquiéme minute. ce moment. fire la
température : c*est la température initiale. Immédiatement aprés cette lecture, fermer le
circuit électrique pour provoquer I'inflammation el continuer á noter les températures de
trente en trente secondes. Lorsque la montée de la colonne de mercure ralentit. I'observer
de faCon continue en appliquant sans cesse,á défaut de vibreur.de petits chocs sur le lher-
moméire, au niveau du sommet de ¡a colonne de mercure.

Notar
- l'instant oú cette derniére cesse visiblement de monter
- la température maximale;
- l'instant auquel commence la descente perceptibie de la colonne de mercure.

La périodo finale commence á partir de ce moment. Fairede nouveau des observationsde
minute en minute pour cléterminer la lo¡ de refroidissement du calorimétre, jusqu'á ce que
la variation de température soit finéaire pendant au moins cinq minutes.

7.2 JAQUETTE ADIABATIQUE

Régier la température de la jaquette afin qu'elle soit égale ou légéfement inférieure á celle
du vase calorimétrique el attendre cinq minutes pour oblenir I'équilibre. Ajuster la température
de la jaquette de maniére qu'elle soit égale á ± 0,01 OC prés á celle du vase calorírnétrique
el attendre trois minutes. Noter la température initíale el fermer le circuit électrique pour
provoquer l*inflammation.

Pendant la montée rapide en température de l*eau du vase calorimétrique la température de
l*eau de la jaquette doit étre aussi égale que possible á celle du vase calorimétrique ; elles seront
égales á ± 0,01 OC prés lorsque l'on approchera du maximum de température. Observer la
température du vase calorimétríque loutes les minutes jusqu'á ce que Irois fectures successives
soient identiques. Noter cette température comme température maximale-

NOTE : les observations thermométriques el calorimétriques seront lues á 0,002 OC au
moyen d'un dispositif donnani cette précísion. La fecture doit se faire aprés avoir, chaque
foís, á défaut de vibreur, frappé légérement sur lethermométre au niveau du sommet de la
colonne de mercure.
Retirer la bombe du calorimétre, la laisser reposer pendant 10 min, réduire lentement la

pression ; ouvrir la bombe. Vérífier si la combustion esi compléte, c'est-á-dire. s*ii n'y a pas de
dép6t de suie á I'inlérieur de la bombe ou des traces de carbone résiduel sur les parois de la
coupelle. Enfin, rincer soigneusement l'íntérieur de la bombe el du couvercie avec un peu d'eau
distillée el verser cette eau de rincage en méme temps que celle quí avail élé mise prímitívement
au fond de la bombe, dans un vase á filtration de 400 mi en vue du dosage des acides quí se sont
formés au cours de la combustion.

NOTE : Si la combuslion n*eSt paS compléte, recommencer l*essai.
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8 EXPRESSION DES RÉSULTATS

Corriger toutes les températures relevées en fonction du certificat d'étalonnage du thermométre
el en tenant compte de la partie émergente de la tige thermométrique.

CORRECTIF 1

CORRECTION NÉCESSITÉE PAR LA FORMATION D'ACIDES (a)

1 - Sana sóparation des ¡acidez
Titrer le mélange des deux acides avec du carbonate de sodium 0,1 N. Compter 12,56 Jouies par

múlilitre de solution de carbonate de sodium 0,1 N. 0

2 - Avec cáparation des acidez nitrique et sulfurique

Pourtitrer ces acides-dans Feau de ¡a bombe, opérer par exemple de lafacon suivante(aprésfiltration
éventuelle).

a) Doser la totalité des acides á I'hVdroxyde de baryum aprés élimination du dioxyde de carbone.
Dans ce bul difuer á 100 mi, faire bcuillir pour éliminer le C02etiitrer le liquideencore chaud parde

l'hydroxyde de baryum 0,1 N en présence de phénolphlaiéine. Soit p mi d*hydroxyde de baryum utilisés.
b) Précipiter les ions baryum correspondani á l*acide nitrique par du carbonatedesodium,titrer l'excés

de carbonate en relour á l'acide chiorhydrique.
Dans ce but ajouter 20 mi de carbonate de sodíum 0. 1 N, chauffer, f iltrer, laver le précípité. Titrer les

filtrats refroidis par de I*acide chiorhydrique Ql N en utilisant le méthy1 orange come indicateur. Soit q mi
d*acide utilisés.

(20 - q) mi correspondent á de l'acide nitrique
p - (20 - q) mi correspondent á de l'acide sulfurique.

Compter pour I*acide nitrique 5,99 Joules par millilitre de solution de carbonate de sodium 0,1 Net pour
I*acide sulfurique 15,07 Joules par míllilítre de solution de carbonate de sodium 0,1 N.

CORRECTIF 2

CORRECTION NÉCESSITÉE PAR LA CHALEUR DE COM13USTION DU FIL D*ALLUMAGE (b)
La correction relative á la cellulose (filde coton)esi calculée á raison de 17 500.lÍgde produit anhydre,

celle du fil de nickei-chrome á raison de 1 400 J/g.

CORRECTIF 3
(pour los jaquettes ínothermiques)

CORRECTION DE TEMPÉRATURE INIÉCESSITÉE PAR L-lÉCHANGE DE CHALEUR
AVEC 11.-EXTIÉRIEILIR

Elle est donnée par la formule approchée suivante

c (en 0C) = (n - n] A2 - n',áj

dans laquelle
n = lemps écoulé en minuies el fractions de minute depuis le commencement de la période

principale jusqu'au moment du maximum de température, cet instani étant cléterminé en
laísant la moyenne des temps auxqueis la température cesse de monter el commence á baisser;

n' = lemps écoulé en minuies ou fractions de minute depuis le début de la pério-de principale jusqu'á
I'instant oú Vélévation de la température est égale aux 6/10 de I'écart total de iempérature
(tm-ti)dontlasignificationesidonnéeci-aprés. Cet insta ni éta ni ca ¡cuí é par interpolation entre
les deux lectures de température les plus voisines .

Iá2 = baisse moyenne de température par minute de la période finale
Al = hausse-moyenne de température par minute de la période prélíminaire certe variation

correspond normalement á un échauffement du calorimétre.

Celle-ci est nulle si I'on utilise la jaquette adiabatique.
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Le pouvoir calorif ¡que supérieur á volume constantPde l'échantillon est donné par la formulesuivante
en joules par gramme.

(4,1 8 E) x (tm - ti + c) - (a + b)
p, = M

Le pouvoir calorifique supérieur á volume constant sur sec est obtenu en multipliant

100
P, par

100 - h,

dans laquelle

E = équivalent en eau du calorimétre. de la bombe, de leursaccessoireseidel*eau introduitedansia
bombe (*) ;

ti = température initiale en degrés Celsius
1, = température maximale en degrés Celsius
a = correction nécessitée par ¡a formation d'acides
b = correction nécessitée par la chaleur de combustion du fil d*allumage

c = correction de température nécessitée par Féchange de chaleur avec: l*extérieur. Celle-ci est nulle
si on utilise la jaquette adiabatique ;

M = masse de la prise d'essai en grammes;

hi = humidité de I*échantillon sec á I*air en pourcentage.

9 POUVOIR CALORIFIQUE INFÉRIEUR

Le pouvoir calorifique inférieur 1, sur sec á I*air se calcule par conventíon par la formule suivante

1, = P, - 6h2

h2 étant la teneur en eau en pourcentage du combustible (eau préexistantedansce combustible el eau
formée par combustion de l'hVdrogéne)..

10 FIDÉUTÉ DE LA MÉTHODE

Uécart entre deux résultats ne doit pas étre supérieur á

RÉPÉTABILITÉ REPRODUCTIBILITÉ

125
1

250

(Pour les combustibles dont la teneur en cendre
est supérieure á 30 %)

210 420

Véquivalent en eau du calórimétre, de la hombe et de leurs accessoires est calculé en faisant au moíns
cínq déterminations concordantes du pouvoir calorifíque supérieur de I'acide henzoique. Le pouvoir
calorífique supérieur de l'acide henzoi0ue de qualíté « étalon pour calorímétrie » doiz étre certifié par
le tournisseur. Effectuerlé mesure suívant le mode opératoíre cí-dessus aprés avoirpesé dans la coupelle
1,2 g envíron pesé á 0, 1 mg prés d'acide henzoi0ue - étalon pour calorimétrie - mis sous forme depestille
er soigneusement séché dans un dessiccateur.
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11 PROCÉS-VERIBAL D'ESSAE

Incliquer le pouvoir calorifique cherché qui, sauf spécifications contraires, est rapporté au combustible
desséché.

11 est toutefois possible, á titre de renseignement complémentaire, d*indiquer également. á condition de
le préciser, le pouvoir calorifique rapporté á un autre état du combustible (combustible brut, combustible pur).

Mentionner toutes les conditions de Fessai ainsi que lous les clétafis opératoires, facultatifs, ou non
prévus dans la norme el susceptibles d*avoir a9i sur les résultats.

ANNEXE 1

DESCRIPTION DE CAPIPAREILLAGE

1 CALORIMÉTRE

a) Jaquette
Récipient métallique calorifugé muni d*un couvercle caiorifugé el componant une double paro¡ remplie

Teau. Ses dimensions doivent laisser un matelas d*air de 1 cm á ¡a périphérie du vase calorimétrique. La
température de l*eau de la jaquette cloit étre sensiblement constante &quette isothermique) ou, gráce
á l'empioi Tun dispositif spécial, eloil étre constamment égale ¿ celle de l'eau du vase calorimétrique
daquette adiabatique). Le vasé calorimétrique est isolé de la jaquette el repose sur une quantité aussi
réduite que possible de matiére non conductrice, de préférence un support á 3 points de contact.

b) Veas callorírnétrique en métal poli, destiné árecevoirlabombeetmunid*uncouvercie. Sasection
doit étre telle que la bombe soit juste immergée avec deux fitres d'eau environ.

c) Agitateur, actionné par un moteur á vitesse constante permettant de mesurer le rythme du bras-
sage. Celui-ci devra étre W que, lors des déterminations faisant intervenir I*usage d*acide benzoique, la
durée de la période principale n«excéde pas neuf minutes. L'axe de l'agitateur devra comporter un joint
isolant interposé entre le couvercle du vase calorimétrique el celui de la jaquette. de maniére á faire
obstacie á toute transmission de chaleur soit en provenance du calorimétre, soit en sens inverse. 11 est permis
d*uliliser un aghateur magnétique satisfaisant aux prescriptions indiquées.

2 SOMBE CALORIMÉTRIQUE qui doit remplir les conditions suivantes (voir note):
a) capacité : 250 á 350 mI
b) masse inférieure ou au plus égale á 3,25 kg
c) épaisseur des élérnents renfermant des gaz: au moins égale au 1/1 Odudiamétreintérieurducorps

de la bombe.
Sa surface intérieure cloit étre inatlaquable par les procluíts de combustion. Elle esi destinée á recevoir

la coupelle el le dispositif d'allumage électrique. Elle doit pouvoir résister á une pression de 21 0 bar .
NOTE : Ces conditions définissent une bombe permettant de brúler 1 g de charbon sous une pression
initiale d'oxygóne n*excédant pas 30 bar (mesure manométrique) el résistant avec un coefficient de
sécurité suffisant, á la pression maximale produite, sans étre d*une masse excessive. De plus, méme
dans le cas des combustibles riches en soufre, elle résiste aux piqúres el á la corrosion intercristalline-
provenant des acides produits au cours de la combustion.

3, THERMOMÉTRE
Utiliser un thermométre gradué en 0,01 OC el muni d'un dispositif permettant les fectures á 0,002 OC

prés.

.4 COLIPELLES qui peuvent étre en platine ou silice, á fond plat de 25 mm de diamétre (dimert-sion maxi-
male s'í1 s*agit d'une coupelle tronconique), d'une hauteur de 14 á 19 mm. Les épaisseursde paro¡ recomman-
dées sont les suivantes

Platine 1,0 mm
Silice 1,5 mm
Plusieurs formes de creuset donneni satisfaction ; une coupelle tronconique dont le diamétre diminue

vers le haut esi spécialement appropriée aux charbons á haute teneur en cendres.

5 CHRONOMÉTRE donnant les minutes el les secondes.
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6 FI L D*ALLUMAGE en platine ou en nickei-chrome de 0, 10 mm de diamétre el f il á coudre de color
blancnonmercerísé.Onpeut employer un fil Tun autre métal pourvu qu'iI se rompe sous la tensionquandor
ferme Vinterrupteur du circuit cl'allumage el qu'on connaisse avec précision la quantité de chaleur dégagée; i
se peut que le fil de platine ne se rompe pas mais ce métal est admis en raison de la trés faible quantité dr:
chaleur qu'il dégage.

7 SOLIRCE DE COURANT ÉLECTRIQUE Tune tension inférieure á 20 volts pour l'aIlumage. Ur
ampéremétre peut étre intercalé dans le circuit afin de signaler la rupture du fil d,allumage. Le circuit Tali-
mentation peut utilement étre complété par un interrupteur. Si Valimentation en courant est assurée par
un transformateur, un fusible de 5 ampéres doit étre intercalé sur le circuil secondaire.

8 MANOMÉTRE ET ROBINET A POINTEAU
Un manométre el u'n robinet á pointeau cloivent étre montés sur le circuit d*alimentation en oxygéne

en vue d*indiq uer- la pression dans la bombe en cours de remplissage.

9 PRESSE Á PASTILLER indispensable pour comprimer aussi bien le charbon que Facide benzolique,
utilisé paur l'étalonnage.

10 VIBRELIR
Un vibreur mécanique destiné á frapper doucement ¡e thermométre pendani dix secondes toutes

¡es minutes est souhaitable, afin d'éviler f*adhérence de ¡a colonne de mercure.

11 BALANCE permettant de peser á 0,1 ing prés.

ANNEXE 11

CALCUL PAR LA MÉTHODE GRAPIHIQUE DU TERME
CORRECTIF « C » Dú AU REFROIDISSEMENT DU CALORIMÉTRE

Soient t la température du calorimétre el n le temps. Désignons par tola température de 1,air extérieur,
au voisinage du calorimétre, supposée constante pendant la duréede l'expérience. Du début á la fin decelle-ci t
croit depuis une valeur initiale i, un peu inférieure á to jusqu'á une valeur finale t2 loujours supérieure á to.
Durant chaque élément du temps dn, le calorimétre subit de Vextérieur un refroidissement dc positif ou négalif
üé á la température par la relation de Newton.

(1) dc = a (t - Q d,,
a étant une constante pour un calorimétre donné (constante de refroidissernent) ; la correction de

température par suite d'échange de chaleur avec Vextérieur entre le début de la péric>de principale ni
el l'instant nm oú est,atteinte la température maximale, est donnée par 1,intégrale.

(2) c = a (t - di,.
fni

Pour la calcuier, il faut connaítre a el lo. Or, á Ja4in de la période prélimínair6 (in,stant l), el á fa fin de la
période finale (instant 2), les variations de température du calorimétre sont sensibiement finéaires el corres-

dcpondent aux échanges avec l*extérieur la mesure de ces variatíons donne donc aux instants 1 el 2.dnOn peut donc poser

(3) (dc' (t, - tj
7n),

(4) 1 dc\ =
a (t2 lo)-�dn)2

Ce systéme d'équations fournit les valeurs de a
ídc\el de 1,en forcion de r, 12 el CL�dn (7n Edc)2

On peut afors évaluer graphiqUE ient l*intégrale (2);
il suffit paur cela de tracer la courbe des températures en Afonction du temps entre les instanis n- el n, el la droite
horizontale d'ordonnée to. La différen e mu tipliée par la
constante de refroidissement a, entre les aires hachuréesAl
el A2situées respectivement au-dessus el au-dessous de la Tempsligne d'ordonnée to représente le terme correctif cherché.

n,
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ANNEXE 111

EXEMPLE D-UNE OPÉRATION CALORIMÉTRIQUE ET DU CALCUL
DU POUVIDIR CALORIFIGUE

(dans le cas Tun caforimétre á jaquette isatherme)

É quívalent Sorríbe el accessoires .... Précipitation des oons baryurn correspondant á I*acide nitriQue el titrage
.. : E=2 50Og en retour paren Cau Enu totale ............... 2 135

q = 17.9 mi de HO 0. 1 N
Nature de ~antilion : coks (ayant sub¡ un premier séchage su

i~ratoire. humidité restante h, = 2.5 %.
Vacide nitrique correspond ¿

Masse de Féchantillon 0.9652 S 20 - 17.9 = 2.1 mi de Na2CO, 0.1 N

Tempárature ambiante 18 *C
L'acide suifurique correspond a

7,5 - 2.1 = 5.4 m] de Sa 10HI, 0.1 #v

Joulos pour formation de HN*03

2 1 x 5.99 = 12.58 J

Joules pour formation de H2Só.
T~ 7~ 5.4 x 15.07 = 81.38 J

Total (a) = 93.96 J

0 16 2:: 16.280 - M21515
1 1 6:2 0.0028 *C 2 Corr*ction néceseitás por Jiu chal*ur de combiuntion du fil

pá,"* 2 16.272 5 d'&4$umago (b)
prétiminmi 3 16.275

Fil de nickef-chfome 4.3 mi; x 1.46 = 6.28 J4.
1
6.278

5 16.280 Fil de coton 3.1 mg x 16.74 = 51.90 j
Mun~*- 16.280 -C

5,5 16 410 Total lb) 58.18 J

6
17 150

0
'
5 - 17.940

7 18.505
7

'
5 18.620 3 Correcition da tempáraturo nécessilée par l*oWzbango de chalaur

8 1
a
.848 avec I'oxtérimur (c)

Pá»,40d* 8.5 18.892
principal* 9 18.920 C = (n - n«) áz - n*,á,

9.5 18.936
10 18940 Calcul de n el n'
10,6 1

a

*
941 1

0
min SO S j'% mq4s

11 111,9418 fin de le
~,U

18.948 -C Durée du maximum rde lOmin 50s 4 12 man 20s ~nne 11 min 35 s
11 18,9418
12 18.948 12 min 20 %;I'-M 18.948 n = 11 min 35 s - 5 min = 6 min 35 s 46.58 min).

d~ de te baiste
13 18.945 (tm-z,)=18,948-C-16.280-C=2.668*C.2.668-Cx0,6=1.601*C
14 18.9" 18,948 - 18.940
15 1:.943 '51=

5
0.0016 -C Températuro correspondante

le 1 -94117 18,940 1.601 -C + 16.280 -C = 17.881 *C

Temps su bout duquel cene tempéfatufe *si aticinte I'intefpodation
entre 6 min el 6.5 min donne 6 min 27 s.

n* = 6 mín 27 s - 5 min = 1 min 27 s (1,45 mini.
c (6.58 - 1.45) 0.0016 - 1.45 x 0.0028 = + 0.0041 5 C-

11. caiorifi~ ~ério~
1 - Calcul des c~~ione

e) de I'échantilion
1 - Correction nécencitée par la formalion d'ocidas

4.18 E Ir, - ti + cl - (a -4- b)
p, -

1.1 taruí séporalfon dez acidez m

Volume de soitítion de carbonate de sodium 0.1 N utiiisé 7,5 mi.
4.1 8 x 2 500 (2.668 + 0.004) - (93.96 - 58.18)

a = 7.5 x 12.56 - 94,2 J. = 2E 848.76 J
0.9652

1.2 Avec ~aration das acidez nitrique et autfurique b) du combusteble desséché á 105 -C

Détefmination de ¡s totafité des acides. loop. 28 BM.76 x 100

p 7,5 mi de Ba 10H), 0.1 N p�5 - = = 29 588,47 J
100 - h 97.5
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PAR LA MÉTHODE ESCHKA Aoút 1972

17

co
AVANT-PROPOS

A la date de publication de la présente norme, celle-ci est en concordance technique avec
la recomínandation W R 334 en ce qui concerne la calcination de la prise d'essoi et le dosage du,

zLU soufre por la méthode gravimétrique aprés extraction aqueuse. Elle ne reprend plus la possíbilité de-La. -
dosage volumétrique du soufre prévue dans cette m¿me recommandation.

1. OBJET ET DOMAIN.E WAPPLICATION

La présente norme a pour objet de décrire une méthode de dosege du soufre total dans les
xLU combustibles solides por la méthode dite d'Eschka.

u

0 2. PRE NCIPE

Éliminalion des matiéres combustibles et transformation du soufre en sulfote por calcina-
¡ion en afmosphére oxydante de la prise d'essei intimement incorporée au mélange Eschka.
Dosage du soufre par la méthode gravimétrique aprés extraction aqueuse.

3. RÉACTIFS

Utíllser des récictifs de qualité « pour unalyse » et de Peau distillée et contrisier la pureté
des réactifs par un essei d blanc.

3.1 Mélange Eschka

Mélange composé, en messe, de deux parties d'oxyde de magnésium pur légérement
calciné et d'une partie de carbonate de potassium anhydre pur (de préférence cu
carbonete de sodium qui retient moins bien les composés sulfurés). Le mélange doit
passer entiérement á travers un tamís de 200 fim d'ouverture de maille.

3-2 Peroxyde d'hydrogéne a 110 volumes, de quelité électrolytique.

3.3 Acide chiorhydrique P21 1,18 9/Ml'

-Homoloquée
La présenle norme remplace 1

.
a norme de méme Indice,

0 AFNOR 1972- Droitz de
par arrété du 26-7-72

homofoquée le 31 luítiel 1944.
mprx>du<:bon el de tmdudion

J. 0. du 1043-72 1 1 rése~ pour tous pcrfs.

NF M 03~ l*, TlRAGE 8-72

Solid fuels; Determination of total sulphur by the, Eschka method.

Feste Brennstoffe; Bestimmung des gehuffs un Gescuntschwefel mit dem Eschíca-verfalbren.
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3.4 Solution de chiorure de baryum.

Dissoudre environ 10 g de chiorure de bo2ryum (BaC]2 2H20) dens 100 mi d'eau.

3.5 Solution de nitrate d'crgent.

Dissoudre environ 2 g de nitrate d'orgent dans 100 mi d'eau.

3.6 Solution ételon de sulfate de polessium.

Dissoudre 0.6000 g de sulfate de potessium dens de Peau el diluer a 1000 m].
10 m.1 de cette solution correspondent a 0,0080 g de sulfate de baryum.

3.7 Rouge de méthyle en solution d 0,02

4. APPAREILLAGE

4.1 Creuset Wattaque Q'emploi d'une copsuíe est á éviter) de 20 d 30 m]. Ce creuset peut

¿tre indifféremment en platine, en silice ou en porceleine.

4.2 Four éiectrique ¿a moufle (*) régiable el permettant d'ctteindre el de maintenir constante
á + 25 OC prés la température de 800 OCC. 11 doit posséder un pyrométre pour la mesure des
températures.

4.3 Balance de laboratoire permettent de peser á 0,1 mg prés.

S. ÉCHANTILLON

Utiliser un échantillon « sec <1 l'air » c'est-<I-dire un combustible pulvérisé en équilibre
hy9roscopique avec Patmosphére du laboratoire.

Toutefois, pour les cokes, Panthrocite el les combustibles peu hygroscopiques, on peut
utiliser un échantilion desséché en prenent toutes précautions utiles pour qu'au couM des mani-
pulations el pesées consécutives, la prise d'essoi ne reprenne pos d'humidité.

Avent de commencer le dosege, homogénéiser pendont une minute au moins, de préférence

par moyen mécanique, l'échantilion broyé pour passer au tamis de 200 jLm d'ouverture de maille.

Bien qu*11 %off recornrnandé d*ulifiser un íour ¿ moufle chauffé électriquernent, on peut utifixer un fow ¿ ~ufle chauflé au gaz,
condition de prendre fes précautions convenables, en vue d'évifer loute contamination par le soufre éventueliernent pré~ don% les goz

de combusIfon.
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6. MODE OPÉRATOIRE

6.1 Prise d'essui

Peser environ 1 g d'échantillon. á 0,1 mg prés.

6.2 Dosage

6.2.1 Calcination

Couvi-ii- uniformément le fond du creuset avec 0,5 g de mélange Eschka (3.1).

Mélenger intimement la prise d*essui avec 2,5 g de mélange Eschke 3.1 dans un récipient
convenable. Trensvaser le mélange dens le creuset, niveler le contenu et le recouyrir uniformé-
ment de 1 g de mélenge Eschka (3.1) (voir note 1. page 6).

Introduire le creuset dens le ¡our froid. chauffer d'<ibord doucement pour essurer Vexpul-
sion lente des matiéres volatiles puis élever la température jusqu'a 800 OC ± 25 Oe, en une heure
environ M-

Maintenir cette température pendant 1 h 30 mn. retirer te creuset et faisser refroidir-
(voir note 2, page 6). S'ii existe des perticules non brOlées Pessni doit étre rejeté.

Vider le contenu du creuset dans un bécher, laver le creuset avec 100 mi d*eau distillée et
verser les eaux de lavage dans le bécher.

6.2.2 Déitermination gravimétrique

Ajouter 10 mi de peroxyde d'hydrogéne (3.2) pour fíaire passer tout le soufre a 1,état sul-
furique. Chauffer a 80 OC pendant 30 mn et filtrer en recueiliCnt le filtrat dans le bécher (vóir
note 3, page 6). Laver le filtre au moins cinq fois avec, á cheque fois, 20 m1 d'eciu distillée chaude.

Fuire bouillir pour éliminer le peroxyde d'hydrogéne et vérifier I*élimination compléte á
Paide du rouge de méthyle (3.7). Ajouter de Vacide chIorhydrique (3.3) goutte á goutte, jusqu'au
virage au rouge et en ajouter ensuite 1 m1 en excés.

Faire bouillir pendant 5 mn pour éliminer le dioxyde de carbone. Dfluer si nécessalre pour
amener le volume de la solution á 250 rnl.

Porter cette sofution -¿ ébullition puis réduire légérement le chaufflige jusqu'á cessation de
I'ébuilition. Tout en agitant, ejouter 10 m1 de solution froide de chiorure de baryum (3.4) a
l'aide d'une pipette. Cette udditíon doit durer environ 20 secondes et étre faite au centre du liquide
chaud. Maintenir fa solution juste au-dessous du point d'ébultitíon pendant 30 mn (voir note 4,
page 6).

Filtrer en utilisant l'une des techniques suivantes (voir note 5, page 6)

1) par gravité sur un papier-filtre: sans cendres, a grain fin, deux fois lavé á l'acide, disposé
dens un entonnoji- ouvert á 600, cannelé a lonque tige

Cetie précaution esi absolument Indispensable cor un chauffage repide peut délerminer une combustion su amment brutale
pour entrainer un abaissement momentané de fa teneur en oxygéne de I'atmosphére qui imprégne te mé~. 11 ~ afors arriver que
des produíts; sulfurés volutifs proyenant d*une combustian incompiéte se dégagent de la rna&se el soient cins¡ perdus pour I*analyse.
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2) par gravité sur un tampon de papier-filtre préporé á partir d'un papier sans cendres,
lavé deux fois á l'acide.

Laver le filtre avec de l'ecu chaude (60 OC-70 OC) en utilisant le minimum d'ecu, jusqu'á
ce que les derniers 20 mi des eaux de lavage ne donnent plus qu'une foible opalescence avec
une solution de nitrcite d'orgent.

Placer le papier-filtre humide dens un creuset de silice ou de platine préalablement calciné
et taré a 0,1 mg prés.

Introcluire le tout dens le four d moufle pendant 15 minutes a 800 oC 25 oC. Sortir du
f0ur, laisser refroidir au dessiccefeur peser á 0,1 mg prés.

6.3 Essoi ¿ blanc

Effectuer un essai ?í blanc dens les memes conditions que l'essei proprement dit, mais sans
prise d'essai. Ajouter 10 m1 de solution étalon de sulfate de potassium (3.6) au filtrat avent
d'ojouter le rouge de méthyle (3.7). La masse, de sulfate de baryum obtenue au cours de ce-t
essaii diminuée de la masse de sulfale de baryum correspondont ú la solution étalon de suffate
ajoutée sera déduite de celle obtenue lors de la détermination.

7. EXPRESSION DES RÉSULTATS

7.1 Mode de calícul

La teneur en soufre présent dens le combustible unalysé. exprirnée en pourcentage en masse
par rapport au produit « sec a ¡'air » est donnée por I'expression

13,74(m, - M2 + 0,008)
MO

La teneur en soufre présent dens le combustible anolysé, exprirnée en pourcentage en
masse par rapport au produit sec est donnée por I'expression

S =
13,74(m, - m2 + 0,008) - 100

% 100 - h

oú

mo est la mosse en grummes, de la prise d'essei,

m, est la masse en grammet, du sulfate de baryum trouvée, dans l*essni proprement dit,

m., es¡ la masse en grammes, du sulfote de bary= trouvée dans l'essei a blanc,

h est l'humidité de l'échantillon « sec 8 l'air »,

masse Gtornique du soufre
1 3,74 x 100

masse moluire du sulfote de baryum
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7.2 Fidélité

Difrérences maximales acceptables
entre résultats obtenus

Répétabilité Reproductibilité

Soufre 0,05 % en valeur obsofue 0,10 % en valeur absolue

8. PROCÉS-VERBAL D'F-SSAI

Le procés-verbal d essoi doit, outre les résultuts, mentionner la méthode utilisée (référence
á la présente norme), toutes. ¡es conditions de Pessei et tous les détaifs opératoires non prévus
dens la norme ou facultatifs cinsi que tous les incidents susceptibles d'avoir 029i sur les réSuít<It5.
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ANNEXE

NOTES

1. Peser un total de 4 g de mélenge Eschka (3.1) e¡ prélever les portions de,0,5 g et 1 g nécessaires aux
couches du fond et du dessus. A cet effet, il est commode d'étalonner un petitAube de verre pour chaque
fournée de mélange Eschka, de fagon á prélever soit 0,5 g, soit 1 g sarís peser. La couche inférieure de
mélange Eschke sous le mélange de chorbon diminue l'attaque sur lo surfoce de la porceloine el rend Pex-
traction du sulfate par Peau chaude compléte, méme si la surface est attaquée.

2. On évite la fissuration des �reusets de porcelaine en les refroídi
*
ssant lentement ; pour celo, on peut

les introduire dGns des supports construits en briques réfractaires légéres et poreuses, dés qu*ils sont retirés
du moufle.

3. Un papier-filtre de texture moyenne, deux fois lavé a Pacide, ou un tompon de popier-filtre, est
recommendé pour réaliser une filtrotion repide.

- Pour préparer le tampon de papier-filtre, agiter dans un flacon, ovec de Pecu distillée, des coupures
d'environ 1 cm2 de surface de papier-filtre deux fois- lavé á l'acide, jusqu'a ce que le popier soit complitte-
ment désagrégé.

Placer une ploque perforée en porceluine de 2,5 cm de diamétre dans un entonnoir de 7,5 cm, fermer
la tige de l'entonnoir avec le doigt et ejouter de l'eau distillée pour remplir ki tige et couvrir la plaque.
Déposer sur la ploque suffisamment de pulpe pour constituer un tempon de 5 mm d'épaisseur et Pégaliser
avec une baquette de verre á bout plat. Laisser écouler l'excés d'eau en enlevant te doigt de la tige et lasser
légérement ¡e tompon sur les bords avec la baquette ¿le verre, lorsque Pécoulement d'ecuí cesse. Un levage
final á Peciu rend le filtre propre á étre utilisé.

4. 11 a été démontré qu'on peut récupérer la totolité de sulfate de baryum por filtration aprés 30 minutes
dens les conditíons décrites, c'est-<I-dire, en présence d'ocide chiorhydrique de concentration environ
0,05 N et d'un grand excIs d'ions baryum. Dons ces conditons, le précipité de sulfate de baryum devroit se
déposer au cours des 30 minutes d'cttente.

S. Checune des technIques l), ciu 2) du paragrephe 6.12 permel une filtration repide. Les précautions
sulvantes doivent étre observées

1) Plier soignéusement un filtre rond pour l'adopter a Pentonnoir de maniére que la tige reste
pleine de liquide.

2) Aprés avoir mis le tompon de popier-filtre dens le creuset, essuyer Pentonnoir successivement
avec deux moitiés d'un cercle de popier-filtre sans cendres et Incinérer ensemble le tampon et
le papier.



COMBUSTIBLES SOLIDES N F
eNORME FRANCA# Détermination du point de fusibifit, M03-011des cendres Septembre 1945

cx AVANT-1PROPOS

La fusibilité des cendres d'un combustible est i la fois Fune des caracréristiques les plus tuiles i
�con'naitre et l'une de.celles dont la-définition présente le plus de difficultés.E

CL Sur Putilité de cette notion : lVest certain que Pindustrie de la carbonisation, les chauffeurs de loco-.
motives. ceux des grands foyers industriels, comme ceux des gazogénes fixes ou mobiles - pour ne citer
que quelques exemples -ont le plusgrand intérét �á posséder une connaissance aussi parfaite que possible

¡'a ance'des difficultés de ¡a tenue au feu des combustiblesdu phénoméne de fusion, afín d'étre prévenus a y
, 'ils ont á utHiser.g qu

oz Sur la difficulté de la définition fl importe de souligner que 4es phénoménes de fusion n'ont pas le

jü
caractére simple de ¡a fusion des corps pur\pour lesqueis le passage de la phase solide 1 la phase liquide,

C dans des con.ditions extérieures données. 5 frectue. en général á une température bien déterminée qui
demeure constante tant que les deux bases coexistent. 11 ne saurait donc étre question, ici, d'une tempé-> p
rature de fusion telle que la définissent ¡es physiciens. 11 s*agit d'une transformation progressive, díte fusion
piteuse, pouvant s'étendre sur plusieurs centaine< de degrés,

0
On comprend donc que ¡es ré-sultats expérimentaux concernant la fusion des cendres soient sous la

dépendabce directe du -mode opératoire utilisé-
cs

¡l a pa'ru nécessairé á la Commission* Généraie des Combustibles Solides de fixer -deux modes opéra-
o. toires distincts correspondant chacun á des applications particuliéres. Ces deux modes opératoires fonr,

respectivement, I*objet des normes-M03-011 et M03-012- Les observations qui suivent ont pour buz de
définir, dans la mesure du possible, ¡e champ d'application de- chacune de ces deux normes.

A) Pour satisfaire aux hesoins ordinaires de la pratique industrielle et'commerciale. fl est apparu
suffisant, dans bien des cas, d'envisager une caractéristique simple, de caractére CONVENTIONNEL.
fournissant une indication sornmaire au point de vue des conditions d'application des combustibles et se

< traduisant par un seul nombre : le définition et ¡a mesure de cette caractéristique font I"objet de la norme
M 03-011.

B) Mais pour-certaines industries et pour certaínes applications fl est souvent nécessaire d'avoir une
figuration plus compléte du phénoméne de fusion; on est afors amené i représenter ce phénoméne par
une- Gourbe qui donne. en fonction de la température et dans des conditions d'échauffem'ent bien déter-
minées. une représentation concréte du passag1 progressif des cendres de 1*¿tat solide i l'éta*t liquide,
passage quí peut présenter des-particularités Intéresísantes i connaítre. La norme M03-012 a pour objet

E de fixer les régles d*établissement de ces courbes.a
ll? On ne devra pas perdre de vue - que¡ que soit d'ailleurs le sens plus ou moins précis que l'¿n donne

aux expressions « point de fusibilité » et « courbe de fusibilité » - que le fait de préparer des cendres
Z et de les broyer finement, afín de les rendre homogénes avanr d'opérer feur fusion míodifíe leurs propriétés,

souvent de'fagon appréciable, particuliérement celles qui se rapportent á la fusibilité. 11 est rappelé que.
pour toutes les méthodes sans distinction, les résultats ne peuvent avoir qu*une valeur relative et conven

r4 tionnelle; la preuve en est qu'en modifiant les conditions de ¡'un ou l'autre essai on modifíe aussi les résul-
tats obtenus.

Cette observation justifie la rigucur de la normalísation des essaís, elle impose en outre, de faSon
absolue, la nécessité de préciser. par l*indication du numéro de la norme, le mode opératoire employé ou.
-envisagé lorsqu'on parle de « fusibilité des cendres ».

11 appartient aux usagers des cornbustibles cu aux constructeurs d'appareits de combustion
de choisir eux-mémes entre la méthode M 03-011 et la méthode M 03-012, et de préciser ce choix
toutes les fois que cela est nécessaire, spécialement pour des essais de réception 0u des contrats
de fournitures.

A. OBJET DE LA NORME

La présente norme a pour objet la définition et la détermination du point de fusíbilité des cendres
des combustibles solides.

Homoloquée

le 30 Septembre 194

3160.9-45



B. DÉFINITION

On appelle, par convention, « point de fusibilité des cendres d'un combustible solide » la
température atteinte par une éprouvette de cendres au moment oú elle accuse un certain degré de défor-
mation. au cours de son échauffement progresslf dans des conditions dérerminées et conventionneiles,
faisant Fobjet de la présente norme.

C. - PRINIZIPE DE LA MÉTHODE f

On observe I'i nfléchissement des pyramides de cendres au cours de leur échauffement progressif
au four 1 moulle et on note.la température correspondant i Pabaissement du sommet de la pyramide
i la moitié de la hauteur primitive.

D. ECHANTILLON

Préparer les pyramides au moyen de Véchantilion final obtenu comme ii est dit ¡u chapitre 1 b de
¡a norme M03-001,* c'est-1-dire passant au tamis de 0,2 mm de vide entre fi1s (tamis module 24.
Norme X11-SO1--

E. APPAREILLAGE

1. - Moyens' de broyage courants.
2. - Tamis module 24. Norme X11-501.
3. Four 1 mouffle ou i soie pouvant atteindre unetempérature de 825o 20o (pour incinération).
4. Capsuies plates en porcelaine ou en terre réfractáire pouvant contenir envi on 100 grammes

de combustible Oulvérisé.
Four á moufle pouvant atteindre une température de 15000 en atmosphére modérément

réductrice et muni d'une porte avec regard permettant I'observation des pyramides.
6.. -.Pyrométre optique i disparition de filament.
7. - Moule á éprouvettes permettant la confection de pyramides ayant les caractéristiques c¡-aprés .
Tronc de pyramide triangulaire ¡.bases équilatérales ayant une face perpendiculaire au plan de la iigrande base.

Longueurs des c4tés de base , grande base ......................... 8 millimétres
/ petite base ... ....................... 3 millimétres

Hauteur entre- bases .............................................. 30 millimétres

F. MODE OPÉRATOIRE

Incínérer dans une ou plusieurs capsules la quantité de charbon nécessaire pour obtenir 8 i 10 gr-
de cendres. Vassurerayant de mettre fin i l*incinération qu*il ne reste plus aucune trace visible de carbone
imbrúlé dans les cendres.

Humecter d'eau, ou, si ¿est inifispensable, d'un liant exempt de cendres (solution aqueuse 1 10
de gomme arabique, de dextrine ou d'arnidon soluble). jusqu'á obtention d'une pite consistante.,intro-
duire cette pite dans te moule en Interposant des feuilies de papier entre la matiére et ¡es parois du moute.
Démouler et laisser sécher i l'étuve i 100-110-.

Placer les pyramides verticalement sur une plaquette réfractaire en ¡es fixant au mo en d*une boulliie íy
de ciment réfractalre.

Introduire i froid la plaquette portant les.pyr-amides dans le four d'essai; férmer la porte munie d'un
regard de visée, allumer le four et chauffer rapidement jusqu'! 7000 puis élever lentement la température
i raison de 100 environ par . minute. -Quand ¡a partie supérieure de la pyramide commence i. 5,incliner
ramener la vitesse de montée en température i S- environ par minute.

Viser la pyramide en óbservation au moyen du pyrométre optique. Noter la température Indiquée
par celui-ci au moment oú le sommet de la pyramide s'est abaissé jusqu'! la moitié de la hauteur primitive
de la pyramide. Cette tempérzture, exprirnée en degrés centigrades. est prise, par convention. comme
« point de fusibilité » des cendres.

Homoioguée sous I'indice 1311-5.
(*0) Homoloquée sous ¡*indica M6-1.

Ces dírnensions sont calles des cónes SEGER.



Observatíons.

1. -'Sauf mention contraire, effectuer la décermination du point de fusibilité des cendres en atmos-
phére « modérément réductrice ». Cette atmosphére est réalisée naturellement dans la plupart des fours
i gaz, gríce á la présence de gaz de combustion due i l'imparfaite étanchéité des moufles. Si le four utilisé
ne. réalisait pas de ¡u¡-méme la condition d'atmosphére ci-dessus indiquée (cas des foufs électriques par
exemple). y suppléer par l'injection dans le moufle d*une petite quantité de gaz de ville*.

2. - 11 arrive parfois qu*avant de sInfléchir la pyramide se' contracte en restant géométriquement
semblable á elle-mérne. Dans ce cas, considérer comme « hauteur primitive » de la pyramide ta hauteur
au moment -du début du fléchissement.

G. PRÉCESION ET CALCUL DES RÉSULTATS

la. Effecruen sur chaque échantifion deux déterminations au moins.
51 les résultats obtenus ne différent pas ]'un de l'autre de plus de 50*. prendre pour, valeur définítive

leur moyenne arithrnétique arrondie au multiple de 5 le plus voisin.
20 Deux réstilcats donnés par deux laboratoires dilférents seront réputés� concor�ants quand fis ne

différeront pas de plus de - 60o.

H. PROCÉS-VERBAL WESSAIS

Mentionner dans le procés-verbal d'essais,outre les résultats ¿I-dessus, toutes les condidons de f*essal
et tous les détalis. opératofres facultatifs ou non prévus dans la norme et susceptibles d'avoir agi sur ¡es
résultats. préciser notamment, la nature de l'atmosphére régnant dans le four au cours de I'opération, si
cette atmosphére n'étalt pas jugée ntodérément réductrice.

CI, ANNEXE

Sauf stipulations contraires, fl est reconnmandé de se conformer aux prescriptions su¡-
vantes:

la Vécart: opératoire maximum, (:±: 30-) jouera en faveur du fournisseur. En conséquence, les clauses
du marché seront considérées comme remplies si le chiffre prévu par les spécifications Techniques etIle
résultat définitif ne dilférent pas de plus de 30o.

2o En cas de contestation, ¡e résultat définitif sera celui du laboratoire arbitre ou, éventuellement la
moyenne arrondie au multiple de 5 ¿e -plus voisin des résulcats concordants des laboratoires arbitre lo

3,, Dans le casí oú le marché prévoit une tolérance sur le point de fusibilité des cendres, cetteltolé-
rance s aloutera i Pécart opératoire maximum ci-dessus défini 300) et ne sera pas considérée comme
se s.uperposant á M.
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NORME FRANO;AISE Dátermination des courbes de M03-012fusibilité des cendres Septembre 1945

< AVANT-PROPOS

La fusibilité des cendres d'un combustible est k la fois Pune de caractéristiques 4es plus utiles a
E connaitre et ¡'une de celles dont la définition présente le -plus de difficultés.
CL Sur I*utilité de cette notion: ti est certain que I'Industriede la carbonisacion, les chauffeurs de íoco-

motives,-re
.
ux des grands foyer%. Industrieis, -comme ceux des Zazogénes fixescu

1
mobiles - pour ne citer

que quelques exemples - ont le plus grand ]ntérét ii posséder une con~ance aussi parfalte que poníble
-0 du phénom1ne de fusion,afín d'étre prévenús 1 Tavance des difficultés de la tenue au feu des combustibles

qu*iis 4nt 1 utiliser.

-Sur la difficulté de la défonition :11 Impor;e de souligner que ¡es phénoménes; de fusíon des cendres
nont pas ¡e caractére simple de la fusion des corps purs, pour lesqueis le pamge de la phasesolíde i la phase
Aiquide. dans des conditions extérleures données, s'effe ue général i úne température biendétermínéect eá
qui demeure constante tant que les deux phases coexistent. 11 ne sauraft donc étre question, *id, d'une

-U température de hysidens. lf"s*agit d!une transformation progressive,'fusion telle- que la définissent les -pi
dite fusion. píteuse, pouvant sétendre sur plusieurs centaines de degrés.

0
n

!> On comprend done que les résultats expérime taux concernant la fusion des cendres soient sous la
dépendance, directe du mode opératoire utilisé-

11 a paru 4écessalre i la Commission Généraie des Combustibles Solides de fixer deux modes opé-
ratoires distincts: correspondant chacun i des applications particuliéres. Ces deux modes; opératoires font,

u respectivement, l'objet des normes M03-011 et M03-012. Les observations qui suivent oni pour bur de
définir, dans la mesure du possible, le champ Wapplication de chacune de ces deux normes.

aux besoins ordinaires de la pratique industrielie et- commerciale, ii est apparuA) Pour satisfaire
q 'ii estsuffisant.dans biendes cas, d'envisager une caractéristique simple, de caractére CONVENTlONNELu
fournissant une indication sommaire au. point de vue des conditions d'application des combustibles ex se
traduisant par un seul nombre : la définition et la mesure de cette caractéristique font l'c›blet de la norme
M03-011.

B) Mais pour certaines industries et pour certaines applications ii est souvenz nécessaire d*ayoiru une figuration compiéte du phénoméne de fusion; on esí alors amené 1 représenter ce phénoméne par5:
une courbe.qui donne, en fonction de la itempérature et ídans des conditions d'échauffernent bien déter-
minées, une représentation concréte du passage progressif des.-cendres; de I'état s9lide i l'état liquide,

Él -012passage qui peut présenter des particularités intéressantes a connaltre. La norme M03 a pour o*t
0 de fixer les régles d'établissement de ces courbes.G

On ne devra pas perdre de vue - que¡ que soit d'affleurs le sens pius ou moins précis que I'on donne
0 aux expressions « point de fusIblilté » et « courbe de fuz-ibilité »-que le falt de préparer des cendres etz de les broyer finement� afín de les rendre homogénes; avant d'opérer feur fusion modifie leurs propriétés,
0= souvent de.fagon appréciable, particuliérement celles qui se rapportent 1 la fusibifité- 11 est. rappelé que,

pour toutes —les méthodes sans distinction, les résultats ne peuvent avoir qu'une valeur relative et conven-
tionnelle; Ia'preúve en est «en modifiant les conditions de ]'un ou l'autre essai on modifie aussi les résul-
tats obtenus.

Cette observation justifie la r
'
igueur de la normalisation des essais, elle Impose en outre, de fagon

« absolue, la nécessité de préciser, par l*indication du numéro de la norme, le mode opératoire employé 0u
envisagé lórsq;j*on parle de « fusibilité des cendres ».

11 apípartient-aux usagers des combustibles ou aux constructeursd'appareilz de-combustion
de choisir eux-mimes entre la méthode M 03-01111 et la méthode M03-012 et de préciser ce choix
toutes les fois que cela est nécessaire, spécialement pour des essais de iréception <>íu des contrats
de fou�nitures.-

A.7_ OBJET DE LA NORME

La présente norme a pour objet d'établir une représentarion compiéte du phénoméne de fusion des
cendres, d'une part en atmosphére oxydante, d'autre parc en atmosphére réductrice.

Homoloquée
le 30 Septembm 19-4-5
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B. - PRINCIPE DE LA MÉTHODE

La méthode consiste i observen la variation de hauteur d'une petite pyramide de cendres finement
broyées puis aggiomérées , baignant dans une atmosphére gazeuse déterminée et qué I'on chauffe dans un
four dont la température monte i une cadente réguliére.

Le résultat de ces observations est encuite traduit en courbes , sur lesquelles on porte en fonction de
.la température les valeurs successives de la hauteur des pyramides de cendres.

j

I _ C. -.DÉFINITION

te point de fusibi¡ité conventionnel est défini par la température qui, sur la courbe établié pour
1'essal en atmosphére réductrice correspond-i r'affaissement i mi-hauteur de la pyramide de cendres.

La fusibilité des cendres est définie_ par ¡'ensemble des deux courbes de fusion obtenues par la pro
sente méthode..

D. - APPAREILLAGE

la Fours -: un four pouvant cal ciner Íes cendres i 825- f 20,�.
un four á fondre les pyramides de cendres. ,

Ce deuxiéme four doit permettre une montée en température qui puisse étre régléé á cadente
lente : 2,5 ou 10,1 par minuta.

La- température maxima doit atteindre aisément 14500.

Prendre toutes dispositions pour que la nature de I'atmosphére du moufle ne puisse étre modifiée
accidentellement pendant 1'essai.

2* Production des atmosphéres dans le four á fondre les cendres.

Oxydante.: Par envoi d 'air dont la réguiarité de débit est contralée.

Réductrice- - Par envol d 'un mélange de gaz comportant entre 30 %, et 70 ió en volume de gaz
réducteurs (anhydride carbonique et hydrogéne). (Voir en annexe te contrbie de la réalisation de I'atmo
sphére dite réductrice par rapport á l'oxyde de fer).

Le débit de ces deux courants gazeux est de 1'ordre de 25 litres par heure et par centimétre erré
de section ouverte du moufle dans ¡e cás d'un four i flamme; volumes rapportés á 00 et 760 mm de
mercure. -

3o Mouse á éprouvettes..
La pyramide choisie a une hauteur aussi faible que possible pour les motifs ci-aprés

a) L'échantillon moyen envoyé áu laboratoire étant petit et la teneur en cendres d'un combustible
usuel étant de I'ordre de 10 %, la quantité de cendres disponible ne permettralt pis le plus.souven de
fabriquen pour chaque combustible ¡es quatre pyramides qu'il faut toujou rs prévoir , si leurs dimensions

• étalent trop grandes. -
b) Plus une pyrainide est petíte . plus vite sa masse entiére prend la température du four-

c) La hauteur de 12 mm permet d'utiliser, avec une lunette i grossissement 10. ¡e champ visuel
total de l'opérateur. _ '

d) Sur une pyramide . I'observation des premiers symptómes de fusion et de gonflement, qui en est
souvent la conséquence, est plus sensible que sur-un cylindre.

Le moule do¡¡ permettre la confection d'éprouvettes ayant les caractéristiques sulvantes : Tronc
pyramide i bases paralléles . Ces bases sont des mangles rectangles isocéles dont les c6tés de 1'angle droit
ont respectivement 6 mm et 2 mm.

L'aréte passant par les sommets des angles droiu, perpendiculaire aux bases, a 12 mm : dans le four
cette aréte dolt étre verticale. '

40 Lunette á grossissement = -
Le grossissement de la lunette doit étre de 8 1 10; le micrométre gradué de 0,2 en 0,2 mm et ¡e

chame permettre la visée totale de la pyramide.
Employer des verres de couleur viólette á partir de 1000.

1 5', Pyrométres. -
!a mesure exacte des températures étant la base de la méthode , il est indispensable d'utiliser deux

pyrométres qui se contrólent I'un I'autre par exemple
j a) Canne pyrométrique (type coupie Le Chatelier), en platine - platine rhodié, placée au voisinage
j de la montre á étudier.

4.i



b) Lunette 1 dispartion de filament ávee hacterle d'aecumulaceurs permemnt de falre des mesures
avec une précision de --L

E. - MODE OPÉRATOIRE
Obtenir les cendres suivant ¡es prescripcions de la norme M03-003*.
Broyer les cendres au mortier d'agate 1 l'état de poudre% impalpable pour réaliser un mélange aussi

homogéne que possible des différents constituants qui sont appelés i réagir les uns sur les autres áu cours;
de la fusiori; la poudre obtenue cloic passer entiérement au tamís module 17, ¿'est-i-dire d*ouverture Inté-
fleure de rpaílles égale i 0.04 mm (norme X1 1-5 01) (1)**.

Humecter la poudre de cendre d'une so
'
lution aqueuse á. 10 111, de gornme_arabiqwe ou ¡de dé~ne

éxempte de cendres- jusquá vbtention d'une -páte consistante; labriquer quatre troncs de -pyr-4tn.lde de
14 mm de-flauteur.

Lts idémouier tt ¡es sécher, puis ks tailler sur la toile émeri pour étre ranenées; ¡L la hauteur zype
de 12 mm.

Poser les Pyramídes surOes fromages réfractalres sans aucun coufis (2).
JAtroduire —les fromagas dans ¡e fcwr;* puis y envoyer céiul des deux couranu gazéwx cholsit.
-Lá lectuté.de! P~tres; doit donher'<Ii!,« teMpérátufes; ne s'é¿attant pat dé plus de 100.-
Chauffer ¡e four rapidement- jysqu1 -7000 (3). puis lentement et régubérement ensulte, 1 une

cadence de So par minut¿ La duráe d'expérience est de trois.A quatre heures
Effectuer les vísées tous les 25o i partir de 750a.
Relever ¡es hauteun des pyramides et les noter en millimétres; avec"une seule décimale.

-F. - EXPRESSION DES RESULTATS
Traduire les hauteUrt p'ár déux tóu¿bet. U-he pour thaque atmóspfiére.
Potter

En tLbstisse, Jes températures de Ma 115 000- échélle de 2,ctn par 100*.
tñ órdonnéé, ¡el háuteurs dé la pyrafflide eb éthelle de 1 ú cm. Pibur la hauteur tc>tlle.

Dans le cas *ú cl'autres écheiles seraient adoptées. le mime rapport entre ¡es deux.échelles es'% obli-
gatoire.

G. PRÉCISION
Pour deux pyramides préparées dans les mimes conditions et o.b-servées dans un mime Mboratoi re,

les courbes sont cionoordantes al efles se sw"rposent ii 1 0o prés.�
fimr de¡ pyftvñide-t ptépítétt daos des laboratoires difféfeftt!s en provenánte d*wn fhénie tebarítillon

de charbon, mais pour lesquelies la calcination, le broyage, te ilant, la forme del pyramidel, la tadente de
1 pe posa es,montée*entempérature'e&..fle sont pas parfaitementidentiques, les courbel nesont pas su r b1

mais d'allures identiques et les points caractéristiques corresponclant &u début de fuslon sont figurés aux
mimes températures, aux e�reurs de pyrométrie prés.

PROCÉS-VERBAL
Outre les courbes, menciónner aussi -dans le procks-verbal d'essaí toutes les conditions de l*essai eí,

tous les détalis opéiratbItts facultatift íbú nón prévul dank la fibrrne et lutaptibles cravoíf agi sur le résultat.

COMMENTAIRES
lo Au ¿ours du chauffáge on observe j usqu'i 700o une calcination du llant parfois accompagnée d*une

légére di.latatlon (1
La pyramide se cbhmcce *fisulte de 10 1 20 % ayant que ses po-tlU graim ne z'aggl<>rñérent pour

former une masse dont les éléments constituants sont étroitement soudés les *M aux autres.
Puls le premier phénoméne de fusion apparaft et la pyramide commence isedéformer: élle sarrondit,

s'affaísseet parfois se gonfle. kile prend enfin la forme d'ufié gourte spbtrique et par%¡¡ tIPIdérbent s'étale
et

(0) Homoloquée sous I*índice IB 11-6.
Honmieguée ~ CIndice M6-1,

(1) Cette grande finene de la cendre facifite en outre la iabrication de La pyrimide et d~ au feu des rélultax5 plují
comparaWes entre cux. tandis que la pir4néñcé dégFáins dé cendrés hbh broyés surt-óLiz lu somñwa dé ¡a Pyraffliae p~M pro-
voquer des erreurs de m.esumi.

(2) Certains coulis peuvent fondre avant la pyramide e& devenir ainsi une causc d'errcuM
(3) Dans ¡e caz des combustibles v4étaux. on peut étra amené á abaisser á 500- enviren ¡a tempérazare de caJdnztjon.
(4) 11 y'x ¿otíc intérit 1 cinciver dan% une mime atmotphére la fusion des pyrame'dés'pro~% de píusieijh charbons.
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20 les courbes de fusion sont-d'alture-assez "variables, Tnais se raménent i t.rois types principaux
de cendres 1, fijil. (1)

10C) . .............

7yf'* Tr.p TYP*i Z

o.. -900.- l Ceo 1100 -900 1000 1x>0 1200 ACC0 1100 1200 1300 lir0o

1. �.~:Fusion Tapide, lsj'étendant sur -une échelle de �25«, !'10
fi. - Gontlement;*puis uston lente s'étendant süir 2.0 0,, ¡L 3000.',
M. - Fusion comploice.

ANNEXE

Productíon et contróle de l'atmosphire réductrice-

L'atmosphére- réducerice est réalisée 1 partir d*un mélange d'oxyde de carbone ou d'hydrogéne er
de vapeur d'eau. L'oxyde de carbone et Phydrogéne sont: considérés comme gaz réducteurs; la vapeur
d*eau comme gaz oxydant. Vatmosphére dite réductrice comporte un mélange en volume de 50,% d'anhy-
dride carbonique ou d'hydrogéne, et de 50 % de vapeur d'eau. La tolérance du mélange est de :f- 20 %.
¿est-1-dire que la proporcion des gaz réducteurs'(anhydride carbonique et bydrogéne) peut osciller de
30 1 70%.

Le schéma annexé donne i titre Indicatif la disposition adoptée pour la production de cette atmo-
sphére.

La simple. observation du fhermométre placé dans* ¡e mélangear permet de connaitre le pourcentage
de gaz réducceur. En effet la presslon partielle de la vapeur d'eau est fonctionsculement.de ¡a température

—dans le m de. gaz saturé. -
Pour une preision totale de 760 mm de mercure -la proportion �e 30% de gaz réducteur sera

iobtenue pour une pressWn partielle de la vapeor d*eau de
so

1,033. x �- - 0,516 kilogramme polds par cm2 so
*
it 0.51.6 x 0,98 hpz*100

et la température correspondante sera álo.'
-Pdur 70 0. de giz iéducteur. la pression partielle de la vapear d'eau tombera i%

30
1,033 x -�- -"0,310 kilogramme po1ds par cm2 soit 0,310 x 0,98 hpz. 00

et la. températuredu mélange 1 69,1.
po,ur 30 % de gaz réducteur, la pirassion pártielie de la vapeür d"eÍaiu*sMévera i.:

70
——1,033. i<--.=i..jO,721kliogramme po1ds par cm2soit.0.723 x 0,98 hpz100

et la température du mélange 1 90a.
La.toférance d *e 20 % rend don,.c ce contróle trés* facíle.
Nota. - Si l'on déstre pour plusde simplicité utilise� le gaz d'éciairage. la températuredu mélange

gaz d'édafrage et vapeur d'eau dolt étre augmentée au fur et 1 mesure de la -montée en température pour
tenir compte de la décomposition des carbures contenus dans cejaz.

La température du mélange qui reste de 81* environ en dessous`de 1000-, en montée progressi-
yement jusque vers 87* pour la température de 1 450a.dans le'four.

(1) Des courbez d,~ sont* reprodukw.'i ¡¡tre dómmentalres 1 k píanche'fi.*
E*unM Ugale"�=-Ia pléze, un Miagrainme po1ds par"centjmd!tm carrém égal 1 0,98 hea*j¡&m
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a Arrivée du gaz,
b Flacoh harbotteur formantí lóúpipé et pérmettant dePLANCHE 1 vérifier.le déblt de gáz.

Chátidlére�servant k lí vaporitation de Veau.PRODUCTION DE c
g Niveau d'eau..;

RÉDUCTRICE k Tube dé'quártx déboucha'nt dans li mount.
M Mél.ingeur.

(k titre lndic2tlf) n Retotit de Veau condens'ée.*
t- Thermométre dont la tempériture donne la composition

d,u mélange.

b

0
w

0
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PLANCHE. 11

EXEMPLES DE COURBES D'ESSAIS RÉELS
(i titre documentaire)

A- Atmosphére oxydante
Hauteur de la pyramide B - Atmospilére réductríce
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OBJET

La présente norme a pour objer de décríre une méthode de dosage de Fazote dans certaíns
combustibles minéraux solides. Deux procédés sont utilisés :

- dans la plupart des cas on utilise la méthode dite Klelclahi semi-micrométrique qui est plus
rapide,

- lorsque I'échantilion est susceptible de présenter un caractére d'hétérogénéité, on utilise
la méthode dite Kleidahi macrométrique.

2 DOMAINE D*APPLICATION

2-1 On peut utíliser indifféremment les deux procédés avec les houilles. anthracites. semi-cokes
et aggiomérés 1 base de bouille ou d'anthracite parce que dans de teis combustibles ¡'azote se
trouve réparti d'une rnaniére assez uniforme. Ces deux procédés, teis qu'ils sont décrits, ne s'ap-
pliquent pas aux colkes. w i

2.2 Dans certains lignites, lla teneur en azote varle dans les différentes couches du gisement et les
difficuités d'échantilionnage font ci0l n*est pas recomman,dé d'employer une méchode semi-
micrométrique qui utilise un échantillon de 0,1 g seulement, de sorte que pour de te¡$ lignites
stratifiés 11 est recommandé d'utiliser ¡a méthode Klelclahíl macrométrique qui utifise un échantilion
de 1 g.

3 PRINCIPE

L'azote est minéralisé par chauffage avec de l'acide sulfurique concentré en présence d'un
mélange catalyseur et transformé en sulfate d'ammonjum.

Méthode semi-micrométrique

Cammoniac. libéré par distillation en milleu alcalin et entrainement 1 la vapeur d'eau, est
absorbé par de l'acide borique et dosé par titrage au moyen de l'acide sulfurique.

3.2, Méthode macrométrique

L'ammonlac, llibéré par distillation en milleu alcalin, est absorbé par de I*acide sulfurique;.
l'acide en excés est titré i Valde d'hydroxycJe de sodium ou de potassium.

4 APPAREILLAGE

11 comprend essentiellement
- Une balance permettant de peser 1 0,1 rng prés,
- un balion d'attaque (décrit en annexe) de 45 mi de capacité pour la méchode semi-micro-

métrique et un matras de 200 1 500 mi pour la méthode macrométrique. Le matras cloit
étre muni d'un dispositif convenable permettant d'obturer Vorifíce du col : boule en verre
soufflé par exemple reposant librement sur le col (diamétre intérieur du. col 2 1 3 cm,
longucur 20 cm).
une rampe d*attaque i chauffage électrique ou au gaz permettant d'opérer avec plusleurs
balions ou matras placés de maniére 1 étre Inclinés d'environ 3 So sur la verticale.
un ballon 1 distiller de 150 mi de capacité pour ¡a méthode semi-micrométrique et de
1.000 mi pour la méthode macrornétrique.
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un apparefl i distiller est décrit en annexe page 7.
L'appareil i distiller doit étre condicionné en faisant passer de la vapeur dans l'appareil
pendant trente minutes avant de commencer une série de distillacions. 11 n*est pas nécessaire,
néanmoins, de le faire entre chaque distillation de la sérje.
une burette graduée de 10 mi permettant d'apprécier 0. 05 mi (NF B 3 5-3 01 classe A).

5 RÉACTIFS

Utiliser uniquement des réactifs de qualité « pour analyse » et de I'eau distillée ou déminéralisée.
Réactifs communs aux méthodes semi-micrométrique et macrométrique

1 - Suffate de potassium anhycfre.
2, - Poucire de séiénium.
3 - Sulfate mercurique.
4 - Mélange catalyseur, composé en masse de

32 parties de sulface de potassium (1)
1 partie de- poucire de séiénium (2)
5 parties de sulfate mercurique (3)

Broyer les réactifs indiqués ci-dessus dans un mortier et les mélanger soigneusement.
S' - Saccharose.
6 - Acide. sulfurique (p.,, - 1,84 g/mi).
7 -.. Solution d'hydroxycfe de sodium 1 40 % (masselvolume).
Dissoudre 400 g d'hydroxyde de sodium dans de f*eau et diluer 1 1 litre.
8 - Hycfroxycfe de sodium en solution sulfurée.
Dissoudre 20 g de sulfúre de sodium (Na 2 S. 9 H 20) dans de f'eau. diluerá 50 mi, ajouter 600 mí

de solution d'hycfroxyde de sodium (7) et homogénéiser.
9 - Acide sulfurique. environ 0,1 N.
Réactifs particufiers i la mérhode semi-micrométrique
10 - Acide sulfurique. 0,01 N.
11 - Solution saturée d'acide borique.
Dissoudre 60 g d'acide boríque dans 1 litre d'eau chaude. laisser refroidir e£ reposer pendant

trois jours avant de décanter la solution ciariflée.
12 - Solution d'indicateur mixte.

Solution A. - Dissoudre 0.125 g d'ortho-carboxybenzéne azodiméthy1 aniline (rouge de
méthyle) dans 60 mi d'éthanol et diluer á 100 mi avec de f*eau.

Solution B. - Dissoudre 0,083 g.de chIorure de 3 : 7 bis diméthyi aminophénothiazine (bleu
de méthyléne) dans 100 mi d'éthanol. Conserver dans une bouteille de verre
foncéi Mélanger un volume de la solution A et un volume de la solution B et ne
pas utiliser la sofution ainsi obtenue plus d'une semaine.

Réactifs particuliers á la méthode macrométrisque
.13 - Solution d'hydroxyde de sodium 0,1 N

0u
14- Solution d'hydroxyde de potasslum 0,1 N.
15 - Indicateur en solution de rbuge de méthyle.
Dissoucire 0. 125 g d'ortho carboxybenzéne azodiméthyl anifine (rouge de méthyle) dans

50 mi d'éthanol.
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6 MODE OPÉRATOIRE

6.1 Méthode semi-micrométrique

6.11 Essoi ¿ blanc

Procéder á un essai á blanc exactement de la méme maniére qu'un essai ordinaire (voir 6.1 2)
mais en utilisant 0,1 g de saccharose (5) au lieu du combustible.

6.12 Essoi sur un áchantillon de combustíble

Préparation de Péchantillon
Avant de commencer le dosage, homogénéiser pendant une minute au moins, de préférence

par moyen mécanique. Péchantillon de combustible « sec i l'air » broyé pour passer au tamis de
0,2. mm d'ouverture de mailles..

Minéralisation du combustible
Peser 0. 10 g environ de I'échantilion i 0, 1 rng prés et l*introduire dans le balion d'attaque,

ajouter 2, 0 g de mélange catalyseur (4) et agiter- pour mélanger. Ajouter 4 mi d*acide sulfurique (6)
et mélanger á nouveau.

Porter á Pébullítion le- mélange et régler le chauffage de fagon que la clarificarion de la solution
s'effectue en sept i dix minutes. Aprés ciarification, continuer l'ébuilition de maniére que la durée
totale de la « minéralisation » soit de vingt-cinq á trente minutes, afín de nettoyer par condensation
le col du balion et d'achever la transformation des composés azotés en suffate d'arnmonium

Distillation de l'ammoniac
Placer le'brúleur sous le générateur de vapeur la pince étant fermée et le robinet du dispositif

de sécurité ouvert pour laisser échapper la vapeur. Verser 20 mi d'hydroxyde de sodium en solution
sulfurée (**) dans le balion i distifier au moyen de l'entonnoir et rincer avec de l'eau distillée ou
déminéralisée. Introduire 2 Y 3 mi de solution d'acide borique (1 1) dans le récepteur. ajouter
4 gouttes de mélange indicateur (1 2) et placer un support sous le récepteur de maniére que l'extré-
mité du tube du condenseur pionge dans le liquide.

Laisser refroidir le,r>roduit de la minéralisation pendant cinq minutes et le difuer en ajouíanté0
10 á 20 mi d'eau disti e, d'abord goutte i goutte et en agitant, jusqu'i ce que la réaction soft,
moins violente. Verser le prodult ainsi dilué par l'entonnoir i robinet dans le balion á distiller,
rincer le balion d'attaque avec de I'eau distillée ou déminéralisée, verser dans l'entonnoir et enfin
rincer l'entonnoir i robinet. Le volume total du liquide dans le balion de distillation ne doit pas
dépasser la moltié de la capacité du balion afin d'éviter la mousse et les entrainements.

Fermer le robinet de Ventonnoir, desserrer la pince et fermer le robinet du dispositif de sécurité.
Chauffer le ballon i distifier á l'aide d'une flamme basse ou d'un cordon chauffant et faire passer la
vapeur dans l'apparefi. Distifier pendant cinq minutes á raison de 4 mi de distillat par minute
environ i partir du moment oú la vapeur pénétre dans le condenseur. Baisser le récepteur de
maniére que l*extrémité du condenseur soit i peu prés i 2 cm au-dessus de la surface du liquide
et poursuivre la distillation pendant encore une minute. Le contenu du fiacon récepteur dolt rester
froid. Rincer l'extrémité du tube du condenseur avec de l*eau distillée ou déminéralisée.

Lorsque la distillatíon est terminée, retirer les brúleurs. La vapeur se condensant. le contenu
du balion de distillation passe dans le dispositif de sécurité d'oú on peut ¡Siminer- Le halion de
distillation est ainsi prét pour une nouvelle opération.

Titrage
Titrer l'ammoniac présent dans fe distillat par I*acide sulfurique (10) jusqu*S ce que la couleur

verte tourne au gris acier, une goutte de plus donnant une coloration pourpre (acide)_

La durée totale d'attaque -doit étre rigoureusement obiervée dan$ les conditions spéciflées.-
Naz5 é-<ixe la formation d'un complexe mercure-ammoniac.
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6.2 Méthode macrométrique

6.21 Essei a bíanc

Procéder á un essai 1 blanc exactement de la méme maniére qu'un essai ordinaire (yoir 6.22)
mais en utilisant 1 0 g de saccharose ( 5) au lieu du combustible.

6.22 Essai sur un áchontillon de combustible

Préparation de Véch.antifion

Avant de commencer le dosage, homogénéiser pendant une minute au moins. de préférence
par moyen mécanique, I'échantilion de combustible « sec i l'air » broyé pour passer au tamis de
0,2 mm d'ouverture de mailles.

Minérafísation de Péchantillon

Peser 1 g envíron de l'échantillon 1 0, 1 rng prés et ¡e verser dans te matras d'attaque sec.
Ajouter 10 g de suffate de potassium (1) puis 0,2 g de poudre de séiénium (2) ou 1 g de suffate mer-
curique (3) puis 3 0 mi d'acide sulfurique (6). Si on utilise le mélange catalyseur, ajouter 10 g du
mélange (4) et 3 0 mi d'acide sulfurique (6). Placer le matras d*attaque sur le dispositif de chauffage,
obstruer I*extrémité du col au moyen du díspositif convenabie. afín d'éviter ¡es pertes d'acide
sulfurique ou la pénétration de poussiére et chauffer doucement le mélange jusqu1 ce que l'écume
de début ait cessé. florter le liquide á l'ébuilition, faire bouillir librement jusqu'á ce que la solution
devíenne presque incolore. continuer- ensuite l'ébuilition pendant encore deux heures. Refroidir
i 30-SOoC.

Distillation de l'ammoníac,

Verser la totalité du contenu du matras d'attaque et 200 mi environ d'eau froide dans un ballon
i fond rond d*un litre avec col rodé. Adapter 1 ce balion un bouchon rodé supportant un entonnoir
1 robinet et un dispositif antiprojection relié á un réfrigérant, puis i un tube i boule piongeant dans
un volume mesuré, par exemple : 25 mi d*acide sulfurique (9) contenu dans une fío(e conique de
500 mi.

On peút aussi utífiser I*appareil de la méthode serni-micrométrique en employant un générateur-
de vapeur de 2 Utres, un balion i distiller de 1 litre et un récipient de 500 mi.

Ajouter, au moyen de l'entonnoir, 125 mi de solution d'hydroxyde de sodium (7) (ou
d'hydrox de de sodium en solution sulfurée (8) lorsqu'on a employé du suffate mercurique) et
distifier 100 mi á 200 mi du liquide dans la fíole conique.

Titrage en retour de Vacide sulfurique

Titrer l'acide sulfurique en excés au moyen de la solution d'hydroxyde de sodium (t 3) ou
d'hydroxydedepotasslum(14),enutilisantiasolutionderougedeméthyie(15)commelndicateur.

7 CALCUL ET EXPRESSION DES RÉ'SULTAT5

Soient

m = masse du charbon prélevé, exprirnée en grammes,
a. - volume d'acide sulfurique 0,01 N utilisé dans I'essal, exprimé en millilítres

(méthode semi-micrométrique),
o' = volume de la solution 0, 1 N d'hydroxyde de sodium ou d*hydroxydIe de potassium

utilisé dans Fessai, exprimé en millilitres (méthode macrométrique),
b - volume d'acide sulfurique 0,01 N utífisé dans l'essai i blanc, exprírné en miffi-

Utres (méthode semi-micrométríque),
b' = volume de la solution 0, 1 N d'hydroxyde de sodium ou d*hydroxydIe de potassium

utilisé dans l'cssai á blanc, exprimé en millilitres (méthode macrométrique),
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F = normalité de l'acíde sulfurique utilisé dans la méthode semi-micrométrique
(0.0100 si la solution est exactement centinormale),

F = normalité de la solucion d'hydroxyde de sodium ou d'hydroxyde de potassium
(0, 100, si la solution est exactement décínormale), utilisé dans la méchode
macrométrique,

h = humídité en pourcentage du charbon analysé,
N = azote présent dans le charbon analysé, exprimé en pour cent.

Dans la méthode semi-micrométrique N =
1,4 F b)

x
100

m 100 - h

Dans la méthode macrométrique N - 1,4 F- (b' - b)
x

100

m 100 - h

Les résultats exprirnés en pourcentage (de préférence la moyenne de deux déterminations.
voir chapitre 8 ci-dessous) dolvent étre notés 10,01 prés.

8 FIDÉUTÉ DE LA MÉTHO.DE

8.1 Répétabífité

Les résultacs de deux décerminations effectuées, de maniére indépendante, dans un mérne labo-
ratoire, par la mérne personne. utilisant le rnéme appareillage, sur des prises d'essai prélevées sur
le méme échantillon aprés le stade final de la réduction, ne dolvent pas différer de plus de la vaieur
titée ci-ap—rés.

8.2- Reproductibilité

Les moyennes des résultats de deux déterminations. effectuées dans deux laboratoires diffé-
rents, sur des prises d'essal prélevées sur le méme échantillon aprés ¡e stade final de la réduction,
ne dolvent pas différer de plus de la valeur citée ci-aprés

Diffárences maximales en pius *u en moina acceptables
entra ¡es récultatt «wbtenuii exprimás en paurcentage

Rápétabilitá Reproductibilité

Azote 0,05 (voir articie 8. 1) 0. 10 (voir articie 8.2)

Exemple Si la teneur moyenne en azote est de 3.00 % les limites admisei sont 2.95 et 3.05.
Si la teneur moyenne en azote est de 0,3 0 % les limites admises sont 0.25 et 0.3 S.

51 dans la méthode semí-micrométrique, on observe pour un échantilion une différence entre
les résultats des deux déterminations supérleure 10,05. on utiNse alors la méthode rnacrométríque.

9 PROCÉS.VERBAL DESSA]

Mentionner au procés-verbal, outre le procédé utilisé et les résultats obtenus.,toutes les
conditions de l*essal et to*us les détalis opératoires, non -prévus dans la norme ou facultatifs, ainsi
que tous les incidents éventueis susceptibles d'avoir aglí sur les résultats.
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ANNEXE

DESCRIPTION DE L'APPAREILLAGE

1. - Le balion d'attaque utilisé dans la méthode semí-micrométrique est représenté par la
figure 1. 11 est de préférence en forme de pistolet, ii est muni d'un bec et a une capacité de 45 mi.

010

Figura 1
(Dimensions en millimétres)

2. L'apparefl i distiller (figure 2) utilisé dans la méthode semi-micrométrique est en verre,
borosificaté et comprend

- un balion á fond rond de 1 litre servant de générateur de vapeur,
- un dispositif de súreté,
- un ballon de distillation de 150 mi, muni d'un joint rodé portant le tube d'arrivée de la

vapeur, et un dispositif antl-prolection destiné i empécher I'entralnement de I'hydroxyde
de sodium hors du bailon de distillation,
un réfrigérant drolt, muni i I'Intérieur d'un tube en sifice transparente ou en verre horo-
silicaté d'environ 10 mm de diamétre extérleur, dont la petite branche verticale a environ
10 cm de longueur, la grande 38 cm et la partie horizontale 15 cm. Cenveíoppe a 25 cm
de longueur,
un récepteur balion otí fiole conique de 50 mi.
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DOSAGE DE L'AZOTE

Méthode semi-micrométrique

Dispositif anti-projections Entonnoir
Pince

Tube de sifice
ou en verre borosificat

Dispositif __200 mí
de súr

CI,
Ráfrigérant

Générateur 1 litre
de vapeur

Récepteur 50 mi
Balion 150 mi

Robinet de vidange�

Figura 2

Schéma de Papparell k distiller

(1 titre d'example)
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1. AVANT-PROPOS

Le soufre se trouve habituellement ossoc¡¿ au chorbon d Pétat
de sulfotes minéraux,
de pyrite de fer (FeSj,
de composés sulfurés organiques.

Ces trois formes de solífre sont connues respectivement sous les noms: de
soufre sulfote,
soufre pyritique,
soufre organique.

Le solífre sulfate et le soufre pyritique sont dosés.

Le scufre organique est colculé en déduisant lo somme des pourcentoges de soufre < sulfate » et de soufre
« pyritique » du soufre total contenu dons le chorbon, dosé por la méthode Eschika (norme NF M 03-008).

fi. - OBJET- DE LA NORME

La présente norme a pour objet de fixer les Entrée-
méthodes de dosage des différentes formes de soufre d,Cau
contenues dans le charbon. Sortie,

d'eau

38
lfi. DOSAGE DU SOUFRE SULFATE

1

rg

9

Principe,

le soufre sulfate est dosé gravimétriquement á
l'état de sulfate de baryum aprés traítement du char- NO
bon par l'acide chiorhydrique dilué.

uAppareillage

/b ,

1

Four i moufle aéré, permettant de maintenir
une zone de température sensiblement uniforme
de 8 00 oC ± 2 5 OC, muni d'une plaque isolante de
6 mm d'épaisseur, s'adaptant aisément au moufle.

1 Fig. 1
Condenseur 1 dolgi: froid (Voir figure1)—

Tamis de 0,2 mm d'ouverture de maille. Condenseur á doigt froid pour-ía détermination

Verrerie volumétrique de laboratoire et nacelle.
du soufre sulfate et du soufm pyritique

Balance permettant d'aporécier 0. 1 mg.
(Dimensions <¡Pproxinwtívu en aniffimétres

Cette norme e�m techniquement équivalente á la Recommandation ISO/R 157. Toutefois, pour le dosace du soul`re, pyritique
ii n'est retenu que la méthode par réduction et les variantes internes ont été éliminées.

j
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Réactífs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité « pour analyse » et de l'eau distillée ou déminéralisée.

1 - Acide chiorhydrique (d = 1, 18).

2 - Acide chiorhydrique. Diluer 420 mi d'acide chiorhydrique (1) i 1 litre avec de l'eau.

3 - Acíde chIorhydrique. Diluer 42 mi d'acide chiorhydrique (1) á 1 litre avec de I'Cau.

4- Solution de chiorure de barytim á 8,5 II>',, (masselvolume). Dissoudre 100 g de bihydrate de chlorure
de baryum dans de Peau et étendre á 1 litre. Filtrer avant usage á travers un papier filtre á grain
fin� deux fois lavé i Pacide chiorhydrique.

5 - Solution cl'ammoniaque, (d = 0,88) ou la plus proche possible.

6 - Eau de brome. Solution saturée dans l'eau.

7 - Solution-type de sulfate. Dissoticire 0.600 0 g de sulfate de potassíum dans de l*eau et diluer á
1 000 mi. 10 mi de cette solution = 0,008 0 g de Ba 504.

8 - Indicateur au méthylorange. Dissoudre 0,5 g d'acide diméthyl-amino-azobenzéne-sulfonique
(méthylorange) dans 1 litre d'eau; filtrer la solution froide s'¡l se forme un précipité.

9 Nitrate d'argent solution á 1 pour cent.

Mode opératoire

Le dosage est effectué sur le charbon « sec i l'air », broyé pour passer au tamis de 0,2 mm d'ouverture
de mailles.

Peser 5 g environ de charbon á la balance de précision, les transvaser dans une fiole conique de 250 mi,
:ajouter 50 mi d'acide chiorhydrique (2) et adapter un condenseur á cloigt froid (yoir figure 11 au col de la fiole.
Faire bouillir pendant trente minutes, filtrer sur un papier i grain moyen deux fois lavé a l'acide chiorhy-
cirique et laver 6 fois le résidu sur le filtre avec au total 20 mi environ d'acide chiorhydrique (3). jeter
ensuite le résidu de charbon.

Ajouter au filtrat 1 mi d'eau de brome (6) et fíaire boulifír pendant ciriq minutes pour falre passer tout
le fer á l'état ferrique, le précipiter par acidition lente de solution d'ammoniaque (5) en léger excés, puis en
ajouter 5 mi en plus, filtrer sur un papier á flitration rapide demi-dur, dans un bécher de 250 mi. Laver á l'eau
chaude.

Ajouter au filtrai: 2 ou 3 gouttes d'indicateur au méthylorange (8), puis, avec précaution. de l'acide chio-
rhydrique (1) jusqu'au virage de la coulcur de la solution, puis 1 mi d'acide en excés. Le volume de la solution
doit étre d'environ 150 mi.

Ajouter 1 0 mi de solution-type de sulfate (7) ; couvrir le bécher, porter á I'ébuilition. puis réduire légére-
ment le chauffage jusqu'á cessation de l'ébullition. Ajouter, en agítant le mélange, 1 0 mi de solution froíde
de chiorure de baryum 1) á l'aide d'une pipette ayant un temps d'écoulement d'environ ving-e secondes, en
prenant soin qué le jet e chiorure de baryum tombe au centre de la solution chaude- Maintenir la solution
juste au-dessous de so`n point d'ébullition pendant trente minutes (voir Note a) sans agitation.

Filtrer.. par gravité sur un papier filtre sans cendre, á grain fin, de 10 á 12 cm de diam�tre- disposé dans
un entonnoir 160 0, cannelé et á longue tige.

Laver le filtre avec de l'eau chaude, (250 mi au maximum), jusqu'á ce que les derniers 20 mi des eaux de
lavage ne donnent plus qu'une faible opalescence avec la solution de nitrate d'argent. (9)
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Placer le papier filtre mouillé dans une nacelle de silice, de porcelaine ou de platine préalablement caicinée,
refroidie et tarée, et posée sur la plaque isolante, mettre et maintenir Fensemble dans le four i moufle á
800 OC 25 OC pendant quínze, minutes (Voir note b), puis laisser refroidir et peser.

NOTES

a. Durée du dép6t. 11 a été montré qu'on peut récupérer la totalité du sulfare de baryum par flitra-
tíon aprés trente minutes dans les condicions préconisées, c'est-á-dire, en présence d'acide chio-
rhydrique de concentration environ 0,05 N et d'un grand excés d'ions baryum. Le précipité de
sulfate de baryum doft se déposer au cours de ces zrente minutes.

b. Incinération. Uncínération du papier mouillé est rapide et Femploi d'une plaque isolante épaisse
évite les pertes mécaniques.

Essai á bianc

Effectuer un essai á bianc dans les mérnes conditions que Pessaj proprement dit, mais sans charbon en
ajoutant 10 mi de solution-type de sulfate (7) au filtrat avant Vacidition d'indicateur au méthylorange (8).
La masse du sulfate de baryum, obtenue dans Fessai 1 blanc, est á déduire de celle obtenue au cours de ¿a cléter-
mination proprement dite.

Calcul et expression des résultaits
Solent

m = masse de Véchantillon, exprímée en grammes,
a = masse de sulfate. de. baryum trouvée dans Vessa! proprement dit. exprimée, en grammes,
b = masse de sulfate de baryum trouvée dans Vessai á blanc, exprimée en grammes,
S. = pourcentage de soufre sulfate dans le charbon « sec á l'air »,

S, = est
.
donné par la formule 1 3,74 (a b)

m
Le pourcentage de soufre: sulfate est: donné par la moyenne des résultats de deux déterminations ne diffé-

rant pas de plus de 0.02.
Si H est I'humidité de Nchantillon « sec á l'air », le pourcentage de soufre sulfate sur sec est donné par

S. x 100
la formule

100-11

Fidélité de la méthode

Les résultats de deux dosages effectués 1 différentes périodes dans un méme laboratoíre, sur un méme
échantilion, par une méme personne utilisant le méme appareillage, ne doivent pas différer de plus de 0,02.

Les résultats de deux dosages(*) effectués dans des laboratoires différents, surdes portions représentatives
prélevées sur le méme échantilion global aprés le stade final de la réduction, ne doivent pas différer deplus
de 0,03.

iv. DOSAGE DU SOUFRE PYRITIQUE

Principe

Le soufre pyritique est dosé par la méthode de réduction. Pour.cela, il est réduit i I'état d'hydrogénesulfuré par action d'hydrogéne naissant, l'hydrogéne sulfuré est absorbé par de Facétate de cadmiurn, le sulfurede cadmium formé est ensuite titré iodométriquement.

Le résultat d'un dosage est donné par fa moyenne des résultats de deux ciéterminations.
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Appareifiage (figure 2)

Ballon á réaction á fond rond, en verre, d'environ 100 mi de capacité, á col large et á embouchure rodée
conique normalisée.
Téte rapportée, s'adaptant au balion et composée d'un tube de verre large présentant á son extrémité
supéricure :
a) une ampoule, soudée dans l'axe du tube,
b) une tubulure d'évacuation des gaz.
Le r8le de cette t¿te est d'assurer la protection contre les éciaboussures et d'empécher la sortie
des brouillards acides.
Fiacon de sécurité á mercure.
Flacon laveur. contenant de I'eau distillée ou déminéralisée destinée á Pabsorption du gaz chiorhydrique.
Deux flacons laveurs, contenant chacun une solution d'acétate de cadmium destinée á l'absorption de
l'hydrogéne sulfuré produit.
Bouteille de gaz carbonique sous pression.
Verrerie volumétrique de Jaboratoire.
Balance permettant d'apprécier- 0,1 rng.

C) Mortíer d'agate ou broyeur.

80 miGaz carbonique

200 mI
10OMI

Ballon á réaCtion

Mírcure Eau Solutien d'acétate
de cad~

Fig. 2 - Appareifiage pour la détermination du scufre pyritique

Réactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité pour analyse et de Feau distillée ou déminéralisée.
1 Carbonate de soduim. anhydre.
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2 - Chrome métallique, pulvérisé

3 - Zinc, métallique, granufé.

4 - Éthanol á 95% (masse/volume).

5 - Acide chiorhydrique (d = 1,18).

6 - Acide chiorhydrique. Diluer 525 mi d'acide chiorhydrique (5) á 1 litre avec de l'eau.

7 - Acide-acétique, glacial (d = 1,05).

8 - SoJution d'acétate de cadmium, 4,3 0y,', (masse/volume). Dissoudre 50 g de bihydrate d'acétate de
cadmium dans de Peau. ajouter 1 0 mí d'acide acétique glacial (7) et diluer i 1 litre avec de I'eau.

9 - Solution de thiosulfate de sodium, environ 0,1 N. Dissoudre 25 g de pentahydrate de thiosulfate
de sodium dans de l'eau fraichement bouillie, ajouter 1 mi de chioroforme et diluer i 1 000 mi
avec de l'eau. Titrer cette solution avant usage avec la solution iodure-iodate de potassium (1 l).

10 - Solution d'¡ocie. environ 0, 1 N. Dissoudre environ 12,7 g d'iode dans une solution contenant,
25 g d'iodure de potasslum dans- environ 35 mi d*eau. Quand tout I*iode est dissous, étendre á.
1 000 mi avec de I'eau. Titrer cette solution avec ¡a solution de thiosulfate de sodium (9).

11 - Solution iodure-iodate de potassium, 0,1 N par rapport, i l'lodate de potassium. Dissoudre
3,5668 g d'iodate de porassíum séché á 150 OC et 3 0 g d'iodure de porassium dans de I'eau et
diluer i 1 000 mi avec de l'eau.

12 - Indicateur i l'amidon á 1 % (masselvolume). Mettre en suspension 1 g d'amidon solubie dans 5 mi
d'eau et ajouter rapidement á 90 mi d'eau bouillante. Falre bouiliir pendant une minute et refrofdir.
Préparer frais chaque. jour.

Mode opératoire

Le dosage est effectué sur échantillon « sec á l'air ». broyé pour passer au tamis de 0,2 mm d'ouverture
de mailles. Broyer 5 á 10 g d'échantillon au mortier d'agate ou au broyeur jusqu'¡ ce qu'au moins 95 % de
la prise soient plus fins que 0,02 mm. Bien mélanger. Peser, puis transvaser 0.500 g de ce charbon finement
broyé dans le balion á réaction de l'appareil schématisé t la figure 2, en prenant soin d'éviter, pendant ¡a pesée,
la réabsorption d'humidité par le charbon. Ajouter de 3 i 5 mi d'éthanol (4), 15 g de zinc (3) 0.1 g de chrome
1) ou 0,3 g de sesquichiorure de chrome et agiter te contenu du balion jusqu'á ce qu*il se forme une páte.
elier le balion au reste de l'appareil et verier dans l'ampoule (reliée á la bouteille de gaz carbonique) 70 mí

d'acide chIorhydrique (5), auxqueis ont été ajoutés 3 mi d'éthanol (4). Laisser couler 5 mi environ de cet acide
dans le balion á réaction pour permettre la formation de Cr2' e*) 1 partir du chrome métallique et ensuite le
reste de l'acide par portions successives en dix minutes. Quand le dégagement d'hydrogéne cesse, ce qui
demande quinze a vingt minutes, faire passer un courant de gaz carbonique pour purger l'apparcil de l'hydro-
géne sulfuré et renvoyer dans les absorbeurs á acétate de cadmium (voir Note l).

Ajouter dans l'absorbeur contenant le précipité de sulfure de cadmium (Voir Note 2) un volume mesuré,
en excés suffisant, de solution d'iode (10). et 20 mi d'acide chiorhydrique (6), agiter jusqu';á dissolution du
précipité. Faire passer le contenu de l'absorbeur dans un bécher ou une fiole conique, laver ensuite l'absorbeur
avec de l'eau et verser les eaux de lavage dans la flole ou le bécher, ajouter de I'indicateur á l'amidon (1 2);
títrer l'iode en excés avec la solution de thiosuffate de sodium (9).

NOTES

a. - Le deuxiéme absorbeur i acétate de cadmium est nécessalre parce que l'hydrogéne sulfuré
peut ne pas étre absorbé entiérement dans le Oremier absorbeur.

b. - 51 l'on observe quelque turbidité dans la solution contenue dans le deuxiéme absorbeur á
acétate de cadmium, ajouter cettei solution au contenu du premier avant -I»addition de la
solution d*iode.

(1) Ou sesquichiorure de chrome.
Sauf si I'on utilise le sesquichicrure.



COMBUSTIBLES MINÉRAUX SOLIDES NF
NORME FRAM;AISE DOSAGE DU CARBONE ET DE L'HYDROGÉNE

DANS LES COMBUSTIBLES SOLIDES
é4 HOMOLOGUÉE PAR LA M 03-032

MÉTHODE A HAUTE TEMPÉRATURE Juin 1969

AVANT-PROPOS

En dehors de 1'intér¿l que peut présenter Púnalyse élémeníaire des charbons d'un point de vue scienti-
fique, 11 est nécessaire de la prafiquer dons cericins cas pour des buts industrieis. Nous citons celui de la
chimie de la houille el celui des foyers d réglage précis pour lesquels llétablissement de bilans: de combustion
est indispensable.

La présente norme fournit une faqon de procéder auodosage du carbone el de l'hydrogéne par une
méthode d haute température. Ce mode opératoire donne des résultals plus reproduclibles que la méthode
LIEBIG décrite dans la norme NF M 03-014. Mais elle exige d'opérer d une lempéralure comprise entre

P;
250 -C el 1 400 *C au licu de 800 OC el par conséquent de disposer d'un matériel plus coOleux.

C'esl la raison pour laquelle, la norme N F M 03-014- n'a pas encare élé annulée, quoique celle-ci
doive progressivement la remplocer (yoir annexe).

La présente norme décrit deux- lypes doppareillage, Pun manuel, l'aufre programmé, mais la
méthode, appliquée correclement dens Pun el Paufre cas, donne les mémes résultals.

OBJET DE LA NORME

La présente norme a pour objet de décrire une méthode dite « métbode <1 haute tempéra-F
loa ture » pour le dosage du carbone total el de l'hydrogéne dans les combustibles solides.

0z
2. DOMAINE WAPPLICATION

C> Cette méthode est notamment applicable aux houilles, aux lignites el aux cokesí les réstiltuts
comprennent le carbone des carbonates minéraux el l'hydrogéne combiné solt sous forme d'humi-
dité soft á Ntat d'eau de constitution des matiéres minérales. La détermination de l'humidité est
effectuée simultanément, de sorte que Pon peut opporter la correction correspondante cu pour-CD
centage d'hydrogéne trouvé par combustion.

Si la teneur en carbonates de I'échantillon es¡ assez élevée, on peut procéder en outre a une
défermination du dioxyde de carbone minéral (COJ, el faire la corredion sur te carbone total.-

C>

Lu 3. PRINCIPE

Le combustible est brOfé dans un courant rapide d'oxygéne ¡a combustion s'effectue <1 haute
température dans un tube étonche aux gaz ; tout I'hydrogéne est converti en ecu el tout le carbone

2 en dioxyde de carbone CO, Ces produits sont absorbés par des réactifs appropriés et pesés. Les
oxydes du soufre el le chiore sont retenus par un roulecu de toile d'orgent.Í.,

C>

Homoloquée Sermiblement conforme
por errété du 24-"9 4 la ftecommundation

J. 0. du 294,69 150iR 609

NF M 03-032 lor TIRAGE 6-69 fkcp"Wudi<>n inftrdite
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4. APIPAREILLAGE

ÉLÉMENTS COMMUNS AUX DELIX TYPES WAPIPAREILLAGE

4.1 Balance précise á 0,1 mg.

4.2 Bouteílle d'oxygéne avec mano-détendeur.

4.3 Soupape de súrefé.

4.4 Bafferie d'absorption destinée 8 absorber l'eau el le dioxyde de carbone (CO,) produits par la
combustion de I'échantilion. Les absorbeu'rs des types décrits sur les figures 2 A el 2 8 qui offrent
une grande surface de réc*ction, sont utilisés pourdiminueriacontre-pressionde Pappereiletprévenir
les fuites au travers du bouchon de caoutchouc qui porte le poussoir (cas de Pappereillage.fig. 1 A).
Monter la betterie en utilisant les récactifs suivents dens Pordre indiqué

lo PerchIorate de magnésium anhydre ou mélange a volumes égaux de pentoxyde de phos-
phore (P., 0.) el de pierre ponce en grains de Pordre du millimétre pour absorber Peau (5.1).

2* Amiente sodé pour absorber le dioxyde de carbone CO, (5.2).

30 Dispositif pour absorber I'eau produite dans la rénction du dioxyde de carbone (COJ
sur Pamiante sodé : des tampons de verrofibre sont placés au-dessus el au-dessous de l'absorbant
pour éviter I'entrainement des poussiéres par le courant rapide d'oxygéne el Pédatement du récipient
d'amiante sodé, sous Peffet de la chaleur de rénction. Les figures 1 A el 1 8 représentent un dispositif
d'absorption fype montrant les détaiJs concernant les gernitures ; un absorbeur d'eau, deux absor-
beurs de dioxyde de carbone (COJ le deuxiéme servant á indiquer á que¡ moment il faut remplacer la
?12�níture du premier (*). 11 est commode de se servir d'cbsorbeurs ayant un fond démontableVol

r la fig. 2 B).

4.5 Four permettent de maintenir une température comprise entre 1 250 oC el 1 400 *C (fig. 1 A ou fig.

4.6 Tube Zi combustion d*environ 20 mm de diamétre intérieur el 700 mm de longueur en matérícu
réfractaire étenche aux gaz á 1 400 -C (por exemple porceinine alumineuse réfractuire, etc.). Un
remplissGge est utile ; par exemple des morceaux de silice concassée de quelques millimétres.

4.7 Nacelle en porcelainenon vitriflée, exempte defer, d'environ 60mrn de longueur, 12,Smrn delargeur.
10 mm de profondeur, résistant a la température de 1 400 9C

4.8 Débitmétre capable de mesurer un débil compris entre 250 el 300 cm3 par minute.

4.9 Tube manométrique pour surveiller la perte de chorge *du systéme

4.10 Four permettant d'otteindre une température de 1 000 *C pour la mícination des nocelles pendaffi
trente minutes environ.

4.11 Dessiccateur pour ¡a conservation des nacelles calcinées á 1 000 *C.

4.12 Pinces pour la munipulation des nocelles.

Le méme deuéchant dolt étre employé pour l"épurafion de l'oxygéne et I'absorplion des gaz de ¡a combustion.
De honnes nacefles ne doiyenf pas se t>oumoufier. ni changer de couleur ou de masse por chauffage dan% l'oxyS-¿zne environ

1 400 -C pendant frois heures. Une nacelle doil étre mise au rebut quand il y a accumulation de cendres fondues. Dans le ms de charbons ¿¡
taux de cendres élevé, il peuf étre hon de revétir la nocelle d*alumine ayanf d*ajouter le charbon, afin d'éviter la fu%ion de la cendre dans la
nacelle.

La surpression normale dani le %ntérne est de 5 & 7 millibars.



N F M 03-03-.
3

ÉLÉMENTS PARTiCULIERS A CHAQUE TYPE WAPPAREILLAGE

Appareilloge du type représenté Appareilloge du Iype représenté
á ¡a figure 1 A 6 la figure 1 8

4.13 Bouchon résistant á la chaleur (por
exemple en polyocrylonitrile ou en poly-
chioropréne) pour connecter les asbor-
beurs au tube á combustion.

4.14 Epurateur.
4.141 Un épurateur contenant du desséchant 4.142 Deux épur<xteurs obturables (fig. 3).

et de Pamiante sodé le premier destiné a Pélimination de ¡a
vapeur d'ecu ; le second pour Vélimi-
nation du dioxyde de carbone pouvent
se trouver�dcins Poxygéne de la bouteille.

Ces épurateurs sont montés chacun, dans Nn ou l'autre cas, en utilisant les réactifs suivanis dans
I'ordre indiqué
1. Perchiorate de'magnésium anhydre ou mélange a volumes égaux d'hémipentoxyde de php*sphore

(p, 0&) et de pierre ponce en grains de I'ordre de 1 TnTn pour absorber I'eau (5.1).
2. Amiante sodé pour absorber le dioxyde de carbone (COJ (5.2).
3. Desséchant (5.1) pour absorber l'eau produite dans la réaction du dioxyde de carbone (COJ

sur I'cmiente sodé
Les épurateurs doivent étre d'assez grande capacité, pour éviter la nécessité de rechargement

fréquent, surtout en cas de service ininterrompu.

4.15 Four permettant de maintenir une tem-
pérature comprise entre 500 oC et 800 OC.

4.16 Poussoir
Poussoir en silice por exemple dont une extrémité se termine soit par un disque destiné á mettre

á la position voulue la nacelle dans le four, soit por un systéme magnétique, soit por ¡out autre disposítif.

4.16.1 le poussoir passe librement dens un 4.16.2 L'extrémité du poussoir est c¿nstitué
tube de verre en forme de T. dont une por une masse en fer magnétique, en-
extrémité s'ajuste dans le bouchon de' traínée par un aimant torique monté sur
caoulchouc qui ferme I'extrémité d'entrée un chariot se déplagent a l'aide d'une
du tube 8 combustion, une autre étant vis sans fin ectionnée por un moteur
munie d'un manchon de caoutchouc au électrique <1 vitesse variable.
travers duque¡ glisse le poussoir (*") -
l'oxygéne étant admis por I.a branche
latérale du tube en T. Le poussoír porte
des marques <l. partir du disque pour
repérer la position de la necelle dans le
tube alcombustion.

La Recom mandolion ISO R 609 « Dosage d u ca rbone et de I*hyd rog éne dans le charbon et dans le coke pa r la Mél ho-de de com bus-
flon ¿i haute température ». conscíllent de purger les apparefis d*absorption ayant et aprés une opération pendant dix minutes ayec de I'<i¡r
épuré, 11 esi nécessafre d'utiliser un éptiratetir supplémentuire « £ » ~iné cu traitement de I'Gir cm~

Le míme desséchant doif étre empioyé pour I*épuration de I'oxygéne et I'cbsorpfion des gea de combustion.
Ce manchon dolt itre changé périodiquement pour éyiter des pertes par luíle.
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RÉACTI FS

Utiliser uniquement des réactifs de qualité « pur pour enalyse » et de Pecu distillée ou démi-
néralisée.

5.1 Desséchants : perchiorate de magnésium anhydre de grosseur inférieure ¿2 1,2 = et de
préférence comprise entre 0,7. et 1,2 = (*) ou mélange ¿ volumes égaux d'hérnipentoxyde de phos-
phore (P, Oj et de pierre ponce en grains de I'ordre de 1 m .

5.2 Amiante sodé de préférence en grains essez gros, par exemple 1,5 á 3 mm et d'cu moins
0,7 á 1,,2 TnTn et du type auto-vireur.

si Alumíne finement divisée, de calibre approximatif 0,1 Tnm.
5.4 PeroxydIe d'hydrogéne (H, 0j. Solution ú 1 % neutre.
5.5 Rouleau de toile d'orgent pur approximativement 10 mailles par centimétre, fil

d'environ 0,3 mm de diamétre.

PRÉPARATION DE L'APPAREILLAGE

6. Disposition du tube Zi combustion

Placer le tube á combustion dons le four de kagon qu'á son extrémité de sortie fl n*y ofi pos de
condensation d'eau (appareillage représenté por les fig. 1 A et 1 B). Introduirelebouchon decaoutchouc
qui porte le poussoir en sifice dans Pouverture Xadmission du tube a combustion et relier 1,alimen-
tation d'oxygéne á ¡a bronche libre de ¡a piéce de verre en T. dans le cas de I*appareillage représenté
par la figure 1 A.

6.2 Préporation et mise en place du rouleau de toile d'orgent

le roule(2u de toile d'orgent (5.5), á travers ¡equel posse un fil d'argent suffisamment gros terminé
por une boucle qui permet de le manipuler, doit avoir une lonqueur de 70= environ et un diamétre-
extérieur W qu'il glisse á frottement doux dens le tube á combustion de diamétre intérieur 20
Disposer le rouleau c8té sortie du tube á combustion dens la zone comprise entre 500 C et 800 OC
fig. 1 A) ou de préférence dans un four auxilicirefeisant suite au four principal et chauffent a 500 *C
fig. 1 B). le four ayant otteint se tem érature de marche de 1 250 *C a 1 400 *C, refier au moyen
d'un bouchon résistant á la chaleur, Pé tube a combustion <1 un barboteur contenent une solution
de peroxyde d'hydrogéne ál%(5.4)et piacé á lasortie du tube ¿S combustion. Breler 0,5 gcle chorbon
contenent 1 á 2 % de soufre en procédant comme indiqué ci-dessous. Déterminer la quentité de com-
posés oxygénés du soufre pessont á travers le roulecu de toile d'argent, por titroge. Déplacer ¡e
roulecu de toile d'orgent de 5 imm en 5 TnTn, et répéter Vessoi jusqu'¿ ce qu'une position soit trouvée
pour loquelle on observe une rétention d'ou moins 99 % des oxydes du soufre par le roulecu de toile
d'argent. Noter se position exacte (*") (fig- 1 A)-

6-3 Préporation de l'appareil (fig. 1 8)

Monter I'appereil comme décrit ¿ la fig. 1 8. Enciencher les ínterrupteurs des fours (4.5 et 4.15).
Quand les tempérotureís de ces fours sont atteintes et stables aprés quinze minutes, I*cppareil est pr¿I
¿ fonctionner.

7. PRÉPARATION DE CIÉCHANTILLON

Avent de commencer la détermination, bien homogénéiser, de préférence par ~yen méca-
nique, Péchantillon pour essei de charbon ou de coke sec á l'air, broyé pour posser Cu tamis de
0,2 Tnm d'ouverture de maille.

La régénération du perchIorale de magnésium ne doif pas étre tentée, cor elle présente des risques d*expioslora. le perchiorate
de magnésium épuisé doit étre éyacué á l'évier au moyen d'un courant d'eau.

l:exp�rience montre quIl faut utiliser une bande deloile d'argent de 400rnm de lonqueurde70mmdci«zrgeur.enroulée sur
elle-méme de fugon ¿ se présenter sous forme d'un cylindre de 70 TnTn de hauteur que ¡'en introduit dons le tube á combti=tion.

(***) Le romienu de tode d'argent peut obsorber une quantité de ~re équivolent ¿1 7% de le masse de la príse d*~ ; pour une
teneur en scufre plus élevée, ¡.a n~e de l'échantifion de churbon doil étre réduite en proportion. Le roulecu doit étre nefloyé périodiquement
¿ I'eau bouillanle (pour en refirer te sulfale d'orgenl) el dens une solution concentrée hydroxyde d*ammonium (pour en retimr le chiorure
d'argent) el enfm dcns de Veau, puis M doil étre séché. Entre deux nettoyages le roulecu ne doit paz ayoir été utílisé pour di= prises d'essaj
de 0,250 g contenant plus de 7 % de soufre total-
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8. MODE OPÉRATOIRE

8.1 Cas de Pappcireillage donrié por la figure 1 A

Vérifier que le rouleau de toile d'argent est bien dans la position déterminée comme indiqué
en 6.2. Brancher le four. Trente minutes avant que la température de régime (1 250 á 1 400 C)
soit atleinte, admettre Poxygéne dans Pappareil en régiant le débil a 300 CM-11nin environ.

Peier (*) une nocelle calcinée cu préalable el refroidie dans un dessicceteur m,.

Au fond de cette nocelle, étendre une ise d'essei d'environ 0.250 g du combustible á analyser.
Peser la nacelle chargée de combustible Inrj.

Dans le cas de chorbons carbonatés (teneur supérieure ¿ 1,5% de COJ, recouvrir complé-
tement te combustible avec de Valumine el peser ¡'ensemble (m,).

Prélever une cutre prise d'essaí pour le dosage de I'hum dité de I'échantilion.

Peser les obsorbeurs, purgés préalablement avec de I'cir épuré ou de I'oxygéne (m., M$, Me)-

Quand te four-o atteint su température de régime, brancher la botterie d'obsorption el introduire-
la nacelle chorgée dens le tube d combustion, de fagon que son centre se trouve ¿ 235 YnTn du centre
de le zone la plus chaude. A ¡a fin de chacune des six périodes suivantes de trois minutes, pousser
la nocelle sur une distance telle qu'aprés la derniére poussée, le centre de la nacelle se trouve au
milieu de la zone la plus chaude. Prendre bien soin de recuier cheque fois le poussoir pour M éviter
une déformation.

Pour certeins chorbons, qui libérent des matiéres voletiles en forte proportion, au début de
chauffoge, el pour des colces difficilement combustibles, la vitesse d'avancée de la nocelle doit étre
réduite suivant le processus ci-dessous

Introduire ¡a nucelle choisie de fugon que son centre solt á 235 TnTn du centre de la zone la plus
chaude. Au bout de ¡a premiére minute, faire evancer la nocelle de 40 Tnm. A lo fin de chacune des
huit minutes suivantes fuire avancer la nacelle de 35

Débrancher la batterie d'obsorption. Dens le cos de la pesée sous air épuré, conneder la botterie
á J'épurateur d'oir. Séporer enfin les absorbeurs, fermer les robinets, obturer les tubulures tolérales
au moyen de boguettes de verre e¡ laisser refroidir dens un dessiccateur pendant environ soixente
minutes.

Un fil recourbé de nickei-chrome peut servir ía retirer la nocelle chaude, qu'il convient de placer
ensuite sur une feuffle d`cmionte épaisse.

Pour la pesée finale, essuyer, déboucher pour les mettre d (a pression atmosphérique, reboucher
el peser les obsorbeurs (m',¡, m. m'.).

11.2 Cos de Papp,arefflage donné par la figure 1 8

Vérifier'que le roulecu de toile d'orgent est bien dens la position détermínée dans le tour. Porter
les fours á leur température de régime 1 250 -C ¿ 1 400 C pour le grand four el 500 -C pour ¡e four
auxilicire.

Dés que ces températures sont otteintes, purger I'appereil durant dix minutes sous courant
d'oxygéne.

Peser une nocelle calcinée cu préalable el refroidir dens un dessiccefeur (Mi)-
Au fond de cette nacelle, étendre une Iríse d'essal d'environ 0,250 g du combustible á enalyser.r,

Peser la nocelle chargée de combustible mj.

Dons le cas de chorbons cerbonatés (teneur supérieure ¿ 1,5 % de COJ recouvrír"complétement
le combustible avec de l'alumine el peser ¡'ensemble (mj. -

Prélever une autre prise dessai pour le dosage de I'burnidité de I'échcnfllion.

Peser les obsorbeurs purgés préelablement avec de l'air épuré au de I'oxy9é!ne (m,, rn,, m.).

lo Cos des hotífiles.

Introduire la nacelle dans te tube a combustion au niveciu de 1
a

position de départ du ¡ore magné-
fique. Meltre en route le moteur Xentrainement du tore magnétique. Fuire posser pendont vingt-

Toules les pesées doivent étre effeduées á 0,1 mg prés.
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cinq minutes un courant d'oxygéne ayant un débit de 300 CM31Mn Pavancement du fore de la position
de déport á fin de course durant vingt-deux minutes.

Au bout de vingt-cinq minutes, faire passer un courant d'air au lieu et place de l'oxyqéne pendan¡
dix minutes, avec un débit de 200=3/mn.
20 Cas des cokes

.Introduire la nocelle chargée dans le tube á combustion a 10 cm en aval de la position de dépari
du tore magnétíque dians le sens d'avance de la nacelle. Faire passer un courant d'oxy!géne ayant un
débit de 300 CM3/Mn pendant vingt-cinq minutes, le fore avangant jusqu'á fin de course. Au bout de
vingt-cinq minutes, faire posser pendont dix minutes, un couront d'air ayant un débit de 200 CM3/Mjj
au líeu et place de Poxygéne.

Dons les deux cos, fermer les robinets, séparer les obsorbeurs et laisser refroidir pendant
environ soixante minutes.

Pesée : Au moment de la pesée, tourner repidement le robinet R,. (fig. 2 8) d*un tour complel
afin de metire l'absorbeur á la presssion atmotphétíque.

9. CALCUL, ET EXPRESSION
m, - mi = masse de lía prise d'essai, en grammes.

í m, - m, = mosse, d'ciumine, en grummes.
HA = humidité de l'alumine, en ppurcentage(0).

[m', - mj + [m', - m,] = augmentation de mosse des deuxiéme et troisíérne, cbsorbeurs
en grammes.

M44 me augmentation de masse du premier obsorbeur en grammes.
[m

14
m41 + [m

os
m

CI = 27,29
M2 - mi

m$4 - me - HA
[M3 M21

ibú

DI = 11,19
M2 - MIL

C, et, D, éto nt respectivement les teneurs en carbone et en hydrogéne exprimés en pour cent.

10. FIDÉLITÉ DE LA MÉTHODE

10.1 Répétabilité
les résultots dé déterminations effectuées de maniére indépendonte, dens un mame laboratoire,

par la méme perso
'
nne utilísant te méme appareilloge, sur des prises d'essni représentatives prélevées

sur le méme échantillon aprés le stade final de la rédudion, ne doivent pos différer de plus de la
valeur citée ci-aprés.

10.2 Reprodudibilité
Les moyennes-des résultats de deux cléterminations effeduées dens deux laboratoires différents

sur des prises d'ess<2i représentatives prélevées sur ¡e méme échantillon eprés le stade final de la
réduction, ne.doivent pos dífférer de plus de lo valeur citée ci-aprés.

Différence maximale cacceptable entre les résuftats obtenus,
exprirnés en pourcentago

Répélcabilité Reproductibífitá

carbone 0,5 1,0

hydrogéne 0,2 0,3

Chumidité lotale de I'aiumine est déterTninée en chauffi2ni 1 g a 1 300 IC dans i*appercil e# en absorbant I'e=w dégagée par du
perchiorate de magnésiurn (5-1).

Le séchage ó 105 *C est insuffesant car I'eau de I*alumíne n'ed pos fibérée a"~us de 1 000 IC_ 11 suffli de d~ déierminatíons
d'humídité pour chaque fiacon d'alumine (5.3).
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PROCÉS-VERIBAIL D'ESSAI

Le procés-verbal d'essoi cloit índiquer les résultots obtenus, mentionner la méthode utilisée et en
outre toutes les co.-.d,--iions de l'essai et tous les clétai1s opératoires fecultatifs ou non prévus dans le
norme, cinsi que les incidenis éventueis susceptibles d'avcir cgi sur les résultets.

ANNEXE

AVANTAGES DE LA MÉTHODE A HALITE TEMPÉRATURE
PAR RAPPORT A LA MÉTHODE CLASSIQUE DE LIEBIG

lo Une combustion totale donnant une clétermination plus précise du carbone et de Vhydrogéne
(décomposition du No. C03 íá haute fempérature) sons Pemploi d'un catalyseur d'oxydation, simple-
ment par action d'un fort débit d'oxygéne 8 haute fempérature (1 250 - 1 400 oC).

2o Le possibilité d'onalyser plus repidement une mosse d'échantillon (250 á 500 mg) au moins
aussi importante que celle de la méthode de LIEBIG (200 mg).

3o Un dégegernent de Pazote á Vétat de NO, plus faible que dans ¡a méthode de LIEBIG, d'oú
pratiquement pas de risque d'erreur dO ¿ Pazote, en particulier dons le cos des charbons et des
cokes qui en renferment moins de 2

40 L'arrét du chIore et des composés oxygénés du soufre par une foile cl'argent que Von pourrait
aussi utiliser pour le dosage du chiore et du soufre.

S- L'utilisation d'un appereillage simple. On trouve cujourd'hui dans ¡e commerce des appci-
refis a résistance métallique fonctionnant á 1 250 1 400 C sens emploi d'un progrumme spécial
de chauffage.
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APPAREIL A UN FOUR
(Figure cionnée a tifre Indicatio

4-8 4-5

5-1 4-7
n

Courant
02Courcint02

ma

co

5-2
4-16-1 n

m

4-14-1

5-2 k

1 Soupopo a mercuro Manombire mercure 1 Grains de silice fondue
4-8 Débit-m1fre 4-16-1 Poussoir 5-5 Tolle d'orgent
4-14-1 Épuraleur 4-5 Four á 1250 *C-1400 *C m Tube ré(roctalre 0 18/22
5.1 Desséchant 4-7 Nocelle n Verro-fibre
5-2 Am1ante sodé k Prise d'essal 250 rng



APPAREILLAGE A DEUX FOURS
(Figure donnée á llire IndicallO

2
Vio>/

1 2 3n3
r 7

14.2 48 b c d e 4-7 4-5 r -5 .1 h 4-4

a Robinet poinfecu régloge 0, Tube réfr<2cluire
Epurcifeurs obturcibles 1 - Desséchoril 9 Quartz en grdins

2- AmIonte sodé 5-5 Tolle d'orgentDébil-mktre
4-15 Four maintenu d une tempérciture compriseb Lunette cimovible

entre 500 OC et 800 OC por régulcateurc Noyau magnéfique
h Joint cooutchouc siliconed Tore magnétique mobile

4-4 Absorbeurs d'onalyse 1 - Desséchante Baquette C.SI á reccords h,émisphériques 2 e 3 - Amicinte sodé
4-7 Nocello
4-5 Four moinfenu á une température comprise

entre 1250 OC et 1400 OC
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Bouchon creux

Tube o 316

25

_O ext. 34

li:c- 25 =2 Tu be 0 316

6p-

N.

Fig. 2 A

ABSORBEUR D*ANALYSE

(Dímensions données ¿ titre Indicatio
(Dimensions en millimétresi
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7(D=

038
-.2w

1 Bouchon permettant par simple rotation de 114 de tour, de fermer les deux
extrémités de l'absorbeur

2 Rodage hémisphérique
3 Corps en Pyrex á raccords hémisphériques
4 Capsule polythéne pour ouverture Instantanée pour changement de rénclif et

nettoyoge
5 Rodage hémisphérique 1315

Fig. 2 8

ABSORBELIR YANALYSE
(Dimensions données a lítre Indicalif)

tDirnensions en millimétres)
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Z

0.3S

Fig. 3

ÉPURATEUR OBTURABLE

(Dimensions données á tifre indicati0
IDimensions en millimétresi



NORME FRANCAISE COMBUSTIBLES SOLIDES NF
b HOMOLOGUÉE DIÉTIERMINATION DE ILA TENEUR M 03-031

DU CHARBON EN MATIÉRES MINÉRALES Novembre 1968

SOMNÍAIRE

AVANT-PROPOS ................................................................. 2c;
1 OBJET .................................................................. 2

2- PRINCIPE ....................................................... . ............ 2

3. APPAREILLAGE........ . ....................................................... 2

4. RÉACTIFS .................................................................... 2

S. MODE. OPÉRATOIRE ........................................................... 3

6. CALCUL ET EXPRESSION DES RÉSULTATS ...................................... 3

7. FIDÉLITÉ .............................. 1 ................ 1 ....................... 4

8. PROCÉS-VERBAL D'ESSAI ...................................................... 4

04 ANNEXE .......... ............................ ................................... 5
_z

09CD

C>

C)Gil

Lu
c.«-"" norme estHomoloquée ~niquement

par orrité du 21-10-68 équivalente ú la
J. 0. d 24-10-68 R~mmendation

250/R 602.

NF M 03-033 1- TIRAGE 11-68 Reproducli*n ínterdite



-2

AVANT-PROPOS

Des habitudes commerciales déjá anciennes font évaluer les matiéres non combustibles contenues dons un

chorbon au moyen du taux de cendres (Norme NF M 03-003).

Ce procédé simple est en effet largernent suffisant dons la trés grande majorité des cos, mais il peut arriver

que dons des cos porticuliers il soit nécessaire de connoitre la quantité de matiéres minérales contenues dans le

chorbon. Por exemple lorsque celles-ci sont constituées por du calcaire CaCO, le taux de cendres (Ca0) représente

56 % s'eulement de la teneur en matiéres minérales.

1. OBJET

La présente norme décrit une méthode de détermínetion direde des matiéres minérales du
charbon.

2. PRINCIPE

La prise d'essal est déminéralisée partiellement (*) por fraiternent aux acides chiorhydrique
et fluorhydrique dens des conditions telles que les constituants organiques du charbon et la pyrite
restent inaltérés. Aprés avoir noté la perte de masse due au treitement acide, on procéde ¿ une
incinération-dont le résidu est constitué por, :-

les mcitiéres� minérales qui ont résisté au freitement acide el á l*incinéraflon,

- les oxydes de fer issus de la coicinalion de la pyrite.

Le teñeuren matiéres minérales est donnée par la perte de massedu charbon du f<lít de l'attaque
acide, perte de masse corrigée de la teneur en cendres du résidu chorbonneux, de la masse cl'acide
chiorhydrique fixée par le résidu charbonneux et de la variation de messe due á fin trensformation
de la pyrite en oxyde ferrique pendant Pincinération du résidu.

3. APIPAREILLAGE

Tous les appcirefis indiqués ci-dessous doivent résister aux ocides, partícullérernent á l'acide
fluorhydrique. Le polychiorure de vinyle (P.V.C.) ou le polytétrafluoroéthyléne (P.T.F.E.) soffi
satisfaisants.

La balance utilisée doit étre précise a 0,1 rng prés.

- Bécher de 200 mi, muni d'un couvercle.

- Douille pour thermométre. Tube scellé a une extrémité, destiné <1 porter un
thermométre.

- Agitaleur.

- Pissette-

- Filtre í1 plaque d'o2lumine frittée : deux exemples sont donnés.sur les fígures 2 et 3.

- Appareil pour déminércalisation W por exemple celui de la figure l_..

4. RÉACTIFS

Utiliser uniquement des réactifs de qualité « pour enalyse » et de Peau distillée cu déminéra-
lisée.

- 1. Acíde chiorhydríque, de masse volumique 1,18 ou 1,19 gIm.I.

- 2. Acide chiorhydrique 5 N.

- 3. Acide fluorhycfrique de masse volumique 1,13 ou 1,14 g/rnI.

On ne dérninéralise pas complétement parce qu'¡l est consefflé dens les ouvr42ges techniques et en particulíer dons ¡a
documentation ISO de ne pcs enfever te bisulfure de fer et d'une fugon générale de ne pas chauffer en miíieu chiorhVdrique
á une température supérieu re á 70-80 'C. pour ne pas attaquer ¡es charbons (en perticulier ceux dont l'indiCC de mi2tiéres vo-
latiles -est élevé).
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MODE OPÉRATOIRE

Avent d'effectuer la déterminetion, bien homogénéiser pendant une minute au moins, de préfé-
rence por moyen mécanique, Péchantillon de charbon « sec á Pair » broyé, pour passer au
tamis de 0,2 mm d'ouverture de mailles. En déterminer Fhumidité (*).

Peser dans le bécher. á 0,1 rng prés, une prise d'essoi de 6 g environ et ejouter 40 mi d'ocide
chiorhydrique (2) (**). Introduire Fegitateur et le tube portant le thermométre et placer le couvercie
sur le bécher. Porter le bécher au bain-merie, á 55 OC-60 OC- Agiter toutes les cinq minutes,
retirer le bécher au bout de querante-cinq minutes et laisser le charbon en suspension se ressenn-.
bier au fond, pendant dix minutes. Aprés décantation, filtrer sous vide la solution surnageonte
(appareil de filtration en annexe). Laver á Peciu et réintroduire dens le bécher, avec un peu d'eau
(uu plus 5 mi ), le charbon entrainé sur le papier filtre (***).

Verser 40 mi d'ocide fluorhydriquens (3) de le bécher et répéter le treitement a chaud et hs
filtration du charbon, comme décrit ci-dessus. Réintroduire dens le bécher le charbon entraíné
sur le filtre.

Ajouter 50 mi d'-acide chiorhydrique (1), placer le bécher au bain-marie et répéter le chauffage,
comme décrit ci-dessus.

Filtrer et laver le charbon trois fois, piar décantation. Faire passer le charbon entiérement sur
le filtre et ¡over vingt fois eu moyen de 25 mi d'eau chaude chaque foís. Récupérer tout le charbon
restant dans le bécher por entrainement á-I'eciu froide et au moyen d'une baquette rnu nie d'un
embout en caoutchouc. Faire égoulter le charbon par espiration pendant 5-10 mn.

Dérnonter le filtre, rompre le charbon humide et sécher te filtre et le-charbon dans une étuve
á 50 OC et sous une pression absolue de 30 mbar pendant environ une heure trente. Retirer, laisser
refroidir ¿ l'air pendant environ une heure pour atteindre Péquilibre et peser. Recueíllir le charbon
et en transvaser aufant que possible dans un fincon muni d'un bouchon de verre; brosser le dessus
du filtre et fe popier filtre pour enlever le charbon, et peser de nouvecu. Déterminer la masse du
charbon aprés traiternent en calculant lía différence.

Mélanger soigneusement le cherbon traité et déterminer son humidité, son taux de cendres
et y doser ¡e chiore; doser également le fer total des cendres. Calculer Pacide chiorhydrique corres-
pondant au chiore contenu dens le charbon et la pyrite correspondant eu fer total.

6. CALCUL ET EXPRESSION DES RIÉSULTATS

Tous les résultots doivent étre exprimés sur le charbon sec-, un exemple deCalculs est donné
l'annexe-

Solent
m, = masse de la prise d'essaií en grammes.
mj = mosse résiduelle aprés traitement en gramines.
ina = rnasse de la pyrite du résidu en grammes.
in, = messe de l'acide chioj-hydrique du résidu en grammes.
A = masse des cendres, mofris l'oxyde de fer correspondant la pyrite du résidu.
Al = pourcentege de cendres de la prise Wessal.
F = « facteur des rnatléres minérales ».

et F, = pourcentage de matiéres minérales.
On a :

F, (Mi - Mj + m, + M. + 1,1 A
x 100

mi

et F- F,
Al

La détermination peut étre également effectuée sur charbon séché a 105-110 "C.
Paur les charbons contenant une forte proportion de corps étrangers ou des agents chirniquement adifs, les acides

peuvent étre versés dans te bécher ayant I'échantilion, afin d'éyiter une surchauffe locale.
(*11) la [prerníére extrection á ]'<2cide chiorhydrique n'est pas nécessnire pour les charbons dont la teneur en anhydride

carbonique est ínféríeure á 0,5 %.
(****) Le facteur 1.1 correspond approxirn<itivement á I'eau d'hydratuflon des composés silico-<3]umineux présents den£

le chcarbon déminéralisé. Dens la plupárt des cas, cette correction est mínirne et peut étre négligée.
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Le résultal (de préférence la moyenne de deux délerminations - voir chapitre 7 ci-dessous)
doit étre exprimé á 0,1 % prés.

7. FIDÉLITÉ

7.1 RÉPÉTABIUTÉ.

Les résultets de déterminalions effectuées de meniére indépendante, dens un méme laboratoire,
par la méme personne, utilisant le méme appereillage, sur des prises d'essei représentatives pré-
levées sur le méme échantillon aprés le stade final de la réduction, ne doivent pas différer de plus
d e 0,4 %.

71 REPRODUCTIBILITÉ-

Aucune toférance ne peut étre índiquée pour des cléterminations effectuées dans des laborafoires
différents, car l'on ne dispose pos suffisamment de données pour cela.

8. PROCÉS-VERBAL D'ESSAI

le procés-verbal d'essni doit indiquer les résultots obtenus, et mentionner en outre toutes est,
condifíons de Pessui et tous les défafis opératoires, facultatifs ou non, prévus dans la norme, cinsi
que les incidenis éventueis susceptibles d'avoir agl sur les résultots.
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ANNEXE

Exemple de calcul

Chorbon traité Pour cent Gramme

Chorbon original (sec) m,. 6,836 g�. Acide chiorhydrique 1,06 0,034-
(sur sec)

Masse du résidu m, (sec) 3,205 9 . Cendres (sur sec) 6,03 0,193

Perte de masse (m, - mj 3,631 9 .
Analyse du résidu ................. Oxyde ferrique 4,2 0,135

(sur sec)
,Cendres -, oxyde ferrique 1,83 0,058

(sur sec)
Perte de'fflasse (MI mj ........ 3,631 9
Acide chiorhydrique. m. ........... 0,034 g
Pyrites (oxyde ferrique x 1,5).P 0,202 9
(Cendres - oxyde ferrique)

1.1.A x 1,1 ... ............... 0.064

Mosse de matiéres mInérales ..... 3.931 9
Matiéres mínérales (sur sec) F, .... 57,5 %
Cendres de la prise d'essal (sur sec)

Al ........................ 52,8 %

matiéres minérales 57,5
Facteur des matléres, minérales Cendres 52,8 1,09
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ENSEMBLE DE L'APPAREILLAGE DE DÉMINÉRALISATION
DU CHARBON

(cionné titre d'exemple)

lo

Rodage plan

Vide

Récipientepmatiére
résistant aux acides

Fiole en verre

Figure 1
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DISPOSITIF DE FILTRATION PRÉCONISÉ PAR L'AFNOR

(donné ¿ titre d'exemple)

Popier filtre sons cendre Plaque en cluminefritlée

Pilces en matiéreEcrou de serroge
résistant aux cicides.

Figure 2
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DISPOSITIF DE FILTRATION PRÉCONISÉ PAR VISO
(doriné ¿ titre d'exemple)

Popier filtre fixé sur le cyUndre supérieur
cu moyen d'un í2dhésif

CyUndre en matiére
résistant aux acides
exemple

Chiorure de polyvinyle

Anneciu de
ccioulchouc

57,1 i 11,

Ploque d'olumíne frittée

Figure 3



COMBUSTIBLES SOLIDES NFNORME FRANIQAISE
DÉTERMINATION DE LA CAPACITÉ

0 HOMOLOGUÉE DE RÉTENTION DHUMIDITÉ M 03-034
DES COMBUSTIBLES SOLIDES Novembre 1968

AVANT-PROPOS

Aprés ayoir essoyé de nombreux critéres pour la classification des lignites, la Commission
CL Économique Européennea adopté la capacité de rétention d'hurnidité commecaractéristiquepermettant

de classer les lignites. 11 a donc
'
fallu préciser les conditions de se détermination.

Mais cette capacité de rétention d'humidité fournit, m¿me dans le cos des houilles, des rensei-
gnements précieux sur leurétat physique et pourra donc ¿tre utilisée dans diversesétudes lesconcernant.

Choque fois que Pindice de matiéres volatiles, calculé sur produit sec et exempt de cendres, est
supérieur d 33 %, Peau de rétention est- utilisée pour déterminer le numéro de la classe d'un charbon,
d partir de la valeur du pouvoir calorifique calculée sur « humide » (eau de rétention) et sans matiéres
minérales.

1. OBJET

la présente norme a pour objet de décrire une métbode pour la détermination de
la capacité de rétention d'humidité des combustibles solides.

2- DÉFINITION

La capacité de rétention d'humidité est une propriété que présentent la plupart des
combustibles solides placés dens une atmospbére saturée de vapeur d'eau; elle renseigne
sur leur nature. Cependont, en reison des dífficultés expérimentales Insurmontables
rencontrées pour réaliser une afmosphére saturée d'eau, ¡a déterminalion est effectuée
¿ 96 % d'humidité relative.

3. PRINCIPE

Séchage du combustible solide á masse constante á 105-110 or- aprés conditionne-
ment préalable por humidification á refus, á300Cdans une atmosptiére a 96% d'humi-
dité relative. Expression de la capacité de rétention d'humidité en pourcentage en masse,z
p

1
ar rappcirt au combustible conditionné humide.

4. APPAREILLAGE

Balance permettant d'apprécier 0,1 mg.
Récipient de condifionnernent. Récipient dans (equel régne une pression rédulte,

muni d'un manométre á vide a mercure et contenant une solution saturée de sulfate
de potassium et des cristaux de ce sel.

Vases & tarer. En verre ou en métal inoxydable, de 15 mm environ de profondeur
et de 7 á 8 cm de diamétre; ces vases sont munis de couvercies.

CD Bain-marie meintenu ¿ ¡a tempéreture de 30 OC ± 0,1 OC par la régulation d,un
thermoslat. Un type convenable d*appereil est représenté schématiquerrient por la
figure c¡-jointe.
- A itateur mécanique.9
- Pompe ?í vide-
- Fiole pour filtration sous vide. NF B 35-009.
- Creuset ou entonnoir pour filtration sous vide, muni d'un bouchon en cooutchouc

traversé par un tube de raccordement.
Appcireillage pour la délermination de l'humidité exclucrit l'oxydation du charbon.

LU

cm Homologuée
par arrétédu 21-10-68

J. 0- du 24-10-68

0414~ 4 ^u -, 9013 NF M 03-034 ler TIRAGE 11-68



S. RÉACTIF

Sulfate de potassium K.SO,

6. ÉCHANTILLON

Si la clétermination est faite en vue ciu classement d'un gisement ou d'une couche, il est essentiel
que te chorbon ait été fraichement abattu ou ne soit pos altéré. S'¡¡ n'est pas possible d'examiner
immédiatement I'échantilion pour esseis, celui-ci doit étre mis a Vabri de Voxydation dans un réci-
pient étenche, el doit étre protégé contre I'échciuffement ciu-dessus de la tempéreture ambiente.

Utiliser un échantilion pour essei broyé pour passer au tamis de 0,2 mm, d'ouverture de
mailles.

7. MODE OPÉRATOIRE

-7.1 PRÉPARATION DU RÉCIPIENT DE CONDITIONNEMENT

Introduire la solution saturée de KS0,, avec: quelques cristaux en plus dans le récipient el y
faire ¡e vide á piusieurs reprises jusqu'á ce que la mousse cesse de se former. Pour réduire ciu
minimum la formation de mousse, ¡e récipient doít normalement étre maintenu Sous vide.

Le récipient est ¡esté pour éviler qu'il flotte quand il est dans Veciu el un support en verre ou
en métel inoxydcible est prévu pour soutenir les vases á larer cu-dessus du niveciu de la solution
saturée: ii est pincé de fagon cl protéger les. vases contre les projections dues á la mousse- Une
pleque de plomb avec: des trous convenablement disposés, utilisée comme support. peut répondre
á cette double exigence (*). Le volume de l'espace libre dans le récipient n'est pos fixé, mclis il
cloit étre réduit ciu minimum. Cela peut étre réalisé en choisissent un récipient d'une forme conve-
neble,-ou en augmentant le volume de la solution saturée ou en y ajoutant une matiére inerte,
telles que perles de verre ou sable lavé.

7.2 OPÉRATION PRÉLIMINAIRE

Ce traitement a pour effel de saturer d'eau le chorbon el d'éliminer les seis hygroscopiques
susceptibles de fausser la détermination.

Introcluire dans une fliole, une prise d'essai de 20 g préporée comme ci-dessus civec: 100 m1
d'eciu distillée el agiter la suspension pendont ¡rente minutes. Piccer la fíole ciu bain-morie á 30 OC
pendont trois heures. Retirer la fiole du bain-marle el filirer le chorbon sous vide sur le creuset
filtrant. Laver te chorbon filtré civec: deux portions successives de 25 m1 d'eou distillée. Le creuset
filtrant est muní d'un bouchon de caoutchouc: traversé par un tube dans lequel pUSse de FOir SCIturé
d'humidité a la température du laboratoire, afin d'éviter le séchage de I'échantilion.

7.3 RÉALISATION DE WESSA1

Laisser égoutter te chorbon puis te malcixer aussiffit ciprés, ciu moyen d*une spoluie pour
supprimer la ségrégation. Étaler uníformément environ 5 g de chorbon dens le fond d'un vase a
torer précaioblement desséché, ainsi que son couvercie, á 105-110 OC, puis ¡'un el l'cutre refroidis
dons un- dessicceteur el pesés.

Placer le vase Zi torer chargé el un vase témoin vide dens te récipient de conditionnement.
Enlever les couvercles des vases á larer mais les laisser dens le récipíent de conditionnement pour
réduíre ciu minimum la condensation de I'humidité transmise par lo prise d'C~Ssci á la fin de la
délerminalion.

Replincer le couvercie sur le récipient de conditionnement, y rédu,ire la pression jusqu'¿ 20
á 27 mbar; te placer dans le bain-marie á 30 OC el faíre á nouveciu le vide

11 peut étre souhaitable d'employer une deuxiéme ploque paraltéle perforí*- cifin d'éyiter I'encri,�enement du support
des vases.

(—) 51 la lempérature ambíante dans te laboratoire est éievée et provoque des difficultés pour a"eíndre un vide de 20
2.5 mbar, faire le vide dens te récipient de fajon ¿L otteindre une pression équivalant á k2 tension de la Ympeur d'eou a cette

tempérciture et ottendre jusqu'a ce que I'équi¡ibre soit atteint.
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Aprés cette opération, la pression doit alteindre rapidement 45 mbar envir'on, quí est la tension
de vapeur de la solution saturée de sulfate de polassium di 30 OC. Si la pression dépasse 45 mbar
la réduire sons déranger le récipient. Si ceci n'est pas réalisé, I'équilibre peuf étre retardé. Laisser
les prises d'essai dens le récipient, sans les déranger, pendant trois jours (*).

A la fin de la période de conditionnement, le récipient se trouvent toujours dens le bain-marie,
ramener la pression á la pression atmosphérique en laissant entrer lentement de Veir sec á 30 OC.
L'air cidmis suit un circuit composé d'une colonne chargée de perchiorate de mQgnésium Qnhydre
ou d'un aufre désséchant suffisamment ectif, d'un serpentin en cuiyre immergé dans ¡e bain-marie
raccordé á Pentrée du récipient de conditionnement par un tube capillaire (voir figure). Pour
éviter les variations d'humidité, il est essentiel de s'assurer qu'iI n'y a cucune perturbation de
l'atmosphére directement en contact avec le charbon conditionné (**). Retirer le récipient
du bain-marie, enlever le couvercie ef couvrir immédiatement les vases a tarer de leurs couvercies
respectifs. Transporter aussif8t les vases 8 la balance, et les peser á 0,2 mg prés forsque Féquilibre
avec la température de la balance est atteint.

Déterminer l'humidité de la prise d'essai conditionnée en utilisant le. récipient dans lequel
efle a éfé condifionnée. Défalquer le résultal témoin obienu avec le récipient vide.

8. CALCUL. ET EXPRESSION DES RÉSULTATS
Soit en gramímes :

m, = La masse du vase, á tarer vide et de son couvercie.
m, = La masse, du vase chargé et de son couvercle aprés fraitement.
M3 La masse du vase chargé et de son couvercle aprés séchage.
m, La masse du vese lémoín vide et de son couvercie.
m, Lca messe du vase témoin vide et de son couvercie aprés séchage.

et CRH La capacité de rétention d'humidité de Péchantillon exprimée en pour cent.
On a :

(M2 _ M.j - (M, - Mj
CRH =

.
x 100(m, - mj - (m, - ms)

Les résultots (de préférence la moyenne de 2 clétermincitions voir chapitre 9) doivent étre
exprimés 8 0,1 % prés quend ¡ti capacité de rétention d'humidité est inférieure a 5 %, a 0,5 % prés
quand la capacité de rétention d'humidifé est comprise entre 5 % et 15 %, et ¿ 1 % prés quand la
capacité de rétention d'humidité déposse 15 %.

Pour réduire le risque d*erreurs, les 2 cléterminations ne doivent pas étre effectuées simulta-
nément.

9. FEDÉLITÉ DE LA MÉTHODE
9.1 RÉPIÉTABILITÉ.

Les différents écarts entre les résultuts des cléterminations en double effectuées de maniére
indépendante dens un méme faborafoire par la méme personne avec le me-me cippcireillage, sur
deux prises représentatíves prélevées sur le méme échantillon ciprés le stade final de la rédudíon,
ne cloivent pas dépasser les valeurs ci-aprés.

9.2 REPRODUCtIBILITÉ.
Aucune tolérance n'est Indiquée pour les délerminations effectuées dans des laboratoires

différenis, car l'on ne dispose pas de suffisamment de données pour les cepacités de rétention
inférieures á 5 %. Dens les autres cas, les écer�s ne doivent pes dépasser les voleurs indiquées ci-
aprés.

Capacité de r¿tention Différence maximele acceptable entre
d'hurnidité les résultals obtenus exprimés en pour cent
en pour cent Répétabilité Reprc>ductibilité

Moins de 5 0,3 en valeur absolue Voir 9.2
de 5 a 15 0,5 en valeur absofue

1,6Plus de 15 1,0

Des charbons contenant une forte proportion de corps étrangers peuvent nécessiter des durées de conditionnement
supérieures a trols jours, on peut alors dons ces cos effectuer deux déterminations, ¡*une de trois jours. Pcutre de quatre jours
ou plus. Les résultals indiqueront la durée de condifíonnement a adopier.

(—) A cet effet, choisir judicieusement le tracé de l'orifíce d'cdmission d'oir dens le rédp;ent. ou dens le cas oú l'onutilise un dessicceteur á vide ordinaire, ajuster la longueur el le diGmétre du tube c0pillaire pour que le lemps nécessairepour revenir á la pression atmosphérique ne soit pos inférieur ¿ quinze minules.
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PROCÉS-VERBAL D'ESSAI

Le procés-verbel d'essai doit indiquer les résultats obtenus, et mentionner en outre foutes les
conditions de Pessai et tous les détc2iis opératoires facultatifs ou non prévus dans la norme, ainsi
que les incidents éventueis susceptibles d'avoir agi sur les résultots.
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COMBUSTIBLES MINÉRAUX SOLIDES NF
NORME FRANQAISE

DOSAGE DU DIOXYDIE DE CARIBONE M 03-036HOMOLOGUÉE
PAR LA MÉTI-10DE GRAVIMÉTRIQUE mci 197 1

AVANT-PROPOS

Gl La présente norme a élé établie a partir de la recommandotion W R 925, « Dosage duz
dioxyde de carbone dons le chorbon por la méthode gravimétrique w.

Cependonf, elle en dilRre sur le point suivant

Pour absorber le sulfure d'hydrogéne, la recommandation ¡SO R 925 prévoil la mise en
place d'un tube contenant du phosphate de cuivre entre le tube 43 perchiorate de magnési.um< ucti
et le tube á amionte sodé, alors que la présente norme prescrit Pinfrod on de chíorure
mercurique dans le bailan d'ottaque.

x
OBJETu

wa.
0 La présente norme a pout- objet de décrire une méthode de dosage du dioxyde de

carbone correspondant aux carbonales minéraux dens les combustibles minérclux
solides

2. PRINCIPE

C21 Attaque du combustible por de Vocide chiorhydrique qui, en récigissent avec ¡es
carboncífes, libére du dioxyde de carbone.

Absorption el pesée de ce dioxyde de carbone.

3. RÉACTIFS

Tous les réattifs dolvent étre de qualité pour « cinalyses » el I'eczu utilisée p,our le
dosage doit étre.exemple de dioxyde de carbone

1. Acide chiorhydrique : 3 N environ contenent 0,5 % en volume d*un mouillant.
2. Perchiorate de mcagnésium enhydre, en grains de dimensions comprises

entre 0,7 mm el 1,2 mm.
3. Amiente sodé, en grains de dimensions comprises entre 1,2 MM el 1,7=.
4. Chiorure mercurique, solution saturée.

CD

Le résulfat oblenu tiendra comple du dioxyde de carbone évenfuellement absorbé par le combustible.
Le dioxyde de carbone peut #¡re éliminé de l'ecu distíllée en la faisant bo*uillir doucement p-endent 15
minutes.

Hornoloquée
La présente norme remplace la norme de méme indice,par arrété du 29-4-71

homoloquée en juin 1970.
J. 0. du 4-5-71

3555 N F M 03-036 1,1 TIRAGE 5-71

Determination of carbon dioxide by the gravimetric: method.
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4. APIPAREJILLAGE

Ucippareillege comprend un dispositif de purificetion, un dispositif d'cifluque el un train d'absorplion.
La figure page 4, montre le dispositif á employer qui comporte :

4.1 Dispositíf de purifícaflon : Tube á absorption contenani de Parniante sodé.

4.2 Díspositif cl'attaque Ballon de 300 m1 muni d'un entonnoir á robinet, d'un réfrigérent el d'un tube
boule.

4.3 Train d'absorption 2 tubes á absorption garnis respectivement des produits suivents

a) Perchiorate de magnésium (2) pour sécher le gaz.

b) Amiante sodé (3) pour absorber le dioxyde de carbone, sulvi d'une couche protectrice de perchio-
rete de magnésium (2) pour absorber l'eau éventuellement fórmée par la réaction du díoxyde
de carbone avec- I'amiante sodé.

4.4 Balance précíse á + 0.1 mg prés.

S. PRÉPARATION DE CIÉCHANTILLON

Avant de commencer la déterminalion. bien homogénéiser, de préférence, par moyen mécenique,
Péchantillon pou.r essal de combustible sec á I'cir, broyé potir passer au tamis de 200 jLm d'ouverture de
maffle.

MODE OPÉRATOIRE

Peser environ 5 g de combustible « sec d Pair » dons le "¡ion d'oItaque, ¿ 0,1 mg prés, el ejouter
100 mI d'eau el 2 mI de solution de chiorure mercurique (4). Fermer le balion Cu moyen d un bouchon
en ccioutchouc el agiter vigoureusement de fagon ¿ mouiller le combustible. Retirer le bouchon el entralner
dens le ballon par-lavage, le combustible adhérant éventuellement au bouchon.

Assembier Pappareillage, conformément á la figure el y falre passer un courant d'air a un débil
d'env,iron 50 mllmn pendent environ 10 minutes. Arréter la circulation d*air, retírer le tube á absorption
a amiente sodé (4.3-b) el fermer Pextrémité ouverte du tube auquel 11 est refié. Essuyer ce tube á absorption
avec un lissu sec, propre el ne perdent pos ses fibres el le peser, d 0,1 mg prés, 15 minutes aprés qu'11 elt
été remené á la température du loccil oú se trouve la balance. Brencher de nouvecu ce tube á absorpilon
a I'cpperelitage, el fuire circuier Pcili- comme cuparavant. Verser 25 mI d'ccide chiorhydrique (1) dans
Pentorinolí- a robinet, puls laisser couler l'acide dens le ballon Wettaque. Cheuffer le liquide dens le
balion de sorte qu'11 soit porté a Pébullilion en 15 minutes (*). Maintenir I'ébullition pendan¡ 30 minutes,
se vitesse élent réglée de maniére á ne pas surcharger le réfri érant. Arrilter la circuletion d'air, retirer
le tube ¿L absorption á amiante sodé (4.3-b) el le peser dens 7es mémes condHions que précédemment.

ContriSler de temps en temps lo bonne marche de l'appcireíl en utilisant une prise d'essal de 250 mg
de CaCO, pur.

7. CALCUL ET EXPRESSION DES RÉSULTATS

Soff
M, = masse d'échantillon sec a l'air, en grammes;

M2 = augmenleflon de masse du tube á cbsorption, en grammes;

h = humidité totale de la prise d'essal telle que reque en pourcentage;

Si des mousses se produisent en quantUs excessives, répéter te dosage en ajoutant quelques gou~ d*al~i dénaturéinduliriel
pu méleníle..r^senu dens le balion d*atteque.
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La teneur en dioxyde de carbone, de I'échantillon sec est donnée, en pourcentage en masse, par
Pexpression

100 M, 100
- x

m1 100 - h

Le résuitat, (de práférence la moyenne de deux cléterminations), doit étre exprimé avec deux déci-
males.

8. FIDÉLITÉ DE LA MÉTHODE

Différences maxirnuies acceptabies
entre ¡es résuftafs obtenus
exprírnés en paurcentoge

Répétabilité Reproductibilité

0,05 0,10

9. PROCÉS-VERBAL D'ESSAI

Le procés~verbal d'essai dott mentionner- la métbode utilisée (référence á la pré-sente norme) ef
indiquer, outre les résultats obtenus, les clétafis opératoires non prévus dans la norme ou facultatifs et
susceptibles d'avoir agi sur ¡es résultots.
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PP rchiorate
Amiante sodé de Magnésium

Vers
Perchiorcite l'aspiration

.de Magnésium Tube d'cbsorption
pour le dosage

(4-3 b)

Disposifif Amíante sodé
d'attaque (4-1)

(4-2)



COMBUST1131-ES MINÉRAUX SOLIDES NF
NORME FRANQAISE DÉTERMINATION DE L'HUMIDITÉ D'LINE

HOMOLOGUÉE
PRISE D*ESSAI POUR L'ANALYSE GÉNIÉRALE D'LIN MO 3- 037COMBUSTIBLE SOLIDE. NATUREL

'7*2(méthodes volumétrique et gravimétrique directes) Septcmhrf! 19,

co

A VA NT-PROPOS

LU Un certain nombre de méthodes relatives á la déterminatión de 1'humidité dans les combustibles
U) solídes sont décrites dans les normes francaises. Ces méthodes nont pas les mémes domaines d*applí-
z
w catión quí sont précisés ci-aprés.
LL

Pour les combustibles solides naturels,

la déterminatión de l'humidiké en vue de connaítre la teneur en eau dúne lívraison se fair par la
méthode décúre dans la norme N F M 03-002 : Féchantillon pour humídité, prélevé en prenant tou-

U) tes les précautions utíles pour qu'í1 soik représentatif de la teneur en eau dú lot échantillonné est
2 séchó dans une érude á 105-110 <>C. La composition de cerrains charbons se trouve de ce fait modi-
< flée, et I*échantillon ayant serviá la dátermination ne díaitpas étre utilisé pour un aurre usage.,ti-
0 la déterminatión de l'humíditá d*une prise dessai de combustible en vue d~rimer les résultats-

des dóterminations analytiques se faft par I*une des méthodes décrites dans la présente norme.
Le charbon étant hygroscopique, son humíditá varie en fonction des modifications de l'état hygro-
métrique de l'atmosphére et, par conséquent, pour exprímer les résultats dune dérerminatión par
rapport au combustible sec, on doit dáterminer l'humidité de lléchantillon pour essai chaque fois

x que l'on pése des prises d*essaí destinées á une déterminatión analytique, telle que matiéres vota~
tiles, pouvoir calorifíque, carbone, hydrogéne, etc. (Si loutes les prises dessai sont pesées á peu

uj prés au méme moment et si on procéde sans déla¡ aux différentes analyses, une seule détermination
-U en double de 1*humidité peut tourefois suffire).
w Pour te coke, la situatión est tres semblable.o-
0 - la déterminatión de l'humidité en vue de connaítre la teneur en eau dune livraison se faít suivant la

norme N F M 03-02 8

- la dátermination de f*humidiré d*une prise d*essai pour I*analyse générale du coke se fait suivant la
norme N F M 03-029

0

C>
wu-

-21

A la date dhomologatión de la présente norme, les méthodes A et B qui la constítuent, prásentent
c2 une large concordance technique avec les recommandations ]S O/R 348 et 331 quí traítent du méme
z
L" sujet.

Les divergences entre la méthode A et la recommandatión ISOIR 348 portent essentíellement
sur le fait que dans la méthode A. seule I«utilisation du toluéne comme agent dentraínement de l*eau
est prescríte alors que dans la recommandatión, la possibílité est laissée dutiliser te rofuéne ou le
xyléne.

Les divergences entre la méthode B et la recommandatión ISOIR 331 sonf uníquernent dórdre
rédactiónnel.

cn
cn

_w

AFNOR 1973Homoioguée La présente norme remplace les normes NF M 03-017. hornoloquée Drofts de reproductionpar arrété du 15-9-73 le 25 janvíer 1967. et NF M 03-025, homUoguéé le et de traduction réservésJ.O. du 18-9-73 1-juillel 1965. POMr lous pays.

29482. Peis, el Cíe- 10-73. NF M 03-037 1** TIRAGE 9-73
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APPAREIL A RÉFRIGERANT ASCENDANT APPAREIL A RÉFRIGÉRANT DESCENDANT

Réfrigérant droit Réfrigérant

Chemise-calorifuge
en verre

Assemblage rodé borosilicaté argenté

Pointe de verre

Assemblage rodé

Tube décanteur
Tube décanteur

Assemblage rodé

Sallon de 500 mi
Ballon de 500 nú

Figuro 1 Figuro 2
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Lorsque le volume de l'eau dans le tube gradué est constani, poursuivre la distillation pendant
encore une heure. Dans le cas de l'appareil á réfrigérant ascendant, rincer Vintérieur du réfrigérant
avec du toluéne pour entrainer les gouttelettes d*eau : détacher celles qui adhérent á la paro¡ supérieure
du tube gradué au moyen d*une baguette de verre et faire la lecture.

Etalonner chaque appareil en mesurant plusieurs prises d*essai d*eau distillée ou déminéralisée,
exactement pesées et couvrant la gamme des teneurs en eau que l'on peut vraisemblablement ren-
contrer dans les combustibles soit 0 á 10 %. Tracer un graphique donnant les volumes exprimés en mil-
¡¡¡¡tres, d'eau distillée (ou déminéralisée) récupérée en fonction des quantités ajoutées et Futiliser pour
corriger le volume d'eau obtenu avec chaque échantillon.

NOTE 2: En variante, on peut opérer sur 50 g
si f*humidité est telle que la contenance du tube gradué sera vraisemb4ablement dépassée
en utilisant 100 g de combustible,
si la quantité totale disponible n'est pas suffisante pour permettre d*utiliser 100 g dans la
détermination.

A.S CALCUL ET EXPRESSION DES RÉSULTATS

Soient

m = masse de combustible prélevé. exprírnée en gammes.
y = volume d*eau recueilli. exprimé en millilitres,
vC = volume d*eau corrigé, ¡u sur le graphique, exprimé en millilitres,
h = humidité présente dans le combustible analysé. exprirnée en pourcentage

y
On a h % C x 100 (en admettant que la masse du millilitre d«eau est égale á 1 g).

m

Le résultax retenu est la moyenne des résultats de deux déterminations ne dilférani pas de plus de
0,1 %, en valeur absolue íl est noté avec une décimale.

A.6 FIDÉLITÉDELAMÉTHODE

Différences meximelos acce~bles emr* résu$,tau ~enus.
exprimés en PoUrcemage

Humidité Répétabilité (A.6.1) reproductibilité (A.6.2)

0,2 en valeur absolue non établ ¡e

A.6.1 Répértabilité

Les résultats de deux cléterminations successives effectuées dans un méme lab<>ratoire, par la
méme personne, uflisant le méme appareillage. sur des príses d*essai représentatives prélevées sur
le mérne échantillon aprés le stade final de réduction ne doivent pas différer de plus de la valeur citée
ci-dessus.

A.6.2 Reproductibilité

On ne peut pas spécifier de tolérance pour les délerminations effectuées en Crifférems laboratoires,
parce que les résultais obtenus dépendront des conditions d*humidité dans les différents laboratoires,
qui ne sont pas nécessairement les mémes.

A.7 PROCÉS-VERBALD-ESSA1

Mentionner au procés-verbal, outre les résultats obtenus, toutes les conditions de I'essai et tous
les détails opératoires, facultatifs, ou non prévus dans la norme, ainsi que tous ¡es incíclents éventueis
susceptibles d'avoir agi sur les résultats.
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COMPROBACION DE LA FIDELIDAD OBTENIDA EN EL PLAN DE

DEMUESTRE PRECONIZADO PARA LOS ESTERILES DE LAVADE-

ROS DE CARBON.-

1. GENERALIDADES

Como ya indicamos en e¡ análisis realizado de la normativa

existente referente al muestreo preparaci6n y análisis de

carbones, existían razones fundamentales que- nos, aconsejaban

la elecci6n de la- norma NF como base de- f uturos desmuestres

a realizar- sobre- los. esteriles� del carb6n.. A tal objeto se

redactaron Instrucciones que- aplicaban la citada Norma a. los

casos particulares, de los lavaderos de Mieres y Modesta..

En esencia dichas Instrucciones fijan el n-ámero de tomas de

que debe componerse una muestra, pejao mínimo, puntos de toma,

aparatos, y, método operatorio para la obtenci3n., preparaci6n,

conservaci6n y transporte., con el objeto,de por una parte el¡

minar- todo tipo de errores sistemáticos. imputables a losi ti-

pos de aparatos y método operatorio y por otra conseguir— una

fidelidad, que para el caso wde las cenizas y la humedad se

fijaba en 1

Naturaleza del carbón Fidelidad de referencia

Menos del 20%-de cenizas una décima parte del valor

sobre muestra seca) o observado del contenido de -

de humedad cenizas o humedad

Mas del 20% de cenizas + 2% de cenizas o de humedad

(sobre muestra seca) 6

de humedad

con la probabilidad de conseguir en un 95% de los casos dicha

fidelidad en el porcentaje de cenizas observado.

en nuestro caso,, no es el porcentaje de cenizasSin embar-o



el caracter que nos interesa observar sin6 el de al-unos cons

tituyentes químicos como el Si 02s A12 03 y Fe2 03 y resto de

fundentes y que en el caso estricto de aplicar lo anterior -'

conforme a su presencia en los estériles se obtendrIan ums fi
delidades de referencia:

si 023 A12 03 2%

Fe2 03 y fundentes décima parte del valor- observado

Aunque la norma.NF M01-001 que trata de los fundamentos cien-,

tíficos, que: sirven de base al, método de muestreo preconIzado:

nos dice que para determinar el contenido de otros caracteres

tales como constituyentes quImicos es de esperar una fideli-

dad aun mayor�que la indicada, la realidad es que en princi-

pio, y a falta de un dato de partida mejor conocido, hemos -

elegido como base una norma.que no se refiere estrictamente a

estériles de carbón ni a la determinaci6n de caracteres dife-

rentes a las cenizas y la humedad. En definitiva

- Las normas NF., al igual que sus similares, se refieren a

toma de muestras de carb6n con un determinado porcentaje

de cenizas o estériles y no a estériles con.un determina

do porcentaje de carb6n.

- Las normas NF han sido comprobadas a partir de análisis

realizados con carbones franceses, por tanto diferentes

en príncípio a los de HUNOSA.

- La comprobaci6n de que se obtenía la fidelidad de refe-

rencia se hizo utilizando aparatos automáticos para la

toma y preparaci6n de muestras..

- Aun suponiendo que se eliminan los errores sistematicOs

la toma de muestras conlleva errores que aumentan con

el contenido en cenizas.

- De la observación de los análisis llevados a cabo por la



E.T.S.I.M.O. se saca en seguida la-conclusión de que exis

te una fuerte dispersi6n en las cifras que dan los conte-

nidos de Si 02 y Al2 0
3 que nos induce a sospechar la exis

tencia de,una fidglidad inferior a la deseada. Si bien ca

be la,duda de que en el desmuestre se han introducido erro,

res sistemáticos.

Por- todo ello es razonable-considerar que las reglas,estableci-

das en las.Instrucciones deben considerarse como un excelente -

punto d& partida., a falta de otro mas-consistente, a parte del

cual mediantela oportuna comprobací6n, establecer, el método -

definitivo que nos garantice una fidelidad preestablecída, fi-

delidad que en principio vamos a fijar en:

si 0
2
y Al

2 0
3

2%

Fe
2- 0

3
y resto de-fundentes =0,25%

para. lo cual estableceremos un test estadístico con un riesgo

de un 5%0 o sea.de que solo cinco veces sobre 100 ocurrirá que

se puede llegar a la conclusi6n de que la fidelidad es dife—

rente a lo preestablecido.

Este test nos permitirá corregir las Instrucciones en lo que

se refiere al nº de tomas recomendado indicándonos si éste es

excesivo o por el contrario es escaso. El resto de reglas -

quedará inámovible al no afectar a la fidelidad y si tener co

mo objetivo la eliminaci6n de los errores sistemáticos.

Como test a realizar elegiremos será el que la Norma NF M-01-

001 y NF 01-007 describe como muestreo continuo desdoblado.

SegUn estas normas durante 10 días deberán sacarse una mues-

tra de estériles finos, menudos y granos. Cada muestra se -

desdoblará en 2 submuestras que serán preparadas y analiza—

das separadamente. Cada muestra proporcionará, de este modo,



los resultados correspondientes al contenido de un determina

do constituyente quImico.

Para cada par se determina en valor absoluto la diferencia

de los dos resultados.,.lo que da lugar a 10 diferencias cuya

media llamaremos j.

Este valor j,se compara con otro valor D segun

D

j

en el.que,D viene dado para fidelidades ±0,25 y ±2,00 en fun

ci6n del número de tomas

VALOR DE D

Nº de tomas
Fidelidad 1 2 3 4, 10 1,15 20 251 30 35

tIO325 0120 0.,28 0,,35 0.,40 0..45 0.,63 0,77 0,89 1..011,1 l.,4

2>O0 1 > 6 2.,3 2.,8 3.,2- 3, 6 S., 0 6.,2- 7.,l 8.,018.,8 ll.,3

si > 2.,0 se admite que el nº de muestras es excesivo

d

Si 2) D > 0.,67 se admite que el nº de muestras es correcto

d

si D Z 0., 67 se admite que el nº de muestras es escaso

j

En los casos 12 y 39 la correcci6n sería

D > 2., 0 D o., 67

j j

U-D Disminuir el número D Aumentar el n'
de tomas mero de tomas

de

2 a 2,6 3 3 0367 a 0,50 5

> 2 SOCO,.,6 10 < 0,50 1 o o,/,1



Debidndose repetir las comprobaciones como se ha indicado an

teriormente hasta conseguir un valor comprendido entre 2 y

0,67 para D En cualquier caso tanto'ahora como en el 22

caso anterior hay que hacer- otra serie de 10 tomas para.que

en casode que quedase comprendida entre 0,67 y 2,,00 poder -
continuar� con un desmuestre no desdoblado.

En nuestro caso.. como se� trata en principio de una comproba-
ci6n podemos trabajar con muestras.sacadas durante 10 días
lo que hace. urt total- de submuestras de

2x3xlOx2' = 120 submuestras

lo que-significa

l20x7' 840 determinaciones (S:I 02 , Al2 0 ., Fe2033 Na2 os3

K 0 Ca 0 y Mff 0)2 <=

que en realidad habría que-repetir- o bien los futuros desmues

tres deben senuir-bajo la forma desdoblada o sea subdividien-C=

do cada muestra en dos.

2, PRESENTACION DE ENSAYOS

De acuerdo con el programa previsto se han tomado muestras de

los diferentes tipos de estériles durante 10 días en los Lava-

deros de Modesta y Mieres, en las cuales se siguieron los pasos

señalados en las instrucciones elaboradas a tal efecto.

Estas muestras fueron analizadas en la Escuela Técnica Superior

de Ingenieros de Minas de Oviedo (Metalurgia) por el método de

defractometriá., cuyo error de ensayo en la determinaci6n de los



componentes es el siguiente:

+ o-±¡.*3 si 02 Na2 0 0.* 1

+
1,0 A12 03 K2 0

+
O.,lo

±0$3 Fe2 03 Mg 0 ........ ±09.71
+0..7 Ca 0 esos** so 3 ` ... *-*

+
0$01

Poder CaUrifíco. 40 TH/t
Los resultados de los análisis de estos figuran en las hojas

adjuntas.

Para, la- comprobaci6n. de la. fídelidad f¡j ada, anteriormente se

ha.se-uído el método descrito en la norma NFt� M 01 - 007 OCom--

bustibles, minerales. s6lidosn., Métodos, de toma de muestras de-

hulla. y lignítos duros, Complementos y justificaciones cien..-

t1ficas.

3'., CONCLUSIO'N-ES

-Teniendo en cuenta. que- fidelidad de referencia representa,

la desviaci¿n del.valor-verdadero correspondiente a la su-

ma total. de errores surgidos de la toma y preparaci6n de la

muestra y análisis.

Se han fijado en valor absoluto las siguientes:

A12 03

si 02

Fe2 03 0950 6 0,75 %

Na2 0
K2 0 4 03*25 %
Ca 0

Mg 0



con la probabilidad de conseguir en un 95 '101 de los casos la

fidelidad asignada.

NOTA.- En el Fe2 03 se ha aplicado el criterio de tomar como

referencia la décima parte de la media de los valores

observados. Para el resto de fundentes se aplica el mis—
4mo criterio mayorándolo hasta _*,O.*~y5 ',Z.

A continuacidn se�figuran las medies sobre muestra seca de
los, componentes determinados en los distintos tipos de esté—

riles:,

Fe.> 03 Al?. 01 S' 02 K? 0 Nag 0, Ca 0 -M9'0 Fundentes

Mo G 6s6O 22..48- 48.,86 2,,96 0344 1222 448 12970

110 M 4989 23,83 46,907 34Z 0,43 1,16 l.,�36�' 10996

Mo F 4.'00 23,53 42-326 2..80 0.,34- 243 1317 10..44

Mi G 7.,02 20s87 49357 3,,08 0.,38 l.,58 448 13.954
Mi M 5,63 23,49 48321 3,,33 0.,40 1,909 439 11.84

Mi F 5,24 22,83 43..89 3sO4 0934 l.,81. J.,23 11,166

Otros datos de interés

Azufre Poder calor1fico Kcal /KZ Pérdidas por
Piritico Tot7l- Superior Inferior Flúor calcinaci¿n

(700 C)'

Mo G 0 56 0 65 658 606 0 0111. 1290

Mo M 1,50 ls53 829 -00 0 15,9

Mo F 0.,92 0.,96 1.274 950 oloi-�, 22,8

Mi G 13,81 l.,85 728 03,0 03 oi_ 13,8

íí 11 0 01:1,,46 ls48 691 575 1 1435

Mi F 1 oin.,38 441 1.147 900 0,7 19,8



Datos calculados a partir de la tabla del informe de ETSIMO

para las humedades siguienji-les:

'Granos-.- 10 %

Menudos - 12,5 %

Finos - 25 %
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Introducción. -

El presente informe corresponde al estudio de 318 muestras

de estéril de lavadero procedentes de Modesta y Mieres con tres granulome-

tri
>
as diferentes, granos, menudos y finos, recogidas a lo largo de 4-6 meses

según las condiciones del contrato entre, Hunosa y la Cátedra de Metalurgia de

E. T. S, I. M. 0. -

Comprende la *primera parte :. desmuestre más intensivo de

muestra& realizadas a� corto plazo, con el fin de, conocer los estériles y su uní-

formídad- -

Posteriormente seo estudiarán unas 182 muestras a lo largo

de'nueve- meses con el fin fundamental de contrastar con el tiempo las conclu-

siones de esta primera parte. -

II. Análisis mineral¿gico. -

Especie e_mine ralógicas detectadas.

Minerales arcillosos Ilita

Caolinita

Clorita

Intere-stratificados

T ra7as de montmorillonita

Trazac de Atapulgita.
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Otros minerales Cuarzo.

Siderita

Cal*cita

Pirita

Feldespato.

Rutilo.

Análisis semicuantitativo-

% Granos Menudos -Finos

Caolinita 9,8 14,4 15,6

Clorita. 8, 4� 8,0 9,4

Ilita 46,0 49,6 41,0

Interestra. 5,6 8,0 12,0

Cuarzo 20,0 10,0, 5,0

Otros 10,0 10,0 15,0

. Conclusiones.

No existen diferencias notables en la composicion mineralo-

gíca de las muestras procedentes de uno y otro lavadero.

La fraccion arcillosa está formada por ¡lita, kaolínita, clo-

rita ferrifera, montmorillonita ( en muy pequeñas proporciones), interestra-

tificados y trazas de atapulgita. -
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Tras los estudios semicuantitativos de algunas muestras he-

rnos visto que la ¡lita es el mineral más abundante de la fracci¿n arcillosa, le

siguen la caolinita, la clorita y los interestratificados.-

En las muestras¿e "finos", disminuye el porcentaje de ¡lita

aumentando el de interestraficados y caolinita. -

El cuarzo está presente en las tres fracciones granulom¿tri-

caz siendo más abundante en los "granos". -

La materia orgánica es muy abundante en los "finos" (lo que

dificulta el estudio de. estas muestras medíante� D. R. X.), disminuyendo su por-

centaje en- "rnenudos " y "granos"

Otros minerales presentes en las muestras- sobre todo en los

granos son calcita y sid-erita, habiéndose detectado tambio1n en algunas mues-

tras la pres�ncia de pirita, feldespatos y rutilo.

La- crístalinidad de láilita es realmente, alta, siendo mayor

en las muestras de Mieres. Las ílitas procedentes de este lavadero son tam-

bien más aluminosas. -

III. - Análisis Químico.

-El análisis qui.1mico de las muestras se ha hecho según el día-

grama de frecuencia- siguiente

Análisis de Si, Fe, Al y K en todas las muestra e.

Análisis de Ca y Na en muestras alternas.

Análisis de Tí y V en una muestra de cada cinco.

Análisis de Cr. Mn y Mg en una muestra de cada diez
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Los resultados se expresan en las páginas anexas 15 a 35

en las que se ordenan por procedencia, granulometría y elementos analizados.

Los valores medios y desviaciones se recogen en la páginas

11 y 12

Las conclusiones se han englobado en el apartado V. -

IV. - Análisis. Térmico. -

Se ha realizado- ana - t''lisie ermico, fundamentalmente� dirigi-

do a la. obtención de los poderes caloríficos. Se- ha evaluádcio tambi�n la pérdi-

da a la calcinaci¿n durante.- 1 hora, -a 7002C (P,aginas 38 a, 46), (temperatura-

de tratamiento más conveniente que eViteLvitríficacióne l� - Los resultados se

encuentran en las páginas ( 36 y 37

Los valores medios y desviaciones, se recogen en la página

Podemos concluir que los poderes caloríficos de los finos de- Modesta

son considerables, con una media de 1700 Th/Tm. lo que les hace- presentar

inter�s como combustible de baja calidad, los finos de- Mieres tienen un Po-

der algo inferior 1200 Th/Tm, pero quizás son también aprovechables. Estos

poderes están en relación directa con las pérdidas a la calcinación como se

puede- ver en la Fíg. 1. -

Los poderes calor1cos de los menudos son más que suficien-

tes para s_u autócalcinación *a 7002C. Los granos tienen ya un- contenido bajo en

materia combustible pero que ayudariá sustancialmente a su posible ca-lcina-

cion. -

:1 Los valores entre paréntesis en los cuadros son los referi-
dos a muestra calcinada. - M ir tncdi<&
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V. - Conclusiones.

El constituyente arcilloso principal de los est�riles<fa ¡lita,
41 .mineral arcilloso más refractario a su destrucción quimica que la caolinita.

Este- mineral incluye en su f¿rmula cantidades importantes de K, que pasará

al ser tratado por hidrometalurgia a la solución. -

De los otros minerales arcillosps destacan la caolinita, in-
Fe y

terestratificados y clorita (Mica dev�Aagnesio).

Los contenidos en ¡lita y cuarzo son mayores*en los granos

y los de caolinita e interestratificados en los finos,. -

Los contenidos en carbonatos son variables y en principio

pequeños, pero importantes en muestras aisladas, y pueden suponer consu-

mos adicionales de reactivo. -

Los contenidos en otros minerales como pirita y rutilo son

. de menor entidad. -

Los contenidos en lÓ`I-.-d-¡fe= entes cationes metálicos analiza-

dos son muy similares para los d-os lavaderos en las tres granulometrias con-

sideradas.-

Las desviaciones típicas son bastante pequeñas en general

y particularmente. para el contenido de aluminio, del orden de la unidad, po-

co superiores. al error del propio análisis. Esto hace pensar en un producto

considerablemente hornogeneo con o.scilaciones alrededor de la media de me-

nos del 5% y con pocos valores erráticos.

Las leyes en Al de los est�ríles sin calcinar. son de un nivel

normal para este tipo de productos La mayor riqueza en.alúrnína correspon-
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de a los "Menudos" un 23% aproximadamente y la menor a los ".Granos" en

Mieres 20, 3 y a los "Finos" en Modesta 20. 8- -

Los contenidos en Fe son también normales, siendo mayor

en los granos. -

La relaci¿n Al es mínima para los granos3, 2,y máxima
Fepara los finos -5, tanto en Modesta como en Mieres. Para los menudos es de:

4,4, también para ambos lavadCTOS.

La relaci¿ri— Al es demasiado baja en los granos.,mejo-
Fe

rando �de forma apreciable "los menudos y finos. -

Las muestras calcinadas aumentan su contenido en al�imina

y se igualan a�n más- los con.tenidos de las diferentes fracciones en los t4cIs

lavaderos - los granos tienen'e1 contenido más bajo 23-24%, los menudos 27%

y los finos 29% , Sobre muestra calcinada los contenidos en alámina de menu-

dos y finos son los más interesantes.

El contenido en potasio es considerable corno corresponde

a una fracci¿n -arcillosa ilitica preponderante. Es el cati'ón secundario de más

interés. -

El títanio tiene niveles bajos pero notables. estando repár-

tido entre -la -re-d'-.-a-ric�illosay el_x.utilo. El Mg y el Ca siguen en importancia,

así corno el vanadio..El Mn y el Cr están Va en muy bajo nivel.

Los niveles de Ti y V en principio no hacen pensar en su in-

terés económico.

El Mg y el Ca, así como los dos anteriores pueden ser ele-

mento5 perturbadores en los posibles procedimientos aplicables a estas rnenas.
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-VACLORES MEDIOS

ng de muestras Fe 0 AJO Sio K 02 3 2 3 2 2

Mim 70 5,2 (6,2) 23,0 (27,4) 47, (56,0) 3,0 (3.6)
S 0,36 0,47 0,89 0,97 2,2 2,5 0,34 0,42

MíG so m, 6,3 (7, � 3) 20.3 (23,6) 50,8 (58,3) 2,6 (3,0)
S 0,53 0,63 0,91 1,07 2,75 7. 3Z 0,28 0,35

MiF 22 m 4, 3 (5,9) 21,5 (29,0) 40,5 (55.0) 2,7 (3,7)
S 0,56 0,62 1,75 0,98 2,62 2,71 0,25 0,43

MOM 68 m 5,1 (6,1) 22,6 (26,8) 47,6 (56,2) 3, 0 (311-6)
S 0, 29 . 0*, 32 1,11 1,25 2,37 2,73 0,34 0,41

MoG 49 m -6,7 (7,4) 21,4 (23,9) 48,3 (53,8) 2,8 (3,1)
5 1,03 0,46 1,03 1,13 3,76 4,28 0,19 0-21

MOF 29 m 4,1 (5,7) 20,8 (29,1) 38,3 (53, 5) 2,4 (3,4)
S 0,56 0,64 1,86 0,72 4,15 3,18 0,31 0,27

M Media.

S Desviacion tipica

Nota. - Los valores entre pariInteiis corresponde a muestra cal-

cinada. -
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mgo MnO Na 0 Ca0 y 0 Ti0Cr 0
2 3 2 2 5 2n

mim m 0, 03 (0,0V.) 1,45 (1,71)" 0,05 (0,06--) 0, 35 (0,41) 0,81 (0.96) 0,21 (0,25) '1, 05 (.1, 32)1
< S 0,002 '(0,004) 0,14 (0,20) 0,004 (0,004) 0,09 (0,08) 0,04 (0,05) 0,04 (0,05) 0, 32 (0,29)

0 MiG m 0,03 (0,03 1, 54 (1,79)' 0,06. .(0,0T.) 0, 32 (0, 37) 0,98 (1.14)' 0, 23 (0,27) 0, 98 (1, 32)
> S 0,03 (0,00-5) 0, 12 (0,-12) 0,007 (0,007) 0,03 (0,04) 0,13 (0,14) 0,04 (0,04) 0, 37 (0, 23)
0
0 MiF M 0,03 (0,04 1, 39 (1,82) 0,04 (0,06-) 0,31 (0,40) 1,00 (1,29) 0,22 (0,29) 1 , 12 (1, 59)

S 0,006 (0,006) 0,16 (0,20) 0,006 (0,01 ) 0,02 (0,03) 0,03 (0,08) 0,05 (0,06) 0, 16 (0, 25)

mom M 0003 (0,035) 1, 52 (180 0,05 (0.,.06 ) 0, 32 (0,38) 0,83 (0,98) 0,23 (0,28) 1 , 24 (1,48)
> S 0,003 (0,005) 0, 13 (0. 15) 0,005 (0,005) 0,02 (0,02) 0,10 (0, 15) 0,04 (0,04) 0, 32 (0, 39)rc

> MOG M 0,03 (0,03 1, 53 (1,71) 0,07 (0,08 0, 34 (0,38) 0,98 (1,03) 0, 27 (0, 30) 1 , 17 (1, 31)
S 0,0 (0,0 0,05 (0,08) OÍ 001 (0,008) 0,02 (0,03) P, 29 (0,25) 0,04 (0,05) 0,42 (0,29)

n Mo F M 0,02 (0,035) 1, 38 (2,1 0,05 (0,08 0, 31 (0143) 1,29 (1,87) 0, 23 (0, 32) 1 , 11 (1, 52)
> S 0,007 (0,005) 0,06 (0,26) 0,006 (0,02 0,02 (0,04) 0,23 (0,43) 0,05 (0,06) 0, 16 (0,24)

c

z

0<
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I.- Introducción.-

Se incluyen es éste informe los análisis

elementales y los poderes, c4lor2ofícos- de 120 muestras- de es-

térilés carbonosos procedentes da los lavaderos. de. Modesta, y

de, Mieres,con tres granulometrias diferentes: granos,menudos

y finos..

Las. muestras de estéril,a- diferencia de

lo, que- se- ha� venidos realizando en anteriores-. informes,en can-

tidades: comprendidas-, entre. los 100 y 150 gramos, presentaxY la,

granulometrÍLa- adecuada para podér- realizar los. ensayos per

tinentes,no siendo necesarias las labores de trituración,,

cuarteo. y- molienda, de- las muestras- analizadas.

II.- Análisis nuimico elemental.-

Las muestras de estéril -recibidas son pre-

viamente secadas durante toda una noche- a la temperatura de

1009C,antes de'efectuar la fusión de las mismas.

Madiante técnicas instrumentales de absor-

ci<Sn at6míca.se determinan las cantidades,en partes por mi-

llón (p.p.m.),de los siguientes elementos:

CATEDRA Y LABORATORIOS DE INAETALURGIA EXTRACTIVA ESCUELA DE MINAS OVIEDO
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Aluminio (Al)

Silicio (si)

Hierro (Fe)

Potasio (K

Sodio (Na)

Calcio (ca)

Magnesio « (Mg)

Fluor- (ir

El análisis dél azufrez pir�ítico y del

azufre- total de las muestras se realiza gravimétricamente a-

través de la -cantidad de sulfato de bario obtenida al precipi -

tar> los. sulfatos procedentes de atacar las muestras- con dife—

rentes- mezclas ácidas(para la* determinación del azufre total

se- utiliza mezcla de ácido n2'trico y clorláldrico,y para la,

determinaci6n del azufre no pirItico dínicamente ácido clorhí.

dri co)

En las páginas siguientes,se representan

los porcentajes de los elementos estudiados como óxídos(%Al 0
2

%SiO %Fe 0 %Na %Ca0p~OMO )(+),excepto los por-
�'2 l 2 3*%K20.' 209 3

centajes de fluor que vienen tabulados bajo su forma elementa:

Igualmente,se representa para cada mues-

tra analizada,el valor de la pérdida de masa en la calcina-

(Continúa en la.página 22).

Los porcentajes encerrados entre -paréntesis corresponden

a los estériles calcinados a 7009C.

CATEDRA Y LABORAXORIOS DE METALURGIA EXTRACTIVA* ESCUELA DE MINAS OVIEDO



MOG

Muestra Fe 0 Al 0 sio K 0 7009C
2 3 2 2 2

12,5
< 6 A 697 (791) 2297- (25,9) 47YI (5311) 3t4 (319)

12,6> 61B 6t8 (798) 2391 (271P) 49*3 395 (490)
02 (5511) 92 1296> 6#3 (.792) 2217 (26 0) 4892 3 (397)7 A
0

..;@ (5�p6) 3#0' 0#4) 12990 7 B 694 (794) 22t7 (2691) 4993

2 8 (392) 12978 A 699 (799) 2lt7 (2499) 471l (5319)

(2418) 299 0#3) 12,68 B 697 097) .2197 50o4 (57i7.)
rc

9 A 6 9 (7#8) ?197 (24p. 48l? (5418) 298 (392) 12,1.7)

9 B 790 (890) .2197 (24v7) 4892 (54t9) 2tg (313) 12,3
x

21 (5617) (391)> 10 A 699 (797) 7 (2414) 5o,4- 298 llel

z 296 (299) 11,2> 10 B 699 (7!7) 20,8 (2314) 4913 (55?5)

4) (5699) 2 8 (302) 11,411 A 6o3' (791) 2197 (2495) 501 1

c 11,2m 11 B 691 (699) 2197 (24t4) 50,4 (5698) 299 (393)r

1 A (7 (2517) 48 2 (54t7) 298 (391) 11,82 6t2 00) 97

12,012 B 5,9 (697) 2297 (259S) 4812 54t8 298 (391)
>

13 A 691 (699) 2495 (2718) 4993 15518) 297 (391) 11,6
0

13 B 693 (7#1) 2495 (27*8) 4913 (5516) 297 (391) 11,4



MoG

Yuestra Fe 20 3
Al 203

sio 2 K20 7009C

14 A 790 (890) 2297 (2590). 49,3 .(5.912) 3to (394) 1292

r 22 (2518) 48 2 (54,8) 3#0 (394) 12,1> 14 B (Sto) 17 1
0
> 15 A 6*7 (795) 2297 (2515) .48 2 (5412) 3e3 (3t7) 1191

�o
0 15 B 6#8 22 (25 4892 (5416)3 - P#7) 97 17) 393 0#7) 11,8

in

cm

0





MoM
n

m Muestra Fe203 A1203 51.2 K20 700°C
a '
A
D

14 A 591 (6,0) 24,5 (2819) 46,1 (54!2) 392 (398 14,9

14 B 499 (5,8) 2495 (28,9) 4510 (53tO) 3ó3 OM 15,1
-0

15 A. 499 (5l8) 24 9 5 (2819) 44,0 ( 5 119) 391 0#7) 15 9 2
0
0 15 B 591 (6 1) 24,5 (29 9 0) 4500 (5311) 3 1 1 0#7) 15,3

o
m

i
m
i
r
C

Á
•

x
i

>0
i

N
Q
C '
m
r

0
m'

Z
N

0

m
00

rn
i



MOF

Muestra Fe 0 Al 0 Sio KO 7009C2 3 2 3 2 2

> 6 A 495 (517) .2495 (31t3) 4118 5395) 299 Do7) 21,8

> 6` B 496 (5,9) 24,5 (3112) 4o,7 (5lt9) 3t 1 (490) 21,6
0
> 7.A 3o7 (590) 2197 (28tg) 4lo8 (5514) �218 (397) 24,9
0a 7 B 3,7 (590) 21 (2809) 4o,2 25,00 97 (53?6) 2f7 (395)

8 A 399 (590) .23,6 38 6 (5093) 294 Di1) 23,4('30t8)

8 B 4,o (502) 23t6 (3018) 4000 23,3(52t3) 29.6 (394)
rc 9 A 497 (6*0) 24t5 4118 (53tO) 297 (3,4) 21,1

9 B 496 (508) 2415 (31-0) 41�8 (52,8 2#6 (393) 20,9

10 A 4> o (502) 2396 (3110) 4o,7 (5394) 299 (398) 2398
n
< 10 B 4oO 592) 23,6 (3190) 40*7 153o3) 297 (395) 23,7

11 A 4,o 23,6 (30oO) 45tO (57*1) 2#9 (397) 21,2

c 11 B 4,om . .. . (59 1) 23,6 (30-10) 45#0 (57,1) ?o9 (3o7)r 2192

12 A 4,o (.592) 2396 - (3017) 4118 (5413) 297 (3*5) 23,0

12 B 4,o (5#2) 24#5 (31 8) 4310 (55t6) 2#9 (397) 22,7

13 A 2396 4) 42 8 (56í8)3,9 (591) Olf 298 (3o7) 24,7
0
< 13 B 3,7 2306 (3lt4). 41,8 (55#7) 2#7 (396) 24,9
0



mop

Muestra Fe 0 Al 0 Sio K 0 7009C2 3 2 3 2 2
>

14 A (498) 24,5 (3017) 43o9 (>4#q) 2 8 (395) 20,0< 3,9'
r> 20,00 14 B 399, (418) 24,5 (3097) 4�19 (54?9) 3,0 D#8)
0
> .21 (28t6) 45to (59 2) M (399) 24,o1 1,5 A 394 (495) 97 10

15 B 396- (497) 2197 (2096) 45,0 (�9?2) .390 (399) 24,o

C

0

co



MiG

Muestra Fe 0 Al 0 Sio K 0 7009C2 3 2 3 2 2

A 7#7 -1899) 2008.. (24t1) 5ii4 (5917) 2t9 (394) 13,8
> 9 B 797 (809) 2098 (24 0) 51,4 (59 20 y 19 (393) 13,40
> 10 A 21 (2417)4 . . 790 (110) #7 51t4 (5814) 3f (314) 12900

(2598)o 10 B 697 (7p6) 22t7 51r4 (58t4) 391 (395) 12,0

7,4' (8,7) 1qt8 (2313) 49,3 (57*8) 14 7
11. B 7,7 (901) 1899 (22e3) 49t3 (58,1) 391 (3,7) 15,2

c 12 A 791 (8#3) �0,4 (58t6)» 19*8 (2391) 3*6 (492) 14,0
12 B 7#1 (893) 1998 (23?1) 50t� (58 3*4 (490) 149217)

> 13 A 696 (797) 2li7 (2513) 5014 (5818) 3tl (3,6) 14,3

13 B 6,6 (7#7) 2197 (25,3). 4892 (56vi) 391 (396) 14,1
22 A 790 (8*1) 20,8 (24,0) 5194 (59*4) 3#2 (397) 13,5

c 22 B 7t3 11(805) 21#7 (2jj2) 49?3 (5712) 31 (399) 13,8
23 -A 6 97 (797) 1998 (2299) 48*2 (5517) 2 97 13,4
23 B 6,9 2098 (23o7) 5ot4 (57i5) 2pq> (393) 12,5
24 A 7,3 (895) 20t8 (2413) 4892 (5615) 3p3 (399) 14o6

ó
4924 B, 794 (897) 20,8 (2493) P3 (5717) 3p2 (3p7) 14,6

0



MIG

Muestra Fe 0 Al 0 sio K 0 7009C
2 3, 2 3 2 2

A 6#'7 Pp8) 22t7 (2614) 4,812 (51t3) 3t4 (490 1493
r> 25 B 693 (713) 2197 (2593) 471l (5419) 3#2 Os7) 14,2
0m

26,A 6*8 (7*8) 2008 (g4'o) 4gr6 (5698) 2 (391) 1393s7

26 B- 695 (795) 1998 (2390) 46,1 (53,4) 215 (2#9) 1397

z>

0



mim
Mues tra Fe2o3 Al 20 3 sio 2 K20 7009C

< 11 A 6,o .(7 1 2396 .(2719) 4913 (5813) 394 (490) 15,5
r> 22 (26-7) 50*4 (59#2) 393 0#9) 15,0
Ó»

11 B 509 (lig.) o7' 1
> (697) 51,4 (5919) 396 (492) 14 911 12 A 597 -2297 (2694)0
0 12 B 6,o (790) 22- (26"3) 5297 t5 Olf9) 3f3 (398) 13,9

13 A 597 (617) 2297. (2695) 48t2 1561-3) 396 (492) 1494

2 (.5695) (490) 14,6> 13 B 5-09 (699) 22i7 (2695) 481 31�
c

14 A 5tg '(698) 2396 (2715) 4913 (5714) 313 (398) 14,1

14 B 597 (Oo7) 24#6 (28#7) -49 3 (5796) 396 (492) 1404x
> 15 A 594 (613) 2496 ',(28 6) 4913 (57t4) j*6 (4,2) 14,2

..15 B 594 (693) 2496 (28,5) 5094 (5893) 3,3 (398) 13,7

24 A 598 (698) 2496 (2897) 4892 (5694) 396 (4#2) 14,5
c

24 B 595 (694) 2496 (2896) 47,1 (5419) 396 (492) 14,1

251 A M 5) 22t7 (26?3) 45,o (-5213) 3,2 (397) 1399

25 B 597 (6,7) 2396 (2'7o,5) 47il (5490) 3#4 (4#0) 1491
26 A 594 (6o3) 23#6 (270) 48#2 (56ti) 391 (3o6) 14,0

0
< 26- B 501 (6,o) 22 (2615) 3#3 (3o8) 14,497 4510 (5296)



mim

0 Al 0 7009CMuest.ra Fe 2 3 2 3
sío2 R20

2* 5,4 k4;4) 22,7 (26*7) 46ti (-5492) 3tO (3p5) 15,07 A

3tO (396) 159P> 27 B 596 (616) 23,6 (27i8) 46ti (54t3)0
> 14,728 A 596 .(6*5) 2396 (27v7) 4691 (5410) 311 (3#7).903

1497�5s.3 (692) 4 5513) 39Q (395)0 28 B 23,6 (27t7) 7el

x

0

0





• MiF

Am
Muestra Fe203 Al 03 Sio2 K20 700 9 C

p
.

> 17 A 596 699 ) 2zt7 (2719) 4299 (5zr.7) 217 (393) 1807.

> 17 B 596 (698) .231,6 (29 0) 4510 5512) 2#8 (394) 1815

> 1$ A 57 (7*4') 2297 (2 7 16) 4219 j52t3) 218 (394) 18 ,0

0
oA 18 B 597 (790) 2297 UIM 4118 (5111) 20 (:305) 1892,
N

p
m

m

C

O '
D

m
x

A

T
0
A
C
m
r

O
m

3Z
D
H

O

m
p -o

r



MoG

Muestra Na20 Ca0 Mgo

6 A o.44 (o,5o) 1.27 (1,45) 1,52 (1,74)

6 B o,44. (o.so) .1,22 (1,4o) 1951 (1,73)

7 A 0,45 (0,51) 1,22 (1,4o) 1,46 (1,67)

7 B o,4.5 (0,52) 1,17 (1,34) 1,52 (1,75)

8 A 0,44. (o,5o) 1,?.2 (1,40) 1,51 (1,73)

8 B, o,45. (o,51). 1,25. (1943) 1,54 (1,76)

9"A. o,45- (0;,5 1 0,90 (1,02) 1,52 (1.73)

9. B- 0,44- (o,.5o) 0,85 (0,97) 1,48 (1,69)

10 A o,45 (0,-51) 1,16 (1,30) 1,43 (1,61)

10 B o,41- (o,46) 1,. 1 2 (1,26) 1.38 (1,55)

11 0,42 (o,47) 191.5 (li,30) 1,44- (1,63)

11 B 0945 (0,51) 1920- (1,35) 1,46 (1,64)

1 2 A- o,4z- -(01,48) 1,36 (1,54) 1,54 (1,75)

12 B 0,42
.

(o,48) 1,4o (1.59) 1,56 (1,77)

13 A o,45 (0,51) 1,32 (1',,4q) 1,38 (1.56)

13-B �0,45 (o,5
.
1) 1,127 (1,43) 1,44 (1,63)

14 A o,42 (o,48) 1,38 (1957) 1,48 -(1968)

14 B o.45 (0,51) 1,40 1959) .1153 (1,74)

15 A 0,42 (ci, 4 7) 1,31 (1,47) 1,46 (1,64)

15 B 0,41 (o,46) 1,27 (1,44) 1,52 (1.72)

CATEDRA Y L.^BOR^TORIOS DE METALURGO^ EXTRACT4VA ESCUELA DE MINAS OVIEDO
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mom

Muestra Na2P eso Mgo

6 A 0,44 (0.53) 1,20 (1,44) 1,4o (1,67)

6 B o,42- (0,50). 1,16 (1,39) 1,34 (1,6o)

7 A� a,4_5 (c),_54) 1,10 (1.31) 1,41 (-1,68)

T B o,42- 0,50) 1,00 (1,1-9) 1938 (1,64)

o,45, (o,54) 1,11 (1,33) 1,29 (1,55)

8 B 0,4z (o,-5o) 1,08 (1,29) 1,33 (1,59),

9., A� o.41 (0,49) 1,05 1-1,26) 1,42- (1,70)

9 B o*44 (o,_5.3) 1,o6 (1,27) 1,44- (1,73)

lo-A- o,4z (0,50) -1,05 (1,24) 1,24 (1,47)

10 B 0,42 (0,50)... 0,1T (1,15) 1,24 (1,4,7)

11 A o,45'- (o>, -54) 1,20 (1-,43) 1,23 (,1,46)

11 B 9,44 (0,52) 1,15 (1,37) .1,26 (1,50)

12 A o,44 (O,_52) 1,27- (1,-50) 1,41 (1,67)

12 B 0,4-5 0.53) 1,29 (1,53) 1,43 (1,69)

13 A �o,42 (0,50) 1,19 (1,42) 1,43 (1,70)

1. 3
B 0,42 (0 1 _50)' 1,24 (1,48) 1,38 (1,64)

14 0, 4 -5. 0,53) 1,2-5 (1,47) 1.48 (1,73),

14 B o,42 (0,49). 19 19` (1,4o) 1*46 (1.7P.)

15 A. o,45 (09-53) 1,27 0,50) 1,33 (1,56)

15 B 0,44 (0,52) 1,34 (1,58) 1,38 (1,62)

. CATEDRA Y LABORATORIOS DE MET.ALURGi^ EXTRACTIVA ESCuEL
.

DE MINAS OVIEDO
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MOF

Muestra Na20 cao Mgo

6 A 0934 (0,43) 2,09 (2,67) 1,14 1,46

6 B 0,34 (o,43) 2, o4- (2, 60) 1,18 (1,50)

7 -A 0934 (o,45) 1,90 (2.53) 1,18 (1.57)

7':.B, o132 (o,43) 1,80- (2,40) 1,13. (1,51)

8 A� 0,33 (o,43) 2,2W (21,87) 1,16 (1,52)

8 B 0,33 (0,43) 2,20-, (Z,87) 1,16, (1-"51)

91 A� 0, 34� (o,4,3) 2',24, Z, 84) 1,2k (1,58)

9� B 0*33 (0,42) 2'jj20. 2,78) ll28 (1,61)

10 A 0,34 (0.45) 2120* (2,89) 1,21 11,59)

10 E. 0,55 (0.46) 2,24-' (2,94) 1,18 (1,54)

11 A 0,34 '(o,43) 2li6 (2,74) 1,.18 (1,49)

11 B 0933 (0,42) 2,99 (2,65) 1,19 (1,50)

12 A 0,34 (o,44) 2,09 (2,71) i,,ig (1,5-5)

12 B 0,32- (0,41) 2,16 (2,79) .1,19 (1,54)

-13 A 0.,30. (o,4o) 2,01 (2,67) 1,17 (1,55)

13 B 0,31 (0941) 2,09 (2,7.8) 1,11 (1,48)

14 A 0.34 (0,43) 2,26 (2,83) 1,19 (1,49)

14 B 0*35 (0,44) -2,24- (2,80) 1,23 (1,53)

1-5 A 0,39 (0.51) 2,24 (21,95) 1,o6 (1,4o)

15 B 0,39 (0,51) 2,22 (2,92) .1,11 (1,46)

CATEDRA Y LABORATORIOS qlE METALURGIA EXTRACTIVA ESCUELA-DE MINAS OVIEDO
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MiG

Muestra Na20 Ca0 Mgo

9-A 0940 (0,46) 2,20 (?»,55)* í,44 (1,67)

9 B 0,36 (o,42) 2,10 42) 1,46 (1,68)

10 A 0,4o (o,45) 1,53 (1,74) 1,49 (1,70)

10 B 0,41 (o,47) 1,48 (1,68) 1,49 (1,70)

11 A 0,36 (o,42) 1,65 (1,93) 1,41 (.1,6.5)

11 B 0,39 (o,46) 1,70 (2,00) 1,46 (1,72)

12 A 0,41 (o,48) 1, -5z (1, 77) 1-,43 (1,66)

12"B 0,41 (0,48) 1,50 (1,75) 1,48 - (1,72)

13 A 0, 37 (0,43) 1,46. (1, 70) 1,41 (1,64)

13 B 0,4o (0,47) 1,54 (1,79) 1,46 (1,70)

22- A .0.37 (0,43) 1, 46". (1,69) 1,45 (1,68)

22 B 0,38 (0,44) 1,50. (1,74) 1,55 (1,80)

23 A, 0,37 (0,43) -1,80 k;i 108) 1,53 (1,75)

23 B 0,40 (0,46) 1,84 (2,10) 1,53 (1,75)

:24 A 0,38 (0,44) .1,57 (1,84) 1,62 (1,90)

24 B OY38 (0,44). 1,59 (1986) 1,57 (1,84)

25 A 0,37 (0,43) 1,36 (1,59) 1,49 (1,74)

25 B, 0,36 (0,42) 1,27' (1,48) 1,43 (1,66)

26 A 0,37- (0,43) 1,2.5 (1,44) 1,45 (1,67),

26 B 0,36 (0,42) 1,22 (1,41) 1,42 (1,65)

CATC-ORA Y ILABORATORIOS DE EXTRACTiVA ESCUEi.A DE mlt4A V E
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mim

Muestra Na20 cao Mgo

11 A 0939 (0,46) 1,16 (1,37)
1, 46 (1,73)

11 B 0,37 (0,44) 1,,14 (1,34) 1,43 -(1,68)

12 A o,41 (0,48) 1,25 (1,46) 1,51 (1,76)

12 B o,42- .(0,49) 1,25 (1,4-5) 0,56 (1,81)

13 A .0,41, ('o,48) 1,o4- (1,21) 1,43 (1,67)

13 B, o,4z (0,49) 1,08 (1,26) .1,36 (1,59)

-56)14 A. o,46 (o,-54) 1,32' (1,54) 1,34- -( 1

14 B 0,46 (o,54) 1,32- (1,54) -1,31 (1,53)

1-5 A- -0, 39 (0,45) 1,04 (1,21) -.1,29 (1,51)

15 B 0939 (0,45) 0,97 (1,12) 1,23 (1,42)

24 A 0,4o o,47- 0,93 (1909) 1,38 (1,61)

24 B 0,38 (o,44) 1,02 (1,19) i1,43 (1,66)

2.5 A 0,37 (0,43) 1,29 (1,-50) 1,38 (1,00)

2-5 B 0,40 (0,47) 1,21 (1,41) 1,43 (1,66)

26 A 0,37 (0.43) 0,93 (1,09) 1,46. (1,70)

26 B o,4o (0,47) i,00 (1,16) 1,4o (1,64)

27.A.- 0,37 (0,44). 1,03 -(1,21) 1,38 (1,62)

27 B 0,38 .(o,4_5) - 1,10 (1,30) 1,42 (1,67)

28.A 01137 (0,43) 0,90 (1,o6) 1, » (1,59)

28 B 0,37 (o,43) 0,87 (1,02) 1,3'1 (1,54)

CÁTEDRA Y LABORATORIOS DE METALURGIA EXTRACTIVA ESCUELA DE MINAS OVI EDO,



-20-

mip

Muestra Na20
Ca0 Mgo

9 A 0,34 (o,42) 1,57 (1,94) 1,30 1,6o

9 B 0,34 (o,42) 1.57 (1,93) 1,27 (1,56)

10 A 0,34 (o,43) 1,86 (2.,35) 1*23 (1,55)

10 B 0,34 (oi43) 1,84- (2,32) 1,23 (1,35)

11 k 0,35 (9,45) 1,84 (2,37) 1,21 (1,56)

11 B 0,35 (0,45) 1,78 (2,29) 1, 18» (1,52)

12: A 0,32 (0,41) 1,84 (2,35) 1,11 (1,42)

12 B .0,33 (0,42) 1,92 (2,4-5) 1,14, (1,46)

13 A 0,33 (o,42) 1,78 (2,26) 1-128 -(1,62)

13 B 0,33 (0.42) 1,82 (2,31) 1,32 (1,68)

14.i.A 0,32 (-o,4o) 1,84 1,18 (1,49)

14. B 0'933 (0,-42) 1,-76 (2,23) 1,18 (1,49)

1-5 A 0,36 (0,44) 2,03 (2,47) 1,34 (-1,63)

1-5 B 0,37 (0,45) 2,07 (2,-54) 1,34 (1,63)

16 A 0,34 (o,41) 1,95 (2.38) 1,23 (1,49)

16 B' 0,35 (0,43) .1,92 (2,34) 1,24 (1,51)

.17 A 0,34 (o,42) 1,71 (2,10) 1,23. (1,31)

17 B 0,35 (.0,43) 1,78 (2,18) 1,24 (1,53)

18,A 0,34- (o,41-) 1,67 (2,o4) 1,21 (1,48)

18 B' 01-35 (C), 4 3) 1, 74 (2,13) 1,24 (1,52)

CATEDRA Y -LABORATORIOS DE METALURGIA EXTRAPTIV^ ESCUELA DE MIN^$ OVIEDO



AZUFRE TOTAL> AZUFRE PIPITICO

Muestra (como SO (como so Fluor
> 3

r MOG 7B 0980 Ot79
0 MOG 10A 0950 0134 o,ol4

0'
1 MOM 9B 1044 jt42
0

MOM lOB o,ol6

mom 14B 1063 115P

MOF - 7B 1934 100

> MOF 9A -0959 0,54

x
MOF 11A o,ol4

> MIG llB 2942 2,4o

MIG 12A 0,012

MIG 2%B 1 028 1,23

MIM 13A 09015

MIM 1-5A 1931 1130

MIM 24A 1,66 1?63

MIF llB 1,o4 b0o

MIP 12A 0,012
MIF 18A lot9 l17�
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ci¿n de las máestras en atm¿sfera oxídante a 7009C,durante

una hora*

III.- Análisis Térmico.-

Se-ha efectuado el análisis térmico di-

ferenclal de, doce- muestras (cuatro, de- granos,cuatro de menu-

dos; y- cuatro de- finos) con el objeto de evaluar- el poder-

calorIf±co superior..

El poder- calorífico superior- de una mues-

tra-� es- el, resultado" del balance� térmico de los siguientes.

tipos-. de reacciones:.

1.- Reacciones de tipo exotérmicas,caracteristas de, la

combusti6n de la materia orgánica,QC"

2.-.Reacciones de tipo endotérmico,caracteristicas-de

los cambios estructurales producidais por la matriz

inorgánica de las muestras carbonosas,QE

-úor lo tanto

QS Qe QE

en donde:

QS es el poder,calorífico superior én
TH/t�.

CATEDR^ Y L^SORATORIOS DE METALURGI^. EXTRACTIV^ ESCUELA DE M.INAS OVIEDO
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Tanto los valores de Q como los de
E

pueden obtenerse a partir de la interpretación de las curvas

del análisis térmico a partir de la siguiente expresi¿n:

A.s
QR K

v.M
10-3

en donde:i

QR
es- el— calor-dei la, reacción exotórmica. 'o endotérm1ca.

expresado, en Thlt�.. de estéril.

K es, la constante, caracteristica, del equipo instrumental

utilizado.

2
A es- el a`rea del plíco de, reaccí6n, expresada en cm -

y es la valoridad de calentamiento -en .!?C/min.

-M es la cantidad de muestra analizada expresada en, grs..

5 es la sensibilidad del Anális1s Térmico Diferencial.

En. la Tabla. 1,se representan los valores

del poder calorífIco superior,Q.,de las muestras estu-

díadas.

En la tabla 2,se representan los valores

del poder cálorifíco super2.or,QS,de las doce-muestras estu-

diadas obtenidos a través de la correlacio5n existente entre

el valor'de Q S y los valores de la'pérdida de masa a 7009C

(Informe realizado para H.U.h_0.S.A. en'Junio de 1980,pag. 5).

El podér calorifico inl*erlor,Q1,de una

..-(Continúa en la página 26).

CATEDRA..Y LABORAT.ORIOS DE MET^1.URGIA EXTRACTtV^ ESCUELA DI- MINAS OVIEDO



TABLA 1
> -------

Th/t. de esteril

PODER CALORIFICO

0 SUPERIOR
2> 24 Muestra Pérdida'Peso Área m0 (c Turae Media (90 Calor
0

MOG 7. B (695) 1299 30 25 412 C 658 Th/t.m
moG loA (697) 1101 30,29 4o4' 658 el

>1 MOM 9j3 (696) 16q'8 40086 421 881c
mom 14B (.698) 15ti 3,7125 418 778

x MOF 7B (700) 2590 33o,13 �27 1392
MOF 9A (701) 28.903 419 1156

MIG 11B (706) 1592 37152c 440 797
MIG 23B (704) 1295 30,49 427 66o
MIM 15A (703) 13*7 30o57 419 627.z

> MIM-24A (705) 14,5 34tgo 431 755
MIF 11B (7071 22940 31951 440< 1396

a IIIF 18A (708) 1890 24ti50 431 898
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TABLA 2

Th/t.- de esteril

PODER CALORIFICO

Muestra Perdida Peso- SUPERZOR

MOG 7B 12,9 6o4 Th/t.,

MOG 10A 11,1 496

MOM 9B 16,8 838

mom 14B 736

MOF 7B 25,0 1330 l!1

MOF 9A 21,1 log6

MI19 1 lB 15,2 742

MIG 23B 12,5 580

MIM 15A 13,7 6-52

MIM-24A 14,5 700-

MIF 11B 22,4.' 1174

MIF 18A 18,0 gio

NOTA.- Los poderes calorifícos superiores de esta tabla se

calcularon. a partir de la-recta de regresiZn (Q.= 6ox - 170,

donde X,es la pérdida de peso)'obtenida a partir de los valores'

correspondientes a estudios anteriores.La recta se representa

en lafigura 1,del informe de Junio de 198.0.

CATEDR^ Y LABPRATORJOS DE METALURGIA EXTRACTIVA ESCUELA DE MINAS OVIEDO
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muestra es función del grado de humedad de la muestra anal¡-

zada.

X

S. A 100 - X

siendo:

A� una,constante de�valor-780 Th/t., de HZ0.

IC el 96. de humedad de. la muestra..

T
es- el- poder, calor2.fico inferior expresado en Th/t.,

de muestra seca..

En la figura 1, se representa de forma no-

mográfIca., los valores. del poder- calor1fico inferior,Q,,en

funció*n del grado de- humedad� de la muestra,. X- y del poder-

calorífico superior,Q S

IV.- Cálculo de errores.-

En la teori*a -de errores,el error absolu-

to de cualquier magnitud -físic'o-qu=2.ca determiLnada experi-

mentalmente viene expresado por la sigui ente ecuac2.ón:

E m

CATE.GRA Y L^BORATORIOS DE METALURGIA EXTRACTIVA ESCUEL^ DE MINAS OVIEDO
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Polo" C14ZOq~ ¡40be-19 CAZ ~IrICO

OS ale ¿?.r 7-41t W,

1100.

.4900

-4900

940. lor

40d,

-140

Fig.-1 Po,deres Calorlfic,os Superior,QS, e Inferior,QI,de las'
muestras procesadas.



donde:

es el error absoluto de la medida.

es el error experimental.

Em es el error peopío del método utilizado.

En las técnicas utilizadas en el estudio

de- las muestras de� estéril-es carbonosos puede asegurarse-

que el error propio del método �l es mucho mayor que,

el error experimental,

En la tabla 3, se exponen los errores

absolutos, calculados- parax los dIstintos- ensayos, realizados

sobrei las, muestraa analizadas.

Tablw, 3

% Fe 203
0-3

% Al
2
0
3

4- 1.0

96, sio 2- 4- 1-3

K20 +-0.1

k� a20 + 0.07

gh Ca0 + 0.07

Mg0 + 0.11

% so- + 0.01
3

Poder-calorífico + 40 Th/t.

CATEDRA Y LABORATORIOS DE METALURGIA EXTRACTIVA ESCUELA DE MINAS OVIEDO



V.- Gonclusiones.-

Las consideraciones realizadas en los

.informes precedentes (+) acerca de la evolución de la

compos:Lc-Lon,m2.neralogxca y elemental de los estér2.les

carbonosos,procedenmes de los lavaderos de Modesta y Mierew

son periectamente-válidas para,suioiapl-tcación al estudio

realizado de las l.¿_0 muestras contratadas.-

Se- puede.,,por- lotanzo deducIr—, que� no ha,

habido cambios, sustanclale-s, en, la composie=—n. química. con

respectoJa. lasz'muestras, anal:Lzadas, en =Lormes, precedentes.

Unicamente cabereg2.strar,el, lxgero

aumento.hallado en el porcentaje de calcio,caracteristica-

que-puede ser-debida,a laad!ción de reactIvos-calcareos

durante- el proceso de lavado del carbon., Igualmen-ce, se,

analizan por Yew pr2.mera. los con£en3.dos, en fluor- presen-res�

en sezs muestras carbonosas. El n2.vel de contamínacion-

de fluor es bajo y oscila entre el 0.01,_, y el U.O16

El anallsi5 gravImétrico del azufre,dentro

de las muestras analizadas,revela que la mayor parte del

mismo es azufre pxr2't3.co. Por otra parte,los n2.vel es de

contam=acxÓn alcarizados- pora,)e1 azuire dentro de las

muestras analiLzadas oscfela ' eútre 0.00 1.79 �b de bu 3-

L,v`

Sancho.

iniormes de Junioilde l97b Y Junio de 198U

CATEDRA Y LÁBORATORIOS DE METALURGIA EXTRACTIVA - ESCUELA DE MINAS OVIEDO



7.-ANALISIS REALIZADOS POR:

F.L. Smidth

Fuller Company

Krupp Ibérica, S.A. (Polysius)

Instituto de Cerámica y Vidrio

Laboratorio Trabanquin (HUNOSA)



F.L. S41DTH & Co. A/S DATE: 8/ 5-1981
COPENH-GEN NO. 73

LABORATORY-REPORT
ANALYSES EF L 7

PLAJÍT-. EÍN HULLERAS DEL NORTE SA
SEZMPLES RECEIVED: 15.1.1981
REFERENCES: PROGRAM FRA EF/Cl 26.1.81, MODTAGET 1 DL 19.3.81

------------------------------------------------------------
SAMPLE iWA= AS

-------------------------------------------------
-2 0.3

4 2 1 H-2B 0.3
M 3 ! H-3 5.0
M 4 ! H-7 3.2
M 5 M-8 11.0
m 6 m i -6�- 16 i 1.4-------------------------- ~------- ---------------------------------

------------------------------- ~-------------------- ~-------------------
1 M 2 114 3 m 4 m 5 M 6

--------------------- -------------------- ~~----------------------------
CALC. % i
TITR. % ! 100.0 100.3 101.2 2.19 .32 3.18
C�tC03 % 1 97.1 97.2 50.6 - .49
MGCG'3 % ! 2.48 2.56 42.7 2.2T---------------- ---------------------------------------------
5132 .18 .21 3.04 51.7 63.3 49.4
AL203 .04 .06 1.13 22.5 18.1 21.2
FE203 .12 .12 .90 7.15 6.49 6.53
CAJ 54.3 54.2 29.3 1.27 .36 1.15

.88 .88 19.6 1.414 .86 I.ab

.01 .01 .00 .08 .06 .07
TIO2 .01 .01 .00 .92 .78 .84
P205 % .03 o3 .00 .22 .18* .17
K¿O % .02 .02 .00 4.12 4.03 3.36
N120 % .00 .00 .00 ..27 .60 .4a-,
ERO % .20 .20 .00 .02 .02 .02
503 t
LOSS ON IGN. % 43.7 43.6 44.9 9.38 4.70 l�41
TOTAL % 1 99.49 99.34 98.87 99.07 99.48 86.05---------- ------------------- ------------------------------------
FREE LIME % 1.
lliSO. RESIDUE % t
CL- z !
STOT .02 .03 o3 1.87 o2 .35
F-
CR203 ppM

c .08 .06 .16 .76 .12 5.10

QU-IRTS

HYDR&TE ^ATER Z
------------------- ----------------------------------------------

1.1 1.2 1.5 1.7 2.6 1.8
.3 .5 1.3 3.2 2.8 3.3

------------------------------------------------------------------------
C'3 3
C2S

c2F

FREE LIME x



D A T E 8/ 5-1981í- . S.41IDTH & CO . A/S
COPENHAGEN NO* 73

LABORATORY-REPORT
ANALYSES

PLANT: EN HULLERAS DEL NORTE SA
34MPLES RECEIVED: 15.1.1981
REFERENCES: PROGRAM FRA EFICI 26.1.81o MOD7AGET 1 DL 19.3.81
------------------------------------------------------------------------

%Y¿-A= AS
SAMPLE PECE=--------------- m ---------------------------- ---------------------------

-H 7 1 SI-M-18 1 7.1
8 SO-CY-19 2.5
9 mo-�-19 7.2

------------------------------------------------------------------------
------------------------------------------------------------------------
ÁMALYSES. 1. M 7 m 8 m 9
-~---------------- ~ -----------------------------------------------------
CALC. %
TITR. 2.78 3.41 3.07'

.22 a3 .74C.AC03
MGC03 2.16 2.18 1.97
-------------------------------------------------------- --------------
5102 % 1. 47.7 52.2 47.4
.`L203 X 23.2 21.3 23.1
FE203 5.57 6.17 4.78
CAO 1.14 1.32 1.29
SGO 1.44 1.46 1.40
HNO % .05 .08 .05
T102 .84 .89 .86
P205 .15 .19 .15
K20 X '3.65 3.48 3.68

.42 .48 .49NA20 % f
SRO x .02 .02 o2
S03 %
LOSS ON IGN. % 14.8 11.7 15.9
TOTAL x 98.98 99.29 99.12
------------------------------------------------------------------
FREE LIME
INSO. RESIDUE
CL-
STOT t .60 .29 .61
F- z
CR203 ppm

c 6.01 3.53 6.58

QUARTS
c
HY`DRATE WATER %
-------------------- --------- ~ -----------------------------------------
Ims 1. 1.7 .1.9 1.7
MA 4.2 3.5 4.8
LSF
--------------- ------------ -------- ----------------------------------
C35
C2S
C34

c2F
C^*SO&
FREE LIME
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Programme for testing of samples
from HUNOSA

Purpose

1. To produce samples of lightweight aggregate in lab. size
equipment on the basis of the samples received. Two types
are aimed at, viz.

Type A. Bulk density 350-400 kg/m3
Type B., Bulk density 500-700 kg/m3

Based upon test results a programme for producing samples in
pilot size equipment-will be performed.

2. To produce samples of fired bricks in order to test the
properties obtainable.

Materials

Lab. testing Pilot testing
Mi-M-18 Mi-G-28
Mi-G-16 Mo-G-26
MO-M-19 Mo-M-26
Mo-G-19

H2
H7
H8

Tests to be performed

'Sormal" bloating (lab. size test)

The ability of the clay to promote bloating will be tested on a
mixture of H8 with Mo-G-19. A mix of 100 parts H8 and 31 parts
Mc>-G-19 will be bloated under standard conditions at a temperature
of 1150~12000C after nodulizing of the thorough1y mixed compo-
nents.

Bloating after removal of carbon

Due to the rather high content of carbon in the shale reasonable
bloating can normally on1y be obtained after removal of the major
part of the carbon at a temperature below the bloatíng tempera-
ture range. The carbon removal ís enhanced by adding limestone
and is carried out at 9500C with a residence time of 30 and.60
minutes followed by bloating at 11500C and 12000C in an
atmosphere containing appr. 3% oxygen.

Industrial Equipment Division
Telex: 19025 flisie dk
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For this testing samples

Mo-G-19
Mi-G-16
Mi-M-18

are mixed with H2 in proportion 100 parts shale to 16 parts
limestone. The mix is milled to a fineness of 20% + 90 micron
and handmade nodules are dried and fired as described.

Ocasit method - pressed nodules

A mix of 100 parts Mo-G-19 and 16 parts limestone is milled to 5%
+ 90 micron and nodules 2ormed in a press with varied force to
obtain nodules with varying porosity. The density is measured
and com

9
ared to the�density obtained after bloating the, nodules

at 1150 C for 15 minutes. The tensile strength of the fired
nodules will be reported.

Ocasit method - nodules formed in ki1n

The wet mix of shale and limestone may form, nodules during
rotatíng in the ki1n and this may be utilized in the pilot kiln.
In order to test the stability of such nodules the strength of
dried nodules formed from a mix of 100 parts Mo-M-19 and 17.3
parts limestone will be tested after grinding the mix to 5% +
90 micron.

Part of the mix will be formed to nodules on a disc, the wear
resistance will be measured and the, nodules fired at 11500C
after preheating to 9500C for 30 and 60 minutes.

Test production of bricks

For brick production shale Mi~M-18 with,a clay-limestone binder
will be used. The binder will consist of clay H-7 and limestone
H-2 in proportion 100 : 23.6, ¡.e. more limestone than used in
Ocasit. The binder will be milled to 1% + 90 micron and mixed
with Mi-M-18 in proportion 22 : 78. The grain size distribution
is then:

35 mm 15%
1 - 3 mm 31%

0.1 - 1 mm 32%
- 0.1 Mm 22% (binder)

The mix containing appr. 4% water is tamped in a form. for produ-
cing a total of 4 bricks 4 x 4 x 4 cm.
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ENADIMSA
EMpresa Nacional Adaro de
Investigaciones Mineras S.A.
Serrano 116
Madrid-6
SPAIN

Attention: Mr Julio Gallego

Re. Testing of raw,materíals for lightweight aggregate and bricks

Dear Sirs,

For your information we send you enclosed analysis of the samples
received for testing purposes and our programme for laboratory
testing.

We expect to finalize the lab. testing appr. June 1, 1981, and
the pilot test programme will be started imnedíately afterwards.

Due to very heavy work load in our lab. caused by unusually high
activity in our pilot plants there has been some delay in obtain-
ing analysis results. We hope the delay in our progress will not
cause you too much inconvenience.

A full report will be sent as soon as we have all the results and
the feasibility study will be initíated when we have received the
information from you regarding local conditions as well as suffi-
cient data from the present tes-1--ing programme.

In order to secure agreement on the basic figures for the feasi-
bility study we propose to visit you when we have obtained an
overall view of the possibilities.

Yours faithfully,

Fy4. Smidth & Co. A/S

Encls.

industria¡ Ea

'

uipment Division

Telex: 19025 fisie cik

80.083
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Two of the green bricks are heated to 9500C in the course of 3
hours and,kept at 9500C for one hour- Thereafter the bricks
are heated to 11500C in the course of one hour and kept at
11500C for one hour.

The shrinkage, density and tensile strength will be reported.

If the firing procedure does not give a reasonable quality brick
we shall ask for advice régarding a modifíed firing sequence.



FULLER C.CM7-AiNY

CUSTOb-IER: Hunosa, Spain

SUBJECT, EVALUATION OF RAW MATERIAL FOR USE IN TB~7 M-AN77.ACTUR.E OF
AGGUEGATE

We- receíved síx.. (6). sa=les. for evaluatíon- from the- above fir=. These

sampl¿s were. identifíed. as -Llo-'Llows:.

salmle, Fulier- Co. lab No. As Rece ive¿- ':�o is=, ra

F-3 800837 i.. 9 3

3A 300838

C-3 800839 2.32

8008ZLO

80081-i 3.33

800842-

The screen analysis o� eac.h. as receiveci material is given- in, Tablas 1 to 6.

Tabla 7 ,,.�ves the Chemical Analyses of each sample as determine¿ by c_he FUler

Corpar.y laboratory.

TIne chemical analysis obtained was plotted an our co=position diagram.

.hís díacram gives an in¿icaríon as to the material's ability to bloar providingT

enough bloatí=*cras is liberated at a proper temperature. All che matarial

wíth the exceptíon of G-3 fell outside cur desire¿ area.

A serías of electrical. muffle -furrace tests were conducted on the d--íed

as receíved material an¿ an cround -jelletized G-3 macari-li. Tine resuirs olorained

ara given ir. Tabla 8.

Based or- the sup-pliad t o u s , c he c: us t o me r wc u1 d a 2 -2 ,'D

r-U.Zz. -producr, sizad 5/16', 5/S', (0.350 Isr/c=3 and 8-1.6 Our zesr- to



Hunosa, Spai-q -2- December 2, 192-0

¿ata shawe,-4 a ?orent4-al product at 30 -7 ft. (0. ¿L9 'yr /c=5 ar- Ú.3 =) Us4ng

aither sainplas G~3 or G-4.

The hear value found in all. materíais will be a problem in thaz the leveis

presenz are indicated, as twíce� as high as needed, to produce aggregate.

RECM-ENDATIONS & CONCLUSIONS:

1.- Mararíais. S-3 and, G-4- are Sest: suite¿ for mak-4n-. 1-4,h=,je4 aggre-ara.

2 rc wí1-1 be to =he. desíred- úro¿uc=: zz` 0.25-0 gr/C=3

ar- 3-15 3es=- jro¿uer made in s-;;] 1 :as--s was

-.0. 4 9 cm - ar:.. 6 - 3 Maís, is a=ecza¿ to *.-eczme samewhaz 1_` gh::er- :�z

=-he- siza. range-- custamer.,

3, -zaz:ez:--�a-ls zasrad ÍS S-reazar -je wcu-l"2

e.xDecz: ro 'Je -iee¿ecí- ::o Dro¿uce� -66 c

(avera-e) was founci- ín he ate-r«4a!s seni: `n j`

Kcal/kg,requíred to make- L.W.A-.

4- In order- to ger- the-, most: e--í:f--4c-44.ent use az' f."úel. value ín mareríal,

aíther-a sintering met.hod.or -'Iiuíd-bed re--cz:c-, systam -:s reco=endad

to produce the producr. In both cases we would reco=,end.gr--Jnd--qng

and pelletizatíon of the feed materíals.

5. Sinteríng grata method w--i-11 produce a.cake whích will. have to be

crushed-and sízed to produce desíre¿ block 7�x.

6. Fluid~bed reactar -method i2 temperature can be controlle¿ wil-i produce

round particles ín the size ran<,e -4es±re¿ with scod sí---- contro-1 of

J-eed -jartícles. 7his met'-od should Droduce t-e li-htes"- -Cossibla

pro¿uct from the míataríal tested.

7. Matería-1 G-3 and C-4 was Zo=d to pellet-J-ze very, weLl. Pell¿r-S wiz1-.

concrolle¿ size range can be produced E-Z-om a dísc t,7pa De-!-7ez.4zer.



FULLEP CEMPANY

Hunosa, Spaín -3- Deceirber 2, 1920

Complete testing sb.ox-,-!d be undertaken to deter=ina che ther=al shock

propertíes of the. pellets pro¿uced borth wet and dry.

8. Pílot.planr testíng shouId be conductad on any arrangemenr- consídered.

We are- in a. Pos-L-tion to conduct. tests in either a rotary k¡-l= or fluid-

,bed reactor-. Sínteríng: equipmenr- is nor- sup-plied by FU.Ller Company.

Al 1 add-L.::--'onaL work- l�r Fullar Company wi.!! have ti be --?* a-J.¿ f= by

r-usromer-, Píloc -plant: r:esting- ¡s expensive-and can be quoted based or.

finall test -iesc-r-�pt4cu.

S'. M. Cohen



TA-`L-E

q.-S"A.qC,-i DEPARTÍ ÍENTFULLER 4Y E M
-1� Z> "MN ANA2-YrirY- -SC.�,--

mr1c. From: Funosa Date Rac'd.: 9/2/80

Sample NO.. 800838

5 ainp 1 a F-3A

Was Screcning Sample DrIed? NO

ect N").: 0-42095-728-46-21 Wt. of Sample Tested: 103.2 gra=s.
Buik

inture AS Rec'-,,.: 1.19 Density: 7 3, 8 lbs. per cu. ft- (wet)
BUIk

-thod of F-and Screened & Brushed Density�. -- lbs. per cu. ft. (dry

CUMUL. CUMUL. 7.

AE AINED p^ssiNG-r i,l.!T Al NEO
1

2cn

j/. Inch.nc�,

',ncn

k,� Incú, 1 Y. Incá,

r.;:h

34 Inctr- CZ'� C.

acn :z-

nCI

I a c�-- n.7 91% 2

3.

�6 mesh. 0 G Mesh. 9.5 31.0

es h. 0.3 1 0.3 8 9.8 90.2

Mesá C). 5 10 Nfesh 10.3 89. 7

14 0.7 14 Mesh. te,; ti 0.7 1 11.0 89.0

'10 N o Meshlesb, 3.0 16.0

Mes h 7.1 i 16.6 1 28 mesh 32.6 1 67

-;-."5 Mesh, 17.4 35 Mesh 49.3-16.9-

Iesli 4S Mesh-48 20.9 20.3 69.8 110,2

~65 Mesh i 1 1 1-, 0 1 65 Mesi, 80.8

-Z-100 Mesil .9 11.3 loo Mesh 92. 3 ii 7.7

3 -�-150 Mesh .4 150 Nlesh 93.7

^l -�.-200 Mesh 1 1.9 200 Mest,

-�-225 ilesh .0 325 ',Ieshi.9 9 7 á 2 6

SMesh. 2.7

1 0 3 . 2 0 0 . u
Signed:

9/29/80
. ........... ................ -- ........ ...... ....



TABLE- 3

ESEARCH DEPARTMIEN-ii-FULLER COIMPANY -R'r'_
LABORATORY S.CREEN ANALYSIS

nple From: Hunosa Date Rec'd.. 9/2/80

sDain Sample No.: 8oo8j9

terial: Sa=ple G-3
YES 1-z

Was Sercening Sample Dried? NO E]

iject No-: 0-42095-728-46-21 Wt.ofSampleTested: 217.4 g-ra=s-
Bulk

isture As Rec'd.: 2.32 Density� 88. -5 lbs. per cu. ft. (wet)
Buik

Lhod of Sercening. "-11�d Screened & Brushed Density: - lbs. per cu. M. (dry)

LER cumiii- CUMUL-
RETAINED RETAMED RETAiNEO F»^SSiNG

ict
13/

ly. Tnet 11/4 InchI.

TnCh.,nch 100.0

j/A Inct 97.2 -3/.- Inch

inch 1 7-5.6 1 �5 incá Q.5

�.31, incá 2 6. 7— 12.3 l� Inch. 82.7 17.3
1/4 Inch 2-5.-9 ll�9 1 v4 �nch: q¿..6 5.4-

-4 Mesh 3.4. 1.6 11 4 Mesh 96.2 3.3
6 Mesh 2.3 6 Mesh 97.5 2.5
3 Mesh 1.8 1 0.8 8 Mesh 98.3 1.7

0.3 1 0,2 10 ml-h 98.5 1.3

-14 Mesb. 0.5 0.2 14 Mesh 98,7 1.3

¿-:!0 0.4 0.2 20 mesh 98.9 1.1

28 Mesh 0.4 ó.2 11 28 ¡Mesh 99.1 0.9

+..35 Mesh 0.4 0.2 1 35 Mesh 99.3 0.7

-48 Mesti 0.5 0.2 43 Mesh 99.3 0.5

0.3 0.1 65 Ntesh 1 99.6 1, 0.4

0.3i_100 Nleili 0,1 100 Nlesti 99.7 0.3

150 Nfesti T---?-ace 50 Mesh

-1-200 Mesh C). 2 0.1 200 Nfesh 99.8 0.,7

-325 ".Slesh 0.1 3 5 llesh i 99.9 C). i

0.3 0.1

217.4
R. E. Schei--?-erSigned: .................. ... ........... .... ................. ........... ...................

Date: ......... 9/1 2 9 /80 ...........



E 4

FULLER %C.OMPANY RESEARCH DEPARTMENTr
LABORATORY SCREEEN ANALYSIS

nple. From: Hunosa Date Rec'ci.: 9/2/80

Sai=le C-4
Yw

Was Screening Sampie DrIed? NO

0-/,2095-723-46-21 --Wl. of Samiple Tested: 24j.O grams.

Suik
isture As Rec'd.. 1.97 Density: 91-5 Iba. per cu. ft. (wet)

Buik
tliod of Sercening: Hand Screened & Brushed Density* lbs. per cu. ft. (dry)

LER
CUMUL. 7, CUMUL. % REMARKS

RETA4NEM 1 RETAiNED i RET^1NEO P^SSING

ich Inca

1-Y. Inch 1:3/4 inch: X :C 1-3/4"

Ineji,11/4 inch '1,4

inch inch-

i Inch 18.3
19-Y. inch .3 inc-á

incH '73.1 7ncá S 3 1. '5
9.0 :vs nch 7-1 -1,

InckL 9.1 1/4 Incti 86.3 13.3 1
z.4 Mesh 3.2 2.. i 4 Nlesh 88.6 11.-1 i!
-6 Mesh 5.2 2.1 f; 90.7 9.3 1
.3 Mesh 3. 3 1.4 8 Mesh 92.11 -7.9

-10 Nlesh 2.0 1 0.8 10 -Mesh 92.9 7.1

+14 Mesti 0.7 14 Mesh 93.6 6.4

20 .7 20 Mesh 94.30 5.7

2 3 Mesh 1.9 0.8 1 28 Mesh 95.1 4.9

+ J 5 ".NI e 5 11 1.4 0.6 35 Me.h 95.7 4.3

48 Mesh 1 .8 i C) - 7 48 96.11 3.6. ii

5 5 Mesh 1 .5 i- 0.6 G 5 Mesh 97.0 3.0 i

100 Mesh--;-100 1.7 0.7 97.7 -9.3

150 llesli 0.7 0.3 150 "lesh 1 9.0

_i_200 Mesh 1.0 0.41 200 Nlesh- 98.4 1.6

-�-325 Mesh 1 1.0 0.4 325 Mesh 98.8 i.2

3.0 1. 7

.1 2¿� 3. 0 100.0
..... ..... ..........Signed:

9/29/80
Date: .... ......... .............. ..............



Z-ULL 5

FULLER COMPANY - RESEO-AIRCH DEPARTMENT
PC . 1024.2

LABORATORY SCREEN ANAUTISIS

-nple, From: Hmosa Date Rec'd.: 9/2/80

Spaín S,,irnT)Ie No.: 800841

,terial: Sample IM-4
Y-Es

Was Sercening Sarngle Dríed' NO r1

:)jeet No.: 0-42095'728-46-21 Wt. of Sample Tested: 1 �,5 . 1 gra=s.
BuIk

�isture As Rec'd.: 3.35 Density: 79. 7 lbs. per cu. ft. (wet)
Bulk

!thod of Sercening- Hand Screened & Brushed Density: - lbs. per cu. ft. (dry)

'L£lq SCREEN
CUMUL. CUMUL-

RETÍAINE11 RETAINEM
REMARKS

n c 2� 112 Ch

-Y4 Inct 113/4 Incli i

;,/2 rnci, 1 Tn=

-IY4 inch 1,4 Inch

'nen

inch 7nch

Tndi: 00. 0

---S Inch- 2.5- i Inch i .3 97 < 5-2
Ya Incti 29.6 5 Inch 23.0 77.0
4 Mesh- 26.4 18.2 4 Mesh 11 .2. '8.8
M.eski 26.0 17.9 6 mesh 59.1 40.9

¿.3 21.0 14.4 8 mesh 73.3 26.5

10 M es á 1-5.4 1 101.6 10 Mesh 84.1 13.9

+14 ¡NlesbL 11.4 7.9 14 Mesh 92.0 s.o

+20 Mesh 7.6 5.2 0 Mesti 97.2 2.8

28 -Mesh 2.9 2 . C) 99.2 0.8

35 ',SI es h i 0.6 0.4 1 35 Ni e, 1, 99.6 0.4

4 8 M es á 0.3 0.2 48 Mesh 99.3 0.2

.j,-65 Mesti Irrace 65 mesh

100 .Mesh 0.2 0.1 100 M �., ti 99.9 0-1

0 -150 Mest, Trace - 150 Mesh

a -1-2010 Mesti Trace 200 mest

0 3 2 5 M esh 0.1 325 Mesh

al 145.1

Sígned: .......... .... R. E. Sc"-eí-er

9/29/80Date.- ................... ....... ..............



FC-402.4..'
FULLER COMPAN`A' RESE-A.RCH. DEPARTMENT

LABORATORY SCREEN ANALYSiS

-IT)Ie From: H c,l�0 SA Date Rec'd.: 9/2/80

110034,1aín No.:

:erial: l a M-¿A
YES,n

Was Sercening Sample Dried? NO C

ject 0-42095-728-4'6-21 Wt. o[ Sample Tested: 120. 4 gra=3.

Bulk
sture As, Reic'd.: -1.68 Density*. 86. 3 lbs. per cu. ft. (wet)

BUIk
,hod of Sereening: Hand Screened &. Brusheid, Densit7: - lbs. per cu. �L (dr7)

CUMUL- CUMUL. '7.
-ER SCREEN REM^RKS

RET<14NEO RETAINEU RWi-AINED' 1 P^SSING

21 inch

1-Y, inch 1-3/1 Incb.

;'4_ Inch inct

inch i l'/, Inch

1 inchli2ch

I-nch I/s n c

16.9 116..9 33,1
Incti 24.3 1 20.5 i Y4 inCh i 37.4 62.6 1

,4 mesh 12.2 lo . 1: 4 mesh 47.3 1 32.3 1
6 Mesh 1-4.2 11.8 6 mesi2 59,3 -',0.7

8 MesbL i 14.o 11.6 3 Mesh 70.9
10 Mesh 11.0 9.1 10 miesti 80.0
-14 Mesh 10.1 S., 14 Mesh 88.4 11.6
�20 Mesh 7.1 5.9 20 Mesti 94.3 5.7
,23 Mesti 4.0 3.3 28 M-I, 97.6 2.4

35 -Mesh;-35 -Mesa 1.2 98.8 1.2
-4 8 Mesh 0.7 0.6 48 M.sh 99-, 0.6
¿S Mesh o�2 0.2 55 Meh 99.6 0.4

0.2 0.2 100 Mesti 99,3 0.2

rrace 150 Mesh

-200 Mecan 200 Mesh0.1 99.9

Mesa 0 . 0.1 -325 Mesh

Trace

120. loo. o

Signed: .. . ... ....... R...E. Scheir-er ........... ........... ............

Date: .......................... -9./.2 9 / 8 0.............................
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F"u"L".---R CO�TANY

-T.ANALYSES T�4

DATEE 9/25/30
o-%i' ^o M; N 0

MAM-IAL No. F-3 No. P-3A No. G-3 No. G-4 No. M-4 No. 'H-4A

LAB. NO. 800837 800838 800839 800840 800841. 800842

ANAL. NO.. 26047 26048 26049- 26050 26051 26052

Sio 44.05 30.07 31.04 48. 715 1-8.32

�kl �o 3 22.72. 24.63 23.702:3. 6 i 2:1.30

-e -2 0 3 5.34- 4. is 9. ii- 3.217 -5-� 33 4.94

Cao i. 51- aL 1. -:'4-T 1. 1 0. 3L L. 38

mg0 L. 34 1. i3 2.. 6 2- J- 3 3 1.37

3 . 3 3; 3 . 2 3, 3.34- 3.5G 3.72- 3. 5¿,

.ja 9 0 0.641 0.50 0.63, 0.60 0.63 0.66

503 1.82 2.10 i. 21- 0.67 i� 95 i. 21

p 2 Os (0.07) (0.07) (0.','0) (0.07) (0.08) (0.08)

(0.079) (0.73) (0.86) (0.96) (0.91) (0.39)

(0.03) (0.01) (0.11) (0.06) (0.02) (0.06)"In 2 0 3

LOI 19.02 25.26 13.63 13.76 14.84 15.04

'100.46 100.51TOTAL 99.88 100.41, i0l.31 100.80

ci 0.007 0.024 0.005 0.011 0.005 O.iii

9,23 i3.51 4.67 5.13 5.37 55.34

Free sio2

CaC03

i.-,9 2.32 1.97 3.35 2.68

2,172 2,353 376 2,031 -7,693
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11tinosa, Spaín November 20, 1980

TABLL 8

NUFFLE FUIWACE RE'SULTS

Rat4 Prodú
j
e¿

BuIk Test'Conditions Btilk
Test Density Preheat F 1 DC118 1 ty Voluine
No. Sample 1,bs/CuFt Temp OF TI me-M 1 11 Tú!!j> F T Ime -11111 Lbs /CoFt Expatis lo^n Cü 111[11C 111 S

1 F-3 As Recelved 79.5 1000 15 2-170 1.5 51.6 1.3 lo 1 Furnace temperature In-
(1.27) 538`C (0.82) creased lo 219001` and

then dropped off lo
21.70'F al end ot 15 mín.
Buril

2 F-3A As Recel ved 70.5 1000 15 2170 1,5 5�.7 1.05 lo 1 Same as above.
(1.13) (0.88)

3 C-3 As Recelved 86.4 1000 15 21,70 15 37.7 2.0 lo 1 Materlal stuck lo dísti
(1.38) (0�60) and lo each oilier.

4 G-4 As Recelved, 82.4 1000 15 200 15 38.1 1.9 lo 1
(1.32) (0.61)

5 M-ti As Recelved 87.3 1000 15 21.70 15 43.6 1.75 lo 1
(1.40) (0.70)

6 M-IiA As Recelved 89*
,
5 1000 15 21-70 15 0.2 1.7 lo 1

(1.0) (0.72)

7 G-1t Ground and 6�.4 1000 15 2200 15 30.8 1,8 lo 1
PelletIzed (1.03) 1204`C

8 C-Ii Grotind and 65.7 1000 15 210 15 13.5 1.75 lo 1 WeIl expanded materlal.
Pelletized (1.05)

Gr/c1,13



KRUPP IBERICI S. Ala

L
A D A R 0
Serrano, 116

M a d r i d 6

A la atención de D. Julio Gállego
de Torres

Su referencia Su escrito Nuestra referencia NA/MT MADRID 7.5.81

Pruebas de expansión con estériles de lavaderos
de carbón procedente de Modesta y de Mieres

Muy Sres. nuestros:

A la espera del informe definitivo que nos deberá llegar
próximamente desde Alemania, les damos a continuación,
según deseo del Sr. Julio Gállego,un resumen de las infor-
maciones que ya hemos recibido antes que se hayan repeti-
do las pruebas con material con la denominación de "M"
(Menudos)

Los análisis quimicos solo se han realizado con los aditi-
vos previstos pues los análisis con los distintos estériles
solo se han juzgado necesarios en caso extremo ya que Hunosa
envió una relación de un análisis hecho con materiales del
mismo origen.

Los resultados de los análisis quimicos de las arcillas
aditivas son:

Denominación
del material h 5 h 6 h7 h8

Sio 2 89,5 60,2 53,2 62,7 %
Al, 0- 1,5 3,0 22,8 18,9 %
Fe0 0,6 1,2 3,6 0,3
Fe 2 0 3 5,7 33,0 1,9 4,9
Ca0 0,1 0,2 1,2 0,1 %
NaKO .0,5 0,5 4,1 5,0 %
pérdida por
calcinación 0,7 1,8 9,8 5,4 %
resto 1,4 0,1 3,3 2,7 %

2

Domicilio socia¡: Plaza de Manuel Gómez Moreno, s/n. - EDIFICIO BRONCE - Madrid-20 - Teléfono 456 12 58 - Telex 44305 KiBM E

BANCO EXTERIOR DE EXPAÑA, BANCO COMERCIAL TRANSATLANTICO, BANCO HISPANO AMERICANO, BANCO DE VIZCAYA, BANCA CATALANA,

BANCO EXTERIOR DE ESPAÑA, BANCO COMERCIAL TRANSATILANTIGO, BANCO DE ANDALUCIA

Registro Mercantil de Madrid. tomo 2495, 1843 sección 3.- libro Sociedades, 'Olio 12, hoja 16217. 31-10-75-CI-A-28/227577



KRUPP IBERICAe S. A. Hoia n.' 2
Fecha 7 .6.81

Análisis racional
por a:Einida Inc

-h5 h6 _h7 hS

Sio
2

90,1 61,3 59,0 66,3 %

Al
2
0
3

1,5 3,1 25,3 20,0 %

Fundante 8,4 35,6 15,7 13,7 %

En lo que se refiere�a los ensayos con,estos materiales ya
sabemos:

1. Los estériles con la denominación MiG y MoG es decir:

los gruesos,pueden,ser tratados sin.previa descarboni—

zaci6n.

Ha sido comprobado que el contenido de carbón corresponde

exactamente a las necesidades en esta clase de materia-

prima. En el caso de que la abundancia de este material

permita seleccionarlo -sin problemas ni restricciones,

Krupp recomendaría utilizar solo esta clase de material

grueso. De este modo se puede simplificar el, proceso y

reducir considerablemente las inversiones.

2. Sin aditivos no se puede expandir-este material que care-

ce de fundante y de un soporte de oxígeno. Han sido utíli-

zados como aditivos una pólvora LD as! como las arcillas

H5, H6 y HS.

H7 no se utilizaba por ser demasiado parecido en su compo-

sici6n a la materia de base con un alto contenido de carb-5n

�. y poco Fe.

La pólvora LD es polvo detenido en un filtro en el proce-

so siderúrgico de producción de acero; contiene aprox.

50 % Fe
2

0 y aprox. 25 % Ca0 y sirve tanto como enrique-

cedor-de cirbono C que como fundante.

Con 20 % de aditivos de arcilla se lograban pelets con una

densidad gravimétrica de 450 a 550 gr/lítro. Añadiendo
polvo LD se puede reducir todavía la densidad gravimétrica.

El meior resultado ha sido logrado con una mezcla gruesa

del lavadero con 5 % de polvo LD sin emplear otros aditi-

vos de arcilla. Se alcanza una densidad gravimétrica de

405 g/1i.

3



KRUPP IBERICA, S. A.
Hoja n.' 3
Fecha 7.5.81

Dentro de poco esperamos poderles enviar un informe completo
sobre los ensayos,incluyendo según sus deseos las pruebas
con el granulado.

Entretanto aprovechamos la oportunidad para saludarles muy aten-
tamente.

KRUPP IBERICA1 S.A.

--7t7- fNa
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iNSTITUTO DE GRAMICÁ Y VIDRIO
PATRONATO DE INVESTIGACION CIENTIFICA Y TECNICA

-JUAN DE LA CIERVA"

informe n.* 3-467

petícionaría

empresa Empresa Nacional Adaro de Investigaci�ones Mineras S.A.

estudios sodicitados, - Plasticidad

. Curva,de Bigot

. Análisis té!rmíco diferencial
Análisis térmica ponderal
Microscopia de calefacción

tipo y n.* de muestras presentados cinco muestras de esteriles de lavadero

de carbón.

n.* de hojas i



Expediente N.' B-467 N.' de Hojas Hoja N.* 1

1 N F 0 R M E

que emite el Instituto de Cerámica y Vidrio acerca de cinco

muestras de estériles de lavadero de carbón remitidas para

su estudio por Empresa Nacional Adaro de Investigaciones Mi

neras, S.A., C. Serrano, 116. Madrid-6.

DenominaC4'n de las muestras.-�o

Las cinco muestras recibidas se identifican con las si-

guíentes denominaciones: Mo-F-21; Mo-M-21; M.o-G-21; Mi-M-22;

mi-G-20.

Ensayos realizados.-

- Plasticidad

- Curva de Bigot

- Análisis térmico diferencial,

- Análísis térmico ponderal

- tUcroscopia de calefacción

Determinaci6n de rlasticidad.-

En la fig. 1 se presentan los datos para la determina-

ción del límite 11quido, medido con la cuchara de Casagran-

de. La naturaleza de las muestras no ha permitido la deter-

minación del límite plástico.

Los límites i.-�i'quidos hallados son los siguientes:

M¡o-G-21 29,4 % H20
Mo-F-21 25,1 %

Mo-M-21 24,1 <II

Mí-G-20 21,4 1.

Mí-M-22 18,6

Para el uso de estos datos vec:se nota en la contraportada de este expediente.



Expediente N.* B-46 7 N.* de Hojas Hoja N.* 2

Curvas de Bigot.-

En las fíguras 2 a 6 se presentan las gráficas de Bigot

correspondientes a las cinco muestras.

Análisis térmico.-

En las f¡93. 7 a,11 se representan las curvas de análi-

sis térmico díferencíal (ATD), de análisis térmico ponderal

(TG) v las diferenciales del análisis térmico ponderal (DTG).

Micrescepla de calefacción.-

En las figuras 12 a 16 se presentan las fotog=a:Eías.de

las probetas durante su cale£acción junto con la indicaci6n

de la temDeratura en cada caso-

Resultados,

7-1 análisis térmico de las tres muestras (Mo-F-2.L;

Mo-M-21 y Mo-G-21) pone de manifiesto que todas ellas poseen

rasgos análogos. Cabe destacar un amplio efecto endo-',-.érm4¿.co

que comienza a muy baja temperatura (1009C. para Mo-F-21 y

Mo-G-21 y 20OCC. para Mo-M-21J. Poca antes de los 50OCC. se

inicia un acuusado efecto exotérmíco, que alcanza su máximo

a unos 550QC. Este efecto va acompañado por una clara pérdi-

da de peso. El comportamiento a parti_- de esta temperatura

difiere notablemente de una muestra a otra. Asi, en la Mo-

-F-21, no vuelve a presentarse ningún accidente hasta que

a unos 83CQC se produce una brusca pérdida de peso acompa-

ñada de un nítído efecto exotérmico. En la Mo-M-21, después

de la recuperación del pico de SSOCC, continúa el comporta-

miento exotérmico difusa, acompañado de una gradual pérdida

de peso, que termína de un mcdo brusca a uncs 870QC. En la

Mo-G-21, a cont-inuaci6n del pico exotérmico de SSOCC, con-

tinúa la tendencia exotérmica, de modo dí-fuso, "^�asta los

650QC en que termina. Este comportamiento exotérmico va acom

Para el uso de estas datos vease nota en la contraportcdo de este expediente.



Expediente N.' B-46 7 N.* de Hojas Hoia N.* 3

pañado de una gradual pérdida de peso. Después de esta tem-

peratura, hasta los 1COCOC, que constituye el límite del en

sayo, ya no se producen ni variaciones sensibles de peso,

ni efectos térmicos apreciables.

En resumen, se puede decir que el comportamiento, gene-

ralmente endotérmico, de los minerales de la arcilla y de

otros constituyentes hidratados que constituyen el sustrato

n4neral de las muestras, se ve enmascarado por la combusti6n,

en distintas etapas, de la fracción carbonosa. Esta combus-

tión, que a bajas temperaturas-tiende a enmascara-- y con-fun,

dí_- los efectos característicos de los minerales constitu-

yentes, aparece después con ni-tidez, exhibiendo sus propios

efectos, 11.-al.como se ha dicha anteriormente.

El análisis térmico de las muestras Mi-G-20 y Mi-M-22,

tiene rasgos general-es análogos a los de las t=res muestras

anteriores, y su Interpretación puede hacerse con Igual cri

terio.
Las fotografi-as de microscopia de calefacci¿n tienen

un valor ilustrativo por si mismas y muestran-las alteracio

nes que sufre la geometría de las piezas al ser calentadas.

En forma general, cabe destacar dos 'hechcs: a) Las sucesivas

expansiones y contracciones que sufren las piezas en el com

plicado proceso de su coccion, especialmente en la zona de

bajas y medias temperaturas, como ilustran, por ejemplo,

.Las fotografías de la muestra Me-F-21, y b) La ausencia de

procesos súbitas de deformaci6n por fusión. El primer as-

pecto debe ser �--JUttamente considerado en la aplicación ce-

rámíca de estos materiales. La combustión del carbón en el

interior de la masa crea situaciones no habituales en la

cocci6n cerámica, que han de ser resueltas adecuadamente.

El segundo aspecto nos parece muy positivo porque permite

un avance gradual de la sin-l�---erizac-J6n para llegar a produc-

tos de baja porosidad abierta.

Paro eí uso de estos datos vease nota en la contraportada de este expediente.



Expediente N.' 3-46 7 N.' de Hojas Hcia N.* 4

Y para que conste, firmo el presente informe en Arganda

del Rey el veintíseis de Febrero de mil novecíenlCos ochenta

y uno.

Antonio García Verduch

Profesor de Investigaci6n

vQ 39

EL DIRECT1IRÍ 7

5caísco Morales Poyato-7
Ingeniero Técnico,

Dr. D. Alvarez-Estrada Coordinador

Para el uso de estos datos vease nota en la contraportada de este expediente.
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