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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacédo prescreve o método de ensaio para a determinacdo do teor de
cinzas formadas por gases leves e hidrocarbonetos pesados.

2 DOCUMENTO A CONSULTAR

21 CEMP 306 — Coque para fundicdo — Coleta, preparacdo e amostragem -
Procedimento;

2.2_ CEMP 307 — Coque para fundicdo — Preparacdo de amostra para analise quimica e
imediata - Procedimento;

2.3_ CEMP 314 — Coque para fundicdo — Determinacao da umidade total e de higroscopia
— Método de ensaio.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1_ O método baseia-se na determinagdo da massa do residuo mineral, resultante da
combustdo dos componentes organicos e oxidacdo dos inorganicos da amostra em
forno mufla, sob rigido controle de massa, temperatura, tempo e atmosfera.

4 DEFINICAO

4.1 Determinacgéo do teor de cinzas: Residuo mineral remanescente da combustdo dos
componentes organicos e oxidacdo dos componentes inorganicos do coque.

5 APARELHAGEM

5.1 Mufla;

5.2_ Balanca analitica;
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5.3 Cadinho de porcelana tipo forma baixa com capacidade de 10 ml a 30 ml e com
altura ndo superior a 30 mm;

5.4  Espatula de aco inoxidavel,

5.5 Pincel de cerdas macias;

5.6 Dessecador;

5.7 Luva de amianto;

5.8_ Pinga metalica de cabo longo;

5.9  Oxigénio (conforme procedimento a ser adotado);

5.10_ Placa de amianto.

6_ EXECUCAO DO ENSAIO

6.1 Coletar e preparar uma amostra do material conforme as recomenda¢des CEMP 306
e 307.

6.2_ Procedimento “A” com a inje¢do de oxigénio.

6.2.1_ Calcinar e tarar os cadinhos ou capsulas.

6.2.2_ Com o auxilio da espatula, pesar aproximadamente 0,500 + 0,0020 g de amostra
(m1), em duplicata;

6.2.3_ Colocar os cadinhos ou capsulas contendo as amostras no forno mufla a
temperatura de 780 = 10 °C, préximo a entrada do forno, mantendo a sua porta
ligeiramente aberta e sem alimentacao de oxigénio;

6.2.4_ ApOs 2 minutos, posicionar os cadinhos no interior da mufla, fechar a porta e abrir a
alimentacdo de oxigénio na vazéo de 0,5 litros por minuto;

6.2.5_ ApoOs 15 min retirar os cadinhos do forno mufla e revolver cuidadosamente a massa
com o auxilio do fio de platina ou niquel-cromo para facilitar a queima da subcamada
e retornar os cadinhos imediatamente ao interior da mufla, mantendo a porta
fechada;

6.2.6_ ApOos 45 min retirar os cadinhos do forno mufla, deixar em dessecador até
temperatura ambiente;

6.2.7_ Antes de determinar a massa dos cadinhos, com o auxilio do fio de platina ou niquel-

cromo revolver as cinzas para observar se toda a amostra foi calcinada. Caso ocorra
combustdo incompleta (pontos negros), retorna-los imediatamente ao interior do
forno mufla, mantendo a porta fechada por mais 30 minutos;
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6.2.8_ Cortar a alimentacdo de oxigénio;

6.2.9  Aguardar o resfriamento dos cadinhos até temperatura ambiente e efetuar as
pesagens (m2).

6.3_ Procedimento “B” sem a utilizacdo de oxigénio.
6.3.1_ Calcinar e tarar os cadinhos;

6.3.2_ Com o auxilio da espatula, pesar aproximadamente 1,0000 + 0,0020 g de amostra
(m1), em duplicata;

6.3.3_ Colocar os cadinhos contendo as amostras no forno mufla a uma temperatura de
950 + 20 °C durante 4 horas ou até massa constante;

6.3.4_ Aguardar o resfriamento dos cadinhos até temperatura ambiente e efetuar as
pesagens (m2).
7 RESULTADOS

7.1_ O teor de cinzas da amostra € calculado pelas seguintes equagdes:

|: - i
% Cz (bu) = {—""} x 100
(% C= (bu)

Onde:

Cz (bu) = teor de cinzas base Umida, em %;

Cz (bs) = teor de cinzas base seca, em %;

ma = massa da amostra, em g;

m; = massa do cadinho, em g;

m, = massa do cadinho + residuo (apds a queima), em g;

UH é a porcentagem da umidade de andlise ou de higroscopia conforme a
recomendacéo.
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