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AVANT-PROPOS 

L’ISO (Organisation lnternationale de Normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (Comites Membres ISO). L’elaboration de 
Normes Internationales est confide aux Comites Techniques ISO. Chaque Comite 
Membre inter-es& par une etude a le droit de faire partie du Comite Technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO, participent egalement aux travaux. 

Les Projets de Normes Internationales adopt& par les Comites Techniques sont 
soumis aux Comites Membres pour approbation, avant leur acceptation comme 
Normes lnternationales par le Conseil de I’ISO. 

Avant 1972, les resultats des travaux des Comites Techniques etaient publies 
comme Recommandations ISO; maintenant, ces documents sont en tours de 
transformation en Normes Internationales. Compte tenu de cette procedure, le 
Comite Technique ISO/TC 27 a examine la Recommandation ISO/R 349 et est 
d’avis qu’elle peut, du point de vue technique, etre transform&e en Norme 
Internationale. Celle-ci remplace done la Recommandation ISO/R 349-1963 a 
laquelle elle est techniquement identique. 

La Recommandation lSO/R 349 avait ete approuvee par les Comites Membres des 
pays suivants : 

Allemagne Italie 
Autriche Japon 
Belgique Mexique 
Canada Nouvelle-Zelande 
Danemark Pologne 
G rece Portugal 
lnde Roumanie 

Royaume-Uni 
Tchecoslovaquie 
Turquie 
U. R.S.S. 
Yougoslavie 

Le Comite Membre 
raisons techniques : 

du pays suivant avait desapprouve la Recommandation pour des 

Espagne 

Aucun Comite Membre n’a desapprouve la transformation de la Recommandation 
ISO/R 349 en Norme Internationale. 

0 Organisation lnternationale de Normalisation, 1975 l 

Imprim en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 349-1975 (F) 

Houille - Essai au dilatomhtre Audibert-Arnu 

0 INTRODUCTION 

L’essai Audibert-Arnu constitue I’un des parametres utilisi3s 
par la Commission 6conomique pour I’Europe des Nations 
Unies, en vue de la Classification internationale des houilles 
selon leur nature. II a pour objet de donner, au laboratoire, 
une app 
houille o 

Cet essa 
pouss6es 
industrie 
cet effet. 

1 

-6ciation de I/aptitude i la cokefaction d’une 
A d’un mklange de houilles. 

n’est pas destinb, en principe, i apprkcier les 
exerckes par les houilles sur les parois des fours 
s de carbonisation, et il ne peut pas C!tre utilis6 i 

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION 

La prksente Norme lnternationale spkifie une mbthode de 
d&termination des propriMs de gonflement de la houille, 
lorsqu’elle est chauff6e dans un dilatometre, dans des 
conditions normalis6es. 

2 PRINCIPES ET DkINITIONS 

Dans un tube ktroit calibri! avec pr&cision, on introduit un 
crayon de charbon pulvkrisk moul6 sous pression, sur lequel 
on place une tige calibrke en acier (piston), coulissant dans 
le tube. 

L’ensemble est chauff6 i un rkgime constant bien dkfini. 

Une lecture r6guli6re du d&placement du piston en fonction 
de la tempkrature permet, en I’exprimant en pourcentage de 
la longueur initiale du crayon, de tracer une courbe dont le 
type est don& 2 la figure 1. 

% 

Dhplacement 
du piston 

FIGURE 1 

I) 

T - 

Les points suivants sont caract&-istiques (voir note) : 

7-l tempkrature 2 laquelle le piston est descendu de 
Q,5 mm1 ) : tempkature de ramollissement. 

Tll tempkature A laquelle le piston atteint sa position la 
plus basse : tempkra ture de contraction maximale. 

T III tempkrature 5 laquelle le piston atteint sa position la 
plus 6lev6e : tempkra ture de dilatation maximale. 

a contraction maximale de la longueur du crayon, %. 

b dilatation maximale de la longueur du crayon, %. 

Si, aprks la contraction, le piston ne remonte pas 2 son 
niveau initial, la dilatation, toujours 6gale en valeur absolue 
2 la diffkrence entre le niveau final du piston et le niveau 
z&o d’origine, est comptbe nbgativement. 

NOTE - Les principaux facteurs susceptibles de fausser les &sultats 
de cet essai empirique sont les suivants : 

a1) I’altkation du charbon par suite d’une mauvaise conservation 
ou d’un skhage dkfectueux; 

b) les &arts de tolkance sur 

I) les dimensions intkrieures du tube dilatometrique, 

2) le jeu entre le tube et le piston, 

3) la masse du piston, 

4) les dimensions du moule; 

c) les &arts par rapport i la loi de chauffage spkifike; 

d) les &arts par rapport aux spfkifications relatives i la 
prkparation de I’khantillon, en ce qui concerne sa granulomktrie 
et la longueur du crayon apt-k tassement. 

3 APPAREILLAGE 

3.1 Appareils nhessaires 2 la prbparation du crayon de 
charbon 

3.1.1 Moule, poli 2 I’intkrieur, muni de ses accessoires, voir 
figures 2 et 2 A. 

3.12 Calibre, voir figure 2. 

3.1.3 Mouton, voir figure 3 i titre d’exemple. 

3.1.4 Presse, voir figure 4, 2 titre d’exemple. 

1) Ou une division, si l’kchelle est calibrke en pourcentage de la longueur normalis& du crayon. 

1 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 349:1975
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/b2887179-6007-479a-a47c-

103ebc46f60b/iso-349-1975



IS0 349-1975 (F) 

3.2 Dilatometre et accessoires 3.3.3.2 Alesoir, consistant en une barre d’acier de section 
demi-circulaire, de 7,95 mm de diametre; 

3.2.1 Tubes dilatomhriques et piston, voir figure 5. 

3.3 Autres appareils 

3.3.1 Four klectrique, tel que celui represent& a titre 
d’exemple, a la figure 6, consistant en un bloc de metal 
resistant a I’oxydation et a point de fusion suffisamment 
eleve. Le bronze d’aluminium est recommande. Ce bloc de 
metal est perce d’au moins deux trous de 15 mm de 
profondeur, recevant les tubes dilatometriques, et d’un trou 
de 320 mm de profondeur, recevant le dispositif de 
mesurage de la temperature. Le bloc est chauffe par un 
enroulement metallique convenablement isole. Un dispositif 
de controle permet de choisir un regime de chauffe pouvant 
atteindre 5 “C par minue, entre 300 et 550 “C. 

Le four doit etre construit de facon a assurer une , 
temperature uniforme dans les tubes dilatometriques places 
en position normale dans chaque trou. 

Pour le verifier, chauffer le four au regime de 5 “C par 
minute. Quant la temperature atteint 450 OC, relever, a 
I’aide d’une sonde thermometrique, la temperature le long 
des 180 mm inferieurs d’un tube dilatometrique place dans 
le four, et comparer les indications ainsi obtenues avec 
celles du dispositif habitue1 de mesurage de la temperature. 
La difference entre les temperatures relevees a I’aide de la 
sonde et la temperature moyenne, indiquee par le dispositif 
habitue1 de mesurage de la temperature, doit etre inferieure 

+ 2 “C dans les 120 mm inferieurs, 
+5”Cde120a180mm. 

Cette verification ne doit pas etre confondue avec 
I’etalonnage ulterieur du dispositif de mesurage de la 
temperature, elle a seulement pour but de mesurer les 
variations de temperature le long du tube. 

Le four doit etre equip& pour chaque trou, d’une echelle 
reglable, gravee, de preference sur un miroir devant lequel 
se deplace I’index du piston. L’echelle doit avoir au moins 
180 mm de longueur, et etre calibree en millimetres ou en 
pourcentage de la longueur normal isee du crayon 
(60 + 0,25 mm, voir 5.1). 

Si on le desire, I’appareil peut etre equipe d’un dispositif 
automatique de reglage du chauffage et completee par un 
dispositif d’enregistrement automatique de la courbe. 

3.3.2 Dispositif de mesurage de la temphrature, pouvant 
etre un thermometre a mercure, un thermocouple, ou 
encore un thermometre a resistance, precis a + I,0 % de la 
temperature indiquee en degres Celsius, et permettant la 
lecture a 1 “C pres. 

3.3.3 Outils 
suivantes : 

de nettoyage, comportant 

3.3.3.1 Foret, environ 7,8 mm de diametre; 

les pieces 

3.3.3.3 Brosse en fil de laiton, dont le diametre doit etre 
legerement superieure a 8 mm. 

La longueur totale de chaque ustensile de nettoyage doit 
etre de 400 mm. 

3.4 halonnage de I’appareillage 

Etalonner I’appareillage en comparant la temperature dans 
le tube dilatometrique de chaque trou avec la temperature 
indiquee par le dispositif de mesurage de la temperature 
place en position normale. Effectuer I’etalonnage au regime 
de chauffe choisi en utilisant un thermocouple en fils 
d’environ 0,6 mm de diametre dont la soudure touche la 
paroi du tube a 30 mm au-dessus du fond, Corriger les 
temperatures relevees pendant un essai, par les differences 
trouvees pendant I’etalonnage. 

3.5 Contr6le 

3.5.1 Dilatom@tre 

Afin de controler I’usure du tube et du piston, apres une 
centaine d’essais effectues dans un tube, comparer les 
rkultats des quatre essais suivants effectues dans ce tube 
avec ceux obtenus dans un tube neuf. Cette comparaison 
sera ainsi effectuee successivement sur quatre charbons. 

Diviser la difference du pourcentage de dilatation observee 
entre les deux tubes par la ((longueur relative)) du crayon 
dilate obtenue avec le tube neuf. La ((longueur relative)) est 
entendue comme &ant le rapport de la longueur du crayon 
dilate a sa longueur initiale. 

Faire alors la moyenne des valeurs obtenues sur les quatre 
charbons. Si cette moyenne est superieure a 35 en valeur 
absolue, I’ancien tube doit etre rejete (voir annexe). Si le 
tube donne encore satisfaction, repeter la comparaison 
apres chaque nouvelle serie de 25 essais. 

3.5.2 Mode 

Verifier periodiqueme nt I’usure du moule, avec le ca 
qui peut aussi servir au co ntrole des nouveaux mo ules. 

Si, 
ori 

lorsq 
fice, I 

ue I 
‘on 

libre 

e cal 
voit 

ibre est introduit dans le moule par le grand 

I) deux traits du calibre, le moule est trop petit et doit 
etre realese; 

2) un trait, le moule est acceptable; 

3) pas de trait, le moule est use et doit etre remplace. 

4 PREPARATION DE L’iCHANTILLON 

Certains types de houilles sont particulierement sensibles a 
I’oxydation, et il est necessaire de reduire au minimum leur 
contact avec I’air apres reduction de I’echantillon global. 
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A cet effet, 5 titre de prkcaution spkciale, conserver 
I’khantillon pour essai apt-es rbduction, en atmosphere 
d’azote privke d’oxyghne, ou dans de I’eau fra’ichement 

bouillie. Dans ce dernier cas, faire une pite de charbon et 
d’eau, mettre la p;ite en flacon, et remplir ensuite celui-ci 
jusqu’au bouchon avec de I’eau frakhement bouillie. 

On doit s’ass urer que I’ khantillon pour essai est vraiment 
reprkentatif. 

Le ra PPort i adopter entre la masse 
essa i et la dimension maximal e des 
dans le tableau suivant : 

de I’itchantill on pour 
ticules est donnite 

Dimension maximale des 
particules 

I Masse m inimale de I’khantillon 
pour essai 

mm 
I 9 

5 

4 

3 

2 

7,5 

1 000 

. 
Si le charbon a et6 conservk sous l’eau, l’essorer sur un filtre 
i vide. L’exposer ensuite sur un papier filtre i une 
tempkature au plus kgale i 40 OC jusqu’i ce qu’il paraisse 
set, mais en aucun cas ne I’y laisser durant plus de 2 h. 

Rkduire la dimension maximale des particules i 1,5 mm. 
Mhlanger et prklever une part de I’khantillon de 50 (i 100 g* 
Broyer de facon 2 passer au tamis de 0,16 mm d’ouverture , 
de mailles. Les deux broyages doivent etre effect&s de 
faGon i produire le minimum possible de fines (voir note). 
Mklanger 2 nouveau, et effectuer la dktermination sur un 
kchantillon moyen d’environ IO g. Mouiller cet khantillon 
avec 1 ml d’eau et mltlanger rapidement, Un melange 
effectuk trop longuement est susceptible de causer des 
difficult& lors du dkmoulage du crayon. Pour la meme 
raison, il est essentiel que la prkparation du crayon soit 
effect&e sans interruption. 

NOTE - Un broyage trop fin du charbon influe sur le rkultat de la 
determination. L’tkhantillon doit ktre broyk afin d’obtenir la 
granulombtrie suivante : 

passant i 0,2 mm 100% 
passant 5 0,l mm 85 2 70 % 
passant 5 0,06 mm 70 iI 55 % 

5 MODE OPiRATOIRE 

5.1 PrGparation du crayon de charbon 

Placer le moule sur son support, la plus grande ouverture en 
haut, et fixer I’entonnoir sur le moule. lntroduire le 
charbon dans I’entonnoir et commercer 5 le tasser 
lkgkement dans le moule, i I’aide du piston, sans enlever 
I’entonnoir. Placer alors le moule assemble sous le mouton 
pour faire le tassement de I’khantillon par trois ou quatre 

chutes de la masselotte jusqu’i ce que la masse de charbon ne 
&de plus, Ritpkter I’opkration trois ou quatre fois, jusqu’i 
ce que le moule soit rempli. 

Pour dkmouler le crayon de charbon, enlever le support et 
I’entonnoir. Placer le guide de dbmoulage i l’extrbmiti! du 
moule correspondant au plus petit diamktre du crayon. 
Placer le tube de guidage 2 l’autre extrbmitk du moule et 
disposer le rkipient dans le tube de guidage, lntroduire le 
piston de dbmoulage dans le guide et pousser le crayon de 
charbon dans le rkcipient, au moyen de la presse (voir 
note). 

Enfin, ajuster la longueur du crayon i 60 + 0,25 mm, en 
coupant I’extrkmitk de plus fort diami!tre avec une lame 
fine. 

NOTE - Surtout quand on opkre sur des charbons difficiles 2 
dkmouler, il est recommandi! d’enlever de temps en temps et de 
nettoyer le piston de dkmoulage, et de nettoyer, en mGme temps, la 
surface intkieure du moule. 

5.2 Dbtermination de la dilatation 

Chauffer le charbon i un regime de 3 OC par minute. 

lntroduire prudemment le crayon, la grosse extrkmitb en 
premier, dans le tube dilatombtrique, et l’amener 
doucement en place en le poussant avec le piston. 

Placer le tube et son contenu dans un des trous du bloc de 
mktal, quand la tempbrature du four est de 330 “C. Placer 
dans un des trous non utilisks un tube vide complet muni de 
son piston. Si, dans des cas exceptionnels, TI est infitrieure 
i 350 OC, enfourner quand la temperature du four est i 
20 “C au-dessous de T,. 

Apt-k introduction du tube dilatometrique chargk dans le 
four, attendre que l’index du piston ait pris sa position 
d’bquilibre pour ajuster le z&-o de I’khelle. Cette position 
sera atteinte au bout de 5 min environ. 

La tempkrature s’abaisse d&s I’introduction du dilatomitre 
dans le four et le chauffage doit Gtre rbglk pour ramener la 
tempkrature i 330 OC en 7 2 IO min. 

Apt& avoir atteint la tempkature de 340 ‘C, la montke en 
temperature, d’une minute i I’autre, doit etre trk rkgulike 
et kgale au rkgime de chauffe spkifik, avec une toI&-ante de 
_+ 3 % de la montke de tempbrature spkifike pour une 
pkiode de 5 min (voir note). 

Au tours de chaque pkriode de 5 min, I’op&ateur doit 
ajuster le rkgime de chauffe pour corriger tout &art observk 
au tours de la pkiode prkkdente, afin d’kviter un cumul 
d’erreurs. 

Si la courbe ne s’enregistre pas automatiquement, il faut 
noter la durke, la position du piston et la tempkrature i des 
intervalles ne dkpassant pas 5 “C. Dans la zone des points 
critiques, il faut relever les points en nombre suffisant pour 
pouvoir dkterminer la forme exacte de la courbe. 

Continuer le chauffage durant 5 min aprk avoir atteint la 
dilatation maximale. ArrGter alors le chauffage, et retirer 
aussit6t le piston pour bviter son blocage dans le tube. 
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Les determinations en double doivent etre effectuees de 
facon tout a fait independante. , 

NOTE - La tolkrance exigde (t 3 % de la mont6e de tempkrature 
spkcifike pour une phiode de 5 min) peut ne pas 6tre Galisable, 
lorsque le dispositif de mesurage de la temphrature utilisk ne permet 
pas la lecture directe d’une diffkrence de temphrature de 1 “C, mais 
exige I’kvaluation de cette diffkrence par estimation seulement. Dans 
ce cas, une tolkrance de + 1 “C par 5 min est recommandbe. 

5.3 Nettoyage du tube et du piston 

II est essentiel que tube dilatometrique et piston soient 
rigoureusement propres avant de proceder a un essai. La 
methode suivante est recommandee pour le nettoyage : 

5.3.1 Tube 

A l’aide du foret, broyer le semi-coke et en retirer le plus 
possible. Remplir ensuite le tube de benzene brut ou d’un 
autre solvant approprie et I’y laisser durant plusieurs heures. 
Terminer le nettoyage avec I’alesoir, et s’assurer qu’il ne 
reste pas de produits solides adherant au fond ou aux 
parois. Immediatement avant un essai, faire un dernier 
nettoyage avec la brosse en fil de laiton. 

5.3.2 Piston 

Nettoyer le piston, y compris sa base, avec une toile emeri a 
grains tres fins, en prenant soin de ne pas arrondir les 
angles. Verifier finalement que le piston coulisse librement 
dans le tube. 

6 EXPRESSION DES RiSULTATS 

Calculer les variations de longueur observees en pourcentage 
de la longueur initiale du crayon. 

7 FIDcLITi DE LA MiTHODE 

Diffkrence maximale acceptable entre tkultats 

. 
dans un meme Iaboratoire 

dans des Iaboratoires 
diffkrents 

(kpktabilit6) (reproductibili t6) 

Dilatation 

(voir 7.2) 
06 b est la dilatation 

maximale en pourcentage 

7.1 Rkp&abilith 

Les resultats de deux determinations, effectuees a 
differentes periodes, dans un meme laboratoire, par la 
meme personne, utilisant le meme appareillage, sur le meme 
echantillon pour analyse, ne doivent pas differer de plus de 
la valeur indiquee ci-dessus. 

7.2 Reproductibilitk 

On ne peut pas specifier de valeur de reproductibilite pour 
les determinations effect&es dans differents Iaboratoires, 
parce que I’on ne dispose pas d’assez de donnees sur 
lesquelles I’on pourrait baser une telle valeur. 

8 PROCk-VERBAL D’ESSAI 

Le proces-verbal d’essai doit contenir les renseignements 
suivants : 

a) si I’echantillon soumis a I’essai remplit ou non les 
conditions specifiees au chapitre 5; 

b) loi de chauffage adoptee; 

c) courbe donnant les variations de longueur, exprimees 
en pourcentage, en fonction de la temperature, etablie a 
une echelle normalisee relative, une meme lonqueur 
reprkentant 10 “C horizontalement et 5 % verticale- 
ment; 

d) temperatures T,, T,, et Tr,, , arrondies aux 5 “C les 
plus proches; 

e) contraction pour cent (a), arrondie au nombre entier 
le plus voisin; 

f) dilatation pour cent (b), arrondie : 

au nombre entier le plus voisin, si elle est negative; 

au multiple entier de 5 le plus proche, si elle est 
positive et au plus egale a 100 %; 

au multiple entier de 10 le plus proche, si elle est 
positive et superieure a 100 %. 
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ANNEXE 

CONTRdLE DES TUBES DILATOMiTRIQUES 

Apt& que 100 dbterminations ont 6t6 effectukes dans un seul tube, les quatre suivantes seront effectukes et rkp6tC3es dans un 
tube neuf. Les r6sultats doivent alors etre examinits de la facon suivante : 

Si 6, est la dilatation avec I’ancien tube, 

b, est la dilatation avec le tube neuf. 

Calculer le rapport : 
b, -b, 

x = ------ 
bfl 

I+100 

Si, alors, la moyenne de la valeur de x pour les quatre charbons, en tenant compte du signe, differe de plus de 3,5 en valeur 
absolue, I’ancien tube doit etre rejetk 

Exemple 1 

* I 
Charbon bo b” 60 -4 X 

I 

A 100 113 - 13 -- 6,l 

B 13 17 -4 -- 3,4 

C 61 59 2 I,3 

D 45 55 - 10 - 6,4 
I 

Valeur moyenne de x =- 3,6 

L’ancien tube doit done 6tre rejetk. 

Exemple 2 

. I I 

Charbon bo bfl 60 -6-l X 
1 

E 54 56 -2 -- I,3 

F 81 80 1 Q6 
G 109 11'7 -8 - 3,7 

H 40 44 -4 - 2,8 
I 

Valeur moyenne de x = - I,8 

L’ancien tube peut done encore servir pour 25 nouvelles dkterminations, i la suite desquelles il doit ktre v6rifi6 i nouveau. 
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Dimensions en millim&tres 

a--- 
Moule 

4 

t . 

T _* 

2 u is .- 2 
c 1 - 

)1 Traits rep&es 

c) 6,5 + O,OI 

Calibre 

Guide de dkmoulage 

Tube de guidage 

Rkeptacle 

95 
I P ‘O 8 

E . I 
R4 

Piston de dbmoulage 

Matikre : 

Moule, guide de dbmoulage, tube de guidage, rhceptacle : bronze dur. 
Calibre, piston de dkmoulage : acier au vanadium- 

FIGURE 2 - Mode et accessoires 
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Dimensions en millimkres 

TYPO A TYPO B TYPO C 

t 

. 

I 

. 

I 

Entonnoir I 1 r,*L -c 1 
I I 1 
I i I 

/ 
Bourroirs Barre de guidage 

Ae Support de mot 

I 
I I I l l I 

I- 

---I L-m, 

-t 

I 
Guide du bourroir 

Support de moule 

Mat&e : 

Entonnoir Support entonnoir : bronze dur. 
Bourroirs : acier au vanadium. 

FIGURE 2 A - Mode et accessoires ifh) 
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