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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confide aux comites techniques de I’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 gouverne- 
mentales, 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 inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale IS0 502 
Combustibles minkaux solides. 

a ete ela boree par le comite techniq ue lSO/TC 27, 

Cette deuxieme edition fut soumise directement au Conseil de I’ISO, conformement au 
paragraphe 5.10.1 de la partie 1 des Directives pour les travaux techniques de I’ISO. 
Elle annule et remplace la premiere edition (IS0 502-19741, qui avait ete approuvee par 
les comites membres des pays suivants : 

Afrique du Sud, Rep. d’ Espagne 
Allemagne, R. F. lnde 
Australie ltalie 
Au triche Japon 
Belgique Nouvelle-Zelande 
Bresil Pays- Bas 
Chili Philippines 
Danemark Pologne 

Portugal 
Roumanie 
Royaume-Uni 
Suisse 
Tchecoslovaquie 
Turquie 
URSS 
Yougoslavie 

Le comite membre du pays suivant I’avait desapprouvee pour des raisons techniques : 

France 

Organisation internationaie de normalisation, 1982 

Imprim en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 502-1982 (F) 

Charbon - Dbtermination du pouvoir agglutinant - 
Essai Gray-King 

0 Introduction 

L’essai Gray-King constitue I’un des parametres utilises par la 
Commission economique pour I’Europe des Nations Unies pour 
la classification internationale des houilles selon leur nature. II a 
pour but l’estimation du pouvoir agglutinant d’un type de char- 
bon ou d’un melange de charbons, par carbonisation dans des 
conditions normalisees. 

L’essai Gray-King et I’essai Roga servent tous deux a I’evalua- 
tion des proprietes agglutinantes des charbons; ils ne mesurent 
cependant pas exactement les memes parametres et ne peu- 
vent done pas etre consider-es comme des methodes equi- 
valentes. 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode d’eva- 
luation du pouvoir agglutinant du charbon dans des conditions 
normalisees. 

2 Rkfhence 

Matieres volatiles moins de I,5 % 

Cendres moins de 5 % 

Masse volumique en vrac a 25 OC 
(voir I’annexe) I,00 2 I,05 g/cm3 

Densite relative a 25 OC (voir IO.21 2,05 5 2,09 

Granulometrie : 

Refus au tamis de 212 urn 
d’ouverture de maille 

Passe au tamis de 212 pm 
refuse par le tamis de 125 pm 
d’ouverture de maille 

Passe au tamis de 125 pm 
refuse par le tamis d’ouverture 
de maille 

Passe au tamis de 63 pm 
d’ouverture de maille 

0 % 

moins de 26 % 

10 iI 40 % 

50 2 85 % 

I SO 1014, Coke - D&ermination de la den&& relative vraie, de 
la densit6 relative apparente et de la porosit6. 

5 Appareillage 

3 Principe 

L’echantillon est chauffe, dans des conditions normalisees, 
jusqu’a une temperature finale de 600 OC. Le culot de coke 
obtenu est classe par comparaison avec une serie des culots 
normalises. Si le culot de coke obtenu est tellement gonfle qu’il 
remplit la section droite de la cornue, on repete la determina- 
tion en utilisant du charbon mele a une quantite appropriee de 
charbon polaire ou d’un produit equivalent. Pour ces charbons 
fortement gonflants, I’indice Gray-King est defini par la quan- 
tite minimale de charbon polaire necessaire a I’obtention d’un 
culot de coke resistant et dur, du meme volume que le melange 
initial de charbon polaire et de charbon. 

4 Reactif 

4.1 Charbon polaire &alon (voir 10.1) 

Charbon polaire refractaire : 

Humidite moins de 1 % 

5.1 Four klectrique horizontal, de 50 mm de diametre inte- 
rieur et 300 mm de longueur, dont une extremite est fermee et 
I’autre Porte un bouchon calorifuge dans lequel est pratique, au 
centre, un trou de 25 mm de diametre. L’enroulement du four 
doit permettre de maintenir, sur les 200 mm medians, une tem- 
perature uniforme a 5 OC pres, tant a 300 qu’a 600 OC. En 
variante, on peut construire le four a partir d’un bloc en bronze 
d’aluminium a chauffage electrique, comportant un ou plu- 
sieurs trous de 25 mm de diametre. Le four doit etre calorifuge, 
place dans une enveloppe de metal ou d’un autre materiau 
approprie, et muni d’un thermocouple convenable, sit& 
au-dessus de la cornue apt-es la mise en place de celle-ci; la sou- 
dure du thermocouple doit etre sit&e au milieu du four. On doit 
prevoir un appareil permettant d’indiquer la temperature du 
four avec une precision de + 5 OC. On doit prevoir aussi un 
controleur d’energie convenable, permettant I’elevation de la 
temperature a raison de 5 OC/min. Pour plus de commodite, on 
peut utiliser un four a plusieurs tubes, permettant des determi- 
nations simultanees. Le four peut etre du type fixe ou monte 
sur rails. Des fours appropries sont represent& aux figures 2 
et 3. 
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IS0 502-1982 (F) 

5.2 Cornue (voir figure 4) : tube en verre resistant a la cha- 
leur ou en silice transparente, de 20 mm de diametre interieur et 
300 mm de longueur, fermi! a I’une de ses extremites. II Porte 
une tubulure later-ale de 8 mm de diametre interieur et 50 mm 
de longueur, soudee a une distance d’environ 20 mm de I’extre- 
mite ouverte du tube. Le tube doit avoir un fini lisse, et son ale- 
sage doit etre uniforme ou Iegerement tronconique (19 mm a 
21 mm) de sorte que le grand diametre se trouve a I’extremite 
ouverte. 

5.3 Piston poussoir, dont une extremite est munie d’un dis- 
que plat; le piston est destine a faciliter l’etalement du charbon 
et a reperer I’extremite libre de I’echantillon de charbon &ale 
dans la cornue. 

5.4 Collecteur et tube d’hacuation : recipient en verre, 
de dimensions suffisantes, soutenu d’une facon appropriee et 
fixe a la tubulure later-ale de la cornue; il es; muni d’un tube 
d’evacuation vers I’atmosphere, ou d’un troncon de tube en I 
verre borosilicate de diametre reduit, a la sortie duquel le gaz 
sortant du collecteur peut etre brule. Le collecteur peut etre 
compose, par exemple, d’un tube en U pouvant etre immerge 
dans I’eau. 

6 Preparation de I’bchantillon 

Le charbon utilise pour la determination de I’indice Gray-King 
est I’echantillon pour analyse, broye pour passer au tamis de 
200 pm d’ouverture de maille. Si necessaire, etaler I’echantillon 
en une couche mince durant le temps minimal necessaire pour 
parvenir a un equilibre approximatif entre I’humidite de I’echan- 
tillon et I’atmosphere du laboratoire. 

7 Mode opbratoire 

7.1 Charbons donnant des cokes d’indice 
Gray-King situ6 dans I’intervalle A 61 G2 (voir IO.31 

Porter la temperature du four a une valeur constante de 325 OC. 

Peser, dans une coupelle, 20 a 20,Ol g de I’echantillon et les 
verser dans la cornue (5.2) tenue de maniere que le charbon ne 
puisse entrer dans la tubulure later-ale. Achever le versement a 
I’aide d’un pinceau souple et laisser le charbon tomber jusqu’a 
I’autre extremite de la cornue. Puis tenir la cornue en position 
horizontale, enfoncer le piston (5.3) jusqu’a ce que la face du 
disque soit a 150 mm de I’extremite fermee de la cornue, puis 
agiter et retourner la cornue de maniere a etaler le charbon en 
une couche d’epaisseur uniforme. Retirer le piston et inserer un 
bouchon aplati d’ouate d’amiante ou un disque entaille 
d’amiante pour maintenir le charbon en place. Sans modifier la 
disposition du charbon, obturer I’extremite ouverte de la cor- 
nue au moyen d’un bouchon refractaire. Relier le collecteur 
(5.4) a la tubulure later-ale et mettre la cornue en place dans le 
four (5.1) de maniere que le milieu de la couche de charbon 

coi’ncide avec le milieu du four. Si le four est month sur rails, 
fixer la cornue en position horizontale, et amener le four a la 
position voulue. 

Augmenter le chauffage du four de maniere que la temperature 
de 325 OC soit atteinte a nouveau apres un intervalle de 3 a 
7 min, et maintenir par la suite un regime de chauffe de 
5 OC/min, jusqu’a ce que la temperature de 590 OC soit 
atteinte. A ce moment, regler le chauffage du four de facon a 
atteindre une temperature de 600 OC, et maintenir cette tempe- 
rature durant 15 min. 

Retirer la cornue (ou ramener le four) et la laisser refroidir. 
Debrancher le collecteur, retirer le bouchon et extraire le culot 
de coke pour examen. 

NO TE - Si le charbon a un taux de 
tat Gray- King peut en &re modifk 

cendres supkieur 3 10 %, le r&ul- 

7.2 Charbon donnant des cokes d’indice 
Gray-King supbrieur 2 G2 (voir IO.31 

Peser X g du charbon polaire (4. I), X etant toujours un nombre 
entier, dans un vase a peser et y ajouter (20 -XI g de I’echantil- 
Ion. Boucher le vase et homogeneiser son contenu. 

Verser le melange dans la cornue et suivre le mode operatoire 
exactement comme il est decrit en 7.1. 

Le cas echeant, repeter la determination, en faisant varier la 
quantite de charbon polaire contenue dans 20 g du melange, 
jusqu’a I’obtention d’un culot de coke de type G a l’aide de la 
moindre masse de charbon polaire possible. 

8 Expression des rbsultats 

Exprimer I’indice Gray-King du coke donne par un charbon, 
selon la figure 1 et le tableau, qui decrivent et illustrent I’aspect 
des culots de coke caracteristiques. Dans le cas des charbons 
donnant un type de coke dont I’indice est superieur a Gz, 
I’indice est defini par la masse minimale, en grammes, de char- 
bon polaire ajoute pour produire un culot de coke normalise de 
type G. 

9 Fidblite de la m&hode 

Type de 
coke 

Differences maximales admissibles 
entre les rhsultats obtenus 

Dans un m&me Dans des laboratoires 
laboratoire diffhents 

(RepetabiliW (Reproductibilitk) 

Ai G, 

superieur ti G1 

une 

une unit6 

lettre 

de I’indice 

une lettre 

une unit6 de I’i ndice 

9.1 R6p6tabilit6 

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

2 
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IS0 502-1982 (F) 

. 9.2 Reproductibilitk 

Les moyennes des resultats de deux determinations, effect&es 
dans deux laboratoires differents, sur des prises d’essai repre- 
sentatives prelevees sur le meme echantillon pour analyse apres 
le stade final de la preparation de I’echantillon, ne doivent pas 
differer de plus de la valeur indiquee precedemment. 

10 Notes sur le mode ophatoire 

10.1 II a ete demontre qu’on peut utiliser des matieres autres 
que le charbon polaire etalon, bien qu’on n’ait pas encore pu 
definir les parametres applicables a toutes ces matieres. II est 
permis d’utiliser n’importe quelle mat&e qui se serait montree 
experimentalement capable de donner des resultats equivalents 
a ceux qui sont obtenus en utilisant le charbon polaire eta/on. 
Pour permettre d’effectuer ces experiences, le Royaume-Uni 
est pret a fournir un echantillon d’anthracite equivalent, ayant 
les caracteristiques granulometriques suivantes : 

Refus au tamis de 212 pm 
d’ouverture de maille 0% 

Passe au 212 pm, retenu par le 125 pm 5a 10% 

Passe au 125 pm, retenu par le 63 pm 20 A 25 % 

Passe au 63 pm 65 ii 75 % 

IO.2 Determiner la densite relative vraie en utilisant un 
pycnometre (voir IS0 1014). Pour assurer le mouillage complet 
du charbon polaire, utiliser un agent mouillant en solution a 
1 %, et reduire a 8 kPa* la pression a I’interieur du pycnometre, 
renfermant le charbon polaire et la solution mouillante, dans un 
dessiccateur a vide. Maintenir ce vide durant 10 min avant de 
placer le pycnometre dans un bain d’eau dont la temperature 
est maintenue constante a 25 OC au moyen d’un thermo- 
regulateur. 

IO.3 Bien qu’il n’existe aucune relation precise entre I’indice 
de gonflement au creuset et I’indice Gray-King, le tableau 
ci-apres donne d’une facon generale une relation vraisembla- 
ble. II sert a indiquer la necessite eventuelle de faire un melange 
avec du charbon polaire, et la quantite de ce dernier qui sera 
vraisemblablement necessaire. 

lndice de gonflement 
au creuset 

Type de coke Gray-King 

02 l/2 
1 a4 

41/2B6 
611288 
811259 

AaB 
C 5 G2 
F a G, 

G, A Gg 
G7 ou au-dessus 

La relation ci-dessus, applicable aux charbons du Royaume- 
Uni, n’est donnee qu’a titre indicatif. II convient que chaque 
pays determine la correlation applicable a ses propres char- 
bons. 

11 Pro&s-verbal d’essai 

Le pro&s-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) 

b) 

identification du produit soumis a I’essai; 

reference de la methode utilisee; 

c) resultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri- 
mes; 

d) compte rendu de tous 
v&5 au tours de I’essai; 

dbtails particuliers eventuels rele- 

e) compte rendu de toutes operations non prevues dans la 
presente Norme internationale, ou de toutes operations 
facultatives. 

8 kPa = 80 mbar 
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F 

G 

G 1 

G 2 

Figure I - Types de coke selon la mbhode Gray-King 

DROITS DE REPRODUCTION RESERVES 

Publi6 avec I’autorisation de ((The Controller of Her Majesty’s Stationery Office, London, U.K.)). 
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Tableau - Identification du type de coke Gray-King 

A, B et C 

garde sa section initiale 

Examen de la cohesion 

non 
coherent 

D’habitude 
sous forme de 
poudre; peut 
cependant 
contenir des 
morceaux non 
susceptibles 
d’etre mani- 
pules sans se 
briser 

A 

tout juste 
coherent 

En plusieurs 
morceaux et 
avec une petite 
quantite de 
poudre. 
On peut ramas- 
ser les mor- 
ceaux, qui se 
pulverisent 
quand on les 
manipule 

B 

coherent 

D’habitude 
un seul mor- 
ceau, qui se 
casse facile- 
ment; peut se 
composer de 
deux ou trois 
morceaux avec 
tres peu de 
poudre; t&s 
friable et mat 

C 

D, E et F 

contract6 

Examen de la cohesion 

moyenne- 
ment dur et 

contract6 

Peut etre fissu- 
re mais suscep- 
tible d’etre 
gratte 8 I’ongle 
et tache les 
doigts quand 
la surface 
convexe est 
f rottee vigou- 
reusement; 
d’habitude 
mat, noir et 
d’aspect fritte 
plutot que 
fondu 

D 

dur et tr&s 
contract6 

D’habitude 
t&s fissure; 
son leg&e- 
ment metal- 
lique; ne tache 
pas les doigts 
apt& frotte- 
ment; gris ou 
noir avec un 
peu d’eclat 

E 

dur, 
resistant et 
contract6 

Peut etre fissu- 
re; son Iegere- 
ment metal- 
lique; ne tache 
pas les doigts 
apres frotte- 
ment. Section 
bien fondue 
et grisatre 

F 

G 

garde son 
volume initial 

Examen de la 
cohesion 

I 
dur et 

resistant 

Bien fondu 
avec un son 
metallique t&s 
net en frappant 
sur une surface 
de bois dur 

G 

w-x 

gonf I6 

Examen pour indice de gonflement 

. 

kg&rement 
gonfl6 

mod&it- 
ment gonfl6 

G2 

extrgme- 
ment 

gonf Ii! 

GTJ et au-dessus. 
Considerant 
I’indice de gonfle- 
ment comme 
guide, melanger 
avec le minimum 
de charbon 
polaire pour obte- 
nir un coke nor- 
malise de type G 
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E we 
d am 

itri ers 
retenant \ 
les tubes 8 goudron 

r Cornue Vers le brfileur ou 

Enveloppe mktallique A I’air ext&-ieur 

Mat&-e isolante 

Tube en silice 

i Tube en silice i 
I 

I longueur 300 mm I 

1 @ int. 52 $ 53 mm I 
I 

i epaisseur de paroi 6 mm I 
I I I ilkment chauffant, fil Ni-Cr $I 0,6 mm I 

w 

khelle 

Figure 2 - Four ti un seul tube 150 mm 

203 7;, 

Dimensions en millimktres 

Rlnc cm hrnnw ~‘~lllminillm 

* Y 
‘ants, 600 W 

artie 
our 

Figure 3 - Four A plusieurs tubes 
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Dimensions en millim&res 

-8 

----------- 

60 --A 

I 
I I I I 
I I I I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 

Figure 4 - Cornue 
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