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EESSONA

Kiesoleva bakalaureusetod teema kerkis esile seoses praktika sooritamisega TTU
soojustehnika instituudis, kus minu to6llesanneteks oli kiituseanaliiliside tegemine ja
seejuures erinevate standardprotseduuridega tutvumine. TTU Mehaanikateaduskonna
vanemteadur Siim Link pakkus vidlja vdimaluse kirjutada 16putdd erinevate standardite
vordluse teemal. Tod koostamine toimus peamiselt soojustehnika instituudis ja TTU
raamatukogus, kuna koik standardid on kaitstud autoridigustega. Paljundamine, kopeerimine

ning standardi vilja viimine kasutusluba omavast asutusest on keelatud.

Avaldan tinu, koigile t66 valmimisele kaasa aidanud, TTU soojustehnika instituudi ja Eesti

Standardikeskuse tootajatele.
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SISSEJUHATUS

Kiituste omaduste/koostise madramisel eristatakse tehnilist- ja elementaaranaliiiisi. Esimene
teeb kindlaks tiheduse, kiittevdirtuse ja niiskuse, lendosade, koksi ning tuha sisalduse kiituses.
Teise abil madratakse kiituse elementkoostis. Kiituse analiilisidel saadud kiituse

omaduste/koostise vaartused, aitavad poletusseadme opereerimisel tagada torgeteta to0.

Standard on dokument, mis on ratifitseeritud vastava standardiorganisatsiooni poolt. Uldiselt
on standardite jargimine erinevate teenuste ja toodete tegemise juures vabatahtlik, kuid riik
voib oOigusaktidega moned standardid kohustuslikuks muuta [1]. Standardite kasutamine
voimaldab luua standardseid tooteid, mis sobivad kokku teiste toodetega, mis omakorda on
toodetud kindla standardi jargi. Teenuste osutamise ja protseduuride sooritamise juures on
standardite jargimise eesméirk tagada teenuste vOi protseduuride vorreldavad viirtused ja

korratavus.

Euroopa Liidu poolt on ametlikult tunnustatud Euroopa Standardiseerimise Komisjon (CEN:
prantsuse keelsest nimetusest tulenev akroniiim - Comité Européen de Normalisation) [1].
Euroopa Standardid (EN: inglise keelest nimetusest tulenev akroniiiim — European Norm) on
automaatselt rahvuslikud standardid kdigis 33 riigis, mis on CEN-i liikmed [1]. Rahvuslikud
standardiseerimise organisatsioonid tegelevad rahvuslikul tasemel standardiseerimise taristu
hoidmisega ja teevad koost6od rahvusvaheliste standardiseerimise organistioonidega. Tihti
pohinevad rahvuslikud standardid rahvusvaheliste standardiorganisatsioonide standarditel ja
sellest tulenevalt vGivad erinevate riikide rahvuslike standardiorganisatsioonide standardid
olla sisult identsed. Standardile, millel konkreetne iilevoetud standard pShineb, lisataks téhise
ette rahvusliku organisatsiooni tédhis. CEN ja Rahvusvaheline Standardiorganisatsioon (1SO:
tuleneb kreekakeelsest sdnast i1S0S - vordne) on sdlminud lepingu, mille peamine eesmérk on
véltida standardite dubleerimist nende kahe organisatsiooni standardite hulgas ja viimasel

kiimnendil on CEN mitmeid oma standardeid asendanud vastavate ISO standarditega [2].

Antud pohiosa sisus ja lisades 1 ja 2, standardile viidates, jietakse Standardi koodi 1dpus
margimata aastanumbrile viitav tihis ja kui vorreldakse rahvusliku organisatsiooni vilja antud
standardit, mis pShineb mone rahvusvahelise standardiorganisatsiooni standardil, jéetakse

mérkimata rahvuslikule oraganisatsioonile viitav tihistus standardikoodi ees.



Rahvusvaheline  ASTM on standardiorganisatsioon, millel on liikmesorganisatsioone
(tegemist ei ole rahvuslike standardiorganisatsioonidaga) iillemaailma rohkem kui 150 riigis
[3]. Organisatsiooni asutamisjidrgne nimi oli Ameerika Testimise ja Materjalide Uhing ASTM
(ASTM: inglisekeelsest nimetusest tulenev akroniiiim - American Society for Testing and
Materials), kuid aastal 2001 tehti nime muutus, ja ametlikuks nimeks voeti Rahvusvaheline
ASTM (inglisekeelne nimetus ASTM International). ASTM-i liikmesorganisatsioonidesse
kuulub rohkem, kui 30000 oma ala eksperti, kes tegelevad standardite viljatootamise,
kasutamise ja arendamisega [3]. Organisatsiooni CEN puhul on kaasatud iile 60 000 eksperdi
[2]. Rahvusvahelise standardiorganisatsiooni 1SO liikmete hulka kuulub 164 rahvusliku

standardiorganisatsiooni, kuid ettevotted ega eraisikud ei saa lilkmeks astuda [4].

Kéesoleva t60 pohiosa sisu on jagatud neljaks peatiikiks — proovide ettevalmistus
analiilisimisel, imberarvutused, biokiituste analiiiis ning kivisoe ja koksi analiilis. Analiilise
vordlevad peatiikid on liigendatud alajaotisteks, kus esmalt kirjeldatakse vorreldava analiiiisi
protseduuri iildist olemust ja aluseks on voetud Euroopa Standardiseerimise Komisjoni CEN
poolt ratifitseeritud EN standardid, Euroopa Standardiseerimise Komisjoni tehnilised
spetsifikatsioonid (CEN/TS) voi I1SO standardid. Alajaotise teises pooles, parast protseduuri
kirjeldamist, tuuakse vilja selle erinevused vorreldes vastava ASTM standardiga. Mone
analiilisi puhul on vordluses rohkem, kui kaks standardit, kuna analiiiisi tegemiseks on olemas

sama standardiseerimisorganisatsiooni standardite hulgas alternatiivsed standardmeetodid.

Standardites kasutatava terminoloogia defineerimiseks on iga standardiorganisatsioon andnud
vélja dokumendi, kus on standardites esineva terminoloogia tdhendus kirjeldatud.
Standardmeetodites on enamasti viide dokumendile, mis defineerib kasutatavad mdisted.
Terminoloogia erinevuste vordlus, tulenevalt standardiorganisatsioonist ja kasutatavast

keelest, ei ole antud t66 eesmaérk ja sellel pikemalt ei peatuta.



1. PROOVI VOTMINE JA ETTEVALMISTUS ANALUUSIKS

Proovi votmine ja selle ettevalmistamine analiilisiks on vajalik koikide kiituseanaliiiiside
sooritamisel ja omab seega suurt tihtsust.

1.1 Biokiitus

Igasuguse biokiituse analiitisimisel on viga oluliseks teguriks, kuidas toimub proovi vétmine,
kuna ladustatud biokiitusematerjal ei ole homogeensete omadustega . Erinevad
standardmeetodid mairavad mdonevorra erineva reeglite kogumi, kuidas toimub protsess
proovi votmisest kuni analiitisimiseni. Tépselt jargitud standardprotseduurid annavad analiiiisi

tulemustele usaldusviirse ja vorreldava véartuse.

Tarbimisainest voetakse proov tehnilist spetsifikatsiooni CEN/TS 14778 [5] jargides ja
tehniline spetsifikatsioon CEN/TS 14780 [6] maiédrab detailsed meetodid proovi
ettevalmistamiseks ja suurema koguse vdhendamisel vidiksemaks koguseks, mis on sobiv
analiiiside tegemiseks, véltides seejuures korvalekaldumisi proovi algsetest omadustest.
Proovi koguse vdhendamisel on oluline, et vdiksemateks kogusteks jagamise protsess oleks

labiviidud tihetaoliselt ja seda saaks korrata.

Kui on ndutud enne proovi vihendamist niiskuse mdaramine, tehakse see vastavalt standardi
CEN/TS 14774 osadele 1, 2 voi 3 [7, 8, 9].

Standard CEN/TS 14780 kirjeldab kuus erinevat moodust proovi koguse viahendamiseks:

a) Koonilise kuhja neljaks jagamine — kuhi jaotatakse neljaks sektoriks ja eemaldatakse
diagonaalselt kaks sektorit.

b) Jaotuskasti kasutamine — Kastil peab olema vidhemalt 16 pilu ja nende laius peab
olema vihemalt 2,5 korda suurem, kui on osakese nominaalne suurus.

c) Ribana segamine - ribast vdetakse vdhemalt 20 alamhulka, asetades vertikaalselt
plaadid riba teatud piirkonda ja eraldatakse koik materjal plaatide vahelt.

d) Pika kuhjana asetamine — vormitud kuhjast vdetakse alati samast otsast kithvliga
alamhulgad nii, et alamhulk moodustub védhemalt 20-st kiihvlitdiest (kiihvlil on
kindlalt reglementeeritud modtmed, mis soltuvad osakeste suurusest, mida tdstetakse).

e) Kisitsi jaotamine — kiihvlit kasutades vormitakse materialist ristkiillik ja jaotatakse see

vahemalt 20 osaks, igast alamhulgast voetakse jaotis, mis tdstetakse kokku.



f) Poordjaoturi kasutamine — jaotur peab poddrlema vdhemalt 20 pdodret enne, kui
alamjaotis on saadud. Toiteava laius peab olema vdhemalt 2,5 korda suurem, kui on

osakese nominaalne suurus.

Pérast eelnevalt kirjeldatud proovi vihendamist médratakse proovi mass tapsusega 0,1 % voi
tépsemalt. Suure niiskuse sisaldusega kiitus eelkuivatatakse ahjus temperatuuril kuni 40 °C.
Osakese suuruse ja massi vdhendamisel on eraldi kirjeldatud meetodid osakestele
1abimdoduga iile 30 mm, 1- 30 mm ja 0,25 -1 mm ja kirjeldatakse kombineeritult sdelumise ja
purustamise meetodeid. Analiiiisimiseks ettevalmistatud proovid tuleb ladustada suletud

anumas ja iga anum unikaalselt méargistada.

Standardiorganisatsiooni ASTM standardeid jérgides tehakse biokiituste tehnilise analiiiisi
eelne proovi ettevalmistus samasid standardeid kasutades, mis maératlevad reeglite kogumi
kivisoe ja koksi proovide analiiiisieelsele ettevalmistusele. Kivisde ja koksi proovide
ettevalmistuse kirjeldus ja vordlus vastavate ISO standarditega on kirjeldatud kdesoleva

peatiiki alajaotises 1.2.

1.2 Kivisusi ja koks

Standardite 1SO 13909-2 [10], ISO 13909-3 [11], voi ISO 18283 [12] jargi vdetud
tarbimisaine proovi koguse vdhendamisel ldhtutakse standardist 1SO 13909-4 [13]. Proovi

jaotamine on kirjeldatud mehaanilise ja manuaalsena, soovitatakse eelistada esimest.

Mehaanilised voimalused:
e Plaaditiilipi poordjagaja
e Koonusetiiiipi podrdjagaja
e Konteinertiilipi pddrdjagaja
e Konveierlintjagaja
e Pesadega konveierlintjagaja

e Plaatjagaja

Minimaalse analiilisitava proovi mass mgs voib olla vahemikus 60 — 3000kg, kuid selle

tdpsustamiseks on arvutusvalem:



ms = ms,O(&j (11)

kus  mso — minimaalne mass parast proovi jagamist ja vaartus on tapsustatud standardis
olevas tabelis, g
Po — tépsus antud jaotusel ja vaartus on tdpsustatud standardis olevas tabelis [13]

Pr — noutud tdpsus antud jaotises.

Manuaalsed voimalused:

e Jaotuskasti kasutamine — pilu laius peab olema minimaalselt 3 korda suurem osakese
nominaalsest suurusest, pilude arv mdlemal pool kasti peab olema sama.

e Pika kuhjana asetamine — kihi paksus maksimaalselt 3 korda osakese nominaalsest
1abimoddust. Jagatakse vordselt 20-ks osaks ja igast jaotatud osast voetakse sobilik
kogus ja kdigist jaotistest voetud ndidised segatakse kokku.

e Ribana segamine — riba pikkus peab olema laiusest vdhemalt 10 korda suurem, ribast
voetakse 20 alamkogust nii, et materjal voetakse kogu riba ristldikest.

e Osakese massi vihendamise veskid — metallplaatide vahel kontakti olla ei tohi ja

kuulveskite kiirus ei tohi olla iile 20 Hz.

Purustusseadmete tédorgani kiirus ei tohi olla iile 1,5 m/s, kuid protsessi parema tootlikkuse

saavutamiseks on olemas valem purusti kiiruse v, optimeerimiseks:

b
v, = 0,3-(1+£j (1.2)

kus b — purustiava 1dbimoot, mm

d — nominaalne osakese suurus, mm.
Vajadusel tuleb proove laborisse saabumisel enne edasist kéitlemist kuivatada. Kuivatamiseks

sobivad temperatuurid soltuvad kiituse omadustest. Erinevatel temperatuuridel on maaratletud

erinev kestvus, mis on toodud tabelis 1.1.
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Tabel 1.1. Kuivatustemperatuuri sdltuvus kuivatusajast[10]

Kuivatamise temperatuur, °C Soovitatav ajaline kestvus, h
20 24
30 6
40 4

Kui eelnev kuivatamine on tehtud, siis peale kuivatamist purustatakse proov suuruseni 10 mm
ja vihendatakse massi ning purustatakse tdiendavalt suuruseni 2,8 mm, olenevalt analiiiisist

vOib toimuda edasine purustamine.

Standardist ASTM D2234 [14] ldhtuvalt voetud tarbimisaine proovi koguse vdhendamisel
kasutatakse meetodeid, mis kirjeldatud standardis ASTM D2013 [15]. Vdhendamise meetodid
on véga sarnased vastava I1SO standardiga, kuid Kirjeldatud ei ole meetodeid konveierlindi

abil jagamisest.

Sdelanaliiiisi abil fraktsioonideks eraldamist tehakse standardi ASTM D410 [16] vdi ASTM
D197 [17] eeskujul ja kasutatava standardi valik tehakse osakeste suuruse alusel.
Minimaalsed analiiiisitava proovi massid on antud standardis olevas tabelis [15] ja soltuvad
osakese suurusest ning suuruse kindlaks tegemisel ldhtutakse sdela labimisest. Tabelis antud

analiitisitavate proovide masside vairtused on vahemikus 50 — 4000 g [15].

Kui laborisse saabunud kiituse proov on mérg ja osutub vajalikuks eelnev kuivatamine,
véltimaks omaduste muutumist jargneva kéitlemise viltel, maératakse vajalikud parameetrid,
et viline niiskuse sisaldus kindlaks teha. Kuivatamine sooritatakse ahjus, mille temperatuur
peab olema 10 — 15 °C iile laboris oleva Shutemperatuuri, kuid lubatud maksimaalne
temperatuur (40 °C) on sama nagu lubab standard ISO 13909-4. Eelnevat kuivatamist

sooritatakse kuni massi muutus ei iileta 0,1 % tunnis.
Kui vilise niiskuse sisaldus on kindlaks tehtud, siis purustatakse proov parast kuivatamist

suuruseni 4,75 voi 2,36 mm ja vihendatakse kogust. Olenevalt tehtavast analiiiisist, tehakse

vajadusel tdiendav osakeste purustamine, suuruseni 0,25 mm.
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2. UMBERARVUTUSED

Tehniline spetsifikatsioon CEN/TS 15296 [18], standard I1SO 1170 [19] ja standard ASTM
D3180 [20] kirjeldavad valemeid, mis voimaldavad analiiiitiliselt siduda tahkete kiituste

omaduste viirtusi, mis on viljendatud enamlevinud viisidel.

Umberarvutustes, erinevale midramise eelsele proovi niiskuse sisaldusele, kasutatavad
valemid on tehnilises spetsifikatsioonis CEN/TS 15296 ja standardites ISO 1170 ning ASTM
D3180 téapselt samad. Erinevusena pole standardis ASTMD3180 arvutusvalemit kuivale
mineraalainevabale véirtusele, kuid on viide standardile ASTM D388 [21], kus see on
kirjeldatud.

IIma niiskuse ja tuhasuse ja kiittevadrtuse madramist kirjeldavate standardite voi tehniliste
spetsifikatsioonideta ei ole tehnilise spetsifikatsiooni CEN/TS 15296, standardi 1SO 1170 ja
ASTM D3180 kasutamine voimalik.

Valemid alumise kiittevddrtuse (konstantsel rdhul) Opnet J/Kg imberhindamiseks erinevale

analiilisi eelsele proovi niiskuse sisaldusele on jirgmised:

Qpnetar = Apnetd "‘%—24,43"‘Mar (2.1)
Gy necar = (g egar +2443%M a,)*ﬁ 2.2)
Apnetm = Apnetd *10:?%—24,43*M (2.3)
Gorr = Qo™ o0 4 @4
s = Gpmss * g @)

kus M — niiskuse sisaldus, % algsest massist

A —tuha sisaldus ja indeks d viitab kuivainele, % algsest massist.

12



Ja indeksid viitavad:

ar — tarbimisaine

d — kuivaine

daf — pdlevaine.

Tabel 2.1. Umberarvutuste valemid, omaduste miiramise eelse proovi, niiskuse sisalduse
timberhindamiseks [17]

Antud véairtus Leitav vaartus
Analiiitiline Tarbimisaine Kuivaine (d) Polevaine (daf)
aine (ad) (ar)
Analiiitiline 100-M,, 100 100
aine (ad) 100-M 100-M 100-M,, — A,
Tarbimisaine 100—M,, 100 100
(ar) 100—M,, 100-M,, 100-M ,~A,,
Kuivaine (d) 100-M 100-M, 100
100 100 100 - A,
Polevaine (daf) | 100—-M_, —A,, | 100-M,, — A, 100- A,
100 100 100

13




3. BIOKUTUSE ANALUUSID

Biokiituseks liigitatakse orgaanilist paritolu saadused nagu puitpohised taimed, rohttaimed,
vetikad, turvas jne. Antud t60s késitletakse puitpohise biokiituse tehnilist analiiiisi.

3.1 Niiskus

Kiituses paiknev niiskus jaguneb véliseks, sisemiseks ja hiidraatniiskuseks. Vilist niiskust
saab jaotada kaheks: pindmine ja kapillaarniiskus. Viline niiskus eraldub Shuskuivatamisel
temperatuuril kuni 40 °C. Sisemine ehk kolloidne niiskus eraldub kuivatamisel temperatuuril

iile 100 °C. Hiidraatniiskuse eemaldamiseks peab olema temperatuur iile 500 °C.

Standard EN 14774 [7, 8, 9] osad 1- 3 miiravad biokiituste niiskuse sisalduse médramise
protseduurid labori tingimustes. Biokiituse niidis kuivatatakse temperatuuril 105 +/- 2 °C ja

atmosfadri rohul kuni saavutatakse konstantne mass.

Osas 1 Kirjeldatakse referents meetodit, kui analiiiisitava proovi mass on 300 — 500 g ja kihi
paksus kuivatamisel ei iileta 30 mm. Ohuvahetus ahjus peab toimuma 3 — 5 korda tunnis.

Osas 2 kirjeldatakse meetodit, mis on lihtsustatud. Referentskandikut ei kasutata.

Osas 3 kirjeldatakse referents meetodit, kui analiiiisitava proovi mass on ligikaudu 1 g ja
osakese suurus on kuni 1 mm. Meetod viiakse 1dbi samadel alustel nagu osas 1 ja 2 kuid

tapsus kaalumisel on 0,1 mg.

Uldine analiiiisi libiviimine vastavalt standardi EN 14774 osale 1 [7]:

1. Kaalutakse tiihi ja puhas kandik tdpsusega 0,1 g, voetakse transpordi pakendist ndidis
ja asetatakse kandikule ning jaotatakse proov ca 1 cm? kandiku pinna iihiku kohta 1 g
ndidist.

2. Kaalutakse samasugune kandik (referentskandik), samadel alustel.

3. Kaalutakse ndidis koos prooviga. Téidetud kandik tuleb asetada ahju koos
referents- kandikuga. Kuumutatakse kuni mass on konstantne.

4. Mblemad kandikud koos prooviga tuleb kaaluda tdpsusega 0.1 g, 10 kuni 15 sekundi
jooksul pérast ahjust vilja votmist, et véltida absorbtsiooni dhu niiskusest. Konstantne
mass on defineeritud, kui muutus ei iileta 0,2 % edasisest kogumassi kaotusest 60

minuti jooksul. Viltimaks lisaks niiskuse kaole teiste lenduvate osakeste kadu, ei tohi
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tavaliselt kuivatamisaeg iiletada 24 h. Noutava kuivatusaja saab kindlaks maéérata

eeltestidega .

Niiskuse sisaldus M, arvutatakse tarbimisainele valemiga (3.1) ja niiskuse sisaldus Ug

kuivainele valemiga (3.2), tulemus on protsent algsest massist.

_ (mz_ms)_(m4_m5)+m
- (m2_m1)+m6

M 6 100 (3.1)

ar

kus  mj— tiihja kandiku mass, g
m, — kandiku ja proovi mass enne kuivatamist, ¢
m3 — kandiku ja proovi mass pérast kuivatamist, g
m4— referentskandiku mass enne kuivatamist ( mass ruumi temperatuuril), g
ms— referentskandiku mass parast kuivatamist ( mass jahtumata), g

me— mass, mis oli transpordi pakendiga seotud, g.

Tulemus peab olema arvutatud kaks kiimnendkohta peale koma ja {immardatud raportis

tapsuseni 1 kiimnendkoht peale koma.

_Mar w09 (3.2)

U, =
100—M,,

Standard ASTM E871 [22] kirjeldab niiskuse médramist ahjus peamiselt puitkiitustele, mis
on peenestatud voi purustatud, nditeks saepuru, lihvimistolm jne. Meetod on viga sarnane
standardis EN14774 kirjeldatuga. Analiilisitava proovi mass on ligikaudu 50 g ja

kuivatustemperatuur on 103 +/- 2 °C.

Standard ASTM D4442 [23] kirjeldab meetodit niiskuse madramiseks ahjus kuivatamisel.
Kuivatustemperatuur on 103 +/- 2 °C. Analiiiisitava proovi mass on ligikaudu 100g ja ndutav
tapsus kaalumisel on 0,1 g, mis on sama nagu standardis EN14774 osas 1, kuid proovi mass

on vaiksem.
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ASTM E1358 [24] kirjeldab meetodit, kus niiskuse méadramisel kasutatakse mikrolaineid.
Standardi jargi sobib iga kaubandusest leitav mikrolaineahi, mille vdimsus on vdhemalt 600
W. Analiilisitava proovi mass on selle standardi jargi ligikaudu 50 g. Tapsus kaalumisel peab
olema vdhemalt 0,01 g. Proov asetatakse ahju pabersalvritikul ja kolmes kihis iiksteise peal.
Kuumutamisel on kindlaks maératud range intervall ja on kaks voimaliku varianti: 1) esimene
kuumutamise tsiikkel on 2 minutit, jirgneb kaks Iminutilist kuumutamise tstiklit ja seejérel 30
sekundiline kuumutuse tsiikkel, 2) kolm 1 minutilist tsiiklit ja seejarel 30 sekundilised tsiiklid.
Kuumutamine toimub ahju nominaalvdimsusel. Kuumutustsiiklite vahel jélgitakse massi kadu

ja kui see ei iileta 0,5 g siis protseduur 10petatakse, et viltida tilekuivatamist.

3.2 Lendosad

Analiiiisitav proov kuumutatakse, ilma timbritseva keskkonna dhuga kokkupuuteta, kindlas
temperatuuripiirkonnas. Lendosad leitakse massikaona parast niiskuse massikao madramist,
mis on tehtud tuginedes sama standardiorganisatsiooni standardmeetodile, mille jargi

méiratakse lendosade sisaldust.

Standard EN 15148 [25] kirjeldab analiiiisi protseduure lendosade méadramisel. Analiiiisitava
proovi mass on 1 +/-0,1 g ja kuumutustemperatuur on 900 +/- 10 °C ning ajaline kestvus on 7
minutit +/- 5 sekundit. Tépsus kaalumisel on 0,1 mg. Proovi ettevalmistamiseks standard
noudeid ei tipsusta ja ldhtuda tuleb standardist CEN/TS 14780.

Kuumutusahi tootab elektriga ja selle voimsus peab olema piisav, et pérast kiilmade tiiglite ja
aluse, kus tiiglid asetsevad, ahju asetamist saavutatakse analiiiisiks ndutav temperatuur 900 °C
viahemalt 4 minuti jooksul. Ahjus peab olema (piirkonnas, kus tiiglid asetsevad) voimalikult
tdipne Uhtlane ndutud temperatuuritsoon lubatud tolerantsi piirides. Temperatuuri
kontrollimiseks on permanentne kaetud todelemendiga termopaar ja katmata todelemendiga
termopaar. Analiiiisi véltel kontrollitakse katmata termopaari poolt mdddetud temperatuuri

vaartusi.

Tiiglid peavad olema massiga 10 — 14 g ja ligildhedaste mddtmetega: 14bimodt 25 mm ning
korgus 38 mm. Kaane ja tiigli kokkupuutepind peab olema tihe. Tiigli hoidik on valmistatud 2
mm 18bimddduga traadist, mis on protseduuri kuumusele resistentne, sobiv on erinevale

tiiglite arvule sobiv konstruktsioon, standardis on tipsustavad joonised ning mdotmed.
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Protseduuri labiviimisel asetatakse tiihjad tiiglid ja alus kuumutusahju, hoitakse temperatuuri
900 °C seitse minutit ja seejirel lastakse kuumuskindlal plaadil jahtuda kuni temperatuur on
30 — 50 °C iile ruumi temperatuuri ning edasine jahtumine toimub eksikaatoris ja kestab kuni
35 minutit. Kaalutakse tiihjad tiiglid ja kaaned ning seejdrel tiiglid ja kaaned koos
analiilisitava prooviga. Analiilisitav proov peab asetsema tiigli pdhjal {ihtlase kihina. Proovi
kuumutamine, jahutamine ja kaalumine tehakse samadel alustel nagu tiihja tiigli

kuumutamine.

Lendosade sisalduse Vg arvutamine, tulemus on protsent algsest massist:

V. - 100-(m, _m,) | 100 (3.3)
‘ m, —m, 100-M,, )’ '

kus  mj — tiihja tiigli ja kaane mass, g
m, — tiihja tiigli ja kaane mass koos prooviga, ¢
mj3 — tiihja tiigli ja kaane mass koos prooviga parast kuumutamist, ¢
Mag — niiskuse sisalduse protsent massist, mis on méadratud vastavalt standardile EN
14774-3.

Standard ASTM E872 [26] sitestab lendosade méadramisel kuumutustemperatuuriks 950 +/-
20 °C ja kuumutuskestvuseks on 7 minutit. Kasutatavate tiiglite maht peab olema vahemikus

10 — 20 ml ja diameeter ning kdrgus ei tohi olla suurem kui 35 mm.

Tarbimisainest voetud proov peab olema massiga vihemalt 10 kg. Nouded kéitlemise kdigule
on analoogsed standardiga EN 15148. Tarbimisaine kogus vahendatakse ligikaudu massini 50
g ja seda tehakse vastavalt Standardile ASTM D346 [27]. Tarbimisaine osakeste suuruse
vihendamiseks kasutatakse veskeid ja pdrast purustamist peab materajal ldbima sdela mille
ava 1abimodt on 1 mm voi vdiksem. Ava Suurus, mille proov peab ldbima soltub materjali

omadustest ja v3ib toimuda mitmes etapis.

Tiihja tiigli kaalumisel koos kaanega imardatakse mass tdpsuseni 0,01 g. Analiilisitava proovi

mass peab olema ligikaudu 1 g ja kaalumisel tiiglit, kaant ning kuumutamata proovi
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iimmardatakse vairtus 0,01 g tdpsuseni. Kuumutamisejirgsel kaalumisel, on ndutud tdpsus

sama nagu on ndutud standardis EN 15148, tulemus mérgitakse iiles tdpsusega 0,1 mg.

3.3 Tuhasus

Tuha sisaldus kuivainele on anorgaaniline jadk, mis jddb jarele parast kiituse pdlemist

kontrollitud tingimustes, protsentides kiituse kuivaine massist.

Standard EN 14775 [28] méddrab tuha sisalduse méiramise protseduuri Kuivainele, jadgi massi
arvutamisega, pdrast proovi kuumutamist rangelt reglementeeritud tingimustes ja
reguleerimisel ajas. Kuumutamise 15pptemperatuur on 550 +/- 10 °C, kdrgemal temperatuuril
hakkab toimuma karbonaatide lagunemine ja anorgaaniliste osakeste oksiideerumine.

Analiitisitava proovi ettevalmistus tehakse vastavalt standardile CEN/TS 14780.

Analiitisi kdik vastavalt standardile EN 14775 ndeb ette minimaalselt kahe analiiiisitava
proovi votmist. Seejirel kuumutatakse tiihi anum temperatuuril 550+/-10°C vihemalt 60
minuti viéltel. Voetakse anum ahjust vilja ja lastakse kuumakindlal alusel 5 - 10 minutit
jahtuda ning asetatakse eksikaatorisse ja lastakse jahtuda {mbritseva keskkonna
temperatuurini. Pdrast jahtumist, sooritatakse kaalumine tdpsusega 0,1 g. Korraga voib

kéidelda mitut ndud.

Anuma pdhjale asetatakse proov minimaalse massiga 1 g ja jélgitakse, et nédidis oleks iihtlaselt
anuma pohjal jaotunud. Kaalutakse anum ja proov ning tulemus margitakse tiles tdpsusega 0.1
mg. Kui eeldatav tuha kogus on viga viike, tuleb kasutada suuremat proovi, et parandada

tapsust.

Proove kuumutatakse vastavalt jargnevale eeskirjale:

1) Tdstetakse ahju temperatuuri iihtlaselt kuni 250 °C perioodi 30 - 50 minutit viltel (4,5
°C/min - 7,5 °C/min). Hoitakse seda temperatuuri 60minutit, et lendosakesed lahkuks
proovist enne siilitamist.

2) Jitktakse ahju temperatuuri tdstmist iihtlaselt kuni 550+/-10 °C, perioodi 30 minutit

viltel (10 °C/min) ning hoitakse seda temperatuuri viihemalt 120 minutit.
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Pérast ahjust vilja votmist lastakse anumal ja proovil kuumakindlal alusel jahtuda 5 kuni 10
minutit ja seejarel asetatakse eksikaatorisse, kus pole kuivatusainet, ja lastakse jahtuda kuni
imbritseva keskkonna temperatuurini. Kaalumine sooritatakse niipea kui on saavutatud

keskkonna temperatuur ja tehakse tapsusega 0,1 mg ning véartus mérgitakse iiles.
Tuha sisaldus A4 kuivaine massi kohta proovis leitakse jargmiselt:

My =M yggx 190 (3.4)
m, —m, 100-M,,

A =

kus  mj — tithja anuma mass, g
m,— anuma mass koos prooviga, g
m3— anuma mass koos tuhaga, g

Mag — proovi niiskuse sisaldus, indeks ad viitab analiiiitilisele ainele, % massist.

Standardi ASTM D1102 [29] eeskujul tuhasuse médaramiseks tuleb tiihi tiigel kuumutada 600
°C juures ja see juures kuumutamise aega ei reglementeerita. Kui standardi EN 14775 jirgi
tuleb parast kuumutamist tiigel asetada plaadile jahtuma ja seejirel eksikaatorisse, siis ASTM

D1102 seda ette ei nde ja tiigel asetatakse parast kuumutamist otse eksikaatorisse.

Jahtunud tiiglisse asetatakse analiilisitav proov massiga 2 g ja méératakse proovi niiskus.
Tiigel koos prooviga, kuid ilma kaaneta, asetatakse kuivatusahju, mille temperatuur on 100 —
105 °C, ja 1 tunni moodudes voetakse tiigel ahjust vilja, asetatakse tiiglile kaas, ning
asetatakse eksikaatorisse. Jitkatakse kuivatamise ja kaalumisega kuni massi muutus on

védiksem kui 0,1 mg.

Tuhastamiseks asetatakse ilma kaaneta tiigel ahju ja kuumutatakse kuni siisinik on
eliminecerunud. Kuumutamine piisavalt aeglane, et véltida pdlemist, kuumutamise
1dpptemperatuur on 580 —600 °C.Tiigel asetatakse eksikaatorisse jahtuma ja kaas ei tohi olla
tihedalt tiiglil. Korratakse kuumutamist ja jahutamist kuni massi muutus on véiksem kui 0,2

mg. Arvutamine on samadel pdhimdtetel nagu on Kirjeldatud standardis EN 14775.
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Standard ASTM E1534 [30] kirjeldab viisi peenestatud puidupShiste kiituste tuha sisalduse
madramiseks. Tuhastamise 1opptemperatuur on sama nagu standardi ASTM D 1102 korral,
580 — 600 °C.

Standard ASTM E1755 [31] Kirjeldab biomassi tuhasuse madramist, temperatuuril 575 +/- 25

°C, muid olulisi erinevusi vorreldes eelnevalt kirjeldatud ASTM standarditega pole.

3.4 Kiuttevaartus

Kiittevadrtuse maaramisel lahtuvalt standardist EN 14918 [32] tehakse analiitisitava proovi

ettevalmistamine vastavalt standardile EN 14780.

Tingituna biokiituste vdikesest tihedusest pressitakse analiilisitav proov pelletiks, mille mass
on 1,0 +/- 0,1 g voi alternatiivina tehakse proov tolmuks ja asetatakse kapslisse vi selleks
ettendhtud kotti. Kinnitatakse elektroodidele siilitamisjuhe ja asetatakse tiigel ettendhtud
kohale ning viiakse siilitamisjuhe vO0i niit kontakti analiiisitava prooviga. Lisatakse kindel
kogus destilleeritud vett, kogus peab olema sama, mis kalibreerimisel. Vesi on vajalik, et
toimuks efektiivsem kondenseerumise protsess. Biokiitustel on vee kogus 1,0 +/- 0,1 ml
monel juhul ka 5 ml. Suletakse pomm ja tdidetakse aeglaselt hapnikuga rohuni 3,0 +/- 0,2
MPa seejérel avatakse klapp ja lastakse hapnikul 30 sekundi véltel pommist 1&bi voolata, ning

tdidetakse sama rohuni, mis alguses.

Temperatuuri mootmisel loetakse ndidud tdpsusega 0,001 K ja lugemite intervall on ks
minut.Stiitamisjuhe on valmistatud nikli ja kroomi sulamist 14bimodduga 0,16 — 0,20 mm vGi
plaatinast 1abimdoduga 0,05 — 0,10 mm. Sobiv on ka muust materjalist sobivate omadustega
juhe. Siititamisvool peab olema pingega 6 — 12 V alalis- voi vahelduvvool. Tiigli 18bimdot
peab olema 15 — 25 mm ja siigavus ligikaudu 30 mm. Seina paksus 1,5 mm ranisulamist tiiglil

voi 0,5 mm metallist tiiglil.

Ulemise kiittevaartuse g, ., arvutamine, tulemus J/g:

_ g(n) 'Q_quse_Qign_QN —m, 'qV,2 _%
ml ml

(3.5)

IV ,gr
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kus

€m - kalorimeetri efektiivse soojussisestuse keskmine védrtus, mis méédratud
kalibreerimisel, J/JK

Qs - korrigeeriv véirtus vedelast olekust vadvli gaasiliseks viadveldioksiidiks
muutumisel, J

m, -analiilisitava kiituse proovi mass, g

m, - polemist soodustav mass, g

dy , - llemine Kiittevdirtus konstantsel mahul, J/g

0 - korrigeeritud temperatuuri tous, K

Q.. - suiite niidi polemisel eraldunud energia, J
Qjgn - stilite traadi okstideerumisel eraldunud energia, J

Q, - lammastikhapete moodustumisel eraldunud energia, J

Alumise kiittevaértuse leidmisel, otsitava niiskuse sisalduse juures, saab lahtuda tehnilisest

spetsifikatsioonist CEN/TS 15296, mis Kirjeldab iimberarvutamise valemid erinevale analiiiisi

eelsele prooviniiskuse sisaldusele.

Kuivaine alumine kiittevddrtuse d, 4 arvutamine:

kus

Upnetd = v gra _212'2‘W(H)d _O'S[W(O)d +W(N)d] (3-6)

Oy r.q - kuivaine ilemine kiittevéértus, J/g

w(H), - kuivaine vesiniku sisaldus, massi kohta, %
w(O), - kuivaine hapniku sisaldus, massi kohta, %

W(N), - kuivaine lammastiku sisaldus, massi kohta, %

Alumine kiittevaértus konstantsel rohul q,, . , Kindlal niiskuse tasemel:

qp,net,m = qp,net,d : (1_0’01M ) - 24’43 M (37)
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kus M - niiskuse sisaldus, massi kohta protsentija voetakse kiituse kuivainele M=0,

analiiiitilisele ainele M=M,q ja tarbimisainele M=Mj,.

Standard ASTM E711 [33] kirjeldab meetodi jadtmekiituse (RDF: inglise keelsest nimetusest
tulenev akroniitim - refuse-derived fuel) kiittevadrtuse madramiseks, kuid praktikas leiab see
kasutamist lisaks RDF-le ka puitpdhiste kiituste energiasisalduse mairamisel. Proovi kapsliks
pressimist ei nduta ja mass peab olema ligikaudu 1 g ja piisavalt peene fraktsiooniga, et
labida soela avalaibimddduga 0,5 mm. Lubatud rdhk kalorimeetrilises pommis on vahemikus
2,04 — 3,04 MPa ja kiittevddrtuse méadramisel kasutatud rohk peab olema sama, mis

kalibreerimisel. Muid olulisi erinevusi vorreldes standardiga EN 14918 ei ole.

3.5 Tihedus

Tihedus on fiiiisikaline vaartus, mis nditab aine massi ruumalatihikus. Tiheduse saab jaotada
kaheks: 1) mahumass on aine osakeste kogumi mass ruumalaiihikus ja 2) eritihedus osakese

mass vee mahu kohta [34, 35].

3.5.1 Mahumass

Tehniline spetsifikatsioon CEN/TS 15103 [36] kirjeldab mahumassi méédramist tahketele
biokiitustele, kasutades standardset mddteanumat. See spetsifikatsioon on rakendatav
koikidele tahketele biokiitustele, nominaalse suurusega maksimaalselt 100mm. Mahumass
pole absoluutne vairtus, selle médramise tingimused on standardiseeritud, et tulemused oleks

vorreldavad.

Standardne etteantud modtudega anum tdidetakse analiiiisitava kiitusega ja kaalutakse

seejarel. Mahumass arvutatakse netomassi ja standardmahu jérgi.

Tehnilises spetsifikatsioonis CEN/TS 15103 on kirjeldatud kolme suurusega modtanumaid:

Tavaline:
Anum peab olema silindriline ja olema porutuse kindel ning libeda pinnaga. Kdrguse ja

diameetri suhe peab olema 1,25 - 1,5.
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Suur anum:

Mahuga 50 liitrit. Maht voib erineda 1 liitrit (2%). Sisemine diameeter peaks olema 360 mm
ja korgus 491 mm. Moddud voivad erineda, kuid korguse ja diameetri suhe peab olema
vahemikus 1,25 -1,5

Viike anum:
Mabht 5 liitrit maht v3ib koikuda 0,1 liitrit (2 %). Sisemine diameeter 167 mm ja kdrgus 228

mm. Tolerantsi piirid on samad nagu kahel esimesel anumal.

Enne protseduuri sooritamist tuleb médrata anuma mass ja tdidetav maht. Korduvate katsete

sooritamisel pole neid parameetreid vaja iga kord méaarata.

Anum valitakse ldhtuvalt mdddetava aine tiikisuurusest. Osakestele nominaallabimdoduga

kuni 12 mm valitakse suur anum ja osakestele nominaallabimdoduga alla 12 mm véike anum.

Anuma tditmine lahtuvalt tehnilisest spetsifikatsioonist CEN/TS 15103. Tuleb kallata 20- 30
cm korguselt anuma iilemisest servast kuni maksimaalne kdrgus on saavutatud. Lastakse
anumal kukkuda 150 mm korguselt puidust alusele, mis on kdval horisontaalsel pinnal,
jalgida, et anum kukub vertikaalselt. Osakesed mis iile ddre kukuvad tuleb eemaldada. Ja
korrata kukkumist 2 koda. Eemaldatakse iileliigne materjal kasutades trafaretti ja kaalutakse
anum koos prooviga ning arvutatakse mdodetava materjali mass. Saadud mass on mahu

erikaal.

Standard ASTM E873 [37]kirjeldab mahumassi maédramist tahketele biokiitustele, mille
osakese suurus ei iileta mahtu 1 kuuptoll (16,39 cm®).

3.5.2 Eritihedus

Tehniline spetsifikatsioon CEN/TS 15150 [38] kirjeldab osakeste eritiheduse médramist
pressitud kiitustele nagu néiteks pellet ja brikett. Mass ja maht mééaratakse eraldi osakesele voi
kogumile osakestele. Maht médratakse ujuvusega vedelikus st. toimub vees kaalumine.
Kaalumisel kasutatakse vastavaid abistavaid tarindeid, mis vdimaldavad protseduuri

sooritada. Kaalumise teostamisel on kaks ldhenemist: 1) anum vedelikuga on fikseeritud

23



pinna suhtes, kus asetseb kaal; ja 2) anum vedelikuga asetseb kaalu to6organil ja osake, mille
tihedust médratakse on fikseeritud pinna suhtes, millel asetseb kaal. Lisas A on kirjeldatud

modtude ja massi jargi tiheduse médramine.

Analiiiisitava proovi ettevalmistamine toimub vastavalt standardile CEN/TS 14780. Standard
CEN/TS 15150 kirjeldab eraldi briketti ja pelleti osakese tiheduse madramist. Pelletite korral
on kaalumise tdpsus molemas keskkonnas, Shus ja vees, 0,001 g. Brikettide kaalumisel
mdlemas keskkonnas on tépsus - briketil massiga alla 500 g on kaalumise tdpsus 0,01 g, ja kui

mass on iile 500 g on tépsus 0,1 g.

Pelletitel, mille 1dbimodt on alla 12 mm on ndutud analiiiisitava proovi mass 500 ¢ ja
pelletitel, mille 14bimoot on iile 12 mm on ndutud analiilisitava proovi mass 1000 g. Proov
peab enne analiiiisi tegemist vihemalt kaks pdeva seisma ruumis, kus protseduur lébi viiakse.
Viikese tihedusega materjali korral voib analiilisitava proovi katta parafiiniga ja kasutada

kaalumisel lisaraskust.

Protseduuri sooritamisel tdidetakse piisava mahuga konteiner veega ja lisatakse pindaktiivset
ainet 1,5 g/l. Analiilisi kédigus jdlgitakse vedeliku temperatuuri ja selle vaértus peab olema
vahemikus 10 — 30 °C. Méiratakse analiiiisitava proovi mass dhus ja pérast massi viirtuse
fikseerimist vedelikus eemaldatakse analiiiisitav proov koheselt vedelikust, et viltida proovi
lagunemist ja vedeliku saastumist. Poorse materjali korral voib kasutada katmist parafiiniga,
mille sulamispunkt on 52 — 54 °C ja osakese uputamine parafiini sisse toimub temperatuuril
90 °C.

Osakesele vOi1 osakeste kogumile tehakse kokku 10 jdrjestikust tiheduse mddramist, sama
vedeliku tohib kasutada maksimaalselt kiimnel korral. Analiilisitav proov peab olema igal
madramisel uus. Arvutustes leitakse igale katsele tiheduse viirtus ja lopptulemuseks voetakse

saadud vairtuste aritmeetiline keskmine.

Uksiku pelleti, pelletite kogumi vdi briketti tiheduse p,, arvutamine, kindlal niiskuse

sisaldusel M, tulemus on g/cm?®.
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kus

M, (3.8)

M — analiilisitava proovi mass ohus (sisaldab proovi niiskust), g

m; — analiiiisitava proovi mass vedelikus (sisaldab proovi niiskust), g

P, - kasutatava vedeliku tihedus (vesi ja pindaktiivne aine), glem®

Ameerika Standard ASTM D2395 [39] kirjeldab 7 erinevat meetodit osakese tiheduse

madramiseks:

a) Vahetu osakese modtmine ja kaalumine - meetod eeldab korrapirase kuju ja sileda

pinnaga osakest.

b) Vette sukeldamine — sobiv ebaregulaarse kujuga osakestele.

d)

V.

Osakese asetamine anumasse, mille maht on teada. Anum, milles on osake,
tdidetakse vedelikuga maksimaalse tasemeni ning osakese eemaldamisel
anumast selgub osakese ruumala, mis on vOrdne védhenenud vedeliku
kogusega.

Vees kaalumine, kus anum veega on asetatud kaalule ja osake, mille massi
vees médratakse, on liikumatult paigal pinna suhtes, kus asetseb kaal.

Vees kaalumine, kus anum veega on liikumatult paigal, pinna suhtes, millel
asetseb kaal. Osake, mille massi vees maéératakse, on seotud ldbi vastava
mehaanilise lahenduse kaalu todorganiga.

Katseklaasi sukeldamine, kasutades selleks abistavat varrast, millega osake

iileni katseklaasis olevasse vette surutakse.

Katseklaasis osakese vahetu vette sukeldamine — sobilik osakestele, mille pikkus on

1abimoddust (paksus, laius) mitmeid kordi suurem. Osakest ei suruta iileni veepinna

alla, mdddetakse vees oleva osa pikkus.

Elavhobedasse sukeldamine — rakendatav peaaegu igasuguse kujuga osakestele.

Suurest Hg tihedusest (normaaltingimustel 13,6 g/cm?) tingituna suur tidpsus ja

osakese niiskuse sisaldusele puudub moju.

e) Augu puurimine uuritavasse kehasse — sobiv eluspuudele ja materjalile, millest on

keeruline proovikeha saagida. Analiiiisitakse puurimisel saadud laastusid ning

ruumalaks voetaks augu mootmetest saadud maht.
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f) Puurimine, kus protsessi kdigus eemaldatakse iihes tiikis olev puursiidamik.
Analiiiisimine on sarnane meetodiga e) ning kasutamiseks sobib samuti sarnastes
olukordades nagu meetod e).

g) Hakkpuidu tiheduse méddramine. Analiilisitav ndidis on massiga 300 -350g ja maht

médratakse laastude vette uputamisega.

Jargnevalt on vordluse standardi ASTM D2395 meetod a) ja meetod b) punktid Il ja IlI,
standardiga CEN/TS 15150. ASTM standardi jargi on meetodi a) kasutamisel ndutud osakese
modtmise tdpsus +/- 0,3 % voi vdhem ja kaalumisel on ndutud tépsus +/- 0,2 % voi vihem,
tipsemalt mootmise iiksikasju ei Kkirjeldata. Euroopa Standardite mootmistdpsused on

kirjeldatud punkti 3.5.2 alguses.

Euroopa Standard CEN/TS 15150 nduab osakese mdotmisel kuut mddtmise sooritamist —
molemast otsast ja keskelt kaks mootmist. Brikettidel, millel on keskel ava, tuleb ava mddta
neljast kohast — mdlemast otsast kaks mdotmist. Arvutamisel ldhtutakse elementaarsest
matemaatikast. Standardi ASTM D2395 meetodi b) punktid Il ja Il ei ndua pindaktiivse
ainelisamist vedelikule, mida kasutatakse kaalumise keskkonnana. Kaalumise protsessis
endas, erinevusi Ameerika ja Euroopa Standardis ei ole. Olemasoleva tiheduse védrtuse
leidmiseks erineval niiskuse sisalduse protsendil, on standardis ASTM D2395 vastav

nomogramm vaértuse timberhindamiseks.
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4. KIVISOE JA KOKSI ANALUUSID

Kivistisi kuulub huumuskiituste hulka ja on tekkinud soostunud maismaal miljonite aastate
jooksul. Siisiniku sisaldus on kivisées vahemikus 75 — 90 % ja vesiniku sisaldus 3,5 — 6 %,
arvutatuna massist [40].

Koks on viheste lisanditega ja korge siisiniku sisaldusega kiitus, sageli tehtud kivisoest, selle
véadrindamise teel [41].

4.1 Niiskus

Kivisoe ja koksi niiskuse sisalduse médramine on véga sarnane biokiituste niiskuse sisalduse
médramisega ja niiskuse sisaldus leitakse analoogse arvutuse teel. Niiskuse midramise
protsess viiakse ldbi lammastiku voi 0hu keskkonnas. Kuivatamiskeskkonna valik tehakse

ldhtuvalt analiiisitava kiituse omadustest.

Standard 1SO 589 [42] kirjeldab kivisée niiskuse méddramiseks kaks meetodit: iihe- ja

kaheastmeline meetod.

Kaheastmelise meetodi korral kuivatatakse proov 6hu keskkonnas ruumi temperatuuril, kuid
mitte kdrgemal kui 40°C. Seejirel purustatakse analiiiisitav proov tiikisuuruseni kuni 2,8mm,
ja selle kiigus ei tohi toimuda olulist proovi niiskuse sisalduse vahenemist. Jargnevalt,
toddeldud proov kuivatatakse Shu voi limmastiku keskkonnas temperatuuril 105 — 110°C.

Pérast esmast kuivatamist ei tohi proovi mass olla vihem, kui 650g.

Uheastmelise meetodi korral purustatakse tarbimisaine proov tiikisuuruseni 11,2 v3i 10 mm.
Niiskuse analiitisimiseks eraldatakse tarbimisainest vihemalt kaks analiiiitilist ndidist, molema
proovi mass peab olema vdhemalt 600 g. Proovi kuivatamine toimub Shu voi ldmmastiku

keskkonnas temperatuuril 105 — 110 °C.
Protseduuri sooritamisel lammastiku keskkonnas peab keskkond ahjus vahetuma, ahjumahuga

vordse ruumala vorra, vihemalt 15 korda tunnis. Analiiiisimisel dhu keskkonnas on vajalik

keskkonna vahetus, ahjumahuga vdrdse ruumala vorra, vihemalt 5 korda tunnis.
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Lammastikus on lubatud hapniku sisaldus alla 30 pl/l ja kui vee sisaldus on alla 5 ul/l ei ole
vajalik lammastiku eraldi kuivatamine, veesisalduse vdhendamise eesmaérgil. Proovi

kaalumisel on vajalik tdpsus 0,1 g.

Ohu keskkonnas protseduuri libiviimine on sobilik ainult sellistele soe liikidele, mis ei
oksiideeru. Niiskuse sisaldus leitakse massikaona. Kaheastmelise meetodi korral
summeeritakse molemas protsessis kaotatud massid. Niiskuse sisaldus leitakse samamoodi
nagu biokiituste niiskuse méadramisel, standardi EVS-EN 14775 jérgi, ja on kdesoleva t60

alajaotises 3.1 kirjeldatud.

Standard 1SO 11722 [43] kirjeldab meetodit niiskus méadramiseks kivisde analiiiitilisele
proovile, mille mass peab olema 1 +/- 0,1 g. Kaalutakse tithi anum, lisatakse proov ja
kaalutakse uuesti. Surve anuma pdhjale ei tohi iiletada 0,2 g/cm® Kuumutamise protsess
toimub ilma kaaneta ning temperatuur on vahemikus 105 — 110 °C ja kestvus on vihemalt
60minutit. Keskkond ahjus on ldmmastik, mille vahetuse kiirus ja omadused on samad nagu
kirjeldab standard ISO 589. Ukse avamine kuumutamise viltel on keelatud. Kuivatamise
16ppedes tdstetakse anum ahjust vélja ning asetatakse anumale koheselt kaas, kui vdimalik
vOib kaane asetada juba ahjus ning seejdrel anum ahjust eemaldada. Viljatostetud anumal
lastakse jahtuda 10 minutit kuumuskindlal plaadil ja seejérel tostetakse eksikaatorisse ning
jahutatakse ruumi temperatuurini. Kohe pirast ruumi temperatuuri saavutamist sooritatakse
kaalumine, mille tdpsus on vdhemalt 0,1 mg. Niiskuse sisaldus leitakse massikaost nagu

kirjeldatud kédesoleva to6 alajaotises 3.1.

ASTM D5142 [44] kirjeldab niiskuse sisalduse méaramist, kivisoele ja koksile, seadme abil,
mis mddrab kuumutamise kéigus massikao automaatselt ning alternatiivse variandina on
kirjeldatud protseduur Kasitsi kaaludes massikao méaaramiseks. Kuumutustemperatuur on 104
— 110 °C. Automaatse kaalumisega seadme kasutamisel toimub proovi kaalumine ahjus 3
minutilise intervalliga kuni on saavutatud konstantne mass. Erandina on lubatud kuumutuse
kestvus 60 minutit. Keskkond ahjus on 6hk vo6i lammastik, mille puhtus peab olema 99.5 % ja
niiskuse sisaldus alla 1,9 mg/l ning kastepunkt -10 °C vd&i vihem. Kisitsi kaalumisega
meetodi korral on kuumutuskestvus 60 minutit ja seejérel kaalutakse analiiiisitav proov ja

selle pdhjal leitakse niiskuse sisaldus.
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Standard ASTM D3302 [45] kirjeldab meetodit s6e vilise niiskuse médramiseks. Meetod
pole sobiv vee ja soe segule ning sdele, mille osakesed ldbivad sdela ava labimodduga 0,5
mm. Analiiiisimine viiakse 1dbi dhu keskkonnas. Proovi minimaalsed massid on tépsustatud
standardis ASTM D 2013. Proovi kuivatamiseks on kaks meetodit:

1) referentsmeetod porandal kuivatamisega — Kuivatatavat materjali segatakse aegajalt ja
kihipaksus ei tohi olla rohkem, kui kaks korda osakese nominaalne 1abimdot

2) ahjus kuivatamine — proov asetatakse pannil ahju ja temperatuur on 10 — 15 °C iile ruumi

temperatuuri, kuid mitte ronkem kui 40 °C

Protsess loetakse 10ppenuks, kui massi erinevus algsest massist ei iileta iihes tunnis rohkem

kui 0,1 %.

4.2 Lendosad

Lendosad maératakse massikaona lisaks niiskusele, kui stisi vOi koks kuumutatakse ilma ohu
juurdepédsuta kindlates standardiga maératud tingimustes. Test on empiiriline, et olla Kindel
tulemuste korratavuses. Oluline , on kuumutamise kiirus, 16pp-temperatuur ja tildine kestvus.
Tuleb viltida soe voi koksi Ohuga kokkupuutumist kuumutamise véltel, et ei tekiks
okstideerumist. Kaane sobivus ja tihe asetsemine tiiglile on seetottu védga tahtis. Niiskuse
sisaldus méaratakse koos lendosade madramisega. Mineraalaine, mis on seotud analiilisitava
prooviga, vOib kaotada testi sooritamise kdigus massi. Kao suurus soltub mineraalide

omadustest ja kogusest.

Standard 1SO 562 [46] kehtestab kuumutamise temperatuuri 900 +/- 5 °C. Ahju
soojusvoimsusele on nduded samad nagu on ndutud biokiituste lendosade médramise

standardis.

Protseduuri ldbiviimisel asetatakse alusele vajalik arv tiigleid ja nende kaaned ning
sisestatakse ahju. Hoitakse 7 minutit 900+/- 5 °C juures. Seejérel vdetakse tiiglid ahjust vilja
ja lastakse neil paksul metallplaadil jahtuda kuni ruumi temperatuurini. Niipea kui tiigel on
jahtunud kaalutakse iga tiigel tdpsusega 0,1 mg ja lisatakse analiiiisitav proovl +/-0,1 g.
Asetatakse kaas tiiglile ja koputatakse tiiglit, puhtal kdval pinnal, kuni analiiiisitav proov on
iihtlase kihina tiigli pohjas. Koksi puhul eemaldada kaas ja lisatakse 2 kuni 4 tilka

tsiikloheksaani (CsH12) ja pannakse kaas tagasi peale.
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Prooviga tdidetud tiigel asetatakse kiilmale alusele ja tostetakse ahju, ahjus hoidmise kestvus
on 7 minutit +/- 5sekundit. Kui tehakse korraga mitu méiaramist tuleb vabade kohtade
olemasolul tiihjad kohad tdita tiihjade tiiglitega. Seejérelt tOstetakse alus ahjust vélja ja
lastakse jahtuda ruumi temperatuurini. Jahtunud tiigel koos prooviga kaalutakse tdpsusega 0,1

mg.
Lendosade sisaldus V, protsent massist:

_100(m, —mj,) B
m, —m,

\Y

Doo (4.1)

kus  mj — tiihja tiigli ja kaane mass, g
m, — tiigli ja kaane mass koos prooviga, g
mj3 — tiigli ja kaane mass koos prooviga pirast kuumutamist, ¢

wy o~ Niiskuse sisaldus, protsent massist.

Standard ASTM D5142 [44] kirjeldab kiituse tehnilist analiiiisi ja sellega reglementeeritakse
lisaks lendosadele ka niiskuse ning tuha sisalduse madramise meetodid. Standard ASTM
D3175 [47] kirjeldab ainult lendosade madramise meetodit. Lendosade méadramisel nende
kahe standardi jargi on analiiiisitava proovi mass 1 +/- 0,1 g, keskkond ahjus inertne ja
kuumutustemperatuur 950 +/-20 °C. Lendosade méiramisel vdib kasutada proovi, mida
kasutati niiskuse sisalduse méaaramisel voi ka eraldi proovi, kuid sellisel juhul kaalutakse
eraldi analiilisitav proov sama massiga nagu niiskuse médaramisel. Proovi ettevalmistamisel
lahtutakse standardist ASTM D2013 voi ASTM D346 ja analiilisitav proov peab ldbima soela

avalibimdoduga 0,25 mm. Standard ISO 562 nduab ava 14bimootu 0,063 mm.
Uldine koostise miidramise metoodika on ASTM standardite kasutamisel analoogne 1SO
standardiga — rangelt kontrollitud tingimuste kuumutatakse analiiiisitavat proovi kindlas

temperatuuripiirkonnas.

Standard ASTM D5142 annab lendosade méiiramiseks kaks alternatiivset viisi:
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1) Eelnevalt kuumutatud ja kaalutud tiiglisse asetatakse proov, mis asetatakse ahju, mille
temperatuur on 950 +/- 20 °C. Kuumutusaeg on 7 minutit ja seejérel jahutatakse tiigel
koos kaane ja prooviga eksikaatoris iimbritseva keskkonna temperatuurini ning
kaalumine tehakse vahetult parast jahtumist.

2) Eelnevalt kuumutatud ja kaalutud tiiglisse asetatakse proov, mis asetatakse kiilma ahju
ning kuumutatakse kiirusega 25 °C/min temperatuurini 600 °C. Seejirel kuumutatakse
kiirusega 35 °C/min temperatuurini 950 +/- 20 °C. Lopptemperatuuril hoitakse proovi

6 minutit. Jahutamine ja kaalumine toimub samamoodi kui esimese meetodi korral.

4.3 Tuhasus

Standardi 1SO 1171 [48] jérgi on tuhastamise temperatuur 815 +/-10 °C ja analiiiisitav proov
kuumutatakse selle temperatuuri juures kindlal reziimil ning dhuga kokkupuutes. Anum peab
olema rénisulamist, portselanist vdi plaattinast siigavusega 8 — 15 mm, proovi koormus ei tohi
iiletada anuma pohjale 0,15 g/cm® soe korral ja 0,10 g/cm? koksi korral. Proovi

ettevalmistamisel peab see 1abima sdela avamddtmega 0,212 mm.

Analiiiisi kéik:

Kuiv anum kaalutakse tdpsusega 0,1 mg, tostetakse anumasse proov massiga 19 ja kaalutakse
uuesti. Ruumi temperatuuril olev anum koos prooviga tdstetakse ahju ja temperatuur
tdstetakse 60 minuti jooksul 500 °C ja hoitakse seda 30 minutit. Jitkatakse kuumutamist
samas ahjus kuni temperatuurini 815 +/- 10 °C, vdi tdstetakse proov teise ahju, mis on
eelnevalt koetud temperatuurini 815 +/- 10 °C . Seda temperatuuri hoitakse vihemalt 60
minutit. Kui tuhastamine on 16ppenud, voetakse anum ahjust vilja ja asetatakse metall

plaadile jahtuma, mille paksus on 6 mm.
Tuha sisaldus A avaldatakse massiprotsendina analiiiisitavast proovist:

A="Ma0g 4.2)
m, —m,

kus  mj — tithja anuma mass, ¢
m, —anuma ja sellesse lisatud proovi mass, g

m3 —anuma ja tuha mass, g.
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Standard ASTM D5142 kirjeldab kiituse tehnilist analiilisi koksile ja soele, mille kdigus
madratakse niiskuse, lendosade ja tuha sisaldus ning seotud siisiniku arvutamine. Selle
standardi jdrgi analiilisi sooritades tehakse analiilisitava proovi ettevalmistus vastavalt
standardile ASTM D2013 s6e korral ja ASTM D346 koksi korral. Standard ASTM D5142

jérgi voib niiskuse, lendosad ja tuhasuse méérata iiksteisele jargnevalt.

kasutades tuhasuse madramisel proovi millest on eelnevalt médratud niiskus, vahetatakse
keskkond ahjus hapniku vastu ja tdstetakse 1 tunni jooksul ahju temperatuur 450 —500 °C-ni
ning seejérel 2 tunni jooksul temperatuurini 700 — 750 °C kuni on saavutatud konstantne
mass. Kasutades proovi, kust on eelnevalt médratud lendosad vahetatakse ahjus keskkond
hapniku vastu, jahutatakse ahi temperatuurini 600 °C ning tdstetakse jirk-jargult ahju

temperatuur 750 °C kuni mass on konstantne.

Standard ASTM D3174 [49] kirjeldab tuha sisalduse méédramise protseduuri védga sarnaselt,
vorreldes standardiga ASTM D5142, 16pptemperatuur kuumutamisel on sama. Kuna ASTM
D5142 vodimaldab analiilisitava proovina kasutada eelnevalt niiskuse voOi lendosade

méadramisel kasutatud proovi, on méningane temperatuurireziimi erinevus ajas.

Vaorreldes standardite ASTM D5142 ja ASTM D3174 tuhasisalduse arvutust standardiga 1SO

1171, ei ole mingeid pdhimdttelisi erinevusi, st tuhasus leitakse samamoodi.

Kui on vajalik sooritada timberarvutusi ldhtutakse standarditest 1ISO 1170 voi ASTM D3180

vastavalt, millist standardit on véirtuste madramisel kasutatud.

4.4 Kittevaartus

Kiittevaartuse madramisel on kaks peamist viisi: 1) isotermne (ASTM D3286 [50], 1SO 1928
[51]), kus kaalutud niidis poletatakse hapniku keskkonnas, Kkindlates tingimustes ja
kiittevadrtus arvutatakse temperatuuri lugemite pohjal, mis mérgitakse enne protsessi algust ja
poletamise protsessi viltel ning 2) adiabaatiline (ASTM D2015 [52], ISO 1928), kus
analiiiisitav proov podletatakse adiabaatilises kalorimeetrilises pommis ja kiittevdirtus

arvutatakse vaéartuste alusel, mis on mdddetud enne ja parast poletamise protsessi.
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Standard I1SO 1928 Kkirjeldab meetodit tahkete kiituse iilemise kiittevddrtuse méadramisest
kalorimeetrilises pommis konstantsel mahul ja referents temperatuuril 25 +/- 2 °C.
Kalorimeetriline pomm on kalibreeritud bensoehappe (C,HO;) podletamisega. Saadud
tulemus on analiiiisitava proovi lilemine kiittevdirtus konstantsel mahul ja sisaldab kogu
polemisproduktides sisalduva vee veeldamist. Praktikas kiitus poletatakse konstantsel rohul
(atmosfdéri rohul) ja vesi ei kondenseeru ning eemaldub koos pdlemisel tekkinud gaasidega.

Sellistel tingimustel saadud tulemus on kiituse alumine kiittevaartus konstantsel rohul.

Praktikas kasutatakse arvutustes nii alumist kui ka tilemist kiittevairtust.

Standard ISO 1928 on viga sarnane biokiituste kiittevddrtuse médramise standardiga EN
14918. Praktikas leiab ISO 1928 kasutamist ka biokiituste kiittevdartuse maaramisel.

e Kiituse tilemine kiittevadrtus - Kaalutud analiilisitav tahkekiituse proov poletatakse
korge rohu all, hapniku keskkonnas, kalorimeetrilises pommis jargides kindlaks
méidratud tingimusi.

e Kiituse alumine kiittevddrtus konstantsel mahul ja konstantsel rohul on saadud
ilemisest kiittevdidrtusest arvutuse abil. Konstantsel mahul alumise kiittevdirtuse
arvutamisel on vaja teada niiskuse ja vesiniku sisaldust analiiiisitavas proovis.
Uldjuhul on konstantsel mahul iilemise kiittevéirtuse arvutamiseks vaja teada hapniku

ja lammastiku sisaldust analiilisitavas proovis.

Standard ASTM D2015 nduab analiiiisitava proovi massi 0,9 — 1 g. Proov valmistatakse ette
tuginedes standardile ASTM D2013 vo6i ASTM D346. Temperatuuri {ilesmirkimise
ajavahemik ja tdpsus on sama nagu standardis ISO 1928. Noutud siilitamisvoolu pinge on 6 —
16 V vahelduv- vdi alalisvool ja ndutud on seade, mis nditab kontuuris elektrivoolu
olemasolu. Referents temperatuur peab olema 1 — 2 °C alla ruumi temperatuuri, kuid mitte

viihem kui 20 °C. Rohk kalorimeetrilises pommis peab olema vahemikus 2 — 3 MPa.

Ulemise kiitteviirtuse Q,(gross) arvutamine, tulemus J/g:

[(t'E)_el_eZ_e3] (43)

Q,(gross) =
9

kus  t— korrigeeritud temperatuur, K
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E — arvutatud energia ekvivalent, J

g — analiiiisitava proovi mass, g

e; — lammastikhapete moodustumisel tehtud korrigeerimine, J
e, — siilitamisjuhtme oksiideerumisest tingitud korrigeerimine, J

es — korrigeeritud erinevus h,SO,4 ja HNO3; moodustumise vahel, J.

Energia ekvivalent E:
E=[(Hg)+ei+es]/t (4.4)

kus  H— bensohappe pdlemissoojus, J
g — analiiiisitava proovi mass, ¢
e1 — korrigeeritud tiitrimise vaértus, J
e, — korrigeeritud vdirtus siiiiteniidist, J
g — bensohappe mass, g

t — korrigeeritud temperatuuri tous, K.

Arvutamisel saadud véértus on kiituse ilemine kiittevddrtus, mille pdhjal saab arvutada

alumise kiittevaartuse, kuid nditeks Ameerikas on vdga tihti kasutusel iilemine vaértus.

Alumise kiittevaartuse Qp(net) arvutamine, tulemus J/g:

Qp(net)=Qy(gross)a-5,72(Ha*9) (4.5)

kus  Qu(gross),r — tarbimisaine iilemine kiittevdartus konstantsel mahul, J/g

Har — tarbimisaine kogu vesiniku sisaldus, % massist.

45 Tihedus

45.1 Mahumass

Standard 1SO 23499 [53] kirjeldab mahumassi médaramist purustatud séele. Mahutihedus on

ruumalaiihiku kohta olev massi kogus.
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Kuna tihedus voib soltuvalt niiskuse sisaldusest mairgatavalt erineda, tuleb veenduda, et

analiilisitav proov esindaks soe tarbimisaine tildist niiskuse sisaldust.

Mo3tmisel kasutatav anum on kuubikukujuline ja maht on 0,028 +/- 0,000082 m® ja sisemine
kiiljepikkus on 305 mm. Kuubi pind peab olema sile ja konstruktsioon jdik, soovitatav
seinapaksus on minimaalselt 3mm. Erandina on lubatud kuubi sisemist kiiljepikkust

ummardada mddduni 300 mm, kuid ndutav maht on viahemalt 0,027 me,

Anuma tditmisel kasutatakse koonusekujulist lehtrit, mille mdodud on jargmised: kdrgus 610
mm ja avade diameetrid seest moddetuna 510 ja 115 mm. Lehter asetatakse kasti kohale,
kasutades kolme jalaga statiivi, millel on ava diameetriga 460 mm. Ava perimeetrile jadb
koonusekujuline lehter stabiilselt piisima. Statiivi peab saama asetada kasti kohale sellisele
korgusele, et statiivile asetatud lehtri alumise serva ja kasti pdhja vaheline kaugus on 560 mm.
Kastis oleva proovi taseme ja kasti servade korguse iihtlustamiseks kasutatakse spetsiaalset

latti, millemdddud on: pikkus 760 mm, laius 40 mm ja paksus 5 mm.
Mahutiheduse vaértus leitakse anuma mahu ja selles asetseva kiituse massi suhtena.

Standard 1SO 567 [54] kirjeldab mahu massi médramist koksi osakestele nominaalse
1abimodduga kuni 125 mm. Protseduur on analoogne protseduuriga 1SO 23499 — kindla
mahuga anum tdidetakse rangelt reglementeeritud tingimustes kiituseosakestega. Kasutatav
modtanum on kuubi kujuga ja maht on 0,2 m° ning sisemine kiiljepikkus 585 mm. Anuma
tditmisel ei tohi kiituseosakeste kukkumiskdrgus olla suurem, kui 250 mm. Kaalumisel on
noutud tdpsus 0,1 % voi viiksem. Noutud on kahe dubleeriva katse sooritamine. Arvutamine

tehakse samadel alustel nagu 1ISO 23499 puhul.

Standard ASTM D6347 [55] kirjeldab mahumassi médiaramiseks meetodit, mis kasutab
gammakiirguse tagasipeegeldumist ja rakendatakse seda suurte ladustatud kuhjade mahumassi
méadramiseks. Moddetakse vihemalt 100 kohas kuhja stigavust. Analoogne on meetod ASTM

D6172 [56], kuid madratakse kasitsi kontuurid ja selle pohjal arvutatakse.
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45.2 Eritihedus

Standard 1SO 1014 [57] kirjeldab mahumassi ja eritiheduse mairamise meetodid koksile, mis
on osakese suurusega kuni 0,212 mm. Eritihedus méaratakse vee suhtes ja selleks kasutatakse
pliknomeetrit, mille mahtuvus on 50 ml. Mahumassmédaramisel kasutatakse mddtanumat
mahuga 0,03 m°.Eritiheduse ja mahumassivéirtust kasutades on vdimalik arvutada koksi

poorsus.

Eritiheduse maédramise protseduuri sooritamiseks puhastatakse piliknomeeter ja seejirel
taidetakse destilleeritud veega. Asetatakse pilknomeeter 1 tunniks veevanni, mille temperatuur
on 5 °C iile ruumi temperatuuri. Tiihjendatakse piiknomeeter ja loputatakse see kiilma vee all
ning lastakse seejarel 30 minutit ruumi temperatuuril Shus seista. Jargnevalt kaalutakse proov
tapsusega 0,1 mg. Analiiiisitavat koksi proovi kuivatatakse 1 tund temperatuuril 105 — 110
°C. Proovi asetatakse piiknomeetrisse ligikaudu 5 g ja kaalutakse tipsusega 0,1 mg.
Jéalgitakse, et pliknomeetri kaelale ei jddks analiilisitava aine osakesi ja lisatakse 25 ml
destilleeritud vett. Paigaldatakse piilknomeetrile 6hu jahuti ja uputatakse gliitserooli (C3HgO3)

sisse, kus kuumutatakse 30 minutit ning seejdrel jahutatakse ja kaalutakse.

Eritihedus d leitakse valemi 4.6 abil ja on leitud vee suhtes.

(4.6)

kus  ml — kuiva koksi mass, g
m2 — piikknomeetri, mis on tdidetud destilleeritud veega, mass, g

m3 — piiknomeetri mass K0os vee ja analiiiisitava koksiga, g.
Standard ASTM D167 [58] kirjeldab koksi osakeste eritiheduse, mahumassi ja kahe esimese

omaduse pohjal poorsuse arvutamise meetodeid. Standard on rakendatav koksile, mille

osakeste 1dbimdot on suurem kui 1 toll (25,4 mm).
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KOKKUVOTTE

Bakalaureuset6o esimeses peatiikis kirjeldati kiituseproovide analiiiisi eelset kaitlemist ja
meetodeid, kuidas proov analiiisimiseks ette valmistada. Euroopa Standardiseerimise
Komisjonil CEN on biokiituste ettevalmistamiseks tehniline spetsifikatsioon, mis seab kindlad
protseduuri reeglid. Standardiorganisatsiooni ASTM biokiituste analiiiise kirjeldavad
standardid lubavad biokiituste ettevalmistamiseks kasutada kivisde ja koksi proovide
ettevalmistamiseks kasutatavaid vastavaid Rahvusvahelisi ASTM standardeid. Kivisoe ja
koksi proovide ettevalmistamiseks on Standardiorganisatsioonil 1SO olemas erinevad
standardmeetodid. Teises peatiikis késitleti analiiiisi tulemusena saadud fiiiisikaliste véartuste

iimberhindamist, erinevale analiiiisieelsele proovi niiskuse sisaldusele.

Tehnilisi analiiise vorreldi tahkete biokiituste ning kivisde ja koksi nditel kahes erinevas
peatiikis. Mdlemas peatiikis olid tehnilised analiiiisid vordluses iihekaupa ja esmalt kirjeldati
meetodi olemust ning seejérel vaadeldi konkureeriva standardiorganisatsiooni dokumenti, mis

reguleerib sama tehnilist analiiiisi.

Tahkekiituse tehniline analiilis vdimaldab saada informatsiooni kiituse omadustest
kuumutamisel. Erinevate standardiorganisatsioonide poolt kirjeldatud analiiisimeetodite
peamised erinevused on temperatuurireziimi erinev kulg ajas ja temperatuuri maksimaalne
vadrtus. Lisas 1 on esitatud tabelina temperatuuri 10ppvédirtuse vahemikud biokiituste
analtiisimisel, mille juures sooritatakse vastav protseduur ja lisas 2 on samade protseduuride
temperatuurivahemikud kivisoe ja koksi jaoks. Lisaks kuumutamise abil saadud omadustele
voib tehnilise analiiiisi hulka lugeda tiheduse médramise. Seotud siisiniku arvutamist, antud
toos el kasitletud kuna tegemist on matemaatiliselt leitava véértusega. Seotud siisiniku
leidmiseks summeeritakse niiskuse, lendosade ja tuha sisalduse protsendid ning saadud

summa lahutatakse arvust 100, tulemus on protsendina proovi algsest massist.

Antud t60s vorreldud standardmeetodites, mis kirjeldavad sama analiilisi, pohimottelisi
erinevusi ei ole. Kuid erinevate standardiorganisatsioonide poolt vilja antud dokumentides on
kasutusel mitmeid spetsiifilisi mdisted, mis ei ole kattuvad. Lisaks terminite erinevusele on
teksti lingvistilises iilesehituses teatavad omapidrad, kuid need on pigem olulised teksti

tolkimisel.
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SUMMARY

In the first chapter of this graduation thesis the methods for preparation of samples for
analysis are described. European committee for standardization (CEN) has published standard
test methods for solid biofuel, which gives rules to prepare the analysis sample for the test.
According to standard test methods for solid biofuel proximate analysis, which has published
by ASTM International, it is allowed to prepare the analysis sample according to standard
method of preparing coal or coke sample for analysis. The International Organization for
Standardization (ISO) has published both, coal and coke, the independent method of
preparing samples for analysis. In the second chapter of this thesis is described the method of
calculating the values of analyses from as-determined to different bases.

Comparison of solid biofuel and comparison of coal and coke proximate analyses is examined
in different chapters. In both chapters, in which the comparison of proximate analyses is done,
are different analyses in comparison one by one, comparing corresponding different standard
test method from alternative organization. In sub-point, firstly is described the method of
analysis, and subsequently follow the comparison of alternative methods which define same

analysis.

Proximate analysis of solid fuel gives information about fuel when it is heated. Discrepancies,
between standard test methods published by different organizations and setting procedures for
the same analysis, are mainly related with the regimen of temperature or with the maximum
level of the temperature. There is a table in which are the allowed values of maximum level of
temperature with permitted tolerance for solid biofuel proximate analyses in annex 1. There is
a similar table, but for coal and coke proximate analyses in annex 2. Density of fuel is also
classified as part of proximate analyses. This thesis does not consider the calculation of fixed
carbon in analysis sample. Summarized, moisture content, volatile matter content, and ash

content in sample which is subtract from 100 gives the fixed carbon content.

In standard test methods, which was in comparison at this graduation thesis, do not exist any
principal discrepancy. Some terms and expressions, which are used in compared standard test

methods, are linguistically dissimilar, but this do not have influence for methods essence.
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LISA 1.Tehnilise analliusi iseloomulikud temperatuurid — bioklitus

Tabel L1.
Iseloomulikud
Tehtav protseduur Biokiitus temperatuurid, °C

CEN/TS 15148 900 +/- 10

Lendosad
ASTM E872 950 +/- 20
EVS-EN 14774 105 +/- 2
ASTM D4442

Niiskus ASTM E871

ASTM E1358
ASTM D2016 103 +/-2
EVS-EN 14775 550 +/- 10
ASTM D1102

Tuhasus
ASTM E1534
ASTM E1755 590 +/- 10
EVS-EN 14918 25 +/-2

Kiittevairtus Alla ruumi temperatuuri

ASTM E711 1-2
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LISA 2. Tehnilise analuusi iseloomulikud temperatuurid — kivisusi ja

koks

Tabel L2.

Iseloomulikud

Tehtav protseduur Kivisiisi ja koks temperatuurid, °C

ISO 562
ISO 17246 900 +/-5

Lendosad ASTM D3172
ASTM D3175
ASTM D5142 950 +/- 20
ISO 589 Maksimaalselt 40

Niiskus ISO 11722 107,5+/-2,5

ASTM D5142 107 +/- 3
ASTM D3302/D3302M | Maksimaalselt 40
ISO 1171 815 +/- 10

Tuhasus ASTM D5142
ASTM D3174 725 +/- 25
ISO 1928 25 +/-2
ASTM D2015

Kiittevadrtus ASTM D5865 Ruumi temperatuur, kuid

ASTM D3286 viahemalt 20
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