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Przyrzad do oznaczania gestosci rzeczywistej cial stalych, szczegélnie
sorbentow i katalizatorow

. Przedmiotem wynalazku jest przyrzad do oznaczania
géstos’ci rzeczywistej cial stalych, szczegdlnie sorbentéw
i katalizatoréw, metodq piknometrycznq.

Gestosé rzeczywista cial stalych sluzy do obliczenia
ich porowatosci, ktéra jest szczegdlnie waing cechqg
sorbentéw i katalizatoréw.

Znany jest sposéb pomiaru gestosci rzeczywistej ciat
stalych metodq piknometryczng za pomocq cieczy wni-
kajacych do poréw ciala. Cieczami tymi mogq byé
woda, benzen, eter naftowy, czterochlorek wegla. Naj-
czesciej stosowany jest czterochlorek wegla. Przyrzqd
i sposéb pomiaru z zastosowaniem metody piknomet-
rycznej i czterochlorku wegla opisano w Journal of
Scientific Instruments Vol. 36, z 1959 roku, str. 319-320.
Pomiar w czterochlorku wegla odbywa sie w przyrzqdzie
ktéry sklada sie ze specjalnego piknometru, posiadajq-
cego w swej bocznej czesci kapilarng rurke zakonczo-
nq rozszerzeniem zamykanym stoikowym korkiem szli-
fowym. .
Stozkowym korkiem szlifowym zamykany jest réwniez
otwér gtéwny piknometru.

‘Konstrukcja piknometru jest taka, ze otwor glowny
piknometru i zakonczenie kapilary lezq w jednej linii
i skierowane sq w przeciwnych kierunkach.

W celu oznaczenia gestosci piknometr zawierajqcy
cialo stale wstowia sie w odwrdéconej pozycji do apa-
ratu préiniowego sluzqcego do odgazowania badane-
go ciala. Aparat prézniowy posiada dwa zbiorniki;
w jednym umieszcza si¢ amputke z czterochlorkiem we-
" gla, a drugi usytuowany powyzej piknometru i pierw-
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szego zbiornika spelnia role odbieralnika oddestylowy-
wanego czterochlorku wegla. Cze$é aparatu. préznio-
wego, o ksztalcie dobranym do ksztaltu piknometru
wraz z piknometrem ozigbia sie w skroplonym azocie
a w miare ozigbienia rozpoczyna sie lewarowy przelew
czterochlorku wegla przez rurke kapilarng do piknome-
tru. Po napelnieniu wyjmuje sie piknometr z ukladu
prézniowego i przez otwdr gléwny piknometru wprowa-
dza do niego odwaionq ilosé rteci, otwér zamyka
sie¢ korkiem i odwraca piknometr, pozostawiajac go na
kilkanascie godzin w celu umozliwienia wniknigcia czte-
rochlorku wegla w pory analizowanego ciata.

Nastepnie po zabezpieczeniu korkéw szlifowych odpo-
wiednimi kapturkami, piknometr-termostatuje sie w tem-
peraturze 25°C, po czym poziom czterochlorku wyréw-
nuje sie do kreski miarowej na kapilarze, zamyka sie
piknometr, wazy i oblicza rzeczywistq gestosé probki
badanego ciala. Wadq tego sposobu jest stosunkowo
diugi czas trwania pomiaru, wynoszqcy dla pojedyn-
czego oznaczenia okolo péltorej doby.

Znane sq réwniez metody pomiaru gestosci rzeczy-
wistej cial statych przy pomocy wagi hydrostatycznej lub
przy pomocy helu, Najdokladniejsze wyniki uzyskuje sie
stosujgc metode helowq, opartq na prawie Boyla-Ma-
riotte’a. Do wykonania oznaczenia tq metodq potrzebny
jest przyrzad o skomplikowanej budowie, przy czym
czasochlonno$¢ i uzycie helu ograniczajq ten sposéb
do badan czysto naukowych.

Stosowanie do pomiaréw gestosci rzeczywistej ciat
statych metody hydrostatycznego waienia wymaga od-
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powiedniej wagi hydn;astatycznej. Metoda ta pozwala
na wykonanie tylko pojedynczego pomiaru, ponadto
nie nadaj§ sig ona do oznaczenia gestosci rzeczywistej
sif?nié'rozdr‘obn‘ildﬁychtcial i z tego powodu nie mozna
jej stosowaé na przyklad do oznaczania gestosci sor-
bentgw i “.katcLizotoréifv wystepujgcych w sproszkowane;j
peostacis-» - v !

" Celem ‘wynalazku bylo znalezienie takiego rozwiqza-
nia przyrzqdu do pomiaru gestosci rzeczywistej ciat sta-
tych, aby skrécié czas wykonywania analizy, uprosci¢ jq
i uwielokrotnic. )

Istotq wynalazku jest budowa podstawowego zbiorni-
ka przyrzqdu. Przyrzad wedlug wynalazku jest urzqdze-
niem, ktérego zbiornik podstawowy w postaci rurowego

przewodu posiada w dolnej czeéci zwezenie lgczqce go .

za pomocq przewoddéw z dwoma pomocniczymi zbior-
nikami, stuzgcymi do destylacji czterochlorku wegla pod
préiniq. Zbiornik podstawowy posiada przewéd boczny,
przeznaczony do wytwarzania w zbiorniku prézni i wpro-
wadzania powietrza. W gérnej czesci na swym obwodzie
zbiornik podstawowy posiada kilka kapilarnych koncé-
wek, stuzqcych do podlgczenia piknometréw. Podstawo-
wy zbiornik zakorniczony jest w gérnej czesci przeweie-
niem, przystosowanym do szczelnego zamknigcia i stu-
zqcym jednoczesnie jako otwér wlewowy. Lekkq kon-
strukcje aparatu wedlug wynalazku uzyskuje sie wtedy

gdy zbiornik podstawowy w swej czesci srodkowej jest

przewezony.

Przeweienie to mozna wykorzysta¢ do zainstalowania
termometru. Przeweienie powinno sie¢ jednak znajdowaé
powyiej przewodu bocznego. Korzystne rozwiqzanie przy-
rzqdu zapewnia taka konstrukcja, gdy przewéd boczny
zbiornika podstawowego zakoriczony jest jednodroznym
kranem prézniowym.

‘Kocowki kapilarne zbiornika podstawowego stuzq do
podigczenia do przyrzqdu piknometréw z badanymi
probkami. llos¢ kapilarnych koncéwek moze wynosié
2-8, korzystnie 3-5. Do przyrzqdu podiqcza sie pikno-
metry, zaslepiajgce ewentualne koricowki niewykorzysta-
ne. '

tqczenie zatyczek piknometréw z kapilarami zbiornika

podstawowego moze odbywaé sie poprzez elastyczne
zlgcza, zapewniajgce wymagang szczelno$é. Stosowane
piknometry powinny posiadaé plaszcze izolacyjne i ka-
pilarne szczelne zamkniecia — zatyczki umozliwiajgce
sprawn‘e tqczenie ich z kapilarnymi rurkami zbiornika
podstawowego, uniemozliwiajgce jednoczesnie porywa-
nie czqstek badanych cial w czasie wytwarzania prézni,
Na kapilarnych zatyczkach piknometrow wskazane jest
wytrawienie miarowej kreski. Z powodu lotnosci stoso-
wanych cieczy piknometry powinny byé zamykane kap-
turkami.
Ze wzgledu na to, ze w czasie pomiaru przyrzqd nalezy
odwracaé gaboryty przyrzqdu nie powinny by¢ zbyt wiel-
kie. Objetosé zbiornikéw pomocniczych przeznaczonych
do destylacji uzalezniona jest od ilosci i objetosci pik-
nometréw. Dlugosé przewodéw lgczqcych zbiornik pod-
stawowy ze zbiornikami pomocniczymi stuzqcymi- do
destylacji powinna by¢ taka, aby zbiorniki pomocnicze
mozna bylo chlodzié w naczyniach Dewara.

Sprawne napetnienie przyrzqdu cieczq piknometryczng
zapewni przyrzgdowi wbudowanie na przewodzie lgczq-
cym zbiomnik pomocniczy, z ktérego ciecz bedzie des-
tylowala, dodatkowego przewodu zakonczonego otwar-
tym rozszerzeniem, przy czym rozszerzenie to znajdo-
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waé sie musi ponizej dolnego zweienia zbiornika pod-
stawowego. Taki, wbudowany na stale lejek powinien
posiada¢ spadek, aby mozna nim bylo wprowadzi¢ do
zbiornika pomocniczego okruchy porowatych materiatéw,
utatwiajqcych wrzenie. :

Dzigki zastosowaniu kapilarnych korcéwek w przyrzg-
dzie wedlug wynalazku mozliwie jest jednoczesne wy-
konanie kilku pomiaréw, co stanowi istotne przyspie-
szenie w stosunku do dotychczas stosowanych metod.
Przyrzqd nadaje sie szczegdlnie do oznaczania gestosci
rzeczywistej sorbentéw i katalizatordw. -

Przyrzqd wedtug wynalazku w przykladzie wykonania
przedstawiono na rysunku w przekroju wzdluinym, Skia-
da sie¢ on ze zbiomika podstawowego 1 potqczonego
przewodami 2 z dwoma zbiornikami pomocniczymi 3,
stfuzqcymi do destylacji czterochlorku wegla. . Przewéd
boczny 4 zbiornika podstawowego 1 zakonczony jest
jednoroznym kranem préiniowym 5. Zbiornik podstawo-
wy 1 posiada przewezienie 6 oraz kapilarne koncéwki 7,
ktore poprzez -elastyczne zlqcze 8, lqczq sie z zatycz-
kami 9 piknometréw. W gérnej czesici zbiornika podsta-
wowego 1 znajduje sie otwér wlewowy 10 z wewnetrz-
nym szlifem stozkowym.

Przyrzqd wedtug wynalazku skonstruowany jest ze

szkla ale moze on réwniez i zawieraé elementy z in-
nych tworzyw., Oznaczenie gestosci rzeczywistej cial
statych za pomocq przyrzqdu wedlug wynalazku odby-
wa sie w nastepujqcy sposéb:
w wykalibrowanym piknometrze odwaza sie prébke wy-
suszonego ciala i waiy sig powtérnie po zamknieciu
piknometru. Po tej czynnoici piknometry lqczy sie na
styk z kapilarnymi koricéwkami podstawowego zbiornika
przyrzqdu ustawionego w pozycji pionowej w ten spo-
séb, ze zbiorniki pomocnicze znajdujq sie na dole.
Przez otwér wlewowy wsypuje sie okruchy porowatej por-
celany zapewniajgce spokojng destylacje czterochlorku
wegla. Do jednego ze zbiornikéw pomocniczych wlewa
si¢ czterochlorek wegla cz.d.a., w takiej ilosci by zbior-
nik byl wypetniony maksimum w 2/3 jego objetosci.
Otwér wlewowy zbiornika zamyka sie szczelnie i apa-
rat podigcza przewodem bocznym do przewodu proiz-
niowego. Otwarcie kranu na przewodzie bocznym po-
woduje wypompowanie powietrza z aparatu, co z kolei
wywoluje wrzenie czterochlorku wegla, Kolbke z cztero-
chlorkiem wklada sie do naczynia Dewara z kgpiely
zamrazajqcq aby zapobiec wypompowywaniu czterochlor
ku wegla i spowodowaé jego skrzepniecie.'

Jako kgpiel zamrazajgcq mozna stosowaé na przyklad
ciekly azot lub mieszaning stalego CO, z aceto-
nem. Po skrzepnieciu czterochlorku wegla wypompowuje
sie z przyrzqdu gazy do osiqgnigcia cisnienia w zalez-
nosci od stosowanej kqpieli rzedu 1.10* mm Hg dla
azotu, lub 1.10"" mm Hg dla CO, w acetonie. Nastep-
nie zamyka sie kran na przewodzi_e bocznym przyrzqdu,
a naczynie Dewara podstawia sie pod drugi zbiornik
pomocniczy. Zamrozony czterochlorek wegla topi sie
i podgrzewa przez zanurzenie tego zbiornika w wodzie.
Powoduje to destylacje czterochlorku wegla z kolbki do
kolbki i przez to ulega on ostatecznemu odgazowaniu.
Podczas destylacji i w trakcie nastgpujacego po niej
zamrozenia czterochlorku wegla w drugim zbiorniku, ot-
wiera sie okresowo polqczenie z przewodem préiniowym.
W koncu wypompowuje sie ponownie aparature do wy-
maganego cisnienia, poddajgc probki odgazowaniu
w przeciqgu pot godziny.



110 604

5

Nastepnie przy pomocy tréjdroinego kranu na od-
galezieniu przewodu prézniowego napowietrza .sie od-
cinek przewodu bocznego i odlqcza sie przyrzqd od
przewodu préiniowego. Zamrozony czterochlorek wegla
topi sie przez zanurzenie zbiornika w cieplej wodzie,
a po stopieniu zaleca sie termostatowanie kolbki przez
pot godziny w wymaganej temperaturze. Po 'termosta-
towaniu przyrzqd obraca sie o 180°, wskutek czego
czterochlorek wegla przelewa si¢ ze zbiornika pomoc-
niczego do zbiornika podstawowego. Z kolei przez kran
na bocznym przewodzie powoli wypelnia sie przyrzqd
powietrzem, az do osiqggniecia w nim cisnienia atmo-
sferycznego. Powoduje to calkowite wypelnienie pik-
nometréw czterochlorkiem wegla. Wtedy nalezy odczytac¢
temperature na termometrze umieszczonym wewnqtrz
przyrzadu, a przyrzqd wraz z napelnionymi piknomet-
rami pozostawia na pewien czas w celu lepszego wnik-
niecia czterochlorku wegla do poréw badanej substan-
cji. Nadmiar czterochlorku wegla wylewa sie z przy-
rzqdu przez otwarcie otworu wlewowego.

Piknometry odlqcza sie, od przyrzqdu, szybko odpro-
wadza poziom czterochlorku wegla do szczytu kapilary
lub wytrawionej na zatyczce kreski miarowej, zakrywa
kapturkami i wazy. W identyczny sposéb kalibruje sie
piknometry uiywane do pomiaréw. Gestos¢ rzeczywistq
ciata stalego oblicza sie ze wzoru:

A —
-gdzie:

drz — 0znacza rzeczywistq gestos¢ ciala stalego,
:m; — oznacza odwazke ciala stalego,

V —jest objetosciq pustego piknometru zmierzonq

przy uzyciu czterochlorku wegla,

my —oznacza mase czterochlorku wegla w piknomet-

rze,

fy — stanowi wspélczynnik do przeliczenia masy cieczy

piknometrycznej na objetos¢ w temperaturze t°C,
ktéry oblicza sie z jej gestosci z uwzglednieniem
‘poprawek na wazenie w proini.

Na przyklad dla czterochlorku wegla wartosé wspét-

«czynnika w zaleznosci od temperatury wynosi:

temperatura °C ¥t
15 0,62401
20 0,62778

25 . 0,63158
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Skonstruowanq aparature zastosowano do pomiaréw
rzeczywistej gestosci cial stalych. Precyzje i doktadnosé

'metody sprawdzono na podstawie wynikéw oznaczen

gestosci szpatu islandzkiego. Srednia wartosé gestosci
obliczona z 20 pomiaréw wyniosta 2,706 g/cm? a od-
chylenie standardowe 0,010. Poréwnujqc znalezionq war-
tos¢ z wartosciq rzeczywistej gestoici szpatu islandzkie-
go wynoszqcq wedtug PN-57/N-02351 2,7103 g/cm3, uzy-
skano sredni blgd bezwzgledny — 0,004, a odzysk pro-
centowy mierzonej wartosci 99,8%. Naleiy wiec uznaé,
ze precyzja i dokladnos¢ pomiaréw gestosci rzeczywistej
sq wysokie.

Zastrzezenia patentowe

1. Przyrzqd do oznaczania gestosci rzeczywistej cial

‘stalych szczegélnie sorbentéw i katalizatoréow metodq

piknometrycznqg przez pomiar ich objetosci w cieczach
organicznych wnikajqcych do poréw badanych prébek,
sktadajqcy siq ze zbiornika podstawowego zaopatrzo-
nego w gérnej czesci w otwér wlewowy, znamienny tym,
ze zbiomnik podstowowy (1) posiada postaé przewodu
rurowego, zakorficzonego w dolnej czesci zweieniem
fqczqcym za posrednictwem przewodéw (2) zbiornik pod-
stowowy (1) ze zbiornikami pomocniczymi (3) natomiast
w gomnej czesci posiada na swoim obwodzie kapilarne
koncowki (7) do podiqczenia piknometréw oraz zaopat-
rzony jest w. przewéd boczny (4) do polqczenia ze
irédlem préini.

2. Przyrzqd wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze zbior-
nik podstawowy (1) w swej czesci srodkowej posiada
przewezenie (6).

3. Przyrzqd wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ie prze-
wéd boczny (4) zbiornika podstawowego (1) zakorczo-
ny jest kranem jednodroinym (5).

4. Przyrzqd wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze po-
siada 2-8, korzystnie 3-5 kapilarnych koncéwek (7).

5. Przyrzqd wedlug zastrz. 1, znamienny tym, e sto-
sowane piknometry posiadajq plaszcze izolacyjne i ka-
pilarne szczelne zamkniecia oraz kapturki.

6. Przyrzgd wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ize na
przewodzie (2), lqczqcym zbiornik pomocniczy (3) ze
zbiornikiem podstawowym (1) wbudowany jest dodat-
kowy przewéd lejkowy (11), zakoriczony otwartym roz-
szerzeniem, wbudowanym pod dolnym zwezeniem zbior-
nika podstawowego (1).
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