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(54) zptsob stanoveni obsahu fyzikdln& vézané vody

Vynélez se tyk4 zpisobu stanoveni obsahu fyzikélné
vézané vody v pevnych materiélech.

Pro stanoveni obsahu vody v materidlech povahy iontové-
kovalentnich, iontov§ch nebo kovalentnich, byly vedle klasické
metody - Ubytku véhy po sufeni vyvinuty v posledni dob& rizné
fyzikélni metody; viznamné jsou zejména ty, kieré jsou zalo-
%eny na sledovéni interaskce z&¥eni & molekulami vodye Osvéddi-
1y se zejména hygrometry pracujici na bézi stanoveni absorpce
neutronii nebo na principu sledovéni intenzity pashi odpovida-
jicich vibracim OH™ skupin v blizké I8 oblastis

7atimco klasické metoda stanoveni dbytku véhy po vysuSe-
ni je sice presnd, ale ziskéni informace o vlhkosti materiéli
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vyfaduje znadného Easu, poskytuji hygrometry opirajici se

o stanoveni fyzikélnich vlastnosti soustavy pevné féze -
voda informaci sice rychle, ale zaiizeni jsou velmi néklad-
né, ne obecnd pouZitelnd a aZ doposud pro provozni udely
naep¥. v chemickych vyrobnéch mélo vhodné.

Jeou znédmy i kapacitni m&File vlhkosti zalozZené na
poznatku, %e jisté koncentrace molekul vody ve zkoumaném
vzorku zplsobuje zmény kapaclty vzorku vyvolané vysokou
permitivitou vody. Zmdna kapacity miZe byt méfena piimo nebo
pfevedena na zménu jiného parametru pomoci n&hoZ se m&Fi ob-
sah vodye. Obecnou charakteristikou metod zaloZenych na sledo-
véni zmény kapacity je omezené pouZitelnost, zv143té pro sta-
noveni vlhkosti v pevnych polykrystaliokidh l4tkéche U létek
s velmi malymi dielektrickymi ztrétami je nutné volit méfici
kmito&ty 20 a% 30 MHz.

Podstatné vyhodndjdim se jevi zplsob stanoveni obsahu
fyzikélné vézané vody v pevnfch materidlech iontov&-kovalent-
nich, iontovjch nebo kovalentnich podle pFfedklédaného vynéle-
zu, jeho% podstata spodivé v tom, Ze se méFi dielektricka ztré-
ta m3rného kondenzétoru se vzorkem v rezonanénim elektrickém
obvodu a to zjiZ¥ovénim amplitudy kmitd mdrného obvodu, p¥i-
gem¥ dielektrick& ztrédta mdrného kondenzdtoru se vzorkem mate-
ridlu je empiricky zévislé na druhu materiédlu a obsahu vody.

Princip zpisobu podle piedklédendho vyndlezu je zaloZen
na mé¥eni dielektrick§ych vlastnosti systému polykrystalicky
materidl - voda. Fyzikélns sorbované molekuly vody na povrchu
polykrystalickych materiédlt jsou poutény slabymi vazbami Ié-
dov& 0,001 a¥ 0,01 eVe Nach521-1i se polykryatalicky materiél
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ve vysokofrekvendénim poli, projevuji se zm&ny koncentrace
sorbované vody vyraznymi zménami hodnot koeficientu jekosti
obvodue Dipoly vody, které jsou s ohledem na povahu vazby
piiulaboratbrni teploté kvasivolné, sleduji zmény polarity
elektrod mérného kondenzdtoru a dochézi ke vzniku dielektri-
ckych zirét.. st mer Foinpebn annevedu Buas weie

 Povaha vazby fyzikélné sorbované molekuly vody zéviei
v8ak do. jisté miry narvlaatnostech“pOVrchu:pplykryStaliCké:‘ .
latky, na distribuce velikosti &éstic a ne jejich povrchue -

Naproti tomu chemisorbované molekuly.vody nebo molekuly -
vestavéné do m¥ifky krystalu, tedy krystalové voda, nevyvo-
lévé dielektrické ziréty, zplisobuje obvykle jen zménu kapa=-
city zkoumaného vzorku. Zmdny dielektrickych:vlastnosti mé-
. Yeného vzorku materiélu v zévislosti naobsahu vlhkosti jsou
u latek ionfoVého,;iontqvéﬁkovalentnihovéakovalentnihoqcharak-
teru znadéné, zejménagv,oblasti,menéixkbncentraceuvody 0 a%
5%'hm0.t°' ; . ) S B I o

 Vzhledem k tomu, %e dielektrické ztraty jsou zplsobo=

vény pohybem dipoll vody:v mérném kondenzétoru a pondvadZ
hmotnost molekul vody je proti hmotnosti elektronu znadné,

je moZno provédét?méfeni~dielektrickﬁch ztrét pPi nizkych
kmitodtech okolo 50 KHze Zplsob podlevvynélezutdéle‘umo%ﬁujeﬂw
okam¥ité zjiS¥ovani vlhkosti materidll, které je zévislé. -
pouze od rychlosti spravného naplnénifmérnéhovkonaenzétorU-’
vzorkem. Metoda je reprodukovatelna a poufité zatizeni lze
realizovat jako pienosnée ‘ ST o S S R

Pri vySetfovani dielektrickych vlastnosti polykrysta-
1ického materidlu, resp. méfeni vlhkosti zplsobem podle to-
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hoto vyndlezu vytvafi zkoumany vzorek dielektrikum vhodn3
konstruovaného kondenzétoru, ktery je soudésti rezonandniho
obvodu, napéjeného generétorem o kmito¥tu obvykle v rozsahu
SO KHz a% 25 MHz, P¥i doladéni na rezonanci se nakmitané na-
pdti m¥F{i voltmetrem o vysoké vetupni impedanci, ktery mé
predem nacejchovanou stupnici na obsah vodye. Cejchovani stup-
nice se provede pomoci vzorku stejného chemického sloZeni,

' jehoZ obsah vody byl stanoven klasickym zplisobem ubytku véhy
po pfedbdZném temperovéni. Vzhledem k tomu, %e vySetiované
chemické latky mohou mit &asto agresivni charakter (v p¥ipa=-
d&, Ze se zkoumé vlhkost ndkierych kyselin, pevnjch létek
zésadité povahy apode), lze povrch mérnych elektrod konden-
zétoru opatfit teflonovou izolaci; tim se oviem kladou vyssi
néroky na konstrukct vstupniho obvodu mé¥iciho v¥stupniho volt-
metrue Voltmetr tvoii trojice operadnich zesilovadl. Prvni
operadni zesilovad je na vstupu opatien dvojici transistord
typu FET, které zajiS¥uji vysokou vstupni impedancis Druhy
stuped je zapojen jake pésmové -zadr¥ nizkych kmitodtl. THetd
operadni zesilovad piisobi jako lineé&rni usmérﬁbvaé, ktery na-
péji méfidlo, MEFici systém je rownd% opatFen-termodlénkem

8 operadnim zesilovadem, kterjm se sleduje p¥imo teplota zkou-
meného vzorku a podle ni¥ se zavdd{ teplotni korekce.

Mérny kondemzAtor mife byt proveden ve forms sondy
sestévajici ze dvou masivnich, rovnob¥#n¥ uloZenych elektrod
pokrytych teflonovou félii, PIi m8Ffeni se sonda vertikélné
ponoti aZ na doraz do materidlu a provede se méfeni hodnoty
koeficientu jakosti obvodu - dielektrickych ztré4t - obsahu
vihkosti. M8rny kondenzétor miZe byti vytvoren i ve tvaru
soustPfednych valcd, ktery umoZXuje rychlé naplnéni, vyprézd-
néni ¥i vy$i¥téni prostoru dielektrikae
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Taek napfiklad p¥i stanoveni obsahu vody v polykrysta=
lickém chloridu amonném bylo v rozmezi vlhkosti O a¥ 1 %
hmoty. obsah vody zplsobem podle vyndlezu stanovovén s chy-
bou men8i neZ 0,05 % hmotne a v rozmezi 1 a% 3 % hmotne by-
la chyba menSi ne% 0;1 % hmotn. Vybérem frekvendni oblasti,
volbou kapacity mérného kondenz&toru a indukce oscilaéniho
obvodu, dale vhodnym provedenim vysoké vstupni impedance mé-
Ficiho voltmetru lze doséhnout vysoké piesnosti stanoveni
obsahu vody a pozorovat i nepatrné zmdny obsahu vody ve vy-
SetTovaném materidlu.

Zpisob podle piedklédanéhe vyndlezu je vhodny pro sta-
novovéni obsahu vlhkosti jednoho druhu materi&lu, ktery vy-
kazuje pFibliZné stejnou velikost povrchu a stejnou distri-
buci 4stic jako je napPiklad kyselina citronové, fosfored-
nan sodny, dusitan sodny, chlorid sodny, chlorid draselny
& jiné pevné polykrystalické halogenidy iontového charakteru.

Priklad

Zpisobu vyndiezu bylo vyuZito napr. pfi stanoveni vody v kera-
mickém granuldtu, PouZité zarfzeni je zndzorn&no v blokovém

schematu, c*r
’ Koncov / mérn / vV fmym//
oscilator p tupeﬂ" 0;,,/ Yoltmetr
u#7' zdmy
2x 15V %V

Zkoumany vzorek granuldtu tvoi{ dielektrikum vhodn& upra-
veného kOndenzétoru, ktery je sou¥édsti resonanénfho obvodu
napédjeného generdtorem vhodného kmitodtu, P¥i dolad®ni na re-
zonanci odedteme na stupnici p#f{mo obsah vody v %, Cejechovénf
stupnice je provedeno pomoef standartnich vzorkd se znémym

obsahem vody.
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- Zpisob stanoveni obsahu fyzikélné& vézené vody v pevnjch
méteridlech iontové-kovalentnich, iontovych a kovalentnich
vyznaleny tim, Ze se méii dielektrické ztréta mérného konden-
zétoru se vzorkem v rezonandnim elektrickém obvodu a to zjif=-
fovanim aplitudy kmitd mdrného obvodu, pri¥emZ dielektrické
gtréta mérného kondenzétoru se vzorkem materidlu- je empiricky
zavisglé na druhu materidlu a obsahu vody.
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