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Pristroj na volumometrické stanovenie hustoty praskovych materiilov

Z. PANEK, E. KANCLIR

Ustav anorganickej chémie Slovenskej akadémie vied, Bratislava

Opisuje sa pristroj na stanovenie hustoty prédskovych materidlov o velkosti
dastic mensej nez 60 um na volumometrickom principe. Cinnost pristroja sa
overila na viacerych praskovych ldtkach.

Pri niektorych praskovych surovinach, najmai silikdtovych medziproduktoch
i vyrobkoch sa hustota velmi dasto uvaddza ako poziadavka kvality a jej
stanoveniu sa venuje velka pozornost. Stanovenie hustoty pyknometrickou
metddou je pri rade vyrobkov normované. Pyknometrické stanovenie hustoty
praskovych materidlov ¢astic mensich nez 60 pm a najmé mensich nez 5 ym
sposobuje znaéné tazikosti, pretoze vo zvolenom prostredi dochddza k sedi-
mentacii ¢astic velmi pomaly. Za tymto tcelom sa na stanovenie hustoty
zvolila volumometrickd metéda a zostrojil sa pristroj na stanovenie hustoty

praskovych materialov.

Experimentalna ¢ast

Opts pristroja

Pristroj (obr. 1) sa skladé z troch Casti.
Cast A je zloZend z nddobky I s ryskou,
ktoré vyznacuje objem maximéalneho
néavazku, so zdbrusom 2 a s vypustacim
kohutom 3. Zibrus 2 vyustuje kapildrou
ukonéenou dvojcestnym kohtutom £, kto-
ry slizi na evakudciu a zavzdusnenie
celého pristroja. Cast B zahrnuje dvoj-
cestny kohut 5, mikrobyretu 6 s dielko-
vanim po 0,01 cm a zésobnikom zakon-
éenym kapildrnou trubicou s ryskou 7.
Cast C sa skladd z prepustacieho kohtta
8 a trubice so zdsobnikom kvapaliny 9.

Funkcia pristroja

Pri stanoveni hustoty sa pred vlast-
nym meranim zisti tzv. nulovéd hodnota
pristroja. a to tymto spésobom:
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Kvapalinu zo zdsobnika 9 éasti C prepustime prepastacim kohdtorh 8 do zasobnika 7
dasti B az do kapildrnej trubice po rysku. Priestor dvojcestného kohuta 5 dasti 4 evakuu-
jeme rotaénou olejovou vyvevou cez kohit 4 na hodnotu 3 1072 torr. Uzatvorenim
kohuta 4 a otvorenim kohiita § zaplnime nidobku I ¢asti 4 po rysku. Po dosiahnuti
rysky zavzdusnime dvojeestnym kohiitom 4 priestor v niadobke I a prepustime zvySok
kvapaliny z nddobky 7. Od3itanim hodnoty na mikrobyrete 6 stanovime tzv. nulovu
hodnotu, ktoré zniazornuje rozdiel objemu kvapaliny medzi dastou 4 a B.

Vlastné meranie sa robi tak, Ze do nidobky I navédzime na analytickych vahach
uréité mnozstvo praskového materialu, pri uzatvorenom kohite § evakuujeme na Ziadané
vékuum priestor v ¢asti 4 a dalsi postup je zhodny so stanovenim tzv. nulovej hodnoty.
Na mikrobyrate s presnostou 0,005 cm odzitame rozdiel, ktory vyjadruje objem, ktory
zaujala skaSand vzorka.

Obr. 2 schematicky zndzornuje cely postup.

Obr. 2.

Cinnost pristroja sa overila na celom rade praskovych latok (SiO,, SiC, B,C;, Fe, O,
Cr,0;, Al,O;, Sn0,) a jeho presnost sa porovnala s hodnotami ziskanymi pyknometrickym
stanovenim hustoty brazilskeho kremena o velkosti ¢astic mensich nez 60 um (y = 2,65
g/em? [1]). Ako kvapalina sa upotrebil etylalkohol, ktory sa pouziva pri pyknometrickom
stanoveni ldtok schopnych hydratécie.

Diskusia a chyby merania

Uskutoénilo sa desat merani pri teplotich v rozsahu 20—25 °C a ziskané
hodnoty sa prepoéitavali na teplotu 20 °C.

Vypodétom vyberového rozptylu s [2] sa zistilo, Ze s = 0,0088.

Kedze sa tato hodnota pozaduje len v niektorych pripadoch, stanovil sa
Studentovym testom [2] postadujiici podet merani pre urditii zvoleni hranicu
rozptylu, konkrétne v naSom pripade 4 0,025. Podla rovnice pre podet
nevyhnutnych merani [2] sa zistilo, Zze pre Ziadani presnost postaduji dve
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merania. Uvedeny pristroj a postup na stanovenie hustoty ma v porovnani
s pyknometrickym stanovenim tieto prednosti:

Za hranicu vyhodnosti povaZzujeme rozptyl + 0,01, pri ktorom je potrebné
urobit osem merani. Tychto osem merani mozno urobit v ovela kratSom case
neZ paralelné merania pyknometrické. Pri pouziti tohto pristroja za dodrzia-
vania konStantnych podmienok kompenzujeme chyby vzniknuté odparenim
do vékua a presnost vysledku v zavislosti od rychlosti vytoku kvapaliny
z dasti B do 4 moéZeme takisto eliminovat. Chyby pri tomto stanoveni sa
dopustame pri nedodrzani konstdntnej teploty pristroja. Ked vSak uvazime,
Zze jedno meranie (stanovenie nulovej hodnoty a vlastné meranie) netrva
dlh8ie nez 15 minut a Ze roztaznost kremena mozno vzhladom na roztaznost
alkoholu zanedbat, nedopistame sa v danom intervale ani prili§ velkej chyby.
Je v8ak nevyhnutné pamétat na to, Ze pri zapliiovani rovnako ako pri rychlom
zavzdusnovani ¢asti 4 dochadza k vyraznému ochladeniu a tym aj k objemo-
vym zmenam, ¢im sa mézeme dopustat neziaducich chyb. Pristroj, ako z uve-
deného vidiet, spliia vietky podmienky pre rychle stanovenie hustoty prasko-
vych materialov s dostatoénou i Ziaddcou presnostou.

NPUBOP OJiA BOJIOMETPIIYECKOI'O ONPEIOEJEHUA IMJIOTHOCTIL
IIOPOINIKOOBPA3HBIX MATEPHAJIOB

3. ITamer, 9. Kamnnupx

HactuTyT BEeoprannyueckoit xumun CroBankoil akajgemuu Hayk, Bpatucnasa

Bt onucan npu6op j71st BOJIIOMETPH YCCKOTO ONPEiesIeH) s IIIOTHOCTA IOPOILKO0OpasHhiX
MATCDHAJIOB ¢ pasMepaMu vYacTAl MeHbme 60um, 6niia onucana ero (yHKIMs, ero padora
Obula MpoBepeHa Ha psje NOPOmKOOGpa3HLIX MaTepuajoB. B KauecTBe mpumepa npuse:ii
ompeaesienu e yjeNnbHOro Beca Opasuiibekoro kKBapia. Ha ocrose 10 uamepenuii Oniia pacui-
Tana jucnepcus u tectoM CrygeHTa OLIIO ONpEJeNIeHO KOJMYCCTBO M3MCPEHMIi, KOTOpoe
COOTBETCTBYET HaIlepe] 3aJaHHOI TOUHOCTH.

Prelozila T'. Dillingerovd

GERAT FUR DIE VOLUMOMETRISCHE BESTIMMUNG DER DICHTE
PULVERFORMIGER STOFFE

Z. Pének, E. Kanclit

Institut fir anorganische Chemie der Slowakischen Akademie der Wissenschaften,
Bratislava

Es wurde ein Gerit fiir die volumometrische Bestimmung der Dichte pulverférmiger
Stoffe mit geringerer Teilchengrosse als 60 um beschrieben. Die Funktion des Gerites,
das nach dem volumometrischen Prinzip arbeitet, wurde beschrieben und an einer
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Reihe keramischer Stoffe iibarpriift. Als Baispiel wird die Dichtebsstimmung des Quarzes
brasilianischer Provenienz angefithrt. Aus einer Gruppe von 10 Messungen wurde die
Streuung der Ergebnisse ermittelt, und mit Hilfe d3s Studsntschen Tests wurds die einer
bestimmten Genauigkeit entsprechende Anzahl von Messungen festgestellt.

Prelozil M. Liska
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