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StreszczenieW artykule przedstawiono problemagyykonywania badagestasci proszkow
i spiekOw. Scharakteryzowano rodzagsigsci w zaleznosci od obgtosci materiatu biogcego
udziat w jej obliczaniu oraz metody badanigstgsci: piknometryczn, hydrostatyczs oraz
wolumetrycza. W czsci badawczej okidono gzstas¢ proszkéw ApOs; oraz wykonanych
Z nich spiekéw za pomampisanych metod. Przeanalizowano rownityw metody oraz
warunkow pomiaru ggtasci proszkow i ich spiekow na dokladito powtarzalnéc i wiary-
godna¢ otrzymanych wynikow. Dodatkowo wykonano badaniaktadu wielkdci ziarn
proszkow oraz ich morfologii, w celu poréwnaniazgtnanych rezultatow z wynikami bada
gestasci nasypowe;.

Abstract: This article presents the issues of powders’ anters’ density investigation.
There has been characterized the different typederfsities and methods of theirs
determination: pycnometric, hydrostatic and voluioatnes. In the research part, the density
of Al,O3; powders and sinters were designated by the usefoo&énaentioned methods.
The influence of the chosen method and it's pararsebn reliability, repeatability and
credibility of the result was also analysed. Inifdd, morphology and particle size distribution
of Al,Os;powders were assessed in order to relate the oataaiim bulk density results.

Stowa kluczowe:badanie gstasci, materiaty spiekane, piknometr helowy

1. WSTEP

Jednym z podstawowych badpozwalagcych na oceg struktury i wtasnéci proszkéw
metalicznych i ceramicznych oraz materiatéw spigkhns badania gstosci. Analiza ich
wynikéw pozwala na uzyskanie informacji na temaasmdci spiekdw, w tym nygdzy
innymi przewidywanej wytrzymakai czy odpornéci na szoki termiczne. Jednoéme
gestas¢, jako wtasné¢ danego materialu pozwala na ogearzy dobrana wielkd i rodzaj
proszku oraz parametry procesu jego konsolidacgpiekania pozwal na otrzymanie
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materialdbw o zatzonej strukturze, istnigjbowiem obszary zastosoivaarowno materiatow
0 wysokiej porowatéri, jak i 0 g:stasci zblizonej do teoretycznej [3,5,6].

Realizacja badagestosci materiatow spiekanych i proszkow jest utrudniaeawzgédu
na obecn& réznych rodzajéw porowatci w ich strukturze. Jednz najstarszych metod
pomiaru gstasci jest metoda hydrostatyczna. Wykorzystanie jej lihmlania materiatow
porowatych jest jednak utrudnione, gtdwnie ze wdglna problematyczne nasycanie porow
ciecza wykorzystywam w trakcie badania. W zazku z tym podjto proby opracowania
nowych metod ocenyegtasci materiatdw tego typu. Jegliz nich jest metoda wykorzystaja
piknometr helowy, wynaleziony w 1967 r. przez Eddealy.H. Kenga. Technika ta, obecnie
szeroko wykorzystywana, posiada szereglwosci, nieosagalnych w innych procedurach.
Wymaga jednak bada ktérych celem jest opracowanie jednorodnego pmdto z wyko-
nanych pomiaréw dla danego rodzaju materialérdd/ metod pomiaru ¢ggtasci proszkow
znaczn role odgrywaj rowniez badania ich ¢stasci nasypowej, ktorych wyniki pozwalgj
na przewidywanie podatdc proszkow na procesy konsolidacji i spiekaniaoj8kzenie
wynikéw tych bada z wielkaicia i ksztaltem czstek proszkéw utatwia pogljie decyzji
dotyczcej wyboru rodzaju i frakcji proszkuzywanego w danym procesie technologicznym
[7,8,10,11].

2. CHARAKTERYSTYKA RODZAJOW G ESTOSCI

Gestas¢, jako fizyczna whasni@ wszystkich materiatdw, rozumiana w sposob intuigyj
jako masa oljosciowa, wydaje s by¢ wlasndcia, ktOrej wyznaczenie nie przysparza
trudnaici. Okazuje si jednak,ze konieczne jest uwzglnienie obecnii poréw wewmgtrznych
i zewrgtrznych w materiale, wgcen o r&norodnym pochodzeniu oraz faktage probki
jedynie pozornie posiadgjzatazona geometrg (rys. 1). Konieczne jest zatem olenie
réznych rodzajow gstasci, ktore w mniej lub bardziej dokiadny sposob [mziaja
oczekiwam gestasé [11].

Rysunek 1. Wizualizacja &dow, wynikajcych z geometrycznego wyznaczaniactigci
materiatu [11]

Figure 1. Visualization of errors resulting from ayeetrical determination of material’s
density [11]

Wsrdd rozpatrywanychegtasci wymienic mazna:

* Qestas¢ teoretyczn obliczarm na podstawie masy atomowej i struktury krystaltigraej
materiatu [11];

* (QesStas¢ rzeczywisy | rzeczywish gestas¢ czastki, bedaca gestascia ciata stalego,
Z wylaczeniem wptywu wszelkiego rodzaju porow&id20];
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e Qestaé¢ pozorm, uwzgkdniapca zarOwno ohjtos¢ ciata statego, jak i poréw otwartych
I zamknitych w materiale [11,15];

e gestasé szkieletovw i gestas¢ czastki, bgdace gstasciami uwzgkdniapcymi obgtosé ciata
statego i porow zamketiych, z wyhczeniem wptywu porow otwartych na wynik [11,19];

* Qgestas¢ nasypow, bedaca gestdscia luzno zasypanego proszku (uwadhiajpca zatem
objetos¢ ciata statego, wszelkich rodzajow porowaiooraz przestrzeni poruzy luzno
zasypanymi cgstkami) [13,17];

e gestas¢ nasypow z usadem, oznacaap stosunek masy proszku do najmniejszegtobei,

jaka maze zapé ten proszek w wyniku jego wstsania [18];

gestas¢ geometryczg, uwzgkdniapca objetos¢ materiatu wraz z porami otwartymi

I zamknitymi — przy zal@geniu,ze obgtos¢ ta wyznaczana jest z wymiarow liniowych [12].

Przy opisie metody ocenysgfasci materiatdbw proszkowych i spiekanych konieczret je

wskazanie, jaki rodzajegtdsci jest wyznaczany — wiedza ta jest nigditie do zinterpretowania

wynikow pomiaréw.

3. METODY WYZNACZANIA G ESTOSCI PROSZKOW | MATERIALOW
SPIEKANYCH

W zaleznosci od rodzaju gstosci, gestas¢ proszkow i materialdw spiekanych ama
mierzy¢ m. in. nastpujacymi metodami:
e za pomog piknometru gazowego ¢gtas¢ czastki lub g:stas¢ szkieletowa);
e metod, hydrostatycza (Archimedesa) (gstas¢ pozorna lub szkieletowa);
» z wykorzystaniem lejka Halla lub wolumetru Scotjastas¢ nasypowa proszkéw).

3.1. Metoda piknometru gazowego

Metoda badaniaggtasci za pomoa piknometru gazowego jest jednym z nieniszgzh
sposobdéw jej oznaczania. Piknometr pozwala na st obgtosci probek z diag
doktadndcia, a metoda ta zostata wynaleziona w celucksgenia dokladniei badania
gestaéci za pomog klasycznej metody hydrostatycznej [10].

Gestascia badam w piknometrze gazowym jesksgias¢ szkieletowa lub — w przypadku
materiatdbw proszkowych —gtas¢ czastki. Wynika to z faktuze gaz penetruje otwarte pory
badanego materiatu, a jednogizie nie jest przez niego absorbowany, wazku z czym nie
ma maliwosci dostania & do zamknitych, wewrtrznych porow. Gazami stosowanymi
w metodzie piknometrycznep sel, azot, wodor lub powietrze. W pierwszych pikratrach
stosowano powietrze jako alternatywdla wody wykorzystywanej w piknometrach
cieczowych. Badania egtasci wykonywane za pomacpiknometru gazowego posiadaj
szereg zalet. Przede wszystkim, wyeliminowany jegteoblem reagowania probek z wod
wystepujaca jako medium w metodzie hydrostatycznej. Coco®j, rozwhzana zostaje
kwestia powietrza uwkionego w otwartych porach prébek lub pedzy czstkami
badanego proszku: gzteczki cieczy zywane w piknometrii cieczowej i metodzie hydro-
statycznej nie zawszea svystarczagco mate, by wypehdi wigkszas¢ kapilar [2,7,9-11].

Obecnie w badaniachegtasci piknometrem gazowym stosuje: $iel lub azot, przy czym
najczsciej wykorzystywany jest hel. Powodami szerokiegstasowania tego gazu w pikno-
metrii &1 jego obogtnos¢ chemiczna oraz nibwie mata wielké¢ atoméw (liczba atomowa



4 M. Tomkowicz, G. Matula, B. Tomiczek

helu to 2), co pozwala na wnikanie ich w mikropoegstek proszkow i materiatdw spiekanych
(wypierapc z nich powietrze, unitiwiaja uzyskiwanie doktadnych wada gestasci szkiele-
towej). Jednoczmie hel jest najmniej aktywnym pierwiastkiem chemnigm, co gwarantuje
brak reaktywnéci z badan problka — mazliwos¢ wystapienia reakcji lub absorbowania gazu
przez probk bytaby powodem zaburaetrzymywanych wynikow [2,7,9].

Dziatanie piknometru oparte jest na zasadzie wygor Archimedesa oraz na prawie
Boyla-Mariotta. Zgodnie z tym prawem @tms¢ danej masy gazu w statej temperaturze jest
odwrotnie proporcjonalna do jegaienia. taczac prawo Boyla-Marriotta z réwnaniem gazu
idealnego i prawem Charlesa, otrzymujeréiwvnanie kacowe piknometru gazowego [10,14]:

Vex
Ve =Vieas™ 5 : (1)
H_q

P2

gdzie:

Vs' — objtosé prébki badanej w temperaturze T;

Vmeas— Obgto$¢ pustego pojemnika pomiarowego;

Vexp— Obktos¢ pojemnika w trakcie rozpzania;

p1— cisnienie w piknometrze zawieeglym probk badam przed rozpgzaniem;
p2 — cknienie w piknometrze zawieeglym probk badam po rozpezeniu.

Istniep dwa rodzaje piknometrow: piknometry statej lub enmiej obgtosci. Piknometr
statej obgtosci jest nazywany réwnie piknometrem ekspansji gazowej. Podstawowe
urzadzenie tego typu sktadaest dwdch komor (rys. 2). Pierwsza z nich (3), zwkomomn
prébki lub pojemnikiem pomiarowym, jest otwierana aglu wprowadzenia probki (7).
Druga, nazywana pojemnikiem rozpania (5), posiada ustalopr znam z procesu kalibraciji
objetos¢ wewretrzna, tj. objtos¢ referencyja. Urzadzenie sktada eirowniez z zaworu
taczacego komory (4) oraz zaworéw pozwalajch na wilot (1) i wylot (6) gazu. Ponadto
wyposaone jest rownigw czujnik cknienia (2) podiczony do komory pierwszej [10,14].

1 4 heooA N oA
— — 7 5 — = B

Rysunek 2. Schemat ideowy piknometru dwukomorowego
Figure 2. Schematic diagram of bicapsular pycnomete

Materiaty, ktérych gstaé¢ moze by badana za pomae@iknometru gazowego to oprocz
materiatow litych: proszki, materialy porowate, evéty biologiczne. W literaturze [10]
mozna spotkéa sig z badaniami realizowanymi na takznych materiatach jak ziarna zh6
wetna, kompost, asteroidy, gleby wulkaniczne, pe&szlulozowy czy koks naftowy. Badane
prébki, w zalenosci od wywanego piknometru magposiadé objetos¢ od dziesitnych
czesci et do ponad 2000 cfnMetoda ta jest uznawana obecnie za ilindajaca najlepsze
przyblizenie gstasci teoretycznej, obliczanej na podstawie masy ateepoi struktury
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krystalicznej probki. Zaletami tej metody: snajwicksza maliwa obecnie do uzyskania
dodwiadczalnego doktadsé wskaza, tatwas¢ stosowania oraz mbwosé petnej automa-
tyzacji pomiaréw. W miar zastosowania optymalnych warunkéw, ainwa do osagniccia
doktadnd¢ siega 0,02%, w poréwnaniu dagfcsci teoretycznych wyznaczanych za pomoc
obliczen i technik dyfrakcyjnych. Wyniki badamog by¢ jednak wraliwe na warunki
pomiaru, a w szczegOléa na [2]:

» stopier wypetnienia komory probki;

* ilo$¢ ptukan komory przed pomiarem;

* 0bjctos¢ stosowanego pojemnika pomiarowego.

3.2. Metoda hydrostatyczna

Metoda hydrostatycznpomiaru gstosci opiera s¢ na prawie Archimedesa. Qbpsc
materialu wyznaczana jest przez poréwnanie jegoynvaspowietrzu z mag materiatu
zanurzonego w cieczy o znanestxci (najczsciej wody destylowan). Objtos¢ materiatu
jest rowna ranicy w uzyskanych masach podzielonej przez@c cieczy [7].

W przypadku prébek porowatych konieczne jest d&ree czy obtos¢ porow powinna
by¢ zawarta, czy wykluczona z kcowego wyniku. W przypadku gdy abps¢ porow ma by
wiaczona do wyniku (wyznaczaniesjaici pozornej), materiat powinien bypowierzchniowo
odizolowany poprzez naniesienie pokrycia, unigiimgajacego penetraejporow przez ciecz.
Nalezy jednak w tym wypadku pagte¢ o mazliwosci penetracji porow otwartych materiatu
przez substangjpokrywapca, co mae wpltymé na zaktocenie wynikdw pomiaru. Ten sam
zabieg musi zostazastosowany w przypadku, gdy meodog¢ do reakcji pomigdzy badanym
materiatem a cieaz W takim wypadku kacowa gestaé¢ pozorm wyznacza si z zalenosci
[1,11]:

P, = S [p, 2)
m —m,

gdzie:

Pa — GeStas¢ pozorna prébki;

m; — masa suchej probki,;

m, — pozorna masa probki wanej w cieczy;,

P — geStas¢ cieczy stosowanej w badaniu.

J&li objetos¢ porow zewwtrznych powinna b§ wykluczona z wyniku, a wC w przy-
padku préb wyznaczaniacgfosci szkieletowej, ciecz musi penetrovgory wypierajc
obecne w nich powietrze. Aby bylo to ative, stosuje s rozne metody przygotowawcze,
w tym pr&niowe nasycanie i gotowanie. Naygednak pamita¢ o poprzedzeniu tych dziadta
zwazeniem materiatu, poddanego wgaej suszeniu zgodnie z odpowiednimi zaleceniami
[11,16]. Po wykonaniu bada otrzymane wartei mazna wykorzystd w celu obliczenia
gestaéci pozornej (rdwnanie 3),egtasci szkieletowej (rownanie 4) lub porowatd otwartej
(réwnanie 5) [12]:

pa:L[pl (3)
m, —m,
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p,=— 2 _[p (4)
m —m,

7T, = M~M 400 (5)
m, —m,

gdzie:

ps — gesStas¢ szkieletowa probki;

Tp, — procent porowatei otwartej w probce;

m,—masa pozorna probki nasyconej ciecwazonej w cieczy;
m3— masa probki nasyconej ci@gomazonej w powietrzu.

Wyznaczanie ¢ptasci materiatdbw proszkowych za pompoznormalizowanej metody
hydrostatycznej jest niemliwe ze wzgédu na rozwizania konstrukcyjne uchwytéw na
probki, ktére uniemaiwiaja umieszczenie w nich materiatow proszkowych. Baglapiekow i
innych materiatbw potencjalnie porowatych za posowtody Archimedesa jest natomiast
obarczone diym bldem. Niektérzy z autoréw [4] twierdzwrecz, ze metoda ta nie jest
odpowiednia dla badaniagiasci probek porowatych czy prébek o niewielkich wynaigh,
chyba ze oczekiwana gptas¢ jest jedynie gstdscia pozorra. Niepewndci uzyskiwanych
wartasci wynikaja z [1,12]:

» dyskusyjnej absorbcji cieczy do wszystkich poréwantych prébek i trudni@i w nasycaniu
materiatéw wod;

* mozliwosci wyptywania cieczy z porow materialu podczas pogzenia go poradzy
poszczegOlnymi etapami pomiaréw;

» niedokladnéci sposobu usuwania cieczy z powierzchni materiatéwasyconych;

» adhezji gcherzy powietrza do powierzchni materiatu zanurgong cieczy;

* wplywu zastosowania pokrycia niewielkich probekwyanaczan objetosé.

3.3. Wyznaczanie gstosci nasypowej proszkow

Gestas¢ nasypowa proszkéw me by wyznaczana przyayciu lejka Halla (rys. 3a) lub
wolumetru Scotta (rys. 3b). Piervasmetod stosuje i, gdy proszek jest w stanie samoistnie
przesypa sig pod wilasnym ceizarem przez otwor lejka @rednicy 2,5 mm — badanie
wykonuje s¢ przesypuic proszek do naczynia umieszczonego 0siowo podvai@mowanym
lejkiem. Proszek powinien Bywczeniej przygotowany poprzez suszenie w temperaturze
ok. 110°C, a wynik otrzymujegpo podstawieniu masy proszku znajh@go s¢ w nhaczyniu
do zalenosci [7,17]:
m

Pras = —= (6)
Vi

gdzie:

Pnas— GRStSC nasypowa;

Mps — Masa proszku swobodnie zasypanego do naczynia,

Vi — Obgtos¢ naczynia, do ktérego zasypano proszek.

Proszki, ktdrych zbadanie nie jest #tiwe przy wyciu lejka Halla, mog by¢ badane za
pomoa wolumetru Scotta, w ktorym okdlena ilos¢ proszku przesypywana jest przez ukfad
skasnych plytek. Mas proszku okréla sk po wyrOwnaniu poziomu proszku z garn
krawedzia stosowanego naczynia [8].
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Rysunek 3. Schemat ideowy wolumetrow: a) Hall&&)tta
Figure 3. Schematic diagram of volumeters: a) Halb) Scott’s

Gestas¢ nasypowa proszku zale przede wszystkim od ksztattu twacych go castek,
przy czym najwksz wartas¢ uzyskup proszki o czstkach sferoidalnych; im bardziej niere-
gularny jest ksztatt egtek proszku, tym ma on mniejsgestas¢ nasypow. W szczegolngi
proszki porowate, o @stkach wykazujcych bardzo rozwirta powierzchng map niskie
wartasci gestasci nasypowej. @stas¢ nasypowa proszku me zaleeé rowniez od wielkaci
czastek wchodzacych w jego skiad [8]. Jest to jednak kwestia dgskua, gdy inni autorzy
[4] twierdza, ze bezpérednia zalenos¢ miedzy rozmiarem castek proszku a jegoegtascia
nasypow nie istnieje, a warte ta zaley od rozktadu wielkéci czastek w obgtosci proszku.

4. METODYKA | MATERIAL DO BADA N

Do realizacji bada gestasci wykorzystano pi¢c proszkow A}Os; (w stanie dostarczenia)
0 zr@nicowanym ksztalcie i wiellks@i czastek. Proszki te spiekano, po czym wykonano
pomiary gstasci. Kazdy z proszkéw wsypywano do matrycymr@dnicy 11 mm i poddawano
prasowaniu jednoosiowemu podsraeniem 200 MPa. Naginie wypraski umieszczano
w piecu nagrzewanym z szybdomm 5°C/min przez 5 godzin do temperatury 1450°C,
wygrzewano przez 2 godziny po czym studzono z piepezez 5 godzin. Probki spiekano
w atmosferze powietrza.

W celu okrélenia witasnéci technologicznych badanych proszkéw, azealpowhzania
wynikéw z wielkacia i ksztattem ich cgstek, wykonano badaniacgiosci nasypowej,
wykorzystupc do tego celu lejek Halla érednicy otworu 2,5 mm. Do oceny morfologii
proszkow zastosowano wysokorozdzielczy mikroskaktebnowy skaningowy SUPRA 35,
wykorzystupc detekag elektronow wtornych przy naggiu przyspieszagpym 15 kV. Rozkiad
wielkosci czastek poszczegdllnych proszkéw wyznaczono metdyfrakcji laserowej za
pomoa analizatora ANALYSETTE 22 MicroTec Plus. Badaniastgsci szkieletowej
proszkow zrealizowano przyzyciu zautomatyzowanego piknometru gazowego AccuPyc
1340 firmy Micromeritics. Dla poszczegolnych prodekzastosowano odpowiednio niewielki
(ok. 1/3) i wysoki (ponad 2/3) stogievypetnienia komory prébki oraz zndicowary ilos¢
ptukan komory probki, odpowiednio: 5, 10 i 20 razy.

Seria bada obejmowata 5 pomiaréw realizowanych przy nominaingisnieniu wyno-
szacym ok. 134,4 MPa. Kalorazowo przed wykonaniem bagaurzdzenie poddawano
kalibracji przy wyciu standardéw kalibracyjnych. Badania realizowgmoy nastpujacych
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warunkach: stosowany gaz: hel, liczba ptukamory przed badaniem: 10, etgs¢ komory
prébki: 1,0 cm.

Gestas¢ spiekdw badano metgdhydrostatycza, a badania wykonano zgodnie z naifi2].
Oznaczono trzy masy:

* m;— masa prébek na sucho, poddanych dreg suszeniu w temperaturze 110°C;
* My — pozorna masa probek #omych w cieczy, kt@rzostalty wczéniej nasycone;
* m3— masa prébek nasyconychasaych na powietrzu.

Masy te oznaczono przyyciu wagi laboratoryjnej, wypogsanej w specjalne przystawki
do badania gstasci. Probki nasycano z wykorzystaniem agzenia umeliwiajacego wytwo-
rzenie poddinienia i zalanie probek. Jako wypiegagiecz zastosowano chiogdrwode
destylowan, ktorej temperatura byta kontrolowana. Pa:@au w cieczy, woel z powierzchni
prébek usuwano za pompchtonnej tkaniny.

5. WYNIKI BADA N

Wyniki oznaczania gstasci nasypowej oraz mediany rozktadu wielkioczastek proszkow
zawarto zestawiono w tablicy 1. Badanie wykazadoproszki tego samego materiatu posiadaj
odmienn, gestas¢ nasypows — rznica pomedzy najmniejsz a najwekszy wartdscia sredni
wynosi 1,12 g/crh Wynik taki s$wiadczy o znacznych rozhieosciach we wiasnéiach
technologicznych badanych proszkéw i potwierdzasklad chemiczny nie stanowi wystar-
czapcej informacji na temat charakterystyki proszkuzopsazewidywania jego zachowania
w trakcie proceséw metalurgii proszkéw. Porowaeujvyniki analizy rozkiadu wielksi
czastek badanych proszkow z wynikami icgstpici nasypowej mana stwierdz, ze wraz ze
zmniejszajca sic wielkoscia czastek, maleje ¢gtas¢ nasypowa. Wyjtkiem tu jest wynik dla
proszku oznaczonego jako IV, ktoregestp¢é nasypowa jest mniejsza od proszku V o naj-
mniejszych cgstkach. @stas¢ nasypowa proszku IV jest jednak mniejsza agbt@ci
proszkow oznaczonych jako |, Il'i lll, ktérychastki 4 znacznie wiksze.

Tablica 1. Wyniki bad& gestasci nasypowej i wielkéci czastek proszkow AlO3
Table 1. Results of bulk density and particle dig&ibution investigation of AD3; powders

Oznaczenie proszku Mediana, um es@¢ nasypowa, g/cth
I 841, 41 1,82
Il 248,03 1,76
11 74,12 1,37
\Y 8,29 0,70
V 0,58 1,04

Morfologie badanych proszkow przedstawiono na rysunku 4si&z proszkéw 1 i 1l
posiadag mato rozwingta powierzchng i wieloscienne ksztatty. Ggstki proszku 11l skupione
sa w kulistych aglomeratach ztonych z ptatkowych cestek. W skiad proszkow IV i V
wchodz czastki 0 zr@nicowanych ksztattach: nieregularnym, wigi@nnym, globularnym,
jak i ich pohczenia i aglomeraty. Powierzchnia tychygiek jest znacznie bardziej rozwdta
niz w przypadku proszkow I i 1. Obserwacje te pozwals potwierdzenieze nieregularny
ksztalt castek proszku wptywa na zmniejszowartas¢ gestasci nasypowej proszku tego
samego materiatu. Proszki o ksztatcie globularnyinwielgsciennym, charakteryzagym sk
niewielkim stopniem rozwircia powierzchni, tj. proszki | i 1l, wykazaijnajwicksza gestas¢
nasypow, rzedu ok. 1,8 g/cth Proszek o ksztalcie nieregularnym (IV), w ktéresjdad
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wchodz czastki o rozwingtej powierzchni, zréinicowanym ksztatcie i wiellkiei, wykazat
najmniejsz gestas¢ nasypow, wynosaca 0,7 g/lcni. Proszki o castkach wieléciennych,
globularnych i ptatkowych zgrupowane w aglomeratagikazup wartcgsci posrednie,
odpowiednio dla proszku IlI: 1,37 g/érdla V: 1,04 g/cril

a)

" oS Vet : i o 47 T o (]
200 EHT = 15,00 kv Signal A = SE2 |

EHT = 15.00 kv Signal A = SE2
— WD= 18 mm Mag= 100X

WD = 17 mm Mag= 100X

el s
EHT = 15.00 k¥ Signal A = SE2
WD = 18mm Mag= 100KX

EHT = 15.00 k¥ Signal A = SE2
WD = 17 mm Mag= 500KX

1pm EHT = 15.00 kv Signal A = SE2 | 1pm EHT = 15.00 kv Signal A = SE2
WD= 18mm Mag= 10.00K X | F—— wo= 17mm Mag = 50.00 K X

Rysunek 4. Morfologia proszkéw #Ds: a) proszek I, pow. 100x; b) proszek I, pow. 100x
C) proszek Ill, pow. 1000x, d) proszek Ill, pow.0BX; e) proszek IV, pow. 10000x,
f) proszek V, pow. 50000x

Figure 4. Morphology of ADs; powders: a) powder I, 100x; b) powder Il, 100x;pwder
[1l, 1000x, d) powder Ill, 5000x; e) powder IV, WX, f) powder V, 50000x
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Wyniki bada gestasci proszkow metogl piknometrycza przedstawiono na rysunkach 51 6.
Wartcici otrzymane przy niewielkim stopniu wypetnianiankory probki kadorazowo byty
wyzsze nk wyniki otrzymane przy wypetieniu sugerowanym veraturze [2]. Potwierdza
to przypuszczenieze przy niewielkiej iléci badanego materialtu w stosunku do wiétko
komory, otrzymane wyniki magby¢ przeszacowane. Jednogzie, rozrzut otrzymanych
wynikéw w przypadku stosowania niewielkiego wypetia komory byt kadorazowo wkszy,
niz w przypadku wypetniania komory w gZgm stopniu. Wskazuje to na znagamepewndc,

a tym samym — mniejgzdoktadné¢ wynikdéw. Rownie odchylenie standardowe jestsie
w przypadku dobrego wypetnienia komory prébkisatadczy o stabilngci wynikow.
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Rysunek 5. Wyniki badagestasci proszkéw A}O3 za pomog piknometru w zakenosci od
stopnia wypetnienia pojemnika na prgbk

Figure 5. Results of density investigation obBl powders depending on the sample
chamber’s filling ratio
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Rysunek 6. Wyniki badagestasci proszkow A}O3; za pomoe piknometru w zalenosci od
liczby ptukax przed badaniem

Figure 6. Results of density investigation afAls depending on the number of purges before
the research
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Wartasci otrzymane przy 5 pilukaniach #dorazowo wykazywaly wkszy rozrzut
wartasci od otrzymanych przy stosowaniu 10 ptak&odobnie wartai przy 10 ptukaniach
w kazdym przypadku posiadaly wksz rozpktos¢ niz przy zastosowaniu 20 pluka
Analogicznie przedstawia ¢siodchylenie standardowe, co wskazuje na hajmniejsz
niepewnd¢ i — tym samym — najwksz doktadnd¢ wynikow uzyskanych po 20 ptukaniach
wstepnych. Wynika to najprawdopodobniej z catkowitegayszczenia probek z zanieczysz-
czen i lepszego usugncia gazu oraz wilgoci spordzy castek proszkow, na co wskazuje
rowniez charakter wynikow ¢stasci w kolejnych pomiarach przy 5 ptukaniach — materi
w czasie badanadal podlega oczyszczaniu, co skutkujekazymi wartdciami odchylenia
standardowego i zmniejsaaymi Sk wartasciami.

Wyniki bada gestosci spiekdw metogl piknometrycza przedstawiono na rysunku 7.
Srednie wartéci gestaici poszczegdlnych spiekovy gblizone dosrednich wartéci gestaici
proszkow, z ktorych zostaty wykonane. Prawdopodojesé wkc, ze gestaé¢ szkieletowa
tych spiekdw jest zhiona do gstdsci teoretycznej, z niewielkim udziatem poréw
zamknetych. Mazna take przypuszczag ze wszystkie warei moga by¢ nieznacznie
zawyzone, gdy spiek nie wypetniat doktadnie komory prébki.
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Rysunek 7. Wyniki badagestasci spiekow za pomacpiknometru helowego
Figure 7. Results of density investigation glOAkinters by the use of helium pycnometer

Wyniki bada gestasci spiekdw wykonanych z proszkow 283 za pomog metody
hydrostatycznej przedstawiono na rysunku 8, natsimjgorOwnanie wartci gestosci
szkieletowej spiekOw otrzymanej za pormametody piknometrycznej i hydrostatycznej na
rysunku 9.

Spieki proszkow 1 i Il wykazyj znacznie mniejsz gestas¢ szkieletowy oznaczoa przy
zastosowaniu metody hydrostatycznejz nmvyznaczona za pomg@cpiknometru. Jest to
najprawdopodobniej zwkane z relatywnie g wielkoscia czastek proszkow, z ktérych
zostaly wykonane: die czstki spowodowaty obecikoé rozlegtych porow otwartych w formie
rowkow na powierzchni probki, z ktorych wyptywataosla podczas przenoszenia probki
pomigdzy uchwytami. Woda ta rOwniezostata usugrta z pordw w trakcie osuszania spiekdw
chtonm tkanim. Wyniki dla tych dwoch spiekdw mina wic uzna& za niemiarodajne.
W przypadku spiekéw 1lI, IV i V, gstas¢ szkieletowa oznaczona mefolydrostatycza jest
nieznacznie mniejsza od uzyskanej za papmknometru. Mae toswiadczy o tym, ze pory
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tych prébek nie zostaty w petni nasycone ze wdigina rozmiar csteczek wody w stosunku
do wielkdci tych porow. Ogolnie mana stwierdzi, ze dokltadné¢ metody hydrostatycznej jest
znacznie mniejsza himetody piknometrycznej. Korzystanie z metody hgthitycznej ums-
liwia jednak wyznaczenie przybbnych wartdci gestasci pozornej i porowatei materiatow.
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Rysunek 8. Wyniki badagestasci spiekow z proszkow ADs; metody, hydrostatycza
Figure 8. Results of density investigation gfAlsinters by the use of hydrostatic method
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Rysunek 9. Poréwnanie wafth gestasci szkieletowej spiekdw wyznaczonych metod
piknometryczg i hydrostatycza

Figure 9. Comparison of the sinters’ skeletal dgneesults obtained by the use of hydrostatic
and pycnometric method

6. PODSUMOWANIE | WNIOSKI

Na podstawie analizy wynikow zrealizowanych hadavierdzonoze parametry pomiaréw
gestasci wykonywanych z wykorzystaniem piknometru helowegv znaczny sposoéb
wpltywaja na uzyskiwane warfoi. Analiza poréwnawcza i statystyczna wynikow ptnanych
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przy zastosowaniu gdych warunkéw pomiaru wykazatae najbardziej stabilne i doktadne
wyniki mozna uzyské przy zastosowaniu wkszej ni 20 ilosci ptukan przed pomiarem oraz
maksymalnego wypetnienia pojemnika przez badannaht

Poréwnujc wartcgci gestosci spiekdw wyznaczone metpchydrostatycza i piknome-
tryczm stwierdzonoze wyniki otrzymane pierwszz nich & najprawdopodobniej zarone
ze wzgkdu na niepetne nasycenie poréw ciegrzed badaniem oraz wyptywaniem wody
Z poréw otwartych w trakcie badania. W zgku z tym mana uzng, ze metoda hydro-
statyczna powinna I8y stosowana jedynie w celu orientacyjnego wyznaezegstoici
materialdbw spiekanych. Analiza wynikowesicsci nasypowej i morfologii poszczegoélnych
proszkow potwierdzita zal@os¢ pomidzy wart@cia tego rodzaju ¢stasci a stopniem rozwi-
nigcia powierzchni cgstek. Zaobserwowano rowniespadek wart@i gestasci nhasypowej
wraz ze zmniejszaga Sic wielkoscia czastek.

Podsumowujc, mazna stwierdat, ze wyznaczanie gptasci szkieletowej materiatdw poro-
watych powinno b§ wykonywane przy iyciu piknometru helowego, gdynetoda ta zapewnia
wieksz doktadnd¢ niz metoda hydrostatyczna. Stwierdzono rownie popraw stabilngci
pomiarObw mana uzyska przez zastosowanie glkiszej liczby ptuka. Realizacja bada
piknometrycznych powinna przebiggar odpowiednio dobranych warunkach, zaznaczonych
w protokole badania. Ponadto, ¢ki badaniom zrealizowanym przyzyciu lejka Halla,
potwierdzono zwjzek pome¢dzy wart@ciami gestasci nasypowej proszkow a wielkoia
i ksztattem ich castek.
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