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Edu-Pyc™ 101 Edukacyjny Piknometr Gazowy
(Helowy), Teoria i Praktyka

Jan Malczyk

Piknometr gazowy (helowy) stuzy do pomiarow objgtosci (ggstosci) gtéwnie probek w stanie stalym
(proszkow, gabek (pianek), itp.). Opracowano wiele zautomatyzowanych modeli do zastosowan ogoélnych
lub specjalistycznych, a popularno$é piknometréw rosnie ze wzgledu na to, ze sg one niezbgdnymi
narzedziami do charakteryzacji materiatow. Jednak producenci instrumentéw maja tendencje do tworzenia
»dobrze wykonczonych”, ale drogich modeli, ktore sg dedykowane tylko do konkretnego zadania, z
wigkszym naciskiem na obsluge ,.czarnej skrzynki” za pomoca oprogramowania, niz na zapewnienie
solidnego zrozumienia teorii i dziatania samego instrumentu.

Glownym celem wprowadzenia Edu-Pyc™ 101 (cytowanego w dalszej czesci tekstu bez znaku
markowego) jest skupienie si¢ na edukacyjnych i praktycznych aspektach piknometrii poprzez dostarczenie
prostego sprzgtu umozliwiajacego zdobycie praktycznego do§wiadczenia, a takze osiggni¢cie podstawowe;j
wiedzy na temat tej metody. Zdecydowanie zaleca si¢ zrozumienie teorii, poniewaz to proste zastosowanie
prawa gazu doskonatego pV = nRT jest stosowane w wielu znacznie bardziej ztozonych instrumentach
wolumetrycznych.

Rys. 1. Wersja pogladowa piknometru Edu-Pyc 101

Edu-Pyc 101 jest piknometrem gazowym obstugiwanym r¢cznie, dostarczanym jako kompletne urzadzenie.
Jest to otwarta konstrukcja z minimalnym wyposazeniem potrzebnym do przeprowadzenia eksperymentow
zwigzanych z pomiarami objgtosci (gestosci) probek. Wszystkie komponenty sa tatwo dostgpne dla
uzytkownika, co utatwia nauke i wszelkie modyfikacje.

Rozdzielacz 3-drozny w lewym gérnym rogu przeznaczony jest do podiaczenia gazu, ktorego ci$nienie
wskazuje wskaznik podiaczony do tego rozdzielacza. Typowo instalowana zlgczka (Swagelok®, zlacze
zaciskane, 1/8” NPT) obstuguje rurki o $rednicy zewnetrznej 1/8 cala, ale mozna uzy¢ inne ztaczki jesli sg



bardziej odpowiednie. Z rozdzielacza 3-droznego gaz jest doprowadzany do reduktora ci$nienia, ktory
shuzy do ustawienia wymaganego poziomu ci$nienia dla danego do$wiadczenia. Po wyregulowaniu,
cisnienie wskazuje dodatkowy wskaznik dotaczony do reduktora. Wyjscie z regulatora cisnienia jest
podiaczone do skrajnego lewego zaworu przelaczajacego Wi./Wyl., ktdéry umozliwia zwickszenie ci$nienia
w komorze referencyjnej. Cisnienie ustalone w komorze referencyjnej jest wskazywane przez manometr
cyfrowy (zasilany bateryjnie). Srodkowy zawér przelaczajacy (rozprezanie, Wi/Wyl) taczy komore
referencyjng z komora probki i umozliwia rozprezanie gazu, jesli jest on wiaczony (dzwignia do gory).
Trzeci zawor przelaczajacy (wydech) podiaczony jest bezposrednio do komory probki i umozliwia
obnizenie ci$nienia gazu do warto$ci atmosferycznej. Chociaz zawory przetaczajace sa typu Wi/Wyt,
moga si¢ jednak r6zni¢ konstrukcjg. Na przyktad dzwignia lewego zaworu jest obrotowa i umozliwia
przeptyw tylko wtedy, gdy dzwignia zostanie ustawiona w potozeniu wzdhiz trzpienia zaworu.

Aby uzyskac dostep do komory probki, duze pokretto radetkowane nalezy obrdci¢ w kierunku przeciwnym
do ruchu wskazowek zegara na tyle, aby umozliwi¢ przesunigcie ramienia do pozycji spoczynkowej do
przodu lub do tytu. Nastgpnie mozna podnies¢ pokrywe komory probki. Dostarczony pojemnik na probki z
hermetycznie zamknigta pokrywa przeznaczony jest do umieszczania probki lub kulki kalibracyjne;j.
Magnetyczne narzedzie umozliwia wygodne wktadanie i wyjmowanie kulki kalibracyjne;.

Rys. 2. Otwarta komora probki z umieszczonym w niej pojemnikiem na probki.

Prezentowany instrument moze podlega¢ wielu modyfikacjom, a uzytkownicy moga wprowadzaé wtasne
dostosowania. Zaktadajac integralno$¢ mechaniczng uktadu (brak przeciekow), manometr cyfrowy jest
najbardziej decydujacym czynnikiem o doktadnosci pomiardw (i kosztach urzadzenia). Wybor manometru
cyfrowego bedzie zalezal od rodzaju zastosowania. Do celow dydaktycznych mozna zastosowaé tanszy
cyfrowy manometr (przetwornik ci$nienia), na przyklad o doktadnosci okoto 0,50% albo 0,25% pelnej
skali. Do przeprowadzenia bardziej doktadnych pomiaréw nalezy zastosowac przetworniki o doktadno$ci
réownej lub lepszej niz 0,1%, ale moga one by¢ dos¢ drogie. Mozna zastosowa¢ dowolny przetwornik
ci$nienia/manometr z przylaczem " NPT.

Zautomatyzowane piknometry gazowe (helowe) oferuja zaawansowane oprogramowanie, wygode, i sa
preferowanym wyborem w zastosowaniach zwiazanych z kontrola jakosci, gdy nalezy przeprowadzi¢ wiele
pomiarow dziennie. Jednakze do sporadycznego oznaczania objgtosci (gestosci) probek ten piknometr
moze by¢ bardzo przydatny, szczegdlnie w zastosowaniach terenowych, poniewaz nie jest potrzebne
zewnetrzne zasilanie elektryczne, a mata sprezarka powietrza (lub nawet reczna pompka) moze stuzy¢ jako
zrédlo gazu. Poniewaz nie ma zawordow uruchamianych elektrycznie, nie dochodzi do gromadzenia sig¢
ciepta wytwarzanego przez cewki zaworéw ani nie ma problemu z matymi nieszczelno$ciami
powodowanymi przez zawory elektroniczne matej mocy. Solidna konstrukcja moze stuzyé przez
dziesigciolecia eksploatacji, a uzytkownik moze ja tatwo zmieni¢ lub zmodyfikowa¢ w razie potrzeby.



Wytrzymaty pojemnik z anodowanego aluminum na probki moze by¢ hermetycznie zamknigty, jesli w jego
pokrywie jest zamontowana uszczelka (O-ring). W pokrywie pojemnika probki zainstalowany jest spiekany
filtr ze stali nierdzewnej, ktory ogranicza/eliminuje wydostawanie si¢ drobnych proszkéw podczas zmian
cisnien. Mozna stosowac filtry o réznej porowatosci (np. 2, 5, 10, 20, 40 mikronéw). Kulka kalibracyjna o
$rednicy 45 mm lub 1,75 cala z tatwos$cia miesci si¢ w tym pojemniku na probki.

Podstawowa funkcjonalnos¢ i teoria

Piknometr gazowy (helowy) to przyrzad laboratoryjny lub terenowy, ktory mierzy objetos¢ (gestosc)
materiatdw metoda wypierania gazu, stosujac prawo gazu doskonatego, pV = nRT. Nazwa ,,Piknometr
helowy” byta szeroko stosowana w latach osiemdziesiatych, glownie w celach marketingowych nowych
zautomatyzowanych piknometrow, w ktorych szybko$¢ dziatania i stosowanie helu byly gtéwnymi atutami
w pordéwnaniu z powszechnymi wowczas piknometrami mechanicznymi. Praktycznie mozna zastosowac
dowolny (obojetny) gaz, ktory nie reaguje z probka, a dla wigkszosci probek wyniki sa nie do odréznienia
w przypadku uzycia helu lub azotu.

Podstawowa configuracja sklada sie z dwoch komor, z dostgpnej dla uzytkownika komory probki Ve
(Sample Chamber) i dodatkowej objetosci zwanej komora odniesienia lub referencyjng Vr (Reference
Chamber), czgsto wiecej niz jedna. Zwykle stosuje si¢ co najmniej trzy zawory: pierwszy (V1) dostarcza
gaz do komory probki (zawor sprezajacy), drugi (V2) umozliwia rozprezanie gazu z probki do komory
referencyjnej (zawor wyrownawczy lub rozprezajacy), a trzeci zawor (V3) uwalnia gaz do atmosfery w
celu ustalenia wartosci ci$nienia atmosferycznego Pa (zawor wydechowy, wydmuchowy).
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Rys. 3. Uproszczony schemat blokowy konstrukeji piknometru gazowego

Istniejg rowniez inne konstrukcje, w ktorych potozenie komor probki i odniesienia jest odwrocone, lub
podlaczenia zaworéw moga by¢ inne (np. zawdr V3 mozna podiaczy¢ do Vc, a wydmuch odbywa si¢ przez
komore probki a nie przez komorg¢ odniesienia tak jak w powyzszym schemacie. Poniewaz zwykle
uzywany jest jeden przetwornik cisnienia, preferowane jest jego podtaczenie do komory probki, gdy majg
by¢ realizowane dodatkowe techniki analityczne przy wykorzystaniu zasobéw piknometru i dodatkowego
sprzetu pomocniczego. Generalnie, konstrukcje piknometrow mogg byé bardzo zréznicowane i bardziej
skomplikowane. Zawsze nalezy przestudiowaé konkretny schemat blokowy, aby zrozumie¢ funkcjonalnosé
danego instrumentu. Warto wiedzie¢, ze rownania wyprowadzone dla schematu blokowego jak na rys. 3
lub dla odwréconych pozycji Ve i Vr sg nieco rozne.

Objetos¢ komory probki moze by¢ modyfikowana przez uzytkownika w tym sensie, ze do komory probki
mozna wprowadza¢ rézne pojemniki i adaptery redukujace objetos¢. Objetos¢ komory referencyjnej ma
pozosta¢ stata i w wigkszosci piknometréw nie ma do niej bezposredniego ani tatwego dostepu. Ogodlnie
objetosci tych dwoch komoér sg poczatkowo nieznane. Wykorzystujac przedmiot o znanej objetosci,
zazwyczaj bardzo precyzyjna kulke metalowa, obj¢tos¢ komory referencyjnej mozna wyznaczyé w tzw.
procesie kalibracji. Gdy znana jest obj¢tos¢ komory referencyjnej, mozna nastgpnie zmierzy¢ objegtose
komory probki, z probka, jak i bez niej. Ten proces jest opisany bardziej szczegétowo ponize;j.



Typowa sekwencja operacji piknometru sktada si¢ z trzech etapow:

1. Otwarcie zaworu V1, zwigkszenie ci$nienia komory probki do ciSnienia Pp i zamkniecie zaworu
V1. Po osiggnigciu stabilnej wartosci ciSnienia nalezy zarejestrowaé ciSnienie Pp.

2. Rozprezenie (ekspansja) gazu do komory referencyjnej poprzez otwarcie zaworu V2 (V3 i V1
pozostaja zamkniete). Po otwarciu zaworu V2 cis$nienie Pd bedzie takie samo w obu komorach Ve i Vr.
Dobra praktyka jest tymczasowe otwarcie i zamknigcie zaworu V3, aby upewni¢ si¢, ze w komorze
odniesienia panuje wylacznie cisnienie atmosferyczne, zanim zawor V2 zostanie otwarty. Gdy cisnienie
osiagnie stabilng warto$¢ Pd, mozna zamkng¢ zawor V2 i dokonac rejestracji wartosci Pd.

3. Wypuszczenie gazu do atmosfery poprzez otwarcie zaworow V3 i V2. Przetwornik odczyta wtedy
ci$nienie atmosferyczne, Pa. W przypadku uzycia przetwornika cisnienia bezwzglednego zarejestrowana
warto$¢ bedzie bliska cisnieniu atmosferycznemu (standardowa wartos¢ to 101,325 kPa na poziomie
morza), ale w przypadku tzw. przetwornikéw typu manometrycznego warto$¢ Pa bedzie bliska 0 kPa.

Powyzsza sekwencja dziatania zaworow skladajaca si¢ ze zwigkszania ci$nienia, rozpr¢zania i uwalniania
gazu oraz rejestrowania cisnien Pp, Pd i Pa jest stosowana na kazdym etapie do§wiadczalnym wyznaczania
objetosci lub kalibracji. Cykl taki mozna powtarza¢ wielokrotnie, aby uzyskac statystyke powtarzalnosci.
Nalezy jasno zrozumieé, ze odchylenie standardowe takich statystyk nie jest miarg rzeczywistej
doktadnosci pomiardw objetosci, poniewaz w zautomatyzowanych piknometrach powtarzalnos¢ moze by¢
bardzo dobra, ale wyniki moga by¢ odlegte od rzeczywistych w przypadku nieprawidlowego dziatania
piknometru (najczgséciej poprzez wyciek gazu z zaworu).

PrzeprowadZzmy pierwsze do§wiadczenie z ,,pusta” komorg pomiarowa (co znaczy, Ze nie ma w niej probki
ani kuli kalibracyjnej, ale mozna w niej umiesci¢ odpowiedni pojemnik na probki lub inny sprzet). Gdy
komora préobki znajduje si¢ pod cisnieniem, liczba moli gazu w niej wynosi Ppl-Vc¢/(R-Tc). W tym czasie
liczba moli w komorze odniesienia pod cisnieniem atmosferycznym wynosi Pal-Vr/(R:Tr). Po rozprezeniu
i ustaleniu takiego samego ci$nienia w obu komorach Pdl, catkowita ilos¢ gazu zostaje zachowana.
Zaktada sig, ze temperatura podczas sprezania i rozprezania nie zmienia si¢, a temperatura komory probki
Tc i komory odniesienia Tr jest taka sama Tc = Tr = T. Zatem réwnanie masy mozna zapisa¢ jako:

Pyi-Ve | PoVi _ P,.(Ve+Vr)

= Rown. 1

R-T R-T R-T
Indeks dolny 1 oznacza zbidr ci$nien w pierwszym do§wiadczeniu, a kolejne wartosci indeksu stosowane
sa w kolejnych do$wiadczeniach (cyklach). Po prostych manipulacjach powyzszy wzér mozna
przeksztalci¢ do nastgpujacej postaci:

ve = vrbaiFa

Ppl' d1

Rown. 2

Z réwnania 2 wynika, ze jedno doswiadczenie, w ktorym znane sg trzy wartosci ci$nienia, zapewnia
jedynie zalezno§¢ pomigdzy Ve i Vr i ze potrzebna jest dodatkowa relacja aby okresli¢ jedng z tych
objetosci. Strategia polega na zmianie objgtosci jednej z komodr o znang wartos¢. Zmniejszmy objetosc
komory probki, poniewaz jest do niej tatwy dostep, wkladajac przedmiot o znanej objgtosci, Vobj, i
przeprowadzmy drugie doswiadczenie, stosujac te same kroki eksperymentalne i zapisujac drugie rownanie
zachowania masy. Ze wzglgdu na wygode, dostepnosc¢ i tatwos¢ pomiaréw, przedmiotem tym jest zwykle
precyzyjna kulka metalowa lub ceramiczna, ale mozna réwniez zastosowaé cylindryczne lub szescienne
przedmioty.

Metodologia ta nazywa si¢ kalibracja komory referencyjnej, a ponizszy diagram ilustruje ten proces. Po
wtozeniu przedmiotu o znanej objgtosci do komory probki, jego objgtos¢ zmniejsza si¢ z poczatkowej
warto$ci Ve do Ve-Vobj. Dalsze rozwazania sg takie same jak w pierwszym eksperymencie.
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Rys. 4. Zwigkszanie cis$nienia — Krok 1 (Step 1) i rozprezanie — Krok 2 (Step 2), kalibracja lub pomiary
probek
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Rownanie 3 stwierdza, ze ilo$¢ gazu (liczba moli) w zmniejszonej objetosci komory probki o objetosé
obiektu przy cisnieniu Pp2 i ilo§¢ gazu pod ciSnieniem atmosferycznym Pa2 w objetosci Vr musi by¢
réwna ilosci gazu w obu komorach po rozprgzeniu do ci$nienia Pd2.

Zaktadajac dalsza stato$¢ temperatury podczas doswiadczenia i podstawiajac warto§¢ Ve z rownania 2 do
réwnania 3, objeto$¢ Vr mozna tatwo obliczy¢ i przedstawi¢ w nastepujacej postaci:

Vr = Vobj Rown., 4
Pdl'Pal ) sz' PaZ
Ppl_Pdl sz' sz

Po zakonczeniu kalibracji komory referencyjnej pomiary objetosci probki sg teraz bardzo proste.
Wprowadzajac pojemnik bez probki do komory pomiarowej i powtarzajac sprezanie, rozprezanie i
uwalnianie gazu do ci$nienia atmosferycznego, uzyskuje si¢ trzeci zestaw trzech wartosci cis$nienia i
objetos¢ Ve mozna obliczy¢ w nastgpujacy sposob:

“tas3

. Py3-P
Vc (bez probki) = Vr- ————
p3~ Pd3

Rown. 5

Nastepnie wazy si¢ probke, rejestruje jej mase, a pojemnik z probka wprowadza si¢ z powrotem do komory
probki. Wyniki czwartego eksperymentu oblicza si¢ w podobny sposob:

Pd4'Pa4

Vc (z probka) = Vr- Réwn. 6

p4” ~d4
Objetos¢ probki, (Vsample), jest bezwzgledng réznicg pomigdzy réwnaniami 5 1 6.
Vprébki = | Vc(bez prébki)—Ve(z prébkq)| Réwn. 7

Stosuje si¢ warto§¢ bezwzgledna, poniewaz kolejnos¢ doswiadczenia bez probki i z probka moze byé
odwrdocona. Wreszcie, znajac mase probki m, mozna obliczy¢ jej gestos¢ d, korzystajac z definicji

d [Masa/Objetos¢] = —2 Rown. 8

probki



Jak zawsze, po teorii powinny nastapi¢ ¢wiczenia, ktore pomoga lepiej zrozumiec i zastosowaé teori¢ w
praktyce. Sprobuj samodzielnie rozwiaza¢ ponizsze problemy.

Zadanie 1. Jesli myslisz, Ze zrozumiale$ t¢ prostg teorig, oto prosty problem do rozwigzania. Ponizszy
diagram przedstawia dwa hipotetyczne doswiadczenia, z ktorych kazde sklada si¢ z kilku powtdrzen
podstawowych cykli (zwigkszanie ci$nienia, rozpr¢zanie i uwalnianie gazu do atmosfery). Zmierzone
warto$ci ci$nienia sg prezentowane w postaci czerwonych i zielonych kotek. Czy mozesz powiedzieé (z
wyjasnieniem), ktora sekwencja jest wykonywana z probka, a ktéra bez probki w komorze pomiarowej,
zaktadajac, ze wszystko inne pozostaje takie samo?

A Run 1 Run 2
P[kPa] | » ® » ® ® ® ® ® » ™

time [min]

Rys. 5. Graficzne przedstawienie kilku powtorzen cykli

Zadanie 2. Wyprowadzenie powyzszych wzoréw (Réwn. 1 do Rown. 6) przeprowadzono w oparciu o
schemat przedstawiony na rys. 3. Jest jednak prawdopodobne, Ze instrument ktory bedzie do dyspozycji
bedzie mial nieco inng konstrukcj¢, w ktorej potozenie komor préobki i odniesienia jest odwrdocone a
komora odniesienia (referencyjna) jest poczatkowo pod ci$nieniem. Dlatego prosz¢ o wyprowadzenie
odpowiednich wzorow dla takiego przypadku (a beda one naprawde potrzebne).

Zadanie 3. (Opcjonalne). W powyzszych wyprowadzeniach zatozono, ze komora pomiarowa (probki) i
komora odniesienia maja t¢ sama temperatur¢. Gdyby jednak byly one przestrzennie oddzielone i kazda z
nich byla utrzymywana w innej temperaturze, wyprowadz wzory dla takiego przypadku.

Zadanie 4. (Opcjonalne). Dostepne sg trzy probki: proszek A, proszek B oraz ich mieszanina o nieznanym

stosunku masowym. Majac do dyspozycji piknometr gazowy i wage laboratoryjna, opracuj strategie (i
wyprowadz wzor do obliczanienia stosunku masy A do masy B w mieszaninie proszkow A i B.

Sugerowane eksperymenty i obliczenia

1. Kalibracja komory referencyjnej.

Komentarz Pp [kPa] Pd[kPa] Pa[kPa]

Sekwencja 1, bez kuli kalibracyjnej

Sekwencja 2, z kulka kalibracyjna

Zadanie: Oblicz objeto$¢ kuli kalibracyjnej Vi i oblicz Vr

4-1-1r° a-d . . . . . .
Viui = = gdzie r jest promieniem, a d jest érednicg kuli Roéwn. 9

3 6




Przed obliczeniem Vr nalezy najpierw okresli¢ i rozwigza¢ roéwnania masowe dla konkretnej konstrukcji
piknometru. Jezeli ci$nienie zostanie zwigkszone najpierw w komorze probki, nalezy zastosowac rownanie
4. W przeciwnym przypadku zastosuj rownanie:

Vr = Vobj Réwn. 10
Ppl'Pdl sz'sz
Pd1'Pa1 sz'Paz

2. Wyznaczenie objetosci probki lub sprawdzenie objetosci uzywajac kulki kalibracyjnej.

Komentarz Pp [kPa] Pd[kPa] Pa[kPa]
Sekwencja 3, bez probki (Iub bez kuli)

Sekwencja 4, z probka (lub z kulg)

Zadanie: Wyznaczenie objetosci probki lub wykorzystanie kuli kalibracyjnej jako probki i
sprawdzenie, czy uzyskana objeto$¢ kulki zgadza si¢ z objetoscia obliczong (geometryczng).

Jesli w Twoim aparacie komora probki jest poczatkowo pod ci$nieniem, uzyj rownan 5 i 6. W odwrotnym
przypadku, gdy komora odniesienia jest najpierw pod ci$nieniem, uzyj nastgpujacych rownan:

p P 3'Pd3
Vc (bez probki) = Vr-—=—== Réwn. 11
Pds' Pa3
p -P
Ve (z probka) = Vr-—22—2%  Réwn. 12
Pd4' Pa4

Celem wykorzystania kulki kalibracyjnej jako probki jest sprawdzenie, czy objeto$¢ kulki uzyskana z
pomiaréw piknometrycznych jest taka sama, czy tez bardzo zblizona do objetosci obliczonej z pomiaru jej
Srednicy. Te ,,weryfikacje rzeczywistosci” nalezy przeprowadzi¢ za pomocg kulki kalibracyjnej (lub innej),
aby ustali¢, czy piknometr dziata prawidlowo lub czy gdzie$ nie wystgpuje problem. Wyniki kalibracji i ich
weryfikacji nalezy rejestrowac i przechowywac do wykorzystania w przysztosci.

3. Porowatos$¢, gestos¢ nasypowa i gestos¢ nasypowa z usadem.

W dziedzinie charakteryzacji proszkoéw i materiatow ziarnistych wykorzystuje si¢ rozne parametry, takie
jak gestos$¢ nasypowa, gestos¢ po usadowieniu, porowato$¢ i inne. Gesto$¢ nasypowa definiuje si¢ jako
suchg mase takiego materiatu w danej objetosci po nasypaniu. Gesto$¢ taka mozna tatwo okresli¢
korzystajac z dotaczonego pojemnika na probki, ktory posiada plaskie dno. Za pomocg suwmiarki mozna
tatwo okresli¢ odlegtosé od dna do krawedzi, a takze wewnetrzng $rednicg pojemnika. Po wsypaniu pewnej
ilosci probki, uformowaniu plaskiej powierzchni i zmierzeniu odleglosci od powierzchni probki do
krawedzi pojemnika probki, mozna okresli¢ wysokos$¢ ztoza probki.

2
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gdzie d jest wewnetrzng $rednica pojemnika, a h jest wysoko$cia zloza probki. Probke mozna zwazy¢
wczesniej lub pojemnik mozna zwazy¢ przed dodaniem probki i po jej dodaniu. Vo, to jest w zasadzie
geometryczna (fizyczna) objetos¢ zajmowana przez znang mase probki.



Objetos¢ probki proszku ,,po nasypaniu” mozna nieco zmniejszy¢ za pomocg mechanicznej ubijaczki i taka
gestos¢ nazywa si¢ gestoscig nasypowa z usadem. Ggsto$¢ nasypowa z usadem uzyskuje si¢ poprzez
mechaniczne wstrzasanie cylindra miarowego zawierajacego probke proszku zgodnie z pewnymi
specyfikacjami, takimi jak liczba wstrzgsan, ich czgstotliwo$¢ i wysokos¢ kazdego skoku. Po
zaobserwowaniu poczatkowej objgtosci, wstrzasanie zmniejsza objetos¢ do w miarg stabilnej warto$ci. By¢
moze o wiele skuteczniejsze jest przylozenie odpowiedniego wibratora do dna pojemnika probki i
przycisnigcie palcem odpowiedniego narz¢dzia o plaskiej powierzchni pokrywajacej obszar pojemnika
probki w celu utworzenia ptaskiego ztoza proszku. Spowoduje to zmniejszenie wysokosci probki do
stabilnej warto$ci w bardzo krotkim czasie.

Porowato$¢ € jest wielko$cig bezwymiarowg i jest zdefiniowana jako stosunek objgtosci pustej przestrzeni
probki V, do jej objetosci geometrycznej V,. Jesli pomnozy si¢ przez 100, zostanie wyrazona jako % V./V,.
Objetos¢ pustej przestrzeni jest roznica pomigdzy objetoscia geometryczng a objgtoscia uzyskang za
pomocg piknometru.

Vv V -V \%
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Pouczajace jest okreslenie porowatosci réznych materialow porowatych. Na przyktad w przypadku
materiatdw cementowych porowato$¢ wynosi zwykle ponizej lub okoto 0,50, w przypadku piaskowcow
zakres ten wynosi w przyblizeniu od 0,07 do 0,30, podczas gdy w przypadku niektorych pianek
otwartokomodrkowych moze to by¢ bardzo maly utamek, poniewaz obj¢tos¢ widziana przez gaz jest bardzo
mata w porownaniu z objgtoScig geometryczng.

4. Scisliwos¢

Mozna odnie$¢ wrazenie, ze gestos¢ to jest pojedyncza liczba uzywana do charakteryzacji danego
materiatu. Generalnie tak nie jest, gdyz wiele rzeczywistych probek nie spetnia wielu milczacych zatozen
techniki piknometrycznej. Jednym z zalozen jest to, ze probka nie zmienia swojej objetosci pod wptywem
ci$nienia, co nie jest spelnione w przypadku materiatéw tatwo odksztalcalnych, takich jak gabki plastikowe
czy migkkie proszki. Nawet przy stalym ci$nieniu objetos¢ takiego materialu moze z czasem powoli ulegac
zmniejszeniu. Ogodlnie rzecz biorgce, gestosci materialow $cisliwych nie mozna opisa¢ pojedyncza liczba,
ale raczej krzywag objetosci w funkcji ci$nienia, z uwzglednieniem czynnika czasu. Takg analize jest tatwiej
przeprowadzi¢ przy uzyciu w pelni zautomatyzowanych i wyspecjalizowanych piknometréw, ale nawet
przy uzyciu tego recznego piknometru mozna bada¢ §ci§liwos¢ probek.

Jednym ze sposobow jest ustawienie kilku réznych ci$nien za pomoca regulatora ci$nienia i wykonanie
pomiaréw objetosci tatwo $cisliwego materiatu. Powinno to da¢ roézne objetosci przy tej samej masie
probki. Alternatywnie, poczatkowo mozna ustawié¢ stosunkowo wysokie cisnienie do pierwszej serii
pomiaréw cisnienia. W kolejnych kilku seriach nalezy przeprowadzi¢ jedynie rozprezenie (ekspancje) i
uwolnienie gazu do atmosfery. Poniewaz kolejne wartoéci cisnienia rozprezania i wydmuchu szybko
osiggna cisnienie atmosferyczne, zmierzona objeto$¢ zblizy si¢ do bardziej stabilnej warto$ci mierzonej
przy niskich nadci$nieniach, zgodnie z wymaganiami standardowych metod pomiaru gabek (okoto 20 kPa
powyzej ci$nienia atmosferycznego).

5. Oznaczanie procentu komorek otwartych i zamknietych

Wiele materiatow komoérkowych, np. pianki z tworzyw sztucznych mozna scharakteryzowaé na podstawie
zawartos$ci otwartych lub zamknigtych komorek. Ogolne podej$cie polega na zmierzeniu objgtosci calej
probki, a nastepnie pocigciu probki na kawatki w celu odstoniecia zamknigtych komorek. Mierzac
ponownie objeto$§¢ i wprowadzajac poprawki dla poprzednio otwartych komorek, mozna oszacowaé
procent komorek otwartych i zamknigtych. Aby uzyska¢ zadowalajace wyniki, nalezy zastosowac
stosunkowo duzg probke, a co najwazniejsze, zastosowac specjalistyczne maszyny, ktére wytna precyzyjne
kawatki probki pianki tak, aby uzyska¢ dobrze okreslong objgtos¢ geometryczna. Z uwagi na t¢ kwesti¢
techniczna, ta metodologia zostata tutaj jedynie wspomniana.



6. Materialy porowate o strukturze porow otwartych i zamknig¢tych

Kazdy porowaty material moze mie¢ pory otwarte i pory zamknigte. Zamknigte pory na ogot nie sa
dostepne dla gazu, ale nie mozna wykluczy¢ przenikania (dyfuzji) do i z porow. Mierzac objetos¢ (gestosé)
probki zbiorczej takiego materiatu uzyskujemy jej objeto$¢ przestrzeni do ktorej moze dotrze¢ gaz, w
wyznaczonym czasie i przy zastosowanym ci$nieniu. Probke zbiorcza mozna pokruszy¢ na bardzo mate
kawatki i ponownie zmierzy¢ objetos¢. Przeksztalcenie jej nawet w drobny proszek i ponowne zmierzenie
jej objetosci moze da¢ pewne pojecie, czy probka ma zamknigte pory i na jakim etapie wigkszo$¢ poréw
jest dostepna dla uzytego gazu.

Nalezy wspomnie¢, ze w dziedzinie charakteryzacji materiatow porowatych istnieje dtuga lista definicji
gestosci (prawdziwa, pozorna, szkieletowa, otoczkowa, absolutna,...), ktore czesto sg mylace 1 w
zalezno$ci od zrodta moga by¢ definiowane inaczej. Dlatego lepszym podej$ciem jest zdrowy rozsadek, a
objeto$¢ uzyskana za pomocg piknometru gazowego odpowiada tej, do ktorej gaz moze przeniknagé. Na
warto$ci objetosci (gestosci) moze wplywaé rodzaj probki, obrobka probki, jej historia, zmniejszenie
wielko$ci czastek, warunki eksperymentalne (ci$nienie, temperatura, rodzaj gazu, czas ustabilizowania
cis$nienia, itp.).

Wzgledy praktyczne

Uzyskana objetos¢ Vr jest podstawowym resultatem procedury kalibracyjnej. Zazwyczaj komora
referencyjna jest niedostepna dla uzytkownika lub przynajmniej nie zmienia si¢ w trakcie eksperymentu i w
tym sensie mozna jg uzna¢ za niezmienng. Nie oznacza to jednak, ze kalibracja wykonana jednorazowo
bedzie dobra na zawsze. Objeto$¢ Vr nie jest mierzona bezposrednio tak jak $rednica kuli za pomoca
mikrometru, ale jest mierzona posrednio za pomoca gazu i zaangazowana jest cala elektronika. Ze wzgledu
na wiele czynnikow nawet kolejne kalibracje Vr dadza zblizone, ale nie dokladnie takie same liczby.
Kalibracj¢ Vr nalezy przeprowadzi¢ w przypadku zmiany warunkéow eksperymentu, np. duzej zmiany
cisnienia spr¢zania, zmiany gazu, zmiany temperatury otoczenia o kilka °C, innego uzytego sprzetu itp. Nie
oznacza to jednak, ze nalezy ja przeprowadzi¢ dla kazdego pomiaru objetosci probki. Wyniki okresowych
kalibracji nalezy rejestrowac i przechowywaé w celach informacyjnych, poniewaz rosngce lub duze
rozbiezno$ci wskazywatyby na problem w dziataniu instumentu. Wykorzystujac obiekt kalibracyjny jako
probke, objeto$é uzyskang za pomoca piknometru nalezy porownaé z objgtoscig obliczong. Wyniki takie
nalezy wpisa¢ do protokotu wzorcowania. Czgsto dobrym pomystem jest przeprowadzenie testowego
eksperymentu w celu prze¢wiczenia zawordw i przetwornika ci$nienia przed faktyczng kalibracjg Vr. Jesli
piknometr nie byl uzywany przez dhuzszy czas, a zwlaszcza jesli jest wyposazony w pojemno$ciowy
przetwornik ci$nienia, przywrocenie jego normalnej funkcjonalnosci moze wymagaé wigcej niz jednego
testowego eksperymentu.

Patrzac na posta¢ réwnan 4, 5, 6, 10, 11 i 12, tatwo zauwazy¢, ze jesli warto§¢ ciSnienia P zostanie
zastgpiona liniowa zaleznoS$cig ci$nienia od napigcia v (a oznacza nachylenie, b oznacza punkt przecigcia),
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wowczas zamiast warto$ci ci$nienia w rownaniach mozna bezposrednio zastosowac napigcie v. Oznacza to,
ze potrzebna jest tylko liniowo$¢ napigcia w funkcji ciSnienia, a niekoniecznie, ze przetwornik ci$nienia
musi pokazywaé¢ doktadng warto$¢ ci$nienia lub musi by¢ wyzerowany. Nie ma roéwniez znaczenia, jakie
jednostki ci$nienia zostang uzyte, o ile beda konsekwentnie stosowane w obliczeniach, ale nalezy dobiera¢
takie jednostki, aby uzyskac jak najwigcej niezerowych cyfr na wyswietlaczu LCD (jesli takowy si¢
stosuje).

Z punktu widzenia analizy numerycznej posta¢ rownan stosowanych do obliczen jest niekorzystna,
poniewaz posrednie wyniki stanowig réznice dwoch stosunkowo duzych liczb, z ktorych mozna uzyskad
malg liczbg. Dzielenie wynikow odejmowan i ponowne ich odejmowanie moze prowadzi¢ do stosunkowo



duzych btgdow. Ma to pewne konsekwencje dla konstrukcji piknometru, ktora wymaga komponentow
wyzsze] jakos$ci, zwlaszcza przetwornika cisnienia i towarzyszacej mu elektroniki. Zwykle nalezy znalez¢é
kompromis pomigdzy tendencjg do stosowania wyzszych cisnien a tym, co toleruje reszta ukladu
mechanicznego, zwlaszcza zawory malej mocy. Nalezy zastosowa¢ odpowiedni stosunek objetosci probki
do objetosci komory referencyjnej oraz wielko$§¢ probki, aby mniej wigcej rOwnomiernie roztozy¢ rdznice
pomiedzy Pp i Pd oraz Pd i Pa. To definiuje optymalny zakres cisnien i objetosci probek w celu
najdoktadniejszego okreslenia objgtosci probek dla konkretnej konstrukcji piknometru. Jest to gtoéwny
powod stosowania bardziej zlozonych konstrukcji w celu uwzglednienia wigkszego zakresu pomiarow
objetosci probek.

Specyfikacje doktadnosci to temat do$¢ ztozony i podatny na interpretacje. Z jednej strony czgsto podaje
si¢ wartoéci ,,marketingowe”, ale rzeczywisto$¢ jest zazwyczaj nieco inna. By¢é moze najlepszym
podejéciem jest przeprowadzenie kilku pomiaréw z pustym pojemnikiem na probki i powtdrzenie ich
wkladajac do pojemnika precyzyjna metalowa kulke ktorej objetos¢ jest stosunkowo bliska objetosci
probki. Uzycie takiej kulki zmniejsza (eliminuje) efekty rzeczywistej probki. Dysponujac dwoma zbiorami
danych mozna oszacowa¢ rozrzut wynikow i obliczy¢ odchylenia standardowe. Takie eksperymenty mozna
powtorzy¢ innego dnia lub w innych temperaturach otoczenia aby mie¢ pojecie o zakresie wahan.

Zatdézmy, ze rozrzut wynikow zestawu powtdrzen miesci si¢ w granicach 0,03 mL. Poniewaz z géry nie
wiadomo, jaka obj¢to$é probki zostanie uzyta, bad ten jest zwykle odnoszony do maksymalnej objgtosci
komory probki. Zaktadajac, ze taka objetos¢ wynosi 120 mL, blad wzgledny mozna obliczy¢ jako
0,03/120*100, co daje 0,025% (catkiem dobry wynik). Jednakze pojemnik na probki zajmuje pewna
objetos¢, zawsze jest martwa przestrzen, a obj¢tos¢ probki jest zwykle mniejsza niz cata dostgpna
przestrzen pojemnika, a takze objeto$¢ probki jest mniejsza niz objetos¢ zajmowana przez nig ze wzgledu
na jej porowato$¢. Zatézmy, ze zmierzona objetos¢ probki wynosi 30 ml, wigc 0,03/30*100 daje btad
0,10% (rozsadny wynik). Jesli jednak uzyto tylko 1 ml probki, btad wzgledny wynosi 3%. Mozna wigc
fatwo stwierdzi¢, ze lepiej, jezeli to mozliwe, zastosowaé stosunkowo duza ilo§¢ probki w duzych
komorach, aby zmniejszy¢ wielko$¢ btedu wzglednego. Poniewaz w przypadku mniejszych komor rozrzut
wynikow jest na ogot mniejszy, wickszo§¢ piknometrow oferuje podwdjne komory referencyjne i adaptery
redukcyjne do komory probki, aby zwigkszy¢ zakres pomiaréw objetosci z zadowalajaca doktadnoscia.

Innym sposobem oszacowania doktadnosci piknometru w wybranych warunkach eksperymentalnych jest
uzycie serii precyzyjnych kulek o znanych objgtosciach (od matych do duzych) jako probek i porownanie
wynikéw otrzymanych za pomoca piknometru ze znanymi objgtosciami. To powinno zapewni¢ bardziej
realistyczne oczekiwania co do rzeczywistej doktadnos$ci. Jesli cisnienie sprezania mozna za kazdym razem
zbudowaé prawie do tej samej wartosci, wowczas odchylenie standardowe powtarzalnosci moze by¢ dosé
mate. Zwykle jest mniejsze od rzeczywistej doktadnosci i by¢ moze dlatego, ze lepiej wyglada na papierze,
jest blednie stosowane jako dokladno$¢ pomiardw objetosci w raportach. Nalezy pamigtaé, ze przy
znajdywaniu objetosci Vr podczas kalibracji zawsze jest generowany niezerowy blad, co przyczynia si¢ do
bledu generowanego podczas pomiaréw objgtosci probki.

Istnieje rowniez wiele zatozen, o ktorych warto wiedzie¢. Oprocz idealnego zachowania gazu i doskonatej
integralno$ci mechanicznej przyrzadu (brak wyciekow, liniowos$¢ przetwornika) zaklada sie, ze probka nie
ulega tatwemu odksztalceniu, gaz zaabsorbowany podczas zwigkszania ci$nienia jest w petni
zdesorbowany podczas rozprezania, brak reakcji chemicznej z uzytym gazem, brak usuwania probki
(elutriacji) podczas zmian ci$nienia. Cykle ci$nieniowe suchego gazu usuwajg wilgo¢ z probek, co moze
mie¢ wplyw na stan probki. Probki rzeczywiste rzadko spetniaja wszystkie zalozenia. Porownujac wyniki
objetosci (gestosei) z danymi literaturowymi, nalezy zapoznaé si¢ z warunkami doswiadczalnymi, jesli sa
podane. Stosowanie réznych gazoéw, cisnien sprezania, czasow rownowazenia, ilo$¢i probki, jej
przygotowania i jej historii, itp. moga mie¢ wpltyw na wyniki. Chociaz wysokiej klasy przetworniki
cisnienia majg zadowalajacg kompensacje temperatury, na ich dziatanie wptywaja zmiany temperatury
otoczenia.

Nalezy pamigtaé, ze piknometr gazowy mierzy tylko objeto$¢ probek i powinien by¢ kalibrowany tylko
pod katem objetosci. Nalezy pamigta¢ o wysitkach niektorych kreatywnych sprzedawcow, ktdrzy probuja
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sprzedaé niepotrzebny sprzet lub ,,standardowe probki” skalibrowane pod katem gestosci. Gestos¢ polega
na pomiarze objetosci (np. za pomocg piknometru) i masy (za pomoca wagi). Calkowity btad obliczenia
gestosci jest kombinacjg btgdow pomiaru objetosci i pomiaru masy, poniewaz w gr¢ wchodzg dwa
catkowicie niezalezne urzadzenia. Nie ma absolutnie zadnej potrzeby stosowania probek o ,,standardowe;j
gestosci”. Jezeli kiedykolwiek ma miejsce przetarg publiczny, podaj jedynie ogdlne wymagania dotyczace
piknometru, ktoérych naprawde potrzebujesz, a nie zadnych konkretnych funkcji dla konkretnego modelu i
dodatkowego (ale czg¢sto niepotrzebnego) sprzetu lub ustug, ktore sprzedawca stara si¢ uwzgledni¢ gdyz
catkowity koszt bedzie bardzo wysoki. By¢ moze najbardziej decydujacym czynnikiem przy wyborze
piknometru jest planowana objeto$¢ probek do pomiaru (w przypadku proszkow) lub ich wymiary
geometryczne (nieregularne ciala stale), poniewaz musza one zmieéci¢ si¢ w pojemniku. Dodatkowe
wymagania operacyjne jak automatyzacja, uzycie prozni, oprogramowanie, zapis danych, koszt, itp., beda
zalezne od planowanych badan.

Istnieje wiele probek, ktére maja cechy posrednie miedzy ciatami statymi a cieczami, np. kleje, pasty,
zaczyny, itp. Gestosciomierze ktore sa zaprojektowane wylacznie do pracy z cieczami nie beda mogly
mierzy¢ takich substancji. Ponadto jednolite napelnienie wyspecjalizowanych piknometrow szklanych
przeznaczonych do wolumetrycznego oznaczania gestosci moze by¢ zbyt trudne. Stosowanie piknometrow
gazowych wydaje si¢ by¢ ostatecznoscia, jednak moze to by¢ rowniez problematyczne biorac pod uwage
niektore z wymienionych powyzej zatozen. Praktyczny problem czyszczenia mozna latwo rozwigzal
stosujac jednorazowe plastikowe torebki, ktdre mieszcza si¢ w specjalnie zaprojektowanych pojemnikach
na probki z pokrywami zawierajacymi metalowe filtry, aby zmniejszy¢ skoki cisnienia i praktycznie
wyeliminowa¢ wydmuchiwanie probki.

Istnieja réwniez substancje, takie jak pyt krzemionkowy ktory jest bardzo lotny, tatwo unosi si¢ pod
wplywem zmian ci$nienia i moze przechodzi¢ przez drobne filtry. Poniewaz takie substancje moga
wydostac si¢ z pojemnika podczas skokow cisnienia gazu do atmosfery, pojemnik z taka probka powinien
zosta¢ zwazony przed i po eksperymencie, aby sprawdzi¢ czy nie nastgpila utrata masy. W przypadku
kazdej probki zaleca si¢ praktyke wazenia probki (lub pojemnika z probka) przed i po eksperymencie.
Podczas pracy z probkami bardzo lotnymi wazne jest zapewnienie srodkdéw bezpieczenstwa. By¢ moze
najlepszym sposobem jest podigczenie elastycznej rurki do otworu wylotowego i przekierowanie jej do
okapu laboratoryjnego (dygestorium) lub na zewnatrz pomieszczenia, aby unikna¢ gromadzenia si¢ pytu w
powietrzu. Te same $rodki ostrozno$ci nalezy zachowa¢ w przypadku nieznanych prébek.

Nawet tak prosty piknometr, jak Edu-Pyc 101, mozna wykorzysta¢ do innych celow, poniewaz niektore
podzespoly, takie jak regulator ci$nienia i przetwornik ci$nienia, mogg by¢ cze$cig innych konfiguracji. W
zestawie moga by¢ dodatkowe wejscia w komorze probki i w komorze odniesienia. Jednym z atrakcyjnych
zastosowan jest wykorzystanie piknometrow do badania predkosci przeptywu gazu przez przepuszczalne
bariery, takie jak upakowane ztoza lub rdzenie skalne, zasadniczo jako miernik przepuszczalnosci gazu
(powietrza). Podlaczajac zewngtrzna komore zawierajaca upakowane ztoze do piknometru i uzywajac
przeptywomierza gazu, mozna uzyska¢ predkos$¢ przeptywu gazu przez ztoza réznych materiatow. Majac
dane dotyczace gestosci, porowatosci, wymiarow upakowanego ztoza i pr¢dkosci przeptywu w zaleznos$ci
od zastosowanych ustawien ci$nienia, mozna obliczy¢é pole powierzchni wlasciwej metoda
przepuszczalno$ci gazu. Oznaczanie rozdrobnienia cementu w ten sposob jest alternatywa dla metody
ASTM C204 i nie jest konieczne stosowanie aparatu Blaine'a ani podobnego. W kilku notach
applikacyjnych zaproponowano ulepszone podejscie teoretyczne do opisu przepuszczalnosci ztoz
upakowanych i rdzeni skalnych. Dodatkowe mozliwosci i specjalistyczne piknometry sg stale rozwijane, a
bardziej szczegétowe informacje mozna znalez¢é w materiatach prezentowanych na naszych stronach
internetowych.
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