Materialoznawstwo - Laboratorium

Cwiczenie 4

Wyznaczenie gstosci i porowatosci materialtdbw metoch wazenia
hydrostatycznego

1.1.CEL CWICZENIA
Wyznaczenie ¢stasci pozornej i porowatei catkowite] materiatdw z wykorzystaniem

wazenia hydrostatycznego.

1.2. WPROWADZENIE
Gestos¢

Jednym z podstawowych parametrowd@go materiatu jest jeggestosé wyrazana
jako stosunek masy materiatu do jegoctdsici, w okre&lonych warunkach temperatury i
cisnienia.

d=m/\V 1)

Jednostk gestasci w uktadzie Sl jest kg/flub g/cn?

Materiaty ceramiczne w ogOl&c map nizsze gstasci niz materialy metaliczne, cligest
kilka wyjatkow (glin i jego stopy, tytan i jego stopy). Najsrm gestascia odznaczaj sie
materiaty polimerowe. W tabeli 1 przedstawiorgstgsci wybranych materiatow.

Tabela.1Gestas¢ wybranych materiatéw w (g/ciw temp. 20°C

Ciato Gestosé Ciato Gestos¢
w glen? w glent
Aluminium (glin) 2,72 Cegtla 1,40-2,20
Magnez 1,74 Beton 180-24
Krzem 2,33 Kreda 1,80-2,60
Duraluminium (stop glinu i 2,80 Porcelana 2,30-2,50
miedzi)
Tytan 4,5 Grafit 2,30-2,72
Stal 7,50-7,90 | Szkio 2,40-2,80
Mosiadz 8,40-8,70 | Gips 2,31-2,33
Kobalt 8,90 Marmur 2,67
Miedz 8,93 Sialon 2,96+3,95
Nikiel 8,35 Al1,0; 3,99
Srebro 10,500 | SiC 3,2
Otéw 11,30- TiN 5,43
11,40
Ztoto 19,28 2ro, 5,6
Platyna 21,450 | wWC 15,62
Wegiel 0,30-0,60
drzewny
Lod przy 0°C 0,88-0,92
- dab 0,60-0,90 Nylon 1,14
- lipa 0,40-0,60 Plexiglas 1,18-1,20
Korek 0,22-0,26
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Dla scharakteryzowaniagstosci materiatdw wprowadzono pgjia: gestcsci rzeczywistej i
gestasci pozornej.

Gestosé¢ rzeczywista (d,) materiatu definiowana jest jako stosunek masybkirdo jej
objetosci bez poréw, wyrzony w g/cni lub w kg/nf.

Gestos¢ rentgenograficzna (zwana talze teoretyczrmy) — jest to @stoé¢ wyliczana w
oparciu 0 znajomi wymiarow komorki elementarnej wyznaczanych metatyfrakcji
rentgenowskiej oraz w oparciu o znajaiidlosci i rodzaju atoméw tworrych komork
elementars.

Gestos¢ pozorna (dy) materiatu definiowana jest jako stosunek masy prdblkcatkowitej jej
objetosci, tacznie z porami, wytany w g/cni lub w kg/n.

Gestos¢ wzgledna, wyrazana zwykle w %, jest to stosuneksgsci pozornej do gstaici
rzeczywiste;.

Porowatos¢

Obecné¢ w materiatach porow w istotny sposéb wptywa na ietasciwosci fizyko-
chemiczne, a w konsekwencji na wdavosci uzytkowe. Stopi@, w jakim dana wiciwosé
ulega zmianie, uzataiony jest od iléci, rozmiardw, ksztaltu i sposobu rozmieszczenia
poréw w tworzywie. W odrénieniu od typowych materiatdw metalicznych, tworayw
ceramiczne, zawierajpory w ilosci od czsci procenta do kilkudziestiu procent udziatu
objctosciowego (nawet do ok. 90%). Zawartoporéw w materiale bardzo €#o jest
rezultatem trudriei technologicznych (obpénie kosztéw) w uzyskaniu tworzywa
pozbawionego poréw lub wynika z@&viadomego dziatania technologa, ktoryzgt do
uzyskania np. lekkich materiatbw konstrukcyjnyctzolacji termicznych, materiatow
odpornych na wstesy cieplne, filtrow ceramicznych, podip do katalizatoréw i in.
opracowuje i optymalizuje technologie wytwarzaniateniatbw pod ktem otrzymania
tworzywa o odpowiednim udziale i wielk@ poréw. Naley pamktac, ze wraz ze wzrostem
porowatdci wiasciwosci mechaniczne materiatu ulegapbnizeniu. Zalenosci pomkdzy
porowatdcia a witaciwosciami tworzyw mag zwykle charakter empiryczny i odnassgie
scisle jedynie do tworzyw o takim samym sposobie wyksaia. Waze sk to w wielu
przypadkach z trudsoiami w ilosciowym opisie porowatei. Pelna informacja o
porowatdci obejmuje nie tylko znajordé catkowitej obgtosci poréw, ale take rozkiadu
wielkosci poréw, ktory mana okréli¢ za pomoa porozymetrii réciowe]j (pory osrednicach
od pojedynczych nm do kilkuset mikrometréw) oraa gbrow mniejszych od 1 mikrometra
metody kondensacji kapilarnej. W tabeli 2 zestawiono rajviejsze metody pomiaru
porowatgci.

Wsrod porow wystpujacych w materiale wyrgnia st pory kontaktujce s¢ z at-
mosfer otoczenia —pory otwarte, i pory otoczone ze wszystkich stron cialem statym —
pory zamkniete. Stad tez uzywa Sk pojeé: porowatosé otwarta (Po) i porowatosé za-
mknigta (P,). Wielkosci te wyraaja stosunek olfosci poszczegolnych rodzajéw poréw do
catkowitej obgtosci materiatu (@cznie z porami) i podawaney gazwyczaj w procentach.
Sumaryczna wartdé porowatdci otwartej i zamknjtej nazywana jestporowatoscia
catkowitg (Pg).
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Tabela 2 Najczsciej stosowane metody pomiaru porowato

Metoda Zasada pomiaru Przedmiot i zakres pomiaru

1. Wyznaczanie o0znaczenie rinicy pomedzy sumaryczna okfos¢ poréw otwartych
gestasci pozornej objetosciami wiasciwymi mniejszych od 108un.

materiatu zmierzonymi w helu i

rteci
2. Mikroskopia obserwacje zgtadéw vwietle catkowita obgtos¢ poroéw, ksztalt i rozmiary
optyczna odbitym poréw wikszych od 0,5 um
3. Mikroskopia obserwacje w skaningowym rozmiary i ksztat porow wkszych od 0,01
elektronowa mikroskopie elektronowym [im.

(SEM)
4. Kondensacja kondensacja kapilarna catkowita obgtos¢ porow i rozktad wielkéci
kapilarna poréw o rozmiarach 14A-600A
5. Porozymetria wttaczanie rgci pod wysokim catkowita obgtos¢ porow otwartych i rozktad
rteciowa cisnieniem wielkosci poréw o rozmiarach 30A-j-100 um
6. Niskolatowe analiza promieniowania rozmiary i ksztatt poréw o rozmiarach
rozpraszanie promieni | rentgenowskiego mniejszych od 200A

X

WYZNACZANIE GESTOSCI POZORNEJ | POROWATSCI Z ZASTOSOWANIEM
WAZENIA HYDROSTATYCZNEGO

Gestas¢ ciat nieforemnych mma wyznacz§ korzystajc z prawa Archimedesa, ktore
mowi, ze na kade ciato zanurzone w cieczy dziala sita wypory,), Fowna c¢zarowi cieczy
wypartej przez to ciato.

Fw=drV-g (2
Gdzie:
do - ggstasé cieczy,
V - objetos¢ wypartej cieczy réwna oktjosci zanurzonej c&ci ciata,
g —przyspieszenie ziemskie.

Gestas¢ pozorrm mazemy wyznacz§ eksperymentalnie, viiac w powietrzu suchproble
materiatu i probk nasycon dobrze penetraga ciecz, a nasipnie waac w tej samej cieczy
prébke nasycon. Ta ostatnie operacja nazywa siazeniem hydrostatycznym lub wypo-
rnosciowym (rys. ).

Wprowadzajc oznaczenia:
d, — gestas¢ pozorna materiatu [g/cth
Ms— masa materiatu mierzona w powietrzu [g],
m,, — masa materiatu wyznaczona w wodzie [g],
m, —masa materiatu nasyconego ciganierzona w powietrzu [g],
do -- gestaié cieczy w temperaturze pomiaru [gRm
d, — gestaié rzeczywista (piknometryczna) badanego materiakenid,
V1 — objetos¢ badanego materiatu bez poréw fgm
V,— objetosé wszystkich poréw zamkeiych w badanym materiale [¢in
V3 — objetosé wszystkich poréw otwartych w badanym materiale’jecm
maozemy na podstawie prawa Archimedesa zd&pisa
(Msmy)g = (V1+V2).do.g 3)
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stad Vi +Vo = (memy) / do (4)

Obijetos¢ poréw otwartych wyniesie:
V3 = (mn'ms) / do (5)

Po podstawieniu (4) i (5) do wzoru ngsgps¢ pozorm
dp =ms/ (V1 + V2 + Vs) (6)

otrzymujemy
dp = ms -db/ (Mn — My) (7)

Korzystajac z powyzszych rdwnafi mozna wyprowadzi¢ zalezno$¢ na porowatosé
catkowita (P,)

p=—02*s qp0-[1-— Y1 )00 (%] (8)
Vi+V, +V; Vi+V, +V,
Podstawiajgc do (18) wyrazenia: V| = % iV +V, +V5 = g‘i, otrzymujemy
z P
d
P. = (1——£]-100 (9)
drz

Porowatd¢ otwarty mazna wyliczy z zalenaosci:
PO = [(mn'ms) / (rrh'mw)] : 100% (10)

Poprawné¢ oznaczé gestasci w gtownej mierze zaley od prawidtowego doboru cieczy i
catkowitego zapetnienia otwartych poréw w matertaleiecz.

drucik do zawkszania prdbki
na hacryku szaki

pribka

Zlawka z wods

podistawika do ustawsania
zlewki nad zzalkg wagi

waga analitycina

Rys. 1Zestaw do w#enia hydrostatycznego.
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1.3. WYKONANIE CWICZENIA

Przyrzady, materiaty i prébki do oznaczeh

— probki: metaliczne, ceramiczne i polimerowe

— laboratoryjna suszarka elektryczna z regualésmperatury,
— waga techniczna,

— waga analityczna z doktadswa wazenia 0,0001 g,

— podstawka do ustawiania zlewki nad szallagi analitycznej,
— metalowy cienki drut do zawieszania probek,

— termometr z podziak0,5°C,

— eksykator zérodkiem suszcym,

— naczynie do gotowania o pojerdeook. 11 z siatk wkltadary na dno,
— zlewki szklane o pé¢j. 0,4 0,61,

— migkka tkanina wchianiaga wod.

Wykonanie oznaczenia gstosci pozornej i porowataosci otwartej

Po 4 szt. z kadego rodzaju otrzymanych materiatow (probki: metappolimerowa,
ceramiczna), naky oczysci¢ i wysuszy do statej masy, a naphie zway¢ na wadze
analitycznej z doktadrigia do 0,0001 g — otrzymag wartéé ms. Nastpnie probki zway¢
w wodzie. W tym celu naly ustawt na wadze analitycznej odpowiedrpodstawk, a na
niej zlewke z destylowan wodhq 0 znanej temperaturze (rys.1). Probki zawiésmaramieniu
wagi na cienkim druciku w ten sposoéb, by cptabka podczas wania byta zanurzona w
wodzie. Naley zwrac& uwag;, by podstawka i zlewka nie stykahg @1 szallkh wagi. Pomiary
dokonywa& z dokftadnécia do 0,0001 g. W ten sposob uzyskujemy wérto,. Podczas
pomiaru naley kontrolowa& temperatuy wody i pam¢ta¢c 0 wprowadzeniu poprawki da,
uwzgkdniajcej masg drucika, na ktorym zawiesza 9roblke. Nastpnie naley probki wyjaé
z wody i po usuriciu nadmiaru wody z ich powierzchni przy pomocygaetine] tkaniny
niezwtocznie zway¢. Oznaczamy w ten sposob wadonasym,. Gestas¢ pozorm obliczye
wg wzoru (7), a porowago otwart wg wzoru (10).

Wyniki pomiaréw
Wyniki pomiarow gstasci pozornej i porowatai otwartej zestawidla kazdego z
materiatow w tabelach.

Oznaczana wielkéé |[Probka | Prébka Il Prébka 1l Prébka IV

ms [g]
ma[g]
my[g]
d, [g/cm?]
Po [%0]

Uwaga! Aby wyznaczy gestas¢ ciata o gstasci mniejszej od gstasci wody ciato to naley
zwazy¢ W powietrzu, a nagpnie zway¢ razem z cialem (przywkane) o gstasci wigkszej
od gestasci wody (np. metal, ktoregoegtas¢é wyznaczono wczmiej). Z prawa Archimedesa
znajdujemydczmg objetosc¢ obu ciat.

(Ms1tMsz) — Mya12]-g = Ay 9 - M2 (11)
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Gdzie: indeks 1 odnosi¢sdo pierwszego ciata (oggtasci wigckszej od gstasci wody), indeks
2 odnosi s do drugiego ciata (oegtasci mniejszej od gstdéci wody) a indeks 12 jest
sumaryczgn wartascia dla obu ciat.

Stad:
V12 = (MsrtMs2— My12) / do (12)

Chac znalé¢ objetos¢ V, ciata 0 mniejszejgptosci nalezy od obgtosci catkowitej Vi, odjaé
objetos¢ ciata o wekszej gstasci.

Vz = Vlz — V]_ (13)
gdzie:Vi= (Ms1;—Mmya) / do (14)
Wz6r na gstas¢ ciata kejszego od wodydalzie miat posté

d2=msz/ Vo= (Msz - b)) / (My1 + Mgz — My12) (15)

Opracowanie wynikow pomiarow
Obliczy¢ wartasci srednie gstasci pozornej i porowati otwartej oraz przedziaty ufSoi
dla tych wielkdci na poziomie istotriei o = 0,05 zgodnie z zataosciami:
dp=dst A
Po=Pot A
Wartaici A oblicza& wg zalenaosci:
A =thaq -S(X)
gdzie:
th-1a —Wartas¢ krytyczna t 4 rozktadu Studenta,
s(xX) — odchylenie standardowredniej,

n — liczba pomiarow,
X — $rednia arytmetyczna gestosci rzeczywistej
1 n 0.5
= =2
s(x)= D (x;,-x 11
O oy S -9 an

WYMAGANA ZNAJOMOSC NASTEPUIACYCH ZAGADNIEN:
— prawo Archimedesa,

— komorka elementarna,

— gestas¢ rentgenograficzna,

— gestas¢ rzeczywista,

— gestas¢ helowa,

— gestas¢ pozorna,

— porowatd¢ catkowita,

— porowatd¢ otwarta,

— porowatd¢ zamkngta,

— wazenie hydrostatyczne (wyporémowe).
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Zalacznik 1

Tabela 3 Gstai¢ wody w zakresie temperatur 10-30°C [gfEm

TemperatulGestasé TemperatulGestaose TemperatulGestaose

a[°C] [g/cm’] at°C] [glem®]  |a[°C] [g/cm’]

10 0,99973 |17 0,9988 24 0,99733
11 0,99963 |18 0,99862 |25 0,99708
12 0,99952 |19 0,99843 |26 0,99682
13 0,9994 20 0,99823 |27 0,99655
14 0,99927 |21 0,99802 |28 0,99627
15 0,99913 |22 0,9978 29 0,99598
16 0,99897 |23 0,99757 (30 0,99568




