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Wielkos¢ krystalitow — metoda Scherrera
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Wielkos$¢ krystalitbw — metoda Scherrera Analiza sitowa (przesiewanie)
y s Przesiewanie — proces jednostkowy polegajacy na rozdziale proszkéw na
5 frakcje o zblizonej wielkosci czastek dokonywana za pomocq zestawu
A sit. Wielko$¢ oczek w standardowym zestawie sit to:180 pm, 150 um,

106 pym, 75 pym, 63 pm oraz 45 pm.

Wielko$¢ oczka sita wyraza sie réwniez w ilosci oczek na cal (mesh). W
przypadku sit o oczkach kwadratowych i spetnieniu warunku réwnosci
$rednicy drutu i boku oczka kwadratowego, otrzymuje sie:

28 D= 254
a0 2-m ;
::; D - wielko$¢ oczka (um); m - wartos¢ mesh.
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Ograniczenia

- wielko$¢ czastek, im drobniejsze czastki
tym wieksze nadziarno (czy jest podziarno?);
-zaglomerowanie, im trwalsze aglomeraty tym
mocniejszy wptyw sposobu  prowadzenia
analizy;

- wielkos¢ czastek od ok. 0,5 um,

- mata gtebia ostrosci;

* mozliwy preparat w zawiesinie;

- mozliwa cyfryzacja przetwarzania obrazy.

Praktyka
100 g proszku, zestaw sit, wytrzasarka, wagi
poszczegdlnych frakcji jako liczebnos¢,

co widzimy?
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Metody mikroskopowe — mikroskopia skaningowa SEM

- wielkos¢ czastek od 29 nm do 50 um,

« duza gtebia ostrosci;

« preparat w postaci luznego proszku;

« obrazy rejestrowane cyfrowo;

« mozliwos¢ czesciowej obrébki obrazéw;
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Metody sedymentacyjne

Metody sedymentacyjne opierajq sie na prawie Stokesa, opisujacego

kinetyke opadania czastki ciata statego w cieczy. Dwa rodzaje pomiaréw

opierajq sig na:

I. Okresleniu zmian koncentracji zawiesiny na wybranym poziomie stupa
cieczy w zaleznosci od czasu.

II. Okresleniu ilosci osadu na dnie naczynia w funkcji czasu.
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Metody sedymentacyjne — pipeta Andreasena

St Zasada pomiaru:

W pewnych, obliczonych, odstepach czasu pobiera sie porcje
zawiesiny o znanej objetosci, ktére nastepnie suszy sie.
Okreslenie zmian masy pozwala na okreslenie zmian
stezenia zawiesiny na poziomie wylotu rurki. Za kazdym
razem nalezy uwzglednia¢ zmiany poziomu zawiesiny w

cylindrze.
d=175- L\ﬁ [mm]
ps—pc \t

Ograniczenia, zrodta btedéw:
objetos¢ rurki, czas pobierania, turbulencje,
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Metody mikroskopowe — mikroskopia transmisyjna TEM

- wielkos$¢ czastek od 1 nm do ok. 5 um,
« $rednia gtebia ostrosci;

« ztozona preparatyka;

- rejestracja obrazéw w postaci cyfrowej.
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Metody sedymentacyjne - prawo Stokesa

.

Fy-Fa-Fy= m[

dv) Zzatozenia:

da) kulistos¢ czastek;

- gtadkos¢ powierzchni;

« brak oddziatywan miedzy
czastkami;

* przeptyw laminarny;

- nieskoriczone naczynie;

- osrodek ciagty i jednorodny;

Ograniczenia:
- lepkosc i gestosc cieczy;

2
9 ‘(ds -d ) gestosé materiatu;

9-n « ruchy Browna;

co mierzymy?
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Metody sedymentacyjne — waga sedymentacyjna

Zasada pomiaru:
Rejestruje sie ciagta zmiane masy
na szalce zanurzonej w zawiesinie.
Z zaleznosci czasowej oblicza sie
krzywa, kumulacyjng rozktadu
wielkosci czastek:
dm
R(d,)=m,-—:t
(dn)=m, o

Ograniczenia, zrodta btedow:
szczelnos$é szalki, opory naturalne
szalki, stan nieustalony po wlaniu
zawiesiny, dtugi czas pomiaru;
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Metody sedymentacyjne - absorpcja promieniowania X

Zasada pomiaru:

Rejestruje sie wielko$¢ absorpcji
promieniowania  rentgenowskiego
przez  zawiesing na réznych
wysokosciach stupa zawiesiny.

Metody badani morfologii proszkéw

Rozpraszanie $wiatta
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Metody badan morfologii proszkow

Spektroskopia fali akustycznej

Zasada pomiaru:

Zawiesine przeptywajaca przez naczynie pomiarowe poddaje sie dziataniu
fali akustycznej w zakresie 1-100 MHz i bada jej ttumienie funkcji
czestosci (spektroskopia). Zakres wielkosci oznaczanych czastek od 10
nm do 100 pm
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Licznik Coultera

Zasada pomiaru:

Wymusza sie przeptyw zawiesiny przez uktad z diafragma. Zaktada sig,
ze wzrost rezystancji jest proporcjonalny do wielkosci czastki
przestaniajacej diafragme.

8 Computtin
oo Sy

‘The Coultor Principle applied in the Beckman Coulter Multisizer™3
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Rozpraszanie $wiatta — DynamicLigntScattering, Laser Diffraction

Zatozenia:

* czastki sa jednorodne o izometrycznych ksztazitach;
*zawiesina jest rozcieiczona w takim stopniu aby nie dochodzito do
wtérnego rozpraszania;

* znane sa wiasciwosci optyczne czastek i osrodka;

* rozpraszanie typu Mie'go w uproszczeniu Fraunhofera;

Zasada pomiaru:
Zawiesine wprowadza sie do kiuwety oswietlanej $wiattem laseréw.
Mierzone sq efekty rozproszenia.

Zakres wielkosci mierzonych:
od 1 nm (?) do 100 um

Metody badan morfologii proszkow

Pomiar powierzchni wtasciwej

Zasada pomiaru - wykorzystuje sie zjawisko adsorpcji - zageszczania
obcych atomoéw, czastek lub jonéw na warstwach powierzchniowych
czastek proszku. Pomiary prowadzi sie w niskich temperaturach,
zazwyczaj 77,3 K (dlaczego?). W zaleznosci od sposobu realizacji
wyrdznia sig:

Metody przeptywowe - adsorpcja powoduje spadek cisnienia przy
przeptywie nieustalonym (metoda Blaina) lub ustalonym (metoda
Fishera) gazu przez zloze proszkowe.

Metody stacjonarne - mierzony jest spadek cisnienia w naczyniu z
proszkiem.

Zwigzek pomiedzy ilosciqg zaadsorbowanego gazu a powierzchnig
wiasciwg tworzy sie na podstawie modelu izotermy adsorpcji (zazwyczaj
Langmuira lub BET).
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Pomiar powierzchni wiasciwej — izotermy adsorpcji Por
izoterma Langmuira nisk
ads¢
N - Ky wys
n=— zakr

= 14K,
izoterma BET (Brunauer, Emmett, Teller) .
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Rozktad wielkosci poréw - porozymetria rteciowa Rozkfad wielkosci poréw — porozymetria rteciowa
Zasada pomiaru - Zasada pomiaru - mierzona jest Eacae T o

objetos¢  niezwilzajacej  cieczy 4

(zazwyczaj rteci) wttoczonej do

poréw otwartych w materiale w {

glass funkcji  jej  ciénienia  hydro- 4

statycznego. Zaleznos$¢ pomiedzy

zastosowanym ci$nieniem cieczy,

p;, @ $rednica cylindrycznego poru, e

d, okresla réwnanie Washburna: ‘@L
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