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2.9.34. GĘSTOŚĆ NASYPOWA PROSZKÓW I GĘSTOŚĆ PO UBICIU 

Gęstość nasypowa
Gęstość nasypową proszków wyraża się stosunkiem masy luźno nasypanej próbki proszku do jej objętości, zajmowanej łącznie z wolnymi przestrzeniami między cząstkami. Z tego powodu gęstość nasypowa zależy zarówno od gęstości cząstek proszku jak i ułożenia przestrzennego cząstek w jego złożu. Ponieważ pomiary wykonuje się przy użyciu cylindrów miarowych, gęstość nasypowa jest wyrażana w gramach na mililitr, chociaż Jednostką Międzynarodową jest kilogram na metr sześcienny (1 g/mL = 1000 kg/m3). Może być też wyrażana w gramach na centymetr sześcienny (g/cm3).

Właściwości nasypowe proszku zależą od przygotowania próbki, jej obróbki oraz od warunków przechowywania, tj. od sposobu postępowania z próbką. Cząstki mogą zostać upakowane co daje zakres gęstości nasypowych, a ponadto najmniejsze poruszenie złoża proszku może powodować zmianę gęstości nasypowej. Często z tego powodu jest bardzo trudno oznaczyć gęstość nasypową proszku z dobrą powtarzalnością. Przedstawiając wyniki należy opisać sposób wykonania pomiaru.

Gęstość nasypową proszku określa się mierząc przy pomocy cylindra miarowego objętość zajmowaną przez znaną masę próbki proszku, jeżeli trzeba, przesianego (metoda 1) lub określając masę znanej objętości proszku przesypanego przez wolumetr do pojemnika (metoda 2), względnie wprowadzonego do naczynia pomiarowego (metoda 3).

Preferuje się metodę 1 i 3.

METODA 1: POMIAR PRZY POMOCY CYLINDRA MIAROWEGO

Postępowanie. Ilość proszku wystarczającą do przeprowadzenia badania przesiać, jeżeli to konieczne, przez sito o otworach równych lub większych od 1,0 mm, w celu rozbicia aglomeratów, które mogły utworzyć się podczas przechowywania; postępować delikatnie, aby nie spowodować zmian właściwości materiału. Do suchego cylindra miarowego poj. 250 mL (możliwość odczytu z dokładnością do 2 mL) wprowadzić delikatnie i bez ubijania ok. 100 g (m) badanej próbki, zważonej z dokładnością do 0,1%. Jeżeli to konieczne, ostrożnie i bez ubijania, wyrównać powierzchnię proszku i odczytać objętość pozorną próbki nieubitej (V0), przyjmując wartość odpowiadającą najbliższej podziałce. Obliczyć gęstość nasypową w gramach na mililitr wg wzoru m/V0. Zwykle potrzebne jest wykonanie powtórnych oznaczeń tej właściwości. 
Użycie 100 g próbki nie jest właściwe, jeżeli gęstość proszku jest za wysoka lub za niska tak, że badana próbka posiada swobodną objętość pozorną większą od 250 mL lub mniejszą od
150 mL. W takim przypadku użyć inną objętość proszku tak, aby jego swobodna objętość pozorna wynosiła od 150 mL do 250 mL (objętość pozorna nie mniejsza niż 60% całkowitej objętości cylindra); przedstawiając wyniki należy podać masę próbki badanej.
W przypadku próbek posiadających objętość pozorną pomiędzy 50 mL i 100 mL można użyć cylindra poj. 100 mL z możliwością odczytu z dokładnością do 1 mL; objętość cylindra należy podać przedstawiając wyniki.
METODA 2: POMIAR PRZY POMOCY WOLUMETRU 

Aparat. Elementem aparatu (ryc. 2.9.34.-1) jest górny lejek, wyposażony w sito o oczkach 1,0 mm zainstalowany nad komorą zawierającą 4 szklane przegrody, po których ześlizguje i odbija się przepływający proszek. W dolnej części komory znajduje się lejek, który zbiera i kieruje proszek do usytuowanego pod nim pojemnika. Pojemnik może mieć kształt cylindryczny (poj. 25,00 ± 0,05 mL, średnica wewnętrzna 30,00 ± 2,00 mm) lub sześcienny (poj. 16,39 ± 0,20 mL, wymiary wewnętrzne 25,400 ± 0,076 mm).
[image: image1.wmf]
	A. sito 1,0 mm
	E. przegroda szklana

	B. lejek do proszku
	F. pojemnik

	C. lejek zasypowy
	G. statyw

	D. komora
	


Ryc. 2.9.34.-1. Wolumetr

Postępowanie. Umożliwić przepływ proszku przez aparat do pojemnika zbierającego próbkę w takiej ilości, aby jego nadmiar zaczął się przesypywać. W przypadku stosowania pojemnika sześciennego użyć co najmniej 25 cm3 proszku, a stosując pojemnik cylindryczny – co najmniej 35 cm3 proszku. Ostrożnie zgarnąć nadmiar proszku z wierzchu pojemnika, przesuwając krawędź ostrza szpatułki płynnym ruchem prostopadle do górnej płaszczyzny pojemnika, aby nie ubijać proszku i nie usuwać go z pojemnika. Usunąć materiał ze ścianek pojemnika i określić masę (M) proszku zaokrąglając wynik do 0,1%. Obliczyć gęstość nasypową w gramach na mililitr wg wzoru M/V0 (w którym V0 jest pojemnością pojemnika) i podać wartość średnią z 3 oznaczeń wykonanych dla 3 różnych próbek proszku.

METODA 3: POMIAR PRZY POMOCY NACZYNIA POMIAROWEGO

Aparat. W skład aparatu wchodzi cylindryczne naczynie poj. 100 mL, wykonane ze stali nierdzewnej, o wymiarach podanych na ryc. 2.9.34.-2.
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Ryc. 2.9.34.-2. Naczynie pomiarowe (z lewej strony) oraz nasadka (z prawej strony)

Wymiary w milimetrach
Postępowanie. Ilość proszku wystarczającą do przeprowadzenia badania przesiać, jeżeli to konieczne, przez sito o oczkach 1,0 mm, w celu rozbicia aglomeratów, które mogły utworzyć się podczas przechowywania. Pozwolić, aby otrzymana próbka swobodnie zsypywała się do naczynia pomiarowego do czasu aż jej nadmiar zacznie się przesypywać. Ostrożnie zgarnąć nadmiar proszku z wierzchu naczynia w sposób opisany w metodzie 2. Określić masę (M0) proszku przez odjęcie uprzednio oznaczonej masy pustego naczynia pomiarowego, zaokrąglając wynik do 0,1%. Obliczyć gęstość nasypową (g/mL), wg wzoru M0 /100 i podać wartość średnią z 3 oznaczeń wykonanych dla 3 różnych próbek proszku.

Gęstość po ubiciu

Gęstość po ubiciu jest powiększoną gęstością nasypową, osiągniętą po mechanicznym uderzaniu naczyniem zawierającym próbkę proszku. 

Gęstość po ubiciu uzyskuje się uderzając mechanicznie miarowym cylindrem lub naczyniem zawierającym próbkę proszku. Po zmierzeniu początkowej objętości lub masy proszku, uderza się miarowym cylindrem lub naczyniem i dokonuje odczytów objętości lub masy do chwili stwierdzenia już tylko nieznacznych zmian. Mechaniczne uderzanie jest powodowane podnoszeniem cylindra lub naczynia na określoną wysokość i jego opadaniem pod własnym ciężarem. Wykorzystuje się jedną z opisanych poniżej 3 metod. Preferuje się aparaty obracające cylinder lub naczynie w czasie ubijania, co zmniejsza możliwość rozdziału proszku podczas ruchu w dół. 

METODA 1

Aparat. W skład aparatu (ryc. 2.9.34.-3) wchodzą następujące części:

· cylinder miarowy poj. 250 mL (możliwość odczytu z dokładnością do 2 mL) o masie 220 ± 44 g;

· urządzenie do ubijania, umożliwiające wykonanie w czasie 1 min albo nominalnie 250 ± 15 uderzeń z wysokości 3 ± 0,2 mm lub nominalnie 300 ± 15 uderzeń z wysokości 14 ± 2 mm. Masa podstawki wraz z uchwytem na cylinder miarowy wynosi 450 ± 10 g.
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Ryc. 2.9.34.-3. Przyrząd do ubijania próbek proszku

Wymiary w milimetrach
Postępowanie. Postępować jak podano powyżej dla oznaczenia gęstości nasypowej (V0). Umocować cylinder w podstawce. Wykonać 10, 500 oraz 1250 uderzeń dla tej samej próbki proszku i odczytać odpowiadające im objętości V10, V500, V1250, przyjmując wartość odpowiadającą najbliższej podziałce. Jeżeli różnica pomiędzy V500 i V1250 jest mniejsza niż lub równa 2 mL, V1250 stanowi objętość po ubiciu. Jeżeli różnica pomiędzy V500 i V1250 jest większa niż 2 mL, wykonać powtórzenia dodając po np. 1250 uderzeń, do uzyskania różnicy pomiędzy kolejnymi pomiarami mniejszej niż lub równej 2 mL. Dla niektórych proszków może być właściwa mniejsza ilość uderzeń, jeżeli zostało to zwalidowane. Obliczyć gęstość po ubiciu (g/mL) wg wzoru m/Vf (gdzie Vf jest końcową objętością proszku po ubiciu). Zwykle potrzebne jest wykonanie powtórnych oznaczeń tej właściwości. Przedstawiając wyniki podać drogę opadania cylindra.

Jeżeli nie jest możliwe użycie 100 g próbki badanej, użyć mniejszej ilości oraz odpowiedniego cylindra miarowego poj. 100 mL (możliwość odczytu z dokładnością do 1 mL) i masie 130 ± 16 g, montowanego na podstawce o masie 240 ± 12 g. Jeżeli różnica pomiędzy V500 i V1250 jest mniejsza lub równa 1 mL, V1250 stanowi objętość po ubiciu. Jeżeli różnica pomiędzy V500 i V1250 jest większa niż 1 mL, wykonać powtórzenia dodając po np. 1250 uderzeń, do uzyskania różnicy pomiędzy kolejnymi pomiarami mniejszej niż lub równej 1 mL.  Przedstawiając wyniki opisać zmienione warunki badania. 


METODA 2

Postępowanie. Postępować jak podano w metodzie 1, z wyjątkiem użycia przyrządu mechanicznego, zapewniającego stały spadek cylindra 3 ± 0,2 mm i nominalnie 250 uderzeń na minutę.
METODA 3 

Postępowanie. Postępować jak podano w metodzie 3 pomiaru gęstości nasypowej, stosując naczynie pomiarowe wyposażone w nasadkę przedstawioną na ryc. 2.9.34.-2. W odpowiednim przyrządzie do pomiaru gęstości po ubiciu naczynie pomiarowe z nasadką jest podnoszone 50–60 razy na minutę. Wykonać 200 uderzeń, zdjąć nasadkę i ostrożnie zgarnąć nadmiar proszku z wierzchu naczynia pomiarowego jak podano w metodzie 3 pomiaru gęstości nasypowej. Powtórzyć postępowanie stosując 400 uderzeń. Jeżeli różnica pomiędzy 2 masami, otrzymanymi po 200 i 400 uderzeniach, przekracza 2%, kontynuować badanie dodając po 200 uderzeń, do uzyskania różnicy pomiędzy kolejnymi pomiarami mniejszej niż 2%. Obliczyć gęstość po ubiciu (g/mL) wg wzoru Mf /100 (gdzie Mf jest masą proszku w naczyniu pomiarowym). Podać wartość średnią z 3 oznaczeń wykonanych dla 3 różnych próbek proszku. Warunki badania, w tym wysokość podnoszenia, należy podać przedstawiając wyniki.

Wskaźniki zagęszczalności proszków

Ponieważ interakcje pomiędzy cząstkami, wpływające na właściwości nasypowe proszków są także interakcjami wpływającymi na płynięcie proszku, porównanie gęstości nasypowych z gęstościami po ubiciu może służyć ocenie względnego znaczenia tych interakcji dla danego proszku. Takie porównanie jest często stosowane jako miara zdolności płynięcia proszku, jest to np.: wskaźnik zagęszczalności lub współczynnik Hausner'a.

Wskaźnik zagęszczalności i współczynnik Hausner'a określają, jak podano powyżej, podatność proszku na zagęszczanie. Stanowią one miarę zdolności proszku do osiadania i umożliwiają ocenę względnego znaczenia interakcji zachodzących pomiędzy cząstkami. Dla proszków o dobrej sypkości takie interakcje mają mniejsze znaczenie a gęstość nasypowa oraz gęstość po ubiciu mają zbliżone wartości. W przypadku proszków o słabszej sypkości interakcje między cząstkami są często większe i będą stwierdzane większe różnice pomiędzy gęstością nasypową i gęstością po ubiciu. Te różnice odzwierciedlają się w wartościach wskaźnika zagęszczalności i współczynnika Hausner'a.

Wskaźnik zagęszczalności:
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V0
=
objętość pozorna próbki nieubitej;

Vf
=
końcowa objętość po ubiciu.

Współczynnik Hausner'a:
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Zależnie od materiału, wskaźnik zagęszczalności może być określany przez V10 zamiast przez V0. Jeżeli stosuje się V10, jest to wyraźnie podane wraz z wynikami.
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