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(57) 1. Способ определения капиллярной по-
ристости дисперсных материалов, включаю-
щий его пропитку жидкостью, о т л и ч а ю -
щ и й с я тем, что дисперсный материал
пропитывают раствором неорганической со-
ли, определяют концентрацию Ci v\ массу Pi
раствора (1) после пропитки, добавляют к
системе расі вор (2) той же соли концентрации
Сг и массой Pz, определяют концентрацию Ск
полученного раствора и рассчитывают ка-

П = PiQOO - Со)/Г100 - Сі) - Р2(С2
5 ( С к _ •*->

+Р 2)-СіРі - СгР2

аТ7

пиллярную пористость П дисперсного мате-
риала по выражению

п =

где П - капиллярную пористость, см 3 /г;
Ск - концентрация полученного рзстэо-

ре. %:
Pi - масса раствора (1), г;
Р2 * масса рэс^вора (2) г ;
Сі - концентрация растоора(1), %;
Сг - концентрация раствора (2) %,
d - плотность растворителя, г/см ;
МдМ - масса дисперсного материала, г
2. Способ по п. 1, о т л и ч а ю щ и й-

с я тем, что при наличии в дисперсном
материале растворимых примесей ка
пиллярную пористость рассчитывают по
выражению

СкУ(Ск - Со)
- C T J (ID

где Pi - масса раствора (1) (масса пропиты-
вающего раствора), г;

Со - концентрация пропитывающего
раствора, %.

У
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Изобретение относится к анализу мате-
риалов путем измерения их физических
свойств, в частности к определению пори-
стости дисперсных материалов и может
быть использовано при определении капил-

лярной пористости каменноугольного топ*
лива пористого керамического наполнителя
и т д

Известен способ определения пористо-
сти порошковых углеродистых материалов
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(Авт. ев СССР № 363896, кл. G 01 Н 9/00,
1970, Бюл. К М , 1973), включающий засыпку
сухого материала с заданным весом в сухой
пикнометр, взоешииаиие пикнометра со
осем содержимым, заполнение пикнометра 5
аодным раствором неорганической соли ам-
мония взвешивание после удаления воздуха
и установления равновесия мениска жидко-
сти и расчет пористости составляющих ма-
териал частиц по известному выражению. 10

Как следует из технической сущности,
способ позволяет определить пористость по
известной плотности материала, то есть
только о случае мономинерального состава.
и не пригоден для определения пористости 15
дисперсных частиц каменноугольного топ-
лива содержащего минеральные примеси.

Наиболее близким к изобретению по
технической сущности и достигаемому ре-
зультату является способ определения по- 20
ристостк капиллярно-пористых материалои
(Авт. св. СССР, № 494665. кл. G 01 N 15/08,
1974, Бюл, № 0,1975). Способ включает про-
питку жидкостью сухого материала с задан-
ным весом, извлечение пропитанного 25
материала из жидкости и выдержку его в сре-
де насыщенного пара пропитывающей жид-
кости заданное время, после чего материал
взвешивают и рассчитывают пористость со-
ставляющих материал частиц по формуле 30

где Пі - пористость," см /г;
Рг - масса материала после пропитки, г; 35
Pt - масса исходного материала, г;
d - плотность пропитывающей жидко-

сти» г/см3.
Способ позволяет удалить адсорбиро-

ванную поверхностью частиц жидкость и ча- 40
стично исключить ее отрицательное влияние
нз результат определения капиллярной по-
ристости капиллярно-пористых материалов,
что позволяет повыгить трчность определе-
ния пористости указанных материалов. 45

Нами была проверена эффективность
известного способа на оысокодисперсном
материале, в качестве дисперсного матери-
ала мспользо&апи измельченный каменный
уголь Кузбасского месторождения (шахта 50
Инская) Фракции с удельной поверхностью
4,1 wrVr, содержащий 15,4 мае. % минераль-
ных примесей (кварц, каолинит, доломит,
кальцит и др.). Пробу угля высушивали при
105°С до постоянного веса, взвешивали, на- Бо
сыщали навески дистиллированной оодой,
извлекали их из воды и выдержали над ней
(в среде насыщенного пара) в течение 120,
150 и 180 минут с последующим взвешива-

нием навесок и расчетом открытой капил-
лярной пористости. Полученная открытая
капиллярная пористость материала навесок
составила 7,3; 5,6 и 4,1, см /г соответствен-
но. Относительная ошибка определения
28,3% (таблица, пример 7}.

Низкая точность известного способа
для высокодисперсных материалов обуслав-
ливается наличием стыковочной жидкости
между контактирующими частицами, кото-
рая не может быть удалена без частичного
удаления капиллярной влаги. Пока время ис-
парения недостаточно для испарения адсор-
бционной и стыковочной жидкости (120 мин)
получается завышенная открытая капилляр-
ная пористость материала - 7,3 CM J/T, а при
достаточном времени испарения (180 мии}
открытая капиллярная пористость материа-
ла получается заниженной -4,1 см3/г.

Такимобрэзом, известный способ не по-
зволяете высокой точностью определять ка-
пиллярную пористость высокодисперсных
материалов.

В основу изобретения поставлена задача
разработать способ определения капиллярной
пористости дисперсных материапов, основан-
I (ып на их пропи гке. в котором обработка мате-
риала раствором соли различной концентра-
ции и дополнительное определение концен-
трации используемых раствороа позволяют
исключить отрицательное влияние адсорбиро-
ванной поверхностью частиц жидкости на ре-
зультат определения. Это повышает точность
определения капиллярной пористости оысоко-
дисперсных материалов, которая характеризу-
ется относительной ошибкой 2,6-4,1 %.

Для решения поставленной задачи
предложен способ определения капилляр-
ной пористости дисперсных материалов,
включающий его пропитку жидкостью, в ко-
тором, согласно изобретению, дисперсный
материал пропитывают раствором неорга-
нической соли, определяют концентрацию
Сі и массу Pi раствора (1) после пропитки,
добавляют к системе раствор (2) той же соли
концентрации Сг и массой Pz, определяют
концентрацию С* полученного растаара и
рассчитывают капиллярную пористость П
дисперсного материала по выражению

0)с і ( С к - С і ) М Д м

гдо П - капиллярную пористость, см3/г:
Ск-концентрация полученного раствора, %;
Pi - масса раствора (1), г;
Р2 - масса раствора (2), г;
Сі - концентрация раствора (1), %;
Сг - концентрация раствора (2), %;
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d - плотность растворителя, г/см ;
МдМ - масса дисперсного материала, г,

при этом капиллярную пористость дисперс-
ных материалов при наличии в них рэство-

П = Pi(100 - Со)/(100 - Сі) - Рг(С2
(J(CK - СіХМдм - Рі(Сї - СоУ

римых примесей рассчитывают по выраже-
нию

Со)

где Р* - масса раствора (1) (масса пропиты-
в а й ,его раствора), г;

; о - концентрация пропитывающего
распора, %.

Насыщение материала раствором соли
заданной концентрации с определением его
концентрации и массы, добавление в пропи-
точный объем раствора соли заданного объ-
ема, но другой концентрации и определение
концентрации полученного раствора позво-
ляют исключить отрицательное влияние ад-
с о р б и р о в а н н о й поверхностью частиц
жидкости на результат определения и заме-
нить весовой метод определения более точ-
ным концентрационным, Это приводит к
достижению обеспечиваемого изобретени-
ем технического результата - повышение
точности определения капиллярной пори-
стости дисперсных частиц. Следует отме-
тить, что использование формулы (II)
позволяет исключить отрицательное влия-
ние на точность определения растворимых в
пропитывающий жидкости.

Способ реализуется следующим обра-
зом,

Дисперсный материал высушивают при
105°С до постоянного веса, взвешивают пор-
цию и засыпают ее в цилиндрическую емкость
с крышкой со штуцером. Заливают в емкость
5-15 %-ный раствор неорганической соли, за-
крывают герметично емкость и ракуумируют
при разряжении 0,9-0,95 кГ/см2 20-40 мин.
Затем вакуум откпючают, снимают крышку,
отбирают пробу раствора и определяют кон-
центрацию раствора, например солемером
типа ГМ-65М. Далее взвешивают пропиточ-
ную емкость с оставшейся частью раствора и
добавляют предварительно взвешенный 15 -
30 %-ный раствор той же соли, и после 10-20
секундного перемешивания раствора отбира-
ют пробу раствора и определяют его концен-
трацию. Затем рассчитывают капиллярную-
пористость дисперсного материала по пред-
ложенным выражениям (1) или (2).

П р и м е р ! . Б качестве дисперсного
материала использовали измельченный ка-
менный уголь Кузбасского месторождения
(шахты Инская) фракции с удельной поверх-
ностью 4,1 м /г. содержащий 15.4 мас.%
минеральных примесей (кварц, каолинит,
доломит, кальцит и др.). Для пропитки ис-

пользовали раствор хлористого калия. Опре-
10 деление проводили следующим образом.

Высуживали при 105°С до постоянного веса
порошок каменного угля, взвешивали три
порции массой Мдм=100 г и засыпали их в
цилиндрические емкости с крышкой со шту-

15 цером. Заливали в емкости 10 %-ный рас-
твор хлористого калия закрывали их гер-
метично и вэкуумировали при разряжении
0,9 кГ/см 2 в течение 30 мин. Затем вакуум
отключали, снимали крышки, отбирали про-

20 бы раствора (1) и определяли их концентра-
ции солемером типа ГМ-65М: Сі, 1=9,8769 %;
Сі.2=9,В774%: Сі.з-9.8765 %. Далее взвеши-
вали цилиндрические емкости с оставшейся
частью раствора (Рі,і=90,60 г, Pi.2-90.71 г и

25 Рірз=90,76 г) и добавляли в них по 100 г
20%-ного раствора КСІ (Р2-Ю0 г, Сг-20%).
Смешивание растворов проводили в тече-
ние 10, 15 и 20 с, после чего отбирали пробы
растворой и определяли их концентрации

30 солемером: C*,1=15,3539; СК2=15,3578 и
Ск.3^15,3516 %. Затем рассчитывали капил
лярную пористость дисперсного угля для
каждой навески. Открытая капиллярная по-
ристость материала навесок составила

35 Пы=5.2О; П( -2=5,11 и Пм=5,28 см 3 /г соот-
ветственно. Относительная ошибка рассчи-
тывалась по выражению

40 п-п, / ( n -

где П - среднеарифметическое значение по-
ристости;

45 п - число определений 0 - номер опита),

ґН[(5.4~5.20}2+(5.4-5,ч1)2+(5,4-

-5,20f]/}a 5/5,4-0,03n (3,8%) (табл. при-
50 мер 1).

Далее пробы промывали дистиллиро-
ванной ВОДОЙ.

Аналогично предыдущему примеру конк-
ретного выполнения была определена кзпил-

55 лярная пористость високодисперсних
материалов различной природы (каменный
уголь, кордмеритовая керамика с удельной по-
верхностью 3,2 м /г) с использованием раз-
ных неорганических солей (KCI, NaCI,
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П р и м е р 2. После определения капил-
лярной пористости угля с использованием
раствора NaNCbслили из проб излишки рас-
творов, высушили пробы до постоянного ве-
са и определение повторили, но в качестве
пропитывающего раствора брали по 100 г
10 %-ного раствора КО на пробу. Так как на
поверхности и в капиллярах частиц угля ос-

тавался раствор, то после высушивания про-
бы содержали растворимые в воде примеси
NaNOs. Для первой пробы (весом 100 г, при
концентрации раствора после пропитки
10,1340 %, после смешивания со 100 г
20 %-ного раствора KCI получили концент-
рацию Ск=15,2133%. Расчет пористости для
этой пробы по выражению (II):

п 100(100 ~
1.11(15,2133

- 10.1340) - 100(20 - 15,2133)/(15.2133 - 10)
10,1340X100 - 100^10,1340 - 10)/(100 ~10,1340)]

Для второй и третьей проб капиллярная
пористость составила соответственно 5,44 и
5.16 г/см , При этом относительная ошибка
определения составила 4,0 % (таблица, при-
мер 4).

В таблице приведены результаты опре-
делений капиллярной пористости дисперс-
ных материалов различной природы с
использованием разных неорганических со-
лей.

Как следует из таблицы, предложенный
способ позволяет с высокой точностью, ха-
рактеризуемой относительной ошибкой на
уровне 2,6-4,1 %, определить капиллярную

пористость дисперсных материалов. В то же
время, по известному способу относитель-
ная ошибка при определении капиллярной
пористости дисперсных материалов состав-
ляет 24,9-28.3 %.

Таким образом, использование заявляе-
мого способа повышает точность определе-
ния капиллярной пористости дисперсных
материалов о 6 - 8 раз. Для водоугольиых
топливных смесей заявляемый способ по-
зволяет обеспечить высокую степень сгора-
ния и стабильность их свойств, т.е, снизить

. топливные затраты и загрязнение окружаю-
щей среды.

п/п
Материал Пропитывающая

среда
Величина

пористости.
см3/г

Относитель-
ная ошибка,

%

Заявляемый способ

1

2

3

4

5

•

6

7

Каменный уголь

Каменный уголь

Каменный уголь

-

Каменный уголь с примесью ЫаМОз

Кордиеритовая керамика

Растоор

КС!

Раствор

. Nad

Раствор

№ Ш з

Раствор

КС!

Раствор

КС!

Известный способ

Каменный уголь

*

Кордиеритовая керамика

Дистиллироваинап

вода

Дистиллированная

вода

5.40

5,42

5 39

5.41

14,2

5.67

15,6

3,0

3.9

4,1

4,0

2.6

28.3

24.9
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