STEFANIA BASINSKA-?AMPUCHOWA

KILKA UWAG O STANDARYZACJI TECHNIKI
' POMIARU TERMICZNEJ ANALIZY
ROZNICOWEJ ‘

ROZWOJ KAZDEJ NOWEJ i ciekawej metody
badafi naukowych odbywa sie zwykle w -sposéb
do§¢ spontaniczny i niekontrolowany, pozostawiony
inwencji zainteresowanych, Dodatnia strong tego sta-
- nu jest mozliwo§é indywidualnego ulepszania apara-
tury lub techniki badarf, ujemng natomiast, rozrzut
otrzymywanych wyrikéw dla jednych i tych .samych
oznaczenl, ‘wywolany wprowadzeniem warlantéw apa-
ratury czy metodyki badafi przez réinych badaczy.
W pewnym stadium rozpowszechnienia metody zacho-
dzi jednak konieeznodé porozumienia sie specjalistéw
z danej dzledziny, W celu wspllnego rozpairzenia
trudnosci zagrazajgcych metodzie w przypadku utrzy-
mywania sie stanu jej nieujednolicenia.

Problem ten jaskrawo zaznacza sie w dziedzinie
termicznej analizy réinicowe), szczegblnie w zastoso-
waniu do badania mineraiéw -ilastych. -Jak- wiadomo,

juz sdm oblekt badaf jest trudny, @ fakt stosowania
dowolnych rozwigzanh aparaturowych i dowolnych
technik pomiaru daje w efekcle takie réinice wyni-
kéw w rejestrowanych temperaturach przemian -tego

‘samego materiatu, Ze czesto uniemozliwia korzystanie
'z danych publikowanych, ) '

Wydaje sie, Ze sysnalizacia wstepnych krokéw, pod-
jetych w sprawie standaryzacji metody termicznej
analizy réinicowej w Swiecle, przyniesie pozytek pra-
cownlom, ktére stosuja lub majs zamiar rozwingé ten
kierunek badafn w Polsce. Oméwienie tej  sprawy
przewidziane jest jako uzupelnjenie artykulu o apa-
raturze do t{ermicznej analizy réznicowej (1),
a orzedstawienie wynikéw doswiadczefi pracowni In-
stytutu Materialéw Ognlotrwalych w zestawieniu
z wynikami badaf pracowni zagranicznych umozliwi
innym naszym placdwkom krytyczna oceng wynikéw

“wilasnych. -
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..Ustalenie przyczyn niezgodnodci wynikéw otrzymy-
wanych przéz réinych badaczy metoda 'termicznej
analizy réinjecowej jest jednym z czolowych zadan
utworzonego w r. 1948 w Londynie Miedzynarodowego

. Komitetu Badania Glin (Comité International pour
PEtude des Argiles — w skrécie CIPEA), ktérego ce-
lems jest -koordynacja i scalenie licznych, prowadzo-
nych w réznych krajach badaf nad glinami. Zajmuje
.sig tym specjalna podkomisja, kiora bada wplyw sto-
_sowanych w réznych pracowniach technik i aparatur
na wyniki termograméw réznicowych. Ustalenie czyn-
'nik6éw najbardziej na wyniki wplywajacych bédzie
podstaws ujednolicania techmilci pomiaru,” co pozwoli
zmniejszyé stopieft rozrzutu wynikéw. ' C
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Ryc. 1. Termiczne krzywe réinicowe standardowych
mineratéw ilastych ug,alonych przez- podkomisje
' IPEA. T

Punktem wyijécia prac podkomisii bylo rozeslanie
do okolo 50 pracowmi krajéw zachodnich standardo-
wych mineraléw ilastych, na og6ét bardzo czystyct
i monomineralnych. Krzywe réznicowe tych minera-
16w, wykonane przez dr R, C. Mackenzie w. labora:
-forium -,,The Macaulay Institute for Soil Research’
‘Aberdeen Szkocja — przedstawione sa na ryc. 1. Pra-
“cowni¢ wspbldzialajace z podkomisja zobowigzane
“zostaly do nadeslania - temperatur efektéw
“cleplnych - zaznaczonych na termogramach cyframi
wraz z.dokiadnym opisem aparatury, na ktérej wy-
‘konano oznaczenia i warunkéw, w jakich przeprowa-
-dzano pomiar. . : ,

. Po ofrzymaniu wynikéw z ololo 30. pracowni pod-
. .komisja opracowala. je i opublikowala wraz ze

_nymi wnicskami w postaci broszury 4). Stwierdzono,
ge: réinice w.odczytach temperatur przemian {ych
‘samych mineraléw byly istotnie duze (rys. 2), jaklol-
.wiek wigkszo§é wynikéw ukladata sie w pobliZy fred-
:niéj arytmetycznej kazdej temperatury. .Najwieksze
.wahania temperatur wykazaly duie efekty . endoter-
miczne kadlinitu 4 boksytu, sdy natomiast mniejspe
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efekty bentonitéw byly mniej rozrzucone. Najwigksza
zgodnodé otrzymano dla malej, egzotermieznej reakejl
(efekt 1) bentonitu Mississipd. . T
Poszezegblne wyniki byly dla kazdej pracowni pow-
tarzalne, DuZy rozrzut wynikéw wszystkich pracowni
nalezalo wiec przypisa¢ wplywowi badz jedmnej ze
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Ryc. 2. Rozloienie wynikéw oznaczonych w okolo
30 pracowniach temperatur przemian standardowych
mineraléw flastych

Tabela 1

SZCZEGOLY APARATURY 1 TECHNIKI POMIAROW STOSOWANE
W ROZNYCH PRACOWNIACH

s . Tloké
_ :_qulza; lul_J. zakres pracowni |
‘|- Podstawka na- Nikiel - e 15
prébki, wykonana | Platyna 2
z materiatv- Inne metale (np. stal) 1
ceramiczny 9
krzemionkowy 1
'} Termopary ~ ..} Chyomel-Alumel 17
o skladzie- Pt-Pt. Rh 10
) ' Kombinacja: chromel- .

alumel i Pt-Pt. Rh 4
“Umiejscowiénie © | W substancji obojetnej |~ 19
termopary w bloczku na prébki 11

| temperaturowej: w atmosferze picca : 2.
) w prébee badanej - 1

| Nawazka prébki.. | . - 0,5 ' 15,

:|.{w gramach) 0,5—10 - . ...8 .
. g 1,0—1,5 6
1,5—2,0 .2
2,0 2
.| Szybkoéé - -89 1
.| ogrzewania o 9—-11 -
(w °C/min) 11,1-14 1
e 14—16 5
16 2




zmiennych, stosowanej w technice pomiaru, quz kil-
ku zmiennych jednoczesnie. Jak wynika z tab. I
rémorodnoéé - szezegbléw  techniczno-aparaturowvych,
stosowanych wréinych pracowniach ‘byla fstotnie du-

dzle wskazuje, e wéréd usywanych elementow- apara-
turowych stosowanie niektdrych jest szezegbinie przez
‘badaczy uprzywilejowane. Sugerowsloby to, Ze ‘naj-
lepszy do termicznej analizy ;rléimcowej glin bylby

. . Tabela m
. PORGWNANIE TEMPERATUR . PRZEMIAN MINERALOW ILASTYCH, OZNACZONYCH NA APARATURACH 0 ROZNYCH TECHNIKACH PRACY
| Bloczek na prébki ceramiezny ‘ metalowy :lietalowy . metalowy ceramiczny
| Polosenie termopary L w ;ubstancjl' .| w substancji .| w bloczku na | w substmcii'.. | w substancji
1 temperaturowej obo;gtnej . obojetnej prébki obojetnej obojetnej
Nawazka prébki 0~ 10 g | 0—10g L 0—-05g . 05— 15 g 10 — 15 g
Szybkoéé ogrzewania 9 ll"C/min 1+ 9= 11°C/min 11— 14°C/min | 14 — 16°C/min 16°C/msn
Ep, K 'a’g Ep.. K} §; Ep. ° é; Ep, K -'.ﬁ'g EE, & E
ineral ® 3. og-ﬁ“ 8. g-—u da8 'oa... @@, o_g... ‘g 8 g1 8
Mineral eESlel|sd . i L& g EE A CEIE R T IEE A8
= i s R s
m“gn.tﬁ'gcnmﬁn.m'gg mgmmgommg Jyig|lok wﬁgn« ”'33,
Bokeyt ekt 1) | 272 |38 44| 260 [100]147] 269 [10,0| 110] 250 SR R R (S
Boksyt {efeks 2) | 362 (6,8 | 8,9 347-| 7,2/ 8,7 365 [ 90(102| 370" | — | — | 395 | — | —
Kaolinit efekt 1) 611 ;88| 90| 600 | 8,7)102] 616 | 42| 4,5/ 626 ;12,0)|120]| 632 [175| 17,5
Bentonit efekt 1) | -713 [ 7.8 | 97| 713 [163{17,5] 731 | 5,2] 6,4| 727 | 4 0 3.5) 740 - 10,0, 10,0
‘yoming) o C : 1
(%nwnit (efekt 2) | 900 |48 |14,8| 895 | 80| 94| 917 | 57 64| 883 | 70| 6,5 892 | — | —
-(Wyoming) R ' B
Bentonit (efekt 1) | 463 | 2,0 | 23| 467 [10,0{122| 481 | 7,2| 8,0| 464 | 20| 20| 479 | — | —
(Mississippi) : . : . ) .
Bentonit (efekt 2) | 690 ;6,0 | 69| 695 [19,0) 194} 715 | 56| 7,5] 713 | 80| 7.5 713 | 3,5] 3,5
(Mississippi) : . - .
Bentonit (efeke 3) | 898 [8,2103| 889 | 7,0{ 81| 908 | 56| 72| 868 | 3,0| 3,0| 897 | 25] 25
(Mississippi) ] .

a. W celu ustalenia tych wplywéw podkomisja zgru~
powala czesé pracowni (po 2 lub wiecej laboratoria),
stosumcych ten sam system poszczegbélnych zmien-
nych (a wige np. ten sam rodzaj bloczka, te samg
szybko&é ogrzewania, nawazki prébki itp.). Nastepnie
obliczono (tab, II) dla kazdej grupy #irednig tempera-
ture kaddej rozwazanej przemiany cieplnej, jak réw-
niez érednie odchylenje i odchylenie standardowe od
éredniej. Dokladna analiza tego zestawienia nasuwa
.nastepujgce uogélnione wnioski:

1) Odczytane. temperatury pomiaru prébkx ogrzewa
nej w bloeczku ceramicznym, wydaja sle raczej wyz-
'sze niz w przypadku bloczka metalowego, w. zakresie
“temperatur 0—660°" i — ogblnie biorac, -powtarzal—
no§é ich jest lepsza, Powyzej 650° odezyty ozmaczef
<.z obydwu. typach . bloczkéw  sg potréwnywalne, nato-
-miast . powyzej :750°  povwtarzalnoéé wyda.Je sie byé
lepsza. 'w bloczku metalowym. -

2) Umieszczenie termoelementu tempa‘atumwego
w bloczku na prébki lub w substancji obopjetnej nie-
zbyt zmienia rejestrowang temperature danej prze-
-miany, procz malego przesuruecia w gbre w niZszych
-zakresach temperatur, co- d.aJe sig bardziej zauwazyé
w . przypadku bloczkéw ceramicznych.

8) Roznice w nawazoe probki w zakresie 02—10¢g
malo wpiywajg na notowans temperature przemiany

4). Temperatura przemiany zalezy w ciizym stopniu
_od szybkosci ogrzewania. Maly wzrost szybkofei ogrze-
wania ‘wywoluje stosunkowo duze zmiany (podwyzsme—
nie) temperatury przemiany. s
. 6). ‘Obecnosé _chromelu- - (w bermoelernentach badi
. W bloczkach) moze m1eé wplyw na temperatury nie-
. ld{térsltch przerman. Wymaga to jednak - dalszeg'o spraw=-

zenia. :

Z przedstawlonych danych wynika, %e calkowita
-standaryzacja aparatury stosowanej w_&wiecie' do ba-
.dafi mefods termicznej analizy réinicowej - bylaby
-Sprawg trudng: do przeprowadzenia, ' Tabela I,\w'praw-

nastqpuqacy schemat aparatury: blomek mebal;owy, ter-
moelementy chromel-alumel, “termoelement tempera-
turowy, umieszmcmy wsubstancn termicznie obojetne],
nawazka préobki mniejsza od 0,5 g i szyko$¢ wzrostu
ogrzewania: 10° C/min. X 1°C. JednakZe niewiele jest
-aparatur speiniajgcych te wszystkie warunki jedno-
«czefnie. Trudno wiec wyciagaé ogélniejsze wnioski co
-do zgodnosci wynikéw, jakie moznaby w takim przy-
padku uzyskaé. Wlekszoéé za§ aparatur. rézni sie ta-
kimi szczeg6lami, jak np. inny typ bloczka, inna szyb-
kosé ogrzewania lub nawalka prébki itp.

Nie wydaje sie byé zatem realne calkowite prze-
stawienie siena jeden typ aparaturywol stinje
rozpowszechnienia w §wiecie badafi metods termicz-
nej analizy réinicowej. - Zdaniem podkomisji CIPEA, -
obserwacje poczynione w przedstawionej powyzej pra-
~¢y, pozwalajsa wysungé ograniczone na razie, lecz
prawdopodobnie doi¢ waine w konsekwencjach za-
lecenia "dotyczace standarymc:i nie samej aparatury,
lecz jedynie techniki pomiaru, :

Pierwiszym i — jak sie wydaje — latwym do przy;e-
cia usprawnieniem byloby u;edn.olioeme dwbch zmien-
nych: szybkosSci ogrzewania prdbek i wstepnego ich

-przygotowania,

.Plerwszy czynnik, jak potwierdzﬂy obserwac;e pod-
- komisji, ~wplywa wyrafnie na wyniki. Ogélne wige

jecle pgrzewania =z jednakows szybkodcis

o
- .10°min. £ 1° zalecane juz przez CIPEA w r. 1948 —

byloby -catkowicie uzasadnione, tym bardziej ze jest -
to szybkosé najczedciej przez badaczy stosowana.

" Druga zmienna, tj. wstepne przygotowanie probki
do’ pomlaru, jest sprawsa istotna, gdyz duza dowolnogé
W jej stosowaniu uniemozZliwila podkomisji interpre-
tacje czulych, niskotemperaturowych efektéw endo-
termicznych (np u bentonitéw), towarzyszaeych wy-
dzielaniu sie wody hygroskopune; Tu podkomisja su-
-geruje przyjecie zalecanego przez CIPEA  sposobu

umieszczania prébek  nad . nasyeconym- roztwqrem
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Mg(NOy)s + 6H;O, 0o najmniej na ¢ dni przed pomia-

rem, .

Ogblna akceptacja tych dwoch zalecen, kibra po-
winna ‘przyniesé niewgtpliwa poprawe w uzyskiwaniu
bardziej zgodnych wynikéw, pozwolitaby przystapi¢ do
standaryzacii kolejnej zmiennej, izn. wielkosci na-
wazki prébki. Tu propozycje podkomisji zmierzajg do
ustalenia jej gornej granicy do 0,5 g, co uzasadnione
jest czesto spotykanymi trudno$ciami albo w ofrzyma-
niu dostatecznej iloSci substancii badanej albo w jej

preparowaniu. Kwestie zwiekszenia czulodci zapisu— o

wediug podkomisii — nalezaloby rozwigzaé przez za-
stosowanie bardziej czutych przyrzadéw rejestrujgeych
iub czultych termoelementéw.

Praca podkomisji CIPEA daje niewatpliwa korzysé,
gdy% pozwala poréwnaé wyniki wiasne oraz warunk?,
w. jakich je ofrzymano, z warunkami pracy i wynika-
mi innych. Dzieki temu mozna. upewni¢ sie¢ eo do
stusznofei obranej techniki pomiaru lub wykryé ble-
dy, ktére moga byé przyczyna zbyt duzych odchylehn
od wickszocl ogblnie otrzymywanych wynikéw.

“Wykorzystujac te moaliwosc konfrontacii metod

i wynikéw badan Instytut Materialéw Ogniotrwalych

w Gliwicach nawlgzat kontakt z podkomisja CIPEA,
wskutelr czego - otrzymano od jej przewodniczacego,
dr R. C. Mackenziego, wyniki opublikowanych prac
podkomisji oraz kilka prébek mineraléw standardo-
wych. Oznaczenia ich wykonano na aparaturze zmon-

towanej w Instytucie Materialow Ogniotrwatych -

i ulepszanej w ciggu paru lat doswiadczeni. _
Wydaje sig, ze wyniki otrzymane w pracowni IMO
moga stanowit doéé ciekawy przyczynek do prac pod-

komisji CIPEA z uwagi na warunki, w jakich- je -

uzyskano. . Ich zestawienie i interpretacjg nalezy v_vlec
poprzedzi¢ opisem aparatury i szezegblow  technicz-
nych, ‘stosowanych przy pomiarach, co prawdopodob-
nie pozwoli uzasadnié otrzymang stosunkowo wysoka
zgbdno&é odczytanych temperatur, z wynikami fred-
nich temperatur obliczonych przez podkomisjg, a oW .-
niez moze oddaé ustugi przysziym pracowniom ter-
micznej analizy réiznicowej w Polsce. . .

Stosowana obecnie w pracowni IMO w Gliwicacn
aparatura do termiczne] analizy réinicowej posiada —
“wediug Wymogbw klasyfikacj podllmmjsj.i CIPEA, po-
danej w tab. I, nastepujace elementy -1 cechy:

1. Bloezek na prébki: dwa matle tygielkl ceramiczne,
a raczej dwie male tubki bez dna, nakladane na wy-
stajgce z plytki ceramicznej spoiny termoelementu 162~
nicowego. Tygielki spoczywaja na plytee ceramicznej,
calogé zaé otoczona jest pokrywka niklowa tak, jak to
wilcazuje ryc. 3. )

9. Termoelementy: réinicowy Ni-—NiCr,

temperaturowy Pt-Pt/Rh. -

3. .PoloZenie termoelementu . temperalurowego;
‘w substancji obojetnej. . .

4, Nawaika prébki: 0,22 g (dla substancii ilastych).

5. Szybkosé ogrzewania: 11°/min, +1°C, )

Prébki ogrzewano w oporowym piecyku elekirycz-
nym z automatyczna regulacja programowa o zapisie
mechanicznym na potencjometrze rejestrujgcym. W.l_'a-
zie potrzeby stosowano fotoelekiryczny wzmacniacz
pradu stalego. :

Dokladny opis aparatury podany juz zostat w,Prze-
gladzie Geologicznym” (1). Tu uzasadnimy tylko wybor
podanych wyze] warunkéw pomiari. Jaik wynika z po-
réwnania podanego w tab. I warunki pomiaru zgadzajg
-gie “w duzej mierze ze szczegblami technicznymi. naj-
bardziej rozpowszechnionymi wiréd badaczy. Sche-
‘matem odbiega mo#e bloczek na prébki, kiéry jednak
zastosowany zostal w tej postaci w wyniku préb i do-
$wiadezen przeprowadzonych w IMO. Taki iyp blocz-
ka ma swoje uzasadnione przyczyny. Male i o cienkich
Sciankach tygielki maja mniejsza pojemnoéé cieplna
niz -cale jednolite bloczki ceramiczne lub metalowe.
Dziek! temu ‘efekty cieplne towarzyszace reakcjom nie
sg pochianiane przez bloczek: s duze i wyrazne, Ty-
-glelki s3 odseperowane, przez co unika si¢ wpiywu
.nieraz duzego ciepla realcji probki na substancig obo-
jgtng, co rowniez powoduje zniekszialcanie zapisu
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efekfu (_:ieph_xego. Dalszg ich zaleta jest ich -mala wiel-
lkcodé, Umozliwiato utywanie malych iloSci prébki
padanej. W tym typie podstawki na probki watwione
jest réwniez oczyszczanie po pomiarze zaréwno tygiel-
kéw, jak i spoin termoelementu réznicowego. .
Dopelnieniem bloczka jest pokrywa niklowa. FPo-

‘krywka posiada zalety bloczka metalowego, bedac za-
. razem pozbawiona jego wad. Przekazuje ona ciepio

tygielkom w sposéb réwnomierny i chreni je przed

ewentualnymi pradami konwekeyjnymi w piecn, Po-

niewaz nie styka sie tygielkami, nie odbiera im ciepla
wydzielanego podczas niekiérych reakcji, a tym ‘sa-
mym nie zmniejsza zapisu efektu cieplnego. Nadtio
przestrzeni, jakg obejmuje pokrywka, jest wystarcza-
jaco duza dia dyfuzji pary wodnej lub gazdw, wydzie-
lajacych sle z prébki w czasie reakcji rozkladu (1),
Iloi¢ probki uZywanej w pomiarze jest, jak ju2
wispomniano, niewielka, -1 wynosi dla glin 0,22 g

Rye; 3. Bloczek ma probki stosotwany w Instytucie
Materiatéw Ogniotrwalych. -

a — termoelement, b — tygielek ceramiczny, ¢ — pokrywa
niklowa, d — ptytka ceramiczna, e — podstawa ceramiezna.

Przy wzmocniéniu czulofei -zapisu brzez w!i_a‘ézénie
wzmacniacza nawazke prébki moZna ograniczyé do
jeszeze mniejszych ilodci, co jest bardzo wygodne, gdy

dysponuje sl materialem badanym trudno dostepnym

w wiekszych ilodciach. . :
Jake termoélement réinicowy zastosowano Ni-Ni/Cr,
z uwagi na jego duzg site termoelektryczng, co réwnie
zwiclosza czudo§é zapisu efektéw cieplnych. Pomiaru
wzrostu ogrzewania dokonywano zawsze w substancjl
termicznie oboigtnej 1 wedlug tak mierzonej tempera-
tury odezytywano temperatury przemian mineraiéw.
Jefli chodzl o 'szybkoét ogrzewania, to badania prze-
prowadzone w IMO potwierdzily réwniez jej wplyw na
wynik -Trejestrowanej temperatury efektu -cieplnego.
Préby wykonane z kaolinem plawionym 'z Sedlea k.
Karlovych Varéw wykazaly, %e ‘przy zastosowaniu
szybko$ei ogrzewania 20°/min., reakcje kaolinu noto-
wano w temperaturze okolo 625 —630°, Ogrzewanie
z szyblkodcig 15°/min. przesuwalo temperature tej prze-
miany o okolo 10 —15° nizej, a przy -szybkoéciach 10
i 12 /miin. reakcje obserwowano w temperaturach
jeszeze nizszych, lecz praktycznie blorae, tych samych
dla obydwu szybkofel, "W .{ym. ostatnim przypadku



temperatura zapisywanego efektu zaleiata réwniez od

rodzaju stosowanego bloczka, Przy szybkofciach ogrze.
wania kaolinu 10 i 12°min. reakcje w bloczku cera-
micznym rejestrowario w temperaturze ok. 580—590°;
natomiast przy tych samych szybkosclach w bloczku
nlklowym — w temperaturze 595—605°.

"4 4 Eafsy/[ ber memacnacza)
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Ryc. 4. Termiczne krzywe rdtmcowe standardowych
mineraiéw ilastych oznaczone na aparaturze Insty-
tutu Mateﬁatéw Ogniotrwalyrh.

W. prébee ogrzewanej w bloczky . stosowanym obec-
nie, tzn. skladajgcym sie z tygiellkéw ceramlczrrych
i pokrywki niklowej, notowano endotermiczny reakeje
kaolinu w temperaturze okolo 595 —600°, dla szybko-
§ci, ogrzewania zaréwno 10, jak 112°/min, Tem.peratura
tégo efektu jest wige poéredma miedzy wynikami otizy- -
mywanymi w obydwu poprzednich typach bloczkéw,
Podobne zreszty zjawisko, jak to bedzie podane nifej,
zaobserwowano przy pordwnaniu wynikéw standardo-
wych mineraléw, oznaczonych w IMO z danyxm ze-
stawionymi przez podkomisje CIPEA.

Termiczne krzywe réinicowe standardowych mine-
raléw ilastych wykonant na. aparaturze IMQO przed-
stowia. ryc. 4. W tgbeli III podanc wyniki odezytéw
efektéw cieplnych tych mmeraléw (rubryka 5) w ze-
stawieniu z:

~1) #rednia wynikéw okolo 30 pracowni zagranjcz~
nych pracujgcych na aparaturze réznego typu (ru—
bryka 1); -

2) érednia wynikéw killku pracowni st.osu]adych
podobne do IMO warunki pomiaru z wymtkiem bloez-
ka, ktéry byl ceramiczny (rubryka 9); .

3) éredniag wynikéw kilku pracowni, sto'm]qcych po-
dobne do IMO warunki pomiaru lecz z bloczkiem me-
talowym (rubryka 3).

Dla potw1erdzen.ia obserwacji dotyczacych wynikow
ofrzymanych w opisanym bloczku, obliczono érednie -
odezyiéw temperatur efektéw ciepinych, uzyskanych
w pracowniach pracujgcych z podobna_ techniky po-
miaru lecz z bloczkamx metalowynn ceramicvnyml
l: ‘ukryka 4). ’

Z poréwnama danych prz..dstawionych w fabels, III
wym:lka 2e oznaczenia temperatur reakeji wzoreds
wych = mineraléw ilastych, rozprowadzamych przez
podkomisje CIPEA, wykoname na aparaturze. do ter-
micznej analizy rémmcowej, zmontowane}] w IMO:

1) mieszeza sle w granicach &rednich wynikéw obli-
czonych dla okolo 30 lpracowm pracumcych na apara-
turze rdéznego typu; st

2) ukiadajg si¢ w poblizu. §redn1ch wynikéw pracow-
ni, pracu;anth w prjdobnych warunkach pomiaru
z bloczkami zaréwno ceramicznymi, jak metalowymi;

' 3) zgadzaja si¢ calkkowicle (w gramicach bledu, po-
miary) ze frednig sumy wynik()w otrzymanych w po-
dobnych warunkach pomiaru w eerammznych i me-
talowych bloczkach na prébki.

- Przedstawlone wyniki pozwalajg wiec qadzlé o dob-'
rym rozwigzaniu aparaiury, ma kiérej je, oirzymano.
Poniewaz pracuje ona w warunkach najbardziej roz-
powszechnionych wiréd badaczy oraz czeiciowg jui
zalecanych jako standardowe przez CIPEA, przeto
wyniki na ‘niej uzyskane uwazdé moina za zgodne

z wymkarm Jakle powinno sie otrzymaé ‘stosujge- do-

.- : . Tabela IiI
POROWNANIE WYNIKOW OTRZYMANYCH W PRACOWNI i_.m.o. Z'WYNIKAMI BADAN PODKOMISIT CIPEA -
1 1 2 | e g I g
. ' Srednie. wynikéw otrzymanych w- na- ‘
Sﬁdnia ebwl stgpujacych warunkach pomiaru: . S
: dla ok. 30 pra- [bloczek: ceramiczny_|;blo_czek: metalowy | Srednia wy- V:.ynﬂn oet--
Mineral cowni (r6zne |[— " P - nikéw z rub- w %i
warunki po- | -ogrzewanie: 9 — 11°C/min nawaska - | ryk 24 3 | ™ II!M‘O
miara} ‘| prébki:- 0,1 — 1,0.g polozenie ter- . ' :
moelementii temperaturowego: . w :
substancji obojetnej '
Bokeyt (efekt 1 - 272 . 260 o266 | 270 -,
Boksyt efekt 2 368 362 , . 34T . 354 . 358 - -
Kaolinit . ‘ iefekt )7y 615 611 : 600 605- 600"
. Bentonit Wyoming (efekt 1) | 725 713 - 713" - 713 715 ..
Bentonit Wyoming (efekt 2) |- 298 900 - : 895 897 .- 900 -
Bentonit Mississippi (efekt 1) | 460.- 463 46T 4651 460
Bentonit Mississippi (efekt 2) | 703 690 - T695 : 692 ' 690 . -
Bentonit Mississippi (efekt 3) . 894 898 oL 889 - 893 . | . 890
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tychezasowe, miedzynarodowe zalecenia warunkow
pomiaru, L
 Prace podkomisji CIPEA do spraw termicznej ana-
lizy réinicowej Swiadezg o ugruntowaniu sig tej me-
tody w swiecle, Nie ulega watpliwodel, Ze w nieda-
lekiej przyszio$ci stanie si¢ ona i u nas jedna z nie-

zbednych metod fizyczno-chemicznych w wielu labo-:

ratoriach. Z kontaktéw IMO z krajowymi pracow-
niami naukowo-badawczymi wynika, Ze w Polsce ist-
nieje jui kilkanascie ofrodkéw, ktére postuguja sie.
w swych pracach termiczng analizg réinicowsg, nato-
miast kilkadziesigt pracowni jest w trakcie jej uru-
chamiania lub co majmniej mia sie interesuje. )
“Informacje dotyczace standaryzacii (ktérej temat
poruszany juz byl na lamach ,Przegladu Geologicz-
nego’, 1) wydajs si¢ w tych warunkach aktualne
i pozyteczne. Nie rzeba bowiem podkrelaé, jak
wazne jest ofrzymywanie wynikéw poréwnywalnych
w skali miedzynarodowej i jakg role w tym odgrywa
adaptacja zaleceri standaryzacji migdzynarodowej. .

W podsumowaniu nasuwalby sie realny i w swietle .

“"wyte] podanych faktow, calkowicie uzasadniony wnio-.

sek ' wspblnego, zorganizowanego zajecia sl w kraju
zaréwno .problemem standaryzacji metody termicznej
analizy réZnicowej, jak 1 niemniej waing sprawg pre-
paratykl mineratsw wzorcowych. R : S
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