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Streszczenie

Mielenie wielu materiatow (w szczegolnosci materiatow organicznych, chemicznych, ceramicznych i farmaceutycznych) przeprowa-
dzane jest w komorach mielgcych mtynéw (wibracyjnych, planetarnych i in.) z mielnikami swobodnymi, w srodowisku powietrza, gazu obo-
jetnego lub cieczy (alkoholu, innych cieczy - w tym palnych). Wasnosci fizyczne niektérych mielonych materiatéw wymagajg podczas ich
mielenia utrzymania odpowiedniej temperatury tadunku mielenia, a najczesciej chtodzenia ze stabilizacjg temperatury. Ponadto, niekto-
re materialty mogg by¢ mielone tylko w gazie obojetnym. Wymaga to zastosowania komory manipulacyjnej wyposazonej w $luzy, w ktorej
znajdujgce sie¢ w komorze mielgcej powietrze jest usuwane i zastgpowane gazem obojetnym. Do przeprowadzania tego rodzaju badan
opracowano komore mielgca o pojemnosci 500 cm?®, zwang izotermiczng. Komora wykonana jest z poliamidu, posiada ptaszcz wodny,
szczelng pokrywe oraz wyposazona jest w uktad dwéch zaworéw. Jeden z zawordw przeznaczony jest do odprowadzania powietrza, dru-
gi do napetniania gazem obojetnym bez korzystania z komory manipulacyjnej. Jeden z tych zaworéw umozliwia pobieranie probek mielo-
nego materiatu. Komora izotermiczna przystosowana jest do mielenia w sposob okresowy w laboratoryjnym mtynie wibracyjnym. Ptaszcz
wodny komory wyposazony jest w dwa zawory regulacyjne potgczone elastycznymi rurami z uktadem do pomiaru i stabilizacji temperatu-
ry. Uktad ten wyposazony jest w czujniki temperatury, zbiornik wody, pompe oraz umozliwia pomiar i stabilizacje temperatury cieczy chto-
dzacej komore mielgcg w zakresie 20-70°C, z doktadnoscig +2 %. W komorze mozna przeprowadzac badania procesu bardzo drobnego
i koloidalnego mielenia materiatéw o wysokich wymaganiach uziarnienia i czystosci, w tym takze nanoproszkoéw i nanostruktur przy cat-
kowitej eliminacji zanieczyszczeh metalicznych oraz tlenu. Komore mozna zastosowac takze do mieszania osrodkéw jedno i wielofazo-
wych o wysokich wymaganiach technologicznych, w tym srodkéw chemicznych, ceramicznych, organicznych i farmaceutycznych w sta-
bilnych temperaturach bez dostepu tlenu.

Stowa kluczowe: mielenie, mielenie wibracyjne, komora mielgca izotermiczna

AN ISOTHERMAL CHAMBER FOR MILLING IN INERT GAS

Grinding many materials, especially organic materials, chemicals, ceramics and pharmaceuticals, is carried out in grinding chambers
of vibratory, planetary, and other mills with free grinding aids in the air environment, inert gas or liquid (alcohol or other liquids, including
flammable). Physical properties of some milling materials require to maintain the correct temperature of a grinding charge, i.e. ground
material with grinding aids, and the most often cooling systems with the temperature stabilization during grinding. In addition, some materi-
als can be ground only in an inert gas. It requires the use of the manual chamber equipped with locks, in which air located in the grinding
chamber can be removed and replaced with the inert gases. An isothermal milling chamber with a capacity of 500 cm® was developed in
the presented research. The chamber was made of polyamide and equipped with a water jacket, tight lid and system of two valves. One
valve was designed to exhaust air, the other one to fill the chamber with inert gas without using a manipulative chamber. One of the valves
enabled the sampling of milling material. The isothermal chamber was adapted for milling materials in a periodic manner in a laboratory
vibratory mill. A water jacket of the chamber was equipped with two control valves connected to a flexible tube with a system for measure-
ment and stabilization of the temperature. This system comes with temperature sensors, water tank, pump and enables measurement and
stabilization of the temperature of grinding chamber coolant at 20-70°C, +2 %. The study of a process of very fine and colloidal milling of
the materials, including nanopowders and nanostructures, that show high requirements concerning the grain size distribution and purity
can be carried out in the isothermal chamber at total elimination of metallic impurities and oxygen from the grinding environment. The
chamber can also be used for mixing single and multi-phase media with high technological requirements, including chemicals, ceramics,
organic and pharmaceutical materials at the stable temperatures in the atmospheres without oxygen.

Keywords: Grinding, Milling, Vibratory milling, Isothermal milling chamber

1. Wprowadzenie
dunkiem mielnikdw (tzn. mielonym materiatem z mielnika-

Proces mielenia odbywa sie w zespole petnigcym funkcje
technologiczng mtyna, czyli w komorze. W przypadku mty-
néw z mielnikami swobodnymi: grawitacyjnych (kulowych,
pretowych, autogenicznych), mieszadtowych, wibracyjnych,
obrotowo-wibracyjnych, planetarnych iin., komora wraz z ta-

mi) jest zespotem mechanicznym majgcym istotny wplyw
na uzyskiwane rezultaty technologiczne. Ma to szczegdine
znaczenie przy wytwarzaniu proszkéw o bardzo wysokich
wymaganiach technologicznych, odpowiednim uziarnieniu
i czysto$ci, zwtaszcza mikro i nanoproszkow.



W warunkach przemystowych i praktyce laboratoryjnej
najczesciej uzywa sie uniwersalnych technologicznie mty-
néw wibracyjnych [1-6]. Miyny te stosuje sie do wytwarza-
nia mikro i nanoproszkéw oraz do realizacji innych proce-
séw, w ktorych te proszki wystepuija, tj. wytwarzania stopow
i struktur metalicznych i metaloceramicznych, mechaniczne-
go stapiania, wysokoenergetycznego i reaktywnego miele-
nia, mechaniczno-chemicznej syntezy i wielu innych [7-11].

Wytwarzanie wyzej wymienionych proszkéw i struktur
wigze sie z pewnymi ograniczeniami spowodowanymi dwo-
ma przestankami:

— odpowiednimi warunkami procesu mielenia zdetermino-
wanymi wiasnosciami fizycznymi i chemicznymi mielo-
nych materiatéw, wymagajgcymi odpowiedniego srodo-
wiska mielenia, np. gazu obojetnego, cieczy i odpowied-
niej temperatury;

— zachowaniem bezpiecznej temperatury materiatu komo-
ry lub jej wykfadziny, ktéra czesto jest wykonana z mate-
riatu polimerowego.

W laboratoryjnych miynach wibracyjnych stosuje sie ko-
mory przeznaczone do:

— mielenia materiatdw metalicznych i mechanicznego sta-
piania w atmosferze gazu obojetnego [10];

— mielenia materiatéw o specjalnych wymaganiach: cera-
micznych, chemicznych i organicznych, ze stabilizacjg
temperatury mielenia w atmosferze gazu obojetnego lub
w cieczy.

Komore do mielenia w stabilnej temperaturze nazwano
izotermiczng. Komora ta posiada stabilizacje temperatury
mielenia w zakresie 20-70°C, ktérg zapewniono przez wy-
posazenie komory w ptaszcz wodny oraz zewnetrzny ukfad
pomiaru i stabilizacji temperatury. Komora ma pojemnosé¢
500 cm?® iumozliwia przeprowadzanie procesu mielenia ma-
teriatu w nastepujgcych warunkach:

— izotermicznych — w statej temperaturze,

— pod obnizonym i podwyzszonym cisnieniem,

— w atmosferze gazu obojetnego, bez koniecznosci uzy-
wania komory manipulacyjnej,
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— w $rodowisku cieczy,

— przy catkowitej eliminacji zanieczyszczen metalicznych,

— zmozliwoscig pobierania probek, bez konieczno$ci uzy-
wania komory manipulacyjne;j.

Komory mozna réwniez uzywaé w laboratoryjnych mty-
nach obrotowo-wibracyjnych bez stabilizacji temperatury, ale
tylko z mozliwoscig okresowego chtodzenia, np. po przyta-
czeniu jej do sieci wodociggowej. Utatwia to uzytkowanie
miyna, eliminujgc ucigzliwos¢ wynikajgcg z koniecznosci
wyjmowania komory z mtyna do jej chtodzenia.

2. Opis budowy i podstawowe parametry
komory izotermicznej

Komora (Rys. 1a i 1b) zbudowana jest z pojemnika (1)
o pojemnosci 500 cm?®, wykonanego z poliamidu, zamykane-
go pokrywa (2) wykonang réwniez z poliamidu. Pojemnik ko-
mory ma ksztatt walca, przy czym wewnetrzne powierzchnie
majg zaokraglone krawedzie promieniem 6 mm, co umoz-
liwia mielenie bez strefy martwej mielnikami o $rednicy do
12 mm. Na pojemniku (1) usytuowana jest metalowa obsa-
da (3), wykonana ze stali odpornej na korozje, uszczelnio-
na pierscieniem uszczelniajgcym, ktéry dzieki podtoczeniu
na pojemniku (1) utworzyt przestrzen na ciecz.

Pokrywa na czesci stozkowej, stykajgcej sie z pojemni-
kiem, ma usytuowany pierscien uszczelniajagcy (4), wyko-
nany z gumy lub innego tworzywa odpornego na alkoho-
le i rozpuszczalniki organiczne. Pojemnik (1) i pokrywa (2)
majg krawedzie zaokrgglone promieniem 6 mm, dzieki cze-
mu wyeliminowana zostata strefa martwa komory dla miel-
nikéw o $rednicy 12 mm i mniejszej. Pokrywa (2) mocowa-
na jest na pojemniku (1) za pomocg poprzeczki (5) wypo-
sazonej w dwa zlgcza srubowe (6), ktorych sruby wchodzg
w zaczepy znajdujgce sie na pojemniku (3). Ustalenie po-
krywy (2) na pojemniku (1) odbywa sie za pomoca $ruby do-
ciskowej (7), usytuowanej w srodkowej czesci poprzeczki.

W pokrywie umieszczony jest zawor iglicowy, sktada-
jacy sie z obsady (8) i wydrgzonej sruby iglicowej (9), oraz
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Rys. 1. Komora izotermiczna: a) widok z przodu, b) przekrdj: 1 — pojemnik, 2 — pokrywa, 3 — obsada, 4 — pierscien uszczelniajgcy, 5 — po-
przeczka, 6 — ztgcze Srubowe, 7 — Sruba dociskowa, 8 — Sruba iglicowa, 9 — obsada zaworu , 10 — obsada probnika, 11 — zatyczka, 12 — na-

kretka, 13 — obsada zaworu regulacyjnego, 14 — pokretto.

Fig. 1. The isothermal chamber: a) front view, b) cross-section: 1 — container, 2 — cover, 3 — holder, 4 — sealing ring, 5 — bar, 6 — screw,
7 — threaded spindle, 8 — screw needle ,9 — holder of the valve, 10 — probe holder, 11 — pin, 12 — nut, 13 — valve holder, 14 - knob.
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Rys. 2. Komora izotermiczna: 1 — pojemnik, 2 — pokrywa, 3 — ob-
sada, 4 — poprzeczka, 5 — $ruba, 6 — ztgcze Srubowe, 7 — zawor
doprowadzajgcy, 8 — zawor prébnik, 9 — zawor regulacyjny.

Fig. 2. The isothermal chamber: 1 — container, 2 — cover, 3 — hol-
der, 4 — bar, 5 — screw, 6 — screw fastening, 7 — inlet valve, 8 — va-
Ive sampler, 9 — control valve.

zawor-probnik sktadajgcy sie z obsady (10), zatyczki (11)

i nakretki (12).

Zawor iglicowy stuzy do napetniania komory gazem obo-
jetnym, a po przytaczeniu pompy prézniowej do obnizania
cisnienia w komorze.

Zawor-probnik pemni trzy funkcje:

— odprowadza nadmiar gazu obojetnego podczas napet-
niania komory,

— stuzy do pobierania probek bez wyjmowania komory
z mtyna,

— odprowadza z komory nadmiar par powstatych podczas
wzrostu temperatury w czasie mielenia przy ci$nieniu at-
mosferycznym.

Obsady zaworu iglicowego i prébnika uszczelnione sg
pierscieniami uszczelniajgcymi. Zawor iglicowy ma dodat-
kowy pierscien uszczelniajgcy, zabezpieczajacy jego zlgcze
gwintowe przed zanieczyszczeniem mielonym proszkiem.

Na obsadzie komory umieszczone sg dwa zawory regula-
cyjne sktadajace sie z obsady (13) oraz pokretta (14). Kazda
z obsad (13) posiada krociec do przytgczania elastycznych
przewoddéw: doprowadzajgcego i odprowadzajgcego ciecz do
ukfadu stabilizacji temperatury. Zawory te petnig dwie funk-
cje. Umozliwiajg regulacje natezenia przeptywu cieczy sta-
bilizujgcej temperature komory. Po zakonczeniu mielenia sg
zamykane w celu utatwienia wyjmowania komory z mtyna,
po zdemontowaniu elastycznych przewoddéw z kro¢cow, bez
usuwania cieczy z ptaszcza wodnego komory.

Na Rys. 2 przedstawiono widok zmontowanej komory,
a na Rys. 3 widok wszystkich jej elementow.

3. Opis budowy uktadu stabilizacji
temperatury procesu mielenia

Schemat uktadu stabilizacji temperatury wraz z komo-
rg zamieszczono na Rys. 4, a kompletny ukfad stabilizacji
temperatury w komorze izotermicznej umieszczonej w la-
boratoryjnym miynie wibracyjnym przedstawiono na Rys. 5.

Zespotem roboczym ukfadu jest komora (1), ktérej me-
talowa obsada wyposazona jest w dwa zawory regulacyjne.
Zawor (2a) doprowadza ciecz, np. demineralizowang wode,
czy glikol etylenowy, do ptaszcza wodnego. Zawor (2b) od-
prowadza ciecz z ptaszcza wodnego. Komora mocowana jest
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Rys. 3. Komora izotermiczna: 1 — pojemnik, 2 — pokrywa, 3 — ob-
sada, 4 — poprzeczka, 5 — $ruba, 6 — ztgcze Srubowe, 7 — zawor
doprowadzajgcy, 8 — obsada zaworu-probnika, 8a — zatyczka,
8b — nakretka, 9 — zawor regulacyjny.

Fig. 3. The isothermal chamber: 1 — container, 2 — cover, 3 — holder,
4 — bar, 5 — screw, 6 - screw fastening, 7 — inlet valve, 8 — holder of
valve sampler, 8a — plug, 8b — nut, 9 — control valve.
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Rys. 4. Schemat budowy ukfadu stabilizacji temperatury UST:
1 — zespot komory, 2a — zawor doprowadzajgcy ciecz, 2b — zawor
odprowadzajgcy ciecz, 3 — obejma komory, 4 — tarcza mocujgca,
5 — zbiornik wody, 6 — pompa, 7 — silnik pompy, 8 — czujnik tempe-
ratury, 9 — obsada czujnika, 10 — regulator temperatury, 11 — po-
tencjometr nastawczy, 12 — czujnik temperatury, 13 — wyswietlacz
temperatury, 14 — uktad stabilizacji temperatury, 15 — lampka kon-
trolna, 16 — rury elastyczne.

Fig. 4. Schematic diagram of the temperature stabilization system
UST: 1 — the chamber unit, 2a — liquid supply valve, 2b — a liquid
drain valve, 3— clamp of the chamber, 4 - clamping wheel, 5 — water
tank, 6 — pump, 7 — pump motor, 8 - temperature sensor, 9 — holder
of sensor, 10 — temperature controller, 11 — adjustable potentiome-
ter, 12— temperature sensor, 13 — temperature display, 14— tempe-
rature stability set, 15 — light indicator, 16 — flexible pipe.



w miynie w obejmie (3) przykrecanej do tarczy (4) czterema
ztgczami Srubowymi. Tarcza wprawiana jest w ruch drgaja-
cy o kotowej trajektorii amplitudy drgan przez wibrator kine-
matyczny, tworzgc z komorg miyn wibracyjny.

Uktad stabilizacji temperatury wyposazony jest w zbior-
nik cieczy (5) bedacej czynnikiem stabilizacji temperatury.
Zbiornik (5) potgczony jest z pompg (6), ktorej silnik (7) jest
sterowany przez elektroniczny regulator temperatury (10)
wyposazony w pokretto (11). Czujnik (8) do pomiaru tem-
peratury usytuowany jest w obsadzie (9). Temperature mie-
rzy dodatkowo drugi czujnik umieszczony pod obsadg (9).
Sygnat z tego czujnika wykorzystywany jest tylko do wska-
zania temperatury na wyswietlaczu (13). Zbiornik cieczy,
uktad stabilizacji temperatury, pompa i pozostate elemen-
tu umieszczone sg we wspodlnej obudowie (14). Na ptycie
czotowej obudowy (14) umieszczona jest lampka kontrolna
(15), ktérej Swiecenie sygnalizuje prace pompy. Komora (1)
i przytagczona do uktadu stabilizacji temperatury elastycznymi
przewodami rurowymi (16). Do napetniania komory gazem
obojetnym lub obnizania ci$nienia pompa prézniowa zasila-
ng z odrebnego zasilania, stuzy krociec zaworu iglicowego
umieszczonego w pokrywie komory (Rys. 2 i 3; element 7).

Zamieszczony na Rys. 5 uktad stabilizacji temperatu-
ry zostat sprawdzony podczas procesu mielenia w zakresie
temperatur 20-70°C. Temperature powyzej 20°C uzyskiwa-
no dwoma sposobami, to jest przez wlanie do zbiornika pod-
grzanej wody oraz przez podgrzewanie wody znajdujgcej sie
w ptaszczu wodnym od ciepta pochodzgcego z nagrzewa-
nia sie tadunku podczas procesu mielenia. Ukfad stabiliza-
cji temperatury i komora pracowaty poprawnie.

4. Charakterystyka techniczna uktadu
stabilizacji temperatury i komory
izotermicznej

Uktad stabilizacji temperatury wraz komorg izotermicz-
ng w stanie gotowym do pracy posiada nastepujgce para-
metry techniczne:

— pojemnos$¢ zbiornika cieczy 5 dm3,

— pojemnos$¢ komory 500 + 3 cm?, $rednica 100 mm, dtu-
gos¢ 65 mm,

— wyktadzina komory — poliamid 6,

— maksymalna $rednica mielnikéw (kul) likwidujgcych mar-
twa strefe - 12 mm,

— maksymalny wymiar ($rednica) mielnikéw 20 mm,

— dopuszczalna czestotliwo$¢ drgan 25 Hz,

— dopuszczalne przyspieszenie ruchu drgajgcego 200 m?/s,

— maksymalna masa mielnikéw 1,8 kg,

— zakres stabilizacji temperatury 20-70°C,

— doktadnos¢ stabilizacji temperatury +2°C,

— zainstalowana moc 50 W, zasilanie 230 W,

— wymiary uktadu stabilizacji temperatury: dlugo$¢ 420 mm,
szerokos$¢ 180 mm, wysoko$¢ 380 mm,

— masa ukfadu z cieczg (wodg demineralizowang) i komo-
rg 11,65 kg,

— wyposazenie komory: ptaszcz wodny z dwoma zawora-
mi regulacyjnymi, pokrywa z zaworem iglicowym i zawo-
rem-probnikiem,

— mozliwo$¢ mielenia w atmosferze gazu obojetnego bez
konieczno$ci uzywania komory manipulacyjnej,
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Rys. 5. Stanowisko do mielenia w warunkach izotermicznych: 1— la-
boratoryjny mtyn wibracyjny, 2 - uktad stabilizacji temperatury UST,
3 — komora izotermiczna, 4 — uchwyt komory, 5 — tarcza mocujgca,
6 — elastyczne przewody rurowe.

Fig. 6. A stand for milling under isothermal conditions: 1 — the labo-
ratory vibratory mill, 2 — the system of the temperature stabilization
UST, 3 - the isothermal chamber, 4 - the handle of chamber, 5— the
fastening shield, 6 — the flexible tubular tubes.

— mozliwo$¢ mielenia cisnieniu w komorze od 0,02 do
0,15 MPa,

— mozliwo$¢ mielenia w cieczy nie reagujgcej z poliami-
dem i materiatem uszczelki,

— wymiary zewnetrzne kompletnej komory: diugosé
220 mm, szerokos¢ 165 mm, wysokosé 140 mm.

5. Podsumowanie i wnioski

Przedstawiona w pracy komora zwana izotermiczna,
wraz z uktadem stabilizacji temperatury, jest przydatnym
wyposazeniem laboratoryjnego mtyna wibracyjnego. Jest
niezbedna przy wytwarzaniu proszkéw, mikroproszkéw
i nanoproszkéw surowcéw i materiatdw mineralnych, cera-
micznych, chemicznych i organicznych — zwlaszcza nano-
proszkéw skrobi [9]. Srodowiskiem mielenia moze by¢ po-
wietrze pod cisnieniem atmosferycznym lub obnizonym, gaz
obojetny, przy czym do napetniania komory gazem nie jest
konieczna komora manipulacyjna. Proces mielenia mozna
w niej prowadzi¢ w srodowisku wody i kazdej cieczy nie re-
agujacej z materiatem uszczelki wykonanej z gumy odpor-
nej na alkohol, benzyne, benzen i wszelkiego rodzaju roz-
puszczalniki organiczne. Komora jest szczegolnie przydatna
przy mieleniu materiatéw, ktére wymagajg braku tlenu oraz
okreslonej temperatury mielenia, zwtaszcza dla zachowania
bezpieczenstwa obstugi mtyna.

W komorze mozna tez prowadzi¢ inne mechaniczne pro-
cesy takie jak mieszanie, odparowanie, aglomeracje bez-
cisnieniowg, aktywacje, stabilizacje i suszenie proszkéw
w temperaturach ponizej 70°C. Intensywny ruch materiatu,
spowodowany ruchem drgajgcym komory, czesto znacza-
co wspomaga te procesy.
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