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ADANI . i
‘ Oznaczanie sktadu Wiy el
Ziarnowego metOda p|pet0WQ Grupa katalogowa 0819
N 1. WSTEP Liczb¢ klas nalezy ogranicza¢é do niezbgdnego

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie sktadu ziarnowego materiatu ziarnistego metoda
sedymentacyjnej analizy pipetowej zwane] metoda
Andreasena.

1.2. Zakres stosowania. Metodg stosuje si¢ do ozna-
czania zawarto$ci klas ziarnowych w zakresie 45 do
1,5 pm w surowcach i masach ceramicznych. Metode
pipetowa traktuje si¢ jako wzorcowa i rozjemczg w sto-
sunku do innych metod analizy granulometrycznej, sto-
sowanych w laboratoriach przemystowych i naukowych.

1.3. Okreslenia

1.3.1. ziarno — pojedyncza czgstka materiatu ziar-
nistego.

1.3.2. srednica zastgpcza — Srednica kuli, ktéra ma
t¢ samag ggsto$¢ 1 opada w cieczy z tg sama pred-
kos$cig co ziarno badanego materiatu.

1.3.3. klasa ziarnowa — jednostronnie lub dwustron-
nie ograniczony zbidr ziarn o okre$lonej dolnej lub
gornej granicy Srednicy zastgpczej lub dolnej i goérnej
srednicy zast¢pczej.

1.3.4. frakcja ziarmowa — procentowa zawarto$¢
okreslonej klasy ziarnowej w badanym materiale ziar-
nistym. _

1.3.5. sklad ziarnowy — udzial poszczegdlnych frak-
cji ziarnowych w badanym materiale.

1.3.6. probka odniesienia zwana inaczej probkg zero-
w3 — masa ziarn w probce pobranej bezpos$rednio
po intensywnym zamieszaniu zawiesiny.

2. METODA BADANIA

2.1. Wytyczne ogélne. Oznaczanie powinno by¢ wy-
konywane w pomieszczeniu 0O znanej temperaturze;
w czasie wykonywania oznaczania temperatura nie po-
winna si¢ waha¢ wigcej niz £0,5°C.

Dla utrzymania statej temperatury prébki w czasie
wykonywania oznaczania, zaleca si¢ stosowanie komo-
ry termostatowej. Przed wykonaniem oznaczania nalezy
dokona¢ wyboru klas ziarnowych, ktdrych udziaty
bedzie si¢ oznaczac.

minimum, z uwagi na blad pomiaru, zwigkszajacy si¢

wraz z rosngca liczbg klas.

Przed wykonaniem oznaczania nalezy doswiadczalnie
ustali¢ rodzaj 1 ilo$é substancji dyspergujacej, potrzeb-
nej do optymalnego zdyspergowania probki. Za opty-
malnie zdyspergowang uwaza si¢ takg zawiesing,
w ktérej po utrzas$nigciu i odstawieniu nie wystgpuja
wyrazne powierzchnie graniczne oddzielonego oSrodka
dyspersyjnego, lecz u dotu zawiesina jest gesciejsza niz
u gory.

2.2. Zasada oznaczania. Metoda polega na wykorzy-
staniu swobodnego opadania w cieczy zdyspergowanych
ziarn badanego materiatu, z predkoscia proporcjonal-
ng do kwadratu $rednicy zastgpczej wg prawa Stokes’a.
W czasie sedymentacji st¢zenie zawiesiny na wybranym
poziomie cieczy zmniejsza si¢ w poréwnaniu z poczat-
kowym 1 jest proporcjonalne do zawarto$ci ziarn
o $rednicy zastgpczej, mniejszej od wyliczonej z réwna-
nia Stokes’a, dla odpowiedniego czasu i drogi opada-
nia ziarn. St¢zenie zawiesiny okre§la si¢ przez pobra-
nie pipeta kolejnych probek o stalej objgtosci, wy-
suszeniu do stalej] masy i1 zwazeniu.

2.3. Przyrzady i, materialy

a) Cylinder sedymentacyjny z pipeta wg rys. 1 lub
2 o $rednicy nie mniejszej niz 50 mm i wysokosci
niec mniejszej niz 250 mm. Pojemnos¢ cylindra nie moze
by¢ mniejsza niz 500 ml. Cylinder powinien mie¢ ozna-
kowane poziomy okreslajace droge opadania ziarn.
Poziom 0 powinien znajdowa¢ si¢ w odlegtosci od dna
nie wi¢kszej niz 55 mm i nie mniejszej niz 50  mm,
poziom 100 w odlegtosci 100 mm i poziom 200 w odle-
gto$ci 200 mm od poziomu 0.

W gbérnej cze$ci cylindra, ponizej pozioméw 100
1 200, powinna znajdowac¢ si¢ skala milimetrowa. Pipe-
ta do pobierania probek powinna by¢ wyposazona
w rurke kapilarng o $rednicy nie wigkszej niz 2 mm
i kran dwudrozny umozliwiajacy oprdznianie pipety
bez wyjmowania jej z cylindra.

Objetosé pipety od szlifu kranu do znaku na gérnym
przewezeniu powinna wynosi¢ 10 lub 15 ml.

Zgtoszona przez Instytut Szkta i Ceramiki
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Szkta i Ceramiki dnia 17 sierpnia 1988 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 kwietnia 1989 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1988, poz. 28)
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Kapilara pofaczona z pipeta powinria by¢ zamknig-

ta na koncu, a drozna przez kilka otworéw na po- -

ziomie 0. .

b) Waga analityczna z doktadnoscia wazenia
1-10™ g

c) Waga techniczna z dokladnoscia wazenia
1-107" ¢

d) Suszarka laboratoryjna z regulacja temperatury
i dokladnoscia regulacji £5°C.
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e) Sito laboratoryjne o boku oczka 45 pm.

f) Szklane naczynka wagowe- pojemno$ci 25 ml
1 o masie nie wigkszej niz 20 g.

g) Eksykator z substancja suszacg (np. CaCl,).

h) Wytrzasarka laboratoryjna do butelek pojemnosci
300 ml lub dyspergator szybkoobrotowy lub ultra-
diwigkowy.

i) Substancje dyspergujace jak:

— pirofosforan sodowy,

- — szklo wodne,

— heksametafosforan sodowy (polifos),

— weglan sodowy bezwodny (Na:COs),
w postaci roztworOw najczesciej 5%(m/m).

2.4. Wyznaczanie drogi opadania ziarn (k). Drogg
opadania ziarn ustala si¢ zwykle przy uruchamianiu
nowego przyrzadu. Ustalanie drogi opadania ziarn wy-
konuje si¢ przy uzyciu czystej wody w nastepujacy
sposdb: Cylinder sedymentacyjny nalezy napetni¢ woda
do poziomu 100 lub 200 w zalezno$ci od przewidy-
wanej liczby pobieranych probek (n). Z cylindra sedy-
mentacyjnego pobrac¢ pipeta porcje wody do kreski
okre§lajacej pojemnoéé pipety i na skali odczytaé ob-
nizony poziom. Przy oznaczaniu n klas ziarnowych,

o
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czynno$¢ ta nalezy powtdrzy¢é n-krotnie. Nalezy reje-
strowa¢ wysokos¢ kolejnych pozioméw wody od po-
ziomu 0. Jesli kazdorazowo pobranie wody pipeta ob-
niza poziom np, o 3 mm, to droga opadania ziarn
(h,) bedzie si¢ zmniejszala o 3 mm. W przypadku
stosowania cylindra wg rys. 2, co drugg porcj¢ pobra-
nej wody wylewa si¢ tuz przed pobraniem nastg¢pnej
porcji. ‘

Droge opadania ziarn mozna rowmez ustali¢ jako
$rednig np. 10 pobran pipeta.

2.5. Wyznaczanie czasu pobierania porcji zawiesiny
(z). Czas pobierania porcji zawiesiny () nalezy ob-
liczy¢ w sekundach wg wzoru

18 - 1« hn o
to = - 108 (1)
(0s—pc) " g-d;

w ktorym:
hn — droga opadania ziarn wg 2.4, mm,
n — lepko$¢ cieczy dyspergujacej w temperaturze
pomiaru, Pas; dla wody lepkos¢ w zaleznosci
od temperatury podano w tabl. I,
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g — przyspieszenié grawitacyjne ziemskie,
981 cm/sek?, . '

ps — gestos¢ badanej substancji, g/cm?,

p. — gestodé cieczy dyspergujacej, g/cm?; przyjmuje
sie 1,0 g/cm?,

d, — Srednica najwigkszego ziarna n-tej klasy ziar-

nowej, pm.

Dla glin i kaolindw przyjmuje si¢ gestos¢ 2,61 g/cm?.
Dla innych surowcow i mas ceramicznych nalezy przy-
ja¢ wielkosci skatalogowane lub wyznaczone do$wiad-
czalnie np. metoda piknometryczng.

Wyniki wyliczenia, w zaleznosci od wielkosci, nalezy
podaé¢ w sekundach, minutach lub godzinach.

Tablica 1
Temperatura Lepko$¢ dynamiczna
G Pas
15 0,114
18 0,106
20 0,100
22 0,096
25 0,089
30 0,080

2.6. Wstepne przygotowanie probki do badan. Ze $red-
iej probki laboratoryjnej pobranej zgodnie z BN-64/
7011-09, metoda kwartowania pobra¢ okoto 4 g bada-
nego materialu, tak aby na kazde 100 ml objgtosci
cylindra przypadat 1 g badanego materiatu w stanie
powietrzno suchym. Probk¢ przenie$¢ do parownicy,
zala¢ woda do catkowitego zwilzenia i pozostawi¢ na
co najmniej 24 h.

2.7. Dyspergowanie prébki. Probke¢ po namoczeniu
przez okres podany w 2.6 zadaje si¢ przeznaczonym

na ten cel dyspergatorem, ktérego ilo§¢ nalezy uprzed- .

. nio ustali¢ dos$wiadczalnie, stosownie do wlasciwosci
surowca wg 2.1,

Nast¢pnie przeprowadzi¢ rozmulanie probki pateczka
"z nasadkg gumowa (aby nie rozdrobni¢ poszczegol-
nych ziarn). W dalszym ciagu dyspergowaé prébke
przy uzyciu wytrzasarki laboratoryjnej, mieszadta szyb-
koobrotowego lub dyspergatora ultradzwickowego.
Dyspergowanie mechaniczne powinno trwac¢ przez
okres ustalony do$wiadczalnie. Nastgpnie nalezy od-
dzieli¢ ziarna na sicie o wymiarze oczka 45 pum.

Zawiesina powinna by¢ jednorodna, nie powinno
obserwowac¢ si¢ piany ani koagulacji. W przypadku
wystapienia piany przy dyspersji mechanicznej, zmniej-
szy¢ ci$nienie nad ciecza i doda¢ kilka kropel alko-
holu benzylowego, za$ przy jej dalszym utrzymywa-
niu si¢ przeprowadzi¢ usunigcie czastek organicz-
nych.

Sprawdzenie poprawnodci zdyspergowania mozna
wykonaé¢ za pomocg mikroskopu lub po wykonaniu
analizy,. nanoszac jej wyniki na siatke podwdjnie lo-
garytmiczng RRB (Rosina-Romlera-Benetta).

Dia poprawnie zdyspergowanych probek glin
i kaolinéw, wykres sktadu ziarnowego na siatce RRB
powyzej d = 1,5 um przedstawia lini¢ prosts.

Dla probek Zle zdyspergowanych, charakterystyczne
jest zatamanie linii wykresu, przewaznie powyze]
dn = 10 pm.

2.8. Wykonanie oznaczania. Cylinder napetni¢ zawie-
sing i dopelni¢ woda destylowana do poziomu 200
lub 100, w zaleznos$ci od ilosci oznaczanych klas ziar-
nowych, wielokrotnie intensywnie zamiesza zawiesing
w cylindrze, unikajac zawirowania i bezpo$rednio po
ustaniu mieszania pobraé probk¢ odniesienia przez za-
ssanie zawiesiny do pipety lub, w przypadku cylindra
z dolnym odptywem cieczy, przez otworzenie kranu 13-
czacego pipete z cylindrem.

Czas pobierania porcji zawiesiny nie powinien prze-
kraczaé¢ 15 s. Po opréznieniu pipety do naczynka wa-
gowego i optukaniu $cianek przewodow pipety do tego
samego naczynka, jeszcze raz intensywnie zamieszaé
zawiesing w cylindrze. '

W momencie ustania mieszania, uruchomié stoper

odmierzajacy kolejne czasy pobierania probek.

Pomiedzy kolejnymi pobieraniami probek do pipety
nie nalezy wyréwnywaé poziomu w kapilarze do po-
ziomu cylindra przez otwarcie kranu dwudroznego, aby
nie spowodowa¢ zaktdécenia opadania czgstek.
Pozostajaca w kapilarze nad poziomem zawiesing przed
wlasciwym pobraniem wylewa si¢ zgodnie z opisem
podanym w 2.4.

Czynno$¢ ta nie jest potrzebna przy stosowaniu cylin-’
dra z dolnym odplywem zawiesiny.

Zebrang zawiesing w naczynkach wagowych o statej
masie (mp) nalezy suszy¢ w temperaturze 105 £5°C
w suszarce laboratoryjnej, do statej masy i zwazyé
na wadze analitycznej (m:).~ '

2.9. Obliczanie wynikow. Obliczanie udzialu poszcze-
g6lnych klas ziarnowych (M.) ponizej 45 um, jedno-
stronnie ograniczonych tj. nie wigkszych okreslona
$rednica zast¢pcza, nalezy obliczy¢ w procentach wg
wzoru '

> 100 2
Mn T cee— o
) (2)
w ktérym: ‘
S. — masa- n-tej frakcji ziarnowej, g,
S, — masa probki odniesienia, g.

Udziat poszczegdlnych klas ziarnowych obustronnie
organiczonych (M) tj. nie mniejszej i nie wigkszej niz
okre$lona wielkos$¢ $rednicy zastgpczej oblicza si¢ wg
wzoru

M, =M, - M

o 6))

Rejestracje wynikow pomiaréw i obliczen podano
przykladowo w tabl. 2.

ll.lb Mn = Mn—l = Mn
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Tablica 2
Kolejnos¢ Wysokosé Srednica Czas pobierania Masa naczynka Masa n-tej Udzial klasy ziar-
wynikéw opadania zastg¢pcza prébki pustego z odpowiednia | frakcji §» = | nowej jednostron-
pomiaréw ziarn mniejsza probka = mrmp nie ograniczonej
niz :
hy d, t mp m. M,
mm Hm h min s g g g . P
0 200 0 0 0 0 21,1747 21,2704 0,0955 100
I 196 36 0 3 16 20,7838 20,8788 0,0950 99,5
2 189 18 0. 12 35 19,2003 19,2815 0,0812 85
3 181 9 0 48 10 18,9283 18,9773 ~ 0,0490 51,2
4 173 4 3 4 0 19,6936 19,7187 0,0251 22,1
5 166 2 11 48 30 19,1305 19,1430 0,0125 8.3
6 162 1,5 23 8 20 23,6259 23,6358 0,0099 54

2.10. Podawanie wynikéw. Wynik nalezy podaé
w formie tabelarycznej. Przyktad tabelarycznego przed-
stawienia wynikéw podano w tabl. 3.

Tablica 3
. Udzial klas ziarnowych
Klasa ziarnowa

M,

pm %

45 — 36 0,5
36 — 18 14,5
18 — 9 338
9 — 4 29,1
4 — 2 13,8
2— 15 29
ponizej 1,5 54
100,0

Wynik mozna podawaé réwniez w postaci wykreséw
sporzagdzanych na siatce pojedynczo lub podwdjnie
logarytmicznej.

2.11. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik korficowy
oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow co najmniej dwoch réwnoleglych oznaczan lub
oznaczan w dwoch identycznych warunkach.

Réznica pomigdzy skrajnymi warto$ciami przezna-
czonymi do obliczania $redniej arytmetycznej nie po-
winna przekracza¢ 5% wartosci, a warto$¢ srednia na-
lezy podaé z dokladnoscia do czeéci dziesigtnych.

2.12. Protokét badan. W protokdle badan nalezy po-
daé:

a) date, miejsce i warunki wykonania analizy (np.
urzadzenie do dyspersji, czas dyspersji, czas przetrzy-
mywania w wodzie, temperatury),

b) nazw¢ i rodzaj badanego materialu,

c) nazwe¢ substancji stosowanej do dyspersji i jej
st¢zenie,

d) wynik oznaczania, )

e) imie¢ i nazwisko prowadzacego badanie.

KONI1EC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Szkia i Ceramiki,
Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/7011-16. Uproszczono
metod¢ badania 1 obliczania wynikéw.

3. Normy i dokumenty zwigzane

BN-64/7011-09 Surowce ceramiczne. Pobieranic i przygotowanie
$rednich prébek laboratoryjnych

Poradnik Goérnika T. 3. :

‘4. Normy mig¢dzynarodowe i zagraniczne
ISO 3262 Extenders for paints. 9. Determination of particle size
distribution

Anglia BS 3406 Part 2 : 1984 Methods for determination of particle
size distribution. Recommendation for gravitational liquid
sedimentation methods for powders and suspensioné

NRD TGL 8966 Priffung keramischer Roh-und Werkstoffe.
Bestimmung der Korngrossen durch Sedimentation

REN DIN 51 033 Prifung keramischer Roh-und Werkstoffe.
Bestimmung der Korngrossen durch Siebung und Sedimentation.
Verfahren nach Andreasen

USA ASTM C 775-79 Standard method for particle — size ana-
lysis of whiteware clays.

S. Autorzy projektu normy — mgr Andrzej Obminski — Instytut

Szkla i Ceramiki, Warszawa. :
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