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1 Anwendungsbereich Tabelle 1. Formelzeichen
Diese Norm behandelt die Grundlagen der Messung von SI-Ein-
PartikelgroBenverteilungen durch die Verfahren der. |Zeichen Bedeutung heit 1)
Sedimentationsanalyse. Sie gilt fur den Bereich der Sink-
geschwindigkeits-Aquivalentdurchmesser H h Sedimentationshdhe m
— von etwa 1 bis 65 pm bei der Analyse im Schwerefeld und Ta AuBenradius des Zentrifugenrotors m
- von etwa 0,05 bis 5 um bei der Analyse im Zentrifugalfeld, 1 Innenradius des Zentrifugenrotors m
bezogen auf die Dichte von Quarz und bei der Sedimentation R Riickstand o kg
in Wasser. u Feststoff-Massenverhéltnis 1
g Erstarrungstemperatur i °C
Ug Siedetemperatur °C
2 Zweck 1120 Dynamische Viskositat bei 20 °C Pa - g
Fliissigkeitsdichte bei 20 °C /m
Zweck der Sedimentationsanalyse ist die Ermittlung von 20 Su AN I g 3
o . DA . @ uspensionsdichte g/m
quantitativen Angaben iiber die Sinkgeschwindigkeits-Ver-
tgllung eines dispersen ngtstoffes in einer FIusstglfelt. Dabei 1) Die 1 steht fiir das Verhéltnis zweier gleicher SI-Ein-
Eizcz‘e?;)z lf[iukeuln;ieéﬁuﬁ:(fg t?erjst?r;or:\fteeLm;\'n?;i‘lf::;::t:gs’;g;in heiten oder fiir das logarithmische Verhaltnis zweier
) in der gleichen SI-Einheit angegebenen GroSen.
schaften, dem Feinheitsmerkmal (DispersitatsgréBe) [1], ord- 9 g9e9

nen lassen. Unter dem Begriff Einzelpartikel konnen je nach
Art der Fragestellung mitunter auch Agglomerate verstanden
werden.

3 Begriffe und Formelzeichen

Fiir die Definition von Begriffen gilt DIN 66 160.

Wegen der Bedeutung von Formelzeichen, die nicht in
Tabelle 1 enthalten sind, siche DIN 66 161.

4 Beschreibung der Verfahren
4.1 Allgemeines

Das gemeinsame Feinheitsmerkmal aller Sedimentationsver-
fahren ist die Sinkgeschwindigkeit. Zur Durchfiihrung der
Sedimentationsverfahren benétigt man eine Suspension mit
bestimmter Feststoffvolumenkonzentration (im folgenden
kurz Feststoffkonzentration genannt), die in ein Sedimenta-

tionsgefaB eingefiillt oder iiber eine feststofffreie Fliissigkeit
iberschichtet wird. Infolge der unterschiedlichen Sinkge-
schwindigkeiten der einzelnen Partikel andert sich die Fest-
stoffkonzentration in Abhéngigkeit von der Zeit und dem Ort.
Die Art der Messung der zeit- bzw. héhenabhingigen
Konzentrationsabnahme unterscheidet die verschiedenen
Verfahren [2].

Die prinzipiell mdglichen Arten der Messung lassen sich wie in
dem Bild dargestellt in zwei Gruppen einteilen:

a) Suspensionsverfahren, bei denen zu Beginn der Messung
die Partikel Uiber die Hohe der Fliissigkeitssdule, d.h. im .
gesamten Flissigkeitsvolumen gleichmaBig verteilt sind.

b) Uberschichtungsverfahren, bei denen zu Beginn der
Messung einer feststofffreien Fliissigkeitssdule eine, im
Verhdltnis zu deren Hohe niedrige Suspensionssaule
tiberschichtet wird.
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Suspensionsverfahren Uberschichtungsverfahren
®
P(h,t) < 0,

T kumu- | x kumu-
inkre - lativ inkre - lativ
mental mental Q: (w)

Q. (w) I | gw) I I
I A A
kumulativ A kumulativ A
Schwerefeld Zentrifugalfeld Schwerefeld Zentrifugalfeld
inkremental kumulativ inkremental kumuiativ inkremental kumulativ inkremental kumulativ
Pipette Sedimenta- Pipette Sedimenta- | Photometer | Sedimenta- | Photometer | Sedimenta-
tionswaage tionswaage tionswaage tionswaage
Photometer | Uberdruck- | Photometer | Uberdruck- | p-Strahlung | Uberdruck- Uberdruck-
meBgerat meBgerat meBgerat meBgerat
Diver Ardometer Diver B-Riick-
strahlung
y-Strahlung

Bild. Sedimentationsverfahren

4.2 Suspensionsverfahren

4.2.1 Grundlage des Verfahrens

Die Analyse wird an einer Suspension vorgenommen, in der
eine vorbereitete, reprasentative Probe des dispersen Fest-
stoffes urspriinglich gleichmaBig iiber der gesamten
Sedimentationshohe verteilt ist. '

Nach dem Abklingen der durch das Dispergieren des Fest-
stoffes erzeugten Strémung beginnen die einzelnen Partikel
in der Flissigkeit zu sedimentieren. Sie nehmen nach einer
vernachlassigbaren Beschleunigungsstrecke unterschied-
liche Sinkgeschwindigkeiten an, die jeweils von der GrdBe,
der Dichte und der Form der Partikel sowie von der Dichte
und Viskositat der Fliissigkeit abhangen. Daher dndert sich
die zu Beginn liber der Hohe der Suspensionssaule konstante
Feststoffkonzentration in Abhangigkeit von der Analysenzeit.
Die Feststoffkonzentration nimmt nach einer hinreichend lan-
gen Zeit nicht nur zur Fliissigkeitsoberflache hin stetig ab, sie
ist auch in jeder Ebene unterhalb der Flissigkeitsoberflache
einer stetigen zeitlichen Abnahme unterworfen. Die Feststoff-
konzentration kann deshalb zur Bestimmung der Mengenan-
teile benutzt werden, fiir die es mehrere Mdglichkeiten gibt
(11, (31, [4], [5].

42,2 Mengenmessung in einer diinnen Schicht iiber dem
Boden des SedimentationsgefaBes
(inkrementale Verfahren)

Partikel einer bestimmten Sinkgeschwindigkeit sedimentie-
ren so lange in gleicher Menge aus héheren Schichtenin eine
MeBebene hinein wie aus ihr heraus, bis diejenigen Partikel,
die sich zu Beginn der Sedimentation an der Oberflache der
Suspension befanden, die MeBebene passiert haben. In der
MeBebene sind dann nur noch feinere Partikel in der anfang-
lichen Konzentration enthalten. Man ermittelt deshalb mit

jedem Verfahren, das die augenblickliche Feststoffkonzen-
tration in einer diinnen Schicht miBt, den Mengenanteil aller
Partikel, deren Sinkgeschwindigkeiten kleiner sind als die aus
Sedimentationshéhe und jeweiliger Sedimentationszeit
errechnete Sinkgeschwindigkeit. Dieser Mengenanteil wird
Durchgang genannt, sofern Massenanteile gemessen
werden.

Die Ermittlung der Mengen in der MeBebene kann z. B. vor-

genommen werden durch

a) Wagung (Pipetteverfahren),

b) Absorption elektromagnetischer Strahlung (Photosedi-
mentometer, Gammastrahlen-Sedimentometer),

c) Dichtemessung (Tauchkorper, Diver).

4.2.3 Messung der in eine MeBebene hinein- oder aus ihr
heraussedimentierten Mengenanteile
(kumulative Verfahren)
Nach einer bestimmten Sedimentationszeit setzt sich der aus
einer MeBebene heraussedimentierte Mengenanteil aus
Partikeln zusammen, deren Sinkgeschwindigkeit groBer ist
als die aus Sedimentationshdhe und -zeit errechnete, sowie
zusatzlich aus einem von der jeweiligen Sinkgeschwindigkeit
abhéngenden Anteil der feineren Partikel.

Der Durchgang wird, z.B. bei der Sedimentationswaage,
durch Differenzieren der als Funktion der Zeit aufgezeich-
neten Massenwerte ermittelt.

Die Ermittlung der in die MeBebene hinein- oder aus ihr her-
aussedimentierten Mengen kann z.B. vorgenommen werden
durch

a) Wiagung (Sedimentationswaage),

b) Druckmessung,

c) Dichtemessung (Araometer, Tauchkorper),
d) Riickstreuung von Betastrahlen.

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 66111:1989-02


http://www.avadocuments.com/doc/din-66111-1989-02
http://www.avadocuments.com/doc/din-66111-1989-02

4.3 Uberschichtungsverfahren

Breitet man eine Suspension in einer dinnen Schicht auf
einer feststofffreien Fliissigkeit aus, so sedimentieren die
Partikel, nach abnehmender Sinkgeschwindigkeit geordnet,
durch die Fliissigkeit und erreichen nacheinander eine MeB-
ebene. Befindet sich die MeBebene oberhalb des Bodens des
SedimentationsgefédBes, so wird die Konzentration jeder
Sinkgeschwindigkeitsklasse fiir sich gemessen. Ist die MeB-
ebene der Boden selbst, so ermittelt man den Mengenantei!
ailer Partikel, deren Sinkgeschwindigkeit groBer ist als die aus
Sedimentationshhe und jeweiliger Sedimentationszeit
errechnete. Dieser Mengenanteil wird Riickstand genannt,
sofern Massenanteile gemessen werden.

Fir die Ermittiung der Mengen kommen nahezu alle bereits
genannten Verfahren in Frage. Wegen Instabilitaten in der
Grenzflache zwischen Suspension und feststofffreier Fliissig-
keit werden diese Verfahren vorzugsweise in Zentrifugen
angewendet [6].

5 Berechnung des Sinkgeschwindigkeits-
Aquivalentdurchmessers

5.1 Schwerefeld

Bei der Sedimentationsanalyse im Schwerefeld werden die
gemessenen Mengenanteile entweder direkt in Abhangigkeit
von der Sinkgeschwindigkeit w

w = h/t )

oder in Abhéngigkeit von einem daraus berechneten Aquiva-
lentdurchmesser x,, dargestellt. Im allgemeinen berechnet
man aus der gemessenen Sinkgeschwindigkeit den soge-
nannten Sinkgeschwindigkeits-Aquivalentdurchmesser .,
des kugelférmigen Partikels gleicher Sinkgeschwindigkeit
und gleicher Dichte. Im Giiltigkeitsbereich des Stokesschen
Widerstandsgesetzes, d.h. bei Reynolds-Zahlen Re < 0,25
wird xy, auch kurz Stokes-Durchmesser xg; genannt. xg; ist bei
unregelmaBig geformten Partikeln eine reine RechengroBe,
die anhand folgender GréBengleichung aus der Sinkge-
schwindigkeit im Schwerefeld wg berechnet wird:

18 y .
2
XG=— ———— W, @)
St g 0s — Q1 g
Voraussetzung ist dabei:
Wisy
Re = S—;Q‘ <025 @)

Aus dieser Bedingung folgt fiir den gréBten Stokes-Durch-
messer:

3 2
V 18 Remax n
® = .
St, max g o (s - @

3
45 n?

& afles-o

Statt Gleichung (2) wird vielfach folgende Zahlenwert-
gleichung verwendet:

xst =17,5

7
7 = ®

g~ Q

Hierbei sind die einzelnen GréBen mit folgenden Einheiten
einzusetzen:

Xs¢ in pm, @ i glem?,
7 inmPa-s, h incm,
os inglem?, ¢t in min.
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Wird als Feinheitsmerkmal die Sinkgeschwindigkeit selbst
verwendet, so sind die Feststoffdichte, die Dichte und Visko-
sitdt der Sedimentationsfliissigkeit und die Analysentempe-
ratur anzugeben.

5.2 Zentrifugalfeld

Im Gegensatz zur Sedimentation im Schwerefeld wichst bei
der Sedimentation im Zentrifugalfeld infoige der mit dem

Radius zunehmenden Beschleunigung
a=r-o° (6)

die Sinkgeschwindigkeit eines Partikels mit dem Sedimenta-
tionsweg r, so daB die Sinkgeschwindigkeit
o
; )
4

a
wy = dridt = wy Il Wg -
ist.

Nach Trennung der Variablen und Integration der Differen-
tialgleichung zwischen den Grenzen fiir

— die Zeit T = 0 und den Radius r = r; sowie
— die Zeit 1 =t und den Radius r =r

erhélt man bei konstanter Winkelgeschwindigkeit w:

R O VAT AL W TS ®
& 187 w? -t 4]

oder 18
2 n r
= —In— ©
S s -a) - 0? -t 1

Anmerkung: Fiir die Verfahren im Zentrifugalfeld sind die
Ableitungen der Grundgleichungen und Ldsungs-
moglichkeiten in Beiblatt 1 zu DIN 66 111 angegeben.

6 Anwendungsgrenzen
6.1 Bei niedrigen Sinkgeschwindigkeiten

Bei niedrigen Sinkgeschwindigkeiten treten folgende Anwen-

dungsgrenzen auf:

a) Die lange Sedimentationszeit feiner Partikel. Z.B. besitzt
im Schwerefeld ein Partikel von 1 um Durchmesser in
Wasser bei g - g = 1,65 g/cm® und 17 =1mPa - s eine
Sinkgeschwindigkeit von wy = 0,9 um/s. Fiir eine Strecke
von 10 cm bendtigt es 1853 min bzw. etwa 31 h. Durch
Sedimentation im Zentrifugalfeld und Wabhl einer entspre-
chenden Zentrifuge 1Bt sich nach Gleichung (7) die
Sinkgeschwindigkeit w, um den Faktor a/g erhohen und
damit die Anwendungsgrenze fiir die Sedimentationsana-
lyse bis hin zu Partikeln von molekuiaren Abmessungen
verschieben.

b) Konvektionsstrémungen. Sie werden durch die instabile
Schichtung einer spezifisch schwereren oberhalb oder
neben einer leichteren Suspension hervorgerufen. Derar-
tige Dichteunterschiede werden durch Konzentrations-
oder Temperaturunterschiede verursacht. Konzentra-
tionsunterschiede entstehen immer dann, wenn der Sedi-
mentationsraum (auBer am Boden) durch nicht senk-
rechte Wande begrenzt ist, z. B. wenn er Einbauten erhéit
oder wenn er nicht senkrecht aufgestellt ist.

Temperaturunterschiede treten infolge ungleichmaBiger
Erwarmung oder Abkiihlung der Suspension auf. Die
Anforderungen an die GleichmaBigkeit der Temperatur
wachsen mit der Feinheit der Partikel.

Bei dem Einsatz von Zentrifugenrotoren ist zu beachten,
daB sie sich nur mit einem gréBeren Aufwand als ein
ruhendes System thermostatieren lassen. Durch Anwen-
dung der Gradiententechnik lassen sich jedoch Konvek-
tionsstromungen bei Zentrifugen vermeiden.
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