Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

DK 620.168.3:539.215.2: 531.5

:621.928.4:542.3

DEUTSCHE NORM

Februar 1983

PartikelgroBenanalyse

Sedimentationsanalyse im Schwerefeld
Pipette-Verfahren

66 115

Particle size analysis; sedimentation analysis in the gravitational field; pipette

method

Ersatz fiir Ausgabe 11.73

Granulométrie; Analyse granulométrique par sédimentation par gravité;

méthode de la pipette

Inhalt

Seite Seite
1 Anwendungsbereichund Zweck . . . . . ... ... .. 1 8 Analysenbericht . . .. ... ... .. ... ....... 5
2 Kurzbeschreibung und Bezeichnung des Verfahrens 1 9 Auswertebeispiel . ... ... .. .. ... ... . ... 5
3 Gerdte ... ... ... L 2 10 Formelzeichen . ... .. ... ... ........... 7
4 AusmessendesPipettegerates. . . .. ... ... ... 3 Zitierte Normen und andere Unterlagen . . . . . ... .. 7
5 Zeitplan fur die Entnahme der Proben . . . . . . . .. 3 WeitereNormen . . . ... ... ... ... ... ... ...... 7
6 Vorbereitende Arbeiten . . . . ... ... ... ... .. 4 FrilhereAusgaben. . ... ... .. ... .. ... .. ..... 8
7 DurchfiihrungderAnalyse. . . ... ........... 4 Anderungen . .. ......... ... . ... ... .. 8

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm gilt fiir das Verfahren zur Ermittlung der Ver-
teilungssummenkurve (siehe DIN 66141) eines dispersen
Feststoffes in einer Fliissigkeit mit dem Pipettegerét im
Bereich des Sinkgeschwindigkeits-Aquivalentdurchmes-
sers von etwa 1 bis etwa 250 um.

2 Kurzbeschreibung und Bezeichnung
des Verfahrens

21 Kurzbeschreibung

Das in Bild 1 dargestellte Pipettegerédt (auch unter der
Bezeichnung ,Andreasen-Pipette” [1] bekannt) besteht aus
dem SedimentationsgefdB und der Pipette zur Entnahme
von Proben. Mit diesem Geréat ermittelt man die Feststoff-
massenkonzentration einer Suspension in einer MeBebene
oberhalb des Bodens des SedimentationsgefaBes. Die ge-
messene Konzentration ist dem gesuchten Durchgang D
proportional. Man erhélt also direkt die Verteilungssum-
menkurve in Abhédngigkeit von der Sinkgeschwindigkeit w
oder eines daraus berechneten Sinkgeschwindigkeits-
Aquivalentdurchmessers x,, eines in einer ruhenden Fliis-
sigkeit sedimentierenden dispersen Feststoffs [1], [2], [3],
[4], [5] und [6].

Man entnimmt mittels der Pipette nach einem vorher fest-
gelegten Zeitplan Proben des Suspensions-Volumens V
aus der MeBebene und bestimmt die darin enthaltene
Feststoffmasse m beispielsweise nach Verdampfen der
Sedimentationsfliissigkeit. Den Durchgang D berechnet
man aus dem Verhaltnis der Feststoffmassenkonzentration
Cm=mlV zur Zeit t und der Konzentration der homogenen
Suspension Cp, o= mg/Vy (der sogenannten Bezugsprobe)
zur Zeit t=0:

pD=—2__— ° %))

Wird — wie iiblich — bei jeder Pipettierung das gleiche
Suspensionsvolumen abgesaugt, so ist Vo/V =1 und der
Durchgang

m

=— (1a)
mg

Bei bekanntem Pipettevolumen V = V kann mg auch aus
der bekannten Feststoffkonzentration Cy, o der homoge-
nen Suspension berechnet werden.

Der Durchgang wird entweder direkt in Abhangigkeit von
der Sinkgeschwindigkeit w

w = hlt (2
h = Sedimentationshéhe (Abstand zwischen Suspensions-
oberflache und MeBebene)
t = Sedimentationszeit

oder in Abhangigkeit eines daraus berechneten Sinkge-
schwindigkeits-Aquivalentdurchmessers x,, dargestellt. Im
allgemeinen berechnet man aus der gemessenen Sink-
geschwindigkeit den sogenannten Sinkgeschwindigkeits-
Aquivalentdurchmesser x,, des kugelférmigen Partikels
gleicher Sinkgeschwindigkeit und gleicher Dichte. x, wird
im Glltigkeitsbereich des Stokesschen Widerstandsgeset-
zes, d. h. bei Reynoldszahlen Re < 0,25 auch kurz Stokes-
Durchmesser genannt. x,, ist eine der Sinkgeschwindigkeit
aquivalente RechengroBe, die anhand nachfolgender Gro-
Bengleichung aus der Sinkgeschwindigkeit w berechnet
wird (siehe DIN 66111):

18 n
¥ =— (3)
g 00— 0
unter der Voraussetzung
w X
Re= X w0 <025 (4)

Aus dieser Voraussetzung folgt fiir den gréBten Stokes-
Durchmesser x,, max in pm:

3/ 18 Remax n 2
x =
e g or(e—0

3 4'5 ,72
g 9 (05— 0p)

(%)

Fortsetzung Seite 2 bis 8
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Statt Gleichung (3) wird vielfach folgende Zahlenwertglei-
chung verwendet, bei der die einzelnen GrdBen in den
angegebenen Einheiten einzusetzen sind:

n h
Xy =175/ —— |/— (6)
05— 0 t

Xy in pm, 5 in mPass, o5, o¢ in g/cm?®, A in cm, ¢t in min.
Wird als Feinheitsmerkmal die Sinkgeschwindigkeit selbst
verwendet, so sind die Feststoffdichte, die Dichte und die
Viskositat der Sedimentationsflissigkeit sowie die Ver-
suchstemperatur anzugeben.

Bei Gemengen, die aus Partikeln unterschiedlicher Dichte
zusammengesetzt sind, hat der Sinkgeschwindigkeits-
Aquivalentdurchmesser nur einen formalen Wert.

2.2 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Durchfiihrung der Sedi-
mentationsanalyse nach dem Pipette-Verfahren (P):

Verfahren DIN 66115—P

3 Gerite
a) Pipettegerat

Das Pipettegerit (siehe Bild 1) besteht aus einem Sedi-
mentationsgefaB und einer Pipette.

Das SedimentationsgefaB hat einen Innendurchmesser von
mindestens 50 mm und eine lber die gesamte Sedimen-
tationshdhe zylindrische Innenwand. Am unteren Ende be-
findet sich ein breiter standfester FuB, am oberen Ende
ein Hiilsenschliff HNS 29/32 nach DIN 12242 Teil 1. Die
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Bild 1. Pipettegerat
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Standflache des FuBes ist senkrecht zur Achse des Sedi-
mentationsgefdBes. Auf dem AuBenmantel sind wenigstens
zwei rundum verlaufende MeBmarken angebracht, von
denen sich die untere vorzugsweise 50 mm iiber dem inne-
ren GefdBboden, die obere 200 mm * 0,2mm (in Sonder-
ausfiihrungen hoher oder tiefer) iiber der unteren MeB-
marke befindet. Zwischen den MeBmarken kann zusatzlich
eine Skale mit einer 5-mm- oder 10-mm-Teilung angebracht
sein. Als Material fiir SedimentationsgefaB wie Pipette
kommt vorzugsweise Glas in Frage.

Fur die Toleranzen der Pipette gilt sinngem&B DIN 12 690.
Der olivenférmige MaBraum der Pipette hat einen Nenn-
inhalt von 10ml (bei kleineren Sedimentationshéhen als
10cm von 5ml) und ist durch einen Zweiweg-Hahn von
NenngrdBe 3 nach DIN 12 553 von der zentral in das Sedi-
mentationsgefaB bis zur unteren MeBmarke reichenden Ka-
pillare getrennt. Die Form des MaBraums ist wie in Bild 2 dar-
gestelit auszufiihren [6]. Er muB sowohl! im unteren wie im
oberen Teil einen allmihlichen Ubergang zu den Kapillaren
aufweisen. Die Kapillare oberhalb des MaBraums hat einen
Innendurchmesser von ungefdahr 3,5 mm und wenigstens
eine MeBmarke.

Es ist jedoch vorteilhaft, nach oben eine zusétzliche Skale
von etwa 20 Teilstrichen in Millimeterteilung anzubringen.
Unterhalb des eigentlichen MaBraums ist eine zweite Blase
von ungefdahr 1ml Inhalt anzuordnen, um die nach jeder
Pipettierung in der von der Ansaugdffnung bis zum Zwei-
weg-Hahn reichenden Kapillare zuriickbleibende Suspen-
sion kurz vor der nachfolgenden Pipettierung entfernen
zu kdnnen [6).
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Die in das SedimentationsgefdB reichende Kapillare hat
einen Innendurchmesser von 1 bis 1,5mm und endet mit
einer Toleranz von * 0,2mm auf der Hohe der unteren
MeBmarke. Sie kann auch bis zum Boden des Sedimenta-
tionsgefaBes reichen und ist dann mit 2 bis 4 seitlichen
Ansaugodffnungen in der MeBebene zu versehen. Vom
Boden bis zur Unterkante der Ansaugdffnungen ist die
Kapillare auszufiillen.

Am Zweiweg-Hahn befindet sich eine abgeknickte Auslauf-
kapillare von etwa 5 mm Innendurchmesser. Unterhalb des
Zweiweg-Hahnes hat die Pipette einen Glasdom, der in
einem Kegelschliff KNS 29/32 nach DIN 12242 Teil 1 aus-
lauft und auBerdem eine seitlich herausgefiihrte mit Hiil-
senschliff HNS 7/16 nach DIN 12242 Teil 1 und Stopfen
versehene Einfiilloffnung besitzt.

Samtliche Kapillaren diirfen keine Verengungen besitzen.

Pipette und SedimentationsgefdB miissen vom Hersteller
paarweise so gekennzeichnet sein, daB ein Vertauschen
erkennbar ist.

AuBer dem Pipettegerét werden zur Durchfiihrung einer

PartikelgroBenanalyse noch folgende Zusatzgerite be-

nétigt: ‘

b) Schiitteltisch, Rihrer oder Ultraschallgerdt zum Dis-
pergieren der Probe.

c) Wasserbad, Thermostat oder temperaturkonstanter
Raum (+1K). Die MeBtemperatur darf sich wahrend der
Analyse um nicht mehr als = 1K andern, andernfalls
sind Dichte- und Viskositatsdnderung bei der Auswer-
tung zu beriicksichtigen. Die zeitliche Anderung der
Temperatur der Suspension soll kleiner als £0,01 K/min
sein. Dies kann man durch ausreichend groBe Wasser-
bader und/oder sorgféltige Einstellung des Thermo-
staten auf maoglichst lange Heiz- und Kiihlperioden
erreichen.

d) Je Pipettegeridt etwa 20 numerierte Abdampfschalen
DIN 12336 — 70. Statt Abdampfschalen kénnen auch
Filtertiegel aus Glas oder weichmacherfreie Membran-
filter mit einer den feinsten Partikeln angepaBten Poren-
weite verwendet werden.

e) Gegebenenfalls eine Wasserstrahlpumpe zum Ansau-
gen der Proben.

f) Uhr mit Sekundenanzeige.

g) Vorrichtung zum vorsichtigen Verdampfen der Sedi-
mentationsflissigkeit bzw. eine Vakuumeinrichtung
zum Filtrieren.

h) Tiegel- oder Reagenzglaszange.

i) Trocknungs- oder Vakuum-Trocknungsschrank mit ge-
eignetem Temperaturbereich zum endgiiltigen Trock-
nen der Proben.

i) Exsikkatoren zum Abkiuhlen der aus dem Trocknungs-
schrank kommenden Abdampfschalen.

k) Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von hochstens
0,1mg. Fur alle Wagungen ist dieselbe Waage zu ver-
wenden. :

) Becher mit etwa 50 ml Inhalt zum Spllen, Becher mit
etwa 100 ml Inhalt zur Aufnahme der Vorvolumina.

m) Spritzflasche mit Fliissigkeit zum Spulen, Spritzflasche
mit Sedimentationsfliissigkeit (mit etwaigem Disper-
giermittelzusatz) zum Auffiillen der Suspension bis zur
oberen MeBmarke im Sedimentationsgefas.

4 Ausmessen des Pipettegerites
41 MaBraum und Vorvolumen

Die Volumina des MaBraums der Pipette und des in Bild 2
dargestellten Vorvolumens sind zu ermitteln.

Man gibt in das gesduberte und getrocknete Pipettegerit
eine kleine Menge destillierten Wassers und fiillt das Vor-

Full document details: DIN 66115:1983-02

DIN66115 Seite 3

volumen bzw. den Mairaum durch Hochsaugen des Was-
sers bis zur jeweiligen MeBmarke. Das Wasser a8t man in
eine tarierte Abdampfschale auslaufen und blast das in der
Auslaufkapillare und im MaBraum bzw. dem Vorvolumen
noch haftende Wasser heraus. Die Abdampfschale wird
sofort gewogen. Aus der Masse des Wassers wird das
Volumen berechnet. Die Messung ist mehrfach zu wieder-
holen und der Mittelwert zu notieren. Die Messung kann
auch mit Quecksilber durchgefiihrt werden.

4.2 Sedimentationshohe

Die Sedimentationshdhe verringert sich mit jeder Pipettie-
rung. Diese H6henabnahme ist ebenfalls vor Beginn einer
Analyse experimentell festzustellen. Man befestigt dazu
aufder AuBenseite des SedimentationsgefaBes einen MaB-
stab mit einer Teilung von 0,5mm und liest die Sedimen-
tationshohe nach jeder Pipettierung ab. Auch diese Mes-
sung ist mehrfach zu wiederholen. Die Mittelwerte zusam-
mengehoriger MeBpunkte sind zu notieren. Die Hohen-
abnahme kann bei kalibrierten GefdBen auch berechnet
werden.

Da die Hohenabnahme von der GréB8e des MaBraumes der
Pipette und dem Durchmesser des SedimentationsgefaBes
abhéngt, gilt jede Messung nur fiir zusammengehorende
Pipetten und GefaBe.

4.3 Inhalt des SedimentationsgeféBes

Das Fassungsvermégen des SedimentationsgefdBes bei
eingesetzter Pipette ist mit einer Genauigkeit von 1ml
festzustellen. Man fiillt dazu beispielsweise das lotrecht
aufgestellte SedimentationsgefaB bis 10mm unter die
obere MeBmarke mit destilliertem Wasser, setzt die Pipette
mit auf Ansaugsteliung stehendem Zweiweg-Hahn ein und
fillt mit einer Spritzflasche durch den Seitentubus (mit
Hilsenschliff HNS 7/16 nach DIN 12242 Teil 1) bis zur
200-mm- bzw.100-mm-Marke auf. Das Gerat wird gewogen,
das Taragewicht abgezogen und das Volumen der einge-
fillten Flissigkeit berechnet.

5 Zeitplan fiir die Entnahme der Proben

Die Proben werden aus der MeBebene nach bestimmten
Zeiten entnommen, die man fiir gegebene Sedimentations-
héhen h und Sinkgeschwindigkeits-Aquivalentdurchmes-
ser x,, aus den Gleichungen (3) oder (6) vorausberechnen
kann:

18 n h
8 O0s— 0f Xw
oder
h
t=306-102—1 . % 8

05 — 0f xgv

wobei man die Sedimentationszeit ¢ in min erhalt, wenn die
Viskositét 77 in mPa-s, die Dichten o, und g; in g/cm?, die
Sedimentationshéhe #in cm und der Durchmesser x,, in pm
eingesetzt werden. Gleichung (7) dagegen ist eine Gro-
Bengleichung (g=981cm/s?).

Da bei der graphischen Darsteliung im allgemeinen eine
logarithmisch geteilte Abszissenachse verwendet wird,
sollte man eine geometrische Stufung der Aquivalent-
durchmesser beispielsweise nach einer Normzahlreihe an-
streben, um bei der Auftragung gleiche Abstande der MeB-
punkte zu erhalten. Die verwendete Normzahlreihe nach
DIN 823 Teil 1ist dem zu untersuchenden Bereich der Sink-
geschwindigkeit bzw. des Aquivalentdurchmessers anzu-
passen. lhre Stufung sollte so ausgewihit werden, daB
wenigstens 10 MeBpunkte iber den Verlauf der Durch-

gangskurve Auskunft geben. Solite dE) gpcef e kS
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