DK 620.168.3 : 539.215.4 DEUTSCHE NORMEN November 1973

Korn-(Teilchen-)groRenanalyse D | N
Sedimentationsanalyse im Schwerefeld 66116
Sedimentationswaage Blatt 1

Particle size analysis; sedimentation analysis in the gravitational field;
sedimentation balance
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1. Geltungsbereich den gesuchten Riickstand R bzw. Durchgang D = Q4 1)
Diese Norm gilt fiir Feinheitsmessungen mit Sedimen- nach folgender Formel:
tationswaagen, bei denen die Sedimentation von einer R=1-D=1—-@Q,= 1 (m — d_"l) (1)
Suspension ausgeht, d. h. bei der der zu analysierende 3 Mmoo dt
Feststoff anfangs gleichmiBig in der Fliissigkeitssdule
oberhalb der Waagschale verteilt ist. 2 Suspension
v
2. MeBprinzip X S

Bei einer Sedimentationswaage wird die aus einer ur-
spriinglich homogenen Suspension in die Mef3ebene
aussedimentierte Feststoffmasse in Abhingigkeit von
der Zeit gewogen.
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Bild 2. Prinzip Sedimentationswaage [8]
\\ N
N Dabei ist moo diejenige Feststoffmasse, die nach unend-
lich langer Zeit (¢t = o) auf die Waagschale aussedimentiert
wiire. Sie entspricht nur bei Sedimentationsgefiflen nach
Bild 2 der eingewogenen Feststoffmasse, deren Gewicht
niedrigkonzentrierte Suspension um den statischen Auftrieb in der Fliissigkeit vermindert
ist. dm/d¢ ist die Steigung der Me3kurve m (¢) im Kurven-
Bild 1. Prinzip Sedimentationswaage punkt mit den Koordinaten ¢ und m.

Dem auf diese Weise ermittelten Riickstandswert R bzw.
Durchgangswert D = Q, ist die aus dem Verhéltnis Sedimen-
tationshohe H zur Sedimentationszeit ¢ errechnete Sink-
geschwindigkeit w = H/t zugeordnet.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des Deutschen Normenausschusses, Berlin 30, gestattet.

In der Mefebene ist eine an einer Analysenwaage
befestigte Platte als Waagschale angeordnet (siehe

Bild 1 und Bild 2). Ist m die auf die Waagschale bis zur
Zeit t aussedimentierte Feststoffmasse, so stellt m (¢)
die z. B. von einer Registriereinrichtung automatisch —_—
aufgezeichnete Mefkurve dar. Aus dieser Kurve erhilt 1) Siehe DIN 66 141 Darstellung von Korn-(Teilchen-)
man nach graphischer bzw. numerischer Differentiation grofenverteilungen; Grundlagen
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Aus dieser Sinkgeschwindigkeit errechnet man anhand
Gleichung 2 den Durchmesser einer Kugel gleicher
Sinkgeschwindigkeit und bezeichnet ihn mit Sinkgeschwin-
digkeits- Aquivalentdurchmesser dg bzw. im Bereich der
Giiltigkeit des Stokesschen Widerstandsgesetzes kurz mit
Stokes-Durchmesser 2) :

18 Yi
d2 = — w 2
S g e, -9 (2)
Voraussetzung
wdg @
Re = =0,25 3)

Statt der angegebenen Grofengleichung (2) wird in der
Praxis der Teilchengrof3enanalyse vielfach folgende
Zahlenwertgleichung verwendet, bei der die Zahlenwerte
der einzelnen physikalischen Grof3en in den angegebenen
MaBeinheiten einzusetzen sind:

- .]/_ﬂ_.]/ﬁ
ds =175 |/ o4 :

dg inum; 7in N s/em2; 0, 0, in g/cm3; H in em; ¢ in min

(4)

Wird die Sinkgeschwindigkeit als Ma$ fiir die Dispersitits-
grofie verwendet, so sind die Feststoffdichte o, die
Fliissigkeitsdichte ¢, und die dynamische Viskositit

der Sedimentationsfliissigkeit sowie deren Temperatur &
anzugeben.

3. Fehlerbetrachtung [1]

Die Sedimentationswaage wurde erstmals 1915 von

S. Odén [2] zur Messung von TeilchengroBenverteilungen
verwendet. Sedimentationsgefd und prinzipielle
Anordnung der Waagschale wie in Bild 1 dargestellt,
werden auch heute noch vielfach verwendet.

Bei Sedimentationswaagen beliebiger Bauart konnen die
in den Abschnitten 3.1 bis 3.4 genannten Fehler
auftreten.

3.1. Fehler infolge von Dichtekonvektionsstromungen

Dieser Fehler tritt bei allen Sedimentationswaagen auf, die
die in Bild 1 dargestellte Anordnung der Waagschale
benutzen, und ist deren grofte Fehlerquelle. Er beein-
fluft im wesentlichen die Messung der Mengenanteile
unterhalb etwa 5 um 3), die systematisch verfilscht
werden. Die Anwendung derartiger Konstruktionen

sollte deshalb auf grobe Korngrofenverteilungen > etwa
15 bis 20 um 3) beschriankt bleiben.

Dichtekonvektionsstromungen werden durch Einbauten

im Sedimentationsraum ausgel6st [ 3], [4], [5], [6], [7].

So konnen beispielsweise bei einer frei in einer Suspension
angeordneten Waagschale keine Feststoffteilchen in dem
Raum direkt unterhalb dieser hineinsedimentieren

(Bild 1), dort bildet sich eine niedrigkonzentrierte Sus-
pensionszone aus, deren Dichte geringer ist als die der
Suspension im Ringraum auferhalb der Waagschale. Es
entsteht eine instabile Schichtung zweier Suspensionen unter-
.schiedlicher mittlerer Dichte, durch die Dichtekonvektions-
stromungen um den Rand der Waagschale ausgelost werden.
Die niedrigkonzentrierte Suspension stromt nach oben ab
und wird durch hoherkonzentrierte Suspension aus dem
Raum oberhalb der Waagschale ersetzt [1]. Der Einflul
dieser Konvektionsstromung auf die zu messende Korn-
groenverteilung héngt von dem Verhiltnis Sinkgeschwin-
digkeit der Einzelteilchen zu Stromungsgeschwindigkeit
der Fliissigkeit ab. Er ist am grof3ten fiir Teilchen niedriger
Sinkgeschwindigkeit, weshalb bevorzugt feine Teilchen
dieser Stromung folgen. Man mit aufBerdem nach dem
Aussedimentieren aller oberhalb der Waagschale befind-
lichen Teilchen nicht die urspriinglich im Sedimentations-
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raum, der der Grundflidche des Sedimentationstellers

mal der Sedimentationshohe entspricht, befindliche
Menge, sondern je nach Feinheit des Feststoffes eine
mehr oder weniger geringere. Die gemessene Korngrof3en-
verteilung entspricht deshalb nicht mehr der tatsichlich
vorhandenen.

Der Fehler infolge Dichtekonvektionsstromungen scheint
den Sedimentationsvorgang bei Sedimentation in Wasser
oberhalb etwa 20 um nur wenig zu beeinflussen. Er ist
frithzeitig erkannt worden [3]. Es fehlt nicht an Ver-
suchen, ihn zu vermeiden {4], [5], [6], [7].

Der Fehler wird bei der in Bild 2 dargestellten Anordnung
vermieden. Die Waagschale ist unterhalb des unten offenen
Sedimentationszylinders angeordnet und umschlie3t diesen
vollstandig. Die Suspension befindet sich wéhrend des Ver-
suches nur oberhalb der Waagschale im eigentlichen
Sedimentationszylinder. Die ganze Anordnung taucht in
ein zweites, mit feststofffreier Fliissigkeit gefiilltes Gefaf3
ein. Der hydrostatische Druck der Suspensionssiule wird
durch die Fliissigkeit im Auflenraum ausgeglichen [8].

Diese Anordnung vermeidet den geschilderten Dichte-
konvektionsfehler infolge einer stabilen Uberschichtung
im Ringraum zwischen Waagschalenrand und Auf3enwand
des Sedimentationszylinders.

3.2. Fehler infolge Umstromung der Waagschale

Um die aussedimentierte Feststoffmenge wiegen zu konnen,
muf eine kleine vertikale Verschiebung der Waagschale
zugelassen werden. Die Waagschale kann entweder kon-
tinuierlich abgesenkt werden, oder sie wird bei einer
Kompensationswigung nach Absenken um einen bestimm-
ten Weg wieder in die Nullage angehoben. In beiden Fillen
entsteht infolge Fliissigkeitsverdrdngung eine unvermeid-
liche Austauschstromung um die Waagschale, deren Aus-
maf so klein wie moglich gehalten werden sollte. Bei
Kompensationseinrichtungen sollte der Hub deshalb
weniger als 10 um betragen. Bei kontinuierlicher Absen-
kung der Waagschale sollte diese Strecke nicht mehr als

1 % der Sedimentationshohe betragen.

3.3. Wigefehler

3.3.1. Tarierfehler infolge Luftblasen an der Waagschale
und deren Aufhingung.

Vielfach durch Evakuieren bzw. dem Einfiillvorgang
vorausgehendes Entgasen der in das Sedimentations-
gefdl3 eingefiillten Fliissigkeit vermeidbar.

3.3.2. Der Meniskus an der durch die Fliissigkeitsober-
flache herausgefiihrten Aufhiingung der Waagschale.

Dieser Fehler kann durch die Verwendung diinner Drihte
oder Stibe verringert werden [7].

3.3.3. Das Verdunsten von Fliissigkeit muf} verhindert

werden,

a) um Auftriebstarierfehler infolge der sich absenkenden
Fliissigkeitssdule zu vermeiden

b) um zu verhindern, daf} infolge Abkiihlung der oberen
Fliissigkeitsschichten Dichtekonvektionsstromungen
ausgelost werden.
Dieser Fehler kann beispielsweise durch teilweises
Abdecken des oben offenen Sedimentationszylinders
verringert oder durch Aufbringen einer diinnen Schicht
einer spezifisch leichteren, nur wenig verdampfenden,
nicht mischbaren Fliissigkeit auf die Suspensionsober-
fliche vermieden werden.

2) Siehe auch DIN 66 111 Sedimentationsanalyse im
Schwerefeld, Grundlagen

3) Bezogen auf Feststoffe der Dichte 2,5 g/cm3 bei der
Sedimentation in Wasser
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