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NORMA BRANZOWA BN - 70/7011-16
Ceramika Zamiast:
Surowce ceramiczna
szlachetna. v badan BN - 65/7011-16
Badania Metody badan . A
Analiza sedymentacyjna metodg pipa- A
towg itr.kat. 1 59
1 . V/STep

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest analiza sedymentacyjna pipetowa
prowadzona w celu okreslenia procentowych zawartosci frakcji ziarnowych w surow-
cach i1 masach ceramicznych w zakresie od 63 do 24 m_.W szczegélnych przy-
padkach zakres stosowania metody moze by¢ rozszerzony do 1 przy jednoczes -
nym zmniejszeniu doktadnosci uzyskiwanych wynikéw.

1.2. OkresSlenia

1.2.1. Frakcja ziarnowa - zbidor ziarn o okreslonym zakresie rozmiaréw Srednic
zastepczych.

1.2.2. Srednica zastepcza ziarna - $rednica kuli, ktéra posiada te samg ges-
tos¢ i1 opada w cieczy z tg samg predkoscig co dane ziarno.

1.3. Normy zwigzane

PN-64/H-04184 Materiaty ogniotrwate. Oznaczanie gestosci
BN-64/7011-09 Surowce ceramiczne. Pobieranie i1 przygotowanie Srednich proébek
laboratoryjnych

2. METODA OZNACZANIA
2.1. Zasada metody. Analiza sedymentacyjna opiera sie na zjawisku opadania,ru-

chem jednostajnym, zdyspergowanych w cieczach ziarn materiatéw sypkich,przy czym
predkos¢ opadania, zalezna od gestosci i Srednicy zastepczej ziarn jest uwarun-
kowana rownaniem Stockesa. Pomiar stezenia zawiesiny po okreslonym czasie opa-
dania 1 w okreslonej odlegtosci od lustra cieczy dyspergujacej pozwala okreslic
sktad ziarnowy badanej substancji. Metoda moze by¢ stosowana do probek,ktorych
ziarna posiadaja gestos¢ stakta w granicach +o 25 g/crm.

Instytut Przemystu Szkda i Ceramiki
Ustanowiona przez Dyrektora dnia 3 .XI11.1970 r. jako norma obowigzujgca w
zakresie metod badan od dnia 1.VII11.1971 r. /Monitor Polski nr.........

Druk i rozpowszechnianie Zak#ad Reprodukcji i wpB, Warszawa, ul. Krolewska 27 -

- Dziat Sprzedazy ul.Mecinska 13/15 tel.10-20-28. Zam.nr 1889 z dn.14_.XI11.71 r.
, Nak+ad 100+2

Cena z+,- 73 Ark.druk. 1,25
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2 2 . Przyrzady i materiaty

a/ cylinder sedymentacyjny z pipetg wg 2.35..

b/ waga analityczna o dok#adnosci : *io “"g,

c/ waga techniczna o dok*adnosci : *10"~g 1 nosnosci nie mniejszej niz 1 kg,

d/ suszarka laboratoryjna z regulacja temperatury do 110°C,

e/ sito laboratoryjne o boku oczka nie wiekszym niz s3 /im,

f/ naczynka wagowe szklane o pojemnosci :0 cm” i masie nie wiekszej niz 20 g lub
naczynka z cienkiej blachy odpornej na dziatanie odczynnikéw chemicznych,

g/ eksykator z czynnikiem osuszajacym /n_.p.CaC.17V/,

h/ pomocnicze przyrzady laboratoryjne jak zlewki, parownice, tryskawki, pedzel i
stoper,

i/ pomieszczenie lub urzadzenie termostatyczne w zakresie 20 * 30°C z dok¥adnosciag
0,5°C,

3/ wytrzasarka laboratoryjna do butelek na soo cm™ lub dyspergator ultradzwiekowy

k/ woda destylowana i odczynniki dyspergujace jak szk#o wodne,pirofosforan sodu
/Ua”P2or,/, calgon lub inne w postaci roztworéw s%.

2.5. Cylinder sed.Ymentacy.lnY z pipeta

mm

Cylinder sedymentacyjny przeznaczony do przeprowadzenia analizy stanowi naczy-
nie szklane o Srednicy nie mniejszej niz so mm i1 wysokosSci nie mniejszej niz z2somm.
Objetos¢ cylindra nie moze by¢ mniejsza niz 500 cm®. Na tworzacej cylindra ozna-
kowane sa poziomy okreslajace droge opadania ziarn. Poziom "0" w odlegtosci nie
mniejszej niz s0 mm od dna naczynia, poziom -i00 mm" W odlegtosci 100 mm od po-

ziomu "o " oraz pozio. -z200 mm" w odlegtosSci 200 mm od poziomu ‘%o *.
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V gornej czesci cylindra ponizaj pozioméw '100 mm"™ i "200 mm" znajduj* sie
odcinek skali milimetrowej okreslajgoy odlegtos¢ od poziomu "0". Prébki z cylin-
dra sedymentacyjnego pobierane sg przy pomocy specjalnej pipety wyposazone W rur-
ke kapilarng o Srednicy nie wiekszej niz 2 mm i kran tréjdrozny umozliwiajgcy
opréznienie pipety bez wyjmowania jej z cylindra /rya.1/« Objetos¢ pipety od szli-
fu kranu do znaku na gornym przewezeniu wynosi 10 cm?. Cylinder sedymentacyjny po-
winien by¢ wykonany ze szk#a laboratoryjnego o duzej odpornosci chemicznej.

2.4_. Cechowanie cyllnrjpa sedymentacyjnego 1 pipety
Cechowanie urzadzen pomiarowych polega nas
- wyznaczeniu rzeczywistej objetosci cylindra napednionego do poziomu '200 mm"lub
100 mm" wraz z wprowadzong pipeta w temperaturze zblizonej do temperatury pro-
wadzenia pomiaru.
- wyznaczeniu rzeczywistej objetosci pipety w temperaturze zblizonej do tempera-
tury prowadzenia pomiaru,
- wyznaczeniu rzeczywistej wysokosci opadania ziarn dla kazdej pobieranej probki.

2.5. Wyznaczenie rzeczywistel objetosci cylindra sedymentacyjnego

Przygotowany cylinder wysuszy¢ dmuchawka goracego powietrza, a po wystygnie-
ciu zwazy¢ na wadze technicznej z dok*adnoscig do 0,1 g. Wprowadzi¢ pipete do
cylindra tak, aby wylot kapilarnej rurki pipety pokrywat sie z poziomej 0" cy-
lindra, kran trdéjdrozny ustawi¢ w takiej pozycji, aby rurka byta potgczona z pi-
peta i zapedni¢ cylinder woda destylowang nieznacznie ponizej gornego poziomu
/200 mm/ lub /100 mm/. Tak przygotowany cylinder wraz z pipetg przenies¢ do po-
mieszczenia termostatycznego na czas 2 do 5 godzin. Obok cylindra nalezy usta-
wi¢ tryskawke z woda destylowana. Po wyroéwnaniu sie temperatur dopedni¢ cylinder
woda z tryskawki dokdtadnie do goérnego poziomu. Nastepnie wyjgcé pipete i po ob-
cieknieciu z niej wody zwazy¢ napedniony cylinder z dokdtadnoscig do 0,1 g. Po-
miar powtdrzy¢ trzykrotnie.

Objetos¢ cylindra wyznacza sie z rownania:

w Ktorymi
VV - rzeczywista objetos¢ cylindra sedymentacyjnego, cm®,
- masa wody zawartej w cylindrze, g,
d - gestos¢ wody w temperaturze pomiaru, g/cm’.

2.6. Wyznaczanie rzeczywistej objetosci pipety 1 rzecziywiste.l wysokosci ona -
dania ziarn dla kazdej nobierane.l proébki. W miare pobierania pipeta kolejnyoh
probek z cylindra sedymentacyjnego poziom zawiesiny w cylindrze obniza sie,a dro-
ga opadania ziarn maleje.

Rzeczywistg wysokos¢ opadania ziarn dla poszczegélnych pobieranych prébek i ob-
jetosé pipety wyznacza sie jednoczesnie. W tym celu nalezy nape#nié cylinder jak
W punkcie 2.5. podda¢ termostatowaniu i dope#ni¢ do gdérnego poziomu. Nastepnie
pobiera sie pierwszg pipetg wody destylowanej do zwazonego uprzednio naczynka Wa-
gowego. Natychmiast po napednieniu naczynko wazy sie na wadze analitycznej z do-
k+adnoscig 2»10“ig. Na podzlatoe w gornej czesci cylindra odczytuje sie wysokosc
stupa cieczy po odebraniu pierwszej pipety. Postepujgo analogicznie po raz drugi
odczytuje sie wysokos¢ stupa cieczy po odebraniu drugiej pipety itd. Masa wody
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zwazona W kazdym eksperymencie pozwala okresli¢ objetos¢ pipety w temperaturze
w ktdérej prowadzono pomiary

w 72/
w ktorymi
Vp - objetos¢ pipety, cm?,

- masa wody zawartej w pipecie, g,

d - gestos¢ wody w temperaturze pomiaru, g/cm’.
Przebieg 1 wyniki cechowania aparatury mozna zestawi¢ w postaci tabeli cechowa -
nia. Przyktadowy uktad takiej tabeli podano w zatgczeniu niniejszej normy /zata-

cznik nr 1/.

2.7. Przygotowanie zawiesiny* Ze Sredniej probki laboratoryjnej pobranej
zgodnie z normga BN-64/7011-09, nalezy odwazy¢ na wadze analitycznej proébke do
analizy w stanie powietrznosuchym, tak aby na kazde 100 cm™ objetosci cylindra
przypadt 1 g badanej probki. Réwnolegle nalezy pobra¢ badanej substancji do ozna-
czania wilgotnosci. Nawazke suchej proébki do analizy sedymentacyjnej nalezy wy-
znaczy¢ z réwnaniai i w

N =No - -Jhroér /3/

w ktérym:

N - nawazka suchej probki, g,

Ng - nawazka prébki w stanie powietrznosuchym, g,

W - wilgotnos¢, %»
Mase suchej probki nalezy okresli¢ z doktadnoscig 1*10 ~g. Zwazong probke przeno-
si sie ilosciowo na parowniczke zmywajac ja nieznaczng iloscig wody destylowa -
naj z tryskawki i do otrzymanej zawiesiny wkrapla sie przy pomocy mikropipety roz-
twor odczynnika dyspergujacego. Ha kazdy gram nawazonej probki nalezy wprowadzic
0,2 oM 5% roztworu dyspergatora. W uzasadnionych przypadkach dopuszcza sie sto-
sowanie roztwordédw o nizszych stezeniach np.1% i dozowanie ich za pomocg biurety.
Tak przygotowang probke miesza sie starannie pateczka szklang z gumowym koricem
az do rozmulenia wszystkich grudek. W dalszym ciggu zawiesine zmywa sie z parow-
nicy na sito laboratoryjne o boku oczka nie mniejszym niz 63”um ustawione na
wiekszej parownicy /zwykle stosuje sie sito 63 lub 45/md/- Sito zrasza sie wodag
z tryskawki i1 miekkim pedzlem rozmula sie drobne grudki na powierzchni sita.Sko-
ro wszystkie grudki zostaty rozmulone i przesuwanie pedzla po prébce nie powo-
duje juz powstawania metnej zawiesiny, sito obraca sie siatkg do gory i stru-
mieniem wody zmywa pozostatg na sicie reszte probki do parownicy. Zawiesine z pa-
rownicy przelewa sie przez szeroki lejek do butelki laboratoryjnej na soo en? sil-
nia wstrzasa i1 pozostawia na okres ok. 1 godziny. Jezeli po uptywie okoto jJednej
godziny zawiesina ulegnie skoagulowaniu /posta¢ zwazonego mleka/ wprowadza sie
drugg partie odczynnika dyspergujacego w ilosci 0,2 cm? na kazdy gram nawazonej
probki. Zawartos¢ butelki ponownie wstrzasa sie i pozostawia na okres jednej go-
dziny. Czynno$¢ te powtarza sie az do uzyskania prawidtowo zdyspergowanej nie ko-
agulujacej zawiesiny. Jezeli zawiesina nawet przy znacznych dodatkach odczynni-
ka dyspergujacego koaguluje sie, oznacza to, ze jest stosowany niewkasciwy od-
czynnik dyspergujacy. Nalezy wéwczas przygotowa¢ nowg probke i przeprowadzic pro-
by dyspergowania jej innym odczynnikiem. Wiekszo$s¢ surowcow i mas ceramicznych
dysperguje sie prawiddowo przy dodatku 0,2 do 0,4 cm™ 5% roztworu pirofosforanu
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sodu na 1 g probki. W celu ostatecznego sprawdzenia prawidfowego zdyspergowania,

przygotowang zawiesine pozostawia sie W termostatowanym pomieszczeniu do dnia na-
stepnego. Prawiddfowo zdyspergowana zawiesina pozostawiona na okres ok. 24 godzin
nie moze wykazywa¢ zadnych cech koagulacji /np. pierscieni Lizeganga/.Dopuszcza
sie tez inne sposoby dobrania optymalnej ilosci odczynnikéw dyspergujacych np.przaz
przygotowanie kilku cylindrow z probkami, dodanie do nich réznych ilosci odczyn-
nika i oszacowanie w dniu nastepnym, w ktoérym z cylindrow najwiecej ziarn utrzy -
muje sie w zawiesinie. Po stwierdzeniu, w dniu nastepnym od dnia przygotowania za-
wiesiny, prawidfowego zdyspergowania, butelke wraz z zawiesing zaktada sie na wy-
trzasarke pracujaca z czestotliwoscig ok.10 cykli na sekunde i poddaje wytrzagsa-
niu w ciggu jednej godziny. Mozna tez zastosowa¢ dyspergowanie ultradzwiekowe w
czasie okoto 10 minut, o ile nie stwierdza sie koagulacji zawiesiny pod wpdywem
dziatania ultradzwiekéw. Po zakonczeniu wytrzagsania zawiesine przelewa sie z bu-
telki do cylindra sedymentacyjnego. Pozostatos¢ wymywa sie z butelki przez kilka-
krotne przemycie jej wodg. Do cylindra wprowadza sie pipete i dopednia cylinder
woda destylowang do goérnego poziomu. Zawartos¢ cylindra starannie miesza sie i po-
zostawia cylinder wraz z pipeta w pomieszczeniu termostatycznym na okres ok.jednej

godziny.

2,8, Obliczanie czasu pobierania prébek. Czas pobierania proébek okreslonych
frakcji opadajacych w zawiesinie jest uwarunkowany roéwnaniem Stockesaj

t 18 hn 10 J4/
g D2 /dg - dy/
w ktoérym:
t - czas opadania ziarn o okreslonej S$rodnicy zastepczej, sek,
h - droga opadania ziarn wyznaczona podczas cechowania cylindra dla ko-
lejnych pobieranych préb, cm,
n - lepkos¢ cieczy dyspergujacej w temperaturze pomiaru w pauzach,
g - przyspieszenie grawitacyjne ziemi g = 981 cm/sek ,
d - gestos¢ badanej substancji, g/cnr5,
d - gestosc¢ cieczy dyspergujacej, g/cn?,

D - Srednica zastepcza ziarna, /uun.

Jako lepkos¢ cieczy dyspergujacej przyjmuje sie lepkos¢ wody w danej tempera -

turze.

Jako gestos¢ cieczy dyspergujacej /w zakresie temperatur 20-30°C/przyjmuje sie
wartos¢ 1 g/cnr5 /gestos¢ wody powiekszona przez wprowadzenie odczynnikéw dysper -
gujacych/.

Jako gestos¢ badanej substancji dla typowych surowcow i mas ceramicznych, za-
wierajacych kaolinit, kwarc i skalenie, przyjmuje sie wartos¢ 2,60 g/cnr5,dla in-
nych substancji o znanym skkadzie mozna przyja¢ wartosci tabelaryczne, w przy-
padku badania substancji o nieznanym skdadzie gestos¢ nalezy wyznaczyc.

Wyniki obliczania czasow opadania dla poszczegélnych prébek mozna zestawié¢ w
tabeli. Przykdtadowy uktad takiej tabeli umieszczono w zatgczniku do niniejszej
normy /zatacznik nr 3/.

2.9. Przebieg analizy sedymentacyjna.l Skoro temperatura przygotowanej zawie -
siny wyréwna sie z temperaturg pomieszczenia termostatycznego zawartos¢ cylindra
sedymentacyjnego nalezy starannie wymieszac¢, unikajac przy tym wprowadzonia zawie-
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siny w ruch wirowy. Z chwilg zakonczenia misszanla naciska sie stoper przyjmu-
jac zarazem ten moment za poczatek pomiaru /czas = 0/. Kolejne proby , an.an. .
...... aQ pobiera sie pipetg natychmiast pr ptywie czasu obliczonego dla posz -
czegolnych frakcji. Przy pobieraniu préb nalezy Unika¢ zakkdécehn zawiesiny.Naczyn-
ko pipety nalezy réwnomiernie napednia¢ w ciggu okoto :s5 sok., a po opréznieniu i
przeptukaniu pipety nalezy kurek powoli otworzy¢, aby opadajaca w rurce pipety
ciecz nie powodowata zawirowan zawiesiny. Zebrane do naczynek wagowych probki
nalezy wysuszy¢ w suszarce laboratoryjnej w temperaturze i10s5°-0 do statej masy i
zwazy¢ na wadze analitycznej z dok*adnoscig do 2*10 g. Przebieg analizy mozna
zapisa¢ w specjalnej tabeli obejmujacej wszystkie mierzone wielkosci /zatacznik
nr 5/.

2.10. Obliczanie wynikow

2.10.1. Obliczanie wielkosci probki odniesienia. Za probke odniesienia uwaza
sie mase ziarn, ktéra zostataby pobrana do pipety w przypadku, gdyby ziarna w
zawiesinie nie ulegty opadaniu. Wielko$s¢ probki odniesienia okresla rownanie:

4 /5/
W ktérym:
- objetos¢ pipety, cmr,
N - nawazka probki, g,
V. - objetos¢ cylindta sedymentacyjnego, cm.
2.10.2. Obliczanie udziatu poszczegbélnych frakc.ii w %4 Udziat frakcji jedno-

stronnie ograniczonych /tzn_.nie wiekszych od okreslonej wielkosci S$rednicy za-
stepczej/ okresla réwnanie:
fn = -J2- . 10036 e,/
n ao

w ktorym:

aQ - probka odniesienia, g,

an - masa n-tej frakcji, g.
Udziat frakcji dwustronnie ograniczonych /tzn.nie wiekszych od okreslonej wielko-
Sci i1 nie mniejszych od okreslonej wielkosci zastepczej/ okresla réwnania:

n"fn * n 11/

2.10.3. Przedstawienie wynikow. Wyniki analizy sedymentacyjnej przedstawia sie
w postaci zestawienia procentowych udziatéw frakcji jednostronnie ograniczonych i
frakcji dwustronnie ograniczonych w ustalonym zaleznie od potrzeby podziale na
frakcje. Przedstawienie graficzne wykonuje sie w uktadzie wspétrzednych /ig D, %W,
przy czym wykres frakcji jednostronnie ograniczonych 4aczy sie linig ciaglty, a wy
kres frakcji dwustronnie ograniczonych przedstawia sie w postaci blokéw dla po-
szczegb6lnych frakcji.

Przedstawienie wynikow moze by¢ dokonane na specjalnym arkuszu /zatacznik nr V.

2.11. Wymagana powtarzalnos¢ wynikoéw. W dwéch przeprowadzonych pomiarach dla
tej samej probki rozbieznosci wynikéw nie moga przekracza¢ s% btedu wzglednego w
stosunku do zawartosci frakcji jednostronnie ograniczonych.

KONIEC
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Nazwa placowk: i data podpis

Cechowanie cylindra sedymentacyjnego Nr_.._.._._. - wg BN-70/7011-16

1. Objetos¢ cylindra przy napednieniu do poziomu 200 mm temp...°C

numer masa cylindra masa cylindra masa wody objetos¢ cy-
omiaru suchego W napednionego w g lindra
P 9 9 w g w cnr
1
2
3
Objetos¢ cylindra Vc = = 2 =

2_.0bjetos¢ cylindra przy napekdnieniu do poziomu 100 mm temp...°C

* numer masa cylindra masa cylindra masa wody objﬁtoéé cy-
pomiaru suchego w g napeinionego w g indry
w g w cnr
1
2
3
Objetos¢ cylindra VC = 2 = 7z =
3. Objetos¢ pipety temp....°C
numer masa naczynka masa nhaczynka masa wody objetos¢ pi-
pomiaru suchego w g napetnionego pety
wg w9 w cnr
1
2
3
Objetos¢ pipety Vc = a
4_ DHhugos¢ drogi opadania ziarn
przy napednianiu do 200 mm przy napednianiu do 100 mm
numer droga numer droga numer droga numer droga
probki cm probki cm probki cm probki cm
1 6 1 6
2 7 2 7
3 8 3 8
4 9 4 9
5 10 5 10
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Gestos¢ i lepkos¢ wody w zaleznosci
od temperatury

Temperatura °C Gestos¢ g/ciin Lepkos¢ g/cm sek.
15,0 0,99915 0,0114
16,0 0,99897 0, 0111
17,0 0,99880 0,0108
18,0 0,99862 0,0106
19,0 0,99845 00,0105
20,0 0,99825 0, 0101
21,0 0,99802 0,00098
22,0 0,99780 0.,00096
25,0 0,99756 0,0094
24,0 0,99752 0,0091
25,0 0,99707 0,00809
26,0 0,99681 0,0087
27,0 0,99654 0.0085
28,0 0.99625% 0,0085
29,0 0,99597 0,0081

50,0 0,99567 0,0080
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Nazwa placowki data podpis

Analiza sedymentacyjna pipetowa wg BN-70/7011-16

nazwa proébki i charakterystyka Temperatura pomiaru ... °C

Objetos¢ cylindra Objetos¢ pipety Nawazka probki Dyspergator

c Yp e.......rm N = -
11086 dyspergatora Sposob dyspergowa- Napednienie cylin- Proba odniesienia

- dra
...cm”™ 5% roztw./g nia..... . h's. .. .mm ao =*"g
Przebieg analizy
Numer Droga Frakcja Czas Masa Mara Masa Udziat
probki opadanie . w godz., naczynka naczynka frakcji frakcji
cm firn min.,sek pustego z frakc. g %
2 e

1

2 L

3

4

3

5 .

7

8

9

10
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GtownJ*labo?atorlum IPSiO

J.Wm J9?29.1i,
data

Zatkgacznik 4

podpis

Wynik analizy sedymentaoyjnaj metoda pipetowg wg BN-70/7011-16

Kaolin szlamowany Pk5

nazwa pribki

charakterystyka

Odozynnlk dyspergujacy i jego ilosé 0,4 an5 52 roztworu NaPgO”~/gram

Spos6b dyspergowania

r
© oo N o o A W N BT

=
o

frakoja w”™m

4
41
4

>

60 ~um
40/tm
JO/ abi
20/t.m
10/tm
6"ia
47°m
29m

1/tm

- dyspergowanie ultradzwiekowe 5 min.

udziat w %0
100, 0%
98,52
96,0%
90, 0%
77,0%
67,0%
59, 0%
44 5%

31,5%

frakoja od do/un
N 60™m

40 * 60 jum

30 » 40/nm

20 + 30/tm

10 < 20 (Um

4 107m

6

4 ¥ 6ra,m
2 % 4ntm
1

@ 2/™m

4 1"m

udziat w %0

0,C%
1,52
2,52
6,0%
13,0%
10,0%
8,C%
19,5%
13,0%

31,5%



