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MERANIE ZRNITOSTI SADRY METO DOUCOULTER—COUNTER

JuLivs Kazimir

Vyskumny ustav infinierskych stavieb, Lamaéska 8, 894 13 Bratislave

Doslo 1. 7. 1980

Bola odskiSand metdda merania zrnitosti polhydrdtovej sadry na pristroji
Coulter—Counter v rozsahu ekvivalentného priemeru zrne 0,6 aZ 63 pm. Tdto
metéda sa ukdzala vhodnd aj pre sadru. Je spolahlivi a rychla. Presnost
@ zhodnost vysledkov je lepsia ako w sedimentaéného rozboru podla Andreasena
a vysledky. dobre sithlasia s vysledkamt mokrého ultrazvukového sitového rozboru
na. mikrositach. IKombindciou mokrého sitového rozboru a metédy Coulter—
Counter je moZné zmerat s malou chybou celkovit zrnitost sadry.

UVvoD

Je zndme, Ze zrnitost sadry v znaénej miere ovplyvriuje reologické vlastnosti
cerstvej i zatvrdnutej sadrovej suspenzie [1] az [3]. Meranie zrnitosti sadry od zrna
90 pm nahor sa robi vyluéne sitovym rozborom. V rozsahu velkosti zrna 2 az 63 pm
sa najcastejsie pouziva sedimentacény rozbor podla Andreasena [4].

Sitovy rozbor

Meranie zrnitosti sadry ruénym alebo mechanickym presievanim na kontrolnych
sitdch je zdlhavé a ddva skreslené vysledky nésledkom zhlukovania zfn a oteru [5].
Presné a zhodné vysledky mozno ziskat mokrym sitovym rozborom za pouzitia
etylalkoholu napr. podla CSN 01 5030 alebo ASTM C 472 [6]. Presnost a zhodnost
mozno zlepsit pouZitim kalibrovanych mikrosit s otvormi 5 az 100 pm [7], [23], [27].
Ultrazvukovym sitovym pristrojom je mozné merat zrnitost sadry za pouzitia
etylalkoholu mikrositami s otvormi 5 pm nahor ako u inych praskovych latok
[8], 19].

Sedimentaény rozbor podla Andreasena

Meranie zrnitosti sadry v rozsahu Stokesovho priemeru zrna dgy = 2 az 63 pm
je mozné napr. podla CSN 72 1127 za pouzitia bezvodého etylakoholu a wginného
dispergatora s chybou 4- 2 az 3 9, [10] az [12], [25]. Mensie zrnd nie je mozné z dosled-
ku Brownovho pohybu spolahlivo stanovovat a to ani u automatizovanych pristrojov
pracujucich na zéklade Stokesovho zdkona (rentgenovy sedimentaény analyzitor
a sedimentac¢nd vaha) [13], [14].

Meranie zrnitosti sadry s mensou chybou a to aj mnozstva zin pod 2 pm je mozné
len modérnejsimi metédami. Jednou z nich je metéda Coulter—Counter.

METODA COULTER—COUNTER
Tato metdda merania zrnitosti disperznych latok je vhodnd pre meranie mnozstva

zfn v rozsahu 0,6 aZz 800 um [15]. Princip metddy bol v naSej literature popisany
a preto ho neuvadzam [16].
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Vyhody tejto metédy su:

moznost merania obsahu zfn s ekvivalentnym priemerom d, = 0,6 az 800 p.m,
maly vplyv tvaru zin.

maly vplyv teploty,

nezavislost na mernej hmote vzorky,

malé mnozstvo vzorky potrebné k meraniu,

vysoky stupen automatizcie so sudasnym ¢iselnym a grafickym vyhodnotenim
vysledku,

kratky ¢as merania,

malé chyby (41 az 29%,).

Pristroje pracujice metdédou Coulter—Counter vykazuju aj niektoré nedostatky,
z ktorych mézu vznikat chybné vysledky. Je to koincidencia a sedimentécia. Komei-
dencia nastiva vtedy, ak sa poéita viacej mensich zfn ako jedno viésie. Mozno jej
zabranit malou koncentridciou meranej suspenzie a pouZzitim viacerych meracich
trubic s vhodne volenymi otvormi. Sedimentdcia spdsobuje chyby pri registracii
hrubsich zfn. Mozno jej zabranit pouzitim elektrolytu s vysSou viskozitou, upravou
mieSadla alebo odstranenim hrubsich zfn pomocou sita [18]. Spolahlivé vysledky
vyzaduju kalibraciu pristroja gulovymi éasticami o zndmej velkosti pre zvoleny
elektrolyt a pouzité meracie trubice.

Metoda Coulter—Counter sa pouziva na meranie zrnitosti disperznych hmot
v najréznéjsich odboroch. Pouzila sa aj pre meranie zrnitosti cementu [17] az [21].
Pre sadru ju prvy raz navrhol Sautin [22].

EXPERIMENTALNA CAST
Vzorky
Pouzili sa predajné, velmi ¢isté technické polhydratové sadry.
B-sadra: Superfine Casting Plaster (British Gypsum Lim.).
a-sadra: Crystacal R (British Gypsum Lim.).
Sadry boli vysuSené pri 50 °C do ustdlenej hmotnosti.

Pristroje

Pouzili sme pristroj Coulter—Counter Model TA II (Coulter Electronics Limited)
a meracie trubice s otvorom 30 a 140 pm.,

Elektrolyt

Pouzili sme elektrolyt pozostavajuci z 5 9, roztoku rodanidu amonného v bezvodom
isopropylalkohole (Uvasol, Merck). Stopy vody sa doporuéuje odstranit molekulovym
sitom 0,3 pm. Tento elektrolyt ddva pre svoju vicsiu viskozitu lepsie vysledky ako
¢asto pouzivany chlorid litny v bezvodom metylalkohole [18] az [21].

Meranie

Pristrojom mozno s malou chybou zmerat mnozstvo zfn sadry v rozsahu 0,6 az
63 pm. Hrubsie zrna treba pred meranim odstranit sitom. Za tym tiéelom sa zmensena
vzorka (cca 50 az 80 mg) premyje na site s otvormi 40 az 63 pm 100 ml isopropyl-
alkoholu a prepad zo sita sa zriedi 100 ml 109%,,-ného roztoku rodanidu amonného
v isopropylalkohole. Tuto suspenziu treba pred meranim ultrazvukove dispergovat
3 min.
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VYSLEDKY A DISKUSIA

Presnost metédy

Presnost merania zrnitosti oboch vzoriek sadry sme vyhodnotili z vysledkov
3 merani v 2 laboratoériach ako strednu chybu jednotlivého merania mnozstva zfn §
do zvoleného d,:

Vn(n — 1’

kde: & je strednd chyba jednotlivého merania mnoZstva zfn do d, v % obj.,
2 v — stitet odchyliek jednotlivych absolutnych hodnét mnozstva zfn do dy
od aritmetického priemeru v %, obj.,
n — pocet nameranych hodnét.

-sadra

V rozsahu dy, = 0,6 az 40 pum (19 velkosti zrna) vykazuje laboratérium H pri
pouziti oboch meracich trubic strednd chybu § = 42,63 %,.

a-sadra

V rozsahu d, = 0,8 az 40 pm (18 velkosti zrna) vykazuje laboratérium H pri
pouziti oboch meracich trubic § = 4-0,789,, kym laboratérium B pri pouziti
trubice s otvorom 140 pm vykazuje § = 41,119, v rozsahu d, = 3,6 az 45 pm
(12 velkosti zrna).

V porovnani so sedimentaénym rozborom si chyby metédy Coulter—Counter
mensie [11], [25].

Zhodnost metdédy

Zhodnost vysledkov merania zrnitosti oboch vzoriek sadry v 2 laboratériach sme
vyhodnotili taktiez vypoctom strednej chyby jednotlivého merania zfn do zvoleného
dy z priemeru 3 merani. Interpoldcia priemeru zrna a mnozstva zfn bola robena
graficky v sieti RRSB podla CSN 01 5181. Vysledky st v tabulke I a II.

Pre f-sadru vychadza § = 4 2,21 %, a pre ¢-sadru s = 4 0,95 %,. Chyba u -sadry
by bola mensia, ak by aj laboratérium B pouzilo 2 meracie trubice. Zhodnost vysled-
kov umetddy Coulter —Counter je lepsia,nez sme zvykliusedimenta¢néhorozboru [11].

Meranie zrnitosti hrubsich druhov stavebnej sadry, ktoré okrem 8-CaSOy . 0,5 H;0
obsahuju aj kalcit a flové minerdly bude mozné popisanou moetédou zhruba s tymi
istymi chybami, pretoZe rozdiely medzi mernymi hmotami tychto minerdlov
a (3-CaSO, . 0,56 H,0 st malé. Vaésiu chybu moZno odakdvat za pritomnosti prirod-
ného anhydritu s vac¢Sou mernou hmotou. Metéda Coulter—Counter uddva totiz
vzdy len objemové percento zin.

Porovnanie 80 sitovym rozborom

Vyhodnotenie celkovej zrnitosti sadry z vysledkov mokrého sitového rozboru
a metddy Coulter—Counter je zataZené urc¢itou chybou, pretoze definicia velkostizrna
je u oboch metdd rozdielna. Velkost zrna u sitového rozboru d, je charakterizovana
velkostou otvoru sita ccz ktory zrno prepadd [23]. Met6da Coulter —Counter definuje
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Tabutka I

Porovnanie vysledkov merania zrnitosti (3-sadry metédou Coulter —
Counter v laboratériu H a B

Ekv. Mnozstvo zi'n do dy (%)
priemer

zrna Priemer Rozdiel

(fn",) Lab. H Lab. B

63,0 100,0 100,0 100,0 0,0

46,0 93,5 92,5 93,0 1,0

36,0 81,0 83,0 82,0 2,0

28,5 70,5 71,2 70,8 0,7

22,5 60,5 61,3 60,9 0,8
18,0 52,5 51,6 52,0 0,9
14,0 44,0 42,4 43,2 1,6
11,0 37,0 34,5 35,7 2,5
8,8 31,0 27,2 29,1 3,8
7,0 25,5 20,9 23,2 4,6
5,5 20,5 15,9 18,2 4,6
4,3 16,0 11,3 13,6 4,7
3,4 12,5 7,3 9.9 5,2

Tabulka 11

Porovnanie vysledkov merania zrnitosti «-sadry metddou Coulter —
Counter v laboratériu H a B

Ekv. Mnozstvo zfn do dy (%)
priemer

zrna Priemer Rozdiel

(f,;’\) Lab. H Lab. B

40,0 100,0 100,0 100,0 0,0

35,0 99,5 98,8 99,1 0,7

30,0 97,2 97,0 97,1 0,2

25,0 91,5 92,0 91,7 0,5

20,0 80,0 81,0 80,5 1,0

15,0 60,0 61,0 60,5 1,0

10,0 30,5 32,0 31,2 1,5
5,0 10,0 9,0 9,56 1,0
3,5 6,3 2,6 4,4 3,7

velkost zrna ekvivalentnym priemerom d,. Jedine v pripade gulovych ¢astic, ktorych
sfericita ¥ = 1 [24], plati:

do = d,. (2)

Pri vyhodnoteni celkovej zrnitosti sadry z vysledku sitového rozboru a metédou
Coulter—Counter by bolo potrebné na miesto do zaviest mensiu hodnotu o, ktord
mo#no nazvat ,,predel zrna* (Kornscheide) ekvivalentni d,. Vypocet, alebo experi-
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mentélne zistenie &, je vSak obtazné, pretoze tato hodnota je pre kazdu latku a kazdé
sito ind [26].

Vysledky merania zrnitosti vzoriek sadry ziskané metédou Coulter—Counter sme
porovnavali s vysledkami merania zrnitosti sitovym rozborom na ultrazvukovom
sitovom pristroji USG (Retsch) s mikrositami. Vysledky ziskané metédou Coulter—
Counter boli prepoé¢itané na pévodni vzorku zo zbytku zisteného sitovanim na mikro-
site s otvormi 40 um za predpokladu platnosti vztahu (2). Interpolécia priemeru zrna
a mnozstva zfn bola robend graficky v sieti RRSB podla CSN 01 5181. Vysledky
ziskané ako priemer troch merani si v tabulke III a IV.

Tabulka 111

Zrnitost (-sadry merand mokrym sitovym rozborom a metddou
Coulter — Counter

Mnozstvo zin do dy (%)
Priemer -
ZTa Ultra- , Metdda, Priemer Rozdiel
dy = do zvukovy
(m) sitovy Coulter —
y Counter
rozbor
40 62,5 62,5 62,5 0,0
30 54,1 56,3 55,2 2,2
20 43,5 46,5 45,0 3,0
10 31,9 28,9 30,4 3,0
5 22,8 17,0 19,9 5.8

Zrnitost a-sadry merand mokrym sitovym rozborom a metédou
Coulter — Counter

Tabulka IV

[}
Mnozstvo zi'n do dy (%) |
Priemer !
Fitinf L Metoda Priemer | Rozdiel
urovy Coulter —
(pm) sitovy ]
rozbor Counter
40 93,0 93,0 93,0 0,0
30 90,9 91,1 91,0 0,2
20 72,3 74,4 73,3 2,1
10 37,4 28,5 32,9 8,9
5 17,8 9,3 13,5 8,5

Medzi vysledkami merania zrnitosti sadier sitovym rozborom a metédou Coulter—
Counter je prekvapivo dobrd shoda. Rozdiel nad 3 %, je u p-sadry s viésou hodnotou
¥ do velkosti zrna 5 pm, kym u a-sadry s mensou ¥ do velkosti zrna 10 pm. Rozdiel
je z vacdsej Casti zapri¢ineny znaénou odchylkou skutoénej velkosti otvorov tychto
mikrosit od ich nomindlnych hodnét. Této odchylka moze robit az 4-2 um [27].
DalSou prié¢inou odchylky méze byt aj pouzitie hodnét dy na miesto hodnét predelu
zrna dp u tychto sit.
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ZAVER

Vysledky merania zrnitosti sadry v rozsahu ekvivalentného priemeru zrna 0,6 az
63 pm metédou Coulter—Counter dokazuji, Ze tadto metdda je spolahliva a rychla.
Jej prednost a zhodnost lezi v rozsahu 40,8 az 2,6 9%, a je lepsia ako sa udava u sedi-
mentaéného rozboru podla Andreasena. Vysledky ziskané metédou Coulter—Counter
dobre sthlasia s vysledkami mokrého ultrazvukového sitového rozboru na mikro-
sitach.
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H3MEPEHHNE TPAHYJOMETPUUECKOTO COCTABA I'l1IICA
C IIOMOIBIO METOODA COULTER—COUNTER

10mmyc Hasumup

I ayuro-uccaedosamenvcruti uncmumym unxceHepnwx coopyacenuii, Bpamucaasa

ITpoBepsiitir METON 13MepenIisl IpaByIOMEeTPHUeCKOI'0 cOCTaBa IOYBOJHOrO I'HIICA C I11O-
Monipio npubopa Coulter—Counter B mpefeirax okBuBasieHTHoro juamerpa 0,6—63 um.
MeToy oKka3LIBaeTCHA IIPHIO/(HBIM Jaske AMA THIICA, TaK KaK OH ABJIsIeTcA JOCTaTOUHO HaJe/KBELIM
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1 GpictpriM. TouHOCTS M cOBNAJEHME PE3YIILTATOB JIyUlIC, YeM Y CEIIMEHTAIOHHOI'0 aHaIN3a
corlacHo AHJpeaceHy Il pe3yJIbTaThl HAXOJSITCSI B COIVIACHMN C PEe3YJLTaTaMH MOKDOTO
Y:ILTPA3BYKOBOI'O CITOBOIO aHAM3a HA MMKpOcHTaY. KOMOMHHDYsI MOKDBIH CHTOBOH aHAIH3
¢ metotom Coulter—Counter, MOIKHO H3MEPATH ¢ HEGOINLIIOI MOIPELIHOCTLIO 061 TpanyIIo-
MCTPHUECKIIT cOcTaB rumca.

MEASURING THE GRAIN SIZE DISTRIBUTION OF PLASTER BY THE
COULTER—-COUNTER METHOD

Julius Kazimir

Research Institute of Civil Engineering, Bratislava

A method for measuring the grain size distribution of plaster usingthe Coulter —Counter
apparatus in the equivalent grain diameter range of 0.6 to 63 um was found to be reliable and
rapid. The acuracy and reproducibility of the results was found to be superior to that of sediment-
ation analysis after Andreasen; the results are in a satisfactory agreement with the results of ultra-
sonic screening analysis using microsieves. The total grain size distribution of plaster can be
measured with a very small error by a combination of wet screening analysis with the
Coulter —Counter method.
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