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前 言
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本标准等同采用DIN 66115：1983<<粒度分析重力场中沉降分析吸液管法》(德文版)。

为了方便使用，本标准进行了下列编辑性修改：

——增加了有关标准编辑说明的前言部分；

——用小数点“．”代替作为小数点的逗号“，”；

——重新编排页码；

——重新编号注释；

——动态黏度的单位改为mPa·s，并对相关的数量方程进行了修改；

——根据其他标准的规定，沉降速度当量直径的方程符号由ds改为X。；

——加入了“范围”与“方法说明”等章节，同时对一些文字进行了编辑校对；

——增加了规范性引用文件的说明前序；

——把DIN 66115：1983原德国标准的“其他标准”归类到“参考文献”；

——把DIN 66115：1983原德国标准的“评估案例”归类到“附录A”；

——把DIN 66115：1983原德国标准的“公式中的符号”归类到“附录B”。

本标准附录B为规范性附录，附录A为资料性附录。

本标准由全国危险化学品管理标准化技术委员会(SAC／TC 251)提出并归口。

本标准起草单位：广东出入境检验检疫局、辽宁出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：钟志光、萧达辉、胡晓静、李成明、翟翠萍、莫蔓、张海峰、郑建国、黎庆翔。

本标准为首次发布。
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粒度分析重力场中沉降分析

吸液管法

GB／T 21780--2008

1范围

本标准规定了采用重力场中的沉降分析一吸液管法分析粒度的方法。

本标准适用于吸液管法测量弥散在液体中的固体物质的粒度分布累计曲线(符合DIN 66141的规

定)，所使用的吸液管装置的沉降速度当量直径范围是1 pm～250 pm。

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

DIN 323第1部分标准数与标准数系 主值、精确值、取整值

DIN 12242第1部分实验室玻璃器皿用于可更换连接的锥形磨口 规格与误差

DIN 12336实验室玻璃器皿平底蒸发皿

DIN 12553实验室玻璃器皿带有平行钻孔的锥形双向龙头

DIN 12690实验室玻璃器皿带标记的容量吸液管A级和B级

DIN 66111粒度分析重力场中沉降分析原理

DIN 66141粒度分析的描述原理

3原理与方法说明

3．1原理

图1所示的吸液管装置(也被称为“安德烈森型吸管““)由沉降槽和取样用的吸液管组成。可使用

该仪器来测量悬浮于沉降槽底部上方的测量平面上的固体物质的质量浓度。所测量的浓度与扩散率D

成适当的比例。可直接得到粒度分布曲线，其形式为沉降速度w的函数；或者通过它计算出某种沉降

物、弥散在静止液体中的固体物质”]~[61的沉降速度当量直径x。。

试验者按照事先制定的时间表，从测量平面中吸取弥散体积v的样品，并通过蒸发沉降液等方法

测定其中所含的固体物质的质量m。时间为t时的同类固体物质浓度C。--m／V，时间t=0时的固体物

质浓度巴．。一m。／v。(即所谓的标准试样)，则二者的比值即为扩散率D：

D一熹一券
通常情况下，每次移吸的悬浮液体积都是相等的，因此Vo／V

D一旦
优“

⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)

1，所以扩散率：

⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1a)

若已知移吸体积V=Vo，且已知同类悬浮液中的固体物质浓度cm一则也可以计算出m。。

扩散率既可以直接表示为沉降速度w的函数：

^
"2_

式中：

^——沉降高度(悬浮液表面与测量平面之间的距离)
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￡——沉降时间。

也可以表示为沉降速度当量直径x。的函数，而x。正是由上述数据计算而来的。通常情况下，人

们在测定沉降速度后，会计算出同等沉降速度以及同等浓度中的球形微粒的沉降速度当量直径x。。

在斯托克斯阻力定律的适用范围内，也就是说当雷诺数Re≤0．25时，x。也被简称为斯托克斯直径。

x。是一个与沉降速度相当的计算值，它是通过下列数量方程由沉降速度W计算出来的(参见

DIN 66111)：

氍一坚』。
g pt—R

前提是：

Re：wXup_ ≤0．25
∞

’

在这个前提下，斯托克斯直径的最大值x⋯。(单位：tLm)为：

y 一'f18Re。, I：
～一～ g R(Ps—Pf)

一3压王二[
～g Pf(风一Pf)

(3)

(5)

但是人们经常使用下面的数学方程来代替方程(3)，其中所有的参数都符合给定的单位：

X。叫，．s石与仁 ⋯⋯⋯⋯⋯⋯㈩
如果以沉降速度自身作为粒度标志，则需要指定固体物质的密度、沉降液的浓度与黏度以及试验

温度。

对于由不同密度的微粒组成的混合物，沉降速度当量直径只有一个形式值。

3．2方法说明

根据吸液管法(P)执行沉降物分析的方法被称为：OB／T 21780一P法。

4仪器

4．1吸液管装置

吸液管装置(如图1)是由一个沉降槽和一个吸液管组成的。

沉降槽的内径不小于50 mm，内壁呈圆柱形。其底部有一个较宽的、牢固的底座，顶部有一个套筒

磨片，根据DIN 12242第1部分的规定，将其命名为H NS 29／32。

底座的支承面垂直于沉降槽的轴。在外壳上至少有两圈测量标记，其中较低的标记一般比内槽的底

部高50 Inm，较高的标记比较低的高200 mm士0．2 mm(在特殊结构中可能会偏高或偏低)。在测量标记之

间，还可以额外标上刻度线，每刻度相当于5 mrn或10 mrtl。沉降槽和吸液管的材料一般采用玻璃。

吸液管的误差范围依照DIN 12690的规定执行。吸液管的测量室呈橄榄型，额定容积为10 mL(若

沉降高度较矮，低于lo cm，则额定容积为5 mL)，上面配有一个双向龙头，根据DIN 12553的规定，开

关的额定值为3。沉降槽中间有一根毛细管，一宜延伸到较低的测量标记处，将吸液管测量室隔开。测

量室的形状如图2所示。无论是下部还是上部，都应有一个与毛细管相连的渐进的通道。测量室上方

的毛细管的内径约为3．5 mm，并且至少有一个测量标记。

如果在上方增加20个左右的ITlm级刻度，则更加有利。在原有的测量室下方，需要额外放置一个

气囊，容积约为1 mL，以便将每次移液后残留在吸人El与双向龙头之间的毛细管中的沉降物进行清除．

从而及时进行下一次移液。

伸人沉降槽的毛细管的内径为1 nⅡn～1．5 m，伸至较低的测量标记处为止，误差范围是土o．2 mitt。
它也可以延伸至沉降槽的底部，在此情况下，应在测量平面上设置2至4个侧面的吸人口。毛细管的下

缘至吸人口处应充入液体。
2
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图1 吸液管装置 图2吸液管

在双向阀上，有一个折断的排液毛细管，内径约为5 mm。在吸液管的双向龙头下还有一个玻璃圆

顶，它通向一个圆锥体磨片K NS 29／32(符合DIN 12242第1部分的规定)内；玻璃圆顶的侧面有一个

向外伸出的套筒磨片HNS 7／16(符合DINl2242第1部分的规定)，此外还有一个带塞子的注入口。

所有的毛细管都不允许出现狭窄部位。吸液管与沉降槽应由制造商进行成对标记，以免混淆。

4．2附属装置

除了吸液管装置之外，为了进行粒度分析，还需要下列附属装置：

a)摇动机、搅拌器或超声波清洗仪，用于拌匀试剂；

b)水浴锅、恒温器或恒温室(士1 K)。在分析过程中，测量温度的变化幅度不得超过1 K，否则在

评估过程中就应考虑到浓度以及黏度的变化。悬浮液温度的变化速度应小于土0．01 K／rain。

试验者可以通过足够大的水浴锅，以及或者仔细调节恒温器，尽量延长加热／冷却时间来实现

上述要求；

c)每件吸液管装置配备20只带有编号的蒸发皿(符合DIN 12336的规定)。蒸发皿也可以用玻

璃滤埚或不含增塑剂的膜滤器来代替，其中膜滤器的气孔直径应当与最细小的微粒相匹配；

d) 必要时使用喷水泵来吸取试剂；

e)带有秒针的钟表；

f)用于小心蒸发沉降溶液的装置，或者用于过滤的真空装置；

g)坩埚钳或试管钳；
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h)温度适宜的干燥箱或真空干燥箱，用于试剂的最后干燥；

i)干燥器，用于冷却从干燥箱中取出的蒸发皿；

j) 误差值不超过o．1 mg的分析天平。每次称量均使用同一个天平；

k)容积约为50 mL的烧杯，用于冲洗；容积约为100 mL的烧杯，用于盛放预留溶液；

1)带有冲洗液的冲洗瓶，带有沉降溶液的冲洗瓶(可能带有扩散添加剂)，用于填充沉降槽较高的

测量标记以下的部分。

5吸液管装置的测定

5．1 测量空间与预留空间

应算出吸液管测量空间的容积，以及图2所示的预留空间。

试验者向清洁、干燥的吸液管装置内加入少许蒸馏水，填满预留空间，或者将水吸至相应的测量标

记处，以填满测量空间。让水流人扣除皮重的蒸发皿中，并将附着在排液毛细管和测量空间或者预留空

间中的水分吹出来。立即称量蒸发皿。通过水的质量可以计算出体积。多次重复称量过程，记录下平

均值。也可以用汞进行测量。

5．2沉降高度

每次移液后，沉降高度都会下降。根据经验，每次分析开始之前也会出现沉降高度下降的情况。为

此，试验者可以在沉降槽的外部绑上一根最小刻度为0．5 mm的直尺，每次移液后读取沉降高度。同

样，该测量过程也需要重复多次，需要记录与平均值相关的测量点。对于校准后的容器，可以计算出高

度下降的数值。

由于高度下降的程度与吸液管测量空间的大小以及沉降槽的直径有关，因此每次测量只对相同的

吸液管和容器有效。

5．3沉降槽的容积

需要确定试验所用吸液管的沉降槽的容积，精确到1 mL。例如：向垂直放置的沉降槽中注入蒸馏

水，使之低于上部测量标记10 mm，放人吸液管，其吸人点处放置一个双向龙头，用喷洗瓶连接侧管(带

有符合DINl2242第1部分规定的套管磨片HNS 7／16)，直至200mm或100mm标记处。称量该装

置，减去皮重，并计算出所注入的液体的体积。

6取样时间表

从测量平面中取样时需要遵守特定的时间表。人们可以根据给定的沉降高度h和沉降速度当量直

径x。，利用方程式(3)或(6)算出上述时间，见式(7)和式(8)：

一198·志·xh： ⋯⋯⋯⋯⋯⋯(7)
g P，一P}^乞

或

一3．06×102未％‘惫⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(8)
方程(7)则是一个数量方程(g--981 cm／s2)。

由于图示中通常使用对数来分割横坐标轴，因此试验者在对当量直径进行几何分级时，应当以形成

标准数系为目标，以便得到距离均等的测量点。所使用的标准数系符合DIN 323第1部分的规定，需要

与沉降速度以及当量直径的检测范围相匹配。在选择分级时，应当确保行程曲线上至少有10个测量点

可以提供信息。如果曲线的走向所需的分级与标准数系不符，则应当放弃该曲线。

在计算取样时间t时，应当考虑到沉降高度h会随着反复移液不断降低(参见5．2)。在进行类似的

预先计算时，可以假设沉降高度恒定不变，并以此为基础建立时间表。

例如：最大的当量直径约为40 pm。行程曲线精确到1 pm左右。一开始，取出4份标准试样。将
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0．89 g Na。P：O，·10H。O溶人1 L蒸馏水，试验就在该溶液中进行，且试验温度为20℃(_一1．02 mPa

·S，pf一1．0 g／cm3)。

试验物质的密度为ps一3．67 g／cm3。

当量直径是按照标准数系R5进行分级的，试验者可以从上述材料参数中得出式(9)：
L

￡一116．9并 ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(9)
』1"

时间表参见表1。

表1 时间表

X。／“m 40 25 16 10 6．3 4．0 Z．5 1．6 1．0

x：／pm2 1 600 625 256 100 39．69 16．00 6．25 2．56 1．00

h／cm 18．29 17．84 17．39 16．49 16．49 16．04 15．59 15．14 14．69

t／rain 1．34 3．34 7．94 48．57 48．57 117．2 291．6 691．4 1 717

注：对计算出来的时间进行四舍五人，即可得出试验所需的时间。

7准备工作

7．1若沉降溶液中含有扩散剂或润湿剂，则在真正的分析开始之前，就可以计算出它们在移液中所占

的质量比。试验者向沉降槽中加入少许沉降溶液，并按照8．2的描述，进行4次移液。

将吸出的液体注入蒸发皿中，用相应的液体进行冲洗一一例如：不含扩散添加剂或润湿添加剂的沉
降溶液，将液体蒸发后，重新称量扩散剂或润湿剂的质量。若已完成过滤或洗涤，则不再执行本规定。

7．2通过样品分离得到的代表性的分析试剂，在必要的情况下可以进行预处理。将其置人与吸液管装

置容积相匹配的液体中，通过摇动、搅拌或超声波处理使之扩散。一方面，处理过程应达到一定的强度，

以破坏所有多余的团聚物；另一方面，处理过程又应控制强度，以免将固体原材料粉碎掉。固体材料的

体积浓度C。应当在0．1％至0．2％之间。

7．3使用显微镜对悬浮液进行观察，以确定其中是否还有残存的团聚物。

7．4将悬浮液注入沉降槽中。用沉降溶液对摇瓶或搅拌容器进行仔细的冲洗，冲洗液也注入沉降槽

中。然后将悬浮液与沉降溶液一起注入沉降槽中，直至上部测量标记下约10 mm处。

7．5在吸液管的吸入位置设立双向龙头，并将其置人沉降槽中。通过侧面的磨片向沉降槽中注入沉降

溶液，直至上部测量标记处。

7．6将吸液管装置挂在蒸锅内。只有当悬浮液吸收蒸锅的热度，并使二者温度差值为±0．1 K时，方

可继续进行分析。

7．7用于蒸发沉降溶液的装置需要加热至必要的温度。

7．8在此过程中，称出约20只蒸发皿。首先对蒸发皿进行彻底的清洁，然后将其置入干燥箱中，在

110℃的条件下进行1 h～2 h的干燥，然后置人干燥器中1 h～2 h，使其冷却至室温。干燥器上只能摆

放一层蒸发皿。在称量之前，将蒸发皿从干燥器中取出，放在精确度为0．1 mg的分析天平上进行称

量。尽可能减少打开干燥器的次数，用坩埚钳或试管钳将蒸发皿取出，小心地放在天平上。在称量过程

中，应盖上干燥器。在进行精确称量时，应确保称量物品与周围空气的温度保持一致，以免发生热对流

从而影响精确度。

8分析步骤

8．1从恒温器中取出吸液管装置，再次手动摇匀。

用右手／左手的手指抓住吸液管的玻璃烧瓶，使突出的毛细管位于食指和中指之间，同时用鱼际(大

拇指根部掌上突出的肌肉)夹住沉降槽，拇指放在毛玻璃塞子上。

5
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空闲的左手／右手抓住沉降槽的底部。用手不断地将吸液管装置向右／左或向前翻转180。，使得装

置的底部上下来回晃动。该过程持续1 min左右，每秒钟重复一次。

8．2将装置从恒温器中取出，吸出第一份试剂。该试剂是4份所谓的标准试剂中的第一份。在取出这

4份试剂时，测量平面上仍然保持起始浓度G。在摇动结束与取样之间的间隙应尽可能缩短，以免较

大的微粒沉降后离开测量平面。

取样过程如下：

用喷水泵制造适当的负压，将悬浮液吸至吸液管上的测量标记处，关上双向龙头。调整负压值，将

取样时间控制在20 S左右。继续转动旋塞，打开排液孔，使试剂流入下面的蒸发皿中。此时吸液管和

毛细管中仍有附着的微粒，应当利用蒸馏水或未添加扩散剂的其他液体进行冲洗，使之进入蒸发皿中。

用较低的负压将溶液吸出2 cm3～3 am3，使之通过排液孔流入吸液管中，穿过几个气泡，最后流回蒸发

皿中。冲洗过程至少重复两次。接下来将蒸发皿放人装置中，以蒸发液体。

用同样的方法取出其他3份试剂，每次取样之前都应按照前述方法进行扩散。

初始浓度c。．。也可以通过固体物质的称量与悬浮液体积的比例来算出。

8．3第四次取样后，再进行一次扩散，然后将其置人恒温器或恒温蒸锅中，垂直悬挂在标准磨片的高

度。同时启动计时器。

8．4现在按照事先制定的时间表(见第6章表1)进行取样。若取样持续时问为20 S，则在规定的时刻

前10 S开始吸液。需要将平均的取样时间记录下来。

如果使用带有预留空间(参见图2)的吸液管，则每次移液之前需将预留空间内的液体吸出，并将其

注入i00 crfl3的烧杯中，冲洗吸液管并取出真正的试剂。由于该过程需要大约20 s的时间，因此试验者

应在规定时刻前30 S进行该操作。

8．5当液体从蒸发皿中蒸发完毕后，用坩埚钳将蒸发皿取出，清除附着在底部的水滴或杂质，当蒸发皿

完全干燥后，将其置人干燥箱。选择干燥箱温度时，应确保固体物质的质量不会发生变化。

8．6大约1 h后，将蒸发皿从干燥箱中取出，然后放人干燥器中。干燥器上只能放置一层干燥皿。干

燥皿在这里至少放置1 h。为了达到温度的均衡，最好将干燥器放在天平的附近。接下来用精度为

0．1 mg的分析天平进行称量(见7．8)。

9分析报告

在分析报告中，应当注明本标准编号，并提供下列信息：

a)试验地点、试验者及日期；

b)试验物质的特性、来源以及尽可能精确的描述，包括密度等等；

c)分析方法或仪器；

d)沉降溶液的特性、浓度、黏度和温度；

e) 扩散添加剂或润湿添加剂的特性与数量；

f) 固体物质的最大体积浓度i

g)分散过程的特性与持续时间；

h)质量分布(扩散率)D(")或D(X。)的表格，或图形坐标系。

如果在沉降分析之前，采用湿筛法对试剂的主体部分进行了分离，则还需要说明所使用的方法、筛

孔的额定大小或分析筛的实测值，以及筛选过程等等。如果采用其他方法进行分离，也需要作出相应的

说明。
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附录A

(资料性附录)

评估案例

GB／T 21780—2008

表A．1中包含了确定10 cm3蒸馏水中扩散剂质量的前四行数据。用移取试剂的质量减去该测量

结果的平均值，以获得不含扩散剂的固体物质的净质量。

接下来的四行显示了标准试剂的测定结果。该测量的平均值是基数m。(第10行)。

第1l至22行显示的是沉降分析的实测结果。

在该分析过程中，每次吸取的悬浮液体积都是相等的，V。一V一10 cm3。如果情况有变，则在第11

栏前面插入两拦：一栏标明实际吸出的悬浮液体积，另一栏标明根据m和V算出的浓度C。=m／V。可

以根据方程式(1)D—C卅／c。来算出扩散率D。

作为评估案例的分析报告：

a)试验地点

试验者

日期

b)原料

c)分析装置

d)液体

e)扩散剂

f) 固体物质最大体积浓度

g)扩散过程

h)扩散率

氧化铝4 711

密度3．67 g／cm3

称重5．47 g

吸液管，编号13(根据DIN 66115)

悬浮液体积745 cm3

试剂体积10 cm3

预留空间0．61 cm3

蒸馏水，密度1．00 g／cm3

动态黏度1．02 mPa·s

温度20℃

焦磷酸钠

Na4P207·10H20

每升蒸馏水0．89 g

c∞一0．20％

在A仪器中摇动2 h

表A．1评估案例

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

序列号 蒸发皿 沉降时间 沉降 沉降 斯托克斯 蒸发皿 蒸发皿 固体物质 固体物质 扩散率

编号 平均值 高度” 速度 直径” 皮重 质量” 与扩散剂 质量”

质量

h／ (㈣h／t) x，f (m2帆1)／ D

(cra／min) g g g g

1 60 27．001 5 27．007 5 0．006 0

2 1 27．953 3 27．959 4 0．0061

3 35 27 211 2 27．217 3 0．006 2

7
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表A．1(续)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

序列号 蒸发皿 沉降时问 沉降 沉降 斯托克斯 蒸发皿 蒸发皿 固体物质 固体物质 扩散率

编号 平均值 高度” 速度 直径” 皮重 质量” 与扩散剂 质量”

质量

h／ ("一h／t)／ X。f (m2一m1)／ D

(cm／min) g g g g

4 243———————— 25．192 7 25．198 9 O．006 2 ——

5 扩散剂质量平均值 0．0061
——

6 55—— 20———— 26．699 2 26．778 7 0．079 5 0．073 4

7 24 19．58 25．575 6 25．655 3 0．079 7 0．073 6

8 66 18．16 28 456 5f 28．536 3 0．079 8 0．073 7

9 64 18．74 27．950 1 28．029 1 0．079 0 0．072 9

10 标准试剂jE量平均值 mo 0．073 7 1．00

11 3 1．3 18．29 14．07 40．6 28．943 8 29．022 5 O 078 7 D 072 6 0．989

1Z 31 2．6 17．84 6．86 28．3 28．034 9 28．109 3 0．074 4 0．068 3 0．931

13 5 5．0 17．39 3．48 20．2 28．849 3 28．916 3 0．067 0 0．060 9 0．830

14 26 10．0 16．94 1．694 14．1 26．877 0 26．932 7 0．055 7 0．049 6 0．676

15 9 19 16．49 0．868 10．1 26．006 4 26．050 9 0．044 5 0．038 4 0．523

1 6 17 37 16．04 0．434 7．13 29．837 9 29．870 8 0．032 9 0．026 8 0．365

17 16 71 15．59 0．220 5．07 26．861 6 26．8861 0．024 5 0．018 4 0．251

18 22 139 15．14 0．109 3．57 26．6931 26．711 0 0．017 9 0．01l 8 0．161

19 8 269 】4．69 O 054 6 2．53 27．302 2 27．3】7 2 0．015 O o_008 9 0．121

20 57 521 14．24 0．027 3 1．79 33．966 33．608 6 0．012 0 0．005 9 0．080

21 39 1 011 13．79 0．013 6 1．26 29．210 0 29．219 4 0．009 4 0．003 3 0 045

22 22 1 960 13．34 0．006 8 0．89 31．431 1 31．439 4 0．008 3 0．002 2 0．030

1)每次移液后，沉降高度下降4．5 mm(对标准试剂进行移液，事先不清空预留空间)。

2)斯托克斯直径x。是通过沉降速度计算出来的。

3)液体蒸发后，蒸发皿的质量m：。

4)固体物质质量⋯：一m。 扩散剂质量一平均值。

8
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附录B

(规范性附录)

公式中的符号

表B．1公式中的符号

GB／T 21780--2008

符号 含义 国际标准单位‘

G 悬浮液的固体物质质量浓度 g／cm3

o。 标准试剂的固体物质质量浓度 g／cm3

C。 悬浮液的固体物质体积浓度

D 扩散率，质量分布

X。 沉降速度当量直径

g 重力加速度 cm／s2

h 沉降高度

m 固体物质质量

mO 标准试剂中的固体物质质量 g

Re 雷诺数

t 沉降时间

V 体积

砜 标准试剂体积

W 沉降速度

_ 动态黏度 mPa·S

B 液体密度 g／cm3

B 固体密度 g／cm3

a】表示的是两个相向的国际标准单位之间的比值或两个用相同国际标准单位表示的参数的对数比值。
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