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MERANIE ZRNI TOST I S AD RY METÓ DOU COULTERr-COUNTER 

J ÚLIUS KAZIMÍR 

Výskumný ústav inžinierskych stcivieb, Lamačská 8, 894 1-3 Bratislavci 

Došlo I. 7. 1980 

Bola odskúšaná metódci meran·ici zrnitosti polhydrátovej sad'ry 1w. prístroji 
Goulter-Go·unte1· v rozsahu ek1J-ivalentného priemeru zrna 0,6 až 63 IJ.m. • Táto 
metóda sa. ukázala. vhodná aj pre sadru.. Je spola.hlivá a rýchla. Presnost 
a zhodnosť výsledkov je lepšia ako u sedimentačného rozboru padla. Andreasena 
a· výsledky. dobre súhlasia s V'/Jsledkami mok1·ého ultrazvukového silového rozboru 
na. mikrositách. J(ombináciou mokrého silového rozboi·u a metócly Goulter
Gounte1· je_ možné zmernť s malou chybou celkovú zrnilosť sadry. 

ÚVOD 

Je známe, že zrnitost sadry v značnej miere ovplyvňuje reologické vlastnost.i 
čerstvej i zatvrdnutej sadrovej suspenzie íl] až [3]. Meranie zrnitosti sadry od zrna 
90 µm nahor sa robí výlučne sitovým rozborom. V rozsahu vefkosti zrna 2 až 63 µm 
sa najčastejšie používa sedimentačný rozbor podfa Andreasena [4]. 

S itový rozbor 

Meranie zrnitosti sadry ručným alebo mechanickým presievaním na kontrolných 
sitách je zdl'havé a dáva skreslené vysledky následkom zhlukovania zfn a oteru [5]. 
Presné a zhodné výsledky možno získať mokrým sitovým rozborom za použitia 
etylalkoholu napr. podfa ČSN 01 5030 alebo ASTM C 472 [6]. Presnosť a zhodnosť 
možno zlepšiť použitím kalibrovaných mikrosít s otvormi. 5 až 100 µm [7], [23], [27]. 
Ultrazvukovým sítovým prístrojom je možné merať zrnitosť sadry za použitia 
etylalkoholu mikrositami s otvormi 5 µm nahor ako u iných práškových látok 
[8], í9]. 

Sedimentačný rozbor  podfa Andreasena 

Meranie zrnitosti sadry v rozsahu Stokesovho priemeru zrna dst = 2 až  63 µm 
je možné napr. podl'a ČSN 72 1127 za použitia bezvodého etylakoholu a účinného 
dispergátora s chybou ± 2 až 3 % [10] až [12], f25]. Menšie zrná nie je možné z dosled
ku Brownovho pohybu spol'ahlivo stanovovať a to ani u automatizovaných prístrojov 
pracujúcich na základe Stokesovho zákona (rentgenový sedimentačný analyzátor 
a sedimentačná váha) [13], [14]. 

Meranie zrnitosti sadry s menšou chybou a to aj množstva zfn pod 2 µm je možné 
len modérnejšími metódami. Jednou z ních je metóda Coulter-Counter. 

METÓDA COULTER- COUNTER 

Táto metóda merania zrnitosti disperzných látok je vhodná pre meranie množstva 
zfn v rozsahu .0,6 až 800 µm [15]. Princíp metódy bol v našej literatúre popísaný 
a preto ho neuvádzam [16]. 
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Výhody tejto metódy sú: 
možnosť merania obsahu zfn s ekvivalentným priemerom dv = 0,6 až 800 µ.m, 
malý vplyv tvaru zfn, 
malý vplyv teploty, 
nezávislosť na mernej hmote vzorky, 
malé množstvo vzorky potrebné k meraniu, 
vysoký stupeň automatizácie so súčasným čiselným a grafickým vyhodnotením 
výsledku, 
krátky čas merania, 
malé chyby (±1 až 2 %), 

Prístroje pracujúce metódou Coulter-Counter vykazujó. aj niektoré nedostatky, 
z ktorých mažu vznikať chybné výsledky. Je to koincidencia a sedimentácia. Komci
dencia nastáva vtedy, ak sa počíta viacej menších zfn ako jedno vačšie. Možno jej 
zabrániť malou koncentráciou meranej suspenzie a použitím viacerých meracích 
trubíc s vbodne volenými otvonni. Sedimentácia sposobuje chyby pri registrácii 
hrubších zfn. Možno jej zabrániť použitím elektrolytu s vyššou viskozitou, úpravou 
miešadla alebo odstránením hrubších zfo pomocou sita [18]. Spofahlivé výsledky 
vyžadujú kalibráciu prístroja gufovými časticami o známej vefkosti pre zvolený 
elektrolyt a použité meracie trubice. 

Metóda Coulter-Counter sa používa na ,rneranie zrnitosti disperzných hmot, 
'" najroznějších odboroch. Použila sa aj pre meranie zrnitosti cementu [17] až [21]. 
Pre sadru ju prvý raz navrhol Sautin [22]. 

EXPERIMENTÁLN A ÓAS'l' 

Vzorky 

Použili sa predajné, vefmi čisté technické polhydrátové sadry. 
�-sadra: Superfine Casting Plaster (British Gypsum Lim.). 
cx-sadra: Crystacal R (British Gypsum Lim,).
Sadry boli vysušené pri 50 °C do ustálenej hmotnosti.

Prístrojé 

Použili sme prístroj Coulter-Counter Model TA II (Coulter Electronics Limited) 
a meracie trubice s otvorom 30 a 140 f-1.m. 

Elektro lyt  

Použili sme elektrolyt pozostávajúci z 5 % roztoku rodanidu amonného v bezvodom 
isopropylalkohole (Uvasol, Merck). Stopy vody sa doporučuje odstrániť molekulovým 
sitom 0,3 µ.m. Tento elektrolyt dáva pre svoju vačšiu viskozitu lepšie výsledky ako 
často používaný chlor�d lítny v bezvodom metylalkohole [18] až [21]. 

Meranie  

Prístrojom možno s malou chybou zmerať množstvo zrn sadry v rozsahu 0,6 až 
63 µ.m. Hrubšie zrná treba pred meraním odstrániť sitom. Za tým účelom sa zmenšená 
vzorka (cca 50 až 80 mg) premyje na site s otvormi 40 až 63 µ.m 100 ml isopropyl
alkoholu a prepad zo sita sa zriedí 100 ml 10%-ného roztoku rodanidu amonného 
v isopropylalkohole. Túto suspenziu treba pred meraním ultrazvukove dispergovať 
3min. 
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VÝSLEDKY A DISKUSIA 

Presnosť  metódy 

Presnosť merania zrnitosti oboch vzoriek sadry sme vyhodnotili z výsledkov 
3 meraní v 2 laboratóriach ako strednů chybu jednotlivého merania množstva zfn s 
do zvoleného dv : 

�v 
s=± 1,2533:;-;==== 

Vn(n - 1)' 

kde: s je stredná chyba jednotlivého merania množstva :z;fo do dv v% obj., 

(1) 

� v - súčet odchyliek jednotlivých absolutných hodnot množstva zfn do dv 

od aritmetického priemeru v %  obj., 
n - počet nameraných hodnot. 

�-sadra  
V rozsahu dv = 0,6 až  40 µm (19 vefkostí zrna) vykazuje laboratórium H pri 

použití oboch meracích trubíc strednú chybu s = ± 2,63 % . 

a-sadra  
V rozsahu dv = 0,8 až  40 µm (18 vefkostí zrna) vykazuje laboratórium H pri 

použití oboch meracích trubíc s= ±0,78%, kým laboratórium B pri použití 
trubice s otvorom 140 µm vykazuje s= ± 1,11 % v rozsahu dv = 3,6 až 45 µm 
(12 vefkostí zrna). 

V porovnaní so sedimentačným rozborom sú chyby metódy Coulter-Counter 
menšie [11], [25]. 

Zhodn osť metódy 

Zhodnosť výsledkov merania zrnitosti oboch vzoriek sadry v 2 laboratóriach sme 
vyhodnotili taktiež výpočtom strednej chyby jednotlivého rnerania zrn do zvoleného 
dv z priemeru 3 meraní. Interpolácia priemeru zrna a mnqžstva zfn bola robená 
graficky v sieti RRSB podra ČSN 01 5181. Výsledky sú v tabufke I a II. 

Pre �-sadru vychádza s = ± 2,21 % a pre a-sadru s= ± 0,95 %- Chyba u �-sadry 
by bola menšia, ak by aj laboratórium B použilo 2 meracie trubice. Zhodnosť výsled
kov u metódy Coulter-Counter je lepšia, než sme zvyklí u sedimentačného rozboru [11 ]. 

Meranie zrnitosti hrubších druhov stavebnej sadry, ktoré okrem �-CaSO4• 0,5 HlO 
obsahujú aj kalcit a ílové minerály bude možné popísanou metódou zhruba s tými 
istými chybami, pretože rozdiely medzi memými hmotami týchto minerálov 
a �-CaSO4 . 0,5 H2O sú malé. Vačšiu chybu možno očakávať za prítomnosti prírod
ného anhydritu s vačšou mernou hmotou. Metóda Coulter-Counter udáva totiž 
vždy len objemové per-cento zrn. 

Porovnanie  Bo sitovým rozborom 

Vyhodnotenie celkovej zrnitosti sadry z výsledkov mokrého sítového rozboru 
a metódy Coulter-Counter jezaťažené určitou chybou, pretože definícia vefkostizrna 
je u oboch metód rozdielna. Vefkosť zrna u sítového rozboru d0 je charakterizovaná 
vefkosťou otvoru sita ccz ktorý zrno prepadá [23]. Metóda Coulter-Counter definuje 
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Tabulka I 

Porovnanie výsledkov merania zrnitosti �-sadry metódou Coulter-

Ekv. 
priemer 

zrna 
dv 

(µm) 

63,0 
46,0 
36,0 
28,5 
22,5 
18,0 
14,0 
11,0 

8,8 
7,0 
5,5 
4,3 
3,4 

• 
Counter v laboratóriu H a B 

I Množstvo zfo do dv (%) 

Priemer 

Lab.H I Lab.B 

100,0 100,0 100,0 
93,5 92,5 93,0 
81,0 83,0 82,0 
70,5 71,2 70,8 
60,5 61,3 60,9 
52,5 51,6 52,0 
44,0 42,4 43,2 
37,0 34,5 35,7 
31,0 27,2 29,1 
25,5 20,9 23,2 
20,5 15,9 18,2 
16,0 11,3 13,6 
12,5 7,3 9,9 

Tabulka II 

Rozdiel 

0,0 I 
1,0 

I 

2,0 
0,7 
0,8 
0,9 
1,6 
2,5 
3,8 
4,6 
4,6 

I
4,7 
5,2 

Porovnanie výsledkov merania zrnitosti cx-sadry metódou Coulter
Counter v laboratóriu H a B 

Ekv. Množstvo zřn do dv (%) Pciemo, I Ro,diol priemer 
zrna 

dv 

I(µm) Lab.H Lab.B I 
40,0 100,0 100,0 100,0 0,0 
35,0 99,5 98,8 99,l 0,7 
30,0 97,i 97,0 97,l 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 

I
9,5 1,0 

3,5 6,3 2;6 4,4 3,7 

veikosť zrna ekvivalentným priemerom dv . Jedine v prípade gufových častíc, ktorých 
sfericita. 'I'= 1 [24], platí: 

do = dv. (2) 

, Pri vyhodnotení celkovej zrnitosti sadry z výsledku sitového rózboru a metódou 
Coulter-Counter by bolo potrebné na miesto d0 zaviesť menšiu hodnotu ď0, ktorú 
moř.no nazvať „predel zrna" (Kornscheide) ekvivalentnú dv . Výpočet, alebo experi-
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mentálne zistenie á0 je však obťažné, pretože táto hodnota je pre každú látku a. každé 
sito. iná [26]. 

Výsledky merania zrnitosti vzoriek sadry získané metódou Coulter-Counter sme 
porovnávali s výsledkami merania zrnitosti sitovým rozboroni na ultrazvukovom 
sitovom prístroji USG (Retsch) s mikrositami. Výsledky získané metódou Coulter
Counter boli prepočítané na povodnú vzorku zo zbytku zisteného sitovaním na mikro
site s otvormi 40 µm za predpokladu platnosti vzťahu (2). Interpolácia priemeru zrna 
a množstva zrn bola robená graficky v sieti RRSB podfa ČSN 01 5181. Výsledky 
získané ako priemer troch meraní sú v tabufke III a IV. 

Tabulka III 

Zrni tosť (3-saclry meraná mokrým sitovým rozborom a metóclou 
Coul ter - Coun ter 

Množstvo zřn clo dv (%) 
Priemer 

zrna Ultra- Metócla Priemer Rozcliel dv = clo zvukový Coulter-(µm) sitový Counter rozbor 

I I40 02,5 62,5 62,5 0,0 
30 54,l 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 

Tabulkct IV 

Zrnitosť a-saclry meraná mokrým sitovým rozborom a metóclou 
Coulter-Counter 

I 

Množstvo zí·n clo clv (%) IPriemer 
I 

zrna Ultra- l\fotócla Priemer Rozcliel 

I
clv = do zvukový Coulter-(p.m) sitový Counter rozbor 

I 40 93,0 93,0 93,0 o.o

30 90,9 91,1 91,0 0,2 

I
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 výsledkami merania zrnitosti sadier sitovým rozborom a metódou Coulter
Counter je prekvapivo dobrá shoda. Rozdiel nad 3 % je u �-sadry s vačšou hodnotou 
lff do vefkosti zrna 5 µm, kým u oc.-sadry s menšou tp do vefkosti zrna 10 µm. Rozdiel 
je z vačšej časti zapríčinený značnou odchýlkou skutočnej vefkosti otvorov týchto 
ipikrosít od ích nominálnych hodnot. Táto odchýlka može robiť až ± 2 µm [27]. 
Dalšou príčinou odchýlky može byť aj použitie hodnot d0 na miesto hodnot predelu 
zrna cí0 u týchto sít. 
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ZÁVER 

Výsledky merania zrnitosti sadry v rozsahu ekvivalentného priemeru zrna 0,6 až 
63 µm metódou Coulter-Counter dokazujú, že táto metóda je spofahlivá a rýchla. 
Jej prednosť a zhodnosť leží v rozsahu ±0,8 až 2,6 % a je lepšia ako sa udáva u sedi
mentačného rozboru podfa Andreasena. Výsledkyzískané metódou Coulter-Counter 
dobre súhlasia s výsledkami mokrého ultrazvukového sitového rozboru na mikro
sitách. 
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l13MEPEHI1E -fPAHYJIOMETP I1lJECH'.OfO COCTABA fHIICA 

C IIOMO�hIO METO,[(A COULTER-COUNTER 

IOm1yc HaaHMHp 

Ji ay•tH,O-UCC.!!ťOO/Jctme.1/,bCX:UŮ uncmumym UH,3/CťHťpHblX coopy3JCťHUlt, B pamUC.!!CI/JC/ 

IlpoBepnmr MeT0A H3Mepemrn rpaHyJI0M8T]JI1'JeCR0J'0 C0CTaBa TI0JIYB0AH0ro rHnca C no
M0ll(bIO npn6opa Coulter-Counter B npeAeJiax a1rnHBaJieHTHoro AHaMeTpa 0,6-63 µM. 
MeTOA 0Ra31,rnaeTCH rrptll'0J:(HbIM J:(alHe ):\JIH nrnca, TaH RaR OH HBJlll8TCH A0CTaTO'IH0 HaJ:(elHHI.JM 
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H 61,1cTpb!M. To•JHOCTI, li connanemrn pe3yJII,TUTOB JIY'lll!e, '!eM y ce).\HM0HTUI.\HOHHOI'O aHamrna 
COI'JIOCHO AH).lpeaceHy 11 peayJII,TU'fbl HaXO).\HTCll B COI'JIUCRH C peayJibTUTOMH MOKporo 
y.111,TpaaByROBOro CUTOBOl'O aHaJlH3a Ha MHKpOCHTax. HoMfornnpyH MOKp!,Ili CH'f01!_0H aHamrn 
C MeTOJJ;OM Coulter-Countcr, MOlI(HO 113MepHTb C HeÓOJ!blUOli norpemHOC'fb!O OÓl.l.\lUI rpaHyJio
�rnTpatiecm-11�1 COCTaB l'Rf!Ca. 

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

Július Kazimír 

Resecwch Institute oj Civil Engineering, Bratiifla.va. 

A method for measuring the grain siie distribution of plaster using the Coulter-Counter 
apparatus in the equivalent grain diameter range of 0.6 to 63 µm 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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