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Es wurde das Sedimentvolumen und die Haftfahigkeit von Quarzsuspensionen verschiedener
Dispersititsgrade in Wasser und in organischen Flissigkeiten von verschiedener Struktur und
Polaritit untersucht. Eine logarithmisch-lineare Beziehung zwischen dem Sedimentvolumen bzw.
dem Sinus des AbreiBwinkels und dem Dispersititsgrad wurde festgestellt. Es lieB sich auch erweisen,
daf} das Sedimentvolumen der untersuchten Systeme praktisch der Haftfdhigkeit proportional
wichst.

Einleitung

Es ist bekannt, daB Struktur und Volumen der aus Suspensionen entstehenden
Sedimente neben der Stoffart des dispersen Anteils und der Zusammensetzung des
Dispersionsmittels in erster Linte durch GroBe, Gestalt und Oberflicheneigenschaften
der Teilchen und durch die Temperatur bestimmt wird [1—8]. Es ist aber noch
nicht gekldrt, welche physikalischen und chemischen Eigenschaften des dispersen
Anteils und des Dispersionsmittels in den Sedimentvolumina verschiedener Gréfle
zum Ausdruck kommen, und ebensowenig sind unsere Kenntnisse iiber die Ab-
hingigkeit des Sedimentvolumens vom Dispersitdtsgrad zufriedenstellend.

‘Dasselbe 1aBt sich iiber die Adhésion sagen, die experimentell zum ersten Male -
von BUZAGH systematisch untersucht wurde. BUzAGH [9] arbeitete vor allem Methoden
zur Messung der Haftkraft aus, zu deren Charakterisierung er den Begriff der
Haftzahl, des AbreiBwinkels und der spezifischen Adhision bestimmte, und fest-
stellte, daB3 die Adhdsion neben der Stoffart von dem Dispersititsgrad und, besonders
bei kleinen Teilchen in Wasser,. von der Kontaktzeit abhingt. Es wurde weiterhin
festgestellt [3—4), daB sich die Adhision und das Sedimentvolumen parallel ver-
dndern: je groBer die Adhision, um so gréBer das Sedimentvolumen.

BuzAGH {9] erwies auch, daBl die Adhésion in fliissigen Mitteln in erster Linie
von den Eigenschaften der Adsorptionsschicht, und zwar in Wasser und Elektrolyt-
16sungen, d.h. im Falle einer elektrischen Doppelschicht durch die Ladungsgréfie und
der Schichtdicke, in Nlchtelektrolyten durch die Struktur und Dicke der Lyosphiren
bestimmt wird. So ist es begreiflich, daB sich im ersten Fall die Adhédsion mit dem
Zeta-Potential, im letzten Fall aber mit der Lyosorption antiparallel dndert. Die
Adhisionskrafte sind auch in die amikroskopischen Dimensionen iibertreffenden
Entfernungen wirksam. Die haftenden Teilchen sind in vielen Fillen durch Solvat-
hiillen oder Fliissigkeitsschichten submikroskopischer Dicke von der Wandober-
fliche getrennt. Diese Adsorptionschichten sind elastisch und reversibel deformierbar.
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DErRJAGIN u. Mitarb. [11, 12], ZimoN [13, 14)], sowoh] als KrRUPP u. Mitarb.
[15, 16] bekraftigten einerseits, ebenfalls auf Grund der AbreiBwinkelmethode, bzw.
einer auf Ahnlichem Prinzip beruhenden Zentrifugalmethode die fritheren Ver-
suchsergebnisse von BUZAGH, analysierten andererseits tiefgehend die Anwend-
barkeit der Methode und die theoretischen Beziehungen des - Problems.

Aus der Literatur, geht hervor, daBl man sich bis jetzt relativ wenig mit einer sehr
wichtigen Frage beschéftigte, nidmlich der Abhingigkeit des Sedimentvolumens
und der .Adhision vom Dispersititsgrad, und auch die Ergebnisse widersprechend
sind. So erwiesen OsTWALD und HALLER [1], BuzAGH [3], BrLoomqQuisT und
SHUTT [17], sowie WoLF und Kurtz [18}], daB das Sedimentvolumen der Systeme
héheren Dispersititsgrades, besonders in apolaren organischen Fliissigkeiten, gréBer
ist, hmgegen fand WoLFF [19], daB das Sedimentvolumen prézipitierten Kalzium-
karbonats in Aceton mit zunehmender TeilchengréBe wichst, und nach STEUDEL [20]
verdndert sich das Sedimentvolumen des Glaspulvers in reinem- Wasser einer Maxi-
mum-Kurve entsprechend.

Bei der Adhdsion sind die bisherigen Ergebnisse Zhnlich w1dersprechend.
Nach BuzAGH [9, 10] verdndert sich die spezifische Adhédsion einer Minimum-Kurve
entsprechend, oder wichst monoton, nach FRAKNOY und SzaBO [21] wichst sie
einer Potenzfunktion entsprechend mit der TeilchengroBe. ZmMon [14] stellte fest,
daB} sich die Adhésionszahl einer Potenzfunktion entsprechend m1t der Tellchen-'
gbBe dndert.

Deswegen schien es von Interesse, Sedimentvolumina und AbreiBwinkel unter
wohldefinierten Verhiltnissen sowohl in Wasser, als auch in organischen Fliissig-
keiten von verschiedener Struktur und Polaritit systematisch zu untersuchen.

Versuchsmaterialien und Methoden

Die Untersuchungen wurden mit nahezu monodispersen Quarzpulvern ver-
schiedener Dispersitdtsgrade durchgefiihrt. Die Fraktionen von einem Radius
unter 35 um wurden durch Sedimentation aus dem vorher mit Salzsiureldsung und
heiBem destilliertem Wasser mehrmals gewaschenem polydispersem Quarzpulver
gewonnen. Die Sedimentation und die Abtrennung wurden 10mal wiederholt,
um ein entsprechend monodispers System zu erhalten. Die getrennten Fraktionen
wurden in einem Trockenschrank von 110° getrocknet Die Fraktionen von einem
Radius iiber 35 pm wurden durch Sieben mit einem analytischen Siebsatz nach
DIN 4188 abgetrennt.

Die zu den Untersuchungen verwendeten Chemikalien waren Reanal-Produkte
von analytischer Reinheit.

Das Sedimentvolumen wurde in mlt Glasstopseln versehenen Proberdhren von
10 ml Volumen, gleichem Durchmesser, und 0.1 ml-Einteilung gemessen. Vor
Messung wurden die ProberShren sorgfiltig gewaschen, getrocknet, und mit dem
Dispersionsmittel gespiilt. In die Proberdhren wurden je 10 ml Fliissigkeit einge-
messen, und darin je 4 g 8 Stunden lang bei 200° getrocknetes und noch heifles
Quarzpulver suspendiert. Die Suspensionen wurden in den-in einen Thermostat
von 20° gestellten Probershren so lange sedimentiert, bis sich ein konstantes Sedi-
mentvolumen herausbildete. Das Suspendieren und die Sedimentation wurde mehrere
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Male wiederholt. Der letzte Wert der Sedimentvolumina wurde nach einer ein-
monatigen Sedimentation beobachtet. ‘

Zur Untersuchung der Adhision gebrauchten wir den BuzAGHsche Abreif3-
winkelapparat. Der Apparat besteht aus einem Tischchen, das sich vor einem Gonio-
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Abb. 1. Sedimentvolumen in Wasser und Benzol in Abhingigkeit von der TeilchengroBe

meter um eine waagerechte Achse schwenken 148t. Darauf war auf einer Glasplatte
von 4 X 4cm eine 8 cm hoche Glaskiivette von 23 mm Durchmesser mittels eines Metall-
ringes ohne Klebstoff befestigt. Die Glasteile wurden vor Messung in konzentrierter
Salzsdurelosung von analytischer Reinheit, dann in destilliertem Wasser ausge-
kocht und getrocknet. Nach der Zusammensetzung des Apparates wurde 15 ml

" Tabelle I

Sedimentvolumen und Abreifwinkel monodisperser Quarzpulver verschiedener Dispersitdtsgrade
in Wasser und mit Wasser mischbaren Flissigkeiten

Teilchen- Wasser Methanol Athanol Aceton
radu;s _
r(cllg) V(mi) sin a V(ml) sin a V(ml) sin a V(ml) sina -
3.7 2.80 =>0.96 2.80 0.37 2.90 0.47 2.70 0.70
1.5 2.70 0.41 270 | 034 2.70 . 0.41 2.60 0.52
15 2.90 0.26 2.85 0.45 2.70 0.52 2.70 0.24
25 3.00 0.66 3.00 0.59 2.80 0.62 2.90 0.42
35 3.00 0.62 2.80 0.61 3.00 0.62 2.90 0.54
.55 2.85 0.56 2.75 0.58 2.80 0.59 2.80 0.56
85 2.70 0.52 2.65 0.51 2.75 0.54 2.65 0.50
12 ] 2.70 0.48 2.60 0.50 2.70 0.52 2.65. '0.48
137 2.65 0.47 2.60 0.48 2.65 0.51 2.65° 0.45
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Tabelle 1T
Sedimentvolumen und Abreifwinkel monodisperser Quarzpulver verschiedener Dispersitétsgrade in mit Wasser nicht mischbaren Fliissigkeiten
P 2

n-Hexan
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0.75
0.72
0.71
0.68
0.57
0.56
0.53

5.50 | =0.96
4.60 | >0.96

3.75
3.40
3.15
2.85
2.65
2.60
2.60

Tetrachlor-
kohlenstoff

0.84
0.72
0.62
0.60
0.56
0.50
0.48

5.70 | =>0.96
4.80 | =096

4.00
3.60
3.30
3.00
2.80
2.70
2.60

Toluol

0.80
0.69
0.66
0.63
.0.56
0.52
0.48

5.00 | >0.96
425 | =096

3.60
3.20
3.10
2.80
2.75
2.70
2.65

Benzol

0.82
0.67
0.64
0.58
0.52
0.48
0.46

5.30 | =0.96
4.40 | >0.96

3.80
3.30
310
2.90
2.70
2.70
2.65

Chloroform

0.68
0.60
0.60
0.57
0.54
0.50
0.46

5.00 | >0.96
4.40 } >0.96

3.60
3.30
3.20
2.85
2.75
2.70
2.60

Nitrobenzol

0.80
0.74
0.71
0.67
0.59
0.56
0.56

4,75 | >0.96
3.90 | >0.96

3.40
3.10
3.00
2.80
2.65
2,65
2.60

Athylither

0.66
0.63
0.62
0.60
0.52
0.48
0.46 |

4.00 | >0.96
3.50 | >0.96

3.20
3.00
295
2.70
2.70
2.65
2.60

Athylacetat

0.88
0.67
0.66
0.64
0.62
0.56
0.54
0.52

4.00 | >0.96

3.65
3.50
3.25
3.10
2.80
2,75
2.75
2.70

Teilchen-
radius

s B

™~ wv

15
25
35
55
85
112
137

Flussigkeit in die Kiivette eingefiillt, dann
darin die zur Bildung einer einfachen Teil-
chenschicht gerade ausreichende Menge des
lufttockenen Quarzpulvers suspendiert. Den
AbreiBwinkel bestimmten wir nach einer
‘Wartezeit 'von 10 Minuten.

Versuchsergebnisse

Die Sedimentvolumina monodisperser
Quarzpulver verschiedener Dispersititsgrade,
gemessen in organischen Fliissigkeiten von
verschiedener Molekiilstruktur und Polaritit,
sowie die fiir die Adhidsion charakteristischen
sin a-Werte sind in den Tabellen I—IT und
Abbildungen 1—2 vorgefiihrt. Aus den An-
gaben der Tabellen und der Abbildungen
geht hervor, daBl die Verdnderung des Sedi-

mentvolumens und die der sin a-Werte von

durchaus dhnlichen Kurven dargestellt wer-
den: mit wachsender TeilchengréBe #ndern
sich sowohl das Sedimentvolumen als auch

‘der Sinus des AbreiBwinkels nach minimal-

maximal- oder monoton absteigenden Kur-
ven.

Auf Grundlage dieser Kurven lassen
sich die von uns untersuchten Fliissigkeiten
in zwei grofle Gruppen einteilen.

Zur ersten’ Gruppe geh6ren das Wasser
und die mit Wasser mischbaren Alkohole von
geringer Kohlenstoffatomzahl, sowie das
Aceton. Bei geringen TeilchengroBen nimmt
in diesen Flissigkeiten das Sedimentvolumen

- zuerst ab, dann wéchst €s an; und bei stei-.

genden GroBen nimmt das Sedimentvolumen
und damit auch der Sinus des AbreiBwinkels
wieder -ab. Die Verdnderung des letzteren
ist viel ausgeprigter als die des ersteren. Die
Minima der Kurven sind bei 5—15 um, die
Maxima bei 25—50 um zu finden. Wir be-
obachteten ebenfalls, daBl der Wert des Ab-
reilwinkels in Wasser stark von der Dauer des
Kontaktes der Teilchen mit der Glasplatte
(sog. Kontaktzeit) abhéngt, und mit der
Zunahme der letzteren wesentlich an-
wichst, insbesondere bei kleineren Teilchén.

Vermutlich ist hier auch der Grund zu

f
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suchen weshalb bei kleinen Teilchen die Versuchsergebnisse schwer reprodu21er-
bar sind.

Die andere Gruppe der Fliissigkeiten besteht aus den mit Wasser gar nicht,
oder nur beschrinkt mischbaren, organischen Fliissigkeiten, wie Athylacetat,
Athylither, Nitrobenzol, Benzol, Toluol, Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff und
n-Hexan. In diesen Fliissigkeiten. zeigt das Sedimentvolumen und der Sinuswert
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Abb. 2. AbreiBwinkcl in Wasser lbjnd' Berizol in Abhzfingigkeit von der TeilchengroBe

des AbreiBwinkels wiederum eine ganz dhnliche Verdnderung: bei kleinen Teilchen:
sind das Sedimentvolumen und der sina-Wert groB, dann nehmen sie stark,
ab, und verdndern sich von 8—100 um an nicht wesentlich. Auch hier war zu beob-
achten, daB' die Ergebnisse bei ganz kleinen Teilchen schwer reproduzierbar sind.

Fiir die Abhanglgkelt des Sedimentvolumens und der sin oc-Werte vom Disper-.
sitdtsgrad fanden wir folgende Beznehungen giiltig:

1 m

=]
. 1]
sina = k, [7] ,

wo V das Sedimentvolumen (ml), « der AbreiBwinkel, » der Teilchenradius (cm),
ky und k,, sowi¢ m und » fiir die stofflichen Eigenschaften, bzw. die auftretenden
Wechselwirkungen charakteristische Konstanten sind.

Auf Abb. 3 und 4 haben wir — als Beispiel — den Loganthmus des in Tetra-
chlorkohienstoff, Benzol und Toluol gemessenen Sedimentvolumens und der sin «-
Werte als Funktion des Logarithmus des Dispersitatsgrades dargestellt.

Die vorgelegten. Versuchsergebnisse sprechen eindeutig dafiir, dall die GroBe
des Sedimentvolumens im Falle der untersuchten Systeme nicht durch die BuzAGHsche:

und
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Abb. 3. Logarithmus des Sedimentvolumens in organischen Fliissigkeiten in Abhingigkeit
vom Logarithmus des Dispersititsgrades :
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Abb. 4. Logarithmus des sin «x-Wertes. in organischen Fliissigkeiten
in Abhingigkeit vom Logarithmus des Dispersititsgrades
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spezifische Adhision, sondern durch den Sinuswert des AbreiBwinkels bestimmt -
wird. Der enge Zusammenhang zwischen den zwei Variablen 148t sich aus Abb. 5
erkennen, nach der das Sedimentvolumen praktisch linear mit dem AbreiBwinkel
zunimmt (die Exponenten m und n sind ndmlich einander nahezu gleich). Dies
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Abb. 5. Sedimentvolumen in organischen Flissigkeiten
: in Abhingigkeit vom AbreiBwinkel

bedeutet im Fall der Suspenswnen in orgamschen Medien eine konkrete Bestdtigung
der friiheren Feststellung, die BuzAGH auf Systeme von wiBrigen Mitteln bezog,

_laut deren das Sedimentvolumen parallel mit den die Adhision charakterisierenden
sin a-Werten zunimmt. .
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"3ABUCHUMOCTh MEPBI JUCIEPCHOCTU CHUJIBI AJACE3MM U OBBEMA OCAJZIKA
A. Tayxo, B. Bapronu, ®. Canmo ;

B Boje, a TaKKe B OPTaHWYECKMX KAAKOCTSX PA3NMYHOIO CTPOEHHS M MOJAPHOCTH GBUIH
pPacCMOTPEHBI 00BeM OCafka M CUJIA aJiTe3WH KBAPUOBBIX YACTHI[ PA3jIMYHOM MEPHI MCIIEPCHOCTH.
BbUTO YCTAaHOBIIEHO, YTO ¢ QMHOM CTOPOHBI, MEXIY JIorapudmom obbema ocaaka ® Jorapuhmom
MEPBI AMCIIEPCHOCTH, C APYTO#t CTOPOHBI MEXAY NorapudpmMoM CHHyca CHIIB! OTPBHIBA M norapn(bMOM
Mephl JUCHIEPCHOCTH CYHIECTBYET JIHHEapHOE COOTHOLIEHHE. JoKa3aHO, 4TO 06beM oc?mca pac-
CMOTPEHHBIX CHCTEM NPAKTHYECKH MPOMOPIHOHANBHO BO3PAcTaeT C CHIION OTpHIBA.
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