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Методика определения слёживаемости растворимых веществ 
 

(По мотивам ГОСТ 21560.4-76 «Удобрения минеральные. Метод определения слёживаемости» (отменен 

в 1980 г., без замены)) 

 
1.Введение  

Все порошкообразные или гранулированные химические продукты, растворимые в 

воде, имеют тенденцию при хранении терять сыпучесть и слёживаться. Для оценки этих 

явлений разработано множество разнообразных методов. Определяется прочность отдельных 

гранул, рассеиваемость после хранения в мешках, прочность брикетов, сформированных в 

контролируемых условиях. Прочность брикетов характеризуется усилием извлечения 

впрессованного «ножа» (проволоки), пенетрацией иглы в брикет, разрушением соосной 

нагрузкой. Множество методов говорит о сложности этого явления, которое определяется 

многочисленными факторами действующими одновременно.  

 

2. Краткое описание методики  
Рассматриваемая методика определения степени слёживаемости растворимых 

химических продуктов (минеральных удобрений) предназначена для формирования 

цилиндрических брикетов и оценки их прочности в зависимости от их исходного 

влагосодержания, нагрузки на брикет, температуры и относительной влажности воздуха при 

формировании брикетов. Порошкообразный или гранулированный продукт с известным 

влагосодержанием и величиной антислёживающей добавки засыпается в цилиндрические 

пресс-формы. Сверху на пресс-формы устанавливают груз, пресс-формы помещают в 

воздушный термостат, выдерживают в течение определенного времени при определенной 

температуре и относительной влажности воздуха. Прочность полученных брикетов 

определяется величиной соосной нагрузки, обеспечивающей разрушение брикета. 

Характеристики условий и процессов проведения испытаний для каждого продукта 

индивидуальны, так как зависят от свойств продуктов и задач исследования. Описываемая 

методика использовалась для исследования степени слёживаемости хлорида натрия, сульфата 

аммония различных производств от влагосодержания и для оценки эффективности действия 

антислёживающих добавок (добавка НМ, сульфата монометиламина), .  

 

3. Теоретическое обоснование методики. Изотерма абсорбции паров воды 

техническим продуктом и процедура определения его степени слёживаемости  
Данная методика показывает зависимость степени прочности брикета технического 

растворимого продукта: 

а) от его влагосодержания, 

б) от антислёживающей гигроскопичной добавки при определённом влагосодержании. 

Если в лабораторном помещении, в котором проводится исследование слёживаемости, 

относительная влажность воздуха 40 % при 25 
о
С (9,2 г/м3), то в термостате, в котором будут 

выдерживаться образцы, при увеличении температуры до 50 
о
С относительная влажность 

воздуха снизится почти до 10% отн. вл. в. При такой влажности воздуха (≈ 10 %) и 

достаточной длительности процесса формирования брикета, продукт за время эксперимента 

практически полностью высохнет. При этом количество выделившейся воды из образца при 

выдержке в пресс-форме будет равно влагосодержанию, определённому по стандартной 

методике определения влагосодержания для этого продукта.  

Полное высушивание образца во время выдержки в пресс-форме под нагрузкой, 

понятное и нормальное явление, например, для малогигроскопичного сульфата аммония, у 
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которого сорбция паров воды ниже гигроскопической точки (80 %) практически отсутствует. 

Но если рассматривается технический продукт, у которого (за счет примесей) изотерма 

сорбции паров воды показывает заметное влагопоглощение паров воды при относительных 

влажностях воздуха 60 – 20 % (рис. 1), то полное высушивание продукта при 10 % во время 

испытания на слёживаемость – это очень жесткое испытание, не соответствующее реальным 

условиям. Реально такие относительные влажности (10 %) не характерны для воздуха 

производственных помещений, для умеренного климата России. В реальных условиях продукт 

будет высушиваться не до нулевого влагосодержания, а до того влагосодержания, которое 

соответствует относительной влажности воздуха склада (погоды, климата), поэтому степень 

слёживаемости будет существенно меньше. 
 

 
 

Рис. 1 - Изотермы абсорбции паров воды образцами хлорида натрия, содержащего по 

1 % масс. примеси:  

- хлорида калия (сухой продукт не будет слёживаться, но увлажнившийся продукт 

будет сильно слёживаться; степень слёживаемости будет такая же сильная, как и у чистого 

хлорида натрия, так как увлажненный продукт будет полностью высыхать при влажностях 

воздуха 30 – 60%, соответствующих производственным помещениям),  

- хлорида магния (будет действовать как антислеживающая добавка, так как продукт с 

примесью хлорида магния, не сможет высохнуть при 40 – 60% отн.вл.в., а следовательно не 

будет слёживаться). Например, хлорид натрия, содержащий 0,3 % хлорида магния с исходным 

влагосодержанием 0,6 % масс. при 50 % отн.вл.в. подсохнет до влагосодержания 0,3 % масс., 

но не слежится.    

- хлорида лития (так же как и хлорид магния, будет действовать как антислеживающая 

добавка).  

 

Вывод. При исследовании слёживаемости растворимых веществ необходимо 

представлять их изотерму сорбции паров воды: величину гигроскопической точки основного 

компонента, и величину сорбции паров воды за счет примесей                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                           

в диапазоне относительных влажностей воздуха, характерных для рассматриваемых  

помещений, климата. 
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Если технический продукт за счет примесей абсорбирует влагу (более 0,05 % масс.) из 

воздуха в диапазоне 30 – 60 % отн.вл.в., то при определении слёживаемости такого продукта 

необходимо контролировать (задавать) относительную влажность в воздушном термостате, в 

котором проводится выдержка брикетов под нагрузкой и охлаждение брикетов до комнатной 

температуры. Определение степени слёживаемости при контроле относительной влажности 

даст более реальную картину зависимости слёживаемости от исходного влагосодержания 

продукта. При этом не вся исходная влага в продукте будет удалена в процессе эксперимента, а 

только та, которая превышает равновесную сорбцию продукта при задаваемой относительной 

влажности во время эксперимента.  

При исследовании эффективности антислёживающих добавок на степень 

слёживаемости растворимого продукта задание определенной относительной влажности 

воздуха в термостате обязательно.   

 

4. Подготовка образцов  
Образец сухого продукта массой*

1
 100 - 200 г, находящийся в чашке Петри или в 

фарфоровой чашке, увлажняют расчетным количеством воды*
2
. Для этого с помощью пипетки 

рассчитанное количество дистиллированной воды переносят в маленькую пробирку, а затем с 

помощью пульверизатора распыляют над образцом при постоянном перемешивании 

кристаллов (гранул). Образец помещают в герметичный бокс*
3
, чтобы предотвратить влияние 

относительной влажности воздуха на влагосодержание образца. Далее образец 

перемешивается в течении 20 мин. для обеспечения равномерного распределения влаги по 

всему объему продукта. После этого в боксе от образца отбираются пробы для определения 

влагосодержания, и проводится засыпка порошка (гранул) в металлические пресс-формы.  

Если исследуется влияние антислёживающей добавки, то добавка вводится перед 

увлажнение образца по аналогичной процедуре. Для введения добавки над образцом, 

находящимся в открытой чашке, распыляют раствор, содержащий расчетную величину 

добавки. Далее образец перемешивается в течении 20 минут для обеспечения равномерного 

распределения добавки по всему объему образца. После этого образец досуха высушивается*
4
. 

Сухой образец увлажняется по вышеописанной процедуре, переносится в герметичный бокс, в 

котором образец перемешивают 20 минут, отбирают пробы на влагосодержание и засыпают в 

пресс-формы.  

Пробы (1 -2 г) на влагосодержание отбираются в стеклянные бюксы, одна проба 

вначале, до засыпки образца, вторая проба в конце, после засыпки образца в пресс-форму. 

Пробы в бюксах высушиваются в сушильном шкафу при 105 
о
С*

5
 до постоянной массы. 

Количество влаги в образце, выраженное в процентах, определяют, как отношение потери 

массы при сушке к массе сухой навески.  

Пресс-форма представляет собой металлический цилиндрический корпус*
6
 с нижним 

диском, выполняющим функцию дна цилиндра и верхним диском, являющимся поршнем. 

Внутренние размеры цилиндра: диаметр – 35 мм, высота 50 мм. Для улучшения влагообмена 

образца с окружающим воздухом пресс-форма имеет 24 отверстия диаметром 3 мм, 

равномерно расположенных по поверхности цилиндра. Для предотвращения прилипания*
7
 

увлажненного продукта к металлической пресс-форме, и для удобного извлечения 

сформировавшегося брикета из пресс-формы без его разрушения, во внутрь пресс-форм в 

качестве прокладки помещаются хлопчатобумажные мешочки. Вертикальный шов мешочка 

прошит ниткой, которая может быть легко вытянута вручную из этого шва. Необходимо 

вложить бумажные мешочки во внутрь пресс-формы, аккуратно их расправить по внутренней 

поверхности. Масса кристаллов (гранул), помещаемых в пресс-форму около 50 г*
8
, для 
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засыпки кристаллов рекомендуется использовать воронку, поверхность кристаллов в 

цилиндрах по мере заполнения несколько раз выравнивается (без уплотнения кристаллов), 

после заполнения пресс-формы, сверху устанавливается поршень. Загруженные и собранные 

пресс-формы устанавливают в кассету (рис. 2) для получения брикетов, проверяется 

свободный ход поршней.   

 

 
 

5.Выдержка образцов под нагрузкой  
 

Кассету помещают в воздушный термостат, на грузовые платформы каждой 

пресс-формы помещают груз массой 3 кг*
9
, устанавливают чашку Петри с насыщенным 

раствором соли для задания относительной влажности воздуха*
10

, включается нагрев 

термостата, для обеспечения температуры 50 
о
С*

11
, образцы выдерживают в течении 20 

часов*
12

. После окончания выдержки грузы снимают, кассету и насыщенный раствор 

оставляют в термостате для охлаждения в течение 3 часов*
13

. После охлаждения до комнатной 

температуры из кассеты вынимают пресс-формы, извлекают поршни из пресс-форм и 

аккуратно извлекают брикеты в мешочках. Вытягивают нитку обеспечивающую вертикальный 

шов мешочка, освобождая брикет от мешочка.  

Брикет представляет собой цилиндр диаметром 35 мм и высотой 38 мм*
14

, при 

необходимости его подравнивают по высоте, кроме того, низ и верх брикета должны быть 

строго параллельны. Брикет устанавливают на площадку для разрушения, сверху на брикет 

для равномерного распределения разрушающего усилия устанавливается диск массой 50 - 100 

грамм. Для разрушения брикета могут использоваться различные приборы одноосного 

сжатия*
15

. Нарастание нагрузки на брикет должно быть плавным и равномерным, особенно 

при малых нагрузках. Степень слёживаемости определяют по соосному усилию – весу груза 

(показаниям прибора), при котором разрушается брикет, отнесенному к площади поперечного 

сечения брикета. 
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6. Обработка результатов 

Влагосодержание образца, выраженное в процентах, определяют, как отношение 

потери массы при сушке к массе сухой навески по формуле:  

 𝑊𝑖 =  
(𝑚𝑖,1− 𝑚𝑖,2)

(𝑚𝑖,2− 𝑚𝑖,0)
100% 

где 𝑚𝑖,0 – масса пустого бюкса, г; 

𝑚𝑖,1 – масса бюкса с влажной навеской, г; 

𝑚𝑖,2 – масса бюкса с высушенной навеской, г; 

За результат принимают среднеарифметическое значение из параллельных 

определений. Разброс между параллельными определениями влагосодержания для одного и 

того же образца, засыпаемого в одну и ту же пресс-форму не должен быть более 5 %. Если 

образец продукта с одним влагосодержанием засыпан в несколько пресс-форм, то 

среднеарифметическое значение влагосодержания этого образца определяют по всем 

определениям влагосодержаний. 

Степень слёживаемости Рi (МПа, кгс/см
2
) образца, при влагосодержании Wi, 

определяют по нагрузке Нi (кгс) на брикет, при которой он разрушается, отнесенной к площади 

поперечного сечения брикета S (см
2
) по формуле:  

𝑃𝑖 =  
Н𝑖

𝑆𝑖
 

За результат принимают среднеарифметическое значение из двух или более 

параллельных определений. Разброс между параллельными определениями для образцов с 

одним и тем же влагосодержанием не должен быть более 20 %.  

Зависимость степени слёживаемости от влагосодержания, от антислёживающей 

добавки, при определенном влагосодержании, представляют в виде формулы, в графическом 

или табличном виде.  

 

7. Внедрение методики, некоторые моменты  

При внедрении методика по определению слеживаемости должна корректироваться, 

уточняться (проходить валидацию) для каждого продукта (ГОСТа, технологии производства, 

качества сырья) так как зависит от изотермы сорбции паров воды продуктом и поставленной 

задачи.  

*
1
 Масса продукта на одно определение в пресс-форму: насыпной вес продукта * 

внутренний объем пресс-формы под засыпку 38 см
3
 (Ø = 35 мм, h = 40 мм) + 2 пробы на 

влагосодержание + остатки. Количество определений для получения достоверного значения 

степени слёживаемости при одной влажности должно быть от двух до шести (рекомендация 

ГОСТ 21560.4-76). Чтобы не загружать кассету брикетами с одинаковыми влагосодержаниями 

в одном эксперименте, лучше проводить несколько одинаковых экспериментов с разными 

влагосодержаниями.  

*
2
 Можно увлажнять образцы выдержкой во влажной атмосфере в эксикаторе, но это 

дольше по времени. 
*

3
 Использование бокса важный момент при определении влагосодержания образцов и 

зависимости степени слёживаемости от влагосодержания. Если влажность воздуха в 

посещении лаборатории ниже чем гигроскопическая точка образцов (наиболее вероятный 

случай), то влагосодержание проб отобранных до перемешивания и после перемешивания (из 

пресс-формы) может различаться до 2-х раз. При чем, чем выше влагосодержание, тем больше 

различие, в результате зависимость степени слёживаемости от влагосодержания будет не 
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прямолинейная, а падающая: при низких влагосодержаниях почти прямолинейная, при 

высоких влагосодержаниях (≥1 % масс.) выходящая почти на горизонтальную линию. 
*

4
 После введения добавки в образец, в него внесена вода, которую надо удалить. Если 

термическая стойкость добавки (продукта с добавкой) вызывает сомнения, то образцы с 

добавкой надо высушивать при комнатной температуре в эксикаторе с гидридом кальция, 

пятиокисью фосфора и т.п. Чтобы продукт не слежался во время высушивания, его 

необходимо перемешать 2 – 3 раза. Окончание высушивания контролируется.   
*

5
 Влагосодержание проб в бюксах определяется по стандартной методике определения 

влажности для данного продукта по техническим условиям для него, для продукта с добавкой 

следует учитывать её термическую стабильность. Однако в разных ГОСТах рекомендуемая 

температура может быть разной, например, температура сушки для сульфата аммония по 

ГОСТ 20851.4-75 рекомендуется 65-70 
о
С, а по ГОСТ 9097-82 - 150-160 

о
С (разные 

производства, разные примеси). 

*
6
 Класс шероховатости внутренней поверхности пресс-формы должен быть 

достаточно хороший (не менее 7 класса), чтобы не было проблем при извлечении образца, но 

класс зависит от разных причин. Отверстий для улучшения влагообмена может не быть, но 

влагообмен должен быть гарантирован для достижения равновесного состояния (между 

влагосодержанием образца и относительной влажностью воздуха в термостате) за время 

выдержки при указанной температуре. 
*

7
 Могут быть другие варианты размещения образца в пресс-форме, например, образец 

может быть не помещаться в х/б мешочек, стенки пресс-формы могут быть смазаны 

вазелином, но эти варианты должны быть тщательно проверены, так как это влияет на время 

достижения равновесия между конечным влагосодержанием образца и задаваемой 

относительной влажностью воздуха. 
*

8
 Объем образца, помещаемый в пресс-форму, должен учитывать наличие мешочка и 

поршня (толщиной 5-10 мм). Поверхность образца не утрамбовывается, а только 

разравнивается. 
*

9
 Груз для пресс-формы (3 кг) рекомендован ГОСТ 21560.4-76, при обосновании 

может другой. Для компактности груз должен быть из тяжелого металла, например, свинца 

(залитого в консервную банку). 

*
10

 Соли для задания относительной влажности воздуха, подбираются в диапазоне 

влажностей воздуха, характерных помещений, климата при которых эксплуатируется 

(хранится) продукт, с учетом гигроскопической точки основного компонента и изотермы 

сорбции паров воды продуктом (продуктом с добавкой). Неопределенность в задании 

относительной влажности воздуха насыщенным раствором в воздушном термостате 

оптимистичная - ± 5 %, пессимистичная до ± 10 %, здесь важна точность регулирования 

температуры в термостате. Разместить датчик электрогигрометра в термостате, можно, но 

следует учитывать, его паспортная точность ± 2-3% дается при колебаниях температуры не 

более ±0,1 
о
С. Обязательно следует контролировать наличие жидкой и твердой фаз в 

насыщенном растворе, глубина насыщенного раствора должна быть на уровне 5 – 10 мм и 

располагаться он должен в плоской посуде, типа чашки Петри, но лучше в металлической 

емкости. Хотя гидролизующиеся соли находятся в числе рекомендованных солей для задания 

относительной влажности воздуха, но при их использовании следует гарантировать отсутствие 

побочных процессов, связанных с наличием посторонних газов в атмосфере термостата.      
*

11
 Точность термостатирования в 2 градуса ( 50 ± 2 

о
С) дает вклад в общую 

неопределённость задания относительной влажности воздуха в термостате только за счет этого 

около ±1 % отн.вл.в., 

https://portal-storage.tpu.ru/documents/site-9/063ea9dc0b417b340bfa5154d1e4f131_1623310671.pdf
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*
12

 Длительность выдержки должна обеспечивать удаление влаги из всех образцов в 

пресс-формах до влагосодержания, равновесного задаваемой относительной влажности 

воздуха. Увеличение времени выдержки, например, в два раза не должно изменять 

определяемую степень слёживаемости. 
*

13
 Процесс охлаждения образцов до комнатной температуры после снятия грузов с 

пресс-форм должен проходить при той же задаваемой влажности воздуха. Образец с 

температурой 50 
о
С, охлаждаемый в помещении, будет энергично терять влагу. Извлечение 

кассеты с пресс-формами из термостата и охлаждение в помещении лаборатории допустимо 

только для продуктов без существенной сорбции паров воды (не более 0,05 % масс.) при 

относительных влажностях воздуха ниже 60-65 %. 
*

14
 Брикет, после извлечения из пресс-формы, обычно требует некоторого 

подравнивания торцов, для доведения его до цилиндрической формы. Высота брикета может 

меняться, но разброс по высоте рекомендуется удерживать на уровне ± 2 мм для всех 

экспериментов.   
*

15
 Для создания соосного цилиндру разрушающего усилия могут использоваться 

любые грузы устанавливаемые осторожно в ручную или использоваться различные приборы 

для одноосного сжатия образцов. 
 

 


