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Sitreszoczenie

W pracy przedstawiono mozliwosci pomiarowe urzadzenia ANALYSETTE 22 MicroTec plus
firmy FRITSCH GmbH Milling and Sizing. Omoéwiono metody przygotowania probki
materiatu oraz metodyke prowadzenia pomiaréw wielkosci czastek ciala stalego metoda
optyczna. Przedstawiono proste metody zapewnienia prawidlowego zdyspergowania czastek i
podstawowe zasady umozliwiajace weryfikacj¢ uzyskanych wynikow.

Stowa kluczowe: pomiar wielkosci czqstek ciala stalego, przygotowanie prébki

Abstract

The paper presents the measuring possibilities of the ANALYSETTE 22 MicroTec plus
FRITSCH GmbH Milling and Sizing device. The methods of sample preparation and
measurements methodology of solid particles by an optical method are presented. The paper
presents the simple methods of ensuring proper dispersion of particles and the basic rules to
verify the results.

Keywords: measurement of particle size, sample preparation
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1. Wstep

Analiza wielkosci czastek ciala statego wykorzystywana jest w wielu dziedzinach: far-
macja, budownictwo, drogownictwo, geologia, ochrona $rodowiska, metalurgia. W tych
iwielu innych gat¢ziach przemystu analiza wielkosci czastek ciata stalego jest
podstawowym narz¢dziem kontroli jakosci tak na etapie produkcji jak i oceny gotowego
wyrobu. Stad duze zapotrzebowanie na niezawodne i proste w obstudze urzadzenia do
analizy wielkosci czastek.

Pomiary wielkosci czastek prowadzone byly przy uzyciu urzadzenia ANALYSETTE 22
MicroTec plus firmy FRITSCH GmbH Milling and Sizing, ktérego podstawowe parametry
przedstawiono w tabeli 1. Urzadzenie to zapewnia pelng automatyzacj¢ pomiaréw; od
poboru probki, poprzez wstgpne oszacowanie optymalnej metody pomiarowej i sam
pomiar, az po czyszczenie ukltadu pomiarowego wraz z przygotowaniem do nastgpnych
badan. Oprogramowanie zapewnia mozliwos¢ stosowania standardowych i oryginalnych
procedur prowadzenia pomiarow wielkosci czastek.

Oprogramowanie urzadzenia umozliwia rowniez wspolpracg w zakresie eksportu
wynikow i importu danych porownawczych z innymi, uznanymi programami stuzacymi do
obrobki danych pomiarowych. Urzadzenie spetnia (z nadmiarem) wymagania
wprowadzanej normy ISO 13320 odnos$nie odtwarzalnosci i powtarzalno$ci pomiarow.

Tabela 1

Podstawowe parametry urzadzenia

metoda analizy dyfrakcja laserowa

odwrotny uktad Fouriera — dwa lasery;
uktad optyczny zielony: A=532nm,P =7 mW
IR czerwony: A =940 nm, P =9 mW

klasa ochronna lasera klasa 1 wg EN 60825
zakres pomiarowy 0,08 +2000 pm
liczba klas wielkosci czastek maksymalnie 108

2 minuty — pelny cykl,

el 5 + 10 sekund — pojedynczy pomiar

powtarzalno$¢ pomiaréw wg ISO 13320 dB <2%

masa catkowita okoto 100 kg

2. Analiza optyczna wielkoSci czastek

Pomiar wielko$ci czastki metodami laserowymi wykorzystuje dwa podstawowe
zjawiska znane z optyki: absorpcji i dyfrakcji. Zjawiska te wystgpuja zawsze podczas
przechodzenia wigzki $wiatla niespolaryzowanego przez uklad czastek ciala statego.
Urzadzenie wykorzystuje obydwa zjawiska; absorpcji i dyfrakcji do analizy wielkos$ci
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ziaren. Zastosowanie promieni laserowych o dwoch réznych dtugosciach fali do o$wiet-
lania kasety pomiarowej, zmiana polozenia kasety wzgledem uktadu optycznego oraz
wykorzystanie dwoch teorii dyfrakcji; Fraunhofera i Lorenza-Mie zaowocowalo stwo-
rzeniem urzadzenia pomiarowego o bardzo szerokim zakresie pomiarowym, wysokiej
doktadnosci i powtarzalnosci pomiaréw.

Doktadnos¢ pomiaru uzyskiwana jest dzigki opatentowanemu systemowi odwrotnej
kon-strukcji Fouriera i zmiennej odlegtosci kasety pomiarowej od detektora. Schemat
dziatania uktadu jest nast¢pujacy:

— kaseta pomiarowa (wraz z analizowanymi czastkami) umieszczana jest w linii wiazki
laserowej,

— dane uzyskane z odbicia od czastek mierzone sa na detektorze,

— odlegtos¢ kasety pomiarowej od detektora okresla zakres badanych czastek: podczas po-
miaru drobnych czastek kaseta pomiarowa znajduje si¢ kilka milimetréow od detektora,
a przy pomiarze duzych czastek odleglo$¢ kasety od detektora jest odpowiednio wigksza.

— do pomiaru czastek wykorzystuje si¢ dwa rodzaje wiazki laserowe;j: laser podczerwony
do pomiaru czastek o Srednicy od 2000 pm do 15 pum i laser zielony do pomiaru czastek o
$rednicy od 45 pm do 0,08 pm.

— zastosowanie dwoch teorii; Fraunhofera i Mie pozwala na dodatkowe rozgraniczenie
pomie¢dzy matymi, a duzymi czastkami ciata statego.
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a) teoria Fraunhofera / Fraunhofer theory b) teoria Mie / Mie theory
Rys. 1. Schemat analizy obrazu dyfrakcyjnego czastki

Fig. 1. Particle diffraction analysis scheme

2.1. Dyfrakcja Fraunhofera

Jezeli swiatto o okreslonej dtugosci fali zderza sie z krawedzia dwéch osrodkow o roz-
nym wspofczynniku zalamania to, zgodnie z definicja zjawiska dyfrakcji, zostanie ono
odchylone w geometryczny rejon cienia. Teoria dyfrakcji Fraunhofera zaktada kulisto$é
czastek i na podstawie widma uzyskiwanego na detektorze (rys. la) wyznaczana jest
wielko$¢ czastki ciata statego z wzoru:

g 1,84 f-A

; (1)

0

gdzie:
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f— dlugos¢ ogniskowej,
A — dtugosé¢ fali,
Ry — $rednica najmniejszego okreggu.

Z powodu wielkich uproszczen, metoda obliczeniowa wykorzystujaca dyfrakcjg
Fraunhofera jest bardzo niedoskonatla — nie uwzglednia ona takich wiasnosci ciata
badanego jak wspoétczynnik zalamania Swiatta czy wspdtczynnik pochtaniania. Dodatkowo
ograniczona jest do katow rozproszenia mniejszych od 90°. Dlatego tez, gdy istnieje
potrzeba uwzglednienia katow wigkszych od 90° i zadana jest wysoka precyzja wynikow,
trzeba zastosowac¢ druga metodg analizy wielkosci czastek — teori¢ Mie.

2.2. Teoria Mie

Jezeli wspotczynnik zatamania oraz wspolczynnik absorpcji, dla materiatu badanej
czastki, sa znane lub zostaly wybrane z bazy danych materialow to mozna zastosowac
teori¢ Lorenza-Mie. Teoria ta opisuje promieniowanie zarowno wewnatrz jak i na zewnatrz
czastki w jednorodnym, nieabsorbujacym medium dla wszystkich kierunkow w jego
przestrzeni. Czastka moze by¢ przezroczysta lub moze catkowicie absorbowac¢ $wiatto -
obliczenia uwzgledniaja jej wlasnosci optyczne — rys. 1b. Analizowana jest ilos¢ energii
rozpraszanej w wyniku odbicia od powierzchni czastki i ilo$¢ energii pochlonigtej przez
czastke ciata statego:

D(d)

Ud) = =exp(-B-d) (2)

0

gdzie:

1(d) — wspotezynnik transmisji,

@ — strumien promieniowania,

B — wspotczynnik absorpcji czastki.

Wspotczynnik transmisji, na podstawie ktérego obliczana jest Srednica czastki, zalezy

od dlugosci fali oraz temperatury i ustalany jest eksperymentalnie; urzadzenie pomiarowe
posiada baze¢ danych optycznych dla szerokiego zakresu materiatow.

2.3. Wybor metody oceny srednicy czastki

W celu badania wielkosci matych czastek — o $rednicy porownywalnej do dlugosci fali
Swiatla lasera — bardziej korzystnym jest uwzglednienie teorii Mie. Teoria Mie powinna
by¢ stosowana przy wyznaczaniu Srednicy czastek o niskim wspotczynniku zatamania lub
tez absorpcji, nawet jezeli $rednica czastek przekracza diugos¢ fali. W oparciu o dos-
wiadczenie, udowodniono, ze stosujac teori¢ Fraunhofera osiaga si¢ doktadne wyniki przy
probkach z czastkami o $rednicy zastgpczej réwnej lub wigkszej 0,2 pm. To uzasadnia
zastosowanie teorii dyfrakcji Fraunhofera, gdy wystgpuje mieszanina materiatow o réznych
wiasnosciach czy gradacjach nawet wtedy gdy stale materiatlowe nie sa znane. Odnosi si¢ to
do przypadkéw, w ktorych wspdlczynnik absorpcji probki jest wigkszy niz 1,0,
a wspotczynnik zalamania $wiatta jest wigkszy niz 1,5. Przy takich statych materialowych
badania musza by¢ prowadzone w wodzie.
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2.3.1. Kalibrowanie urzadzenia

Przed tym jak probka badanego materialu zostanie zaaplikowana do systemu,
intensywnos¢ wigzki laserowej jest mierzona przez fotodiodg. Kiedy probka zostanie
dodana do jednostki dyspergujacej, czasteczki ciala badanego zatamuja swiatlo wiazki
laserowej i nastgpuje absorpcja strumienia (wyrazana w procentach) czyli zmiana
intensywnosci Swiatla laserowego. Zalecana warto$¢ absorpcji strumienia podczas dyspersji
na mokro to 7 + 15%. Jezeli zaaplikowana zostanie zbyt duza prébka procent absorpcji
strumienia bedzie bardzo wysoki, w zwiazku z tym moze doj$¢ do zjawiska wielokrotnego
zalamywania swiatla przez kilka czastek, a urzadzenie pomiarowe moze fatszowa¢ wyniki
w dalszej analizie. Z kolei gdy probka jest zbyt mata, urzadzenie moze nie wykry¢
wszystkich czastek. Oszacowanie wspodtczynnika absorpcji strumienia jest bardzo wazne —
minimalna warto$¢ absorpcji ustalana jest podczas serii wstgpnej (lub ustawiana w pro-
gramie) i po jej osiagnigciu rozpoczyna si¢ wlasciwa seria pomiarow.

3. Przygotowanie probek do badania

Prawidtowe przygotowanie, a nawet pobranie probki jest niezmierne wazne w procesie
badan a nieprzemyslane dziatania skutkuja falszywymi wynikami. Wyniki badania sa
powtarzalne tylko i wylacznie dla probek reprezentatywnych — czyli wtedy, gdy probka
stanowi ,,przekrdj” wiasciwosci calego materiatu.

Aby prawidlowo wykona¢ badania nalezy przygotowac zlewke laboratoryjna 100 ml,
bagietke, wode¢ oraz badang probke materiatu, stanowiaca okreslony zbidr czastek. Do
zlewki laboratoryjnej trzeba nala¢ wody oraz doda¢ tyle badanego materiatu, aby powstata
w miar¢ jednorodna zawiesina. Do wody znajdujacej si¢ w urzadzeniu nalezy doda¢ srodka
powierzchniowo czynnego, zeby mie¢ pewnos¢, ze caty proszek rozmiesza sig, nie tworzac
aglomeratow i nie plywajac po powierzchni cieczy. Nalezy réwniez przeprowadzié
kalibracj¢ urzadzenia, zeby uniknaé¢ blgdow. Po tym wszystkim zalaczamy program
badawczy wybrany z gotowego zestawu (SOP) lub tworzony jest oryginalny program
badan dla okreslonego typu materiatu. Po zbadaniu tla (czyli cieczy) nalezy zaaplikowac
probke, w takiej ilosci, aby absorpcja strumienia byta rowna od 7 + 15%. Trzeba zwrécic
uwage na to aby:

a) zawiesina byfa stabilna przez caly czas badania probki,

b) w roztworze nie bylo zadnych aglomeratow,

¢) nie zachodzita koagulacja,

d) na powierzchni cieczy nie pozostawaty zadne czastki,

e) ciecz pomiarowa musi mie¢ ta sama lub nizsza gestos¢ niz czastki materiatu,

f) czastki nie moga rozpuszczac sig, reagowaé chemicznie lub puchna¢ pod wptywem
cieczy.

4. Wykonywanie pomiaréw

Prébki rozprowadzone w calej objetoscei cieczy dodawane sa do pojemnika jednostki
dyspergujacej i poddawane sg krotkiej ekspozycji na dziatanie ultradzwigkow (30 + 60 s).
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Dla kontroli poprawnosci przygotowania probki przeprowadzone powinny by¢ dwa
pomiary. Jezeli drugi wykonany pomiar, ktéry powinien potwierdzi¢ wyniki pierwszego,
wykazuje zbyt duze réznice w rozktadzie wielkosci, moze to mie¢ kilka przyczyn — w tabe-
li 2 przedstawiono podstawowe przyczyny zmiany wielkosci czastek podczas pomiaru i
sposoby ich eliminacji.

Tabela 2

Podstawowe przyczyny bledéw pomiaréw i §rodki zaradcze

zjawisko przyczyna Srodki zaradcze
czastki opadaja na dno, zbyt niskie obroty pompy ;

: : : zmiana obrotow pompy
powstaja pecherze powietrza, | zbyt wysokie obroty pompy

powstaje piana

niezbedne wysokie obroty pompy

dodanie n-butanolu

czastki rozpadajg si¢ w trakcie
badania

zbyt wysoka intensywnos¢
ultradzwigkow

zbyt niska intensywnos¢

czastki aglomeruja ulandswinkow

czastki nie sa magnetycznie
obojetne/polaryzacja

zastosowanie bardzo lepkiej
cieczy (np. glikol etylenowy)

dodanie srodka
powierzchniowo czynnego

zmienia si¢ wielko$¢ czastek
znaczace sily adhezyjne

zastosowanie bardzo lepkiej
cieczy (np. glikol etylenowy)
stworzenie pasty i dodanie
nawilzacza

znaczace sity kohezyjne

wiasciwosci hydrofobowe

Przy dodawaniu roznych ptynéw do badania nalezy pamigtac, zeby rozwaznie dobieraé
rozpuszczalniki — moga one reagowac z potlaczeniami przewodow, uszczelkami w celi
pomiarowej. Rozpuszczalniki powinny nie rozpuszcza¢ Vitonu — z ktorego wykonane sg
wyzej wymienione elementy. Do badania nie nalezy takze stosowaé acetonow i roz-
puszczalnikow do farb.

Po skonczonym pomiarze urzadzenie nalezy przeptukaé (najlepiej kilkukrotnie) w celu
uniknigcia przyklejania si¢ czastek do urzadzenia (przede wszystkim do kasety
pomiarowej).

5. Analiza danych

Oprogramowanie urzadzenie umozliwia wszechstronng analizg statystyczng uzyskanych
wynikdw. Rysunek 2 przedstawia charakterystyczne wielkosci uzyskiwane w procesie
analizy czastek na przyktadzie pytlu weglowego. Oprocz histogramu, funkcji gestosci i jej
prawdopodobienstwa w formie graficznej program wyznacza wartosci: $rednig, modalna,
odchylenie standardowe, oraz parametry umozliwiajace analiz¢ ksztattu rozkladu:
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skosnos¢, kurtozg, wskaznik zmiennosci. Mozliwe jest réwniez wykorzystanie innych
standardowych analiz lub stworzenie wiasnej, oryginalnej procedury analizy danych
pomiarowych.
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il Rys. 2. Wyniki analizy wielkosci ziaren pylu weglowego,
w o i o w o a) rozktad i jego parametry, b) tabela histogramu

Fig. 2. Particle size analysis results of the of coal dust,
a) distribution and its parameters, b) histogram table

Pomiar wielko$ci ziaren odbywa si¢ w oparciu o dwuwymiarowy obraz uzyskiwany w
wyniku dyfrakcji laserowej na czastkach analizowanego zbioru. Analiza umozliwia
uwzglednianie roznych wielkosci geometrycznych; $rednicy najwigkszego (lub
najmniejszego) okregu opisanego na czastce i wyznaczenie na tej podstawie $redniego
wymiaru geometrycznego D[1,0], sredniej powierzchni D[2,0] lub $redniej objetosci
D[3,0]. W oparciu o wyznaczong wielko$¢ geometryczna opisujaca wielkos$¢ czastek
mozliwe jest wyznaczenie zastgpczych srednic np. D[2,1], D[3,2], D[4,3] majacych
znaczenie przy wyznaczeniu parametréw procesowych wymiany masy i ciepta, w ktérych
stosowany jest material ziarnisty.

6. Uwagi koncowe

Urzadzenie pomiarowe ANALYSETTE 22 MicroTec plus jest bardzo wszechstronnym
narzgdziem do prowadzenia analizy wielkosci czastek ciata statego. Dzigki zaawansowanej
technice optycznej umozliwia szybkie pomiary w szerokim zakresie wielkosci czastek.
Oprogramowanie umozliwia wszechstronng analiz¢ i opracowanie uzyskiwanych wynikow.
Ale posiadanie nowoczesnego, zautomatyzowanego sprze¢tu pomiarowego nie gwarantuje
uzyskania prawidlowych wynikéw bez zadbania o poprawnos$¢ procedury badawcze;j.
Rozumie si¢ przez to dopilnowanie procesu pobierania probki, odpowiedniego jej
przygotowania i aplikacji oraz weryfikacji wynikdw badan. Bez tego nowoczesna aparatura
analityczna moze okazacé si¢ bezwartosciowa.
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