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1. WPROWADZENIE

1.1. Cel ¢wiczenia

1. Zapoznanie si¢ z metoda dyfraktometryczna oznaczania uziarnienia proszkéw o uziarnieniu
ponizej 200 pm stosowana w kontroli jako$ci pracy mtynéw, separatorow oraz proszkow.

2. Praktyczne zapoznanie si¢ z budowa, dziataniem aparatem LAU-97 oraz wykonywaniem
oznaczenh uziarnienia proszkOw za pomoca tego aparatu.

3. Wykonanie pomiar6éw uziarnienia proszkéw otrzymanych podczas ¢wiczenia z procesu mielenia
w miynie laboratoryjnym.

1.2. Metody 1 urzadzenia do analizy uziarnienia proszkow

Do wykonywania analizy uziarnienia proszkOw stosuje si¢ caly szereg metod oraz urzadzen
— aparatow stosowanych w tych metodach. Zroznicowanie jest rezultatem poszukiwan coraz
doskonalszych metod analizy uziarnienia, ktorego celem jest: obnizenie btedéw pomiarow, kosztow
aparatow oraz czasu trwania analizy. Post¢p w tej dziedzinie posuwa si¢ malymi krokami i polega
na ciaglych modyfikacjach znanych wczesniej metod. W technologii proszkow znane sa nastgpujace
metody analizy uziarnienia:

Przesiewanie (na sucho, na mokro, z wspomaganiem pneumatycznym).

Metody sedymentacyjne — w bardzo wielu odmianach.

Metody mikroskopowe (z wykorzystaniem mikroskopu optycznego i skaningowego).
Metody wir6wkowe.

Metody pneumatyczne.

Metoda konduktometryczna.

Metody dyfraktometryczne (laserowe) — statycznego rozpraszania §wiatla.

Metody dynamicznego rozpraszania $wiatla laserowego.
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Metody pochtaniania promieniowania podczerwonego.
10.Metoda skaningowej mikroskopii laserowe;.
11.Metoda rotujacego laserowego strumienia swietlnego.
12.Metoda spektroskopii ultradzwigkowe;.

13.Metody wykorzystujace frakcjonowanie (hydrodynamicznego rozdziatu kapilarnego,
elektroforezy kapilarnej i rozdziatu ziaren podczas przeptywu w polu sit.

14 Metody kombinowane (np. potaczenie sedymentacji w polu sit grawitacyjnych
z sedymentacja w polu sit odsrodkowych, czy metoda sedymentacyjna z analizatorem
rentgenowskim).

Niektore z metod zostaly w Polsce znormalizowane. Najwazniejsze z nich stanowia
przedmiot norm: (Analiza sitowa) PN-71/C-04501, (Analiza sitowa proszkéw metali) PN-75/H-
04933, (Analiza sedymentacyjna) PN-75/H04939 oraz (Oznaczanie wielko$ci czastek proszkow
metoda mikroskopii optycznej) PN-78/H-04951.
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1.3. Podstawy teoretyczne metody dyfraktometryczne;j

Podstaweg teoretyczna dla metody dyfraktometrycznej jest opis zjawiska dyfrakcji optycznej
za pomoca transformaty Fraunhofera, ktory pojawit si¢ na poczatku XX-tego wieku. Mozliwos¢
praktycznego wykorzystania tego opisu w mikromerytyce pojawita si¢ dopiero w latach 60-tych
ubieglego wieku, dzigki zbudowaniu lasera oraz opracowanie metod i urzadzen pomiarowych do
analizy obrazow optycznych.

Uklad optyczny do analizy obrazow optycznych zbudowany jest ze Zrédla S$wiatla
monochromatycznego - $wiatta lasera, uktadu optycznego formujacego jego wiazke, obrazu
optycznego utworzonego z zawiesiny ziaren proszku w cieczy przepuszczajacego to S$wiatlo
i powodujacego jego dyfrakcje na granicach ziaren, optycznego ukladu transformujacego wiazke
przepuszczonego S$wiatta, detektora obrazu powstalego z tej wiazki, przetwornika, komputera.
Obraz transformowany i wynik jego przeksztatcenia umieszczone sa w ogniskach soczewki. Ugigcie
fali Swiatta — dyfrakcja nastgpuje na granicach osrodkéw przepuszczalnego (zwykle cieczy)
1 nieprzepuszczalnego (ziaren proszku), co generuje obraz w postaci quasi siatki dyfrakcyjne;.

Jezeli okres, czyli odleglosci linii quasi siatki dyfrakcyjnej oznaczy si¢ jako d a jego
odwrotno$¢ 1/d potraktowana zostanie jako czgstotliwos¢ przestrzenna, to w przypadku réznicy
drog optycznych ugigtych skrajnych promieni w na granicy osrodkow réwnej dlugosci fali Swiatta A
lub jej wielokrotno$ci zachodzi zaleznos¢:

gdzie: CP — czgstotliwos$¢ przestrzenna,
Y — odlegltos¢ od linii centralnej do prazka w obrazie (transformacie),
A - dlugos$¢ fali §wiatla lasera,

f - ogniskowa soczewki.

Schemat dziatania granulometru laserowego podano na rys. 1.

4 8 7
1/,

N

b 12-' L~ .
] | |9%achtyeena

. .

Rys. 1. Schemat dzialania granulometru laserowego: 1 —laser He-Ne, 2 — uktad optyczny, 3 —
ziarno duze, 4 — cela pomiarowa (kuweta), 5 — ziarno mate, 6 — detektor obrazu, 7 — prazek
odpowiadajacy ziarnom o identycznych wymiarach.
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W ogniskowej soczewki skupiaja si¢ wszystkie promienie §wiatta ugigte 1 przechodzace.
W ten sposob tworza obraz dyfrakcyjny — dyfraktogram w postaci jasnych i ciemnych prazkéw lub
plamek. Stad mierzac ¥ mozna obliczy¢ CP, a tym samym wymiary odlegtosci prazkow siatki.

Identyfikacja struktury obiektow — wymiaréw ziaren, polega na pomiarze odlegtosci prazka
od osi optycznej oraz intensywnosci jasno$ci prazka. Wystgpuja tutaj dwie zaleznosci:

— 1m wigksza jest odlegtos$¢ prazka od osi optycznej tym mniejszy jest obiekt (wymiar ziarna),
— im wigksza jest intensywno$¢ jasnos$ci prazka tym wigcej ziaren o tych wymiarach w catym
zbiorze.

Zjawisko dyfrakcji na obrazach opisano dwuwymiarowa transformacja Fouriera, jako
szczegOblnym wykorzystaniem transformacji Fraunhofera. Jezeli parametry struktur obrazu
(przepuszczalnego dla $wiatta), na ktérym nastgpuje dyfrakcja §wiatta opisze si¢ funkcja f{x,y,), to
jego transformata Fouriera (obraz w ogniskowej soczewki) ma postac:

+i

Flas)= oz [ [y dsy

-

Y

X
H=——n v
gdzie: A f , Af sq czgstotliwo$ciami przestrzennymi transformowanego obrazu.

X, y — wspotrzedne uktadu kartezjanskiego.

Transformacja Fouriera, czyli metoda analizy obrazu poprzez optyczna transformacje,
charakteryzuje si¢ kilkoma korzystnymi cechami szczegoélnie przydatnymi w praktycznych
rozwiazaniach. Zasob informacji w obrazie transformowanym jest doktadnie taki sam jak ich zasob
w obrazie zrodlowym z tym jednak, ze w transformacie obraz jest uporzadkowany ze wzgledu na
wielkos¢ obiektow. Transformata jest niezmienna ze wzgledu na przesunigcia liniowe oraz bardziej
obrazuje informacje¢ kierunkowa.

1.4. Podstawowe informacje o granulometrach laserowych

Granulometry laserowe zwane inaczej: dyfraktometrami laserowymi lub laserowymi
analizatorami uziarnienia produkowane sa w kilku krajach. Najbardziej znane aparaty to: aparat
Analysette 22 firmy Fritsch, aparat Malvern 3600 — produkcji firmy Malvern, aparat CILAS 1064
produkcji firmy Cilas oraz aparat LAU-97 produkcji polskiej — Instytutu Mineralnych Materiatow
Budowlanych w Opolu.

Pomiar wielkosci ziaren metoda dyfraktometryczna z zastosowaniem lasera 1 komputera jest
precyzyjny. Ma wysoka rozdzielczos¢ rozktadu wymiaré6w ziaren, zwykle w 32 pasmach
obejmujacych zakres 100:1 pod wzglgdem mozliwosci oceny wielkosci w dowolnym pojedynczym
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zakresie.

Uzytkownik ma takze mozliwo$¢ wyboru innego, interesujacego go zakresu pomiarowego
dostosowanego si¢ do oczekiwanego zakresu wymiarOw ziaren wystepujacych w probce.
W granulometrze LAU-97 zakres ten jest stalty 1 wynosi 200:1. Typowy zakres w innych
granulometrach wynosi 100:1 z mozliwos$cia rozszerzenia do zakresu 2000:1.

W zagranicznych aparatach nie jest potrzebna zadna kalibracja przyrzadu w oparciu
o podstawowe wlasciwosci fizyczne. Nie jest potrzebna rowniez szczegdlowa wiedza
o wilasciwosciach fizycznych materiatow, takich jak np. gestos¢, lepkosci itp.

Analiza uziarnienia jest prosta, pomiar uziarnienia zachodzi przy uzyciu tatwych prostych
celach pomiarowych, bez otwordw, ktére mogtyby ulec zatkaniu. Metoda ta nie wymaga stosowania
elektrolitow, ktore trzeba dostosowywaé do konkretnych materialow. Nawet niedo$wiadczony
uzytkownik tatwo uzyskuje powtarzalne wyniki pomiaréw, juz po parogodzinnym przeszkoleniu —
w szczegolnosci z korzystania z dotaczanego do aparatu oprogramowania i przygotowania
zawiesiny probki do analizy. Typowy zakres pomiarowy granulometréw laserowych wynosi 0,1-
630 pm. LAU-97 ma zakres pomiarowy 1-200 um. Czas pomiaru uziarnienia probki wynosi 2-
4 minuty. Srodowiskiem dyspergujacym proszek jest zwykle woda destylowana, warunkowo moze
by¢ woda wodociagowa, a dla specjalnych materialéw alkohol etylowy lub silnie dyspergujacy
alkohol izopropylowy.

Dyfrakcja wiazki promieniowania laserowego stanowi wyjatkowo elastyczna technike
wykonywania pomiarow. Jedyny jej wymog to zroznicowanie optycznie proszku i cieczy
dyspergujacej. Oznacza to, ze wspotczynnik zalamania §wiatla proszku musi by¢ roézny od
wspotczynnika zatamania cieczy, w ktorej si¢ znajduje. Uktad formowania wiazki zapewnia
utworzenie wiazki laserowej o szerokosci dostosowanej do powierzchni analizowanego obrazu oraz
o jednorodnym natgzeniu i fazie. Odpowiednia konstrukcja celi pomiarowej eliminuje wpltyw
zaklocen wywolanych rozpraszaniem na $ciankach i obrzezach. Elementem pomiarowym jest
umieszczony w plaszczyznie Fouriera (ogniskowej soczewki) jest zespot czujnikéw (detektorow),
do pomiaru nat¢zenia Swiatta zwykle w ukladzie wspotrzednych biegunowych z duza
rozdzielczos$cia. Analiza obrazow transformowanych wykrywa powtarzajace si¢ ziarna, takze
wowczas, kiedy takie regularno$ci nie sa zauwazalne gotym okiem. W tej analizie ziarna jednakowe
daja charakterystyczne prazki lub punkty (ostre lub rozmyte), a ich natgzenie jest proporcjonalne do
zawartoSci.

2. GRANULOMETR LASEROWY LAU-97

2.1. Budowa granulometru

Schemat budowy granulometru laserowego, LAU-97 podano na rys. 2.
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Rys. 2. Schemat laserowego analizatora uziarnienia LAU-97: 1 - laser He-Ne z zasilaczem, 2 -
obiektyw mikroskopowy, 3 - filtr przestrzenny, 4 - obiektyw wyjSciowy poszerzacza, 5 -
kuweta (cela) pomiarowa, 6 - przewody taczace kuwete, 7 - obiektyw zbiorczy, 8 - zlewka
zawierajaca badany proszek z ciecza dyspergujaca 9 - mieszadto magnetyczne, 10 - pompka
perystaltyczna, 11- glowica pomiarowa, 12 - uktad pomiarowy, 13 - komputer, 14 - tawa
optyczna

2.2. Charakterystyka techniczna 1 mozliwos$ci pomiarowe granulometru

1. Zakres pomiarowy..................... 1-200 pm

2. llo$¢ mierzonych frakcji.............. 32

3. Powierzchnia wiasciwa................ uwarunkowana wzorcowaniem
4. Ciecz dyspergujaca........c.ccceeuenn. alkohol izopropylowy

4. Pojemnos¢ instalacji..........cecueuneene. 250 ml

6. Minimalna masa probki............... 40-80 mg

7. Czas pOmMiari.........cceccveereveeeveennnenns 2-4 min

8. Zasilani€.........cooeeevvviiiiiiiiieeeennnn, 230V, 50 Hz

9. MaSa.....ccceeeiieiieeieeie e 30 kg

10. Wymiary (szer. x dlug. x wys.) ...102 x 1600 x 250 mm
11. Komputer wspotpracujacy ........... typowy PC
12. Program prezentacji wynikow standardowy lub uzgadniany z Zamawiajacym

Rezultatem pomiaru uziarnienia aparatem jest wynik w postaci pliku z mozliwoscia
archiwizacji lub wydruku zawierajacy:

- krzywa sumacyjna uziarnienia w zakresie 1-200 pm,

- zawarto$ci klas 32 ziarnowych — w postaci tabelarycznej i histogramu,
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- wymiar ziarna d,,, pm
- wymiar ziarna dg,, pm
- wymiar ziarna ds,, pm

- powierzchnia wlasciwa — geometryczng dla ziaren potraktowanych jako kulki, mz/kg,
- §rednia $Srednicg arytmetyczng ziaren proszku, pm

- §rednicg Allena, um.

2.3. Metoda wykonywania pomiarow

Przygotowanie probki do analizy uziarnienia przeprowadza si¢ w trzech wariantach:

- przy proszkach tatwo dyspergujacych probke wprowadza si¢ bezposrednio do zlewki usytuowane;j
na mieszadle magnetycznym,

- przy proszkach dyspergujacych z pewna trudnoscia probke¢ wprowadza si¢ bezposrednio do
zlewki, miesza si¢ ja wstgpnie w mieszadle, a nastepnie podaje dziataniu dezintegratora
ultradzwigkowego, czas dezintegracji aglomeratow dobiera si¢ doswiadczalnie,

- proszkach dyspergujacych z duzymi trudno$ciami probke wprowadza si¢ pojemnika wypetnionego
alkoholem izopropylowym na dobg przed pomiarami uziarnienia, a pojemnik poddaje si¢
powolnemu ruchowi obrotowemu powodujacemu w tak zwanym toczku na czas 10-24 godziny.
Tak przygotowana zawiesing proszku podaje si¢ w czgsci bezposrednio do zlewki.

Przed wykonywaniem pomiardéw uziarnienia nalezy godzing wcze$niej wiaczy¢ zasilanie
lasera, aby ustabilizowaly si¢ parametry jego pracy. Nastgpnie nalezy uruchomi¢ komputer
i wprowadzi¢ do zlewki okoto 150 ml alkoholu izopropylowego. Nastgpnie uruchomi¢ pompe
perystaltyczna i obserwowaé potozenie linii tamanej wskazujacej dziatanie poszczegolnych
detektoréw $wiatla linia powinna by¢ usytuowana mozliwie najblizej dolnej poziomej osi. Jesli na
ekranie monitora pojawi si¢ szereg krzywych tamanych stykajacych si¢ z gorna pozioma linig
maksymalnego stezenia zawiesiny nalezy, kilkakrotnie zmieni¢ kierunek predkosci obrotowej
pompy, przez otwieranie i zamykanie pokrywy wirnika pompy. Przez ten zabieg usunie si¢ z celi
pomiarowej pgcherzyki powietrza. Po tym zabiegu nalezy przeprowadzi¢ pomiar tta, a nastgpnie
pomiar uziarnienia probki, korzystajac z komunikatow pojawiajacych si¢ na ekranie monitora.
Pomiar tta mozna wykonywac¢ jednorazowo przed kazda seria pomiarow.

Przed wykonaniem pomiaru nalezy tak ustali¢ st¢zenie zawiesiny, aby tamana krzywa
laczaca wskazania czujnikéw usytuowana byta najblizej gornej linii poziomej. dopuszczalne jest
stykanie sig¢ krzywej z czujnikdéw z linia pozioma tylko w jednym punkcie.

Pomiar uziarnienia proszku nalezy przeprowadza¢ minimum trzy razy, a po kazdym
pomiarze nalezy przeptuka¢ celg pomiarowa 250-400 ml alkoholu izopropylowego.



Jan Sidor Oznaczanie uziarnienia proszkow metodq dvfraktometrvezng — granulometrem LAU-97

3. Opracowanie wynikéw pomiarow. Rachunek btedow

Otrzymane charakterystyczne wyniki oznaczeh uziarnienia w postaci wymiarOw n-
procentowych ziaren (dy, dy,, dy;), Sredniej Srednicy arytmetycznej ziaren proszku, powierzchni

wlasciwej, wzglednie obliczonego z krzywej wymiaru ziarna dg,, nalezy przedstawi¢ w postaci
estymowanej sredniej. Sposob estymacji podano nizej.

Dla bardzo malej liczebnos$ci oznaczen 3-10 nalezy do tego celu zastosowa¢ zmienna losowa
Studenta. Do estymacji nalezy przyja¢ poziom istotnosci a = 0,05 i dla niego nalezy wyznaczy¢
przedziat ufnosci ujety wyrazeniem:

j—‘; N i &
n-1

gdzie:
F

¢ - estymowany parametr uziarnienia

t,, - warto$¢ krytyczna zmiennej t odczytana z tablicy dla a = 0,05,

n - i1lo$¢ oznaczen,

s - odchylenie standardowe podane nizej wyrazeniem:

1.t
= —E BE-BY
g nis i &r)

gdzie:

P, - warto$¢ i-tego parametru,
P, - srednia warto$¢ tego parametru.

Stad wynik oznaczenia danego parametru bgdzie si¢ sktadal z wartosci sredniej oraz bledu
przypadkowego oznaczenia (w niektorej literaturze nazywany doktadnoscia lub niepewnoscia) przy
zalozonym poziomie istotnosci. Przy podawaniu koncowego wyniku oznaczenia oprocz
estymowanego parametru, nalezy tez podac liczbg oznaczen, zakres porowatosci oraz temperaturg
pomieszczenia, w ktorej wykonywano oznaczenia.
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26 0,127 025 03590 0,531 0684 0856 LOSE 1,315 1,706 XZ0S6 2479 2TI9 307 26
a7 0,027 0256 0389 0,531 0584 0,655 1,057 0,34 0,703 2052 2473 L7TI 3,590 27
28 0,027 0236 0,389 0530 0883 0855 1,056 1,313 1,700 2048 2467 2743 1674 i
fric] 0,127 D256 D3RS 0,530 AR LES4 1,055 1,311 1599 20M5 2462 LTES 3,459 29
a0 0127 0356 0IB0 0430 0683 0854 1,055 1,310 1,597 2042 2457 2750 3,646 o |
A0 0,13 0,255 0,385 0529 068 0851 1,050 5,303 1,584 2,020 2,423 2,704 3,991 40
&0 0,026 02%4 0387 0,527 0679 O848  1LME6 1,296 1LETL 2,000 IS0 2GS0 3460 &0
i20 0,126 0254 0,386 0526 0,667 0845 1,041 1,289 1658 1,980 L35B  2E17 3,373 | 130
1 f] | 0,126 0,233 0383 0524 0674 0842 1,006 1,282 648 1560 2328 2576 3200 @

Frédlo: Fisher B. A., Yates F.. Statisrical rabler for biological, apriculiural and medical rerearch, Londyn 1949,



