Gornictwo i Geoinzynieria ® Rok 30 e Zeszyt 3/1 2006

Jacek Kordek®, Tomasz Niedoba™

OZNACZANIE SKLADU ZIARNOWEGO PROSZKOW
— POROWNANIE WYNIKOW
OTRZYMANYCH ROZNYMI METODAMI POMIAROWYM|**

1. Wprowadzenie

Poza analiza na sitach analitycznych, uwazana za niewystarczajaca, wielkos$ci ziaren
i sklady ziarnowe oznacza si¢ obecnie bardziej ztozonymi metodami, w$réd ktorych najwaz-
niejsze i najbardziej uniwersalne to metody w ktorych wykorzystuje si¢ zjawisko dyfrakcji
spojnego $wiatla laserowego. Jednakze, wyznaczanie sktadu ziarnowego za pomoca rézne-
go typu instrumentow daje zazwyczaj rozne wyniki pomiarowe. Dzieje si¢ tak dlatego, ze
kazda metoda pomiaru opiera si¢ na innych zasadach i inaczej postrzega ziarna. Ponadto
kazdy instrument r6zni si¢ tez zakresem mierzalnosci wielko$ci ziaren badanego proszku.
Materialy badane przez autorow, dla ktorych wykonano lacznie okoto stu indywidualnych
pomiarow, charakteryzowaty si¢ réznorodnoscig ksztattow ziaren oraz réznymi charakte-
rystykami. Dlatego wynikowe sktady ziarnowe dla r6znych instrumentéw pomiarowych
roznia si¢ od siebie. Celowym jest wigc szukanie postaci funkcyjnej zalezno$ci pomigdzy
wynikami, umozliwiajacej wzajemna interpretacj¢ wynikow dla obu metod.

2. Materialy do badan

Do pomiaréw przygotowano nast¢pujace materiaty: diabaz, porfir, dwie odmiany wa-
pieni, baryt, dolomit, oraz szkto. Diabaz pochodzacy ze zloza w Niedzwiedziej Gorze (wo-
jewddztwo matopolskie), jest skala magmowa wylewna o strukturze gruboziarnistej. Po-
chodzacy z sasiedniego ztoza porfir jest podobng skata o strukturze drobnoziarnistej. Wa-
pienie sa skatami osadowymi, zastosowano wapien z Belchatowa, oraz wapien ze zloza Czat-
kowice koto Krzeszowic. Baryt jest mineralem powstalym w warunkach nisko hydroter-
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malnych i wystgpuje w skatach osadowych w postaci konkrecji. Dolomit jest skata osado-
wa. Przygotowanie probek do badan polegalo na rozdrobnieniu poszczegélnych materiatlow
w stosownych urzadzeniach laboratoryjnych z ktorych ostatnim byt mtynek kulowy o $red-
nicy 200 milimetréw wypehiony optymalnie kulami stalowymi o $rednicy 30 milimetrow.
Probki do konkretnych pomiarow przygotowywano powigkszajac czas mielenia od okoto
30 do 200 minut odpowiednio do twardo$ci (mielnosci) danego materiatu. We wszystkich
przypadkach zadbano o to azeby najwigksze ziarna nie przekraczaty 500 mikrometrow co po-
traktowano jako wymog aparaturowy. Probki pogrupowano ze wzgledu na mielony materiat
1 czas mielenia.

3. Zastosowane instrumenty pomiarowe

3.1. System IPS (Infirared Particle Sizer)

Analizator IPS-U jest instrumentem pomiarowym do okreslania sktadu ziarnowego
proszkow o zakresie od 0,5 mikrometra do 2 milimetréw. Pomiar odbywa si¢ w warunkach
powietrzno-suchych. Przez celg pomiarowa o wymiarach 6 x 3 mm (dlugo$¢ nie ma znacze-
nia), za pomocg specjalnego uktadu dysz, wczesniej rozluzowany dziataniem ultradzwigkow
proszek, jest przedmuchiwany, tak azeby zapewni¢ utworzenie strumienia pojedynczych
sztuk ziaren. Cela jest oswietlona strumieniem §wiatla podczerwonego ktoérego zrodlem jest
dioda laserowa. Czujnik pomiarowy w trakcie pomiaru odbiera impuls ktory jest suma
efektow; pochtaniania, przystaniania (cien), rozproszenia i dyfrakcji $wiatta na poszczegol-
nych ziarnach analizowanego proszku. Instrument jest tak wykalibrowany, azeby wielko$¢
impulsu z czujnika byla proporcjonalna do przekroju ziarna, a w konsekwencji do jego
wielko$ci. Program komputerowy zlicza poszczegoélne impulsy, klasyfikuje i stosownie do
potrzeb przelicza na zadany sktad ziarnowy [1, 2].

3.2. Dyfraktometr laserowy

Laserowy miernik czastek (dyfraktometr laserowy) jest instrumentem pomiarowym do
okreslania sktadu ziarnowego proszkow o zakresie od 0,16 mikrometra do 1,2 milimetrow.
Material do pomiaru musi by¢ przygotowany w postaci zawiesiny w cieczy o okreslonym
,stezeniu”. Zrédtem $wiatla jest klasyczny laser helowo-neonowy o nocy okoto 0,2 W. Wiaz-
ka $wiatta laserowego jest modyfikowana tak azeby otrzymaé strumien o $rednicy okoto
8 milimetrow i idealnie rownomiernym natgzeniu. Tak zmodyfikowany strumien §wiatla
laserowego przeswietla szklana kuwete przez ktéra przeptywa zawiesina badanego proszku.
Nieprzezroczyste ziarna proszku odgrywaja role swoistej siatki dyfrakcyjnej wobec stru-
mienia $wiatla laserowego. Obraz dyfrakcyjny, na ekranie ktory jest zarazem wielostrefo-
wym czujnikiem natg¢zenia Swiatla jest zatem dyfraktogramem adekwatnym do sktadu ziar-
nowego analizowanego proszku. Najdrobniejsze ziarna powoduja najwigksze ugigcie stru-
mienia $wiatla, tworzac okregi dyfrakcyjne o najwigkszych srednicach, odpowiednio wigk-
sze ziarna proporcjonalnie mniejsze. RGwnoczesnie natgzenie §wiatla okregu dyfrakcyjnego
informuje o zawartosci tworzacych go obiektow, a tym samym jest podstawa do analizy
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ilosciowej. Specjalny program komputerowy ktorego podstawa jest dyfrakcja Fraunhofera,
oraz teoria rozpraszania Reyleigha i Miego [1, 2, 5, 7] pozwala na jednoznaczng interpre-
tacje sygnatow jako zestawu ziaren, inaczej sktadu ziarnowego badanego proszku. Wplywy
czynnikoéw regulujacych na wyniki analiz granulometrycznych zostaty oméwione w [4].

TABELA 1
Zestawienie wynikow skladu ziarnowego uzyskanych metoda IPS i metoda laserowa
Diabaz 50 Diabaz 110
Wielko:'rc'n ziarna, PS DL Wielko:’rc'n ziarna, PS DL

2,5 0 5,354 2,5 0,027 12,080
2,8 0 5,887 2,8 0,047 13,256
32 0,054 6,534 32 0,078 14,705
3,6 0,109 7,124 3,6 0,136 16,034
4 0,163 7,673 4 0,213 17,289
4,5 0,239 8,309 4,5 0,342 18,774
5 0,392 8,910 5 0,559 20,193
5,6 0,576 9,590 5,6 0,890 21,839
6,3 0,851 10,348 6,3 1,460 23,699
7,1 1,342 11,175 7,1 2,380 25,774
8 1,958 12,066 8 3,905 28,051
8,9 2,742 12,926 8,9 5,877 30,281
10 3,824 13,936 10 8,907 32,937
11 4,901 14,824 11 12,250 35,282
13 7,409 16,516 13 19,510 39,754
14 8,656 17,323 14 23,203 41,872
16 11,125 18,863 16 29,943 45,859
18 13,381 20,304 18 35,788 49,505
20 15,509 21,660 20 40,769 52,845
25 20,338 24,712 25 51,011 59,947
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TABELA 1 cd.

Diabaz 50 Diabaz 110
Wielkopérc';1 ziarna, IPS DL Wielko:’ré;1 ziarna, IPS DL
28 23,052 26,353 28 56,453 63,532
32 26,482 28,379 32 63,257 67,645
36 29,827 30,266 36 69,627 71,187
40 33,102 32,047 40 75,347 74,252
45 37,058 34,179 45 81,362 77,578
50 40,943 36,237 50 86,209 80,423
56 45,445 38,644 56 90,657 83,373
63 50,656 41,396 63 94,184 86,248
71 56,736 44,483 71 96,696 88,964
80 63,442 47,914 80 98,315 91,419
89 69,810 51,293 89 99,166 93,358
100 77,025 55,354 100 99,608 95,221
110 82,408 58,957 110 99,833 96,491
130 89,791 65,815 130 99,942 98,227
140 92,153 69,005 140 99,963 98,769
160 95,224 74,780 160 99,963 99,500

4. Pomiary i zestawienie wynikow

Z wszystkich analizowanych proszkow, zaréwno poszczegdlnych mineralow jak i ze
wzgledu na stopien zmielenia pobrano probki reprezentatywne i wykonano réwnolegle
pomiary skladu ziarnowego zarowno miernikiem IPS, jak i laserowym miernikiem czastek.
Wyniki otrzymano w klasycznej konwencji w postaci tabel opisujacych sumg wychodow
wagowych dla okreslonych wielkosci ziaren. W celu porownywania wynikow, korzystajac
z opracowanego specjalnie programu wszystkie wyniki zestawiono dla identycznych zesta-

wow wielkosci ziaren traktowanych na potrzeby niniejszej pracy jako standardowe.

Przyktad zestawienia wynikow ilustruje tabela 1, w ktdrej w pierwszej kolumnie zesta-
wiono wielkosci ziaren, w drugiej wynik otrzymany metoda IPS i w trzeciej wynik otrzy-
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many metoda DL (dyfraktometr laserowy). W tabeli zilustrowano dwa materiaty o r6znym
stopniu rozdrobnienia.
Ilustracja zestawionych wynikow jest rysunek 1.
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Rys. 1. Krzywe sktadu ziarnowego dla diabazu zmielonego
w czasach 50 i 110 minut uzyskane réznymi metodami pomiarowymi

Zestawienie wynikow pozwala stwierdzi¢, ze punkt przecigcia krzywych sktadu ziar-
nowego otrzymanych z obu metod wypada zazwyczaj w granicach wielko$ci ziarna rownej
40 pm. Wspodlczynniki korelacji dla obu sktadow ziarnowych sa wysokie, co $wiadczy
o liniowej zalezno$ci pomiedzy wynikami z obu instrumentéw. Dlatego do opisu zaleznosci
mozna zastosowacé réwnanie regresji liniowej, w ktorej wspotczynnik kierunkowy mozna
przyjac $rednio (dla wszystkich materiatow i czasoéw mielenia) jako a = 0,62. Wyraz wolny
wy jest warto$cia charakterystyczna i wynika ze specyfiki stosowanych metod pomiaro-
wych. Ogoélne réwnanie regresji przyjmuje postaé

Wy, =0,62-W, +w, (1)

Wyraz wolny wy jest wyraznie wigkszy od zera i dowodzi, ze analizy wykonywane IPS
dla najdrobniejszych ziarn sa zanizone w stosunku do analiz wykonywanych DL. Dla kon-
kretnej warto$ci wyrazu wolnego w, mozna wyznaczy¢ hipotetyczne warto$ci pomiarowe
dla obydwu analiz, np. znajac rozktad sktadu ziarnowego otrzymany metoda IPS mozna od-
tworzy¢ prawdopodobna cala analiz¢ dla metody dyfraktometru laserowego DL. Doktad-
nos¢ przeliczen zostata opisana w kolejnym rozdziale. Zestawienie wyliczenia wartosci wspol-
czynnikow kierunkowego, oraz wyrazéw wolnych obliczonych dla catego eksperymentu za-
wiera tabela 2.
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TABELA 2

Wspolczynniki réwnania regresji liniowej otrzymane dla ré6znych materialow i czaséw mielenia
(W min)

Diabaz Baryt Wapien Czatkowice
30 a=0,439543 10 a=0,210282 50 a=0,447051
b=4,32863 b=13,234797 b=10,87609
40 a=0,7420 20 a=0,584829 60 a=0,491037
b=19,795505 b=11,01643 b=15,55817
50 a=0,628368 30 a=0,654486 70 a=0,552869
b=10,0863 b=13,90737 b=2336795
60 a=0,725435 40 a=0,700771 80 a=0,55196
b=12,58836 b=2221765 b=24,96996
70 a=0,533762 50 a=0,679703 90 a=0,660865
b=22,60269 b=26,76638 b=30,43159
90 a=0,703639 60 a=0,66941 110 a=0,540804
b=1839122 b=129,24382 b=131,84498
110 a=0,734696 70 a=0,667499 130 a=0,676405
b=20,89316 b=132,4836 b=137,72223
130 a=0,714249 30 a=0,660891 150 a=0,598446
b=20,61154 b=33,40185 b=132,76547
150 a=0,712487 90 a=0,633496
b=121,12767 b=37,63949
120 a=0,624119
b=40,50022
Dolomit Szkto Wapien Betchatow
30 a=0,54537 60 a=0,459989 10 a=0,676437
b=10,88462 b=4,025568 b=18,295791
40 a=0,675126 30 a=0,559608 20 a=0,627992
b=18,79795 b =6,546656 b=24,85992
50 a=0,655692 100 a=0,623234 30 a=0,552372
b=16,54474 b=138,817508 b=136,10638
60 a=0,612859 140 a=0,560041 40 a=0,509027
b=21,10752 b=17,463643 b=136,99175
70 a=0,718267 200 a=0,700963 50 a=0,51501
b=24,62724 b=11,56906 b =40,25498
80 a=0,7105 60 a=0,550179
b=23,6878 b =41,64855
90 a=0,7115 70 a=0,519237
b=21,5622 b=46,24392
110 a=0,696372 80 a=0,493397
b=27,16155 b=49,22577
130 a=0,667501 90 a=0,500577
b=29,21564 b=46,49394
150 a=0,674049 130 a=0,486327
b=26,47626 b=54,65601
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5. Statystyczne opracowanie modelu

Na podstawie analizy wspotczynnikéw kierunkowych prostych regresji otrzymanych
na podstawie wszystkich badanych materialow okreslono srednia warto$§¢ wspotczynnika
rowna okoto 0,62. Przedziat ufnosci dla tego wspotczynnika, na poziomie ufnosci 1—o, ma
postaé okreslona wzorem

ae(a_—t G+t SJ Q)
Ol»\/n—l’ Ol\/n—l

gdzie a oznacza $rednig warto$¢ wspdtczynnika kierunkowego regresji, s jest estymatorem
odchylenia standardowego, n — liczba otrzymanych wynikow a ¢, jest odczytana wartoscig
kwantyla z rozktadu ¢-Studenta dla n—1 stopni swobody [3].

Otrzymany przedzial, na poziomie ufnosci 0,95 wynosi (0,5612, 0,6762).

W celu okre$lenia zmiennego wyrazu wolnego prostej regresji przyjeto zasade, ze
warto$¢ tego wspotczynnika okresla si¢ przy pomocy mediany dla pomiaré6w metoda IPS
1 odpowiadajacej jej wartosci dla pomiarow metoda laserowa. Metoda wyboru tego wspot-
czynnika wynika z faktu, ze prosta regresji powinna przechodzi¢ przez punkt odpowiada-
jacy wartosciom $rednim wynikdéw otrzymanych za pomoca obu metod (tab. 3).

Zastosowanie przyjetego modelu zaprezentowane zostanie na przykladzie diabazu
zmielonego w czasach 50 i 110 minut.

TABELA 3
Zestawienie wynikow zalezno$ci pomiaréw pomiedzy metodami

Przedziat 2
* % 0,
a b r a b ufnosci dla a S % ¢
. (0,6052,
Diabaz 50 | 0,6283 | 10,0863 | 0,9947 | 0,65 8,4696 0.6591) 2,45 10,001125
. (0,7030,
Diabaz 110 | 0,7347 | 20,8932 0,9932 | 0,65 |26,7898 0.7757) 5,72 10,032905

gdzie: a — empiryczny wspotczynnik prostej regresji, b — empiryczny wyraz wolny prostej regresji, a* — teo-
retyczny wspotczynnik prostej regresji, b* — teoretyczny wyraz wolny prostej regresji, » — wspotczynnik
korelacji pomigdzy wynikami otrzymanymi z obu metod, s, — $rednie odchylenie resztkowe pomigdzy
wynikami empirycznymi a teoretycznymi, ¢> — wspotczynnik zgodnosci przyjetego modelu.

Wielkosci s, i > obliczono z nastepujacych wzoréw:

4)
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== (5)

gdzie:
y; — wyniki pomiarowe dla metody laserowej,
v, — wyniki dla metody laserowej otrzymane z przyjgtego rownania y, = a- x, +b,
x; — wyniki otrzymane metoda IPS.

Mozna zauwazy¢, ze w przypadku diabazu 50 przyjety wspolczynnik prostej regresji
0,62 miesci si¢ w przedziale ufnosci, tak wigc zardwno $redni blad resztkowy, jak i wspot-
czynnik zgodnos$ci sg wielko$ciami niewielkimi, co potwierdza stuszno$¢ zalozonego mo-
delu. Natomiast w przypadku diabazu 110 warto$¢ przyjgtego wspotczynnika znajduje sig
poza przedziatem ufnosci. Ma to wplyw na duzo wyzszy wskaznik s, oraz ¢>. Mimo to
$redni btad nie przekracza 6%. Nasuwa si¢ wniosek, ze przyjgcie statego wspotczynnika
regresji w niektorych przypadkach moze powodowac zbyt duze odchylenie od modelu
wlasciwego. Zasadne bytoby przyjecie, ze wspodtczynnik ten miesci si¢ w konkretnym prze-
dziale. W tym przypadku mozna zatozy¢, ze a € (0,6, 0,7).

Na rysunkach 2 i 3 zaprezentowano porownanie wykreséw zalezno$ci wynikow empi-
rycznych i wynikow otrzymanych z przyjetego, hipotetycznego modelu.

W obu przypadkach, zarowno dla diabazu mielonego w czasie 50 minut, jak i diabazu
mielonego w czasie 110 minut stwierdzono duza zbiezno$¢ otrzymanych wykreséw. Dla
diabazu 110 minut wigkszy btad resztkowy wynika z niedopasowania na krancach rozpa-
trywanego przedziatu warto$ci co jest wynikiem specyfiki i zakresu pomiarowego dla obu
metod. Metoda IPS ,,nie dostrzega” tak drobnych ziaren jak metoda dyfrakcji laserowe;.
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Rys. 2. Zalezno$¢ rozktadu otrzymanego metoda laserowa od metody IPS — diabaz 50 minut
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Rys. 3. Zalezno$¢ rozktadu otrzymanego metoda laserowa od metody IPS — diabaz 110 minut

6. Podsumowanie i wnioski

Na podstawie wynikéw przedstawionego eksperymentu mozna stwierdzi¢, ze dla prze-
testowanych mineratow (o twardo$ci w skali Mohsa 3+5) mozna z duza doktadnosScia
porownywacé wyniki pomiarow sktadow ziarnowych otrzymanych metoda sucha IPS z wy-
nikami otrzymanymi metoda dyfraktometryczng na mokro. Porownanie oraz wzajemne prze-
liczanie wynikow obowiazuje w pokrywajacym si¢ zakresie pomiarowym to jest okoto 2 um
do okoto 300 pm. Poza tym zakresem wyniki moga by¢ ekstrapolowane, ale nie musza
spetnia¢ przedstawionych za zaleznoséci. Wspodtczynnik kierunkowy regresji na poziomie
o = 0,95 spetnia hipoteze zerowa dla catego eksperymentu. Wyraz wolny prostej regresji,
ktéry informuje o ogdlnym zakresie wielkosci analizowanego materialu moze by¢ wyzna-
czony indywidualnie dla konkretnego pomiaru na podstawie wartosci mediany IPS Iub do-
wolnej wartosci (np. dsp) metody DL. Wyniki stwarzaja mozliwo$¢ szybkiego wzajemnego
przeliczania oznaczen z okre§lona doktadnos$cia. Prace beda kontynuowane dla materiatéw
o innej twardosci i wlasnosciach fizykochemicznych.
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