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PROBLEMY OCENY WIELKOSCI I KSZTALTU ZIAREN
MATERIALOW SYPKICH

Problems of estimation the size and shape of grain solids

Streszczenie

W artykule omowiono podstawowe pojecia z dziedziny analizy ziarnistosci oraz problemy opisu ksztattu ziaren
i czastek materialow sypkich. Poszczegoélne ziarna materialu maja na ogdt ksztatt nieregularny, a wige ich
wymiary liniowe nie sg jednakowe w r6znych kierunkach. Mozliwo$¢ okreslenia wielkosci i ksztattu ziaren jest
niezwykle istotna zarowno w badaniach podstawowych, jak réwniez praktyce. Wiedza ta znajduje szerokie
zastosowanie w wielu dziedzinach przemystu chemicznego, farmaceutycznego, spozywczego, geologii,
budownictwie czy technologii materiatbw. W opracowaniu przedstawiono roznice rezultatow uzyskanych
w prowadzonych analizach zwiazane z wielkos$cia probki izastosowana metoda szacowania wielkosci oraz
opisu ksztattu czastek. Zaprezentowano zaréwno mozliwosci tradycyjnych, najczesciej stosowanych technik
pomiarowych, jak i wspotczesnych, wykorzystujacych najnowsza aparatur¢ badawcza. Wczesniej stosowane
metody pomiarowe byly bardzo pracochtonne i mato doktadne. Obecnie wykorzystywana aparatura pomiarowa
umozliwia szybkie, doktadne uzyskanie wynikéw. Ponadto, zazwyczaj sa to metody nieniszczace

i jednoczesnie pozwalaja na uzyskanie znacznie szerszego zakresu informacji.

Summary

The article discusses the basic concepts of analysis and problems of grain shape and size description of
particulate solids. The individual grains of material are generally irregular in shape, so their linear dimensions
are not similar in different directions. Ability to determine the size and shape of grains is very important both in
basic research, as well as in practice. This knowledge is widely used in many fields of chemical, pharmaceutical
and food industry as well as in , geology, construction or materials technology. The paper presents the results
obtained in different studies conducted in relation to the size of the sample and the method used for estimating
the particle shape and description. Both the traditional, most commonly used and new, using the latest research
equipment measurement techniques are presented. Previously used methods of measurement are very laborious
and not very accurate. Currently used measuring equipment enables fast, accurate to obtain results. In addition,

they are usually non-destructive methods and also allow to obtain much more information.
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Wstep

Wiele materiatow statych wykorzystywanych jest w postaci rozdrobnionej: pytow,
proszkoéw, granulatow itd. Do tej grupy zaliczy¢ mozna stosowane przez jednostki
ratowniczo-gasnicze strazy pozarne] proszki gasnicze 1 niektore sorbenty. Efektywnos¢
dziatania rdéznych preparatow sypkich zalezy od szeregu wilasciwosci chemicznych
1 fizycznych [1+5].

Na skutecznos$¢ proszku gasniczego sktada si¢ nie tylko jego dzialanie na konkretny
materiat palny, ale takze takie cechy, ktore umozliwiaja dotarcie czastek proszku do strefy
spalania (m.in. struktura ziarnistosci, ksztalt ziaren). Ze wzrostem stopnia rozdrobnienia
wzrasta skuteczno$¢ gasnicza proszku, nie mozna jednak dowolnie zwigkszaé tego
parametru, gdyz woéwczas pogarszaja si¢ inne cechy uzytkowe wyrobu takie jak: odpornosé¢
na zbrylanie, chtonno$¢ wilgoci, zdolno$¢ przepltywu przez przewody instalacji gasniczych,
zasigg rzutu itp.

W przypadku sorbentow sypkich, ich zdolno$¢ pochfania zwiazana jest nie tylko
z budowa chemiczna, ale takze z aktywna powierzchnia adsorpcji ziaren, ktore moga miec
rozny ksztalt 1 porowato$¢. Powierzchnia adsorpcji to rozwinigta powierzchnia zewngtrzna
ziarna oraz powierzchnia porow. Wystgpowanie bardzo matych i lekkich ziaren powoduje
utrudnienia w dozowaniu. Stosowanie materiatu o duzym rozdrobnieniu prowadzi do
zapylenie miejsca podawania oraz konieczno$ci stosowania masek przeciwpylowych.
W efekcie substancja sorbujaca podawana jest w znacznej czg¢$ci poza obszar rozlewiska i nie
wykorzystywana w procesie usuwania zanieczyszczenia.

Istnieje wigc, pewien optymalny sklad granulometryczny, zapewniajacy dobra
skuteczno$¢ dzialania wyrobow stosowanych w postaci sypkiej 1 jednoczesnie wygodne
uzytkowanie [6+8]. Poszukiwanie optymalnego ksztattu 1 wielkoSci ziaren jest zatem
zagadnieniem ciagle aktualnym. Ksztalt ziaren wynika przede wszystkim ze sktadu
chemicznego materiatu determinujacego budoweg krystalograficznag. Dodatkowe procesy

technologiczne moga jednak wplywac na porowatos¢ 1 stopien rozdrobnienia substancji.
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Podstawowe pojecia z dziedziny analizy ziarnistoSci

Ksztalt czgstek

Ksztalt czastek wyznacza¢ mozna metoda opisowa lub metoda matematyczna.
Typowe, charakterystyczne ksztalty ziaren proszku oraz ich nazewnictwo wg metody

opisowej przedstawiono na rysunku 1 [9].

Ryec. 1. Ksztatt czastek proszkow: a) iglasty, b) wieloScienny, ¢) dendrytyczny, d) widknisty, e) ptatkowy,
f) granulowy, g) nieregularny, h) globularny, 1) kulisty [9]

Fig. 1. Particle shape of powders: a) needle shaped, b) polyhedral, c) dendritic, d) fibrous, e) patch, f) granular,
g) irregular, h) globular, i) spherical [9]

Inny sposo6b opisu stownego ksztaltow ziaren przedstawia rysunek 2.
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Ryec. 2 Roznorodne ksztalty ziaren piasku [10]

Fig. 2 Different shapes of sand grains [10]

Metoda opisowa jest metoda subiektywna, a wynik oceny ksztattu czastek proszku

zalezy od obserwatora. Dokladniejszym sposobem okreslenia ksztaltu drobin sa metody

matematyczne. Jedna z nich jest metoda Hausnera [11, 2] oparta na analizie konturow

czastki. Metoda Hausnera polega na wyznaczeniu trzech wskaznikdéw (zaleznosci 1, 2, 3):

wskaznik wydiuzenia

a
X =—
b
wskaznik masy
y = A
a*b
wskaznik powierzchni
C2
Z=—
126* A

)

()

(3)

gdzie: a - dlugosé, b - szerokos¢, A - pole rzutu czqstki, C - obwod konturu; a i b dotyczq obrysu rzutu czqstki

zawartego w prostokqcie o najmniejszej powierzchni gdy x = 1 - kontur czqstki jest kwadratem; gdy y =1 -

kontur zajmuje calq powierzchnie prostokata; gdy z = 1 - badana czqstka jest kulg

Inna metoda matematyczna okreslania ksztattu czastek proszku jest metoda Fouriera,

w ktorej ksztalt ziarna opisywany jest za pomoca wspotczynnikéw Fouriera, a nastgpnie
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przetwarzany z zapisu matematycznego na obraz graficzny. W metodzie Fouriera dokladnos¢

odwzorowania obrazu wzrasta wraz ze zwigkszeniem liczby wspotczynnikow Fouriera [12].
Wielkos$¢ czastki

Wymiar regularnej bryty przestrzennej okresla si¢ przez jej dlugos¢, wysokose,
szerokos¢ lub promien. W przypadku ksztaltdéw bardziej ztozonych 1 nieregularnych jak np.
ziarno piasku, czastka pigmentu farby, ziarno proszku czy sorbentu, okreslenie wielkosci
obiektu jest bardziej skomplikowane. Niejednokrotnie wygodnie jest, aby czastkg opisywata
tylko jedna liczba np.: aby moc obserwowac zmiany przecigtnego wymiaru w przebiegu
procesu technologicznego. Opisywanie trojwymiarowego przedmiotu tylko jedna liczba jest

podstawowym zadaniem analizy ziarnistosci [10, 13].

Jedyna bryta, ktora mozna opisa¢ wytacznie jedna wielko$cia jest kula. Znajomos$¢
srednicy wystarcza do jej odwzorowania. W przypadku regularnej bryly wiele jej cech mozna
opisa¢ jedna liczba. Na przyktad masg, objetos$¢ czy pole powierzchni. Tak wigc, jesli znana
jest masa obiektu, to mozna przyrowna¢ jego mas¢ do masy kuli rownowaznej 1 wyznaczy¢
jednoznacznie jej Srednicg. Stosuje si¢ wtedy Srednicg zastgpcza [14]. Nalezy przy tym
pamigtac, ze $srednica kuli rownowaznej np. D, = 47 pm odpowiada calej rodzinie walcow:

zar6wno h = 100 um, D; =20 pum, jak 1h =10 pm, D; =57 pum (rys. 3)

100 pm

20 pm
D1 = 2"1 Dz = 2)(

Ryec. 3 Kula rownowazna walcowi [10]

Fig. 3 Sphere equivalent to cylinder [10]

Zostalo to wykorzystane w pomiarach laserowych wielkos$ci czastek. Metoda réwnowazne;j
kuli pozwala na proste obrazowanie 3-wymiarowej czastki. Opis kilkoma wielko$ciami bytby

oczywiscie doktadniejszy, jednak mniej wygodny. Stosujac rozne techniki pomiarowe do
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okreslenia wielkosci ziarna wykorzystuje si¢ parametry charakterystyczne przedstawione

w tabeli 1. Dla przykladu, w analizie obrazu mikroskopowego czastka jest odwzorowana

przez jej rzut dwuwymiarowy.

Tabela 1
Opis Srednic nieregularnych ziaren [15]
Table 1
Description of the irregular particle diameters [15]
SYMBOL NAZWA DEFINICJA
d rozmiar sitowy minimalny rozmiar boku kwadratowego oczka
’ w sicie, przez ktore zdotato przej$¢ ziarno
d rozmiar srednica kuli o takiej samej powierzchni jak
P powierzchniowy rozpatrywane ziarno
d rozmiar objgtosciowy srednica kuli o takiej samej objgtosci jak
Y rozpatrywane ziarno
dR rozmiar projekcyjny | $rednica kuli o takiej samej powierzchni przekroju
jak powierzchnia rzutu ziarna na plaszczyzng jego
stabilnego spoczynku
d rozmiar wg Stokesa srednica kuli o takiej samej ggstosci 1 opadajacej
st . , y e e
w lepkim osrodku z taka sama szybkoscia jak
rozpatrywane ziarno (Re<0,2)
d rozmiar wg srednica kuli o takim samym stosunku S/V jak
W powierzchni wlasciwej rozpatrywane ziarno
dF rozmiar Fereta srednia odleglos¢ pomigdzy dwoma rownolegtymi
liniami stycznymi do rzutu ziarna
dM rozmiar Martina srednia dlugos$¢ cigciwy rzutu ziarna

Mozna znalez¢ wiele $rednic, ktore beda charakteryzowaé czastke. Jezeli przyjmie sig

maksymalng dlugos¢ za wymiar czastki, wtedy czastka jest kula o tym maksymalnym

wymiarze. W przypadku wyboru innej wielkosci np.: Srednicy minimalnej lub Srednicy

Fereta, wyniki koncowe beda rdéznity si¢ miedzy soba istotnie. Przyktad odwzorowania

wielkos$ci ziarna w analizie obrazu przedstawiono na rys. 4
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Ryec. 4 Konwersja nieregularnej czastki 3D do obrazu 2D i konwersja do kota o tej samej powierzchni w

analizie obrazu [16]

Fig. 4 Conversion of 3D irregular particles to 2D image and conversion to a circle with the same surface in

image analysis [16]

Rézne mozliwe warianty opisu metoda rownowaznych kul ziarna proszku obrazuje
rysunek 5. Kazda z zastosowanych metod jest prawidlowa, jednak kazda mierzy inna
wiasciwos$¢ czastki. Wiarygodne porownywanie pomiarow jest mozliwe tylko w przypadku
pomiaru czastek jakiego$ proszku przy uzyciu tej samej metody pomiarowej. To takze
oznacza, ze nie istnieje standard wielkosci drobin w odniesieniu do takich czastek

nieregularnych jak np. ziarna piasku.

dinax- kula rownowazna o identycznej Srednicy
maksymalnej

dinin- kula rownowazna o identycznej srednicy
minimalnej

d,~ kula rownowazna o identycznej masie

d,- kula réwnowazna o identycznej objetosci

ds- kula rownowazna o identycznej powierzchni
dsieve- kula rownowazna na podstawie analizy sitowej
dseq- kula rownowazna na podstawie analizy

sedymentacyjnej

Ryec. 5 Okreslenie wielkoSci ziarna przez rézne $rednice zastgpeze [9]

Fig. 5 Determining the size of grain with different substitute diameters [9]

Jesli istnieje potrzeba poréwnywania rdéznych metod pomiarowych, wymiary

standardowe powinny odnosi¢ si¢ do kuli. Jednakze mozna wprowadzi¢ pojecie
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standardowego wymiaru czastki dla okreslonej techniki pomiarowej, a to z kolei umozliwia
poréwnywanie  wynikoOw  uzyskanych przy zastosowaniu réznych przyrzadow
wykorzystujacych dang metod¢ pomiarowa.

Wybdr okreslonej techniki pomiarowej powoduje uzyskanie wynikow obarczonych

roznym btedem. Dla przypadku trzech kul o $rednicach odpowiednio 1, 2 1 3 jednostki

srednia arytmetyczna wymiaru odniesiona do liczby czastek (n = 3) wynosi 2,00.

d
D[1,0] = 1+§_|_3:2,00:Z:_ 4)
n

Tak zdefiniowana $rednia $rednice oznacza si¢ jako D[1,0], poniewaz w liczniku
wystepuja Srednice w pierwszej potedze, a w mianowniku $rednice nie wystepuja.

W przypadku, gdy interesujacym parametrem jest powierzchnia tych kul, srednia

2 2 2 d2
b 12.0] - /_(1+23+35 16 |2 )
n

Natomiast, gdy istotnym parametrem jest masa kul okreslona zaleznoscia 4/3nr’p to

d3 3 3 3
1)[3,0]:3,/Z =31I(1 +23 3 jz2,29 (6)
n

D[3,0] w procesach technologicznych okre$la si¢ jako Srednia Srednica Odniesiona

do Objetosci (Volume Mean Diameter - VMD).

srednica wyniesie:

srednia $rednica wyniesie:

Kula o objetosci rownowaznej Sredniej czastce o dowolnym ksztalcie zostanie
zapisana jako D[4,3], a kula rownowazna pod wzgledem pola powierzchni odpowiednio D
[3,2] lub jako Srednia Srednica Sautera (Sauter Mean Diameter - SMD). Srednice te opisane

sa odpowiednio zaleznosciami (7) 1 (8).

11420 +3% Zd4

D[4,3] = = 7

[4.3] 1°+2%+33 Zd3 D
3 3 3 d3

D32 = _X (8)

2402432 Zd2

Dla rozwazanych ziaren o s$rednicach 1, 2 1 3, warto$¢ D[4,3] = 2,72, a wartos¢

D[3,2] = 2,57. W roéwnaniach tych nie uwzglednia sig ilosci rozwazanych ziaren. Metody
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pomiarowe, jak na przyklad dyfrakcja laserowa, ktore mierza rozklad wielkosci czastek
proporcjonalny do D’, nie wymagaja informacji o liczbie czastek dla okreslenia $redniego
wyniku.

Natomiast pomiar $redniej dtugosci srednic D[1,0] czastek przy pomocy mikroskopu
elektronowego przeprowadza si¢ mierzac $rednice poszczegolnych ziaren 1 uwzgledniajac ich
ilos¢. Jezeli w wykorzystywanej metodzie analizy obrazu mierzy si¢ pole powierzchni kazde;j
z czastek 1 dzieli przez ich ilo$¢, to w ten sposdb wyliczana jest D[2,0]. Za pomoca dyfrakcji
laserowej mozna uzyska¢ D[4,3] lub $rednia rdwnowazna pod wzgledem objetosci. Jest ona
identyczna jak $rednia rownowazna pod wzgledem masy, jezeli tylko ggstos¢ mierzonych
czastek jest stala. Z powyzszych rozwazan wynika, ze rozne techniki pomiarowe daja
odmienne wartosci $redniej $rednicy, poniewaz opieraja si¢ na pomiarze odmiennych
wlasciwosci czastek. Ponadto stosowanie roznych metod badawczych w celu uzyskania
okreslonych danych, moze prowadzi¢ do otrzymania rozbieznych wynikow obarczonych
znacznym bl¢dem. Jesli na podstawie pomiaru czastek za pomoca mikroskopu elektronowego
rozdziatu wyznaczono $rednicg D[1,0], czyli sredni wymiar odniesiony do dlugosci 1 na tej
podstawie oszacowany zostanie wymiar odniesiony do masy lub do objgtosci D[3,0], to
niepewnos$¢ pomiaru wzrosnie wykiadniczo* przy zalozeniu, ze pomiar na mikroskopie
elektronowym obarczony jest bledem s$redniego wymiaru czastki 0D[1,0] =+/- 3%,
przeksztalcenie $redniego wymiaru D[1,0] na $redni wymiar masowy D[3,0], moze
spowodowa¢ blad oD[3,0] =27% [10]. W przypadku obliczania rozkladu masowego lub
objetosciowego, jak ma to miejsce w dyfrakcji laserowej, sytuacja staje si¢ inna. Dla pomiaru
stabilnej probki, mierzonej w postaci zawiesiny cieczowej w warunkach recyrkulacji, mozna
zapewni¢ odtwarzalno$¢ $redniej, oparta na objetosci z doktadnoscia 0,5%. Jezeli $rednig
oparta na objetosci przeksztalci si¢ na S$rednia odniesiona do ilosci, to blad, bedzie
sze$ciennym pierwiastkiem z 0,5%, czyli okoto 0,8%. Zatem, wybierajac technik¢ pomiaru
nalezy uwzgledni¢ mozliwos¢ wprowadzania wielkich bledow w czasie przeksztalcen
matematycznych.

W metodzie dyfrakcji laserowej generowany jest rozklad objetosciowy. W analizie
Fraunhofera zaktada si¢ rozktad rzutowanych p6l powierzchni. Rozktad objetosciowy moze
by¢ przeksztalcony na dowolna $rednice obliczona w odniesieniu do liczby czastek lub

dtugosci. Jednakze stosujac dowolna metode analizy, nalezy bra¢ pod uwage konsekwencje

" Podany w artykule [10] sposob obliczania bledu nie jest whasciwy, zwlaszcza w przypadku, gdy wielkosé
mierzona poddawana jest przeksztatlceniom matematycznym. Odpowiednia metoda moze by¢ np. szacowanie
btedu metoda rézniczki zupelnej; wtedy btad dD[3,0] = 0,05 %.
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takiego przeksztatcenia, jak rowniez, ktora ze $rednic $rednich jest mierzona faktycznie za
pomoca przyrzadu, a ktore Srednice sa wynikiem przeksztatcenia lub obliczen opartych na
pomierzonych S$rednicach. Wychodzac z pomiaru okre§lanych $rednic, rézne metody
pomiarowe prowadza do wyznaczania roznych - inaczej zdefiniowanych - srednic. Wigkszym
zaufaniem obdarza si¢ Srednice zmierzone niz wartosci przeksztalcone.

Pamigtajac, ze kazda metoda pomiaru mierzy inna wiasciwos$¢ (lub wymiar) czastki
1 ze mozna uzy¢ danych wyjsciowych na wiele r6znych sposobow, otrzymujac odpowiednio
rozne wartosci $rednie (D[4,3,], D[3,2], etc), powstaje problem ustalenia prawidlowej

wartosci.

Podsumowanie

Jak wykazano, stosowane metody pomiarowe dotyczace wielkosci ziarna maja wiele
ograniczen 1 zakres ich stosowania jest bardzo selektywny. Porownywanie danych z r6znych
metod jest w wielu przypadkach niemozliwe ze wzgledu na bledy, jakimi kazda z metod
moze by¢ obarczona. Wielokrotnie zastosowanie konkretnej metody wynika ze wzgledow
ekonomicznych: albo metoda jest tania; albo wyniki musza by¢ uzyskane w bardzo krotkim
czasie 1 badan wykonuje si¢ duzo — wtedy uzasadnione jest wykorzystywanie szybkich,
chociaz drogich aparatow.

Przeprowadzone rozwazania pozwalaja tez wnioskowac, ze nalezy starannie wybrac
odpowiednia metode analizy wielkosci czastek do okreslonych zastosowan. Zaleca sig, aby
obserwacja rozktadu wielkosci czastek prowadzona byla co najmniej w dwoch etapach:
celem pierwszego etapu obserwacji jest okreslenie calego zakresu rozkladu wielkos$ci
czastek, a celem drugiego etapu jest zbadanie wielko$¢ czastek w sposob bardziej
szczegdlowy 1 precyzyjny, w zaleznosci od potrzeb badawczych.

W celu uzyskania petnej charakterystyki czastek, zwlaszcza na etapie opracowywania
nowego produktu, powinny by¢ wykorzystywane informacje uzyskane na podstawie

wszechstronnych technik analitycznych stosowanych w technologii proszkow.
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