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Porownanie metod pomiaru granulacji

Prosimy cytowac jako: CHEMIK 2012, 66, 5, 406-411

Nieznane wtasciwosci ,,laserowek”

Metoda pomiaru: dyfrakcja laserowa nie mierzy bezposrednio
wymiaréw czastek, tylko kat ugigcia promienia laserowego od po-
wierzchni czastek. Na podstawie tego kata okresla sie wielkos¢ cza-
stek, czyli jakis wymiar. Co wiemy o tym wymiarze? Nic nie wiemy.
Nie wiemy, czy to jest wymiar srednicy, dtugosci czy przekatnej czast-
ki? Czy to jest usredniony wymiar maksymalny lub minimalny czastki?
A moze jest to wymiar zalezny od wtasciwosci optycznych przyrzadu
a nie ksztattu czastek?

Przedstawiany w ofertach réznych przyrzadéw wykorzystuja-
cych dyfrakcje laserowa (czyli tzw. laserowek) ,,zakres wymiaréw
badanych czastek”, np. 0,02 um — 2000 um nalezy odrézni¢ od re-
gulowanego zakresu pomiarowego urzadzenia. Oproécz zakresu
wymiaréw badanych czastek, istnieje dosy¢ ograniczony zakres po-
miarowy urzadzenia, tzn. odlegto$¢ pomiedzy minimalnym a mak-
symalnym wymiarem, mozliwym do uzyskania podczas jednego
ustawienia ukfadéw optyczno-elektronicznych. Jest to okreslenie
tzw. dynamiki pomiaru.

Zeby ja wyznaczy¢, trzeba pozna¢ parametry przetwornika
A/C (analogowo/cyfrowego), ktéry mierzy natezenie strumienia
$wiatta na fotoelementach ,laseréwki”. Na kazdym os$wietlonym fo-
toelemencie generuje sie prad, ktéry mozna zamieni¢ na napiecie
mierzone przez przetwornik A/C.

Przetwornik A/C jest to uktad do pomiaru napiecia, ktéry
ma okreslong ilo§¢ przedziatéw pomiarowych/kanatéw odpowiadaja-
cych stopniowemu wzrostowi napiecia, Najnizszy przedziat powinien
odpowiada¢ oswietleniu fotoelementu przez jedng czastke, a najwyz-
szy przedziat o$wietleniu fotoelementu przez okreslong maksymalna
ilos¢ czastek. Wiekszej ilosci czastek przetwornik A/C juz nie roz-
réznia. Jesli w pierwszej klasie wymiarowej przetwornika A/C ,znaj-
duje sie” jedna czastka, to w ostatniej, najwyzszej powinno ,,by¢”
tych czastek tyle, ile jest klas przetwornika A/C. Jest to rozdzielczos¢
przetwornika przy pojedynczym pomiarze.

Pomiar pojedynczy maksymalnej czastki jest bardzo wazny,
bo jedna 2 mm czastka réwnowazy 2000%, czyli 8 000 000 000 cza-
stek o wielkosci | um. Niezmierzenie pojedynczej maksymalnej
czastki podwaza sens pomiaru catego zbioru czastek. Jesli przyj-
miemy wymiar minimalnej czastki, to nalezy postawi¢ pytanie, jaki
bedzie wymiar maksymalny czastki przy okreslonym nastawieniu
optyki i mozliwosciach pomiarowych przetwornika A/C. Dla czastek
o réznej wielkosci mozna napisa¢ réwnanie opisujace i poréwnujace
ich objetos¢:
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gdzie:

34— jest tak zwanga dynamika pomiaru

d — minimalny wymiar

D — maksymalny wymiar

n — liczba czastek mniejszych, ktéra musi by¢ réwnowazna suma-
ryczna rozdzielczoscig przetwornika A/C
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dla n = 10000 D=2Id
n = 100 000 D=46d=50d
n = 1 000 000 D=100d

Biorac pod uwage $rednig sumaryczna rozdzielczos¢ przetworni-
ka A/C, n = 100000 i przeliczajac wedtug wzoru D = 50 d dla réznych
zakreséw pomiarowych urzadzenia otrzymamy:

dla minimalnych wymiaréw d=002um D= 1Ium
dla popularnych wymiaréw d=1pum D =50 um
dla maksymalnych wymiaréw  d = 40 um D = 2000 um

Dla wielokrotnie wiekszej ilosci czastek w zbiorze niz rozdziel-
czo$¢ przetwornika nastepuje sumowanie i usrednienie wynikéw
pomiaréw. Woéwczas istnienie najwiekszych pojedynczych czastek
w zbiorze zanika, a zakres pomiarowy urzadzenia jeszcze bardziej
sie zaweza. Dlaczego jest to mozliwe? Bo kazda czastka w metodzie
dyfrakcji laserowej jest reprezentowana przez sygnat analogowy i do-
piero suma sygnatéw analogowych jest przeksztatcana przez prze-
twornik A/C (analogowo/cyfrowy) w sygnat cyfrowy przekazywany
do komputera. Suma sygnatéw analogowych to jest najpierw suma
natezenia $wiatfa na danym fotoelemencie, przeksztatcona na prad
i nastepnie przeksztatcona na napiecie, ktére mozna pomierzy¢ prze-
twornikiem A/C.

Przeksztatcenn duzo — doktadnosci mato, bo dodatkowo jest
to $wiatto odbite od czastki i gdy czastka nie jest kulista, to wynik
pomiaru nie zawsze pokrywa sie z wymiarem rzeczywistym.

Wynik pomiaru zalezy jeszcze od wtasnosci optycznych czast-
ki. Teoria Mie, ktéra czasem prébuje sie stosowaé, nadaje sie tylko
do czastek idealnie kulistych i przezroczystych. Gdy czastka ma po-
wierzchnie¢ matowa, ksztaft nieregularny, to wynik pomiaru jest jesz-
cze mniej doktadny. Dlatego trudno poréwnywac¢ pomiar wedtug
analizy sitowej z pomiarem wykonanym przy uzyciu dyfrakcji lase-
rowej, a takie poréwnanie powinno by¢ catkiem oczywiste. Wynik
pomiaru granulometru laserowego zalezy réwniez od liczby czastek,
ktéra mozna wyznaczy¢ z natezenia obrazu laserowego. Dla poje-
dynczych czastek obraz dyfrakcyjny jest ,zaledwie widzialny” (nie
wiadomo od jakiego progu czutosci mierzalny?) wg [1]: ,,Obrazy po-
chodzace od poszczegolnych grup naktadaja sie na siebie. Wypadko-
wy obraz (...) bedzie miat wyglad rozmytej plamy. Z wielkosci po-
szerzenia maksimum dyfrakcyjnego mozna wnioskowac o rozktadzie
rozmiaréw czasteczek, przynajmniej tak diugo jak dtugo odlegtosci
pomiedzy nimi s3 duzo wieksze od ich rozmiaréw”.

O badaniu rozmytej plamy dyfrakcyjnej bardzo mato sie méwi
i dosy¢ dowolnie sie ja mierzy za pomocg przetwornikdw optyczno-
elektronicznych umieszczonych w laseréwkach. Jako przyktad moz-
na poda¢ test [2] opublikowany przez NIST. NIST, to amerykanski
komitet normalizacyjny. W tescie brafo udziat 2| przyrzadéw w tym
18 laserowek, ktore mierzyly ten sam materiat. Jak wida¢ na wykresie
(Rys. 1), rézne ustawienie wtasciwosci optycznych przyrzadéw daje
szeroki rozrzut takiego samego rozktadu czastek. Rozrzut wynosi
ok. 20% dla | um. W jaki sposéb doktadnie i prawidlowo mierzy¢
rozmyta plame dyfrakcyjna do dzisiejszego dnia nie wiadomo.
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Rys. |. Wynik testu przeprowadzonego przez NIST - rozrzut
wynikéw pomiardéw tej samej substancji wykonanych
na giéwnie granulometrach laserowych [2]

Koronnym argumentem w wielu przetargach jest powotywanie sie
na zgodno$¢ z norma ISO nr 13320 [3]. W tej normie jest ogdlnie opi-
sany sposob pomiaru metoda dyfrakcji laserowej dla czastek o specjal-
nych ksztaftach i wiasciwosciach. Te ksztafty i wtasciwosci opisane sa
osobno. S3 to ,,optycznie jednorodne” czastki ,,izotropowo sferyczne”.
Dla czastek innych niz kuliste norma nie podaje sposobu pomiaru.

Gdy rzeczywiste czastki s inne, to wynik pomiaru moze by¢ tyl-
ko uzyskany przez poréwnanie z wczesniej zmierzonym podobnym
zbiorem, okreslonym przez inne metody pomiarowe. Do tego potrze-
ba innych przyrzadéw i analizatoréw, zeby okresli¢ wymiary i ksztaft
czastek przed pomiarem ,laseréwka”. Jako przyktad przedstawiono
zdjecia ze strony 38 opisywanej normy [3]. Rysunek 2 przedstawia trzy
rézne ksztafty czastek i ich obrazy dyfrakcyjne.

Kula — jest jednoznacznie i precyzyjnie okreslone optycznie i moz-
na je dobrze zmierzy¢.

Prostopadtoscian — jest dobrze mierzalny, jesli jego osie geo-
metrycznie pokrywaja sie z osiami ukifadu optycznego. Jesli prostokat
pochylimy na bok, to obraz dyfrakgiji staje sie bardziej skomplikowany
i nie jest jednoznacznie mierzalny. Mozna jeszcze taki prostopadfo-
$cian pochyli¢ do przodu lub do tytu, co daje obraz dyfrakcji trudny
do przewidzenia, bo obraz zalezy jeszcze od ostrosci krawedzi pro-
stopadtoscianu.

Nieregularna czastka — przedstawiony obraz dyfrakcji pozwala
dowolnie interpretowa¢ wymiary czastki. Na ogéf stosuije si¢ interpre-
tacje najkorzystniejsza dla uzytkownika, ale czy to jest zgodne z rze-
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czywistymi wymiarami?

Rys. 2. Czastki kuliste, prostokatne i nieregularne oraz
ich obrazy dyfrakcyjne [3]

,Laseréwki” moga okresla¢ tylko jeden wymiar. A ,cyfrowki”
— urzadzenia wykorzystujace najnowsze sposoby optyczno—elektro-
nicznego cyfrowego pomiaru? Za pomoca zarejestrowanego czasu
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skanowania, przy znanej predkosci poruszania sie czastki przez okre-
$long przestrzen pomiarowa, mozna okresli¢ drugi wymiar czastki.
W przyrzadach wykorzystujacych technike cyfrowa do pomiaru po-
jedynczych czastek mozna dostawi¢ w rézny sposob skonfigurowane
geometrycznie tory pomiarowe i mierzy¢ czastki tréjwymiarowo.

»Laserowki” a cyfrowe metody pomiarowe

W dobie rozwoju komputeréw i elektronicznych (cyfrowych)
metod pomiaru, uzywanie analogowych metod pomiarowych jest
anachronizmem. Nawet jesli si¢ do tego uzywa lasera. Zresztg dio-
dom laserowym uzywanym obecnie brakuje doktadnej stabilizacji
pracy w czasie i geometrycznej jednorodnosci natezenia promienio-
wania. Do pomiaréw analogowych jest to wystarczajace. Obecnie
przy bardzo szybkich elementach elektronicznych mozna zmierzy¢
kazda czastke oddzielnie, a wielomilionowy zbior czastek mozna zli-
czy¢, pomierzy¢ i podzieli¢ na frakcje w ciagu kilku minut [5].

Nowoczesne metody pomiarowe nie maja kilku istotnych wad
slaserowki”. Skanujac kazda czastke z osobna mozna okresli¢ jej
ksztaft podczas pomiaru, co umozliwia automatyczne przyjecie
odpowiedniego algorytmu dla obliczenia objetosci czastki. W, la-
serowkach” identyfikacje czastek, jesli chodzi o ksztatt i wtasno-
$ci optyczne, nalezy wykona¢ przed pomiarem. Jesli sie tego nie
zrobi, to doktadnos¢ pomiaru tatwa jest do przewidzenia... Chodzi
tu o poréwnanie tego, co widzimy pod mikroskopem lub potrafimy
zmierzy¢ jakakolwiek klasyczng metoda, np. na sitach z wynikiem
uzyskanym przy pomocy ,laserowki”. Najwigkszym sukcesem ,la-
serowek” jest to, ze wielu uwierzyfo, ze pomiar mozna wykona¢
w czasie 20 s. W szczegélnych przypadkach jest to mozliwe, gdy
substancja idealnie nadaje si¢ do takiego pomiaru. W ciagu 20 s nie
da sig rozklei¢ wszystkich zlepiericéw i konglomeratéw, a w szcze-
golnosci na sucho zmierzy¢ catej reprezentatywnej probki. Rzeczy-
wisty pomiar wymaga duzo wiecej czasu.

W ,,cyfréwkach” cafa reprezentatywna probka powinna by¢ zmie-
rzona, i trwa to kilka minut, chociaz maty zbiér czastek mozna zmie-
rzy¢ nawet w 10 s. Duzym problemem pomiarowym ,laseréwek” sa
wielomodalne rozkiady, czyli rozktady ,wielogarbne”. Uzyskanie ta-
kiego rozktadu na ,laseréwce jest wielka sztuka. Na ogét popularne
rozktady dwumodalne wynikaja z btedéw zanizania pomiaréw czastek
i dodawania tfa oraz szuméw do rozkiadu. W tym przypadku, typowy
pierwszy ,garb” na ogét znajduje sie ok. | um i rozciaga sie ponizej
tego wymiaru.

Szybkie skanowanie przebiegu napigcia w metodach cyfrowych au-
tomatycznie wyznacza poziom zera. Poniewaz zawsze jest mierzona
jedna czastka, wiec caty zakres przetwornika A/C jest do jej dyspo-
zycji. Moze by¢ doktadnie zmierzona bez wspétudziatu wielu innych
czastek i cyfrowo zarejestrowana w pamiegci komputera. Majac w pa-
migci wymiary wszystkich czastek nie ma problemu z wielomodalnymi
wynikami.

Optyczno-elektroniczne przyrzady do pomiaru czastek
wykorzystujace metody cyfrowego pomiaru rejestracji
czastek (,,cyfrowki”)

W opisanej dalej metodzie pomiarowej, kazda pojedyncza czastka
jest mierzona i liczona za pomoca optyczno-elektronicznego ukfadu.
Odbywa sig to w rézny sposob, najczesciej przez pomiar rozproszenia
promieniowania; czasem na rozproszenie ma wplyw dyfrakcja. Pomiar
dwoch wymiaréw czastki opisany w pracy [6] odbywa sie za pomo-
ca 12 przetwornika A/C o czestotliwosci prébkowania do 12 MHz.
Odpowiadajacy wielkosci czastki, analogowy impuls elektryczny jest
mierzony przez przetwornik A/C i amplituda impulsu odpowiada mak-
symalnemu wymiarowi czastki, a szerokos¢ impulsu odpowiada grubo-
$ci czastki. Maksymalny zmierzony wymiar czastki zalezy od sposobu
poruszania sie czastki w przestrzeni pomiarowej i mozna tym sterowac
poprzez odpowiednie urzadzenie dozujace.
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Wyniki pomiaréw pojedynczych impulséw w postaci cyfrowej
sa bezposrednio przekazywane do komputera, gdzie sa zapisywane
na dysku. Na te pomiary nie maja wptywu wiasnosci optyczne czast-
ki, poniewaz dla rozproszenia $wiatta przez doskonale przezroczy-
sta czastke, wystarczy inny ciezar wiasciwy czastki niz ma powietrze
lub woda. Co jest wazne, pomiar odbywa sie w réwnolegtej wiazce
promieniowania, w okreslonych wymiarach przestrzeni pomiarowej,
ktora sie dobiera w zaleznosci od wielkosci mierzonych obiektow.
Do dyspozycji sa przestrzenie pomiarowe o przekroju od kilku
mm?do 60 000 mm? (powierzchnie w réznych przyrzadach) [7].

Wiasciwe wymiary czastki uzyskuije sie przez analize jej skanowania.
Dla dozowania materiatéw ziarnistych w tej metodzie uzywa sig gtéwnie
powietrza, ale dla materiatéw w postaci zawiesin mozna uzywa¢ wody
lub roztworéw wodnych przy zmienionej konstrukcji urzadzenia.

Pomiar w powietrzu dla wszelkich suchych materiatéw upraszcza
przygotowanie i wykonywanie pomiaréw. Taki pomiar mozna stoso-
wacé do materiatow sklejajacych sig lub zawilgoconych. Istnieje $cista za-
leznos¢ pomiedzy maksymalnym wymiarem ziarna a amplituda impulsu
elektrycznego oraz minimalnym wymiarem ziarna, okreslonym przez
szerokos¢ impulsu. Zmierzone i policzone impulsy pozwalaja jedno-
znacznie, dokfadnie i powtarzalnie okresli¢ zbiodr ziarn w jednostkach
elektrycznych, to jest w kanatach przetwornika, ktére mozna zapisa¢
w pamieci komputera.

Zapisany w pamigci komputera, w postaci rozkfadu statystycznego
ilosci i wielkosci zbiér ziarn, po przeliczeniu na rozktad objetosciowy,
mozna poréwnac z rzeczywistymi pomiarami wykonanymi wedtug kla-
sycznych metod pomiarowych. Z kazdego poréwnania mozna uzyskac¢
charakterystyke kalibracyjna dla optyczno-elektronicznego przyrzadu
pomiarowego. Kalibracja ,,cyfrowki” przypisana jest do okreslonej me-
tody pomiarowej lub ksztaftu ziarn. Dla tego samego pomiaru mozna
uzyskac¢ wyniki rozkfadu uziarnienia wedtug kalibracji: sferycznej, sito-
wej i na przykiad sedymentacyjne;j.

Moze zaistniec pytanie: ktora z tych kalibracji jest najlepsza? Wszyst-
kie s3 dobre, jesli sig je konsekwentnie stosuje do kontroli procesu
przemystowego. Problem tkwi nie w kalibracjach, ale w jednoznacz-
nym i dokfadnym sposobie pomiaru ziarn, co zapewniaja ,,cyfrowki”,
czyli urzadzenia mierzace kolejno pojedyncze ziarna. Przy tak wykona-
nych pomiarach, ktére odpowiadaja wymiarom rzeczywistym, mozna
w 100% symulowa¢ analize sitowa lub areometryczna. Zwykle catko-
wity zakres pomiarowy ,,cyfréwki” podzielony jest na kilka podzakre-
sow ze wzgledu na prosta optymalizacje pomiaréw. Jezeli nie ma duzych
czastek, mozna zawezi¢ zakres pomiarowy. Do odpowiednich wymia-
réw czastek mozna wybra¢ wiasciwy zakres pomiarowy. Dla kazdego
z tych zakresow przetwornik pracuje z maksymalng rozdzielczoscia,
ktora wyznacza nowe standardy w pomiarach wielkosci czastek.

Podsumowujac
Metoda cyfrowej rejestracji czastek umozliwia:

I. Przy jednoczesnych wielokierunkowych pomiarach, mozna uzy-
ska¢ informacje o ksztalcie kazdej czastki, znacznie przekraczajace
mozliwosci ptaskiej analizy mikroskopowej.

2. Dla przyrzadu mierzacego tylko jednokierunkowo, wykorzystujac
dodatkowo czas przejicia czastki przez przestrzen pomiarowa,
uzyskuje sie dwuwymiarowy obraz czastki bez dodatkowych urza-
dzen mikroskopowych.

3. Ze wzgledu na sposéb dozowania, mozna uzyska¢ obraz morfo-
logiczny badanej substancii, nie tylko ze wzgledu na ksztalt, ale
réwniez uwzgledniajacy ciezar wiasciwy czastki.
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Dr inz. Stanistaw KAMINSKI, zatozyciel firmy KAMIKA Instruments (daw-
niej ZEAP), opracowat opatentowang unikalnag metode pomiarowsa, ktéra
pozwala mierzy¢ granulacie w jednym, dwdch, a nawet trzech wymiarach,
tworca wielu systeméw pomiarowych pozwalajacych na szybka kontrole pro-
cesow przemystowych, przez wiele lat pracownik naukowy Instytutu Lotnic-
twa, obecnie jako ekspert jest cztonkiem PKN i CEN. KAMIKA Instruments

info@kamika.pl

Mgr Dorota KAMINSKA, absolwentka Uniwersytetu Warszawskiego,
od wielu lat zajmuje si¢ pomiarami granulacji przy pomocy analizatoréw
produkcji KAMIKA.
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Climate Change, Economy,

Law and Society — Interactions in BSR
Zmiany klimatu, gospodarki, prawa i spoteczenstwa
- Interakcje w regionie Morza Battyckiego

Gléwny organizator

Uniwersytet Szczecinski

Wydziat Nauk Ekonomicznych i Zarzadzania

Wydziat Nauk o Ziemi, Wydziat Zarzadzania i Ekonomii Ustug
Wydziat Prawa i Administracji

Wydziat Humanistyczny.

Podstawowym celem konferencji jest wymiana doswiadczen
0séb i instytuciji regionu Morza Baityckiego zajmujacych si¢ zaréwno
teoretycznymi jak i praktycznymi aspektami zwigzanymi ze zmianami
klimatycznymi, gospodarka, istniejacym prawem oraz zagadnieniami
spotecznymi. Interdyscyplinarna konferencja ma tez stanowi¢ platfor-
me przysziej wspotpracy instytucji z krajow regionu Morza Battyckiego
w zakresie migdzynarodowych projektéw badawczych, szczegdinie
zmian klimatycznych rozpatrywanych w ujeciu interdyscyplinarnym,
jak réwniez by¢ przestrzenia do prowadzenia dialogu na temat wspdl-
nych probleméw i pomystéw dotyczacych zmian klimatu, ekonomii
, finanséw, prawa i kwestii spotecznych oraz wspieranie powiazan,
wspotpracy i dobrych relacji w regionie. W organizacji tego wydarze-
nia oprécz Uniwersytetu Szczecinskiego uczestnicza réwniez liczne
instytucje o charakterze naukowym, badawczo-rozwojowym oraz
praktycznym z Polski i zagranicy. Kontakt: ccelsi2012@wneiz.pl lub
tel.: 91 444 1978/ 91 444 2121.

Wiecej informacji oraz rejestracja: www.us.szc.pl/ccelsi
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