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POROWNANIE WYNIKOW ANALIZ GRANULOMETRYCZNYCH
WYKONYWANYCH LASEROWYM MIERNIKIEM CZASTEK
I LICZNIKIEM COULTERA

Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki analiz pordwnawczych skiadu ziarno-
wego wykonane réznymi metodami. Zaproponowano metode przeliczania wynikéw. Opisano
réwniez podstawy teoretyczne uzytych metod.

COMPARISON OF THE RESULTS OF GRANULOMETRIC ANALYSIS
OBTAINED WITH LASER MEASURING INSTRUMENTS AND WITH
COULTER-COUNTER

Summary. Comperative results of size analysis obtained by various methods have been
presented in this article. Method of results conversion has been proposed. Theoretical basis
of applied methods has been descibed.

1. Wprowadzenie

Szeroki rozw6j i permanentne doskonalenie instrumentalnych metod pomiarowych w
zakresie analiz granulometrycznych, zwtaszcza najdrobniejszych materiatéw, stworzyty nowe
pytania nie tylko dotyczace doktadno$ci oznaczen, ale przede wszystkim mozliwosci
wzajemnego zastepowania wynikéw uzyskanych na rézne sposoby. Podjeto prébe
poréwnania wynikéw oznaczehn granulometrycznych (sktadu ziarnowego) przy uzyciu
skrajnie r6znych metod pomiarowych to jest laserowego miernika czastek i licznika Coultera.
W pierwszej czesci eksperymentéw, ktdrych wyniki zestawiono dalej, analizowano te samg
substancje, o bardzo stabilnym skiadzie traktowang jako materiat modelowy. Po wykonaniu
serii oznaczeA mozna stwierdzi¢, ze wspéiczesne technologie pomiarowe pozwalajg na
uzyskanie niemal identycznych rozktadéw wielkosci ziaren, a bezwzgledne wielkosci réznig
sie statg funkcja.
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2. Metody pomiarowe

2.1. Laserowy miernik czastek

Teoretyczne podstawy dziatania laserowego miernika czastek najlepiej wyjasnia
doswiadczenie Younga [1], ktérego schemat zestawiono na rysunku 1. Jezeli $wiatto
napotyka na obiekt w postaci otworkéw, szczelin, lub przedmiotéw (ziaren) o wielkosciach d
zblizonych do diugos$ci fali, pojawia sie zjawisko interferencji. W przypadku podtuznych
rownolegtych szczelin przechodzace przez nie $wiatto tworzy na odleglym ekranie obraz
ztozony na przemian z jasnych iciemnych prazkéw. Prazki te zwane maksimami i minimami
interferencyjnymi majg maksimum zerowego rzedu w $rodku obrazu, tam gdzie réznica
dtugosci ich drég rowna sie 0.

r=o
(Nalezy przyja¢, ze padajace Swiatto jest w tej samej fazie). Pozostate maksima wystepuja
wszedzie tam, gdzie réznica dr6g wynosi:

T=X lub T=2X,
oraz

r=mA., m=0,1,23,..,
gdzie m. jest rzedem interferenciji.

Jezeli jak na rys. x bedzie odlegtosciag ptaszczyzny obiektowej od ekranu, a y odleg-

toscig danego prazka od osi optycznej (maksimum zerowego), to:

tg0 =y/x i sin0 «F/d
Dla matych katéw 0 ,tojest gdy y« x, mozna zalozyé, ze:

tg© w sin©
wowczas:
y/x® THd
oraz
y=ymax~mX x/d, m=0,1,2,3,...

Rys. 1. Zasada interferencji
Fig. 1. Principle of interference
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To ostatnie réwnanie opisujace tak zwane maksima interferencyjne taczy wszystkie niezbedne
wielkos$ci wykorzystywane w technice pomiarowej.

Wielkos¢ d moze reprezentowa¢ wielko$¢ obiektu mierzonego, np. ziarna, y jest
wielkoscig odczytang w ramach pomiaru, a pozostate sg statymi aparaturowymi, przy czym
zmienna wielko$¢ x pozwala na zmiane (w pewnych granicach) zakresu pomiarowego. W
przypadku obiektéw nie bedacych prazkami, a np. ziarnami nie posiadajacymi zdefinio-
wanych ksztattow, wielko$¢ y bedzie promieniem podstawy stozka interferencyjnego.

Nalezy zauwazy¢, iz liczba obiektdw, na ktérych nastepuje dyfrakcja (w istocie wielkos$¢
granic faz przepuszczalnych i nieprzepuszczalnych dla $wiatta), decyduje o natezeniu $wiatta
(prazka czy stozka) interferencyjnego i jest podstawg do pomiardw iloSciowych
analizowanych obiektéw. Interpretacja obrazu dyfrakcyjnego w aplikacjach laboratoryjnych
nie jest fatwa, obejmuje bowiem réwnoczesnie rozpoznanie rzedu, ocene wielkos$ci obiektu,
ocene natezen oraz analize zaktocen ito w przestrzeni dwuwymiarowe;j.

Instrument pomiarowy [2][3] - laserowy miernik czgstek sktada sie z szyny optycznej, na
ktérej umocowany jest laser, uktadu optycznego formowania strumienia $wiatta laserowego,
kuwety na prébke potaczonej elastycznie z uktadem zasilania i pierScieniowego czujnika
pomiarowego. W trakcie pomiaru kuwete stale zasilang prébka analizowanego materiatu w
postaci zawiesiny ,,przeswietla”, wyjustowany i rozszerzony do $rednicy okoto 8 mm w
uktadzie formowania, strumien $wiatta laserowego. Wielko$¢ dyfrakcji $wiatta, a w
konsekwencji wielko$¢ katow 0 zalezy od wielkos$ci elementéw analizowanego materiatu w
prébce. Bardzo mate obiekty (mate ziarna) powodujg duze katy 0 i odwrotnie (ugiecie) -
dyfrakcja na duzych ziarnach powoduje mate katy 0 . Warto$ci natezen Swiatta ugietego (po
dyfrakcji), niosgce catkowitg informacje o materiale, sg odczytywane za pomoca
wielocztonowego czujnika sprzezonego z komputerem i nastepnie analizowane metodami
cyfrowymi.

2.2. Licznik Coultera

Urzadzenie, ktére nie ma polskiej nazwy, a w literaturze przytaczane jest jako Coulter-
Counter (C-C), wymyslono w latach 40. dla celéw medycznych. Pozwala ono na liczenie
czastek dowolnego pochodzenia w sposéb zblizony do pomiaréw konduktometrycznych
[4][5]- Analize wykonuje sie w specjalnym naczyniu pomiarowym (rys.2), w ktérym materiat
przeznaczony do oznaczen jest roztworzony w cieczy przewodzacej prad elektryczny. W
naczyniu umieszczona jest rownocze$nie diafragma z kalibrowanym otworem i dwie
platynowe elektrody. Po zalgczeniu napiecia do elektrod o parametrach pradu ptynacego
przez roztwor decydujg wymiary geometryczne kalibrowanego otworu, ktéry moze przez to
by¢ traktowany jako element przewodu elektrycznego. Na czas pomiaru wymusza sie
przeptyw okreslonej porcji zawiesiny przez diafragme mierzac réwnocze$nie impulsy zmiany
opornosci uktadu wywotane przez przeptywajgce oznaczane czastki.

Jezeli opornos$¢ diafragmy wypetnionej elektrolitem opisze sie zalezno$cia:

opornos$¢ czastki (ziarna) zaleznoscia:

Ps-dl

s
S

oporno$¢ diafragmy w chwili gdy przez otworek przeptywa czastka:
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dr,, =" L
1 S-s
gdzie: pe,Pv—oporno$¢ wiasciwa elektrolitu , opornos$¢ wtasciwa ziarna,

d1 - dtugos¢ otworu diafragmy,

S, S —powierzchnia przekroju otworu diafragmy, powierzchnia przekroju czynnego

Rys.2. Schemat licznika Coultera
Fig.2. Schematic diagram ofthe Coulter-counter

to oporno$¢ uktadu po uwzglednieniu opornosci samej czastki wyniesie:
1
dR =-
S

hm
p,, -dl

W ielkoscia mierzong jest r6znica warto$ci opornosci uktadu, gdy otworek w diaframie
wypetnia elektrolit, a gdy przeptywa przezen czastka:

d(AR)=dRO- dR

Po podstawieniu wyrazen i przeksztatceniu otrzymuje sie zapis réznicy opornosci w postaci
wyjasniajgcej istote pomiaru.
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- pe s il
d(M) = P ! 1- p

S- . Ps. Ps,

Nalezy zauwazy¢, ze: Pe to znaczy stosunek opornos$ci wiasciwej elektrolitu do
Ps

opornoéci whasciwej materiatu czastki, jest zazwyczaj utamkiem o bardzo matym liczniku i
bardzo duzym mianowniku. Pozwala to dla zdecydowanej wiekszo$ci materiatdw pomingé
wyrazenie w nawiasach dochodzgc do postaci:

d(AR)z' Pe 'S 'dl
i-Pp

Powyzszy zapis pozwala na stwierdzenie, ze impuls zmian opornos$ci uktadu, gdy przeptywa
przezen czastka, jest wprost proporcjonalny do objetosci tej czastki reprezentowanej we
wzorze iloczynem s dl. Ten fakt stanowi podstawe mierzenia (liczenia) wielko$ci ziaren
licznikiem Coultera. Pozostate parametry we wzorze to state aparaturowe lub pomiarowe,

przy czym praktyka pokazata, ze musi by¢ zachowany warunek ~ < 0,082, co determinuje

zakresy pomiarowe poszczegdlnych diafragm. Pomiar licznikiem Coultera polega zatem na
elektronicznym zliczaniu impulséw zmian opornosci uktadu stosownie do przeptywajgcych
przez uktad ziaren. Wspotczesne liczniki pozwalajg na zliczanie z szybkoscig 5000 sztuk/s.
Bezwzgledna warto$¢ zakresu pomiarowego wynosi od 2-60% S$rednicy otworka diafragmy.
Specjalistyczne programy komputerowe zastosowane w licznikach pozwalajg nie tylko na
doktadne zliczanie i klasyfikacje ziaren, eliminacje skutkéw koincydencji i wplywoéw
zaktocen elektrycznych, ale réwniez na dowolng interpretacje i ekspozycje wynikow.

3. Wykonanie pomiaréw

Jako materiat do poréwnan wynikéw oznaczeri wybrano dolomit specjalny, substancje
syntetyczng uzywang w farmacji, dostarczong w postaci proszku o wielko$ciach ziaren okoto
2-28 mikrometrow. Do oznaczen przygotowano zawiesine dolomitu o zageszczeniu okoto
30 g/decm3, z ktdérej pobrano prébki do wszystkich oznaczen na obydwu instrumentach.
tacznie wykonano po okoto 30 oznaczeh zaréwno za pomocg licznika laserowego, jak i
licznika Coultera, kazdorazowo dobierajgc ,stezenie” zawiesiny stosownie do chwilowych
warunkéw pomiaru. Wspoétczesne instrumenty wyposazone sg w automatyczne ukiady
korekty stezenia, gdzie uwzglednione sa chwilowy stan optyki, warto$¢ tla, wartosé
wspotczynnikéw  kalibracji, co w znakomitym stopniu zmniejsza wpltyw zakidcen
wnoszonych przez aparature. Zakresy pomiarowe w obu instrumentach dobrano optymalnie
dla badanego materiatu: dla licznika laserowego 0,5-80 pm, dla licznika Coultera diafragma
140 pm, co daje w przyblizeniu zakres 2-80 pm. Wszystkie wyniki zestawiono w tabeli 1.
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4. Wyniki pomiaréw

Wyniki analiz granulometrycznych mozna przedstawi¢ na wiele sposobéw [6][7], W
szczegO6lnosci zestawia sie w tablicach histogram lub wykres czesto$ci wystepowania
udziatdbw wagowych materiatu w ustalonych klasach ziarnowych, albo warto$¢ zsumowanych
wychodéw wagowych materiatu (krzywe sktadu ziarnowego). W realizowanej pracy wyniki
zestawiono jako ,wychody wagowe” w okre$lonych klasach ziarnowych, przy czym nalezy
rozumie¢, ze pod ta tradycyjna nazwa kryja sie wyniki otrzymane zupetnie innymi metodami
fizycznymi. Przedstawione wyniki moga by¢ poréwnywane, nie wystarczaja jednak do
zrekonstruowania wiarygodnych krzywych sumacyjnych.

Tabela 1
Zestawienie wynikoéw eksperymentu

d Lpm] Laser% C-C % Odstep Funkcja

3 2,181 1.652 0,529 0,2198
4 2,289 2,109 0.18 0,2623
5 2,438 2,345 0,093 0,3048
6 2,624 2,529 0,095 0,3473
7 2,864 2,62 0,244 0,3898
8 3,081 2,827 0,254 0,4323
10 3,451 2,887 0,564 0,5173
12 3,683 2,991 0.692 0,6023
14 3,784 3,312 0,472 0,6873
16 3,721 2,329 1,392 0,7723
17 3,658 2,497 1,161 0,8148
19 3,449 2,544 0.905 0,8998
21 3,165 1,767 1,398 0,9848
24 2,66 1.875 0,785 1,1123
26 2,306 1,525 0,781 1,1973

Wyniki catosci eksperymentu zestawiono w tabeli 1, gdzie w pierwszej kolumnie wpisano
wymiar Kklasy ziarnowej w mikrometrach. Pomiary zostaly wykonane z maksymalng (dla
kazdego instrumentu) doktadnoscig, co pozwolito na odczytanie wychodéw w ponad 60
klasach dla catego zakresu pomiarowego. Z takiego materiatu wybrano arbitralnie wartosci
klas, jak w tabeli, dla ktérych wychody wyliczono drogg interpolacji. W przypadkach gdy w
sktad wybranej klasy wchodzito kilka klas, z pomiaru wyliczono $rednig wazong wychodu.
Wychody do poréwnan dla obu metod zestawiono w drugiej i trzeciej kolumnie. W kolumnie
czwartej tabeli zestawiono réznice wynikéw metod, a w kolumnie pigtej wartosci funkcji
korelacji miedzy wymiarem klasy a wartos$cig poprawki. Wyniki pomiaru ilustruje wykres 1.

Na osi rzednych wykresu naniesiono warto$ci udziatdw wychodéw poszczegélnych klas
wielko$ci ziaren w procentach. Zestawienie wynikéw wskazuje, ze w obu metodach
otrzymano zblizony rozktad wychodéw w klasach oraz - co najwazniejsze - te same klasy
wystepujgjako klasy dominujace. Fakt ten ma istotne znaczenie praktyczne dla uzytkownika,
jako ze wynik pomiaru (z pewnymi zastrzezeniami) mato zalezy do uzytej metody
pomiarowej. W przedstawionym eksperymencie wszystkie odczyty (unormowane dla celéw
pordwnywania) uzyskane za pomocg licznika Coultera maja nizszg warto$¢ bezwzgledng
od wynikdéw uzyskanych miernikiem laserowym, ate ostatnie majg przebieg bardziej
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Sktady ziarnowe

Laser 4
c-C %
W ielko$¢ ziarna
Wykres 1. Udziaty klas ziarnowych
Graph 1. Portion of granulometric class
Odchytki wychodow
16 4
-odchytki

funkcja

Wykres 2. Zestawienie odchytek
Graph 2. Setting-up of aberrations

~wyréwnany”. Te cechy wynikajg z fizycznej specyfiki pomiarowej. Druga wyrdéznialng
réznicag miedzy pomiarami jest wzrost wartosci réznicy (odchytki) wynikéw wraz ze
wzrostem wielko$ci ziarna (klasy ziarnowej). Zalezno$¢ te ilustrujg dwie ostatnie kolumny w
tabeli 1 oraz wykres 2, na ktdrym o$ rzednych opisuje bezwzgledng warto$¢ odchyitki
pomiarowej w procentach. O$ odcietych opisuje wielko$¢ ziarna mikrometrach. W celu
uzytkowego poréwnywania wynikéw zaproponowano naniesiong na wykresie 2 prostg
regresji linowej wartosci odchytki od wielkos$ci ziarna wyliczong metodg najmniejszych
kwadratow. Réwnanie prostej dla wpisanych warto$ci ma posta¢: y =0,0425 «jc+ 0,09235 i
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ma charakter empiryczny. Przedstawione opracowanie pozwala dla danego zakresu
pomiarowego poréwnywac wyniki oraz szacowaé warto$¢ odchytek i ich znak.

5. Whnioski

Oznaczenia granulometryczne (sktadéw ziarnowych), zwtaszcza bardzo drobnych
materiatébw, wymagajg zastosowania skomplikowanych (i kosztownych) urzadzen i metod
pomiarowych. Wobec braku metod uniwersalnych przedstawiono wyniki poréwnania
oznaczen bardzo odleglymi w sensie techniki pomiarowej metodami, to jest laserowym
miernikiem czastek (dyfraktometrem laserowym) i licznikiem Coultera (Coulter-Counter).
Korzystano z instrumentéw pomiarowych najnowszej generacj, lata produkcji 1997/9. Wyniki
uzyskane za pomocg licznika Coultera sg w bezwzglednych warto$ciach nizsze od wynikéw
otrzymanych metoda laserowg. Warto$¢ odchytek zwieksza sie wraz ze wzrostem wielkosci
ziaren. Poréwnywano bezwzgledne wychody ,wagowe” w unormowanych klasach
ziarnowych wyliczone przez interpolacje dla $rednich wazonych. Nalezy zauwazy¢, ze jezeli
bezwzgledna $rednia warto$¢ odchytki wynosi okoto 0,6%, to pozwala to oszacowac, ze
analizy wykonywane opisanymi metodami moga by¢ obarczone wzajemnie biedem
mniejszym niz 5%. Najwazniejsze spostrzezenie odnosi sie do og6lnego rozktadu wielkosci
ziaren w populacji i wielko$ci przecietnej, ktére to wielkosci w obu przypadkach sg w
zasadzie takie same.

Prace opublikowano w ramach pracy statutowej AGH nr 11.11.100.93.
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Abstract

Determination of the grain size, especially very fine, needs sophisticated and expensive
methods and instruments. In the fact of lack the universal methods in the paper are given the
comparative results obtained by means of very different techniques and methods as: laser
difraktometer and Coulter conter. The most recent instruments.have been used (1997/99).

The results obtained with Coulter counter are lower then those obtained with laser
analyzer. The deviations increase with the increase in grain size. The most important
conclusion is that the distribution of grain size as well as mean size are in principle in the
both methods the same.

The results of size analysis one can present in the different manner. In this paper the
results are given as the mass yield of determined grain sizes. By this term however.



