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POROWNANIE METOD POMIAROWYCH v.3 (2014)
Nieznane wtasciwosci ,laserowek”.

Przedstawiany w ofertach roéznych przyrzadow wykorzystujacych dyfrakcje
laserowa (czyli tzw. ,laserowek”) ,zakres wymiaréow badanych czastek” , na
przyktad 0,02 pm - 2000 um nalezy odréznic¢ od regulowanego zakresu pomiarowego
urzadzenia.

Oprécz zakresu wymiaréw badanych czastek, istnieje dosy¢ ograniczony zakres
pomiarowy urzadzenia, to znaczy odlegtos¢ pomiedzy minimalnym a maksymalnym
wymiarem mozliwym do uzyskania podczas jednego ustawienia uktadow optyczno-
elektronicznych. Jest to okreslenie tak zwanej dynamiki pomiaru.

Zeby ja wyznaczy¢ trzeba pozna¢ parametry przetwornika A/C (analogowo /
cyfrowego), ktory mierzy natezenie strumienia s$wiatta na fotoelementach
,laserowki”.

Na kazdym oswietlonym fotoelemencie generuje sie prad, ktory mozna zamienic¢ na
napiecie mierzone przez przetwornik A/C.

Przetwornik A/C jest to uktad do pomiaru napiecia, ktory ma okreslong ilos¢
przedziatow pomiarowych / kanatow odpowiadajacych stopniowemu wzrostowi
napiecia, Najnizszy przedziat powinien odpowiadac oswietleniu fotoelementu przez
jedna czastke, a najwyzszy przedziat oswietleniu fotoelementu przez okreslong
maksymalng ilos¢ czastek. Wiekszej ilosci czastek przetwornik A/C juz nie
rozroznia. Jesli w pierwszej klasie wymiarowej przetwornika A/C ,,znajduje sie”
jedna czastka, to w ostatniej, najwyzszej powinno ,,by¢” tych czastek tyle ile jest
klas przetwornika A/C. Jest to rozdzielczo$¢ przetwornika przy pojedynczym
pomiarze.

Pomiar pojedynczy maksymalnej czastki jest bardzo wazny, bo jedna 2 mm czastka
réownowazy 2000° czyli 8 000 000 000 czastek o wielkosci 1 pm.

Nie zmierzenie pojedynczej maksymalnej czastki podwaza sens pomiaru catego
zbioru czastek.

Jesli przyjmiemy 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 roznej wielkosci mozna napisac réwnanie opisujace i porownujace ich
objetos¢:
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po uproszczeniach D =dx3/n

gdzie: 3n - jest tak zwana dynamika pomiaru
d - minimalny wymiar
D - maksymalny wymiar
n - liczba czastek mniejszych, ktora musi by¢ rownowazng sumaryczng
rozdzielczoscig przetwornika A/C

dla n= 10 000 D=21d
n= 100 000 D=46d=50d
n= 1000 000 D=100d

Biorac pod uwage srednig sumaryczng rozdzielczos¢ przetwornika A/C n = 100 000 i
przeliczajac wedtug wzoru D = 50 d dla réznych zakreséw pomiarowych urzadzenia
otrzymamy:

dla minimalnych wymiarow d=0,02 pm D=1pm
dla popularnych wymiarow d=1pum D =50 pm
dla maksymalnych wymiarow  d =40 pm D = 2000 pm

Dla wielokrotnie wiekszej ilosci czastek w zbiorze niz rozdzielczo$¢ przetwornika
nastepuje sumowanie i usrednienie wynikow pomiaréw. Wowczas 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 dopiero suma sygnatdw analogowych jest przeksztatcana przez
przetwornik A/C (analogowo / cyfrowy) w sygnat cyfrowy przekazywany do
komputera.

Suma sygnatow analogowych to jest najpierw suma natezenia Swiatta na danym
fotoelemencie, przeksztatcona na prad i nastepnie przeksztatcona na napiecie,
ktore mozna pomierzyc przetwornikiem A/C.

Przeksztatcen duzo - doktadnosci mato, bo dodatkowo jest to swiatto odbite od
czastki i gdy czastka nie jest kulista, to wynik pomiaru nie zawsze pokrywa sie z
wymiarem rzeczywistym.

Wynik pomiaru jeszcze zalezy od wtasnosci optycznych czastki,
Teoria Mie nadaje sie tylko do czastek idealnie kulistych i przezroczystych. Gdy

czastka ma powierzchnie matowa, ksztatt nieregularny, to wynik pomiaru jest
jeszcze mniej doktadny.
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Dlatego trudno poréwnywac pomiar wedtug analizy sitowej z pomiarem wykonanym
przy uzyciu dyfrakcji laserowej, a takie poréwnanie powinno by¢ catkiem
oczywiste.

,Laserowki” a cyfrowe metody pomiarowe.

W dobie rozwoju komputerow i elektronicznych (cyfrowych) metod pomiaru
uzywanie analogowych metod pomiarowych jest anachronizmem.

Nawet jesli sie do tego uzywa lasera. Zreszta diodom laserowym uzywanym obecnie
brak doktadnej stabilizacji pracy w czasie i geometrycznej jednorodnosci natezenia
promieniowania. Do pomiaréw analogowych jest to wystarczajace.

Obecnie przy bardzo szybkich elementach elektronicznych mozna zmierzy¢ kazda
czastke oddzielnie, a wielomilionowy zbior czastek mozna zliczy¢, pomierzy¢ i
podzieli¢ na frakcje w ciggu kilku minut.

Nowoczesne metody pomiarowe nie maja kilku istotnych wad ,,laserowki”.

Skanujac kazda czastke z osobna mozna okresli¢ jej ksztatt podczas pomiaru, co
umozliwia automatyczne przyjecie odpowiedniego algorytmu dla obliczenia
objetosci czastki. W ,laserowkach” identyfikacje czastek jesli chodzi o ksztatt i
wtasnosci optyczne nalezy wykonac¢ przed pomiarem. Jesli sie tego nie zrobi, to
doktadnosc¢ 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”.

Najwiekszym sukcesem ,laserowek” jest to, ze wielu uwierzyto, ze pomiar mozna
wykona¢ w czasie 20 s. W szczegolnych przypadkach jest to mozliwe, gdy
substancja idealnie nadaje sie do takiego pomiaru. W ciagu 20 s nie da sie rozkleic
wszystkich zlepiencow i konglomeratow, a w szczegélnie na sucho zmierzy¢ cata
reprezentatywnga probke. Rzeczywisty pomiar wymaga duzo wiecej czasu.

W ,cyfrowkach” cata reprezentatywna probka powinna by¢ zmierzona i to trwa
kilka minut, chociaz maty zbior czastek mozna zmierzy¢ nawet w 10 s.

Duzym problemem pomiarowym ,laserowek” sa wielomodalne rozktady czyli
rozktady ,,wielogarbne”. Uzyskanie takiego rozktadu na ,laserowce jest wielkg
sztuka. Na ogo6t popularne rozktady dwumodalne wynikaja z btedoéw zanizania
pomiarow czastek i dodawania tta oraz szuméw do rozktadu. W tym przypadku,
typowy pierwszy ,,garb” na ogot znajduje sie ok. 1 ym i rozciaga sie ponizej tego
wymiaru.

Szybkie skanowanie przebiegu napiecia w metodach cyfrowych automatycznie
wyznacza poziom zera. Poniewaz zawsze jest mierzona jedna czastka, wiec caty
zakres przetwornika A/C jest do jej dyspozycji. Moze by¢ doktadnie zmierzona bez
wspotudziatu wielu innych czastek i cyfrowo zarejestrowana w pamieci komputera.

Poréwnanie metod pomiarowych [v3]


http://www.kamika.pl/

KAMIKA Instruments

www. kamika.pl

Majac w pamieci wymiary wszystkich czastek nie ma problemu z wielomodalnymi
wynikami.

,Laserowki” moga okreslac tylko jeden wymiar, a co moga ,,cyfrowki” ?

Przy pomocy zarejestrowanego czasu skanowania, przy znanej predkosci poruszania
sie czastki przez okreslong przestrzen pomiarowa mozna okresli¢ drugi wymiar
czastki.

W przyrzadach wykorzystujacych technike cyfrowa do pomiaru pojedynczych
czastek mozna dostawi¢ w rozny sposob skonfigurowane geometrycznie tory
pomiarowe i mierzy¢ czastki tréjwymiarowo.

Powyzej zostaty opisane niektore problemy ,laserowek” i te problemy poréwnano z
nowymi metodami pomiarowymi wykorzystujacymi najnowsze sposoby optyczno-
elektronicznego pomiaru . Tych, ktorzy chcieliby sie zapoznaé szczegotowo z
kompleksowa oceng ,,laserowek” odsytam do publikacji NIST (National Institute of
Standards and Technology) - NIST Recommended Practice Guide, Special
Publication 960-1”Paricle Size Characterization”
(http://www.msel.nist.gov/practiceguides/SP960_1.pdf)

Koronnym argumentem w wielu przetargach jest powotywanie sie na zgodnos¢ z
norma ISO nr 13320.

W tej normie jest ogolnie opisany sposob pomiaru metoda dyfrakcji laserowej dla
czastek o specjalnych ksztattach i wtasciwosciach. Te ksztatty i wtasciwosci opisane
sg osobno. Do wykonania poprawnego pomiaru norma a sie nie przyda.

Optyczno - elektroniczne przyrzady do pomiaru czastek wykorzystujace metody

cyfrowego pomiaru rejestracji czastek (,,cyfrowki”).

W opisanej ponizej metodzie pomiarowej kazda pojedyncza czastka jest mierzona i
liczona przy pomocy optyczno-elektronicznego uktadu. Odbywa sie to w rdézny
sposdb, najczesciej przez pomiar rozproszenia promieniowania, czasem na
rozproszenie ma wptyw dyfrakcja. Pomiar dwoch wymiarow czastki odbywa sie przy
pomocy 12 lub 16 bitowego przetwornika A/C o czestotliwosci probkowania od
500 kHz do 12 MHz. Odpowiadajacy wielkosci czastki, analogowy impuls elektryczny
jest mierzony przez przetwornik A/C i amplituda impulsu odpowiada
maksymalnemu wymiarowi czastki, a szerokos¢ impulsu odpowiada grubosci
czastki. Maksymalny zmierzony wymiar czastki zalezy od sposobu poruszania sie
czastki w przestrzeni pomiarowej i mozna tym sterowal poprzez odpowiednie

urzadzenie dozujace.
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Wyniki pomiarow pojedynczych impulsow sa w postaci cyfrowej sa bezposrednio
przekazywane do komputera, gdzie sa zapisywane na dysku. Na te pomiary nie
maja wptywu wtasnosci optyczne czastki, poniewaz dla rozproszenia swiatta przez
doskonale przezroczysta czastke wystarczy inny ciezar wtasciwy czastki niz ma

powietrze lub woda.

Co jest wazne, pomiar odbywa sie w rownolegtej wigzce promieniowania, w
okreslonych wymiarach przestrzeni pomiarowej, ktorg 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).
Wtasciwe wymiary czastki uzyskujemy przez analize jej skanowania.

Dla dozowania materiatow ziarnistych w tej metodzie uzywa sie gtdwnie powietrza,
ale dla materiatow w postaci zawiesin mozna uzywac¢ wody lub roztworow wodnych

przy zmienionej konstrukcji urzadzenia.

Pomiar w powietrzu dla wszelkich suchych materiatow upraszcza przygotowanie i
wykonywanie pomiarow. Taki pomiar mozna stosowa¢ do materiatéw sklejajacych

sie lub zawilgoconych.

Istnieje Scista zaleznos¢ pomiedzy maksymalnym wymiarem ziarna a amplituda
impulsu elektrycznego oraz minimalnym wymiarem ziarna okreslonym przez
szerokos¢ impulsu. Zmierzone i policzone impulsy pozwalajg jednoznacznie,
doktadnie i powtarzalnie okreslic zbidr ziarn w jednostkach elektrycznych, to jest

w kanatach przetwornika, ktore mozna zapisa¢ w pamieci komputera.

Zapisany w pamieci komputera, w postaci rozktadu statystycznego ilosci i wielkosci
zbiér ziarn, po przeliczeniu na rozktad objetosciowy, mozna porownaé z
rzeczywistymi pomiarami wykonanymi wedtug klasycznych metod pomiarowych. Z
kazdego poréwnania mozna uzyska¢ charakterystyke kalibracyjna dla optyczno-

elektronicznego przyrzadu pomiarowego.

Kalibracja ,cyfrowki” przypisana jest do okreslonej metody pomiarowej lub
ksztattu ziarn. Dla tego samego pomiaru mozna uzyskac wyniki rozktadu uziarnienia

wedtug kalibracji: sferycznej, sitowej i na przyktad sedymentacyjnej.
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Moze zaistniec¢ pytanie: ktora z tych kalibracji jest najlepsza ? Wszystkie sa dobre,
jesli sie je konsekwentnie stosuje do kontroli procesu przemystowego. Problem
tkwi nie w kalibracjach, ale w jednoznacznym i doktadnym sposobie pomiaru ziarn,

co zapewniaja ,,cyfrowki” czyli urzadzenia mierzace kolejno pojedyncze ziarna.

Przy tak wykonanych pomiarach, ktére odpowiadaja wymiarom rzeczywistym

mozemy w 100 % symulowac analize sitowa lub areometryczna.

Zwykle catkowity zakres pomiarowy ,cyfrowki” podzielony jest na kilka
podzakresow ze wzgledu na prosta optymalizacje pomiarow. Jezeli nie ma duzych
czastek, mozna zawezi¢ zakres pomiarowy. Do odpowiednich wymiarow czastek
mozna wybra¢ wtasciwy 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:

1. Rejestracje czastek wiekszych od zakresu pomiarowego urzadzenia -
wpisywanych do ostatniej klasy pomiarowej. Wéwczas mozna zwiekszyc
zakres pomiarowy, zeby zmierzyc te czastki.

2. Przy jednoczesnych wielokierunkowych pomiarach, mozna uzyskac
informacje o ksztatcie kazdej czastki, znacznie przekraczajace mozliwosci
ptaskiej analizy mikroskopowej.

3. Dla przyrzadu mierzacego tylko jednokierunkowo, wykorzystujac dodatkowo
czas przejscia czastki przez przestrzen pomiarowa, uzyskuje sie przy
czestotliwosci 12 MHz dwuwymiarowy obraz czastki bez dodatkowych
urzadzen mikroskopowych.

4, Ze wzgledu na sposob dozowania, mozna uzyska¢ obraz morfologiczny
badanej substancji, nie tylko ze wzgledu na ksztatt, ale rdéwniez

uwzgledniajacy ciezar wtasciwy czastki.
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ISO 13320 Particle size analysis - laser dyfraction methods

Dedykacja dla Tych co normy nie czytali, a powotuja si¢ na nig w przetargach.

Czytajac norme 1SO 13320 nie mozna sie oprzec¢ wrazeniu, ze w tytule normy brak
jednego stowa, jednego przymiotnika, dla jakich czastek jest to metoda
pomiarowa. W tekscie normy przymiotnik ten jest przywotany co najmniej 12 razy.
Dla czastek z tym przymiotnikiem przeprowadzane sg ogblne rozwazania na temat
metody dyfrakcji laserowej i teorii Mie. Bez tego przymiotnika nie bytoby normy
1SO013320:2009 liczacej 51 stron ani teorii dyfrakcji laserowej. Ten przymiotnik
wyjasnia jaki ksztatt czastek mozna uzywac do pomiaru. Sg to czastki sferyczne, a
najlepiej ,izotropowo sferyczne” i ,optycznie jednorodne”. Gdy rzeczywiste
czastki sa inne to wynik pomiaru moze byc tylko uzyskany przez poréwnanie z
wczesniej zmierzonym podobnym zbiorem. Do tego potrzeba innych przyrzaddw i
analizatorow zeby okresli¢ wymiary i ksztatt czastek przed pomiarem laseréwka.
Jako przyktad przedstawiamy zdjecia ze strony 38 opisywanej normy. ,,Figure A.12”
przedstawia trzy rozne ksztatty czastek i ich obrazy dyfrakcyjne.

Koto - jest jednoznacznie i precyzyjnie okreslone optycznie i mozna je dobrze
zmierzyc.

Prostokat - Jest dobrze mierzalny jesli jego osie geometrycznie pokrywaja sie z
osiami uktadu optycznego. Jesli prostokat pochylimy na bok to obraz dyfrakcji staje
sie bardziej skomplikowany i nie jest jednoznacznie mierzalny. Mozna jeszcze taki
graniastostup pochyli¢ do przodu lub do tytu, co daje obraz dyfrakcji trudny do
przewidzenia, bo obraz zalezy jeszcze od ostrosci krawedzi graniastostupa.
Nieregularna czastka - przedstawiony obraz dyfrakcji pozwala dowolnie
interpretowad wymiary czastki. Na ogot stosuje sie interpretacje najkorzystniejsza

dla uzytkownika, ale czy to jest zgodne z rzeczywistymi wymiarami?
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Figure .12 — Circular, rectangular and irregular particles and their scattering patterns
{simulated images)

Podsumowujac powyzsze rozwazania mozna stwierdzi¢, ze norma ISO 13320
powinna mie¢ zmieniony tytut zgodnie z modelem optycznym na ,,Spherical
particle size analysis - laser dyfraction methods”. Przed pomiarem rzeczywistych
czastek nalezy zna¢ ksztatt i rozktad wielkosci czastek, zeby wprowadzic
odpowiednie parametry, ktére pomoga oceni¢ skomplikowany obraz dyfrakcyjny.

Bez tego wyniki pomiaréw moga byc¢ catkiem przypadkowe.

Komentarz na temat:

»Zakres pracy: od co najmniej 0,01 do 3500 pm”

Metoda pomiaru: dyfrakcja laserowa nie mierzy bezposrednio wymiarow
czastek tylko kat ugiecia promienia laserowego od powierzchni czastek. Na
podstawie tego kata okresla sie wielkos¢ czastek czyli jakis wymiar. Co wiemy o
tym wymiarze? Nic, nie wiemy. Nie wiemy czy to jest wymiar srednicy, dtugosci czy
przekatnej czastki. Czy to jest usredniony wymiar maksymalny lub minimalny
czastki. A moze jest to wymiar zalezny od wtasciwosci optycznych przyrzadu a nie
wtasciwosci geometrycznych czastek.

Przy pomiarze wedtug dyfrakcji laserowej dominuja krzywizny powierzchni
czastek i odlegtosci pomiedzy czastkami. Promien krzywizny wyznacza wielkos¢
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czastki a odlegtos¢ pomiedzy czastkami okresla koincydencje. Koincydencja
zmniejsza wymiary zbioru czastek przez wielokrotne odbicie promienia laserowego
od czastek zwiekszajace kat padania promienia na ekran pomiarowy

Dla pojedynczych czastek obraz dyfrakcyjny jest ,,zaledwie widzialny” (nie
wiadomo od jakiego progu czutosci mierzalny?) wedtug JR Meyer-Arendta ,,Wstep
do optyki”: ,,Obrazy pochodzace od poszczegélnych grup naktadaja sie na siebie.
Wypadkowy obraz (...) bedzie miat wyglad rozmytej plamy. Z wielkosci poszerzenia
maksimum dyfrakcyjnego mozna wnioskowaé o rozktadzie rozmiaréw czasteczek,
przynajmniej tak dtugo jak dtugo odlegtosci pomiedzy nimi sa duzo wieksze od ich
rozmiarow”.

O badaniu rozmytej plamy dyfrakcyjnej bardzo mato sie moéwi i dosyc
dowolnie sie ja mierzy przy pomocy przetwornikdw optyczno-elektronicznych
umieszczonych w laserowkach. Jako przyktad mozna podac ,,Analysis of the ASTM
Round-Robin Test on Particle Size Distribution of Portland Cement: Phase 1”
opublikowany przez NIST. NIST to amerykanski komitet normalizacyjny. W tescie
brato udziat 21 przyrzadow w tym 18 laserowek, ktdre mierzyty ten sam materiat.
Jak wida¢ na zataczonym wykresie rdzne ustawienie wtasciwosci optycznych
przyrzadow daje szeroki rozrzut takiego samego rozktadu czastek. Rozrzut wynosi
ok. 20% dla 1 ym. W jaki sposob doktadnie i prawidtowo mierzy¢ rozmytg plame
dyfrakcyjna do dzisiejszego dnia niewiadomo.

Tajemniczy zakres pracy ,,od co najmniej 0,01 ym do 3500 mikrometrow”
trudny jest do zidentyfikowania na zdjeciach badanego zbioru czastek jesli nawet

takie zdjecie sie ma.
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	„Zakres pracy: od co najmniej 0,01 do 3500 μm”

