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Streszczenie

Metoda oparta jest na pomiarze ekstynkcji zawiesin
badanych ziarn w przezroczystej i dobrze zwilzajqcej ziarna
cieczy, w ktorej badane ziarna wolno opadajq. Zatozono, ze
ziarna sq kuliste, nieprzeZroczyste i nie zastaniajq Ssie
wzajemnie w zawiesinie.

Srednice zastepczqg wylicza sie z  wyprowadzonego
matematycznie wzoru:

0,652ac

D, = Ed

gdzie:

a — grubos¢ warstwy absorbujqcej swiatto

¢ — stezenie zawiesiny,

E — skstynkcja zawiesiny,

d — gestos¢ ziarn.
Metoda moze by¢ stosowana gdy zawiesina spetnia prawo
Lamberta-Beera i posiada pewne ograniczenia w przypad-
ku ziarn biatych i przezroczystych.

Summary

The method is based on measurements of extinction of
particles suspended in transparent and well-wetting liquid
in which the tested particles fall slowly. It has been
assumed that the particles are spherical, opaque and do
not cover one another in the suspension.

The mean diameter is calculated using the mathematically

derived formula:
0,652ac

D, = Ed

where:

a — the thickness of light absorbing layer

¢ — the concentration of suspension

E — the extinction of suspension

d — the density of particles

This method can be used when the suspension fulfils the Lam-
bert — Beear’s law and has some limitations in its application
in the case of measurement white or transparent particles.

1. Wstep

Znajomos¢ wymiaréw ziarn w procesach prze-
robczych ma duze znaczenia. Wiele mineratow,
zwihaszcza ilastych, wystepuje w postaci bardzo
drobnych ziarn, ktérych rozluzowanie konieczne jest
do przeprowadzenia proceséw rozdziatu. Sledzac
zmiany wymiardw ziarn mozna sadzi¢ o zachodza-
cych procesach dyspersji czy koagulacji. W innych
gateziach nauki i techniki na przyktad przy produkcji
pigmentow, farb, wypelniaczy itp. znajomos$¢é wy-
miarOw ziarn ma réwniez bardzo duze znaczenie.

Bardzo wiele jest metod wyznaczania wymiarow
drobnych ziarn. Opieraja sie one gtéwnie na pomia-
rach mikroskopowych i sedymentacyjnych [1, 2, 3],
na pomiarach rozpraszania i przechodzenia $wiatta
laserowego [4] czy na pomiarze oporu stawianego
przeptywowi gazu przez warstwe proszku [5] a takze
na propagacji fal ultradzwiekowych [6]. Metody te
sa dos¢ pracochtonne, wymagaja czesto duzej ilosci
probki wzglednie bardzo drogiej specjalistycznej
aparatury.

W niniejszej pracy przedstawiono prosta metode
oznaczania zastepczej srednicy ziarn substancji pro-
szkowych.

1. Introduction

Knowledge of particles dimensions is very
important in mineral processing technology. Many,
especially silty minerals appear in the form of very
fine particles which have to be loosened in order
to make possible their separation. Beside these
observing the changes in particles dimensions one
can deduce about dispersion or flocculation
processes. In the pigments, paints or fillers
industry knowledge of particles dimensions is also
very important.

There are many methods for fine particles size
determination. They are based mainly on micro-
scopic and sedimentation measurements [1, 2, 3],
measurements of laser light transmitting or scat-
tering [4], on the resistance to gas flow through
a layer of powder [5] or on ultrasound waves
propagation as well [6]. These methods are rather
labor-consuming, troublesome and often require
a large sample quantity or very expensive equip-
ment.

This work presents a simple method for de-
termination of mean diameter of fine powder
particles.
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2. Zasada pomiaru

Zasada pomiaru oparta jest na zmierzeniu ilosci
pochtonictego swiatta przez zawiesing badanej sub-
stancji w jakiejs przezroczystej i dobrze zwilzajacej
ja cieczy, w ktdrej badane ziarna wolno opadaja.
Przy wyprowadzaniu wzoru zatozono, ze ziarna sa
kuliste, nieprzezroczyste i w zawiesinie nie zasta-
niaja si¢ wzajemnie.

3. Wyprowadzenie wzor u

Jezeli przekrdj poprzeczny, przez ktéry przecho-
dzi wigzka $wiatla wynosi ,,F” a grubo$¢ warstwy
absorbujacej $wiatto ,,a” to objetosé¢ cieczy w war-
stwie wynosi:

2. Principle of measur ement

The principle of measurement consists in mea-
suring the amount of light absorbed by suspension of
tested substance in any transparent and well wetting
liquid in which the tested particles fall slowly. It has
been assumed that the particles are spherical, opaque
and do not cover one another in the suspension.

3. Derivation of theformula

When the light beam passes through the cross
section of the area “F” and the thickness of the
absorbing layer is “a” then the liquid volume in the
layer is:

V=Fa )

Jezeli masa ziarn w jednostce objetosci zawie-
siny wynosi ,,c” to mase substancji proszkowej
w warstwie absorbujacej $wiatto mozna wyliczy¢ ze
WZOru:

If the mass of particles in the unit volume of
suspension is ,,c”’, then the mass of powder in the
absorbing layer can be calculated from the formula:

m = Fac )

Catkowita objetos¢ wszystkich ziarn w zawiesi-
nie ,,Sv”” przy znanej gestosci substancji proszkowej
,,d”7 mozna wyrazi¢ wzorem:

When the powder density “d” is known the total
volume of all suspended particles ,,Sv’’ can be cal-
culated from the formula:

Yv=g=5¢ ©)
Z drugiej strony: Otherwise:
Yv=ngard 4)
gdzie: gdzie:
n — ilos¢ ziarn w zawiesinie w objetosci V, n — the number of suspended particles in the vo-
r — promien ziarna w zawiesinie. lume V,

Powierzchnia przekroju poprzecznego wszyst-
Kich ziarn wynosi:

r — the radius of suspended particles.

The cross section area of all particles in the
suspension accounts to:

f=nnr? (5)

Jezeli wigc spetnione sa warunki zalozenia, ze
ziarna nie zastaniaja si¢ wzajemnie i sa nieprzezro-
czyste, to powierzchnia ,,F”, przez ktéra przechodzi
wiazka $Swiatta, zostaje zmniejszona o powierzchnig
1. Natgzenie przechodzacego swiatta zmniejszy sig
wskutek tego ,,F/(F-f)”” razy, zas przepuszczalnosé
Swiatta takiej zawiesiny bedzie rowna:

If the assumption conditions are fulfilled, i.e. the
particles do not cover one another and they are
opaque, then the area ““F” through which the light
beam passes is decreased by area “f”’. Therefore the
light intensity will be reduced “F/(F-f)” times, and
the light transmittance of the suspension will be:

p =L 1100% (6)

Stad catkowita powierzchnia zastaniajaca:

Consequently, the total intercepted area amounts to:

f=F(1-5) (7
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Z réwnania (4) wynika, ze: |

It results from the equation (4) that:

Podstawiajac t¢ wartos¢ do réwnania (5) otrzy-
ma sie:

Substituting this value into the equation (5) it
gives:

3y v
f==47
co w potaczeniu zréwnaniem (3) daje zalezno$¢: | which in connection with the equation (3) yields:
f— 3Fac

4rd

Stad: |

3 Fac

r=

Podstawiajac do réwnania (8) wartos¢ ,,f” z row-
nania (7), otrzymujemy:

Because:

(8)

Substituting ,,f”” from the equation (7) into the
equation (8) yields:

r= 75d(%0c_p) )
lub: | or:
150 ac
Pz = Taoo-p (10)
gdzie: where:

@, — $rednica zastepcza ziarna.

Jezeli badana suspensja spetnia prawo Lamberta
— Beera, wowczas:

p=107100%

gdzie:
k — wspotczynnik ekstynkcji.

Podstawiajac powyzsza wartos¢ do réwnania
(10) otrzymujemy zaleznos¢:

q)z = 1,50

Warto$¢ srednicy zastepczej ,,@,” obliczona we-
dhug wzoru (12) bedzie prawdziwa, gdy wyeliminuje
sie btad wzajemnego zastaniania sie ziarn. Btad ten
bedzie rowny zero gdy przy statej grubosci warstwy
absorbujacej swiatto ,,a” zageszczenie zawiesiny
bedzie nieskonczenie mate.

Granica funkcji ®; = w(c) przy ,,.c” dazacym do
zera bedzie wieC rzeczywista $rednica zastepcza
ziarna ,,D,”.

d (1 —10-*ac)

@, — the particle mean diameter.

If the tested suspension fulfills the Lambert-Beer
law then:

(11)

where:
k — specific absorbance.

And substitute this into the equation (10) it gives
the expression:

ac (12)

®; value which is calculated according to the
formula (12) is real when particle mutual covering
error is eliminated. This error is equal to zero when
the absorbing layer thickness ““a” is constant and the
suspension concentration is infinitely small.

The limit of the function ®; = w(c) if ¢ -0 is
thus the real mean diameter of the particles D,.

% dk In10
D. = - (13)
Jezeli za ,,k” przyjmiemy zgodnie z prawem According to the Lambert-Beer law:
Lamberta — Beera warto$¢:
k=%
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i podstawimy ja do réwnania (13), to otrzymamy
wyrazenie:

DZ:

gdzie:
E — zamierzona ekstynkcja badanej suspensji.

4. Doswiadczalne sprawdzenie

wyprowadzonych réwnan

Doswiadczenie miato wykaza¢ stusznosé wypro-
wadzonych wzoréw przez pordwnanie uzyskanych
za ich pomoca wynikéw z wartosciami $rednich
wymiaréw ziarn uzyskanych na drodze pomiarow
granulometrem laserowym. Pomiary wykonano uzy-
wajac nastepujacych substancji proszkowych: chal-
kozynu, grafitu, dwutlenku manganu i tleneku glinu.
Dla wszystkich proszkow oznaczono gestos¢ metoda
piknometryczna. Zawiesiny otrzymywano mieszajac
tlenek glinu i dwutlenek manganu z woda a chal-
kozyn i grafit z benzenem. Do zawiesin wodnych
w celu zdyspergowania ziarn dodawano szesciome-
tafosforanu sodu w ilosci 30 mg/dm? zawiesiny.

Przed pomiarem ekstynkcji zawiesiny wytrzasa-
no na wytrzasarce przez dwie godziny. Pomiary
ekstynkcji przeprowadzono za pomoca fotometru
Spekol uzywajac kuwety 0,5 cm. W celu zmniegjsze-
nia wptywu sedymentacji ziarn czas pomiaru eks-
tynkcji ograniczony zostat do jednej minuty. W tym
czasie wykonano dwa odczyty w odstepach 10-cio
sekundowych. Roéznice w odczytach byty bardzo
mate wobec czego uznano, ze nie ma wpltywu sedy-
mentacji. Wyniki pomiaréw zestawiono w tablicach
112 oraz narysunkach 1i2.

Substituting it into the equation (13), one obtains the
expression:

0,652 ac

aE (14)

where:
E — suspension absorbance.

4. Experimental verification of the derived
formula

The aim of the experiment was to verify the
derived formula. So, the results obtained by means
of the described method were compared with those
got using the laser particle seizer. The following
powder substances were used in the experiment:
chalkocite, graphite, manganese dioxide and alumi-
na. The density of these substances ware determined
by pycnometric method. Suspensions were prepared
by mixing alumina and manganese dioxide with
water while chalkocite and graphite with benzene. In
order to avoid agglomeration of particles, 30 mg/dm?
sodium hexametaphosphate was added to the water
suspension as a peptizing agent.

Suspensions were shaken for two hours before
measurements of absorbance using the Spekol
photometer. The 0,5 cm absorbing cell was used To
diminish the effect of sedimentation the time of
absorbance measurement was limited to 1 minute. In
this time two consecutive readings of absorbance in
ten second intervals were done. The differences
were very small so the sedimentation effect was
neglected.. The results are presented in Tables 1 and
2 and in Fig. 1 and 2.

0,7

0,5

0:4 l

Ekstynkcja - Absorbance

0,0 10

/. —e— MnO2
/ —m— Grafit
—a— AI203
—e— Chalkozyn
2,0 3,0

Stezenie zawiesiny - Concentration of suspension
[g/dm3]

Rys.1
Zaleznos¢ ekstynkcji zawiesin
od ich stezenia

Fig.1
Absorbance of suspensions as a function
of their concentration
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Tablica 1
Wartosci ekstynkcji zmierzone przy uzyciu
roznych filtrow barwnych

Table 1
The absorbance of suspensions measured
using different color filters

Substancja Chalkozyn Grafit
Substance MnO; Al0s Chalkocite Graphite
Stezenie [g/dm?]
Concentation [g/dm?] 0,25 10 25 1.25
Czerwony 0,320 0,102 0,110 0,215
Red
Sg| Zotozilony 0,310 0,105 0,110 0,210
o= Yellow-green
O o H
=3 Zielony 0,310 0,105 0,100 0,213
T8 | G
Niebieski 0,300 0,102 0,110 0,215
Blue

Jak wida¢ z rysunku 1 wszystkie badane zawie-
siny spetniaja prawo Lamberta — Beera. Z tablicy 1
wynika réwniez, ze wartos¢ ekstynkcji suspensji nie
zalezy od rodzaju uzytego barwnego filtra a tym sa-
mym ziarna zawiesiny mozna uwaza¢ za nieprzez-
roczyste.

As it is seen from Fig. 1 all tested suspensions
meet the Lambert-Beer law. The results listed in
Table 1 also show that the suspension absorbance
value does not depend on the color of filter used and
therefore the suspension particles can be regarded as
opaque.

Tablica 2 Table 2
Wartosci érednic zastepczych ziarn badanych substancji The mean diameters of measured grains
Stezenie Chalkozyn Grafit
zawiesiny Chalkocite Graphite MnO; AlOs
Concentration E FZ Dz Dlaser E FZ Dz Dlaser E FZ Dz Dlaser E FZ Dz Dlaser
[g/em’] [mm] | [mm] | [mm] [mm] | [mm] | [mm] [mm] | [mm] | [mm] [mm] | [mm] | [mm]
2,5 0,110 |15,24|13,47| 13,0 |0,435| 13,9 | 8,71 | 9,2 0,55 1141886 | 9,1
1,25 0,0565 (13,97 [ 13,11 0,215| 11,2 | 8,82 0,251
1,0 9,6 | 8,52
0,5 0,022 |13,6813,35 0,085| 9,8 | 9,92 0,650| 0,88 | 0,57 0,102| 9,2 | 8,69
0,25 0,011 | 13,58 13,43 0,042 9,5 | 9,03 0,320| 0,65 | 0,57 0,050
0,13 0,157] 0,56 | 0,59
0,06 0,078 ] 0,52 | 0,59
16
E 14 ?—./.
T 12
S 10
§
> 8 —— Chalkozyn ||
g —A—AI203
s 6 ]
%4 —&— Grafit
g 4 —@®— MnO2
=
B 2
A
0
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50 3,00
Stezenie zawiesiny - Concentration of suspension [g/dm3]
Rys. 2 Fig. 2

Srednica zastepcza ,,F,” obliczona wg. réwnania (10) jako
funkcja stezenia zawiesiny

Mean diameter F; obtained from equation (10) as the
function of suspension concentration
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5. Omowienie wynikéw

Jak wida¢ z wykresu na rys 2 obliczona wedtug
wzoru (10) srednica zastgpcza ,,F;” rosnie wraz ze
wzrostem stezenia zawiesiny. Spowodowane jest to
zwiekszeniem sie btedu wynikajacego ze wzajemne-
go zastaniania sie ziarn w zawiesinie. Ekstrapolujac
jednak ,,F;” do wartosci stezenia ¢ = 0, otrzymuje sie
wielkosci zgodne z wartosciami ,,D,” obliczonymi za
pomoca rownania (14) jak rowniez zgodne z wyni-
kami pomiaréw granulometrem laserowym.

Na tej podstawie mozna stwierdzi¢, ze opisang
metoda mozna z powodzeniem oznacza¢ srednice za-
stepcze ziarn drobnych nieprzezroczystych proszkow.

6. Wnioski ogolne o warunkach stosowania
metody

Opisana metodg mozna stosowa¢ gdy ziarna za-
wiesiny sa nieprzezroczyste i gdy zawiesina spetnia
prawo Lamberta — Beera. O spetnieniu warunku nie-
przezroczystosci ziarn w zawiesinie nalezy prze-
kona¢ sig przeprowadzajac pomiary ekstynkcji przy
uzyciu roznych filtrow barwnych ($wiatta o réznej
dtugosci fali). Jezeli uzyska sig (w granicach btedu)
jednakowe wartosci ekstynkcji mozna uznaé, ze
ziarna sg nieprzezroczyste.

Moze si¢ zdarzy¢, ze ziarna zawiesiny Sa Cze-
sciowo przezroczyste. Jezeli w tym przypadku uzyje
si¢ cieczy dyspersyjnej, rozniacej si¢ znacznie wspot-
czynnikiem zatamania swiatta od substancji rozpro-
szonej, to kat zatamania przechodzacego przez
ziarno $wiatfa bedzie duzy i ugigte promienie omina
fotokomorke umieszczona w osi optycznej aparatu.
Ziarna zachowaja si¢ wtedy jak nieprzezroczyste.

Zastosowanie fotometru posiadajacego maty kat
brytowy zwicksza mozliwos¢ ominiecia przez zata-
mane na ziarnach promienie $wiatta, ptaszczyzny
fotokomorki.

O tym, czy zawiesina spetnia prawo Lamberta —
Beera nalezy przekona¢ si¢ doswiadczalnie i pomiar
wykona¢ dla takiego stezenia zawiesiny, ktdre
miesci si¢ w obszarze zgodnosci z prawem Lamberta
- Beera.

Gorna granica wielkosci ziarn, ktéra mozna wy-
znacza¢ ta metoda zalezna jest od stabilnosci sedy-
mentacyjnej zawiesiny. Dla wigkszych ziarn mozna
uzy¢ cieczy o wigkszej lepkosci.

5. Discussion

As it is seen from the diagram in Fig. 2 the mean
diameter ,,F;” calculating according to the formula
(10) grows with the increases in the suspension
concentration. This is caused by the increase in the
particle covering error. Extrapolation however of ,,F;”
to suspension concentration ¢ = 0 yields values com-
patible with ,,D,” calculated with the formula (14)
and laser particle seizer as well.

So, the described method can be successfully
used to determine the mean diameters for fine
opaque powders.

6. General conditionsfor application of the
method

The described method can be used when par-
ticles in suspension are opaque and the suspension
fulfills the Lambert-Beer law. In order to be sure
that particles are opaque, absorbance measurements
with various color filters (light of different wave
length) should be carried out. If absorbance values
are the same (in the limits of error) one can assume
that particles in suspension are opaque.

It may happen, however, that particles may be
partly transparent. In this case the dispersion liquid
of refractive index considerably different from this
of measured substance should be used. Than the
refraction angle of light beam passing through a
particle is large and the diffracted rays can omit a
photocell, which is positioned in the optic axis of the
instrument and particles can be regarded as opaque.

Using a photometer with a small solid angle
augments possibility that refracted on the particles
light omits the photocell area.

Whether the suspension meets the Lambert-Beer
law one should check experimentally. The concen-
tration of suspension prepared for the mean diameter
measurement should be in the range in which the
Lambert - Beer law is met.

The upper limit of the particle size, which can be
measured using this method depends on the sus-
pension stability. For bigger particles to avoid sedi-
mentation one can use a liquid of higher viscosity.
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