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SAZETAK

KARAKTERIZACIJA DISPERZNOG SUSTAVA METODOM LASERSKE
DIFRAKCIJE

Definiranje stanja grubodisperznog sustava zahtjeva prikaz sastava tog sustava,
homogenost mjeSavine, kao i granulometrijsko stanje disperzne faze.
Odredivanje veli€ine i raspodjele veli€ina Cestica Cesto je klju€no pri utvrdivanju
ishoda proizvodnog procesa, ali i same kvalitete proizvoda. RazliCite veli€ine
Cestica, kao i razliCite raspodjele veli€ina tih ¢estica mogu znacajno utjecati na
odvijanje odredenog procesa tj. na brzinu kemijske reakcije, sve vrste prijenosnih

pojava, na stabilnost suspenzije, poroznost sloja i sl.

U ovom radu karakterizacija grubodisperznog sustava (kristali boraksa)
provedena je dvjema metodama Ciji se principi mjerenja znacajno razlikuju:
prosijavanjem i metodom laserske difrakcije. Jedan od zadataka rada bio je i
upucivanje u rad uredaja za lasersku difrakciju Horiba LA-300 pri ¢emu su

istaknute prednosti i nedostaci navedene metode.

Kljuéne rijeci: disperzni sustav, laserska difrakcija, prosijavanje, veli€ina Cestica,

raspodjela veli€ina Cestica



SUMMARY

CHARACTERIZATION OF A DISPERSED SYSTEM BY LASER
DIFFRACTION

Characterization of a dispersed system requires information on the composition
of a system, the homogeneity of the mixture as well as the granulometric
properties of the dispersed phase. Key role in determination of the outcome of
the production process, but also of the product quality, lies in the analysis of the
particle size. Particle size distribution can have a major influence on the chemical
reaction rate, all types of transfer phenomena, the suspension stability, the
porosity of the layer etc. In this work, characterization of a dispersed system
(borax crystals) was performed by two methods, sieving and laser diffraction,

whose measurement principles differ significantly.

In addition, one of the tasks included was to examine the principle of operation of
the measuring instrument - Horiba LA-300 laser diffraction analyzer. In the end,

advantages and disadvantages of both methods were discussed in detail.

Keywords: dispersed system, laser diffraction, sieving, particle size, particle size

distribution
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UvoD

Tehnologija Cestica, koja se naziva i partikulska tehnologija, usmjerena je na
analizu disperznih sustava. Cestice u disperznim sustavima mogu biti u bilo
kojem agregatnom stanju (Cvrsto, kapljevito, plinovito), a dispergirane su unutar
odredene kontinuirane faze. Kontinuirana faza (kapljevina ili plin) moze imati
bitan utjecaj na odvijanje cjelokupnog procesa, ali isto tako moze biti bez ikakvog
znaCaja. Svojstva disperzne faze usko su povezana s procesnim uvjetima.
Mehani¢kim makroprocesom mozZe se znatno promijeniti stanje izmijeSanosti
nazocnih faza, kao i stanje disperznosti. U vecini industrijskih procesa nazo¢ne
su Cestice veli¢ine od 107° do 10~3 m koje su okarakterizirane kao grubodisperzni
sustavi. Analiza grubodisperznih sustava zahtjeva opis primarnih svojstava
Cestica (veliina i raspodijela, oblik, mikrostruktura, osobine povrSine, itd.) i
kontinuirane faze, odnosno fluida (gusto¢a i viskoznost). Jedno od najvaznijih
fizikalnih svojstava Cestica je njihova veli€ina. Odredivanje veliCine i raspodjele
veliCina Cestica Cesto je klju¢no pri utvrdivanju ishoda proizvodnog procesa i
same kvalitete proizvoda. RazliCite veliCine Cestica kao i razliCita raspodjela tih
veliCina mogu znacCajno utjecati na svojstva i pojave u pojedinom procesu.
Izmedu ostalog utjeCu na brzinu kemijske reakcije, sve vrste prijenosnih pojava
(posebno prijenos tvari), na stabilnost suspenzije kao i poroznost, odnosno

gustocu pakiranja.

U ovom radu izvrSena je granulometrijska karakterizacija grubodisperznog
sustava tj. kristala boraksa, metodom prosijavanja i metodom laserske difrakcije.
Cilj je bio usporediti te dvije metode i istaknuti njihove prednosti i nedostatke, s
obzirom na to da se granulometrijsko stanje tim metodama odreduje potpuno

razliitim principima.



1. OPCI DIO



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.1. Disperzni sustavi

Disperzni sustavi predstavljaju heterogene smjese u kojima je jedna ili viSe tvari
rasprSena u nekoj drugoj tvari i to u obliku Cestica, kapljica ili mjehuri¢a. Kod
dispreznih sustava se razlikuju disperzna faza, koju Cini rasprSena tvar, i
disperzno sredstvo u kojem je ta tvar rasprdena tzv. kontinuirana faza. Disperzna
faza moZe biti u bilo kojem agregatnom stanju (Cvrste Cestice, kapljice i

mjehurici), dok je disperzno sredstvo uglavnom u kapljevitom ili plinovitom stanju.
Disperzni sustavi mogu se smatrati:

¢ homogenima (monofaznima) ako izmedu disperzne faze i disperznog
sredstva ne postoji grani¢na povrsina (prave otopine), te
e heterogenima (visefaznima) ako izmedu rasprdene tvari i disperznog

sredstva postoji graniCna povrsina.

S obzirom na veli€¢inu elemenata disperzne faze, disperzni sustavi se dodatno

dijele na:

e molekularno disperzne sustave (prave otopine) Cija je veli€ina elemenata
disperzne faze manja od 10 m,

e koloidno disperzne sustave (solovi) Cija je veli€ina elemenata disperzne
faze od 108 do 1075 m,

e grubodisperzni sustavi (suspenzije) Cija je veliCina elemenata disperzne

faze iznad 10% m.

U vedini industrijskin procesa nazoc¢ne su Gestice veli¢ine od 10~ do 103 m,
odnosno 1-1000 um, Sto ulazi u kategoriju grubodisperznih sustava. U nastavku

ovog rada bit ¢e razmatrani iskljucivo ti sustavi.t



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.2. Karakterizacija grubodisperznih sustava

Karakterizacija grubodisperznih sustava predstavlja opis primarnih svojstava
Cestica (veliCina Cestica, raspodjela veli¢ina Cestica, osobine povrSine, oblik
Cestica, itd.), te opis primarnih svojstava kontinuirane faze (gusto¢a i viskoznost
fluida). Opcenito se moze reci da definiranje, odnosno potpunija karakterizacija

grubodisperznih sustava zahtjeva odredivanje!-:

e sastava grubodisperznog sustava,
e homogenost mjeSavine (stanje izmijeSanosti),

e stanje disperznosti (granulometrijsko stanje).
1.2.1. Sastav grubodisperznog sustava

Sastav grubodisperznih sustava definiran je koli¢inom komponenti ili faza
prisutnin u promatranom sustavu. Kod sustava s relativnho ,slobodnom®
disperznom fazom, sastav se izrazava masenim ili volumnim udjelom disperzne

faze:

Va

=— 1
Vg +Vy @)

Y

gdje je:
V,; — volumen disperzne faze (m3),

Vi — volumen kontinuirane faze (m3) .



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Za grubodisperzne sustave u kojima je zbog povelanog volumnog udjela
disperzne faze, ograni€eno kretanje Cestica, sastav grubodisperznog sustava
izrazava se vanjskom volumnom porozno$c¢u, koja se obi¢no naziva samo

poroznost, €:

Va

TV TV 0

Ovakvi sustavi nazivaju se jo$ i pakovanjima, odnosno poroznim slojevima.
Vrijednosti proznosti nekog pakovanja ovise o veli€ini i obliku ¢estica te o strukturi
pakovanja. U realnim sustavima oCekuju se tzv. slu¢ajna pakovanja ¢estica. U

tablici 1 prikazane su vrijednosti volumne poroznosti za neke partikulske sustave.

Tablica 1. Primjeri vrijednosti poroznosti nekih grubodisperznih sustava.

Sustav €
RijeCni pijesak 0,39 -0,40
Ugljena prasina 0,44 - 0,66
Filtarski kolac 0,50 - 0,90
Briketi 0,05 -0,20




A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.2.2. Homogenost mjesSavine (stanje izmijeSanosti)

Homogenost mjeSavine u uskoj je vezi sa stupnjem izmijeSanosti sustava tj. sa
kvalitetom mijeSanja. Karakterizirano je odstupanjima udjela pojedinih
komponenata ili faza u odabranim toCkama sustava u odnosu na njihov prosjecni
udjel u cijelom sustavu. Homogenost mjeSavine definirana je kao odnos

standardne devijacije potpuno slu¢ajno izmijeSanog uzorka (a,,;,) | Standardne

devijacije uzorka nakon nekog vremena mijeSanja (o):

_ Omin

o 3

Standardna devijacija, o, ili varijanca o2, se odreduje mjerenjem volumnog udjela

uzorka ¢, ; U raznim segmentima procesnog prostora:

1 n
2 _ § 2
o~ = N '_1((Pp,l QD) (4)

gdje je:
¢ — poznati sastav mjeSavine,
@p,; — sastav mjesavine u uzorku i,

N — broj uzoraka.

U slu€aju da je sadrzaj mjeSavine, ¢ nepoznat, odreduje se srednja vrijednost
volumnog udjela ¢, s pomocu lokalnih volumnih udjela odredenih na razliCitim

to¢kama u sustavu*:



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1 n
Pp,sr = NZ Pp,i (5)
i=1
iz Cega proizlazi da je:
n
2 _ 1 2
0" = m : (‘pp,i - Qop,sr) (6)
i=1

1.2.3. Stanje disperznosti (granulometrijsko stanje)

Odredivanje stanja disperznosti, tj. veli€ine i raspodjele veli€ina Cestica Cesto je
kljuéno pri utvrdivanju ishoda proizvodnog procesa i same kvalitete proizvoda.
Razli¢itost u raspodieli veli€ina Cestica moze utjecati na brzinu kemijske reakcije,
brzinu otapanja, stabilnost suspenzije, itd. Poznavanje raspodjele veli€ina Cestica
ima veliku vaznost kod odredivanja stanja disperznosti. Definiranje stanja

disperznosti obuhvaca:

e kvantitativno definiranje koliCinske raspodijele finoce grubodisperzne faze
te

e kvalitativni opis oblika Cestica.



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.2.3.1. Kvantitativno definiranje koli¢inske raspodjele veli¢ina €estica

Kvantitativni opis zahtjeva poznavanje raspodjele veli€ina Cestica koje imaju
jednake fiziCke karakteristike. U koliko su Cestice sfericnog oblika, one se mogu
opisati jednom veli¢inom, tj. njihovim promjerom. Medutim, za opis nepravilnih
Cestica nuzno je koristiti viSe karakteristicnih dimenzija, kao Sto je to prikazano

na slici 1.1°

promjer

duljina

[

A

RULITS

Slika 1. SferiCna Cestica i projekcija nepravilne Cestice.

Kao deskriptori pri opisu nepravilnih ¢estica obi¢no se koriste:

e ekvivalentni promjeri kugle,
e ekvivalentni promjeri kruga te

o statistiCki promjeri.



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Ekvivalentni promjeri kugle su:

e volumni promjer (xy) koji predstavlja promjer zamisljene kugle koja ima

isti volumen, V, kao analizirana nepravilna Cestica:

V = - X, = — 7)

e povrsinski promjer (xg) koji predstavlija promjer zamisljene kugle koja

ima istu povrsinu, S, kao analizirana nepravilna Cestica:

S=x%mw->x, = - ®)

e Stokesov promjer (xg;) koji predstavlja promjer zami$ljene kugle koja ima

istu brzinu, vg;, taloZenja kao analizirana nepravilna Cestica:

L, Uslee—p)g 18 - v,
’ 18y 19 (pe—pp) )



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Ekvivalentni promjeri kruga su:

e promjer projicirane povrsine (x,) koji predstavlja promjer kruga koji ima

istu povrSinu kao i projicirana povrSina nepravilne Cestice (slika 2):

A== 7%= (10

Slika 2. Usporedba kruga i projekcije nepravilne Cestice.

e promjer sita (x ;) KOji predstavlija promjer otvora sita na kojem se

zadrzava Cestica pri odredenim uvjetima prosijavanja.

Statisticki promjeri

StatistiCki promjeri koriste se za kvantitativno iskazivanje pripadajucih veli€ina
kada se veli€ine Cestica odreduju metodom mikroskopiranja u kombinaciji s

analizom mikroskopske slike.

Odredivanije veli€ine Cestica statistiCkim promjerom svodi se ha mjerenje linearne
dimenzije (geometrijske karakteristike) promatranog sustava paralelne s

utvrdenim smjerom mjerenja.

10



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

NajceSce koristeni statistiCki promjeri su:
e Martinov promjer (x,) koji predstavlja duljinu koja raspolovljava sliku

Cestice, a paralelna je sa smjerom mjerenja.

smjer mjerenja 51 = 52
P ———————————r——

Lol bbbl
12 3 4 5 6 1 8 9 10

Slika 3. Martinov promijer.

e Feretov promjer (xr) koji se definira kao udaljenost paralelnih tangenti

na suprotnim stranama Cestice, okomitih na smjer mjerenja.

smijer mjerenja XI-'

T'w%uumﬂmmﬂuwwhwu]ﬁwmu%uuuuhwﬁmﬂ_

23 4 3 808 1

Slika 4. Feretov promijer.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.2.3.2. Prikaz koli€éinske raspodjele veli€ina ¢estica (tzv. funkcije

raspodjele)

Koli¢éinska raspodjela veliCina Cestica moze se prikazati histogramski
(diskretizirani oblik) ili pomocu kontinuirane krivulje (ako su veli€inski intervali

dovoljno mali).

Koli¢inske raspodjele, izrazene brojem Cestica, masom ili volumenom, moguce

je grafi¢ki prikazati pomocu funkcije gustoée raspodijele te kumulativne funkcije.

Funkcija gustoée raspodjele prikazuje ovisnost funkcije gustocCe raspodijele,
q-(x;), o srednjoj veliCini frakcije, Cestica x;. Opcenito, funkcija q,(x;),

predstavlja udjel €estica u intervalu veli¢ina od x do x + dx (Ax;):

m(x;)
My
x;) = —u4k_ 11
gdje je:
m(x;) — masa Cestica u intervalu veli¢ina Ax; (g),
m,,,— ukupna masa uzorka (g),

Ax — interval veli€ina Cestica (um).

Srednja veliina frakcije Cestica, X;, predstavlja srednju vrijednost intervala

veli¢ina dvaju susjednih sita, koji se raCuna prema izrazu:

- X + Xi—1
X = (12)

12



A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Primjer funkcije gustoce raspodjele prikazan je na slici 5.

£
=.
X
o>
q.(%)
]d— AX; —
| 1 | BT
0l— = 3 Xis X1 X
xmln Xl Xmax i-1 i I

Slika 5. Funkcija gusto¢e raspodiele.

Kumulativna funkcija raspodjele, Q,. (x;), ukazuje koliki je udjel ¢estica manjih

od oznake finoce (veli€ine) x; u analiziranom uzorku.

Odreduje se na sljedeci nacin:

Qr(xi) = Z n;fj;) (13)

i=1

Primjer kumulativne funkcije raspodijele prikazan je na slici 6.

1,01
Q;(X)

Q(xy)

0,5

xmin xl xmax

Slika 6. Kumulativna funkcija raspodjele.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Dvije navedene funkcije raspodjele diferenciranjem i integriranjem se prevode

jedna u drugu:

_ er(xi)
qr(x;) = T dx (14)
odnosno,

Odnos tih funkcija prikazan je na slici 7.

4 G;

o

< 4:(x)

f

>< e cccccncncana

Xmin Xl

N4

Xmax

Q-(x) = f qr(xi)dx =1

Xmin

max

Slika 7. Medusobni odnos funkcije gustoée raspodijele i kumulativne funkcije
raspodiele.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

U navedenim funkcijama indeks r oznaCava vrstu raspodjele tj. koli¢insku

raspodjelu (tablici 2).

Tablica 2. Oznake i znaCenje koli€inskih raspodjela.

r | Vrstaraspodijele Znacenje
. Broj¢ani udjel Cestica veliCine x u nekom intervalu
0 Brojcana v
veli€ina.
. Omijer sume duljina Cestica veli€ine x i ukupne
1 Duljinska .
duljine.
. Omjer sume povrSina Cestica veli€ine x i ukupne
2 PovrSinska ” o
povrsine svih Cestica.
3 Volumna Volumni (maseni) udjel ¢estica veli¢ine x u nekom
Masena intervalu veli€ina.

Dakle, raspodjela veliina Cestica moze biti izrazena udjelom broja, volumena,
mase, povrsine ili duljine Cestica $to dovodi do razli€itog oblika krivulje raspodjele,

te je neophodno kod prikaza funkcije raspodjele navesti i odgovarajuci indeks .57

qr(xi)
0,51

0,44
Go(x)

0,17 q3(x)

.
>

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Slika 8. Primjer prikaza broj¢ane i volumne raspodjele veli€ina Cestica istog

uzorka.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.2.3.3. Karakteristi¢ne veli€ine funkcija raspodjele

Iz grafiCkih prikaza funkcija raspodjele moguce je odrediti sljedece veli€ine, bitne

pri opisu stanja disperznosti partikulskog sustava (slika 9)2:

e Mod, xp,, (eng. mode), predstavlja najucestaliju veliCinu u analiziranom
partikulskom sustavu, a odgovara vrhu krivulje funkcije gustoce

raspodjele.

e Srednji promjer, x¥, (eng. mean), definira se ovisno o nacinu odredivanja
i iskazivanja raspodjele te se razlikuje veéi broj srednjih promjera, koji ¢e

kasnije biti detaljno objasnjeni.

e Medijan, xs¢, ili x5, (eng. median), predstavlja veliinu Cestica od kojih

50 % cCestica ima maniji, odnosno veci promjer.

e Minimalna veliéina ¢estice, x,,;,, koja se mozZe pojaviti u analiziranom

uzorku.

e Maksimalna veli¢ina cCestice, x,,,,, koja se moze pojaviti u analiziranom

partikulskom sustavu.

e Kvantili predstavljaju veliCine Cestica koje odgovaraju odabranom
kumulativnom udjelu. NajviSe koristeni kvantili su: x;,, x5, (medijan) i xq,.
Dakle, x;, predstavlja veli¢inu Cestica od koje je 10% Cestica u

cjelokupnom uzorku manje od te veli€ine.

o Sirina raspodjele (eng. span) ukazuje na raspon velitina G&estica

zastupljenih u analiziranom uzorku:

. ) Xg9o — X1
Sirina raspodjele = T (16)
50
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

e Q3 (x) 0.0040

-==q3(x)
0.0030 _
®
g x
00020 °
0.0010
N
\
o ~
------- 0.0000
400 600 800 1000

Slika 9. KarakteristiCne veli€ine funkcija raspodjele.

Raspodjele koje imaju samo jednu ucestalu veli€inu nazivaju se monomodalne,
one s dvije uCestale veli€ine nazivaju se bimodalne, dok se raspodjele s vise od

dvije uCestale veli€ine nazivaju multimodalnim raspodjelama.

>

Monomodalna raspodjela Bimodalna raspodjela Multimodalna raspodjela

Slika 10. Prikaz razli¢itih vrsta raspodjele.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Radi jednostavnosti, raspodjela veli€ina Cestica mozZe se iskazati samo jednom
velicinom tj. odredenom statistickom velicinom ili razli¢itim srednjim
promjerima. Opisivanje raspodjele na ovaj nacin za prednost ima jednostavno
povezivanje svojstava disperzne faze s procesnim uvjetima, ali ne daje dovoljno

podataka o samoj raspodijeli.

Od statistickih veliCina najceS¢e se koristi medijan. Medutim, raspodjele razliCite
Sirine mogu imati istu vrijednost medijana i moda, $to je slu€aj kod simetri¢nih

raspodjela (slika 11).

Slika 11. Primjer moda i medijana kod simetri¢ne raspodjele razli¢ite Sirine.

Srednji promjeri (eng. mean) u obzir uzimaju veli€inu Cestica kao i njihov udjel u
analiziranom uzorku, te daju bolji uvid u raspodjelu veli¢ina Eestica u odnosu na

statisticke velicine.®

Srednji promjer Cestica nekog partikulskog sustava opcenito se moze iskazati na

sljededi nacin:

Xmax

= [ kg da a7)

Xmin
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A. Jozi¢: Zavrsni rad

Op¢i dio
odnosno,
N
xf = 2 xf - AQ,(x;) (18)
i=1
gdje je:

k — eksponent koji ukazuje radi li se o aritmetiCkom (k = 1),
povrsinskom (k = 2), ili volumnom (k = 3) promjeru,

r — nacin prikaza koli€inske raspodjele (r = 1-3),

AQ,(x;) — kumulativni udjel Cestica manjih od veli€ine Xx;.

Tako npr. ukoliko se koristi masena raspodjela (r=3), mogu se razlikovati sljedeci
srednji promjeri:

e srednji aritmetiCki promjer:

n

X3 = Z x; * AQ3(x;)

(19)
i=1

(Napomena: Srednji aritmetiCki promjer odnosi se na srednji promjer Cestica u
odredenom intervalu veli¢ina.)

e srednji povrsinski promjer:

N

X5 = lez - AQ3(x;)

(20)
i=1
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

e srednji volumni promjer:

N

X35 = 2 x} - AQ3(x;) (21)

i=1

U statistici, ove srednje vrijednosti nazivaju se momentima i oznaCavaju se kao:

(22)

Iz podataka za raspodijelu veli€ine Cestica, q;(x;), oblik (wwa) i gusto¢u Cestica
(p) moze se izraCunati i specifi€¢na povrsina analiziranog uzorka (S,,,) partikulskog

sustava:

Xmax
6 q3(x)
Sm = T p. j x dx (23)

S, predstavlja specifi¢nu povrsinu izraZzenu po masi uzorka (m2kg1).

Specifina povrSina moze biti izraZzena po masi (jed. 24) ili po volumenu (jed. 25)

uzorka:

N

_ 6 NAG()

i=1
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

N

_ 6 AQ3(x;)
SV B l/JWa z fi (25)

i=1

Znacenje veli€ine yy,,bit ¢e podrobnije opisano u sljedecem poglavlju.

1.2.4. Kvalitativni opis oblika ¢estica

Izraziti oblik Cestice znaci prikazati obris Cestice, koji je rezultanta spojnica svih
to€aka na njenoj povrsini i neovisan je o veli€ini Cestica. lzraZzava se uglavnhom

odnosom karakteristi¢nih dimenzija i faktorima oblika.

Oblik se naj¢esée odreduje analizom slike pri ¢emu se trodimenzionalni objekti
prevode u dvodimenzionalne projekcije (slika 12). Najjednostavnije izrazavanje
oblika je na temelju geometrijskin odnosa Cestica. IzometriCni oblik Cestice
podrazumijeva jednako ,proSirenje“ Cestice u svim smjerovima, dok

neizometri€ne Cestice imaju bitno razliCite dimenzije u razli€itim smjerovima.

Slika 12. Trodimenzionalni objekt i njegova dvodimenzionalna projekcija.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Oblik Cestice moguce je izraziti odnosom njezinih karakteristiCnih duljina i to

veliCinama poput:

izduZenosti koja predstavlja odnos duljine (L) i Sirine (B),

spljoStenosti koja daje odnos Sirine (B) i debljine Cestice (T),

omjera F tj. omjera minimalne i maksimalne vrijednosti Feretovog
promjera (prema ISO 9276-6),

inverzne vrijednosti omjera F te

zaobljenosti koja ukazuje na odstupanje zaobljenosti Cestica od sfericnog
oblika.

Pri opisu oblika Cestica vrlo Cesto se koriste i faktori oblika. To su bezdimenzijske

veli€ine koje se definiraju kao odnos mijerljivih svojstava Cestica — geometrijskih

ili dinamickih. NajceSc¢i faktor oblika je Wadellov faktor sfericnosti, koji izrazava

odnos ekvivalentnih promjera:

Ywa = (%)2 (26)

Kada se govori o sedimentaciji u gravitacijskom polju, izuzetno je vazno

definiranje dinamickog faktora oblika koji je izrazen odnosom?10-12;

Ky = (x_v>2 27)

U izrazima 26 i 27, x, predstavlja volumni promjer, a xg povrSinski promjer

Cestice, dok xg, Stokesov promijer.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

1.4. Metode odredivanja raspodjele veli¢ina ¢estica

Potreba za odredivanjem veli€ina Cvrstih Cestica i njihove raspodjele susrece se
u nizu tehnologija, buduéi da su karakteristike finalnog proizvoda determinirane

veli¢inom Cestica, njihovi oblikom i raspodjelom pojedinih frakcija Cestica.

Za odredivanje veliCina i raspodijele veliCina Cestica postoje dva osnovna

principa:

o fizitka separacija odredene koli€ine Cestica unutar odredenih granica
veli€ina Cestica,

e odredivanje bez fizicke separacije.

U prvu grupu spadaju analiza pomocu sita i analiza elutrijacijom, dok u drugu
mikroskopsko odredivanje, sedimentacijska analiza i1 analiza laserskom
difrakcijom. Kada se za isti uzorak primjenjuju razliite metode odredivanja
raspodjele veli€ine Cestica, dobiju se i razli€iti rezultati. Razlog tomu je taj sto je
pojedine frakcije pomocu razliitih metoda. Zbog toga samo ista metoda za isti

materijal, daje reproducibilne vrijednosti.

Kao sto je prethodno navedeno, analiza pomocu sita i analiza elutrijacijom su
metode kod kojih se kolektiv Cestica fizi¢ki dijeli na niz frakcija priblizno jednakih

veli¢ina pa je tako:

e analiza pomocu sita je najbrza i najjednostavnija metoda za odjeljivanje
Cestica unutar uskih granica. Veoma je pogodna za odredivanje veli€ina
Cestica u granicama od 44 ym do 1000 um. Serije sita koje se u tu svrhu

koriste su strogo standardizirane;
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

analiza elutrijacijom pogodna je za odredivanje veliine Cestica u
granicama od 0,06 do 0,005 mm. Zasniva se na odjeljivanju Cestica iste
gustoce u grupe jednake veli€ine u struji fluida konstantne brzine. U fluidu
gravitacija djeluje na slobodno suspendirane Cestice i daje im ubrzanje,
suprotno ovim silama javlja se sila trenja koja usporava pad Cestica.
Posljedica toga je uspostava konstantne brzine koja je funkcija gustoce i
promjera Cestica. Najznacajniji uredaj u kojem se provodi ova vrsta analize

Cestica je Rollerov analizator.

Mikroskopsko odredivanja, sedimentacijska analiza i analiza veli€ine Cestica

laserskom difrakcijom svrstane su u grupu odredivanja veli€ine Cestica bez

fiziCke separacije pa tako:

mikroskopsko odredivanje daje rezultate najblize stvarnima, a
pogodno je za odredivanje veliCine Cestica od 0,005 mm usporedivanjem
sa skalom linearne dimenzije Cestica ili pak svrstavanjem Cestica po
veli€ini na osnovu jedne ili vise dimenzija. Obi¢no se izvodi na
standardnom optickom mikroskopu (grublje Cestice) ili na elektronskom
mikroskopu (finije Cestice). Dimenzija Cestice ovisi 0 njenoj orijentaciji na

predmetnom stakalcu,

sedimentacijska analiza naj¢esce je koristena metoda za odredivanje
veli€ine i raspodijele estica od 0,001 mm. Temelj ove metode je
odredivanje veli€ine Cestica po Stokesovom zakonu i mjerenje smanjenja
koncentracije u odredenoj ravnini ili iznad odredene ravnine i to tijekom

same sedimentacije,

analiza laserskom difrakcijom temelji se na Ccinjenici da Cestice
prolaskom kroz izvor svjetlosti, odnosno lasersku zraku, rasprsuju svjetlo
pod kutom koji se logaritamski poveéava sa smanjenjem veli€ine Cestica
(slika 13). Pogodna je za vrlo precizno odredivanje veliCine u rasponu od
0,02 ym do 2000 pm. 613
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Slika 13. Prikaz metode laserske difrakcije.

S obzirom na to da su u eksperimentalnom dijelu ovog rada koriStene dvije
tehnike odredivanja raspodiele veliCina Cestica odredenog partikulskog sustava:
prosijavanje i analiza laserskom difrakcijom, one su u daljnjem tekstu podrobnije

opisane.

1.4.1. Analiza pomocu sita

Metoda prosijavanja naziva se i direktnom metodom odredivanja veli€ine Cestica,
iako se Cestice fiziCki separiraju unutar granica odredenih veli€inom dvaju
susjednih sita. Ona je jedna od najjednostavnijih konvencionalnih metoda analize
veliCine Cestica u praksi. Pogodna je za odredivanje u granicama od 44 pym do
1000 um, a serije sita koje se u tu svrhu koriste strogo su standardizirane.
Propisana je prosijevna povrsina sita, gustoc¢a sita, odnosno broj o€ica i debljina
Zice, a time i veli€ina otvora sita. Za prosijavanje se koriste sita poznatog
promjera otvora, Cije su ocCice Cetvrtastog oblika, a mogu biti satkane od mjedi,

nehrdajuceg Celika ili svile, te mogu biti buSene ili elektrooblikovane.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Slika 14. Sita razli¢itih veli¢ina odica.

W. S. Tyler (1910.) predlaze sustav serije sita, kojem je osnovica broj jednakih
Cetvrtastih otvora po 1 linearnom inchu. Promjer istkane Zice sita jednak je
stranici otvora, a modul je V2, $to znadi da slijedece sito u nizu ima za V2 = 1.414

veci otvor od prethodnog sita.

Nekoliko godina kasnije ASTM (Americko udruzenje za ispitivanje materijala)
izradilo je standarde s modulom V2 = 1.189, a u to vrijeme u Europi se koriste
njemacke norme (DIN 1171) temeljene na broju ocica po cm?. U Njemackoj se
50-ih godina pro$log stoljeéa uvode moduli R10 (‘Y10 = 1.259) i R20 (*3/10 =
1.122) koje je tada preporucila i Medunarodna organizacija za standardizaciju
(ISO). Danas se u Hrvatskoj koriste sita prema normama I1SO 3310, te ASTM
E11.

Nakon $to se na seriju sita nanese odredena koli¢ina uzorka (40 do 60 g za finije
i 100 do 150 g za grublje Cestice), sita se podvrgavaju oscilacijskom djelovanju
mehanicke tresilice. Vibracije omoguc¢avaju horizontalno gibanje kako bi se
Cestice oslobodile iz pakiranog oblika praska i vertikalno gibanje, odnosno
mijeSanje Cestica. Pri tome Cestice prolaze kroz otvore na sitima i zaustavljaju se
tek kada je njihov promjer veci od otvora odredenog sita. Opcenito se smatra da
ne postoji to€no definirano vrijeme potrebno za potpuno prosijavanje, kao ni
krajnja toCka prosijavanja. Prosijavanje se smatra zavrSenim, kada se masa na

bilo kojem od sita ne mijenja za viSe od 5%.
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Slika 15. Uredaj za provedbu analize pomocu sita.

Pogreske koje se javljaju prilikom prosijavanja nastaju uslijed:

e nemogucnosti uspostavljanja potpune disperzije u ¢vrstom stanju,
¢ nejednolikost zi€anog tkanja,
e nepravilnog orijentiranja Cestica te

e nepravilnog uzorkovanja i uporabe razliCite opreme i metoda izvodenja.

Disperzija Cestica se moze povecati tzv. ,mokrim“ prosijavanjem, odnosno
prosijavanjem u struji fluida prema kojem je uzorak potpuno inertan. Kod mokrog
prosijavanja primjenjuje se rasprsivanje kapljevine na samu povrsinu prosijavanja
i prasSkaste tvari ili se suspenzija izlijeva izravno na sito. Ova metoda mokrog
prosijavanja posebno je pogodna za Cestice veliCine od 6 um do 150 um.
Pogreske nastale uslijed nejednolikosti zi€anog tkanja pokoravaju se Gaussovom
zakonu raspodjele, a za greSke nastale uslijed nepravilnog orijentiranja Cestica u

obzir treba uzeti faktor oblika ¢estica.1314

1.4.2. Analiza laserskom difrakcijom
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Zbog svoje jednostavnosti, kratkog vremena analize, visoke preciznosti,
ponovljivosti rezultata, Sirokog raspona mjerenja (0,02 - 2000 um) i fleksibilnosti
rada ova metoda postala je standardna metoda granulometrijske analize kako u

kemijskoj, tako i srodnim industrijama.

Analiza veliCina Cestica laserskom difrakcijom temelji se na Cinjenici da Cestice
prolaskom kroz izvor svjetlosti, odnosno lasersku zraku, rasprSuju svjetlo pod
kutom koji se logaritamski povecava sa smanjenjem veliCine Cestica. O veli€ini
Cestica takoder ovisi i intenzitet rasprSenja koji se smanjuje sa smanjenjem
volumena &estice. Cestice veéih dimenzija rasprsuju svjetlost pod ostrim
(odnosno malim) kutovima s velikim intenzitetom, dok €estice manjih dimenzija

svjetlost rasprsuju pod Sirim kutovima, ali s niskim intenzitetom.

Dakle, laserska difrakciji dovodi u odnos veli€inu Cestica s kutom i intenzitetom
rasprsenog (difraktiranog) svjetla, tako da analizator uredaja ne mijeri direktno

veli€inu Cestica vec¢ kut i intenzitet svjetlosti koju analizirana Cestica rasprsuje.

Slika 16. Difrakcijska slika dobivena sa veéom Cesticom (lijevo) u usporedbi sa
manjom Cesticom (desno).

Kada je Cestica izloZena laserskoj zraci javljaju se, osim difrakcije, i refrakcija

svjetla, refleksija te apsorpcija (slika 17).
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Slika 17. Pojave prilikom obasjavanja Cestice
snopom svjetlosti.

Informacije o veli€ini Cestice koriStenjem ove tehnike dobivaju se iskljucivo iz
podataka o intenzitetu difrakcije i refrakcije. Difrakcija se Cesto joS naziva i rubna
difrakcija (eng. edge diffraction), s obzirom na mjesto gdje se pojavljuje.
Refrakcija se pojavljuje zbog promjene smjera svjetlost dok putuje kroz ispitivanu
Cesticu.

Ove pojave, koje se javljaju prilikom obasjavanja Cestica snopom svjetlosti, Cine
fenomen rasprsenja svjetlosti. Rasprdenje svjetlosti ovisi o veli€ini Cestice koja

rasprsuje svjetlost i valnoj duljini svjetlosti koja se rasprsuje.
S obzirom na odnos veli€ine Cestice (D) i valne duljine (A), razlikujemo:

e Fraunhoferovo rasprsenje — kada su Cestice najmanje 5 do 6 puta veée
od A.

e Rayleighovo rasprsenje — kada je veliCina Cestice mnogo manja od A
(npr. 10 puta).

e Mieovo rasprsenje — kada je odnos D/A oko 1.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Op¢i dio

Rayleigh

Slika 18. Nacini rasprsenja svjetlosti.

Odnos rasprSene svjetlosti ispred i iza Cestice je puno manji kod Mieovog
rasprSenja nego kod Fraunhoferovog, dok se kod Rayleighovog rasprsenja
svjetlost rasprSuje gotovo jednako i ispred i iza Cestice. Kako detektori ne
razlikuju potjeCe li dospjela svjetlost od difrakcije ili od neke druge pojave,
potrebno ih je sve uraunati u analizu. Prikupljene informacije prosljeduju se
algoritmu izvedenom na temelju Mieove teorije rasprSenja koja transformira
podatke o rasprsenju svjetlosti u podatke o veli€ini Cestica. Informacije o veli€ini
Cestica dobivaju se isklju€ivo iz podataka o intenzitetu difrakcije i refrakcije.
Prilikom odredivanja veli€ine Cestica jedan od klju¢nih €imbenika je odabir
vrijednosti refrakcijskog indeksa (RI) koji ovisi o vrsti materijala Cestice.
Refrakcijski indeks sastoji se od stvarnih i imaginarnih komponenti koje opisuju
kako se svjetlost ponasa u interakciji s odredenim materijalom. Stvarni dio
pokazuje na kojem se prostornom uglu oCekuje svjetlost koja ne potjeCe od
difrakcije ve¢ od refrakcije. Pomoéu imaginarne komponenta refrakcijskog
indeksa izraCunava se koliko ¢e svjetlosti Cestica apsorbirati, na temelju Cega se

prilikom softwerske obrade snimljenih podataka dobivaju tocniji rezultati.*>1
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Eksperimentalni dio

2.1. Metodologija

2.1.1. Aparatura za provedbu eksperimenta

Karakterizacija zadanog partikulskog sustava (natrijev tetraborat dekahidrat —

boraks) izvrSna je dvjema tehnikama, Ciji se osnovni principi znacajno razlikuju.

U prvom dijelu rada sipki kolektiv kristala boraksa podvrgnut je granulometrijskoj
analizi pomoc¢u sita. KoriStenjem ove metode ostvaruje se fiziCka separacija
analizirane koliCine destica boraksa unutar odredenih granica veliina.
Prosijavanje je provedeno na seriji od osam standardiziranih sita otvora o€ica od
45 do 400 ym uz uporabu tresilice tipa Retsch AS 200.

Slika 19. Aparatura za provedbu granulometrijske analize pomocu sita.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Eksperimentalni dio

S cillem usporedbe razliitih metoda karakterizacije partikulskog sustava,
granulometrijska analiza kristala boraksa provedena je potom i bez fiziCke
separacije, metodom laserske difrakcije. Ova metoda temelji se na Cinjenici da
Cestice prolaskom kroz izvor svjetlosti, odnosno lasersku zraku rasprsuju svjetlo

pod kutom koji se logaritamski povec¢ava sa smanjenjem veliCine Cestica.

U ovom radu koriSten je uredaj Horiba LA-300, prikazan na slici 20, Cije su

tehnicke karakteristike dane u tablici 3.

Slika 20. Uredaj za lasersku difrakciju, Horiba LA-300.

Tablica 3. TehniCke karakteristike uredaja za lasersku difrakciju.

LA-300 laser scattering particle size

Puni naziv uredaja:

distribution analyzer

Princip mjerenja:

Mieovo rasprienje

Mjerno podrucje:

0.1 - 600 um

Trajanje analize:

20 s od pocetka mjerenja do prikaza

rezultata
Potrebna kolic¢ina uzorka za
o 10mg-5g
analizu:
Potrebna koli¢ina disperznog 250 mL

sredstva za analizu:

Izvor svjetla:

650 nm laserska dioda, 5mW

Optimalni temperaturni uvjeti rada:

od 15°C do 35 °C

Optimalna vlaznost:

rel. vlaznost < 85%
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Eksperimentalni dio

2.1.3. Provedba granulometrijske  karakterizacije @ boraksa

prosijavanjem

Prije poCetka provedbe prosijavanja, sita je potrebno ocistiti od eventualno
zaostalih Cestica od prethodnih analiza. Ona se Ciste ru¢no (pomocu kistova) ili
propuhivanjem s komprimiranim zrakom, kako bi dobiveni rezultati bili $to tocniji.
Tijekom provedbe eksperimenta koriSteno je osam sita, standardiziranih otvora
ocica, u rasponu od 45 do 400 um, s tim $to su sva sita prethodno izvagana. Sita
se postavljaju jedno ispod drugog na nacin da je svako sljedece sito s manjom
velicinom otvora. Na prvo sito, s najve¢im otvorom, nanesena je masa boraksa
od 54 grama. Prosijavanje je vrSeno tresilicom tipa Retsch AS 200 uz amplitudu
treSnje 3 mm u trajanju od 15 minuta. Prilikom treSnje Cestice €iji je promjer maniji
od otvora sita prolaze kroz pojedino sito, a zaustavljaju tek kada je promjer
Cestice veci od otvora odredenog sita. Nakon zavrSetka prosijavanja svako sito

ponovno se vaze kako bi se odredila masa zaostalih Cestica na pojedinim sitima.

2.1.3. Provedba granulometrijske karakterizacije boraksa laserskom

difrakcijom

Provedba granulometrijske karakterizacije kristala boraksa, metodom laserske
difrakcije uz uporabu uredaja Horiba LA-300, detaljno ¢e biti opisana u
Rezultatima rada tj. poglavlju 2.2.2. To je ujedno i jedan od bitnijih zadataka ovog

zavr$nog rada.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Eksperimentalni dio

2.2. Rezultati rada

2.2.1. Granulometrijska Kkarakterizacija partikulskog sustava

(boraksa) prosijavanjem

Granulometrijska karakterizacija kristala boraksa, inace dobivenog postupkom

Sarzne kristalizacije, izvrSena je analizom pomocu sita.

Uzorak boraksa mase 57 g podvrgnut je prosijavanju kroz seriju sita, Ciji je otvor
ocica bio u rasponu od 45 do 400 um. Pri prosijavanju koristena je tresilica tipa

Retsch AS 200 uz amplitudu treSnje 3 mm u trajanju od 15 minuta.

Aparatura za provedbu analize, kao i detaljan postupak provedbe prikazani su u
poglavlju 2.1.1., dok su rezultati mjerenja prezentirani u tablicama 4 i 5, odnosno
na slikama 21 i 22, u formama funkcije gustoce raspodijele i kumulativne funkcije.
Funkcija gusto¢a raspodjele odredena je koriStenjem izraza 11, dok je

kumulativna funkcija odredena jednadzbom 13.

U tablici 4, srednja veli€ina frakcije Cestica (x;) odredena je izrazom 12, dok je
masa klase zaostala na situ i (Am(x;)) odredena iz razlika mase punog i mase

praznog sita:

Am(xi) =My — Mo (28)

Standardna devijacija, odnosno varijanca odredena je izrazom:

0% = Z(fl- — %) 0(x) (29)

Srednji aritmeti¢ki maseni promjer Cestica dobiven je uz koriStenje izraza 18 i 19.
Iz prikazanih funkcija raspodjele odredene su veliine koje potpunije definiraju
analizirani partikulski sustav (tablica 6).
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Tablica 4. Prikaz eksperimentalnih rezultata dobivenih analizom pomocu sita.

Srednja
veli¢ina
. &:o: frakcije Masa Masa Masa klase
Otvor | Podrucje | Sirina - N
. o - - prosijane kroz | praznog punog zadrzane
Broj sita i frakcije frakcije P S L o
sita sito i, a sita i sita i na situ i
zadrzane na
i situ i-1
X; Xi = Xij—q Ax; X; Mo Mps,i Am (x;)
pm pm pm pm g g g
7 400 400-300 100 350 155.25 155.25 0
6 300 300-200 100 250 153.68 153.80 0.12
5 200 200-160 40 180 160.29 169.90 9.61
4 160 160-125 35 142.5 150.42 169.18 18.76
3 125 125-95 30 110 152.77 166.34 13.57
2 95 95-45 50 70 155.47 161.58 6.11
1 45 45-0 45 225 148.91 156.63 7.72
0 135.23 136.44 1.21
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Tablica 5. Prikaz izraCunatih vrijednosti potrebnih pri karakterizaciji partikulskog sustava (boraksa) prosijavanjem.

Srefi!”a Maseni
veli€¢ina Masa klase ; . .
.. S udio . Izradun srednjeg
frakcije prosijane " . Funkcija - i~ -
Otvor . S prosijane Kumulativna ; aritmetickog Izracun
S prosijane kroz sito i, e F - gustoce it
sita i o < kroz sito i, funkcija . masenog varijance
Broi kroz sito i, | azadrzane a zadr3ane raspodjele romiera - x
sitaJi azadrzane | nasitui-1 4 sity il prom] *3
na situ i-1
X X; Am (x;) w(x;) Qs(x;) AQs(xy) qs(x;) X; - AQs(x;) o?
um um g / / / um-t [Vigg! um?2
7 400 350.0 0.12 0.0021 1.0000 0.0021 0.0000 0.74 77.86
6 300 250.0 9.61 0.1683 0.9979 0.1683 0.0017 42.08 1439.21
5 200 180.0 15.76 0.3285 0.8296 0.3285 0.0082 59.14 165.94
4 160 142.5 13.57 0.2377 0.5011 0.2377 0.0068 33.87 53.66
3 125 110.0 6.11 0.1070 0.2634 0.1070 0.0036 11.77 241.70
2 95 70.0 7.72 0.1352 0.1564 0.1352 0.0027 9.46 1035.76
1 45 22.5 1.21 0.0212 0.0212 0.0212 0.0005 0.48 386.35
0 0.0000
p> 57.10 1.0000 x3=157.53 0%=3400.47
Standardna _
devijacija: o=SE (U
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Slika 21. Prikaz funkcije gustoCe raspodjele analiziranog uzorka boraksa.
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Slika 22. Prikaz kumulativne funkcije raspodjele analiziranog uzorka boraksa.
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Tablica 6. KarakteristiCne veli€ine funkcija raspodjele za analizirani uzorak.

Karakteristicne velicine funkcija .
; Vrijednost
raspodjele
Mod 170 pm
Medijan 160 pm
Sredniji arlt_me:uckl_ maseni 157.53 um
promjer Cestica
Varijanca 3400.47 ym?
Standardna devijacija 58.31 um
X10 =70 ym
Odredeni kvantili X590 = 160 ym
Xg9 = 220 um
Sirina raspodjele 0.9375
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2.2.2. Granulometrijska karakterizacija partikulskog sustava

(boraksa) laserskom difrakcijom uz uporabu uredaja Horiba LA-300

Horiba LA-300 je uredaj kojim se analizirao uzorak kristala boraksa, a koji radi na
principu laserske difrakcije. Osnovne tehniCke karakteristike ovog uredaja
prikazane su u tablici 3. Sest Sirokokutnih detektora te 36-kanalna mreza foto—
diodnih detektora prstenastog oblika sluzi kao receptor svjetla kojeg rasprsuju
Cestice suspendirane u mjernoj celiji. Horiba LA-300 zbog takve konfiguracije
moze istovremeno obraditi 42 signala podataka pretvarajuéi ih u elektricne
signale. Ovi signali odgovaraju intenzitetu rasprsenog svjetla, koji se koriste kako

bi se odredila raspodjela veliCina Cestica.

Metoda laserske difrakcije temelji se na Mieovoj teoriji rasprdenja svjetlosti koja
je detaljnije opisana u poglavlju 1.4.2. Ova metoda nudi izrazitu ponovljivost

rezultata uz visoku preciznost mjerenja.

Racunalni program pomocu kojeg se upravlja uredajem vrlo je jednostavan i
sastavni je dio njegove opreme. Graficko sucelje je vrlo pregledno Cineci odabir

odgovarajucih operacija jednostavnim i brzim.

2.2.2.1. Podesavanje postavki uredaja Horiba LA-300 za provedbu analize

raspodjele veli€ina ¢estica laserskom difrakcijom

Racunalni program uredaja Horiba LA-300 ima dva tipa zaslona:

e prozor za provedbu mjerenja (eng. Measure window),

e prozor rezultata mjerenja (eng. Distribution window).

Samo jedan od njih mozZe biti aktivan na ekranu raCunala, a primjeri tih prozora

prikazani su na slikama 23 i 24.
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Slika 23. Prozor za provedbu mjerenja (eng. Measure window).
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Slika 24. Prozor rezultata mjerenja (eng. Distribution Window).
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Prije same provedbe mjerenja potrebno je unijeti odredene pocCetne postavke.
Postavke se podeSavaju na alatnoj traci odabirom odgovarajuc¢i padajucih
izbornika. PodeSene postavke je moguce sacuvati u datoteci ,Condition File®
kako bi se buduéa mjerenja mogla provoditi uz te, ve¢ definirane uvjete. PoCetne
postavke se odnose na podeSavanje uvjeta vezanih uz sami mjerni sustav,
provedbu mjerenja, prikaz rezultata mjerenja te prikaz podataka vezanih uz

uzorak koji se analizira.

» Postavke mjernog sustava (eng. System condition)

Odabirom stavke ,System condition® u ,Conditions” izborniku otvara se sljededi

prozor:

System Condition I. 2 &J

% ] Sample Preparation ] Blanking ]
Auto Functions Feeding and Rinse Control ]
Remark.s before Measuramnent M Yex 0 No
Autamatic Frinting DU Yex 1 No
Automatic Save DT Yes O Mo
Auto Scale after Meas. Do Yex U Mo

OK | Cancel |

Slika 25. Prozor za podeSavanje uvjeta sustava (eng. System condition).
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U tom prozoru moguce je podesiti osnovne funkcije sustava za mjerenje kao Sto

su:
e automatsko podeSavanje mjerenja (eng. Automatic functions),
e unoSenje uzorka i ispiranje spremnika (eng. Feeding and Rinse Control),
e odabir pozeljnog raspona transmitancije (T%),
e priprema uzorka (eng. Sample Preparation) te

e podeSavanje nul-toCke mjerenja, tj. ,slijepe probe“ (eng. Blanking).

Najvaznije postavke se odnose na podeSavanja vezana uz nul-to¢ku tj. slijepu
probu (eng. Blanking) te na podeSavanja vezana uz samo mjerenje. Uobicajno je
da se za podeSavanije slijepe probe izvrSi 10 setova mjerenja, ali je moguce taj

broj i povecati, ukoliko signal transmitancije nije stabilan.

Systemn Condition I. 2 &I

Auto Functions ] Feeding and Rinse Control ]
T% Sample Preparation BElarking
Mo, of Accumulation ;LA

QK | Cancel |

Slika 26. PodeSavanje nul-toCke mjerenja (eng. Blanking).
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» Postavke mjernih uvjeta (eng. Measure conditions)

Kako bi se dobili reprezentativni rezultati, potrebno je pri unoSenju postavki
vezanih uz samo mjerenje uzorka odabrati odgovarajuéi broj mjerenja (eng.
Sampling times). Ovom postavkom postavlja se Zeljeni broj ponavljanja mjerenja

uzorka.

Takoder je moguce odabrati hoée li mijeSanje u spremniku biti potpomognuto i
ultrazvuénim djelovanjem. Ova postavka se odabire kada mije$anje tj. cirkulacija
nije dovoljna za osiguravanje odgovarajuceg stupnja dispergiranosti uzorka u

disperznom sredstvu.

Measure Conditions I,iE—J
Sampling Times 30
IJ-Sanic warks during Meas. * “eg " Mo

| QK | Canizel |

Slika 27. Postavke mjernih uvjeta (eng. Measure conditions).

» Postavke prikaza rezultata (eng. Display condition)

Ovaj izbornik omogucéava odabir tipova proracuna koji ¢e se provesti nakon
Sto su podaci prikupljeni. Tip proraCuna moze se mijenjati i nakon provedene

analize. Ove postavke omogucavaju odabir sljedecih oblika raspodjele:

e Standard — koristi se za prikaz rezultata polidisperznih sustava
(Siroka raspodijela),

e Sharp — koristi se za analizu monodisperznih sustava gdje su sve
Cestice priblizno iste veli€ine (uska raspodjela),

e Manual — koristi se za ruéno podeSavanje oblika raspodjele.

Izbornik ,Display Conditions® takoder omogucava i odabir vrste raspodijele

(volumna, povrsinska, duljinska i broj¢ana).

45



A. Jozié: ZavrSni rad

Eksperimentalni dio

-
Display Conditions

A=)

Cumulative Particle Size %
Distribution Graph

Form of Distribution

| % Cumulative Particle Size I

I Cumulation

* Standard ¢ Sharp

" Manual

Operation Condition I
I Graph I

Calc. Level I:E:El
R.R.Index 1.05-0.00i R.R.Index l
il Distribution Base & Yolume " Area
‘ " Length " Number
]
| Asis Type & Bar " Line " No
Memory1 L' [ Select memory for operation OK | Cancel

Slika 28. Postavke prikaza rezultata (eng. Display condition).

Nakon odabranog oblika raspodjele odabire se refrakcijski indeks pritiskom na

»R.R. Index“. Ukoliko u mapi nije dostupan odgovarajuc¢i dokument za refrakcijski

indeks, moguce je kreirati novi dokument za ,R.R- Index".

Refractive Index File

File Folder :  C:“Program Files [«86\HORIBANLA--300WE ThKemelh

Filename

| Cormnrent

005-000i
005-001i
005-010i
010-000i
o1o-001i
010-010i
01 5-000i
015-001i
015-010i
0Z20-000i

File Mame

Comrment |

Open | Save

| Folder ‘

Cancel

Slika 29. Izbor refrakcijskog indeksa.
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» Postavke prikaza podataka o uzorku (eng. Sample information)

Koristenjem opcije ,Sample Information“ u ,Condition Menu“ otvara se prozor u
koji je mogucée upisati informacije o uzorku i disperznom sredstvu. Unesene

informacije bit ¢e spremljene zajedno s datumom mijerenja.

Sample Information Iilé]

Sample Information l Preparation Information | Others |

Sample Mame

AP 1T

bd aterial

|41

Source

Lot Mumber
|10 min

Test or Azzay. Humber

|
|Memor_l,l[l'l j oK | Cancel

Slika 30. Postavke podataka o uzorku.

2.2.2.2. Provedba analize raspodjele veli¢ina €estica uredajem Horiba LA-
300

S obzirom na to da se sama provedba mjerenja odvija u optiCkom dijelu uredaja,
a Ciji najvazniji dio Cine zrcala o koja se odbija rasprdena svjetlost, ta ista zrcala
je prije poCetka mjerenja potrebno poravnati. Razlikuju se dvije vrste
poravnavanja — po¢etno poravnavanje (Init. Alignment) te tzv. brzo poravnavanje
(Alignment). PoCetno poravnanje zrcala se vrsi automatski pritiskom funkcije ,Init.
Alignment®, barem jednom dnevno, 20 minuta nakon $to je uredaj upaljen. Kada

je poc€etno poravnanje zavrseno, Horiba LA-300 pohranjuje podatke o polozaju
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zrcala kako se taj proces ne bi morao ponavljati neposredno prije svakog
mjerenja. Stoga se, na temelju tih spremljenih podataka vrSi brzo poravnavanje
zrcala pritiskom na funkciju ,Alignment®.

Slika 31. Prikaz spremnika uredaja Horiba LA-300.

Prije poCetka samog mjerenja potrebno je spremnik do oznake napuniti
disperznim sredstvom, a zatim u programu odabrati funkciju ,Circulation“ kako bi
disperzno sredstvo cirkuliralo kroz sustav. Brzinu cirkulacije moguce je

prilagodavati pritiskom na strelice.

s |6y

Slika 32. lkona za cirkulaciju disperznog sredstva (eng. Circulation).
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A. Jozi¢: ZavrSni rad Eksperimentalni dio

Ukoliko u spremniku nema dovoljno disperznog sredstva, potrebno ga je ru¢no
nadodati joS. Ukoliko su u disperznom sustavu prisutni mjehuriéi zraka, iste je
moguce ukloniti pritiskom funkcije u programu pod nazivom ,De-Bubble®. Sve dok

se zrak ne ukloni ta funkcija se moze ponavljati.

Nakon zavrSetka navedenih postupaka, a prije dodavanja uzorka u disperzno

sredstvo, potrebno je provesti slijepu probu i to pritiskom na funkciju ,Blank®.

Nakon Sto je provedena slijepa proba, uzorak se ru¢no dodaje u spremnik te se
vizualno analizira stupanj njegove dispergiranosti u disperznom sredstvu. Ukoliko
su vidljive nakupine Cestica, odnosno aglomerati, potrebno je ili povecati brzinu
cirkulacije (pritom vodeéi raCuna o prisutnosti zraka u uzorku) i/ili ukljuciti
ultrazvu€no djelovanje na suspenziju. Ukoliko se uzorak ne mozZe u potpunosti
dispergirati uz pomoc¢ ultrazvu¢nog djelovanja ugradenog u sami uredaj Horiba
LA-300, tada je potrebno provesti prethodnu pripremu uzorka koriStenjem nekog

drugog, shaznijeg ultrazvuénog homogenizatora.

Optimalna koli¢ina uzorka ovisi o vrsti materijala i njegovim svojstvima, o
raspodjeli veli€ine Cestica i drugim karakteristikama uzorka. Ako koncentracija
uzorka nije odgovarajuca u spremnik se dodaje jo$ uzorka ili disperznog sredstva.
Opcenito je optimalna koncentracija uzorka ona kod koje je vrijednost signala

transmitancije izmedu 70% i 95%.

Dakle, nakon Sto su postignute zadovoljavaju¢a koncentracija i dispergiranost
uzorka mjerenje moze zapoceti pritiskom ,Measure” funkcije, a rezultati mjerenja

bit ¢e prikazani u ,Distribution window".18
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A. Jozié: ZavrSni rad

Eksperimentalni dio

2.2.2.3. Rezultati granulometrijske karakterizacije

laserskom difrakcijom

uzorka boraksa

Program uredaja Horiba LA-300 za prikaz rezultata mjerenja nudi odgovarajuci

prozor (eng. Distribution window) koji se sastoji od 3 dijela, kao Sto je prikazano

na slici 33.
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Slika 33. Prikaz rezultata.

U dijelu prozora oznacenim slovom A navedeni su podaci o uzorku (eng. Result

Data). Ovi podaci obuhvacaju sljedece stavke:
¢ ime dokumenta (eng. Filename),

e serijski broj uzorka (eng. ID#),

e Dbrzina cirkulacije uzorka u sustavu (eng. Circulation speed),

e vrijeme ultrazvu¢nog djelovanja na uzorak (eng. Ultra sonic),

e transmitancija laserske zrake (eng. Laser T%),

e vrsta prikaza raspodiele veli€ina Cestica (eng. Form of distribution),

e Dbroj ponavljanja proracuna raspodjele veliina Cestica (eng. Calc. level),
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A. Jozi¢: ZavrSni rad Eksperimentalni dio

vrsta raspodijele za rezultate mjerenja (eng. Distribution base),
specifiCni refrakcijski indeks (eng. R. R. Index),
postavke grafitkog prikaza raspodijele (eng. Axis selection),

naziv uzorka (eng. Sample name).

U dijelu prozora oznacenim s B prikazani su izraCunati podaci (eng. Calculated

Data). Ovim podacima obuhvacene su sljedecée stavke:

ukupna povrsina Cestica po jedinicnom volumenu (eng. S.P. Area),
medijan (eng. Median),

kvantili (eng. Diameter on %),

udjel Cestica manjih od zadane veli€ine Cestica (eng. % on Diameter),
srednja vrijednost promjera Cestica (eng. Mean),

varijanca (eng. Variance),

standardna devijacija (eng. S.D.),

standardna devijacija podijeljena sa srednjom vrijedno$c¢u Cestica (eng.
CV),

mod (eng. Mode),
Sirina raspodjele (eng. Span),

R —parametar ukazuje na podudarnost izmedu izraCunatih rezultata
raspodjele veli€ine Cestica temeljene na refrakcijskom indeksu i stvarnih

rezultata izmjerenih na temelju rasprSivanja svjetlosti (eng. R Parameter).

U dijelu prozora oznacenim s C prikazani su grafi¢ki rezultati provedene analize.

Rezultati dobiveni laserskom difrakcijom prikazani su na slikama 34 i 35.

Dobivene rezultate moguce je ispisati, odabirom ,Print* funkcije, koja nudi razne

moguénosti dorade dokumenta.
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Eksperimentalni dio

Filename

ID#

Circulation Speed
Ultra sonic

Laser T%

Form of Distribution
Calc. Level

R R.Index

Axis Selection

16.00

:201906171243150
15

:OFF

1 99.3(%)
:Standard

30

:1.05-0.001
LinX-LinY
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Diameter (pmn)

: 5505.0(cm? fem® )

- 187.0319(um)

(1)10.00 (%)- 108.1401 (um)
{2)20.00 (%)- 133.7828(um)
(3)50.00 (%)- 187.0319(um)
(4)80.00 (%)- 263.2338(um)
(9)90.00 (%)- 322.0709(um)
150.0 (um)- 28.845(%)

- 201.5054(um)

: 8657.7(um? )

- 03.0466(um)

: 46.1757

- 186.6574(um)

: 1.1438
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Slika 34. Prikaz rezultata mjerenja masene raspodjele veli€ina kristala boraksa
(uzorak 1) uredajem za lasersku difrakciju Horiba LA-300.
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Eksperimentalni dio

17.6.2019. 13:07

Filename =

ID# :201906171307151

Circulation Speed 15

Ultra sonic :OFF

Laser T% 1 99.2(%)

Form of Distribution :Standard

Calc. Level 30
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Slika 35. Prikaz rezultata mjerenja masene raspodjele veli€ina kristala boraksa
(uzorka 2) uredajem za lasersku difrakciju Horiba LA-300.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Rasprava

Tehnologija Cestica, koja se vrlo Cesto naziva i partikulska tehnologija, usmjerena
je na analizu disperznih sustava. Cestice u disperznim sustavima mogu biti u bilo
kojem agregatnom stanju (Cvrsto, kapljevito, plinovito) i one su dispergirane
unutar odredene kontinuirane faze. Ta kontinuirana faza (kapljevina ili plin) moze
imati bitan utjecaj na odvijanje cjelokupnog procesa, ali isto tako moze biti bez

ikakvog znacaja.

S obzirom na veli€inu Cestica disperzne faze, disperzni sustavi dijele se na
grubodisperzne sustave, koloidno disperzne sustave i molekularno disperzne
sustave. U vedini industrijskih procesa nazo¢ne su ¢estice veli¢ina od 107¢ do
1073 m koje su okarakterizirane kao grubodisperzni sustavi. Svojstva disperzne
faze usko su povezana s procesnim uvjetima. Naime, mehani¢kim
makroprocesom moze se znatno promijeniti stanje izmijeSanosti nazoc¢nih faza,

kao i stanje disperznosti.

Analiza grubodisperznih sustava zahtjeva opis primarnih svojstava Cestica
(veli¢ina i raspodjela, oblik, mikrostruktura, osobine povrSine, itd.) kao i
karakterizaciju kontinuirane faze, odnosno fluida (gustoc¢a i viskoznost). U praksi,
definiranje stanja grubodisperznog sustava znaci prikazati sastav materijala i
homogenost mjeSavine (tzv. stanje izmijeSanosti sustava), kao i granulometrijsko

stanje grubodisperzne faze (tzv. stanje disperznosti).

Jedno od najvaznijih fizikalnih svojstava Cestica je njihova veli€ina. Odredivanje
veliCine i raspodjele veliCina Cestica Cesto je kljuéno pri utvrdivanju ishoda
proizvodnog procesa i same kvalitete proizvoda. RazliCite veliine Cestica kao i
razliCita raspodjela tih veliCina mogu znacajno utjecati na svojstva i pojave u
pojedinom procesu. Izmedu ostalog utje€u na brzinu kemijske reakcije, sve vrste
prijenosnih pojava (posebno prijenos tvari), na stabilnost suspenzije kao i

poroznost, odnosno gustocu pakiranja.

U ovom radu izvrSena je granulometrijska karakterizacija grubodisperznog
sustava tj. kristala boraksa, metodom prosijavanja i metodom laserske difrakcije
uz uporabu uredaja Horiba LA-300. Cilj je bio usporediti te dvije metode i istaknuti
njihove prednosti i nedostatke, s obzirom na to da se granulometrijsko stanje tim
metodama odreduje potpuno razli€itim principima. Pri tome je potrebno naglasiti

da je kod metode prosijavanja zastupljena fiziCka separacija odredene koli€ine
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Rasprava

Cestica unutar odredenih granica veliCina Cestica, dok se metoda laserske

difrakcije provodi bez ikakve fiziCke separacije.

Natrijev tetraborat dekahidrat (Na,B,0- - 10H,0), komercijalnog naziva boraks, je
sol borne kiseline koja ima veoma Siroku primjenu u mnogim granama kemijske
I srodnih industrija: keramickoj, staklarskoj, drvnoj, prehrambenoj, kozmetickoj
industriji, itd. Neophodan je sastojak deterdZenata, dezinfekcijskih sredstava,
herbicida, insekticida, ali isto tako se koristi kao disperzno sredstvo za kontrolu
viskoznosti te kao pufer. Za komercijalnu uporabu natrijev tetraborat dekahidrat
se dobiva prekristalizacijom iz rude tinkala, pri ¢emu se zahtjeva toCno odredena

granulacija.®?t

U prvom dijelu rada izvrSena je granulometrijska karakterizacija kristala boraksa,
prethodno dobivenih postupkom SarZzne kristalizacije, analizom pomocu sita.
Metoda prosijavanja vrlo Cesto se naziva i direkthom metodom odredivanja
veli€ina Cestica. Pogodna je za odredivanje veli€ina Cestica u granicama od 44
pm do 1000 um, a serije sita koje se u tu svrhu koriste strogo su standardizirane.
Djelovanjem mehanicke tresilice Cestice prolaze kroz otvore na situ i zaustavljaju
se tek kada je njihov promjer veci od otvora odredenog sita. Opis aparature za tu
metodu, koriSten u ovom radu, prikazan je u poglaviju 2.1.1., a postupak
provedbe eksperimenta detaljno je opisan u poglavlju 2.1.2. Analizirani uzorak
boraksa podvrgnut je prosijavanju kroz seriju sita Ciji su otvori o€ica bili u rasponu
od 45 do 400 um. Prosijavanje je provedeno koriStenjem tresilice tipa Retsch AS
200 uz amplitudu treSnje 3 mm, u trajanju od 15 minuta. Dobiveni rezultati
prikazani su u tablicama 4 i 5, te funkcijom gustoce raspodjele i kumulativnom
funkcijom (slike 21 i 22). Iz ovih funkcija bilo je mogucée odrediti tj. izraCunati
karakteristi¢ne veli€ine raspodijele ¢ime se potpunije opisuje analizirani partikulski

sustav. Sve te veliine prikazane su u tablici 6.

Detaljno sagledavajuéi metodu prosijavanja uocene su njezine prednosti, ali i
nedostaci. lIzrazita jednostavnost metode (jedna od najjednostavnijih
konvencionalnih metoda analize €estica u praksi), relativno niska cijena opreme,
te prosijavanje cjelokupnog uzorka (Cime se znacajno umanjuje mogucnost
nastajanja pogreske uslijed nepravilnog uzorkovanja) osnovne su prednosti ove
metode. Serije sita koje se koriste strogo su standardizirane, a veli€ine otvora sita

ograni¢avaju podrucje ispitivanja, $to se odrazava na veli€inu klasa. Preporu¢ena
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Rasprava

masa uzorka koji se analizira je od 40 do 60 g za finije i od 100 do 150 g za
grublje Cestice, uz vrijeme prosijavanja od 9 do 15 minuta. Uobi¢ajno se smatra
kako je prosijavanje zavrSeno kada se masa na bilo kojem od sita ne mijenja za

viSe od 5 %.

Nemogucnost uspostavljanja potpune disperzije u ¢vrstom stanju (zbog izraZzenih
adhezijskih sila izmedu CcCestica uzorka), nejednolikost Zi€anog tkanja te
nepravilno orijentiranje Cestica ubrajaju se u osnovne nedostatke ove metode.
Problem nemoguénosti uspostavljanja disperzije mozZe se rijeSiti mokrim
prosijavanjem, odnosno prosijavanjem u struji fluida prema kojem je uzorak
potpuno inertan. PogreSke nastale uslijed nejednolikosti Zi¢anog tkanja
pokoravaju se Gausovom zakonu raspodijele, a kod pogreSaka nastalih uslijed
nepravilnog orijentiranja Cestica u obzir treba uzeti i faktor oblika Cestica. Naime,
postoji mogucnost da Cestica nesfericnog oblika u pogodnom polozaju prode kroz
otvor na situ i prema tome stvarni otvor sita nije mjera za prosjec¢nu veli€inu
Cestica koje kroz njega prolaze. Nedostacima ove metode, takoder se mogu
pridodati relativno duga priprema aparature prije poCetka analize (CiS¢enje sita,
te provedba granulometrijskog testa kojim se odreduje vrijeme prosijavanja i
amplituda tre$nje) te samostalna izrada proraCuna u odgovaraju¢em racunalnom

programu za odredivanja karakteristicnih veli€ina raspodjele.

U drugom dijelu ovog rada granulometrijska karakterizacija provedena je
metodom laserske difrakcije koristenjem uredaja Horiba LA-300. Kao $to je ve¢
navedeno, metoda laserske difrakcije se za razliku od metode prosijavanja,
provodi bez fizicke separacije. Ona se temelji na €injenici da Cestice prolaskom
kroz izvor svjetlosti rasprsuju svjetlo pod kutom koji se logaritamski poveéava sa
smanjenjem veliCine Cestica. Rasprsenje svjetlosti ovisi o veli€ini Cestice koja
raspréuje svjetlost i valnoj duljini svjetlosti koja se rasprduje. Cestice veéih
dimenzija rasprsuju svjetlost pod ostrim kutovima s velikim intenzitetom, dok
Cestice manjih dimenzija svjetlost rasprSuju pod Sirim kutovima, ali s niskim
intenzitetom.

Uredaj za lasersku difrakciju koriSten u ovom radu je Horiba LA-300, prikazan na
slici 20. Njegove osnovne tehnitke karakteristike dane su u tablici 3. Potrebno je

napomenuti da ova konfiguracija uredaja nije u moguénosti analizirati suhi

uzorak, vec uzorak mora biti suspendiran u odredenoj kapljevini tzv. disperznom
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Rasprava

sredstvu. Osnovi zahtjev pri odabiru disperznog sredstva je njegova inertnost u
odnosu na analizirani uzorku, ali i u odnosu na dijelove uredaja s kojima je u
kontaktu. Sam proizvoda¢ sugerira izbor pogodnog disperznog sredstva u

priruéniku za uporabu uredaja, kako je to prikazano na slici 36.

Meaning of Estimated Mark
QO : Usable, A : Necessity of Test, X : Nonapproved, — : Untried, RT: Ambient Temperature

Standard (o] (o]} O o}
Specifications Orgailll‘:tos: - o © © o
Organic solvent/
EPDM © O © ©
. Feuc- Polyeth | i
[Density: wi%- Temperature: °C] Teflon | Sillicon | roelas | Karlez | Viton | EPDM chloride
tomer ylene (Hard)

312 | Silicone greses O X - - o~ O A A
313 | Silicone oil O X - - (@] (@) A A
314 | Silver nitrate (@) (o] - — (o] O 0 (0]
315 | Soap solutions (@] (o} - = (o} o o ®)
316 | Soda ash (@] (o)} - - (o] @] O o]
317 | Sodium bicarbonate O [e) - — Q O (@) O
318 | Sodium bisulfate @) Q - - Q QO @) (@]
319 | Sodium bisulfite O O — — Q O (@) (@]
320 | Sodium borate O Q - - O ] O O
321 | Sodium chloride O (o] - - (o] O O O
322 | Sodium cyanide (0] (o} - = (o} o O O
323 | Sodium hydroxide [10-RT] O X - - 0] (@) @) Q
324 [ Sodium hydroxide [30-RT] o) x (o] O (o] O O o]
325 | Sodium hydroxide [30-70] X X - - - O A X
326 | Sodium hypochlorite [5-RT] O O O - O @) o] (@]
327 | Sodium hypochlorite [7-70] (@) O - - D A X A
328 | Sodium metaphosphate O - - - (o] O O o]

Slika 36. Izbor disperznog sredstva pri radu s Horiba LA-300.

Jedan od zadataka ovog rada bio je i upuéivanje u rad uredaja za lasersku
difrakciju, Horiba LA-300, kojeg je Zavod za kemijsko inzenjerstvo Kemijsko-

tehnoloskog fakulteta u Splitu nedavno nabavio.

Kako i prilikom prosijavanja, tako je i u ovom sluc€aju izvrSena analiza kristala
boraksa. Uredaj Horiba LA-300 tj. opCenito metoda laserske difrakcije zahtjeva
relativno malu koli€¢inu uzorka za analizu (10 mg — 5 g). Tako mala koli¢ina uzorka
predstavlja prednost metode, ali i njen potencijalni nedostatak. Naime, pogreske

pri mjerenju mogu nastati uslijed nepravilnog uzorkovanja partikulskog sustava i
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upravo tom segmentu reprezentativnog uzorkovanja mora se posvetiti izuzetna
paznja.

Sljedeci korak pri analizi bio je odabir pogodnog disperznog sredstva u kojem ¢e
kristali boraksa biti suspendirani, kako bi se mjerenje uopc¢e moglo provesti. S
obzirom na to da se u priru€niku proizvodaca ne precizira disperzno sredstvo za
boraks, kristali su se u ovom radu suspendirali u zasi¢enoj otopini boraksa. Na
taj nacin postignuta je potpuna inertnost tog sredstva prema analiziranim
Cesticama. 1z navedenog proizlazi da i ovaj segment rada predstavlja potencijalni
izvor pogreske mjerenja ukoliko se ne bi osigurala potpuna inertnost disperznog

sredstva u odnosu na partikulski sustav.

PodeSavanje postavki uredaja Horiba LA-300 za provedbu analize odvija se
racunalnim programom Kkoji je sastavni dio njegove opreme. Grafi¢ko sucelje je
vrlo pregledno, Sto Cini odabir odgovarajucih operacija jednostavnim i brzim.
Postavke se podeSavaju na alatnoj traci odabirom odgovarajuéi padajucih
izbornika, a podeSene postavke je mogucée saCuvati u odredenoj datoteci kako bi
se buduéa mjerenja mogla provoditi uz te, ve¢ definirane uvjete. PoCetne
postavke se odnose na podeSavanje uvjeta vezanih uz sami mjerni sustav,
provedbu mjerenja, prikaz rezultata granulometrijske karakterizacije te prikaz
podataka vezanih uz uzorak koji se analizira. PodeSavanje navedenih postavki

detaljno je opisano u poglavlju 2.2.2. i prikazano na slikama 23-33.

Kao osnovne prednosti laserske metode tj. uredaja Horiba LA-300 pri opisu
partikulskog sustava mogu se izdvoijiti njena jednostavnost provedbe, preciznost
i reproducibilnost mjerenja, kratko analitiCko vrijeme mjerenja (od 15 do 30
sekundi) te fleksibilnost same metode. Uz navedene karakteristike, potrebno je
jos istaknuti i mogucnost iskazivanja rezultata na nacin prilagoden odvijanju
procesa (razli¢iti nacini iskazivanja koliCinske raspodijele) te relativno Siroko
podrucje analize veli€ina ¢estica (0,1 do 600 um). Zbog svega navedenog ne ¢udi
Sto je upravo ova metoda danas postala standardnom metodom granulometrijske

analize kako u kemijskoj, tako i u srodnim industrijama.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Zakljuéci

Temeljem provedenih eksperimenata i dobivenih rezultata koji se odnose na
karakterizaciju grubodisperznog sustava (uzorak kristala boraksa) primjenom

metode laserske difrakcije mogu se donijeti sljedeci zaklju&ci:

e Osnovna prednost metode laserske difrakcije pri analizi grubodisperznog
sustava, u usporedbi sa konvencionalnom metodom prosijavanja, je njena

brzina, preciznost mjerenja, kao i izrazita reproducibilnost.

e Zarazliku od prosijavanja, kod metode laserske difrakcije nije zastupljena
nikakva fizicka separacija Cestica unutar odredenih granica veli€ina

Cestica tijekom analize.

e KoriSteni uredaj za lasersku difrakciju Horiba LA-300 ima Siroko mjerno
podrucje. Moguce je analizirati Cestice veli€¢ina od 0,1 do 600 pm i to u vrlo
kratkom vremenu (trajanje analize 20 s od poCetka mjerenja do prikaza
rezultata). Optimalni temperaturni uvjeti i uvjeti vlaznosti za provedbu
analize odgovaraju sobnim uvjetima Sto znacajno olakSava provedbu

analize.

e Uredaj Horiba LA-300 tj. metoda laserske difrakcije zahtjeva malu koli€inu
uzorka za analizu (10 mg — 5 g). Tako mala koli€ina uzorka predstavlja i
prednost i nedostatak ove metode. Naime, pogreske pri mjerenju mogu
nastati uslijed nepravilnog uzorkovanja partikulskog sustava i upravo tom
segmentu reprezentativnog uzorkovanja mora se posvetiti izuzetna

paznja.

e Dodatni nedostatak koristenog modela uredaja Horiba LA-300 je
nemoguénost analize suhog uzorka tj. analiza uz neophodno koriStenje
disperznog sredstva. Neodgovarajuce disperzno sredstvo moze Stetno
djelovati kako na sam uzorak, tako i na dijelove uredaja s kojima je u

kontaktu.
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A. Jozi¢: Zavrsni rad Zakljuéci

e Racunalni program za rad i obradu podataka koji je sastavni dio uredaja
Horiba LA-300 izuzetno je jednostavan te omogucéava prikaz velikog broja
statistickih veli¢ina vezanih uz analizirani uzorak, kao i mogucénost

iskazivanja rezultata na nacin prilagoden odvijanju procesa.
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