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medidas en seco con latéchicade Difraccion L Aser

Antecedentes

El muestreo es uno de los
aspectos mas importantes en el
analisis del tamafio de particula.
Si analizamos una muestra
conocida, obtendremos una
distribucién de tamafio de
particulas conocida. El
requerimiento para un buen
muestreo no solo relaciona la
forma en que el material a medir
es seleccionado para el analisis,
sino que ademas es de especial
importancia como la muestra es
presentada durante el proceso de
medida.

En técnicas de medida de tamafio
de particulas espaciales como la
Difraccion Laser, se asume que se
mide una proporcion
representativa de particulas finas
y gruesas durante el experimento.
Esto solo puede ser ejecutado
asegurando que tanto las
particulas finas como gruesas
atraviesan la zona de medicién a
una velocidad similar. Si éste no
es el caso podemos observar una
influencia de dicha velocidad. Esto
es particularmente cierto en
medidas de polvo seco usando la
técnica de Difraccion Laser.

¢,Como influye la velocidad?

En un alimentador de polvo seco,
las particulas son dispersadas con
un flujo de aire comprimido a alta
presion y genera un transporte de
particulas a alta velocidad sobre la
zona de medicion del equipo de
difraccion laser. Si en la zona de
medida, el aire no mueve a las
particulas, éstas caeran hacia
abajo con una velocidad de
desaceleracién que esta
relacionada con el area de la
seccion de paso y el momento o
impulso. Esto genera que las
particulas finas se desaceleren
mas rapidamente que las gruesas
y por tanto se mantienen durante
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ressure / bar Microns Microns Microns
Enclosed Measurement 1 17.23 29.07 45.48
2 14.57 26.83 43.95
3 12.02 24.93 42.2
4 11.12 24.35 41.78
Open Measurement 1 17.18 28.56 45.5
2 13.26 25.09 41.74
3 9.79 22.11 39.67
4 9.39 21.7 39.68

Tabla 1: Resultados obtenidos de una muestra de pintura en polvo en
funcién de la presion sobre una célula abierta y cerrada.

un periodo de tiempo mas largo
en la zona de medida, lo que
causa una sobrestimacion en
éstas particulas, influyendo en la
medida global de la distribucion de
tamafio.

Solucién sobre lainfluencia
de la velocidad

Los problemas de influencia de la
velocidad son facilmente
solventados cuando hacemos
medidas de polvo seco
asegurando que todas las
particulas incluidas en el flujo de
aire son presentadas dentro de la
zona de medida de difraccion
laser. Esto es ejecutado en el
dispositivo Mastersizer 2000
usando una célula de medida de
polvo seco cerrada. Ademas las
particulas son atraidas a través de
la célula usando una aspiradora
industrial de limpieza. Y asi,
cuando las particulas salen del
alimentador de polvo seco la
velocidad de desaceleracion es
baja, reduciendo las
sobrevaloraciones por influencia
de la velocidad.

El método de medida usado en el
Mastersizer 2000 esta en

contraste con las células de
medida de polvo seco usadas por
otros fabricantes de equipos de
difraccion laser. A menudo las
medidas de polvo seco se hacen
en células abiertas en las que las
particulas son inyectadas sobre
aire en reposo. Esto conduce a
influencias de la velocidad
significativas, causando una
sobrevaloracion de las particulas
finas. El cambio hacia un
resultado mas fino es a menudo
presentado como una prueba de
una mejor dispersion. Sin
embargo, esto es actualmente el
resultado de un pobre
conocimiento de como se debe
controlar el comportamiento de
flujo de las particulas.



Medida de la influencia de la
velocidad

El impacto de la influencia de la
velocidad puede demostrarse
facilmente sobre un sistema
Mastersizer con alimentador de
polvo seco. Las medidas son
realizadas con y sin la célula de
medida puesta en su sitio.
Veremos que cuando se usa la
célula (caso del Mastersizer 2000)
cerrada la influencia se minimiza.

Los resultados obtenidos para una
muestra tipica de pintura en polvo
se muestran en la tabla 1. Como
se puede ver, haya una diferencia
significativa entre los resultados
obtenidos con y sin la célula
puesta en su sitio. En el caso de
las medidas hechas sin la célula
se producen cambios mucho mas
bruscos que generan
sobreestimacion de particulas
finas. Esto era precisamente lo
que se predecia sobre la base de
la influencia de la velocidad. Es
interesante hacer notar la
diferencia existente entre ambos
conjuntos de medidas cuando se
va incrementando la presién de
aire sobre la dispersion de
particulas. Esto es debido al
aumento considerable de la
velocidad de las particulas a altas
presiones, de forma que en
ambos casos el tiempo de
residencia de las particulas (finas
y gruesas) sobre la zona de
medida se iguala, pero
observando que en el caso de las
medidas hechas sin la célula (es
decir, el equivalente a una célula
abierta) el incremento es mucho
mayor, lo que se demuestra que,
para éste tipo de aplicaciones, el
uso de una célula cerrada es
acertado.

Un caso particular interesante es
el de la pintura en polvo, en el que
el porcentaje de material por
debajo de 10 micras es un
parametro de control importante,
ya que una alta proporcion de
particulas muy finas puede
conducir a la aparicion de
manchas o defectos sobre la
superficie cubierta por la pintura.
Por tanto la evaluacion exhaustiva
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de la fraccion de material fino es
clave.

En la figura 1 se muestra el
porcentaje de material por debajo
de 10 micras en funcién de la
presion para ambos tipos de
células de medida. Los resultados
mas distantes destacan la
influencia que tiene la velocidad
sobre la fraccién de particulas
finas calculada. A 4 bares de
presion, el porcentaje menor de
10 micras es sobreestimado en un
45% cuando se usa una célula de
tipo abierta. En éste caso la
sobreestimacion de ese
porcentaje podria perfectamente
conducir a que una produccién de
pintura en polvo perfectamente
fabricada, sea rechazada por
control de calidad.
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Conclusion

En Difraccion Laser, como en
cualquier otra técnica, es
importante asegurar que la
muestra esté introducida sobre la
zona de medicion sin la induccion
por influencias de muestreo. Para
medidas de polvo seco, esto
puede ser realizado si la velocidad
de las particulas esta controlada
dentro de una célula cerrada. Si
esto no se hace, la influencia de la
velocidad puede conducir a la
sobrevaloracién de la fraccion de
particulas finas.
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Figura 1: Valor del porcentaje menor de

1 T T
5 3.0 3.5 4.0
ressure { bar

10 micras obtenidos para una muestra

de pintura en polvo en funcién de la presion sobre una célula abierta y cerrada.



