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Definicao de tamanho de particulas
Tamanho import

- &b il

alll

1,8 m

Analise de imagens é intuitivo
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Definicao de tamanho de particulas

Formas regulares - tamanho descrito pelo @
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Definicao de tamanho de particulas

Formas regulares - tamanho descrito pelo @

Formas irregulares — tamanho descrito por varias grandezas
Nao é possivel descrever um objeto 3D por um unico numero

L
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A ESFERA EQUIVALENTE

SO existe uma unica forma que pode ser expressa
por um simples numero: a esfera.

« As tecnicas de determinacéo de tamanho de particulas
medem propriedades 1D, 2D ou 3D

* Principio da esfera equivalente — assumem que tais
medidas referem-se a uma esfera

Teécnicas diferentes utilizam distintas propriedades da
particula para calcular o diametro de esferas equivalentes

« Respostas podem ser bastante distintas
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A ESFERA EQUIVALENTE

Medida linear (1D) Area, perimetro, superficie,
comportamento cinético (2D)

Jeq.=L,L"'ouB Jeq.=L,L"'ouB

: ! Circulo de mesma
. area projetada
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A ESFERA EQUIVALENTE

* Volume equivalente
@ eq. = @ da esfera de mesmo volume

100um
39um

\ 4

V =4/3. m.r3
— 2
V =1r.r2.h Begq =39 UM

20um
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Diametros de esferas equivalentes

Qual o diametro de uma esfera em relacao
ao de um cubo com mesmo volume?

Volume esfera V, = %df

de=1,241 x d

; mesmo volume
Volume cubo V. =d; @
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Diametros de esferas equivalentes

Qual o diametro de uma esfera em relacao
ao de um cubo com mesma area?

Area da esfera S, =xd?

de= 1,382 X d,

) , mesma area
Area do cubo Sc =6d; @
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Diametros de esferas equivalentes

Esfera de igual
comprimento minimo

Esfera
Esfera de igual
de igual massa
comprimento
maximo
Esfera
de igual
Ecteia volume
de igual
velocidade

de sedimentagao

Esfera de igual
superficie especifica

Esfera
passante em igual

abertura padrao
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Forma de particulas

alta

esfericidade

meédia
esfericidade

Qual

haixa tamanho?

esfericidade
muito angular suh sub redonda hem
angular angular redonda redonda
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O efeito da forma das particulas

0 Imaginem o seguinte conjunto de particulas:

@ 6
. 1:1:0,1
1 1:1:1

1:1:0,5
_V

25:1:1

Qualis seriam o0s tamanhos obtidos se consideradas
diferentes técnicas de medida?

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



O efeito da forma das particulas

a PENEIRAMENTO -

! 1:1:0,1
1 1:1:1

__V

2,5:1:1

> RELACAO DE DIAMETROS:
1 : 1 : 1 : 1 : 1
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O efeito da forma das particulas

> DIAMETROS EM RELACAO A ESFERA:

volume = 1 1,9 : 48 : 0,95 : 0,10

area = 1 19 : 38 : 1,3 : 0,70

L = 1 1 : 3 : 1 : 1

B = 1 1 : 1 05 : 01
P —

P —

1:1:0,5 1:1:0,1

2,5:1:1
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Técnicas de determinacao de tamanho
de particulas

a Microscopia & imagens

0 Peneiramento

Q Interferéncia de campo (espalhamento,..)
0 Sedimentacao

0 Area de superficie especifica
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DETERMINA(}AO, DE TAMANHO DE
PARTICULAS

« NAao existe método correto, existe analise correta

« A amostra e obtida por um método adequado de
amostragem

« A amostra € preparada de forma apropriada e
Introduzida no equipamento de medida

« (Os parametros instrumentais ou de medida sao
empregados corretamente para a analise

Todas medidas sao corretas = geram resultados distintos
segundo diferentes métodos de analise

Cada método expressa o resultado correto em diferentes termos
(# parametros de medida).
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Determinacao de tamanho de particulas

Medidas
= |ndividuais, por particula

= Populacao de particulas

Unidade dimensional

= Comprimento (1D)

« Area (2D)
Distribuicao . Volume (3D)
= NUmero de particulas
= Volume
= Massa
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METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PARTICULAS
COM FRACIONAMENTO SEM FRACIONAMENTO
DA AMOSTRA DA AMOSTRA
CLASSIFICACAO ANALISE DE
- Y IMAGENS
SEDIMENTACAO
- Classif"icagao INTERFERENCIA
Peneiramento em meio fluido DE CAMPO

Determinacéo Determinacao da

das Particulas Populacdo de
Particulas
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Qual o método correto?

Pode-se dizer que o metodo correto € aguele em que:

o A amostra € obtida por um método adequado de
amostragem.

o A amostra € preparada de de forma apropriada e
iIntroduzida no equipamento de medida.

o Os parametros instrumentais ou de medida sao
empregados corretamente para a analise.

E importante destacar que todos os resultados corretos
(porem distintos) de tamanho de particulas, segundo
diversas metodologias, sao igualmente exatos.

Cada método expressa o resultado correto em diferentes
termos (= parametros de medida).
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Qual o método adequado?
DEPENDE!

o Natureza da amostra:
o Seca
O Suspensao
0 Aerossol
0 Solubilidade das particulas
o Tamanho das particulas
o Natureza do processo (uso)
o Tradicao
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Diametros médios

As tecnicas de determinacao de tamanho de particulas
medem propriedades diferentes e, portando os
resultados referem-se a distintos diametros médios.

Microscopia:
= NUumero de particulas - Comprimento medio

Analise de imagens:
= NUmero de particulas - Area de superficie média

Electrozone sensing - contador Coulter:
= Numero de particulas - Volume médio

Difracao laser:

= Momento do volume medio (distribuicao proporcional ao
volume; ndo leva em consideracao o numero de
particulas)
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METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PARTICULAS
COM FRACIONAMENTO SEM FRACIONAMENTO
DA AMOSTRA DA AMOSTRA
CLASSIFICAGAO ANALISE DE
y A IMAGENS
SEDIMENTACAO
h Classil“'icag:éo INTERFERENCIA
em meio fluido DE CAMPO

v v

Determinacéo da
Populacao de
Particulas

Determinacgéo
das Particulas




Peneiramento

« Teécnica muito antiga com a vantagem de ser
barata e facilmente aplicavel para particulas
grossas, como p.ex, aguelas usualmente
encontradas em mineracao.

* Permite a separacao do material em classes
de tamanhos (analises complementares:
quimica, identificacao de fases, etc).
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Peneiramento

« As particulas sao classificadas essencialmente em
funcao de seu tamanho, sem depender de outras
propriedades (densidade, superficie, ...).

 Peneiramento pode ser efetuado a seco ou a Umido; a
seco dificuldade crescente para finos (< 0,05 mm)

+ Classes de tamanho relativamente espacadas - 2

« Limites praticos (diametro inferior):

= }—]
“‘1

O
| iona o
— peneiras convencionais > 20um i‘il;“ -
6 ” ol Bl R 'L'!Vw_ =
— “electroformed” > 2 um $25%% PR
2222
22252
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Peneiramento

« O fracionamento da amostra é
funcéo de apenas dois

parametros:
— largura maxima;
— espessura maxima.

« Particulas com estas duas dimens6es menores que
a abertura vao passar pela peneira e as maiores
ficarao retidas.

« O comprimento das particulas ndo afeta a
passagem das mesmas pela peneira, a excecdo de
particulas excessivamente alongadas.
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Diametro de peneiramento

* Obtido por comparacao com
um padrao (malha).

O diametro de peneiramento,
d,, € definido pela menor
abertura quadrada atraves do
gual a particula pode passar.

« “Malha" significa o numero de
filos por polegada.
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Peneiras - Tipos

o Telas:
= Tecido soldado ou esticado no
fundo de um recipiente cilindrico.

» Embora seja descrita como quadrada, a abertura em
realidade representa uma projecao bi-dimensional
com forma trapezoidal.

PROJECAO DA

ABERTURA DA
| i
|

EW ABERTURA

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



Peneiras - Tipos

0 Perfurada:
* Peneiras robustas para materiais

de maior granulacao.
= Aberturas de 1 a 125 mm.
= diametros de 200 a 450 mm.

0 “Electroformed”:
= Peneiras com aberturas variando de 1 em 1um.

» Fabricadas através de processos de foto-gravacao:

a cobertura com filme sensivel:
o gravacao;
o remocao do metal.
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Comparacao ente peneira convencional e electroformed

WHITEHOUSE IMAGE ANALYSIS: Size Disiribution (Number, Raw Data) WHITEHOUSE IMAGE ANALYSIS: Size Distribution (Number, Raw Data)
Sample: 20um Wire Sieve Counts:112 Sample: 20um Buckbes Mears Sleve Counts: 52
% Undersize| 1.9 50 | 10.0 250 (500 750 | 9.0 | ¥50 990 % Undersize| 1.0 50 100 | 250 50.0 | 750 | OO0 050 994

Max Sizefurn| 18.4 | 191 191 198 | 213 | 220 | 227 234 241 Max Sizelum| 18.4 | 1.1 | 19.2 | 10.2 | 19.4 | 19.6 | 19.7 |19.7 |19.9
Frequency ) ' ) ) ' ) % Undersize Frequency % Undersize
1.0 | i 10 100
ne ] - = ne B0
0.6 I —+ & e &
[-¥] ] | 40 [T - L]
03 m 02 'd Foi]
LT 0 an . [

10.00 10000 gl X 10000
SireMicrons SizeMicrons
Median: 29.3um  Mode: 22.0um Mean: 20.0um 3D: +-8.4% Median: 10.4um  Mode: 19.Gu Mean: 19.4um 5D &/-1.2%

—— = w= o ertura

BEEBNRNBERNINEEREEREER
EBRBEENRBEIEEREEEEREER
EERERNERERIEEEEEEEEN
SENBNEENENIENEEEEEEER
EERERERERINEEEEEREES
ERERERERN) !!!!!...l

TOLRET)

EEUEOTNE | Precision Eforming Inc
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Peneiras - dimensoes

e Peneiras circulares de laboratoério:
0 Diametros em mm: 38, 100, 150,
200, 250, 300, 315, 400 e
450 mm
O Diametros em polegadas: 3, 8, 12 e
18
O Alturas: 2,5;5e 10 cm

e Peneiras quadradas de laboratorio:
O Diametro 50 cm

e Peneiras circulares continuas:
0 Diametros de 40, 60 e 100 cm (até 3 “decks”)
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Peneiras: dimensoes e acessorios

e 1/2 altura

e altura
dupla

e tampae
fundo

e peneiramento a umido
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Séries padronizadas de peneiras

Tyler | U.S (L.c584-AsTMELL) | British Standard ABNT German DIN(@171)
(malhas) | malha | Abertura | malha | Abertura | malha | Abertura DIN Abertura
ne. mm ne. mm ne. (mm) No. (mm)
3% 3% 5,66 1 6,000
4 4 4,76 4 4,8
5 5 4,00 5 4,0
6 6 3,36 5 3,353 6 3,4 2 3,000
7 7 2,83 6 2,812 7 2,7
8 8 2,38 7 2,411 8 2,4 2Y2 2,400
9 |e10. | 2,00 8 2,057,....}.0 10 2,0 3 | 2,000
106 12 | 168 “te107| 1676 12 1,7 4 1,500
12 |el4. | 1,41 12 1,405 )o 14 1,4
14 ‘... .'16 - 1,19 ......... -1 1-,"204 ..... - 16 12 . 1200
16 4| 18 | 100" te1e " 1,003 18 1,0 6 1,020

As aberturas devem ser reportadas em didmetros nominais
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Peneiras: Certificado

e Certificado de conformidade:
0 Assegura a qualidade da peneira.

O Limites admissiveis de variacao das aberturas (d,).

= |S0O-3310
=  ABNT

= ASTM

= BS

= DIN
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CONDICOES OPERACIONAIS

* Fatores a serem considerados:
0 Movimento da peneira.
0 Quantidade de amostra.
Q Meio de peneiramento.

Q Peneilra.

0 Equipamento.

0 Tempo de peneiramento.
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Condicoes operacionais

o A gualidade do peneiramento esta relacionada a
probabilidade de uma particula atravessar a
abertura da peneira, a qual depende da:

0 distribuicao do tamanho de particulas da amostra:

— Particulas de dimensoes proximas a da abertura apresentam
maiores dificuldades para passar por esta

— Excesso de finos reduz a eficiéncia do peneiramento
quantidade de particulas na peneira (carga)
propriedades fisicas das particulas
movimento da peneira
forma das particulas

geometria da superficie da tela (p. ex. fracao de area
aberta)

O O O 0O 0O
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Condicoes operacionais

* O efeito do tempo de peneiramento e
da quantidade de amostra.

100 <
&
=] =" B
<
S > /// massa de
y | amostra
CE° 60
(b}
2 40 /r/ —— 250
<
S |
g 20 1259
o 7
1 7 —— 62,59\
S |
0 ‘\ 0,5%em 10¢ /
0 10 20 30 40 "~ Phd

-

Tempo de peneiramento (min.)
Amostra de areia classificada em peneirade 0,074 mm.
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Equipamentos de laboratorio

Rotap Tyler
(Haver-Boecker)
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Equipamentos de laboratorio

peneirador suspenso

neirador =
ibratorio
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Resultados = Distribuicao em massa

Abertura Diametro % em massa
(mm) meédio retida acumulada

(mm) passante retida

+ 9,50 11,55 0,03 99,97 0,03

- 950 + 6,80 8,15 0,43 99,54 0,46
- 6,80 + 4,75 5,78 2,03 97,51 2,49
- 475 + 3,40 4,08 4,17 93,34 6,66
- 340 + 2,36 2,88 6,97 86,37 13,63
- 236 + 1,70 2,03 9,59 76,78 23,22
- 1,70 + 1,18 1,44 10,94 65,84 34,16
- 1,18 + 0,850 1,02 10,80 55,04 44,96
- 0,850 + 0,600 0,725 9,91 45,13 54,87
- 0,600 + 0,425 0,512 8,42 36,71 63,29
- 0,425 + 0,300 0,362 7,12 29,59 70,41
- 0,300 + 0,212 0,257 6,10 23,49 76,51
- 0,212 + 0,150 0,181 5,23 18,26 81,74
- 0,150 + 0,106 0,128 4,38 13,88 86,12
- 0,106 + 0,075 0,09 3,85 10,03 89,97
- 0,075 + 0,053 0,064 2,91 7,12 92,88
- 0,063 + 0,038 0,045 2,14 4,98 95,02
- 0,038 0,019 4,98 100,00
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Erros em peneiramento

« Tempo de peneiramento (massa). 0 tempo
do peneiramento esta relacionado a
guantidade de material ensaiado (mais
critico para as fracoes finas).

« Variacao da abertura da peneira.

» Erros experimentais (perdas < 2%).
* Procedimento inadequado.

* Erros de amostragem.

« Efeitos de diferentes equipamentos ou
procedimentos.
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Erros em peneiramento

Principais cuidados a serem tomados
de forma a garantir maior

reprodutibilidade de ensaios:

0 Procedimento padrao:
" amostragem
" massa de material
" modo de peneiramento (seco / umido)
= verificacao das peneiras
= equipamento
= tempo de peneiramento

o Peneiras certificadas.
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Representacao de resultados
granulométricos

e Tabelas:
= frequéncia (%) de diametros por intervalo de tamanho;

e Histogramas

e Curvas de distribuicéo de frequéncias:
= escalalinear;

— escalalogaritmica;

e Curvas acumuladas de distribuicéo de freqiiéncias:
= Linear;
= Logaritmica (Gaudin- Schuhmann);
= Probabilidade (Gauss);

— Rosin-Rammler.
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Representacao de resultados granulomeétricos

Abertura Diametro % em massa

(mm) médio retida acumulada
(mm) passante retida
+ 9,50 11,55 0,03 99,97 0,03
- 950 + 6,80 8,15 0,43 99,54 0,46
- 6,80 + 4,75 5,78 2,03 97,51 2,49
Tabela | .5 . 340 4,08 417 | 9334 6,66
- 3,40 + 2,36 2,88 6,97 86,37 13,63
- 236 + 1,70 2,03 9,59 76,78 23,22
- 1,70 + 1,18 1,44 10,94 65,84 34,16
- 1,18 + 0,850 1,02 10,80 55,04 44,96
- 0,850 + 0,600 0,725 9,91 45,13 54,87
- 0,600 + 0,425 0,512 8,42 36,71 63,29
- 0,425 + 0,300 0,362 7,12 29,59 70,41
- 0,300 + 0,212 0,257 6,10 23,49 76,51
- 0,212 + 0,150 0,181 5,23 18,26 81,74
- 0,150 + 0,106 0,128 4,38 13,88 86,12
- 0,106 + 0,075 0,09 3,85 10,03 89,97
- 0,075 + 0,053 0,064 2,91 7,12 92,88
- 0,053 + 0,038 0,045 2,14 4,98 95,02
- 0,038 0,019 4,98 100,00
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Representacao de resultados granulomeétricos

Curvas de distribuicao de freqténcia (%)
80 ’

% Moda - valor de maior frequéncia
\ Mediana - divide em duas partes iguais
60 \I\/Iédia-centro de gravidade da populacéao
40
20
0 e ety by —r——
0 10 20 30 40 50
Moda —> .
Mediana Tamanho de particula(im)
Média ——
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Representacao de resultados granulomeétricos

Histograma de frequéncia

Frequéncia em escala linear

0 ) 10 13 20 23 30 35
Tamanho de particulas em micrometros
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Graficos de freqgiiéncia
Distribuicao log normal hipotetica

(a) 20 (b) -

> > 20

i T

ﬁ' 157 g_ 151

= £

w10 104

o a

S 5. E 5

= =
0 - 0 '
0 10 20 30 40 50 60 70 100

Particle size (pm) Particle size (wm)

@ escala linear @ escala logaritmica
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Diametro

NC particulas

NN ".;\\\\\V
) SN
N

\

d 1
d/2 g
d/4 64
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Graficos de freqgiiéncia simples
com histogramas
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Graficos de freqgiiéncia simples

com histogramas
12 ¥ ] T 1 T T1T.1rT¢ ™
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Graficos de frequéncia acumulada no passante
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Graficos de frequéncia acumulada no passante

g
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Escala Di - Logaritmica

Porcentagem Cumulativa Passante
3

1.0 A 1 1 L L 1 1 b ] N [ L Lt 1 1 1] b

10um 100 um 1.0mm 10 mm

Gaudin - Schumann didmetro dy

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



Graficos de frequéncia acumulada no passante
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Graficos de frequéncia acumulada no passante
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90 50+ 95 1 5 4
80T

Comparacao

entre 0]
diferentes =1
escalasde “|
fregiiéncia “|

201

acumulada

0.5 1

0 0.1"‘ 0-1 L 0.1 4-
Aritmética Logaritmica Rosin- Probabilidade
Ramler
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METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PA RTI?U LAS
COM FRACIONAMENTO SEM FRACIONAMENTO
DA AMOSTRA DA AMOSTRA
CLASSIFICACAO ANALISE DE
o 00 ® 00 ® 0 09 IMAGENS
SEDIMENTAGCAO |¢
- C|assi}'icagéo INTERFERENCIA
Peneiramento em meio fluido DE CAMPO

| l

Determinac&o Determinacéao da

das Particulas Populacao de
Particulas
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Sedimentacao

O O principio de medida se baseia na LElI DE STOKES.

e granulometria | A :

Ideal:

)
0
©

2 a50 um

® 0
e ‘:
o)

| Sedimento (P)

; 9 i /

®
o
©

0000000000 00080000080C0

©eeo0csc0ece0c0sse0

000 Q0OOOPOOGROO
-

Koeo o o000 00c0cee

00000 OCGEC
oo

()

e

0
@
<

e baseada na velocidade terminal de movimento de particulas
em um meio fluido, sob a acao da forca gravitacional ou
centrifuga
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Sedimentacao

Velocidade terminal (V)

(Ss-sf) ng

0, = densidade aparente da

particula [/
. o ® g A . .
8 ; =densidade do fluido s309 Ple  m
. s 0O @@ b : o
D =diametro de Stoke's LIPS - ic00d
e =vt|ii 3 °0 @@ sedi
g = aceleragéo da gravidade :ie09 S35 3 s o @@ Sedimento (P)
. . . t.00Q c°0®
M = viscosidade do fluido c 20 o $ 0D
¢ o Y. L S

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



Sedimentacao

CondicOes impostas pela lel de Stokes:

Q particulas esféricas, arredondadas e rigidas

aQ regime laminar: Re <0,20

Q particula move em fluido homogéneo de extenséo
Infinita

A baixavelocidade de sedimentacao de forma a tornar
efeitos inerciais negligenciaveis
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Sedimentacao
LimitacOes da aplicabilidade da Lel de Stokes:

— Limites de tamanho de particulas:
« superior (6,=2,65): ¥67 um em agua ou £33 um em ar
 inferior: abaixo de 2um os resultados sdo imprecisos

— Particulas com formas irregulares (situacao usual) vao
apresentar maior area de superficie que a esfera e,
consequentemente, terdo menor velocidade de sedimentacao
por causa do incremento de arraste para os seus diametros de
esferas equivalentes

— Particulas de habito placoide e lamelar irdo tremular, néo
sedimentando segundo uma linha reta
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Sedimentacao
LimitacOes operacionais:

— Tempo de medida:

« 25 min a 1l hora (Fotosedimentacéo, p. ex. Sedigraph)

» dias (pipeta de Andreasen ou coluna de sedimentacao)

— Necessidade de controle preciso de temperatura (uma variacao
de 1°C natemperatura implica em mudanca de 2% na
viscosidade)

— amostras com materiais de distintas densidades

_ (531_5f)Dsg V52 _ (532_5f)Dsg ..... VSn _ (53n_5f)Dsg
18n 181 181

Vs,

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA - TAMANHO DE PARTICULAS



Sedimentacao

0 Inabilidade de lidar de forma adequada com misturas

de particulas com diferentes pesos especificos.

Linhas isocineticas: AGUA T=17°C

Linhas isocineticas: AR T=17°C
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DENSITY OF PARTICLES IN GMS. PER CC.

:

OF PARTICLES IN GMS. PER CC.
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Tamanho de esferas

&

velocidade de sedimentacao

diametro da

particula

classe de tamanho

tempo de
sedimentacao

(mm) (d=2,65 h=1m)
10 cascalho 0,9 segundos
1 areia grossa 9 segundos
0,1 areia 110 segundos
0,01 silte 1,5 hora
0,001 argila 7 dias
0,0001 coloide 2,5 anos
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Elutriacao

Separacao por tamanho através da suspensao das
particulas em um fluido em movimento Ilaminar;
particulas finas sao arrastadas com o movimento do
fluido e as grossas sedimentam pela acao da gravidade

Caracteristicas:

— separacao em dois grupos de populacao de tamanhos
P, < diametro de corte (Stokes) < P,

— resposta em massa de particulas com diametros

acima e abaixo do de corte
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particulas

Elutriadores verticais N/
O a suspensao com as =
particulas flui de baixo para finos fluido

cima //

n = viscosidade do fluido
v, = velocidade terminal (Stokes)
ds = densidade aparente da

particula
ds - densidade do fluido LimitacOes
d. = diametro de corte = variagdes no fluxo do fluido

g = aceleracao da gravidade — longos periodos de operac&o

= porcentagem de solidos na suspensao
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Elutriador vertical a umido
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Ciclones

oveifiow

A suspensao e “centrifugada”
ao entrar sob pressdo em um

ciclone

feed

e \antagens:
— capacidade elevada
— operacao simples

e Limitacoes

= o0scilacdes na alimentacaoar

g’\ underflow
/ Y

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PARTICULAS
l ........l........
COM FRACIONAMENTO * SEM FRACIONAMENTO ¢
DA AMOSTRA . DA AMOSTRA .
l :.......D....O...

v

CLASSIFICACAO

l

ANALISE DE
IMAGENS

v

A4 v

Classificacéo INTERFERENCIA
em meio fluido DE CAMPO

| l

Determinacao da
Populacao de
Particulas

Peneiramento

Determinacao
das Particulas
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Medida por atenuacgao de raios-X
Fotossedimentacao com raios-X: Sedigraph da Micromeritcs

- , Movimento
p— —————— o3 da fenda
ubo de HLLC
. |
‘ o ¢| ] |
] " sinal da 3
A densidade do i concentrag&o
_ _ I relativa
feixe varia com I
0 tempo € Conversor
con Centra(; ao de sinal digital g
de sélidos, que ¢ —> =
s ~ Sinal da 1 1
é fungéo do P0Sica0 = —
da ceélula tamanho da particula em mi::rc‘)metros
tamanho de
particulas
Programa
digital de
omputador
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METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PARTICULAS
l 00000000100000000
COM FRACIONAMENTO + SEM FRACIONAMENTO
DA AMOSTRA * DA AMOSTRA .
l :00.00.0.0.00‘.0.
CLASSIFICAGAO ANALISE DE

N Y IMAGENS
SEDIMENTACAO

\ 4

INTERFERENCIA o
DE CAMPO °

| l

Determinacao da
Populacao de
Particulas

\ 4 v
Classificacéo
em meio fluido

Peneiramento

Determinacao
das Particulas
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TECNICAS POR INTERFERENCIA DE CAMPO

Os métodos de determinacao de tamanho de particulas
envolvendo ainteracao de particulas com um campo
externo podem ser divididos em duas categorias:

— Medida de varredura de fluxo: particulas
examinadas uma a uma, com o0s resultados
expressos em termos de tamanho de cada particula

— Medida de varredura de campo: medida da
Interacao de um conjunto de particulas expressa em
termos de uma distribuicdo de tamanho de
particulas
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Varredura de fluxo: medida de particulas

INTERNAL
ELECTRODE

* Resisténcia elétrica = Contador Coulter e

e Granulometria
0,6 a 1.200 pm

e LimitacoOes
imersao em eletrdlito

START
COUNT _ - _ L it £
STOP 1 - = i T MAIN — ; PULSE
CDUNT Sk £ . | AMPLIFIER ! - i ; AMPLIFIER

COUNTER
DRIVER

DIGITA
READ
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Varredura de fluxo: medida de particulas

« Contadores opticos - sombra

y Flow Shadow Li ght beam Signal
region '

iy Light N . .

| beam Particle Direston of Particle Eggll =§:1[11(;$

Signal rotation

Medida da area projetada da Varredura ou rotagao de um feixe
particula correlacionada com a de luz (menor que o tamanho das
sombra da particula que atravessa particulas). O comprimento do
um feixe de luz. pulso refere-se ao comprimento de

uma corda aleatoéria.
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Varredura de fluxo: medida de particulas

« Contadores opticos =2 espalhamento de luz em
angulo solido especifico
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Varredura de campo

« Analisadores de distribuicdo de tamanho de particulas:

— Espalhamento luz laser de baixo angulo  (LALLS

ou difracao laser)
a Sistemas off-line

o Sistemas on-line
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Varredura de campo: LALLS - Difracdo Laser

Principios de medida:

0 Emprega laser (fonte de luz de comprimento de onda
fixo)
0 Dispositivos para as particulas atravessarem o feixe de

laser (dispersdo em ar ou agua, aerossois e emulsoes)

a Particulas grossas espalham a baixos angulos e vice-

versa
0 Detectores para espalhamento da luz

0 Computador para calcular e apresentar os resultados
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Varredura de campo
LALLS - Difracao laser

raio incidente

raio difratado
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LALLS - Variacao do angulo de espalhamento em
funcao do tamanho das particulas

200 microns

Relative 60 microns
Intensity

-

.

0 5 10 15 20 258 30 35 40 45 50 65 60
S (distance from centre of detecter) mm

10 microns:
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LALLS - Porque é hoje a técnica analitica
dominante?

* Flexibilidade - possibilidade de medidas em
ar, suspensoes, aerossois e emulsoes

 Grande amplitude - 0,01 a 3500um

 Rapidez - medidas individuais em 2ms

* Reprodutibilidade - integracéo de varias
meédias individuais

 Auséncia de calibracao - verificacO0es sao
facilmente realizadas
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LALLS - Geometria de deteccao

Wide angle detection system

A
_ r"* —~
Intervalo de
0,02 a 2000pm & %A
Obscuration
| | I | detector

Laser light . Focal plane
souce Fourier ~ Sample detector

lens cell

e
C)
®
%
e,
%
%

raio incidente

Fou-rieir_ Sample -

lens cell
raio difratado
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LALLS - Espalhamento da luz

 Conversao dos dados de espalhamento em
resultados de distribuicao de tamanho de
particulas

« AproximacoOes e teorias que podem ser
empregadas:

— Fraunhofer (particularidade de Mie: @>40A);

— Mie
 Todas as aproximacoes e teorias consideram
certas premissas
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LALLS off-line

Plano focal dos

Célula de medida detectores

Detector retro
espalhamento

Mastersizer 3000
0,01 — 3500 pm

Detector de
espalhamento
633nm lateral
laser vermelho

Célula de medida

Detector retro
espalhamento

Detector de
espalhamento
lateral

470nm
laser azul
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LALLS off-line

Y \

\DSTERSTER 20 =
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LALLS on-line

Ve Insitec
Outotec PS| 500i « Monitoramento de processo em

tempo real
 Medicé&o a alta /variada concentracéo
 Configuracoes In-line / On-line / At-
line
Projetado GMP / 316L / sem partes
maoveis
« 0,14 -2500 p faixa dinamica de
medicéao
« Aplicacbes a seco / umido
« Calculos utilizando teoria de Mie
« Sistemas multi-linhas

optica
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LALLS on-line

» IN Line

» ON Line

seco / iumido » AT Line
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METODOS DE DETERMINACAO DE TAMANHO DE

PA RTI?U LAS
COM FRACIONAMENTO SEM FRACIONAMENTO
DA AMOSTRA DA AMOSTRA
CLASSIFICACAO o ANALISE DE
N o . IMAGENS
SEDIMENTAGAO .
- C|asshl'icagao INTERFERENCIA
Peneiramento em meio fluido DE CAMPO

| l

Determinacao da
Populacao de
Particulas

Determinacao
das Particulas

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



ANALISE DE IMAGENS

o Dimensodes de feicoes
o Forma de feicbes

%

Circularity

Size :
Size

Tamanho Tamanho e forma
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ANALISE DE IMAGENS

Sistemas de analise de imagens:

a “Macroviewer”

o Microscopia Optica:
= Microscopio estereoscopico
= Microscopios opticos

o Microscopia de feixe de elétrons:
= Microscopia eletronica

o Sistemas dinamicos de analise de imagens
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Sistemas de analise de imagens

estaticos

dindmicos
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Sistemas de analise de imagens

/o ) [
'I apresentar amostra 2

Capturar Imagem
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Fator de forma - Morfologia

» Tamanho de particula =

= Diametro do Circulo Equivalente (CE) s "

= Comprimento \
= |argura

» Forma da Particula

= Aspect ratio (Largura/Comprimento) . y

= Elongacao (1- Aspect ratio) / N /
» “Esboco/silhueta” da Particula

= Convexidade (perimetro) @

= Solidez (area)

» Combinacao da Forma + esboco
= Circularidade /HS Circularidade
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Sistemas de analise de imagens - ESTATICA

« Disperséao estatica seca/iUmida

 Faixa de tamanho de 0,5
até >3000um

\ - Morphologi G3S

» Amostragem estatisticamente significante — tipicamente
10.000 — 500.000 particulas/medicéao

» Medicoes por SOP — sem erros de fator humano/fadiga
» Transferéncia de método de planta para planta
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Microscopia - Analise de imagens

0 Técnica excelente que permite ao usuario a
visualizacdo das particulas em questao.

0 Pode-se visualizar a forma e condicdes de dispersao
ou aglomeracéao.

0 Porém “ver nao significa acreditar” sob o ponto de
vista quantitativo.

0 E necessério, portanto, tomar muito cuidado para se
analisar uma arnostra representativa.

0 Perdendo-se ou ignorando uma particula de 10um

tem-se o0 mesmo efeito que ignorar mil particulas de
lum.
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Analise de imagens dinamica

0 Tamanho e forma de particulas

0 Meétodo estatisticamente robusto
= |SO 14488 (2003) > 1.000.000 particulas

O Faixade tamanhos:

=  seco: 20um a 30 mm
*  Umido: lum a2 mm
O Analise e poucos minutos

0 Integracao com sistemas de controle de
processos
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Analise de imagens dinamica

r w - ’ £ | 4 = y 2N 4 7S
| [* " - ;
‘ LJ ' ‘ ‘ La ] fa— - 'I'\\’
- ¢ ‘ B E - ‘ ‘ S s S
4 . -
B ecl | B, |, o
Nl KO L4V ) e
The complete partide The basic camera The zoom camera
flow is recorded by two detects the larger analyzes the smaller
cameras particles. ones,
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COMPARACAO ENTRE DIFERENTES TECNICAS

0,01 0,1 1,0 10 100 1.000 micrémetros |
0,1 1,0 10 100 milimetros
tipo
seco Umido | diametro Faixa de tamanho tipica Tipo de equipamento

X d sieve peneirador ALPINE
X X d sieve 7 A; N peneirador a vacuo
X X d sieve ! g , peneirador suspenso (76 mm ou 3”)
X X d sieve W peneirador suspenso (200 mm ou 8”)
X X d sieve peneirador vibratorio (5000 mm)
X d sieve ROTAP TYLER (200 mm ou 8"

X d sed v/ 7 hidrociclones
X d sed ciclones a ar

X d sed cicloclassificador WARMAN

X d sed pipeta de ANDREASEN

X d sed pipeta centrifuga FRISTCH

X d sed 7 7/ coluna de sedimentago
X X d sed elutriador
X d sed classificador BAHCO

X d sed Sedigraph
X X dv Espalhamento laser de baixo angulo
X Espect. correlagéo de fotons (PCS)
X X dv : 7 Coulter
= | d wn/ duax 77 microscopio
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COMPARACAO ENTRE DIFERENTES TECNICAS

—e— Malvern
—8— pipeta de Andreasen

Esferas de vidro (NBS)

% acumulada

t —a— Microscopia
passante

100

80

60

40

20

1 10 100 micrémetros 1000
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Amostra de Caulim
—eo— Malvern

% acumulada —=— Sedigraph
passante

COMPARACAO ENTRE 100 "
DIFERENTES TECNICAS &

60 //

Influéncias devidas a 40 y

forma das particulas 20 j:/
0
1

Amostra de Caulim

RS

10 100 micrémetros 1000

—aA— Malvern

% lad - i s

ssante Seigreen Criticas para formas:
e VW" . lamelares

/1 so=

80 ¥ ~ o ple_aco@_es

60 ¢ prismaticas

40 / - aciculares

20 Outros aspectos:

0 - porosidade

1 10 100  Mmicrémetros 1000 . ve SII cu I as

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA — TAMANHO DE PARTICULAS



EFEITO DE DENSIDADE DAS PARTICULAS
FOTOSSEDIMENTACAO X LASER

—e— Hidroxido Fe puro
—s=— Quartzo puro

% acumulada —+— 50F+50Q real

—e— 50F+50Q Sedigraph

passante
100

80 , e

60 / /
o S
o tud

, 10
Mistura de fases puras

100 micrometros 1000
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SUMARIO

» Cada técnica gera um diametro médio distinto, tendo em
vista que as propriedades consideradas sao também
diferentes entre si.

Esfera de igual
comprimento minimo

Esfera

Esfera :
de igual
de igual magsa
comprimento
maximo
., Esfera
| deigual
Esfera /{ valume
de igual
velocidade
de sedimentagao

: Esfera de igual
passante emigual | uperficie especifica
abertura padrao
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DETERMINA(}AO, DE TAMANHO DE
PARTICULAS

AMOSTRA REPRESENTATIVA

DIN 51701 parte 2

Qmin = 7,1 (dmax/ 120)3 P

Q..in = quantidade de amostra (kg)

Dax = didmetro maximo de particulas (mm)

7,1 = fator (dm?3)

120 = limite inferior de tamanho de particulas (mm)
P = densidade bulk (kg/dm?3)

Somente uma amostra representativa garante
resultados analiticos confiaveis !!!
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DETERMINA(}I\O, DE TAMANHO DE
PARTICULAS

Segregacao — transporte, Quantidade amostra x tamanho
armazenagem, etc de particulas
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DETERMINACI\O, DE TAMANHO DE
PARTICULAS

AMOSTRA REPRESENTATIVA

Comparison
Random - PT100

___________

UUUUUUUUUUUUUUUU
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Amostragem:
representatividade....

LALLS
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Amostragem: Confiabilidade de alguns
meétodos de amostragem

mistura de areia grossa e fina (60:40)

Método Erro maximo
estimado (%)
Pilha conica 22,7
Amostrador tipo concha 17,1
Mesa de amostragem 7,0
Amostrador tipo Jones 3,4
Amostrador centrifugo 0,42

Ref: T. Allen Particle Size Measurement Chapman and Hall, 4th Edition, 1993, Page 39
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Desenvolvimento de método a umido: teste
de molhabilidade e dispersao

Aumento da concentracao de hexametafosfato de sédio

LALLS
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