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Za določevanje velikosti delcev poznamo veliko metod, ki se med seboj razlikujejo po 
principu določevanja in s tem tudi po dobljenih rezultatih. V zadnjem času je razvoj na 
tem področju zelo napredoval, tako da lahko danes hitro in rutinsko določujemo velikosti 
zelo finih delcev, tako z mokrim kot suhim načinom določevanja. Fini delci pa so za 
merjenje velikosti zelo težavni, saj se s finočo povečuje sposobnost aglomeriranja. 
Posebej so problematični fini magnetni delci, ker pri teh poleg navadnih privlačnih sil, 
deluje še magnetna privlačna sila zaradi magnetnih lastnosti, ki jih ti delci imajo in zato 
imajo še večjo težnjo do nastajanja aglomeratov. Z izbiro različnih materialov z različno 
specifično magnetno masno susceptibilnostjo ter s primerjavo analiz, narejenih na 
napravah, ki delujejo po različnih principih smo ugotovili, da lahko s pravilno izbiro 
pogojev merjenja ter pripravo vzorcev dobimo zelo dobre in ponovljive rezultate. 
Ključne besede: velikost delcev, aglomeracija, magnetizem, fini prahovi, dispergiranje, 
metode določevanja velikosti delcev 

Many different methods for size measurement are known and since they differ in their 
physical principle, also different results are obtained. In recent past, there was a rapid 
development in new measurement technigues and at the present we can quickly and 
routine determine particle sizes in the very fine range by wet - as weil as dry 
measurement technique. The smaller particle size, on the other side tends to increase 
the probability of agglomeration. The measurement of the particle sizes for magnetic 
materials is not very well understood and in this paper we vvould like to present our 
research results regarding the size determination of very fine magnetic materials. 
Because of their magnetic dipole moment these particles tend to agglomerate even 
more which in turn causes certain difficulties during the measurements. Therefore it is 
important to know under what measurement conditions the actual particle size and not 
the size of the agglomerates is obtained. By choosing various materials with different 
specific magnetic susceptibility and by comparison of the analyses, carried out in 
various analyzers operating in different principles, we have found that by correct 
selection of measuring conditions and sample preparation, we are able to obtain very 
good results. 
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1 U v o d 

Disperzni sistemi (trdni delci, kapl j ice , mehurčki ) so zaradi 
svojih specif ičnih lastnosti eden od na jbo l j vplivnih parametrov 
pri pro izvodnj i in uporabi produktov. Zaradi tega j e karakteriz-
i r an j e las tnos t i d i sperzn ih s i s t emov n u j n o po t rebno za 
r azumevan je industr i jskih procesov, za izbol j šanje učinkovito-
sti in n j ihove kontrole . Uporaba vse f inejš ih prahov v različnih 
t e h n o l o g i j a h p o v e č u j e tudi p o t r e b o po kakovos tn ih granu-
lometr ičnih anal izah. Velikost delcev lahko vpliva na disperzni 
s i s tem na r az l i čne nač ine . Za d o l o č e v a n j e velikosti de lcev 
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poznamo veliko metod, ki se med seboj raz l iku je jo po pr incipu 
določevanja in s tem tudi po dobl jen ih rezultat ih. V z a d n j e m 
času so se zelo razvili laserski aparati za do ločevanje velikosti , 
s katerimi lahko danes že hitro in rut insko d o l o č u j e m o velik-
osti tudi v ze lo f i n e m o b m o č j u , t ako na m o k e r kot na suh 
način. Vemo pa, da so fini delci težavni za mer j en je , saj se s 
f inočo povečuje sposobnost ag lomer i ranja . Zato j e p o m e m b n o 
tako pri s u h e m kot pri m o k r e m nač inu d o l o č e v a n j a , da j e 
vzorec pravilno pripravl jen oz i roma dispergiran. Pri f inih mag-
netnih delcih pa i m a m o še d o d a t n o pr ivlačno magne tno silo 
med delci , ki še poveču je sposobnos t ag lomer i ran ja , zato te 
delce težje ust rezno dispergiramo. 

Velik pomen pri karakter iz i ranju finih delcev i m a j o laserski 
ana l i za to r j i vel ikost i delcev, ki d e l u j e j o po p r inc ipu Fraun-
h o f e r j e v e g a zakona o uk lonu svet lobe . Zaradi kra tk ih časov 



mer i tev i m a j o laserski ana l iza tor j i ve l iko prednos t pred 
drugimi me todami . Zan iman je za te ins t rumente j e povzroči lo 
hiter razvoj, zato so se razširi la območja delovanja , kakor tudi 
izvedbe za m e r j e n j e v suhem in analize aerosolov. Posebno po-
dročje j e do ločevan je velikosti v suhem. Fizikalno gledano j e 
pr incip m e r j e n j a enak pri suhem kot pri mokrem, vendar je 
raz l ika pri o b n a š a n j u d i s p e r z n e g a s i s t ema vzorca . Veliko 
tehnoloških procesov pa poteka v plinski fazi in j e zato za ugo-
tav l j an je po t eka p rocesa zelo ugodno , če j e tudi anal iza iz-
vedena v tem medi ju . 

Vendar pa obs t a j a jo določeni materiali , ki se radi aglomeri-
rajo, kar predstavl ja težave pri mer jen ju tudi s sodobnimi me-
todami. Obravnaval i smo neka j takšnih mater ia lov in j ih anali-
zirali na različnih napravah za do ločevanje velikosti delcev. Pri 
tem smo ugotavl ja l i vpliv lastnosti posamezn ih mater ia lov na 
meri tve in us t rezne pogo je za pravilne analize. V članku smo 
podali neka j pr imerov pr imer jave različnih metod določevanja 
velikosti delcev za nekatere od teh materialov. 

2 Uporab l j en i mater ia l i in o p r e m a 

Meri tve vel ikos t i de lcev so bile na r e j ene na nas ledn j ih 
laserskih anal izator j ih: 
a) SPA Small Part icle Analyser ( L E E D S & N O R T H R U P ) 

- mokra tehnika m e r j e n j a 
- območ je mer j en j a 0,1 |am - 59,69 p m 

b) S R A Standard Range Ana lyse r ( L E E D S & N O R T H R U P ) 
- mokra in suha tehnika mer j en j a 
- območ je mer j en j a 0,7 (im - 704 (im 

Pr imer ja lne meri tve (mokra tehnika) so bile narejene še z 
laserskima ana l iza to r jema Masters izer ( M A L V E R N ) in Particle 
Size Analyse t te ( F R I T S C H ) . Določena j e bila tudi karakter-
istična zrnatost z Fisher Subsieve Sizer jem, ki de lu je po prin-
c ipu pe rmeab i lnos t i . Spec i f i čna površ ina vzorcev j e bi la 
do ločena po B E T metodi (princip adsorpci je plinov). Magnet -
nim mate r ia lom j e bila do ločena specif ična magne tna masna 
suscept ibi lnost z magne tno tehtnico S A T M A G A N . 

Za meri tve velikosti delcev smo uporabil i nas lednje mag-
netne materiale1 : 

- Fe203 s spec. mag. suscept ibi lnost jo x = 8.09.10"5 m 3 /kg; 
- zmes Fe203, M n 3 0 j in Ni s spec. mag. suscept ibi lnost jo 

X = 6,54.10"4 m 3 /kg; 
- Fe304 s spec. mag. suscept ibi lnost jo x = 1.87.10"3 m3 /kg. 

V članku s m o podali rezultate za dva od naštetih materia-
lov, drugi rezultati pa so navedeni v literaturi1 . 

M o k r e ana l i ze so bile na r e j ene v raz l ičn ih d isperz i j sk ih 
sredstvih po pr iporoči l ih proizvaja lcev instrumentov. Ugotovil i 
pa smo, da j e za vse tri uporabl jene mater ia le na jpr imerne jše 
d i s p e r z i j s k o s r eds tvo : 2 % r az topn ina a m o n i j e v e g a rodoni ta 
( N H j S C N ) . Potrebni čas d ispergi ranja v ultrazvočni kopeli je 
bil 2 minuti pred meri tvi jo 1 . Suhe analize so bile narejene brez 
adt i t ivov na ana l i za to r ju S R A s s p r e m e n j e n o ob l iko vs topa 
pl inske suspenz i je v mer i lno celico1 . Tako mokre kot suhe ana-
lize so bile zelo dobro ponovl j ive . 

Rezultati anal iz so interpretirani z diagrami krivulj kumula-
tivnega presevka. Za posamezne krivulje j e podana še srednja 
zrnatost dso (z rna tos t pri 5 0 % presevku) . I z računana j e tudi 
s topnja d isperznos t i , ki j e r azmer je med specif ično površ ino 
SRA suhe ana l ize in spec i f ično površ ino mokre analize ozi-
roma med spec i f ično površ ino SRA mokre in suhe analize1 . 

3 Rezultat i in razprava 

Razlike med rezultati analiz različnih metod so pri magnet -
nih material ih relativno majhne 1 . Zelo j e zanimiva pr imer java 
med suhim in mokr im nač inom določevanja na istem instru-
mentu, ki kaže na dobro skladnost med o b e m a nač inoma pri 
magnetnih material ih2 , kar p r ikazu je s l ika 1. S suhim nač inom 
smo pri določenih materialih (npr. Fe20 3 , Fe 3 04 ) dosegli celo 
bol jšo dispergiranost vzorca kot pri mokrem 2 . 

Slika 1 pr ikazuje pr imer javo rezultatov analiz nare jenih z 
raz l i čn imi l a se r sk imi ana l i za to r j i z v z o r c e m zmesi Fe 2 Oj , 
Mn304 in Ni z gostoto p = 5,23 g /cm 3 ter speci f ično magne tno 
m a s n o suscep t ib i lnos t jo x ~ 6,54.10"4 m 3 /kg . Spec i f i čna 
površina, določena po B E T metodi , j e 2 ,03 .10 3 m 2 /kg in iz n je 
izračunan statističen premer d ' b e t = 0,9 um. Povprečna veli-
kost po permeabi lnostni metodi F isher ja j e dVsss = 1,20 | im 
pri poroznost i vzorca e = 0,72. 

S topnja disperznost i med kr ivul jo 1 in 2 j e 0 ,96 
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Slika 1: Porazdelitev velikosti delcev zmesi Fe203, Mn.iCh in Ni 
Figure 1: Particle size analyses of mixture Fe2C>3, Mn3C>4 and Ni 

Diagram (slika 1) pr ikazuje zelo dobro skladnost krivulj 1 
in 2, zaradi tega tudi ze lo v i s o k a s t o p n j a d i spe rznos t i , kar 
pomeni , da sta suhi in mokri analizi S R A v tem primeru skora j 
enakovredn i . Zaradi p rece j šn je f i noče in magnet ičnos t i tega 
mate r i a l a j e tudi sk ladnos t med p o s a m e z n i m i m e t o d a m i 
izredno dobra. V spodn jem delu pokaže suha, kakor tudi mokra 
analiza SRA, bol j g robo porazdel i tev kot d ruge metode. V z r o k 
j e v meri lnem območju anal izator ja SRA, ki ima spodnjo mejo 
določevanja pri 0,7 | im. 

S suhim nač inom določevanja smo pri določenih mater ial ih 
dosegli bol jšo dispergiranost vzorca kot z mokr im. To lahko 
vidimo tudi pri magnet i tu F e j 0 4 , ki je zaradi svojih lastnosti 
precej nagnjen k aglomer i ranju (gostota p = 4 ,74 g/cm 3 ; spe-
c i f ična magnetna masna susceptibi lnost x = 1,87.10"3 m 3 /kg; 
specif ična površina določena po B E T metodi j e 1,3.103 m 2 /kg 
in iz n je i z r ačunan s ta t is t ičen p r e m e r d'aET = 1,32 p m ; 
p o v p r e č n a ve l ikos t po pe rmeab i lnos tn i metod i F i she r j a j e 
dVsss = 2,35 prn pri poroznost i vzorca e = 0,71). 

Magnet i t smo analizirali v treh paralelkah na suh in moker 
način z anal izator jem SRA. Kot prvi vzorec smo vzeli magnet i t 
v naravni obliki, k i j e bil analiziran tudi z drugimi instrumenti 2 . 
Drugi vzorec j e bil magnet i t v d e m a g n e t i z i r a n e m s tanju in 
sicer smo naraven magnet i t žaril i do Cur i e j eve t empera tu re 
(578°C). pri kateri je le-ta izgubil magne tne lastnosti3 . Tretj i 
vzorec pa j e bil magne t i t , ka t e r ega s m o izpostavi l i vpl ivu 
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Fricsch d50=l,6Vm 



močnega magne tnega polja in s t em so se povečale privlačne 
sile med delci. S l ika 2 pr ikazuje porazdel i tev velikosti delcev 
magnet i ta v vseh treh obl ikah, anal iz i ranega na suh in moker 
način z ana l iza tor jem SRA. 

S topnja disperznost i med kr ivul jo 4 in 1 j e 0 ,98 
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Slika 2: Porazdelitev velikosti delcev magnetita v naravni obliki, 
demagnetiziranega in namagnetenega magnetita na suh in moker 

način z analizatorjem SRA 
Figure 2: Particle size analyses of magnetite in its original form, 
demagnetized and magnetized with SRA wet and dry technique 

D i a g r a m ( s l ika 2) p r i k a z u j e ze lo d o b r o sk l adnos t med 
suhimi anal izami vzorca, anal iz i ranega v vseh treh obl ikah. Iz 
sk ladnost i anal iz na ravnega in demagne t i z i r anega magnet i ta 
lahko sk lenemo, da smo pri naravni obliki magnet i ta merili de-
j ansko velikost delcev in ne velikost aglomeratov. Enako velja 
za mokre anal ize, sa j se obe zelo dobro skladata. Pr imer java 
suhe in mokre anal ize z demagnet iz i ran im magnet i tom pokaže , 
da s m o pri suhi dobi l i f i ne j šo porazde l i t ev delcev kot pri 
mokri , kar se u j e m a z ana l izama z naravnim magnet i tom. Pri 
n a m a g n e t e n e m vzorcu pa j e m o k r a ana l iza dala prece j bo l j 

g robo porazdeli tev kot suha. Tudi iz pr imer jave mokr ih analiz 
j e r azv idno , da j e anal iza tega vzorca bo l j g roba od anal iz 
naravnega in demagnet iz i ranega magneti ta . To pa pomeni , da 
nam j e pri suhem načinu uspelo bol je dispergirati namagne ten 
magneti t , kot pa pri mokrem načinu, sa j se vse tri suhe anal ize 
magnet i ta zelo dobro skladajo. 

4 Sklep 

- Z ust rezno pripravo, tudi zelo problemat ičnih materialov, 
lahko dosežemo dobro dispergiranost vzorcev, tako da do-
b imo kvali tetne in us t rezne granulaci jske analize. 

- M e d posameznimi metodami mer j en ja oz i roma instrumenti 
p r i ha j a do razl ik pri rezul ta t ih meritev, venda r m o r a m o 
upoštevati , da se posamezne metode raz l ikuje jo v pr incipu 
mer j en ja in s tem tudi v dobl jen ih rezultat ih. 

- Iz pr imer jave suhih in mokr ih analiz SRA, l ahko sk lenemo, 
da smo s suho tehniko dosegli zelo dobro dispergiranost 
vzorcev, pri določenih mater ial ih celo bo l j šo kot z mokro 
tehniko. 

- P r o b l e m pri ana l i za to r ju S R A j e v m e r i l n e m o b m o č j u , 
pravzaprav v spodnj i meji določevanja , ki j e pri 0,7 | im , in 
zato ni na jbol j pr imeren za zelo fine materiale. 

- Pr imer magnet i ta j e pokazal , da smo merili de jansko velik-
ost delcev in ne aglomeratov, kakor tudi bol j šo dispergira-
nost vzorca pri suhem nač inu kot pri m o k r e m . De lu joče 
strižne sile so bile pri suhem dispergiranju oči tno več je od 
disperzijskih sil pri m o k r e m načinu. 
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