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Charakterizace castic je velmi duleZita ¢innost jak pro priumysl, tak pro védeckou sféru, pritom seznam dostupnych analytickych technologit
stale narusta. V tomto ¢lanku se zamérime na zaklady popisu castic a na vyhody a omezeni nejvyznamnéjsich technologii s cilem pomoci

s vybérem dnes nejvhodnéjsi technologie.

Stanovovani vlastnosti ¢astic je klicovym vychodiskem pro fizeni
vyroby materiald, které se budou chovat pozadovanym zptsobem,
at’ uz se jedna o sypké suroviny, koncové produkty ¢i meziprodukty.
Protoze se do obecné definice Castic Casto zahrnuji téz kapky a bub-
linky, charakterizace ¢astic je v zajmu riznych vyrobcii od zpracovani
mléénych emulzi pro potravinaistvi po zpracovatele kovovych praskt
v metalurgii. V kterémkoliv z té€chto odvétvi je nutné zvolit vhodnou
analytickou strategii. Charakterizace ¢astic vnasi pfidanou hodnotu do
mnoha primyslovych procest, jez podporuji kvalitu pfednich vyrobkt
na trhu a jejich efektivni zpracovani.

Dva nejvyznamnéjsi parametry ve vyzkumu a vyvoji ¢astic jsou
velikost a tvar. Mezi dal$i vyznamné parametry ovliviiujici vlastnosti
produktu vyrobeného z ¢astic patii mikrostruktura, povrch, naboj
a mechanické vlastnosti. Céstice jsou asto slozité 3D objekty, jejichz
velikost a tvar Casto nelze dostatecné popsat z jediného obrazku.
U stanoveni velikosti ¢astic se pouziva koncept velikosti castice
ekvivalentni kouli se stejnou vybranou vlastnosti (primérem kruhu,
objemem, sedimentacni rychlosti aj.) (obr. 1)

Obr. 1 - Koncept ekvivalentnich kulovych ¢astic
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Analytické metody poskytuji obecné bud’ stfedni hodnotu, nebo dis-
tribuci velikosti astic ve vzorku. Lze se setkat s riznymi distribu¢nimi
kiivkami v zavislosti na pouzité analytické metodé a principu méfeni.
Typ ziskané distribu¢ni kiivky je pii srovnavani jednotlivych analy-
tickych metod jednim z nejdulezitéjsich ukazateltl. Technika obrazové
analyzy poskytuje pocetni distribuci, u niz ma kazda castice stejnou
vahu pii normalizaci nezavisle na jeji velikosti. Distribuce tvaru ¢astic
jsou proto obvykle pocetni. Pocetni distribuce jsou obzvlasté uzite¢né,
kdyz je potieba znat absolutni pocet ¢astic, naptiklad pii odhalovani
cizich ¢astic, nebo kde je pozadované rozliSeni jednotlivych ¢astic.
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Oproti tomu technika statického rozptylu svétla, jako je naptiklad la-
serova difrakce, poskytuje objemove vazenou distribuci, u niz ptispévek
kazdé Castice zavisi na jejim objemu-velikosti (nebo hmotnosti u ¢astic
o stejné hustoté¢). Tato distribuce je vyznamna z komercniho hlediska,
nebot’ zohlednuje objem (hmotnost), a tim 1 potencialni pen¢zni hodnotu
produktu. Technika dynamického rozptylu svétla poskytuje distribuci
vazenou podle intenzity rozptylené¢ho svétla, kde je tvar distribuce
zavisly na velikosti Castice, proto je tato distribuce extrémné citliva
na piitomnost velkych ¢astic.

Na obrazku 2 je ukazan vliv zobrazeni stejnych dat pomoci vyse
uvedenych distribuci véetné poméru intenzit signali. Pfevod z jednoho
typu distribuce na jiny je mozny, ale vyzaduje pouziti urcitych pted-
pokladt o tvaru a fyzikalnich vlastnostech ¢astic. Toto je divodem,
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pro¢ naptiklad pocetni distribuce z obrazové analyzy nemusi ptresné
odpovidat distribuci ziskané laserovou difrakei.

Obr. 2 - Distribuce velikosti ¢astic vazené podle poctu, objemu

a intenzity pro stejné mnozstvi ¢astic velikosti 5 a 50 nm
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Tabulka 1 uvadi obecny piehled nejvyznamnéjsich dostupnych tech-
nologii. Uvedené rozsahy velikosti jsou jen pfiblizné a mohou se ménit
v zavislosti na piistroji. V dal$im textu se zamétime na automatizované
snimani spojené s obrazovou analyzou, které jako jedna z mala technik
poskytuje informaci jak o velikosti tak i tvaru ¢astic.

,

Statické a dynamické automatizované snimani
distribuce velikosti a tvaru ¢astic

Technika automatizovaného snimani ¢astic se déli podle zptiisobu
rozptyleni vzorku na statickou a dynamickou. U statické dochazi ke
snimani nepohyblivych ¢astic, jez jsou usazeny na sklicku mikroskopu,
filtru ¢i jiném plochém povrchu nebo v tenké vrstvé suspenze. Tento
zpusob poskytuje moznost vratit se k jiz nasnimané Castici a veétsi
flexibilitu ve zpisobu osvétleni vzorku (shora ¢i zespoda) a tudiz lze
sledovat i dal$i parametry ¢astic. Vysledkem jsou obrazky s vys$sim
rozlisenim a lepSim zaostfenim. Pfi typické délce méfeni 20-30 minut
je nasniméano nékolik stovek tisic ¢astic. U dynamického snimani je
vzorek veden tenkou stérbinou ve vznosu s nahodnou orientaci vzhle-
dem k optickému detektoru, coz mize vést ke zkresleni vyhodnocené
distribuce pti natoceni podélné osy protahlych ¢astic smérem k de-
tektoru. Pfi tomto snimani jsou ziskdny obrazky s niz§im rozliSenim
pfi pevném zaostieni, které muze vést pti velkém zvétSeni a nizké
hloubce ostrosti k rozostienym obraziim. Velkou vyhodou je naopak
jednoduchost pouziti a rychlejsi pfiprava vzorku i méfeni — nasnimani
miliénd ¢astic typicky trva 3—5 minut. Z tohoto srovnani lze vyvodit
doporuceni pouzit statickou metodu pro Castice prevazné mensi nez
400 mikrometrti i s vyrazné odlisSnym jednim rozmérem ¢astic (tyc¢inky
¢i platky) a v ostatnich pfipadech dynamickou metodu.

Obr. 3 - Vyhodnoceni parametri z obrazku
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Samotné vyhodnoceni probihé z jediného obrazku ¢astice (obr. 3),
relevance ziskanych parametrl ¢astic zavisi na typu vzorku i typu
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Tab. 1 - Vlastnosti a dynamicky rozsah riiznych technik
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pozadované informace. Tradi¢né je velikost Castice reprezentovana
jedinou hodnotou, a to primérem kruhu o ekvivalentnim prumeéru.
Ovsem pro nekulové a nepravidelné castice dovoluje obrazova analyza
popsat velikost ¢astic z pohledu i jinych parametrt, jako jsou naptiklad
Sitka a délka castice, viz obr. 4.

Obr. 4 - Protahla ¢astice

Vyznam tvaru ¢astice kdyzZ velikost nestaci

Pro mnoho aplikaci postacuje distribuce velikosti ¢astic, ale existuji
i takové, kde tvar ¢astic je vhodnou doplitkovou informaci. Déle jsou
uvedeny tii takové relevantni oblasti pouziti tvaru ¢astic:

Jedna ¢astice nebo shluk?

Pro mnoho metod na stanoveni velikosti ¢astic je nutné Gplné rozptyleni
shlukti. Se schopnosti snimani jednotlivych ¢astic je mozné zhodnotit
celkové zastoupeni shlukti ve vzorku pomoci analyzy obvodu a tvaru
Castice a tim odlisit, zda se jedna o jednotlivou ¢astici ¢i shluk.
Pravidelna ¢i protahla ¢astice?

Mletim c¢astic je casto dosazeno kromé zmenseni velikosti ¢astic téz
zmeény jejich tvaru. To mize vést k zddoucimu i nezddoucimu chovani
pfi nasledném zpracovani i ve finalnim produktu. Méfenim tvarovych

parametrd, jako je prodlouzeni nebo kruhovitost, I1ze sledovat celkové
vlastnosti a podle toho upravit vyrobni proces.

Hladka nebo hruba?

Utinnost abrazivnich praskii a toku &astic miize byt ovlivnéna hrubosti
¢i hladkosti povrchu ¢astic. Tvarové parametry ¢astic poskytuji prehled
o celkové formé, coz pomaha zjistit, zda je jiz brusny prasek opotie-
bovany nebo zda je vice ¢i méné pravdépodobné, Ze se sypky material
nalepi ve vysypce zasobniku.
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Obr. 5 - Rozli$eni rGznych tvarovych parametrt éastic
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Ackoliv je automatizované snimani technika ve 2D, tak lze ziskat
idalsi informace o ¢astici, jako napiiklad tloustku ¢astice a homogenitu
(z mnozstvi svétla, které projde ¢i je odrazeno). Pro tato stanoveni je
tieba snimat spiSe v odstinech Sedi nez Cernobilé obrazky.

Smeési astic
Obcas se vzorek sklada z ¢astic riznych materiall o riznych vlastnos-
tech. Zastoupeni jednotlivych materialti Ize ¢asto stanovit na zakladé

tvarovych rozdild, jindy lze vyuzit kombinaci obrazové analyzy a sta-
noveni chemického slozeni napiiklad pomoci Ramanovy spektroskopie.

Nabidka pristroja firmy Malvern
Britska spole¢nost Malvern Instruments nabizi kompletni portfolio pro-
duktti pro stanoveni velikosti ¢astic, do né€jz patii nasledujici produkty
automatizovaného snimani s naslednou obrazovou analyzou:
e Sysmex FPIA 3000 — rychly analyzator velikosti a tvaru ¢astic
v suspenzi (0,8-300 pm) dynamickou metodou,
e Morphologi G3 — pro pokrocilou charakterizaci ¢astic (0,5-1000
pum) statickou metodou v jednoduchém provedenti,
* Morphologi G3-ID — automatizované¢ méfeni velikosti, tvaru a
chemického slozeni ¢astic.
Vice informaci o produktech pro automatizované snimani ¢astic firmy
Malvern poskytne jeji mistni zastupce ANAMET s.r.0., www.anamet.
cz, www.malvern.com.
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