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Resumen: Se ha desarrollado y evaluado un aparato para la determinaciéon de tamafio de particula y
concentracion de soélidos en suspension a muy bajas concentraciones. Salvo un goniémetro especialmente
disefiado, el aparato utiliza Optica y electronica comerciales. Como muestra modelo se emplearon esferas de
silice del material de referencia DMR-76a. Se estudio el desempefio para particulas con tamafios entre 40 y
105 mm y concentraciones entre 10 y 20 ppm. El aparato permite determinar simultdneamente la
determinacion simultanea de tamafio de particula y concentracién. A diferencia de equipos comerciales,
nuestro granulémetro permite determinar concentraciones muy bajas de sélidos.

INTRODUCCION

La determinacion de solidos en suspension es de
gran importancia practica para muchas industrias. El
uso de dispersion de luz laser para la determinacion
de tamafio de particula esta bien establecido. Hasta
ahora, los equipos comerciales solo determinan
(tamafio de particula o concentracion (Turbidi-
metros) en forma separada. En afios recientes la
determinacion simultanea del tamafio de particula y
otras caracteristicas de la muestra han sido objeto
de investigaciones [1-2]. El rango de muy bajas
concentraciones es de especial importancia para
andlisis de aguas residuales y en la industria
electrénica. En este articulo se reporta el desarrollo
y evaluacion de un instrumento capaz de determinar
el tamafio de particula y la concentracion
simultdneamente, en muestras de soélidos en
suspension a muy bajas concentraciones.

DETALLES EXPERIMENTALES

La figura 1 muestra un diagrama de bloques del
arreglo experimental. Un haz de luz de un laser de
Helio-Nedén de 50 mW (1 =632.8 nm, Melles Griot)
pasa por un chopper, lentes de enfoque y aperturas
antes de iluminar el receptaculo de la muestra (4).
Un fotodiodo (UV-35 de UDT Sensors Inc.) colecta la
luz dispersada. Un amplificador lock-in (Stanford
Research) y una computadora (PC) procesan y
almacenan los datos.

La figura 2 muestra el detalle del receptaculo de la
muestra. El fotodiodo esta fijo sobre una montura
que puede girar alrededor de la muestra,
permitiendo tomar medidas a angulos entre 3y 170
Grados.
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Fig. 1 Arreglo Experimental
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Fig. 2 Receptéculo de la muestra.

Un agitador magnético mantiene al soélido en
suspension. El receptaculo puede ser sellado para
minimizar evaporacion. Para la evaluacion se
emplearon esferas de silice del material de
referencia DMR-76a (CENAM).

De este material de referencia se obtuvieron cuatro
muestras por grupos de tamafio de particula,
empleando crivas estandard (malla 325, 250, 185 y
150). La fig. 3 muestra la distribucion de tamafio de
particula de los diferentes grupos, determinados con
un granulémetro comercial (CILAS). A partir de
estos grupos se prepararon muestras con diferentes
concentraciones, pesando las esferas y el liquido
necesario para obtener la concentracion deseada.

RESULTADOS Y DISCUSION

La fig. 4 a muestra los espectros de dispersion
correspondientes a muestras con distribucion
centrada alrededor de 40 mm y con diferentes
concentraciones. Todas las curvas muestran una
intensidad de luz dispersada alta a angulos
pequefios. A medida que el angulo aumenta, la
intensidad de la sefial cae continuamente, hasta
acercarse a cero a aproximadamente 30 grados.

2.0r b

—— 40mm
62mm -

---- 74mm

—— 105mm

1.6

Intensidad (u.a.)

0.4r

200

100 150
Tamano(mm)

0.0
250

Fig. 3 Distribucién de tamafio de particula de las
diferentes muestras obtenidas con el CILAS

Las curvas de las concentraciones bajas no son
suaves, sino que contienen estructura, claramente
visible para angulos de dispersion de entre 5y 10
grados. Se realizaron muchos experimentos para
verificar la reproducibilidad de las curvas. En todas



las curvas de muestras a baja concentracién se
observé estructura. A medida que aumenta la
concentracion la estructura desaparece.

A fin de establecer el rango dinamico del aparato,
se normalizaron los espectros obtenidos empleando
el espectro correspondiente a la concentracion de
20 ppm, como muestra la fig. 4b. La lineas
horizontales indican el promedio de intensidades en
cada caso. La estructura presente en cada curva es
realzada con la normalizacion, especialmente en las
muestras de mayor concentracion: 30 y 40 ppm. Se
puede observar que la intensidad por medio varia
aproximadamente en forma lineal entre 10 y 40
ppm. Para concentraciones mayores (no mostrado
aqui) se observé una divergencia significativa del
comportamiento lineal, misma que puede ser
atribuida dispersion multiple. Este fendmeno
establece la cota superior de aplicabilidad de
nuestro aparato. La cota inferior esta dictada por la
sensibilidad del detector y el sistema de
amplificacion empleado.

Para las muestras de los otros grupos, con
poblaciones centradas alrededor de 60, 75 y 105
pm, se observd un comportamiento similar, es decir,
las curvas de dispersién también muestran una
intensidad alta a angulos pequefios, estructura entre
5 y 10 grados para bajas concentraciones y una
dependencia aproximadamente lineal de la
intensidad con la concentracion para un cierto rango
de concentraciones.

Con particulas méas grandes esta region de
comportamiento lineal se extiende a
concentraciones mas altas. Hasta donde se sabe
ningun equipo comercial permite determinar tamafo
de particula a concentraciones tan bajas.

La teoria de Mie describe la dispersion de luz
debido a particulas esféricas pequefias, tomando en
cuenta la longitud de onda de la luz y las constantes
Opticas del material [3-5], obteniendo ecuaciones del
tipo:
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Fig. 4

a) Intensidad de luz dispersada en funcion del
angulo de dispersion para esferas de silice con
tamafios alrededor de 40 mm vy diferentes
concentraciones.

b) Intensidades normalizadas para muestras con
tamafio alrededor de 40 pm
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para las amplitudes de dispersion S, las que estan
relacionadas con las intensidades de dispersion | a
través de:
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Se ha empleado esta teoria para ajustar los datos
experimentales, empleando Unicamente el angulo
de dispersion y el indice de refraccién de la ref [6]
como datos de entrada. Los espectros solo pudieron
ser ajustados si se consideraban particulas de
diferentes tamafios. La Fig. 5 muestra una curva de
dispersion experimental conjuntamente con la curva
ajustada, para el caso de 40 pm y 10 ppm. Se
puede observar una amplia compatibilidad entre el
experimento y la teoria adn en los angulos donde la
curva experimental muestra estructura. La Fig 6.
muestra los tamafios y las concentraciones relativas
de las particulas usadas para calculo de la Fig. 5,
en forma de histogramas. Se ha superpuesto una
linea tenue envolvente para poder comparar
facialmente la distribucién de tamafo de particula
obtenida con un analizador comercial. Es importante
remarcar que en nuestros célculos solo fueron
utilizados como datos de entrada la medicion de los
angulos de dispersion y el indice de refraccion de
las esferas de silice. La distribucion de tamafio de
muestras de 10 ppm y 20 ppm son muy parecidas
entre si, ambas estan centradas alrededor de 39
mm, tienen forma de campana y abarcan un rango
de 15 a 65 mm. Un comportamiento similar se
observa para la distribucion obtenida de muestras
con mayores concentraciones. Esto significa que el
tamafio de particula no es sensible a la
concentracion, permitiendose de esta manera la
determinacion simultanea de concentracion y
tamafio de particula.

Comparando estas dos distribuciones con las
obtenidas por el CILAS observamos ciertas
similitudes y diferencias.

La distribuciébn obtenida por el CILAS esta
concentrada en alrededor de 50 mMm y es mas
ancha. Ya que en nuestros calculos solo son
considerados el indice de refraccion del silicio y los
angulos de dispersion, nuestra principal fuente de
error esta en la medicion de los angulos de
dispersion. Por otro lado, el CILAS requiere ser
calibrado con un patrén de tamafio de particula, el
cual es distinto del usado en el experimento. Esto
explicaria la pequefia divergencia entre la
distribucion calculada por nosotros y la reportada
por el CILAS.
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Fig. 5 Curva experimental de dispersion para una
muestra de 40 mm a 10 ppm junto con la curva calculada
empleando la teoria de Mie.

20 T T T T T T T T T T T T T T T T
L S I 10 ppm
N 120 ppm
L 15¢F / ‘.\ _____ CILAS | T

Contribucion ( a)

30 40 50 60 70 80 90
Tamano (mm)

Fig. 6 Distribucion de tamafios y concentracion relativa
de las particulas empleadas en el célculo de la fig. 5.
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Fig. 7 Comparacion de las distribuciones obtenidas por
CILAS, nuestro experimento y la microscopia optica



. Fig. 7a Microfotografia de las esferas utilizadas.

120 b

[

o

o
T
L

80 b

60

40

Concentracion (ppm)

20

,a
ST Nuestro Sistema

0 1 1 1 1
40 60 80 100

Tamano(mm)

Fig. 8 Limites de aplicacion de nuestro arreglo en
comparacion con un equipo comercial.

Una comparacion mas detallada de la distribucion
de esferas de silice con tamafos aproximados de
100 mm da diferencias aian mayores entre el CILAS
y nuestros resultados (Fig.7). Mientras nuestros
resultados muestran solamente ciertos picos entre
100 nm y 140 mm, el CILAS muestra una curva de
distribucion ancha que abarca desde cerca de 60
mm hasta 180 nmm y cuyo maximo se encuentra
alrededor de 100mm

Con el propo6sito de aclarar esta discrepancia,
llevamos a cabo mediciones de tamafio de
particulas con el microscopio éptico. Los resultados
de este estudio concuerdan con nuestros resultados
de dispersion como se muestra la parte superior de
la Fig. 7.

La Fig. 8 sintetiza los intervalos de aplicacion de
nuestro arreglo para todos los tamafios vy
concentraciones investigados en este trabajo

CONCLUSIONES

Se ha desarrollado un arreglo experimental para
determinar concentracién y tamafio de particula de
sélidos a bajas concentraciones. Su respuesta ha
sido probada usando esferas de silicio en un rango
de 40 mm a 105 mm. El arreglo, conjuntamente con
el algoritmo desarrollado basado en la teoria de Mie,
permite determinar de manera simultanea el tamafio
y la concentracion de particulas en un rango entre
40 mm y 105 nm y concentraciones entre 10 ppm y
250 ppm.
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