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Particula

Subporcion discreta de una sustancia | o
* Particulas sélidas o
e Burbujas de gas O ki

e Gotas liquidas

) o)
La difraccidn laser mide particulas en el rango de .60 - o -
tamafo desde nandmetros hasta milimetros. Q- 0o
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o o
" 50 um
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Formas y tamanos de particula
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Difraccion laser: dispersion de la luz

Incident light

f . Small angle scattering
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Difraccion laser: dispersion de la luz
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Difraccion laser: dispersion de la luz
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Difraccion laser: Deteccion
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Difraccion laser: Deteccion
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Difraccion laser: Tipo de datos

Background data

Sample data
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Background y limpieza del sistema

Less than 100 units
on detector 1

Less than 20 scattering

units by detector 20

Light Energy
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Celda sucia

Dirty Windows?

Light Energy

Detector Number
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Dispersante contaminado

* Picos intermitentes en el fondo pueden ser causados por contaminantes en el dispersante.
e Particulas (enjuagar la unidad de dispersion).

e Burbujas (desgasificar el dispersante, detener y reiniciar la bomba).
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La etapa de adicion de muestra

* Lasenal de fondo ha sido sustraida.
* Los datos en tiempo real deben mostrar fluctuaciones aleatorias alrededor de cero.

* Cualquier “bloque” de dispersion indicara contaminacion del dispersante.
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Obscuracion
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Medicion de particulas finas (1 um)
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Medicion de particulas finas (1-100um)

Volume Density (%)
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Medicidon de Muestras polidispersas (1-500 pum)
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Light Energy
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Light Energy

Modelo optico — Aproximacion de Fraunhofer
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Comparacion de modelos

[ Fraunhofer Approximation

Mie Theory }
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Si se aplica la aproximaciéon de Fraunhofer a muestras que contienen una cantidad apreciable de particulas
pequenas y transparentes, puede calcularse una cantidad significativamente mayor de particulas pequenas.
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% Volume

Estadisticas de la DTP (PSD): percentiles

* Los percentiles son el tamafo por debajo del cual se
encuentra un determinado volumen de la muestra.

e Se obtienen a partir de la distribucion acumulada.

50%

i

Diameterl
Dv10 Dv50 Dva0

Record Number Dx (10) (um) Dx (50) (um) Dx (90) (um)
43 2.08 3.32 543

Dv10 Dv50 Dv90
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Estadisticas de la DTP (PSD): percentiles

Los percentiles pueden denominarse de varias maneras:
* El percentil 50
* Dv50
* D[v,0.5]x0.5 (seglin la norma ISO)
La “v” indica que el percentil proviene de una distribucidon en volumen.
Dx50 se utiliza cuando el resultado puede estar expresado en volumen o en numero.
Los percentiles Dv10 y Dv90 también se informan por defecto.

Pueden informarse otros percentiles adicionales.
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Preparacion de muestra
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El proceso de dispersion en humedo

* Humectacion de la muestra
* Elegir un dispersante adecuado
e Realizar una prueba en vaso (beaker test)
Dl water DI water + Igepal
e Utilizar un tensioactivo para mejorar la dispersion
 Aporte de energia para mejorar la dispersion
e Agitaciéon/bombeo mediante la unidad de dispersién
e Ultrasonido
* Estabilizacion de la dispersion

* Verificar la repetibilidad después del ultrasonido

e Se pueden utilizar aditivos para evitar la reaglomeracion
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Aporte de energia para mejorar la dispersion
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Aporte de energia para mejorar la dispersion
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Efecto de la duracion de la medicion sobre la variabilidad
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Puntos clave — DTP

1. Preparacion de la muestra

* Asegurar una representatividad adecuada de la muestra (homogeneizacion previa).

Evitar aglomerados visibles antes de la medicion.

Si es necesario, realizar prueba en vaso para evaluar la facilidad de dispersion.

Seleccionar un dispersante compatible con la muestra (no reactivo, sin disolucién parcial).

Considerar el uso de tensioactivos para mejorar la humectacion.
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Puntos clave — DTP

2. Limpiezay verificacion del sistema
* Verificar que la celda de medicion y ventanas opticas estén limpias.

e Confirmar un fondo (background) limpio y estable, con sefial decreciente a lo largo de los
detectores.

e Ausencia de:

* “Humps” (material adherido a ventanas)
* Picos intermitentes (burbujas o contaminantes)

» Seial espigada (posible desalineacidn).
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Puntos clave — DTP

3. Maedicion del fondo (background)
* Medir el fondo con el dispersante limpio, sin muestra.
* El tiempo de fondo debe ser igual o mayor al tiempo de medicion.

* Repetir el fondo si se cambia el dispersante o la temperatura.

4. Adicidon de muestra
e Agregar la muestra gradualmente hasta alcanzar la obscuracion objetivo.
* Verificar que los datos en tiempo real fluctien alrededor de cero tras la sustraccién del fondo.

* Cualquier bloque de dispersiéon indica contaminacion del dispersante..
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