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Streszczenie
Artykuł dotycz problemu wyboru właściwej metody pomiaru uziarnienia paliw węglowych przeznaczonych do naziemnego zgazo-
wania w różnych typach reaktorów. Dokonano przeglądu technik pomiarowych wraz z określeniem uwarunkowań do ich stosowa-
nia. Uziarnienie węgli przeznaczonych do zgazowania badano w klasach ziarnowych dostosowanych do odpowiednich technologii 
zgazowania. Wyniki analiz granulometrycznych poddano aproksymacji i  ocenie statystycznej. Wykazano możliwości aplikacyjne 
dla dwóch standardowych metod: analizy sitowej – dla grubo uziarnionych węgli zgazowywanych w reaktorze ze złożem stałym, 
przesuwnym lub fluidalnym oraz dyfrakcji laserowej – dla drobno uziarnionych węgli zgazowywanych w technologiach z reaktorem 
strumieniowym.
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Wstęp
Dyfrakcja laserowa jest obecnie standardem 

w przemysłowych pomiarach wielkości cząstek zawi-
esin i emulsji. Tam, gdzie sterowanie i optymalizacja 
procesu nastawiona jest na maksymalizację zysków, 
a informacja o składzie ziarnowym jest kluczową 
dla procesu produkcyjnego, powinny być stosowane 
nowoczesne laserowe analizatory uziarnienia, które 
dostarczają niezawodnych i precyzyjnych wyników 
w odpowiednio szybkim czasie.

Dyfrakcyjna analiza laserowa jest nieinwazy-
jną metodą pomiaru uziarnienia w szerokim zakresie 
cząstek mikrometrycznych (0,1–3000 µm), która może 
być w pełni automatyzowana dla zastosowań prze-
mysłowych jak i laboratoryjnych. Stała się rutynową 
metodą pomiarową uziarnienia proszków w różnych 
dziedzinach nauki i przemysłu, a sposób pomiaru 
został maksymalnie uproszczony. Powyższe aspek-
ty wymusiły wypracowanie solidnych i przejrzystych 
standardów oraz procedur w zakresie metodyki pr-
zygotowania i pomiaru materiałów analizowanych tą 
metodą, tak by wyniki były wiarygodne i powtarzalne. 
Potwierdzeniem tego faktu jest wprowadzenie w 2009 
r. nowej normy ISO 13320 dla dyfrakcyjnej metody la-
serowej. Niemniej jednak istnieje wiele znanych czyn-
ników wpływających na wynik pomiaru, które należy
konsekwentnie i dokładnie badać, aby rozwój tej meto-
dy dalej postępował, są to m in. właściwości optyczne
materiału, kształt ziaren, chropowatość, gęstość itp.

Charakterystyka metody pomiarowej
Zasada pomiaru

Dyfrakcja laserowa jest techniką pomiaru wielkości 
cząstek, która zapewnia bezpośrednie wyniki uziarnienia 

dla całej populacji cząstek w próbce, a nie jak w przypad-
ku innych metod np. pomiaru mechanicznego (PSI – 200), 
mikroskopowego czy wizyjnego, które budują dystry-
buantę rozkładu uziarnienia na podstawie wybranej, staty-
stycznej populacji cząstek, np. maksymalnych. 

Cząstki podświetlane skolimowaną wiązką lasera 
rozpraszają światło pod różnymi kątami. Duże cząst-
ki generujące większą intensywność rozpraszanego 
światła załamują je pod mniejszymi kątami niż cząstki 
mniejsze o niższej intensywności sygnału, dla których 
kąty rozpraszania światła są większe. Intensywność 
światła oraz kąty załamania rejestrowane są przez świ-
atłoczuły detektor. Sygnały te są poddawane dekonwo-
lucji, a następnie przy pomocy modeli matematycznych 
opartych na teoriach rozpraszania światła na cząstkach 
sferycznych (Mie, Fraunhofer) obliczany jest rozkład 
wielkości cząstek w próbce. Szczegółowy opis mod-
eli matematycznych podany jest w normie ISO 13320. 
Modele zakładają, że mierzone cząstki są kuliste, tak 
więc dla cząstek niesferycznych ich wielkość wyraża-
na jest objętością równoważnych im kul. Oba modele 
generują podobne wyniki w zakresie ziaren >5 µm, 
natomiast dla ziaren najdrobniejszych model oparty na 
teorii Mie daje dokładniejsze wyniki. 

Pobieranie próbek
Najważniejszymi aspektami poprawnie wykonanej 

dyfrakcyjnej analizy laserowej są trzy zrealizowane 
warunki: pobrania próbki, odpowiedniej dyspersji i po-
miaru. Próbka musi być reprezentatywna, o określonej 
koncentracji części stałych i rozpraszać się w odpow-
iedniej cieczy lub gazie.

Największe błędy w dyfrakcyjnej analizie laserowej 
związane są z kwestiami próbkowania, szczególne 
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podczas pomiarów dużych cząstek w pobliżu maksy-
malnych rozkładów wielkości ziaren (D90–D100). 
Wynika to z faktu, iż technika dyfrakcji laserowej, 
podając rozkład objętościowy wielkości ziaren, jest 
bardzo wrażliwa na niewielkie zmiany w ilości grubo-
ziarnistych cząstek w wybranej próbce. Z tego powo-
du, w celu zapewnienia powtarzalności wyników dla 
skrajnie dużych cząstek, wymagana jest odpowiednio 
większa ich populacja. Szczegółowe wymagania doty-
czące pobierania próbek do badań uziarnienia podane 
są w normie [1]. 

Sposób dyspersji 
Laserowa analiza dyfrakcyjna stosowana jest do 

różnego rodzaju materiałów ziarnistych, ale bardzo is-
totnym jest dostosowanie do każdego z nich odpow-
iedniej metodyki dyspersji (rozpraszania) próbek. Dys-
persję ziaren można realizować na mokro lub na sucho. 
Czynnikami decydującymi o wyborze metody dyspers-
ji jest rozpuszczalność ziaren, łatwość rozpraszania się 
ziaren i objętość mierzonej próbki. W przypadku gdy 
próbka jest suchym proszkiem najprostszą metodą jest 
bezpośrednia dyspersja próbki i jej pomiar na sucho. 
Istnieje jednak wiele czynników, dla których mokra 
metoda dyspersji jest preferowana, np.: aglomera-
cyjność materiału, toksyczność, kruchość, skrajnie 
drobne uziarnienie (<20 µm). Jeśli więc materiał nie 
rozpuszcza się i ziarna nie zmieniają swoich właściwoś-
ci geometrycznych w cieczy, to dokładniejszą metodą 
dyspersji i pomiaru ziaren jest metoda na mokro. Jest 
to najczęściej stosowana metoda laserowej analizy dy-
frakcyjnej cząstek.

Ważnym problemem dla prawidłowego pomiaru 
materiałów sypkich jest odpowiednie dobranie dys-
pergatora, który zapewni maksymalne rozproszenie zi-
aren. Dla surowców i odpadów mineralnych  z reguły 
najwłaściwszym dyspergatorem jest woda. Jeśli pow-
ierzchnia ziaren wykazuje właściwości hydrofobowe, 
to w celu właściwego zwilżenia ziaren dodaje się 
odczynniki modyfikujące napięcie powierzchniowe na 
granicy faz ciało stałe-ciecz [2]. Użytecznym  źródłem 
wiedzy w zakresie dyspersji próbek w cieczy jest nor-
ma [1].

Dyspersja/przygotowanie próbki do pomiaru odby-
wa się w jednostce dyspergującej. Aby uzyskać op-
tymalne warunki dla zachowania stabilnej dyspersji 
cząstek potrzebna jest odpowiednia energia pochodzą-
ca od mieszadła, pompy transportującej cząstki do 
celi pomiarowej oraz ewentualnych ultradźwięków 
rozdzielających agregaty ziaren. Odpowiedni poziom 
nastaw tych parametrów dla różnych materiałów gwa-
rantuje stabilną ich dyspersję/rozpraszanie oraz zapo-
biega rozpadowi jednorodnych ziaren. Ocena opty-
malnych warunków dyspersji dokonywana jest obecnie 
na podstawie komputerowej analizy obrazu cząstek 

przepływających w celi pomiarowej. Metody wizyjne 
pozwalają identyfikować aglomeraty, ziarna uszkod-
zone, zakres ich uziarnienia w próbce oraz ewentualne 
obce zanieczyszczenia.

Ustalenie koncentracji ziaren w zawiesinie
Aby osiągnąć stabilny sygnał rozpraszania światła 

laserowego należy ustalić optymalne zagęszczenie za-
wiesiny, w przeciwnym wypadku może wystąpić zjaw-
isko wielokrotnego rozpraszania światła laserowego na 
cząstkach jeszcze nie wykrytych, co może doprowadzić 
do błędnego oszacowania wielkości cząstek. Optymal-
na koncentracja części stałych w zawiesinie określana 
jest automatycznie i wyrażona jest obskuracją – mi-
arą procentowej emisji światła laserowego traconego 
przez rozpraszanie lub  jego absorpcję na cząstkach. 
Obskuracja powinna zawierać się w przedziale 7–14%, 
przy czym dla małych cząstek jej wartość powinna być 
niższa (<10%), gdyż wpływ wielokrotnego rozprasza-
nia na wynik pomiaru jest w tym przypadku znacznie 
bardziej odczuwalny niż dla dużych cząstek, które roz-
praszają światło laserowe o wysokiej intensywności 
pod mniejszymi kątami. 

Podczas dyspergowania próbki na sucho dysper-
gatorem jest sprężone powietrze. Celem, podobnie 
jak w przypadku mokrej dyspersji jest optymalne roz-
praszanie cząstek dostosowane do danego materiału. 
Należy ustalić ciśnienie powietrza na takim poziomie, 
aby rozpad aglomeratów następował bez niszczenia 
cząstek jednorodnych pod wpływem zjawiska samo-
mielenia. Sama ocena porównawcza wyników analiz 
dla różnych poziomów ciśnienia nie daje jednak pewn-
ości czy zmiany uziarnienia wywołane są dezintegrac-
ją aglomeratów czy rozpadem jednorodnych cząstek 
na skutek samomielenia. Dla poprawnego ustalenia 
właściwego ciśnienia powietrza dyspergującego dla 
metody suchej pomiaru niezbędne są testy porównaw-
cze z metodą analizy na mokro. Zbieżne wyniki obu 
metod pozwalają ustalić optymalne warunki dyspers-
ji na sucho, tak aby ziarna nie ulegały samomieleniu. 
Jeśli dyspersja na sucho powoduje rozpad aglomeratów 
i jednocześnie zachodzi efekt samomielenia ziaren, 
wówczas dla tego typu materiałów rekomendowany 
jest pomiar w zawiesinie.

Pomiar
Sam proces pomiaru wiąże się z rejestrowaniem 

obrazu rozpraszania (dyfraktogramu) światła lasero-
wego na cząstkach. Aby obraz ten odnosił się tylko do 
mierzonych cząstek, automatycznie realizowany jest 
pomiar tła polegający na sprawdzeniu czystości dys-
pergatora (np. powietrza, wody) i odjęciu sygnałów 
zakłócających, pochodzących od obcych cząstek. Czas 
pomiaru jest z reguły ustalany automatycznie, natomi-
ast rekomendowane jest jego wydłużenie w przypadku 
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kiedy materiał zawiera dużo ziaren grubych lub jego 
rozkład uziarnienia jest szeroki.

Walidacja metody
Przy ocenie prawidłowości wyników i ustaleniu czy 

procedury pomiarowe oraz układ pomiarowy generu-
ją wyniki adekwatne do wzorcowych, ważne są dwa 
kluczowe pojęcia: powtarzalność i odtwarzalność. 
Ocena powtarzalności obejmuje powtarzanie pomi-
arów tej samej próbki, na tym samym sprzęcie, w tych 
samych warunkach. Testuje się zatem precyzję analiza-
tora i spójność strukturalną próbki. Odtwarzalność jest 
szerszym pojęciem, które obejmuje także pobieranie 
próbek, zmianę warunków pomiarowych. 

Precyzja pomiaru metodą dyfrakcji laserowej jest 
zwykle oceniana przy pomocy współczynnika zmi-
enności V, który jest określony zgodnie z poniższym 
równaniem:

 (1)

gdzie:
s – odchylenie standardowe, %, 
x ̅    – średnia, %.

Ponieważ dyfrakcja laserowa generuje rozkład 
objętościowy ziaren, błędy analiz dużych cząstek 
powodują większą niepewność pomiaru w zakresie zi-
aren Dv90 niż w Dv10. 

Według normy [3], precyzja powinna być mniejsza 
niż 3% dla ziarna Dv50 i poniżej 5% dla ziaren Dv10 
i Dv90. Dla większości proszków mineralnych, można 
jednak uzyskać dużo lepsze wyniki powtarzalności: V 
< 0,5% w próbkach o uziarnieniu > 10 µm i V < 1%, 
w przypadku próbek o średnicy ziaren < 10 µm. 

Kryteria akceptacji dla badania odtwarzalności 
próbek dopuszczają większą wartość współczynni-
ka zmienności V. Dla próbek o uziarnieniu >10 µm: 
V < 10% dla ziaren Dv50 i V < 15% dla ziaren Dv10 
i Dv90. Dopuszcza się dwukrotny wzrost tych zakresów 
współczynnika zmienności, dla próbek o rozmiarach 
ziaren mniejszych niż 10 µm.

Analizatory wielkości cząstek wykorzystujące 
metodę dyfrakcji laserowej

Dyfrakcja laserowa jest standardową techniką lab-
oratoryjną pomiarów wielkości nano i mikro cząstek 
proszków, zawiesin, emulsji i aerozoli. Na rynku 
dostępnych jest wiele laboratoryjnych analizatorów 
renomowanych firm wykorzystujących tą metodę po-
miaru (Beckman Coulter, Horiba, Shimadzu, Mal-
vern, Fritsch, Sympatec). Dyfrakcja laserowa zyskuje 
również coraz większe znaczenie w zastosowaniach 
przemysłowych do monitorowania uziarnienia cząstek 
oraz kontroli i sterowania procesów technologicznych 
w czasie rzeczywistym w różnych gałęziach przemy-
słu, od farmaceutyki po przemysł inżynierii mineralnej 
[4, 5]. 

  100%sV
x

= ⋅

Rys. 1 Laboratoryjne analizatory wielkości cząstek

Fig. 1 Laboratory particle size analyzers
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Na rysunku 1 pokazano najbardziej renomowane 
modele laboratoryjnych analizatorów wykorzystują-
cych metodę dyfrakcji światła laserowego na cząstk-
ach, a w tabeli 1 podano ich najważniejsze parametry 
techniczne.

Dla branży przeróbki surowców mineralnych 
dostępnych jest kilka dojrzałych rozwiązań technolog-
icznych do ciągłego i automatycznego pomiaru uziar-
nienia cząstek metodą dyfrakcji laserowej. 

Różnica skali pomiarów laboratoryjnych i przemy-
słowych związana z dużymi przepływami strumieni 
materiałowych oraz wysokimi w nich koncentracjami 
ziaren wymusiła na producentach opracowanie zau-
tomatyzowanych instalacji pobierania i przygotowa-
nia próbek oraz wydajnych algorytmów rozpraszania 
światła w celu kompensacji niekorzystnych zjawisk 
związanych z ograniczeniami metody dyfrakcyjnej po-
legającymi na tym, że:

• pomiar jest możliwy jedynie, gdy światło 
może przenikać przez próbkę,

• rozpraszanie światła przez więcej niż jed-
ną cząsteczkę znacznie zakłóca i komplikuje analizę 
danych.

Na rysunku 2 pokazano najbardziej zaawanso-
wane przemysłowe analizatory cząstek wykorzystujące 

metodę dyfrakcji światła laserowego, a w tabeli 2 po-
dano istotne parametry ich pracy. 

Korzyści wynikające z zastosowania dyfrakcyjnej 
analizy laserowej do kontroli procesów przeróbki 
rud metali

Coraz wyższe wymagania w zakresie automatyzacji 
procesów przeróbki rud, szczególnie procesu miele-
nia i klasyfikacji oraz flotacji, powinny skłaniać do 
wykorzystywania nowoczesnych technologii pomi-
arowych w zakresie ciągłych analiz uziarnienia. Taką 
technologię zapewnia dyfrakcja laserowa, stosowa-
na do niedawna jedynie w aparaturze laboratoryjnej. 
W porównaniu z innymi technikami pomiaru cząstek, 
metoda dyfrakcji laserowej charakteryzuje się krótkim 
czasem pomiaru (czas pomiaru od podania próbki do 
wyniku poniżej 2 min), wysoką niezawodnością i pow-
tarzalnością wyników. Udokumentowane doświadcze-
nia w stosowaniu tej metody pomiarowej wskazują 
zatem na istotne korzyści procesowe (szybkie wykry-
wanie awarii, mniejsza energochłonność procesów 
mielenia, skuteczniejsze sterowanie procesem) prze-
kładające się na jakość i ekonomię produkcji.

W przeróbce rud metali ciągła i precyzyjna analiza 
uziarnienia ma szczególne znaczenie. Skład ziarnowy 

Tab. 1 Techniczne parametry pracy analizatorów [6, 7, 8, 9, 10, 11]

Tab. 1 Technical parameters of analyzers work
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Rys. 2 Przemysłowe analizatory wielkości cząstek: a) PSI-500 (Outotec), b) Insitec LPS (Malvern), c) MYTOS (Sympatec)  

Fig. 2 Industrial analyzers of particle size: a) PSI-500 (Outotec), b) Insitec LPS (Malvern), c) MYTOS (Sympatec)  

Tab. 2 Podstawowe techniczne parametry pracy analizatorów [10, 11, 12]

Tab. 2 Basic technical parameters of analyzers work

Tab. 3 Pomiar porównawczy próbek referencyjnych metodą dyfrakcji laserowej w urządzeniu laboratoryjnym i przemysłowym [14]

Tab. 3 Comparing of reference samples measurements by laser diffraction method in laboratory and industrial devices

przerabianej rudy jest jednym z najistotniejszych para-
metrów warunkujących prawidłowy przebieg pro-
cesów przeróbczych. Odpowiednie przygotowanie 
rudy pod względem rozkładu uziarnienia w procesach 
mielenia i klasyfikacji gwarantuje optymalne uwolnie-
nie minerałów użytecznych przy możliwie najmnie-
jszym zużyciu energii elektrycznej i mediów, co skut-
kuje poprawą skuteczności procesu flotacji [16]. Jest to 
szczególnie ważne dla rud zmiennych pod względem 
litologicznym, różniących się podatnością na rozdrab-
nianie i wzbogacanie. Taką charakterystykę wykazują 
polskie rudy miedzi, w których zidentyfikowano trzy 
różne pod względem mineralogicznym i technolog-

icznym typy: piaskowcową, dolomitową i łupkową. 
Wykazują one również istotną zmienność w obrębie 
typów litologicznych. Jak wynika z wielu dotychczas 
zrealizowanych prac badawczo rozwojowych każdy 
z tych typów rud, charakteryzuje się optymalnym uz-
iarnieniem warunkującym właściwy przebieg procesu 
wzbogacania flotacyjnego. Ruda piaskowcowa powin-
na zawierać 90% ziaren o wielkości poniżej 150 mm 
(P90 <150mm), przy czym udział klasy 45–100µm 
powinien być największy. Ruda dolomitowa powin-
na charakteryzować się uziarnieniem P90 <100 mm 
i zawierać najwięcej ziaren 20–71µm. Ruda łupkowa 
powinna być najdrobniej mielona (P90 <71 mm) 
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i charakteryzować się największą populacją ziaren 
w zakresie 5–45µm. 

Tak szczegółowych informacji o rozkładzie uziarnie-
nia w zakresie ziaren mikrometrowych nie są w stanie 
wygenerować najczęściej stosowane obecnie w zakła-
dach granulometry mechaniczne i ultradźwiękowe, 
których ciągłość pracy jest często zakłócana anomaliami 
procesowymi. Aktualnie jedynie laserowa analiza dy-
frakcyjna jest w stanie sprostać tym wymaganiom [13]. 
Dodatkowo wskazania przemysłowych dyfraktometrów 
laserowych są niemal identyczne z wynikami generow-
anymi w analizatorach laboratoryjnych. Potwierdzeniem 
powtarzalności analiz są przedstawione w tabeli 3 wyn-
iki badań porównawczych dla analizatora przemysłowe-
go PSI-500 i laboratoryjnego Mastersizer 2000. 

Wykorzystanie tej szczegółowej informacji o roz-
kładzie uziarnienia w układach sterowania i optymal-
izacji wprowadziłoby istotną zmienną jakościową do 
systemów kontroli i sterowania procesami mielenia 
i klasyfikacji. Stworzyłoby potencjał do poprawy ws-

kaźników zużycia energii elektrycznej, mielników, os-
trości rozdziału w klasyfikatorach, a także wskaźników 
technologicznych procesu flotacji. 

Propozycję zabudowy analizatorów uziarnienia 
w typowym schemacie technologicznym przeróbki 
rud metali pod potrzeby pełnej automatyzacji procesu 
mielenia i klasyfikacji przedstawiono na rysunku 3. 

Takie rozmieszczenie analizatorów: wizyjnych – do 
kontroli uziarnienia gruboziarnistej nadawy kierowanej 
do procesu mielenia oraz dyfrakcyjnych – do kontroli 
drobno uziarnionych  produktów klasyfikacji po pro-
cesie mielenia, umożliwi skuteczne, bezpośrednie ste-
rowanie pracą młynów i klasyfikatorów. Wskazania 
granulometrów w powiązaniu z wynikami zawartości 
metalu w odpadach mogą być wykorzystane do opty-
malizacji pracy układów flotacji. 

Wnioski
Pomimo technicznego zaawansowania analiza-

torów cząstek wykorzystujących dyfrakcję laserową, 

Rys. 4 Porównanie wyników uziarnienia mierzonych metodą dyfrakcji laserowej i analizy sitowej

Fig. 4 Comparison of the particle size results measured by laser diffraction and sieve analysis

Rys. 3 Miejsca zabudowy granulometrów w ciągu technologicznym przeróbki rud metali

Fig. 3 Locations of granulometers in technological circuit of metal ores processing
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pomiar polega na prostej, rutynowej procedurze skut-
kującej szybką i precyzyjną informacją o rozkładzie 
uziarnienia. W ciągu ostatniej dekady nastąpił znaczny 
postęp w zakresie definiowania i pełnego zrozumienia 
metody oraz wypracowania najwyższych standardów 
(ISO) jej aplikacji. Producenci urządzeń poprzez bez-
pośrednie wsparcie techniczne i szkoleniowe, a także 
inteligentne i przyjazne oprogramowanie zwiększające 
możliwości użytkowe oraz automatyzację pomiarów, 
maksymalizują korzyści ze stosowania tej ważnej tech-
niki analitycznej.

Najnowsze rozwiązania analizatorów laserowych 
w znacznym stopniu kompensują występujące 
w starszych modelach problemy wynikające ze zjaw-
iska wielokrotnego rozpraszania światła na cząstkach 
poprzez wprowadzanie zaawansowanej optyki, kilku 
źródeł światła, wydajnych modeli matematycznych. 
Efektem tych zmian jest dokładniejsze szacowanie 

udziału ziaren drobnych w próbce.. Niemniej jednak 
korelacja wyników pomiędzy klasycznymi metodami 
pomiaru uziarnienia a techniką dyfrakcji laserowej 
często jest utrudniona lub wręcz niemożliwa. Rysunek 
4 pokazuje np. rozbieżności pomiędzy metodą sitową 
a laserową, szczególnie w zakresie ziaren drobnych. 

Opracowanie modeli przejścia pomiędzy wynikami 
obu metod wymaga szeregu badań eksperymentalnych 
realizowanych indywidualnie dla każdego surowca 
różniącego się np. gęstością, współczynnikiem kształtu 
lub innymi właściwościami optycznymi [15].

Konsekwentne wprowadzenie jednej precyzyjnej 
i zautomatyzowanej metody pomiarowej (dyfrakcji 
laserowej) do oceny uziarnienia rudy w ciągu techno-
logicznym zakładu oraz w laboratorium zakładowym, 
stwarza warunki porównawcze w procesie kontroli 
uziarnienia oraz sprzyja poprawie procesu technolog-
icznego na drodze jego automatyzacji.
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Application of Diffraction Laser Analysis to Monitor Granulation  
of Copper Ores Processing Products

The laser diffraction was characterized in the paper as standard method of fine < 2 mm particles size measurement. Author made the 
review of newest solutions of industrial analyzers working in online mode in ores processing plants and available laboratory devices 
supporting technological process monitoring which should be used by quality control units. The possibilities of applying analyzers in 
technological system of copper ores processing as well the benefits occurring from change of previous measuring technique based on 
mechanical methods of particle size analysis by precise laser diffraction method were indicated. 

Keywords: particle size control, laser diffraction, particle size analyzers


