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Do raportu dołączona jest płyta CD zawierająca:

· Załączniki nr 1 i 2 oraz

· wszystkie wyniki analiz wykonanych za pomocą urządzeń LS 13 320 i Zetasizer

1. Zakres badań
Próbki zawierały zawiesinę TiO2 w wodzie, częściowo razem z innymi dodatkami stosowanymi w procesie wytwarzania farb. Próbki oznaczone od D0 do D4 (5 próbek) pobrano podczas procesu dyspergowania w mieszalniku zbiornikowym z mieszadłem tarczowym (disolwerze). Próbki oznaczone od M01 do M09 pochodziły z procesu mielenia w młynie kuleczkowym. 

W ramach badań przeprowadzono pomiary rozkładów rozmiaru cząstek metodą dyfrakcji laserowej z pomiarem nanocząstek. Wykorzystano analizator rozmiaru cząstek LS 13 320 firmy Beckman-Coulter. Urządzenie wykonuje pomiary techniką dyfrakcji laserowej zgodnie ze standardem ISO 13320 stosowanym do pomiarów cząstek o rozmiarach większych niż 0,40 (m. Urządzenie umożliwia również równoczesny pomiar cząstek mniejszych, o rozmiarach od 0,04 (m, za pomocą opatentowanej przez producenta urządzenia techniki PIDS (Polarization Intensity Differential Scattering). Pełny zakres pomiarowy analizatora wynosi od 0,04 do 2 000 (m. Pomiary wykazały, że w badanych próbkach zdecydowanie przeważają cząstki o rozmiarach poniżej 1 (m. Dlatego wykonano również pomiary techniką DLS (Dynamic Light Scattering) za pomocą analizatora rozmiaru nanocząstek Zetasizer nano ZS firmy Malvern, który posiada zakres pomiarowy od 0,6 do 6 000,0 nm. 
Przebadano następujące próbki:

D0, D1, D2, D3, D4 = 5 próbek

M1, M2, M3, M4, M5, M6, M7, M8, M9 = 9 próbek

Próbki z dyspergatora D to szybko sedymentujące zawiesiny. Przed badaniami zostały ujednorodnione poprzez mieszanie mechaniczne i w łaźni ultradźwiękowej. Pozostałe próbki również były mieszane mechanicznie przed użyciem części próbki do badań.

2. Układy pomiarowe
Badania dostarczonych próbek prowadzono na urządzeniu Beckman&Coulter LS 13 320 z modułem ULM (Universal Liquid Module). Urządzenie przedstawiono na rys. 1.
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Rysunek 1. Beckman&Coulter LS 13 320.

Urządzenie to, dzięki technikom LS (Light Scattering) oraz PIDS (Polarization Intensity Differential Scattering) umożliwia pomiar rozmiaru cząstek zawieszonych w cieczy w zakresie od 0,04 mikrona do 2 milimetrów.

LS 13 320 mierzy rozkład rozmiaru cząstek poprzez pomiar wzorca światła rozproszonego przez cząstki w próbie. Ten wzorzec rozproszonego światła jest zwykle nazywany wzorcem rozpraszania lub funkcją rozpraszania. Bardziej dokładnie, wzorzec rozpraszania jest tworzony przez intensywność światła jako funkcja kąta rozpraszania. Każdy wzorzec rozpraszania cząstek jest charakterystyczny dla danego rozmiaru cząstek. Wzorzec mierzony przez LS 13 320 jest sumą wzorców rozpraszania każdej pojedynczej cząstki w próbie.

W celu wyznaczenia rozkładu rozmiaru cząstek, wykorzystywane jest 126 detektorów pod różnymi kątami, aż do 35 stopni od osi optycznej. Używane są one do określenia złożonej matrycy rozpraszania. Aby obliczyć rozkład rozmiaru, złożony wzorzec rozpraszania jest przekształcany na zestaw poszczególnych liczb, po jednej dla każdego klasyfikowanego rozmiaru, a względna amplituda każdej liczby jest pomiarem względnej objętości równoważnej kulistej cząstki o tym rozmiarze. To przekształcenie jest związane z teorią rozpraszania światła Fraunhofer'a lub Mie. 
Wykorzystano też urządzenie Malvern Zetasizer Nano ZS, które dzięki technice DLS (Dynamic Light Scattering) wraz z zastosowaniem opatentowanej technologii NIBS (Non-Invasive Back-Scatter) umożliwia pomiar cząstek zawieszonych w cieczy w zakresie od 0,6 nanometra do 6 mikronów. 
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Rysunek 2. Malvern Zetasizer Nano ZS.

3. Przygotowanie próbek

W przypadku pomiaru na urządzeniu Beckman&Coulter LS 13 320 każda próbka, tj. od D0 do M09, badana była w następujący sposób:

1) Pobranie ok. 1 ml próbki,

2) Rozcieńczenie w ok. 100 ml wody RO,

3) Wkroplenie do aparatu LS 13 320 ok. 0,5 ml rozcieńczonego roztworu,

4) Trzykrotny pomiar danej rozcieńczonej próbki.

Każda otrzymana próbka była badana w ten sposób 5 razy, co daje łącznie 15 wyników cząstkowych dla każdej próbki.

W przypadku pomiaru na urządzeniu Malvern Zetasizer Nano ZS każda próbka, tj. od D0 do M9, badana była w następujący sposób:

1) Pobranie ok. 1 ml próbki,

2) Rozcieńczenie w ok. 100 ml wody RO,

3) Dalsze 100-krotne rozcieńczenie próbki,

3) Wkroplenie do kuwety pomiarowej ok. 1-1,5 ml rozcieńczonego roztworu,

4) Pięciokrotny pomiar danej rozcieńczonej próbki.

Każda otrzymana próbka była badana w ten sposób 3 razy, co daje łącznie 15 wyników cząstkowych dla każdej próbki.

Dodatkowo próbki przed odpowiednim rozcieńczeniem były przetrzymywane ok. 3 min w łaźni ultradźwiękowej w celu rozbicia osadu zgromadzonego na dnie i aglomeratów w zawiesinie.

4. Badania próbek

Wszystkie próbki badane były przy użyciu:

· technik LS z dodatkowym modułem PIDS (Beckman&Coulter) w celu rozszerzenia zakresu pomiarowego do 40 nanometrów;

· techniki DLS (Malvern).

W pomiarach wykorzystano model optyczny, jak dla dwutlenku tytanu (TiO2). Charakteryzował się on następującymi parametrami:
	
	ν [nm]
	n [-]
	ni [-]

	Beckman&Coulter
	450
	3,14
	0,0

	
	600
	2,90
	0,0

	
	780
	2,80
	0,0

	
	900
	2,77
	0,0

	Malvern
	632,8
	2,87
	0,0



gdzie:

ν – długość fali,

n – współczynnik załamania światła (część rzeczywista),

ni – urojona część współczynnika załamania światła.

5. Zbiorcze wyniki badań

W poniższej tabeli zamieszczono uśrednione wartości rozmiarów cząstek we wszystkich próbkach dla rozkładu objętościowego uzyskane dla dwóch urządzeń pomiarowych, tj. Beckman&Coulter LS 13 320 oraz Malvern Zetasizer Nano ZS.
	PRÓBKA
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	D0_START
	0,366
	0,080
	0,167
	1,054
	0,291

	D1
	0,355
	0,080
	0,166
	1,032
	0,288

	D2
	0,334
	0,080
	0,162
	0,982
	0,278

	D3
	0,333
	0,080
	0,162
	0,977
	0,277

	D4
	0,310
	0,079
	0,157
	0,936
	0,300

	M1
	0,366
	0,083
	0,162
	1,106
	0,357

	M2
	0,346
	0,080
	0,157
	1,091
	0,320

	M3
	0,349
	0,080
	0,159
	1,077
	0,386

	M4
	0,286
	0,082
	0,152
	0,934
	0,387

	M5
	0,304
	0,084
	0,159
	0,959
	0,366

	M6
	0,301
	0,079
	0,158
	0,905
	0,486

	M7
	0,284
	0,085
	0,158
	0,885
	0,405

	M8
	0,288
	0,085
	0,158
	0,912
	0,472

	M9
	0,324
	0,089
	0,168
	0,994
	0,346


W powyższej tabeli:
d43 (
średni rozmiar cząstek ważony objętością cząstek 
d10 (
rozmiar charakterystyczny wskazujący, że 10% objętościowy cząstek w badanej populacji ma rozmiar mniejszy lub równy d10
d50 (
mediana objętościowego rozkładu rozmiaru cząstek

d90 (
rozmiar charakterystyczny wskazujący, że 90% objętościowy cząstek w badanej populacji ma rozmiar mniejszy lub równy d90
UWAGA
Wyniki pomiarów przeprowadzonych przy użyciu analizatora Malvern Zetasizer Nano ZS wskazują na obecność cząstek o maksymalnym rozmiarze graniczącym z dopuszczalnym zakresem pomiarowym. Dlatego wyniki średniego rozmiaru cząstek d43 podano nie uwzględniając cząstek o rozmiarach przekraczających 1480 nm. Przedstawione dalej w raporcie histogramy pomiarowe uwzględniają wszystkie klasy cząstek, w całym zakresie pomiarowym.

W poniższej tabeli przedstawione są wartości średniego rozmiaru cząstek dla rozkładu liczbowego (d10) oraz średnie objętościowo-powierzchniowe (średnie Sautera, d32) uzyskane w urządzeniach Beckman&Coulter LS 13 320 oraz Malvern Zetasizer Nano ZS.

	PRÓBKA
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d10 [μm]
	d32 [μm]
	d10 [μm]

	D0_START
	0,087
	0,155
	0,203

	D1
	0,087
	0,154
	0,203

	D2
	0,087
	0,151
	0,233

	D3
	0,087
	0,151
	0,202

	D4
	0,087
	0,147
	0,212

	M1
	0,091
	0,154
	0,253

	M2
	0,088
	0,148
	0,284

	M3
	0,088
	0,149
	0,264

	M4
	0,090
	0,144
	0,299

	M5
	0,093
	0,150
	0,323

	M6
	0,087
	0,147
	0,338

	M7
	0,093
	0,150
	0,203

	M8
	0,094
	0,150
	0,321

	M9
	0,100
	0,161
	0,307


Wyniki pomiarów przeprowadzonych przy użyciu analizatora Beckman Coulter LS 13 320 charakteryzowały się dwumodalnymi rozkładami objętościowymi rozmiaru cząstek. W poniższej tabeli przedstawiono wyniki średniego rozmiaru cząstek ważonego objętością cząstek (d43) oraz wyniki średniego rozmiaru cząstek dla rozkładu liczbowego (d10) po odcięciu rozkładu dla rozmiaru 500 nm, który był szacunkowym końcem pierwszego piku rozkładu objętościowego rozmiaru cząstek.
	PRÓBKA
	Beckman&Coulter

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]

	D0_START
	0,156
	0,086

	D1
	0,157
	0,087

	D2
	0,156
	0,087

	D3
	0,157
	0,087

	D4
	0,155
	0,087

	M1
	0,155
	0,091

	M2
	0,154
	0,088

	M3
	0,155
	0,088

	M4
	0,156
	0,090

	M5
	0,159
	0,092

	M6
	0,155
	0,087

	M7
	0,160
	0,093

	M8
	0,159
	0,093

	M9
	0,162
	0,100


Na poniższych wykresach kolumnowych przedstawione są wyniki zbiorcze dla wszystkich próbek dla obydwu urządzeń pomiarowych. Innymi słowy są to powyższe dane tabelaryczne w formie wykresów.

Beckman&Coulter LS 13 320
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Malvern Zetasizer Nano ZS
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6. Szczegółowe wyniki badań - wartości średnie
W poniższych tabelach, zamieszczone są wyniki średnie wszystkich 15 pomiarów dla każdej próbki.
D0_START
	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,372
	0,080
	0,169
	1,054
	0,257

	2
	0,360
	0,080
	0,168
	1,022
	0,414

	3
	0,351
	0,080
	0,166
	1,003
	0,328

	4
	0,371
	0,080
	0,168
	1,063
	0,192

	5
	0,356
	0,080
	0,165
	1,027
	0,310

	6
	0,346
	0,080
	0,163
	1,004
	0,262

	7
	0,387
	0,081
	0,170
	1,111
	0,395

	8
	0,368
	0,080
	0,166
	1,072
	0,380

	9
	0,356
	0,080
	0,164
	1,044
	0,252

	10
	0,386
	0,080
	0,170
	1,103
	0,300

	11
	0,370
	0,080
	0,167
	1,068
	0,266

	12
	0,360
	0,080
	0,165
	1,050
	0,322

	13
	0,381
	0,081
	0,170
	1,103
	0,218

	14
	0,366
	0,081
	0,167
	1,067
	0,236

	15
	0,357
	0,080
	0,166
	1,042
	0,229

	ŚREDNIA
	0,366
	0,080
	0,167
	1,054
	0,291


D1

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,384
	0,081
	0,175
	1,068
	0,379

	2
	0,369
	0,081
	0,172
	1,036
	0,361

	3
	0,360
	0,080
	0,170
	1,019
	0,355

	4
	0,333
	0,081
	0,164
	1,004
	0,399

	5
	0,352
	0,081
	0,164
	1,047
	0,266

	6
	0,342
	0,081
	0,163
	1,025
	0,268

	7
	0,365
	0,080
	0,167
	1,057
	0,239

	8
	0,347
	0,080
	0,164
	1,017
	0,214

	9
	0,337
	0,080
	0,162
	0,992
	0,211

	10
	0,375
	0,081
	0,170
	1,078
	0,293

	11
	0,358
	0,081
	0,167
	1,044
	0,266

	12
	0,347
	0,080
	0,165
	1,020
	0,249

	13
	0,367
	0,080
	0,167
	1,061
	0,254

	14
	0,349
	0,080
	0,164
	1,019
	0,328

	15
	0,339
	0,080
	0,162
	0,995
	0,240

	ŚREDNIA
	0,355
	0,080
	0,166
	1,032
	0,288


D2

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,302
	0,081
	0,160
	0,908
	0,239

	2
	0,293
	0,080
	0,158
	0,889
	0,292

	3
	0,331
	0,081
	0,161
	1,005
	0,390

	4
	0,355
	0,080
	0,166
	1,028
	0,291

	5
	0,337
	0,080
	0,162
	0,984
	0,390

	6
	0,326
	0,080
	0,161
	0,956
	0,284

	7
	0,356
	0,081
	0,165
	1,045
	0,304

	8
	0,336
	0,080
	0,161
	0,990
	0,285

	9
	0,327
	0,080
	0,160
	0,978
	0,372

	10
	0,358
	0,080
	0,167
	1,018
	0,265

	11
	0,341
	0,080
	0,164
	0,995
	0,263

	12
	0,331
	0,080
	0,162
	0,969
	0,177

	13
	0,357
	0,080
	0,165
	1,039
	0,181

	14
	0,338
	0,080
	0,162
	0,997
	0,197

	15
	0,327
	0,080
	0,160
	0,969
	0,245

	ŚREDNIA
	0,334
	0,080
	0,162
	0,982
	0,278


D3

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,355
	0,081
	0,166
	1,040
	0,328

	2
	0,338
	0,081
	0,163
	1,008
	0,267

	3
	0,328
	0,080
	0,162
	0,984
	0,281

	4
	0,345
	0,080
	0,163
	0,998
	0,254

	5
	0,326
	0,080
	0,160
	0,964
	0,304

	6
	0,316
	0,079
	0,158
	0,937
	0,294

	7
	0,339
	0,080
	0,162
	0,979
	0,294

	8
	0,320
	0,079
	0,158
	0,947
	0,317

	9
	0,278
	0,079
	0,154
	0,851
	0,275

	10
	0,367
	0,081
	0,174
	1,022
	0,403

	11
	0,352
	0,080
	0,170
	0,995
	0,176

	12
	0,343
	0,080
	0,168
	0,979
	0,252

	13
	0,345
	0,080
	0,162
	1,020
	0,245

	14
	0,326
	0,080
	0,159
	0,978
	0,262

	15
	0,316
	0,080
	0,158
	0,953
	0,195

	ŚREDNIA
	0,333
	0,080
	0,162
	0,977
	0,277


D4

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,340
	0,080
	0,162
	1,010
	0,390

	2
	0,320
	0,080
	0,158
	0,962
	0,403

	3
	0,310
	0,080
	0,157
	0,938
	0,334

	4
	0,343
	0,080
	0,162
	1,028
	0,331

	5
	0,325
	0,080
	0,159
	0,989
	0,290

	6
	0,315
	0,080
	0,158
	0,968
	0,306

	7
	0,340
	0,079
	0,160
	0,992
	0,376

	8
	0,317
	0,079
	0,157
	0,936
	0,385

	9
	0,271
	0,079
	0,152
	0,827
	0,243

	10
	0,333
	0,079
	0,160
	0,988
	0,373

	11
	0,278
	0,079
	0,153
	0,862
	0,163

	12
	0,274
	0,079
	0,152
	0,848
	0,204

	13
	0,337
	0,080
	0,160
	1,000
	0,254

	14
	0,276
	0,079
	0,154
	0,846
	0,192

	15
	0,272
	0,079
	0,152
	0,837
	0,235

	ŚREDNIA
	0,310
	0,079
	0,157
	0,936
	0,300


M01

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,440
	0,082
	0,172
	1,356
	0,208

	2
	0,369
	0,081
	0,161
	1,161
	0,252

	3
	0,336
	0,080
	0,157
	1,082
	0,257

	4
	0,370
	0,080
	0,161
	1,012
	0,282

	5
	0,336
	0,092
	0,166
	1,048
	0,261

	6
	0,347
	0,092
	0,165
	1,059
	0,533

	7
	0,434
	0,081
	0,171
	1,345
	0,359

	8
	0,361
	0,080
	0,161
	1,104
	0,369

	9
	0,312
	0,079
	0,153
	0,985
	0,471

	10
	0,435
	0,081
	0,171
	1,338
	0,447

	11
	0,357
	0,080
	0,159
	1,095
	0,273

	12
	0,267
	0,091
	0,156
	0,927
	0,476

	13
	0,401
	0,082
	0,170
	1,227
	0,443

	14
	0,378
	0,081
	0,162
	1,183
	0,321

	15
	0,342
	0,080
	0,157
	1,071
	0,396

	ŚREDNIA
	0,366
	0,083
	0,162
	1,106
	0,357


M02

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,395
	0,081
	0,165
	1,214
	0,368

	2
	0,331
	0,080
	0,156
	1,028
	0,248

	3
	0,300
	0,080
	0,152
	0,942
	0,314

	4
	0,408
	0,081
	0,166
	1,263
	0,444

	5
	0,333
	0,080
	0,155
	1,044
	0,358

	6
	0,323
	0,081
	0,151
	1,079
	0,404

	7
	0,406
	0,081
	0,166
	1,253
	0,321

	8
	0,333
	0,080
	0,155
	1,045
	0,311

	9
	0,298
	0,080
	0,151
	0,936
	0,265

	10
	0,418
	0,081
	0,168
	1,299
	0,356

	11
	0,341
	0,080
	0,156
	1,074
	0,254

	12
	0,310
	0,080
	0,152
	0,976
	0,197

	13
	0,404
	0,081
	0,165
	1,251
	0,287

	14
	0,329
	0,080
	0,154
	1,025
	0,294

	15
	0,266
	0,080
	0,147
	0,917
	0,366

	ŚREDNIA
	0,346
	0,080
	0,157
	1,091
	0,320


M03

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,406
	0,081
	0,174
	1,168
	0,229

	2
	0,361
	0,080
	0,167
	1,042
	0,351

	3
	0,343
	0,080
	0,163
	0,999
	0,212

	4
	0,404
	0,081
	0,166
	1,253
	0,450

	5
	0,332
	0,080
	0,155
	1,049
	0,424

	6
	0,257
	0,080
	0,148
	0,785
	0,534

	7
	0,384
	0,080
	0,161
	1,190
	0,535

	8
	0,315
	0,080
	0,153
	0,973
	0,292

	9
	0,265
	0,081
	0,147
	0,910
	0,552

	10
	0,418
	0,081
	0,169
	1,285
	0,553

	11
	0,345
	0,080
	0,158
	1,071
	0,386

	12
	0,320
	0,080
	0,155
	0,999
	0,247

	13
	0,421
	0,082
	0,169
	1,309
	0,560

	14
	0,346
	0,080
	0,158
	1,086
	0,219

	15
	0,319
	0,080
	0,154
	1,002
	0,247

	ŚREDNIA
	0,349
	0,080
	0,159
	1,077
	0,386


M04

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,331
	0,080
	0,158
	1,046
	0,423

	2
	0,290
	0,080
	0,152
	0,927
	0,397

	3
	0,275
	0,080
	0,150
	0,874
	0,447

	4
	0,318
	0,080
	0,155
	0,997
	0,360

	5
	0,250
	0,080
	0,147
	0,690
	0,316

	6
	0,264
	0,081
	0,148
	0,904
	0,532

	7
	0,337
	0,080
	0,158
	1,031
	0,371

	8
	0,274
	0,091
	0,158
	0,952
	0,192

	9
	0,269
	0,092
	0,158
	0,930
	0,411

	10
	0,315
	0,079
	0,154
	0,991
	0,405

	11
	0,263
	0,080
	0,148
	0,899
	0,298

	12
	0,253
	0,081
	0,146
	0,753
	0,435

	13
	0,325
	0,080
	0,156
	1,032
	0,358

	14
	0,280
	0,080
	0,149
	0,859
	0,258

	15
	0,242
	0,080
	0,145
	0,366
	0,593

	ŚREDNIA
	0,286
	0,082
	0,152
	0,934
	0,387


M05

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,301
	0,079
	0,154
	0,965
	0,362

	2
	0,264
	0,079
	0,149
	0,831
	0,384

	3
	0,259
	0,092
	0,157
	0,875
	0,407

	4
	0,378
	0,081
	0,170
	1,091
	0,402

	5
	0,352
	0,080
	0,166
	1,028
	0,183

	6
	0,335
	0,080
	0,161
	1,016
	0,448

	7
	0,315
	0,079
	0,156
	0,959
	0,334

	8
	0,242
	0,089
	0,153
	0,361
	0,440

	9
	0,227
	0,090
	0,152
	0,333
	0,350

	10
	0,305
	0,079
	0,154
	0,940
	0,381

	11
	0,247
	0,095
	0,159
	0,370
	0,416

	12
	0,227
	0,095
	0,159
	0,330
	0,286

	13
	0,395
	0,081
	0,170
	1,143
	0,335

	14
	0,363
	0,080
	0,164
	1,078
	0,359

	15
	0,347
	0,080
	0,162
	1,041
	0,400

	ŚREDNIA
	0,304
	0,084
	0,159
	0,959
	0,366


M06

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,294
	0,080
	0,161
	0,855
	0,512

	2
	0,317
	0,080
	0,161
	0,943
	0,612

	3
	0,311
	0,080
	0,160
	0,932
	0,529

	4
	0,319
	0,079
	0,159
	0,945
	0,417

	5
	0,285
	0,079
	0,155
	0,869
	0,644

	6
	0,280
	0,079
	0,154
	0,857
	0,622

	7
	0,322
	0,079
	0,159
	0,967
	0,535

	8
	0,299
	0,079
	0,156
	0,911
	0,415

	9
	0,275
	0,079
	0,153
	0,847
	0,552

	10
	0,298
	0,079
	0,157
	0,907
	0,629

	11
	0,284
	0,078
	0,155
	0,863
	0,278

	12
	0,278
	0,078
	0,153
	0,855
	0,435

	13
	0,341
	0,080
	0,165
	0,987
	0,358

	14
	0,321
	0,079
	0,161
	0,944
	0,322

	15
	0,297
	0,079
	0,158
	0,896
	0,442

	ŚREDNIA
	0,301
	0,079
	0,158
	0,905
	0,486


M07

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,278
	0,078
	0,154
	0,854
	0,516

	2
	0,263
	0,078
	0,151
	0,806
	0,348

	3
	0,253
	0,078
	0,150
	0,764
	0,327

	4
	0,379
	0,081
	0,186
	0,991
	0,353

	5
	0,375
	0,081
	0,182
	1,016
	0,374

	6
	0,359
	0,081
	0,178
	0,983
	0,324

	7
	0,270
	0,093
	0,160
	0,919
	0,353

	8
	0,244
	0,093
	0,156
	0,366
	0,303

	9
	0,220
	0,093
	0,154
	0,325
	0,457

	10
	0,295
	0,080
	0,154
	0,893
	0,296

	11
	0,279
	0,079
	0,151
	0,827
	0,431

	12
	0,246
	0,155
	0,155
	0,375
	0,577

	13
	0,267
	0,078
	0,152
	0,827
	0,590

	14
	0,266
	0,090
	0,158
	0,906
	0,233

	15
	0,263
	0,090
	0,158
	0,890
	0,604

	ŚREDNIA
	0,284
	0,085
	0,158
	0,885
	0,405


M08

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,248
	0,092
	0,157
	0,375
	0,558

	2
	0,231
	0,092
	0,154
	0,337
	0,658

	3
	0,224
	0,092
	0,154
	0,328
	0,603

	4
	0,318
	0,079
	0,160
	0,964
	0,563

	5
	0,303
	0,079
	0,157
	0,929
	0,506

	6
	0,294
	0,079
	0,155
	0,908
	0,373

	7
	0,302
	0,079
	0,156
	0,928
	0,589

	8
	0,291
	0,079
	0,155
	0,895
	0,445

	9
	0,282
	0,079
	0,154
	0,873
	0,304

	10
	0,362
	0,080
	0,168
	1,040
	0,374

	11
	0,347
	0,080
	0,166
	1,010
	0,338

	12
	0,332
	0,080
	0,163
	0,979
	0,393

	13
	0,270
	0,093
	0,160
	0,924
	0,341

	14
	0,264
	0,094
	0,160
	0,891
	0,452

	15
	0,251
	0,093
	0,157
	0,400
	0,590

	ŚREDNIA
	0,288
	0,085
	0,158
	0,912
	0,472


M09

	POMIAR
	Beckman&Coulter
	Malvern

	
	d43 [μm]
	d10 [μm]
	d50 [μm]
	d90 [μm]
	d43 [μm]

	1
	0,338
	0,079
	0,162
	1,001
	0,228

	2
	0,326
	0,090
	0,167
	0,992
	0,342

	3
	0,316
	0,090
	0,166
	0,983
	0,486

	4
	0,436
	0,082
	0,201
	1,104
	0,349

	5
	0,406
	0,082
	0,192
	1,054
	0,199

	6
	0,388
	0,081
	0,185
	1,030
	0,316

	7
	0,283
	0,092
	0,161
	0,970
	0,439

	8
	0,276
	0,093
	0,162
	0,947
	0,513

	9
	0,268
	0,093
	0,161
	0,908
	0,295

	10
	0,323
	0,090
	0,167
	0,981
	0,311

	11
	0,283
	0,094
	0,163
	0,963
	0,369

	12
	0,262
	0,096
	0,165
	0,800
	0,333

	13
	0,333
	0,090
	0,169
	0,997
	0,227

	14
	0,322
	0,090
	0,167
	0,990
	0,490

	15
	0,303
	0,090
	0,162
	1,008
	0,280

	ŚREDNIA
	0,324
	0,089
	0,168
	0,994
	0,346


7. Szczegółowe wyniki badań - rozkłady statystyczne
Na poniższych wykresach zamieszczono histogramy pomiarowe uzyskane dla udziałów liczbowych i objętościowych cząstek w populacji. Każdy z wykresów opisuje uśredniony rozkład uzyskany jako średnia z piętnastu pomiarów poszczególnych próbek. Wykresy pokazują wyniki zbiorczo dla wszystkich zbadanych próbek.
Wykres zbiorczy – Beckman&Coulter LS 13320 – rozkład liczbowy rozmiaru cząstek
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Wykres zbiorczy – Malvern Zetasizer Nano ZS – rozkład liczbowy rozmiaru cząstek
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Wykres zbiorczy – Beckman&Coulter LS 13320 – rozkład objętościowy rozmiaru cząstek
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Wykres zbiorczy – Malvern Zetasizer Nano ZS – rozkład objętościowy rozmiaru cząstek
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Na poniższych wykresach zamieszczono histogramy pomiarowe dla udziałów objętościowych cząstek. Każdy z wykresów opisuje rozkład dla pojedynczej próbki, uzyskany jako średnia z piętnastu pomiarów poszczególnych próbek. Dla każdej próbki zamieszczono po dwa wykresy - dla dwóch urządzeń pomiarowych (Beckman&Coulter LS 13 320, Malvern Zetasizer Nano ZS).

D0_START – Beckman&Coulter LS 13320
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D0_START – Malvern Zetasizer Nano ZS
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D1 – Beckman&Coulter LS 13320
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D1 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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D2 – Beckman&Coulter LS 13320
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D2 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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D3 – Beckman&Coulter LS 13320
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D3 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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D4 – Beckman&Coulter LS 13320
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D4 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M01 – Beckman&Coulter LS 13320
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M01 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M02 – Beckman&Coulter LS 13320
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M02 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M03 – Beckman&Coulter LS 13320
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M03 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M04 – Beckman&Coulter LS 13320
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M04 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M05 – Beckman&Coulter LS 13320
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M05 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M06 – Beckman&Coulter LS 13320
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M06 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M07 – Beckman&Coulter LS 13320
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M07 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M08 – Beckman&Coulter LS 13320
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M08 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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M09 – Beckman&Coulter LS 13320
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M09 – Malvern Zetasizer Nano ZS
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Porównanie wyników

Powyższe wykresy oraz wartości średnie wskazują, że rozkłady nanocząstek mierzone przez Zetasizer techniką DLS są przesunięte w stronę wyższych rozmiarów w porównaniu z wynikami uzyskanymi analizatorem LS 13 320 techniką klasycznej dyfrakcji laserowej. W tym przypadku należy mieć większe zaufanie do wyników pochodzących z klasycznej dyfrakcji uzupełnionej techniką PIDS ze względu na fakt, że mierzone cząstki całkowicie mieściły się w zakresie pomiarowym urządzenia. W przypadku pomiarów techniką DLS, niewielka część cząstek była większa niż górny zakres pomiarowy urządzenia co miało wpływ na zawyżenie wyników pomiarowych.
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