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Resumen

El objetivo de este trabajo fue comparar el desempeiio analitico de la tecnologia de medicion de tamaiio de particula por difrac-
cion laser con la técnica clasica de tamizado en seco para particulas superiores a 80 micras. Se utiliz6 arena como muestra de
referencia interna. El procedimiento mecanico se realizé con equipo vibrador de tamices durante 15 minutos y bateria de tamices
estaindar ASTM numeros 20, 40, 70 y 170. La determinacion por difraccion tri-laser, que implica hacer incidir tres haces de luz
laser sobre la particula, permite evaluar las dimensiones y realizar una distribucién de tamafios generada por frecuencias de
datos dispuestas en rangos. La muestra tamizada se reconstituy6 uniendo sus porciones y se cuarte6 por separador rotativo de
alta exactitud y reproducibilidad. Una muestra representativa se suspendié en agua con agitacién mecanica y los datos de las
medidas se representaron graficamente usando el software del equipo. Se realizaron 10 réplicas por cada método para evaluarlos
estadisticamente mediante los métodos de los momentos y Falk y Ward. Se concluye que ambos clasifican la muestra de la misma
forma pero existen diferencias en los coeficientes de curtosis para las distribuciones de las poblaciones segiin una y otra técnicas.
Palabras clave: Granulometria, arena, Geofisica.

Abstract

The aim of this work was to compare the analytical performance of the laser diffraction technology for the particle size determi-
nation by the classical dry sieving procedure for particles bigger than 80 micrometers. Sand was used as reference sample. The
sieving was done using one mechanic equipment through a battery of standard ASTM sieves numbers 20, 40, 70 and 170 with
vibration time of 15 minutes. The tri-laser diffraction method consists on the incidence of three laser beams on the particles to
evaluate their dimensions and produces a frequency histogram for the representation of the size ranges. After sieving, the sample
was reconstituted by mixing by a rotary sample divider of high accuracy and reproducibility to get representative sub-portions.
An amount was suspended in water, mechanically stirred and introduced in the equipment for measurement and graphical
processing by the instrument software. Ten replicate determinations were done by each method for statistical evaluation by the
method of the moments and Falk and Ward method, concluding that laser diffraction rates the sample in similar way as sieving

but with differences regarding kurtosis coefficients for the population distribution of each technique.

Keywords: Granulometry, sand, Geophysics .

Introduccion

Este trabajo se disefi6 con el fin de demostrar la utilidad del método
difraccion laser para medicion del tamafio de particula y compararlo
con el método de referencia por tamizado, analizando por medio de
ambos métodos muestras de arena. Una particula es una discreta masa
de materia sélida o liquida y puede incluir desde particulas atomicas a
grandes trozos de mineral. Aunque en la realidad esto no ocurre para
la mayoria de los casos, se asume que las particulas son perfectamente
esféricas y que ésta es la forma regular de referencia. De este modo, el
tamafio de la particula se puede establecer de forma mas 1til midiendo
una propiedad caracteristica de una particula irregular que pueda
ser relacionada con la misma propiedad de una particula con forma
regular. Los tamafios de las particulas se pueden describir en base a
una esfera equivalente, combinando los parametros tamafo y forma
e incorporando las variaciones de tamafio aparente. Se establece asi
una definicion para el tamafio de particula reproducible e inequivoca,
con una sola dimension (Jhon y Rojas, 2004). En el caso de los granos
de sedimentos naturales, por ejemplo, en lugar de la esfera las formas
mas tipicas son las de elipsoides tridimensionales (Komar y Bingquan,

1984). El estudio del tamaiio de particula es de gran importancia para
variadas ramas industriales, desde la agricola hasta la cosmética,
farmacéutica (Kippax 2005), y ambiental.

Materiales y Métodos

En el método de tamizado se mide la habilidad del didmetro menor
de una particula para pasar a través de un orificio de perfil determinado.
Sus ventajas son que emplea un equipo de costo relativamente bajo y
la medida se hace en forma directa sin preparacion en un rango de
medidas amplio, pero la cantidad de muestra debe ser grande para que
el resultado sea representativo. Las interferencias posibles son de tipo
fisico, ya que los orificios se pueden cerrar o deformar las mallas.
Ademas de separar por tamafio, separa por forma, ya que la esfericidad
de la particula influye en determinar el pasaje a través de la malla
(Komar y Bingquan, 1984).

El procedimiento empleado consistié en lavar una muestra de
arena proveniente de la playa de Costa Azul, Canelones, Uruguay,
con agua destilada para quitarle posibles sales y se la paso a través
de un tamiz ASTM N° 325 (45 um). La muestra obtenida se secé en
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estufa a 105 °C y se cuarte6 con un equipo divisor de muestras de alta
precision (Retsch Modelo PT 100, Haan, Alemania) a fin de obtener
porciones representativas. Cada porcion se tamizo usando una bateria
compuesta por los tamices estandar ASTM N° 20 (840 um), 40 (420
um), 70 (210 um) y 170 (88 pm), empleando la técnica de FAO (1984)
para determinacion de tamafio de particula de suelos con un equipo
vibrador de tamices (Retsch Modelo Vibro VM1, Haan, Alemania).

El método de dispersion estatica de luz (difraccion) mide la
habilidad de analizar patrones combinados de luz dispersada; estas
mediciones se traducen mediante ecuaciones algoritmicas a una sefial
representada graficamente como dispersion del tamafio de particulas
(USP 31, Medicion del Tamafio de Particulas por Difraccion de Luz,
<429>). Estas medidas de dispersion de luz se realizan en la region
del angulo delantero angular (alrededor de 0° a 160°) de acceso al
espectro del laser. El laser primario produce la dispersion de luz a unos
60°, mientras que el segundo haz (fuera del eje) produce més alla del
nivel de dispersion de 60°. El tercer laser (fuera del eje) produce retro
dispersion usando los mismos detectores (Freud et al., 1994). El tiempo
requerido para el analisis por muestra es breve (5 min). Los sensores
opticos se calibran diariamente y la medida se puede contrastar contra
materiales de referencia trazables NIST. Ademas, los resultados son
representados facilmente en forma visual. Sin embargo, el método
no es primario, pues estima el tamafio de particula correlacionando
la dispersion de la luz, pues requiere una preparacion previa de la
muestra y el equipo es de costo mas elevado. El rango de trabajo
es desde 0.026 um a 2800 pum. El sistema basico se compone de un
modulo dptico, un médulo manejador de muestra y una computadora.
La verificacion de la exactitud de los sensores se realizé utilizando
los siguientes materiales de referencia trazables NIST (Microtrac, Inc,
Florida, Estados Unidos): vidrio 1 (D10: 41.1-58.3, D50: 56.1-60.3,
D90:58.1-82.2), vidrio 2 (D50: 620-665), BCR66 (D10: 0.53-0.75,
D50: 1.00-1.40, D90: 2.10-2.80). Las expresiones entre paréntesis
son los porcentajes de las particulas del percentil 10, 50 y 90 que se
deben cumplir para conformar los requisitos de calidad analitica de la
medida.

Estos instrumentos permiten analizar particulas en una amplia
gama de tamafios desde las de la region sub-microénica. El tamafio de
los haces de luz laser se relaciona en forma inversa al tamafio de las
particulas y el diametro estadistico promedio indica la tendencia central
del tamafio de particulas representado en un grafico de frecuencia del
tipo de distribucion y de dispersion de los tamafios (Grafico 1).
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Grafico 1. Distribucion de tamano de particula mediante el método
de difraccion laser.

Para realizar el andlisis por el método de tri-laser, se reconstituyd
cada porcion retenida en los tamices individuales y cada una se re-
suspendid en un volumen apropiado de agua mediante agitacion con
un agitador mecéanico con paleta de acero inoxidable. Con una pipeta
Pasteur se realizé agregados de muestra tomando cada porcién de la
superficie, de la zona media y del fondo de la suspension (con agitacion
entre cada toma) para obtener una toma de muestra representativa.
Luego se la introdujo en el dispensador de un equipo de medida de
tamafio de particula por difraccion laser (Microtrac, Inc, Modelo
S3500, Florida, Estados Unidos). Esta operacion se contintia hasta

estabilidad de la medida. Los resultados obtenidos por ambos métodos
se analizaron estadisticamente y se representaron graficamente.

Resultados

Los siguientes son los resultados de granulometria realizados por
el método de tamizado en seco para los tamices ASTM nameros 20,
40,70 y 170 (Tabla 1).

Porcentaje retenido Tamiz No.
20 40 70 170 réplicas
0,08 1,51 67,22 31,10 1
0,06 1,55 67,50 30,80 2
0,03 1,24 67,57 31,12 3
0,00 1,53 67,73 30,67 4
0,01 1,58 66,94 31,41 5
0,02 1,58 69,53 28,76 6
0,04 1,68 68,17 30,05 7
0,00 1,86 74,54 23,58 8
0,00 1,90 74,76 23,34 9
0,01 1,89 74,82 23,28 10
0,03 1,63 69,88 28,41 media

Tabla 1. Distribuciéon de tamafo de particula por el método de
tamizado seco.

La distribucion del tamafo de particula por el método por
difraccion laser se muestra en la Tabla 2 para los mismos rangos de
tamafio de particula ensayados antes por el método de tamizado.

Porcentaje retenido Tamiz No.
20 40 70 170 réplicas
0,00 3,15 73,01 23,84 1
0,02 2,77 72,16 23,07 2
0,03 1,60 75,95 20,45 3
0,02 2,08 71,65 26,27 4
0,01 1,99 79,49 22,54 5
0,02 1,59 79,46 15,95 6
0,03 2,46 78,79 15,75 7
0,04 1,31 80,99 13,31 8
0,03 2,45 79,27 24,28 9
0,02 1,06 72,13 22,81 10
0,02 2,05 76,29 20,83 media

Tabla 2. Distribucion de tamafo de particula por difraccion laser.
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Discusion

Se realizaron dos graficas de comparacion para ambos métodos,
donde se grafica uno contra otro en cada tamiz (Grafico 2). Se lo
representa también como porcentaje acumulado en funcién al tamaiio
de tamiz (Grafico 3), en base a lo propuesto por Wen et al. (2002).
En ambas graficas se observa una buena correlacion de los métodos
(r20.9793).
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Grafico 2. Comparacion de los resultados obtenidos por el método
laser y tamizado.

_ 120
g 100 ]
= 80
3 &
E &0
e W
£
S E
= "
2 . .
20 0O 50 100 150 200
e tamis
B tamizado & |laser Logaritmica (tamizada] Logaritmica {laser]

Gréafico 3. Comparacion de los métodos por laser y por tamizado
expresados en porcentajes de particulas retenidas acumulados.

Se utilizé el programa GRADISTAT v. 6.0 (Blott y Pye, 2001)
para calcular los pardmetros del estudio de tamafio de grano mediante
los métodos de los momentos y método de Falk y Ward. Los
parametros estadisticos media, bondad de la clasificacion, asimetria
y curtosis fueron calculados para comparar el método de medida de
tamafio de particula por tamizado y por laser, evaluando los andlisis
de regresion para ambas técnicas. Las dos metodologias consideradas
describen la muestra como arena fina. El analisis de asimetria de la
probabilidad de la distribucion de la variable aleatoria es coincidente,
pero el apuntamiento o coeficiente de curtosis es diferente en uno y
otro métodos (Tabla 3).

Tamizado Difraccién
en seco laser
Método de los
momentos Media 196,2 207
Clasificacion 69,91 66,13
Aritmético (mm) | Asimetria 0,478 0,478
Curtosis 7,945 8,772
Método de Folk : 173.5 176.6
y Ward (um) Media ) ,
Clasificacién 1,459 1,445
Asimetria -0,794 -0,809
Curtosis 0,500 3,591
Meétodo de Folk N
y Ward (f) Media 2,527 2,501
Clasificacion 0,545 0,531
Asimetria 0,794 0,809
Curtosis 0,500 3,591
Meétodo de Folk .
y Ward Media Arena fina Arena fina
Moderadamente | Moderadamente
(Descripcion) Clasificacion: bien clasificada | bien clasificada
Asimetria: Muy fina Muy fina
asimetria asimetria
Curtosis: Muy platicurtica | Extremadamente
leptocurtica
% Arena: 100.0% 100.0%
% Arena mediana: 1,6% 2,1%
% Arena fina: 69,9% 76,9%
% Arena muy fina:| 28,4% 21,0%

Tabla 3. Método de los momentos y método de Falk y Ward para la
descripcion estadistica de una muestra de arena evaluada por las
técnicas de tamizado en seco y de difraccion laser.

En el grafico de cajas y bigotes se muestra que los mayores
apartamientos se encuentran en las porciones mas finas de la muestra
(Gréfico 4) (STATISTICA version 8).
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Grafico 4. Comparacion de los métodos tamizado en seco y difraccion
laser para evaluar el tamano de particula de una muestra de arena a
través de los tamices nimeros 20, 40, 70 y 170 representado en el
diagrama de cajas y bigotes.

En las fracciones individuales, el método laser muestra poblaciones
mas cercanas a la normalidad para los tamafios de malla nimeros 20 y
40 (Grafico 5). Los valores promedio para las particulas por el método
laser son levemente mas gruesas que por el método de tamizado, pero
ambos permiten clasificar a la muestra como arena fina. Las ligeras
diferencias se podrian deber a que el tamizado en seco selecciona los
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granos por la longitud del los ejes menor e intermedio en las particulas reales haciendo dificil su equivalencia a una esfera teorica. En el caso del
método por difraccion laser, el area proyectada de la particula es influida por su orientacion, por lo cual los resultados podrian eventualmente
ser mayores (Rodriguez y Uriarte, 2009).
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Gréfico 5. Graficos de dispersion para comparacion por tamano de malla e histogramas para los métodos de tamizado y por difraccion laser
para las mallas numeros 20 y 40.
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Gréfico 6. Graficos de dispersiéon para comparacion por tamafno de malla e histogramas para los métodos de tamizado y por difraccion laser
para las mallas niumeros 70 y 170.
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Conclusiones

Del estudio de los resultados se puede concluir que ambos
métodos son comparables, pero presentan apartamientos con respecto
a las particulas mas pequefias, como por ejemplo las evaluadas por
el tamafo de malla N° 170. A pesar de esto, ambas muestras fueron
clasificadas de 1a misma manera. Se continuara evaluando la influencia
que puede provenir de las desviaciones con respecto a la esfericidad
de las particulas naturales para calcular las fuentes de incertidumbre
en los resultados analiticos por ambos métodos.
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