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GRANULOMETRIA DELLE POLVERI

Micromeritics
0O > scienza e tecnologia delle particelle di piccole dimensioni

CLASSIFICAZIONE IN CAMPO FARMACEUTICO

microns mesh (setacci)
0.5-10

10-50

50-100 325-140
150-1000 100-18

1000-3360 18-6




POLVERE
ijs] — Insieme di particelle diverse per dimensione

(sistema polidisperso)

Caratterizzate da.
- Forma irregolare (diversa superficie)
- Intervallo dimensionale (particle size distribution)

Non esiste un metodo conosciuto per definire una particella irregolare in termini geometrici

Una particella non sferica, pur avendo volume e superficie ben precisi,
non puo essere univocamente definita da un solo parametro

nt d? area
diametro di una sfera —7

™ T d3/6 volume



Allaumentare dellasimmetria della particella
aumenta Ila  difficolta nellesprimere la
dimensione della particella stessa in termini dr un
diametro che mantenga un certo significato

@

S/ fa ricorso al DIAMETRO SFERICO EQUIVALENTE che
mette In relazione la dimensione della particella con Il
diametro di una sfera che ha lo stesso volume, la stessa area,
Jo stessa area di proiezione, lo stesso rapporto vol/sup ...

d, diametro volume
diametro superficie
diametro proiezione

K

lllllll



Diametro volume

- determinazione del volume della particella (es. spostamento di un liquido)
- si pone uguale a quello della ipotetica sfera che ha un volume identico

- sicalcolad, = 3V6V/ n (d =diametro volume, V=volume)

21 7 d3/6 volume
Es. per una particella a 1p
forma di parallelepipedo
3u
; 3

-Diametro volume d,= \ 6 volume/T = 2.25p

-Diametro superficie  d.= \ area totale/r = 2.65u

-Diametro proiezione  d,= \4 area proiettata/mt = 2.76p

-Diametro setaccio Ogieve = 21

La dimensione di una particella puo essere anche per es. espressa in termini di  diametro di
sedimentazione o diametro di Stokes che equivale al diametro della sfera che ha la stessa
velocita di sedimentazione della particella irregolare:

d,, = diametro di Stokes --> (velocita di sedimentazione)



Analisi al microscopio ottico

-Misurazione diametro proiezione delle particelle
-Preparazione di un vetrino con polvere dispersa In opportuno sospendente

-Lettura agevolata dall'osservazione attraverso reticolo o righello
inserito lungo il percorso ottico

-Attibuzione del diametro proiezione alle varie classi granulometriche




Analisi al microscopio ottico

geometrico

Es. misurazione diametro Mean of fgurf;bg{' in
. . . . ean o ac 1Ze-
proiezione di 261 particelle Size-group  Size-group, d  group, n
L.Lachman et al, The Theory and Practice of 4t 7.9 pm 6 pm 5
Industrial Pharmacy, Lea & Febiger, Philadelphia (1986) 8to11.9 10 15
12 to 15.9 14 46
16 to 19.9 18 68
20 to 23.9 22 58
24 to 27.9 26 32
28 to 31.9 30 29
32 to 35.9 34 10
Possibilita’ di calcolo der
diametri medi aritmetico e 36 to 39.9 38 2
40 to 43.9 42 2
44 to 47.9 46 0
48 to 51.9 50 1
261
NnNi5 [15/46,68|58|32|22{10/2 (2 |0 | 1|261
d 10| 14| 18| 22| 26| 30| 34| 38| 42| 46| 50| L




calcolo del diametro medlio aritmetico d,,, delle 261
particelle misurate

Media aritmetica

C 4 = n,d,;+ n,d, +....... n,d. _

5366
dave - 261 = 20,6 M




calcolo del diametro medio geometrico dg,

dyeo= "Vd, d; dj.......d,

JJ

Media geometrica

2. (nlog d) 336,0874
log dy¢, = S = 61 =1,2876
dyeo=19.4 1

I diametri medi aritmetico e geometrico servono per confrontare due
lotti di polvere diversi ma non hanno un significato fisico rilevante




Rappresentazione deir dati

Quando un materiale proviene da macinazione o cristallizzazione le particelle
presentano una varieta di dimensioni

Se Il numero delle particelle viene riportato in grafico in funzione della loro
dimensione si ottiene la curva di distribuzione generalmente scodata verso destra

70 | d,..= 18 Numberl' in
Mean of Each Size-
Size-group Size-group, d group, n
_ dve= 20.6
60 4to 7.9um 6 um 5
8 to 11.9 10 15
' 12 to 15.9 14 46
50 16 to 19.9 18 68
>
O 40l 20 to 23.9 22 58
z 24 t0 27.9 26 32
> 98 to 31.9 30 29
c 32 to 35.9 34 10
w 307
(0
W 36 to 39.9 38 2
| 40 to 43.9 49 2
20 44 t0 47.9 46 0
48 to 51.9 50 1
101 261
o | FIG. 2-2. Size-frequency distribution of 261 particles

0 20 30 40 s50 ™Measured by microscopy. curva di distribuzione in numero
S|IZE



Rappresentazione deir dati

Nelle rappresentazioni di frequenza (o frequenza %) con dimensioni particellari in
scala lineare non si ottiene generalmente una distribuzione normale (gaussiana,
distribuzione simmetrica) ma, piu’ spesso, si ottiene una distribuzione con la parte
destra piu estesa (distribuzione/curva scodata).

70 70 _

60 /\ 60

50 / \ 50
40 / \ 40
3 [\ 0
20 / \ 20
w0l / N\ 0
0ol ~ N~ 1

frequenza

O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 S 14 22 30 38 46
size (dimensione) W size (dimensione) W
n 5 15 | 46 68 58 32 22 | 10 2 2 0 1| 261




Rappresentazione deir dati

TaBLE 2-2. Summation for the Determination of the Median Diameter of 261 Particles Measured by an
Optical Micrometer
Number in Number Less Than Percentage of Particles Percentage of Particles Less
Each Size- Maximum of Size- in Each Size- Than Maximum
Size-group group, n group group Size of Group
4to 7.9um 5 5 1.9 1.9
8to 11.9 15 20 5.8 7.7 CURVA
12 to 15.9 46 66 17.7 25.4
16 to 19.9 68 134 26.0 51.4 CUMULATIVA %
20 to 23.9 58 192 22.2 73.6 ;
24 to 27.9 32 224 12.4 85.8 sottomisura
28 to 31.9 22 246 8.4 94.2
32 to 35.9 10 256 3.8 98.0 UNDERSIZE
36 to 39.9 2 258 0.8 98.8
40 to 43.9 2 260 0.8 99.6
44 to 47.9 0 260 0 99.6
48 to 51.9 1 261 0.4 100
(]
™~
@ 100t Sotto6 pu | 1.9%
o
]
‘5 80 Sotto 10K | 7.7%
w
z |/ e e
|:1_: 60
w | dus=20 <:| op b o e
® 40
- Sotto 184 | 51.4%
=
3 2071
o Sotto 22 | 73.6%
a
10 20 30 40 50 e e
SIZE
FIG. 2-1. Cumulative distribution plot used to determine Sotto-50 M 100%

the median size.




Rappresentazione deir dati

frequenza%

100

Distribuzione. CUMULATIVA %

Sottomisura-UNDERSIZE

10 20 30 40 50
diametro p
Sotto6 p | 1.9%
Sotto 10U | 7.7%
Sotto 18 W | 51.4%
Sotto 22 u | 73.6%
Sotto 50 U 100%

60

frequenza%

100+

Sovramisura-OVERSIZE

10 20 30 40
diametro
Sopra6 p | 98.1%
SopralOp | 92.3%
Sopral8 p | 49.6%
Sopra22 p | 26.4%
Sopra 50 W 0%

50

60



Rappresentazione deir dati

Le tipiche distribuzioni di polveri, scodate verso destra, presentano valori diversi per moda,
dave, dgeo e mediana e non possiedeno le proprieta’ delle distribuzioni gaussiane descritte da
Media e Deviazione standard

moda 18 u
dgeo 1941
mediana 19
P dave 20.6 n |
70 Do
_‘-
60
50
S 40
[
(]
> 30
(]
| -
(-
20
10
0 R
I I I I I I I I I I
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

size (dimensione) W



Se /a curva ai distribuzione
e’ simmetrica (gaussiana)

—

J

Diametro medio aritmetico d .
Diametro medio geometrico d .,
Diametro al vertice (moda) moda
Diametro mediano (al 50% della dg.) mediana

frequenza

34% | 34%

size

cadono tutti nello stesso punto

La deviazione standard (o) indica I'andamento della distribuzione intorno al valore medio
Il 68% dei dati cade entro £ 1o; 95.5% entro + 2c; 99.7% entro + 30

... una curva ai distribuzione simmetrica ai dati e’ individuata dal valore
centrale e dalla deviazione standard

.. | datl sperimentall aerivanti aallanalisi aimensionale ai polveri

farmaceutiche raramente presentano una aistribuzione simmetrica



Riportando i1 diametri su scala logaritmica, la distribuzione “scodata” tende

a trasformarsi in una normale (gaussiana), che puo’ essere adeguatamente

Individuata se si conoscono Il valore centrale e la d.s.. nel caso specifico, in
seguito a trasformata logaritmica, rispettivamente d,., e o,

O’geo e O,e, rsultano quindi generalmente fondamentall per descrivere

la distribuzione granulometrica di una polvere

. essendo laborioso calcolare dgeo e Oy, SU base numerica, cosi
come ottenerli da operazioni di fitting della gaussiana ottenuta in
seqguito a trasformata logaritmica, si preferisce generalmente
ricavarli graficamente.

Riportando in grafico su scala probabilistica (carta probit) la % cumulativa
(es. ordinate) contro la trasformazione logaritmica delle dimensioni (es.
ascisse) I punti sperimentali tendono a disporsi secondo una retta

scala probit

dimensioni Log



fitting dei punti sperimentali (regressione lineare)

Il valore al 50% e il d ., (diametro medio

ci; geometrico) mentre c (deviazione standard
2 01 geometrica) Si calcola dalla differenza tra i
2 ' diametri al 50% e al 16% (oppure fra 84% e 50%)
i ®

—_— o

s 2 =+

S

S 10+ dgeo =19.4

N 16 %

S 40+ : :

o OC,., = 50% size - 16 % size

T feeerrereiiiiiniieennnnaed geo

5 :

> 60 —1

(&}

o :

?-)— 90 = a1 — La distribuzione dimensionale
s : risulta quindi definita
S 98— semplicemente dalla pendenza
0 " della retta e dal diametro
= corrispondente al 50%

E 99.9 -

s |

4 6 10 20 40

Particle size 1



I diametri medi aritmetico e geometrico servono per confrontare polveri
adr dimensioni diverse ma non hanno significato fisico rilevante

I/ significato fisico di un diametro dipende dalla sua
rilevanza nei confronti delle diverse proprieta fisiche

Es. Proprieta di impaccamento e di flusso di una polvere dipendono fra
laltro dal volume delle particelle

n———"> necessita in questi casi di conoscere il d,

Es. Proprieta in termini di velocita' di passagqgio in soluzione df una
polvere dipendono fra laltro dall area superciale delle particelle

we———""> n1ecessita in questi casi di conoscere il d , il d

ija] .. In generale necessita di accedere a diametri con

significato fisico rilevante:
DIAVMIETRI WMIEDI STATISTICI




DIAVMIETRT MEDT STATISTICI

definiscono

diametro dell'ipotetica particella sferica che
rappresenta, per quel che riguarda una certa proprieta (area
superficiale, volume, rapporto volume/superficie..) la media
delle particelle di quella popolazione

] > s/ possono calcolare, per esempio, a partire
dalla distribuzione in numero delle dimensioni particellari

Diametro medio statistico Z N d 2
superficie il > d _
diametro dell’ipotetica particella S Z n

sferica che rappresenta, per quanto ri
l'area superficiale,la media delle

particelle di quella popolazione. d diametri misurati sperimentalmente,

es microscopio



Analisi al microscopio ottico - misurazione diametro

prorezione di 261 particelle

TaBLE 2-1. Definitions of Various Diameters and Their Values for 261 Particles Measured by Means of
an Optical Micrometer

Number in
Mean of Each Size-
Size-group Size-group, d group, n nd log d n log d nd? nd’ nd?

4 to 7.9 um 6 um 5 30  0.7782 3.9910 180 1080 6480
8to11.9 10 15 150 1.0000 15.0000 1500 15,000 150,000
12 to 15.9 14 46 644 1.1461 52.7206 9016 126,224 1,767,136
16 to 19.9 18 68 1224  1.2553 85.3604 22,032 396,476 7,138,368
20 to 23.9 22 58 1276  1.3424 77.8592 28,072 617,584 13,586,848
24 to 27.9 26 32 832  1.4150 45.2800 21,632 562,432 14,623,232
28 to 31.9 30 22 660 1.4771 32.4962 19,800 594,000 17,820,000
32 to 35.9 34 10 340 1.5315 15.3150 11,560 393,040 1,336,336
36 to 39.9 38 2 76 1.5798 3.1596 2888 109,744 2,085,136
40 to 43.9 42 2 84  1.6232 3.2464 3528 148,176 6,222,392
44 to 47.9 46 0 0 1.6628 0 0 0 0
48 to 51.9 50 1 20 1.6990 1.6990 2500 125,000 6,250,000
261 5366 336.0874 122,708 3,088,756 70,985,928
Diameter Definition Diameter for 261 Particles

_ [Snd? /122,708
Mean surface d, = S d. = 56l 21.7 um
o Ends _ 4/3088756
Mean volume d, = >n d, = %61 =228 um

=nd’ 4 - 3088756
=nd? v T1o9708 oM

Mean volume-surface dys =




es. 4 particelle didiametro 4 4 5 6 pu

>nd  (2-4)+5+6
Diametro medio aritmetico d, = = =4.75u
n 4
Diametro medio statistico superficie diametro dell’ipotetica particella sferica che

rappresenta in termini di superficie la media delle
particelle di quella popolazione.

2 2 2 2
- > nd :\/(2.4)+5 +6 :\/32+25+36:4_82ﬂ
2N 4 4

2
Area sfera = rd

>, A =50,24 + 50,24 + 78,5 + 113,04 = 292,02 p?

Area media = 292,02/4 = 73 u°

V?Z' V7Z'



Diametro medio statistico diametro dell’jpotetica particella sferica che
volume rappresenta in termini di volume la media
delle particelle di quella popolazione.

es. 4 particelle didiametro 4 4 5 6 pu

_| Znd’ za (2:4)+5 +6° _ [ (2.64) +125+216

d =4.89 1
. .
2N 4
D am_ et. r 0 medio diametro dell’ipotetica particella sferica che rappresenta,
statistico per quanto riguarda il rappoto volume/superficie, la media

volume/superficie  delle particelle di quella popolazione.

>nd*> (2x64) + 125 + 216 469
d\/ =— = = —— =504
> >nd? (2x16) + 25 + 36 93




Diametro medio statistico volume/superficie

es. 4 particelledidiametro 4 4 5 6 u

d,=4,82p d, = 4,89 u

B >nd?® ~ (2x64) + 125 + 216

- Snd?  (2x16) + 25 + 36

s

T\

469

= —— =504

93

A= 1 4,822 = 72,95 p?

00— > | R=V/A= 72.95/61,19 = 0.84

V=1 4,893/ 6= 61,19 3
'\dv

2
- A=nd,=79,76
[ ] ——

d,= 5,04 &
3
7 d,

V = = 66,99
6

R=V/A= 79,76/66,99 = 0,84




I diametri medi statisticr sono calcolabili in questo modo (comunque laborioso)
praticamente solo in sequito ad analisi al microscopio, con numero di particelle
analizzate relativamente piccolo.

Generalmente s/ calcolano a partire da diametro medio geometrico e
deviazione standard geometrica, ricavabili graficamente, utilizzando equazioni
aisponibili in letteratura.

Diameter Numbers Distribution

Geometric mean,

Z(mlogd)
Qoo = =50~

Arithmetic mean, 10g dyve = log dyeo + 1.151 log? 0geo
_ 2nd

dwve = Fn

Mean surface, log d = log dge, +2.3026 log? oy,
[ =nd2
d, = Zn
Mean volume, log d, = log dge, + 3.4539 log? e,
3/ 2nd3
dv = >n

Mean volume-surface log dy¢ = log dge, + 5.7565 log? 0geo

_ >nd?
Vs ¥nd?

d




Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

TABLE 16—4. Conversion of Number Distribution to Weight Distribution (Log-Normal Distribution)

3 (5) (10)
(Nl]mber of Cumulative Cumulative
(2) Particles Percent (0) Percent
(1) Mean of Size in Each (4) Frequency Pegcent Freguech
Size Range Range (d) in Size Range Percent Undersize (6) (7) (8)3 na* Un .erSI;z
in Micrometers Micrometers (n) n (Number) nd nd? nd (Weight) (Weight
- . 2 1.0 1.0 6 18 54 0.03 0.03
30-60 o0 32 16.0 17.0 160 800 4000 2.31 2.34
6.0-8.0 7.0 64 32.0 49.0 448 3136 21952 12.65 14.?5
8.0-10.0 9.0 48  24.0 73.0 432 3888 34992 20.16 35. i
10.0-12.0 11.0 30 15.0 88.0 330 3630 39930 23.01 58.18
12.0-14.0 13.0 14 7.0 95.0 182 2366 30758 17.72 75.85
14.0-16.0 15.0 6 3.0 98.0 90 1350 20250 11.67 87.(."-;4
16.0-18.0 17.0 3 1.5 99.5 51 867 14739 8.49 96.
18.0-20.0 19.0 1 0.5 100.0 19 361 6859 3.95 99.99
=n = 200

I

A.Martin, Physical Pharmacy, Lippincott Williams & Wilkins, Baltimore (1993)



Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

30— /'/- Number distribution
> Weight distribution-
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Particle size (um)

Fig. 16-2. Frequency distribution plot of data in Table 16-4.



Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

100

Number distribution

60

40 Weight distribution

20 -

Cumulative % frequency undersize

1 1 1 . 1

0 4 8 12 16 20
Particle size (micrometers, um)

Fig. 16—3. Cumulative frequency plot of data in Table 16-4.



Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

40
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N
o
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10

Particle size (micrometers, um)”

Fig. 16—4. Frequency distribution plot of data in Table 16—4 showing log-normal relation.
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Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

Number distribution
__0a1f
Q
S Weight distribution
£ 2t
=
3 ag _ __ 50% size
g_ 10+ 16% undersize
3 16% =710 _ 143
¥ 30} undersize 4.95
§ 4.95 pum
S 50F — —— j—
>
c 70F I
1]
= |
3
@ |
£ 90f |
2 I |
|
s 8 |
S | I
£ |
(&) dg | ’
99 9 | [ d,
|
M L ! lij' 1 J 11/111/1 L1 i 1 n 1
2 4 6 8101418 304050

Particle size (micrometers, um)



Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

TaBLE 2-3. Definitions of Diameters of Nonuniform Particulate Systems in Terms of the Parameter of
Size Distribution Curves by Number and by Weight

Diameter Numbers Distribution Weight Distribution
Geometric mean, log dgeo = log dgeo’ — 6.9078 log® 0geo’
4. = =(n log d)
geo 3n
Arithmetic mean, log d,ye = log dge, + 1.151 log? o, log daye = log dgeo” — 5.756 log? e,
=nd
Qe = S
Mean surface, log d, = log dge, +2.3026 log® oy, log d, = log dge,’ — 4.6052 log® o,
| Znd2
ds = >n .
Mean volume, log d, = log dge, + 3.4539 log? o, log d, = log dge,’ — 3.4539 log? oe,’
3/ 2nd3
dv = n
Mean volume-surface log d,, = log d,, + 5.7565 log® o, log dys = log dgeo’ — 1.1513 log? 0geo’
3
d = =nd

Vs T snd?




Distribuzione In numero. e aistribuzione In Peso

Wiisure spermentall

esistono molti metodi per la misura delle dimensioni particellare dr
particelle che si basano su diversi parametri caratteristici delle stesse quali
per esempio .. Lunghezza, Massa, Volume, Area di proiezione ...

.. dalle misure ottenute si potra passare ad un determinato diametro della
sfera equivalente, la distribuzione delle dimensioni particellare sara
rappresentata come frequenza in numero, peso (volume).

.. da diametro e deviazione standard geometrici si potranno calcolare i vari
diametri medi statistici e passare da distribuzioni in numero a distribuzioni in
PESO e viceversa.



Metodi per la determinazione delle dimensioni particellari

... molti metodi possibili, nessuno veramente diretto

I0———>> errori di valutazione a causa della forma irregolare delle particelle IDC———_>>risultati diversi.

Electron microscope Optical miscroscope

Ultracentrifuge Sedimentation

ICoulter counter /Laser light scattering |

Air permeability

tranne in parte con i/
microscopio (visione diretta)
non si hanno informazioni
sulla forma delle particelle

Adsorbtion . |
Sieving
|
| ] ] ] ] ] ] ] |
1A 10A 100 A 0,1p m 1pm 10 p m 100 p m 1000 pm  10.000 p m Particle size
0,01l pm 1 mm 1cm

Si basano sulla misura di parametri caratteristici delle particelle:

Lunghezza Microscopio, Setacci
Massa Sedimentazione
Volume Coulter counter /Laser Light Scattering

Area proiettata HI1AC(oscuramento raggio luminoso)

Area superficiale

... da ognuno di questi parametri € possibile passare al diametro della sfera equivalente.

Misure permeabilita, Adsorbimento di gas.

scelta in funzione dellimpiego
cui é destinata la polvere oltre
che dellintervallo dimensionale
delle particelle.




MICROSCOPIO OTTICO

Range. 0,2- 100 p

Campione disperso (sospensione) su di un vetrino.
-Obiettivi muniti di scala micrometrica --- > stima
dimensioni

-Possibilita di proiettare su uno schermo.

-Possibilita di prendere fotografie.

-Sistemi a lettura automatica e computerizzata (costosi).

Generalmente si indica il range entro il quale e
compresa la particella.

- Si contano almeno 625 particelle (British
Standard)- distribuzione in numero

- Si utilizzano piu obiettivi per poter valutare
dimensioni anche molto diverse fra loro.

-Esecuzione semplice ma lunga e noiosa

-Valutazione dr due sole dimensioni. Lunghezza e
Larghezza, nessuna informazione sullo spessore

- Distribuzione in numero

analisi al microscopio generalmente esequita in via preliminare, es. per la verifica della presenza
di aggregati di particelle, ed anche per guidare la scelta del metodo piu’ adatto allanalisi e/o

der parametri operativi dell analisi stessa.



MICROSCOPIO OTTICO
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MICROSCOPIO OTTICO

@ " ,

O? O¢ (Os O« G:.Ga o

Clisses tounted: 7=6 B2

6-5 BT
-4

Classrs not counied: smaller than ":

Fig. 4. Field of particles st & cobcentration sullable for counting



SETACCI

Si utilizza una serie calibrata di setacci
Generalmente per polveri grossolane: 0,5mm-44 p

- + Sono disponibili setacci con aperturadi 5 p
. (aumentano le possibilita di intasamento) lll” I — . __ - e
maglie generalmente quadrate i !1_‘ !__‘ L‘ﬁ!_‘_{_“{_‘_;_t,_‘
i SCELTA DEI SETACCI [5-10] ' i I 'T
Sequenza setacci: V2 : 42 | L o
-si caricano 100 g di polvere

| -setacciatrice vibrante

-movimento per un tempo definito

-si pesa la polvere rimasta sui setacci

~ -si ripete fino a quando il peso sui
”/ diversi setacci non varia di molto

Distribuzione in peso

Vari modi per classificare le frazioni:
-passato da ...ritenuto da ....
-media aritmetica delle aperture di due setacci successivi
~ -media geometrica delle aperture di due setacci successivi

variabili: — quantita di polvere impiegata
- tempo di setacciatura




lato : 7 o e :
SETACCI maglia PR L _
micron e e e e r——
P iR ndadnd

':r___:__,:. Sequenza setacci: V2 ;42 2000 | il '_‘F‘T‘LF‘T—‘_P‘

I 1700 [BEESESE ¥ T.]LT.‘F;{
O

micron micron

1000
2000 3.30 350
1400 3.15 210
1000  3.00 600
710 2.85 500
500
355 ' 425 Area apertura delle
250 ' 399 maglie in
180 ' 300 progressione
125 ;ig geometrica
20 - 180
63 - 150
45 - 125
>



CECFErErrEr
il 'iErTFFFr o
Serie Italiana UNI | Luce netta approssimata Serie USA (espressa in
N. del setaccio per maglia in mm mesh = maglie /pollice lineare)
7 2,000 10

14 0,850 20

19 0,600 30

21 0,425 40

25 0,300 50

26 0,250 60

27 0,212 70

29 0,180 80

31 0,150 100

32 0,125 120

37 0,075 200

Classificazioni internazionali:
Italiana, Francese, Tedesca, Inglese, Araba, USA,.....Tabelle di Conversione



SETACCI

Classification of Powder (USP)

D, Sieve Opening

(Very Coarse) >1000 pum

(Coarse) 355-1000 pum

(Moderately coarse) 180-355 um

(Fine) 125-180 um
(Very fine)

90-125 um




SETACCI

Classificazione delle polveri secondo USP*

Classification of Powder Fineness -Powder fineness may be classified by determining
the smallest sieve opening through which a specified quantity of material passes.

Results are typically reported as :
dy, = smallest sieve opening through which 90% or more of the material passes
d5, = smallest sieve opening through which 50% or more of the material passes

d,, = smallest sieve opening through which 10% or more of the material passes

The upper and lower limit of the sieve opening values may be reported when results
of two or more test lots are combined, e.g., “Lot A has a dgy value of 1000 um
with a range of 850 - 1180 um.”
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SETACCI

Vibrovaglio Endecotts

Pesata: 101,19
Setacci: diametro 200 mm Tempo: Smin + 2min
Amplitude: 4
APERTURA maglie (um) Tara Lordo Netto Percentuale
<125 245.4 246.3 0.9 0.9
125-180 276.2 292.5 16.3 16.1
180-250 283.6 308.1 24.5 24.3
250-355 288.7 332.5 43.8 43.4
355-500 288.2 302.4 14.2 14.1
>500 311.3 312.6 1.3 1.3

101.0 100.0



% in peso

\ \ [ | \

125 180 250 355 500

Classe granulometrica-diametro (um)



% In peso

50

45

40-
35

30

25-

20
15
10

5

o
12

, N BUSSS —
5 180 250 355 500

Classe granulometrica- diametro (um)



% in peso

50

45

40

35

30

25
20

15
10

<125

125-180 180-250 250-355 355-500

Classe granulometrica-diametro (um)

>500



COULTER PARTICLE COUNTER/SIZER Le particelle sospese in un elettrolita

Aperture

Electrodes

vengono fatte passare attraverso un
orifizio posto fra due elettrodi

Il passaggio delle particelle provoca
una variazione di conducibilita
proporzionale al loro volume.

Pulse
Processing

Sospensioni diluite per far si che
diminuisca la probabilita’ che passino
contemporaneamente piu particelle.

Analisi veloce

Calibrazione iniziale

Conteggio di 4000 particelle/secondo
> 100 classi granulometriche [canali]

Distribuzione in nhumero

range. da frazioni di pa 1 mm

Criticita’
solubilita’/solventi

altre applicazioni
-crescita particelle cristalli
-velocita’ dissoluzione - IDR



Volume (%)

LASER PARTICLE SIZER

Range.: 0.1 pn-1.2 mm

Particelle solide sia in sospensione (dispersione
in bagno US) che allo stato secco

Laser a bassa potenza attraversa il campione
disperso e genera un pattern di diffrazione

Si hanno differenti angoli e i

del pattern di diffrazione Cm e,
- - - X & .\-.;" W ‘—--"-“-\
In funzione del particle e » ¢ > "~1|FF_

size di ciascuna particella
[distribuzione in volume]

M Particle volume distnbution Laser Bght source / | Focal Plane Obscuration
Cumulative volume distribution § non necessita di calibrazione e e e e

75 100
il — Volume Concentration
20 g0 =
(o]
E
15 B0 =
= anche
=]
10 w 2 o0
= canali
E
5 I N =
[ )
Illl R 8 EL - -8 2 RIS HLIEM
D D -— ™~ T~ m [yl P (=] L] m [ =] P ~— L] o (=] ("1 ]
0.1 1 10 100 1,000 i e mih B F gl g B
. Freeler rans
Diameter {um)




Particle Size Analysis Report

Sample No.: 3386-1 Report Prepared for:
Date: Oct. 21, 2003
Customer Sample Description: 153 B
Volume Concentration Cumulative
Size (microns) Volume Conc [3%) Volumea
1.36 2 34% 2 34%
1.60 2 550 4 S530%
1.85 2 19% 7 120
2.23 2100 g 3oL
263 2 33% 11.56%
311 3.44%% 15.00%
367 3.23% 18.27%
4.33 42508 22 47%
511 4 4598 26 02%
% § B %5 - - 8§ PR * 3 ¥ § G 3 0O AT AL SITs
T e e o i 2@ dado 26 ggog 7.11 4. 98% 5. T2
S S e L N TEafTe EEE] 5. 40%% 42 13%
990 5 756 AT BA%
1158 6149 54 0236
— Cumulative Volums Distribution 1379 5 am B0, 35
S0 | 16.27 5.78% E7.17%
aon 1520 5.91% 74.08%
T 27 65 § 200 20 25%
S0% 2674 5 13%% a5 47%
P 31.55 357% 29.05%
1 37 24 281% 51.90%
iy 43 95 2 21% Sa4_10%%
10% 51 85 1 5506 55 G536
' 5120 1.07 % GE.73%
7222 0.72% 57.45%
05 22 045 S7_80%
Computed Statistics 10057 0.259% 8. 15%
D10 = 2.23 Speacific Surface Area= 008 m"2g 11867 D20 5. 35%h
DE0 = 990 14004 0. 18% 98 57%
Dan = 31.56 165 26 0.25% 58 823
Dmean= 1862 1595 02 0 455 N
23014 0.72%% 100.00%

Comments: Dry sample was mixed with fitered water. Sample
was disaggregated in ultrasonic bath for 5 minutes before
anakyzing.




Area Superficiale Specifica

Area superficiale della polvere per
unita di massa (Sw) o di volume (Sv)

Es  Silice colloidale 50-350n¥/qg
Titanio biossido ~ 10n¥/q



Metodo della permeabilita al gas (permeabilometro di Fisher)

Determina la resistenza di un compatto poroso della polvere al passaggio di
una corrente di gas

= —
From air pump [ I : :
'_: _%’l F'nmu'll.ﬂlllﬂ
e | X/ . :
agh | Callomting + A la superficie interna della rete dei
= o : FAIVES - - AY - 7
TL | k) capillari é proporzionale allarea
=T 10 FESSUre . . .
+T Powder sample | | varies |/ supertficiale delle particelle
— | with
,.f AT plf:tl:h
Constant ﬂr!!s:l-l'l : ---i Il,..-'r HI
e ATl ™ pannna i F FE. 3 Si misura il flusso di gas che passa
_'J attraverso il compatto
b
fig, 18-10. The Fishir suldmivs siecr. A air pomp Zeimrales aie e LI!I.. “t“”-ﬂ' ls: 'Fldﬁ of ar
:l-:mr-:-:lh :mt- 1-=I.-T|l.| h ld P t.E-h..mzlf m : ““]; I“llltl L:ul " hmlmttxhrrml lenulmln il ttl I‘- il ri o

AVETLE |:.|l'|.|'l.'|!.' diaminter,

Fornisce risultati attendibili per aree ssuperficiali specifiche non troppo
elevate (~1m2/g)

Non valuta il contributo in termini di area dovuta alla porosita superficiale
delle particelle



Metodo dell'adsorbimento di gas (metodo BET)

Misura il volume di gas che la polvere adsorbe per formare uno strato
monomolecolare

Vim = volume di gas adsorbito corrispondente ad uno strato monomolecolare

Vim /22,414 - N - A= superfTicie sviluppata dalla polvere

N = numero di Avogadro
A = area superficiale di 1 molecola di N2 (16,24- 1016 cn¥)
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Esemplc_J di §|stema §tat|co volume_trlco per I_a ADSORPTION
determinazione dell'area superficiale specifica

MAMIFOLD
B0.00mmHg

MAKSFOLD
G.01mmHg

SATURATION (5 SAMPLE
FE0mmHg 1.00mmiHg

ISOTHERAM

Vol Aclsorbed

VOL
ccig STR.p

FPPo



Per determinare con precisione Vm si ricorre all'espressione lineare della
funzione BET

20 2.0
B
(%] 15 1.5
- & I
g1 < 1of
5 ol
]
4
<
5 5
=z
= 0.5'—
o
0 1 1 1 1
0 02 04 06 08 10 0 * l '
P 0 0.1 0.2 0.3 0.4
— P
Po Po
Fie. 18-9. Isotherm showing the volume of nitrogen ad- Fig. 18- 11. A linear piot of the BET equation for the adsorption of
sorhed on a powder at increasing pressure ratios. Point B nitrogen on a powier. P
represents the volume of adsorbed gas corresponding to
the completion of a monomolecular Blin. p 1 (b - 1)p
= +
V(po—p) Vub V,bp,
Dove:

V= volume di gas adsorbito per grammo di polvere alla pressione p
Py = tensione di vapore alla saturazione

p = pressione parziale del gas
Vim = volume di gas adsorbito corrispondente ad uno strato monomolecolare

b= costante
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