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Introduccion

Este trabajo tiene como objetivo evaluar el desempeno analitico de un método nuevo trazables. Para una constatacion practica del método laser se corrido uno de los estandares mediante microscopia La muestra utilizada en la comparacion de métodos es el Caolin. Por el tamano de
que deriva de equipamiento y tecnologia recientemente incorporada en el laboratorio. optica método de referencia [2] en un microscopio NIKON ELIPSE E800 e interpretado los datos en el software particulas es ideal para el método de sedimentacidon (método de la pipeta paralimoy arcilla)
Esta nueva tecnologia para la determinacion de la distribucion de tamano de “Image-Pro Plus”y se compard estadisticamente. y su homogeneidad evita un pretratamiento de muestra buscando representatividad en la

particulas se basa en la deteccidn de luz laser difractada, utilizando el equipo tri-laser medicion. El caolin es Al,0,2Si0,2H,0 (disilicato aluminico dihidratado) y tiene un indice de

Para el método clasico de la pipeta para limo y arcilla [1] fundamentado en el principio fisico de la sedimentacion fue

Microtrac S3500. comparado contra el método de difraccion laser. La comparacion estadistica para muestras independientes mediante reiraccionide;s6i(datolutilizado|pard elmetodo tiizlaser).
En la evaluacidon se comprobd la exactitud del método de distribucion de tamano de una muestra de arcilla (caolin) encontré diferencias significativas entre medias. Para la comparacion se utilizo el
particulas por difraccion laser dinamica mediante estandares NIST certificados y contraste t para laigualdad de medias y la comparacion de la dispersion de los datos por el test de contraste F.

Materiales y metodos

Distribucion de tamano de particulas por método tri-laser (Microtrac). Microscopia 6ptica. 4 )
Utilizando la tecnologia patentada tri-laser el S3500 proporciona informacion precisa La microscopia optica para la caracterizacion de particulas es una técnica adecuada para particulas con un tamano

y tamano de las particulas confiable y repetible para aplicaciones que van desde la de 1 microdmetro o superior. El limite inferior esta determinado por la resolucion del microscopio. El limite superior es

investigacion y desarrollo a la produccion de proceso y control de calidad. El sistema menos estricto y esta determinado para la caracterizar particulas de mayortamano. Ademas de la microscopia optica,

tri-laser utiliza la medicidn precisa angular de la luz dispersada a través de una existen diversas técnicas alternativas para la caracterizacion de particulas. La microscopia Optica es una técnica

completa gama de 160 grados angulares con tres laseres y dos conjuntos de sumamente recomendable para caracterizar particulas que no son esféricas, método que también puede construir la

detectores. El analisis de la luz dispersada para determinar el tamano de las particulas base de otros métodos de calibracion mas rutinarios y mas rapidos.

utiliza la teoria de Mie de la dispersion angular del analisis de particulas.
Si se trata de particulas esféricas, el tamano esta definido por el diametro. Si se trata de particulas irregulares (no

esféricas), hay distintas definiciones del tamano de particulas.
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Técnica: Basada en “USP 32 — Nf24”
Pruebas Fisicas - <776> Microscopia Optica.
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Ley de Stockes
La Ley de Stockes
se refiere a la fuerza
de friccion experimentada
por objeto sesféricos
moviéndose en el seno
de un fluido viscoso
en un régimenlaminar.

Especificaciones
El dispositivo esta compuesto por tres componentes:

1) Control de distribucion de muestra. \_ J
2) Tri-laser medidor de tamano de particula por difraccion de luz laser. o . 5 ; o o
3) Ordenador. Distribucion de tamano de particulas (analisis mecanico).
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El dispositivo medidor de particulas esta compuesto por tres emisores de luz -
laser, dos lentes colectores de angulos, dos detectores y una celda donde se
encuentra la muestra en cuestion.
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Tiene un rango de trabajo de 0,024 a 2800 micrometros. Esto se debe a la

posicion estratégica de laseres y detectores, cubriendo una deteccion de
haces difractado y refractados de 160 °.

Discusion de resultados

Arena muy fina

vy conclusion

Consta con un software exclusivo para el equipo “FLEX”, este permite configurar las
condiciones de las corridas a realizar y poder guardarlas para recurrir a ellas cuando
se desee.

Evaluacion de desempeno analitico de método de distribucion de tamano de
particulas por difraccion laser dinamica.

Técnica: Suministrada por el fabricante.

Los tamanos de particulas de los dos estandares medidos en el Microtrac entran dentro de los
rangos especificados para los percentiles que denota NIST en los certificados.

Datos experimentales

Para la microscopia solo es posible la medicion de uno de los estandares por las limitaciones
del método para el tamano de particulas. El estandar N® 159236 no es posible su mediciény el
estandar N° 159242 posibilita la medicion por el tamano de sus particulas; para los percentiles

Evaluacion de exactitud para Microtrac y Microscopia. Comparacion de sedimentacion contra Microtrac. 10, 50y 90 microscopia cumple con los rangos especificados por NIST.
El procesamiento de estos datos esta intimamente asociado a los certificados en los Densidades Suavizadas Grafico de Cajas y Bigotes - ) o _ _ _
cuales se encuentran expresados los rangos correspondientes de los percentiles S — T T T T T T T T T T T T T T T T Comparacion contra el método clasico de la pipeta para limo y arcilla.
caracterizado para cada uno de los estandares. L 7 Variables
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Estandar S“c',ca BCR66 30.06.10 PutNumbes e L pescrpton BORGS a F - Microtac | Dentro de la comparacion de sedimentacion contra Microtrac también se contempla la
N® 159236. ompositon: 0012 Glass Powder  Relracive ndex: 154 Gl G.02F 3 variabilidad de los datos para cada método y probable homogeneidad entre ambos.
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T » o 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20 25 30 El test de contraste F arroja un P-valor de 0,00013 (>0,05) para un nivel de significacién de
~ Percentiles Volumen (um3) e . P S = ST o e e e 95%. Esto significa que las varianzas no son significativamente iguales, existe una mayor
D10 0,596 ﬁ DR SHPEVGIA I L2 B G B il e R, e L Ly variabilidad en los datos obtenidos en la sedimentacion que los del Microtrac.
D50 1296 - il&«ﬁ%”& Resumen del Procedimiento
; AT T F ia: 21 21 / Media: 25,7345; 7,00714.- : . : . ; :
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En cambio el Microtrac por ser un método Optico no contempla ninguna otra incertidumbre
aparte de la calibracion del equipo y la veracidad de los datos de la muestra que son
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N® 159242. e st e wes ansared 1o ol ata o sioves, eSSt Contrastes t de comparacién de medias Comparacion de Desviaciones Tipicas - Sedimentacién Microtrac ingresados en el software, una corrida demanda solo 5 minutos.
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D50 58,27 : L Puesto que el p-valor calculado es inferior a 0,05 Contrastes F para comparar varianzas . . -
D90 74,50 (nivel de significacion de 95%), podemos rechazar la Hipotesis nula: sigmal = sigma2 B I b I Iog rafl a
. , hipétesis nula en favor de la alternativa. (1) Hipdtesis alt.: sigmail < > sigma2
Microscopia F = 6,27764 P-Valor = 0,000134251
~ Percentiles Volumen (um3)
D10 94,0 Dado que el intervalo no contiene el valor 1.0, existe diferencia estadisticamente significativa entre las [1] Dewis, J; Freitas, F. Boletin de suelos de la FAO “Método fisicos y quimicos de analisis
D50 99,0 desviaciones tipicas de las dos muestras para un nivel de significacion del 95,0%. Puesto que el p-valor de suelos y agua” 1984.
D90 62,0 calculado es inferior a 0,05, podemos rechazar la hipotesis nula en favor de la alternativa. [2] USP 32 — NF 24 Pruebas Fisicas -<776> Microscopia Optica.
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