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Auf die GroRBe kommt es an. Ein kurzer Satz von
weitreichender  Bedeutung. Es gibt kaum einen
Industriezweig oder Fertigungsprozess indem die Grofl3e
von Partikeln nicht direkt oder indirekt von
entscheidender Bedeutung ist.

Partikelmessungen werden nicht nur in der Entwicklung,
sondern auch in der Qualitatskontrolle (Eingangs- und
Ausgangskontrolle) durchgefiihrt. In der Prozesstechnik
beeinflusst die Partikelgrofiie nicht nur
Reaktionsvermégen von Substanzen, sondern auch die
Flief3- bzw.  Transporteigenschaften derselben.
Partikelmessungen werden an Reinsubstanzen als auch
an Gemischendurchgefihrt .

Es gibt Anwendungsbereiche, die sich sofort erschlie3en,
manche Anwendungsfélle sind eher ungewohnt oder
Uberraschend. Die Partikel konnen fest, flissig oder
gasférmig sein. Ihnen gemein ist, dass sie sich nicht in
ihrem umgebenden Medium verbinden oder losen,
sondern eine Suspension oder Emulsion bilden.

So vielfaltig die Anwendungsbereiche fur
Partikelmesstechnik  sind, so vielfaltig sind die
Messmethoden die GroRe von Partikeln zu bestimmen.
Eine einfache aber immer noch etablierte Methode ist es
Siebe unterschiedlicher Maschenweite zu verwenden.
Die Methode ist jedoch recht zeitaufwandig und die
Genauigkeit einer GroRRenverteilung ergibt sich aus der
Anzahl der verwendeten Siebe. Fir kleinste Partikel ist
diese Methode géanzlich ungeeignet. Eine weitere
bekannte Methode ist das Mikroskopieren. Auch diese
Methode bedarf einen hoheren Zeitaufwand. Hinzu
kommt, dass beim Mikroskopieren immer nur ein sehr
kleiner Anteil der Gesamtprobe betrachtet werden kann.
Die Probenauswahl bestimmt in sehr hohem MaR das
Ergebnis.

Auf dem Markt gibt es noch weitere Methoden wie z.B.
Sedigraphen, Dynamische Lichtstreuung, Partikelzahler
und Laserbeuger. Jede einzelne dieser Methoden hat
ihre Berechtigung, ihre Vorteile und Nachteile.

Die Bestimmung der PartikelgrofRenverteilung ist die
meistgenutzte KenngréBe zur Charakterisierung von
Partikeln. Dabei wird eine Haufigkeitsverteilung der
einzelnen Partikelfraktionen der Probe in Form eines
Balken- oder Liniendiagrams ermittelt .

Shimadzu bietet mit wenigen Ausnahmen ausschlief3lich
Laserbeuger zur Bestimmung der PartikelgroRen -
verteilung an. Laserbeuger werden dort eingesetzt, wo
es Wunsch des Kunden ist, innerhalb von Sekunden eine
detailreiche GroRenverteilung zu erhalten. Geeignete
Proben fir den Laserbeuger enthalten somit immer eine
ausreichend hohe Menge an Partikeln . Sie werden in der
Regel nicht fir Fragestellungen eingesetzt, wo es das
Ziel ist einzelne Partikel zu z&hlen, oder die Reinheit
(Partikelfreiheit) von Proben zu uberprifen .

Shimadzu bietet hierfur die Geréte der SALD-Serie an.
Sie enthélt 2 Systeme, die mit der { EgAgi ET é UA
ZAEUE]I U feigeh Avgitén Messbereich von 7nm bis
2500um abdecken. Das SALD-2300 ist ein wahres
Multitalent mit weitem Messbereich fir Suspensionen
und trockene Proben. Es bietet den gréRtmdoglichen
Funktionsumfang und lasst sich problemlos erweitern,
um auch zukuinftigen Messaufgaben gerecht zu werden.
Das SALD-7500nano hingegen ist ein wahrer 1 ~ A-A C
z & Uk i .AEiniséhg empfindliches Gerét, spezialisiert

fur Messungen kleinster Partikel von bis zu 7nm.

Der AggregateSizer ist eine Spezialversion des SALD-
7500. Er beinhaltet zahlreiche Zubehore, die die
Bestimmung von GroRe  und Konzentration
agglomerierter Proteinproben erlaubt.

Auf den ersten Seiten dieser Applikationssammlung
werden die zahlreichen Zubehtre des SALD-
Messsystems im Detail erklart. Sie machen den
Unterschied zu vielen herkdmmlichen Laserbeugern und

die SALD-Geréte zu einem robusten, exakten und somit
zuverlassigen Instrument in der Partikelanalyse .

Im darauffolgenden Kapitel 1 ¢ Ul éuhd + Ugée COU |
werden interessante Informationen und wissenswerten
Details rund um das Thema Partikelmessung
(Partikelmesstechnik) dargestellt .

Im zweiten Teil dieser Applikationssammlung befinden

sich die Applikationsnoten, gruppiert in die Kapitel

1 ZU1 UAE yii+gAghGnindstoffe und - é Uy i + Aai UA4 "
1 Z AT Faiben, Pigmente, ¢i Ag UMCEY Wgd +
seAEy AeEGoved Ui goEWi +Agi CAUAY
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Shimadzu bietet verschiedenste Systeme zur
Bestimmung der GroéRe von Partikeln an. Im
Folgenden sollen die Gerate der SALD Linie
vorgestellt werden. Ihnen gemeinsam ist, dass sie
auf dem Prinzip der Laserbeugung beruhen.

Jedes System der SALD Gerateline lasst sich
nach einem Baukastenprinzip individuell
konfigurieren. Wenn sich die Messanforderungen
zu einem spateren Zeitpunkt erweitern, wachst
das System mit. Jeder Baustein dieses

Baukastens istein AK o mp | e t d.hpes knghéltfi |

Software, Standards und alle weiteren
notwendigen Zubehdre, um direkt starten zu
koénnen.

Die Gerate sind konform zu ISO 12220 und FDA
(21 CFR Part 11). Sie verwenden den klassischen
Fourier-Aufbau. Der Aufbau erlaubt einen sehr
flexiblen Einsatz von Messzellen und sehr schnelle
Messintervalle (kiirzeste Messzeit: 1s). Die Geréate
sind &ulerst robust und langlebig (z.B.
Lebensdauer des Lasers, bei taglicher Nutzung:
10 Jahre)

SALD-2300 mit MS-23

SALD-2300 7 der Standard

Dieses Gerat bietet den gro3tmdglichen
Messbereich (17nm-2500um) und kann mit einer
Vielzahl von Zubehoren ausgestattet werden. Es
erlaubt die Messung von Suspension in
unterschiedlichster Konzentration sowie die
Messung trockener Pulver.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Die SALD-Systeme

Es lassen sich mit diesem System Partikel bis
2500pm in  wassriger Suspension sowie in
Trockensubstanz messen. Wenn ein moglichst
flexibles System gewinscht wird, ist das SALD-
2300 die beste Wahl.

SALD-7500nano i der Nanospezialist

SALD-7500 1 der Nanospezialist. Dieses Gerét ist
fur die Messung Kkleinster Partikel (<1um)
spezialisiert. Sein Messbereich erstreckt sich von
7nm - 800um. Da das Geréat auf hdchstmdgliche
Empfindlichkeit optimiert wurde, ermdglicht es die
Messung von Nanopartikeln.

SALD-7500nano mit MS-75

AggregateSizer

Der AggregateSizer ist eine ASpezi aldeer s

SALD-7500 1 optimiert fur die Messung der Grof3e
und Konzentration von Proteinagglomeraten. Auch
der AggregateSizer ist ein sehr empfindliches
Gerat, optimiert fur die Messung kleinster Partikel.
Er enthalt Zubehore, die in-situ die Agglomeration
von Proteinen auslésen koénnen (Scherkréfte,
Temperatur). Obwohl auch der AggregateSizer ein
Laserbeuger ist, kann er neben der Partikelgro3e
zudem die Partikelkonzentration der Protein-
agglomerate bestimmen.
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Zubehore

Jedes Hauptgerat (SALD-2300 und SALD-
7500nano) lasst sich mit einer Vielzahl von
Zubehoren kombinieren. Um ein messfahiges
System zu erhalten, muss das Hauptgerat mit
mindestens einem dieser Zubehdre ausgestattet
werden.

Der MS Sampler ist der Standard Sampler der
SALD Geratelinie. Durch seine starke Pumpe ist er
in der Lage, Proben bis zu einer Dichte von
7800kg/m3 bei einer GroRe von 2500um
verlasslich zu pumpen. Er eignet sich damit zur
Messung von sehr gro3en und schweren Proben.
Der Sampler enthdlt einen eingebauten
Ultraschallgenerator, der Agglomerate verlasslich
aufbricht. Sein groBes Messvolumen (bis zu
300ml) liefert reproduzierbare Ergebnisse fir
inhomogene Proben. Da sich der Sampler
vollstandig durch die Benutzersoftware bedienen
lasst, kann er idealerweise in SOPs mit
eingebunden werden.

Die Batch-Cell eignet sich fur besonders kleine
Probenvolumina, d.h diese Zelle wird héaufig
verwendet, wenn nur wenig Probe vorhanden ist
oder wenig Abfall produziert werden soll (z.B.
wenn organische Ldsungsmittel fir die Messung
verwendet werden).

Die Trockenmesseinheit DS-5 steht nur fir das
SALD-2300 zur Verfigung. Mit dieser Einheit ist
die Messung trockener Pulver méglich.

Die High-Concentration Cell HC-23 bzw. HC-75
erlaubt die Messung hochkonzentrierter Pasten,
Farben und Lacke ohne die Notwendigkeit, die
Probe im Vorfeld verdiinnen zu mussen.

Software

Die Software ermdglicht eine intuitive Bedienung
des Systems. Ein Farbbalkensystem (griin/rot)
unterstiitzt den Nutzer in seiner taglichen
Messroutine. Pop-Up Fenster liefern sofortige

Hilfestellung im Falle von Problemen. Die
Verwendung eines Software-Assistenten zur
automatischen Berechnung eines geeigneten

Brechungsindex (Kinoshita-Methode) erlaubt die
Messung auch vollstandig unbekannter Proben.
Das System eignet sich somit fir Einsteiger im
Bereich der Partikelmesstechnik, als auch fiir den
erfahrenen Nutzer

- |sALE300 SALB7500nano

Messmethode statische Laserbeugung
Optischer Aufbau FourierOptik
Messbereich 17nm¢ 2500um
Wellenlange Laser 680nm (rot)
Detektorelemente 84 (78 + 6)

Nassdipergierzellen BC, HC, FC (MS)

Besonderheiten
maoglich

Trockene Feststoffmessung

statische Laserbeugung
FourierOptik

7nm¢ 800um

405nm (violett)

84 (78 + 6)

BC, HC, F™S)
AggregateSizer

Ubersicht Spezifikationen SARBOO / SALEF500nano

) SHIMADZU
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Die Systeme der SALD-Serie von Shimadzu schematischer Aufbau
verfligen Uber unterschiedliche Messzellen um die

Partikelsuspensionen zu messen. Wie in einem Funnel
Baukastenprinzip lassen sich die Zellen schnell \ )
und einfach wechseln. Die sogenannte Batch-Cell

ist eine statische Messzelle mit einer integrierten !
Ruhrplatte, die vor der Sedimentation der Partikel m
schitzt. Die Stromversorgung erfolgt durch das °

Hauptgerat, der Ruhrer wird Uber die Wing Il \ﬁ\ﬁem

A
Software gesteuert. (| stroke
A 4

Q]

)
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°
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Batch Cell
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Stirring plate

Versuche

Im Folgenden wurden 3 Versuche mit
verschiedenen Materialien in einer Batch-Cell
durchgefuhrt. Die Proben zeichneten sich durch
eine unterschiedliche Homogenitat aus. Um ein
reprasentatives Ergebnis fur die jeweilige Probe zu
. erhalten, wurden daher in Abhangigkeit der
Batch-Cell Homogenitaét (hohe Homogenitat = geringere

Anzahl an Wiederholungen) Wiederholungs-
Der Vorteil der Batch-Cells liegt in dem geringen messungen durchgefihrt:

Probenvolumen. Das Fillvolumen der Batch-Cell
fir das SALD-2300 liegt bei 12ml, das Fullvolumen
fir das SALD-7500nano gerade mal bei 5ml.

Wird bei den Messungen etwa organisches
Losemittel eingesetzt, spart man Losemittel ein
und reduziert die zu entsorgenden Mengen. Die
Quarzkivetten sind saure- und
|6semittelbestandig. Die Zelle lasst sich Uberaus
schnell  reinigen, so dass auch bei
Probenwechseln zlgig weiter gearbeitet werden DGY  DeY
kann.

1. Messung einer Titandioxid-Suspension (41 fach)
2. Messung einer Bariumtitanat -Suspension (10-fach)

3. Messung von nanoskaligen Metalloxid
(theoretischer Modaler D = 25nm) i 3-fach)

Probename Modal Median

10

Tioc(l) 1,761 1,318 1,145
‘[ TO g Messungen | /’:\ | Tioc@ 1761 1317 1,145

i i | Tioc@ 1,761 1,324 1,148
Tio,(4) 1,761 1,346 1,163

Normalized Particle Amount (Diff)

5 10
Particle Diameter (pm)
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Bariumtitanat-Messungen

Probename

Median

Normalized Particle Amount (Diff)

Probename

Modal
DG Y

5 10 50 100
Particle Diameter (um)

Median

D(e m

Bariumtitanat (1) 4,880
Bariumtitanat (2) 4,940
Bariumtitanat (3) 4,884
Bariumtitanat (4) 4,932
Bariumtitanat (5) 4,871
Bariumtitanat (6) 4,850
Bariumtitanat (7) 4,831
Bariumtitanat (8) 4,815
Bariumtitanat (9) 4,897
Bariumtitanat (10) 4,774
Bariumtitanat (MW) 4,867

DG Y

Metalloxid (1) 0,022 0,027 0,029 %)
Metalloxid (2) 0,022 0,027 0,029
= Metalloxid Metalloxid (3) 0,022 0,027 0,029

Normalized Particle Amount (Diff)

0
0.005 0.01 0.05 0.1 0.5

Particle Diameter (um)

0
s 10 50 100 500 1000

A Empfohlenes Gerét / Ausstattung
SALD-2300 / BC-23
SALD-7500nano / BC-75

Messbereich

abhangig von deYiskositat dedDispergiermittelsind der Partikeldichte und Konzentration

Volumen
Konzentrationsbereich
Homogenisierung

Dispergiermittel

17nmc¢ 400um 7nm¢ 400um
12 ml 5ml
0,1¢ 10 ppm 0,1¢ 10 ppm
IntegrierteRuhrplatte

Ldsemittel und Saurebesténdig

Ubersicht Spezifikationen Batch Cell

G SHIMADZU
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Die Systeme der SALD-Serie von Shimadzu
verfligen uUber unterschiedliche Messzellen, um die
Partikelsuspensionen zu messen. Wie in einem
Baukastenprinzip lassen sich die Zellen schnell
und einfach wechseln. Die meist genutzte
Maoglichkeit ist die Verwendung einer
Dispergierstation mit einer Fluss-Zelle. Sie lasst
sich sowohl manuell, als auch durch den
angeschlossenen Rechner ansteuern. Wenn die
Kontrolle durch den Rechner erfolgt, kann eine
Messung vollautomatisch durchgefiihrt werden.
Selbst das Einstellen einer geeigneten
Konzentration, als auch das Reinigen der
Dispergierstation kann vollautomatisch erfolgen.
Damit kann die Station sehr effektiv in SOPs
eingebunden werden.

Flow-Cell
In der Dispergierstation selbst befindet sich ein

Probentrichter in dem  die Probe mit einer
Flussigkeit (Dispergiermittel) dispergiert wird. Eine
starke Pumpe befordert die Suspension durch eine
Fluss-Zelle die sich im Strahlengang der optischen
Einheit des Hauptgerates befindet. Nach dem die
Suspension die Fluss-Zelle passiert hat, gelangt
sie wieder in den Probentrichter.

Die Dispergiereinheiten verfligen Uber eine
integrierte  Ultraschallsonde, die bei Bedarf
zugeschaltet werden kann.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Die Nass-Dispergier-Einheit

Parameter wie etwa Durchflussgeschwindigkeit,
Ablassen der Suspension (in den Abfluss) oder
zuschalten der Ultraschall-Sonde kann sowohl an
der Dispergiereinheit, als auch von der Software
gesteuert werden. Auch der Zulauf des
Dispergiermittel kann automatisch erfolgen.

schematischer Aufbau

s
( Measurement Unit
Forward Scattered
Light S
Side Scattered B
Light Sensor @ |
Light Source
— krres SD Flow Cell
ackward Scattered Light Sensor
g ? J
/ A
Sampler Unit\
Stirrer
A
P o
=3 > o o
oo U >
o =3
Dispersion Bath !
o
Ultrasonic Pu "np\l
Sonicator \ /
| \_/
N A
Versuche
Im Folgenden wurden 2 Versuche mit

verschiedenen Materialien in einer Nass-
Dispergier-Station  (MS-23)  durchgefuhrt  (je
Doppelbestimmung). Die Proben zeichneten sich
vor allem durch hohe Dichten (spezifisches
Gewicht) aus. Es bedarf einer starken Pumpe um
derartige Proben reproduzierbar zu messen.
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Im Falle einer zu schwach ausgelegten Pumpe A Empfohlenes Gerat / Ausstattung
besteht die Gefahr, dass Partikel in den SALD-2300 / BC-23
Zuleitungen zur Zelle sedimentieren und einer SALD-7500nano / BC-75

Messung nicht zugénglich sind.
1. Eisenspéne (Dichte: 7,874 g/cm?)
2. Eisen(lll)oxid (Dichte: ca. 5,24 g/cm3)

gs(%)
Probename Modal Mean Bereich

DCG Y Value (1% - 99%) D(um)
DG VY ,-‘"
Eisenspane (1) 161,963 205,496 223,877 60,8281 931,354 f Eisenspane ’

Eisenspéne (2) 161,963 208,212 230,807 62,7891 1004,036 , W ¢

Normall

,
N

a RS S 0
1 1 1 s 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)

Probename Modal Median Mean Bereich

DG VY DG VY Value (1% - 99%) D(pum)
D Y 2:(%)

Eisen(llipxid (1) 127,664 95,594 84,951 8,434 1 471,283

Eisen(llipxid (2) 127,664 96,014 84,653 8,063 71 463,481
5 Eisen(l)Oxid ¢

Normalized Particle Amol

s

B i 0
0.01 0.05 0.1 0.5 1 H 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)

Messbereich 17nm¢ 2500um 7nm¢ 800um
Volumen 100/ 200/ 300 ml 100/ 200/ 300 ml
Konzentrationsbereich 0,1¢ 10 ppm 0,1¢ 10 ppm
Integrierte Ultraschallsonde Frequenz 32 kHz, Leistung 40W
Forderleistung (Pumpe) Max. 2000 cm3 / min

Ubersicht Spezifikationen NaBsspergierstationen
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Die Systeme der SALD-Serie von Shimadzu
verfligen Uber unterschiedliche Messzellen, um die
Partikelsuspensionen zu messen. Wie in einem
Baukastenprinzip lassen sich die Zellen schnell
und einfach wechseln. Eine dieser Zellen ist die
High-Concentration-Cell.

e

High-Concentration-Cell (HC)

In der Regel werden bei Laserbeugern hoch-
verdinnte Proben bzw. Suspensionen gemessen.
Ein Grund dafir ist, dass so Mehrfachstreueffekte
vermieden werden, die sonst zu falschen
Messergebnissen fihren wirden. Die Partikel-
konzentration der Proben liegt daher in der Regel
zwischen 0.1 - 10ppm

Flow Cell or Batch Cell

yAVALY B\ ALY A |

/AN

Buniayieds a|diyinpy

[—>
Optical Path Length

schematischer Aufbau

Die HC ermdglicht die Messung von Dispersionen
in Konzentrationen bis zu 20%, wie etwa Pasten,
Salben oder Farben. Diese werden in dinnster
Schicht auf eine Glasplatte gebracht und in die
Messzelle eingespannt und in den Strahlengang
geschoben.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Die High-Concentration-Cell

Ein Vorteil die Proben unverdinnt messen zu
kdnnen ist die schnellere Probenvorbereitung. Der
weitaus grof3ere Vorteil ergibt sich jedoch dadurch,
dass Partikel in Suspension ihre Groze in
Abhangigkeit von den Umgebungsbedingungen
(eigene Konzentration in der Probe) &andern
kénnen (nicht mussen). Ist es notwendig eine
derartige Probe zu messen, fiihrt das Verdiinnen
der Probe zu falschen Ergebnissen. Das
Verdinnen der Probe kann zu einer Agglomeration
oder auch De-Agglomeration von Partikeln flhren.
Nur die Messung in unverdinnter Konzentration -
wie es mit der HC-23 mdglich ist, liefert in diesem
Fall korrekte Ergebnisse.

Glass plates (Glass sides)

Light path length

Versuche

Im folgenden wurden 2 Versuche mit der High-
Concentraion-Cell durchgefuhrt:

(Alle Messungen wurden doppelt durchgefihrt)

1. Im ersten wurden 2 Farbsuspensionen (Titan-
dioxid und eine Druckfarbe A Or a n gemdsden.
Die Titandioxid-Suspension wurde mit einer
Pipette aufgetragen, die Druckfarbe mit einem
Spachtel.

2. Im zweiten Versuch wurde eine Salbe mit einem
Rakel (Schichtdicke 1um auf die Tragerplatten
aufgetragen.

A Empfohlenes Gerét / Ausstattung
SALD-2300/ HC-23
SALD-7500nano / HC-75
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q:,L”g\

25

Titandioxid

5 NHzO T ND B lahNKy3ISa

Normalized Particle Amount (Diff)

0
0.01 0.05 0.1 0.5 1 5 0 50 100 500 1000 5000

Particle Diameter (um)

Probename Median D& YJ Mean Value Bereich
DCG Y (1% - 99%) D(pm)
Titandioxid (1) 0,354 0,358 0,359 0,234171 0,542
Titandioxid (2) 0,354 0,358 0,359 0,23471 0,542
5NHzO1 FI Nb S o hORM4y IS 40,247 0 0,245 0,152 0,390
5 NHzO1 I NB S o hO\M4ay IS 60,2484 0 0,246 0,1527 0,391

Probename Modal Mean Bereich
DG Y Value (1% - 99%) D(um)
DG VY
: Salbe (1) 0,425 0,596 1,083 0,26971 6,007
;E:-*.s Salbe (2) 0,425 0,596 1,082 0,269 1 6,008
é Salbe

0
H 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)

Messbereich 30nm¢ 280um 30nm¢ 280um
Volumen ca. 15150yl ca. 15 150ul
Konzentrationsbereich 10ppm- 20%

Ubersicht Spezifikationen HigboncentratiorCell
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No. SCA-300-105

Die Systeme der SALD-Serie von Shimadzu
verfligen Uber unterschiedliche Messzellen, um die
Partikelsuspensionen zu messen. Wie in einem
Baukastenprinzip lassen sich die Zellen schnell
und einfach wechseln. Bei den meisten Techniken
wird die Probe nass oder feucht dispergiert. Es
gibt jedoch Fragestellungen, in denen explizit die
Partikelgré3e in der Trockensubstanz interessant
ist. Dies kann der Fall sein, wenn die Substanz im
Anschluss der Messung “trocken" weiter-
transportiert wird, oder einem weiteren Prozess
zugefuhrt wird. Dann werden die Partikel als
trockenes Pulver durch den Strahlengang gefiihrt
und gemessen.

DS-5 ( di e -KAaznykelr ofin)
Fur solche Anwendungsfélle steht die Trocken-
Einheit DS-5 zur Verfigung. In der Abbildung oben
ist die DS-5 Messeinheit abgebildet. Mittig auf der
linken Bildhalfte ist ein transparenter Zylinder zu
erkennen. Dies ist das Probengefald der DS-5
Einheit. Es kann zum Befillen, aus der Einheit
entnommen werden. Fir eine Messung wird
dieses Gefal3, abhangig von den Eigenschaften
der Probe, mit ca. 1 7 5 cm?3 der Trockensubstanz
befullt. Als Richtwert ist das Volumen eines
Zuckerwurfels ein guter Startwert fur eine
ausreichende Probenmenge.

Das Probengefald ist drehbar. Es befindet sich
zudem auf einer Art Aufzug (grol3erer grauer
Zylinder, linke untere Ecke des Bildes).

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Die Trocken-Dispergier-Einheit

Wéhrend der Messung wird das Probengeféal in
der DS-5 Einheit gedreht, dabei wird es
gleichzeitig langsam nach oben gefahren, in
Richtung eines sich unter Unterdruck befindlichen
Stempels. Fahrt das Probengefal? Uber den

Stempel, entsteht im ProbengefaR ein A Z y k &us n

Probe und Luft i die Probe erfahrt erstmals eine
De-Agglomeration. In der Probenzuflihrung zum
Strahlengang wird die Probe dann (ber eine
Venturi-Dlse durch den Strahlengang
A g e s c hols dee DiBe kollidieren die Partikel
ein weiteres Mal, was zu einer weiteren De-
Agglomerierung der Partikel fuhrt.

SALD-2300 mit DS-5

Verschiedene Dusengeometrien, tragen den
unterschiedlichen Eigenschaften der Pulver
Rechnung. So ermdglichen bestimmte Geometrien
die Messung von sehr fragilen oder sehr grof3en
Partikeln. Hinter dem Strahlengang wird die Probe

fi

von einem Ahaushal t s $thubsaugdr e n

abgefangen.

Neben der Disengeometrie k&nnen weitere
Parameter eingestellt werden: der Dispergier-
Druck, sowie die  Geschwindigkeit  der
Probenzufiihrung im Probengeber (Zyklon). Einige
wenige Feststoffproben weisen ein sehr hohes
Agglomerationsverhalten auf. Fir diese Proben ist
es sinnvoll zusatzlich die Feststoffe in Suspension
zu messen, da in Suspension in der Regel eine
bessere Dispergierung erzielt wird.



No. SCA-300-105

Versuche
Im Folgenden wurden 2 Versuche mit _
verschiedenen Pulvern durchgefiuihrt  (jeweils .

Doppelbestimmung), um einen Vergleich zwischen Messbereich 0,3umg 2500pm
einer Nass- und einer Trocken-Dispergierung

aufzuzeigen. Die Vergleichsmessungen ANa s s ﬁVqumen 1mic 10ml
wurden mit einer Batch-Cell durchgefiihrt. Sie Konzentrationsbereich 0,1 ppm¢ 10 ppm
liegen erwartungsgemafl unter den Messungen

der Trocken-Messung. DispergiefDruck 0,5¢ 5 bar

A Empfohlenes Gerét / Ausstattung
SALD-2300/ DS-5

Spezifikationen TrockeDispergierStation D5

Probename Median Mean Value Bereich
DG Y DG Y (1% - 99%) D(um)
Ammoniumphosphat BC 30,617 23,042 19,712 1,227171 83,359
Ammoniumphosphat BC 30,617 24,390 21,112 1,3247 83,170
Ammoniumphosphat D$ 79,137 43,089 36,267 2,173 7 181,792 as(%)
Ammoniumphosphat D$ 79,137 45,155 38,646 3,26271 183,756 '

8

s EREE ERER) EREY m -Ammoniumphosphat s

Normalized Particle Amount {Diff

0
500 1000 5000

Probename Median Mean Value Bereich
DG Y DG Y (1% - 99%) D(um)
Magnesiumoxid BC 100,628 43,125 29,493 0,307 71 193,134
Magnesiumoxid BC 100,628 42,502 29,261 0,31271 195,627
Magnesiumoxid DS 100,628 64,637 50,706 1,063 71 284,851 -
Magnesiumoxid D% 100,628 61,598 48,770 1,26071 280,541 .

Magnesiumoxid

Normalized Particle Amount

- 0
5 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)
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Das Messsignal eines Laserbeugers ist ein
Lichtmuster. Aus dem Muster wird mittels
mathematischer Beziehungen (Mie Solution) die
PartikelgréRenverteilung berechnet. Das
Lichtmuster besteht aus konzentrischen Kreisen,
deren Abstand in Abhangigkeit von der Grof3e der
Partikel variiert.

Der Detektor der SALD Systeme hat die Form
zweier miteinander verbundenen Fligel. Jeder
einzelne dieser Fligel As ¢ h n edudte talfe
Kreise des Lichtmusters und nimmt die
Helligkeitsunterschiede des Lichtmusters auf. Der
Detektor bewegt sich dabei nicht, er nimmt ein
statisches Lichtbild auf. Die Fligel dieses
Detektors sind u.a. Namensgeber fir die Software
AWi-8 4L D

Der Wing-Detektor

Der Detektor der SALD Systeme ist in der Lage
Uber 65.000 Grauwerte zu unterscheiden. Damit
sind auch Messungen von stark absorbierenden
Substanzen wie Carbon Black verlasslich mdglich.

(%) 100% = 40000
100

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Der Wing-Detektor

schnelle Messung

Der Detektor besteht aus 78 Detektorelementen
die in Form und GroRe variieren, um der Grolie
und Intensitat des Kreismusters Rechnung tragen
zu koénnen. Der Detektor kann Streuwinkel bis zu
60° erfassen.

Das Besondere an dem Detektor ist seine Grof3e.
Er erstreckt sich Gber nahezu die gesamte Tiefe
des Messgerates. Durch die Verwendung eines
einzelnen groRen Detektors sind nicht nur sehr
schnelle  Messungen moglich, sondern die
Lichtmuster kdnnen auch sehr genau (ohne
Licken) aufgenommen werden. Fir den Kunden
bedeutet dies nicht nur verlassliche Messungen
Uber den gesamten Messbereich, sondern auch
die  Moglichkeit  zeitabhéngige  Phanomene
verlasslich erfassen zu kénnen.

Die einzelnen Lichtsensoren sind durchnummeriert
und werden in der Software in einem speziellen
Fenster anzeigt. Die grinen Balken geben die
Intensitét des auftreffenden Lichts wieder.

Absorbance = 0.06¢

8/~

60

Light Intensity

1

ol

___-.....||||IIi||||||“l““ ||||.
4 45 50 55 &0 65

35

68 72

Sensor Element Number
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News
Versuche A Empfohlenes Gerét / Ausstattung
Im Folgenden sieht man die Lichtmuster 2 SALD-2300
unterschiedlicher Proben und deren Partikel- SALD-7500nano

groRenverteilung. In der Regel erzeugen kleine
Partikel, Lichtmuster bei groRen Streuwinkeln
(hohe Detektorelementnummer). Grof3e Partikel
erzeugen ein Lichtmuster Nahe des Zentrums des
Detektors (kleine Detektorelementnummer)

(%) 100% = 40000 Absorbance = 0.064
100 T T T T T T T T T T T T T T T
80
z Lichtmuster einer Probe mit
2
2
EE grolSen Partikel im Bereich von 2501 1400 um
k=
5 10 15 20 25 30 S 40 45 50 55 60 65 68 2
Sensor Element Number
qs(%)
20 20
£
3 ~
: \
2w 7 10
3 A
E 7\ /
s / sh
: 2 | IR ARu
: \ \ .,
0.01 0.05 01 05 1 5 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)
4
(%) 100% = 40000 Absorbance = 0.066
100 T T T T T T T T T T T T T T T
80
E‘ &0 [ hht + H D h "+
E Licrariustier eirer Frope it
c
= Wloi Dartib-aln.i o) s P Y I
g NIEiern Faltkeirn im bereicn von v, 2 1 4 [Tl
20
? c o e » x % x ° s

Sensor Element Number
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2. Technik und Methode

2. Technik und Methode

2.01 Partikel und PartikelgréRBenverteilung
2.02 Statische Laserbeugung
2.03 Die Fourier * Optik

2.04 Auswertung der Partikelgréf3enverteilung nach Mie und Fraunhofer

2.05 Partikel - Durchmesser - Median, Mean, Modal
2.06 Bimodale und trimodale Verteilungen

2.07 Volumen- und anzahlbasierte Partikelgro3enverteilungen

2.08 Agglomerationsverhalten - kontinuierliche Bestimmung der PartikelgroRenverteilung

2.09 Prazision und Wiederholbarkeit

Anfang des 20. Jahrhundert erforschte der deutsche
Physiker Gustav Mie die Streuung elektromagnetischer
Wellen an einer homogenen dielektrischen Kugel. Die
Ergebnisse veroffentlichte er 1908 unter dem Titel
1 + Ui gzarAQptik triber Medien, speziell kolloidaler
_UgAGGUGc ESieA didlehnd die  Grundlage der
sogenannten Mie-Ldésung und nicht zuletzt die
Grundlagen der statischen Laserbeugung, dass bis heute
meistgenutzte  Verfahren  zur  Bestimmung  der
PartikelgréRenverteilung .

Die statische Laserbeugung ist eine optische Methode,
dessen Ergebnisse von verschiedenen Faktoren, wie
Lichtquelle, optischer Aufbau / optische Bank, Detektion
oder mathematisches Modell abhéngt.

Das Kapitel {1 ¢ Ul & Ard+ _ U g & C GoBhandelt
physikalische, sowie statistische und mathematische
Zusammenhange der statischen Laserbeugung zur
Bestimmung der PartikelgroBenverteilung . Es ist in
seinem Charakter sehr allgemein gehalten und enthalt
viele Informationen und Anwendungsbeispiele. Es eignet
sich auch, um bereits vorhandenes Wissen aus dem
Bereich Partikelmesstechnik wiederaufzufrischen .

Stébern Sie doch einfach auch durch die Kapitel 1 21 U

SALD-z UE i U2 U1 UA E yii +9AghGrundstoffe und

- éUy i + AdizZAA +Fdrben, Pigmente, ¢i AgUAJ "
1 WCEY Uund +s e AEy A ECQbowieg W Ui gUEU

& & 0 i + Adiese€ AppliRationshandbuches.
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Als Partikel bezeichnet man disperse Materialien,
die sich vom umgebenden, kontinuierlichen
Medium durch eine Phasengrenzflache
unterscheiden.

Partikel

- ®

& ® _
™ Medium
[--I 1um

Eine Dispersion ist ein heterogenes Gemisch aus
mindestens zwei Stoffen (Partikel und Medium
bzw. Dispersionsmittel), die sich nicht oder kaum
ineinander |6sen oder chemisch miteinander
verbinden.

PartikelgréRe und Aquivalenzdurchmesser

Der Begriff PartikelgréRe beschreibt die Gréf3e von
einzelnen Partikeln (auch Korner genannt) in
einem Gemenge. Ginge man davon aus, dass
Korner bzw. Partikel als perfekte Kugeln vorliegen,
ist es moglich den Kugeldurchmesser als Maf3 fur
die Korngrol3e heranzuziehen.

Diese Annahme st in der Praxis jedoch
unzureichend, da natirlich gebildete oder

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Partikel und PartikelgroRenverteilung

technisch  hergestellte  Partikel nicht alle
kugelférmig, sondern in unterschiedlichster Form
vorliegen.

Fur die Beschreibung der Grof3e bedient man sich
deshalb des Aquivalentdurchmessers. Das
bedeutet, dass man eine messbare Eigenschaft
des Partikels bestimmt und die Messwerte auf
gleichgrol3e (aquivalente) Kugeln bezieht.

Ein einfaches Beispiel fir einen Aquivalent-
durchmesser ist der Siebdurchmesser: Durch das
quadratische Loch eines Siebes mit beispielsweise
1 mm Kantenlange passt sowohl eine Kugel mit 1
mm Durchmesser als auch ein langliches Korn.
Betrachtet man die Diagonale des Siebloches
passt auch ein kreisférmiges Plattchen mit mehr
als 1mm Durchmesser durch das Siebloch. Alle
drei Korner erhalten denselben Aquivalent-
durchmesser von 1 mm.

PartikelgréRenverteilung

In der Realitat sind die Partikel in einem Gemenge
nie zu 100% homogen bzw. haben nicht den
gleichen Aquivalenzdurchmesser. Die Durch-
messer der Partikel erstrecken sich vielmehr Gber
einen bestimmten Bereich, so wie man sich die
Fraktion einer Siebung vorstellt (bspw. von x mm
bis y mm).

Daher bestimmt man nicht die PartikelgroRe
sondern eine PartikelgréRenverteilung.

Partikel/ Gasférmig Flussig Fest
Dispersionsmittel

Gasférmig Homogen Aerosol,Nebel RauchPulver
Flussig SchaumBlasen Emulsion Suspension
Fest Por6serfeststoff Por6serfeststoff Feststoffgemisch

Heterogene Gemische
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Das Ergebnis einer KorngroRBenanalyse ist die Des Weiteren wird die sogenannte Sieblinie
KorngréRenverteilung, also eine Haufigkeits- angezeigt. Auf der senkrechten Achse wird der
verteilung in Form eines Balken- oder Linien- Prozentanteil des jeweiligen Siebdurchganges
diagramms. Gegen den Aquivalentdurchmesser dargestellt.

(Abszisse, logarithmische Darstellung) wird der
prozentuale Anteil (z.B. Volumen oder Anzahl) der
Partikel aufgetragen. Die Balken zeigen den Anteil
(Hohe des Balken) der PartikelgroRenfraktion
(Breite der Balken) an.

Qs(%) q3(%)

-
(=]
o
o
o

-110

MNormalized Particle Amount {Cum)
3
MNormalized Particle Amount (Diff)

0 : iidg
0.001 0.005 0.01 005 0.1 0.5 _ g 5 10 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um) /

PartikelgréRenverteilung

Prozentualer Anteil der jeweiligen GrolRenbereiche (z.B. Volumen
oder Anzahl) - (Anzeige fur PartikelgrofRenverteilung)

Beispiel einer PartikelgroRenverteilung
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Messbeispiel dargestellt als Balkemd Liniendiagramm
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Zur Analyse von PartikelgréBenverteilungen in
einem GroRenbereich von einigen Nanometern bis
in den Bereich mehrerer Millimeter hat sich die
Laserbeugung als zuverlassigste
Streulichtmessmethode etabliert. Schnell und
zerstorungsfrei kann ein Laserbeuger Uber einen
breiten Messbereich die PartikelgroZenverteilung
der Probe (nass/trocken) bestimmen. Zudem
bieten Laserbeuger vielfaltige Automatisierungs-
maoglichkeiten.

Die Methode basiert auf der Wechselwirkung von
Partikeln und auftreffendem Licht: Partikel streuen
und beugen es, je nach GréRRe, unterschiedlich
stark und weit. Bei einem Laserbeuger befindet
sich die Probe in einer Messzelle im Inneren des
Gerats.

Detektoren fiir die
Seiten- und Rickwértsstreuung

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Statische Laserbeugung

Laserlicht trifft auf die Partikel. Das Licht
interagiert mit der Probe. Das Licht wird gebeugt
und gestreut und auf dem Detektor wird ein
Lichtmuster erzeugt. Die Form des Lichtmusters
wird Uber mathematische Beziehungen
ausgewertet und eine GroRRenverteilung der Probe
berechnet. Das Messsignal ist also eine
Lichtverteilung. Die Gréssenverteilung wird auf
Grundlage eines Lichtmusters berechnet.

Wing-Detektor (Front-Ansicht)

mit 78 einzelnen Lichtsensoren

Wing-Detektor
(Seitenansicht)

————————]

Linse

Messzelle
Linse

Schematischer Aufbau eines Laserbeugers (SALD-2300)
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A Empfohlenes Geréat / Ausstattung
SALD-2300/BC-23
SALD-7500nano / BC-75

Kleine Partikel streuen das Licht weit, grol3e
Partikel streuen geringer:

. grofl3er Partikel kleiner Partikel

:Ill\@ I \e

Die Verteilung des Lichts auf den Photosensoren
wird in der Software dargestellt. Die Lichtintensitat
entspricht der Hohe des Balken auf dem jeweiligen
Sensorelement.

(%) 100% = 40000 Absorbance = 0.064

100

Lichtmuster einer Probe mit

grofRen-Partikeln-im Bereich-von 25011400 pum

Light Intensity

15 20 25 30 35 40 45 50
Sensor Element Number

(%) 100% = 40000 Absorbance = 0.066

Lichtmuster einer Probe mit

kleinen Partikeln im Bereich von 0,2 T 4 um

Light Intensity

0
5 10 15 2 3 S %
Sensor Element Number

Verschiedene Lichtmuster
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Namensgeber der  Fourier-Optik ist  der
franzdsische Mathematiker und Physiker Jean
Baptiste Joseph Fourier (* 21. Marz 1768 bei
Auxerre; A16. Mai 1830 in Paris).

Die Fourier-Analyse findet in vielen
Wissenschafts- und Technikzweigen praktische
Anwendung. Sie reicht von der Physik (Akustik,
Optik, Gezeiten, Astrophysik) Uber viele

Teilgebiete der Mathematik (Zahlentheorie,
Statistik, Kombinatorik und
Wabhrscheinlichkeitstheorie), die

Signalverarbeitung und Kryptographie bis zu
Meereskunde und Wirtschaftswissenschaften.

SALD-2300 mit MS-23

Die Fourier-Optik

Detektoren fir die
Seiten- und RUckwdértsstreuung

<
SN
O‘\\\

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Optische Modelle

Die Fourieroptik ist ein Teilbereich der Optik, in
dem die Ausbreitung von Licht mit Hilfe der
Fourier-Analyse untersucht wird. Die Fourieroptik
bertcksichtigt dabei die Wellennatur des Lichtes.

Die Grundlage der Fourieroptik ist die
Feststellung, dass das Fraunhofer-
Beugungsmuster der Fouriertransformation des
beugenden Objekts entspricht. Oder mit anderen
Worten, dass wofir in der Regel ein tieferes
mathematisches Verstandnis von Integralen,
Reihen und Funktionen benétigt wird macht ein
Laserstrahl, ein paar Partikel und eine
Sammellinse von ganz alleine.

In der Partikelmesstechnik haben sich zwei
unterschiedliche optische Strahlengénge etabliert.
Der urspringliche Aufbau ist der Fourier-Aufbau.
Im Zuge des Kundenwunsches, einen immer
groReren Messbereich innerhalb eines Gerates
abzudecken, fand der Inversed-Fourier Aufbau
vermehrt Anwendung. Beide Strahlfihrungen sind
in der ISO 12220 aufgefthrt.

Wing-Detektor
(Seitenansicht)

O

Linse

)

Messzelle
Linse

Schematischer Aufbau eines Laserbeugers mit Fourier-Optik (SALD-2300)
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Reverse / Inversed - Fourier

Der Hauptunterschied zwischen einem Fourier-
und einem Inversed-Fourier-Aufbau ist die Position
der Zelle im Strahlengang. Bei der Fourier-
Anordnung befindet sich die Zelle im Bereich des
parallelen Strahls, bei der Inversed-Fourier-
Anordnung im Bereich eines konvexen Strahls.
Wenn die Probe mit dem Laserlicht interagiert
(Streuung/Beugung), muss der Einfallswinkel
immer beriicksichtigt werden. Im Falle des Fourier-
Aufbaus ist der Einfallswinkel fir alle Strahlen
identisch. Bei der Inversed-Fourier-Anordnung
sind nur die zentrumsnahen Strahlen nahezu
parallel zueinander.

Fourier Setup

Laser

Der geringe Winkel hat jedoch bereits einen
messbaren Effekt, das Bild auf dem Detektor wird
unscharf. Je weiter die Partikel von der idealen
Position (Zentrum) entfernt sind, desto grosser
wird die Abweichung des Einfallswinkels und
desto unschéarfer wird das Signal auf dem
Detektor. Dies ist auch der Grund warum
GrolRenverteilungen von Laserbeugern, die eine
Inversed-Fourier Aufbau verwenden, in der Regel
immer etwas breiter/flacher sind. Da sich die
Partikel im Falle eines Inversed-Fourier Aufbaus
zwingend zentrumsnah befinden missen, ist
zudem die Auswahl an Messzubehdren fir
derartige Systeme beschrankt.

uoy

InversedSetup

Vergleich Fourie©Optik / Reversd-ourierOptik
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Bei der Wechselwirkung von Laserlicht mit
Partikeln werden durch Beugung, Brechung,
Reflexion und Absorption fir die Partikelgrof3e
charakteristische Lichtmuster erzeugt.

Das Lichtmuster besteht im einfachsten Fall aus
mehreren konzentrischen Kreisen, deren Abstand
voneinander von der Partikelgré3e abhéngt.

Wenn die Partikelgrof3e deutlich gro3er ist als die
Wellenlange des eingestrahlten Lichts ist, also fir
PartikelgréRen ab ca. 1um, entstehen dabei
Lichtmuster, die bevorzugt durch Beugung
verursacht wurden.

Die Beugungswinkel fur gro3e Partikel sind
verhéltnismé&Rig klein, so dass das Lichtmuster
durch die zentrumsnahen Detektorelemente
(niedrige Detektorzahl) aufgenommen wird.

Wenn die PartikelgréRe ahnlich oder kleiner als
die Wellenlange des eingestrahlten Lichts ist
(<1pm), wird das Licht an den Partikeln
zunehmend in groRBen Winkeln in Seitwarts- und
Ruckwartsrichtung gestreut. Je kleiner die Partikel,
desto breiter wird das Lichtmuster, so dass bei
kleinen Partikeln die zentrumsfernen
Detektorelemente  (hohe Detektorzahl) das
Lichtmuster aufnehmen.

. groRer Partikel

(©

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Auswertung der Partikelgrof3enverteilung
nach Mie und Fraunhofer

Mit anderen Worten, das eigentliche Messsignal
eines Laserbeugers ist ein Lichtmuster. Erst die
Mie-Losung bzw. die Fraunhofer-Naherung liefern
das notwendige mathematische Grundgerist, um
aus einem Lichtmuster eine
Partikelgréf3enverteilung zu berechnen.

Mie-Lésung

Die Mie-Losung im Detail zu beschreiben, geht
Uber den Anspruch dieser Applikationsnote hinaus.
Es sei an dieser Stelle erwahnt, dass die Mie-
Losung eine definite Losung der Maxwell-
Gleichungen ist. Die Mie-L6sung beschreibt die
Wechselwirkung einer elektromagnetischen Welle
an einem homogenen Medium. Die Mie-Ldsung
geht davon aus, dass alle Teilchen Kugeln sind.
Daruber hinaus erfordert sie einen
Brechungsindex (Materialeigenschaft des
Partikels).

Heutzutage steht eine Reihe effizienter
Algorithmen zur Verfigung, um die Mie-Ldsung zu
erhalten.

Eine Auswertung nach Mie erfolgt haufig fir kleine
und kleinste Partikel (<1um). Je kleiner ein Partikel
ist, desto empfindlicher reagiert die Berechnung
der PartikelgroRenverteilung auf eine Anderung
des Brechungsindizes

® kleiner Partikel

9
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Anmerkung: In der Literatur findet man auch die

Das heil3t, wenn Partikel groRer als 1000nm =
1um sind, sind sie fir uns "gro3" und wir kdnnen

Begriffe A MiTéh e o 0dereAiMiSe r e u Wmtey i -} : Onne
diesen Begriffen wird haufig dasselbe verstanden, ~ die Fraunhofer-Naherung verwenden. Fir die
streng genommen ist die Verwendung der Begriffe g?ehcerﬁ:gsincil:; zﬁs kerTLCehr: dgowr\:zziltgsachcljiiﬂ
A MiTkeorie und A MiSd r e u wissengchaftlich ,
nicht korrekt. Beugungsphadnomene fir die Berechnung der
Grolenverteilung der betrachtet werden.
Fraunhofer-Néherung _ .
Die Fraunhofer-Néaherung ist Teil der Mie-Losung. 8:;?;;5:&’:::6 erlaubt die Auswertung nach Mie
Fur groRe Partikel ist es moglich, eine Néaherung
zu verwenden, die als Fraunhofer Approximation 5 oi ) v N
"GroR" sind Partikel, die gréRer sind als die verschiedenen Phanomene, die zwischen Teilchen
Wellenlinge des fUr,die Messung verwendeten und Laserlicht auftreten kdnnen, in vereinfachter
Lasers. Wir verwenden in unseren Instrumenten Elorhn: darnzustellin.d(iDle Resallkt]atmhalt ng:h tlrel(tjer:
Laser im Bereich des sichtbaren Lichts (<800nm). St?euurg\]g ua:]l:j Bacleugunegjsglzich;ei?ig 21,uf) b lrete
T Aneedsefractiveindex
lower measuring limit Mie Solution ; :
of all LD systems Aquite complicated

\
Scattering

V
Diffraction
IRI

lﬁ NOTneeded

Vv

Mie Scattering

Fraunhofer Diffraction

d>>|

small particles

large particles
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In der Realitat sind die Partikel in einem Gemenge
nie zu 100% homogen bzw. nicht alle Partikel
haben exakt den gleichen  Aquivalenz-
durchmesser. Die Durchmesser der Partikel
befinden sich eher in einem Bereich, wie die
Fraktion einer Siebung (bspw. von x mm bis y
mm). Das Ergebnis einer PartikelgréRenverteilung
ist eine Verteilungskurve.

Dargestellt wird die Verteilung als interpolierte
Kurve (Abb.1), obwohl sie tatsachlich aus
verschiedenen abgestuften diskreten Messpunkten
(Fraktionsgrof3en) besteht (Abb. 2). Die Software
berechnet Uber den gesamten Messbereich 101
Messpunkte. Folglich lasst sich die Kurve auch
als Balkendiagramm (Histogramm - Abb. 3)
darstellen, wobei jeder Balken eine Fraktion
darstellt. Die Hohe (X-Achse) entspricht dem
Anteil (%) der Fraktion an der gesamten Probe,
die Breite des Balken entspricht dem GroRRen-

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Partikel-Durchmesser - Median, Mean, Modal

bereich der Fraktion (von x bis y pm).

Aus den Verteilungskurven werden wichtige
Ergebnisse  ausgelesen, unter anderem
verschiedene Durchmesser (Mean, Modal und
Median).

Median-D

Der Median einer Auflistung von Zahlenwerten
ist derjenige Wert, welcher an der mittleren
Stelle steht, wenn man die Werte der Grol3e
nach sortiert. Der Median teilt eine Liste von
Werten in zwei Halften. Er kann auf folgende
Weise bestimmt werden: Alle Werte werden
(aufsteigend) geordnet.

Wenn die Anzahl der Werte ungerade ist, ist die
mittlere Zahl der Median. Wenn die Anzahl der
Werte gerade ist, wird der Median meist als
arithmetisches Mittel der beiden mittleren Zahlen
definiert, die dann Unter- und Obermedian

heiRen.
qs(%)
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Mean-D

Der Mean-D ist der mittlere Durchmesser
(arithmetische Mittel). Alle GrofRen werden addiert.
Die Summe anschlielend durch die Anzahl der
GroRRen dividiert.

Modal-D

Der modale Durchmesser bei einer
Haufigkeitsverteilung ist der haufigste Wert, also

Beispiele

Mean, Modal und Median kénnen je nach Form
der Kurve, nach Breite und je nach Anzahl der
einzelnen Fraktionen erheblich voneinander
abweichen. Hier ein paar Beispiele
unterschiedlicher  Partikelmessungen.  Der
Einfachheit halber wurde hier die Darstellung
als Histogramm bevorzugt.

die PartikelgroRRe die den gréRten Anteil hat.
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Particle Diameter (pm)

Probename Median Mean Value Bereich

DG VY DG VY (1% - 99%) D(um)
Verteilung 1 4,467 4,774 4,782 2,08071 11,059
Verteilung 2 2,106 3,637 4,064 0,156171 52,353
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Bimodale und trimodale Verteilungen
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Die Proben werden im Vorfeld der Messung haufig
mechanisch behandelt, also entweder gesiebt,
filtriert oder homogenisiert. Kristallzucker oder H-
Milch sind Beispiele sehr schmalbandiger
PartikelgréRenverteilungen

Das Ergebnis einer Partikelgrof3enverteilung wird
nicht selten auf einige wenige Zahlenwerte
komprimiert. Um Verteilungen schnell miteinander
zu vergleichen, ist das ein geeignetes Mittel der

Wahl, viele Informationen Uber die

GroéRenverteilung gehen dabei aber verloren.

Spricht man von einer Achmalbandigen breite Verteilungen

Ve r t e ihdbenmahézu alle Partikel einer Probe Eine breite Verteilung findet man haufig bei
dieselbe Grole. Anat ¢r IPir o ewid frisch gemahlenem

Kaffee oder Bodenproben.

20 20

Beispiel einer monomodalen

Amount (Diff)

ad OKYlFftolyRAISYd +SNISAtdzyad o0x2f dzYSy oS

f Probename Modal Median Mean Value
D& Y DG Y DG Y
: LI Monomodale
N o j Verteilung 0,447 0,488 0,489
(Volumenbezogen)
Monomodale
Verteilung 0,447 0,409 0,410
(Anzahlbezogen)

Beispiel einer monomodalen

Normalized Particle Amount (Diff)

GAOKYFtolkyRAISYd +SNISAtdy3 o!yilKfosi

s 10 S0 100 500 1000 EI]O&
Particle Diameter (um)

Zahlen- und  Volumenbasierte  Darstellung In diesen Fallen enthalten die Proben sowohl sehr
unterscheiden sich kaum. Oftmals bestehen feine, als auch sehr grobe Partkel. Die
derartige Proben aus nur einem einzelnen GrolRenverteilung dieser Proben erstreckt sich

Material. haufig iber mehrere Grolienordnungen.

Normalized Particle Amount (Diff)

0 0
0.01 005 01 05 1 5 0 50 100 500 1000 5000
Particle Diameter (um)

Beispiel einer breiten Verteilung (Sedimeiftrobe)
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Bi- und trimodale Verteilungen Man erhélt eine bimodale Verteilung. Behandelt
Monomodal, Bimodal und Trimodal sind genauere man die Probe mit Ultraschall, werden die
Beschreibungen der eben erwahnten schmalen Agglomerate aufgebrochen, die Probe besteht
bzw. breiten GroRenverteilungen. Mit den nunmehr nur noch aus Priméarpartikel (je nach
Vorsilben AMo n A B und ATrifi wird die Anzahl Starke des Ultraschall), aus der bimodalen
der Maxima in einer PartikelgroRenverteilung Verteilung ist eine monomodale Verteilung
spezifiziert. Eine Probe, die eine trimodale geworden.

Verteilung aufweist, zeigt in der
PartikelgréBenverteilung 3 Maxima. Die Probe ® o ®e o E
besteht aus 3 Untergruppen unterschiedlicher ® .’, ¢ © w

GrofRe. Bimodale Verteilungen findet man héufig

L J
S ® .:
bei Proben, die eine hohe Neigung zur - ™ e .'. PRgPS &
Agglomeration zeigen. Bringt man eine derartige - e L—‘
Probe unbehandelt in Suspension, befinden sich

haufig Agglomerate und Priméarpartikel gleichzeitig Primérpartikel und Agglomerate
in der Probe.

qs(%)
20 20

15 15

10 10

A |
| I\ | i e
| /) ~J
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Particle Diameter (um)

Normalized Particle Amount (Diff)

Beispiele von zwei Bimodalen PartikelgréRenverteilungen in verschiedenen Gréf3enbereichen (blau und schwarz

qsl %)
10 10

Normalized Particle Amount (Diff)
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Beispiel einer Trimodalen Partikelgréenverteilung
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Und auf einmal schaut alles ganz anders aus. Das
kann (muss aber nicht) passieren, wenn man von
einer zahlenbasierten auf eine volumenbasierte
Darstellung der Messergebnisse eines
Laserbeugers wechselt. Wechselt man zwischen
den Darstellungsarten, @ndert dies lediglich die
Skalierung der y-Achse bei der Betrachtung von
PartikelgréBenverteilungen.  Dies  lasst  sich
problemlos auch nach einer Messung beliebig
haufig andern.

Wenn in einem Dokument oder einer
Veroffentlichung die Art der Skalierung nicht
erwdhnt wird, ist die Skalierung in der Regel
Av ol ume n Desist die Standardskalierung
bei PartikelgréRenverteilungen von Laserbeugern.
Dennoch ist die zahlenbasierte Darstellung
ebenfalls haufig anzutreffen.

SALD-2300

Abhéangig von der Erwartung des Kunden ist in der
Regel eine der Darstellungen sinnvoller. Wenn ein
Kunde nach den kleinsten Partikeln in seiner
Probe sucht, ist eine zahlenbasierte Verteilung
sinnvoller. Wenn ein Kunde nach den grof3ten
Partikeln in seiner Probe sucht, ist haufig eine
volumenbasierte Verteilung sinnvoller.

Es kann vorkommen, dass volumen- und
zahlenbasierte Verteilungen grof3entechnisch sehr
ahnlich sind. In diesem Fall hat man in der Regel
eine sehr schmalbandige und homogene
Verteilung von Partikeln und eine einzelne

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Volumen- und anzahlbasierte Partikelgrof3enverteilungen

Partikelgré3e in der Probe vorliegen. Die grofite
Menge an Partikeln macht auch das grofidte
Volumen aus. Es gibt keine Mischung von
Partikeln unterschiedlichster Partikelgrofie.

Der Unterschied beider Darstellungen

Schauen wir uns folgendes Beispiel an. Eine fiktive
Probelésung enthalt Partikel in zwei
verschiedenen GroR3en. 50% aller Partikel haben
eine GroRe von 50um, 50% aller Partikel haben
eine GrolRe von 100um. Das Verhdltnis dieser
beiden Gruppen von Partikeln betragt 1:1.

Betrachtet man die "zahlenbasierten” Ergebnisse,
so erhélt man zwei Peaks. Ein Peak liegt bei 50um
und ein weiterer bei 100um. Das Verhéltnis dieser
Peaks betragt 1:1.

number
based

~
rd

intensity

[ [ )
I I particle
50um 100pm diameter

Beim Wechsel zu einer "volumenbasierten"
Skalierung andert sich das Verhaltnis dieser
Peaks auf 1:8. Nun ist der Peak bei 100um
achtmal gréRer im Vergleich zum Peak bei 50um.

N volume
based

>~

intensity

SIS Bm— >

particle
50um 100pm diameter
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Bei der
Ergebnissen
berucksichtigt.
Intensitat  der

Betrachtung
wird die

von

Anzahl der

Peaks daher 1:1.

zahlenbasierten
Partikel
Bei einer 1:1-Mischung ist die
Bei

volumenbasierten Ergebnissen wird das Volumen
der Partikel beriicksichtigt und das Verhéltnis der

Peaks ist daher 1:8.

Erklarung: Fur die WingSALD Software sind
Partikel Kugeln, und das Volumen einer Kugel

kann berechnet werden nach

4
V = —mr3
37TT

Werfen wir einen Blick auf die Berechnung einer

Kugel mit den Durchmessern 50um und 100um:

4 100
V= 37 um)g = 523598um?
3
4 /50pum 3
Vzgn( > ) = 65449um

Wenn nun 523598 durch 65449 geteilt wird, erhalt
man 8. Und 1:8 ist das Verhéltnis der Peaks bei

der gegebenen Probensuspension.

Tt (Diff)

mour

Probe 1

Normlized Particle &

Probe 2

w61 o5 i s [ ® w0
Particle Diameter (um)

EE

volumenbasierte Darstellung

o
00

ount (Diff)

Normalized Part

Praxisrelevant?

Ist das Thema denn in der Praxis uberhaupt
relevant? Zwar hat man in den seltensten Féllen
hat man tatsdchlich eine 1:1 Mischung zweier
PartikelgréRen, dennoch soll hier angenommen
werden eine Probe enthielt 5% Partikel einer
GroRe von 100pm und 95% Partikel einer GrofRe
von 50um.

Diese wenigen gro3eren Partikel machen nur 5%
der Probe aus, aber diese 5% kdnnen einen sehr
hohen Peak erzeugen, wenn volumenbasierte
Ergebnisse betrachtet werden. Vielleicht wird der
kleine Peak bei 50um sogar lbersehen, obwohl
der 95% der Probe entspricht. In diesem Fall kann
es sinnvoll sein auf die zahlenbasierte Darstellung
zu wechseln, um den wahren Charakter der Probe
richtig zu erfassen.

Die volumenbasierte Darstellung macht immer
dann Sinn, wenn der Anwender an den gréf3ten
Partikeln, welche das grofte Volumen der Probe
ausmachen, interessiert ist.

Die zahlenbasierte Darstellung fokussiert auf die
kleinsten Partikel einer Probe.

anzahlbasierte Darstellung

Probe 1

Nbe 2

s E 100
artcle Diameter (um)

2 Proben unterschiedlicher Verteilungewvolumenbasierte und anzahlbasierte Darstellung

Probename Modal D& YJ Median D& V) Mean Value Bereich (1% - 99%)
DG Y D(um)
Probe 1 (Volumen) 0,412 0,403 0,402 0,243171 0,636
Probe 1 (Anzahl) 0,355 0,350 0,354 0,25371 0,601
Probe 2 (Volumen) 79,317 78,151 75,590 11,9007 453,922
Probe 2 (Anzahl) 11,220 13,389 14,608 5,214 80,050
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Die Eigenschaften disperser Stoffgemische, wie
Suspensionen, hangen von deren einzelnen
Bestandteilen ab. Haufig liegen die Partikel nicht in
ihrer primaren GroRRe vor und sind nicht gut verteilt
(Dispersitat), sondern bilden mit anderen Partikeln
groRere Agglomerate.

SALD-2300 mit MS-23

Das SALD-2300 mit dem Sampler MS-23 mit
eingebautem Ultraschallgenerator tragt diesem
Umstand Rechnung. Je nach Fragestellung der
Analyse, ist eine Messung der Agglomerate
mdoglich. Eine Behandlung mit Ultraschall
hingegen, ermdoglicht das Aufbrechen der
Agglomerate, und die GroRe der Priméarpartikel
lasst sich erfolgreich bestimmen.

Akontinuierliche Messungen

Um solche zeitlichen Veranderungen der
PartikelgréRenverteilung messen zu kénnen, bietet
die WING SALD Il Software eine spezielle
Funktion. In einem kontinuierlichen Messmodus
werden bis zu 200 PartikelgréRenverteilungen
einer Dispersion automatisch aufgenommen.

Das Messintervall ist je nach Eigenschaften des
Stoffgemischs beliebig einstellbar, mit einem
Minimum von 1s. Somit kdénnen
Stabilitatsuntersuchungen von mehreren Stunden
automatisch durchgefiihrt werden.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Agglomerationsverhalten

kontinuierliche Bestimmung der PartikelgroR3enverteilung

ABeispiel: Lanthanhexaborid (LaBy)

Die Suspension von Lanthanhexaborid zeigte bei
der Messung der Partikelgrof3enverteilung eine
auBerst instabile  GroRenzusammensetzung.
Daraufhin wurde die Dispersion vor einer weiteren
Messung mit Ultraschallbad behandelt. Ziel war
es, leicht zerstérbare Agglomerate zu zerkleinern.
AnschlieRend wurde die Dispersion sofort in eine
statische Messkilvette (Batch Cell T Volumen 12
ml) Uberfihrt und mit dem SALD-2300 gemessen.
Um die Veranderung der PartikelgroRenverteilung
sichtbar zu machen, wurde ein Messintervall von 5
Sekunden gewahlt. Gemessen wurde Uber 5
Minuten 1 in dieser Zeit hat das System
automatisch 60 PartikelgréRenverteilungen
aufgenommen.

/

\ AN

5 0
Particle Diameter (um)

erste und letzte Messung

AErgebnisse

In Abbildung 1 sieht man die erste gemessene
PartikelgréRenverteilung (rot) sowie die letzte
Verteilungskurve nach 5 Minuten. Die Suspension

wurde wéhrend der Messung lediglich Al ei c h't

gerthrt, um eine Sedimentation der Partikel zu
verhindern. Die erste Messung zeigt eine bimodale
Verteilung (zwei Maxima: 0,48 um und 2,0 um),
die letzte Messung eine breite monomodale
Verteilung mit einem Maximum von 5,5 um.
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Legt man nun, wie in Abbildung 2, alle 60 Ver-
teilungskurven der Messung Ubereinander, wird
deutlich wie sich die PartikelgréRenverteilung
nach und nach verschiebt.

)
Particle Diameter (pm)

60 Messungen ubereinander

AVeranderung der Lichtverteilung

Bei der statischen Laserbeugung ist die Licht-
verteilung auf den Sensorelementen das
eigentliche Rohsignal fir die Berechnung der
PartikelgréRe. Die Messgerate der SALD-Serie
erfassen in jeder einzelnen Messung die gesamte
Lichtverteilung und speichern diese ab. Dadurch
sind nachtrégliche Berechnungen oder
Darstellungen einfach durchzufiihren.

erste und letzte Lichtverteilung

Bei vorangestelltem Experiment muss sich die
Lichtverteilung auch entsprechend verandert
haben. Dies wird in Abbildung 3 gut sichtbar (der
rote Graph entspricht der Lichtverteilung der
ersten Messung, der schwarze Graph zeigt die
Lichtverteilung der letzten Messung). Angezeigt
wird hier die gemessene Lichtintensitat (y-Achse)
auf den jeweiligen Sensorelementen (x-Achse).
Man sieht deutlich, dass sich die Lichtverteilung
von den A&ufBleren Sensoren auf die inneren
Sensoren verschoben hat.

Partizle Daree-tae]

Das Licht wird in der letzten Messung demnach
nicht mehr in solch weitem Winkel gebeugt, wie
wahrend der ersten Messung.

ADarstellungen

Um die Veranderungen nun sichtbar zu machen,
halt die Software verschiedene Moglichkeiten
bereitt. So kann man sich die Veranderung
verschiedener Kennzahlen auf einem
sogenannten AT i mseries Gr a p rsifihtbar
machen. In Abbildung 4 wurde der Median, also
der Ami t tPartikeldiihmesser der Dispersion,
aufden AT i seees Gr a pghs@tzt. Im Laufe der
60 Messungen steigt er von etwa 0,8 um bis auf 5
pm an.

Verénderung des Median

Die Software erlaubt zudem die Darstellung der
Verteilungskurven in einer 3D-Ansicht (Abbildung
unten). Diese Ansicht ist wesentlich anschaulicher
als die 2D-Ansicht (Abbildung oben links).

3D-Ansicht der Verteilungskurven

AEmpfohlenes Gerat / Ausstattung
SALD-2300 / SALD 7500nano
WING SALD Il Software
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Prazision und Wiederholbarkeit
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Der optische Aufbau der Messgerate der SALD-
Serie entspricht dem der Fourier-Optik. Dabei
werden die Partikel im parallelen Lichtstrahl
erfasst, das gebeugte und gestreute Licht wird
anschlieRend auf den Detektor fokussiert.

Dieser optische Aufbau  ermdglicht  die

Verwendung Ab r e i Sohich&ickdn und liefert
sehr prazise Ergebnisse.

SALD-2300

Detektor Préazision
Dazu wurden 3 Messungen eines Standards

Fourier-Linse

Zentrum des

Laserstrahls Messzelle gemessen mittels Batch-Cell (SALD-2300 / BC-
23). Der modale Durchmesser des Standards
R e betragt laut Hersteller 500nm  (Material:
e sl pmm— Polystyrol).
paralleler P »
Lichtstrahl Schichtdicke Ergebnis

Der Modale-Durchmesser weicht bei diesen
Messungen um 1,6% vom Nominalwert des
Standard-Zertifikates ab.

Optischer Aufbau nach Fourier

qs(%)
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Particle Diameter (um)

Probename Median D¢ Y) Mean Value Bereich
DG VY (1% - 99%) D(um)
Polystyrol 500nm (1) 0,508 0,482 0,482 0,3027 0,736
Polystyrol 500nm (2) 0,508 0,486 0,482 0,3027 0,736

Polystyrol 500nm (3) 0,505 0,485 0,483 0,302 0,736
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Wiederholbarkeit Ergebnis
In einem weiteren Versuch wurde ein Standard Die Wiederholbarkeit des Median liegt in
(Bariumtitanat-Glas) 10-fach analysiert um die diesem Versuch bei 1,05%

Wiederholbarkeit zu bestimmen.

q3|'“g|

Normalized Particle Amount (Diff)

0.01 0.05 0.1 0.5 1 5 10 S0 100 S00 1000 S000
Particle Diameter (um)

10 Verteilungskurven tbereinander (Bariumtitanat)

Probename Median Mean Value
DE Y DG Y
Bariumtitanat (1) 5,623 4,880 4,782
Bariumtitanat (2) 5,623 4,940 4,831
Bariumtitanat (3) 5,623 4,884 4,784
Bariumtitanat (4) 5,623 4,932 4,824
Bariumtitanat (5) 5,623 4,871 4,772
Bariumtitanat (6) 5,623 4,850 4,757
Bariumtitanat (7) 5,623 4,831 4,739
Bariumtitanat (8) 5,623 4,815 4,723
Bariumtitanat (9) 5,623 4,897 4,796
Bariumtitanat (10) 5,623 4,774 4,691
Bariumtitanat (MW) 5,623 4,867 4,770
Abweichung (um) - 0,0513 0,0437
Abweichung % - 1,05% 0,92%

Anmerkung: Bei den Ergebnissen dieser Applikations-Notiz, handelt es sich um Resultate realer
Messungen und nicht um garantierte Geratespezifikationen.
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3. Lebensmittel

3. Lebensmittel

3.01 PartikelgréRenverteilung in Schokolade

3.02 PartikelgréRenverteilung von Getreidemahlprodukten

3.03 PartikelgréRenverteilung von Mayonnaise
3.04 PartikelgréRenverteilung von Kaffeepulver

Zahlreiche Lebensmittel und Lebensmittelzusatzstoffe
werden entweder direkt als Pulver verwendet oder sind
Ausgangsstoffe, die zu einem hdherwertigen Produkt
weiterverarbeitet werden. Viele dieser pulverférmigen
Stoffe wurden im Vorfeld getrocknet und/oder gemahlen.

Ganz gleich in welcher Form Partikel in einem
Lebensmittel enthalten sind, ihre GréRenverteilung
beeinflusst die jeweiligen Lebensmitteleigenschaften,
wie etwa Geschmack, Mundgefiihl (Schokolade) oder
Extraktionsvermégen (Kaffee). Wird das Pulver in einem
Fertigungsprozess weiterverarbeitet  beeinflusst die
Partikelgrof3e Faktoren wie Losungsverhalten
(Verdickungsmittel) und  Mischbarkeit. Auch die
Streufahigkeit von Pulvern wird durch ihre GroRe
beeinflusst.

Das  Anwendungsfeld der Partikelmesstechnik
beschrankt sich nicht nur auf pulverférmige Proben.
Laserbeuger kénnen auch die  GréBe von
Flussigkeitstropfchen in Emulsionen messen. Damit sind
auch Messungen von Lebensmitteln mit z.B. Milch oder
Mayonnaise moglich.

Die Bestimmung der PartikelgroRenverteilung ist ein
wesentlicher Parameter in der Qualitatssicherung bei
der Herstellung und Verarbeitung vieler Lebensmittel .

Das vorliegende Kapitel préasentiert in Form von
Applikationsnoten, zahlreiche Beispiele, beschreibt
Zusammenhénge und zeigt  Ergebnisse realer
Messungen verschiedener Lebensmittel .

Stébern Sie doch einfach auch durch die Kapitel 4 2 i U
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Kaum ein Lebensmittel steht so sehr fur
kulinarischen Genuss wie die Schokolade. Es soll
die Sinne des Menschen scharfen und sogar
glucklich machen. Kaum einer kann der
Schokolade widerstehen. Und sie tritt in einer
unglaublichen Vielfalt auf: Vollmilch, Zartbitter,
Nuss-Nougat, mit und ohne Nisse, mit und ohne
Fallung, weil3, mit Kaffee, sif3 mit Marzipan oder
scharf mit Chili.

Ganz gleich in welcher Vielfalt uns die Schokolade
prasentiert wird: an ihrem Anfang steht immer die
Kakaobohne. Sie wird zu einer Kakaomasse
verarbeitet, die spater mit verschiedenen Zutaten
vermengt, zur Schokoladenmasse wird.

ADie menschliche Zunge
Die Zunge des Menschen hat

durch ihre

Geschmackszonen bei der Verkostung von

Nahrungsmitteln nicht nur die Aufgabe As ¢ Ch

Asauekdial zAgiAt wrelr A u ma mzu
unterscheiden.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Partikelgro3enverteilung in Schokolade

Sie erfuhlt auch grobkornige Bestandteile der

Nahrung ursprunglich vermutlich, um
Knochenreste oder Gréaten in der Nahrung
aufzuspuren.

Tatsachlich kann die Zunge kleine Partikel von
etwa bis zu 20 ym wahrnehmen; das ist in der
GrolRenordnung eines dinnen menschlichen
Haars. Diese Partikel
empfunden. Was Kkleiner ist, registriert die Zunge
nicht mehr.

SALD-2300

AQualtitatskontrolle

Diese GrofRenordnung spielt gerade bei dem
Genuss von Schokolade eine Ubergeordnete
Rolle: Der kulinarische Asthet méchte in seiner
Schokolade keine krimelartigen Bestandteile
erfihlen 1 die perfekte Schokolade st
Aeinschmelzigfi und in ihrer Konsistenz ganz und
gar homogen. Nur so kann der Verzehr von
Schokolade zu einem tadellosen
Geschmackserlebnis werden.

Um dieses Qualitatsziel zu erreichen wird die
Schokoladenmasse  wahrend des  Herstel-
lungsprozesses fein vermahlen.

werden als AKr ¢ mel i
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Ein wichtiges Instrument fiir ihre Qualitats- A Ergebnis
sicherung ist demnach, die Partikelgré3en-
verteilung zu bestimmen.

Die hier gemessene Schokolade hat
AProbenvorbereitung 21,210 pm.

Um eine messbare Schokoladen-Suspension
aufzubereiten, wird ein Teil der Schokolade in

einen
mittleren Partikeldurchmesser von 10,157 ym. Die
grof3te Partikelfraktion hat eine Partikelgrof3e von

einem  geeigneten Losemittel, wie etwa
(erwéarmten) Iso-Propanol, suspendiert.

lE{}ﬁilﬁ’lﬁ.'ﬁ_

Mehrfachmessungen (Uibereinander)

Batch Cell (BC-23) A Empfohlenes Gerat / Ausstattung
SALD-2300

. . . L BC-23
Die Suspension kann direkt in einer Messzelle

gemessen werden. Das SALD-2300 hat hierfur
eine  sogenannte  Batch-Cell mit einem
Flllvolumen von nur 12 ml i das spart Losemittel
und verringert Entsorgungskosten. Eine integrierte

Rihrplatte halt die Schokoladensuspension

homogen.

Normalized Partcle Amount (Ciff)

oe 1 ©

o
g 0 100 00 1000 000
Particle Diameter (um)

PartikelgréRenverteilung einer Schokoladensuspension
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Die Verwendung von Getreide in

Lebensmittelprodukten ist vielféltig, meist wird es
dabei in gemahlener Form genutzt.

Beim Mahlen entstehen unterschiedliche Zwischen
i oder Endprodukte, die sich aufgrund ihrer
Korngrof3e unterscheiden. Je nach Grof3e der
Korner unterscheidet man zwischen Mehl, Dunst,
Griel3 oder Schrot.

Zur Charakterisierung der typischen
Getreidemahlprodukte  wurde der jeweilige
Feinheitsgrad in Form eines

KorngréRenspektrums beschrieben:

Schrot: > 1000 pm

Grief3: 3007 1000 pm
Dunst: 1807 300 pum

Mehl: < 180 pm
Vollkornmehl: 80% < 180 um
(Angaben von Wikipedia)

AMessungen

Um die PartikelgréBen der Mahlungen zu
Uberprifen, wurde ein SALD-2300 (mittels
statischer Laserbeugung) verwendet.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

PartikelgroRenverteilung von Getreidemahlprodukten

Die Partikel kénnen hier auf unterschiedliche Art
und Weise in den Laserstrahl eingebracht werden:
flussig oder trocken. Hier wurden 2 verschiedene
Mehle (Weizenmehl und Roggenvollkornmehl) mit
einer Dispergier-station in Suspension untersucht.

Dazu wurden die beiden Proben jeweils in dem
Probentrichter der MS-23 mit Wasser dispergiert.
Diese Suspension wird durch eine Flusskivette im
Kreislauf gepumpt. Um groRere Agglomerate zu
zerstoren wurde vor der Messung die integrierte
Ultraschallsonde zugeschaltet (60 Sekunden).

SALD-2300 mit MS-23

AAlternative

Als Alternative ist es moglich die Partikel At r o c k e 1

zu messen. Dazu werden die Partikel als
trockenes Pulver durch den Strahlengang fuhrt.
Das Mehl wird dabei zunéchst angesaugt, dann
mit Druckluft in den Strahlengang gespriht, dort
gemessen und anschlieRend aus dem Gerat
heraus gesaugt.

AEmpfohlenes Gerét / Ausstattung
SALD-2300
MS-23 (Suspension, flissig) / DS-5 (trocken)
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AErgebnisse

20

qs(%)

Normalized Particle Amount (Diff)
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Verteilungskurven von Weizenmehl Typ 550 (3-fach Messungen)

0
5000

Probename Median Mean Value KorngrdfRen Bereich

DG Y DG Y (1% - 99% - D(um))
Weizenmehl Typ 550 127,664 91,859 78,542 13,7317 192,683
Weizenmehl Typ 550 127,664 92,409 79,135 13,8141 192,927
Weizenmehl Typ 550 127,664 91,898 78,641 13,7561 192,932

qs(%)

Normalized Particle Amount (Diff)

0.01 0.05 0.1 0.5 1 s 10 50 100 500 1000
Particle Diameter (um)

Verteilungskurven von Weizenmehl (Typ 550) und Roggenvollkornmehl)

0
5000

Probename Modal Median Mean Value
DG Y DG Y DG Y
Weizenmehl (Typ 550) 127,664 91,898 78,641 125,144
Roggenmehl (Vollkorn) 161,963 107,984 79,014 179,747
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Ol, Ei, Zitronensaft, Salz, Pfeffer und vielleicht
noch etwas Senf, dass ist das Grundrezept fur
Mayonnaise. Dauerte die Herstellung “"echter
Mayonnaise” mit dem Schneebesen mitunter bis
zu einer Stunde, ist dies heute mit einem Mixstab
in weniger als einer Minute erledigt.

Mayonnaise ist nicht gleich Mayonnaise. Bei
industriell hergestellter Mayonnaise enthalt "echte
Mayonnaise" einen Fettanteil von mind. 70% und
5% Eigelb. Bei der Salatmayonnaise kann davon
abgewichen werden. Hier muss nur Fettanteil nur
50% betragen, der Ei-Anteil kann durch Milch-
oder PflanzeneiweilRe ersetzt werden.
Verdickungsmittel wie Starke, Weizenmehl oder
Xanthan sind ebenfalls zugelassen.

Delikatess-Mayonnaise Ubertrifft in bestimmten
Merkmalen einfache "echte Mayonnaise". Der
Eigelbanteil kann hoher sein, es wurde Frischei
statt pasteurisiertes Ei verwendet oder die
Oltropfchen haben einen besonders kleinen
Durchmesser.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

Partikelgrof3enbestimmung von Mayonnaise

Laserbeuger wie das SALD-2300 kdnnen eine
PartikelgréRe ermitteln, wenn der Partikel einen
anderen Brechungsindex aufweist, wie sein
umgebenes Medium.

Damit ist auch klar, dass Laserbeuger nicht nur die
GroRe von festen Bestandteile in einer Suspension
bestimmen kodnnen, sondern auch von flissigen
Bestandteilen in einer umgebenden Flussigkeit,
sofern sich die Flussigkeiten nicht Mischen und
sich die Brechungsindizes der beiden
Flassigkeiten unterscheiden.

Mayonnaise ist eine A ¥ih Wasser Emu | s ind n

das Partikelmessgerat ist in der Lage die GréRe
der Fett-Tropfchen zu ermitteln. Wird die
Mayonnaise mit weiteren festen Bestandteilen
versetzt, so sind zusétzlich auch die festen
Bestandteile in ihrer GroRRe bestimmbar.

Messungen

Im vorliegenden Fall wurden eine “echte
Ma y o n n ébrsa)And eine kalorienreduzierte
Mayonnaise (light) vermessen. Fir die Messung
wurde die High Concentration Cell HC-23
verwendet.

High Concentration Cell HC-23

n
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Bei der Verwendung dieser Messzelle ist eine
Verdiinnung der Probe nicht notwendig. Die
Mayonnaise wird direkt aus dem Vorratsglas dinn
auf eine Glasplatte der High Concentration Cell
aufgetragen und im Anschluss vermessen.

Ergebnisse

Die Graphiken unten zeigen die Ergebnisse der
beiden Proben-Messungen. Die beiden
unterscheiden sich erheblich voneinander.

Das konnte etwa an der geringeren Ol-Fraktion in
der Mayonnaise (light) gegeniiber der Anor mal en
Olhaltigen Mayonnaise liegen.

Empfohlenes Gerat / Ausstattung
SALD-2300 mit HC-23
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Probename Median Mean Value Bereich
DG Y DG Y (1% - 99%) D(um)
Mayonnaise(normal) 0,510 0,696 0,746 0,25471 2,337
Mayonnaise(normal) 0,510 0,673 0,730 0,2517 2,329
Mayonnaise(light) 0,425 0,400 0,402 0,234 0,662
Mayonnaise(light) 0,454 0,398 0,400 0,234 0,661
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»Entwirf bei Wein, fihre aus bei Kaffee« i frei
zitiert nach Jean Paul, ein Schriftsteller aus der
Romantik, der mit diesen Worten dem Kaffee zu
literarischen Ehren verholfen und seine anregende
Wirkung mit dem Werk in Zusammenhang
gebracht hat. Doch nicht nur Autoren am
Schreibtisch, auch Wissenschaftlern hat Kaffee
durch manch lange Labornacht geholfen i und wer
weil3, bei welchen fundamentalen Errungen-
schaften Kaffee dampfender Zeuge war.

Der Genuss von Kaffee ist von vielen Faktoren
abhangig. Kaffee selbst ist eine Wissenschaft fur
sich. Dazu gehdrt nicht nur der ganze Prozess von
der Anpflanzung, Ernte, Reinigung und
Aufbereitung des Kaffees, auch nachgelagerte
Prozesse wie die Réstung sind schwierig und
bedurfen eines professionellen Auges.
Selbstverstandlich will auch die Zubereitung eines
guten Kaffees gelernt sein. Die richtige
Temperatur, das richtige Mischungsverhaltnis von
Wasser zu Kaffeepulver, der Wasserdruck und
viele andere Einflisse wie der Mahlgrad der
Kaffeebohnen geben dem Kaffee jeweils eine
bestimmte @ Note. Der Aufmahlgrad der
Kaffeebohnen ist ein bestimmender Faktor fir den
Geschmack des Kaffees.

PartikelgroBenbestimmung i SALD

PartikelgroRenverteilung von Kaffeepulver

AMahlgrade

Die jeweilige Zubereitungsform und Extraktionszeit
des Kaffees muss auf den Mahlgrad abgestimmt
werden.

French Press:
Filterkaffee:
Espresso:
Mokka:

ca. 800 - 1000 pm
ca.400-6 00 Om
ca.200-250 Om
< 100 pm

SALD-2300 mit DS-5

Aviessungen

Mit Hilfe des Partikelmessgerats SALD-2300
(Messbereich 17 nm - 2.500 ¢ m Konzentrations-
bereich: 0,1 ppm - 20 %) und der Trocken-
messeinheit DS-5 wurde ein  Filterkaffee
vermessen. Fur eine einzelne Messung wurde
jeweils ein Volumen von ca. 2 cm?3 bendtigt.

Als besondere Herausforderung der Messungen
haben sich die im Kaffeepulver enthaltenen Ole
und die generelle Feuchtigkeit herausgestellt.
Mehrere einzelne Partikel verklebten sehr leicht zu
gréReren Agglomeraten. Dadurch sind bei
Mehrfachmessungen schwankende Mess-
ergebnisse zu erwarten.
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Durch die Vakuumverpackung der Kaffeeproben
verstarkte sich dieser Effekt. Nach Trocknung des
Kaffeepulvers und durch den sehr effizienten
Double-Dispersion-Prozess der
Trockenmesseinheit war es madoglich, sehr
reproduzierbar die Einzelpartikel der Proben zu
vermessen.

AErgebnisse
Die Grafik zeigt das Ergebnis einer 10-fachen
Messung des Filterkaffeepulver.

Die volumenbasierte Grollenverteilung reicht von
300 ¢ mbis zu Partikeln von ca. 1.500 ¢ mGrolie.

AEmpfohlenes Gerét / Ausstattung
SALD-2300 mit DS-5

q3|DQ|
» = ’ Pamclé D|ame;2r (um) > o
Probename Modal D¢ Y) Median D& V) Mean Value Df Y)

Filterkaffee (1) 675,330 734,468 732,179
Filterkaffee (2) 675,330 692,406 688,328
Filterkaffee (3) 675,330 707,549 704,698
Filterkaffee (4) 675,330 706,598 702,705
Filterkaffee (5) 675,330 729,612 727,168
Filterkaffee (6) 675,330 747,097 743,677
Filterkaffee (7) 675,330 721,277 717,194
Filterkaffee (8) 675,330 740,275 737,975
Filterkaffee (9) 675,330 739,426 736,556
Filterkaffee (10) 675,330 702,955 699,191
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