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Laser-Partikelmessgeréate zur Bestimmung der PartikelgroRenverteilung

Dr. Ginther Crolly
Fritsch GmbH

Das zugrunde liegende Prinzip der Laser-Beugung ist sehr einfach: Beugung bzw. Streuung von
Licht an einem Partikel erzeugt hinter dem Partikel eine winkelabhangige Intensitatsverteilung,
die aus einem Ringsysteme mit hellen und dunklen Bereichen besteht. Je nach Partikelgréf3e
sind die Absténde der hellen und dunklen Bereiche unterschiedlich gro3, wobei kleine Partikel
grol3e Ringabstande erzeugen und grof3e Partikel zu Intensitatsverteilungen mit eng benachbar-
ten Ringen fuhren. Exakt berechnen lasst sich der Abstand der jeweiligen Ringe mit Hilfe der
Mie-Theorie, wobei bei hinreichend groRen Teilchendurchmessern auch die sogenannte

Fraunhofer-Naherung verwendet werden kann.

Praktische Umsetzung

Bei der praktischen Umsetzung dieses Prinzips beleuchtet ein Laser-Strahl das meist durch eine
Messzelle kontinuierlich hindurchtransportierte Probenmaterial. Ein im Strahlengang hinter der
Messzelle positionierter Sensor detektiert dann winkelaufgelost das durch die Partikel gebeugte
bzw. gestreute Laserlicht. Durch einen speziellen optischen Aufbau der Gerate werden die
Beugungsmuster aller in der Messzelle beleuchteten Partikel gleicher Grof3e auf das gleiche
Ringsystem projiziert, d.h. sind mehrere Partikel der gleichen Grélze vorhanden so nimmt die
Intensitat der zugehérigen Beugungsringe entsprechend zu.

Die meisten realen Proben weisen jedoch nicht nur eine einzelne PartikelgréRe auf, sondern
setzen sich aus Teilchen mit einem breiten Band unterschiedlicher Durchmesser zusammen.
Daher kommt es jetzt zur Uberlagerung von vielen verschiedenen Ringsystemen. Mit Hilfe eines
geeigneten mathematischen Verfahrens werden diese Uberlagerungen gewissermaRen entfaltet
und man erhéalt als Ergebnis die PartikelgroRenverteilung.

Da der Sensor zur Vermessung der winkelabhangigen Streuintensitéat in einzelne Segmente
bzw. Kandale unterteilt ist, die jeweils einen bestimmten Winkelbereich abdecken, ist auch die
resultierende PartikelgroRenverteilung nicht eine kontinuierliche Kurve sondern in einzelne
GroRRenintervalle unterteilt. Die Breite der einzelne GrolRenintervalle (auch Grofl3enklassen ge-
nannt) nimmt hierbei mit steigender Partikelgré3e logarithmisch zu, sodass bei einer logarith-

mischen Auftragung der GréfRenachse die einzelnen GréRenklassen gleich breit erscheinen.
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Bedeutung von Detektorelementen

Wie breit nun genau die einzelnen Grof3enklassen sind hangt von verschiedenen Faktoren ab.
Der wichtigste hierbei ist die Winkelauflosung des Detektors, die direkt von der Anzahl der
Detektorelemente, bzw. genauer gesagt von dem Verhaltnis der Anzahl zu dem damit
abgedeckten PartikelgréRenbereich abhangt. Wird beispielsweise ein GrolRenbereich von 0,1 bis
100pum mit 50 Detektorelementen abgedeckt, so lassen sich hieraus sinnvoll deutlich schmalere
GroRRenklassen berechnen als wiirde mit der gleichen Anzahl von Detektorelementen einen Be-
reich von beispielsweise 0,1 bis 2000um abgedeckt. Nun ist es grundsatzlich auch mdglich aus
wenigen Detektorelementen eine grofRe Zahl von Gréfienklassenintervallen zu errechnen, doch
ist dies physikalisch nicht sinnvoll und man erhalt dadurch keine htéhere Auflésung und keine
zusatzliche Information. Daher ist ein wichtiger Faktor bei der Beurteilung eines Laser-

Partikelmessgerates die effektive Anzahl der Detektorelemente.

Dispergierparameter

Wie bereits erwdhnt wird meist das Probenmaterial kontinuierlich durch eine Messzelle transpor-
tiert. Wichtig ist hierbei meist, dass die einzelnen Partikel separiert und nicht als Agglomerate
vorliegen, weshalb das Probenmaterial zunachst vollstandig dispergiert werden muss.
Grundsatzlich unterscheidet man bei der Dispergierung zwischen Trocken- und Nass-Disper-
gierung. Bei der Trocken-Dispergierung wird das Probenmaterial in einem Luftstrom durch ein
geeignetes Diisensystem beschleunigt. Durch die starken Druckschwankungen am Ausgang der
Duse kommt es zu einer starken Verwirbelung des Materials was zu einem Aufbrechen zumin-
dest der grofReren Agglomerate fihrt. Bis zu welcher minimalen PartikelgréRe ein solches
Aufbrechen funktioniert hangt stark von dem untersuchten Material ab, da die Krafte zwischen
den einzelnen Partikeln sehr unterschiedlich sein kénnen. Unter ginstigen Bedingungen lasst
sich die Trocken-Dispergierung bis knapp unter 1um verwenden, eine Trockenmessung im
Nanometer-Bereich ist jedoch im Normalfall nicht moglich. Weitaus besser lassen sich auch
schwierige Proben mit der Nass-Dispergierung verarbeiten. Hierbei wird das Probenmaterial in
einen geschlossenen Flussigkeitskreislauf eingegeben (die typische Konzentration liegt je nach
Material im Bereich von hundertstel bis zehntel Volumenprozent), in den Ublicherweise zusatz-
lich ein Ultraschallgeber integriert ist, womit ausreichend Energie in die Agglomerate hinein-
gepumpt werden kann, sodass auch Agglomerate aus deutlich kleineren Teilchen als bei der

Trockenmessung noch dispergiert werden konnen. Grundsétzlich muss jedoch festgestellt wer-
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den, dass bei vielen Proben die Wahl der geeigneten Dispergierparameter (Flussigkeit, Ultra-
schall, Tensid etc.) die eigentliche Herausforderung bei der Messung der Partikelgrof3enver-
teilung darstellt.

Variable Dispergiermdglichkeiten

Daher ist bei modernen Laser-Partikelmessgeraten die Flexibilitdt der Dispergiermdglichkeiten
von zentraler Bedeutung. Beispielsweise bietet die Nass-Dispergiereinheit des neuesten Modells
der ANALYSETTE 22 der Firma FRITSCH GmbH, die MicroTec plus, die Moglichkeit neben der
Pumpengeschwindigkeit auch die Ulltraschallintensitat zu regeln. Zudem kann zwischen drei
unterschiedlichen Beflllungsgraden des Flussigkeitskreislaufes gewahlt werden und die
verwendeten Materialien — Edelstahl, Glas, Viton und Teflon — lassen auch die Verwendung der
gangigsten organischen Losungsmittel zu. Das Gesamtsystem ist modular aufgebaut, einer
Messeinheit wird die passende Dispergiereinheit beigestellt. Durch den gefalteten Strahlengang
und die Verwendung sowohl eines
grinen als auch eines infraroten
Lasers erhédlt man einen sehr wei-
ten Messbereich (0,08 bis 2000um)
bei trotzdem sehr kompakten
Abmessungen. Besonderer Wert
wird auf die Flexibilitat der Steuer-
software gelegt, mit der auch kom-

plexe Dispergieraufgaben gelost

werden kénnen.

Messbeispiel

Die 1. Abbildung zeigt als Messbeispiel die Summenkurve fur drei unterschiedliche Milch-
produkte. Hierzu wurde jeweils eine geringe Menge des Probenmaterials in den Flissigkeits-
kreislauf gegeben und eine vorgegebenen Zeit mit Ultraschall behandelt. Deutlich zu erkennen
liegen die feinsten Partikel bei der homogenisierten Milch vor, wahrend die Sahne erheblich gro-
Rere Fetttropfchen aufweist.

Abbildung 2 zeigt Messungen von vier unterschiedlichen Schokoladenproben, zwei Vollmilch-
schokoladen und zwei Sorten mit hohem Kakaoanteil. Die Vollmilchschokolade zeigt hierbei die

deutlich gréReren Partikeldurchmesser und weiter zeigt das hdherpreisige Produkt (schwarze)
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http://www.fritsch-sizing.de/produkte/statische-lichtstreuung/laser-partikelmessgeraet-analysette-22-microtec-plus/
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eine etwas feinere PartikelgroRenverteilung als die glnstigere Vollmilchschokolade, was sich in
einem etwas weicheren Mundgefihl niederschlagt. Auch bei der bitteren Schokolade zeigt sich
ein deutlicher Unterschied: Eine Schokolade mit 99% Kakaoanteil (rot) ist nochmals deutlich
feiner als eine mit 70% Kakaoanteil.
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Abb. 1 PartikelgréRenverteilung von homogeni- Abb.2 Gemessene Summenkurven von vier

sierter Milch (rot) und Sahne (blau) gemes- unterschiedliche Schokoladensorten
sen mit einer ANALYSETTE 22 MicroTec gemessen mit einer ANALYSETTE 22
plus. NanoTec. Wichtig bei Messungen mit

Schokolade ist die Verwendung eines
geeigneten LOsungsmittels, da ansonsten
die Messzellen zu schnell verschmutzen
und die Reproduzierbarkeit der Messun-
gen deutlich leidet.




