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7. Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
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Lernziele zu Kapitel 7

 Wissen:
- Wie lassen sich die Messtechniken zur PartikelgroRenanalyse klassifizieren?
- Eigenheiten der jeweiligen Gruppen von Messtechniken

- Welche Kriterien kdnnen zur Auswahl einer Messtechnik herangezogen
werden?

« Fahigkeiten:
- Auswahl einer Messtechnik anhand ihrer Leistungsparameter fur eine
definierte Analysenaufgabe
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7.1 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Abgrenzung zu anderen Messtechniken -
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Besonderheiten der Partikelmesstechnik

Temperaturmessung
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Besonderheiten der Partikel-Messtechnik

» Vergleich mit Temperaturmessung:

Temperaturmessung Partikelcharakterisierung
eindeutige, thermodyn. definierte Messgrol3e Messgrole nie eindeutig definiert
skalare Messgrolie verteilte MessgrolRe (PGV)
einfache, kleine Sensoren Messkammer, grof3ere Sonden etc.
inline kein Problem inline ... bei Sonne & mit Handstand
Fouling kein grol3es Problem Fouling changes everything
Niedrige Preise (< 1000 €) hohe Preise (> 10000 €)

« Mehrdeutige ZielgrolRen: Was ist Grol3e? Was ist Form?

 verteilte Gro3en: Darstellung und Vergleich und Ergebnissen - Wie?
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7.2 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Einteilungskriterien -
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Klassifizierung nach Typ des dispersen Systems

o Pulver:
- Segregation und Kohasion
- Probenahme, Probenzufuhr, Dispergierung
- trocken oder nass

« flUssige Dispersionen:
- Probenahme und Verdlinnung
- Dispergierung und Stabilisierung
- Konzentrationseffekte

« Aerosol
- Probenahme und Verdinnung (Vermeidung von Kondensation und
Verdampfung!)
- Dispergierung
- Agglomeration und Ablagerung an Apparatewanden
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Unterscheidung nach Feinheitsmerkmal

« geometrische Eigenschaften
(z.B. Volumen)

« mobilitatsbezogene Eigenschaft
(z.B. Diffusionskoeffizient)

hydrodynam.

« Wechselwirkung mit Feldern Drehmoment

(z.B. Streuung, Gewicht)

hydrodynam.

Diffusion l
Widerstand

%

Lichtstreuung Sinkgeschwindigkeit

LV: Partikelmesstechnik
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Klassifizierung nach gemessenem Merkmal

« Geometrische Eigenschaften
- Sehnenlange - Rasternde Laserreflektion (FBRM)
- Projektionsflache - Bildanalyse
- Volumen - 3D-Tomographie

 Mobilitat in einem externen Feld
- Sinkgeschwindigkeit - analytische Zentrifugation
- aerodynamischer Durchmesser - Kaskadenimpaktor
- Elektrische Mobilitat > Mobilitatsanalysator (SMPS)
- dynamische elektrophoretische Mobilitat > Elektroakustik
- Diffusionskoeffizient > Dynam. Lichtstreuung (DLS), Trajektorienanal. (PTA)

e Stérung eines externen Feldes
- Streuung von Licht / Schall > Laserbeugungsanalyse, Streupartikelzahler
- Extinktion von Licht / Schall = optische und Ultraschallspektroskopie
- reduz. Gewicht/Tragheit > Schwingrohrkapillar-Zahler, Aerosolzentrifuge
- elektrische Kapazitat > Coulter Counter
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Klassifizierung nach Mengenartbestimmung

Zahlmethoden:
Messung eines

® ==P o 5Renabhingigen
Merkmals an jedem
einzelnen Partikel

Verdunnen

Fraktionierende Methoden:

Probenahme Spektroskop. Methoden:
Messung von Eigenschaften
des Partikelsystems; aufgelost
in Zeit, Ort oder Frequenz
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Klassifizierung nach Mengenartbestimmung

e Zahlmethoden (einzelpartikelbewertend)
- Einzelpartikelidentifikation in Bildern (Bildanalyse) > TEM & SEM

- Zahlung von Einzelpartikelimpulsen in hoch verdinnten Proben
- Coulter Counter, Trajektorienanalyse, FBRM, ...

e Fraktionierende Methoden (fraktionierend kollektivbewertend)

- klassisch: Zahlung, Wagung, Tribungsmessung etc. der einzelnen Fraktionen
oder an der klassierten Probe
- Siebanalyse, Sedimentation, FFF, Kaskadenimpaktor, ...

- Kombinationsmethoden: Grof3en- und Mengenbestimmung an einzelnen
Fraktionen - SEC-DLS, FFF-MALS, ...

» spektroskopische Methoden (nicht-fraktionierend kollektivbewertend)

- frequenz-, zeit- oder ortsaufgeldste Messung
- Laserbeugung, DLS, US-Spektroskopie, SAXS, ...

e qufSerdem: integrale Methoden
- liefern Mittelwerte der PGV - BET, XRD, Trubungsphotometrie
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7.3 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Uberblick zu den Verteilungsmessmethoden -
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Zahlmethoden (einzelpartikelbewertende Methoden)

I Analyse von Projektionsbildern

e Techniken

- Lichtmikroskopie,
Elektronenmikroskopie (TEM & SEM),
Rasterkraftmikroskopie (AFM)

- Kamerasysteme

* Aussagen zu PartikelgrofRe und -form
(stabile Lage bei Mikroskoppraparaten, sonst zufallige Orientierung)
* Besonderheiten
- hochaufgeloste Verteilungsfunktionen
- z.T. gekoppelt mit Materialanalyse
(z.B. Elementanalyse mit EDX, OF-Chemie mit AFM)
o kritisch
- Mikroskopie: Erzeugung reprasentativer Praparate
- Kamerasysteme: begrenzte Bildscharfe

TECHNISCHE LV: Partikelmesstechnik S
UNIVERSITAT Folie 220 DRESDEN v \
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept B 4



Zahlmethoden (einzelpartikelbewertende Methoden)

Il Zdhlung von Einzelpartikelimpulsen in hoch verdiinnten Proben

e optische Impulse (z.B. Streulichtzahler, FBRM),
elektrische Impulse (z.B. Coulter Counter, TRPS),
akustische Impulse (US-Ruckstreuung),
mechanische Eigenschaften (z.B. Relaxationszeit)

«  Ermittlung von Aquivalentdurchmessern f——
(ggf. Einfluss der Partikelorientierung)

« sehr hohe Probenverdinnung, Koinzidenzfehler Messuring el
« schmale Messbereiche

Il Analyse von Streulichtbildern (Dunkelfeldmikroskopie) T
« Partikeltrajektorienanalyse (PTA)

« Ermittlung von Aquivalentdurchmessern kolloidale Suspension Mikroskopobjekiy
und Grenzflacheneigenschaften (Zetapotenzial)  bereuchtender T

Lichtstrahl

e schmale Messbereiche
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Fraktionierende Methoden
(fraktionierend kollektivbewertend)

« klassische Methoden (je eine Art an Fraktionierung und Quantifizierung)
- verschiedene Merkmale (Sinkgeschw., Diffusionskoeff., ...)

- verschiedene Mengenarten (Anzahl, Masse, Trubung, ...) OO reur
von einzelnen Fraktionen oder an der klassierten Probe 0o O o8
- z.B. Siebanalyse mit Wagung, L_OOO%Q o
Sedimentation mit Tribungsmessung, _ |
Feld-Fluss-Fraktionierung (FFF) mit Streulichtdetektor § deposition
« Kombinationsmethoden: . s baitusion ,

- Grolen- und Mengenbestimmung an einzelnen Fraktionen
- z.B. Zentrifugal-FFF (CFFF) mit Mehrwinkellichtstreuung - CFFF-MALS
size-exclusion-chromatography (SEC) + dynamische Lichtstreuung > SEC-DLS
 kennzeichnend
- hohe Auflésung der PartikelgroBenverteilung
- Aquivalentdurchmesser fir mittlere Orientierung
- Zerstorung der Probe
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Spektroskopische Methoden
(nicht-fraktionierend kollektivbewertend)

Detektor

e Messtechniken Partikel- H

- unterschiedliche Signaltypen (Lichtstreuung, Schalldampfung) e
und spektrale Parameter (Frequenz, Zeit, Ort)

- z.B. Laserbeugung (Streulicht im Raum),
Dynamische Lichtstreuung (Streulicht vs. Zeit),
optische Spektroskopie (Streulicht vs. Wellenlange),
Ultraschallextinktion (Schalldampfung vs. Frequenz),
SAXS (Rontgenstreuung vs. Winkel) detec“’,

abbildende
Optik

e Charakteristika

- reprasentative Probe = (verdunnte) Originalprobe
- interessant fur Prozesstberwachung

- numerische Inversion - oft reduzierte Auflosung
- intrinsische Mengenart abhangig von Signalerfassung und oft nur fur
vollstandiges Spektrum eindeutig definiert

- Partikelform beeinflusst Form des gemessenen Spektrums
- Grenzen des Aquivalentdurchmesser-Konzeptes
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7.4 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Integrale Messmethoden -
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Integrale Partikelgrof3enmessung

« Messung einer integralen Eigenschaft des dispersen Systems Z bzw. einer mittleren
Partikelgrol3e

- Z = Partikelmerkmal mit Z =k, -x* > Z =k, -_[xser =k, -M,,

« Nutzung einer integralen Messtechnik
- Gasadsorption (BET) - spezifische Oberflache S,, (bzw. von xc)
- Durchstromung (Blaine) - spezifische Oberflache S, (bzw. von x<;)
- Trubungsphotometrie - spezifische Oberflache S, (bzw. von x<;)

* Nutzung einer spektroskopischen Verteilungsmesstechnik, aber mit vereinfachter
Auswertung ohne Ruckgriff auf die PGV

- Dynam. Lichstreuung (DLS) - effektiver hydrodynamischen Durchmessers

- Kleinwinkelrontgenstreuung (SAXS) - mittlerer Gyrationsradius kolloidaler
Teilchen und/oder der spezifischen Oberflache S,

- Rontgendiffraktometrie (XRD) - mittlere KristallitgrolRe
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Ergebnisse integraler Messmethoden

. ) ) _ dp dVv . 1-¢ 2
e Durchstromungswiderstand: T /(UAdtJ o, = K ( ) .SZ

Sch —
dz &3
- Tribungskoeffizient: z=-In(T)/L , mit r=cy -C, =, Cn -S=¢,-S,
: . . o O
« Monoschichtkapazitat adsorb. Gasmolekdule: N, = 2N
m° A

mit N, aus grafischer Regression
« DLS mittlere Relaxationszeit: f:ISZDPinm ,mit  Ing¥(z)=Ing®(0)-T"7+...

o SAXS: mittl. Gyrationsradius: Rg =IRé dQ;  mit (I, (5)/1es (0)) > —15°R3

lim1(s)s*

I 1(s)s*ds

« SAXS: vol.-spezif. Oberflache aus S, =7

A
« XRD: mittl. Kristallitgrol3e aus Scherrer-Gl.: Xer =
. o ) bcosé
(Art der Mittelung abhangig von Breitenparameter b)
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7.5 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Auswahl einer geeigneten Messtechnik -
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Kriterien zur Auswahl einer Messtechnik

» Qualitatskontrolle oder Prozessiberwachung oder ...
- Dauer einer Messung im Vergleich zur Prozesskinetik
- Messung in bewegten Medien
- Arbeitsbereiche bezuglich Konzentration, Temperatur, Druck, pH, ...
- erforderliche Expertise
« relevantes Materialverhalten
- Eigenschaften der Primarpartikel oder von Agglomeraten
- detektiertes Partikelmerkmal
- intrinsische Mengenart
- Auflésung und Verteilungsparameter (Medianwert, NP-Anteil, Grobkornmenge)

» Messbereich bezuglich Partikelgrol3e
« ,Extras” (Formanalyse, Materialanalyse, Partikelkonzentration, beyond sizing)

« Okonomische Kriterien
- Anschaffung und Betrieb
- praparativer Aufwand und Expertise des Personals
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Vergleich von ausgewahlten Messtechniken
Uberblick mit intrinsischen Messergebnissen

» Elektronenmikroskopie (EM)
- QO von charakteristischen Langen und von Formparametern

» Partikeltrajektorienanalyse (PTA)
- QO des Partikeldiffusionskoeffizienten

* Optische (Einzel-)Partikelzahlung (OPC)
- QO der Projektionsflachen, Extinktionsquerschnitte oder Streuquerschnitte

« Sedimentationsanalyse im Zentrifugal- und Schwerefeld (Sed.)
- Verteilung der Sinkgeschwindigkeit, Mengenart ist abhangig von Technik

e Dynamische Lichtstreuung (DLS)
- Qint des Partikeldiffusionskoeffizienten

» Laserbeugungsspektroskopie (LB) = winkelaufgeloste Lichtstreuung (ALS)
- im pm-Bereich: Q2 der Partikelprojektionsflache

« Spektrale Lichtextinktion (SE) = uv/vis/nir-Transmissionsspektroskopie
- Verteilung des Extinktionsquerschnitt, Mengenart ist abh. vom Stoffsystem

» Ultraschallddampfungsspektroskopie (USSp) = Ultraschallextinktion
- abh. von Signalerfassung und Materialkombination, Q3 oder Q2
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Vergleich von ausgewahlten Messtechniken

Kriterium EM PTA. OPC Sed. AF4 DLS LB SE  USSp
100nm... 10 ym © © © © © © © © ©
Auflésung © @) © © © ® © ® ®

Agglomeratinneres © ® ® ® ® ® © O ®

Hohe Konz. ® ® ® ) ® ) ® @) ©
LJEcht"-Zeit ® ® ® ® ® @) ® © ®

praparat. Aufwand ® © © © ® © © © ©
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7.6 Messtechniken zur Partikelgrof3enanalyse
- Ubung und Literaturverweise -
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Ubung zu Kapitel 7

» Welche Anforderungen sollte eine zu beschaffende Messtechnik in den folgenden
Fallen erfullen?

a) ein Standardanalysengerat zur Charakterisierung von nano-PCC (gefalltes
Calciumkarbonat im Submikrometerbereich)

b) Qualitatskontrolle von Schleifpulvern im Bereich 5...200pm?

c) Monitoring fur die Kristallisation pharmazeutische Wirkstoffe
(PartikelgrolRenbereich 1...100pm)

d) Qualitatskontrolle von gebrauchsfertigen Farbpigmentpasten
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Literatur zum Weiterlesen

Blicher und Buchkapitel:

« H. G. Merkus, Particle size measurements. Fundamentals, practice, quality. In: Particle
technology series, vol. 17. Springer, 2009; doi:10.1007/978-1-4020-9016-5

» R.Xu: Particle Characterization: Light scattering methods. In B. Scarlett (ed.): Particle
Technology Series. Kluwer Academic Publishers, New York, 2002; ISBN: 0-792-36300-0

« F. Babick: Suspensions of colloidal particles and aggregates; chpt. 2. In series: Particle
Technology Series, vol. 20. Springer, 2016; doi:10.1007/978-3-319-30663-6

e V.-D. Hodoroaba, W.E.S. Unger, A. G. Shard (eds.), Characterization of nanoparticles,
Elsevier, 2020; doi: 10.1016/B978-0-12-814182-3.00001-8

TECHNISCHE LV: Partikelmesstechnik S
UNIVERSITAT Folie 233 prespen & N
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept B 4


http://dx.doi.org/10.1007/978-1-4020-9016-5
https://doi.org/10.1007/978-3-319-30663-6
https://doi.org/10.1016/B978-0-12-814182-3.00001-8

7.A Messtechniken zur PartikelgroBenanalyse
- Anhang: Ausgewdahlte Messtechniken -
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Bildanalyse
mit Licht- und Elektronenmikroskopie (LM & EM)

L 9

[

e ermdglicht Gré3en, Form- und Strukturanalyse sowie Identifizierung von Materialien
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Elektronenmikroskopie

FE-Gun

Condensor

EsB detector

,Il . .
Filter grid Beam booster

Inlens SE detector

Gemini objective

Magnetic lens

Scan coils
Electrostaticlens

Sample

schematischer Aufbau eines SEM
www.zeiss.demikroskopieprodukterasterelektron
enmikroskopegeminisem.html

ZEISS Gemini SEM 300
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Bildanalyse - Ergebnisse

* anzahlgewichtete Verteilung von ...
- Grole (Feret-Durchmesser, Umfang,
Geodatische Lange L., Projektionsflache ...)
- Form (Zirkularitat = (x,/x)?, Gewelltheit Ly/Xeoper, "= 1500 10

s

1000 __orsTT || T Mgy

Seitenverhaltnis der Legendre-Ellipse)

I
S s s
y
3

* Auflésung, Grenzen:
- hochste Auflosung der PGV

- aber: reprasentative Probe!
Vereinzelung, Kontrast

- untere Grenze bestimmt durch Wellenlange

- -
(=T
o o

co & &

——

" 1500
1000

Volumengewichtete Dichtefunktion [1/mm?]

0
Faserdurchmesser [um] Faserldnge [um]

* Besonderes:
- 2-dimensionale Analyse
- Dynamische Bildanalyse
- TEM/SEM: Kombination mit EDX
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Optische Partikelzahlung
(optical particle counting - OPC)

fester Beobach-

Zufuhrung als Suspension tungswinkel
oder Aerosol Particle M‘Q
Laserlicht oder ® M
Weil3licht
gegebene Signal-
empfindlichkeit
Light source Extinction
detector

Measuring cell

Ausleuchtung des gesamten oder eines Teils

des Stromungsquerschnitts extreme Verdunnung

(<1 Partikel im Messraum)
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OPC - Messergebnis

» Ergebnis
- anzahlgewichtete Verteilung Q,

- Projektionsflache, Extinktions- oder partieller Streuquerschnitt

- Partikelkonzentration

o Auflésung
Xpe1/Xn = 1.05...1.10
Xmin & 2 UM (Extinktion) oder
Xmin & 0.05 pm (Streuung)
 Anwendung

- Reinheitskontrolle von Abwassern oder
kolloidalen Suspensionen

- Qualitatskontrolle gut dispergierbarer Pulver

e Besonderes:

- mehrdimensionale Analyse
z.B. Durchflusszytometrie

LV: Partikelmesstechnik

Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024
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Trajektorienanalyse am Ultramikroskop
(particle tracking analysis - PTA)

kolloidale Suspensio

- Mikroskopbild mit Streumustern der Partikel
n ! ! MlkrOSkOpObJektIV

¢<>
beleuchtender Oo <> ¢ o
. . o . oo
Lichtstrahl . <> Q P
e P °o <><><> o©

 Partikelbahnen erlauben Ruckschluss auf Diffusionskoeffizienten

» vereinzelte Streumustern ermoglichen Zahlung
« GrolRBenabhangigkeit des Streulichtes beeinflusst Sensitivitat
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PTA - Messergebnis

e Ergebnis
- anzahlgewichtete Verteilung Q,
- Diffusionskoeffizient bzw. hydrodynamischer Durchmesser
- Abschatzung der Partikelanzahlkonzentration

e Auflésung und Grenzen
- hohe Auflésung
- Sensitivitat abh. von Grol3e und Material
Xmin Stark materialabh., z.B. 20nm fur Metalle, 70nm fur SiO,

« Anwendung/Besonderes
- kolloidale Suspensionen
- Kombination mit Fluoreszenzmarkern
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Sedimentationsanalyse

Uberschichtungsmethode Suspensionsmethode

ud
& E * ?5 . ..‘.. W° o Konzentrations-
© = - o =, ° . messung:
f o0 ll t 8. o © o 0, -

= ® ° °
= °0% © °e’ o © « Probennahme
E = ‘.0 ©® o, °
9 < ©0° o © o © - Waage
v g o ©°%° O°.O o)

@ " 9 ° Q¢ _}.}:&. » Tauchkoérper

 Extinktion von Licht
oder Rontgenwellen

» Brechungsindex

Konzentration
Konzentration

> >

Zeit Zeit
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Scheiben- und Kuvettenzentrifuge

» simplified schematics of a disc (A; front view) and rotor with cuvette (B; top view) used
in commercial CLS instruments. 1: motor shaft; 2: sample injection port and syringe;
3: density gradient; 4: bands of size-separated sample particles; 5: photosensor
(black) with light source (violet); 6: slit to allow passage of transmitted light

© Vikram Kestens (JRC Geel), 2021
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Sedimentationsanalyse - Messergebnis

e Ergebnis
- massengewichtete Verteilung Q5 (Rontgenzentrifuge, Dallendorfer)
- oder extinktionsgewichtete Verteilung Q.. (optische Zentrifuge)
- Stokes-Durchmesser

« Auflésung
Xpe1/Xn = 1.01 ... 1.03
Xrmax ! Xmin Oft Nicht sehr hoch
« Besonderes
- Gravitation 2 oft x = 0.5 pm ... 20 pm
- Zentrifugation - Detektion von Nanopartikel & Makromolekulen
- Stabilitatsanalysen von Dispersionen
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Feld-Fluss-Fraktionierung (FFF)

injection
» Fraktionierender Mechanismus: A\ /
o ]
- Verweilzeit der Partikel in einem =
Stromungskanal wird beeinflusst von einem .. == field

senkrecht angelegtem Feld : ,
- grolBenabhangiger Effekt

« Feld: —=, | deposition
- Temperaturgradient (Thermophorese)
- Gravitation (Sedimentation)
- hydrodynamisch (Querstrom)

. ;
o Detektion: el st —
- IR- oder UV-Sensoren [ ]
- Statische Lichtstreuung
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GrofRRenausschluss-Chromatographie

Trennung von MolekUlen und (Nano-)Partikeln
nach ihrer GrolRe

Fraktionierender Mechanismus:
- Verweilzeit t,, in der stationdren Phase resultiert
aus Flussrate und zuganglichem Volumen
- kleine Molekule / Partikel kdnnen in feine Poren
eindringen, gro3e nicht = tyy ein > tuwgros

Detektion:

- |IR-, UV- oder RI-Sensoren
(Konzentration der Fraktion,
erfordert Kalibrierung)

- Statische Lichtstreuung
(Konzentration & Molmasse jeder Fraktion)

injec'tion column

- Dynamische Lichtstreuung |_|

(Konzentration & hydrodynam. Durchmesser)

TECHNISCHE
UNIVERSITAT
DRESDEN

LV: Partikelmesstechnik

Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024

Lasemittelfluss

Detektor

~mit

3 |pordser
“ Packung

detection

My, =

f(size)

3
>

Elution volume V
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Kaskadenimpaktor

) |
N
{/, 1 '// ozzle
. . . 7//2 ==
Tragheitsabscheidung: sioge 1 [ i Z
- | -
z ' Z
-] . ‘_ .
_ g B I NN | ? Impaction Plale
-~
N
)\
Stage 2 g i
o 1
y P =
) > |
E YO | )
>
1 l '
e aerodynamische Fraktionierung SageN i :
« massengewichtete GroRenverteilung |
. . bl N Filter
« GroRenbereich>1 um e
* Probengrol3e: 0,1 mg/ Platte |
. To Vi m Pum
« Volumenstrom: 10 - 20 I/min e
Kaskadenimpaktor
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Differentielle Elektrische Mobilitatsspektrometrie

« Charakterisierung von feinen Aerosolen (< 1 um) Schieierluft

« Bestandteile; ' "
- Aufladungseinheit Aerosol

nUg O [eI@I:]
- Elektrostatischer Klassierer if
- Detektionssystem v Q | %
« Auflader: ﬁ: 37”;)( /
- Diffusionsaufladung durch Gasionisation !
mit radio-aktiven Quellen (bipolare Aufladun
- Feldaufladung durch Gasionisation mittels
Koronaentladung (unipolare Aufladung)
« Detektionssystem:
- Kondensationspartikelzahler
- Elektrometer

« Betriebsmoden: monodis - %
- stetige oder gestufte Veranderung sl
der Klassierspannung
- parallele Detektion verschiedener Fraktioner ‘ ‘
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Laserbeugungsspektroskopie (LB)

Gerateaufbau gemessenes Spektrum

Detektor

Partikel-
system H
o @

{°N— abbildende
4 Optik
<

14
<
()
A Strahlweitung | |I| |

 Grolenbereich:1 pm..3 mm

Intensitat I(r) A Leistung P; oc I(r)-A;

Lichtquelle
» Partikelkonzentration < 0,01 Vol.-%
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Laserbeugungsanalyse - Messergebnis

e Ergebnis
- mittleres Beugungsmuster reflektiert Abmal3e des Projektionsbildes
(z.B. Durchmesser und Lange von Fasern)

- Mengenart ist nicht direkt zuordenbar (spektrale Messgrolie)
Ringdetektoren - Flachenwichtung (Q,)
ABER: Ausgabe als volumengewichtete Verteilung Qs

ki
(=
—
o
S
=]

o Auflésung
Xmax! Xmin = 200,
- sehr gutim Mikrometerbereich

=
w

=
o))

£
=
s
o
=
=
=
o
>
=4
5
c
b}
°
]
i}
]
=

o
b

o
(N

« Anwendung
- Standardlabormesstechnik fur :

- Online-Einsatz fur Pulverund §; % 01 doi: 10.1821/acsomegac00411 100
Particle Diameter (pm)

Pei et al., ACS Omega, 6, 2021;
° Besonderes doi: 10.1021/acsomega.1c00411
- Erweiterungen fUr Submikrometerbereich durch Detektoren fur Ruck- und
Seitstreuung, Wechsel der Wellenlange oder Auswertung der Polarisation
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Particle Diameter (um)

Normalised density distribution


Vorführender
Präsentationsnotizen
Figure 3(a) LD particle size distributions of the individual samples PS125, PS400, PSM2, PSM21, and PSM40 (GRAY), as well as a mixed suspension containing an equal nominal mass of all the five particle sets (1:1:1:1:1) with a total particle concentration of 9.3 × 10–3 wt % (BLACK SOLID)


Kleinwinkel-Rontgenstreuung
(Small Angle X-Ray Scattering - SAXS)

« Prinzip: winkel-aufgeloste Rontgenstreuung |...(0)

SAXS-Instrumente D
- Rontgenrohre: feste Wellenlange, Signal schwach & verschmiert

- Synchrotron: variables A, hohe Signalauflésung

« Messparameter

- Wellenlange: z.B. 1.54 A (Cu-Anode in Laborgeraten)
- Streuwinkel: 0.01°...5° Point Collimation: Line Collimation:
- GrolRenbereich: 0,5nm..50 nm... 100 nm betecter /. _— /?
sample Sampe
» spezifische SAXS-Probleme -
- Signalverschmierung p [ Pinoes 7 stk system
- Rontgenabsorption in Wasser X-Ray Source ey Sourcs

https://wiki.anton-paar.com/de-
de/saxs-nanostruktur-analyse/
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Dynamische Lichtstreuung (DLS)

e Prinzip
- Messung der Streulichtfluktuation an ruhenden,
nicht sedimentierenden Partikelsysteme

- Fluktuation resultiert aus Brownscher Bewegung
(positionsabh. Interferenz der Partikelstreusignale

Streulicht

 Zeit

Fluktuations-
bewertung

z.B. Uber zeitliche
Korrelations- |
funktion |

* Messgrol3e
- Partikeldiffusionskoeffizient

e Arbeitsbereich
- 1Tnm.3pm,<0,1Vol.%

-2

10

10° 10
lag time t
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Dynamische Lichtstreuung (DLS)

Prinzip: Ergebnis = GroRBenverteilung

 Fluktuation von Streulicht infolge » ,GrofRe”: hydrodynam. Durchmesser

von Brownscher Bewegung » Wichtung: Streulichtintensitat

=>» Detektion des Partikel- (bei breiten PGVe" ggf. insensitiv zu
diffusionskoeffizienten ’ schwach streuenden Partikelfraktionen)
£
0.8 - 100
6’ 2 S
9 =
____________________________________ 206 - 75 <
= £
éo.4 . - 50 5
£ i
0o o ©
Anwendung ?0.2 %5 5
 kolloidale Partikel (x <1 ..3 pm) 0 0
(grobe Partikel senken Signalqualitat) 0O 10 20 30 40 50 60 70
. ) effektiver hydrodyn. Durchmesser, nm
 schnell und kostengunstig
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Dynamische Lichtstreuung - Messergebnis

o Partikelgrolie
- Diffusionskoeffizient bzw. hydrodynamischer Durchmesser

* Intensitatsgewichtete Verteilung!
- abhangig von Grol3e, Streuwinkel, Brechungsindex
- x<100nm (Rayleigh-Streuung) - 1~x°
- fur x>100nm keine monotone Abhangigkeit

o Auflosung
- malig
- Xmin®1...100mM, X p0x = 1 ... 10 pm

 Anwendung
- Standardlabormessetechnik fur <1 pm
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Schalldampfungsspektroskopie
(auch: Ultraschallspektroskopie - USSp)

durchstimmbarer Empfénger
Schallwandler

S_Cl‘lw

»

« genutzter Frequenzbereich: 0,5-200 MHz
« PartikelgroRenbereich: 10 nm -3 mm
e Konzentrationsbereich: 1Vol.-% .. 70 Vol.-%
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Schalldampfungsspektroskopie - Ergebnis

e Ergebnis
- akustophoretische Mobilitat (abh. von Reibungsflache & Tragheit)

- Mengenart nicht unmittelbar aus dem Messprinzip ablesbar (spektrales
Messsignal):
volumengewichtete Verteilung Q,

o Auflésung
- gering im Submikrometerbereich
- hoch im Mikrometerbereich
- relative Aufldsung unabh. von x - logarithmisch geteilte GroRenklassen

« Anwendung
- Laboranalysen und z.T. Prozessuberwachung
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Elektrische Mobilitatspektroskopie

Messprinzip

~o— —o— 1

hochfrequentes elektrisches Feld = oszillierende Kraftstol3 auf Zellenwand

verantwortlicher Mechanismus: Elektrophorese

Elektroakustische Mobilitatsspektroskopie

 Messergebnis: C-potential and PSD
« GrolBenbereich: 50nm .. 10 ym
« Konzentrationsbereich: 1..60Vol.-%

* Vorraussetzung: Oberflachenladung, Dichtedifferenz zur flissigen Phase

.
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Elektrische Mobilitatspektroskopie

Ergebnis
« Partikelmerkmal @
: _— Fw | ° = [
- elektroakustische Mobilitat & . |
= eine komplexe GréRe: = * o S| .
- Magnitude <« {-Potenzial = 1| T Tl
- Phase < Partikelgrol3e = . "
°t frgquerfcy [I\/?—Iz] °oE © frgquen??y [l\/iﬂz] v

« Mengenart
- nicht unmittelbar aus dem Messprinzip ablesbar (spektrales Messsignal)

- naherungsweise volumengewichtete Verteilung Q,

« Auflésung
- schwach (vergleichbar zur Ultraschallspektroskopie)

relative Auflosung unabh. von x - logarithmisch geteilte GrélRenklassen

.
DRESDEN ( ‘
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Spektrale Extinktionsmessung (SE)

| \&-D. 1viuyiapinoulic)

Zerlegung in Spektral-

farben
) \

(@@

)lychromatische Partikelsystem
Lichtquelle
. Detektor
(7.B. Photodiodenzeile)
TECHNISCHE LV: Partikelmesstechnik
UNIVERSITAT
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024

Folie 259

DRESDEN
concept

'ﬂﬁh-,

\

~4



Gasadsorptionsmessung nach BET-Methode
(BET = Brunauer, Emmett und Teller)

s VvV n

« Gasadsorption auf Feststoffen (BET-Theorie) Vinono Mimono

- Anlagerung an Oberflachenelement
unabh. von Ads.-zustand der Umgebung

- mehrlagige Adsorption moglich
(Ads. an bestehende Molekullage
= Kondensation)

- alle Position sind gleichrangig

- im GG bleibt die Anzahl der Lagen gleich p
: , , A o Koordinatentransformation
* Messung des Adsorptionsgleichgewicht —

- hypoth. Gasvolumen einer geftllten Monolage — )
Trilagen Vv (1_F)
«

i Geradengleichung:

L L] yarh
Oy e

e : V.o =(a+b) =S/a, Vo p

mono

Monolagen p*
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