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5. Etappen einer PartikelgrofRenanalyse
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Lernziele zu Kapitel 5

 Wissen:
- Probenarten
- Techniken der Probenahme und Probenteilung
- Ziele und Gegenstand der Probenpraparation
- Techniken zum Dispergieren

« Verstandnis:
- Ursachen fur die Entmischung von dispersen Systemen / in dispersen Phasen
- welcher Dispersitatszustand soll bei der Messung vorliegen
- Beeinflussung des Dispersitatszustandes wahrend der Probenpraparation
- warum dokumentieren wir Durchfuhrung und Ergebnisse von Analysen

.
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5.1 Etappen einer Analyse
- Einfuhrung -
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Etappen einer erfolgreichen Analyse

 Probenahme und Probenteilung

* Probenvorbereitung und Probenzufuhr

- primare Probenpraparation
(Dispergieren; Einstellung des Dispersitatszustandes)

FEITTITIY

- sekundare Probenpraparation e
(Anpassung an das Messgerat)

- ggf. Entnahme von Teilproben ‘
- Zufuhrin die Messzone

e Messung

« Datenanalyse

« Dokumentation

* Reinigung und Probenentsorgung
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Probenarten und Probenahmekette

e Gru ndgesa mtheit Grundgesamtheit

= gesamte disperse Phase

Einzelprol
» Einzelprobe: wird nach spezifizierten Regeln /////
der Grundgesamtheit entnommen

Sammelprobe (Stichprobe)

[ o s [ e T L L —  I—
ben

« Sammelprobe: wird aus allen Einzelproben  einzeiprove
zur Analyse

ge bildet (unzulsssig!)
» (mehrfache) Teilung der Sammelprobe
« Laborprobe: wird Labor zur Analyse Ubergeben

* Ruckstellprobe: wird fur bestimmte Zeit
aufbewahrt

Probenteiler

» Analysenprobe: wird aus Laborprobe
gewonnen und gemal} der analytischen
Fragestellung prapariert

« Messprobe: Teil der Analysenprobe,
an dem die Messung erfolgt

zurlick zur Grundgesamtheit

Belegprobe Laborprobe
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Ziel aller probenbezogenen Aktivitaten
(Probenahme, Probenteilung, Probenprdparation, Probenzufuhr)

« Ziel: Reprasentanz und Relevanz der Messprobe

Messprobe ist reprasentativ fur die Grundgesamtheit
ihr Zustand ist relevant bzgl. Technologie, Qualitat oder Anwendung

Relevanz: Herstellungsprozess, Transport, Lagerung, Weiterverarbeitung,
Anwendung, finaler Gebrauchs oder Wechselwirkung mit Organismen

* Herausforderungen:
Entmischung und ungewollte Veranderung des Dispersitatszustandes

TECHNISCHE LV: Partikelmesstechnik
UNIVERSITAT Folie 141 DRESDEN
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept

Entmischung beim Lagern oder Transport von grobdispersen Pulvern
Entmischung von Suspensionen und Emulsionen
Agglomeration in Pulvern, Suspensionen, Emulsionen oder Aerosolen

ungewollte Zerkleinerung beim Dispergieren von Pulvern oder Suspensions- und
Emulsionsproben

Konservierung von Prozesszustanden

(z. B. zur Uberwachung von Synthese- oder Agglomerationsprozessen)

ungewollte Veranderungen der dispersen Phase
(z. B. Verdunstung von Tropfchen, Kondensation von Luftfeuchte)
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Entmischung in grobdispersen Pulvern und Schuttgutern

» Segregation in bewegten Pulvern bzw. Schuttgttern
- Paranusseffekt (engl.: Brazil nut effect)
- Luckenfullung durch kleine Partikel

%‘.@\

50

« Entmischung bei Transport, Befullen oder Aufschutten

- schwerkraft- und tragheitsbestimmte
Effekte (z.B. Wurfparabeln, Strahnenbildung
und Ablagerungen beim pneumatischen
Transport)

- formbestimmte Effekte
(kugelformiger Partikel ,rollen” weiter
als kantige Partikel)

- kohasionsbestimmte Effekte
(feine Partikel sind kohasiver als grobe
Partikel > grolRerer Schuttwinkel)

1 Segregation on inclined bulk solid surfaces:
a} Skting effect,

o} Different angfe of repose due io particle shape.
armemannle of 1epose due to particle size
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5.2 Etappen einer Analyse
- Probenahme -
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Probenahme aus gelagerten Pulvern und Schuttgltern

Beispiele
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Mehrzonenprobenstecher

O P pBp w0 g 0 e Oy O g 90 00—t p o O_pol
- - - - - -

1 Wandschwenkausleger
&= 2 Balancer
3 Steigtechnik (Leiter)
' ’ 4 Schrank mit Geblase, Zyklon und Sammelbehaiter
5 Schittgut-LKW

Stechheber pneumatischer Probenehmer
fur Tanks und Big Bags

alle Bilder: https://gmp-sampling.com
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https://gmp-sampling.com/

Probenahme von Forderbandern

\!il('ktrim‘ht‘s
Antriebselement
Forderband mit Fordergut
(Partikelkollektiv) Schaufel zur
Probennahme

Auffangtrichter

Fiir Probe \\\

periodisch bewegte Schaufel
auf dem Forderband

Forderband mit Férdergut
(Partikelkollektiv)

Elektrischer
Antrieb

Forderrohr

Bewegliche Klappe
zur Probennahme

Fallrohr

~

periodisch gedffnete Klappe
nach dem Forderband

LV: Partikelmesstechnik
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Probenahme aus pneumatischen geforderten
Pulvern und Schuttgutern
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alle Bilder: https://gmp-sampling.com
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Probenahme far inhomogene Durchstromung
dynamisches Probenahmesystem TWISTER (Sympatec)

Y

R T S e T e

TWISTER 180 MYTOS 2

.
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Probenahme fur Flussigkeiten

Schopfkelle

Place Lid
on Bottle

Tauchflasche
l
\’/ \—— Suspension -
s

S Magnet-
| ;I ]—r[}hrer

Saugrussel geriihrter Eiskremstecher
im Rihrgefals Auslaufbecher
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5.3 Etappen einer Analyse
- Probenteilung -
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Techniken der Probenteilung

Zufithrung
T

Drehtisch mit
Unterteilungen

- Teilprobe
Teilprobe
Riffelteiler ,
Drehprobenteiler
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5.4 Etappen einer Analyse

- Probenvorbereitung -
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Probenpraparation

* Primare Probenpraparation (Dispergieren):
- Einbringen oder Uberfuhren der Partikel in das bei der Messung genutzte
Dispersionsmedium
- definiertes Vereinzeln der Partikel bzw. Herstellen eines definierten
Agglomerationszustandes

- gleichmaliges Verteilen der Partikel im Dispersionsmedium
- kurz: definiertes Beeinflussung des Dispersitatszustandes gemal3 der
Ubergeordneten Analysenaufgabe - Analysenprobe
« Sekundare Probenpraparation (Konditionierung):
- Anpassung der Probe an die Messtechnik und Zufuhr in die Messzone
- bei mikroskopischen Techniken Abscheidung auf einem Objekttrager
- keine Veranderung in Hinblick auf den Agglomerationszustand
- kurz: Konditionierung der Probe fur die Messung unter Beibehaltung des
Dispersitatszustandes > Messprobe
* Probenzufuhr:
- eventuell mit Dispergierung verbunden, insb. bei pulverférmige Messproben
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Benetzbarkeit von Pulvern

hydrophobisiertes SiO,
in Wasser

hydrophiles SiO,
in Wasser

e ———
- —
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Arten der Destabilisierung kolloidaler Systeme

Aufrahmen Sedimentation

Aufrahmen  Agglomeration Sedimentation

festes Sediment

Koaleszenz © Agglomeration

(.

RN 2R
DL XX
CACROC R0

Ostwald-Reifung Phaseninversion

primare Prozesse sekundare Prozesse
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Destabilisierung von Proben fur die
Partikelmesstechnik

« allgemeines

- Anderungen im Dispersitatszustand (z.B. infolge von Auflosen oder Koaleszenz)
sind wahrend der Messung nicht erwunscht

- andererseits kann es die Analysenaufgabe erfordern, den Dispersitatszustand
vor der Messung gezielt zu beeinflussen (z.B. durch Agglomeration)

- Anderungen im Mischungszustand kénnen Gegenstand der Messung sein
(Sedimentation bzw. Aufrahmen)

- oft wird jedoch eine homogen durchmischt Messprobe benétigt

e« besondere Relevanz fur Partikelmesstechnik

- Sedimentation/Aufrahmen: im Schwerefeld stets prasent, fur Partikel >>100nm
signifikant > Homogenisieren durch Turbulenz

- Agglomeration: Tendenz in allen Partikelsystemen
- in Aerosolmesstechnik: Partikelanzahlkonzentration gering halten
- in FlUssigkeiten: Abstol3ung zw. Partikeln via Dispergierhilfsmittel

- Auflosen/Ausfillung: beide Effekte sind abh. vom Lésemittel und Triebkraft
- Aerosole: vermeide sowohl Evaporation als auch Kondensation von Tropfen
- Flussigkeiten: achte auf Komplexbildner, Losen/Ausfallen bei pH-Anderung
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Stabilisierungsmechanismen

sterisch
elektrosterisch
elektrostatisch N Verarmung
& (depletion)
+ o, -G
N + ++ o _
+ + i - g
+ o + -
e o Adsorption von Makromolekiilen o5
; T 73S
+ + - Mindestabstand -
A _
+ > keine van-der-Waals-Anziehung - _ %‘ @fg{; O

Aufladung der Grenzflache

AbstoBung der diffusen
lonenschichten

- hohe Konzentration
- nicht adsorbierender

sterische und Molekiile

elektrostatische
Abstol3ung

.
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Dispergierhilfsmittel

I
Na* 0 O Na® I i
. :iD’O\F;:O o\_ ‘P\O/P\ _O
« Peptisatoren 0. 6 0.0 O O
. . L P PO, Pyrohosphat
- lonen kleiner oder mittlerer Molmasse Na"0o. ,0.,00Na
AN N +
~ . . Na*'O 00 O Na .
anorg.anlsch.. Diphosphate, Polyphosphate 0o -
- organisch: Zitrate, Tartrate, Sulfonate metaphosphat N
O OH O °
» Polyeletrolyte o7 " Na - Yoo
. Natriumzitrat >:_\ 0" Na Natriummethyldi
- Polyme.r'e mit permanenten oder AN naphtylsulfonat
pH-abhangiger lonisisation
. . R'+R?= Cq1Hz24 HO 0O
— anionisch: Natriumdodecyl
Polyacrylsaure, Pektine, Huminsauren benzolsulfonat

~ kationisch: T/\NT n
HI, Polyacrylsaure

Polyethylenimin, Polyvinylpyridin Polyethylenimin

S .
nichtionische Polymere H,{O\/‘}«O/H N
n

- Polyethylenglycol, Polyvinylpyrrolidon N

Rinderserum-

. Polyethylenglykol | vinnl
- Proteine (PEG) yviny albumin (BSA)
pyrrolidon
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Dispergiertechniken zur Probenpraparation
Nassdispergierung

Rutteltische, Rotationsschuttler etc.
- verteilende Wirkung
- kein desagglomerierender Effekt

Ruhrer (Kopfruhrer, Magnetruhrer):

- desagglomerierender Effekt bleibt
schwache bis moderate

- Wirkung i.d.R. via Turbulenz

Rotor-Stator-Systeme (Zahnkranzdispergierer)
- Auftrennung von pm-Agglomeraten

- geratespezifische Wirkung, abh. von
Dissipationsrate und Energiedichte

Ultraschalldispergierer
- Zerteilung bis in den Submikrometerbereich

- entscheidend ist Energiedichte
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Gerate zum Ultraschalldispergieren (USD)

indirektes USD direktes USD

Sonotroden,
Ultraschallrtssel

- cup-horn
vial-tweeters® sonicators
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Dispergiertechniken zur Probenpraparation
Trockendispergierung

. . ! # ;
Vibrations- dl Injektorgas  —> ; Prallkaskade

sieb 723

Produkt —
——
- .

Prallkaskade (Stromungs-
und Pralldispergierung)

1
Luft _ﬁ ''''''''''''''''''''''''' i Staub-Aerosc

Bursten-
dispergierer

" Birste

Staubbehalter
MALE NET
—— ]
COMPRESSED AR FLOW . o
P _ o~ Vorschubkolben

] A ¥

CONSTRICTED AREA/ EXPANSION SECTION r
Strahldispergierung in Venturi-Duse Fallschacht mit Einbauten
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Volumenanteil, ppmv

Arbeitsbereich bezuglich Partikelgrof3e +konzentration
Beispiel: Dynamische Lichtstreuung

SiO,-Partikel in Wasser TiO,-Partikel in Wasser
; obere Gignze wgf \ i
t Mehrfachstrgl. \ Mehrfachstre.
1000 -untere .\ >1000 4—\
Grenze £ \ \
S/IR-Verhaltni = \
100 \ = 100 \
\ g \
\ - c N\ :, .
10 Sediment; i 10 Luntere \ \’_J'.- Sediment.
= Grenze | \
i / E S/R-Verhaltnis\
1 A\ § 1 \ unter
renze \ Grenz
ahlfluk nzahlfluk. m
0.1 0.1 . -
0.001 0.01 0.1 1 10 0.001 0.01 0.1 1 10
Partikelgré3e, um Partikelgrof3e, um

e Arbeitsbereich definiert durch GroRen-Konzentrations-Korrelationen fur

- beginnende Mehrfachstreuung, akzeptables S/N-Verhaltnis, signifikante
Anzahlfluktuation, Sedimentation und Behinderung der Brownschen Bewegung

» Arbeitsbereiche sind i.d.R. materialabhangig
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Bedarf zur Einstellung der Partikelkonzentration

» alle Messgerate besitzen einen grélRenabh. 200
Arbeitsbereich fur die Partikelkonzentration 190

180

160

» Regelfall. niedrige Konzentration (< 1 Vol.-%)
- sonst hydrodyn. Wechselwirkungen

ki
.

eff. hydrodynamic diameter, nm

) ) 150 iy
- sonst optischen Wechselwirkungen 140
oder Signalverlust 130
. . bon black .
- sonst Agglomeration von Aerosolpartikeln £ 2 |, o oAORIRE
. . . . 110 O titania
- Gewabhrleistung vereinzelter Partikel 100
. . o 0.13% 2.3% 16% 50% 84% 97.7% 99.9%
auf Mikroskopiepraparaten e anemission o

Einfluss der Probentransmission auf

= Verdunnen der Analysenprobe die mittlere PartikelgréRe bei DLS

e« zum Teil: hohe Konzentration oder Pulver

- weil das Dispersionsmedium zum
Messsignal beitragt

- weil die Messung am trocknen Pulver
=» konzentrierte Analysenprobe

clean gir inlet

o ]
-
% \oullet nozzle
‘mixing_chamber / excess air outiet /

Verdlinnungseinheit fir Aerosole
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5.5 Etappen einer Analyse
- Messung, Auswertung, Dokumentation -
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Messung und Auswertung

» Vorbereitung des Messgerates
- regelmalige Wartung und regelmal3ige Qualifizierungsmessung
- Sauberkeit der Messzelle prufen
- Dispergiersystem anbauen
- Messbedingungen spezifizieren (Temperatur, Messbereich, Messdauer etc.)
- Stoffsystem spezifizieren
- ggf. Messzelle temperieren und sauberes Dispersionsmedium vorlegen

« Messung und Nachbereitung
- Ungewodhnliches notieren
- Signalhohe- und qualitat prifen
- stets mit Wiederholungsmessungen arbeiten
* Analyse der Messdaten
- Stoffdaten prufen
- offensichtliche Fehlmessungen (s. Signalqualitat) eliminieren

- ggf. passendes Auswertemodell wahlen, z. B. zur Partikelform oder zu den
optischen Verhaltnissen
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Qualitat der Messsignale
Beispiel: Dynamische Lichtstreuung

Signalqualitat wie im Lehrbuch schlechte Datenqualitat

1 1 \

0.9 7 _; 0.9 _;

0.8 N T 0.8 T
L 0.7 \ 3 0.7 3
g 0.6 \ —4 _<é 0.6 - @Q\ — 4
I} \ 5 ) Al 5
@ 0.5 \ 5 @ 05 5
g 04 \ 7 g 0.4 7
o 03 s 0.3
< 02 \ — 8 < 02 W\ —8

A N,

O \I 0 i 1 =

0.00010.001 001 01 1 10 100 0.00010.001 001 01 1 10 100

delay time, ms delay time, ms

« iPrufen Sie stets die Signalqualitat und Beobachten Sie ihre Messprobe!

« schlechte Signalqualitét z.B. infolge von Fremdpartikel, Fensterverschmutzung,
Messbereichstberschreitung, Agglomerationsprozesse

 sichtbare Probleme der Messprobe: z.B. ungewollte Entmischung, Flockung, Auflésen,
Luftblaschen in flussigen Proben, Ablagerung an Zellwanden
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Dokumentation der Analyse

o Ziele:
- Nachstellen der Analyse zu einem spateren Zeitpunkt durch andere Personen,
ggf. an anderen Messgeraten und in anderen Laboren

- lIdentifizierung von signifikanten Unterschieden der Messergebnisse
(z.B. infolge von anderer Probenpraparation oder anderen Messbedingungen)

- Erfullung von Dokumentationspflichten

e Inhalte:
- Ablauf (Details der Praparation, Messung, Analyse)
- Ergebnisse (Mittelwerte und Messunsicherheiten)

e Form:
- Messberichte (Messprotokolle)
- Laborbuch (handisch, digital)

.
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5.6 Etappen einer Analyse

- Literaturverweise -
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Literatur zum Weiterlesen
Etappen der PartikelgréfSenanalyse

Blicher und Buchkapitel:

* H.G. Merkus, Particle Size Measurements. Fundamentals, Practice, Quality; ch. 4 & 5, pp.
73-136; Springer, Dordrecht, 2009; doi:10.1007/978-1-4020-9016-5

« M. Stiel3, Mechanische Verfahrenstechnik - Partikeltechnologie 1; Kap.5.9, S. 219-245;
Springer, 2009; doi:10.1007/978/3-540-32552-9

Normen und Artikel:

» /SO 14488:2007, Particulate materials — Sampling and sample splitting for the
determination of particulate properties.

e /SO 14887:2000, Sample preparation — Dispersing procedures for powders in liquids.
e ISO/TS 22107:2021: Dispersibility of solid particles into a liquid.

« C.Bernhardt, Herstellung von Suspensionen fur die Sedimentationsanalyse, TIZ
international, 112(9):600-626, 1988.

TECHNISCHE LV: Partikelmesstechnik S
UNIVERSITAT Folie 168 DRESDEN \
DRESDEN Frank Babick, AG Mechanische Verfahrenstechnik, 2024 concept B 4


https://doi.org/10.1007/978-1-4020-9016-5
http://dx.doi.org/10.1007/978/3-540-32552-9

	Lehrveranstaltung Partikelmesstechnik
	5. Etappen einer Partikelgrößenanalyse
	Lernziele zu Kapitel 5
	5.1 Einführung
	Etappen einer erfolgreichen Analyse
	Probenarten und Probenahmekette
	Ziel aller probenbezogenen Aktivitäten �(Probenahme, Probenteilung, Probenpräparation, Probenzufuhr)
	Entmischung in grobdispersen Pulvern und Schüttgütern

	5.2 Probenahme
	Probenahme aus gelagerten Pulvern und Schüttgütern�Beispiele
	Probenahme von Förderbändern
	Probenahme aus pneumatischen geförderten �Pulvern und Schüttgütern
	Probenahme für inhomogene Durchströmung�dynamisches Probenahmesystem TWISTER (Sympatec)
	Probenahme für Flüssigkeiten�

	5.3 Probenteilung
	Techniken der Probenteilung

	5.4 Probenvorbereitung
	Probenpräparation
	Benetzbarkeit von Pulvern
	Arten der Destabilisierung kolloidaler Systeme
	Destabilisierung von Proben für die Partikelmesstechnik
	Stabilisierungsmechanismen 
	Dispergierhilfsmittel
	Dispergiertechniken zur Probenpräparation�Nassdispergierung
	Geräte zum Ultraschalldispergieren (USD)
	Dispergiertechniken zur Probenpräparation�Trockendispergierung
	Arbeitsbereich bezüglich Partikelgröße +konzentration�Beispiel: Dynamische Lichtstreuung
	Bedarf zur Einstellung der Partikelkonzentration

	5.5 Messung, Auswertung, Dokumentation
	Messung und Auswertung
	Qualität der Messsignale�Beispiel: Dynamische Lichtstreuung
	Dokumentation der Analyse

	5.6 Literaturverweise
	Literatur zum Weiterlesen�Etappen der Partikelgrößenanalyse


