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1 Einleitung

Die Partikelgrofie ist fur viele Produkte ein entscheidendes Qualitatsmerkmal. So geht man heute
selbstverstdndlich im Haushalt davon aus, dass alle Salzkdrner durch die Locher im Salzstreuer
passen, dass Waschmittel beim Einfillen nicht stauben und dass der Kaffee, den wir uns aufgie-
Ren, immer die gleiche Qualitat hat. Fir den Kaffee gilt: Ist das Kaffeepulver zu grob, ist das
Wasser zu schnell durchgelaufen und der Kaffee wird zu dinn, ist es zu fein, steht das Wasser zu
lange auf dem Filterkuchen und der Kaffee wird zu stark. Entscheidend ist also die Partikelgro-
Renverteilung. Diese ist beim Mahlprozess des Naturproduktes Kaffee schwankend und muss
daher kontrolliert und gegebenenfalls nachjustiert werden.
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Abb. 1: Fir den Bruhvorgang des Kaffees spielt die PartikelgroRenverteilung des Kaffeepulvers eine
entscheidende Rolle. Als Faustregel gilt: zu grob — zu dlnn, zu fein — zu stark.

Heute kommen daftr tberwiegend Messsysteme zum Einsatz, welche die Partikelgrél3envertei-
lungen mittels Trockendispergierung und Laserbeugung hochgenau bestimmen. Dieses Verfah-

ren kann nicht nur das 6lige, flockige Material zuverldssig dispergieren, es gestattet auch die


mailto:wwitt@sympatec.com

Symposium Produktgestaltung in der Partikeltechnologie 2013

grol’e Probenmengen der ublichen Handelsverpackungen direkt zu vermessen, wodurch Probe-
nahmefehler vermieden werden.

Die Anforderungen an die Genauigkeit nehmen mit zunehmenden Automatisierungsgrad der
Kaffeeautomaten noch zu. Heute missen nicht nur die PartikelgroRenverteilungen aller Kaffee-
Pads vergleichbar sein, auch die Form der Kaffeepartikel hat Einfluss. Fur die Formerkennung
bietet sich die Bildverarbeitung an. Aber kann man so grolRe Mengen, wie etwa ein ganzes Pfund

Kaffee, mit Bildverarbeitung messen?
2 Grundlagen

2.1 Statische vs. dynamische Bildanalyse

Bei der Bildanalyse unterscheidet man grundsatzlich zwischen statischer und dynamischer Bild-
analyse. Die Statische Bildanalyse (SBA) ist z.B. aus der Mikroskopie bekannt und in der 1SO
13322-1 [1] standardisiert. In unserem Fall wirden dazu die Partikel auf einem Projekttrager
drapiert, deren Bild z.B. uber eine Kamera erfasst und die GroRen der einzelnen, statisch liegen-
den Partikel bestimmt. Der Vorteil dieser Methode besteht darin, dass sich die Partikel durch die
Schwerkraft ausrichten. So lassen sich. z.B. die Langenverhaltnisse nadelférmiger Partikel gut
damit messen. Die Partikel liegen dabei gut kontrolliert im Tiefenschérfebereich ¢ der abbilden-
den Optik. Nachteilig ist hier die sehr geringe Probemenge. In der Regel kdnnen nur einige 1000
Partikel pro Bild erfasst werden, wodurch die statistische Relevanz der Ergebnisse stark ein-
schrankt wird. Auch ist die Uberlappungsfreie Platzierung der Partikel schwierig und somit die

Auswertung erschwert.

Kamera

S Partikelstrom
: Partikel
2
S \ Kamera
@@
(i ..... . ________________

Partikel ‘®

) 7] Y A

[ Objekttrager

Abb. 2: Statische (links) und Dynamische (rechts) Bildanalyse.

Bei der Dynamischen Bildanalyse (DBA) werden die Partikel in oder auf einem Medium an ei-
ner fest positionierten Kamera vorbeigefihrt. Durch geeignete Verdiinnung kdnnen tberlappen-

de Partikel weitgehend vermieden werden. Es lassen sich wesentlich grofRere Probenmengen
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erfassen, welches die statistische Relevanz der Ergebnisse deutlich verbessert. Die Ausrichtung
der Partikel ist jedoch willkarlich, wenn sie nicht durch eine geeignete Stromungsfiihrung er-
zwungen wird. Der abzubildende Tiefenschérfebereich ¢ ist in der Regel groRer als bei der SBA
und besonders im Feinen durch spezielle Fihrungen zu begrenzen. Dieses Verfahren ist durch
die 1ISO 13322-2 [2] standardisiert.

Am gebrauchlichsten ist heute die 2-dimensionale Erfassung der Projektionsflachen der Partikel.
Fur die 3-dimensionale Bestimmung gibt es einige Losungsansatze. Sie ist derzeit noch Gegen-

stand einiger weniger Forschungseinrichtungen.

Abb. 3: Von den realen 3-dimensionalen Partikeln wird zun&chst ein 2-dimensionales Farb- oder Grau-
stufenbild aufgenommen, das zur Bestimmung der Partikelgrof3e und Form in ein Bindrbild umgewandelt
wird. Bei der Binarisierung kdnnen Lécher entstehen, welche die nachfolgende Auswertung beeintrachti-
gen konnen.

2.2 Anforderungen an die Bildaufnahme

Die Bestimmung der PartikelgroRenverteilungen (PGVs) mittels Laserbeugung kann in Kombi-
nation mit der Trockendispergierung auch grof3e Probenmengen erfassen. Die Ergebnisse zeich-
nen sich durchweg durch eine hohe statistische Relevanz aus. Bei Messungen an probegeteilten
Proben sind relative Standardabweichungen von ¢ < 1% heute tblich [3].

Will man solche Ergebnisse auf die Bildverarbeitung Ubertragen, sind sehr grol3e Partikelanzah-
len notwendig, da sich bei Anzahlstatistiken der relative Fehler der Partikelzahl pro Klasse rezip-
rok zur Wurzel der Teilchenzahl verhalt. Die Ergebnis-PGV wird héufig massen- oder volumen-
bezogen bendtigt, um eine direkte Vergleichbarkeit mit anderen Messverfahren (Siebung, Laser-
beugung etc.) zu ermdglichen. Solche Qs3(x)-Verteilungen werden mafigeblich durch die Partikel
am groben Ende der Verteilung beeinflusst, da die Masse mit der dritten Potenz der Partikelgro-
Re wéchst (m ~ x3). MAchte man die Standardabweichung fur die gesamt PGV unter 1% bringen,
gilt dieses besonders fur die grélte Klasse [4], d.h. dort missen mindesten 10.000 Partikel ge-

messen worden sein, denn:
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Fiir die Gesamtverteilung ergeben sich typisch zu messende Partikelanzahlen von > 10° Parti-
keln. Bei 10 bis 100 Partikeln pro Bild miissten also 10* bis 10° Bilder in kurzer Zeit vermessen
werden. Bei den heute tblichen 30 Bildern pro Sekunde (fps) ergaben sich Messzeiten von bis zu
3.333 s, d.h. knapp einer Stunde. Es missen also wesentlich héhere Bildraten zum Einsatz kom-
men, wie sie etwa heutige Hochgeschwindigkeitskameras liefern.

Die entstehende Datenmenge ist allerdings gewaltig. Schon eine 1 M-Pixel-Kamera liefert bei
100 fps und 8 Bit Auflésung 100 Mbyte/s, die aufgezeichnet und per Software analysiert werden
miussen. Der Qualitéat der Bilder kommt dabei eine entscheidende Bedeutung zu, wenn man den
Rechenaufwand fur die Analyse in Grenzen halten will:

1. Die Partikel sollten sich nicht tberlappen, um aufwéndige Separationsalgorithmen zu ver-

meiden, d.h. die Partikel sollten optimal dispergiert sein.
2. Die Partikel sollten moglichst materialunabhéngig mit hohem Kontrast abgebildet werden,

um die Bestimmung der Partikelkanten zu vereinfachen.

3 Konzeption

Die Vorlberlegungen fiihrten zu einem neuartigen auf dynamischer Bildverarbeitung basieren-
den Messsystem, das auf der POWTECH/PARTEC 2004 in Nurnberg unter dem Handelsnamen
QICPIC der Offentlichkeit vorgestellt wurde [5]. Dabei kam zur Partikelvereinzelung erstmalig
der fir die Laserbeugung entwickelte, duBerst leistungsfahige und etablierte Trocken-
Dispergierer RODOS [6] zum Einsatz.

Vibrations-  Drehteller fur ffif [ Dispergierter
forderer  konst. Dos‘ierung Aerosolstrahl

X

Abb. 4: Seitenansicht des Trockendispergierers RODOS, wie er fir das Laserbeugungssystem HELOS
gebr&uchlich ist (links). Der vollstandig dispergierte Aerosolstrahl passiert die Messzone und leuchtet im
Laserlicht (rechts).

Dieser kombiniert zur Dispergierung Partikel-Partikel- und Partikel-WandstoRe sowie Zentrifu-

galkrafte aufgrund von Geschwindigkeitsgradienten in einer Scherstromung. Die zugefiihrte
-4 -
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Energie fuhrt jedoch zu Partikelgeschwindigkeiten von bis zu 100 m/s, die bei tblichen Belich-

tungszeiten von 1/10.000 s = 100 ps eine Bewegungsunschérfe von 10 mm zur Folge hétte.
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Abb. 5: Aufbau des dynamischen Bildanalysesystems QICPIC mit Pulslichtquelle, adaptierbarer Strahl-
aufweitung, Dispergierer, Objektiv und Hochgeschwindigkeits-Kamera, wie es erstmals auf der
POWTECH/ PARTEC 2004 vorgestellt wurde. Das System arbeitet mit doppelt telezentrischer Abbildung
im Durchlicht.

3.1 Pulslichtquelle

Herzstiick des Messsystems ist daher eine neuentwickelte Pulslichtquelle, die es gestattet, eine
zur Belichtung eines Bildes ausreichende Lichtmenge ( ca. 0.15 nJ/Puls) im sichtbaren Bereich
bei 532 nm in weniger als 1 ns abzugeben. Die Pulslichtquelle ermdglicht einstellbare Repetiti-
onsraten von 5 bis 500 Hz mit geringem Jitter und hoher Konstanz der Einzelpulsenergien. Parti-
kel mit 100 m/s bewegen sich in 1 ns gerade einmal 100 nm weit. Die Bewegungsunschérfe liegt
damit weit unter der optischen Auflosungsgrenze. Diese Lichtquelle gestattet auch bei hohen

Partikelgeschwindigkeiten eine quasi-statische Bildanalyse.

3.2 Abbildung

Die Abbildung der Partikel erfolgt in Durchlicht, um fir die PartikelgroRen und Formbestim-
mung einen moglichst hohen Kontrast zu erzielen. Zur Abbildung kommen verschiedene tele-
zentrische Objektive mit unterschiedlichen VergréfRerungen zum Einsatz, die Uber ein Karussell
vor die Kamera geschwenkt werden und den jeweiligen Messbereich definieren. Gegeniber ei-
nem normalen Objektiv bietet ein telezentrisches Objektiv den Vorteil, dass sich die BildgréoRe
nicht bei Verdnderung des Abstandes der Objekte (der Partikel) zum Objektiv &ndert. Dadurch
wird eine prazise GrolRenbestimmung auch bei ausgedehnten Aerosolen und Suspensionen mog-
lich.
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Abb. 6: Die telezentrische Beleuchtung in Kombination mit der telezentrischen Abbildung unterriickt
Licht, das nicht parallel zur optischen Achse ausgerichtet ist. Dadurch gelangen Streulicht, reflektiertes
und in den Partikeln gebrochenes Licht nicht zur Kamera.

Zu dem gelangt durch die in der Brennebene eingesetzte Blende nur Licht zur Kamera, das sich
parallel zur optischen Achse ausbreitet. Folgerichtig wird auch mit parallel zur optischen Achse
ausgerichtetem Licht beleuchtet. Dadurch wird nicht nur der negative Einfluss von Streulicht auf
den Bildkontrast weitgehend unterdriickt. Entscheidender ist, dass durch diese doppelt telezentri-
sche Anordnung an den Partikeln reflektiertes oder in transparenten Partikeln gebrochenes Licht
die Blende nicht mehr passieren kann, weshalb selbst kaum sichtbare, hochtransparente Partikel
mit geringem Brechungsindexunterschied zur Umgebung, schwarz abgebildet werden. Durch
diese MaRnahme wird der Kontrast erheblich gesteigert.

Abb. 7: Links: Hochtransparente, kugelformige Gel-Partikel; rechts: Graustufenbild dieser Partikel, die
aufgrund der telezentrischen Abbildung schwarz dargestellt werden. Lediglich Licht durch das Zentrum
der Partikel durchdringt diese ohne Ablenkung. Es kann somit die Blende passieren und erzeugt eine
hellen Lichtpunkt in der Partikelmitte.
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Auch die doppelt telezentrische Abbildung unterliegt gewissen Limitierungen. So kann man die
Blenden6ffnung nicht beliebig klein machen, da jede Beschrankung des Fourier-Raumes bei der
Rekonstruktion des Bildes zu einer VergréRerung der Unscharfe fuhrt. Es ist also ein geeigneter

Kompromiss zwischen optimaler Unterdriickung von Storeinflissen und optimaler Abbildung zu

finden.
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Abb. 8: Einfluss der Blende auf die Abbildungsqualitat des telezentrischen Objektives: Von links nach
rechts; Originalbild - Beugungsbild erzeugt durch die erste Abbildungslinse - der duf3ere Bereich wird
durch die Blende beschnitten — die Ricktransformation durch die zweite Linse zeigt die Partikel mit leich-

ten ringformigen Artefakten.

Auch lasst sich dadurch nicht die bereits aus der Mikroskopie bekannte Problematik tiberwinden,
dass die mogliche Schérfentiefe mit zunehmender VergrélRerung stark abnimmt. Dadurch werden
enge Kivetten an der unteren Messbereichsgrenze notwendig, will man unscharfe Partikel ver-

meiden. Zur Beurteilung des Auflésungsvermdgens werden aufgedampfte Testmuster verwen-

det.
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Abb. 9: Die Abbildung des Testmusters (USAF resolution target (positive pattern)) mit dem QICPIC M3-
Objektiv zeigt, dass bei 10-facher VergroRerung noch Strukturen unter 2,2um aufgeldst werden kdnnen.
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Der Tiefenscharfebereich ist an der Messbereichsuntergrenze so stark reduziert, dass enge
Kivetten mit Spaltweiten von typisch 50 pm zum Einsatz kommen.

3.3 Adaptierbare Strahlaufweitung

Abhéngig von der VergroRerung der Objektive verandert sich die abgebildete Flache. Bei kon-
stanter Beleuchtung wirde die Lichtmenge, die der Kamerasensor erhélt, quadratisch mit der
VergroRerung abnehmen und betriige bei 10-facher VergroRerung gerade einmal 1% der ur-
sprunglichen Lichtmenge. Die adaptierbare Strahlaufweitung kann den Durchmesser des Be-
leuchtungsstrahls stufenlos von 1 mm bis 45 mm an den jeweilig abgebildeten Objektbereich

angepassen, wodurch die Lichtmenge auf der Kamera nahezu konstant bleibt.

3.4 Bilderfassung

Die Bilderfassung erfolgt mittels einer Video-Kamera, deren Bildaufnahme mit der Pulslicht-
quelle synchronisiert ist, um Doppelbelichtungen zu vermeiden. In der 2004 erstmals vorgestell-
ten Generation des QICPIC kommt eine CMOS-Kamera zum Einsatz, die Giber 1024x1024 quad-
ratische Pixel mit 10 pm Kantenlange verflgt und bis zu 450 Bilder pro Sekunde (fps) mit 8 Bit
Auflésung erfassen kann. Die Kamera erzeugt somit 450 Mbyte/s an Daten, ein Datenvolumen,
das bei seiner Einflihrung die Mdéglichkeiten der damaligen PCs weit Uberstieg. So stellte insbe-
sondere der PCI-Bus mit seinen 33 MHz Taktfrequenz bei 32 Bit Datenbreite entsprechend
128 Mbyte/s das Nadelohr dar, welches den Datendurchsatz begrenzte. Als Ausweg bleib nur,
wenn man die hohen Bildraten erreichen wollte, eine Datenreduktion bereits in der Kamera vor-
zunehmen. Durch den Einsatz sehr leistungsfahiger Signalprozessoren gelang es, die Hinter-
grundmittelwertbildung und - subtraktion, die Schwellwertberechnung, Binarisierung und ver-
lustfreie Komprimierung in weniger als 2 ms entsprechend 450 fps zu implementieren und
dadurch den Datenstrom auf etwa < 30 MByte/s zu begrenzen. Diese Daten wurden serialisiert
und Uber ein proprietdres 1,25 GBit/s-Interface Uber eine Zweidrahtleitung einem speziellen PCI-
Bus-Interface zugefiihrt, das Uber direkte Speicherzugriffe die Daten im PC abspeicherte, ohne
dessen CPU nennenswert zu belasten.

Die heute verfiigharen PCs verfugen mit ihrem PCle-Bus uber ausreichende Bandbreiten, um
auch groRe Datenmengen zu verarbeiten. Schon die 1.0/1.1-Version des PCle erlaubt 2,5 G-
Transfers/s pro Lane entsprechend 250 Mbyte/s. Bis zu 32 Lanes kénnen kombiniert werden
entsprechend 8000 MByte/s. Die aktuell verfligbaren PCle 2.0-Versionen verdoppeln die Taktra-
te auf 2,5 GHz und damit nochmals den Datendurchsatz. Der Flaschenhals ist heute die Verbin-
dung zur Kamera. Etablierte industrielle Losungen, wie der CameraLink™ pringen es immerhin

schon auf 680 MByte/s bei 8 bzw. 850 MByte/s bei 12 seriellen Verbindungen. Einen Ausweg
-8-
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bietet das erstmals 2008 vorgestellte und 2010 standardisierte CoaXPress-Interface [7], das Uber
1 bis 4 75-Ohm-Koaxialkabel jeweils maximal 6,25 GBit/s bis zu 68 m weit tbertragen kann. In
der maximalen Ausbaustufe stehen daher 25 GBit/s entsprechend 3,125 GByte/s als Transferrate
zur Verfiigung. Die auf der POWTECH 2013 erstmals vorgestellte QICPIC/R-Generation ver-
wendet CoaXPress und ermdglicht damit die Erweiterung der Hochgeschwindigkeitskamera von
1 MPixel auf 4 MPixel bei bis zu 500 fps, und das erstmals bei Ubertragung der vollen Graubild-
information statt der zuvor verwendeten Binarbildubertragung. Da gemal ISO-Standard Uber die
Koaxialkabel auch die Stromversorgung der Kamera erfolgt und zudem ein 20,833 MBit/s
Rickkanal vorgesehen ist, um Kamera-Parameter zu setzen und Erfassungsbereiche (Regions of
Interest, ROIs) zu definieren, konnen zukiinftige Kameragenerationen leichter an QICPIC/R

adaptiert werden.

3.5 Bildverarbeitung

Die Auswertung der Bilder findet nunmehr ausschliel3lich im PC statt, wodurch leistungsféhigere
Binarisierungsverfahren moglich wurden. Die binarisierten Daten werden verlustfrei kompri-
miert und mit den jeweiligen Messbedingungen bereits wihrend der Messungen als ,,Filme* in
der WINDOX-Datenbank abgelegt. Dadurch ist es mdglich, auch sehr lange Messzeiten mit
mehr als 108 Partikeln zu realisieren. Da auch die Positionen gespeichert werden, lasst sich nicht
nur das Abbild jedes einzelnen Partikel sondern auch deren Anordnung im Bild jederzeit rekon-

struieren und zur Anzeige zu bringen.

4 Bildanalyse

Die eigentliche Bildanalyse findet auf Basis der in der Datenbank in den jeweiligen Filmen ge-
speicherten einzelnen Binérbilder statt. Die Ergebnisse werden ebenfalls in der Datenbank ge-
speichert und kdnnen in Form von Tabellen und Grafiken mit wahlbaren Inhalten und definierba-
ren Layouts zu Anzeige gebracht werden. Fur die Analyse steht eine stdndig wachsende Anzahl

von Auswerteoptionen zur Verfuigung. Derzeit sind folgende Auswertungen implementiert:
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4.1 Partikelgroi3e

Die gebréauchlichste Definition der PartikelgroRe ist der projektionsflachengleiche Kreis.

Xearc

@ e .

Abb. 10: Die Projektionsflache A des Partikels und damit des flachengleichen Kreises wird bestimmt. Die
Partikelgrolie berechnet sich dann zu:

VA

Daneben haben sich die Feret-Durchmesser etabliert. Sie sind gleichermalen die Langen, die
man mit einer Schieblehre bestimmen wirde. Es gibt mehrere Feret-Durchmesser: Der minimale,
der maximale und der mittlere Feret-Durchmesser, z.B. bei Mittelung tber 20 Winkel. Locher im
Inneren haben keinen Einfluss auf das Ergebnis.

Verbreitet ist auch das umschlieende Rechteck. Hier werden maximales und minimales Recht-

eck unterschieden.
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Abb. 11: Links oben ist die Definition zweier Durchmesser, des maximalen Xg nax 0der der minimalen X,
min Feret-Durchmessers dargestellt, links unten die Definition der beiden GroRRen des umschlieRenden
Rechtecks; rechts ist als Beispiel eine QICPIC-Messungen dargestellt, die einmal als Xeqpc und einmal X,
min @ls minimaler Feret-Durchmesser fuir Kaffeepulver dargestellt.

4.2 Formparameter

Fur die verschiedenen Applikationen wurde im Laufe der Zeit eine Vielzahl von Formparame-
tern entwickelt. Die Definition der gebréuchlichsten wurde inzwischen durch die 1SO standardi-
siert [8]. Ihr Wertebereich liegt einheitlich zwischen 0 und 1. Hierzu zahlen das Seitenverhaltnis,

das sich Uber den Quotienten aus minimalem und maximalem Feret-Durchmesser definiert ist,

-10 -
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und die Spharizitat, die den Umfang des projektionsflachengleichen Kreises zum realen Umfang
ins Verhaltnis setzt.

Ureal Uegpc

® O

Xeapc

XF, min

Abb. 12: Links zeigt die Definition des Seitenverhaltnisses: v, = Xgmin / Xemax; rechts die Definition der
Spharizitat: ws = Uegpc/Ureal

Zu den komplexeren Formparametern zéhlen die Konvexitat und die Elongation.

Xp

B
. - )

Abb. 13: Erlauterungen zu der Bestimmung von Konvexitéat (links) und Elongation (rechts) .

Die Konvexitat ist definiert durch die beiden Flachenanteile A und B:

_ 4 _,_ B
" A+B  A+B

f

Ve

Die Elongation berechnet sich aus dem Quotienten des Faserdurchmessers Xp zur Faserlange x..
Ferner gibt es den Begriff der Geradheit (Straightness), der sich aus dem Quotienten des maxi-

malen Feret-Durchmessers und der Faserlange ergibt: wsn = Xp max / XL.

4.3 Analyse von Fasern

In den vorangehenden Definitionen der Formparameter wurden die Begriffe Faserlange x, und
Faserdurchmesser xp verwendet. Die Analyse von Fasern ist ein wichtiges Gebiet der Bildanaly-
se. Die nachfolgen Abbildung macht jedoch die Komplexitat der Aufgabe deutlich. Die Fasern

sind ndmlich zur Analyse zunachst zu dispergieren.

Abb. 14: Fasern in verschiedener Auspragung: Baumwolle, Filz und Tierhaare, von links nach rechts.
-11-
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Der néchste Schritt ist dann die Skeletonisierung, um die Mittellinie der Fasern zu ermitteln. Da
Fasern sehr komplexe Topologien haben kdnnen, bendtigt man leistungsfahige Skeletonisie-
rungsalgorithmen, die einerseits die Originalsymmetrie wiedergeben, andererseits geschlossene
Linien liefern. Ein leistungsfahiger Algorithmus wurde 2006 fur den QICPIC implementiert [9].
Die Auswertung erfolgt in mehreren Stufen, wie im néchsten Abbild dargestellt ist.
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Abb. 15: Ausgehend von der Projektionsflache der Faser (links) erfolgt die Skeletonisierung nach Ahmed
& Ward, dann werden alle Endpunkte und Abzweigungen bestimmt, schlieRlich die L&angen d; zwischen
den Punkten Uber Polygonziige ermittelt (mitten) und das Faserskelett mittels des Dijkstra Algorithmus
[9] in einen Graphen Uberfuhrt (rechts). Die Zahlenangaben sind die jeweiligen Langen der Teilstiicke in
Mikrometer.

Die eigentliche Auswertung erfolgt dann mittels Graphentheorie, z.B. um den langsten Weg zwi-
schen allen Endpunkten zu finden. Die Faserldnge x, ist dann die kiirzeste Verbindung zwischen
den entferntesten Endpunkten. Die Faserdicke xp ergibt sich aus dem Quotienten der Gesamtpro-

jektionsflache und der Summe aller Langen der Segmente d;.
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Abb. 16: Exemplarisch dargestellt sind die Volumenverteilungen Qs(x) fur die verschiedenen Langenpa-
rameter xp (Durchmesser der Fasern), Xeqrc (projektionsflachengleicher Kreisdurchmesser) und x, (L&n-
ge der Fasern).

5 Ergebnisse am Beispiel von QICPIC

5.1 Losungen fur das Laborumfeld: QICPIC

Auf Basis der vorgestellten Konzeption wurde das Bildverarbeitungssystem QICPIC auf der
ACHEMA 2003 erstmals présentiert [4] und seitdem kontinuierlich weiterentwickelt. Neben der
Trockendispergierung (RODOS und GRADIS) wurde auch die Nassdispergierung (MIXCEL,
LIXELL, die Kombination von Trocken und Nassdispergierung (OASIS) in einem Gerét sowie
eine Speziallésung fiir Fasern (FIBROS) implementiert. Der Messbereich wurde nach oben und
unten erweitert und umfasst heute 0,5 um bis 30.000 pum in mehreren Messbereichen auf Bindr-
bildebene.

5.1.1 RODOS

Der Trockendispergierer RODOS gehdrte neben dem Schwerkraftdispergierer GRADIS zu den
ersten Dispergiersystemen, die 2003 mit dem QICPIC kombiniert wurden. Der QICPIC verfugt
eine offene Messzone zur Aufnahme der verschiedenen Dispergiersysteme. Auf der linken Seite
des Gehé&uses befinden sich die Pulslichtquelle und die adaptierbare Strahlaufweitung, also ge-
wissermallen das ,,Blitzlicht™. Auf der rechten Seite finden sich der Objektive-Revolver fur die
verschiedenen Messbereiche und die Hochgeschwindigkeitskamera samt der Mechanik, die das
jeweilige Objektiv und die Kamera in die zugeordnete Messposition bringen.
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Abb. 17:Links: Hochgeschwindigkeits-Bildanalyse-Sensor QICPIC mit Trockendispergierer RODOS und
Vibrationsdosierer VIBRI (oben links). Die Partikel werden die Rinne entlang geférdert, fallen in den
zylinderférmigen Trichter, passieren die Dispergierstrecke des RODOS; rechts: Blick in die getffnete
Messzone des RODOS. Die Partikel verlassen dispergiert den Injektor an der roten Spitze, werden von
links mit 1 ns-Pulsen beleuchtet und von dem runden Objektiv rechts auf den Kamera-Chip innerhalb des
QICPIC-Gehauses abgebildet.

Die Dispergierwirkung ist exemplarisch im nachfolgen Binérbild dargestellt.

npi = 35 * 500 pm npi = 67 500 pm
. ' » . - . B . \
L4 ’ s .‘ - P ad "\
L _
L ]
l‘ T X
[ ] )
. v o
& [ ] ' - 7 Y
A ' *
s ® b
e 7 - Ty 4 f -

Abb. 18: Alle Partikel sind vollstéandig voneinander getrennt. Das gilt fir SiC-Partikel ebenso (links) wie
flr schwieriger zu dispergierende Methylzellulosefasern (rechts), npi bezeichnet die Anzahl der Partikel
im Bild.

Trotz der hohen Bilderfassungsrate gelingt es aufgrund der hohen Austrittsgeschwindigkeiten

des RODOS nicht, alle Partikel zu erfassen. Uber den gemessenen Volumenstrom V und die

Austrittsflache A kann man die Austrittsgeschwindigkeit v, mit etwa 70m/s abschatzen.

Auslass des | e ¢ BN ° 4
Dispergierers . . e . 0 e °

Abb. 19: Schematische Darstellung zur Berechnung des erfassten Probenanteils bei der Trockendisper-
gierung mittels RODOS..
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v, :!:—3'9”52 ~70m/s
A 4-14mm

v, = f-1=400Hz-2-10°m=8m/s

\Y
m,=—-m=114%-259=2.85g

Vi

Mit einem 2:1-(Object/Bild)-Objektiv mit einer abgebildeten Flache von 2 cm x 2 cm und einer
Bildfolgefrequenz von z.B. 400 Hz erreicht man eine Bildabdeckungsgeschwindigkeit von 8 m/s.
Die dazwischen austretenden Partikel werden nicht erfasst. Die erfasste Probenmasse mq be-
stimmt sich Gber das Verhaltnis der beiden Geschwindigkeiten zu 11,4%. Bei 25 g Aufgabemas-
se werden somit 2,85 g erfasst. Das System arbeitet also wie ein hochpraziser, optischer Probe-
teiler und gestattet es, sehr grole Probenmengen repréasentativ zu vermessen.

Die so erfassten Partikel werden jedes fur sich in der Datenbank gespeichert und kénnen jeder-
zeit als Einzelbild, Film oder Partikelgalerie zur Anzeige gebracht werden. Dabei besteht die

Madglichkeit, die Ausgabe nach diversen Kriterien zu filtern.

it B A 4 “"N\NN/s
- Ns oSN\
b | @ ) &« N\ \\Ne \ =
bt /'\—"h"
11l =7z ) )=
1@ 4 022 PN\Ne=

Abb. 20: Beispiel einer Galerie-Ausgabe: Angezeigt werden nur Partikel mit 2000 pm < Xggpc < 3000pm
und einem Seitenverhaltnis y; innerhalb von 0,001 bis 0,4, d.h. alle grofRen Flocken des Kaffeepulvers
werden dargestellt. Links sind die zugehdrigen Bilder wahrend der Bilderfassung dargestellt.

Im vorliegenden Fall wurden in 2.464.034 Partikeln gerade einmal 60 Flocken gefunden. Die
WINDOX-Software gestattet es, Uber einen Doppelklick auf ein einzelnes Partikel ein Fenster zu
Offnen, welches das Bild mit dem entsprechenden Partikel zum Zeitpunkt der Messaufnahme
zeigt. Die Wahrscheinlichkeit, dass es sich bei dem oberen Partikel um zwei sich uberlagernde
Partikel handelt, ist bei der hohen Partikelanzahl und geringen Flockenanzahl sehr gering. Die
Partikelsegmente hadngen also noch zusammen.
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Abb. 21: Dargestellt sind jeweils 6 aufeinanderfolgende Messreihen mit unterschiedlichen Partikelanzah-
len (links) sowie deren Mittelwerte und Standardabweichungen rechts. Unten ist die Standardabweichung
als Funktion der Partikelanzahl fiir zwei verschiedene Kaffeesorten dargestellt. Es zeigt sich die prognos-
tizierte Abhangigkeit der rel. Standardabweichung o von der Wurzel der Partikelanzahl n: o ~ 1.
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Die Bildfolgefrequenz gestattet es, in kurzen Zeiten grofe Probenmengen und damit hohe Parti-
kelanzahlen zu vermessen. Die Ergebnisse diese Analyse sind in Abb. 21 dargestellt. Dabei wur-
de die Partikelanzahl von Zeile zu Zeile jeweils um den Faktor 100 erhoht. Danach zeigt sich,
dass bei 1,26-10* Partikeln die maximale relative Standardabweichung von Qs(x) bei etwa 6,8%
liegt. Sie reduziert sich bei etwa 10° Partikeln auf 0,65% und erreicht damit die von der Laser-
beugung bekannte GréBenordnung. Bei 1,27-10° sinkt sie sogar 0,085%. Die Reziprozitat der

relativen Standardabweichung o von der Wurzel der Partikelanzahl n wird dadurch bestétigt. Es

O-Q3,max z}{/ﬁ

Bei 10° Partikeln wurde etwa 500 g Kaffee vermessen. Die Messzeit betrug bei 450 fps dafiir

gilt:

etwa 30 Minuten.

Auch bei der Bestimmung der Formparameter spielt die Partikelanzahl eine gewichtige Rolle.
Die Formparameter lassen sich als Verteilung (hier Qs(ws)) Uber dem Seitenverhéltnis s darstel-
len oder als Funktion der PartikelgroRe ws(x).

100 S Y O R N |

6.0 LU o o o B B o B B B s
55 90 - (O3 max = 6.5% @ 0.65

Meas. # of particles
11879
10916
11670
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Upper imt 1477923
Standard deviation 221943
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w
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Abb. 22: Links zeigt die Darstellung der Volumenverteilung Qs des Seitenverhéltnisses s von Kaffeepul-
ver, rechts die zugehdrige rel. Standardabweichung. Auch hier erhalt man bei 1,26-10" Partikeln Werte
fiir o von 6,5%.

Erhoht mam die Partikelanzahl drastisch, ergeben sich, wie zuvor, glatte Kurven, wenn auch mit
einzelnen Spitzen. Diese Spitzen entstehen durch die quadratische Form der Pixel der Kamera
und lassen sich einzelnen bevorzugten Pixelclustern zuordnen.

Hier zeigt sich, dass die Berechnung der Formparameter aus digitalen Bildern eine Mindestan-
zahl von Pixel erfordert. Sie liegt beim Seitenverhéltnis s bei etwa 5 bis 7 Pixeln. Anderenfalls

entstehen, anhéngig vom verwendeten Algorithmus, durch die Geometrie der Pixel Artefakte.

-17 -



Symposium Produktgestaltung in der Partikeltechnologie 2013

100I|III|I|l|l]l]l|||l|l|l|l

o
—
+
3]

o
o
o
s“
+‘
=

0 ng~ 1.27-108

o
o

80 1/+/2 ~0.707

. b
(=T ]

70

Meas. ¥ of particles

117431127 2/@ ~0.555

- 2 116741507 35
50 & 3 118505859
< 4 121748658
40 ¥ 5 25 q\jﬁ‘
1/4/5 ~0.447 o ¥

Curulative distribution Q37 %

-
(5.}

TS LTI O T 0 T 0
w
o
Density distribution g3

C,A
o O
L B |
l

N N AN N T N N A N SO N N TN S T (N N N | 0
020 025 030 035 040 045 050 055 060 065 070 075 080 085 090 095 1.00
Aspectratio

-
X+
-
Pl
e
-

Abb. 23: Links die Darstellung der Volumenverteilung Qs des Seitenverhaltnisses s
von Kaffeepulver fiir mehr als 10° Partikel, rechts die zugehdrigen Cluster.

512 GRADIS

Fir schonend zu dispergierende Partikel wurde der Schwerkraftdispergierer GRADIS entwickelt.
Er eignet sich fur gut rieselféahige Partikel bis etwa 20 mm (Fasern bis 30 mm). Der Fallschacht
ist mit einer Prallflachenkaskade ausgestattet. Die Austrittséffnung kann durch Aufsatze an die
Tiefenscharfeanforderungen der jeweiligen Messbereiche angepasst werden. Eine laminare Hull-

strdmung sorgt flr saubere Optiken.

y

0 ms >

\ ~
19
2ms
£
4 ms
N &
8 ms

Abb. 24: Links: QICPIC mit GRADIS, unter ist die optional erhéltliche Schublade (950 ml) zum Auffan-
gen der Partikel zu sehen. Die Dosierung Ubernimmt der oben angebrachte Vibrationsdosierer VIBRI;
links 5 aufeinanderfolgende Aufnahmen eines einzelnen fallenden Partikels.

10 ms
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Aufgrund der geringen Sinkgeschwindigkeit von etwa 2 m/s passieren die Partikel die Messzone
nur langsam. Bei grofen Messbereichen und hohen Bilderfassungsraten besteht die Moglichkeit,
die einzelnen Partikel auch mehrfach zu vermessen und so verschiedene Ansichten ein und des-

selben Partikels von verschiedenen Richtungen zu erhalten.

5.1.3 FIBROS

FIBROS wurde speziell fir die Dispergierung von Fasern entwickelt. Er sitzt quasi als Dosierer
oben auf einem verkirzen Fallschachtdispergierer GRADIS (ohne Kaskaden). Seine einzigartige
Dispergierwirkung fur Fasern entsteht durch die Kombination einer rotierenden Biirste mit Kar-
de, einem Standardlaborsieb, das von unten aus einer rotierenden Dise mit Druckluft angeblasen
wird und einer schonenden Absaugung der dispergierten Partikel durch den GRADIS.

Abb. 25: Links zeigt die Ansicht des QICPIC mit dem Faserdispergierer FIBROS in der Messzone; rechts
oben wurde der luftdicht abschlieBende Deckel zur Seite geschwenkt — man sieht die rotierende Biirste
unter dem Deckel, die Nagelreihe der Karde sowie das Laborsieb, durch das die dispergierten Partikel
gelangen missen; rechts unten ist der rotierende Dusenspalt und die Absaugéffnung des GRADIS-
Fallschachtes zu sehen.

Burste, Karde und Siebmaschenweite, kdnnen manuell, die Driicke und Winkelgeschwindigkei-
ten von Birste und Dise per Software den jeweiligen Applikationen angepasst werden. Eine
mogliche Aufgabenstellung fiir den FIBROS war die Dispergierung der nachfolgend dargestell-
ten groben Holzwolle.
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~ 30mm

Abb. 26: Links das Aufgabegut (Holzwolle), rechts ein Binérbild der mit FIBROS dispergierten Fasern.

Fur das vorstehend dargestellte Faserknduel ergeben sich mit QICPIC und FIBROS folgende
Ergebnisse:
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Abb. 27: Links die Volumenverteilung Qz(x) als Funktion des volumenbasierten Faserdurchmessers. Die
mittlere FasergroBe (xso) liegt bei 20 mm. Rechst die zugehérige Faserlangen- (LEFI=x.) und
—durchmesserverteilung (DIFI=Xp).

Trotz der geringen Partikelanzahl ergeben sich glatte, gute reproduzierbare Kurven.

5.1.4 MIXCEL

Die MIXCEL ist ein neuartiges Nassdispergiersystem, welches insbesondere fur die Bedurfnisse
der Bildverarbeitung entwickelt wurde. Die Dispergierung wird durch einen US-Wandler mit
einstellbarer Leistung unterstiitzt. Die integrierte Hochleistungszentrifugalpumpe der MIXCEL
versorgt auch engste Kuvetten selbst bei hoher Viskositat mit ausreichendem Volumenstrom.
Eine spezielle Ruhreranordnung sorgt fur optimale Durchmischung selbst bei Partikeln bis 3 mm
Durchmesser und hoher Dichte. Dadurch werden neben der PartikelgréRe auch die Mengenantei-

le von Mischungen mit breitverteilten Proben mit hoher Prazision wiedergegeben.
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Abb. 28: Links der universelle Nassdispergierer MIXCEL integriert im QICPIC; rechts: Seitenansicht auf
die MIXCEL mit 500 ml / 1000 ml Becken (oben) und Anzeige und Bedieneinheit.

Fur die verschiedenen Messbereiche sind Kiivetten mit Spaltweiten von 30 um bis 6 mm verfug-
bar. Der Kivetten-Typ wird drahtlos Uber ein funkbasierendes Identifikationssystem (RFID)
erfasst. Das System verfiigt tiber einen Auto-Fokus, um jeweils die Partikel mit optimaler Schar-
fe abbilden zu konnen. Halb- und vollautomatischer Betrieb, Kiihlung und Heizung sowie spezi-

elle Dichtungssédtze machen dieses Nassdispergiersystem universell einsetzbar.

515 LIXELL

Bei der LIXELL handelt es sich um eine vielseitig einsetzbare Durchflusskiivette, die tUber ex-
terne genormte Anschliisse flexibel an verschiedenste Applikationen angepasst werden kann.
Wie bei der MIXCEL stehen Kivetten mit verschiedenen Spaltbreiten zur Verfligung, so dass
ein Messbereich von 1 um bis 10 mm abgedeckt werden kann. Der Kivettentyp wird ebenfalls

mittels RFID automatisch erkannt.

"

Abb. 29: Links QICPIC mit integrierter LIXELL; rechts Anschlussoptionen (z.B. per Spritze) und Ansicht
der fahrbaren Durchflusskiivette, einsetzbar bis 3 bar und bis zu 80°C.
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Die Kivetten sind entlang der optischen Achse verfahrbar, so dass optimale Scharfe per Soft-

ware eingestellt werden kann.

5.1.6 OASIS

OASIS kombiniert den Trockendispergierer RODOS mit dem Nassdispergierer SUCELL. Die
Umschaltung erfolgt manuell oder per Software, so dass dies die bevorzugte Ldsung ist, wenn
héufig trockene und nasse Applikationen wechseln. Die SUCELL verflgt tber Ruhrer und eine
schonende Schlauchpumpe. Die Dispergierung wird durch einen US-Wandler mit einstellbarer
Leistung unterstiitzt. Wie bei den anderen Nassdispergierern stehen Kivetten verschiedener
Spaltbreite zur Verfligung, die Uber RFID identifiziert werden. Eine Auto-Focus-Funktion ist
ebenfalls integriert. Das System kann vollautomatisch, z.B. in automatisierten Labors, betrieben
werden. Fur die SUCELL steht optional eine Small-Volume-Einheit mit 60 ml-

Fassungsvermdgen zur Verfugung.

\

SU(Ell,

=

Abb. 30: Links: QICPIC mit Trocken — und Nassdispergiererkombination OASIS. Auf dem RODOS steht
der Vibrationsdosierer VIBRI. Rechts: Draufsicht auf das 400 ml Becken mit den Rihrern im aufgeklapp-
ten Deckel.

5.2 Losungen fur das Prozessumfeld

Die vorgestellt Hochgeschwindigkeits-Bildanalyse nach dem QICPIC-Prinzip wurde auch zur
PartikelgréRen und Formanalyse flir das Prozessumfeld adaptiert. Dabei wurden sowohl die Tro-

cken, als auch die Nassdispergierung realisiert [10].

5.2.1 PICTOS und PICTIS
Diese beiden Systeme kombinieren die QICPIC-Technologie mit dem Trockendispergierer
RODOS (PICTOS) oder dem Schwerkraftdispergierer GRADIS (PICTIS). Das Gehduse wurde

den Erfordernissen des Prozessumfelds angepasst.
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Abb. 31: Das Bild links stellt den PICTOS in Wandmontage mit Aufgabetrichter und Vibrationsforderer
VIBRI dar. Das Bild rechts oben zeigt die Schnittzeichnungen von PICTOS mit Strahlaufweitung, Disper-
gierer und Kameramodul; rechts unten die Anordnung fiir den PICTIS sowie die Prallflachenkaskaden
des GRADIS-Fallschachtes.

Abb. 32: Das Bild links zeigt den PICTOS mit dem Vibrationsdosierer VIBRI, rechts sind einige verschie-
dene Probenehmer dargestellt, die Gber den KF-Flansch verbunden werden. Den TWISTER gibt es flr
Rohrdurchmesser von 50 mm bis 660 mm.

Die Versorgung erfolgt (iber eine separate Control-Box mit Schutzart IP56. Sie enthalt alle er-
forderlichen Komponenten einschlieBlich eines Embedded-PC, der die Steuerung und Messwert-

erfassung Gbernimmt. Dieser ist tGiber Netzwerk mit der Datenbank und dem externen Auswerte-
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rechner verbunden (Beide kdnnen einen PC gemeinsam nutzen). Zur Visualisierung und Kom-
munikation mit dem Prozessleitsystem stehen alle gdngigen Schnittstellen zu Verfigung.

Uber den KF-Flansch an der PICTOS/PICTIS-Oberseite kénnen, wie in Abb. 32 dargestellt,
verschieden Probenahmesysteme angeschlossen werden: Das Portfolio erstreckt sich von einer
einfachen Hakensonden ber ruckspulbare Drehsonden bis hin zu représentativen Probenehmern,
deren Probenahmefinger den gesamten Rohrquerschnitt auf einer Spiralbahn abfahren [11], [12].

Alle Systeme sind optional auch in Good Manufacturing Practice (GMP)-Ausfuhrung erhéltlich.

Als Beispiel fur eine solche Anwendung dient das in Abb. 33 beschriebene System, das einen
PICTOS mit 5 reprasentativen Probenehmern TWISTER kombiniert, die im Minutentakt zyk-
lisch Proben nehmen, diese vermessen, hinsichtlich Partikelgréfie und Form analysieren und die
Ergebnisse der 5 Strecken gemeinsam auf einem hochauflésenden Prozessmonitor darstellen.
Um die hohe Geschwindigkeit zu erreichen, wurden separate PCs fiir die Messwerterfassung,
Steuerung, Datenbank und Auswertung vorgesehen. Die Ergebnisse kdnnen in Echtzeit netz-

werkweit visualisiert werden.

CONTRGE 20X .

Abb. 33: Das Bild zeigte einen PICTOS in der Endmontage samt Versorgungseinheit (zweite Box von
links), der zyklisch mit Proben von drei TWISTER 150 und zwei TWISTER 100 versorgt wird.
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Abb. 34: Anzeige der Ergebnisse der 5 Prozess-Strecken nebeneinander auf einem hochauflésenden Pro-
zessmonitor. Dargestellt werden die PGVs, einige KenngréRen sowie die Trends dieser GroRen.

Das wochentliche Datenvolumen betragt etwa 1 TByte. Es kann parallel zum laufenden Prozess
gesichert werden.

5.2.2 PICCELL

Fur den Bereich der Bildverarbeitung mit Nassdispergierung im Prozess wurde die PICCELL
entwickelt [13]. Sie entspricht der Kombination von QICPIC mit LIXELL und verfligt wie die
LIXELL tber verschiedene Durchflusskiivetten mit auto-Fokus-Funktion. Die Druckbestandig-
keit der Kivetten wurde auf 10 bar erhoht. Die Versorgungseinheit ist ansonsten identisch zu
PICTOS und PICTIS.

Abb. 35: Links: PICCELL in schematischer Darstellung, rechts mit abgenommener Frontklappe. Die
verfahrbare Durchflusskiivette ist jeweils im Zentrum zu sehen.
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Der Anschluss an den Prozess erfolgt Giber Flansche oben und unten am Gehduse. Fir den Pro-
bentransport stehen verschiedene prozesstaugliche Pumpen und Verdinnungseinheiten zur Kon-

zentrationsanpassung zur Verfligung.
6 Zusammenfassung

Die Hochgeschwindigkeitsbildanalyse (HBA) zur PartikelgrélRen- und Formanalyse hat sich seit
ihrer Einfihrung in 2003 zu einem leistungsfahigen Werkzeug entwickelt. Heute deckt sie eine
GroRenbereich von etwa 0,5 um bis 30.000 pum ab. Die hohe Effizienz der trockenen und nassen
Dispergierung in Kombination mit einer quasi-statischen doppelt telezentrischen und damit kon-
trastreichen Bilderfassung bei Bildraten von bis zu 500 fps ermdglichen eine bisher fir die Bild-
verarbeitung unbekannte Qualitat und statistische Relevanz der Ergebnisse, die denen der etab-
lierten Laserbeugung nicht nachstehen. Sie liefert jedoch zusatzlich zur GréRenverteilung auch
die Forminformation. Alle Ergebnisse sind auch fir das jeweiligen Einzelpartikel und Bild ver-
fugbar. Die HBA ist eine absolute Methode und liefert im Labor- und Prozessumfeld direkt auf
das Urmeter riickfiihrbare Ergebnisse.

Zum Aufbriihen der eingangs erwahnten Tasse Kaffee bendtigt man etwa 2 g Kaffeepulver. Mit
der hier vorgestellten Technologie kann man jedes einzelne Korn bildlich erfassen und fur die

Qualitatssicherung in seiner Grofie und Form tberwachen.
7 Ausblick

Der bevorstehende Ubergang in die damit verbundene Erweiterung von der Binarbildubertra-
gung zur Grauwertbildiibertragung und der gleichzeitigen Vervierfachung der Pixelzahl wird der
néachste grofRe Schritt. Dabei ist absehbar, dass bereits in wenigen Jahren Kameras mit mehr als
10 MPixel und bis zu 100 MPixel zur Verfugung stehen werden, die durch ausgefeilte Algorith-
men bei der Behandlung von definierbaren Erfassungsbereichen (ROIs) dem Anwender die Wahl
zwischen einem grof3en PartikelgréRenbereich [Xmin, Xmax] €inerseits oder einer hoher Bildfolge-
frequenz andererseits ermdglichen werden - so wie es die jeweilige Applikation erfordern wird.

Der anhaltende Trend zu immer leistungsfahigeren Rechnersystemen wird es mdglich machen,
dass auch diese gewaltigen Datenmengen in vertretbarer Zeit analysiert und ausgewertet werden
konnen. Neue Auswertemethoden, wie etwa die Umrechnung von Bilddaten in Beugungsdaten
und Ausgabe eines Laserbeugungs-Aquivalentdurchmessers [14] oder die Rekonstruktion un-
scharfer Bilder werden mit vertretbaren Rechenzeiten moglich werden. Das alles wird die Be-
deutung  der  Hochgeschwindigkeitsbildanalyse  bei der  PartikelgroRen-  und

-formanalyse weiter verstérken.
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