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1. Einleitung

In der Lebensmitteltechnik kommt der Qualitatskontrolle als ele-
mentarer Schritt beil der Verwirklichung der Qualitdtssicherung
traditionell eine herausgehobene Bedeutung zu. Im Vergleich zu an-
deren Industriebranchen haben hier quantitative Methoden erschwe-
rend mit der Objektivierungserwartung subjektiven, individuellen
Geschmacksempfindens zu rechnen. Unabhdngig von der Akzeptanz und
Umsetzbarkeit in diesem menschlichen Umfeld ist Qualitdtssicherung
aber unverzichtbare Voraussetzung, um aus den eingesetzten Roh-
stoffen bei der Durchfihrung technologisch moderner Verfahren
hochwertige Nahrungs- und GenuBmittel nicht nur zuverlédssig, son-

dern auch kostenglinstig herstellen zu kénnen.

Im Themenkreis 'MeBmethoden'" ist unser spezielles Anliegen die
Ermittlung der Eigenschaftsfunktion disperser, d.h. fein verteilt

vorliegender Rohstoffe und Produkte, also deren GroBenverteilung.

In unserem Vortrag wollen wir zeigen, welchen Beitrag die Laser-
beugung als moderne Mefimethode zur schnellen Bestimmung von Parti-

KelgréBenverteilungen leisten kann.

* Erweiterte Fassung des gleichlautenden Vortrags bei der
"Schoko-Technik '87" Internationale ZDS-Fachtagung SIC-17,
14.-16.12.87, Solingen-Grafrath
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2. Laserbeugung

Die sogenannte Laserbeugung als Methode zur PartikelgrdBenmes-
sung wird seit ca. 15 Jahren erfolgreich angewendet und erfreut
sich wegen der damit erreichbaren Vorteile auch bei fiir Partikel-
messungen vorher noch nicht gekannten Investitionsvolumina zuneh-

mender Akzeptanz und mittlerweile weltweiter Verbreitung.

Die Entdeckung der physikalischen Grundlagen reicht ins letzte
Jahrhundert zurilick und ist untrennbar mit dem Physiker Fraunhofer

verbunden.

Aber erst mit der Entwicklung des lasers, einer energiereichen ko-
hdrenten Lichtguelle sowie mit der Verfligbarkeit von grofflichi-
gen, lichtempfindlichen Halbleitern und leistungsfiéhigen Microcom-
putern waren vor jetzt knapp 20 Jahren auch alle technischen Vor-
aussetzungen zur Verwirklichung der Fraunhoferschen Beugungser-

kenntnisse gegeben.

Laserbeugung gehdrt zu den optischen Verfahren, bei denen die be-
obachtbaren Effekte genutzt werden, wenn Licht auf die Oberflidche
eines Partikels, das heiBt auf die Grenzfldche zweier optisch un-
terschiedlicher Medien trifft.

Diese Wechselwirkungen werden durch Streuung und Absorption be-
schrieben. Die Schwdchung der einfallenden Lichtwellen durch bei-
de Effekte ist als Extinktion bekannt. Beugung ist der Teil des
Streulichts, der neben Reflexion und Brechung entsteht. Fraunho-
fersche Beugung beschreibt den Beugungsanteil in Vorwdrtsrich-

tung.
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2.1 MeSprinzip

Abb. 1: Anordnung zur Messung
Fraunhoferscher Beugungserscheinungen

Im ersten Bild ist die einfache optische Anordnung zur Erzeugung
der die GréBenformation enthaltenden Beugungserscheinungen zu se-
hen /1/. Der einfallende Laserlichtstrahl durchdringt das Parti-
kelsystem, das, wie wir spdter noch ausfiihrlicher sehen werden,
als trockener Freistrahl oder geschlossener Suspensionsstrom in
jewells geringer Volumen-, aber nennenswerter optischer Xonzen-
tration den MeBquerschnitt ausfiillt.

Die an den Partikeln entstehenden Beugungseffekte werden mittels
einer Linse auf die Brennebene im Abstand f abgebildet. Der ver-
einfachte Strahlengang in der Vorwidrtskeule des gebeugten Laser-
strahls zeigt, daB Beugungserscheinungen aus dem gesamten MeBquer-
schnitt an einem Punkt bzw. radialsymmetrisch auf einen Ring abge-
bildet werden. Allerdings ist vorausgesetzt, daB die beugungsaus-
l6senden . Partikel dabei alle die identisch gleiche GréB8e haben.
Dann entsteht in der Brennebene eine radialsymmetrische Intensi-
tédtsverteilung der gegzeigten Art, deren charakteristischer Ver-
lauf im Zentrum des Laserstrahls ein extremes Maximum aufweist
und nach auBen schnell abklingt. Dabei durchliuft die Intensi-
tdtskurve einen stdndigen Wechsel von Minima und Maxima, die sich
in der Brennebene als abwechselnde und nach auBen schwidcher wer-
dende konzentrische Ringe heller Lichtzonen im dunklen Hinter-

grund ausbkilden.

Der Streuwinkel 8 bezeichnet die Lage des ersten Intensitédtsmini-
mums und ist ein MaB fiir die geometrische GréBe der beugenden Par-~
tikel:
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6 = £(xr).

Vereinfacht Kkann man sagen, daB die Streuwinkel 8; umgekehrt pro-
portional zu den verursachenden PartikelgrdéBen sind, d.h. kleine
Partikel haben groBe Streuwinkel und spreizen die nichtzentrische
Lichtintensitdt an den &uBeren Rand der Brennebene, wdhrend groBe
Partikel mit kleinen Streuwinkeln die Intensit&t in der Nihe dJes
Zentrums verstdrken. Zur Bestimmung des Verlaufes einer Partikel-
groBenverteilung bendtigt man neben dem die PartikelgroB8e charak-
terisierenden Aquivalentdurchmesser (xr = Durchmesser der Fraunho-
fer-beugungsgleichen Kugel) als zweites Merkmal die sogenannte
Mengenart, mit der der GréBe der Einzelpartikel die entsprechen-
den Mengenanteile zugeordnet werden kdnnen. Mengenarten kOnnen An-
zahl, L&nge, Flédche, Volumen oder Masse sein.

Bel der Laserbeugung sind die Partikelmengen aus der Verteilung
der Lichtenergie im Beugungsbild herleitbar. Komplex, und im Ver-
gleich zu den klassischen Methoden grundlegend verdndert, erfolgt
die mathematische Interpretation der MeBwerte, weil alle Partikel
im MeBquerschnitt Streulicht an jede Stelle der Brennebene sen-
den. Mit aufwendiger Matrizenrechnung gelingt die eindeutige L&-

gung eines sensiblen Gleichungssystems.

2.2 Vergleich zur Siebung

Zum besseren Verstdndnis wird zur Erlduterung im folgenden paral-
lel die bei der Schokoladenherstellung bekannte NaBsiebanalyse

vergleichend herangezogen.

Abb. 2Z: Partikelmerkmale: Siebung - Laserbeugung

Die rechte Hdlfte des zweiten Bildes kniipft an die gezeigte Dar-
stellung in Abb. 1 an.
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Die Intensitdtsverteilung, die ein Einzelpartikel ausl&st, ent-
hdlt mit dem Radius ro des ersten Intensitdtsminimums die Bestim-
mungsgroBe fir den Durchmesser xr der beugungsgleichen Einzel-
kugel

xr = 1,22 - A - f/ro.

Mit den bekannten GréBen des MeBsystems (A = Wellenldnge des ver-
wendeten Laserlichtes, f = Brennweite der eingesetzten Linse,
der Faktor 1,22 korrespondiert mit der ersten Nullstelle der Bes-
selfunktion Ji1) Kkann der Partikeldurchmesser xr einfach berechnet
werden. Die zweite, sehr viel komplexere Gleichung beschreibt den
Verlauf der Intensitdtsverteilung allgemeingililtig in Abhidngigkeit
vom Radius r und vom Partikeldurchmesser xr. Als wesentliche Er-
kenntnis ist hieraus fir das Folgende festzuhalten, daBR unter-
schiedliche Partikelgréssen verschiedene Verlaufe der Intensi-

tédtsverteilung bewirken.

In der linken Bildh&dlfte ist schematisch ein Ausschnitt eines
Siebbodens mit einem Grenzpartikel zu sehen. Partikel, die grdBer
sind, bleiben auf dem Siebboden liegen, widhrend kleinere das Sieb
passieren und dem sogenannten Durchgang zuzurechnen sind. Das Par-
tikelmerkmal wird hier sehr anschaulich und einfach festgelegt

Xs = XHMW,

d.h. als PartikelgrodBe versteht man hier ohne ndhere Spezifika-
ticn die Maschenweiten- Aquivalentdurchmesser.

Ein Vergleich der Partikelmerkmale zwischen beiden MeBmethoden
setzt die Kenntnis und Einbeziehung des Partikelformeinflusses

voraus.

Abb. 3: Mengenmafie: Siebung - Laserbeugung
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Im ndchsten Bild wird fiir beide Methoden gezeigt, wie aus den
Einzelpartikelmerkmalen iber die zugeordneten Mengenarten die
GroBenverteilungen gs bzw. Qi oder Qi als MengenmafBe eines dis-
persen Kollektivs ermittelt werden.

Bei der Siebung ordnet man z.B. vier Siebe nach abnehmender Ma-
schenweite wuntereinander an. tber die gravimetrische Bestimmung
der auf den einzelnen Sieben zurilickgehaltenen Mengen erhidlt man
nach der Ermittlung der relativen Anteile der Einwaage direkt die
Massenverteilungskurve Qs (xi).

Bei der Laser-Beugung verdndert sich das Intensitatsspektrum
grundlegend, wenn ein Partikelkollektiv im Vergleich zum Einzel-
partikel in den MeBquerschnitt des Laserstrahls gebracht wird.
Die Uberlagerung der vorher gezeigten Intensitdtsverteilungen mit
symmetrischen Minima und Maxima fithrt zu einer Intensitédtsvertei-
lung, bei der diese verschwinden bzw. sich durch Superposition

verwischen.

Die radienabhingigen Intensitdtswerte miissen mathematisch aufwen-
dig interpretiert werden, um aus dem Verlauf eine eindeutige Lo&-
gung zur Berechnung der verursachenden GréBenverteilung g3 (x)

bzw. Q3 (x) zu erhalten.

Im Gegensatz zur Siebanalyse gibt es jetzt bei der Mengenart
"Lichtintensit&t" Kkeine einfache Beziehung mehr, die eine direk-
te Korrelation =zwischen Intensitdt, Radius, PartikelgrdBe und

-menge herstellen lieBRe.

Dies resultiert aus dem MeBprinzip, bei dem jedes Partikel Beu-
gungsinformation an jede Stelle der Brennebene abgibt. Der mathe-
matische Losungsansatz hat diesen physikalischen Effekt nachzu-
bilden.
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2.3 Gerdtetechnische Realisierung beim HELOS-System

MeBtechnisch hilft man sich so, daB man mittels eines radialsymme-
trischen Multielementdetektors die monotone Intensitédtsverteilung
in z.B. 31 diskrete MeBwerte aufldst.

Abb. 4: Multielementdetektor

Man integriert dabei zwischen zwei benachbarten Radien r; und
rj+:» die auftreffenden Steulichtanteile und kann diese bevorzugt
den =zugehdrigen, bekannten PartikelgrdBen in erster Ndherung zu-
ordnen. Bei der stabilen Ldsung des gesamten Systems von dann 31
Gleichungen wird die Reproduzierbarkeit und Qualitidt gder Ergebnis-
se aber entscheidend vom mathematischen Mcdell bestimmt /2/. Spe-
ziell die saubere Wiedergabe von engen, quasi monodispersen oder
von mehrmodalen Verteilungen setzt voraus, daB die hohe Aufldsung
bei der mathematischen Bearbeitung des Gleichungssystems erhal-~
ten bleibt und z.B. erkannt wird, daB nicht alle mit Intensitidts-
information belegten Radienbereiche auch immer mengenrelevante
Primdrinformationen enthalten. Nur dann lassen sich Mischungs-
liicken, enge Verteilungen und geringe Zumischungen auch und gera-

de in den Randbereichen von Verteilungen sicher erkennen.

Abb. 5: HELOS/RODOS- Gerdtekonfiguration

Alle wesentlichen Elemente, aus denen das HELOS-Beugungssystem
aufgebaut 1st, - mit Ausnahme des leistungsfidhigen Mikrocomputers

- sind 1in der aufgebrochenen Perspektivdarstellung zu sehen.

Der Laser (1) ist mit der Aufweiteoptik geschiitzt und luftgespilt
in die optische Bank (2) integriert. Nach der Faltung des aufge-
welteten Laserstrahlenganges an Umlenkspiegeln (4) tritt er aus
dem Geh&usekopf in die freie MeBzone (5). Im Bild ist in diesem
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Fall das Trockendispergiersystem RODOS (3) der MeBzone (5) zZuge-
ordnet. Nach der Durchdringung des Partikelstrahls werden die 1im
Laser-Strahlengang eingeprédgten Beugungseffekte mittels der Sam-
mellinse (6) auf den eben schon im Detail gezeigten Multiele-
mentdetektor (7) abgebildet. Von dort werden die 31 Kandle simul-
tan 230 mal je Sekunde abgegriffen und zur abschlieBenden Bearbei-
tung und Berechnung der GroBenverteilung in den Mikrocomputer di-
rekt Ubergeben.

2.3.2 Dispergiersvsteme

Die Leistungsfdhigkeit und Einsatzbreite eines solchen MeBsystems
wird entscheidend von der Anpassungsfdhigkeit an die gestellten
MeBaufgaben bestimmt.

Fir zuklnftige off- und on-line-Aufgaben kann die Laserbeugung
ein &uBerst leistungsfdhiges MeBprinzip sein. Um den vielfdltigen
verfahrenstechnischen Anforderungen zu entsprechen, muB das MeB-
prinzip durch die Bereitstellung geeigneter Dispergiersysteme
prinzipiell an trockene und nasse Medien ebenso adaptiert werden
kénnen wie an bewegte oder relativ ruhende Zweistoffsysteme.

Abb. 6: Matrix der Dispergiersysteme

Wenn man diese grundsdtzlichen Anforderungsprofile an Dispergier-
medium und MeBanordnung in eine Matrixzuordnung bringt, resultie-

ren vier wverschiedene Dispergierelemente aleg Basissysteme.

* RODOS ist das erste trocken arbeitende Dosier-Dispergiersy-
stem, mit dem ein Partikelfreistrahl in Luft oder auch
einem inerten Gas erzeugt werden kann und reproduzier-
bar die Dispergierung im MeBbereich der Laser-Beugung,
also bis unter lum, gelingt. Mit RODOS wurde der Laser-
beugung die trockene Anwendungsseite erschlossen [/3/.
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* GRADIS ist ein Fallschacht-Dispergierer, bei dem die Partikel
unter der Wirkung der Schwerkraft aufgrund elgener Mas-
sekrdfte schonend bei niedrigen Geschwindigkeiten 1in
den MeBquerschnitt kommen. Der Einsatz erfolgt bei we-
niger stabilen und eher gréberen Partikeln und Granula-
ten bis in den Millimeterbereich.

* CUVETTE ist ein kleinvolumiges RithrgefiB aus optisch hochwerti-
gem Glas, mit dem bereits kleinste Mengen analysiert
werden kénnen und das noch einsetzbar ist, wenn grobe
Partikel im MeBquerschnitt ohne entmischende Sedimenta-
tionserscheinungen in Schwebe zu halten sind.

* SUCELL ist die Suspensionszelle, in der alle Funkticnen wie
Ultrabeschallung, Kreislaufférderung und Homogenisie-
rung kompakt in einem Gehduse untergebracht sing.

Zu allen vier Systemen gibt es Varianten, mit denen das jeweilige
Dispergiersystem an das zu bearbeitende Produkt cptimal angepaBt
werden kKann. Insgesamt gibt es mittlerweile {iber 20 solcher Stan-

dardvarianten.

Dariberhinaus entstehen auch Spezialdispergiersysteme fiir bestimm-
te Anwendungsfédlle. Im Folgenden stellen wir Ihnen die Modifikati-
on unserer Suspensionszelle, die sogenannte CHOCELL vor, mit der
wir eine Problemldsung fir die Schokoladenindustrie kreiert ha-
ben, die den dortigen Aufgaben, nicht nur wie wir meinen, ideal

Rechnung tragt.

2.3.3 CHOCELL

Die Dispergiervariante CHOCELL verwendet die selbe Kiivette wie
die Suspensionszelle SUCELL aber in open-loop Variante. Der
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Praparationskreislauf trdgt dariiberhinaus den speziellen Anfor-
derungen bei der Verwendung von 1,1,1-Trichlorethan als Suspen-
sionsfliissigkeit Rechnung.

Abb. 7: CHOCELL: Dispergiersystem zur Qualitdtskontrolle in
der Schokoladenindustrie

In dem Becherglas befindet sich die durch externe Beschallung in
Trichlorethan dispergierte Analysenprobe. Das Magnetriihrwerk

sorgt fiir Homogenisierung.

Eine hochwertige, regelbare Schlauchpumpe saugt die Suspensions-
flissigkeit in Bodenndhe aus dem Becherglas ab und foérdert sie
durch die Klivette zuriick in das Becherglas, so daB ein geschlos-
sener Kreislauf entsteht.

Die Zu~ wund AbfluBrshrchen kénnen durch das Schnellverstellsta-
tiv aus dem Becherglas gehoben werden, so daB auf einfachste Wel-

se eine neue Probe in den Kreislauf gebracht werden kann.
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3. Typische MeBergebnisse

Die grundlegende Beurteilung eines MeBgerdtes erfolgt aufgrund
der erzielten Ergebnisse. Kriterien wie 1leichte Bedienbarkeit,
schnelle Analyse und hohe Reproduzierbarkeit kommen oft gleichbe-
deutend dazu.

3.1 Referenzmaterialien

Die beste Vergleichbarkeit zu anderen MeBprinzipien ist bei kugel-
formigen Partikeln zu erwarten, da dann der Unterschied des Agqui-

valentdurchmessers theoretisch verschwindet.

Abb. 8: HELOS-PGV eines 8,7um Latex

Bild 8 ZzZeigt das MeBergebnis eines 8,7um Latex bei der Laserbeu-
gung mit HELOS.

Latices sind handelsiibliche mit dem Coulter-Counter (Partikelzidhl-
gerdt) =zertifizierte, nahezu kugelférmige, eng verteilte Kunst-
stoffpartikel. Mit 8,7um wird der Medianwert der Anzahlverteilung
(sogen. NMD: number mean diameter) angegeben. Dieser 1#Bt sich
auf die Volumenverteilung, in diesem Fall auf Xso = 8,9%9um, umrech-

nen.

Der Vergleich mit dem HELOS-Ergebnis zeigt nicht nur eine gute
ibereinstimmung, sondern auch die sichere Erkennung der quasimono-
dispersen bzw. sehr engen Verteilung, auch wenn nur 4 der insge-

samt 31 Klassen mit Primdrinformationen belegt sind.

Abb. 9: Referenzsicherheit

In Bild 9 wird die Zuverlidssigkeit fiir den Bereich unterhalb von



Laserbeugung ZbS '87 / 12
Naumann / Menzel / R&thele :

50um mit insgesamt sechs entsprechenden Messungen bestitigt. Auf-
getragen 1ist als Vergleich der Verlauf der ¥X50,3 Werte fiir beide
Methoden. Die Winkelhalbierende als VergleichsMaBstab zeigt im
Einzelnen, daB die Abweichungen durchweg &duBerst gering sind.

3.2 Mischungen von Kakao

Das sichere Erkennen kleinster Verdnderungen und das mengenpropor-
tionale Erfassen von Gemischen sind entscheidende Faktoren in der
Produktionskontrolle. Zur Uberprifung der Eignung des HELOS fir
solche Aufgaben in der Schokoladen- und Kakaoherstellung wurde
das Verhalten bei der Analyse von Kakao-Mischungen untersucht.

Abb. 10a und b: Summen- und Dichteverteilungen

von Kakaomischungen

Zur feinen Kakaomasse als Grundsubstanz A wurde nacheinander zwi-
schen 1,2% und 30% einer im wesentlichen grdberen Kakaofraktion B
in sechs Abstufungen zugemischt. Die Resultate der gemessenen Mi-
schungen entsprechen praktisch der rechnerischen Addition der
Analysen der Ausgangsprodukte. Selbst kleinste Zumischungen wer-
den 1im gesamten Verlauf richtig wiedergegeben. D.h. die Zugabe
von 1,2% des Produktes B verteilt auf z.B. 31 Klassen bedeutet,
linear wumgerechnet, eine durchschnittliche Aufidsung pro Klasse
von besser als 0,04%. Bei der Dichteverteilung erkennt man dari-
berhinaus die kontinuierliche Verlagerung des Mischungsmaximums

von A nach B.
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4. Methodenvergleich

ZDs '87 [/ 13

Eine Kkritische Wirdigung der beiden Analysenmethoden im Vergleich

soll als

das moderne Verfahren einzusetzen.

Entscheidungshilfe Antwort geben, warum es sich lohnt,

Vergleichstabelle

NaBsiebung Llaserbeugung
MeBbereich grdber als (5) 10um 0,18 bis 175Cum
Zeitbedarf Stunden 1 - 5 Minuten
Kosten: Investition ca. 10 TDM ca. 100 TDM
Losemitteleinsatz 10 zu 1

(pro MeBpunkt)
Informationsgehalt
Genauigkeit
Kalibrierung
Standardisierung
Bedienereinfluf3
Automatisierung
bzw.
on-line-Einsatz

niedrig (1 - 5 MP)
z 0,2%/Klasse
gewebeabhdngig
eingefiihrt
mdglich

bedingt

bzw.

nicht geeignet

hoch (31 MP)
+ 0,1%/Klasse
keine

neu
neutralisiert
realisiert
bzw.

préadestiniert

Die vergleichende Gegeniliberstellung 148t folgende Ableitungen zu:

Der MeBbereich
zeigen

lum erdffnet.

wird von der Laserbeugung in eine, wie sich

noch

wird, neue und qualitdtsbeeinflussende Dimension bis unter

Beim Zeitbedarf erreicht man ebenfalls eine bisher nicht gekannte
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AbklUrzung 1in den Minutenbereich, wobei die interpretationsfdhige
Gesamtdokumentation der Ergebnisse enthalten ist. Erst damit wird
die schnelle Beurteilung von Chargenprozessen sicher méglich und
die Produktion von Spezialitdten beherrschbar.

DaB dieses seinen Preis hat, soll hier nicht verschwiegen werden.
Zumindest in Bezug auf die Kosten des Losemitteleinsatzes Pro Mef-
punkt dreht sich dieses Verh&ltnis wieder um.

Der Informationsgehalt liegt konstant auf hohem Niveau und er-
laubt neue Beurteilungsmdglichkeiten z.B. iiber die synchrone Bej-
ziehung der Dichtekurven.

Die Genauigkeiten bei zuverldssiger Prdparation sind héher wund,
was besonders zu betonen ist, bedienerunabhdngig. Ebenfalls kommt
die Laserbeugung ohne Kalibrierung aus, muB8 aber zunichst mit der
Einschrédnkung 1leben, daB die eingefiihrte Methode dem Benutzer ei-
ne gewachsene Sicherheit in der Qualitdtsbeurteilung gibt.

Wie man hier eine Briicke finden kann, zeigen wir unter dem Stich-

wort "Revalidierung".
Bei der weitergehenden Automatisierung bzw. bei einem on-line-Ein-
satz vereint die Laserbeugung abschlieBend alle Vorteile auf ih-

rer Seite.

4.1 Vergleich am Beispiel von Milchschokolade

Abb. 11: Milchschokolade

Am Beispiel Milchschokolade soll der Vergleich konkretisiert wer-

den.

Ca. 60% des Produkts ist feiner als 10um, und liegt damit iiber-
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wiegend wunter der iiblichen Grenze der klassischen Analysenmetho-
de. Die Siebung bei 5um ist wegen des enormen Zeitbedarfs in der
Regel fir die Produktionskontrolle nicht geeignet.

Dadurch fehlt bei der Siebanalyse wesentliche Information iiber ei-
nen groBen Bereich der Partikelgr&Benverteilung. Selbst im Be-
reich oberhalb von 10um reicht die Aufl&sung durch die begrenzte
Anzahl unterschiedlicher Siebmaschenweiten kaum aus, um Mehrmoda-
litdten in den Verteilungen sicher zu erkennen., Da der Zeitbedarf
und der Verbrauch an Lésemittel mit der Anzahl der Siebschnitte
wachst, beschrdnkt sich die Produktionskontrolle oft auf einen
einzigen Wert z.B. bei 30um.

Mehrmodalitdten kénnen vom Beugungsspektrometer sicher und das
bis unter 1um aufgeldst werden, was die Verteilungsdichtekurve
anschaulich belegt.

Da Schokolade ein Gemisch aus mehreren Rohstoffen wie Kakao, Zuk-
ker oder Milchpulver ist, liegt die Vermutung nahe, daf einzelne
Komponenten in den Dichteverteilungsmaxima bevorzugt auftreten.
Hier endet =zwar unsere produktspezifische Kompetenz, aber man
kann sicher prognostizieren, daB die meBtechnische Erfassung die-
ser Mehrmodalitdten der Qualitdtskontrolle durch Messung der Par-
tikelgréBenverteilung mit dem HELOS bisher ungeahnte Mdglichkei-
ten erdffnet.

Weitere Ergebnisse und Erfahrungen der PartikelgrdBenanalyse von
SuBwarenprodukten werden im nachfolgenden Beitrag ausfithrlich und
unter besonderer Berilicksichtigung der Produkteigenschaften vorge-
stellt.

4.2 Revalidierung

Unterschiedliche Analyseverfahren filhren bei unregelmdRig geform-
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ten Partikeln zu unterschiedlichen Ergebnissen, das heiBt es kann
noétig werden, bisher gliltige Qualitdtskriterien neu zu definie-
ren.

4.2.1 Methode

Ein mathematisches Verfahren, welches den mdglichen Unterschied
im Analysenergebnis zweier verschiedener MeBprinzipien iber-
brickt, wurde entwickelt, um einen Ubergang von der klassischen

NaBsiebung auf die moderne Beugungsspektroskopie zu erleichtern.

Wenn Dbisher die Qualitdtsstandards mit bestimmten Siebdurchgangs-
werten charakterisiert wurden, f&llt es erfahrungsgemdB nicht im-
mer leicht, diese Kriterien sofort auf die mit der Beugungspek-
troskopie gemessenen Werte zu ibertragen. Hilfreich als tiber-
gangslésung 1st eine Prozedur, die es gestattet, eine Partikel-
groBenverteilung, die mit dem HELOS gemessen wurde, 1in eine
"Siebanalyse" wumzurechnen oder, wie wir es nennen, eine Revali-

dierung vorzunehmen.

Grundlage dieses Verfahrens ist die Bestimmung eines korngréRenab-
h&ngigen Formfaktors f, der den Zusammenhang zwischen den Aguiva-
lentdurchmessern der NaBsiebung und der modernen Beugungsspektren-

analyse beschreibt.

Ublicherweise ist dieser Formfaktor durch die Beziehung

f = Xs/=xF

mit X = Aquivalentdurchmesser, S= Siebung, F = Fraunhofer-Beugung

beschrieben.

Das hier prédsentierte Verfahren modifiziert die Definition in der
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Weise, daB durch lineare Regressionsanalyse eine korngr&Benabhin-
gige Verkniipfung der verschiedenen Aquivalentdurchmesser méglich
wird.

Die Ausgleichsgerade lautet dann
Xe = f - %X + C

Fihrt man an drei Proben unterschiedlicher Feinheit parallel eine
NaBsiebung und eine Analyse mit dem Beugungsspektrometer durch,
so lassen sich drei solcher Ausgleichsgeraden bestimmen.

Wdhlt man als BezugsgrdéBe den 50%-Wert der HELOS-Analyse ZXso,r,
so lassen sich fir f und ¢ jeweils die Koeffizienten einer parabo-

lischen Berechnungsgleichung ermitteln.

2
f =11 - %54 5 + £f2 - Xs0,Fr + f3
2
c = Cc1 - XSO,F + C2 - XSO,F + C3

Die Analyse eines neuen, dhnlichen Produktes 1&Bt sich so iiber

die Kenntnis des 50%-Wertes in eine "Siebanalyse" umrechnen.

Dieser Algorithmus ist bis auf die Eingabe der Siebanalysenwerte
automatisiert und l&duft als Rechenprogramm auf dem zum HELOS gehd-
renden MeBwerterfassungs- und Steuerrechner.

Das Ergebnis einer solchen Umvalidierung ist in der folgenden Ab-
bildung beispielhaft dokumentiert.

Abb. 12: Revalidierung
Es ist zu erkennen, daB durch die Bestimmung des partikelgréBenab-

hdngigen Formfaktors die HELOS-Analyse verbliiffend gut 1in eine

"Siebanalyse" riickgerechnet werden kann.
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5. on-line-PartikelgréBenanalyse

Zuletzt so0ll gezeigt werden, wie die Laserbeugung als MeBmethode
on-line-fdhig einsetzbar werden kann.

Ziel dieser dann nicht mehr nur produktionsnahen Qualitidtskontrol-
le im Labor (off-line) ist der direkte Einsatz im Betrieb Zur
Echtzeit (on-line)-Kontrolle der Produktionssteuerung oder sogar
der Regelung der die PartikelgréBenverteilung erzeugenden Grund-
cperation /4/.

In der Regel sind Messungen im ProduktionsprozeB nicht direkt mbg-
lich, so daB eine vecllstdndige on-line-Messung folgende Tejl-
schritte umfaBt: Probenahme, Probenteilung, MeBbereichsbegrenzung,
Konzentrationsanpassung, Dispergierung, schnelle Messung, mathema-
tische Auswertung, Datenverdichtung, Optimierungsstrategie, Strek-

kenmodellierung, Informationsvernetzung.

Die ersten vier Schritte dienen dabei ausschlieBlich der Vorberei-
tung der schnellen Messung. Die Qualitdt der Messung und ihre Aus-
sagekraft im Hinblick auf die zu kennzeichnende Grundoperation
hadngt entscheidend von der Zuverldssigkeit der Probenahme und der

nachfcolgenden Prédparation der Analysenprobe ab.

Die Schritte finf bis acht kénnen standardisiert mit der vorge-

stellten MeBtechnik eingebunden werden.

Echtzeit-Qualitédtskontrolle ist bereits dann verwirklicht, wenn
die Optimierungsstrategie als einfache Vergleichsmethode in den
Arbeitszyklus abschlieBend eingeschlossen wird.

Nimmt man die Streckenmodellierung hinzu, dann hat man den ent-
scheidenden Schritt zur Produktions-Steuerung getan. Streckenmo-
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dellierung selbst ist der noch am wenigsten entwickelte Teilbe-
reich in diesem Aufgabenkatalog. Deshalb kann Stfeckenmodellie—
rung heute auch bedeuten, daB der Betriebsmeister, als intimer
Kenner der Produktionsanlage weiB, bei welchen Ergebnissen er an
welchem Rad wieviel bzw. wie wenig in die eine oder andere Rich-
tung drehen muB. Der Unterschied zu Echtzeit-Qualitidtskontrolle
liegt dann darin, daB die Ergebnisse nicht mehr im Labor, sondern
im Betrieb beim Meister direkt anliegen miissen.

Wahrend bei der Steuerung der Mensch den Informationskreis ge-
schlosgen hat, wird durch die Hinzunahme des hier als Informati-
onsvernetzung bezeichneten letzten Schrittes die Rickkopplung mit
technischen Mitteln vollzogen. Fiir eine Automatisierung mit repro-
duzierbarem Zeitverhalten ist dies sicherlich die attraktivste An-
wendungsform der on-line-PartikelgroBenanalyse.

6. Zusammenfassung

Nach einem kurzen AbriB der Laserbeugung als moderne MeBmethode
wird die spezifische gerdtetechnische Umsetzung des HELOS-Systems
vorgestellt. Durch den Vergleich mit Referenzmaterialien wird ei-
ne objektivierende Einordnung der Leistungsfdhigkeit des MeBver-
fahrens gegeben.

Die besondere Eignung des Systems fiir den Einsatz bei der Quaili-
tétskontrolle in der Schokoladenindustrie wird am Beispiel des
Spezialdispergiersystems CHOCELL entwickelt. Mit Ergebnissen an
Kakaorohstoffen werden die hohe Auflésung und extreme Reproduzier-
barkeit quantifiziert sowie produktspezifische Besonderheiten im

GroBenbereich auch unterhalb von 10um erkennbar.

Durch den systematischen Vergleich mit der NaBsiebung wird deut-
lich, daB der Schritt zur modernen Laserbeugung nicht bedeutet,

dafl bewdhrte Verfahren unter Preisgabe von gewachsenen Erkenntnis-
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sen in Frage gestellt werden. Vielmehr wird eine Methode gezeigt,
wie man durch Revalidierung den AnschluB der modernen Laserbeu-
gung an klassische MeBmethoden der KorngréBenbestimmung finden
Kann.

Zuletzt wird ein Ausblick auf die Einbindung der Laserbeugung zur
on-line-Qualitédtskontrolle gegeben.
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