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Mit Dispergierung
zur Einsicht

Dispergierung - ein entscheidender
Schritt in der Partikelgrof3Benanalyse

Stephan Réthele und Manfred Puckhaber, Clausthal-Zellerfeld

Die groBe Bedeutung der Dispergierung fur
die PartikelgroBenanalyse rihrt von den
Messprinzipien her. Alle Messmethoden,
nicht nur die Laserbeugung, konnen die
Partikel nur so erkennen, wie diese als de-
tektierbares Messsignal in der Messzone er-
scheinen. Nicht dispergierte Agglomerate
fihren zu Fehimessungen, die unvermeidlich
eine grobere Primarpartikelverteilung anzei-
gen. Veranderungen am feinen Ende kon-
nen resultieren, wenn bei der Nassdispergie-
rung Losungseffekte Uberlagert sind oder
durch fehlende Dispergierkrofte bel der
Trockenanalyse Restagglomerate Ubrig blei-
ben. Unabhangig davon, an welchem En-
de die Abweichungen auftreten, wird durch
diese die gesamte Messung beeintrachtigt.

Nur mit kontrollierter und produktange-
passter Dispergierung - nass, trocken oder
auch bei strdmungsgetragenen Sprays -
kann das Messsystem seine volle Leistungs-
fahigkeit entfalten und aussagekraftige Er
gebnisse Uber die jeweilige Probe liefern.
Kontrollierte Dispergierung bedeutet, dass
die Dispergierkrafte gleichmagig und do-
slert eingesefzt werden mussen. Unter pro-
duktangepasster Dispergierung  versteht
man beispielsweise, dass frocken herge-
stellte Produkte als Aerosole analysiert wer-
den sollen und Suspensionen in Filssigkeit zu
dispergieren sind. Nur so kdnnen messme-

Zur Analyse der PartikelgréBen-
verteilung stehen heute leistungs-
fahige Methoden zur Verfiigung.
Insbesondere die Analyse mittels
Laserbeugung hat ihre Qualitéten
im Labor und zuletzt auch im
industriellen Einsafz eindrucksvoll
unter Beweis stellen kénnen. Ein-
fache Bedienung lber jederzeit
durch Knopfdruck wiederholbare
Standardmessablciufe, die
Schnelligkeit der universellen
Methode mit auBergewdhnlich
breitem Messbereich von
Submicron bis hin zu Millimetern
und die bis dahin unerreichbaren
Reproduzierbarkeiten mit
Abweichungen von weniger als
einem Prozent haben das
Verfahren in den lefzten 25 Jahren
zum dominierenden Prinzip der
Analyse von PartikelgréBen-
verteilungen gemacht.

thodenbedingte Veranderungen an der
Probe vermieden werden und die Ergeb-
nisse den Herstellungsprozess unmittelbar
widerspiegeln.

Erweiterte Einsatzmdéglich-
keiten durch Modularitét

Es gibt prinzipiell 2 mogliche Anordnungen,
um PartikelgréBenanalysen mittels Laser-
beugung durchzufihren. Der umgekehrte
Fourier-Ansatz, die Partikel in den konver-
genfen Laserstrahl hinter der Fourierlinse
einzubringen, erlaubt zwar den Einsafz einer

einzigen Optik und die Vermessung Uber
einen sehr groBen Messbereich durch Ver
wendung mehrerer Detektoren in verschie-
denen Winkeln (Fullrange). In solchen Syste-
men ist die Messzone, in der die Partikel
durch den Laserstrahl gefuhrt werden, prin-
zipbedingt eng begrenzt. Reale Partikelsy-
steme sind aber naturgemaB ausgedehnt,
was dann zu einem eher unscharfen Beu-
gungsbild fuhrt. Zudem bringt die Verwen-
dung mehrerer Einzeldetektoren mit ihren
Prinzip- und Empfindlichkeitsabweichungen
untereinander aufwendigeren theoreti-
schen Interpretationsbedarf mit sich und
damit lefztlich manipulierte Messergebnisse.

Der klassische und einfachere Aufbau
fuhrt die dispergierten Partikel vor der Fou-
rier-Linse durch den parallelen Laserstrahl
(Bild 1). Um hier den passenden Messbe-
reich einzustellen, kann ein jeweils optimales
Linsensystem mit der entsprechenden
Brennweite zum Einsatz kommen, das bei
Mehrlinsen-Insfrumenten  automatisch  in

Bild 1: Klassischer Aufbau zur Erzeugung von Beu-
gungsbildern fiir die PartikelgréBenanalyse.
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den Laserstrahl eingeschwenkt wird und je-
weils die héchste Aufiésung garantiert. Ein
einziger halbkreisférmiger blindfidchenfreier
Multielementdetektor wird automatisch fo-
kussiert und sichert so beste Reproduzierbar-
keit. Da durch das Prinzip der Fourier-Optik
die Breite der Messzone hierbei quasi belie-
big ausgedehnt sein kann, sind im selben
Messgerat verschiedenste Dispergiermo-
dule einsefzbar (1.2).

So kénnen im Laserbeugungsspekirome-
ter HELOS der Firma Sympatec, das den
klassischen Aufbau bis in den Submikronbe-
reich realisiert, Dispergiermodule sowohl flir
Suspensionen als auch flr Sprays ebenso
eingesetzt werden wie solche, die frockene
Pulver in einem zuverldssig dispergierten
Aerosolfreistrahl dem Laserstrahl présentie-
ren. Verschiedene Anwendungen und eine
Auswahl aus der groBen Palette der Disper-
giersysteme zu diesem Partikelmessgerat
werden im folgenden vorgestelit.

Leistungsfahige
Trockendispergierung

RODOS ist ein seit mehr als 15 Jahren und
inzwischen tausendfach bewahrtes und un-
erreichtes Trockendispergiermodul far den
HELOS-Laserbeugungssensor (3). Eine kon-
frollierte Kombination von Scherkraften, Par-
fikel-Partikel- und Partikel-Wand-Kollisionen
werden zur reproduzierbaren und leistungs-
fahigen Dispergierung trockener Pulver ein-
gesetzt (Bild 2). VerschleiBanforderungen
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werden heute selbst bei extrem aggressiven
Produkten beherrscht und lange Standzei-
ten sind garantiert.

Scherkrfie Panibel-Parrikel-Kolliaosen
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Bild 2: Kontrollierte Dispergierkréfte fiir die Analyse
trocken vorliegender Pulver.

Inzwischen gibt es den weiterentwi-
ckelten RODOS/M als kompakte Version
des bewdhrten RODOS-Dispergiermoduls
(Bild 3). Er ist volistandig in die Messzone
des HELOS integriert und automatisiert die
Handhabung in allen Betriebsvarianten.
Das Anwendungsspekirum umfasst den
GréBenbereich von 0,1...3500 um. Ein neuer
Mikromengendosierer erschlieBt dazu die
Messung auch Kleinster Probenmengen bis
in den pg-Bereich mit der sogenannten
Sniffer-Technologie im ms-Messtakt,

Typischerweise wird der beladungsunab-
hdangige, intelligente Schwingrinnendosierer
VIBRI eingesefzt, um die frockene Probe
vom mg- bis in den kg-Bereich dem RODOS
zuzufihren. Der beschleunigte Aerosolfrei-
strahl wird durch die gekapselte Messzone
gefuhrt, abgesaugt und sicher entsorgt. Die
komplette Parametereinstellung des Disper
giergerates einschlieBlich Vordruck, Absau-
gung und Ausrichtung des Injektors erfolgt
Uber die Bediensoftware WINDOX. Stan-
dardmaBig kommt RODOS mit einem Injek-
tordurchmesser von 4 mm. Optional sind
Injektoren mit 6 und 10 mm verflgbar.

RODOS/M kommt far Off-, At- und Online-
Anwendungen bei pharmazeutischen Pro-
dukten ebenso wie fir Zement, Metallpul-
ver, Nahrungsmittel, Mineralstoffe, Pulverla-
cke und enfsprechend anspruchsvolle tro-
ckene disperse Pulver zum Einsafz.

Bild 3: RODOS/M mit VIBRI in Messposition des
Sympatec HELOS.

Dispergierung
von Suspensionen

In Suspensionen werden vor allem die Di-
spergiermechanismen von Flussigkeiten ge-
nutzt, Fr viele adhdsive Proben wird zusatz-
lich Gber Ultraschall Dispergierenergie zuge-
fUhrt. AuBerdem kommen in Wasser oft Ten-
side wie Natriumpyrophosphat als oberfla-
chenspannungsreduzierende Additive zum
Einsatz. Dazu wird gerlhrt und umgepumpt,

Das neuartige automatische Dispergier-
modul QUIXEL erschlieBt die schnelle Parti-
kelgréBenanalyse von Suspensionen und
Emulsionen auf komfortable Art und Weise
selbst fur unerfahrene Benutzer (Bild 4). Der
Behdlterbereich der QUIXEL einschlieBlich
der extrem kurzen schlauchlosen Rohrver-
bindung zur Kavette ist vollstandig aus Edel-
stahl gefertigt und besitzt jefzt eine variable
Flllmenge von 250...1000 ml. Schlauchlos
bedeutet auch und besonders weitgehen-
de Unabhdngigkeit von Medienunvertrag-
lichkeiten. Der leistungsfhige regelbare,
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aber leise Ultraschallgenerator und die
kompakte Zentrifugalpumpe erlauben eine
kontrollierte und zuverldssige Dispergierung
von Partikeln zwischen 0,1 und 3500 pm.
Optional ist eine thermostatregulierte Hei-
zung verfagbar, um beispielsweise Analysen
bei unterschiedlichen Temperaturniveaus zu
erméglichen (4).

Der motorisiert zu &ffnende Behalterbo-
den bringt in Verbindung mit dem software-
gesfeuerten Reinigungszykius das System
schnell wieder in Messbereitschaft. Da-
durch, dass der Suspension schlagartig der
Boden unter den Partikeln weggezogen
wird, braucht das Entleeren nur noch Se-
kunden und nur ein kleiner Teil der so ge-
wonnenen Zeit wird zum sorgfdaltigen, bla-
senfreien Flllen benutzt. Alle Messbedin-
gungen werden in der aktuellen Menu-
Technologie erfasst und automatisch umge-
sefzt, um einfachste Handhabung und re-
produzierbare Einstellungen sicherzustellen
und Eingabefehler auszuschlieBen. Mit einer
selbsténdigen Vermessung ohne jeglichen
Benutzereingriff ist damit auch in filissigen
Medien die vergleichbare Funktionalitat
der Trockenanalyse, insbesondere auch be-
zZuglich der Analysenzeit, erreichbar.

Bild 4: Nassdispergiermodul QUIXEL in Arbeits-
position, HELOS mit QUIXEL im Betrieb.

Kleinste Probenmengen

Nicht nur bei werthaltigen, sondern auch
bei hochgefahrlichen oder gesundheits-
schadlichen Materialien besteht oftmals
nicht die Méglichkeit, groBere Probenmen-
gen zu vermessen. Der RODOS/M besitzt
daher den oben beschriebenen Mikromen-
gendosierer. Mit der neuen CUVETTE wird
daos Spekirum der Einsafzmoglichkeiten
auch auf kleinste Suspensionsmengen mit
Partikeln bis hinunter zu 0,1 pm erweitert.
Dieses Dispergiergerat bringt die Probe in
einer Kivefte aus Spezialglas, die es fir
feinste Materialien mit 6 ml und far Materia-
lien bis in den mm-Bereich mit 50 ml Flllvo-
lumen gibt, in die Messzone ein (Bild 5). Die
Kuvette ist auf einem drehbaren Halter so
fixiert, dass storende Reflexionen auf die
Messoptik ausgeschlossen werden. Ein Ma-
gnetrlhrer und ein Ultraschallfinger sorgen

in der 50-ml-Kuvette fur vollstndige und
reproduzierbare Dispergierung. Im Feinstbe-
reich erlaubt die &6-mi-Kivette mit einer
Lichtschutzabdeckung in Kombingation mit
den Sub-um-Messbereichen des HELOS die
PartikelgréBenanalyse geringster Partikel-
mengen.

Bild 5: CUVETTE fiir PartikelgroBenanalyse kleinster
Probenmengen mit 50-ml- und é-mi-Standkiivet-
ten und Ultraschallfinger.

Die vermessene
Leichtigkeit des Sprays

Besondere Anforderungen an ein Messin-
strument stelt die PartikelgroBenanalyse
von Sprays und Aerosolen. Nicht nur optfi-
male Reproduzierbarkeit und systemuber-
greifende Vergleichbarkeit sind fur zuverlas-
sige Ergebnisse wichtig, sondern fur die qua-
litative Unfersuchung des SprayausstoBes
dazu auch hochste zeitliche Aufidsung.

Die speziell fur Sprays und Inhalerpulvern
entwickelfen Dispergiereinheifen SPRAY-
SIZER (Bild 6) und INHALER ADAPTER wer-
den diesen Herausforderungen gerecht.
Dabei sichert die automatische Ausldsung
mit den einstellbaren Parametern Ge-
schwindigkeit, Beschleunigung und Weg-
lange reproduzierbare Messbedingungen.
Nur so konnen Messergebnisse ab 0,5 pm
bis in den mm-Bereich hinsichtlich der
sprayspezifischen Parameter wie Zusam-

Bild 6: Sympatec SPRAY SIZER.
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mensetzung und Dlsenform eindeutig in-
terpretiert werden. Das neue Soffwaremo-
dul SPRAY in Verbindung mit aktueller
Computertechnologie erlaubt eine ver-
doppelte Analysenfrequenz von 2000 Mes-
sungen je Sekunde und damit die Erfas-
sung sogar kleinster zeiticher Verdn-
derungen im SprayausstoB auch unterhalb
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von einer halben Milisekunde. Dies ermog-
licht die Untersuchung des SpraystoBes bis
ins rumliche und zeitiche Detail, was bei-
spielsweise far die Wirkung pharmazeuti-
scher Sprays von besonderer Bedeutung
ist.

Dispergierung ist der
zweite Schritt der Analyse

Nach der Probennahme ist die Dispergie-
rung der Probe die zweite und entscheiden-
de Herausforderung auf dem Weg zur zu-
verlassigen und reproduzierbaren Partikel-
gréBenanalyse. HELOS mit den Dispergier-
modulen bietet vollautomatisierte Partikel-
gréBenanalyse von unterschiedlichsten Pro-
ben einschlieBlich Referenzmessung, Pro-
benzufilhrung, automatischer Messauslé-
sung, Auswerfung, Spulung und Reinigungs-
zyklus. Mit einem Probenkoppler oder einem
echten Inline-System kann die Probennah-
me als erster Schrift automatisiert werden,
so dass dem Nufzer auch die wichtige
Probenvorbereitung abgenommen werden
kann und nur noch das Analysenergebnis
oder eine Frihwamung bei Uberschreitung
vordefinierter Grenzen zu beachten ist.
Selbstverstandlich ist im Labor ebenso
wie im Prozess der Messablauf vollstandig
vom Computer Uber die benutzerfreundli-
che MenG-Technologie der WINDOX-Be-
diensoftware zu steuern. Die datenbankba-
sierte Soffware ermoglicht auch unerfahre-

Bild 7: 4 Schritte zur reproduzierbaren, leistungsorientierten PartikelgréBenanalyse.

Analysenablauf Aufgabe Instrumente
1. Probenahme reprasentative Teilprobe Probennehmer, Probenteiler,
Probenkoppler ROPRON (6),
Inline-Messsystem MYTOS &
TWISTER (7)
2. Dispergierung leistungsf@hige Dispergierung produktangepasstes
und automatisierter Messablauf  Dispergiermodul,
optimierte Dispergierparameter
a) Aerosol kontrollierte RODOS/M mit
Trockendispergierkrafie Mikromengendosierer
b) Suspensionen viele Medien, infegrierte QUIXEL
Ultraschall- und Temperatur- 250.,.1000 mi

steuerung, Additivzugabe,

kleinste Mengen

CUVETTE 50 ml, & ml

c) Spray getriggerte Initialisierung, SPRAY SIZER und

zeitaufgelost INHALER ADAPTER

3. Messung Analyse mit héchster Repro- HELGGLmenbeugw'igm
duzierbarkeit und systemiber-  Kiassischen Fourier-Aufbau,
gwlfenderErgebrﬂsvetglald‘r— Messbereich von 0.1...8750 um-

4. Auswertung parameterfreie, grafische, WINDOX komfortable
statfistische Auswertung und Bediensoftware inkl. SOP
Darstellung
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nen Benutzern auf einfachste Weise mit so-
genannten Standard Operating Procedures
(SOP) Routinemessungen, ohne jedoch die
Einstellméglichkeiten einzuschranken. Die
umfassenden Statistik- und grafischen Dar-
stellungsmoglichkeiten sorgen far den un-
verfalschten Blick auf die jeweils interessan-
testen Probencharakteristika (5).

Die markanten Merkmale des Laserbeu-
gungsspektrometers HELOS sind das hohe
Aufldsungsvermogen und die unerreichte
Reproduzierbarkeit von Messungen sowie
die garantierte Vergleichbarkeit von Gerét
zu Gerdt, Leistungsfahige Dispergiergerate
sind hierzu die Grundvoraussetzung. Ein gro-
Ber Teil der anerkannten Innovationsarbeit
der Firma Sympatec besteht daher in der
Kreation und Weiterentwicklung von Disper-
giermodulen flr die HELOS-Laserbeugungs-
sensoren.
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