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Dispergierung bestimmt die PartikelgréBenanalyse

Stephan Réthele, Manfred Puckhaber

Zur Analyse der PartikelgroBenvertei-
lung stehen heute leistungsfahige
Methoden zur Verfiigung. Neben der
Ultraschallextinktion zur Vermessung
hochkonzentrierter Suspensionen und
Emulsionen direkt im Prozess hat die
Laserbeugung ihre Qualititen im La-
bor und auch im industriellen Einsatz
unter Beweis gestellt. Fiir ein exaktes
Messergebnis ist hier die Dispergie-
rung der Probe entscheidend.

lle Messmethoden kénnen die Parti-

kel nur so erkennen, wie diese als de-
tektierbares Messsignal in der Messzone
erscheinen. Nicht dispergierte Agglomera-
te beispielsweise fiihren zu Fehlmessun-
gen, die unvermeidlich eine grobere
Primérpartikelverteilung anzeigen. Veran-
derungen am feinen Ende treten auf, wenn
bei der Nassdispergierung Losungseffekte
iiberlagert sind oder durch fehlende Dis-
pergierkrifte bei der Trockenanalyse Rest-
agglomerate {ibrig bleiben.
Der klassische Aufbau der Partikelgrofen-
analyse mittels Laserbeugung fiihrt die dis-
pergierten Partikel vor der Fourierlinse
durch den parallelen Laserstrahl. Partikel-
grofenanalyse mittels Laserbeugung zeich-
net sich durch Schnelligkeit, universelle
Einsetzbarkeit, breiten Messbereich und
hohe Reproduzierbarkeiten mit Abwei-
chungen von weniger als 1% aus. Da durch
das Prinzip der Fourier-Optik die Breite
der Messzone beliebig ausgedehnt sein
kann, sind in solchen Messgeriten ver-
schiedenste Dispergiermodule einsetzbar.

Reprasentative Probennahme
Mit einem Probenkoppler oder einem ech-
ten Inline-System kann die Probennahme
als erster Schritt automatisiert werden. Bei
der Entnahme der Probe mit Twister bei-
spielsweise, wird nur soviel Produkt abge-
zogen, wie fiir die Analyse gebraucht wird.
Auf einer Spiralbahn wird das Entnahme-
rohr {iber den gesamten Prozessrohrquer-
schnitt gefiihrt. Integriert iiber einen voll-
stindigen Umlauf ergibt die Analyse der
entnommenen Probe ein exaktes Bild des
prozessrelevanten Partikelkollektivs. Ver-
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schleifaspekte sind minimiert, da nur
wihrend der Messfrequenzen die Proben-
nahme der Strémung ausgesetzt ist. Zwi-
schen den aktiven Messphasen wird in der
geschiitzten Parkposition die Auswertezeit
zur Reinigung, Spiilung und fiir Referenz-
messungen genutzt.

Leistungsfihige
Trockendispergierung

Nach der Probennahme ist die
Dispergierung der Probe der
zweite Schritt zur zuverldssigen
und reproduzierbaren Partikel-
grofenanalyse. Helos bietet mit
verschiedenen Dispergiermodu-
len vollautomatisierte Partikel-
grofienanalyse von unterschied-
lichsten Proben einschlieflich
Referenzmessung,  Probenzu-
fiihrung, automatischer Mess-
auslosung, Auswertung, Spii-
lung und Reinigungszyklus fiir
den Offline-Einsatz im Labor
ebenso wie at- und online. Ro-
dos/M ist das kompakte
Trockendispergiermodul fiir den Helos La-
serbeugungssensor. Eine  kontrollierte
Kombination von Scherkriften, Partikel-

Abb. 2 Die speziell fiir Spray
entwickelte Dispergiereinheit
Spray-Sizer sichert reprodu-
zierbare Messbedingungen

Partikel- und Partikel-Wand-Kollisionen
werden zur reproduzierbaren Dispergie-
rung trockener Pulver eingesetzt. Das Di-
spergiermodul (Abb. 1) ist vollstindig in
die Messzone des Helos integriert und au-
tomatisiert die Handhabung in allen Be-
triebsvarianten. Das Anwendungsspek-
trum umfasst den Groffenbereich von 0,1
bis 3500 ym. Ein Mikromengendosierer er-
schlieft dazu die Messung auch kleinster
Probenmengen bis in den Mikrogrammbe-
reich mit der Sniffer-Technologie im Milli-
sekunden-Messtakt. Der beladungsunab-
héngige, intelligente Schwingrinnendosie-
rer Vibri dient dem Zufiihren der trocke-
nen Probe in das Dispergiermodul. Der be-
schleunigte Aerosolfreistrahl wird durch
die gekapselte Messzone gefiihrt, abge-
saugt und sicher entsorgt. Die komplette
Parametereinstellung des Dispergiergera-
tes einschlieBlich Vordruck, Absaugung

Abb. 1 Das Dispergiermodul Rodos/M ist vollstindig in
die Messzone des Helos integriert und automatisiert die
Handhabung in allen Betriebsvarianten




und Ausrichtung des Injektors erfolgt tiber
die Windox-Bediensoftware. Rodos/M
kommt fiir Off-, At- und Online-Anwen-
dungen bei pharmazeutischen Produkten
ebenso wie fiir Zement, Metallpulver,
Nahrungsmittel, Mineralstoffe, Pulver-
lacke und entsprechend anspruchsvolle
trockene Pulver zum Einsatz.

Analyse von Sprays
Besondere Anforderungen an ein Messin-
strument stellt die Partikelgrofienanalyse
von Sprays und Aerosolen. Bei den speziell
tiir Spray und Inhalerpulver entwickelten
Dispergiereinheiten Spray-Sizer (Abb. 2)
und Inhaler-Adapter sichert die automati-
sche Auslésung mit den einstellbaren Pa-
rametern Geschwindigkeit, Beschleuni-
gung und Weglinge reproduzierbare
Messbedingungen. So lassen sich Messer-
gebnisse ab 0,5 um bis in den Millimeter-
bereich hinsichtlich der sprayspezifischen
Parameter wie Zusammensetzung und
Diisenform eindeutig interpretieren. Mit
einer Analysenfrequenz von 2000 Messun-
gen je Sekunde werden kleinste zeitliche
Verdnderungen im Sprayausstofd auch un-
terhalb von einer halben Millisekunde er-
fasst.

Dispergierung von Suspensionen
In Suspensionen werden vor allem die Dis-
pergiermechanismen von Fliissigkeiten ge-
nutzt. Fiir viele adhésive Proben wird zu-
sétzlich iiber Ultraschall Dispergierenergie
zugefiihrt. AuBerdem kommen in Wasser
oft Tenside wie Natriumpyrophosphat als
oberflichenspannungsreduzierende Addi-
tive zum Einsatz. Dazu wird geriihrt und
umgepumpt. Das automatische Disper-
giermodul Quixel (Abb. 3) ermdglicht eine
schnelle Partikelgréfenanalyse von Sus-
pensionen und Emulsionen. Der Behalter-
bereich des Quixel und die kurze schlauch-
lose Rohrverbindung zur Kiivette sind
vollstindig aus Edelstahl gefertigt und be-
sitzen eine variable Fiillmenge von 250 bis
1000 ml. Der regelbare Ultraschallgenera-
tor und die Zentrifugalpumpe erlauben ei-
ne kontrollierte Dispergierung von Parti-
keln zwischen 0,1 und 3500 pm. Um bei-
spielweise Analysen bei unterschiedlichen
Temperaturniveaus zu ermoglichen ist ei-
ne thermostatregulierte Heizung verfiig-
bar.

Hochkonzentrierte Suspensionen
und Emulsionen

Fiir die Inline-Partikelgrofenanalyse von
Suspensionen und Emulsionen, denen auf-
grund ihrer Konzentration nur mit Ver-
diinnung beizukommen wire, ldsst sich
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Abb. 3 Das automatische Dispergiermodul Quixel ermdglicht eine schnelle PartikelgréBenanalyse von Suspensionen

und Emulsionen

anstelle des Laserbeugungssensor die Ul-
traschallextinktionssonde Opus einsetzen
(Abb. 4). Verschiedene Adapter integrieren
das Messsystem in Prozessleitungen und
Behilter, um Prozesse wie Polymerisation,
Kristallisation und Mahlungen zu iiberwa-
chen. Produktberiihrte Materialien sind
dabei Edelstahl, Duran und Kalrez. Bei der
hohen Konzentration und hoheren Visko-
sitét des fliissigen Transportmediums kann
durch Integration der Sonde an einer tur-
bulenten Position auf gesonderte Probe-
nahme verzichtet werden. Da die Ultra-
schallextinktion in der Lage ist, lose Agglo-
merate aufzuldsen, ist keine zusitzliche
Dispergierung erforderlich. Ein Dimp-
fungsspektrum verschiedener Ultraschall-
frequenzen wird aufgenommen und mit

einer materialabhdngigen Extinktions-
funktion ausgewertet. Die Sonde eignet
sich fiir Prozessanwendung bei Tempera-
turen bis 120 °C, Driicken bis
40 bar und Partikelkollektiven von 0,01 bis
3000 pm.

Vollstindig automatisiert

Bei beiden Verfahren ist im Labor ebenso
wie im Prozess der Messablauf vollstandig
vom Computer iiber die benutzerfreundli-
che Ment-Technologie der Windox-Be-
diensoftware zu steuern. Die datenbankba-
sierte Software ermdglicht auch unerfahre-
nen Benutzern mit Standard Operating
Procedures (SOP) Routinemessungen, oh-
ne jedoch die Einstellméglichkeiten einzu-
schranken. Die umfassenden
Statistiken und grafischen
Darstellungsméglichkeiten
zeigen die jeweils interessan-
testen Probencharakteristika.
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Abb. 4 Die Inline-Partikel-
groBenanalyse von hoch-
konzentrierten Suspensio-
nen und Emulsionen er-
folgt mit der Ultraschallex-
tinktionssonde Opus
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