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% EDITORIAL

mit Dynamischer Bildanalyse

Dynamische Bildanalyse (DIA) ist eine moderne, leistungsfahige Metho-

Sehr geehrte Leserinnen und de zur Charakterisierung von PartikelgroBe und Partikelform von
Leser, sehr geehrte Kunden

und Geschaftspartner, Pulvern, Granulaten und Suspensionen. Die optischen Analysatoren

jede Partikelanalysemethode hat ihre CAMSIZER P4 und CAMSIZER XT von RETSCH TECHNOLOGY arbeiten
typischen Anwendungsbereiche, aber
auch Vor- und Nachteile gegentiber
anderen Verfahren. Im Rahmen dieser 30 mm ab. Die Dynamische Bildanalyse wird in zahlreichen Industrien
Sonderausgabe ,Partikelmesstechnik™
des VERDER SCIENTIFIC Kundenma-
gazins ,die probe" wollen wir Thnen
das RETSCH TECHNOLOGY Produkt- b —
spektrum fiir die Dynamische Bildana- _“2.“0 I_.aserb_eugung ab.
lyse (DIA) vorstellen und Ihnen gleich- , i

zeitig einen Uberblick (ber die wich-
tigsten Messmethoden geben.

nach diesem Prinzip und decken dabei einen Messbereich von 1 pm bis

| 'nger Qualitatskontrolle sowie in Forschung und Entwicklung einge-

tzt und 16st dabei konventionelle Methoden wie die Siebanalyse und

HOCHAUFLOSENDE GROSSEN- UND FORMBESTIMMUNG
RETSCH TECHNOLOGY ist weltweit VON 1 um - 30 mm

der einzige Anbieter, der Gerate fiir
die DIA, Laserbeugung und Sieba-
nalyse im Programm hat und iiber

Gegenuber traditionellen Messverfahren wie Analysensiebung oder Laserbeugung
bieten bildgebende Verfahren eine Reihe von Vorteilen. Messungen werden

umfangreiches Know-how im Ver- direkt an jedem einzelnen Partikelabbild vorgenommen, wobei
e verschiedene GréBen- und Formparameter mit hoher Detailgenauigkeit
LA LI LR bestimmt werden. Durch die Mdglichkeit z.B. die Lange, Breite, Rundheit und
Neben dem bereits etablierten Partikel- Kantigkeit von Partikeln zu messen, ist der Informationsgehalt deutlich héher als
analysator CAMSIZER XT freuen wir uns bei alternativen Verfahren.

besonders, Ihnen in dieser Ausgabe die

neue Generation des CAMSIZER vorstel- Analysatoren, die auf DIA basieren, bestehen aus einem optischen System mit
len zu kénnen: Der CAMSIZER P4 bietet Kameras, Objektiven und Lichtquellen sowie einer Probenzufuhr. Die Partikel
schnellere Kameras mit hoherer Auflé- werden zwischen Lichtquelle und Kamera hindurch bewegt und in der Bewegung
sung, eine stérkere Lichtquelle und von den Kameras als Schattenprojektionen erfasst. Voraussetzung hierfir ist ein
neue Softwarefeatures. Dadurch wird genau abgestimmtes optisches System mit starken Lichtquellen und kurzen
die Messung noch genauer und der Belichtungszeiten und eine leistungsfahige Auswertesoftware - die Analysatoren
Messbereich erweitert sich. Insbeson- der CAMSIZER-Serie nehmen mehr als 270 Bilder pro Sekunde auf, die in Echtzeit
dere fur kleine Partikel bietet die héhe- ausgewertet werden. Bei einer durchschnittlichen Messzeit von
re Aufldsung eine prézisere Erkennung 2 bis 5 Minuten entspricht dies mehreren Millionen Einzelpartikeln.

von GréBe und Form.

Zum Abschluss stellen wir in einem PROBENMENGE

Methodenvergleich die Stérken und
Schwachen der verschiedenen Mess-
verfahren gegeniber und hoffen, Ihnen
damit eine wertvolle Entscheidungshilfe
fur Ihre individuelle Aufgabenstellung
geben zu kdnnen.

Fir eine aussagekraftige Analyse muss eine signifikante, reprasentative Pro-
benmenge untersucht werden. Diese ist abhangig von der PartikelgréBe und
der Breite der KorngroéBenverteilung: je grober das Material und je breiter die
Verteilung, desto mehr Probe wird flir eine aussagekraftige Analyse bendtigt.
Bei feinen Pulvern mit einer PartikelgréBe im Bereich weniger Mikrometer sind

Sprechen Sie uns an, wenn Sie die opti- die Ergebnisse bereits mit der Messung von nur einigen Milligramm durch die
male Lésung fiir Thre Partikelanalytik groBe Partikelanzahl statistisch gut abgesichert. Bei Kies, grob gebrochenem
suchen! Erz oder Kohle bendétigt man hingegen einige Kilogramm Material. Probenahme

und Probenteilung sind fiir die Reprasentativitat genauso entscheidend wie die

Dr. Jirgen Pankratz
Direktor VERDER SCIENTIFIC
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PartikelgroBe
Dynamische Bildanalyse
CAMSIZER®P4
CAMSIZER®XT v
Statische Laserlichtstreuung
LA-960 L
Siebung
Vibrationssiebmaschine AS 200
Luftstrahlsiebmaschine AS 200 jet . .

Statische Bildanalyse i i

Mikroskop

O Trockenmessung O Nassmessung

DYNAMISCHE BILDANALYSE W

Analyse selbst und sollten mit der gleichen Sorgfalt durchge-
fihrt werden. Die Verwendung von Probenteilern, z. B. Rota-
tionsprobenteiler PT 100 (RETSCH), wird daher besonders bei i
breiten Verteilungen dringend empfohlen. Je groBer die unter-
suchte Probenmenge, desto stabiler, belastbarer und wieder-
holbarer sind die Resultate. Im Vergleich zu anderen Parti-
kelmessverfahren wie Laserbeugungsanalyse oder Statische
Bildanalyse (Mikroskopie) wird bei der DIA in der Regel rela-
tiv viel Probe analysiert, was einen deutlichen Vorteil darstellt.

1‘ M ‘

Vergleich statische und dynamische Bildanalyse

-';.- i '

STATISCH (ISO 13322-1)

m Bilder werden von ruhenden
Partikeln aufgenommen

® Hohe Auflésung >0,5 pm

= Analyse von einigen 100 Partikeln
(geringe Statistik)

W Begrenzter Messbereich <1 mm
m Zeitaufwandig

m Partikel werden nur in einer Lage
detektiert (2 Dimensionen)

DYNAMISCH (ISO 13322-2)

Partikel werden in Bewegung relativ
zu der Kamera aufgenommen

Auflosung >1pm

Analyse von einigen Millionen
Partikeln (exzellente Statistik)

GroBer Messbereich bis 30 mm
Schnell

Partikel werden in allen Orientierungen
detektiert (3 Dimensionen)
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DYNAMISCHE BILDANALYSE

Dynamische Bildanalyse

Bei der dynamischen Bildanalyse werden Schattenprojek-
tionen von Partikeln analysiert. CAMSIZER P4 und
CAMSIZER XT wandeln die Graustufenbilder mit einem
mehrstufigen Analysealgorithmus in Binarbilder um und
bestimmen die genaue Kontur. Auf dieser Grundlage lassen
sich alle GréBen- und Formparameter messen. Die Werte
der Einzelmessungen werden schon wahrend der Analyse
in 10.000 GroBenklassen sortiert, was eine extrem hohe
Aufléosung der Ergebnisse ermdéglicht.

Era=s1ulenﬁilu
. > »
= DATENANALYSE

L
vom Graustufenbild zur
PartikelgroBenverteilung

1271
13338
0373
1333
34
et}
it

Graphische Darstellung

GROSSEN- UND FORMPARAMETER IN DER DIA

Bildgebende Verfahren bieten den entscheidenden Q, [%]

Vorteil, verschiedene GroBendefinitionen zu verwen- 100

den und so direkte Langen- und Formmessungen zu

ermdglichen. Je nach Anwendung kénnen unterschiedliche % Xerpn - \X
GroBenparameter von Interesse sein. Werden beispielswei- 80 | Bt Yo | ,,L'aF'cnmga;“
se ,gestreckte" Partikel wie Cellulosefasern, Katalysator- g 70 P e e
stabchen, Kunststoffextrudate oder Reiskdrner analysiert, g 60 '
ist die Lange der Partikel der maBgebliche Parameter. Strebt ) q I R
man dagegen eine Vergleichbarkeit zur Analysensiebung an, £ 40

so stellt die Partikelbreite die ,richtige" GroBe dar, da die 2 l

Partikel sich auf dem Sieb so orientieren, dass sie mit ihrer > 30 -

kleinsten Projektionsflache die Siebmaschen passieren. Par- 20 @X
tikelgroBenverteilungen kénnen bei der DIA auf unterschied- 10 -1

lichen GroBendefinitionen basieren. Der Parameter X, ist 0

o o5 10 15 20 25 30 35 4,0

eine Definition der Partikelbreite, Xr. n.x b€SChreibt die Lange. PartikelgroBe x[mm]

Dementsprechend ist das Xg. max Ergebnis groBer als X . Bei
der GroBendefinition X,.., wird zu jedem Partikelbild der
Durchmesser eines Kreises mit gleichem Flacheninhalt
berechnet (siehe Abbildung 1, griine Kurve).

Abb. 1: Unterschiedliche GréBendefinitionen der DIA
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Die Unter- und Obergrenzen des Mess-
bereichs von Bildanalysesystemen sind
durch verschiedene Faktoren festgelegt
(siehe ISO 13322-1 und -2). Die Unter-
grenze wird Uber die Auflésung der
Kameras definiert. Entscheidend dabei
ist, welche kleinste PartikelgroBe Uber
die abbildende Optik noch auf einen
einzelnen Pixel (= ,Picture Element") auf
dem Kamera-Chip abgebildet werden
kann. Der AbbildungsmaBstab wird durch
Vermessung von Kalibrierobjekten mit
genau definierten Abmessungen ermit-

telt. Das kleinste messbare Partikel
schattet mindestens die Halfte eines
einzelnen Pixels auf dem Kamera-Chip
ab und diese GroBe wird Ublicherweise
als Nachweisgrenze bzw. untere Mess-
bereichsgrenze angegeben.

Die Obergrenze des Messbereichs jedes
DIA-Analysators wird durch das Messfeld
der Kameras festgelegt.

Partikelprojektionen, die den Rand des
Sichtfeldes beriihren, miissen verworfen

Abb. 2: Dual Camera Technology im CAMSIZER P4
»
(A
. ol
L
Abb. 3: Die obere Messbereichsgrenze fiir ein Kamerasystem ist bestimmt durch die Wahr-

scheinlichkeit groBe Partikel noch komplett im Bildfeld zu erfassen

Die Randfehlerkorrektur funktioniert zuver-
lassig bis zu einer PartikelgroBe von ca.
1/3 des Gesichtsfeldes der Kamera. Gro-
Bere Partikel lassen sich nur in Ausnah-
mefallen und mit sehr groBen Probemen-
gen sinnvoll messen.

DIA-Systeme sind mit heutigen Kame-
rasystemen auf einen eingeschrankten
dynamischen Messbereich (ca. Faktor 50
zwischen kleinstem und gréBtem Partikel)
begrenzt. Da die meisten Partikelvertei-
lungen oder Produktpaletten jedoch einen
deutlich gréBeren Bereich umfassen, wer-
den oft Grobanteil oder Feinanteil nicht
korrekt gemessen. Um breite Partikelgro-
Benverteilungen bildanalytisch richtig zu
vermessen, missten theoretisch mehrere
Messungen mit unterschiedlichen Kame-
raauflésungen durchgefiihrt und diese

rechnerisch kombiniert werden. Bei den
Geraten der CAMSIZER-Familie wird dieses
Problem durch die patentierte ,,Dual
Camera Technology™ (Abb. 2) elegant
geldst: zwei Kameras mit unterschiedlichen
AbbildungsmaBstdben erfassen gleichzei-
tig die Partikel. Eine Zoom-Kamera mit
kleinem Gesichtsfeld bei hoher Auflésung
und eine Basic-Kamera mit groBem
Gesichtsfeld bei geringerer Auflésung
arbeiten Uber eine Software verkn(ipft
zusammen und werten auch die Messung
breiter PartikelgréBenverteilungen
geschlossen aus. So lasst sich mit nur
einem Messdurchgang ein GréoBBenbe-
reich iliber mehr als drei Dekaden
abdecken und dabei eine sehr sichere
Messstatistik erzeugen.

DYNAMISCHE BILDANALYSE

werden, da die korrekte GroBe des Par-
tikels nicht ermittelbar ist (Abb. 3). Da
groBe Partikel mit héherer Wahrschein-
lichkeit den Bildrand berliihren, werden
sie dadurch in der Auswertung unterre-
prasentiert. Bei den CAMSIZER-Systemen
wird dies durch eine Randfehlerkorrektur
nach ISO 13322-1 kompensiert, deren
Algorithmus bewirkt, dass der Anteil der
groBen Partikel an der Gesamtmenge
korrekt angegeben wird.

-

o

ozl
-
<«

Abb. 4: Zusatzlich zu verschiedenen GroBen-
definitionen werden verschiedene Formpara-
meter bestimmt, die Aussagen Uber die Pro-
duktqualitdt ermdglichen. Diese Abbildungen
zeigen die wichtigsten Formparameter.

www.retsch-technology.de | die probe 42 | Seite 05



B CAMSIZER® P4

’“(7 dual camera
(J?g)btechnology

Die neue Generation in der Dynamischen Bildanalyse

Der CAMSIZER P4 ist die neueste Generation des bewahrten CAMSIZER-Systems,
das mit mehr als 1000 installierten Geraten weltweit das erfolgreichste Gerat zur
Partikelcharakterisierung mit dynamischer Bildanalyse ist. Der CAMSIZER P4 bietet
eine umfassende Charakterisierung von PartikelgréBe und -form flr trockene,
rieselfahige Schittguter im Bereich 20 pm bis 30 mm. Dank der patentierten Dual
Camera Technologie entfallen Messbereichs- oder Hardwareanpassungen. Durch
die extrem hellen LED Stroboskoplichtquellen mit kurzer Belichtungszeit und einer
Bildaufnahmerate von 60 Bildern pro Sekunde liefert der CAMSIZER P4 gestochen
scharfe Partikelabbildungen und garantiert eine lliickenlose Qualitatskontrolle bei
einer Messzeit von typischerweise nur 2-3 Minuten! Die leistungsstarke CAMSIZER
Software ermittelt schnell und prazise eine Vielzahl verschiedener GréBen- und
Formparameter und macht den CAMSIZER P4 daher zu einem wichtigen Werkzeug
flir Anwendungen im Bereich Forschung & Entwicklung und Qualitatskontrolle. Fiir
den Routinebetrieb stehen ein AutoSampler oder eine Online-Anbindung zur Verfiigung.

Zusdtzlich zu allen bewdhrten CAMSIZER-Funktionen bietet die neue
Generation die Partlkelblbllothek CAMSIZER X-Plorer zur Archivierung
und Auswertung von ) nen, 3D-Scatterplots sowie neue
Formparamete -

——

www.retsch.de/camsizerp4
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TYPISCHE ANWENDUNGSBEISPIELE

Baustoffe

Chemikalien

Diingemittel
Feuerfestprodukte
Glas/Keramik

Holzspane

Kaffee

Katalysatoren

Kohle/Koks
Kunststoffgranulate
Lebensmittel

Metallpulver/ Silizium
Pflanzenschutzmittel
Pharmazeutische Produkte
Proppants
Salz/Zucker
Sand
Schleifmittel
Waschmittel




CAMSIZER°P4 W

Der CAMSIZER P4 ist die neueste Generation der CAMSIZER Gerétefamilie.
Wesentliche Verbesserungen im Vergleich zum Vorgdangermodell beinhalten:

© Starkere Lichtquelle © Mehr Scharfentiefe © Partikeldatenbank

© Besserer Kontrast © Erweiterter Messbereich S EAS el

© 3D-Scatterplot
© Hohere Auflésung der © Verbesserte Formanalyse BESSEEliplels

Kameras

Neue Moglichkeiten

Zusadtzlich zur Auswertung der GroBen- und Formparameter in Echtzeit ermdglicht die neue Datenstruktur der
CAMSIZER Software, gro3e Mengen an Bildinformationen direkt in einer Partikeldatenbank abzuspeichern.

Q; [%] q; [%/mm]
100

B Durchmesser
20 W Lénge

80

70

60

50

40

relative Haufigkeit

30

Volumenprozent (kumulativ)

20

10

0

3 4 5
PartikelgroBe

x [mm]

Abb. 1: Ausschnitte aus dem CAMSIZER X-Plorer am Beispiel von Abb. 2: Separate Bestimmung von Durchmesser und Lange
Kunststoffextrudaten mit dem CAMSIZER P4

Der CAMSIZER P4 bewadltigt dank schneller Schnittstellen Kunststoffgranulate kdnnen beispielsweise Ladnge und Breite
und hoher Datenverarbeitungsrate Hunderttausende von separat analysiert werden (Abb. 2). Dank der starken Licht-
Partikeln pro Messung. Zu jedem Partikel kdnnen alle Gro- quelle und der hohen Scharfentiefe lassen sich auch trans-
Ben- und Formparameter einzeln angezeigt werden. Durch parente Partikel sicher detektieren und exakt vermessen.
die Wahl geeigneter Filter lassen sich bestimmte Partikel-

arten gezielt auswahlen und getrennt analysieren. Fir die

AUSWERTUNG IN ECHTZEIT

Ein wesentlicher Vorteil des CAMSIZER P4 ist die Auswertung Live-Bildern visuell kontrollieren. Die Software wertet alle
der Ergebnisse in Echtzeit. Bereits wahrend der Messung Partikelabbildungen wahrend der Messung direkt aus,
ist eine grafische Voransicht verfligbar. Gleichzeitig lasst zusatzlich kdnnen Einzelaufnahmenin einer Partikelbibliothek
sich der Messvorgang auch durch die Betrachtung von archiviert werden.

www.retsch-technology.de | die probe 42 | Seite 07



CAMSIZER® P4

NEU: 3D-CLOUD

Zusatzlich zur bekannten zweidimensionalen
grafischen Darstellung von Kornform gegen

Menge erlaubt die CAMSIZER X-Plorer Soft- A

ware auch dreidimensionale Darstellungen 1,0 [

(Scattergramme, 3D-Clouds), d. h. es werden 09

drei Messparameter gegeneinander darge- 81573 Glas Reflexperen
1] W Korun

stellt. Jeder Punkt im Diagramm (siehe Abb.
3) reprasentiert einen Partikel in der Daten-
bank. So lassen sich Proben voneinander
unterscheiden, die in zweidimensionalen
Graphen keine Unterschiede zeigen. Bei
Mischungen werden die einzelnen Kompo-
nenten schneller und einfacher identifiziert.
So kénnen verschiedene Partikelpopulationen
nachtraglich auch getrennt ausgewertet wer-
den. Das Beispiel zeigt eine Mischung aus
Glas-Reflexperlen (rund, transparent) mit
einem Griffigkeitsmittel aus Korund (unrund,
intransparent).

0,6~ A I A H ! -

Transparenz

Abb. 3: Grafische Darstellung von 3 Messparametern Partikelgroe, Transparenz und
Breiten-zu-L&ngen-Verhaltnis einer Mischung aus Glaskugeln und Griffigkeitsmitteln
fur Fahrbahnmarkierungen

NEU: ERWEITERTE FORMANALYSE

Dank hoher Scharfentiefe und exzellenter Auflésung eignet sich der CAMSIZER P4 hervorragend fur die Analyse von komplexen
Partikelformen. Ein neues Feature in der Software ermittelt die Rundheit bzw. "Eckigkeit" von Partikelabbildungen. Dabei wird
der mittlere Radius aller Ecken ermittelt und durch den Radius des groBten Inkreises geteilt (Abb. 4).

Dieser Formparameter eignet sich besonders flir Materialien, bei denen die Rundheit eine entscheidende Rolle spielt wie

Schleifmittel oder Spezialsande. Bei der Formbestimmung nach Krumbein und Sloss werden traditionell Sandkdérner unter

einem Mikroskop ausgewertet und gemaB der Tabelle (Abb. 5) visuell beurteilt. Der neue CAMSIZER P4 Algorithmus liefert

identische Ergebnisse zur zeitaufwandigen manuellen Analyse. Dies wurde in umfangreichen Tests an Hunderten von

Vergleichsproben verifiziert. Die CAMSIZER P4 Ergebnisse sind dabei besser wiederholbar und unabhangig von der visuellen
. Beurteilung durch den jeweiligen Anwender.

grofiter
Inkreis

Sphérizitét (SPHT-K)

Ecken des \
Partikels ~———— )\ 0,1 0,3 0,5 0,7 0,9

Rundheit (RDNS-C)

Abb. 4: Die ,Eckigkeit" ist der mittlere Radius aller Ecken geteilt Abb. 5: Tabelle fiir die visuelle Auswertung von Rundheit und
durch den Radius des groBten Inkreises Spharizitat nach Krumbein und Sloss

Seite 08 | die probe 42 | www.retsch-technology.de




HOHERE AUFLOSUNG - GENAUERE ANALYSE

Eine Probe feiner Glasperlen (dsp=110 pm) wurde im
CAMSIZER P4 (rot) und im Vorgéangermodell CAMSIZER 2006
(blau) vermessen. Die Probe weist eine leichte Bimodalitat auf,
die der CAMSIZER P4 dank der hoheren Auflosung und ver-
besserten Scharfentiefe erkennen kann. Die Parameter d,,, ds,
dyo sind bei beiden CAMSIZER-Modellen dennoch sehr @hnlich.

qs [%/pm]

B CAMSIZER P4
m CAMSIZER 2006

22,0

(]

<

2

=

31,5

o

I

S

S 1,0

L

[

=

0,5

0

0O 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Partikelgro3e x [pm]
CAMSIZER P4 CAMSIZER 2006
dyo 91,4 uym 90,3 pm
dso 110,5 ym 109,9 ym
dgg 126,6 pm 128,6 pym

Abb. 6: Analyse von Glasperlen — CAMSIZER P4 und CAMSIZER 2006 im
Vergleich. Die verbesserte Auflésung des CAMSIZER P4 ist deutlich sichtbar

CAMSIZER® P4

Betrachtet man bei der Glasperlen-Probe die Partikelform
(hier: Rundheit, SPHT), zeigt sich die besondere Starke des
CAMSIZER P4, der im Vergleich zum Vorgangermodell die
erwartet genaueren, und in diesem Falle hoheren, Rundheits-
werte ermittelt.

Q; [%]
100
90 W CAMSIZER P4
CAMSIZER 2006
80
70
60
50
40
30
20
10

Volumenprozent

0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
Rundheit SPHT

Abb. 7: Messung der Rundheit von Glasperlen mit dem
CAMSIZER P4 und dem Vorgangermodell. Dank der verbesserten
Optik liefert die neue Generation auch fiir sehr kleine Partikel eine
prazise Kornformanalyse

DREI GERATE - EIN MESSERGEBNIS

CAMSIZER P4 und CAMSIZER XT arbeiten nach dem gleichen
Messprinzip, unterscheiden sich aber in der Auflésung,
Dispergierung und Probenzufiihrung. Abbildung 8 zeigt die
Messergebnisse einer breit verteilten Sandprobe in einem
GroBenbereich von 100 — 800 um. Die Probe ist sowohl mit
dem CAMSIZER P4 als auch mit dem CAMSIZER XT messbar.
Die Grafik vergleicht das Messergebnis des CAMSIZER P4 mit
dem des CAMSIZER XT und einem alteren CAMSIZER-Modell.
Die Resultate stimmen exakt lUberein und sind ebenfalls
vergleichbar zu den Ergebnissen einer Siebanalyse.

Abb. 8: Analyse einer Sandprobe — CAMSIZER P4, CAMSIZER XT, CAMSI-
ZER 2006 und Siebung im Vergleich. Bei diesen breit verteilten, einfachen
Proben sind die unterschiedlichen Auflésungen der Gerate nicht sichtbar

Q; [%]
100 700
90
80
70
60
50
40
30
B CAMSIZER P4
20 B CAMSIZER XT
CAMSIZER 2006
10 % Siebanalyse
0 ! ! ! ! ! 0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
PartikelgroBe

q; [%/mm]

Volumenprozent
relative Haufigkeit

x [mm]

MAXIMALE REPRODUZIERBARKEIT

Die hervorragende Wiederholbarkeit der Messergebnisse
unterstreicht die Zuverlassigkeit der dynamischen Bildanalyse.
Im Beispiel wurden funf Proben EPS (Expandierbares
Polystyrol) mit dem CAMSIZER P4 gemessen. Die Messkurven
liegen exakt aufeinander und die d,y-, dso- und dgo-Werte in
der Tabelle belegen die exzellente Wiederholbarkeit der
Messungen.

Abb. 9: Messung von 5 EPS Proben mit dem CAMSIZER P4 mit
hervorragender Wiederholbarkeit der Ergebnisse

Q; [%]
100

qs [%/mm]

90 Probe 1
W Probe 2
80 H Probe 3
Probe 4
70 W Probe 5
60
50
40
30
20
10

0 B
0 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0 1,1
PartikelgroBe

Volumenprozent
relative Haufigkeit

x [mm]

Messung 1 Messung 2 Messung 3 Messung 4 Messung 5

dyo 872,5uym  872,7pum  873,4uym 872,0 pm  872,0 um
dso 985, 9 ym 9859 pm  986,5um 9859 pum  985,2 um
dgg 1073,8 pym 1073,8 ym 1073,9 pm 1073,6 pm 1073,7 pm
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M CAMSIZER® KT

Der CAMSIZER XT ist speziell fiir
die Analyse feiner, zu Agglomeration
neigender Pulver und Granulate ent-
wickelt worden. Im Unterschied zum
CAMSIZER P4 verfiigt das CAMSIZER
XT Modell iiber eine hohere Auflésung
der Optik sowie zusatzliche Optionen
in der Probenzufiihrung.

Feine Partikel neigen aufgrund starkerer
Wechselwirkungskrafte zwischen den
Partikeln zur Agglomeration. In diesem
Zustand lassen sich die geometrischen
Abmessungen des einzelnen Partikels nur
schwer erfassen. Bei der Zufiihrung einer
Probe in die Messzone sollte daher bereits
eine Vereinzelung (Dispergierung) der
Partikel erfolgen. Beim CAMSIZER XT wird
diese Mdglichkeit durch die Verwendung

Seite 10 | die probe 42 | www.retsch-technology.de
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verschiedener Probenzuflihrmodule rea-
lisiert. Durch eine geeignete mechanische
Beanspruchung der Agglomerate werden
diese unmittelbar vor der Messung mog-
lichst in ihre primaren Partikel zerlegt.
Bei empfindlichen Materialien liegt die
Herausforderung darin, das Optimum
zwischen der erwiinschten Auflésung der
Agglomerate und der unerwiinschten
Zerstorung der Einzelpartikel zu finden.

Der CAMSIZER XT bietet fir die Disper-
gierung unterschiedliche Optionen an.
Proben kdnnen z. B. im trockenen Zustand
mit der Druckluftdispergierung oder im
freien Fall vermessen werden. Bei der
Druckluftdispergierung wird das Pulver
mittels Druckluft in einer Dispergierdlise
beschleunigt und die dabei auftretenden

Mit dem CAMSIZER XT lasst sich die Qualitiatskontro
feiner Pulver und Granulate deutlich verbessern:
Genauere und schnellere Analysen von KorngroB3e und
Kornform steigern die Qualitat der Produkte, verringern
Ausschuss und sparen Kosten.

——

#PTOtkTVideo aur

www.retsch.de/camsizerxt

——

Krafte zerteilen die Agglomerate. Dabei
kann die Intensitat der Dispergierung Uber
den einstellbaren Dispergierdruck (10 kPa
- 460 kPa) der Charakteristik des jewei-
ligen Probenmaterials angepasst werden.
Nichtagglomerierende, rieselféhige Pro-
ben konnen einfach im Freifall der Parti-
kel ohne zusatzliche Beanspruchung
gemessen werden. Auch Partikel in Fliis-
sigkeiten (Suspensionen, Emulsionen)
werden mit dem CAMSIZER XT analysiert.
Eine Auflésung von Agglomeraten findet
dort bei Bedarf mit Unterstiitzung durch
Ultraschall statt. Das modulare Design
des CAMSIZER XT macht den Wechsel
zwischen allen Dispergiermethoden sehr
komfortabel und einfach.



CAMSIZER® XT

Modulares Design flr optimale Messbedingungen

Der CAMSIZER XT bietet mit dem modularen System ,,X-Change™ drei alternative Dispergierprinzipien an,
so dass fiir jedes Probenmaterial das bestmogliche Verfahren gewahit werden kann.

TROCKENMESSUNG

DRUCKLUFTDISPERGIERUNG

v
é

Einsatz
~X-Jet”

DRUCKLUFTDISPERGIERUNG
MIT ,X-JET"

Typischer Messbereich

von 1 pm bis 1,5 mm

Die Dispergierung, d. h. Vereinzelung der
Partikel beim Durchgang durch das Mess-
feld, ist die wesentliche Voraussetzung
fur die richtige Messung der Einzelpartikel.
Mit dem bequem per Software einstell-
baren Druck kénnen mit dem , X-Jet"-Ein-
satz fur jedes Material die optimalen
Dispergier- und Messbedingungen gefun-
den werden. Mit der Methode der Dyna-
mischen Bildanalyse kann man Uber die
Messung der Partikelform Agglomerate
bzw. zerbrochene Partikel erkennen und
so den Druck optimal einstellen. Nach der
Messung wird die Probe in einem Staub-
sauger aufgefangen. Bei der Druckluft-
dispergierung werden die Partikel auf bis
zu 50 m/s beschleunigt. Dank extrem
kurzer Belichtungszeiten ist die Vermes-
sung selbst von Partikeln <5 pm mdglich.
Mit den neuen optionalen Dispergierdisen
konnen auch Partikel deutlich gréBer
als 1,5 mm dispergiert werden.

T

Grundgerat

FREIFALLDISPERGIERUNG

Einsatz
~X-Fall”

FREIFALLDISPERGIERUNG

MIT ,X-FALL"

Typischer Messbereich

von 10 pm bis 3 mm

Rieselfahige, nicht agglomerierende
Probenmaterialien kénnen mit dem
~X-Fall*-Einsatz vermessen werden. Die
Partikel fallen von der Forderinne nur
durch die Schwerkraft beschleunigt und
vereinzelt durch das Messfeld der beiden
Kameras. Dank der vergleichsweise
niedrigen Geschwindigkeit der Partikel,
des groBen Messfeldes und der hohen
Bildrate ist die Nachweiswahrscheinlich-
keit auch fiur groBere Partikel von z.B.
3 mm sehr hoch. Einzelne grobe Partikel
in der Probe reichen deshalb oft zum
sicheren, reproduzierbaren Nachweis
aus. Das Probenmaterial wird nach der
Messung in einer Schublade aufgefangen
und steht ohne Materialverlust oder
Kontamination fiir weitere Messungen
zur Verfiigung. Optional ist eine Erwei-
terung des Messbereichs auf 8 mm mdog-
lich.

NASSMESSUNG

NASSDISPERGIERUNG

MIT , X-FLOW"

Typischer Messbereich

von 1 pm bis 600 pm

Mit dem Nassmodul , X-Flow" kénnen Pro-
ben von 1 uym bis ca. 600 pm in Suspen-
sion oder Emulsion vermessen werden.
Ein Vorteil des ,X-Flow™ Moduls ist die
geringe bendtigte Probenmenge. Schon
eine geringe Partikelkonzentration im
Dispergiermedium von z.B. 20 mg/I
reicht aus, um in kurzer Messzeit von
1 Minute ausreichend viele Partikel fir ein
reproduzierbares Ergebnis zu detektieren.
Der Messbereich des ,X-Flow"-Moduls
beginnt ab 1 pm. Mit diesem Modul kann
der CAMSIZER XT gréBere Partikel mit
geringerer Dichte auch noch weit tber 1
mm problemlos vermessen, da Partikel
aufgrund des geringen Dichteunterschieds
im Dispergiermedium in der Schwebe
gehalten werden kénnen. Dies ist auch
deshalb so gut mdglich, da die Standard-
nasszelle eine Kivettenweite von 4 mm
aufweist. Agglomerate kdnnen zusatzlich
durch den integrierten Ultraschallgeber
aufgebrochen werden.
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CAMSIZER® XT

Applikationsvielfalt

SCHLEIFMITTEL: SICHERE DETEKTION VON UBERKORN

Bei Schleifmitten unterscheidet man zwischen Mikro- und
Makrokdérnungen, wobei die Grenze bei einer mittleren
PartikelgréBe von ca. 60 um liegt. Schleifmittel sind
mineralische Werkstoffe von groBer Harte, wie z. B. Korund,
Quarz, Granat, Siliciumcarbid, Bornitrid oder Diamant und
kénnen industriell hergestellt oder aus natirlichen
Vorkommen gewonnen werden. Bei Schleifmittelkérnungen

Q; [%]
100 [
90 dg,=66,8 |
80 T T T
70
60 d
50 |- m——
40
30
20
10 5
D D

Probe 1
Probe 2
Probe 3
Probe 4
Probe 5

Volumenprozent

0 10 20 30 40 50 60 70 80

PartikelgroBe x [pum]

Abb.1: GroBenverteilung von Schleifmittelproben
5 unterschiedlicher Hersteller

Abbildung 1 zeigt die GroBenverteilungen von 5 Schleifmittel-
proben (P320 Macrogrit) 5 unterschiedlicher Hersteller. Laut
FEPA-Norm sollte der ds,-Wert dieser Kérnung bei 46,2 ym
+1,5 pm liegen, der dq,-Wert bei maximal 66,8 um und der
ds bei mindestens 34,2 ym. Die Ergebnisse der CAMSIZER XT
Messungen bei 50 kPa Dispergierdruck zeigen, dass die Pro-
ben 1 und 3 deutlich auBerhalb der Spezifikationen liegen.
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10 W CAMSIZER XT Probe mit
0,3% Uberkorn
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ist es entscheidend, moglichst enge KorngréBenverteilungen
ohne stérendes Uberkorn zu verwenden, um eine gleichmaBige
Abtragung des bearbeiteten Werkstlicks ohne Riefen zu
gewahrleisten. Auch die Partikelform ist ein Qualitatskriterium,
da je nach Schleifmittelverwendung eher spitziges oder
eher blockiges Korn vorteilhaft ist.

Qs [%]
100

90 Probe 1

80 Probe 3
70 Probe &
60 T T
50
40
30 -
20
10

0

Volumenprozent

spitzig blockig

o o1 02 03 04 05 06 07 08 09 b/l
Breiten-/Langenverhaltnis

Abb. 2: Breiten-/Langenverhaltnis
der Schleifmittelproben

Auch in der Partikelform unterscheiden sich die funf
Schleifmittelproben deutlich. In Abbildung 2 das Breiten-/
Langenverhdltnis als Qs-Verteilung dargestellt. Je weiter
links die Kurve verlauft, desto langlicher bzw. spitziger ist
das Material.

Fir Schleifmittel ist die sichere Erkennung von Uberkorn
ein entscheidender Vorteil. Abbildung 3 zeigt die Mes-
sung einer Probe der Kérnung P60 (ds, ca. 260 pm). Die
rote Kurve reprasentiert das Ergebnis der Analyse mit dem
CAMSIZER XT, die schwarze Linie bzw. der obere schwarze
Punkt in der VergréBerung gibt das entsprechende Ergeb-
nis der Analysensiebung wieder. Nach Zumischen von 0,3%
Grobkorn in die Partikelprobe ergab sich die griine Kurve.
Der CAMSIZER XT erfasst bereits diese geringe Menge (nur
wenige Korner in der gesamten Probe) absolut zuverlassig.

Abb. 3: Der CAMSIZER XT erfasst auch geringe Mengen Uber-
korn (grine Kurve) sehr zuverléssig und liefert optional identische
Ergebnisse zur Siebanalyse




CAMSIZER®XT W

MILCHPULVER: EFFEKTIVE DISPERGIERUNG MIT DRUCKLUFT

Substanzen wie Babynahrung oder Getrankepul-
ver werden im Produktionsprozess granuliert.
Dabei wird aus den Primarpartikeln durch Ag-

glomeration eine gewlinschte KorngrdéBenver- Q. [%]
teilung eingestellt und gleichzeitig werden die 100
Komponenten homogenisiert. Dank der effek- 90
tiven Druckluftdispergierung lassen sich stark 80
agglomerierte Substanzen, wie z.B. Milchpulver, § 70
zuverlassig analysieren. Die kleinsten Primar- E 60
partikel haben in diesem Beispiel eine GréBe g 50
von 10 pm. Abbildung 4 zeigt Messungen eines E 40
Milchpulvers mit unterschiedlichen Dispergier- E 30
dricken. Mit zunehmendem Druck werden die 20
Agglomerate starker aufgebrochen und das Er- 10
gebnis wird feiner, was auch durch die Betrach- 0

tung automatisch aufgenommener Partikelfotos
bestatigt werden kann. So lassen sich neben
der GroBe der Primarpartikel auch verschiedene
Agglomerationszustande charakterisieren, die
die Stabilitat des Instantpulvers fir die Lagerung,
den Transport und die Endverarbeitung durch
den Kunden widerspiegeln.

STARKE: AUF DIE FORM KOMMT ES AN

Starkepulver ist ein haufig eingesetzter Fillstoff, der z.B.
in der Papierherstellung oder in der Pharmazie verwendet
wird. Das Messbeispiel zeigt sehr &hnliche GréBenvertei-
lungen von zwei verschiedenen Starkepulvern, der ds,-Wert
(Median) ist sogar identisch. Bei der Partikelform, in diesem
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Abb. 5a:

GroBenverteilung von zwei verschiedenen Starkepulvern

Niedriger Druck:
Agglomerate
L

m  30kPa
® 150 kPa
® 300 kPa
.

Hoher Druck:
optimale Dispergierung

10 100
PartikelgroBe

1000
x [pm]

Abb. 4: Messung von Milchpulver mit dem CAMSIZER XT bei unterschiedlichen
Dispergierdriicken. Mit zunehmendem Druck werden die Ergebnisse feiner

Fall im Breiten-/Langenverhaltnis, zeigen sich jedoch gro-
Be Unterschiede. Wéhrend die aus Fasern bestehende Probe
(blaue Kurve) niedrige b/l Werte aufweist, enthalt die Ver-
gleichsprobe (rote Kurve) kompakte, isometrische Kérner
mit deutlich héheren b/l Werten.

Qs [%]
100
90 B Probe 1
B Probe 2
80 i ]
£ 70
R
o 60
g
5 50 .
E 40 o
o
S 30
20 langlich rund
10
0
o o1 02 03 04 05 06 07 08 0,9 b/l
Partikelform (Aspektverhaltnis)
Abb. 5b: Das Breiten-/Langenverhaltnis féllt bei den Starkeproben

sehr unterschiedlich aus
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Methodenvergieich Partikelanayse

Dynamische Bildanalyse (DIA = Dynamic Image Analysis), statische Laserlichtstreuung (SLS, auch Laserbeugung)
und Analysensiebung sind die am haufigsten genutzten Methoden zur PartikelgroBenmessung. Jedes Verfahren
deckt einen charakteristischen GroBenbereich ab, in dem Messungen moglich sind (siehe auch Tabelle auf S. 3).
Diese drei Methoden konnen zwar Partikel in einem gemeinsamen GroBenbereich von 10 pm - 3 mm messen,

liefern aber bei Analyse derselben Probe oft deutlich abweichende Ergebnisse. Da die DIA als einzige Methode
h gleichzeitig die Kornform auswerten kann, ist es hiermit

DYNAMISCHE BILDANALYSE VERSUS SIEBANALYSE

Der wichtigste Unterschied zwischen DIA
und Siebung besteht darin, dass bei der
Bildanalyse die Partikel in zufalliger Ori-
entierung vermessen werden. Bei der
Siebung bewegen sie sich so lange auf
dem Siebgewebe bis sie in einer bestimm-
ten Orientierung mit ihrer kleinsten Pro-
jektionsflache durch die Maschen fallen.
Bei der Bildanalyse sollte man daher fiir
eine Vergleichbarkeit mit der Siebanalyse
die GroBendefinition , Partikelbreite™
betrachten, da diese auch bei der Sieba-

nalyse bestimmt wird. Bei kugelférmigen
oder ellipsoiden Partikeln (z.B. Reiskdrner)
sind die Resultate 1:1 vergleichbar.
Betrachtet man linsenférmige Korper als
Modell-Beispiel flr plattige Partikelfor-
men, werden Unterschiede zwischen der
Siebanalyse und der DIA deutlich. Je nach
zufalliger Lage des Partikels wahrend der
Aufnahme, kénnen mit DIA gréBere (=
breitere) oder kleinere (= schmalere)
Durchmesser gemessen werden (Abb. 1).
Bei der Siebung wird aber der tatsachliche
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Volumenprozent

Linsendurchmesser immer um bis zu 30%
kleiner gemessen. Dies bewirkt kornfor-
mabhédngig systematische Unterschiede
zwischen den Messergebnissen von CAM-
SIZER und Siebanalyse. Da CAMSIZER
P4 und CAMSIZER XT auch die Partikel-
form messen, lassen sich diese Unter-
schiede Uber eine Funktion in der Software
einfach anpassen, so dass sich mit den
CAMSIZER-Geraten kompatible Ergeb-
nisse zur Siebanalyse erzeugen lassen.

0

200

400 600 1000
PartikelgroBe

x[pm]

Abb. 1:
maogliche Siebmasche. Die DIA ,sieht" die Linse je nach Orientierung gréBer oder kleiner. Es resultieren unterschiedliche PartikelgréBenver-
teilungen: die rote Kurve zeigt die Ergebnisse mit DIA, die schwarzen Punkte reprdsentieren die Siebanalyse. Mit der Siebanpassungsfunkti-
on der CAMSIZER-Software ist es moglich, identische Ergebnisse zur Siebanalyse zu erhalten. Spezifikationen, die auf der Analysensiebung
aufbauen, kdénnen so bei einem Systemwechsel beibehalten werden.

Seite 14 | die probe 42 | www.retsch-technology.de

Modellbetrachtung fiir die Messung von linsenférmigen Partikeln mit Siebanalyse und DIA. Die Linse fallt diagonal durch die kleinst-



METHODENVERGLEICH

DYNAMISCHE BILDANALYSE VERSUS STATISCHE LASERLICHTSTREUUNG

Bei der statischen Laserstreulichtanalyse, auch Laserbeugung genannt, werden PartikelgréBen indirekt gemessen, indem
Intensitatsverteilungen von an Partikeln gestreutem Laserlicht in verschiedenen Winkeln detektiert und auf eine Partikel-
gréBenverteilung zurtickgerechnet werden. Alle Streulichtverfahren gehen von der Annahme aus, dass kugelformi-
ge Partikel vorliegen. Dies fiihrt hdufig zu einer breiteren PartikelgroBenverteilung als bei anderen Verfahren,
da bei der Laserbeugung nicht zwischen Lange und Breite des Partikels unterschieden werden kann.
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Abb. 2: Messung einer Probe Kaffeepulver mit verschiedenen

Analysemethoden

Abbildung 2 zeigt die Vergleichbarkeit zwischen DIA, SLS,
und Siebanalyse am Beispiel einer Kaffeeprobe. Die Sieb-
analyse liefert das feinste Ergebnis, die Breitenmessung
des CAMSIZER XT bietet ein identisches Resultat. Mit der
Laserstreulichtanalyse ist keine Vergleichbarkeit zur Sie-
bung mdglich; das Ergebnis ist jedoch im Wesentlichen dem
Durchmesser eines fldchengleichen Kreises (X,..,) der Bilda-
nalyse vergleichbar. Allerdings gehen alle mdéglichen Parti-
keldimensionen in das Streulichtergebnis ein, die dann auf
Basis der Annahme der Kugelform in ,,Aquivalentdurchmes-
ser" umgerechnet werden. Dies fiihrt dazu, dass die SLS fast
immer breitere Verteilungen liefert als die DIA.

MESSMETHODEN IM VERGLEICH
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Abb. 3: Messung einer Probe Cellulosefasern mit dem CAMSIZER XT

(Bildanalyse) und Laserbeugung

Dies wird in Abbildung 3 noch deutlicher. Hier wurde eine
Probe Cellulosefasern mit dem CAMSIZER XT und einem
Laserbeugungsgerdt vermessen. Wahrend die Bildanalyse
zwischen Faserdicke und Ldnge unterscheidet, ist das SLS
Ergebnis eine Mischung aus Lange und Breite und zeigt einen
kontinuierlichen Ubergang. Die Messkurve l&uft zunéchst
parallel zu der Breitenmessung mit DIA und néhert sich dann
der Faserldnge an. Die Dynamische Bildanalyse kann Faser-
ldange und -durchmesser gesondert bestimmen.

Die Tabelle zeigt die Starken der gangigsten Partikelanalysemethoden. Es wird deutlich, dass die Dynamische Bildanalyse

den anderen Verfahren in vielen Bereichen Uberlegen ist.

Dynamische Statische Laserstreu-
Leistungsmerkmal Bildanalyse Bildanalyse lichtanalyse Siebanalyse
z.B. CAMSIZER® z.B. Mikroskop z.B. Horiba LA-960
Reproduzierbarkeit und Wiederholbarkeit > (=) ) D)
Hohe Auflosung fiir schmale Verteilungen H) ) g,
Messung breiter Verteilungen ) g, ) )
Partikelformanalyse H) &) D, )
Sichere Detektion von Uberkorn W) g, g, &)
Messgeschwindigkeit, Messdauer t) g, H) g,
Messung von mehrmodalen Verteilungen / Mischungen H) t) t) g,
Information iiber Zusammensetzung
(z.B. Uber Spektroskopie, Raman etc.) ] i ]
Investitionskosten hoch hoch hoch niedrig
Arbeitsaufwand niedrig hoch niedrig hoch
hervorragend gut | bedingt | nicht
Jgeeignet Jgeeignet oJgeeignet ~ maoglich
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RETSCH TEGHNOLOGY

Spezialisten fur Partikelmesstechnik

Innovative Technik fir die Partikelcharakterisierung und Qualitats-
sicherung anwenderfreundlich zu gestalten, das ist die Kernkompetenz
von RETSCH TECHNOLOGY.

Die Produktpalette fir Gerate zur optischen Partikelcharakterisierung
deckt einen GroBenbereich von 0,3 nm bis 30 mm ab. Auf der Basis
verschiedener Messtechniken kénnen wichtige Analysen der Partikelgro-
Be und Partikelform in Suspensionen, Emulsionen, kolloidalen Syste-
men, Pulvern, Granulaten und Schiittglitern durchgefiihrt werden.

Zusammen mit unserer Schwesterfirma Retsch GmbH bie-
ten wir Ihnen auch ein umfangreiches Produktspektrum
zur Probenvorbereitung (Vermahlung, Probenteilung)
sowie zur Analysensiebung an.
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PERSONLICHE BERATUNG

RETSCH TECHNOLOGY steht Ihnen mit individueller Beratung in
Deutschland, Osterreich und der Schweiz sowie iiber ein Netz von Ver-
tretungen weltweit jederzeit zur Verfiigung.

GERATEVORFUHRUNGEN

Selbstversténdlich fiihren wir in unserem Applikationslabor oder bei
Ihnen vor Ort Produktprasentationen durch. Hierfiir setzen Sie sich bitte
mit unserem Vertriebsteam in Verbindung.

VE RD E R Als Teil der VERDER-Gruppe setzt der Geschaftsbereich VERDER SCIENTIFIC MafBstdbe
r in der Entwicklung, Fertigung und dem Vertrieb von Labor- und Analysegeraten. Diese

kommen in den Bereichen Qualitdatskontrolle, Forschung und Entwicklung fiir die Pro-

S C I E I_I t I f I C benvorbereitung und Analytik von Feststoffen zum Einsatz.
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