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Messung der PartikelgroRenverteilung von Pulvern mit statischer Laserbeugungsanalyse

Partikelanalyse von Pulvermischungen des GroRenbereichs oberhalb 1um, sowie von pulverférmigen
Reinsubstanzen unterhalb 1um mit erweitertem optischem Modell.

Dipl.-Ing. Daniel Moog
© Pulveranalyse GbR Labor Kéin

Die Verteilung der TeilchengroBe und der
Partikelform eines Pulvers hat in vielen Fallen
einen grofRen Einfluss auf die Produkteigen-
schaft, die Produktqualitat, sowie auf das
Verarbeitungs- Transport- und Lagerverhal-
ten. Zur Charakterisierung stehen unter-
schiedliche physikalische Messtechniken zur
Verflgung von denen je nach Applikation
eine geeignete Methode eingesetzt wird.

Eine etabliete Methode zur Analyse der
PartikelgrofRenverteilung von Pulvern ist die
statische Laserbeugungsanalyse nach ISO
13320 [1]. Die Laserbeugungsanalyse ist
eine universell einsetzbare Pulveranalyse
Methode fiir Pulvermischungen und Reinsub-
stanzen. Ausgegeben werden volumen-
verteilte PartikelgroBenverteilungen.

Die Methode der statischen Laserbeugung ist
fur ein breites Spektrum von Pulvern und
Pulverformulierungen einsetzbar und deckt
einen breiten GroRenbereich ab. In der
Praxis liegt der optimale Einsatzbereich fiir
Pulver zwischen einer Partikelgrole von
80nm und 100um. Betragt beispielsweise bei
der klassischen Siebanalyse der Anteil der
Partikelfraktionen von < 45um mehr als 20%,
ist der Einsatz einer Laserbeugungsanalyse
eine sinnvolle Malnahme.

Die optische Messtechnik der unterschied-
lichen Hersteller von Laserbeuger Instru-
menten unterscheidet sich beziglich Licht-
quellen, Strahlfihrung, optischer Bank und
Detektion. Die von zahlreichen Herstellern
angegebene untere bestimmbare Partikel-
groBe von unter 20nm st mit statischer
Laserbeugung fir viele Materialien nicht
realistisch, da die Auswertetheorien nach
Fraunhofer und Mie doch auf ganz kugel-
formigen Partikeln aufbauen [2].

Pulveranalyse GbR KéIn misst mit der Laser-
beugungsmethode  PartikelgréRenverteilun-
gen hinunter bis in den Sub-100nm-Bereich.
Das Pulver wird, als in Flissigkeit disper-
giertes Partikelkollektiv, in einer Messzelle
mit Laserlicht bestrahlt. Die Folge sind
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Abb. 1:  Uberlagerung der volumenverteilten PartikelgroBenanalysen von SiO-Partikeln vor- und nach der

Dispergierung (1 Min Ultraturrax 10000/min). Gemessen mit Laserbeugungsmethode und nach
Fraunhofer gerechnet. Dispersionsmedium Hz0.

Beugungs- und Streulichtmuster, welche
unter verschiedenen Raumwinkeln detektiert
werden.

GrolRere Partikel beugen das Laserlicht mit
hoher Intensitat und kleinere Partikel liefern
Streubeitrage mit geringerer Intensitat. Die
aufgenommenen Beugungs- und  Streu-
lichtmuster werden (ber mathematische
Algorithmen in  volumenbasierte Partikel-
grofenverteilungen umgerechnet.

Fir Pulverproben mit gréBeren Partikeln
kann die Auswertung nach Fraunhofer-
Naherung erfolgen. Das an grofRen Partikeln
gebeugte Licht wird vom Ringdetektor detek-
tiert, welcher auf der optischen Achse Licht-
quelle — Kivette — Ringdetektor liegt.

Die Eingabe oder Vorlage der optischen
Parameter des zu messenden Materials ist in
diesem Fall nicht erforderlich. Deswegen wird
die Auswertung nach Fraunhofer auch fir
Pulvermischungen eingesetzt, von denen die
optischen  Eigenschaften Brechungsindex
und Absorption bei den verwendeten Laser-

lichtwellenl&ngen nicht bekannt sind. Abbil-
dung 1 zeigt exemplarisch eine Uberlagerung
von zwei PartikelgroRenverteilungsmessun-
gen, die aufgrund des GroRenbereichs der
Partikel nach Fraunhofer-Theorie ausge-
wertet wurden. Die Auswirkung der Disper-
gierung auf die SiO-Partikel ist deutlich zu
sehen. Fir Pulveranalysen im Submikron-
Bereich, d.h. unterhalb 1um, solite die
Auswertemethode nach Fraunhofer nicht
eingesetzt werden.

Fir feinere Partikel kann mit der so-
genannten Mie-Theorie ausgewertet werden.
Hierfir ist die Eingabe des Brechungsindex
und der Absorption des Materials bei der
verwendeten Lichtwellenlange erforderlich.
Durch den Einsatz mehrerer Lichtwellen-
l&ngen lassen sich genauere optische
Modelle erstellen, die eine verbesserte
Wiedergabe der Partikelgroenverteilungen
gerade im Bereich unterhalb einer Partikel-
groBe von  1um  ermdglichen.  Die
gegenwartig bei Pulveranalyse GbR Kdéin
verwendete  statische  Laserbeugungs-
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methode arbeitet mit 3 monochromatischen
Laserwellenldngen bei 900nm, 600nm, und
450nm. Dadurch lassen sich bis zu drei
Punkte des Absorptionsspektrums eines
Reinmaterials in ein optisches Modell zur
Analyse nach der Mie-Theorie einbauen.

Tab.1:  Erweitertes optisches Modell der
statischen Laserbeugungsanalyse fiir
Messungen im Submikronbereich:

Lichtwellenldnge | Brechungsindex | Adsorption
900nm n(900nm) A(900nm)
633nm n(633nm) A(633nm)
450nm n(450nm) A(450nm)

Die Berlcksichtigung der optischen Para-
meter eines zu analysierenden Materials bei
3 unterschiedlichen Lichtwellenlangen fiihren
zu erweiterten Maglichkeiten bei der Metho-
denentwicklung und damit zu realistischeren
Abbildungen im  Submikron-Bereich  bei
verbesserter Auflosung mehrmodaler Parti-
kelgroRenverteilungen.

In Abbildung 2 ist ein Messbeispiel mit
erweitertem optischem Modell nach der Mie-
Theorie dargestellt. Abgebildet ist die Mes-
sung von feinteiligen und engverteilten
Polystyren-Partikeln in H20 mit Partikelgro-
Ren deutlich unterhalb 1um im Submikron-
Bereich. Durch Vorlage der bekannten opti-
schen Parameter Brechungsindex und
Absorption bei der entsprechenden Laser-
lichtwellenlange lasst sich die Partikelgro-
Renverteilung mit einem volumenverteilten
Median von 298nm hervorragend messen.

Quellenangabe:

[1] ISO 13320 2009-10-01: Particle size
analysis-Laser diffraction methods

[2] Kurt Leschonski, Grundlagen und
moderne Verfahren der Partikelmesstechnik
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Calculations from 0.178 pm to 0.496 pm

Volume: 99.997%
Mean: 0.300 pm
Median: 0.298 pm
D(3,2): 0.294 ym
Mode: 0.297 ym

dqp:  0.246 pm dsp:  0.298 pm dgp: 0.361 pm

Abb.2:  Dispergierte Polystyren-Latexpartikel in Hz20. Der zertifizierte Sollwert des volumenverteilten
Median betragt 300nm. Gemessen mit einem geeigneten optischen Modell nach Mie-Theorie
betragt das Ergebnis 298nm.

Eckdaten der statischen Laserbeugungsanalyse:

Messbereich: 40nm bis 2000um

Probenvorbereitung: Trockenmessung und/oder Nassmessung

Optimaler Einsatzbereich fir Partikel von 40nm bis 100um

Universell einsetzbare Methode fiir Pulvermischungen und Pulver Reinsubstanzen
Einfache Probenvorbereitung als Suspension und Pulver

Reinsubstanzen mit bekannten optischen Eigenschaften hinunter bis Partikelgroien
von 40nm messbar.

Dispersionen ab einer Feststoffkonzentration von rund 0,5 Vol% messbar

e  Ausgabe volumenverteilter PartikelgréRenverteilungen welche bei Bedarf in
anzahlverteilte PartikelgréRenverteilungen umgerechnet werden kénnen.

Die Fraunhofer-Theorie findet bei der PartikelgroRenmessung bis in den Mikrometer-Bereich Anwendung. Sie beschreibt den Teil der
Lichtablenkung, der ausschlieRlich durch Beugung zustande kommt. Fallt Licht auf ein Hindernis, z.B. einen Partikel, so kommt es u.a. zur
Beugung. Fiir ausreichend groRe Partikel wird die Lichtablenkung durch die Beugung dominiert. Ein groRer Vorteil der Fraunhofer-Theorie
besteht darin, dass keine Kenntnisse uber die optischen Eigenschaften des untersuchten Materials notwendig sind.

Die Mie-Theorie wird fir die GroRenbestimmung von Partikel angewandt, deren Durchmesser nicht deutlich Uber der Wellenlénge des
verwendeten Lichtes liegen. Sie beruht auf der Messung der Streuung von elektromagnetischen Wellen an spharischen Partikeln. Bei der
Mie-Theorie miissen Brechungs- und Absorptionsindex des Probenmaterials bekannt sein. Die untere Grenze des mit der Mie-Theorie

erfassbaren GréRenbereichs liegt bei rund 10 nm.
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