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Liebe Leserinnen
und Leser,

diese PARTIKEL-
WELT »SPE-
ZIAL: FORMU-
LACTION:c« reiht
sich in die bishe-
rigen Ausgaben
der Partikelwelt
tber Messver-
fahren aus dem
Gebiet der Partikelmesstechnik ein. Erstmals ist
jetzt eine Partikelwelt einem speziellen innova-
tiven Analyseverfahren gewidmet.

Mit den neuen Messgeraten zur Charakterisie-
rung der Stabilitét von Emulsionen, Suspensionen
und Schaumen stérkt QUANTACHROME seit
dem Jahr 2005 den Bereich der Dispersionen.
QUANTACHROME-Partikelmesstechnik, das
ist die Charakterisierung feinteiliger und poréser
Stoffsysteme, wir messen: PartikelgréBe, Zeta-
potenzial und Stabilitit, PorengroBe, BET-Ober-
flache, Dichte, Wasserdampfadsorption u. a.!

Zur Charakterisierung von Dispersionen bie-
ten wir lhnen nun, neben den CILAS-Laser-
granulometern und den Spektrometern von
DISPERSION TECHNOLOGY zur Bestim-
mung von PartikelgroBe und Zetapotenzial,
weitere innovative optische Messtechnik zur
Losung lhrer Aufgaben. QUANTACHROME-
Partikelmesstechnik steht in Deutschland und
Osterreich fiir den franzésischen Hersteller
FORMULACTION. FORMULACTION, abge-
leitet vom Wort »Formulierung«, steht weltweit
fur die Stabilitdtscharakterisierung fliissiger
Dispersionen.

Auf Seite 8 finden Sie eine Faxantwort. Damit
kénnen Sie weitere Informationen anfordern.
Www.quantachrome.de oder die Homepage
des Geréteherstellers www.FORMULAC-
TION.com fiihren Sie zu Applikationsberichten
aus unterschiedlichen Bereichen und zu weiteren
Informationen utber die Messtechnik. Gerne
stehen lhnen auch unsere Gebietsbetreuer und
ich als Produktmanager fur die Messgeréte
von FORMULACTION und DISPERSION
TECHNOLOGY zur Verfiigung. Mit dieser
PARTIKELWELT kénnen Sie hoffentlich gut
anhand der fiir Sie relevanten Aufgaben-
stellungen abschétzen, wie lhnen QUANTA-
CHROME Partikelmesstechnik bei der Lsung
Ihrer Problemstellungen helfen kann.

Alles Gute fiir Sie und viel Erfolg bei Ihrer

Arbeit, {9&,&,,, gﬂhk‘__

Ihr Dr. Torsten Priester

PARTIKELWELT
SPEZIAL

Untersuchung der Bewerlung
der Stabilitat disperser Systeme

Dr. Torsten Priester, Produktmanager DISPERSION TECHNOLGY und

FORMULACTION; Dr. Dietmar Klank

Einleitung

Die Gebrauchseigenschaften mehrphasiger Produkte, wie Emulsionen, Dispersionen, Gele und
Schiume werden auBer von den Partikeldurchmessern haufig auch durch die Verteilung der
Partikel in der sie umgebenden Phase bestimmt. Die Verteilung dispergierter Phasen in einer
Matrix spielt eine wesentliche Rolle in Produkten wie Kosmetika, Lebensmitteln, Lacken und
Farben, Tinten, Pharmazeutika, Agrochemikalien, Schmierstoffen und vielen Rohstoffen fir eben
diese Produkte. Wichtige Vorgénge, wie Agglomeration, Sedimentation, Flockung, Rahmung
oder Koaleszenz sind daneben wesentlich fiir den Einsatz der Produkte bzw. fiir deren Anwendungs-

verhalten.
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Wie konnen konzentrierte
flissige Dispersionen
charakterisiert werden'?
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Abbildung 1 Die TURBISCAN-Technologie zur Charakterisierung konzentrierter fliissiger Dispersionen

An Emulsionen und feine Feststoffsuspensionen wird die Anforderung gestellt, von der Produk-
tion bis zur Anwendung keine sichtbaren Veranderungen zu zeigen. Dabei kann die Anwendung
beim Endkunden eine langere Zeitspanne nach der Produktion liegen; die Produkte miissen also
mehr oder weniger langzeitstabil sein. Innerhalb der Lebensdauer oder des Haltbarkeitsdatums
darf es zu keinen sichtbaren Verdnderungen im Sinne von PartikelgréBenverteilungen oder Pha-
sentrennungen kommen. Die Formulierung solcher Mehrkomponentengemische ist oft komplex
und wird meist empirisch durchgefiihrt. Hierbei werden dann neue Zusatzstoffe in variablen
Mengen zudosiert und die neuen Stabilitidtseigenschaften der Probe untersucht.

Neben dem Einsatz von Partikelmesstechniken zur Bestimmung von PartikelgréBenverteilungen
spielt die Abschétzung der Stabilitét der dispersen Systeme eine wesentliche Rolle. Vorteile
solcher Untersuchungen sollten vor allem darin liegen, die dispersen Systeme unter originalen
Bedingungen zu untersuchen. Dies beinhaltet die Charakterisierung der Probe in der Origi-
nalkonzentration ohne das Einwirken jedweder zuséatzlicher Kréfte. Beides, die Verdiinnung
der Dispersion und die Einwirkung duBerer Krafte, fihrt zur Veranderung der Probe und ist im
Rahmen der Einschatzung der originalen Eigenschaften meist unerwiinscht, da es zu falschen

Ruckschliissen fiihren kann.

Im Folgenden wird die neue innovative TURBISCAN-Technology zur Charakterisierung
konzentrierter fllissiger Dispersionen insbesondere in Bezug auf die Bewertung (weiter auf S. 2)
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(Fortsetzung von S. 1) von Stabilitéat bzw. Instabilitét
der Probe mit den Grundlagen der Messmetho-
de, der Durchflihrung, den Méglichkeiten und
anhand von Ergebnissen dargestellt.

Fliissige Dispersionen

Flussige Dispersionen bestehen aus mindes-
tens einer flissigen Phase, die andere Phase
kann verschiedene Aggregatzustédnde aufwei-
sen. Bei den flissigen Dispersionen unterschei-
den wir aufgrund der zwei nichtmischbaren
Phasen folgende Dispersionsarten: Emulsion
(flussig/fliissig), Suspension (fest/fliissig) und
Schaum (gasférmig/flissig).

Abbildung 2 Schematische Darstellung einer konzentrierten
fliissigen Dispersion (Symbole siehe Text)

Kommerzielle flussige Dispersionen sind
komplexe Produkte, die wir im originalen und
nattirlichen Zustand, d.h. unter den nattirlichen
Aufbewahrungsbedingungen, untersuchen
und verstehen mussen. Sie setzen sich aus
Partikeln, Tropfchen oder im Falle eines Schau-
mes auch aus Gasblaschen (blau), Additiven
wie Polymeren u.a. (weiB) und Tensiden (tiirkis)
zusammen und sind in der Regel undurch-
sichtig bzw. getriibt und mehr oder weniger
viskos (Abbildung 2). Man kann sich leicht
vorstellen, dass nicht alle Rohstoffe bzw. Pro-
dukte allein mit einer Messung der GréBe von
Partikeln, Tropfchen oder Gasblaschen cha-
rakterisiert sind. Dies gilt besonders, wenn
durch Verdiinnung oder das Einwirken von
Kraften, die nichts mit den natirlichen Aufbe-
wahrungsbedingungen und Lagereigenschaf-
ten der Proben zu tun haben, das System ver-
andert wird. Abbildung 3 zeigt schematisch,
wie zwei unterschiedliche Proben (links) durch
Verdiinnung zu ein und derselben Probe fiihren
kénnen, wenn man diese nur tiber die Partikel-
gréBenmessung charakterisieren méchte. Aus
zwei unterschiedlichen Proben werden in die-
sem Fall durch Verdiinnung zwei nicht unter-
scheidbare Proben.

Abbildung 4 verdeutlicht die Fragestellung
zwischen Dispergierzustand und der Partikel-
groBe. Die Stabilitat der dargestellten Proben-
beispiele hangt nicht nur von der PartikelgroBe
ab, die im Beispiel konstant ist, sondern von
einer ganzen Reihe anderer Faktoren, wie Dich-
te der Partikel oder Konzentration und Zusam-
mensetzung der Mehrkomponentengemische.
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Die Firma FORMULACTION, wo die TURBISCAN-Messtechnik entwickelt wurde,
ist in der Nahe von Toulouse in Frankreich anséssig und wurde 1994 gegriindet.

FORMULACTION ist spezialisiert auf instrumentelle Analytik. Die innovativen Messgeréte
sind auf den Bereich Formulierungen und Untersuchung der Stabilitét fliissiger Dispersionen
gerichtet. Hunderte Geratenutzer weltweit nutzen die Innovationskraft dieser optischen
Messtechnik. GroBe Namen, wie L'Oréal oder Merck, Kodak oder Coca Cola, Toshiba, Shell
oder Schering sprechen genauso fiir sich, wie die vielen mittelstdndischen Unternehmen.
Auch die unterschiedlichsten Anwendungsbereiche, wie Lebensmittel, Kosmetik, Pharmazie,
Farben und Pigmente, Ole und Erdsl, Agrochemikalien und allgemein chemische Forschung,
verschiedenste Rohstoffe und Zwischenprodukte, Polymere, Slurries und universitére For-
schungsgebiete, die uns gar nicht immer bekannt sind, verdeutlichen die Notwendigkeit
dieser Messtechnik fiir unterschiedlichste Bereiche in Forschung und Qualitétssicherung.

In unserer Zentrale in Odelzhausen: Gerard Meunier (3.v.r,, Firmengriinder und Geschéftsfihrer von FORMULACTION),
Pascal Bru (2.v.r,, internat. Verkauf) und Héléne Buron (2.v.l., Applikation) als Vertreter von FORMULACTION; Dr.
Torsten Priester als Produktmanager (1.v.r.) und die Geschéftsfiihrer Karl-Jiirgen Rath (3.v.l.) und Dr. Dietmar Klank
(1.v.l) als Vertreter der QUANTACHROME GmbH.

Verdiinnung

Abbildung 3 Schematische Darstellung fiir die Problematik der Probenverdiinnung

Charakterisierung von
Dispersionen

Der Nachweis von Stabilitdt bzw. Instabilitat
wird meist noch visuell in zeitaufwendigen La-
gerversuchen erbracht. Auf die Nachteile die-
ser visuellen Methode wird spater eingegangen

und mit der innovativen TURBISCAN-Mess-
technik die echte Alternative vorgestellt. Andere
Méglichkeiten kénnten sich auch aus den Stan-
dardmethoden zur Bestimmung von Partikel-
gréBen ergeben.



PartikelgroBenmesstechnik, so wie sie von
QUANTACHROME Partikelmesstechnik
auch mit hochqualitativer CILAS-Laser-
beugungsmesstechnik angeboten wird (s.
Faxantwort), gestattet z.B. auBerordentlich
wichtige Untersuchungen in Bezug auf die
PartikelgroBe und PartikelgroBenverteilung
vieler Rohstoffe und Produkte in Forschung
und Qualitatssicherung. Die Vorteile von
CILAS-Lasergranulometern finden Sie auf
dieser Seite dargestellt.

Trotz der aus der hochwertigen CILAS-Mess-
technik resultierenden Mdéglichkeiten haben
derartige Untersuchungen fiir Stabilititsvorher-
sagen jedoch den Nachtell, in stark verdiinnten
Medien arbeiten zu missen (meist unterhalb
1 Vol.-%). Nur so wird bei der Methode der
Laserbeugung zur PartikelgréBenanalyse die
primére Lichtbeugung oder Lichtstreuung am
Partikel oder Trépfchen sichtbar. Durch Ver-

Ist eine PartikelgroBRenmessung ausreichend
um den Dispersionszustand einer fliissigen

Dispersion zu beschreiben?

Alle diese Flussigdispersionen
haben die gleiche Partikelgrofie!

> Haben sie aber auch die gleichen
_ \?

Abbildung 4 PartikelgréBe und Dispergierzustand

und Mie

(ohne jeglichen Umbau)

optische Justierung notwendig

von Ruhr- und Pumpsystem
Software

Procedure) abspeichern
.. unterschiedliche Benutzerebenen

Optionen

.. Autosampler fiir bis zu 28 Proben
der Partikelform

in Isopropanol in der Baustoffindustrie

Vorteile von CILAS-Messtechnik Vorteile der Messtechnik

zur PartikelgroBenanalyse mittels von Dispersion Technology zur

Laserbeugung PartikelgroBenanalyse und Zeta-
CILAS potentialbestimmung von «ll

.. PartikelgroBenbestimmung nach 1ISO 13320 konzentrierten Stoffsystemen %Zﬁ,‘,f,i’,g

.. Laserbeugung basierend auf den Theorien nach Fraunhofer

.. unterschiedliche Messbereiche von 0,04 - 2.500 um
.. Nass- und Tockenmessung im Gerét integriert

.. kurze optische Bank, dadurch sehr robust und keine

.. ein durchgehender Messbereich, kein Linsenwechsel
.. exzellente Probendispergierung mit ausgefeiltem Design

.. sehr einfach zu bedienende deutschsprachige WINDOWS-

.. Messprogramme lassen sich als SOP (Standard Operating

.. 21 CFR Part 11 Version der Software fiir die Pharmaindustrie
.. Kleinvolumeneinheit fiir geringe Probenmengen

.. Videomikroskop und CCD-Kamera zur Bestimmung

.. Online-Dispergiermittelaufbereitung z.B. flir Messungen

.. Umfassende und flexible Charakterisierung konzentrierter
Suspensionen und Emulsionen:
... Akustische Spektroskopie zur PartikelgréBenbestimmung
.. Breiter Gr6Benbereich von 0.005 bis 1000 um,
da Messung bis 100 MHz
.. Elektroakustik zur Bestimmung des Zetapotenzials
.. Messung des Zetapotenzials mittels einer Sonde
— Einfach zu nutzen wie eine pH-Elektrode, einfachste Reinigung
— kurze Messzeiten
.. schnelle Titrationen (Zetapotenzial gegen pH oder Additiv-
Zugabe)
— gezielte Optimierung der Formulierung
.. Keine Verdiinnung nétig, Konzentration bis zu 50 Vol.-%
- Vermessung der Originalprobe!!
— keine Verfalschung des Zetapotenzials durch Wechsel
des Mediums!
— keine Beeinflussung von Agglomeraten durch Verdiinnung!
.. PartikelgréBenbestimmung auch bei gemischt dispersen Systemen
.. Messungen auch in nichtwéssrigen Systemen, gilt auch fiir
das Zetapotenzial!
.. On-line und Laboranwendungen maéglich!
.. verschiedene Geriatemodelle, das DT-1200 vereinigt beide
Messverfahren zur Bestimmung von PartikelgroBe und
Zetapotenzial in einem Messgerat
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diinnung, insbesondere wenn weitere Stabili-
satoren zugefiihrt werden, wird das Produkt
meist so verandert, dass keine, falsche oder
sehr fragwiirdige Riickschlisse auf das origi-
nale Produkt gezogen werden kénnen.

Es gibt bereits QUANTACHROME-Partikel-
messtechnik mit der in konzentrierten Medien
gearbeitet werden kann. Fir die Bestimmung
von PartikelgréBen und deren Verteilungen
steht die akustische Spektrometrie zur Verfu-
gung (Ultraschall wird auf die Probe gegeben
und aus dessen Abschwachung die Partikel-
gréBenverteilung berechnet). Mit der elektro-
akustischen Spektrometrie kann das Zeta-
potenzial bestimmt werden (Hier wird ebenfalls
Ultraschall auf die Probe gegeben. Dieser in-
duziert den kolloidalen Vibrationsstrom, aus
dem das Zetapotenzial berechnet wird.). Fiir
viele disperse Systeme ist das Zetapotenzial
ein wichtiger Parameter zur Bewertung der
Ladungseigenschaften der Oberflachen insbe-
sondere sehr kleiner Partikel. Das akustische
und elektroakustische Spektrometer DT-
1200 von DISPERSION TECHNOLOGY (DT)
ermoglicht die Anwendung beider Messver-
fahren und somit die parallele Messung
von PartikelgroBe und Zetapotenzial- auch
diese Produktgruppe gehort zur QUANTA-
CHROME Partikelmesstechnik. Die Vorziige
der Spektrometer von Dispersion Technolo-
gy finden Sie auf Seite 3 dargestellt.

Trotz dieser Moglichkeiten in Bezug auf Par-
tikelgréBen- und Zetapotenzialbestimmungen
mittels CILAS- und DT-Messtechnik steht oft-
mals die Aufgabenstellung, komplexe Mehr-
komponentensysteme unter originalen Bedin-
gungen zeitabhangig zu untersuchen. Denn
was bedeuten PartikelgréBen und Zetapoten-
zial in Mehrkomponentengemischen, in denen
Partikel einzeln, agglomeriert oder vernetzt
auftreten kénnen? Zumindest werden meist
zusétzliche Untersuchungen zur Stabilitat der
Formulierung benétigt, um die Langzeiteigen-
schaften bewerten zu kénnen.

Visuelle Untersuchungen
Eine einfache und die noch gebrauchlichste
Untersuchung ist das Einflillen von Proben in
ein zylindrisches GefaB und die Beobachtung
der Proben Uber lange Zeitraume mit dem blo-
Ben Auge. Diese phdnomenologische Beur-
teilung dauert manchmal auBerordentlich lange.
Auch bei der Beschleunigung der Destabili-
sierung der Proben z.B. durch Temperatur-
zyklen bleiben wesentliche Nachteile: Der
Zeitfaktor bleibt durch die geringe Auflésung
des menschlichen Auges ungunstig. Es bleibt
eine signifikante Ungenauigkeit, die auch vom
Beobachter abhéngt und damit nicht immer
einzuschétzen ist. Es ist nicht auszuschlieBen,
dass verschiedene Beobachter die Stabili-
tat mit dieser Methode sehr unterschiedlich
beurteilen.

Diese Nachteile werden mit der jetzt zur
Verfugung stehenden Messtechnik ausge-
schlossen bzw. wesentlich reduziert. Mit dem
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TURBISCAN-Prinzip gibt es eine innovative
Messmethode, die sowohl transparente als
auch opake Medien in Originalzusammen-
setzung und -konzentration ortsaufgel6st cha-
rakterisiert. Dabei wird die Messzeit gegentiber
der visuellen Methode meist um das 20- bis
50-fache reduziert, die Sicherheit wesentlich
erhéht und Messdaten sowie daraus resultie-
rende Informationen gewonnen, wie sie durch
eine reine visuelle Beobachtung nicht zu erhal-
ten sind.

Das TURBISCAN-Prinzip:
Zeitabhangige und ortsauf-
geloste Untersuchungen
originaler Dispersionen und
Emulsionen mittels Transmission
und Rickstreuung
Zum ersten Mal steht mit der TURBISCAN-
Messtechnik eine Analysemethode zur Verfi-
gung, mit der an transparenten (lichtdurchlis-
sigen) und an opaken (lichtundurchlassigen)
Medien in Originalzusammensetzung und Origi-
nalkonzentration der Dispergierzustand der
Produkte, die Stabilitat und der Triibungsgrad
orts- und zeitaufgeldst bestimmt werden kon-
nen. Das Messprinzip beruht auf der gleichzei-
tigen Bestimmung von Transmission und Riick-
streuung von IR-Licht mit einer Wellenlédnge
von 850 nm. Dringt gentigend Licht durch die
Probe, dann kann die Auswertung der Trans-
mission erfolgen. Viele Proben lassen aber
nicht ausreichend Licht hindurch oder die
Schichtdicke der Probe muss méglicherweise
so diinn sein, dass Wandeffekte die Aussagen
drastisch beeinflussen kénnen. Genau dies ist
der Grund fur die gleichzeitige Messung der
Lichtriickstreuung durch den TURBISCAN.
Damit knnen Standardmesszellen mit einigen
Zentimetern Durchmesser verwendet werden,
in denen die Vorgénge ungestort durch zusatz-
liche Krafte und signifikante Wandeffekte ab-
laufen und analysiert werden kénnen.

Die Detektion der zeitlichen Veranderungen
durch wiederholtes Abscannen der Messzelle

erfolgt durch Messungen der Lichttransmission
und Lichtriickstreuung, wobei die Basis dieser
Messmethode durch einen Unterschied im
Brechungsindex zwischen der Matrix und dem
dispergierten Medium gegeben ist. Tritt eine
Phasenseparation auf, so veréandert sich die
Konzentration der dispergierten Phase 6rtlich
und damit die Transmission oder/und Ruick-
streuung in Abhéngigkeit von der Hohe im La-
gerungsgefaB. Das Messprinzip beruht auf der
Ermittlung der Intensitét der Transmission und
Ruckstreuung im Verhéltnis zur Intensitat des
eingestrahlten Lichtes.

Wie kann man sich das praktisch vorstellen?
Emulgierte Fetttrépfchen in Emulsionen, fein
verteilte Feststoffpartikel in Suspensionen oder
Gasblasen in Schdumen beeinflussen die
Transmission und Lichtriickstreuung sehr stark,
da sich die Brechungsindices dieser disper-
gierten Phasen vom Brechungsindex der Ma-
trixflussigkeit deutlich unterscheiden. Durch
Zusammenlagerung von Fetttrépfchen, Agglo-
meration der Feststoffpartikel mit anschlieBen-
der Sedimentation, dem Austreten von Gasbla-
sen aus der Flissigkeit und anderen Verande-
rungen, wird an bestimmten Orten einer Mess-
zelle eine zeitabhangige Veranderung des
durchgehenden Lichtes (Transmission) oder/
und des riickgestreuten Lichtes (Riickstreu-
ung) auftreten, die vom Messgerit erfasst wird.
Die Messung des TURBISCAN erfolgt hierbei
in genau definierten Hohen im Lagerungsgefa
(Abbildung 5); die Auflésung betragt 40 um!

Durch die unterschiedlichen Brechungs-
indices der Phasengrenzen bzw. der dispergier-
ten Objekte (Partikel, Trépfchen, Gasblasen)
erfolgt eine Wechselwirkung (Streuung und
Beugung) der Photonen. Wie viel Licht durch
die Probe hindurchgeht und wie viel Licht zu-
riickgestreut wird, ist abhdngig von den Streu-
prozessen in der Probe und diese wiederum
von Konzentration und PartikelgréBe. Der Zu-
stand dieser Dispersionen kann mit einem
einzigen physikalischen Parameter charakteri-

Emitted light

( Emitted light

BACKSCATTERING (BS)

TRANSMISSION (T)

Abbildung 5 Das TURBISCAN-Prinzip: Optisches Abtastverfahren des TURBISCAN in Transmission (durchgehendes

Licht) und Backscattering (riickgestreutes Licht)



siert werden. Dieser Parameter, die mittlere

freie Wegléange der Photonen A entspricht

dem Weg der Photonen zwischen zwei Streu-
prozessen. Mit der Volumenkonzentration und
der Streufunktion nach MIE kann aus der

Ruckstreuung bzw. Transmission nicht absor-

bierender Proben der Parameter A bzw. A*und

damit der mittlere Teilchendurchmesser be-
rechnet werden. Damit werden die vielfélti-
gen Mdglichkeiten des TURBISCAN-Messprin-
zips bzgl. der Ergebnisaussagen deutlich. Als

Parameter kénnen u.a bestimmt werden:

- mittlere TeilchengréBe d (bei nicht absor-
bierenden Proben),

- Homogenitatszahl als Parameter fur das
homogene Erscheinungsbild,

- Entmischungsgeschwindigkeit,

- Agglomerations- oder Koaleszenzgeschwin-
digkeit,

- Trubungswert, der nach einer bestimmten
Beobachtungszeit Auskunft tiber das
Vorhandensein von feinen Partikeln gibt,

- die mittlere freie Weglénge der Photonen A
als physikalisch charakterisierender
Parameter flir den dispersen Zustand.

Im Falle der Transmission wird die freie Weg-
lange A und im Falle der Riickstreuung A* ver-
ringert. Je gréBer die Anzahl der dispergierten
Teilchen, desto kleiner ist die freie Weglange
und desto geringer sind die Intensitaten der
Transmission. Bei konstanter Massenkonzen-
tration ist die freie Wegléange umso kleiner, je
kleiner der Partikeldurchmesser d ist. Bei der
Intensitat der Ruckstreuung ist es umgekehrt.
Je groBer die Anzahl der dispergierten Teilchen
und je kleiner ihr Durchmesser d (bei konstanter
Massenkonzentration) ist, umso gréBer ist die
Ruckstreuung.

Mit A und A* stehen Parameter zur Beschrei-
bung und Quantifizierung der Zusammen-
setzung ¢ des Produktes und des Durchmes-
sers d der dispergierten Phase zur Verfligung.
Bei einem Produkt-Scale-Up missen A oder
¥, in Abhéngigkeit von Lichtdurchlassigkeit
oder Undurchléssigkeit, im Labor, im Technikum
und in der Produktion identisch sein.

Anwendungsbeispiele und
Ergebnisse des TURBISCAN
Vorgestellt werden Ergebnisse, welche die
Méglichkeiten des TURBISCAN bei der Erfas-
sung der Zeitabhangigkeit von Prozessen ver-
deutlichen. Wesentliche Phanomene, die auf
der Basis von Konzentrations- und/oder
Partikelgré6Benveranderungen ablaufen und
durch das TURBISCAN-Messprinzip erfasst
werden kénnen, sind:
- Flockung
- Sedimentation
- Rahmbildung (Creaming)
- Gelbildung
- Koaleszenz.

Wie lassen sich TURBISCAN-Messergeb-
nisse verstehen? Die folgende Abbildung ver-

Partikelmigration

Sedimentation oder Rahmung

PartikelgroBenvariation

Koaleszenz oder Flockung

i AT T

| e B

t=Omin : : t=0 min
t=15 min t=15 min

Abbildung 6 Effekte der Partikelmigration und PartikelgréBenvariation

deutlicht das Messprinzip anhand der Vorgénge
in der Messzelle und den zugehérigen Messer-
gebnissen.

Phznomene der PartikelgroBendnderung in

der Messzelle préasentieren sich sehr verschie-
den von Migrationsphanomenen. Partikelmigra-
tion (Abb. 6) bedeutet Wanderung der Parti-
kel nach oben (Rahmung bzw. engl. Creaming)
oder unten (Sedimentation). Bei der Partikel-
gréBenvariation (Abb. 6) lagern sich kleinere
zu gréBeren Partikeln zusammen, ohne dass
Phasentrennung erfolgt. Natirlich kénnen
Partikelmigration und Partikelgr6Benvariation
parallel auftreten. Es kann z.B. auch zu einer
Zusammenlagerung von kleinen Partikeln (Par-
tikelgréBenvariation) kommen mit anschlieBen-
der Sedimentation.
Im unteren Teil der Abb. 6 sieht man die im
Messgerét naturlich senkrecht stehenden
Messzellen schematisch waagerecht darge-
stellt (links ist jeweils der Messzellenboden).
Bei der Sedimentation in Abb. 6 links entsteht
ein Bereich in der Messzelle, wo nach 15 Minu-
ten keine Partikel mehr vorhanden sind. Die
Ruckstreuung nimmt in diesem Bereich sehr
stark ab. Im mittleren Messzellenbereich liegen
die Partikel in urspriinglicher Konzentration
vor, so dass dort keine Anderung der Riick-
streuung erfolgt. Am Messzellenboden sam-
meln sich mehr und mehr Partikel infolge Sedi-
mentation, so dass die Riickstreuung zunimmt.
Sowohl oben als auch unten in der Messzelle
ergeben sich durch die Verdiinnungs- bzw.
Aufkonzentrierungseffekte deutliche Verande-
rungen in den optischen Eigenschaften, welche
vom TURBISCAN durch Messung der Riick-
streuung (Backscattering) detektiert wird.

In Abb. 6 rechts erkennt man in der sche-
matischen Darstellung, dass sich kleine Partikel
zeitabhangig zu gréBeren zusammenlagern.
Dadurch ergeben sich fast tiber den ganzen
Messzellenbereich Anderungen in den opti-
schen Eigenschaften, welche sich mit dem
TURBISCAN hervorragend auflésen lassen.

Auch in triben Dispersionen sind Effekte der
PartikelgréBenvariation im originalen Disper-
sionszustand durch ort- und zeitaufgelGste
Lichtriickstreuung zu erfassen.
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Abbildung 7 Zeitabhingigkeit der Lichtriickstreuung zweier
Emulsionen
Abbildung 7 verdeutlicht an einem Beispiel
die Zeitabhingigkeiten der Rahmung (Crea-
ming) von zwei unterschiedlichen Emulsionen,
wobei sich deutliche Unterschiede in Abhén-
gigkeit von der Konzentration zeigen. Die Kon-
zentration der Emulsion in Abb. 7 oben ist
10%, die der Emulsion in Abb. 7 unten 20%.
Dargestellt sind die Zeitabhéangigkeiten der
Lichtriickstreuung, da beide Emulsionen opak,
d.h. lichtundurchléssig, sind. Solche Proben
kénnen nicht mittels Transmission vermessen
werden, zumindest nicht in diesen Originalkon-
zentrationen. Die Erfassung der Riickstreu-
ung ist fir viele triibe Dispersionen eine
Grundvoraussetzung an das Messgeréat!
Bei den zwei Emulsionen in Abb. 7 erkennt
man zwar dhnliche Effekte, jedoch unterschied-
lich stark ausgeprégt. Die jeweils rechts
wachsenden Peaks, die Anderungen im obe-
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ren Teil der Messzelle darstellen, kennzeichnen
den Prozess der Rahmung (Creaming). Die
Ruickstreuung steigt zeitabhéngig an, da sich
die Konzentration der dispergierten Phase
oben in der Messzelle erhoht. Die Oltrépfchen
in der Emulsion steigen nach oben und lagern
sich als Schicht zusammen. Im jeweils linken,
d.h. im unteren Bereich der Messzelle sinkt
die Riickstreuung. Hier kommt es wegen der
Partikelverarmung in diesem Bereich zu einem
zeitabhéngigen Absinken der Riickstreuung.

Abbildung 8 zeigt die Zeitabhangigkeiten
der Rahmung von Milch mit unterschiedlichen
Fettgehalten, rot jeweils die Milch mit dem
héheren Fettgehalt dargestellt. Aus Abb. 8
(Figure 3) sind die Unterschiede zwischen
den Kurven des differentiellen Anstiegs der
Lichtrlickstreuung an einem Messpunkt der
Messzelle zu erkennen. Aus Abb. 8 (Figure
4) geht hervor, wie deutlich die Differenzen
zwischen den Rahmungsgeschwindigkeiten
beider Proben sind.

Stabilitatsmessgerate nach dem
Turbiscan-Prinzip

Aus den Messergebnissen gehen die vielfalti-
gen Méglichkeiten des TURBISCAN fiir die
Charakterisierung von Proben aus den unter-
schiedlichsten Bereichen von Forschung und
Entwicklung und Qualitdtssicherung hervor.
Hierbei stellen sich nattrlich in Abhangigkeit
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Abbildung 8 Rahmung von Milch mit unterschiedlichen Fettgehalten

von den Probenarten oder dem Probendurch-
satz unterschiedliche Anforderungen an die
Messtechnik. Vielen Erfordernissen kann bereits
Uber die softwaregesteuerten Messablédufe
Rechnung getragen werden. So reicht es fir
einfache Qualitatssicherungsanwendungen
teilweise aus, kinetische Untersuchungen nur
an wenigen Stellen der Messzelle zu verfolgen,
anstatt hochaufldsende Messungen tber den
gesamten Messbereich durchzufiihren. Als
Reaktion auf diese unterschiedlichen Erforder-

nisse wurden von FORMULACTION neben
den Softwareoptionen zur Variabilitat von Mes-
sungen mehrere TURBISCAN-Versionen ent-
wickelt. Diese reichen von der einfachsten Ge-
rateversion (TURBISCAN CLASSIC) iiber die
thermostatisierte Standard-Messtechnik (TUR-
BISCAN LAB) bis zu Messsystemen mit ther-
mostatisierter und vollautomatischer Proben-
lagerungs- und Probenzufiihrungseinheit (TUR-
BISCAN AGS) oder die on-line-Version (TUR-
BISCAN ON LINE).
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TURBISCAN LAB

Der TURBISCAN LAB ist das Standardgerat fur Laboruntersuchungen
zur Langzeitsstabilitats- und Alterungsanalyse von flissigen Disper-
sionen. Es ermdglicht sowohl den schnellen Fingerprint mit der Messung
an einem einzigen Punkt der Messzelle als auch hochaufgeldste Messun-
gen, bei denen aller 40 um Transmission und Riickstreuung erfasst wer-
den. Die Bestimmung des Dispersionszustandes A* erfolgt ohne jede
Anderung des Originalzu-
standes des Produktes.
Mit der Version Turbiscan
LAb Expert kann ther-
mostatisiert bis zu 60°C
die (Langzeit)Stabilitat
konzentrierter Dispersio-
nen einschlieBlich einer
quantitativen Destabili-
sierungskinetik erfasst
werden.

TURBISCAN CLASSIC MA 2000
Der TURBISCAN CLASSIC gestattet einen Einblick in die Instabilitéts-

trends von Dispersionen. Er ist pradestiniert flir ein schnelles und objek-
tives Probenscreening bzgl. des Kurzzeit-Stabilitatsverhaltens.

TURBISCAN ON LINE

Der TURBISCAN ON LINE offeriert die Moglichkeit, in Realzeit die phy-
sikalischen Parameter mittlerer Partikeldurchmesser und Volumenkonzen-
tration zu erfassen. Damit kénnen on-line die Effekte der Anderung der
Prozessbedingungen, wie Riihrgeschwindigkeit, Druck, Temperatur, pH-
Wert oder Tensidzugabe, detektiert werden.

TURBISCAN AGS

TURBISCAN AGS ist die vollautomatische Screening- und Kontroll-
station fiir Formulierungen. Er integriert den TURBISCAN LAB mit einem
Probenroboter mit drei thermostatisierten Blocken fiir die Probenauf-
bewahrung. Mit dem Messsystem ist die automatische Durchfiihrung
von Alterungstests der Proben mdglich. Proben-
zufiihrung, Messung und Probenriickfiihrung in
die Aufbewahrungsstation erfol-
gen vollautomatisch ohne Nutzer-
eingriff — gegebenenfalls 24 Stun-
den am Tag und 7 Tage
in der Woche.

Zusammenfassung

Sowohl in Forschung und Entwicklung als auch in der Qualitatssicherung
steht mit der TURBISCAN®-Messtechnik eine leistungsfahige Analyse-
technik zur objektiven Beurteilung der Stabilitét disperser Systeme zur
Verfugung. Die Intensitét der Riickstreuung/Transmission bzw. A* sind
charakteristische Werte fiir das Produkt. Die Messungen erfolgen orts-
und zeitaufgelst. Die komfortablen Softwareoptionen gestatten die
Bestimmung der Kinetik einer Flockung/Koaleszenz als Abhéngigkeit
des mittleren Partikeldurchmessers d von der Zeit, der Sedimentationsge-
schwindigkeit oder das Wandern der Phasenfronten als Abhangigkeit
des Ortes, d.h. der Hohe h, von der Zeit t zu ermitteln. Die 6rtliche Auflo-
sung des TURBISCAN betragt 40 um. Wenn man nur einen Teil der
Messzelle abscannt, lassen sich zeitnah auch kleinste Verdnderungen
sichtbar machen. Hierdurch kénnen quantitative Kinetikbetrachtungen
vorgenommen werden, um unterschiedliche Produkte auf einfache Weise
zu vergleichen.



QUANTACHROME Partikelmesstechnik

ist spétestens seit 1990, als die QUANTACHROME GmbH gegriindet wurde, ein bekannter
Name auf dem Gebiet der Charakterisierung feinteiliger und pordser Feststoffe. Seit der Griindung
im Jahr 1990 durch den damaligen und heutigen Geschéftsfuhrer Karl-Jirgen Rath besteht ein
enger Kontakt zu QUANTACHROME in den USA, wo seit Jahrzehnten Messgeréte fiir Oberflachen-
und Porenanalytik entwickelt und produziert werden. Inzwischen sind wir in unseren Verkaufsgebieten
exklusiv und sehr erfolgreich fiir den Vertrieb und die Betreuung von Analysenmessgeraten
der Hersteller QUANTACHROME (USA), CILAS (Frankreich), DISPERSION TECHNOLOGY
(USA) und seit Anfang 2005 auch fiir FORMULACTION (Frankreich) zusténdig. Mit der neuen
Produktlinie FORMULACTION, d.h. der Charakterisierung der Stabilitdt von Emulsionen,
Suspensionen und Schaumen, ergibt sich fiir uns eine noch stérkere Verbindung zur Charakteri-
sierung von Flussig-Flissig-Dispersionen. Die neue innovative optische Messtechnik hat ein
Hauptanwendungsgebiet im Bereich der Charakterisierung von Emulsionen. Mit der stérkeren
Verbindung der Analysemdglichkeiten fur feinteilige und pordse Feststoffe und dem Gebiet der
Flissig-Flussig-Dispersionen (Emulsionen) steht QUANTACHROME Partikelmesstechnik
allgemein fiir die die Charakterisierung feinteiliger und poréser Stoffsysteme!

Odelzhausen ist direkt an der A 8 zwischen Muinchen und Augsburg gelegen. Aus den Fenstern
unserer Zentrale (s. Foto), mit unseren Biiros, der Serviceabteilung und dem Applikationslabor
sind bei klarem Wetter in der Ferne die Alpen zu sehen. Das Applikationslabor steht Ihnen bei
uns fuir Geratevorfiihrungen sowie exakte und normgerechte Test- und Auftragsanalytik auf allen
Gerétestrecken zur Verfligung. Ein GroBteil lhrer Test- und Auftragsmessungen wird von
Dipl.-Ing. (FH) Helmut Gronegger durchgefiihrt.

Seit 2004 wird die QUANTACHROME GmbH von zwei Geschéftsfihrern geleitet. Neben
dem Firmengriinder und Geschaftsfiihrer Karl-Jiirgen Rath ist Dr. Dietmar Klank ebenfalls
als Geschaftsflihrer tétig. In seinen Handen liegen auBerdem das Marketing und die Produktgruppe
QUANTACHROME zur exakten Oberflachen und Porenanalyse von feinteiligen und porésen
Feststoffen.

Die Produktgruppe CILAS, mit den exzellenten justierfreien Lasergranulometern zur
KorngréBenanalyse, wird von Steffen Hering geleitet. CILAS-Technik zur PartikelgréBenanalyse
gehért mit hunderten Messgeréten in Deutschland, Osterreich und der Schweiz zur anerkanntesten
Messtechnik auf diesem Gebiet.

Dr. Torsten Priester betreut die Produktgruppen DISPERSION TECHNOLOGY und
FORMULACTION. Als promovierter Kolloidchemiker ist er der Hauptansprechpartner fir die
vielen Anwender der auf dem Markt fihrenden DT-Spektrometer zur PartikelgréBen- und
Zetapotenzialbestimmung konzentrierter Stoffsysteme. Mit der Produktstrecke FORMULACTION
wurde sein Fachgebiet mit einer weiteren Methode zur Untersuchung von Suspensionen und
Emulsionen unter originalen Lagerungsbedingungen erweitert.

Partikelwelt

Bisherige Ausgaben der Partikelwelt sind
von unserer Homepage unter dem Punkt
»PARTIKELWELT« als pdf-Files herunter-
zuladen. Die jeweils neueste Ausgabe
kann durch ein Kreuz auf der beiliegenden
Faxantwort oder lber bei uns bestellt
werden, so dass sie zukiinftig kostenlos
zugeschickt wird.
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Wesentliche Grundlage fur zufriedene
Kunden ist seit Griindung der QUANTA-
CHROME GmbH unsere Serviceabteilung.
Unter der langjédhrig bewédhrten Fiihrung
unseres Serviceleiters Gerd Scharschuh
sind insgesamt 6 Servicetechniker in
unserem Verkaufsgebiet tatig. Drei davon
arbeiten von unserer Zentrale in Odelzhausen
aus, die anderen drei komplettieren das Ser-
viceteam in den AuBenbiiros in Diisseldorf,
Diez und Leipzig.

Die Basis der QUANTACHROME GmbH
ist der Verkauf von Analysemessgeréten. Hierzu
gehort eine sehr gute Betreuung von Interes-
senten und Kunden, damit die Zufriedenheit
beiderseitig und langfristig ist. Insgesamt 5
Verkaufsgebiete mit den Gebietsbetreuern
sorgen dafiir, dass Sie auch kurzfristig bei uns
einen kompetenten Ansprechpartner fir die
Losung Ihrer Applikation finden. Zwei der Ver-
kaufsgebiete werden von unseren Biros in
Diez und Leipzig betreut.

Komplettiert wird das Team durch unsere
Mitarbeiterinnen, die verschiedene Aufgaben-
bereiche, wie Angebots-, Auftrags-, Rech-
nungswesen und Buchhaltung bearbeiten. Von
vielen Anrufern hochgelobt, werden auch Sie
von lhnen freundlich betreut und an den fir
Ihre Fragestellung kompetenten Ansprech-
partner weitergeleitet.

PARTIKELWELT

Aktuelle Fachbeitrdge der QUANTACHROME GmbH,
FORMULACTION, Mérz 2005

Rudolf-Diesel-StraBe 12, 85235 Odelzhausen,
Telefon +49 8134-9324-0, Telefax +49 8134-9324-25,
www.quantachrome.de

Redaktion: Dr. Dietmar Klank,

Abbildungen: QUANTACHROME GmbH,
Redaktionsschluss: 09. Februar 2005
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Faxmitteilung an +49 8134-9324-25 QUANTACHROME

PARTIKELMESSTECHNIK

Bitte senden Sie mir kostenlos und regelmaBig die Partikelwelt

Bitte senden Sie mir zusatzlich Informationen zu folgenden Themen:

D Stabilitatsanalyse von Emulsionen, Suspensionen, Schaumen
D Zetapotenzial in konzentrierten Suspensionen und Dispersionen
PartikelgroBenanalyse: D 0,04 - 2500 um Laserbeugung

Nanometerbereich > 5 nm) auch in hohen
Originalkonzentrationen, ohne Verdiinnung

Porenanalyse: Gasadsorption (d = 0,3 — 400 nm)

o O

Quecksilberporosimetrie (d = 3,6 nm — 950 um)

BET-Oberflache [_] Dichte von Feststoffen

Wasserdampfsorption D Chemisorption, TPD, TPR, TPO

Probenteilung (auch sehr kleiner Probenmengen)

Bitte senden Sie mir Informationen zur QUANTACHROME-Auftragsanalytik und Methodenentwicklung

Ich habe Interesse an einem Weiterbildungskurs »Formulierungen und Stabilitatscharakterisierungs,
bitte senden Sie Informationen

U oD oodd

Bitte senden Sie mir Informationen zu den Weiterbildungsveranstaltungen
von QUANTACHROME-Partikelmesstechnik

Name, Vorname, Titel

Firma, Abteilung

StraBe, Nr. PLZ, Ort

Telefon Telefax

E-Mail

Datum, Unterschrift
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