www.labo.de 53. Jahrgang / Einzelpreis 10 €

LABO So-

Mai 2021

Fit for Lab

Anwendungen der Partikelanalytik  abseite 10

SCHWERPUNKTE:
Il PARTIKELANALYSE l KOPPLUNGSMETHODEN



Partikelanalyse

Qualitatsbeurteilung von
Schleitmittelpulvern

Partikelmessungen an einem Korund

Schleifmittel sind Hartstoffpartikel, die zur Oberflachenbehandlung unterschiedlicher Ma-
terialien, z.B. Metalle, Keramiken oder Polymere, eingesetzt werden. Hierbei kommt es zum
Materialabtrag an der Oberflache des zu bearbeitenden Kérpers durch Zerspanen. Schleifmit-
tel kénnen sowohl in gebundener Form, d. h. eingebettet in Tragermaterialien (Schleifpapier,
-gewebe, -scheiben etc.) oder in nicht gebundener Form als Pulver, Paste oder Strahimittel
zum Einsatz kommen. Partikelmessungen kénnen zur Beurteilung von Schieifmitteln beitragen.
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Bild 1: Darstellung des optischen Systems des Bettersizer S3 Plus (Doppellinsensystem mit DLOIOS-Technologie und

CCD-Kameraeinheit). Bild: 3P Instruments

eben den Materialeigenschaften (Harte,

Temperatur- und chemische Bestandig-

keit) hangt die Einsatzfahigkeit und Qua-
litat des Schleifmittels im Wesentlichen von der
Kornmorphologie, d.h. der PartikelgréBenvertei-
lung und Partikelform, ab. Idealerweise muss ein
Messgerat zur Qualifizierung eines Schleifmittels
fur eine bestimmte Anwendung zum einen Uber
den relevanten PartikelgréBenbereich exakt die
PartikelgroBenverteilung bestimmen und dartber
hinaus die Morphologie der Teilchen Uber geeig-
nete Formparameter statistisch abbilden kdnnen.
Im Folgenden werden solche Untersuchungen an
einem Korund beschrieben.

Messmethode und Experimente

In dem PartikelgroBen- und -formmessgerat Bet-
tersizer S3 Plus [1] sind die beiden optischen Mess-
verfahren ,Laserbeugung” (oder auch: ,statische
Lichtstreuung®) [2] und ,dynamische Bildanaly-
se” [3] integriert und kénnen - je nach Anwen-
dung - getrennt oder in Kombination angewendet
werden. Der technische Aufbau des Gerates ist in
Bild 1 gezeigt: Die Probe wird in einem flussigen
Medium dispergiert und durch die Messkuivette
gepumpt. Die Streulichtmessung erfolgt mithilfe
eines kurzwelligen Lasers (532 nm), einem paten-
tierten Doppellinsensystem, schrégem Lichteinfall
sowie breit gefachertem und hochauflésendem
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Bild 2: PartikelgréBenverteilung der Korundprobe
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6 in Abhéngigkeit von der Standzeit (= Anzahl der ge-
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4 ] S3 Plus (Laserbeugung). Bild: 3P Instruments
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Partikeldurchmesser / pm

Korund, Standzeit O 4193 4919 56,81 65,50 8542 1081 120,5 132,3 180,8
Korund, Standzeit 250 3461 4176 49,21 5753 76,71 98,64 1096 121,0 159,0
Korund, Standzeit 500 2774 3419 4114 49,48 68,58 90,55 102,2 113,2 1554

Tabelle 1: Charakteristische kumulative Durchmesserwerte der Korundprobe in Abhéngigkeit von der Standzeit.

Korund, Standzeit O 0,704 0,834 0,91 0,902 0,949 097 0,55 0694 0,803
Korund, Standzeit 250 0,757 0,857 0,915 0912 0,95 0971 068 0,735 0,829
Korund, Standzeit 500 0772 0,865 0,917 0916 0,952 0,972 0,623 0,746 0,833

Tabelle 2: Charakteristische Prozentwerte ausgewéhlter Formparameter der Korundprobe in Abhdngigkeit der Standzeit.

Detektorsystem (0,02 -165°). Dies macht eine
zuverlassige GroBenmessung bis in den Nanome-
terbereich moglich.

Die Aufnahme der Teilchen fur die Bildanalyse
wird durch wahlweise zwei einzeln oder synchron
arbeitende Hochgeschwindigkeits-CCD-Kameras
realisiert, mit welchen sich mehr als 10000 Par-
tikel/Minute erfassen und analysieren lassen. Der
abgedeckte GroBenbereich liegt, in Abhangigkeit
der Probe, zwischen 2 und 3500 pm. Neben einer
echten Anzahl- und Volumenverteilung mit pas-
senden und frei wahlbaren AquivalentgréBenpara-
metern (z.B. Feret- und Flachenaquivalentdurch-
messer) ermdglicht die Echtzeitmessung Uber
die Kameras eine Formanalyse mit mehr als 20
spezifischen Formparametern sowie die Detektion
einzelner Uberkarner oder Agglomerate.

Far die Untersuchung wurde ein Edelkorund ver-
wendet, welcher als Strahimittel z. B. zur Edelstahl-
und Aluminiumbearbeitung zum Einsatz kommt.
Es wurde jeweils eine Probe nach einer Standzeit
(entspricht der Anzahl der gestrahlten Bauteile)
von O, 250 und 500 entnommen und hinsicht-
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lich PartikelgroBenverteilung (Laserbeugung) und
Partikelform (dynamische Bildanalyse) untersucht:
Dispergiert wurden die Proben in VE-Wasser, zur
Vereinzelung moglicher Agglomerate wurden alle
Proben vor der jeweiligen Messung eine Minute mit
dem gerateinternen Ultraschall (50 W) behandelt.

Die Auswertung der PartikelgréBenverteilung
erfolgte auf der Basis der Mie-Theorie - als kom-
plexer Brechungsindex fur Korund wurde ein RI
von 1,78-0,0001i verwendet. Fur die Formanaly-
se mittels dynamischer Bildanalyse wurde eine
CCD-Kamera mit 300-facher VergroBerung (10x-
Objektiv) verwendet. Es wurden von jeder Probe
ca. 10 000 Teilchen fotografiert und ausgewertet.

Ergebnisse

Bild 2 zeigt die PartikelgréBenverteilung der Ko-
rundprobe in differentieller Darstellung und in
Abhangigkeit von der Standzeit, gemessen mit
statischer Lichtstreuung. In Tabelle 1 finden sich
die zugehorenden charakteristischen kumulativen
Durchmesserwerte. Es ist zu erkennen, dass die
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Korundteilchen mit zunehmender Standzeit im-
mer feiner werden, nach 500 Anwendungen um
etwa 20 %.

FUr die Partikelformanalyse wurden insbeson-
dere die ISO-Norm-Parameter ,Zirkularitat’, ,Kom-
paktheit” und ,Soliditat" [4] betrachtet, da sie als
passendes Unterscheidungsmerkmal eine hohe
Wahrscheinlichkeit aufwiesen: Tabelle 2 gibt die
wichtigsten Prozentwerte zu allen drei Formpa-
rametern wieder.

Der Zirkularitatswert zeigte sich Gber die kom-
plette Verteilung als der am besten geeignete
Formparameter: Es ergibt sich bei zunehmender
Standzeit eine Erhdhung aller charakteristischen
Z-Prozentwerte (Z10, Z50 und Z90). In Bild 3 ist
die gesamte Verteilung der Zirkularitat (Z) der drei
Proben in differentieller Darstellung zu sehen. Es
zeigt deutlich, dass die Partikel mit zunehmender
Standzeit immer runder werden, die Verteilung
der Zirkularitat wird immer schmaler und der Ma-
ximalwert von etwa 0,923 wird anteilmaBig immer
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Zirkularitat

Bild 3: Zirkularitatsverteilung der Korundprobe in Abhéngigkeit der Standzeit, bestimmt
mit Gergt Bettersizer S3 Plus [dynamische Bildanalyse). Bild: 3P Instruments

hoher. Tabelle 3 gibt zum Abschluss exemplarisch
fUr einige ausgewahlte Teilchen die zugehdrigen
individuellen GréBen- und Formparameter wieder.

Zusammenfassung

Anhand eines Korundpulvers mit verschiedenen
Standzeiten (Anzahl an Einsatzen als Strahimittel)
konnte mithilfe des Bettersizer S3 Plus gezeigt
werden, dass sich sowohl die PartikelgroBenvertei-
lung (D10, D50, DO etc)) als auch die Partikelform
(insbesondere Zirkularitat) signifikant mit der Ein-
satzdauer des Strahlmittels verandert. Die Durch-
messerwerte sowie die Zirkularitat kénnen daher
zur Qualitatsbeurteilung von Korund-Strahimitteln,
insbesondere auch kombiniert, z.B. in Form von
Punktwolkediagrammen, verwendet werden.
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Beispiel Partikel >100 pm >100 pm >100 pm
Durchmesser in pm 1297 128,8 136,9
Zirkularitat 0,648 0772 0,811
Soliditat 0,952 0978 0973
Kompaktheit 0,490 0672 0,728
Beispiel Partikel <100 pm <100 pm <100 pm
Durchmesser in pm 95,35 93,62 93,24
Zirkularitat 0,629 0,766 0,897
Soliditat 0,926 0,931 0,969
Kompaktheit 0,521 0,589 0,857

>100 pm >100 pm >100 pm
1314 1301 121,5
0,871 0,885 0,832
0,975 0,97 0,967
0,748 0,809 0,732

<100 pm <100 pm <100 pm
9277 93,51 91,01
0,847 0,792 0,86
0,955 0,970 0,968
0,724 0,760 0,834

Tabelle 3: Auszug aus der Einzelteilchenliste der drei Korundproben mit Angaben von Aquivalentflichendurchmesser, Zirkularitat, Kompaktheit und

Soliditat.
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