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und Partikelform. Dieses Whitepaper beschreibt, wie und warum DIA die
traditionelle Siebanalyse effektiv ersetzen kann und so dem Anwender
neben hoherem Informationsgehalt auch eine deutliche Arbeitserleichte-
rung verschafft, ohne dass auf der Siebanalyse basierende Produktspezi-
fikationen gedndert werden miissen.

part of VERDERI.

Siebanalyse ist nach wie vor eine Standardmethode zur Bestimmung von Par-
tikelgroBenverteilungen von Pulvern und Granulaten. Sie ist kostenglinstig und
vermeintlich einfach in der Durchfihrung, jedoch fehleranfallig und mit einigen
Ungenauigkeiten behaftet. Der Zeitaufwand von 15 - 30 Minuten pro Analyse (Ein-
waage, Riickwaage, Auswertung und Reinigung der Siebe) ist relativ hoch; der er-
zielte Informationsgehalt dabei eher gering, denn die Menge der Datenpunkte wird
von der Anzahl der verwendeten Siebe bestimmt. DIA hingegen liefert Ublicher-
weise innerhalb von 2 - 3 Minuten ein hochauflésendes Messergebnis, das zusatz-
lich noch die Form der Partikel erfasst und weitgehend automatisch erzeugt wird.

Leider gibt es, wie immer in der Partikelanalytik, systematische Unterschiede zwi-
schen verschiedenen Messmethoden und die Ergebnisse weichen mehr oder weni-
ger stark voneinander ab. Im Folgenden werden die Unterschiede fiir Siebanalyse
und DIA fir verschiedene Materialien diskutiert und Methoden vorgestellt, wie
man mit einfachen Mitteln eine verlassliche Korrelation von DIA-Daten und Sieb-
daten herstellen kann.
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Messprinzipien von DIA und Siebanalyse

Das Messprinzip der dynamischen Bildanalyse ist denkbar einfach: ein Partikelstrom
wird von einer starken LED-Lichtquelle beleuchtet und ein Kamerasystem erfasst
die Partikel als Schattenprojektionen. Die Auswertung der Bilder geschieht im PC
Uber eine leistungsstarke Software. Abb. 1 zeigt die beiden DIA-Systeme CAMSIZER
3D und CAMSIZER X2 von Microtrac MRB, die 60 bzw. bis zu 320 Bilder pro Sekunde
in Echtzeit auswerten. So gelangt man innerhalb kiirzester Zeit zu einer hochauf-
I6senden GroBenverteilung, basierend auf der Auswertung von Hunderttausenden
oder Millionen von Einzelpartikeln (probenabhangig, je nach GréBe und Menge der
Partikel).

Abb. 1: Zwei moderne DIA Partikelana-
lysatoren - CAMSIZER 3D (links) und
CAMSIZER X2 (rechts) von Microtrac MRB.
Das 3D Modell eignet sich fiir die schnelle 4
Analyse rieselfahiger Schittgiter in einem * G
GrdBenbereich von 20 ym bis 30 mm, das . .
X2 Modell ist optimiert fir feine, pulverfor- L 4
mige Probenmaterialien in einem GroBen- '
bereich von 0,8 um bis 8 mm. 'y

* @ o

Einzelbildaufnahmen: Aktivkohle (links),
Zuckerkristalle (Mitte), Expandierbares L
Polystyrol, EPS (rechts).

Die PartikelgroBe ist nur fir kugelférmige Partikel eindeutig definiert. An allen von
diesem Zustand abweichenden Partikelformen ist es mdglich, verschiedene Abmes-
sungen zu definieren. Abb. 2 zeigt, wie an der 2-D Projektion eines Partikels die
Breite (X, s Kleinster Durchmesser), die Lange (Xq, ., Maximale Lange) oder der
Durchmesser des flachengleichen Kreises (x,,.,) als ,GroBe" definiert werden kann.
Je nach verwendeter GroBendefinition erhalt man unterschiedliche Ergebnisse, die
alle eine richtige GroBenverteilung anzeigen, jedoch unterschiedlichen Informa-
tionsgehalt bieten. Anwender, die die Siebanalyse durch DIA ersetzen mochten,
werden die GréBendefinition x_ .., verwenden, denn bei der Siebanalyse fallen die
Partikel bevorzugt mit ihrer kleinsten Projektionsflache durch die Maschen, was
ihrer Breite entspricht (Abb. 2).
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Parameter x_ .. (Partikelbreite) 0
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DIA und Siebanalyse von runden Partikeln

Betrachten wir zunachst ein vermeintlich einfaches Beispiel: nahezu runde Partikel,
wie z. B. Pellets, die bei vielen Granulier- und Coatingprozessen entstehen, Glas-
kugeln, EPS-Partikel, aber auch feine Metallpulver, wie sie im 3D-Druck verwendet
werden. Hier wirde man keine nennenswerten Unterschiede zwischen DIA und
Siebanalyse erwarten. Dennoch zeigt das Messbeispiel in Abb. 3 einen Versatz zwi-
schen dem Ergebnis des CAMSIZER 3D (GroéBendefinition x_ . ) und der Siebung:
die Siebanalyse liefert ein scheinbar feineres Ergebnis.

c min

Um diesen Unterschied zu verstehen, muss man die Analysensiebe selbst betrach-
ten. Drahtgewebesiebe werden nach der Norm ISO 3310-1 gefertigt und vor der
Auslieferung mit einem optischen System Uberprift. In der Norm ist festgelegt, wie
stark fiir ein bestimmtes Sieb die reale Offnungsweite der Maschen von der nomi-
nellen Maschenweite abweichen darf. Uberpriift wird die mittlere Offnungsweite fiir
beide Webrichtungen (Kette & Schuss), die Standardabweichung und die groBte
vorhandene Masche. Fir ein Sieb mit einer nominellen Maschenweite von 500 pm
ergibt sich eine Toleranz von = 16,2 um fir die mittlere reale Maschenweite. Der
maximal zuldssige Einzelwert betragt sogar 580,5 pm! Die Konsequenz daraus ist,
dass auch bei normgerechten Sieben Ublicherweise eine signifikante Anzahl von
Maschen vorhanden ist, die z. T. deutlich Giber der nominellen Offnungsweite des
Siebes liegen, selbst wenn der Mittelwert dieser nahe kommt. Dadurch kénnen
auch Partikel durch das Sieb gelangen, die eigentlich zuriickgehalten werden soll-
ten, sie werden also als kleiner klassifiziert als sie in Wahrheit sind! Dadurch ist das
Siebergebnis im Vergleich zur CAMSIZER Analyse scheinbar feiner. Wie stark der
Versatz ausféllt, hdngt davon ab, wie weit die einzelnen Siebe von der nominellen
Maschenweite abweichen.
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Abb. 3: Siebanalyse (griine *) und

CAMSIZER 3D Ergebnis (rot) fir run- %0
de Partikel, Summenkurve Q,. Der
Versatz betrégt nur wenige Mikrome-
ter und liegt innerhalb der Toleranz
der Analysensiebe. Da es sich um
eine enge Verteilung handelt (steiler
Verlauf der Summenkurve), macht
ein geringer Versatz von nur 15 ym
hier schon fast 5 % im Q; Wert aus.
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Zu jedem Analysensieb kann der Hersteller ein Kalibrierzertifikat liefern, auf dem die realen Maschenweiten eingetragen sind
(Abb. 4). Um Korrelation zwischen DIA und Siebung herzustellen, wird empfohlen, die realen Maschenweiten zu betrachten.
Alternativ dazu kann fiir jedes Sieb ein konstanter Faktor ermittelt werden, der den Effekt der Maschenweite kompensiert, die-
ser muss aber neu bestimmt werden, wenn ein Sieb ausgetauscht wird. Bei derartigen Proben (runde Partikel, enge Verteilung)
sind verschiedene Siebtlirme aufgrund der Toleranzen nicht gut untereinander vergleichbar. Die DIA liefert hier genauere und
besser reproduzierbare Ergebnisse.

Abb. 4: Auszug aus dem Kalibrierzer-
tifikat eines 500 um Analysensiebes.
Die mittlere reale Maschenweite be-

tragt 513,8 pm bzw. 513,4 pm fir die
jeweilige Webrichtung. Die maximale

Offnungsweite betrégt 558,3 ym
bzw. 530,3 pm. Dieses Sieb ist im
Sinne der ISO 3310-1 in Ordnung,
kdnnte aber runde Partikel bis

ca. 530 ym passieren lassen.

nach EN 10204 3.1 (Kail
ing to EN 10204

ungszertifikat) |
jon Cortificats)
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DIA und Siebanalyse von
nicht-spharischen Partikeln

Je nach Partikelform treten bestimmte systematische Unterschiede zwischen DIA
und Siebanalyse auf:

Eckige Partikel

Das Prinzip der Siebanalyse beruht darauf, dass die Partikel wahrend des Siebpro-
zesses sehr oft die Gelegenheit bekommen, sich in allen mdglichen Orientierun-
gen mit den Sieb6ffnungen zu vergleichen. Fir wirfelformige Modellpartikel lasst
sich bei der Siebung beobachten, dass die kleinstmégliche Offnung, die sie pas-
sieren kénnen, ihrer eigenen kleinsten Projektionsflache entspricht (Abb. 5). Bei
der Analysensiebung wird die Kantenlange des Wiirfels als seine GréBe bestimmt,
es handelt sich also um eine Methode, bei der die Partikel in einer bestimmten
Vorzugsrichtung charakterisiert werden. Dies ist bei der digitalen Bildanalyse nicht
der Fall: hier werden die Partikel in véllig zufélliger Orientierung erfasst. Bestimmt
man an den 2-D Projektionen der Modell-Wirfel die Breite (X, ), SO erhalt man
fir einige Projektionen auch die Kantenlange, also das gleiche Ergebnis wie bei der
Siebung, i. d. R. aber groBere Werte. Im Extremfall, wenn die Ecke des Wirfels
Richtung Kamera zeigt, ist die 2-D Projektion ein Sechseck dessen Breite gleich der
Kantenldnge (d) x Wurzel 2 betragt:

Xc min = d ' \/2
Das Bildanalysesystem kann dieses Partikel also bis zu 1,414-mal gréBer messen
als das Sieb!
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Abb. 5: Siebanalyse (grine *) und
CAMSIZER 3D Ergebnis (rot) fur 10
eckige, annahernd wirfelférmige
Partlkel: Summenkurve Q3- 0 0.5 1.0 L5 2.0 2.5 3.0 xc_min [mm]

PartikelgroBe

Aus diesem Grund ist bei realen Proben mit eckigen Partikeln die Korrelation zwi-
schen Siebanalyse und DIA fir die feinen Partikel in einer Verteilung oftmals gut,
denn hier ,sieht" das DIA-Gerét die kleinen Projektionsflachen; fiir das obere Ende
der Verteilung wird die Vergleichbarkeit schlechter, denn hier ,sieht" der Bildanalysa-
tor die groBen Projektionsflachen und das Ergebnis ist gréber als bei der Siebanalyse.

Plattige und linsenférmige Partikel

Auch plattchen- oder linsenférmige Partikel treten mit ihrer kleinsten Projektions-
flache durch die Sieboffnungen. Allerdings kdnnen sie sich dabei diagonal in der
Masche orientieren, so dass die GroBe, die bei der Siebung ermittelt wird, ein Wert
zwischen Dicke und Durchmesser der Linse ist. Bei zufalliger Orientierung in einem
DIA-Gerat kann je nach Orientierung ein kleinerer Wert (Dicke) oder groBerer Wert
(Durchmesser) bestimmt werden. Dies fiihrt dazu, dass beim Vergleich der Ergeb-
nisse die Summenkurven sich kreuzen: dies ist typisch fir plattchenféormige oder
abgeplattete Partikel. DIA liefert dabei immer die breitere Verteilung.
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Abb. 6: Siebanalyse (schwarze *)
und CAMSIZER 3D Ergebnis (rot)
fur abgeplattete Partikel: Sum-
menkurve Q. Die Partikel treten
diagonal durch die Siebmaschen,
der CAMSIZER detektiert klei-
nere und gréBere Projektionen,
wodurch die ermittelte Verteilung
breiter ist als bei der Siebung.

Einfluss der Verteilungsbreite und
Siebanpassung

Aus den bisherigen Beobachtungen ergibt sich, dass ein einfacher ,Formfaktor",
der die GroBenverteilung um einen festen Betrag verschiebt und der oft in der Par-
tikelmesstechnik angewandt wird, flir eine verlassliche Korrelation nicht anwend-
bar ist. Besser geeignet ist der Ansatz, in Abhangigkeit von dem Q,-Wert verschie-
dene Faktoren einzufiihren. Diese Methode muss allerdings scheitern, wenn die
Verteilungsbreite der Probe sich &ndert. Liegen bei den plattchenférmigen Partikeln
wie im Beispiel (Abb. 6) in der Probe sowohl groBe als auch kleinere Linsen vor,
so werden einige von den kleinen Linsen von dem DIA-System als ,zu groB"™ und
einige von den groBen Linsen als ,zu klein® charakterisiert, sodass die Unterschiede
sich flr breitere Verteilungen immer mehr aufheben. Bei engen Verteilungen muss
immer starker ,angepasst" werden, als bei breiten Verteilungen, um eine Korrela-
tion herzustellen.

In der Praxis bendtigen DIA-Nutzer, die sehr breite Verteilungen analysieren, oft-
mals Uberhaupt keine Anpassungsalgorithmen. Fiir alle anderen Falle lasst sich mit
einer relativ einfachen Methode die Korrelation fur ein bestimmtes Probenmaterial
herstellen. Der Bildanalysator misst eine Probe mit Partikeln, die fir die Siebanaly-
se alle fast gleich groB sind. Diese lasst sich Uber die Aussiebung einer besonders
engen Einzelfraktion herstellen. Der Auswertealgorithmus lernt anhand dieses Er-
gebnisses den elementaren Unterschied zwischen DIA und Siebung fir die Partikel
mit einer charakteristischen Form; Einflisse der Verteilungsbreite auf das Ergebnis
werden bei dieser Messung eliminiert. Diese Korrelation lasst sich dann auf belie-
bige Proben mit gleicher Partikelform und groBerer Verteilungsbreite anwenden.
Je enger die Fraktion dieser Anlernprobe (z. B. 600 pm - 630 ym oder 1,12 mm
1,18 mm), desto besser funktioniert hinterher der Anpassungsalgorithmus.
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Abb. 7 links: PartikelgroBenanalyse von einer breit (griin) und einer eng (rot) verteilten Sandprobe. CAMSIZER 3D Messergeb-
nis, Siebanalyse jeweils als *. Bei der breit verteilten Probe ist die Ubereinstimmung gut. Bei der roten Kurve beobachtet man
den typischen Versatz. Mitte: CAMSIZER 3D Analyse einer Einzelfraktion 450 pm — 500 pym. Hier treten die systematischen Un-
terschiede aufgrund der Partikelform besonders deutlich hervor. Dieses Material eignet sich als Anlernprobe zur Erstellung einer
Korrelationsfunktion. Mit dieser Korrelation lasst sich das Ergebnis der Gesamtprobe an die Siebung anpassen (Grafik rechts).

Abb. 8: Beispiel fir eine fehlerhafte
Siebanalyse. Messergebnisse von

einer feinen Sandprobe CAMSIZER Q3 (%]
3D (rot). Siebergebnisse aus zwei %0
verschiedenen Laboren: Labor 1
(blaue *), Labor 2 (griine *). Das 80
Ergebnis von Labor 1 ist deutlich - 70 P y ] ) ] ] ) ]
groBer als das von Labor 2 und das S
DIA-Ergebnis. Aufgrund einer zu ho- § o0 <250 8,13% 42,4%
hen EinWaage sind das 250 HM und g 50 250 - 500 63,2% 40,6%
500 pm Sieb liberladen, so dass klei- . )
ne Partikel nicht durch die Maschen iE’ o 200 o0 o e
treten kénnen. AuBerdem ist bei S 1000 - 1400 1,60% 13%
Labor 1 die Summe der Fraktionen > 1400 0,00% 0,00%
deutlich < 100 % (Siebverlust!). Das 2 SUMME 98,26% 100%
Siebergebnis von Labor 2 ist korrekt 10
und passt gut zum Resultat der DIA.
0 zéo 430 630 séo 10}00 1200 xc,me [um]

PartikelgroBBe

In diesem Kontext sollte erwahnt werden, dass sich Ergebnisse aus der DIA nicht sinnvoll an fehlerhafte Siebergebnisse an-
passen lassen. Zunachst muss also sichergestellt werden, dass die Siebanalyse normgerecht durchgefiihrt wurde und die ver-
wendeten Messmittel sich in einwandfreiem Zustand befinden. Verschlissene oder gar beschadigte Siebe sind zu ersetzen. Die
Analysensiebung muss so lange fortgesetzt werden, bis auf allen Sieben Massenkonstanz erreicht ist. Ein haufiger Fehler bei
der Siebanalyse ist die Aufgabe zu groBer Probenmengen. Die Siebe werden dadurch lberladen, Maschen durch Klemmkd&rner
blockiert und kleine Partikel am Durchtritt durch das Sieb gehindert (Abb. 8). Manche Anwender sparen sich die Prozentrech-
nung, indem sie immer 100 g verwenden, denn dann ist bei der Auswertung immer ,Gramm gleich Prozent®™. 100 g kann fir
viele feine oder eng verteilte Proben aber schon deutlich zu viel Material sein.

xc_min [mm]
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Ein weiterer Nachteil: Bei der Einwaage einer bestimmten Menge entsteht keine
reprasentative Teilprobe, bei breiten Verteilungen ist dieser Fehler durch Segrega-
tion im Schittgut besonders dramatisch. Besser ist es, einen Probenteiler zu ver-
wenden und die gesamte Teilprobe der Siebung zuzufiihren. Zu Vergleichszwecken
sollte idealerweise die exakt gleiche Teilprobe zuvor mit DIA analysiert werden.

Fazit

Dynamische Bildanalyse ist eine hochprazise und zuverldssige Methode zur Cha-
rakterisierung der PartikelgréBe und Partikelform von Schittgltern. Im Vergleich
zur traditionellen Siebanalyse bietet die DIA eine wesentliche Arbeitserleichterung
und deutlich héheren Probendurchsatz sowie wertvolle Zusatzinformationen tber
das vorliegende Probenmaterial. Dank ausgefeilter materialspezifischer Korrelati-
onsalgorithmen ist es moglich, Ergebnisse zu erzielen, die mit der Siebanalyse sehr
genau und sehr zuverlassig Ubereinstimmen. Allerdings sollten bei der Interpreta-
tion der Ergebnisse auch die Limitierungen der Siebanalyse berticksichtigt werden.
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