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Példak részecske rendszerekre

1. Szaraz porOk: cukor, liszt, homok, cement, pigmentek, polimer granulatumok, toner

2. Folyadék rendszerek:  emulziok (L/L): tej, krémek
szuszpenzidk (S/L): vér, festékek

3. Szilard rendszerek (S/ S)Z asvanyok, tledékek, gyogyszerek

4. Aeroszolok: L/G: kéd, spray
S/G: fiist, szalld por, spay

5. Habok: GI/L: tejszinhab
G/S: szigetelé habok, egyes vulkani k6zetek

Reészecske rendszerek meghatérozé tulajdonsagai

1. Reszecske meret: tartomany, méret eloszlas

Részecske alak (morfologia)
Porozitas és feliilet
Suruseg
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Kémiai Osszetétel



Részecske méret gyakorlati jelentosége

Maximum Number of Paricles (per cubic meter)

Porcukor gyorsabban oldodik, mint a kristalycukor.,

Kiilonboz0 drlési fokozatu kave izkiilonbsege.

Szaharai homok megjelenése Hollandiaban és az Egyesiil Allamokban.

Finom liszt, tej, fa vagy fém porok robbanasa.

Nanotechnologia terhoditasa.
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Tiszta terek osztalyba sorolasa
ISO 14644-1 szerint
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5 Olum |O2um | O3um |O5um | 1um 5um
— ====;T SO 1 10 2
= N ISO 2 100 24 10 4
e ISO 3 1,000 237 102 35 E
: > ISO 4 10000] 2370] 1,020 352) 83
s %%%E ISO5 | 100000] 23700] 10200] 3520 832 2%
T 1506 [1,000,000] 237,000 102000] 352 8,320 293
=+ |I1507 3520000 83200] 2930
engineeringtoolbox.com{ | SO 8 35200000 832,000 29,300
& - 10 | 1509 35,200,000(8,320,000] 293,000




Részecske rendszerek méret szerinti besorolasa

Finomsag (D90)
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Meéreteloszlas statisztikai jellemzoi

Probability

0.9+

10%

50%

Median

Mode

Mean

3.8 5.0

Részecske méret, mm

Log-normal eloszlas

Ko6zéppont: kumulativ gdrbén
az 50%-hoz tartozo érték (D50)

Maximum: a legtobbszor
el6fordulo ertek

lé

Atlag: szamtani kozép

Szimmetrikus eloszlas esetén
a harom érték ugyanoda esik.
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Kiilonb6z6 jellemzok szerinti RME
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Horiba 1ézer diffrakcids analizatorral
mért térfogati eloszlas atszamitasai
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Forras: Malvern
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PARTICLE SIZE

MUMEER DISTRIEUTION
MEAM = 0.28pm
FEDIAMN = 0.30urm
SA = 13467 om?om?
STANDARD DEV = 0.40

VOLUME DISTRIBUTION
MEAM = 12 B5pm
MEDIAN = 11.58pm
SA = 13467 omfom®
STANDARD DEV = 2.28



Példak részecske meéret eloszlasra

Weighed fraction, %
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- Monodisperse
L _ gy  F=—rolispeise R . = .
R— Szintetikus ioncseréld gyantak
Uni-modalis eloszlas
0 0.5 ) 15 Kornyezeti szalléo por RME-a |

Beads size, mm 10

»
PM 4

PM: Particulate Matter, [um]

Tomeg szerinti eloszlas

Relative Mass Concentration

Logaritmikus x-tengely

Accumulation

TSP

Supercoarse

Aerodinamikai részecske atmeéro 5

Particle Aerodynamic Diameter (nm)

2 100 1000 10000

100000



Hogyan jellemezheto a részecske meérete?

< Stabil, nyugvoé helyzetben

Forras: Mercus
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Dy >

Dn,
o ooy (8
D Dy s Cl, CI4 XF,mzmQO

Feret atmérd, Dp: két parhuzamos érint6 tengely tavolsaga Véletlen elhelyezkedési
Martin atmérd, D,,: két egyenlo leképezett feliiletre oszt } leképezés mellett

Projected area diameter” a részecskével azonos feliiletii kor atmérdje

Szélesség, B: minimalis Dp
Hosszusag, L: sz¢lességre merdleges Dy
Hur hossz, C: kertilet tetszOleges pontjabdl tetszoleges iranyban

Vastagsag, T: a részecske magassaga a legstabilabb helyzetben




Egyenértékii gomb atmeérok

Azonos legnagyvobb Azonos legkisebb
hosszisdgy gomtj e hosszus.a_gil gomb Azonos tomegi gémb
Azonos térfogati gémb
Azonos lilepedési ‘,
sebességll gobmb [

Axzonos felileti gomb
Azonos méreta 4

szitanyilason d ‘

ateso gomb ' '

Melyik atmérot hasznaljuk?
1. A rendelkezésre allé meérési modszer mar eldontheti.
2. Tervezett alkalmazashoz legjobban illeszkedik, pl.:
— Szinezék részecskek festékben ——  d, (mikroszkdpia)
— Aeroszol lerakddésa a tiddben ——  d_, (impaktor)
— Ulepités —— d

Forras: Malvern
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Keépalkoto eljarasok

— Feénymikroszkop

__— Transzmisszi6s (TEM)
— Elektronmikroszkop
T~ Pasztazo (SEM)

- Atomerd (AFM)

— Tlszondas mikroszko
P—_ Pasztazo alaghit (STM)

— Automatikus képelemz6 modszerek



Kézi optikai mikroszkop Elektron mikroszkop

1-150gym ——> mm TEM: 2nm- 1mm
SEM: 20nm- 1mm

A részecskéket egyedileg teszi lathatova —— a méret meghatirozas abszolit modszerének tekinthetd
§ részecske alak vizsgalhato

részecske halmazok megkiilonboztethetok
pm alatti tartomanyok vizsgalata
Kis minta mennyiséget igényel
Viszonylag olcso Nagyon draga

Kis mélységélesség: 10 mm 100X SEM nagy mélységélesség
0,5mm  1000X

Viszonylag lassu Nem rutin modszer, lassu

Idoigényes mintaelokészités

Szamitogépes képanalizis lehetosege



Automatikus képelemz6 modszerek

Kamera

Képek
digitalizalasa

Nagyitas
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Meéret és alak Képek digitalizélasa
eloszlasok szamitasa

Dinamikus



Szita analizis

Fine malerial to be
=~ used for brickmakin
Dry clay from
crusher

Raject size material
to he re-crushed
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Kiulonféle szitak

63.m Electroformed Sieve  63um Wire woven sieve

Iectrormed Mes

@//Woll defined square T Woven Mesh

apertures

—>
Fonott: 20 um mm
Elektrokémiai tton kialakitott: 5 um-ig
Sajtolt: 1 mm f6lott

Mesch = szalak szama / 1 lin.inch (15 mm)

Figure  Sieve analysis. The square grid will allow the smaller
sphere to pass through but not the larger, and the blade which has
two axes smaller than the grid will pass on end (left) but not flat
{right). The larger blade has two axes larger than the grid and will
not pass through.

2 dimenzio szerint valaszt el:

maximalis szélesség és vastagsag
hossztisagnak nincs hatasa az elvalasztasra
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Ulepitéses technikak (szedimentacios analizis)

Stokes torvény:

U= (ps _pa) * () *d2
....... 18*lu
1)

Cﬁl d—\/ 18+ y*u
| : (ps_pa)*g
s

Laminaris aramlas esetén

részecskek lilepedése véletlenszerii orientacioban

Atméré sorozatot kapunk,

als6 méréshatart a Brown mozgas korlatozza be

Q O Kobzeg: - jol nedvesiti a pont, de nem oldja
- dezaggregacio eldsegitese adalékokkal

dypax=2521m  d,=204pm d, .. =225 m



Szedimentacios analizis megvalositasi lehetoségei
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Pipetta médszer (pl. Andreasen)
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Lézer fényszorason alapulo modszerek

1. Statikus 1ézer fényszoras (SLS - Static Laser Scattering)

2. Lézer diffrakcio

3. Dinamikus Iézer fényszoras (DLC — Dinamic Laser Scattering)
Photon Correlation Spectroscopy (PCS)

4. Nanorészecske nyomonkovetéses elemzése
Nanoparticle Tracking Analysis (NTA)

5. Elektroforetikus 1ézer fényszoras



Részecske kolcsonhatasa fénnyel

Reflected

-

Absorbed

and
Reradiated

Diffracted

Huygens-Fresnel elv | ‘ ‘ ‘ l"
"0

Gomb alak részecske 1dealizalt diffrakcidja



Szort fény intenzitasa a részecske méret fiiggvényeben

1.E+20 /
3 , 1.E+16 /J
tartomany: 3 1.E+14
e Kb. 0,1 um alatt: Rayleigh tartomany 2= 1E+12 /A\/
—— — , r 2 1.E+10 A
A fényintenzitas a részecske méretének & JAY
— . € 1.E+08
6. hatvanyaval aranyos. z i
» K6z¢épso: Mie tartomany 3 1.E+04 7
Az intenzitas 6sszességében novekszik  1.E+02
a merettel, de jelentds ingadozasokkal. 1.E+00 " r r r '
/ / 7 . , 0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
A tartomany szélessége, az ingadozas Particle size, um
frekvencidja és amplitiddja erdsen fiigg Forrés: Mercus Fig. 1.7.

a részecskék tulajdonsagaitdl, a kozegtdl €s a szort fény szogétol.

« Kb. 30 um f6l6tt a diffrakcié a meghataroz6 fényszorasi forma.



Rayleigh és Mie fényszoras

d <<\
Rayleigh 1 ISEﬂl‘t
scattering ISZéT't = f F [\

Beeso fény

A1,

Mie Scattering,
small particle Nincs jelent('Ss
A fliggés

Részecske

Mie Scattering,
large particle

© www.scratchapixel.com

Zenith
Sunset



Lézer diffrakcios részecskemeret eloszlas méro

ring shaped

rear detector side detectors detector

N =\

fourier lens

— 4\

small particle

intensity
scattering distribution

pattern

. 650 pm (voros) lézer dioda
> 500 nm részecskékhez

. 405 pm (kék) 1ézer dioda
< 500 nm részecskékhez

. Kkis szogii detektor
nagy részecskékhez

. nagy szogu detektorok

Laborban: Horiba LA-950V2




MIE optikai modell alkalmazasa

Fraunhofer: 20 um alatt nagyon pontatlan
Mie modell feltételezései.
e gomb alaku részecske
* homogén részecske eloszlas
* részecske és a kozeg torésmutatoja
ismert

X-tengely: részecske méret
Y-tengely: szorasi szog
Z-tengely: szort fény intenzitasa

A RME-t nem a szort
fény intenzitasabol,
hanem a szorasi
képbol hatarozzak
meg!

Kllonb6z6 méreti részecskék Mie-széras diagramja



Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation

Fényerosités a sugarzas indukalt (kikényszeritett) emissziojaval
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Lighthause 1ézeres kézi részecske szamlalo

Csatornak:
Minta aramlasi sebesseg:

Szamolasi hatékonysag:

Nulla jelszint:
Koncentracio hatar:

Szamlalasi mod:

-H\ 7_ Particle

Light Scattér e———— M

From Particle &——> Light Trap

Il."' wi! Photo
! Detector

P hoto
Detector

T
6 db egy idoben: 0,3/0,5/1,0/2,5/5,0/ 10,0 um
2,83 I/min (0,1 cfm), bels6 pumpa
50% 0,3 um részecskére
100% >0,45 um részecskére (JIS szerint)
<1 beiités / 5 perc (JIS szerint)
140 000 000 részecske / m® (5% koincidencia veszteség)
részecske koncentracid: kumulativ / differencial

tomeg koncentracio: pug/m?, PM



Dinamikus lezer fenyszorasos modszer (DLS)

Photon Correlation Spectroscopy (PCS)
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Elektroforetikus lézer fényszoras

Incident (laser) light

TRANSMITTED LIGHT
MONITOR (PD)

=0h,
.
(,)
Scattering light BEAMS v
L,
X,

‘ Sy

4 FORWARD DETECTOR
] i \ (PMT)

Zéta-potencial meghatarozasa

ata
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potential
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particle surface
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Nanorészecske nyomonkovetéses elemzése

Nanoparticle Tracklng Analysis (NTA)



http://spie.org/Images/Graphics/Newsroom/Imported-2009/1429/1429_fig2.jpg
http://spie.org/Images/Graphics/Newsroom/Imported-2009/1429/1429_fig2.jpg

Coulter szamlalo
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Valodi térfogati eloszlas!

dy: 0,5 —400 pm, nagy felbontasban.
Kalibraciot igényel.

Részecskek elektrolitban szuszpendalva,

alacsony koncentracidban.

Kapillaris eltomodésének veszélye.



RMA modszerek osszehasonlitasa

Particle size range

Laser Diffraction

Dynamic Light Scattering
Electrophoretic Light Scattering
Automated Imaging

Sedimentation
Electrozone Sensing
Seiving
Technique Size Shape Zeta Dynamic Rapid Resolution Sampling Wet Dry
potential range
Laser Diffraction @ (XXX ) (X X o 2O@ o D
Dynamic Light Scattering @ (XX ) (X X ] (Y (Y ) )
Electrophoretic Light Scattering e eoe eoe@ o e @
Automated Imaging @ @ (X L X (X X (X @® @
Sedimentation ® oe ] o oo ® ,
Forras: Malvern
Electrozone Sensing o (X ] eee @
Seiving e ® E ® @
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Horiba RMA rendszerek
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CAMSIZER XT




RMA a gyakorlatban

Dispersion

A jo qyakorlat megkoveteli.

* A meéréstol elvart kovetelmenyek
pontos megfogalmazasat.

« Megfelel6 ismereteket a kivalasztott
merési modszerrol.

Error —

Sampling

Instrumentation

* Mintavételi, diszpergalasi €és meresi
terv elkészitését.

0.01 0.1 1 10 100 1,000
Particle size (pm)

Forras: Power and Bulk Engineering, 2006
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« H.G Merkus: Particle Size Measurements, Springer, 2009

« Horiba Scientific: A guidebooke to particle size analysis (www.horiba.com)

« Malvern: A basic guide to particle characterization (www.malvern.com)

« Sympatec GmbH Scientific Form: Particle Characterisation

(www.sympatec.com/EN/Science/Characterisation)

« T. Allen: Particle Size Measurement, Vol.1, Chapman and Hall, 51" edition, 1997
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