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B EDITORIAL

Cheéres lectrices et lecteurs,
chéres clientes et clients, chers
partenaires,

Le mot « nano » est sur toutes les
lévres et le nano-monde a envahi
notre vie de tous les jours. On trouve
des particules ultrafines dans les
crémes solaires, les textiles, les
médicaments ou les peintures pour
nommer que quelques exemples. Le
domaine des nanotechnologies amé-
liore les matériaux avec de nouvelles
propriétés et ainsi donne une plus-
value aux produits.

RETSCH mise également sur la nano-
technologie ! Avec son design de
pointe et sa technologie révolu-
tionnaire, le nouveau broyeur a
billes haute énergie E,,5x permet
la fabrication de nanoparticules
en une fraction du temps néces-
saire avec des broyeurs simi-
laires. L'appareil fonctionne a une
vitesse de rotation exceptionnelle de
2 000 min, une caractéristique sans
précédent pour un broyeur a billes.
Découvrez dans cette édition de I'«
échantillon » comment les ingénieurs
de RETSCH ont combiné dans I'Epax
une énergie de broyage infini-
ment grande avec un systéme
innovant de refroidissement a
I'eau - I'E5x permet ainsi un
broyage en continu sans aucune
interruption ! La fragmentation
jusque dans le domaine nano-
meétrique est tout aussi possible avec
les broyeurs planétaires a billes
éprouvés de RETSCH. Dans ce numé-
ro, nous vous présentons non seu-
lement des broyeurs a billes et des
vibro-broyeurs mais aussi des appli-
cations a haute énergie typiques,
telles que la mécanosyntheése et
les broyages colloidaux.

Nous vous souhaitons une bonne
lecture !

Trés cordialement

Tz

Dr. Juergen Pankratz
Directeur VERDER SCIENTIFIC

page 02 | I'échantillon 39 | www.retsch.fr

BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE Emax - LA REVOLUTION EN MATIERE DE BROYAGE FIN PAGE 04

La nouvelle dimension du broyage a haute énergie : une

vitesse de 2 000 tours par minute pour une pulvérisation
Brens ultra-rapide, combinée a un systéme de refroidissement hyper
e a efficace.
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Le principe planétaire garantit des apports d’énergie
importants et une finesse extréme jusqu’a I’€chelle du sous-
f' micron, il offre des conditions idéales pour les broyages
colloidaux et la mécanosynthése.
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I'énergie cinétique nécessaire pour la mécanosynthése. Avec le PM 400 MA, RETSCH

propose un modeéle spécialement congu pour ce type d‘application.
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La réduction de la taille de particules déja tres fines nécessite un apport
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le broyeur a billes haute énergie Enay de RETSCH. D’autres criteres importants

pour un nanobroyage efficace sont le choix d’'une garniture de broyage

appropriée et une charge de billes optimale.
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Pour une homogénéisation rapide et efficace de petites quantités
d’échantillon, les vibro-broyeurs sont le meilleur choix.
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CRYOMILL - BROYER PAR GRAND FROID PAGE 16
Le CryoMill est utilisé lorsqu’un broyage a température

ambiante n’est plus possible. Il convient tout aussi bien pour

les matériaux durs et élastiques que pour les échantillons

contenant des composés volatils.
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Les broyeurs a billes et vibro-broyeurs RETSCH se prétent au traitement d'une

grande variété d’échantillons. La vaste gamme d’accessoires permet une

adaptation optimale aux exigences spécifiques de chaque application.




NANOTECHNOLOGIE

La nanotechnologie est I'une des approches les plus innovantes de notre époque et une révolution de taille
dans les domaines : science des matériaux, pharmaceutique, agroalimentaire, pigments ou semi-conducteurs.
En nanotechnologie, les particules considérées sont de I'ordre du nanomeétre, soit entre 1 et 100 nm, et du fait
de leur petite taille, elles se distinguent par des propriétés particuliéres dues a leur surface nettement accrue
par rapport a leur volume (appelées « fonctionnalités induites par la taille »). Les particules ultrafines sont par
exemple plus dures ou plus solides que les grosses particules. Grace a la nanotechnologie, de nombreux effets
présents dans la nature deviennent commercialement viables, comme par exemple l'effet lotus qui fait perler
I’eau et la saleté des peintures ou tissus nano-imprégnés, comme la fleur de lotus.

Mais comment les nanoparticules sont-elles
fabriquées ? Elles peuvent étre synthétisées
selon deux approches différentes, par la
meéthode dite « ascendante » (bottom up)
a partir de molécules ou d’atomes isolés
ou encore la méthode dite « descen-
dante » (top down) qui consiste a
fractionner les particules d’assez
grande taille, par ex. a l'aide de
broyeurs de laboratoire. Le rapport
surface/volume étant nettement augmen-
té, les petites particules sont électrique-
ment chargées et exercent entre elles des
forces électrostatiques d‘attraction.

Les nanoparticules peuvent étre obtenues
par broyage colloidal. Pour ce faire, les
particules sont dispersées dans un liquide
afin de neutraliser les charges de surface.
Suivant le matériau échantillon, l'agent
dispersant utilisé peut étre de I'eau ou un

Neutralisation de particules électrisées par ajout d’un tampon (stabilisation électrostatique, a gauche)
ou de molécules a chaine longue (stabilisation stérique, a droite)

alcool. Dans certains cas, la neutralisation
des charges de surface est seulement
possible par ajout d’'un tampon comme le
phosphate de sodium ou de molécules a
longues chaines non chargées comme
I'acide diaminopimélique (stabilisation
électrostatique ou stérique).

Avec les broyeurs planétaires a billes

et le broyeur a billes haute énergie

Emax: Retsch dispose des broyeurs appro-

priés et du savoir-faire nécessaire pour le

nanobroyage dont le succés dépend des

critéres suivants :

B matériau de la garniture de broyage

B taille des billes

B rapport billes / échantillon /
dispersant

B durée de broyage

B apport d’énergie

Avec I'Emax, I'avantage est que la chaleur
de frottement générée lors du broyage
jusqu’au nanometre est largement dissi-
pée grace a un systéeme de refroidisse-
ment innovant.

Les bols de broyage « comfort » utilisés
dans les broyeurs planétaires a billes
conviennent parfaitement pour les
broyages colloidaux. Grace au joint
torique, le liquide ne peut pas s'échapper,
méme lors de la montée en pression a
I'intérieur du bol de broyage. Pour en
faciliter le transport, les bols sont dotés
de rebords de préhension. Des systéemes
spéciaux de verrouillage de sécurité
garantissent par ailleurs une utilisation
sécurisée. Les bols de broyage de I'Eax
disposent d'une fermeture de sécurité
intégrée.
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B BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE

LEmax €st un broyeur a billes de
conception nouvelle, spécialement
congu pour le broyage a haute éner-
gie. La vitesse inégalée de 2 000 min
atteinte dans le broyeur, en combi-
naison avec la forme particuliére des
bols de broyage, fournit une énergie
de broyage extrémement importante.
e ¥ La combinaison unique de friction,
LA REVO LUTION EN MATIER d’impact et de mouvements circu-
laires des bols de broyage permet un
broyage extrémement fin des parti-
cules en un temps trés court. Grace
au systéme inédit de refroidissement
avec de I'eau, I'excés d’énergie ther-
mique est dissipé de fagon a empécher
I'échauffement de I'échantillon, méme

en cas de broyage prolongé.

Ainsi, le broyeur a billes a haute énergie Emax est
optimal pour les broyages en continus. Etant donné
gu’aucune interruption n’est nécessaire pour le refroi-
dissement, le temps de broyage est nettement plus
court dans I'Emax que dans les broyeurs planétaires
a billes conventionnels. En combinaison avec le sys-
téme unique de refroidissement avec de I'eau, I'apport
d’énergie extrémement élevé a la vitesse de
2 000 min? offre des conditions parfaites pour la
mécanosyntheése ou le broyage jusqu’au nanomeétre.

Fig. 1: L’Epax dispose
1 de 2 stations de
broyage.

MaX

Vidéo produit de I’'Emax sur

www.retsch.fr/emax
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BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE I

HIGHLIGHTS

© Broyage plus rapide et plus
fin qu‘avec tout autre
broyeur a billes

La vitesse jusqu’a 2000 min
permet une pulvérisation
ultra-rapide de I'échantillon

Systéme innovant de refroi-
dissement a I'eau pour un
fonctionnement longue
durée sans interruption

Mélange optimisé de I'échan-

tillon et distribution granulo-
métrique serrée grace a la
conception particuliére des
bols de broyage

Fig. 2 : Les supports des bols de broyage sont montés respectivement sur deux disques

qui tournent dans le méme sens. Par conséquent, les bols se déplacent sur une trajectoire Systéme d’entrainement
circulaire sans modifier leur orientation. L’entrainement excentré quadruple garantit le breveté

déplacement en décalage précis des bols de broyage. Les forces massiques sont éliminées

par des masses d’équilibrage intégrées. Bol de broyage avec ferme-

ture de sécurité intégrée

Mémorisation de

PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT 10 programmes SOP

Le nouveau mécanisme de réduction de taille de I'Epax réunit les avantages Grand choix de matériaux
de différents types de broyeurs : 'impact & haute fréquence (vibro-broyeur), des bols pour un broyage
le frottement intensif (broyeur a disques) et les mouvements circulaires controé- sans risque de contamination

lés des bols (broyeur planétaire a billes) garantissent une performance de broyage
incomparable. Cette combinaison unique est générée par la forme ovale et le
mouvement des bols de broyage. Les supports des bols de broyage sont montés Fig. 3 : La géométrie particuliére des
respectivement sur deux disques qui tournent dans le méme sens. Par consé- bols de broyage permet un mélange
quent, les bols se déplacent sur une trajectoire circulaire sans modifier leur optimisé de I’échantillon

orientation. L'interaction de la géométrie des bols et du mouvement provoque
une forte friction entre les billes de broyage, la matiére échantillon et les parois
du bol ainsi qu’une forte accélération qui permet I'impact des billes avec une
grande force sur I'échantillon aux extrémités arrondies des bols. Le mélange
des particules résultantes bien plus fines et a distribution en taille plus serrée
est ainsi nettement amélioré par rapport a ce qui a été possible d'atteindre
jusqu’a présent dans des broyeurs a billes. G

Caractéristiques technigues

www.retsch.fr/emax

Domaine d'utilisation : réduction de taille, homogénéisation, nanobroyage, mécano-
synthése, broyage colloidal

Granulométrie initiale* : <5 mm

Finesse finale* : <80 nm

Charge / quantité alimentée* : max. 2 x 45 ml

Nombre de stations de broyage : 2

Taille des bols de broyage : 50 ml / 125 ml

Vitesse de rotation : 300 - 2 000 mint

Refroidissement : refroidissement contrélé avec de |'eau

option: refroidisseur a circulation

avec systéme de fermeture de sécurité intégré

et couvercle de mise en gaz en option

Matériaux des garnitures de broyage : acier inoxydable, carbure de tungsténe, oxyde de zirconium
Programmes (SOP) mémorisables : 10

Dimensions (I x H x P) : 625 x 525 x 645 mm

*dépend de I'échantillon et de la configuration/des réglages de I'appareil

Bol de broyage :
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BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE

PLUS RAPIDE - PLUS FIN - Emax
Comparaison de la finesse et de la durée de broyage

Des granulométries finales a I'échelle nanomeétrique peuvent
seulement étre atteintes par broyage humide (cf. p. 12,
Conseils pour le broyage colloidal). Cette méthode néces-
site un grand nombre de billes de broyage de 0,1 mm a
3 mm de diamétre afin de créer un effet de friction impor-
tant. Avec I'Enax, I'énergie de broyage ainsi générée
est encore accrue par la vitesse de rotation de
2 000 min, Lapport d’énergie élevé est pleinement uti-
lisé parce que le systéme unique de refroidissement a I'eau
évacue rapidement la chaleur de friction. Sans refroidis-
sement efficace, I'échantillon et le broyeur s’échaufferaient
beaucoup trop. Suivant les caractéristiques de I'échantillon
et le mode de broyage, des interruptions correspondants
a 60 % de la durée totale du broyage doivent étre prises
en compte avec des broyeurs planétaires a billes conven-
tionnels afin d’éviter la surchauffe de I'’échantillon et de
I'appareil. Grace a son systéme efficace de refroidissement
a l'eau, I'Emax @ I'avantage de pouvoir fonctionner non-stop.

Dans l'essai réalisé, le pigment dioxyde de titane a été broyé
dans le broyeur planétaire a puissance maximum et dans
I'Emax (bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium,
110 g de billes en oxyde de zirconium de @ 0,1 mm, 10 g
d’échantillon et 15 ml de phosphate de sodium a 1 %).

Aprés 30 minutes de broyage, la valeur d,, obtenue
avec I'Epax était de 87 nm. Pendant ce méme temps
(sans les pauses de refroidissement), I’échantillon n’a pas
pu étre broyé aussi finement avec le broyeur planétaire a
billes le plus performant puisque la finesse atteinte était
de seulement 476 nm. Comparé au broyeur planétaire a
billes, I'Emax @ donc atteint une granulométrie finale 5 fois
plus fine (fig. 4).

Comparaison de la durée de broyage

En ce qui concerne la durée de broyage, la supériorité de
I'Emax €st manifeste. La fig. 5 montre le résultat d'un
broyage de graphite a 2 000 min* dans I'Eqax (bol de
broyage de 50 ml en oxyde de zirconium avec 5 g d’échan-
tillon, 110 g de billes de @ 1 mm en oxyde de zirconium et
13 ml d’isopropanol) et dans le broyeur planétaire a billes
le plus performant. Le graphite étant un lubrifiant, le broyage
exige un apport d’énergie particulierement important.
Aprés seulement 1 heure de broyage, 90 % de I’échan-
tillon dans I'E;,ax Présentaient une finesse de 13 pm,
une valeur qu’il a été possible d’atteindre seulement
apreés 8 heures de broyage (sans les pauses) avec le
broyeur planétaire. Il suffit de jeter un coup d’ceil aux
finesses finales atteintes aprés 8 heures de broyage effec-
tif pour constater la puissance exceptionnelle de I'Eqax :
avec une valeur d,; de 1,7 uym, la granulométrie finale est
7 fois plus fine que celle atteinte avec le broyeur planétaire
a billes (12,6 pum).
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Dioxyde de titane :

5 X plus fin

Broyage de dioxyde de titane dans

u P = by =
I'Emax et dans un broyeur planétaire a billes
dio dso dgo
Emax (aprés 30 min) 57 nm 69 nm 87 nm
Broy‘eur pIar}etalre a billes 66 nm 105 nm 476 nm
(apres 30 min, sans les pauses)
Q,[%] q,
100 / 3.0
g 90 f ® @
Z80 9
E — Broyeur planétaire a billes o %2
° 60 (meilleur résultat) : T‘_,
: == Broyeur a billes haute énergie o
& 50 Ermax / 2 000 min't 15 2
£ ]
g 40 1.0 g
5 30 T
€ 2
0.5
10
0 0
10 100 1.000 10.000
Taille des particules x[nm]
Fig. 4 : Non seulement I’Ep,,y broie Iéchantillon plus vite et plus
finement, mais il assure aussi une distribution granulométrique plus
étroite.

Graphite :

8 X plus rapide
7 X plus fin

Comparaison de la durée de broyage et de
la finesse avec I'Emay et un broyeur planétaire a billes

Durée de broyage

Emax 1h 2h 4 h
Finesse 13,0 pm

8,2 um 5,5 um

Broyeur planétaire a

billes (sans les pauses) 1h 2h 4h
Finesse 25,0 ym 20,3 pm 16,2 ym
[um]

50

Broyeur planétaire a billes
(meilleur résultat)

Broyeur a billes haute énergie E
2000 min*

w N
S oS
s '

Taille des particules
N
o

—
o
'

0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0
Durée effective de broyage [h]

Fig. 5 : Broyage de graphite. L'’E, refroidi a I'eau est nettement plus
performant que le broyeur planétaire a billes sans systéme de refroidisse-
ment, non seulement en termes de rapidité mais aussi de finesse obtenue.

/




BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE

SYSTEME DE REFROIDISSEMENT ULTRA-EFFICACE

Dans I'Emax, les bols de broyage sont refroidis gréce a un
systéme intégré de refroidissement a I'eau. Pour en
réduire davantage la température, le broyeur peut étre
branché a un refroidisseur a circulation ou a une arrivée
d’eau. La fig. 6 montre le circuit de refroidissement de
I'Emax- Le refroidissement des bols de broyage est assuré
par le biais du support du bol. Le refroidissement a I'’eau
est plus efficace car la chaleur s’évacue mieux dans
I’eau que dans lair. Le logiciel de I'Eqax permet a 'opé-
rateur d’effectuer le broyage dans une gamme de tempé-
rature précise, c'est a dire qu'il peut définir un seuil de
température minimum et maximum. Si la température

maximale est dépassée, le broyeur interrompt automati-
quement le processus de broyage et se remet en route dés
gue la température minimale est atteinte.

Le refroidissement peut s’avérer étre un avantage crucial,
en particulier pour les échantillons thermosensibles ou les
échantillons broyés dans de l'isopropanol, ainsi qu’illustré
sur la fig. 7. Lisopropanol s’évapore a 82 °C si bien que la
pression dans le bol augmente considérablement. Si la
température reste en-dessous de cette valeur, la pression
dans le bol de broyage et la sollicitation des joints sont
minimisées. Il est en plus possible de réouvrir le bol de
broyage peu de temps aprés le processus de broyage.

Bol de broyage

2222222000024
ANSSSSSSNNSNNY

VR R AR R

Entrée de I'eau de Zone de refroidissement Sortie de I'eau
refroidissement (transfert thermique) réchauffée

Fig. 6 : Dans I'Ep,,y, le refroidissement est assuré par le biais du
support du bol.

Température

e de graphite dans I'Emax
[°C]
140
120
100
80
60
40
Refroidissement combiné air/eau
(billes de 1 mm)
20 Refroidissement seulement a I'air
(billes de 1 mm)
0
0 4 8 12 16 20 24 28
Durée de broyage [min]
Fig. 7 : Pour le broyage de graphite dans de I'isopropanol (bol de 50 mi, billes de
1 mm, échantillon de 5 g), Iéchauffement du bol a pu étre limité & 78 °C gréce
au refroidissement a l'eau. Sans refroidissement, la température était de 120 °C.

SECURITE MAXIMALE

Lors de la conception de I'Eha, |a fiabilité de fonctionnement
et la sécurité pour I'opérateur ont fait I'objet d’une attention
toute particuliére. La position du bol est surveillée automa-
tiquement ; si elle n‘est pas correcte, il n‘est pas possible
de démarrer le broyeur. Le fonctionnement de I'Epax ne

requiert aucun contrepoids. D’éventuels déséquilibres
sont contr6lés en permanence. En cas de balourd trop impor-
tant, le broyeur s’arréte automatiquement. Le temps de
broyage restant est affiché et le processus de broyage peut
reprendre dés que le probléme est solutionné.

L'Emax donne une toute nouvelle dimension au broyage a haute énergie. La combinaison unique de friction et
d’impact ainsi que la vitesse révolutionnaire de 2 000 min™' permettent d’obtenir des particules d’'une extréme finesse
en trés peu de temps. Grace au systeme unique de refroidissement avec de I'eau, I’énergie de broyage disponible dans
I’Emax €st nettement plus importante que dans les broyeurs a billes conventionnels et sans aucune surchauffe. Par
ailleurs, le temps de broyage de I'Eqhax €st nettement écourté par rapport a celui des broyeurs a billes sans systéme
de refroidissement qui nécessitent des interruptions de broyage. Les exemples donnés dans cet article montrent clai-
rement que I'Eqax atteint la finesse souhaitée en un temps court comparativement au broyeur a billes utilisé.
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BROYEURS PLANETAIRES A BILLES

HIGHLIGHTS

© Pulvérisation puissante et
rapide jusque dans le
domaine du submicron

Résultats reproductibles
grace a la régulation de
I’énergie et de la vitesse

Conviennent pour les essais
de longue durée et le fonc-
tionnement en continu

Permettent le broyage a
sec et par voie humide

Large gamme de maté-
riaux pour un broyage
sans contamination

L T
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VASTE GAMME DE MODELES & D'ACCESSOIRES

RETSCH propose toute une famille de
broyeurs planétaires a billes. Les
broyeurs PM 100, PM 100 CM et
PM 200 sont des appareils de pail-
lasse qui disposent d'une ou de deux
stations de broyage. Le PM 100 CM
fonctionne en mode centrifuge, ce qui
signifie que le rapport entre la vitesse de
rotation de la roue solaire et celle du bol
de broyage est de 1:-1. Le broyage est
ainsi effectué plus en douceur avec une
usure moins importante. Le PM 400 est
quant a lui un appareil au sol avec
deux ou quatre stations de broyage
offrant la possibilité d’empiler deux bols
par station et donc de broyer simultané-
ment jusqu’a huit échantillons. Afin d'at-
teindre un apport énergétique particulie-
rement élevé pour la mécanosynthese,
le PM 400 dans la version « MA » est
également disponible avec des rapports
de vitesse de 1:-2,5 et 1:-3.

La gamme de bols « comfort » a été
spécialement congue pour des conditions
d’essais extrémes telles que les essais de
longue durée, les broyages par voie
humide, une forte sollicitation mécanique
et des vitesses de rotation maximales
ainsi que pour la mécanosynthése. Le
grand choix de matériaux et de tailles
(12 ml a 500 ml), aussi pour les billes
de broyage, permet une préparation la
plus neutre possible pour l'analyse et
adaptée a I'application considérée. Tous
les bols « comfort » sont étanches au gaz
et a la poussiére grace a un joint torique.

Pour les broyages colloidaux, il est recom-
mandé d’utiliser un bol de broyage a
systéme de verrouillage spécial qui permet
la manipulation en milieu étanche aux
gaz, a l'intérieur comme a l'extérieur
d’enceintes hermétiques de type boites
a gants, et garantit le transport sécurisé
des bols.

Pour les broyages dans des atmosphéres
inertes, il existe des couvercles de mise
en gaz permettant par ex. d’introduire de
I'argon ou de |'azote a l'intérieur du bol.

s, = S R




LE PRINCIPE « PLANETAIRE »

Fig. 1 : Dans le broyeur planétaire a billes, les forces
centrifuges et de Coriolis permettent la réduction de la
matiére jusque dans le domaine nanomeétrique.

La fig. 2 montre le résultat obtenu en
broyant de I'oxyde d’aluminium (Al,0.) a
650 min™ dans le PM 100. Aprés 1 heure
de broyage dans de |'eau avec des billes
de 1 mm, la moyenne de la distribution
granulométrique est de 200 nm et apres

Broyage colloidal d’oxyde d’aluminium dans le PM 100

FINESSE FINALE JUSQU’A L'ECHELLE NANOMETRIQUE

4 heures, de 100 nm. Dans un autre
essai, la matiére a d’abord été broyée
pendant 1 heure avec des billes de 1 mm
puis pendant 3 heures avec des billes de
0,1 mm (cf. fig. 3). Une moyenne de
76 nm a ainsi été atteinte. Les résultats

du broyage mo
planétaires a bi
produire des part
metrique, le succes
largement conditio
taille des billes.

T H20=76nm'
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Fig. 2 : Broyage d‘alumine dans de I'eau avec des billes de 1 mm,
1 h plus tard (bleu) et 4 h plus tard (vert).

Fig. 3 : Broyage d‘alumine dans de I'eau avec des billes de 1 mm
(1 heure) puis avec des billes de 0,1 mm (3 heures).

0,1 1 10
Taille des particules [um]

Conclusion

Les broyeurs planétaires a billes conviennent parfaitement pour les processus classiques de mélange et de broyage qui
nécessitent un apport d’énergie élevé. Ils permettent d’effectuer des broyages a sec et par voie humide, ces derniers
convenant méme, suivant la matiére échantillon, pour I'obtention de finesses a I'échelle nanomeétrique. RETSCH propose
différents modeles ainsi qu’une vaste gamme d’accessoires pour une utilisation polyvalente des broyeurs de la série PM.

www.retsch.fr | I'échantillon 3¢



I MECANOSYNTHESE

MECANO-
SYNTHESE

R —

Em,_—a}q

Broyeur planétaire
a billes PM 400

Broyeur a billes
haute
énergie Epax

Tout le monde connait et utilise les alliages tels que I'amalgame dentaire ou l'acier inoxydable. La maniére
traditionnelle de fabriquer un alliage consiste a fondre tous ses constituants a haute température. Si les
alliages ne sont nécessaires qu’en petites quantités ou bien qu’ils ne peuvent pas étre produits par fusion, la
technique de I'alliage mécanique ou mécanosynthése est alors une excellente alternative, I'idéal étant alors

de recourir aux broyeurs a billes qui fournissent des apports d’énergie élevés par des effets d'impact et de

friction. L'impact mécanique est également exploité

chimiques sans aucun solvant.

COMMENT SE FAIT LA MECANOSYNTHESE ?

Le premier alliage (bronze) a été réalisé par I'homme 3300
ans avant Jésus-Christ. Aujourd’hui, il existe une trés grande
variété d'alliages qui se distinguent par des propriétés opti-
mum. Certaines matieres de départ se mélangent a I'état
de fusion et restent dissoutes les unes dans les autres du
fait de la formation d’une structure cristallines mixtes. De
nouvelles propriétés telles que par ex. l'augmentation du
parameétre dureté de l'alliage, sont dues a I'insertion pendant
le processus de fusion de certains atomes de I'élément d'al-
liage dans le réseau cristallin de I'élément de base. Les
différents diametres des atomes entrainent une distorsion
du réseau dans les cristaux mixtes, les plans de glissement
sont perturbés et le métal durcit mais devient aussi plus
cassant.

en mécanochimie, par ex. pour produire des réactions

Mélange de poudre

Bille de broyage A
Section d'une

particule

Particules alliées
mécaniquement

10-100 nm

Cristallites de différentes
phases a I'échelle nano-
métrique (10 m)

Fig. 1 : Principe de la mécanosynthése

LA MECANOSYNTHESE DANS LES BROYEURS A BILLES

Mais comment faire s’il n‘est pas possible d’allier les com-
posants par fusion ? Si par exemple, les températures de
fusion nécessaires sont tellement différentes que I'un des
composants est déja évaporé depuis longtemps alors que
I'autre se met a fondre ? A la fin des années 60, des alliages
de ferro-nickel tres résistants aux hautes températures ont
été réalisés pour la premiere fois par mécanosynthése. Pour
ce type d'alliage, les composants sous forme de poudre sont
liés entre eux par des processus cinétiques intensifs (fig. 1).
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Les broyeurs planétaires a billes et le broyeur a billes
haute énergie E,,5x fournissent les apports d’énergie
nécessaires par une puissante force d’impact. Sous
I'effet de la contrainte mécanique, les fines particules entre
les billes se déforment plastiquement et se soudent entre
elles. Le broyeur planétaire a billes PM 400 MA génére une
énergie d’impact particulierement grande du fait de son
rapport de transmission de 1:-3 et convient donc parfaite-
ment pour la mécanosynthése.



Dans un premier temps, les particules
obtenues de cette facon sont plutot
grandes. Des structures largement défec-
tueuses telles que des dislocations, vides
et contraintes dans les réseaux cristallins
de chacune des particules entrainent une
augmentation du taux de diffusion de
leurs atomes et provoquent une fragili-
sation accrue favorable a la fissuration
et ensuite a la rupture de la particule. La
diffusion est soutenue par la température
élevée, générée par les forces de friction
dans le bol de broyage. Un modele de

Fig. 2 : Observation au microscope
optique de la section polie d’une particule
de fer-tantal-cuivre (FeTaCu) alliée méca-
niquement apres 5 h de traitement

De cette manieére, il est possible de
produire des alliages qui, pour maintes
raisons, ne peuvent pas étre obtenus
avec la méthode classique de fusion de
la métallurgie. Pour ce faire, il est billes
de RETSCH assurent l'apport énergé-
tique nécessaire a la mécanosynthése.
Pour la réaction en atmosphére contro-

[11Urakaev FK (2000), Powder Technology 200, 107, 93

Hydrogen Storage, Magnetic
Materials, Catalysts, Sensors, etc.

calcul laisse entrevoir que dans un broyeur
planétaire a billes, il survient des pointes
locales de température de 700 a 1800 K
et des pointes de pression de plusieurs
milliers d'atmosphéres!tl. Le processus
de soudage et de fracture est effectué
de fagon continue jusqu’a l'obtention
d’une homogénéisation parfaite apres
quelques minutes ou quelques heures.
De minuscules portions cristallines de
composants de départ adjacents, lesdits
« nanocristallites », se forment dans les
particules de poudre (fig. 2 et 3).

Fig. 3 : Observation au microscope élec-
tronique & balayage (MEB) d’une poudre
de FeTaCu alliée mécaniquement aprés

20 heures de traitement (vue de dessus)

lée et en atmosphére inerte, les bols de
broyage « comfort » de la série PM
peuvent étre équipés d’un systeme de
verrouillage de sécurité et d’'un cou-
vercle de mise en gaz. Le broyeur a
billes haute énergie Eqax réunit lui
aussi tous les atouts requis pour la
mécanosynthése.

Production of
Pure Materials

Nanostructured
Materials

MECHANICAL ALLOYING

Synthesis of Novel Phases,
PVD Targets, Solders, Carbides,
Nitrides, Silicides etc. 1

Source: Suryanarayana et al. (2001), The science and technology of
alloying, Materials Science and Engineering, A304-306 p151-158

MECANOSYNTHESE

MECANOCHIMIE

Les forces mécaniques générées dans
le broyeur planétaire a billes
conviennent aussi pour la branche de
la chimie dite verte, aussi appelée
mécanochimie. L'effet d’impact
fournit I’'énergie d’activation
nécessaire aux réactions
chimiques. Ainsi, des réactions
chimiques complexes nécessitant
normalement le recours a des solvants
peuvent se dérouler dans le respect
de l'environnement sans aucun sol-
vant. Les types de réaction sont tres
variés, depuis les halogénations oxy-
datives ou des réactions de Diels-Al-
der jusqu’aux formations d’énamines,
synthéses de glycosides ou méme
réactions régio-sélectives simples. La
mécanochimie permet par ex. la déha-
logénation réductive des déchets
(Dehalogenation By Mechanochemical
Reaction - DMCR), ce qui ne serait
guére possible avec des méthodes
conventionnelles.



BROYAGE COLLOIDAL

POUR LA PRODUCTION DE NANOPARTICULES

Lesdits broyages colloidaux ou nanobroyages sont en principe effectués par voie humide. La réduction de la

taille de particules déja trés fines par I’'application de forces mécaniques nécessite un apport d’énergie élevé

tel qu’il est fourni dans les broyeurs planétaires a billes ou dans I'Emax de RETSCH. D'autres critéres impor-

tants pour un nanobroyage efficace sont le choix d’'une
garniture de broyage appropriée et une charge de

billes optimale.

Suivant la taille initiale et la finesse finale désirée, il est
parfois préférable de pré-broyer Pour les broyages a sec
avec des billes de @ >3 mm, la charge des bols de broyage
correspond normalement a un tiers de billes et un tiers de
matiére a broyer. L'échantillon ainsi fragmenté est ensuite
utilisé pour le broyage colloidal proprement dit.

Avec les broyeurs planétaires a billes et le nouvel Epy,5x, RETSCH
propose deux types de broyeurs a billes qui fournissent I'ap-
port d'énergie nécessaire aux broyages colloidaux jusqu’a
I’échelle nanometrique.

L'idéal pour cette application est le recours a des bols et billes
de broyage en matériau résistant a I'usure comme |'oxyde de
zirconium. Le bol de broyage est rempli jusqu’a 60 % de
son volume de billes de 0,5 a 3 mm de diamétre, ce qui
garantit un grand nombre de points de friction. L'échantillon
en soi correspond a environ un tiers du volume du bol. Pour
lui donner une consistance pateuse, on ajoute un disper-
sant approprié (eau, isopropanol, tampon, par ex.). Les condi-
tions pour un broyage colloidal sont ainsi optimales.

Dans le cas d’échantillons ayant tendance a gonfler pendant
le broyage humide, la consistance du mélange échantil-
lon-billes doit étre contrélée tout au long du broyage. Au
besoin, le mélange peut encore étre dilué par ajout d’un agent

Le broyage étant terminé, il faut étre trés prudent pour reti-
rer le bol du broyeur planétaire a billes étant donné que sa
température peut excéder 150 °C du fait de I'énergie de
friction générée. Comme en plus, une pression s’établit a
I'intérieur du bol, il est conseillé d’utiliser un bol de broyage
« comfort » a systéme optionnel de verrouillage de
sécurité qu’il est possible de retirer en toute sécurité. Il
suffit ensuite d’attendre que le bol refroidisse. Les bols de
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Bol de broyage « comfort » pour la série PM avec systéme
de verrouillage de sécurité, couvercle de mise en gaz

Si la finesse a atteindre est treés élevée, il peut s’avérer judi-
cieux de procéder ensuite a un second broyage colloidal avec
des billes de @ 0,1 a 0,5 mm, surtout si des billes de @ 2 a
3 mm ont été utilisées pour le premier broyage (la bille doit
étre 3 fois plus grosse que la taille des particules de matiere
initiale). Afin de séparer ensuite les billes de la matiere échan-
tillon, ce mélange échantillon-billes est placé sur un tamis
approprié (ouverture de maille 20 a 50 % plus petite que les
billes) avec fond de collecte. Pour le broyage colloidal ultérieur,
il convient de remplir 60 % du bol avec les petites billes. La
suspension obtenue a l'issue du pré-broyage est mélangée
délicatement avec les billes de broyage jusqu’a obtention d'une
consistance pateuse.

dispersant. Si on sait que I’échantillon a une forte tendance
a gonfler, il convient de le diluer avant de procéder au broyage
en mélangeant par ex. la moitié de la quantité d’échantillon
normalement utilisée au méme volume de dispersant.

broyage de I'Eqax disposent d’un systeme de verrouillage de
sécurité intégré. Ils ont en outre I'avantage de ne pas chauf-
fer autant que dans un broyeur a billes conventionnel du fait
du systéme de refroidissement a I'eau efficace. Aussi bien
pour la série PM que pour I'Epax, RETSCH propose en cou-
vercles spéciaux de mise en gaz qui permettent de travailler
en atmosphére inerte.



" PM 100
www.retsch.fr/pm100

Broyeur a billes haute
énergie Emax
www.retsch.fr/emax

BROYAGE COLLOIDAL W

Broyage de roches [similaires au granite) dans le PM 100

Choix des outils de broyage :
Taille et matériau des bols et billes,
billes 3 fois plus grosses que la plus

grosse particule de I'échantillon

Remplissage du bol de broyage :
60 % de billes, 30 % d'échantillon,
ajout d'un dispersant jusqu’a obten-
tion d'une consistance pateuse

Processus de broyage

Phase de refroidissement :

Ouvrir le bol de broyage seulement
lorsqu'il est a température ambiante

Broyage d’oxyde d’aluminium dans I'Emax

Agents dispersants :
par ex. isopropanol, éthanol, white
spirit, phosphate de sodium, acide
diaminopimélique

Q,[%]
100

90 Ao
80
70
60
50
40
30

Pourcentage volumique

20
10

0
0,010 0,100 1,000 10,00
Taille des particules X [um]

Un bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium a été rempli avec
30 ml de billes en oxyde de zirconium de @ 2 mm. 21 g de matiére
échantillon (soit environ 17 ml et donc un tiers du volume du bol) ain-
si que 15 ml d’eau ont été ajoutés et le tout mélangé jusqu’a obten-
tion d’une consistance pateuse. Aprés 2 heures de broyage a une
vitesse de 550 min™ dans le PM 100, la valeur d90 était de 0,9 um.

Q,[%]
100

90
80
70
60
50
40
30

Pourcentage volumique

20
10

0
0,010 0,100 1,000 10,00
Taille des particules X [um]

Une suspension de 20 % en poids d’oxyde d‘aluminium dans du phos-
phate de sodium a 0,5 % a été finement moulue dans I'Ep,,y. La
matiére initiale présentait une finesse de 1,2 ym (d,,). 30 g de la sus-
pension ont été mélangés dans un bol de 50 ml avec 110 g de billes de
@ 0,1 mm et broyés a une vitesse de 2 000 min pendant 30 min. La
valeur d,, obtenue était de 0,11 um.
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Qu'il s'agisse d’échantillons d'os ou de tissus, de cheveux, comprimeé
bois, plastiques, minéraux ou produits chimiques, peu importe :
broyeur MM 400 ainsi que le modéle d’entrée de gamme MM 200 sont poly-
valents, approuvés pour le broyage, le mélange et quantités d’échantillons.
Ils atteignent une granulométrie finale jusqu’a 5 pm et traitent vite et en

toute fiabilité aussi bien les échantillons durs, mi-durs, cassants que les

échantillons tendres, élastiques ou fibreux.
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PREPARATION DE MATIERES VEGETALES

Les plantes sont utilisées de maintes
facons, par ex. comme denrées alimen-
taires mais aussi pour la fabrication du
papier ou la production de combustibles
secondaires. Du fait de leurs composants
ligneux tels que la lignine, les plantes
sont souvent fibreuses. La lignine est
une substance trés stable, susceptible
de causer des problémes dans les ali-
ments pour animaux ou lors de la fabri-
cation du bioéthanol. Afin de pouvoir
apporter ici des améliorations bien pré-
cises, les chercheurs doivent impérati-
vement comprendre comment la lignine

est produite dans les plantes. Une meil-
leure compréhension de la production
de substances végétales permet de
modifier le taux ou la structure de la
lignine via une manipulation biotechno-
logique ciblée. Les plantes dont la struc-
ture de la lignine est modifiée présentent
éventuellement une meilleure digestibi-
lité favorable a l'engraissement des
bovins ; ou bien le blanchiment de ces
plantes pour la fabrication du papier est
plus aisé et donc plus respectueux de
I'environnement. Dans la recherche, la
quantité de matiere végétale mise a

UTILISATION FLEXIBLE GRACE A DES ACCESSOIRES VARIES

Des bols de broyage de différentes
tailles et dans différents matériaux
rendent les vibro-broyeurs multi-usages.
Les bols en acier inoxydable sont dispo-
nibles de 1,5 a 25 ml (MM 200) ou 50 ml
(MM 400). Dans le cas d‘applications
pour lesquelles |'accent est mis sur une
procédure neutre pour l'analyse, les
matériaux utilisés sont le carbure de
tungstene, I'oxyde de zirconium, I'agate

ou le PTFE. Grace a leurs joints et a leurs
couvercles a vis, les bols de broyage
pour le MM 400 permettent une utili-
sation dans des conditions cryogé-
niques. Pour ce faire, RETSCH propose
le CryoKit qui permet le refroidissement
du bol a -196 °C dans de |'azote liquide
et la fragilisation de I’échantillon a I'in-
térieur de celui-ci. Les vibro-broyeurs
sont souvent utilisés pour la désinté-

VIBRO-BROYEURS

disposition pour |'analyse est souvent
réduite. Le MM 400 est le broyeur idéal
pour préparer de petites quantités
d’échantillon. Six morceaux de cresson
sauvage (Arabidopsis thaliana) ont été
broyés dans le MM 400 jusqu’a une
finesse finale de 100 um afin de pouvoir
étre analysés. Aprés un bref temps de
broyage, I'échantillon était déja homo-
gene, c.-a-d. qu’il n'y avait plus aucun
composant grossier ni plus aucune fibre
éventuellement susceptible de géner
I'analyse ultérieure.

apreés le broyage fin dans le MM 400

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable,
1 bille de 25 mm en acier inoxydable,
30 Hz, 2 minutes

PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT
DU VIBRO-BROYEUR

Les bols de broyage sont soumis a des
vibrations en forme d’arc de cercle sur un
plan horizontal. Du fait de leur inertie, les
billes de broyage dans les bols vibrants
viennent frapper |'’échantillon avec une
grande force aux extrémités arrondies du
bol. L'échantillon est pulvérisé en l'es-
pace de quelques secondes a quelques
minutes et parfaitement mélangé. Si
les petites billes sont utilisées en grand
nombre, I'effet des forces de frottement
est renforcé, ce qui permet méme la désin-
tégration de cellules biologiques.

gration de cellules et de tissus en
vue de I’'extraction d’ADN ou d’ARN.
Des adaptateurs pouvant recevoir
jusqu’a 20 microtubes sont disponibles
a cet effet. Les paramétres de broyage
tels que la fréquence et la durée de
broyage se reglent en tout confort via
I’écran. Jusqu’a 9 programmes SOP
peuvent étre mémorisés afin de simpli-
fier les broyages de routine.

Les vibro-broyeurs MM 400 et MM 200 de RETSCH sont des appareils de paillasse compacts et polyvalents, spéciale-
ment congus pour le broyage de petites quantités d’échantillon. Ils mélangent et homogénéisent des poudres et des
suspensions en quelques secondes et conviennent par ailleurs parfaitement pour la désintégration cellulaire.
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Le broyage cryogénique est la seule méthode permettant d’atteindre la finesse
requise pour un grand nombre d’analyses de matériaux durs et élastiques ou
d’échantillons a composants volatils. Du fait du refroidissement important a
I'azote liquide jusqu’a -196 °C, ces matériaux sont fragilisés, leurs propriétés
de rupture sont optimisées et il est possible de les broyer jusqu’a 5 pym. Les
composés volatils restent dans I’échantillon et peuvent étre déterminés quan-

titativement. Cette maniére de procéder prévient en outre I'effet thermique.

HIGHLIGHTS

© Grand apport d’énergie et
granulométrie finale '
jusqu’a 5 um grace a la
fréquence élevée de 30 Hz

Pas de contact direct avec
|'azote liquide pour un
fonctionnement sécurisé

Faible consommation
d’azote grace au systéme
de recharge automatique
« Autofill »

Mémorisation de 9 pro-
grammes SOP

Broyage aussi possible a
température ambiante Hetrsch CryaMill

CryoMill
www.retsch.fr/cryomill
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SECURISE ET FLEXIBILITE

Un atout appréciable du CryoMill est sa
trés grande sécurité d’emploi puisque
I'opérateur n’entre jamais en contact
avec l'azote liquide. L'apport en azote
assuré par le systéme intégré de recharge
automatique « Autofill » est commandé
par un capteur de température si bien que
la dose de LN, rajoutée correspond toujours
exactement a la quantité requise pour le
maintien de la température a -196 °C. Le refroidissement auto-
matique garantit le lancement du broyage seulement lorsque
I’échantillon est parfaitement refroidi - la consommation
d’azote est ainsi réduite et les résultats de broyage obte-
nus sont reproductibles. Avec une fréquence d’oscillation de
30 Hz, le broyeur met seulement quelques minutes pour pulvé-
riser un grand nombre de matériaux avec une trés grande effi-
cacité. Le principal mécanisme de broyage est I'impact auquel
s'ajoute le frottement, ce qui permet d’atteindre des granulo-
métries finales bien plus fines que celles obtenues avec tout
autre cryobroyeur similaire. Si I’énergie déployée est tres impor-
tante, l'interruption du broyage peut étre définie en conséquence
afin de permettre a la chaleur générée par le frottement de
s'échapper du bol. Le broyeur peut également fonctionner sans
refroidissement a I'azote.

Grace a la vaste gamme d’ac-
cessoires, les possibilités
d’utilisation du CryoMill sont
trés variées. Pour l'alimenta-
tion en azote, RETSCH pro-
pose un réservoir de LN, de
50 litres doté d’une valve de
sécurité. Les bols de broyage
d’'une contenance allant de 5
a 50 ml peuvent étre fermés
hermétiquement grace a un
couvercle a vis. Des bols de
25 ml en oxyde de zirconium ou en PTFE sont en outre dispo-
nibles pour un broyage neutre pour I'analyse. L'offre est com-
plétée par des billes de différentes tailles et dans différents
matériaux ainsi que des adaptateurs permettant lI'utilisation
jusqu’a 6 microtubes de 2 ml.

Pour la meilleure adaptation possible aux différents échantillons,
le temps de pré-refroidissement et de broyage ainsi que la durée
des intervalles sont librement programmables. Pendant la phase
de pré-refroidissement, le bol est agité a une fréquence de 5 Hz
de fagon a ce que la bille reste constamment en mouvement et
ne risque pas de geler dans les échantillons liquides. La mémo-
risation de 9 programmes (SOP) simplifie les broyages de rou-
tine. Des diodes luminescentes sur |I'écran permettent un contréle
permanent du déroulement des opérations et renseignent sur
I'’étape de traitement en cours.

Le CryoMill de RETSCH s’est avéré étre la solution de choix
pour le broyage de matériaux thermosensibles a température
de transition vitreuse en-dessous de la température ambiante.
Les granulométries finales sont nettement plus fines que celles
obtenues avec des broyeurs similaires. Aussi pour les matériaux
a composés volatils, le Cryomill est I'appareil idéal pour la pré-
paration d’échantillons.

CRYOMILL

Broyage doux du PET

Les bouteilles en PET sont des emballages pour bois-
sons |égers et solides tres appréciés et souvent utili-
sés. L'eau minérale ou toute autre boisson condition-
née dans des bouteilles en PET peut toutefois conte-
nir des traces d’acétaldéhyde nocif pour la santé. Une
treés faible quantité de 10 a 20 ppb de cette substance
suffit déja a altérer la qualité gustative de la boisson.
Ainsi, les fabricants d’'emballage et les conditionneurs
de boissons pratiquent en permanence des analyses
quantitatives dans le cadre de I'assurance qualité.
L'acétaldéhyde étant un composé volatil, tout effet
thermique de I'’échantillon de PET doit impérativement
étre évitée en amont de I'analyse. Le cryobroyage
a-196 °C est une méthode idéale pour le broyage
doux et reproductible d’un échantillon a base
de matériaux élastiques. Le refroidissement tout
au long du broyage prévient de maniére fiable tout
risque de perte d’acétaldéhyde due a la chaleur. Le
cryobroyage convient parfaitement pour la préparation
d’échantillons dans le cadre de contrles de routine
par chromatographie dans un laboratoire certifié.

Le pré-broyage du matériau PET
flexible est effectué dans un broyeur
a couteaux approprié tel que le
SM 300 de RETSCH. Celui-ci assure
un pré-broyage adéquat a une
finesse d’‘environ 5 mm sans
contrainte thermique du matériau.
Ceci étant fait, la granulométrie
finale nécessaire de moins de 0,5 mm peut étre aisé-
ment atteinte lors d'une deuxieme étape de broyage
dans le CryoMill. La durée de broyage pour un échan-
tillon de 6 g de préformes en PET pré-broyées est de
seulement 5 minutes.

Préformés en PET apreés un pré-broyage dans le SM 300
(au milieu) - 1 200 min*, tamis de 6 mm, rotor a action
de coupe paralléle.

Et apres le broyage fin dans le CryoMill (a droite) -
bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de
@ 25 mm en acier inoxydable, 30 Hz, 2 x 2 minutes avec
1 minute de refroidissement intermédiaire
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B BROYEURS PLANETAIRES A BILLES | BROYEUR A BILLES HAUTE ENERGIE Epyay

Les broyeurs a billes innovants de RETSCH satis-
font et dépassent méme toutes les exigences en
matiére de broyage rapide et reproductible jusque
dans le domaine nanomeétrique. Ils sont utilisés
pour les applications les plus courantes, du trai-
tement de routine de maints échantillons jusqu’au
broyage colloidal, en passant par le développe-
ment de matériaux avancés.

Echantillon Accessoires Paramétres Quantité chargée Finesse finale

Bol de broyage de 500 ml en acier inoxydable, 25 billes de 20 mm en

Boues d'cpuration acier inoxydable

500 min*, 8 min 172 ¢ <110 ym

Bol de broyage de 250 ml en oxyde de zirconium, 15 billes de 20 mm en

| r A
Cazlsans oxyde de zirconium

450 min, 2 min 130 ml <63 ym

Bol de broyage de 500 ml en oxyde de zirconium, 1 100 g de billes de

Cendre 1 mm en oxyde de zirconium, 120 ml d'eau

600 min*, 2 h 100 g <1,3pum

Bol de broyage de 500 ml en oxyde de zirconium, 25 billes de 20 mm en

LTI LES oxyde de zirconium, quelques gouttes d'isopropanol

280 mint, 20min 250 ¢ <20 ym

Bol de broyage de 500 ml en oxyde de zirconium, pré-broyage avec 8 billes 400 min*,
Minéraux de 30 mm en oxyde de zirconium, broyage fin avec 160 billes de 30 mm en 3 min et 150 ¢ <45 um
oxyde de zirconium 20 min

Bol de broyage de 250 ml en oxyde de zirconium, 550 g de billes de 2 mm en

Oxyde de manganese oxyde de zirconium, 100 ml de NaPO, a 0,5 %

480 min, 2 h <0,7 um

Bol de broyage de 500 ml en oxyde de zirconium, 160 billes de 10 mm en

Paille oxyde de zirconium

400 min?, 75 min <50 ym

Bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium, 110 g de billes de 2 mm en

Polymere semi-cristallin = L
Y oxyde de zirconium, 20 ml d'eau

530 min?, 2 h <0,6 ym

Bol de broyage de 500 ml en oxyde de zirconium, 160 billes de 10 mm en

Super-absorbant oxyde de zirconium

280 min, 30 min <50 ym

Accessoires Paramétres Quantité chargée Finesse finale

23¢9
20% en poids de <0,14 pm
la suspension

Bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium, 110 g de billes de 0,1 mm  2.000 min*,
en oxyde de zirconium, dans sodium phosphate a 0,5 % 15 min

1,500 min*,

Charbon Bol de broyage de 125 ml en acier, 54 billes de 10 mm en acier inoxydable 10 min

26¢g <17 ym

Bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium, 110 g de billes de 1 mm en  2.000 min*,

Graphite oxyde de zirconium, 13 ml d'isopropanol 8h

5¢ <1,7 ym

Bol de broyage de 50 ml en oxyde de zirconium, 110 g de billes de 0,1 mm 2.000 mint,

FEITERE I, en oxyde de zirconium, 15 ml de phosphate de sodium a 1 % 30 min

10g <0,087 pm

Bol de broyage de 125 ml en acier inoxydable, 18 billes de 15 mm en acier ~ 1.000 min*,

Quartz inoxydable 30 min

<16 ym
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Echantillon

Alliage a base de chrome

Comprimés

Insectes

Tissu de grenouille

VIBRO-BROYEUR MM 400

VIBRO-BROYEURS | CRYOMILL W

Les vibro-broyeurs RETSCH se prétent parfaite-
ment au broyage et a I’'homogénéisation d’échan-
tillons de matiéres diverses. Que les matériaux
soient durs, mi-durs, tendres, cassants, élas-
tiques ou fibreux, les broyeurs permettent un
broyage a sec, par voie humide ou cryogénique.

Accessoires Paramétres Quantité chargée Finesse finale

Bol de broyage de 25 ml en WC, 3 billes de 20 mm en WC 30 Hz, 2 min 20g <250 ym

Adaptateur MM pour 5 microtubes de 2 ml en PTFE, 3 billes de 7 mm en 30 Hz, 3 min

acier inoxydable 1 morceau <200 pm

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 6 billes de 12 mm en acier

inoxydable 30 Hz, 5 min 15¢ <150 ym

Adaptateur MM pour 5 microtubes de 2 ml en PTFE, 0,5 g de billes en

verre (0,75 & 1 mm) 30 Hz, 3 min 1-2 fragments homogénéisé

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 3 billes de 15 mm en acier

inoxydable 30 Hz, 3 min 1g <150 pm

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 3 billes de 12 mm en acier

inoxydable, échantillon et bol de broyage pré-refroidis dans de I'azote liquide SULE, 2wl homogénéisé

CRYOMILL

Echantillon

Caoutchouc
Chocolat
Granulés de PET
Papier

Semelle de chaussure

Accessoires Paramétres Quantité chargée Finesse finale

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de 25 mm en acier

inoxydable, 10 min de pré-refroidissement 30 Hz, 2 min 49 <lmm

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de 25 mm en acier

inoxydable, 10 min de pré-refroidissement S, 2 it L ez A

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de 25 mm en acier 25 Hz, 8 x 4 min,

inoxydable, 10 min de pré-refroidissement 30 sec d'intervalle 109 <350 um

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de 25 mm en acier 25 Hz, 8 x 2 min, <400 um
inoxydable, 6 min de pré-refroidissement 30 sec d'intervalle H

Bol de broyage de 50 ml en acier inoxydable, 1 bille de 25 mm en acier 30 Hz, 4 x 2 min, <400 um
inoxydable, 10 min de pré-refroidissement 1 min d'intervalle H
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DANS LA PREPARATION ZT LA CARNCTERISATION DE SOLIDES

RETSCH est un fournisseur leader mondial de solutions pour le broyage, ’homogénéisation
et la mesure des particules de solides dans le cadre du controle de la qualité.

BHUNERY NESUBESRES AR GU LR ANDRTE
Concasseurs a machoires Tamiseuses Diviseurs d’échantillons
Broyeurs a rotor Tamis d’analyse Goulottes d’alimentation
Broyeurs-mixeurs a couteaux Logiciel d’évaluation Sécheur a lit fluidisé
Broyeurs a couteaux Analyse de la taille et de Bains a ultrasons
Broyeurs a disques la forme des particules Presses a pastiller
Broyeurs a mortier par traitement dynamique
Vibro-broyeurs des images (RETSCH
Broyeurs a billes TECHNOLOGY)

CARBOLITE ELTRA [Hetsch E_Erm:h

TECHNOLOGY H

A En tant que Division du groupe VERDER, VERDER SCIENTIFIC fait figure de référence en

S C i E I—I t i I:i C matiere de développement, fabrication et distribution d’équipements de laboratoire et
d’analyse. Ces équipements sont mis en ceuvre dans les domaines contrdle de qualité,

recherche et développement pour la préparation d’échantillons et I'analyse de solides.

VERDER S.a.r.l. | 2 Av du Gros Chéne | 95610 Eragny-sur-oise | France | Tel: 01 34 64 29 53 | Fax: 01 34 64 44 50 | info@retsch.fr | www.retsch.fr
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