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M EDITORIAL

Sehr geehrte Leserinnen und
Leser, sehr geehrte Kunden
und Geschiaftspartner,

»Nano" ist in aller Munde und Pro-
dukte, die Nanopartikel enthalten,
gehdren inzwischen zu unserem
Alltag. Man findet ultrafeine Teil-
chen in Sonnencremes, Textilien,
Medikamenten oder Lacken, wo sie
fur bestimmte Eigenschaften verant-
wortlich sind, die dem Produkt einen
Zusatznutzen geben.

Auch RETSCH und RETSCH TECHNO-
LOGY setzen auf Nanotechnologie!
Das revolutiondre Design der
neuen Hochleistungs-Kugelmiih-
le Eqmax ermoglicht die Herstel-
lung von Nanopartikeln in einem
Bruchteil der Zeit, die vergleich-
bare Miihlen benétigen. Das Gerat
arbeitet mit Umdrehungszahlen von
bis zu 2.000 min, was ein absolutes
Novum fir eine Kugelmuhle darstellt.
Lesen Sie in dieser Ausgabe von ,die
probe", wie die RETSCH Entwickler
im Emax hochste Zerkleinerungs-
energie mit einer innovativen
Wasserkiihlung kombiniert haben
- mit dem Ergebnis, dass der Epax
das kontinuierliche Mahlen ohne Pau-
senzeiten erlaubt! Zerkleinern bis in
den Nanometerbereich ist ebenfalls
auch mit den bewdhrten Planeten-
Kugelmihlen von RETSCH mdglich.
In dieser Ausgabe werden aber nicht
nur die Kugel- und Schwingmuh-
len prasentiert, sondern auch typi-
sche Hochenergie-Anwendungen wie
mechanisches Legieren und Kolloid-
vermahlungen werden erldutert.

Wenn es um die zuverlassige Messung
der Mahlergebnisse im Nanometer-
bereich geht, kommt RETSCH TECH-
NOLOGY ins Spiel. Mit dem neuen
Laserstreulicht-Spektrometer Horiba
LA-960 kdnnen Partikel in einem
Messbereich von 10 nm bis 5 mm
schnell und prazise detektiert werden.

Viel SpaB3 beim Lesen!

Dr. Jurgen Pankratz
Geschaftsfiihrer, VERDER SCIENTIFIC
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NANOTECHNOLOGIE

Die Nanotechnologie ist eine der innovativsten Entwicklungen unserer Zeit, welche Bereiche wie Material-
wissenschaften, Pharmazie, Lebensmittel, Pigmente oder Halbleitertechnik revolutioniert. In der Nanotech-
nologie werden Teilchen betrachtet, die im Bereich 1 - 100 nm liegen und auf Grund ihrer GroBBe besondere
Eigenschaften aufweisen, da die Oberfliche gegeniiber dem Volumen stark vergroBert ist (,,groBeninduzierte
Funktionalitdten"). Kleinstpartikel sind beispielsweise harter oder bruchfester als groBere Partikel. Viele Effek-
te, die aus der Natur bekannt sind, werden durch die Nanotechnologie kommerziell nutzbar, wie z.B. der Lotus-
effekt. Dieser bewirkt, dass an nanobeschichteten Textilien oder Lacken Schmutz und Wasser einfach abperlen.

Wie aber werden Nanopartikel erzeugt?
Zum einen lassen sie sich im , Bot-
tom-up" Verfahren aus Atomen oder
Molekiilen synthetisieren. Im “Top-
down™ Verfahren hingegen werden
groBere Partikel, z. B. mithilfe von
Labormiihlen, zerkleinert. Kleine
Partikel weisen durch das extrem ver-
groBerte Verhaltnis von Oberflache zu
Volumen Oberflachenladungen auf, so
dass die Partikel elektrostatisch zuei-
nander gezogen werden.

Nanopartikel werden durch Kolloidver-
mahlung erzeugt. Dabei werden die
Partikel in Flissigkeit dispergiert, was
die Oberflachenladungen neutralisiert.
Je nach Probenmaterial kann Wasser
oder ein Alkohol als Dispergens genutzt
werden. In manchen Fallen ist die Neu-

tralisierung von Oberflachenladungen
erst durch Puffer wie Natriumphosphat
oder durch Zugabe von Molekiilen mit
langeren ungeladenen Molekilschwan-
zen wie Diaminopimelinsaure (DAP)
moglich (elektrostatische oder sterische
Stabilisierung).

RETSCH besitzt mit den Planeten-
Kugelmiihlen und der Hochleis-
tungs-Kugelmiihle Ep 5 die geeig-
neten Miihlen und das notwendige
Know-How fur die Nanovermahlung.
Wichtige Kriterien flr eine erfolgreiche
Nanovermahlung sind:

B Werkstoff der Mahlgarnitur

B KugelgréBe

B Verhaltnis Kugel/Probe/Dispergens
B Mahldauer

B Energieeintrag

Der Emax bietet den Vorteil, dass die
Reibungswarme, die bei der Vermah-
lung bis in den Nanometerbereich ent-
steht, dank eines innovativen Kiihlsys-
tems weitestgehend abgefiihrt wird.

Die Mahlbecher ,comfort", die in den
Planeten-Kugelmuhlen eingesetzt wer-
den, eignen sich hervorragend fir Kol-
loidvermahlungen. Selbst bei Druck-
aufbau im Inneren des Mahlbechers
kann dank der O-Ring Dichtungen
keine Flussigkeit austreten. Zum kom-
fortablen Transport weisen die Mahl-
becher Griffrander auf. Spezielle
Sicherheitsverschliisse sorgen auBer-
dem fir eine sichere Anwendung. Die
Mahlbecher des Emgax verfugen Uber
einen integrierten Sicherheitsver-
schluss.

Neutralisation von geladenen Partikeln durch Zugabe eines Puffers (elektrostatische Stabilisierung, links)
oder durch Zugabe von langkettigen Molekiilen (sterische Stabilisierung, rechts)
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B HOCHLEISTUNGS-KUGELMUHLE

Der Emax ist eine vollig neue Kugel-
miihle, die speziell fiir die Hochleis-
tungs-Vermahlung entwickelt wur-
de. Die in einer Kugelmiihle bislang
unerreichte Drehzahl von 2.000 min*
in Verbindung mit der speziellen
Form der Mahlbecher erzeugt eine
extrem hohe Zerkleinerungsener-

gie. Die einzigartige Kombination

DIE REVOLUTION IN DER FEI

aus Prall, Reibung und kreisenden
Mahlbecherbewegungen resultiert
in ultrafeinen PartikelgroBen, die
schon nach kiirzester Zeit erreicht
werden. Dank der neuartigen Was-
serkiihlung wird iliberschiissige
Warmeenergie abgefiihrt, so dass
die Probe auch bei langerer Mahl-
dauer nicht iiberhitzt.
Aus diesem Grund ist das Tischgerat Eqax optimal
flr kontinuierliche Vermahlungen geeignet. Da kei-
ne Abkuhlpausen erforderlich sind, ist die Mahldau-
er im Emax deutlich kiirzer als bei konventionellen
Planeten-Kugelmuhlen. Der extrem hohe Energie-
eintrag bei 2.000 min? in Verbindung mit der einzig-
artigen Wasserkulhlung sorgt fir perfekte Bedingun-

gen fur das mechanische Legieren oder Vermahlun-
gen bis in den Nanometerbereich.

Lluul\.\
Byyll)

Abb.1: Der Ep oy
1 verfligt dber
2 Mahlstellen.

MaX

Produktvideo zum Emax

auf www.retsch.de/emax
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HOCHLEISTUNGS-KUGELMUHLE W

HIGHLIGHTS

© Schnellere und feinere
Vermahlung als mit jeder
anderen Kugelmiihle

Drehzahlen bis 2.000 min™!
ermdglichen die extrem
schnelle Pulverisierung
der Probe

Sicherungsbiigel

Innovatives Wasserkiihl-
system erlaubt Langzeit-
vermahlungen ohne
Abkuhlphasen

Neuartiges Mahlbecher-
design ermdglicht eine bes-
sere Durchmischung der
Probe und damit eine enge
PartikelgréBenverteilung

Abb. 2: Die Mahlbecherhalterungen sind jeweils auf zwei Scheiben befestigt, die sich gleichsin-
nig drehen und damit die Mahlbecher auf einer Kreisbahn bewegen, ohne dass diese ihre Aus-
richtung &ndern. Der vierfache Exzenterantrieb sorgt fiir die prézise gegensynchrone Bewegung Patentiertes Antriebs-
der Mahlbecher. Massenkréfte werden durch integrierte Ausgleichsgewichte eliminiert. konzept

Mahlbecher mit integrier-
tem Sicherheitsverschluss

FUNKTIONSPRINZIP Speicherung von 10 SOPs
Der neuartige Zerkleinerungsmechanismus des Emax vereint die Vorteile Auswahl an Werkstoffen

verschiedener Miihlentypen: Hochfrequenter Prall (Schwingmtuhle), intensive gewahrleistet kontamina-
Reibung (Scheiben-Schwingmiihle) und kontrollierte, kreisende Becherbewe- tionsneutrale Vermahlung

gungen (Planeten-Kugelmiuhle) sorgen fir eine beispiellose Zerkleinerungsleis-
tung. Diese einzigartige Kombination wird durch die ovale Form und die Bewegung
der Mahlbecher erzeugt. Die Mahlbecherhalterungen sind jeweils auf zwei Schei- Abb. 3¢ Die besondere Mahlbecher-
ben befestigt, die sich gleichsinnig drehen und damit die Mahlbecher auf einer geometrie erlaubt eine bessere Durch-
Kreisbahn bewegen, ohne dass diese ihre Ausrichtung andern. Durch das Zusam- mischung der Probe.

menspiel von Bechergeometrie und Bewegungsmechanik entsteht eine starke
Reibung zwischen Kugeln, Probe und Becherwanden sowie eine hohe Beschleu-
nigung, die die Kugeln an den Becherrundungen mit starkem Prall auf die Probe
treffen lasst. Daraus resultiert eine deutlich bessere Durchmischung der Parti-
kel mit hoheren Endfeinheiten und engeren PartikelgroBenverteilungen als es
bisher in Kugelmuhlen mdéglich war.

Technische Daten
www.retsch.de/emax
Anwendungen: Zerkleinern, Homogenisieren, Nanovermahlung,
mechanisches Legieren, Kolloidvermahlung
AufgabengroBe*: <5 mm
Endfeinheit*: <80 nm
Probenvolumen*: max. 2 x 45 ml
Mabhlstellen: 2
MahlbechergroBen: 50 ml/ 125 ml
Umdrehungszahl: 300 - 2.000 min*t
Kiihlung mit Temperaturkontrolle: Kontrollierte Kiihlung mit Wasser
(Anschluss an Umlaufkihler oder Wasserleitung méglich)
Mahlbecher: mit integriertem Sicherheitsverschluss
und optionalem Begasungsdeckel
Material der Mahlgarnituren: Rostfreier Stahl, Wolframkarbid, Zirkonoxid
Speicherbare SOPs: 10
Abmessungen (B x H x T): 625 x 525 x 645 mm
*abhangig vom Probenmaterial und Geratekonfiguration/-einstellungen
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HOCHLEISTUNGS-KUGELMUHLE

SCHNELLER - FEINER - Emax

Leistungsvergleich Feinheit und Mahldauer

Endfeinheiten im Nanometerbereich kdnnen nur durch eine
Nassvermahlung erreicht werden (siehe Tipps fiir die Kol-
loidvermahlung S. 12). Fir diese Methode werden Mahlku-
geln mit einem Durchmesser von 0,1 mm - 3 mm in groBer
Anzahl verwendet, die sehr viel Reibung erzeugen. Beim
Emax Wird die so entstehende Zerkleinerungsenergie
durch die Umdrehungszahl von 2.000 min-* noch ver-
starkt. Dabei nutzt der E,3x den hohen Energieeintrag voll
aus, weil die einzigartige Wasserkihlung die aus der Reibung
resultierende Warme rasch abfuhrt. Ohne effektive Kiihlung
wurden sich sowohl| die Probe als auch die Mihle zu stark
erwarmen. Je nach Probencharakteristika und Zerkleine-
rungsmodus wird bei vergleichbaren Planeten-Kugelmuihlen
eine Einhaltung von ca. 60 % Pausenzeiten im Gesamtmahl-
prozess empfohlen, damit Probe und Geratemechanik nicht
zu heiB werden. Im Gegensatz dazu kann der Eqax durch
die effiziente Wasserkihlung kontinuierlich betrieben werden.

In einem Versuch wurde das Pigment Titandioxid im Eqax
vermahlen (50 ml Mahlbecher aus Zirkonoxid, 110 g Mahl-
kugeln 0,1 mm Zirkonoxid, 10 g Probe und 15 ml 1% Nat-
riumphosphat).

Nach 30 Minuten Mahldauer lag der d -Wert bei
87 nm. In dieser Zeit (exklusive Mahlpausen) konnte die
Probe in der starksten Planeten-Kugelmiihle nicht bis in
den unteren Nanometerbereich zerkleinert werden, es
wurde lediglich eine Endfeinheit von 476 nm erzielt. Damit
erreichte der Eqax im Vergleich zur Planeten-Kugelmiihle
eine 5-fach héhere Endfeinheit (Abb. 4).

Leistungsvergleich Mahldauer

Die Uberlegenheit des Epax wird beim Blick auf die Mahl-
dauer besonders deutlich. Abbildung 5 zeigt das Ergebnis
einer Vermahlung von Graphit bei 2.000 min? im Emqax
(50 ml Mahlbecher aus Zirkonoxid mit 5 g Probe, 110 g
Mahlkugeln @ 1 mm Zirkonoxid und 13 ml Isopropanol) und
in der starksten Planeten-Kugelmuhle. Da es sich bei Gra-
phit um ein Schmiermittel handelt, erfordert die Zerklei-
nerung einen besonders hohen Energieeintrag. Bereits
nach 1 Stunde Mahldauer wiesen 90% der Probe im
Emax €ine Feinheit von 13 pm auf, ein Wert, der von
der Vergleichsmiihle erst nach 8 Stunden Mahldauer
(exklusive Pausen) erreicht wurde. Die Uberlegene
Leistung des Emax wird auch bei der Betrachtung der
erreichten Endfeinheiten nach 8 Stunden reiner Mahldauer
deutlich: mit einem d,,von 1,7 ym erzielte der Epax €in
7 x feineres Ergebnis als die Planeten-Kugelmihle (12,6 pm).
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Titandioxid:

5 x feiner
Vermahlung von Titandioxid im
Emax und in einer Vergleichs-Kugelmiihle
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Abb 4: Der Ep,,, vermahlt die Probe nicht nur schneller und feiner,
sondern produziert auch eine deutlich engere PartikelgréBenverteilung.

Graphit:

8 x schneller
7 x feiner

Mahldauer
Emax 1h 2h 4 h
Feinheit 13,0 ym 8,2 um 5,5 um
Planeten-Kugelmiihle
(exkl. Mahlpausen) 1h 2h 4 h
Feinheit 250 pm  20,3pm 16,2 ym )
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Abb 5: Leistungsvergleich bei der Vermahlung von Graphit. Der wasser-
gekiihlte Ep,,y ist der Planeten-Kugelmdiihle ohne Kiihlsystem sowohl in
der Schnelligkeit als auch in der erzielten Feinheit deutlich (berlegen.




HOCHEFFIZIENTES KUHLSYSTEM

Die Mahlbecher werden im Eqax durch ein internes Wasser-
kiihlsystem gekiihlt. Zur weiteren Temperaturreduktion kann
die Mlhle an einen Umlaufkihler (Chiller) oder an die Wasser-
leitung angeschlossen werden. Abb. 6 zeigt den Kiihlkreislauf
im Emax. Die Kiihlung der Mahlbecher erfolgt tiber die Becher-
halterung. Da mit Wasser die Warme besser abgefiihrt
werden kann als mit Luft, ist diese Kiihlung sehr effek-
tiv. Die Software des Ey,ax erlaubt es dem Anwender, die Ver-
mahlung in einem bestimmten Temperaturbereich durchzu-
fihren, d. h. er kann eine Minimal- und eine Maximaltempera-
tur definieren. Bei Uberschreitung der maximalen Temperatur

HOCHLEISTUNGS-KUGELMUHLE

unterbricht die Mihle automatisch den Mahlvorgang und setzt
diesen erst bei Erreichen der Minimaltemperatur fort.

Gerade flr temperaturempfindliche Proben oder Proben,
die wie in Abb. 7 in Isopropanol vermahlen wurden, kann
die Kiihlung von entscheidendem Vorteil sein. Isopropanol
verdampft bei 82°C, so dass der Druck im Becher stark
ansteigt. Bleibt die Temperatur unter diesem Wert, werden
der Druck im Mahlbecher und die Belastung der Dichtungen
reduziert. AuBerdem kann der Mahlbecher nach dem Mahl-
prozess schneller wieder gedffnet werden.

Mahlbecher

VR R AR R

IIIIIIIIIIIIIJ
\\\\\\\\\\\\II

Auslass
erwarmtes Wasser

Einlass
Kiihlwasser

gekiihlter Bereich
(Wéarmetransfer)

Abb. 6: Die Kiihlung erfolgt im Ep,,, Uber die Becherhalterung.

MAXIMALE SICHERHEIT

Bei der Entwicklung des Eqax wurde besonderes Augenmerk
auf maximale Betriebssicherheit fliir den Anwender gelegt.
Die Position des Bechers wird automatisch tiberwacht; ist
diese nicht korrekt, kann die Maschine nicht gestartet wer-
den. Fur den Betrieb des Eqax ist kein Gegengewicht

Temperatur

[°c]
140
120
100
80
60
40
Kombiniert Luft- und Wasserkiihlung
(1 mm Kugeln)
20 Nur Luftkihlung (1 mm Kugeln)
0
0 4 8 12 16 20 24 28
Mahldauer [min]

Abb. 7: Bei der Vermahlung von Graphit in Isopropanol (50 ml Becher
1 mm Kugeln, 5 g Probe) lieB sich dank der Wasserkiihlung die Erwdrmung
des Mahlbechers auf 78°C begrenzen. Ohne Kiihlung waren es 120°C.

erforderlich. Mdgliche Unwuchten werden kontinuierlich
kontrolliert, bei zu starken Abweichungen halt die Mihle
automatisch an. Dabei wird die verbleibende Mahldauer
angezeigt und der Mahlprozess kann nach Beheben einer
moglichen Stérung fortgesetzt werden.

Der Eqax eroffnet eine neue Dimension in der Hochleistungsvermahlung. Die einzigartige Kombination aus
Reibung und Prall sowie die revolutionare Drehzahl von 2.000 min* ermdglichen die Produktion extrem feiner Partikel
in kirzester Zeit. Dank der einzigartigen Wasserkiihlung steht im Ep, 53¢ deutlich mehr Zerkleinerungsenergie zur Ver-
figung, als in konventionellen Kugelmihlen, ohne dass das System uberhitzt. AuBerdem ermdglicht die Wasserkihlung
eine signifikante Reduzierung der Mahldauer im Vergleich zu Kugelmihlen ohne Kiihlsystem, welche entsprechende
Mahlpausen benétigen. Die angeflihrten Beispiele zeigen eindrucksvoll, dass der Ep,5x die angestrebten Endfeinheiten
in einem Bruchteil der Zeit erreicht, die die Vergleichsmihle bendtigt.
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HIGHLIGHTS

© Kraftvolle, schnelle

Zerkleinerung bis in den
Submikron-Bereich

Reproduzierbare Ergeb-
nisse durch Energie- und
Drehzahl-Regelung

Flr Langzeitversuche und
Dauereinsatz geeignet

Trocken- und Nassvermah-
lungen méglich

Mahlbecherprogramm
in 6 Werkstoffen und
7 GroBen
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MODELLAUSWAHL & UMFANGREICHES ZUBEHOR

RETSCH bietet eine ganze Familie von
Planeten-Kugelmihlen an. Die PM 100,
PM 100 CM und PM 200 sind Tisch-
gerate, die iiber eine bzw. zwei Mahl-
stellen verfiigen. Die PM 100 CM arbei-
tet im Fliehkraftmodus, d.h. das Dreh-
zahlverhaltnis von Sonnenrad zu Mahl-
becher liegt bei 1:-1. Dies ermdglicht eine
schonendere Zerkleinerung mit gerin-
gerem Abrieb. Bei der PM 400 handelt
es sich um ein Standgerat mit zwei
oder vier Mahlstellen, in dem durch
Stapeln von je zwei Bechern bis zu acht
Proben gleichzeitig vermahlen werden
kénnen. Um einen besonders hohen Ener-
gieeintrag fur das mechanische Legieren
zu erreichen, ist die PM 400 in der Aus-
fihrung ,MA" auch mit Drehzahlverhalt-
nissen von 1:-2,5 bzw. 1:-3 lieferbar.

Das Mahlbecher-Programm ,,com-
fort™ wurde speziell fir extreme Ver-
suchsbedingungen wie Langzeitversu-
che, Nassvermahlungen, hohe mecha-
nische Belastung und maximale Dreh-
zahlen sowie zum mechanischen
Legieren entwickelt. Eine breite Aus-
wahl an Werkstoffen und GroBen
(12 ml - 500 ml), auch bei den Mahl-
kugeln, ermdglicht eine weitestgehend
analysenneutrale und an die Applikati-
on angepasste Aufbereitung. Alle ,,com-
fort" Mahlbecher sind dank eines
0O-Rings gas- und staubdicht.

Fir Kolloidvermahlungen empfiehlt sich
der Einsatz eines Mahlbechers mit spe-
zieller Verschlussvorrichtung. Diese

ermdoglicht das gasdichte Handling in
und auBerhalb der Glovebox und
gewahrleistet den sicheren Transport
des Mahlbechers.

Fir Vermahlungen unter inerten Bedin-
gungen sind Begasungsdeckel erhalt-
lich, welche die Einleitung z.B. von
Argon oder Stickstoff in den Innenraum
des Mahlbechers erlauben.

L FmE




DAS ,,PLANETARISCHE"™ PRINZIP

Abb. 1: In der Planeten-Kugelmiihle
ermdglichen Zentrifugal- und Corioliskréfte
die Nanovermahlung.

FEINHEITEN BIS IN DEN NANOMETERBEREICH p—
Abb. 2 zeigt das Ergebnis einer Vermah- einem weiteren Test wurde das Material PartikelgroBe
lung von Aluminiumoxid (ALO,) bei zunachst 1 h mit 1 mm Kugeln und produzieren ko
650 min in der PM 100. Nach 1 h Zerklei- anschlieBend 3 h mit 0,1 mm Kugeln ver-  Erfolg der Nanove
nerung mit 1 mm Kugeln in Wasser liegt mahlen (Abb. 3). Dabei wurde ein Mittel- KugelgréBe eine e
der Mittelwert der PartikelgréBenvertei- wert von 76 nm erreicht. Die Mahlergeb-
lung bei 200 nm, nach 4 h bei 100 nm. In  nisse zeigen, dass Planeten-Kugelmihlen

Kolloidvermahlung von Aluminiumoxid in der PM 100

Q; [%] Q; [%]
100 100
90 90
80 80
iE 70 "E 70
[} )
N 60 S 60
1 1
o [
£ 50 — X = € 50 [—X
o 177" -+1h=200nm 2 -1 H,0 =76 nm
£ {4177 1h 2200 nm| £ 2 |
3 40 F4h = 100 nm 3 40
o o
> 30 > 30
20 20
10 10
0 0
0,01 0,1 1 10 0,01 0,1 1 10
PartikelgroBe [um] PartikelgroBe [pm]
Abb. 2: Vermahlung mit 1 mm Kugeln in Wasser (links) nach Abb. 3: Vermahlung mit 1 mm Kugeln (1 h) und nachfolgend
1 h (blau) und nach 4 h (grin). mit 0,1 mm Kugeln (3 h) in Wasser.
Fazit

Planeten-Kugelmihlen sind optimal geeignet fiir klassische Misch- und Zerkleinerungsprozesse, bei denen ein hoher
Energieeintrag erforderlich ist. Es konnen Trocken- und Nassvermahlungen durchgefiihrt werden, bei letzteren lassen
sich, abhdngig vom Probenmaterial, sogar Endfeinheiten bis in den Nanometerbereich erzielen. RETSCH bietet ver-
schiedene Modelle sowie umfangreiches Zubehor an, was die PM-Familie universell einsetzbar macht.
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MECHANISCHES
LEGIEREN

[ —

 ——

Hochleistungs-Kugelmiihle
E max

E max

Planten-Kugelmihle
PM 400

Legierungen wie zum Beispiel Amalgam in der Zahnmedizin oder rostfreier Stahl kennt und nutzt jeder. Bei der
Herstellung von Legierungen auf klassischem Weg werden die Legierungspartner bei sehr hohen Temperaturen
miteinander verschmolzen. Sind nur kleine Mengen erforderlich oder konnen die Legierungen nicht durch Einschmel-
zen erzeugt werden, bietet sich das mechanische Legieren als Alternative an. Hierfiir werden Kugelmiihlen einge-
setzt, welche durch Prall- und Reibungseffekte hohe Energieeintrage liefern. Die mechanische Prallwirkung wird

aber auch in der Mechanochemie ausgenutzt, um z. B. chemische Reaktionen unter lIosemittelfreien Bedingungen

ablaufen zu lassen.

WAS PASSIERT BEIM LEGIEREN?

Menschen erzeugten die erste Legierung (Bronze) schon
3300 v. Chr.. Heute gibt es eine Vielzahl unterschiedlichster
Legierungen, welche sich durch verbesserte Materialeigen-
schaften auszeichnen. Manche Ausgangsstoffe mischen sich
in geschmolzenem Zustand und bleiben auch nach der
Schmelze ineinander geldst, da sich Mischkristalle bilden.
Neue Eigenschaften, wie z.B. die verbesserte Harte der
Legierung, sind darauf zurtickzuflihren, dass sich einige
Atome des Legierungselements wahrend des Schmelzpro-
zesses in das Kristallgitter des Basiselements einfligen.
Durch die verschiedenen Atomdurchmesser kommt es zu
einer Verzerrung des Gitters in den Mischkristallen, die
Gleitebenen werden gestort und das Metall wird héarter, aber
auch sproder.

MECHANISCHES LEGIEREN IN KUGELMUHLEN

Was aber, wenn sich Komponenten nicht durch Einschmelzen
miteinander legieren lassen? Wenn beispielsweise die
Schmelztemperaturen so unterschiedlich sind, dass die eine
Komponente langst verdampft ist, wenn die andere schmilzt?
In den spaten 60er Jahren wurden erstmals Nickel/Eisen
Legierungen fur extrem temperaturbestandige Werkstoffe
durch mechanisches Legieren erzeugt. Bei dieser Art des
Legierens werden die Komponenten als pulverféormige Fest-
stoffe durch intensive, kinetische Prozesse miteinander
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Pulvergemisch

Mahlkugel o
Querschnitt eines

Partikels
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legierte Partikel

10-100 nm

Kristallite verschiedener
Phasen im
Nanometer-MaBstab (10° m)

Abb. 1: Prinzip des mechanischen Legierens

verbunden (Abb. 1). Die Planeten-Kugelmiihlen und die
Hochleistungs-Kugelmiihle E,5x liefern die dafiir
notigen Energieeintrage durch starke Prallwirkung.
Beim mechanischen Legieren werden die feinen Partikel
zwischen den Kugeln plastisch verformt und miteinander
verschweiBt. Die Planeten-Kugelmihle PM 400 MA erzeugt
durch das Ubersetzungsverhéltnis von 1:-3 besonders viel
Prallenergie und ist somit bestens fiir das mechanische
Legieren geeignet.



Zunachst entstehen auf diese Weise
groBere Partikel. Erhéhte Defektstruktu-
ren wie Versetzungen, Leerstellen und
Verspannungen in den Kristallgittern der
einzelnen Partikel fihren zu einem
Anstieg der Diffusionsrate ihrer Atome
und bewirken eine zunehmende Verspro-
dung, die eine Rissbildung und ein nach-
folgendes Zerbrechen der Partikel
begtinstigt. Die Diffusion wird durch eine
erhéhte Temperatur unterstitzt, die
durch Reibungseffekte im Mahlbecher
entsteht. In einer Modellberechnung

Abb. 2: Lichtmikroskopisches Schliffbild
eines 5 h mechanisch legierten Eisen-Tan-
tal-Kupfer-Pulverpartikels (FeTaCu)

So lassen sich auch Legierungen erzeu-
gen, die aus verschiedenen Griinden
Uber den klassischen schmelzmetallur-
gischen Weg nicht mdglich sind. Dabei
kénnen beliebige Mischverhdltnisse
eingesetzt werden. Die Planeten-Kugel-
muhlen von RETSCH verfligen Giber den
noétigen Energieeintrag fir das mecha-
nische Legieren. Zur Reaktion unter

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

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

konnte gezeigt werden, dass in einer
Planeten-Kugelmiihle lokale Temperatur-
spitzen von 700 - 1800 K und Druckspit-
zen von mehreren tausend Atmospharen
auftreten 1. Der Prozess des Verschwei-
Bens und Zerbrechens erfolgt kontinu-
ierlich, bis nach einigen Minuten oder
auch mehreren Stunden eine vollkom-
mene Homogenisierung erreicht ist. Es
bilden sich winzige kristalline Bereiche
eng benachbarter Ausgangskomponenten
in den Pulverteilchen, die man als ,,Nano-
kristallite™ bezeichnet (Abb. 2 und 3).

Abb. 3: Rasterelektronenmikroskopisches
Bild (REM) einer 20 h mechanisch legier-
ten FeTaCu-Pulvers (Draufsicht)

Schutzatmosphare kénnen die ,comfort"
Mahlbecher der PM-Serie mit entspre-
chenden Sicherheitsverschliissen und
speziellen Begasungsdeckeln ausgeris-
tet werden, die auch Arbeiten unter
inerten Bedingungen erlauben. Die
Hochleistungs-Kugelmihle E5x bietet
ebenfalls alle Voraussetzungen fir das
mechanische Legieren.

Production of
Pure Materials

Nanostructured
Materials

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

MECHANICAL ALLOYING

J

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

Supercorroding Alloys

MECHANOCHEMIE

Die mechanischen Effekte, die in der
Planeten-Kugelmihle erzielt werden,
lassen sich auch sehr gut in der soge-
nannten Mechanochemie (auch "gru-
ne Chemie" genannt) nutzen. Die
mechanische Prallwirkung liefert
die fiir die chemischen Reaktionen
notige Aktivierungsenergie. So
kdénnen komplexe chemische Reakti-
onen, die sonst oftmals nur mit Ein-
satz diverser Lésemittel ablaufen
kénnen, umweltschonend ohne Lose-
mittel durchgefiihrt werden. Die Reak-
tionstypen sind sehr unterschiedlich,
von oxidativen Halogenierungen oder
Diels-Alder Reaktionen bis zu Ena-
minbildungen, Synthesen von Gly-
kosiden oder gar einfachen regio-
selektiven Reaktionen. Die Mechano-
chemie kann z.B. zur Dehalogenie-
rung von Abfallen genutzt werden
(Dehalogenierung durch mechano-
chemische Reaktion = DMCR), was
durch konventionelle Verfahren nur
schwer gelingen wirde.



ZUR ERZEUGUNG VON NANOPARTIKELN

So genannte Kolloid- oder auch Nanovermahlungen werden in der Regel als Nassvermahlung durchgefiihrt. Um

kleine Partikel durch mechanische Kriafte noch weiter zu zerkleinern, bedarf es eines hohen Energieeintrags

wie er in den Planeten-Kugelmiihlen oder dem Emax von RETSCH erzeugt wird. Wichtig fiir eine erfolgreiche

Nanovermahlung sind auBerdem die Wahl einer geeig-

neten Mahlgarnitur und die optimale Kugelfiillung.

Je nach GroBe des Ausgangsmaterials und der gewtlinschten
Endfeinheit empfiehlt sich eine Vorzerkleinerung der Probe.
Bei Trockenvermahlungen mit Mahlkugeln @ >3 mm werden
die Mahlbecher Ublicherweise zu je einem Drittel mit Mahl-
kugeln und Probe beflllt. Das zerkleinerte Probenmaterial
wird dann zur eigentlichen Kolloidvermahlung verwendet.

Mit den Planeten-Kugelmiihlen und dem neuen Eq 54 bietet
RETSCH zwei Arten von Kugelmuihlen an, die Giber die erfor-
derliche Zerkleinerungsenergie fiir Kolloidvermahlungen bis
in den Nanometerbereich verfligen.

Fur diese Anwendung kommen bevorzugt Mahlbecher und
Mahlkugeln aus einem abriebfesten Material wie Zirkonoxid
zum Einsatz. 60% des Mahlbechervolumens werden
mit Mahlkugeln mit einem Durchmesser von 0,1 - 3 mm
befiillt, was eine hohe Anzahl von Reibungspunkten gewahr-
leistet. Die eigentliche Probe macht ungefahr ein Drittel des
Bechervolumens aus. Mit Zugabe eines geeigneten Disper-
gens (z. B. Wasser, Isopropanol, Puffer) sollte eine zahfliis-
sige Konsistenz erreicht werden. Dann sind optimale
Bedingungen fir eine Kolloidvermahlung gegeben.

Neigen Proben wahrend der Nassvermahlung zum Quellen,
sollte die Konsistenz des Probe-Mahlkugel Gemisches wah-
rend des Mahlprozesses kontrolliert werden. Bei Bedarf lasst
sich das Gemisch durch Zugabe von Dispergiermedium wei-

Vorsicht ist bei der Entnahme der Mahlbecher nach erfolgter
Vermahlung geboten, denn durch die entstehende Reibungs-
energie wird so viel Warme erzeugt, dass die Mahlbecher
der Planeten-Kugelmuihlen Temperaturen von Uber 150°C
erreichen kénnen. AuBerdem wird Druck im Inneren des
Mahlbechers aufgebaut. Daher empfiehlt es sich, einen spe-
ziellen Sicherheitsverschluss fiir den "comfort" Mahl-
becher zu verwenden, der die sichere Entnahme aus der
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Mahlbecher ,comfort" fiir PM-Serie mit
Sicherheitsverschluss, Begasungsdeckel

Bei einer sehr hohen angestrebten Endfeinheit kann es sinn-
voll sein eine zweite Kolloidvermahlung mit @ 0,1- 0,5 mm
Kugeln anzuschlieBen, besonders wenn in der ersten Kol-
loidvermahlung @ 2 - 3 mm Kugeln eingesetzt wurden (Kugel
muss 3 x groBer sein als das Ausgangsmaterial). Um diese
vom Probenmaterial zu trennen, wird die Proben-Kugel-Mi-
schung auf ein geeignetes Sieb (Maschenweite 20 - 50 %
kleiner als die Kugeln) mit Auffangboden gegeben. Fir die
anschlieBende Kolloidvermahlung wird der Mahlbecher wie-
derum zu 60 % mit den kleineren Mahlkugeln beftllt. Die
Suspension aus der Vorzerkleinerung wird vorsichtig unter
die Mahlkugeln gemischt, bis eine zahfllissige Konsistenz
erreicht ist.

ter verdiinnen. Ist bekannt, dass die Probe sehr stark zum
Quellen neigt, sollte sie vor der Vermahlung dinnfliissiger
angesetzt werden, z.B. die Halfte der tblichen Probenmen-
ge mit dem gleichen Volumen des Dispergiermediums.

Muhle erlaubt. AnschlieBend sollte man den Mahlbecher
abklhlen lassen. Die Mahlbecher des Eqax verfligen bereits
Uber einen integrierten Sicherheitsverschluss. AuBerdem
erhitzen die Becher aufgrund der effektiven Wasserkihlung
nicht so stark wie in einer konventionellen Kugelmihle.
Sowohl fir die PM-Serie als auch fir den Epax bietet RETSCH
zudem spezielle Begasungsdeckel an, die das Arbeiten unter
Schutzgas erlauben.



e T KOLLOIDVERMAHLUNG
o

Hochleistungs-Kugelmdiihle
E max
www.retsch.de/emax

Auswahl Mahlwerkzeug: Mahlbecherbefiillung: Dispergiermedien:
GroBe und Material Mahlbecher 60% Mahlkugeln, 30% Probe, z.B. Isopropanol, Ethanol,
und Mahlkugeln, Zugabe Dispergiermedium bis Testbenzin, Natriumphosphat,
Kugeln 3 x gréBer als grobstes zahfllssige Konsistenz erreicht ist Diaminopimelinsdure

Probenkorn

\/

Mahlprozess

Abkii
PartikelgroBenbestimmung 4 Mahlbecher erst

Vermahlung von Felsgestein [granitdhnlich) in der PM 100

Q,[%]
100

90 3
80

70
60
50
40

Volumenprozent

30
20
10

0

0,010 0, 10,00

100 1,000
PartikelgroBe X [pm]

Ein 50 ml Mahlbecher aus Zirkonoxid wurde mit 30 ml Zirkonkugeln

@ 2 mm befiillt. 21 g (entspricht mit ca. 17 ml einem Drittel des Mahl-
bechervolumens) Probenmaterial wurden hinzugefiigt und alles mit
15 ml Wasser vermischt, so dass sich eine zéhfliissige Konsistenz
ergab. Nach 2 Stunden Vermahlung bei 550 min in der PM 100 lag
der d,,bei 0,9 um.

Raumtemperatur erreicht hat

\/

hiphase:
6ffnen, wenn dieser

Q,[%]
100

90
80
70
60
50
40

Volumenprozent

30
20
10

0
0,010 10,00

,100 1,000
PartikelgroBe x [pm]

Eine 20 Gew% Suspension von Aluminiumoxid in 0,5% Natrium-
phosphat wurde im E,,, feinvermahlen. Das Ausgangsmaterial wies
eine Feinheit von 1,2 ym (d,,) auf. 30 g der Suspension wurden in
einem 50 ml Mahlbecher mit 110 g 0,1 mm Mahlkugeln vermengt und
bei 2.000 min™ fir 30 min vermahlen. Der erzielte d,~Wert lag bei
0,11 pm.
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Ganz gleich ob Knochensubstanz, Gewebeproben, Haare, Tabletten, Ho

Kunststoffe, Mineralien oder Chemikalien - die Schwingmiihle MM 400
sowie das Einsteigermodell MM 200 sind bewdhrte Allrounder fiir das Zer-
kleinern, Mischen und Homogenisieren geringer Probenmengen. Sie erzie-
len Endfeinheiten von bis zu 5 pm und verarbeiten sowohl harte, mittel-
harte, sprode als auch weiche, elastische oder faserige Proben schnell und

zuverldssig.
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AUFBEREITUNG PFLANZLICHER MATERIALIEN

Pflanzen werden vielfaltig genutzt, z. B.
als Lebensmittel, in der Papierherstel-
lung oder zur Gewinnung von sekun-
daren Brennstoffen. Durch ihre holzigen
Bestandteile (wie z.B. Lignin) sind
Pflanzen oft faserig. Gerade Lignin ist
eine sehr stabile Substanz, die u.a. im
Tierfutter oder bei der Herstellung von
Bioethanol Probleme verursachen kann.
Um hier gezielt Verbesserungen vor-
nehmen zu kénnen, miissen Forscher
genau verstehen, wie Lignin in Pflanzen
produziert wird. Mit wachsendem Ver-

Arabidopsis thaliana 6 Pflanzen (ca. 2 g)

nach manueller Vorzerkleinerung

standnis der Produktionswege pflanz-
licher Stoffe kann Uber gezielte bio-
technologische Manipulation der Gehalt
oder die Struktur des Lignins veréndert
werden. Pflanzen mit veranderten
Ligninstrukturen weisen eventuell bes-
sere Verdaubarkeit bei der Rindermast
auf; oder die Bleichung dieser Pflanzen
in der Papierherstellung ist leichter und
somit umweltschonender. In der For-
schung stehen haufig nur geringe Men-
gen an pflanzlichem Material zur Ana-
lyse zur Verfigung. Die MM 400 ist die

R T R N
f ﬁ"*‘?“ |
[} ¥ Hi;?ﬁ SN

FLEXIBLER EINSATZ DANK UMFANGREICHEM ZUBEHOR

Verschiedene Mahlbechergro3en und
Materialien machen die Schwingmihlen
sehr vielseitig einsetzbar. GefaBe aus
rostfreiem Stahl reichen von 1,5 - 25 ml
(MM 200) bzw. 50 ml (MM 400). Fur
Anwendungen, bei denen analysenneut-
rales Arbeiten im Vordergrund steht,
kommen Materialien wie Wolframcarbid,
Zirkonoxid, Achat oder PTFE zum Einsatz.

Die Mahlbecher fiir die MM 400 erlauben
durch ihre Dichtungen und verschraub-
baren Deckel einen Einsatz unter kryo-
genen Bedingungen. Hierflr bietet
RETSCH das KryoKit an, in dem Becher
bei -196°C in flissigem Stickstoff gekuhlt
und die Probe innerhalb des Bechers
versprodet werden kann. Die Schwing-
muhlen werden haufig fir den Zell- und

ideale Mihle, um geringe Probenmen-
gen aufzubereiten. Sechs Stuck der
Pflanze Acker-Schmalwand (Arabidop-
sis thaliana) wurden in der MM 400 auf
eine Endfeinheit von 100 um vermahlen,
um anschlieBend analysiert zu werden.
Schon nach kurzer Mahldauer war die
Probe homogen, d. h. es konnten keine
groberen Bestandteile oder Fasern
mehr gefunden werden, die ggf. die
spatere Analyse storen wirden.

nach Feinzerkleinerung in MM 400

Mahlbecher 50 ml rostfreier Stahl,
Mahlkugel 1 x 25 mm rostfreier Stahl,
30 Hz, 2 Minuten

TECHNIK SCHWINGMUHLE

Die Mahlbecher schwingen in einer hori-
zontalen Bogenbewegung. Die Tragheit
der Mahlkugeln im schwingenden Becher
sorgt fur eine kraftvolle Prallbewegung
der Kugeln auf die abgerundeten Becher-
enden. Die Probe wird in Sekunden
bis Minuten pulverisiert und sehr gut
gemischt. Werden viele kleine Kugeln
eingesetzt, verstarkt das den Reibungs-
effekt, so dass selbst biologische Zellen
aufgerieben werden.

Gewebeaufschluss zur DNA/RNA
Extraktion eingesetzt. Fir diese Anwen-
dung stehen Adapterracks zur Verfligung,
die mit bis zu 20 ReaktionsgefaBen
bestiickt werden konnen. Die Mahlpara-
meter wie Frequenz und Mahldauer lassen
sich komfortabel Gber das Display ein-
stellen. Bis zu 9 SOPs sind speicherbar,
um Routinevermahlungen zu erleichtern.

Die Schwingmiihlen MM 400 und MM 200 von RETSCH sind vielseitige, kompakte Tischgerédte, die speziell flr die
Vermahlung kleiner Probenmengen entwickelt wurden. Sie mischen und homogenisieren Pulver und Suspensionen in
Sekundenschnelle und sind zudem hervorragend fiir den Zellaufschluss geeignet.
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EISKALT ZERKLEINERN
Fiir zdhe und elastische Materialien sowie fiir Proben mit leicht fliichtigen Inhalts-
stoffen ist die kryogene Vermahlung die einzige Méglichkeit, die fiir viele Analy-
sen erforderlichen Feinheiten zu erreichen. Durch die starke Kiihlung mit Fliis-
sigstickstoff auf -196 °C werden diese Materialien versprodet, was die Bruchei-
genschaften verbessert und Endfeinheiten bis 5 pm ermadglicht. Fliichtige Sub-

stanzen verbleiben in der Probe und konnen quantitativ nachgewiesen werden,

auBerdem werden thermisch bedingte Zersetzungen unterbunden.

HIGHLIGHTS

© Erhohte Frequenz von
30 Hz sorgt fur hohen i e s R Omar
Energieeintrag und End-
feinheiten bis 5 pm

Integriertes Kiihlsystem

bietet hohe Betriebssicher-
heit

Autofill-System gewahr-
leistet geringen Stickstoff-
verbrauch

9 SOPs speicherbar

Vermahlung auch bei
Raumtemperatur maéglich

Ciersch CryoMill

CryoMill
www.retsch.de/cryomill
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SICHER UND FLEXIBEL

Ein besonderer Vorteil der CryoMill ist die
hohe Betriebssicherheit, da der Anwen-
der zu keinem Zeitpunkt in Kontakt
mit dem fliissigen Stickstoff kommt.
; Die Stickstoff-Zufuhr aus dem integrierten
f Autofill-System ist durch einen Tempera-
k J tursensor gesteuert, so dass LN, immer
=i genau in der Menge nachdosiert wird, die
zur Temperaturkonstanz bei -196 °C nétig
ist. Die automatische Kiihlung garantiert, dass mit der Vermah-
lung erst dann begonnen wird, wenn die Probe vollsténdig
durchgekihlt ist — das reduziert den Verbrauch und garan-
tiert reproduzierbare Mahlergebnisse. Mit einer Schwing-
frequenz von 30 Hz zerkleinert die Miihle eine Vielzahl von
Materialien sehr effektiv innerhalb weniger Minuten. Der domi-
nierende Zerkleinerungsmechanismus ist die Prallbeanspruchung,
daneben findet aber auch Reibung statt, so dass deutlich
hohere Endfeinheiten erreicht werden als mit Vergleichsmuh-
len flr kryogenes Vermahlen. Bei sehr hohen Energieeintrdgen
kann die Vermahlung definiert unterbrochen werden, um Rei-
bungswarme aus dem Mahlbecher abzufiihren. Die Mihle erlaubt
auch den Betrieb ohne Stickstoff-Kihlung.

Dank des umfangreichen
Zubehors, ist das Einsatzge-
biet der CryoMill sehr vielfal-
tig. Zur Stickstoff- Versorgung
bietet RETSCH einen 50 Liter
LN,-Tank mit Sicherheits-
ventil an. Die Mahlbecher in
GroBen von 5 bis 50 ml sind
fest verschraubbar, so dass
kein Probenmaterial austreten
kann. Fir analysenneutrales
Arbeiten sind zudem 25 ml Mahlbecher aus Zirkonoxid oder
PTFE erhaltlich. Das Angebot wird durch verschiedene Kugel-
groBen und - materialien sowie durch Adapter zur Nutzung
von bis zu 6 x 2 ml ReaktionsgefaBen abgerundet.

Zur bestmdglichen Anpassung an die verschiedenen Proben
sind Vorklhlung, Mahldauer sowie Intervalle frei programmier-
bar. Wahrend der Vorkihlphase wird der Mahlbecher bei 5 Hz
bewegt, so dass die Mahlkugel permanent in Bewegung bleibt
und auch in feuchten Proben nicht fest friert. Durch Speiche-
rung von bis zu Mahlprogrammen (SOP) werden Routinever-
mahlungen vereinfacht. Uber Leuchtdioden auf dem Display
kann jederzeit kontrolliert werden, welcher Schritt aktuell
bearbeitet wird.

Die CryoMill von RETSCH hat sich als perfektes Gerat fiir die
Vermahlung von temperatursensitiven Materialien mit Glas-
Ubergangstemperatur unter Raumtemperatur bewahrt. Die
Endfeinheiten sind signifikant héher als bei vergleichbaren
Muhlen. Auch fiir Materialien mit leichtfliichtigen Bestandteilen
ist die CryoMill das ideale Gerat fiir die Probenvorbereitung.

Schonende Vermahlung von PET

PET Flaschen sind als leichte und stabile Getranke-
verpackung beliebt und weit verbreitet. Mineralwas-
ser und andere Getranke in PET Flaschen kdnnen
jedoch Spuren der gesundheitsschadlichen Verbin-
dung Acetaldehyd enthalten. Der Stoff wirkt sich
zudem schon in geringen Spuren im Bereich von
10 - 20 ppb negativ auf die Geschmacksqualitat aus.
Daher flihren Verpackungshersteller und Getranke-
abflller aufwandige quantitative Prifverfahren zur
Qualitatssicherung durch. Da Acetaldehyd eine leicht
flichtige Verbindung ist, muss eine thermische Belas-
tung der PET Probe im Vorfeld der Analyse in jedem
Fall verhindert werden. Die Kryogenvermahlung
bei -196°C ist eine ideale Methode zur scho-
nenden, reproduzierbaren Probenvermahlung
elastischer Materialien. Ein warmebedingter Ver-
lust des Acetaldehydes wahrend des Mahlprozesses
wird durch die Kihlung sicher verhindert. Die Kryo-
genvermahlung eignet sich hervorragend fir die
Probenvorbereitung im Rahmen chromatographischer
Routinekontrollen im zertifizierten Priiflabor.

Die Vorzerkleinerung des flexiblen
PET Materials erfolgt in einer hierfir
geeigneten Schneidmiihle wie der
SM 300 von RETSCH. Diese
ermoglicht eine adaquate Vorzer-
kleinerung auf eine Feinheit von
etwa 5 mm ohne thermische Belas-
tung des Materials. Hiervon ausgehend kann in einem
zweiten Mahlschritt in der CryoMill problemlos die
erforderliche Endfeinheit von weniger als 0,5 mm
erreicht werden. Die Mahldauer fir eine Probe von
6 g vorzerkleinerten Preform PET Materials betragt
nur 5 Minuten.

PET Preforms nach Vorzerkleinerung in der SM 300 (Mitte) -

1.200 min?, 6 mm Sieb, Parallelschnittrotor und nach
Feinzerkleinerung in der CryoMill (rechts) -
Mahlbecher 50 ml rostfreier Stahl, Mahlkugel 1 x 25 mm
rostfreier Stahl, 30 Hz, 2 X 2 Minuten mit 1 Minute
Zwischenkihlung
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NANOMETERBEREICH

In den vorausgegangenen Art-i_keln wurde die Leistungsfiahigkeit der RETSCH Hochleistungs-Kugelmiihlen fiir

die Feinstvermahlung eindrucksvoll unter Beweis gestellt. Samtliche GroBenverteilungen, die in den einzel-

nen Berichten dargesteilf"sind, wurden mit dem neuen Lasergranulometer HORIBA LA-960 von RETSCH

TECHNOLOGY gemessen. Dieser Partikelaﬁalysator arbeitet nach dem Prinzip der statischen Laserlichtstreu-

ung, welche oft auch Laserbeugung genannt wird.

efsch’
TEcHNOLoGY H
Solutions in Particle Sizing

Die Anforderungen an ein Messsystem zur Beurteilung von
Mahlergebnissen sind sehr hoch: zunachst bendtigt man einen
breiten Messbereich, denn die Ausgangskérnung liegt oft bei
einigen Millimetern, wahrend die Feinheit des Endprodukts im
Nanometerbereich liegen kann. Im Verlauf einer Vermahlung
kdnnen also neben bereits erzeugten Nanopartikeln durchaus
noch zu zerkleinernde groBe Partikel der Ausgangskdrnung
vorliegen. Um die Vermahlung umfassend zu dokumentieren,
werden die Analysen oft in sehr kurzen Zeitintervallen durch-
gefiuhrt. Dementsprechend sollte das Partikelmessgerat sowohl
einen hohen Probendurchsatz als auch kurze Analysenzeiten
bieten. Da Feinstvermahlungen in verschiedensten Flissig-
keiten durchgefiihrt werden, sollte auch das Messgerat fir
unterschiedliche Dispergiermedien geeignet sein.

STATISCHE LASERSTREULICHTANALYSE

Diese Anforderungen kdnnen am besten mit einem
Partikelanalysator erfiillt werden, der nach dem Prinzip
der statischen Laserstreulichtanalyse (SLS) arbeitet. Das
Messprinzip beruht darauf, dass Partikel, sobald sie mit Laser-
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letsch’

Teomsoy ' B

Abb.1:
Lasergranulometer
LA-960

licht wechselwirken, das Licht in charakteristische Winkel mit
charakteristischen Intensitaten ablenken. GroBe Partikel streu-
en das Licht dabei starker zu kleinen Winkeln, kleine Partikel
lenken das Licht starker zu gréBeren Winkeln ab. Zeichnet man
das Streulichtmuster einer Probe lber einen méglichst groBen
Winkelbereich auf, so kann daraus nach bestimmten Auswer-
tealgorithmen die PartikelgroBenverteilung berechnet werden.
Diese Algorithmen sind in der Geratesoftware nutzerfreundlich
implementiert.

LASERGRANULOMETER HORIBA LA-960

Das neue Lasergranulometer HORIBA LA-960 ist das
Nachfolgemodell und die konsequente Weiterentwicklung des
erfolgreichen LA-950. Eine herausragende Eigenschaft des
LA-960 liegt in der hohen Flexibilitat. Dies gilt sowohl fir
den Messbereich als auch fir die Probenzufuhr.

Da Feinstvermahlungen i.d.R. in Flissigkeiten durchgefiihrt
werden, erfolgt die Analyse auch in Suspension. Das LA-960
bietet die Mdglichkeit, verschiedene Dispergiermedien zu



verwenden: typischerweise Wasser oder Alkohol (2-Propanol,
Ethanol etc.), aber auch unpolare organische Lésemittel wie
Hexan, Heptan oder Toluol kdnnen eingesetzt werden.

Das System befillt sich automatisch iber eine Autofill-Pumpe
mit dem Dispergiermedium und nach Probenzugabe wird die
Probe in einem Zirkulationssystem durch die Messzelle gelei-
tet. Eine leistungsstarke, integrierte Ultraschallsonde |16st
eventuell vorhandene Agglomerate auf und sorgt fiir eine
effektive Dispergierung. Eine externe Probenvorbereitung
kann daher in den meisten Fallen entfallen. Der Arbeitsauf-
wand fir eine Messung mit dem LA-960 belauft sich auf ein
Minimum: Die Analysen lassen sich weitgehend automa-
tisieren, nach der Messung reinigt sich das Gerat automatisch
selbst. Die Dauer eines Analysenzyklus inkl. Probenvorberei-
tung, Messung und Reinigung liegt Ublicherweise bei 1 Minu-
te, was einen hohen Probendurchsatz erméglicht

Die bendtigte Flissigkeitsmenge fir eine Nassmessung liegt
zwischen 180 und 250 ml, die eigentliche Probenmenge betragt
dabei Ublicherweise nur einige Milliliter bzw. Milligramm. Soll-
ten jedoch nur sehr geringe Probenmengen vorliegen, z.B.
nach einer Vermahlung in einer Schwingmihle MM 400, kann

HIGHLIGHTS

© Extrem weiter Messbereich
von 0,01 ym bis 5 mm

© Nass- und Trockenmessun-

Abb. 2: Das Mini-Flow gen maglich
Modul bietet den kom-
pletten Komfort der
Standard-Zirkulations-
einheit, benétigt dabei
aber 7 Mal weniger

Dispergierfliissigkeit.

Auswertung nach Mie-
Theorie (Beugung und
Streuung)

Analysenzyklus: <1 Minute
(von Probe zu Probe)

Messzellenwechsel in
Sekundeschnelle

Leistungsfahiges
Zirkulationssystem

Abb. 3: Optional kann
ein Slurry Sampler ftir
Suspensionen einge-
setzt werden, der bis
zu 60 Proben vollauto-
matisch bearbeitet.

die bendtigte Flissigkeits- und Probenmenge weiter reduziert
werden. Das optionale Mini-Flow Modul (Abb. 2) bietet den
kompletten Komfort der Standard-Zirkulationseinheit, inkl. Auto-
fill, Ultraschall und selbststandiger Spulfunkton, allerdings bei
deutlich geringerem Flissigkeitsverbrauch von nur 35 bis 55 ml.
Fir sehr geringe Probenmengen bietet sich die Standmesszelle
an, mit der Analysen in nur 7 — 15 ml Fliissigkeit durchgefiihrt
werden kdnnen. Die Standmesszelle wird von Hand befiillt und
homogenisiert die Probe mittels eines Magnetrihrers.

Abb. 4: Sollen pulverférmi-
ge Materialien im trockenen
Zustand gemessen werden,
so ist dies mit der optiona-
len Trockendispergiereinheit
PowderJet méglich.

Das neue Lasergranulomter LA-960 bietet einzigartige Méglichkeiten zur Messung von Suspensionen, Emulsionen
und trockenen Pulvern. Durch den extrem breiten Messbereich von 10 nm bis 5 mm und den hohen Probendurchsatz
lassen sich Mahlprozesse liickenlos dokumentieren. Eine Vielzahl verschiedener Module macht den Einsatz des LA-960

sehr flexibel.
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SETZI MASSSTABE

IN DER AUFBERETITURNG & CrlARAKTERISTIERUNE YON FESTSTOFFEN

RETSCH ist weltweit fiihrender Losungsanbieter fiir die Zerkleinerung, Homogenisierung
und PartikelgroBenmessung von Feststoffen im Rahmen der Qualitatskontrolle.

ERRAEINERN PAITLEGEL RS0 HS1SEREREN
Backenbrecher Siebmaschinen Probenteiler
Rotormitihlen Analysensiebe Zuteilgerate
Schneidmuhlen Auswertesoftware Schnelltrockner
Messermihlen PartikelgréBen- und Ultraschallbader
Scheibenmiihlen Partikelformanalyse mittels Tablettenpressen
Moérsermiihlen dynamischer Bildanalyse
Schwingmiuihlen (RETSCH TECHNOLOGY)

Kugelmiuihlen Laserstreulicht-Spektrometer

(RETSCH TECHNOLOGY)

CARBOLITE ELTRA [Hetsch E_Erm:h

TECHNOLOGY H

A Als Teil der VERDER-Gruppe setzt der Geschaftsbereich VERDER SCIENTIFIC MaBstdbe

S C i E I_I t i I:i C in der Entwicklung, Fertigung und dem Vertrieb von Labor- und Analysegeraten. Diese
kommen in den Bereichen Qualitatskontrolle, Forschung und Entwicklung fir die Pro-
benvorbereitung und Analytik von Feststoffen zum Einsatz.

Retsch GmbH | Retsch-Allee 1-5 | D-42781 Haan | Telefon: +49(0)2104/2333-100 | Telefax: +49(0)2104/2333-199 | info@retsch.de | www.retsch.de
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