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Nationales Vorwort

Der Text von [SO20427:2023 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC256 ,Pigments, dyestuffs and
extenders” der Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und vom Technischen Komitee
CEN/TC 298 ,Pigmente und Fiillstoffe” als prEN ISO 20427:2024 {ibernommen, dessen Sekretariat von DIN
(Deutschland) gehalten wird.

Das zustindige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 078-00-02 AA ,,Nanoeigenschaften
von Pigmenten und Fiillstoffen“ im DIN-Normenausschuss Pigmente und Fiillstoffe (NPF).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO 3696 siehe DINISO 3696

[S09276-1 siehe DINISO9276-1

ISO 14887 siehe DINISO 14887

[SO 15528 siehe DIN ENISO 15528

[SO 18753:2017 siehe DINENISO 18753:2018-01
IS0 80004-1:2023 siehe DIN ENISO 80004-1:2023-12
ISO/TS 21362 siehe DIN CENISO/TS 21362

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen {iber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN CEN ISO/TS 21362, Nanotechnologien — Analyse von Nanoobjekten mit Hilfe von
Asymmetrischer-Fluss-Feldflussfraktionierung und zentrifugaler Feldflussfraktionierung

DIN EN ISO 15528, Beschichtungsstoffe und Rohstoffe fiir Beschichtungsstoffe — Probenahme

DIN ENISO 18753:2018-01, Hochleistungskeramik — Bestimmung der absoluten Dichte keramischer Pulver
mit einem Pyknometer (1SO 18753:2017); Deutsche Fassung EN 1SO 18753:2017

DIN EN ISO 80004-1:2023-12, Nanotechnologien — Fachwdrterverzeichnis — Teil 1: Kernbegriffe
(1S0 80004-1:2023); Deutsche Fassung EN ISO 80004-1:2023

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
DIN IS0 9276-1, Darstellung der Ergebnisse von Partikelgréfsenanalysen — Teil 1: Grafische Darstellung

DIN ISO 14887, Probenvorbereitung — Verfahren zur Dispergierung von Pulvern in Fliissigkeiten
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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO20427:2023 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC256 ,Pigments, dyestuffs and
extenders” der Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und vom Technischen Komitee
CEN/TC 298 ,Pigmente und Fiillstoffe” als prEN ISO 20427:2024 {ibernommen, dessen Sekretariat von DIN
gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-

bar.
Anerkennungsnotiz

Der Text von 1SO 20427:2023 wurde von CEN als prEN ISO 20427:2024 ohne irgendeine Abanderung geneh-
migt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an einem Thema hat, fiir
welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee vertreten zu sein. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der Internationalen
Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC Directives, Teil 1, beschrieben. Es sollten insbesondere die unter-
schiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses Doku-
ment wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC Directives, Teil 2, erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

ISO weist auf die Moglichkeit hin, dass die Anwendung dieses Dokuments mit der Verwendung eines oder
mehrerer Patente verbunden sein kann. ISO bezieht jedoch in dieser Hinsicht keinerlei Stellung beziiglich
Nachweis, Gultigkeit oder Anwendbarkeit jeglicher beanspruchten Patentrechte. Zum Zeitpunkt der Veroffent-
lichung dieses Dokuments lag ISO keine Mitteilung liber ein Patent bzw. mehrere Patente vor, welche/s zur
Umsetzung dieses Dokuments erforderlich sein konnte/n. Anwender werden jedoch darauf hingewiesen, dass
dies moglicherweise nicht der aktuelle Informationsstand ist. Dieser kann jedoch der Patentdatenbank unter
www.iso.org/patents entnommen werden. [SO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 256, Pigments, dyestuffs and extenders, erarbeitet.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Verfahren zur Probenherstellung fiir die Bestimmung der Gréfienverteilung einzelner
Teilchen eines einzelnen Pigments oder Fiillstoffs fest, die durch Anwendung eines genormten Dispersionsver-
fahrens mit Hilfe eines Ultraschallgerates, Schiittlers oder einer Nassstrahlmiihle in einer Fliissigkeit disper-
giert werden.

Die beschriebenen Verfahren zur Probenherstellung sind fiir Messungen optimiert, die mit einem auf Sedi-
mentation beruhenden Verfahren zur Grofienbestimmung der Teilchen durchgefiihrt werden. Dieses Verfah-

ren geht von der Migration von Teilchen durch die Schwerkraft oder Zentrifugalkrafte aus und erfordert einen
Dichteunterschied zwischen den Teilchen und der Fliissigphase.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlief3lich aller Anderungen).

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

[SO 9276-1, Representation of results of particle size analysis — Part 1: Graphical representation

[SO 13317-1, Determination of particle size distribution by gravitational liquid sedimentation methods —
Part 1: General principles and guidelines

[SO 13317-2, Determination of particle size distribution by gravitational liquid sedimentation methods —
Part 2: Fixed pipette method

[SO 13317-3, Determination of particle size distribution by gravitational liquid sedimentation methods —
Part 3: X-ray gravitational technique

[SO 13317-4, Determination of particle size distribution by gravitational liquid sedimentation methods —
Part4: Balance method

[SO 13318-1:2001, Determination of particle size distribution by centrifugal liquid sedimentation methods —
Part 1: General principles and guidelines

[SO 13318-2, Determination of particle size distribution by centrifugal liquid sedimentation methods — Part 2:
Photocentrifuge method

[SO 13318-3, Determination of particle size distribution by centrifugal liquid sedimentation methods — Part 3:
Centrifugal X-ray method

ISO 15528, Paints, varnishes and raw materials for paints and varnishes — Sampling

ASTM D5965, Standard Test Methods for Density of Coating Powders

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
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— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

31

Nanomaf3stab

nanoskalig

Langenbereich von etwa 1 nm bis 100 nm

Anmerkung 1 zum Begriff:  Eigenschaften, bei denen es sich nicht um Extrapolationen einer grofieren Grofie handelt,
zeigen sich vorwiegend in diesem Grofienbereich. Bei diesen Eigenschaften werden die Grenzwerte der Grofden als Nahe-
rungswerte verstanden.

Anmerkung 2 zum Begriff: ~ Der untere Grenzwert in dieser Definition (etwa 1 nm) wird angegeben, um zu verhindern,
dass einzelne Atome und kleine Atomgruppen als Nanoobjekte oder Elemente mit Nanostruktur bezeichnet werden, was
angenommen werden kann, wenn kein unterer Grenzwert vorliegt.

[QUELLE: ISO 80004-1:2023, 3.1.1 — modifiziert, Anmerkung 1 und Anmerkung 2 zum Begriff wurden hinzu-
gefligt.]

3.2

Nanoteilchen

Nanoobjekt mit allen AufSenmafien im NanomafSstab (3.1), wobei sich die Langen der langsten und kiirzesten
Achsen des Nanoobjekts nicht wesentlich unterscheiden

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Wenn sich die Mafde wesentlich unterscheiden (iiblicherweise um mehr als das Dreifache),
konnen Begriffe wie Nanofaser oder Nanoplattchen gegentiber dem Begriff Nanoteilchen bevorzugt werden.

[QUELLE: ISO 80004-1:2023, 3.3.4, modifiziert — ,,wobei sich die Langen der langsten und kiirzesten Achsen
des Nanoobjekts nicht wesentlich unterscheiden” wurde zu der Definition hinzugefiigt.]

3.3

Agglomerat

Ansammlung von schwach oder mittelstark gebundenen Teilchen, in der die resultierende Oberflache dhnlich
der Summe der Oberfldchen der einzelnen Bestandteile ist

Anmerkung1 zum Begriff: Die ein Agglomerat zusammenhaltenden Kréfte sind schwache Krafte, z.B.
Van-der-Waals-Krafte oder einfache physikalische Verhakungen.

Anmerkung 2 zum Begriff: ~ Agglomerate werden auch als Sekundarteilchen bezeichnet und die Ausgangsteilchen wer-
den als Primdrteilchen (3.5) bezeichnet.

[QUELLE: ISO 80004-1:2023, 3.2.4]

3.4

Aggregat

Teilchen aus fest gebundenen oder verschmolzenen Teilchen, bei dem die resultierende Oberfldche wesentlich
kleiner als die Summe der Oberflidchen der einzelnen Bestandteile ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die ein Aggregat zusammenhaltenden Krafte sind starke Krafte wie z. B. kovalente oder ioni-
sche Bindungen, oder solche, die auf Sintern oder komplexen physikalischen Verhakungen oder anderweitig kombinierten

ehemaligen Primdrteilchen (3.5) beruhen.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Aggregate werden auch als Sekundarteilchen bezeichnet und die Ausgangsteilchen werden
als Primdrteilchen (3.5) bezeichnet.

[QUELLE: ISO80004-1:2023, 3.2.5, modifiziert — ,oder anderweitig kombinierten ehemaligen Primarteil-
chen“ wurde am Ende von Anmerkung 1 zum Begriff hinzugefiigt.]
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3.5
Primarteilchen
einzelnes Nanoobjekt mit mindestens einem der drei nanoskaligen Aufdenmafie

Anmerkung 1 zum Begriff:  Wenn das Primarteilchen in kristalliner Form vorliegt, weist es bisweilen auch Zwillings-
korngrenzen auf.

3.6

Spinflissigkeit

inerte Fliissigkeit, die vor der Probe in die Scheibe eines Scheibenzentrifugen-Photosedimentometers injiziert
wird, um einen bestimmten radiusabhangigen Viskositatsgradienten fiir die Sedimentation zu bestimmen

Anmerkung 1 zum Begriff:  In den meisten Féllen minimieren alkalische Bedingungen die Agglomeration von disper-
gierten Aggregaten.

3.7

Nassmahlen

Dispersionsverfahren fiir Teilchen in der Fliissigphase mit Hilfe der komplexen Scherkraft, die durch die tur-
bulente Stromung in dem Kanal und Kavitation durch die plotzliche Druckdnderung entsteht

Anmerkung 1 zum Begriff:  Dieses Verfahren wird auch Hochdruckhomogenisatorverfahren genannt.

4 Grundsitze der Dispergierung
4.1 Grundsitze der Ultraschall-Dispergierung

Ein piezoelektrisches keramisches Material wird von einem angelegten elektrischen Wechselfeld angeregt,
sodass es sich mit Ultraschallfrequenz im Bereich zwischen 15 kHz und 80 kHz und mehr periodisch ausdehnt
und zusammenzieht. Diese Bewegung verursacht akustische Wellen, die sich durch die Dispersion ausbreiten
und Kavitationsblasen erzeugen. Die Implosion dieser Kavitationsblasen fiihrt lokal zu starken thermischen
Effekten und Scherkriften, die fiir das Aufbrechen der Agglomerate und selbst Aggregate verantwortlich sind.

Die Energiedichte der Beschallung, die Temperatur und die Konzentration des Teilchenvolumens der Disper-
sion sind kritische Parameter der Beschallung, deren vorgegebenen Werte streng eingehalten werden sollten.

Neben Ultraschallbddern (US-Badern) mit Sonde gibt es auch umgekehrte Ultraschall-Cup-Horn-Ultraschall-
gerdte und sogenannte Vial-Tweeter. Ultraschallbdder, Cup-Horn-Dispergiergerite und Vial-Tweeter sind als
indirekte Dispergiergerate bekannt, bei denen die Schallenergie durch die Behalterwand eingebracht wird. Die
Bestimmung der eingebrachten Energie dieser Dispergierer ist weitaus schwieriger als bei der Beschallung mit
Sonde, es kommt jedoch zu weniger Kontamination [9].

4.2 Grundsatz der Dispergierung mit Nassstrahlmiihle

Das Verfahren mit Nassstrahlmiihle ist ein Nassmahlverfahren zum Desintegrieren von Agglomeraten pulver-
formiger Proben in einer Flissigkeit. Bei diesem Verfahren werden in einem fliissigen Medium suspendierte
Teilchen mit hohem Druck durch einen engen Kanal gedriickt. Die Suspension der Teilchen wird anschliefdend
durch die komplexe Scherkraft verstarkt, die von der turbulenten Stromung in dem Kanal erzeugt wird. Dar-
iiber hinaus erzeugt der hohe Druck in dem engen Kanal die Kavitationsblasen durch die plotzliche Druckan-
derung. Das Platzen der Kavitationsblasen fiihrt zur Dispergierung der pulverférmigen Proben in der Fliissig-
phase, so wie es auch bei dem Ultraschallverfahren der Fall ist. Der Vorteil dieses Dispergierverfahrens besteht
darin, dass es im Gegensatz zu dem Verfahren mit Ultraschall-Homogenisator Suspensionen mit geringer Kon-
tamination ergibt. Der Druckbereich ist der wichtige Faktor zur Dispergierung der pulverformigen Proben in
der Fliissigphase. Ublicherweise liegt der Druckbereich zwischen 80 MPa und 245 MPa [10] [11].
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4.3 Grundsatz der Dispergierung mit Schiittler

Das Schiittelgerat sollte wie eine Platte mit Halterungen fiir die Flaschen aus Polyethylen hoher Dichte (HDPE,
en: high-density polyethylene) ausgefiihrt sein (siehe AnhangB). Eine erfolgreiche Dispersion wird dann
erreicht, wenn die Schiittelbewegung der Platte vertikal von hinten nach vorn mit einer Vibrationsamplitude
von mindestens 32 mm und einer Frequenz von 660 Hz erfolgt.

Wichtige Aspekte sind:
— die Hinzugabe von Mahlkugeln in hoher Anzahl;

— die Grenzen der Teilchendispersion: Agglomerate/Aggregate <100 pm in einer Fliissigkeit (viskoses
Medium);

— die Bewegung der Mahlkugeln mittels einer sich drehenden, schleudernden und/oder zweidimensionalen
Vibrationsbewegung des Behélters/Gefafies;

— die beim Hindurchdriicken der Flissigkeit zwischen den aufeinanderprallenden Mahlkugeln und durch
Impulswechsel durch Kollisionen von Agglomeraten mit den Mahlkugeln auf die Agglomerate aufgebrach-
ten Scher- und Dehnspannungen [12] [13].

5 Grundsatze der sedimentationsbasierten Verfahren fiir die
Teilchengrofdenanalyse

5.1 Sedimentationsanalyse nach Stokes

Fiir alle in diesem Dokument angefiihrten sedimentationsbasierten Verfahren zur Teilchengréfienbestimmung
wird die Sedimentationsanalyse von Dispersionen nach Stokes angewendet. ISO 13318-1:2001, 4.1, beschreibt
ausfiihrlich das allgemeine Verfahren und die Berechnungen, die zum Bestimmen der Teilchengroéfienvertei-
lung von dispergierten Teilchen angewendet werden.

5.2 Scheibenzentrifugen

Die Teilchen setzen sich in einer optisch klaren, sich drehenden Scheibe ab. Wenn sich die Teilchen dem aduf3e-
ren Rand der sich drehenden Scheibe nahern, blocken/streuen sie einen Teil eines Licht- oder Rontgenstrahls,
der durch die Scheibe gesendet wird. Die Veranderung der Lichtintensitat muss ununterbrochen aufgezeichnet
werden und mit Hilfe der Betriebssoftware nach ISO 13318-1 in eine Teilchengrofienverteilung umgerechnet
werden.

Statt der Bestimmung der lokalen Teilchenkonzentration durch optische Triibung muss bei bestimmten Mess-
geraten die Rontgenstrahlenabsorption nach ISO 13318-3 angewendet werden, deren Vorteil in der direkten
Abhangigkeit von der Teilchenmasse besteht.

5.3 Kiivettenzentrifugen

Eine Kiivettenzentrifuge ist eine spezielle Zentrifuge fiir Analysezwecke, die die Teilchenkonzentration an einer
oder mehreren radialen Positionen in der sich drehenden Sedimentationskiivette unmittelbar misst.

Die raumlich und zeitlich aufgeloste Extinktion des ausgesendeten Lichtes liber die gesamte Lange der Probe
beispielsweise ermoglicht die Analyse der Verteilung der Teilchen- und Tropfchengeschwindigkeit bei Aufrah-
mungs- und Sedimentationserscheinungen, ohne dass Daten zum Material bendtigt werden. Dariiber hinaus
wird mit diesem Verfahren auch die Teilchengréfdenbestimmung nach 1SO 13318-2 durchgefiihrt.

Die Zentrifugalgeschwindigkeit dieser Messgerite liegt iiblicherweise zwischen 50 min~! und 60 000 min~1.

Messgerite mit einer Zentrifugalgeschwindigkeit von weniger als 10 000 min~! werden iiblicherweise als
Kiivettenzentrifugen bezeichnet. Gerite, die eine Drehgeschwindigkeit von mehr als 10 000 min~! erreichen
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kénnen, werden als Ultrazentrifugen bezeichnet. Bei Zentrifugalgeschwindigkeiten von mehr als 6 000 min~1

ist die Bestimmung der Teilchengréfe auf 1 um oder weniger beschrankt.
5.4 Sedimentationsverfahren im Schwerefeld

Die Schwerefeld-Sedimentation in Fliissigkeiten muss unter Anwendung von vier unterschiedlichen Verfahren
umgesetzt werden: Pipett-Verfahren nach ISO 13317-2, Rontgenverfahren im Schwerefeld nach ISO 13317-3,
Nullmethode nach ISO 13317-4 und Photosedimentation im Schwerefeld.

Bei der Nullmethode sowie dem Pipett-Verfahren nach ISO 13317-2 ist auf Grund der Beschrankungen der
angewendeten Detektionsmechanismen eine Auflosung von unter 1 pm von entscheidender Bedeutung. Die
Rontgensedimentation ist jedoch von der Vibrationsisolation und der Detektorqualitidt abhangig. Sie konnen
ahnlich wie die Photosedimentation eine Auflésung von 100 nm umsetzen.

Deshalb ist in diesem Dokument lediglich die Rontgensedimentation in Fliissigkeiten nach 1SO 13317-1 und
[SO 13317-3 enthalten.

Die Konzentration einer dispergierten Probe wird durch Ddmpfung eines Rontgenstrahls gemessen. Ein stabi-
les, schmales, monochromatisches, kollimiertes Rontgenstrahlenbiindel durchquert eine Suspension der Probe
und wird in einem bekannten Abstand von der Oberflache der Probenzelle detektiert. Die Probenzelle ist wah-
rend der Dauer der Analyse vollstdndig mit der Probensuspension gefiillt. Die Sedimentationshohe, bei der die
Teilchenkonzentration bestimmt wird, darf wahrend der Analyse verringert werden, um eine schnellere Ana-
lyse im Vergleich zu einer Analyse, bei der jegliche Messungen auf derselben Héhe vorgenommen werden, zu
erreichen. Die bei einer bestimmten Sedimentationshdhe vorliegende Summe des prozentualen Massenanteils
der Probe wird kontinuierlich bestimmt. Die Dampfung des Rontgenstrahls auf der bekannten Héhe wird mit
der Dampfung in der Suspensionsfliissigkeit sowie mit der DAmpfung in der homogen dispergierten Probe in
der Fliissigkeit verglichen. Die Dampfung des durchtretenden Rontgenstrahlenbiindels ist proportional zu der
Masse des Pulvers in dem Strahlenbiindel.

5.5 Zentrifugales Feld-Fluss-Fraktionierungsverfahren

Die Feld-Fluss-Fraktionierung ist ein stromungsbasiertes Trennverfahren. Die zentrifugale Feld-Fluss-Fraktio-
nierung (CF3, en: centrifugal field-flow fractionation) ist ein Trennverfahren, bei dem senkrecht zu einem Kanal
mit rundem Querschnitt ein Zentrifugalfeld erzeugt wird, das sich um seine Achse dreht, um die Trennung der
Teilchengrof3en innerhalb der Grenzwerte von 10 nm und 50 pm zu erreichen. Bei diesem Verfahren hangt die
Trennung von einer Kombination aus Grofde und effektiver Teilchendichte ab, was bedeutet, dass der anwend-
bare Grofdenbereich von der effektiven Teilchendichte abhangt und durch diese begrenzt ist. Bei CF3 stromen
die mobile Phase und der Analyt langs durch den Kanal. Der Kanal ist so ausgefiihrt, dass entlang seiner Lange
die Trennung der Probenbestandteile erfolgt, wodurch es zu unterschiedlichen Zeitpunkten zur Elution der
Bestandteile kommt. Der Kanal ist mit seinem grofen Langenverhaltnis so ausgefiihrt, dass er unter tibli-
chen Betriebsbedingungen eine parabolische oder anndhernd parabolische laminare Stromung zwischen zwei
unendlichen Ebenen erzeugt. Die Fraktionierung wird auf der Grundlage des Stromungsgeschwindigkeitspro-
fils wahrend der Durchstromung des Kanals erreicht, nach der die mobile Phase, die abgetrennte Bestandteile
enthalt, in Detektoren in der Stromungslinie und/oder einen Fraktionssammler fiir die Analyse aufserhalb der
Linie austritt. Zu den tiblichen fiir die Analyse von Pigmenten und Fiillstoffen verwendeten Detektoren ziahlen
u. a. Absorptionsdetektoren fiir ultraviolettes und sichtbares Licht (UV/Vis), Fluoreszenzdetektoren, Mehrwin-
kellichtstreudetektoren (MALS, en: multi-angle light scattering), dynamische Lichtstreudetektoren (DLS) und
Elementdetektoren wie das Massenspektrometer mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS). Die kombinierte
Analyse der Detektoren zur Grofienbestimmung und Konzentrationsbewertung sowie die Analyse zur Grofden-
bestimmung wurden unter Anwendung dieses Verfahrens nach ISO/TS 21362 durchgefiihrt.

6 Priifgerite
Es werden die iiblichen Laborgerate zusammen mit Folgendem verwendet:

6.1 Gerdit fiir die Ultraschalldispergierung
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6.1.1 Ultraschallgeridt mit Sonde, mit einer Leistung von mindestens 100 W und einer Frequenz von
10 kHz bis 100 kHz.

Diese Art Ultraschallgerat hat sich als wirksames Mittel zum Dispergieren von Teilchenmaterial in fliissigen
Dispersionen von Agglomeraten zu diskreten Primarteilchen oder/und Aggregaten erwiesen. Die Tempera-
tur der Dispersion wahrend der Beschallung sollte moglichst niedrig, etwa um die Raumtemperatur, gehalten
werden, um die Bedingungen fiir hinreichend stabile Dispergiermittel zu erhalten.

6.1.2 Ultraschallbad, mit einer Leistung von mindestens 50 W und einer Frequenz von 10 kHz bis 100 kHz.
6.2  Gerat fiir die Dispergierung durch Nassmahlen

Das Gerat zum Nassmahlen ist so ausgefiihrt, dass es das einem Druck von hochstens 245 MPa ausgesetzte
Material dispergiert, zerkleinert und emulgiert und dessen Oberfliche verandert [14] [15]. Dieses Gerait
besteht aus unterschiedlichen Bauteilen, die jeweils einen Hochspannungsbereich und Ultrahochdruckbereich
enthalten. In der Nassstrahlmiihle wird die von dem Druckverstiarker dem Druck ausgesetzte Pulversus-
pension in die Kammer des Gerates geleitet und durch die Diise in der Kammer beschleunigt, sodass die
Dispersionen miteinander kollidieren, um die Mikronisierung zu erreichen. Der maximale Strahldruck hingt
von dem Durchmesser der Diise ab. Die typischen Werte des Diisendurchmessers liegen zwischen 0,05 mm
und 0,15 mm. Um zu verhindern, dass die Diise verstopft, konnen Materialien mit einem Teilchendurch-
messer, der kleiner ist als der Diisendurchmesser, konnen verwendet werden. Es wird empfohlen, dass der
maximale Teilchendurchmesser kleiner ist als die Halfte des Diisendurchmessers. Das Gerit sollte mit einem
Leckagesensor ausgestattet sein. Wenn ein Austreten von Fliissigkeit aus dem Hochdruckzylinder festgestellt
wird, unterbricht das Gerdt den Mahlvorgang. Die typische zu verarbeitende Menge betragt etwa 0,11/min
und die verwendbaren Losemittel fiir dieses System sind sowohl organische als auch wassrige Losemittel.
Es wird jedoch empfohlen, grundsatzlich Wasser als Losemittel zu verwenden; die Verwendung organischer
Losemittel wie Aceton, Alkohol oder Saure kann sich auf die Dichtungen der Nassstrahlmiihle auswirken.

WARNUNG — Ein Nichtbeachten der Sicherheitsmafnahmen sowie eine unsachgemifle Bedie-
nung oder ein unsachgemifier Betrieb konnen schwere oder kleinere Verletzungen sowie auch
Beschadigungen des Gerites oder anderen Gegenstanden zur Folge haben.

WARNUNG — Das Gerat nicht oberhalb der Siedetemperatur des Losemittels betreiben. Ein plotzliches
Abblasen des Materials oder Lésemittels auf Grund von unter hohem Druck stehendem Dampf als Folge
von StofReinwirkung oder Beschadigungen des Gerdtes kann Verletzungen verursachen.

Siehe Anhang D fiir ein Beispiel fiir ein detailliertes Verfahren der Dispergierung durch Nassmahlen sowie eine
ausfiihrliche Beschreibung der Energieabschatzung.

6.3  Schiittelgerit fiir die Dispergierung, wie der Disperser DAS!.

6.4 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

6.5 Becherglas, passend zur Grofde des Schallgerates, 50 cm?3 bis 300 cm3, hohe Form.
6.6 Magnetriihrer mit Rithrstab

6.7 Spritzen, 1 cm?3, 2 cm3, 10 cm3 und 20 cm?3 oder besser entsprechende Pipetten.
6.8 Gekiihltes Bad

6.9 Detektionssysteme zur Teilchengréfdenmessung fiir die Sedimentation in Fliissigkeiten

1 Disperser DASist ein Beispiel fiir ein geeignetes im Handel erhéltliches Produkt. Diese Angabe dient zur Unterrichtung
der Personen, die dieses Dokument anwenden, und bedeutet keine Anerkennung des genanntelﬁrodukts durch IiO.
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Tabelle 1 und Tabelle 2 enthalten Beispiele fiir zum Zeitpunkt der Veroéffentlichung dieses Dokumentes erhalt-
liche Messgerite fiir die Sedimentation in Fliissigkeiten.

Tabelle 1 — Beispiele fiir gegenwartig erhaltliche Messgerite

Art Photozentrifuge Ront_gen- Analytls(_:he
zentrifuge Ultrazentrifuge
Scheiben- Kiivetten- Scheiben- Kiivetten-
zentrifuge zentrifuge zentrifuge zentrifuge
Mehrere Vom Optisch
405 nm oder Wellenlangen Geratehersteller Meh
Wellenlange 470 nm oder , enrere
650 nm 405 nm bis bereitzustellende Wellenlingen
870 nm Daten oder Xenonlicht
500 min~ 1! bis
-1
Beschleunigungs- 4000 min
i 5-fache bis (Mitte der Zelle)
bereich am Boden 600 min~—1 bis 2300-fache Erd- 600 min~—1 bis 1000 min=" bi
Nicht bevorzugt: | 24000 min~! . 18000 min~1 i bIs
beschleunigung 60 000 min~1
Drehzahl
(am Boden der
Zelle)
) o Licht-Extinktion Rontgenstrah- Licht-Extinktion
Licht-Extinktion in Abhéngiskeit | len-Extinktion i der Brechzahl i
Art der Detektion | in Abhangigkeit g_g en-Extinktion in oder Brechzahl in
) von der Zeitund | Abhingigkeit von Abhangigkeit von
von der Zeit . .
Lage der Zeit der Zeit
. 100 pl bis . .
Probenvolumen 100 pl bis 400 pl 2000 ul 100 pl bis 400 pl 350 pl bis 400 ul
u
Typische Proben- 1 1 0 pic109% | 0,01 % bis 20 % . 0,01 % bis 1%
konzentration ; ; 0,1 % bis 30 % ;
. (Volumenanteil) | (Volumenanteil) (Massenanteil)
(Volumenanteil)
Volumen der 10 ml bis 20 m! _ 10 ml bis 40 ml _
Spinfliissigkeit
Anzahl der 1 bis 12 1 bis 14
Prifmuster
E;nweg.z e(ilen Wieder-
Probenbehalter Scheibenrotor oder wieder Scheibenrotor verwendbare
verwendbare
Zellen
Zellen
Temperatur- . 4 °C bis 60 °C . 0°Cbis 40°C
Nein Nein
regelung (x0,5°C) (£0,5°C)
Berglch de"r 5 um bis 50 nm 500 pm bis 5 um bis 50 nm 800 nm bis 2 nm
Partikelgrofde 50 nm
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Tabelle 2 — Beispiele fiir gegenwartig erhiltliche Messgerate

Kiivetten-
sedimentation Kiivetten-
Art mit Rontgen- S.edlmentatlon sedimentation mit CF3
strahlen - mit Nullmethode .
- Rontgenstrahlen
bewegliche
Kiivette
Prifverfahren 1S0 13317-3 IS0 13317-4 1S0 13317-3 1SO/TS 21362
nach
0071 / Optisch
, nm
Wellenlange/ 0,138 nm /1,442 _15 Mehrere
Anregungsenergie | -1071°] (9 keV) 2:801-10" =] Wellenldngen
(17,48 keV) rang
verfiigbar
Beschleunigungs-
bereich am Boden B B B 0 min—1 bis
Nicht bevorzugt: 12 000 min—1
Drehzahl
Rontgenstrahlen-
Extinktion in
Abhangigkeit von der .
RG h Rechnerische Zeit und Lage mit L1c.htstreuung
| Ogtg?nljt_ra Detektion unter STEP-Technologie UV/Vis-Absorption
Art der Detektion Ai)r;" th-nktl-OIl n Verwendung einer (STEP: orts- und Brechzahl
angls e.1t VO | handelsiiblichen zeitaufgeldste Fluoreszenz
der Zeit W T .
aage Extinktionsprofile [CP-MS
(en: space- and
time-resolved
extinction profiles))
Probenvolumen 80 ml 11 0,2 ml bis 1,6 ml 20 ul bis 100 pl
Mindeste Proben-
0 .
konzentration als 2,5 %, abhangig 2,5 %, abhangig 2 %, abhangig von Abhangig von den
von der . .
Massen- oder . von der Dichte der Massendichte Proben
. Massendichte
Volumenanteil
Anzahl der Proben 1 1 1 1
Kuvette,
Probenbehalter Becherglas Glaszylinder unterschiedliche Stromungskanal
Materialien
Temperatur- Ja Nein Nein Nein
regelung
Bere.1Ch det.r 1 mm bis 100 nm 1 mm bis 5 pm 1 mm bis 200 nm 40 pm bis 10 nm
Partikelgrofde

7 Einstellungen fiir die Dispergierung

7.1 Ultraschalldispergierverfahren mit Ultraschallgerat mit Sonde

Ultraschallquellen ohne Sonde werden nicht empfohlen und kénnen auf Grund der grundsatzlichen Schwie-
rigkeiten bei der Kalibrierung der Energiezufuhr zu falschen Ergebnissen fiihren.
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Das tlibliche Verfahren ist folgendes:

— das Becherglas je nach dessen Grofde mit einer entsprechenden Masse an Wasser fiillen;

— das Becherglas in den Isolierschaum stellen;

— die Ultraschallsonde und das Thermometer mit kurzer Ansprechzeit in das Wasser einfiihren;

— die Sonde sollte bis in die Tiefe eingetaucht werden, in der spater die Dispergierung stattfindet;

— so lange warten, bis sich das thermische Gleichgewicht eingestellt hat;

— die Anfangstemperatur sollte in einem kleinen festgelegten Bereich liegen (z. B. zwischen 20 °C und 25 °C);
— den Ultraschallvorgang beginnen.

Es ist wichtig, die Temperatur konstant zu halten. Eine Kithlung wird empfohlen.

Es ist wichtig, die richtige Energiedichte anzuwenden, um die Teilchenprobe aufzuschlief3en. Bei einer zu
niedrigen Einstellung der Energiedichte konnen Agglomerate zuriickbleiben. Wenn die Energiedichte zu hoch
ist, kann es zur Zerstorung des piezokeramischen Schallelementes und Kontamination der Dispersion mit
Nanoteilchen kommen. Ferner kann es zur Zerstorung des Teilchenmaterials kommen, wenn zu hohe Energien
genutzt werden. In einigen Fallen kann das behandelte Material seine Pigment- oder Fiillstoffeigenschaften
verlieren, wenn die eingesetzte Energiedichte zu hoch ist.

Die Abschatzung des Energieeinsatzes muss nach Anhang A berechnet werden.

7.2 Ultraschalldispergierverfahren mit Schallbad

Es ist wichtig, die richtige Energiedichte anzuwenden, um die Teilchenprobe aufzuschlief3en. Bei einer zu nied-
rigen Einstellung der Energie konnen Agglomerate zuriickbleiben. Ferner kann es zur Zerstorung des Teilchen-
materials kommen, wenn zu hohe Energien genutzt werden. In einigen Fallen kann das behandelte Material bei
einer zu hohen eingesetzten Energie seine Pigment- oder Fiillstoffeigenschaften verlieren.

Die Abschatzung der Energiedichte dhnlich zu dem im Anhang A festgelegten Verfahren fiir Ultraschallgerate
mit Sonde durchfiihren. Die Erwdarmung des gesamten Bades gemeinsam mit dem Becherglas beriicksichti-
gen. Bei schwachen Ultraschallgeradten die Beschallungsdauer verldangern, bis Temperaturdnderungen messbar

sind.

Das Verfahren ist dem Verfahren der Ultraschalldispergierung mit Hilfe eines Ultraschallgerdtes mit Sonde
(7.1) dhnlich, mit der Ausnahme, dass das Becherglas in ein Ultraschallbad gestellt wird:

— jenach Art des Pigments oder Fiillstoffs 0,1 % bis 1,0 % (Massenanteil) in ein hohes Becherglas mit einem
Volumen von 50 cm3 bis 300 cm3, das von der GréRRe des Ultraschallbades abhangig ist, einwiegen;

— das Becherglas je nach Grofde des Becherglases mit einer entsprechenden Masse an Wasser fiillen;

— das Becherglas in ein gekiihltes Bad stellen, um eine Erwarmung auf tiber 40 °C zu verhindern. Der obere
Grenzwert der Temperatur muss in Abhangigkeit von den Pigment- oder Fiillstoffarten festgelegt werden;

— auf das thermische Gleichgewicht warten;
— die Anfangstemperatur sollte in einem kleinen festgelegten Bereich liegen (z. B. zwischen 20 °C und 25 °C);

— den Ultraschallvorgang beginnen.
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