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DIE IN SITU ANALYSE VON FEINSTAUB-PARTIKELN IN DER
ELEKTRODYNAMISCHEN WAAGE.

B. Xu, R. Vehring und G. Schweiger

[.chrstuhl fiir Laseranwendungstechnik und Meflsysteme, Fakuftit Maschinenbau, Rubhe-

Universitit-Bochum, Universititsstrale 150, 44780 Bochum
CINLEITUNG

Lungengingige Acrosolpartikel sind in der Umwelttechnik von grofler Bedeutung. So ksnnen
z.B. RuBpartikel, Asbestfusern, Hartholzstaub oder Bakterien negative Auswirkungen auf die
Gesundheit haben. Daher sind Mefvertfahren zur Charakterisierung von lungengiingigen
Acrosolen dringend erforderlich.

Wiihrend die physikalische Analyse von Nano- und Mikropartikeln weit fortgeschritten ist.
fehlen bisher leistungstiihige in-situ MeBvertahren zur chemischen Charakterisicrung,
Klassische chemische Verfahren, die eine Probennahme erfordern, sind fiir vicle Aerosoltvpen
schlecht geeignet, da durch die Probennahime die Eigenschatten des untersuchten Svstems
verdndert werden kénnen.

Derzeit gibt es verschiedene Levitationstechniken (Davis, 1997), die es ermoglichen
einzelne Partikel in threr natiiclichen Umgebuny zu untersuchen. Neben der optischen
Levitation hat sich -besonders tur unregelmiiig geformie, teils absorbierende Partikel - die
elektrodynamische Levitation als leistungsfihige Technik durchgesetzt.

Die elektrodynamische Levitation wurde zuerst an einzelnen lonen eingesetzt (Pauf und
Racther, 1955) und danach spiter fiir die Levitation von Mikropartikeln moditiziert (Wuerker
eral., 1959). Kiirzlich wurde gezeigt. dafl cine clektrodynamische Waage (EDW) dazu
verwendet werden kann, lungengiingige Aerosolpartikel aus einer Strémung einzutangen und
bei Normalbedingungen stabil zu levitieren (Vehring er al., 1997).

Dieser Beitrag beschreibt die Anwendung der fincaren Raman-Spektroskopie zur
molekularen Analyse von Accosolpartikeln, die in einer EWD levitiert sind. Raman-
Spektroskopie ist mehrfach zur chemischen Analyse von Mikropartikel mit Erfolg cingesetzt

worden. Allerdings wurden nur wenige Studicn an Partikeln mit cinem Durchmesser kleiner
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von Glyzerintropfchen mit Durchmessern von 5 und 8.7 um vor. Vehring ef al. (1997) zeigten,
daB Natriumnitratpartikel mit einem Durchmesser von 3.5 um ramanspektroskopisch
identifiziert werden konnen.

Dieser Beitrag stellt Raman-Messungen an verschiedenen lungengingigen Partikeln vor.
Zudem werden die Nachweisgrenzen des Verfahrens bestimmt und die Identifizierung des

Kristalltyps von Salzpartikeln demonstriert.
EXPERIMENTELLER AUFBAU

Ein Teil des experimentellen Aufbaus ist im Bild 1 gezeigt. Eine elektrodynamische Waage mit
hyperbolischer Elektrodengeometrie wurde mit verschiedenen optischen Zugéngen fiir die

Aerosolzufiihrung, die optische Anregung und die Streulichtanalyse versehen
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Bild. 1: Der experimentelle Aufbau.
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514,5 nm dient als Anregungsquelle.. Die Partikel in der EDW konnen mit einer Videokamera

Ein Argon-lonen Laser (Coherent Innova 400) mit einer Maximalleistung von 14 W bei

beobachtet werden. Das elastisch gestreute Licht wird mit einer Avalanche-Photodiode
aufgezeichnet. Die Winkelverteilung der elastischen Streuung kann auf einem Monitor
iiberwacht werden. Die Raman-Streuung wird unter einem Winkel von 90° mit einer hoch
gedfineten Linse (f= 65 mm, 1/F=0.65) gesammelt und einem Spektrographen zur spektralen
Trennung zugefiihrt. Der Spektrograph besteht aus einer Filterstufe mit holographischen
Raman-Filtern (Kaiser HNPF-514.5-2.5) und einer dispersiven Stufe. Ein Spektralbereich von
1500 cm™ kann gleichzeitig mit einem mit flissigem Stickstoff CCD Detektor aufgezeichnet

werden, der am Spektrographen angebracht ist.
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Bild 2: Schnitt durch die elektrodynamische Waage.

Die Schnitizeichung in Bild 2 zeigt die Elektrodengeometrie der EDW Die Ringelektrode der
EWD wird mit variabler Frequenz (typisch: 200 Hz) und Spannungen zwischen 8 und 12 kV

angesteuert. Die vertikale Partikelposition wird von einer Photodiodenzeile bestimmt und mit
einer Gleichspannung an den Endkappenciektroden geregelt.

Die zu untersuchenden Partikel wurden entweder aus der Auflenlufi durch einen
Plastikschlauch in die EDW gefihrt oder stammten von einem modifizierten (Vehring et al.,
1997).

Verschiedene Ladecinrichtungen (Koronalader, Excimerlampe) wurden verwendet, um die

Partikel flir die Levitation genigend autzuladen (Aardahi et al, 1997).
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NACHWEISGRENZEN

Die Nachweisgrenzen der Methode wurde an kiinstlich erzeugten Natriumsulfatpartikel
ermittelt. Die Salzpartikel wurden von dem Schwingblendengenerator aus einer wafirigen
Lasung hergestellt. Damit ist es méglich, Masse und Ladung der Partikel aus den

Betriebsbedingungen des Aerosolgenerators zu bestimmen.
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Bild 3: Raman-Spektrum eines Natriumsulfatpartikels mit einem Durchmesser von

1.89 pm. (Laserleistung 1.1W; Belichtungszeit 500 s)

Bild 3 zeigt das Raman-Spektrum eines Partikels mit einer Masse von 9.2 pg (d, = 1.87 pum).
Die Ladung auf dem Partikel betrug 5600 Elementarladungen. Das Spektrum wurde mit einer

Belichtungszeit von 500 s bei einer Laserleistung von 1.1W aufgezeichnet. Die Linie mit einer

Raman-Verschiebung von 992 cm ™ wird durch die symmetrische S-O Streckschwingung des
Sulfats verursacht (Hapanovicz und Condrate, 1996). Die Raman-Signale bei gréfieren
Raman-Verschiebungen werden durch den Rotationsfliigel der Sauerstofflinie bzw. durch die
Linien des CO; in der Gasphase hervorgerufen,

Die Nachweisgrenzen wurden aus dem iiber die Linienbreite integrierten Signal der Sulfatlinie
bestimmt. Die gemessene Linie hat ein Signal-Rausch-Verhiltnis von 49. Bei einem Signal-

Rausch-Verhaltnis von eins ist die Nachweisgrenze erreicht. Sie ergibt sich unter
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Beriicksichtigung des geringeren Streuquerschnitts fiir noch kieinere Partikel zu 0.27 pg, was

einem Partikeldurchmesser von 580 nm entspricht.

IDENTIFIKATION DER KRISTALLFORM

In Bild 3 sind funf zusadtzliche Linien gerade noch erkennbar, die allerdings nur schlecht vom
Rauschen getrennt sind. Bei einem etwas grofleren Partikel (m = 89.5 pg, &, = 4.0 um) sind sie
jedoch deutlich sichtbar und kénnen zur Identifikation des Kristalltyps genutzt werden. Bild 4

zeigt das entsprechende Spektrum.
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Bild 4: Identifizierung der Kristallstruktur eines Natriumsulfatpartikels mit einem

Durchmesser von 4pm,

Die gemessenen Linienpositionen wurden mit Referenzspektren aus der Literatur (Hapanovicz
und Condrate, 1996) verglichen. Die Kristallform des Partikels war orthorhombisch (Typ 11,
Anhydrit).

Es ist bekannt, dafl das Kristallisationsverhalten von Mikropartikeln sich von dem in

makroskopischen Systemen unterscheidet (Tang et al., 1995). Dort entsteht bei der
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Kristallisation von Natriumsulfatlésung das Dekahydrat (Na,SO, - 10H,0). Bei hier
untersuchten Mikropartikeln war die Kristallform stets das Anhydrit in Typ IIT oder Typ V.

ZUSAMMENFASSUNG

Eine neue Methode zur chemischen Untersuchung lungengingiger Aerosole wird vorgestellt.
Derzeit liegen die Nachweisgrenzen fur die Raman-Analyse bei ca. 0.1 pg, je nach untersuchter
Substanz. Sind mehr als = 10 pg einer Substanz im Partikel vorhanden, 148t sich auch der

Kristalltyp bestimmen.
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