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Szemcsemeret-meghatarozasi
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Szemcse

Definicio

Valamely folytonos fazisban (t6bbnyire gaznem( vagy
folyékony anyagban) jelenlevé diszpergalt, hatarfeliiletekkel
elkulonult masik fazis (tobbnyire folyékony vagy szilard anyag)
legkisebb, még homogeén szerkezet(i-osszetétell része.

Szilard részecskehalmaz egyes részecskéit szemcséknek
nevezzik.



Szemcsék jellemzése

Méret / méreteloszlas
Alak

Felszin

Mechanikai tulajdonsagok
Toltés

Mikrostruktura



A szemcsék gyogyszertechnologiai jelentosége

Oldat - oldo6dasi sebesség fligg a szemcsemeérettdl, porozitastol

Szuszpenzio - Ulepedési sebesség

Kendcs - eloszlas homogenitasa szuszpenzios és emulzios
kenbcsoknél

Kup - UGlepedés, eloszlas

Mikropkapszula - szferikus alak, hatoanyag-leadas

Tabletta - granulalas, tabletta szétesése szemcsékre, kioldddas

Aeroszol - szemcsék lerakodasanak helye



A szemcsék lerakddasa a légutakban

B lerakodo reszecskek
felllet mérete
(m?)
trachea (um)
0,03 5—20 um
bronchus
bronchiolus .\ 5-75
1-5 um
ductus alveolaris
: 100 — 150
alveolus pulmonalis




Szemcseméret jelentosége
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Permeabilitas (1x106 cm/s)

Biofarmaciai Osztalyozasi Rendszer (BCS)

100
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Szemcsemeéret csokkentés,
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A legnagyobb dézis oldasahoz sziikséges térfogat (ml)






Szemcsealak
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Szemcsealak

Tualaku: hasonlo szélességl és vastagsagu, karcsu, t(ihoz
hasonld szemcsék,

Hasab/oszlopos: a tlialaku szemcséknél szélesebb és vastagabb,
hosszu, vékony szemcsék,

Pehely: vékony, lapos szemcsék, melyeknek hosszusaga és
szélessége hasonlo,

Lemez: a pelyhes szemcsénél vastagabb, lapos szemcsék,
melyeknek hosszusdga és szélessége, hasonld/azonos

Léc-szerl: hosszu, vékony, pengeszerd szemcsek,

Szabalyos: hasonlo hosszusagu, szélességli és vastagsagu
szemcseék, lehetnek kocka, vagy gombalakuak egyarant.



Szemcsealak

pehely

léc-gmerii
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Szemcsék csoportosulasa

Lamellaris (lemezes): egymasra halmozott lemezek,
Aggregatum (csoportos): osszetapadt szemcsék tomege,

Agglomeratum: 6sszeolvadt vagy cementalddott szemcsék

tomege,
Konglomeratum: két vagy tobb tipusu szemcse keveréke,
Szferolit: sugaras fuzér,

Kristalyfészek: apro szemcsékkel boritott (nagyobb) szemcse.



Szemcseék fellilete

Toredezett: részlegesen hasadt, torott vagy repedt,

Sima: szabalytalansagoktol, érdességtdl vagy kiszogellésektdl

mentes,
Porozus: nyilasokat, atjarokat (Uregeket) tartalmazo,
Durva: goérongyos, nem egyenletes, nem sima,

Ureges/godros: kis horpadasokkal boritott.






Szemcsemeéret

Szemcsemeéret alatt rendszerint a kiilonallé szemcsék atmérojét

ertjuk.

A szemcsek gyakran heterodiszperz szemcserendszert alkotnak,
ezért az atlag szemcseméret mellett a szemcseméret eloszlasa is

fontos adat.



Szemcsemeret

Atlagszemcseméret (x)

X1+ xy+x3...+x, X
X = —
n n

Ahol:
X1, X, .. X, = @Z €gyes szemcsék merete
n = a megmeért szemcsék darabszama



Szemcsemeéret

Szemcseméret tapasztalati szorasa

2 | i1 (X — X)?

szemcseméret atlag
egyedi szemcsemeéret
= szemcseszam

X
X
n



Szemcsemeéret

Feret atmeéro

Martin atmeéro

Keruleti atmeéro

Vetuleti atméro

Gombi ekvivalens atmeérok
Stokes atmeéro



Szemcsemeret

Feret atmérd (D;)

a mérés iranya




Szemcsemeret

Martin féle atmeéré (D,,)

egyenlo vetiiletek

a meérés iranya



Szemcsemeret

Vetileti kor atméroé (D)

mérés iranya




Szemcsemeret

Minimalis (D
Maximalis (D

mln)

) atméro

max




Szemcsemeret

Ekvivalens gombi atmérok
 Térfogat

e Felszin




Szemcsemeret

Stokes atméro




Szemcsemeéret eloszlas

Az eloszlas jellemzéi

Modusz a leggyakrabban el6forduld
érték, a slrdségfliggvény maximuma

Median az adatok sorbarendezésekor
kapott kozéepso éerték, amely a sirliség
fuggvény alatti teriletet két egyenl6
részre osztja

%o

kozépérték(50%)

N
(7))
-

O

‘O
£

Kozépérték az 50%-os
szemcsemeéret-érték




Szemcsemeéret eloszlas

Atlag
(az ertekek matematikai kbzépértéke)
Sorozat: 2,2,3,55 7,8
Atlag: (2+2+3+5+5+7+8)/7=
4,57
Modusz
(leggyakoribb értéek)
Sorozat: 2,2,3,55,7,8
Mennyiség: 7
2,2,3,5,5 7,8

Moduszok: 2,5

Median

(a sorba rendezett értékek kbzepe)

Sorozat: 2,2,3,55 7,8

Median: 2,2,3,5 5 7, 8
5

Tartomany

(a legkisebb és legnagyobb értékek
kozotti kiilénbség)

Sorozat: 2,2,3,55,7,8
Mennyiség: 7

Tartomany: 8-2=6



Gyakorisag

Szemcsemeéret eloszlas
Modusz

: Atlag
Median

>

Részecske méret



0,4

0,3

0,2

Normal eloszlas

g =
34,1%| 34,1%
lo M lo
638.2%
95.4%

99.7%

=1 (x; — X)*

n—1




Terfogat

Szemcsemeéret eloszlas

&-@

Részecske szam 100 : 1
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Szemcsemeéret eloszlas
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Szemcsemeéret meghatarozasi modszerek

e Szitaanalizis

* Szedimentacios modszerek

e Optikai modszerek

e VezetOképességen alapuld modszerek
e Lézerfényt alkalmazo modszerek

e Akusztikus spektroszkoépia



Szemcsemeéret meghatarozasi modszerek

maodszer d( pum)
Szitaanalizis 20-20000
Fénymikroszkop >1
Centrifugalis analizis 0,01-40
Coulter modszer 0,1-1000
Foton-korrelacios spektroszkdpia (PCS) 0,001-1
Szedimetacios rontgen-sugar analizis 0,1-300

Lézerfény diffrakcio 0,05 -1000



Szemcsemeéret meghatarozasi modszerek

0.1 1 10 100 1 10 100 1000

Nanométer Mikron
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Szemcsemeéret analizis

szitak

!

|

:

\

0D &«

Seperation into size

fractions

size (Microns)

T —

size (microns)

T

THK)

TH]

Seperation into size
fractions

e



Szemcsemeéret eloszlas

A vizsgalt frakciok szamanak hatasa

L i dhe A

n=4 n= n=15 n=100



Szitaanalizis szemcsemeéret eloszlas
vizsgalathoz

Normal szitaszovet (a) és specialis szitaszovet (b)

B3.m Electroformed Sieve  63um Wire woven sieve

< Well defined square .~
3 apertures p



Szitaanalizis




Szitaanalizis szemcsemeéret eloszlas
vizsgalathoz




Szitaanalizis

Elonyei

Hatranyai

Lehet6ség széles
szemcsemeéret eloszlas
vizsgalatara

Egyszerld modszer
Kalibralhato szitak

Szemcse-frakciok
szétvalasztasa

Nagy anyagmennyiséeg

Alsd szemcsemeéret hatar
d>20 um

Nem tul gyors



Szemcsemeéret

Eloszlas és gyakorisag gorbék

Athullasi
O0sszeggorbe

100%

gyakorisagi gorbe
y

/7

50

Szitamaradék
osszeggorbe

szitakon athullott mennyiség (D) Xmanx

szitakon visszamaradd mennyiség (R).



3 |::'::| 9

V 4 e y 4

Gyakorisagi és 0sszeggorbe

100 11 | T T T TTT] | I B 020
a0
80
0
80
A0

40
20
20
10

0.1 0.5 1 D 10
particle size x / pm

gqa"(x)






Szemcsemeret vizsgalat
Szedimentacids analizis

A meérdtanyérban

. osszegyllt anyag
tomegmeéreése alapjan

Szedimentacios mérleg



Szemcsemeret vizsgalat
Szedimentacids analizis

F::‘——ﬁ:::ﬂﬂ
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A szemcse slriségétdl fliiggéen &i=
juim|

alkalmas.
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2 - 100 um szemcseméret mérésére / {l20

Andreasen henger



Andreasen henger
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Szemcseméret vizsgalat
szedimentacios mérdhenger
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Wigner cso

h
Ah = —(psz — Pr)

>h> H Pr

) —
P 1 1 Ah

______________ | pf Psz

P, és p; a szilard anyag és a folyadék sirlissege
P a h magassagban levl szuszpendalt anyag mennyisége
A az llepitd cs6 keresztmetszete




Szedimentacios analizis

A Stokes torvény alapjan méri a szedimentaciot,
és hatarozza meg a szemcseméret-eloszlast.

A hagyomanyos modszerek hosszu, tobb oras
vizsgalatot tettek szliikségessé.

Mérési tartomany: 0,5um - 500um
Maximalis minta mennyiség: 0,5 - 3 ml|
Analizis id6: 3 - 10 perc

20
IO T BT R o D o
SRy PS8 g e O e Y

Szedimentograph






Diszperz rendszerek szemcsemeéret
meghatarozasa hagyomanyos moédon
fenymikroszképpal

okular mikromeéter

1. kalibralas

 1um

D e ¢
2. mérés iﬁd\* “L
SRR

\ |

N




Diszperz rendszerek szemcsemeéret
meghatarozasa mikroszkdppal

Digitalis képalkotas

Nikon Eclipse E600
\ with U-lll Film
Camera System

h
= 1 ' (circa early 1990s)




Diszperz rendszerek szemcsemeéret
meghatarozasa mikroszkdppal

Digitalis képalkotas

Imaged

Area

Circularity = 4m * -
Y Perimeter?

Major axis

Aspect ratio = - -
P Minor axis

Area

Roundness = 4 * - —
T * Major axis

Area

DL = Convex area



Diszperz

rendszerek szemcsemeéret

meghatarozasa mikroszkdppal

Pugl units

Output in pixels
Area (um*2)
Extent
Perimeter (pixel)
Circularity
Roundness ()
Solidity
Compactness
Aspect ratio (AR)
Feret AR
ENipsoid angle (degree)
Max Feret
Min Feret
Feret Angle (degree)
Coefficient of variabion
Show
Redirect to

Keep borders (correchon)

Display results
[T Summarize
™ Exclude edges

Reset after analysis

OK

Clear results
— Add 1o Manager

[ Include holes

{0-Anfinaty

{0.00-1.00

43

—>

{0.00-1.00
{0.00-1.00

j'C' 00-1.00

= 4n*(Area)/ (Perimeter)2

' Roundness = (4*Area) / (7T * max diameter? )
Solidity = (Area)/(ConvexArea)
I
VR

Compactness= \/(4 * Area / TU )/ (max diameter)

Circularity
0.00-1.00

{O-Anfinety

]'C\-lrmn ty
:\ 1 E.(EI

1-0 Infinity

tO-Infinity

fo-180

0.00-1.00
v
-]

None v |
) )

{None

FeretMax
FeretMin

Mean

Cancel | Help



Mikroszkodpia

Elonyei

Hatranyai

Kozvetlen vizsgalat

A szemcse alakja is
vizsgalhatoé

Képanalizald rendszer
alkalmazhaté

Kalibralhato
Kétdimenzios analizis

Statisztikailag kevéssé
értékelhet6

Széles eloszlasu és
szubmikroszkopikus
szemcsék esetén nehezen,
vagy nem alkalmazhato

Lassu

Mintak el6zetes
preparacioja
Kétdimenzios analizis



Diszperz rendszerek
szemcseméret meghatarozasa
elektron-mikroszkoppal

BV

NaCl kristalyok
(SEM)

PEG-G2-DCA-cisplatin
(SEM) (TEM)



Muslica szem

Melegvizi féreg

Hangya fej

llék
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Vesicles Wall of

forming parent cell
: cell plate Cell plate  New cell wall
J J > J b
Contractile ring of Daughter cells '4 _, ,, \ /
- r w\ ¥

microfilaments

Daughter cells
(a) Cleavage of an animal cell (SEM) (b) Cell plate formation in a plant cell (TEM)



4 quadrant
photo detector

Cantilever
deflection
measurement

AFM Canti lever
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Optikai szemcseméret-meghatarozas

(0sszefoglald)
Microscopes
Optical TEM SEM SPM
fjg o] == | AFM STM SNOM
NI __
I<:>I M X N KX L
A le-
NN
355\/

3




Tovabhi medszerek




Vezetoképesség mérésén alapulo

modszerek
Coulter Counter rﬂ H
| | | | | P-ﬂ.l-ﬁ ELIEE"'"—-I-
ele:ctrq:)lyt:e i i LECTROLYTE
'-.Illfksggﬂ:m \

APERTURE
TUBE



Diszperz rendszerek
szemcseméret- meghatarozasa
|ézer-fényszorodasos modszerrel

A lézer fény szorddasan alapul és a diszperzid részecskéin szorodo
fényt detektorokon érzékeli.

Mie elméletén alapul, aki megallapitotta, hogy ismert méretd és

refrakcios indext szférikus részecskék meghatarozott iranyba szorjak
a fényt.

an o Mie parameter

a = r részecske (csepp) sugara
A A szort fény hulldamhossza



Lézerfény viselkedése részecske kozelében

4
4

. Szorodas

Visszaverodés

Elhajlas
\ :

/A Elnyelés |
Belépd fény |

e ot -

Fénytorés



Rayleigh
scattering

Mie Scattering, %7\
small particle

Mie Scattering,
large particle



Lézer diffrakcio

Dispersion Optical Detector

module
Beam

expander o
: a9 @ |

1 g e i |
“ P ———————
i1 . 9 |

Laser light

source .
Particle flow

Measuring
zone

A Look at How Particles Scatter Light

Incident light

—

Small angle scattering

5 microns

Incident light
C— Large angle scattering

800 nanometres



Lézer diffrakcio

Monodiszperz rendszerek esetén a
jellegzetes diffrakcios képbdl a
szemcsemeéret megallapithato.

Polidiszperz rendszerek esetében a
diffrakcios képet kilon elemezni kell
egy specialis értékel6 rendszerrel.
Az intenzitas eloszlasbdl lehet
kiszamitani a szemcseeloszlast.
d=0.2, 1500 pm.

A szuszpenzio tomeénysege <1%.

einfallendes Licht Brennebene
Partikelsystem Linse

Intersitats-
verteilung




Diszperz rendszerek
szemcsemeéret- meghatarozasa
|ézer-fényszorodasos modszerrel

Malvern Mastersizer




Malvern Mastersizer report

£, MASTERSILER <Zid»

Result Analysis Report

MASTERSIZER

Result Analysis Report

Sample Name: SOP Name: Measured:
Fly Ash-X0O-20-15-1800-33 Malvem Insitic Calibration (Fly ash) 10 September 2012 13:21:40
Sample Source & type: Measured by: Analysed:

Lab1 10 September 2013 13:21:50
Sample bulk lot ref: Result Source:
1 Measurement
Particle Name: Name: Analysis model: Sensitivity:
Fly Ash Malvem Tnal Hydro 2000MU (A) General purpose Normal
Particle RI: Absorption: Size range: Obscuration:
1.680 0.01 0.020 to 2000000 um 1338 %
Dispersant Name: Dispersant Rl Weighted Residual: Result Emulation:
Water 1.330 0481 % Off
Concentration: Span : Uniformity: Result units:
0.0127 %\ol 2316 0.721 Volume
Specific Surface Area: Surface Weighted Mean D[3.2]: Vol. Weighted Mean D[4,3]:
0.825 mg 7.273 um 15.110 um

71



Malvern Mastersizer report

£, MASTERSILER <Zid»

Result Analysis Report

s e s e

p—— i e

&{0.1): 3512 um d(0.5):: 11935 um d{0.9): 31.154 um
Particle Size Distribution
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Lézer diffrakcido/fényszorodas

Elonyei

Hatranyai

Gyors analizis

Pontos mérés

JOl automatizalt rendszer
Kis minta mennyiség

A kapott eloszlas jol
reprezentalja a rendszert

Statisztikailag jol értékelhetd
Elfogadott

Nem kilénbozteti meg az
aggregalddott szemcséket

Indirekt modszer
Folyadék fazisban mér

A szamolasi modszer
befolyasolja a végeredményt



Dinamikus fényszoras
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Larger Particles

Time
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Smaller Particles
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Akusztikus rezonancia spektroszkopia

Excitation laser: fixed frequency, f

Spatial light modulator:
_image pattern onto surface

SAW detection
system

Line spacing is scanned at each

sample position: s -
— A
u’\> By -

v=fA - Line spacing
Sample is raster-scanned

SAW amp

Velocity image, indicating coating thickness
- r L ® L |

Best signal when
line spacing = SAW wavelength at frequency f

o

5780 5785

5765 5770 5775
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