Mikropartikeln auf der Spur

ParticleScout von WiTec ist eine neue Software, um Mikropartikel schnell und weitgehend
automatisiert zu erkennen, strukturell zu klassifizieren und chemisch zu identifizieren.
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Pollen und Staub in Reinrdumen,
Pigmente, Metalle und Titandioxid
in kosmetischen Cremes, Verun-
reinigungen in Lebensmitteln,
Fettkristalle in Emulsionen, Mikro-
plastik in Getranken, Flissen und
Meeren - in alltaglichen Produkten
und in unserer Umwelt kommen
Mikropartikel vor. Daher gibt es
viele Griinde, die Menge, Gro3e
und Zusammensetzung von Mikro-
partikeln exakt zu untersuchen.
Besondere Aufmerksamkeit rich-
tet sich aktuell auf die Analyse von
Mikroplastik, das durch Zersetzung
von Plastikgegenstanden entsteht
und selbst in den entlegensten Re-
gionen wie der Arktis und tief im
Meer gefunden wurde [1, 2].

M ikropartikel kénnen aus den
verschiedensten Materialien be-
stehen, unterschiedliche Gréfen und
Formen haben, hiufig oder selten vor-
kommen. Die International Union of
Pure and Applied Chemistry definiert
Mikropartikel als 0,1 bis 100 um grof3
[3]. Daher ist es nicht trivial, Mikro-
partikel quantitativ in kleinen wie auch
sehr groflen Volumina wie Meerwasser
nachzuweisen [4]. Auflerdem ist gera-
de in Umweltproben nur ein Bruchteil
der darin enthaltenen Partikel tatséch-
lich von Interesse. Diese gilt es, schnell
und zuverldssig zu identifizieren.
Somit sind dringend méglichst
weitgehend automatisierte und stan-
dardisierte Prozesse nétig, um zu-
nichst alle Partikel in einer Probe
zu lokalisieren, darunter die inte-
ressanten Objekte auszuwiéhlen, zu
zdhlen und zuverldssig zu charak-
terisieren. Es gibt bereits mehrere
Methoden, etwa Laserbeugung und
dynamische Bildanalyse, um die
Grofle von Partikeln zu bestimmen.
Diese eignen sich jedoch nicht, um
die chemische Zusammensetzung der
Partikel festzustellen. Dazu kann die
Raman-Spektroskopie dienen [5, 6].
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Abb. 1

WITec kombiniert ParticleScout mit
konfokaler Raman-Mikroskopie so,
dass sich samtliche Schritte einer
umfassenden strukturellen und che-
mischen Partikelanalyse inklusive
Berichterstattung weitestgehend auto-
matisch durchfithren lassen.

Das Verfahren

Die Partikelanalyse beginnt mit
der Aufnahme eines grof3flachigen
mikroskopischen Hell- und Dunkel-
feldbilds der Probe (Abb.1a, b). Da fiir
die Abbildung von Mikropartikeln
hohe Vergrof3erung nétig ist, nimmt
man zunéchst Bilder von verschie-
denen Bereichen der Probe auf und
fiigt sie anschlieflend zu einem Bild

SOFTWARE I

Mit ParticleScout und Raman-Mikroskopie lassen sich Partikel identifizieren.
Verschiedene Kunststoffpartikel wurden gemischt und die Probe wurde abschnittsweise
mit hoher Auflosung mikroskopiert. Die gezeigten Hellfeld- (a) bzw. Dunkelfeldbilder (b)
sind aus jeweils 16 hochaufgeldsten Bildern zusammengesetzt. Unterschiedlich grofle und
geformte Teilchen lassen sich in einer Fokusebene nicht scharf abbilden (c), Focus Stacking
ermoglicht Bilder mit hoher Tiefenscharfe (d). Particle Scout stellt die Position detektierter
Partikel als zweifarbige Maske dar (e).

zusammen (Image Stitching). Wenn
die Partikel einer Probe unterschied-
lich grofy und verschieden geformt
sind, lassen sich nicht alle Teilchen
gleichzeitig scharf abbilden. Hier
hilft es, Bilder aus verschiedenen
Fokusebenen zu kombinieren (Focus
Stacking, Abb. 1c, d). Beide Funktio-
nen sind in der WITec Control Soft-
ware des Raman-Mikroskops imple-
mentiert. ParticleScout erkennt die
Partikel im lichtmikroskopischen Bild
automatisch anhand eines Helligkeits-
Schwellenwerts, den der Benutzer be-
stimmen kann.

Die Positionen aller detektierten
Partikel werden als Maske dargestellt
(Abb. 1e). Eigenschaften wie Fldche,
Umfang oder Aquivalentdurchmes-
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Abb.2 Von jedem Partikel lasst sich ein Hintergrund-korrigiertes Raman-Spektrum
aufnehmen (a). Aus den Spektren wurde mit Hilfe der Datenbank-Software TrueMatch
die chemische Zusammensetzung der Kunststoffpartikel identifiziert (b). Partikel aus
Polytetrafluorethylen stellten mit 60 Prozent den gréten Anteil.

ser werden automatisch berechnet.
Anhand ihrer Merkmale sind die Teil-
chen zu gruppieren. Jede weitere Ana-
lyse lasst sich fiir alle Partikel durch-
fihren oder auf einzelne Gruppen
beschrianken. Fiir wiederkehrende
Arbeitsablaufe ist es moglich, Filter
vorzudefinieren und zu speichern.
Woraus die ausgewéhlten Partikel
bestehen, ist anhand ihrer Raman-
Spektren zu bestimmen. ParticleScout
steuert die ausgewahlten Partikel auf
dem Objekttriger extrem prazise an,
sodass es moglich ist, von jedem ein
Spektrum aufzunehmen (Abb. 2a).
Da WITec Raman-Mikroskope auf
besten optischen Lichtdurchsatz,
hochste Signalsensitivitat und beson-
ders schnelle Messungen optimiert

sind, lassen sich mit diesem Setup
mehrere Hundert Partikel pro Stunde
analysieren.

Fir die Auswertung der Raman-
Spektren wurde die leistungsstarke
Datenbank-Software TrueMatch in
ParticleScout integriert. TrueMatch
gleicht die gemessenen Spektren mit
Datenbanken ab und identifiziert die
gefundenen Substanzen schnell und
zuverldssig. Die chemischen Material-
eigenschaften der Partikel kann man
mit ihren strukturellen Eigenschaften
wie Umfang oder Fldche korrelieren.
ParticleScout liefert Daten fiir detail-
lierte Berichte (Abb. 2b).

Die folgenden Beispiele veran-
schaulichen die vielfaltigen Funk-
tionen von ParticleScout. Alle Mes-

Anzahl

sungen wurden an einem konfokalen
alpha300 R Raman-Mikroskop von
WITec durchgefiihrt.

Mikropartikel in Kosmetika

Hier wurden die Inhaltsstoffe einer
Peelingcreme analysiert. Auf einem
gut 9 mm?’ grof3en Hellfeldbild, das
durch Image Stitching generiert wur-
de, detektierte ParticleScout fast 4000
Partikel unterschiedlicher Gréflen
und Formen und gruppierte sie nach
strukturellen Eigenschaften (Abb. 3a).
Die hohe Tiefenschérfe war durch Fo-
cus Stacking moglich. Die chemische
Identifikation der Partikel anhand
ihrer Raman-Spektren ergab, dass sie
iiberwiegend aus Anatas und Bor-
nitrid bestehen. Bornitrid wird haufig
kosmetischen Cremes zugesetzt, um
sie geschmeidig zu machen. Anatas ist
eine kristalline Form von Titandioxid.
Sie sorgt fiir den mechanischen Pee-
lingeffekt. Von einem kleineren Be-
reich wurde ein Raman-Bild erzeugt
und dem Lichtbild tiberlagert, um
die Verteilung der Inhaltsstoffe und
die Korrelation zwischen Form und
chemischer Zusammensetzung zu
visualisieren.

ParticleScout bietet umfangreiche
Moglichkeiten zur Berichterstellung
(Abb. 3b). Die Groflenverteilung der
verschiedenen Komponenten zeigt
beispielsweise, dass die Bornitrid-
Teilchen in der Creme statistisch klei-
ner sind als die Anatas-Partikel.
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Abb.3 ParticleScout erstellt umfassende Berichte, hier bei der
Analyse einer kosmetischen Peelingcreme: Grof3flachiges Hellfeld-
bild mit tiberlagertem Raman-Bildausschnitt (a). Die hellblauen Par-
tikel im Hellfeldbild bestehen aus Anatas, die dunkelgraue Phase ist
0l, hellgrau ist die Oberfliche des Objekttrigers, auf dem die Probe
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diinn ausgestrichen wurde. Die Inhaltsstoffe bilden unterschiedlich
grof3e Partikel (b). Die meisten Bornitrid-Partikel hatten eine Flache
von 100 bis 500 um?, wihrend Anatas-Partikel mit 1000 bis 5000 pm?
deutlich groBer waren.
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Abb.4 Aus dem Schlamm einer Kldranlage herausgefilterte Mikropartikel sind hier im
Dunkelfeldbild des ganzen Filters (a) und in der VergréBerung des rot markierten Bereichs
(b) zu sehen. Von 18 000 Partikeln wurden Raman-Spektren ermittelt und daraus ihre che-

mische Zusammensetzung bestimmt.

Mikroplastik in Umweltproben

Die Zunahme von Mikroplastik in der
Umwelt gibt wegen der méglichen ne-
gativen Effekte auf Mensch und Na-
tur zunehmend Anlass zur Sorge [7].
Hier wurden Mikroplastik-Partikel in
Klarschlamm, einer sehr komplexen
Probe, identifiziert. Die Probe wurde
mehrfach gefiltert. Auf dem letzten
Filter mit einer Porengréfle von 10 um
befanden sich mehrere Zehntausend
Partikel (Abb. 4). Mit ParticleScout
wurden von etwa 18 000 Partikel
Raman-Spektren aufgenommen und
ausgewertet. Die Datenbank-Software
TrueMatch identifizierte 46 (0,25 %
aller Partikel) zweifelsfrei als Mikro-
plastik. Thre Grofie reichte von 10 um
bis 100 um (Aquivalentdurchmes-
ser). Polyethylen (25 Teilchen) und
Polypropylen (12 Teilchen) waren die
hiufigsten Kunststoffe. Auflerdem
fanden sich viele Pigment- und einige
Titandioxid-Partikel.

Zusammenfassung

In vielen Anwendungen und For-
schungsbereichen ist die schnelle
Analyse von Mikropartikeln wichtig.
Mit der neuen Software ParticleScout
ausgestattete konfokale Raman-
Mikroskope erméglichen es dem Nut-
zer, automatisiert und rasch Mikro-
partikel in der Probe aufzuspiiren,
mit hoher Auflésung zu visualisieren
und nach strukturellen Merkmalen
zu kategorisieren. Aus den Raman-
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Spektren der Partikel ldsst sich deren
molekulare Zusammensetzung be-
stimmen. Somit ist es méglich, struk-
turelle und chemische Eigenschaften
zu korrelieren. Probenberichte sind
auf verschiedene Weise darstellbar.
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PFEIFFER VACUUM

VAKUUM-
LOSUNGEN
AUS EINER
HAND

Pfeiffer Vacuum steht weltweit fir
innovative und individuelle Vakuum-
I6sungen, fir technologische
Perfektion, kompetente Beratung
und zuverlassigen Service. Wir
verfligen als einziger Anbieter von
Vakuumtechnik tber ein komplettes
Produktsortiment:

Pumpen zur Vakuumerzeugung
von Grobvakuum bis UHV
Vakuummess- und Analysegeréate
Lecksucher und Dichtheits-
prufgerate
Vakuumkomponenten und
Kammern

Pumpstande und kunden-
spezifische Losungen

Sie suchen eine perfekte
Vakuumlosung?
Sprechen Sie uns an:

Pfeiffer Vacuum GmbH
Headquarters/Germany

T +49 6441 802-0
www.pfeiffer-vacuum.com
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