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(57) Abstract: The invention relates to a device
and to a method for measuring the scattered light
about molecules present in a suspension, wherein
the suspension is fed through a measurement cell.
The measurement cell is produced as a segment of
a curved surtace, particularly an ellipsoid, a hy-
perbolic shape, a parabolic shape, or a circle, and
comprises a curved and a flat surface. Light-sensi-
tive detectors are disposed about the curved sur-
face and capture the scattered light.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung be-
schreibt eine Vorrichtung und ein Verfahren zur
Messung des an in einer Suspension befindlichen
Molekiilen gestreuten Lichtes, wobei die Suspen-
sion durch eine Messzelle geleitet wird. Die
Messzelle ist als Segment einer gekriimmten F14-
che, insbesondere eines Ellipsoids, einer hyperbo-
lischen Form, einer parabolischen Form oder ei-
nes Kreises gefertigt und weist eine gekriimmte
und eine ebene Fldche auf. Lichtempfindliche De-
tektoren sind um die gekriimmte Fléche herum an-
geordnet und erfassen das Streulicht.
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Zellaufbau fiir Lichtstreudetektoren mit selbstfokussierenden Eigenschaften

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Messung der Lichtstreueigenschaften einer Sus-
pension, die durch eine Messzelle geleitet und von einem kollimierten Lichtstrahl beleuchtet
wird sowie ein Verfahren zur Messung des an in einer Suspension befindlichen Molekiilen
gestreuten Lichtes.

Die Vermessung der statischen Lichtstreuung wird zur Charakterisierung (GréRke, Masse,
Form und Struktur) von Molekiilen oder kolloidalen Substanzen herangezogen. Hierbei han-
delt es sich um eine absolute Quantifizierung, die ohne vorherige Kalibrierung oder Benut-
zung von Standardproben auskommt. Eine Probe wird mit einem kollimierten Lichtstrahl be-

leuchtet und das gestreute Licht unter verschiedenen Streuwinkein gemessen.

Das Prinzip der Lichtstreuung ist in der Natur weitverbreitet. So kann es z.B. beim Sonnen-
untergang oder beim Sichtbarwerden von Staubpartikein beobachtet werden. Lichtstrahlen
treffen auf ein stark streuendes Medium und werden von Partikeln von ihrem geometrisch
vorgeschriebenen Weg abgelenkt. Dabei wird die Intensitét der Lichtstrahlen durch Absorpti-
on und Streuung abgeschwécht. Die Streuung ist die Grundlage verschiedener physikali-

scher Phanomene, wie z.B. Beugung, Brechung und Reflexion.

Die Streuung kann in inefastische, quasielastische und elastische Streuung unterteilt werden,
die sich durch ihre Frequenzverschiebung unterscheiden. Bei der inelastischen Streuung tritt
eine Frequenzverschiebung von etwa 10" bis 10" Hz auf. Bei der quasielastischen Streu-
ung , bei der Licht zusétzlich mit Translations- bzw. Rotationsquanten eines Molekiils wech-
selwirkt und eine Frequenzverschiebung von 10 bis 10° Hz auftritt. Bei der elastischen Licht-
streuung (z.B. statische Lichtstreuung) kommt es zu keiner Anderung der Wellenlange (auch
als koharente Streustrahlung bezeichnet). Das zugrunde liegende Prinzip der Lichtstreuung
lasst sich an einem sehr kleinen, optisch isotropen Gasmolekiil veranschaulichen. Die Elekt-
ronen des Molekiils werden durch die auftreffende elektromagnetische Welle in eine
Schwingung mit der Frequenz der erregenden Lichtquelle versetzt. Der so entstandene oszil-
lierende Dipol strahlt wiederum elektromagnetische Strahlung derselben Frequenz ab, wobei
die Intensitat der Strahlung von der Stérke des induzierten Dipols abhéngt, d.h. je polarisier-
barer das Molekill ist, desto stérker der Dipol und desto héher die Intensitit der emittierten
Strahlung.

Wird eine Probe, beispielweise eine Suspension, in der sich mehrere Makromolekiile befin-
den, mit einem kollimierten Lichtstrahl beleuchtet, emittiert jedes Makromolekiil Strahlung.
Die Summe der Intensitaten der emittierten Strahlung ist proportional zur Konzentration der
Makromolekiile in der Suspension sowie der molaren Masse der Molekiile. Des Weiteren
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kann aus der Winkelabhéngigkeit der gestreuten Lichtintensitéten . die GroRe der im Kolloid
enthaltenen Molekille berechnet werden, da das an den verschiedenen Streuzentren im
Makromolekiil gestreute Licht interferiert und ein winkelabhéngiges Streumuster erzeugt.,
Hierbei werden jeweils die Mittelwerte von den in der Zelle befindlichen Teilchen be-
stimmt.Im Stand der Technik sind Messgeréate beschrieben, die die Streueigenschaften von
kolloidale Fliissigkeiten messen und zur Charakterisierung der Stoffeigenschaften heranzie-
hen. Die EP 0 182 618 B1 offenbart eine Vorrichtung, welche die Messung der statischen
Lichtstreuung mittels einer Messzelle beschreibt. Die Messzelle kann mit einem chroma-
tographischen Aufbau gekoppelt werden, so dass die Teilchen nach GréRke getrennt durch
die Messzelle flieRen. Hierfur ist eine runde Glaszelle mit einer L&ngsbohrung versehen,
durch welche ein Fliissigkeitsstrom mit den enthaltenen Teilchen geleitet und mit einem La-
serstrahl beleuchtet wird. Um die runde Glaszelle sind unter verschiedenen Winkeln Detekto-
ren angeordnet, die das Streulicht aufnehmen. Um die Winkelabhéngigkeit zu bestimmen,
darf jeder Detektor nur einen kleinen Winkelbereich erfassen. Deshalb ist es bei diesem Ge-
rat notwendig, durch Blenden den detektierten Bereich in der Bohrung auf einige Nanoliter zu
verkleinern, was das Rauschen vergroRert und die Interferenz erhdht. Dies filhrt zwangsléu-

fig zu einer Verminderung der Sensitivitat.

Diese Technologie wurde zuerst in US 4,616,927 und EP 0 182 618 beschrieben. Diese of-
fenbaren jedoch nur die Messung des Streulichts unter mehreren verschiedenen Winkeln.
Der beobachtete Streubereich wird Uber Blenden auf einige Nanoliter beschréankt. Die EP 0
626 064 ist eine Weiterentwicklung, bei der unter 2 Winkeln gemessen wird, wobei das unter

15 Grad gestreute Licht mittels eines Linsen- und Blendensystems gesammelt wird.

In der US- 6,052,184 wird das gestreute Licht mittels Lichtleitern gesammelt, wobei diese
jedoch auch nur einen sehr kleinen Fliissigkeitsbereich beobachten. Der Flissigkeitsstrom
wird hier senkrecht zum einfallenden Lichtstrahl gefihrt. In der EP 1 515 131 wird beschrie-
ben, wie sich das Fllissigkeitsvolumen durch den Einsatz eines zweiten FlUssigkeitsstromes

minimieren l3sst, wobei das beobachtete Fliissigkeitsvolumen aber ebenfalls begrenzt wird.

Nachteilig bei den im Stand der Technik offenbarten Vorrichtungen ist, dass das beobachtete
Flissigkeitsvolumen durch Blendensysteme oder den Einsatz von Lichtleitern, die nah an
das Streuzentrum herangefiihrt werden, extrem eingeschrankt wird, um eine gute Winkelauf-
i6sung zu erhalten und Streulicht von Ubergéngen Luft/Glas/Medium fernzuhalten. Damit
wird die Empfindlichkeit des Verfahrens vermindert.
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Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Messvorrichtung bereitzustellen, die nicht
die im Stand der Technik aufgefiihrten Nachteile aufweist und eine Verbesserung der Mess-

sensitivitat erreicht.

Gelost wird die Aufgabe durch die unabhéangigen Anspriiche. Vorteilhafte Ausgestaltungs-
formen der Erfindung ergeben sich aus den Unteranspriichen.

Demgemal umfasst die Erfindung eine Vorrichtung zur Messung der Lichtstreuungseigen-
schaften einer Suspension, die durch eine Messzelle geleitet und von einem monochromen
kollimierten Lichtstrahl beleuchtet wird, wobei eine Messzelle einen Kanal aufweist, welcher
die Zu- und Ableitung der Suspension zula@sst und der den Eintritt, Durchtritt und Austritt ei-
nes monochromen Kollimierten Lichistrahls in Richtung seiner Lénge erlaubt, wobei die Zell-
geometrie der Messzelle eine gekriimmte Flache aufweist, das aus lichtdurchldssigem Mate-
rial geformt ist und von der gestreutes Licht fokussiert wird, erreicht durch die Krimmung der
Oberflache der Messzelle, wobei lichtempfindliche Detektoren so angeordnet sind, dass sie
das von einer Suspension gestreute Licht erfassen, das durch den Kanal und das lichtdurch-

lassige Material der Messzelle hindurch tritt.

Es war vollig Gberraschend, dass durch die erfindungsgeméfRe Vorrichtung die Mangel des
Standes der Technik behoben werden kénnen. Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung, die
der Messung der Lichtstreueigenschaften einer Suspension dient, die durch eine Messzelle
geleitet wird und von einem monochromen kollimierten Lichtstrahl beleuchtet wird. Die Koh&-
renzldnge des Lichtstrahls kann bevorzugt grofer, als die maximale Grolke der zu messen-
den Molekiile sein, wobei vorzugsweise Molekiile mit einer GroRe von 10 nm bis 1000 nm
und einer Molekularmasse von 1000 Da bis 1 x 10° Da charakterisiert werden. Die Zellgeo-
metrie der Messzelle weist eine gekriimmte Flache auf. In die Messzelle ist ein Kanal einge-
fasst, welcher die Zu- und Ableitung der Suspension zuldsst. Des Weiteren wird durch den
Kanal der Eintritt, Durchtritt und Austritt eines kollimierten Lichtstrahls in Richtung seiner
Lange erlaubt. Das von den in der Suspension befindlichen Molekiilen gestreute Licht, tritt
durch das lichtdurchldssige Material der Messzelle hindurch und wird durch die erfindungs-
gemale gekriimmte Oberflache der Messzelle so fokussiert, dass lichtempfindliche Detekto-
ren, die um die Messzelle herum angeordnet sind, dass Licht, das durch den Kanal und das
lichtdurchlédssige Material der Messzelle hindurch tritt, erfassen. Die bestrahlten Molekiile
streuen das Licht in alle Richtungen, wobei die Streuintensitat nach verschiedenen Winkeln
von der Grofe der Molekiile abhéngt.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird eine Vorrichtung zur Messung der Lichtstreu-
ungseigenschaften einer Suspension, die durch eine Messzelle geleitet und von einem mo-
nochromen Kollimierten Lichtstrahl bestrahlt wird, bereitgestelit, wobei die aus lichtdurchlés-
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sigem Material geformte Messzelle einen Kanal aufweist, der mindestens zwei Offnungen
enthalt, und die Messzelle als Segment bevorzugt eines Ellipsoides, einer hyperbolischen
Form, einer parabolischen Form oder eines Kreises ausgestaltet ist, und eine gekrimmte
Flache aufweist, wobei lichtempfindliche Detektoren um die Messzelle, bevorzugt um die
gekriimmte Fléche angeordnet sind. Es war vollig Uberraschend, dass die bevorzugte Form
der Messzelle, die Messung von kolloidalen Substanzen ganz besonders verbessert und das
Hintergrundrauschen verringert. Hierbei bezeichnet im Sinne der Erfindung ein Segment
bevorzugt eine Teilflache, die bevorzugt eine gekrimmte und eine der gekriimmten Flache
gegentiiberliegenden ebenen Fldche aufweist. Eine gekriimmte Fliche oder Seite bezeichnet
im Sinne der Erfindung bevorzugt eine Krimmung, die eine Richtungsénderung pro Langen-
einheit aufweist, das heiltt es tritt bevorzugt eine nach aufien guadratisch zunehmende Ab-
weichung der Fliche von ihrer Tangentialebene auf. Insbesondere diese bevorzugte Aus-
gestaltungsform der Messzelle ermdglicht eine kompakte und kostenglinstige Bauform. Eine

derartige vorteilhafte Messzelle ist exemplarisch in Fig. 1 dargestellt.

Eine Suspension bezeichnet im Sinne der Erfindung eine heterogene Mixtur, in der Feststof-

fe (Molekiile) in einem Fluid verteilt sind.

Ein Kanal bezeichnet im Sinne der Erfindung eine Aussparung im Zellkorper, durch den das
zu untersuchende Medium flieRt und in dem es von einem monochromen kollimierten Licht-
strahl, welcher bevorzugt aus parallel verlaufenden Lichtstrahlen besteht und einfarbig ist,
beleuchtet wird. Die Kohéarenzidnge des Lichtes ist bevorzugt groer als der Durchmesser

der zu untersuchenden Makromolekiile.

Durch die erfindungsgeméfe Vorrichtung werden Vorteile gegeniiber dem Stand der Technik
erzielt. So erméglicht die Vorrichtung die Aufnahme des gesamten Streulichtes, welches von
der kolloidalen Suspension durch die Messzelle dringt und von den Detektoren aufgenom-
men wird. Somit wird das Streulicht im Wesentlichen der gesamten in der Messzelle vorlie-
genden Suspension erfasst, wodurch ein Streuvolumen im Mikroliterbereich messbar ist. Im
Stand der Technik beschriebene Messzellen weisen nur ein Streuvolumen im Nanoliterbe-
reich auf.

Ein weiterer Vorteil der erfindungsgemaéfien Vorrichtung ist, dass bedingt durch das erhdhte
Streuvolumen die Intensitat des gestreuten Lichtes erhéht ist, da die Intensitét proportional
zu dem Streuvolumen ist. Eine Erhdhung der Intensitét resultiert in einer Verstérkung des
Signals und flhrt zu einer verbesserten Sensitivitdt und erlaubt das Messen von kolloidalen
Suspensionen in niedrigen Konzentration.
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Ein weiterer Vorteil der erfindungsgeméfen Vorrichtung ist die Reduktion des Hintergrund-
rauschens. Die Teilchen in der Suspension bewegen sich in reziproker Abhangigkeit zu ihrer
Grofe in zufalligen Richtungen. Aus dieser Bewegung resultiert ein Messfehler bei der Mes-
sung einer kolloidalen Suspension, der als Rauschen bezeichnet wird und das Messergebnis
verfalschen kann. Je kleiner das zu beobachtende Volumen der Messzeile, desto weniger
Molekiile sind in der Suspension enthalten und umso stérker ist die zeitliche Schwankung
der gestreuten Strahlung. Hieraus resultiert eine VergréfRerung des Rauschens. Bei einer
Vergroferung des zu messenden Volumens, wird die Anzahl der Molekile in der Messzelle
erhéht und der Einfluss des Rauschens verringert, da mehr Streustrahlen an die Detektoren

gelangen und so die Signale gemitielt werden kénnen.

Die Erfindung 16st somit ein lang bestehendes Problem des Standes der Technik und ermog-
licht die Erfassung des gesamten Streulichts und fihrt somit zu einer Verbesserung der Sen-
sitivitat.

Es ist bevorzugt, dass die Geometrie der Messzelle, bevorzugt ein Segment einer gekrimm-
ten Flache, insbesondere eines Ellipsoides, eine hyperbolische, eine parabolische oder die

Form eines Kreises aufweist.

Eine vorteilhafte Ausfiihrungsform des Erfindungsgegenstandes sieht vor, dass die Messzel-
fe aus Glas, Polymer oder einer Kombination aus beiden oder einer Flissigkeit gefertigt ist,
welches eine hdhere Brechzahl als die zu messende Suspension oder Luft aufweist. Ein Po-
lymer bezeichnet eine chemische Verbindung, die aus Ketten oder verzweigien Molekiien
besteht, die aus gieichen oder gleichartigen Einheiten aufgebaut sind. Beispiele hierfiir sind
Polymere aus Polyethylen, Polypropylen, Polyvinylchlorid, Polymethylmethacrylat, Polyester
oder Polyurethan. Die Brechzahl, friiher Brechungsindex oder Brechungskoeffizient, ist eine
Materialkonstante und beschreibt die Ausbreitung des Lichtes, d.h. elekiromagnetischer Wel-
len, in einem optisch dichten Medium. Sie kann aus dem Verhdltnis zwischen Phasenge-
schwindigkeit des Lichtes im Vakuum und seiner Phasengeschwindigkeit im jeweiligen Me-
dium bestimmt werden. So betragt z.B. die Brechzahl flir sichtbares Licht im Vakuum exakt
1, fir Luft auf Meeresniveau 1,000292, fiir Quarzglas 1,46 und fiir Polymere ungeféhr 1,5.
Durch die erfindungsgeméafe Ausfiihrungsform wird erreicht, dass die gestreuten Strahlen so
gebrochen werden, dass sie in einem Punkt fokussiert werden, an dem lichtempfindliche
Detektoren installiert sind. Somit kann auch die von den Detektoren weggestreute Streu-
strahlung in diese hineinfokussiert werden. Folglich wird durch die vorteilhafte Ausfihrungs-
form erreicht, dass im Wesentlichen alle aus der Messzelle kommende Streustrahlen von

den lichtempfindlichen Detektoren gesammelt werden.
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Vorteilhafterweise ist vorgesehen, dass die Messzelle eine optisch polierte Oberflache auf-
weist und ein Querschnitt der Messzelle in der Ebene des Kanals gekriimmt ist und der Ka-
nal entlang einer Sehne verlauft, wobei der Kanal kiirzer als der kleinste Durchmesser der
gekrimmien Flache ist. Die gekriimmie Oberflache, durch die das Licht austritt, ist nach
Standardverfahren zu polieren, um Winkelverfalschungen oder Streuung an den optischen
Ubergédngen zu minimieren. Eine Kreissehne ist definiert als Strecke, die durch die Verbin-
dung von zwei auf einem Kreis befindlichen Punkte entsteht. Eine polierte Oberfliche wird
durch konventionelle Polierverfahren erreicht. So kann die Oberfldche von z.B. Quarzglas
durch Flammpolieren und mechanisches Polieren bearbeitet werden. Auch das Polieren mit-
tels Laserstrahlen ist mdglich.

Durch die bevorzugte Gestaltung der Messzelle wird erreicht, dass das von den Molekiilen
gestreute Licht beim Ubergang Suspension — Messzelle zum Einfalislot hin gebrochen wird,
da die Brechzahl der Messzelle bevorzugt grofier als die Brechzahl des Mediums ist. Das
heifdt, Lichtstrahlen, die unter einem bestimmten Winkel im Kanal gestreut wurden, laufen
durch die Messzelle parallel zueinander. Durch die bevorzugte Ausfitihrungsform werden die
in der Ebene des Kanals (horizontal) gestreuten Lichtstrahlen beim Ubergang Messzelle —
umgebendes Medium auf einen Punkt auferhalb der Messzelle fokussiert, an dem lichtemp-
findliche Detekioren angeordnet sind. Hierdurch ist das Erfassen des kompletten in der hori-
zontalen Ebene gestreuten Lichtes mdglich, wodurch die Sensitivitdt der Vorrichtung maf-
geblich erh6ht wird. Des weiteren wird durch die Ausfihrungsform erreicht, dass auch Streu-
strahlen, die von den Detektoren weggestreut sind, in diese hineinfokussiert werden. Es

kann so wesentlich mehr Streulicht von den lichtempfindlichen Detektoren erfasst werden.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform weist die Messzelle eine polierte Oberflache auf und
ein Querschnitt der Messzelle in der Ebene senkrecht zur Ebene des Kanals ist gekrimmt.
Dadurch, dass die Messzelle nicht nur in der Ebene des Kanals (horizontal) eine Krimmung
aufweist, sondern auch in der Ebene senkrecht zu der Ebene des Kanals (vertikal), werden
die durch die Messzelle paraliel verlaufenden Strahlen bei dem Erreichen der AuRenseite der
Messzelle, in einem Punkt aulRerhalb der Messzelle fokussiert. Es findet somit bevorzugt
eine vertikale und horizontale Fokussierung der gestreuten Strahlen statt und alle unter ei-
nem Winkel gestreuten Strahlen werden in einem Punkt aulerhalb der Messzelle fokussiert.
Durch die bevorzugte Ausfiihrungsform wird das gesamt Streulicht der Messzelle erfasst und
das gemessene Streuvolumen vergrofiert, was zu einer Verbesserung der Sensitivitat fihrt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform sind auf der gekrimmten Flache oder Seite
in einer Ebene mit dem Kanal lichtempfindliche Detektoren (horizontal) angeordnet, um das
von der bestrahlten Suspension gestreute und mittels der Messzelle fokussierte Licht aufzu-
nehmen. Ein Deteklor ist eine im Stand der Technik beschriebene Vorrichtung, welche eine
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einfallende Lichtintensitat in elektrische Signale umwandelt, was z. B. mittels lichtempfindli-
cher Dioden oder Photomultiplier erfolgt und an Verarbeitungsgeréate weiterleitet, die die ge-
messenen Signal in die gewlinschten Einheiten umrechnen. Durch die Anordnung der Detek-
toren auf der gekrimmten Seite wird erreicht, dass Streulicht welches nicht von der Suspen-
sion erzeugt wurde, sondern z.B. an den seitlichen Randern des Kanals entstand, nicht in die
Detektoren gelangt. Somit wird das EinflieRen von stérendem Streulicht in die Messung ver-
hindert und Messfehler reduziert. Des Weiteren kann durch die bevorzugte Ausfiihrungsform
eine kompakte und Materialsparende Bauweise verwirklicht werden, da nur auf einer Seite,

namlich der gekriimmten, lichtempfindliche Detektoren angeordnet sind.

Es ist weiterhin bevorzugt, dass Licht auf der gekriimmten Flache oder Seite in einer Ebene
senkrecht zu der Ebene des Kanals vorzugsweise durch die gekrimmte Seite der Oberfla-
che oder durch Fresnellinsen und/oder Zylinderlinsen fokussiert und von lichtempfindlichen
Detekioren erfasst wird. Die Fokussierung der gestreuten Lichtstrahlen bei dem Ubergang
Messzelle — umgebendes Medium, wird vorzugsweise durch die Kriimmung der Oberflache
erreicht. Die Messzelle ist aus einem Material mit einer htheren Brechzah! als Luft herge-
stellt, wodurch die austretenden Lichtstrahlen fokussiert werden. Die Fokussierung kann
auch mithilfe von Fresnellinsen und/oder Zylinderlinsen erfolgen. Fresnellinsen sind kompak-
te optische Linsen, die durch eine Aufteilung in ringférmige Stufen charakterisiert sind. Durch
die Stufen wird eine konstante Brennweite erreicht, d.h. der Abstand des Brennpunktes oder
Fokus dndert sich nicht. Die charakteristische Form der Fresnellinsen erméglicht eine Ein-
sparung an Gewicht, wodurch sie in Anwendungen wo das Gewicht ausschlaggebend ist,
zum Einsatz kommen. Zylinderlinsen haben in zwei senkrecht zueinander stehenden Rich-
tungen verschiedene Krimmungen, d.h. Zylinderlinsen sind bevorzugt Abschnitte eines Zy-
linders. Beide Linsenarten kénnen als weitere Ausfiihrungsform die Fokussierung der von
der Suspension gestreuten Lichtstrahlen ausiiben und diese in die Detektoren fokussieren.
Durch die gewichtseinsparende Form der Linsen wird eine kompakte Ausfiihrungsform reali-
siert und zusétzlich ist durch die Linsen die Wartung der bevorzugten Ausfiihrungsform ver-
einfacht, da diese einfach durch den Fachmann austauschbar sind. Die bevorzugten Ausfiih-
rungsformen filhren dazu, dass die gestreuten Strahlen beim Ubergang Messzelle - umge-
bendes Medium in Detektoren fokussiert werden. Durch diese Anordnung ist das Erfassen
des gesamten Streulichts méglich und kein Streulicht geht verloren. Eine Verbesserung der
Sensitivitat ist das Resultat.

In einer weiteren bevorzugten Ausgestaltung der Erfindung weisen die lichtempfindlichen

Detektoren, die das gestreute Licht aufnehmen, ein Blendensystem auf, welches den zu be-
obachteten Winkelbereich definiert, sofern der Fokus in der Blende liegt. Ein Blendensystem
beschreibt eine an die Detektoren angebrachte Vorrichtung, die nur die Erfassung bestimm-
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ter Strahlen zuldsst. So kdnnen Strahlen, die unter einem Winkel auf die Detektoren treffen,
der nicht zur Messung herangezogen werden soll, durch das Blendensystem ausgeschlos-
sen werden. Der Bereich der zu messenden Strahlen (der Winkelbereich) wird durch das
Blendensystem eingestellt. Vorzugsweise ist die Blende vor dem Detektor genau im Fokus
des gestreuten Lichtes angebracht und dient dazu, den detektierten Winkelbereich zu mini-
mieren. Weiterhin werden durch die Blenden Strahlen, die nicht exakt im Fokus liegen, aus-
geblendet. Durch diese Anordnung wird das gesamte Streulicht, das im Kanal durch die Be-
strahlung der Suspension entsteht gesammelt und so die Sensitivitit der weiteren Ausgestal-
tung der Erfindung verbessert. Zusatzlich ermoglicht die Verwendung eines Blendensystems
die Anpassung an Eigenschaften der zu messenden Suspension, wie z.B. hochkonzentrierte
Suspensionen, Suspensionen mit groen oder kleinen Molekiilen, da dieses einfach durch

den Fachmann einstellbar ist.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform sind auf der der gekriimmten Fléche oder Seite ge-
genlberliegenden Seite keine Detektoren angeordnet, sondern es wird eine lichtabsorbie-
rende Vorrichtung installiert, welche Licht, welches nicht von den Detektoren erfasst werden
soll, absorbiert. So soll z.B. durch die lichtabsorbierende Vorrichtung Streulicht, was an den
Zu- und Ableitungen des Kanals entsteht, nicht in die lichtempfindlichen Detektoren gelan-
gen. Dieses Streulicht wiirde die Messung der Streustrahlen, die von der zu messenden
Suspension erzeugt wurden, verfélschen, da nicht mehr zwischen zu messendem Streulicht
und dem nicht zu messenden Streulicht differenziert werden kénnte. Folglich wiirde die Cha-
rakterisierung der kolloidalen Suspension auf falschen Messdaten aufbauen. Aus diesem
Grund sind die Detektoren nicht komplett um die Messzelle angeordnet. Bevorzugt ist eine
Anordnung der Detektoren auf nur einer Seite der Messzelle, insbesondere auf der Seite, die
als gekrimmte Fléche, bevorzugt als gekriimmte Fldche eines Segmentes ausgefiihrt ist.
Durch die bevorzugte Ausfiihrungsform wird sichergestellt, dass im Wesentlichen alles Licht
das von der Suspension gestreut wird von den Detektoren erfasst wird und zusétzlich Licht,
welches nicht von der Lichtstreuung der Suspension herriihrt, nicht von den Detektoren er-
fasst wird. Als Bespiel fiir eine solche lichtabsorbierende Vorrichtung sei eine Fangblende
aufgefiihrt, die nicht zu messendes Licht entfernt und so eine Verfalschungen des Messer-
gebnisses verhindert. Weiterhin kann eine Beschichtung der Messzelle mit einem absorbie-
rendem Farbstoff vorteithaft sein.

In einer weiteren bevorzugten Ausflihrungsform, weist der monochrome kollimierte Licht-
strahl eine Querschnittsabmessung auf, die kleiner ist als die des Kanals. Ein monochromer
kollimierter Lichtstrahl beschreibt einen einfarbigen und parallel verlaufenden Lichtstrahl.
Durch die bevorzugte Ausfiihrungsform wird sichergestellt, dass keine Reflexionen entste-
hen, wenn die einfarbigen und parallel verlaufenden Lichtstrahlen durch den Kanal laufen.
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Des Weiteren wird durch die Verwendung eines monochromen kollimierten Lichtstrahls si-
chergestellt, dass keine Interferenzen entstehen und die gestreuten Lichtstrahlen sich nicht
gegenseitig beeinflussen.

Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Messung des an in einer Suspension befindli-

chen Molekilen gestreuten Lichtes, wobei

a) eine Suspension durch einen Kanal geleitet wird, der langs einer Kreissehne

durch eine Messzelle verlauft,
b) ein kollimierter, monochromer Lichtstrahl langs zu diesem Kanal lauft,

c) die parallel laufenden, gestreuten Lichtstrahlen die gekriimmte Form der
Messzelle durchdringen,

d) durch die polierte, gekriimmte Form der Messzelle fokussiert werden,

e) und die horizontal und vertikal zu dem Kanal angeordneten Detektoren das
fokussierte Licht empfangen.

Das Verfahren ermdglicht die Messung des gestreuten Lichts, welches durch die Bestrah-
lung einer kolloidalen Suspension entsteht. Hierfiir wird eine kolloidale Suspension durch
einen Kanal geleitet, der langs einer Kreissehne durch eine Messzelle verlauft. Ein mono-
chromer kollimierter Lichtstrahl verlauft langs zu diesem Kanal und bestrahit die Suspension
wodurch Licht durch die kolloidalen Bestandteile gestreut wird. Die unter einem bestimmten
Winkel gestreuten Lichtstrahlen werden beim Ubergang Suspension — Messzelle zum Ein-
fallslot hin gebrochen und verlaufen parallel durch die Messzelle. Beim Ubergang Messzelle
~ umgebendes Medium, werden die parallel l[aufenden Streustrahlen durch die polierte, ge-
krimmte Form der Messzelle fokussiert. Um die runde oder gekriimmte Seite der Messzelle
sind lichtempfindliche Detektoren angeordnet, die das fokussierte Licht empfangen. Die De-
tektoren befinden sich in horizontaler und vertikaler Ebene, d.h. in einer Ebene mit dem
durch die Messzelle laufenden Kanal und in einer Ebene senkrecht zu der Ebene des Ka-
nals. Somit kann im Wesentlichen alles Licht, was durch die Suspension gestreut wird von
den Detektoren erfasst werden. Das von den Detektoren empfangene Licht wird bevorzugt in
elektrische Signale umgewandelt und zur Berechnung der gewiinschten Eigenschaften, wie
z.B. GroRe und Konzentration an Verarbeitungsgerite weitergeleitet. Das Verfahren ermég-
licht die Messung eines groRen Streuvolumens, was direkt proportional zu der Intensitét der
Strahlen ist. Eine hdhere Intensitit korreliert mit einer héheren Sensitivitat, da auch die
Streustrahlung von Molekiilen, die z.B. in einer geringen Konzentration in der Suspension
vorliegen, verstérkt wird und von den Detektioren erfasst werden kann. Des Weiteren wird
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durch die Erhdhung des Streuvolumens eine Erniedrigung des Rauschens erreicht. Das
Rauschen entsteht durch zufillige Bewegungen der Molekiile in der Suspension und der
daraus resultierenden zeitlichen Verschiebung der Streustrahlen, wodurch Interferenzen ent-
stehen, die die Messung der Streustrahlen erschweren, da sich Lichtstrahlen gegenseitig
beeinflussen, d.h. verstarken oder ausléschen kénnen. Das Verfahren erniedrigt das Rau-
schen durch eine Erhéhung des Streuvolumens, wodurch mehr Molekiile in der Suspension
erfasst werden und eine Mittelung der Streustrahlen den Einfluss der Bewegung verringert.
Durch das Verfahren wird somit ein lang im Stand der Technik bestehendes Problem gelost.
Die Sensitivitét der Messung wird durch die Erfassung eines grofleren Streuvolumens ver-
bessert und im Wesentlichen wird das gesamte Streulicht der zu messenden Suspension
mittels lichtempfindlicher Detektoren erfasst. Es handelt sich hierbei um ein einfaches und

kostenglnstiges Verfahren, weiches Eigenschaften einer kolloidalen Suspension bestimmt.

Eine bevorzugte Ausfiihrungsform des Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass die
Messzelle in der Ebene des Kanals und in der Ebene senkrecht zu der Ebene des Kanals
eine gekrimmte Flache darstellt. Durch diese Form der Messzelle wird erreicht, dass die
unter einem Winkel gestreuten Lichtstrahlen beim Ubergang Suspension — Messzelle zum
Einfallslot hin gebeugt werden und parallel durch die Messzelle laufen und beim Ubergang
Messzelle — umgebendes Medium in einem Punkt auRerhalb der Messzelle fokussiert wer-
den. An diesem Punkt angebrachte Detektoren erfassen das Streulicht. Somit erlaubt die
bevorzugte Ausfiihrungsform, die Erfassung im Wesentlichen des gesamten Streulichts, wo-
durch die Sensitivitdt erhoht wird.

Eine weitere Ausfilhrungsform des Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass die licht-
empfindlichen Detektoren auf der runden Seite der Messzelle angeordnet sind. Die Anord-
nung der lichtempfindlichen Detektoren auf der gekriimmten Seite des Messzelle bewirken,
dass im Wesentlichen Streulicht, welches durch die Messzelle fokussiert wird, in die Detekto-
ren fallt und zur Berechnung der Eigenschaften der kolloidalen Suspension herangezogen
werden kann. Lichtstrahlen, die an den Zu- und Ableitungen des Kanals entstehen oder Re-
flexionen dirfen nicht von den Detektoren erfasst werden, da durch diese Lichtstrahlen das
Messergebnis verfélscht wird und die kolloidale Suspension nicht korrekt bestimmt werden
kann. Um nicht zu messende Lichtstrahlen oder Reflexionen von der Messung auszuschlie-
Ren, ist vorteilhafterweise auf der der runden Seite der Messzelle gegeniiberliegenden Seite
eine lichtabsorbierende Vorrichtung, wie z.B. eine Fangblende oder eine lichtabsorbierende
Beschichtung installiert. Des Weiteren sind die lichtempfindlichen Detektoren bevorzugt mit
einem Blendensystem ausgestattet, welches den zu messenden Winkelbereich definiert.
Hierdurch wird eine akkurate Messung der Lichtstreuung mdglich, da im Wesentlichen das
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gesamte aus der Messzelle kommende Streulicht erfasst wird und zur Berechnung der Ei-

genschaften der kolloidalen Suspension herangezogen werden.
Weitere vorteilhafte Mafnahmen sind in den iibrigen Unteranspriichen beschrieben.

Die Erfindung wird nunmehr anhand von Figuren beispielhaft néher beschrieben, ohne je-

doch auf diese beschrankt zu sein; es zeigt:
Fig. 1 Horizontaler Schnitt durch die Zellgeometrie

Fig. 2 Vertikaler Schnitt durch die Zellgeomeitrie

Fig. 1 zeigt schematisch einen horizontalen Schnitt durch die Zellgeometrie. Die Messzelle 1
besteht vorzugsweise aus Glas, Polymer oder einer Kombination aus beiden oder einer
Fltissigkeit, die eine héhere Brechzahl als Luft aufweist. In die Messzelle1, die eine ge-
kriimmte Flache 7 aufweist, ist ein Kanal 2 eingelassen und der Kanal 2 verlauft entlang ei-
ner Sehne durch die Messzelle 1. Ein Querschnitt der Messzelle 1 in der Ebene des Kanals
2 und ein Querschnitt in der Ebene senkrecht zu der Ebene des Kanals 2 stellt eine ge-
kriimmte Flache 7 dar. Durch den Kanal 2 wird eine kolloidale Suspension geleitet, die von
einem monochromen kollimierten Laserstrahl 3 bestrahlt wird. Der Laserstrahl 3 lauft langs
durch den Kanal 2, wobei der Querschnitt des Laserstrahls 3 kleiner als der des Kanals 2 ist.
Beim Auftreffen der Lichtstrahlen 3 auf die Molekiile der Suspension, wird das Licht abhan-
gig von der Gréke der Molekiile in alle Richtungen gestreut. Die Streustrahlen 4 werden
beim Ubergang Suspension — Messzelle zum Einfallslot hin gebrochen und laufen parallel
durch die Messzelle 1. Treffen die Streustrahlen 4 in horizontaler Ebene, d.h. in der Ebene
des Kanals auf die gekriimmte polierte Oberflache, werden die Strahlen auf einen Punkt fo-
kussiert, an den lichtempfindliche Detektoren 5 angebracht sind. Demgemé&R werden alle
unter einem bestimmten Winkel gestreuten Strahlen 4, durch die gekriimmte Oberfléche 7 so
fokussiert, dass im Wesentlichen das gesamte Streulicht 4 der Suspension durch die licht-
empfindlichen Detektoren 5 erfasst wird. Auch Streustrahlen 4, die von den Detektoren 5
weggestreut sind, werden durch die runde Oberflache in diese hineinfokussiert. Die lichtemp-
findlichen Detektoren 5 verarbeiten die eingehenden Signal, wandeln diese in elektrische
Signal um und geben diese an entsprechende Verarbeitungsgerate weiter. An den lichtemp-
findlichen Detektoren 5 ist ein Blendensystem 6 installiert. Das Blendensystem 6 erlaubt die
Einschrankung der zu erfassenden Streustrahlen 4, mittels einer Blende, die nur das Ein-
dringen von Lichtstrahlen in die lichtempfindlichen Detektoren 5 zuldsst, welche unter einem
definierten Winkel gestreut wurden. So kann verhindert werden, dass Reflexionen oder

Streulicht, was seitlich aus den Zu- und Ableitungen des Kanals 2.1 austritt, von den licht-
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empfindlichen Detektoren 5 erfasst wird und zur Berechnung herangezogen wird. Durch die-
ses stérende Streulicht wiirde das Messergebnis verfalscht werden. Vorteilhafterweise ist die
Messzelle 1 als Segment ausgestaltet, das heiltt gegeniiberliegend zu der gekriimmten Fla-

che oder Seite 7 ist bevorzugt eine nicht-gekriimmte Flache 8 angeordnet.

Fig. 2 stellt eine schematische Darstellung eines vertikalen Schnittes durch die Zelilgeometrie
dar. Durch den in die Messzelle 1 eingebrachten Kanal 2 strémt eine kolloidale Suspension,
die von einem Lichtstrahl 3 bestrahlt wird. Die Messzelle 1 weist in der Ebene senkrecht zu
der Ebene des Kanals eine gekriimmte Fliche auf und der Kanal 2 verlauft entlang einer
Sehne. Somit stellt die Messzelle 2 in der Ebene des Kanals 2 (horizontal) in der Ebene
senkrecht zu der Ebene des Kanals 2 (vertikal) eine gekriimmte Flache dar. Die Messzelle 2
hat somit eine gekrimmte Seite. Auf der gekrimmten Seite gegenlberliegenden Seite ist
eine lichtabsorbierende Vorrichtung, wie z.B. eine Fangblende angeordnet, die reflektierende
Strahlen oder Strahlen, die durch Zu- und Ableitungen des Kanals 2.1 aus der Messzelle 1
gelangen, absorbiert. Diese Lichtstrahlen sind nicht fr die Messung zu beriicksichtigen und
verfalschen das Messergebnis, falls sie von den lichtempfindlichen Detektoren 5 erfasst wer-
den. Der lings durch den Kanal 2 laufende Lichtstrahl 3 bestrahlt die kolloidale Suspension
und Licht wird von den Molekiilen in alle Richtungen gestreut. Die unter einem bestimmten
Winkel gestreuten Lichtstrahlen 4 werden beim Ubergang Suspension — Messzelle zum Ein-
fallslot hin gebrochen und verlaufen parallel durch die Messzelle 1. Die in einer Ebene mit
dem Kanal 2 (horizontal) gestreuten Lichtstrahlen 4 werden beim Ubergang Messzelle — um-
gebendes Medium von der polierten runden Seite der Messzelle 1 in die lichtempfindlichen
Detektoren 5 fokussiert, wobei ein Blendensystem 6 den zu messenden Winkelbereich be-
stimmt. Die in einer Ebene senkrecht zu der Ebene des Kanals 2 (vertikal) gestreuten Licht-
strahlen 4 werden ebenfalls durch die polierte runde Seite der Messzelle 1 so fokussiert,
dass die fokussierten Strahlen 4 von den lichtempfindlichen Detektoren 5 erfasst werden. Die
Fokussierung kann zusétzlich durch Fresnellinsen und/oder Zylinderlinsen erfolgen. Fresnel-
linsen sind kompakte optische Linsen, die durch eine Aufteilung in ringférmige Stufen cha-
rakterisiert sind. Durch die Stufen wird eine konstante Brennweite erreicht, d.h. der Abstand
des Brennpunktes oder Fokus &ndert sich nicht. Die charakieristische Form der Fresnellin-
sen ermdglicht eine Einsparung an Gewicht, wodurch sie in Anwendungen wo das Gewicht
ausschlaggebend ist, zum Einsatz kommen. Zylinderlinsen haben in zwei senkrecht zuein-
ander stehenden Richtungen verschiedene Kriimmungen, d.h. im engeren Sinne sind Zylin-
derlinsen Abschnitte eines Zylinders. Beide Linsenarten kdnnen als weitere Ausfiihrungsform
die Fokussierung der von der Suspension gestreuten Lichtstrahlen ausiben und diese in die
Detektoren 5 fokussieren. Lichtstrahlen, die durch Reflexion und/oder Lichtstreuung an der
Zu- und Ableitung des Kanals 2.1 entstehen, werden durch das an den lichtempfindlichen
Detektoren 5 angebrachtes Blendensystem 6 an dem Eindringen in die Detektoren gehin-
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dert. Somit wird der zu messende Winkelbereich definiert. Durch die vertikale und horizonta-
le Fokussierung wird im Wesentlichen das gesamte Streulicht 4, was durch die Bestrahlung
der kolloidalen Suspension entsteht in die lichtempfindlichen Detekioren 5 geleitet. So wird

das zu messende Streuvolumen vergréRert und die Sensitivitat verbessert.
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Bezugszeichenliste

Messzelle

Kanal

Zu- und Ableitung des Kanals
Lichtstrahl

Von der Suspension gestreutes Licht
Lichtempfindliche Detektoren
Biendensystem

Gekrimmte Flache/Seite

Nicht-gekrimmte Flache/Seite
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Patentanspriiche

1. Vorrichtung zur Messung der Lichtstreuungseigenschaften einer Suspension, die
durch eine Messzelle geleitet und von einem monochromen kollimierten Lichtstrahl
bestrahlt wird,
dadurch gekennzeichnet, dass
eine Messzelle (1) einen Kanal (2) aufweist, welcher die Zu- und Ableitung der Sus-
pension zulasst, der den Eintritt, Durchtritt und Austritt eines monochromen Kollimier-
ten Lichtstrahls (3) in Richtung seiner Lénge erlaubt, wobei die Zellgeometrie der
Messzelle (1) eine gekrimmte Flache (7) darstellt, und aus lichtdurchlassigem Mate-
rial geformt ist und von der gestreutes Licht (4) fokussiert wird, erreicht durch eine
gekrimmte Oberfléche (7) der Messzelle (1), wobei lichtempfindliche Detektoren (5)
so angeordnet sind, dass sie das von einer Suspension gestreute Licht (4) erfassen,
das durch den Kanal und das lichtdurchldssige Material der Messzelle (1) hindurch
tritt.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Geometrie der Messzelle (1) eine gekrimmte Fléche (7), insbesondere eines El-
lipsoides, eine hyperbolische, eine parabolische oder die Form eines Kreises auf-

weist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Messzelle eine optisch polierte Oberfléche aufweist und ein Querschnitt der
Messzelle (1) in der Ebene des Kanals (2) eine gekrimmte Flache (7) darstellt und
der Kanal (2) entlang einer Sehne verlauft, wobei der Kanal (2) kiirzer als der kleinste

Durchmesser der Kriimmung ist.

4, Vorrichtung nach einem der vorstehenden Ansprichen,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Messzelle eine polierte Oberflache aufweist und ein Querschnitt der Messzelle (1)

in der Ebene senkrecht zur Ebene des Kanals (2) gekrimmt ist.

5. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Ansprichen,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Messzelle vorzugsweise aus Glas, Polymer oder einer Kombination der genann-
ten Materialien oder einer Flissigkeit hergestellt sein kann, vorzugsweise mit einer

héheren Brechzahl als die einer zu messenden Suspension, oder Luft.
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Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet, dass

lichtempfindliche Detektoren (5) auf der gekriimmten Flache (7) in einer Ebene mit
dem Kanal (2) angeordnet sind und das von der bestrahlten Suspension gestreute
Licht (4) aufnehmen.

Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet, dass

Licht auf der gekriimmten Fléche (7) in einer Ebene senkrecht zu der Ebene des Ka-
nals (2) vorzugsweise durch eine weitere Kriimmung oder durch Fresnellinsen
und/oder Zylinderlinsen fokussiert und von lichtempfindlichen Detektoren (5) erfass-
bar wird.

Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die lichtempfindlichen Detektoren (5) ein Blendensystem (6) aufweisen, welches den

zu beobachteten Winkelbereich definiert, sofern der Fokus in der Blende liegt.

Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriichen,

dadurch gekennzeichnet, dass

auf der, der gekrimmten Flache (7) gegeniiberliegenden Seite (8) keine Detektoren
angeordnet sind und eine lichtabsorbierende Vorrichtung Licht, welches nicht von den

Detektoren erfasst werden soll, absorbiert.

Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass
der monochromer kollimierter Lichtstrahl (3) eine Querschnittsabmessung aufweist,

die kleiner ist als die des Kanals.

Verfahren zur Messung des an in einer Suspension befindlichen Molekiilen gestreu-
ten Lichtes (4),
dadurch gekennzeichnet, dass,

a. eine Suspension durch einen Kanal (2) geleitet wird, der langs einer Sehne
durch eine Messzelle (1) verléauft,

b. ein Kollimierter, monochromer Lichtstrahi (3) lAngs zu diesem Kanal |4uft,

c. die parallel laufenden, gestreuten Lichtstrahlen (4) die gekriimmte Form (7)
der Messzelle (1) durchdringen,
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d. durch die polierte, gekriimmie Form der Messzelle (1) fokussiert werden,

e. die horizontal und vertikal zu dem Kanal (2) angeordneten Detekioren (5) das
fokussierte Licht empfangen.

Verfahren nach Anspruch 11,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Messzelle (1) in der Ebene des Kanals (2) und in der Ebene senkrecht zu der

Ebene des Kanals (2) eine gekrimmte Flache (7) darstellt.

Verfahren nach Anspruch 11 oder 12
dadurch gekennzeichnet, dass
die lichtempfindlichen Detektoren (5) auf der gekriimmten Flache (7) der Messzelle

(1) angeordnet sind.
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