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Zetapotential und Reinstwasser

Seit iiber 80 Jahren ist die Kronos Gruppe einer der bedeutendsten Hersteller qualitativ hoch-
wertiger WeiBpigmente (Ti0,). Mit rund 450.000 t pro Jahr werden in den sechs Produktions-
statten ca. 11 % des weltweiten Jahresbedarfs von iiber 4 Mio. t TiO, produziert. Titandioxid
ist das wichtigste WeiBpigment fiir den Einsatz in zahlreichen Anwendungen wie Farben und

Lacke, Papier, Fasern, Kunststoffe, pharmazeutische und kosmetische Produkte.
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Um die verschiedenen Pigmenttypen op-
timal an die unterschiedlichen Anwen-
dungsgebiete anpassen zu koénnen, ist es
von Bedeutung, moglichst viele Informa-
tionen {iber die physikalischen und che-
mischen Eigenschaften der Pigmente
und ihr Verhalten in den Systemen (z.B.
wissrige Suspensionen), in denen sie
eingesetzt werden, zu haben.

Als Beispiel fiir eine zentrale Kenn-
groBBe sei hier das Zetapotential (J)
genannt. Das Zetapotential oder elektro-
kinetische Potential ist das Grenzschicht-
potential, welches sich an der fest-fliissig
Scherfliche zwischen Pigmentpartikel
und Dispergiermedium bei der Wande-
rung der Partikel im elektrischen Feld
(Elektrophorese) einstellt. Die Kenntnis
des Zetapotentials erlaubt eine Aussage
iiber die elektrostatische Stabilitit (Flo-
ckungsverhalten) disperser Systeme und
der Wechselwirkung von dispergierten
Partikeln mit Substanzen aus dem Dis-
persionsmedium. Die bei Kronos einge-
setzte Methode zur Bestimmung des Ze-
tapotentials von TiO,-Pigmenten in
wissrigen Suspensionen beruht auf der
Messung der elektrophoretischen Mobi-
litdit (EM) der Pigmentteilchen. Hierbei
wird in einer definierten, hochverdiinn-
ten, elektrisch leitfihige Suspension ein
elektrisches Feld erzeugt. Dabei be-
wegen sich die dispergierten Partikel re-
lativ zum Dispersionsmittel und wandern
zu einer der beiden Elektroden. Ihre
Wanderungsgeschwindigkeit und Rich-
tung sind ein MaB fiir das Zetapotential.

Abbildung 1 zeigt die Abhéngigkeit
des Zetapotentials eines TiO,-Pigmentes
vom pH-Wert. An der Stelle pH=8,1 be-
findet sich der Nulldurchgang der Kurve
oder der Isoelektrische Punkt (IEP), d.h.
hier hat das Zetapotential den Wert
0 mV. An diesem Punkt findet keine
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Abb. 2: Reinstwasseranlage
Nanopure Diamond mit
TOC-Analyzer

Abb. 1: Zetapotential eines TiO,-Pigmentes als
Funktion des pH-Wertes



Abb. 3: Kontinuierliche Qualitatsiiberwachung von el. Widerstand und TOC-Wert

elektrostatische AbstoBung der Partikel
mehr statt. Es kommt zur Flockung der
Partikel in der Suspension. Die Suspen-
sion wird als instabil bezeichnet. Erst
oberhalb von +30 mV und unterhalb von
-30 mV kann man von einer stabilen Sus-
pension sprechen.

Der Wert des Zetapotentials wird von
einer Reihe weiterer Einflussparameter
(Suspensionsmedium, Partikelmaterial,
geloste Ionen etc.) bestimmt.

Deshalb miissen bei vergleichenden
Untersuchungen die Messbedingungen
konstant gehalten werden.

Beim Ansatz der Pigmentsuspension
darf das eingesetzte Dispergiermedium
(H,0) nicht zu einer Verdinderung des
Suspensionsmedium fiithren. Aus diesem
Grund ist es wichtig, immer mit Reinst-
wasser bekannter, gleichbleibender Qua-
litdt zu arbeiten. Dabei muss besonders
Wert auf die Hohe der Ionenfracht
(Widerstand > 18 MegOhm x cm) und
den Anteil des organischen Kohlenstoffs
Total Organic Carbon (TOC < 1 ppb) ge-
legt werden. Die Moglichkeit der Bereit-
stellung kleiner Wassermengen ohne
Zwischenlagerung ist weiterhin wichtig,
da sich durch eine Verkeimung der TOC-
Wert unkontrolliert verdndern wiirde.
Trotz geringster Konzentration der orga-
nischen Stoffe kann dies gréBere Unsi-
cherheiten bei der Messung verursa-
chen.

Bei Kronos hat man sich speziell fiir
diese hohen Anforderungen fiir ein
Reinstwassersystem entschieden, das
iiber eine aufwindige Aufbereitungs-
technik verfiigt: Nanopure Diamond Li-
feScience TOC.

Das Herz dieses Reinstwassersystems
ist das kompakte 4-sdulige Patronenkit
aus einer Kombination von 4 Einzel-Kar-
tuschen, das je nach Speisewasserqua-

litdt und Applikation iiber verschiedene
Zusammensetzungen verfiigt. Durch den
Einsatz von ULTRApure Reinstharz (Se-
miconductor-grade) werden die letzten
Spuren jeglicher Ionenkontaminationen
aus dem Reinstwasser bis auf wenige ppt
— praktisch unter der Nachweisgrenze —
reduziert.

Der Einsatz von Organicfree Harz, ei-
ner Kombination von Reinstharz und ei-
nem speziellen, synthetischen Hochleis-
tungsadsorber reduziert als letzter
Aufbereitungsschritt im Patronenkit or-
ganische Verunreinigungen, die nicht
iiber die 185 nm UV-Oxidation aufge-
schlossen werden kénnen; nach diesem
Schritt wird ein Restgehalt an Organika
von < 1 ppb (TOC) erzielt.

Durch die hohe Qualitit der einge-
setzten Adsorbermaterialien und ein Ge-
samtvolumen von 5,6 1 verfiigt dieses Kit
iiber eine sehr lange Standzeit, es kon-
nen bis zu 5.000 1 Reinstwasser effektiv
aufbereitet werden. Das entspricht 1,29
val (Aquivalentgewicht) Aufnahmekapa-
zitdt bzw. 75,47 g NaCl oder 50,05 g
CaCo,.

Neben dieser Basisaufbereitung ver-
fiigt die Reinstwasseranlage iiber eine
UV-Bestrahlungskammer (185/254 nm)
zur Photooxidation und Entkeimung so-
wie einem Ultrafiltrationsmodul (6-log
Pyrogenretention), damit nicht nur die
ionischen Verunreinigungen sondern
auch die organischen Belastungen und
biologisch aktiven Wasserinhaltstoffe be-
seitigt werden. Somit ist das erzeugte
Reinstwasser von hochster Ionenreinheit
(elektrischer Widerstand 18,2 MegOhm x
cm), der organische Restgehalt liegt im
Minimalbereich von < 1 ppb TOC und der
Pyrogengehalt unter 0,001 EU/ml.

Eine interne Ringleitung gewéhrleis-
tet mittels einer Membranpumpe eine
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permanente Rezirkulation bwz. eine
automatisierte Intervallrezirkulation im
Stand-by-Betrieb. Dadurch wird das
Reinstwasser stindig wiederaufbereitet,
Riicklosungseffekte vermieden und an
der Entnahmestelle eine gleichbleibend
hohe Wasserreinheit gewéhrleistet. Zur
Sicherstellung der Reinstwasserqualitéit
konnen die Daten des elektrischen
Widerstands, der Temperatur und des
TOC-Wertes am Display stindig abgele-
sen werden bzw. {iber eine RS232-
Schnittstelle fiir eine GMP/GLP- gerechte
Labordokumentation auf einen Drucker
ausgegeben werden.

Dieses System wurde von Kronos be-
wusst mit einem online-TOC-Analyzer
gewdhlt, damit die Restverunreinigung
organischer Verbindungen konstant
iiberwacht wird.

Das Prinzip der TOC-Messsung beruht
auf der vollstindigen, chemischen Oxi-
dation aller enthaltenen organischen
Stoffe zu CO, und H,0 und der quantita-
tiven Bestimmung des gebildeten CO, zur
Berechnung des gesamten organischen
Kohlenstoffs.

Hierzu werden drei unterschiedliche
Analysenmethoden eingesetzt:

e Thermisch/katalytisches Verfahren
e Nasschemisches Verfahren
e Photokatalytisches Verfahren

Durch den hohen apparativen Aufwand
des thermisch/katalytischen und nas-
schemischen Verfahrens hat sich das
photokatalytische Messverfahren eta-
bliert und wird bei Laborwasseraufbe-
reitungsanlagen vielfiltig eingesetzt.

Der TOC-Analyzer in der Reinstwas-
seranlage befindet sich hinter allen Auf-
bereitungsstufen als letzte Instanz vor
der Widerstandsmessung. Direkt aus
dem Reinstwasserstrom wird eine Mess-
zelle mit einem Probenvolumen von 15
ml befiillt. Die in der Zelle integrierte
Leitfahigkeitserfassung ermittelt zu-
nichst die aktuelle Leitfihigkeit des
Reinstwassers.

Mittels kurzwelliger UV-Strahlung
werden die gelosten organischen Verbin-
dungen iiber Hydroxilradikale zu CO,
oxidiert, welches eine deutliche Erho-
hung der elektrischen Leitfdhigkeit her-
vorruft.

Uber einen im Messgeriit hinterleg-
ten Algorithmus erfolgt eine Verifizie-
rung iiber die vollstindige Oxidation
der gelosten organischen Bestandteile
der Reinstwasserprobe. Die UV-Be-
strahlung dauert solange an, bis kein
Anstieg der Leitfihigkeit mehr regis-
triert wird. Erst dann wird die gemes-
sene Leitfahigkeitserhohung mit Hilfe
einer geritespezifischen Kalibrierkurve
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als TOC-Wert auf dem Display ausgege-
ben. Durch die Temperaturerhéhung
der Probe wird die Leitfahigkeitsmes-
sung selbstverstdndlich temperatur-
kompensiert ausgefiihrt. Die Messung
des TOC-Wertes im Reinstwassersystem
Nanopure Diamond LifeScience TOC er-
folgt kontinuierlich alle 3,5 min, wenn
der Analyzer aktiviert ist. Mit einem
Knopfdruck auf dem Display kann die
TOC-Messung jedoch auch deaktiviert
werden.

Den abschlieBenden Reinigungsschritt
erfiillt die Endstellenfiltration am Aus-
gangsventil durch ein hydrophilisiertes
0,2 pm Filter mit einer Hohlfaser-Mem-
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bran (hollow-fiber), bestehend aus Cellu-
lose-Azetat. Diese Einheit erfiillt die
Funktion eines pharmazeutischen Steril-
filters.

Durch den Einsatz des Reinstwasser-
systems Nanopure Diamond LifeScience
konnten die statistischen Messwert-
schwankungen nachweislich reduziert
werden, die Sicherheit der Messergeb-
nisse steigt.
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