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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO 21363:2020 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 229 ,Nanotechnologies” der
Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und vom Technischen Komitee CEN/TC 352
»,Nanotechnologien“ als prEN ISO 21363:2021 iibernommen, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 21363:2020 wurde von CEN als prEN ISO 21363:2021 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN
abrufbar.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungs-
institute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird {iblicherweise von
Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an einem Thema hat,
fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee vertreten zu sein.
Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder indiesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Flr eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbeweértungen (sowiednformationen [dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siche www.ise.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen-Komitee ISQ/TC 229, Nanotechnologies, erarbeitet.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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Einleitung

Die Charakterisierungsverfahren fiir Nanopartikel betreffen hdufig, aber nicht ausschliefllich, die Grof3e, Form,
Oberflachenstruktur (oder -textur) und Oberflichenchemie. Deren Messungen bilden in Kombination mit
Phaseninformationen, wie z. B. der kristallinen Phase, die Morphologie des Werkstoffs. Dieses Dokument
konzentriert sich auf zwei Attribute der Morphologie, Groflen- und der Formverteilungen, fiir diskrete,
agglomerierte und aggregierte Nanoobjekte (Werkstoffe mit mindestens einer Abmessung im Nanomaf3stab,
1 nm < eine Langenabmessung < 100 nm). Die Transmissionselektronenmikroskopie, ein Standardwerkzeug
fiir Messungen im Nanomaf3stab, liefert zweidimensionale Bilder von Partikelprojektionen. Dieser generische
Arbeitsablauf zur Messung und Auswertung von Partikelgroffen- und -formverteilungen im Nanomafdstab
umfasst die Probenvorbereitung, die Geratefaktoren, die Bilderfassung, die Partikelanalyse, die Datenanalyse
und die Berichterstellung. Es wurden sieben Fallstudien aufgenommen, um zu zeigen, wie die generische
Arbeitsvorschrift auf unterschiedliche Partikelmorphologien und Probentypen angewendet werden kann. Es
wird tiber drei diskrete Partikelproben berichtet: kugelférmige (Gold-Nanokugeln), eine bimodale Mischung
von Partikelgrofien (kolloidales Siliziumdioxid) und eine Mischung von Partikelformen (Gold-Nanostdbchen
und Gold-Nanowiirfel). Es wird lber zwei Aggregat-Proben berichtet: amorphe, traubenférmige Aggregate
(Industrierufd) und Aggregate aus Primarkristalliten (Titandioxid). Es werden auch Messverfahren fiir Proben
mit geringem Seitenverhdltnis und Nanopartikel mit spezifischem Kristallhabitus vorgestellt. Mehrere der
Fallstudien werden durch Ringversuche gestiitzt, die nach den Leitlinien des ,Versailles Project on Advanced
Materials and Standards (VAMAS)“ fiir Ringversuche (ILCs, en: interlaboratory comparison) [42] durchgefiihrt
wurden.

Es werden drei Arten von Grdéfien- und Form-Deskriptoren berticksichtigt. Zu den Gréfien-Deskriptoren
gehoren solche, die durch lineare*eder flaichenhafte Messungen bestimmt werden. Zu den Form-Deskriptoren
gehoren Deskriptoren fiir die Langenausdehnung, wie z. B. Verhéltnisse von zwei Langen-Deskriptoren, und
Rauheits-Deskriptoren, die Oberflachehunregélmafiigkeitén darstellen.

Die Arbeitsvorschrift betont die qualitative und quantitative Analyse der Datenqualitit durch den Anwender.
Qualitative Vergleiche von Datensitzen umfassen die Bestimmung der Ahnlichkeit oder der Verschiedenheit
einzelner Deskriptor-Mittelwerte coder multivariater, Mittel werte,»Quantitative Vergleiche von Datensitzen
basieren auf Unterschieden oder Ahnlichkeiten zwischen den Parametern von Referenzmodellen, die an
Deskriptor-Verteilungen angepasst sind. Mindestens zwei Parameter (Mittelwert und Streuung) und deren
Unsicherheiten werden benotigt, um eine Deskriptor-Verteilung zu definieren. In manchen Fillen sind diese
beiden quantitativen Parameter und ihre Unsicherheiten fiir die Charakterisierung von Partikelgrofsen- und
Partikelformverteilungen maoglicherweise nicht ausreichend. Datenvisualisierungstechniken, wie z.B.
Restabweichungs- und Quantil-Plots, und Datenkorrelationen, wie z.B. Paare von Groéfien- und Form-
Deskriptoren oder Fraktalanalyse, konnen zusatzliche Moglichkeiten zur Bewertung und Differenzierung von
Prifproben bieten. Zusammengefasst erlauben qualitative und quantitative Qualititsmetriken sowie
Visualisierungs- und Korrelationswerkzeuge dem Anwender, die Arbeitsvorschrift an seine qualitativen und
quantitativen Qualititsziele anzupassen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt fest, wie Transmissionselektronenmikroskopiebilder erfasst, gemessen und analysiert
werden, um Partikelgrofienverteilungen und Partikelformverteilungen im Nanomafdstab zu ermitteln.

Dieses Dokument gilt weitestgehend fiir Nanoobjekte und fiir Partikel gréfler als 100 nm. Der genaue
Arbeitsbereich des Verfahrens hangt von der geforderten Messunsicherheit und von der Leistung des
Transmissionselektronenmikroskops ab. Diese Elemente konnen entsprechend den in diesem Dokument
beschriebenen Anforderungen bewertet werden.

2 Normative Verweisungen

Diefolgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug

genommenen Dokuments (einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 9276-3, Representation ofresults of particle size analysis — Part 3: Adjustment of an experimental curve to
a reference model

ISO 9276-6:2008, Representation of results of particle size analysis — Part 6: Descriptive and quantitative
representation of particle shape and morphology

ISO 29301, Microbeam analysis—+ Analytical eléctron micrascapy = Methods/for calibrating image
magnification by using reference materials with periodic structures

3 Begriffe und Symbole
Fiir die Anwendung dieses Dokuments,gelten. die folgenden Begriffe,

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

3.1 Kernbegriffe — Partikel

3.1.1
Nanoobjekt
einzelnes Stiick Material mit einem, zwei oder drei Aufdenmaf$(en) im Nanomafsstab (3.1.2)

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 2.2]

3.1.2

Nanomafistab

nanoskalig

Langenbereich von etwa 1 nm bis 100 nm

[QUELLE: ISO /TS 80004-1:2015, 2.1, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]
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3.1.3
Partikel
kleines Teil Materie mit definierten physikalischen Grenzen

[QUELLE: ISO 26824:2013, 1.1, modifiziert — Die Anmerkungen 1, 2 und 3 zum Begriff wurden gestrichen.]

3.14

Baustein-Partikel

konstituierendes Teilchen

Bestandteil-Partikel

identifizierbarer, integrierter Bestandteil eines grofderen Partikels (3.1.3)

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 3.3, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]

3.1.5

Agglomerat

Ansammlung von schwach oder mittelstark gebundenen Partikeln (3.1.3), in der die resultierende Oberflache
ahnlich der Summe der Oberfldchen der einzelnen Bestandteile ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die ein Agglomerat zusammenhaltenden Krafte sind schwache Kréfte, z. B. Van-der-Waals-
Krafte, oder einfache physikalische Verhakungen.

Anmerkung 2 zum Begriff: =~ Agglomerate werden auch als Sekundarpartikel bezeichnet und die Ausgangspartikel
werden als Primarpartikel bezeichnet.

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 3.4]

3.1.6

Aggregat

Partikel (3.1.3) aus fest gebundenen .oder, verschmolzenen Partikeln, bei dem die resultierende Oberflache
wesentlich Kkleiner sein kann als die, Summe, der.berechneten- Oberflachen der einzelnen Bestandteile ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die ein Aggregatzusammenhaltenden Krafte sind starke Krafte (z. B. kovalente Bindungen)
oder solche, die auf Sintern oder komplexen physikalischen Verschrankungen beruhen.

Anmerkung 2 zum Begriff: Aggregate werden auch als Sekundarpartikel bezeichnet und die urspriinglichen
Ausgangspartikel werden Primarpartikel genannt.

Anmerkung 3 zum Begriff: Die Eintrage 3.1.6 bis 3.1.10 definieren Elemente von Agglomeraten und Aggregaten, von
denen einige in Bild 1 abgebildet sind. Die Baustein-Partikel eines Aggregats sind fest zu einer diskreten Einheit (dem
Aggregat) verschmolzen, wiahrend die Baustein-Partikel eines Agglomerats nur schwach gebunden sind und im
Allgemeinen unter Scher- oder mechanischer Beanspruchungleicht dispergiert werden.
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4%

a) Primarpartikel in einem b) Primérpartikel in einem c) Agglomerat von Aggregaten
Agglomerat Aggregat

iTeh STANDARD
(standards.iteh.

oSIST prEN ISO 21363:2021
s//standards.iteh.av/catalog/standards/sist/5
193d844b180e/osist-pren-ig

d) Nanoobjekt (sofern kleiner als 100 nm) oder e) Agglomerat von Primirpartikeln und
Partikel Aggregaten

Bild 1 — Schematische Darstellung von Elementen der Agglomerate und Aggregate

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 3.5, modifiziert — In der Definition wurde ,wesentlich kleiner ist“ durch
»~wesentlich kleiner sein kann“ ersetzt und vor ,Oberflichen“ wurde ,berechneten“ hinzugefiigt. In
Anmerkung 1 zum Begriff wurden ,ionische Bindungen in dem Beispiel und das Ende der Anmerkung ,oder

anderweitig kombinierten ehemaligen Primérpartikeln“ gestrichen. Anmerkung 3 zum Begriff und Bild 1
wurden hinzugefiigt.]

3.1.7
Nanopartikel

Nanoobjekt (3.1.1) mitallen drei Aufienmafien im Nanomafsstab (3.1.2), wobei sich die Langen der langsten
und kiirzesten Achsen des Nanoobjekts nicht wesentlich unterscheiden

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 4.4, modifiziert — , drei“ wurde hinzugefiigt und Anmerkung 1 zum Begriff
wurde gestrichen.]
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3.1.8
Nanostibchen
massive Nanofaser (3.1.9)

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 4.7]

3.1.9

Nanofaser

Nanoobjekt (3.1.1) mit zwei dhnlichen AufRenmafien im NanomafSstab (3.1.2) und einem dritten AufRenmafs,
das wesentlich grofier als die beiden anderen Aufienmafie ist

[QUELLE: ISO/TS 80004-2:2015, 4.5, modifiziert — , dhnlichen” wurde hinzugefiigt und die Anmerkungen 1,
2 und 3 zum Begriff wurden gestrichen.]

3.1.10

Nanophase

physikalisch oder chemisch abgegrenzter Bereich oder der Sammelbegriff fiir physikalisch abgegrenzte
gleichartige Bereiche in einem Material mit diskreten Bereichen miteinem Mafd oder zwei oder drei Mafien
im Nanomafstab (3.1.2)

Anmerkung 1 zum Begriff:  Nanoobjekte (3.1.1),die in eine andere Phase eingebettet sind, ergeben eine Nanophase.

3.1.11

Nanodispersion

Material, in dem Nanoopbjekte,(3.1:1) oder| eine\ Nanophasej (3r1:10)jin ‘einer kontinuierlichen Phase einer
anderen Zusammensetzung verteilt sind/ist

[QUELLE: ISO/TS 80004-4:2011, 2.14]

3.1.12

Partikelgrofde

b'¢

Mafd eines Partikels (3.1.3), das mit einem festgelegten Messverfahren und unter festgelegten
Messbedingungen ermittelt wird

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Verschiedene Analyseverfahren basieren aufder Messung unterschiedlicher physikalischer

Eigenschaften. Unabhangig von der tatsiachlich gemessenen Partikeleigenschaft kann die Partikelgrofie als Lingenmafl,
als Flacheninhalt oder als ein Volumen dargestellt werden.

Anmerkung 2 zum Begriff: ~Mit dem Symbol x wird das Langenmaf? der Partikelgrofie bezeichnet. Es wird jedoch
anerkannt, dass das Symbol d ebenfalls weit verbreitet ist. Demzufolge darf das Symbol x durch d ersetzt werden.

[QUELLE: ISO 9276-1:1998, 4.2, modifiziert — Textumwandlung in die Form fiir eine Begriffsfestlegung.]

3.1.13
Partikelgrofdenverteilung
Verteilung von Partikeln (3.1.3) als Funktion der Partikelgréfse (3.1.12)

[QUELLE: ISO /TS 80004-6:2013, 3.1.2, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]

3.1.14
Partikelform
dufdere geometrische Form eines Partikels (3.1.3)

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Zur Formbeschreibung sind zwei skalare Deskriptoren erforderlich, d. h. die Ldnge und die
Streuung.

[QUELLE: ISO/TS 80004-6:2013, 3.1.3, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde hinzugefiigt.]
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3.1.15
Partikelformverteilung
Verteilung des Deskriptors einer bestimmten Partikelform (3.1.14) fiir eine Grundgesamtheit an Proben

3.2 Kernbegriffe — Erfassung und Analyse von Bildern

3.2.1
Betrachtungsbereich
vom Betrachtungsgerat erfasster Bereich

[QUELLE: ISO 13322-1:2014, 3.1.6, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]

3.2.2

Messfeld

ausgewdhlte Region im Betrachtungsbereich (3.2.1), in der fiir die Bildanalyse die Grofien der Partikel (3.1.3)
bestimmt und diese gezahlt werden

[QUELLE: I1SO 13322-1:2014, 3.1.10]

3.2.3

Binirbild

digitalisiertes Bild, das aus einem Array von Pixeln (3.2.4) besteht, von denen jedes einen Wert von 0 oder 1
hat und deren Werte normalerweise durch dunkle und helle Bereiche auf dem Bildschirm oder durch die
Verwendung von zwei unterschiedlichen Farben dargestellt.werden

[QUELLE: ISO 13322-1:2014, 3.1.2]

3.2.4

Pixel I

kleinstes Element eines Bildes; das‘einzeln”verarbeitet “werden®kann“und 'durch 'seine Raumkoordinaten
definiert und mit Farbwerten kodiert ist

[QUELLE: ISO 12640-2:2004, 3.6, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]

3.2.5
Pixelauflésung
Anzahl von Bildpixeln (3.2.4) je Abstandseinheit des Detektors

[QUELLE: ISO 29301:2017, 3.24, modifiziert — Anmerkung 1 zum Begriff wurde gestrichen.]
3.2.6

Pixelzahl

Gesamtzahl an Pixeln (3.2.4) je Datei, Lange oder Flache, je nach verwendeter Einheit

[QUELLE: ISO 19262:2015, 3.191]

3.2.7
Mikroaufnahme
Aufnahme eines mit einem Mikroskop erzeugten Bildes

[QUELLE: ISO 10934-1:2002, 2.94]
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3.2.8

Artefakt

unerwiinschte Verzerrung oder hinzugefiigtes Merkmal in den Messdaten, die durch die mangelnde Eignung
der Ausriistung entstehen

[QUELLE: ISO 18115-2:2013, 5.6]
3.3 Kernbegriffe — Symbole und Begriffe aus der Statistik

3.3.1
Variationskoeffizient
C

v
Verhéltnis von Standardabweichung zu arithmetischem Mittelwert

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Der Variationskoeffizient wird iiblicherweise in Prozent angegeben.

Anmerkung 2 zum Begriff: Der Variationskoeffizient fiir einen Probenmittelwert kann z.B. wie folgt dargestellt
werden:

_5-100

c -
v x

Dabei ist x der Deskriptor-Mittelwert und s ist die Standardabweichung des Deskriptors fiir mehrere Datensitze. Diese
,Gesamtstatistik“ wird zur Bewertung der Deskriptor-Daten in Ringversuchen verwendet.

[QUELLE: ISO 27448:2009, 3.11, modifiziert — Anmerkungen 1 und 2 zum Begriff wurden hinzugefiigt.]

3.3.2
Standardmessabweichung einer Schatzung

Oest
Maf} der Streuung der abhdngigen Variablen.(Ausgangsgrifie)um die Gerade nach dem Verfahren der
kleinsten Quadrate, die durch Kurvenanpassung oder Regressionsanalyse erhalten wurde

Anmerkung 1 zum Begriff: Die Standardmessabweichung einer Schatzung kann wie folgt ermittelt werden:

Z?=1(yi_y)2
O-SSt - n—=k

Dabeiist
n  die Anzahl der Datenpunkte;
k  die Anzahl der Koeffizienten in der Gleichung.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Standardmessabweichung des Mittelwertes kann wie folgt ermittelt werden:

N

estx ﬁ

Anmerkung 3 zum Begriff: Die Standardmessabweichung ist die Standardabweichung der Probenverteilung einer
Statistik. Das Beispiel gilt fiir einen Probenmittelwert. Die Standardmessabweichungdes Mittelwertes ist eine Schatzung,
wie nah der Probenmittelwert am Mittelwert der Grundgesamtheit liegt. Dieser Wert nimmt mit steigendem
Probenumfang ab.

o

[QUELLE: ISO 772:2011, 7.31, modifiziert — Die zugelassene Benennung ,Reststandardabweichung” wurde
gestrichen. Die urspriinglichen Anmerkungen 1 und 2 zum Begriff wurden durch die neuen Anmerkungen 1,
2 und 3 zum Begriff ersetzt.
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