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Die auch als Solid Lipid Nanoparticles
(SLN) bezeichneten Dispersionskolloide
bestehen aus bei Raumtemperatur fes-
ten Lipiden. Die Herstellung erfolgt
durch Schmelzemulgieren eines Lipides
in eine wissrige Emulgatorlésung. Bei
der anschliefenden Abkiihlung erstar-
ren die Partikel in kristallinen Modifika-
tionen [1]. Die erreichbare Partikelgroéfle
ergibt sich dabei aus der Tropfchengro-
Renverteilung der Schmelzemulsion.

Ziel war es, den Herstellungsprozess
modellhaft mit der Theorie zur Her-
stellung von ,Miniemulsionen® [2] zu be-
schreiben. Bei bekannten Stoffwerten der
beteiligten Phasen (Viskosititen, Grenz-
flichenspannung) und Berticksichtigung
des Stromungsregimes, sollte das Ener-
giedichtekonzept iiberpriift werden.

Aus fliissigen und festen Triacylglyce-
riden und Tween80-Losungen wurden
jeweils Emulsionen bzw. Suspensionen
mit einem Hochdruckhomogenisator
bei gleichen Prozessparametern herge-
stellt. Der Erstarrungsprozess wurde
mit Differential Scanning Calorimetry
(DSC) erfasst. Die gemessene Partikel-
grofle und Erfassung der Polydispersitit
erfolgte mit Photon Correlation Spec-
troscopy (PCS).
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Abbilddung. PCS z-average Durchmesser von Tripalmitin-
suspensionen in Abhangigkeit des volumenspezifischen
Energieeintrages (Homogenisierdruck) und Emulgierzeit.

Die Partikel erstarrten bei Abkiithlung
der Formulierung auf Raumtemperatur
als feste Phase. Es konnte eine kritische
Emulgierzeit festgestellt werden, die
iiberschritten werden musste, um mog-
lichst kleine Partikeldurchmesser mit
enger Verteilung zu formulieren. Fiir
das gegebene Stoffsystem wurden Parti-
keldurchmesser im Bereich von 200 nm
gefunden. Die Erhohung des volumen-
spezifischen Energieeintrages fithrte zu
abnehmenden Partikeldurchmessern (s.

Abb.). Die fiir Emulsionen bekannten
Prozessfunktionen sind auch auf das
Schmelzemulgieren von Lipiden an-
wendbar.
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Die Entwicklung und Optimierung
eines kostengiinstigen Syntheseverfah-
rens fiir funktionelle, magnetische Mi-
krosorbentien ist ein Schliisselaspekt
fiir den zukiinftigen Einsatz magneti-
scher Verfahren in der Biotechnologie.
Ausgangspunkt ist dabei eine schnelle
Suspensionspolymerisation von Vinyl-
acetat unter Beimischung eines Ferro-
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fluids [1]. AnschlieRend folgen beispiel-
hafte Schritte zur Aktivierung und
Funktionalisierung der Partikeloberfli-
che. Die Umsetzung des Verfahrens
wurde im Grammmafistab demons-
triert, wobei die komplette Synthese in-

Abbildung. SEM-Aufnahme magnetischer
Polyvinylacetatpartikel.

http://digbib.ubka.uni-karlsruhe.de/volltexte/1000008650
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klusive Funktionalisierung innerhalb
eines Tages durchfiihrbar ist. Voraus-
setzung hierfir ist der Einsatz mag-
netischer  Fest/Flussig-Trennverfahren
bereits wihrend der Synthese. Ausge-
hend von den Erfahrungen im Gramm-
mafdstab werden die benétigte Apparate-
technik und das Prozess-Schema fiir ein
Scale-up der Produktion entsprechender
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Mikrosorbentien diskutiert. Die Arbeit
stellt einen Teilschritt der angestrebten
Ubertragung der selektiven Biosepara-
tion mittels magnetischer Mikrosorben-
tien vom Milliliter- in den Labor- und
spiter Pilotmaflstab dar. Dabei ist die
Partikelsynthese eng verkniipft mit der
Entwicklung der zugehérigen Trenn-
technik, sodass, wie in dem vorliegen-
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den Projekt, beide Aspekte in enger
Zusammenarbeit  optimiert werden
miuissen.

[1] M. Franzreb, M. Siemann-Herzberg,
T. J. Hobley, O. R. T. Thomas, Appl.
Microbiol. Biotechnol. 2006, 70, 505.
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Die Handhabung von Pulvern mit Parti-
kelgrofen kleiner als 100 pm wird auf-
grund der vergleichsweise geringen Ge-
wichts- und Trigheitskrifte mafigeblich
durch die Partikelhaftung an Oberfli-
chen und interpartikulire Haftung be-
einflusst.

Derartige Haftungsphinomene wer-
den durch verschiedene Adhisions-
mechanismen hervorgerufen, deren
Intensitit unter anderem von der Topo-
graphie und der chemischen Beschaf-
fenheit der Kontaktflichen, den Um-
gebungsbedingungen relative
Luftfeuchte und Temperatur sowie der
Beanspruchung der Haftpartner beim

wie
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Kontakt abhingt. Die Messung von Ad-
hisionskriften zwischen Einzelpartikeln
und Substrat ermdglicht eine mikrosko-
pische Untersuchung von Haftungsphi-
nomenen und liefert grundlegende Er-
kenntnisse flir eine makroskopische
Betrachtung der Haftung von Partikel-
verbinden, welche die Optimierung ver-
fahrenstechnischer Prozesse gestatten.
Das vorgestellte praxisnahe Messprin-
zip der Vibrationsmethode basiert auf
der Ablésung eines Partikels aufgrund
von Trigheitskriften von einem sinus-
formig schwingenden Substrat. Die da-
bei auftretenden hochfrequenten, alter-
nierenden Ablése- und Anpresskrifte

finden ihre praktische Entsprechung in
den dynamischen Beanspruchungen,
welche in vielen verfahrenstechnischen
Prozessen auf Partikel ausgetibt werden.
Neben der Beschreibung der Ver-
suchsanlage erfolgt die Erliuterung der
Prinzipien der genannten Messmetho-
den. Es werden Ergebnisse prisentiert,
bei denen verschiedene Einflussfaktoren
auf die Haftung zwischen Einzelparti-
keln und Substrat wie z.B. die relative
Luftfeuchtigkeit in Kombination mit
den mechanischen Eigenschaften der
Haftpartner unter praxisrelevanten Be-
dingungen untersucht wurden.
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Bei der technisch etablierten Verfah-
renslésung der Kristallisation zur Stoff-
trennung und Feinreinigung kommt es
an der Grenzfliche, an der die Ubersitti-
gung erzeugt wird, zu lokal sehr un-
gleichmifig verteilten Triebkraftgra-
dienten. Dies fiihrt zu unerwiinschten
Auswirkungen auf die Produktqualitit
wie z.B. gestorter Kristallstruktur und
hoher Verunreinigungsbeladung. Die
membrangestiitzte Antisolvent-Kristalli-
sation liefert einen Ansatzpunkt zur
Vermeidung dieser Ubersittigungsspit-
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zen, indem die Ubersittigung als Trieb-
kraft fur die Kristallisation tiber die ge-
samte Membranfliche gleichmifig
verteilt eingestellt und konstant gehal-
ten wird.

In der vorliegenden Arbeit wird das
Modellsystem NaCl/KCl/Wasser/Etha-
nol vorgestellt. NaCl wird selektiv kris-
tallisiert, KCI wirkt als Verunreinigungs-
komponente  zur  Kontrolle
Lésungseinschliissen im NaCl-Kristall.

Mittels mikropordser Polypropylen-
Membranen wird das Antisolvent Ethan-

von

Abbildung. Mit membrangestutzter
Antisolvent-Kristallisation hergestellte
NaCl-Kristalle.
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