
von Minuten in vielen Membranverfah-
ren etabliert sind, wurden neuerdings
Rückspülungen mit sehr hoher Fre-
quenz eingesetzt. Besonders wirksam
erwies sich die schnelle Rückspülung in

Kombination mit aus Silicium-Wafer
hergestellten Filterscheiben der nieder-
ländischen Firma FluXXion B.V., s. Abb.

Die hochfrequente Rückspülung wird
zurzeit am IVT erforscht. Dabei werden

sowohl der Einfluss der hochfrequenten
Rückspülung auf die Permeatleistung
untersucht als auch Modelle zur Be-
schreibung des Transportprozesses ent-
wickelt.
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Die Verbesserung der Filtration nano-
partikulärer Suspensionen ist eine wis-
senschaftliche Herausforderung mit
einem direkten industriellen Bezug, da
die Verarbeitung nanopartikulärer Sus-
pensionen durch die schlechte Filtrier-
barkeit eingeschränkt wird. Deshalb
untersuchen wir den Einfluss der Parti-
kelladung auf die Filtration und ins-
besondere die Durchströmbarkeit von
Filterkuchen.

Geflockte Suspensionen bilden Filter-
kuchen mit einer weniger dichten
Struktur als stabile Suspensionen. Die
Folge ist ein wesentlich geringerer
Durchströmungswiderstand und eine
schnellere Filtration [1]. In dieser Studie
wird die Flockung durch Variation des
pH-Wertes und der Ionenstärke hervor-
gerufen.

Eine weitere Möglichkeit zum Be-
schleunigen der Filtration bietet die

Elektroosmose. Der elektroosmotische
Volumenstrom entsteht, wenn ein elek-
trisches Feld an einen nanoporösen Fil-
terkuchen mit geladenen Partikeln an-
gelegt wird. Das Wasser in den Poren
wird durch die somit beschleunigten
Gegenionen bewegt [2] (s. Abb.).

Beide Phänomene hängen von den
Eigenschaften der Partikeln und den
Prozessparametern ab. Es wird hier der
Einfluss von Partikelgröße, Dispergie-
rung, Kuchenhöhe und Elektrolytzu-
sammensetzung auf die Massen- und
Ladungstransportvorgänge untersucht.

[1] H. Nirschl, B. Schaefer, Chem. Eng.
Technol. 2005, 28 (8), 862.

[2] B. Schaefer, H. Nirschl, Proc. of the Fifth
World Congress on Particle Technology,
April 23-27, Orlando 2006.
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Fällungsreaktionen finden oft in der
Herstellung pharmazeutischer Wirk-
stoffe und Feinchemikalien Einsatz. Da-
bei ist das Zusammenspiel einzelner
Mechanismen der Partikelbildung wie
z. B. Keimbildung, Wachstum und Ag-
glomeration, von entscheidender Bedeu-
tung für Partikelgröße und -verteilung.
Diese Parameter wiederum bestimmen
Filtrierbarkeit, Formulierung und Bio-
verfügbarkeit des Produktes. Des Weite-

ren kann eine Polymorphumwandlung
das Auftreten unerwünschter Eigen-
schaften zur Folge haben.

In unserer Arbeit bestimmten wir die
Keimbildungs-, Wachstums-, Agglome-
rations- und Polymorphumwandlungs-
kinetiken von L-Glutaminsäure bei der
pH-Shift Fällung [1, 2]. Nach dem Ein-
stellen der Anfangsübersättigung be-
ginnt Keimbildung der a-Form, gefolgt
von Wachstum und Agglomeration der

Kristalle. Die Polymorphumwandlung
erfolgt durch heterogene Keimbildung
der b-Form an a-Kristallen, mit anschlie-
ßendem Wachstum von b und Auflösen
von a. Zur unabhängigen Bestimmung
der genannten Kinetiken wurden ver-
schiedene Methoden verwendet: ATR-
FTIR-Spektroskopie zur Messung der
Flüssigphasenkonzentration, FBRM
zur Detektierung der Partikelbildung,
Raman Spektroskopie zur Charakterisie-

Abbildung. Erzeugung des elektroosmo-
tischen Volumenstromes aufgrund der Be-
schleunigung der Gegenionen durch das
elektrische Feld [2].
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rung des Polymorphgehaltes und der
Coulter Multisizer zur Bestimmung der
Partikelgrößenverteilung. Ein Popula-
tionsbilanzmodell und ein integrales
Parameterschätzverfahren wurden ent-
wickelt, um die Parameter in den Kine-
tiken zu bestimmen. Mit Hilfe des Mo-
dells konnte der Fällungsprozess von
L-Glutaminsäure im Rührreaktor simu-
liert und der Effekt verschiedener
Betriebsbedingungen (Übersättigung,
Temperatur und Rührerdrehzahl) auf
die Produkteigenschaften gezeigt wer-
den.

[1] C. Lindenberg, J. Schöll, L. Vicum,
J. Brozio, M. Mazzotti, Cryst. Growth
Des. 2007, submitted.

[2] J. Schöll, D. Bonalumi, L. Vicum,
M. Müller, M. Mazzotti, Cryst. Growth
Des. 2006, 6 (4), 881.
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Die Handhabung unterschiedlichster
Pulver beinhaltet bei vielen Anwendun-
gen Dispergierung von Partiklen in flüs-
siger Phase bzw. Herstellung von Dis-
persionen oder Suspensionen. Eine der
wichtigsten Anforderungen, die an Sus-
pensionen gestellt werden, ist die Stabi-
litätsgewährleistung innerhalb eines vor-
gegebenen Zeitraumes. Zusätzlich soll
die Partikelbeladung in Suspensionen
hoch sein, um die Wirtschaftlichkeit zu
erhöhen.

Zahlreiche experimentelle Erfahrun-
gen ermöglichen die empirische Findung
stabiler Dispersionsformulierungen, ein
theoretischer Weg zur Vorhersage der
Dispersionsstabilität ist noch nicht be-
kannt. Das Fehlen eines theoretischen
Ansatzes ist durch die Komplexität des
Problems bedingt, da in Dispersionen dy-
namische Vorgänge wie z. B. Aggregation
und Sedimentation parallel stattfinden.
Diese Vorgänge werden durch zahlreiche
Kräfte beeinflusst. Auch wenn sich die
dynamischen Vorgänge in Differential-

gleichungen zusammenfassen lassen, ist
keine analytische Lösung möglich.

Eingesetzt wurde ein Monte Carlo ba-
siertes Simulationsverfahren, das sich
für die Beschreibung mehrdimensiona-
ler komplexer Systeme gut eignet. Das

Verfahren ist in der Lage, dynamische
Vorgänge auf verschiedenen Zeitskalen
effizient zu simulieren. Des Weiteren
können unterschiedliche Partikelmor-
phologien mit Hilfe des fraktalen An-
satzes berücksichtigt werden.

Abbildung. REM-Aufnahme des a- und b-Polymorphs der L-Glutaminsäure.

Abbildung. Trägheitsdurchmesser der Aggregate über die Zeit aufge-
tragen. Sichtbar sind die Effekte von Aggregation und Sedimentation.
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