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Dispergierung und Fragmentierung pyrogener
SiO,- und TiO,-Nanopartikel
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Die Flammensynthese stellt das Hauptherstell-
verfahren fiir anorganische Nanopartikel zur
Anwendung in Nanokompositen und Be-
schichtungen dar. Die Pulver miissen deshalb
in einer kontinuierlichen Matrix dispergiert
werden. Die Dispergierung und Fragmentie-
rung pyrogener nanoskaliger SiO,- und TiO,-
Agglomerate wurde in Abhingigkeit der Pri-
mirpartikelgrole und des Agglomerations-
grads mit einem Hochdruckverfahren (0 < Ap
< 1500 bar) untersucht. Dazu wurden SiO,-
Partikel durch Zumischung eines HMDSO be-
ladenen Inertgasstroms in einem Diffusions-
flammenreaktor [1] und TiO,-Partikel durch
die Verdiisung einer TTIP-Losung in einem
Flammenspriithpyrolyseprozess ~ hergestellt.
Die PrimirpartikelgrofRe der SiO,-Partikel (10
— 50 nm) und deren Agglomerationsgrad wur-
den durch die O,- und HMDSO-Zuflussraten
variiert; beim TiO, wurden diese Parameter
durch unterschiedliche O,-Volumenstréme
und Calcinierung eingestellt. Die Pulver wur-
den mit BET-Analyse, SAXS, TEM und XRD
(bei den kristallinen TiO,-Partikeln) charakte-
risiert. Die Durchmesser der Agglomerate in
Dispersion wurden mit dynamischer Licht-
streuung sowie weitere Parameter mit SAXS
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vermessen. Sphirische, gering agglomerierte
SiO,-Partikel wurden bei niedrigen O,-Stro-
men hergestellt, wohingegen kleinere und
stark agglomerierte Partikel bei hohen O,-
Volumenstrémen hergestellt wurden [2].

Scher- und Dehnspannungen, die von der
Fliissigkeit auf die Partikel iibertragen werden,
brechen {iiber physikalische Wechselwirkun-
gen gebundene Agglomerate auf, und es ver-
bleiben versinterte Aggregate, die bei SiO,
Durchmesser zwischen 100 und 180 nm auf-
weisen. Die Calcinierung der TiO,-Partikel bei
Temperaturen von 200 bis 800 °C weist steigen-
de Durchmesser der Aggregate (80 — 200 nm)
und Agglomerate (200 — 350 nm) mit steigen-
der Temperatur auf; eine Abnahme der Aggre-
gatdurchmesser mit steigendem Druck ist
nicht mehr zu beobachten. Die Untersuchun-
gen zeigen den Einfluss der Bindungen auf
die Verarbeitung pyrogener Nanopartikel, wo-
bei Art und Stirke der Bindung bereits bei der
Synthese determiniert werden.
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Die physikalischen und chemischen Eigen-
schaften von Nanopartikeln hingen entschei-
dend von deren Grofe ab. Umfangreiche Un-
tersuchungen haben gezeigt, dass mit dem
Mikrowellenplasma-Prozess (MWP) nicht-ag-
glomerierte Nanopartikel im Gréfenbereich
unter 30 nm hergestellt werden kénnen. Die
gemessenen Partikel lagen im Grofenbereich
unter 10 nm mit enger Verteilungsbreite. Ein
Vergleich von TEM-Analysen und Online-Mes-

sungen mit einem Partikelmassenspektrome-
ter (PMS) zeigte eine gute Ubereinstimmung.
Das PMS hat sich als effiziente Online-Mess-
technik bewihrt. Untersucht wurde der Ein-
fluss der Precursor-Menge, der MW-Leistung,
des Prozessdrucks und der Verweilzeit auf die
Partikelbildung.

Der Mikrowellenreaktor besteht aus einem
Quarzglasrohr, dem das Reaktionsgas und der
Precursor zugefithrt werden. Als MW-Genera-
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