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fe der Lbl-Technologie mit unterschied-
licher Schichtzahl und unterschiedlichen
Schichtmaterialien beschichtet und ihre
Eignung filr Adsorptionsprozesse in stati-
schen und dynamischen Untersuchun-
gen getestet. Als Modellsystem diente
eine Mischung von fluoreszenzgelabelten
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Proteinen mit unterschiedlichen isoelek-
trischen Punkten. Mit konfokaler Mikros-
kopie sowie zeitabhingiger Fluoreszenz
wurde die Kinetik der Adsorption in den
Partikeln verfolgt. Die Ergebnisse zeigen
im Vergleich zu hochpreisigen Standard-

jonentauschern sowohl eine #hnlich
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Die Herstellung zylindrischer Agglome-
rate ist ein wichtiger Prozess der chemi-
schen und pharmazeutischen Industrie.
Bei Transport und Handhabung treten
hiufig unerwiinschte Bruchprozesse
von Agglomeraten auf. Dieses Problem
kann durch Verbesserung der Herstel-
lungsprozesse und der Anforderungen
zur Behandlung der Agglomerate auf
Grund der Kenntnisse iber ihr Bruch-
verhalten gelost werden.

Fiir den Ablauf der Deformations-
und Bruchprozesse in inhomogene, po-
rése Agglomerate spielen mechanische
Wechselwirkungen zwischen den Pri-
mirpartikeln und ihren Bindungen eine
wesentliche Rolle. Dieses experimentell

schwer erfassbare Mikroverhalten ldsst
sich numerisch mit der Diskrete-Ele-
mente-Methode (DEM) analysieren und
mit dem Verhalten des gesamten Agglo-
meratkornes verkniipfen.

Die zylindrischen Modellagglomerate
wurden aus kugelfsrmigen Al,Os-Parti-
keln mit einer Methylzellulose-Losung
als Binder mit Verdichtung in einer Ma-
trize und unter anschlieRender Trock-
nung hergestellt. Die Einfliisse der Ag-
glomeratgroRe und des Bindergehalts
auf das Verhalten bei der Druckbean-
spruchung wurden mit Hilfe von Druck-
versuchen analysiert. Damit wurden der
Elastizititsmodul, die Steifigkeit, der
FlieRdruck und die Festigkeit der Agglo-
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hohe Selektivitit entsprechend des pK;
als auch eine unerwartet schnelle Kinetik
bei Porengrofen ab 30 nm Durchmesser.
Die gute Performance sowohl in der Ka-
pazitit als auch der Dynamik empfehlen
die LbL-Technologie zur Modifizierung
von technischen Adsorbermaterialien.

merate ermittelt. Die VergroRerung des
Bindergehalts fiihrt zu einer Zunahme
der plastischen Steifigkeit, Flie- und
Bruchgrenzen sowie Elastizititsmodu-
len.

Mit Hilfe von DEM wurden die Mi-
krodynamik (Kraftverteilung, Energie-
dissipation) und Bruchmechanismen
untersucht. Die experimentell ermittel-
ten Eigenschaften wurden als Parameter
der Kontakt- und Festkdrperbriickenmo-
delle verwendet. Ein Vergleich der er-
mittelten Bruchphinomene und Kraft-
Weg-Kurven der Agglomerate hat cine
gute Ubereinstimmung der DEM-Simu-
lation mit dem Experiment gezeigt.

Abbildung. Momentane Aufnahmen der
DEM-Simulation des Druckversuches der
Al,03-Agglomerate bei der Beanspru-
chungsgeschwindigkeit von 0,04 mmys.
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[n der jiingsten Vergangenheit sind sehr
viele Verfahren und Methoden zur Her-
stellung und Handhabung feiner, nano-
skaliger Partikel in den Mittelpunkt der
verfahrenstedmischen Forschung und
Entwicklung geriickt. Sehr hiufig finden
die Synthesen in fluiden Medien statt, so
dass fiir die Auslegung von Prozessen
und Verfahren die Navier-Stokes-Glei-
chungen fiir die strémungsmechani-
schen Betrachtungen herangezogen wer-
den. Allerdings ist bekannt, dass bereits
bei Partikelgrofen unterhalb eines Mik-
rometers die sich ausbildende Doppel-
schicht nach der DLVO-Theorie einen
ganz wesentlichen Einfluss auf die Struk-
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tur der Agglomerate ausiibt. Die Doppel-
schicht findet jedoch in den stromungs-
mechanischen  Erhaltungsgleichungen
keinerlei Beriicksichtigung. Dies gelingt
nur unter Beriicksichtigung einer Erhal-
tungsgleichung fiir Tonen, der Nernst-
Planck-Gleichung, welche den Ladungs-
transport um ein Partikel beschreibt, wo-
bei dieser mit den Erhaltungsgleichun-
gen fiir den Impuls zu koppeln ist.

Beim Ubergang auf gréfere Partikel-
zahlen ist eine kontinuumsmechanische
Simulation nur unter einem erhebli-
chen Rechenaufwand méglich. Hier
zeigen sich die Vorteile einer Molekular-
dynamischen Simulation, bei der zu-
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gitzlich die Brownsche Molekularbewe-
gung relativ leicht in die Berechnung
mit einbezogen werden kann. Die
eigentliche Umstrémung von Agglome-
raten bzw. die Durchstrémung von diin-
nen Schichten aus nanoskaligen Parti-
keln kann, nachdem die Struktur und
Position der Agglomerate bekannt ist,
mit Hilfe einer Lattice-Bolizmann-Me-
thode errechnet werden. Zur Validie-
rung der verwendeten Simulationen
dienten Durchstrémungszellen, die mit
der notwendigen Messtechnik zur Erfas-
sung der Durchstrémung nanoskaliger
Partikelsysteme ausgestattet wurden.
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Nanopartikel werden industriell hiufig
durch Fillung mit anschliefender
Trocknung hergestellt und liegen meist
in aggregierter Form vor. Fiir die Erzie-
Jung optimaler Produkteigenschaften
werden die Nanopartikel meist in Flils-
sigkeit wieder redispergiert. Das Dis-
pergierergebnis wird dabei durch das
Dispergiergerit sowie durch die Eigen-
schaften der Aggregate und der fliissi-
gen Phase bestimmt. Vor allem die
mikromechanischen Eigenschaften der
Aggregate, die wesentlich durch den
Herstellungsprozess bestimmt werden,

beeinflussen mafgeblich das Bruchver-
halten der Aggregate und damit den
Dispergierprozess.

Eine semi-batch-gefillte, nanostruk-
turierte Kieselsiure wurde in Abhdn-
gigkeit von den Fillungsparametern
hinsichtlich der mikromechanischen
Eigenschaften (Nanoindenter) und der
Dispergierbarkeit untersucht. Die mik-
romechanischen Eigenschaften geben
dabei Aufschluss iiber den Einfluss der
Bindungskrifte zwischen den Primar-
partikeln und auf die Festigkeit und
Dispergierbarkeit der Aggregate. Durch
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Dispergierung des gefillten Produktes
auf der Makroebene in einem Dissolver
und einer Rithrwerkskugelmiihle wurde
zudem der Einfluss der Beanspru-
chungsintensitit und des Beanspru-
chungsmechanismus untersucht.

Bei der Semi-Batch-Fillung von Kie-
selsiure fithrt eine Erniedrigung der
Fillungstemperatur von 90 auf 60 °C zu
einer Zunahme an Feststoffbriicken in-
nerhalb der Aggregate. Bei zunehmen-
dem Anteil bzw. zunehmender Festig-
keit an Festkérperbriicken innerhalb der
Aggregate steigt die Festigkeit der Ag-
gregate sowie die plastische und elasti-
sche Verformungsarbeit an. Die maxi-
mal erreichbare Produktfeinheit und
energetische Effizienz des Dispergier-
prozesses sinkt dabei mit zunehmender
Aggregatfestigkeit bzw. mit ErhShung
des Quotienten aus plastischer und ela-
stischer Verformungsarbeit.

Abbildung. Einfluss der Fallungstemperatur
auf die maximale Indentationskraft bei der
Nanoindentation.
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