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Charakterisierung der Dispergierung nanoskaliger Partikeln durch
Rontgenkleinwinkelstreuung

Metalloxidische Nanopartikeln verbessern als disperse Phase in Nanokompositen
verschiedenste Materialeigenschaften, zum Beispiel optische oder mechanische
Eigenschaften. FUr anorganische Partikeln sind pyrogene Herstellverfahren am welitesten
verbreitet und entwickelt. Die in der Gasphase hergestellten Partikeln erfordern eine
Dispergierung in Flissigkeiten als zusétzlichen Verarbeitungsschritt zur Anwendung in
Kompositmaterialien.

In experimentellen Untersuchungen zur Dispergierung von Siliziumdioxid und Titandioxid
Nanopartikeln wurden die Einflisse von Partikelsynthese, Benetzung, Stabilisierung und
Dispergierung auf Partikel- und Agglomerateigenschaften untersucht. Dabel wurde die
Rontgenkleinwinkel streuung (SAXS) als Messverfahren zur Bestimmung von Primérpartikel -
groflke, Agglomeratgroflle, spezifische Oberflache und fraktaler Dimension eingesetzt. Die
Auswertung der fraktalen Agglomerate erfolgte mit dem Ansatz von Beaucage [1], die
spezifische Oberflache SSA lasst sich nach Glatter und Kratky [2] mit aus Porod Konstante
Cp, und der Streuinvarianten Q berechnen, wenn die Volumenkonzentration ¢, und die
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Die Bestimmung der spezifischen Oberflache im Aerosol und in der Suspension mittels
SAXS lésst sich durch Stickstoffadsorptionmessungen mit der BET-Methode validieren. Die
Ergebnisse beider Messungen weisen Unterschiede unter 15% auf.

In Abhéngigkeit von den Syntheseparametern konnten nicht bis stark agglomerierte
Nanopartikel in wassriger Suspension untersucht werden. Die Agglomeration ist auf den
Herstellprozess zurtickzufiihren, bei dem harte Agglomerate, bei denen die Partikeln durch
Feststoffbriicken miteinander verbunden sind, und weiche Agglomerate, die aufgrund
attraktiver interpartikuldrer Wechselwirkungskréfte zusammengehalten werden, entstehen.
Die Streukurven der nicht agglomerierten Partikeln lassen sich durch eine Partikelgrofien-
verteilung beschreiben, wohingegen die stark agglomerierten Partikeln fraktale Strukturen
aufweisen. Durch die Dispergierung mit einem Hochdruckverfahren werden diese
Agglomerate teilweise aufgebrochen und die Agglomeratgrofie sinkt. Die fraktale Dimension
andert sich jedoch nicht.

Die Untersuchungen zeigen das grofe Potential der Rongtenkleinwinkelstreuung zur
guantitativen Beschreibung nanoskaliger Partikeln und Agglomerate und deren Veranderung
Im Herstellprozess. Ein Vorteil gegentiber vielen anderen Verfahren ergibt sich daraus, dass
die Rontgenkleinwinkelstreuung Messungen sowohl in der Flssigkeit als auch in der
Gasphase erlaubt und somit eine Partikelcharakterisierung entlang der gesamten Prozesskette,
bei spiel sweise zur Herstellung von Nanokompositen, ermdglicht.
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