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Ein Weg feinste Partikel im Nanomalistab herzustellen, ist eine Féllung in flissiger, meist wasseriger
Phase. Zusétzlich zur Fallung des Feststoffes kann gleichzeitig oder im Anschluss auch eine
Oberflachenmodifikation, stattfinden. Die Anforderungen an den nachfolgenden Trennprozess sind
durch die geringe GroRe der Teilchen und ihre speziell designten Oberflacheneigenschaften besonders
hoch. Als weiter erschwerender Faktor kommt bei einigen Systemen hinzu, dass ein merklicher Teil
des Feststoffs auch nach der Féllung in der Mutterflissigkeit gelost ist, da das Produkt eine relativ
hohe Loslichkeit besitzen kann [1].

Die Konventionelle Vorgehensweise:

1 Fest-Flissigtrennung mit anschlieRender thermischer Trocknung fiihrt zur Ablagerung der
gelosten Bestandteile an der Partikeloberflache, zerstort so die speziell eingestellten
Oberflacheneigenschaften und kann zu einer irreversiblen Agglomeration der
Nanopartikel fuhren.

2 Die Anwendung eines Waschprozesses fuhrt durch die hohe Loslichkeit des Feststoffs zur
Auflésung des Produktes - Die Ubliche Vorgehensweise der Waschung mit der geséttigten
Mutterflissigkeit als Durchstrémungswaésche ist aufgrund des zu erwartenden Widerstands
eines Haufwerks/Filterkuchens nicht durchfihrbar.

3 Die Waschung mit einer Waschflussigkeit in der sich der Feststoff nicht l16st, ist dann
undurchfiihrbar, wenn durch die Mischung von Mutterflissigkeit und Waschflissigkeit
das Loslichkeitsprodukt verédndert wird und weiterer Feststoff ausgefallt wird.

Zur Bewadltigung der Fragestellung ist ein neues verfahrenstechnisches Konzept notwendig, das die
Feststoffpartikeln aus ihrer Mutterfllssigkeit in eine zweite flissige Phase uberfuhrt und so wenig
Mutterflussigkeit wie madglich mitschleppt. Man kann diesen Prozess als eine Partikelextraktion
verstehen. Ahnliche Vorgange werden bei der Umbenetzungsagglomeration genutzt.
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Bild 1. Prinzip der Extraktion von Partikeln durch eine Phasengrenze
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Als treibendes Potential auf die Feststoffpartikeln wird das Zentrifugalfeld eingesetzt. In einer
Zentrifuge wird die Suspension uber eine zweite nicht mischbare Phase geschichtet. Die zweite meist
organische Phase muss die Partikeln aufnehmen konnen und eine hohere Dichte als die gesattigte
Mutterflussigkeit besitzen. Ein wichtiger Punkt sind die Benetzungseigenschaften der Partikeln durch
die Phasen eins und zwei. Bei einem Randwinkel von 90° tritt keine zusétzliche Grenzflachenkraft auf,
die den Ubergang beschleunigen oder verlangsamen kann. Eine schlechte Benetzung der Partikeln
durch die Extraktionsflussigkeit kann dazu fuhren, dass die Partikeln nicht durch die Phasengrenze
treten und sich dort ablagern. Durch die Zugabe von Grenzflachen aktiven Substanzen, d.h. von
Detergenzien, kann dies verhindert werden. Die Partikeln werden durch eine sorbierte Schicht der
Detergenzien umgeben, ihre Oberfldchen andern sich von hydrophil zu hydrophob und treten so in die
zweite Phase Uber. Die Detergenzien mussen die besondere Aufgabe haben, zwar eine funktionale
Gruppe bereitzustellen, aber sich nicht in der ersten Phase zu lésen, um dort nicht das
Loslichkeitsgleichgewicht zu beeinflussen.

Um die Sedimentationsgeschwindigkeit der Nanopartikel im Zentrifugalfeld zu erhdhen, wird die
Suspension Uber eine Reduktion der elektrostatischen Partikel-Partikel-Wechselwirkungen
destabilisiert. Dies erfolgt tber eine Anpassung des pH-Wertes und damit zu einer Anderung der
Oberflachenladung, bzw. des Zeta-Potentials. An der Phasengrenzflache findet der Phasentransfer
durch Adsorption von Detergenzien statt. Das starke abstoRende Potential der adsorbierten Detergenz-
Molekdile sorgt dabei fiir eine De-Agglomeration der Partikel in der zweiten, der organischen Phase.
Die De-Agglomeration ist eine Funktion der Geometrie des Agglomerats, der Oberflachenbeladung,
des Adsorptionsgleichgewichts und der Loslichkeit des Detergenzes in der organischen Phase [2].

Das in diesem Vorhaben untersuchte Partikelsystem ist Magnetit, das tber eine Fallung einer
waéssrigen Losung aus Eisen(l11)- und Eisen(ll)-lonen hergestellt wird. Es entstehen im Mittel ca.
17 nm kleine Nanopartikel, die sich zu einige hundert Nanometer grofRen Agglomeraten
zusammenlagern (siehe Bild 2). Als aufnehmende Phase dient Dichlormethan, als Detergenz
Rizinolsdure.

Bild 2. TEM-Aufnahme von Magnetit aus der wéssrigen Phase



Das Projekt wird zusammen mit Prof. Schmid vom Institut fiir Mechanische Verfahrenstechnik und
Umweltverfahrenstechnik der Uni Paderborn bearbeitet. An der Uni Paderborn steht die Untersuchung
der Elementarprozesse im Vordergrund. Im Einzelnen sind das die Stabilitdt und das
Sedimentationsverhalten der Nanopartikel in der wassrigen Phase, das Sorptionsgleichgewicht, die
Sorptionskinetik, die Belegung (Menge, Dichte, Struktur) der Partikeloberflache, die Stabilitat und das
Sedimentationsverhalten in der organischen Phase. An der TU Bergakademie Freiberg dagegen liegt
das Augenmerk auf der experimentellen Quantifizierung der stofflichen Prozessparameter und der
Betriebsparameter. Mit Hilfe der Dispersions-Analysenzentrifuge LUMiSizer (L.U.M. GmbH) soll der
Gesamtprozess der Partikelextraktion nachgestellt werden. Mit dem LUMiSizer lasst sich das
Sedimentationsverhalten von Dispersionen direkt charakterisieren. Eine Suspension wird in der
Analysenzentrifuge zentrifugiert, bis sie sich entmischt und die Partikel sich vollstdndig am Boden
abgesetzt haben. Die gleichzeitige Messung von orts- und zeitaufgeldsten Transmissionsprofilen
erlaubt der Software die Berechnung von Geschwindigkeits- und PartikelgroRenverteilungen des
Systems. Zundchst steht die Entwicklung einer geeigneten Messdatenauswertung im Vordergrund, um
tber die Mdglichkeiten der geréteigenen Software hinaus z. B. Stoffstrdme zwischen den einzelnen
Messebenen bestimmen zu kénnen.

Ziel des Gesamtvorhabens ist ein neuartiges Verfahren zu entwickeln, um Nanopartikel direkt aus
einer wassrigen in eine organische Phase zu (berflihren und diesen Prozess hinsichtlich Effizienz,
erzielbarer Reinheit, Geschwindigkeit und VVerbrauch von Detergenzien zu optimieren. Langfristig soll
der Prozess bis zur Umsetzung im technischen Malstab, beispielsweise in einer Dreiphasen-
Dekantierzentrifuge untersucht werden (siehe Bild 3)
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Bild 3. Dreiphasen-Dekantierzentrifuge
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