
 

 

 

 

Untersuchungen zum Einfluss  

der Mischintensität auf die Potenz 

nanostrukturierter Fließregulierungsmittel 
 

 

 

Dissertation zur Erlangung  

des naturwissenschaftlichen Doktorgrades  

der Julius-Maximilians-Universität Würzburg 

 

 

 
 

 

 

vorgelegt von 

Stefanie Weber 
aus Leverkusen 

 

 

Würzburg 2009 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Eingereicht am: 

bei der Fakultät für Chemie und Pharmazie 

 

1. Gutachter: 

2. Gutachter: 

der Dissertation 

 

1. Prüfer: 

2. Prüfer: 

3. Prüfer: 

des öffentlichen Promotionskolloquiums 

 

Tag des öffentlichen Promotionskolloquiums: 

Doktorurkunde ausgehändigt am: 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

IN DEN KLEINSTEN DINGEN  

ZEIGT DIE NATUR DIE ALLERGRÖßTEN WUNDER 
 

CARL VON LINNÉ 

(1707 - 1778) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Meiner Familie 
 

 

 

 

 

 



 

 

Danksagung 
 

 

Die vorliegende Arbeit entstand auf Anre gung und unter Anleitung von Herrn Prof. Dr. 

Ingfried Zimmer mann am  Lehr stuhl fü r Pharm azeutische T echnologie der Julius-

Maximilians-Universität Würzburg. 

 

Mein Dank gilt allen, die mich während meiner Promotionszeit fachlich und privat unterstützt 

und somit einen Beitrag zum Gelingen dieser Arbeit geleistet haben.  

Besonders bedanken möchte ich mich bei 

 

 meinem Doktorvater, H errn Prof. D r. Ingfried Zimmermann für seine Unterstützung und 

die mir überlassene Freiheit bei der Gestaltung der Arbeit. Hilfreiche D iskussionen, sein 

stetes Interesse am  Fortgang der Ar beit und insbesondere  die sehr guten 

Rahmenbedingungen haben die Anfertigung der Dissertation erst ermöglicht. 

 meinen Kollegen und ehem aligen Kollegen am Lehrstuhl, Frau Silke Heydt, Frau Wehad 

Ibrahim, Herrn Dirk Le utner, Frau Dr. Anne-Kathrin Müller, Herrn Christian Pabel, Frau 

Claudia Raffauf, Frau Dr. Joa nna Ruppel, Frau Stefanie Schauer und Herrn Christoph 

Schlee für den offe nen W issensaustausch und den freundschaftlichen U mgang 

miteinander. 

 Herrn Dr. Sascha Zügner, Frau Doris Mo ret und Frau Christine Schneider für die 

hervorragende Organisation des Praktikums Arzneiformenlehre II. 

 Herrn Dr. Claus-Peter Drexel und Herrn Frank Heindl von der Evonik Degussa GmbH für 

die partnerschaftliche Kooperation und die produktiven Besprechungen. 

 Herrn Prof. Dr. Georg Krohne, Frau Daniela Bunsen und Frau Claudia Gehrig von der 

Abteilung E lektronenmikroskopie am Theodor-B overi-Institut für Bi owissenschaften für  

die Hilfestellung bei der Anfertigung der REM-Aufnahmen. 

 der Evonik Degussa Gm bH für  die fre undlicherweise zur Verfügung gestellten 

nanostrukturierten Materialien. 

 der Cerestar Deutschland GmbH für die Bereitstellung der Maisstärke. 

 meinen Eltern, Geschwistern und Freunden für die fortwährende Motivation und Geduld 

sowie die uneingeschränkte Unterstützung im  privaten Bereich. Insbesondere danke ich 

meinem Vater für die konstruktive Kritik nach  dem gewissenhaften Korrekturlesen dieser 

Arbeit. 



 

 

Publikationen 

 

 

I. WEBER, S., D REXEL, C.-P., Z IMMERMANN, I.: Untersuchung des Einflusses 

verschiedener Mischbedingungen auf die Potenz nanostrukturierter 

Fließregulierungsmittel in binären Pulvermischungen. Gemeinsam e Sitzung der 

ProcessNet-Fachausschüsse „Agglom erations- und Schüttguttechnik“, 

„Lebensmittelverfahrenstechnik“, „Mehrp hasenströmungen“, „ Partikelmess- 

technik“ und „Zerkleinern und Klassieren “, München (W eihenstephan/Freising), 

10. - 14.03.2008. 

 

II. WEBER, S., D REXEL, C.-P., Z IMMERMANN, I.: Investigation of the Influence of 

Mixing Conditions on the Potency of Nanoscaled Flow Regulators in Binary 

Powder Mixtures. 6 th World Meeting on Pharm aceutics, Biopharm aceutics and 

Pharmaceutical Technology, Barcelona (Spanien), 7. - 10.04.2008.  

 

III. WEBER, S., D REXEL, C.-P., ZIMMERMANN, I.: Einfluss der Mischintensität auf die 

Potenz nanostrukturierter Fließregulierungsmittel. Chem ie-Symposium der  

Studierenden Mainfrankens 2008, Würzburg, 02.12.2008. 



INHALTSVERZEICHNIS  I 

 

1  1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

2  2 THEORIE UND STAND DER FORSCHUNG

2.1  2 Schüttgüter - Definition und charakteristische Eigenschaften

2.2  5 Fließfähigkeit von Schüttgütern

2.3  7 Interpartikuläre Haftkräfte in Schüttgütern

2.3.1  9 Van-der-Waals-Kräfte

2.3.2  12  Elektrostatische Kräfte

2.3.3  14  Flüssigkeitsbrücken

2.4  16  Methoden zur Charakterisierung von Fließeigenschaften

2.5  23  Einfluss von Oberflächenrauigkeiten auf interpartikuläre Haftkräfte

2.5.1  23  Rauigkeitsmodelle

2.5.2  30  Fließregulierungsmittel

2.6  38  Herstellung nanostrukturierter Materialien

2.6.1  38  Hochdisperses Siliciumdioxid

2.6.2  40 Pigmentruß

3  41  ARBEITSHYPOTHESE

4  43  MATERIALIEN UND METHODEN

4.1  43 Materialien

4.1.1  43 Schüttgüter

4.1.2  46  Nanostrukturierte Materialien

4.2  50 Methoden

4.2.1  50  COULTER  LS 230®

4.2.2  51  Siebturm Retsch AS 200 Control®

4.2.3  51  Feuchtigkeitswaage Moisture Analyzer HR73®

4.2.4  52  Herstellung der binären Pulvermischungen

4.2.5  54  Zugspannungstester

4.2.6  58  Rasterelektronenmikroskop Zeiss DSM 962

4.2.7  58  Bildanalysesystem KS 300©

4.2.8  58  Transmissionselektronenmikroskop (TEM-Kryoschnitte)



INHALTSVERZEICHNIS  

 

II

5  59  ERGEBNISSE UND DISKUSSION

5.1  59  Charakterisierung der Trägermaterialien

5.1.1  59  Partikelgrößenbestimmung

5.1.2  61  Bestimmung des Agglomerationsverhaltens mittels Siebturm

5.1.3  63  Thermogravimetrische Feuchtebestimmung

5.1.4  64  Zugspannungswerte

5.2  66  Einfluss der Mischintensität auf den Zugspannungsverlauf

5.2.1  67  Zugspannungswerte

5.2.2  77  Oberflächenbelegung und Zugspannung

5.3  90  Wiederanstieg der Zugspannung

5.4  95  Einfluss der Konzentration des Fließregulierungsmittels

5.5  98  Fließregulierung weicher Materialien

5.5.1  98  Zugspannungswerte

5.5.2  10 2 Oberflächenstruktur

6  110  ZUSAMMENFASSENDE DISKUSSION

7  115  SUMMARY

8  119  ANHANG

8.1  11 9 Berechnung der Haftkraftminima

8.2  12 0 Oberflächenbelegung der Trägerpartikel

8.2.1  12 0 Durch ein Fließregulierungsmittel maximal belegbare Oberfläche

8.2.2  12 1 Belegung von Maisstärke

8.2.3  12 2 Belegung von DATEM (Charge I)

8.3  123 Rohdaten

8.3.1  12 3 Zugspannungsmessungen

8.3.2  12 8 Oberflächenbelegung

9  133  LITERATURVERZEICHNIS

 



ABKÜRZUNGEN UND FORMELZEICHEN  III 

 

Abkürzungen und Formelzeichen 
 

A  Fläche [m2] 

AH  Hamaker-Konstante [J] 

CI  Carr-Index [-] 

D  Durchmesser eines Schüttgutelements [m] 

d  Durchmesser eines Pulverkegels [m] 

F  Haftkraft [N] 

Fel  elektrostatische Anziehungskraft [N] 

FFl  Haftkraft einer Flüssigkeitsbrücke [N] 

FvdW  van-der-Waals-Kraft [N] 

FvdW min Minimum der van-der-Waals-Kraft [N] 

ffc  Fließfähigkeit nach Jenike [-] 

g  Gravitationskonstante = 9,81 [m/s2] 

H  Abstand zwischen zwei Kontaktpartnern [m] 

H0  Haftabstand zwischen zwei Kontaktpartnern 0,410-9 [m] 

HF  Hausner-Faktor [-] 

h  halber Abstand zwischen zwei Kugeln [m] 

hP  Plancksche Konstante [Js] 

hS  Höhe eines Schüttgutkegels [m] 

ħ  Lifshitz-van-der-Waals-Konstante [J] 

L  Leistungsfähigkeit [min] 

M  Molekulargewicht [g/mol] 

NA  Avogadro-Konstante = 6,0221419910-23 [mol-1] 

n  Stichprobenumfang 

pK  Kapillardruck [Pa] 

R  Radius einer Kugel [m] 

r  Radius einer Rauigkeit [m] 

r1,2  Hauptkrümmungsradien der freien Oberfläche einer Flüssigkeitsbrücke [m] 

rel. sdv  relative Standardabweichung [%] 

rH  relative Luftfeuchtigkeit [%] 

rmin  Rauigkeitsradius bei Haftkraftminimum [m] 

sdv  empirische Standardabweichung 

U  Kontaktpotenzial [V] 



ABKÜRZUNGEN UND FORMELZEICHEN  

 

IV

V0  Schüttvolumen [m3] 

Vf  Stampfvolumen [m3] 

W  Wirksamkeit [Pa] 

y  zurückgelegter Weg [m] 

 

 

  Brückenwinkel [°] 

1  Winkel [°] 

S  Schüttwinkel [°] 

  Konstante [Jm6] 

0  Influenzkonstante = 8,85510-12 [As/Vm] 

r  relative Dielektrizitätskonstante [As/Vm] 

  Wechselwirkungspotenzial [J] 

w  Wandreibungswinkel [°] 

  Grenzflächenspannung [N/m] 

  Flächenladungsdichte [e/µm2] 

p  Horizontallastverhältnis [-] 

  Kreiszahl [-] 

  Randwinkel [°] 

  Winkel [°] 

  Feststoffdichte [kg/m3] 

b  Schüttgutdichte [kg/m3] 

  Normalspannung [Pa] 

1  Verfestigungsspannung [Pa] 

c  Druckspannung [Pa] 

h  Horizontalspannung [Pa] 

kr  kritische Normalspannung [Pa] 

v  Vertikalspannung [Pa] 

  Schubspannung [Pa] 

kr  kritische Schubspannung [Pa] 

w  Wandschubspannung [Pa] 

  mittlere Frequenz aus dem Absorptionsspektrum [s-1] 



 

 

 



EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG  1

 

1 Einleitung und Zielsetzung 

 

In der pharmazeutischen Technologie kommt Schüttgütern eine große Bedeutung zu. In For m 

von Pulvern, Granulaten und Pell ets stellen sie eige nständige Arzneiform en dar und treten 

darüber hinaus als Zwischenprodukte bei der Herstellung von Tabletten und Kapseln auf. 

Eine ausreichende Fließ fähigkeit ist für die Handhabung pharm azeutischer Schüttgüter stets 

von großer Relevanz. Insbesondere bei der Pr oduktion volumendosierter Arzneiformen wie 

Kapseln oder Tabletten sind Form ulierungen mit guten Fließeigenschaften unabdingbar, um  

den Anforderungen der Pharmacopoeia hinsichtlich der Gleichförmigkeit des Gehalts und der 

Masse entsprechen zu können. Ei ne Tablettiermischung muss einwandfrei vom Fülltrichter in 

die Matrizen der Tablettenpresse  rieseln, da es andernfalls zu Dosierungenauigkeiten oder 

Lufteinschlüssen während des Tablettiervorgangs kommen kann [1,2].  

Während es in der Schüttgutm echanik üblich ist, Silos oder ande re schüttgu ttechnische 

Apparate bei Kenntnis der jeweiligen rheo logischen Eigenschaften entsprechend so 

auszulegen, dass keine F ließstörungen auftreten [ 3], muss in der pharm azeutischen Industrie 

die jeweilige Form ulierung dahingehend entw ickelt werden, dass m it den gegebenen 

Maschinen produziert werden kann. Den Pulv ern und Granulaten wird häufig ein 

Fließverbesserer wie z. B. hochdisp erse Kiesels äure zugesetzt, um  de ren Rieselfähigkeit zu 

erhöhen. Die Vorgehensweise erfolgt jedoch zum eist nach de m „trial and error“-Prinzip. 

Hierbei wird in der Regel ohne Berücksich tigung der jeweilig en Schüttguteigenschaften ein  

beliebiges Fließregulierungsmittel in einer Konze ntration von 0,5 – 3 % (m/m) eingesetzt. Die 

Art und Weise des Homogenisierungsprozesses findet zumeist kaum Beachtung. 

Der prinz ipielle W irkmechanismus nanostru kturierter F ließverbesserer wurde  in den 

vergangenen Jahren weitgehend aufgeklärt. Di ese fungieren als Abstandhalter zwischen 

größeren Pulverpartikeln und setzen som it Haftkräfte im  Schüttgut herab [ 4]. Es konnte 

gezeigt werden, dass sich im  Verlauf des Mischvorgangs d ie fließ regulierende Eig enschaft 

dieser Hilfsstoffe stetig verändert [5,6].  

Für ein sy stematisches Vorgehen beim  Eins atz von Fließregulierung smitteln is t weitere 

Forschung notwendig, da zahlreiche weitere Ei nflussfaktoren noch nicht charakterisiert 

worden sind. In der vorliegenden Arbeit soll te besonderes Augenmerk auf der Bedeutung der 

Mischintensität f ür die f ließregulierende Pote nz nanostrukturierter Substanzen liegen. Des 

Weiteren sollte die Fließregulierung von Sc hüttgütern unterschiedli cher Materialhärte 

untersucht und miteinander verglichen werden.  
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2 Theorie und Stand der Forschung 

2.1 Schüttgüter - Definition und charakteristische Eigenschaften 

 

Schüttgüter sind Vielteilchensyst eme, die aus ein er dispersen festen inneren Phase und eine r 

gasförmigen äußeren P hase bestehen, wobei sich  die E inzelpartikel der festen Phase im 

Kontakt m iteinander befinden. Zur Charakteri sierung ihrer Eigensch aften betrachtet m an 

nicht nur die Einzelpartikel, sondern das Gesa mtverhalten des Systems. Hierbei w erden die 

Gesetze der Kontinuum smechanik angewandt. Die Form ulierung einer geeigneten 

Kontinuumstheorie erweist sich jedoch als pr oblematisch, da Schüttgüter im  Vergleich zu 

anderen wohl definierten Kon tinua wie Newtonschen Flüssigke iten, Hookeschen Festkörpern 

oder Gasen eine Sonderstellung einnehm en [ 1,2,7,8]. Sie können sich wie ein 

(unvollkommener) Festkörper verhalten, wie ei ne Flüssigkeit fließen oder wie ein Gas 

komprimiert werden.  

In einer Flüssigkeit sind die Moleküle in alle Richtungen fre i beweglich, sodass sich diese 

unter E inwirkung von Schubspannungen irreversibel deformieren lässt und in der Lage ist, 

sich dabei jeder angebotenen Form  anzupassen.  Eine Flüssigkeit überträgt im  Ruhezustand 

horizontale Druckspannungen h und ebensogroße vertikale Druckspannungen v. 

Zugspannungen können jedoch nicht übertragen werden. Für ideale Flüssigkeiten gilt also: 
 

 

 

Gl. 2.1 

 

h
p

v

1
  



Dabei wird p als Horizon tallastverhältnis od er auch Ruhedruckbeiwert bezeichnet. Ein 

elastischer Festkörper kann Zug-, Dr uck- oder Schubspannungen übertragen und unter deren 

Einwirkung reversibel defor miert werden, wird jedoch nich t zum  Fließen gebracht. Im 

ruhenden Zustand werden durch die Eigenma sse des Körpers ausschließ lich v ertikale 

Druckspannungen v auf die Unterlage übertragen, da Horizontalspannungen h aufgrund der 

inneren Stabilität des Festkörpers abgefangen werden können. Für einen idealen Feststoff ist:  
 

 

Gl. 2.2 

 

h
p

v

0
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

Im Unterschied zu Flüssigkeiten und Festkörpe rn, welche inkompressibel sind, ist die Dichte 

eines Schüttguts abhängig vom  Spa nnungszustand. Unter Einwirkung ausreichend großer 

Schubspannungen kann es zum  Fließen gebracht werden. S chüttgüter übertragen keine oder 
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nur sehr geringe Zugspannungen, können aber im  Gegensatz zu Flüssigkeiten auch im  

ruhenden Z ustand Druck- und Schubspannungen übe rtragen. Da Schüttgutpartikel unter 

vertikaler Belastung nur begrenzt horizont al ausweichen können, ist die horizontale 

Druckspannung h stets kleiner als die vertikale Druckspannung v. Das 

Horizontallastverhältnis eines Schüttguts kann durch folgende Ungleichung beschrieben 

werden: 
Gl. 2.3 

p0 1  
 

Die Vertikalspannung v im  Inneren einer Schüttgutsäul e kann m it der Janssen-Gleichung 

(Gl. 2.4) abgeschätzt werden [9,10]. Hierbei betrachtet man den Gleichgewichtszustand eines 

scheibenförmigen Schüttgutelem ents m it dem  Durchmesser D, der Dicke dx und der 

Schüttgutdichte b. w bezeichnet in diesem  Fall die W andschubspannung, g die 

Erdbeschleunigung. Bei Kenntnis entspreche nder Materialdaten kann das kritische 

Höhen/Durchmesser-Verhältnis einer Schüttgutsä ule errechnet werden, ab  dem ein Schüttgu t 

nicht mehr fließt. 
 

v w
b

d 4 g
dx D
 

    Gl. 2.4 

 

 

D

b

v
v

d dx
dx


 

WW
hh dxbg

 
Abb. 2.1: Gleichgewicht eines scheibenförmigen Schüttgutelements, nach [10] 

 

Das Verhältnis der W andschubspannung W zur Horizontalspannung H entspricht de m 

Tangens des Wandreibungswinkels w, der unabhängig von der Höhe der Schüttgutsäule ist.  

 
 

w
w

h

tan 
 


Gl. 2.5 
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Setzt man Gl. 2.1 und Gl. 2.5 in die Janssen-Gleichung (Gl. 2.4) ein, so erhält man: 

 
 

 

Gl. 2.6 

 

v
p v w b

d 4 tan g
dx D


       

Nach Trennung der Variablen und  anschließender Integration folgt nach einigen weiteren 

Rechenschritten Gl. 2.7 als Lösung der inhomogenen Differentialgleichung:  

 
 

Gl. 2.7 

 

v
p w

v max

4x1 exp tan
D

          

 

In Gl. 2.7  [2] wird der entscheidende Unterschie d z wischen de m Fließverhalten  vo n 

Flüssigkeiten und Schüttgütern verdeutlicht. Während bei einer Fl üssigkeitssäule der 

hydrostatische Druck linear m it deren Höhe  zunimmt, strebt die Vertikalspannung v ei ner 

Schüttgutsäule auf einen Maximalwert v ma x zu. Dieses Phänomen erklärt das Verhalten von 

Schüttgütern beim Ausfluss aus Vorratsgefäßen. 

Abb. 2.2  illustr iert den  V erlauf der auf  den 

Maximalwert bezogenen Vertikalspannung 

v/v max in Abhängigkeit von dem Höhen/  

Durchmesser-Verhältnis einer Schüttgutsäule. 

Für p = 0,33 wird bei einem  x/D-Verhältnis 

von 4 bereits 90  % der m aximalen 

Vertikalspannung erreicht. Komm t es infolge 

interpartikulärer H aftkräfte innerhalb einer 

Schüttgutsäule zur Ausbildung von Brücken,  

die unter der Vert ikalspannung nicht 

einbrechen, so wird der Pulverfluss zum 

Erliegen kommen, wenn die Schüttgutsäule das 

Vierfache ihres Durch messers überschreitet.  

Das kritische Höhen/Du rchmesser-Verhältnis 

ab dem ein Schüttgut nicht mehr fließt, wird umso früher erreicht, je stärker die Brücken sind.  

1
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Abb. 2.2: Dimensionslose Darstellung der  
Janssen-Gleichung,  = 30°, nach [2] 
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2.2 Fließfähigkeit von Schüttgütern 

 

Ein Schüttgut wird als „frei fließend “ bezeichnet, wenn es ohne m echanischen Aufwand zum 

Fließen gebracht werden kann. Viele feinkörnige Schüttgüter verhalten sich jedoch kohäsiv. 

Die Fließfähigkeit wird m aßgeblich durch  das V erhältnis de r G ewichtskraft der 

Schüttgutpartikel zu den interpartikulären Haftkräften bestimmt. Erst wenn die Gewichtskraft 

der Partikel die interpartikulären  Haftkräfte übersteigt, beginnt ein Schüttgut frei zu fließen. 

Hierbei spielt die Partikelgröße eine entscheidende Rolle. Ei n Material kann im grobkörnigen 

Zustand eine sehr gute Fließf ähigkeit aufweisen, während es fein vermahlen nicht fließt [10]. 

Die Ursache dafür ist, dass die Gewichtskraft mit der dritten Pote nz des Partikelradiu s 

zunimmt, die Haftkraft jedoch proportional zum Radius ist (vgl. 2.3).  

Um quantitative Aussa gen über d ie Fließ eigenschaften treffen zu können, wird  in de r 

Schüttgutmechanik üblicherweise der ff c-Wert verwendet. Diese von Jenike [ 11,12] 

eingeführte Kenngröße ist als Ve rhältnis von V erfestigungsspannung 1 zu D ruckfestigkeit 

c definiert. 
 

1
c

c

ff 



Gl. 2.8 

 

Das Schüttgut wird hierzu in  einen Hohlzylinder eingefüllt und zunächst in vertikale r 

Richtung belastet. Nach W egnahme der Ve rfestigungsspannung wird der Hohlzylinder 

entfernt und die S chüttgutprobe einer Druckfestigkeit ausgesetzt. Sobald die 

schüttgutspezifische Fließgrenze e rreicht ist,  komm t es z um Bruch der Probe, d.h. zum 

Fließen.  

 

1 c

 
Abb. 2.3: Gedankenmodell zur Druckfestigkeit, nach [3] 
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Die Fließfähigkeit ff c ist um so besser, je kleiner die D ruckfestigkeit im  V erhältnis zu r 

Verfestigungsspannung ist. Jenike schlug dazu folgende Einteilung vor: 

 

ffc < 2 sehr kohäsiv 

2 < ffc < 4 kohäsiv 

4 < ffc < 10 leicht fließend

10 < ffc frei fließend 

 

Da die Ergebnisse eines in Abb. 2.3  dargestellten einachsigen Druckversuchs nur schwer 

reproduzierbar sind, entwickelt e Jenike zur Bestimm ung der Fließfähigkeit ein nach ihm  

benanntes Schergerät, die Jenike-Scherzelle (vgl. 2.4).  
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2.3 Interpartikuläre Haftkräfte in Schüttgütern 

 

Interpartikuläre Haftkräf te in Haufwerken  können durch van-der-W aals-Wechselwirkungen, 

elektrostatische Kräfte, W asserstoffbrückenbindungen, form schlüssige Bindungen sowie 

Flüssigkeits- und Festkörperbrücke n bedingt werden. Die Stärke der einzelnen Kraftarten ist 

von weiteren Faktoren wie der Partikelgröße und dem  Absta nd der Partikel zueinander 

abhängig.  
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Abb. 2.4: Haftkräfte am Kugel-Platte-Modell, nach Rumpf [13]  

 

Betrachtet m an die Haftkräfte zwischen ein er Kugel m it de m Radius R, die sich i m 

Kontaktabstand zu einer Platte befindet (Kugel-Platte-Modell), so ist zu beobachten, dass m it 

steigendem Kugeldurch messer die anziehend en Kr äfte eines elektrisch en Isolato rs m it der 

zweiten Potenz, die der anderen Krafttypen hingegen linear zunehm en. Das Ge wicht der 

Kugel nimm t jedoch m it der dritten Potenz de s Kugeldurchm essers zu . Da m it steigender 

Partikelgröße das Verhältnis von interpartikulären Haftkräften zur Gravitationskraft kleiner 

wird, ist eine Zunahme der F ließfähigkeit zu verzeichnen (vgl. 2.2). Für feinkörnige 

Schüttgüter m it Partikelgrößen bis ca. 100 µm dom inieren Haftkräfte durch 

Flüssigkeitsbrücken und van-de r-Waals-Wechselwirkungen. Im  Ve rgleich dazu ist die 

Bedeutung von elektrostatisc hen Haftkräften und der Gewi chtskraft der Partikel 

verhältnismäßig gering.  
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Abb. 2.5: Haftkräfte in Abhängigkeit vom Abstand H, nach Rumpf [13] 

 

In Abb. 2.5 wird anhand des Kugel-Platte-Modells de r Einfluss des Abstands zwischen zwei 

Partnern auf die Größe der interpartikulär en Haftkraft verdeutlicht. Die Kraft von 

Flüssigkeitsbrücken ist bei en tsprechend kurzen Haftabständen am  größten. W erden die 

Kontaktpartner voneinander entf ernt, so führt dies nach Üb erschreiten eines bestimm ten 

Trennungsabstands zu einem  abr upten Abreißen der Flüssigkeit sbrücke, die Haftkraft fällt 

dann rasch auf Null ab. Die Reichweite von van- der-Waals-Kräften ist mit etwa 100 nm sehr 

gering. Ihre Größe hängt stark vom Abstand der Kontaktpartner  zueinander ab und ist um so 

größer, je näher sie in Kont akt treten. Elek trostatische Kräfte können in Schüttgütern 

beispielsweise infolge von Re ibung durch falsche Handhabung au ftreten. Im  Vergleich zu 

Flüssigkeitsbrücken und van-de r-Waals-Kräften ist ihr Einf luss insbesondere bei kurzen 

Kontaktabständen geringer, sie besi tzen allerdings die größte Re ichweite. Da es  s ich in d er 

vorliegenden Arbeit bei den untersuchten Schüttgütern um trockene Pulver handelt und davon 

ausgegangen wird, dass keine elektrostatische Au fladung s tattfindet, wird die Kohäsion hie r 

maßgeblich durch van-der-Waals-Kräfte bestimmt.  

Im Folgenden soll ausf ührlicher au f die ein zelnen interpartikulären Ha ftkräfte eingegangen 

werden.  

 



THEORIE UND STAND DER FORSCHUNG  9

2.3.1 Van-der-Waals-Kräfte 

Van-der-Waals-Kräfte beruhen auf W echselwirkungen zwischen Dipolm omenten von 

Atomen und Molekülen. Sie stelle n die universellste Bindungsart dar, da sie praktisch imm er 

existent sind. Van-der-W aals-Kräfte sind st ets anziehen d, ihre Reichweite is t jedoch 

verhältnismäßig gering [14].  

Diese Molekulark räfte lassen sich in unter schiedliche Bestandteile zerlegen : Einen  

Debyeschen, Keesom schen und Londonschen Ante il. Debye-Kräfte, auch als Debyescher 

Induktionseffekt bezeichnet, treten  zwischen  einem  per manenten un d einem  induzierten  

Dipol, Keesom-Kräfte zwischen zw ei permanenten Dipolen  auf (Keeso mscher Richteffekt). 

Kräfte zwischen zwei induzierten Dipolen werden als London-Kräfte bezeichnet (Londonsche 

Dispersion). Sie sind in jedem  Fall vor handen und m achen den größten Teil der 

Gesamtwechselwirkung aus [2,15].  

Das Gesa mtwechselwirkungspotenzial  ist für Molekülabstände unter 100 nm umgekehrt 

proportional zur sechsten Potenz des Abstands H [16].  

 
Gl. 2.9 6H  

 

Für größere Abstände nimm t das Potenzial aufgrund von Retardierung schneller m it de m 

Abstand ab [ 17]. Da die van-der-W aals-Wechselwirkungen für diese Abstände bereits 

vernachlässigbar klein sind, ist dies jedoch nicht von Bedeutung [14].  

Zur Berechnung der van-der-W aals-Kräfte exis tieren zwei unterschiedliche Ansätze: Die 

mikroskopische Theorie nach Ham aker [ 18] und die makroskopische Theorie n ach L ifshitz 

[19]. Bei der m ikroskopischen Theorie nach Hamaker wird die Summ e der paarweisen 

Wechselwirkungen zwischen allen Atomen oder Molekülen zweier Körper betrachtet. Es wird 

davon ausgegangen, dass sich di e Kräfte zwischen den Molekül en beider Körper additiv 

verhalten. Die Stoffeigenschaften können in einer m aterialspezifischen Konstante, der 

Hamaker-Konstante AH zusammengefasst werden: 
 

 

 

Gl. 2.10 

 

2
A

H
NA
M

    
 

Hierbei wird durch den Term  NA/M die Gesam tzahl der in W echselwirkung tretenden 

Moleküle eines Materials m it der Stoffdichte  und dem  Molekulargewicht M ausgedrückt. 

Die Größenordnung von AH liegt in einem Bereich von 10-20 bis 10-18 Joule. 
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Der Ansatz nach Lifshitz betrachtet nicht die molekulare Struktur zweier Haftpartner, sondern 

deren optische Eigenschaften. Hierbei werden die W echselwirkungen zwischen 

makroskopischen Körpern aus der Energiedissipa tion der elektromagnetischen Felder, welche 

sich von den Körpern in die Um gebung au sbreiten, berechnet. Die m aßgebliche 

Stoffkonstante ist hier die sogenannt e Lifshitz-van-de r-Waals-Konstante ħ, deren 

Größenordnung zwischen 0,1 und 10 Elektronenvolt (1,6 10-20 - 1,6 10 -18 J) lieg t, wobei die 

Plancksche Konstante hP = 6,62610-24 Js beträgt.  

 
 

 

Gl. 2.11 

 

Ph
2

  




Zwischen AH und ħ besteht folgender Zusammenhang: 

 
 

H
4 A
3

   Gl. 2.12 

 

Obwohl der Ansatz nach Lifshitz physikalisch sinnvoller ist, wird im Allgemeinen der Ansatz 

nach Hamaker angewandt, da sich letzterer besser auf reale Systeme übertragen lässt [20,21].  

Eine Berechnung der van-der-W aals-Kräfte zwischen zwei ideal glatten, starren Körpern ist  

für unterschiedliche Modellgeom etrien m öglich. In Tab. 2.1  sind die Gleichungen für die 

idealisierten Modelle Platte-Platte, Kugel-Platte und Kugel-Kugel zusammengefasst.  

Aus Gl. 2.13 bis Gl. 2.18 geht hervor, dass die m aximale Haftkraft bei m inimalem Abstand 

H0 der K örper zu einander erre icht w ird. Durch die Überlagerung der van-der-W aals-

Anziehung m it der Bornschen A bstoßungskraft besteht jedoch auch bei Kontakt ein 

bestimmter Berührungsabstand, sodass die va n-der-Waals-Kräfte nicht unendlich werden, 

sondern einem Maximum  entge gen streben [ 14]. Nach Krupp [ 22] beträgt diese r 

Kontaktabstand näherungsweise H 0 = 0,4 nm, sollte jedo ch als Anpassungswert zwischen 

Theorie und Praxis aufgefasst werden.  
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Tab. 2.1: Berechnung der van-der-Waals-Kraft nach Hamaker und Lifshitz [14,23] 

Modellgeometrie Hamaker-Theorie Lifshitz-Theorie 

 

HH

 
Platte-Platte 

 

 

H
vdW 3

A AF
6 H


 


 

Gl. 2.13 
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 

 
  

Gl. 2.14 
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A RF
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

   

Gl. 2.15 
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

 
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Gl. 2.16 
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Kugel-Kugel 
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A R RF
6H R R


  


 

Gl. 2.17 

 

1 2
vdW 2

1 2

R RF
8 H R R


  

 
  

Gl. 2.18 
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2.3.2 Elektrostatische Kräfte 

Elektrostatische Anziehungskräfte resultieren aus gegenpoligen elektrischen Ladungen zweier 

Teilchen. Diese Ladungen entstehen einers eits durch Übertritt von Elektronen bei 

Partikelkontakt (Kontaktpotenzial ), können aber auch bei schwach leitf ähigen Partikeln als 

Überschussladung aufgrund ihrer Vorgeschichte vorhanden sein [14,23,24].  

Das Kontaktpotenzial ist von St off- und Oberflächeneigenschaften der Partikel abhängig. Bei 

elektrischen Leitern ist es st ets größer als bei Isolatoren, da sich die Ladungen hier im  

Kontaktbereich konzentrieren. Ursache für di e Entstehung eines Kont aktpotenzials ist die 

unterschiedliche Elektronenaustrittsarbeit zweier Festkörper. Die Elektronen wandern bis zum 

Erreichen eines  Gleichg ewichtszustands vom Körper m it der kleineren 

Elektronenaustrittsarbeit in den Körper m it der größeren Elektronenaus trittsarbeit, welcher  

sich dann negativ auflädt. Hierbei entstehen Potenzialdifferenzen von U = 0,1 - 0,7 V. 

Überschussladungen treten insbesondere bei Ni chtleitern infolge von Reibung, Zerkleinerung 

oder Elektronen-Adsorption auf. Die maximale Ladungsdichte beträgt max = ca. 100 e/µm2. 

Die Anziehungskraft zwischen zw ei gegenpoli gen Teilchen kann nach dem  Coul ombschen 

Gesetz berechnet werden. Voraussetzung für de ssen Gültigkeit ist jedoch eine gleichverteilte 

Oberflächenladung auf der Fe stkörperoberfläche. In Tab. 2.2  sind die Haftkraftbeziehungen 

für die Mod ellfälle Pla tte/Platte, Kugel/Platte und Kugel/Kugel zusam mengestellt, wobei r 

die relative Dielektrizitätskons tante des Medium s zwischen de n Haftpartnern (im  Vakuum:  

 = 0), 0 die Influenzkonstante (0 = 8,85510-12 As/Vm), U das Kontaktpotenzial, und 1, 2 

die Flächenladung (max = 100 e/µm2, wobei 1 e = 1,610-19 As) bezeichnen.  

Aus Gl. 2.19  bis Gl. 2.24  wird ersich tlich, das s di e Abstandsabhängigkeit bei 

elektrostatischen Haftkräften viel geringer ist als bei van-der-Waals-Kräften (vgl. Tab. 2.1). 

Daraus resu ltiert die wesentlich g rößere Reich weite und  Dom inanz e lektrostatischer Kräf te 

bei größeren Haftabständen im Vergleich zu van-der-Waals-Kräften (vgl. Abb. 2.5).  
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Tab. 2.2: Berechnung der elektrostatischen Haftkräfte für elektrische Leiter und Isolatoren [23] 

Modellgeometrie Elektrischer Leiter Elektrischer Isolator 
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Gl. 2.24 
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2.3.3 Flüssigkeitsbrücken 

Flüssigkeitsbindungen können für die Kohäsion ei nes Schüttguts eine dom inierende Rolle 

spielen. Sie entstehen aufgrund von frei bewe glicher F lüssigkeit an der Oberfläche zweier 

Haftpartner. Bei entsprechend hoher relativer Luftfeuchtigkeit treten Flüssigkeitsbrücken auch 

bei verm eintlich trockenen Schüttgüter n infolge von Kapillarkondensation auf [ 14,25,26]. 

Die Grenzflächenspannung  bewirkt an der B erührungslinie zwischen Feststoffoberfläche 

und Flüssigkeitsbrücke stets anziehende Randkräfte. 

R


r1

r2



 
Abb. 2.6: Kapillarkräfte in einer Flüssigkeitsbrücke 

 

Bei gekrümm ter Flüssigkeitsoberfläche stellt sich der Kapillard ruck p K ein, der unter 

Berücksichtigung der Hauptkrümmungsradien r 1 und r 2 der freien Oberfläche einer 

Flüssigkeitsbrücke nach der Laplace-Gleichung (Gl. 2.25) berechnet werden kann. 
 

 

 

Gl. 2.25 
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Im Falle konkaver Krümmungen e ntsteht ein Unte rdruck, woraus ebenfalls eine anziehende 

Kraft resultiert. Die Haftkraft zwischen zw ei Kugeln ergibt sich aus der Summe von 

Randkraft und Kapillarkraft [14]. Bei minimalem Abstand wird  die Adhäsionskraft m aximal. 

Eine Vergrößerung des Haftabstandes resultie rt in einer D ehnung der Brücke, welche bei 

Erreichen eines kritischen Abstands zum  Reißen führt. Für einen theo retischen Abstand von 

H = 0 lässt sich die Haftkraft FFl nach Gl. 2.26 [25] berechnen, wobei  der Randwinkel ist.  
 

 

Gl. 2.26  

 

1 2
Fl

1 2

4 R R cosF
R R

     




Für weitere Modellgeometr ien führte Schubert [ 27] umfangreiche Berechnungen durch. Bei 

der Abstandsabhängigkeit der Haftkräfte muss zwischen großen und kleinen, durch 
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Kapillarkondensation e ntstandenen Brücken u nterschieden werden, d a die S tabilität von  

Flüssigkeitsbrücken stark von der Menge de r Flüssigkeit abhängig ist. Für große 

Brückenwinkel (   20°) gibt es m it zunehm endem Abstand zunächst nur geringe 

Veränderungen der Haftkraft (vgl. Abb. 2.5 ). Kleine Brücken m it Brückenwinkeln von 

  2,5° reißen jedoch schon bei geringer Abstandsvergrößerung schnell ab, ihre Reichweite 

ist somit äußerst gering [23].  
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2.4 Methoden zur Charakterisierung von Fließeigenschaften 

 

In der Literatur finden sich zahlreiche Messm ethoden zur Untersuchung des Fließverhaltens 

von Schüttgütern. Dieses Kapite l soll einen Überblick über di e am häufigsten zitierten 

Methoden zur Charakterisierung der Fließeigen schaften von Schüttgütern geben, erhebt 

jedoch keinen Anspruch auf Vollständigkeit.  

Das Standard-Mes sgerät der Sc hüttguttechnik, m it dem  der ff c-Wert, die von Jenike 

eingeführte Kenngröße für die Fließfähigkeit,  ermittelt werden kan n, ist die nach ihm  

benannte Jenike-Scherzelle [ 11,12] (vgl. 2.2). Eine Beurteilung neuer Messverfahren erfolgt 

häufig anhand ihrer Übereinstimm ung mit dem Jenike-Schergerät [ 3]. Die Scherzelle besteht 

aus einer unteren stationären Basis (Socke l und Bodenring) und einem  oberen beweglichen 

Ring gleichen Durchmessers, welche gegeneinander verschiebbar sind.  

 



Deckel

oberer Ring

Bodenring

Sockel

Scherstift





Deckel

oberer Ring

Bodenring

Sockel

Scherstift



 
Abb. 2.7: Scherzelle (Jenike Schergerät) 

 

Zur Messung wird die Probe in die Scherze lle eingefüllt und analog zum  einachsigen 

Druckversuch zunächst durch Anlege n einer definier ten Norm alspannung  

(Verfestigungsspannung) vertikal belastet. Mi ttels einer Drehbewegung des Deckels erzielt 

man eine stabile Anordnung der Schüttgutpart ikel. Durch die anliegende Nor malspannung 

kann die Probe bis zu einer m inimalen Porosität verfestigt werden. Dieser Zustand wird auch 

als „kritisch  verfestigt“ bezeichn et. Die ents prechende Norm alspannung, die zur kritischen  

Verfestigung führt, ist di e kritische Norm alspannung kr. Bei Anliegen der k ritischen 

Normalspannung kr wird über den Scherstift eine Schubspannung  auf den oberen Ring 

übertragen, wobei dieser horiz ontal gegen den fixierten B odenring verschoben wird. Das 

Schüttgut wird hierbei zunächst elastisch verformt und beginnt ab Erreichen einer bestimmten 

Schubspannung kr entlang der Trennebene zw ischen oberem Ring und Bodenring stationär 

zu fließen. Der Schervorgang, der zum stationären Fließen führt, ist das „Anscheren“. 
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Abb. 2.8: Schubspannungs-Weg-Diagramm 


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
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‘
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kr

Abb. 2.9: Konstruktion eines Fließorts (--Diagramm)  

 

Man trägt die erforderliche Schubspannung  über den zurückgelegten Weg y auf ( Abb. 2.8) 

und registriert das W ertepaar ( kr kr). Bei weiteren Messungen wird zunächst m it der  

kritischen Nor malspannung kr angeschert, um in den Proben eine einheitliche 

„Vorgeschichte“ zu erzeugen. Anschließend schert m an die Probe bei verringerten 

Normalspannungen  < kr bis zum  Punkt des beginnenden Fließens, was auch als 

„Abscheren“ bezeichnet wird. Die bei unter schiedlichen Nor malspannungen erm ittelten 

Wertepaare ( ) werden in einem  --Diagramm dargestellt ( Abb. 2.9). Verbindet man die 

Punkte des beginnenden Fließens, so wird der s ogenannte Fließort erhalten. Dieser endet im  

Punkt E m it dem  W ertepaar (max max). Der Schnittpunkt zwischen Fließort und A bszisse 

wird als Kohäsion c bezeichnet.  Die Fließortkurve en det in der Zugfestigkeit t bei 

negativen Normalspannungen. 

max



E

c

1 max t 2 0 fc 1‘2‘

max



E

c

1 max t 2 0 fc 1‘2‘  
Abb. 2.10: Mohrsche Spannungskreise 
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Die Schüttguteigenschaften beschreibenden Gr ößen werden durch Einzeichnen Mohrscher 

Spannungskreise in das ,–Diagramm ermittelt (vgl. Abb. 2.10 ). Der Fließor t is t in einem  

Punkt ( ) Tangente an dem Mohr-Kreis des entsprechenden Wertepaars ( ). Errichtet man 

im Punkt ( ) auf dem  Fließort das Lot, so kennzeic hnet der Schnittpunkt des Lots m it der 

Normalspannungsachse den Mittelpunkt des zu di esem Wertepaar gehörenden Mohr-Kreises. 

In den Schnittpunkten eines Mohr-Kreises mit der Abszisse können die Norm alspannungen 

1, 2 abgelesen werden, bei denen die Schubsp annung den W ert Null hat. Diese werden 

auch Hauptspannungen genannt. Die größte Hauptsp annung des Mohrkreises, dessen kleinste 

Hauptspannung den W ert 0 hat, definiert die Druckfestigkeit c. Die größte Hauptspannung 

des Mohrkreises, auf dem der Endpunkt E des F ließorts liegt, ist die Verfestigungsspannung 

1. Die F ließfähigkeit ff c kann nun nach Gl. 2.5  aus dem  Quotienten dieser P arameter 

berechnet werden [2].  

Neben der Scherzelle nach Jenike existieren  weitere Typen m it ähnlichem Messprinzip wie 

Ringscherzellen [28], Torsionsschergeräte [ 29] oder biaxia le Schertester [30], um nur einige  

Beispiele zu nennen. Eine Übersicht dazu bieten Schwedes [ 31] und Schulze [ 32]. Der 

entscheidende Vorteil der Scherzellm ethode is t, dass aufgrund definierter Porositäten der 

Proben ein hoher Grad an experim enteller Kontrolle herrscht. Dies ist von Bedeutung, da das 

Fließverhalten eines Schüttguts stets von dessen „Vorgeschichte“ abhängt. Je nachdem wie es  

transportiert und gelagert wurde, kann ein Schü ttgut unterschiedlich stark verdichtet sein, 

woraus variierende F ließeigenschaften resultie ren. Im  Vergleich zu anderen Methoden sind 

die Scherzellm essungen jedoch zeitaufwändig, benötigen erhebliche Materialm engen und 

erfordern zudem qualifiziertes Personal, um re produzierbare Ergebnisse zu erhalten. In der 

pharmazeutischen Ind ustrie werden deshal b häufig alternativ e Prüfm ethoden zu r 

Charakterisierung der Fließeigenschaften von Schüttgütern angewandt.  

Dem Europäischen Arzneibuch wurde im Mai 2006 mit dem 3. Nachtrag zur 5. Ausgabe [33] 

ein neues Kapitel über das Fließverhalten von Pu lvern hinzugefügt (Ph. E ur. 5.3/2.09.36.00). 

Die Arzneibuch-Kom mission r eagierte hierm it auf  Kritik an der Aussagekraf t d es bishe r 

aufgeführten Fließfähigkeitstests [34]. Während im Grundwerk 2005 [ 35] als einzige Prüfung 

lediglich die Auslaufzeit aus einem  Trichter er wähnt wird (Ph. Eur. 5.0/2.09.17.00), sind in 

der aktuell gültigen Ausgabe folgende Methoden beschrieben: 

 Schüttwinkel 

 Kompressibilitätsindex oder Hausner-Faktor 

 Durchflussrate durch eine Düse 

 Scherzelle 
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Die Bestim mung des Schüttwinkels ist ei ne einfache und schnelle Methode um  die 

Fließeigenschaften von Pulvern zu charakterisieren. Das zu untersuchende Material wird 

hierzu in einen zunächst verschlossenen Trichter eingefüllt. Nach Freigabe der Öffnung fließt 

es auf eine ebene Unterlage aus, wobei ein Schüttkegel entsteht, dessen Steilheit von der 

Kohäsivität des Materials abhängt.  

 

hs

d

Trichter

Pulverkegel

 
Abb. 2.11: Auslauftrichter 

 

Der Schüttwinkel S errechnet sich über die Höhe hs und den Durchmesser der Grundfläche d 

nach folgender Gleichung: 
 

S
S

htan( )
0,5 d

 


Gl. 2.27 

 

Eine Einteilung des Fließverhaltens nach dem  Schüttwinkel liefert Carr [ 36]. Der 

Schüttwinkel ist jedoch keine intrinsische Eigens chaft des Materials, sondern hängt stark von 

der verwendeten Methode zur He rstellung des Pulverkegels ab. Es existieren zahlreiche 

Varianten der zuvor beschriebenen Methode, wie z.B. der Schüttwinkel nach A bfließen 

(Auslaufwinkel) oder der dynam ische Schüttwinkel [ 32]. Das Ergebnis ist insbesondere bei 

kohäsiven Schüttgütern schwer reproduzierbar, da es während der Versuchsdurchführung zu 

Verdichtung des Materials komm en kann, und der Kegel häufig durch Aufprall des 

herabfallenden Pulvers verform t wi rd. Zur Bestimmung des Kom pressibilitätsindex CI [ 36], 

auch Carr-Index genannt, und des Hausner-Faktors HF [ 37] ermittelt man das Schüttvolumen 

V0 und das endgültige Stam pfvolumen V f eines Pulvers, bei dem  sich das Volum en des 

Materials durch weite res Stampfen nicht m ehr verändert. Während gut fließende Schüttgüter 

beim Stampfen nur eine geringe Volum enreduktion erfahren, ist d ie Differenz zwis chen V 0 

und V f bei kohäsiven Materialien verhältnism äßig groß. E ine Einteilung zur Bewertung des 

Fließverhaltens nach dem  Kompressibilitätsindex bzw. Hausner-Faktor findet sich  ebenfalls  

bei Carr [36].  
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Die Kenngrößen werden folgendermaßen berechnet:  

 
 

0 f

0

V VCI 100
V


  Gl. 2.28 
 

 
 

0

f

VHF
V

 Gl. 2.29 

 

Zur Bestim mung des Fließens durch eine Dü se existieren zahlreiche Methodenvarianten, 

wobei das Ergebnis wiederum  stark von den gewä hlten experimentellen Parametern abhängt. 

Die wichtigsten Variablen sind: Durchm esser und Form  de r Düse, Art des Gefäßm aterials 

sowie Durchm esser und Höhe der Pulversc hüttung oberhalb der Düse. Die Messung der 

Durchflussrate kann in einz elnen Zeitinte rvallen od er kontinu ierlich, m asse- oder  

volumenbezogen bestimmt werden. Bei der Erm ittlung des „kritischen  Durchmessers“ wird  

der kleinste Durchm esser einer D üse be stimmt, durch die noch P ulver fließt [ 38,39]. 

Während die Durchflussrate bei frei fließenden Materialien zum eist gut  reproduzierbar ist, 

eignet sich die Methode für kohäsive Pulver nur bedingt, da der Pulverfluss aufgrund von 

Brückenbildungen rasch zum Erliegen kommt (vgl. Janssen-Gleichung 2.1). Eine Möglichkeit 

zur Erleichterung des Pulverflusses aus dem  Gefäß ist der Einsatz von Vibratoren [ 33]. Der 

Modifizierte Auslauftrichter nach Kretzler [ 40], optim iert von Althaus [ 41], verfügt über 

spezielle Rührer, die als Austragshilfe dien en. Durch die Erm ittlung des Rührerdrehmoments 

kann Information über die Festigkeit der Schüttgutbrücken erhalten und somit indirekt auf die 

Kohäsivität des Materials rückgeschlossen werden.  

Für eine umfassende Bewertung der Fließeigen schaften von Schüttgüter n schlug Carr eine 

Kombination unterschiedlicher Tests vor, aus de ren Ergebnissen ein F ließindex errechnet 

wird [ 36,42]. Die Testreihe nach Carr beinhaltet  neben den bereits erw ähnten Methoden 

Schüttwinkel und Kompressibilität, Prüfunge n des Spatelwinkels , Fallwinkels und 

Differenzwinkels, eine Siebanalyse sowie eine Prüfung auf Dispersionsvermögen. Auf dieser 

Testreihe basiert der kommerziell erhältliche Hosokawa Pulvereigenschaftstester [31,43], bei 

dem die Datenerf assung weitgehend  autom atisiert ist. T aylor et al.  [ 44] führten ebenfalls 

einen em pirisch erm ittelten Fließindex ein, der sich au s Schü ttwinkel, k ritischem 

Durchmesser, Kom pressibilitätsindex, Flus srate auf ein em vibr ierenden Spatel und 

Abrutschverhalten in einer rotierenden Trommel zusammensetzt.  

Darüber hinaus wurde eine Vielzahl weiter er Apparaturen m it den unterschiedlichsten 

Messprinzipien entwickelt. Der Sevilla Powder Tester [45] und der Jenike & Johanson quality 
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control tester [ 46] nutzen zur Charakterisierung der Fließeigenschaften Gasströmungen, 

wobei der erforderliche Druck zum  Fluidisi eren ein es S chüttguts g emessen wird. Beim 

Penetrationstest nach Knight und Johnson [47] wird die Kraft ermittelt, die für das Eindringen 

eines Metallkegels in eine verdich tete Schüttgutprobe erforderlich ist. Einige Messgeräte wie 

der Warren Spring Bradford cohesion tester [ 48] oder das Freem an FT4 Powder Rheom eter 

[49] verfügen über Flügelrührer, de ren Drehmoment beim Scheren eines P ulverbetts erfasst 

wird.  

Bei allen hier erwähnten Methoden werden di e zu charakterisieren den Schüttgüter als 

Kontinua betrachtet. Es besteht grundsätzlich aber auch die Möglichkeit, Haftkräfte auf 

partikulärer Ebene zu untersuchen.  

Der in der vorliegenden Arbeit verw endete Zugspannungstester nach Schweiger [ 50,51] mit 

Modifikationen von Anstett [ 52] und Dünisch [ 53] ermittelt die Kraft, die notwendig ist, um 

zwei m onopartikuläre Pulverschichten vertikal voneinander zu trennen (vgl. 4.2.5). Das  

Messprinzip basiert auf einem Du Noüy  Tensiometer. Im  Gegensatz zu den 

Zugspannungstestern nach Fukuzawa [ 54,55,56], Fukuoka [ 57] und Schm idt [ 58] wi rd bei 

der Methode nach Schweiger die Kraft zur Trennung der Partikel nicht auf die Masse, 

sondern auf die Fläche der anhaftenden Pulverschicht bezogen. 

Die Rasterkraftm ikroskopie (atom ic force m icroscopy) nach Binnig [ 59] erm öglicht eine 

unmittelbare Bestim mung inte rpartikulärer Ha ftkräfte. Das Messpr inzip beruh t auf  dem  

Abrastern der Probenoberfläche m it einer fein en Spitze (tip ), die an einem elastisch  

biegsamen Federhebel (cantilever) angebr acht ist. Durch anziehende und abstoßende 

Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe wird der Cantilev er abgelenkt, was über einen 

Laserstrahl registriert wird, der auf die Spitze gerichtet ist. Die Veränderung der Position des  

reflektierten Laserstrahls wird auf einem Fotodetektor erfasst. Die Auslenkung des Federarms 

liefert Informationen über die Oberflächenstruktur der Probe. Da die Aufzeichnung der Kräfte 

punktweise erfolgt, ist es m öglich eine A bbildung der Probenoberfläche zu erzeugen. Das 

Rasterkraftmikroskop kann in unterschiedlichen Betriebsmodi betrieben werden. Im Kontakt-

Modus (contact m ode) befindet sich die Spitze  m it der Probe in st ändigem m echanischem 

Kontakt. Dies kann entweder ungeregelt bei konstantem Abstand (cons tant hight mode) oder 

geregelt bei konstanter Kraft zwischen Spitze und Probe (constant force m ode) erfolgen. 

Beim Nicht-Kontakt-Modus (non  contact m ode) wird der Fede rbalken durch eine externe  

periodische Kraft zu Schwingungen angeregt, w obei dieser m it seiner Resonanzfrequenz 

schwingt. Kommt es zu Wechselwirkungen zwis chen Spitze und Probenoberfläche, so ändert 

sich auch die Resonanzfrequenz. Diese Fr equenzverschiebung wird beim  Abrastern als 
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Regelsignal genutzt und ist ein Ma ß für die auftretenden Kräfte [ 60]. Bei Einstellung des 

intermittierenden Modu s (tapp ing m ode) erf olgt ebenf alls eine ex terne Anregun g des 

Federbalkens nahe der Resonanzfrequenz. Im  Gegensatz zum  Nicht-Kontakt-Modus berührt 

die Spitze im  unteren Um kehrpunkt der Oszi llation die Probenoberfläche. D ie durch 

Wechselwirkungen zwischen S pitze und Probe auftretenden Veränderungen der 

Schwingungsamplitude werden durch einen  v on der M essspitze reflektierten L aserstrahl 

erfasst [ 61,62]. Die Kraft zwischen zw ei einzelnen Partikeln kann mit der „Colloida l Probe 

Technique“ nach Ducker [ 63] gem essen werden.  Hierzu wird m ithilfe eines Klebers ein  

Schüttgutpartikel an der Cantileverspitze befestigt. Sindel [ 64] gelang es mit dieser Methode 

erstmalig, interpartikuläre Haftkräfte zwischen zwei Maisstärkepartikeln zu messen. 

Beim Vergleich der Fließfähigkeits parameter eines Schüttguts, die durch unterschiedliche 

Messmethoden erm ittelt wurden, besteht in der Regel kein e direk te Korrelation. Zuweilen  

werden sogar widersprüchliche Ergebnisse erhalten [ 34,65,66,67]. Die Auswahl einer 

geeigneten Methode zur Untersuchung der Flie ßeigenschaften sollte den Anforderungen an 

das betreffende Schüttgut entsprechen. Während Scherzellmessungen bei der Auslegung eines 

Silos unverzichtbar sind, bietet der Zugs pannungstester eine gut e Möglichkeit, das 

Fließverhalten unkom primierter P ulver zu  beurteilen. Einfache Prüfungen wie die 

Durchflussrate oder der Böschungswinkel liefern le diglich erste Hinweise auf die Kohäsivität 

eines Schüttguts, eignen sich jedoch nicht für eine differenzierte Charakterisierung. 
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2.5 Einfluss von Oberflächenrauigkeiten auf interpartikuläre Haftkräfte 

 

Bei den in Abschnitt 2.3 beschriebenen Modellen zur Be rechung der Haftkräfte zwischen 

zwei Körpern wird von stark idealisiert en Geometrien ausgegangen. Rumpf [ 13] beobachtete 

bei seinen Untersuchungen zu Granulateige nschaften, dass experim entell bestimm te 

interpartikuläre Haftkräfte stets geringer ware n als die theoretisch berechneten Kräfte. Er 

führte dies auf Oberflächenrauigkeiten zurück , welche durch Erhöhung des Partikelabstands 

und Verringerung der Kontaktfläche die Haftkräf te herabsetzen. Viele reale S chüttgüter 

bestehen aus Partikeln m it einer mehr oder we niger stark ausgeprägten Oberflächenstruktur. 

Zudem kann im  Schüttgut ein Fe inanteil kleinerer Partikel vorhanden sein, welche an der 

Oberfläche größerer Partikel haften und deren Rauigkeit erhöhen. W ährend 

Flüssigkeitsbrücken und elektr ostatische Haf tkräfte re lativ unem pfindlich gegenüber der 

jeweiligen Oberflächengeometrie sind, werden van-der-Waals-Kräfte durch Rauigkeiten stark 

beeinflusst. Dies is t auf die bereits beschriebene äußerst ge ringe Reichweite von van-der-

Waals-Kräften (ca. 100 nm) zurückzuführen [13,23].  

 

2.5.1 Rauigkeitsmodelle 

Zur Berechnung interpartikulärer Haft kräfte unter Berücksichtigung von 

Oberflächenrauigkeiten existieren zahlreiche An sätze für unterschiedliche Modellgeometrien. 

Während Rum pf [ 13] s owie Xie [ 68], Mei [ 69] und Ra mlakhan [ 70] von einer einzigen, 

mittig im  Kontaktbe reich zweier  Körper ange ordneten Rauigkeit ausge hen, berück sichtigen 

andere Autoren wie K urfeß [ 71], Pahl  [ 72], Rabinovich [ 73,74] und Li [ 75] m ehrere 

statistisch ve rteilte Ra uigkeiten. In  den m eisten Fällen w erden kug elförmige Par tikel m it 

Oberflächenrauigkeiten betrach tet. Fuller un d Tabor [ 76] hingegen m essen Ha ftkräfte 

zwischen glatten Kugeln und einer rauen Plat te. Im Folgenden sollen das Rauigkeitsm odell 

nach Rum pf, das davon abgeleitet e Sandwichmodell nach Zimmer mann [ 77] sowie das 3-

Rauigkeiten-Modell nach Meyer [ 4], welche für die vorliegende Arbeit von besondere m 

Interesse sind, vorgestellt werden. 
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2.5.1.1 Rauigkeitsmodell nach Rumpf 
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Abb. 2. 12: Einfluss v on O berflächenrauigkeiten au f Ha ftkräfte im  Kugel -Platte-Modell, nac h 
Rumpf [13] 

 

Rumpf [ 13] geht von der Haftkraft zwischen einer Kugel m it einer zent ral angeordneten, 

halbkugelförmigen Oberflächenerhebung und einer Platte aus. In Abb. 2.12  ist der Einfluss 

einer Oberflächenrauigkeit auf die wirksam en Kräfte zwischen einer Kugel mit dem Radius 

R, die sich im  Abstand H zu ein er Platte be findet, da rgestellt. W ährend die Haftkraft von 

Flüssigkeitsbrücken und elektrischen Isolatoren  gegenüber Rauigkeiten relativ unempfindlich 

ist, besteht bei elektrostatischen Kräften ei nes Leiters und insbesondere bei van-der-W aals-

Kräften eine große Abhängigkeit vom  jeweilige n Rauigkeitsradius r. In trockenen Pulvern 

wird die Kohäsion m aßgeblich durch van-de r-Waals-Wechselwirkungen bestimmt (vgl. 2.3). 

Mit Näherungen nach Derjaguin [78] kann die wirksame van-der-Waals-Kraft nach folgender 

Gleichung berechnet werden:  
 

 
H
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A r RF
6 H (H r)

 
      Gl. 2.30 

 

Die Gesam thaftkraft im Modellsystem Kugel/Pla tte setzt s ich aus der anziehenden Kraft  

zwischen Rauigkeit und Platte sowie aus de n Wechselwirkungen zwisch en Kugel und Platte 

zusammen. Mit s teigendem Rauigkeitsradius sinkt die Haf tkraft zunächst ab, da der Abstand 

zwischen Kugel und Platte erhöht und dam it deren Anziehungskraft reduziert wird. In 

Abhängigkeit von der Kugelgröße wird bei ei nem bestimmten Radius der Rauigkeit r min ein 

Haftkraftminimum erreicht. Die anziehenden Kr äfte zwischen Rauigke it und Platte sind nun 
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genauso groß wie die Kräfte zwischen Kugel und Platte. Je größer der Kugelradius ist, um so 

größer ist auch der Rauigkeitsradius r min, der zu einer m aximalen Haftkraftreduktion führt, 

wie in Abb. 2.12  verdeutlicht wird. Nach Durchlau fen des Minim ums dom iniert nun die 

Anziehung zwischen Rauigkeit und Platte, wodurch die Haftkraft insgesamt wieder ansteigt.  

 

2.5.1.2 Sandwich-Modell 

Die in der vorliegenden Arbeit untersuchte n binären Pulverm ischungen bestehen aus 

kugelförmigen Partikeln, auf deren Oberflächen  Rauigkeiten in Form  von nanostrukturierten 

Materialien aufgebracht werden. Für diesen Fall  sind Modelle, welche die Haftkraft zwischen 

zwei Kugeln betrachten, realistischer als das Kugel-Platte-Modell nach Rumpf.  

Zimmermann et al. [77] betrachten in dem sogenannten Sandwich-Modell die van-der-Waals-

Wechselwirkungen zwischen zwei  Sphären m it den Radien R 1 und R 2, welche ü ber eine 

wesentlich kleinere kugelförm ige Rauigkeit mit de m Radius r in Kontakt treten. Die 

Rauigkeit befindet sich im  Abstand H 0 zu Kugel 1 und im  Abstand H zu Kugel 2. Für den 

Haftabstand im Partikelkontakt wird H = H0 = 0,4 nm angenommen. 

 

R2R2

H

r

H0

R1

 
Abb. 2.13: Sandwich-Modell nach Zimmermann  

 

Für den Fall, dass die Rauigkeit sich zentral zw ischen beiden Kugeln befindet, ergibt sich für 

die van-der-Waals-Kraft im Sandwich-Modell: 
 

 
Gl. 2.31     

 


H 1 1 2
vdW 22

1 0 1

A R r R RF
6 H R r H H 2r R R

  
    

       2

In Abb. 2.14  ist der Haftkraftverlauf in Abhä ngigkeit vom Rauigkeitsradius r dargestellt 

(R = R1 = R2 und H = H0 = 0,4 nm). Analog zum Modell nach Rum pf ergib t s ich auch im 

Sandwich-Modell ein optim aler Rauigkeitsrad ius der zu einer m aximalen Absenkung der 

Haftkraft führt.  
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Abb. 2.14: Haftkraftverlauf im Sandwich-Modell 

 

Je größer der Partikelradius R ist, umso größer muss auch der entsprechende Rauigkeitsradius 

rmin sein, um minimale van-der-Waals-Kräfte zu erzielen, wie in Abb. 2.15 verdeutlicht wird. 

Bei Kenntnis der jeweiligen Partikelgröße nverteilung eines S chüttguts kann m ittels Gl. 2.31 

der optim ale Rauigkeitsradius r min errechnet werden, der für eine m aximale 

Haftkraftreduktion erforderlich ist (Berechnung der Haftkraftminima vgl. Anhang 8.1). 
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Abb. 2. 15: R auigkeitsradius rmin b ei Haft kraftminimum F vdW m in i n Ab hängigkeit v om 
Partikelradius R 

 

Betrachtet man unterschiedliche Anordnungen der Modellkörper, so ist die Haftkraftreduktion 

am stärkste n, wenn sic h die  Rauig keit genau  m ittig zwis chen den  b eiden g roßen Kugeln 

befindet. Für reale Schüttgüter ist die W ahrscheinlichkeit für einen zentralen Ein -Partikel-
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Kontakt jed och eher gering. Zimmerm ann et al . berechneten die Haftkraft in Abhängigkeit 

von der Position  der Rauigkeit.  Ents cheidend ist hierbei der W inkel , der von einer 

gedachten Verbindungslinie zwischen den Z entren beider Partikel und einer weiteren 

gedachten Linie zwischen einem  Partikelzentrum und dem  Zentru m der kugelförm igen 

Rauigkeit eingeschlossen wird.  

R2R2R1R1

r

H0 H0

h

x2

x1

x3 

 
Abb. 2.16: Sandwich-Modell mit exzentrisch gelegener Rauigkeit 

 

Die Position der Rauigkeit ist für den Abstan d zwischen den Partikeln entscheid end. Der 

halbe Abstand h lässt sich nach folgender Gleichung berechen: 
 

Gl. 2.32    1 0 1 0h R H r cos R H    
 

Für die resultierende van-der-Waals-Kraft gilt: 
 

 

 

Gl. 2.33 

 
     

H 1 1 2
vdW 22

0 1 1 2

A R r R RF
6 H R r 2h R R

  
   

   

Mit größer werdendem Winkel  wird der Abstand der Partikel  zueinander geringer, wodurch 

die in terpartikuläre Haftkraft ans teigt. W ird ein bestimm ter W inkel max übersc hritten, so 

treten die P artikel in direkten Kontakt. Di e Anziehungskräfte werden nun m aximal, da die 

Oberflächenrauigkeit keinen Einfluss mehr auf die Gesamthaftkraft hat. 
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2.5.1.3 3-Rauigkeiten-Modell nach Meyer 

Im 3-Rauigkeiten-Modell nach Meyer [ 4] wird, wie auch beim  Sandwich-Modell, die 

Haftkraft zwischen zw ei Kugeln b etrachtet. Meyer postuliert, dass für einen sogenannten 

stabilen Kontakt drei Rauigkeiten in der Kontaktzone zweier größerer Partikel vorhanden sein 

müssen (vgl. Abb. 2.17).  
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Abb. 2.17 : Schematische Darstellung des 3-R auigkeiten-Modells n ach M eyer, Se itenansicht 
(links), Aufsicht (rechts) 

 

Bei gleichmäßiger Anordnung der Rauigkeiten und konstantem Rauigkeitsradius r sei deren 

Abstand 2x 1 voneinander direkt vom  Grad der abso luten Belegungsdichte abhängig. Für die 

interpartikuläre Haftkraft ist der Abstand 2h  der T rägerpartikel zueinander m aßgeblich, 

welcher wiederum durch den Tr ägerpartikelradius R, den R auigkeitsradius r und die Position 

der Rauigkeiten bestim mt wird. Die Mittelpunkte  der Rauigkeiten bilden ein g leichseitiges 

Dreieck mit der Kantenlänge x 1+r. Die Strecke von einem  Eckpunkt dieses Dreiecks bis zum  

Schnittpunkt der Seitenhalb ierenden wird durch x 0+r festgelegt. Zur Berechnung des 

Abstands 2 h zwischen  den Pa rtikeln betrachtet m an das senkrecht auf der Schnittebene 

stehende, rechtwinklig e Drei eck m it den Seiten R+ r, x 0+r und R+h. Aus einfachen 

geometrischen Überlegungen ergibt sich folgende Beziehung: 
 

 

 

 22
0h (R r) r x    R Gl. 2.34 

Der Abst and x 0 zw ischen Rauigkeit und  Schnittpu nkt der Seitenh albierenden des 

gleichseitigen Dreiecks wird nach Gl. 2.35 berechnet: 
 

 
1

0
1

x rx r
cos


 


Gl. 2.35 
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Da es sich um ein gleichseitiges Dreieck handelt wird 1 = 30° gesetzt. Daraus ergibt sich: 
 

 

 

Gl. 2.36 

 

1
0

2(x r)x r
3


 

Wird Gl. 2.36 in Gl. 2.34 eingesetzt, so erhält man: 
 

 
   2 2

1
4h R r x r
3

    R
Gl. 2.37 

 

Für den halben Abstand x1 zwischen zwei Rauigkeiten gilt:  
 

 

Gl. 2.38 
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Die van-der-Waals-Kraft kann analog zum Sandwich-Modell (vgl. 2.5.1.2) durch Einsetzen in 

folgende Gleichung ermittelt werden: 
 

 
Gl. 2.39 

 
     

H 1 1 2
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A R r R RF
6 H R r 2h R R

  
   

   

Bei höherem Bedeckungsgrad sollte der Abstand 2x 1 zwischen den Rauigkeiten kleiner 

werden, wodurch der Trägerpart ikelabstand zunimm t und gleich zeitig die interpartikuläre 

Haftkraft sinkt. Für eine entsprechend nied rige Oberflächenbelegung wird der Abstand 

zwischen den Rauigkeiten so groß, dass ein direkter Partikelkontak t m öglich wird. Die 

interpartikuläre Haftkraft steigt in diesem Fall sprunghaft an.  
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2.5.2 Fließregulierungsmittel 

In Lehrbüchern der Pharm azeutischen Technologie werden Fließregulierung-, Schm ier- und 

Formentrennmittel häu fig unter dem  Oberbegrif f „FST-Kom plex“ zusam mengefasst [ 1]. 

Einige Autoren bezeichnen di ese Hilfsstoffe analog zu  d em i m englischsprachig en Raum 

gebräuchlichem Begriff „glidant s“ auch als Gleitm ittel [1,79,80]. So zählt Leuenberger [ 80] 

Stoffe unterschiedlichster Natur wie Magn esiumstearat, Talkum , St ärke und A EROSIL® 

(hochdisperses Siliciumdioxid) zu den Fließregulierungs- bzw. Gleitmitteln. Die Verwendung 

eines Oberbegriffs ist jedoc h irreführend, da die Hilf sstoffgruppen nicht nur völlig 

verschiedene Wirkmechanismen haben, sondern  auch für unterschied liche Zwecke eingesetzt 

werden. Hydrophobe Substanzen wie z.B. Magnesiumstearat, Calcium behenat oder 

Stearinsäure verhindern während des Tablettie rvorgangs das Kleben eines Presslings an 

Matrize und Stem pel und eignen sich som it für eine Tablettenrezeptur als Schmier- bzw. 

Formentrennmittel. Ihre f ließregulierende Potenz ist jedoch  äußerst ger ing [ 81]. Materialien 

im Subm ikronbereich hingegen können die Ries elfähigkeit eines Sc hüttguts verbessern, 

bewirken jedoch keinen Schm iereffekt. Eine  genauere Differenz ierung der einzelnen 

Hilfsstoffgruppen erscheint sinnv oll. In der vorliegenden Arbe it werden ausschließlich 

nanostrukturierte Materialen wie beispi elsweise h ochdisperse Kieselsäure als 

„Fließregulierungsmittel“ bezeichnet.  

 

2.5.2.1 Wirkungsweise von Fließregulierungsmitteln 

Der W irkmechanismus von Fließregulierun gmitteln w urde m ittlerweile grö ßtenteils 

aufgeklärt. Neben der Bindung von Feuchtigkeit beruht die fließregulierende W irkung vor 

allem auf der Reduktion von van-der-W aals-Kräften [4,77]. Die nanostrukturierten Teilchen 

(Gastpartikel) können in feinen Agglom eraten an  größere Pulverpartikel (Trägerpartikel) 

adsorbiert werden und an deren Oberflächen Ra uigkeiten im unteren Mikrometer- oder sogar 

Nanometerbereich aus bilden. Die Oberfläc henrauigkeiten führen durch Abstands-

vergrößerung zu einer drasti schen Reduktion der interpartikul ären Haftkräfte und som it zu 

einer Verbesserung des Fließverhaltens.  

Einige Auto ren erklären  die W irkung von Flie ßregulierungsmitteln m it einer Verrin gerung 

von Reibungskräften und einem  sogenannten „Kugellagereffekt“, welcher durch abgerundet e 

nichtadsorbierte Agglom erate zu einer Um wandlung der Gleitreibung in eine Rollreibung 

führe [ 79]. Aufgrund der aktuellen Erkenntnisse [ 4,5] sollte von dieser Theorie jedoch 

Abstand genommen werden.  
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2.5.2.2 Einfluss des Mischvorgangs 

Nicht nur T yp und Konzentration eines Fließreg ulierungsmittels, sondern auch die Art und 

Weise, wie dieses  auf ein Trägerm aterial auf gebracht wird, kann einen ents cheidenden 

Einflussfaktor für dessen fließregulierende W irkung darstellen. Für da s Beschichten größerer 

Schüttgutpartikel m it wesentlich kleineren Te ilchen existieren zah lreiche unterschiedlich e 

Methoden. Im Bereich der Pharm azeutischen Technologie werden häufig Freifallmischer wie 

beispielsweise Taum el- oder V-Mischer gew ählt, welche ein relativ sanftes Mischen 

ermöglichen [ 82]. Ein höherer Energieei ntrag während des Mischens kann m ithilfe von 

Zwangsmischern oder Mühlen unterschiedlichen Typs realisiert werden. Moderne Maschinen 

für die Partikelbeschichtung im  trockenen Medium wie beispielweise der Hybridizer ® [83] 

verfügen über Hochgeschwindigkeitsrotoren, deren Drehfrequenz bis zu 16000 UpM betragen 

kann. Beim MAIC (magnetically assisted impaction  coater) [ 84] werden dem  Mischgut 

magnetische Bariumferritkugeln hinzugefügt, die durch Anlegen ei nes oszillierenden 

elektromagnetischen F eldes in Bewe gung versetzt werden. Die Übertragung von 

Impaktionsenergie führt zu Kollisione n der Mischungskom ponenten, wodurch die 

Gastpartikel auf Trägerpartikel auf gebracht werden können. Eine Üb ersicht über diese und 

weitere Methoden des „dry particle coating“ findet sich bei Pfeffer [85] oder Naito [86]. 

Neben der Intensität spielt die Dauer des Misc hvorgangs eine entscheidende Rolle. Meyer [4] 

und Eber [ 5] untersuchten den Einfluss der Mischz eit auf die fließregulierende W irkung 

unterschiedlicher ho chdisperser Materialie n m it dem  Trägerm aterial Ma isstärke. Zu r 

Herstellung der Mischungen wurde ein Taum elmischer m it kons tanter Drehfrequenz 

eingesetzt. Die Fließeigenschaften der bi nären Pulverm ischungen wurden m ithilfe des 

Zugspannungstesters nach Schweiger [ 50] charakterisiert (vgl. 4.2.5). Die Autore n ste llten 

fest, dass die Zugspannung m it steigender Mischdauer einen charakteristischen Verlauf  

annimmt, der bei allen getesteten Substanzen ähnlich ist.  

Der Zugspannungsverlauf lässt sich in drei Phas en unterteilen. Zu Beginn des Mischvorgangs 

fällt d ie Z ugspannung zunächs t stark  ab, b is ein Min imum erreicht wird  (Phase I).  

Anschließend wird ein e Plateauph ase durchla ufen, in der sich die W erte nicht m ehr 

signifikant ändern (Phase II).  Nach längerem  Mischen kommt es  zu einer Vers chlechterung 

der Fließeigenschaften, wodurch die Zugspannungswerte wieder ansteigen (Phase III).  

Meyer [4] konnte anhand rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen einen Zusammenhang 

zwischen Oberflächenbelegung und Z ugspannungswerten nachweisen (vgl. Abb. 2.19 ).Zu 

Beginn des Mischens liegen neben dem nahezu unbelegten glatten Trägermaterial größere, zu 

Aggregaten zusammengeballte Agglomerate aus Fließregulierungsmittelpartikeln vor. 
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Abb. 2.18: Mischzeitabhängiger Zugspannungsverlauf 

 

Die Kohäsion innerhalb des Schüttguts bzw. der Zugspannungswert ist in diesem  Fall 

aufgrund der großen Wahrscheinli chkeit direkter Träger-T räger-Kontakte verhältnism äßig 

hoch. Der Mischprozess kann gl eichzeitig als  eine Art Mahl vorgang angesehen werden. 

Hierbei fungieren die Maisst ärkepartikel ähnlich den K ugeln einer Kugelmühle als 

Mahlkörper. Im Verlauf des Mischens zerkleinern sie die Fließregulierungsmittelagglomerate, 

welche anschließend an die Oberfläche des Trägers adsorbiert werden können.  

 

Phase I Phase II Phase IIIReines Trägermaterial Phase I Phase II Phase IIIReines Trägermaterial
 

Abb. 2. 19: Schematische Darstellu ng d er Ob erflächenbelegung d es Trägermaterials mit 
Fließregulierungsmittel 

 

Der anfängliche Abfall der Zugspannung (Phase I)  kann durch eine s ukzessive Belegung des 

Trägers m it Fließregu lierungsmittel erklärt we rden. Nach dem 3-Rauigkeiten -Modell nach  

Meyer [ 4] (vgl. 2.5.1.3) sind die interpartikulären H aftkräfte ab einer bestimm ten 

Grenzoberflächenbelegung nicht mehr von der Anzahl der Rauigkeiten abhängig. Hierm it 

wird die sogenannte Plateauph ase (Phase  II) beg ründet. Die  Adsorptio n weite ren 

Fließregulierungsmittels führt nicht zu  einer zusätzlichen signifikanten 

Zugspannungsreduktion. Der Wiederanstieg der Zugspannung (Phase III) wird von Meyer mit 
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der Ausbildung eines geschlossenen Film s au s Prim ärpartikeln des nanostrukturierten 

Materials erklärt. Hierm it würde das F ließregulierungsmittel s eine Funktion als 

Oberflächenrauigkeit verlieren. 

Weitere Autoren, die sich ebenfalls m it de m Einfluss von Mischzeit u nd -intensität auf die 

Potenz nanostrukturierter Materialien besc häftigten, konnt en e inen ä hnlichen Ve rlauf 

beobachten. Dünisch [ 53] verwendete Mischbehälter unter schiedlicher Größe, um über die 

Fallhöhe des Mischguts den Ener gieeintrag beim  Mischen zu  verändern. Die kompakte 

Dimensionierung des Turbula ®-Mischers s tellte sich  in  diesem  Fall jedoch  bald a ls 

limitierender Faktor heraus. Unterschiede zwischen den einzelnen Mischungen w aren nur 

minimal. Zudem musste der Füllgrad der jeweiligen Behältergröße angepasst werden, welches 

einen Vergleich der Mischbedingungen zusätzlich erschwerte.  

Naito [ 86] erklärt den Verlust der fließregulie renden W irkung nach längerem  Mischen m it 

einer Einbettung des Fließregulierungsmittels in die Trägero berfläche. Jonat [82] und Pfeffer 

[85] stellen  ebenfalls  eine Zunah me der Sc hüttgutkohäsion nach längerem  intensivem 

Mischen fest. Da durch den hohen Energieeintrag des Mischers in diesem Fall allerdings nicht 

nur die Fließregulierungsm ittelaggregate sondern auch das Trägerm aterial zerkleinert wurde, 

ist die Zunahm e der Kohäsion hier m aßgeblich auf eine Abnahme der Partikelgröße 

zurückzuführen.  

 

2.5.2.3 Fließregulierung weicher Trägermaterialien 

Müller [ 81] untersuchte unter Verwendung der Modellsubstanz Hoechst Wachs C 

Micropulver® (Ethylendiam indistearat) die Möglic hkeit, m ittels Zusatzes hochdisperser 

Fällungskieselsäuren die Fließeigenschaften ei nes „weichen“ Trägerm aterials zu verbessern. 

Während des Mischvorgangs beider Kom ponenten fand jedoch keine Desagglom eration der 

Silicateilchen statt. Dem zufolge konnten die agglom erierten Gast partikel auch nicht an die 

Oberfläche der Trägerp artikel adso rbiert werden . Müller führte dies darauf zurück, dass –

bedingt durch den wachsartigen Stoffchara kter des T rägermaterials – während des 

Mischvorgangs nicht die zur Z erkleinerung der Kieselsäureagglomerate erforderliche Energie 

aufgebracht wird. Erst der Zusatz von Maisst ärke als weitere Misc hkomponente, bzw. die 

Herstellung eines sogenannten „Präm ix“ fü hrte zum  Erfolg. Hierbei wurde zunäch st 

Maisstärke m it einem  vergleichsw eise hohen An teil Fließ regulierungsmittel versetzt und  

einem Mischvorgang unterzogen. D as Trägermaterial Hoechst Wachs C Micropulver® wurde 

anschließend mit dieser Vormischung versetzt und erneut gemischt. Das Angebot des bereits 

vorzerkleinerten, sofort adsorbierbaren  Materials ermöglic hte nun durch einen 
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Adsorbataustausch das Aufbringen des Fließreg ulierungsmittels auf di e Trägeroberfläche des 

weichen Materials. 

 

2.5.2.4 Beurteilung der Potenz von Fließregulierungsmitteln 

Um das fließregulierende Potenzial untersc hiedlicher nanostrukturierter Materialien 

miteinander vergleichen zu  können, führte Meyer [ 4] die Begriffe „W irksamkeit“ und 

„Leistungsfähigkeit“ ein. Die Einteilung erfolgte in Anlehnung an die Klassifizierung von 

Emulgatoren nach Rosen [ 87,88]. Laut dieser Definition wird m it der W irksamkeit 

(effectiveness) die m inimal erreichbare Ober flächenspannung bezeichnet, die durch Zugabe 

eines bestimmten Emulgators erzielt werden kann. Die Leistungsfähigkeit (efficiency) gibt an, 

welche Emulgatorm enge zur Absenkung der Oberflächenspannung um einen definierten 

Betrag erforderlich ist.  

Nach Meyer wird die Wirksam keit eines Fließr egulierungsmittels als di e maximal erzielbare 

Herabsetzung der Zugspannung eines Schüttguts definiert. Als Leistungsfähigkeit wird 

diejenige Mischzeit bezeichnet, die bei gegebener Konzentration eines 

Fließregulierungsmittels erforderlich ist, um die Zugspannung eines Schüttguts um  einen 

definierten Betrag zu senken. Eber [ 5] modifizierte diese Definition und gab mit dem Begriff 

Leistungsfähigkeit diejenige Mischzeit an, die zum  Erreichen des Zugspannungsm inimums 

benötigt wird. Laut Eber ist dieser Param eter hauptsächlich von der inneren Kohäsion des 

agglomerierten Fließregulierungsmittels abhängig. Je geringer der Energieaufwand ist, um die 

Aggregate zu zerkleinern, desto sch neller liegen ausreichend kleine Agglom erate vor, die an  

die Oberfläche des Trägerm aterials adsorb iert werden und dam it die Schüttgutkohäsion 

herabsetzen können. Ein Fließregulierungsm ittel ist demnach umso potenter, je niedriger d ie 

minimale Zugspannung und je kürzer die zum E rreichen dieses Minim ums erforderliche 

Mischdauer ist.  

In weiterführenden Arbeiten [ 41,53] wurde n zur Beurteilung des fließregulierenden 

Potenzials ebenfalls die von Meyer und Eber definierten Begriffe von W irksamkeit und 

Leistungsfähigkeit herangezogen. Die Bewert ung von Fließregulierungm itteln nach dieser 

Definition ist jedoch  nicht im mer hilf reich. Bei einigen Materialien weicht der 

Zugspannungsverlauf leicht vom  obig en idealisierten Schem a ab [ 5,81,89], welches sich  

insbesondere auf die Leistungsfähigkeit auswirken kann.  

So ist es denkbar, das s zwei unterschiedliche Fließregulierungsmittel A u nd B nach g leicher 

Mischdauer einen identischen Zugspannungsab fall bewirken. Bei der Zugspannungskurve 

von Fließregulierungsmittel B wird nach sehr  langem  Mischen auch in der sogenannten 
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Plateauphase (Phase II) noch eine weit ere geringfügige Absenkung der Zugspannung 

beobachtet (vgl. Abb. 2.21). 
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Abb. 2.20: Wirksamkeit und Leistungsfähigkeit 

 

Trotz des – objektiv betrachtet – verg leichbareren fließ regulierenden Potenzials hat das 

Fließregulierungsmittel B nach der Defini tion von Eber eine wesentlich schlechtere 

Leistungsfähigkeit als das Fließregulierungsmittel A. Die alleinige Betrachtung der Parameter 

Wirksamkeit und Leistungsfähigkeit kann so mit zu Fehlinterp retationen bei der 

Klassifizierung der Fließregulierungsmittel führen. 
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Abb. 2.21: Wirksamkeit und Leistungsfähigkeit von Fließregulierungsmittel A und B 
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Müller [ 81] schlug vor, die Leistungsfähigkeit dan ach zu beurteilen, welche Zugspannung 

sich nach 10m inütigem Mischen unter defini erten Bedingungen erzielen lässt. E s wurde 

allerdings darauf hingewiesen, dass di eser W ert in Abhä ngigkeit des gewählten 

Mischinstruments variieren könne. Bei der Charakterisieru ng von Fließregulierung smitteln 

nach beschriebener Methode m uss stets das eingesetzte Schüttgut angegeben werden. 

Inwiefern sich die Erg ebnisse auf  weitere Schüttgüter ü bertragen lassen, is t no ch nicht 

erforscht.  

Weber [90,91] und Fröschke [92] entwickelten eine Methode, die Stabilität nanostrukturierter 

Agglomerate ohne Zuhilfenahm e von Trägerpa rtikeln zu untersuchen. Hierzu werden 

agglomerierte Nanopartikel aus der Aerosolphase  m ittels eines Gasimp aktors beschleunigt 

und m it definierter Geschwindigkeit au f ein TEM-Netz geschossen. Mithilfe 

transmissionselektronenmikroskopischer Aufn ahmen wird die Anzahl interpartikulärer 

Bindungen vor und nach dem Aufprall be stimmt, woraus anschließend ein 

Fragmentierungsgrad (degree of fragm entation) erm ittelt wird. Gesetzt den F all, eine 

möglichst geringe Agglom eratfestigkeit sei der entscheidend e Faktor für die Eignung eines 

nanostrukturierten Materials als Fließverbessere r, so könnte m ithilfe dieses Verfahrens eine 

Einschätzung des fließregulierenden Potenzials erfolgen. Dünisch [ 53] untersu chte für 

unterschiedliche hochdisperse Kieselsäuren, ob  zwischen dem  Fragmentierungsgrad und der 

fließregulierenden Potenz ein Zusamm enhang besteht. Aufgrund geringer Datenm engen sind 

für eine eindeutige Beurteilung dieser  Fragestellung jedoch noch weitergehende 

Untersuchungen erforderlich. Hierbei sollte kri tisch betrachtet werden , inwiefern sich der 

Fragmentierungsvorgang im  Gasimpaktor auf die Zerkleinerung der Agglom erate durch 

Trägerpartikel übertragen lässt . Nicht nur die Verschiedenheiten der Beanspruchungsarten, 

sondern auch die unterschiedlichen Größe n der Ausgangsagglom erate könnten sich 

möglicherweise als entscheidende Kriterien herausstellen. Im  Gasimpaktor wird das Material 

durch einen Luftstrom bereits vor dem  Aufpra ll in feine, aus wenigen Prim ärpartikeln 

bestehende Agglom erate dispergiert, dere n Größe als Bezug für die Berechnung des 

Fragmentierungsgrads gewählt wird. Bei der au tomatischen Bildauswertung werden für die 

Ermittlung zerstö rter interparti kulärer Bindun gen aussch ließlich isolierte Prim ärpartikel 

betrachtet, die Zerteilung größere r in kleinere A gglomerate bleibt unberücksichtigt. In realen 

Schüttgutmischungen indessen liegen zu Beginn Aggregate des Fließre gulierungsmittels in 

der Größenordnung von bis zu 1000 µm vor, die im  Verlauf des Mischprozesses zu f eineren 

Agglomeraten abgebaut werden. Müller [81] konnte jedoch zeigen, dass für die Zerkleinerung 

größerer nanostrukturierter Silica-Agglomerate ein geringerer Energieaufwand erforderlich ist 
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als f ür d ie weiter e Fra gmentierung f einer A gglomerate, wie sie im  Gasim paktor untersuch t 

wird. Seipenbusch [ 93], der sich m it der Stabilität von Agglom eraten pyrogener Kieselsäure  

(AEROSIL® 200) beschäftigte, postuliert, dass deren interpartikulären Bindungen im  

Nanometerbereich maßgeblich von Feststoffbrücken dominiert seien, welche sich nur schwer 

zerstören ließen. Diese stabilen Strukturen seien zu größeren, von schwachen van-der-W aals-

Kräften gebundenen Agglomeraten zusammengeballt. Im Anbetracht dieser Problematik wird 

die Klassifizierung von Fließr egulierungsmitteln m it den Begriffen W irksamkeit und 

Leistungsfähigkeit als sinnvoller erachtet. 
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2.6 Herstellung nanostrukturierter Materialien 

 

Der Begriff „Nanomaterialien“ bzw. „nanos trukturierte M aterialien“ bez ieht s ich 

üblicherweise auf Partik el, de ren Größen zwischen 1 bis 100 nm liegen. Man unterscheidet 

bei syn thetisch h ergestellten Teilchen  zwischen s ilicium- oder kohlens toffhaltigen 

Nanopartikeln, Metallen, Metalloxiden und Halbleitern im Nanom eterbereich. Die 

Herstellungsverfahren s ind sehr v ielfältig. So können Nanopartikel u nter and erem durch 

Mahlprozesse, Gaskondensation,  Niederdruck- oder Niederte mperaturplasmaverfahren, 

Ultraschallzersetzung, Flammenhydrolyse oder Fällung aus Lösungen erhalten werden [ 94], 

um nur einige Beispiele zu nennen. Im  Folgenden wird ausschließlich auf die 

Herstellungsmethoden der in der vorliegende n Arbeit untersuchte n nanostrukturierten 

Materialien eingegangen. 

 

2.6.1 Hochdisperses Siliciumdioxid 

2.6.1.1 Pyrogene Kieselsäuren 

Pyrogene Kieselsäuren k önnen durch Hydrolyse von SiCl 4 oder SiF 4 in der Knallgasflamme 

hergestellt werden [ 95]. Man erhält ein hochrei nes Produkt mit einem SiO 2-Gehalt von über 

99,8 %. Das Herstellungsverfahren des hoc hdispersen Siliciumdioxids AEROSIL® wurde im  

Jahre 1941 von de m Degussa-Chem iker H.  Kloepf er entwickelt, der einen „weißen Ruß“  

herstellen wollte [ 96]. Für das AEROSIL ®-Verfahren wird S iCl4 als Rohstoff verwendet. 

Hierbei findet folgende Reaktion statt: 

 

SiCl4 + 2 H2 + O2  SiO2 + 4 HCl 

 

Bei dem Prozess werden zunächst Kondensatio nsnuklei aus Kieselsäur e gebildet, die nach 

Kollision m it anderen geschm olzenen Silicakügelch en zu größeren Prim ärpartikeln 

koaleszieren. Anschließend versintern diese irreversibel m it weite ren Prim ärteilchen und 

bilden kettenartig verzweigte Sekundärstrukturen aus (vgl. Abb. 4.8). Isolierte Partikel liegen 

nur in seltenen Fällen vor. Beim Abkühlen unterhalb des Schm elzpunkts von Siliciumdioxid 

(ca. 1710  °C) entstehen durch van-der-W aals-Kräfte und Verknäulung der Aggregate  

reversible Bindungen, die zum  Agglom erataufbau beitragen. W eitere Agglom eration findet 

während der Abscheidung, Verpackung und Lagerung statt [ 97,98]. Durch Einstellen 
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bestimmter Prozessparam eter (Temperatur,  Aerosol-Volum enkonzentration) können die 

Eigenschaften der Silica variiert werden. So wird  beisp ielsweise bei niedrigerer 

Flammentemperatur ein Produkt m it tendenzie ll kleineren Prim ärteilchen und stärker 

verzweigten Strukturen erhalten [ 99,100]. Die Pri märpartikelgröße der AEROSIL ®-Typen 

beträgt üblicherweise 7  - 50 nm. Es ist m öglich durch chem ische Nachbehandlung die 

Oberflächeneigenschaften des Produkts zu verändern (vgl. 2.6.1.3), ein Vermahlungsschritt ist 

bei der Herstellung pyrogener Kieselsäuren jedoch nicht erforderlich. 

 

2.6.1.2 Fällungskieselsäuren 

Fällungskieselsäuren werden durch Einleiten von Säure in W asserglaslösungen hergestellt.  

Für die Herstellung der Produkte vom  Typ SIPERNAT ® wird hierbei Schw efelsäure 

verwendet, es ist jedoch au ch m öglich, die W asserglaslösung m it Kohlendioxid zu 

neutralisieren. Die Reaktion kann durch folgende Gleichung beschrieben werden [101]: 

 

Na2O x 3,3 SiO2 + H2SO4  3,3 SiO2 + Na2SO4 + H2O 

 

Es besteht die Möglichkeit, durch die Einste llung der Geschwindigkeit  der Säurezugabe, der 

Intensität des Rührvorgangs sowi e durch Änderungen der Fälltem peratur die Eigenschaften 

der Endprodukte zu variieren. Je nach Fällungsbedingungen erhält man Produkte mit größeren 

oder kleineren Prim ärpartikeln, wodurch wieder um die Größe der spezifischen Oberfläche 

beeinflusst werden kan n [ 95]. Nac h der Fällung werden die Kieselsäuren gewaschen und 

üblicherweise mithilfe eines Sprühtrockners getrocknet. Durch Vermahlung kann das Produkt 

weiter ze rkleinert werde n. Müller [ 81] konnte zeigen, dass der Verm ahlungsschritt für den 

Einsatz der Fällungskies elsäuren als Fließregulierungsm ittel von entscheidender Bedeutung 

ist. Der SiO2-Gehalt ist, bedingt durch das Herstellungs verfahren, geringer als bei pyrogenen 

Kieselsäuren und beträgt ca. 98 %.  

 

2.6.1.3 Oberflächenmodifikation 

Auf der Oberfläche der Silica-Partikel befi nden sich Silanolgruppen, die chem isch 

modifizierbar sind. Durch Um setzung der Kies elsäuren mit Halogensilanen, Alkoxysilanen, 

Silazanen, Siloxanen etc. werden hy drophobe Gruppen durch kovalen te Bindungen dauerhaft 

auf der Silicaoberfläche fixiert, was Veränderungen einiger wichtiger anwendungstechnischer 

Eigenschaften zur Folge hat [ 96]. Hydrophobisierte Kieselsä ure wird von W asser nicht 
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benetzt. Verteilt m an Wasser in Gegenwart ei ner hydrophoben Silica in feine Tröpfchen, so 

werden die Wassertropf en von den Kieselsäur epartikeln umhüllt und das Zusamm enfließen 

der Tröpfchen verhindert . Man erhält eine pulverförmige Substanz, sogenanntes „T rockenes 

Wasser“ [96,102]. 

 

2.6.2 Pigmentruß 

Pigmentruße werden durch unvollständige Verbrennung von Ölen oder anderen flüssigen oder 

gasförmigen Kohlenwasserstoffen erzeugt. Da s in der vorliegenden Arbeit untersuchte 

Rußprodukt PRINTEX ® G wird nach dem  Fur naceruß-Verfahren hergeste llt [ 103]. H ierbei 

wird ein arom atisches Öl in den Strom  heiß er Abgase eines Brenn stoff/Luft-Gemisches 

eingespritzt. Durch Einsprühen von W asser in den Reaktor wird der sich bildende Ruß 

„abgeschreckt“ und kann abgetrennt werden. Das Verfahren erlaub t die Herstellung 

nanostrukturierter Ruße mit einer großen Bandbreite unterschiedlicher Eigenschaften. 
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3 Arbeitshypothese 

 

In der vorliegenden Arbeit sollen weiterf ührende Untersuchungen zu m fließregulierenden 

Effekt nanostrukturie rter Materialien erfolgen, wobei der von Zi mmermann et al. [ 77] 

beschriebene Wirkungsmechanismus von Fließhilfsmitteln verifiziert werden soll.  

Meyer [4] konnte belegen, dass Nanom aterialien unterschiedlichster chemischer Natur an die  

Oberfläche größerer Trägerpartikel adsorbiert werden können und som it in der Lage sind, als 

Rauigkeiten zu fungieren. Die Verbesserung de r Fließeigenschaften eines kohäsiven Pulvers 

ist dem nach auf eine Abstandsvergrößerung und eine dam it einhergehende Reduktion der 

wirksamen Haftkräfte zwischen  den Schüttgutpartikeln zurück zuführen. In welchem Ausmaß 

die Fließfähigkeit verbessert werden ka nn, hängt laut Meyer von Anzahl und Größe der 

nanostrukturierten Adsorbate ab. Es zeigt e sich, dass die Oberflächenbelegung der 

Trägerpartikel und die daraus resultierenden Fl ießeigenschaften eines Pulvers stark von der 

jeweiligen Mischzeit der Schüttgutkom ponenten beeinflusst werden. Dies ist darauf 

zurückzuführen, dass nanostrukturierte Materialien stets in Agglomeraten assoziiert vorliegen, 

welche erst im  Verlau f des Mischprozesses durch größere Schüttgut partikel sukzessive 

abgebaut und adsorbiert werden. Der Mi schvorgang ist som it gleichzeitig auch ein 

Mahlvorgang, wobei die Schüttgutpartikel als Ma hlkörper fungieren und Brucharbeit leisten. 

Besonders leistungsfähige Fließregulierungsmittel zeichnen sich demnach durch eine gering e 

Agglomeratstabilität aus und könn en bereits nach kurzem Mischen ihre W irkung entfalten. 

Nach zu langer Mischzeit tritt ein V erlust der fließregulierenden W irkung ein, welcher von 

Meyer m it der Überschreitung der optim alen Agglomeratanzahl und anschließenden 

Ausbildung eines geschlossenen Nanomaterialfilms erklärt wird. 

Neben der Mischzeit k önnte der jeweilig e En ergieeintrag während des Mis chens eine 

entscheidende Rolle s pielen. Es soll e ingehend untersu cht werden,  inwiefern sich die 

Mischintensität auf die Fließe igenschaften binärer Pulverm ischungen auswirkt. In A nalogie 

zu den von Meyer sowie weiteren Autoren [ 5,53,81,89] durchgeführten Versuchsreihen wird 

Maisstärke als Mod ellsystem verwendet.  Als nanostrukturierte Materialien kom men 

verschiedene pyrogene Kies elsäuren vom  Typ AEROSIL ®, Fällungskieselsäuren vom  Typ 

SIPERNAT® sowie der Pigm entruß PRINTEX ® G zum  Einsatz. Unterschied liche 

Mischertypen, welche m it variierenden Drehza hlen betrieben werden, sollen m iteinander 

verglichen werden. Wenn es sich bestätigen  sollte, dass die Leistungsfähigkeit eines 

Fließregulierungsmittels von de r Stabilität seiner Agglom erate abhängt, so ist davon 
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auszugehen, dass diese bei höhere r Mischintensität schneller abge baut und adsorbiert werden 

können. Eine Reduktion der interpartikulären Haft kräfte sollte hierm it rascher eintreten. 

Sofern es gelingt, m ithilfe eines er höhten Energieeintr ags die Größe der  

Fließregulierungsmitteladsorbate zu beeinflusse n, könnte es möglich sein, die W irksamkeit, 

also das Ausm aß der fließregulierenden W irkung, zu steigern. D es W eiteren ist zu 

überprüfen, ob ein Verlust der fließregul ierenden W irkung bei Anwendung eines erhöhten 

Energieeintrags schneller auftritt. Ob diese Zunahme der Kohäsion, wie von Meyer postuliert, 

in der Ausbildung eines lückenlosen Fließregulie rungsmittelfilms begründet ist, soll kritisch 

hinterfragt werden.  

Müller [81] beobachtete, dass bei der Herstellung einer binären Mischung aus hochdispersem 

Siliciumdioxid und der Modellsub stanz Hoechst Wachs C Mikropulv er® keine Verbesserung 

der Fließeigenschaften eintrat. Das im  Gege nsatz zur härteren M aisstärke eh er weich e 

Trägermaterial verm ochte nich t die Silica -Agglomerate abzubauen. Rasterelektronen-

mikroskopische Aufnahm en bestätigten, dass  weder eine Desagglom eration noch eine 

Adsorption des Fließregulierungsmittels stattfand.  

Anhand einer weiteren Substanz sollen die Un tersuchungen zur Fließregulierung weicher 

Materialien weitergeführt und m it dem Modellsy stem Maisstärke verglichen werden. Als 

Modellsubstanz findet der Lebensm ittelemulgator DATEM Verwendung. Es wird zunächst 

geprüft, ob die Fließfähigkeit dieses Schütt guts durch Zugabe hochdisperser Kieselsäuren 

vom Typ AEROSIL ® und SIPERNAT® verbessert werden kann. Sofern dies d er Fall ist, soll 

der fließregulierende Mechanism us unt ersucht und geklärt werden, welches 

Fließregulierungsmittel sich besonders gut für die Fließregulierung von DATEM eignet. Des 

Weiteren ist es von Interesse, ob – analog zum Modellsystem Maistärke – im Ve rlauf des 

Mischprozesses eine Veränderung der Oberflächenst ruktur des Trägermaterials auftritt. Es ist 

denkbar, dass das Fließregulierungsm ittel na ch längerem  Mischen in die Oberfläche der 

weichen Schüttgutpartikel eingebettet wird. Mithilfe elektronenmikroskopischer Aufnahmen 

soll diese Möglichkeit bestätigt oder gegebenenfalls widerlegt werden. 

Ziel der Arbeit ist es, ei nen Beitrag zum  rationalen Einsatz nanostrukturierter 

Fließregulierungsmittel in der Praxis zu leisten. 
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4 Materialien und Methoden 

4.1 Materialien 

 

Bei der Herstellung fester Arzneiform en wird kohäsiven Pulvern und Granulaten häufig ein 

Fließhilfsmittel zugesetzt, da sie ohne weitere Verarbeitung sschritte nicht eingesetzt werden 

könnten. Im  Folgenden sollte die Fließregu lierung unterschied licher Schüttgüter m ittels 

nanostrukturierter Materialien genauer untersucht werden. 

 

4.1.1 Schüttgüter 

4.1.1.1 Maisstärke Cerestar® GL 03406 

Als Beispiel eines kohäsiven Schü ttguts wurde Maisstärke Cerestar ® GL 03406 ausgewählt. 

Hierbei handelt es sich um  native M aisstärke. Pharmazeutisc he Verwendung findet 

Maisstärke unter anderem  als Füllstoff, Spre ngmittel, Bindem ittel und Pudergrundlage [ 1]. 

Die Stärkekörner bestehen aus Am ylose und Amylopektin, welche in konzentrischen Schalen 

assoziiert vorliegen und durch Wasserstoffbrückenbindungen gefestigt werden.  

 

Abb. 4.1:  REM-Aufnahme von Maisstärke Cerestar ® 
GL 03406 (Vergrößerung bei Aufnahme: 1000x) 

Abb. 4.2:  REM-Aufnahme von Maisstärke Cerestar ® 
GL 03406 (Vergrößerung bei Aufnahme: 10000x) 

 

Die Partikel sind überwiegend nahezu kugelförm ig und haben eine glatte Oberfläche ohne 

anhaftenden Feinanteil (vgl. Abb. 4.1 und Abb. 4.2). Aufgrund dessen eignet sich Maisstärke 

sehr gut als Modellsubstanz. Ne ben einer Mehrzahl kugelförm iger Partikel gibt es vereinzelt 
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auch Stärkekörner m it kantigen Strukturen. Die kugelförmigen Partik el stamm en aus dem  

Mehlendosperm, die kantigen aus de m Hornendosperm der Maiskörner [ 104]. Die Feststoff-

dichte von Maisstärke beträgt 1478 kg/m3 [105]. 

 

4.1.1.2 DATEM E 472 e 

Die meisten pharmazeutisch verwendeten Schüttgüter wie z.B. Stärken und Laktose zeichnen  

sich durch „harte“ Materialeigenschaften aus. Um  den W irkungsmechanismus „weicher“ 

Materialien zu untersuchen, wurde der Lebensm ittelemulgator DATEM E 472 e als 

Modellsubstanz gewählt.  

DATEM ist ein Akronym und steht für Di-Acetyl Tartrate Ester of Monoglyceride. Hierbei  

handelt es sich um  ein kom plexes Gemisch aus Estern von Mono- und Diacylglyceriden m it 

Mono- und  Diacety lweinsäure. D ie Hauptko mponente ist ein Diacylglycerid m it einem  

Stearinsäure- und einem Diacetylweinsäurerest [106].  

 

O

O

OH

OH

O

O

O

O

O

Ac

Ac  
Abb. 4.3: Strukturformel einer Hauptkomponente von DATEM 

 

In der Lebensm ittelindustrie wird DATEM als Emulgator bei der Broth erstellung eingesetzt. 

Mithilfe eines Sprühturm s wird da s Produkt zu einem  feinen Pulver m it kugelförm igen 

Partikeln weiterverarbeitet. Be dingt durch dieses Herstell ungsverfahren haftet an der 

Oberfläche der Partikel ein Feinanteil an Bruchs tücken an. DATEM hat einen Schmelzpunkt 

von ca. 50  - 60 °C [ 107]. Das Mater ial neig t jed och be reits bei Raum temperatur durch 

Sinterung zum  „Verbacken“, da kein scharf er Schm elzpunkt existiert. Es wurde eine 

Feststoffdichte von 950 kg/m3 ermittelt [108]. 

Aufgrund geringer Chargengrößen mussten zw ei unterschiedliche Chargen DATEM (im 

Folgenden als Charge I und Charge II bezeichnet)  verwendet werden. Sie unterscheiden sich 

unter anderem in de m Aus maß de s anhaftenden Feinanteils (vgl. Abb. 4.4  bis Abb. 4.7 .). 

Während den Partikeln aus Charge I relati v viele Bruchstücke anhaften, scheint di e 
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Oberfläche der Partikel aus Charge II glatter zu sein. Fü r die Zugspannungsmessungen wurde 

ausschließlich Charge I verwendet, für zusätzliche Untersuchungen m ithilfe des 

Rasterelektronenmikroskops wurde Charge II herangezogen. 

 

Abb. 4.4:  REM-Aufnahme vo n DATEM E 47 2 e;  
Charge I (Vergrößerung bei Aufnahme: 1000x) 

 
Abb. 4.5:  REM-Aufnahme vo n DATEM E 47 2 e;  
Charge II (Vergrößerung bei Aufnahme: 1000x) 

 

Abb. 4.6:  REM-Aufnahme vo n DATEM E 47 2 e;  
Charge I (Vergrößerung bei Aufnahme: 10000x) 

 

 
Abb. 4.7:  REM-Aufnahme vo n DATEM E 47 2 e;  
Charge II (Vergrößerung bei Aufnahme: 10000x) 
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4.1.2 Nanostrukturierte Materialien 

Zur Untersuchung der fließregulierenden W irkung werden nanostrukturierte Materialien 

unterschiedlicher Natur herangezogen, um  ein breites Spektrum  verschiedener Substanzen 

abzudecken. Die Fließregulierungs mittel unterscheiden sich in ihrer chem ischen Na tur, der 

Primärpartikelgröße, der spezifi schen Oberfläche, in chem isch-physikalischen Eigenschaften 

wie Hydrophilie bzw. Hydrophobie sowie in ih rer Agglom eratstabilität. Ein Schwerpunkt 

wird auf die Untersuchung hochdisperse r Kieselsäuren vom  Typ AEROSIL ® und 

SIPERNAT® gesetzt, welche in der Phar ma- und Le bensmittelindustrie als Fließhilfs mittel 

eingesetzt werden. Kieselsäu ren v om Typ AEROSIL ® werden m ittels Flamm enhydrolyse, 

Kieselsäuren vom Typ SIPERNAT® durch Fällung aus Wasserglas hergestellt (vgl. Abschnitt 

2.6.1 und 2.6.1.2). Darüber hinaus wird der P igmentruß PRINTEX ® G m it in die Versuche 

einbezogen, welcher durch das Furnaceruß-Verfahren hergestellt wird (vgl. Abschnitt 2.6.2). 

 
Tab. 4.1: Physikalisch-chemische Daten der verwendeten Materialien, aus [109, 110, 111] 

Warenzeichen AEROSIL® SIPERNAT® PRINTEX®

Typ 200  R812  22S 50S 350 G 

Verhalten 
gegenüber 
Wasser 

hydrophil hydrophob hydrophil hydrophil hydrophil hydrophob 

Primärpartikel-
durchmesser 
[nm] 

12 7 10 - 20 5 - 10 50 51 

Oberfläche 
nach BET 
[m2/g] 

200  25 260  30 190 450 50 30 

Stampfdichte 
(nicht gesiebt) 
[g/l] 

ca. 50 ca. 50 90 90 110 250 
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4.1.2.1 AEROSIL® 200 

AEROSIL® 200 ist ein weißes, feines, am orphes Pulver mit einer sehr geringen Schüttdichte. 

Die pyrogene Kieselsäure besitzt eine hohe chemische Reinheit m it einem SiO 2-Gehalt von 

über 99,8  % (m/m). An der Oberfläc he der Partikel befinden 

sich Siloxan- (Si-O-Si) und Silanolgruppen (SiOH), welche 

für die Affinität gegenüber W asser verantwortlich sind. I m 

Gegensatz z u gef ällten Kieselsäu ren ist die Oberf läche de r 

AEROSIL®-Primärteilchen nahezu porenfrei [ 112]. 

AEROSIL® 200 ist das in der pharmazeutischen Industrie am 

häufigsten e ingesetzte Fließregulierungsmittel. Zimmermann 

et al. [ 77] stuften die hydrophile pyrogene Kieselsäure 

mithilfe der Param eter W irksamkeit und Leistungsfähigkeit 

im Verhältnis zu anderen Fließ regulierungsmitteln in einen Bereich  m ittlerer Po tenz ein.  

AEROSIL® 200 kann des W eiteren als Zerfallsbesc hleuniger, Bestandteil von Andeckpuder, 

Träger für Flüssigkeiten und Pasten sowie als Gelbildner eingesetzt werden [113]. 

100 nm100 nm100 nm

 
Abb. 4. 8: TEM-Aufnahme vo n 
AEROSIL® 200, Negativ aus [4]  

 

4.1.2.2 AEROSIL® R812 

AEROSIL® R812 ist eine m it Hexamethyldisilazan umgesetzte pyrogene Kieselsäure auf der 

Basis von AEROSIL ® 300. Dieses besteht aus sehr klei nen Prim ärpartikeln, was auch die 

größere Oberfläche im Gegensatz zu AEROSIL ® 200 erklärt. 

Durch die Nachbehandlung werden die Silanolgruppen der  

AEROSIL®-Oberfläche chem isch m odifiziert, wodurch die 

Silica hydrophob wird. Die hydrophobisierte Kieselsäu re 

unterscheidet sich vom Au sgangsprodukt in einigen 

wichtigen Eigenschaften wie z.B. der W asserdampf-

adsorption und Agglom eratstabilität. AE ROSIL® R812 

zeichnet sich durch eine ä ußerst hohe fließregulierende 

Potenz aus [4,5,77]. Bereits nach kurzer Mischzeit erhält man 

ein Pulver mit sehr guter Fließfähigkeit. Die Silica wird darüber hinaus als Verdickungsmittel 

in Farb- und Lacksystem en sowie zur Verbes serung der m echanischen Eigenschaften von 

Siliconkautschuk verwendet [114].  

100 nm100 nm

Abb. 4.9:  TEM- Aufnahme v on 
AEROSIL® 812, Negativ aus [4] 
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4.1.2.3 SIPERNAT® 22S 

Die Fällungskieselsäure SIPERNAT ® 22S ist e ine feinteilige 

sprühgetrocknete und verm ahlene Silica m it einem  Si O2-

Gehalt von ca. 98  % (m /m). Die Prim ärpartikelgröße ist m it 

AEROSIL® 200 vergleichbar. Die Silica besitzt ein  hohes 

Ölaufnahme- und Aufsaugevermögen für Flüssigkeiten [115]. 

SIPERNAT® 22S wird unter andere m als Rieselh ilfs- u nd 

Antibackmittel sowie als Füllst off für graphische Papi ere 

angewendet [ 116]. SIPERNAT ® 22S zeigt eine ähnliche 

fließregulierende Potenz  wie die standardm äßig eingesetzte  

pyrogene Kieselsäure AEROSIL® 200 [81]. 

100 nm100 nm

 
Abb. 4.10: TEM-Aufnahme von  
SIPERNAT® 22S [81] 

 

4.1.2.4 SIPERNAT® 50S 

SIPERNAT® 50S ist eine besonders feinteilige Silica mit sehr 

kleinen P rimärpartikeln. Dies erklärt die hohe  

Ölaufnahmefähigkeit und das sehr hohe Aufnahm evermögen 

für weitere Flüssigke iten [ 117]. Der Si O2-Gehalt beträgt ca. 

98,5 % (m/m). Besonders bei Produkten mit hohem Fettanteil 

wirkt es fließverbessernd und verhindert auch bei längerer 

Lagerung ein Verbacken des Produ kts. Darüber hinaus kann 

es z.B. in Pflanzenschu tzmittelformulierungen als 

saugfähiges Trägermaterial e ingesetzt werden. I m Vergleich  

zu anderen Fließregulie rungsmitteln hat SIPERNAT ® 50S für das Trägerm aterial Maisstärke 

eine eher m äßige Wirksamkeit und Leistu ngsfähigkeit. Dies wi rd auf die geringe 

Primärpartikelgröße und die daraus resultie rende hohe Agglom eratstabilität zurückgeführt 

[81,118].  

100 nm100 nm100 nm

 
Abb. 4.11: TEM-Aufnahme von  
SIPERNAT® 50S [81] 

 

4.1.2.5  SIPERNAT® 350 

SIPERNAT® 350 ist eine sehr fein verm ahlene, schwach alkalische Silica m it einem SiO 2-

Gehalt von ca. 98,5 % (m/m). Aufgrund der kompakten Struktur bestehend aus größeren, stark 

verzweigten Teilchen sind einzelne Pr imärpartikel kaum auszumachen (vgl . Abb. 4.12 ). Im  

Vergleich zu AER OSIL® 200 und SIPERNAT ® 22S besitzt SIPERNAT ® 350 ei nen etwa 

doppelt so großen Primärpartikeldurchmesser von 30 nm [89].  
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Die Oberfläche und das Ölaufnahm evermögen des Produkts sind dadurch entsprechend 

geringer [119]. Aufgrund des schwach alkalischen pH-Werts eignet es sich als Trägermaterial 

für säureempfindliche W irkstoffe. Des W eiteren wird es als  

Bestandteil von Polym erüberzügen sowie beim  Coating von 

hitzeempfindlichem Papier eingesetzt [ 116]. Hinsichtlich der 

fließregulierenden Eigenschaft von SIPERNAT ® 350 in 

Kombination m it dem  Schütt gut Maisstärke lieferten 

bisherige Untersuchungen wide rsprüchliche Ergebnisse.  

Während bei Messungen m it de m Zugspannungstester ein 

Zugspannungswert ermittelt wurde, der auf ein gut fließendes 

Pulver und dam it auf ein pote ntes Fließregulierungsm ittel 

hinweist, wurde die gleiche Mischung be i Untersuchungen m it de m modifizierten 

Auslauftrichter sowie mit einem Ringschergerät als kohäsiv eingestuft [89].  

100 nm100 nm

 
Abb. 4.12: TEM-Aufnahme von 
SIPERNAT® 350 

 

4.1.2.6 PRINTEX® G 

Der Pigm entruß PRINTEX ® G ist am orphes Kohlenstoffsch warz. Er  besteh t au s relativ  

großen, in ihrer Größe m it SIPERNAT ® 350 vergleichbaren Primärpartikeln, welche eine 

sogenannte „hohe Struktur“ ausb ilden. Er wird industriell als 

Abtönruß für Lacke, Verschni ttruß für Zeitungsdruckfarben 

sowie zum Einfärben von Kunststoffen verwendet [ 120]. 

Obwohl PRINTEX® G in der Prax is normalerweise nicht zur 

Verbesserung der Fließeigenschaften von Pulvern eingesetzt  

wird, stellt er jedoch  für die Erforschung des 

Wirkungsmechanismus von Fließregulierungsm itteln eine  

interessante Substanz dar und w urde bereits von einigen 

Autoren [ 4,5,53] hinsichtlich seiner fließregulierenden 

Eigenschaft untersucht. PRINTEX ® G ve rhält sich, wie einige sehr potente 

Fließregulierungsmittel auch, gegenüber W asser hydrophob. Er besteht allerdings aus 

verhältnismäßig großen Primärpartikeln und verfügt  über eine stark verzweigte Struktur, wie 

andere F ließregulierungsmittel, die sich al s w eniger wirk sam und leistungsfähig erwiesen  

haben. Zimmer mann et al. [ 77] stuften ihn aufgrund geringer W irksamkeit und 

Leistungsfähigkeit als wenig potentes Fließregulierungsmittel ein.  

100 nm100 nm100 nm

 
Abb. 4.13: TEM-Aufnahme von  
PRINTEX® G, Negativ aus [4] 

 



MATERIALIEN UND METHODEN  50 

 

4.2 Methoden 

4.2.1 COULTER® LS 230 

Die Partikelgrößenverteilung de r Maisstärke wird mittels Laserdiffraktometrie am  

COULTER® LS 230 (COULTER Electronics GmbH, Krefeld) bestimmt. Die Messung erfolgt 

im Flüssigkeitsm odul, wobei 99%  iges (V/V) Isopropanol als Suspensionsm ittel verwendet 

wird. Die dispergierte Probe f ließt in einem dünne n Flüssigkeitsfilm  durch eine 

Beugungsmesszelle, welche im  rechten W inkel zu einem gebündelten Lase rstrahl steht. Der 

Laserstrahl wird von den durchström enden Partikeln in Abhängigkeit von ihrer Größe 

unterschiedlich stark gebeugt. Kl eine Partikel beugen das Laserl icht mit niedriger Intensität 

bei hohen Messwinkeln, wohingegen größere Partikel den Laserstrahl mit hoher Intensität bei 

kleinen Messwinkeln beugen. Über das charakteristische Beugungsmuster können wiederum  

Rückschlüsse auf die Partikelgrößenverteilung gezogen werden.  

Die Messung von Partikeln im  Fraunhofer-Bereich (0,4 - 2000 µm) erfolgt mit Laserlicht der 

Wellenlänge 750 nm. Um einen gebündelten S trahl zu erzeugen wird de r Laser durch einen 

Filter und Projektionslinsen geleitet. Das g ebeugte L icht wird  m ithilfe eines  Fourier-

Linsensystems gesammelt und auf ein Detektorsystem fokussiert, welches aus 126 ringförmig 

angeordneten Fotodiode ndetektoren besteht [ 121]. Die Detektoren registrieren den 

Beugungswinkel und die Intensität  des Laserlichts, wobei die Korngröße umgekehrt 

proportional zum  Beugungswinkel ist.  Die Lichtintensität ist ein Maß für die Me nge der 

Partikel. A us dem  durch Überlagerung ve rschiedener Beugungsmuster resultierenden 

Interferenzmuster errechnet eine Software die Partikelgrößenverteilung.  

Da sich sehr kleine Partikel  nur schwer anhand ihres Beugu ngswinkels unterscheiden lassen, 

wird zur Erfassung der Teilchengrößen im  Mi e-Bereich (0,04 – 1 µm) zusätzlich das 

sogenannte PIDS-Verfahren (Polarisation Intensify Differentia l Scattering) angewandt. Diese 

Technik basiert auf der Abhängi gkeit der Intensität des Streul ichts von der Polarisation des  

einfallenden Lichts. Diese Polarisationsabh ängigkeit ist bei kleinen Teilchen wesentlich 

größer als bei größeren Teilchen, wodurch eine  verbesserte Auflösung im  Bereich kleiner 

Partikelgrößen erzielt w erden kann [ 122]. Die PIDS-Anordnung besteht aus einer Kaltlicht-

Wolfram-Halogenlampe und drei Sets vertikal und horizontal angeordneter Polarisationsfilter, 

welche polarisiertes m onochromatisches Licht mit den Wellenlängen 450 nm (blau), 600 nm 

(orange) und 900 nm ( nahe dem Infrarot) erzeugen.  Durch einen Schlitz wird das Licht zu 

einem engen Strahl gebündelt, der durch die P IDS-Probenzelle gesendet wird. Fotodetektoren 

registrieren die Streulichtintensität senkrecht zur Ausbreitungsrichtung des Lichtes.  
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Die über die Detektoren erfassten  Rohwerte werden digitalisi ert und m ittels der zugehörigen 

Software (Version 2.11, 03/1997) rechnerisch und graphisch ausgewertet. 

Die Partikelgrößenbestimmung von DATEM a m COULTER® LS 230 im Flüssigkeitsm odul 

ist weg en der gu ten Löslichkeit des Em ulgators in n ahezu jedem  Lösungsm ittel n icht 

möglich. Da das für die Untersuchungen vorha ndene Gerät nicht üb er ein Pulverm odul 

verfügt, m uss zur Untersuchung der Teilchengröße n auf andere Methoden zurückgegriffen 

werden. 

 

4.2.2 Siebturm Retsch AS 200 Control® 

Weil die T rägermaterialien im  trockenen Zust and nicht als Ein zelpartikel, son dern in 

Aggregaten assoziiert vorliegen, wird zur Untersuchung der Agglomeratgrößenverteilung eine 

Siebanalyse m it dem  Siebturm  AS 200 Control ® (RETSCH Gm bH und Co. KG, Haan, 

Deutschland) durchgeführt. Hi erzu werden Analysensiebe der Maschenweiten 1000, 500, 

250, 124, 63 und 45 µm verwendet. Die Aufgabemasse beträgt jeweils 100,0 g. Der Siebturm 

wird über einen Zeitrau m von 10 min m it einer Am plitude von 1,5 mm in Schwingungen 

versetzt. 

Das Trägermaterial DATEM neigt auch bei Raumtemperatur sehr stark zum „Verbacken“ und 

bildet nach längerer Lagerung Agglomerate im Größenbereich von einigen Zentim etern aus. 

Um die Reproduzierbarkeit der Versuchs reihen zu gewährleisten, wird der 

Lebensmittelemulgator unmittelbar vor Durchführung der Siebanalyse sowie vor Herstellung  

der binären Pulverm ischungen mit einem Sieb der Maschenweite 1000 µm am Siebturm AS 

200 Control® gesiebt. Das Sieben dient hierbei ledi glich zur Abtrennung bzw. Zerkleinerung 

größerer Aggregate. 

 

4.2.3 Feuchtigkeitswaage Moisture Analyzer HR73® 

Die Gutfeuchte von Maisstärk e wird  mittels Feuchtigkeitswaage Moistu re Analyzer HR73 ® 

(Mettler-Toldeo GmbH, Greifensee, Schweiz) bestimmt. Eine Probemenge von 3,0 g wird mit 

einer Halogen-Trocknereinheit auf 90°C erhitzt, wodurch das in der Stärke gebundene Wasser 

verdunstet. Das Gerät erm ittelt das Gewi cht der Prob e und zeig t die Abnahm e der  

Feuchtigkeit an. W enn sich innerhalb eine s Zeitintervalls von 140 s keine Änderung der 

Masse m ehr ergibt, wird die Analyse bee ndet. Die Messung erfolgt über einen längeren 

Zeitraum bei unterschiedlichen Umgebungsbedingungen (Temperatur, relative Luftfeuchte).  
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Eine thermo-gravim etrische Feuchtebestimmu ng des Schüttguts DATEM ist aufgrund der 

niedrigen Schmelztemperatur des Materials nicht möglich. 

 

4.2.4 Herstellung der binären Pulvermischungen 

Die nanostrukturierten Materi alien werden zunächst gesiebt (Sieb 1000 µm) und in dem 

entsprechenden Mischbehälter vorgelegt. Ansch ließend wird das Trägerm aterial jeweils ad 

100,0 g zugewogen und entweder im  Taumelmischer Turbula®  T2C (Willy A. Bachofen AG 

Maschinenfabrik, Basel, Schweiz) oder im  Zwangsmischer Somakon MP-L (Somakon e.K., 

Selm, Deutschland) für eine definierte Zeit gemischt. 

 

4.2.4.1 Mischungen im Taumelmischer Turbula® T2C 

Durch einen Antrieb über zwei Gelenkbügel erfä hrt das Mischgut im  Arbeitsbehälter des 

Taumelmischers eine dreidim ensionale Bewegung,  welche nach Paul Schatz aus den drei 

Bewegungsarten Rotation, Transl ation und Inversion besteht [ 123]. Das Bewegungsprinzip 

der Inversionskinem atik sorgt dafür, dass das 

Mischgut in zwei pulsierende, sich wechselweise 

vertauschende W irbel versetzt wird.  Der 

Freifallmischer e rlaubt se hr sanftes Mischen bei 

geringem Energieeintrag. Durch Variation von 

Füllgrad, Mischbehälterdim ension, Antriebsdrehzahl 

und Mischzeit ist es m öglich, die Intensität des 

Mischvorgangs zu beeinflussen [124].  Abb. 4.14 TURBULA® T2C Mischer 

Als Mischbehälter wird ein 500 ml Braunglas verwendet. Der Füllgra d beträgt bei beiden 

untersuchten Schüttgütern 30  - 40 %. Die Drehzah len werden zwischen 20  - 90 UpM 

eingestellt, wobei sich diese Angabe auf eine vollständige Um drehung des Mischbehälters 

bezieht. Die Mischzeit beträgt zwischen 1 min und 7200 min (5 Tage). 

 

4.2.4.2 Mischungen im Labormischer Somakon MP-L 

Die Herstellung der Mischungen im Labor mischer Som akon MP-L erfolgt bei der Evonik 

Degussa GmbH in Hanau. Der Mischbehälter des Zwangsmischers besitzt ein Volum en von 

500 ml und kann m it unterschiedlichen Mischw erkzeugen kom biniert werden. Durch die 

Rotation des Mischwerkzeugs komm t es zu ei ner Scherung des Produkts, wodurch beim 
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Mischen ein vergleichsweise hoher Energieeintrag  realisiert werden kann. Für die in der 

vorliegenden Arbeit untersuchten Mi schungen werden Umdrehungszahlen des 

Mischwerkzeugs zwischen 200  - 800 UpM gewählt. W eitere Ei nstellungen wie d ie Art d es 

Werkzeugs, Größe des Scherspalts und Füllungsgr ad des Behälters werd en jeweils konstant 

gehalten. Das Pulver wird über einen Zeitraum von 1 - 60 min gemischt. 

 

 
Abb. 4.15: Somakon-Mischer 

 
Abb. 4.16: Mischbehälter mit Schereinsatz (Aufsicht) 
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4.2.5 Zugspannungstester  

Zur Bestimmung der interpar tikulären Haftkräfte de r Pulverproben wird ei n 

Zugspannungstester eingeset zt. Die von Schweiger [ 51] entwickelte Konstruktio n enthiel t 

ursprünglich ein an dünnen Fäden aufgehängtes Uhrglas als Verbindung zwischen Pulverbett 

und W ägezelle. Anstett [ 52] m odifizierte diese Apparatur,  wobei das Uhrglas durch einen 

zylindrischen Messkörper, der in e inem starren Alum iniumrahmen f ixiert ist, er setzt wurde.  

Die Reproduzierbarkeit der Messwerte konnte durch diese 

Modifikation signifikant ve rbessert werden. Dünisch [ 53] 

führte ein Pascal-Programm ein, das den gesam ten 

Kraftverlauf während eines Messzyklus aufzeichnet und so 

eine autom atisierte Messung ermöglicht. Durch diese 

Datenaufzeichnung wurden ne ben dem Zugspannungswert 

weitere Messparam eter wie die „Eintauch tiefe des 

Messkörpers“, die „Steigung der Abreißkurve“ sowie die 

„Fläche unter der Abreißkur ve“ zugänglich. Ruppel [ 89] 

beschäftigte sich  m it der Inte rpretation d er weiter en 

Messparameter. Da eine abschließende Beurteilung der 

Aussagekraft dieser Messwerte noch nicht erfolgt ist, wird 

in der vorliegenden Arbeit ausschließl ich der Zugspannungswert zur Untersuchung 

interpartikulärer Haf tkräfte herangezogen. Meyer [ 4] konnte durch Referenzm essungen m it 

einer Ringscherzelle zeigen, dass die Zugspann ungswerte der untersuchten Schüttgüter sehr 

gut m it der Fließf ähigkeit f fc nach Jenike korrelieren (r 2 > 0,95). Der Zugspannungstester 

besitzt einige Vorteile gegenüber dem  Sc herzellverfahren. Die Zugspannungsmessungen 

erlauben eine Beurteilung der Fließeigensc haften m it wesentlich geringerem  Zeit- und 

Materialaufwand. Im Gegensatz zu Messungen mit der Scherzelle erfolgt die Untersuchung 

am unverdichteten Pulver, wodurch  die Übertragbarkeit auf in de r Praxis relevante Z ustände 

gewährleistet wird. 

 
Abb. 4.17: Zugspannungstester 
 

 

4.2.5.1 Aufbau 

Der Zugspannungstester besteht aus ei nem Probentisch, der m ithilfe eines 

Linearpositionierers M-410.21 (P hysik Instrum ente Gm bH & Co ., W aldhorn, Deutschland) 

vertikal bewegt werden kann. Die St euerung erfolgt m it der Software ProMove ® über einen  

PC, der m it dem  Controller C-832.00 (Phys ik Instrum ente Gm bH & Co., Waldhorn, 
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Deutschland) verbunden ist. Das Probengefäß, das sich auf  dem Probentisch befindet, kann 

dadurch m it einer Geschwindigkeit zwisch en 0,017 µm/s und 3 mm/s dem  Messkörper 

angenähert werden. Als Messkörper dient ein flach er Alum iniumzylinder m it einer 

Auflagefläche von 0,385 cm2, der über eine starre Alum iniumkonstruktion in eine Wägezelle 

Zer 10 (Wipotec GmbH, Kaiserslautern, Deutschland) oberhalb des Probegefäßes eingehängt 

wird. Die Wägezelle erfasst die während eine r Messung am Messkörper angreifenden Kräfte. 

Die Konstruktion ist über eine  Steinblock-Drahtseil-Konstruk tion erschütterungsfrei an der 

Labordecke aufgehängt. 

 

A/D Wandler

Probengefäß
Messkörper

Linearpositionierer

Wägezelle

Probentisch PC

 
Abb. 4.18 Schematischer Aufbau des Zugspannungstesters 

 

4.2.5.2 Probenvorbereitung 

Die Zugspannungsm essungen werden in einem klim atisierten Raum  be i Tem peraturen von 

20 - 25 °C und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 30  - 40 % durchgeführt. Messwerte, die be i 

abweichenden Bedingungen erfasst wurden, sind im Folgenden gesondert gekennzeichnet.  

Das zu untersuchende Pulver wird durch ein Sieb der Maschenweite 500 µm in da s 

Probengefäß eingefüllt. Der Überstand wird m it einem  Spatel drucklos abgehoben, sodass 

eine glatte, nicht verdichtete Pulveroberfläche entsteh t. Die Auflagefläche des Mes skörpers 

wird mit einer Lösung von Vaseline in Petrolether (5 % m/m) besprüht. Nach Verdampfen des 

Lösungsmittels verbleibt eine dünne Vaselines chicht auf dem  Messkörper, an der das Pulver 

haften kann. Der auf diese W eise präparierte Messkörper wird in die Wägezelle eingehängt 

und m ithilfe des Linearpositionieres der Pulv eroberfläche angenähert, bis der Abstand 

zwischen den Kontaktflächen etwa einen Millimeter beträgt.  
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4.2.5.3 Messvorgang 

Vor Beginn der Messung wird der Messkörper zunächst tariert. Beim Starten des 

Messvorgangs bewegt sich der Linearpositionier er mit einer konstanten G eschwindigkeit von 

3,4 µm/s aufwärts. Sobald die Pulveroberfläch e die Auflagefläche des Messkörpers berührt, 

registriert d ie W ägezelle neg ative Massen,  d a die Aufhängung des Messkopfes leicht 

angehoben wird. Nach Erreichen einer Vorlast von -0,6 g hält  der Positionierer an und 

verbleibt für 10 s in dieser P osition. Die W artezeit dient d er Einste llung eines  

Kräftegleichgewichts. Anschließen d wird  der Probentisch m it einer reduzierten 

Geschwindigkeit von 1,7 µm/s wi eder nach unten gefah ren. Hierbei wird eine auf der 

Vaseline anhaftende Pulverschicht von einer zw eiten Pulverschicht, dem i m Probengefäß 

verbleibenden Pulverbett, getrennt. Die W ägezelle registriert nun pos itive Massen. Aus der 

maximalen Masse kann diejen ige Kraft berechnet werden, die für die Trennung beider 

Pulverschichten benö tigt wird.  Dies e Kraf t lässt  wiederum  Rückschlüsse auf die im  Pulver 

vorherrschenden interpartikulären Haftkräfte zu.  

Die Geschwindigkeit des Linearpos itionierers, die Größe der Vorlast so wie die Dauer d er 

Wartezeit wurden von Schweiger [51] und Anstett [52] als Konvention festgelegt. 

 

4.2.5.4 Kraftverlauf und Berechnung der Zugspannung 

In Abb. 4. 19 ist der Kraftverlauf während einer Zugspannungsmessung schem atisch 

dargestellt. Zu Beginn der Messung befinde t sich der Messkörper noch oberhalb des 

Pulverbetts. Am  zuvor tarierten Messkörper greift noch keine Kraft an (Punkt A). Die 

registrierte Masse ändert si ch erst, sobald der Messkopf die Pulveroberfläche berührt 

(Punkt B). Durch die kontinuierliche Aufwär tsbewegung des P robentisches wird de r 

Messkörper nun leicht angehoben, wodurch die gemessene Kraft negativ wird. S obald die 

definierte Vorlast erreicht is t, stoppt der Linearpositionierer  (Punkt C). Nach Einhalten der 

zur Einstellung des Kr äftegleichgewichts erfo rderlichen Wartezeit (P unkt C-D) wird die 

Bewegungsrichtung des Probentisches wieder umge kehrt und die angreifende  Kraft steigt bis 

zu einem Maximalwert (Punkt E) an. Die Pulv erschichten werden nun getrennt. Je höher die 

interpartikulären Haftkräfte sind, um so größer ist die in Punkt E registrierte Kraft. 

Anschließend fällt d ie Kraft wieder ab. Nach  Beendigung der M essung fällt d ie Kraft nich t 

ganz auf Null ab, da noch eine dünne Pulverschicht an der Oberfläche des Messkopfes haftet. 
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Abb. 4.19 Kraftverlauf während eines Messzyklus 

 

Definitionsgemäß ist die Zugspannung die zur Trennung zweier Pulver schichten benötigte 

Kraft bezogen auf die Fläche, in der ein Pulv erkontakt bestand. Sie errechnet sich nach 

folgender Gleichung: 
 

 
E F

M

F F
A


  Gl. 4.1 

 

Dabei wird angenommen, dass der Messkörpe r nur von einer einlagigen Pulverschicht 

bedeckt ist. 
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4.2.6 Rasterelektronenmikroskop Zeiss DSM 962 

Die optische Charakterisierung de r Partikel erf olgt anhand ra sterelektronenmikroskopischer 

Aufnahmen, welche anschließend m ithilfe des Bildanalysesystem s KS 300 © ausgewertet 

werden können (vgl. 4.2.7). Die R EM-Bilder werden m it dem  Elektronenm ikroskop Zeiss 

DSM 962 (Zeiss G mbH, Oberkochen, Deutsc hland) am  Theodor-Boveri-Institut f ür 

Biowissenschaften der Universität W ürzburg aufgenommen.  Es wird eine 

Beschleunigungsspannung von 10 kV gewählt, da das Anlegen einer höheren Spannung bei 

einer bis zu 10.000fachen Vergrößerung die Probenoberfläche beschädigen würde. 

Zur Probenvorbereitung wird ei ne Spatelsp itze des zu  untersuchend en Pulvers  au f einen 

Metallträger aufgebracht, der m it einer elektr isch leitenden, doppelseitig klebenden Folie 

versehen ist. Um  eine m öglichst m onopartikuläre Partikelschicht zu erhalten, wird 

überschüssiges Material m it schwacher Druckl uft abgeblasen. Die Probe wird unter einer 

Argon-Atmosphäre am SCD 005 Cool  Sputter Coater (BA L-TEC AG, Balzers, Schweiz) m it 

einem dünnen Film einer Platin/Palladium-Legierung überzogen. Die Sputterzeit beträgt 300 s 

bei einem Arbeitsdruck von 0,05 - 0,1 mbar. 

 

4.2.7 Bildanalysesystem KS 300© 

Das Bildanalysesystem  KS 300 © (Carl Zeiss Mikroskopie, Göttingen, Deutschland) 

ermöglicht eine autom atische Auswertung rast erelektronenmikroskopischen Bilder der m it 

Nanoadsorbaten belegten Trägerpartikel. Die in verschiedenen Graustufen abgebildeten 

REM-Aufnahmen werden in ei n Binärbild umgewandelt, das anschließend quantitativ 

ausgewertet werden  kann. Oberflächen rauigkeiten ersch einen hierb ei weiß, d as 

Trägermaterial dunkel. Auf einem qua dratischen Auszählfeld von 16 µm2 werden die 

Parameter Adsorbatanzahl, Adsorbatdurchmesser und Oberflächenbelegung untersucht.  

 

4.2.8 Transmissionselektronenmikroskop (TEM-Kryoschnitte) 

Die Aufnahm e der transm issionselektronenmikroskopischen Bilder der DATEM -Partikel 

erfolgt durch die Evonik Degussa Gm bH in Ha nau. Es wird eine 20.000fache Vergrößerung 

gewählt. U m eine Que rschnittsaufnahme der Part ikel zu  erhalten wird die Probe zunächst 

schockgefroren und ein sogenannter Kryoschnitt präpariert. 
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5 Ergebnisse und Diskussion 

5.1 Charakterisierung der Trägermaterialien 

 

Für die Untersuchung der W irkungsweise von F ließregulierungsmitteln ist die Bestimmung 

der charakteristischen Eigenschaften der eingesetzten Schüttgüter von großer Bedeutung. Ihre 

Kenntnis ermöglicht erst ein systematisches Vorgehen be i der Planung und Interpretation 

nachfolgender Experimente. Die interpartikul ären Haftkräfte innerhalb eines Schüttguts 

werden maßgeblich durch Partikelgröße, Partik elform, Feuchtegehalt sowie durch hydrophile 

bzw. hydrophobe Wechselwirkungen der Pulverpartikel bestimmt.  

 

5.1.1 Partikelgrößenbestimmung  

5.1.1.1 Maisstärke 

Die Partikelgrößenverteilung von Maisstärke wi rd m ittels Laserbeugung sanalyse untersuch t 

(vgl. 4.2.1). In Abb. 5.1 ist d er prozentuale Anteil de s Volumens einer bestim mten Fraktion 

gegen die Partikelgröße aufgetragen. Die statistischen Kenngrößen der Messung sind in Tab. 

5.1 zusammengefasst. 
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Abb. 5.1 Partikelgrößenverteilung v on M aisstärke (Lichtstreuanalyse m ittels C oulter L S 2 30®), 
n = 3 
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Tab. 5.1 Statistische Maßzahlen der Partikelgrößenverteilung von Maisstärke 

 Median [µm] Mittelwert [µm] Modalwert [µm] rel. sdv 

Maisstärke 
Cerestar® 16,58 19,29 18,00 75 % 

 

Da die Korngrößenverteilung des Naturprod ukts Maisstärke relativ breit ist und der  

Mittelwert stark von Extrem werten beeinflusst wird, stellt der Median in diesem  Fall den 

charakteristischen Wert zur Kennzeichnung der Lage der Verteilung dar. 

 

5.1.1.2 DATEM 

Eine Unters uchung des Lebensm ittelemulgators DATEM m ittels Las erdiffraktometrie is t 

aufgrund der sehr guten Löslichkeit des Materials in den m it dem Coulter LS ® kompatiblen 

Dispersionsmedien nicht m öglich. Zu Erm ittlung der charakteristischen Korngröß e werden  

jeweils drei rasterelektronen mikroskopische Aufnahmen mit 100facher Vergrößerung erstellt 

und anschließend manuell ausgemessen. Die Teilchen werden in Kornklassen eingeteilt, deren 

prozentualer Anteil bestimmt wird1.  

 

Abb. 5. 2: REM-Aufnahme vo n D ATEM E 47 2 e;  
Charge I (Vergrößerung bei Aufnahme: 100x) 

Abb. 5. 3: REM-Aufnahme vo n D ATEM E 47 2 e;  
Charge II (Vergrößerung bei Aufnahme: 100x) 

 

                                                 
1 Es sei d arauf h ingewiesen, dass Parti kelgrößen, die mit unterschiedlichen Messv erfahren erm ittelt wurden, 

nicht un mittelbar m iteinander v erglichen werden kön nen. Bei d er Laserd iffraktometrie (Maisstärk e) wird d ie 

Mengenart 3 und bei dem Zählverfahren (DATEM) die Mengenart 0 betrachtet. 
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Abb. 5. 4: Partikelgrößenverteilung DA TEM ( Bildauswertung von j e 3  REM-A ufnahmen) 
Charge I: n = 867, Charge II: n = 419 

 
Tab. 5.2: Statistische Kenngrößen der Partikelgrößenverteilung von DATEM 

DATEM Ch.bz. Median [µm] Mittelwert [µm] Modalwert [µm] rel. sdv 

Charge I 20,00 26,15 15,00 77,45% 

Charge II 30,00 40,12 25,00 74,09% 
 

Alle statistischen Kenngrößen der beiden DATEM -Chargen unterscheiden sich signifikant 

voneinander. Aus den rasterelektronenm ikroskopischen Aufnahm en ist unschwer zu 

erkennen, dass der Anteil feiner Partikel in Charge I wesentlich höher ist als in Charge II (vgl. 

Abb. 5.2  - Abb. 5.3). Median und Mittelwert der Part ikelgrößenverteilung von Charge I sind 

dementsprechend kleiner. Aufgrund der chargens pezifischen Unterschiede wurde für die im 

Folgenden beschriebenen Untersuchungen aussch ließlich C harge I herangezogen. Charge II 

wurde lediglich zur Erstellung ergänzender Au fnahmen mit dem Rasterelektronenm ikroskop 

verwendet. 

 

5.1.2 Bestimmung des Agglomerationsverhaltens mittels Siebturm 

Die Durchführung einer Siebanalyse soll der Untersuchung des Agglomerationsverhaltens der 

Schüttgüter dienen. Es konnte visuell beobach tet werden, dass die Teilchen nicht als 

Einzelpartikel sondern,  ähnlich wie bei eine m Granulat,  zu m ehr o der wenig er stab ilen 

Agglomeraten assoziiert vorli egen. Für das Fließverhalten ei nes Schüttguts is t jedoch nicht 

nur die Prim ärpartikelgröße, sondern vielm ehr die Größe dieser Agglom erate entscheidend. 

Die Untersuchung der Korngrößenve rteilung m ittels Siebanalys e erm öglicht es, sowohl 

 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  62 

Aussagen über die Größe der Agglom erate als au ch über deren Stabilität zu treffen. Die 

Schüttgüter werden jew eils für eine defini erte Zeit an e inem Siebturm  gesiebt (vg l. 4.2.2). 

Während lockere Agglom erate aufgrund de r m echanischen Beanspruchung durch die 

rüttelnden Siebe zerfallen, bleiben  stabiler e Agglom erate als Rück stand auf d en Sieben  

erhalten.  

Die Durchgangssumm e der Kor ngrößenverteilungen is t in  Abb. 5.5 , der prozentuale Anteil 

der jeweiligen Fraktionen von Maisstärke und DATEM in Abb. 5.6 dargestellt.  

 

0 200 400 600 800 1000
0

20

40

60

80

100

 

D
ur

ch
ga

ng
ss

um
m

e 
[%

]

Agglomeratgröße [µm]

 Maisstärke
 DATEM Charge I
 DATEM Charge II

 
Abb. 5.5: Durchgangssumme der Korngrößenverteilung von Maisstärke und DATEM, n = 3 
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Abb. 5.6: Prozentualer Anteil der Kornklassen von Maisstärke und DATEM (n = 3) 
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Die Agglom erationsneigung der beiden Schü ttgüter Maisstärke und DATEM ist sehr 

unterschiedlich. Die S tabilität der Maiss tärkeagglomerate ist seh r gering, durch m echanische 

Beanspruchung zerfallen sie rasch in einzelne S tärkekörner. Mehr als die Hälfte aller Partikel 

gehört de r kleins ten Fr aktion an, deren m ittlere Kornkla ssenbreite e twa der Grö ße eines  

Maisstärketeilchens ents pricht (vg l. Abb. 5.6 ). Der Anteil der  Fraktionen m it m ittleren 

Agglomeratgrößen über 125 µm be trägt lediglich 6  - 7 %. Die Agglom erate von DATEM  

hingegen sind größer und stabiler. In der kleinsten Fraktion, deren mittlere Kornklassenbreite 

ungefähr dem  Median der Korngrößenverteilung eines Einzelpartikel s entspricht (vgl. 

5.1.1.2), befinden sich nur etwa 2  % (Charge I) bzw. 0,0 1 % (Charge  II) d er Te ilchen. Bei 

Charge I sind etwa die Hälfte, bei Charge II sogar 90 % aller Partikel größer als 125 µm. 

Die Unterschiede im  Agglom erationsverhalten sind auf die Materialeigenschaften der 

Schüttgüter zurückzufü hren. Bei d em „harten“  Mate rial Maiss tärke sind in terpartikuläre 

Haftkräfte ausschließlich durch van-der-W aals-Kräfte bedingt. Da diese Kräfte 

verhältnismäßig klein sind, lassen sich die Part ikel leicht voneinander trennen. Das „weiche“ 

Material DATEM hingegen neigt aufgrund der niedrigen Schm elztemperatur von 50  - 60 °C 

bei längerer Lagerung zum  „Verbacken“. Da ein scharfer Schmelzpunkt nicht vorhanden ist, 

können bereits bei Raum temperatur stabile Agglom erate ausg ebildet werden, die durch 

Sinterbrücken zwischen den ei nzelnen Partikeln gefestigt we rden. Die interpartiku lären 

Haftkräfte in diesem  Schüttgut resultieren  som it aus einem  Zusa mmenspiel von van-der-

Waals-Wechselwirkungen und Feststoffbrücken. 

 

5.1.3 Thermogravimetrische Feuchtebestimmung 

Bei den in dieser Arbeit untersuchten Schüttgüt ern handelt es sich um trockene Pulver m it 

relativ geringem W assergehalt. Es ist jedoch denkbar, dass si ch der Feuchtigkeitsgehalt der 

Materialien bei variablen Um gebungsbedingungen ändert. Eine höhere Feuchte der 

Schüttgüter hat entscheidenden Einfluss auf dere n Fließeigenschaften, da es zur Ausbildung 

von Flüssigkeitsbrücken kommen kann (vgl. 2.3.3). Um  zu überprüfen, ob die 

Lagerbedingungen konstante Materialeigensch aften gewährleisten, werden über einen 

Zeitraum von zwei Jahren Feuchtebestimmungen des Sc hüttguts Maisstärke bei 

unterschiedlichen Um gebungsbedingungen (T emperatur und relative Luftfeuchtigkeit) 

durchgeführt. Die Ergebnisse sind in Tab. 5.3  zusammengefasst. Es ist ersich tlich, dass der 

Feuchtegehalt von Maisstärke konstant ist.  Geringfügige Unterschiede zwischen den 

Messwerten sind statistisch nicht signifikant, wobei kein direkter Zusammenhang zwischen 

Umgebungsbedingungen und Feuchtegehalt hergestellt werden kann. Dies bestätigt bisherig e 
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Beobachtungen. Bereits in früheren Unters uchungen wurde festgestellt, dass sich der 

Wassergehalt von Maisstärke chargenspezifisc h unterscheidet, die Feuchte einer Charge 

während der Lagerung jedoch nur innerhalb enger Grenzen variiert [81]. 

 
Tab. 5.3: Feuchtegehalt von Maisstärke Cerestar®, n = 5 

Zeitpunkt der Messung Umgebungsbedingungen Feuchtegehalt [%] (m/m) 

Oktober 2006 22,1 °C/56 % rH 9,99  0,56 

Januar 2007 21,4 °C/35 % rH 9,91  1,15 

August 2008 26,2 °C/47 % rH 9,45  0,56 
 

Eine therm ogravimetrische Untersuchung der Gutfeuchte von DATEM ist aufgrund von 

Zersetzung des Materials bei höheren Tem peraturen nicht durchführbar. Bei einer von der 

Degussa Evonik Gm bH [ 108] durchgeführten Analyse wurde fe stgestellt, dass bei 

30 °C/30 % rH keine weite re W asseraufnahme dur ch den Lebensm ittelemulgator DATEM 

mehr stattfindet.  

 

5.1.4 Zugspannungswerte  

Für den Zugspannungswert, der ein Maß für die Fl ießfähigkeit eines Schü ttguts darstellt, ist 

das Verhältnis der interpartikul ären Haftkräfte zur Gewich tskraft der P artikel entscheidend. 

Ein Pulver ist frei fließend, s obald die Gewichtskraft die in terpartikuläre Haftkraft übersteigt 

(vgl. 2.3.). Da die Feststoffdichte von Maisstärke größer ist als die von DATEM , ist der 

Einfluss der Gewichtskraft bei identischem Partikeldurchmesser dementsprechend höher. 

 
Tab. 5.4 Zugspannungswerte der untersuchten Schüttgüter, n = 20 

Schüttgut Zugspannung [Pa] 

Maisstärke 37,6  8,9 

DATEM (Charge I) 16,4  1,3 

DATEM (Charge II) 14,2  2,6 
 

Maisstärke besitzt die klei nste Partikelgröße der unt ersuchten Schü ttgüter. Die 

interpartikulären Haftkräfte sind wesentlich größer als di e Gewich tskraft d er Partikel,  

wodurch sich das kohäsive Verhalten des Schü ttguts erklären lässt.  Der Zugspannungswert 

von Maisstärke ist m ehr als doppelt so hoch wi e die Zugspannungswerte beider Chargen des 

Lebensmittelemulgators (vgl. Tab. 5.4). 
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Vergleicht man den M edian der Partikelgröße nverteilungen von Maisstärke (16,58 µm) und 

DATEM (Charge I: 20,0 µm), so ist auf den ersten Blick nur ein geringer Unterschied 

festzustellen (vgl. Tab. 5.1 ; Tab. 5.2). Die breite Streuung der Partikelgrößenverteilung von 

DATEM, sowie das andersartig e A gglomerationsverhalten beider  Sch üttgüter erk lären in  

diesem Fall die unterschiedlichen Zugspannungswerte. Da der Lebensmittelemulgator stets zu 

stabileren Agglom eraten asso ziiert vorlieg t, verliert d ie Größe der Prim ärpartikel an 

Bedeutung. Ausschlaggebend für die Fließfähi gkeit ist in diesem Fall vielm ehr die 

Agglomeratgröße. Das Verhältnis der interpar tikulären Haftkräfte zur Gewichtskraft de r 

Partikel (in  diesem  Fall der Agglo merate) wi rd m it steigender Aggl omeratgröße kleiner, 

wodurch die Kohäsion innerhalb des S chüttguts abnimm t. Die Neigung des 

Lebensmittelemulgators zum  „Verbacken“ hat s omit sowohl einen positiven als au ch einen  

negativen Effekt auf die Fließfähigkeit des Materials.  

Eine weitere Ursache für den gerin geren Zugspannungswert des Lebensm ittelemulgators is t 

der an der Oberfläche vorhandene Feinanteil. Wä hrend die Maisstärkekör ner sehr glatt sind, 

haftet den DATEM-Partikeln stets ein gewisser Anteil an Bruchstücken des Materials an (vgl. 

Abb. 4.4 bis Abb. 4.7). Diese fungieren als Rauigkeiten und setzen somit Kohäsionskräfte im 

Schüttgut herab.  

Trotz größerer Unterschiede hinsichtlich der Partikel- bz w. Agglom eratgrößenverteilung 

zwischen den beiden DATEM-Chargen untersc heiden sich deren Zugspannungswerte nicht 

signifikant voneinander. Charge  I besteht aus kleineren Pa rtikeln und Agglomeraten als 

Charge II, weshalb bei diesem  Sc hüttgut höh ere Zugspannungswerte zu erwarten gewesen 

wären. Jedoch liegt bei Charge I im Gegensatz zu Charge II ei n relativ großer Feinanteil vor, 

der als Rauigkeit wirkt und som it interpartikulär e Haftkräf te im  Schüttgut herabsetzt. Die 

unterschiedliche Oberflächenstruktur erklärt so mit gleiches Fließverhalten bei verschiedenen 

Partikelgrößen. 
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5.2 Einfluss der Mischintensität auf den Zugspannungsverlauf 

Zur Verbesserung der Fließfähigkeit kann kohäsiven Pulvern ein nanostrukturiertes 

Fließregulierungsmittel zugem ischt werden . W ährend des Mischvorgangs werden gröbere 

Fließregulierungsmittelagglomerate, die sich wä hrend der Lagerung gebildet hatten, zunächst 

in kleinere Aggregate abgeba ut, die anschließend an die Ob erfläche der Trägerpartikel 

adsorbiert werden können (vgl. Abb. 5.7).  

 

Agglomerat aus nanoskaligen
Fließregulierungsmittelpartikeln

Maisstärkekorn („Trägerpartikel“)

Adsorbiertes Fließregulierungsmittel 
(„Gastpartikel“)

 
Abb. 5.7: REM-Bild, 10000fache Vergrößerung bei Aufnahme, Maisstärke/0,2 % AEROSIL® 200 
(nach 4minütiger Mischzeit bei 42 UpM im Turbula®-Mischer) 

 

Durch Erzeugung von Nanorauigkeiten verbessern si ch die Fließeigenschaften des Schüttguts 

(vgl. 2.5.2.1). W ie bereits erwähnt, hat der Mischpr ozess, welcher bei näherer Betrachtung 

auch ein „Mahlvorgang“ ist, großen Einfluss auf den W irkungseintritt eines  

Fließregulierungsmittels (vgl. 2.5.2.2). 

Für die folgenden Messreihen werden Mischu ngen aus Maisstärke un d Fließregulierungs-

mittel mit einer konstanten Fließregulierungsmittelkonzentration von 0,2 % (m/m) hergestellt. 

Diese Konzentration wurde von Meyer [ 4] für Zugspannungsmessungen binärer Mischungen 

des Träger materials Maiss tärke als optim al erm ittelt. W eitere Autoren [ 5,53,81,89,125] 

verwendeten in ihren Untersuchungen zur Wirkungsweise von Fließr egulierungsmitteln 

ebenfalls diese Fließregulierungsmittelkonzentration.  

In folgenden Untersuchungen soll eingehend erforscht werden, inwiefern sich die 

Mischintensität auf  die  f ließregulierende Poten z nanostruk turierter Fließregulierun gsmittel 

auswirkt. Die Misch- bzw.  Mahlwirkung unterschiedlic her Mischertypen soll bei 

verschiedenen Einstellungen m iteinander verglichen werden. Des W eiteren ist zu klären, ob 

es m öglich ist, die Potenz wenig leistungs fähiger Fließregulierung smittel m ithilfe eines  

erhöhten Energieeintrags zu verbessern. 
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5.2.1 Zugspannungswerte 

5.2.1.1 Mischungen im Turbula®-Mischer  

 

AEROSIL® 200 

In Abb. 5.8  ist der Zugspannungsverlauf  binäre r Mischungen aus Maisstärke und 

AEROSIL® 200 in Abhängigkeit von der Mischzeit dargestellt. Die Mischungen wurden im 

Turbula®-Mischer bei drei unterschiedlichen U mdrehungszahlen über ei ne definierte Zeit 

gemischt. Die Zugspannungskurven sind jeweils durch drei charakte ristische Phasen 

gekennzeichnet. Zu Beginn des Mischvorga ngs fällt die Zugspannung stark ab,  bis ein  

Minimum von rund 15 Pa erreicht  wird. Nach Durchlaufen eine r Plateauphase, in der keine 

signifikanten Änderungen de r Messwerte m ehr registri ert w erden, steigen die 

Zugspannungswerte wieder an. Di e Beobachtungen stehen im Einklang mit den Arbeiten von 

Meyer [ 4] und Ebe r [ 5]. Ger ingfügige Abweichungen der Messwerte sind auf 

chargenbedingte Unterschiede der Ausgangsma terialien, sowie auf die Modifikation des 

Zugspannungstesters zurückzuführen.  
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Abb. 5.8: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % AEROSIL® 200 in 
Abhängigkeit von der Mischzeit; Turbula®-Mischer, n = 20 

 

Je höher der Energieeintrag beim  Mischen (in diesem Fall die Drehzahl des Mischers) ist, 

umso schneller wird das Zugspannungsm inimum erreicht. Bei einer U mdrehungszahl von 

90 UpM ist eine Mischdauer von nur 2 min erforderlich, um einen m inimalen 

Zugspannungswert zu erzielen. Die von Meye r als „Leistungsfähigkeit“ definierte 

erforderliche Mischzeit zum Erreichen des Zugspannungsminimums kann somit entsprechend 

der Arbeitshypothese durch erhöhte Mischint ensität verkürzt werden. Bei einer 
 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  68 

Mischereinstellung m it 20 UpM muss dem entsprechend länger gem ischt werden, um  ein 

Pulver mit vergleichbaren Fließeigenschaften zu erhalten.  

Jedoch wird auch durch sehr sanftes Mischen bei ausgedehnter Prozessdauer das  gleich e 

Zugspannungsminimum erreicht, wie im  Fall inte nsiveren Mischens. Da s bedeutet, dass de r 

Parameter „W irksamkeit“, also der charakteri stische m inimale Zugspannungswert für eine 

Träger-Gastpartikel Kombination, m ittels höhe rer Mischintensität zu mindest i m Fall von 

AEROSIL® 200 nicht verbessert werden kann. 

Bei den kleineren Umdrehungszahlen von 20 bzw. 42 UpM findet nach sehr langen 

Mischzeiten eine ge ringfügige Verschlech terung der Fließ eigenschaften der Pulv er sta tt, 

welches sich durch einen leichten W iederanstieg der Zugspannung bem erkbar m acht. W ird 

die Mischung bei 90 UpM gemischt, so kann bere its nach 30m inütigem Mischen ein starker 

Anstieg der Zugspannung beobachtet werden. Nach 3tägiger Mischdauer hat AEROSIL ® 200 

bei dieser Mischereinstellung seine Funktion als Fließregul ierungsmittel nun vollständig 

eingebüßt. Der Zugspannungswert der Misc hung entspricht wieder ungefähr dem 

Ausgangswert der reinen Maisstärke. De m Phänomen des W iederanstiegs der Zugspannung 

soll unter Abschnitt 5.3 weiter nachgegangen werden.  

Die Abb. 5.9 , in der die Zugspannungswerte in Abhängigkeit von der Sum me aller 

Mischerumdrehungen aufgetragen sind, verdeutl icht, dass zwischen dem Energieeintrag des 

Mischers und der Drehzahl keine Proportionalität besteht.  
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Abb. 5.9: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % AEROSIL® 200 in 
Abhängigkeit der Summe aller Mischerumdrehungen; Turbula®-Mischer, n = 20 

 

Die Zugspannungskurven der bei 20 und 42 UpM hergestellten Mischungen sind nahezu 

deckungsgleich. Bei gleicher Summ e der Um drehungen wird zum eist ein vergleichbarer 

Zugspannungswert erzielt. Bei einer Einste llung von 90 UpM hingegen, sind weniger 
 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  69

Umdrehungen des Mischers erforderlich um  das charakteristische Zugspannungsminimum zu 

erreichen. Der W iederanstieg der Zugspa nnung findet bei diesen Mischbedingungen jedoch 

auch schon nach einer geringeren Umdrehungsanzahl statt.  

 

AEROSIL® R812 

Der in Abb. 5.10 dargestellte Verlauf der Zugspannung binärer Mischungen aus Maisstärke 

und 0,2  % (m /m) AEROSIL ® R812 unterscheidet sich von de m Zugspannungsverlauf der 

hydrophilen Kieselsäure AEROSIL® 200 (vgl. Abb. 5.8) in einigen wichtigen Aspekten. 
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Abb. 5.10:  Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % AEROSIL® R812 
in Abhängigkeit von der Mischzeit; Turbula®-Mischer, n = 20 

 

Bereits nach einer Minute wi rd bei allen Mischereinstellungen das Zugspannungsm inimum 

von 2 Pa erreicht. Die Zugspannung wird somit wesentlich stärker abgesenkt als es bei 

AEROSIL® 200 der Fall ist. Selbst eine Einstellung des Mischers mit nur 20 UpM genügt, um 

auch nach sehr kurzer Zeit minimale Zugspannungswerte zu erzielen. Die sogenannte Plateau-

Phase ist stärker ausgeprägt , als bei den Mischungen m it de r hydrophilen Kieselsäure. 

Während bei geringerem Energieeintrag auch  nach längeren Mischzeiten die Zugspannung 

nur sehr gering bzw. nicht sign ifikant ansteigt, so kann be i intensiverem Mischen (90 UpM) 

ab einer Mischzeit von 360 min ein stärke rer W iederanstieg der Zugspannung beobachtet 

werden. Der Verlust der fließregul ierenden Wirkung tritt bei AEROSIL ® R812 im Vergleich 

zu AEROSIL® 200 verzögert und w eniger stark ausgeprägt  auf. Nach 3tägiger Mischzeit bei 

90 UpM beträgt der Zugspannungswe rt der Maisstärke/AEROSIL ® R812-Mischung noch in 

etwa die Hälfte des Ausgangswerts des reinen  Trägerm aterials. Bei der Mischung m it der 
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hydrophilen Kiesel säure AEROSIL ® 200 wurde zu diesem Zeit punkt die fließregulierende  

Wirkung bereits vollständig eingebüßt.  

 

PRINTEX® G 

In der vorliegenden Arbeit wurde der Pigm entruß PRINTEX ® G m it in die Versuchsreihe 

einbezogen, um  zu untersuchen, ob es m öglich ist, die fließregulierende Potenz eines 

nanostrukturierten Materials m it sehr schlec hter W irksamkeit und Leistungsfähigkeit durch 

erhöhten Energieeintrag beim Mischen zu steigern.  
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Abb. 5.11: Zugspannungswerte b inärer Mischungen au s Maisstärke und  0,2  % PRINTEX ® G in 
Abhängigkeit von der Mischzeit; Turbula®-Mischer, n = 20 

 

Der Zugspannungsverlauf binärer Mi schungen aus Maisstärke und 0,2  % (m /m) 

PRINTEX® G in Abhängigkeit von der Mischzeit ist in Abb. 5.11 dargestellt. Im  Gegensatz 

zu den hochdispersen Kieselsäuren AEROSIL ® 200 und AEROSIL ® R812 sind bei m 

Pigmentruß wesentlich längere Mischzeiten erforderlich, um die Zugspannung der Maisstärke 

herabzusetzen. Bei einer Um drehungszahl von 90 UpM wird die Plateau-P hase nach 

6stündigem Mischen, bei den Um drehungszahlen 20 und 42 UpM nach 1tägigem  Mischen 

erreicht. Das Zugspannungsminimum von rund 15 Pa kann durch intensiveres Mischen jedoch 

nicht weiter reduziert werden.  

Dünisch [ 53] postulierte, dass im  Fall binärer Maisstärke/PRINTEX ® G-Mischungen bei 

größerer Fallhöhe des Mischguts nicht nur eine schnellere Reduktion der Zugspannung 

stattfände, die gemessenen Zugspannungsminima seien darüber hinaus sogar niedriger als bei 

geringer Fallhöhe. Geht m an davon aus, dass höhere Umdrehungszahlen des Turbula ®-

Mischers ähnlich wie eine größere Fallhöhe des Mischguts einen erhö hten Energieeintrag 
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bewirken, so sollte beim Mischen  mit 90 UpM ebenfalls ein  niedrigeres 

Zugspannungsminimum erzielt werden, als es et wa bei 20 UpM der F all ist. Dies konnte 

jedoch nicht bestätigt werden. Möglicherweise  war in den Messreihe n von Dünisch bei den 

Pulverproben, die mit geringem Energieeintrag gemischt wurden, das Zugspannungsminimum 

auch nach 3tägiger Mischzeit noch nicht erreicht.  

Diese Versuchsreihe ist nach einer Mischzeit von drei Tagen abgebrochen worden, wobei ein 

Wiederansteigen der Zugspannung innerhalb dieses  Zeitraums nicht beobachtet wurde. Es ist 

allerdings nicht auszuschließen, dass der Verlauf der Zugspa nnung, würde man die Mischzeit 

noch um  einige Tage verlänge rn, in stark verzögerter Fo rm de m Zugspannungsverlauf der 

hochdispersen Kieselsäuren m it den drei Ph asen der Herabsenkung der Zugspannung, des 

Plateaus und dem anschließendem Wiederanstieg entspricht. 

 

5.2.1.2 Vergleich unterschiedlicher Mischertypen 

Der Turbula ®-Mischer wird in d er pharm azeutischen Entwicklung h äufig eingesetzt, um  

Pulvermischungen im  Laborm aßstab herzustellen . Darüber hinaus existieren jedoch noch 

zahlreiche weitere Mischertyp en. W ie in 5.2.1.1 darle gt wurde, ist e s m öglich, d en 

Energieeintrag des Turbula®-Mischers durch Einstellung einer größeren Drehzahl zu erhöhen. 

Es handelt sich bei dem Freifall-Mischer um  einen Mischertyp, der re lativ sanftes Mischen  

erlaubt. Ein Zerkleinerungs- oder Mahleffekt ist ausschließlich über das Mischgut selbst 

realisierbar. Durch die Rotation des Mischers  komm en di e Schüttgutpartikel in Bewegung 

und können über Druck und Schlag nanostrukturierte  Materialien desagglom erieren. Hierbei 

handelt es sich um die Beanspruchungs art I (Beanspruchung  zwischen zwei 

Werkzeugflächen) [2].  

Der Zwangsmischer der Firma Somakon verfügt über Mischwerkzeuge, deren Drehzahl bis zu 

1000 UpM betragen kann. Hierbei ist es den kbar, dass Zerkleinerung sowohl durch den 

Schlag der Mahlkörper (in diesem Fall der Maisstärkekörner) als auch durch Aufprall auf das  

Rührwerkzeug stattfindet. Durch den Zusamm enstoß des Mahlguts m it dem Mischwerkzeug 

könnte Stoßenergie übertragen werden, welche s der Beanspruchungsart II von Prallm ühlen 

entspräche. Bei entsprechender Einstellung des Somakon-Mischers erfähr t das Misch- bzw . 

Mahlgut zusätzlich Scherung.  

Im Folgenden soll untersucht werden, ob m ithilfe des Somakon-Mischers eine schnellere und 

effektivere Fragm entierung der Fließregulierungsmittelagglomerate erzielt werden kann. 

Hierbei soll wiederum  die Mög lichkeit üb erprüft werden, die Potenz w enig wirksam er und 

leistungsfähiger Fließregulierungsmittel durch erhöhten Energieeintrag zu verbessern. Bei der 
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Auswahl der Fließreg ulierungsmittel lieg t der Schwerpu nkt auf der Untersu chung der 

Fällungskieselsäuren vom Typ SIPERNAT ®, deren fließregulierende E igenschaft mit der der 

pyrogenen Kieselsäure AEROSIL® 200 verglichen werden soll.  

 

AEROSIL® 200 

In Abb. 5.12  sind die Zugspannungswert e binärer Mischungen au s Maisstärke und 0,2  % 

AEROSIL® 200, welche bei unterschiedlichen Drehzahlen im  Turbula ®- und Som akon-

Mischer gemischt wurden, gegenübergestellt.  
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 AEROSIL® 200, Somakon 800 UpM

 
Abb. 5.12 : Zugspannungswerte b inärer Mi schungen au s Maisstärke und  0,2  % AER OSIL® 200; 
Mischzeit 1 - 10 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 

 

Es ist deutlich zu erkennen, dass der Einsatz des Zwangsm ischers, besonders im  Bereich 

hoher Drehzahlen, zu einer noch schneller en Absenkung der Zugspannung führt. Bei der  

Mischung im Somakon-Mischer mit einer Um drehungszahl von 800 UpM wird bereits nach 

1minütigem Mischen ein sehr niedriger Zugspannungswert erzi elt. Im unteren 

Drehzahlbereich ist der Misch-  bzw. Mahleffekt des Som akon-Mischers bezogen auf die 

Desagglomeration der Fließregulierungs mittel vergleichbar m it de m Turbula ®-Mischer in 

dessen oberen Drehzahlbereich.  

Um zu überprüfen, wie sich der Zugspa nnungsverlauf nach längerem  Mischen unter 

drastischen Bedingungen (Somakon-Mischer, 800 UpM) verhält, wi rd die Mischzeit auf eine 

Stunde ausgedehnt. W ie in Abb. 5.13  zu erkennen ist, kann das für eine Kom bination aus 

Trägermaterial und Fließregulierungsm ittel charakteristische Zugspannungsm inimum auch 

durch einen erhöhten Energi eeintrag beim  Mischen im  Som akon-Mischer m it hohen 

Drehzahlen nicht unterschritten werden.  
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 AEROSIL® 200, Somakon® 800 UpM

 
Abb. 5.13 : Zugspannungswerte b inärer Mi schungen au s Maisstärke und  0,2  % AER OSIL® 200; 
Mischzeit 1 - 60 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 

 

Ein W iederansteigen der Zugspannung findet fr üher und ausgeprägter statt als bei den 

Mischungen, die im  Turbula ®-Mischer herge stellt wurden. Die sogenan nte Plateaup hase is t 

bei höherer Mischintensität som it stark verkürzt. Dies könnte darauf  zurückzuführen sein, 

dass die von Meyer [ 4] beschriebene „Filmbildung“ bei intensiverem Mischen rascher eintritt 

(vgl. 2.5.2.2). Eine weitere m ögliche Erklärung wä re eine Unterschreitung des optim alen 

Rauigkeitsradius der A EROSIL® 200-Agglomerate, was ebenfalls m it einer Zunahm e der 

Schüttgutkohäsion einhergehen würde.  

 

SIPERNAT® 22S 

Im Folgenden soll geklärt werden, inwiefern sich unterschiedliche Mischbedingungen auf die 

fließregulierende Eigenschaft von SIPERNAT® 22S auswirken.  

Aus Abb. 5.14 wird ersichtlich, dass auch im Fall von SIPERNAT® 22S intensiveres Mischen 

erwartungsgemäß zu einem  schnelleren E rreichen niedriger Zugspannungswerte führt. Der 

Somakon-Mischer ist bei der untersucht en Drehzahl von 800 UpM dem  Turbula ®-Mischer 

hinsichtlich der Misch- und Mahlwirkung st ets überlegen. Bei ei ner hohen Drehzahl des 

Turbula®-Mischers (90 UpM) sind die Unterschiede  zwischen den beiden Mischern jedoch 

nur minimal.  

In Abb. 5.15  sind die Zugspannungswerte binärer Mischungen, die bei ein er m ittleren 

Drehzahl im  Turbula®-Mischer und bei einer hohen Dr ehzahl im  Som akon-Mischer 

hergestellt wurden, gegenübergestellt. Die Mischzeit wurde auf eine Stunde erhöht. Bei 

beiden Mischbedingungen wird ein vergleichba res Zugspannungsm inimum erzielt, welches 
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etwas höher liegt als bei AEROSIL ® 200. Im Gegensatz zu der pyrogenen Kieselsäure ist bei 

SIPERNAT® 22S auch bei intensiverem  Mischen (Somakon-Mischer, 800 UpM) nach einer 

Mischzeit von 60 min noch kein Wiederanstieg der Zugspannung zu verzeichnen.  
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Abb. 5.14: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % SIPERNAT® 22S; 
Mischzeit 1 - 10 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 
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Abb. 5.15: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % SIPERNAT® 22S; 
Mischzeit 1 - 60 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 

 

SIPERNAT® 50S 

Die hydrophile Fällungs kieselsäure SIPERNAT ® 50S besteht aus extrem kleinen  

Primärpartikeln, wodurch eine besonders hohe  spezifische Oberfläche zur Verfügung steht. 

Im Verhältnis zu den interpartikulären Haftkräften ist die Gravitationskraft der Primärpartikel 

sehr gering. Dies resultiert in der Ausbildung besonders stabiler Aggl omerate, die während 

des Mischvorgangs entsprechend mehr Zeit und Energie benötigen, um zerkleinert zu werden 
 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  75

(vgl. 4.1.2.4). Müller [ 81] erm ittelte ein Zugspannungsm inimum von rund 30 Pa, das nach 

6stündiger Mischzeit (Turbula®-Mischer, 49 UpM) erzielt wurde. 

Abb. 5.16 zeigt den Einfluss unterschiedlicher Mischbedingungen auf die Zugspannungswerte 

binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % (m/m) SIPERNAT® 50S. 
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Abb. 5.16: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0 ,2 % SIPERNAT®50S; 
Mischzeit 1 - 10 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 

 

Während nach 10m inütiger Mischz eit bei der Mischung im  Turbula ®-Mischer bei 20 UpM 

noch keine Absenkung der Zugspannung festzustellen ist, wird in der gl eichen Zeit bei den 

Mischungen im  Som akon-Mischer b ei 400 und  800 UpM bereits d as v on Müller erm ittelte 

Zugspannungsminimum erreicht. Die fließregulie rende Potenz konnte som it hinsichtlich der 

notwendigen Mischdauer zum  Erzielen des Z ugspannungsminimums ( „Leistungsfähigkeit“) 

drastisch v erbessert w erden. Dennoch erweist sich SIPERNAT ® 50S im Vergleich zu 

AEROSIL® 200 und SIPERNAT ® 22S für de n Träger Maisst ärke als eher ungeeignetes 

Fließregulierungsmittel, da die Herabsetzung der Zugspannung nicht ausreicht, um ein frei  

fließendes Pulver zu erhalten.  

 

SIPERNAT® 350 

In Abb. 5.17  sind die Zugspannungswerte bi närer Mischungen aus 0,2  % SIPERNAT ®350 

und Maisstärke, welche im  Turbula ®-Mischer bei einer m oderaten (42 UpM) bzw. i m 

Somakon-Mischer bei einer hohe n Drehzahleinstellung (800 UpM) hergestellt wurden, 

zusammengefasst. 
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Abb. 5.17: Zugspannungswerte binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % SIPERNAT®350; 
Mischzeit 1 - 10 min; Vergleich von Turbula®-Mischer und Somakon-Mischer, n = 10 

 

Die Zugspannungskurven der beiden Mischungen verlaufen nahezu parallel zueinander, 

wobei die Werte der Messreihe des Zwangsm ischers etwas niedriger sind als die W erte des 

Turbula®-Mischers. Im Gegensatz zu den anderen untersuchten Fließregulierungsmitteln hat 

die Anwendung hoher Mischintensitäten in di esem Fall einen geringeren E ffekt. Bei 

Mischzeiten von 1  - 2 min ist die Zugspannung bei beiden  Einstellungen m it W erten über 

30 Pa noch verhältnism äßig hoch. Nach 10m inütigem Mischen sinkt die Zugspannung auf 

Werte von 22,8 Pa bzw. 20,9 Pa ab. Ruppel ermittelte bei Zugspannungsm essungen nach 

einer Mischzeit von 30 min (Turbula ®-Mischer, 49 UpM) e in Mi nimum von etwa 13 Pa. 

Dieser W ert wird jedoch allerdings au ch bei drastischen Mischbedingungen noch nicht 

erreicht. Die Misch- bzw. Mahl wirkung beider Geräte ist möglicherw eise zu gering, um  die  

äußerst stabile Struktur der Kieselsäureaggregate nach kurzer Mischzeit in ausreichend kleine, 

adsorbierbare Agglom erate zu zerkleinern und som it eine optim ale Fließregulierung zu 

ermöglichen. W eiteren Aufschluss soll die Auswertung rasterelektronenm ikroskopischer 

Aufnahmen liefern (vgl. 5.2.2).  

 

 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  77

5.2.2 Oberflächenbelegung und Zugspannung 

Alle Pulvermischungen werden m ittels rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen auf ihre 

Oberflächenstruktur hin unter sucht. Bei den binären Mi schungen m it Maisstärke als 

Trägermaterial erfolgt eine quantitative Auswertung der Belegung der Materialien m it 

Fließregulierungsmittel über ein Bildanalys eprogramm. Hierbei werden die Kriterien 

Adsorbatanzahl und Adsorbatdurchm esser innerhalb eines Auszählfelds von 16 µm2 

bestimmt. 

 

5.2.2.1 Mischungen im Turbula®-Mischer 

 

AEROSIL® 200 

Die Veränderung der O berflächenstruktur im  Ve rlauf des Mischprozesse s soll am  Beispiel 

binärer Mischungen aus Maisstärke und 0,2 % AEROSIL® 200 verdeutlicht werden. 

 

20 UpM 

 
Abb. 5.18: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 20 UpM; 1 min  

42 UpM 

Abb. 5.19: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 42 UpM; 1 min 

90 UpM 

Abb. 5.20: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 90 UpM; 1 min 

 
 

 
Abb. 5.21: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 20 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5.22: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5.23: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 90 UpM; 10 min 
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20 UpM 

 
Abb. 5.24: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 20 UpM; 30 min 

42 UpM 

Abb. 5.25: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 42 UpM; 30 min 

90 UpM 

Abb. 5.26: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 90 UpM; 30 min 

 
 

 
Abb. 5.27: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 20 UpM; 360 min 

 
 

Abb. 5.28: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 42 UpM; 360 min 

 
 

Abb. 5.29: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 90 UpM; 360 min 

 
 

 
Abb. 5.30: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 20 UpM; 3 d 

 
 

Abb. 5.31: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 42 UpM; 3 d 

 
 

Abb. 5.32: Maisst./AEROSIL® 200 
0,2 %; Turbula®; 90 UpM; 3 d 

 

Wie i n Abb. 5.18  bis Abb. 5.32  zu erkennen ist, nimm t di e Belegun g der Oberfläche de s 

Trägermaterials m it Fließregulierun gsmittelagglomeraten im Verlauf des Mischvorgangs 

sukzessive zu, wobei die Agglom eratgröße tendenziell abnimmt. Je höher der Energieeintrag 

beim Mischen ist (hier: die Drehzahl des Mischers), um so schneller werden die 

Fließregulierungsmittelaggregate desagglom eriert und können so an die Oberfläche der 

Maisstärke adsorbiert werden.  Die Untersch iede zwischen  den verschied enen 
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Mischbedingungen werden in Abb. 5.33  a nhand einer quantitativen Auswe rtung der 

Gastpartikeladsorbate auf der Oberfläche des Trägermaterials eindrucksvoll verdeutlicht2. 
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Abb. 5.33:  Zunahme der Adsorbatanzahl im  Verlau f des Mischprozesses , Maisstärke/0,2  % 
AEROSIL® 200, n = 5 
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Abb. 5. 34: Zunahme der  A dsorbatanzahl i n A bhängigkeit der M ischerumdrehungen, 
Maisstärke/0,2 % AEROSIL® 200, n = 5 

 

                                                 
2 Bei längeren Mischzeiten erfolgt eine dichte Belegung mit sehr kleinen Adsorbaten, welche kaum noch von der 

Trägeroberfläche u nterschieden werden können. Da hi erdurch die E rgebnisse des  B ildanalyseprogramms 

verfälscht werden, sind in der Grafik nur Mischzeiten von 1-60 min dargestellt. 
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In Abb. 5.34 ist die Adsorbatanzahl gegen die An zahl der Um drehungen des Mischbehälters 

aufgetragen. Die Grafik bestätigt wied erum, dass zwischen Energieeintrag und  

Mischerdrehzahl keine lineare Proportionalität herrscht. Während bei Umdrehungszahlen von 

20 und 42 UpM nach gleicher U mdrehungsanzahl ei ne nahezu identisc he Adsorbatanzahl 

vorhanden ist, sind bei 90 UpM bereits wesentlich m ehr Gastpartikel an der Oberfläche der 

Maisstärke adsorbiert. Diese Beobachtung erklärt, weshalb bei einer Mischerdrehzahl von 

90 UpM für  das Erreichen des Zugspannungsm inimums ebenfalls eine geringere Anzahl an 

Mischerumdrehungen erforderlich ist.  

Der Durchmesser der ad sorbierten Fließregulierungsmittelagglomerate nimmt im Verlauf des 

Mischens tendenzie ll ab, wie in  Abb. 5.35  verdeu tlicht wird.  Untersch iede zwische n 

verschiedenen Mischbedingungen sind hierbei jedoch lediglich zu Beginn des Mischvorgangs 

festzustellen. 
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Abb. 5.35 : Veränderung d es Ad sorbatdurchmessers im  Verlauf des Misc hprozesses, 
Maisstärke/0,2 % AEROSIL® 200, n = 5 

 

Ein m öglicher Vergleich unterschied lich hergestellter Mischungen derselben 

Zusammensetzung könnte über die Anzahl der Adso rbate auf der Trägeroberfläche erfolgen. 

Bei gleicher Oberflächenbelegung sollten gem äß dem 3-Rauigkeiten-Modell nach Meyer [ 4] 

auch ähn liche Fließeigenschaft en zu erwarten s ein (vgl. 2.5.1.3). Unter schiedliche 

Mischbedingungen und deren direkte Ausw irkung auf die De sagglomeration der 

Fließregulierungsmittelaggregate könnten über die Zunahm e der Adsorbatanzahl verglichen 

werden.  
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Vergleich unterschiedlicher Fließregulierungsmittel 

Die unterschiedliche fließregulieren de Potenz der einzelnen nanostrukt urierten Mat erialien 

kann ebenfalls durch die Ausw ertung rasterelektronenm ikroskopischer Aufnahm en erklärt 

werden. In Abb. 5.36 bis Abb. 5.44 werden binäre Mischungen aus Maisstärke und 0,2  % der 

Fließregulierungsmittel AEROSIL ® 200, AEROSIL® R812 und PRINTEX ® G bei drei 

unterschiedlichen Drehzahlen des T urbula®-Mischers miteinander verglichen. Die Mischzeit 

beträgt jeweils 10 min.  

AEROSIL® 200 

 
Abb. 5.36: Maisst./AEROSIL® 200 
Turbula®; 20 UpM; 10 min 

 

Abb. 5.37: Maisst./AEROSIL® 200 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Abb. 5.38: Maisst./AEROSIL® 200 
Turbula®; 90 UpM; 10 min 

 
AEROSIL®R812 

 
Abb. 5. 39: Maisst./AEROSIL® 

R812, Turbula®; 20 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5. 40: Maisst./AEROSIL® 

R812, Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5. 41: Maisst./AEROSIL® 

R812, Turbula®; 90 UpM; 10 min 
 
PRINTEX® G 

 
Abb. 5. 42: Maisst./PRINTEX® G,  
Turbula®; 20 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5. 43: Maisst./PRINTEX® G,  
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 
 

Abb. 5. 44: Maisst./PRINTEX® G,  
Turbula®; 90 UpM; 10 min 
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Während bei der Mischung m it PRINTEX ® G nach 10m inütigem Mischen nur vereinzelt 

Adsorbate auf der Oberfläche vorhanden sind, ist die Oberfläche der Maisstärke bei der 

hydrophilen Kieselsäure AEROSI L® 200 bereits dicht, bei der hydrophoben K ieselsäure 

AEROSIL® 812 sehr dicht mit Fließregulierungsmittel belegt.  

Der Verlauf der Oberflächenbelegung ist bei allen getesteten Substanzen relativ ähnlich. Die 

Anzahl der Adsorbate auf der Trägeroberfläche nimmt zunächst exponen tiell zu, wobei der 

Adsorbatdurchmesser abnimm t. Die jeweil ige Kinetik der Adsorption ist jedoch 

substanzspezifisch und von der Mischintensität abhängig. Je höher der Energieeintrag bei m 

Mischen ist, um so s chneller erfolgt die Desagglom eration und Adsorption des 

Fließregulierungsmittels.  
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Abb. 5.45:  Zunahme der Adsorbatanzahl im  Verlau f des Mischprozesses , Maisstärke/0,2  % 
AEROSIL® R812, n = 5 

 

Wie in Abb. 5.45 zu erkennen ist, sind bei den Mischungen m it AEROSIL® R812 nach 1 min 

auch bei sehr sanften Mischbedingungen mit nur 20 UpM des Turbula®-Mischers bereits über 

100 Adsorbate pro Auszählfeld vorhanden. Bei identischen Mischbedingungen finden sich im 

Fall von AEROSIL ® 200 (vgl. Abb. 5.33) weniger als 10, bei PRINTEX G (vgl. Abb. 5.47) 

sogar nur etwa 1  - 2 Adsorbate pro 16 µm2 Auszählfeld auf der Oberfläche der Maisstärk e. 

Aufgrund der geringen Stabilität der AEROSIL® R812-Aggregate wird nur wenig Energie zur 

Desagglomeration des Materials benötigt, w odurch bereits zu Beginn des Mischprozesses 

adsorbierbares Fließ regulierungsmittel in au sreichender M enge zur Verfügung steht. Dies 

erklärt die unmittelbare Absenkung der Zugspannung. Die Adsorbatanzahl steigt bis auf einen 

Wert von ca. 600 Adsorbaten pro Auszählfeld an, bei einer durchschnittlichen Größe von 70  -

80 nm.  
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Abb. 5.46 : Veränderung d es Adsorbatdurchmessers im  Verlauf des Misc hprozesses, 
Maisstärke/0,2 % AEROSIL® R812, n = 5 

 

Vergleichbare Grenzwerte werden nach längerem Mischen auch bei AEROSIL ® 200 erreicht. 

Wendet man diverse R auigkeitsmodelle an, so so llte bei g leicher Adsorbatanzahl und -größe 

dieselbe in terpartikuläre Haftkraft zu erwarten  sein (vgl.  2.5). Die wesentlich stärkere 

Absenkung der Zugspannung durch AEROSIL ® R812 im Vergleich zu AEROSIL® 200 ist in 

diesem Fall auf die Oberflächen modifikation der Kieselsäure m it Hexa methyldisilazan 

zurückzuführen. Bei hydrophilen Materialien ist es denkbar, dass interpartikuläre Haftkräfte 

durch W asserstoffbrückenbindungen zusätzlich verstärkt werden. Dies wird im Fall von 

AEROSIL® R812 durch die Hydrophobisierung verhindert. Bereits Meyer [ 4] und Eber [ 5] 

wiesen auf die überragende Potenz hydrophober Fließregulierungsmittel hin. 
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Abb. 5.47:  Zunahme der Adsorbatanzahl im  Verlau f des Mischprozesses , Maisstärke/0,2  % 
PRINTEX® G, n = 5 
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Im Falle des Pigm entrußes PRINTEX ® G erfolgt die Desagglom eration und anschließende 

Adsorption des Materials wesen tlich langsam er als bei den hochdispersen K ieselsäuren, 

woraus eine niedrigere fließregulierende Potenz des Materials resultiert. Selbst nach 3tägigem 

Mischen sind nur ca. 25-35 Adsorbate/16 µm2 auf der Mais stärkeoberfläche vorhanden. Die 

Durchmesser der Adsorbate sind mit ca. 150 nm etwa doppelt so groß  wie die der Silica-

Adsorbate wom it die schlechte W irksamkeit von PRINTEX ® G zu erklären ist. Bei  

Einstellung einer Um drehungszahl des Turbula ®-Mischers von 90 UpM ist zunächst eine 

schnellere Belegung der Maisstär keoberfläche zu beobachten. Nach einer Mischzeit von 

360 min gibt es keine w eitere Zunahme der Ad sorbatanzahl, auch die Größe der Adsorbate 

ändert sich nicht m ehr signi fikant. Der erhöhte Energieeintr ag beim  Mischen führt som it 

lediglich zu einem schnelleren Erreic hen der sogenannten Plateauphase der 

Zugspannungskurve, das Minim um der Zugspannung kann jedoch nicht weiter herabgesetz t 

werden.  
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Abb. 5.48 : Veränderung d es Ad sorbatdurchmessers im  Verlauf des Misc hprozesses, 
Maisstärke/0,2 % PRINTEX® G, n = 5 
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5.2.2.2 Vergleich unterschiedlicher Mischertypen 

 

AEROSIL® 200 

Die Misch- bzw. Ma hlwirkung des Turbula ®- und des Somakon-Mischers soll im  Folgenden 

anhand rasterelektronenm ikroskopischer Aufnahm en verglichen werden. In Abb. 5.49  bis 

Abb. 5.54  sind Aufnahm en binärer Maisstärke/AEROSI L® 200-Mischungen (0,2 %), d ie 

jeweils 1 min bei unters chiedlicher Intensität gemischt wurden, darges tellt. Die Unte rschiede 

der jeweiligen Mischbedingungen spiegeln  sich wiederum deutlich in der 

Oberflächenbelegung der Trägerpartikel wieder.  

 

Turbula®-Mischer 

 
Abb. 5.49: Maisst./AEROSIL® 
200;Turbula®; 20 UpM; 1 min  

 

 
Abb. 5. 50: Maisst./AEROSIL® 
200; Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5. 51: Maisst./AEROSIL® 
200, Turbula®; 90 UpM; 1 min 

 

Somakon-Mischer 

 
Abb. 5. 52: Maisst./AEROSIL® 
200; Somakon; 200 UpM; 1 min 

 

Abb. 5. 53: Maisst./AEROSIL® 
200; Somakon; 400 UpM; 1 min 

 

Abb. 5. 54: Maisst./AEROSIL® 
200; Somakon; 800 UpM; 1 min 

 

Im unteren Drehzahlb ereich is t der Turbula ®-Mischer dem  Zwangsm ischer der Firm a 

Somakon hinsichtlich der Ze rkleinerung der Fließregulie rungsmittelagglomerate weit 

unterlegen. Dies spiegelt sich sowohl in  den Zugspannungswerten, als auch in der 

Oberflächenbelegung wieder.  
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Nach 1minütigem Mischen bei 20 bzw. 42 UpM mit dem Turbula®-Mischer sind noch kaum  

Adsorbate auf der Oberfläche vorhanden, die Zugspannungswerte sind dementsprechend hoch 

(vgl. Abb. 5.8 ). Bei einer Um drehungszahl von 90 UpM hingegen erzielt der T urbula®-

Mischer einen ähnlichen Misch- bzw. Ma hleffekt wie der Som akon-Mischer. Die 

Adsorbatanzahl auf der Maisstärkeoberfl äche ist höher als bei 200 bzw. 400 UpM jedoch 

niedriger als bei 800 UpM des Zwangsmischers.  
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Abb. 5.55 : Zu nahme d er Adsorbatanzahl i m V erlauf d es Mischvor gangs, Maisstär ke/0,2 % 
AEROSIL® 200, n = 5 

 

Der Durchmesser der adsorbierten Fließregulierungsmittelagglomerate wird mit zunehmender 

Mischzeit tendenziell kleiner (vgl. Abb. 5.56). Zwischen verschiedenen Mischbedingungen ist 

jedoch kein signifikanter Unterschied festzustellen. 
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Abb. 5.56: Adsorbatdurchmesser im Verlauf der Mischzeit, Maisstärke/0,2 % AEROSIL® 200, 
n = 5 
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Vergleich unterschiedlicher Fließregulierungsmittel 

In den folgenden rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen (Abb. 5.57 bis Abb. 5.80) von 

Adsorbaten unterschiedlicher hoc hdisperser Kieselsäuren auf der Oberfläche von Maisstärke 

werden Mischungen, welche zum  einen bei moderaten Mischbedingungen (42 UpM) im 

Turbula®-Mischer und zum  anderen bei hoher Dr ehzahl (800 UpM) im  Somakon-Mischer 

hergestellt worden sind, gegenüber gestellt. Di e Konzentration des Fließregulierungsm ittels 

beträgt jeweils 0,2 % (m/m).  

Die Abbildungen verdeutlichen den Zusamm enhang zwischen A gglomeratstruktur und 

Eignung eines nanostrukturierten Materials, die Fließeigensc haften der Modellsubstanz 

Maisstärke zu verbessern. Potente Fließregulierungsmittel wie AEROSIL ® 200 und 

SIPERNAT® 22S zeichnen sich durch eine geri nge Agglom eratfestigkeit aus und können 

leicht fragmentiert werden. Auch bei sanftem Mischen ist die Oberfläche des Trägermaterials 

nach 10m inütigem Mischen bereits dicht m it feinen Silica-Adsorbaten belegt, woraus  

wiederum niedrige Z ugspannungswerte der je weiligen Schüttgüter resultieren. Die 

SIPERNAT®-Typen 50S und 350 hingegen bestehen aus stabileren A gglomeraten, die nur 

durch längeres Mischen oder Anwendung höherer Scherkräfte zerkleine rt werden können. 

Hierbei ist der Unterschied zwischen den einzelnen Misc hbedingungen etwas deutlicher 

ausgeprägt.  
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AEROSIL®200 

 
Abb. 5. 57: Maisst./AEROSIL® 
200, Turbula®, 42 UpM, 1 min 

 
Abb. 5. 58: Maisst./AEROSIL® 
200, Turbula®, 42 UpM, 2 min 

 
Abb. 5. 59: Maisst./AEROSIL® 
200, Turbula®, 42 UpM, 10 min 

 

 
Abb. 5. 60: Maisst./AE ROSIL® 
200, Somakon, 800 UpM, 1 min 

 

Abb. 5. 61: Maisst./AE ROSIL® 
200, Somakon, 800 UpM, 2 min 

 

Abb. 5. 62: Maisst./AE ROSIL® 
200, Somakon, 800 UpM, 10 min 

 
SIPERNAT®22S 

 
Abb. 5. 63: Maisst./SIPERNAT® 
22S, Turbula®, 42 UpM, 1 min 

 
Abb. 5. 64: Maisst./SIPERNAT® 
22S, Turbula®, 42 UpM, 2 min 

 
Abb. 5. 65: Maisst./SIPERNAT® 
22S, Turbula®, 42 UpM, 10 min 

 

 
Abb. 5. 66: Maisst./SIPER NAT® 
22S, Somakon, 800 UpM, 1 min 

 

Abb. 5. 67: Maisst./SIPER NAT® 
22S, Somakon, 800 UpM, 2 min 

 

Abb. 5. 68: Maisst./SIPER NAT® 
22S, Somakon, 800 UpM, 10 min 
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SIPERNAT® 50S 

 
Abb. 5. 69: Maisst./SIPERNAT® 
50S, Turbula®, 42 UpM, 1 min 

 
Abb. 5. 70: Maisst./SIPERNAT® 
50S, Turbula®, 42 UpM, 2 min 

 
Abb. 5. 71: Maisst./SIPERNAT® 
50S, Turbula®, 42 UpM, 10 min 

 

 
Abb. 5. 72: Maisst./SIPER NAT® 
50S, Somakon, 800 UpM, 1 min 

 

Abb. 5. 73: Maisst./SIPER NAT® 
50S, Somakon, 800 UpM, 2 min 

 

Abb. 5. 74: Maisst./SIPER NAT® 
50S, Somakon, 800 UpM, 10 min 

 
SIPERNAT® 350 

 
Abb. 5. 75: Maisst./SIPERNAT® 
350, Turbula®, 42 UpM, 1 min 

 
Abb. 5. 76: Maisst./SIPERNAT® 
350, Turbula®, 42 UpM, 2 min 

 
Abb. 5. 77: Maisst./SIPERNAT® 
350, Turbula®, 42 UpM, 10 min 

 

 
Abb. 5. 78: Maisst./SIPER NAT® 
350, Somakon, 800 UpM, 1 min 

 

Abb. 5. 79: Maisst./SIPER NAT® 
350, Somakon, 800 UpM, 2 min 

 

Abb. 5. 80: Maisst./SIPER NAT® 
350, Somakon, 800 UpM, 10 min 
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5.3 Wiederanstieg der Zugspannung 

Beim 3-Rauigkeiten-Modell nach Meyer [4] sowie dem Modell von Kurfeß et al. [71] werden 

interpartikuläre Haftkräfte in Abhängigkeit vom Bedeckungsgrad des Trägerm aterials m it 

Gastpartikeln betrachtet (vgl. 2.5.1). In beiden Modellen wird die Größe und Form  der 

Gastpartikel als konstant angenommen, le diglich ihr Abstand zueinander nimmt m it 

steigender relativer Oberfläch enbelegung ab. Während Meyer id ealisierend von Äquidistanz 

ausgeht, berücksichtigt Kurfeß eine zufällige Verteilung der Ga stpartikel auf der Oberfläche 

eines Trägerpartikels. Ab de m Überschreiten eines kritisch en Bedeckungsgrades wird bei 

beiden Modellen ein konstantes Haftkraftnivea u erreicht, wobei eine weitere Zunahm e der  

Oberflächenbelegung keine zusätzliche Haftkraf treduktion verursacht. Den Berechungen von 

Kurfeß zufolge ist ein Bedeckungsgrad von etwa 1  % erforderlich u m dieses Niveau zu  

erreichen, wenn von einem  Partikelradius von R  = 11 µm und einem  Rauigkeitsradius von 

r = 50 nm ausgegangen wird. Da die Gastpart ikel bei beiden Modellen aufgrund ihrer 

konstanten Größe und Form  stets ihre Funktion als Abstandshalter be wahren, steigt die 

Haftkraftkurve auch nicht wieder an. 

Meyer [ 4] und Eber [ 5] beobachteten jedoch einen Verlus t der Fließfähigkeit nach 1 bis 

3tägigem Mischen im Turbula ®-Freifallmischer. Für die Anwendung in der Praxis sind 

Mischzeiten von m ehreren Tagen zumeist nicht relevant. Das Ph änomen des W iederanstiegs 

der Zugspannung scheint auf den ersten Blick le diglich für die W issenschaft interessant zu 

sein. Betrachtet m an jedoch Zugspannungsku rven von Mischungen, die bei höherem 

Energieeintrag gemischt wurden, so fällt auf, dass dabei die Zugspannung wesentlich früher 

und stärker ansteigt (vgl. 5.2.1). Eine genauere Betrach tung dieses Phänomens ist also auch  

mit Hinblick auf die praktische Anwendung wichtig, da die W irkung von 

Fließregulierungsmitteln beim Ei nsatz von  Intensivm ischern auch nach kürzeren, 

praxisrelevanten Mischzeiten abgeschwächt werden kann (vgl. 2.5.2.2).  

Meyer [ 4] postulierte, dass ab eine r Mischzeit von 24 h (Turbula ®-Mischer, 42 UpM) ein  

nahezu ges chlossener Film  aus Nanom aterial entstünde. Isolierte F ließregulierungsmittel-

agglomerate seien nicht m ehr vorhanden. Es  lägen nunm ehr ausschließlich sogenannte 

Überzug-Überzug-Kontakte vor, welche für da s Ansteigen der Zugspannung verantw ortlich 

seien. Meyers Berechnungen zu folge is t be i einer AEROSIL ® 200-Konzentration von 0,2  % 

(m/m) eine Oberflächenbelegung von maximal 68 % möglich, wenn davon ausgegangen wird, 

dass die Prim ärpartikel hexagonal angeordnet sind und die Schichtdicke des Überzugs de m 

Durchmesser eines Prim ärpartikels entspricht (vgl. Anhang 8.2). Mittels Bildanalys e 

rasterelektronenmikroskopischer A ufnahmen einer binären Maisstärke/AEROSIL ® 200-



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  91

 

Mischung nach 72 h Mischzeit wurde jedoch ei ne Belegung der Maisstärkeoberfläche von 

86 % ermittelt. Meyer argumentierte, dass d ie Maisstärkekörner aus konvexen und k onkaven 

Arealen bestünden, wobei die konkaven Bereiche  stets w eniger stark belegt seien als die 

konvexen. Bei der Bildanalyse seien Ausschn itte konvexer Areale ausgewertet worden,  

wodurch die Diskrepanz der W erte zu erklären  sei. Der Partikelkonta kt komm e a llerdings 

ausschließlich über die nahezu lückenlos m it Nanopartikeln beschichteten konvexen Bereiche 

zustande. Som it seien trotz de r th eoretisch z u niedrigen  Konzentration nur sogenannte 

Überzug-Überzug-Kontakte möglich. 

Eber [ 5], der den Z ugspannungsverlauf weiterer Materialien untersuchte, konnte bei 

hydrophoben Fließregulierungsmitteln stets nur einen sehr geringen bzw. keinen signifikanten 

Wiederanstieg der Zugspannung feststellen. E r ging analog zu Meyers Hypothese davon aus, 

dass hydrophobe Materialien keinen  vergleichbaren geschlosse nen Film ausbilden würden, 

wodurch die Funktion der Adsorbate als Oberflächenrauigkeiten auch über längere 

Mischzeiten hinaus beibehalten bliebe.  

Dünisch [53] konnte m ittels ras terkraftmikroskopischer Aufnahmen eine Verkleinerung und 

Abflachung der Fließ regulierungsmitteladsorbate nach längeren Mis chzeiten belegen und 

wies darauf hin, dass die dam it einhergehende Ausdehnung der Kontak tfläche der Adsorbate 

in größeren interpartikulären Haftkräften resultiere.  

Es ergeben sich som it m ehrere m ögliche Ursa chen für den Verlust der fließregulierenden 

Wirkung und dem  da mit verbundenen W iederanstieg der Zugspa nnung nach längeren 

Mischzeiten. Eine Erklärung wäre die „Ü berbelegung“ des Trägerm aterials. Durch 

Adsorption zu vieler Fließregu lierungsmittelpartikel könnte ein lück enloser Film  auf der 

Oberfläche entstehen, was m it einem  Rauigk eitsverlust verbunden wä re. Die Haftkräfte 

zwischen zwei vollständig überzogenen Partikeln würden wieder auf di e Größe der Haftkraft 

zwischen zwei nicht belegten Partikeln an steigen. Eine weitere E rklärung w äre die 

Verkleinerung und „Abflachung“ der Fließregulierungsmitteladsorbate. Es wäre denkbar, dass 

diese, unabhängig vom Grad der Oberflächenb elegung, nach längerem Mischen zu klein und 

zu flach sind, um  noch als Rauigkeiten f ungieren zu können. Ziel der im  Folgenden 

beschriebenen Versuchsreihen ist es aufzukl ären, welcher M echanismus dem W iederanstieg 

der Zugspannung zu Grunde liegen könnte.  

Bei der Belegung der Oberfläche des Trägermaterials mit Fließregulierungsmittel ist entweder 

eine reversible oder eine irre versible Adsorption der nanostr ukturierten Materialien denkbar. 

Eber [ 5] geht von einer irreversiblen Adsorption aus. Auf dieser A nnahme basierend, 

beschreibt er den Adsorptionsvorgang m it de m Modell der Random  Sequential Adsorption 



ERGEBNISSE UND DISKUSSION  92 

(„RSA-Modell“). Ruppel [89] kann jedoch belegen, dass währe nd des Mischens ein ständiger 

Austausch der Adsorb ate zwisch en den Träg erpartikeln stattfinde t. W eitere Autoren 

[126,127,128] weisen ebenfalls  auf einen  Transfer  adsorbierten  Materials  zwischen  

Trägerpartikeln und die damit verbundene Reversibilität des Adsorptionsvorgangs hin.  

Um den Wiederanstieg der Zugspannung zu untersuchen, werden folgende Mischungen 

hergestellt: 

 

Mischung 1:  

1 Teil einer binären Mischung aus Maisstärke und 0,2  % (m/m) AEROSIL® 200, die 3 Tage 

bei 90 UpM im Turbula®-Mischer gemischt wurde, wird mit 1 Teil reiner Maisstärke versetzt.  

 

Mischung 2:  

1 Teil einer binären Mischung aus Maisstärke und 0,2  % (m/m) AEROSIL® R812, die 5 Tage 

bei 90 UpM im Turbula®-Mischer gemischt wurde, wird mit 1 Teil reiner Maisstärke versetzt. 

 

Die Kom ponenten werden anschließend jeweils 30 min l ang bei 90 UpM i m Turbula ®-

Mischer gemischt und mittels Zugspannungstester auf ihre Fließfähigkeit hin unters ucht. Bei 

den Ausgangskom ponenten handelt es sich um Mischungen, bei denen die Silica ihre 

Funktion als Fließ regulierungsmittel bereits te ilweise od er volls tändig eingebüß t hat (vg l. 

5.2.1.1). Wenn davon ausgegangen wird, dass die Adsorption der nanostrukturierten 

Materialien revers ibel ist, so s ollte sich  das Flie ßregulierungsmittel während de s 

Mischvorgangs auf der Oberfläche beider Kompone nten gleichmäßig verteilen. Für den Fall, 

dass durch eine „Überbelegung“ de r Trägerpartikel ein Nanom aterialfilm entstanden ist, so 

sollte dieser Überzug durch das Angebot an frei er Maisstärke wieder u nterbrochen werden 

(vgl. Abb. 5.81 ). Da n un wieder Agglom erat-Agglomerat-Kontakte vorliegen, sollten die 

Zugspannungswerte von Mischung 1 und 2 niedriger sein als die der Ausgangskomponenten.  

 

Trägerpartikel mit
Nanomaterialfilm

+ +

Reines
Trägermaterial

Trägermaterial mit freien
Adsorbaten (Rauigkeiten)

Trägerpartikel mit
Nanomaterialfilm

+ +

Reines
Trägermaterial

Trägermaterial mit freien
Adsorbaten (Rauigkeiten)  

Abb. 5.81:  Schematische Darstellung der Obe rflächenstruktur des Trä germaterials für de n Fall 
einer aus „Überbelegung“ resultierenden Filmbildung  
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Sollte der W iederanstieg der Zugs pannung jedoch auf eine Untersch reitung einer optimalen 

Rauigkeitsgröße sowie einer Ve ränderung der F orm der Adsorbat e zurückzuführen sein, so 

sollte durch das Zumischen der Maisstärke keine Verbesserung der Fließfähigkeit eintreten.  

 

+ +

Trägerpartikel mit
flachen Adsorbaten

Reines
Trägermaterial

Trägermaterial mit abgeflachten
Adsorbaten (keine Rauigkeitsfunktion)

+ +

Trägerpartikel mit
flachen Adsorbaten

Reines
Trägermaterial

Trägermaterial mit abgeflachten
Adsorbaten (keine Rauigkeitsfunktion)

 
Abb. 5.82:  Schematische Darstellung der Obe rflächenstruktur des Trä germaterials für de n Fall 
einer Abflachung der nanostrukturierten Adsorbate 

 

Da durch die Zugabe reinen Trägerm aterials ein Verdünnungseffe kt eintritt, werden 

Vergleichsproben aus Maisstärke und je 0,1  % (m/m) Fließregulierungsmittel hergestellt. Die 

in 5.2.1.1 und 5.4 beschriebenen Untersuchungen, lassen den Schluss zu, dass nach 

30minütigem Mischen bereits das  jeweilig e Zugspannungsm inimum von AEROSIL ® 200 

bzw. AEROSIL ® R812 erreicht wird. Die Ergebni sse der Zugspannungsm essungen sind in 

Abb. 5.83 zusammengefasst. 
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Abb. 5.83: Zugspannungsergebnisse der Zumischversuche n = 20 

 

Wie aus Abb. 5.83  zu erkennen ist, lässt sich die Z ugspannung von Pulvern, deren 

Fließregulierungsmittel aufgrund zu langen ode r zu intensiven Mischens bereits seine 

fließregulierende Eigenschaft verloren hat, durch Zugabe freien Trägermaterials nich t 

absenken. Dies trifft  sowohl für AEROSIL ® 200 als auch für AEROSIL ® R812 zu. Die  

Zuspannungswerte von Mischung 1 und 2 lieg en in einem  Be reich zwischen den 
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Zugspannungswerten ihrer Ausgangskom ponenten. Anhand der Vergleichsm ischungen ist 

erkennbar, dass eine Konzentration von 0,1  % (m/m) Fließregulierungsmittel ausreichend is t, 

um niedrige Zugspannungswerte zu erzielen.  

Die Ergebnisse lassen die Schlussfolgerung zu, dass der W iederanstieg der Zugspannung 

nicht auf eine sogenannte „Film bildung“, sondern  auf das Unterschreiten der erforderlichen 

Mindestgröße der Nano adsorbate s owie auf de ren „Abflachen“ zu rückzuführen ist. Die 

Desagglomeration der Fließregulierungsm ittel ist also nicht bis zu m Erhalt einzelner 

Primärpartikel, sondern nur bis zu einem bestimmten Grad sinnvoll. Demzufolge lässt sich die 

fließregulierende W irkung bereits „überm ischter“ Pulver durch Zugabe reinen 

Trägermaterials nicht wieder herstellen, da de ren Fließregulierungsmittelagglomerate bereits 

zu klein sind, um noch als Oberflächenrauigkeiten fungieren zu können. 

Insbesondere bei der Herstellung  eines sogenannten „Präm ix“ sollte dies berücksichtigt 

werden. Leutner [ 129] beschäf tigt sic h m it der Frages tellung, ob durch Einsatzes einer 

Vormischung auch nach sehr kurzem  Misc hen eine sofortige Verbesserung der 

Fließeigenschaften des Schütt guts eintritt. Da die Desagglo meration des nanostrukturierten 

Materials be reits erfolgt ist, sollte e s unmittelbar seine Fun ktion als Fließregulierun gsmittel 

entfalten können.  

Bei der H erstellung von Vorm ischungen sollte beach tet werden,  dass die optim ale 

Agglomeratgröße des Fließregul ierungsmittels durch zu inte nsives Mische n noch nicht 

unterschritten wurde, da ansonsten keine optimale Fließverbesserung realisiert werden kann.  
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5.4 Einfluss der Konzentration des Fließregulierungsmittels 

In der  Liter atur werden  bezüglich der e rforderlichen Men ge ein es Fließregulierun gsmittels 

zumeist Konzentrationen von 0,5  – 3 % (m /m) angegeben [ 79,110]. Diese Em pfehlungen 

basieren jed och in der Regel auf Em pirie, wobei die  un terschiedlichen Eigenschaften der 

jeweiligen Trägermaterialien häufig nicht berücksichtigt werden. 

Der Einfluss der Fließregulierungsmittelkonzen tration auf die Zugspannung wurde bereits in 

einigen Arbeiten beschrieben [ 4,52,81]. Die Autoren untersuchten  hierbei jeweils binär e 

Mischungen, die bis zu 15 min gem ischt wurden. Anstett [ 52] und Meyer [ 4] s tellten fest , 

dass die Zugspannung bei steigender Zugabe des Fließregulierungsmittels bis zum  Erreichen 

einer b estimmten Konzentr ation z unächst s inkt. Oberhalb dieser F ließregulierungsmittel-

konzentration kann die Zugspannung nicht weiter abgesenkt werden, in einigen F ällen ist 

sogar eine Zunahme der Kohäsion des Schüttguts zu beobachten.  

Im Folgenden soll der Einfluss der Kon zentration auf den Verlauf der Zugspannung 

untersucht werden. Das Augenm erk liegt in  diesem  Fall insbesondere auf längeren 

Mischzeiten. Um den Misch- bzw. Mahleffekt zu intensivieren, wurde der Turbula ®-Mischer 

mit einer Umdrehungszahl von 90 UpM gewählt.  
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Abb. 5.84: Zugspannung binärer Maisstärke/AEROSIL® 200-Mischungen, Konzentration: 0,1 %, 
0,2 %, 1,0 % (m/m), Turbula®-Mischer (90 UpM), n = 20 

 

 

In Abb. 5.84  ist der Z ugspannungsverlauf binärer Maisstärke/AEROSIL ® 200-Mischungen 

unterschiedlicher Konzentration in Abhängigkeit von der Mischz eit wiedergegeben. Je höher 

die Konzen tration des  Fließregu lierungsmittels ist, des to schneller wird das jeweilig e 

Zugspannungsminimum erreicht. Bei den niedrigen Konzentrationen von 0,1  % bzw. 0,2  % 

verlaufen die Zugspannungskurven ab einer Misc hzeit von 30 min nahezu parallel, etwaige 
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Abweichungen sind vernachlässigbar. In beiden Fällen ist ab einer Mischzeit von 360 min ein 

deutlicher Wiederanstieg der Zugspannung zu verz eichnen. Ein Fließregulierungsmittelzusatz 

von 1,0  % führt zu  einer unm ittelbaren Absenkung der Zu gspannung auf ein seh r niedriges  

Niveau von 9 Pa. Der Wert steigt im Verlauf des Mischens jedoch kontinuierlich an. Ab einer 

Mischzeit von 1 d unterschei den sich die W erte nicht mehr signifikant von den 

Zugspannungswerten der Mischungen mit niedrigerem Fließregulierungsmittelzusatz. 
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Abb. 5. 85: Zugspannung b inärer Maisstär ke/AEROSIL® R812-Mischungen, Konzentration: 
0,1 %, 0,2 %, 1,0 % (m/m), Turbula®-Mischer (90 UpM), n = 20 

 

Die in Abb. 5.85  dargestellten Zugspannungswe rte der hydrophoben Kieselsäure 

AEROSIL® R812 unterscheiden sich in einigen Aspekten von dem Verlauf der Zugspannung 

der hydrophilen Kieselsäure AEROSIL ® 200 (vgl. Abb. 5.84). Sowohl bei niedrigen als auch 

bei hohen Fließ regulierungsmittelkonzentrationen werden bereits nach 1 minütigem Mischen 

sehr niedrige Zugspannungswerte erreicht. Die höchste Konzentration von 1,0 % führt auch in 

diesem Fall zur stärksten Absenkung der Zu gspannung. Die Unterschie de der jeweiligen 

Zugspannungsminima sind allerdings nicht so st ark ausgeprägt wie bei den Mischungen m it 

AEROSIL® 200. Bei allen Fließregulierungsm ittelkonzentrationen nimm t die Kohäsion des 

Schüttguts nach einer bestimm ten Mischz eit wieder zu, was s ich in  steigenden  

Zugspannungswerten bem erkbar m acht. Je  niedriger die Konzentration de s 

Fließregulierungsmittels ist, desto früher und ausgeprägter steigt die Zugspannung im Verlauf 

des Mischvorgangs wieder an.  

Fließregulierungsmittel lagern sich nach de r Herstellung auf grund ihrer Größe zu mehr oder  

weniger großen Agglomeraten zusammen, die je nach Lagerbedingungen einer bestimm ten 

Korngrößenverteilung folgen. Um im  Verlauf des Mischvorgangs an die Oberfläche der 

Trägerpartikel adsorbiert werden zu können,  müssen sie genügend klein sein. W ird m ehr 
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Fließregulierungsmittel eingesetzt, so ist bereits vor dem  Homogenisieren der Komponenten 

eine größere Anzahl kleiner, sofort adsorbierb arer Agglomerate vorhanden. Sofern diese für 

eine optimale Oberflächenbelegung ausreichen d ist, kann die Zugspannung schon nach sehr 

kurzem Mischen auf ein Minim um reduziert werd en. Dies erklärt, warum  bei einer höheren 

Konzentration an Fließregulierungsm ittel bereits nach 1 min Mischzeit das 

Zugspannungsminimum erreicht wird.  

Sowohl bei AEROSIL ® 200 als auch bei A EROSIL® R812 ist der W iederanstieg der 

Zugspannung bei geringeren Konzentrationen ausgep rägter. Besonders deutlich wird dies im 

Fall der hydrophoben Kieselsäure AEROSIL ® R812. Diese Beobachtung stützt wiederum die 

These, dass die Zunahme der Kohäsion des Schü ttguts nach längerem  Mischen nicht auf die 

Ausbildung eines ges chlossenen Fließregulier ungsmittel-Films zurückzuführen  ist. Ein e 

Fließregulierungsmittelkonzentration von 0,2  % reich t n icht aus, um  die Oberfläche der 

Maisstärke lückenlos zu belegen. Theoreti sch ist eine m onopartikuläre Belegung von nur 

53 % möglich (Berechnungen siehe Anhang 8.2). Dennoch komm t es zu einem  Ve rlust der 

fließregulierenden W irkung. Müller [ 81] untersuchte den Zugspannungsverlauf  binärer 

Mischungen aus Kartoffelstärke und 0,01  % Fließregulierungsmittel vom Typ SIPERNAT ®. 

Ein signifikanter W iederanstieg der Zugs pannung fand zum eist nach Mischzeiten von 60  -

120 min (Turbula®-Mischer, 49 UpM) s tatt. A uch in  diesem Fall ist eine vollständige 

Oberflächenbelegung ausgeschlossen, da theo retisch ein Bedeckungsgrad von m aximal 7  % 

erzielt werden kann. Die Verschlechterung der Fließeigenschaften nach längerem Mischen ist 

somit ausschließlich auf die Abflachung der Ad sorbate zurückzuführen. Der Einsatz höherer 

Fließregulierungsmittelkonzentrationen kann einen W iederanstieg der Zuspannung 

hinauszögern, jedoch nicht verhindern. Mögl icherweise ist hierbei über einen längeren 

Zeitraum eine ausreichende Anzahl stab iler Agglom erate vorhanden, die noch als 

Oberflächenrauigkeiten fungieren können.  
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5.5 Fließregulierung weicher Materialien 

Unter Verwendung der Modellsubstanz DATEM so llen weiterführende Untersuchungen zur 

Fließregulierung bei weichen Trägermaterialien erfolgen. 

5.5.1 Zugspannungswerte 

5.5.1.1 Einfluss der Fließregulierungsmittelkonzentration 

Es soll zun ächst der Einfluss der Konzentr ation eines Fließregulierungsm ittels auf die 

Zugspannung von DATEM untersucht werden. Hi erzu werden binäre Mischungen des 

Lebensmittelemulgators mit jeweils drei unterschiedlichen Konzentrationen einer hydrophilen 

(SIPERNAT® 22S) und einer hydrophoben (AEROSIL ® R812) Kieselsäure hergestellt und 

mithilfe des Zugspannungstesters charakterisier t. Die Mischzeit beträgt 10 min bei einer 

Umdrehungszahl von 42 UpM des Turbula ®-Mischers. Die Ergebnisse der 

Zugspannungsmessungen sind in Abb. 5.86 zusammengefasst.  

Die Zugspannung wird um so m ehr abgese nkt, je höher die Konzentration des 

Fließregulierungsmittels ist. Bei allen Konzentrationen führt die Zugabe von 

SIPERNAT® 22S stets zu einer stärkeren Absenkung der Zugspannung als es bei 

AEROSIL® R812 der Fall ist. 
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Abb. 5.86 : Zugspannungswerte binärer M ischungen mit DATE M, n  = 20, U mgebungs-
bedingungen: 20 - 23 °C, 55 - 60 % rH 

 

Im Gegensatz zum Modellsystem  Maisstärke/Fließregulierungsmittel besitzt die hydrophobe 

Kieselsäure AEROSIL® R812 somit keine Überlegenheit hins ichtlich ihrer fließregulierenden 

Potenz.  

Um den Messbereich des Zugspannungstesters optimal nutzen zu können, wird für weitere 

Versuche eine Fließreg ulierungsmittelkonzentration von 0,5  % (m/m) ausgewählt. H ierdurch 
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soll bei weiteren Messungen ei ne ausreichende Differenz ierung der Zugspannungswerte 

gewährleistet sein. 

 

5.5.1.2 Vergleich unterschiedlicher Fließregulierungsmittel 

Es soll die Zugspannung binärer Mischun gen aus DATEM und den hochdispersen 

Kieselsäuren AEROSI L® 200, AEROSIL® R812, SIPERNAT® 22S, SIPERNAT® 350, 

SIPERNAT® 50S sowie des Pigm entrußes PRINTEX ® G bestimm t werden. Das 

Trägermaterial DATEM wird m it je weils 0,5  % (m /m) Fließregulierungs mittel versetzt und 

anschließend für 10 min im Turbula®-Mischer bei 42 UpM gemischt. 
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Abb. 5.87: Vergleich der Zugspannungswerte unterschiedlicher Fließregulierungsmittel3, n = 20, 
Umgebungsbedingungen: 21 - 23 °C, 35 - 40 % rH 

 

Wie in Abb. 5.87 erkennbar, sind alle un tersuchten Fließregulierungsmittel in der Lage, die 

Zugspannung von DATEM signifikant herabzuset zen. Hierbei ist jedoch eine von der 

Modellsubstanz Mais stärke vo llkommen unabhängige Einstufung des jeweiligen  

fließregulierenden Potenzials zu verzeichnen.  Bei bisherigen vergleichenden Untersuchungen 

der Fließregulierung von Maisstärke, Kartoffe lstärke und Laktose m it unterschiedlichen 

nanostrukturierten Materialien ergab sich stets dieselbe Reihenfolge bei der Bewertung der 

Fließregulierungsmittelwirkung [ 4,52,81]. Dies ist jedoch auf  ähnliche Schüttgut-

eigenschaften zurückzu führen und lässt nicht den Schluss zu, dass die Potenz eines 

Fließregulierungsmittels unabhängig von dem jeweiligen Schüttgut betrachtet werden darf. 

                                                 
3 Aufgrund unterschiedlicher Umgebungsbedingungen unterscheiden sich die Zugspannungswerte in 5.5.1.1 und 

5.5.1.2. Die Wert e i nnerhalb ei ner M essreihe w urden j edoch st ets be i ver gleichbaren äu ßeren B edingungen 

erfasst.  
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Die grob strukturie rte Silica SIPERNAT ® 350, welche sich im  Modellsystem  

Maisstärke/Fließregulierungsmittel als wenig er poten tes Fließregu lierungsmittel erwies,  

vermag die Zugspannung von DATEM am  stärkste n abzusenken. W ie bereits in A bschnitt 

5.5.1.1 deutlich gem acht wurde, ze igt die hydrophobe Silica AEROSIL ® R812 keine 

Überlegenheit gegenüber hydrophilen Kieselsäuren. SIPERNAT ® 50S und PRINTEX ® G 

verfügen sowohl bei DATEM als auch bei Maisst ärke über das geringste fließregulierende 

Potenzial. Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen sollen Aufschluss über die Ursachen 

der unterschiedlichen Potenz der einzelnen Fließregulierungsmittel geben (vgl. 5.5.2). 

 

5.5.1.3 Einfluss der Mischzeit 

Um Veränderungen der Fließeigenschaften im  Verlauf des Mischproze sses zu untersuchen, 

werden Mischungen aus DATEM und 0,5  % Fließregulierungsm ittel hergestellt, die über 

einen Zeitraum  von 1-360 min gem ischt (Turbula ®-Mischer, 42 UpM) und anschließend 

mithilfe des Zugspannungstesters charakterisiert werden. Als Fließregulierungsmittel werden 

die SIPERNAT®-Typen 22S und 350 sowie AEROSIL® R812 ausgewählt. 
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Abb. 5.88 : Zugspannungskurven bi närer DAT EM/Fließregulierungsmittel-Mischungen, n = 20, 
Umgebungsbedingungen: 21 - 23 °C, 35 - 40 % rH 

 

Bei allen Fließregulierun gsmitteln erfolgt be reits nach kurzer Mischzeit eine Absenkung der 

Zugspannung. Das Zugspannungsm inimum wird bei A EROSIL® R812 nach 1 min, bei 

SIPERNAT® 22S und 350 nach 10 min erreicht. Die Zugspannungswerte der Mischungen 

von DATEM m it AEROSIL ® R812 und SIPERNAT ® 22S steigen jedoch bereits nach 

moderaten Mischzeiten von 10 min (AEROSI L® R812) bzw. 30 min (SIPERNAT ® 22S) 
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wieder deutlich an. Besonders im  Fall von AEROSIL ® R812 ist dies sehr überraschend. Bei 

bisherigen Untersuchungen m it de m Trägerm aterial Maisstärke zeichnete sich hydrophobe 

Silica stets  durch eine hohe fließregulierend e Potenz au s, welche auch nach längerem 

Mischen noch erhalt en blieb.  SIP ERNAT® 350 verm ag die Zugspannung nicht nur am 

stärksten abzusenken, die Silica behält ihre Funktion als F ließregulierungsmittel auch nach 

längeren Mischzeiten noch bei. E in W iederanstieg der Zugspannung kann auch nach einer 

Mischzeit von 360 min noch nicht verzeichnet werden. 
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5.5.2 Oberflächenstruktur 

Die Oberflächenstruktu r der m it Fließ regulierungsmittel 

belegten DATEM-Trägerpartike l wird ebenfalls anh and 

rasterelektronenmikroskopischer Aufnahm en untersucht. 

Eine automatisierte Bildauswertung ist hierbei nicht möglich, 

da auf der Oberfläche des Lebensmittelemulgators bereits ein 

Feinanteil an DATEM-Bruchstücken haftet und eine 

Differenzierung zwischen DATEM-Adsorbaten und 

ittel-Adsorbaten mithilfe des Bildanalyse-

programms KS 300

Fließregulierungsm
© nicht realisie rt werden kan n. 

Unterschiede zwischen den einzelnen Mischungen hinsichtlich Anzahl und Größe 

adsorbierter Gastpartikel sind jedoch auch ohne eine automatische Auswertung erkennbar. 

 
Abb. 5. 89: REM-Aufnahme von  
DATEM (Charge I); Vergr. 10000x 

 

5.5.2.1 Einfluss der Fließregulierungsmittelkonzentration 

In den folgenden rasterelektr onenmikroskopischen Aufnahm en Abb. 5.90  bis Abb. 5.95  

werden Mischungen aus DATEM m it unter schiedlichen Massenanteilen (0,2  %, 0,5  % und 

1,0 %) der Fließregulierungsm ittel SIPERNAT ® 22S bzw. AEROSIL ® R812 miteinander 

verglichen. Die Kom ponenten werden jeweils 10 min bei 42 UpM im  Turbula ®-Mischer 

gemischt. 

 

SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5. 90: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,2 % SIPERNAT ® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Abb. 5. 91: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % SIPERNAT ® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Abb. 5. 92: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/1,0 % SIPERNAT ® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 
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AEROSIL® R812 

 
Abb. 5. 93: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,2 % AEROSI L® 812; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Abb. 5. 94: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % AEROSIL ® R812; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Abb. 5. 95: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/1,0 % AEROSIL ® R812; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Bereits ein Fließregulierungsmittelanteil von 0,2 % (m/m) ist sowohl bei SIPERNAT® 22S als 

auch bei AEROSIL ® R812 ausreichend, um  eine dichte Oberflächenbelegung des 

Trägermaterials zu erzielen. Bei höh eren Konzentrationen sind tendenziell größere Adsorbate 

erkennbar, die Unterschiede sind jedoch nur  gering. Möglicherweise sind die großen 

Differenzen zwischen den Zugspannungswerten (vgl. 5.5.1.1) auf  die Existenz nicht 

adsorbierter Silica zurü ckzuführen. Aufgrund  der Hygroskopie des Lebensm ittelemulgators 

ist dessen Kohäsivität stark von den jeweiligen Um gebungsbedingungen abhängig. Neben 

van-der-Waals-Kräften tragen in diesem Fall Flüssigkeitsbrücken einen entscheidenden Anteil 

zur Gesam thaftkraft im Schüttgut bei. Di e Kieselsäure fungiert som it nicht nur als 

Oberflächenrauigkeit, sondern gleichzeitig auch als Absorptionsm ittel. Bei einem höheren 

Silica-Anteil kann dem entsprechend m ehr W asser gebunden werden, wodu rch d ie 

Zugspannung des Pulvers sinkt. 

 

5.5.2.2 Vergleich unterschiedlicher Fließregulierungsmittel 

Wie bereits  bei Maisstärke beobachtet, ents teht je nach  Fließregulierungsm itteltyp ein e 

charakteristische Oberflächenstruktu r des  Tr ägermaterials. Die pyro genen Kies elsäuren 

AEROSIL® 200 und R812 liegen fein verteilt als kleine Agglom erate, die 

Fällungskieselsäuren SIPERNAT ® 22S und 50S sowie der Pigm entruß PRINTEX ® G, 

geringfügig weniger dicht angeordnet als mittelgroße Adsorbate auf der DATEM-Oberfläche 

vor. Im Vergleich zu den anderen Fließregulierungsmitteln sind die adsorbierten Agglomerate 

bei der Mischung mit SIPERNAT® 350 deutlich größer und gröber strukturiert.  
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SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5. 96: R EM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

AEROSIL® R812 

Abb. 5. 97: R EM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % A EROSIL® 812; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

AEROSIL® 200 

Abb. 5. 98: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % A EROSIL® 200; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

SIPERNAT® 50S 

 
Abb. 5. 99: REM; Verg r. 1 0000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 50S; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

SIPERNAT® 350 

Abb. 5.100: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % S IPERNAT® 350; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

PRINTEX® G 

 
Abb. 5.101: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % P RINTEX® G; 
Turbula®; 42 UpM; 10 min 

 

Der Grund für die herausragende fließr egulierende Eigens chaft von SIPERNAT ® 350 beim 

Trägermaterial DATEM hängt m öglicherweise mit dieser abweichend en Adsorbatstruktu r 

zusammen. Legt m an das Sandwich-M odell nach Zimm ermann et al. [ 77] zugrunde, so lässt 

sich für jede Partikelgröße ei n optim aler R auigkeitsradius r min errechnen, bei dem  ei n 

Minimum a n van-der-Waals-Kräften wirkt (vgl. 2.5.1.2). Je größer der Pa rtikelradius ist,  

umso größer ist auch r min (Berechnungen siehe Anhang 8.1). Die Medianw erte d er 

Partikelgrößenverteilung von DATEM (20 µm) und Maisstärke (17 µm) unterscheiden sich 

nur geringfügig voneinander. Die Verteilung der Partikelgrößen des Leb ensmittelemulgators 

ist im Gegensatz zur Stärke jedoch breit gestreut (vgl. 5.1.1). Da im Schüttgut DATEM auch 

viele größere Partik el vorhanden  sind,  is t es von Vo rteil, ein  Fließ regulierungsmittel 

einzusetzen, das größere Adsorbate auf der Trägeroberfläche ausbildet. SIPERNAT® 350, das 

aus vergleichsweise großen Primärpartikeln besteht, die sich zu relativ stabilen Agglomeraten 

zusammenlagern, erweist sich in diesem Fall als vorteilhaft. 
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5.5.2.3 Einfluss der Mischzeit 

Die folgenden Aufnahm en ( Abb. 5.102  bis Abb. 5.110 ) verdeutlichen Veränderungen der 

Oberflächenstruktur des Trägermaterials während des Mischp rozesses für binäre Mischungen 

des Schüttg uts DATEM m it je 0,5  % (m /m) SIPERNAT ® 22S, AEROSIL® R812 und 

SIPERNAT® 350. Die Herstellung der Misc hungen erfolgt im Turbula®-Mischer bei 42 UpM 

über einen Zeitraum von1 - 120 min. 

Bereits nach 1m inütigem Mischen ist bei alle n untersuch ten Fließregu lierungsmitteln eine 

deutliche Belegung der DATEM- Oberfläche m it Silica-Agglomeraten zu erkennen. Dies 

erklärt d ie unm ittelbare Absenkung der Z ugspannung nach kurzer M ischzeit (vgl. 5.5.1.3). 

Die rasche Desagglomeration und Adsorption des Fließregulierungsmittels ist möglicherweise 

darauf zurückzuführen, dass im  Schüttgut DA TEM neben einer Vielzahl kleiner Partikel 

(Median: 2 0 µm) auch Teilchen m it einem Durchmesser bis zu 200 µm vorhanden sind. 

Obwohl die Materialhärte von D ATEM geringe r ist als die von Mais stärke, sind jene 

aufgrund ihrer größeren Masse in der Lage , eine effektivere Fragm entierung des 

nanostrukturierten Materials zu bewirken als es  bei Mais stärke der Fall ist. Die Anzahl der  

Adsorbate nimm t i m Ve rlauf des Mischvorgangs weiter zu, wobei dere n Größe tendenziell 

abnimmt. Nach 2stündiger Mischzeit erschein t die Oberfläche jedoch wieder regelm äßiger 

und glatter. Der Verlust der Rauigkeit durch  längeres Mischen ist besonders bei den 

Mischungen m it SIPERNAT ® 22S und AEROSIL® R812 stärker ausgeprägt und geht in 

diesem Fall mit einem Wiederanstieg der Zugspannung einher. Bei der Mischung mit der grob 

strukturierten Kieselsäu re SIPERNAT ® 350 hingegen sind bei gleicher Mischdauer noch 

wesentlich größere Agglom erate auf der DATEM-Oberfläche erk ennbar. Hier wurde auch  

nach 6stündigem Mischen noch kein erneutes Ansteigen der Zugspannung festgestellt.  

 

SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5.102: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.103: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.104: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 
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AEROSIL® R812 

 
Abb. 5.105: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % A EROSIL® R812; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.106: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % A EROSIL® R812; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.107: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % A EROSIL® R812; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 

 

SIPERNAT® 350 

 
Abb. 5.108: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % S IPERNAT® 350; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.109: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % S IPERNAT® 350; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.110: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % S IPERNAT® 350; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 

 

Ob der Rauigkeitsverlust nach längerem  Mischen auf eine Einbettung de r Kieselsäure in die 

Oberfläche des weichen Trägerm aterials zurück zuführen ist oder lediglich eine Abflachung 

und Kom paktierung der Silica-Sc hicht stattfindet, kann anhand der REM-Bilder nic ht 

eindeutig geklärt werden. Die Anfertigu ng transm issionselektronenmikroskopischer 

Aufnahmen eines Partikelquerschnitts soll darüber Aufschluss geben (vgl. 5.5.2.5).  

 

5.5.2.4 Einfluss von Mischzeit und Fließregulierungsmittelkonzentration4 

Ergänzend zu den unter 5.5.2.1 und 5.5.2.3 beschriebenen Versuchsreihen werden weiter e 

rasterelektronenmikroskopische Aufnah men binärer Mischungen aus DATEM und 

SIPERNAT® 22S in untersch iedlichen Anteilen  (0,2  %; 0,5  %; 1,0  % und 3,0  % ( m/m)) und 

Mischzeiten (1 - 120 min) angefertigt. Der Zusammenhang zwischen der Konzentration eines 

                                                 
4 B ei de r unter 5. 5.2.4 be schriebenen Ve rsuchsreihe ( Abb. 5 .111 b is Ab b. 5 .122) h andelt es sich um  REM-

Aufnahmen von Mischungen mit Charge II des Lebensmittelemulgators DATEM 
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Fließregulierungsmittels und der Veränderung der Oberflächenstruktur des Trägers im 

Verlauf des Mischvorgangs soll hierdurch eingehend aufgeklärt werden.  

Nach 1m inütiger Mischzeit sind bei allen Zusammensetzungen Silicaagglom erate auf der 

Oberfläche des Trägers erkennbar. Erwart ungsgemäß sind Anzahl und Durchmesser der 

Adsorbate u mso größer, je höher d ie Konzentr ation des Fließregu lierungsmittels ist. W ie 

bereits unter 5.5.2.3 beschrieben, nimmt die Adsorbatanza hl im Verlauf des Mischens weiter 

zu, wobei eine gleichmäßige Verteilung auf der Trägeroberfläche erf olgt. W ährend nach 

2stündigem Mischen die Oberfl äche der DATEM-Partikel bei den Mischungen m it niedriger 

Fließregulierungsmittelkonzentration (0,2 bzw. 0,5  %) wieder nahezu glatt ist, sind bei einem  

höheren Anteil an SIPE RNAT® 22S (1,0 bzw. 3,0  %) noch eine Vielzahl größerer, isolierter 

Agglomerate zu erkennen. Analog zu den in 5.4 beschriebenen Ergebnissen ist daraus zu 

folgern, dass eine höhere Fl ießregulierungsmittelkonzentration nicht ausschließlich eine 

stärkere Absenkung der Zugspannung bewirkt (vgl. 5.5.1.1). Vielmehr kann hierm it ein aus 

längerer Mischdauer resultierender Rauigkeits verlust und eine dam it einhergehenden 

Zunahme der Kohäsivität des Schüttguts über einen längeren Zeitraum verhindert werden.  

 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5.111: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,2 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.112: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,2 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.113: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,2 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 
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0,5 % SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5.114: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.115: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.116: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/0,5 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 

 

 

1,0 % SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5.117: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/1,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.118: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/1,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.119: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/1,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 

 

 

3,0 % SIPERNAT® 22S 

 
Abb. 5.120: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/3,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 1 min 

 

Abb. 5.121: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/3,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 30 min 

 

Abb. 5.122: REM; Vergr. 10000x; 
DATEM/3,0 % SIPER NAT® 22S; 
Turbula®; 42 UpM; 120 min 
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5.5.2.5 TEM-Kryo-Schnitte 

Mithilfe transm issionselektronenmikroskopischer Aufnahm en eines Partikelquerschn itts soll 

untersucht werden, ob das Flie ßregulierungsmittel im  Verlau f des Mischprozesses in die 

Oberfläche des weichen  Trägerm aterials eingeb ettet wird. Dieses Phän omen wurde bereits  

von einigen Autoren [ 110,130] beschrieben und könnte eine m ögliche Erklärung für den im 

Verhältnis zum Träger Maisstärke rasch au ftretenden Verlust der Rauigkeit nach hoher 

mechanischer Beanspruchung sein.  

Zur Probenvorbereitung wird DATEM m it 3,0  % (m/m) SIPERNAT® 22S versetzt und über 

einen Zeitraum von 15 min bei einer Um drehungszahl von 800 UpM im Som akon-Mischer 

gemischt.  

 

 
Abb. 5.123: TEM; Vergr. 20000x; 
DATEM/3,0 % SIPER NAT® 22S; 
Somakon; 800 UpM; 2 min 

Abb. 5 .124: TEM; Vergr. 20000x; 
DATEM/3,0 % S IPERNAT® 22S; 
Somakon; 800 UpM; 5 min 

Abb. 5.125: TEM; Vergr. 20000x; 
DATEM/3,0 % SIPER NAT® 22S; 
Somakon; 800 UpM; 15 min 

 

Wie in den Aufnahm en der TEM-Kryo-Schnitte Abb. 5.123 bis Abb. 5.125 zu erkennen ist, 

lagert sich d as Fließregulierungsmittel zunächst in einer lockeren Schicht an die Oberfläch e 

der DATEM-Partikel an. Nach längerem  Mischen wird diese kompaktiert, eine Einbettung in 

das Trägermaterial findet jedoch nicht statt. Der Rauigkeitsverlust wird somit lediglich durch 

eine Verdichtung der Fließregulierungsmittelschicht mit gleichzeitiger Abflachung des Profils 

der Silica-Adsorbate verursacht. W ie bere its erwähnt, beschleu nigen größere DATEM-

Partikel im  Schüttgut die Frag mentierung der Kieselsäure (vgl. 5.5.2.3). Gleichzeitig  

bewirken sie allerdings auch nach m oderater m echanischer Beanspruchung ein rasches 

Abflachen der Ob erflächenrauigkeiten, wo raus letztendlich eine Zunahm e der 

Schüttgutkohäsion resultiert. 
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6 Zusammenfassende Diskussion 

 

In der vorliegenden Arbeit wurden unterschied liche Einflussfaktoren auf die Fließregulierung 

trockener Pulver m ittels Zusatz nanostru kturierter Mater ialien untersuch t. Als  

Modellsubstanzen wurden die kohäsiven Schüttgüter Maisstärke sowie der 

Lebensmittelemulgator DATEM ausgewählt, de ren charakteristische Eigenschaften zunächst 

ermittelt wurden. Bin äre M ischungen aus Maiss tärke bzw. DATEM und divers en 

nanostrukturierten Fließregulie rungsmitteln vom  Typ AEROSIL ®, SIPERNAT ® und 

PRINTEX® wurden hergestellt und mithilfe eines Zugspannungstesters hinsichtlich ihrer 

Fließeigenschaften untersuch t. Zur optischen Charakterisierun g wurden 

elektronenmikroskopische Aufnahmen angefert igt, welche anschließend m ithilfe eines 

Bildanalyseprogramms bezüglich Anzahl und Gr öße adsorbierter Fließregulierun gsmittel-

Agglomerate ausgewertet wurden. 

 

Beide Modellsubstanzen bestehen aus kugelf örmigen Partikeln und weisen bei der 

Partikelgrößenbestimmung einen ähnlichen Median von rund 17 µm (Maisstärke) und 20 µm 

(DATEM, Charge I) auf. Sie un terscheiden si ch jedo ch in e inigen weite ren wichtigen  

Aspekten. Bei genau erer Betrachtung de r Größenverteilungen fällt auf, dass die 

Partikeldurchmesser der Maisstär kekörner relativ eng, die des Lebensmittelemulgators über 

einen größeren Bereich gestreut sind. Im  Schüttgut DATEM sind neben einer Vielzahl  

kleinerer Teilchen auch Par tikel mit einem  Durchm esser von bis zu 200 µm vorhanden. 

Zudem konnte m ittels Siebanaly se gezeig t werden, das s die DATEM-Partike l stark zur 

Agglomeration neigen und som it im Gegensatz zu  den Maisstärkekörnern in der Regel nicht 

als Prim ärpartikel vorliegen. W ährend die Oberfläche des Naturprodukts Maisstärke 

ebenmäßig ist, haftet den Partikeln des Lebensmittelemulgators, bedingt durch das 

Herstellungsverfahren mittels Sprühturm, stets ein Feinanteil aus DATEM-Bruchstücken an. 

Diese fungieren als Oberflächenrauigkeiten und  können som it interpartikuläre Haftkräfte im 

Schüttgut herabsetzen. Größere Teilchendurchmesser bzw. Agglomeratdurchmesser sowie die 

Existenz eines Feinanteils führen letztend lich zu einem geringeren Zugspannungswert des 

Lebensmittelemulgators (Charge I: 16,4 Pa) im Vergleich zu Maisstärke (37,6 Pa).  

 

Ein Schwerpunkt der Arbeit lag auf der Untersuchung des Einf lusses unterschiedlicher 

Mischbedingungen auf die Fließeigenschaften  binärer P ulvermischungen. Das kohäsive 
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Schüttgut Maisstärke wurde m it nanoskal igen Materialien in einem  Anteil von 0,2  % (m/m) 

versetzt und anschließend einem Mischprozess unterzogen. Die Mischungen wurden entweder 

in einem  Turbula ®-Freifallmischer oder in einem  Zwangsmischer der Firm a Som akon 

hergestellt, wobei die P rozessparameter Um drehungszahl und Mischdau er variiert wurden, 

welche maßgeblich den Energieeintrag während des Mischens bestimmen.  

Es konnte anhand rasterelektron enmikroskopischer Aufnahm en gezeigt werden, dass die 

Einstellung höherer Drehzahlen zu  einer schnelleren Anlager ung der Gastpartikel an die 

Oberfläche der Trägerp artikel führt. Der Ei nsatz des Zwangsm ischers der Firm a Som akon 

führte aufgrund des höheren Energiee intrags im  Vergle ich zum  Tur bula®-Freifallmischer 

erwartungsgemäß zu einer schnelleren Desaggl omeration und anschließenden Adsorption der 

nanoskaligen Materialien durch das Trägerm aterial. Im  Ve rlauf des Mischens nimm t die 

Anzahl der Fließregulierungsm ittel-Adsorbate s ukzessive zu, w obei ih re Größe tendenziell 

abnimmt. Ein Vergleich zwischen zwei Mi schungen gleicher Zusamm ensetzung, die bei 

unterschiedlichen Bedingungen hergestellt wu rden, kann über die Anzahl adsorbierter 

Gastpartikel auf der Oberfläche der Trägerpartikel erfolgen. 

Der Zusamm enhang z wischen der Oberfläch enbelegung des Trägerm aterials und den 

Fließeigenschaften eines  Schüttguts konnte m ittels Zugspannungsmessungen belegt werden. 

Mit steigender Mischzeit sinkt  die Zugspannung immer weiter ab, bis ein Grenzwert erreicht 

wird. Entsprechend der Arbeitshypothese ist es möglich, die erforderliche Mischdauer zum  

Erreichen des m inimalen Zugspannungs werts durch Anwendung eines erhöhten 

Energieeintrags beim  Mischen zu  reduzieren.  Leistungsfähige Fließ regulierungsmittel wie 

beispielweise AEROSI L® R812, die sich durch eine geringe Agglom eratfestigkeit 

auszeichnen, können auch bei sanften Mischbedi ngungen unmittelbar ihre Wirkung entfalten. 

Weniger potente Fließregulierungsm ittel hi ngegen, welche zur Ausbildung stabilerer 

Agglomerate neigen, p rofitieren stark von ein er erhöhten  Mischin tensität. Nach längerer 

Mischdauer wird allerdings bei al len Mischbedingungen ein vergleichbares 

Zugspannungsminimum erreicht. Eine Verbesser ung der „W irksamkeit“, also des für eine 

Kombination aus Träger- und Gastpartikel char akteristischen minimalen Zugspannungswerts, 

konnte mittels höherer Mischintensität somit nicht realisiert werden.  

Wird die Mischzeit nach Durchlaufen eine r sogenannten Plateauphase, bei der keine 

signifikante Änderung des Z ugspannungswerts m ehr festgest ellt werden kann, weiter 

verlängert, so verschlechtern sich die Fließeigenschaften de r binären Mischungen wieder. Es 

wird ein Zugspannungswert erreicht, der dem  de s reinen Trägermaterials entspricht. Je 
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intensiver die Mischbedingungen gewählt werden , um so früher und ausgeprägter findet ein 

Wiederanstieg der Zugspannung statt.  

Um den M echanismus des W iederanstiegs der Zugspannung besser verstehen zu können, 

wurden weitergehende Versuche durchgeführt.  Pulverproben, bei denen das nanoskalig e 

Material nach intensiver m echanischer Beanspruchung bereits seine Funktion als 

Fließverbesserer eingebüßt hatte, wurden m it reiner Maisstärk e vers etzt und  üb er ein en 

definierten Zeitraum  erneut ge mischt. Hierbei wurde davon au sgegangen, dass sich die 

Fließregulierungsmittelagglomerate gleichm äßig auf der Oberfläche der Maisstärke beider 

Komponenten verteilen. Durc h Angebot freier Trägerpart ikeloberfläche könnte som it ein 

geschlossener Nanomaterialf ilm unterbrochen werden, welches zu niedrigeren 

Zugspannungswerten führen sollte.  

Aus den Er gebnissen der Zugspannungsm essungen wurde ersichtlich, dass die Zum ischung 

reinen Trägerm aterials zu bereits „überm ischten“ Pulvern keine Verbesserung der 

Fließeigenschaften bewirkt. Daraus lässt sich schließen, dass der Verlust de r 

fließregulierenden Wirkung nach länge rer Mischzeit nicht wie von Meyer [ 4] postuliert auf 

eine Überbelegung der Trägerpartikel m it gl eichzeitiger Ausbildung eines sogenannten 

„Nanomaterialfilms“ zurückzuführen ist. Vielmehr ist davon auszugehen, dass die Adsorbate 

im Verlauf des Mischvorgangs abflachen und zu klein sind um  als Ab standshalter fungieren 

zu können.  

Es konnte am  Beispiel der oberflächen modifizierten Kies elsäure A EROSIL® R812 die 

Hypothese von Eber [ 6] widerlegt werden, dass bei hyd rophoben Substanzen nach längerer 

Mischzeit kein Verlust der fließverbessernden Wirkung stattfindet. Nur eine Kombination aus 

Hydrophobie und Oberflächenrauigkeiten bewirkt folglich die fließregulierende W irkung. Im 

Gegensatz zu Mischungen m it hydrophilen F ließregulierungsmitteln tritt eine 

Verschlechterung der Fließeigenschaften jedoch erst verzögert und weniger stark ausgeprägt 

ein.  

 

Zugspannungsmessungen von Pulvern m it unter schiedlichen Konzentrationen an 

Fließregulierungsmittel bestätigten ebenfalls,  dass der W iederanstieg der Zugspannung nach 

längerem Mischen nicht m it einer „Überbel egung“ des Trägerm aterials zusammenhängt. 

Fließregulierungsmittelkonzentrationen von 0,1 bzw. 0,2  % sind Berechnungen zufolge nicht 

ausreichend, um die Oberfläche des Trägermaterials vollständig zu belegen (vgl. Anhang 8.2). 

Ein Verlust der fließregulierenden Wirkung trat jedoch bei Mischungen mit geringen Anteilen 

sogar noch früher auf als bei Mischungen mit einem hohen Anteil an Fließregulierungsmittel.  
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In der P raxis sind diese Erkenntnisse auch für den Einsatz eines „Präm ix“ relevant. Bei der 

Herstellung von Vor mischungen sollte berücksichtigt werden, dass die 

Gastpartikelagglomerate durch la nges intensives Mischen nicht zu klein werden, d a es n icht 

möglich ist, ihre f ließregulierende W irkung durch Zuga be weiteren Trägerm aterials zu 

„reaktivieren“. Der Einsatz eines  höheren Flie ßregulierungsmittelanteils erscheint jedoch  

unbedenklich, vielm ehr kann hierdurch das Zeit fenster zw ischen der Einstellung optim aler 

Fließeigenschaften und dem  Verlust der flie ßregulierenden W irkung s ogar noch vergrößert 

werden. 

 

Ein weiterer Schwerpunkt der Arbeit wurde au f die Untersuchung der Fließregulierung eines 

„weichen“ Schüttguts gelegt, wobei der Leben smittelemulgator DATEM als  Modellsubstanz 

ausgewählt wurde. Bei der Herste llung binärer Mischungen aus DATEM und 

nanostrukturierten Materi alien findet im  Gegensatz zu dem  von Müller [ 81] untersuchten 

weichen Trägermaterial Hoechst W achs C Micropulver® eine rasche Desagglom eration und 

Adsorption der Gastpartikel durch die Trägerpa rtikel s tatt. Dam it einhergehend verbessern  

sich die Fließeigenschaften des S chüttguts. Trotz augens cheinlich we icher 

Materialeigenschaften sind die DATEM-Partikel, ähnlich wie auch Mais stärkekörner, in der 

Lage, als Mahlkörper zu fungieren und können während des Mischvorgangs genügend 

Energie aufbringen, um die Agglomerate der Gastpartikel zu zerstören.  

Alle eingesetzten nanostrukturierten Materialien waren in der Lage, an das Trägermaterial zu 

adsorbieren und die Zugspannung von DATEM  signifi kant herabzusetzen. Die Reihenfolge 

der Einstufung des fließregulierenden Potenzials  unterscheidet sich je doch stark von den bei 

Maisstärke erhaltenen Ergebnissen. Während beispielsw eise hydrophobisierte Silica im  

Modellsystem Maisstärke hydrophilen nanostr ukturierten Materi alien hinsichtlich 

Wirksamkeit und Leistungsfähigkeit stets üb erlegen war, konnte diese Beobachtung für  

binäre Mischungen m it DATEM nicht bestätigt werden. Die grob strukturierte S ilica 

SIPERNAT® 350, welche sich im Modellsyste m Maisstärke als weniger potentes 

Fließregulierungsmittel erwies, bewirkte in  der Kom bination m it DATEM die stärkste 

Absenkung der Zugspannung. Dies ist auf die breite Partikel größenverteilung und E xistenz 

größerer Teilchen zu rückzuführen. Jene erfordern zum Erreichen m inimaler interpartikulärer 

Haftkräfte größere Oberflächenrauigkeiten. 

Im Verlauf des M ischprozesses v erschlechterten sich die Fließeigenschaften der binären 

Pulvermischungen wieder, wie es be reits bei Maisstärke festgest ellt wurde. Eine Ausnahm e 
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stellte hier wiederum SIPERNAT® 350 dar. Auch nach m ehrstündigem Mischen w urde kein 

Wiederanstieg der Zugspannung festgestellt.  

Anhand rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen konnte gezeigt werden, dass der Verlust 

der fließregulierenden W irkung auf eine Abfl achung des Profils der Gastpartikeladsorbate 

zurückzuführen ist. Bei den binären Mischungen m it SIPERNAT ® 350 hingegen sind auch 

nach längerer Mischzeit noch größere Adsorbat e sichtbar, wodurch da s konstant niedrige 

Niveau der Zugspannung erklärt werden kann.  

Die Fragestellung, ob F ließregulierungsmittel während des Mischvorgangs  in die O berfläche 

des weichen Trägerm aterials eing ebettet wird , sollte m ithilfe tra nsmissionselektronen-

mikroskopischer Aufnahm en eines Partikelquersc hnitts geklärt werden. Es zeigte sich, dass 

die Silica-Schicht nach längerem Mischen kompaktiert, jedoch ni cht in die Trägero berfläche 

eingedrückt wird. Große Trägerpartikel besc hleunigen m öglicherweise die Abflachung des 

Rauigkeitsprofils, weshalb ein schnellerer W iederanstieg der Zugspannung im  Gegensatz zur 

Modellsubstanz Maisstärke erfolgt.  

 

Die Er gebnisse di eser Ar beit verdeutlichen, dass di e Auswah l eines g eeigneten 

Fließregulierungsmittels stets an d ie Anford erungen des jeweiligen  Schüttgutes an gepasst 

werden sollte, da je nach Eigenschaften des verwendeten Trägers eine  andere Einstufung der 

fließverbessernden Potenz erfolgen kann. Hierbei sind insbesondere  die Partikelgrößen-

verteilung und die Härte des Trägerm aterials zu beach ten. Ein Vergleich m it bereits 

untersuchten Modellsubstanzen kann als Orientierungshilfe dienen. Beim Homogenisieren der 

Schüttgutkomponenten sollte darüber hinaus de r Energieeintrag der zur Verfügung stehenden 

Mischapparatur berücksichtigt w erden. Intensivmischer können die Entfaltung der 

fließregulierenden W irkung beschl eunigen. Die Mischzeit darf jedoch keinesfalls zu weit 

ausgedehnt werden, da die Fließregulierungsmittel sonst ihre Funktion verlieren.  
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7 Summary 

 

In the present thesis different influences on the flow regulation of dry powders by the addition 

of nanostructured m aterials were inv estigated. The test sub stances corn s tarch and D ATEM, 

both representing cohesive powders, were characterized regarding particle size, agglomeration 

tendencies and moisture content. Binary mixtures of corn starch or DATEM respectiv ely and 

different types of highly dispersed m aterials (AEROSIL ®, SIPERNAT ® and PRINTEX ®) 

were prepared. A tensile strength tester was used to characterize flo w properties of the 

powders. The optical characterization of the particles was performed by means of a scanning 

electron microscope. An i mage analysis program was used to determ ine number and size of 

the silica adsorbates on the surface of the corn starch. 

 

Both test su bstances co nsist of  sph erical pa rticles and their particle si ze distributions have 

similar median values (corn starch: 17 µm; DATEM, batch I: 20 µm). However, the particle 

size distribution of corn starch is co mparatively narrow whereas th e particle size distribution 

of DATEM shows a broad dispersion of va lues. Among a large am ount of sm aller DATEM 

particles there are also partic les present with diam eters up to  200 µm. In contrast to corn 

starch, DATEM tends to  agglomerate and therefore single particles are usually not present in 

the powder. Due to the production process by means of a spray tower there are small DATEM 

fragments sticking on the particles’  surface, whereas th e corn starch grains are m ainly even. 

The DATEM fragm ents act as su rface roughn esses and thereby redu ce interparticle forces. 

Larger particle and agglomerate diameters as well as the existence of small fragments result in 

a smaller tensile strength value of DATEM (16.4 Pa) compared to corn starch (37.6 Pa). 

 

An emphasis of this study was placed on the investigation of the influence of different mixing 

conditions on the flow properties of binary powder mixtures. The powder m ixtures consisted 

of native corn starch and 0.2  % of different highly disperse d flow regulators. A Turbula ® 

shaker-mixer and a Som akon blade m ixer we re used for blending while the process 

parameters mixing time and rotation speed were varied. 

By the evaluation of scanning electron m icroscopic images it was demonstrated that a higher 

rotation speed leads to a faster ads orption of the guest particles onto the hosts’ su rface. As 

expected, the higher energy input of the Somakon blade mixer results in a faster comminution 

and adsorption of the nanostructured materials by the host particles compared to the Turbula® 
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shaker-mixer. In the course of m ixing the numb er of flow regulator adsorbates  increases  

whereas th eir s ize decreases. Two m ixtures co nsisting of the sam e ingredients but m ixed 

differently can be com pared by counting the numb er of gue st particles on the host particles’ 

surface. 

The connection of the surface coverage of the host particles  and the flow properties  of the 

powders was proven by tensile strength m easurements. W ith increa sing m ixing tim e the  

tensile strength drops until an op timum in f low properties is achieved. Thus, it is possible to 

reduce the mixing time needed to reach the m inimum achievable tensile strength. Powerful 

glidants like AEROSIL® R812 are able to develop their flow regulating potency after a short 

mixing ti me even at gentle m ixing conditions. Flow regulators that tend to build stronger 

agglomerates require higher shear forces or  longer m ixing tim es to achieve a maxim um 

decrease of tensile strength. However, all m ixing conditions lead to an identical m inimum 

tensile strength after longer m ixing tim es. Thus, an improvem ent of the param eter 

“effectiveness” by means of a higher energy input during mixing was not observed. 

When extending the mixing time up to three days , after passing a platea u phase, a re-increase 

of tensile strength was observed. The higher the energy input during m ixing, the sooner and 

the more distinctive a re-increase of tensile strength occurs.  

For a better understanding of th e re-increase of tensile stre ngth further investigation was 

performed. Powder samples of which the nanostr uctured material had already lost its function 

as flow aid due to in tense mechanical stress were once m ore mixed with pure co rn starch. It 

was assumed that during mixing the agglomerates of the flow regulator will distribute evenly 

on the corn  starch surf ace of both com ponents. The presence of free host particle surface 

could break up a complete nanom aterial film  on the surf ace of  the par ticles of  the 

“overmixed” powder which eventually should result in lower tensile strength values. 

The results of the tensile streng th measurements demonstrated that the addition of pure host 

particles to “overm ixed” powders does not lead to an im provement in flowability. 

Consequently, the loss of the flow regulating function of nanostructured materials after longer 

mixing times is not caused by the form ation of a coating due to an excessive coverage of the 

host particles, as proposed by Meyer [ 4]. One can rather draw the conclusion th at the guest 

particle adsorbates flatten during mixing and are now too small to act as surface roughnesses. 

Eber [ 6] postulated that hydrophobic nanostructured materials do  not lose their flow  

regulating function after longer mixing times. This hypothesis was disproved investigating the 

chemically modified silica AEROSIL ® R812. It was demonstrated that only a com bination of 
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hydrophobicity and surface roughness gives rise to a flow  regulation. C ompared to m ixtures 

with hydrophilic materials the loss of flowability occurs delayed and is not as marked.  

Tensile s trength m easurements of  powders with  dif ferent concentr ations of  f low additiv es 

also confirmed that a re-increase of tensile strength after longer mixing times is not caused by 

an excessive coverage of the host particles’ surface. Concentrations of the flow aid of 0.1 or  

0.2 % respectively are not sufficient to cover the host’s surface completely (cf. appendix. 8.2). 

However, the lower the concentration of the fl ow aid is, the sooner a re-increase in tensile 

strength occurs. 

These results are also relevant in p ractice for the application of a “prem ix”. When preparing 

those m ixtures it has to be considered that the agglom erates of the guest particles do not 

become too sm all due to too long and intense m ixing since it is not possible to “reactivate” 

their flow regulating effect by the addition of extra host partic les. A higher concentration of 

the flow aid  however d oes not have a negative effect. The tim e slot u ntil a re-increase of 

tensile strength occurs can rather be extended. 

 

Another emphasis of this study was placed on the investigation of the flow regulation of a 

“soft” powder choosing the food emulsifier DA TEM as a test substance. W hen preparing 

binary mixtures the adsorption of guest partic les by the DATEM host part icles is  quite  fast 

compared to the soft powder Hoechst Wachs C Micropulver® tested by Müller [81]. The high 

adsorption rate of guest particles results in an  immediate improvement in the flow properties 

of DATEM. In spite of apparen tly soft material properties th e DATEM particle s are able to  

act like b alls in a ball m ill and provide suf ficient ener gy in orde r to split u p large r 

agglomerates of the host particles just like the corn starch grains. 

All tested nanostructured substances get ad sorbed onto the host particles’ surface and 

herewith significantly reduce the tensile strength of DATEM. However, the rating of the flow 

regulating potential is q uite d ifferent f rom the results obta ined with th e tes t subs tance corn 

starch. While in binary mixtures with corn starch hydrophobic silicas always showed superior 

effectiveness and efficiency com pared to hydr ophilic nanostructured m aterials for m ixtures 

with DATEM this was not the cas e. The coarse ly struc tured silica SIPERNAT ® 350 which 

turned out to be a rather poor gl idant in binary mixtures with corn starch causes the strongest 

drop in tensile strength of DATEM.  This is due  to the wide particle distribution of DATEM  

and the presence of larger particles which re quire larger surface roughnesses to achieve 

minimum interparticle forces. 
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At a further increase in  blending tim e the flow  properties of the binary m ixtures becom e 

worse as already observed for mixtures with corn starch. The mixtures with SIPERNAT® 350 

again show different flow beha viour. Even after several ho urs of m ixing there was no re-

increase in tensile strength observed. 

By the evaluation of scanning electron m icroscopic im ages of DATEM particles it was 

demonstrated that the loss of the flow regulating properties is due to a change of the profile of 

the guest particles which becom e too sm all and too flat to act as g lidants. Mixtures with  

SIPERNAT® 350 however maintain larger silica adsorbates on the host particles’ surface even 

after longer mixing times which results in unchanged low tensile strength values.  

Special attention was p aid to the q uestion if guest particles becom e embedded in the surface 

of the soft DATEM particles during m ixing. By means of transm ission electron microscopic 

images of a cross section of DATEM particle s th is hypo thesis was d isproved. It becam e 

obvious that the silica coating beco mes m ore co mpact in the course of m ixing but is no t 

pressed into  the surface of the host particles. Larger hos t particles m ight accelerate the 

flattening of the adsorba tes which re sults in a f aster re-increase in tens ile strength compared 

to corn starch. 

 

The results of this thesis demonstrate that the properties of a certain powder always have to be 

taken into account when choosing a suitable g lidant because the ratin g of the potential of 

different flow aids depends on the respective po wder. Especially the particle distribution and 

hardness have to be considered. A comparison with already tested substances might be a point 

of reference. W hen blending di fferent powder com ponents special attention needs to be paid 

to the energy input of t he available m ixing apparatus. High shear m ixers can accelerate the 

required blending tim e to devel op the flow regulating properties  of a glidant. However, one 

has to be careful not to exceed mixing time until a loss of flowability occurs. 
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8 Anhang 

8.1 Berechnung der Haftkraftminima 

Legt m an das Sandwich-Modell zugrunde (vgl. 2.5.1.2), so kann die van-der-W aals-Kraft 

FvdW mittels folgender Gleichung berechnet werden: 

 

H
vdW 2 2

A R r RF
6 H (R r) 2 (2H 2r)

 
       

 

 

Wird die Gleichung nach r abgeleitet so folgt: 

 

H
vdW 3 2 2

A R 1 RF́
6 4 (H r) H (r R)

 
        

 

 

Setzt man die 1. Ableitung = 0, so können mit H = 0,4 nm und AH = 810-18 J in Abhängigkeit 

des Kugelradius R unterschiedliche Rauigkeitsradien r min ermittelt werden, bei denen sich ein 

Kräfteminimum FvdW min ergibt. 

 

Kugelradius R 
[µm] 

Rauigkeitsradius rmin 
[nm] 

Haftkraft FvdW min 
[nN] 

5 5,5 7,0 

10 7,0 8,9 

15 8,0 10,2 

20 8,9 11,3 

50 12,2 15,4 

75 14,0 17,7 

100 15,5 19,5 
 

Die 2. Ableitung lautet: 

H
vdW 4 2 3

A R 3 2RF́ ´
6 4 (H r) H (r R)

 
       

 

 

Da die 2. Ableitung in jedem Fall > 0 ist, handelt es sich bei den berechneten Punkten r min um 

lokale Minima.  
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8.2 Oberflächenbelegung der Trägerpartikel 

Analog zu den Berechnungen von Meyer [ 4] werden folgende idealisierende Annahm en 

gemacht: 

 Ideal kugelförmige Träger- und Gastpartikel 

 Monodispersität 

 Monopartikuläre Belegung des Trägers mit Gastpartikeln  

 Ein Gastpartikel mit dem Radius r belegt auf dem Träger die Fläche: 2
F  A r 

 Hexagonale Anordnung der Gastpartikel auf der Trägeroberfläche 

 

r

a

 
Abb. 8.1: Hexagon-Modell, nach [4] 

 

8.2.1 Durch ein Fließregulierungsmittel maximal belegbare Oberfläche 

Beispiel: AEROSIL® 200 

Primärpartikelgröße: 12 nm 

Feststoffdichte: 2,2 g/cm3 [97] 

 

Flächenbedarf eines Primärpartikels: 

Im Hexagon-Modell, also der dichtest möglichen Anordnung kugelförmiger Partikel auf einer  

Oberfläche, beanspru cht ein  Prim ärpartikel die Fläche ein es regu lären Sechsecks  m it der  

Seitenlänge a. Die Fläche des Sechsecks ist: 

2
F

3A a
2

  3  mit 2a 3   r
3

  

Jedes Pr imärpartikel m it dem  R adius r b elegt som it auf  dem  Trägerm aterial d ie Fläche : 
6

2 2
F

1,2 10 cmA 2 3 r 2 3 ( ) 1,25 10 cm
2




      12 2  

Masse eines Primärpartikels:  
36

18
F 3

4 1,2 10 cm gM 2,2 1,99 10 g
3 2 cm


 

     
 
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Anzahl der Primärpartikel in 0,2 g AEROSIL® 200: 

17
F 18

F

0, 2 g 0,2 gN 1
M 1,99 10 g   


,01 10

2

 

 

Fläche, die mit 0,2 g AEROSIL® 200 belegt werden kann: 
17 12 2 2

F0,2g F FA N A 1,01 10 1, 25 10 cm 126.250 cm        

 

8.2.2 Belegung von Maisstärke  

Durchmesser eines Maisstärkepartikels: 17 µm 

Feststoffdichte von Maisstärke: 1,478 g/cm3 

 

Oberfläche eines Maisstärkepartikels:  
4 2 6

MA 4 (8,5 10 cm) 9,08 10 cm       

 

Masse eines Maisstärkepartikels: 

4 3 9
M 3

4 gM (8,5 10 cm) 1,478 3,80 10 g
3 cm

        

 

Anzahl der Maisstärkepartikel in 100 g Pulver: 

10
M100g 9

100 gN 2
3,80 10 g 


,63 10

2

 

 

Oberfläche von 100 g Maisstärke: 
6 2 10

M100gA 9,08 10 cm 2,63 10 238.804 cm      

 

Erforderliche Fließreg ulierungsmittelzugabe für eine vollständige, m onopartikuläre 

Oberflächenbelegung von 100 g Maisstärke: 
2

M100g 18
F100%Bel. F 12 2

F

A 238.805 cmM M 1,99 10 g 0,380 g
A 1,25 10 cm


     


 

 

Maximal möglicher Bedeckungsgrad der Oberfläche mit 0,2 % AEROSIL® 200: 
2

F0,2g
Bel.0,2 %F 2

M100g

A 126.250 cmA 100 % 100 % 53 %
A 0,998 238.804 cm 0,998

    
 
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8.2.3 Belegung von DATEM (Charge I) 

Durchmesser eines DATEM-Partikels (Charge I): 20 µm 

Feststoffdichte: 0,95 g/cm3 

 

Oberfläche eines DATEM-Partikels:  

 

24 2 5
DA 4 (10 10 cm) 1,26 10 cm       

 

Masse eines DATEM-Partikels: 

4 3 9
D 3

4 gM (10 10 cm) 0,95 3,98 10 g
3 cm

        

 

Anzahl der DATEM-Partikel in 100 g Pulver: 

10
D100g 9

100 gN 2
3,98 10 g 


,51 10

2

 

 

Oberfläche von 100 g DATEM: 
5 2 10

D100gA 1, 26 10 cm 2,51 10 316.260 cm      

 

Erforderliche Fließreg ulierungsmittelzugabe für eine  vollständige , m onopartikuläre 

Oberflächenbelegung von 100 g DATEM: 
2

D100g 18
F100%Bel. F 12 2

F

A 316.260 cmM M 1,99 10 g 0,504 g
A 1,25 10 cm


     


 

 

Maximal möglicher Bedeckungsgrad der Oberfläche mit 0,2 % AEROSIL® 200: 
2

F0,2g
Bel.0,2%F 2

D100g

A 126.250 cmA 100 % 100 % 40 %
A 0,998 316.260 cm 0,998

    
 

 

 

Maximal möglicher Bedeckungsgrad der Oberfläche m it 0,5  % AEROSIL ® 200: 
2

F0,2g
Bel.0,5%F 2

D100g

A 2,5 126.250 cm 2,5A 100 % 100 % 99,9 %
A 0,995 316.260 cm 0,995

 
    

 
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8.3 Rohdaten 

8.3.1 Zugspannungsmessungen 

Reine Trägermaterialien 

Produkt Maisstärke DATEM 
Charge 01011102 I II 

Zugspannung [Pa] 37,6 16,4 14,2 
sdv [Pa] 8,9 1,3 2,6 
rel. sdv [%] 23,7 7,9 18,3 

 

 

 

Mischungen mit Maisstärke als Trägermaterial: Turbula®-Mischer 

 
0,2 % AEROSIL® 200, 20 UpM, Turbula®-Mischer 

Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  37,4 31,9 26,4 25,9 18,5 16,3 15,1 13,7 14,8 15,1 16,7 
sdv [Pa] 8,9 7,7 4,9 2,2 3,1 1,5 2,2 1,7 2,0 1,7 2,4 
rel. sdv [%] 23,8 24,1 18,6 8,5 16,8 9,2 14,6 12,4 13,5 11,3 14,4 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  31,8 26,5 24,7 20,0 18,0 14,9 14,6 15,7 14,9 16,0 19,1 
sdv [Pa] 4,2 2,8 1,7 2,2 1,8 1,6 1,6 1,4 2,0 2,1 2,9 
rel. sdv [%] 13,2 10,6 6,9 11,0 10,0 10,7 11,0 8,9 13,4 13,1 15,2 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  18,6 15,0 15,7 15,2 16,6 15,1 17,1 19,4 22,5 26,5 40,2 
sdv [Pa] 1,7 2,0 1,6 2,5 2,0 1,5 2,0 2,0 2,9 3,1 6,4 
rel. sdv [%] 9,1 13,3 10,2 16,5 12,1 9,9 11,7 10,3 12,9 11,7 15,9 

 

0,2 % AEROSIL® R812, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 7200 

Zugspannung [Pa]  2,7 2,6 2,4 2,7 2,0 1,9 2,3 2,4 3,1 2,9 3,9 1,9 
sdv [Pa] 0,7 0,4 0,6 0,3 0,6 0,7 0,8 0,9 0,6 1,1 0,9 0,9 
rel. sdv [%] 25,9 15,4 25,0 11,1 30,0 36,8 34,8 37,5 19,4 37,9 23,1 47,4 

 

0,2 % AEROSIL® R812, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 7200 

Zugspannung [Pa]  3,4 2,6 2,9 2,7 2,6 2,4 2,5 2,8 2,7 4,8 6,1 3,0 
sdv [Pa] 0,5 0,7 0,5 0,6 0,7 0,8 0,8 0,7 1,1 1,4 2,1 1,4 
rel. sdv [%] 14,7 26,9 17,2 22,2 26,9 33,3 32,0 25,0 40,7 29,2 34,4 46,7 
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0,2 % AEROSIL® R812, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 7200 

Zugspannung [Pa]  3,0 2,4 2,6 2,5 2,0 2,6 2,0 3,1 6,2 19,7 19,9 27,8 
sdv [Pa] 0,8 0,8 0,9 1,0 0,8 0,7 1,1 1,0 2,4 2,6 6,5 4,9 
rel. sdv [%] 26,7 33,3 34,6 40,0 40,0 26,9 55,0 32,3 38,7 13,2 32,7 17,6 

 

0,2 % PRINTEX® G, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  42,9 36,9 35,4 40,1 30,7 34,9 32,1 26,8 23,5 15,0 15,4 
sdv [Pa] 6,9 6,6 3,5 4,9 5,7 3,7 5,0 2,5 2,0 1,7 1,4 
rel. sdv [%] 16,1 18,7 9,9 12,2 18,6 10,6 15,6 9,3 8,5 11,3 9,1 

 

0,2 % PRINTEX® G, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  39,9 36,2 36,9 37,1 30,8 31,0 26,7 27,7 20,3 12,9 12,5 
sdv [Pa] 5,8 4,0 4,7 5,3 2,3 5,1 2,8 3,0 1,8 1,9 1,7 
rel. sdv [%] 14,5 11,1 12,7 14,3 7,5 16,5 10,5 10,8 8,9 14,7 13,6 

 

0,2 % PRINTEX® G, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  34,0 33,9 33,8 32,2 34,0 25,4 17,5 20,3 13,9 15,1 15,6 
sdv [Pa] 4,1 4,9 4,7 3,5 5,7 3,3 2,4 2,0 2,6 2,1 2,5 
rel. sdv [%] 12,1 14,5 13,9 10,9 16,8 13,0 13,7 9,9 18,7 13,9 16,0 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  35,3 34,5 22,9 - - 
sdv [Pa] 3,0 2,8 1,6 - - 
rel. sdv [%] 8,5 8,1 7,0 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  43,4 34,5 21,3 19,7 19,6 
sdv [Pa] 5,4 3,0 1,2 1,9 1,2 
rel. sdv [%] 12,4 8,7 5,6 9,6 6,1 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  19,6 17,9 18,9 - - 
sdv [Pa] 0,9 1,4 1,5 - - 
rel. sdv [%] 4,6 7,8 7,9 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  49,2 54,4 50,2 - - 
sdv [Pa] 3,2 3,6 3,8 - - 
rel. sdv [%] 6,5 6,6 7,6 - - 
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0,2 % SIPERNAT® 50S, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  46,5 44,4 38,0 - - 
sdv [Pa] 3,3 3,4 3,2 - - 
rel. sdv [%] 7,1 7,7 8,4 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  45,6 41,3 31,8 - - 
sdv [Pa] 3,3 2,1 2,9 - - 
rel. sdv [%] 7,2 5,1 9,1 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 350, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  39,6 36,4 22,8 - - 
sdv [Pa] 5,5 3,8 2,0 - - 
rel. sdv [%] 13,9 10,4 8,6 - - 

 

 

 

Mischungen mit Maisstärke als Trägermaterial: Somakon-Mischer 

 
0,2 % AEROSIL® 200, 200 UpM, Somakon-Mischer 

Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  19,7 16,5 12,3 - - 
sdv [Pa] 2,9 1,1 0,9 - - 
rel. sdv [%] 14,7 6,7 13,2 - - 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 400 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  15,2 14 12,1 - - 
sdv [Pa] 1,4 0,7 1,8 - - 
rel. sdv [%] 9,2 5,0 14,9 - - 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 800 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  14,2 12,3 13,1 20,4 21,9 
sdv [Pa] 0,8 0,9 0,8 1,4 1,5 
rel. sdv [%] 5,6 7,3 6,1 6,9 6,9 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 800 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  21,3 19,4 19,9 21,8 20,9 
sdv [Pa] 1,2 1,1 1,9 1,4 2,0 
rel. sdv [%] 5,6 5,7 9,6 6,4 9,6 
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0,2 % SIPERNAT® 50S, 200 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  43,9 40,9 38,5 - - 
sdv [Pa] 4,3 3,1 2,7 - - 
rel. sdv [%] 9,8 7,6 7,0 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 400 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  44,7 40 27,8 - - 
sdv [Pa] 3,1 1,6 2,9 - - 
rel. sdv [%] 6,9 4,0 10,4 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 800 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  41,1 36,7 29,2 - - 
sdv [Pa] 2,2 3,2 3,0 - - 
rel. sdv [%] 5,4 8,7 10,3 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 350, 800 UpM, Somakon-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Zugspannung [Pa]  33,1 33,4 20,9 - - 
sdv [Pa] 3,0 3,0 2,1 - - 
rel. sdv [%] 9,1 9,1 10,1 - - 

 

 

Zumischversuche (vgl. 5.3) 
1 Teil Maisstärke + 1 Teil mit 0,2 % Fließregulierungsmittel beschichtete Maisstärke  

Fließregulierungsmittel AEROSIL® 200 AEROSIL® 812 

Zugspannung [Pa]  37,7 32,7 
sdv [Pa] 5,9 4,2 
rel. sdv [%] 15,7 12,8 

 

 

Einfluss der Konzentration des Fließregulierungsmittels 
0,1 % AEROSIL® 200, 90 UpM, Turbula®-Mischer 

Mischzeit [min] 1 30 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  29,9 16,4 21,2 27,4 39,5 
sdv [Pa] 5,4 2,6 3,4 3,5 9,6 
rel. sdv [%] 18,1 15,9 16,0 12,8 24,3 

 

1,0 % AEROSIL® 200, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 30 360 1440 4320 

Zugspannung [Pa]  9,0 12,2 14,7 27,5 45,4 
sdv [Pa] 3,1 2,1 2,6 4,4 6,2 
rel. sdv [%] 34,4 17,2 17,7 16,0 13,7 
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0,1 % AEROSIL® R812, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 30 360 1440 4320 7200 

Zugspannung [Pa]  3,4 4,8 12,1 21,7 31,4 39,7 
sdv [Pa] 1,6 1,9 2,1 2,7 7,9 6,9 
rel. sdv [%] 47,1 39,6 17,4 12,4 25,2 17,4 

 

1,0 % AEROSIL® R812, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 30 360 1440 4320 7200 

Zugspannung [Pa]  1,8 5,1 3,1 4,2 18,6 31,2 
sdv [Pa] 1,4 1,1 1,2 2,1 4,1 2,4 
rel. sdv [%] 77,8 21,6 38,7 50,0 22,0 7,7 

 

 

 

Mischungen mit DATEM als Trägermaterial 

 
Konzentrationsfindung: Mischzeit 10 min, 42 UpM, Turbula®-Mischer 

Fließregulierungsmittel SIPERNAT® 22S AEROSIL®  R812 
Konzentration [%] 0,2 0,5 1,0 0,2 0,5 1,0 

Zugspannung [Pa]  13,7 6,8 1 18,3 8,1 1,6 
sdv [Pa] 3 1,9 0,8 2,2 1,5 1,1 
rel. sdv [%] 22,2 28,2 81,8 12,2 18,8 64,1 

 

Fließregulierungsmittelvergleich : je 0,5 %, Mischzeit 10 min, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Fließregulierungsmittel SIPERNAT® 22S  AEROSIL® R812 AEROSIL® 200 SIPERNAT® 50S SIPERNAT® 350 PRINTEX® G 

Zugspannung [Pa]  1,6 3,5 4,5 5,6 0,9 4,7 
sdv [Pa] 1,4 3,0 1,0 1,3 0,6 1,0 
rel. sdv [%] 87,5 85,7 22,2 23,2 66,7 21,3 

 

0,5 % SIPERNAT® 22S, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 10 30 120 240 360 

Zugspannung [Pa]  2,7 1,6 3,1 6,6 - - 
sdv [Pa] 1,1 1,4 1,0 1,2 - - 
rel. sdv [%] 40,7 87,5 32,3 18,2 - - 

 

0,5 % AEROSIL® R812S, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 10 30 120 240 360 

Zugspannung [Pa]  1,8 3,5 6,6 12,2 - - 
sdv [Pa] 1,1 3,0 2,2 6,2 - - 
rel. sdv [%] 61,1 85,7 33,3 50,8 - - 

 

0,5 % SIPERNAT® 350, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 10 30 120 240 360 

Zugspannung [Pa]  2,1 0,9 1,0 1,1 1,0 1,2 
sdv [Pa] 0,9 0,6 0,6 0,8 0,8 0,7 
rel. sdv [%] 42,9 66,7 60,0 72,7 80,0 58,3 
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8.3.2 Oberflächenbelegung 

 

Mischungen mit Maisstärke als Trägermaterial: Turbula®-Mischer 

 
0,2 % AEROSIL® 200, 20 UpM, Turbula®-Mischer 

Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 88 75 84 76 76 81 74 71 65 62 60 
sdv [nm] 32 6 7 7 2 5 7 4 2 1 1 
rel. sdv [%] 36,4 8,0 8,3 9,2 2,6 6,2 9,5 5,6 3,1 1,6 1,7 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 9,0 31,0 40,8 55,6 71,4 90,0 104,4 146,0 339,3 507,2 626,2 
sdv [-] 2,0 7,0 7,9 10,4 10,3 15,6 28,8 28,2 132,8 144,8 58,9 
rel. sdv [%] 22,2 22,3 19,4 18,7 14,4 17,3 27,6 19,3 39,1 28,5 9,4 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 92 83 86 76 74 73 69 61 57 53 49 
sdv [nm] 19 4 25 7 2 3 6 4 1 2 3 
rel. sdv [%] 20,7 4,8 29,1 9,2 2,7 4,1 8,7 6,6 1,2 3,8 6,1 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 16,6 34,0 35,8 55,4 100,0 111,7 148,6 181,6 365,8 602,2 597,6 
sdv [-] 5,0 7,0 15,5 14,1 28,7 19,9 77,3 17,7 118,6 209,8 134,4 
rel. sdv [%] 30,1 20,6 43,3 25,5 28,7 17,8 52,0 9,8 32,4 34,8 22,3 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 68 73 76 72 68 73 71 66 53 38 39 
sdv [nm] 24 5 4 5 5 2 3 2 2 2 2 
rel. sdv [%] 35,3 6,9 5,3 6,9 7,4 2,7 4,2 3,0 3,8 5,3 5,1 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 77,0 149,8 148,2 183,4 235,8 288,5 364,0 447,4 752,6 966,3 1010 
sdv [-] 12,4 16,0 22,3 17,5 49,0 30,3 52,0 64,3 258,2 240,4 91,2 
rel. sdv [%] 16,1 10,7 15,1 9,5 20,8 10,5 14,3 14,4 34,3 24,9 9,0 

 

0,2 % AEROSIL® R812, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 101 93 88 90 88 85 80 88 78 66 67 
sdv [nm] 6 8 8 6 5 3 3 5 5 3 4 
rel. sdv [%] 5,9 8,6 9,1 6,7 5,7 3,5 3,8 5,7 6,4 4,6 6,0 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 106,0 153,0 134,0 143,6 198,0 232,0 229,6 261,0 492,4 642,6 657,0 
sdv [-] 15,0 34,9 11,5 19,5 26,3 20,2 15,2 29,7 49,5 45,5 45,3 
rel. sdv [%] 14,2 22,8 8,6 13,6 13,3 8,7 6,6 11,4 10,1 7,1 6,9 

 

0,2 % AEROSIL® R812, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 96 102 117 91 89 88 86 79 69 57 49 
sdv [nm] 4 7 8 3 2 5 4 2 3 6 4 
rel. sdv [%] 4,2 6,9 6,8 3,3 2,2 5,7 4,7 2,5 4,3 10,5 8,2 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 123,0 120,4 195,0 180,4 211,4 235,2 299,4 370,6 669,8 807,0 849,0 
sdv [-] 23,8 11,2 38,9 23,0 15,2 22,9 27,5 24,2 27,5 74,2 47,5 
rel. sdv [%] 19,4 9,3 20,0 12,8 7,2 9,7 9,2 6,5 4,1 9,2 5,6 
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0,2 % AEROSIL® R812, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 73 68 71 78 72 73 73 72 60 - - 
sdv [nm] 3 4 3 2 4 3 4 3 7 - - 
rel. sdv [%] 4,1 5,9 4,2 2,6 5,6 4,1 5,5 4,2 11,7 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 298,8 396,8 415,2 459,0 542,8 571,6 598,0 593,8 795,0 - - 
sdv [-] 23,0 30,0 25,0 22,7 44,4 29,3 62,8 39,5 195,1 - - 
rel. sdv [%] 7,7 7,6 6,0 5,0 8,2 5,1 10,5 6,7 24,5 - - 

 

0,2 % PRINTEX® G, 20 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 316 330 205 246 244 159 179 151 167 155 150 
sdv [nm] 75 182 68 111 108 34 23 31 28 15 12 
rel. sdv [%] 23,7 55,2 33,2 45,1 44,3 21,4 12,9 20,5 16,8 9,7 8,0 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 1,4 1,6 2,4 2,8 3,4 6,0 5,8 9,6 11,0 21,8 25,6 
sdv [-] 0,5 0,5 0,9 0,8 1,7 2,2 1,3 1,5 2,8 2,2 5,3 
rel. sdv [%] 35,7 31,3 3,8 28,6 50,0 36,7 22,4 15,6 25,5 10,1 20,7 

 

0,2 % PRINTEX® G, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 212 254 268 235 176 165 179 173 164 158 168 
sdv [nm] 97 72 74 54 22 14 40 18 16 24 9 
rel. sdv [%] 45,8 28,4 27,6 23,0 12,5 8,5 22,3 10,4 9,8 15,2 5,4 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 1,0 2,0 2,8 4,4 7,4 9,8 11,0 7,0 21,8 31,6 26,8 
sdv [-] 0,0 0,7 1,3 0,5 1,5 3,1 3,5 1,0 5,4 10,1 4,2 
rel. sdv [%] 0,0 35,0 46,4 11,4 20,3 31,6 31,8 14,3 24,8 32,0 15,7 

 

0,2 % PRINTEX® G, 90 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 4 6 10 30 60 120 360 1440 4320 

Adsorbatdurchmesser [nm] 232 213 156 189 181 184 158 153 160 160 159 
sdv [nm] 80 33 31 65 33 36 16 18 12 12 8 
rel. sdv [%] 34,5 15,5 19,9 34,4 18,2 19,6 10,1 11,8 7,5 7,5 5,0 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 3,0 3,8 8,2 8,0 7,6 12,0 28,0 24,4 34,6 36,4 32,8 
sdv [-] 0,7 1,6 3,3 4,0 4,0 7,8 7,4 7,2 4,5 6,9 7,9 
rel. sdv [%] 23,3 42,1 40,2 50,0 52,6 65,0 26,4 29,5 13,0 19,0 24,1 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 20 UpM, Turbula®-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 126 102 71 - - 
sdv [nm] 43 20 10 - - 
rel. sdv [%] 34,1 19,6 14,1 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 11,7 24,0 31,0 - - 
sdv [-] 3,9 7,4 5,3 - - 
rel. sdv [%] 33,3 30,8 17,1 - - 
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0,2 % SIPERNAT® 22S, 42 UpM, Turbula®-Mischer 
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] - - 73 - - 
sdv [nm] - - 8 - - 
rel. sdv [%] - - 10,2 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] - - 72,60 - - 
sdv [-] - - 14,43 - - 
rel. sdv [%] - - 19,9 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 90 UpM, Turbula®-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 77 72 69 - - 
sdv [nm] 5 6 4 - - 
rel. sdv [%] 6,5 8,3 5,8 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 59,8 82,3 112,3 - - 
sdv [-] 10,6 16,4 39,8 - - 
rel. sdv [%] 17,7 19,9 35,4 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 42 UpM, Turbula®-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] - - 108 - - 
sdv [nm] - - 13 - - 
rel. sdv [%] - - 11,96 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] - - 20,40 - - 
sdv [-] - - 5,68 - - 
rel. sdv [%] - - 27,86 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 350, 42 UpM, Turbula®-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] - - 231 - - 
sdv [nm] - - 70 - - 
rel. sdv [%] - - 30,2 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] - - 11,8 - - 
sdv [-] - - 4,5 - - 
rel. sdv [%] - - 0,386 - - 

 

 

Mischungen mit Maisstärke als Trägermaterial: Somakon-Mischer 

 
0,2 % AEROSIL® 200, 200 UpM, Somakon-Mischer  

Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 86 81 83 - - 
sdv [nm] 4 5 5 - - 
rel. sdv [%] 4,7 6,2 6,0 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 62,8 84,7 160,5 - - 
sdv [-] 9,6 8,0 17,3 - - 
rel. sdv [%] 15,3 9,5 10,8 - - 
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0,2 % AEROSIL® 200, 400 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 77 78 80 - - 
sdv [nm] 7 6 5 - - 
rel. sdv [%] 9,1 7,7 6,3 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 89,0 119,2 180,0 - - 
sdv [-] 22,1 22,7 21,2 - - 
rel. sdv [%] 24,8 19,0 11,8 - - 

 

0,2 % AEROSIL® 200, 800 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 76 73 65 67 82 
sdv [nm] 3 4 3 3 3 
rel. sdv [%] 4,0 5,5 4,6 4,5 3,7 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 130,2 166,2 319,8 415,6 375,6 
sdv [-] 24,8 26,8 50,3 46,2 46,5 
rel. sdv [%] 19,1 16,2 15,7 11,1 12,4 

 

0,2 % SIPERNAT® 22S, 800 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 78 69 65 69 61 
sdv [nm] 3 4 3 2 5 
rel. sdv [%] 3,9 5,8 4,6 2,9 8,2 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 68,3 98,6 160,2 211,8 248,4 
sdv [-] 10,5 10,2 35,7 44,1 37,1 
rel. sdv [%] 15,4 10,3 22,3 20,8 14,9 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 200 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 116 94 109 - - 
sdv [nm] 29 9 23 - - 
rel. sdv [%] 25,0 9,6 21,1 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 13,0 19,8 27,8 - - 
sdv [-] 1,8 7,7 7,5 - - 
rel. sdv [%] 13,9 38,9 27,0 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 50S, 400 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 107 113 103 - - 
sdv [nm] 10 39 12 - - 
rel. sdv [%] 9,4 34,5 11,7 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 13,2 14,5 29,5 - - 
sdv [-] 4,4 4,3 4,1 - - 
rel. sdv [%] 33,3 29,7 13,9 - - 
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0,2 % SIPERNAT® 50S, 800 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 118 106 104 - - 
sdv [nm] 20 10 13 - - 
rel. sdv [%] 17,0 9,4 12,5 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 15,2 22,4 26,6 - - 
sdv [-] 3,3 4,1 4,1 - - 
rel. sdv [%] 21,7 18,3 15,4 - - 

 

0,2 % SIPERNAT® 350, 800 UpM, Somakon-Mischer  
Mischzeit [min] 1 2 10 30 60 

Adsorbatdurchmesser [nm] 169 175 157 - - 
sdv [nm] 20 33 16 - - 
rel. sdv [%] 11,8 18,9 10,2 - - 

Adsorbatanzahl/16 µm2 [-] 10,4 11,2 23,2 - - 
sdv [-] 3,4 2,0 5,3 - - 
rel. sdv [%] 32,3 18,3 22,7 - - 
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