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Die Reihe ,Grundlagen und Anwendungen von AEROSIL® erschien erstmals 1967. Der erste
Teil mit dem Titel ,Grundlagen von AEROSIL®” wurde spater als Nummer 11 in die Schriften-
reihe ,Fine Particles” integriert.

Die nun vorliegende Ausgabe unseres Standardwerks mit dem Titel ,AEROSIL® — Pyrogene
Kieselsdure” erscheint bereits in der 8. Auflage und wurde komplett liberarbeitet. Sie informiert
tiber die physikalisch-chemischen Eigenschaften und anwendungstechnischen Méglichkeiten von
AEROSIL®.

Die seit tiber 70 Jahren produzierte synthetische Kieselsaure AEROSIL® ist mit 146 Registrierun-
gen in 99 Landern der Erde ein eingetragenes Warenzeichen der Evonik Industries AG. Evonik
bietet seinen Kunden maBgeschneiderte pyrogene Kieselsdure aus mehreren Produktionsstatten
weltweit.

In AEROSIL® steckt neben der Erfahrung und dem Forschergeist vor allem eins: eine Value-
Added-Produkt-Philosophie. Diese Philosophie steht fiir exzellente Kundennahe durch ein glo-
bales Produktions- und Vertriebsnetzwerk und damit ein HochstmaR an Sicherheit und Zuverlas-
sigkeit, innovative Technologien, breites Produktportfolio und Innovationskraft, Vertrauen

und langjéahrige Geschéaftsbeziehungen und nicht zuletzt das Streben nach kontinuierlicher
Verbesserung. Unser Motto: AEROSIL®. Invented to improve.

Gutes besser machen. Nihe.
+Wir bieten Kunden mehr als perfekte Ober-

Erfinden.

+Als Erfinder der pyrogenen Kieselsdure und ,Wir unterstiitzen unsere Kunden auf der

Innovationstreiber bieten wir das breiteste Pro-
duktportfolio. Doch die Suche nach dem Neuen
und Besseren geht weiter. Wie groR die Her-
ausforderungen auch sind - fiir unsere Kunden
Uberschreiten wir immer wieder Grenzen.”

flachen. Deshalb verbirgt sich hinter AEROSIL
nicht nur ein Produkt, sondern auch die Erfil-
lung verschiedenster kunden- und industriespe-
zifischer Anforderungen. Fiir dieses Verspre-
chen streben wir stetig nach kontinuierlicher
Verbesserung.”

ganzen Welt. Weit iiber 100 Vertriebsmitar-
beiter in den Regionen, global aufgestellte Key
Account Teams, lokale Anwendungstechniker
und industriespezifische Marketingteams bieten
direkte und persénliche Hilfe.”




Vertrauen.

»In Gber 70 Jahren haben wir uns als verlassli-
cher Partner erwiesen. Langjahrige Geschafts-
beziehungen und hervorragende Qualitdt haben
AEROSIL® zu der fiihrenden Marke fiir pyroge-
ne Kieselsdure gemacht. Das Vertrauen unserer
Kunden geben wir jeden Tag zuriick.”

Technik beherrschen.

»Gute Produkte zum richtigen Zeitpunkt am
richtigen Ort: Mit innovativen Technologien,
fir die unsere Teams aus Produktion, Supply
Chain, Forschung und Anwendungstechnik
stehen, bieten wir Kunden perfekt auf ihre
Bediirfnisse abgestimmte Lésungen. Und setzen
so immer wieder neue Mal3stibe.”

Sicherheit.

»Mit unserem globalen Produktions- und Ver-
triebsnetzwerk bieten wir Kunden ein Héchst-
maR an Sicherheit und Zuverlassigkeit. Wir
liefern die gewiinschte Ware kurzfristig, dispo-
nieren um und stehen ihnen jederzeit engagiert
zur Seite. Fordern Sie uns.”
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1. Einleitung

1.1 Nattrliche Vorkommen

Sauerstoff und Silicium sind mit 46,6 Gew.-% und
27,7 Gew.-% die beiden hiufigsten Elemente der
Erdkruste. In der Natur ist Silicium fast immer mit
Sauerstoff verbunden. Entweder ausschlieRlich mit
Sauerstoff, wie im SiO,, oder wie in Silikaten mit
weiteren Elementen. Vertreter der Silikate sind
unter anderem die Bentonite (z.B. Montmorillonit
(Al 6,Mgy 33)[(OH), /Si,010]Nag 33(H,0),, der Talk
Mg;[Si,04 (OH),] und der Wollastonit Ca;[Si;O,].
Die natirlichen Silikate bilden die Rohstoffbasis fiir
wichtige technische Produkte wie Zement, Glas,
Porzellan, Ziegel usw.

Silicium kommt auch in der belebten Natur vor. So
gibt es eine Reihe von Lebewesen, die siliciumdi-
oxidhaltige Strukturen erzeugen. Bekannteste Ver-

treter sind die Kieselalgen (Diatomeen), Strahlentier-

chen (Radiolarien) und Schwimme (Hexactinellida).

Auch viele Pflanzen enthalten in ihren Stangeln und
Blattern Siliciumdioxid. Bekannte Beispiele sind der
Schachtelhalm und die Bambuspflanze. Durch das

aufgebaute Siliciumdioxidgerist erhalten diese Pflan-

zen zusatzliche Stabilitat.

Geloste Kieselsdure ist auch in Trinkwasser oder
anderen Getrinken wie z.B. Bier (Siliciumdioxid aus
der Gerste stammend) enthalten. Von Menschen
und Tieren wird sie mit der natirlichen Nahrung
aufgenommen.

Reines Siliciumdioxid kann amorph oder kristal-
lin auftreten. Wichtige Modifikationen von SiO,,
die in der Natur vorkommen, sind in Tabelle 1
zusammengestellt.

Neben den dort genannten Modifikationen gibt es
eine Reihe weiterer maglicher Strukturen, in denen
SiO, vorliegen kann. Eine detaillierte Ubersicht bie-
tet der ,Silica”-Artikel in Ullmann’s Encyclopedia of
Industrial Chemistry [4].

1. Kristallin

« Quarz haufigste Modifikation, Bergkristall, Quarzsand
« Tridymit bildet sich bei h6heren Temperaturen

« Cristobalit  bildet sich bei h6heren Temperaturen

« Coesit Hochdruckmodifikation, in der Natur sehr selten
« Stishovit Hochdruckmodifikation, in der Natur sehr selten

2. Amorph

« Lechatelierit natirliches SiO,-Glas, durch Schmelzvorgéange bei Blitz-
schlag gebildet, selten

« Opale kein reines SiO,, enthalten Wasser
+ Kieselgur ~ stammt aus dem SiO,-Gehalt vorzeitlicher Infusorien und
Diatomeen, immer verunreinigt
Tabelle 1:

Es ist anzumerken, dass sich - chemisch nicht ganz
korrekt - die Bezeichnung Kieselsaure fir Siliciumdi-
oxid (Si0,) eingebiirgert und teilweise durchgesetzt
hat. Gerade im industriellen Umfeld werden die
beiden Begriffe haufig synonym verwendet. Streng
genommen sind Kieselsduren die Sauerstoffsauren
des Siliciums. Die einfachste Kieselsiure ist die
Monokieselsiure Si(OH),, auch Orthokieselsiure
genannt. Sie ist eine schwache Séure, die, wie die
meisten Kieselsduren, zur Kondensation neigt.



| Einleitung

1.2 Synthetische amorphe Kieselsduren

1.2.1 Einteilung nach Herstellungsprozessen

Synthetische Kieselsduren werden heute in vielen
Anwendungen, von einfachen bis hin zu hochtechni-
schen Prozessen und Produkten, verwendet.

Unterschiedliche Herstellungsverfahren fiihren zu
SiO,-Produkten, die verschiedene Eigenschaften
besitzen. Detaillierter wird auf die Produktunter-
schiede in Kapitel 1.2.3 eingegangen. Eine zweck-

maRige Einteilung in verschiedene Typen von Her-
stellungsverfahren zeigt Abbildung 1. Ergéanzend
wird noch zwischen unbehandelten und chemisch /
physikalisch nachbehandelten SiO,-Produkten
unterschieden.

Laut der SRI Studie ,Silicates and Silicas”, Oktober
2011, wurden 2010 weltweit 144.000 Tonnen
pyrogene und 1.400.000 Tonnen gefillte Kiesel-
séure produziert [5].

synthetische, amorphe Kieselsduren

Ty

Fallungskieselsauren Kieselgele m

z.B. z.B

SIPERNAT IDISIL®

pyrogen/thermisch

Lichtbogen

Flammenhydrolyse

Pyrogene Kieselsauren

AEROSIL

Abbildung 1: Ubersicht verschiedener Herstellungsprozesse von Kieselsiuren

1.2.2 Kieselsduren der Evonik Industries AG

Alle von Evonik hergestellten SiO,-Produkte wer-
den auf synthetischem Wege gewonnen und sind
rontgenamorph, wie Abbildung 2 am Beispiel von
AEROSIL® 200 verdeutlicht. Synthetisch amorphe
Kieselsduren vom Typ AEROSIL® zeichnen sich durch
das Fehlen kristalliner Strukturen aus.

Ublicherweise wird als Bestimmungsmethode auf
eine Kombination aus Anreicherung des kristallinen
Anteils und Réntgenbeugung zuriickgegriffen. Die
Nachweisgrenze dieser Methode liegt unter 0,05
Gewichtsprozent und wird fiir alle Kieselsauren von
Evonik unterschritten. Deshalb gelten diese als kom-
plett amorph.

Zur Herstellung der SiO,-Produkte werden innerhalb
der Evonik verschiedene Fillverfahren und Flamm-
prozesse eingesetzt.

Die in Flammprozessen entstehenden Oxide werden
pyrogene Oxide genannt. Zu diesen Materialien
gehéren auch die pyrogenen Siliciumdioxide, die
von Evonik hergestellt und unter dem Markennamen
AEROSIL® verkauft werden.

Die Idee und die technische Entwicklung der
Flammenhydrolyse (Hochtemperaturhydrolyse /
AEROSIL-Verfahren), gehen auf den Chemiker
Harry Kloepfer der Evonik Industries AG Vorgan-
gergesellschaft Dequssa AG zuriick. Ziel seiner
damaligen Entwicklungs- und Forschungsarbeiten
war die Entwicklung eines weiRen Fiillstoffes fiir
die Reifenindustrie als Ersatz fiir Industrierue. Er
fand einen Weg, extrem feinteilige Kieselsdure mit-
tels Hochtemperatur-Flammenhydrolyse aus SiCl,
zu produzieren, welche spater den Markennamen
AEROSIL® erhielt. Im Jahre 1941 gelang die erste
Kleinproduktion. Heute werden pyrogene Kieselsau-
ren weltweit an verschiedenen Standorten produ-
ziert und vertrieben.

8|9
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Tabelle 2 Die Vielzahl einiger Anwendungen auf einen Blick

Anwendung

Rohstoff /Edukt

Rheologische Zusatzstoffe

Fillstoff

FlieRhilfsmittel fiir Pulver
Free Flow

Isolationsmaterial

Pordse Beschichtung

Schleif-(hilfs-)mittel

Steuerung triboelektrischer
Eigenschaften

Cristobalit

Kieselglas

Wirkung / Effekt

Reinheit

+ Reaktivitatssteuerung

Zusammensetzung

Anti-Sedimentierung

« Dispergierhilfsmittel

Thixotropierung

+ Verdickung

+ Antiblocking

+ Geringe Warmeleitfahigkeit
+ Kratzfestigkeit

+ Verstarkung

+ Teilchenseparation

« Feinheit/Porenstruktur

Niedrige Warmeleitfahigkeit

+ Niedrige elektrische Leitfahigkeit

Porenbildung

+ Porenstruktur

Abrasion

Elektrostatische Aufladung

Zur Herstellung der AEROSIL® Produkte betreibt
Evonik Industries AG Produktionsstatten in Belgien,
Deutschland, Frankreich, Japan, Thailand und

den USA.

Zahlreiche Firmenveréffentlichungen der Evonik und
ihrer Vorgangergesellschaften verhelfen zu einem
umfassenden Produktiiberblick. Detailinformationen
zu Produkten und Anwendungen sind in Produktin-
formationen und Technischen Informationsschriften
enthalten. Diese, ebenso wie weitere Informationen,
kénnen auf www.AEROSIL.com abgerufen werden.

Beispiele /Industrie

Brandschutzglaser

+ Hochreine Glaser

Hochfester Beton

« Katalyse

Agrochemikalien

« Batteriegele

Bohrspiilflissigkeit

« Chemische Diibel

Diamantsuspension

+ Dichtungsmassen

Farbe /Lack

+ Dichtungsmassen

+ Folien

+ Golfballe

+ Hochwertige technische

Gummiartikel

« lIsolationsmaterial
+ Kunststoffbeutel

+ Agrochemikalien

Feuerl6schpulver

+ Futtermittel

Kosmetik

+ Kunststoffgranulat

Lebensmittel

+ Kabelisolation

Inkjet Papier

CMP: Chemisch-mechanisches
Planarisieren

Pulverlacke

Lichtwellenleiter

- LED-Linsen/sekundire Linsen

fir CPV

« Pharmazeutische Produkte

Klebstoffe

« Kosmetische Produkte

Lebensmittel

« Pharmazeutische Produkte

Rotorblatter fir Windkraftwerke

« Schmiermittel

Wachse

« Lack

« Schuhsohlen

« Silicon

« Thermische Isolation

« Zahnfillmassen

+ 2-Komponenten- Mértel und

Beton

« Mahlhilfe

Pharmazeutische Produkte

+ Pulverdosierung

Pulverlacke

« Toner

+ Wirmedimmung/

Vakuumisolationspaneele

Putz

Glaspolieren

« Metallpolieren

Toner




1.2.3 Produkte aus pyrogener und nasschemischer Herstellung

Einige grundlegende physikalische Eigenschaften von pyrogenen und aus Lésung hergestellten Kieselsduren

werden in Tabelle 3 verglichen:

| Tabelle 3 Ubersicht iiber wichtige Eigenschaften synthetischer Kieselsiure

| Einleitung

Eigenschaft Einheit Pyrogene Kieselsdure Fallungskieselsdure Kieselgel Aerogele
spez. Oberfldche nach BET " m’/g 50 bis 500 30 bis 800 250 bis 1000 250 bis 400
Mittlere PrimarteilchengroRe nm 5 bis 50 5 bis 100 3 bis 20 3 bis 20
Aggregat- bzw. AgglomeratgréRe um 8) 1 bis 40 1 bis 20 1bis15
Stampfdichte 2 g/l 50 bis 250 50 bis 500 500 bis 1000 50 bis 125
Trocknungsverlust 3 % <3 3 bis7 3 bis 6 3bis5
Gliihverlust 4 % 3,5 bis 5,5 3 bis7 3 bis15 3bis5
pH-Wert 9 3 bis 5 5 bis 9 3 bis 8 2 bis 5
Porendurchmesser nm nicht poros 2307 2 bis 20 225
Porendurchmesser-Verteilung 8) sehr weit eng eng
Dioctyladipat-Absorption ml /100g | 200 bis 350 175 bis 320 100 bis 350 200 bis 350
Struktur der Aggregate und iberwiegend kettenférmig, aggregierte, niedrig duRerst stark agglomerierte Teilchen
Agglomerate verzweigt bzw. héher strukturiert agglomeriert,porése Teilchen | (deutlich pords)
strukturiert
Verdickungswirkung sehr stark ausgepragt vorhanden angedeutet vorhanden vorhanden

Typische Werte fiir hydrophile Kieselsduren
1) in Anlehnung an I1SO 9277

2) in Anlehnung an 1SO 787 / 11

3) in Anlehnung an ISO 787 / 2

4)in Anlehnung an 1ISO 3262 / 20
5) in Anlehnung an ISO 787 / 9
6) in Anlehnung an ISO CD 19246

In den gezeigten Eigenschaften gibt es teilweise
groRe Uberlappungsbereiche, jedoch werden die

Unterschiede besonders hinsichtlich der spezifischen
Oberfliche (BET), der Aggregat- und Agglomerat-
groRe, der Stampfdichte, dem Trocknungsverlust und

der Struktur der Aggregate deutlich.

7) in Ausnahmefillen kleiner

8) nicht anwendbar (Stark von der Dispergierbedingung
abhingig. Siehe hierzu Kapitel 5.2)

Nasschemisch hergestellte Kieselsduren werden
vermahlen oder spriihgetrocknet. Féllungskiesel-

sduren werden als niedriger strukturiert aggregierte

Teilchen erhalten. Dabei fiihrt die Vermahlung oder

Spriihtrocknung zu einer starken Beeinflussung der

Aggregat- bzw. Agglomeratgrof3e und -struktur.

10|11




Pyrogen hergestellte Kieselsauren fallen in Form von
kettenférmigen, verzweigten Aggregaten, als fluffi-
ges Pulver an. Sie finden ohne weitere Vermahlung
oder Sprithtrocknung Anwendung. Sprihtrocknung,
Verdichtung und chemische Nachbehandlung ver-
edeln hydrophile pyrogene Siliciumdioxide zu noch
hochwertigeren technischen Produkten (z.B. hydro-
phobe Produkte; AEROPERL® Typen).

Sowohl fiir nasschemisch als auch fiir flammen-
hydrolytisch hergestellte Siliciumdioxide gilt, dass
ihre kleinsten Bausteine, die Primaérteilchen, mehr
oder minder stark aggregiert und agglomeriert sind.
In Anlehnung an [6] werden zur Beschreibung von
pyrogenen Oxiden die Begriffe Primarteilchen,
Aggregat und Agglomerat verwendet.

Zu beachten ist, dass im englischen Sprachraum die

Begriffe ,agglomerate” und ,aggregate” manchmal
invers zur deutschen Definition benutzt werden.

Abbildung 3:

Primérteilchen sind die kleinsten Bausteine eines
pyrogenen Oxides. Sie liegen nicht isoliert vor,
sondern sind miteinander verwachsen und bilden
das so genannte Aggregat. Ein Aggregat ist also ein
verwachsener Verband von Primérteilchen. Priméar-
teilchen kénnen in einem Aggregat mit geeigneten
elektronenmikroskopischen Verfahren identifiziert
und untersucht werden. Man identifiziert sie als
shypothetische Teilchen”, indem man spharische Ein-
heiten in einem Aggregat annimmt. Zur Erlduterung
sind in Abbildung 3 vier Primarteilchen rot markiert.
Des Weiteren ist zur Veranschaulichung ein Aggre-
gat in Abbildung 3 griin markiert.

Ein Agglomerat setzt sich wiederum aus Aggregaten
zusammen. Abbildung 3 zeigt schematisch ein
Agglomerat, bestehend aus vier Aggregaten. Die
Aggregate, aus denen ein Agglomerat besteht, sind
nicht miteinander verwachsen, sondern werden
durch schwache Wechselwirkungen (z.B. Van-der-
Waals-Krifte oder Wasserstoffbriickenbildungen)
zusammengehalten.



Abbildung 4a

Abbildung 4b

Abbildung 4 a zeigt einige Agglomerate von
AEROSIL® 200. Durch Dispergierung kénnen die
Agglomerate aufgel6st werden, so dass die Aggre-
gate getrennt voneinander vorliegen. Ein solches
Aggregat wird in Abbildung 4b gezeigt. Die einzel-
nen miteinander verschmolzenen Primarteilchen,
die nicht voneinander getrennt werden kdénnen, sind
deutlich sichtbar.

Von zentraler Bedeutung fiir die Anwendung von
synthetisch hergestellten Kieselsauren ist die spezifi-
sche Oberflache der Materialien. Flammenhydroly-
tisch hergestellte Kieselsduren zeigen ausschlieflich
eine duRere Oberfliche. Damit ist gemeint, dass in
der Regel innerhalb der Primérteilchen nur wenige
Poren vorliegen. Zwar kann z.B. mit Physisorptions-
methoden (bspw. Ar-Physisorption) ein Porenvolu-
men bestimmt werden, jedoch befinden sich diese
Poren zwischen (inter) den Primirteilchen und nicht
innerhalb (intra) der Primarteilchen.

Deutliche Unterschiede ergeben sich zwischen
gefillten und pyrogenen Kieselsduren im Trockungs-
und Glihverlust, sowie in der Reinheit. Aufgrund
ihres Ursprungs aus wassriger Losung, enthalten
gefillte Kieselsduren einen héheren Wasseranteil
von 3 bis 7 %. Da gefillte Kieselsduren aus Wasser-
glas mit Schwefelsaure gefallt werden, findet man
im fertigen Produkt gréRere Mengen an Sulfat-,
Alkali- oder Erdalkaliionen. AEROSIL® ist in deutlich
geringerem MaRe verunreinigt. Es wird aus SiCl,,
Luft und Wasserstoff hergestellt. Bei der Synthese
féllt Salzséure an, die im fertigen Produkt als HCI zu
< 0,025 % enthalten ist.
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2. Herstellung

2.1 Herstellung von hydrophilem AEROSIL®

AEROSIL® wird in einer kontinuierlichen Flammen-
hydrolyse beispielsweise von Siliciumtetrachlorid
(SiCl,) hergestellt. In der Flamme werden Wasser-
stoff und Sauerstoff (aus der Luft) in Gegenwart von
SiCl, umgesetzt.

Formal kann in einer Knallgasreaktion die Bildung
von Wasser formuliert werden, welches mit SiCl,
unter Bildung von SiO, und HCl reagiert. Chemisch
lasst sich der AEROSIL-Prozess mit den folgenden
einfachen Formeln zusammenfassen:

2H, +0,-2 H,0

SiCl, + 2H,0 = SiO, + 4 HC|

2H, + O, + SiCl, = SiO, + 4 HCl

Charakteristisch fiir den AEROSIL-Prozess ist, dass

die Edukte gasformig der Flamme zugefiihrt werden.

In einem ersten Verfahrensschritt muss dementspre-
chend das SiCl, verdampft werden, ehe es mit Luft
und Wasserstoff gemischt und der Brennerkammer
zugefihrt wird.

Wasserstoff HCI-Adsorption
Sauerstoff (Luft)
[—
Si-tetrachlorid A
ﬂmm
—

Verdampfer I

— -V

Kiihlstrecke pyrogene
Kieselsaure
Entsduerung

Abbildung 5:

Im Reaktionsraum brennt kontinuierlich eine SiCl,-
enthaltende Wasserstoffflamme, in der das interme-
diar gebildete Wasser spontan und quantitativ mit
SiCl, unter Bildung des gewiinschten Siliciumdioxi-
des und Salzsduregas reagiert.

Die Bildung von AEROSIL® geschieht in der Flam-
me in Bruchteilen von Sekunden. Es entsteht ein
Gemisch aus heiflen, salzsdurehaltigen Gasen und
Feststoff (SiO,-Teilchen). Das entstandene Aerosol
muss zundchst abgekihlt werden bevor im nachsten
Verfahrensschritt die Trennung von Feststoff und
Gasen erfolgt. Der Feststoff enthalt noch gréRere
Mengen HCl, die an der Oberflache der Partikel
adsorbiert sind. In einem Entsduerungsschritt wird
HCI entfernt, so dass schlieRlich das hydrophile
Produkt verpackt werden kann. Die Salzsdure wird
aufkonzentriert und wiederverwertet. Der Prozess-
verlauf ist in Abbildung 5 schematisch gezeigt.

Viele wichtige Eigenschaften von AEROSIL® wer-
den in der Flamme definiert. Durch Variation der
Konzentration der Reaktionspartner, der Flammtem-
peratur und der Verweilzeit des Gases im Verbren-
nungsraum kénnen die TeilchengréfBe, die Teilchen-
groRenverteilung, die spezifische Oberflache und
die Oberflachenbeschaffenheit der Kieselsduren in
weiten Grenzen festgelegt werden.

Viele Eigenschaften von AEROSIL® lassen sich dabei
mit einem einfachen und bildlichen ,Trépfchenmo-
dell” erklaren.

Fir das Modell gilt die Annahme, dass die Reakti-
onsgase einen Raum mit zunachst stark ansteigender
und dann absinkender Temperatur durchlaufen —
die Flamme. Zu Reaktionsbeginn, d.h. am Ful3 der
Flamme, bilden sich kleinste Tropfchen (Nukleide)
aus SiO,. Diese Nukleide kollidieren stochastisch
miteinander und verschmelzen zu gréReren Tr6pf-
chen. Diese Tropfchen kénnen weiterhin kollidieren
und so an GrolRe und Gewicht gewinnen, wahrend
die Anzahl der Trépfchen abnimmt. Dieser Prozess
schreitet solange fort, wie die Flamme heil8 genug
ist, um die Tropfchen flissig zu halten.
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Abbildung 6: Einfaches Modell der Partikelgenese in der Flamme schematisch dargestellt, vgl. auch Abbildung 41a

Gelangen die Trépfchen in einen kélteren Bereich der
Flamme, so erhirten sie (zumindest teilweise). Kol-
lisionen zwischen Trépfchen fiihren dann nicht mehr
zum vollstandigen Verschmelzen und Koaleszenz der
Tropfchen zu gréBeren spharischen Trépfchen, son-
dern nur noch zum teilweisen Zusammenschmelzen.
Es bilden sich Aggregate, die aus Primirteilchen (den
anfinglichen Trépfchen) bestehen. Die Aggregate
erhdrten in kilteren Bereichen der Flamme vollstan-
dig. Bei Kollisionen von Aggregaten ist nun auch ein
nur teilweises Verschmelzen nicht mehr méglich.
Stattdessen lagern sich die Aggregate, nur durch
schwache Wechselwirkungen vermittelt, aneinander.
Dies ist die Bildung der Agglomerate. Das ,Tropf-
chenmodell” der Partikelgenese wird in Abbildung 6
veranschaulicht.

Dieses sehr einfache und bildliche Modell der
Partikelgenese von AEROSIL® vermag trotz seiner
Anschaulichkeit eine Reihe der Eigenschaften von
pyrogenen Kieselsduren zu erklaren. So erklart das
Modell sehr gut, dass in heiRen Flammen Materi-
alien mit niedrigen spezifischen Oberflachen und
groBen Primérteilchen gebildet werden, wéhrend in
kalten Flammen Materialien mit hohen spezifischen
Oberfléachen und kleinen Primarteilchen entstehen.
In heiBen Flammen ist die Zone der Koaleszenz der
Tropfchen ldnger als in kalten; es bilden sich gréRRere
Primarteilchen und entsprechend Materialien mit
niedrigerer spezifischer Oberflache.

Ebenso vermag das einfache ,Tropfchenmodell”
bestimmte Aspekte der Struktur von Aggregaten und
Agglomeraten zu erklédren.

Anstelle von Siliciumtetrachlorid kénnen auch Chlor-
Silane wie Methyltrichlorsilan, Trichlorsilan etc.
entweder allein oder in Mischungen (auch mit SiCl,)
als Rohstoff verwendet werden. Die Bedingungen
hinsichtlich Flammenfiihrung und Strémungsver-
héltnissen missen dabei variiert werden, um gleiche
Endprodukte wie mit reinem Siliciumtetrachlorid zu
erhalten.

Die beim AEROSIL-Prozess bezogen auf SiO, im
viermolaren Uberschuss anfallende Salzsaure kann
bei der Herstellung von SiCl, bzw. HSiCl; gemaR der
Gleichung wiederverwendet werden.

Si + 4 HCl - SiCl, + 2 H,

Als Siliciumquelle dient dabei Ferrosilicium (FeSi),
ein Produkt, welches z.B. bei der Stahlherstellung
eingesetzt wird. Der gebildete Wasserstoff wird
wieder in den AEROSIL-Prozess zuriickgefiihrt, so
dass von einem umweltfreundlichen groRRtechnischen
Kreisprozess gesprochen werden kann.

Weitere Silicium-Quellen fiir den AEROSIL-Prozess
konnen Seitenstrome aus der Herstellung von poly-
kristallinem Silicium (PCS) oder auch der Miiller-
Rochow Synthese sein.
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2.2 Herstellung von anderen pyrogenen Metalloxiden (AEROXIDE®)

Fir den klassischen AEROSIL-Prozess sollten alle
Edukte in die Gasphase iiberfiihrbar sein. Zur Her-
stellung von pyrogenen Siliciumdioxiden werden
dazu Silane, wie Siliciumtetrachlorid, Methyltrichlor-
silan oder andere verdampft und anschlieBend in der
Knallgasflamme umgesetzt. Auch andere Metallchlo-
ride lassen sich verdampfen und so in einem dem
AEROSIL-Prozess dhnlichen Verfahren zu Metalloxi-
den hydrolysieren. In verschiedenen Forschungsar-
beiten wurde dies schon fir viele Metall und Halb-
metallelemente durchgefiihrt. Kommerzialisiert und
etabliert sind die Oxide von Aluminium und Titan.

Titandioxid, vertrieben unter den Produktnamen
AEROXIDE® TiO, P 25 und AEROXIDE® TiO, P 90,
wird aus Titantetrachlorid (TiCl,) hergestellt.
Titantetrachlorid ist wie Siliciumtetrachlorid unter
Normalbedingungen eine leicht verdampfbare
Flassigkeit.

Die Aluminiumoxidprodukte AEROXIDE® Alu C,
AEROXIDE® Alu 65 und AEROXIDE® Alu 130 wer-
den aus Aluminiumchlorid hergestellt, das unter
Normalbedingungen ein Feststoff ist. Eine spezielle
Verdampfertechnologie wird angewendet, um den
Feststoff in die Gasphase zu iiberfiihren und in
einem, dem AEROSIL-Prozess dhnlichen, Verfahren
zu Aluminiumoxid umzusetzen.

Wie bei der Herstellung von Siliciumdioxid, lassen
sich auch fiir die Herstellung der anderen Oxide
einfache chemische Formeln formulieren:

TiCl, + 2H, + O, - TiO, + 4 HCl

2 AICI, + 3H, + 1,5 0, = ALLO, + 6 HCI

Das Know-how, um gezielt hochwertige Metall-
oxide herzustellen, liegt in der Verfahrensfiihrung.
Im Gegensatz zum AEROSIL®, welches amorph ist,
fallen die Oxide von Aluminium und Titan (teil )kris-
tallin an. Die vorliegenden Kristallphasen kénnen in
weiten Bereichen (iber die Prozessfiihrung gesteuert
werden.

Titandioxid liegt in verschiedenen Modifikatio-
nen vor. AEROXIDE® TiO, P 25 und AEROXIDE®
TiO, P 90 enthalten die Modifikationen Anatas und
Rutil:

Tabelle 4

Anatas [Gew.-%] Rutil [Gew.-%]

AEROXIDE® TiO, P25  ca. 85 ca. 15

AEROXIDE® TiO, P90  ca. 90 ca. 10

Auch Aluminiumoxid kann in einer ganzen Reihe von
Modifikationen vorliegen. Die kurzen Verweilzeiten
in der Knallgasflamme schlieen die Bildung von
a-Aluminiumoxid aus. Die meisten von ihnen sind
metastabile Formen, die bei ausreichend hoher Tem-
peratur in a-Aluminiumoxid (bergehen kénnen. In
den Produkten AEROXIDE® Alu C, AEROXIDE®

Alu 65 und AEROXIDE® Alu 130 werden die Uber-
gangsphasen 6, y und 8 in verschiedenen Verhéltnis-
sen gefunden.

In der folgenden Tabelle sind weitere pyrogene
Metalloxide zusammengestellt, die im Labor- und
TechnikumsmaRstab hergestellt werden kdnnen. Die
in der Tabelle genannten Oxide kénnen entweder

in reiner Form gewonnen oder als Mischoxide in
Siliciumdioxid-, Titandioxid- oder Aluminiumoxid-
Matrizen eingebaut werden.

Tabelle 5

Prozessmadglichkeiten

- AIBO, - Fe,0, - V,0;

- AIPO, - GeO, - WO,

- BPO, - NiO - Cu0/Cu,0

- Bi,0; - MoO; - MnO,/Mn,0,
« Cr,0, - SnO, + Ce0,/Ce,0;
- Zno - Zr0, - Sb,0,

Es wird deutlich, dass der AEROSIL-Prozess ein fle-
xibles und variables Verfahren ist, mit dem sich aus
u.a. Chloriden vieler Elemente des Periodensystems
die entsprechenden Oxide gewinnen lassen. Die
Flichtigkeit der Rohstoffe ist ein wichtiger Faktor bei
der Produktion der Oxide.
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2.3 Mischoxide und Oxidgemische

Die Flexibilitdit des AEROSIL-Prozesses erlaubt auch
die Herstellung von Mischoxiden. Dazu werden

der Flamme mehrere Edukte (z.B. SiCl, und TiCl,)
zugefiihrt, die dann umgesetzt werden und so ein
Mischoxid bilden. Je nach Auswahl der Edukte und
den eingestellten Flammenparametern kénnen sehr
unterschiedliche Produkte hergestellt werden.

Die Zusammensetzung der Mischoxide kann Gber
weitere Bereiche des Molenbruches eingestellt wer-
den. Der Partikelaufbau wird durch die Zusammen-
setzung stark beeinflusst. Wird ein Ausgangsstoff

in kleiner Menge im Vergleich zum zweiten Edukt
zugegeben, entstehen meist homogene Teilchen.

In diesen liegt das in geringer Menge vorliegende
Metallion homogen verteilt in der Oxidmatrix vor
(Abbildung 7, obere Aufnahme).

Mischoxide entstehen auch, wenn beide Komponenten
in grofReren Anteilen vorhanden sind. Es kénnen sich
dann ebenfalls homogene Teilchen (Primérteilchen
oder Aggregat) bilden (Abbildung 7, obere Aufnahme)
oder auch Partikel in denen Bereiche mit unterschied-
lichen Stéchiometrien vorliegen. So ist es moglich in
der Flamme speziellere Morphologien zu erzeugen.
Bekannt sind hier vor allem Kern-Hille-Strukturen.
Siliciumdioxid-Titandioxid-Mischoxide bilden bei kor-
rekter Flammenfiihrung solche Kern-Hiille-Morpholo-
gien aus. Es liegt dann ein kristalliner Titandioxidkern
vor, der von einer amorphen Siliciumdioxid-Hdille
umgeben ist (Abbildung 7 untere Aufnahme).

,Echtes” Mischoxid;

Rohstoff 1 Homogener Partikel
z.B. SiCl,
+ — AEROSIL-Prozess
Rohstoff 2
2B.TiCl = 0
.B. TiCl, A
(J

Mischoxid aus

zwei Oxiden;
z.B. SiO,und TiO,

Abbildung 7: Mischoxide und Kern-Hiille-Morphologie

Von Mischoxiden, wie sie in der Flamme entstehen,
missen die Oxidgemische unterschieden werden:
Oxidgemische sind Mischungen von Oxiden. Das
heif3t, hier werden die Oxide unabhéngig voneinan-
der hergestellt und anschlieRend in einem Mischvor-
gang physikalisch gemischt. Die zwei Ausgangsoxide
verwachsen dabei nicht, daher bestehen die Primar-
teilchen und Aggregate nur aus einem Oxidtyp, die
Agglomerate kénnen aus beiden Oxidtypen beste-

hen. Schematisch wird die Herstellung eines Oxid-
gemisches in Abbildung 8 verdeutlicht. Der wichtige
Unterschied zwischen Mischoxiden und Oxidgemi-
schen wird in Abbildung 9 dargestellt.

+cxﬁ

Oxid 2
z.B. ALO,

ol

Oxidgemisch

Oxid 1

2.B. SiO, Mischen der Oxide

Abbildung 8: Ein Oxidgemisch wird durch Mischen von zwei Oxidmaterialien

gebildet

(Jd
Mischoxide O Oxidgemisch
(J

Abbildung 9: Vergleich von Mischoxiden und Oxidgemischen

Die Herstellung von pyrogenen Mischoxiden und
pyrogenen Oxidgemischen erfolgt also auf zwei sehr
unterschiedlichen Wegen. Es entstehen Produkte,
die — obwohl sie aus den gleichen Oxiden aufgebaut
sind — zum Teil zu gegenlaufigen anwendungstechni-
schen Effekten fihren.

Beispiele fiir Mischoxidprodukte sind die SiO, -
Al,O;-Mischoxide AEROSIL® MOX 80, AEROSIL®
MOX 170 und die TiO,/SiO,-Mischoxide VP TiO,
1580 S, VP TiO, 545 S und VP TiO, 590 S. Im
AEROXIDE® TiO, PF 2 ist Titandioxid mit 1-3 %
Eisenoxid versetzt.

Ein Beispiel fiir Oxidgemisch-Produkte ist
AEROSIL® COK 84, welches durch Mischen von
84 % AEROSIL® 200 und 16 % AEROXIDE® Alu C
entsteht.

| Tabelle 6
Produkt Si0,[%]  ALO;[%] TiO,[%] BET[m2/g]
AEROSIL® COK 84 84 16 - 150-250
AEROSIL® MOX 80 98,3 0,3-1,3 - 60-100
AEROSIL®* MOX 170 98,3 0,3-1,3 - 140-200
VP* TiO, 1580 S 15 - 85 65-95
VP* TiO, 545 S 5 - 95 35-55
VP* TiO, 590 S 5 - 95 70-100

Zusammensetzungen und spezifische Oberflachen einiger Produkte

*VP = Entwicklungsprodukt. Entwicklungsprodukte tragen die Bezeichnung VP im Produkt-
namen. Die Kommerzialisierung ist abhangig von der Riickmeldung des Marktes.

Es handelt sich um unverbindliche Richtwerte.
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2.4 Oberflachenbehandelte Produkte

Hydrophobe Produkte

Bei den bisher beschriebenen Produkten handelt es
sich um Verbindungen, die direkt aus dem AEROSIL-
Prozess, also nach einem Flammenhydrolyseprozess
gewonnen werden. Aufgrund der frei zugéanglichen
Silanolgruppen (Si-OH) auf der Partikeloberfliche,
sind die so erzeugten Produkte hydrophil - lassen
sich mit Wasser benetzen. Fir etliche Anwendun-
gen, in denen spezielle Eigenschaften benétigt wer-
den, bedarf es oft eines Nachbehandlungsschrittes:
hydrophiles AEROSIL® kann so umgewandelt wer-

AEROSIL® Partikel
hydrophil

Oberflichen-

Si=—OH

S~ oH
Siy/

L on

OH

C\ behandlung
_>

den, dass es vollkommen andere Polarititen aufweist
- es wird hydrophob.

Das hydrophobe Verhalten kommt durch die Reakti-
on von hydrophilen Silanolgruppen mit organischen
Resten zustande (siehe Abbildung 10). Diese organi-
schen Gruppen sind nach dem Behandlungsschritt so
fest auf der Oberfliche verankert (kovalent gebun-
den), dass beispielsweise sie nur durch thermische
Zersetzung entfernt werden kénnen, wobei auch die
Struktur des AEROSIL® verdndert wird.

AEROSIL® Partikel
hydrophob

%

organischer

8288% =
- SimO~/
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. , .
™ i o-s
\ | Si\o |I
“ - . Si o 00 )
- Sl.C
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Abbildung 10: Darstellung der Umsetzung von hydrophilem AEROSIL® zu hydrophobem AEROSIL
durch entsprechende Oberflaichenbehandlung schematisch dargestellt,

Abbildung 11: Wasser mit hydrophiler (links) und hydrophober (rechts)
Kieselsaure

Auf den ersten Blick unterscheiden sich hydrophile
und hydrophobe pyrogene Oxide nicht voneinander,
beide sind feinteilige, weile Pulver. Bei genauerer
Betrachtung, z.B. bei Mischungsversuchen mit Was-
ser zeigen sich jedoch die elementaren Unterschiede:
Wihrend hydrophile Produkte vollstdndig mit Was-
ser benetzbar sind, kénnen hydrophobe Produkte
nicht mit Wasser vermischt werden.

Dieses wasserabweisende Verhalten entsteht durch
die Verankerung von kurz- oder auch langkettigen
organischen Resten auf der Oberflache der pyrogen
hergestellten Kieselsdure. Die nachfolgende Abbil-
dung zeigt beispielhaft einige Vertreter von hydro-
phoben AEROSIL® Typen:



AEROSIL® R 972 AEROSIL® R 812
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Abbildung 12:

Es werden prinzipiell zwei Arten der Nachbehand-
lung unterschieden. Die direkte Umsetzung des Pul-
vers, beispielsweise mit einem Halogensilan, unmit-
telbar im Anschluss an den AEROSIL-Prozess, sowie
die Reaktion der AEROSIL® Oberflache mit Silanen,
Silazanen, Siloxanen, etc. Beide Verfahren kénnen
kontinuierlich betrieben werden und fiihren zu einer
homogenen und effektiven Modifizierung der von
auf3en frei zuganglichen Oberflache mit organischen
Gruppen.

AEROSIL® R 805
N

AEROSIL® R 202
CH; (I:

o) | H;
SI| —O—E Si —O]—Si—CH;
_o\\\\\\ ‘ \((:H2)7_CH3 I I

CH; N CH;

0

Im ersten Fall - der direkten Nachbehandlung — wird
das unverdichtete AEROSIL® mit einem geeigneten
Silan zur Reaktion gebracht. Geeignet ist das Nach-
behandlungsreagenz vor allem dann, wenn es unter
den gegebenen Bedingungen ausreichend reaktiv
und gleichzeitig stabil genug ist, sodass es nicht zur
Zersetzung der organischen Bestandteile kommt.

CH,
CH, CH, \ /
o Si
OH | o e CH,
— 2 Si - < \ /
- I e \ \\\\\\.- (0] iy, S
o 2 ¢l ‘ CH 3 i
4 3 d 7
H
OH Cl O 3
4
e sl e SI
/‘ Dichlordimethylsilan /‘
hydrophiles H,0 hydrophobes
AEROSIL® = AEROSIL® +4HCl
Abbildung 13:

Der zweite Fall - Umsetzung mit anderen Silan-
oder Siloxan-Typen als Halogensilanen — geschieht
nachdem der eigentliche Herstellungsprozess des
AEROSIL® vollkommen abgeschlossen ist. Hierbei
lassen sich auch komplexere organische Verbin-
dungen, die z.B. empfindliche, organische Funkti-
onalitdten aufweisen kdnnen, auf der Oberfliche
verankern.

Beide Nachbehandlungsschritte werden so gesteu-
ert, dass die Kapazitat der Kieselsdureoberflache
méglichst optimal ausgenutzt wird. Dieser Sachver-
halt wird beispielsweise beim Vergleich der Infrarot-

spektren von hydrophilem und chemisch nachbehan-
deltem AEROSIL® deutlich. Die im Ausgangsmaterial
scharfe Bande bei ca. 3750 cm™, welche den freien
Silanolgruppen auf der Oberflache zugeordnet wer-
den kann, verschwindet durch die Reaktion mit dem
Modifizierungsreagenz, welche schlussendlich Tri-
methylsilylgruppen erzeugt. Gleichzeitig dazu kann
man im hydrophoben Endprodukt die Ausbildung
einer C-H-Schwingungsbande bei <3000 cm™ beob-
achten (siehe Abbildung 14).
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Aufgrund der Oberflichenbehandlung ergeben

sich vollkommen andere physikalisch-chemische
Eigenschaften verglichen mit nicht-nachbehandelten
AEROSIL® Produkten, welche die Einsatzmdglichkei-
ten von pyrogenen Oxiden erheblich erweitern. So
ergeben sich Anwendungsfelder in verschiedensten
industriellen Bereichen wie z.B. im Siliconkautschuk,
in Farb- und Lackformulierungen, in Tonerproduk-
ten, in Kleb- und Dichtstoffen, in Kabelmassen oder
in Harzsystemen und vielen weiteren.

Sehr eindrucksvoll lassen sich die verdnderten
Oberflacheneigenschaften beispielsweise anhand
des Adsorptionsvermégens von Luftfeuchtigkeit
zeigen (siehe Abbildung 15): Aufgrund der unpo-
laren Oberflache des AEROSIL® R 202 im Vergleich
zu AEROSIL® 150 (nicht oberflichenbehandeltes
Produkt) ist die Wechselwirkung mit Wasserdampf
extrem erniedrigt, was eine reduzierte Feuchtigkeits-
aufnahme bewirkt.

Feuchtigkeitsaufnahme von AEROSIL® 150 und dem hydrophoben
AEROSIL® R 202 bei Raumtemperatur (gemessen an kleinen Proben)

Als weiteres anwendungstechnisches Beispiel ist die
Verdickungswirkung in einem niedrigviskosen, reak-
tiven Epoxidharz — also einem polaren Medium — zu
nennen. Die hydrophoben Typen AEROSIL® R 805
bzw. AEROSIL® R 202 sind dem hydrophilen Typ
AEROSIL® 300 hierbei deutlich Gberlegen.

| Abbildung 16
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Durch die geeignete Wahl des Modifizierungsre-
agenz ist es dariiber hinaus mdéglich, nicht nur die
Polaritét, sondern auch die chemische Funktionalitat

Dieses Produkt wird ausgehend von hochreinem
AEROSIL® in einem speziellen Verfahren sowohl
hydrophobiert als auch mit einer organischen Ami-
nogruppe funktionalisiert.

auf der Oberflache maRzuschneidern. In zahlreichen

Anwendungen geniigt es nicht nur die Hydropho-

bie der Kieselsdure einzustellen, es bedarf auch der

passenden chemischen Funktionalisierung, damit CH
sich die gewtinschten Effekte realisieren lassen. Um /
die Wechselwirkung der AEROSIL® Oberflache mit

dem umgebenden Substrat exakt anzupassen, stehen v Si ~—y CH
verschiedenste Reagenzien mit einer Fille an unter- o
schiedlichen Funktionalititen zur Verfiigung. So ist / CH
es beispielsweise mdglich, Amine, Epoxide, Methac-

rylate, etc. auf der Oberflache zu fixieren. Ein Ver- o
treter der funktionalisierten Produkte ist AEROSIL® |
R 711 (Abbildung 17).

\\\\““

N AEROSIL® R 504
o
| o CH

s [

o AN
oy, ‘ (CH), — 0 — C — C = CH,

Abbildung 18:

3

- Die Aminogruppe auf der Oberflache sorgt fiir
= exzellente Steuerung der triboelektrischen Eigen-
schaften des Pulvers, die fir anspruchsvolle Toner-
anwendungen unabdingbar sind. Nur durch die
AEROSIL® R 711 nachtragliche Funktionalisierung kénnen hohe, posi-
i tive spezifische Ladungen auf dem Pulver erzeugt
Abbildung 17: Lo .
werden. Die einzigartige Nachbehandlung macht
AEROSIL® R 504 somit zu einem optimalen Toner-
additiv, das eine hervorragende Performance des
Toners erst ermdglicht.
Hierbei handelt es sich um eine pyrogene Kieselsau-
re, die mit Methacrylat-Funktionalitdten versehen

ist, um optimale Anwendungseigenschaften z.B. in Abbildung 19

speziellen Farb- und Lacksystemen, in Hochleis-
tungselastomeren oder aber in dentalen Fiillstoffen 600
zu gewahrleisten.
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2.5 Strukturmodifizierung

Bei der Herstellung von pyrogener Kieselsiure Gber
den AEROSIL-Prozess werden ausgehend von Pri-
marteilchen Aggregate und Agglomerate aufgebaut
(siehe Abschnitt 2.1). Die Kombination, die Gestalt,
sowie die Anordnung dieser Aggregate und Agglo-
merate bezeichnet man mit dem Uberbegriff Struk-
tur. Diese ist fiir viele charakteristische Eigenschaften
der pyrogen erzeugten Kieselsduren ursachlich. So
ist beispielsweise die Struktur von AEROSIL® mitver-
antwortlich fiir die Verdickungswirkung (Einstellung
der rheologischen Eigenschaften) in verschiedenen
Medien oder auch fiir die FlieRBeigenschaften von mit
AEROSIL® versetzten Substraten (Thixotropie).

Durch einen weiteren Prozessschritt, der sogenann-
ten Strukturmodifizierung, gelingt es gezielt in die
AEROSIL® Struktur einzugreifen, ohne dabei die
chemische Zusammensetzung oder aber die Oberfla-
chenbeschaffenheit zu verandern. Es ist somit mog-
lich fir Spezialanwendungen malRgeschneiderte Pro-
dukte mit ausgewahlten Eigenschaften herzustellen.

Als Anwendungsbeispiel fiir derartig strukturmo-
difizierte AEROSIL® Typen — von denen es bisher
die Produkte AEROSIL® R 7200, AEROSIL® R 8200
und AEROSIL® R 9200 gibt - soll die Verwen-

dung in einem Siliconpolymer vorgestellt werden.
Abbildung 20 zeigt die Zunahme der Viskositét in
Abhéngigkeit des Fiillgrades von AEROSIL®* R 812 S
bzw. AEROSIL® R 8200, in einem 2-Komponenten
RTV (Raumtemperatur vernetzend) Silicon. Bei-

de Materialien sind mit dem gleichen Modifizie-
rungsreagenz nachbehandelt worden und tragen
Trimethylsilylgruppen auf der Oberflache. Bereits
bei einem Fiillgrad von 20 % ist die Viskositat der
AEROSIL® R 812 S enthaltenden Polymermischung
zehnfach héher als bei der AEROSIL® R 8200 For-
mulierung. Nicht oberflaichenmodifizierte AEROSIL®
Typen wiirden unter diesen Bedingungen Viskosita-
ten von einigen Tausend Pascalsekunden aufweisen.
Es ist also durch den Einsatz des oberflaichenmodi-
fizierten und strukturmodifizierten Produktes még-
lich, Siliconpolymere mit hohen Fiillgraden und somit
hohen verstirkenden Eigenschaften bei niedriger
Verdickungswirkung herzustellen.

Bislang konnten zwei entscheidende Effekte bei
Siliconkautschuk-Anwendungen, und zwar die ver-
starkenden Eigenschaften, sowie die Verdickungs-
wirkung von pyrogener Kieselsdure nur durch unter-
schiedliche Fiillgrade - also quasi gekoppelt - variiert
werden. Mit dieser neuartigen Strukturmodifizie-
rung lassen sich nun diese beiden Parameter getrennt
voneinander - also entkoppelt - steuern. Die nach-
folgende Abbildung 21 zeigt, dass der Verlauf der
Viskositdt und der des WeiterreiBwiderstandes

(in einem RTV-2K Siliconkautschuk) nun nicht mehr
deckungsgleich ist: eine Entkopplung hat stattgefun-
den. Durch den Einsatz von strukturmodifizierter,
pyrogener Kieselsdure wie AEROSIL® R 8200 kann
somit eine hohe mechanische Festigkeit bei niedri-
gen Viskositaten erzielt werden.

AEROSIL® R 812S
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Dariiber hinaus lasst sich durch den Einsatz von
strukturmodifizierten Kieselsduren beispielsweise
auch die Kratzbestandigkeit in Lacken erheblich ver-
bessern. Durch den Einsatz von AEROSIL® R 9200

in UV-hartenden Klarlacken I&sst sich eine deutliche
Verbesserung des Glanzes nach der Verkratzung
erzielen (siehe Abbildung 22). In diesem UV-harten-
den Klarlack konnte durch eine Erh6hung des Anteils
am eingearbeiteten AEROSIL® R 9200 ein weiterer
Anstieg des 20 ° Reflektometerwertes erzielt wer-
den, wobei der Glanz vor der Verkratzung kaum
beeinflusst wird.

2.6 Granulierung

Abbildung 22
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Eine weitere Produktgruppe rundet das Portfolio der
pyrogenen Oxide von Evonik ab: Die AEROPERL®
Produkte. Hierbei handelt es sich um Granulate.
Durch ein speziell auf AEROSIL® abgestimmtes
Granulationsverfahren ist es moglich, Granulate zu
erzeugen, deren mittlere Partikelgrof3e im Bereich
von ca. 20 — 30 um liegt. AEROPERL® zeichnet sich
vor allem durch hervorragende FlieReigenschaften,
gute Einarbeitbarkeit und staubarme Handhabung
aus, wodurch sich die Anwendungsbreite von
AEROSIL® basierten Produkten erheblich erwei-
tern ldsst. Die nachfolgende Abbildung 23 zeigt
AEROPERL® 300 Pharma — ein Produkt, welches
speziell auf den Einsatz in der pharmazeutischen
Industrie zugeschnitten ist - in rasterelektronen-
mikroskopischen Aufnahmen bei unterschiedlichen
VergréBerungen.

Das Verfahren zur Herstellung von AEROPERL® ist
kontaminationsfrei, sodass die hohe Reinheit der
Ausgangsstoffe auch im Kompaktat gewiahrleistet ist.
Die Granulate sind aufgrund ihrer ,inneren Porositat”
in der Lage, grof3e Mengen verschiedenster Subs-
tanzen aufzunehmen und somit beispielsweise als
Tragermaterial zu fungieren. Selbst bei Beladung mit
pastdsen Stoffen, wie hochviskosen Olen oder Wirk-
stoffformulierungen, weisen die AEROPERL® Pro-
dukte hervorragende FlieReigenschaften auf (siehe
Abbildung 24). Diese Eigenschaften, gepaart mit der
hohen Reinheit der Granulate, machen AEROPERL®
Produkte gerade im Bereich der kosmetischen bzw.
pharmazeutischen Industrie zu unverzichtbaren
Hilfsstoffen.

Abbildung 23:



Abbildung 24

Ein weiteres herausragendes Merkmal von
AEROPERL® ist die hohe mechanische Stabilitat

der Granulate, welche insbesondere im Bereich der
(heterogenen) Katalyse von zentraler Bedeutung ist.

2.7 Dispersionen
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AEROPERL® kann, als stabiler Katalysatortréger ein-
gesetzt, trotz hoher Scherkréfte wihrend des Prozes-
ses als intaktes Granulat wiedergewonnen werden.

Bedingt durch die spezielle Teilchenstruktur/-mor-
phologie ist die Stampfdichte von pyrogen erzeug-
ten Metalloxiden relativ niedrig. Des Weiteren ist
die Restfeuchte relativ gering, so dass im Falle von
AEROSIL® noch nicht alle méglichen Silanolgruppen
gebildet wurden. Das hat nun Vor- und Nachteile.
Beim Einsatz von AEROSIL® in Gel-Batterien ist das
ein grofer Vorteil; bei der Dispergierung in Was-
ser ist die Benetzung jedoch etwas reduziert. Eine
Handhabung dieser ,luftig lockeren” Pulver ist nur
mit entsprechender Sorgfalt zu bewerkstelligen, um
Staubbildung zu vermeiden.

Prinzipiell ist zwar auch die manuelle Zugabe von
Pulvern z.B. aus Sacken zur flissigen Phase moglich,
es sollte jedoch dann fiir eine ausreiche Absaugung
der entstehenden Stdube gesorgt werden. Staubér-
mer lassen sich die Produkte mit Hilfe eines Vakuums

einsaugen und in entsprechende Ansatzbehilter
férdern. In idealer Weise wire dieses Produkt-/Luft-
gemisch direkt mit der Flissigkeit in innigen Kontakt
zu bringen, um eine schnelle Benetzung zu ermég-
lichen. Entsprechende Aggregate sind erhéltlich. So
kann man z.B. das Gemisch mit Hilfe eines abge-
tauchten Rohres direkt in die Flissigkeit férdern oder
man verwendet einen Vakuumdissolver und zieht
das pyrogene Metalloxid direkt in die Flissigkeit ein.
Des Weiteren kénnte man z.B. Aggregate der Firma
Ystral (Leitstrahlmischer mit Produkteinsaugung,
oder Aggregate der Conti TDS Reihe) verwenden,
mit denen es moglich ist, sowohl das Material direkt
aus der Verpackung einzusaugen als auch danach mit
dem gleichen Aggregat zu dispergieren. Detaillierte
Information finden Sie in unserer Technischen Infor-
mationen [7] “Successful Use of AEROSIL® Fumed
Silica in Liquid Systems”.




Hierbei ist aber unbedingt zu beachten, dass durch
diese Pulverférderung eine elektrostatische Aufla-
dung des Pulvers erfolgen kann. Hinweise dazu fin-
den Sie in der Broschiire: ,Synthetic Silica and Elect-
rostatic Charges”. Die Forderleitungen sollten geerdet
sein. Wird in explosionsgefahrdeten Bereichen gefér-
dert (z.B. in Lésungsmittel), so ist die elektrostatische
Aufladung der Partikel unbedingt zu vermeiden oder
durch eine Inertisierung der Behilteratmosphare eine
Explosionsgefahr zu reduzieren. Hierbei muss aber
auch berticksichtigt werden, dass nicht nur durch das
Produkt aufgrund des geringen Schiitt- bzw. Stampf-
gewichtes noch Luft eingeschleppt wird sondern auch
beim Einsaugen mit Vakuum die mit eingezogener
Umgebungsluft eine zuvor vorhandene Inertisierung
der Behilteratmosphére zunichte machen kann.

Beziiglich der Dispergierung muss man verschiedene
Teilschritte unterscheiden. Als erstes muss das Pulver
von der Flissigkeit benetzbar sein. Wird das Pulver
nun benetzt, so muss als nichster Schritt die Luft
verdrangt werden. Nun kann durch Energieeintrag
das Pulver deagglomeriert werden.

Hier ist noch einmal eine Begriffsdefinition sinnvoll.
Wir miissen zwischen Primérteilchen, Aggregaten
und Agglomeraten unterscheiden.

Das Aggregat besteht aus versinterten Primérteil-
chen. Je nach Produkt sind die Sinterhélse unter-
schiedlich dick und ausgepragt.

Mittlere AggregatgroRe

+—>
(ca.100nm - 500nm) ‘

J—L PrimarteilchengroBe

Abbildung 25: Idealisierte Darstellung von Primérteilchen- und AggregatgréRe
schematisch dargestellt

Die Agglomerate bestehen nur aus vergleichbar
locker zusammen gelagerten Aggregaten. Der
Zusammenhalt wird durch schwache Kréfte wie Was-
serstoffbriickenbindungen, Van-der-Waals-Krifte
und Kapillarkréfte bewerkstelligt. Um nun Agglome-
rate zu zerstoren, also das Produkt zu deagglomerie-
ren, muss Energie aufgewendet werden.

| Herstellung

Diese Energie kann in Form von Scherenergie oder
direktem Prallkontakt eingebracht werden. In einem
milden Rihrprozess werden iblicherweise nur
geringe Energieeintrdge moglich sein. Ein Dissolver
kann bei richtiger Fahrweise zur Deagglomerierung
genutzt werden. Hierzu ist es erforderlich, die opti-
male Viskositat einzustellen. Die Viskositét einer
Dispersion ist neben der Viskositdt der verwendeten 26 | 27
Flissigkeit in erster Linie durch die Konzentration

und die Feinheit des Pulvers bestimmt. Als weiterer

Einflussfaktor kommt eine physikalisch-chemische

Wechselwirkung der Teilchenoberflachen hinzu.

Die optimale Viskositéat ist bei der Dissolverdisper-
gierung dann erreicht, wenn der sogenannte ,dough
nut effect” eintritt. Bei richtiger Auslegung des
Dissolvers (Durchmesser des Behilters, Durchmesser
der Dissolverscheibe und Abstand der Dissolver-
scheibe vom Boden), ausreichender Drehzahl
(iblicherweise Umfangsgeschwindigkeiten von
20-40m/s) und steigender Konzentration wird bei
der Betrachtung der Oberflache der Dispersion im
Behilter eine ,Produktwulst” in Form eines ,dough
nut” sichtbar. Ndhere Informationen kénnen Sie

der Technischen Information TI 1279 ,Successful
Use of AEROSIL® Fumed Silica in Liquid Systems”
entnehmen.

Abbildung 26: Dissolverdispergierung

Auch bei der Dispergierung mit anderen Disper-
gieraggregaten wie Rotor / Stator, Kugelmihlen,
Homogenisatoren oder Knetern ist immer auf den fiir
das Verfahren und das genutzte Aggregat optimalen
Viskositatsbereich zu achten.



Sind die herrschenden Energiedichten ausreichend
hoch, so kann auch das Aggregat, aufgebrochen
werden. Hierzu eignen sich z.B. Perlmihlen mit sehr
kleinen Mahlkérpern (< 0,5mm), die mit einer aus-
reichend langen Vermahldauer und hoher Mahlener-
gie bereits in der Lage sind, Dispersionen mit einer
mittleren TeilchengréRe von unter 100 nm zu erzeu-
gen. In vielen praxisrelevanten Beispielen liegt die
Aggregatgrolle zwischen 100 und 500 nm. Hierbei
ist jedoch zu beriicksichtigen, dass auch die Oberfla-
che der Mahlkugeln nicht mehr zu vernachléssigen
ist und Kontaminationen des Mahlkugelmaterials sich
zunehmend im Produkt befinden kénnen.

Neben diesen mehr mechanischen Voraussetzungen
muss jedoch auch durch Additive dafiir gesorgt wer-
den, dass auch nach der Vermahlung der Partikel die
erreichte Feinheit erhalten bleibt. Eine Reagglome-
rierung ist zu unterbinden.

Grundsitzlich lassen sich vier
Stabilisierungsprinzipien unterscheiden:

Die Partikeloberflache wird durch Additive aus-
reichend hoch geladen, sodass sich die gleichsin-
nig geladenen Partikel abstoBen, man spricht von
einem ausreichend hohen Zetapotential, wobei es
unerheblich fir die Stabilisierung ist, ob nun hohe
positive oder negative Oberflachenladungen erreicht
werden. In einigen Fallen ist dies bereits durch Ein-
stellung eines geeigneten pH-Wertes méglich. Ein
geeigneter pH-Bereich kann durch Bestimmung des
Zetapotentials bei unterschiedlichen pH-Werten
gefunden werden. Leider ist das nicht immer hinrei-
chend. Bedingt durch einige immer noch mégliche
chemische Reaktionen kann der ermittelte stabile
Bereich von dem in der Praxis als stabil erwiesener
pH-Bereich abweichen.

Bekannt ist die Wirkung von Tensiden, die tblicher-
weise eine polare Seite und eine unpolare Seite im
Molekiil besitzen. Ist z.B. die polare Seite in der Lage
mit der Oberfliche eine intensive Wechselwirkung
zu ermdglichen, so richten sich die unpolaren Berei-
che des Molekiils nach aul3en. Sind diese Bereiche
z.B. ausreichend lang, so kann der Partikel in der
Fliassigkeit wie ein Igel mit langen Stacheln ausse-
hen. Die Stabilisierung erfolgt nun nicht direkt durch
mechanische Abstandhalter, sondern durch unter-
schiedliche lokale osmotische Driicke. Ndhern sich
zwei Partikel, sodass ihre ,Stacheln” jeweils in den
anderen ,Stachelbereich” eindringen, so wird lokal
eine hohere Konzentration an ,Stacheln” bzw. Mole-
kilen erreicht. Die héhere Konzentration versucht

nun die Flissigkeitsmolekdile durch hinein diffundie-
ren in diesen Konzentrationsbereich zu verdiinnen.
Dabei entsteht in diesem Bereich ein héherer Druck
(osmotischer Druck). Dieser Druck ldsst nun die
Partikel wieder auseinandertreiben.
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Abbildung 27:



Durch Kombination der beschriebenen Effekte unter
1 und 2 |3sst sich nun auch eine Stabilisierung der
Dispersion erreichen. Hierzu muss natiirlich auch die
Flissigkeit ausreichend polar sein, um eine Ladung
der Partikeloberflachen zu erméglichen.

Als viertes Prinzip kann man eine reine mechani-
sche Stabilisierung anfiihren. Rein formal ist dies
keine ,echte” Stabilisierung und wird daher in den
einschldgigen Lehrbichern selten erwahnt, aber
entscheidend ist jedoch die Praxis. Soll ein Material
an einer Reagglomeration gehindert werden, z.B.
weil kein wirksames Additiv bekannt ist oder nicht
eingesetzt werden darf, so kann durch Erhéhung der
Viskositdt der homogenen Phase eine Bewegung der
Partikel in der Flissigkeit so weit gehemmt sein, dass
das Material quasi in der hochviskosen Umgebung
gefangen ist.

Wie bereits erwdhnt kénnen beim Einsatz ausrei-
chend hoher Energiedichten mit Evonik Produkten
Dispersionen mit Partikeln deutlich unter einem
Mikrometer erreicht werden. Fir dieses auch als
+top down” Prozess bezeichnete Verfahren sind ent-
sprechend starke Mahlaggregate notwendig.

Energie (Mahlung)

Bottom up

Energie (Reaktion)

Abbildung 28:

Nicht fiir alle Kunden lohnt sich dieser verfahrens-

technische Aufwand und das Auffinden geeigneter

Additive. Evonik bietet bereits seit den 60’er Jahren
einige pyrogen erzeugte Kieselsduren in dispergier-
ter Form an.

In den letzten 10 Jahren wurde diese Produktpalette
erweitert. Detaillierte Hinweise ber die Dispersio-
nen von Evonik finden Sie in der Industrie Broschiire
+AERODISP® Dispersionen aus pyrogener Kiesel-
sdure und Metalloxiden”. So ist fast jede pyrogen
erzeugte hydrophile Kieselsdure in dispergierter
Form zu erhalten. Auch einige hydrophobe Produk-
te sind in Lésungsmitteln erhéltlich. Des Weiteren

kénnen durch spezielle Additive diese Partikel mit
Oberflachen zur Verfiigung gestellt werden, die
entweder positiv oder negativ geladen sind. Je nach
Anwendung und Formulierung muss diese Oberfla-
chenladung beriicksichtigt werden, um Inkompatibi-
litditen zu vermeiden. Fiir einige Anwendungen kann
jedoch auch gerade diese Inkompatibilitdt gewiinscht
sein. Bei hochqualitativen Ink-Jet-Papieren wird
durch eine kationische Ladung von AEROSIL® Par-
tikeln dafiir gesorgt, dass die tiblicherweise negativ
geladenen Farbstoffmolekiile moglichst nahe der
Papieroberflache fixiert werden, das Wasser der
Tinte kann von tiefer liegenden Schichten adsorbiert
werden. Das Resultat ist ein farbkréftiges scharfes
Druckbild. Néhere Information dariber kénnen Sie
der Industrie Broschiire ,AEROSIL® for Photo Inkjet
Media” entnehmen.

Durch ein weiterentwickeltes Hochenergiemahlver-
fahren kann Evonik eine Vielzahl von Materialien
auch als feinteiligen Dispersionen auf nicht wassriger
Basis mit einer hohen Konzentration und trotzdem
relativ niedrigen Viskositaten anbieten.
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Abbildung 29:



Sie wollen ein Produkt mit
exzellenten Grundeigenschaften,
das sich perfekt auf lhre
speziellen Anforderungen
anpassen lasst?
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3. Eigenschaften

3.1 Amorpher Aufbau, Reinheit

3.1.1 Amorpher Aufbau

Die chemische Summenformel von AEROSIL® lau-
tet, wie bereits gezeigt, SiO,. Dabei ist allerdings zu
bedenken, dass in Wirklichkeit keine isolierten SiO,
Molekdile vorliegen. Die Siliciumatome betatigen
vielmehr kovalente Einfachbindungen zu vier direkt
benachbarten Sauerstoffatomen. Jedes Atom geniigt
somit der Oktettregel. Aus energetischen Griinden
nehmen die Bindungselektronenpaare den groRt-
moglichen Abstand voneinander ein; sie sind also
tetraedrisch angeordnet.

| Abbildung 30
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Rontgenbeugungsaufnahmen von AEROSIL®, Cristobalit, Quarz und Tridymit

Die SiO,-Tetraeder dienen als Grundbaustein fir
den Aufbau des makromolekularen Netzwerkes.
Dabei sind prinzipiell zwei Méglichkeiten denkbar:
die SiO,-Tetraeder kénnen regelméRig oder auch

vollig regellos angeordnet sein. In der Natur vorkom-

mende kristalline Kieselsdure-Modifikationen wie
Quarz, Cristobalit oder Tridymit bestehen in ihrer
Gesamtheit aus genau definierten, véllig identischen

Struktureinheiten, den sogenannten Elementarzellen.

Durch den regelméaRigen Aufbau der Kristallgitter
werden Rontgenstrahlen an den Gitter- oder Netz-
ebenen unter Interferenzerscheinungen gebeugt.
Alle synthetischen Kieselsduren von Evonik zeigen
ein vollig anderes Verhalten. Die SiO,-Tetraeder
sind regellos angeordnet, wie Abbildung 30 an der
Abwesenheit von definierten kristallinen Rént-
genbeugungsreflexen zeigt. AEROSIL® ist daher
rontgenamorph. Der amorphe Charakter kann auch

mittels hochauflésender Transmissionselektronen-
mikroskopie bewiesen werden (s. Kap. 3.2.1). Im
Gegensatz zu Glasern, die ein dreidimensionales
Geriist mit unendlicher Ausdehnung (gemessen an
atomaren Dimensionen) bilden, besitzt amorphes
AEROSIL® ein partikuldres Gefiige.

AEROSIL® liefert keine scharfen Rontgenreflexe,
sondern nur schwache sehr diffuse Intensitatsmo-
dulationen. Diese Beugungserscheinungen sind mit
einem ungeordneten Netzwerkmodell interpretier-
bar [8]. Sie sind auf Nahordnungszustinde zuriick-
zufiihren, deren Reichweite in nicht-kristallinen
Stoffen im Vergleich zur PartikelgréBe hochdisperser
Stoffe stets klein ist (siehe auch Seite 38).

Bei Kieselgldsern liegen diese in der GréRenordnung
von ca. 1,3 nm, bei Féllungskieselsduren bei ca. 1,2
bis 1,0 nm und bei AEROSIL® und Lichtbogenkie-
selsiuren bei ca. 0,9 bzw. 0,8 nm [9]. Der Uber-
gang von einem geordneten in einen ungeordneten
Zustand vollzieht sich also bereits nach der dritten
Tetraeder-Koordinationssphare. Beziglich dieser
Nahordnungstendenz besitzt AEROSIL® im Vergleich
zu anderen SiO,-Produkten die gréRBte strukturelle
Unordnung [9]. Es soll hier ausdriicklich betont wer-
den, dass die Nahordnungsbereiche nicht mit einer
Kristallinitat gleichzusetzen sind.

Abbildung 31: Schematische Anordnung der SiO,-Tetraeder in
AEROSIL® nach einem Modell von EVANS und KING [10]. Die
Kreise symbolisieren Sauerstoffatome; in den Zentren der Tetra-
eder sitzen die Siliciumatome



Nach EVANS und KING kann man sich das SiO,-
Netzwerk wie in Abbildung 31 gezeigt vorstellen.
Durch Berechnung der radialen Verteilungsfunktion
wurde ein Si-O-Bindungsabstand von 0,152 nm und
ein Si-Si-Bindungsabstand von 0,312 nm bestimmt.
Der Si-O-Si-Bindungswinkel weist eine beachtliche
Schwankungsbreite von 120-180 Grad auf [11].

3.1.2 Reinheit

Der Kohlenstoffgehalt in AEROSIL® kann als Kenn-
zahl des Oberflachenbehandlungsumfangs verwen-
det werden. Die Bestimmung des Kohlenstoffgehalts
erfolgt mittels TrigergasheiRextraktionsanalyse (z.B.
Gerite der Firma LECO, Typ CS 244 oder CS 600).
Dabei wird Probenmaterial in einen Keramiktiegel
eingewogen, mit Verbrennungszuschldgen versehen
und in einem Induktionsofen unter einem Sauer-
stoffstrom erhitzt. Der vorhandene Kohlenstoff wird
hierbei zu CO, oxidiert. Diese Gasmenge wird ber
Infrarotdetektoren quantifiziert. Vor der eigentli-
chen Messung wird eine Kalibrierung des Geréts
mit geeignetem Referenzmaterial durchgefihrt.

Die Kohlenstoffnachweisgrenze dieser analytischen
Methode liegt bei 300 pg/g.

Da insbesondere Quarzstaub, aber auch Cristobalit-,
Tridymit- und Coesit-haltige Stdube silikogen wirken
[12,13], ist der amorphe Aufbau von AEROSIL® von
besonderer Bedeutung. Weder IR-spektroskopisch,
mit Hilfe der Differentialthermoanalyse noch mit-
tels Réntgenbeugung konnten kristalline Anteile

in AEROSIL® Proben beobachtet werden (s. Kap.
3.1). In Abbildung 32 sind Réntgenbeugungsauf-
nahmen von AEROSIL® 200 und von AEROSIL® /
Quarz-Abmischungen im Winkelbereich 15 ° bis 30°
(26) dargestellt. Es ist deutlich zu erkennen, dass

in reinem AEROSIL® 200 keine kristallinen Reflexe
vorliegen. Auf der anderen Seite zeigt das Rontgen-
beugungsdiagramm der AEROSIL® Abmischung ab
0,3 % Quarz einen nachweisbaren kristallinen Reflex
bei 26,6 ° (20) (Abbildung 32).

Die rontgenographische Nachweisbarkeitsgrenze
von maRig fehlgeordnetem Cristobalit in Kieselglas
liegt unterhalb von 0,3 %.

Abbildung 32
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Als Edukte bei der AEROSIL® Produktion dienen
leicht flichtige Siliciumverbindungen, die durch Des-
tillation aufbereitet werden und somit sehr rein sind.
Bei der Flammenhydrolyse fillt als einziges Neben-
produkt gasférmiger Chlorwasserstoff an, der sich
nahezu vollstandig vom Feststoff abtrennen lasst. Das
Resultat ist ein Produkt hoher Reinheit. Der SiO,-
Gehalt von AEROSIL® ist beispielsweise grofer als
99,8 %. Daher entspricht z.B. AEROSIL® 200 den
Forderungen der Monographien zahlreicher Pharma-
kopéen und offizieller Spezifikationen (Tabelle 6).
Speziell fir die pharmazeutische Industrie bietet
Evonik unter dem Handelsnamen AEROSIL® 200
Pharma, AEROPERL® 300 Pharma, AEROSIL® 300
Pharma, AEROSIL® 200 VV Pharma und AEROSIL®
R 972 Pharma Produkte an, die gemaf} dem Européi-
schen, Amerikanischen und Japanischem Arzneibuch
(EP, USP/NF und JP) auf folgende Parameter gepriift
werden:




« EP 0434 “Silica, Colloidal Anhydrous”: Identifica-
tion, pH, Chloride, Heavy Metals, Loss on ignition,
Assay

- EP 2208 “Silica, Hydrophobic Colloidal”: Identifi-
cation, Chloride, Heavy Metals, Water-dispersible
fraction, Loss on ignition, Assay

- Determination according to USP /NF “Colloidal
Silicon Dioxide”: Identification, pH, Loss on dry-
ing, Loss on ignition, As, (leachable), Assay

+ JP XV “ Light Anhydrous Silica Acid”: Identifica-
tion, Chloride, Heavy metals, Aluminium, Iron,
Calcium, Arsenic, Loss on drying, Loss on ignition,
Volume test, Assay

Ublicherweise wird die Reinheit von AEROSIL®
mittels ICPMS (inductively coupled plasma mass
spectrometry) ermittelt. Dazu wird das Probenma-
terial in Flusssdure gel6st und die Matrix als H,SiF
bei niedriger Temperatur abdestilliert. Durch Zugabe
eines Komplexierungsmittels kann tiber dieses Ver-
fahren auch der Borgehalt bestimmt werden. Um die
hochreinen Qualitdten analysieren zu kénnen, sind
diese Arbeitsschritte in einer Reinraumumgebung
durchzufiihren.

Tabelle 6

Element ug/g = ppm Element ug/g = ppm
Al <10 Mg <0,3

Ca <0,3 Na <0,5

cr <0,4 Ni <0,3

Cu <0,05 P <0,1

Fe <3 Ti <1

K <0,5 Zr <0,2

Li <0,05

Spurenverunreinigungen von Standard AEROSIL® Typen
(keine Spezifikationen)

Schwermetalle, wie Pb, As, Cd, Hg, Sn, Sb, Bi und Tl
liegen alle im Bereich von < 0,05 pg/g, genauso wie
seltene Erden.

Seltene Erden: je < 0,05 ug/g

Héhere AEROSIL® Reinheitsgrade werden aus hoch-
reinen Precursoren hergestellt. Diese Produkte ent-
halten metallische Spurenelement-Verunreinigungen
nur im ppb-Bereich (ng/g).

Bei der Herstellung und Verpackung werden keine
Lésungsmittel verwendet (siehe Kap. 2.1).

3.2 Teilchenfeinheit und Oberflache

Der amorphe Aufbau von AEROSIL® und die regel-
lose Anordnung der SiO,-Tetraeder wurden in 3.1
beschrieben. Auf die makroskopische Ausdeh-
nung und Gestalt der Partikel wird an dieser Stelle
eingegangen.

Visuell wird AEROSIL® als lockeres, weiRes Pul-

ver identifiziert. Tatsdchlich besteht AEROSIL® aus
ca. 98 Vol-% Luft (Dichte AEROSIL® 2,2g/cm?,
Stampfdichte von AEROSIL® ,normale” Ware ca.

50 g/1). Es lasst sich mit kleinen DruckluftstéRen
leicht fluidisieren und somit auch in Silos problemlos
handhaben. Abbildung 33 verdeutlicht anhand einer
einfachen Labordemonstration dieses Verhalten.

Abbildung 33: Einfache Labordemonstration zur Fluidisierung von
AEROSIL®. An der Glasfritte liegt Druckluft von etwa 0,2 bar



3.2.1 Agglomerat- und Aggregatgréf3e
mittels Streulichtverfahren

Die tatsachlichen TeilchengréBenverteilungen von
AEROSIL®, wie auch von vielen anderen Pulvern,
héngen wesentlich vom untersuchten Partikelmerk-
mal (z.B. Beugungsdurchmesser oder Feststoffvolu-
men) und von der Dispergiermethode (Dispergier-
medium und Dispergierkrifte) ab. Strenggenommen
gilt die Streutheorie nur fir sphérische Teilchen.
Daher liefert ein Streulichtverfahren, wie die Laser-
beugung, den Durchmesser einer Kugel mit dquiva-
lentem Streuquerschnitt.

AEROSIL® Teilchen, die in einen Luftstrom disper-
giert werden, liegen durchweg als Agglomerate vor.
Nach der Laserbeugungsmethode werden fiir die
verschiedenen Typen vergleichsweise dhnliche, Ver-
teilungen (zwischen 4 und 200 pm) mit Mittelwer-
ten um 40 pm gefunden, ohne signifikante Anteile
im Submikronbereich. Gefillte Kieselsduren zeigen
demgegeniiber etwas breitere Verteilungen.

Abbildung 34:

Diese PartikelgréRRen diirfen jedoch nicht als ,aero-
dynamischer Durchmesser”, der eine wichtige Kenn-
zahl fir das Inhalationsverhalten darstellt, interpre-
tiert werden, da es sich bei letzterem um einen auf
die relative Dichte von 1 normierten Wert handelt.
Aufgrund ihrer Eigenschaften liegt die fiir das Sink-
verhalten in ruhender Luft maRgebende effektive
Dichte der Kieselsdurepartikel weit unter ihrer Fest-
stoffdichte, wodurch sich deutlich kleinere aerodyna-
mische Durchmesser ergeben.

Bei der Dispergierung von AEROSIL® in einer
Flissigkeit zeigen sich deutliche Unterschiede
in der Partikelgréenverteilung in Abhéngig-
keit von den Dispergierbedingungen, z.B. durch
Ultraschallbehandlung.

AEROSIL® Partikel, die ohne die Anwendung zusétz-
licher Dispergierkrafte auch in wassriger Dispersion
tberwiegend als grobe Agglomerate, vergleichbar
mit den im Luftstrom gemessenen Agglomeraten,
vorliegen, zerfallen schon bei vergleichsweise gerin-
ger Einwirkung von Ultraschall in wesentlich kleinere
Teilchen (Aggregate und stabilere kleine Agglome-
rate). Primérteilchen sind jedoch nicht nachweisbar.
Die hydrophobierten AEROSIL® Typen weisen eine
etwas héhere Stabilitat auf.
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Abbildung 35:

Bei der Dispergierung mit starken Scherkréften
(Ultraschallbehandlung) liegen die AEROSIL® Typen
tiberwiegend als Aggregate im Submikronbereich
vor. Zur Untersuchung in diesem GréBenbereich eig-
net sich insbesondere die Dynamische Lichtstreuung
(Photonenkorrelationsspektrometrie PCS).

Ein Vergleich beider Streulichtmethoden (dynami-
sche und statische Lichtstreuung) zeigt fiir verschie-
dene AEROSIL® Typen vergleichbare Ergebnisse, d.h.
enge Partikelverteilungen im Submikronbereich.

Mit zunehmender spezifischer Oberflache werden
die mit PCS bestimmten mittleren PartikelgréBen
kleiner und néhern sich den Laserbeugungswerten
(PIDS) an. Die PCS-Messungen lassen ebenfalls nur
eine monomodale enge Verteilung erkennen. Par-
tikel im Bereich der GroRe von Primarteilchen, die
etwa 10—-30nm grof sind und ebenfalls im Messbe-
reich dieser Methode liegen, liegen in der Suspensi-
on nicht vor.
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3.2.2 Teilchengrofe und Struktur

Rasterelektronenmikroskopische (REM) Aufnah-
men zeigen die Morphologie von AEROSIL® 200

im Auslieferungszustand. Das Material wurde auf
einen REM-Probenhalter aufgestaubt und in Aufsicht
photographiert. Es wurde ein Feldemissions-Raster-
elektronenmikroskop (FE-REM) eingesetzt, um tie-
fenscharfe Aufnahmen bis in den Nanometerbereich
hinein zu erhalten.

Die REM-Ubersichtsaufnahme Abbildung 37 a zeigt
sphérische Strukturen (Agglomerate) im ein- bis
mehrstelligen Mikrometerbereich, die beim Auf-
bringen auf den REM-Probenhalter aus dem kom-
paktierten Material durch Zerfallen bei Einwirkung
von Scherkriften (Dispergierung in Luft) entstanden.
Erst mit steigender VergréRerung (Abbildung 37b
und 37c) wird erkennbar, dass dieser lockere Ver-
bund aus einem stark verzweigten Arrangement von
Agglomeraten kleinerer Bausteine (den Aggregaten)
bestehen. Werden diese Agglomerate z.B. in einem
flissigen Medium dispergiert, diese Dispersion dann
zudem sehr stark verdiinnt und auf einen REM-
Probenhalter aufgetrocknet, erhélt man bei hoher
Vergroerung REM-Aufnahmen wie in Abbildung
37d. Die Agglomerate werden durch Dispergierung
wieder in Aggregate separiert (Abbildung 37d), aus
denen die Agglomerate (Abbildungen 373, 37b,
37c) durch Kompaktieren vor dem Verpacken in
Transportgefile generiert wurden. In Abbildung
37d ist sehr deutlich der Aufbau eines einzelnen
Aggregates erkennbar: es besteht aus miteinan-

der verschmolzenen, nicht weiter zu trennenden
Primarteilchen.

Zur exakten Bestimmung von TeilchengrofRen ist
die Rasterelektronenmikroskopie nicht geeignet, da
die Probe mit einem leitfdhigen Film belegt werden
muss. Hier setzt die Transmissionselektronenmikro-
skopie (TEM) ein. Im TEM-Gerét werden die iso-
lierten Aggregate mit hochenergetischen Elektronen
durchstrahlt. Aufladungseffekte spielen hier keine

Abbildung 37b:

Abbildung 37c:

Abbildung 37d:
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Abbildung 38: TEM-Aufnahmen von AEROSIL® Aggregaten

AEROSIL® 130 AEROSIL® 200 AEROSIL® 380

Abbildung 39: HR-TEM-Aufnahmen. Verwachsungszonen der Primarstrukturen

AEROSIL® 130 AEROSIL® 200 AEROSIL® 380

Rolle und die Teilchen kénnen im Originalzustand TEM-Aufnahmen bei hoherer VergréRBerung (HR-
unverfilscht photographiert werden. TEM ist als ein- TEM) zeigen, dass die Verwachsungszonen inner-
zige direktabbildende Methode geeignet, die charak- halb dieser Aggregate eine intensive Uberlappung
teristischen Aggregatformen und AggregatgrofRen zu  und damit einen ausgepragten Durchdringungsgrad

bestimmen und auszumessen, die im Herstellungs- der Primérstrukturen aufweisen, und daher eher
prozess ebenso malRgeschneidert werden kénnen als ,Bottlenecks” bezeichnet werden und nicht aus
wie die PrimirteilchengroBen [14]. eher schmalen Kontaktstellen von , Perlenketten”

Die TEM-Aufnahmen lassen anhand der Produktty-  diskreter Bausteine bestehen. Eine Separation einer

pen AEROSIL® 130, AEROSIL® 200 und AEROSIL®  Primarstruktur aus ihrem Aggregatverband wiirde

380 erkennen, wie sich die Partikelgr6Ren und Par-  daher das Aufbrechen zahlreicher O-Si-O-Bindun-

tikelmorphologien in der Flammensynthese variieren  gen und damit einen sehr hohen Energieeintrag

lassen. In allen Fallen handelt es sich um Aggregate,  erfordern.

die im FlammenprozeR durch Nukleation, Wachstum,

Koagulation und intensiver Verwachsung aus den Das Innere der Aggregate, sowohl der Primérteilchen

Primérteilchen gebildet werden. als auch der Verwachsungszonen, ist amorph
(Abbildung 40).



Vergleich HR-TEM-Aufnahmen

Abbildung 40: HR-TEM-Aufnahmen

kristallines Material: Quartz, Gitterebenenabbildung;
Gitterebenenabstand 0,34 nm fir hkl 101

Diese Bilder oben sind in perfektem Einklang mit
dem Strukturmodell amorpher Silica gemaR Abbil-
dung 31 (Kapitel 3.1) und den réntgenographischen
Befunden. AEROSIL® besteht aus einem dreidi-
mensionalen Netzwerk statistisch angeordneter
SiO,-Tetraeder mit ausschlieBlich kurzreichweitiger
Nahordnung. Die TEM-Aufnahme zeigt eine zweidi-
mensionale Projektion des dreidimensionalen Netz-
werks der SiO,-Tetraeder in der aktuellen Fokusebe-
ne des TEM-Gerites.

IINS (inelastische, inkohirente Neutronenstreuung)
Die Ergebnisse von Réntgenbeugungs- und HR-
TEM-Untersuchungen zur Amorphizitdt von
AEROSIL® werden zudem von einer dritten, davon
unabhdngigen Methode untermauert, der IINS. Die
niederfrequente Schwingungszustandsdichte von
AEROSIL® Typen ist deutlich verschieden von der
kristalliner Silica und charakteristisch fir amorphe
Festkérper [8, 9,10, 11,15,].

Die Infrarotspektroskopie (IR, siehe Kapitel 3.5.2.2)
liefert detaillierte schwingungsspektroskopische
Aussagen zu den O-H Valenzschwingungen von
Silica, die mit niedriger Amplitude erfolgen, st6R3t
jedoch bei < 1400 cm™ aufgrund der intensiven
Gitterabsorption der Strahlung an Grenzen. Die
IINS liefert, komplementéar zur IR, fir diesen Bereich
Informationen zu niederfrequenten Torsions-

und Deformationsschwingungen von Silica und
demonstriert als weitere, unabhdngige Methode

die Amorphizitdt von AEROSIL®.

amorphes Material: AEROSIL

Fir eine numerisch exakte Beschreibung der
AEROSIL® Primarteilchen und Aggregate sind sta-
tistische Auswertungen von TEM-Aufnahmen zur
Bestimmung der mittleren PrimérteilchengréfRe

und PrimarteilchengréRenverteilungen erforder-
lich. Je nach Polydispersitdt eines Systems und der
entsprechend erforderlichen Prézision fiir eine
PartikelgréRBenverteilungskurve werden iblicher-
weise mit einem TeilchengréRenzihlgerit (TGZ) ca.
2000-10000 Partikel ausgewertet. Als numerische
CharakterisierungsgréfRen werden u.a. angegeben:
arithmetisches Mittel des Primarteilchendurch-
messers (DN) und dessen Standardabweichung

(S), die Oberfliche oder das Volumen gemittelter
Partikeldurchmesser (DA, DV), errechnete spe-
zifische TEM-Oberfliche (OEM), und die Medi-
anwerte und 90 %-Spannen der Anzahl- bzw. der
Gewichtsverteilungen.

Fiir die Erfassung und Beschreibung der Aggregat-
parameter werden ebenfalls statistische Mittelwerte
von 1000-10000 Aggregaten bestimmt (Aggregat-
gréRenbestimmung, AGB).
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Abbildung 41: AggregatgroBenbestimmung und digitale
Aggregatklassifizierungsanalyse an AEROSIL® 200 (die Probe
wurde zuvor in einem Isopropanol-Wasser-Gemisch mit Ultra-
schall dispergiert und auf das TEM-Grid aufgetragen)



| Tabelle 7

Probe

AEROSIL® 200

TeilchengréRenbestimmung (TGZ)

Primarteilchendurchmesser (DN)* 12nm
Uber die spezifische Oberfliche errechneter mittlerer 14nm
Primarpartikeldurchmesser (DA)
Errechnete spezifische TEM-Oberfliche (OEM) 220m?/g
AggregatgroRenbestimmung (AGB)
Mittlere projizierte Aggregatfliche (area) 11675nm*
Umfang (circumference) 1386 nm
Konvexer Umfang (convex circumference) 527 nm
Minimaler Aggregat-Durchmesser (minimum diameter) 117 nm
Maximaler Aggregat-Durchmesser (maximum diameter) 198 nm
Leerflichenanteil (void area) 28%
Verzweigungsgrad (degree of branching) 9,5
Anzahl an Primarstrukturen / Aggregat 436
(number of primary particles/aggregate)
Ergebnisse der Klassifizierungsanalyse
Klassenprozente spharisch 0,88
ellipsoid 13,2
linear 38,6
verzweigt 47,4
Gewichtsprozente spharisch 0,03
ellipsoid 0,72
linear 8,6
verzweigt 90,7

Auswahl einiger Parameter aus der TeilchengréRBenbestimmung (TGZ) und Aggregatgré-
Renbestimmung (AGB). Mittelwert iber 2000 Aggregate. (die Probe wurde zuvor in einem
Isopropanol-Wasser-Gemisch mit Ultraschall dispergiert und auf das TEM-Grid aufgetragen).

Die Daten sind Richtwerte (keine Spezifikationen).

*Primérteilchen liegen nicht isoliert vor, sondern sind miteinander verwachsen in

sogenannten Aggregaten.

Hierzu gehoren u.a. KenngréRen wie die mittlere
projizierte Aggregatfliche (area), der Aggregatum-
fang und der konvexe Umfang, minimale und maxi-
male Aggregatdurchmesser bzw. Feret-Durchmesser,
der Durchmesser des flichengleichen Kreises (ECD),
der Leerfldchenanteil, der Verzweigungsgrad, die
Anzahl der Primérstrukturen pro Aggregat.

Zudem kénnen Aggregate verschiedener GréBen
durch Klassifizierungsanalysen gemaR Eigenschaften
wie ,verzweigt, ellipsoid, linear, spharisch” in Unter-
klassen aufgeteilt und mit statistischen Methoden
beschrieben werden.

! Rapirs i
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Abbildung 41a: Teilausschnitt aus einem Aggregat welches aus
iber 400 zusammengewachsenen Priméarstrukturen besteht
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Abbildung 42: TEM-Aufnahmen von AEROSIL® 130 und dem hydrophobierten Produkt R 972

AEROSIL® 130 AEROSIL® R 972
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Abbildung 43: TEM-Aufnahmen von AEROSIL® 200 und dem hydrophobierten Produkt R 974

AEROSIL® 200 AEROSIL® R 974

TEM-Aufnahmen hydrophobierter AEROSIL® Typen | Abbildung 44

wie AEROSIL® R 972 oder AEROSIL® R 974 zeigen,

dass durch die hydrophobierende Ausriistung von

AEROSIL® Oberflichen die Separation der Aggrega- 210 //\\
te, d.h. das Deagglomerationsverhalten bei der Her- 200 [\
stellung geeigneter TEM-Préparate fiir die Bestim- 190 / \
. . 180

mung der spezifischen Aggregatparameter erheblich 170 / \
verbessert werden. '% 160 / \

§ 150 / \
Statistische Auswertungen zur mittleren Primar- U 140 / \
teilchengréRe (DN) zeigen weiterhin, dass mittels 130 // \\
TEM keine Veranderungen der PriméarteilchengréBe 120 — \.
oder der Aggregatparameter gemessen werden. Bei 110 - — |
Versuchen zur Darstellung oder gar zur Dickenbe- 1001 ————

stimmung einer, wie sich zeigt, molekular-diinnen oo
Hydrophobierungsschicht, stoRt auch das Auflo- 291 290 289 288 287 286 285 284 283 282 281

Bindungsenergie [eV]
sungsvermogen der HR-TEM an seine Grenzen.

XPS C1s-XPS Signal des Kohlenstoffs vor (grau) und nach (purple) Umsetzung
einer AEROSIL® Oberfldche mit einem organischen Hydrophobierungsmittel
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Es sind daher oberflachenspezifische Methoden Abbildung 46 zeigt, wie bei abnehmendem Teil-
erforderlich, um fiir den Bereich der obersten Atom-  chendurchmesser die spezifische Oberflache stark
lagen den Bedeckungsgrad von AEROSIL® Typen mit  anwachst. 30 g AEROSIL® 200 haben z.B. die gleiche
organischen Hydrophobierungsmitteln zu erfassen. Oberfliche wie ein FuBballplatz (Abbildung 45).
Hierzu wird die Rontgen-Photoelektronenspektro- Folgendes Gedankenexperiment soll auf die Bedeu-
metrie (XPS/ESCA) eingesetzt, welche Konzentra-  tung der Feinteiligkeit hinweisen:

tionswerte zur Bedeckung von Si und O mit alipha-

tischem Kohlenstoff liefert, und auch Elemente wie

Stickstoff spektroskopisch sicher detektiert. | Abbildung 46

40|41

400
3.2.3 Spezifische Oberfliche \

200 \\
100

Bisher wurde gezeigt, wie sich die Primarteilchen-
groRe und Struktur der AEROSIL® Partikel aus den
elektronenmikroskopischen Aufnahmen ableiten
lassen. Bei den AEROSIL® Typen lasst sich nach zwei
vollig voneinander unabhingigen Methoden der

Spez.Oberfliche [m?/g]
w
S
IS)

Zusammenhang zwischen Primérteilchengréfe und \_$_

der spezifischen Oberfladche bestimmen. Dabei fiih- 0
ren beide Methoden zum gleichen Ergebnis.

0 10 20 30 40
Mittlerer Durchmesser der Primirteilchen [nm]

Spezifische Oberflache in Abhdngigkeit vom mittleren AEROSIL
Primarteilchendurchmesser

Schneidet man einen Wiirfel durch Halbierung aller
Kantenlédngen in 8 gleiche Wiirfel, so bleibt natrlich
die Masse konstant; die Oberfliche eines einzelnen
kleinen Wiirfels ist kleiner, die Oberflachensumme
der 8 kleinen Wiirfel ist aber doppelt so groR wie
die Oberflache des groRen Wiirfels. Dieser Vorgang
kann gedanklich beliebig oft wiederholt werden. Die
Oberfléche eines einzelnen AEROSIL® Primérteil-
chens ist sehr klein; andererseits ist die spezifische
Oberflache sehr hoch, da die Teilchenzahl sehr groR
ist. Kdnnte man die Primérteilchen von 1g AEROSIL®
200 zu einer Kette aneinanderreihen, so ergébe dies
eine Lange, die 17-mal der Entfernung von der Erde
3.2.3.1 Geometrische Bestimmung der zum Mond entspricht!

spezifischen Oberfldche

Abbildung 45:
AEROSIL® 200 (30g) hat die gleiche Oberfliche wie ein FuRballfeld

Der fundamentale Zusammenhang zwischen der Pri-  3.2.3.2 Bestimmung der spezifischen Oberfliche
marteilchengréfe und der spezifischen Oberflache und Porenverteilung durch Gasadsorption
Igsst sich aus den TEM-Aufnahmen (Kapitel 3.2.2)

quantitativ ableiten. Bei dieser Bestimmungsmethode Die am weitesten verbreiteten und zuverlassigsten
wurden mit einem ZEISS-TeilchengroRen-Zahlgerdt ~ Methoden zur Bestimmung der spezifischen Ober-
TGZ 3 nach ENDTER und GEBAUER mehrere Tau- flache und Porenverteilungen von hochdispersen
send Teilchen ausgezahlt und die spezifische Ober- Feststoffen erfolgt Giber die Adsorption von Gasen
flache errechnet. aufgrund physikalischer Wechselwirkungen.



Abbildung 47
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Bei niedrigen Driicken (A) werden zunichst aktive
Adsorptionsplitze belegt (z.B. Mikroporen [Poren

< 2nm], da dort verstirkte Wechselwirkungskrifte
aufgrund Giberlappender Adsorptionspotentiale auf
die Gasmolekiile wirken). Bei (B) liegt theoretisch
eine monomolekulare Adsorbatschicht auf der Ober-
flache vor, die zur Ermittlung der spezifischen Ober-
flache genutzt wird. Mit steigendem Druck bilden
sich weitere Adsorbatschichten (B-C) aus, die eine
Bestimmung der fraktalen Dimension zur Charakte-
risierung der Oberflachenrauhigkeit gestatten. Mit
Anniherung an den Séttigungsdruck (D) fiillen sich
aufgrund von Kapillarkraften zunehmend gréRere
Poren (Mesoporen) mit Kondensat, die Desorptions-
kurve weist dann eine Hysterese auf (D-C).

Die duBere und bei pordsen Stoffen zugangliche
innere Oberflache wird nach der BET-Methode
(nach Brunauer, Emmett und Teller) bestimmt.

Das Verfahren ist in in Quelle 16 beschrieben. Fiir
AEROSIL® wird in der Regel N, als Messgas verwen-
det und bei 77 K adsorbiert. Eine zu bevorzugende
Alternative stellt die Adsorption von Ar bei 87 K dar,
da N,-Molekiile mit den Silanolgruppen an der SiO,-

Oberflache in spezifische Wechselwirkung treten
und sich dort senkrecht zur Oberfldche orientieren,
wodurch der spezifische Flachenbedarf des Molekiils
geringer ist als der zur Oberflachenberechnung emp-
fohlene Wert (0,162 nm?).

Die BET- und die berechneten TEM-Oberfliachen
stimmen im Allgemeinen gut iiberein. AEROSIL®
380 bildet hier eine Ausnahme. Die Teilchen werden
im Vergleich zu AEROSIL® 300 nicht feiner, sondern
zeigen eine gewisse Oberflachenrauhigkeit.

Mikroporenvolumen (Poren < 2nm) und geometri-
sche Oberfliche (duRere Oberfliche auRerhalb der
Mikroporen) werden aus den Adsorptionsdaten mit-
tels Isothermenvergleichsverfahren (t-Plot-Methode
nach [17]: Vergleich der gemessenen Adsorpti-
onsisothermen mit einer Referenzisothermen eines
unpordsen Materials) bestimmt.

Die meisten AEROSIL® Typen, mit Ausnahme von
AEROSIL® TT 600, und Féllungskieselsduren besit-
zen keine signifikante Mikroporositét, anders als z.B.
Kieselgele.

Eine weitere Charakterisierung der Oberflachen-
struktur auf der Basis von Isothermendaten ist die
Verteilung der Mesoporen im Bereich von

2 -100nm nach dem BJH-Verfahren (nach Barrett,
Joyner, Halenda) gemaR [18].

Tabelle 8

AEROSIL® spez. Oberfliche m*/g  Porenvolumen cm?®/g (2-0nm)
AEROSIL® OX 50 45 0,06

AEROSIL® 130 130 0,26

AEROSIL® 300 295 0,56




3.3 Spezielle physikalisch-chemische Daten

Fiir technische Belange sind folgende GréBen oft
relevant:

- spezifische Oberfliche in Anlehnung an [16]

- mittlere GroRRe der Primérteilchen

- Stampfdichte in Anlehnung an [19]

« Trocknungsverlust in Anlehnung an [20]

« Gliihverlust in Anlehnung an [21]

« pH-Wert [22]

- Gehalt an Fremdoxiden

- Chloridgehalt

« Siebriickstand nach Mocker in Anlehnung an [23]

Wihrend die entsprechenden analytischen Unter-
suchungsmethoden beschrieben werden, sind die
physikalisch-chemischen Daten im Anhang dieser
Publikation zusammengestellt.

Die hohe Temperaturbestdndigkeit von hydrophi-
lem AEROSIL® (bis 850 °C bei Dauerbelastung) ist
zum Beispiel bei der Verwendung von AEROSIL®
zur Wéarmeddammung wichtig.

Die hydrophoben AEROSIL® Produkte weisen
aufgrund ihres Kohlenstoffgehalts im Vergleich
zum hydrophilen AEROSIL® eine geringere Tem-
peraturstabilitt auf (s. Tabelle 9). Allerdings wer-
den beispielsweise an AEROSIL® R 972 bei einer
Headspace-Analyse nach 2 Stunden bei 100°C
mit der Gaschromatographie / Massenspektrome-
trie-Kopplung keine Gehalte organischer Verbin-
dungen oberhalb der gesetzlichen Grenzwerte
gefunden.

Tabelle 9

Brechzahl 1,46
Léslichkeit in Wasser (pH 7,25 °C) 150 mg/I
spezifisches Gewicht 2,2g/cm?

Warmekapazitit c, von AEROSIL® 200

Benetzungswarme von Wasser an AEROSIL® 200

molarer Adsorptionskoeffizient fiir freie Silanolgruppen (3750cm™)
Temperaturbestandigkeit von hydrophilem AEROSIL®
Ziindtemperatur von hydrophobem AEROSIL® nach DIN 51794 2

Bestdndigkeit gegentiber Séuren
gegeniiber Ammoniak 5 %
gegeniiber Natronlauge 5%
gegeniiber Oxidationsmittel
gegeniiber Reduktionsmittel

10°C: 0,79)/gK  50°C:0,85)/gK

150 + 107 )/m?
(4,4+0,4) - 105cm?/mol
850°C

AEROSIL® R 972: 550°C
AEROSIL® R 974: 530°C
AEROSIL® R 805: 480°C
AEROSIL® R 812: 460°C
AEROSIL® R 202: 440°C

ausgezeichnet ¥
gering

sehr gering
ausgezeichnet
ausgezeichnet




3.3.1 Wasserloslichkeit

Obwohl Quarz bei Raumtemperatur in Wasser als
praktisch unléslich gilt, geht er bei Raumtempera-
tur und einem pH von 7 zu etwa 0,01 % in Losung.
Diese Aussage gilt im Gleichgewichtszustand auch
fir alle hydrophilen AEROSIL® Typen. Die Dynamik
des Loésevorgangs unterscheidet sich jedoch sehr:
wihrend Quarz erst nach langen Kontaktzeiten

den Gleichgewichtswert erreicht, bilden AEROSIL®
Typen wegen ihrer Feinteiligkeit und ihres amorphen
Charakters schnell Gberséttigte Lésungen.

| Abbildung 49
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EN' angepassten Verfahren zur OECD Richtlinie 105 mit
2 100 der Kolbenmethode bei 37 °C mit anschlieRender
— Messung des Si-Gehaltes in Lésung mittels ICP-OES
S0 (inductively coupled plasma — optical emission spec-
0 trometry) bei Raumtemperatur. Die Probenahme
0 5 10 15 20 25 erfolgt nach 72, 96 und 120 Stunden.

Kontaktzeit [d]

= AEROSIL® MOX 80 = AEROSIL® MOX 170
= AEROSIL® 200 = AEROSIL® 380

Loslichkeit verschiedener AEROSIL® Typen in Wasser bei 20 °C
in Abhangigkeit von der Kontaktzeit

Abbildung 48 zeigt die Léslichkeit verschiedener
AEROSIL® Typen in Wasser bei 20 °C. Mit steigen-
der Alkalitét schreitet bei AEROSIL® eine Silikatbil-
dung rasch voran. Wie Abbildung 49 belegt, ist die-
ser Prozess bereits bei ca. pH 10 recht deutlich.

Folgende Léslichkeiten in Wasser wurden nach der
OECD Richtlinie 105 festgestellt:

Hydrophobes AEROSIL® z. B. AEROSIL® R 972,
AEROSIL® R 974, AEROSIL®* R 812 S:
<0,05g/1-0,1g/L.

Beim hydrophilen AEROSIL® ist die Léslichkeit in
Abhingigkeit von der Oberflache zunehmend im
Bereich von 0,05g/1-0,16 g/I.



| Eigenschaften

3.3.2 Warmeleitfihigkeit Die absolute Warmeleitfahigkeit von einigen
AEROSIL® Typen in Abhédngigkeit der mittleren Tem-
AEROSIL® Produkte eignen sich aufgrund der Poren-  peratur des Wéarmeiibergangs ist in Abbildung 571
strukturen und der geringen Dichte hervorragend dargestellt.
zur Ddmmung. Die Festkérperwéarmeleitung wird
durch die Verlangerung der Wege sowie durch die
Grenzflachen der geriistbildenden Aggregate und | Abbildung 51
Agglomerate unterdriickt, wéhrend die Porenstruk- 44 | 45
0,5

04 /

/
/-

tur die Gasleitungsanteile des Warmetransportes
gtiinstig beeinflusst. Schematisch wird dies in Abbil-
dung 50 dargestellt.

absolute Wirmeleitfahigkeit [W/(m - K)]

Warmefluss
0,1
0 T T T T T
0 100 200 300 400 500
mittlere Temperatur [°C]
lose Enden Festkorperleitungen
= AEROSIL® 300 = AEROSIL® 200
= AEROSIL® 130 = AEROSIL® OX 50

Absolute Wiarmeleitfihigkeit einiger AEROSIL® Typen, Predichte 200 g/l

Durch den Zusatz von Infrarot-Triibungsmitteln

wie z.B. geeigneten Carbon Black-, Siliciumcarbid-,
Hngpicilian Rutil- oder Magnetitpulvern zu der Kieselsdure kann
der Strahlungsanteil der Warmeleitung weiter unter-
drickt und dadurch eine weitere Herabsetzung der

Abbildung 50: Warmeleitung durch einen porésen Formkérper aus AEROSIL

schematisch dargestellt, vgl. auch Abbildung 41a [Quelle: ZAE Bayern: Bayri-  Warmeleitung erreicht werden.

sches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung]
Typische Warmeleitfahigkeiten von handelsiiblichen
Hochleistungsddmmmaterialien sind in Abbildung 52
dargestellt. Wéhrend viele Dammstoffe mit der Tem-
peratur an Warmeleitfahigkeit deutlich zunehmen,
ist die Leitfahigkeitszunahme einer optimierten War-
meddmmmischung mit AEROSIL® moderat.
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Die exzellente Dammeigenschaft und die hohe

Temperaturbestidndigkeit der Kieselsdure-basierten
Dammungen empfehlen besonders den Einsatz bei

héheren Temperaturen.

3.3.3 NMR-Spektroskopie

Silicium besteht zu 4,9 % aus dem NMR-aktiven
Isotop 2°Si. Mit Hilfe der 2°Si-NMR-Spektroskopie
(NMR = Nuclear Magnetic Resonance) kann hyd-
rophiles AEROSIL® und vor allem nachbehandeltes,
hydrophobes AEROSIL® untersucht und charakte-
risiert werden. Da sich AEROSIL® nicht in einem
Losungsmittel auflésen lasst, werden spezielle
Festkérper-NMR-Techniken (MAS = Magic Angle
Spinning, CPMAS = Cross Polarization Magic Angle
Spinning) zur Spektrenaufnahme eingesetzt [25].
Anhand der charakteristischen Lage der Signale im
Spektrum kénnen dann beispielsweise Methyl-,
Dimethyl und Trimethylsilylgruppen voneinander
unterschieden werden. In der Nomenklatur werden
M-, D-, T- und Q-Gruppen beschrieben (Abb. 53).
In Tabelle 10 sind die typischen Signallagen (chemi-
schen Verschiebungen) dieser Gruppen zusammen-
gefasst. Die Abbildungen 54-56 zeigen #Si NMR-
Spektren unterschiedlicher AEROSIL® Typen.

Ob eine Bindung zwischen Reagenz, wie z.B. einem
Hydrophobierungsmittel, mit der AEROSIL® Oberfla-
che erfolgt, kann mit Hilfe der NMR-Spektroskopie
gezeigt werden. Dabei nimmt die Signalintensitat des
Hydrophobierungsmittels zu und die Signalintensitat
freier Silanolgruppen (Q2 -, Q3 - Gruppen) ab.
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i i
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| Tabelle 10
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Abbildung 55: »Si-Festkrper-NMR-Spektrum (CPMAS) von AEROSIL® R 805.
TA+T, —-64 bis-70 Neben den Q-Gruppen treten unterschiedliche T-Gruppen des Octyltrialkoxy-
Restes auf
Q, -91
Qs -101 -17,40 -108,81 -101,04
Q, -110 N

Liste der Silansignale (chemische Verschiebungen) der 2Si-Kerne
verschiedener Strukturelemente (Zuordnung siehe Abbildung 53)
relativ zu OMCT (Octamethylcyclotetrasiloxan = =20 ppm) [25-28]

-100,25
-91,64 N\ -111,68
=t S

T T T T T T T T T
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Abbildung 56: »Si-Festkérper-NMR-Spektrum (CPMAS) von AEROSIL® R 972,
einem AEROSIL®, das mit DDS (Dimethyldichlorsilan) umgesetzt wurde. Neben
den Q-Gruppen treten bevorzugt D4- Gruppen fiir (CH;),SiO,-Fragmente auf,
die zeigen, dass das DDS zu groRen Teilen an der Oberflache reagiert hat

20 0 -20 -40 -60 -80 -100 -120 -140
[ppm]
Abbildung 54: 2°Si-Festkérper-NMR-Spektrum (CPMAS) von AEROSIL® 200. Im

Spektrum sind die unterschiedlichen Q-Gruppen mit unterschiedlichen Silanol-
gruppen erkennbar (siehe Kapitel 3.3.3)



3.3.4 Triboelektrizitat

Fir einige Anwendungen, z.B. bei Tonern, sind
triboelektrische Eigenschaften von Bedeutung. In
Abbildung 57 sind die spezifischen Ladungswerte
(q/m-Werte, Ladungs-Masse-Verhiltnisse) von eini-
gen ausgewdhlten Produkten gegenibergestellt.

Wie das Schaubild zeigt, kann Hydrophobierung die
Triboelektrizitdt der Teilchen zu negativen Werten
verschieben und verstarken. Zudem kann durch
entsprechende chemische Nachbehandlung positiv
aufladbares Pulver hergestellt werden.
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3.3.5 Brechzahl

Die Brechzahlen der einzelnen AEROSIL® Typen
unterscheiden sich nur unwesentlich und liegen bei
ca. 1,46. Sie werden nach der Immersionsmethode
bestimmt. Dabei werden die AEROSIL® Proben in
einer geeigneten Fliissigkeit (z.B. Mischung aus
Limonen und Ethanol) suspendiert. Es wird eine
Tribungs-Temperaturkurve ermittelt. Die Brechzahl
des AEROSIL® Typs entspricht der Brechzahl der
Flissigkeit im Tribungsminimum. Da die Brechzahl
der Flissigkeit bei der Temperatur des Tribungs-
minimums bekannt ist, ist auch die Brechzahl des
AEROSIL® Typs bekannt.

3.3.6 Dichte

Dichte ist der Quotient aus Masse und Volumen. Bei
einem pordsen Stoff oder einer Partikelschiittung
setzt sich das Volumen aus Feststoff- und Poren-
volumen zusammen. Die Definitionen der Dichte
variieren, je nachdem welche Volumenanteile
bericksichtigt, bzw. welche Poren dem Feststoff-
volumen zugerechnet werden. Entsprechend grof3
ist die Vielfalt der analytischen Methoden und der
Begriffe: z.B. Schiittdichte, Stampfdichte, scheinbare
Dichte, Rohdichte, absolute Dichte, Feststoffdichte,
Gerdstdichte, wahre Dichte, Heliumdichte, u.v.m.
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Scheinbare Dichte
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Abbildung 58:

Zur Bestimmung der Dichte eines Feststoffs beliebi-
ger Form ohne Einbeziehung der offenen Poren in
das betrachtete Volumen (,wahre Dichte”) werden
hauptsachlich pyknometrische Verfahren eingesetzt,
bei denen das Poren- bzw. Partikelzwischenraumvo-
lumen mit Hilfe einer Verdrangungsflissigkeit oder
eines Gases bestimmt wird.

Als Verdrangungsflissigkeiten kénnen Quecksilber
unter Druck, Wasser oder héher siedende organische
Flissigkeiten verwendet werden. Zur Fillung der
Poren werden die Proben zuvor evakuiert bzw. die
Luft wird durch Zentrifugation entfernt. Abhéngig
von den Benetzungseigenschaften und der Molekadil-
groBe der Flissigkeit werden kleinste Poren jedoch
moglicherweise nicht gefiillt.



Die Verwendung von Gasen, insbesondere Helium,
stellt die Fillung der zugénglichen Poren sicher.
Geschlossene Poren oder die Ad- bzw. Absorption
des Messgases am bzw. im Feststoff konnen die
Messung verfalschen. Gaspyknometrische Messun-
gen sind im Vergleich zu pyknometrischen Messun-
gen in Flissigkeit einfach durchzufiihren.

Im Gaspyknometer (Abbildung 59) wird das Volu-
men der Priifsubstanz aufgrund der Druckdnderung
eines Inertgases (Helium) in einer Zelle mit verén-
derbarem Volumen gemessen. Die Volumenédnde-
rung kann durch Offnen eines Ventils zu einer zwei-
ten Kammer erfolgen. Alle Zellenvolumina werden
durch Kalibrierung mit einem Kalibrierkdrper ermit-
telt. Die Priifsubstanz wird vor der Messung getrock-
net und durch mehrfaches Spiilen mit dem Messgas
in der Messkammer von weiteren Verunreinigungen
(z.B. eingeschlossene Luft) befreit. Zur Berechnung
der Dichte wird vor oder nach der Volumenmessung
eine Wigung durchgefiihrt. Das Verfahren ist in [29]
DIN 66137-2 bzw. EP 2.9.23 beschrieben.

Drucksensor
Gas- Gas-
auslall auslalR
Messkammer Expansions-
mit Probengefal und kammer
Prifsubstanz
Abbildung 59:

Die Schiittdichte ist eine anwendungstechnische
KenngroRe fiir Kieselsduren. Die Probe wird locker
in einen 250 ml Messzylinder bis zur oberen Mar-
kierung eingefiillt, wobei das Absitzen abgewartet
werden muss, und gewogen. Eine Verdichtung durch
Klopfen sollte nicht erfolgen.

Die Stampfdichte bzw. das Stampfvolumen ist eine
wichtige SpezifikationsgréBe von Kieselsduren. Sie
liefert reproduzierbarere Werte als die Schiittdichte
und wird im Stampfvolumeter bestimmt. Ca. 200 m|
Probe werden in einen Messzylinder eingefiillt,

der dann innerhalb von 5 min 1250 mal von einer
Nockenwelle um 3 mm angehoben und fallen gelas-
sen wird.

Die Stampfdichten von hydrophilem und hydropho-
bem AEROSIL® betragen ca. 50-60g/1. AEROSIL®
OX 50 weist aufgrund seiner geringen Struktur
einen Wert von ca. 130 g/I auf. Durch Verdichtung
kann die Stampfdichte auf ca. 120 g/I (hydro-
philes AEROSIL®) bzw. ca. 90 g/I (hydrophobes
AEROSIL®) angehoben werden.

3.3.7 Thermische Stabilitat

Die Simultanthermoanalyse (STA = Thermogravi-
metrie TG mit gleichzeitiger Differentialkalorimetrie
DSC) erméglicht einen Uberblick iiber die Vorgénge
wahrend des Aufheizens.

Abbildung 60
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Die TG-Kurve zeigt zunédchst die Abgabe von physi-
kalisch gebundenem Wasser (Feuchtigkeit). Je nach
AEROSIL® Typ setzt ab ca. 300 °C das Abbrennen
der Additive ein (z.B. Hydrophobierungsmittel),
verbunden mit einer starken exothermen Reaktion.

Die Emission des chemisch gebundenen Wassers
(Silanolgruppenkondensation) erfolgt bei héheren
Temperaturen und erstreckt sich Gber einen weiten
Bereich.

Schlief8lich wird um 1300°C in der DSC-Kurve die
exotherme Cristobalitbildung aufgezeichnet.

Beim Abkiihlen geht diese kubische Hochtempera-
turform des Cristobalits durch eine exotherme, dis-
plazive (Verschiebung der Atomlagen, Verinderung
des Si-O-Si-Bindungswinkels) Umwandlung bei ca.
250°C in die tetragonale Tieftemperaturform Gber.
Dieser reversible Phasenwechsel erscheint beim
zweiten Aufheizen als endothermer Peak im dhnli-
chen Temperaturbereich.

Beim Vergleich mit geféllten Kieselsduren fallt auf,
dass sich die Kristallisationstemperatur, Kristalli-
sationswarme und Kristallisationsgeschwindigkeit
bei Féllungskieselsduren und AEROSIL® deutlich
unterscheiden. Gefillte Kieselsduren kristallisieren
in einem engeren Temperaturbereich (scharfer, exo-
thermer DSC-Peak) schon ab ca. 1000 °C.

Die Emissionsgasthermoanalyse TG/MS/FTIR
(Thermogravimetrie gekoppelt mit Massen-
spektrometrie und Infrarotspektroskopie) liefert
noch zusétzliche Informationen tber die Zusam-
mensetzung der beim Aufheizen freiwerdenden
Gase sowie deren Zuordnung zur Temperatur
(Emissionsverlaufe).

Abbildung 61: 3D-Darstellung der IR-Spektren mit eingezeichneter TG-Kurve

von AEROSIL® R 104, Messung unter Helium

Abbildung 61 zeigt dies exemplarisch fir ein ober-
flichenmodifiziertes AEROSIL®. Zu Beginn des
Aufheizens setzt die Wasserabgabe ein, die sich bis
ca. 1300 °C mit unterschiedlicher Intensitat fortsetzt.
Ab ca. 100 °C wird die Emission von verschiedenen
organischen Substanzen registriert, z.B. Octamethyl-
cyclotetrasiloxan mit Emissionsmaximum bei 190 °C
und Hexamethylcyclotrisiloxan bei ca. 570 °C. Die
intensive Methanemission erfolgt wéhrend einer 2.
Gewichtsverluststufe mit Maximum bei 750 °C.

Kohlendioxid und Kohlenmonoxid entstehen haupt-
sachlich wiahrend einer 3. Zersetzungsstufe bei

ca. 1360°C und mit geringerer Intensitdt auch um
760°C.



3.4 Oberflaichenchemie

Neben der Teilchenfeinheit stellt die hohe spezi-
fische Oberflache die wichtigste Eigenschaft von
AEROSIL® dar. Letztere ist — wie bereits aufgefiihrt

—von der mittleren GréRRe der Primarteilchen abhan-

gig. Da die Oberflache bei den AEROSIL® Typen im

Verhiltnis zur Masse groR ist, spielt die Oberflachen-

chemie eine bedeutende Rolle und bestimmt viele
anwendungstechnische Eigenschaften.

3.4.1 Zwei funktionelle Gruppen
bestimmen die Chemie

Im Wesentlichen lassen sich bei AEROSIL® zwei
funktionelle Gruppen, namlich die Silanolgruppen
und die Siloxangruppen, wie in Abbildung 62 darge-
stellt, unterscheiden.

Den Silanolgruppen ist ein hydrophiler Charakter
zuzuschreiben, d.h. diese Gruppen sind ,wasserlie-
bend” und dafiir verantwortlich, dass hydrophiles
AEROSIL® von Wasser leicht benetzt wird. Ferner
ist die Méglichkeit der Herstellung hydrophober
AEROSIL® Typen auf die chemische Reaktionsfahig-
keit der Silanolgruppen zuriickzufihren.

Chemisch weitgehend inert (d.h. reaktionstrige)
sind hingegen die Siloxangruppen, denen auRBerdem
ein hydrophobes, d.h. wasserabstoflendes, Verhal-
ten zukommt. Allerdings iberwiegt bei den nicht
nachbehandelten AEROSIL® Typen die Hydrophilie
der Silanolgruppen. Basierend auf diesen zwei funk-
tionellen Gruppen baut sich eine recht komplexe
Reaktionschemie auf. Dies liegt auch darin begriin-
det, dass man zudem zwischen folgenden Gruppen
unterscheiden muss:

- isolierte Silanolgruppen

- verbrickte Silanolgruppen
- geminale Silanolgruppen

- vicinale Silanolgruppen

« (gespannte) Siloxangruppen

H

O/ (0]
SIi — Si/ \ i
4\

Abbildung 62:

Si m—
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Auf die einzelnen Gruppen, die in Abbildung 63
zusammengestellt sind, wird im Folgenden niher
eingegangen.

H
M 7'\ _H
o o o
| | |
Si Si Si
/I\ /I\ /I\
isoliert vicinal und verbriickt
H H
7/ 7/
O\ /O P o N
Si Si Si
7\ /IN /N
geminal Siloxangruppe

Abbildung 63:

Zunéchst wird aber die Bestimmung der Silanolgrup-
pen beschrieben, da dieser Gruppe, wie erwahnt,
eine besondere Bedeutung zukommt.

3.4.2 Bestimmung der Silanolgruppen-

Konzentration

Aufgrund der Reaktionsfahigkeit der Silanolgruppen
kénnen diese durch verschiedene Methoden quanti-
tativ bestimmt werden. In der Literatur werden fol-
gende Wege zur Ermittlung der SiOH-Konzentration
beschrieben:

- Glihen von getrocknetem AEROSIL®

- Chlorierung von = SiOH

- Umsetzung von = SiOH mit Phenyllithium

- Diazomethan und Alkylmagnesiumhalogeniden
+ Umsetzung von = SiOH mit B, H,

« Umsetzung von = SiOH mit LiAIH,

« Infrarotspektroskopie



4 H-0-Si

3.4.2.1 Die Lithiumalanat-Methode

Eine der genauesten und einfachsten Methoden zur
quantitativen Bestimmung der SiOH-Konzentration
an der AEROSIL® Oberflache ist die Umsetzung von
getrocknetem AEROSIL® mit LiAIH, entsprechend
der Gleichung

.~

O-Si =

< Diglyme - 7 2
< +LiAIH, Li-O-Si ZT+AI-0-Si = +4H,

No-si Z

~

Bei dieser Methode wird durch Druckmessung die
gebildete Wasserstoffmenge und so letztlich die
Silanolgruppendichte ermittelt. Da das Hydridion als
angreifendes Agens sehr klein und hochreaktiv ist,
werden alle oberflachenstandigen - auch die ver-
briickten — Silanolgruppen erfaft. Dies ist auch im
Einklang mit der Bestimmung der Restsilanolgrup-
pendichte von hydrophobem AEROSIL®, das nach
IR-spektroskopischen Befunden praktisch keine
freien Silanolgruppen mehr enthilt.

Wie Abbildung 64 zeigt, ist die Silanolgruppendichte
in erster Naherung unabhéngig von der spezifischen
Oberfliche. Bei gealtertem Material (Lagerzeit ab
Produktion linger als T Woche, d.h. normale Ware)
werden etwa 2,5 SiOH/nm2 gemessen, nur bei
AEROSIL® OX 50 findet man etwas geringere SiOH-
Dichten (ca. 2,2 SIOH/nm?), was auf den Herstel-
lungsprozeR zuriickzufiihren ist.

Die absolute Konzentration der Silanolgruppen steigt
mit der spezifischen Oberflache linear an. Daraus
erklart sich die hochoberflachigen AEROSIL® Typen
(gute Dispergierbarkeit vorausgesetzt!).

Abbildung 64
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3.4.2.2 Infrarot Spektroskopie

Neben der LiAlH,-Methode ist die Infrarot- bzw.
IR-Spektroskopie sowohl bei der qualitativen als auch
bei der quantitativen Bestimmung von Silanolgrup-
pen im Labor von Bedeutung [30, 31, 32].

Die polare SiOH-Gruppe zeigt intensive Banden im
IR-Spektrum. Die Bandenlage und Bandenform ist
dabei davon abhéngig, ob die Silanolgruppe isoliert
vorliegt oder Wasserstoffbriickenbindungen zu
anderen OH-Gruppen benachbarter SiOH-Gruppen
ausgebildet werden. Charakteristische IR-Absorp-
tionsbanden von AEROSIL® und modifiziertem
AEROSIL® sind in Tabelle 11 zusammengefasst.

Tabelle 11

Strukturelement cm™’

H,0 5200

SiOH (Kombinationsschwingung) 4550

SiOH (isoliert) 3750

SiOH (verbriickt) Protonenakzeptor 3715

SiOH Protonendonator 3510

SiOH (verbriickt) 3000 - 3500
-CH 2900 -3000
-OD 2760




Fiir die Spektrenaufnahme wird das Probenmaterial
in Form feiner Pulverschichten, als Pressling oder
als Schiittung in einem Dispergiermittel prapariert.
Quantitative Ergebnisse kdnnen dann entweder
relativ im Vergleich zu einer Bezugsbande oder
absolut mit Hilfe des Lambert-beersches Gesetzes
bestimmt werden. Hierzu sind die Schichtdicke

und die molaren Extinktionskoeffizienten der Sila-
nolgruppen erforderlich. Fiir isolierte Silanolgruppen
bei 3750 cm™ wurde zum Beispiel von Mathias und
Wannemacher ein Wert von

4,4 « 105 cm?/ mol bestimmt [33].

Die Austauschbarkeit und Zugénglichkeit von Sila-
nolgruppen in Kieselsdure und AEROSIL® kann mit
Hilfe von Deuterierungsexperimenten tiberpriift
werden. Dabei wird die Probe mit D,0O behandelt
und die Protonen der Silanolgruppe gegen Deu-
terium ausgetauscht (H-D-Austausch). Auf diese
Art und Weise kann zum Beispiel der Anteil nicht
zuginglicher Silanolgruppen ermittelt werden [34].

Abbildung 65
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3.4.3 Interpartikuldre Wechselwirkungen
Bei der Beschreibung der rheologischen Eigenschaf-
ten von AEROSIL® haltigen Dispersionen bzw. der
Struktur von pulverférmigem AEROSIL® spielen die
Wechselwirkungen zwischen den SiO,-Teilchen
untereinander bzw. mit der Dispersionsphase eine
entscheidende Rolle. Diese Wechselwirkungen
konnten folgende sein:

+ VAN DER WAALS-Anziehungskrifte
- Elektrostatische Wechselwirkungen
(COULOMB-Wechselwirkungen)

« Séure /Base-Wechselwirkungen
- Orbitalwechselwirkungen

3.4.3.1 Wasserstoffbriickenbindung

Wasserstoffbriicken-Wechselwirkungen werden
als eine Untergruppe der Siure-Base-Wechsel-
wirkung angesehen. Nach einem Modell von

E. R. Lippincott und R. Schréder wird die Was-
serstoffbriickenbindung durch eine Uberlagerung
von protomeren Grenzstrukturen beschrieben.
Nach Abbildung 68 besitzt das Proton innerhalb
der Briickenbindung zwei stabile Lagen. Die Pro-
tonendelokalisierung Gber den Bereich der beiden
Potentialmulden erfolgt mittels eines Tunnelef-
fektes mit hoher Frequenz (vergleichbar mit der
Ammoniak-Inversionsschwingung).




Energie

Abstand zwischen einem O-Atom und dem H-Atom

Abbildung 67:

Die Energie der Wasserstoffbriickenbindung
(4-40k]/mol) hangt vom Winkel OHO ab. Sie
besitzt ein Minimum, wenn die drei Atome linear
angeordnet sind.

Im Vergleich zu einer kovalenten C-H-Bindung
(ca. 360kJ/mol) ist die Wasserstoffbriickenbindung
eine maRig schwache Wechselwirkung.

Sie ist jedoch starker als die VAN DER WAALS-
Krafte. Wasserstoffbriicken spielen in der Natur eine
ganz entscheidende Rolle. Die mittlere kinetische
Translationsenergie betrdgt bei der Kdrpertempera-
tur des Menschen etwa 4 kJ /mol. Das Spalten und
Neubilden der Wasserstoffbricken sind daher ele-
mentare Prozesse des Stoffwechsels. Nur durch den
gerichteten Charakter der H-Briicken sind kompli-
zierte Molekdlstrukturen aufrechtzuerhalten; gleich-
zeitig lassen sie einen schnellen Strukturwechsel zu.

Auch auf der AEROSIL® Oberfléche laufen dhnliche
»Reaktionen” stindig ab. Die ,lockere Struktur”
der AEROSIL® Agglomerate kann durch einfaches
Kniipfen und Lésen von Wasserstoffbriicken erklart
werden.

Aufgrund der (geringen) Silanolgruppendichte von
ca. 2,5/nm? besteht keine Méglichkeit zur Bildung
von intrapartikuliren Briicken (im Gegensatz zu
Féllungskieselsduren). Das Vorliegen von isolierten
Silanolgruppen wird auch durch IR-spektroskopische
Studien gestiitzt, so dass nur interpartikuldre Was-
serstoffbriicken in Betracht zu ziehen sind.

Abbildung 68:

Im Infrarotspektrum nimmt bei verbriickten Sys-
temen die Frequenz der Schwingungen zwischen
dem Sauerstoff- und dem Wasserstoffatom der OH-
Bindung ab, was einer Lockerung der OH-Bindung
entspricht. Die Wahrscheinlichkeit, einen geeigneten
Nachbarn fiir eine Silanolgruppe zwecks Ausbildung
einer H-Briicke zu finden, steigt mit zunehmender
Teilchenfeinheit. Daher nimmt die Dichte der freien
Silanolgruppen (SiOH /nm?2) mit steigender spezifi-
scher Oberfliche ab (Abbildung 69). Dies spiegelt
sich auch in der Dispergierbarkeit von AEROSIL®
wider, die mit wachsender spezifischer Oberflache
geringer wird.

3.4.3.2 Feuchtigkeitshaushalt

3.4.3.2.1 Feuchtigkeitshaushalt bei
Raumtemperatur
Wassermolekiile kénnen Giber Wasserstoffbriicken,
wie im vorangegangenen Kapitel diskutiert, an Sila-
nolgruppen und somit an die AEROSIL® Oberflache
fixiert werden. Wasserdampf hat daher eine relativ
hohe Affinitdt zu hydrophilem AEROSIL® und wird
gut adsorbiert (Benetzungswéirme von Wasser an
AEROSIL® 200: =150 x 10-7 ) /m?, im Vergleich zu
Quarz, der eine hohere Affinitat zu flissigem Wasser
hat: - 610 x 10-7 ) /m?).



Die Wasseraufnahme aus der Atmosphare hiangt von
der Luftfeuchtigkeit ab und ist reversibel (Abbildung
70).

Je nach Lagerbedingungen wird die Luftfeuchtigkeit
bemerkenswert rasch aufgenommen bzw. genauso
schnell wieder abgegeben. Die Gleichgewichtsein-
stellung in der Praxis verlduft langsam, da in einem
AEROSIL® Sack die duReren Schichten tiefer liegen-
de Anteile weitgehend abschirmen. Der Feuchtig-
keitshaushalt wird dann im Wesentlichen von Diffu-
sionsprozessen bestimmt.

Abbildung 69
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Abbildung 70

Feuchtigkeitsaufnahme [%]
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Dieses Verhalten kann in einem einfachen Bewitte-
rungsversuch demonstriert werden. Hierzu werden
mit AEROSIL® 150 gefiillte Reagenzgléser bei einer
rel. Luftfeuchte von 90 % gelagert.

Durch die Wasseradsorption dndern sich die Abso-
lutbetrdge der Extinktionswerte der freien und
verbriickten Silanolgruppen. Die Anderung des
Quotienten aus Extinktion ,verbriickt” und ,frei”
beschreibt die fortschreitende Wasseraufnahme.
Abbildung 71 zeigt, dass sich die obere AEROSIL®
Schicht im Vergleich zur untersten deutlich unter-
scheidet. Die Ergebnisse sind mit einer langsamen
Feuchtediffusion in das Innere einer AEROSIL®
Schiittung erklarbar.

Abbildung 71
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Die maximale Wasseraufnahme von hydrophilem
AEROSIL® (diinne Schicht) wichst mit steigender
spezifischer Oberflache und korreliert daher mit der
Gesamtzahl der Silanolgruppen. Mit der gréBten
BET-Oberflache nimmt AEROSIL® 380 naturgemaR
das meiste Wasser auf.

Bei den hydrophoben AEROSIL® Typen ist die
Gesamtzahl der Silanolgruppen und damit die Feuch-
tigkeitsaufnahme deutlich reduziert.

AEROSIL® ist nicht hygroskopisch. Es nimmt zwar
Luftfeuchtigkeit auf, gibt diese aber unter ,nor-
malen”, leicht verdnderten Bedingungen wieder
bereitwillig ab. Dabei werden jeweils — bei geniligend
langer Lagerzeit — Gleichgewichtszustdnde erreicht.



Mindestens 95 % des nach der Genese adsorbier- Abbildung 72
ten Wassers werden durch einfaches Anlegen von

Vakuum (4-10 mbar) selbst bei Raumtemperatur IR-Spektren von AEROSIL® 200
entfernt, was anhand der IR-Spektren leicht nachge- 100
wiesen werden kann.
Feste hygroskopische Stoffe neigen bekanntlich zum S
ZerflieRen bzw. Verklumpen, wahrend AEROSIL® ;ﬁ 60
unter den erwdhnten Bedingungen unverandert 'g
bleibt. £ 40

a
3.4.3.2.2 Alterung 20
Der Bindungswinkel Si-O-Si in einer Siloxanbricke
kann zwischen 120° und 180 ° variieren. Gespannte 0
Siloxanbindungen zeigen gegeniiber Wasser eine 4000 3000

. A Wellenzahl [cm™]
gesteigerte Reaktivitat:
Wie Tabelle 12 zeigt, wird durch diese Hydrolyse im ~ frische Probe 1 Jahr gelagerte Probe
Laufe der Lagerzeit die Silanolgruppenkonzentration
erhoht. Die hierzu erforderliche Wassermenge ist
sehr gering (ca. 0,25 %). AEROSIL® enthilt gleich
nach der Flammenhydrolyse diese Feuchtigkeitsmen-
ge in Form von physikalisch gebundenem Wasser. 3.4.3.2.3 Feuchtigkeitshaushalt bei erhéhten
Temperaturen
Erhitzt man AEROSIL® 200, steigt die Konzen-
Tabelle 12 tration an freien Silanolgruppen bis ca. 600°C an

(1,8 SiOH/nm?); gleichzeitig nimmt die Intensitat
der verbriickten Silanolgruppen bis auf Null ab
Isolierte SIOH/nm? 1,5 1,15 IR (ca. 700°C), s. Abbildung 73. Geringfiigige Ande-
Gesamt SiOH/nm? 1.8 2,65 LIAIH, rungen der Bandenform bei 3750 cm™ beim
Erhitzen zwischen 450 °C und 1100 °C sind

3Tagealt 1Jahrgelagert Bestimmungsmethode

laut E. Kndzinger, R. Hoffmann und R. Echterhoff
auf eine Konzentrationsdnderung der geminalen
Silanolgruppen (= Si(OH),) zuriickzufihren.

Wie man anhand der IR-Spektren in Abbildung 72
erkennen kann, lagert sich im Laufe das physikalisch
gebundene Wasser auch an die freien Silanolgrup-
pen an, wobei sie in verbriickte Silanolgruppen
tibergehen.



Abbildung 73
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Die Affinitdt von getempertem AEROSIL® gegen-
iber Wasser wurde IR-spektroskopisch verfolgt:
Die bei 500 °C bis 900 °C behandelten Proben
nehmen bereitwilliger Wasser auf, als das bei

1100 °C gegliihte AEROSIL®. Offensichtlich kénnen
bei hohen Temperaturen gespannte Siloxanbri-
cken durch kleine Geriistumlagerungen in weniger
gespannte Systeme Ubergehen, die einer spéteren
Hydrolyse nicht mehr zuganglich sind.

An der bei 1100 °C getemperten AEROSIL® Probe
beobachtet man das simultane Anwachsen zweier
IR-Banden bei 3715 cm™ (Protonenakzeptor) bzw.
3510 cm™ (Protonendonator). Diese Intensititen
gehen auf eine Chemisorption von Wasser zuriick
und sind H-verbriickten vicinalen OH-Gruppen
zuzuordnen. Lingere Verbriickungsketten (OH);,
(OH),, etc. werden nicht beobachtet.

Bei niedrigeren Tempertemperaturen (ca. 900 °C)
wird die reine Adsorption von Wassermolekiilen

an vorhandene Silanolgruppen ebenfalls merklich.
AEROSIL®, das nur bei 450°C (oder bei noch nied-
rigeren Temperaturen) behandelt wurde, zeigt bei
der Reaktion mit Wasser eine zusatzliche Bande bei
3675 cm™. Geglihte Proben zeigen diese Schwin-
gungen nicht, was auf irreversible Vorgéange bei
hohen Temperaturen schlieRBen lasst.

Die verringerte Verdickungswirkung von bei hohen
Temperaturen behandeltem AEROSIL® ist ebenfalls
auf einen irreversiblen Verlust von Silanolgruppen
zuriickzufihren, siehe Abbildung 74.

Abbildung 74
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4. Produkte

1941 begann die damalige Degussa Aufgrund Erfahrung, Entwicklung und
damit, einen weilRen Fiillstoff fiir die Forschung konnte Evonik die Position
Reifenindustrie als Ersatz fir Indust- als fihrender Hersteller von pyrogener
rieruBe zu entwickeln. Die bis dahin Kieselsdure weiter ausbauen.

genutzten Fillstoffe konnten nur aus

Ol produziert werden. Ohne pyrogene Kieselsduren waren
viele Dinge des tdglichen Lebens nicht
Ein Jahr spater gelang in einer Hoch- mehr denkbar.
temperatur-Flammensynthese die erste
Kleinproduktion einer extrem feintei- Eingesetzt wird AEROSIL® zum Beispiel
ligen Kieselsdure, die heute Grundlage  in erdbebensicheren Fundamenten von
vieler technischer Prozesse und Pro- Gebéuden, in Siliconabdichtungen fiir
dukte ist. Die Idee, pyrogene Kiesel- Badewannen, in Isolationsmaterialien,
sauren — wie man die Produkte heute in der Lebensmittelindustrie, in der
nennt — in Reifen einzusetzen, hat sich pharmazeutischen Industrie, als
in den ersten Jahren der Entwicklung Abstandhalter von Farbpartikeln in
nicht erfillt. Tonern, in Hochtechnologiebranchen
oder in Farben und Lacken, die ohne
Die Kieselsduren aus dem von Harry AEROSIL® nur schwer verarbeitbar

Klépfer entwickelten Verfahren werden wiéren (siehe Tabelle 2 Seite 10).
seit 1943 unter dem Markennamen

AEROSIL® vertrieben, 1944 startete Abbildung 75:

. . . . Dr. Harry Klopfer, Chemiker der friiheren
die PFOdu_ktlon i Rhe!nfelden’ 1952 Degussa und Erfinder von AEROSIL®, der
begann die grofStechnische Herstel- pyrogenen Kieselsiure

lung nach einem neuentwickelten
Flammenrohrverfahren.

4.1 Hydrophile Typen

Die AEROSIL® Typen werden in unbehandelte (hyd-  Grundlegende physikalisch-chemischen Kenndaten
rophile) und chemisch nachbehandelte (hydrophobe) der einzelnen hydrophilen AEROSIL® Typen sind in
Typen unterteilt. Tabelle 13 zusammengefasst.

Die hydrophilen Typen kénnen ferner in reine
Siliciumdioxid und Mischoxide unterteilt werden. Die | Tabelle 13: Hydrophile pyrogene Kieselsduren
Namen der nicht dotierten Produkte — der Standard

AEROSIL® Typen — werden aus dem Markennamen BET Oberflache  Trocknungsverlust
. . ; . . AEROSIL® Typen [m/q] [%] pH

AEROSIL® und einer Zahl gebildet. Die Zahl steht fir
die spezifische Oberfliche des Produktes (BET), AEROSIL 90 75-105 <10 3,7 =47
welches die wichtigste Eigenschaft zur Unterschei- AEROSIL® 130 105-155 <15 3,7-45
dung der verschiedenen pyrogenen Kieselsiuren ist. AEROSIL® 150 135-165 <15 3,7-4,5

_ _ o AEROSIL® 200 175-225 <15 3,7-4,5
Von diesen AEROSIL® Typen wiederum leiten sich
weitere Varianten ab. So zum Beispiel die Pharma- AEROSIL” 255 230-280 <13 37-43
und Food-Produkte, die nach IPEC-GMP* bzw. AEROSIL® 300 270-330 <15 3,7-4,5
HACCP** Richtlinien hergestellt und analysiert AEROSIL® 380 350-410 <2,0 3,7-4,5
werden. AEROSIL° OX 50  35-65 <15 3,8-4,8

Durch verschiedene Verdichtungsmethoden erzielt
- . o

Evonik bei bestimmten AEROSIL Typen auch Es handelt sich um unverbindliche Richtwerte.

verdichtete Varianten, die fiir diverse industrielle * IPEC-GMP = International Pharmaceutical Excipient Councils —

Anwendungen notwendig sind. Diese Varianten Good Manufacturing Practice - Qualitétssicherung von

haben eine héhere Stampf- und Schiittdichte als die pharmazeutischen Hilfsstoffen

nicht verdichteten Varianten und sind von fast allen o gAchF: - Hozard A”talfY_SisLaEd Crmtctallconér?. P?:ES - dustri
. . ualita Smaﬂagemen ur Lebensmittel- un lerrutterinaustrie
AEROSIL® Typen erhiltlich.




4.2 Oberflachenbehandelte Typen

4.2.1 Hydrophobes AEROSIL®

Zur Lésung bestimmter technischer Problemstellun- Tabelle 14: Hydrophobe pyrogene Kieselsauren

gen wurden eine Vielzahl hydrophober AEROSIL®
Typen entwickelt. Diese entstehen durch die chemi- = -
sche Nachbehandlung hydrophiler Typen mit Alkoxy- _“:: ?: f:h
Silanen, Silazanen oder Siloxanen. Im Endprodukt = §1 =
(9 =
sind Teile des Nachbehandlungsagens fest mit dem 8= 2 ¢
ehemals hydrophilen Oxid chemisch verbunden. e 3y £
. yearop . . AEROSIL® Typen a £ EX & 2 &
Die nun hydrophoben Produkte zeichnen sich unter
anderem durch geringe Feuchtigkeitsaufnahme, AEROSIL" R 972 90-130 | <05 1 3,6-55* | 0,6-1.2*
besonders gute Dispergierbarkeit sowie ihrem Ver- AEROSIL®R 974 150-190 | <0,5 3,7-47 |09-15*
maogen aus, das rheologische Verhalten sogar von AEROSIL® R 104 125-175 | - >4,0 1,0-2,0
polaren Systemen einzustellen. AEROSIL® R 106 220-280 | - 237 15-3,0
Die Rieselfahigkeit von Pulvern wird durch den AEROSIL” R 202 80-120 |<0,540-60 |35-50
Zusatz von hydrophobem AEROSIL® gesteigert. AEROSIL® R 208 100-120 | <0,5 | 45-6,5 | 45-65
Weiterhin verbessern diese hochdispersen Kiesel- AEROSIL® R 805 125-175 | <0,5 | 3,5-5,5 | 4,5-6,5
sduren die Wasserbestdndigkeit bestimmter Systeme. .00/ =k g10 230-290 | <05 | 55-80 | 2,0-3,0
Durch die geringe Feuchtigkeitsaufnahme des hydro- AEROSIL R 812 195245 | <05 | 55-90 | 30-40
¢ - <0, D=9, ,0-4,
phobem AEROSIL® werden Textilbeschichtungen mit
Zusitzen hydrophober Produkte wasserabweisend. AEROSIL® R 816 170-210 | <1,0 | 40-55 |09-138
Ein weiterer positiver Effekt ist, dass feuchtigkeits- AEROSIL® NAX 50 30-50 <0,5 | 6,0-8,0 | 0,45-0,85
empfindliche Pigmente, Superabsorber und Feuer- AEROSIL® NY 50 20-40 <05 | 50-60 | 2,5-35
I16schpulver durch Zusétze hydrophober Kieselsaure
. o - ) AEROSIL® RX 200 115-165 | <0,5 | 55-8,5 | 1,5-3,5
ihre Lagerstabilitdt deutlich verbessern. Pigmente
kénnen mit hydrophobem AEROSIL® leichter disper- AEROSIL® RX 300 180-220 | <05 | 6,0-80 | 30-50
giert werden und die Farbintensitét erhéht sich. AEROSIL® RX 50 25-45 <05 | 6,0-80 | 04-10
AEROSIL® RY 200 80-120 <0,5 | 4,0-70 3,0-5,5
Positive Effekte von hydrophobem AEROSIL® AEROSIL® RY 200 L 80-120 | <0,5 | 40-70 | 4,0-6,0
- Optimale Rheologie wéhrend der Verarbeitung AEROSIL® RY 200 S 65-95 <05 |4,5-6,5 |3,0-50
- Verdickung von polaren Flissigkeiten, z. B. Epoxidharz AEROSIL® RY 300 110-140 | <0,5 | 4,5-5,5 6,0-8,0
« Verstdrkung von Silicon-Elastomeren AEROSIL® RY 50 15-45 <05 | 4,5-75 3,0-4,0
+ Hohe Fiillgrade, z.B. Abformmassen AEROSIL® NX 90 G 50-80 <05 50-75 [07-15
« Verbesserung von wasserabweisenden Eigenschaften, AEROSIL® NX 90 S 50-80 <05 |50-75 |05-15
z. B. Rostschutz AEROSIL® NX 130 85-115 | <05 | 50-75 1,0-3,0
« Verbesserung dielektrischer Eigenschaften, TiO, NKT 90 50-75 <1,0 | 3,0-40 | 2,0-4,0
z.B. Kabelmassen AEROXIDE"STX 501  20-45 | <1,0  7,0-10,0 | 0,2-1,0
« FlieRBhilfsmittel von Pulver, z.B. in Feuerléschern AEROXIDE® STX 801 40-70 <10 | 60-85 | 05-2,0
+ Erh6hung der Kratzfestigkeit, z. B. in Lacken und

Kunststoffen

Die physikalisch-chemischen Kenndaten ausgewahl-
ter hydrophober AEROSIL® Typen sind in Tabelle 14
zusammengefasst.



4.2.2 Funktionalisierte Kieselsaure

Neben der Oberflachenbehandlung von AEROSIL®
zur Erzeugung hydrophober Typen existiert auch
die Mdglichkeit die Oberflache der Partikel zu
funktionalisieren. Dabei werden analog zur Hydro-
phobierung Nachbehandlungsschritte angewandt,
die jedoch nicht ausschlieflich die Polaritdt der Kie-
selsdure beeinflussen, sondern vielmehr die gezielte
chemische Funktionalisierung zum Ziel haben.

In speziellen Anwendungen gewihrleistet erst

eine passende funktionelle Gruppe die gewiinschte
Wechselwirkung zwischen der Matrix und der darin
eingearbeiteten Kieselsdure. So kénnen beispielswei-

Tabelle 15: Funktionalisierte Kieselsduren

se Methacrylat-funktionalisierte AEROSIL® Typen in
spezielle Lacke, Harze oder Kunststoffmassen einge-
arbeitet werden, in denen die Partikel als integraler
Bestandteil des Polymers fungieren. Dies gelingt,
indem die auf der Partikeloberflache vorhandenen
reaktiven Gruppen mit den umgebenden Bestandtei-
len vernetzen. Solche Composit-Systeme zeichnen
sich durch hervorragende Eigenschaften beispiels-
weise in Bezug auf Kratzfestigkeit oder mechanische
Eigenschaften aus.

Die physikalisch-chemischen Kenndaten
funktionalisierter AEROSIL® Typen sind in
Tabelle 15 zusammengefasst.

AEROSIL® Typen BET Oberfliche [m?/g]

AEROSIL® R 711 125-175 <15
AEROSIL® R 504 125-175 <15
AEROSIL® NA 200 Y 100-150 <0,8
AEROSIL* NA 50 H 30-50 <0,8
AEROSIL® NA 50 Y 25-45 <0,8
AEROSIL® RA 200 HS 120-160 <0,8
AEROSIL® REA 90 40-70 <10
AEROSIL® REA 200 110-150 <1,0

Trocknungsverlust [%]  pH

Kohlenstoffgehalt [%)]

4,0-6,0 4,5-6,5
8,5-10,5 2,0-4,0
6,5-9,5 3,0-5,0
8,0-10,0 <20

6,5-9,0 2,0-4,0
8,0-10,0 <3,0

7,5-10,0 3,0-6,0
8,0-10,0 5,0-7,5

4.2.3 Strukturierte Typen

Strukturmodifizierte AEROSIL® Typen er6ffnen
weitere Méglichkeiten, Kunden bei Neu- und Wei-
terentwicklungen ihrer Produkte zu unterstiitzen.

Beispielhaft kdnnen hier hohe Fiillgrade bei geringer

Viskositdtszunahme in fllissigen Systemen genannt
werden.

Tabelle 16: Strukturierte Kieselsduren

Die physikalisch-chemischen Kenndaten der einzel-
nen strukturierten AEROSIL® Typen sind in Tabelle
16 zusammengefasst.

AEROSIL® Typen BET Oberfliche [m?/g]

AEROSIL® R 7200 125-175 <15
AEROSIL® R 8200 135-185 <0,5
AEROSIL® R 9200 150-190 <15

Trocknungsverlust [%]  pH

Kohlenstoffgehalt [%]

4,0-6,0 4,5-6,5
25,0 2,0-4,0
3,0-5,0 0,7-1,3




Weitere Informationen tber strukturierte Typen
finden Sie in unserer Technischen Information 1209
+AEROSIL® R 8200 fiir Siliconkautschuk - Pyroge-
ne Kieselsaure mit hohen Verstarkereigenschaften
und besonders niedriger Verdickungswirkung” und
der Technischen Information 1284 ,AEROSIL® R
9200 zur Verbesserung der Kratzfestigkeit von
Lacksystemen”.

4.2.4 Granulierte pyrogene Kieselsidure

Im Gegensatz zu dem feinteiligen Evonik Kernpro-
dukt AEROSIL® handelt es sich bei AEROPERL®
(AEROPERL® 300/30 und AEROPERL® 300 Pharma)
um kugelférmige, mechanisch stabile Granulate mit
einer mittleren PartikelgroRe von etwa 30 Mikro-
metern (dies ist das 30 Millionstel eines Meters).
Die hochpordsen Granulate aus reinem Silicium-
dioxid eignen sich sehr gut als Trager fliissiger oder
pastoser Wirk- und Duftstoffe, Aromen oder anderer
Flissigkeiten. Die besonders leichte Handhabung
aufgrund der Granulat-Natur von AEROPERL® ver-
einfacht moderne Herstellungsprozesse.

Positive Effekte

- Staubarme und sehr einfache Handhabung

» Hohe Reinheit

 Sowohl unbeladen als auch beladen sehr gutes
FlieBverhalten

- Hohes Adsorptions- und Saugvermégen

- Einfache Abtrennung aus Flissigkeiten und
Gasen

Detaillierte Informationen iiber granulierte
AEROSIL® Typen finden Sie in unserer Technischen
Information 1341 ,AEROPERL® Granulated fumed
oxides”.

4.2.5 AERODISP® -
fliissige AEROSIL® Typen

AERODISP® Dispersionen sind die ideale Lésung

fiir die staubfreie Handhabung von pulverférmigem
AEROSIL? in fliissigen Medien. Aufgrund des tiber
viele Jahre erworbenen Know-hows zur Herstellung
von Dispersionen und des speziellen Produktionsver-
fahrens liegen die pyrogenen Oxide bereits in auler-
gewohnlich gut dispergierter Form vor. AERODISP®
Dispersionen sind gebrauchsfertig und einfach zu
handhaben. Uber die hier gezeigte Produktpalette
hinaus bietet Evonik eine grofRe Anzahl mal3ge-
schneiderter Dispersionen auf Basis verschiedener
pyrogener Kieselsduren und Metalloxide an. Die ver-
wendeten Dispergiermedien sind entweder Wasser
oder Ethylenglykol. Dispersionen in nicht-wéssrigen
organischen Lésemitteln sind auf Anfrage verfigbar.

Positive Effekte

+ Hohe Tintenadsorption von
Photo-Inkjet-Papieren

Verbessert die Oberflacheneigenschaften durch
Reinigen, Polieren, Beschichten von z.B. Metal-
len, Papier, Textilien etc.

Optimiert die rheologischen Eigenschaften von
Farben, Lacken und Batterie-Gelen

Verbessert die mechanischen Eigenschaften von
z.B. Latices

Erhoht die Flokkulationseigenschaften z. B. bei
der Wasserreinigung

Verbessert die optischen Eigenschaften beim
Beizen von Holz

Optimiert Haftungseigenschaften z. B. bei
Selbstklebeetiketten

Verbesserte Anti-Blocking-Eigenschaften in
PET-Filmen

Die physikalisch-chemischen Kenndaten der
einzelnen AERODISP® Typen sind in Tabelle 17
zusammengefasst.



| Tabelle 17 AERODISP® Dispersionen

AERODISP® Typen Feststoffgehalt” [Gew.%] pH? Viskositdt® [mPas] Dichte [g/cm?] Stabilisierungsmittel /Bemerkungen
SiO, Dispersionen, basisch

AERODISP® W 7520 20 9,5-10,5 | <100 1,12 Ammoniak

AERODISP®* W 7520 N 20 9,5-10,5 | <100 1,12 Natronlauge
AERODISP® W 7520 P 20 9,0-10,0 | <300 1,12 Kalilauge

AERODISP® W 7622 22 9,5-10,5 | <1000 1,13 Ammoniak

AERODISP® W 1226 26 9,0-10,0 | <100 1,16

VP Disp. W 1250 50 9,5-10,5 | <2000 1,38 Ammoniak

AERODISP® W 1244 48 10,6-11,2 | <200 1,44 KOH

AERODISP®* W 7330 N 30 9,5-10,5 <1000 1,20 Natronlauge
AERODISP® WR 8520 20 10,0-11,0 | <100 1,13 2-Dimethylaminoethanol (DMEA)
AERODISP® W 1813 12 9,0-10,0 | <100 1,07

AERODISP® W 7225 P 25 9,8-10,8 | <300 1,16 Kalilauge

SiO, Dispersionen, sauer

AERODISP® W 1714 14 5,0-6,0 <100 1,08 Phosphat /4
AERODISP® W 1824 24 5,0-6,0 <150 1,15 Phosphat /%
AERODISP® W 1836 34 4,0-6,0 <200 1,23 Phosphat /4
AERODISP® W 7215 S 15 5,0-6,0 <100 1,09 Ammoniak
AERODISP®* W 7512 S 12 5,0-6,0 <100 1,07 Ammoniak

SiO, Dispersionen, kationisch

AERODISP® WK 341 41 2,5-4,0 <1000 1,28 kationisches Polymer /%
AERODISP® WK 7330 30 2,5-4,0 <1000 1,20 kationisches Polymer /%
Al,O; Dispersionen

AERODISP® W 630 30 3,0-5,0 <2000 1,26

AERODISP® W 440 40 3,0-5,0 <1000 1,38

AERODISP® W 925 25 3,0-5,0 <1000 1,20

TiO, Dispersionen

AERODISP® W 740 X 40 5,0-7,0 <1000 1,41

VP Disp. W 2730 X 30 6,0-8,0 <5000 1,28

Lésemittelhaltige Dispersionen

AERODISP® G 1220 20 - <300 1,23 Ethylenglykol

VP Disp. G 6020 X 20 - <200 1,24 Ethylenglykol
AERODISP® 1030 30 - <10 [Pas]? 1,16 1-Methoxy-2-Propylacetat (MPA)

Weitere Dispersionen von hydrophiler und hydrophober Kiesel-
saure, sowie von Metalloxiden in organischen Losemitteln sind auf
Nachfrage erhiltlich. Die angegebenen Daten sind unverbindliche

Richtwerte.

1) Feststoffgehalte kénnen produktionsbedingt
um 7 Prozentpunkte schwanken

2) angelehnt an EN I1SO 787-9

3) gemessen gemiR DIN EN ISO 3219
bei einer Scherrate von 100 s

4) enthilt Stabilisatoren

Entwicklungsprodukte werden als VP Disp. gekennzeichnet.

Ihre Kommerzialisierung hangt vom Markterfolg ab. Daher kann
zukiinftige Verfligbarkeit nicht gewiéhrleistet werden, obwohl sie
bereits heute in kommerziellen Mengen produziert werden. In
einigen Fallen wurden VP Disp.-Produkte noch nicht allen

Priifungen unterzogen.

Detaillierte Informationen iber AERODISP®
Typen finden Sie in unserer Industrie Broschiire
»+AERODISP® Fumed Silica and Metal Oxide Dispersions”.




4.3 Fir die Lebensmittelindustrie

Leicht zu verarbeitende und qualitativ hochwertige
Lebensmittel werden immer beliebter. Zu ihrer Her-
stellung werden oft pulverférmige Zutaten wie Salz,
Zucker, Gewiirze, Ei- oder Milchpulver verwendet.
Wegen ihrer Feinteiligkeit und / oder Hygroskopizitit
haben diese Lebensmittelbestandteile meist schlech-
te FlieRBeigenschaften und sind daher schwierig zu
verarbeiten oder exakt zu dosieren. Der Zusatz von
AEROSIL® 200 F oder AEROSIL® 380 F bietet fiir
diese Lebensmittel eine kostengiinstige Lésung, um
eine einfache Handhabung und gleichbleibende Pro-
duktqualitat sicherzustellen. Gleichzeitig fihrt ein
stérungsfreier Ablauf des Herstellungsprozesses von
Lebensmitteln zur Produktionssteigerung.

AEROSIL® 200 F und AEROSIL® 380 F verbessern
deutlich die Rieselfihigkeit von pulverférmigen Pro-
dukten und wirken als FlieBhilfsmittel, indem sie die
Pulverteilchen des Produktes umhiillen und so als
Abstandshalter fungieren. Ein weiterer Vorteil von
AEROSIL® Produkten ist deren gute Absorptions-
kapazitdt. Dadurch nehmen sie Spuren von Wasser
oder Olen auf und vermindern so zusitzlich die Ver-
backungsneigung der Pulver. Die Farbtiefe des Pro-
duktes bleibt durch den Einsatz von AEROSIL® 200 F
und AEROSIL® 380 F erhalten.

In flissigen Lebensmitteln wie z.B. 6lhaltigen Mari-
naden regulieren AEROSIL® 200 F oder AEROSIL®
380 F die Viskositdt und verzégern so z.B. die Sedi-

mentation der Krduter oder Gewirze. AEROSIL®
200 F und 380 F sind hydrophile, pyrogene Kie-
selsduren mit einer durchschnittlichen spezifischen
Oberfliche von 200 bzw. 380 m?/g. Diese spezi-
ellen Typen werden nach den Anforderungen der
HACCP*-Richtlinien hergestellt. Der Produktions-
und Verpackungsprozess wurde auditiert und erfiillt
die Vorgaben fiir Lebensmittel- und Tierfuttermittel-
Additive in Europa und die Fami-QS Zertifizierung.

Vorteile, die lhnen AEROSIL® 200 F und

AEROSIL® 380 F bieten

Einstellung der Rheologie von Flissigkeiten

Einsatz als Antiabsetzmittel, Verdickungsmittel

Verbesserung der Rieselféhigkeit von Pulvern

- Absorptionsmittel zur Vermeidung des Feucht-
werdens und Verklumpens von Pulvern

+ Hohe chemische Reinheit, niedrige Restfeuchte
+ Geschmacksneutralitat

- Keine Verdnderung der natirlichen Farbe von
Pulverformulierungen

4.4 Fir die pharmazeutische Industrie

Zuverldssige und kostenoptimierte Produktions-
verfahren sind ein Muss fiir die pharmazeutische
Industrie. Als wirkungsvolles Tablettierungshilfs-
mittel ist AEROSIL® zu einem der wichtigsten
und am haufigsten verwendeten pharmazeuti-
schen Hilfsstoffe geworden. Die Herstellung von
Tabletten und Kapseln mit Hilfe von Hochge-
schwindigkeitsmaschinen erfordert ein optimales
FlieBverhalten des trockenen pulverférmigen
Ausgangsmaterials. Als FlieBregulierungsmittel
eingesetzt, hilft AEROSIL® einen einheitlichen
Wirkstoffgehalt in jeder Tablette oder Kapsel zu
erzielen und macht damit einen hohen Durchsatz
in der Produktion méglich. AEROSIL® optimiert
dariiber hinaus auch die Herstellung und Eigen-
schaften zahlreicher weiterer Arzneiformen wie
Salben, Zapfchen und transdermalen therapeuti-
schen Systemen.

Die hochregulierte pharmazeutische Industrie stellt
hohe Anforderungen an die Reinheit und Zuverlds-
sigkeit der eingesetzten Rohstoffe. Dieser Anforde-
rung kommt AEROSIL® dank seines hohen Gehalts
an Kieselsdure und extrem niedrigem Schwerme-
tallgehalt in vorbildlicher Weise nach. Fir phar-
mazeutische Produkte gelten jedoch noch weitere
Anforderungen. So miissen sie nach speziellen, in
den Monographien der Arzneibiicher niedergelegten
Methoden analysiert werden und ihre Herstellung
nach validierten Verfahren erfolgen. Um diesen
Anforderungen gerecht zu werden, bietet Evonik
spezielle Produkte fiir die pharmazeutische Industrie
an, die mit dem Suffix ,Pharma” in ihrem Namen
gekennzeichnet sind. Alle diese Produkte werden
gemaR den Good Manufacturing Practice Richtlinien
des International Pharmaceutical Excipient Council
(IPEC) hergestellt und nach den relevanten interna-
tionalen Arzneimittelblichern getestet. Fiir ndhere
Informationen kann unsere Industriebroschiire
,AEROSIL® Colloidal Silicon Dioxide for Pharmaceu-
ticals” herangezogen werden.
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5. Anwendungstechnische Effekte

Neben der Herstellung von AEROSIL® sorgen unsere

Spezialistenteams in Forschung und Entwicklung fir
eine kontinuierliche Weiterentwicklung der Produk-
te. Sie stehen wiederum in engem Kontakt mit den

Teams der Anwendungstechnik, um kundenspezifi-

sche Losungen zu erarbeiten. Viele spezielle Anwen-

dungen finden Sie in Tabelle 2 auf Seite 10.

5.1 Verstarkung und Kratzfestigkeit

Bei der Verwendung von AEROSIL® als Verstarker-
fiillstoff in Elastomeren lassen sich die mechanischen
Eigenschaften der Siliconvulkanisate wie z.B. Zug-
festigkeit, Bruchdehnung und WeiterreiBwiderstand
nachhaltig verbessern.

In erdbebensicheren Fundamenten spielen Silicon-
kautschuke mit AEROSIL® als aktive Verstarkerkom-
ponente eine wichtige Rolle. Die in Japan entwi-
ckelte Technologie, Siliconkautschuke als wichtigen
Bestandteil der Fundamente einzusetzen, verleiht
den Gebauden in besonders gefdhrdeten Regionen

selbst bei starker mechanischer Beanspruchung einen
zusétzlichen Schutz vor Beschddigungen durch Erd-
beben. In einem speziellen Verfahren werden hier
herkémmliche Baustoffe mit zuvor exakt berechne-
ten Schichten des Siliconkautschuks kombiniert.

RTV-2K-Siliconkautschuke werden in dieser Anwen-
dung nicht nur als Dichtstoffe eingesetzt, sondern
verleihen dem Fundament auch bei niedrigen und
hohen Temperaturen besondere Elastizitat.

Abbildung 76

AEROSIL® wird als Verstarkerkomponente in Siliconkautschuk-Produkten fiir

erdbebensichere Fundamente eingesetzt

Zugpriifmaschine zur Bestimmung der mecha-
nischen Eigenschaften wie z. B. Zugfestigkeit,
Bruchdehnung und Weiterreilwiderstand von
Siliconvulkanisaten



Weitere typische Einsatzgebiete

- Flissigkautschuk (LSR)
« hochtemperaturvernetzter Kautschuk (HTV)

« Raumtemperatur vulkanisierender
Siliconkautschuk (RTV)

Fluorelastomere
Naturkautschuk (NK)
« Styrol-Butadien-Kautschuk (SBR)

In der vorliegenden Schriftenreihe Fine Particles geht
die Schriftenreihe Nr. 63 ,AEROSIL® Fumed Silica
and SIPERNAT® in sealants” detailliert auf diese
Anwendungen ein.

Die Grundlagen der Verstarkung sind auf Wech-
selwirkungen mit Silanolgruppen bzw. auf die
radikalische Spaltung von Si-Methylbindungen

und die Einbeziehung der Fragmente in das Poly-
mer zuriickzufiihren. In Lacksystemen wird mit
AEROSIL® bereits bei einer niedrigen, fir die Rheo-
logiesteuerung ausreichenden Konzentration, eine
signifikante mechanische Verstarkung der Lackfilme
hervorgerufen.

AEROSIL® bewirkt einen Anstieg der Glasumwand-
lungstemperatur der Beschichtungen. Diese Verstar-
kerwirkung zeigt sich auch in einer Erhéhung des
Schub- und E-Moduls. Als Ursache fiir diese Effekte
wird angenommen, dass durch eine starke adsorptive
Bindung der Bindemittelmolekile an die AEROSIL®
Oberflache die Beweglichkeit der Polymerkettenseg-
mente erheblich eingeschrankt wird.

Fir moderne Lacksysteme spielt, neben bekannten
mechanischen Eigenschaften, die Kratzfestigkeit oft
eine zentrale Rolle. Hierzu wurde eine neue Gene-
ration pyrogener Kieselsduren entwickelt, die eine
signifikante Verbesserung der Kratzfestigkeit von
UV-hiartenden, High-Solid- und konventionellen
|6semittelhaltigen 2K-Systemen erméglichen. Durch
die Kombination einer chemischen und mechani-
schen Nachbehandlung haben diese so genannten
strukturmodifizierten AEROSIL® Produkte nur noch
einen minimalen Einfluss auf die Rheologie der
Lacksysteme. Folglich kénnen Mengen bis zu 10
Gew.%, berechnet auf den Festkérper des Systems,
eingearbeitet werden, ohne einen signifikanten Vis-
kositdtsanstieg zu verursachen. Die erhohte Eintrags-
menge des AEROSIL® R 9200 bewirkt eine deutliche
Zunahme der mechanischen Stabilitdt gegen Kratzer.

Neben den bekannten Typen AEROSIL® R 7200 und
AEROSIL® R 8200 ist auch AEROSIL® R 9200 fiir
UV-hidrtende, High-Solid- und konventionelle |6se-
mittelhaltige 2K-Systeme erfolgreich in den Markt
eingefiihrt worden.

AERODISP® 1030 ist eine 30%ige Dispersion von
AEROSIL® R 9200 in 1-Methoxy-2-propylacetat
(MPA). Diese benutzerfreundliche Dispersion bietet
dem Anwender eine Reihe von Vorteilen. Neben
einer signifikanten Verbesserung der Kratzfestigkeit
von UV-hdrtenden, High-Solid- und konventionellen
|6semittelhaltigen 2K-Klarlacksystemen werden opti-
male optische Lackeigenschaften erzielt.




5.2 AEROSIL® - ein einfaches Verdickungsmodell

Bei den meisten Losemitteln bzw. Dispergiermitteln
gleiten die Molekiile, bedingt durch ihre relativ klei-
ne Grol3e beim FlieBen mit einem relativ geringen
Kraftaufwand aneinander vorbei, d.h. die innere
Reibung ist nur gering, sie sind ,wasserdiinn”. Diese
Systeme haben also in der Regel eine nur geringe
Viskositat.

In AEROSIL® haltigen Dispersionen, bei denen
offene fraktale Aggregatstrukturen mit einer hohen
Raumerfiillung vorliegen, bilden sich in Abhangigkeit
der Oberflachenchemie Assoziate und Netzwerk-
strukturen. Die FlieBkurven solcher Systeme sind
daher recht komplex. Als Folge der Netzwerkbildung
konnen beispielsweise schwere Pigmente in Schwe-
be gehalten werden, und an senkrechten Fléachen
wird eine ,flissige” Dispersionsschicht am Ablaufen
gehindert. Solche Effekte sind mit reinen ,Verdickern”
in der Regel nicht effektiv einstellbar.

O,
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Abbildung 77:

Fir ein einfaches Verdickungsmodell von AEROSIL®
ist es notwendig und hinreichend zwei Eigenschaften
zu betrachten, die sich allerdings beide gleichzeitig in
geeigneter Form erganzen miissen:

Zum einen ist das eine bevorzugte AggregatgréRe
von circa 100 bis wenige hundert Nanometer und
zum anderen sollte die Oberflachenchemie gleich-
zeitig der Gestalt sein, dass die Aggregate entweder
untereinander oder mit anderen Fiillstoffen wie
Pigmenten, Additiven, Harzen, Lésemitteln etc. in
der Lage sind, entweder Giber Wasserstoffbriicken-
bindungen oder Van-der-Waals-Krifte, Netzwerk-
strukturen aufzubauen (siehe Abbildung 77).




Idealerweise passen die sterischen und elektroni-
schen Gegebenheiten der AEROSIL® Type nach dem
Schliissel-Schloss-Prinzip zu der Kundenformulie-
rung. Beispielsweise sind polare Lacksysteme, die
unpolare und polare Bereiche aufweisen, oft gut mit
AEROSIL® R 805 rheologisch einstellbar, da diese
funktionalisierte Kieselsaure ebenfalls polare und
unpolare Bereiche mit der richtigen Struktur zur Ver-
fligung stellen kann. Polare Wechselwirkungen soll-
ten effektiv iber Wasserstoffbriickenbindungen mit
den freien Silanolgruppen und unpolare Wechsel-
wirkungen iber Van-der-Waals-Wechselwirkungen
beispielsweise mit Beteiligung der Methylengruppen
der Silanreste (bei hydrophoben AEROSIL® Typen)
aufgebaut werden.

Die Bedeutung der Struktur und damit der GréRe
der AEROSIL® Aggregate lasst sich allein aus der
Tatsache ableiten, dass beispielsweise Kieselsdure-
sole, die eine TeilchengréBe von wenigen Nano-
metern aufweist, selbst bei einem Fillgrad bis ca.
50 Gew.-% kaum eine nennenswerte Verdickungs-
wirkung zeigen. Andererseits kann AEROSIL® selbst
bei einer Aggregatgréf3e von > 100 nm zu recht
transparenten Systemen fiihren. Bei den Aggregaten
handelt es sich namlich nicht um Vollkugeln aus SiO,,
sondern sie bestehen im Wesentlichen aus dem Dis-
persionsmittel, das in das fraktale AEROSIL® Geriist
eingelagert ist. Folglich wird das Licht an einem
Aggregat mit entsprechend ausgemittelter Brechzahl
gestreut. Diese wird recht nahe an die Brechzahl des
reinen Dispersionsmittels heranreichen, was eine
geringe Streuwirkung der AEROSIL® Dispersion
bedingen kann.

5.2.1 Rheologiesteuerung

AEROSIL® ist in zahlreichen Anwendungen ein
vielseitiger Probleml&ser, wenn es um Rheologie-
steuerung geht. Um die Anwendungsbreite zu
demonstrieren sollen hier exemplarisch Farben
und Lacke, UP- und EP-Harze, Pasten, Resists,
Blutfraktionierung, wartungsfreie Batterien, Bohr-
spilfliissigkeit, Diamantsuspensionen und Ol- und
Wasser-Emulsionen erwéhnt sein.

Im Folgenden wird beispielhaft auf die Rheologie
von Lacken eingegangen, da diese fiir eine erfolgrei-
che Anwendung von entscheidender Bedeutung ist:

Unter geringer mechanischer Belastung, also wah-
rend der Lagerung oder wihrend des Transports,
sollte die Viskositat eines Lackes hoch sein, um ein
Absetzen der Pigmente oder Fiillstoffe zu verhin-
dern. Unter hoher mechanischer Belastung, wie sie
beim Spritzen auftritt, sollte sie dagegen gering sein,
um eine einwandfreie Applikation zu gewiéhrleisten.
Sobald der Lack auf dem Substrat haftet, sollte sich
wieder die urspriingliche Viskositét einstellen, um
ein Ablaufen zu verhindern (siehe Abbildung 78).

Abbildung 78
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5.2.2 Thixotropie

Im Allgemeinen erzeugt AEROSIL® eine Struktur-
viskositdt, die mit einer mehr oder weniger ausge-
pragten Thixotropie verbunden ist. Strukturviskositat
bedeutet, dass die Viskositat einer Flissigkeit von der
Schergeschwindigkeit bzw. Schubspannung, d.h. von
der Kraft abhéngig ist, die parallel zum ,Substrat”
auf den Lackfilm einwirkt. Bei hoher Schubspan-
nung wird eine niedrige Viskositdt beobachtet, die
ansteigt, wenn die Schubspannung erniedrigt wird.
Nimmt die Viskositat einer Flissigkeit zusétzlich

mit der Dauer der Scherzeit bei gleich bleibender
Scherintensitat ab, spricht man von Thixotropie [35,
36, 37]. Beide Effekte beeinflussen die Applikations-
eigenschaften eines Lackes.

Durch eine niedrige Viskositat bei hohen Schub-
spannungen ist eine gute Applikation gewahrleistet,
insbesondere beim Spritzen. Die hohe Viskositdt der
Lacke bei kleinen Schubspannungen oder auch in
Ruhe sorgt dafiir, dass der Lack nicht an senkrechten
Flachen ablduft und die maximal erreichbare NaR-
filmdicke durch den Einsatz von AEROSIL® deutlich
erhéht werden kann. Allerdings muss manchmal

ein Kompromiss zwischen dem Ablaufverhalten des
Lackes und der Selbstnivellierung der Lackoberflache
geschlossen werden, obwohl die Selbstnivellie-
rung in erster Linie von der Oberflichenspannung
abhéngt, die von AEROSIL® meist nur wenig beein-
flusst wird.

Abbildung 79

Erhdhung der Ablaufsicherheit bei Spritzapplikation (55 pm Trockenfilmdicke)

Wird AEROSIL® eingesetzt, ist grundséatzlich eine
intensive Dispergierung nétig. Im Allgemeinen ist
es sinnvoll, eine Stammpaste oder eine Anreibung
aus einem Teil des Bindemittels, der Lésemittel und,
wenn méglich, der Pigmente herzustellen. Eine
gute Dispergierung ist in Abhingigkeit der Aus-
gangsviskositit des Systems durch die Verwendung
eines Dissolvers, eines Rotor-Stator-Aggregats, wie
einem Ultra Turrax® oder einer Kady-Mill, eines
Skandex-Mixers, einer Perlmiihle oder einer Kugel-
mihle gewahrleistet. In manchen Fallen haben auch
Disenstrahldispergatoren hervorragende Ergebnisse
gezeigt.

5.2.3 AEROSIL® als Schwebemittel

Wihrend der Produktion und Lagerung von Dis-
persionen und Zubereitungen wie beispielsweise in
Lacken und Farben wird hydrophiles und hydropho-
bes AEROSIL® sowohl als Dispergierhilfe als auch zur
Stabilisierung von Pigmenten und Fiillstoffen einge-
setzt. Es kommen dabei offensichtlich zwei Effekte
zum Tragen. Die AEROSIL® Partikel bilden eine Art
Hille um die Pigmentpartikel, die eine Reagglo-
meration verhindert. Gleichzeitig verhindert oder
vermindert die durch AEROSIL® erhéhte Viskositat
und die dadurch bedingte FlieBgrenze des Lackes die
Sedimentation der Pigmente und Fiillstoffe.

ohne AEROSIL

0,3% AEROSIL°*R 812 S

Weiller 2 K-PUR Decklack auf Basis olfreier,
gesittigter Polyester /Isocyanat (High Solids)



Mit groBem Erfolg werden silikatische Fiillstoffe
wie auch Mattierungsmittel aus Siliciumdioxid mit
AEROSIL® R 972 in Schwebe gehalten. In dieser
Anwendung werden im Allgemeinen Zusatzmengen
von 0,3 - 0,5 %, berechnet auf die Gesamtformu-
lierung, eingesetzt. Es konnen aber auch spezifisch
schwere Pigmente in Schwebe gehalten werden. Ein
Beispiel dafiir ist der Einsatz von AEROSIL® R 972
oder AEROSIL® R 805 in Korrosionsschutzfarben,
wie Zinkstaubfarben oder Eisenglimmerfarben.
Auch in elektrisch leitfadhigen Beschichtungen,

die Metallpulver oder Metallflakes enthalten, fin-
det hydrophobes AEROSIL® Verwendung. Wenn
Metallflakes die leitfahige Komponente darstellen,
ist AEROSIL® R 805 der Vorzug zu geben, da es
trotz des ausgepragten Schwebeeffekts die lamellare
Ausrichtung nicht negativ beeinflusst. Wenn es trotz
der Verwendung von AEROSIL® zu einem Absetzen
kommt, wird die Bildung eines festen Sediments
verhindert und eine leichte Aufriihrbarkeit ist damit
gewihrleistet.

| Anwendungstechnische Effekte
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Abbildung 80: Separation nach 8 Wochen Lagerung bei Raumtemperatur

Links: ohne AEROSIL®, rechts: 0,8 % AEROSIL® R 972
Wasserbasierter Fiiller auf Basis PUR-Dispersion / Melaminharz

5.3 FlieRfahigkeit und Antibackung

Die Verfahrensschritte Dosierung, Trocknung, Fér-
derung, Abfiillung und weitere Prozesse des Pulver-
handlings gehoren zum Tagesgeschift der chemi-
schen, pharmazeutischen und der Futtermittel- und
Lebensmittelindustrie.

Probleme wie verstopfte Filter, Diisen oder Mihlen
sowie eine ungenaue Dosierung, verursacht durch
verbackene und schlecht flieBende Pulver, erschwe-
ren die Prozesse und kénnen zu unerwiinschten
Stillstandzeiten.

Die Folgen sind erhéhte Kosten durch Produktions-
ausfall oder auch auftretende, schwankende Pro-
duktqualitaten, die direkt vom Kunden festgestellt
und zu erhéhten Reklamationsraten bis hin zum Ver-
lust des Kunden fiihren kénnen.

Neben gefillten Kieselsiuren (SIPERNAT®) tragen
insbesondere auch pyrogene Kieselsauren wie die
AEROSIL® Produkte zu einer optimal eingestellten

FlieRfédhigkeit von Pulvern bei und gewiahrleisten
eine effektive, industrielle Verarbeitung von pul-
verférmigen Produkten. Gleichzeitig wirkt sich ein
verbessertes Antiback-Verhalten positiv auf die Lage-
rung und den Transport der Endprodukte, auch unter
unterschiedlichen klimatischen Bedingungen, aus.

Die Griinde fiir Verbackung von Pulvern oder deren
schlechte FlieRfahigkeit sind vielféltig und kénnen
u.a. von den folgenden Faktoren abhéngen:

+ Van-der-Waals-Krifte zwischen den Teilchen
(siehe Abbildung 81)

« Flussigkeitsbriicken zwischen den Partikeln

- Plastizitat der Teilchen

« Partikelgestalt

+ PartikelgroRRe

« Elektrische Ladungen
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Abbildung 81:

So sind z.B. bei Gewiirzen Eigenschaften wie der
Erhalt der Farbintensitat und die gute Rieselféhig-
keit ohne grofRe Agglomerate fiir die Handhabung
beim Kunden und Endverbraucher essentiell. Diese
gewdinschte hohe Qualitdt von Pulvern kann durch
Mischung von AEROSIL® Produkten zu den Gewiirz-
pulvern u. a. wahrend des Mahlvorganges erreicht
werden.

Weitere Hinweise lber die Wirkungsweise der
Kieselsauren auf die oben genannten Faktoren
erhalten Sie in unserer Technischen Information

[38] ,SIPERNAT® Spezialkieselsiure und AEROSIL®
pyrogene Kieselséaure als FlieBhilfsmittel und Anti-
backmittel” sowie in zusatzlichen Broschiiren zu Spe-
zialanwendungen wie zu Gewiirzen und Wiirzmittel
[39], Zucker und Zuckeralkoholen [40], Getrénke-
pulver [41] und weiteren interessanten, industriellen
Anwendungen.

Abbildung 82:

&

8>8>C§O @%&%
2
E=S
&3 & ey

©0 B ©o B

Frei flieRendes Pulver

%oaodpéb



5.4 Transparenz

| Anwendungstechnische Effekte

Siliconkautschuk ist dank AEROSIL® farblos und
hochtransparent. Diese Eigenschaften haben diesem
Werkstoff schon aus dsthetischen Griinden eine gro-
RBe Anwendungsvielfalt beschert. Siliconkautschuk
lasst sich praktisch in jeder Farbe einfarben, aber
auch hochtransparente Formulierungen werden im
Handel angeboten. Diese werden fiir medizinische
Zwecke, wie z.B. Schlduche und Katheter, aber auch
fir Produkte des taglichen Gebrauchs, wie z.B.
Babysauger oder Taucherbrillen bevorzugt.

Die Transparenz wird im Wesentlichen von zwei
Faktoren beeinflusst: der TeilchengréRe der Kie-
selsdure und der Brechzahl des Polymers bzw. des
Fullstoffes.

Fiir hochtransparente Siliconsysteme eignen sich
Typen von AEROSIL® mit einer relativ hohen Ober-
flache besonders gut. Aber auch durch Modifikation
der Kieselsaure mit Silanen oder Siliconél kann

die Brechzahl von Kieselsduren an die von Silicon-
kautschuk angenéhert und so die Transparenz des
Siliconsystems nachhaltig verbessert werden.

5.5 Hitzestabilisierung

Abbildung 83: Hochtransparente Taucherbrillen und
Schnorchelmundstiicke aus HTV- Siliconkautschuk

Siliconkautschuke gehéren zu den Elastomeren,
deren physikalische und mechanische Eigenschaften
weitgehend unabhangig von der Temperatur sind.
Der Grund fiir die hohe Temperaturbestandigkeit

ist in dem stabilen O-Si-O Gertiist zu sehen. Ein
thermischer Abbau der Polymere findet erst ab Tem-
peraturen lber 200 °C statt. Die thermische Zerset-
zung von Silicon verlauft unter Gewichtsverlust, die

Methylgruppen werden oxidativ abgespalten, bis
letztendlich nur SiO, zuriickbleibt. Zur Verbesserung
der Hitzestabilitat von Siliconkautschuk hat sich der
Zusatz von 0,5 - 5% AEROXIDE® TiO, P 25 oder
0,5 - 3% AEROXIDE® TiO, PF 2 bewéhrt. Als Wirk-
mechanismus wird vermutet, dass diese Metalloxide
die Rekombination gebildeter Radikale begtinstigen.
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6. Qualitat und Produktsicherheit

6.1 Qualitdtskontrolle

Alle AEROSIL® Produkte werden weltweit nach
strengen Qualitatsstandards hergestellt und deren
Einhaltung bei Evonik aufwendig tiberwacht. U.a.
sind samtliche Produktions-, aber auch Forschungs-
und Anwendungsstandorte nach dem ISO 9001
Qualitdtsmanagementsystem zertifiziert. Regel-
maRige externe und interne Audits sowie die sys-
tematische Weiterentwicklung einer stetigen Ver-
besserung der Qualitat unserer Produkte, Services
und Prozesse unterstitzt die Einhaltung der hohen
Qualitatsstandards.

Jeder Rechnungsempféanger erhilt via SAP ein Qua-
litdtsdokument Giber sein geliefertes Produkt und
die vereinbarten Produktspezifikationen. Zur Aus-
lieferung der Produkte an die Kunden erfolgt zuvor
die Freigabe im Qualitatskontrolllabor des Produk-
tionswerkes durch Priifungen zur Einhaltung der
Spezifikationsgrenzen.

Samtliche Analysedaten werden in einem Laborln-

formationsManagementSystem (LIMS) gespeichert.

Ebenso werden diese analytischen Daten regelma-
Rig in einer statistischen Qualitdtskontrolle (SQC)

C, =1
CK=1
USG u 0SG
C, =07
; CK=0,7
1
1
1
1
I
1
1
1
USsG u 0SG

Abbildung 84:

evaluiert. Dabei werden neben Mittelwert n und
Standardabweichung o der C - und C K-Wert ermit-
telt. Diese Prozessfahigkeits Indizes C, und C K

sind Kennzahlen zur statistischen Bewertung eines
Prozesses in der Produktionstechnik. Sie geben an,
wie sicher die laut Spezifikation vorgegebenen Ziele
erreicht werden.

Wahrend der C,-Wert nur das Verhéltnis der vorge-
gebenen Toleranz zur Prozessstreuung angibt, bein-
haltet der C K-Wert auch die Lage des Mittelwertes
zur vorgegeben Toleranzmitte. Daher ist der C K-
Wert stets kleiner oder gleich dem C,-Wert [42].

In Abbildung 84 sind vier Verteilungen von Mess-
werten relativ zu den Spezifikationsgrenzen dar-
gestellt. Die zugehérigen C,- und C K-Werte sind
angegeben.

Es wird allgemein angestrebt, fiir alle Produkte einen
C,- und C,K-Wert von mindestens 1 oder héher zu
erhalten. Dies bedeutet, dass mindestens 99,73 %
der produzierten Menge beziiglich des betrachteten
Qualitdtsmerkmals spezifikationsgerecht sind.
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6.2 Umweltverhalten

Siliciumdioxid ist einer der in der Natur am hau-
figsten vorkommenden Stoffe und aufgrund seiner
Harte, sowie seiner chemischen Stabilitdt und UV-
Bestandigkeit besonders verwitterungsbesténdig. Es
bildet als Teil von Silikaten oder Tonmineralien den
Hauptbestandteil der Erdkruste und somit auch die
haufigste Siliciumverbindung. Nichtkristallines amor-
phes Siliciumdioxid ist ein wesentlicher Bestandteil in
Skeletten von Radiolarien, Diatomeen und Schwam-
men. Synthetisch amorphe Kieselsdure ist ein inerter,
fester anorganischer Stoff. In der Umwelt wird er
sich im Sediment oder Boden ablagern und kann
durch Verwitterungsprozesse als Kieselsdure in den
natiirlichen Siliciumdioxid Kreislauf eingehen.

Siliciumdioxid ist in Wasser nur schwach und lang-
sam |6slich. Die Bioverfiigbarkeit fir aquatische
Organismen ist daher gering. Amorphes Silicium-
dioxid zeigte auch bei sehr hohen Konzentrationen
(1000 oder 10000 mg/1) im akuten Fisch- und

Daphnien-Test nach OECD Standard keine scha-
digenden Effekte. Aufgrund der physikalisch-
chemischen Eigenschaften und der geringen akuten
Okotoxizitit sind chronische Effekte und eine
Anreicherung in Organismen nicht zu erwarten.
Siliciumdioxid ist ein anorganischer Stoff und wird
nicht weiter von Mikroorganismen abgebaut. Die
international glltigen, standardisierten Vorschriften
zur Bestimmung der biologischen Abbaubarkeit
(z.B. OECD-, EEG-Richtlinien) sind nur fiir organi-
sche Substanzen anwendbar.

Von der Kommission zur Bewertung wassergefahr-
dender Stoffe wurde synthetisch amorphe Kieselsau-
re als nicht wassergefihrdend eingestuft (KBwS-Nr.:
849). Siliciumdioxid ist in der sogenannten PLONOR
(Pose Little or No Risk to the Environment) Liste
enthalten. Die gelisteten Stoffe werden von der
OSPAR Kommission zum Einsatz in See- und Kiisten-
gewdssern empfohlen.

6.3 Toxikologie und Arbeitshygiene

Synthetisch amorphe Kieselsduren vom Typ
AEROSIL®, die durch Flammhydrolyse hergestellt
werden, sind durch das Fehlen von kristallinen
Bestandteilen charakterisiert. Als Bestimmungs-
methoden werden Elektronenbeugung kombiniert
mit Transmissions-Elektronen-Mikroskopie und
Réntgenbeugungsmethode herangezogen. Die
Nachweisgrenze dieser Methode ist kleiner 0.05
Gewichtsprozent. Daher wird die synthetisch amor-
phe Kieselsdure von Evonik als komplett amorph
angesehen.

Synthetisch amorphe Kieselsdure wird in Produkten
und Prozessen eingesetzt und fiihrt bei Verabrei-
chung weder auf dem oralen noch auf dem dermalen
Weg zu akut toxischen Symptomen. Untersuchungen
zur Bewertung der Toxizitat bei Haut- bzw. Augen-
kontakt zeigen, dass synthetisch amorphe Kieselsdure
Augen und Haut nicht reizt, jedoch ist bekannt, dass
chronischer Hautkontakt zur Austrocknung oder zu
generativen Ekzemen fiihren kann. Diese Reaktionen
lassen sich durch intensiven Hautschutz bzw. Pfle-
ge vermeiden. Aus den Daten arbeitsmedizinischer
Untersuchungen in den Jahrzehnten der Herstellung
und Nutzung ergaben sich keine Anhaltspunkte

fir ein sensibilisierendes Potential. Es wurde tber

keinen Fall einer Kontaktallergie berichtet. Synthe-
tisch amorphe Kieselsduren haben keine erbgutver-
andernde Wirkung. Es wurden keine teratogenen
Effekte beobachtet. Nach wiederholter oraler Auf-
nahme wurden keine behandlungsbedingten Effekte
festgestellt.

In Inhalationsstudien fiihrte keine der untersuchten
synthetisch amorphen Kieselsduren zu bleibenden
Verdnderungen in der Lunge oder fortschreitenden,
mit einer Silikose vergleichbaren Schéden. In vielen
epidemiologischen Studien an chronisch exponierten
Beschiftigten wurden keine Hinweise auf eine Sili-
kose gefunden. Die verfiigharen Daten geben keine
Hinweise auf Lungenkrebs oder andere nachhaltige
Atemwegserkrankungen. Nach allen vorliegenden
Daten sind synthetisch amorphe Kieselsduren bei
Einhaltung geltender Grenzwerte offensichtlich nicht
gesundheitsschadlich. In verschiedenen Landern gibt
es Expositionsgrenzwerte am Arbeitsplatz fiir syn-
thetisch amorphe Kieselsdure. Die genauen Werte
sind den jeweiligen aktuellen Sicherheitsdatenblat-
tern zu entnehmen. Gegebenenfalls ist eine wirk-
same Objektabsaugung durchzufiihren oder es sind
Staubmasken zu tragen.




6.4 Entsorgung

Samtliche AEROSIL® Typen sind 6kologisch weitge-
hend unbedenklich. Ein Einfluss auf das Grundwasser
ist nicht gegeben, zumal Kieselsdure in geldster Form
haufig im Trinkwasser enthalten ist. Bei der Beseiti-

6.5 Rechtliche Aspekte

gung von AEROSIL® sowie AEROSIL® haltiger Abfal-
le miissen die 6rtlich giiltigen Abfallbeseitigungs-
gesetze und -vorschriften beachtet werden. Bei der
Entsorgung ist jegliche Staubbildung zu vermeiden.

Es stehen AEROSIL® Produkte zur Verwendung als
Zusatzstoffe in Lebens- und Futtermitteln, Lebens-

mittelbedarfsgegenstanden, Spielzeugen, Kosmetika
oder Pharmazeutika zur Verfiigung.

6.6 Registrierungsstatus von AEROSIL® Produkten

Detaillierte Informationen zum Registrierstatus von
AEROSIL® Produkten werden gerne auf Anfrage
(E-Mail:sds-im@evonik.com) zugesendet.

Diese kénnen auch der Produktinformation
(www.AEROSIL.com) entnommen werden.



| Qualitdt und Produktsicherheit
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/. Handhabung und Verfigbarkeit

7.1 Handhabung von AEROSIL®

In einer Zeit, in der Automatisierung, Rationalisie-
rung aber auch Gewerbehygiene immer wichtiger
werden, bekommt die Handhabung von AEROSIL®
eine zentrale Bedeutung. Evonik hat seine Aktivi-
taten diesbeziiglich in den letzten Jahrzehnten zum
Schutz der Arbeitnehmer und zur Erfiillung von
Umweltauflagen kontinuierlich ausgebaut.

Der Begriff ,Handhabung” beschreibt die Techniken,
die notwendig sind, um die gelieferten Produkte im
Betrieb des Kunden zu bewegen. Hierbei sind die
folgenden Themen als Schwerpunkte anzusehen:

+ Gebindeentleerung

- Silierung

* Innerbetriebliche Férderung

+ Dosierung

« Einbringen des Materials in die Verarbeitungs-
maschinen des Kunden

Zudem fallen unter den Oberbegriff ,Handhabung”
Themen, die zur Ausfiihrung der oben genannten
Schritte notwendig sind:

« Filtertechnik

+ Fillstandsmesstechnik
+ Waigetechnik

+ Austragstechnik

Grundsatzlich ist Evonik bestrebt, Kunden bei hand-
habungstechnischen Problemen oder Neuplanungen
moglichst zeitnah zur Verfligung zu stehen. Die hier
beschriebenen Serviceleistungen bietet Evonik bei
bestehenden Geschéaftsverbindungen weltweit kos-
tenlos an. Art und Umfang der Beratung hdngen von
der Fragestellung des Kunden (Projektumfang) ab.

Um Themen der Handhabung von AEROSIL® zu
erarbeiten und zu optimieren, hat Evonik im Indust-
riepark Wolfgang in Hanau ein Handhabungstechni-
kum eingerichtet, siche Abbildung 85. Dieses Tech-
nikum steht auch fir Kunden fir Demonstrationen
und fiir Versuche zur Handhabung zur Verfiigung.
Die meisten Handhabungsschritte kénnen hier
gezeigt werden. Dariiber hinaus begleitet die Hand-
habungsabteilung in speziellen Fillen auch Versuche
direkt im Betrieb des Kunden.

Um staubfreie und automatisierte Anlagen zu planen,
ist die grundlegende Kenntnis unserer Produkte,
zusammen mit verfahrenstechnischen Erfahrungen
notwendig. Da diese Kombination bei Lieferanten
entsprechender Maschinen und Anlagen nicht
immer vorausgesetzt werden kann, beraten und
unterstiitzen Techniker und Ingenieure der Hand-
habungstechnik die Kunden persénlich — entweder
am Evonik Standort in Hanau oder bei Bedarf direkt
beim Kunden. Sollte es sich als notwendig erweisen,
kénnen auch Versuche (z.B. zur pneumatischen
Dichtstromférderung) in externen Technika (z. B. bei
Anlagenherstellern) vereinbart werden.

Zusitzlich wurden grundlegende Informationen

zur Handhabung der Produkte veréffentlicht, zum
Beispiel in der Broschiire ,Handhabung von synthe-
tischen Kieselsduren und Silikaten” sowie eine Reihe
von Technischen Informationen (T1) zu verschiede-
nen speziellen Themenkreisen.

Abbildung 85: Blick in das Handhabungstechnikum der Business Line Silica von Evonik in Hanau, Versand von AEROSIL® als Sackware, im FIBC und als Bulk-Ware



7.2 Verpackungen fiir AEROSIL®

| Handhabungstechnik

Standardverpackung

Die Standardverpackung fiir AEROSIL® ist der mehr-
lagige Papier-Ventilsack, der in einigen Fillen mit
einer PE-beschichteten Lage ausgeriistet ist. Die
Fillgewichte der Sacke, die sich je nach AEROSIL®
Type und der entsprechenden Stampfdichte unter-
scheiden, liegen zwischen 10kg und 20 kg (NAFTA
auch 10 Ibs).

Flexible Intermediate Bulk Container (FIBC)

Als semi-bulk Verpackung bietet Evonik AEROSIL®
in FIBC (Flexible Intermediate Bulk Container) an.
Es handelt sich dabei um einen flexiblen Container
aus Polypropylen-Bandchengewebe, der an den
oberen Ecken Schlaufen zum Anheben besitzt. Der
Entleerstutzen befindet sich zentral im Boden und ist
speziell auf das von Evonik entwickelte und paten-
tierte Pulver-Entleer-System (PESy) zugeschnitten.
Dieses Entleergerat wird unseren Kunden zur Ver-
fligung gestellt, sodass eine einfache und staubfreie
Entleerung des FIBC mdglich ist. Je nach Produkt
und Verdichtungsart kénnen die Fillmengen variie-
ren. Nahere Informationen hierzu finden Sie in der
Technischen Information 1219 [43] ,Semi-Bulk-
Verpackung fir AEROSIL”

Silotransport

Fir groRe Verbrauchsmengen ist die Lieferung
von AEROSIL® in Silofahrzeugen méglich. Dies
setzt jedoch beim Kunden ein ausreichend groRRes
Lagersilo voraus. Die Liefermengen beim Silo-
versand sind abhédngig von Verdichtungsgrad und
Fahrzeugvolumen.

Verpackungen fiir AERODISP® Dispersionen

Die AERODISP® Dispersionen werden in 60 kg
Kanistern, 220 kg Fassern und im 1000 kg Interme-
diate Bulk Containern IBC geliefert. Die Gebinde
werden in der kalten Jahreszeit wahrend des Trans-
ports vollflichig mit einer metallisierten Luftpols-
terfolie vor Kilte geschiitzt. Je nach Gebinde- und
Versandart kann die Isolationsverpackung variieren.
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7.3 Lagerfahigkeit von AEROSIL®

AEROSIL® ist chemisch weitgehend inert und wird
sich unter geeigneten Lagerbedingungen auch in
Jahrzehnten chemisch nicht verdndern. Dabei wird
vorausgesetzt, dass AEROSIL® nicht mit Fluorwas-
serstoffsdure oder starken Basen in Kontakt kommt,
da diese Substanzen prinzipiell mit Siliciumdioxid
reagieren.

Aufgrund des hochdispersen Charakters von
AEROSIL® besteht die Gefahr der Adsorption von
Diampfen und/oder Gasen. Insbesondere bei Ver-
bindungen mit Amin- oder Hydroxylgruppen kénnen
Wechselwirkungen mit den Silanolgruppen auftre-
ten. Im Falle von Wasser ist die Adsorption reversi-
bel. So kann der Trocknungverlust von hydrophilem
AEROSIL® mit steigender Luftfeuchtigkeit zunehmen
und mit sinkender Luftfeuchtigkeit wieder abnehmen
(s. hierzu auch Kapitel 3.4.3.2.1 Feuchtigkeits-
haushalt bei Raumtemperatur). Bei hydrophobem
AEROSIL® ist die Adsorptionsfahigkeit signifikant
reduziert und die Feuchtigkeitsaufnahme deutlich
geringer. Die beschriebenen Adsorptionsvorgange
konnen die anwendungstechnischen Eigenschaften
des Produktes beeinflussen. Daher wird empfohlen,
AEROSIL® immer fern von Kontaminations-Quellen
zu lagern.

Die Lagertemperatur sollte 50°C
(Ausnahmen AEROSIL® R 7200, AEROSIL® R 805,
AEROSIL® R 711: 35°C) nicht {iberschreiten.

AEROSIL® hat bei einer Stampfdichte von 50¢/|
eine Raumerfiillung von nur 3 %. Es ist nicht aus-
zuschlielRen, dass sich das AEROSIL® bei langerer
Lagerung, verdichtet. Dies kann zu einem Anstieg
der Stampfdichte und zu einer Anderung der Struk-
tur fihren.

Obwohl entsprechend gelagertes AEROSIL® prinzi-
piell als langfristig lagerbar angesehen werden kann
(keine Alterungs- oder Zersetzungsgefahr), empfeh-
len wir die oben erwéhnten Produkte innerhalb von
zwei Jahren nach Produktionsdatum zu verbrauchen.
Das Produktionsdatum ist aus der Kontrollnummer
ersichtlich, die auf jeden Sack aufgedruckt ist.

Né&here Informationen zur Lagerung von AEROSIL®
kénnen Sie der Technischen Information 1373 [44]
»Lagerung von AEROSIL®” entnehmen.

AERODISP® Dispersionen sollten vor Hitze und Frost
geschiitzt gelagert und innerhalb von 6 bzw. 12
Monaten nach der Produktion verarbeitet werden.
Das Produktionsdatum ist in der Kontrollnummer
enthalten, welche auf jeder Verpackung aufgedruckt
ist.



7.4 Sicherheitstechnik

AEROSIL® liegt in Pulverform vor. Lésst sich bei der
Handhabung eine Staubentwicklung nicht vollstindig
vermeiden, wird eine Objektabsaugung empfohlen.

In Gegenwart hoher Staubkonzentrationen sollte
eine Staubmaske mit Partikelfilter getragen werden
(siehe Sicherheitsdatenblatt).

Bei der Verarbeitung von Kieselsduren kommt es
u.a. bei der Sackentleerung gelegentlich zu elektro-
statischen Aufladungen. Zur Beseitigung eventuell
auftretender Gefahren bei der Verarbeitung sollten
daher MalRnahmen gegen elektrostatische Aufladun-
gen, wie z. B. Erdung und ggf. eine Inertisierung der
Vorlage, getroffen werden. Nahere Informationen
hierzu finden Sie in der Broschiire “Synthetische
Kieselsduren und Elektrische Aufladung”.

Hydrophile, pyrogene synthetisch amorphe Kiesel-
séuren (SiO,) sind nicht brennbar. Eine Staubexplosi-
on von reinem SiO, ist daher nicht zu erwarten.

Hydrophobe synthetische amorphe Kieselsduren sind
oberflachenbehandelt und aufgrund ihres Anteils an
organischen Substanzen auf der Oberflache recht
reaktiv. Daher kann es bei einigen AEROSIL® Typen
zur Selbsterhitzung kommen. Diese volumenabhan-
gige Reaktion ist z.B. bei AEROSIL® R 7200 und

bei AEROSIL® R 805 zu beriicksichtigen. Dieser
Sachverhalt ist bei der Auslegung von Produktions-
anlagen und bei der Gestaltung von Lagern zu
beachten. Nihere Informationen hierzu finden Sie
im Sicherheitsdatenblatt und in der Technischen
Information ,Lagerung von AEROSIL®”, TI 1373.
Dariiber hinaus besteht bei einigen oberflachenbe-
handelten AEROSIL® Produkten, wie zum Beispiel
bei AEROSIL® R 805, die Gefahr der Staubexplosion.
Bei der Verwendung dieser Produkte sind demnach
entsprechende SchutzmalRnahmen zu treffen. Nahere
Informationen entnehmen Sie bitte dem Sicher-
heitsdatenblatt und der Technischen Information
~Staubexplosionsschutz bei Handhabungsanlagen fiir
oberflichenmodifiziertes AEROSIL®”, TI 1363. Dort
finden Sie auch Angaben zu den, aus den Sicher-
heitskenndaten resultierenden SchutzmalRnahmen.

Um das bei Kontakt mit der Haut entstehende
Trockenheitsgefiihl auszuschlieRen, sollte die pyro-
gene synthetisch amorphe Kieselsdure mit Wasser
abgewaschen und die Haut anschliefend gecremt
werden.

Verschiittetes Material sollte unter Staubvermeidung
aufgenommen und in einem entsprechenden Behil-
ter gesammelt werden.
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Mit zahlreichen Produktionsstatten fiir AEROSIL® Das garantiert eine sehr hohe Liefersicherheit und
und AERODISP® in Europa, USA, Asien und welt- kurze Transportwege. So kommt das richtige Pro-
weit tiber 100 Vertriebsbiros verfiigt Evonik Giber dukt schnell und in hervorragender Qualitit an jeden

ein einzigartiges Service- bzw. Produktionsnetz. Ort der Welt.
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8. Anhang

8.1 Physikalisch-chemische Kenndaten von AEROSIL®

| Hydrophiles AEROSIL®
AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL®

Prifmethoden Einheit 90 130 150 200 255 300 380 OX 50
Verhalten gegeniiber Wasser hydrophil
BET-Oberfliche " m?/g 75-105 105-155 135-165 175-225 230-280 270-330 350-410 35-65
Stampfdichte 2 g/l 80 50 50 50 50 50 50 130
ca.-Wert
Normale Ware
Trocknungsverlust 3 % <1,0 <1,5 <1,5 <1,5 <1,5 <1,5 <2,0 <15
(2 Stunden bei 105°C) bei
Verlassen des Lieferwerkes
pH-Wert 9 3,7-4,7 3,7-4,5 3,7-4,5 3,7-4,5 3,7-4,5 3,7-4,5 3,7-4,5 3,8-4,8
AlLO; % <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,08
Fe,0, % < 0,003 < 0,003 < 0,003 < 0,003 < 0,003 < 0,003 < 0,003 < 0,01
TiO, % <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03
HCI % < 0,020 <0,020 <0,020 < 0,020 < 0,020 < 0,020 <0,020 <0,020
Siebriickstand % < 0,025 <0,025 < 0,025 < 0,025 < 0,025 < 0,025 <0,025 < 0,200

(nach Mocker, 45 um)

1) in Anlehnung an ISO 9277

2) in Anlehnung an I1SO 787 /11

3) in Anlehnung an ISO 787 /2

4) in Anlehnung an ISO 787 /9

5) in Anlehnung an I1SO 787/18

6) nach den Anforderungen der HACCP-Richtlinien hergestellt

7) gepriift nach Ph. Eur. und USP/NF Monographen

Der SiO, Gehalt von AEROSIL® betriagt > 99,8 % bezogen auf die gegliihte Substanz
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AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® 200 AEROSIL® 300 AEROPERL® AEROPERL®
TT 600 MOX 80 MOX 170 COK 84 200 F9 380 F9 Pharma”) Pharma”) 300 Pharma”  300/30
150-250 60-100 140-200 155-215 175-225 350-410 175-225 270-330 260-320 270-330
60 60 50 50 50 50 50 50 280 280
<25 <1,5 <1,5 <1,5 <15 <2,0 <2,5;<70 <2,5;<70 <25 <3,5
3,6-4,5 3,6-4,5 3,6-4,5 3,6-4,3 3,7-4,5 3,7-4,5 3,5-5,5 3,5-5,5 3,5-5,5 4,0-6,0
< 0,05 0,3-1,3 0,3-1,3 14-18 <0,03 <0,03 / / / /

< 0,003 < 0,01 <0,01 <0,1 < 0,003 < 0,003 / / / /

<0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 / / / /

< 0,025 < 0,025 < 0,025 <0,1 < 0,020 < 0,020 / / / /

< 0,05 <0,1 <0, <0, < 0,025 < 0,025 / / / /

Nahere Informationen zu GebindegréRen von AEROSIL® kénnen
Sie der Technischen Information TI 1231 ,Verpackungsformen
von AEROSIL®” entnehmen




| Hydrophobes oder oberflichenbehandeltes AEROSIL®

AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL®
Priifmethoden Einheit R 972 R 974 R 202 R 208 R 805 R 812 R8125S R 104
Verhalten gegeniiber Wasser hydrophob
BET-Oberfliche m’/g 90-130 150-190 80-120 80-140 125-175 230-290 195-245 125-175
Stampfdichte ? g/l 50 50 60 60 60 60 60 50
ca.-Wert
Normale Ware
Trocknungsverlust® % <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5
(2 Stunden bei 105 °C) bei
Verlassen des Lieferwerkes
Kohlenstoffgehalt 4 % 0,7-1,0%* 0,8-1,4 3,5-5,0 4,5-6,5 4,5-6,5 2,0-3,0 3,0-4,0 1,0-2,0
pH-Wert > 4,0-5,5% 3,8-5,0 4,0-6,0 4,5-6,5 3,5-5,5 5,5-8,0 5,5-9,0 > 4,0
AlLO, % < 0,05 <0,05 < 0,05 <0,05 < 0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fe,0, % < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
TiO, % <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03
HCI % < 0,05 <0,05 < 0,025 < 0,025 < 0,025 < 0,025 <0,025 <0,02
AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL®
Prifmethoden Einheit RY 50 NY 50 RY 200 RY 200 S RY 200L RY 300 RX 50 NAX 50
Verhalten gegeniiber Wasser hydrophob
BET-Oberfliche m?/g 15-45 20-40 80-120 65-95 80-120 110-140 25-45 30-50
Stampfdichte ? g/l 130 60 50 50 30 50 170 60
ca.-Wert
Normale Ware
Trocknungsverlust % <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5
(2 Stunden bei 105°C) bei
Verlassen des Lieferwerkes
Kohlenstoffgehalt % 3,0-4,5 2,5-4,0 4,0-6,5 3,0-5,0 4,0-6,0 6,0-8,5 0,5-1,0 0,5-1,0
pH-Wert® 4,5-7,5 5,0-6,0 4,0-7,0 4,5-6,5 4,0-7,0 4,5-5,5 6,0-8,0 55-75
ALO; % / / / / / / / /
Fe,0, % / / / / / / / /
TiO, % / / / / / / / /
HCl % / / / / / / / /

* je nach Region ist ein engerer Bereich mdglich

1) in Anlehnung an ISO 9277
2) in Anlehnung an I1SO 787 /11
3) in Anlehnung an I1SO 787 /2
4) C Gehalt an 1ISO-3262-20

5) in Anlehnung an 1SO 787 /9

7) gepriift nach Ph. Eur. und USP/NF Monographen
Der SiO, Gehalt von AEROSIL® betrigt > 99,8 % bezogen auf die gegliihte Substanz



AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL®
R 106 R 816 R 711 R 7200 R 8200 R 9200 R 504 R 972 Pharma® R 976 S
220-280 170-210 125-175 125-175 135-185 150-190 125-175 90-130 215-260
50 60 60 230 140 200 50 50 50

<0,5 <1,0 <1,5 <1,5 <0,5 <1,5 <1,5 / <0,5
1,5-3,0 0,9-1,8 4,5-6,5 4,5-6,5 2,0-4,0 0,7-1,3 2,0-4,5 / 1,8-2,1
>3,7 4,0-5,5 4,0-6,0 4,0-6,0 >5,0 3,0-5,0 8,5-11,0 / 4,0-5,5
< 0,05 <0,05 < 0,05 < 0,05 / / <0,05 / /

< 0,01 <0,01 < 0,003 < 0,003 / / <0,01 / /

<0,03 <0,03 <0,03 <0,03 / / <0,03 / /

< 0,025 < 0,025 < 0,01 < 0,01 / / <0,025 / /
AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL® AEROSIL®
RX 200 RX 300 NX 90G REA 200 REA 90 NA50Y NA 200Y NA 50H RA 200 HS
115-165 180-220 50-80 110-150 40-70 25-45 100-150 30-50 120-160
50 50 40 50 50 40 50 50 40

<0,5 <0,5 <0,5 <1,0 <1,0 <0,8 <0,8 <0,8 <0,8
1,5-3,5 2,5-5,0 0,7-1,5 5,0-7,5 3,0-6,0 2,0-4,0 3,0-6,5 <2,0 <3,5
55-8,5 6,0-8,0 50-75 8,0-10,0 7,5-10,0 6,5-9,0 6,5-9,5 8,0-10,0 8,0-10,0
/ / / / / / / / /

/ / / / / / / / /

/ / / / / / / / /

/ / / / / / / / /

Nahere Informationen zu GebindegréRen von AEROSIL® kénnen
Sie der Technischen Information TI 1231 ,Verpackungsformen

von AEROSIL®” entnehmen
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8.3 Glossar

A-C

dsorption
bezeichnet die Aufnahme eines Stoffes an der inneren und/
oder duReren Oberfliche eines Festkdrpers (DIN 28400).

zeigen Zusammenhange zwischen adsorbierter Substanzmenge
am Adsorptiv und Konzentration bzw. Partialdruck des zu adsor-
bierenden Stoffes / Gases im Gleichgewichtszustand bei konstan-
ter Temperatur.

geschiitzte Marke der Evonik Industries AG oder ihrer Tochterun-
ternehmen fir synthetische amorphe Kieselsduren, die nach dem
Hochtemperaturhydrolyse-Verfahren hergestellt werden.

geschitzte Marke der Evonik Industries AG oder ihrer Tochter-
unternehmen fiir Dispersionen aus pyrogener Kieselsdure und
pyrogenen Metalloxiden (Handelsname AEROSIL® in wissrigen
oder organischen Medien z.B. Ethylenglykol).

geschitzte Marke der Evonik Industries AG oder ihrer Tochter-
unternehmen fiir ein spharisches Granulat aus AEROSIL® oder
Metalloxiden mit hoher Stampfdichte und gleichbleibend hoher
Oberflache. Das Mikrogranulat zeichnet sich durch gutes FlieR3-
verhalten und eine staubarme Handhabung aus.

zwischen zwei Elementen oder Verbindungen ist umso starker,
je mehr Wirme bei ihrer Vereinigung frei wird (THOMSON-
BERTHELOTsches Prinzip).

lockere Zusammenballungen von — Primdrteilchen und / oder
Aggregaten, die beim Dispergieren zerteilt werden kénnen
(DIN 53 206).

nach DIN 53206 verwachsener Verband von flachig aneinander-
gelagerten Teilchen, dessen Oberflache kleiner ist als die Summe
der Oberflachen der — Primdrteilchen.

aliphatische Kohlenwasserstoffe (z.B. Alkane) sind organische
Verbindungen, die aus Kohlenstoff und Wasserstoff bestehen und
nicht aromatisch sind. Auch ungesittigte Kohlenwasserstoffe, also
Verbindungen die Kohlenstoff-Doppel- oder Dreifachbindungen
enthalten (Alkene oder Alkine) zihlen zu den Aliphaten.

ungeformt, strukturlos, im Gegensatz zu — kristallin.

Anatas ist neben — Rutil und — Brookit eine der drei Kristallmodi-
fikationen in denen Titandioxid vorkommt. Es ist ein relativ haufig
vorkommendes Mineral, welches im tetragonalen Kristallsystem
kristallisiert.

B ergkristall

eine besonders reine, glasartig durchsichtige Form von
Quarz. Er bildet oft stattliche trapezoedrisch-hermiedrische
Einzelkristalle.

— spezifische Oberfldche Brunauer, Emmet, Teller, in:
Journal of the American Chemical Society 60 (1938) S. 309)

Verfahren zur Bestimmung der spezifischen Oberflache durch
Adsorption von Gasen

— Réntgenbeugung.

Brookit ist neben — Anatas und — Rutil eine der drei Kristallmo-
difikationen in denen Titandioxid vorkommt nach dem britischen
Mineralogen H.). Brooke (1771 -1857)

hemisorption

liegt vor, wenn ein gasférmiger, fliissiger oder gel6ster Stoff
an der Oberfldche eines Festkorpers oder einer Flissigkeit unter
Bildung einer chemischen Verbindung angelagert bzw. aufgenom-
men wird.

Bezeichnung fiir ein physikalisches Trennverfahren, bei dem die
Stofftrennung durch Verteilung zwischen einer stationdren und
einer mobilen Phase geschieht.

SiO,-Hochdruckmodifikation. Nachgewiesen als natiirliches Mine-
ral im Sandstein von Meteorkratern.

ist die oberhalb 1470 °C bis zum Schmelzpunkt (1710 °C) von
Quarz stabile Modifikation des Siliciumdioxids. Bildet kleine,
triibe, milchweiRe Kristallchen in den Hohlrdumen vulkanischer
Gesteine.




D-K

e(s)agglomeration

Verfahrenstechnische Methode (meist mechanisch) bei der
der Verbund von relativ lose zusammenhangenden Aggregaten
aufgebrochen wird (beispielsweise beim Dispergieren).

Schwingungen von gebundenen Atomen innerhalb eines Mole-
kils, bei denen sich die Bindungswinkel verdndern. Charakteristi-
sche Deformationsschwingungen dienen beispielsweise zur Struk-
turaufklarung von Molekiilen in der IR-Spektroskopie.

Vorgang des Abtrennens oder Verlassens eines Stoffes von der
inneren und/ oder duReren Oberfliche eines Festkdrpers. Gegen-
teil von — Adsorption

Die Desorptionskurve beschreibt den Abtrennvorgang
— Desorption beispielsweise bei der N,-Physisorption in
Abhingigkeit des relativen Drucks.

thermometrische Analysenmethode. Erméglicht die Beobachtung
von Phasenumwandlungen aufgrund ihrer Warmeténungen und
eignet sich vor allem zur Untersuchung von Strukturdnderungen
an festen Stoffen bei hoheren Temperaturen.

ohne Einwirkung duRRerer Kréfte allméhlich eintretende Vermi-
schung von verschiedenen miteinander in Beriihrung befindlichen
gasformigen, flissigen oder festen Stoffen.

Abkiirzung fir Diethylenglycoldimethylether, ein Losemittel.

Kurzzeichen DOA: nach DIN EN ISO 1043-3: 2000-01 ist
Dioctyladipat[Bis(2-ethylhexyl)-adipat] ein Weichmacher. Zur
Gruppe der Dicarbonsiureester (Adipate) gehdrende, farblose,
fast geruchlose Flissigkeit, die in Aceton, Diethylether und Etha-
nol sehr gut l6slich ist.

unsymmetrische Ladungsverteilung bei Molekiilen.

Kréafte, die aufgrund der Anwesenheit von siehe auch Dipolen
wirken.

gleichmaRige Verteilung pulverférmiger Stoffe in Flissigkeiten mit
Hilfe von Dispergiermaschinen.

von latein. dispersio = Zerteilung. Nach DIN EN ISO 862:
1995-10 Bezeichnung fiir ein System (disperses System) aus meh-
reren Phasen, von denen eine kontinuierlich (Dispersionsmittel)
und mindestens eine weitere fein verteilt ist (dispergierte Phase,
Dispergens). Beispiele fiir Dispersionen: Emulsionen (fliissige
ineinander unlésliche Phasen), Aerosole, Suspensionen, Die Ener-
gie zur Herstellung einer Dispersion kann z. B. chemisch, elektro-
chemisch, elektrisch oder mechanisch zugefiihrt werden.

Dissolver dienen zur Dispergierung von Stoffen meist in Flissig-
keiten. Der Dissolver stellt die zur - Desagglomeration notwendi-
ge Energie bereit.

in der Halbleitertechnik tbliche Bezeichnung fiir gezielte Verun-
reinigungen ultrareiner Germanium- und Siliciumkristalle durch
Zusitze von winzigen Mengen an Fremdmaterial.

-modul

Das Elastizitdtsmodul (E-Modul) ist ein Materialkennwert aus
der Werkstofftechnik, der den Zusammenhang zwischen Span-
nung und Dehnung bei der Verformung eines festen Kérpers bei
linear elastischem Verhalten beschreibt

Ausgangsstoff einer chemischen Reaktion.

thermodynamisch mehr oder weniger instabile Systeme, die zwei
nur wenig ineinander I8sliche Fliissigkeiten fein verteilt enthalten.

von lateinisch: extinctio = Ausldschung. Bezeichnung fiir den
Logarithmus des Quotienten der Intensitat des Primarstrahls zur
Intensitdt des Probenstrahls.

Féillungskieselsiiuren
synthetische — Kieselsduren, die bei der Umsetzung von Was-
serglas mit Schwefelsdure entstehen,

Reaktion von z.B. Siliciumtetrachlorid mit dem in der Knallgas-
flamme gebildeten Wasser.

eminal
driickt aus, dass zwei Substituenten mit dem gleichen Atom
verbunden sind, — vicinal.



andhabung

MaRnahmen und Verfahrensweisen zur Erreichung
bestimmter Betriebsablaufe, vor allem mit pulverférmigen Roh-
stoffen unter Einhaltung behérdlich vorgegebener Richt- oder
Grenzwerte.

Bezeichnung fiir eine meist mittels Gaschromatographie

(= Chromatographie) vorgenommene Analyse des iiber
einem Festkorper oder einer Flissigkeit stehenden Luftraums
(Kopfraum).

fein verteilt.

— Modifikation, die bei héheren Temperaturen bevorzugt gebildet
wird.

gleichartig, gleichgeartet, gleichstoffig

Bezeichnet den Vorgang der Spaltung einer chemischen Verbin-
dung durch die Reaktion mit Wasser

wasserfreundlich bzw. wasserbenetzbar Gegenteil:
— Hydrophobie.

wasserabstofend. Gegenteil: = Hydrophilie.

griech. Hystéresis = Zuspatkommen. Bezeichnung fiir das Zuriick-
bleiben einer Wirkung hinter der sie verursachenden physika-
lischen Gr6Re, verbunden mit einer —auch nach Aufhéren der
Krafteinwirkung verbleibenden - Restwirkung

ynert
I untétig, reaktionstrage

die Umwandlung von Stoffen hin zu reaktionstrigen (inerten)
Verbindungen

optisches Verfahren, bei dem die Absorptionsspektren von meist-
organischen, festen, fliissigen oder gasférmigen Verbindungen im
Bereich des Infrarots zur qualitativen bzw. quantitativen Analyse,

Strukturermittlung und dgl. herangezogen werden.

Erscheinungen, die sich durch Uberlagerungen von Wellen glei-
cher Wellenlange ergeben.

nicht umkehrbare chemische Reaktion Gegensatz: — reversibel.

atalyse, heterogen

Bei der heterogenen Katalyse befinden sich Katalysator und
Edukte bzw. Produkte in unterschiedlichen Phasen (z.B. Katalysa-
tor fest - reagierende Stoffe in der Gasphase)

porése — Kieselsgure, hergestellt nach dem NaBverfahren aus
Saure und Wasserglas. Gegensatz: — Fdllungskieselsdure.

Quarzglas, Glas aus reinem Siliciumdioxid ohne Beimengungen

Synonym zu Infusorienerde, Diatomeenerde, Bergmehl. Sehr
feinkérniges, leichtes, meist hellgraues Pulver, das aus 70-90%
— amorpher, einigen Prozenten — kristalliner Kieselsdure, 3=12%
Wasser und geringen Mengen von organischen Beimengungen
besteht.

Sammelbezeichnung fiir Verbindungen der allgemeinen For-

mel SiO,. Man unterscheidet z.B. zwischen — pyrogenen,

z.B. = AEROSIL®, und = Fdllungskieselsduren. Die einzelnen
Kieselsdure-Typen unterscheiden sich in physikalisch-chemischen
Eigenschaften, z. B. Gr6Re der — spezifischen Oberfldche, Teil-
chengréBe und Trocknungs- bzw. Gliihverlust. — Kieselgel,

- Lichtbogenkieselsdure.

Reaktion von gasférmigem Wasserstoff (H,) mit Sauerstoff (O,),
bei der Wasser als Reaktionsprodukt entsteht. In der Regel ist bei
der Umsetzung (Detonation) ein Knall zu héren.

Von lateinisch coagulatio = Gerinnung abgeleitete Bezeichnung fiir
das Zusammenwachsen von in Fliissigkeiten dispergierten kleinen
Teilchen unter der Wirkung von Kréften, z. B. aus der Brownschen
Molekularbewegung oder durch elektrostatische Anziehung.

Unter Koaleszenz versteht man das ZusammenflieBen von sepa-
rierten kolloidalen Teilchen (in diesem Zusammenhang bezieht es
sich auf Trépfchen bei der AEROSIL® Partikelgenese)




L-R

Als kohérent bezeichnet man in der Physik zwei Wellen, die
untereinander eine feste Phasenbeziehung haben

Resultat einer Kompaktierung, auch Granulat. Zusammenballung
von Feststoffpartikeln zur Erzeugung gréRerer (méglichst kom-
pakter) Kugeln, Kérner, Schiilpen, etc.

Die kovalente Bindung (auch Atombindung) bezeichnet eine
chemische Bindungsart, die fiir die feste Anbindung von Atomen
untereinander in molekularen Verbindungen verantwortlich ist.

sind feste Stoffe, deren Bausteine in regelmaRigen Kristallgittern
angeordnet sind. Gegensatz: — amorph.

Lichtbogenkiesels'ziure
pyrogene Kieselsdure, die durch Reduktion von Quarzsand mit
Koks in einem Lichtbogenofen und anschlieBender Oxidation des
gebildeten SiO hergestellt wird.

akroporen

Nach Definition der [IUPAC handelt es sich dabei um Poren
eines Feststoffs mit einem Porendurchmesser im Bereich >50nm.
— Mikroporen < 2 nm und Mesoporen zwischen 2 - 50nm .

Nach Definition der IUPAC handelt es sich dabei um Poren eines
Feststoffs mit einem Porendurchmesser im Bereich zwischen
2 -50nm. = Mikroporen <2 nm und = Makroporen >50 nm.

Zustand zwischen stabil und instabil. Ein metastabiler Zustand ist
stabil gegen kleine Anderungen, aber instabil gegeniiber groReren
Anderungen

Nach Definition der IUPAC handelt es sich dabei um Poren eines
Feststoffs mit einem Porendurchmesser im Bereich < 2nm.
— Mesoporen 2 = 50 nm und = Makroporen >50 nm.

verschiedene Zustandsformen chemischer Elemente oder Ver-
bindungen, die bei gleicher Zusammensetzung unterschiedliche
physikalische Eigenschaften aufweisen.

Weist eine PartikelgroRenverteilungskurve lediglich ein Maximum
auf, so bezeichnet man diese Verteilung als monomodal.

Lehre von Entwicklung und Herkunft der Formen und Gestalten.

N ahordnung
nahezu geordnete Bezirke einer sonst — Substanz.
ein millionstel Millimeter = T nm.

Abkiirzung fiir Nuclear Magnetic Resonance. Spektroskopisches
Verfahren zur Strukturaufklarung.

berflachenfunktionalitat
Von auRen zugingliche funktionelle (organische) Gruppe,
die auf der Oberflache von Partikeln anzutreffen ist.

beschreibt das Bestreben von Atomen, durch chemische Bindun-
gen der dulReren Elektronenschale acht Elektronen zu erreichen
(,Edelgaskonfiguration”).

»Aufenthaltsraume” der Elektronen von Atomen bzw. Molekiilen
kommen sich sehr nahe oder tberlappen sich; dabei kann Energie
frei werden (stabiler Zustand).

entsteht durch das ,Verdiinnungsbestreben” einer konzentrierten
Lésung. gegentiber dem reinen Lésungsmittel, wenn die beiden
durch eine semipermeable Membran (Diaphragma) getrennt sind.

ascalsekunde
Einheit der dynamischen Viskositit [Pa*s]

pastenahnlich, eine (hoch)viskose Fliissigkeit

Hier: Bezeichnung fiir die unterschiedlichen Kristallformen, in
denen eine reine chemische Substanz auftreten kann.



Abkiirzung fiir Polarization Intensity Differential Scattering. Diese
Technik arbeitet mit polarisiertem Licht, was zu einer besseren
Auflésung fihrt. Dadurch kénnen auch kleinere Partikelgroen
gemessen werden, gegeniiber der konventionellen Laser-Beu-
gung-Technik. Diese Technik wurde von der Firma Beckman-
Coulter entwickelt.

Bezeichnet allgemein eine Vorlduferverbindung, die in der Regel
in (einer) weiteren Reaktion(en) bis hin zum Zielmolekiil umge-
setzt wird.

nach DIN 53206 kleinste Teilchen (Einzelteilchen), aus denen
pulverférmige Feststoffe aufgebaut sind. Durch Elektronenmikros-
kopie als Individuum erkennbares Teilchen.

Verbindungen, die Protonen (H+-lonen) aufnehmen kénnen (nach
BRONSTED = Basen). Gegenteil: —~ Protonendonator.

Verbindungen, die Protonen (H*-lonen) abgeben kénnen (nach
BRONSTED = Siuren). Gegenteil: — Protonenakzeptor.

Kurzbezeichnung fiir Polyurethan

in der Flamme erzeugt.

uarz

wichtigste — kristalline = Modifikation des SiO,. Haufigstes
Mineral der Erdkruste. Meist farblose, weile, glas- oder fettglén-
zende, undurchsichtige, triibe oder durchsichtige Kristalldrusen.

vollkommen durchsichtiges klares, erst bei 1720 °C schmelzendes
Glas mit hoher chemischer Widerstandsfestigkeit.

triibes, undurchsichtiges Kieselsaure-Glas, welches fiir optische
Zwecke ungeeignet ist.

eflektometer

Ein Gerit mit dem man die Reflektion eines Stoffes /einer
Oberflache bestimmen kann. Es wird bspw. bei der Glanz-Bestim-
mung von Anstrichen auf Substraten verwendet.

Abkiirzung fir Raster-Elektronen-mikroskopische Aufnahme.

umkehrbare chemische Reaktion. Gegensatz: — irreversibel.

FlieBkunde. Teilgebiet der Physik, das sich mit der Beschreibung,
der Erklarung sowie der Messung der bei der Deformation von
Kérpern auftretenden Erscheinungen befasst.

physikalisches Verfahren zur chemischen Analyse, indem die
Probe mit — Réntgenstrahlen bestrahlt wird.

Verfahren der Kristallstrukturanalyse bei dem — Réntgenstrah-
len an den Elektronen der Gitteratome gebeugt werden. Durch
Uberlagerung der Beugungswellen entstehen regelmiRige

— Beugungsringe.

Bezeichnung fiir eine kurzwellige elektromagnetische Wellen-
strahlung von etwa 10772 bis 10" m Wellenldnge.

auch Mischsirene genannt. Gerat zum Zerteilen eines Pigments

oder eines Fiillstoffes, bestehend aus einem duReren feststehen-
den und einem konzentrischen inneren rotierenden Ring, wobei
beide Ringe Offnungen (Lécher oder Schlitze) besitzen, welche
die Fliissigkeit unter hoher Scherbeanspruchung passieren muss.

Raumtemperatur vernetzend

Rutil ist neben — Anatas und Brookit eine der drei Kristallmodifi-
kationen in denen Titandioxid vorkommt. Es ist ein relativ haufig
vorkommendes Mineral, welches im tetragonalen Kristallsystem
kristallisiert.




S-Z

Sedimentation
Absetzverhalten

sind im engeren Sinne bindre Verbindungen des Siliciums mit
Wasserstoff der allgemeinen Formel SinH,n + 2, also die Si-
Analoga der Alkane. Der Begriff wird auch im weiteren Sinne fiir
solche Derivate gebraucht, in denen die Wasserstoffatome teilwei-
se oder auch vollstindig durch andere Gruppen ersetzt sind.

oberflichenstandige Gruppen auf der Kieselsdure-Oberflache der
Formel = Si-OH.

hochviskose Siliconéle, die mit Peroxiden oder nach anderen
Prinzipien zu Elastomeren vernetzbar sind. Das Grundpolymer fiir
Siliconkautschuk ist Dimethylpolysiloxan.

Berufskrankheit infolge Inhalation quarzhaltigen Staubes

Si-O-Si Einheiten, die durch die Kondensation von — Silanol-
gruppen entstehen.

Beim Sintervorgang kommt es zu einer Zusammenballung einzel-
ner Festkdrperteilchen (wie etwa Primérteilchen, Aggregate etc.)
unter hohen Temperaturen. Dieser Vorgang geschieht unterhalb
der Schmelztemperatur, so dass keine wirkliche Schmelze vor-
liegt. Die Feststoff-Partikel erlangen eine gewisse Plastizitat, die
es ermdglicht, dass nach einem Aufeinanderprallen der Teilchen
diese fest miteinander verbunden sind, ohne allerdings ganzlich
(wie bspw. Tropfen) ineinander zu verlaufen.

Als Sinterhals bezeichnet man die Verkniipfungsstelle von zwei
oder mehreren Partikeln, die durch einen Sintervorgang entstan-
den sind.

ist nach DIN 66131 die auf die Masse bezogene Oberflache
eines Feststoffes in m?/g. Sie wird im allgemeinen nach der
— BET-Methode (Brunauer, Emmet, Teller, in: Journal of the
American Chemical Society 60 (1938) S. 309) bestimmt.

Nach DIN ISO 787 /11 eine gemessene GréRe, die die Volumen-
abnahme eines pulvrigen Feststoffs durch Ritteln bzw. Stampfen
beschreibt.

sehr hartes, stoBunempfindliches SiO,-Mineral. Entsteht an Ein-
schlagstellen von gréBeren Meteoriten durch die starke Druckwel-
le aus den in den Boden eingebetteten Quarzkérnern. Das Silici-
umatom ist nicht wie beim gewéhnlichen SiO, mit vier, sondern
mit sechs dquidistanten O-Atomen umgeben. Stishovit kann unter
extrem hohen Drucken auch synthetisch hergestellt werden.

Verfahren zur Strukturdnderung (i.d.R. zum Strukturabbau)

von pyrogenen Metalloxiden. Hierbei wird das mikroskopische
3D-Netzwerk der Aggregate und Agglomerate derart verandert,
dass Produkte mit neuen Eigenschaften entstehen. So zeichnen
sich diese vor allem durch eine reduzierte Verdickungswirkung
und erhéhte Stampfdichte aus.

EM-Aufnahme
Abkiirzung fiir Transmissions-Elektronen-mikroskopische
Aufnahme.

von vier gleichseitigen Dreiecken begrenzter Kérper.

Die vier Bindungselektronenpaare weisen beim tetragonalen Sys-
tem in die Ecken eines — Tetraeders und haben somit den groRt-
méglichen Abstand voneinander (Winkel ca. 109 °).

Abnahme der — Viskositdt einer Fliissigkeit in Abhangigkeit von
der Scherintensitét, der Scherdauer und Einstellung des urspriing-
lichen Zustandes nach Beendigung der Scherbeanspruchung.

Eine spezielle Schwingungsform, die Molekiile nach Absorption
von elektromagnetischer Strahlung vollziehen. Charakteristi-
sche IR-Schwingungen (Schwingungsbanden) erméglichen die
Strukturaufklarung von Molekilen. Bei der Torsionsschwingung
handelt es sich um eine Deformationsschwingung, bei der sich
die Bindungswinkel andern, wahrend die Bindungsabstdnde
anndhernd konstant bleiben. Die Schwingung erfolgt ,aus der
Molekiil-Ebene”.

Lehre von den in Ubermengen schidlichen, u. U. tédlichen Wir-
kungen von Substanzen.



Reibungselektrizitat. Bezeichnung fiir die Entstehung einer Span-
nung, wenn beim Reiben zweier verschiedener Isolatoren anein-
ander ,diese sich mit entgegengesetzten elektrischen Vorzeichen
aufladen. Oft charakterisiert als Quotient aus Ladung pro Masse.

— Hochtemperaturform des SiO,. Oft 1-4 mm grofRe sechsseitige
Tafelchen, farblos, glasglanzend oder milchig triib, durchsichtig bis
durchscheinend. — Modifikation der Kieselsaure.

atomare Teilchen kénnen einen Potentialberg, dessen potentielle
Energie hoher ist als die kinetische Energie der Teilchen, mit einer
gewissen Wahrscheinlichkeit durch ein sogenanntes ,Durchtun-
neln” iberwinden.

P

Kurzbezeichnung fiir Ungesattigte Polyesterharze.

alenzschwingung

Eine spezielle Schwingungsform, die Molekiile nach Absorp-
tion von elektromagnetischer Strahlung vollziehen. Charakteris-
tische IR-Schwingungen (Schwingungsbanden) erméglichen die
Strukturaufklarung von Molekiilen. Im Verlauf der Valenzschwin-
gung dndern sich die Bindungsldngen der beteiligten Atome
innerhalb eines Molekiils.

Nach Johannes Diderik van der Waals benannte zwischenmole-
kulare Krifte, die insbesondere bei realen Gasen, aber auch in
Flissigkeiten und in Festkorpern als schwache Bindungskrafte
zwischen inerten Atomen und gesattigten Molekiilen auftreten.

— Sintern

bezeichnet die Stellung der Substituenten an benachbarten
Atomen. — geminal.

ist nach DIN 13342 die Eigenschaft eines Stoffes, durch
Schubverformung eine vom Geschwindigkeitsgefalle abhdngige
Schubspannung aufzunehmen.

asserstoffbriicken

Bezeichnung fiir eine Bindung, die sich zwischen einem an
elektronegative Elemente (— Protonendonator) kovalent gebun-
denen Wasserstoffatom und dem einsamen Elektronenpaareines
anderen elektronegativen Atoms (= Protonenakzeptor) ausbildet.

etapotential

Feststoffpartikel (wie AEROSIL®) tragen auch in einer Sus-
pension auf ihrer Oberflache Ladungen, die durch Lésungsmit-
telmolekiile nach auRen kompensiert /abgeschirmt werden. Das
Potential ist dadurch minimiert. Durch Bewegung der Partikel
(z.B. Brownsche Molekular Bewegung, Riihren, etc.) und damit
verbundener Reibung kann diese Lésungsmittelmolekiilschicht
von der Partikeloberfliche abgeschert werden. Die Oberfldchen-
ladung der Partikel erscheinen nun nicht mehr nach aulen neutral,
so dass ein Potential entsteht: das Zetapotential.
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