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Kurzfassung 

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der grundlegenden Untersuchung von Verfah-

ren zur mechanischen Dispergierung agglomerierter Nanopartikel in Epoxidharz und 

der werkstofflichen Charakterisierung der daraus resultierenden Nanoverbundwerk-

stoffe. 

Dazu wurden Dispergierexperimente unter Verwendung eines Titandioxid-Nano-

partikelpulvers mit Hilfe einer horizontalen und einer vertikalen Rührwerkskugelmühle 

durch systematische Variation von Dispergierparametern, wie beispielsweise der 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeit, der Dispergierdauer, dem spezifischen Energie-

eintrag, dem Mahlkörperdurchmesser und dem Mahlkörperfüllgrad durchgeführt. Die 

Herausforderung liegt in der Erzielung möglichst geringer Partikelgrößen einherge-

hend mit einer homogenen Verteilung der Primärpartikel in der polymeren Matrix, 

ohne dabei die Molekülstruktur des verwendeten Epoxidharzes zu degradieren. 

Zur Ermittlung des Einflusses der einzelnen Dispergierparameter auf die Partikelgrö-

ßen und deren Häufigkeitsverteilungen wurden Proben der Suspension bestehend 

aus Epoxidharz und TiO2-Nanopartikeln während des Dispergierprozesses entnom-

men und nach dem Prinzip der dynamischen Lichtstreuung untersucht. 

Aus den Suspensionen wurden Nanoverbundwerkstoffe gefertigt, die umfangreich 

werkstoffwissenschaftlich durch mechanische, thermoanalytische und rasterelektro-

nenmikroskopische Untersuchungen charakterisiert wurden, um den Einfluss der 

Partikelgrößen und -verteilungen auf die Struktur und die Eigenschaften der Nano-

verbundwerkstoffe zu ermitteln.  

Das erarbeitete Dispergierverfahren wurde anschließend zugrunde gelegt, um Nano-

partikelpulver aus Titandioxid, Aluminiumdioxid und Zirkoniumdioxid in Epoxidharz zu 

dispergieren und dadurch Nanoverbundwerkstoffe mit gesteigerten Werkstoffeigen-

schaften zu fertigen. Diese wurden mechanischen und rasterelektronenmikroskopi-

schen Untersuchungen unterzogen.  

Aufbauend auf den Erkenntnissen der vorangegangen Dispergierexperimente und 

theoretischen Betrachtungen wurde anhand eines Modells die Vorhersage erzielba-

rer Partikelgrößenverteilungen in Abhängigkeit physikalischer Einflussgrößen des 

Dispergierprozesses geprüft.  



Abstract 

This work focuses on the fundamental investigation of procedures concerning the 

mechanical dispersion of agglomerated nanoparticles in epoxy resin and the physical 

characterization of the resulting nanocomposites. 

Therefore, dispersion experiments by the use of titanium dioxide nanopowder were 

carried out by means of a horizontal and a vertical stirred bead mill through system-

atical variation of dispersion parameters, for instance the circumferential velocity of 

the agitator, the dispersion time, the specific energy input, the diameter of the grind-

ing media and the filling degree of grinding media. The challenge lies in the achieve-

ment of a preferably low particle size in combination with a homogeneous distribution 

of the primary particles in the polymer matrix, without the degradation of the molecu-

lar structure of the applied epoxy resin. 

For the determination of the influence of the different dispersion parameters on the 

particle sizes and their frequency distribution samples of the suspension consisting of 

epoxy resin and TiO2-nanoparticles were removed during the dispersion process and 

examined according to the principle of dynamic light scattering. 

The suspensions were processed to nanocomposites which were characterized sub-

stantially by mechanical, thermoanalytical and scanning electron microscope analysis 

in order to investigate the influence of the particle size and the particle frequency dis-

tribution on the structure and the properties of the nanocomposites. 

The developed proceeding was applied in the following to disperse nanoparticle 

powders consisting of titanium dioxide, aluminium oxide, and zirconium dioxide in 

epoxy resin in order to manufacture nanocomposites with enhanced material’s prop-

erties. These were undergone mechanical and scanning electron microscope ana-

lysis. 

Based on the knowledge obtained by the previous dispersion experiments and theo-

retical considerations the prediction of achievable particle size distributions in depen-

dance on physical determining factors of the dispersion process was proved by 

means of a dispersion model. 
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1 Einleitung 

Die Verwendung von Materialien in der Dimension von Nanometern reicht zurück bis 

zu unseren frühen Vorfahren, die kleinste Rußpartikel bis hin zum Nanometerbereich 

als Schwarzpigment für Höhlenmalereien nutzten [1]. Zur Vergegenwärtigung dieser 

Größenordnung sei der am Ende eines Satzes stehende Punkt angeführt, in den sich 

unter der Annahme einer Punktfläche von 0,2 mm², einer Schichtdicke von 5 µm, und 

eines Partikeldurchmessers von 20 nm, theoretisch 250 Milliarden Nanopartikel aus 

Ruß einbeschreiben lassen [2]. Die Näherung von der Erfahrungswelt des Menschen 

hin zur nanoskaligen Dimension kann exemplarisch von einem Haar des Durchmes-

sers von rund 75 µm, über rote Blutkörperchen von 7500 nm, Bakterien von 100 nm 

bis 1000 nm, Viren von etwa 10 nm bis 100 nm zu Wasserstoffatomen einer Größe 

von 0,1 nm erfolgen [3][4]. Im Vergleich dazu sei angemerkt, dass das menschliche 

Auge ein Auflösungsvermögen von 10 µm besitzt [5], was dem 10.000-fachen eines 

Nanometers entspricht (1 nm = 10-9 m). 

Vor mehr als 2000 Jahren entwickelten die Römer den Baustoff „Opus Caementiti-

um“, ein Vorläufer des heutigen Betons, der es ihnen ermöglichte das Pantheon in 

Rom mit einer frei tragenden Kuppel eines Durchmessers von 43 m zu errichten. Die-

ser Urbeton bestehend aus gebranntem Kalk gemischt mit Vulkanerde, verdankt sei-

ne hohe Festigkeit Nanostrukturen, die während eines langsamen Kristallisationspro-

zesses entstehen. Durch Anlösen der Mikrometer-großen Zementmehlpartikel in 

Wasser entsteht eine übersättigte Lösung, aus der sich Nadeln im Nanometerbereich 

auf den Oberflächen der größeren Partikel kristallisieren. Mit zunehmender Anzahl 

dieser Nadeln werden Partikel, Körner und Kieselstein miteinander verhakt. Unter 

dem Einfluss von begünstigenden Klimabedingungen setzt sich der Kristallisations-

prozess über Jahre fort, so dass sich die Festigkeit des Betons stetig erhöht [6]. 

Im Mittelalter wurde die Färbung von leuchtend, rubinrotem Fensterglas für Kirchen-

bauten durch im Glas feinstverteilte, nanoskalige Goldpartikel der Größe von 5 nm 

bis 30 nm bewirkt [1][7][8], die über Jahrhunderte Bestand hat. In der Renaissance 

wurde Keramik durch nanoskaliges Kupfer und Silber gefärbt [9][10]. 

In den Zwanzigerjahren des letzten Jahrhunderts wurden erstmalig technische Ruß-

partikel in Kraftfahrzeugreifen eingesetzt. Die große Oberfläche der Rußpartikel ver-
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besserte die Anbindung zu der Kautschuk-Matrix, wodurch sich die Erwärmung und 

damit der Abrieb des Reifens verringerten und sich dessen Lebensdauer erhöhte. Zu 

jener Zeit war jedoch weder die Herstellung einer definierten Partikelgröße möglich, 

noch wurden die ursächlichen Zusammenhänge verstanden [11][12]. 

Der geistige Ursprung zur Entwicklung nanostrukturierter Materialien lässt sich in 

dem Vortrag des späteren Physik-Nobelpreisträgers Richard Feynman aus dem Jah-

re 1959 mit dem Titel: „There’s plenty of room at the bottom“ finden [1][13]. Darin 

sprach Feynman unter anderem über die Manipulation von Materie in atomaren 

Maßstäben. Mit der Entdeckung des Rastertunnelmikroskops in der ersten Hälfte der 

1980er Jahre gelang es erstmals atomare Strukturen sichtbar zu machen und damit 

das Verständnis für den Zusammenhang zwischen Materialstrukturen und -eigen-

schaften zu erweitern. Mittlerweile gilt die Nanotechnologie als Schlüsseltechnologie 

des 21. Jahrhunderts [14][15][16]. 

Im Vergleich zu traditionellen Verbundwerkstoffen mit Verstärkungsstoffen im Be-

reich von etwa 0,1 µm bis 100 µm, den sogenannten Mikron- und Submikronberei-

chen [17], zeichnen sich Nanoverbundwerkstoffe (Nanocomposite) durch Verstär-

kungsstoffe aus, die mindestens in einer Dimension im Bereich von 1 nm bis 100 nm 

liegen [18][19]. Da bei Verstärkungsstoffen mit einer primären Partikelgröße dieser 

Größenordnung die Partikel aufgrund ihrer großen Oberflächenenergie zu Sekundär-

partikeln agglomerieren [20], besteht die Notwendigkeit einer Vereinzelung, um von 

ihrer großen Oberfläche profitieren zu können.  

Die vielfach prognostizierten, herausragenden Werkstoffeigenschaften polymerer 

Nanocomposite veranlassen Wissenschaftler weltweit intensiv an der gezielten Ver-

besserung von Kunststoffen durch feinste Verstärkungsstoffe im Nanometerbereich 

zu forschen. Die theoretischen Vorhersagen erreichbarer Eigenschaftssteigerungen 

beruhen jedoch auf ideal vereinzelten und homogen verteilten Verstärkungsstoffen, 

deren werkstoffliche Realisierung eine bislang nicht vollständig gelöste, sowohl wis-

senschaftliche als auch technische Herausforderung darstellt. Das Ziel der vorlie-

genden Arbeit ist daher die Erforschung der Möglichkeiten und Grenzen der Disper-

gierung nanoskaliger Partikelagglomerate in Epoxidharz mit mechanischen Metho-

den und bei hohen Partikelgehalten sowie die Modellierung und Simulation des 

Dispergierprozesses. 



2 Grundlagen und Stand der Forschung 

2.1 Duroplastische Nanoverbundwerkstoffe  

Bedingt durch die geringe Dimension nanoskaliger Verstärkungsstoffe wie beispiels-

weise Nanopartikel, Nanofasern und -tubes, sowie Schichtsilikate und Clays sind völ-

lig neue Materialeigenschaften realisierbar. Die besonderen Charakteristika der in-

nerhalb dieser Arbeit fokussierten duroplastischen Nanocomposite werden in diesem 

Abschnitt erläutert. 

Durch die Einarbeitung von nanoskaligen Partikeln in Polymere können bereits bei 

geringen Partikelgehalten im Bereich von 1 bis 5 Vol.-% deren mechanische Eigen-

schaften deutlich gesteigert werden [21][22][23]. Da die im Vergleich zu Metallen 

niedrige Dichte des polymeren Werkstoffes durch diese Modifikation nur geringfügig 

erhöht wird, sind Nanocomposite insbesondere für Leichtbaustrukturen, wie sie bei-

spielweise in der Luft- und Raumfahrttechnik und zunehmend auch in der Automobil-

industrie und im Sportgerätebau vorzufinden sind, sehr interessant.  

Eine weitere Besonderheit von Nanopartikeln besteht darin, dass sie verwendet als 

Verstärkungsstoffe den Elastizitätsmodul, die Festigkeit und die Zähigkeit von Werk-

stoffen simultan erhöhen können [24][25][26][27][28][29]. Dadurch besteht erstmals 

die Möglichkeit das Steifigkeits-Zähigkeits-Paradigma aufzulösen [30][31][32][33][34], 

was mit Hilfe von traditionellen Verstärkungsstoffen bei vergleichbaren Partikelgehal-

ten in diesem Maße nicht zu erreichen war [35]. Bei der Verwendung von Mikroparti-

keln als Verstärkungsstoffe wird zwar die Festigkeit erhöht, jedoch wird der Ver-

bundwerkstoff aufgrund von Spannungskonzentrationen spröder, einhergehend mit 

einer Verringerung der Bruchdehnung, so dass seine Zähigkeit vermindert wird [36] 

[37][38]. Der Einsatz von Zähmodifikatoren wiederum führt zu erhöhten Zähigkeiten, 

allerdings müssen Einbußen bei der Steifigkeit und Festigkeit der Werkstoffe hinge-

nommen werden [39][40][41][42]. 

Tribologische Untersuchungen an Nanoverbundwerkstoffen zeigen sehr deutlich den 

vorteilhaften Einfluss von Nanopartikeln auf deren Verschleißeigenschaften [43][44] 

[45][46][47][48]. Insbesondere bei niedrigen Gehalten an Nanopartikeln beispielswei-

se aus Titandioxid, Aluminiumoxid, Siliziumdioxid oder Siliziumcarbid können deutli-

che Verringerungen der spezifischen Verschleißrate gegenüber dem unverstärkten 



2 Grundlagen und Stand der Forschung 4

Duroplastwerkstoff erzielt werden [49][50][51][52][53]. Die Kombination von Nanopar-

tikeln und mikroskaligen Partikeln führt zu synergetischen Effekten, so dass sich ver-

schleißmindernde Mechanismen ergänzen. Die bereits guten Verschleißeigenschaf-

ten, die durch die Nanopartikel bewirkt werden, können somit weiter verbessert wer-

den. Nanocomposite finden daher zunehmend Einsatz in tribologischen Anwendun-

gen, wie beispielsweise in Gleitlagern [54], Kalanderwalzen [35] oder Zahnrädern 

[55], da aufgrund des verringerten Verschleißes die Lebensdauer und damit die Wirt-

schaftlichkeit von Bauteilen wesentlich erhöht werden. Darüber hinaus lässt sich mit 

nanoskaligen Verstärkungsstoffen auch der Kratzwiderstand erhöhen [56][57].  

Da Nanopartikel deutlich kleiner sind als die Wellenlänge des sichtbaren Lichtes       

(≈ 340 nm bis 740 nm) [58] tritt an ihnen keine Reflexion auf, wodurch sich verstärk-

te, aber transparente Kunststoffe und verschleißbeständige Schichten zum Schutz 

von Glasoberflächen herstellen lassen [16][18][59]. Die Präsenz nanoskaliger Parti-

kel in Duroplasten wirkt zusätzlich flammenhemmend und führt zu einer verbesserten 

Feuerbeständigkeit [60][61][62][63][64][65].  

Die Verwendung von Nanopartikeln in klassischen Faserverbundwerkstoffen, wie 

beispielsweise zusammen mit Glasfasern [66] oder Carbonfasern [67] weist ein viel-

versprechendes Werkstoffpotential auf, bedingt durch eine verbesserte Anbindung 

zwischen den Fasern und der Matrix, die durch Nanopartikel verursacht wird [68] .  

Die Verstärkungseffekte von Nanopartikeln werden zurückgeführt auf deren große 

Gesamtoberfläche, die bei der Vereinzelung der Nanopartikel in dem Polymer zu ei-

ner außerordentlich großen Grenzfläche zwischen den Partikeln und der Matrix führt 

[18][69]. Theoretische Betrachtungen zeigen, dass eine Reduzierung des Partikel-

durchmessers um den Faktor 10 eine Erhöhung der absoluten Partikelanzahl um den 

Faktor 1000 und eine Vergrößerung der Oberfläche um den Faktor 10 bewirkt [35]. 

Daher ist die Zerteilung von Nanopartikelagglomeraten in Primärpartikel und deren 

homogene Verteilung in der Matrix eine notwendige Voraussetzung zur Realisierung 

der beschriebenen, vorteilhaften Charakteristika von Nanoverbundwerkstoffen. Ne-

ben der Größe der Primärpartikel und deren Struktur sind für die werkstofflichen Ei-

genschaften der Nanocomposite unter anderem auch die chemische Zusammenset-

zung, die Beschaffenheit und die chemische Behandlung der Oberfläche und die 

damit verbundene Anbindung an die polymere Matrix von Bedeutung.  
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2.2 Partikelwechselwirkungen 

Die Haftkraft ist nach Krupp [71] definiert als die im Schwerpunkt eines Partikels an-

greifende minimale Kraft, die zur Trennung von Partikel und Substrat erforderlich ist. 

Haftkräfte haben innerhalb dieser Arbeit eine wesentliche Bedeutung, da deren    

Überwindung eine grundlegende Voraussetzung zur Generierung werkstofflich leis-

tungsfähiger Nanoverbundwerkstoffe ist. Daher werden im Folgenden die zwischen 

den Partikeln wirkenden Kräfte im Detail betrachtet und erläutert.  

Aus Gründen der Ausführlichkeit sei an dieser Stelle angemerkt, dass neben den 

Wechselwirkungen von Partikeln untereinander auch Wechselwirkungen zwischen 

Partikeln und dem Gravitationsfeld der Erde existieren, die stets vorhanden sind. Un-

ter der Voraussetzung ideal kugelförmiger Partikel des Radius R und der Festköper-

dichte ρS gilt unter Einbeziehung der Gravitationskraft g für die Gewichtskraft FG:  

gRF sG ⋅⋅⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ ⋅⋅= ρπ 3

3
4            (2.1) 

Mit geringer werdendem Durchmesser der Partikel nimmt der Einfluss der Gewichts-

kraft gegenüber der van-der-Waals-Kraft und den elektrostatischen Kräften erheblich 

ab. Bereits bei einem Partikeldurchmesser von weniger als 100 µm dürfte die Ge-

wichtskraft keine Rolle mehr spielen [72][73]. 

 

2.2.1 Van-der-Waals-Wechselwirkung zwischen Partikeln 

Nach Atkins [74] bezeichnen van-der-Waals-Kräfte anziehende Wechselwirkungen 

zwischen ungeladenen geschlossenschaligen Molekülen. Sie stellen die wichtigsten 

der anziehenden Kräfte dar, sind stets wirksam und dominieren meist die interparti-

kulären Wechselwirkungen [75][76][77][78]. Hervorgerufen werden die van-der-Wa-

als-Kräfte dadurch, dass der Ladungsschwerpunkt der Elektronenhülle nicht mit dem 

Mittelpunkt des Atomkerns zusammenfällt. Vielmehr führen kurzperiodische Schwan-

kungen der Ladungsverteilung zu einer Ladungsasymmetrie unter Ausbildung eines 

elektrischen Dipols, wodurch in einem anderen Atom ebenfalls Elektronen verscho-

ben und ein Dipol induziert wird. Aufgrund dessen wird zwischen den Atomen eine 

anziehende Wechselwirkung verursacht [58][79][80]. Eine Durchdringung der Elekt-

ronenwolken zweier Körper wird durch die sogenannte Born’sche Abstoßung verhin-
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dert [81]. Aufgrund dessen existiert ein minimaler Haftabstand, der für kolloidale Par-

tikel im Vakuum bei 0,4 nm liegt [71]. Die van-der-Waals-Anziehungskraft und elekt-

rostatische Kräfte beeinflussen wesentlich das Verhalten feiner und feinster Partikel. 

Im Gegensatz zu den elektrostatischen Kräften, die über größere Entfernungen wirk-

sam sind, wirkt die van-der-Vaals-Kraft nur über relativ kurze Entfernungen [79]. Das 

Gesamtpotential der intermolekularen Wechselwirkungskräfte kann in drei verschie-

dene Potentialkomponenten unterteilt werden (Tabelle 2.1) [82][83][84][85][86].  

 
Tabelle 2.1: Potentialkomponenten des Gesamtpotentials der van-der-Waals-We-

chselwirkung 
 

Potentialkomponenten Potential W Wechselwirkung zwischen 

Debye-Anteil ( )2

2

4
2

°πε
αµ             (2.2) Permanenter Dipol -  

Induzierter Dipol 

Keesom-Anteil ( ) kT⋅
⋅

°
2

4

43
2

πε
µ   (2.3) Permanenter Dipol - 

Permanenter Dipol 

London-Anteil  
( )2

2

44
3

°

⋅
πε

αhv        (2.4) Induzierter Dipol - 
Induzierter Dipol 

Mit: Wechselwirkungspotential W [J·m6], Polarisierbarkeit α [C2/(m²·J)], Dipolmoment 
µ [C·m], Dielektrizitätskonstante im Vakuum εo = 8,85·10-12 [C2/(J·m)], Boltzmann-
Konstante k = 1,38·10-23 [J/K], absolute Temperatur T [K], Planck’sches Wirkungs-
quantum h = 6,63·10-34 [J·s], charakteristische Frequenz des Materials ν [1/s] 
 

Zur Berechnung der freien Energien der van-der-Waals-Wechselwirkungen kann die 

Theorie nach Hamaker oder nach Lifshitz angewendet werden [87][88][89]. 

Die mikroskopische Theorie nach Hamaker basiert auf der Additivität der Kräfte zwi-

schen den Molekülen zweier Körper [90][91]. Die Berechnung der resultierenden 

Haftkraft zwischen zwei makroskopischen Partikeln erfolgt demnach durch Addition 

der paarweisen Wechselwirkungen zwischen allen Molekülen, die die Partikel auf-

bauen. Die makroskopischen Materialeigenschaften der Körper werden durch die 

sogenannte Hamaker-Konstante AH berücksichtigt, die für Feststoffe im Vakuum et-

wa 10-20 J bis 10-18 J beträgt [86][92]. Die Ermittlung der Hamaker-Konstante kann 

über das Ionisierungspotential und die Dieelektrizitätskonstante des Materials erfol-

gen [93]. 
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Der makroskopische Ansatz nach Lifshitz beschreibt die Wechselwirkungen zwi-

schen makroskopischen Körpern auf der Grundlage von deren spektroskopischen 

Eigenschaften [76][89][94]. Die sogenannte Lifshitz-van-der-Waals-Konstante ϖh  

kann aus dem komplexen Anteil der frequenzabhängigen Dieelektrizitätskonstanten 

des jeweiligen Materials berechnet werden. Der Zusammenhang zwischen dieser 

Konstanten und der Stoffkonstante AH nach Hamaker wird mit nachstehender Glei-

chung beschrieben [76]. 

HA⋅= πϖ
3
4

h            (2.5) 

Eine exemplarische Zusammenstellung der Haftkräfte unter der Annahme ideal glat-

ter und starrer Modellkörper wie beispielsweise Kugeln und Platten zeigt Tabelle 2.2 

[73][95]. Neben der geometrischen Gestalt und dem Abstand der beiden makrosko-

pischen Körper ist die Haftkraft von dem jeweiligen Material abhängig. 

 
Tabelle 2.2:  Vergleich verschiedener ideal glatter Modellsysteme zur Bestimmung 

der van-der-Waals-Kraft 
 

Modellkörper Makroskopische Theorie 
nach Lifshitz 

Mikroskopische Theorie nach 
Hamaker 

 
Platte-Platte-Modell 

 

328 a
FvdW π

ϖh
=               (2.6) 

     

 

36 a
AF H

vdW π
=                 (2.7) 

        

 
Platte-Kugel-Modell 

 

28 a
RFvdW π

ϖh
=                   (2.8) 

 

 

26a
RAF H

vdW =                   (2.9) 

        

 
Kugel-Kugel-Modell 

 

( )21
2

21

8 RRa
RR

FvdW +
=

π
ϖh    (2.10) 

 

 

( )21
2

21

6 RRa
RRA

F H
vdW +

=     (2.11) 

 

Mit: Van-der-Waals-Kraft FvdW [N]; Hamaker-Konstante AH [J]; Radius der Kugeln R1, 
R2 [m]; Haftabstand a [m]; Lifshitz-van-der-Waals-Konstante ϖh [eV] 
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2.2.2 Einfluss von Oberflächenrauhigkeiten auf die Haftkräfte 

Die theoretische Ermittlung von Haftkräften auf der Grundlage von idealen Geomet-

rien und glatten Oberflächen führt zu rechnerischen Haftkräften, die deutlich größer 

sind als die in der Realität vorhandenen. Nach Rumpf ist diese Diskrepanz auf Ober-

flächenrauhigkeiten der Partikel zurück zu führen, die beispielsweise aufgrund von 

unregelmäßigen Oberflächenstrukturen oder anhaftenden Feinanteilen vorliegen 

[96][97][98]. Vorhandene Rauhigkeiten vergrößern den Abstand zweier in Wechsel-

wirkung stehender Partikel und reduzieren die Kontaktfläche, über die die interparti-

kulären Kräfte wirken, wodurch die van-der-Waals-Kraft verringert wird [80][96]. Be-

dingt durch die kurze Reichweite der van-der-Waals-Kräfte ist der Rauhigkeitsein-

fluss der Oberfläche hier am deutlichsten ausgeprägt [96]. 

 

2.2.2.1 Rauhigkeitsmodell nach Rumpf 

Das Modell nach Rumpf ist eines der am häufigsten verwendeten Modelle zur Be-

schreibung der Adhäsionskraft beim Vorliegen nanoskaliger Oberflächenrauhigkeiten 

[96][99][100][101]. Grundlage des Modells ist eine einzelne, halbkugelförmige Rau-

higkeit, die sich zentriert auf der Oberfläche eines kugelförmigen Partikels befindet 

(Bild 2.1). Betrachtet wird dabei die Wechselwirkung mit einer Platte entlang einer 

gedachten Verbindungslinie gemäß des Kugel-Platte-Modells. 

 

Bild 2.1: Modell nach Rumpf zur Beschreibung des Einflusses einer halbkugelförmi-
gen, zentralen Rauhigkeit auf die van-der-Waals-Kraft für die Kugel-Platte-
Geometrie 

 

Nach dem Rauhigkeitsmodell von Rumpf setzt sich die van-der-Waals-Kraft FvdW aus 

zwei Termen zusammen. Der erste Term beschreibt die Wechselwirkung zwischen 

der adsorbierten Rauhigkeit und der Platte gemäß: 
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( ) 26 H
rA

HF H
vdW ⋅=                   (2.12) 

Wobei AH die Hamaker-Konstante, r den Radius der Rauhigkeit und H den Haftab-

stand zwischen der Rauhigkeit und der Platte beschreiben.  

Der zweite Term berücksichtigt die Wechselwirkungen zwischen dem Partikel und 

der Platte, die durch die Rauhigkeit r und den Kontaktabstand H getrennt sind. R 

charakterisiert dabei den Radius des großen Partikels. 

( )
( )26 rH

RArHF H
vdW

+
⋅=+                  (2.13) 

Die Summe der beiden Terme ergibt die wirkende Gesamt-van-der-Waals-Kraft ge-

mäß der Näherung nach Derjaguin [102]:  

( ) ⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡

+
+⋅= 226 rH

R
H
rA

F H
vdW                 (2.14) 

Da bei diesem Ansatz jedoch von einer einzigen Rauhigkeit ausgegangen wird, wie 

bei einigen anderen Autoren [103][104][105][106][107], ist der Ansatz für reale Sys-

teme nicht umfassend genug. 
 

2.2.2.2 Rauhigkeitsmodell nach Pahl und Wicke 

Nach dem Ansatz von Pahl und Wicke bestehen die Oberflächenrauhigkeiten entwe-

der aus Unregelmäßigkeiten des Materials oder aus anhaftendem Feinanteil [80]. 

Mögliche Anordnungen von Rauhigkeiten sind in Bild 2.2 dargestellt. 

 
Bild 2.2: Theoretische Anordnungszustände von Rauhigkeitserhebungen (Halbkreise) 

und kleiner Partikel (Kreise) in der Kontaktzone zweier gleich großer Partikel 
 

Pahl und Wicke halten das in Bild 2.2(f) abgebildete Modell der Kontaktzone zweier 

Partikel zur Erfassung des Einflusses realer Rauhigkeiten am geeignetsten. Es wird 

nachfolgend in Bild 2.3 vergrößert dargestellt. 
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Bild 2.3: Bevorzugtes Modell zur Erfassung des Einflusses von Rauhigkeiten nach 

Pahl und Wicke 
 

Durch Modifikation von Gleichung 2.11 zu Gleichung 2.15 wird bei der Berechnung 

der van-der-Waals-Kraft FvdW im Unterschied zu dem Modell nach Rumpf der Rau-

higkeitseinfluss durch mehrere Rauhigkeitserhebungen berücksichtigt. Der erste 

Summand charakterisiert die Wechselwirkung zwischen den beiden großen Partikeln 

mit dem Abstand a+rmax. Der zweite Summand beschreibt die Interaktion einer Rau-

higkeit mit dem berührenden, großen Partikel, wobei jede weitere Rauhigkeit dazu 

addiert wird. 

( ) ( ) ( )⎥⎥⎦
⎤

⎢
⎢
⎣

⎡

+⋅
⋅

+
+⋅+

+
⋅= ∑

=

KN

i ii

iiH
vdW Rra

Rr
RRra

RRAF
1

2
21

2
max

21

6
             (2.15) 

Dabei charakterisieren AH die Hamaker-Konstante, R1 und R2 den Radius von Parti-

kel 1 und 2, a den Haftabstand, rmax den maximalen Rauhigkeitsradius, NK die Anzahl 

der möglichen Rauhigkeitserhebungen im Kontaktbereich und ri den Radius unter-

schiedlicher Rauhigkeiten. 

 

2.2.3 Kapillare Haftkräfte 

In Abhängigkeit von der relativen Luftfeuchte nehmen Partikel in Kontakt mit der um-

gebenden Atmosphäre Feuchtigkeit auf, so dass sich auf ihrer Oberfläche eine mehr 

oder minder dicke Adsorptionsschicht ausbildet. Es wird im Allgemeinen angenom-

men, dass oberhalb einer relativen Umgebungsfeuchte von 0,4 eine Kapillarkonden-

sation von Flüssigkeit aus der Atmosphäre in engen Spalten und Poren möglich ist 

[108]. Durch die kapillare Kondensation resultiert eine flüssige Phase an den Kon-

taktpunkten der Partikeloberflächen, wie in Bild 2.4 ersichtlich [109]. Durch die ad-
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sorbierten Wassermoleküle in der näheren Umgebung des direkten Partikelkontaktes 

können zusätzliche van-der-Waals-Kräfte aufgebaut werden. 

 
Bild 2.4: Ausbildung von Flüssigkeitsmenisken an den Kontaktpunkten zweier Parti-

kel verursacht durch kapillare Kondensation 
 

Die Kondensation von Wasserdampf in Poren, Kapillaren und Partikelzwischenräu-

men kann durch die sogenannte Kelvin-Gleichung beschrieben werden. Diese stellt 

den Zusammenhang zwischen den Krümmungsradien der Flüssigkeitsmenisken und 

dem relativen Dampfdruck her [110][111][112].   

⎟⎟
⎠

⎞
⎜⎜
⎝

⎛
+⋅⋅=⋅⋅

21

11ln
rr

V
p
pTR m
sat

γ                 (2.16) 

Mit: Allgemeine Gaskonstante R = 8,315 [J·mol-1·K-1] [113]; Absolute Temperatur T 

[K]; Partialdampfdruck p [Pa]; Sättigungsdampfdruck psat [Pa] (für Wasser psat = 3,17 

[kPa] bei 25°C) [114]; Oberflächenspannung γ  [mJ·m-2] (für Wasser γ = 72,0 [mJ·m-2] 

bei 25°C) [115]; Molvolumen der Flüssigkeit Vm [cm3·mol-1] (für Wasser Vm = 18,07 

[cm3·mol-1] bei 25°C) [116]; Krümmungsradius des Flüssigkeitsmeniskus r1 [m]; Mi-

nimaler Radius des Flüssigkeitsmeniskus r2 [m] 

 
Die Gültigkeit der Gleichung wurde für verschiedene Flüssigkeiten und Krümmungs-

radien bis hin zu wenigen Nanometern nachgewiesen [117][118][119][120][121]. Bei 

genügend hoher Luftfeuchte kann bei geringen Abständen zwischen zwei Partikeln 

Wasser im Zwischenraum der Kontaktzone kondensieren, wodurch sich ein Flüssig-

keitszwickel ausbildet (Bild 2.5) [122][123][124]. 

 
Bild 2.5: Flüssigkeitsbrücke zwischen sphärischen Partikeln der Radien R1 und R2 

Partikel 1 

Partikel 2 

Partikel 1 

Partikel 2 

Flüssigkeits- 
meniskus 
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Die daraus resultierende kapillare Anziehungskraft F erreicht ihren Maximalwert bei 

einem minimalen Partikelabstand von H = 0 und kann mit nachstehender Gleichung 

berechnet werden [125]. 

( ) ⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ +⋅+

⋅⋅⋅⋅
=

d
HRR

RRF
1

cos4

21

21 θγπ                  (2.17) 

Mit: Radien der Partikel R1, R2 [m]; Oberflächenspannung der Flüssigkeit γ [mJ·m-2]; 

Kontaktwinkel der Flüssigkeit θ [°]; Kontaktabstand der Partikel H [m] 

 
Während ab einer relativen Luftfeuchtigkeit von etwa 60% die Kapillarkräfte vorherr-

schend sind [97][126], dominieren in trockenen Pulvern die van-der-Waals-Kräfte.  

Um kapillare Haftkräfte zu vermeiden, werden daher in der vorliegenden Arbeit aus-

schließlich getrocknete Partikelpulver zur Herstellung von Nanoverbundwerkstoffen 

verwendet. 

 

2.2.4 Elektrostatische Kräfte 

Die Reichweite von elektrostatischen Kräften ist größer als die der van-der-Waals-

Kräfte [127]. Sie treten zwischen gleich- oder gegensinnig geladenen Körpern auf 

und haben eine abstoßende bzw. anziehende Wirkung. Steigt die relative Luftfeuch-

tigkeit der gasförmigen Umgebung an, so verringern sich die elektrostatischen Wech-

selwirkungen [128][129][130]. In Partikelpulvern können elektrostatische Kräfte unter 

anderem aufgrund der sogenannten triboelektrischen Aufladung auftreten, beispiels-

weise verursacht durch Berührung, bzw. Reibung von Partikeln gegeneinander oder 

an Wänden [131]. Gemäß der Regel nach Coehn lädt sich dabei das Material mit der 

größeren Dielektrizitätskonstante positiv auf [132][133][134]. Die Berechnung der 

elektrostatischen Wechselwirkung zwischen zwei kugelförmigen Partikeln erfolgt auf 

der Grundlage von deren Gesamtladungen Q1 bzw. Q2. Dabei berechnet sich die 

Gesamtladung Q eines sphärischen Partikels aus der Flächenladungsdichte σ multip-

liziert mit der Kugeloberfläche A. Die Flächenladungsdichte nimmt maximal einen 

Wert von 100 Elementarladungen pro µm² an [135]. Zur Einbeziehung aller auf den 

Partikeloberflächen befindlichen Ladungen Q1 und Q2, die jeweils paarweise mitein-

ander in Wechselwirkung stehen, werden diese als Punktladungen betrachtet. Der 
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Abstand H zwischen den Ladungen ergibt sich aus der Summe der beiden Partikel-

radien R1 und R2 und dem Abstand a der Partikel. Unter diesen Annahmen lässt sich 

die freie Energie der ionischen Wechselwirkung W(H) zwischen den beiden punkt-

förmigen Ladungen Q1 und Q2 nach dem Gesetz von Coulomb [125][133] berechnen, 

aus deren Ableitung nach dem Abstand H man die Coulomb-Kraft F erhält gemäß:  

( )
2

0

2
21

2
0

21

44 H
ezz

H
QQ

dH
HdWF

⋅⋅⋅
=

⋅⋅⋅
⋅

=−=
εεπεεπ

              (2.18) 

Mit: Ladung 1 bzw. 2 Q1,2 [C]; Dielektrizitätskonstante des Mediums ε [C·V-1·m-1]; Die-

lektrizitätskonstante des Vakuums ε0 = 8,85·10-12 [C·V-1·m-1] [133]; Abstand H zwi-

schen den beiden Ladungen Q1 und Q2 [m]; Wertigkeiten des jeweiligen Ions z1, 

z2 [1]; Elementarladung e = 1,602·10-19 [C] [133] 

 
Diese Kraft ist proportional zu dem Produkt der beiden punktförmigen Ladungen Q1 

und Q2, und umgekehrt proportional zum Quadrat des Abstandes der Ladungen. 

 

2.2.5 Vergleich der interpartikulären Wechselwirkungen 

Zur Veranschaulichung von Größe und Reichweite interpartikulärer Haftkräfte wer-

den diese für zwei kugelförmige Partikel in Abhängigkeit des Partikelabstands ver-

gleichend dargestellt (Bild 2.6). Bei geringen Partikelabständen dominieren die van-

der-Waals-Kräfte über die Kapillarkräfte und die Coulomb-Kräfte, sie nehmen jedoch 

mit zunehmendem Abstand deutlich ab. Die elektrostatischen Kräfte hingegen sind 

über eine größere Reichweite wirksam, allerdings liegt ihr Betrag bei geringen Parti-

kelabständen mehrere Größenordungen unterhalb dessen der van-der-Waals-Kräfte. 

Die weitreichenden Kapillarkräfte dominieren ab einem Partikelabstand von etwa   

10-9 m sowohl über die elektrostatischen Kräfte als auch über die van-der-Waals-

Kräfte. Da in der vorliegenden Arbeit jedoch ausschließlich getrocknete Partikelpul-

ver zur Anwendung kommen und bei diesen unterhalb der kritischen Luftfeuchte kei-

ne Kapillarkräfte auftreten, verursacht die van-der-Waals-Kraft die maßgebende 

Wechselwirkung zwischen den Partikeln.  

Die Abhängigkeit der interpartikulären Haftkräfte vom Partikelradius bei einem kon-

stanten Partikelabstand wird in Bild 2.7 aufgezeigt. Es wird deutlich, dass bei gerin-

gen Partikelradien die van-der-Waals-Kräfte die dominierenden Haftkräfte darstellen. 
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Bild 2.6: Vergleich der interpartikulären Haftkräfte zwischen sphärischen Partikeln in 

Abhängigkeit vom Partikelabstand H [125]. Dargestellt am Kugel-Kugel-
System. (Partikelradius R1 = R2 = 5 µm; Hamaker-Konstante A = 8⋅10-19 J; 
Oberflächenladungsdichte  σ = 100 e⋅µ-2; spezifische Dichte ρ = 1,48 g/cm; 
Oberflächenspannung von Wasser γ = 72 mJ/m2) 

 

 
Bild 2.7: Interpartikuläre Haftkraft in Abhängigkeit vom Partikelradius der Partikel 

bei einem angenommenen Mindestabstand von 0,4 nm [125]. (Kugelradius        
R1 = R2 bei konstantem Haftabstand H = 4⋅10-10 m; Hamaker-Konstante        
A = 8⋅10-19 J; Oberflächenladungsdichte σ0 = 100 e⋅µ-2; spezifische Dichte 
ρ = 1,48 g/cm; Oberflächenspannung von Wasser γ = 72,0 mJ/m²; Kon-
taktwinkel gegen Wasser θ = 5°; Öffnungswinkel φ = 20°) 
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2.3 Herstellung von Nanopartikeln 

Zur Erzeugung nanoskaliger Partikel existiert eine Vielzahl unterschiedlicher Herstel-

lungsmethoden.  

Laserverfahren wie beispielsweise die laserinduzierte Verdampfung können in vielfäl-

tiger Weise zur Synthese von nanoskaligen Partikeln eingesetzt werden. Dabei las-

sen sich mit fokussierten Laserstrahlen hoher Leistung alle bekannten Materialien 

verdampfen. Zur Verdampfung von Metallen werden UV-Laser eingesetzt, da die Re-

flexion der meisten flüssigen Metalloberflächen im sichtbaren und infraroten Bereich 

nahezu 100% beträgt [136]. Der entstehende Dampf reagiert mit der umgebenden 

Gasatmosphäre, wodurch sich nanoskalige Partikel ausbilden [137]. Die Beschaffen-

heit der entstehenden Nanopartikel wird unter anderem durch die Wellenlänge des 

Laserlichtes und die mechanischen, thermischen, optischen und morphologischen 

Eigenschaften des Ausgangsmaterials beeinflusst [138]. 

Das etablierteste Verfahren zur großtechnischen Erzeugung hochsdisperser Metall-

oxide und Siliziumdioxide ist die Flammenhydrolyse [139]. Dabei werden Chlorid-

Verbindungen in die Gasphase überführt und reagieren in einer Knallgasflamme mit 

Wasser unter Bildung des gewünschten Metall- bzw. Siliziumdioxids. Aufgrund der 

chemischen Reaktion wird eine hohe Wärmemenge freigesetzt, die in einer Abkühl-

strecke abgeführt wird. Der als Nebenprodukt entstehende gasförmige Chlorwasser-

stoff wird anschließend von dem Feststoff abgetrennt. Durch Variation der Konzent-

rationen der Reaktionspartner, der Flammentemperatur und der Verweilzeit im 

Verbrennungsraum ist es möglich die Partikelgröße, die Partikelgrößenverteilung, die 

spezifische Oberfläche und die Oberflächenbeschaffenheit gezielt zu beeinflussen. 

Die Einflüsse der einzelnen Prozessparameter wie beispielsweise Druck, Temperatur 

und Precursorkonzentration wurden mehrfach wissenschaftlich untersucht und kön-

nen zum Teil durch entsprechende Modelle beschrieben werden [140][141][142][143] 

[144][145]. Durch eine anschließende Nachbehandlung, beispielweise mit Halogensi-

lanen, ist eine Funktionalisierung der Partikeloberfläche möglich. Die Vorteile liegen 

in einer geringeren Feuchtigkeitsaufnahme und einer verringerten Viskosität bei der 

Herstellung eines Gemisches aus Partikeln und Epoxidharz [139]. Darüber hinaus 

hat die Oberflächenbehandlung von Nanopartikeln einen erheblichen Einfluss auf 
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den Herstellungsprozess von Nanoverbundwerkstoffen und deren werkstoffliche Ei-

genschaften [146][147][148][149][150][151].   

In Fällungsprozessen können metalloxidische, nichtoxidische und metallische Nano-

partikel hergestellt werden [152]. Die Partikelgröße und -verteilung wird über die Re-

aktionskinetik gesteuert. Wesentliche Einflussfaktoren sind und anderem die Tempe-

ratur, der ph-Wert, die Mischvorgänge und die Reihenfolge der Zugabe der einzelnen 

Ausgangsstoffe. Um eine hohe Anzahl kleiner Partikel zu gewährleisten ist entschei-

dend, dass die Keimbildungsrate größer ist als die Wachstumsgeschwindigkeit.  

Ein grundsätzliches Problem im Rahmen der Herstellung von Nanopartikeln stellt 

deren Neigung zur unerwünschten Aggregation und Agglomeration dar. Die einzel-

nen Primärpartikel bilden zum Teil nicht weiter zerkleinerbare Aggregate aus. Diese 

Aggregate wiederum lagern sich aufgrund der in Abschnitt 2.2 beschriebenen Haft-

kräfte ihrerseits zu komplexeren Agglomeraten zusammen (Bild 2.8).  

 
Bild 2.8: Schematische Darstellung von Primärpartikel (a), Aggregat (b) und Agglo-

merat (c), gekennzeichnet durch die jeweilige Umrandung 
 
Aggregate werden nach DIN 53206 als ein festverwachsener Verband von Primär-

partikeln verstanden, die über Sinterbrücken flächig miteinander verbunden sind. Ei-

ne Zerstörung dieser Aggregate ist im Allgemeinen durch Dispergieren nicht möglich 

[153][154]. Dagegen sind Agglomerate lockere Zusammenballungen von Primärpar-

tikeln und bzw. oder Aggregaten, die durch Dispergieren zerteilt werden können.  

Partikel bezeichnen Teilchen eines Stoffes, die klein hinsichtlich des Maßstabes des 

betrachteten Bezugssystems sind. Die exakte Größe und die innere Struktur gehen 

aus der Begrifflichkeit nicht hervor. Demnach kann auch ein Agglomerat, das die An-

häufung loser Bestandteile charakterisiert, streng genommen als Partikel bezeichnet 

werden.  
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2.4 Agglomeratfestigkeit 

Rumpf [155] beschreibt die Zugfestigkeit σZ von Agglomeraten aus kugelförmigen 

Partikeln bei der Kraftübertragung an ihren Kontaktpunkten und erhält die Beziehung: 

( ) ( ) ( )
2

1
x

FkZ
εε

π
εσ ⋅⋅

−
≈                  (2.19) 

Dabei charakterisiert ε die Porosität, k die Koordinationszahl, F die Haftkraft zwi-

schen zwei Partikeln und x den Partikeldurchmesser. Die Koordinationszahl k kenn-

zeichnet den Erwartungswert der Anzahl der Kontaktstellen eines Partikels mit sei-

nen benachbarten Partikeln. Für ε⋅k fanden Smith et al. [156] für kugelförmige Parti-

kel experimentell den Wert 3,1 (≈π) so, dass sich Gleichung 2.19 umformen lässt zu: 

( )
2

1
x

F ε
ε

εσ ⋅
−

≈                   (2.20) 

Demnach wächst die Zugfestigkeit von Partikeln mit abnehmender Porosität und Par-

tikelgröße stark an. Die Porosität ε kann mit Hilfe der Schüttdichte ρges und der Fest-

stoffdichte ρ berechnet werden [157]: 

ρ
ρ

ε ges−= 1                    (2.21) 

Bei der Ableitung seines Modells zur Berechnung der Zugfestigkeit von Agglomera-

ten setzt Rumpf folgende Bedingungen voraus: 

1. Die Partikel sind in dem Agglomerat in einer gleichmäßigen Zufallspackung an-

geordnet 

2. Die Agglomerate sind angenähert aus isometrisch konvexen Partikeln aufgebaut 

3. Das Agglomerat ist sehr viel größer als ein einzelner Partikel 

4. Die mittlere Haftkraft ist an jeder Kontaktstelle der Partikel gleich groß 

5. An den Kontaktstellen werden ausschließlich Zugkräfte übertragen 

6. Es sind keine spannungserhöhenden Anrisse vorhanden 
 
Zur Vereinzelung von agglomerierten Partikeln ist die Überwindung der vorhandenen 

Haftkräfte eine notwendige Voraussetzung im Rahmen der Fertigung leistungsfähiger 

Nanoverbundwerkstoffe. 
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2.5 Partikelgrößenkennwerte 

Zur Veranschaulichung der Partikelgrößenverteilung eines Partikelkollektives, das 

die Gesamtmenge von Partikeln einer repräsentativen Teilmenge eines dispersen 

Stoffsystems kennzeichnet, lassen sich sowohl die Summenverteilung als auch die 

Verteilungsdichte heranziehen.  

Die Summenverteilung Qr(xi) ist der Quotient aus dem Mengenanteil Mi der Partikel 

mit der Partikelgröße x, die kleiner gleich einer betrachteten Partikelgröße xi sind und 

der Gesamtmenge M aller Partikel gemäß Gleichung 2.22 [91][158][159].  

( )
M

i
ir

M
xQ =                    (2.22) 

Die jeweilige Mengenart wird durch den Index r charakterisiert. Gebräuchliche Men-

genarten sind die Anzahl sowie das Volumen der Partikel, gekennzeichnet mit dem 

Index 0 bzw. 3. Aus Gleichung 2.22 folgenden die geltenden Randbedingungen: 

( ) 0min =xQr                              (2.23) 

( ) 1max =xQr                    (2.24) 

Die Verteilungsdichte ( )ir xq  ist der Mengenanteil Mi der Partikel deren Größe in dem 

Intervall xi < x < xi+1 liegt, bezogen auf die Intervallbreite ∆xi: 

( )
i

i
ir x

M
xq

∆
=                    (2.25) 

Dabei ist die Intervallbreite gegeben durch: 

1−−=∆ iii xxx                    (2.26) 

und für die mittlere Partikelgröße im Intervall gilt: 

( )12
1

++⋅= iii xxx                             (2.27) 

Führt man den Grenzübergang ∆x → dx durch, so erhält man: 

( ) ( )
dx

xdQxq r
r =                   (2.28) 

Die Verteilungsdichte qr(x) ist somit die erste Ableitung der Verteilungssumme Qr(x). 

Umgekehrt ergibt sich die Verteilungssumme Qr(x) durch Integration der Verteilungs-



2 Grundlagen und Stand der Forschung 19

dichte qr(x) an der Stelle xi im Bereich von xmin bis xi und entspricht der schraffierten 

Fläche in Bild 2.9: 

( ) ( )dxxqxQ
ix

x
rir  

min

∫=                   (2.29) 

Bei der graphischen Darstellung einer Verteilungsdichte qr(x) ergibt sich für gewöhn-

lich aufgrund des zu geringen Umfangs an Messwerten keine stetige Kurve, sondern 

ein Säulendiagramm. Um durch Flächenausgleich zu einer stetigen Kurve zu gelan-

gen ist es jedoch im Allgemeinen üblich und gerechtfertigt, die für die Verteilungs-

summe Qr(x) errechneten Messpunkte durch eine Ausgleichskurve zu vermitteln [91]. 

In Bild 2.9 werden die exemplarischen Verläufe einer Dichte- und einer Summenver-

teilung gezeigt, um charakteristische Kennwerte zu veranschaulichen.  

 

Bild 2.9: Verteilungsdichte (a) und Summenverteilung (b) eines Partikelkollektives  

a

b
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Der Modalwert xmod charakterisiert diejenige Partikelgröße bei der die Verteilungs-

dichte ein Maximum hat, was bedeutet, dass diese Partikelgröße am häufigsten in-

nerhalb des Partikelkollektives vorkommt.  

Die Breite einer Verteilungskurve wird durch die Differenz der Wertepaare xmin und 

xmax bestimmt. Da bei Verteilungsfunktionen diese beiden Werte häufig asymptotisch 

in die Horizontale einmünden, kann es hilfreich sein alternativ das Wertepaar x10,r 

und x90,r zu verwenden. 

Der Medianwert x50,r kennzeichnet die Partikelgröße für die Qr(x50,r) den Wert 0,5 be-

sitzt. Dies bedeutet, dass 50% des Partikelkollektivs kleiner als der angegebene Wert 

sind. Da dieser Wert abhängig von der jeweiligen Mengenart ist, ist es notwendig 

diese mit an zu geben. 

 

2.6 Dispergierverfahren 

Unter dem Begriff Dispergierung bzw. Desagglomerierung wird der Gesamtprozess 

verstanden, der aus Partikelagglomeraten homogen verteilte Primärpartikel in einem 

flüssigen Medium erzeugt [160]. Der Gesamtprozess lässt sich untergliedern in die 

Benetzung der Pulveroberfläche, das Aufbrechen von Agglomeraten in Primärpartikel 

und deren Distribution. 

Um eine möglichst große Grenzfläche zwischen den Partikeln und der Matrix zu er-

zeugen, ist es notwendig die Oberfläche der Partikel vollständig zu benetzen und das 

Gas in den Poren durch das umgebende Medium zu ersetzen. Zur Desagglomerie-

rung muss auf das Agglomerat eine Kraft wirken, die größer ist als die Agglomerat-

festigkeit (Gleichung 2.20). Die aufgebrochenen Agglomerate müssen anschließend 

homogen in der polymeren Matrix verteilt werden, um mögliche Schwachstellen in 

dem Nanocomposite zu vermeiden. 

Zur Dispergierung von Partikelagglomeraten existieren die verschiedensten Metho-

den, wie beispielsweise Dispergierverfahren auf der Grundlage von Ultraschall 

[153][161][162][163][164] und Gasströmungen [165], aber auch eine Vielzahl mecha-

nischer Dispergiermethoden, von denen sich vor allem die Dispergierung mittels Dis-

solvern, Rührwerkskugelmühlen und Dreiwalzwerken [166][167][168][169] durchge-

setzt haben. Im Rahmen dieser Arbeit wird die mechanische Dispergierung mit Hilfe 
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von Rührwerkskugelmühlen fokussiert, da diese zur Hochskalierung geeignet sind 

[170][171] und nach Wetzel [35] im Vergleich zur Dissolvertechnologie geringere Par-

tikelgrößen erzielt werden können.  

 

2.7 Mechanische Beanspruchungsarten 

Nach Rumpf [172][173] werden prinzipiell drei mechanische Beanspruchungsarten 

unterschieden (Bild 2.10). Sie charakterisieren die Einwirkungen der Maschine und 

nicht den Spannungszustand in den Partikeln. Es entsteht in allen Fällen ein dreidi-

mensionaler Spannungszustand mit Zug-, Druck- und Schubspannungen, der sich 

nur in Sonderfällen, die in der Praxis kaum Bedeutung haben, berechnen lässt [174]. 

 
Bild 2.10: Schematische Darstellung der mechanischen Beanspruchungsarten nach 

Rumpf [175] 
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Wird ein Partikelkollektiv zwischen zwei Festkörperoberflächen beansprucht, so wirkt 

eine reine Druckbelastung und/oder eine Schubbelastung (I). Diese Beanspruchun-

gen treten beispielsweise auf, wenn ein Partikelkollektiv zwischen zwei Mahlkörper 

gerät.  

Der Mechanismus, bei dem die Beanspruchung an einer Festkörperfläche erfolgt, 

wird auch als Prallbeanspruchung (II) bezeichnet. Durch den Stoß kommt es zu einer 

Energie- und Impulsübertragung. Da praktisch kein Formzwang auftritt, sind große 

Beanspruchungsgeschwindigkeiten notwendig [176]. Beispiele für diese Beanspru-

chungsart sind: Ein Partikelkollektiv wird gegen eine feststehende Fläche geschleu-

dert, das rotierende Dispergierwerkzeug bewegt sich gegen ein im Medium frei flie-

gendes Partikelkollektiv oder zwei Partikelkollektive stoßen gegeneinander. 

Beanspruchungen sind auch durch das umgebende Medium aufgrund von Scher-

strömungen möglich (III), wobei die Flüssigkeit Schub- und Druckspannungen auf die 

suspendierten Agglomerate überträgt, die zum Bruch der Agglomerate bzw. zum Ab-

lösen von Primärpartikeln aus der Agglomeratoberfläche führen [159][177]. Die Kräf-

te bei dieser Art der Beanspruchung sind wesentlich geringer als bei I und II. 

Zum Dispergieren von Agglomeraten sind im Allgemeinen kleinere Beanspruchungen 

als zum Zerkleinern notwendig. Diese lassen sich in Scherströmungen und Turbu-

lenzfeldern erzeugen. Allerdings versagen diese Beanspruchungsarten bei Agglome-

raten aus mikro- oder submikrofeinen Primärpartikeln aufgrund der sehr hohen Ag-

glomeratfestigkeit [174]. 

 

2.8 Mechanische Dispergiersysteme 

2.8.1 Dissolver 

Dissolver sind schnell laufende Scheibenrührer, die zur Einarbeitung und Dispergie-

rung einer dispersen Phase in eine kontinuierliche Phase verwendet werden [178] 

[179]. Einsatzfelder sind beispielsweise die Farben- und Lackindustrie, die chemi-

sche Industrie und die Kunststoffindustrie. Dissolver bestehen aus einer vertikal an-

geordneten Rührwelle an deren unterem Ende eine Zahnscheibe angebracht ist, die 

in einen temperierbaren Behälter eintaucht. Der Behälter ist gefüllt mit einem flüssi-

gen Medium und dem Mahl- bzw. Dispergiergut. Die Rührleistung P lässt sich bei 
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Rührwerken über die Messung des Drehmoments M und der Drehzahl n bestimmen 

gemäß: 

MnP ⋅⋅⋅= π2                   (2.30) 

Aufgrund der Differenzgeschwindigkeit zwischen der angetriebenen, hochbeschleu-

nigten und der sich in Nachbarzonen nur langsam bewegenden Massen entsteht an 

der Außenseite der Zahnscheibe ein Überdruck und auf ihrer Innseite ein Unterdruck. 

Die daraus resultierenden Druckschwankungen und die im Zahnbereich entstehen-

den Wirbel scheren die Agglomerate und zerstören sie dadurch [175]. Durch die Ro-

tation der Rührwelle mit einer hohen Umfangsgeschwindigkeit kommt es zur Ausbil-

dung einer Scherströmung, wobei die hauptsächliche Dispergierzone in der Nähe der 

Dispergierscheibe vorzufinden ist [179][180]. Raasch [181] und Krekel [182] unter-

suchten die auf Partikelkollektive einwirkenden Beanspruchungen in Scherströmun-

gen und kamen zu der Schlussfolgerung, dass die Größe der Schubspannung in 

dem umgebenden Fluid maßgebend für die Ablösung von Primärpartikeln aus Ag-

glomeraten ist. Je kleiner das Scherfeld in Bezug auf das Gesamtvolumen des Be-

hälters ist, umso größere Scherspannungen werden bei gleicher volumenbezogener 

Rührleistung erzeugt [183]. Die auftretende Scherspannung τ ist nach Khalili [184] 

berechenbar zu: 

( ) 22

2 1
1 r

dn
i

S
d
d
S ⋅

−
⋅⋅⋅−= ηπτ                  (2.31) 

Darin charakterisieren n die Drehzahl des Rührwerks, η die Viskosität, dS den Schei-

bendurchmesser, di den Innendurchmesser des Behälters und r den Abstand von 

dem Scheibenmittelpunkt. 

Zur Erzeugung großer Scherkräfte ist eine hohe Viskosität der Suspension notwen-

dig, die allerdings bedingt durch Reibungsvorgänge während des Dispergierprozes-

ses zu einer erheblichen Erwärmung und damit zu einer Senkung der Viskosität füh-

ren kann. Daher ist in der Regel eine Kühlung der Suspension zur Realisierung aus-

reichend großer Scherkräfte erforderlich. Ein hilfreicher Indikator, der aufzeigt, dass 

die Flüssigkeit zusammen mit den Partikeln in die hauptsächliche Dispergierzone 

gelangt, ist die Ausprägung eines Fließbildes in Form einer Trombe, auch als Dough-

nut-Effekt bezeichnet (Bild 2.11). Entscheidenden Einfluss auf die Stabilität dieser 



2 Grundlagen und Stand der Forschung 24

Trombe haben vor allem die Produktviskosität, die Scheibengeometrie, die Um-

fangsgeschwindigkeit der Scheibe, die Füllhöhe über der Scheibe und der Durch-

messer des Rührbehälters [185]. Empfehlungen für einen effektiven Betrieb von Dis-

solvern können der Literatur [186][187][188] entnommen werden. Demnach sollte der 

Innendurchmesser des Behälters di das 2- bis 3-fache des Scheibendurchmessers dS 

betragen, der Abstand der Rührscheibe vom Behälterboden dem 0,5- bis 1-fachen 

und die Füllhöhe des Behälters dem 2-fachen Scheibendurchmesser entsprechen. 

Zusätzlich sollte die Dispergierscheibe mit einer Umfangsgeschwindigkeit im Bereich 

von 18 bis 25 m/s rotieren. Dabei wird die optimale Produktviskosität angegeben in 

einem Bereich zwischen 50 und 10.000 mPa⋅s [185].  

 
Bild 2.11: Schematische Darstellung des Fließbildes bei der Dispergierung in einem 

Dissolver 
 
Durch Instabilitäten der Trombe, beispielsweise verursacht durch zu geringe Viskosi-

täten oder zu hohe Drehzahlen des Rührwerks, aber auch durch die Einarbeitung der 

agglomerierten Partikel in die Flüssigkeit, kommt es zum unerwünschten Eintrag von 

Luft. Zur Beseitigung der Lufteinschlüsse ist folglich die Evakuiierung der Suspension 

erforderlich. Dissolver dienen im Wesentlichen der Einarbeitung des Partikelpulvers, 

der Vorhomogenisierung bzw. Vordispergierung und der Dispergierung bei geringe-

ren Anforderungen an die zu erzielenden Endpartikelgrößen [189]. Es existiert eine 

minimale Agglomeratgröße, unterhalb der die Scherkräfte nicht mehr ausreichend 

sind, um eine weitere Zerkleinerung zu erreichen. Diese Agglomeratgröße kann auch 

nicht  durch eine Erhöhung der Dispergierdauer unterschritten werden [175]. Zur Er-

zielung geringerer Endpartikelgrößen ist daher der Einsatz von Rührwerkskugelmüh-

len angebracht [178]. 
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2.8.2 Rührwerkskugelmühlen 

2.8.2.1 Allgemeines 

Die Nassfeinstzerkleinerung bzw. Dispergierung mit Rührwerksmühlen im Submik-

ronbereich findet eine breite Anwendung in den Bereichen der Farben- und Lackin-

dustrie, der chemischen und pharmazeutischen Industrie sowie in der Lebensmittel-

industrie [190]. Die historische Entwicklung von Rührwerksmühlen begann bei verti-

kal angeordneten, langsam laufenden Rührwerken mit zunächst offenem Behälter 

[191][192]. In weiteren Schritten wurden schnell laufende Rührwerke entwickelt, um 

den Energieeintrag in das Dispergiergut zu erhöhen. Darüber hinaus wurde das 

Rührwerk horizontal angeordnet, um Anfahrproblemen entgegenzuwirken und den 

Einsatz von Mahlkörpern mit geringeren Durchmessern zu ermöglichen [174] [175]. 

Im Laufe der Zeit haben die einzelnen Hersteller eine Vielzahl unterschiedlicher 

Rührwerksformen und Behältergeometrien entwickelt. 

Rührwerkskugelmühlen bestehen aus einem horizontal (Bild 3.5) bzw. vertikal (Bild 

3.7) angeordneten, temperierbaren Mahlraum, der mit Mahlkörpern und der jeweili-

gen Suspension, bestehend aus einem flüssigen Medium und dem Mahl- bzw. 

Dispergiergut gefüllt ist. Der Energieeintrag erfolgt über ein schnell drehendes Rühr-

werkzeug, das seine kinetische Energie auf die Suspension und die Mahlkörper   

überträgt, die durch Druck und Scherung das Aufbrechen von Agglomeraten sowie 

eine Homogenisierung der Dispersion ermöglichen. Zur Dispergierung sind hohe 

Leistungsdichten erforderlich, die die Beanspruchungshäufigkeit und insbesondere 

die Beanspruchungsenergie erhöhen, was sich vor allem im Submikron- und Nano-

meterbereich positiv auswirkt [193].  

 

2.8.2.2 Zerkleinerungs- und Dispergiervorgänge  

Stehr [191] führte eine systematische Variation von Einflussparametern wie Rühr-

werksdrehzahl, Suspensionsvolumenstrom und Feststoffkonzentration durch, um 

deren Einflüsse auf das Zerkleinerungsergebnis zu klären und dadurch eine optimier-

te Prozessführung zu ermöglichen. Dazu wurde mit Hilfe einer horizontalen Rühr-

werkskugelmühle im Technikumsmaßstab Kalkstein in Wasser zerkleinert. Für den 

variierten Parameterbereich gelangt er zu dem Ergebnis, dass die mittlere Partikel-
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größe des zerkleinerten Kalksandsteins unabhängig von der Kombination der Be-

triebsparameter ist und allein von der zugeführten volumenbezogenen Energie ab-

hängt. 

Winkler [204][205] dispergiert Farbpigmente in einer Lacklösung und beschreibt die 

Zerteilung von Partikelagglomeraten auf der Grundlage einer Wahrscheinlichkeitsbe-

trachtung. Demzufolge wird die Gesamtwahrscheinlichkeit einer Agglomerataufspal-

tung durch zwei partielle Wahrscheinlichkeiten bestimmt. Die erste berücksichtigt die 

Wahrscheinlichkeit, dass ein Partikelagglomerat zu einem bestimmten Zeitpunkt in 

ein Volumenelement des Mahlraums gerät, in dem eine Dispergierung möglich ist. 

Die Zweite die Wahrscheinlichkeit, dass in diesem Volumenelement an das Partikel-

agglomerat eine zum Aufbrechen des Agglomerates ausreichend große Energie   

übertragen wird. Das bedeutet, es existieren sowohl räumliche als auch energetische 

Voraussetzungen für einen Dispergiererfolg. Eine experimentelle Bestätigung der 

theoretischen Betrachtungen konnte durch Ritter [206] für verschiedene Farbpigmen-

te erbracht werden. 

Die Untersuchungen von Weit [170] bauen auf den Ergebnissen von Stehr [191] auf 

und fokussieren das Betriebsverhalten und die Maßstabsvergrößerung von Rühr-

werkskugelmühlen. Dazu werden Rührwerkskugelmühlen mit Mahlraumvolumina 

zwischen 5,5 und 220 Litern verwandt. Bei insgesamt 7 Mühlen mit unterschiedlichen 

Mahlraumvolumina wurden die Rührwerksdrehzahl, der Suspensionsvolumenstrom 

und die Feststoffkonzentration variiert. Für alle Mühlen konnte der bereits zuvor er-

mittelte Zusammenhang zwischen eingetragener Energie und der mittleren Partikel-

größe bestätigt werden. Die Zufuhr von gleichen spezifischen Energien führte stets 

zu demselben Zerkleinerungsergebnis, unabhängig von den variierten Betriebspara-

metern und der Größe des Mahlraums. Diese Ergebnisse lassen die Schlussfolge-

rung zu, dass die spezifische Energie zur Maßstabsvergrößerung herangezogen 

werden kann. 

Thiel [194] untersucht den Energiebedarf und das Betriebsverhalten einer Rühr-

werkskugelmühle mit Stiftscheibenrührwerk anhand einer Kohle-Wasser-Suspension 

mit Ausgangspartikelgrößen der Steinkohlefraktionen von weniger als 5 mm bzw. 0,2 

mm. Die Versuchsreihen zeigten, dass die zu erzielende Endpartikelgröße des Mahl-

gutes wesentlich von der Größe der verwendeten Mahlkörper beeinflusst wird. Auch 
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Joost [195], Bunge [196], Winkler [197] und Mende et al. [198] weisen einen deutli-

chen Einfluss der Mahlkörpergröße auf das Zerkleinerungsergebnis nach. 

Aufbauend auf den Ergebnissen älterer Arbeiten untersuchte Kwade [192] den Ein-

fluss unterschiedlicher Betriebsparameter auf das Zerkleinerungsergebnis von Kalk-

stein in Wasser. Unter Verwendung zweier Rührwerkskugelmühlen mit Scheiben-

rührwerk und Mahlraumvolumina von 0,7 l und 5,5 l wurden Partikelgrößen von we-

niger als 10 µm erzielt. Es konnte bestätigt werden, dass die spezifische Energie die 

wichtigste Einflussgröße auf die Produktfeinheit darstellt. 

Die Simulation der Bewegung von Mahlkörpern bei laminaren Strömungsverhältnis-

sen in Rührwerkmühlen durch Blecher [199] konnte zeigen, dass bei laminaren 

Strömungen die maximalen Schubspannungen im Fluid in der Nähe der Rührscheibe 

und an der Mahlraumwand auftreten. Die Zerkleinerung von Partikeln erfolgt durch 

mechanische Beanspruchungen zwischen den Mahlkörpern sowie zwischen Mahl-

körpern und Mahlraumwand. Nach Becker [200] ist eine Zerkleinerung durch Scher-

kräfte der Fluidströmung bei harten keramischen Partikeln vernachlässigbar.  

Die Ergebnisse von Blecher können durch Theuerkauf [201][202] bestätigen werden, 

der mit Hilfe des k-ε-Modells turbulente Strömungen im Mahlraum simuliert. Jedoch 

sind bei turbulenter Strömung die Geschwindigkeitsgradienten im Vergleich zu einer 

laminaren Strömung größer. In Analogie zu Blecher beobachtet er, dass mit einer 

zunehmenden Reynoldszahl ein immer größerer Anteil der in den Mahlraum einge-

brachten Energie an einen immer kleiner werdenden Volumenbereich übertragen 

wird, innerhalb dessen eine effektive Zerkleinerung erfolgt. Bei einer Reynoldszahl 

von Re = 20.000 werden 95% der dem Mahlraum zugeführten Energie in lediglich 

8,5% des Volumens eingetragen. Die Berechnungen zeigten weiterhin, dass sich die 

Mahlkörper in der Nähe der Rührscheiben nur mit 25% der Rührscheibenumfangsge-

schwindigkeit bewegen. In der Symmetrieebene zwischen den Rührscheiben sind es 

seinen Untersuchungen zufolge lediglich noch 15 bis 20%. Die Berechnungen haben 

allerdings ausschließlich Gültigkeit für die der Untersuchung zugrunde liegenden Be-

triebsparameter, da andernfalls lokale Strömungsänderungen und damit auch andere 

Mahlkörperbewegungen zu erwarten sind. Eine experimentelle Überprüfung erfolgte 

anhand einer vertikalen Rührwerkskugelmühle mit einem Mahlraumvolumen von ei-

nem Liter. Dazu wurden Mahlkörper aus Glas verwendet, deren Geschwindigkeiten 
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mit einem optischen Messverfahren bestimmt wurden. Die Berechnungsergebnisse 

konnten bestätigt werden. 

Stender [171] betrachtet Rührwerkskugelmühlen unterschiedlicher Geometrien und 

Bauarten und zerkleinert Kalkstein in Passagenfahrweise und in diskontinuierlicher 

Betriebsweise. Zusätzlich werden die Rührwerke in der Rührscheibenanzahl und 

dem Rührscheibendurchmesser variiert. Bei den eingesetzten Rührwerkskugelmüh-

len konnte der Einfluss der Betriebsparameter Mahlkörperdurchmesser, Mahlkörper-

dichte und Rührwerksumfangsgeschwindigkeit durch die Beanspruchungsenergie 

der Mahlkörper beschrieben werden. 

Bei der Dispergierung von Siliziumdioxid mit einer Primärpartikelgröße von 12 nm in 

wässriger Umgebung mit Hilfe unterschiedlicher Mahlkörperfraktionen, erreicht Pohl 

[212] mit den Mahlkörpern des geringsten Durchmessers von 0,4 mm bis 0,7 mm das 

beste Dispergierergebnis. Nach 8-stündiger Dispergierdauer wird eine mittlere Parti-

kelgröße von 220 nm erzielt. 

Reinsch [209] verwendet bei der Dispergierung von Kalksandstein und Korund mit 

Partikelgrößen von weniger als 10 µm in destilliertem Wasser Zusatzstoffe zur Stabi-

lisierung. Eine elektrische oder sterische (räumliche) Stabilisierung bzw. deren Kom-

bination ist vor allem bei Suspensionen mit geringer Viskosität, wie beispielsweise 

wässrigen Medien bedeutsam, um eine Reagglomeration von Partikeln im Submik-

ron- bzw. Nanometerbereich zu verhindern [210][211]. Bei den diskontinuierlichen 

Mahlversuchen von Reinsch stellte neben der spezifischen Energie der Feststoffan-

teil der Suspension eine wesentliche Einflussgröße auf die Produktfeinheit dar. 

Stenger [203] führt Versuche zur Nanozerkleinerung an einer Rührwerkskugelmühle 

im Labormaßstab (0,95 l) an den Stoffsystemen Al2O3, SNO2, SiO2 und TiO2 durch. 

Seine Untersuchungen zum Einfluss unterschiedlicher Partikel-Partikel-Wechsel-

wirkungen zeigen, dass diese im submikronen Bereich im Wesentlichen durch die 

Überlagerung von Bruch, Agglomeration und Desagglomeration bestimmt werden. 

Dabei hingen die erzielten mittleren Partikelgrößen maßgeblich von den eingestellten 

Stabilitätsbedingungen ab. Durch die Anpassung der Stabilitätsbedingungen an die 

jeweiligen Stoffsysteme konnten für Al2O3 Partikelgrößen von x50,3 ≤ 50 nm und für 

SNO2 von x50,3 < 20 nm erzielt werden.  
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Auch Mende, S. [207] untersucht die mechanische Erzeugung von Nanopartikeln in 

Rührwerkskugelmühlen und zerkleinert dazu Aluminiumoxid in Wasser. Er stellt fest, 

dass unterhalb einer Partikelgröße von 0,5 µm eine Stabilisierung der Suspension 

erforderlich ist, um eine Reagglomerierung der Partikel aufgrund von interpartikulä-

ren Wechselwirkungen zu vermeiden. Hierzu wird eine elektrostatische Stabilisierung 

durch eine pH-Wert-Regulierung gewählt. Dadurch konnten Partikel mit Feinheiten 

von weniger als 10 nm erzeugt werden ohne, dass eine absolute Mahlbarkeitsgrenze 

festzustellen war. Hinsichtlich der erreichbaren Produktfeinheit scheint es jedoch un-

erheblich, zu welchem Zeitpunkt während des Zerkleinerungsprozesses mit der Sta-

bilisierung begonnen wird. Die Ursache für die erzielten Partikelfeinheiten unter      

10 nm vermutet Mende in mechano-chemischen Veränderungen an der Oberfläche 

der Mahlgutpartikel, die zu Phasentransformationen führen, wodurch verschiedene 

Hydroxidphasen gebildet werden. Diese Hydroxidphasen weisen in Abhängigkeit des 

ph-Wertes unterschiedliche Löslichkeit auf. 

Bei der Zerkleinerung von Al2O3 in wässrigen Lösungen und in organischen Lösemit-

teln kann Sommer [208] keine mechano-chemischen Aktiviäten beobachten. Er er-

mittelt bei der Zerkleinerung mit Hilfe sterischer Stabilisierung in organischen Löse-

mitteln und in wässrigen Lösungen bei einem pH-Wert von 3 mittels dynamischer 

Lichtstreuung finale Partikelgrößen von 60 nm. Hierzu wurde ein Energieeintrag von 

120.000 kJ/kg benötigt, der während einer Dauer von 24 h realisiert wurde.  

Mende, G. [214] untersucht das Einfangen von Partikeln zwischen zwei sich nähern-

den Mahlkugeln in Rührwerkskugelmühlen und führt dazu Versuche an einem maß-

stabsvergrößerten Modell-Aufbau durch, um die Vorgänge optisch zugänglich zu 

machen. Als Versuchsmaterialien diente ein Wasser-Natriummetawolframat-Gemisch 

mit Volumenkonzentrationen an Polystyrolpartikeln im Bereich von 0,4 bis 20%. Die 

Untersuchungen ergaben, dass bei geringen Volumenkonzentrationen alle Partikel 

zwischen den Mahlkugeln verdrängt werden und die Anzahl der eingefangenen Par-

tikel näherungsweise linear mit zunehmender Volumenkonzentration ansteigt. Einen 

Einfluss des Auftreffwinkels der Mahlkugeln auf die Anzahl der eingefangenen Parti-

kel konnte nicht festgestellt werden. 

Wetzel [35] dispergiert Nanopartikelagglomerate aus Aluminiumoxid in Epoxidharz 

unter Zuhilfenahme eines Dissolvers sowie einer Rührwerkskugelmühle (Tauchmüh-
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le) und erreicht mit letzterer die geringeren Partikelgrößen. Die über die Dispergier-

scheibe des Dissolvers eingebrachte Scherkraft allein scheint nicht auszureichen, um 

die hohe Scherfestigkeit kleinerer Agglomerate zu überwinden. Ein Vergleich zwi-

schen den mechanischen Eigenschaften von Nanocompositen, bei denen die Nano-

partikel untergerührt bzw. in der Rührwerkskugelmühle dispergiert wurden, offenbart 

sehr deutlich das Potential des Dispergierprozesses zur Optimierung des werkstoffli-

chen Leistungsprofils von Nanoverbundwerkstoffen. Werden die Partikelagglomerate 

eingerührt ohne zu dispergieren, erhöht sich der Elastizitätsmodul bei gleichzeitigem 

Abfall der Bruchzähigkeit, wohingegen bei gut dispergierten Nanopartikeln simultane 

Steigerungen mechanischer Eigenschaften erzielbar sind. 

 
Nanoverbundwerkstoffe schöpfen ihr werkstoffliches Potential aus der großen Kon-

taktfläche zwischen den möglichst homogen verteilten Primärpartikeln und der konti-

nuierlichen Kunststoffmatrix. Dabei muss gewährleistet sein, dass die Matrix wäh-

rend des Dispergierprozesses nicht thermisch oder mechanisch geschädigt wird, da 

ansonsten Einbußen in den mechanischen Eigenschaften der Nanocomposite hinge-

nommen werden müssten. Neben dem Erreichen möglichst geringer Partikelgrößen 

muss deshalb auch eine schonende Bearbeitung der Matrix gegeben sein.  

Rührwerkskugelmühlen ermöglichen die Realisierung hoher Energiedichten (effektive 

Leistung dividiert durch Mahlraumvolumen) [193], wodurch ein wesentliches Kriteri-

um zur Zerstörung von Partikelagglomeraten erfüllt wird. Zusätzlich sind sie hochska-

lierbar und dadurch sehr interessant für industrielle Anwendungen. Hinsichtlich der 

Prozessführung von Rührwerkskugelmühlen zur Dispergierung von agglomerierten 

Nanopartikeln in Epoxidharz im Rahmen der Fertigung duroplastischer Nanocompo-

site liegen bislang jedoch nur wenige systematische Studien und Erkenntnisse vor.  

Ein wesentlicher Aspekt dieser Arbeit ist daher ein umfassendes Verständnis für die 

grundlegenden Zusammenhänge zwischen den einzelnen physikalischen Parame-

tern (wie beispielsweise Mahlkörperfüllgrad, Mahlkörperdurchmesser, Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit und Dispergierdauer) des Dispergierprozesses und den erziel-

baren Partikelgrößen für diese Werkstoffsysteme zu erarbeiten. Darüber hinaus be-

steht die Notwendigkeit die in Abhängigkeit des jeweiligen Dispergierprozesses er-

zielten Partikelgrößen mit den resultierenden werkstofflichen Eigenschaften und der 

Struktur der Nanocomposite zu korrelieren. 



3 Experimentelles 

3.1 Materialien 

3.1.1 Duroplastische Matrix 

Epoxidharze bestehen aus Molekülen mit der reaktionsfähigen Epoxid- bzw. Oxi-

rangruppe, die die wichtigsten Komponenten der Polymerisation darstellen (Bild 3.1). 

Durch Vernetzung mit einem Härter entsteht aus dem Harz ein duroplastischer 

Kunststoff [215]. Das gebräuchlichste Epoxidharz ist Diglycidyletherbisphenol A 

(DGEBA), das durch die Reaktion von Bisphenol A und Epichlorhydrin durch Zugabe 

von Natriumhydroxid hergestellt wird [216][217]. 

 

            

   

                                                                  

 

Bild 3.1: a) Strukturformel des Diglycidyletherbisphenol A Epoxidharzes (DGEBA), 
b) Reaktive Epoxid- bzw. Oxirangruppe, c) Bisphenol A 

 

In Abhängigkeit des Härters kann die Aushärtung bei Raumtemperatur als exotherme 

Reaktion oder durch externe Wärmezufuhr erfolgen [218]. Es werden 3 verschiedene 

Reaktionen unterschieden: 1) direkte Verbindung zwischen den Epoxidgruppen, 2) 

Verbindung von Epoxidgruppen mit aromatischen oder aliphatischen Hydroxylen und 

3) Vernetzung mit dem Härter durch verschiedene Radikale [219]. Der ausgehärtete 

Duroplastwerkstoff zeichnet sich durch eine hohe Temperatur- und Medienbestän-

digkeit, eine geringe Schwindung und Kriechneigung sowie durch eine hohe Abriebs-

festigkeit und Härte aus [220][221][222][223][224].  

Im Rahmen dieser Arbeit wurde zur Fertigung der Nanoverbundwerkstoffe ein 

Bisphenol A-Harz (Epilox A 19-03, Leuna-Harze GmbH) eingesetzt, das als Gieß-

b c

a
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harz, beispielsweise im Elektro- und Elektronikbereich, eine breite Anwendung findet 

[225]. Die prinzipielle Molekülstruktur entspricht der in Bild 3.1 dargestellten Struktur-

formel. Zusätzlich wurde ein aminischer Härter (Aradur HY 2954, Huntsman) einge-

setzt, dessen Moleküle Amingruppen (NH2) besitzen, die mit den Epoxidgruppen  

(Oxirane) des Epoxidharzes reagieren [226].  

 
 

 

Bild 3.2: Strukturformel des aminischen Härters 

 
Die Vernetzung des Epoxidharzes erfolgt durch eine Polyadditionsreaktion, bei der 

die Wasserstoffatome von einem Monomer zum anderen verschoben werden, wo-

durch die Monomere unter Ausbildung von Hauptvalenzen miteinander verbunden 

werden [221]. Die physikalischen Eigenschaften der verwendeten Komponenten sind 

in der nachstehenden Tabelle aufgelistet. 

 
Tabelle 3.1: Physikalische Eigenschaften des Epoxidharzes und Härters 

Eigenschaft Epoxidharz [225] Härter [227] 
Bezeichnung Epilox A 19-03 Aradur HY 2954 

Epoxyäquivalent [g/eq] 182 - 192 - 
Zustand (25°C / 70°C) flüssig flüssig 
Mittlere Dichte [g/cm3] 1,160 1,225 

Viskosität (25°C) [mPa·s] 9.000 - 13.000 70 - 120 
Stöchiometr. Harz/Härter-Verhältnis 100 : 31,89 

 
 

3.1.2 Nanopartikelsysteme 

Die durchgeführten Untersuchungen fokussierten Metalloxid-Nanopartikel bestehend 

aus Titandioxid (TiO2), Aluminiumoxid (Al2O3) und Zirkoniumdioxid (ZrO2), die sich 

neben ihren mechanischen und physikalischen Eigenschaften zusätzlich in ihrer Ge-

ometrie, ihrer Primärpartikelgröße und ihrer Oberflächenbehandlung unterscheiden. 

Nähere Angaben zu den verwendeten Nanopartikelpulvern gemäß den Informationen 

der Hersteller und Literaturwerte zu den mechanischen und physikalischen Eigen-

schaften der betrachteten Materialien sind in Tabelle 3.2 bzw. Tabelle 3.3 dargestellt. 

CH2

CH3

NH2 H2N 

H3C 
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Tabelle 3.2: Physikalische und mechanische Materialeigenschaften [228][229][230] 
[231] 

Material Titandioxid Aluminiumoxid Zirkoniumdioxid 

Dichte [g/cm³] 4,0 2,9 5,6 

E-Modul [GPa] 244 385 205 

Vickershärte [1] 1050 1800 1150 

Brechzahl [1] 2,62 1,66 2,40 
 

Tabelle 3.3: Verwendete Nanopartikelpulver [232][233][234][235][236][237]  

Eigenschaft Nanopartikelsystem  

Verhältnisformel TiO2 TiO2 Al2O3 ZrO2 

Bezeichnung Hombitec  
RM 300   

Aeroxide  
P 25 

Aeroxide  
Alu C  

VP Zirkon- 
oxid PH 

Hersteller Sachtleben Evonik Evonik Evonik 

Primärpartikel-
durchmesser [nm] 15 21 13 < 30 

Spezifische  
Oberfläche [m²/g] 

ca. 70   50 ± 15 100 ± 15 40 ± 15 

Oberflächen-
behandlung 

Polyalkohol 
(hydrophil) Si, Al, Fe, HCl Si, Fe, Ti, HCl - 

 
Bild 3.3 (links) zeigt eine REM-Aufnahme eines einzelnen Agglomerates des TiO2-

Partikelpulvers (Hombitec RM 300). Wählt man eine höhere Vergrößerung (Bild 3.3, 

rechts) ist sehr deutlich eine Vielzahl von Primärpartikeln zu erkennen, aus denen 

sich dieses Agglomerat zusammensetzt. 

  
Bild 3.3: REM-Aufnahmen des TiO2-Nanopartikelpulvers (Hombitec RM 300); links: 

Nanopartikelagglomerat, rechts: Zusammengelagerte Primärpartikel 

1 µm 200 nm
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Die unterschiedlichen geometrischen Strukturen der einzelnen Nanopartikelsysteme 

werden in Bild 3.4 sichtbar. 

   
Bild 3.4:  REM-Aufnahmen der Nanopartikelpulver; links: TiO2 (Aeroxide P25), Mitte: 

Al2O3 (Aeroxide Alu C), rechts: ZrO2 (VP Zirkonoxid PH) 
 
Titandioxid kommt in der Natur in den drei unterschiedlichen Kristallstrukturen Rutil, 

Anatas und Brookit vor, von denen Brookit keine technische Bedeutung hat [238]. Bei 

höheren Temperaturen von ca. 750°C bzw. 915°C lagern sich sowohl Anatas als 

auch Brookit zu Rutil um. Aufgrund des höchsten Brechungsindexes aller Weißpig-

mente besitzt Titandioxid ein hervorragendes Aufhell- und Deckungsvermögen und 

findet daher Verwendung in Farben, Lacken, Kunststoffen und Papier zum Weißfär-

ben oder Aufhellen [175][239][240][241]. Zum Schutz vor schädlichen Einflüssen der 

natürlichen UV-Strahlung wird Titandioxid in Sonnenschutzmitteln eingesetzt. Es ist 

nicht toxisch und ist daher in Kosmetika (z.B. Zahnpaste, Seife), in Pharmazeutika 

(Wirkstoffumkapselung) und in der Lebensmittelindustrie (Umhüllung von Lebensmit-

teln) zu finden [239][242]. Titandioxid wird auch als Dieelektrikum in Kondensatoren, 

als Träger von Katalysatoren oder als Katalysator selbst verwendet, beispielsweise 

für Photokatalysen zur Luft- und Wasserreinigung.  

Aluminiumdioxid hat mit etwa 90% den größten Anteil an Oxidkeramiken. Es zeichnet 

sich durch eine hohe Festigkeit, Härte und Temperaturstabilität sowie eine hohe Ver-

schleiß- und Korrosionsbeständigkeit aus. Sein Anwendungsgebiet liegt in der Elekt-

rotechnik (Dielektrika), im Maschinen- und Anlagenbau (Verschleißschutz), in der 

chemischen Industrie und in der Medizintechnik [243][244][245].   

Zirkoniumdioxid ist die nach Aluminiumdioxid am häufigsten verwendete Oxidkera-

mik. Sie besitzt eine hohe Verschleißfestigkeit und sehr gute tribologische Eigen-

schaften. Zusätzlich verfügt sie im Vergleich zu anderen Oxidkeramiken über eine 

200 nm 200 nm 200 nm
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sehr hohe Bruchfestigkeit und Risszähigkeit. Zu den Anwendungsfeldern von Zirko-

niumdioxid gehören unter anderem Spezialkeramiken, Katalysatoren, Poliermittel, 

keramische Membranen und die Medizintechnik [173][246][247][242].  

Die Werkstoffe verfügen somit über herausragende, spezifische Eigenschaften, die 

sie hinsichtlich der Verwendung zur Modifikation polymerer Matrizes prädestinieren. 
 

3.1.3 Mahlkörper 

Die Mahlkörper haben die Aufgabe durch Stöße untereinander und gegen die Wand 

des Mahlraumes dazwischen befindliche Agglomerate zu beanspruchen und dadurch 

zu zerstören. Am häufigsten eingesetzt werden Mahlkörper mit kugelförmiger Geo-

metrie [176]. Bei den durchgeführten Dispergierversuchen wurden sphärische Mahl-

körper aus Cerium-stabilisiertem Zirkoniumdioxid mit den Mahlkörperfraktionen     

0,4-0,7 mm, 0,7-1,2 mm und 1,2-1,7 mm sowie Yttriumoxid-stabilisiertem Zirkonium-

dioxid mit der Fraktion 0,6-0,8 mm verwendet. Die Mahlkörper aus Zirkoniumdioxid 

besitzen eine große Härte, mit dem Ziel den Verschleiß möglichst gering zu halten. In 

Tabelle 3.4 sind die wichtigsten Eigenschaften der verwendeten Mahlkörper erfasst.  
 

Tabelle 3.4: Technische Daten der eingesetzten Mahlkörper [248][249] 

Eigenschaft Cerium-stabilisierte 
Mahlkörper 

Yttriumoxid-stabilisierte  
Mahlkörper 

Chemische  
Zusammensetzung 

[Gew.-%] 

83% ZrO2,        
17% CeO2 

94,6% ZrO2+HfO2,  
  5,3% Y2O3 und jeweils 
0,01% Fe2O3, K2O, Na2O 

Durchmesser [mm] 0,4-0,7; 0,7-1,2; 1,2-1,7 0,6-0,8 

Dichte [g/cm³] 6,2 6,0 

Elastizitätsmodul [GPa] 210 210 

Schüttgewicht [kg/l] 3,69 3,77 

Härte nach Vickers [1] 1150 1150 

Härte nach Mohs [1] 9 ≥ 8 
Wasserabsorption [1] 0 k. A. 

Vor der Durchführung der Experimente wurden die Mahlkörper mit Aceton gereinigt 

und anschließend bei Raumtemperatur getrocknet. Sofern nicht anders vermerkt, 

wurden die Dispergierversuche mit Cerium-stabilisierten Mahlkörpern durchgeführt. 
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3.2 Herstellung der Nanoverbundwerkstoffe 

Vor der Verarbeitung wurden das Epoxidharz und das jeweilige Nanopartikelpulver 

mindestens 12 Stunden bei einer Temperatur von 70°C in einem Trockenschrank 

aufbewahrt. Dadurch wurden lagerungsbedingte Harzkristalle im Epoxidharz aufge-

löst, und die von dem Nanopartikelpulver aufgenommene Feuchtigkeit, die sich be-

günstigend auf Haftkräfte auswirkt [108], konnte größtenteils entweichen. Der Härter, 

der bei Raumtemperatur ebenfalls zur Kristallisation neigt, wurde vor seiner Verwen-

dung während einer Dauer von 4 Stunden im Trockenschrank verwahrt. 

Durch die Einarbeitung des Nanopartikelpulvers in das Epoxidharz mit Hilfe eines 

Technikum-Dissolvers (VKDV48 - 5,4FU, Wilhelm Niemann GmbH und Co.) ließen 

sich hochgefüllte Suspensionen mit einem Partikelgehalt von 14 Vol.-% realisieren. 

Die agglomerierten, pulverförmigen Partikel werden schrittweise dem flüssigen Epo-

xidharz zugegeben, das durch eine geringe Drehzahl des Rührwerks in Bewegung 

versetzt wird, um die Partikel leichter benetzen zu können. Während dieses Vorgan-

ges gelangt auch Luft in die Suspension, so dass die Einarbeitung der Partikel dis-

kontinuierlich erfolgen muss, um durch die Evakuierung des Gemisches vorhandene 

Lufteinschlüsse zu entfernen. Dabei sind niedrige Viskositäten vorteilhaft, da die Luft-

blasen leichter an die Oberfläche gelangen können. Eingeschlossene Luftblasen füh-

ren zu instabilen Strömungsverhältnissen, die sich nachteilig auf die Dispergiergüte 

auswirken. Weiterhin stellen sie Inhomogenitäten und Schwachstellen im Nanocom-

posite dar, die zu vorzeitigem Materialversagen bei mechanischer Beanspruchung 

führen. Die Regelung der Temperatur erfolgte mit Hilfe eines Temperiergerätes, das 

auf eine Temperatur von 70°C eingestellt war. Das Heizwasser wurde durch den 

doppelwandigen Behälter des Dissolvers gepumpt und erwärmte somit das Gemisch, 

um die Viskosität der Suspension in einem verarbeitungsfähigen Temperaturbereich 

zu halten. Durch die zusätzlich eingetragene Wärme bedingt durch die erzeugte Rei-

bung aufgrund der Rotation des Rührwerks kommt es zu einer Erhöhung der Tempe-

ratur, der durch Nachregeln der Temperatur am Temperiergerät entgegengewirkt 

werden kann.  

Die gefertigten Suspensionen wurden anschließend zur Durchführung von Dispergie-

rexperimenten mit variierten Dispergierparametern anhand einer horizontalen bzw. 

vertikalen Rührwerkskugelmühle verwendet (Abschnitt 3.3). Zur Weiterverarbeitung 
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der Suspensionen nach der Dispergierung wurden diese durch Zugabe von Epoxid-

harz verdünnt, um einen definierten Partikelgehalt im Nanoverbundwerkstoff zu er-

halten. Dazu wurden die Suspension und das hinzu gegebene Epoxidharz mit Hilfe 

eines Labor-Flügelrührers mindestens 15 Minuten unter Vakuum bei einer Drehzahl 

von 300 U/min verrührt. Im Anschluss wurde der aminische Härter hinzugefügt und 

mit der verdünnten Suspension 15 Minuten vermischt.  

Der flüssige Nanoverbundwerkstoff wurde in mit Trennmittel beschichte Aluminium-

formen gegossen, die im Trockenschrank bei 60°C vorgewärmt wurden. Durch die 

Präsenz der Nanopartikel wird die Aushärtereaktion beschleunigt [153][250]. Ng und 

Manas-Zloczower [251] beobachteten eine Verkürzung der Gelierdauer mit zuneh-

mendem Gehalt an Partikeln des mittleren Durchmessers von 1 µm bedingt durch die 

beschleunigende Wirkung der Partikel auf die Reaktionskinetik. Bei allen gefertigten 

Nanoverbundwerkstoffen war jedoch die verbleibende Zeit zur problemlosen Verar-

beitung der Proben ausreichend. 

Die Aushärtung der Nanoverbundwerkstoffe erfolgte in mehreren Schritten durch ein 

definiertes Temperaturprogramm. Zunächst wurden die Materialproben 8 Stunden 

der Geliertemperatur von 72°C ausgesetzt, so dass sich ein dreidimensionales Netz-

werk ausbildet. Anschließend erfolgte eine Aushärtung über 16 Stunden bei 120°C, 

um das Netzwerk weiter zu verdichten. Bei dem vorgegebenen stöchiometrischen 

Harz/Härter-Verhältnis von 100:31,89 ließ sich für die hergestellten Suspensionen, 

deren Partikelgehalt aus verarbeitungstechnischen Gründen auf 14 Vol.-% festgelegt 

wurde, ein maximaler Endpartikelgehalt von 10 Vol.-% in dem ausgehärteten Nano-

verbundwerkstoff erzielen. 

Aus den gehärteten Nanoverbundwerkstoff-Platten wurden mit Hilfe einer Präzisi-

onssäge (Diadisc 5200, Mutronic GmbH) quaderförmige Materialproben für die Drei-

punktbiegeprüfung und die Prüfung der Kerbschlagzähigkeit nach Charpy heraus 

gesägt. Zur Fertigung der Prüfkörper für den Zugversuch wurde zusätzlich eine Fräs-

maschine eingesetzt, die aus den gesägten Rohlingen die Konturen von kleinen 

Schulterproben herausarbeitete. Die Compact Tension (CT)-Prüfkörper zur Untersu-

chung der Bruchzähigkeit konnten unmittelbar in ihre finale Geometrie abgegossen 

werden. Alle Materialproben wurden anschließend durch Schleifen auf die jeweiligen, 

in der technischen Norm vorgegebenen Abmessungen gebracht.  
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3.3 Dispergierexperimente 

3.3.1 Experimentelle Versuchsaufbauten 

3.3.1.1 Horizontale Rührwerkskugelmühle 

Zur Durchführung der Dispergierexperimente wurde eine horizontale Rührwerksku-

gelmühle (Dispermat SL-C 12, VMA-Getzmann GmbH) mit einer Antriebsleistung von 

1,1 kW eingesetzt. Der Mahlraum (Bild 3.5) besitzt ein Volumen von 125 ml. Er wird 

axial durchströmt und ist mit verschleißfestem siliziumfiltriertem Siliziumcarbid (Si-

SiC) ausgekleidet. Aufgrund seiner doppelwandigen Ausführung kann er wahlweise 

beheizt oder gekühlt werden. Durch einen Schnellverschlussmechanismus ist eine 

einfache Entkopplung des Mahlraums zu Reinigungszecken von dem Mühlenantrieb 

möglich. Der Rotor ist axial angeordnet und besteht aus Zirkondioxid (ZrO2), seine 

Drehzahl ist stufenlos zwischen 0 und 6000 U/min einstellbar. Der Schaft des Rotors 

ist durch eine Gleitringdichtung bestehend aus zwei Ringen aus Siliziumcarbid gegen 

den Mahlraum abgedichtet [252], die das Eindringen der Suspension in den Mühlen-

antrieb verhindert.  

 

Bild 3.5: Schematische Darstellung des Mahlraumes der eingesetzten Rührwerks-
kugelmühle (Dispermat SL-C 12, VMA-Getzmann GmbH) 
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Ein dynamischer Reibspalt von 100 µm verhindert, dass Mahlkörper den Mahlraum 

verlassen können und erlaubt den Einsatz von Mahlkörpern mit einem Durchmesser 

ab 0,3 mm. Bei Mahlkörpern kleineren Durchmessers besteht die Gefahr, dass Mahl-

körper in den Reibspalt eindringen und zerrieben werden. Mit zunehmender Verrin-

gerung des Reibspaltes kann der Durchmesser der eingesetzten Mahlkörper redu-

ziert werden, gleichzeitig wird jedoch der Durchfluss der Suspension vermindert. Der 

Hersteller empfiehlt einen Mahlkörperfüllgrad bis maximal 0,8 bezogen auf das Mahl-

raumvolumen.  

Beim Betrieb der Rührwerkskugelmühle wird das Mahlgut zusammen mit den Mahl-

körpern durch den schnell drehenden Rotor in Bewegung versetzt, so dass durch 

Translation und Rotation der verschleißfesten Mahlkörper die Nanopartikelagglome-

rate durch Druck- und Scherwirkungen aufgebrochen werden. Zur exakten Bestim-

mung der in den Mahlraum eingetragenen Leistung (Nettoleistung) ist es notwendig, 

von der aufgebrachten Gesamtleistung der Rührwerkskugelmühle (Bruttoleistung) 

diejenige Leistung zu subtrahieren, die aufgrund von Dissipation bedingt durch Rei-

bungsverluste (z.B. an Kugellager und Gleitringdichtung) nicht zur Dispergierung ge-

nutzt werden kann. Dazu wird vor dem Dispergierexperiment ein Leistungsabgleich 

durchgeführt, so dass über den gesamten Drehzahlbereich der Rührwerkskugelmüh-

le die Leerlaufleistung bestimmt wird und während des anschließenden Dispergier-

versuches die gemessene Leistung um die zuvor ermittelte Leerlaufleistung vermin-

dert wird. 

Die zur Durchführung der Dispergierexperimente aufgebaute Versuchsanlage ist in 

Bild 3.6 dargestellt. Die Suspension, bestehend aus Epoxidharz und den agglome-

rierten Titandioxid-Nanopartikeln, befindet sich in einem Vorratsbehälter, in dem eine 

Kreiselpumpe integriert ist. Eine an der Antriebswelle der Kreiselpumpe angebrachte 

Zahnscheibe dient zur Vordispergierung der Suspension, bevor sie durch ein Kreisel-

rad, das mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 2,2 m/s betrieben wurde, in den 

Mahlraum der Rührwerkskugelmühle befördert und dort dispergiert wird. Nachdem 

die Suspension den Mahlraum verlassen hat, wird sie in den Vorratsbehälter zurück-

geführt und der Kreislauf wiederholt sich. Diese Kreisfahrweise unterscheidet sich 

von der Passagenfahrweise dadurch, dass bei der letzteren kein solcher Rührbehäl-

ter existiert [200]. Beim Austreten der Suspension aus dem Mahlraum werden zu de-
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finierten Zeitpunkten (siehe Abschnitt 4.3) in Abhängigkeit der eingetragenen Energie 

Materialproben entnommen und die Partikelgröße nach dem Prinzip der dynami-

schen Lichtstreuung (Abschnitt 3.4) bestimmt.  

 

Bild 3.6: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus bei der Verwendung der 
horizontalen Rührwerkskugelmühle (nicht maßstabsgetreu) 

 

Die zur Dispergierung aufgebrachte Energie wird in Rührwerkskugelmühlen fast voll-

ständig in Wärme umgewandelt [191][204][253], so dass ein starker Temperaturan-

stieg der Suspension im Mahlraum hervorgerufen wird. Daher ist es notwendig die 

Wärme mit Hilfe eines externen Kühlgerätes durch einen Kühlwasser-Kreislauf abzu-

führen. Ein Heizwasser-Kreislauf wird benötigt, um die Suspension vor der Inbetrieb-

nahme der Rührwerkskugelmühle in einem fließfähigen Zustand zu halten und die 

Zirkulation der Suspension in Gang zu setzen. Danach wird unmittelbar der Kühl-

wasser-Kreislauf aktiviert. Mit Hilfe einer Drehmoment- und Drehzahlmesseinrichtung 

an der Rührwelle der Rührwerkskugelmühle wird die in den Mahlraum eingetragene 

Energie berechnet. Die Temperatur der Suspension wird unmittelbar beim austreten 

aus dem Mahlraum durch einen PT-100-Thermofühler erfasst. Alle Messdaten wer-

den über eine Schnittstelle an einen Laborrechner übertragen und aufgezeichnet. 

Zur Durchführung des Versuches wurde jeweils die gleiche Vorgehensweise prakti-

ziert. Die Mahlkörper werden in den Vorratsbehälter gefüllt, anschließend wird dieser 
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geschlossen und mittels angeschlossener Druckluft werden die Mahlkörper in den 

Mahlraum gepresst. Der Mahlraum mit den darin befindlichen Mahlkörpern wird be-

heizt, um ein Abkühlen der Suspension während des Einfüllvorgangs und einen da-

mit verbundenen Viskositätsanstieg zu vermeiden. Die Suspension wird in den Vor-

ratsbehälter gefüllt und die Pumpe wird eingeschaltet, so dass die Zirkulation der 

Suspension beginnt. Die Drehzahl des Rührwerks wird hoch geregelt und beim Er-

reichen des gewünschten Wertes wird die Aufzeichnung der Messdaten gestartet. 

Nach Beendigung des Dispergierexperimentes wird die Suspension in ein Gefäß ge-

fördert, bis der Mahlraum vollständig entleert ist. Danach erfolgt die Reinigung des 

Mahlraumes und der Mahlkörper.  

 

3.3.1.2 Vertikale Rührwerkskugelmühle 

Für die Dispergierexperimente wurde zusätzlich eine vertikale Rührwerkskugelmühle 

auch bezeichnet als Tauch- oder Korbmühle (Dispermat AE 03-C / (Torus Mill) 

(TML1), VMA-Getzmann GmbH) mit einer Antriebsleistung von 1,1 kW eingesetzt. 

Das Volumen der Mahlkammer beträgt 65 ml. Der Hersteller empfiehlt einen Mahl-

körperfüllgrad von 0,5 bis 0,8.  

 

Bild 3.7: Schematische Darstellung der Korbmühle (Tauchmühle) 

 
Die Tauchmühle stellt eine Kombination aus Dissolver- und Rührwerkskugelmühlen-

Technologie dar. Sie besteht aus einem doppelwandigen Vorratsbehälter zu Heiz- 

bzw. Kühlzwecken, in den der Mahlkorb eingetaucht wird. Dieser ist zu Kühlzwecken    
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ebenfalls doppelwandig ausgeführt und wird vor der Inbetriebnahme mit Mahlkörpern 

gefüllt, die durch ein schnell drehendes Rührwerkzeug in Bewegung versetzt werden. 

Die Mahlkörper können aufgrund eines an der Unterseite des Mahlkorbes befindli-

chen Rückhaltesiebes den Mahlraum nicht verlassen. An der Welle ist ein Pumprad 

befestigt, das die Suspension aus dem Vorratsbehälter in den Mahlkorb befördert. 

Zusätzlich ist eine Dispergierscheibe installiert, die zur Vordispergierung des Disper-

giergutes dient. Die Anordnung des Versuches ist analog zu dem zuvor beschriebe-

nen Versuchsaufbau schematisch in Bild 3.8 dargestellt. Die Temperierung des Vor-

ratsbehälters erfolgt durch ein kombiniertes Heiz- und Kühlsystem. Die Prozessdaten 

werden meßtechnisch erfasst und über eine Schnittstelle an einen Laborrechner  

übermittelt. Die Probenentnahme erfolgt aus dem Vorratsbehälter. 

 

Bild 3.8: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus für Dispergierexperimente 
mit der vertikalen Rührwerkskugelmühle (nicht maßstabsgetreu) 

 
Vor den Dispergierexperimenten wurde das Rührwerk der Tauchmühle ohne die 

Suspension mit der später zur Dispergierung der Agglomerate verwendeten Um-

fangsgeschwindigkeit betrieben. Dadurch kann die Nettoleistung, die in die Suspen-

sion eingebracht wird, ermittelt werden. Diese errechnet sich aus der aufgebrachten 

Gesamtleistung des Gerätes abzüglich der Reibungsverluste des Antriebs.  

Nach der Befüllung des Mahlraums mit den Mahlkörpern wurde der Mahlkorb in den 

beheizten Behälter mit der zu dispergierenden Suspension eingetaucht. Anschlie-

ßend wurde das Rührwerk angefahren und bis zur gewünschten Umfangsgeschwin-

digkeit hoch geregelt.  
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3.4 Partikelgrößenanalyse 

Während des Dispergierprozesses wurden Proben von jeweils weniger als 2 ml der 

Suspension entnommen, um das Dispergierergebnis mit Hilfe von Partikelgrößen-

analysen zu untersuchen. Jeweils ein Tropfen der Suspensionsproben wurde in 

Dichlormethan gelöst, um die Viskosität in einen für das Messgerät erforderlichen 

Bereich zu senken und die Partikel freizulegen. Aus jeder Dispersionsprobe wurden 

mindestens 2 Proben entnommen, die jeweils 3 mal gemessen wurden.  

Die Messung der Partikelgrößen und -verteilungen erfolgten nach dem Prinzip der 

dynamischen Lichtstreuung mit Hilfe eines Rückstreu-Teilchengrößenanalysators 

(Nanotrac Particle Size Analyser NPA 250, Microtrac Inc.). Die dynamische Licht-

streuung (DLS) ist auch bekannt als Photonenkorrelationsspektroskopie (PCS) oder 

quasielastische Lichtstreuung (QELS). In einer Messzelle befindet sich eine in Dich-

lormethan gelöste Dispersionsprobe, in die ein Laserstrahl eingeleitet wird (Bild 3.9). 

Trifft das Laserlicht auf die Partikel, so wird es an diesen in alle Richtungen gestreut 

und eine zeitliche Veränderung der detektierten Streulichtintensität hervorgerufen, 

wodurch die Diffussionsgeschwindigkeit der Partikel und daraus der Partikeldurch-

messer ermittelt werden kann [254][255][256]. Aufgrund des Ein- und Ausdiffundie-

rens der Partikel in einem beobachteten Streuvolumen, bedingt durch die 

Brown’sche Molekularbewegung, kommt es zu Schwankungen (Fluktuationen) der 

gemessenen Streulichtintensität I. 

 
Bild 3.9: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur Bestimmung der Par-

tikelgrößenverteilung nach dem Prinzip der dynamischen Lichtstreuung  
 
Mit Hilfe von Korrelationsfunktionen kann die zeitliche Abhängigkeit der Streulichtin-

tensität beschrieben werden. Dabei lässt sich die Korrelationsfunktion G einer Licht-

streumessung gemäß Gleichung 3.1 ermitteln [257]. 
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Sie ist abhängig von dem Intensitätsanteil der Partikelart Ii, dem Zeitintervall des Kor-

relators τ, dem translatorischen Diffusionskoeffizienten D und dem Betrag des Streu-

vektors q. Dieser ergibt sich gemäß [258][259] zu: 
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Dabei charakterisiert m den Brechungsindex der Lösung, λo die Wellenlänge des La-

sers und Θ den Streuwinkel. Die Korrelationsfunktion G wird halblogarithmisch in Ab-

hängigkeit der Zeit aufgetragen, linear approximiert und aus der Steigung dieser li-

nearen Ausgleichsfunktion der translatorische Diffusionskoeffizient D ermittelt. Unter 

Verwendung der Stokes-Einstein-Gleichung [255][259]: 

D
Tkdh πη3

⋅
=            (3.3) 

lässt sich der hydrodynamische Partikeldurchmesser dh in Abhängigkeit der Boltz-

mann-Konstanten k, der absoluten Temperatur T, des Difussionskoeffizienten D und 

der Viskosität η des Lösemittels bestimmen. 

 

3.5 Rheologische Untersuchungen 

An den hergestellten Suspensionen bestehend aus Epoxidharz und den jeweiligen 

Nanopartikeln wurden rheologische Untersuchungen mit Hilfe eines Plattenrheome-

ters (ARES, Rheometric Scientific Inc.) in Abhängigkeit der Temperatur durchgeführt, 

um die Einflüsse des Partikelgehaltes auf die Viskosität zu quantifizieren. Die Visko-

sitätsmessungen wurden für einen Temperaturbereich von 25 bis 100°C mit einer 

Aufheizrate von 5 K/min durchgeführt, wobei die Materialprobe mit einer Frequenz 

von 10 rad/s um 20% geschert wurde. Der Plattendurchmesser r betrug 45 mm. 

Durch die Drehung der unteren Platte um den Winkel θ wird die Materialprobe ge-

schert und an der oberen Platte stellt sich ein Drehmoment M ein. Aus dem vorgege-

ben Winkel θ und dem gemessenen Drehmoment M kann auf die Viskosität der Pro-

be geschlossen werden. Detaillierte Hintergründe zu rheologischen Untersuchungen 

können den Standardwerken entnommen werden [260][261][262]. 
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3.6 Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften 

Die mechanische Charakterisierung der Nanoverbundwerkstoffe erfolgte gemäß den 

nachstehenden Prüfungen, die bei Raumtemperatur durchgeführt wurden [263][264]. 

3.6.1 Zugversuch 

Zur Untersuchung des Zugverformungsverhaltens der hergestellten Nanoverbund-

werkstoffe wurden Zugversuche gemäß DIN EN ISO 527 an einer Universalprüfma-

schine (Zwick 1474, Zwick GmbH und Co. KG) vorgenommen. Hierzu wurden min-

destens 5 kleine Schulterproben präpariert, die entlang ihrer größten Hauptachse mit 

einer konstanten Prüfgeschwindigkeit von 1 mm/min bis zum Bruch gedehnt wurden 

(Bild 3.10). Die aufgebrachte Zugkraft und die Längenänderung der Probe wurden 

während des Versuches mit Hilfe eines angeschlossenen Laborrechners aufge-

zeichnet.  

 

Bild 3.10: Schematische Darstellung des Prüfprinzips des Zugversuches 

 
Die Zugspannung σZ berechnet sich aus der gemessenen Kraft F dividiert durch die 

Anfangsquerschnittsfläche A0 des Probekörpers. 

0A
F

Z =σ            (3.4) 

Die Dehnung ε lässt sich erhalten, indem die Vergrößerung der Probenlänge zwi-

schen den Meßmarken ∆L durch die ursprüngliche Probenlänge L0 dividiert wird: 

%100
0

⋅
∆

=
L
Lε           (3.5) 
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Der Elastizitätsmodul E ermittelt sich aus der Steigung der Spannungs-Dehnungs-

Kurve für die beiden festgelegten Dehnungen ε1 = 0,05% und ε2 = 0,25% und den 

dazugehörigen Zugspannungen σ1 und σ2 gemäß: 

12

12

εε
σσ

−
−

=E            (3.6) 

 

3.6.2 Dreipunktbiegeversuch 

Zur Ermittlung von Biegeelastizitätsmodul und Biegefestigkeit wurden in Dreipunkt-

biegeversuchen nach DIN EN ISO 178 mindestens fünf allseitig geschliffene Proben 

der Abmessungen 80 x 10 x 4 mm3 bei einer Prüfgeschwindigkeit von 2 mm/min und 

einem Auflagerabstand L von 64 mm an einer Universalprüfmaschine (Zwick GmbH 

und Co. KG) geprüft (Bild 3.11). Der Probekörper wird in der Mitte zwischen zwei 

Auflagern mit einer konstanten Prüfgeschwindigkeit verformt bis er bricht. Die auf 

den Probekörper aufgebrachte Kraft wird während des Versuches gemessen. 

 

Bild 3.11: Schematische Darstellung der Dreipunktbiegeprüfung  

 
Unter der Annahme eines linear-elastischen Werkstoffverhaltens sind die Dehnungen 

und Spannungen symmetrisch über den Querschnitt verteilt [264], wodurch in der 

Mitte des Prüfkörpers eine spannungs- und dehnungsfreie Faser auftritt.  

Aus dem Dreipunktbiegeversuch werden der Biegeelastizitätsmodul E analog zu 

Gleichung 3.6, die Biegefestigkeit σB (Gleichung 3.7) und die Biegedehnung εB (Glei-

chung 3.8) ermittelt. 
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Mit: Aufgebrachter Last F, Auflagerdistanz L, Probenbreite b und Probendicke h. 
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Mit: Durchbiegung s, Probendicke h und Auflagerdistanz L. 

 

3.6.3 Bruchzähigkeit 

Die Bestimmung der Bruchzähigkeit KIc erfolgte nach ASTM E399-90 an einer Uni-

versalprüfmaschine (Zwick GmbH und Co. KG) bei einer Prüfgeschwindigkeit von 0,1 

mm/min mittels Compact Tension (CT)-Probekörpern einer Dicke B von mindestens 

4 mm (Bild 3.12). In den CT-Proben wurde ein scharfer Anriss durch den kontrollier-

ten Kerbschlag einer Rasierklinge erzeugt, so dass sich an der Rissspitze der zur 

Ermittlung des kritischen Spannungsintensitätsfaktors erforderliche ebene Deh-

nungszustand ausbildet. Die Anfangsrisslänge a lag zwischen 13,5 und 16,5 mm und 

erfüllte somit die Bedingung 0,45 W < a < 0,55 W, wobei W den Abstand zwischen 

dem Lasteinleitungspunkt und dem Probenende kennzeichnet und 30 mm betrug. 

 
Bild 3.12: Abmessungen eines Compact Tension (CT)-Prüfkörpers für bruchmecha-

nische Untersuchungen  
 
Die Anfangsrisslänge a wurde nach dem Versuch an jeder Probe mit dem Lichtmik-

roskop durch Ausmessen des Abstandes zwischen dem Lastangriffspunkt und der 

initialen Riss-Stop-Linie ermittelt. Der Spannungsintensitätsfaktor K ergibt sich mit: 
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wobei F die Kraft, B die Probendicke, W das Abmaß vom Lasteinleitungspunkt zum 

Probenende und a die Anfangsrisslänge darstellen. Ein Rissfortschritt (Bruch) setzt 

ein, wenn die Spannungsintensität eine kritische Höhe, die Risszähigkeit Kc (Bruch-

zähigkeit) erreicht. Das Bruchkriterium bei reiner Mode-I-Belastung σ1, also senk-

rechter, schubspannungsfreier Krafteinwirkung auf die Rissflanken, ist das Erreichen 

der kritischen Spannungsintensität KIc. 

 

3.6.4 Schlagzähigkeit 

Die Kerbschlagzähigkeit nach Charpy wurde gemäß DIN EN ISO 179/1 an jeweils 10 

gekerbten Proben der Abmessungen 80 x 10 x 4 mm3 durchgeführt (Bild 3.13). Hier-

bei trifft ein Schlagpendel (CAEST 6545) mit vorgegebener kinetischer Energie von  

4 J rechtwinklig auf den stabförmigen Probekörper, der beidseitig an zwei Widerla-

gern anliegt, wobei die zum Bruch der Probe erforderliche Arbeit gemessen wird. Die 

Stützweite der Widerlager beträgt 62 mm.  

 

Bild 3.13: Schematische Darstellung der Schlagzähigkeitsprüfung nach Charpy (ge-
kerbt, schmalseitiger Schlag) 
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Die auf den Probenquerschnitt A bezogene Schlagarbeit Ac,N  (N für gekerbte Probe-

körper) ergibt die Schlagbiegezähigkeit oder abgekürzt Schlagzähigkeit, wobei U die 

gemessene Schlagenergie und UR die Reibungsenergie in den Pendellagern sind.  

A
UUA R

Nc
−

=,                             (3.12) 

 

3.7 Kratzfestigkeit 

Die Untersuchung der Kratzfestigkeit erfolgte mit Hilfe eines Ritztribometers (Eigen-

bau, IVW GmbH). Zur Realisierung einer möglichst glatten und gleichmäßigen Ober-

flächenbeschaffenheit wurden die Proben vor den Versuchen mit Siliziumcarbidpa-

pier geschliffen und mit einer Diamantpaste poliert. Die definierten Kratzer mit einer 

Länge von 2 mm wurden durch einen Diamantkegel mit einem Spitzenradius von  

100 µm erzeugt, der sich mit einer konstanten Geschwindigkeit von 50 µm/s bewegte 

und mit einer Anpresskraft von 2 N bzw. 4 N auf die Probenoberfläche gedrückt wur-

de. Die Versuche wurden bei Raumtemperatur durchgeführt. Aus statistischen Grün-

den wurden pro Prüfkörper 3 Kratzer erzeugt. 

  

3.8 Universalhärte 

Zur Bestimmung der Universalhärte der Nanocomposite wurden mit einem Ultra-

Mikrohärte-Prüfgerät (DUH-202, Shimadzu GmbH) Härteprüfungen in Anlehnung an 

DIN 50359-1 durchgeführt. Dabei wurde ein Eindringkörper aus Diamant mit der Ge-

ometrie einer Pyramide mit quadratischer Grundfläche in die Oberfläche des Prüf-

körpers gedrückt. Die Prüfung erfolgte kraftgesteuert mit einer verwendeten Kraft von 

500 mN bei einer Haltezeit von 2 s. Während des Prüfvorgangs wurden die Prüfkraft 

F und die Eindringtiefe h bei der Prüfkraftzunahme und -rücknahme gemessen. An-

schließend wurde die Universalhärte HU berechnet gemäß: 

243,26 h
FHU

⋅
=                   (3.13) 

Die Messungen wurden bei Raumtemperatur durchgeführt. Aus Gründen der statisti-

schen Sicherheit wurden an jeder Materialprobe 10 Messungen vorgenommen. 
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3.9 Dynamische Differenzkalorimetrie 

Zur Untersuchung möglicher Einflüsse des Dispergierprozesses auf die Aushärtung 

der hergestellten Nanoverbundwerkstoffe wurde mit Hilfe der dynamischen Differenz-

kalorimetrie (DDK) deren Glasübergangstemperatur unter einer Stickstoffatmos-

phäre an einem Wärmestrom-Differenz-Kalorimeter (DSC 30, Mettler-Toledo AG) 

bestimmt. Dabei werden die Materialprobe und ein Tiegel ohne Inhalt, der als Refer-

enz fungiert, einem definierten Temperaturprogramm ausgesetzt. Exotherme oder 

endotherme Prozesse bzw. Phasenänderungen der Materialprobe führen im Ver-

gleich zur Referenz zu Temperaturänderungen, die auf den Wärmestrom schließen 

lassen, aus dem letztlich die Glasübergangstemperatur ermittelt wird [265]. Die Mes-

sungen wurden an ausgehärteten Proben der Nanoverbundwerkstoffe mit einer Heiz-

rate von 5 K/min in einem Temperaturbereich von 25°C und 250°C durchgeführt. Aus 

statistischen Gründen wurden von jedem Material 3 Proben geprüft. 

 

3.10 Rasterelektronenmikroskopie 

Die Untersuchung der Morphologie an Bruchflächen der Compact Tension (CT)-Prüf-

körper und der Agglomeratgrößenverteilungen an präparierten Schliffen wurde mit 

einem Rasterelektronenmikroskop (Supra 55 VP, Carl Zeiss NTS GmbH) durchge-

führt. Ein Elektronenstrahl tastet die Oberfläche einer Materialprobe ab, wobei das 

Signal der emittierten Sekundärelektronen von einem Detektor erfasst wird, so dass 

ein Bild der Materialoberfläche generiert wird [266][267]. Zuvor wurde die zu untersu-

chende Fläche mit Gold-Palladium anhand eines Sputtergerätes (SCD 050, Balzers 

AG) beschichtet (Sputterzeit: 80s). Dies verhindert ein Aufladen der Probe, so dass 

stabile Bilder erzeugt werden können. 

 

3.11 Transmissionselektronenmikroskopie 

Die Transmissionselektronenspektroskopie ist eine Transmissionsmethode, bei der 

Elektronen eine dünne Materialprobe durchstrahlen, mit deren Hilfe ein Bild des Ob-

jektes erzeugt wird [268][269][270]. Aus den generierten Bildern können Informatio-

nen hinsichtlich der Partikelgröße und -verteilung sowie der Homogenität des Nano-

verbundwerkstoffes entnommen werden. Die TEM-Aufnahmen eines ausgewählten 
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Nanoverbundwerkstoffes wurden am Lehrstuhl für Verfahrenstechnik der Universität 

Alicante angefertigt. Dazu wurden Schnitte der Dicke im Bereich von 90 bis 150 nm 

bei Raumtemperatur mit Hilfe eines Mikrotoms (MT X2, RMC) hergestellt. 

 

3.12 Weißlichtprofilometrie 

Die Weißlichtinterferometrie erlaubt die berührungs- und zerstörungsfreie Messung 

von reflektierenden Oberflächentopographien. Zur Messung eines Profils wird weißes 

Licht auf die Oberfläche des Meßobjektes fokussiert. Aus dem reflektierten Licht 

werden über einen Sensor und eine algorithmische Auswertung die dreidimensiona-

len Daten der Materialoberfläche ermittelt und zu einem topographischen Bild zu-

sammengesetzt [230][271].  

Die Tiefen der mit Hilfe eines Ritztribometers erzeugten Kratzfurchen wurden an je-

weils 3 Stellen mit einem Weißlichtprofilometer (MicroProf, FRT GmbH) ermittelt, so 

dass sich für jeweils 3 Kratzfurchen pro Materialprobe eine Gesamtzahl von insge-

samt 9 Messungen ergibt.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



4 Ergebnisse und Diskussion 

4.1 Einfluss des Dispergierprozesses auf mechanische Eigenschaften 
des ungefüllten Duroplasts 

Während des Dispergierprozesses in Rührwerkskugelmühlen sind sowohl die Parti-

kel als auch das Epoxidharz mechanischen Beanspruchungen ausgesetzt, die zum 

Aufbrechen von Agglomeraten unabdingbar sind. Zusätzlich werden aufgrund von 

inneren Reibungsvorgängen im Fluid unter anderem durch die Präsenz von Mahlkör-

pern und Partikeln sowie dem unerwünschten Eintrag von Wärmeenergie, beispiels-

weise durch die Rotation des Rührwerks, thermische Beanspruchungen hervorgeru-

fen. Daraus resultiert letztlich eine Kombination aus mechanischen und thermischen 

Beanspruchungsvorgängen, die auf das Prepolymer einwirken. Überschreitet die zu-

geführte Energie die Bindungsenergie der Atombindungen, werden Brüche der lang-

kettigen Makromoleküle des Prepolymers verursacht [221]. Die Wahrscheinlichkeit 

eines Kettenbruchs erhöht sich mit zunehmender Kettenlänge und kann sowohl 

durch thermische [272][273][274][275] als auch mechanische Beanspruchungen 

[276][277][278][279] hervorgerufen werden. Aufgrund von thermischen Beanspru-

chungen können zusätzlich irreversible Änderungen oder Zerstörungen der chemi-

schen Bindungen der Haupt- oder Nebenketten unter Freisetzung niedermolekularer 

Abbauprodukte eintreten [221]. 

Zur Untersuchung möglicher Schädigungen der Epoxidharz-Matrix bewirkt durch den 

Dispergierprozess, die sich in verringerten Kennwerten mechanischer Eigenschaften 

äußern könnten, wurde das ungefüllte Epoxidharz während einer Dauer von 60, 120 

und 180 Minuten den Beanspruchungen eines mechanischen Dispergierprozesses 

ausgesetzt. Ausgewählt wurde dazu eine vertikale Rührwerkskugelmühle (Tauch-

mühle, Korbmühle) (Dispermat AE 03-C / Torus Mill (TML1), VMA-Getzmann GmbH), 

da hier das Epoxidharz neben der Beanspruchung durch Mahlkörper zusätzlich eine 

Beanspruchung durch eine Dispergierscheibe im äußeren Behälter erfährt. Anschlie-

ßend wurden die dispergierten Epoxidharz-Proben mit Härter verrührt, thermisch 

ausgehärtet und deren mechanische Werkstoffeigenschaften charakterisiert. Vor Be-

ginn der Dispergierexperimente wurde zusätzlich eine Materialprobe des Epoxidhar-

zes abgegossen (0 Minuten), die nicht dispergiert wurde und nachfolgend als Refe-

renzprobe herangezogen wird. Diese besitzt einen Zugelastizitätsmodul von 2823 
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MPa und eine Zugfestigkeit von 89 MPa. In Abhängigkeit der Dispergierdauer blei-

ben sowohl der Zugelastizitätsmodul als auch die Zugfestigkeit im Bereich von 0 bis 

180 Minuten annähernd konstant (Bild 4.1, links). Die Dehnung bei Maximalkraft 

nimmt von gerundet 6,9% auf 5,1% ab, d. h. der Werkstoff verliert an Duktilität (Bild 

4.1, rechts). 

Bild 4.1: Zugelastizitätsmodul und Zugfestigkeit (links) sowie die dazugehörige 
Dehnung bei Maximalkraft (rechts) des ungefüllten Duroplastwerkstoffes in 
Abhängigkeit der Dispergierdauer in der Tauchmühle 

 

Die Ergebnisse des Dreipunktbiegeversuches können die des Zugversuches bestäti-

gen. Auch hier bleiben der Elastizitätsmodul und die Festigkeit konstant (Bild 4.2, 

links). Die Biegedehnung bei Maximalkraft nimmt näherungsweise linear mit zuneh-

mender Dispergierdauer ab und besitzt nach 180 Minuten einen Wert von 6,5% (Bild 

4.2, rechts) gegenüber einem Anfangswert von etwa 7,9%. 

Bild 4.2: Biegeelastizitätsmodul und Biegefestigkeit (links) sowie die dazugehörige 
Biegedehnung bei Maximalkraft (rechts) des ungefüllten Duroplastwerk-
stoffes in Abhängigkeit der Dispergierdauer in der Tauchmühle 
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Die Bruchzähigkeit KIc liegt für alle untersuchten Dispergierzeiten auf einem konstan-

ten Niveau von etwa 0,55 MPa·m1/2 (Bild 4.3, links). Hinsichtlich der Kerbschlagzä-

higkeit nach Charpy konnte eine Erhöhung der Messwerte von 0,88 kJ/m² auf bis zu 

1,34 kJ/m² beobachtet werden (Bild 4.3, rechts).  

 
Bild 4.3: Bruchzähigkeit KIc (links) und Kerbschlagzähigkeit nach Charpy (rechts) 

des ungefüllten Duroplastwerkstoffes in Abhängigkeit der Dispergierdauer 
in der Tauchmühle 

 
Zu beachten gilt bei diesen Untersuchungen allerdings, dass die mechanische und 

thermische Beanspruchung des Epoxidharzes während des Dispergierprozesses in 

einer Rührwerkskugelmühle nicht identisch ist mit derjenigen, die bei der Dispergie-

rung eines partikelgefüllten Epoxidharzes vorliegt. Die erhöhte Viskosität durch die 

Präsenz der Partikel (Abschnitt 4.2) gegenüber dem unmodifizierten Epoxidharz führt 

bei identischen Dispergierparametern zu einem besseren Eintrag von Scherkräften, 

wodurch sich die mechanische Beanspruchung der Matrix aufgrund der größeren 

inneren Reibung und gleichzeitig die thermische Beanspruchung erhöhen. Daher ist 

ein Vergleich zu dem gefüllten Werkstoffsystem nur bedingt möglich, so dass in Ab-

schnitt 4.3 neben der Messung der erzielten Partikelgrößen der Nanosuspensionen 

in Abhängigkeit der Dispergierparameter auch die Untersuchung der mechanischen 

Eigenschaften der Nanoverbundwerkstoffe erforderlich ist.  

 

4.2 Rheologie 

Nach der Einarbeitung des jeweiligen Nanopartikelpulvers in das Epoxidharz mittels 

Dissolver wurden an den hergestellten Suspensionen rheologische Untersuchungen 

durchgeführt. Ziel dieser Untersuchungen ist es, einen Temperaturbereich zur 
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Dispergierung der Suspensionen mit Hilfe von Rührwerkskugelmühlen festzulegen, 

in dem eine ausreichende Fließfähigkeit der Suspension gewährleistet ist, um eine 

Zirkulationsströmung zu realisieren und gleichzeitig einen optimalen Eintrag von 

Scherkräften zu ermöglichen. Bild 4.4 zeigt die gemessene Viskosität der Suspensi-

on EP/TiO2 (Hombitec RM 300) in Abhängigkeit der Temperatur für Partikelgehalte 

im Bereich von 2 bis 14 Vol.-%. Mit zunehmendem Gehalt an TiO2-Nanopartikeln ist 

ein deutlicher Anstieg der Viskosität zu beobachten. Im Vergleich zu der Suspension 

mit einem Partikelgehalt von 2 Vol.-% erhöht sich bei weiterer Zugabe von TiO2-

Nanopartikeln auf 14 Vol.-% die Viskosität um mehr als eine Größenordnung. Durch 

einen ansteigenden Gehalt an Nanopartikeln bzw. Nanopartikelagglomeraten wird 

die Bewegungsfreiheit der Harzmoleküle zunehmend behindert, so dass sich die in-

nere Reibung erhöht. 

 
Bild 4.4: Viskosität von EP/TiO2 (Hombitec RM 300) in Abhängigkeit der Temperatur 

für verschiedene Partikelgehalte  
 

Auch an den Suspensionen aus Epoxidharz gefüllt mit jeweils 14 Vol.-% Titandioxid 

(Aeroxide P25), Zirkoniumdioxid (VP Zirkonoxid PH) und Aluminiumoxid (Aeroxide 

Alu C) wurden Viskositätsmessungen durchgeführt (Bild 4.5). Die ermittelten Viskosi-

täten liegen für EP/TiO2 (Aeroxide P25) ab etwa 48°C und für EP/Al2O3 (Aeroxide Alu 

C) 14 Vol.-% und EP/ZrO2 (VP Zirkonoxid PH) 14 Vol.-% für alle betrachteten Tem-

peraturen höher als die von EP/TiO2 (Hombitec RM 300). Verglichen mit dem unge-
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füllten Epoxidharz liegt die Viskosität von EP/TiO2 (Hombitec RM 300) bei 35°C um 

etwa das Sechsfache höher. Bei Raumtemperatur ist daher insbesondere bei hohen 

Partikelgehalten keine Verarbeitung möglich. Allerdings ist mit zunehmender Tempe-

ratur ein annähernd exponentieller Abfall der Viskosität zu erkennen, den man sich 

zur Verarbeitung zu Nutze macht. Zu beachten ist jedoch, dass das Epoxidharz kei-

ner Temperatur größer als 100°C ausgesetzt werden sollte, da ansonsten gemäß 

den Angaben des Herstellers eine Degradation des Epoxidharzes nicht auszuschlie-

ßen ist. Aus verarbeitungstechnischen Gründen kann somit ein Partikelgehalt von   

14 Vol.-% als Obergrenze aufgefasst werden. 

 
Bild 4.5: Viskosität von EP gefüllt mit jeweils 14 Vol.-% Titandioxid (Hombitec RM 

300 bzw. Aeroxide P25), Aluminiumoxid (Aeroxide Alu C) und Zirkoniumdi-
oxid (VP Zirkonoxid PH)  

 

Anhand der durchgeführten Viskositätsmessungen wird deutlich, dass der zur Verar-

beitung der Suspensionen adäquate Temperaturbereich sich von etwa 70°C bis 

100°C erstreckt. Da während des Dispergierprozesses zusätzlich zur eingestellten 

Temperatur Wärmeenergie durch den Prozess selbst zugeführt wird, ist es sinnvoll 

die Verarbeitungstemperatur nahe der unteren Verarbeitungsgrenze zu halten, um 

mögliche Harzdegradationen durch eine zu hohe Temperatur zu vermeiden. Zur 

Dispergierung wurde sowohl die Suspension in einem Trockenschrank als auch der 

Dispergierraum der Rührwerkskugelmühle auf 70°C erwärmt. 
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4.3 Einfluss der Betriebsparameter auf Partikelgröße und mechanische 
Eigenschaften der Nanoverbundwerkstoffe 

In diesem Abschnitt werden die wesentlichen, den Dispergierprozess beeinflussen-

den physikalischen Größen hinsichtlich der erzielbaren Partikelgrößen in der Epoxid-

harzmatrix und den daraus resultierenden Werkstoffeigenschaften duroplastischer 

Nanocomposite systematisch untersucht. Alle Experimente dieses Abschnittes wur-

den an EP/TiO2 (Hombitec RM 300) unter Verwendung einer horizontalen Rühr-

werkskugelmühle und Cerium-stabilisierten Mahlkörpern durchgeführt. 

 

4.3.1 Dispergierdauer und spezifischer Energieeintrag 

Die Dauer des Dispergierprozesses ist sowohl für die werkstoffliche Güte der Nano-

verbundwerkstoffe als auch für die Wirtschaftlichkeit des Herstellprozesses entschei-

dend, vor allem bei industrieller Fertigung von Bauteilen aus Nanoverbundwerkstof-

fen. Daher wurde zunächst die Abhängigkeit der Partikelgröße x5,3, x10,3 und x50,3 der 

TiO2-Nanopartikel von der Dispergierdauer untersucht (Bild 4.6). Die Partikel wurden 

nach dem Einrühren in das Epoxidharz anhand eines Dissolvers (VKDV48 - 5,4FU, 

Wilhelm Niemann GmbH und Co.) mit Hilfe einer horizontalen Rührwerkskugelmühle 

(Dispermat SL-C 12, VMA-Getzmann GmbH) dispergiert.  

 
Bild 4.6: Partikelgröße in Abhängigkeit der Dispergierdauer in der horizontalen 

Rührwerkskugelmühle, bestimmt mittels dynamischer Lichtstreuung 
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Nach dem Einrühren in das Epoxidharz besitzen die Partikelagglomerate einen 

Durchmesser x50,3 von mehr als 150 nm. Der Verlauf der Partikelgrößen x5,3, x10,3 und 

x50,3 entspricht näherungsweise einer Exponentialfunktion erster Ordnung. Die Funk-

tion ist durch eine rasche Abnahme der Partikelgröße innerhalb weniger Minuten ge-

kennzeichnet und strebt bereits nach etwa 15 Minuten gegen einen konstanten Wert, 

der als erreichbare Endpartikelgröße betrachtet werden kann. Die erhaltenen Ergeb-

nisse können die Beobachtungen von Wetzel [35] bei der mechanischen Dispergie-

rung von TiO2-Nanopartikeln (Aeroxide P25, Evonik Degussa) und Al2O3-Nano-

partikel (Aeroxide Alu C, Evonik Degussa) in Epoxidharz (DER, Dow) mittels Dissol-

ver bzw. Rührwerkskugelmühle prinzipiell bestätigen.  

Während des Dispergiervorgangs wird in den Mahlraum der Rührwerkskugelmühle 

die Energie E(t) eingetragen. Diese errechnet sich durch Integration der effektiven 

Leistung (Leistung P abzüglich der Leerlaufleistung P0) über dem Intervall der Zer-

kleinerungszeit t. Bezieht man die eingetragene Energie E(t) auf die Masse der Sus-

pension mS, bestehend aus dem Dispergiergut (Partikelagglomerate) und dem Fluid 

(Epoxidharz), so erhält man die massenbezogene spezifische Energie Em(t) gemäß: 
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Um eine Vergleichbarkeit der Versuchsergebnisse gewährleisten zu können, wurde 

die Masse der Suspension bei allen durchgeführten Dispergierexperimenten auf ei-

nen konstanten Wert von gerundet 1012 g festgelegt, der einem Volumen von 650 ml 

entspricht.  

Legt man statt der Dispergierdauer eine energetische Betrachtung dem Dispergier-

prozess zu Grunde, so ist festzustellen, dass bei dem durchgeführten Experiment 

unter Verwendung der in Bild 4.6 angegebenen Betriebsparametern mit einem spezi-

fischen Energieeintrag von weniger als 500 kJ/kg die Endpartikelgröße erreicht wer-

den kann. Diese Kenntnis ist insofern bedeutsam, als dass zusätzliche Energieein-

träge keine weiteren Verbesserungen der Dispergiergüte mehr erwarten lassen, aus 

energetischer Sicht unwirtschaftlich sind und darüber hinaus das Epoxidharz unnöti-

gen thermischen und mechanischen Beanspruchungen ausgesetzt ist, so dass die 
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Gefahr einer Verschlechterung von werkstofflichen Eigenschaften der Nanocomposi-

te besteht. 

Im Vergleich dazu, werden bei Mahlprozessen in Rührwerkskugelmühlen mit dem 

Ziel von sogenannten Echtzerkleinerungen, wie beispielsweise der Mahlung von 

Schmelzkorund (Al2O3) oder Siliziumcarbid (SiC) in Wasser, spezifische Energien 

benötigt, die um mehr als das 20-fache höher liegen können [200][207]. Eine Ursa-

che liegt darin, dass bei echten Zerkleinerungsvorgängen das Feststoffgefüge von 

Festkörpern durch Überwindung der inneren Bindungskräfte zerteilt wird, einherge-

hend mit einer Veränderung der Partikelform und -größe [280]. Bei Dispergierprozes-

sen hingegen wird nicht das Stoffgefüge zerteilt, sondern ausschließlich zusammen-

gelagerte Einzelpartikel separiert und homogen in dem Fluid verteilt. Die Größe der 

Einzelpartikel (Primärpartikel) bleibt somit konstant. 

Die Abhängigkeit der Partikelgrößenverteilung von der Dispergierdauer kann sehr 

anschaulich mit Hilfe von Verteilungskurven dargestellt werden. Diese geben den 

Partikelmengenanteil einer Gesamtmenge von Partikeln bezogen auf die Intervall-

breite eines bestimmten Partikelgrößenintervalls wieder. Unmittelbar nach dem Ein-

rühren des Partikelpulvers in das flüssige Epoxidharz (0 Minuten) liegt eine breite 

Anzahlverteilungsdichte mit einem Maximum bei etwa 86 nm vor (Bild 4.7, links). Mit 

zunehmender Dispergierdauer bis etwa 30 Minuten verschiebt sich die Kurve entlang 

der Abszisse nach links zu kleineren Partikelgrößen bei gleichzeitiger Abnahme der 

Verteilungsbreite und Zunahme des Maximums.  

 

Bild 4.7: Nach dem Prinzip der dynamischen Lichtstreuung gemessene Partikelgrö-
ßenverteilungen von Partikelkollektiven in Abhängigkeit der Dispergierdau-
er; links: Verteilungsdichte, rechts Summenverteilung 
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Angestrebt wird eine enge Verteilung der Partikelgrößen mit dem Ziel, dass mög-

lichst viele Partikel mit einer geringen Größe in der Matrix vorliegen. Die Integration 

der Verteilungsdichtefunktion liefert die Summenverteilungsfunktion (Bild 4.7, rechts), 

deren Verlauf durch eine logistische Verteilungsfunktion genähert werden kann. Cha-

rakteristisch ist auch hier die Verschiebung der Verteilungskurve zu einer geringeren 

Partikelgröße mit zunehmender Dispergierdauer bis zum Erreichen einer finalen Par-

tikelgrößenverteilung. Diese wird neben den angewandten Dispergierparametern 

wesentlich von der Beschaffenheit des Partikelpulvers, wie beispielsweise der Pri-

märpartikelgröße, sowie der Anzahl und dem Durchmesser der im Partikelpulver vor-

liegenden Partikelaggregate beeinflusst. 

In Bild 4.8 sind die mechanischen Kennwerte des unverstärkten Duroplasts (EP) und 

die des Nanoverbundwerkstoffes EP/TiO2 10 Vol.-% (Hombitec RM 300) in Abhän-

gigkeit der Dispergierdauer in der horizontalen Rührwerkskugelmühle für 0, 15, 30, 

60 und 120 Minuten dargestellt. Der Zeitpunkt 0 Minuten charakterisiert die Eigen-

schaften des Nanocomposites, bei dem das Partikelpulver in das Epoxidharz mittels 

Dissolver eingerührt wurde, ohne nachfolgend die agglomerierten Partikel in der ho-

rizontalen Rührwerkskugelmühle zu dispergieren. 

Hinsichtlich des Biegeelastizitätsmoduls scheint es nach Bild 4.8 unerheblich zu sein, 

ob das Partikelpulver 15, 30, 60 oder 120 Minuten dispergiert wurde. Der Biegeelas-

tizitätsmodul des Nanoverbundwerkstoffes ist nahezu gleich und somit unabhängig 

von der Dispergierdauer. Entscheidend für den Elastizitätsmodul von Verbundwerk-

stoffen im linear-elastischen Bereich der Werkstoffkomponenten ist neben dem Elas-

tizitätsmodul der Matrix, derjenige des Verstärkungsstoffes sowie dessen Volumen-

anteil [281]. Titandioxid besitzt gemäß Tabelle 3.2 (Abschnitt 3.1.2) verglichen mit 

der duroplastischen Matrix einen sehr hohen Elastizitätsmodul und auch der Anteil 

von 10 Vol.-% ist hoch genug, um die Werkstoffeigenschaften des Komposites prä-

gen zu können. Entscheidend für den Wert des Biegelastizitätsmoduls ist daher die 

Präsenz des Verstärkungsstoffes in der polymeren Matrix. Die Größe der Partikel 

bzw. Agglomerate ist in diesem Fall nicht von wesentlicher Bedeutung. Demnach be-

sitzen alle Nanoverbundwerkstoffe, die unter Dispergierung des Nanopartikelpulvers 

gefertigt wurden einen Wert zwischen 3700 MPa und 4000 MPa und liegen damit um 

mindestens 34% höher als der unverstärkte Duroplast.  
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Bild 4.8:  Übersicht der mechanischen Werkstoffeigenschaften von EP/TiO2 (Hombi-
tec RM 300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der horizontalen Rühr-
werkskugelmühle in Abhängigkeit der Dispergierdauer 
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Hinsichtlich der Biegefestigkeit ist jedoch ein deutlicher Einfluss der Dispergierdauer 

zu erkennen. Wird das Nanopartikelpulver nicht, oder lediglich 15 Minuten bzw. 30 

Minuten dispergiert, liegt die Biegefestigkeit unterhalb der des Reinharzwerkstoffes 

und es sind große Standardabweichungen erkennbar, die auf eine hohe Inhomogeni-

tät der Nanocomposite hindeuten. Diese können in Abschnitt 4.5.2 anhand von ange-

fertigten REM-Aufnahmen der Werkstoffe bestätigt werden. Bei einer Dispergierdau-

er von 60 Minuten kann hingegen die Biegefestigkeit des Referenzwerkstoffes um 

gerundet 10% übertroffen werden und erreicht einen Wert von rund 152 MPa. Nach 

120 Minuten ist ein deutlicher Abfall der Biegefestigkeit festzustellen, auch hier un-

terschreitet die Biegefestigkeit den Wert des unverstärkten Epoxidharzwerkstoffes. 

Im Gegensatz zu den niedrigen Werten bei der Verwendung geringer Dispergierzei-

ten, die auf einer unzureichenden Dispergierung der agglomerierten Partikel beru-

hen, ist hier vielmehr von Degradationserscheinungen der Matrix auszugehen, da 

sich mit zunehmender Dispergierdauer folglich auch die Anzahl der Beanspruchun-

gen auf das Epoxidharz und somit die Wahrscheinlichkeit von Kettenbrüchen der 

Makromoleküle erhöht.  

Im Hinblick auf den Zugelastizitätsmodul und die Zugfestigkeit können die aus dem 

Dreipunktbiegeversuch gewonnenen Erkenntnisse prinzipiell bestätigt werden. Der 

höchste Wert bezüglich der Festigkeit des Nanocomposites von gerundet 90 MPa 

wird auch hier nach 60 Minuten erreicht und ist dem des unverstärkten Duroplast-

werkstoffes vergleichbar. Bezüglich der Zugfestigkeit scheint demnach die verstär-

kende Wirkung der Nanopartikel weniger zum Tragen zu kommen. 

Bereits das Einrühren der agglomerierten TiO2-Nanopartikel erhöht die Bruchzähig-

keit KIc gegenüber dem Reinharzwerkstoff um etwa 33%. Eine 15-minütige Disper-

gierung kann die Bruchzähigkeit KIc von 0,76 MPa⋅m1/2 auf 0,82 MPa⋅m1/2 erhöhen. 

Nach 60 Minuten stellt sich die höchste Bruchzähigkeit KIc von 0,87 MPa⋅m1/2 ein. 

Dieser Wert entspricht einer prozentualen Steigerung von etwa 36% bezogen auf 

den des undispergierten Nanocomposite und einer von etwa 90% verglichen mit dem 

ungefüllten Epoxidharzwerkstoff. Die Bruchzähigkeit KIc zeigt somit einen Anstieg bis 

zu einer Dispergierdauer von etwa 60 Minuten. Bei einer 120-minütigen Dispergier-

dauer bleibt die Bruchzähigkeit unverändert, so dass keine weitere Erhöhung mehr 

festzustellen ist. 
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Nach einer Dispergierdauer von 15 Minuten hat sich die Schlagzähigkeit gegenüber 

dem reinen Epoxidharzwerkstoff bereits um rund 57% erhöht. Eine zusätzliche Stei-

gerung der Schlagzähigkeit ist nach weiteren 15 Minuten für eine Gesamtdispergier-

dauer von 30 Minuten zu beobachten. Nach 60 Minuten ist die Schlagzähigkeit je-

doch wieder auf ein niedrigeres Niveau von gerundet 1,5 kJ/m² gefallen. Nach einer 

Dispergierdauer von 120 Minuten ist keine Änderung gegenüber diesem Wert zu be-

obachten. 

An den hergestellten Nanocompositen EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% wurde 

zusätzlich die Glasübergangstemperatur Tg in Abhängigkeit der Dispergierdauer von  

0, 15, 30, 60 und 120 Minuten thermoanalytisch anhand der dynamischen Differenz-

kalometrie (DDK) bestimmt, um daraus Rückschlüsse hinsichtlich des Aushärtegra-

des der Nanoverbundwerkstoffe zu ziehen. Dieser steigt mit zunehmender Glasüber-

gangstemperatur an und wirkt sich neben der Alterungs- und Chemikalienbeständig-

keit auch auf die mechanischen Materialeigenschaften aus [282]. Eine Verringerung 

der Glasübergangstemperatur bedingt durch den Dispergierprozess wäre daher für 

das werkstoffliche Leistungsprofil der Nanoverbundwerkstoffe nachteilig. Gemäß Bild 

4.9 ist jedoch zu erkennen, dass die ermittelte Glasübergangstemperatur für alle un-

tersuchten Dispergierzeiten bei einem annähernd konstanten Wert liegt.  

 
Bild 4.9:  Glasübergangstemperatur von EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% in 

Abhängigkeit der Dispergierdauer  
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Somit kann kein merklicher Einfluss der Dispergierdauer in der horizontalen Rühr-

werkskugelmühle auf die Glasübergangstemperatur des Nanoverbundwerkstoffes 

EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% beobachtet werden. Selbst gegenüber dem 

Nanoverbundwerkstoff, der keinem Dispergierprozess unterzogen wurde, existieren 

keine sichtbaren Unterschiede. Das lässt die Schlussfolgerung zu, dass alle Nano-

verbundwerkstoffe annähernd den gleichen Aushärtegrad besitzen.  

 

4.3.2 Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 

Den Versuchen von Stehr [191] und Weit [170] zur Zerkleinerung von Kalkstein (Ca-

CO3) in Wasser mit verschiedenen Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten zufolge 

kann deren Einfluss durch den spezifischen Energieeintag beschrieben werden. Die 

Umfangsgeschwindigkeit mit der das Rührwerk betrieben wird, um die im Mahlraum 

befindlichen Mahlkörper in Bewegung zu versetzen und dadurch Partikelagglomerate 

zu zerstören, errechnet sich aus dem äußeren Radius der Rührwerksscheibe rRW und 

der Drehzahl n des Rührwerks gemäß:  

nrv RWRW ⋅⋅= π2           (4.2) 

Die Drehzahlsteuerung der horizontalen Rührwerkskugelmühle erfolgt stufenlos in 

einem Bereich von 0 bis 6000 U/min. Hierbei wurde eine Drehzahl von 4500 U/min 

als Obergrenze gewählt, da sich bei Vorversuchen gezeigt hat, dass die Verwendung 

höherer Drehzahlen keine kontrollierte Prozessführung zulässt. Durch die Erhöhung 

der Drehzahl wird der Wärmeeintrag in die Suspension vergrößert, so dass höhere, 

als die zuvor experimentell ermittelte Drehzahl trotz Kühlung der Suspension über 

die Mantelfläche der Mahlraumwand und des Rotors nicht realisierbar sind, ohne die 

von dem Hersteller des Epoxidharzes angegebene kritische Degradationstemperatur 

von 100°C zu überschreiten. Darüber hinaus sind Kühltemperaturen, die deutlich un-

terhalb der Mindesttemperatur von 70°C liegen, zur Aufrechterhaltung einer ausrei-

chenden Fließfähigkeit der Suspension, zu vermeiden. Eine starke lokale Abkühlung 

der Suspension führt zu ebenfalls lokal auftretenden Viskositätserhöhungen, so dass 

ein Zirkulationsstrom der gesamten Suspension nicht mehr gewährleistet werden 

kann. Es kommt vielmehr zur Ausbildung von Toträumen im Mahlraum, in denen die 

Suspension an der Behälterwand haftet und dadurch nicht in die Nähe des Rühr-
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werks befördert werden kann. Damit ist nicht mehr das gesamte Volumen der Sus-

pension in einen effektiven Dispergierprozess eingebunden, da in der unmittelbaren 

Umgebung des Rührwerks die hauptsächliche Dispergierzone in einer Rührwerksku-

gelmühle vorzufinden ist [199]. In Vorversuchen anhand der vertikalen Rührwerksku-

gelmühle (Tauchmühle), die aus konstruktiven Gründen eine optische Begutachtung 

der auftretenden Strömungsverhältnisse während des Dispergierprozesses erlaubt, 

konnte dieser Sachverhalt bestätigt werden. Zusätzlich wurden Strömungsturbulen-

zen beobachtet, die zu einem erhöhten Lufteintrag in die Suspension führen und da-

durch die Effektivität der Dispergierung vermindern.  

Zum Erzielen einer effektiven Zerkleinerungswirkung in Rührwerkskugelmühlen muss 

zusätzlich gewährleistet sein, dass sich die Mahlkörper frei bewegen können. Ist die 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeit zu gering, reicht die eingebrachte Energie nicht 

zur Aufwirbelung der Mahlkörper vom Mahlraumboden aus, so dass die zugeführte    

Energie in die Mahlkörperschüttung dissipiert wird. Der Dispergierprozess ist somit 

nicht effektiv. Bunge [196] konnte an einer Rührwerkskugelmühle mit einem transpa-

renten Mahlzylinder beobachten, dass der notwenige Strömungszustand für eine 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeit von 1,5 m/s bereits erreicht wird. Zu hohe Rühr-

werkumfangsgeschwindigkeiten hingegen bergen in dem vorliegen Fall die Proble-

matik möglicher Schädigungen des Epoxidharzes. 

Resultierend aus den Erkenntnissen der Vorversuche wurden daher zum Betrieb der 

horizontalen Rührwerkskugelmühle Drehzahlen von 500, 2500, 3500 und 4500 U/min 

zur Dispergierung des TiO2-Nanopartikelpulvers ausgewählt, die umgerechnet den 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten von 1,3, 6,7, 9,4 und 12,1 m/s entsprechen, so 

dass die Dispergierexperimente in einem mittleren Drehzahlbereich der Rührwerks-

kugelmühle durchgeführt wurden. 

Bild 4.10 zeigt die mittlere Partikelgröße x50,3 für die verwendeten Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeiten in Abhängigkeit der Dispergierdauer. Die den Dispergierxpe-

rimenten zugrunde liegenden Betriebsparameter sind dem dazugehörigen Textfeld 

zu entnehmen. Bei allen verwendeten Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten ist be-

reits unmittelbar nach Beginn der Dispergierung eine drastische Verringerung der 

Partikelgröße festzustellen. Demnach scheinen zum Aufbrechen größerer Partikel-

agglomerate bereits geringe Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten und damit gerin-

ge Mahlkörpergeschwindigkeiten zu genügen. Die Haftkräfte zwischen den Partikeln 
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nehmen mit abnehmender Agglomeratgröße zu [283]. Dies erlaubt die Folgerung, 

dass die größeren Agglomerate zu Beginn des Dispergierprozesses demnach einer 

geringeren Energiezufuhr bedürfen, als nach einem fortgeschrittenen Dispergiervor-

gang, bei dem die Agglomerate bereits eine deutliche Reduzierung ihrer Größe er-

fahren haben. Daher ist es nicht verwunderlich, dass auch bei der Verwendung einer 

geringen Rührwerksumfangsgeschwindigkeit unmittelbar nach Beginn des Disper-

gierprozesses zunächst deutliche Verringerungen der Agglomeratgrößen erzielt wer-

den können. Mit fortschreitender Dispergierung wird jedoch eine Differenzierung der 

gemessenen Partikelgrößen in Abhängigkeit der verwendeten Rührwerksumfangs-

geschwindigkeiten sichtbar. Verringert sich die Umfangsgeschwindigkeit des Rühr-

werks, sinkt auch die an die Mahlkörper übertragene Geschwindigkeit, wodurch die 

bei einem Stoß zweier Mahlkörper auf die dazwischen befindlichen Agglomerate  

übertragene Druckkraft reduziert wird.  

 
Bild 4.10: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) in Abhän-

gigkeit der Umfangsgeschwindigkeit des Rührwerks bei der Dispergierung 
in der horizontalen Rührwerkskugelmühle 

 

Daher ist es wahrscheinlich, dass manche Agglomerate häufiger von Mahlkörpern 

getroffen werden müssen, um aufgebrochen zu werden, und andere überhaupt nicht 

aufgebrochen werden können. Das schlechteste Dispergierergebnis der untersuch-

ten Rührwerkumfangsgeschwindigkeiten mit der höchsten Endpartikelgröße wird 
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demnach für 1,3 m/s erhalten. Mit einer Erhöhung der Rührwerksumfangsgeschwin-

digkeit auf 6,7 m/s bzw. 9,4 m/s können tendenziell geringere mittlere Partikelgrößen 

erreicht werden. Allerdings ist zu beobachten, dass mit der höchsten Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit von 12,1 m/s nicht die geringste Partikelgröße erzielt wird, 

sondern für 9,4 m/s. Auch nach einer Dispergierdauer von 60 Minuten liegen die er-

zielten Partikelgrößen für die Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten von 6,7 m/s, 

9,4 m/s und 12,1 m/s sehr dicht beieinander. Der Unterschied der Partikelgröße x50,3 

beträgt weniger als 10 nm. 

Diese Ergebnisse legen die Vermutung nahe, dass anscheinend eine minimale 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeit existiert, bei deren Überschreitung eine ausrei-

chende kinetische Energie bereitgestellt werden kann, die zum Aufbrechen der TiO2-

Agglomerate genügt, so dass sich bei der Wahl höherer Rührwerksumfangsge-

schwindigkeiten die erreichbare Endpartikelgröße nur geringfügig verringert. Im Be-

reich von 1,3 m/s bis 9,4 m/s wird jedoch tendenziell eine stetige Verbesserung der 

Dispergierqualität mit zunehmender Rührwerksumfangsgeschwindigkeit erzielt, wo-

hingegen unter der Verwendung einer Umfangsgeschwindigkeit von 12,1 m/s keine 

weitere Verringerung der Partikelgrößen erzielt werden kann. Dabei gilt zu beachten, 

dass bei dieser hohen Rührwerksumfangsgeschwindigkeit, die eingetragene Wär-

meenergie die Temperatur sehr rasch erhöht und somit die Viskosität der Suspensi-

on erniedrigt, wodurch insbesondere kleinere Agglomerate sehr leicht durch die 

Quetschströmung aus der Beanspruchungszone zwischen zwei Mahlkörpern ausge-

tragen werden können.  

Bild 4.11 zeigt die Ergebnisse der mechanischen Untersuchungen der Nanocomposi-

te, die unter Verwendung der Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten 6,7 m/s, 9,4 m/s 

und 12,1 m/s hergestellt wurden. Erwartungsgemäß liegen die Biegeelastizitätsmo-

duln der unter Dispergierung des Nanopartikelpulvers gefertigten Nanoverbundwerk-

stoffe auf einem annähernd konstanten Niveau. Die Biegefestigkeiten der Nanocom-

posite, die mit einer Rührwerksumfangsgeschwindigkeit von 6,7 und 9,4 m/s disper-

giert wurden, haben einen Wert von 150 MPa und 152 MPa. Etwas niedriger liegt die 

Biegefestigkeit unter Verwendung der höchsten Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 

von 12,1 m/s. Neben dem Zugelastizitätsmodul ist auch die Zugfestigkeit in Abhän-

gigkeit der Rührwerksumfangsgeschwindigkeit annähernd konstant und dem Refe-

renzwerkstoff ebenbürtig. 
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Bild 4.11:  Übersicht der mechanischen Werkstoffeigenschaften von EP/TiO2 (Hombi-
tec RM 300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der horizontalen Rühr-
werkskugelmühle unter Variation der Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 
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Die Betrachtung der Bruchzähigkeit zeigt, dass unter Berücksichtigung der Stan-

dardabweichung keine merklichen Unterschiede in Abhängigkeit der verwendeten 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten zu verzeichnen sind. Die Schlagzähigkeit fällt 

hingegen mit zunehmender Rührwerksumfangsgeschwindigkeit deutlich ab. Dem-

nach konnte die höchste Schlagzähigkeit für die Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 

von 6,7 m/s erzielt werden und liegt mit einem Wert von 1,59 kJ/m² um 81% höher 

als die des unverstärkten Epoxidharzwerkstoffes. 

 

4.3.3 Mahlkörperfüllgrad 

Der Mahlkörperfüllgrad ϕMK berechnet sich mit Hilfe des Quotienten aus dem Schütt-

volumen Vb,MK der Mahlkörper dividiert durch das Mahlraumvolumen VMR gemäß: 
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Der Hohlraumanteil (bzw. die Porosität) der Mahlkörperschüttung εb,MK ist für die ver-

wendeten Mahlkörper unabhängig von dem Kugeldurchmesser und wurde anhand 

des Quotienten bestehend aus dem Hohlraumvolumen VH und dem Gesamtvolumen 

Vges gemäß: 
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zu εb,MK = 0,4 ermittelt und liegt somit in dem in der Literatur [284] angegebenen Be-

reich von 0,365 bis 0,435 für die Porosität von natürlichen Haufwerken aus gleich 

großen Kugeln. Die Masse der in den Mahlraum der Rührwerkskugelmühle einzufül-

lenden Mahlkörper konnte mit nachstehender Gleichung in Abhängigkeit des Mahl-

raumvolumens VMR, des Mahlkörperfüllgrades φMK, der Porosität der Mahlkörper-

schüttung εb,MK und der Mahlkörperdichte ρMK berechnet werden.  

( ) MKMKbMKMRMKMKMK VVm ρεϕρ ⋅−⋅⋅=⋅= ,1        (4.5) 

Das befüllbare Mahlraumvolumen (Gesamtvolumen des Mahlraums abzüglich Rotor-

volumen) der horizontalen Rührwerkskugelmühle beträgt 125 ml. Somit wurden Füll-

volumina von 50 ml, 75 ml und 100 ml an Mahlkörpern verwendet, um Mahlkörper-

füllgrade von 0,4, 0,6 und 0,8 zu erhalten. In einem weiteren Experiment wurde un-
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tersucht, inwieweit der Betrieb der Rührwerkskugelmühle ohne Mahlkörper, das heißt 

eine Dispergierung aufgrund von Scherströmungen bereits zu einer Verringerung der 

Agglomeratgröße führen kann. 

Der Mahlkörperfüllgrad besitzt nach Engels [285] einen wesentlichen Einfluss auf das 

Zerkleinerungsergebnis. Eine Zunahme des Mahlkörperfüllgrades führt zu einer Ver-

größerung der Mahlkörperkontakte bei gleichzeitiger Verringerung des Mahlkörper-

abstandes. Wird der Mahlkörperfüllgrad erhöht, nimmt bei konstantem Mahlraumvo-

lumen die Anzahl der Mahlkörper zu und die Anzahl der aufzubrechenden Agglome-

rate wird bei gleichem Volumengehalt des Mahlgutes geringer. Als Folge nimmt die 

Anzahl der Beanspruchungen, die das Dispergiergut erfährt, zu. Dies legt die Vermu-

tung nahe, dass sich mit steigendem Mahlkörperfüllgrad das Zerkleinerungsergebnis 

stetig verbessert. Allerdings ist auch zu erwarten, dass eine Obergrenze für den 

Mahlköperfüllgrad existiert, bei deren Überschreitung keine weitere Verbesserung 

des Dispergierergebnisses eintritt, bzw. aufgrund zu geringer Mahlkörperabstände 

und einer zu geringen Bewegungsfreiheit der Mahlkörper verschlechtert wird. Die 

Ergebnisse der durchgeführten Dispergierversuche können diesen Sachverhalt ver-

anschaulichen (Bild 4.12).  

 
Bild 4.12: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) in Abhän-

gigkeit des Mahlkörperfüllgrades bei der Dispergierung in der horizonta-
len Rührwerkskugelmühle 
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Durch die Dispergierung der Partikelagglomerate in der Scherströmung (Mahlkörper-

füllgrad 0) können die Agglomeratgrößen von mehr als 150 nm auf etwa 100 nm re-

duziert werden. Eine weitere Verringerung der Agglomeratgröße ist jedoch aufgrund 

der fehlenden Beanspruchung durch die Mahlkörper nicht zu erzielen. Bedingt durch 

das unbefriedigende Dispergierergebnis der in der Suspension verbliebenen Agglo-

merate wurde diese nicht zu einem ausgehärteten Nanoverbundwerkstoff weiterver-

arbeitet und findet daher in Bild 4.11 keine Berücksichtigung. Bei der Verwendung 

eines Mahlkörperfüllgrades von 0,4 liegt die erzielte Endpartikelgröße hingegen be-

reits bei 85 nm. Für einen Mahlkörperfüllgrad von 0,6 kann eine Partikelgröße von 

gerundet 80 nm erzielt werden. Eine Erhöhung des Füllgrades auf 0,8 führt zu keiner 

merklichen Verringerung der Partikelgröße. Da bereits zwischen den Füllgraden 0,6 

und 0,8 keine wesentlichen Unterschiede in den Partikelgrößen zu messen waren, 

wurde von der Verwendung höherer Füllgrade abgesehen, insbesondere auch des-

halb, weil aufgrund von möglichen Mahlkörperverpressungen und sehr hohen Ver-

schleißerscheinungen Beschädigungen insbesondere am Rührwerk nicht auszu-

schließen sind. Es ist festzustellen, dass die erzielten Partikelgrößen unter Verwen-

dung der Mahlkörperfüllgrade von 0,4, 0,6, und 0,8 sehr nahe beieinander liegen. Die 

Differenz beträgt weniger als 10 nm. Die Ergebnisse decken sich prinzipiell mit den 

Beobachtungen vorausgegangener Untersuchungen verschiedener Autoren. 

Winkler [204] dispergiert Eisenoxid-Pigmente in Polymerlösungen mit Hilfe einer Stift-

scheiben-Rührwerkskugelmühle bei variierten Mahlkörperfüllgraden und stellt fest, 

dass zu jeder Mahlkörperfüllmenge ein Dispergierzustand gehört, der sich auch 

durch eine weitere Leistungserhöhung nicht verbessern lässt. Weiterhin ergeben sei-

ne Untersuchungen, dass die Dispergierergebnisse für Mahlkörperfüllgrade von 0,6 

bis höher als 0,9 annähernd gleich sind. Bei einem Füllgrad von 0,53 hingegen beo-

bachtet er eine negative Abweichung zu den vorherigen Dispergierergebnissen und 

begründet sie damit, dass bei diesem geringen Füllgrad aufgrund der geringen An-

zahl an Mahlkörpern weniger Agglomerate aufgebrochen werden.  

Stehr [191] zerkleinert mit einer Rührwerkskugelmühle Kalkstein (CaCO3) in Wasser 

und verwendet die  Mahlkörperfüllgrade 0,4, 0,6 und 0,8. Er stellt fest, dass das Zer-

kleinerungsergebnis für einen Mahlkörperfüllgrad von 0,8 am effektivsten ist. Joost 

[195] variiert den Mahlkörperfüllgrad von 0,6 bis 0,85 und kann die zuvor genannten 
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Erkenntnisse bestätigen. Kwade [192] variiert den Mahlkörperfüllgrad in einem wei-

ten Bereich von 0,3 bis 0,85 und kommt zu dem Ergebnis, dass bei Mahlkörperfüll-

graden von mehr als 0,85 kein sinnvolles Dispergierergebnis mehr erzielt werden 

kann, da die Bewegungsfreiheit der Mahlkugeln zu sehr eingeschränkt wird. 

Nach Bild 4.13 liegt der Biegeelastizitätsmodul für die Nanocomposite im Rahmen 

der Standardabweichung auf einem konstanten Niveau und ist deutlich höher als der 

des Reinharzwerkstoffes. Die Biegefestigkeit erreicht bei einem Mahlkörperfüllgrad 

von 0,4 bzw. 0,6 die Werte von 148 MPa bzw. 152 MPa. Bei der Verwendung des 

höchsten Mahlkörperfüllgrades von 0,8 ist gegenüber demjenigen von 0,6 eine Ver-

ringerung der Biegefestigkeit von 8% zu beobachten. Der Zugelastizitätsmodul ist 

aufgrund der Präsenz der Nanopartikel in der Matrix deutlich gegenüber dem unge-

füllten Duroplastwerkstoff angestiegen. Die Zugfestigkeit hingegen wird entscheidend 

durch die Größe und Homogenität der Partikel in dem Polymer beeinflusst, so dass 

aufgrund der zahlreichen Agglomerate des nicht dispergierten Nanocomposites 

Schwachstellen im Werkstoff vorhanden sind, die zu vorzeitigem Materialversagen 

führen. Bei der Dispergierung unter Verwendung eines niedrigen Mahlkörperfüllgra-

des von 0,4 kann die Zugfestigkeit gegenüber dem nicht dispergierten Nanocomposi-

te gesteigert werden, allerdings ist eine große Streuung der gemessenen Werte zu 

erkennen. Dies lässt sich dadurch erklären, dass zwar Agglomerate aufgebrochen 

werden, jedoch ist die Trefferquote im Vergleich zu den Mahlkörperfüllgraden von 0,6 

und 0,8 niedriger, was anhand von REM-Aufnahmen (Bild 4.37) in Abschnitt 4.5.2 

ersichtlich wird. Aufgrund der geringeren Mahlkörperanzahl gerät eine hohe Anzahl 

von Agglomeraten nicht zwischen zwei Mahlkörper und kann dadurch nicht zerstört 

werden. Der Werkstoff ist äußerst inhomogen, da in manchen Bereichen innerhalb 

des Nanocomposites Agglomerate zerstört sind, in anderen allerdings noch größere 

Agglomerate vorliegen, was sich letztlich auch an den abweichenden Werten der 

Zugfestigkeit wieder spiegelt. Die Maximalwerte werden für Zug-, Biegefestigkeit und 

Bruchzähigkeit für einen Mahlkörperfüllgrad von 0,4 bzw. 0,6 erreicht. Eine weitere 

Erhöhung des Füllgrades kann bezüglich dieser Kennwerte kein besseres Ergebnis 

mehr erzielen. Die Ursache hierfür ist in einer möglichen Schädigung der polymeren 

Matrix zu sehen. Durch Einrühren der agglomerierten TiO2-Nanopartikel kann die 

Bruchzähigkeit KIc um 33% erhöht und durch die anschließende Dispergierung für 

alle verwendeten Mahlkörperfüllgrade weiter gesteigert werden. 
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Bild 4.13:  Übersicht der mechanischen Werkstoffeigenschaften von EP/TiO2 (Hom-
bitec RM 300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle unter Variation des Mahlkörperfüllgrades 
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Ein merklicher Einfluss der untersuchten Mahlkörperfüllgrade auf die Bruchzähigkeit 

KIc ist nicht zu beobachten. Die Schlagzähigkeit weist ihren höchsten Wert für einen 

Mahlkörperfüllgrad von 0,8 auf, allerdings liegt hier auch die größte Streuung vor. Für 

die Mahlkörperfüllgrade 0,4 und 0,6 besitzt die Schlagzähigkeit einen Wert von 1,69 

kJ/m² bzw. 1,46 kJ/m² und ist um 91% bzw. 66% gegenüber dem unverstärkten Du-

roplastwerkstoff erhöht. 

 

4.3.4 Mahlkörperdurchmesser 

Zur Untersuchung des Einflusses der Mahlkörpergröße auf das Dispergierergebnis 

wurden drei Mahlkörperfraktionen bestehend aus Mahlkörpern des Durchmessers 

0,4 bis 0,7 mm, 0,7 bis 1,2 mm und 1,2 bis 1,7 mm verwendet. Diese Dispergierex-

perimente konnten ausschließlich anhand der horizontalen Rührwerkskugelmühle 

durchgeführt werden, da hier die Maße des Trennspaltes die Verwendung von Mahl-

körpern mit Durchmessern von weniger als 1,2 mm erlaubten. Gemäß Bild 4.14 lie-

gen, wie bereits bei den Dispergierexperimenten zur Untersuchung des Einflusses 

der Rührwerksumfangsgeschwindigkeit auf das Dispergierergebnis zu beobachten 

war, auch hier die gemessenen Partikelgrößen sehr dicht beieinander.  

 
Bild 4.14: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) in Abhän-

gigkeit des Mahlkörperdurchmessers bei der Dispergierung in der hori-
zontalen Rührwerkskugelmühle 
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Zwar vergrößert sich mit geringerem Mahlkörperdurchmesser bei konstantem Mahl-

körperfüllgrad die Anzahl der Mahlkörper im Mahlraum, wodurch sich die Wahr-

scheinlichkeit einer Beanspruchung von Agglomeraten durch Mahlkörper erhöht, je-

doch wird gleichzeitig auch die kinetische Energie, die die Mahlkörper bei einem Zu-

sammenstoß besitzen, bei konstanter Dichte aufgrund ihrer geringeren Masse ver-

ringert. Deshalb ist zu erwarten, dass die Agglomerate häufiger von Mahlkörpern be-

ansprucht werden müssen, um sie vollständig auseinander zu brechen. Dies legt die 

Vermutung nahe, dass bei gleicher Dispergierdauer die höhere Trefferwahrschein-

lichkeit durch die höhere Anzahl der zum Agglomeratbruch notwendigen Beanspru-

chungen kompensiert wird, so dass sich die Dispergiergüte beim Einsatz der kleine-

ren Mahlkörper nicht deutlich verbessert, sondern lediglich eine geringfügige Diffe-

renzierung der gemessenen Partikelgrößen in Abhängigkeit der Mahlkörper gemäß 

Bild 4.14 resultiert. Eine weitere Ursache für diese Beobachtung ist in der hohen Vis-

kosität der Suspension zu sehen. Bei der Bewegung der Mahlkörper in dem Fluid 

wird deren Geschwindigkeit bedingt durch die hohe Viskosität des umgebenden Me-

diums verringert, da ihre kinetische Energie teilweise in Wärme umgewandelt wird, 

so dass bei Mahlkörpern zu geringer Masse beim Zusammenstoß deren kinetische 

Energie für eine effektive Dispergierung möglicherweise nicht mehr ausreicht. Des 

Weiteren nehmen die Haftkräfte mit geringer werdender Agglomeratgröße zu, wo-

nach höhere Kräfte zum weiteren Aufbrechen der Agglomerate notwendig werden, 

so dass die geringere kinetische Energie der kleineren Mahlkörper zum Aufbrechen 

der mit zunehmender Dispergierdauer kleiner werdenden Agglomerate nicht mehr 

genügt. Anhand von Bild 4.14 ist keine Verbesserung der Dispergiergüte mit abneh-

mendem Mahlkörperdurchmesser zu beobachten. Daher scheint die Fraktion der 

Mahlkörper mit dem größten Durchmesser von 1,2 mm bis 1,7 mm bei dem betrach-

teten Werkstoffsystem zur Dispergierung der Agglomerate auszureichen.  

Auch Wetzel [35] setzte Mahlkörper des Durchmessers von 1,2 mm bis 1,7 mm ein 

und konnte Nanopartikelagglomerate aus Aluminiumoxid in Epoxidharz bis zur Pri-

märpartikelgröße aufbrechen. Zerkleinerungsversuche mit Mahlkörpern des Durch-

messers von 0,5 mm nach Becker [200] zeigen, dass die geringe Beanspruchungsin-

tensität dieser kleinen Mahlkörper zunächst nicht ausreicht, um die groben Mahlgut-

partikel aufzubrechen. Es werden lediglich Ecken und Kanten der Mahlgutpartikel 

abgebrochen, was Becker an einer Erhöhung des Feingutanteils bemerkt. Auch ist 
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zu vermuten, dass Anrisse an den Partikeln erzeugt werden. Die Zunahme der 

Dispergierdauer führt zu einer zunehmenden Anzahl der Beanspruchungsvorgänge, 

das heißt die Partikel werden im Laufe des Dispergierprozesses mehrfach bean-

sprucht. Demnach vergrößern sich auch die Anrisse, bis die Partikel schließlich zer-

brechen. Liegen die Partikel fein zerkleinert vor, so kann die weitere Zerkleinerung 

schneller voranschreiten, da die Beanspruchungsintensität der kleineren Mahlkörper 

ausreicht. Kwade [192] untersuchte die Zerkleinerung von Kalksandstein in Wasser 

und beobachtet, dass bei der Verwendung von Mahlkörpern des Durchmessers von 

0,097 mm und 0,219 mm kaum noch ein Zerkleinerungsfortschritt zu erkennen ist. 

Bei mittleren Mahlkörpergrößen von 0,399 mm bis 0,661 mm sind Mehrfachbean-

spruchungen notwendig, da die Beanspruchungsintensität nicht mehr ausreicht. Bei 

Mahlkörperdurchmessern von mehr als 0,838 mm hingegen stellt er fest, dass be-

reits nach einer Minute nahezu alle Mahlgutpartikel zerkleinert sind. Auch Eskin et al. 

[213] beobachten bei der Zerkleinerung organischer Pigmente in Wasser bei Mahl-

körpern des Durchmessers von 10 µm keine nennenswerte Zerkleinerungswirkung 

und führen dies auf die unzureichende Beanspruchung der Partikel aufgrund des 

geringen Durchmessers zurück. Mende [198] hingegen kann mit Mahlkörperdurch-

messern von 0,1 mm, 0,2 mm und 0,35 mm bei der Zerkleinerung von Schmelzko-

rund (Al2O3) in Wasser unter Stabilisierung der Suspension durch die Steuerung des 

ph-Wertes Partikelgrößen von weniger als 10 nm erzielen.  

Gemäß Bild 4.15 sind die Biegeelastizitätsmodulen der Nanoverbundwerkstoffe für 

alle untersuchten Mahlkörperdurchmesser annähernd gleich und liegen etwa 37% bis   

41% höher als der des Referenzwerkstoffes. Hinsichtlich der Biegefestigkeit konnte 

für die unter Dispergierung der Nanopartikelagglomerate hergestellten Nanover-

bundwerkstoffe gegenüber dem ungefüllten Epoxidharzwerkstoff eine Steigerung von 

rund 10% erzielt werden. Der Zugelastizitätsmodul weist wie erwartet in Abhängigkeit 

der variierten Dispergierparameter nur geringe Abweichungen auf. Auch Zugfestig-

keit, Bruchzähigkeit und Schlagzähigkeit lassen keine nennenswerten Unterschiede 

hinsichtlich der unterschiedlichen Mahlkörperdurchmesser erkennen.  

Die Untersuchungen innerhalb dieses Abschnittes zeigen somit, dass eine Verbesse-

rung der Dispergiergüte mit geringer werdendem Mahlkörperdurchmesser in Verbin-

dung mit gesteigerten mechanischen Eigenschaften der Nanoverbundwerkstoffe bei 

den untersuchten Stoffsystemen nicht beobachtet werden konnte.  
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Bild 4.15:  Übersicht der mechanischen Werkstoffeigenschaften von EP/TiO2 (Hom-
bitec RM 300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle unter Variation des Mahlkörperdurchmessers 
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4.3.5 Schlussfolgerungen aus den Experimenten mit variierten Dispergierpa-
rametern und Überprüfung der Ergebnisse 

Die durchgeführten Untersuchungen zeigen, dass ein Mahlkörperfüllgrad von 0,6 und 

eine Rührwerksumfangsgeschwindigkeit von 9,4 m/s zusammen mit Mahlkörpern 

des Durchmessers 1,2-1,7 mm bei einer Dispergierdauer von 60 Minuten zu einer 

sehr guten Dispergiergüte in Verbindung mit herausragenden mechanischen Kenn-

werten der duroplastischen Nanoverbundwerkstoffe führen. Zur Überprüfung der mit 

Hilfe der horizontalen Rührwerkskugelmühle erarbeiteten Ergebnisse wurden zusätz-

liche Dispergierexperimente mit Hilfe der vertikalen Rührwerkskugelmühle (Tauch-

mühle) durchgeführt. Beide Dispergiersysteme unterscheiden sich in ihrer Konstruk-

tion sowie ihren geometrischen Verhältnissen, jedoch ist die prinzipielle Wirkungs-

weise der beiden Geräte identisch. Aufgrund eines größeren Rührwerksaußen-

durchmessers der Tauchmühle ergaben sich bei den gewählten Rührwerksdrehzah-

len von 2500 U/min, 3500 U/min und 4500 U/min gegenüber der horizontalen Rühr-

werkskugelmühle höhere Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten von 7,4 m/s, 10,3 

m/s und 13,2 m/s. Aus konstruktiven Gründen konnten ausschließlich Mahlkörper der 

Fraktion 1,2 bis 1,7 mm verwendet werden. Bei der Verwendung von Mahlkörpern 

geringeren Durchmessers könnten diese in den Spalt der Wellenlagerung des Rühr-

werkes geraten, so dass Beschädigungen nicht auszuschließen wären. Die herge-

stellten Suspensionen wurden in Analogie zu den vorherigen Experimenten hinsicht-

lich ihrer Partikelgröße untersucht (Anhang, Bild 7.1 und Bild 7.2) und zu Prüfkörpern 

weiterverarbeitet, die anschließend mechanisch charakterisiert wurden. Wie anhand 

von Bild 7.3 und Bild 7.4 im Anhang ersichtlich, konnte bei der Verwendung dieser 

Mahlkörper während einer Dispergierdauer von 60 Minuten und einer Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit von 10,3 m/s ein Nanoverbundwerkstoff gefertigt werden, bei 

dem die mechanischen Kennwerte gegenüber denen des Referenzwerkstoffes deut-

lich erhöht bzw. zumindest auf dessen Niveau lagen, was bei untersuchten alternati-

ven Parametersätzen nicht der Fall war. Die zuvor gewonnenen Erkenntnisse kön-

nen somit bestätigt werden. Da aus konstruktiven Gründen mit Hilfe der Tauchmühle 

auch Suspensionen mit Viskositäten verarbeitet werden können, die die technischen 

Grenzen der horizontalen Rührwerkskugelmühle übersteigen, war es notwendig die-

se für die in Abschnitt 6.3.9 durchgeführten Untersuchungen zum Einfluss der ein-

zelnen Nanopartikelsysteme auf die Werkstoffeigenschaften heranzuziehen.  
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4.3.6 Theoretische Betrachtungen zur Art, Intensität und Anzahl der Partikel-
beanspruchungen 

4.3.6.1 Ermittlung der vorliegenden Beanspruchungsart 

Bei der Beanspruchung von Partikeln zwischen zwei Mahlkörpern können drei Fälle 

unterschieden werden [72][192][214], die nachfolgend näher erläutert werden: 

1. Die energetisch günstige Beanspruchung ist die sogenannte Einzelpartikelbean-

spruchung, wobei genau ein Partikel zwischen den Mahlkörpern eingefangen und 

mit der gesamten Energie beansprucht wird.  

2. Bei der Mehrpartikelbeanspruchung werden mehrere Partikel zwischen den 

Mahlkörpern eingefangen, wobei zunächst derjenige beansprucht wird, der am 

größten ist und/oder den geringsten Abstand zur Verbindungslinie der Mahlkörper 

aufweist. Dieser Partikel wird mit der gesamten Energie bzw. Druckkraft bean-

sprucht, wohingegen alle weiteren Partikel, die sich ebenfalls zwischen den bei-

den Mahlkörpern befinden, mit einer entsprechend geringeren Beanspruchungsin-

tensität beansprucht werden. Dies hat zur Konsequenz, dass am Ende des Bean-

spruchungsvorgangs mehrere Einzelpartikelbeanspruchungen vorliegen, die sich 

in ihrer Beanspruchungsintensität unterscheiden, wobei jeder Partikel Kontakt zu 

beiden Mahlkörpern hatte. 

3. Zwischen den Mahlkörpern wird ein Gutbett eingefangen und beansprucht, so 

dass die Kontaktkräfte nicht konzentriert an wenigen Punkten eingeleitet werden 

können, sondern über die Oberfläche verteilt. 

Die obige Definition der Beanspruchungsfälle geht auf sogenannte Echtzerkleinerun-

gen zurück, das heißt Mahlprozesse bei denen das Feststoffgefüge von Stoffen zer-

teilt wird. Ein Partikel wird als Bruchstück angesehen, das in immer kleinere Bruch-

stücke gebrochen wird, aus dessen Gesamtheit er sich letztlich zusammensetzt. Die 

Größenordnung der betrachteten Bruchstücke reicht hinab bis in den mikroskaligen 

Bereich. Da die innerhalb der vorliegenden Arbeit verwendeten Partikel aufgrund ih-

res Herstellungsprozesses bereits eine nanoskalige Größe besitzen, ist es jedoch 

nicht das Ziel Partikel zu brechen, sondern vielmehr agglomerierte Primärpartikel zu 

separieren. In Analogie zu dieser Veranschaulichung werden zur Übertragung der 

Beanspruchungsfälle auf Dispergiervorgänge im Nanometerbereich diese Partikel als 

Agglomerate bestehend aus vielen einzelnen Primärpartikeln betrachtet.  
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Nach Kwade [192] ist das Verhältnis dakt/y aus dem Durchmesser des zerkleine-

rungsaktiven Volumens dakt zwischen zwei Mahlkörpern und dem mittleren Abstand y 

zweier Partikel in der Suspension ein Maß, mit dem die Anzahl der eingefangenen 

Partikel abgeschätzt und dadurch der jeweils vorliegende Beanspruchungsfall ermit-

telt werden kann. Zur Berechnung des Verhältnisses dakt/y werden zwei Mahlkörper 

betrachtet (Bild 4.16), die zur Einführung der relevanten Größen und zur Veran-

schaulichung von deren prinzipiellen Zusammenhängen dienen. Aus Gründen der 

Übersichtlichkeit werden in Bild 4.16 für die Agglomerate kreisförmige Darstellungen 

gewählt, die nicht weiter in Primärpartikel aufgelöst werden und die vereinfachend als 

Partikel, das heißt Teilchen einer geringen Abmessung hinsichtlich des Maßstabes 

des betrachteten Bezugssystems aufgefasst werden. 

 
Bild 4.16: Zerkleinerungsaktives Volumen zwischen zwei Mahlkugeln 

 
Damit ein Partikel des Durchmessers x in einem Volumen zwischen zwei Mahlkör-

pern des Durchmessers dMK beansprucht werden kann, ist es notwendig, dass der 

Abstand der beiden Mahlkörperflächen kleiner ist als der Durchmesser des Partikels. 

Dieses zerkleinerungsaktive Volumen Vakt,MK wird definiert als dasjenige Volumen 

zwischen zwei Malkörpern, in dem Partikel eingefangen und intensiv beansprucht 

werden können. Es ist in Bild 4.16 grau gekennzeichnet und berechnet sich in Ab-

hängigkeit des Partikeldurchmessers x und des Mahlkörperdurchmessers dMK gemäß 

nachstehender Gleichung [207] zu:  

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ ⋅+⋅⋅= xdxV MKMKakt 3

4
4

2

, π                          (4.6) 

Der Durchmesser dakt des aktiven Volumens Vakt,MK zweier Mahlkörper ist definiert als 

der Abstand der Mittelpunkte zweier Partikel der Größe x, die bei einem kleinsten 
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Abstand a der Mahlkörper des Durchmessers dMK gerade noch von den Mahlkörpern 

eingefangen werden, und berechnet sich gemäß: 

( ) 222 axaxdd MKakt −+−⋅⋅=         (4.7) 

Der mittlere Abstand y der Partikelmittelpunkte [192] lässt sich in Abhängigkeit der 

Feststoffvolumenkonzentration cV und ihrer Größe x berechnen zu: 

x
c

y
V

⋅
⋅

= 3
6

π           (4.8) 

Der Zusammenhang zwischen dem rechnerischen Partikelabstand y, der Feststoffvo-

lumenkonzentration cV bzw. des Partikelvolumengehalts und der Partikelgröße x wird 

exemplarisch in Bild 4.17 veranschaulicht. Es werden monomodale Partikelgrößen-

verteilungen und eine ideale Dispergierung der Partikel in der fluiden Matrix ange-

nommen.  

 
Bild 4.17: Theoretischer Partikelabstand in Abhängigkeit des Partikelvolumengehal-

tes und des Partikeldurchmessers 
 
Mit abnehmendem Partikeldurchmesser bzw. zunehmendem Partikelvolumengehalt 

ist ein linearer bzw. annähernd exponentieller Abfall des Partikelabstandes zu beo-

bachten. Für den in den Dispergierexperimenten verwendeten Partikelvolumengehalt 

von 0,14 ergibt sich unter Einbeziehung einer Primärpartikelgröße von xP = 15 nm 
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gemäß der Herstellerangabe für die TiO2-Nanopartikel (Hombitec RM 300) ein theo-

retischer Partikelabstand von gerundet 23 nm (eingezeichneter Punkt in Bild 4.17).  

Wird ein Partikel von zwei Mahlkörpern eingefangen und beansprucht, können sich 

die Mahlkörper nicht mehr berühren, sondern haben einen Abstand a zueinander. 

Kwade [192] nimmt an, dass der Abstand a zwischen den Mahlkörpern gleich dem 

Produkt aus dem relativen Abstand a’ und dem Partikeldurchmesser x ist gemäß: 

xaa ⋅= '                (4.9) 

und leitet mit Hilfe dieser Annahme sowie der Verwendung der Gleichungen 4.7 und 

4.8 den nachfolgenden Zusammenhang für das Verhältnis dakt/y her: 

( ) 23 '1'12
6

a
x

da
c

y
d MKVakt −+⋅−⋅⋅

⋅
=

π
               (4.10) 

Für den verwendeten Partikelgehalt von 14 Vol.-% wurden die Verhältnisse dakt/y in 

Abhängigkeit des Verhältnisses dMK/x für unterschiedliche relative Abstände a’ be-

rechnet und in Bild 4.16 dargestellt. Bei der Wahl eines doppellogarithmischen Koor-

dinatensystems nimmt das Verhältnis aus dem Durchmesser des aktiven Volumens 

und dem mittleren Partikelabstand einen annähernd linearen Verlauf an.  

 
Bild 4.18: Verhältnis des Durchmessers des aktiven Volumens und dem mittleren 

Partikelabstand in Abhängigkeit des Durchmesserverhältnisses von Mahl-
körper und Partikel 
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Theoretischen Betrachtungen auf der Grundlage von Gleichung 4.10 durch Kwade 

zufolge, könnte mehr als ein Agglomerat dann eingefangen werden, wenn das Ver-

hältnis dakt/y größer als 1 ist und der relative Abstand gegen Null geht. Dadurch wür-

den am Rand des zerkleinerungsaktiven Volumens mehrere Partikel eingefangen 

werden. Bei der Beanspruchung eines Partikels in der Mitte zweier Mahlkörper wäre 

ein Verhältnis dakt/y von mehr als 2 notwendig, um mehrere Partikel einzufangen. 

Aufgrund der bei der Annäherung zweier Mahlkörper auftretenden Quetschströmung 

schließt Kwade diese beiden Fälle jedoch aus und trifft die Annahme, dass ein Ver-

hältnis dakt/y von 4 und höher ausreicht, um mehr als ein Partikel einzufangen. Unter 

Verwendung von Bild 4.18 wird ersichtlich, dass für einen Partikelgehalt von 14 Vol.-

% bei einem relativen Partikelabstand von a’ = 0,5 ein Verhältnis dMK/x von mehr als 

6 und bei einem relativen Partikelabstand von a’ = 0,75 ein Verhältnis dMK/x von mehr 

als 13 mehrere Partikel eingefangen werden. Demnach müssten die Agglomeratgrö-

ßen bei Verwendung der Cerium-stabilisierten Mahlkörper mit einem angenommenen 

mittleren Durchmesser von 550 µm, 950 µm und 1450 µm der in Tabelle 3.4 aufgelis-

teten Fraktionen größer als 92 µm, 158 µm und 242 µm bzw. 42 µm, 73 µm und 112 

µm sein, so dass Einzelagglomeratbeanspruchungen theoretisch vorliegen könnten. 

Wie anhand einer repräsentativen REM-Aufnahme des Nanopartikelpulvers (Bild 

4.19) ersichtlich, ist die Mehrzahl der vorzufindenden Agglomeratgrößen allerdings 

bereits im Ausgangszustand deutlich kleiner.  

 
Bild 4.19:  REM-Aufnahme des TiO2-Nanopartikelpulvers (Hombitec RM 300) 
 
Somit ist selbst zu Beginn der Dispergierung, wenn die Agglomeratgrößen am größ-

ten sind, eine Einzelpartikelbeanspruchung äußerst unwahrscheinlich. Naheliegender 

100 µm 
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ist die Dominanz von Mehragglomeratbeanspruchungen und Gutbettbeanspruchun-

gen, wobei davon auszugehen ist, dass sich die Anzahl der Mehragglomeratbean-

spruchungen mit zunehmender Verkleinerung der Agglomerate verringern und die 

Anzahl der Gutbettbeanspruchungen erhöhen wird. Kwade [192] geht davon aus, 

dass unterhalb einer Partikelgröße von 2 µm mehrere Partikel zwischen zwei Mahl-

körpern eingefangen werden, die unterschiedlich stark beansprucht werden und 

schließt bei Partikelgrößen von unter 1 µm auch Gutbettbeanspruchungen nicht aus.  

 

4.3.6.2 Definition der Beanspruchungszahl 

Die Beanspruchungszahl ist ein Maß für die Anzahl der Beanspruchungen, die die 

Partikel während des Dispergierprozesses erfahren. Unter der Annahme, dass bei 

jedem Mahlkörperkontakt nur ein Partikel beansprucht wird, lässt sich die Beanspru-

chungszahl BZ in Abhängigkeit der Drehzahl des Rührwerks n, der Zerkleinerungs-

zeit t, des Mahlkörperfüllgrads ϕMK, der Porosität der Mahlkörperschüttung εb,MK, der 

Feststoffkonzentrationvolumen der Partikel cV, der Mahlgutpartikelgröße x und des 

Mahlkörperdurchmessers dMK berechnen. Da in dem vorherigen Abschnitt gezeigt 

wurde, dass bei der Dispergierung von Nanopartikelagglomeraten unter den vorlie-

genden Randbedingungen Mehragglomeratbeanspruchungen bzw. Gutbettbean-

spruchungen anzunehmen sind, handelt es sich in diesem Fall bei dem berechneten 

Wert der Beanspruchungszahl BZ nicht um einen Absolut-, sondern um einen Min-

destwert und wird im Folgenden mit BZmin bezeichnet.  
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Somit ist eine konservative Abschätzung der Beanspruchungszahl möglich. Die ab-

soluten Beanspruchungszahlen sind dementsprechend deutlich größer. Daher ist die 

berechnete Beanspruchungszahl BZmin nicht als Absolutwert zu betrachten, sondern 

als eine theoretische Hilfsgröße, die dazu dient unterschiedliche Dispergierexperi-

mente miteinander zu korrelieren und dadurch eine Modellierung zu ermöglichen, die 

die Vorhersage von Partikelgrößenverteilungen in Abhängigkeit der physikalischen 

Größen des Dispergierprozesses erlaubt. Die Berechnung der Beanspruchungszahl 

BZmin erfolgt im Rahmen der Modellbildung in Abschnitt 5. 
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4.3.6.3 Berechnung der Beanspruchungsintensität 

Die Intensität, mit der das Mahl- bzw. Dispergiergut in einer Rührwerkskugelmühle 

beansprucht wird, ist proportional zur dritten Potenz des Mahlkörperdurchmessers 

dMK, zur Mahlkörperdichte ρMK und dem Quadrat der Rührwerksumfangsgeschwin-

digkeit vt [286]. Die Berücksichtigung der Energiedissipation aufgrund von Mahlkör-

perverformungen erfolgt durch die Einbeziehung des Elastizitätsmoduls des Disper-

giergutes EDG und dem der Mahlkörper EMK.  
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23 ρ                  (4.12) 

Somit hängt die Beanspruchungsintensität des Dispergiergutes ausschließlich von 

den Betriebsparametern ab und ist unabhängig von dem Zerkleinerungsfortschritt. 

Zur Veranschaulichung ist in Bild 4.20 die berechnete Beanspruchungsintensität in 

Abhängigkeit der Rührwerksumfangsgeschwindigkeit für verschiedene Mahlkörper-

durchmesser dargestellt. Mit zunehmendem Mahlkörperdurchmesser erhöht sich die 

Beanspruchungsintensität deutlich, jedoch reduziert sich gemäß Gleichung 4.11 die 

Anzahl der Partikelbeanspruchungen bei gleichem Mahlkörperfüllgrad. Bei sehr ge-

ringen Mahlkörperdurchmessern wird die Beanspruchungsintensität kaum mit zu-

nehmender Rührwerksumfangsgeschwindigkeit erhöht. 

 
Bild 4.20: Zusammenhang zwischen der Beanspruchungsintensität und der Rühr-

werksumfangsgeschwindigkeit für verschiedene Mahlkörperdurchmesser 
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4.3.7 Einfluss des Partikelgehaltes auf den Dispergierprozess 

Wie in Abschnitt 4.2 gezeigt wurde, nimmt die Viskosität einer Suspension bestehend 

aus Epoxidharz und Nanopartikeln mit steigendem Partikelgehalt deutlich zu. Diese 

Beobachtung wirft die Frage auf, welchen Einfluss die Feststoffkonzentration auf den 

Dispergierprozess und damit auf die erzielbare Partikelgröße ausübt. Um dies zu un-

tersuchen, wurden Dispergierexperimente an Suspensionen aus Epoxidharz und 

TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) mit Partikelgehalten von 2 und 14 Vol.-% in 

der horizontalen Rührwerkskugelmühle durchgeführt. Die Viskositäten der beiden 

Suspensionen unterschieden sich bei einer Verarbeitungstemperatur von etwa 75°C 

um mehr als eine Größenordnung (Bild 4.4, Abschnitt 4.2). Bei der Durchführung der 

Dispergierexperimente wurde aus Gründen der Vergleichbarkeit darauf geachtet in 

beiden Versuchen eine annähernd identische Prozesstemperatur zu realisieren. Be-

reits unmittelbar nach dem Einrühren des Nanopartikelpulvers mit Hilfe eines Dissol-

vers (Dispermat, VMA Getzmann GmbH) sind deutliche Unterschiede in den Parti-

kelgrößen messbar. Bei einer Feststoffkonzentration von 2 Vol.-% an TiO2-Nano-

partikeln beträgt der Medianwert x50,3 gerundet 235 nm, wohingegen bei einem Parti-

kelgehalt von 14 Vol.-% eine Partikelgröße von etwa 172 nm erzielt wird (Bild 4.21).  

 
Bild 4.21: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) für die Parti-

kelgehalte von 2 und 14 Vol.-% bei der Dispergierung in der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle 
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Nach Bergmann [287] treten in einem Fluid Tangential- oder Schubspannungen auf, 

wenn Kräfte parallel zu einer Begrenzungsfläche des Fluids wirksam sind, die sich in 

ihrem Betrag oder ihrer Richtung unterscheiden. Zur Übertragung dieser Kräfte müs-

sen allerdings ausreichend hohe Viskositäten vorliegen. Infolgedessen weist ein   

ideales Fluid, dessen Viskosität gleich Null wäre und das in der Realität nicht existent 

ist, keine innere Reibung auf, wodurch keine Scherkräfte in das Gemisch eingebracht 

werden können. Um Agglomerate aufbrechen zu können, müssen die auftretenden 

Kräfte höher sein als die Anziehungskräfte der Partikel. Aufgrund der geringen Vis-

kosität der Suspension mit einem Partikelgehalt von 2 Vol.-% können sich die Parti-

kelagglomerate sehr frei in dem Epoxidharz bewegen und sich somit einer Scherbe-

anspruchung durch das umgebende Fluid entziehen. 

Nach einer Dispergierung von wenigen Minuten in der horizontalen Rührwerksku-

gelmühle verringert sich die Agglomeratgröße in beiden Experimenten drastisch, liegt 

allerdings bei einem Partikelgehalt von 2 Vol.-% deutlich über 100 nm und kann mit 

zunehmender Dispergierdauer nicht weiter verringert werden. Bei der höherviskosen 

Suspension mit einem Partikelgehalt von 14 Vol.-% ist eine deutlich geringere End-

partikelgröße erreichbar. Auch Eskin et al. [213] und Reinsch [209] beobachten eine 

Abnahme der mittleren Partikelgröße mit zunehmender Mahlgutkonzentration. Zu 

begründen ist diese Beobachtung dadurch, dass bei einer geringen Viskosität ein 

Agglomerat, das sich zwischen zwei annähernden Mahlkörpern befindet, aufgrund 

seiner großen Bewegungsfreiheit sehr einfach mit der auftretenden Verdrängungs-

strömung aus der Beanspruchungszone ausgetragen werden kann. Hohe Viskositä-

ten sind demnach für einen effektiven Dispergierprozess vorteilhaft, vorausgesetzt, 

dass eine ausreichende Durchmischung der Suspension gewährleistet werden kann. 

Bei niedrigen Viskositäten ist daher eine Viskositätserhöhung durch eine permanente 

Kühlung der zu verarbeitenden Suspension während der Dispergierung angebracht.  

 

4.3.8 Einfluss von Dispergierhilfsmitteln auf den Dispergierprozess 

Dispergierhilfsmittel dienen dazu die Grenzflächenspannung der in Kontakt stehen-

den Phasen, im vorliegenden Fall zwischen dem flüssigen Epoxidharz und den pul-

verförmigen Partikeln, zu reduzieren und dadurch die Benetzung zu fördern [178]. 

Sie docken an die Partikel an, stabilisieren sie und verhindern damit eine Agglomera-

tion. Um die Wirksamkeit bei dem vorliegenden Stoffsystem im Rahmen der Herstel-
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lung von duroplastischen Nanoverbundwerkstoffen zu untersuchen, wurden zusätzli-

che Dispergierversuche unter Verwendung von Dispergierhilfsmitteln durchgeführt. In 

Abstimmung mit dem Hersteller der TiO2-Nanopartikel (Hombitec RM 300, Sachtle-

ben Chemie GmbH) wurden zwei für Epoxidharzsysteme konzipierte Dispergierhilfs-

mittel ausgewählt und die jeweiligen Zusatzmengen in Bezug auf den Partikelgehalt 

festgelegt. Bei Dispergierhilfsmittel 1 (DH1) handelt es sich um ein Polymer (Solplus 

D510, Lubrizol Limited) und bei  Dispergierhilfsmittel 2 (DH2) um eine Lösung eines 

Copolymeren mit sauren Gruppen (W996, Byk-Chemie GmbH). Diese wurden ge-

mäß den Herstellerangaben dem Epoxidharz hinzugefügt und vermischt, bevor die 

Partikel zugegeben wurden. Anschließend wurde die mittlere Partikelgröße mit Hilfe 

des Partikelgrößenanalysators (Nanotrac Particle Size Analyser NPA 250, Microtrac 

Inc.) unmittelbar nach der Einarbeitung der Partikel mittels Dissolver (0 Minuten) so-

wie nach einer Dispergierdauer von 60 Minuten unter Verwendung der horizontalen 

Rührwerkskugelmühle, die stets mit den gleichen Dispergierparametern betrieben 

wurde, gemessen. Wie in Bild 4.22 ersichtlich, sind unmittelbar nach der Einarbei-

tung der Partikel deutlich geringere Partikelgrößen bei Verwendung der Disper-

gierhilfsmittel erkennbar. Dabei konnte die effektivste Reduzierung der Partikelgröße 

mit Hilfe des Dispergierhilfsmittels 2 bei dem Gehalt von 5 Gew.-% erreicht werden. 

 
Bild 4.22:  Partikelgröße der TiO2-Nanopartikel (Hombitec RM 300) dispergiert in EP 

unter Verwendung von Dispergierhilfsmitteln 
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Nach 60-minütiger Dispergierung in der horizontalen Rührwerkskugelmühle kann 

jedoch festgehalten werden, dass im Vergleich zu der Dispergierung ohne Disper-

gierhilfsmittel keine Verringerung der Partikelgröße erzielt werden konnte. Unter Ver-

wendung von Dispergierhilfsmittel 1 (DH1) liegt die Partikelgröße sogar etwas höher. 

Es wurde eine starke Anhäufung von kleinen Luftblasen beobachtet, die trotz Evaku-

ierung nicht vollständig zu beseitigen waren und die möglicherweise die Effektivität 

des Dispergierprozesses nachteilig beeinflusst haben könnten. Demnach scheint die 

Größe der Primärpartikel bzw. Sinteraggregate die untere Grenze der erreichbaren 

Endpartikelgröße zu bestimmen. Ein Reagglomerationsproblem während der Disper-

gierung scheint bei der untersuchten Suspension aufgrund der hohen Viskosität nicht 

vorzuliegen. Das Dispergierhilfsmittel umgibt die Oberfläche der Partikel und wirkt 

möglicherweise dem erneuten Zusammenlagern von Partikeln entgegen, ist jedoch 

nicht in der Lage eine weitere Aufspaltung der Agglomerate effektiv zu unterstützen.  

Bild 4.23 zeigt den Biegeelastizitätsmodul und die Biegefestigkeit der Nanoverbund-

werkstoffe, die unter Verwendung von Dispergierhilfsmittel 1 (DH1) (Solplus D510, 

Lubrizol Limited)  mit einem Massenanteil von 6,5 Gew.-% und Dispergierhilfsmittel 2 

(DH2) mit einem Massengehalt von 2 Gew.-% und 5 Gew.-% gefertigt wurden.  

 
Bild 4.23:  Biegeelastizitätsmodul und Biegefestigkeit von EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 

10 Vol.-% in Abhängigkeit der bei der Dispergierung in der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle verwendeten Dispergierhilfsmittel  
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Als Referenz sind die Werte des unverstärkten Duroplastwerkstoffes und des Nano-

verbundwerkstoffes EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-%, der ohne Verwendung 

eines Dispergierhilfsmittels realisiert wurde, dargestellt. Gegenüber dem ungefüllten 

Referenzwerkstoff weisen alle untersuchten Nanoverbundwerkstoffe deutlich erhöhte 

Biegeelastizitätsmodulen und Biegefestigkeiten auf. Vergleicht man jedoch die ein-

zelnen Nanocomposite untereinander, so ist zu erkennen, dass keine merklichen Un-

terschiede zu beobachten sind. Eine Verbesserung gegenüber dem Nanocomposite, 

das ohne Verwendung von Dispergierhilfsmitteln gefertigt wurde, ist demnach nicht 

zu verzeichnen. 

Auch die Zugelastizitätsmodulen der Nanocomposite sind deutlich höher als die des 

unverstärkten Referenzwerkstoffes (Bild 4.24). Die Zugfestigkeiten aller unter Ver-

wendung von Dispergierhilfsmitteln gefertigten Nanoverbundwerkstoffe liegen unter-

halb des unverstärkten Duroplastwerkstoffes und weisen eine sehr große Streuung 

auf. Die möglichen Ursachen der verringerten Zugfestigkeiten könnten in Zusam-

menhang stehen mit den in den Nancompositen verbliebenen Dispergierhilfsmitteln, 

die beispielsweise die Matrix chemisch beeinflusst oder aber die Anbindung zwi-

schen den Partikeln und der Matrix beeinträchtigt haben könnten.  

 
Bild 4.24:  Zugelastizitätsmodul und Zugfestigkeit von EP/TiO2 (Hombitec RM 300)   

10 Vol.-% in Abhängigkeit der bei der Dispergierung in der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle verwendeten Dispergierhilfsmittel  
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Die Bruchzähigkeit KIc zeigt für die Nanocomposite, bei deren Herstellung DH1 6,5   

Gew.-% und DH2 5 Gew.-% verwandt wurden, Werte, die denen des ohne Disper-

gierhilfsmittel gefertigten Nanoverbundwerkstoffes vergleichbar sind. Für EP/TiO2 

DH2 2 Gew.-% ist eine gegenüber dem ohne Dispergierhilfsmittel hergestellten Na-

nocomposite verringerte Bruchzähigkeit um gerundet 11% zu verzeichnen. Die 

Schlagzähigkeit hingegen besitzt bei der Verwendung des Dispergierhilfsmittels 2 

(DH2) 2 Gew.-% gegenüber dem ohne Dispergierhilfsmittel gefertigten Referenzma-

terial einen gesteigerten Wert von rund 16%.  

 
Bild 4.25:  Bruchzähigkeit und Schlagzähigkeit von EP/TiO2 (Hombitec RM 300)       

10 Vol.-% in Abhängigkeit der bei der Dispergierung in der horizontalen 
Rührwerkskugelmühle verwendeten Dispergierhilfsmittel  

 

Die Verwendung der Dispergierhilfsmittel mit den gewählten Massengehalten führte 

mit Ausnahme der Schlagzähigkeit zu keinen nennenswerten Steigerungen hinsicht-

lich der mechanischen Eigenschaften der Nanoverbundwerkstoffe. Bezüglich der 

Zugfestigkeit waren sogar verringerte Werte zu beobachten. Zusätzlich erhöhen sich 

aus wirtschaftlicher Sicht die Fertigungskosten, da weitere Arbeitsschritte innerhalb 

der Herstellung der Nanokomposite, wie z.B. zusätzliches Evakuieren der Suspensi-

on nach dem Einrühren der Dispergierhilfsmittel notwendig werden. Aufgrund dessen 

wird bei den im nachfolgenden Abschnitt gefertigten Nanocompositen von der Ver-

wendung von Dispergierhilfsmitteln abgesehen. 
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4.4 Einfluss unterschiedlicher keramischer Nanopartikel auf die Werk-
stoffeigenschaften hochgefüllter Nanoverbundwerkstoffe  

4.4.1 Mechanische Eigenschaften 

Die mechanischen Kennwerte von Nanoverbundwerkstoffen wie beispielsweise Elas-

tizitätsmodul, Festigkeit und Bruchzähigkeit nehmen mit wachsendem Partikelgehalt 

zu und können dadurch simultan gesteigert werden [35][153]. Des Weiteren konnte 

in Abschnitt 4.3.7 gezeigt werden, dass bei einer hochgefüllten Suspension aufgrund 

der deutlich höheren Viskosität ein besseres Dispergierergebnis zu erwarten ist als 

bei einer niedriggefüllten. Auf der Grundlage dieser Vorkenntnisse wurden hochge-

füllte Nanocomposite mit den in Abschnitt 4.3 anhand von TiO2-Nanopartikeln erar-

beiteten Dispergierparametern hergestellt und mechanisch charakterisiert. Da die 

Pumpleistung der horizontalen Rührwerkskugelmühle ausschließlich zur Erzeugung 

eines Zirkulationsstromes bei geringer viskosen Suspensionen ausreicht, wurde 

nachfolgend auf die vertikale Rührwerkskugelmühle (Tauchmühle) zurückgegriffen, 

die auch für Suspensionen mit deutlich höherer Viskosität eine Zirkulationsströmung 

ermöglicht.   

Ein Vergleich verschiedener Metalloxid-Nanopartikel in jeweils der gleichen Epoxid-

harz-Matrix mit einem Partikelgehalt von 10 Vol.-% im ausgehärteten Nanocomposite 

unter Verwendung identischer Dispergierparameter sollte Aufschlüsse darüber ge-

ben, welchen Einfluss die einzelnen Nanopartikelsysteme auf die mechanischen Ei-

genschaften von duroplastischen Nanocompositen ausüben. Verwendet wurden 

hierzu Partikelsysteme aus Titandioxid (TiO2) (Hombitec RM 300, Sachtleben Che-

mie GmbH; Aeroxide P 25, Evonik Degussa GmbH), Aluminiumoxid (Al2O3) (Aeroxi-

de Alumina C, Evonik Degussa GmbH) und Zirkoniumdioxid (ZrO2) (VP Zirkonoxid 

PH, Evonik Degussa GmbH).  

Wie anhand von Bild 4.26 ersichtlich ist, konnte unter Verwendung aller untersuchten 

Nanopartikelsysteme eine signifikante Steigerung des Biegeelastizitätsmoduls ge-

genüber dem unverstärkten Duroplastwerkstoff erzielt werden. Die Dispergiergüte, 

die in Abschnitt 4.5 anhand von REM-Aufnahmen der Werkstoffe noch näher unter-

sucht wird, ist hierbei nicht von entscheidender Bedeutung. Die Biegefestigkeiten der 

gefertigten Nanocomposite liegen alle mindestens 21% höher als die des unverstärk-

ten Duroplastwerkstoffes. Auch hier weichen die Werte der einzelnen Nanocomposi-
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te nur geringfügig voneinander ab, so dass keine merklichen Unterschiede zu ver-

zeichnen sind.  

 
Bild 4.26: Biegeelastizitätsmodul und Biegefestigkeit von duroplastischen Nanover-

bundwerkstoffen aus EP und unterschiedlichen Nanopartikeln aus Metall-
oxiden 

 

Bild 4.27 zeigt, dass der höchste Zugelastizitätsmodul mit EP/TiO2 (Hombitec RM 

300) erzielt werden konnte. Die Zugelastizitätsmodulen der übrigen Nanoverbund-

werkstoffe sind in etwa gleich und liegen nur geringfügig niedriger. Erwartungsgemäß 

weisen alle Nanocomposite bezogen auf den Referenzwert des unverstärkten Du-

roplastwerkstoffes einen deutlich gesteigerten Zugelastizätsmodul auf. Die Zugfes-

tigkeit der untersuchten Nanoverbundwerkstoffe ist mit der des ungefüllten Du-

roplasts vergleichbar. Gemäß Bild 4.28 kann unter Zuhilfenahme der nanoskaligen 

Titandioxide die Bruchzähigkeit KIc des Epoxidharzwerkstoffes um etwa 44% erhöht 

werden. Darüber hinaus führen die Aluminiumoxid-Nanopartikel zu einer Steigerung 

von 68% und die Zirkoniumdioxid-Nanopartikel zu der höchsten Bruchzähigkeit von 

1,02 MPa·m1/2, die damit um 79% über dem Referenzwert liegt. Letztere führen auch 

hinsichtlich der Schlagzähigkeit zu deutlich höheren Absolutwerten, als sie mit den 

beiden TiO2-Nanopartikelsystemen erzielt werden konnten, und dadurch zu Steige-

rungen von 99% bzw. 72% verglichen mit dem ungefüllten Duroplastwerkstoff. 
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Bild 4.27: Zugelastizitätsmodul und Zugfestigkeit von duroplastischen Nanoverbund-

werkstoffen aus Epoxidharz und unterschiedlichen Nanopartikeln aus Me-
talloxiden 

 

 
Bild 4.28: Bruchzähigkeit und Schlagzähigkeit von duroplastischen Nanoverbund-

werkstoffen aus Epoxidharz und unterschiedlichen Nanopartikeln aus Me-
talloxiden 
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4.4.2 Kratzfestigkeit 

Bei einem Kratzvorgang wird die Oberfläche eines Werkstoffes durch Normal- und 

Tangentialkräfte beansprucht, die an dem Material sowohl elastische als auch plasti-

sche Verformungen verursachen [289]. Der Kratzwiderstand eines Werkstoffes ist 

dabei entscheidend von dessen mechanischen Eigenschaften abhängig [43]. Wäh-

rend bei dem Eindringen eines Gegenkörpers in den Prüfkörper deren Härteunter-

schied relevant ist, sind bei dem anschließenden Abscheren vor allem Festigkeit und 

Zähigkeit des weicheren Prüfkörpers maßgebend. Bild 4.29 zeigt die Kratzertiefen 

der Nanocomposite, die durch eine Druckkraft von 2 N bzw. 4 N bei einer Kratzge-

schwindigkeit von 50 µm/s beansprucht wurden. Die Präsenz des eingerührten TiO2-

Nanopartikelpulvers (Hombitec RM 300) führt bei einer Belastung von 2 N zu einer 

Verringerung der Kratzertiefe des Duroplasts um rund 18%, der bereits unverstärkt 

eine hohe Kratzfestigkeit besitzt. Die Dispergierung der TiO2-Nanopartikelagglo-

merate kann die Kratzertiefe des Werkstoffes um weitere 15% vermindern, der da-

durch die geringste Kratzertiefe aller untersuchten Materialproben aufweist.  

 
Bild 4.29:  Kratzertiefe der hergestellten Nanoverbundwerkstoffe bei einer Normalkraft 

von 2 N bzw. 4 N bei einer Kratzgeschwindigkeit von 50 µm/s 
 

Diese Beobachtung korreliert mit den Untersuchungen von Ng et al. [290], die Epo-

xidharz mit jeweils 10 Gew.-% mikro- bzw. nanoskaligen TiO2-Partikeln modifizierten. 
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Der Vergleich zeigte eine deutlich verringerte Kratzertiefe bei der Verwendung der 

nanoskaligen Partikel gegenüber den mikroskaligen. Auch die Nanoverbundwerkstof-

fe EP/TiO2 (Aeroxide P25) und EP/ZrO2 (VP Zirkonoxid PH) weisen deutlich vermin-

derte Kratzertiefen auf. Für EP/Al2O3 (Aeroxide Alu C) ist zu beobachten, dass ge-

genüber dem unverstärkten Duroplastwerkstoff keine Verringerung der Kratzertiefe 

erzielt werden konnte. Die in Abschnitt 4.4.3 ermittelte Universalhärte des Nanover-

bundwerkstoffes EP/Al2O3 ist jedoch mit den Werten der anderen Nanocompositen 

vergleichbar (Bild 4.28). Zusätzlich weisen die REM- und TEM-Aufnahmen dieses 

Nanoverbundwerkstoffes gemäß Abschnitt 4.5.4 eine sehr gute Dispergierung auf. 

Demnach scheinen die Agglomerat- bzw. Partikelgröße und die Härte der Nanover-

bundwerkstoffe nicht die alleinigen, einflussgebenden Faktoren hinsichtlich des 

Kratzwiderstandes zu sein. In Bild 4.30 sind exemplarisch die dreidimensionalen 

Aufnahmen der mit Hilfe eines Weißlichtprofilometers (MicroProf, FRT GmbH) abge-

tasteten Oberflächen des unverstärkten Duroplastwerkstoffes (links) und des Nano-

verbundwerkstoffes EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% (rechts) dargestellt.  

       
Bild 4.30:  Dreidimensionale, topographische Darstellung der Kratzspur des unver-

stärkten Epoxidharzwerkstoffes (links) und des Nanoverbundwerkstoffes 
aus EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% (rechts); Normalkraft 2 N, 
Kratzgeschwindigkeit 50 µm/s 

 
Deutlich zu erkennen sind die V-förmigen Querschnitte der durch die Diamantspitze 

hervorgerufenen Kerben mit Materialanhäufungen auf beiden Seiten der Kratzfurche. 

Den in Bild 4.29 dargestellten Kratzertiefen, die sich aus der Differenz zwischen dem 

Niveau der Materialoberfläche und dem des tiefsten Punktes der Furche ermitteln, 

wurden die aus den jeweiligen Höhenprofilen errechneten Werte zu Grunde gelegt. 
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4.4.3 Mikrohärte 

Bei allen untersuchten Nanoverbundwerkstoffen konnte gemäß Bild 4.31 im Ver-

gleich zur unverstärkten Matrix eine verringerte Eindringtiefe einhergehend mit einer 

gesteigerten Universalhärte gemessen werden. Der Werkstoff, bei dem das Nano-

partikelpulver eingerührt wurde ohne nachfolgend zu dispergieren, weist aufgrund 

seiner hohen Inhomogenität erwartungsgemäß die größte Streuung auf. Die Univer-

salhärte der unter Dispergierung des Nanopartikelpulvers hergestellten Nanocompo-

site ist annähernd gleich und liegt etwa zwischen 15% und 21% höher als die des 

ungefüllten Duroplasts. Demnach ist die gemessene Eindringtiefe geringer und liegt 

in etwa bei 9 µm. Daher ist anzunehmen, dass während des Kratzversuches die har-

te Diamantspitze aufgrund der Verstärkung des Epoxidharzes mit Nanopartikeln we-

niger tief in die Oberfläche der Nanocomposite eindringt. Dies führt zu einem verrin-

gerten Materialabtrag gegenüber dem unverstärkten Duroplast, der die geringste 

Härte und damit die größte Eindringtiefe aufweist. Somit kann die Universalhärte als 

Einflussgröße angeführt werden, um die verbesserte Kratzfestigkeit der Nanocompo-

site gegenüber dem ungefüllten Duroplast zu erklären. Die Unterschiede hinsichtlich 

der Kratzfestigkeit bei der Verwendung der einzelnen Nanopartikelsysteme kann 

hierdurch jedoch nicht erklärt werden, da alle Nanocomposite annähernd die gleiche 

Universalhärte besitzen, so dass weitere Mechanismen von Bedeutung sind.  

 
Bild 4.31:  Universalhärte und Eindringtiefe der hergestellten Nanoverbundwerkstoffe 
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4.5 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen 

4.5.1 Nanoverbundwerkstoff mit eingerührten Nanopartikeln 

Wird das TiO2-Nanopartikelpulver (Hombitec RM 300) mit Hilfe eines Dissolvers in 

das Epoxidharz eingerührt ohne die agglomerierten Nanopartikel zu dispergieren, 

verbleiben Agglomerate in der Matrix, die einen Durchmesser von mehr als 20 µm 

aufweisen können, wie es in Bild 4.32 ersichtlich ist. Die REM-Aufnahmen wurden an 

Bruchflächen von Compact Tension (CT)-Prüfkörpern bei einer 1.000- bzw. 10.000-

fachen Vergrößerung angefertigt. Der Rissfortschritt verläuft in der Bildebene jeweils 

von unten nach oben gemäß den eingezeichneten Pfeilen. Die Bruchfläche ist durch-

setzt von einer Vielzahl agglomerierter Nanopartikel mit einer sehr großen Vertei-

lungsbreite der Agglomeratgrößen (Bild 4.32 (links)), die im Werkstoff Schwachstel-

len bilden und dadurch zu einem vorzeitigen Materialversagen führen, wie es bereits 

in Abschnitt 4.3 gezeigt wurde. In Bild 4.32 (rechts) ist sehr deutlich das Ablösen ei-

nes Agglomerates von der Matrix mit einer einhergehenden Hohlraumbildung zu er-

kennen, ein Hinweis, dass zwischen den Agglomeraten und der Matrix zum Teil eine 

unzureichende Anbindung vorliegt. 

  
Bild 4.32: REM-Aufnahmen der CT-Bruchfläche des Nanocomposites EP/TiO2 (Hom-

bitec RM 300) 10 Vol.-% mit eingerührten Nanopartikeln  
 
Die agglomerierten Nanopartikel sind größer als gebräuchliche Mikropartikel und sind 

inhomogen in der Matrix verteilt. Sie verhelfen dem Verbundwerkstoff nicht zu den 

simultan gesteigerten, charakteristischen Eigenschaften, wie sie durch das Vorliegen 

dispergierter Nanopartikel erzielt werden können. Zu erkennen ist allerdings eine 

rauhe Bruchfläche, die aus dem Ablenken von Rissen bedingt durch die Präsenz der 

agglomerierten Partikel resultiert, einhergehend mit einer erhöhten Bruchzähigkeit. 

20 µm 2 µm 
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4.5.2 Agglomeratgrößen in Abhängigkeit der Dispergierparameter 

Zur Untersuchung der in Abhängigkeit der Dispergierparameter erzielten Agglome-

ratgrößen wurden an präparierten Schliffen eingebetteter CT-Probekörper der aus-

gehärteten Nanoverbundwerkstoffe EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% REM-

Aufnahmen angefertigt. Dazu wurde ein Rasterelektronenmikroskop (Supra 55 VP, 

Carl Zeiss NTS GmbH) zusammen mit einem Centaurus Detektor eingesetzt, wor-

durch Rückstreuelektronen effektiv erfasst werden, so dass Aufnahmen mit einem 

hohen Materialkontrast generiert werden können. Dadurch werden vorhandene Ag-

glomerate deutlicher sichtbar und können mit Hilfe bildanalytischer Verfahren objektiv 

vermessen werden. In Ergänzung zur Bestimmung der Agglomeratgrößen mit Hilfe 

der dynamischen Lichtstreuung, bei der die Messungen an einer in Dichlormethan 

gelösten Materialprobe der flüssigen Suspension erfolgten, kann bei dieser Methode 

die Messung unmittelbar am ausgehärteten Nanoverbundwerkstoff erfolgen, wie er 

auch real eingesetzt werden kann. Bei einer 500-fachen Vergrößerung umfasste ein 

einzelnes Messfeld etwa 0,24 mm². Es wurden jeweils 5 Felder vermessen, so dass 

die untersuchte Gesamtfläche etwa 1,2 mm² betrug. Die gewählte Messfeldgröße 

kann somit als repräsentativ angesehen werden, wodurch sich statistisch abgesi-

cherte Werte ermitteln lassen.  

In Bild 4.33 ist die REM-Aufnahme des Nanoverbundwerkstoffes dargestellt, bei dem 

die TiO2-Nanopartikel (Hombitec RM 300) mit Hilfe eines Dissolvers in die Epoxid-

harzmatrix eingerührt wurden ohne anschließend zu Dispergieren. Deutlich zu er-

kennen sind die Flächen der Agglomerate (hellgrau bis weiß) und die der Epoxid-

harzmatrix (schwarz). Dieser Werkstoff wird als Referenzwerkstoff zu einem Zeit-

punkt von 0 Minuten betrachtet, der nicht in der horizontalen Rührwerkskugelmühle 

dispergiert wurde. Um den Einfluss der Dispergierdauer auf die Agglomeratgrößen 

zu veranschaulichen sind in Bild 4.34 zusätzlich die REM-Aufnahmen der Nanocom-

posite aus EP/TiO2 (Hombitec RM 300) 10 Vol.-% dargestellt, bei denen die TiO2-

Nanopartikel in dem Epoxidharz während einer Dauer von 15, 30, 60 und 120 Minu-

ten in der horizontalen Rührwerkskugelmühle dispergiert wurden. Der Mahlkörper-

durchmesser betrug 1,2-1,7 mm, der Mahlkörperfüllgrad 0,6 und die Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit 9,4 m/s. Zu erkennen ist eine deutliche Abnahme der Agglo-

meratgrößen mit fortschreitender Dispergierdauer. Bereits nach 15 bzw. 30 Minuten 

sind signifikant verringerte Agglomeratgrößen zu beobachten.  



4 Ergebnisse und Diskussion 100

 
Bild 4.33: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) im ausge-

härteten duroplastischen Nanocomposite (10 Vol.-%); eingerührt mit einem 
Dissolver ohne anschließende Dispergierung in der horizontalen Rühr-
werkskugelmühle 

 

  
 

  
Bild 4.34: Agglomeratgröße von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) im ausge-

härteten duroplastischen Nanocomposite (10 Vol.-%); dispergiert mit hori-
zontaler Rührwerkskugelmühle: a) 15 Minuten, b) 30 Minuten, c) 60 Minu-
ten, d) 120 Minuten 

d) 120 min

a) 15 min b) 30 min 

c) 60 min 

100 µm 100 µm 

100 µm 100 µm 

 100 µm 

0 min 
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Die Korrelation der Agglomeratgrößen mit den mechanischen Eigenschaften der Na-

nocomposite EP/TiO2 10 Vol.-% (Hombitec RM 300) in Abschnitt 4.3 (Bild 4.8) zeigt, 

dass für eine Dispergierdauer von 0, 15, 30 und 60 Minuten eine stetige Erhöhung 

der Biege- und der Zugfestigkeit bei gleichzeitiger Abnahme der Agglomeratgrößen 

festgestellt werden kann. Nach 60 Minuten ist zwar gemäß Bild 4.34 eine weitere 

Verringerung der Agglomeratgrößen zu beobachten, jedoch nehmen die Biege- und 

die Zugfestigkeit der Nanocomposite deutlich ab. Da dies im Widerspruch steht zu 

der geringer werdenden Agglomeratgröße des TiO2-Nanopartikelpulvers ist davon 

auszugehen, dass die abnehmenden mechanischen Werte auf Degradationserschei-

nungen des Epoxidharzes zurückzuführen sind. Während des Dispergierprozesses 

lässt es sich nicht vermeiden, dass neben den Partikelagglomeraten auch das Epo-

xidharz mechanisch beansprucht wird, so dass mit zunehmender Beanspruchungs-

dauer eine mögliche Degradierung des Harzes nicht auszuschließen ist. Hinsichtlich 

der Bruch- und der Kerbschlagzähigkeit sind die Werte für eine Dispergierdauer von 

120 Minuten jedoch gegenüber denen von 60 Minuten nahezu unverändert. Zusam-

men mit jeweils 4 weiteren REM-Aufnahmen wurden diejenigen aus Bild 4.33 und 

Bild 4.34 herangezogen, um mit Hilfe einer Bildanalyse-Software (Analysis Docu, 

Olympus Soft Imaging Solutions GmbH) den äquivalenten Kreisdurchmesser (ECD) 

der Agglomerate zu ermitteln und dadurch diese numerisch zu erfassen. Die Unter-

scheidung zwischen der Epoxidharzmatrix und den TiO2-Partikelagglomeraten erfolgt 

durch die Festlegung eines Schwellenwertes auf einer Grauwerteskala mit 256 Hel-

ligkeitsabstufungen. Dabei werden Pixel, deren Grauwert größer als ein zuvor festge-

legter Schwellenwert ist, als Agglomerat-Anteil interpretiert. Anschließend werden die 

als Agglomerat-Anteile erkannten Pixel einzelnen Agglomeraten zugeordnet und die 

Geometrie der erkannten Agglomerate durch Ersatzflächen idealisiert. Die Ersatzflä-

chen werden in ein CAD-Programm übertragen und automatisch in die REM-Auf-

nahme eingezeichnet. Dadurch ist eine visuelle Kontrollmöglichkeit gegeben. 

In Bild 4.35 ist die Anzahlverteilung der ermittelten Agglomeratgrößen in Abhängig-

keit der Dispergierdauer für 0, 15, 30, 60 und 120 Minuten aufgezeigt. Zu Beginn, 

beim Zeitpunkt 0 Minuten, liegt in dem Intervall mit dem geringsten äquivalenten 

Kreisdurchmesser der Agglomerate von 1-2 µm deren Häufigkeit bei etwa 0,4. Nach 

15 Minuten ist die Agglomerathäufigkeit bereits auf 0,49 angestiegen und erreicht bei 

120 Minuten einen Wert von 0,74. Dies entspricht einer Zunahme von 85% im Ver-
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gleich zu dem Ausgangswert bei 0 Minuten. Dementsprechend ist bei den Intervallen 

mit äquivalenten Kreisdurchmessern von mehr als 3 µm ein deutlicher Rückgang der 

Agglomeratanzahl mit zunehmender Dispergierdauer zu beobachten.  

 
Bild 4.35: Häufigkeitsverteilung von TiO2-Agglomeraten (Hombitec RM 300) im aus-

gehärteten duroplastischen Nanocomposite in Abhängigkeit der Disper-
gierdauer in der horizontalen Rührwerkskugelmühle  

 

Die Auswertung der REM-Aufnahmen für die eingesetzten Rührwerksumfangsge-

schwindigkeiten von 6,7 m/s, 9,4 m/s und 12,1 m/s zur Dispergierung der Nanoparti-

kelagglomerate ist in Bild 4.36 dargestellt. Mit zunehmender Rührwerksumfangsge-

schwindigkeit ist die Tendenz eines ansteigenden Feinanteils der Agglomerate im 

Intervall 1-1,4 µm zu erkennen. Zusätzlich ist zu beobachten, dass in den Intervallen 

mit besonders großen Äquivalentdurchmessern von 6-10 µm und 10-40 µm der An-

teil der Agglomerate unter Verwendung der höchsten Rührwerksumfangsge-

schwindigkeit von 12,1 m/s ebenfalls am höchsten ist. Dies ist für das Nanocomposi-

te nachteilig, da insbesondere größere Agglomerate den Werkstoff schwächen und 

dadurch zu vorzeitigem Materialversagen führen können. Die Geschwindigkeit, mit 

der das Rührwerk rotiert, beeinflusst unmittelbar die Strömung im Mahlraum, so dass 

sich bei zu hohen Umfangsgeschwindigkeiten eine ungünstige Dispergierströmung 

einstellen kann. Des Weiteren wird durch hohe Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten 

ein hoher Wärmeeintrag in den Mahlraum eingebracht, der trotz angeschlossenem 
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Kühlsystem zu einer deutlichen Erhöhung der Suspensionstemperatur verbunden mit 

einer Viskositätsverringerung führt. Scherkräfte werden schlechter in die Suspension 

eingebracht und zusätzlich können sich die Agglomerate leichter mit der Verdrän-

gungsströmung aus der Dispergierzone zweier Mahlkörper entfernen. 

 
Bild 4.36: Häufigkeitsverteilung von TiO2-Agglomeraten (Hombitec RM 300) im aus-

gehärteten duroplastischen Nanocomposite in Abhängigkeit der Rühr-
werksumfangsgeschwindigkeit der horizontalen Rührwerkskugelmühle  

 
Gemäß den REM-Aufnahmen der Nanoverbundwerkstoffe, die mit unterschiedlichen 

Mahlkörperfüllgraden dispergiert wurden, konnte mit dem höheren Füllgrad von 0,8 

verglichen mit den Füllgraden von 0,4 und 0,6 eine bessere Dispergiergüte erzielt 

werden (Bild 4.37).  

   
Bild 4.37: TiO2-Agglomerate (Hombitec RM 300) im ausgehärteten duroplastischen 

Nanocomposite; dispergiert in der horizontalen Rührwerkskugelmühle mit 
einem Mahlkörperfüllgrad von: 0,4 (links), 0,6 (Mitte), 0,8 (rechts) 

100 µm 100 µm 100 µm
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Bei gleichbleibender Bruchzähigkeit der Nanoverbundwerkstoffe verringerten sich 

jedoch nach Bild 4.13 (Abschnitt 4.3.3) Biege- und Zugfestigkeit bei der Erhöhung 

des Mahlkörperfüllgrades von 0,6 auf 0,8. Allein die Kerbschlagzähigkeit stieg an, die 

allerdings eine deutlich größere Streuung der Messwerte aufweist. 

 
Bild 4.38: Häufigkeitsverteilung von TiO2-Agglomeraten (Hombitec RM 300) im aus-

gehärteten duroplastischen Nanocomposite in Abhängigkeit des Mahlkör-
perfüllgrads der horizontalen Rührwerkskugelmühle  

 
Die unterschiedlichen Dispergierergebnisse, die bei der Dispergierung unter Ver-

wendung von Mahlkörpern des Durchmessers von 0,4-0,7 mm, 0,7-1,2 mm und 1,2-

1,7 mm erzielt wurden, werden in Bild 4.39 aufgezeigt. 

   
Bild 4.39: TiO2-Agglomerate (Hombitec RM 300) im ausgehärteten duroplastischen 

Nanocomposite; dispergiert in der horizontalen Rührwerkskugelmühle mit 
Mahlkörpern des Durchmessers: 0,4-0,7 mm (links), 0,7-1,2 mm (Mitte), 
1,2-1,7 mm (rechts) 

100 µm 100 µm 100 µm
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Bei der Dispergierung mit Mahlkörpern des geringsten Durchmessers von 0,4-0,7 

mm liegt zwar gemäß der in Bild 4.40 dargestellten Häufigkeitsverteilung der Agglo-

meratgrößen der höchste Feinanteil vor, verblieben sind allerdings nach Bild 4.39 

auch Agglomerate mit einem hohen äquivalenten Kreisdurchmesser. 

 
Bild 4.40: Häufigkeitsverteilung von TiO2-Agglomeraten (Hombitec RM 300) im aus-

gehärteten duroplastischen Nanocomposite in Abhängigkeit des Mahlkör-
perdurchmessers  

 
Die verbesserte Dispergierung der Nanopartikel in Form geringerer Agglomeratgrö-

ßen ist jedoch nach Bild 4.15 (Abschnitt 4.3.4) nicht an verbesserten mechanischen 

Werkstoffeigenschaften ausfindig zu machen. Vielmehr scheinen Größenbereiche 

hinsichtlich des Durchmessers der Agglomerate zu existieren, deren Unterschreitung 

hin zur Primärpartikelgröße sich nicht mehr in gesteigerten Werkstoffeigenschaften 

äußert. Hierbei sind auch die mit den unterschiedlichen Nanopartikelsystemen ein-

hergehenden Versagensmechanismen entscheidend, die in Abschnitt 4.5.4 durch 

morphologische Untersuchungen mittels REM-Aufnahmen näher betrachtet werden. 

 

4.5.3 Agglomeratgrößen in Abhängigkeit von Dispergierhilfsmitteln   

Auch die REM-Aufnahmen der unter Verwendung von Dispergierhilfsmitteln gefertig-

ten Nanoverbundwerkstoffe wurden hinsichtlich der erzielten Agglomeratgrößen aus-
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gewertet (Bild 4.41). Zum Vergleich ist in Bild 4.41 zusätzlich die Verteilung der Ag-

glomeratgrößen des ohne Dispergierhilfsmittel hergestellten Nanoverbundwerkstof-

fes dargestellt. In Analogie zu den in Abschnitt 4.3.8 nach dem Prinzip der dynami-

schen Lichtstreuung ermittelten Agglomeratgrößen nach 60-minütiger Dispergier-

dauer ist auch hier keine merkliche Verringerung der Agglomeratgrößen bedingt 

durch den Einsatz von Dispergierhilfsmitteln festzustellen. 

 
Bild 4.41: Häufigkeitsverteilung von TiO2-Agglomeraten (Hombitec RM 300) der unter 

Dispergierung mit verschiedenen Dispergierhilfsmitteln hergestellten Na-
noverbundwerkstoffe und dem ohne Verwendung von Dispergierhilfsmit-
teln gefertigten Referenzmaterial 

 
Diese Beobachtung korreliert auch mit der ermittelten Biegefestigkeit und Bruchzä-

higkeit (Abschnitt 4.3.8, Bild 4.23 und Bild 4.25), die im Vergleich zu den Werten des 

ohne Dispergierhilfsmittel gefertigten Referenzwerkstoffes kaum Unterschiede auf-

wiesen. Demnach konnte weder in Bezug auf die Agglomeratgrößen noch auf die 

mechanischen Eigenschaften der Nanoverbundwerkstoffe ein vorteilhafter Einfluss 

der verwandten Dispergierhilfsmittel nachgewiesen werden. 

4.5.4 Hochgefüllte Nanoverbundwerkstoffe mit variierten Partikelsystemen 

In diesem Abschnitt werden die dispergierten Nanoverbundwerkstoffe bestehend aus 

Epoxidharz gefüllt mit jeweils 10 Vol.-% an Nanopartikeln aus Titandioxid (Hombitec 
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RM 300, Sachtleben Chemie GmbH bzw. Aeroxide P 25, Evonik Degussa GmbH), 

Aluminiumoxid (Aeroxide Alumina C, Evonik Degussa GmbH) und Zirkoniumdioxid 

(VP Zirkonoxid PH, Evonik Degussa GmbH) morphologisch untersucht. Herangezo-

gen wurden die Bruchflächen der bis zum Versagen beanspruchten CT-Prüfkörper, 

wobei die Richtung des Rissfortschritts durch die eingezeichneten Pfeile wiederge-

geben wird (Bild 4.42). Die Dispergierung erfolgte unter Verwendung der in Abschnitt 

4.3 erarbeiteten Dispergierparameter mit Hilfe der vertikalen Rührwerkskugelmühle. 

Der Durchmesser der Mahlkörper betrug 1,2-1,7 mm, der Mahlkörperfüllgrad 0,6, die 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 10,3 m/s und die Dispergierdauer 60 Minuten. 

  
 

  
Bild 4.42: Vergleich der Bruchflächen von (a) EP/TiO2 (Hombitec RM 300), (b) EP/ 

ZrO2 (VP Zirkonoxid PH), (c) EP/Al2O3 (Aeroxide Alumina C) und (d) EP/ 
TiO2 (Aeroxide P25), jeweils mit einem Partikelgehalt von 10 Vol.-% 

 
 

Zu erkennen sind sehr deutlich die bei der Verwendung von Nanopartikeln auftreten-

den, charakteristischen Bruchmechanismen, die gegenüber dem spröden Bruchver-

halten ungefüllter Epoxidharzwerkstoffe [291] (Bild 7.5 (Anhang)) zu verbesserten 

Werkstoffeigenschaften führen. Bei allen untersuchten Nanocompositen ist eine rau-

he Bruchfläche zu beobachten, die hauptsächlich durch die zahlreichen Partikel, die 

für die fortschreitende Rissfront Hindernisse darstellen und dadurch auftretende Ris-

S 

a b

c d

4 µm 4 µm 

4 µm 

A 
S 

S
D 

4 µm 

S 
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se umlenken, hervorgerufen wird. Dieser Bruchmechanismus trägt effektiv zur Ener-

giedissipation bei, wodurch die Zähigkeit des Werkstoffes erhöht wird [292][293]. 

Auch die Ausbildung von Scherlippen (S) ist bei allen Bruchflächen ausgeprägt. Der 

mit TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) verstärkte Nanoverbundwerkstoff weist 

Agglomerate im Bereich mehrerer Mikrometer einhergehend mit Agglomeratbrüchen 

(A) auf (Bild 4.42(a), Bild 7.6). Korreliert man die Mikrostruktur mit den zuvor ermittel-

ten mechanischen Eigenschaften (Abschnitt 4.4), so ist allerdings zu beobachten, 

dass EP/TiO2 (Hombitec RM 300) trotz deutlich erkennbarer Agglomerate hinsichtlich 

der Festigkeit den anderen Nanocompositen nicht nachsteht. Einer der Gründe für 

diese Beobachtung könnte darin liegen, dass zwischen den Partikeln und der Matrix, 

aufgrund der durchgeführten Oberflächenbehandlung des Herstellers, eine sehr gute 

Anbindung vorliegt, die durch die vorhandenen Agglomeratbrüche gestützt wird. Eine 

weniger gute Anbindung scheinen die ZrO2-Nanopartikel zu besitzen, da hier Scha-

lenbrüche (Debonding) (D) vorzufinden sind (Bild 4.42(b), Bild 7.7). Der Nanover-

bundwerkstoff, der unter Verwendung der Al2O3-Nanopartikel hergestellt wurde, lässt 

keine Agglomerate erkennen (Bild 4.42(c), Bild 7.8). Auch bei den TiO2-Nano-

partikeln (Aeroxide P25) konnte eine sehr gute Dispergierung erzielt werden (Bild 

4.42(d), Bild 7.9). Von dem Nanocomposite EP/Al2O3 wurden zusätzlich TEM-Auf-

nahmen angefertigt, um die bereits mit dem Rasterelektronenmikroskop beobachte-

te, gute Dispergierung zu bestätigen. Gemäß Bild 4.43(a) ist eine nahezu homogene 

Verteilung der Nanopartikel zu erkennen. Des Weiteren konnten die Al2O3-Nano-

partikelagglomerate bis zu den Primärpartikeln aufgebrochen werden (Bild 4.43(b)). 

   
Bild 4.43: TEM-Aufnahmen des ausgehärteten Nanoverbundwerkstoffes EP/Al2O3 

(Aeroxide Alu C) (10 Vol.-%) 

50 nm 

a b

500 nm



5 Modellierung von Dispergierprozessen 

Eine grundlegende Betrachtung des mechanischen Dispergierprozesses wirft vor 

allem die entscheidende Frage auf, inwiefern eine Vorhersage von Partikelgrößen-

verteilungen bei Dispergiervorgängen im Nanometerbereich möglich ist. Von wissen-

schaftlichem Interesse ist dabei vor allem die Vorausberechnung der nach der 

Dispergierung vorliegenden Partikelgrößenverteilungen in Abhängigkeit der beein-

flussenden, physikalischen Größen des Dispergierprozesses. Diese Fragestellung 

wird in diesem Kapitel näher untersucht und numerisch durch eine Modellbildung ge-

löst. Entscheidend für die Güte der Simulation sind dabei vor allem die Wahl eines 

geeigneten Modells und die Anpassung der Modellparameter an die realen Gege-

benheiten. Zur Bestimmung der Modellparameter werden für das verwendete Materi-

al bestehend aus dem Nanopartikelpulver und dem Fluid (Epoxidharz) an dem ein-

gesetzten Mühlentyp (Dispermat SL-C 12, VMA-Getzmann GmbH) Dispergierexpe-

rimente durchgeführt, die anschließend dem Modell zu Grunde gelegt werden.   
 

5.1 Simulation von Partikelgrößenverteilungen in Abhängigkeit physika-
lischer Einflussgrößen des Dispergierprozesses in Rührwerksku-
gelmühlen 

Becker [200] beschreibt ein Modell, das die Berechnung von Zerkleinerungsergeb-

nissen für beliebige Kombinationen der Parameter Zerkleinerungszeit t, Rührschei-

benumfangsgeschwindigkeit vt, Mahlkörperdurchmesser dMK, Mahlkörperdichte ρMK 

und Elastizitätsmodul EMK der Mahlkörper erlaubt. Dieses Modell wird nachfolgend 

beschrieben und dessen Anwendbarkeit auf die Dispergierung von TiO2-Nano-

partikelagglomeraten (Hombitec RM 300) in Epoxidharz mit Hilfe einer Rührwerksku-

gelmühle überprüft. 
 

5.1.1 Methodik des Modells 

Ziel der Modellierung ist die Vorhersage von Partikelgrößenverteilungen in Abhän-

gigkeit der physikalischen Zusammenhänge des Dispergierprozesses in einer Rühr-

werkskugelmühle. Dazu sind die drei nachfolgenden Schritte notwendig [200], die zu-

nächst genannt und anschließend im Detail erläutert, sowie exemplarisch an einem 

Beispiel durchgeführt werden. 
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1. Durchführung weniger Dispergierexperimente 

 Es werden verschiedene Dispergierexperimente durchgeführt und die erzielten 

Partikelgrößen gemessen, um den Zusammenhang zwischen der Beanspru-

chungsintensität und der Beanspruchungszahl sowie der Beanspruchungsinten-

sität und der Partikelgröße für mehrere spezifische Energieeinträge zu ermitteln. 

2. Ermittlung des spezifischen Energieeintrags 

Aus dem Zusammenhang zwischen der Beanspruchungsintensität und der Be-

anspruchungszahl wird der spezifische Energieeintrag des zu simulierenden 

Dispergierexperiments ermittelt. 

3. Ermittlung der Partikelgrößenverteilung 

Mit Hilfe des Zusammenhangs aus der Beanspruchungsintensität und der Parti-

kelgröße wird die Partikelgrößenverteilung unter Verwendung der zuvor ermittel-

ten spezifischen Energie bestimmt. 

 

5.1.1.1 Durchführung weniger Dispergierexperimente 

Eine wesentliche Größe zur Modellierung des Dispergierprozesses ist die Beanspru-

chungsintensität BIDG. Sie charakterisiert die Intensität, mit der das Dispergiergut 

während der Dispergierung beansprucht wird, und kann gemäß Gleichung 5.1 aus 

dem Mahlkörperdurchmesser dMK, der Mahlkörperdichte ρMK und der Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit vt sowie den Elastizitätsmodulen des Dispergiergutes (Parti-

kelagglomerate) EDG und der Mahlkörper EMK berechnet werden zu: 

MK

DG

2
tMK

3
MK

DG

E
E

1

vρd
BI

+

⋅⋅
=           (5.1) 

Die Beanspruchungsintensität wird über einen weiten Bereich variiert, um eine aus-

führliche Beschreibung des Dispergierprozesses zu ermöglichen. Die Unter- und  

Obergrenze des Bereiches werden durch nicht mehr sinnvolle Betriebsbedingungen 

wie z.B. zu kleine oder zu große Mahlkörper und zu niedrige oder zu hohe Rühr-

werksumfangsgeschwindigkeiten festgelegt. Die Berechnung von Dispergierergeb-

nissen kann anschließend für alle Beanspruchungsintensitäten durchgeführt werden, 

die innerhalb des durch die Dispergierexperimente beschriebenen Bereiches liegen. 
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Eine Anzahl von 5 bis 6 Zerkleinerungsversuchen genügt, um den sinnvollen Bereich 

der Beanspruchungsintensität zu beschreiben [200]. Im Rahmen der vorliegenden 

Arbeit werden 5 Dispergierexperimente mit den in Tabelle 5.1 dargestellten Betriebs-

parametern durchgeführt. Der Mahlkörperfüllgrad wurde bei den Versuchen konstant 

gehalten und betrug 0,6. Die jeweilige Beanspruchungsintensität kann vor der Durch-

führung der Versuche ermittelt werden. Zur Berechnung wurden für die gewählten 

Mahlkörperfraktionen von 0,4-0,7 mm, 0,7-1,2 mm und 1,2-1,7 mm ein mittlerer 

Mahlkörperdurchmesser von 0,55 mm, 0,95 mm und 1,45 mm zu Grunde gelegt. 
 
Tabelle 5.1: Gewählte Betriebsparameter und berechnete Beanspruchungsintensitä-

ten der Dispergierexperimente als Grundlage des Dispergiermodells 

Mahlkörper ρMK [kg/m³] EMK [GPa] dMK [mm] vt [m/s] BIDG [10-3Nm] 
ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 0,55 2,7 0,003 
ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 0,55 5,3 0,013 
ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 0,95 5,3 0,066 
ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 1,45 5,3 0,233 
ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 1,45 10,7 0,934 

 
Wie bereits anhand der Messungen nach dem Prinzip der dynamischen Lichtstreu-

ung (Abschnitt 4.3) bzw. den rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen (Ab-

schnitt 4.5) zu beobachten war, nimmt die Partikelgröße in Abhängigkeit der Disper-

gierdauer bzw. des spezifischen Energieeintrages sehr rasch ab, so dass innerhalb 

kürzester Zeit die Partikelgröße ein annähernd konstantes Plateau erreicht hat. Dem-

nach spielt sich der effektive Dispergierprozess in einem sehr eng begrenzten Zeitin-

tervall ab. Dieses galt es anhand der gewählten spezifischen Energieeinträge genü-

gend genau zu erfassen, so dass die gemessenen Stützwerte des Modells eine mög-

lichst exakte Beschreibung der Partikelgrößenverteilung ermöglichen. 

Die massenbezogene spezifische Energie Em(t) errechnet sich aus der in den Mahl-

raum eingetragenen Energie E(t) dividiert durch die Masse der Suspension mS, be-

stehend aus den Partikelagglomeraten und dem Epoxidharz. Die eingetragene Ener-

gie E(t) wiederum lässt sich durch Integration der effektiven Leistung (aufgebrachte 

Leistung P(τ) abzüglich der Leerlaufleistung P0) ermitteln. 
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Beim Erreichen der spezifischen Energieeinträge von 50, 100, 200, 400 und 800 

kJ/kg wurde bei allen Dispergierexperimenten mit der horizontalen Rührwerkskugel-

mühle die Dispergierdauer gemessen und Proben der Suspension zur Ermittlung der 

Partikelgröße entnommen. Zwischen der spezifischen Energie und der Dispergier-

dauer besteht für alle Dispergierexperimente ein linearer Zusammenhang (Bild 5.1), 

ein Nachweis, dass konstante Leistungseinträge während der Dispergierversuche 

realisiert wurden. Mit der höchsten Rührwerksumfangsgeschwindigkeit von 10,7 m/s 

(BIDG = 0,934·10-3 Nm) wird der höchst gewählte spezifische Energieeintrag von 800 

kJ/kg bereits nach etwa 16 Minuten erreicht, wohingegen unter Verwendung der 

niedrigsten Rührwerksumfangsgeschwindigkeit von 2,7 m/s (BIDG = 0,003·10-3 Nm) 

eine Dispergierdauer von etwa 77 Minuten erforderlich  ist. 

 
Bild 5.1:  Zusammenhang zwischen Dispergierdauer und spezifischem Energieein-

trag bei variierter Beanspruchungsintensität 
 
 

5.1.1.2 Ermittlung des spezifischen Energieeintrages 

Für die durchgeführten Dispergierexperimente lässt sich die Beanspruchungszahl 

BZmin mit Hilfe der gewählten Drehzahl n und der Dispergierdauer t sowie der Kennt-

nis des Mahlkörperfüllgrades ϕMK, des Hohlraumanteils der Mahlkörperschüttung 

εb,MK, der Feststoffvolumenkonzentration cV, des Mahlkörperdurchmessers dMK und 

der Partikelgröße x gemäß nachstehender Gleichung berechnen zu: 
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Die berechnete Beanspruchungszahl muss im vorliegenden Fall als Mindestbean-

spruchungszahl BZmin angesehen werden, da die tatsächliche Anzahl der Beanspru-

chungen aufgrund von Mehrpartikel- und Gutbettbeanspruchungen, die nach Kwade 

[192] bei sehr großen Produktfeinheiten nicht auszuschließen sind, deutlich höher 

liegt (siehe auch Abschnitt 4.3.6). Zur Berechnung der Beanspruchungszahl wurde 

eine angenommene, mittlere Agglomeratgröße von x50,3 = 85 nm zu Grunde gelegt, 

die dem gerundeten Mittelwert aus den gemessenen Partikelgrößen nach dem Prin-

zip der dynamischer Lichtstreuung am Beginn und am Ende der Dispergierung mit 

der Rührwerkskugelmühle entspricht. Der Hohlraumanteil der Mahlkörperschüttung 

wurde gemäß Abschnitt 4.3.3 zu εb,MK = 0,4 bestimmt. 

In Bild 5.2 ist die Beanspruchungszahl BZmin in Abhängigkeit der Beanspruchungsin-

tensität BIDG und des spezifischen Energieeintrags Em für die fünf zuvor durchgeführ-

ten Dispergierexperimente als dreidimensionales Gitternetz dargestellt.  

 
Bild 5.2: Zusammenhang zwischen der Beanspruchungsintensität BIDG, der Bean-

spruchungszahl BZmin und der spezifischen Energie Em 
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Der Zusammenhang zwischen der Beanspruchungsintensität und der Beanspru-

chungszahl sowie zwischen der spezifischen Energie und der Beanspruchungszahl 

kann näherungsweise durch die nachstehenden Potenzfunktionen beschrieben wer-

den gemäß: 

( )B
DGmin BIABZ ⋅=           (5.4) 

( )D
mmin ECBZ ⋅=           (5.5) 

Durch Logarithmieren wird ein linearer Verlauf der Funktionen bei einer doppelloga-

rithmischen Skalierung der Achsen des Koordinatensystems erhalten. 

( ) ( ) ( )DGmin BIlogBAlogBZlog ⋅+=         (5.6) 

( ) ( ) ( )mmin ElogDClogBZlog ⋅+=         (5.7) 

Die zunächst unbekannten Parameter A, B und C, D lassen sich aus den Werten der 

Beanspruchungsintensität, der Beanspruchungszahl sowie der spezifischen Energie 

nach der Methode der kleinsten Quadrate [294] bestimmen. Die Kurvenscharen der 

Gleichungen 5.6 und 5.7 sind als gepunktete bzw. gestrichelte Linien in Bild 5.2 ein-

gezeichnet. 

Mit Hilfe des Zusammenhangs zwischen der Beanspruchungsintensität, der Bean-

spruchungszahl und der spezifischen Energie, der in Bild 5.2 dargestellt ist, ist es 

möglich den spezifischen Energieeintrag eines Dispergierexperimentes vorherzusa-

gen. Exemplarisch wird die Berechnung für die gewählten Betriebsparameter: Mahl-

körperdichte ρMK = 6200 kg/m³, Elastizitätsmodul der Mahlkörper EMK = 210 GPa, 

Durchmesser der Mahlkörper dMK = 1,45 mm und Rührwerksumfangsgeschwindigkeit 

vt = 9,4 m/s durchgeführt (siehe auch Tabelle 5.2). Für die gewählten Betriebspara-

meter wird die Beanspruchungsintensität gemäß Gleichung 5.1 zu 0,764⋅10-3 Nm 

berechnet. Zusätzlich ist die Beanspruchungszahl mit den bekannten Betriebspara-

metern und einer gewählten Dispergierdauer von beispielsweise 2,5 Minuten gemäß 

Gleichung 5.3 bestimmbar.  

Zur Ermittlung des spezifischen Energieeintrags sind die berechneten Werte der Be-

anspruchungsintensität und der Beanspruchungszahl auf den jeweiligen Koordina-

tenachsen in Bild 5.2 abzutragen. Der Schnittpunkt mit dem Gitternetz (Schwarzer 

Punkt) liefert den gesuchten spezifischen Energieeintrag des zu simulierenden Expe-
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riments. Für eine Dispergierdauer von 2,5 Minuten unter Verwendung der angegebe-

nen Betriebsparameter beträgt der spezifische Energieeintrag somit 120,21 kJ/kg. 

 

5.1.1.3 Bestimmung der Partikelgrößen 

Beim Erreichen der spezifischen Energieeinträge 50, 100, 200, 400 und 800 kJ/kg 

wurden geringe Mengen der Suspension (< 2 ml) entnommen und die Partikelgrößen 

der darin befindlichen Partikel sowie die dazugehörigen Dispergierzeiten gemessen. 

Anschließend wurden die Q0-Werte der Partikelgrößenverteilungen in Abhängigkeit 

der Beanspruchungsintensität BIDG und der spezifischen Energie Em aufgetragen und 

die Werte zwischen zwei aufeinander folgenden Messpunkten linear interpoliert. Ex-

emplarisch werden in Bild 5.3 die für die jeweiligen Beanspruchungsintensitäten er-

haltenen Q0-Werte der Partikelgrößenverteilungen für x = 43 nm für die verwendeten 

spezifischen Energien gezeigt. Um den gesuchten Q0-Wert bei einer Dispergierdauer 

von 2,5 Minuten für x = 43 nm zu erhalten, muss der Wert der Beanspruchungsinten-

sität und der spezifischen Energie entsprechend der Achsen in Bild 5.3 abgetragen 

werden. Bei einer Beanspruchungsintensität von 0,764⋅10-3 Nm und einem spezifi-

schen Energieeintrag von 120,21 kJ/kg ergibt sich ein Q0-Wert von 0,08.  

 
Bild 5.3: Q0-Wert in Abhängigkeit der Beanspruchungsintensität BIDG und der spezi-

fischen Energie Em am Beispiel von x = 43 nm 



5 Modellierung von Dispergierprozessen 116

5.1.2 Verifikation des Modells 

Exemplarisch werden für zwei Dispergierexperimente, deren Betriebsparameter in 

Tabelle 5.2 dargestellt sind, die Partikelgrößenverteilungen experimentell ermittelt 

und zum Vergleich mit Hilfe des Dispergiermodells berechnet. Keine der beiden ge-

wählten Betriebsparameterkombinationen wurde bei den Dispergierexperimenten 

gemäß Tabelle 5.1, die die Grundlage zur Berechnung der Partikelgrößenverteilun-

gen bilden, verwendet.   
 
Tabelle 5.2: Betriebsparameter der Dispergierexperimente zur Überprüfung des Dis-

pergiermodells 

Mahlkörper ρMK [kg/m³] EMK [GPa] dMK [mm] vt [m/s] BIDG [10-3Nm] 

ZrO2 (Cer-stab.) 6200 210 1,45 9,4 0,764 

ZrO2 (Y2O3-stab.) 6000 210 0,70 5,3 0,027 

 
In Abhängigkeit der Beanspruchungsintensität wird die Beanspruchungszahl in Bild 

5.2 eingetragen, nachdem beide Werte zuvor mit Gleichung 5.1 bzw. Gleichung 5.3 

für die gewählten Betriebsparameter berechnet wurden. Die dazugehörige spezifi-

sche Energie wird durch lineare Interpolation bestimmt. Anschließend kann mit Hilfe 

von Diagrammen, in denen der Q0-Wert in Abhängigkeit der Beanspruchungsintensi-

tät und der spezifischen Energie für die einzelnen Partikelgrößen aufgetragen ist, die 

vollständige Partikelgrößenverteilung für die verwendete spezifische Energie ermittelt 

werden. Aus Gründen der Redundanz wurde lediglich das Diagramm für x = 43 nm 

dargestellt (Bild 5.3). Dabei lassen sich die gesuchten Werte entweder in den Dia-

grammen ablesen, oder sie können, wie in dem vorliegenden Fall, mit Hilfe eines er-

stellten Rechenprogramms automatisiert berechnet werden. 

 

5.1.2.1 Berechnungsergebnisse 

In Bild 5.4 sind die experimentell ermittelten und die mit Hilfe des Dispergiermodells 

simulierten Häufigkeitsverteilungen der TiO2-Nanopartikel (Hombitec RM 300) als 

Summenverteilungen bei der Verwendung der Betriebsparameter des ersten Disper-

gierexperimentes gemäß Tabelle 5.2 für die Dispergierzeiten 2,5 und 20 Minuten dar-

gestellt.  
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Bild 5.4: Vergleich der berechneten und gemessenen Summenverteilungen bei der 

Dispergierung von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) in Epoxidharz 
bei einer Dispergierdauer von 2,5 und 20 Minuten 
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Zusätzlich wurde die Partikelgrößenverteilung der TiO2-Nanopartikel im Epoxidharz 

vor Beginn der Dispergierung in der horizontalen Rührwerkskugelmühle gemessen. 

Zum Zeitpunkt 0 Minuten ist eine breite Summenverteilungskurve mit einem Median-

wert x50,0 von mehr als 100 nm zu beobachten. Mit zunehmender Dispergiergüte ver-

ringert sich der Medianwert x50,0, so dass sich der Mittelpunkt der Kurve längs der 

Abszisse in Richtung kleinerer Partikelgrößen verschiebt. Bei einer Dispergierdauer 

von 2,5 Minuten hat sich der Medianwert bereits von 117 nm auf 60 nm reduziert. 

Dies entspricht einer prozentualen Verringerung von rund 49%. In den darauffolgen-

den 17,5 Minuten ist lediglich noch eine Verringerung von 60 nm auf 53 nm eingetre-

ten, das heißt eine prozentuale Abnahme um 12%. Gleichzeitig verringert sich wäh-

rend der Dispergierung die Breite der Partikelgrößenverteilung. Dies führt zu einer 

Zunahme der Kurvensteigung.  

Die Kurven der berechneten Summenverteilungen weisen im Vergleich zu den realen 

Messkurven annähernd die gleichen Krümmungen auf und sind teilweise deckungs-

gleich. Die Werte der berechneten Kurven liegen für alle Messpunkte innerhalb des 

Streubereiches. Somit können die realen Summenverteilungen gut wieder gegeben 

werden. Die zusätzlich eingezeichnete, gemessene Partikelgrößenverteilung vor Be-

ginn des Dispergierexperiments kann herangezogen werden, um die deutliche Ver-

besserung der Dispergierqualität mit zunehmender spezifischer Energie aufzuzeigen. 

Dabei strebt die Summenverteilung gegen eine linksseitige Grenze, die sich auch mit 

weiterer Erhöhung der eingetragenen spezifischen Energie nicht überwinden lässt. 

In einem zweiten Experiment wurden zur Validierung des Dispergiermodells gemäß 

Tabelle 5.2 Mahlkörper eingesetzt, die nicht im Rahmen der Dispergierexperimente 

zur Modellbildung verwendet wurden. Es handelt sich hierbei um Y2O3-stabilisierte 

Mahlkörper, die sich in der Dichte und dem Durchmesser von den zuvor eingesetzten 

Mahlkörpern unterscheiden. Für die Dispergierdauer von 5, 10 und 30 Minuten wurde 

die Partikelgröße experimentell ermittelt und mit Hilfe des Modells berechnet (Bild 

5.5). Auch für dieses Experiment weichen die berechneten Werte von den gemesse-

nen Werten für alle überprüften Dispergierzeiten nur geringfügig voneinander ab. 

Die Vorausberechnung der Partikelgrößenverteilungen führt somit bei allen durchge-

führten Dispergierexperimenten zur Validierung des Modells zu einer sehr guten   

Übereinstimmung mit den experimentell ermittelten Partikelgrößenverteilungen. 
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Bild 5.5: Vergleich der berechneten und gemessenen Summenverteilungen bei der 

Dispergierung von TiO2-Nanopartikeln (Hombitec RM 300) in Epoxidharz 
bei einer Dispergierdauer von 5, 10 und 30 Minuten 

 



6 Zusammenfassung und Ausblick 

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die mechanische Dispergierung von anorganischen 

Nanopartikeln in Epoxidharz hinsichtlich der resultierenden Partikelgrößen und des 

Einflusses auf das werkstoffliche Eigenschaftsprofil duroplastischer Nanoverbund-

werkstoffe untersucht. Zur Dispergierung wurden eine horizontale und eine vertikale 

Rührwerkskugelmühle (Tauchmühle) verwendet. 

Die mechanische Charakterisierung von unverstärkten Duroplastproben, die zuvor 

dem Dispergierprozess unterzogen wurden, zeigt, dass keine merklichen Schädi-

gungen auftreten, die das mechanische Eigenschaftsprofil negativ beeinträchtigen. 

Während einer Dispergierdauer von etwa 30 Minuten können die TiO2-Partikel-

agglomerate (Hombitec RM 300) mittels mechanischer Dispergierung von ursprüng-

lich rund 150 nm bis auf eine Partikelgröße von x50,3 ≅ 80 nm aufgebrochen werden. 

Bei weiterer Energiezufuhr durch eine Erhöhung der Dispergierdauer können die Ag-

glomerate im Nanometerbereich nicht weiter zerkleinert werden. Jedoch verringern 

sich die Agglomerate im Mikrometerbereich, die mit Hilfe eines Rasterelektronenmik-

roskops detektiert wurden, weiter. Auch nach 120 Minuten konnte noch eine Abnah-

me der Agglomeratgröße beobachtet werden. Jedoch wurden die mechanischen Ei-

genschaften von EP/TiO2 (Hombitec RM 300) nach einer Dispergierdauer von mehr 

als 60 Minuten nicht weiter verbessert. 

Rührwerksumfangsgeschwindigkeiten ab etwa 12 m/s führen zu einem sehr hohen 

Eintrag von Wärmeenergie, wodurch die Viskosität der Suspension deutlich abnimmt. 

Scherkräfte können kaum noch in die Suspension eingebracht werden und die Parti-

kelagglomerate können sich leicht aus der Beanspruchungszone zweier Mahlkörper 

entfernen. Im Bereich von etwa 7 m/s bis 12 m/s werden sehr gute Dispergierergeb-

nisse erzielt, die sich für x50,3 um weniger als 10 nm unterscheiden. Die besten me-

chanischen Kennwerte werden bei rund 7 m/s bis 9,5 m/s realisiert. 

Bis zu einem Mahlkörperfüllgrad von 0,6 ist ein stetiger Anstieg der Dispergiergüte zu 

beobachten, eine Erhöhung auf 0,8 konnte die Partikelgröße nicht weiter verringern. 

Bei Füllgraden von mehr als 0,8 scheint eine ausreichende Bewegungsfreiheit der 

Mahlkörper in dem Mahlraum nicht mehr gegeben zu sein, wodurch die Dispergie-

rung beeinträchtigt wird und höhere Endpartikelgrößen vorliegen. Zusätzlich führen 
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hohe Füllgrade aufgrund zunehmender Reibung zu einem raschen Temperaturan-

stieg der zu dispergierenden Suspension mit der Konsequenz möglicher Schädigun-

gen des Epoxidharzes, so dass mit Ausnahme der Schlagzähigkeit die besseren me-

chanischen Eigenschaften für einen Mahlkörperfüllgrad von 0,6 erreicht wurden. 

Mahlkörper unterschiedlichen Durchmessers haben in einem Bereich von 0,4 mm bis 

1,7 mm keinen signifikanten Einfluss auf die Dispergierqualität und die mechani-

schen Eigenschaften des Verbundes. 

Die innerhalb dieser Arbeit untersuchten Dispergierhilfsmittel konnten keine Verbes-

serung der Dispergierqualität bzw. der mechanischen Werkstoffeigenschaften erzie-

len. Die Dispergierqualität scheint vielmehr entscheidend von dem Ausgangszustand 

der Partikel hinsichtlich ihrer Größe und den jeweiligen Dispergierparametern abhän-

gig zu sein.  

Die Untersuchungen zeigen somit, dass der Dispergierprozess einen maßgebenden 

Einfluss auf die werkstofflichen Eigenschaften von duroplastischen Nanoverbund-

werkstoffen besitzt. Entscheidend sind die Zerstörung der Agglomerate und eine ho-

mogene Verteilung der Partikel in der Matrix, wobei das Prepolymer während des 

Dispergierprozesses weder thermisch noch mechanisch geschädigt werden darf. 

Die als optimal eingestuften Dispergierparameter wurden zu Grunde gelegt, um Na-

nopartikel aus Titandioxid, Aluminiumoxid und Zirkoniumdioxid in Epoxidharz zu 

dispergieren und dadurch hochgefüllte Nanocomposite mit einem Partikelgehalt von 

10 Vol.-% zu fertigen. Es konnten Nanoverbundwerkstoffe generiert werden, die über 

signifikant verbesserte mechanische Eigenschaften gegenüber dem unverstärkten 

Duroplast verfügen. Im Einzelnen konnten beispielsweise für den Nanoverbund-

werkstoff EP/ZrO2 (VP Zirkonoxid PH) 10 Vol.-% simultane Steigerungen der Festig-

keit (≅24%), des Moduls (≅49%), der Zähigkeit (≅79%) und der Härte (≅20%) erzielt 

werden.  

Morphologische Untersuchungen lassen die charakteristischen Versagensmecha-

nismen von Nanoverbundwerkstoffen wie beispielsweise Rissumlenkung, Scherflie-

ßen, Debonding und Agglomeratbruch erkennen, sowie die im Gegensatz zur unver-

stärkten Matrix rauhe Bruchfläche, einhergehend mit einer höheren Energieabsorpti-

on im Vergleich zur glatten Bruchfläche des ungefüllten Duroplastwerkstoffes. Bei 
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den mit Titandioxid (Hombitec RM 300) und Zirkoniumdioxid (VP Zirkonoxid PH) ge-

füllten Nanocompositen konnten Agglomerate festgestellt werden, wohingegen bei 

der Verwendung von Aluminiumoxid (Aeroxide Alu C) und Titandioxid (Aeroxide P25) 

in der duroplastischen Matrix anhand der REM-Aufnahmen keine Agglomerate aus-

findig zu machen waren. Die an EP/Al2O3 durchgeführten TEM-Aufnahmen konnten 

die hohe Dispergierqualität bestätigen. Trotz der in dem Nanocomposite EP/TiO2 

(Hombitec RM 300) verbliebenen Agglomerate ist dieser Werkstoff in der Biege- und 

Zugfestigkeit mit dem Nanocomposite aus EP/Al2O3 vergleichbar. Als mögliche Ursa-

che könnte eine sehr gute Anbindung zwischen der Matrix und den oberflächenbe-

handelten Partikeln angeführt werden, die durch Agglomeratbrüche belegt werden 

kann.  

Das entwickelte Dispergiermodell ist in der Lage den Dispergierprozess für agglome-

rierte, nanoskalige Partikel in Epoxidharz in einer Rührwerkskugelmühle in einer sehr 

guten Näherung zu beschreiben. Die experimentelle Verifikation des Modells zeigt für 

beliebige Kombinationen der Betriebsparameter Dispergierdauer, Rührwerksum-

fangsgeschwindigkeit, Mahlkörperdichte, Mahlkörperdurchmesser und Elastizitäts-

modul der Mahlkörper eine hervorragende Übereinstimmung der gemessenen Parti-

kelgrößenverteilung mit der Vorhersage auf der Basis des Modells. 

Zukünftige Arbeiten könnten aus verfahrenstechnischer Sicht darauf abzielen weitere 

Parameter des Dispergierprozesses zu beleuchten. Denkbar ist hierbei die Untersu-

chung des Einflusses der Rotorgeometrie auf die erzielbaren Partikelgrößen. Hierbei 

würde sich auch die computergestützte Strömungsmodellierung als nützliches In-

strumentarium erweisen, um weitere Erkenntnisse über die genaueren Strömungs- 

und Beanspruchungsvorgänge im Mahlraum der Rührwerkskugelmühle während des 

Dispergierprozesses zu erlangen. In werkstoffwissenschaftlicher Hinsicht erscheint 

die Kombination von Nanopartikeln mit klassischen Verstärkungsstoffen (z.B. Mikro-

partikeln sowie Carbon- und Glasfasern) oder aber mit weiteren nanoskaligen Funk-

tionswerkstoffen (z.B. Carbon Nanotubes) als viel versprechend.  
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Anhang 

A.1  Partikelgrößenverteilungen von EP/TiO2 bei der Dispergierung mit 
der vertikalen Rührwerksugelmühle  

 
Bild 7.1: Verteilungsdichte der Partikelgrößen von TiO2 (Hombitec RM 300) in Epo-

xidharz bei der Dispergierung mit Hilfe der Tauchmühle 
 

 
Bild 7.2: Summenverteilung der Partikelgrößen von TiO2 (Hombitec RM 300) in  

Epoxidharz bei der Dispergierung mit Hilfe der Tauchmühle 
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A.2  Mechanische Eigenschaften von EP/TiO2 bei der Dispergierung mit 
der vertikalen Rührwerkskugelmühle  

 
Bild 7.3: Übersicht der mechanischen Eigenschaften von EP/TiO2 (Hombitec RM 

300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der Tauchmühle unter Variation 
der Rührwerksumfangsgeschwindigkeit  
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Bild 7.4: Übersicht der mechanischen Eigenschaften von EP/TiO2 (Hombitec RM 

300) 10 Vol.-% bei der Dispergierung mit der Tauchmühle unter Variation 
des Mahlkörperfüllgrades 
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A.3  REM-Aufnahmen von Bruchflächen hochgefüllter Nanoverbund-
werkstoffe aus Abschnitt 4.5.4  

 

 
Bild 7.5:  Glatte Bruchfläche des unverstärkten Duroplastwerkstoffes  

 
 
 

 
Bild 7.6:  Agglomeratbruch in der Bruchfläche des Nanoverbundwerkstoffes EP/TiO2 

(Hombitec RM 300) 10 Vol.-%  
 

A 

1 µm 

20 µm 
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Bild 7.7:  Schalenbruch (Debonding) im Nanoverbundwerkstoff EP/ZrO2 (VP Zirkon-

oxid PH) 10 Vol.-% 
 
 
 

 
Bild 7.8:  Agglomeratfreie Bruchfläche des Nanoverbundwerkstoffes EP/Al2O3 (Ae-

roxide Alu C) 10 Vol.-%                 
 

 

D 

200 nm 

200 nm 
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Bild 7.9:  Agglomeratfreie Bruchfläche des Nanoverbundwerkstoffes EP/TiO2 (Aero-

xide P 25) 10 Vol.-%                            
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