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Kurzfassung 

Verfahrenstechnische Analyse der Fällung  
von Calciumcarbonat-Nanopartikeln in Wasser-in-Öl-Mikroemulsionen 

Für die Synthese von Nanopartikeln in der Flüssigphase sind Mikroemulsionen aufgrund ihrer 

speziellen chemisch-physikalischen Eigenschaften ein vielversprechendes Reaktionsmedium. 

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Mikroemulsionssystem mit dem Ziel untersucht, das 

Potential eines solchen Systems für die Fällung von Nanopartikeln zu evaluieren. Dazu wurden 

umfangreiche Untersuchungen zum Phasenverhalten, den internen Strukturen und zum Einfluss 

von gelösten Edukten an einem technisch interessanten Mikroemulsionssystem, bestehend aus 

Wasser, Cyclohexan und dem nichtionischen Tensid Marlipal O13/40, durchgeführt. Die 

Ergebnisse zeigen, dass bei der Zugabe von unterschiedlichen Edukten der für die 

Durchführung der Fällungsreaktion nutzbare einphasige Mikroemulsionsbereich stark 

beschränkt wird. 

Um den experimentellen Aufwand bei der Untersuchung des Phasenverhaltens zu begrenzen 

werden Ansätze vorgestellt, die basierend auf Metropolis-Monte-Carlo-Simulationen eine 

qualitative Beschreibung des Phasenverhaltens des Systems zulassen.  

Die Fällung von Nanopartikeln wurde am Beispiel von Calciumcarbonat näher betrachtet. 

Dazu wurden sowohl Experimente in der Bulkphase als auch in Mikroemulsionen 

durchgeführt und der Einfluss verschiedener Parameter auf die Partikelbildung untersucht.  

Eine vergleichende Zeitskalenanalyse für die bei der CaCO3-Fällung ablaufenden 

Teilprozesse verdeutlicht, dass der Tropfenaustausch bei Mikroemulsionen zu einer 

Verlangsamung des Gesamtprozesses führt und die Bildung von Nanopartikeln begünstigt.  

Experimente zur CaCO3-Fällung in Mikroemulsionen zeigten überraschenderweise, dass nur 

wenige Parameter signifikante Auswirkungen auf die Partikeleigenschaften haben. 

Durchgeführte TEM-Analysen ergaben, dass sich meist amorphe, nanoskalige CaCO3-

Partikel mit einem Durchmesser im Bereich von dp ≈ 4 nm gebildet hatten. 

Erst ein Absenken des Übersättigungsniveaus durch langsame Dosierung eines Eduktes oder die 

Verlängerung der Versuchsdauer, führten zu einer messbaren Zunahme der Partikelgröße. 

Nach einer Versuchsdauer von mehreren Stunden konnte die Bildung von nadelförmigen, 

kristallinen CaCO3-Partikeln festgestellt werden. Dies ging einher mit einer starken 

Eintrübung der sonst transparenten Mikroemulsionsmischung. Die mit einer Tensidschicht 

umhüllten nanoskaligen Tropfen der Mikroemulsion stabilisieren also einerseits die gebildeten 

amorphen CaCO3-Nanopartikel und ermöglichen andererseits, durch die permanent 

stattfindenden Tropfenaustauschvorgänge, das Wachstum von nadelförmigen Strukturen in 

einem Nachfolgeprozess. 

Vergleichende Fällungsversuche mit Bariumsulfat zeigten, dass die gefundenen nadel-

förmigen CaCO3-Strukturen nicht allein auf das Mikroemulsionssystem zurückgeführt werden 

können, sondern stark vom untersuchten Fällungssystem abhängen. 
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