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1A% Kurzfassung

Kurzfassung

MULLER Matrix-Polarimetrie zur kontaktlosen und zerstorungsfreien Ausrichtungsanalyse
in elektrogesponnenen Faservliesen

Stichworte: MULLER Matrix, Ausrichtungsanalyse, Elektrospinnen

Da die natiirliche Regeneration chronischer Sehnenrupturen und die etablierten chirurgischen
Interventionen unzureichende Ergebnisse liefern, ist der Bedarf an alternativen Therapieformen
gestiegen. Im Rahmen des Tissue Engineerings (TE) wird bei der Nachbildung des Sehnen-
Knochen-Ubergangs eine Kombination von Fasern mit unterschiedlichen Ausrichtungen bend-
tigt. Der GroBteil der etablierten Verfahren zur Ausrichtungsanalyse ist auf die Oberflidche der
Proben beschrinkt, bedingt eine irreversible Verdnderung und ist zeitaufwindig. Im Rahmen
dieser Arbeit wird daher das Potenzial der MULLER Matrix (MM)-Polarimetrie zur kontaktlosen
und zerstorungsfreien Analyse der Faserausrichtung in elektrogesponnenen Vliesen weiterfiih-
rend untersucht. Die daraus abgeleiteten Fragestellungen beschiftigen sich mit der Quantifizie-
rung des Zusammenhangs zwischen der Oberflichengeschwindigkeit des Kollektors und der
Ausrichtung der Fasern sowie der Ausrichtungsénderung unter Last im physiologisch relevan-
ten Dehnungsbereich. Hierzu werden ausrichtungssensitive MM-Eintrdge und -Kennwerte iden-
tifiziert sowie der beschriebene Zusammenhang weiterfithrend untersucht. Anschlieend wird
das entwickelte MM-Messsystem in einen Zeitstandversuch integriert und das Verhalten elek-
trogesponnener Fasern unter Last betrachtet. Die beschriebene Anwendung sowie die erzielten

Ergebnisse sind von hoher Relevanz fiir das muskuloskelettale TE.

Abstract

MUELLER Matrix-Polarimetry for contactless and non-destructive alignment analysis of
electrospun fibre mats

Keywords: MUELLER Matrix, alignment analysis, electrospinning

Due to poor outcomes of natural healing and surgical interventions for chronic tendon ruptures,
the demand for alternative forms of therapy has increased. In the context of Tissue Enginee-
ring (TE), fibres with different alignment are used to mimic the tendon-bone-junction. The ma-
jority of the documented methods for analysis of alignment are limited to the surface and cau-
se irreversible alterations of the sample. This work explores the potential of MUELLER Matrix
(MM)-Polarimetry for contactless and non-destructive alignment analysis of electrospun fibre
mats. The main topics are the quantification of the relation between relative collector velocity
and fibre alignment and changes in alignment under load, within the physiologically relevant
range. First, alignment-sensitive MM-entries and -characteristics will be identified and the afo-
rementioned relation investigated. Secondly, the developed measurement system is integrated
in a creep test setup and the behaviour of electrospun fibres under load will be examined. The

described application and the reported results bear significant relevance for musculoskeletal TE.
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1 Einleitung

Die Privalenz von Sehnenrupturen in der Rotatorenmanschette ist in den vergangenen Jahren
signifikant gestiegen [1]. In der Altersgruppe iiber 60 weisen > 50 % eine Ruptur auf, zumeist
chronisch und asymptomatisch [1, 2]. Daraus folgt eine hohe Nachfrage chirurgischer Interven-
tionen [3], die auf Grund der demographischen Entwicklung in den kommenden Jahren noch
weiter zunehmen wird [4]. Die traditionellen Refixierungsmethoden fithren nicht zur vollstin-
digen Wiederherstellung der physiologischen Funktion und sind bei Patientinnen und Patienten
mit Rerupturen [5] sowie massiven Rupturen teilweise nicht anwendbar [6].

In diesem Zusammenhang haben Therapie-Ansitze auf Basis des Tissue Engineerings (TE)
stark an Bedeutung gewonnen. [7] Die Deutsche Forschungsgemeinschaft (DFG)-geforderte
Forschungsgruppe (FOR) 2180 arbeitet deshalb an der Herstellung eines gradierten Implantats
fiir den Einsatz am Sehnen-Knochen-Ubergang (Enthese) [8, 9]. Als Implantatmaterial dienen
gradierte elektrogesponnene Vliese aus Polycaprolacton (PCL) mit gerichteten (,,sehnenseitig®)
bzw. ungerichteten (,,knochenseitig) Fasern. [8, 10] Diese Ausrichtung der Fasern wird im Rah-
men des Elektrospinnens primér durch die Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors beein-
flusst [8, 10, 11]. Die Faseroberfliche der Vliese wird gezielt mit biologisch aktiven Prote-
inen (BMP-2, TGF-f; und Smad8 L+MH?2) funktionalisiert. In Kombination mit der gradierten
Struktur des Implantats soll so die Differenzierung von humanen mesenchymalen Stammzellen
(eng.: human Mesenchymal Stem Cells) (hMSCs) am Implantationsort forciert werden. [12—14]
Vom prozesstechnischen Standpunkt der Herstellung aus ergibt sich daraus der Bedarf an Metho-
den zur Quantifizierung der Ausrichtung elektrogesponnener Fasern. Die etablierten Verfahren
beruhen auf der manuellen oder automatischen Auswertung von Bilddatensitzen. GroBtenteils
erfolgt die Bildgebung mittels Mikroskopie (Lichtmikroskopie (LM) und Rasterelektronenmi-
kroskopie (REM)) [15, 16], teilweise mittels Computertomographie (CT) [17-19] oder verein-
zelt mittels Fotografie [13]. Im Rahmen der weit verbreiteten Rasterelektronenmikroskopie tre-
ten einige Herausforderungen auf: ein enormer Zeitaufwand bei der Priaparation und Durchfiih-
rung der Messung, eine irreversible Verdnderung der untersuchten Probe sowie die Limitierung
der Untersuchung auf einen sehr kleinen Ausschnitt der Oberfliche. Tomographische Verfahren
ermdglichen zwar die Betrachtung der Probe tiber die gesamte Dicke, allerdings sind die be-
notigten Gerite sehr teuer, konnen zur Verdnderung der Probe fithren und die Bildgebung wird
héufig durch einen geringen Kontrast erschwert [19].

In diesem Zusammenhang ist die Anwendung der MULLER Matrix (MM)-Polarimetrie zur Mes-
sung der Faserausrichtung eine Innovation in der Implantat-Technik [20]. Hierbei wird die po-

larisationsverdndernde Wirkung gemessen und so auf die Eigenschaften einer Probe zuriickge-
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schlossen. Damit ist eine zerstorungsfreie und kontaktlose, qualitative Analyse in einem Bruch-
teil der Zeit moglich [21, 22].

Die Aufgabe dieser Arbeit besteht darin den Zusammenhang zwischen der Oberflichengeschwin-
digkeit des Kollektors (Einflussgro3e) und der Ausrichtung der Fasern (Zielvariable) mittels
MM-Polarimetrie zu quantifizieren. Darliber hinaus solle eine Aussage iiber die Gefiigeverin-
derung im physiologisch relevanten Dehnungsbereich (€, < 5 %) [23, 24] fiir den Sehnener-
satz zu treffen. Dazu soll in einem ersten Schritt ein MM-Polarimeter mit einer Light Emitting
Diode (LED) als Lichtquelle konzeptioniert, ein intuitives Graphical User Interface (GUI) ent-
wickelt und beides in Betrieb genommen werden. Im Rahmen der Ausrichtungsanalyse sollen
zundchst Vliese untersucht werden, die mit sieben verschiedenen Oberflichengeschwindigkei-
ten hergestellt werden (2, 4, 6, 7, 8, 9 und 10m/s). Basierend auf diesen Untersuchungen
sollen die ausrichtungssensitiven MM-Eintriage und -Kennwerte identifiziert und das Wirkprin-
zip der Vliese im Kontext der Polarimetrie iiberpriift werden. Diese Ergebnisse sollen mit den
Referenz-Messungen mittels REM verglichen und fiir beide Verfahren der Zusammenhang zwi-
schen EinflussgroBe und Zielvariable bestimmt werden. Abschlieend soll die Abhdngigkeit der
Gefligeverdnderung von der Einflussgrofle unter Last, im Zeitstandversuch untersucht werden.
Dazu sollen die zuvor identifizierten ausrichtungssensitiven MM-Eintrdge und -Kennwerte be-
trachtet und der Zusammenhang mittels beschreibender und schlieBender Statistik eruiert wer-

den.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Grundlagen elektromagnetischer Wellen

In der modernen Physik wird Licht sowohl als Welle als auch als Teilchen betrachtet; beschrieben
durch den Welle-Teilchen-Dualismus. Im Falle der elektromagnetischen Welle kann das Licht in
den Anteil der elektrischen Feldstirke E und den der magnetischen Feldstirke B unterteilt wer-
den. Dabei stehen das E-Feld und B-Feld senkrecht zueinander und zur Ausbreitungsrichtung.
[25, 26] Fiir die Betrachtung der Polarisation ist lediglich der Vektor der elektrischen Feldstar-
ke (E-Vektor) von Bedeutung. Daher kann mittels der Maxwell-Gleichung die Wellengleichung
fiir ein zeitlich verénderliches elektrisches Feld (E-Feld) im Vakuum hergeleitet werden [26]:

9°E
ALAPLACEE = &lo W (2- 1)

Dabei ist E die elektrische Feldstirke, Apapiace der LAPLACE-Operator, €y die Dielektrizitits-
konstante und iy die Permeabilitdtskonstante. Hierbei wird die elektrische Feldstirke E zwei-
mal nach der Zeit ¢ abgeleitet. Unter der Annahme einer ebenen periodischen Welle, kann die
elektromagnetische Welle durch Sinus- und Kosinusfunktionen dargestellt werden. Damit lédsst
sich Gleichung (Gl.) 2.1 wie folgt 16sen [25, 26]:

E = Eycos(wr —kz) (2.2)

Dabei ist E die elektrische Feldstirke, Ey die Amplitude, @ die Kreisfrequenz (mit @ = 27 f
und der Frequenz f der Schwingung), kw7 die Wellenzahl (mit kyz = 2/1—” und der Wellenldnge
A) und z der Ort auf der z-Achse.

Im Alltag setzt sich Licht oft aus der elektromagnetischen Strahlung unterschiedlicher Quellen
zusammen. Daraus resultieren statistisch orientierte Schwingungen des E-Vektors senkrecht zur
Ausbreitungsrichtung. Es existiert keine Vorzugsrichtung und dieser Zustand wird als unpolari-

siert bezeichnet. Weitere mogliche Zusténde des E-Vektors konnen beschrieben werden als [25,
26]:

* linear polarisiert
» zirkular polarisiert

* elliptisch polarisiert
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Dariiber hinaus besteht auch die Moglichkeit einer teilweise (partiell) polarisierten Welle. Dabei
ist nur ein Teil des Strahlungsbiindels polarisiert und der Rest unpolarisiert. Sofern der E-Vektor
in einer definierten Richtung senkrecht zur Ausbreitungsrichtung schwingt, wird der Zustand als
linear polarisiert bezeichnet. Wenn dabei der Vektor Eo, der elektrischen Feldstirke E , immer

zur z-Achse steht und sich in die gleiche Richtung (€,) ausbreitet, gilt [26]:
Eo = Epéx + Eoygy (2.3)

Die x-und y-Komponente der Welle schwingen dabei in Phase und ergeben sich zu [26]:

E. = Ey.cos(wt — kz
= Eox cos( ) 2.4)
E, = Epycos(wt — kz)

Sind die Betrige der x- und y-Komponente der Amplitude gleich (Eo, = Eoy = Ep) und die
Phasen um 90° (5 = %) gegeneinander verschoben, gilt fiir die x- und y-Komponente der Welle
(nach GI. 2.4) [26]:

E, = Ep,cos(wt — kz)

E, = Epycos(wt — kz — g) (2.5)

= Eoysin(owr — kz)

Der resultierende E-Vektor rotiert dabei um die Achse der Ausbreitungsrichtung (hier &;). Eine
solche Welle wird als zirkular polarisiert bezeichnet. Die beschriebene Kreisbahn in der x-y-
Ebene kann wie folgt ausgedriickt werden (mit Gl. 2.3 & 2.5) [26]:

E(Z:O,I):E5x+E8y (2.6)
— Eo (@ cos(or — kz) + &, sin( ot — kz)) '

Dabei ist die Kreisfrequenz @ = ‘fi—(f d.h. ¢ = wt, wobei ¢ den zeitabhingigen Phasenwinkel
der Amplitude Ej in der x-y-Ebene beschriebt. Wenn der E-Vektor beim Betrachten der Strah-
lungsquelle gegen den Uhrzeigersinn rotiert, wird die Strahlung als links zirkular polarisiert
bezeichnet. Analog dazu wird die Strahlung als rechts zirkular polarisiert bezeichnet, wenn der
E-Vektor beim Betrachten im Uhrzeigersinn rotiert.

Sind die Betrige der Komponenten der Amplitude ungleich (Eo, # Eoy) und/oder die Phasen-
verschiebung zwischen E, und E, betrigt nicht Null oder genau 90° (A@ # 0V A # %), so
beschreibt der E-Vektor eine elliptische Spirale. Eine solche Welle wird als elliptisch polarisiert

bezeichnet. Demnach beschreibt elliptisch polarisiert alle nicht-linearen und nicht-zirkularen
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Polarisationszustdnde. Im Falle der unpolarisierten Welle weil3t der Vektor E keine zeitlich kon-

stante Richtung in der x-y-Ebene auf und beschreibt weder eine Ellipse noch einen Kreis. [26]

2.2 JONES-Formalismus

Fiir die mathematische Beschreibung der Polarisation elektromagnetischer Wellen stehen un-
terschiedliche Methoden zur Verfiigung. Zur intuitiven mathematischen Beschreibung von op-
tischen Elementen kann die Matrixtechnik verwendet werden. [25] Die 1941 von DrR. ROBERT
CLARK JONES entwickelte Methode nutzt dabei die zweielementigen JONEs-Vektoren und 2 x 2
Matrizen. [27] Hierbei wird der Polarisationszustand durch die komplexe Amplitude E, der
komplexen elektrischen Feldstiarke E in x- und y-Richtung vollstindig beschrieben. Analog zu
Gleichung 2.3 gilt fiir den komplexen Vektor E [25]:

E=EzZ+Ez 2.7)
Fiir die komplexe Darstellung einer eindimensionalen harmonischen Welle gilt [25]:
E = Epexp j(wt = kz+ @) = Egexp j(wt £kz) (2.8)

Mit dem Nullphasenwinkel ¢y. Unter der Annahme einer ebenen Welle ergeben sich die x- und

y-Komponente des komplexen E-Vektors nach Gleichung 2.8 zu [25]:

E, = Eocexp j(ot —kz— @y) 2.9)
E, = Eoyexp j(ot —kz— @)

Dabei breitet sich die Welle entlang €, aus und die Komponenten der Amplitude, on und Eoy,
weisen die Nullphasenwinkel ¢, und ¢, auf. Unter Verwendung der Gleichungen 2.7,2.8 und 2.9
gilt dann [25]:

E = oneij(COl —kz— (Px)zx +E0y eij(O)t —kz— (py)é'y
= (EoxeXp j @, €x+ Eoyexp j@y €,)exp j(wr —kz) (2.10)
= Egexp j(or —kz)

Wobei der Ausdruck in Klammern die x- und y-Komponente der komplexen Amplitude E o dar-
stellt und die Phasenwinkel ¢, und ¢, enthilt. Damit kann der Polarisationszustand des Lichtes

vollstindig beschrieben und als zweielementiger Spaltenvektor angegeben werden [25]:
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EO}C

@.11)
EOy

Eox exXp J Ox
EOy exp ] (Py

Fiir die Berechnung der Polarisationszusténde ist die Verwendung normierter Vektoren von Vor-
teil. Mit

Eo = \/Eg, +Eg, (2.12)

ergibt sich der normierte komplexe JoNes-Vektor J aus Gleichung 2.11 zu [25]:

j’: ix o i EOxeij(px (2 13)
B ly EO EOy eij(Py .

Der resultierende Vektor ist dimensionslos und enthilt die Phasenbeziehung zwischen x- und y-
Komponente des E-Feldes. Sofern nicht anders beschrieben, werden im Weiteren nur normierte
JonEs-Vektoren angegeben. Der Definition des JoNgs-Vektors (s. Gl. 2.13) folgend, kann die
Art der Polarisation lediglich auf Basis des Phasenunterschieds Ag = ¢, — ¢, bestimmt werden.
Daher kann der Phasennullpunkt beliebig festgelegt werden. Zur Vereinfachung wird ¢, = 0
gewihlt. In Abbildung (Abb.) 2.1 sind exemplarische E-Vektoren linear polarisierten Lichts ab-
gebildet. Das Licht breitet sich dabei in Richtung €, aus und auf Grund der sinusartigen Verin-
derung der Schwingung, sind nur die Extremwerte in positive und negative Richtung dargestellt.
[25, 26] Fiir eine linear-horizontal polarisierte elektromagnetische Welle, ist die vertikale Kom-
ponente der Amplitude Ep, = 0 und die Phase der x-Komponente ¢, = 0. Daraus folgt nach
Gleichung 2.13 der JonEs-Vektor fiir linear-horizontal polarisiertes Licht [25, 26]:

Jy = [ (1) ] (2.14)

Mit Hilfe der entsprechenden Phasenverschiebung konnen die anderen linearen, zirkularen und
elliptischen Polarisationszustdnde berechnet werden. Zur Beschreibung optischer Elemente durch
den JoNEs-Formalismus, werden Medien und Komponenten als Operatoren definiert. Alle Ele-
mente die mit der elektromagnetischen Welle interagieren, werden durch eine 2 x 2 Matrix be-
schrieben. Dabei wird der jeweilige Operator von links an den Eingangsvektor multipliziert
[25]:

Jy=M,J; (2.15)

Mit dem JonEs-Vektor des Ausgangszustands J,,, der 2 x 2 Matrix M; des optischen Elements
i

und dem JoNEs-Vektor des Eingangszustands J,



2.2 JonEs-Formalismus 7

y y[ y
o z X z X ARV X
|
a) b) ©)

Abbildung 2.1: Darstellung exemplarischer E-Vektoren linear polarisierten Lichts mit Ausbrei-
tungsrichtung ¢é,: a) horizontal polarisiert, b) vertikal polarisiert und c) unter

dem Winkel ¥ polarisiert.

Polarisatoren sind definiert als optische Elemente, die mit elektromagnetischer Strahlung in-
teragieren und so den Polarisationszustand verdandern. Dabei ergibt sich fiir einen horizontal-
linearen Polarisator (mit GI. 2.14 und 2.15) der folgende Operator [25]:

My = [1 0] (2.16)
00

Zur Berechnung komplexer Systeme, werden die entsprechenden Operatoren aufmultipliziert
und konnen durch eine einzelne 2 x 2 Matrix ausgedriickt werden. Der JONEs-Formalismus ist
auf Grund der Verwendung zweielemetiger Vektoren in einem kartesischen Koordinatensystem,
vergleichsweise kompakt und intuitiv anwendbar. Allerdings beruht die Beschreibung des Pola-
risationszustands der elektromagnetischen Welle auf dem Phasenunterschied A@. Demnach ist
die Beschreibung partiell polarisierter Strahlung nicht moglich und die Anwendung des JONES-

Formalismus ist auf reine Polarisationszustdnde beschriankt. [22]
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2.3 SToKESs-Formalismus

Um auch teilweise polarisierte Strahlung zu beschreiben, kann der 1852 von GEORGE GABRI-
EL STOKES entwickelte STOKEs-Formalismus verwendet werden [28]. Damit ist es moglich den
Polarisationszustand durch die Messung der Strahlungsdichte, oder auch der Intensitit, der ein-
zelnen Anteile zu bestimmen [29]. Die Polarisationsanteile (in der x-y-Ebene, mit der Ausbrei-

tungsrichtung ¢;) sind [25, 29]:
Iy - horizontal polarisiert (0°)
Iy - vertikal polarisiert (90°)
Ip - +45° polarisiert
Iy - —45° polarisiert
Ig - rechtszirkular polarisiert

I; - linkszirkular polarisiert

Zur Ermittlung dieser Anteile konnen Polarisatoren (die Verwendung idealer Polarisatoren ist
nicht ndtig) vor einem Photometer bzw. Radiometer genutzt werden. Der vierelementige Sto-
KEs-Vektor S ist definiert als [25, 29]:

S1 Iy +1y

- S Iy — I

S=||=| " (2.17)
S3 Ip— Iy
Sa Ir —1Ip,

Mit den StokEs-Parametern Sy, S», S3 und S4. Dabei reprasentieren die addierten orthogonalen

Komponenten die gesamte Intensitét [29]:

I=Ig+1ly=Ip+1Iy=Ir+1 (2.18)

Analog zum JonEgs-Formalismus werden im StokEes-Formalismus ebenfalls normierte Vekto-
ren verwendet. Der STOKES-Vektor S wird dabei mit dem STOKES-Parameter S1 normiert, der
proportional zur gesamten Intensitdt / ist. Nach Gleichung 2.17 und 2.18 kann der normierte

STOKES-Vektor Sy folgendermalen beschrieben werden [25, 29]:

S1
- 1 S»
Sy = — 2.19
N s, (2.19)

S4
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In Tabelle (Tab.) 2.1 sind normierte STOKES-Vektorn fiir ausgewihlte Polarisationszustinde auf-

gelistet.

Tabelle 2.1: Normierte STOKES-Vektorn ausgewihlter Polarisationszustinde. [25]

Polarisationszustand STOKES-Vektor
1
- 1
Horizontal (Sg) 0
0
1
R —1
Vertikal (Sy) 0
0
1
- 0
+45° (Sp) :
0
1
- 0
—45° (Syp) |
0
1
. 0
Rechtszirkular (Sg) 0
1
1
. 0
Linkszirkular (Sy) 0
—1
1
0
Unpolarisiert 0
0
1
0,5
partiell horizontal polarisiert 0
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Basierend auf Gleichung 2.18 kann der STokEs-Vektor aus Gleichung 2.17 wie folgt vereinfacht

werden:

S1 Iy +1y

- S Iy — I

S—| 2| = BV (2.20)
S3 2lp—(In+1y)
Sa 2Ig— (I +1y)

Damit reduzieren sich die bendtigten Anteile zur vollstindigen Bestimmung des Polarisations-
zustandes elektromagnetischer Wellen von sechs auf vier. Basierend auf dem gemessenen Sto-
KEs-Vektor konnen Eigenschaften des Lichts wie der gesamte (p bzw. Degree of Polarizati-
on (DOP)), der lineare (p;, bzw. Degree of Linear Polarization (DOLP)) und der zirkulare Po-
larisationsgrad (pz bzw. Degree of Circular Polarization (DOCP)) berechnet werden [29]. Der

gesamte Polarisationsgrad p ist dabei definiert als [29]:

1
p:S—,/S§+S§+S§ (2.21)
1

Analog zu Gleichung 2.15 kann der resultierende Polarisationszustand, durch Linksmultiplika-
tion von Operatoren (4 x 4 Matrizen) an den STOKES-Vektor des eingehenden Lichts berechnet
werden. Im Gegensatz zu den zwei Elementen der JONEs-Vektoren, bilden die vier Elemente
der StokEs-Vektorn kein orthogonales Koordinatensystem. Stattdessen stehen sich die komple-
mentdren Eintrdgen aus Gleichung 2.18 (I und Iy, Ip und Ij; sowie Ig und I;) gegeniiber und
bilden so drei Achsen eines Koordinatensystems. [29] Die intuitive Interpretation der Ergeb-
nisse wird weiterhin durch das mdgliche Auftreten partieller Polarisationszustéinde erschwert.
Daraus ergibt sich der Bedarf weiterer Darstellungsformen und mathematischer Optionen zur

Informationsgewinnung, die im Folgenden néher beschrieben sind.

PoINCARE-Kugel zur Darstellung des SToKEs-Vektors Im Rahmen des STokEes-For-
malismus reprdsentieren die vier Eintrige des STOKES-Vektors (s. Gl. 2.19) die Intensitédten
der jeweiligen Polarisationsanteile, wobei sich jeweils die positiven und negativen Komponen-
ten gegeniiber stehen. Eine intuitive Interpretation der berechneten Ergebnisse ist, im Gegen-
satz zum JONES-Formalismus, nur schwer moglich. Die 1852 von HENRI POINCARE eingefiihrte
PoincarE-Kugel kann daher als graphische Darstellungsform verwendet werden [30]. In Abbil-
dung 2.2 ist die PoincaRE-Kugel dargestellt. Das Zentrum bildet dabei ein linkshdndiges karte-
sisches Koordinatensystem aus den STOKEs-Parametern S,, S3 und Sy (mit S», S3, S4 € [—1,1])
im Mittelpunkt der Kugel. Dabei liegen Iy und Iy auf der x-Achse, I und I, auf der y-Achse
sowie Ip und I; auf der z-Achse. [29, 30] Der Radius der Kugel ist definiert als r = §;. Vollstén-
dig polarisierte Zustdnde werden durch Vektoren der Linge S beschrieben, liegen also auf der

Oberfldache der Sphére. Dariiber hinaus kann der Polarisationszustand der Strahlung durch den
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Wert des Elements S4 beschrieben werden. Die linear polarisierten Zustiande (H, V, P und M)
liegen in der Aquatorialebene (S4 = 0). Auf der ndrdlichen Hemisphire liegen die rechtsellip-
tisch (S4 > 0) und rechtszirkular polarisierten (S4 = 1) Zustdnde. Wobei vollstédndig rechtszirku-
lar polarisiertes Licht am Nordpol lokalisiert ist. Komplementér dazu liegen die linkselliptisch
(S4 < 0) und linkszirkular polarisierten (S4 = —1) Zusténde auf der siidlichen Hemisphire. Mit
vollstindig linkszirkular polarisiertem Licht am Siidpol. Partiell polarisiertes Licht wird durch

Vektoren reprasentiert die nicht auf der Oberflidche liegen, also einen Radius r < S; aufweisen.
[29, 30]

Abbildung 2.2: Darstellung einer PoiNcaRE-Kugel mit dem Radius r = ;. Die eingezeich-
neten STOKES-Vektoren reprasentieren vollstandig linear-horizontal polarisierte
Strahlung (schwarz), vollstindig rechtszirkular polarisierte Strahlung (dunkel-

grau) und vollstindig linear +45° polarisierte Strahlung (hellgrau).
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2.4 MULLER Matrix-Formalismus

Der MULLER Matrix (MM)-Formalismus, entwickelt und gelehrt von HANS MULLER am Mas-
sachusetts Institute of Technology (MIT), wurde nie offiziell publiziert (dazu liegt lediglich ein
interner Bericht vor [31]). Der Formalismus ist direkt mit dem StokEs-Formalismus verbun-
den, welcher die Polarisationseigenschaften elektromagnetischer Strahlung basierend auf der
Intensitét der jeweiligen Anteile beschreibt (s. Abschnitt 2.3). Die MM eines polarisationsver-
andernden Mediums ist dabei definiert als die Matrix M, die den STOKES-Vektor der einfallenden
Strahlung S; in den STOKES-Vektor der austretenden Strahlung S, transformiert. Analog zum Jo-
NEs-Formalismus (s. Gl. 2.15) gilt [29, 30]:

Sol My My Mz My Si1
S M M M M S
o2 | _ |Ma Mxn My Mo ) (2.22)
So3 M3y Mz M3z Msy Si3
So4 My My Myz My Sia

Mit den Eintrdgen M,,, € R. Die MM enthélt dabei alle Informationen beziiglich der polarisati-
onsverdandernden Eigenschaften des Mediums (Depolarisation, Verzogerung und Dichroismus)
sowie die jeweilige Form (linear, zirkular oder elliptisch). Verwendete optische Elemente lassen
sich mittels der MM beschreiben. Der Eintrag M| reprisentiert, analog zum JONES- und StO-
KES-Formalismus (s. Gl. 2.13 und 2.19) die Gesamtintensitit und die Eintrdge der MM werden
auf diesen Eintrag normiert. Besteht das System aus mehreren aufeinander folgenden Elemen-
ten, kann der gesamte Aufbau durch eine einzelne Matrix beschrieben werden. Dazu werden die
Matrizen der einzelnen Elemente, in Reihenfolge der Interaktion mit der Strahlung, von links
multipliziert. Tabelle 2.2 zeigt ideale normierte MULLER Matrizen fiir exemplarische optische

Elemente.
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Tabelle 2.2: Ideale normierte MULLER Matrizen fiir exemplarische optische Elemente. [25, 29]

Optisches Element MULLER Matrix
1 100
. . 1 100
Horizontaler Polarisator
0 00O
00O00O0
1 -1 00
. . -1 1 00
Vertikaler Polarisator
0 0 0O
0 0 0O
1 010
. 00O00O0
Polarisator 45°
1 010
00O0O0
1 0 —-10
0 0 0 O
Polarisator —45°
-1 0 1 O
0 0 0 O
10 0 O
Viertelwellenplatte (eng.: 01 0 o
Quarter Wave Plate) (QWP) 00 o0 1
mit schneller Achse horizontal
00 -1 0
1 00
Viertelwellenplatte (eng.: 010
Quarter Wave Plate) (QWP)
. . 000 —1
mit schneller Achse vertikal
001 0]
1 000
0100
Luft
0010
00 01
Wellenplatte mit Phasendiffe- 1 0 0 0
renz ¢ zwischen schnellerund |0 cos?26 +sin260cos¢  sin260cos20(1 —cosd) —sin26sing
langsamer Achse und Winkel |0 sin26cos26(1 —cos¢) sin*26 +cos’20cos¢  cos26sin¢
der schnellen Achse 0 0 sin26sin ¢ —cos20sin¢@ cos ¢
1 000
00O00O0
Idealer Diffusor
00O0O0
00O0O0
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2.5 MULLER Matrix-Polarimetrie

2.5.1 Messung der MULLER Matrix

In Gleichung 2.22 ist die Interaktion einer elektromagnetischen Welle mit einem polarisations-
verdandernden Medium mathematisch beschrieben. Dabei wird der resultierende STOKES-Vektor
S, durch Multiplikation des einfallenden STOKES-Vektors S; mit der MM berechnet. Die MM ent-
hilt alle Informationen iiber die polarisationsverdndernden Eigenschaften. Zur Ermittlung der
MM wird das Medium mit unterschiedlich polarisierter elektromagnetischer Strahlung durch-
strahlt und die resultierende Intensitit am Detektor gemessen. Aus diesen Intensititsmessungen
lassen sich die Eintrdge der MM berechnen (vgl. Abschnitt 2.3) [29]. Wie in Gleichung 2.20 be-
schrieben, sind zur vollstdndigen Bestimmung des Polarisationszustands elektromagnetischer
Wellen vier unabhéngige Anteile ausreichend. Die MM besitzt dariiber hinaus 16 unabhingi-
ge Eintrdge. Fiir eine vollstindige Bestimmung der MM werden daher mindestens 16 (4 x 4)
Messungen mit unterschiedlicher Kombination von Polarisationszustdnden der Strahlungsquel-
le und des Detektors benotigt. [29, 32] Die normierten STOKES-Vektorn der unterschiedlichen
Polarisationszustinde sind in Tabelle 2.1 aufgelistet. Werden zur Berechnung der MM alle sechs
Intensitétsanteile polarisierter elektromagnetischer Wellen verwendet, ist die MM iiberbestimmt
und mogliche Kalibrierfehler konnen kompensiert werden. Die Anteile Iy, und /;, der Eintrige
S3 und S4 werden in diesem Falle nicht substituiert (s. Gl. 2.17 & 2.20). Daraus folgen 6 x 6 (36)
Messungen. Die zugrunde liegenden Berechnungen der einzelnen Eintrdge konnen Tabelle 2.3
(16 Messungen) und Tabelle 2.4 (36 Messungen) entnommen werden. Die Buchstabenpaare
in den Gleichungen bilden die Kombinationen der Strahlungsquelle und des Detektors ab. Da-
bei steht der erste Buchstabe fiir den Polarisationszustand der Strahlungsquelle und der zweite

Buchstabe fiir den Polarisationszustand dessen Intensitdt gemessen wird.

Tabelle 2.3: Berechnung der 16 MM-Eintrage, basierend auf 16 Intensititsmessungen. Auf
Grund der mathematischen Vereinfachung (s. Gl. 2.20) werden die folgenden vier
Polarisationszustdnde benotigt: linear-horizontal (H), linear-vertikal (V), linear
+45° (P) und rechtszirkular (R). [8, 22, 29, 32]

Komposition der MM-Eintriage

My = My = Mz = My =
HH+HV+VH+VV HH+HV-VH-VV 2PH+2PV —Mj; 2RH + 2RV — M,

My = My, = My3 = My =
HH—-HV+VH-VV HH-HV-VH+VV 2PH—-2PV — M5, 2RH — 2RV — M»;

M, = M3, = Ms3 = M3y =

2HP +2VP — M, 2HP —2VP—M;, 4PP —2PH — 2PV —M3; 4RP —2RH — 2RV — M3
My = My = My3 = Myy =

2HR+2VR — My, 2HR —2VR — M, 4PR—2PH — 2PV —My; 4RR—2RH — 2RV — My,
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Tabelle 2.4: Berechnung der 36 MM-Eintrige, basierend auf 36 Intensitidtsmessungen. Die fol-
genden sechs Polarisationszustinde werden bendtigt: linear-vertikal (V), linear
+45° (P), linear —45° (M), rechtszirkular (R) und linkszirkular (L). [8, 22, 29,

32]
Komposition der MM-Eintrige
My, = M = M3 = My =
HH+HV+VH+VV HH+HV-VH-VV PH+PV—-—MH-MV RH-+RV-—-LH-LV
My = My = Mp3 = Mpy =
HH-HV+VH-VV HH-HV-VH+VV PH—-PV—-MH+MV RH-—-RV—-LH+ILV
Ms = Mz = Ms3 = M3y =
HP-HM+VP-VM HP—HM-VP+VM PP—PM—MP+MM RP—RM—LP+IM
My = My = Myz = Myy =

HR—-HL+VR-VL HR-HL-VR+VL PR—PL—-MR+ML RR—RL—-LR+LL

2.5.2 Interpretation der MULLER Matrix

Wie in Gleichung 2.22 beschrieben, hingt die MM eng mit dem STOKES-Formalismus zusam-
men. Die Extraktion der optischen Eigenschaften eines Mediums (Depolarisation, Verzogerung
und Dichroismus) aus der MM ist dabei wenig intuitiv und mit hohem Aufwand verbunden. [29]
Die folgenden Eintridge der MM lassen allerdings erste Schliisse beziiglich der Verzégerung und

des Dichroismus zu [29]:

0 a b c
0 —d -
. ¢ (2.23)
b d 0 -—g
c e g 0

Dabei stehen diese Parameter mit den folgenden physikalischen Eigenschaften in Verbindung
[29]:

a - linearer Dichroismus bei 0° oder 90°

b - linearer Dichroismus bei 45° oder 135°
¢ - zirkularer Dichroismus

d - lineare Verzogerung bei 0° oder 90°

e - lineare Verzdgerung bei 45° oder 135°

g - zirkulare Verzégerung
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Die anderen Freiheitsgrade in der MM, wie die Antisymmetrie der Elemente a, b und ¢ sowie die
Symmetrie der Elemente d, e und g implizieren depolarisierende Eigenschaften und mogliche

Inhomogenitéten. [29]

Polarzerlegung Die Matrixzerlegung bietet eine Moglichkeit zur Extraktion der Eigenschaf-
ten Depolarisation (eng.: Depolarisation), Verzogerung (eng.: Retardance) und Dichroismus
(eng.: Dichroism bzw. Diattenuation) aus der MM. Am weitesten verbreitet ist dabei die 1996
von Lu & CHIPMAN publizierte Polarzerlegung. Diese kann auf experimentell ermittelte MM
(M.xp) von teilweise depolarisierenden Proben angewendet werden. [33] Dabei wird die M.,
(s. Gl. 2.22) in eine Sequenz aus drei Matrizen mit bekannten physikalischen Eigenschaften
zerlegt [33]:

My = MAMRMp (2.24)

Wobei M, fiir einen Depolarisator (eng.: Depolariser), Mg fiir einen Verzogerer (eng.: Retarder)
und Mp fir die Dichroismus-Komponente (eng.: Diattenuator) steht. Die Form dieser Matri-
zen ist bekannt und zur Veranschaulichung sowie Zusammenfassung der Eigenschaften, konnen

Kennzahlen berechnet werden.

Auswertung der experimentellen MULLER Matrix Ungeachtet der Matrixdekompositi-
on ist es moglich, einige Charakteristika des Mediums aus der experimentellen MULLER Ma-
trix (M,xp) zu berechnen. Dabei ist der Vektor der Polarisation (P) des Mediums definiert als
[33]:

P=—| My (2.25)

Analog zum gesamten Polarisationsgrad p des StokEs-Vektors (s. Gl. 2.21), ergibt sich mit
|P| = P die Polarisationskraft P zu [33]:

1
P=——\/M3 +M3 +M} (2.26)
My

Hierbei gilt 0 < P < 1. Des Weiteren ist der Dichroismus-Vektor D definiert als [33]:

D=— | My (2.27)
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Analog zu Gleichung 2.25, wird die Stirke des Dichroismus D, mit | D| = D, wie folgt berechnet
[33]:

1
D= M_H\/MIZ2 + M2+ M?, (2.28)
dabei gilt 0 < D < 1.

MULLER Matrix eines Depolarisators Dic Matrix M, weist dabei folgende Form auf [33]:

(2.29)

S O O =
S © = O
S -~ O O
S o O O

Dabei gilt |Al, |/],|o| < 1. Aus dieser Matrix ldsst sich unter anderem die Depolarisationskraft A
berechnen [33]:

_ |+ + o]
3

A=1 (2.30)
Mit 0 < A < 1. Ein Medium das keine depolarisierende Wirkung aufweist wird als nicht“=de-
polarisierende Matrix bezeichnet und erfiillt folgende Bedingung [29]:

Tr(MMT) = 4My, (2.31)

Mit der Spur Tr (eng.: Trace) definiert als die Summe der Hauptdiagonalelemente einer Matrix
M. Demzufolge weist einfallende elektromagnetische Strahlung mit dem Polarisationsgrad P =

1, den gleichen Polarisationsgrad (P = 1) auf nachdem das Medium passiert wurde. [29]

MULLER Matrix eines Verzogerers Diec Matrix My, ist einer der Grundsteine nicht depo-
larisierender MMs. Dabei ist der Einfluss eines Verzogerers auf den Polarisationszustand equi-
valent zu einer Rotation auf der PoiNCcARE-Kugel (s. Abb. 2.2). [33] Die Matrix ist definiert als
[33]:

AT
Mg = [(1) 0 ] (2.32)

mg

Wobei 0 den dreielementigen Nullvektor und mpg eine 3 x 3 Untermatrix von Mg darstellt. Ba-
sierend auf Mg kann die Verzogerung R (kombinierter Effekt der linearen und zirkularen Verzo-

gerung) nach folgender Gleichung berechnet werden [33]:



18 2 Theoretische Grundlagen

TF(MR)

R=cos™!( —1) (2.33)

Mit 0 < R < 7. Dartiiber hinaus ist die Berechnung des STokEs-Vektors der schnellen Achse der
Verzégerung wie folgt moglich [33]:

1
1

p ] - Z‘ (2.34)

2

as

Dabei ist a; wie folgt definiert [33]:
3

251n Z ,jk mR (235)

J.k=

Mit &; jx dem Levi-Civita Symol. [33] Des Weiteren kénnen die lineare Verzdgerung 6 und die
optische Rotation y bestimmt werden. Aus der Matrix der Verzogerung My ergibt sich 6 dabei
zu [34, 35]:

8 =cos™! {\/[MR(Z,Z) +Mg(3,3)]* + [Mg(3,2) + Mg(2,3))* — 1} (2.36)

Die optische Rotation v ist dabei definiert als [34, 35]:

MR(3,2) +MR(2,3):|

Y= tan~! [

MULLER Matrix der Dichroismus-Komponente Analog zur Matrix eines Verzogerers
Mg (s. Gl. 2.32) kann kann die Mp, mit dem Dichroismus-Vektor D (s. GL. 2.27), wie folgt

beschrieben werden [33]:

1 DT

Mp =
D mp

(2.38)

Bedingt durch die gegebene Definition von Mp aus Gleichung 2.38, ist die Stdrke des Dichro-
ismus D identisch zu Gleichung 2.28.
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2.6 Polarisationsverandernde optische Elemente

2.6.1 Linearpolarisatoren

Ein Linearpolarisator (LP) filtert idealerweise alle Anteile der elektromagnetischen Strahlung
heraus, die nicht entlang einer gegebenen Richtung schwingen. Dabei ist die Selektivitét haufig
nicht vollstindig (< 100%) und das transmittierte Licht ist partiell polarisiert. Abbildung 2.3
zeigt das Wirkprinzip eines idealen linearen Polarisators (Selektivitit = 100%) fiir den linear-
vertikalen Fall. Hierbei propagiert eine unpolarisierte elektromagnetische Welle entlang €. Die-
ses unpolarisierte Licht wird durch zwei orthogonale Schwingungen in x- und y-Richtung sym-
bolisiert. Der ebene Polarisator weist eine senkrechte (vertikale) Transmissionsachse (TA) auf.
Im dargestellten Idealfall, enthdlt das transmittierte Licht ausschlieBlich Komponenten entlang
der TA und ist somit in Richtung der y-Achse linear-vertikal polarisiert. Alle anderen Kom-
ponenten des urspriinglich unpolarisierten Lichts wurden herausgefiltert. [25] Exemplarische

MULLER Matrizen fir LPs konnen Tabelle 2.2 entnommen werden.

y

TA X

/

z

Abbildung 2.3: Wirkung eines idealen linearen Polarisators auf unpolarisiertes Licht. Dabei
verlauft die TA vertikal. (nach [25])

2.6.2 Phasenverzogerer

Im Gegensatz zu LPs, wird bei Phasenverzogerern keine Komponente (E, und Ey) der elektro-
magnetischen Welle unterdriickt. Stattdessen wird eine Phasendifferenz erzeugt. Dabei durch-
laufen die orthogonal zueinander stehenden Komponenten der elektromagnetischen Strahlung
die Verzogerungsplatte mit unterschiedlicher Geschwindigkeit. Daraus resultiert die Phasendif-
ferenz Ag nach dem Durchgang. In Abbildung 2.4a ist das Wirkprinzip eines idealen Phasen-
verzogerers dargestellt. Die vertikale Komponente (Ey) durchléuft die Platte entlang der schnel-
len Achse (SA) mit groBBerer Phasengeschwindigkeit. Wohingegen die horizontale Komponente
(Ey) entlang der langsamen Achse (LA) eine kleinere Phasengeschwindigkeit aufweist. Abbil-
dung 2.4b zeigt die Phasenverzogerung am Beispiel einer QWP. Die Phasendifferenz betrigt 90°
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(Ap =7 = %). Bei einer Phasendifferenz von 180° (A = 7 = %) wird die Verzogerungsplat-
te als Halbwellenplatte (eng.: Half Wave Plate) (HWP) bezeichnet. [25] Beispielhafte MULLER

Matrizen fiir Phasenverzogerer sind in Tabelle 2.2 aufgelistet.

y A
A=
SA X
LA : f } }
b 2r 3r z

/{ 1+
z

a) b)

Abbildung 2.4: Wirkung einer idealen Verzogerungsplatte: a) Phasenverzdgerung der x- und y-
Komponente der Amplitude Ej. Dabei verlduft die schnelle Achse (SA) vertikal
und die langsame Achse (LA) horizontal. b) Darstellung der Phasendifferenz
Ap=7%= %) an einer Viertelwellenplatte (eng.: Quarter Wave Plate) (QWP).
(nach [25])

2.6.3 Flussigkristallverzogerer

Mit Hilfe eines Polarisators und variablen Fliissigkristallverzogeren (eng.: variabler Fliissigkris-
tallverzogerer (eng.: Liquid Crystal Variable Retarder) (LCVR)) kann der Polarisationszustand
elektromagnetischer Strahlung verdndert werden. Dabei konnen lineare, elliptische und zirkula-
re Zustidnde erzeugt werden. Analog zum Phasenverzogerer propagiert die Komponente entlang
der SA mit grofBerer Phasengeschwindigkeit als entlang der langsamen Achse. Diese Verzoge-
rung wird beeinflusst durch die Betriebstemperatur, die angelegte Spannung und die Wellenldnge
der elektromagnetischen Strahlung [36]. Gestreckte organische Molekiile, die stibchenférmigen
Flissigkristalle, bilden den Kern dieses optischen Elements. Diese Molekiile befinden sich in der
nematischen Phase; die Achsen sind im Mittel parallel zueinander ausgerichtet. Bedingt durch
diese vorliegende Phase, weist das Material anisotrope elektrische und optische Eigenschaften
auf. Abbildung 2.5 zeigt den beispielhaften Aufbau eines LCVRs. Die dulere Schicht bildet
dabei ein Glassubstrat, zum Beispiel Quarzglas. Auf diesem Substrat befindet sich eine leitfa-
hige transparente Schicht wie Indiumzinnoxid (eng.: Indium Tin Oxide) (ITO). Mittels zweier
Abstandshalter wird die bendtigte Distanz zwischen den beiden Glassubstraten gewihrleistet.
In direktem Kontakt mit den Fliissigkristallen steht dabei eine polymerbasierte Orientierungs-
schicht. Bedingt durch den Herstellungsprozess weist diese Schicht mikroskopische Rillen auf.
In der Grenzschicht richten sich die Molekiile entlang dieser Rillen aus. [36, 37] Bei Anwesen-

heit eines elektrischen Feldes (E-Feldes) richten sich die Molekiile parallel entlang der Feldlinien
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aus (s. Abb. 2.5b). Mit einer Spannung V >> 0 wird dabei die minimale Verzogerung erreicht.
Bedingt durch die an der Orientierungsschicht fix ausgerichteten Molekiile, bleibt immer eine
Restverzogerung bestehen. [25, 37] Die Zeit zwischen dem Anlegen einer Spannung und dem
Erreichen des gewiinschten Zustands wird als ,,Rise Time* bezeichnet. Liegt keine Spannung an
(V =0), befinden sich die Fliissigkristalle im Ausgangszustand und die Achsen befinden sich (im
Mittel) parallel zum Glassubstrat. Daraus resultiert die maximale Verzogerung (s. Abb. 2.5a).
Die ,.Fall Time* ist dabei definiert als der zeitliche Abstand zwischen dem Abschalten einer
angelegten Spannung und dem Erreichen des Ausgansgzustands. Dieser Vorgang wird einzig
durch die BRowNsCHE Molekularbewegung bestimmt. Eine beispielhafte MULLER Matrix fiir
Phasenverzdgerer mit variabler Phasendifferenz und Winkel der schnellen Achse ist in Tabel-
le 2.2 aufgefiihrt.

Quarzglas Ausrichtungsschicht ~ Quarzglas Ausrichtungsschicht
] - ] -
V=0 V>>0
| ~— | ——
LC Molekule ITO LC Molekule ITO
Abstandshalter Abstandshalter
a) b)

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung der Wirkung eines LCVR: a) ohne angelegte Span-
nung (V = 0) und b) bei angelegter Spannung (V >> 0). (nach [25, 36, 37])
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2.7 Elektrospinnen

Die Entdeckung elektrostatischer Anziehung durch WiLLiAM GILBERT im 16. Jahrhundert ent-
fachte weltweit das Interesse an der Verzerrung von Fluiden durch elektrostatische Kréfte und
daraus abgeleitet den elektrostatisch getriebenen Faserjet. Die Forschung auf diesem Gebiet
gipfelte in der Entwicklung des sogenannten Elektrospinnens (eng.: electrospinning). [38, 39]
Bedingt durch die Vielseitigkeit des Prozesses hat sich das Elektrospinnen zu einer der wich-
tigsten Methode in der Herstellung von Fasern im Nano- und Mikrometer-Bereich entwickelt,
besonders auf den Gebieten der Textilherstellung und des 7issue Engineerings (TE). [39] Das
Prinzip des Elektrospinnens beruht auf der Verstreckung eines viskoelastischen Fluids durch
die im externen, elektrischen Feld wirkenden Krifte. [40—42] Dabei wird, je nach verwende-
tem Medium, in Losungs-Elektrospinnen (LES) (eng.: Solution Electrospinning) und Schmelz-

Elektrospinnen (SES) (eng.: Melt Electrospinning) unterschieden. [43]

Aufbau und Funktion Zur Herstellung der Faservliese wird im Rahmen dieser Arbeit das
LES genutzt. Eine LES-Anlage ist grundsétzlich in drei Module unterteilt (s. Abb. 2.6a) [43]:

(1) Reservoir mit Emitter
(i1)) Hochspannungsquelle

(ii1) Geerdeter Kollektor

An der Spitze des Emitters liegt dabei eine positive Ladung an, wéihrend der geerdete Kollek-
tor negativ geladen ist [44]. Abbildung 2.6 zeigt den grundsétzlichen Aufbau einer LES-Anlage
(2.6a) und die Schritte die zur Ausbildung eines gleichméaBigen Faserjets fiihren (2.6b). Die Lo-
sung, welche als Ladungstriger dient, wird aus dem Reservoir gefordert und tritt am Ende des
Emitters in das elektrische Feld ein. Bedingt durch die Oberfldchenspannung der Losung bildet
sich ein Tropfen an der Spitze des Emitters (s. Abb. 2.6b). Dabei wirken die Kréfte im elek-
trischen Feld und die Gravitationskraft der Oberflichenspannung entgegen. Mit zunehmender
elektrischer Feldstdrke bildet sich ein Kegel aus, der so genannte TAYLOR-Cone (s. Abb. 2.6b).
Dieser beruht auf dem Gleichgewicht der Oberfldchenspannung, des inneren hydrostatischen
Drucks, dem #uBeren Gasdruck und der Gravitationskraft. [45, 46] Mit der Uberschreitung der
kritischen elektrischen Feldstdrke wird das Plateau-Rayleigh-Stabilititskriterium verletzt [47].
Dies beschreibt den Sachverhalt, dass ein Fliissigkeitszylinder in einzelne Tropfen zerfallt, so-
bald die Lange des Zylinders in etwa das Dreifache des Zylinder-Durchmessers erreicht. [47,
48] Aus dem instabilen TAYLOR-Cone wird ein feiner initialer Faserjet emittiert (s. Abb. 2.6b)
und in Richtung des geerdeten Kollektors beschleunigt [49]. Abhidngig von der Leitfdhigkeit,
bzw. der Ladungsdichte, kommt es im weiteren Verlauf zu elektrisch induzierten Instabilititen

und starker Deformation durch Dehnung im initialen Faserjet [50].
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i

C Tropfen

Reservoir
mit Emitter | | -

TAYLOR-Cone
Hochspannungs-
Quelle fgj IIII

Initialer Faserjet
Geerdeter
Kollektor

Faserjet

a) b)

Abbildung 2.6: Schematische Darstellung einer LES-Anlage und der Faserjet-Bildung: a) Ab-
gebildet sind die drei grundlegenden Komponenten. (adaptiert nach [8, 43]) b)
Die einzelnen Schritte eines geforderten Mediums vom einzelnen Tropfen, iiber
den TayLOR-Cone und den initialen Faserjet bis hin zum konstanten Faserjet.
(adaptiert nach [51, 52])

Die spannungsinduzierte Lingung des Faserjets und die simultane Evaporation des Losemittels
fithren zu einer starken Verjlingung des Faserquerschnitts. Dabei erhoht sich die Ladungsdichte
auf der Oberflidche des Faserjets. Auf Grund der wirkenden elektrischen Kréfte und aerodyna-
mischer Wechselwirkungen, kommt es zu einer taumelnden Bewegung des Faserjets. Dies wird
auch als nichtaxiale Biegeinstabilitdt bzw. bending instability oder whipping instability bezeich-
net. [53-55] Wéhrend dieser Phase tritt die Hauptevaporation auf und der Faserjet durchlduft
einen Solidifizierungsprozess [54]. Die Verstreckung der Faser und gleichzeitige Evaporation
des Losemittels sind essentielle Mechanismen fiir die Erzeugung von Nanofasern. Allerdings
wirkt die zunehmende Verfestigung der Faser auch einer weiteren Verringerung des Durchmes-
sers entgegen. [56] AbschlieBend werden die Fasern auf dem Kollektor abgelegt und bilden dort
ein Vlies. In einem idealen Prozess handelt es sich um eine einzige Endlosfaser. Je nach Geome-
trie und Bewegung des Kollektors konnen die makroskopischen Eigenschaften der Faservliese
stark beeinflusst werden. [57, 58] Basierend auf dieser sehr simplen Form der LES-Anlage, exis-
tiert eine Vielzahl an individuell konstruierten und an die gewlinschten Ergebnisse angepasste
Varianten. In Abbildung 2.7 sind exemplarisch einige Optionen dargestellt. Die abgebildeten
Moglichkeiten sollen einen ersten Eindruck davon vermitteln, wie komplex und vielseitig der
Prozess des LES ist.



24 2 Theoretische Grundlagen
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Abbildung 2.7: Schematische Darstellung einer LES-Anlage mit moglichen Ausfiihrungen der

Komponenten. Abgebildet sind Optionen (Aufzéhlung von links nach rechts)
fiir das Medium (Emulsionen, Lésungen oder Schmelzen), den Emitter (ein-
zeln, dual oder koaxial) und den Kollektor (planar, Rotationskollektor oder Lo-
semittelbad). (adaptiert nach [8, 43])

Anwendungsmaoglichkeiten Mit Hilfe des Elektrospinnens ist die Verarbeitung einer Viel-
zahl von Polymeren mdoglich, zum Beispiel Polyvinylidenfluorid (PVDF) [59], Poly(vinyliden-
fluorid-co-Trifluorethylen) (P(VDF-TrFE)) [60], Polyethylenoxid (PEO) [61], Polycaprolac-
ton (PCL) [62] oder Polylactide (PLA) [63]. Dartiber hinaus ist die Wahl des Mediums nicht auf
Polymer- [8] oder Polymerblend-Losemittel-Mischungen [60, 64, 65] beschrinkt. Es besteht
ebenso die Moglichkeit Emulsionen und Suspensionen zu verwenden. Unter anderem konn-
ten so bereits biologisches Material [66] und Gold- [67, 68], Silber- [69, 70] sowie Eisenoxid-
Nanopartikel (eng.: Iron Oxid Nanoparticle) (IONP) [71] in Faservliese eingebettet werden.
Dariiber hinaus werden im Rahmen des SES Schmelzen statt Losungen zu Faservliesen verar-
beitet [43, 72, 73]. Die Verwendung eines zweiten, parallel angeordneten Emitters ermdglicht die
Verarbeitung zweier Medien oder eine Erh6hung des Outputs (s. Abb. 2.7) [74—76]. Auf diese
Weise konnen geschichtete oder Multikomponenten-Faservliese erzeugt werden [75-77]. Mit
Hilfe eines koaxial angeordneten Emitters, ist es moglich so genannte ,,Kern-Mantel-Fasern*
(eng.: core-shell fibres) herzustellen (s. Abb. 2.7) [78—80]. Ebenso kdnnen Losungen mit hoch
volatilen Losemitteln verarbeitet werden [81-83]. Bedingt durch die hohe Evaporationsrate bil-

det sich haufig kein Faserjet aus. Um hier Abhilfe zu schaffen, wird die Losung durch den inneren
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Emitter gefordert und von AuBBen mit dem Losemittel umstromt. [82] Der Kollektor kann gezielt
dazu genutzt werden, die Morphologie der Fasern und Geometrie der Faservliese zu beeinflus-
sen [63, 84]. Die simpelste Form ist dabei eine Platte, auf dem die Faser ungeordnet abgelegt
werden. Wird diese Platte in einem Losemittelbad positioniert (eng.: immersion electrospin-
ning), kann so unter anderem die Oberfldche der Fasern beeinflusst werden. [85, 86] Sollen die
Fasern im Vlies eine Vorzugsrichtung aufweisen, eignet sich besonders die Verwendung einer
rotierenden Trommel (s. Abb. 2.7). [8, 11, 87]

EinflussgroRen des Elektrospinnens Der Prozess des Elektrospinnens wird durch eine
Vielzahl von Parametern beeinflusst. Diese konnen allgemein in Prozess- (angelegte Spannung,
Flussrate, Oberflaichengeschwindigkeit des Kollektors, die Ausrichtung des Setups, Emitter-
Kollektor-Abstand (eng.: Tip-to-Collector Distance) (TCD) und Prozessdauer), Losungs- (Kon-
zentration, Leitfahigkeit, Viskositit, Oberflaichenspannung, Molekulargewicht des Polymers und
Dampfdruck des Losemittels) sowie Umgebungsparameter (Temperatur und Luftfeuchtigkeit)
unterteilt werden. Dabei variiert der tatsdchliche Effekt der Parameter auf die Erzeugnisse stark,
je nach verwendetem Medium. Im Rahmen dieser Arbeit wird daher die generelle Wirkung der

jeweiligen Einflussgrofen in den Tabellen 2.5 bis 2.7 aufgefiihrt.

Tabelle 2.5: Einflussgroflen des Prozesses und die Effekte auf das Elektrospinnen.

Prozessparameter generelle Wirkung

Spannung beeinflusst Faserdurchmesser und Zwischenrdume,

[88-90] zu niedrig: kein Faserjet, zu hoch: multiple Faserjets und Beads
Flussrate beeinflusst Faserdurchmesser und Zwischenrdume,

[89, 91, 92] zu niedrig: kollabierender TayLOR-Cone,

zu hoch: Ablage der Fasern mit residualem Losemittel
Oberflichengeschwindigkeit Steigerung fiihrt zu erhohter Ausrichtung (bis Grenzwert)
[8, 10, 11]
Ausrichtung des Setups beeinflusst Richtung der angreifenden Kréfte am
[51, 93, 94] TAYLOR-Cone, damit Ausbildung des Faserjets und das
Auftreten von Artefakten auf den Vliesen
Emitter-Kollektor-Abstand starker Einfluss auf elektrische Feldstirke, verdnderte
[90, 95, 96] Wegstrecke beeinflusst Menge residualen Losemittels
Prozessdauer direkter Einfluss auf die Menge abgelegten Polymers und
[52] damit Dicke der Vliese, kann zur Isolation des Kollektors fithren
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Tabelle 2.6: Einflussgréen der Losung und die Effekte auf den Prozess.

Losungsparameter generelle Wirkung
Konzentration direkter Einfluss auf Faserdurchmesser und Zwischenrdume,
[81, 88, 96] zu niedrig/zu hoch: kein Faserjet
Leitfahigkeit beeinflusst Faserdurchmesser und Zwischenrdume,
(89, 92, 97] zu niedrig: kein Elektrospinnen moglich,
zu hoch: multiple Jets moglich
Viskositét beeinflusst Faserdurchmesser und Zwischenrdume,
[96, 98, 99] zu niedrig: Ausbildung von Beads,

zu hoch: kein Elektrospinnen moglich

Oberflachenspannung Einfluss auf Stabilitdt des Faserjets,

[100, 101] zu niedrig: abbrechende Faserjets und Tropfenbildung,
zu hoch: Ausbildung des Faserjets nicht moglich

Molekulargewicht beeinflusst Auftreten von Beads,

[101-103] zu niedrig: kein Elektrospinnen mdglich

Dampfdruck hoherer Dampfdruck bedingt hohere

[104] Evaporationsrate und kann zu diinneren Fasern fiithren

Tabelle 2.7: Einflussgréflen der Umgebung und die Effekte auf den Prozess.

Umgebungsparameter generelle Wirkung

Temperatur [105] beeinflusst Faserdurchmesser
Luftfeuchtigkeit beeinflusst Faserdurchmesser, starker Einfluss auf Evaporation,
[105-107] zu hoch: keine Faserproduktion moglich

Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors als EinflussgroBe Das primér betrach-
tete Merkmal in dieser Arbeit ist der Grad der Faserausrichtung im Vlies. Dabei wird die Aus-
richtung direkt durch die Rotation des Kollektors beeinflusst [8, 10, 11]. Haufig wird in der
Literatur die Drehzahl des Kollektors angegeben. Die Geschwindigkeit an der Oberflache hingt
aber von den Dimensionen des Kollektors ab. Daher ist im Bezug auf die Reproduzierbarkeit
von Ergebnissen die Verwendung der Oberflichengeschwindigkeit vorteilhaft. [8, 10, 11] Die
Oberflachengeschwindigkeit vor (in m/s) ldsst sich aus dem Umfang des Kollektors und der

Drehzahl ng,jjer0r (in 1/s) wie folgt berechnen:

VOF = (2 T rTrommel) *NKollektor (2.39)

Mit 77,0mmer dem Radius des Rotationskollektors.
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3.1 Untersuchung der Faserausrichtung in
elektrogesponnenen Faservliesen

Im Bereich des Tissue Engineerings (TE) gewinnen elektrogesponnene Vliese (s. Abschnitt 2.7)
als Implantatmaterial immer mehr an Bedeutung. Sie finden Verwendung als Gertiststrukturen
(eng.: Scaffolds) die anschlieBend im Labor (in vitro) oder am Implantationsort (in vivo) mit
Zellen besiedelt werden. Dabei dienen sie als Ersatz fiir die physiologische, faserartige extrazel-
luldre Matrix (EZM). Biologische Gewebe weisen, basierend auf der Funktion des Gewebetyps,
unterschiedliche Faserstrukturen auf [108, 109]. Zur Nachbildung komplexer Gewebetypen,
wie zum Beispiel Sehnen-Knochen-Ubergéingen (Enthesen), werden Scaffolds mit definierter
Faserausrichtung bzw. einer Kombination aus Fasern mit verschiedenen Ausrichtungen (s. Ab-
schnitt 2.7) benotigt [8, 109]. Daraus hat sich bereits sehr frith der Bedarf an Quantifizierungs-
moglichkeiten der Faserausrichtung abgeleitet. Alle in der Literatur beschriebenen Verfahren
beruhen dabei auf der Auswertung von Bilddatensédtzen, wobei die Methode zur Generierung
der Datensitze variiert. In {iber 90 % der betrachteten Literatur nutzen Forschenden die Mikro-
skopie [8, 16, 110], aber auch Fotografie [13], Tomographie [17—19, 111] und Polarimetrie [20,
112] werden verwendet. Dariiber hinaus beschéftigt sich ein sehr kleiner Anteil mit der simula-
tionsbasierten Erzeugung und Auswertung der Datensétze [113, 114]. Die eigentliche Auswer-
tung der Faserausrichtungen erfolgt im Anschluss, entweder manuell oder automatisiert. Dabei
kommen unterschiedliche Programme wie MATLAB [13], AxioVision® [8, 115], Image] [16],
Adobe Photoshop® [98] oder LabView [116] und verschiedene Datenverarbeitungsmethoden
wie die Fast Fourier Transformation (FFT) [16] oder Radon Transformation (RT) [114] zum
Einsatz. In den Tabellen (Tab.) 3.1, 3.2 und 3.4 sind ausgewihlte Verfahren sowie die jeweils
verwendeten Gerite und Parameter aufgelistet. Mit Hilfe der beschriebenen Methoden werden

qualitative und quantitative Aussagen iiber den Grad der Ausrichtung getroffen.

3.1.1 Mikroskopische Verfahren

Mehr als 90% der recherchierten Methoden zur Ausrichtungsanalyse der Fasern in elektro-
gesponnenen Vliesen beruhen auf dem bildgebenden Verfahren der Mikroskopie. In Tabelle
(Tab.) 3.1 sind reprédsentative Foschungsgruppen und die verwendeten Gerdte-Typen, Metho-

den sowie Softwares aufgezahlt.
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Tabelle 3.1: Relevante Aspekte der Mikroskopie-basierten Untersuchung elektrogesponnener

Vliese.
Forschende Jahr  Bildgebung Modus Methode Software
LEE et al. [13] 2004 Fotografie automatisch n.a. MATLAB
JaLiLi et al. [15] 2006 LM n.a. FPSM n.a.
MartHew et al. [11] 2006 FE-REM n.a. n.a. Image Tool v3.0,
Adobe Photoshop®
AYRES et al. [16] 2006 REM automatisch FFT Imagel
LM
Kmm et al. [117] 2004 REM manuell n.a. Image-Pro Plus®

Bildgebung mittels Fotografie Die Arbeitsgruppe um LEE et al. beschrieb 2004 eine Me-
thode zur Auswertung der Faserausrichtung, basierend auf den Aufnahmen einer Kompaktkame-
ra [13]. Untersucht wurden hier elektrogesponnene Fasern aus Polyurethan (PU/PUR), gerichtet
und ungerichtet, mit mittleren Faserdurchmessern zwischen 500 und 900nm. Die verwendete
Kompaktkamera konnte Bilder mit einer Auflosung von 640 x 480 Pixel aufnehmen. Die auto-
matisierte Quantifizierung der Ausrichtung erfolgte mittels MATLAB-Skript. Dabei wurde die
vertikale Richtung als 0° definiert und die Werte der Orientierung lagen im Intervall [—90°;90°].
Auf Basis der entstandenen Verteilung wurde der Kennwert der Angular Deviation (AD) be-
stimmt und zur Quantifizierung der lokalen Ausrichtung sowie dem Vergleich der gerichteten
und ungerichteten Proben verwendet. [13] LEE et al. haben damit eine kostengiinstige, zersto-
rungsfreie und simple Methode zur Auswertung der Faserausrichtung beschrieben. Es ist her-
vorzuheben, dass bei der fotografiebasierten Bildgebung, die Region of Interest (ROI) auf die
Oberfldche der Probe beschrinkt ist.

Bildgebung mittels Lichtmikroskopie In der Literatur wird die Auswertung der Faser-
ausrichtung auf der Basis von Lichtmikroskopie (LM)-Aufnahmen mehrfach erwéhnt, zum Bei-
spiel durch JALILI et al. [15], YANG et al. [118], MILLERET et al. [119] und KHAMFOROUSH et al.
[120]. In dieser Arbeit wird exemplarisch das von JALILI et al. angewendete Verfahren beschrie-
ben. Bei der LM verwendete Gerite bestehen grundsitzlich aus einer oder mehreren Lichtquel-
len, Optiken zur Homogenisierung des Lichts (s. Abbildung (Abb.) 5.5) und VergréBerung sowie
einer Probenhalterung. Dieser Aufbau kann je nach Anwendung und Anforderung ergénzt oder
verdandert werden. Das Licht wird durch die Probe (Durchlichtmikroskopie (DLM)) oder auf
die Probe (Auflichtmikroskopie (ALM)) geleitet. AnschlieBend wird das Licht ins Auge der Be-
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trachtenden geleitet, wobei das Auge auch durch eine Kamera zur Aufnahme von digitalen Bil-
dern ersetzt werden kann. [26, 121] Die maximal mdgliche Aufldsung liegt bei ungefihr 2000 A
[122]. Wie zuvor bei der Fotografie ist die ROI bei der ALM ebenfalls auf die Oberfliache der
Probe beschrinkt. Bei der DLM miissen die Proben genug Licht passieren lassen um ein aus-
wertbares Bild zu generieren. JALILI et al. [15] beschreiben 2006 die Untersuchung der Faseraus-
richtung in fiinf unterschiedlichen Vliesen aus Polyacrylnitril (PAN). Die elektrogesponnenen
Fasern wiesen mittlere Durchmesser von 140 bis 440nm auf. Die Quantifizierung der Ausrich-
tung erfolgte, auf Basis der LM-Aufnahmen, mittels Fourier Power Spectrum Method (FPSM).
Im Rahmen dieser Methode wird das Angular Power Spectrum (APS) bestimmt, welches die
Richtungs-Informationen enthélt und auf Basis einer 2D-Fourier Transformation (FT) der Bil-
der berechnet wird [15]. Die Ergebnisse haben gezeigt, dass die Auflosung des Lichtmikroskops

ausreicht um eine quantitative Aussage iiber die Faserausrichtung treffen zu kénnen.

Bildgebung mittels Rasterelektronenmikroskopie Das am haufigsten beschriebene
Verfahren zur Bildgebung fiir die Analyse der Faserausrichtung ist die Rasterelektronenmikro-
skopie (REM). Dabei wird die Objektoberfliche mit einem Elektronenstrahl abgerastert. Bei
der Interaktion der Primérelektronen mit der Probe entstehen unterschiedliche Strahlungsfor-
men, u.a. die Sekundirelektronen (SE), Auger-Elektronen und Rontgenbremsstrahlung. Die SEs
dienen dabei als Hauptinformationsquelle und werden mit geeigneten Detektoren aufgezeich-
net. Auf Grund ihrer geringen Energie, erreichen nur die SEs aus den obersten Nanometern der
Probe den Detektor. Daher ist die Bildgebung auch hier auf die Objektoberfldche limitiert, er-
moglicht aber Aufnahmen mit einer Auflésung von 1 bis 20nm. Im Vergleich dazu ermoglicht
das menschliche Auge eine Aufldsung von 0,1 mm und die LM von 2000A. [122] Damit ein
homogenes Bild zustande kommt, muss die Probenoberfliche leitfahig sein, andernfalls sam-
meln sich die Ladungstrager darauf an. In der Praxis werden die Proben daher vorher mit einer
leitfahigen Schicht versehen, zumeist mittels Sputter-Coating. Dazu kommen u.a. Gold [123],
Gold-Palladium [114], Iridium [116], Platin [8, 98] oder Kohlenstoff [9] zum Einsatz. Dieser
Prozess ist irreversibel und die untersuchten Proben kdnnen anschlieend nicht weiter verwen-
det werden. Die REM wird auf Grund der Verfiigbarkeit und geeigneten Auflosung haufig fiir
die Aufnahme von elektrogesponnenen Vliesen genutzt. Die Verwendung eines Feldemissions-
Rasterelektronenmikroskopie (FE-REM) ermdglicht eine hohere Bildqualitét. Einige Forschen-
de, darunter MATHEW et al. [11], TRUONG et al. [116], HAIDER et al. [98] und YN et al. [124] ha-
ben sich dies zu Nutze gemacht und die Aufnahmen als Basis ihrer Ausrichtungsanalyse genutzt.
Auch wenn die REM der gemeinsame Nenner der meisten Arbeiten ist, so unterschiedet sich die
anschliefende Auswertung stark. Dabei kommen unterschiedliche Softwares zum Einsatz, wie
zum Beispiel Adobe Photoshop® [98], LabView [116], MATLAB [13, 16, 114], ImageJ inklusi-
ve Pluglns wie OrientationJ [125, 126], Image-Pro Plus® [123, 127], Image Tool for Windows
[128] und AxioVision® [8, 115]. Die Auswertung erfolgt dariiber hinaus entweder manuell [127,

129] oder automatisiert [13, 16, 125]. Wobei die manuelle Auswertung subjektiv und zeitintensiv
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sein kann [8, 114]. Im Rahmen der automatisierten Auswertung der Faserorientierung kommen
unterschiedliche Bildverarbeitungsmethoden zum Einsatz. Unter anderem die von JALILI et al.
beschriebene FPSM [15], die 2D-FFT nach AyrEs et al. [16] und die RT nach ScHAuUB et al. [114].
Die Forschungsgruppe um AYRES et al. beschreiben in ihrer Publikation von 2006, die Untersu-
chung der Anisotropie in elektrogesponnenen Vliesen aus Gelatine mittels FFT. Dabei wurden
vier unterschiedliche Polymerkonzentrationen (80, 100, 130 und 150mg/ml) verwendet. Zur
Variation der Faserausrichtung wurden Vliese bei sieben verschiedenen Drehzahlen des Kollek-
tors (1000, 2000, 3000, 4000, 5000, 6000 und 7000 1 /min) hergestellt. Die erzeugten Fasern
wiesen mittlere Durchmesser von 0,19 um bis 11,7 um auf. Zum Vergleich der beschriebenen
Methode wurden neben REM-Bildern ebenfalls LM-Bilder aufgenommen. Die anschlieBende
Auswertung der Bilder erfolgte in MATLAB. Dabei wurden in einem ersten Schritt die Infor-
mationen der 8-bit Grauwertbilder, mittels der MATLAB-eigenen FFT, vom ,,realen Bereich*
in einen definierten ,,Frequenz-Bereich® liberfiihrt. Die Pixel der resultierenden FFT-Bilder re-
prisentieren durch ihre Verteilung die Anisotropie-Informationen der urspriinglichen Bilder. Fiir
ein ungerichtetes Vlies sind die Pixel symmetrisch und kreisformig angeordnet, wobei die In-
tensitdt von der Mitte zu den Rindern hin weniger wird. Diese Verteilung kommt zustande,
da die Frequenz mit der eine bestimmte Ausrichtung der Fasern vorkommt theoretisch in jede
Raumrichtung identisch ist. Die Verteilung fiir ein gerichtetes Vlies hingegen weist eine Rich-
tung auf in der die Intensitdt der Werte stirker ausgeprégt ist als in alle anderen. Auf Grund der
Transformation liegt diese Achse orthogonal zur Ausrichtung der ,,wahren Fasern®. Zur Quan-
tifizierung der Ausrichtung wurden die erzeugten Daten daher um 90° rotiert und mit Hilfe des
Oval Profile-Pluglns von MATLAB ein Auswertungsbereich definiert. Die normalisierten Inten-
sitdtswerte des Auswertungsbereichs ermdglichten abschlieBend einen quantitativen Vergleich
der Proben untereinander. Bedingt durch die subjektive Betrachtung der auszuwertenden Daten-
sdtze, variieren die Ergebnisse einer solchen Auswertung von Anwendendem zu Anwendendem.
Um diesen Einfluss zu minimieren, haben SCHAUB et al. einen MATLAB-basierten Algorithmus
entwickelt der die Erstellung von digitalen, generischen Vliesen ermoglicht. [114] Dazu wurde
in einem ersten Schritt ein grauer Hintergrund erstellt und anschlieend mittels Gauss’schem
Rauschen gezielt verschwommener dargestellt. In einem weiteren Schritt wurden die ,,Fasern®
eingefligt, hier reprasentiert durch Linien mit unterschiedlichen Winkeln (0, 15, 30 und 45°)
und Abweichungen (0, 1, 2, 3, 4, 6, 8 und 10°) zur horizontalen Achse des jeweiligen Bil-
des. Jedes Bild wies zwischen 60 und 100 Linien auf; mit stets unterschiedlicher Position. Die
anschlieBende Auswertung der Faserausrichtung fand mittels RT [114, 130] statt und die von
AYRES et al. [16] zu erst beschriebene FFT diente zum Vergleich. Dabei wurden sowohl die di-
gitalen, generischen Vliese als auch REM-Bilder untersucht. Im Rahmen der RT wurden die
Bild-Informationen zunichst in horizontaler und vertikaler Richtung mittels Filter zweiter Ord-
nung in zwei Matrizen aufgeteilt. Die so entstandenen Matrizen werden iibereinander gelegt und
anschlieBend transformiert. Die Betrdge der resultierenden Daten werden spaltenweise aufsum-

miert und in eine Verteilungsfunktion der Normalverteilung tiberfiihrt. AbschlieBend wurde das



3.1 Untersuchung der Faserausrichtung in elektrogesponnenen Faservliesen 31

Full Width at Half Maximum (FWHM) fiir die jeweiligen Ergebnisse der FFTund RT bestimmt.
Der direkte Vergleich mit der manuellen Auswertung in ImageJ und der FFT in MATLAB ergab

robustere und verlésslichere Ergebnisse fiir die Untersuchung mittels RT.

3.1.2 Tomographische Verfahren

Neben der Mikroskopie werden in der Literatur auch Verfahren auf Basis tomographischer 3D-
Datensitze beschrieben. Diese haben den Vorteil, dass sie auch Aussagen tliber die Fasern im
Inneren der Vliese ermoglichen. Die Untersuchung mit mikroskopischen Verfahren ist auf die
Oberfldachen beschriankt. Allerdings weisen die Datensétze, auf Grund des geringen Dichteun-
terschieds zwischen Polymerfasern und Luft, hdufig einen schlechten Kontrast auf. Die ver-
wendeten Methoden zur Erhohung des Kontrast fiihren in den meisten Féllen auch zu einem
erhohten Energieeintrag und damit zur Verdnderung der Fasern. Dariiber hinaus kann die Aus-
wertung dieser Datensétze, je nach Aufldsung, eine enorme Menge an Rechenleistung benotigen.
In Tabelle 3.2 sind relevante Forschungsgruppen und die verwendeten Geréte sowie Parameter

aufgelistet.

Tabelle 3.2: Vergleich der relevanten Aspekte tomographischer Untersuchungen elektrogespon-

nener Vliese.

Forschende Jahr  Polymer Verfahren Voxel-Lange Software
SENSINT et al. [19] 2018 Nylon®-6,6 CT 0,4und 1,0pm  Scout-and-Scan-
PET Reconstructor
PLA XM3DViewerl.2.8
Kollagen Imagel
CHivertON et al. [17] 2018 PCL uCT 0,15 um C++
Python
JERVIS et al. [18] 2018 PAN nCT 63und 312nm  Avizo® Fire
SHkARIN etal. [111] 2020 PCL Synchroton- 1,8 um n.a.
uCT

Die beschriebenen Anwendungen unterscheiden sich hauptséchlich durch die betrachteten Po-
lymer-Fasern, die verwendeten Verfahren und die daraus abgeleitete Auflosung bzw. Voxel-Di-
mensionen. Dabei werden u.a. Fasern aus Nylon®-6,6, Polyethylenterephtalat (PET), Polylac-
tide (PLA), Kollagen, Polycaprolacton (PCL) und PAN untersucht [17-19, 111]. Die genutz-
ten Verfahren reichen von Computertomographie (CT) [19] {iber Mikro-Computertomographie
(uCT) [17] bis hin zu Nano-Computertomographie (nCT) [18], womit sich Voxel-Langen von
63 nm bis 1,8 um realisieren lassen. Zur anschlieBenden Auswertung der Datensétze werden un-
terschiedliche Softwares genutzt, z.B. ImageJ [19], Python [17] oder Avizo® Fire [18].
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SENSINI et al. In 2018 publizierte die Forschungsgruppe um SENSINI et al. ihre Ergebnis-
se zur Untersuchung der Faserausrichtung in elektrogesponnenen Vliese auf Basis von CT-
Datensétzen [19]. Zur Validierung der Ergebnisse wurde die Faserausrichtung ebenfalls auf Ba-
sis von je zehn REM-Aufnahmen untersucht. Die drei-dimensionalen, hochauflosenden Scans
wurden mittels eines Mikro-Computertomographen, mit zwei verschiedenen Auflésungen auf-
genommen: Voxel mit den Kantenldngen 0,4 pm und 1,0 um. Die elektrogesponnen Fasern wie-
sen mittlere Durchmesser zwischen 0,26 40,04 um (Nylon®-6,6) und 0,594-0,14 um (PLA) auf.
Die aufgenommenen Einzelbilder wurden mit Hilfe der Scout-and-Scan Reconstructor Software
rekonstruiert und mit dem XM3DViewerl.2.8 visualisiert. Die eigentliche Analyse der Ausrich-
tung wurde mit dem Directionallity-Plugln der Software ImageJ durchgefiihrt. Die resultierende
Verteilung der Faserorientierung wurde mit den Referenzwerten der REM-Analyse verglichen.
SENSINI et al. beschrieben einen schlechten Kontrast der CT-Aufnahmen, wodurch die Identifi-
kation der einzelnen Fasern erschwert wurde. Eine Kontrasterh6hung wurde mittels Synchroton-
Rontgen-Strahlung realisiert, allerdings fiihrte der daraus resultierende Energieeintrag zur Ver-
anderung der Fasern. Die Ergebnisse der Studie zeigen, dass eine Ausrichtungsanalyse auf Basis
von CT-Datensdtzen mdglich ist und zudem Aufschluss iiber das Faserverhalten innerhalb der
Vliese gibt. [19]

CHIVERTON et al. Auch die Forschenden um CHIVERTON et al. haben sich der Auswertung
der Faserausrichtung auf Basis von CT-Datensdtzen gewidmet. Das verwendete Gerét weist mit
einer Voxel-Kantenldnge von 0,15 um eine hohere Aufldsung als das von SENsINI et al. verwen-
dete auf. Bei CHIVERTON et al. lag der Fokus auf der Entwicklung einer automatisierten Aus-
wertung, die engmaschige Fasernetzwerke identifiziert und nur unabhingige Fasern betrach-
tet. [17] Zur Erzeugung von Vergleichswerten wurden, wie zuvor auch bei SENsINI et al. [19],
REM-Aufnahmen ausgewertet. Die untersuchten ungerichteten und gerichteten Fasern wurden
aus PCL hergestellt und wiesen mittlere Durchmesser von 0,45 pm (ungerichtet) und 0,6 um
(gerichtet) auf. Das entwickelte Auswertungsprogramm beruht auf C++ und Python. Hier wer-
den die CT-Daten eingeladen und die tubuldre Struktur der Fasern wird mittels Gauss-Filtern
und Eigenwertanalyse der entsprechenden Hesse-Matrizen verstéirkt. AnschlieBend werden die
Bereiche in Cluster unterteilt und gepriift ob die Fasern der Cluster unabhéngig sind. Dies gilt
immer dann, wenn die Fasern einen homogenen Durchmesser {iber ihre Lange aufweisen und
keine Verzweigungen oder Uberlagerungen mit anderen Fasern auftreten. AbschlieBend wird die
Ausrichtung der unabhingigen Fasern berechnet. Der Vergleich der Berechnungsergebnisse mit
den REM-Bildern hat eine qualitative Ubereinstimmung ergeben. [17] CHIVERTON et al. haben
damit einen ersten Schritt zur objektiven und automatisierten Ausrichtungsanalyse auf Basis von

CT-Datensétzen aufgezeigt.

JERVIS et al. Neben SEnsINI et al. [19] und CHIVERTON et al. [17] beschéftigte sich auch die

Forschungsgruppe um JErvIs et al. mit der Extraktion von Informationen aus 3D-Datensétzen.
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Dafiir wurde ein Mikro-Computertomograph verwendet, der Aufnahmen mit Voxel-Kantenldngen
von unter 400nm ermdglicht. Untersucht wurden drei verschiedene Typen von PAN-Vliesen:
heterogene (H) und homogene (C) ungerichtete sowie gerichtete (A) [18]. Die Fasern wiesen
mittlere Durchmesser von 636 nm (H), 477 nm (C) und 469 nm (A) auf. Die Datensétze der elek-
trogesponnenen Vliese wurden mittels XMReconstructor rekonstruiert, mit dem XM3DView-
erl.2.8 visualisiert und anschlieBend mit Hilfe von Avizo® Fire segmentiert. Zur Segmentierung
wurde eine Kombination aus Thresholding auf Pixel-Basis, Wasserscheiden-Transformation und
Hintergrundrausch-Unterdriickung verwendet. [ 18] Laut JErvis et al. ist auf Basis der eingeférb-
ten 3D-Datensitze der unterschiedlichen Vlies-Typen eine qualitative Einschitzung der Faser-
ausrichtung moglich. Der geringe Durchmesser der Fasern und die erreichbare Auflésung der

nCT konnen hier zu einer eingeschrinkten Aussagekraft der Ergebnisse fiihren.

SHKARIN et al. Die Arbeiten von SENSINI et al., CHIVERTON et al. und JERVIS et al. beschrei-
ben die Erzeugung von CT-Datensédtzen mit unterschiedlichen Auflésungen [17-19]. Die er-
zeugten Datenmengen der dreidimensionalen Bilddatensétze konnen dabei viele Gigabyte um-
fassen und mit steigender Auflosung sogar noch grofler werden. Laut SHKARIN et al. war die
Bestimmung der Faserausrichtung, mit den bisher présentierten Algorithmen, innerhalb einer
,vertretbaren Zeitspanne nicht moglich. Deshalb haben SHKARIN et al. eine Grafikprozessor
(eng.: Graphics Processing Unit)-gestiitzte Methode zur Analyse der Faserausrichtung in 3D-
Datensitzen mit grolen Datenmengen entwickelt [111]. Die Methode wurde an Hand syntheti-
scher und Synchroton-u CT-basierter Datensétze verschiedener Vliese erprobt. Die realen uCT-
Datensétze wurden mit einer Voxel-Kantenldnge von 1,8 um aufgenommen [131]. Die elektro-
gesponnenen Vliese bestanden aus PCL und an Hand der verwendeten Elektrospinn-Parameter
wurden Fasern mit einem mittleren Durchmesser von 33 pm angenommen [111]. Der Analyse-
Workflow kann in die folgenden Stufen unterteilt werden: Pre-Processing, Segmentierung und
Analyse. Im Rahmen des Pre-Processing wurde ein 3D-Median Filter mit einer Gréf3e von
3 x 3 x 3 Voxel auf den Datensatz angewendet. Die Segmentierung umfasste einen Otsu 7h-
resholding-Algorithmus und die Extraktion der Mittel-Achsen der Fasern. In der Analyse wur-
de die Ausrichtung abschliefend in lokalen 3D-Fenstern geschitzt. Der direkte Vergleich der
Methoden hat gezeigt, dass die von SHKARIN et al. entwickelte Algorithmus in der Lage ist, die

Ausrichtung von elektrogesponnen Fasern in 3D-Datensétzen verldsslich zu bestimmen. [111]

3.1.3 Simulationsbasierte Verfahren

Wie in den vorherigen Abschnitten 3.1.1 und 3.1.2 beschrieben, basiert die Analyse der Faser-
ausrichtung in elektrogesponnen Vliesen zumeist auf mikroskopischen Bildern oder tomogra-
phischen Datensitzen. Die Bildgebung mittels Mikroskopie ist weit verbreitet und im Vergleich
zur Tomographie verhdltnisméBig gilinstig. Allerdings werden die Proben bei der Untersuchung

hdufig zerstort bzw. stark verdndert und die Untersuchung ist auf einen kleinen Teil der Oberfla-



34 3 Stand der Wissenschaft und Technik

che beschriankt. Die Tomographie bietet die Moglichkeit 3D-Datensétze der Proben zu erstellen
und damit auch die inneren Bereiche der Vliese zu untersuchen. Aber auch hier werden, je nach
Energieeintrag, die Proben verdndert und die Verfligbarkeit der bendtigten Gerite ist stark einge-
schriankt. SCHAUB et al. und SHKARIN et al. beschrieben die Validierung der Auswertungsverfah-
ren mittels simulierter Strukturen [111, 114]. Hier konnen die Eigenschaften gezielter gesteuert
werden als beim realen Elektrospinn-Prozess. Sofern die Rahmenbedingungen der Simulation
auf realen Daten beruhen, konnen nahezu unbegrenzte ,,Proben erzeugt werden. Somit bieten
diese simulierten Datensétze eine gute Moglichkeit, Erkenntnisse {iber das Verhalten von Fasern
in elektrogesponnen Vliesen zu gewinnen. In der Literatur werden der 2,5D- und der 3D-Ansatz

von ZUNDEL et al. [132] und DoMASCHKE et al. [113] beschrieben.

2,5D-Modell nach ZUNDEL et al. Die Forschenden um ZUNDEL et al. haben in 2017 eine
Methode zur Erzeugung von Reprisentativen Volumen Elementen (RVEs) publiziert. Hierbei
soll ein elektrogesponnenes Netzwerk (eng.: Electrospun Network) (ESN) modelliert und dem
hohen Oberflichen-Volumen-Verhéltnis dieser Vliese Rechnung getragen werden. Der beschrie-
bene Ansatz generiert ein 2D-Netzwerk, wird allerdings um weitere Informationen ,,aullerhalb
der 2D-Ebene* ergidnzt. Bei diesen Informationen handelt es sich u.a. um Verzweigungen und
Schnittstellen der Fasern. Einer der Vorteile des so genannten 2,5D-Ansatz von ZUNDEL et al.
[132], ist die stark verringerte Rechenleistung im Vergleich zu einem 3D-Modell. Die Erstellung
dieser RVEs erfolgt mit einem Verfahren das als Virtual Spinning bezeichnet werden kann. Dazu
wurde die Ablage der Fasern auf einem Kollektor simuliert und jede Faser erhielt einen zufillig
definierten Schwerpunkt und eine Ausrichtung. Die Fasern wurden als zylindrische Strahlen mit
einem kreisrunden Querschnitt modelliert. Dartliber hinaus wire auch eine gezielte Ablage bzw.
Beeinflussung der Faserausrichtung moglich. Diese RVEs wurden von ZUNDEL et al. u.a. dazu
verwendet, das Verhalten von elektrogesponnen Fasern bzw. Vliesen unter Last mittels Finite
Elemente Methode (FEM) zu simulieren [132].

3D-Modell nach DOMASCHKE et al. Aufbauend auf der Beschreibung von ZUNDEL et al.
[132] haben die Forschenden um DOMASCHKE et al. in 2018 einen 3D-Ansatz zur Erstellung von
RVEs présentiert. Dabei lag der Fokus auf der Frage, ob ein 2,5D-Modell ausreichend Informa-
tionen iiber die Netzwerkstruktur elektrogesponnener Vliese enthélt. [113] Auch hier wurde das
Virtual Spinning als Basis der RVE-Erstellung genutzt. Das numerische Rahmenwerk umfass-
te finite Strahlen-Elemente die abgelegt wurden um ein dreidimensionales Netzwerk zu bilden.
Die erzeugten Geometrien wurden makroskopisch deformiert um den Anforderungen an die Be-
rechnung eines ESN gerecht zu werden. Der direkte Vergleich hat gezeigt, dass ein 2,5D-Modell
ausreichend Informationen enthdlt um das Verhalten von ESNs mit hoher Porositét unter Last
darzustellen [113]. Allerdings bedarf die Betrachtung von ESNs mit deutlich geringerer Poro-
sitit die Verwendung von 3D-Modellen, da hier erheblich mehr Informationen ,,auflerhalb der

2D-Ebene* benotigt werden als das von ZUNDEL et al. beschriebene Modell enthélt. [113]
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Anwendungsbereiche der Ausrichtungsanalyse in elektrogesponnenen Faser-
vliesen In der relevanten Literatur wird von Faservliesen mit unterschiedlichen mittlere Fa-
serdurchmesser berichtet. Zur spateren Einordnung der erzielten Ergebnisse sind in Tabelle 3.3
die Dimensionen der untersuchten Fasern und die verwendeten Polymere sowie Messmethoden

aufgelistet.

Tabelle 3.3: Ubersicht der untersuchten Polymere und Faserdurchmesser.

Forschende Polymer mittlere Faserdurchmesser Analysemethode
Leg et al. [13] PU/PUR 500 bis 900nm Fotografie
JALILI et al. [15] PAN 140 bis 440nm LM
AYRES et al. [16] GT 0,19 bis 11,7 pm REM
SENSINI et al. [19] Nylon®-6,6 260 +40nm CT
CHIVERTON et al. [17] PCL 0,45 pm (ungerichtet) uCtT

0,6 um (gerichtet)
JERVIS et al. [18] PAN 469 bis 636nm nCT
SHKARIN et al. [111] PCL 33 um uCT
XIAOPENG L1 et al. [133] PLA:PCL 0,51 bis 6,32 um REM
FrRiCKE & BECKER et al. [8] PCL 2 bis 2,8 pm REM

1,4 bis 2,8 um
FriCKE & BECKER et al. [10] GT:PCL 0,27 bis 0,31 um REM

DELP et al. [9] PCL 1,5 bis 2,1 pm REM
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3.2 MULLER Matrix-basierte Untersuchung der
Morphologie elektrogesponnener Vliese

Die Bestimmung der morphologischen Eigenschaften (z.B. Faserausrichtung oder Oberfldchen-
beschaffenheit) elektrogesponnener Vliese ist ein zentraler Aspekt der Qualitdtssicherung im
Herstellungsprozess. Aktuell werden dazu hauptséchlich Bilddaten (Mikroskopie, Tomographie)
manuell oder automatisch ausgewertet (s. Kapitel 3.1.1 bis 3.1.3). Der Grofiteil dieser Verfahren
ist zeitintensiv, ermoglicht nur die Betrachtung eines sehr kleinen Ausschnitts und zerstort die
Probe bzw. macht eine Weiterverwendung unmoglich. Daraus ergibt sich der Bedarf an zersto-
rungsfreien Priifmethoden zur schnellen und umfassenden morphologischen Charakterisierung
elektrogesponnener Vliese. In der jiingsten Vergangenheit hat dabei die Analyse mittels MUL-
LER Matrix (MM)-Polarimetrie (s. Kapitel 2.5) an Bedeutung gewonnen [133]. Seit 2018 haben
verschiedene Forschungsgruppen vielversprechende Ergebnisse publiziert die nahe legen, dass
die Untersuchung elektrogesponnener Fasern mittels MM moglich ist. In Tabelle 3.4 sind die
betrachteten Charakteristika, eine Auswahl an Parametern und die untersuchten Kennwerte auf-

gelistet.

Tabelle 3.4: Uberblick der relevanten Aspekte MM-basierter Untersuchungen elektrogesponne-

ner Vliese.
Forschende Jahr  Charakteristik Lichtquelle Modus  betrachtete Kennwerte
XIAOPENG L1 et al. [133] 2018 Morphologie, LED T A
Oberflache
JUN WANG et al. [134] 2019 Morphologie, LED T Myy
Oberflache
DONGDONG Ma et al. [135] 2019 Features n.a. R Betrachtung und Vergleich
verschiedener Parameter
FRICKE & BECKER et al. [8, 10, 20-22, 136] 2019 Ausrichtung Laser RundT P,R,A SAvonR
(A =445, 532 und 633nm)
MINGJUN Ma et al. [137] 2020 Features n.a. n.a. Myq
Sietal. [138] 2020 Morphologie, LED R Y1 (May, M33, Myg)
Oberflache Y2 (Mag, M34, Myp, My3)
Juniie WEN et al. [139] 2020 Morphologie, LED T Myy
Oberflache
JaN et al. [112] 2020 Ausrichtung  Laser R p bzw. DOP
(A =785nm) pr bzw.DOLP

Die beschriebenen Anwendungen der Polarimetrie unterscheiden sich maB3geblich durch die
untersuchten Eigenschaften, den Aufbau der verwendeten Komponenten und die betrachteten
Kennwerte. Die Mehrheit der Forschenden legt dabei den Fokus auf die Untersuchung der Ober-
fliche bzw. Morphologie der Vliese [133, 134, 138, 139]. Allerdings wird die Identifikation von
Features [135, 137] und die Bestimmung der Faserausrichtung [8, 10,20-22, 112, 136] ebenfalls

beschrieben.
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Neben der morphologischen Charakterisierung elektrogesponnener Scaffolds fiir das Tissue En-
gineering (TE), berichten Forschungsgruppen unter anderem von der ex vivo Untersuchung
biologischen Gewebes und der Anwendung in der Dermatoskopie. In diesem Zusammenhang
publizierte JUTTE et al. 2021 einen Artikel zur MM-basierten Detektion von photo-induzierter
Quervernetzung von Kollagen in der Cornea [140]. Des Weiteren beschrieben FrICKE [22] und
JUTTE et al. [141, 142] mehrfach das Potenzial der MM-Polarimetrie in der dermatologischen

Diagnostik.

XIAOPENG Lietal. In2018 publizierte die Forschungsgruppe um X1aA0PENG Li et al. die ers-
ten Ergebnisse einer MM-Polarimetrie-basierten Untersuchung elektrogesponnener Vliese. [133]
Zur Untersuchung der Proben in Transmission wurde dabei ein kommerzielles Durchlichtmi-
kroskop mit polarisiertem Licht verwendet. Als Lichtquelle diente dabei eine Light Emitting Di-
ode (LED) und der Polarisationszustandsgenerator (eng.: Polarization State Generator) (PSG)
sowie Polarisationszustandsanalysator (eng.: Polarization State Analyzer) (PSA) waren aus je
einer Viertelwellenplatte (eng.: Quarter Wave Plate) (QWP) und einem Polarisator zusammen-
gesetzt. Die Intensitdtsmessung erfolgte mittels Charge-Coupled Device (CCD)-Sensors und
die anschlieBende Berechnung der MM fand in MATLAB statt. X1AOPENG L1 et al. haben im
Rahmen dieser Publikation die Morphologie von Fasern aus PLA:PCL-Blends, in unterschied-
lichen Mischungsverhéltnissen, betrachtet. Dabei wiesen die Fasern mittlere Durchmesser von
0,51 bis 6,32 um auf. X1A0PENG L1 et al. haben den Kennwert A, berechnet aus der MM eines
Depolarisierers Mx (s. Abschnitt 2.5.2), als verldsslichen Indikator fiir die Oberflichenmorpho-
logie von elektrogesponnenen Fasern identifiziert. Laut X1AOPENG LI et al. ist die Berechnung
der Kennwerte aufwendig und nur fiir Fasern mit mittlerem Durchmesser > 400nm geeignet.
Der Vergleich mit REM-basierten Referenzbildern hat gezeigt, dass sowohl Mikroporen auf den
Fasern als auch Knotchen (eng.: Beads) im Fasergeflecht zerstorungsfrei identifiziert und visua-
lisiert werden konnen. [133]

JUN WANG et al. Aufbauend auf der Beschreibung von X14A0PENG Li et al. [133], haben die
Forschenden um Jun WANG et al. 2019 ebenfalls die Morphologie von PLA:PCL-Vliesen be-
trachtet. Dabei wurden sowohl der gleiche Messaufbau als auch die gleichen Polymere sowie
Losemittel in identischen Mischungsverhéltnissen verwendet. [133, 134] Die benétigte Zeit zur
Berechnung der MM betrug 90 s, exklusive weiterer Berechnungsschritte wie z.B. eine Matrix-
dekomposition. Im Gegensatz zur Methode nach X1A0PENG Li et al., wurden hier die aufgenom-
menen MM-Bilder in Graustufen-Bilder umgewandelt und alle 16 Eintrage der MM auf ihren In-
formationsgehalt hin {iberpriift. Dabei zeigte der Eintrag My4 die hochste Sensitivitét gegeniiber
den Oberfldcheneigenschaften (nanoporos, glatt oder mit Beads versehen). Die My4 transfor-
mierten Bilder (My4;) wurden dariiber hinaus, zur Reduktion des Signalrauschens (Hintergrund-
Signal Luft), Grauwert-korrigiert. Ein Verglich der transformierten Bilder der diagonalen Ele-
mente (Mpy;, M33; und My4;) zeigte dhnliche Ergebnisse, aber den grofiten Informationsgehalt
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lieferte weiterhin Myy. Der direkte Vergleich mit dem von X1A0PENG Li et al. verwendeten Kenn-
wert A, zeigt gleichwertige Ergebnisse fiir Mikro- und Nanoporen und eine hohere Sensitivitit
gegeniiber Beads. [134] JuN WANG et al. hat damit einen weiteren MM-basierten Kennwert, zur

Beschreibung morphologischer Eigenschaften elektrogesponnener Fasern, aufgezeigt.

DONGDONG MA et al. Die Arbeiten von X1A0PENG Li et al. [133] und JuN WANG et al. [134]
zeigen deutlich, dass die Interpretation der MM nicht trivial ist. Der Zusammenhang zwischen
den Eintrdgen der MM und den Eigenschaften elektrogesponnener Vliese variiert je nach An-
wendung und Methode der Bildverarbeitung. DONGDONG Ma et al. haben deshalb eine Machine-
Learning-basierte Methode zur Bestimmung passender MM-Eintrédge fiir spezifische Features
entwickelt [135]. Das verwendete Polarimeter war dabei dhnlich aufgebaut wie bei X1IAOPENG
L1 et al. und JuN WANG et al., allerdings war es nicht in einem Mikroskop verbaut und wurde
in Reflexion betrieben. Die verwendeten elektrogesponnenen Vliese wurden in drei Katego-
rien mit unterschiedlichen Oberflicheneigenschaften unterteilt: nanoporos, glatt oder mit Beads
versehen. Je Probe wurden 30 Polarisationsbilder aufgenommen und die entsprechende MM
berechnet. Als Testgruppen dienten alle drei Probenkategorien in den zwei Hauptgruppen: un-
verarbeitete Polarisationsbilder und berechnete MM-Bilder. Mit Hilfe der entwickelten Methode
wurden nun in einem ersten Schritt die Features in jedem Bild der Datensitze erfasst und ex-
trahiert. In einem weiteren Schritt erfolgte die Gewichtung mittels Optimierungsalgorithmus.
Im dritten und letzten Schritt wurden die Eintréige nach ihrer Aussagekraft sortiert und die ku-
mulierte Genauigkeit im Rahmen der Klassifizierung bestimmt. Im Rahmen der angewandten
Methode wurde My als der wichtigste Eintrag identifiziert und M, als der Unwichtigste. [135]
Der Eintrag M, représentiert die Gesamtintensitit und wird zur Normierung der MM verwen-
det, daher ist dieser Eintrag immer 1 (s. Abschnitt 2.4). Der Vergleich der beiden Hauptgruppen
zeigt deutlich, dass die Aussagekraft der MM-Bilder groB3er ist. DONGDONG Ma et al. fiihrt dies
auf die Berechnung der MM-Eintrdge zuriick, bei der gemeinsame Informationen der Polarisa-

tionsbilder zusammengefiihrt und damit verstarkt werden [135].

FRICKE & BECKER et al. Die bisher beschriebenen Arbeiten haben das Potenzial der MM-
Polarimetrie zur Oberflachen-Charakterisierung elektrogesponnener Fasern erkannt und genutzt
[133-135]. FrRICKE & BECKER et al. prasentierten als Erste die Moglichkeit der Ausrichtungs-
analyse innerhalb elektrogesponnener Vliese [8, 10, 20-22, 136]. Zur Aufnahme der Polari-
sationsbilder haben die Forschenden ein benutzerdefiniertes Polarimeter entwickelt [22]. Die
verwendete Laser-Quelle bestand aus drei Einzelkomponenten und ermdglichte die Verwen-
dung drei unterschiedlicher Wellenldngen A: 445nm [8, 10, 20], 532nm [8, 10, 20-22, 136] und
633nm [8, 10, 20]. Zur Homogenisierung und Kollimierung des Laser-Lichts wurden ein Vibra-
tionsmotor, ein Speckle-Reducer sowie eine Sammellinse eingesetzt. PSG und PSA bestanden
jeweils aus einem Linearpolarisator (LP) und zwei variablen Fliissigkristallverzogerern (eng.:
Liquid Crystal Variable Retarder) (LCVRSs) (s. Abschnitt 2.6), wobei die Komponenten im PSA
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in umgekehrter Reihenfolge angeordnet waren. Somit beruhte die Erzeugung der Polarisations-
zustidnde nicht mechanisch auf der Rotation der Komponenten, sondern auf der Ansteuerung der
LCVRs mittels variierender Spannung. Zur Aufnahme der Intensitétsbilder wurde eine mono-
chromatische Kamera mit 2048 x 1536 Pixel verwendet. Die Berechnung der MM basierte auf
einer vollstindigen Messung aller 36 Zustandskombinationen (s. Abschnitt 2.5.1) und erfolgte
mittels entwickelter MATLAB-Skripte [8, 22]. Die Messzeit zur Bestimmung der MM betrug
15 bis 20s [8]. Im Gegensatz zu den bisher beschriebenen Arbeiten, haben FRICKE & BECKER
et al. keine ortsaufgelosten Intensitdtsbilder ausgewertet, sondern ein Pixel-Binning vorgenom-
men und die Grauwerte {iber alle 2048 x 1536 Pixel gemittelt. Zur weiterfithrenden Analyse der
Messdaten wurde auch hier eine Polarzerlegung nach Lu & CHipmAN [33] durchgefiihrt und die
folgenden Kennwerte auf ihren Informationsgehalt untersucht: die Polarisationskraft P [8, 10,
21, 22, 136], die Verzogerung R und ihre schnelle Achse (SA) [8, 10, 22] sowie die Depolarisa-
tionskraft A [8, 10, 22]. Im Rahmen der Arbeiten von FRICKE & BECKER et al. wurden sowohl
Messungen in Transmission als auch in Reflexion durchgefiihrt. Zur Untersuchung der Faseraus-
richtung mittels MM-Polarimetrie wurden Vliese aus reinem PCL [8] und Blends aus PCL und
Gelatine [10] verwendet. Die Fasern wiesen mittlere Durchmesser von 1,39 bis 2,82 um (PCL)
und 0,27 bis 0,31 um (PCL:Gelatine) auf [8, 10]. Durch die Variation der Kollektordrehzahl
konnten Vliese mit unterschiedlichem Grad der Ausrichtung hergestellt werden. Zur Erzeugung
von Referenzwerten, wurde die Faserausrichtung ebenfalls mit dem REM vermessen. Die Er-
gebnisse dieser Untersuchungen haben gezeigt, dass sich die MM-Eintrdge M, und M,| sowie
die Polarisationskraft P dazu eignen, die Ausrichtung der Fasern zu bestimmen. Dies galt so-
wohl fiir die reinen PCL-Fasern als auch fiir die PCL:Gelatine-Blends, die Erkenntnisse sind
somit nicht auf ein Polymer limitiert. [8, 10] Dariiber hinaus war es FRICKE & BECKER et al.
moglich die Vorzugsrichtung der Fasern im Raum zu bestimmen. Der mittels PoincAaRE-Kugel
dargestellte STOKES-Vektor der SA der Verzogerung R, lieB Riickschliisse auf die Orientierung
der Fasern zu [10]. Neben der Anwendung zur Ausrichtungsanalyse nach dem Herstellungspro-
zess, haben BECKER & FRICKE et al. ebenfalls eine Methode zum ,,in-process‘-Monitoring und

damit zur Regelung des Elektrospinn-Prozesses vorgestellt und zum Patent angemeldet [20].

MINGJUN MA et al. Neben JuN WANG et al. [134] und DONGDONG MA et al. [135] ha-
ben auch MINGJUN Ma et al. [137] die Forschung von X1a0PENG L1 et al. [133] fortgefiihrt.
Hier waren ebenfalls die Oberflacheneigenschaften (nanopords, glatt oder mit Beads versehen)
von PLA:PCL-Vliesen mit unterschiedlichen Mischungsverhéltnissen Gegenstand der Untersu-
chung. Die Polarisationsbilder wurden mit einem baugleichen Gerit in Transmission aufgenom-
men [133, 137] und grauwert-korrigiert, wie von JUN WANG et al. [134] beschrieben. An Hand
dieser Bilder wurde hier eine Deep Learning-basierte (Convolutional Neural Network (CNN))
automatische Klassifizierung der Morphologie elektrogesponnener Fasern beschrieben. Ver-
gleichbar mit DONGDONG Ma et al., wurde hier ein Teil (70 %) der Datensédtze zum Training

und der Rest (30 %) zum Test des Netzwerks verwendet. Hier wurde ebenfalls M44 als entschei-
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dender Eintrag identifiziert und zum Vergleich wurden die anderen Eintrdge der Diagonalen
herangezogen: M1, M>> und M33. Die entsprechenden Bilder wurden anschlieBend mit Hilfe
des CNN ausgewertet. Die Untersuchung ergab, dass My4-Bilder genug Information iiber die
Oberflacheneigenschaften elektrogesponnener Fasern enthalten um diese mit Hilfe eines neu-
ronalen Netzwerks zu identifizieren. [137] Die mit dem Netzwerk erzeugten Ergebnisse sollen

eine schnelle und intuitive Interpretation der Morphologie ermdglichen.

Si1 et al. Auch die Arbeitsgruppe um Sr1 et al. [138] hat auf der Vorarbeit von XIAOPENG
L1 et al. [133] aufgebaut und die Oberflicheneigenschaften (nanopords, glatt oder mit Beads
versehen) von PLA:PCL-Fasern untersucht. Der beschriebene Versuchsautbau gleicht dem von
DONGDONG Ma et al. [135] verwendeten Polarimeter und detektiert ebenfalls die von der Probe
reflektierte Strahlung. Zur Reduzierung des Rauschens im Signal wurde auch hier ein Pixel-
Binning durchgefiihrt und der gemessene Wert jeweils iiber 5 x 5 = 25 Pixel gemittelt. Ahnlich
wie durch DONGDONG Ma et al. [135] und MINGJUN MA et al. [137] beschrieben, wurden auch
hier reprasentative Polarisationsparameter mittels Feature Extraction ermittelt. Dabei wurden in
einem ersten Schritt, basierend auf dem Informationsgehalt beziiglich der betrachteten Oberfla-
cheneigenschaften, die irrelevanten MM-Eintrage herausgefiltert. Im zweiten und letzten Schritt
wurden mit Hilfe einer Machine Learning-basierten Correlation Explanation (CorEx) Methode,
Eintrdge mit Informationen auf Basis der gleichen Charakteristika identifiziert. Die Informatio-
nen aus diesen Eintrdgen wurden dann zu zwei neuen Parametern gruppiert. Die so entstandenen
Kennwerte Y| (Myy, M33 und Myq) und Y, (M4, M34, M4y und My3) wurden dann mit dem In-
formationsgehalt der einzelnen Eintrdge der MM verglichen. Diese Untersuchung ergab, dass
der MM-Eintrag M44 besser zur Identifikation von Oberflacheneigenschaften geeignet ist als Y»,
allerdings der Kennwert Y; die meisten Informationen beziiglich der Morphologie enthilt. [ 138]

JUNJIE WEN et al. Die Forschenden um Junjie WEN et al. haben eine Methode zur Berech-
nung der Porositdt von elektrogesponnenen PLA-Fasern auf Basis von My4-Bildern entwickelt.
Dabei beruhen der Ansatz der Methode und das Bildgebungsverfahren auf den Arbeiten von
XIAOPENG LI et al. [133] und Jun WANG et al. [134]. Die PLA-Fasern wurden aus Lésungen
mit verschiedenen Konzentrationen hergestellt, um die Porositit der Oberflaiche zu beeinflus-
sen. Wahrend die Messung der MM einer Probe 90 s dauerte, wurden insgesamt mehr als 30 min
bendtigt um ein gleichwertiges Referenzbild mit dem REM aufzunehmen. Die Porositét der Fa-
sern wurde anschlieend fiir jede Probe einmal an Hand der REM-Aufnahme und einmal auf
Basis des M44-Bildes berechnet. Der direkte Vergleich zeigte, dass die MM-basierte Auswertung
vergleichbare Ergebnisse liefert. Junsie WEN et al. haben damit eine zerstdrungsfreie, schnelle

und verldssliche Alternative zur etablierten REM-basierten Auswertung aufgezeigt. [139]

JAIN et al. Neben FrickE & BECKER et al. haben auch JaIN et al. den Fokus auf die Ana-

lyse der Faserausrichtung in elektrogesponnenen Vliesen gelegt [112]. Allerdings wurde hier
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nicht die berechnete MM verwendet, sondern einzelne Polarisationszustinde in Form von Sto-
KES-Vektoren betrachtet. Zur Herstellung der Fasern wurde eine Polyvinylidenfluorid (PVDF)-
Losung verarbeitet und Vliese mit finf unterschiedlichen Ausrichtungen hergestellt. Die Fasern
wurden auf einem mit Alufolie bedeckten Kollektor abgelegt und zum Abldsen mit Tieftempera-
tur behandelt. Der mittlere Faserdurchmesser wurde mit 490 + 230 nm angegeben. Zur Messung
der MM in Reflexion wurde der von HORNUNG et al. beschriebene Aufbau verwendet. [112]
Hier wurde als Lichtquelle ein Laser (A = 785nm), zur Erzeugung der Polarisationszustdnde
ein PSG und PSA aus je einem LP sowie zwei LCVRs und ein Strahlteiler zur Weiterleitung
der zuriick gestreuten Strahlung verwendet. [143] Da die Fasern auf der Unterseite der Vlie-
se (Kontakt mit der Alufolie) in ihrer Ausrichtung stark eingeschrinkt erschienen, wurde zur
Bestimmung der Ausrichtung nur die Oberseite der Vliese betrachtet [112]. Zur Reduktion des
Signalrauschens wurden im Durchschnitt 200 Bilder pro Intensititsmessung aufgenommen und
das Hintergrund-Signal des CCD-Sensors abgezogen. Zur Identifikation der polarimetrischen
Indikatoren die die Faserausrichtung in elektrogesponnen Vliesen représentieren, haben JAIN et
al. unter anderem den gesamten (p bzw. Degree of Polarization (DOP)) und den linearen Polari-
sationsgrad (pp bzw. Degree of Linear Polarization (DOLP)) betrachtet (s. Abschnitt 2.3). Unter
Annahme eines beliebigen Punkts (v,I") auf der Oberflache des Vlieses ergibt sich p(v,T") nach
Gleichung (Gl.) 2.21 zu [112]:

p(v.I) = VS0 +83(v.T) + S3(v.T) 3.1)

1
Sl(V,F)

und pr(v,I') zu:

pr(v,T) = ﬁ\/sg(v,r) +82(v,T) (3.2)

S1
Diese Untersuchungen haben ergeben, dass der lineare Polarisationsgrad p; relevante Eigen-
schaften der Mikrostruktur eines Vlieses enthélt. Dariiber hinaus konnte ein direkter Zusammen-
hang zwischen dem ansteigenden Grad der Ausrichtung und dem linearen Polarisationsgrad p;,
festgehalten werden. [112]



42 3 Stand der Wissenschaft und Technik

Anwendungsbereiche der MULLER Matrix-basierten morphologischen Untersu-
chung elektrogesponnener Vliese Analog zu Tabelle 3.3 sind in Tabelle 3.5 die Dimen-

sionen der untersuchten Fasern fiir den spéteren Vergleich aufgefiihrt.

Tabelle 3.5: Ubersicht der mittels MM untersuchten Polymere und Faserdurchmesser.

Forschende Polymer  mittlere Faserdurchmesser in pm

XIAOPENG L1 et al. [133] PLA:PCL 0,51 bis 6,32 um
FrIiCKE & BECKER et al. [§] PCL 1,4 bis 2,8 um
FriCKE & BECKER et al. [10] GT:PCL 0,27 bis 0,31 um
Jamnv et al. [112] PVDF 490+ 230nm
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Biologische Gewebe weisen, basierend auf der Funktion des Gewebetyps, unterschiedliche mikro-
und makroskopische Faserstrukturen (extrazelluldre Matrix (EZM)) auf. Die Verarbeitung von
Polymerlosungen zu Faserstrukturen (artifizielle EZM), auch Vliese genannt, mittels Elektro-
spinnen ist in der Literatur weit verbreitet. [108, 109, 144] Die hergestellten Fasern weisen
Durchmesser im Bereich von mehreren hundert Nanometern bis wenige Mikrometer auf. Fiir die
Nachbildung komplexer Gewebestrukturen, wie zum Beispiel eines Sehnen-Knochen-Ubergangs
(Enthese), sind gradierte Vliese mit einer Ortlich variierenden Kombination aus gerichteten und
ungerichteten Fasern von besonderer Bedeutung [8, 145, 146]. Die Faserausrichtung innerhalb
der Vliese wird maf3geblich von der Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors bei der Herstel-
lung beeinflusst. Mit steigender Oberflichengeschwindigkeit nimmt auch die Faserausrichtung
zu. Wie in Abschnitt 3.1 beschrieben, ergibt sich daraus der Bedarf fiir robuste Methoden zur
morphologischen Charakterisierung. Dazu werden aktuell in der Forschung bildgebende Ver-
fahren mit anschlieBender Bildverarbeitung (manuell oder automatisch) eingesetzt. Wobei iiber
90% der betrachteten Publikationen die Nutzung der Mikroskopie beschreiben [8, 16, 110].
Zugleich werden Methoden basierend auf Fotografie [13] und Tomographie [17-19, 111] be-
schrieben. Obwohl mikroskopische Verfahren etabliert und weit verbreitet sind, bringen sie Her-
ausforderungen mit sich. Bei der Rasterelektronenmikroskopie (REM) ist die Priparation und
Untersuchung der Proben sehr zeitintensiv (bis zu 30min) [139], wobei sie durch ionisieren-
de Strahlung beschidigt bzw. verdndert und durch die Besputterung fiir die weitere Verwendung
unbrauchbar werden. Zusitzlich sind die betrachteten Bereiche auf wenige mm? beschréinkt und
eine anschlieBende manuelle Auswertung der Bilder ist stark subjektiv [8, 22]. Dariiber hinaus
ist diese Art der Bildgebung auf die Oberflidche der Probe limitiert. Tomographiebasierte Ver-
fahren ermdglichen eine Untersuchung des gesamten Gefiiges, bringen aber die Schwierigkeit
der Kontrastierung mit sich; bedingt durch den geringen Dichteunterschied zwischen Polyme-
ren und Luft [19]. Im Jahr 2018 wurde durch X1aA0PENG L1 et al. zum ersten Mal die Untersu-
chung elektrogesponnener Vliese mittels MULLER Matrix (MM)-Polarimetrie publiziert [133].
X1AOPENG L1 et al. [133] und Junsie WEN et al. [139] haben sich dabei auf die Untersuchung der
Faseroberflache mittels spezifischer Eintrage und Kennwerte der MM konzentriert. Die Berech-
nung dieser Kennwerte ist aufwendig und nur fiir Fasern mit mittlerem Durchmesser > 400 nm
geeignet [133]. FRICKE & BECKER et al. haben als Erste die Untersuchung der Faserausrichtung
in elektrogesponnenen Vliesen thematisiert. Die vorgeschlagene Methode wurde durch das In-
stitut fiir Mehrphasenprozesse (IMP) bzw. die Leibniz Universitdt Hannover am 17.09.2019
beim Européischen Patentamt angemeldet und am 24.03.2021 offen gelegt [20]. Mit Hilfe die-
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ses Verfahrens wurden Eintridge identifiziert, die eine qualitative Aussage iiber die Abhéngigkeit
der Faserausrichtung von der Oberflichengeschwindigkeit des Kollektors zulassen. Im Rahmen
dieser Arbeit wird das neuartige Messsystem zur kontaktlosen, zerstorungsfreien und schnellen
Analyse der Faserausrichtung in elektrogesponnen Polycaprolacton (PCL)-Faservliesen entwi-
ckelt und angewendet. Kern dieses Aufbaus ist ein optisches System zur Bestimmung der MM
einer Probe in Transmission. Entscheidend ist dabei, dass die Probe durchstrahlt wird und so
eine Aussage iiber das gesamte Geflige getroffen werden kann. Erstmals wird fiir die Ausrich-
tungsanalyse eine Light Emitting Diode (LED) als Lichtquelle verwendet, wodurch die Anwen-
dungssicherheit des Systems erhoht und die Anforderungen an die Betriebsumgebung gesenkt

werden. Mit Hilfe dieses Messsystems soll die folgende Arbeitshypothese {iberpriift werden:

Hypothese I: Die MM-Polarimetrie ist dazu geeignet, den linearen Zusammenhang zwi-
schen Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors und Ausrichtung der Fasern in elektro-

gesponnenen PCL-Vliesen, mittels M3 und 6, zerstorungsfrei zu quantifizieren.

Diese Faserausrichtung kann fiir elektrogesponnene Vliese beispielsweise in Korrelation zum
Verhalten unter Last gesetzt werden. FRICKE & BECKER et al. haben gezeigt, dass mit steigen-
der Oberflichengeschwindigkeit die Bruchdehnung ab- und die Kraft bei Bruch zunimmt. Die
Kenntnis des Verhaltens polymerer Bauteile unter ruhender Beanspruchung ist ein wichtiger
Aspekt der sicherheitsbewussten Auslegung eines Bauteils [147]. Die viskoelastischen Eigen-
schaften der Polymere und die faserbasierte Gefiigestruktur elektrogesponnener Vliese erschwe-
ren die Abschétzung des Materialverhaltens in physiologischer Umgebung. Besonders komplex
wird diese Fragestellung bei der Verwendung gradierter Implantate, wie sie zum Beispiel im
Rahmen der Deutsche Forschungsgemeinschaft (DFG)-Forschungsgruppe (FOR)2180 entwi-
ckelt werden. Die Untersuchung der mikrostrukturellen Verdnderungen polymerer Fasern kann
ebenfalls mittels in situ-Computertomographie (CT) oder -REM erfolgen. DELP et al. haben
eine in situ REM-basierte quantitative und qualitative Analyse der Faserbewegung unter Last
durchgefiihrt. Allerdings sind auch hier dhnliche Herausforderungen zu iiberwinden wie bei der
bildbasierten Analyse der Faserausrichtung: Kontrastierung, Verdnderung durch hochenergeti-
sche Strahlung bzw. Beschichtung mit anderen Materialien und die Einschrinkung der Ergeb-
nisse auf die Oberfliache. In diesem Zusammenhang wird das entwickelte MM-Messsystem dazu
verwendet, die Verdnderung der Faserausrichtung unter ruhender Beanspruchung im Gefiige zu
analysieren. Dazu werden die zuvor identifizierten ausrichtungssensitiven MM-Eintrage und -
Kennwerte (s. Abschnitt 2.5) betrachtet. Hieraus lésst sich die zweite untersuchte Hypothese

dieser Arbeit ableiten:

Hypothese II: Im physiologisch relevanten Bereich der Dehnung einer Sehne (< 5 %)
gibt es keinen linearen Zusammenhang zwischen dem Grad der Ausrichtung in elektroge-
sponnenen PCL-Vliesen (M}, M3 und &) und der Ausrichtungsianderung zwischen un-
belastetem und belastetem Zustand. Dariiber hinaus hat der Grad der Ausrichtung keinen

signifikanten Einfluss auf die Verdnderung der Faserausrichtung im Gefiige.
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In den folgenden Kapiteln wird zur Untersuchung der Hypothesen zunéchst die Herstellung der
PCL-Vliese und die Auswertung der Faserausrichtung mit Hilfe des REM-basierten Verfahren
erldutert. AnschlieBend wird die Entwicklung des MM-Messsystems beschrieben. Dazu zéhlen
die verwendeten Komponenten, das entwickelte Graphical User Interface (GUI), die software-
gestiitzte Ansteuerung der Bauteile sowie die Berechnung der MM-Eintrage und -Kennwerte.
Dariiber hinaus wird die durchgefiihrte Datenanalyse ausfiihrlich beschrieben. AbschlieBend
wird die Faserausrichtung (rotationsunabhingig und -abhéngig) sowie die Ausrichtungsdnde-
rung (Zeitstandversuch) im Gefiige bestimmt und an Hand der Literatur eingeordnet und bewer-
tet.
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5.1 Herstellung elektrogesponnener Faservliese

5.1.1 Polymerlosungen

Im Rahmen dieser Arbeit wird das synthetische Polymer Polycaprolacton (PCL) (Sigma-Aldrich
Chemistry Corporate, St. Louis, MI, USA) mit einem mittleren Molekulargewicht m,, von 80 kDa
und einer Dichte p von 1,145 g/cm? verwendete. Zur Verarbeitung mittels Elektrospinnen wird
das PCL, wie geliefert, in dem 99,8 %igen organischen Ldsemittel 2,2,2-Trifluorethanol (TFE)
(abcr GmbH, Karlsruhe, Deutschland) mit einer Dichte p von 1,391 g/cm?® geldst. Die verwen-
dete Konzentration von 170 mg/ml, wurde im Rahmen der Forschungsgruppe (FOR) 2180, er-
folgreich etabliert. [64, 145, 146]. Die angesetzten Losungen werden fiir 24 h vor der Verarbei-
tung, bei Raumtemperatur, auf einem Orbitalschiittler (KS 260 control, IKA Werke GmbH &
CO. K@, Staufen, Deutschland) homogenisiert.

5.1.2 Elektrospinnanlage

Die verwendete Losungs-Elektrospinnen (LES)-Anlage besteht aus einer Einmalspritze, einer
Spritzenpumpe, zwei verbundenen Polyethylen (PE)-Schldauchen, einer stumpfen Einmalkanii-
le, einer Hochspannungsquelle, einem Elektromotor inklusive Steuerung und einem Trommel-
kollektor. [8] Abbildung 5.1 zeigt den Aufbau der Anlage und Tabelle A.2 listet die genutzten
kommerziellen Komponenten auf. Die Einmalspritze wird in die Spritzenpumpe eingesetzt und
dient als Reservoir. Zur Uberbriickung der Distanz zwischen Spritzenpumpe und Prozessraum,
werden die PE-Schléduche verwendet. Der positive Pol der Hochspannungsquelle wird mit dem
Emitter verbunden und die Erdung mit dem Kollektor. Ein Bohrfutter dient als Kupplung zwi-
schen Elektromotor und Welle des Trommelkollektors. Dabei wird der Kollektor direkt unter

dem Emitter platziert.

EinflussgroRe Oberflachengeschwindigkeit Um den Einfluss auf die Vorzugsrichtung
der Fasern im Vlies zu untersuchen, werden Vliese bei unterschiedlichen Oberflaichengeschwin-
digkeit des Kollektors erzeugt. Die Rotation des Kollektors wird mittels Elektromotor reali-
siert (s. Tabelle (Tab.) A.2). Zur Steuerung des Elektromotors werden die folgenden, in Tabel-
le A.2 aufgelisteten, Komponenten verwendet: Arduino®, programmierbare Spannungsquelle

und der digitale Verstérker. Dabei erfolgt die Energieversorgung des Elektromotors mittels der
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Spannung Zl Einzelnadel Innendurchmesser Flussrate
{3}60 A @I C@
min 150 m 50 m

Prozessdauer -. Durchmesser Breite Oberflachengeschwindigkeit

Abbildung 5.1: Schematische Darstellung der LES-Anlage mit den verwendeten Parametern

und Komponenten. [8—10]

Gleichstrom-Spannungsquelle (Upc = 12V und Ipc = 0,19 A). Die benétigte Spannung fiir die
Drehzahlsteuerung (U, = 0 bis 5V) wird mittels des Arduinos® MEGA erzeugt und iiber den
»Speed-Eingang® in den digitalen Verstarker eingespeist. Zur Messung der eingestellten Dreh-
zahlen wird eine mechanische Drehzahlmessuhr (Hasler Holding AG Bern, Bern, Schweiz) ver-

wendet.

Messung von Temperatur und Luftfeuchtigkeit im Prozessraum Auf grund der Be-
deutung von Temperatur und Luftfeuchtigkeit fiir den Prozess des Elektrospinnens werden im
Rahmen dieser Arbeit beide GroBen im Prozessraum der LES-Anlage kontinuierlich gemessen.
Diese Messungen erfolgen alle 15 min mittels ELT-2-Sensor (s. Tab. A.2) [148]. Dieses Mess-
system ist das Ergebnis einer Kooperation mit der Firma enercity und der Wirtschaftsforderung
Region Hannover. Die ermittelten Daten werden mit Hilfe von Long Range Wide Area Net-
work (LoRaWAN) an ein Dashboard (Grafana) iibermittelt und kénnen von dort im .csv-Format

exportiert werden.

Probenherstellung und Praparation Zur Herstellung der Vliese werden die in

Abschnitt 5.1.1 beschriebenen Losungen verwendet. Die LES-Anlage ist vertikal ausgerichtet
und eine Einzelnadel, mit einem Innendurchmesser von 0,8 mm, dient als Emitter. Fiir die Her-
stellung werden eine Flussrate von 4 ml/h, eine Spannung von 20kV, eine Emitter-Kollektor-
Abstand (eng.: Tip-to-Collector Distance) (TCD) von 250 mm, eine Prozessdauer von 60 min,
ein Rotationskollektor mit einem Durchmesser von 150 mm und einer Breite von 50 mm sowie
sieben verschiedene Oberflachengschwindigkeiten (2, 4, 6, 7, 8, 9 und 10 m/s) verwendet. Eine

Ubersicht der verwendeten Parameter kann Abbildung 5.1 entnommen werden. Diese haben sich
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im Rahmen der FOR 2180, als viel versprechend erwiesen [64, 145, 146]. Auf Grund umfangrei-
cher Voruntersuchungen von FRICKE & BECKER et al. wird ein Maximum der Faserausrichtung in
der Néhe von 8 m/s erwartet [8, 10]. Um diesen Umstand néher untersuchen zu kénnen, werden
die Abstdnde der einzelnen Stufen um diesen Wert herum feiner gewihlt. Die zur Steuerung des
Kollektors verwendeten Spannungen sind in Tab. A.1 aufgelistet. Zur Vorbereitung des Prozes-
ses wird der Rotationskollektor mit handelsiiblicher, glatter Aluminiumfolie bedeckt. Am Ende
der Prozessdauer werden die Vliese inklusive der Aluminiumfolie vom Kollektor geldst und fiir
die Ausrichtungsanalyse vorbereitet. Insgesamt werden so fiir jede der sieben Oberflachenge-
schwindigkeiten (Stufen) jeweils sechs Vliese hergestellt. Dabei werden idealerweise alle Vliese

einer Stufe am selben Tag hergestellt.

5.2 REM-basierte Ausrichtungsanalyse von
Polymerfasern in elektrogesponnenen
PCL-Faservliesen

5.2.1 Einleitung

Im Rahmen dieser Arbeit werden sowohl die Durchmesser als auch die Ausrichtung der Fasern
bestimmt. Die Charakterisierung der Mikrostruktur beruht dabei auf Rasterelektronenmikrosko-
pie (REM)-Aufnahmen. Alle Proben werden vor der Untersuchung, mittels eines Sputter Coa-
ters (SC7620, Quorum Technologies, Laughton, Vereinigtes Konigreich GroBbritannien), mit
einer diinnen Gold-Paladium-Schicht leitfadhig gemacht (3 x 15s). Nur so kénnen die Mikro-
und Nanometer groen Strukturen im REM (S-3400N, Hitachi High-Tech Analytical Science
Ltd., Tubney Woods, Vereinigtes Konigreich GroBbritannien) abgebildet werden. Zur Charakte-
risierung werden Ubersichts- (500x VergroBerung) und Detailaufnahmen (1500x VergroBerung)
angefertigt. Die Auswertung der REM-Aufnahmen erfolgt anschlieBend manuell mit Hilfe der
Software AxioVision® SE64 Rel. 4.9.1 (Carl Zeiss AG, Jena, Deutschland). Die verwendeten
Methoden zur Bestimmung der Faserdurchmesser und der Faserausrichtung wurden am Institut
fiir Mehrphasenprozesse (IMP) durch ZERNETSCH sowie FRICKE & BECKER et al. etabliert [8,
62].

5.2.2 Bestimmung der Faserausrichtung

Fiir die Vermessung der Faserausrichtung wird eine ungefahr 10 x 15mm grof3e Probe je Fa-
servlies verwendet. Damit die Rotationsrichtung des Kollektors im REM nachzuvollziehen ist,
werden alle Proben vor dem Sputtern mit einem Knick in Bewegungsrichtung versehen. Mit
Hilfe der Software des REM wird eine permanente Linie entlang dieses Knicks erzeugt. An fiinf

Stellen der Probe werden Bilder aufgenommen, wobei die Anordnung auf der Fiinf eines sechs-
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seitigen Wiirfel beruht (s. Abbildung (Abb.) 5.2a). AnschlieBend wird in AxioVision® eine Linie
eingezeichnet, orthogonal zur Linie der REM-Software. Auf Grund der begrenzten Auflosung,
sind die Kanten der Fasern in den tieferen Ebenen der Aufnahme nicht mehr eindeutig zu iden-
tifizieren [43]. Daher werden nur Fasern in den oberen Ebenen betrachtet. Im néchsten Schritt
wird der Winkel aller Fasern relativ zur Orthogonalen bestimmt und als .csv-Datei exportiert
(s. Abb. 5.2b). [8] Dabei ergibt sich ein Wertebereich von [0°,180°]. Die Rotationsrichtung des
Kollektors entspricht hierbei 90°. Zur intuitiveren Betrachtung der Daten und abschlieenden
Analyse, werden die Werte in den Wertebereich [—90°,90°] tiberfiihrt. Dazu wird —90 von allen
Messwerten subtrahiert. Damit entspricht die Rotationsrichtung des Kollektors nun 0°. Bedingt
durch den eingeschrinkten Bildausschnitt bilden die erzeugten Datensitze nur eingeschréankt die

tatsdchliche Faserausrichtungsverteilung ab.

a) b)

Abbildung 5.2: Exemplarische REM-Bilder eines Faservlieses zur Bestimmung der Faseraus-
richtung: a) verwendetes Muster fiir die Aufnahme der Detailbilder. b) beispiel-
hafte Aufnahme zur Vermessung der Winkel. Der Winkel aller Fasern in der

obersten Ebene wird relativ zur Horizontalen (gestrichelte Linie) vermessen.

[8]

5.3 MULLER Matrix-Polarimetrie-basierte
Ausrichtungsanalyse von Polymerfasern in
elektrogesponnenen PCL-Faservliesen

5.3.1 Aufbau des MULLER Matrix-Polarimeters

Zur Bestimmung der MULLER Matrix (MM) einer Probe wird das MM-Polarimeter in Transmis-
sion genutzt. Mit dem hier verwendeten Messsystem konnen, wie in Abschnitt 2.5.1 beschrieben,

die benétigten Intensitdten (16 oder 36 Messungen) bestimmt werden und anschliefend die MM
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berechnet werden. Die einzelnen Zustandskombinationen kdnnen Tabelle 2.3 und 2.4 entnom-
men werden. Der Aufbau des Polarimeters ist in Abbildung 5.3 schematisch dargestellt und die
genutzten Bauteile sind in Tabelle A.3 aufgelistet. Das verwendete Messsystem besteht aus den

folgenden Komponenten:
(1) Light Emitting Diode (LED)
(i) Kohler’sche Beleuchtung
(i11) Polarisationszustandsgenerator (eng.: Polarization State Generator) (PSG)
(iv) Probenhalterung
(v) Polarisationszustandsanalysator (eng.: Polarization State Analyzer) (PSA)
(vi) Kamera inklusive Objektiv

(vii) Auswerteeinheit (PC mit MATLAB und C++)

—>|— z ! N %
S N !
LED Kohler’sche PSG Proben- PSA Kamera PC
Beleuchtung halterung

Abbildung 5.3: Schematische Darstellung des verwendeten MULLER Matrix-Polarimeters, be-
stehend aus: LED (i), Kohler’scher Beleuchtung (ii), PSG (iii), Probenhalterung
(iv), PSA (v), Kamera inklusive Objektiv (vi) und Auswerteeinheit (vii). Das
emittierte Licht wird mittels Kohler’scher Beleuchtung homogenisiert und im
PSG polarisiert. Sobald das Licht die Probe passiert hat, wird mit Hilfe des PSA
iiberpriift welche Polarisationsanteile vorliegen. Auf Basis der aufgezeichneten
2D-Intensitétsbilder wird in MATLAB die MM der Probe berechnet.

Diese Bauteile sind, in der Reihenfolge der Aufzdhlung von links nach rechts auf einer optischen
Schiene (eng.: Dovetail Optical Rail) montiert (s. Abb. 5.4). Dazu werden jeweils ein Dovetail
Rail Carrier, ein Post Holder und ein Aluminium Post verwendet. Zur Festlegung der optischen
Achse wird die Position der Probenhalterung herangezogen, da diese den grof3ten Abstand zur
optischen Schiene aufweist. Die anderen Komponenten werden entsprechend ausgerichtet. Zur
Reduzierung von Streulicht wird der gesamte Auftbau in einem Gehéuse mit Deckel positioniert.
An den Seitenwédnden und der Riickseite befinden sich jeweils Aussparungen zur Durchfiihrung
der Verbindungskabel und Energieversorgungen. Der Boden des Gehduses weist entlang der

langen Symmetrieachse Durchgangsbohrungen auf. Die optische Schiene wird mit Hilfe von
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zwei Senkkopfschrauben (Innensechskant) mit dem optischen Tisch verschraubt. Die Schrau-
ben werden dabei durch die Durchgangsbohrungen des Gehdusebodens gefiihrt und das Gehéduse
so ebenfalls fixiert. Die verwendete LED, mit einer Wellenldnge von 525 nm, dient als Licht-
quelle im sichtbaren Bereich. Das emittierte Licht wird mit Hilfe der Khler’schen Beleuchtung
homogenisiert und tritt anschlieBend in den PSG ein. Nach der Wechselwirkung mit der Probe
passiert das Licht den PSA. Die ortsaufgeldste 2D-Intensitdtsmessung wird abschlieBend mit
einer monochromen Kamera durchgefiihrt. Zur Berechnung der vollstindigen MM der Probe
werden Skripte in MATLAB (The MathWorks Inc., Natick, MA, USA) verwendet. Diese Algo-
rithmen wurden in vorherigen Arbeiten von FRICKE [22] sowie FRICKE & BECKER et al. [§, 10]

entwickelt und erfolgreich angewendet.

Abbildung 5.4: Aufnahme des verwendeten MM-Polarimeters, installiert auf einer optischen
Schiene. Von links nach rechts: LED (1), Kohler’scher Beleuchtung (i1), PSG
(ii1), Probenhalterung (iv), PSA (v) und Kamera inklusive Objektiv (vi).

Lichtquelle In Vorarbeiten von FRICKE [22] sowie FRICKE & BECKER et al. [8, 10] sind La-
serquellen mit Wellenldngen von 445 nm, 532 nm und 633 nm verwendet worden. Laserlicht
ist per Definition hoch kohirent, stark monochromatisch, gut zu fokussieren und kann zu ei-
nem sehr hohen Energieeintrag fiihren [37]. Zur Reduzierung von Interferenz-Erscheinungen,
bedingt durch das hoch kohédrente Licht der Laserquellen, wurden in den Arbeiten von FRICKE
sowie FRICKE & BECKER et al. ein Speckle-Reducer und ein Vibrationsmotor eingesetzt. Im Rah-
men dieser Arbeit dient die LED-Lichtquelle primédr dazu, die zu analysierenden Probe homogen
auszuleuchten und verglichen mit einem Laser, weilit eine LED einen Halbwertswinkel v auf.
Zur Biindelung des abgestrahlten Lichts wird daher eine Optik, die so genannte Kohler’sche
Beleuchtung, verwendet. Im Vergleich zu den genannten Vorarbeiten konnen so der Speckle-
Reducer sowie der Vibrationsmotor ersetzt und das Anwender-Risiko durch die Laserstrahlung
minimiert werden. Dariiber hinaus haben Untersuchung gezeigt, dass elektrogesponnene Fa-
servliese sensibel gegeniiber hochenergetischer Strahlung sind [149], weshalb die Verwendung
einer LED vorteilhaft ist. Auch entfallen bei der Nutzung einer LED einige Anforderungen an

die Betriebsumgebung. Die Spannungsversorgung wird mittels Arduino® UNO realisiert.
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Auf Grund der ausgegebenen Spannung von 5 V wird ein Widerstand zum Schutz der LED be-
notigt. Unter Verwendung des Ohm’schen Gesetzes [150] ergibt sich ein benotigter Widerstand
von Rp gp = 100Q. Dabei ist der Widerstand (in Reihe) zwischen den digitalen Pin ,,D8* des
Arduino® und die Anode (+ Pin) der LED geschaltet. Die Kathode (— Pin) ist mit der Erdung
,,GND* verbunden.

Kohler’'sche Beleuchtung Diese Optik wird unter Anderem in der Durchlichtmikrosko-
pie verwendet, um unkollimiertes und inhomogenes Licht zur gleichmiBigen Beleuchtung einer
Probe nutzen zu konnen. [26, 121] Sie besteht grundsétzlich aus einer Kollektor-Linse, zwei
Blenden (Iris- und Aperturblende) und einer Kondensor-Linse. Die Leuchtpunkte der Licht-
quelle werden von der Kollektor-Linse in der Ebene der Aperturblende abgebildet (s. Abb. 5.5).

2.4 mm
~— Irisblende Aperturblende

£
= 5
ln £ O 0A
— e e o om0 I o o om0 o _ajg} ______
I >< 2.0_
Q

Bild der Irisblende

Lichtquelle Kollektor fLinse Kondensor

Abbildung 5.5: Schematische Darstellung der Funktion einer Kohler’schen Beleuchtung zur

Homogenisierung des von der LED abgestrahlten Lichts.

Mit Hilfe der Kondensor-Linse wird das Licht in parallele Strahlenbiindel umgewandelt und
das Objekt beleuchtet. Durch das Offnen und SchlieBen der Aperturblende kann die Apertur der
Kohler’schen Beleuchtung vergroBert und verkleinert werden. [121] Abbildung 5.5 zeigt eine
schematische Darstellung des hier verwendeten Aufbaus. Als Kollektor und Kondensor werden
identische aspherische Linsen mit einer Brennweite von f7;,,. = 12 mm verwendet (s. Tab. A.3).
Zwei baugleiche, justierbare Iris-Blende mit Aperturen zwischen 0,8 und 20 mm dienen als Iris-
und Aperturblende (s. Tab. A.3). Die LED wird mittels dreier Cage System-Stangen mit den
Komponenten der Kéhler’schen Beleuchtung verbunden.

Die geometrische Optik bietet die notigen Werkzeuge, um die Strahlengidnge und somit die ge-
naue Position der einzelnen Komponenten zu bestimmen. Dabei ist die optische Achse (OA)
definiert als die Symmetrieachse des rotationssymmetrischen Linsen-Systems. Die Eintrittspu-
pille Dp,piije, also die Offnung durch die das Licht in das System einfillt, wird durch die Apertur
der verwendeten Linsen-Cage-Plates bestimmt. Sowohl die Brennweite f7;,s als auch die Di-
mensionen der Linsen sind dem Hersteller-Datenblatt zu entnehmen. Bedingt durch Fertigungs-
fehler und -toleranzen weicht die tatsdchliche Position der Komponenten von der Berechnung

ab. Daher muss die finale Einstellung manuell vorgenommen werden. Der Innendurchmesser
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der Aperturblende wird so gewihlt, dass die Dimensionen des Bildes der Irisblende der Apertur
des PSG entspricht. Auslegung und Aufbau der Kohler’schen Beleuchtung erfolgte im Rahmen
einer studentischen Arbeit (Studienarbeit Angelika Meier 2020).

Polarisationszustandsgenerator und -analysator Die Auslegung des verwendeten

PSG und PSA erfolgt auf Basis der Vorarbeiten von FRICKE [22] sowie FRICKE & BECKER et al.
[8, 10], fiir eine Verwendung in Transmission. Die Spezifikationen konnen Tabelle A.3 entnom-
men werden. Dabei bestehen beide Bauteile aus jeweils einem Linearpolarisator (LP) und zwei
variable Fliissigkristallverzogerer (eng.: Liquid Crystal Variable Retarders) (LCVRs), wobei
die Linearpolarisatoren (LPs) mit 1 sowie 2 betitelt sind und die variabler Fliissigkristallver-
zogerer (eng.: Liquid Crystal Variable Retarder) (LCVR) von 1 bis 4 durchnummeriert sind.
Abbildung 5.6 zeigt den Aufbau der Komponenten entlang der optischen Achse von links nach
rechts. Der PSG beinhaltet den LP1 mit einer Transmissionsachse (TA) bei +45°, den LCVR1
mit der schnelle Achse (SA) bei 0° und den LCVR2 mit der SA bei 122,5° (s. Abb. 5.6). In
entgegengesetzter Reihenfolge enthilt der PSA den LCVR3 mit der SA bei 122,5°, den LCVR4
mit der SA bei 0° und den LP1 mit einer TA bei —45°. Alle LCVRs bestehen aus nematischen
Fliissigkristallen (s. Abschnitt 2.6.3), sind fiir elektromagnetische Wellen mit Wellenldngen zwi-
schen 450 bis 700 nm ausgelegt und ermoglichen bei 700 nm einen Bereich der Verzégerung &
von 0 bis 1A bzw. 27. Die LPs bestehen aus dichroitischem Polymer. Bedingt durch die Gehause
der beiden Baugruppen, weisen der PSG und PSA jeweils eine Apertur von 9,4mm auf. [151]

Damit ist eine Betrachtung von Vlies-Ausschnitten mit & = 9,4mm in einer Messung mdoglich.

OO

o\

X z
LP1 LCVR1 LCVR2 LCVR3 LCVR4 LP2
TA: +45°  SA:0°  SA:122,5° SA: 122,5°  SA:(° TA: —45°

Abbildung 5.6: Aufbau des PSG (links) und PSA (rechts) sowie das verwendete Koordinaten-

system (mit der optischen Achse von links nach rechts).
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Erzeugung der Polarisationszustande Zur vollstindigen Messung der MM werden in
dieser Arbeit 36 Messungen verwendet (s. Abschnitt 2.5.1). Fiir jede Messung werden dabei
Kombinationen aus verschiedenen Polarisationszustinden im PSG und PSA erzeugt (s. Tab. 2.3
und 2.4). Die benotigten Parameter werden iiber eine Matrixmultiplikation der PSG- und PSA-
Elemente, jeweils ein LP und zwei LCVRs, mit den Eingangszustdnden des Lichts ermittelt. Die
MM idealer LPs sind bekannt und konnen Tabelle 2.2 entnommen werden. Im Gegensatz dazu ist
die MM eines LCVRs deutlich komplexer, diese entsprechen einer Wellenplatte mit Phasendiffe-
renz ¢ zwischen schneller und langsamer Achse und Winkel der schnellen Achse 6 (s. Tab. 2.2).
Die Winkel der SA sind aus den Spezifikationen des Hersteller bekannt (s. Tab. A.3) und die
benotigte Phasendifferenz ¢ wird durch Losen des linearen Gleichungssystems ermittelt. Die
bendtigten Operationen werden mittels MATLAB durchgefiihrt und anschlieend in SimuLink
(The MathWorks Inc., Natick, MA, USA) zur Simulation der Polarisationszustinde verwendet.
Auf Basis der errechneten Verzogerungen werden die Betriebsspannungen der LCVRs aus den
Hersteller-seitigen Kalibrierungsdaten abgelesen (s. Tab. A.4). Zur Ansteuerung der LCVRs
werden kommerzielle Treiber verwendet, da sonst die Herstellergarantie erlischt. Die Treiber
sind mittels USB3-Kabeln mit dem Rechner und mit Hilfe von zwei SMA-Kabeln (koaxiale
Steckverbindungen mit verschraubbarem Kupplungsmechanismus) ist jeweils ein Treiber mit
LCVRI1 und LCVR2 (PSG) sowie LCVR3 und LCVR4 (PSA) verbunden.

5.3.2 Programmierung und Steuerung des MULLER
Matrix-Polarimeters

Benutzeroberflache und Hauptprogramm Die Ansteuerung der Polarisationseinheiten
und Kamera werden mittels Visual Studio Version 2019 (Microsoft Corporation, Redmond, WA,
USA) in C++ umgesetzt und die Ansteuerung der LED, die Auswertung der Intensitdtsbilder
sowie die anschlieenden Berechnungen in MATLAB (Version 2020b). Um eine intuitive Be-
dienung zu ermoglichen, werden die einzelnen Programme und Funktionen in einem Graphical
User Interface (GUI) gebiindelt. Die Umsetzung erfolgt im MATLAB App Designer. Dabei ist
eine Steuerung iiber Button-/Drop-Down-Funktionen anzustreben, die Auswahl des Speicherorts
zu ermoglichen, der Schutz aller Komponenten zu gewihrleisten und die Ausgabe der Ergebnis-
se hat in einem giangigen Format zu erfolgen. Die vollstdndigen Anforderungen an das GUI sind
in Tabelle 5.1 als Anforderungsliste nach PAHL/BEITZ zusammengetragen [152]. Alle Anfor-
derungen sind nummeriert und in Festforderungen (F) sowie Wunschforderungen (W) unterteilt.
Wobei Festforderungen fiir Anforderungen stehen, die erfiillt werden miissen und Wunschanfor-

derungen Kriterien mit niedrigerer Prioritét représentieren.
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Tabelle 5.1: Anforderungen an das GUI des MM-Polarimeters. Die Anforderungen sind in Fest-

forderungen (F) und Wunschforderungen (W) gegliedert.

Anforderungen Art

1. Funktion
1.1 Ordnerauswahl/Festlegung des Speicherorts F
1.2 Priifung der Verbindung

1.3 Schutz der Komponenten

1.4 Ansteuerung der Komponenten

1.5 Auswabhl verschiedener Messreihen
1.6 Messung starten

1.7 Auswertung aufgenommener Bilder

1.8 Ausgabe ermittelter Kennwerte als .csv

2*‘1'1"1'1"11’11"11"11"11

1.9 Ausgabe ermittelter Kennwerte in GUI

2. Oberfliche

2.1 Plug & Play

2.2 Simple Button-/Drop-Down-Funktionen
2.3 Optisches Signal bei Fehlern

2.4 Infoboxen fiir detaillierte Fehlermeldungen
2.5 Darstellung der Bilderreihe

2.6 Darstellung der Messergebnisse

Abbildung 5.7 zeigt das erstellte GUI des MM-Polarimeters. Mit Hilfe der GUI ist die aktive
Wahl des Speicherorts, die Zuordnung der Treiber (PSG oder PSA), die Auswahl der zu erzeu-

genden Zustdnde (16, 36 oder einzelne Eintrage), das Starten der Messung und die Auswertung

der Intensitdtsbilder mdglich. Die folgenden Informationen werden im Rahmen einer .txt-Datei

an C++ iibergeben:

* Seriennummer PSG

Seriennummer PSA
Speicherort der Bilder
Gesamtzahl der Polarisationszustandskombinationen

Polarisationszustandskombinationen (in einzelnen Zeilen)

Dariiber hinaus sind Signalleuchten fiir die Statusabfrage der Kamera, des Arduino® und der

Messung sowie eine Moglichkeit zum Anschalten der LED implementiert. Im Falle eines Feh-

lers weist ein Ausgabefenster auf mogliche Ursachen hin. Nach Abschluss der Messung konnen
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die aufgenommenen Bilder angezeigt, eine graphische Auswertung der MM dargestellt und die
Ergebnisse der Berechnungen automatisch als .csv-Datei abgelegt werden. Abbildung 5.8 zeigt

eine Ubersicht der verwendeten Software inklusive der umgesetzten Funktionen.

4] MATLAB App - O X

Mueller Matrix Polarimeter

Abfrage der voerhandenen Gerate Auswertung
P3G rsnE21346 v Muller Matrix  Berechne die Mafrix aus | 26 Bildem T
PSA rsn:E241340 - Teet-Dateien Speicharn? | Ja T
Kamera |connected Foincaré-Kugel

Arduine | connected @  Akiualisieren @ S!arteﬁ.us'.\.fertung

Durchfuhrung der Messung

Zustand |alle 6 Zustande ¥ @ Starte Messung

Zu Durchlaufene Zustande [ILED an

HH. HY, HP. HM, HR, HL,
WH, VWV, VP, VI, VR, VL,
PH, PV, PP FM, PR, PL,
MH, MV, MP, MM, MR, ML,
RH. RV. RP. RM, RR, RL,
LH. LV, LP, LM, LR, LL

Abbildung 5.7: Screenshot des GUI, mit den Bereichen: Abfrage der vorhandenen Gerite (In-
itialisierung), Durchfiihrung der Messung (Messparameter), Auswertung und

Darstellung.

Ansteuerung der Polarisationseinheiten Zur initialen Funktionspriifung der Treiber,
wird zundchst die Hersteller-eigene Software CellDRIVES000 (Meadowlark Optics Inc., Fre-
derick, CO, USA) verwendet. Das erzeugte Ausgangssignal wird mit Hilfe eines Oszilloskops
iiberpriift. Wahrend die bendtigte Spannung durch die externen Treiber bereit gestellt wird, ist
die Ansteuerung C++-basiert. Die benotigten Beispielprogramme und Bibliotheken sind im Lie-
ferumfang der Treiber enthalten. Zur Einspeisung der Steuerspannung wird zunéchst die Seri-
ennummer abgefragt (Differenzierung der Treiber), anschliefend der Kanal festgelegt und ab-
schlieBend die gewiinschte Spannung als Variable iibergeben (0 bis 10000mV). Die Ubergabe
dieser Informationen erfolgt {iber .txt-Dateien. Die benétigten Spannungen sind einzeln als Va-
riablen definiert. Im Falle eines auftretenden Fehlers besteht die Moglichkeit, auf funktionsfa-
hige .txt-Dateien zuriickzugreifen (Backup-Loop).

Ansteuerung der Kamera Die Kamera kann mittels der Herstellersoftware Spinnaker SDK
(Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR, USA) und der mitgelieferten Applikation ,,SpinView*



5.3 MULLER Matrix-Polarimetrie-basierte Ausrichtungsanalyse von Polymerfasern in 57
elektrogesponnenen PCL-Faservliesen

MATLAB

Graphical User Interface

Ansteuerung Arduino® Ansteuerung Treiber
txt-Dateien

Berechnung Kennwerte Ansteuerung Kamera

Auswertung Intensitatsbilde

Abbildung 5.8: Ubersicht der verwendeten Software: Gesamtsteuerung des Systems, Ansteue-
rung des Arduino®UNO, Berechnung der Kennwerte und Auswertung der In-
tensitétsbilder mittels MATLAB sowie Ansteuerung der Treiber und Kamera
mittels C++. Die Ubergabe der Informationen zwischen MATLAB und C++

erfolgt mittels .txt-Dateien.

angesteuert werden. Die Dateniibertragung wird mit einem USB3-Kabel realisiert. Diese se-
parate Ansteuerung wird zu Beginn genutzt, um die einzelnen Komponenten des Polarimeters
auszurichten und den Fokus der Kamera in die Ebene der Probenhalterung zu legen. Die An-
steuerung der Kamera ist ebenfalls in C++ umgesetzt. Mittels .txt-Datei werden die bendtigten
Informationen an C++ iibergeben: Speicherort der Bilder und die Gesamtzahl der Zustands-
kombinationen. Eine implementierte Schleife, mit dem Abbruchkriterium ,,Gesamtzahl der Zu-
standskombinationen®, steuert die Bildaufnahme. Zur Beriicksichtigung der Rise- und Fall Time
(s. Abschnitt 2.6.3) werden nach jeder Ubergabe der Steuerspannung an die LCVRs und nach
der Aufnahme jedes Bildes eine Verzogerung von 20 ms integriert. Die aufgenommenen Bilder
werden im .tiff-Format gespeichert und anschlieBend der Zdhler der Schleife um eins erhdht.
Sobald das Abbruchkriterium ,,Gesamtzahl der Zustandskombinationen® erreicht ist, wird eine

.txt-Datei iibergeben, die das Ende des Messvorgangs bestétigt.

5.3.3 Auswertung der Intensitatsbilder

Die gesamte Auswertung erfolgt in MATLAB. Die verwendeten Algorithmen wurden von Fri-
CKE [22] entwickelt und im Rahmen erster Untersuchungen validiert [8, 10, 22]. Die einzelnen
Eintrdge der MM werden wie in Abschnitt 2.5.1 aus jeweils 16 oder 36 Bildern berechnet. Ab-
bildung 5.9 illustriert das Prinzip der Auswertung im Rahmen der MM-Polarimetrie.
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My | M| My3| M3

My | My | Mys| Mo

3x3 Binning 3072 Pixel M3y | M3z | M33| M33
V0 7%
7 May | Maz| Maz| M3

7%

36 Bilder

2048 Pixel

Abbildung 5.9: Prinzip der MM-Polarimetrie Auswertung. Die vollstindige MM wird auf Ba-
sis der 36 Intensitétsbilder fiir jeden Pixel berechnet. Im Rahmen des Binnings

werden Pixel zusammengefasst und so das arithmetische Mittel der Werte ge-
bildet.

Durch die Verwendung einer Kamera mit einem Pixelarray, statt eines simplen Photosensors,
ist eine ortsaufgeldste Berechnung der MM moglich. Dabei wir die MM jedes einzelnen Pi-
xels (3072 x 2048) berechnet. Zur Reduktion der bendtigten Rechenleistung und moglichem
Rauschen wird das so genannte Binning, die Zusammenfassung beieinander liegender Pixel (s.
Abb. 5.9), genutzt. Die resultierende MM wird auf den Eintrag M| normiert. Auf diese Ma-
trix wird, wie in Abschnitt 2.5.2 erldutert, die Polarzerlegung angewandt und die Kennwerte P,
D, A, R, 0 und y mit Hilfe von Gleichung 2.26, 2.28, 2.30, 2.33 und 2.36 berechnet. Dariiber
hinaus wird der STokEs-Vektor der SA der Verzogerung berechnet (s. Gleichung (Gl.) 2.34).
Dieser kann im Rahmen der PoINCARE-Kugel in zwei Dimensionen (Aquatorialebene H/V und
P/M) oder drei Dimensionen angezeigt werden. Die Ergebnisse aller Berechnungen werden als

.csv-Datei exportiert und bei Bedarf als .txt-Datei.

5.3.4 Bestimmung der Faserausrichtung mittels MULLER
Matrix-Messungen

Die Dauer einer vollstindigen MM-Messung betrégt 17s und die anschlieBende Berechnung

sowie Datenausgabe dauert, je nach Ressourcen des verwendeten PCs, weitere 15 bis 30s.

Bestimmung der Faserausrichtung im Gefuge ZurMessung der Faserausrichtung wer-
den pro Vlies (sechs) jeder Stufe (sieben) vier Proben vermessen. Damit ergeben sich 30 Proben

pro Stufe und insgesamt 210 Priifkdrper. Diese werden jeweils individuell mit Gummibéndern
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auf der Halterung fixiert. Dabei entspricht die Rotationsrichtung des Kollektors der vertikalen
Achse der Halterung. Die Probenhalterung wird so orientiert, dass die Riickseite zum PSG und
die Vorderseite, inklusive der Probe, zum PSA zeigt. Der Fokus der Kamera liegt in der Pro-
benebene. AnschlieBend wird die vollstindige MM, auf Basis von 36 Bildern, bestimmt. Die
MM der rotationsabhingigen Faserausrichtung bei 0° wird ebenfalls fiir die Bestimmung der

Faserausrichtung herangezogen.

Bestimmung der rotationsabhédngigen Faserausrichtung im Gefige Zur Messung
der rotationsabhingigen Faserausrichtung wird aus einem Vlies jeder Stufe (sieben) eine Probe
fiir 19 verschiedene Rotationswinkel (360° in 20°-Schritten) vermessen. Insgesamt also sieben
Priifkorper. Dariiber hinaus wird pro Vlies (sechs) jeder Stufe (sieben) eine Proben fiir zehn ver-
schiedene Rotationswinkel (360° in 20°-Schritten) vermessen. Damit ergeben sich sechs Proben
pro Stufe und insgesamt 42 Priifkorper. Diese werden einzeln auf der High-Precision Rotation
Mount positioniert und mit einem 3D-gedruckten Rahmen sowie vier Zylinderkopfschrauben
UNC #4 — 40 fixiert. Dabei entspricht die Rotationsrichtung des Kollektors der vertikalen Ach-
se (0°-180°). Abb. 5.10 zeigt die Rotation Mount inklusive befestigter Vlies-Probe.

Abbildung 5.10: High-Precision Rotation Mount mit fixierter Vlies-Probe. Die elektrogespon-
nene PCL-Probe ist mit Hilfe eines Rahmens auf der Oberseite der Rotation
Mount befestigt.

Im Rahmen der Messungen wir die Rotation Mount mit der Riickseite zum PSG und der Vor-
derseite, inklusive der Probe, zum PSA ausgerichtet. Der Fokus der Kamera wird wieder in die
Probenebene gelegt. Die Rotation der Probe erfolgt entlang der Skala der High-Precision Ro-
tation Mount im Uhrzeigersinn. Fiir jeden eingestellten Winkel wird die Rotation mit Hilfe der

Fixierungsschraube verhindert und die vollstdndige MM, auf Basis von 36 Bildern, bestimmt.
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5.4 Untersuchung der Ausrichtungsanderung im
Zeitstandversuch

5.4.1 Einleitung

Zur sicheren Auslegung von polymeren Bauteilen ist eine genaue Kenntnis des Verhaltens unter
Last (ruhender Beanspruchung) von Néten [147]. Dies gilt ins Besondere fiir medizintechni-
sche Implantate, wie sie zum Beispiel im Tissue Engineering (TE) eingesetzt werden. Polymere
weisen schon bei Raumtemperatur ein viskoelastisches Verhalten auf [147] und die Geflige-
struktur elektrogesponnener Vliese tragt noch weiter zu diesem Verhalten bei. Da im Bereich
des Knochen-Sehnen-7issue Engineerings (TE) die Vliese unterschiedlich ausgerichtete Fasern
enthalten, muss auch dies in die Betrachtung mit einbezogen werden. Bei der konstanten Ver-
formung € einer polymeren Probe, tritt ein zeitabhéngiger Kraftverlust auf. Das statische Lang-
zeitverhalten einer solchen Probe kann durch das Relaxations- und das Retardationsverhalten
charakterisiert werden. Da bei der physiologischen Belastung einer Sehne vermehrt isometri-
sche Phasen auftreten, ist das Relaxationsverhalten fiir Implantate von hoher Bedeutung. Zur
Untersuchung des Langzeitverhaltens konnen sowohl Zeitstandzug-, Zeitstanddruck- und Zeit-
standbiegeversuche durchgefiihrt werden [147]. Im Rahmen dieser Arbeit werden Zeitstandzug-
versuche verwendet, um die Ausrichtungsédnderung der Fasern im Gefiige elektrogesponnener

PCL-Vliese zu untersuchen.

5.4.2 Aufbau und Probenpraparation

Zur Durchfiihrung der Zeitstandversuche wird im Rahmen dieser Arbeit eine Electro Force Test
Bench (Bose Corporation, Framingham, MA, USA) verwendet, ausgestattet mit einer 20N-
Kraftmessdose. Die Kalibrierung der Sensorgenauigkeit erfolgt fiir den Weg nach ASTM E2309
[153] sowie nach ASTM E4 [154] fiir die Kraft. Die Messunsicherheit liegt damit bei -1 %. Mit
der Electro Force Test Bench ist eine Auslenkung bis zu 60 mm moglich. Die Anlage besteht aus

den folgenden Komponenten:

(a) Belastungssystem
(b) Probenaufnahmen
(¢) Kraftmessdose

(d) Gestell

Abbildung 5.11 zeigt den Aufbau der Test Bench. Das Belastungssystem und das Gestell sind je-
weils auf dem optischen Tisch verschraubt. Die Kraftmessdose ist mit dem Flansch am Ende der

drehbar, im Gestell, gelagerten Welle verschraubt. Je eine Probenaufnahme ist an den Ausleger
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des Belastungssystems und an die Kraftmessdose geschraubt. Die Fixierung der Proben erfolgt
zwischen den geriffelten Backen der Aufnahmen. Gestell und Belastungssystem sind gegeniiber

positioniert, sodass die Zugrichtung horizontal uniaxial verlduft.

Abbildung 5.11: Electro Force Test Bench mit dem Belastungssystem (a), den Probenaufnah-
men (b), der Kraftmessdose (c) und dem Gestell (d).

Um die Vorschiddigung der PCL-Vlies-Proben zu verhindern, wird eine nach DELP et al. [9]
angepasste Probengeometrie und -préparation verwendet. Die verwendete Geometrie ist in Ab-
bildung 5.12 abgebildet. Ein Papierrahmen mit den Maflen 40 mm x 35mm (L X B) und einer
Aussparung von 20mm x 25 mm (L x B) wird dabei zur Stabilisierung der Probe verwendet (s.
Abbildung 5.12a). Die PCL-Probe wird aus der Mitte des Vlieses prépariert (40mm x 15 mm),
wobei die Liangsseite der Probe parallel zur Rotationsrichtung des Kollektors verlduft. Mittels
beidseitigem Klebeband wird die Probe auf dem Papierrahmen fixiert. Aus der Probengeometrie

und dem Papierrahmen ergibt sich eine freie Einspannldnge von 20 mm.

5.4.3 Bestimmung der Haltedauer im Zeitstandversuch

Die relevante Dehnung eines Implantats im physiologischen Umfeld betragt €,,,, < 5% [23,
24] und liegt damit weit unter der Bruchdehnung elektrogesponnener PCL-Vliese [8]. Bei einer
freien Einspannldnge von 20 mm folgt eine bendtigte Auslenkung von 1 mm. Um eine definier-
te und stoBfreie Krafteinleitung zu gewihrleisten, erfolgt die Auslenkung der Probe mit einer
Priifggeschwindigkeit von 0,167 mm/s (1 mm/min), angelehnt an DIN 527-1 Tabelle 1 [155].
Diese Auslenkung wird anschlieBend fiir die entsprechende Dauer konstant gehalten. Alle Zeit-
standversuche werden trocken und bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Zur Versuchsdurchfiih-

rung werden die Proben an den Klebestellen der Vliese in den Probenaufnahmen fixiert, der
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35 mm

20 mm
40 mm

15 mm

a) b)

Abbildung 5.12: Probengeometrie elektrogesponnener Vliese fiir den Zeitstandversuch: a)
Schemazeichnung der Probengeometrie mit dem Papierrahmen in grau-
kariert, der Vlies-Probe in dunkelgrau und der Schneidmarkierung in schwarz.

b) exemplarisch auf einem Papprahmen aufgeklebte Vlies-Probe.

Rahmen auf beiden Seiten durchschnitten und anschlieend der Durchlauf gestartet. In Abbil-
dung 5.13 sind der Verlauf der Auslenkung und exemplarische, zeitabhidngige Kraftverldufe tiber
eine Haltedauer von 5 min dargestellt. Im Rahmen dieser Arbeit werden MM-Messungen im un-
belasteten und belasteten Zustand der Vlies-Proben durchgefiihrt. Um sicher zu stellen, dass die
Fasern wihrend der Messung keiner akuten Relaxationsbewegung unterliegen, wird zu Beginn
die bendtigte Haltedauer der Dehnung bestimmt [156]. Mit dem hier verwendeten Aufbau dauert
eine Messung der vollstindigen MM 17s. Unter der Verwendung eines Sicherheitsfaktors von
2, ergibt sich ein Beobachtungszeitraum von 34s. Fiir die Bestimmung der Haltedauer wird aus
einem Vlies jeder Stufe (sieben) eine Vlies-Probe pripariert und ruhend fiir 5 min belastet. Da-
mit ergeben sich insgesamt 7 Priitkorper. AnschlieBend wird der prozentuale Kraftverlust AFy,

jeder Probe, nach einer Haltedauer von 3 min, im Beobachtungszeitraum (34 s) berechnet:

F,—F
AFy, = % x 100 % (5.1)

max

mit t; = 240sund t, = 274 s und F,,,, der maximal auftretenden Kraft im jeweiligen Zeitstand-

versuch.
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Abbildung 5.13: Exemplarische Kraftverldufe iiber 6 min des Zeitstandversuchs. Die Rampe
der Auslenkung ist in dunkelgrau dargestellt (1 min) und die Kraftverldufe dar-

iiber in blau, griin und grau.

5.4.4 Untersuchung der Ausrichtungsanderung im Geflige

Die Ergebnisse der Untersuchung aus Abschnitt 5.4.3 sind in Abb. 6.13 dargestellt. Aus Ab-
schnitt 6.3.1 geht hervor, dass der prozentuale Kraftverlust nach einer Haltedauer von 3 min in-
nerhalb der Messunsicherheit der Kraftmessdose liegt. Daher wird fiir die weitere Untersuchung
der Ausrichtungsanderung im Gefiige eine Haltedauer von 3 min verwendet. Auch die Proben-
geometrie und -préiparation sowie die Priifgeschwindigkeit von 1 mm/min finden Anwendung
in den weiteren Versuchen. Zur Messung der MM im unbelasteten und belasteten Zustand, wird
das MM-Polarimeter orthogonal zur Zugrichtung des Belastungssystem positioniert. Abb. 5.14
zeigt den kompletten Versuchsaufbau. Im Rahmen dieser Versuche wird das Gehiuse des MM-
Polarimeters angepasst. Auf jeder Seite werden Aussparungen gefrist, um sowohl Gestell als
auch Belastungssystem in das Gehduse zu integrieren. Die Probenaufnahmen werden so rotiert,
dass die Proben orthogonal im Strahlengang der LED des Polarimeters stehen (s. Abb. 5.14). Da-
bei befindet sich die Probe in der Fokusebene der Kamera. Dariiber hinaus wird zur Reduktion
des Streulichts der Arduino®-LED im Gehiuse, eine Trennwand auf Hohe des PSG positioniert
(s. Abb. 5.14). Die Hohe des Polarimeters wird mittels Abstandshaltern so angepasst, dass sich
der Lichtstrahl der LED mittig auf der Probe befindet.
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Abbildung 5.14: Aufbau zur MM-Messung im Zeitstandversuch. Draufsicht mit dem MM-
Polarimeter in horizontaler und der Bose Electro Force Test Bench in verti-

kaler Richtung.

AnschlieBend wird das Gehduse des Polarimeters mittels Schrauben auf dem optischen Tisch

fixiert. Die Versuchsdurchfiihrung erfolgt nach dem folgenden Protokoll:

1. Einspannung der Probe in der Aufnahme
2. Durchtrennen des Papierrahmens

3. SchlieBen des Polarimeter-Gehéduses

4. Messung der vollstandigen MM (17 s)

5. Anfahren der benétigten Dehnung (60s)
6. Halten der Dehnung (1805s)

7. Messung der vollstindigen MM (17s)

8. Entlastung der Probe

9. Offnen des Polarimeter-GehZuses

10. Entfernung der Probe

Zur Untersuchung der Ausrichtungsdnderung im Gefiige werden pro Vlies (sechs) jeder Stufe
(sieben) drei Proben vermessen. Damit ergeben sich 18 Proben pro Stufe und insgesamt 126

Priifkorper.
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5.5 Datenanalyse

5.5.1 Kategorisierung der Daten

Das primére Merkmal in dieser Arbeit ist definiert als die ,,Orientierung der Fasern im Vlies®.
Das resultierende Messergebnis dieser relevanten Grof3e (Merkmal) wird als Datum (bzw. Mess-
wert oder Beobachtungswert) bezeichnet. Der Wertebereich beschreibt dabei die Menge aller
moglichen Auspriagungen des Merkmals. Die Liste aller gemessenen Daten wird als Datensatz
bezeichnet. In dieser Arbeit ermittelte Datensétze konnen als unabhéngig betrachtet werden und
sind metrisch (stetig) skaliert. Die Unabhdngigkeit der Messwerte beruht auf den folgenden An-

nahmen:

(i) Die einzelnen Fasern sind statistisch im Vlies verteilt, bedingt dadurch muss eine Vielzahl

an Fasern vermessen werden um eine robuste Stichprobe zu erhalten.

(i1) Beijeder Messung wird lediglich ein kleiner Ausschnitt des Vlieses untersucht. Auf Basis

der Methoden muss daher von einer unbekannten Grundgesamtheit ausgegangen werden.

(i11)) Im Rahmen der REM-basierten Messmethode wird bewusst nur die Oberfldche der Vliese

quantifiziert. Daraus folgt ein eingeschrinkter Informationsgewinn.

5.5.2 Deskriptive Statistik

Im Rahmen einer explorativen Datenanalyse kommen Werkzeuge aus der beschreibenden (de-
skriptiven) Statistik zum Einsatz. Mittels der zur Verfligung stehenden Methoden, lassen sich
Strukturen und Zusammenhinge im Datenmaterial erkennen [157]. Zur Komprimierung der In-
formationen und dem Vergleich unterschieldicher Datensitze, werden unter anderem statistische
Kenngrofen (Lagemalle und Streuungsmalle) sowie graphische Methoden (Box-Plot, Quantil-
Quantil-Plot, Punktdiagramme und Regressionsanalysen) verwendet. Das Lagemal} beschreibt
dabei die Position des Datensatzes, mittels eines aus den Daten errechneten Werts. Die hier
verwendeten Lagemalle fiir metrische Daten sind: arithmetisches Mittel, Median und Quanti-
le. Allerdings ist das Lagemal zur vollstindigen Beschreibung eines Datensatzes nicht ausrei-
chend. Zur Quantifizierung der individuellen Abweichungen werden ergidnzend Streuungsmafle
genutzt. Das Abweichungsverhalten von Merkmalsauspragungen in Datensédtzen kann mittels
dieser Streuungsmale quantifiziert werden. Im Rahmen dieser Arbeit werden Streuungsmalle
verwendet die auf der Differenz zwischen Lagemallen basieren (Spannweite und Quartilsab-
stand) und solche die Abweichungen zwischen den Werten des Datensatzes und dem entspre-
chenden Lagemall verwenden (empirische Standardabweichung). [157] Zur graphischen Dar-
stellung von Lage- und Streuungsmallen sowie zur weiterfithrenden Analyse der Daten werden
in dieser Arbeit Box-Plots, Quantil-Quantil-Plots und Punktdiagramme inklusive Regressions-

analyse verwendet. Zur Berechnung aller statistischen KenngréB3en, fiir die graphischen Auswer-
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tung und die Durchfiihrung der Hypothesentests im Rahmen der schlieBenden Statistik werden
die Software OriginPro 2018b sowie OriginPro 2022 (OriginLab Corporation, Northampton,
MA, USA) und Microsoft Excel 2019 (Microsoft Corporation, Redmond, WA, USA) verwen-
det.

LagemaBe Das arithmetische Mittel X eines metrisch-skalierten Datensatzes mit den Beob-
achtungswerten x1, ..., x,, ist wie folgt definiert [157]:

o1 1 &

x:Z(xH—xz—l—...—l—xn):Z;xi (5.2)
Mit n der Anzahl der Beobachtungen x; je Datensatz (Stichprobenumfang). Beobachtungen die
relativ zur Mehrzahl der Daten grof3 oder klein sind, werden als Ausreifler bezeichnet. Ursachen
fiir AusreiBer konnen Mess- bzw. Ubertragungsfehler sein, aber auch durch korrekte Messungen
auftreten. Das arithmetische Mittel wird, bedingt durch seine Definition (s. Gl. 5.2), stark von
AusreiBlern beeinflusst. [157] Fiir alle Datensétze mit einem Stichprobenumfang n > 5 wird
das arithmetische Mittel berechnet und es findet Verwendung in der graphischen Auswertung.
Der Median ist definiert als der Wert der ,,in der Mitte* der Daten liegt. Die Hélfte der Daten ist
dabei also kleiner/gleich und die Halfte ist groBer/gleich dem Median. Es existiert bei ungeraden
Stichprobenumfangen also nur ein einziger Wert, der diese Bedingung erfiillt. Liegt allerdings
eine gerade Anzahl an Beobachtungen im Datensatz vor, wird das arithmitische Mittel (s. Gl. 5.2)
berechnet um einen eindeutigen Wert fiir den Median zu erzeugen. [157] Mit der Rangwertreihe

X1y S - S X(p) eines metrisch-skalierten Datensatzes xi,...,x,, ist der Median ¥ definiert als
[157]:

X(ni1) falls n ungerade
E(X(%) +x(z41)) falls n gerade

Wobei der Median bedeutet, dass in mindestens 50 % der Félle mindestens X und in 50% der
Félle maximal ¥ auftritt. Im Gegensatz zum arithmetischen Mittel ist der Median ein robustes
LagemalB, er ist wenig beeinflusst durch Ausreifler. [157] Im Rahmen dieser Arbeit kommt der
Median bei der Darstellung der Datensétze anhand ihrer Verteilung zum Einsatz. Mittels Quan-
tile konnen Informationen tiber die Form der Héufigkeitsverteilung von Beobachtungen in Da-
tensdtzen gewonnen werden. Dabei ist ein bestimmter Anteil der Werte einer Stichprobe kleiner
als das Quantil, der Rest ist grofler. Die p-Quantile lassen sich fiir metrische Daten analog zum
Median (s. Gl. 5.3) berechen. Auch bildet die Rangwertreihe x(j) < ... < x(,) eines metrisch-
skalierten Datensatzes xi, ..., x, die Basis. [157] Dabei ist das p-Quantil X, fiir p € (0, 1) gegeben
durch [157]:
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X(k) fallsnp <k <np+1,np¢N
)Zp =141 (5.4)
E(X(k) —|—X(k+1)) falls k =np, np e N

Aus der Definiton der Quantile ergeben sich spezielle Bezeichnungen fiir p = 0,25, p = 0,5 und
p = 0,75. Dabei heilit das 0,25-Quantil X »5 ,,unteres Quartil“, das 0,5-Quantil % 5 entspricht
dem Median (s. GI. 5.3) und das 0,75-Quantil Xy 75 wird als ,,oberes Quartil* bezeichnet. Diese
speziellen p-Quantile werden in dieser Arbeit zur graphischen Darstellung der Verteilung der
Daten genutzt. Hierbei sind der Abstand des oberen und unteren Quartils zum Median bei ,,sym-
metrischen* Verteilungen nahezu gleich. Sind die Abstdnde jedoch unterschiedlich, muss von

einer rechts- oder linksschiefen Haufigkeitsverteilung ausgegangen werden. [157]

StreuungsmaBe Die Differenz zwischen Maximum und Minimum der Beobachtungswerte
eines Datensatzes wird als die Spannweite S bezeichnet. [157] Dabei gilt flir einen metrisch-

skalierten Datensatz x, ..., x;, [157]:
S:X(n) —X(l) (55)

Mit dem Minimum x(;y und dem Maximum x(,,). Die Spannweite beruht auf dem grofiten und
dem kleinsten Wert und ist somit sehr anfillig fiir Anderungen in den Randbereichen des Daten-
satzes. Diese Sensibilitdt gegeniiber Ausreilern kann zu einem verzerrten Eindruck der Streuung
im Datensatz fiihren. Daher wird die Spannweite S im Rahmen dieser Arbeit nur in Verbindung
mit anderen, robusteren Streuungsmafen verwendet. Der Quartilsabstand Q beruht auf der Dif-
ferenz zweier Lagemalfe, dem oberen Quartil X 75 und dem unteren Quartil X 5. Ausgehend von
der Definition dieser Quantile (s. Gl. 5.4), liegen mindestens 50 % der zentralen Beobachtungs-
werte im Bereich [fo,zs , )E0775} . Somit kann der Quartilsabstand Q genutzt werden, um einen Teil
der Streuung eines Datensatzes zu beschreiben. [157] Fiir einen metrisch-skalierten Datensatz
X1,...,X, gilt dabei [157]:

Q = Xo,75 — X025 (5.6)

Im Gegensatz zur Spannweite S (s. Gl. 5.5), ist der Quartilsabstand nicht empfindlich gegeniiber
Anderungen in den grdBten und kleinsten Werten. Damit ist der Quartilsabstand Q ein robuste-
res Mal} der Streuung gegeniiber extremen Werten als die Spannweite S. Es gilt Q0 < S. [157]
Im Rahmen dieser wird der Quartilsabstand Q besonders fiir die Betrachtung der Verteilung der
Daten im Datensatz und zur Erginzung der Spannweite S verwendet. Die empirische Varianz s>
(auch Stichprobenvarianz) ist ein StreuungmaB der Stichprobe, wohingegen die Varianz ¢ ein

Streuungsmal} der Grundgesamtheit darstellt. empirische Varianz basiert auf der Summe der Ab-
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weichungsquadrate und ist fiir einen metrischen Datensatz x, ..., x,, mit dem nach Gleichung 5.2
berechneten arithmetischen Mittel x, definiert als [157]:

52 = % i(xi —x)? (5.7)

Bei unbekannter Grundgesamtheit der Beobachtungen kann es zu verzerrten bzw. verfalschten
(eng. biased) Ergebnissen kommen. Um diesen systemischen Fehler oder auch Bias zu vermei-
den, wird in dieser Arbeit eine angepasste Form der empirischen Varianz verwendet. [158] Die

verwendete empirische Varianz ist definiert als [157]:

1

n—1

§ =

f(xi—xf (5.8)
i=1

Bedingt durch das Quadrieren der Abweichungen, haben grof3e Differenzen einen groflen Ein-
fluss auf die empirische Varianz. Die empirische Standardabweichung § (auch Stichprobenstan-
dardabweichung) berechnet sich fiir den metrischen Datensatz x1, ..., x, wie folgt aus der ange-

passten empirischen Varianz (s. Gl. 5.8) [157]:

§= \/I’lil .n](xl'—f)z (5.9

1

Die empirische Standardabweichung §'stellt ein intuitiveres Streuungsmal dar als die empirische
Varianz s2, da sie die selbe MaBenheit besitzt wie die Daten des Datensatzes. [157] Daher wird
die emprische Varianz in dieser Arbeit hauptsdchlich im Rahmen von Hypothesentests verwen-
det und die empirische Standardabweichung als Ergidnzung der LagemalBe fiir die graphische

Auswertung bei Stichprobenumfiangen n > 25.

Graphische Auswertung Mittels Box-Plots konnen die Lage und Streuung eines Datensat-
zes graphisch dargestellt und dariiber hinaus multiple Datensédtze miteinander verglichen wer-
den. Dabei existieren viele verschiedene Kombinationen aus verwendeten Lage- und Streuungs-
mafe zur Erstellung der Plots. [157] Im Rahmen dieser Arbeit wird die folgende Variante ver-
wendet. Das zentrale Element stellt dabei ein Kasten (eng.: Box) mit zwei Antennen (eng.: Whis-
kers) mit jeweils einer orthogonalen Linie am Ende dar. Eine Achse legt dabei die Skalierung
der Daten fest; in diesem Falle metrisch-skaliert. Der untere Rand der Box wird durch das untere
Quartil (fo 25) und der obere Rand durch das obere Quartil (%, 75) definiert. Der Abstand zwi-
schen oberem und unterem Rand der Box ist also definiert als der Quartilsabstand Q (s. Gl. 5.6).
Der Median X (s. Gl. 5.3) wird als horizontale Linie in der Box dargestellt und das arithmetische
Mittel x (s. Gl. 5.2) als schwarzes Kreuz. [157] Die Antennen sind definiert als 1,5 x Q und alle

Werte die auBBerhalb der orthogonalen Linien liegen werden als individuelle Punkte markiert.
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Die so dargestellten Werte werden als extreme Werte betrachten, jedoch ohne das ein spezifi-
scher Test durchgefiihrt wird. In dieser Arbeit werden Box-Plots zum simultanen graphischen
Vergleich multipler Datensitze, mit Stichprobenumfangen n > 10, verwendet. Basierend auf
der Definition der p-Quantile (s. Gl. 5.4) geben sie dabei Aufschluss iiber die zugrunde liegende
Haufigkeitsverteilung. In Abbildung 5.15 ist ein exemplarischer Box-Plot abgebildet.

Abbildung 5.15: Darstellung eines exemplarischen Box-Plots.

Die deskriptive Regressionsanalyse bietet die Moglichkeit die funktionale Abhangigkeit zweier
metrischer Merkmale X und ¥ mathematisch zu beschreiben. Die Basis bildet dabei die Identi-
fikation dieser Abhiingigkeitsstruktur, zum Beispiel durch theoretische Uberlegungen oder die
Auswertung eines ZusammenhangsmalBes. [157] In dieser Arbeit sind das erklarende Merkmal
(Regressor, Einflussfaktor) X und das abhdngige Merkmal (Regressand, Zielvariable) Y defi-
niert als die Oberflichengeschwindigkeit des Kollektors und die resultierende Orientierung der

Fasern im Vlies. Fiir den Zusammenhang zwischen X und Y folgt daraus die Annahme [157]:

Y = f(X) (5.10)

Dabei ist davon auszugehen, dass f von einem oder mehreren Parametern abhingt. Diese Pa-
rameter sollen mittels der Regressionsanalyse moglichst genau bestimmt werden und der Da-
tensatz (xy,y1), ..., (xn,yn) dient dabei als Anhaltspunkt. Dabei sind die Funktionswerte J;, oder

auch Regressionswerte, definiert als [157]:

)A/,‘ :f(xi) (5.11)

Miti € {1,...,n}. Bedingt durch zum Beispiel Messfehler oder natiirlich Schwankungen ist das
idealisierte Modell aus Gleichung 5.10 nicht immer giiltig. Daher gilt in der Regel §; # y; und
die Regressionswerte y1,...,y, weichen an den Stellen xy,...,x,, von den gemessenen Werten
Yi,..-,X, ab. Um dies zu kompensieren, wird die Beziehung zwischen X und Y (s. Gl. 5.10) um

einen Fehlerterm € ergénzt und mit Gleichung 5.11 ergibt sich [157]:
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Vi = f(x,-) + & (5.12)

Miti € {1,...,n}. Dabei beschreibt der Fehlerterm € die Abweichung der Regressionswerte y; zu
den Messwerten y;. Mit Hilfe einer ermittelten Niherung f fiir die Regressionsfunktion f, kann
mit f(x) eine ,,Prognose* fiir den y-Wert eines nicht betrachteten x-Werts erzeugt werden. Dieses
Verfahren wird héufig fiir Werte auBerhalb von x € Iyariabie = [X(1);-- X(n) | verwendet. [157]
In dieser Arbeit liegt der Fokus allerdings auf den nicht betrachteten x-Werten innerhalb von
Iyariable, Zur retrospektiven Analyse der Oberflichengeschwindigkeit als Einflussgrof3e bei der
Vliesherstellung (Untersuchung der relativen Orientierung). Eine Prognose fiir Oberflachenge-
schwindigkeiten oberhalb der maximalen beobachteten Messwerte ergibt prozesstechnisch kei-
nen Sinn und wiirde keinen Erkenntnisgewinn erzielen. Deshalb werden die obere und untere
Grenze des betrachteten Bereichs Iy4yigpe durch die minimalen und maximalen Beobachtungs-
werte definiert. Zur Berechnung der Néherung £, wird hier die Methode der kleinsten Quadrate
verwendet. Dabei wird zunichst eine Klasse .77 von Funktionen gewihlt, in der mindestens eine
Funktion den Einfluss von X auf Y beschrieben soll. [157] In dieser Arbeit wird eine Einfluss-
groBBe (Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors) betrachtet und ein linearer Zusammenhang
der Merkmale X und Y ist plausibel. Daher wird hier eine lineare Regression durchgefiihrt und

als parametrische Klasse .77 die Menge der linearen Funktionen .7¢7;,, verwendet [157]:
Hin = { fum = u+mx,x € Rlu,m € R} (5.13)

Mit u# und m den Parametern der Funktion f. Mittels der Methode der kleinsten Quadrate wird
nun eine Funktion gesucht, die den Zusammenhang am besten beschreibt. Die quadratische Ab-
weichung Q(f) der Beobachtungswerte und Regressionswerte (s. Gl. 5.8) ergibt sich mit Glei-
chung 5.12 zu [157]:

007) = Y (i — f) = Y (&) (5.14)

1 i=1

~.

Aufbauend darauf wird eine Niherungsfunktion f € ./, gesucht, fiir die gilt Q(f) < Q(f) fiir
alle f € ;. [157] Zur Bewertung der Anpassung wird in dieser Arbeit das Bestimmtheits-
mal B,, (auch R?) verwendet. Dabei gilt im Falle der linearen Regression die Streuungszerle-

gung s§ = s% +s§ [157]:

(yi — 51)? (5.15)

D=

n
Gi—9)? =Y i—9*+
1 i=1 i=1

B
I

~.

Mit der empirischen Varianz s§ (s. Gl. 5.8) der Beobachtungswerte yy, ..., y,, der empirischen Va-

rianz sy% der Regressionswerte ji,...,y, und der empirischen Varianz sg der Residuen éy, ..., é,.
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Damit kann die Gesamtstreuung s§ des Merkmals Y zerlegt werden in einen Anteil der durch das
Regressionsmodell zu erkléren ist (s%) und einen Anteil der die restliche Streuung (s%) darstellt.
[157] Basierend auf der Streuungszerlegung aus Gleichung 5.15, gilt fiir das Bestimmtheits-
maB By, [157]:

52
By=1-%== (5.16)
5y

Mit 0 < By, < 1. Basierend auf Gleichung 5.16 gilt By, = 0, wenn die Streuung der Daten nicht
durch das Regressionsmodell erklart werden kann. Im Gegensatz dazu gilt By, = 1, wenn die
Gesamtstreuung durch die Regressionsgerade vollstandig beschrieben wird. [157] Bei der Abs-
traktion von Messwerten mittels Lagemal, geht ein Teil der Information verloren. Im Rahmen
dieser Arbeit wird eine Regressionsanalyse auf Basis des arithmetischen Mittels einzelner Da-
tensédtze durchgefiihrt. Um diesem Umstand Rechnung zu tragen, wird zur Beurteilung der Giite
des Regressionsmodells ein Bestimmtheitsmal3 von By, > 0,95 vorausgesetzt. Es miissen also
mindestens 95 % der Gesamtstreuung durch das Regressionsmodell beschrieben werden kénnen.
Die Verwendung von Quantil-Quantil-Plots (QQ-Plots) ermoglicht den Vergleich der Beobach-
tungswerte zweier Datensédtze, mit Hinblick auf die Verteilung der beiden Grundgesamtheiten.
Dabei werden die Quantile (s. Gl. 5.4) der beiden Datensétze gegen einander aufgetragen. So-
fern die jeweiligen Beobachtungswerte Grundgesamtheiten mit gleicher Verteilung entstammen,
liegen die Datenpunkte auf der Winkelhalbierenden (45°-Linie). Je stirker die Datenpunkte von
der Geraden abweichen, desto niher liegt die Vermutung, dass die beiden Datensdtze nicht aus
Grundgesamtheiten mit gleicher Verteilung stammen. Wird nun eine der Datensétze durch ein
spezifisches theoretisches Verteilungsmodell (hier: Normalverteilung) ersetzt, ergibt sich ein
Wahrscheinlichkeits-Plot (eng.: Probability Plot). [158] Sei F(x;) eine willkiirliche, kontinu-
ierliche Verteilung und die Inverse F~!(x;) heift Quantilfunktion. Dann ist fiir p € (0,1) das
p-Quantil von F definiert als [157]:

Op=F"!(p) (5.17)

Bei der Erstellung eines Quantil-Quantil-Plots werden nun die Beobachtungswerte x; als Rang-
wertreihe x(1) < ... < .x(,) gegen Q(p;) aufgetragen. Dariiber hinaus werden die Perzentile auf
Basis eines 95 %-Konfidenzintervalls eingezeichnet. In Abbildung 5.16 ist ein exemplarischer
Quantil-Quantil-Plot (QQ-Plot) abgebildet.

Zur Berechnung von Qp; wird in dieser Arbeit p; nach BLOM verwendet [159]:

pi=—rt® (5.18)

Mit den Réngen R(x;) der Beobachtungswerte x;. Die Verwendung von Gleichung 5.18 fiihrt zu
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n>29
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Abbildung 5.16: Darstellung eines exemplarischen QQ-Plots. Mit den Beobachtungswerten x;
als Rangwertreihe auf der x-Achse, dem Ergebnis der Quantilsfunktion Qp;
auf der y-Achse, der Winkelhalbierenden (graue gestrichelte Linie) und den
berechneten Perzentilen.[157, 158]

einer unverzerrten und robusten graphischen Anndherung fiir den Spezialfall der Normalvertei-
lung [159]. Die zugrunde liegende Dichtefunktion der Normalverteilung N (i, 6?) ist definiert
als [158]:

fxlu,0%) =

(5.19)

Mit u dem Erwartungswert und 62 der Varianz, hier geschitzt auf Basis des Datensatzes. In
dieser Arbeit wird eine Ubereinstimmung der Verteilungen angenommen, sofern die Menge
der Datenpunkte innerhalb der Perzentile > 95 % ist. Neben Boxplots und QQ-Plots werden
in dieser Arbeit auch Punkt-Diagramme verwendet. Dabei repriasentieren die dargestellten Da-
tenpunkte jeweils das arithmetische Mittel eines ganzes Datensatzes. Fiir Stichprobenumfinge
von 5 < n < 25 stellen die Fehlerbalken die Spannweite S (s. Gl. 5.5), mit dem Minimum x) und
Maximum x,), des Datensatzes dar. Fiir Stichprobenumfénge n > 25 zeigen die Fehlerbalken

die unverzerrte empirische Standardabweichung an (s. Gl. 5.9).
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5.5.3 SchlieRende Statistik

Mittels der zuvor beschriebenen deskriptiven Statistik werden Informationen auf Basis der be-
obachteten Werte gewonnen. In der schlieBenden Statistik dagegen, werden Fragen zur Grund-
gesamtheit gestellt und beantwortet. Dies geschieht zum Beispiel mit so genannten Hypothe-
sentests. Dabei ist die Entscheidung zu treffen, ob ein untersuchtes Merkmal die entsprechende
Eigenschaft besitzt; die Hypothese wird angenommen oder abgelehnt. Die zu priifende Uber-
legung wird als Alternativhypothese H4 bezeichnet und steht der Nullhypothese Hy gegeniiber,
wobei sich die beiden Hypothesen zwingend ausschlieBen miissen. Besonders ist dabei zu be-
achten, dass nur die Giiltigkeit der Alternativhypothese Hy statistisch nachzuweisen ist. Bei der
Uberpriifung der Hypothese wird eine Teststatistik 7 = T(xy,...,x), basierend auf der Stich-
probe xi, ..., Xx,, berechnet und mit einer kritischen Schranke c7 abgeglichen. [157] Mit der Al-
ternativhypothese H4 und der Nullhypothese Hy gilt [157]:

Verwerfe Hy, falls T > ct

Dabei ist der Annahmebereich (—oo, c7] und der Ablehnbereich (¢, o). Die Nullhypothese kann
also nur zuriickgewiesen werden, wenn der kritische Werte c7 iiberschritten wird. Die Entschei-
dung zu Gunsten einer Hypothese ist fehlerbehaftet und hier konnen zwei Arten von Fehlern

unterschieden werden [157]:

Fehler 1. Art (a-Fehler): Bezogen auf die Grundgesamtheit ist die Nullhypothese Hy kor-
rekt, das Testverfahren bestitigt aber, auf Basis der Stichprobe, die Alternativhypothese
Hy.

Fehler 2. Art (B-Fehler): Auf Basis der Stichprobe bestitigt das Testverfahren die Null-
hypothese Hy, aber im Bezug auf die Grundgesamtheit ist die Alternativhypothese Hy
korrekt.

Der Fehler der 1. Art bedeutet also, dass die Nullhypothese Hy verworfen wird, obwohl sie
tatsdchlich richtig ist. Wohingegen der Fehler 2. Art auftritt, wenn die Nullhypothese Hy an-
genommen wird, obwohl sie falsch ist. Grundsitzlich darf der o-Fehler nicht zu klein gewihlt
werden und der 3-Fehler nicht zu groB. Sonst besteht ein Ungleichgewicht und das Testver-
fahren hitte ,,kaum eine Chance* die Alternativhypothese H4 anzunehmen. Um dieses Problem
zu adressieren wird fiir o eine Fehlerwahrscheinlichkeit eingefiihrt @ € {0, 1} die als akzep-
tabel angesehen wird. [157] Im Rahmen dieser Arbeit werden die folgenden Werte festgelegt:
o € {0,05;0,01;0,001}. Dabei heiBit o ,,Signifikanzniveau* und wird die Nullhypothese Hy
abgelehnt, gilt die Alternativhypothese Hy als signifikant zum Niveau «. [157] In dieser Ar-
beit werden dier Ergebnisse der Hypothesentests graphisch mittels Sternen dargestellt. Dabei

entspricht o = 0,05 einem Stern *, & = 0,01 zwei Sternen ** und ¢ = 0,001 drei Sternen s x .
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Die statistischen Tests konnen in parametrische und nicht-parametrische unterschieden werden.
Parametrische Tests finden Verwendung, wenn den Daten eine parametrische Verteilung zugrun-
de liegt. Zum Beispiel im Falle einer Normalverteilung. [157] Ein wesentlicher Aspekt der Da-
tenanalyse ist der Vergleich von Mittelwerten, zum Beispiel mittels Varianzanalyse (eng.: Analy-
sis of Variances) (ANOVA). Dabei ist die Gleichheit der Erwartungswerte als Nullhypothese H(
definiert. In dieser Arbeit werden die einfache (einfaktorielle) ANOVA, Dunnett post-hoc- und
Tukey-Kramer-post-hoc-Tests als parametrische Tests angewendet sowie die Kruskal-Wallis Va-
rianzanalyse (eng.: Kruskal-Wallis Analysis of Variances) (KW-ANOVA), paarweise Vergleiche
mittlerer Rdnge und Vergleiche aller Behandlungen mit einer Kontrolle mittels Rangvarianzana-

lyse als nicht-parametrische Tests durchgefiihrt.

Parametrische Testverfahren Mittels ANOVA lésst sich der Vergleich zweier Erwar-
tungswerte (Students t-Test) auf eine beliebige Anzahl erweitern. Wobei die Grundgesamtheiten
normal-verteilt sein miissen. [ 158] Die Gesamtzahl der Stichprobenelemente 7 ist gegeben durch
[158]:

Y ni=n (5.20)

Mit k Stichprobengruppen und den jeweiligen Stichprobenelementen r;. Im Folgenden werden
die Indizes i und j verwendet. Dabei beschreibt i die Stichprobe und j den j-ten Wert in der i-ten
Stichprobe (1 <i <k;1 < j <n;).[158] Die Gruppenmittelwerte X; sind, in Anlehnung an das
arithmetische Mittel (s. Gl. 5.2) definiert als [158]:

Xi,:foij (5.21)

Wobei der Punkt den Index angibt, anhand dessen aufsummiert wird. Das Gesamtmittel X ist
beschrieben als [158]:

1 & b
X:ZZZXUZ— _ i (5.22)

Analog zur Methode der kleinsten Quadrate in der Regressionsanalyse (s. Gl. 5.14), wird auch im
Rahmen der ANOVA die Summe der Abweichungsquadrate Q(f) betrachtet und die Streuung
zerlegt (s. Gl. 5.15) [158]:

Qgesamz (f) = Qinnerhalb (f) + Q. wischen (f)
Z(xij —x)° = Z(xij—)zi.)z—i—Zni(ji‘ —)? (5.23)

ij i,
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Mit Qinnernain(f) der Streuung der Einzelwerte um den Gruppenmittelwert und Q.ypischen(f)

Streuung der Gruppenmittelwerte um das Gesamtmittel. Mit den Freiheitsgeraden (n — k) fiir

sl%m erhatp 9Nd (k—1) fur sfwis chen» Tolgen die Definitionen der Mittleren Quadrate [158]:
2 1 - \2
Sinnerhalb = . Z(Xi j—Xi) (5.24)
iJ
und
2 1 — N
Sinnerhalb = k——l Zni(xi. —)C) (525)
l
Die Teststatistik der ANOVA (F-Test) ist definiert als der Quotient aus s?wis chen (@uch Stichpro-

benfehler) sowie sl.zml orhalp (@uch Versuchsfehler) und ist gegeben durch [158]:

R Zx_%_x_%
R k—=1|%n; n
F= 1 ; (5.26)
2 A
n—k Zx"f_zn_li]
i,j i

Im Rahmen dieser Arbeit sind die gepriiften Hypothesen definiert als:
Nullhypothese Hy : lj = 41 = ... = Wi =W = U
Alternativhypothese Hy @ W; # U

Bei ungleichen Varianzen, also bei einer Uberschreitung des definierten kritischen Wertes (mit
Signifikanzniveau «) der F-Verteilung, wird die Nullhypothese abgelehnt und mindestens zwei
Erwartungswerte sind unterschiedlich. Bei Verwendung gleich grofer Stichprobenumfénge n; =
ng wird der B-Fehler minimiert und Varianzungleichheiten haben weniger Einfluss. [158] Daher

wird in dieser Arbeit die folgende Teststatistik verwendet, wenn n; = nq gilt [158]:

k522 e

= (5.27)

no lezj - ZX?] /(no—1)
i,j i

Wenn die Nullhypothese im Rahmen der ANOVA abgelehnt wird, ist bekannt das statistisch si-
gnifikante Unterschiede in den Erwartungswerten vorliegen. Um zu bestimmen zwischen wel-
chen Stichproben diese Unterschiede auftreten, werden multiple paarweise Vergleiche (eng.:
Multiple Comparison Procedures) (MCP) im Anschluss (post-hoc) an die ANOVA durchge-
fiihrt. Die paarweisen Vergleiche halten dabei das Signifikanzniveau der vorangegangenen Tests

ein. [158] In dieser Arbeit sind dabei zwei Arten von besonderer Bedeutung [158]:
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1. Tukey-Kramer-Test: alle paarweisen Vergleiche (eng.: Multiple Comparison All) (MCA)
der Erwartungswerte miteinander; u; — p; fiir i # j

2. Dunnett-Test: paarweise Vergleiche mit einer Kontrolle (eng.: Multiple Comparison Con-
trol)  MCC); Wi — o firi=1,...,(k-1)

Die Verteilung der Studentisierten Extremwerte (SR-Verteilung) bildet die Basis des Tukey-
Kramer-Tests; mit einer Teststatistik 7;; (T-Test) fiir ungleiche und gleiche Stichprobenumfinge.
Fiir n = n; = n; gilt [158]:

T, = i X (5.28)
s\
mit s> = sl.znnerhalb nach Gleichung 5.24. Fiir n; # n; gilt [158]:
T = ! 1 J - (5.29)

In dieser Arbeit sind die individuell gepriiften Hypothesen definiert als:

Nullhypothese Hy;j : t; = U,

Alternativhypothese Hy;; : Ui # U;

Dabei sind die Nullhypothesen abzulehnen, wenn der Wert der Teststatistik |7;;| groBer als das
Quantil der SR-Verteilung ist. Zum Vergleich der Erwartungswerte gegen eine Kontrolle, wird
der Dunnett-Test verwendet [ 160, 161]. Dabei beruht die Teststatistik D; (D-Test) auf einer zen-
tralen k-varianten ¢-Verteilung und ist definiert als (vgl. GI. 5.29) [158]:

D= X0 (5.30)

11
S\ i g

mit

k n;
Y Y (xij—x)

) i=0j=1

Zk:ni— (k+1)
i=0

N

(5.31)

In dieser Arbeit sind die individuell gepriiften Hypothesen definiert als:

Nullhypothese Hy; : i = Ho
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Alternativhypothese Hy; : Wi # Ho

Dabei sind die individuellen Nullhypothesen abzulehnen, wenn der Wert der Teststatistik |D;|

grofer als das Quantil der multivarianten t-Verteilung ist.

Nicht-parametrische Testverfahren Fiir nicht-normal-verteilte Datensétze bietet die rang-
summenbasierte KW-ANOVA eine Moglichkeit zur Uberpriifung ob Stichproben aus derselben
Grundgesamtheit stammen; analog zur ANOVA fiir normal-verteilte Datensitze. Dabei ist die
KW-ANOVA eine Erweiterung des U-Tests; so wie die ANOVA eine Erweiterung des Student-
t-Tests darstellt. Im Vergleich zur ANOVA, weist die KW-ANOVA eine asymptotische Effizienz
von 3 /7 - 100 = 95 % auf. [158] Die betrachtete Menge der Daten ist definiert als [158]:

k
i=1
Mit den individuellen Stichprobenumféngen n;, i € 1,.. ., k. Die einzelnen Beobachtungen bzw.

Messwerte werden, dhnlich einer globalen und iibergreifenden Rangwertreihe, aufsteigend ge-
ordnet und mit den Rédngen 1 bis n betitelt. [158] Die Teststatistik der KW-ANOVA (H-Test) ist
definiert als [158, 162]:

. 12 k. R?
11_{HM+1J.IZ}f]—3m+4) (5.33)

Mit R; der Summe der Rénge der i-ten Stichprobe und A der Varianz der Stichproben-Rangsummen.

[158] Im Rahmen dieser Arbeit sind die gepriiften Hypothesen definiert als:

Nullhypothese Hy : u; = 1

Alternativhypothese Hy : W; # U

Nach Gleichung 5.33 wir die Nullhypothese abgelehnt, sollte A groBer als der kritische Wert der
x2-verteilten Teststatistik. [158] Auf Grund der asymptotischen Effizienz wird in dieser Arbeit
nur auf das Signifikanzniveau a = 0,05 gepriift. Fiir gleiche Stichprobenumfénge n; = 7, ergibt

sich die vereinfachte Form fiir H zu [158]:

12k

A= |errm) [ZR

Sollten zwei oder mehr Beobachtungen den gleichen Rang aufweisen, wird dies als ,,Bindung*

—3(n+1) (5.34)

bezeichnet. Sobald mehr als 25 % der Werte verbunden sein, muss die korrigierte Form Hiypr

von H verwendet werden [158]:
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N H
Hk()rr = —r (535)
Z(tf t;)
1— i=1
n—n

Wobei ¢; die Anzahl der gleichen Rangplitze in einer Bindung beschreibt. [158] Analog zur
ANOVA signalisiert ein statistisch signifikantes Ergebnis der KW-ANOVA Unterschiede in den
Grundgesamtheiten der Stichproben. Zur Verifizierung wo diese Unterschiede liegen, wird der
multiple paarweise Vergleich mittlerer Rdnge genutzt. Dazu werden die mittleren Range gebildet
[158]:

R.
R=—- (5.36)

n;

Die Gleicheit der mittleren Riinge R; wird dabei fiir n; > 6 gepriift, mit [158]:

_ - nn+1 1 1
IR, — Ry| > \/d-x,f_l;ovgs- {%} { -1——} (5.37)

n; n;

Dabei giltd = 1 und i/ =i+ 1,...,k . Analog zum H-Test muss d fiir die Berechnung nach
Gleichung 5.36 korrigiert (s. Gl. 5.35) werden, sollten Bindungen auftreten [158]:

i=r

MGEED)

d=1-" (5.38)
n’—n
Fiir den paarweisen Vergleich von k Stichproben gilti =1,...,k— 1 und i <. [158]
Bei gleichen Stichprobenumfangen ny =ny = ... = ny = n > 6, kann die Berechnung nach Har-

ter genutzt werden. Dabei ist zu beachten, dass hier auch Signifikanzniveaus o < 0,05 gepriift
werden konnen [158, 163]:

|Ri — Ry| > qr.a/k(kn+1)/12 (5.39)
Im Rahmen dieser Arbeit sind die so gepriiften Hypothesen definiert als:

Nullhypothese Hp : u; = uy

Alternativhypothese Hy : W; # Wy

Fiir den Vergleich der Stichproben mit einer Kontrolle, analog zum Dunnett-Test, wird fiirn > 6

die folgende Berechnung verwendet [158]:
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2= RKontrolle — Ri
;=
\/[n<n + 1)/12] (nKon]trolle + ”ll)

Im Rahmen dieser Arbeit sind die so gepriiften Hypothesen definiert als:

Nullhypothese Hy : Wi = Ugontrolie

Alternativhypothese Hya : Wi # Ukontrolle

Die Nullhypothese wird abgelehnt sobald |Zi| > zgiz:1-0,05/(2k)-

(5.40)
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6.1 REM-basierte Ausrichtungsanalyse von

Polymerfasern in elektrogesponnenen

PCL-Faservliesen

Abbildung 6.1 zeigt den ermittelten Winkel der Fasern fiir alle Oberflachengeschwindigkeiten

von 2 bis 10m/s. Dabei ist deutlich zu erkennen, dass sowohl der Quartilsabstand Q als auch

die resultierende Spanne 1,5 x Q mit zunehmender Oberflachengeschwindigkeit abnehmen. Die

Anzahl der extremen Werte nimmt mit steigender Oberflichengeschwindigkeit zu.
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Abbildung 6.1: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf den Winkel der Fasern im Vlies.

Boxplots fiir 2 bis 10m/s, im Wertebereich [—90,90].

Dieser Trend kehrt sich zwischen 8 m/s und 9m/s um und steigt bei 10m/s wieder an. Die ge-

messenen Werte liegen zwischen —84,9° und 79,3°, wobei der Median % und das arithmetische
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Mittel X bei allen Gruppen um den Wert 0° verteilt sind. Zur Beurteilung der Verteilung inner-
halb der Gruppen werden, wie in Abschnitt 5.5.2 beschrieben, Quantil-Quantil-Plots (QQ-Plots)
erstellt. Dabei wird deutlich, dass nur fiir die Gruppen 2 und 4m/s eine Normalverteilung
angenommen werden kann. Im Rahmen der schlieBenden Statistik werden daher nur nicht-
parametrische Test verwendet. Die durchgefiihrte Kruskal-Wallis Varianzanalyse (eng.: Kruskal-
Wallis Analysis of Variances) (KW-ANOVA) und der anschlieBende Vergleich mittlerer Rénge
ergibt einen leicht signifikanten Unterschied zwischen 6 und 9m/s (* p < 0,05). Die Darstel-
lung mittels Boxplot ldsst keine Aussage tliber die Gruppe mit dem minimalen Winkel der Fasern
zu, daher werden ein anderes Lage- und Streuungsmal betrachtet. In Abbildung 6.2 sind zur ge-
naueren Untersuchung der Modus sowie das obere und untere Quartil der einzelnen Gruppen

aufgetragen.
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Abbildung 6.2: Einfluss der Oberflaichengeschwindigkeit auf den Winkel der Fasern im Vlies.
Modus und Quartilsabstand des Winkels der Fasern fiir 2 bis 10m/s, im Wer-
tebereich [—90,90].

Fiir die Gruppe 4m/s weist der Modus die grofite (—21,1°) und fiir 7 und 8m/s (0° und 0,7°)
die geringste Abweichung vom idealen Wert 0° auf. Dariiber hinaus tritt bei 9m/s (10,9°) der
niedrigste und bei 8m/s (12,5°) der zweit niedrigste Quartilsabstand Q auf. Daher wird die
maximale Ausrichtung fiir die folgenden Untersuchung bei 8 m/s angenommen. Die niedrigste

Ausrichtung tritt bei 2m/s auf.
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Auf Grund der Messmethode liegen die arithmetischen Mittel und Mediane der Datensétze um
den Wert 0° herum. Daher wird weiterhin der absolute Winkel der Fasern betrachtet. Dieser
errechnet sich aus den Betrdgen der einzelnen Werte jeder Gruppe. Abbildung 6.3 zeigt das
arithmetische Mittel und die empirische Standardabweichung fiir alle Oberfldchengeschwindig-

keiten zwischen der kleinsten und groBten Ausrichtung der Fasern.
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Abbildung 6.3: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf den absoluten Winkel der Fasern
im Vlies. Mittelwert, Standardabweichung und lineare Regression der absolu-
ten Winkel der Fasern fiir 2 bis 8m/s, im Wertebereich [0;90].

Auch der absolute Winkel der Fasern nimmt mit steigender Oberflachengeschwindigkeit ab,
wobei der hochste Wert bei 2m/s (29,4°) und der niedrigste bei 8m/s (10,5°) auftreten. Die
durchgefiihrte lineare Regression ergibt ein BestimmtsmaB von R> = 0,953. In Tabelle A.5 ist
die entsprechende Geradengleichung aufgefiihrt. Basierend auf dem festgelegten Schwellenwert
von R? = 0,95 (s. Abschnitt 5.5.2), ergibt sich damit ein linearer Zusammenhang zwischen der
Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors (Regressor, Einflussfaktor) und der resultierenden

Ausrichtung der Fasern (Regressand, Zielvariable) im Vlies.
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6.2 MULLER Matrix-Polarimetrie-basierte

Ausrichtungsanalyse von Polymerfasern in

elektrogesponnenen PCL-Faservliesen

6.2.1 Bestimmung der Faserausrichtung

Die Eintridge der experimentellen MULLER Matrix (MM) elektrogesponnener Vliese sind in Ab-

bildung 6.4 dargestellt. Dabei sind alle Eintrage iiber die sieben Oberflachengeschwindigkeiten

zwischen 2 und 10m/s aufgetragen. Das arithmetische Mittel der n > 29 Messungen je Gruppe

dient als Lagemal und die empirische Standardabweichung als Streuungsmafl. Wie in Abschnitt

2.4 beschrieben, ist der Eintrag M;; berechnungsbedingt immer 1.
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Abbildung 6.4: Eintrige der vollstindigen MM der Ausrichtungsanalyse fiir 2 bis 10m/s.

Eine Verdnderung der arithmetischen Mittel mit steigender Oberflachengeschwindigkeit ist tiber

alle Eintrdge hinweg zu beobachten. Dariiber hinaus weisen die Eintrdge M4, M>3, M3 und

My, tber alle Oberflichengeschwindikeiten verhéltnisméfBig hohe empirische Standardabwei-

chungen auf. Der Eintrag M3 steigt von 2m/s (0,004) bis 9m/s (0,024) konstant an und sinkt
anschlieBend bei 10m/s (0,015) wieder ab. Die Werte fiir M»4 sinken von 2m/s (0) bis 8m/s
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(-0,006) ab und steigen danach wieder an bis zu 10m/s (-0,004). Die Werte fiir M4 zeigen den
gleichen Trend, allerdings in umgekehrter Richtung: von 0 (2m/s) tiber 0,003 (8 m/s) bis hin zu
0,001 (10m/s). Abbildung 6.5 zeigt die, auf Basis der Polarzerlegung errechneten, Kennwerte
fiir die MM-Eintrdge aus Abbildung 6.4. Die arithmetischen Mittel fiir P, D und A schwanken
ohne ersichtlichen Trend bei steigender Oberflaichengeschwindigkeit um die Werte 0,065 (P),
0,03 (D) und 0,993 (A). Die Verzégerung R und die optische Rotation y zeigen einen steigenden

Trend bis 8m/s bzw. 9m/s und fallen anschlieBend wieder ab.
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Abbildung 6.5: MM-Kennwerte der Ausrichtungsanalyse fiir 2 bis 10m/s.
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Die lineare Verzogerung 6 sinkt im Bereich zwischen der minimalen und maximalen Ausrich-
tung (s. Abschnitt 6.1 und Abb. 6.3) von 1,83 auf 1,47 ab und steigt danach bis 1,56 (10m/s)
wieder an. Die Gruppen weisen liber alle Kennwerte hinweg eine grofle empirische Standard-
abweichung auf.

Zur Untersuchung der Verteilung innerhalb der Messreihen, werden die Boxplots der Datensitze
aus Abbildung 6.4 genauer betrachtet (s. Abb. A.1 in Anhang A.6.1). Dabei wird deutlich, dass
die Eintrage M1, My, My, M31 und M3; konstant kleine Quartilsabstinde Q und 1,5 x Q Span-
nen aufweisen sowie vereinzelt extreme Werte. Bei den zuvor beschriebenen Eintridgen M»4 und
My, schwanken die Quartilsabstdnde Q und die Spanne 1,5 x Q zwischen den jeweiligen Grup-
pen. Bei M3 verringert sich Q im Bereich zwischen der minimalen und maximalen Ausrichtung
von 0,009 auf 0,003 und die Spannweite von 0,03 auf 0,02. Analog dazu wird auch die Verteilung
der in Abbildung 6.5 gezeigten Kennwerte gesondert betrachtet (s. Abb. A.2 in Anhang A.6.1).
Hierbei wird deutlich, dass P sowie D iiber alle Gruppen kleine Quartilsabstinde Q aufweisen
und vereinzelt extreme Werte auftreten. Beim Kennwert A fallen die Quartilsabstinde grofer
aus, aber auch hier bleiben sie, bei steigender Oberflachengeschwindigkeit, nahezu konstant.
Die Verzogerung R und die optische Rotation y zeigen deutlich groBere Quartilsabstéinde und
Spannweiten. Bei R tritt die groite Spannweite bei 2m/s (2,9) und die kleinste bei 9m/s (0,6)
auf sowie der grofite Wert fiir Q bei 2m/s (1,7) und der kleinste bei 8m/s (0,3). Fiir y liegt der
grofite Wert fiir Q bei 3,1 (2m/s) und der kleinste bei 0,9 (9m/s) sowie die grofite Spannweite
bei 1 (10m/s) und die kleinste bei 0,4 (8 m/s). Bei 8 verringert sich Q im Bereich zwischen der
minimalen und maximalen Ausrichtung von 1,6 auf 0,3 und die Spannweite von 2,7 auf 1,6.
Auf Grund der Ergebnisse von FRICKE & BECKER et al. [8, 10] werden die Eintrdge M>; und M1,
gezielt einzeln betrachtet. Dazu werden die Mediane und Quartilsabstdnde als Lage- und Streu-
ungsmaBe verwendet. Abbildung 6.6 zeigt die Ergebnisse fiir My; zwischen 2m/s und 8 m/s.
Dabei ist deutlich zu erkennen, dass die Werte keine offensichtliche Abhéngigkeit von der Ober-
flichengeschwindigkeit aufweisen. Die durchgefiihrte lineare Regression ergibt ein Bestimmts-
maf von R? = 0,279. In Tabelle (Tab.) A.5 ist die entsprechende Geradengleichung aufgefiihrt.
Damit ergibt sich kein linearer Zusammenhang zwischen der Oberflichengeschwindigkeit des
Kollektors und dem Wert des Eintrags M>;.



86 6 Ergebnisse

0,004 - n>29
0,003 -
0,002 -

0,001 1 N

M21

R2=0,279 | X
-0,001 -

-0,002 - -

-0,003 ~ +

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Oberflachengeschwindigkeit in m/s

Abbildung 6.6: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Faserausrichtung, an Hand
des Eintrags M5;. Median und Quartilsabstand des Eintrags fiir 2 bis 10m/s.

In Abbildung 6.7 ist der Eintrag M;;, im Bereich zwischen der minimalen und maximalen Aus-
richtung, dargestellt. Der Median des Eintrags M, nimmt mit steigender Oberflachengeschwin-
digkeit ab, mit -0,003 bei 2m/s und -0,017 bei 8 m/s. Die durchgefiihrte lineare Regression er-
gibt ein BestimmtsmaB von R> = 0,983. In Tab. A.5 ist die entsprechende Geradengleichung
aufgefiihrt. Analog zum absoluten Winkel der Fasern, ergibt sich damit ein linearer Zusammen-
hang zwischen der Oberflichengeschwindigkeit des Kollektors (Regressor, Einflussfaktor) und
dem Wert des Eintrags M|, (Regressand, Zielvariable). Zur Beurteilung der Verteilung werden
QQ-Plots erstellt. Auf Grund der Ergebnisse kann nur fiir 6m/s eine Normalverteilung ange-
nommen werden. Daher wird im Rahmen der schlieBenden Statistik eine KW-ANOVA durch-
gefiihrt. Der anschlieBende Vergleich mittlerer Rdnge ergibt stark signifikante Unterschiede zwi-
schen der Kontrolle 2m/s und den Gruppen 6 bis 8m/s (*** p < 0,05). Alle anderen Gruppen

unterscheiden sich jedoch nicht signifikant (n.s.).
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Abbildung 6.7: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Faserausrichtung, an Hand
des Eintrags M1,. Median, Quartilsabstand und lineare Regression des Eintrags
fir 2 bis 8m/s.

Auf Basis der Auswertung und Darstellung in Abbildung 6.4 und A.1 sowie 6.5 und A.2 wer-
den die Eintrdge M3 und 0 ebenfalls weiter betrachtet. In Abbildung 6.8 sind das arithmeti-
sche Mittel und die empirische Standardabweichung iiber die Oberflachengeschwindigkeit, zwi-
schen der minimalen und maximalen Ausrichtung, aufgetragen. Dabei steigt der Wert von 0,004
(2m/s) auf 0,02 (8 m/s)an. Die lineare Regression ergibt ein BestimmtsmaB von R? = 0,998 (s.
Tab. A.5). Damit ergibt sich auch hier ein direkter Zusammenhang zwischen Regressor und Re-
gressand. Zur Beurteilung der Verteilung innerhalb der Gruppen werden, wie in Abschnitt 5.5.2
beschriebenen, QQ-Plots erstellt. Auf Grund der Ergebnisse kann fiir alle Gruppen eine Nor-
malverteilung angenommen werden. Daher wird im Rahmen der schliefenden Statistik eine Va-
rianzanalyse (eng.: Analysis of Variances) (ANOVA) durchgefiihrt. Der Dunnett post-hoc-Test
ergibt stark signifikante Unterschiede zwischen der Kontrolle 2m /s und allen anderen Gruppen.
Dariiber hinaus besteht, auf Basis des Tukey-Kramer post-hoc-Tests, zwischen 4m/s und 6m/s
ebenfalls ein stark signifikanter Unterschied (*** p < 0,01). Die Gruppen 6m/s und 7m/s so-

wie 7m/s und 8 m/s unterscheiden sich jedoch nicht signifikant (n.s.).
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Abbildung 6.8: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Faserausrichtung, an Hand
des Eintrags M 3. Arithmetisches Mittel, Standardabweichung und lineare Re-

gression des Eintrags fiir 2 bis 8m/s.

Abbildung 6.9 zeigt das arithmetische Mittel sowie die empirische Standardabweichung fiir die
lineare Verzogerung 6. Die Werte sinken im Bereich der minimalen und maximalen Ausrich-
tung von 1,83 (2m/s) auf 1,47 (8 m/s) und die lineare Regression ergibt ein Bestimmtsmal von
R? = 0,966 (s. Tab. A.5). Basierend auf dem festgelegten Schwellenwert von R> = 0,95, er-
gibt sich damit ein linearer Zusammenhang zwischen der Oberflachengeschwindigkeit des Kol-
lektors und der lineare Verzégerung o der Vliese. Auch hier werden QQ-Plots erstellt um die
Verteilung innerhalb der Gruppen zu beurteilen. Fiir alle Gruppen kann eine Normalverteilung
angenommen werden. Daher wird im Rahmen der schlieBenden Statistik eine ANOVA durch-
gefiihrt. Diese ergibt, dass keine signifikanten Unterschiede zwischen den Gruppen bestehen.

Die lineare Regression fiir die Eintrige Moy (R* = 0,874) und Myy (R*> = 0,848) sowie die
Kennwerte A (R* = 0,863), R (R> = 0,819) und y (R? = 0, 855) ergibt keinen direkten Zusam-

menhang zwischen der Oberflichengeschwindigkeit und den Messergebnissen.
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Abbildung 6.9: Einfluss der Oberflichengeschwindigkeit auf die Faserausrichtung, an Hand
des Kennwerts &. Arithmetisches Mittel, Standardabweichung und lineare Re-

gression des Eintrags fiir 2 bis 8m/s.

6.2.2 Bestimmung der rotationsabhangigen Faserausrichtung

Abbildung 6.10 zeigt die PoincarE-Kugeln (s. Abschnitt 2.3) fiir die Rotation einer Probe mit
minimaler Ausrichtung (2m/s) um 360° in 20°-Schritten. Dabei sind in Abbildung 6.10a alle
Eintrdge des STOKES-Vektors (S, — S4) der schnelle Achse (SA) der Verzogerung R dargestellt
und in Abbildung 6.10b nur die Eintrdge S, und S3. Es ist deutlich zu erkennen, dass die re-
sultierenden STOKES-Vektoren sowohl lineare (x-y-Ebene) als auch zirkulare Anteile enthalten.
Die Spitzen der Vektoren sind dabei auf die nérdliche und die siidliche Hemisphire verteilt, was
sowohl rechts als auch links zirkularen Anteilen entspricht. Zur weiteren Untersuchung der Ver-
teilung bzw. einer Abhéngigkeit vom Rotationswinkel der Probe ist die P/M- und H/V-Ebene
in Abbildung 6.10b abgebildet. Dabei verteilen sich die Vektoren auf 270/360°.

In Abbildung 6.11 sind die PoiNcaRE-Kugeln (s. Abschnitt 2.3) fiir die Rotation einer Probe mit
maximaler Ausrichtung (8 m/s) um 360° in 20°-Schritten abgebildet. Dabei sind analog zu Ab-
bildung 6.10 alle Eintrdge des STOKES-Vektors der SA der Verzogerung R in Abbildung 6.11a
dargestellt und in Abbildung 6.11b nur die Eintrdge S, und S3. Auch hier enthalten die resultie-
renden STOKES-Vektoren sowohl lineare (x-y-Ebene) als auch zirkulare Anteile und die Spitzen

der Vektoren sind ebenfalls auf beide Hemisphéaren verteilt. Im Gegensatz zur Probe mit minima-
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Abbildung 6.10: PoiNncarE-Kugel der SA der Verzogerung R fiir 2m/s, bei einer Rotation der
Probe um 360° in 20°-Schritten: a) Darstellung in 3D mit S, (Iy/ly) auf der
x-Achse, dem Eintrag S3 (Ip/I);) auf der z-Achse und dem Eintrag S4 (Ir/I1)
auf der y-Achse. b) Darstellung in 2D mit S, (Iy/ly) auf der x-Achse und S3
(Ip/Iyy) auf der z-Achse.

ler Ausrichtung, sind die Vektoren auf einen deutlich kleineren Bereich verteilt. Die Betrachtung
der P/M- und H/V-Ebene in Abbildung 6.11b zeigt deutlich, dass die Vektoren auf 180/360°

verteilt sind. Dies entspricht der Hilfte der Gesamtrotation von 360°.

Zur weiterfiihrenden Untersuchung der rotationsabhingigen Ausrichtung werden zunéchst die
entsprechenden Eintrdge der experimentellen MM fiir Vliese mit minimaler Ausrichtung (2m/s)
betrachtet (s. Abb. A.3 in Anhang A.6.2). Diese sind iiber den Rotationswinkel von 0° bis 180°
aufgetragen. Das arithmetische Mittel der n = 6 Messungen je Gruppe dient als Lagemal} und
die gestrichelte Linie zur Verdeutlichung des Verlaufs. Wie in Abschnitt 2.4 beschrieben, ist der
Eintrag M| berechnungsbedingt immer 1. Eine nicht-periodische Verdnderung der arithmeti-
schen Mittel, in Abhéngigkeit des Rotationswinkels, ist iiber alle Eintrdge hinweg zu erkennen.
Die Werte fiir M1, liegen zwischen -0,009 (160°) im Minimum und 0 (40°) im Maximum, mit
unterschiedlichen Werten bei 0° und 180°. Auch fiir den Eintrag M3 variieren die Werte ohne er-
sichtlichen Trend und weisen das Minimum be1 40° (-0,004) und das Maximum bei 140° (0,009)
auf. Bei M4 steigen und fallen die Werte ebenfalls mehrmals {iber die Rotation von 180°, mit
einem maximalen Wert von 0,002 (120°) und einem minimalen Wert von -0,002 (100°). Die
beiden Eintrdge M33 und M4 weisen einen dhnlichen Verlauf auf und das Minimum jeweils bei
20° (-0,001) und 100° (0,001) sowie das Maximum bei 60° (0,004) und 80° (0,006). Ergénzend
werden auch die rotationsabhéngigen MM-Kennwerte fiir Vliese mit minimaler Ausrichtung be-
trachtet (s. Abb. A.4 in Anhang A.6.2). Auch hier im Bereich zwischen 0° und 180°. Eine Veran-
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Abbildung 6.11: PoiNcARE-Kugel der SA der Verzogerung R fiir 8m/s, bei einer Rotation der
Probe um 360° in 20°-Schritten: a) Darstellung in 3D mit S, (Iy/ly) auf der
x-Achse, dem Eintrag S3 (Ip/Iy) auf der z-Achse und dem Eintrag S4 (Ig/I1)
auf der y-Achse. b) Darstellung in 2D mit S (Iy/ly) auf der x-Achse und S3
(Ip/Iyy) auf der z-Achse.

derung der arithmetischen Mittel in Abhéngigkeit des Rotationswinkels ist liber alle Kennwerte
hinweg zu erkennen. Die Messwerte der Depolarisationskraft A zeigen einen an- und absteigen-
den Verlauf, mit dhnlichen Werten bei 0° und 180° sowie einer Richtungsumkehr zwischen 80°
und 90°.

Analog dazu werden die rotationsabhéngigen Eintrdge der experimentellen MM fiir Vliese mit
maximaler Ausrichtung (8 m/s) untersucht (s. Abb. A.5 in Anhang A.6.2). Diese werden eben-
falls fiir den Rotationswinkel zwischen 0° und 180° betrachtet. Das arithmetische Mittel der
n = 6 Messungen je Gruppe dient als Lagemall und die gestrichelte Linie zur Verdeutlichung
des Verlaufs. Auch hier ist der Eintrag M;; berechnungsbedingt immer 1. Die meisten Eintrdge
weisen eine nicht-periodische Verdnderung der arithmetischen Mittel in Abhingigkeit des Ro-
tationswinkels auf. Allerdings weisen die Eintrdge M;,, M4, M33 und M44 nahezu periodische
Verlaufe auf. Die Werte fiir M|, liegen zwischen -0,014 (0°) bzw. -0,015 (180°) und 0,01 (100°).
Fiir den Eintrag M3 ist weiterhin kein Trend zu erkennen und die Werte variieren zwischen -0,02
(60°)und 0,03 (180°). M4 weist einen sinusférmigen Verlauf auf mit 0,003 bei 0° und 0,005 bei
180° sowie dem Nulldurchgang zwischen 80° und 100°. Das Minimum liegt bei -0,015 (140°)
und das Maximum bei 0,026 (40°). Die Eintrdge M33 und My4 weisen beide einen periodischen
Verlauf auf, wobei M4y gespiegelt verlauft. Beide Eintrige weisen nahezu identische Werte fiir
0° und 180° auf: -0,013 und -0,012 (M33) sowie 0,004 und 0,003 (My4). M33 zeigt zwei Maxima
(0 und 0) und ein Minimum (-0,15), wohingegen My4 ein Maximum (0,002) und zwei Minima (-
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0,012 und -0,013) aufweist. Die MM-Kennwerte fiir Vliese mit maximaler Ausrichtung werden
ebenfalls betrachtet (s. Abb. A.6 in Anhang A.6.2). Eine Verdnderung der arithmetischen Mittel,
in Abhéngigkeit des Rotationswinkels, ist iiber alle Kennwerte hinweg zu erkennen. Die Mess-
werte der Depolarisationskraft A zeigen einen dhnlichen periodischen Verlauf wie der Eintrag
M35 (s. Abb. A.5). Die Werte fiir 0° und 180° liegen beide bei 0,991, die zwei Maxima befinden
sich bei 0,994 (40°) sowie 0,994 (120°) und das Minimum bei 0,99 (80°).

In Abbildung 6.12 sind die relevanten Ergebnisse fiir 2 und 8 m/s aus Abbildung A.3 bis A.6
gegeniibergestellt: die Eintrdge M1y, M4, M33, M44 und die Depolarisationskraft A. Die Mess-
ergebnisse fiir Vliese mit minimaler (2m/s) Ausrichtung sind auf der linken Seite und fiir Vlie-
se mit maximaler Ausrichtung (8 m/s) auf der rechten Seite abgebildet. Es ist deutlich zu er-
kennen, dass die Werte fiir minimal ausgerichtete Fasern bei zunehmendem Rotationswinkel
nicht-periodisch variieren. Lediglich die Depolarisationskraft A zeigt einen absteigenden, an-
steigenden und wieder abfallenden Verlauf. Fiir Proben mit maximaler Ausrichtung beschreiben
die Werte des Eintrags M, bei steigendem Rotationswinkel einen parabeldhnlichen Verlauf mit
einem klaren Maximum und anndhernd identischen Werten fiir 0° und 180°. Der Eintrag M4
zeigt einen sinusformigen Verlauf iiber den Rotationswinkel von 0° bis 180°. M33 und A wei-
sen einen dhnlichen Verlauf mit zwei Maxima und einem Minimum auf, wohingegen My, einen
Verlauf mit zwei Minima und einem Maximum beschreibt. Bei allen aufgetragenen Werten ist

ein deutlicher Unterschied zwischen den Verldufen fiir 2m/s und 8 m/s zu erkennen.
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6.3 Untersuchung der Ausrichtungsanderung im
Zeitstandversuch

6.3.1 Bestimmung der Haltedauer im Zeitstandversuch

Abbildung 6.13 zeigt den prozentualen Kraftverlust nach 3min konstanter Dehnung, iiber die
doppelte Dauer einer MM-Messung (34s). Die Ergebnisse sind iiber die einzelnen Oberfli-
chengeschwindigkeiten aufgetragen. Der grofite Kraftverlust tritt mit 1,005 % bei 4 m/s und der
kleinste mit 0,42 % bei 7m/s auf. Der mittlere Kraftverlust der sieben Oberflachengeschwin-
digkeiten liegt bei 0,68 %. Damit liegen alle Werte, auler 4 m /s, unter der Messunsicherheit der
Kraftmessdose von 1 %.
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Abbildung 6.13: Prozentualer Kraftverlust iiber eine Dauer von 34 s, fiir Oberflachengeschwin-
digkeiten von 2 bis 10m/s. Die hellgrauen Balken représentieren die Hohe
des Kraftverlustes, die gestrichelte schwarze Linie stellt die Sensorgenauig-
keit der Kraftmessdose und die schwarze gepunktete Linie das arithmetische
Mittel iiber die Oberfldchengeschwindigkeiten dar.
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6.3.2 Untersuchung der Ausrichtungsanderung im Gefluige

Zur Betrachtung der Verdnderung der Faserausrichtung im Gefiige unter Last, wird die Diffe-
renz der Eintrdge zwischen unbelasteter und belasteter Probe untersucht. Diese Differenz der
experimentellen MM ist in Abbildung 6.14 dargestellt. Dabei sind alle Eintrédge iiber die sieben
Oberflachengeschwindigkeiten zwischen 2 und 10m/s aufgetragen. Das arithmetische Mittel
der n = 18 Messungen je Gruppe dient als Lagemall und das Minimum sowie Maximum als
Streuungsmal. Der Eintrag M ist auch hier berechnungsbedingt immer 1. Eine Verdnderung
der arithmetischen Mittel mit steigender Oberflichengeschwindigkeit ist iiber alle Eintrége hin-
weg zu erkennen. Dariiber hinaus weisen die Eintrdge Mi,, M3, M4, M>3 und My3 liber alle
Oberflichengeschwindigkeiten hohe Fehlerbalken auf. Die Werte des Eintrags M, schwanken
um 0,008 und bei 4, 6, 8 und 10m/s sind deutlich hohere maximale als minimale Werte zu
beobachten. Beim Eintrag M3 liegen die arithmetischen Mittel der einzelnen Gruppen alle um
-0,002 herum.
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Abbildung 6.14: Differenz der MM-Eintridge zwischen unbelastetem und belastetem Zustand
fiir 2 bis 10m/s.
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Die Fehlerbalken sind hier symmetrischer als bei M1, und weisen eine deutlich gréfere Spann-
weite auf. Abbildung 6.5 zeigt die Differenz der, auf Basis der Polarzerlegung errechneten,
Kennwerte flir die MM-Eintrdge aus Abbildung 6.14. Das arithmetische Mittel der n = 18 Mes-
sungen je Gruppe dient als Lagemal3 und das Minimum sowie Maximum als Streuungsmal. Die

Kennwerte P und D variieren leicht bei steigender Oberflichengeschwindigkeit und weisen

0,02 0,04 -
o In=18 ’
0. T X T 0,02 __ -
¥ X % 3 01 % i) ’ i
-0,02+ -0,02-
-0,04 - A -0,04-
-0,06 -
<1 -0,06 < 7
-0,08 4
-0,08+ -0,10-
-0,10 - -0,12 -
0,12 N -0,14 -
T T T T T ‘0,16 T T T T T
2 4 6 8 10 2 4 6 8 10
Oberflachengeschwindigkeit in m/s  Oberflachengeschwindigkeit in m/s
0,04 - 2,54
_ T 2,09 _ T
0,031 1,5
0,02 197 -
g v 051
< _
0,014 < 04 x X % X
_0,5_
0 % X X -1,0- |
+ T 1 1,5 il 1
'0,01 T T T T T '2,0 T T T T T
2 4 6 8 10 2 4 6 8 10

Oberflachengeschwindigkeit in m/s

Oberflachengeschwindigkeit in m/s

171 24 T I
21 - 14 1
7e) >0 X X X %
G 1 Z % X
14 - 3 L

2 4 6 8 10
Oberflachengeschwindigkeit in m/s

Abbildung 6.15: Differenz der MULLER Matrix-Kennwerte zwischen unbelastetem und belas-

tetem Zustand fiir 2 bis 10m/s.

2 4 6 8 10
Oberflachengeschwindigkeit in m/s



6.3 Untersuchung der Ausrichtungsédnderung im Zeitstandversuch 97

fir 4, 6 und 10m/s (P) sowie 4, 6 und 8m/s (D) deutlich groBere Fehlerbalken im negati-
ven Bereich auf. Die Differenz der Depolarisationskraft A variiert ebenfalls leicht und weist
bei 4, 6 und 10m/s groBere Fehlerbalken im positiven Bereich auf. Die Verzégerung R und
die optische Rotation y weisen symmetrische Fehlerbalken mit einer vergleichsweise grofen
Spannweite auf. Die arithmetischen Mittel der linearen Verzogerung 6 schwanken um den Wert
0,16 und die Spannweite der Datensétze reicht von 1,45 (9m/s) bis zu 3,54 (2m/s).

Zur Untersuchung der Ausrichtungsénderung im Gefiige werden die selben Eintrdge bzw. Kenn-
werte wie in Abbildung 6.7, 6.8 und 6.9 betrachtet. Auch hier im Bereich zwischen der mi-
nimalen (2m/s) und der maximalen (8 m/s) Ausrichtung. In Abbildung 6.16 sind die Daten
des unbelasteten (ub) und belasteten (b) Zustands als Boxplots (Abbildung (Abb.) 6.16a) sowie
die Differenz (Abb. 6.16b) dieser beiden Zusténde fiir My, (s. Abb. 6.14) dargestellt. Bei der
Betrachtung der Boxplots fillt auf, dass sowohl der Median als auch das arithmetische Mittel
jeweils fiir den belasteten Zustand hoher ausfallen. Vereinzelt treten Ausreifler auf, zum Bei-
spiel bei 4, 6 und 8m/s. Auch lésst sich ein leichter Anstieg der Werte mit steigender Ober-
flichengeschwindigkeit erkennen. Die Beurteilung der Verteilung mittels QQ-Plots ergab, dass
fiir 2 und 7m/s eine Normalverteilung angenommen kann. Zur Uberpriifung des Einflusses
der Belastung auf die Ausrichtung im Gefiige, werden parametrische (2 und 7m/s) und nicht-
parametrische (4, 6 und 8 m/s) Tests durchgefiihrt. Die Varianzanalysen ergeben dabei keine
signifikanten (n.s.) Unterschiede zwischen den Gruppen ,,ub* und ,,b* (s. Abb. 6.16a).

Der Wert fiir AM |, nimmt mit steigender Oberflichengeschwindigkeit zu, mit 0,002 bei 2m/s
und 0,014 bei 8m/s. Die kleinste Spannweite tritt bei 2m/s (0,03) auf und die grofite bei
4m/s (0,16). Die durchgefiihrte lineare Regression ergibt ein BestimmtsmaB von R? = 0,214 (s.
Tab. A.5). Damit ergibt sich kein linearer Zusammenhang zwischen der Oberflaichengeschwin-
digkeit des Kollektors (Regressor, Einflussfaktor) und der Differenz AM;, des Eintrags M,
(Regressand, Zielvariable) zwischen dem unbelasteten und belasteten Zustand. Zur Beurteilung
der Verteilung werden QQ-Plots erstellt. Auf Grund der Ergebnisse kann nur fiir 2 und 7m/s
eine Normalverteilung angenommen werden. Daher wird im Rahmen der schlieBenden Statis-
tik eine KW-ANOVA durchgefiihrt. Der anschlieBende Vergleich mittlerer Range ergibt keine
signifikanten (n.s.) Unterschiede zwischen den Gruppen (s. Abb. 6.16b).
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Abbildung 6.16: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Gefligeverdnderungen un-
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(ub, hellgrau) sowie den belasteten (b, dunkelgrau) Zustand und b) Differenz

zwischen unbelastetem (ub) und belastetem (b) Zustand, jeweils fiir Oberfla-

chengeschwindigkeiten zwischen 2 und 8 m/s.
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Abbildung 6.17 zeigt die Daten der beiden Zustdnde (unbelastet und belastet) als Boxplots
(Abb. 6.17a) sowie die Differenz AM;3 (Abb. 6.17b) dieser Zustinde fiir M3 (s. Abb. 6.14).
Sowohl der Median als auch das arithmetische Mittel weisen fiir beide Zustidnde dhnliche Werte
aufund auBer bei 8 m/s treten iiberall vermehrt Ausreifer auf. Auch weist die Gruppe 8 m/s eine
deutlich breitere Verteilung der Werte auf. Bis 7m/s ist ein leichtes Absinken der arithmetischen
Mittel mit steigender Oberflichengeschwindigkeit zu erkennen. Die Untersuchung der Vertei-
lung mittels QQ-Plots ergab, dass nur fiir 2, 7 und 8 m/s eine Normalverteilung angenommen
kann. Zur Uberpriifung des Einflusses der Belastung auf die Ausrichtung im Gefiige, werden
parametrische (2, 7 und 8 m/s) und nicht-parametrische (4 und 6m/s) Tests durchgefiihrt. Auch
hier ergeben die Varianzanalysen keine signifikanten (n.s.) Unterschiede zwischen den Gruppen
,»ub“und ,,b“ (s. Abb. 6.17a).

Der Wert fiir AM 3 steigt leicht mit -0,002 bei 2m/s und 0 bei 8 m/s an. Die Spannweite ist ver-
gleichbar, mit der kleinsten fiir 2m/s (0,03) und der groBte fir 8m/s (0,04). Die durchgefiihrte
lineare Regression ergibt ein BestimmtsmaB von R?> = 0,038. In Tab. A.5 ist die entsprechen-
de Geradengleichung aufgefiihrt. Damit ergibt sich kein linearer Zusammenhang zwischen der
Oberflichengeschwindigkeit des Kollektors und der Differenz AM 3 des Eintrags M3 zwischen
dem unbelasteten und belasteten Zustand. Auch hier werden QQ-Plots zur Beurteilung der Ver-
teilung erstellt. Fiir alle Gruppen kann eine Normalverteilung angenommen werden. Daher wird
im Rahmen der schlieBenden Statistik eine ANOVA durchgefiihrt. Der Tukey-Kramer post-hoc-
Test ergibt keine signifikanten (n.s.) Unterschiede zwischen den Gruppen (s. Abb. 6.17b).



100

6 Ergebnisse

M13

0,03 ~
n=18

n.s. n.s. n.s. n.s. n.s.
0,02

0,01 1

-0,01 -+

-0,02 -+

-0,03

ub | b

ub | b

ub | b

2

4

6

AM13

Oberflachengeschwindigkeit in m/s

a)

0,025 . _
n=18 n.s.

0,020 ~
0,015 - T T
0,010
0,005 -
0,005 - R?=0,038

-0,010

-0,015 -

-0,020 4

-0,025

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Oberflachengeschwindigkeit in m/s

b)

Abbildung 6.17: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Gefiligeverdnderungen un-

ter Last, an Hand des MM-Eintrags M;3. a) Boxplots fiir den unbelasteten
(ub, hellgrau) sowie den belasteten (b, dunkelgrau) Zustand und b) Differenz
zwischen unbelastetem (ub) und belastetem (b) Zustand, jeweils fiir Oberfla-

chengeschwindigkeiten zwischen 2 und 8 m/s.



6.3 Untersuchung der Ausrichtungsédnderung im Zeitstandversuch 101

In Abbildung 6.18 sind die Daten der beiden Zustidnde (ub und b) als Boxplots (Abb. 6.18a) sowie
die Differenz AS (Abb. 6.18b) dieser Zusténde fiir § (s. Abb. 6.15) abgebildet. Fiir alle Oberfla-
chengeschwindigkeiten, aufier 6m/s, fallen der Median sowie das arithmetische Mittel im be-
lasteten Zustand hoher aus. Fiir 4, 6 und 7m/s treten vereinzelt Ausreif3er auf. Die Gruppe 2m/s
weist die breiteste Verteilung und die grofite Spannweite auf. Bei ansteigender Oberflichenge-
schwindigkeit ist weder ein Anstieg noch ein Absinken der Lagemalle zu erkennen. Die Unter-
suchung der Verteilung mittels QQ-Plots ergab, dass fiir 6 und 8 m/s keine Normalverteilung
angenommen werden kann. Mittels parametrischer (2, 4 und 7m/s) und nicht-parametrischer
(6 und 8 m/s) Tests wird der Einfluss der Belastung auf die Ausrichtung im Geflige untersucht.
Auch hier ergibt die Varianzanalyse keine signifikanten (n.s.) Unterschiede zwischen den Grup-
pen ,,ub“ und ,,b* (s. Abb. 6.18a).

Der Wert fiir A nimmt mit steigender Oberflichengeschwindigkeit ab, mit 0,437 bei 2m/s und
0,212 bei 8 m/s. Die durchgefiihrte lineare Regression ergibt ein BestimmtsmaB von R? = 0,480.
In Tab. A.5 ist die entsprechende Geradengleichung aufgefiihrt. Damit ergibt sich auch hier kein
linearer Zusammenhang zwischen der Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors und der Dif-
ferenz Ad des Kennwerts 6 zwischen dem unbelasteten und belasteten Zustand. Zur Beurteilung
der Verteilung werden QQ-Plots erstellt. Auf Grund der Ergebnisse kann fiir alle Gruppen eine
Normalverteilung angenommen werden. Im Rahmen der schlieenden Statistik wird daher eine
ANOVA durchgefiihrt. Der anschlieBende Tukey-Kramer post-ho-Test ergibt keine signifikan-
ten (n.s.) Unterschiede zwischen den Gruppen (s. Abb. 6.18b).
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Abbildung 6.18: Einfluss der Oberflachengeschwindigkeit auf die Gefiligeverdnderungen un-
ter Last, an Hand des MM-Kennwerts 6. a) Boxplots fiir den unbelasteten

(ub, hellgrau) sowie den belasteten (b, dunkelgrau) Zustand und b) Differenz

zwischen unbelastetem (ub) und belastetem (b) Zustand, jeweils fiir Oberfla-

chengeschwindigkeiten zwischen 2 und 8 m/s.
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7 Diskussion

7.1 REM-basierte Ausrichtungsanalyse von
Polymerfasern in elektrogesponnenen
PCL-Faservliesen

7.1.1 Anwendbarkeit der Methode im Kontext elektrogesponnener
Faservliese

Das im Titel der vorliegenden Arbeit formulierte Ziel ist die Ausrichtungsanalyse in elektroge-
sponnenen Faservliesen. Daher ist eine Betrachtung der Anwendungsgrenzen bzw. die Dimen-
sionen der zu betrachtenden Fasern unerlésslich. Fiir die mikroskopie- und tomographiebasier-
ten Verfahren werden in der Literatur mittlere Faserdurchmesser von 140nm [15] bis 11,7 pm
[16] angegeben (s. Tab. 3.3). Im Rahmen dieser Arbeit werden, basierend auf den Ergebnissen
vorheriger Herstellungsprozesse mit identischen Parametern in der selben Elektrospinn-Anlage
Vliese mit mittleren Faserdurchmessern von 1,4 bis 2,8 um betrachtet [8, 9]. Somit liegen die
Werte im Messbereich der Rasterelektronenmikroskopie (REM)-basierten Methode.

Neben der durchmesserbegrenzten Anwendbarkeit ist ebenso die Genauigkeit der Ergebnisse
der Ausrichtungsanalyse zu beachten. Hier ergeben sich Werte zwischen —84,9° und 79,3° (s.
Abb. 6.1). Diese Ergebnisse werden maligeblich durch die Auflosung der REM-Aufnahmen
und die auswertende Person beeinflusst. Bereits in Kapitel 3.1 wurde deutlich, dass die manu-
elle Auswertung der Faservliese subjektiv und fehleranfillig ist. JACOB et al. publizierte im Jahr
2011 eine Studie, die sich mit dem Fehler durch die Anwendenden beschiftigt [164]. Dazu wur-
den 50 verschiedene Metallwerkstiicke sowohl maschinell als auch manuell vermessen. Dabei
ergab sich ein Fehler von 0,5 bis 31,87 % fiir die manuell gemessenen Werte [164]. Weiterhin
wird angenommen, dass die Vermessung der Faserausrichtung mit Hilfe einer Computer-Maus
am Computer-Bildschirm gleichartig zum beschriebenen Messvorgang durch Jacos et al. ist.
Damit ergibt sich, fiir die REM-basierten Ergebnisse dieser Arbeit, ein Fehler von > 0,4°. Dies
ist allein auf den Fehler durch die Anwendenden zuriickzufithren. Dazu kommen Ungenauig-
keiten bedingt durch die Aufléosung der REM-Aufnahmen und das Protokoll der Messmethode
(Auswahl der Fasern, Betrachtung der OF) selbst. Auf Basis dieser Einschétzung, liefert die
Angabe der Messwerte mit mehr als einer Nachkommastelle weder belastbare Ergebnisse noch

einen groferen Informationsgehalt.
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7.1.2 Zusammenhang zwischen Oberflachengeschwindigkeit und
Faserausrichtung

Die Daten der REM-basierten Ausrichtungsanalyse weisen alle nahezu identische Werte fiir den
Median und das arithmetische Mittel auf (s. Abschnitt 6.1). FRICKE & BECKER et al. haben bereits
zeigen konnen, dass dies bei der beschriebenen Methode ein zu erwartendes Ergebnis ist. Daher
wird zur Betrachtung der Beziehung zwischen Regressor und Regressand der Boxplot als gra-
phische Darstellung gewéhlt (s. Abbildung (Abb.) 6.1). Dabei ist deutlich zu erkennen, dass der
Quartilsabstand mit zunehmender Oberfldchengeschwindigkeit abnimmt. FRICKE & BECKER et
al. haben den Zusammenhang zwischen Oberflachengeschwindigkeit und Ausrichtung der Fa-
sern auf Basis dieses Streuungsmalfles qualitativ zeigen konnen. [8, 10]

Mit steigender Ausrichtung der Fasern ist bei dieser Messmethode zu erwarten, dass die Héu-
figkeit von Winkeln nahe 0 zunimmt. Daher wurde der Modus in dieser Arbeit als LagemaR zur
Untersuchung eines potenziellen Maximums der Ausrichtung betrachtet. Die dargestellten Er-
gebnisse in Abbildung 6.2 lassen, in Kombination mit den Boxplots aus Abbildung 6.1, den
Schluss zu das die maximale Ausrichtung bei 8 m/s auftritt. Damit konnten die Ergebnisse von
FRICKE & BECKER et al., Maximum zwischen 7 und 8m/s, im Rahmen dieser Arbeit bestitigt
werden [8].

Die hier durchgefiihrten Untersuchungen haben im Bereich zwischen der minimalen (2m/s) und
maximalen Ausrichtung (8 m/s) einen linearen Zusammenhang belegen konnen. Die Nullhypo-
these (Ho; = W; = Uo) konnte im Rahmen der schlieBenden Statistik nicht abgelehnt werden.
Es liegen also keine signifikanten Unterschiede zwischen der Kontrollgruppe (minimale Aus-
richtung 2m/s) und den anderen Gruppen vor. Damit ist nicht auszuschlieBen, dass die Unter-
schiede zwischen den Gruppen durch die Streuung innerhalb der Gruppen zu erkléren ist. Diese
Ergebnisse decken sich nur teilweise mit denen von FRICKE & BECKER et al. sowie DELP et al..
Hier wurden signifikante Unterschiede zwischen der Kontrollgruppe und den restlichen Grup-
pen nachgewiesen. [8—10] Die hohe Subjektivitdt der Auswertungsmethode ist hier als einer der
Griinde fiir diese Beobachtung zu nennen.

Zum Vergleich der Ergebnisse mit denen anderer Methoden, haben FRICKE & BECKER et al. den
absoluten Winkel der Fasern als Kennwert eingefiihrt [8]. Im Gegensatz zu den Arbeiten von
FRrRICKE & BECKER et al. konnte der lineare Zusammenhang zwischen Regressor und Regressand

in dieser Arbeit quantitativ nachgewiesen werden.
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7.2 MULLER Matrix-Polarimetrie-basierte
Ausrichtungsanalyse von Polymerfasern in
elektrogesponnenen PCL-Faservliesen

7.2.1 Anwendbarkeit der Methode im Kontext elektrogesponnener
Faservliese

Fiir die polarimetrische Untersuchung elektrogesponnener Vliese sind mittlere Faserdurchmes-
ser von 270nm [10] bis 6,32 um [133] dokumentiert (s. Tab. 3.5). Dabei berichten X1AOPENG L1
et al. in 2018 von einer Limitierung der Anwendung auf mittlere Durchmesser > 140nm [133].
Allerdings haben FrRICKE & BECKER et al. in 2019 gezeigt, dass die Untersuchung von Fasern
im Bereich von 0,27 pm ebenfalls moglich ist. Somit befinden sich die mittels MULLER Ma-
trix (MM)-Polarimetrie vermessenen Fasern ebenfalls im Messbereich der Methode. Im Rahmen
der durchgefiihrten MM-Polarimetrie treten deutlich kleinere Werte als bei der REM-basierten
Ausrichtungsanalyse auf. In Tabelle 7.1 sind die Gro3enordnungen der relevanten MM-Eintrége
und -Kennwerte dieser Arbeit denen von FRICKE & BECKER at al. und X1A0PENG L1 et al. gegen-

iiber gestellt.

Tabelle 7.1: Vergleich der Groenordnungen relevanter MM-Eintrage und -Kennwerte fiir die

morphologische Untersuchung elektrogesponnener Vliese. [8, 10, 133]

Forschende M, M3 My P A 6

DU PuITs 2x 1072 2x1072 2x1073 2x1072  0,9x10° 2x10°
FRICKE & BECKER et al. 2019 4x 1072 2x 1072 2x1072 4,5x1072 0,9x10° -
FRICKE & BECKER et al. 2020 - - - 4%x10°! - -

XIAOPENG LI et al. - - - - 0,8x10° -

Dabei ist deutlich zu erkennen, dass die Werte fiir A bei allen Arbeitsgruppen im gleichen Wer-
tebereich liegen. Dariiber hinaus sind die Gro3enordnungen fiir M5, M3 und P bei FRICKE &
BECKER et al. ebenfalls mit den hier gemessenen Werten vergleichbar. Die zur Berechnung der
Ergebnisse verwendete Software MATLAB nutzt per default 16 Nachkommastellen. Basierend
auf dem IEEE-754-Standard fiir Gleitkommzahlen sind im ,,Decimal64“-Format Mantissen mit
16 Stellen und Exponenten mit e = 384 Stellen (10¢) moglich [165]. Damit gliedern sich die, im
Rahmen dieser Arbeit, erzeugten Datensdtze in die Werte aus der Literatur ein und kdnnen als

belastbar angesehen werden.
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7.2.2 Wirkprinzip elektrogesponnener Faservliese im Kontext der
MULLER Matrix-Polarimetrie

Im Abschnitt 2.6.1 ist die generelle Funktion eines Linearpolarisators (LPs) erldautert. Wobei
nur die entlang der Transmissionsachse (TA) schwingende elektromagnetische Strahlung (s.
Abb. 2.3) durch das Medium propagiert. Ein kommerziell erhéltlicher Wire Grid Polarizer, z.B.
WP25M-VIS (Thorlabs Inc., Newton, NJ, USA), besteht aus Metalldrdhten in einem Substrat,
zwischen zwei Schichten Schutzglas. Die TA verlduft dabei orthogonal zur Drahtausrichtung.
Dies liegt daran, dass elektromagnetische Wellen die in der Richtung der Drahte schwingen
eher mit diesen wechselwirken. Abbildung 7.1 zeigt den Aufbau eines Wire Grid Polarizer bzw.
eines elektrogesponnenen Faservlieses mit idealer maximaler Faserausrichtung inklusive Fa-

ser/Drahtrichtung sowie der TA.

A X

.

Abbildung 7.1: Wirkung eines idealen Wire Grid Polarizers bzw. eines elektrogesponnenen Fa-
servlieses auf unpolarisiertes Licht. Die TA verlduft orthogonal zur Ausrichtung
der Drihte (dunkelgrau). Die entlang der Transmissionsachse (TA) polarisier-
ten Anteile des elektromagnetischen Strahlungsbiindels werden transmittiert.

Die restliche elektromagnetische Strahlung wird gefiltert. (nach [25])

Die Forschenden um YAo et al. haben bereits 2007 eine Methode zur Herstellung von LCVRs
mittels anisotroper elektrogesponnener Fasern veroffentlicht. [166] Dabei wurde der Polarisa-
tionszustand elektromagnetischer Wellen entsprechend beeinflusst. Das Wirkprinzip bei Faser-
vliesen mit idealer maximaler Faserausrichtung wird deshalb analog zum Wire Grid Polarizer
angenommen. Diese Annahme wird auch auf die idealen MMs eines LPs (s. Tabelle (Tab.) 2.2)
iibertragen. Wie in Abschnitt 5.5.1 beschrieben, werden die einzelnen Fasern als statistisch im
Vlies verteilt angenommen. Daher sind selbst bei einer maximal erreichbaren Ausrichtung der
Fasern, wie sie bei 8 m/s auftritt, die Fasern nicht ideal parallel. Daraus resultiert eine verringerte
Selektivitdt (< 100%) und das transmittierte Licht ist unter Umsténden partiell polarisiert. Un-
ter anderem aus diesem Grund erfolgt die Beschreibung des Polarisationszustands im Rahmen

dieser Arbeit, mit Hilfe des STOKES- und MM-Formalismus.
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7.2.3 Zusammenhang zwischen Oberflachengeschwindigkeit und
Faserausrichtung

Bestimmung der Faserausrichtung Im Rahmen dieser Arbeit wurden zur kontaktlosen
und zerstorungsfreien Ausrichtungsanalyse in elektrogesponnenen Faservliesen mittels MM-
Polarimetrie drei ausrichtungssensitive Eintrage bzw. Kennwerte identifiziert: My,, M3 und
0. In Abbildung 7.2 sind die Ergebnisse im Bereich zwischen der minimalen und maximalen

Ausrichtung aufgetragen.
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Abbildung 7.2: Vergleich des absoluten Winkels der Fasern und der ausrichtungssensitiven
MM-Eintrage und -Kennwerte (M,, M3 und ). Die schwarzen Sterne repra-
sentieren den Median von M|, die grauen Kreuze das arithmetische Mittel von
M,, die griinen Quadrate das arithmetische Mittel der absoluten Ausrichtung
und die blauen Kreuze das arithmetische Mittel von 6. Die Fehlerbalken stellen
die empirische Standardabweichung (absolute Ausrichtung, My, und M;3) und
den Quartilsabstand (8) dar.

Dabei konnte der direkte Zusammenhang zwischen der Oberflichengeschwindigkeit des Kol-
lektors (Regressor, Einflussfaktor) und M, M3 sowie & (Regressand, Zielvariable) einwand-

frei nachgewiesen werden. Wie in Abschnitt 5.3.4 beschrieben, werden die Vlies-Proben so
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auf der Halterung befestigt das die Rotationsrichtung des Kollektors orthogonal zur Tischober-
fliche verlduft. Demnach liegt die ideale TA bei maximal ausgerichteten Vliesen horizontal
und der Anteil an transmittiertem horizontal polarisiertem Licht sollte mit steigender Ober-
flichengeschwindigkeit zunehmen. Der Eintrag M, berechnet sich nach Gleichung 2.22 zu
M, = HH + HV —VH —VV. Somit ist ein Anstieg des Signal bei steigender Oberflidchen-
geschwindigkeit zu erwarten. FRICKE & BECKER et al. haben dies im Rahmen ihrer Untersuchen
zeigen konnen [8]. Im Rahmen dieser Arbeit ist allerdings kein direkter Zusammenhang zwi-
schen dem arithmetischen Mittel und der Oberflichengeschwindigkeit nachzuweisen gewesen
(s. Abb. 6.4). Auch die Betrachtung der Verteilung innerhalb der Datensétze mittels Boxplots er-
gab keinen eindeutigen Zusammenhang (s. Abb. A.1 in Anhang A.6.1). Daher wurde der Median
als robusteres Lagemal weiterfiihrend untersucht. Damit konnte sowohl ein linearer Zusammen-
hang zwischen Regressor und Regressand (s. Abb. 7.2) als auch stark signifikante Unterschiede
zwischen der Kontrolle (2m/s) und den Gruppen 6 bis 8 m /s nachgewiesen werden (s. Abb. 6.7).
Diese Unterschiede sind also nicht durch die Streuung innerhalb der Datensitze zu begriinden.
Obwohl es moglich war, einen linearen Zusammenhang nachzuweisen, handelte es sich hierbei
nicht wie erwartet um einen proportionalen, sondern um einen antiproportionalen Zusammen-
hang. Der Eintrag M3 berechnet sich nach Gleichung 2.22 zu M3 = PH + PV —MH — MV .
Da +45° und —45° polarisiertes Licht auch horizontale und vertikale Anteile aufweist, ist ein
proportionaler Zusammenhang zwischen M3 und der Oberflichengeschwindigkeit zu erwar-
ten. Dieser lineare Zusammenhang konnte einwandfrei nachgewiesen werden (s. Abb. 7.2). Im
Rahmen der schlieBenden Statistik wurden stark signifikante Unterschiede zwischen der Kon-
trolle und allen anderen Gruppen aufgezeigt (s. Abb. 6.8). Somit ermoglicht der Eintrag M3
eine verldssliche Aussage tiber die verwendete Oberflichengeschwindigkeit bei der Herstellung
der Vliese (retrospektiv). Der MM-Kennwert 6 beschreibt das Vermogen einer Probe, die li-
nearen Anteile polarisierten Lichts zu verzogern. Die Berechnung erfolgt auf Basis der Eintrige
Mg(2,2), Mg(3,3), Mg(3,2) und Mg(2,3) der Matrix eines Verzogerers Mg (s. Gl. 2.36). Da
die Faserausrichtung proportional zur Oberflachengeschwindigkeit ist, wiirde auch die Men-
ge an transmittiertem linear polarisiertem Licht ansteigen und sich in einer Reduzierung der
Verzogerung dieser Anteile widerspiegeln. Auch dieser antiproportionale, lineare Zusammen-
hang konnte im Rahmen der Untersuchungen nachgewiesen werden (s. Abb. 7.2). Im Zuge der
durchgefiihrten Varianzanalyse (eng.: Analysis of Variances) (ANOVA) konnte die Nullhypothe-
se nicht abgelehnt werden. Die Unterschiede konnen also auch durch die Streuung innerhalb der
Datensétze begriindet werden (s. Abb. 6.9). Der MM-Kennwert 8 ist demnach fiir den quantita-
tiven Nachweis der Abhingigkeit von Regressor und Regressand anwendbar, aber nicht fiir die
retrospektive Identifikation der verwendeten Oberflachengeschwindigkeit bei der Herstellung.
Dies ist bisher nur mittels M3 moglich. FRICKE & BECKER et al. haben dariiber hinaus den Ein-
trag M»| und die Polarisationskraft P zur qualitativen Beschreibung der Regressor-Regressand-
Beziehung verwendet. Die Abb. 7.3 zeigt den Vergleich des absoluten Winkels der Fasern und
der Polarisationskraft P von FRICKE & BECKER et al.. [8, 10, 22]
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Abbildung 7.3: Vergleich der Polarisationskraft P, des absoluten Winkels der Fasern und der
Kraft bei Bruch von FrRiCKE & BECKER et al. [8, 10]. a) Das arithmetische
Mittel wird jeweils durch die blauen Kreuze (Polarisationskraft P), die grii-
nen Quadrate (absoluter Winkel der Fasern) und die grauen Kreuze (Kraft bei
Bruch) reprisentiert. Die Fehlerbalken stellen die empirische Standardabwei-
chung dar. (nach [8]) b) Die blauen Kreuze repréisentieren das arithmetische
Mittel der Polarisationskraft P und die griinen Quadrate das arithmetische Mit-
tel des absoluten Winkels der Fasern. Die Fehlerbalken stellen die empirische
Standardabweichung (absoluter Winkel der Fasern) sowie das Minimum und
Maximum (P) dar. (nach [10])
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Obwohl sich die Verldufe dhneln, wurde in den beschriebenen Untersuchungen (n = 3) weder ein
linearer Zusammenhang nachgewiesen noch die mogliche Signifikanz der Unterschiede betrach-
tet. Dennoch haben FrRICKE & BECKER et al. das Potenzial der Methode erfolgreich erschlossen
und erste Ergebnisse priasentieren kdnnen. Um eine solche Beziehung aber weitergehend zu eva-
luieren, wurde in dieser Arbeit ein deutlich groBerer Stichprobenumfang von n > 29 untersucht.
Auf Basis der Ergebnisse konnte allerdings kein eindeutiger Trend bzw. Zusammenhang zwi-
schen der Oberflachengeschwindigkeit und M,; oder P aufgezeigt werden (s. Abschnitt 6.2.1).
Griinde fiir diese Unterschiede konnen unter anderem die verwendeten Prozessparameter und
die Anisotropie sowie Dicke der Vliese sein. Die obere und untere Seite eines Vlieses weillt
grundsitzlich unterschiedliche makroskopische Eigenschaften auf [43, 112]. Wéhrend der sta-
tistischen Ablage der Fasern auf dem Kollektor bildet sich eine Isolationsschicht aus und fiihrt
damit zu einer zeitabhingigen Verdnderung des elektrischen Feldes (E-Feldes). Die Gefiige-
struktur wird also stark von der Menge der abgelegten Fasern bzw. Polymermenge beeinflusst.
Dartiber hinaus ist die Gefiigestruktur innerhalb der Vliese abhidngig von der Dicke, welche wie-
derum in direktem Zusammenhang zur Flussrate, Prozessdauer und Kollektor-Geometrie bzw.
den -dimensionen steht (s. Abschnitt 2.7). Aus diesem Grund ist eine Messmethode die auf die
Oberfldche einer Probe limitiert ist, nicht in der Lage die Gesamtheit der Gefligestruktur einer
Probe zu erfassen. Da die Intensitit des transmittierten Lichtes mit zunehmender Dicke der Pro-
ben abnehmen sollte, ist die Vliesdicke ein weiterer potenzieller Grund. Allerdings stimmen die
GroBenordnungen der gemessenen Werte iiberein, wie in Abschnitt 7.2.1 beschrieben ist. Dies ist
darauf zuriick zu fithren, dass alle Eintrdge der MM auf den Eintrag M| normiert werden. Dieser
Eintrag entspricht der Gesamtintensitit und die Intensititsunterschiede werden damit ausgegli-
chen. Im Rahmen dieser Arbeit werden die Unterschiede in den identifizierten Eintrdgen und
Kennwerten deshalb auf die Gefiigestruktur der Vliese zuriickgefiihrt, bedingt durch die unter-
schiedlichen Kollektorgeometrien und Prozessdauern. Der Vergleich des absoluten Winkels der
Fasern mit M5, M3 und & im Rahmen dieser Arbeit zeigt fiir alle Werte einen linearen Zusam-
menhang zwischen Oberflichengeschwindigkeit und Ausrichtung der Fasern. Somit konnte die
erste Hypothese dieser Arbeit bestétigt und weitere ausrichtungssensitive MM-Eintrage sowie -
Kennwerte identifiziert werden. Dariiber hinaus ist das BestimmtheitsmaB fiir die MM-basierten
groBer als fiir die REM-basierten Ergebnisse. Aullerdem weist M3 stark signifikante Unter-
schiede zwischen den Gruppen auf und stellt damit das robusteste MaB fiir die Bestimmung der

Faserausrichtung in elektrogesponnenen Vliesen dar.
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Bestimmung der rotationsabhangigen Faserausrichtung Beim Vergleich der Ergeb-
nisse ist ein deutliche Rotationsabhédngigkeit fiir M,, M4, M33, My4 und A zu erkennen (s.
Abb. 6.12). Dabei fillt auf, dass die ausrichtungssensitiven Eintrdge M3 und 0 keine solche
Abhingigkeit aufweisen. FRICKE & BECKER et al. sowie FRICKE haben erstmals diese Rotations-
abhéngigkeit fiir Vliese aus Polycaprolacton (PCL) und PCL:Gelatine (GT) beschrieben. Dabei
wiesen die reinen PCL-Proben in den Eintrdgen My, M3, M, und M3, einen sinusférmigen
Verlauf iiber die Rotation von 360° auf. In M5,, M>3, M3, und M3 trat ein sinusformiger Verlauf
mit doppelter Frequenz auf [8]. Fiir die PCL:GT-Proben war der sinusformige Verlauf zusitz-
lich in den Eintrdgen M4, M4 und M43 zu erkennen [10, 22]. Ausgehend vom angenommenen
Wirkprinzip elektrogesponnener Vliese (s. Abschnitt 7.2.2) ist eine rotationsabhiingige Ande-
rung der Messwerte zu erwarten, da sich das Verhalten dem eines LPs annéhert (s. Tab. 2.2).

In Abbildung 7.4 ist der erwartete Verlauf eines Vlieses mit vertikaler Ausrichtung bei Rotation
abgebildet.
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Abbildung 7.4: Theoretischer Verlauf des Signal-Verlaufs von z.B. M1, einer Probe die wie ein

horizontaler Polarisator wirkt. Dabei ist die Faserausrichtung im Vlies vertikal

und die theoretische TA horizontal.

Bei der Rotation der Probe im Uhrzeigersinn, liegt der Nulldurchgang jeweils bei +45° oder
—45° der TA und die Minima sowie Maxima bei ganzzahligen Vielfachen von 90°. Die Er-
gebnisse von FRICKE & BECKER et al. sowie FRICKE unterstiitzen die Annahme des Wirkprinzips
eines maximal ausgerichteten Vlieses. Der im Rahmen dieser Arbeit ermittelte Eintrag M33 zeigt
bis 180° einen mit FRICKE & BECKER et al. vergleichbaren Verlauf. Dariiber hinaus weisen auch
M4 und A einen periodischen Verlauf auf, allerdigs mit abweichenden Periodenldngen und Am-

plituden. Der Eintrag M4 weist, unter der Annahme eines sinusformigen Verlaufs, eine leichte
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Phasenverschiebung und hohere Amplitude als bei FRICKE & BECKER et al. auf. Demnach unter-
stiitzten auch die hier ermittelten Ergebnisse die Annahme des LP-Wirkprinzips eines maximal
ausgerichteten Vlieses. Neben der Anderung der Eintréige bei Rotation, haben FRICKE & BECKER
et al. ebenfalls den STOKES-Vektor der schnelle Achse (SA) der Verzogerung R betrachtet. Damit
sollte eine Aussage iiber die Orientierung der ausgerichteten Fasern im Raum getroffen werden.
Fiir reine PCL-Proben war eine geringfligige Abhéngigkeit der SA der Verzogerung R vom Ro-
tationswinkel zu erkennen. Allerdings reichte dies nicht aus um einen direkten Zusammenhang
nachzuweisen. Die Untersuchung der PCL:GT-Proben zeigte hingegen eine deutliche Abhén-
gigkeit von der Rotation der Probe im Raum. Der aufgetretene Offset von ungefahr 20° konnte
auf eine Verkippung bei der Einspannung der Proben, eine praparationsbedingte Abweichung
oder ein inhomogenes elektrisches Feld (E-Feld) beim Elektrospinnen zuriick gefiihrt werden.
Im Rahmen dieser Arbeit war ein Unterschied in der Verteilung der Vektoren in der POINCARE-
Kugel zu beobachten. Bei der ausgerichteten Probe lagen die Vektoren in der Aquatorialebene
auf nur einer Hilfte der Kugel. Die 3D-Darstellung hat gezeigt, dass wie bei FRICKE & BECKER
et al. noch zirkular polarisierte Anteile vorhanden sind. FRICKE beschreibt ebenfalls die Korrela-
tion zwischen der Rotation der Probe und den STokEs-Vektoren der SA in der Aquatorial-Ebene
der PoincaRE-Kugel. FRICKE et al. postuliert, dass einige Eintriage sensitiver fiir die Ausrichtung
von Gelatine sind [22]. Dies trifft anscheinend auch auf die Verzogerung R der Probe zu. Ba-
sierend auf diesen Erkenntnissen ist die Bestimmung der rotationsabhéngigen Faserausrichtung
stark vom untersuchten Material abhédngig. Eine verlédssliche Aussage tliber die Orientierung der

Fasern im Raum ist hier fiir PCL nicht mdglich.
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7.3 Entwicklung des MULLER Matrix-Messsystems

7.3.1 Komponenten und Graphical User Interface

Bei den bildgebungsbasierten Methoden zur Bestimmung der Faserausrichtung in elektroge-
sponenen Vliesen werden hdufig Messgerite verwendet, fiir deren Anwendung viel Erfahrung
und Hintergrundwissen benétigt wird. Dartliber hinaus werden im Rahmen der Strahlen- und
Arbeitssicherheit hohe Anforderungen an die Betriebsrdaume gestellt. Im Rahmen dieser Ar-
beit wurde erstmals erfolgreich eine Light Emitting Diode (LED) als Lichtquelle zur MM-
Polarimetrie-basierten Ausrichtungsanalyse verwendet. Durch das Ersetzen des Lasers entfallen
die Laserschutz-Vorgaben zum Betrieb des Messsystems und das Risiko fiir die Anwendenden
ist stark reduziert. Dariiber hinaus ermoglicht das konstruierte Gehduse den Einsatz in beleuch-

teten Raumen.

Mit Hilfe des entwickelten Graphical User Interface (GUI) ist eine intuitive Bedienung des
Messsystems moglich. Nach erstmaliger Kalibrierung und Voreinstellung ist eine Verwendung
durch eingewiesene Personen vorgesehen. Die Anforderungen die an die Anwendenden gestellt
werden, gehen nicht liber die normale Vorsicht sowie die Verhaltensregeln im Labor und fiir den

Umgang mit Messgeréten hinaus.

7.3.2 Betriebsart des MULLER Matrix-Polarimeters

In der Literatur werden Polarimeter in Transmission [8, 10, 20, 22, 133, 134, 139] und Reflexion
[8, 20, 22, 112, 135, 138] beschrieben (s. Tab. 3.4). Das hier vorgestellte MM-Polarimeter wird
in Transmission betrieben. Dabei wird die Probe durchstrahlt und es konnen Aussagen iiber die
Gesamtheit des Gefliges getroffen werden. Die gemessenen Werte repréisentieren die mittleren
Eigenschaften liber die Probendicke. Bei Polarimetern die in Reflexion arbeiten ist die Unter-
suchung der Eigenschaften, ebenso wie bei den bisherigen Verfahren mittels Mikroskopie und
Fotografie, auf die Oberflache beschrinkt.

Im Rahmen der MM-Polarimetrie ist die Verwendung eines Photodetektors zur Intensitdtsmes-
sung ausreichend. Allerdings prasentieren JuN WANG et al. erfolgreich die ortsaufgeldste Unter-
suchung elektrogesponnener Fasern mittels M44-gewichteter Aufnahmen. Auch in dieser Arbeit
wird eine Kamera zur Intensitdtsmessung verwendet, jedoch gezielt auf die ortsaufgeloste Mes-
sung verzichtet. Wie von FRICKE und FRICKE & BECKER et al. beschrieben, wird zur Rausch-
unterdriickung das so genannte Binning angewendet. Dabei wird das arithmetische Mittel iiber
alle Pixel gebildet. Dies dient der Erzeugung eines robusteren Messsignals. Der daraus entste-
hende Informationsverlust ist fiir die hier beschriebene Methode der Ausrichtungsanalyse zu

vernachldssigen.
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7.3.3 Messdauer des MULLER Matrix-Polarimeters

Die bisher verwendeten Messmethoden zur Bestimmung der Faserausrichtung benétigen viel
Zeit zur Priaparation, Vermessung und Auswertung der Proben. Dabei wird von bis zu 30 min
fiir eine Referenzaufnahme mit dem REM berichtet [139]. Im Rahmen dieser Arbeit konnte
die reine Messdauer auf 17s und die Gesamtdauer inklusive Auswertung auf < 60s reduziert

werden. Dies entspricht einer Zeitersparnis von 96,7 %.

7.4 Untersuchung der Ausrichtungsanderung im
Gefluge

Im Rahmen der Bestimmung der Faserausrichtung wurden M;,, M3 und & als ausrichtungs-
sensitiv identifiziert (s. Abschnitt 7.2.3). Das Verhalten von elektrogesponnenen, gradierten Im-
plantaten im physiologischen Kontext ist von groBer Bedeutung im muskuluskelettalen 7Zissue
Engineering (TE). Daher wird im Rahmen dieser Arbeit der physiologisch relevante Dehnungs-
bereich €,,,; < 5% [23, 24] einer Sehne betrachtet. Untersucht wird dabei sowohl die Anderung
der Faserausrichtung im Gefiige als auch die Abhéngigkeit vom Grad der Ausrichtung innerhalb
der Vliese. Die Differenz zwischen unbelastetem und belastetem Zustand der ausrichtungssen-
sitiven Eintriige bzw. Kennwerte soll Aufschluss iiber die Anderungen und Zusammenhiinge
geben. Im Zuge der Regressionsanalyse wurde die Oberflachengeschwindigkeit des Kollektors
als Regressor und die Verdnderung der Ausrichtung im Geflige als Regressand definiert. Fiir die
schliefende Statistik galt die Gleichheit der Differenzen bei steigender Oberflichengeschwin-
digkeit als Nullhypothese.

Die Ergebnisse fiir AM, zeigten eine hohe Streuung der Werte und im Rahmen der schlieBenden
Statistik konnte die Nullhypothese nicht abgelehnt werden. Es wurden also keine signifikanten
Unterschiede der Gefiigeveranderungen zwischen den Gruppen bei steigender Oberflachenge-
schwindigkeit gefunden. Dariiber hinaus ergab die Regressionsanalyse, dass kein direkter Zu-
sammenhang zwischen der Oberfldchengeschwindigkeit und der Verdnderung im Gefiige be-
steht (R? = 0,214).

Ebenso wenig konnte fiir AM|3 ein Zusammenhang zwischen Regressor und Regressand (R> =
0,038) oder signifikante Unterschiede zwischen den Gruppen nachgewiesen werden.

Auch fiir Ad konnte die Nullhypothese nicht abgelehnt werden und die Regressionsanalyse er-
gab keinen direkten Zusammenhang zwischen der Oberfldchengeschwindigkeit und der Verén-
derung im Gefiige (R> = 0,480).

DELP et al. haben 2021 mittels in situ REM Untersuchungen belasteter Proben gezeigt, dass
bereits bei Dehnungen zwischen 2,5 und 5,8 % sichtbare Verdnderungen der betrachteten Faser-
struktur auftreten. So konnten Orientierungsédnderungen und Verschiebungen einzelner Fasern

sowie Veranderungen der Winkel zwischen den Fasern qualitativ und quantitativ nachgewiesen
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werden. DELP et al. haben ebenfalls gezeigt, dass nicht alle Fasern gleichzeitig belastet werden
sondern auf Grund der Struktur der Vliese die Fasern nach und nach die Last aufnehmen. Die
belasteten Fasern haben schon bei € = 5 % offensichtliche Einschniirungen aufgewiesen. Diese
Ergebnisse zeigen also deutliche Verdnderungen des Gefiiges im Bereich von €. [9]

Die gegenteiligen Ergebnisse dieser Arbeit sind auf die verwendeten Messmethoden zuriick zu
fiihren. DELP et al. haben ein in situ REM zur Visualisierung der Fasern unter Last verwendet.
Wie zuvor beschrieben ist die REM aber auschlieBlich auf die Oberfldache der Proben limitiert.
Also ist der Geltungsbereich dieser Untersuchungen ebenfalls auf die oberste Schicht der Fasern
im Vlies beschrinkt. Die MM-Polarimetrie ermdglicht dagegen in Transmission die Charakte-
risierung der Fasern iiber die Dicke der Vliese. Daher ist es moglich, dass die Fasern an der
Oberfldche bereits bei kleinen Dehnungen von € < 5% Veranderungen der Orientierung auf-
weisen. Aber die hier prisentierten Ergebnisse der MM-Polarimetrie zeigen, dass der Grof3teil
der Fasern bei Dehnungen im physiologisch relevanten Dehnungsbereich keine Verédnderungen
der Ausrichtung erfahren. Dariiber hinaus hat die statistische Analyse gezeigt, dass auch der
Grad der Ausrichtung keinen Einfluss auf diese Verdnderungen hat. Somit konnte die Relevanz
der Faserausrichtung fiir die Belastung im physiologisch relevanten Dehnungsbereich widerlegt

und gleichzeitig die zweite Hypothese dieser Arbeit belegt werden.



116 8 Zusammenfassung und Ausblick

8 Zusammenfassung und Ausblick

Auf Grund der gestiegenen Lebenserwartung und der daraus resultierenden erhdhten Belastung
des muskuloskelettalen Systems steigt der Anteil der Erkrankungen in diesem Bereich rapide
an [167, 168]. Besonders chronische Rupturen der Sehnen treten hiufig bei dlteren Patientin-
nen und Patienten auf. Der natiirliche Heilungsprozess des Knochen-Sehnen-Ubergangs ist un-
zureichend und fiihrt nicht zur Wiederherstellung der urspriinglichen Funktionalitét [169]. Bis
heute ist die medizinische Intervention zur kiinstlichen Rekonstruktion der Enthese Gegenstand
der Forschung. Aktuelle Ansétze erzielen suboptimale Ergebnisse, da die Refixierung mittels
Nahtmaterial und Knochenanker keinen funktionalen Ersatz bilden [6]. Diese Methoden fiihren
dagegen zur Degeneration des Gewebes und einer geringen Vaskularisierung. Daraus folgt hiau-
fig eine Muskelatrophie und verringerte Knochenintegration. [170, 171] Daraus ergibt sich ein
Bedarf an alternativen Therapien zur Behandlung und idealer Weise vollstdndigen Regenerati-
on chronischer Sehnenrupturen. Eine mdgliche Losung bietet hier das Tissue Engineering (TE).
In diesem Zusammenhang hat das Elektrospinnen zur Herstellung faserbasierter Vliese als Im-
plantatmaterial stark an Bedeutung gewonnen. Die hergestellten Fasern weisen Durchmesser
zwischen mehreren hundert Nanometern und wenigen Mikrometern auf. Die Deutsche For-
schungsgemeinschaft (DFG)-Forschungsgruppe (FOR) 2180 beschéftigt sich zum Beispiel mit
der Herstellung eines gradierten Implantats fiir den Einsatz am Sehnen-Knochen-Ubergang. [8,
9] Dabei dient ein elektrogesponnenes Vlies als Tragermaterial fiir die spéter aufgebrachten bio-
logisch aktiven Proteine. Diese sollen humane mesenchymale Stammzellen (eng.: Auman Me-
senchymal Stem Cells) (hMSCs) am Implantationsort zur Differenzierung in die spezifischen
Zelltypen der Enthese anregen. Zur Nachbildung der Struktur des Sehnen-Knochen-Ubergangs
wird ein gradiertes Implantat benétigt. Das Implantat soll sowohl ungerichtete als auch gerichte-
te Fasern enthalten. Diese Ausrichtung kann im Elektrospinn-Prozess durch die Oberflachenge-
schwindigkeit des Kollektors beeinflusst werden. Daraus ergibt sich der Bedarf einer Methode
zur Uberpriifung und Quantifizierung der Ausrichtung.

In der Literatur ist die Verwendung bildgebender Verfahren erschopfend dokumentiert. Hierbei
entfallen liber 90 % der recherchierten Methoden auf die Bildgebung mittels Mikroskopie [8,
15, 16]. Dariiber hinaus wird unter anderem von der Verwendung tomographie- [17-19, 111]
und fotografiebasierter [ 13] Verfahren berichtet. Besonders weit verbreitet ist die manuelle oder
automatische Auswertung von Rasterelektronenmikroskopie (REM)-Aufnahmen. Neben einem
enormen Zeitaufwand und der irreversiblen Verdnderung der untersuchten Probe, ist diese Me-
thode ausschlieBlich auf einen sehr kleinen Ausschnitt der obersten Schicht limitiert. Die Ver-

wendung von tomographischen Verfahren kann hier Abhilfe schaffen. Allerdings sind die be-
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notigten Geréte sehr teuer, bediirfen viel Erfahrung, konnen ebenfalls zur Verédnderung der Pro-
be fiihren und die Bildgebung wird haufig durch einen geringen Kontrast erschwert [19]. Aus
diesen aktuellen Herausforderungen ergibt sich der Anforderungskatalog an ein zerstérungsfrei-
es, kontaktloses, zeiteffizientes, anwendungsfreundliches Messsystem zur Quantifizierung der
Faserausrichtung in elektrogesponnenen Vliesen. In der jiingsten Vergangenheit ist die MUL-
LER Matrix (MM)-Polarimetrie in den Fokus geriickt. Dabei werden die polarisationsverdndern-
den Eigenschaften einer Probe gemessen und lassen so Riickschliisse auf deren Charakteristika
zu. Der Polarisationszustand einer elektromagnetischen Welle kann mit Hilfe des vierzeiligen
StokEs-Vektors beschrieben werden. Dabei errechnet sich der Zustand des ausgehenden Lichts
durch die Multiplikation des Vektors fiir das einfallende Licht mit der MM. In diesem Zusam-
menhang konnte bereits gezeigt werden, dass die morphologische Untersuchung der Oberflédche
elektrogesponnener Fasern mdglich ist [112, 133]. Dariiber hinaus wurden auch erste Versu-
che unternommen ausrichtungssensitive Eintrdge der MM zu identifizieren [8, 10]. Hier wurde
bereits ein Patent zur Regelung der Faserausrichtung im Elektrospinn-Prozess eingereicht [20].
Fiir die Anwendung im Bereich des Knochen-Sehnen-Ubergangs ist nicht nur die Ausrichtung
der Fasern im Vlies von grof3er Bedeutung. Auch eine genaue Kenntnis des Implantatverhaltens
unter Last, im physiologisch relevanten Dehnungsbereich des Sehnenersatzes von €, < 5%
[23, 24], ist unerldsslich. Die zur Herstellung verwendeten Polymere weisen schon bei Raum-
temperatur ein viskoelastisches Verhalten auf [147] und die Gefiigestruktur elektrogesponnener
Vliese tridgt noch weiter zu diesem Verhalten bei. Zur Betrachtung der Ausrichtungsdnderung
der Fasern elektrogesponnener Polycaprolacton (PCL)-Vliese unter Last wurden bereits Un-
tersuchungen mittels in situ REM durchgefiihrt [9]. Allerdings ist auch diese Methode auf die
Oberflache der Proben beschriankt. Genau so wie bei der Ausrichtungsanalyse kann auch hier
die MM-Polarimetrie eingesetzt werden um qualitative und quantitative Aussagen iiber das Ver-
halten der Fasern treffen zu konnen.

Mit Hilfe des Elektrospinnens wurden Vliese aus PCL-Ldsungen mit einer Konzentration von
170 mg/ml hergestellt. Die unterschiedliche Ausrichtung der Fasern wurde dabei durch die Va-
riation der Oberflichengeschwindigkeit in sieben Stufen realisiert: 2, 4, 6, 7, 8, 9 und 10 m/s.
Auf Basis der verwendeten Parameter und den Erkenntnissen aus vorherigen Herstellungspro-
zessen, wiesen die Fasern mittlere Durchmesser von 1,4 bis 2,8 um auf [8, 9].

In einem ersten Schritt wurde ein MM-Polarimeter bestehend aus einer Light Emitting Diode
(LED) als Lichtquelle, einer Kohler’schen Beleuchtung zur Homogenisierung des LED-Lichts,
einem Polarisationszustandsgenerator (eng.: Polarization State Generator) (PSG), einer Pro-
benhalterung, einem Polarisationszustandsanalysator (eng.: Polarization State Analyzer) (PSA)
und einer Kamera zur Aufnahme der Intensititsbilder aufgebaut. Ein Gehduse dient dabei zur
Streulicht-Reduktion wihrend der Messungen. Zur Bestimmung aller 16 Eintrége der 4 x 4 MM,
wurden hier 36 Intensitdtsmessungen durchgefiihrt. Dies ergibt sich aus den sechs mdglichen
Polarisationszustidnden im SToKEs-Formalismus: horizontal, vertikal, +45°, —45°, rechts und

links zirkular. Zur Auswertung der aufgenommenen Intensitdtsbilder wurden zuvor etablierte
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und validierte MATLAB-Skripte verwendet. Diese ermoglichen die Berechnung der vollsténdi-
gen experimentellen MULLER Matrix (M,,,) und die Extraktion weiterer Informationen mittels
Polarzerlegung. Diese ermoglicht die Aufteilung der M,,, in drei Untermatritzen, welche die
Eigenschaften der Probe beziiglich Depolarisation (Mp), Verzogerung (Mg) und Dichroismus
(Mp) enthalten. Zur anwendungsfreundlichen Bedienung des Messsystems wurde ein intuitives
Graphical User Interface (GUI) entwickelt mit dessen Hilfe die Funktion der Komponenten ge-
priift, die zu messenden Zustédnde und der Speicherort der Messdaten sowie die gewiinschte Aus-
wertung ausgewahlt werden kann. Zur Untersuchung des Zusammenhangs zwischen der Ober-
flichengeschwindigkeit des Kollektors (Regressor) und der Ausrichtung der Fasern im Vlies
(Regressand) wurden Proben aus sechs Vliesen jeder der sieben Stufen, mittels REM-basierter
Methode und MM-Polarimetrie untersucht. Im Falle der Polarimetrie wurden sowohl die rotati-
onsabhéngige als auch -unabhédngige Ausrichtung betrachtet. Dabei diente die rotationsabhingi-
ge Untersuchung zur Validierung des angenommenen Wirkprinzips der Vliese und Betrachtung
der Faserorientierung im Raum. Mit Hilfe des entwickelten Messsystems ist es gelungen, die
gesamte Messdauer von 30 min (REM) auf < 60s (Bestimmung MM und Auswertung in MAT-
LAB) zu reduzieren.

Die Ergebnisse der REM-basierten Auswertung haben einen linearen Zusammenhang zwischen
Regressor und Regressand bestitigt. Dariiber hinaus konnte ein Maximum der Ausrichtung bei
8 m/s bestitigt werden. Die durchgefiihrte Kruskal-Wallis Varianzanalyse (eng.: Kruskal-Wallis
Analysis of Variances) (KW-ANOVA) und anschlieBenden post-hoc-Tests ergaben, dass keine
signifikanten Unterschiede zwischen der Kontrollgruppe und den anderen Gruppen bestehen.
Dies ist auf die Streuung innerhalb der Gruppen und unter anderem auf das Protokoll der Mess-
methode zuriick zu fiihren.

Im Rahmen der MM-Polarimetrie ist es gelungen ausrichtungssensitive Eintrdge und Kennwerte
zu identifizieren. Mit Hilfe des Eintrags M3 und der linearen Verzogerung o ist es moglich den
linearen Zusammenhang zwischen Oberflichengeschwindigkeit und Ausrichtung der Fasern zu
quantifizieren. Damit konnte die erste Hypothese dieser Arbeit bestitigt werden. Im Falle des
Eintrags M3 ergab der Dunnett-post-hoc-Test, dass die nachgewiesenen Unterschiede zwischen
den Gruppen nicht auf die Streuung innerhalb der Gruppen zuriick zu fiihren ist. Es liegen also
signifikante Unterschiede zwischen der Gruppe minimaler Ausrichtung und allen anderen vor.
Damit konnte ein robustes MaB fiir die Quantifizierung der Ausrichtung in elektrogesponnenen
Vliesen aufgezeigt werden.

Die Untersuchung der rotationsabhingigen Faserausrichtung hat das postulierte Wirkprinzip der
Vliese als Linearpolarisator (LP) bestitigt. Das Signal spezifischer Eintridge (z.B. M4, M33, Myq
und A) dndert sich periodisch in Abhéngigkeit des Rotationswinkels der Probe. Allerdings konnte
die zuvor berichtete Bestimmung der Faserorientierung im Raum, an Hand der schnelle Achse
(SA) der Verzogerung R, nicht bestétigt werden. Ein Grund dafiir kann die fehlende Sensitivitét

der Verzogerung fiir die Rotationsabhéngigkeit von PCL-Fasern sein.
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Die abschlieBende Untersuchung der Ausrichtungsédnderung im physiologisch relevanten Deh-
nungsbereich (€,,s < 5 %) [23, 24] einer Sehne ergab widerspriichliche Ergebnisse im Vergleich
zur Literatur. Mittels in situ REM wurden zuvor deutliche Verdnderungen der individuellen Fa-
serausrichtung, -orientierung und Position im Verhéltnis zu anderen Fasern nachgewiesen [9].
An Hand der ermittelten ausrichtungssensitive Eintrdge und Kennwerte wurde hier gezeigt, dass
weder ein direkter Zusammenhang zwischen dem Grad der Ausrichtung und der Ausrichtungsin-
derung (unbelasteter und belasteter Zustand) noch ein signifikanter Einfluss der Oberflachenge-
schwindigkeit auf die Verdnderung der Faserausrichtung im Gefiige besteht. Somit konnte auch
die zweite Hypothese belegt werden. Auf Grund der in situ REM sind die erzielten Erkenntnisse
auf die Oberflidche der Probe limitiert. Die hier ermittelten Daten repriasentieren das Gefiige der
Fasern tliber die gesamte Dicke der Vliese. Das Verhalten der obersten Schicht weicht von dem
der gesamten Probe ab. Dies lésst auf eine starke Anisotropie der Vliese in Ablagerichtung der
Fasern auf dem Kollektor schlieen.

Somit bietet die MM-Polarimetrie eine zerstorungsfreie, kontaktlose und robuste Alternative
zur Charakterisierung elektrogesponnener PCL-Vliese in einem Bruchteil der Zeit etablierter
Verfahren.

Das grofite noch auszuschopfende Potenzial steckt in der Anwendung des Messsystems im
»Raster-Modus*. Damit ist es moglich ein intaktes Vlies in seiner Gesamtheit, je nach Kol-
lektor bis zu 50 x 450 mm, zu analysieren. Dabei wir die Probe mittels Raumportal bewegt und
jeweils flir einen Ausschnitt von 9mm (freie Apertur des PSG) die MM bestimmt. Fiir den Fall
eines 50 x 450mm groflen Vlieses wiirden aus der Abrasterung in etwa 225 Messungen resul-
tieren. Bei einer individuellen Messdauer von 17s wire eine Quantifizierung der Ausrichtung
des gesamten Vlieses in 63 min mdglich. Dies entspricht der selben Zeit die fiir die Auswertung
von drei bis vier Proben (10 x 10mm) mittels REM benoétigt wird. In weiteren Arbeiten sollte
auf den hier beschriebenen Ergebnisse aufgebaut und der bisherige Funktionsumfang erwei-
tert werden. Die bisherige Methodik kann um die Erstellung ortsaufgeldster bzw. gewichteter
Aufnahmen, wie z.B. von XIAOPENG LI et al. beschrieben, ergénzt werden. Die technischen
Voraussetzungen sind mit der verwendeten Kamera bereits gegeben. Auch sollte im Rahmen
weiterflihrender Arbeiten die Eignung des MM-Messsystems fiir die Ausrichtungsanalyse in un-
terschiedlichen Polymeren untersucht werden. Ebenso sollte die Verwendung zur Bestimmung
weiterer Charakteristika elektrogesponnener Faservliese, zum Beispiel dem Faserdurchmesser,
untersucht werden. Zur Steigerung der Robustheit und der Reduktion des Signalrauschens kann
eine Hintergrund-Korrektur, wie von JUN WANG et al. gezeigt, implementiert werden. Die Un-
tersuchung des Einflusses der Bandbreite der verwendeten LED, in Kombination mit der Uber-
priifung der werksseitigen Kalibration (PSG und PSA), kann weiterhin zur Verbesserung der
Ergebnisse beitragen. Zur Kompensation systembedingter Fehlerquellen, eignen sich Methoden
auf Basis der Arbeiten von CHENAULT et al. [172], GOLDSTEIN et al. [173] oder TWIETMEYER et
al. [174].
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A.1 Steuerung des Rotationskollektors

Tabelle A.1: Auflistung der verwendeten Spannungen zur Steuerung des Rotationskollekotrs

Drehzahl in 1/min Oberflachengeschwindigkeit in m/s V,inV
250 2 0

500 4 0,48
750 6 0,92
875 7 1,14
1000 8 1,37
1125 9 1,59

1250 10 1,82
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A.2 Kommerzielle Komponenten der LES-Anlage

Tabelle A.2: Auflistung der kommerziell erhéltlichen Komponenten der Ldsungs-

Elektrospinnen-Anlage. [8]

Komponente Spezifikation Model hergestellt durch

Einmalspritze 10ml Omnifix® Luer Lock Solo B. Braun Melsungen AG,
Melsungen, Deutschland
Polyethylen (PE)-Schlauch 1000 mm Original Perfusor® Line B. Braun Melsungen AG,
Melsungen, Deutschland
stumpfe Einmalkaniile 0,8 mm X 22mm Sterican® B. Braun Melsungen AG,
Melsungen, Deutschland
Hochspannungsquelle Ugnv. max = 30kV Matsusada Precision Inc.,
Otsu, Shiga, Japan
Elektromotor Mgy = 4000/ min RS 536-6052 RS Components Ltd., Corby,
Vereinigtes Konigreich

Grof3britannien
digitaler Verstarker 1-Quadranten-Verstirker 1-Q-EC Verstirker DEC 50/5 maxon motor GmbH,

Miinchen, Deutschland
Microcontroller Board Arduino® MEGA
Gleichstrom-Quelle programmierbare Spannungs-Quelle PSP-603 Good Will Instrument Co.,

Ltd., Neu-Taipeh, Taiwan
Temperatur- und Long Range Wide Area Network (LoRaWAN)-fahig ELT-2 ELSYS Elektroniksystem i Umea AB,
Luftfeuchtigkeitssensor Auflésung: 0,1°C Umea, Schweden

Messfehler: < 2%
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A.3 Komponenten des MM-Polarimeters

Tabelle A.3: Auflistung der Komponenten des MULLER Matrix-Polarimeters. [8, 10, 22, 151]

Stiickzahl Komponente Model Spezifikationen hergestellt durch
1 LED LED525L A =525nm Thorlabs Inc., Newton, NJ,
P=4mW USA
v =20°
FWHM = 25nm
1 LED LED680L A = 680nm Thorlabs Inc., Newton, NJ,
P =8mW USA
v =20°
FWHM = 16nm
1 LED-Aufnahme SILEDM Soliton Laser- und Messtechnik GmbH,
Gilching, Deutschland
2 LED-Cage-Plate CP33/M Aufnahme fiir 2,5cm Optiken Thorlabs Inc., Newton, NJ,
30mm Cage System USA
1 Microcontroller Board Arduino® UNO
1 PSG LVR-100-0532-PSG-ASSY  kalibriert fiir 525 und 700nm Soliton Laser- und Messtechnik GmbH,
linearer Polarisator mit TA bei +45° Gilching, Deutschland
SA des LCVRI bei 0°
SA des LCVR2 bei 122,5°
Apertur 9,4 mm
1 PSA LVR-100-0532-PSA-ASSY  kalibriert fiir 525 und 700nm Soliton Laser- und Messtechnik GmbH,
SA des LCVR3 bei 122,5° Gilching, Deutschland
SA des LCVR4 bei 0°
linearer Polarisator mit TA bei —45°
Apertur 9,4 mm
2 LCVR-Interface D5020 Soliton Laser- und Messtechnik GmbH,
Gilching, Deutschland
2 Aspherische Kondensor Linse ACLI512U-A @ = 15mm Thorlabs Inc., Newton, NJ,
f=12mm USA
Apertur > 13,5mm
Anti-Reflek (AR ) 350 bis 700nm
2 Linsen-Cage-Plate CPMI5 Aufnahme fiir 15mm Optiken Thorlabs Inc., Newton, NJ,
Apertur 12,7mm USA
2 Iris-Blende CP20S Aufnahme fiir 15 mm Optiken Thorlabs Inc., Newton, NJ,
Apertur 0.8 bis 20mm USA
30mm Cage System
3 Cage System-Stange ER6E graviert, M4 x 40 Gewinde an den Enden Thorlabs Inc., Newton, NJ,
@ = 60mm USA
Lnge =152 4mm
1 Dovetail Optical Rail RLA450/M Lnge = 450mm Thorlabs Inc., Newton, NJ,
USA
6 Dovetail Rail Carrier RCI 25 x25mm Thorlabs Inc., Newton, NJ,
M6 Gewinde USA
Rindelschraube zur Fixierung
6 Post Holder PH30/M-P5 Aufnahme fiir 12,7mm Posts Thorlabs Inc., Newton, NJ,
Hhe =30mm USA
Riéndelschraube zur Fixierung
6 Aluminium Posts TRA30/M @ =12,7mm Thorlabs Inc., Newton, NJ,

Hhe =30mm

M4 Gewinde am oberen Ende

USA

Mounted Achromatic Viertelwellenplatte (eng.: Quarter Wave Plate) (OWP)

Mounted Wire Grid Polarizer

High-Precision Rotation Mount

AQWP0O5M-600

WP25M-VIS

PRMI/M

Gehiuse & =25 4mm
Verzigerung 8 = 5 =4

Apertur 12,7mm
AR-Beschichtung 400 bis 800 nm
Gehiuse @ = 25, 4mm
‘Wellenldngenbereich 420 bis 700nm
Apertur 19 mm
AR-Beschichtung 400 bis 700nm
Aufnahme fiir 25,4mm Optiken
360° kontinuierliche Rotation
Gravur in 1°-Schritten

Mikrometerschraube fiir +7° Rotation

Thorlabs Inc., Newton, NJ,
USA

Thorlabs Inc., Newton, NJ,
USA

Thorlabs Inc., Newton, NJ,
USA

Kamera

Netzteil Kamera

USB 3.1-Kabel mit Fixierung

Stativ-Adapter

Tamron 16 mm Objektiv

BFS-U3-6384M-C

ACC-01-9011

ACC-01-2300

ACC-01-0003

LENS-160T4C

Auflosung: 3072 x 2048

Bildrate: 59,6 BpS

Pixelgrofie: 2,4 pum

Adapter: USB 3.1 Gen 1

Spannung: U = 12V

Leistung: P = 18W
Verbindungstyp: Type-A to Micro-B
Schnittstelle: USB 3.1 Gen 1

Brennweite: f = 16mm

Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR,
USA

Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR,
USA
Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR,
USA
Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR,
USA
Teledyne FLIR LLC, Wilsonville, OR,
USA

Universal Schraubwerkzeug

SPW801

Thorlabs Inc., Newton, NJ,
USA
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A.4 Steuerspannungen der LCVRs

Tabelle A.4: Auflistung der verwendeten Steuerspannungen und resultierenden Verzdgerun-
gen der variable Fliissigkristallverzogerer (eng.: Liquid Crystal Variable Retar-
ders) (LCVRs) fiir 525 nm.

Zustand Spannung in mV  Verzdgerung in nm

LCVR 1 (SA=0°)

H 2603,26 367,50
1% 2603,26 367,50
P 2101,57 525,00
M 2101,57 525,00
R 3166,96 262,50
L 3166,96 262,50
LCVR 2 (SA=122,5°)

H 415741 183,75
1% 2370,94 446,25
P 3195,47 262,50
M 2423,86 429,61
R 5437,20 131,25
L 2542,17 393,75
LCVR 3 (SA=122,5°)

H 2555,98 367,50
1% 3984,88 183,75
P 2093,34 525,00
M 2093,34 525,00
R 3087,83 262,50
L 3087,83 262,50
LCVR 4 (SA=0°)

H 2569,02 341,25
1% 2148,50 472,50
P 1993,88 525,00
M 2985,41 262,50
R 4804,76 131,25
L 2373,84 393,75
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A.5 Ergebnisse beschreibende Statistik

Tabelle A.5: Auflistung der Geradengleichungen ( f(x) = u 4 mx) und BestimmtheitsmaBe (R?)

der linearen Regressionen.

Eintrag/Kennwert Geradengleichung Bestimmtheitsmal3
absoluter Grad der Ausrichtung

2 bis 8m/s f(x) =33,91—3,08x 0,953
Ausrichtungsanalyse

My f(x) =0,0006 —0,0001x 0,279
My, f(x) =0,0008 —0,002x 0,983
M3 f(x)=-0,00240,003x 0,998
0 f(x)=1,94—0,058x 0,966
Ausrichtungsdnderung unter Last

My, f(x)=0,002+0,001x 0,214
M3 f(x) =-0,002+0,001x 0,038
0 f(x) =0,445—0,044x 0,480
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A Anhang

A.6 MM-Polarimetrie-basierte Ausrichtungsanalyse

A.6.1 Bestimmung der Faserausrichtung
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Abbildung A.1: Boxplots der vollstindigen MULLER Matrix (MM) der Ausrichtungsanalyse fiir
2 bis 10m/s.
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