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Kurzfassung

Losemittelfreies Extrusionsschdumen von Filtrationsmembranen
und ihre Charakterisierung

Gegenstand dieser Arbeit ist die Entwicklung und Charakterisierung von Filtrationsmembra-
nen, die durch ein losemittelfreies, kontinuierliches Schaumextrusionsverfahren von Polyme-
ren und physikalischen beziehungsweise chemischen Treibmitteln hergestellt werden. Auf-
grund der komplexen, zeit- und kostenintensiven Membranherstellungsverfahren, die mit L6-
semitteln durchgefiihrt werden, sind alternative Herstellungsverfahren ein Gegenstand der
aktuellen Forschung. In den durchgefiihrten Extrusionsversuchen wurden die Schaume in der
Form von Flachfolien extrudiert.

Das physikalische Extrusionsschaumen wurde ausgehend von Polypropylen mit Kohlenstoff-
dioxid und Talkum durchgefuhrt. Variiert wurden Versuchsparameter wie die Schmelzepum-
pendrehzahl, der Treibmittelanteil sowie Art und Anteil der verwendeten Zusatzpolymere und
Nukleierungsmittel. Es konnte nachgewiesen werden, dass die untersuchten Parameter die
Dichte, die Offenzelligkeit und die Struktur der Schaume malRgebend beeinflussen. Schaums-
toffe mit niedrigen Dichtewerten (0,08 g/ cm®) und hohen Offenzelligkeitswerten (80 %) wur-
den extrudiert. Aufgrund des Herstellungsverfahrens sind die Oberflachen der extrudierten
Schaumstoffe geschlossen. Durch eine Flammbehandlung der Schaumstoffe konnten Offnun-
gen an deren Oberflachen erzielt und deren pordse Strukturen freigelegt werden. Anhand von
Standzeitmessungen konnte weiterhin die filtrierende Eigenschaft dieser Schaumstoffe nach-
gewiesen werden. Ein anderer Aspekt der Arbeit war die Entwicklung von Charakterisie-
rungsmethoden, mit denen die Schaumeigenschaften qualitativ und quantitativ beurteilt wer-
den kénnen. Zum einen wurde ein Modell fiir das Sorptionsverhalten poréser Materialien ers-
tellt. Zum anderen wurde ein Bildverarbeitungsprogramm entwickelt, mit dem die Anzahl, die
Grolke und die Form von Schaumstoffzellen in rasterelektronischen Aufnahmen von Schaum-
stoffquerschnitten erfasst werden kann.

Das chemische Extrusionsschdumen wurde mit Mischungen aus wasserléslichen und wasser-
unléslichen Polymeren durchgefiihrt. Durch das anschlieBende Herauslosen der wasserlosli-
chen Komponente in einem Folgeschritt konnten geschdumte Folien mit pordsen Strukturen
erhalten werden. Variiert wurden Art und Anteil der verwendeten Polymere und der verwen-
deten chemischen Treibmittel. Die untersuchten Parameter sind malRgebend fir die pordse
Struktur, die nach dem Herauslosen des wasserldslichen Polymers erhalten werden. Es ist
denkbar, dass auch mit diesem l6semittelfreien, kontinuierlichen Schaumextrusionsprozess
porése Materialien hergestellt werden kdnnen, die zu Filtrationsmembranen weiterentwickelt
werden kénnten.
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Abstract

Solvent-free foam extrusion process for membrane fabrication
and the characterization of foamed filtration membranes

The objective of this research work is the development and characterization of filtration
membranes, that are manufactured by a solvent-free continuous foam extrusion process with
polymers and physical or chemical foaming agents. Filtration membranes are generally made
by phase inversion processes, that are performed with organic solvents. These manufacturing
processes can include a lot of expensive, complex and time-consuming process steps so that
alternative processes are an object of the current research work. Within the extrusion process,
the foam was manufactured in the form of thin sheets.

The physical foam extrusion process was carried out with polypropylene, carbon dioxide and
talcum. The influence of test parameters such as the pump rotation speed, the blowing agent
content as well as the type and the percentage of nucleating agents on the foam properties
were investigated. It was determined that these test parameters have an impact on the density,
the open-cell content and the morphology of the foam. Foams with a density of about
0,08 g/cm® and an open-cell content of about 80 % were achieved. The extruded foam sheets
have closed surfaces due to their manufacturing process. An opening of the sheet surface and
the exposing of the inner porous foam structure was achieved through a flame treatment of the
surfaces. It was obvious on the basis of filtration durability measurement, that the extruded
foams exhibit filtration properties. A further aspect of this research work was the development
of characterization methods for the qualitative and quantitative evaluation of the foam proper-
ties. On the one hand a method for the determination of the sorption behavior of porous mate-
rials was developed. On the other hand a program for picture processing was created, that can
be used for the detection of the number, the size and the shape of the foam cells in scanning
electron micrograph that were made of the foam cross sections.

Additionally the chemical foam extrusion process was carried out with blends of water so-
luble and water insoluble polymers. Porous structures were obtained by dissolving away the
water soluble polymer of the foamed sheet. Investigated parameters were for example the
percentage and the type of used polymers and chemical foaming agents. Both of them are
decisive for the porous structure that is left after the dissolving process. It is possible, that this
solvent-free continuous foam extrusion process could lead to porous structures that can be
used as a filtration material.
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Einleitung

1 Einleitung

In dem Geschaftsbereich Biotechnologie der Sartorius Stedim Biotech GmbH Géttingen stel-
len Membranen einen bedeutenden Umsatztréger dar [1]. Diese werden beispielsweise fir die
Sterilfiltration in der Pharmaindustrie beziehungsweise fiir die Filtration von Flissigkeiten in
der Getrankeindustrie eingesetzt. Ubliche Herstellungsverfahren fir diese Membranen sind
unter anderen das Fallbad- und das Verdunstungsverfahren, die auf einer Phaseninversion von
Polymer-Ldsemittel-Gemischen beruhen. Ein Nachteil der genannten Verfahren ist die Ver-
wendung von gesundheits- und umweltgefahrdenden Ldsemitteln. Weiterhin ist die Auswahl
an moglichen Polymeren, die als Ausgangsmaterial fiir das Phaseninversionsverfahren einge-
setzt werden konnen, begrenzt. Polyolefine, die sich aufgrund ihrer chemischen Bestandigkeit
als Membranmaterialien eignen wirden, sind nur schwer durch das Phaseninversionsverfah-
ren verarbeitbar. Zudem weisen die Phaseninversions-Verfahren eine hohe Anzahl von Pro-
zessstufen auf, die kompliziert, zeitaufwendig und kostenintensiv sein kdnnen [2].

Ziel dieser Arbeit ist es daher, ein Herstellungsverfahren fur pordse Filtrationsmembranen zu
entwickeln, dass ohne die Verwendung von Loésemitteln durchgefiihrt werden kann. Im Ver-
gleich zu den herkdmmlichen Verfahren soll das zu entwickelnde Verfahren weniger zeitauf-
wendig und kostenintensiv sein und zugleich die Verarbeitung von chemisch bestédndigen Po-
lyolefinen ermdglichen.

In [3-5] ist beschrieben, dass mikrozellulare, offenzellige Strukturen in Polyolefinen durch
das Verschdumen dieser mit physikalischen beziehungsweise chemischen Treibmitteln in Ex-
trusionsanlagen erzeugt werden koénnen. Es soll erforscht werden, ob das als Extrusions-
schaumen bezeichnete Verfahren als alternatives Herstellungsverfahren fir Flachmembranen
geeignet ist. Hierfur soll einerseits untersucht werden, welchen Einfluss Parameter wie die
Schmelzepumpendrehzahl, der Treibmittelanteil, die Abzugsgeschwindigkeit, Art und Anteil
der verwendeten Nukleierungsmittel auf die Schaumstruktur haben. Andererseits sollen Cha-
rakterisierungsmethoden fir die so extrudierten Schaume entwickelt werden, mit denen die
Veranderung von Eigenschaften detektiert und beurteilen werden kann. Mit einer Charakteri-
sierungsmethode soll das Sorptionsvermdgen der Schaumstoffe an einem Tensiometer erfasst
werden kénnen. Eine weitere Charakterisierungsmethode soll entwickelt werden, um die An-
zahl, die GroRe und die Form von Schaumzellen in rasterelektronenmikroskopischen Auf-
nahmen der Schaumstoffquerschnitte mittels digitaler Bildverarbeitung auswerten zu kénnen.
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2 Stand des Wissens

Die Physik versteht unter dem Begriff des Schaums ein Gemenge, bei dem gasgefullte Hohl-
raume (Blasen) in einer Flussigkeit oder einem Feststoff feinst verteilt vorliegen. Das Schau-
men umfasst demzufolge alle Verfahren, die zur Erzeugung von Materialien mit einer
Schaumstruktur, das hei8t zur Bildung einer Poren- oder Zellstruktur im betreffenden Werk-
stoff fuhren [6].

2.1 Polymerschaume

Schéume kodnnen aus verschiedenen Werkstoffen, wie beispielsweise Metallen, Gléasern, Ke-
ramiken und Polymeren, hergestellt werden [7-9]. Grundsatzlich kann jedes Polymer fiir die
Schaumstoffherstellung verwendet werden. Aus Griinden der Verfahrens- und Anwendungs-
technik und aufgrund von wirtschaftlichen Aspekten ist die Auswahl an Polymertypen, die
verschaumt werden, begrenzt. Bedeutend sind Schaumstoffe auf der Basis von Polyolefinen,
Polyurethanen und Styrolpolymeren. Geschdumte Kunststoffe machen einen Anteil von 8 %
an dem Gesamtverbrauch aller Kunststoffe aus [6, 10]. Ihnen kommt eine hohe wirtschaftli-
che Bedeutung zu, da durch geschdumte Polymere eine Gewichts- und Materialersparnis in
unterschiedlichen Bauteilen erzielt werden kann [11, 12].

Schaumstoffklassen

Schaumstoffe kdnnen unterschiedliche Zellformen aufweisen. In [10] werden Modelle be-
schrieben, mit denen die Form von Schaumzellen wiedergegeben werden kann. Die Zellform
kann einerseits quantitativ auf der Basis von Polyedern formuliert werden, wie beispielsweise
durch einen abgestumpften Oktaeder (Abb. 2-1) oder einen Dodekaeder (Abb. 2-2).

Abb. 2-1: Abgestumpfter Oktaeder mit einer Abb. 2-2: Dodekaeder mit einer Oberflache
Oberflache aus 6 Quadraten und 8 Sechs- aus 12 Finfecken, verandert nach [13]
ecken, verandert nach [13]

Andererseits kann eine qualitative Beurteilung der Zellform anhand der folgenden Eigen-
schaften erfolgen: spharische, elliptisch, polyedrisch. Reale Schaumstrukturen beinhalten
Schaumzellen mit unterschiedlichen Formen und Dimensionen, so dass eine Modellierung des
realen Zustands sehr kompliziert ist [14, 15].
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Eine Unterteilung der Schaumstoffe wird weiterhin hinsichtlich ihrer SchaumzellgréRen vor-
genommen. Mikrozelluldre Schdume weisen Zelldurchmesser unter 0,5 mm auf (Abb. 2-3
und Abb. 2-4). Als feinzellig werden Schdaume mit Zelldurchmessern von circa 1 mm be-
zeichnet (Abb. 2-5). In grobzelligen Schaumen liegen Zellen in einer GréRenordnung von 2
mm und groRer vor [6]. Die Definition dieser Begrifflichkeiten ist nicht einheitlich festgelegt.
Es existieren unterschiedliche Angaben zu der jeweiligen ZellgroRe in der Literatur [16].

Abb. 2-3: Mikrozellularer Schaum, REM- Abb. 2-4: Mikrozellularer Schaum, REM-
Aufnahme 120fach Aufnahme 8000fach

Abb. 2-5: Feinzelliger Schaum, REM 120fach

Anhand ihrer Dichte werden ,,leichte* und ,,schwere* Kunststoffschaume voneinander abge-
grenzt. Die Dichte der ,,leichten* Schaumstoffe liegt zwischen 0,01 und 0,20 g/cm3. Hingegen
konnen ,,schwere” Schaumstoffe eine Dichte zwischen 0,20 und 1,00 g/crn3 besitzen [6].
Kunststoffschaume werden zusétzlich nach der Beschaffenheit ihrer Zellen eingeteilt. Einer-
seits existieren Schaumstoffe mit allseits geschlossenen Zellen (Abb. 2-6), in denen keine
offenen Zellwédnde vorhanden sind. Andererseits sind in den so genannten offenzelligen
Schaumen (Abb. 2-7) die Zellen aufgrund partiell ge6ffneter Zellwande miteinander verbun-
den. Enthalt ein Schaumstoff sowohl offene als auch geschlossene Zellen, so wird dieser als
gemischtzellig bezeichnet [13].
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Abb. 2-6: Geschlossenzelliger Schaum Abb. 2-7: Offenzelliger Schaum

Die Herstellung von Polymerschdumen kann nach unterschiedlichen Verfahren erfolgen. Ei-
nige dieser sollen nachfolgend vorgestellt werden.

2.2 Herstellungsverfahren flr Polymerschdume

Fur die Schaumherstellung kdnnen chemische oder physikalische Treibmittel, oder eine
Kombination beider Treibmitteltypen zum Schaumen von Polymeren verwendet werden.

Chemische Treibmittel kénnen aufgrund von chemischen Reaktionen oder thermischen Zer-
setzungsreaktionen gasférmige Produkte wie Wasserdampf, Stickstoff oder Kohlenstoffdioxid
abspalten, welche als Treibmittel fungieren. Bezlglich ihres Zersetzungsverhaltens lassen sich
chemische Treibmittel in exotherme (z.B. Azodicarbonamid, Phenyltetrazol, Semicarbazide)
und endotherme Systeme (z.B. Natriumbicarbonat, Zitronensdure) unterteilen. Ein Nachteil
der chemischen Treibmittel sind deren unterschiedliche Substanzen, die in einer Zersetzungs-
reaktion entstehen konnen. Diese kdnnen im betrachteten Prozess zu einem nicht angestreb-
ten, inhomogenen Zellwachstum flihren. Exotherm reagierende, chemische Treibmittel kdn-
nen hingegen eine ungewollte Temperaturerhdhung herbeifiihren, die von dem jeweiligen
System abgefiihrt werden misste [17, 18].

Zu den physikalischen Treibmitteln zahlen unter anderen niedrig siedende Flussigkeiten wie
FCKW, Isobutan, Isopentan und Inertgase wie Kohlenstoffdioxid, Stickstoff und Helium. Im
Jahr 1987 wurde aufgrund des Ozonabbau-Potenzials von FCKW beschlossen, deren Produk-
tion und Verwendung bis zum Jahr 2000 in Europa einzustellen. Okologisch und toxikolo-
gisch unbedenklich ist hingegen die Verwendung der Inertgase [18].

Die Herstellung von Polymerschdaumen kann nach einer kontinuierlichen oder diskontinuierli-
chen Prozessfiihrung erfolgen [10, 19].

2.2.1 Diskontinuierliche Verfahren

Ein bekanntes diskontinuierliches Verfahren fur die Schaumherstellung ist der zweistufige
Batch-Prozess. Ein Polymer wird in einem Druckbehalter platziert, welches ein inertes Gas
enthalt. Dieser Verfahrensschritt wird bei Raumtemperatur durchgefihrt. Das Gas diffundiert
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in das Polymer, bis eine gleichmélige Konzentration im Polymermuster erreicht ist. Bei Ent-
nahme des Musters aus dem Druckbehalter wird ein mit Gas tberséttigtes Polymer erhalten.
Im zweiten Prozess- Schritt wird das Muster in einem Temperierbad auf eine Temperatur er-
wérmt, die oberhalb der Glasiibergangstemperatur des Polymer-Gas-Gemisches liegt. Diese
Temperatur entspricht der Schaumungs-Temperatur [19],die das Nukleieren und das Wachsen
von Zellen einleitet. Aufgrund des festen Aggregatzustandes des Polymers im Verfahren, wird
dieses als Festkorper-Batch-Prozess bezeichnet. Vorteilhaft ist, dass mikrozelluldre, einheitli-
che Strukturen erzeugt werden konnen. Nachteilig sind zum einen die Diskontinuitat der Pro-
zessfuhrung und zum anderen die lange Diffusionszeit, die zur Sattigung des Polymermusters
mit Gas ben6tigt wird [20].

Die Herstellung von Polyurethan-Schaumen (PUR) erfolgt zumeist ebenso in einem diskonti-
nierlichen Prozess. Sie kdnnen durch eine chemische Vernetzungsreaktion von Polyol- und
Polyisocyanat-Komponenten erzeugt werden. Die Vernetzungsreaktion kann nach unter-
schiedlichen Mechanismen verlaufen. Einerseits kann durch die chemische Reaktion eines
Isocyanats mit Wasser Kohlenstoffdioxid gebildet werden, welches als Treibmittel fungiert.
Diese Methode findet hdufig Anwendung in der Herstellung von Weichschaumstoffen, wel-
che uberwiegend offenzellig sind und beispielsweise flr Polster oder Turnmatten verwendet
werden. Andererseits kann das exotherm reagierende Zwei-Komponenten-Gemisch durch den
Zusatz einer niedrig siedenden Flussigkeit und das Verdampfen des Treibmittels aufge-
schdumt werden. Diese Methode wird besonders fur die Herstellung von geschlossenzelligen
Hartschaumstoffen angewandt. PUR-Hartschaume werden zum Beispiel als Isoliermaterial im
Bauwesen bendtigt. Vorteil des Verfahrens ist die hohe Variationsbreite der Schaumstoffei-
genschaften (offenzellig, geschlossenzellig, Hartschaum, Weichschaum). Nachteilig sind die
toxikologisch und 6kologisch bedenklichen Ausgangskomponenten [13].

2.2.2 Kontinuierliche Verfahren

Zu den kontinuierlichen Verfahren zéhlt das Verstreckungsverfahren von dinnen Polymerfo-
lien. Bei diesem mechanisch durchgefiihrten Verfahren werden diinne Folien aus teilkristalli-
nen Polymeren mit hohen Verstreckungsgraden in Abzugsrichtung extrudiert. Durch das Ab-
kiihlen des Polymers unter Spannung entstehen in die Extrusionsrichtung orientierte, langge-
streckte, kristalline Bereiche mit Rissen. Uber den Verstreckungsgrad, die Materialzusam-
mensetzung und die Temperatur kénnen Anzahl und GroRe der Risse beeinflusst werden. Die
Fixierung der Struktur wird durch eine Warmebehandlung vorgenommen. Nachteilig sind die
Mehrstufigkeit des Verfahrens und die aufwandige Prozessfuhrung [21].

Ein weiteres, haufig verwendetes kontinuierliches Herstellungsverfahren ist das Schaumextru-
sionsverfahren. Es beinhaltet die homogene Dispersion eines gasformigen Treibmittels in ei-
ner flussigen Polymerphase. Fir die Schaumextrusion kdnnen sowohl chemische als auch
physikalische Treibmittel verwendet werden. Die Dispersion des Treibmittels wird unter ei-
nem hohen Prozessdruck durchgefuhrt. Bei der anschliefenden Entspannung des Polymer-
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Gas-Gemischs auf den Normaldruck tritt das Aufschaumen des Polymers ein. Die Schaumext-
rusion ermdglicht, je nach verwendeter Werkzeugduse, die Herstellung von geschdaumten
Platten, Strdngen oder Folien. Extrudierte Schaume werden kénnen zum Beispiel als Isolier-
oder Verpackungsmaterial fungieren. Vorteilhaft an diesem Verfahren ist die kontinuierliche
Prozessfiihrung, welche einen hohen Durchsatz ermdéglichen kann. Somit kdnnte im Vergleich
zu den diskontinuierlichen Verfahren ein hoher Durchsatz bei gleichzeitig niedrigeren Kosten
ermoglicht werden. Weiterhin kénnen Ausgangsmaterialien fur das Schaumextrusionsverfah-
ren verwendet werden, die in der im Prozess vorliegenden Konzentration weder gesundheits-
noch umweltgefahrdend sind (zum Beispiel ein System aus Polypropylen und Kohlenstoff-
dioxid). Hinzu kommt, dass diese Ausgangsmaterialien kostengtinstig sind [22, 23] . Mit dem
Schaumextrusionsverfahren konnen offenzellige Schaume im mikrozellularen Bereich herges-
tellt werden [3-5, 24, 25].Vielzdhlige Forschungsarbeiten thematisieren zudem den Einfluss
verschiedener Parameter auf die Schaumstruktur. So wird in [26-29] der Einfluss des Nukleie-
rungsmittels auf die Eigenschaften wie Schaumdichte und Schaumzelldurchmesser beschrie-
ben. Die Nukleierung umfasst die Bildung eines stabilen Schaumzellkeims. Eine hohe Anzahl
an Keimzellen begunstigt die Separierung des Treibmittels aus der Schmelze. Daher gilt die
Nukleierung als ein wesentlicher Schritt in der Schaumentstehung [13] und ist Gegenstand der
aktuellen Forschung [23, 29, 30]. Weiterhin wurde erforscht, das die Eigenschaften der ver-
wendeten Polymeren, wie die Struktur, das rheologische Verhalten und die Kristallinitat [18,
27, 31-37] das Aufschaumverhalten beeinflussen. Ausschlaggebende Parameter sind zudem
die eingesetzten Treibmitteln [13, 38, 39] und Additive. Einige Parameter beziehungsweise
Additive konnen die Zell6ffnung verstarken [22, 40, 41]. In [24, 25, 33, 35, 37, 42-45] wird
die Optimierung der Schaumerzeugung durch die Variation verschiedener Prozessparameter
(Schmelzetemperatur, Schmelzedruck, Abzugsgeschwindigkeit) dargestelit.

2.3 Prozessstufen der Thermoplastischen Schaumextrusion

Zu den wichtigsten Prozessstufen der Schaumextrusion zéhlen [32, 46]:

0] die Bildung eines Polymer-Gas-Gemischs
(1) die Nukleierung der Schaumzellen

(1) das Wachstum der Schaumzellen

(IV) das Stabilisieren der Schaumstruktur.

Bildung eines Polymer-Gas-Gemischs

Um eine homogene und feinzellige Schaumstruktur zu erzielen, sollte das flr die Schaumext-
rusion verwendete Treibmittel gleichmaRig in der Schmelze gel6st und verteilt vorliegen. Da-
fur sind zwei Aspekte zu berticksichtigen: einerseits die Loslichkeit des Treibmittels in der
Polymerschmelze und andererseits die Diffusionskinetik des Gases. Die Loslichkeit des
Treibmittels in der Polymerschmelze bestimmt die maximale Treibmittelmenge, die fiir das
Aufschdumen des Polymers zur Verfugung steht. Des weiteren ist die Sattigungskonzentration

7



Stand des Wissens

des Treibmittels temperatur- und druckabhangig, sie steigt mit zunehmenden Druck und ab-
nehmender Temperatur [42]. Fir die Beschreibung der Sattigungskonzentration eines physi-
kalischen Treibmittels in einer Polymerschmelze kdnnen unterschiedliche Modelle verwendet
werden. Sie beruhen auf unterschiedlichen Annahmen und sind verschieden in ihrer Komple-
xitat. An dieser Stelle soll das Sorptionsmodell anhand des Henry schen Gesetzes beschrieben
werden, welches von einem relativ einfachen Zusammenhang ausgeht [30]. Es besteht eine
lineare Abhéngigkeit der Sattigungskonzentration ¢ des Gases (z.B. CO;) vom hydrostati-
schen Druck p, der in dem zu beschreibenden System vorliegt:

__MCO) gy Gleichung 2-1
m(Polymer)

c: Sattigungskonzentration des Gases
m: Masse

S(T): Sorptionsgleichgewichtskonstante
p: Hydrostatischer Druck

Die Sorptionsgleichgewichtskonstante S gibt das Gasaufnahmevermdgen der polymeren Mat-
rix wieder. Dieses nimmt mit steigender Temperatur T ab. Die Temperaturabhéngigkeit der
Sorptionsgleichgewichtskonstante kann in einem Arrhenius- Ansatz beschrieben werden:

AA: .
S=S.-€ Gleichung 2-2
Xp( RT j

S: Sorptionsgleichgewichtskonstante

So: Sorptionsgleichgewichtskonstante bei 0 °C
AAg: Aktivierungsenergie der Sorption

R: Allgemeine Gaskonstante

T: Temperatur

Neben der Loslichkeit ist auch die Kinetik der Sorption des Gases in der Schmelze entschei-
dend. Die Sorptionskinetik kann nach dem 1. Fick”schen Gesetz beschrieben werden:

d_m:_D.A.p.E Gleichung 2-3

dt dx
dm/ dt: Anderung des diffusen Masseflusses in Abhangigkeit von der Zeit
A: Flache
p: Dichte
dc/ dx: Konzentrationsédnderung in Abhéngigkeit vom Ort

Der fur die Sorption charakteristische diffusive Massefluss (dm/dt) ist proportional zu der
betrachteten Fliache (A), der Dichte (p) des betrachteten Mediums und proportional zu der
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ortlich auftretenden Konzentrationsanderung (dc/ dx). Die Proportionalitatskonstante D wird
als Diffusitat bezeichnet. Auch die Diffusitat D kann nach einem Arrhenius- Ansatz als Funk-
tion von der Aktivierungsenergie Az und Temperatur T dargestellt werden.

D=D.-exp| — AA: Gleichung 2-4
RT

D: Diffusitat

Do: Diffusitét bei 0 °C

Ag: Aktivierungsenergie der Diffusion
R: allgemeine Gaskonstante

T: Temperatur

Anhand Gleichung 2-2 und Gleichung 2-4 wird deutlich, dass die Temperaturerh6hung zwei
gegenlaufige Effekte bewirkt. Zum einen wird die Loslichkeit von Treibmitteln (CO,) durch
erhdhte Temperaturen verschlechtert. Andererseits erfolgt bei hohen Temperaturen eine
schnelle Diffusion des Treibmittels in der Polymerschmelze. In der Praxis wird eine hohe
Loslichkeit von CO; in der Polymerschmelze angestrebt. Dieses kann Uber die Prozesspara-
meter wahrend der Extrusion gesteuert werden. Es wird folglich zumeist mit hohen Prozess-
driicken (ca. 200 bar) und bei tiefen Temperaturen (ca. 170°C) extrudiert [47].

Nukleierung von Schaumzellen

Waéhrend der Zellnukleierung (I1) entstenen Blasenkeime, die in der anschlieenden Prozess-
stufe (I11) durch Aufnahme des Treibmittels zu Zellen heranwachsen. Die Zellnukleierung
kann von unterschiedlichen Faktoren beeinflusst werden. Hierzu zahlen die Treibmittelkon-
zentration, die Konzentration des Nukleierungsmittels, die Zellnukleierung, die Scherrate der
Polymerschmelze und der Druckgradient in der Werkzeugdise [48] . Die Abhangigkeit der
Zelldichte von der Konzentration des Treibmittels wird in der Literatur von Xu [49] beschrie-
ben. Durch Erhéhung der Treibmittelkonzentration kann die Anzahl der Blasenkeime gestei-
gert und somit die Zelldichte erhéht werden. Zusétzlich fuhrt die Erhthung der Nukleierung-
smittelkonzentration (z.B. Talkum) zu einer gesteigerten Zelldichte [30]. Weiterhin zeigte Lee
[50], dass die Scherrate auf die Zellnukleierung Einfluss nimmt. Je héher die Scherrate, desto
mehr Zellkeimbildung findet statt. Park et al. [51] beschreiben den Einfluss des Druckgra-
dienten in der Duse auf die Zellnukleierung. Die Zelldichte wird signifikant erhoht, wenn der
Druckgradienten am Ende der Duise verstarkt wird. Der Druckgradient wird unter anderen
durch die Dusengeometrie, den Durchsatz und die rheologischen Kennwerte der Schmelze
(Schergeschwindigkeit und Viskositat) bestimmt [30].
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Wachstum der Schaumzellen und Stabilisierung des Schaumstoffs

Wahrend der Prozessstufen (I) und (I1) ist die Schmelze einer Scherbelastung ausgesetzt [48].
Nach dem Werkzeugaustritt der Schmelze ist diese vielmehr einer Dehnbelastung ausgesetzt.
Die Dehnviskositat der Schmelze hat einen entscheidenden Einfluss auf die Schaumstruktur
[52]. Ist die Viskositat der Schmelze zu hoch, wird das Wachstum der Schaumzellen er-
schwert und keine ausreichende Expansion erreicht. Ist hingegen die Dehnviskositét zu nied-
rig, kann dies zu der Koaleszenz von Schaumzellen oder dem Kollabieren des Schaumstoffs
fuhren [42]. Entscheidend fiir das gleichmaRige und stabile Zellwachstum ist auBerdem die
Schmelzefestigkeit der gasbeladenen Polymerschmelze [31, 35]. Die Schmelze sollte eine
genugend hohe Schmelzefestigkeit besitzen, um das zuvor beschriebene Kollabieren zu ver-
hindern. Durch das Abmischen von linearen Polypropylenen mit langkettenverzweigten Po-
lypropylenen (eng.: High-Melt-Strength-Polypropylene = HMSPP) konnen die KenngrdRen
Dehnviskositat und Schmelzefestigkeit in einem weiten Bereich kontrolliert und optimiert
werden [42].

2.4 Prufverfahren und Charakterisierungsmethoden fir Polymer-
schaume

Entsprechend den unterschiedlichen Einsatzgebieten von Schaumstoffen (Isolation, Verpa-
ckung, Gesundheitswesen) werden spezielle Prifverfahren flr die Beurteilung ihrer Einsatz-
maoglichkeiten, fir den Vergleich und die Qualitétskontrolle angewandt [53].

Rohdichte

Die Rohdichte eines Schaumstoffs ist der Quotient aus seiner Masse und seinem Volumen, sie
wird in kg/m® angegeben. Ermittelt wird die Rohdichte nach [54] durch Langenmessung und
Gewichtsbestimmung.

Zellstruktur

Die Zellstruktur ist entscheidend fir die mechanischen und thermischen Eigenschaften der
Schaumstoffe. Sie kann durch das Schaumverfahren und die Prozessparameter beim Schéau-
men beeinflusst werden. Die GroRenverteilung, die Anordnung und die Form von Schaumzel-
len sowie die Anzahl der Zellen pro Langeneinheit in zwei zueinander senkrecht stehenden
Richtungen kann nach [55] mit einem Messmikroskop bestimmt werden. Weiterhin kann die
Struktur von Schaumstoffen mit einer Kombination aus Microcomputertomographie (CT) und
Rasterelektronenmikroskopie genauer untersucht werden. In [56, 57] wird die Entwicklung
von Bildverarbeitungsprogrammen beschrieben, mit denen REM-Aufnahmen von Schaum-
strukturen erfasst werden sollen. Als problematisch wird die Erfassung von offenzelligen
Strukturen beschrieben, da mit dem REM keine einzelnen Zellschichten erfasst werden kon-
nen. In den dreidimensional analysierenden Computertomographen ist hingegen die Réntgen-
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absorption der Polymerschaume gering. Die oftmals kontrastarmen Aufnahmen kdénnen nur
unzureichend mit Bildverarbeitungsprogrammen ausgewertet werden [56, 57].

Offenzelligkeit

Die Offenzelligkeit wird bei weichen Schaumstoffen angestrebt. Geschlossene Zellen kdnnen
hingegen in Hartschdumen die Warmeleitféhigkeit reduzieren und deren mechanische Festig-
keit steigern. Die Anteile offener Zellen o beziehungsweise geschlossener Zellen y konnen
nach [58] an quaderférmigen Schaumstoffproben in einem Gaspyknometer nach Remington
gemessen werden.

V, -V, )
o=——-—-—:100 Gleichung 2-5
\Y

g
w=100-w Gleichung 2-6

o: Anteile offener Schaumstoffzellen in %
y: Anteile geschlossener Schaumstoffzellen in %
V,: geometrisches Volumen des Probekérpers in cm®
Vi: gasdichtes VVolumen, d.h. Probekdrpervolumen,
in das unter den Versuchsbedingungen kein Gas eindringt in cm®

Als MaR fur die Offenzelligkeit kann alternativ der Quotient der Driicke, die vor und hinter
einem luftdurchstromten Probenkérper vorliegen, verwendet werden [59].

Mechanische und physikalische Eigenschaften

Zusétzlich existieren Priifmethoden fiir das mechanische Verhalten von Schaumstoffen, wie
beispielsweise der Druckversuch, der Biegeversuch und der Zugversuch. Priifmethoden fiir
die Ermittlung von physikalischen Eigenschaften des Schaumstoffs sind die Messung der
Luftschall-Absorption und der Warmeleitféahigkeit [53].

Verhalten gegen Umwelteinfliisse - Wasserdampf-Durchlassigkeit und Wasser-
Aufnahme

Die Messung der Wasserdampf-Durchléssigkeit und der Wasser-Aufnahme zéhlen zu den
Prifmethoden fiir das Verhalten gegen Umwelteinfliisse. Nach [60] kann die Wasserdampf-
durchlassigkeit an harten Schaumstoffen aus der Gewichtszunahme einer mit der Schaum-
stoffprobe abgeschlossenen Schale, die ein Trockenmittel enthalt, bestimmt werden. Die
Schale wird bei einer normierten Temperatur und Luftfeuchtigkeit gelagert.

Die Wasser-Aufnahme von offenzelligen, weich-elastischen Schaumstoffen erfolgt aufgrund
ihrer Kapillarwirkung. Je nachdem, ob die Geristsubstanz hydrophil oder hydrophob ist, kann
mehr oder weniger Wasser aufgenommen werden. In [61] wird die VVorgehensweise fiir die
Ermittlung des kapillaren Haltevermégens und des kapillaren Aufstiegs von Wasser in
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Schaumstoffproben beschrieben. Streifenformige Proben werden mit Wasser geséttigt und
anschlieBend fur vier Stunden Uber einer Wasseroberflache hangend austropfen gelassen. Da-
nach wird der Streifen auf eine normierte Grol3e geschnitten und der Wassergehalt mit einer
Waage bestimmt. Der Wassergehalt in Volumenprozent, aufgetragen (ber der Hohe der Ent-
nahme, ergibt die Saugspannungs-Kurve.

2.5 Schaumextrusion als losemittelfreies Herstellungsverfahren fir
Membranen

Forschungstatigkeiten auf dem Gebiet der 16semittelfreien Membran-Herstellung werden in
[3, 4, 41, 62-66] thematisiert. Die Arbeiten von Q. Huang [4] beschreiben bereits die 16semit-
telfreie Herstellung portser Polymermembranen durch ein Schaumextrusionsverfahren. Es
konnten offenporige Hohlfaden aus PC, PES und LDPE und CO, als physikalischem Treib-
mittel hergestellt werden, die im Bereich der Mikrofiltration angewandt werden kénnen. Als
Werkzeug wurde ein Kabelummantelungswerkzeug verwendet. In der Arbeit wird beschrie-
ben, dass die Schmelzetemperatur, der Treibmittelanteil, die Werkzeugtemperatur und die
Abzugsgeschwindigkeit Einfluss auf die Schaummaorphologie haben [4].

Im Rahmen dieser Arbeit soll untersucht werden, ob durch die Schaumextrusion porose
Flachfolien erzeugt werden kdnnen, die filtrierende Eigenschaften besitzen. Im Vergleich zu
der zuvor beschriebenen Arbeit wird an Stelle einer Lochdise eine Ringduse [67] als Werk-
zeug verwendet. Die Herstellung soll, wie in der Einleitung erwahnt, von dem chemisch be-
standigen und zugleich kostengtinstigen Thermoplasten Polypropylen ausgehen. Als Treibmit-
tel soll Kohlenstoffdioxid angewandt werden, da es weniger gesundheits-und umweltgefahr-
dend ist als die Losemittel, die in bisherigen Herstellungsverfahren fur Filtrationsmembranen
zum Einsatzkommen.
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3 Material und Methoden

Das folgende Kapitel beinhaltet die Beschreibung der Materialien, Extrusionsanlagen und
Charakterisierungsmethoden, die im Rahmen der Dissertation verwendet wurden.

3.1 Material

Als Materialien wurden verschiedene Polymere, Treibmittel, Additive und Referenzmateria-
lien eingesetzt, die nachfolgend dargestellt werden.

Polymere

Fur die verwendeten Polymere wird jeweils der Schmelzeflussindex MFI in g/ 10 min ange-
geben, welcher nach [68] bestimmt werden kann. Anhand des MFI kdnnen die Fliefahigkei-
ten von Polymerschmelzen verglichen werden (Definition siehe Kapitel 4.1.3).

Tab. 3-1: Standardpolymermischung Physikalisches Schaumen

Bezeichnung Polymertyp Anteil MFI Firma, Standort
in % in g/ 10 min
PF 814 Polypropylen, verzweigt 20 2,49 Basell Polyolefine,
(230 °C/ 2,16 kg) Rotterdam, NL
PPC 3660 Polypropylen, linear 80 1,30 Total Petrochemicals,
(230 °C/ 2,16 kg) Feluy, B

Das physikalische Extrusionsschdumen wird im Rahmen dieser Arbeit standardmaBig mit
einem Gemisch aus 20 % verzweigtem Polypropylen und 80 % linearem Polypropylen durch-
gefiihrt (Tab. 3-1). Das lineare Polypropylen PPC 3660 begunstigt die Offenzelligkeit im Pro-
duktschaum, das verzweigte Polypropylen PF 814 unterstiitzt das stabile Zellwachstum beim
Aufschaumen des Materials. Die Kombination aus beiden Polymeren soll einen Kunststoff-
schaum liefern, der die zuvor beschriebenen Eigenschaften vereint [1, 31].
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Tab. 3-2: Polymertypen mit unterschiedlichen Schmelzeflussindizes (MFI)

Bezeichnung Polymertyp MFI in g/10min Firma, Standort
PPH 9081 Polypropylen Homopolymer 25,00 Total Petrochemicals,
(230 °C/ 2,16 kg) Feluy, B
PP 576P Polypropylen Homopolymer 19,00 Sabic Europe, Sittard,
(230 °C/ 2,16 kg) NL
PPC 2660 Polypropylen Heterophasisches 0,80 Total Petrochemicals,
Copolymer (230 °C/ 2,16 kg) Feluy, B
71EK 71PS  Polypropylen Blockcopolymer 0,30 Sabic Europe, Sittard,
(230 °C/ 2,16 kg) NL

Wie in Kapitel 4.1.3 beschrieben, wurden Versuchsreihen zum physikalischen Extrusions-
schdumen mit Zusatzpolymeren durchgefiihrt, die unterschiedliche Schmelzeflussindizes
aufweisen (Tab. 3-2). Weiterhin wurden Mischungen aus wasserloslichen (Tab. 3-3) und was-
serunldslichen Polymertypen (Tab. 3-4) mit chemischen Treibmitteln (Tab. 3-5) verschaumt.

Tab. 3-3: Wasserlosliche Polymertypen

Bezeichnung Polymertyp MFI in K-Wert* Firma, Standort
9/10min
Plasdone K-29/32  Polyvinylpyrrolidon - 29-32 ISP, KélIn, D
(pulverformig)
Mowiflex TC 232 Polyvinylalkohol 39,00 - Kuraray, Frankfurt, D

(190 °C/ 21,6 kg)

*Da der MFI nicht verfiigbar ist, wird der K-Wert angegeben. Der K-Wert (nach Fikentscher)
wird auch als Eigenviskositat bezeichnet, er ist ein MaR flr die mittlere Molmasse von Poly-
meren. Die Bestimmung erfolgt nach [69].
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Tab. 3-4: Wasserunlésliche Polymertypen

Bezeichnung Polymertyp MFI in g/10min Firma, Standort
HG 245 FB PP-Homopolymer 26,00 Borealis AG, Wien, A
(230 °C/ 2,16 kg)
HG 265 FB PP-Homopolymer 26,00 Borealis AG, Wien, A
(230 °C/ 2,16 kg)
PF 814 PP-Homopolymer 2,49 Basell Polyolefine,
(230 °C/ 2,16 kg) Rotterdam, NL
BC 250 MO PP-Heterophasisches 4,00 Borealis AG, Wien, A
Blockcopolymer (230 °C/ 2,16 kg)
RA 130 E - 1498 PP-Random Copoly- 0,25 Borealis AG, Wien, A
mer (230 °C/ 2,16 kg)
Elastollan 1185 A Thermoplastisches - BASF, Ludwigshafen,
Polyether-Polyurethan D
Grilon F 40 NL Polyamid 28,50 EMS-Chemie AG,

(230 °C/ 2,16 kg) Dormat/ Ems, CH

Treibmittel

Als physikalisches Treibmittel wird Kohlenstoffdioxid verwendet. Kohlenstoffdioxid kommt
in verflussigter Form in Stahlflaschen — unter einem Druck von 57,5 bar bei 20°C (Dichte
CO, = 0,766 g/cm®) — in den Handel [70]. Im Vergleich zu anderen physikalischen Treibmit-
teln ist CO;, preiswert und 6kologisch beziehungsweise toxikologisch unbedenklich [18]. Der
Preis einer 30 kg Steigrohrflasche betrégt circa 60 € (Air Liquide Deutschland GmbH, Diis-
seldorf).

p [bar] kritischer Punkt ub.exf’kri_fiséhélr 9
[~ Bereich g
fest B S
73,83 e [ ; ey g &K
' flissig kritische Konstanten:
Tripelpunkt
67,0 \\ Temperatur: 31,04 °C
gasférmig Druck : 73,83 bar
5,11 Dichte: 0,5 g/cm?®
1,0
-78,56 -56,4 25,0 31,04  T[°C]
4

Abb. 3-1: Phasendiagramm Kohlenstoffdioxid [18]
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Die Loslichkeit von Kohlenstoffdioxid in Polymerschmelzen erhéht sich mit steigendem
Druck und tieferen Temperaturen, dieses wird in Abschnitt 2.3 néher erldutert. Ein Phasen-
diagramm des Kohlenstoffdioxids wird in Abb. 3-1 gezeigt. Im Extrusionsprozess wird das
Kohlenstoffdioxid tiber eine Membranpumpe direkt in die Kunststoffschmelze des Extruders
injiziert (siehe Abschnitt 3.2.1). Die Zugabe des Gases erfolgt bei einem Druck von 190 bar in
den auf 220°C aufgeheizten Extruderzylinder. Daher liegt das Kohlenstoffdioxid im Uberkriti-
schen Zustand vor.

Die verwendeten chemischen Treibmittel reagieren endotherm. Sie wurden von der Clariant
Masterbatches GmbH in Ahrensburg zur Verfiigung gestellt und sind in Tab. 3-5 verzeichnet.
Die chemischen Treibmittel werden in Form von Masterbatches tber den Trichter der Extru-
sionsanlage (siehe Abschnitt 3.2.1) zugegeben.

Tab. 3-5: Chemische Treibmittel, Clariant Masterbatches GmbH, Ahrensburg

Bezeichnung Hauptbestandteil Zersetzungstemperatur
Hydrocerol PEX 5015 Natriumhydrogencarbonat 150°C
Hydrocerol PEX 5025 Natriumhydrogencarbonat + ab 150 °C

Zitronensaurederivat
Hydrocerol PEX 5055 Zitronensaurederivat 240°C

Nukleierungsmittel

Als Standard-Nukleierungsmittel wird ein Talkum (NUC 5515, Clariant Masterbatches
GmbH, Ahrensburg) fur das physikalische Extrusionsschdumen verwendet. Zusétzlich wur-
den von der Clariant unterschiedliche Masterbatches mit den Rohstoffen Kieselgur, Mikroillit
und Nanoillit hergestellt, welche verwendet wurden, um den Einfluss unterschiedlicher Nuk-
leierungsmittel im physikalischen Extrusionsschdumen zu untersuchen (siehe 4.1.4).

Additive

Im physikalischen Extrusionsprozess wurde das Gleitmittel Cesa slip PEA0025148 d von der
Clariant Masterbatches GmbH in Ahrensburg eingesetzt (siehe 4.1).
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Referenzmaterialien

Fiir die Entwicklung der Charakterisierungsmethode ,,Sorption* (siehe 4.2.1) wurden Refe-
renzmaterialien verwendet, die in Tab. 3-6 zusammengestellt sind.

Tab. 3-6: Referenzmaterialien Charakterisierungsmethode "Sorption”

Materialart Firma, Standort
Celluloseacetat-Membranen Sartorius Stedim Biotech GmbH, G6ttingen
Cellulosenitrat-Membranen Sartorius Stedim Biotech GmbH, G6ttingen

Polypropylen-Vliesstoffe Johns Manville, Richland, USA
Polyethersulfon-Hohlfasern Toyobo Co., Ltd, Osaka, Japan
Polyurethan-Schaume Ligamed Medical Care GmbH, Cadolzburg

3.2 Extrusionsanlagen

3.2.1 Anlagenkonzept zum Physikalischen Schaumen von Polymeren mit
Kohlenstoffdioxid

In Abb. 3-2 ist ein Schema der Extrusionsanlage dargestellt, wie sie fir das physikalische
Extrusionsschaumen (siehe 4.1) verwendet wurde. In Abb. 3-4 ist die Extrusionsanlage in
einer Fotografie gezeigt. Die Durchfiihrung der physikalischen Extrusionsversuche erfolgte in
Zusammenarbeit mit dem Institut fir Kunststoffverarbeitung der Rheinisch-Westfalischen
Technischen Hochschule in Aachen beziehungsweise dem Lehrstuhl fir Polymere Werkstoffe
der Universitét in Bayreuth und dem Institut fir Neue Materialien in Bayreuth.

(1), Polymergranulat
CcO 3) (4 5 6 (8) Schaumfolie 10
: @) @) 0 ©)q /(9) (10) (11)

@ LT —Jg| [ Bro= 9

Abb. 3-2: Schematischer Anlagenaufbau fiir das Physikalische Schdumen von Polymeren mit Kohlenstoffdioxid
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Hochdruck-
Membranpumpe

Anzeige Vordruck

Uberstromventil

Anzeige
Injektionsdruck

CO, Steigrohrflasche

Extruder

Abb. 3-3: Gasdosiereinheit Kohlenstoffdioxid Abb. 3-4: Extrusionsanlage Physikalisches Schaumen

Uber einen Trichter mit Dosiereinheit (1) werden die als Granulat vorliegenden Polymere,
Nukleierungsmittel beziehungsweise Additive in den Extruder (2) gegeben. Mit der gravimet-
rischen Dosiereinheit kann das prozentuale Verhaltnis zwischen den verwendeten Materialien
vorgegeben werden. Im Extruder erfolgt zunéchst das Aufschmelzen der Materialien. Hierfur
ist der verwendete Einschneckenextruder mit sechs elektrischen Heizzonen ausgestattet. Eine
Beschreibung der Extruderabmessungen wird allgemein tber das L/D-Verhéltnis vorgenom-
men. Dieses gibt das Verhéaltnis von der L&nge zu dem Durchmesser des Extruders an. Der fir
das physikalische Schaumen verwendete Extruder weist ein L/D-Verhaltnis von 27 auf. Die
verwendete 3-Zonen-Schnecke (Einzug, Kompression, Metering) ist zudem mit verschiedenen
Misch- und Knetelementen ausgeristet, ihr Durchmesser betragt 60 mm. In der vierten Heiz-
zone, auf einer Lange von 16 D, ist die Injektionsdiise zum Einbringen des Treibmittels Koh-
lenstoffdioxid (CO;) angebracht. Dieses wird in flussiger Form aus der Vorratsflasche ent-
nommen, mittels Kolbenmembranpumpen komprimiert und Uber eine Injektionsdise bei ei-
nem Druck von 190 bar in den auf 220°C geheizten Extruderzylinder eingespritzt. Uber die
Steuerung der Gasdosiervorrichtung (Abb. 3-3) kann der Massestrom des Kohlenstoffdioxids
eingestellt werden. Ein Flansch verbindet den Extruder mit einer druckwassertemperierten
Kihlverlangerung (3), die fur die grobe Verteilung des Kohlenstoffdioxids in der Polymer-
schmelze verwendet wird. Am Ausgang der Kuhlverlangerung endet die Schnecke. Nach ei-
nem weiteren Flansch folgt eine Schmelzepumpe (4). Mit dieser wird das Polymer/Gas-
Gemisch in einen statischen Wendelmischer (5) gefordert. Zudem kann mit dieser Schmelze-
pumpe (Schmelzepumpe A) ein vom Extruder unabhangiger Druck flr den statischen Mischer
vorgegeben werden. Der statische Mischer erftllt im Produktionsprozess folgende Aufgaben:

e Erhéhung der Loslichkeit des Gases durch das Einstellen eines hohen Prozessdrucks
am Ausgang der Schmelzepumpe A und das Kuihlen der Polymerschmelze
¢ Homogenisieren des Polymer/Gas-Gemisches zu einer einphasigen Schmelze

Die Mischelemente des statischen Wendelmischers bestehen aus abwechselnd links- und
rechtsgangigen Wendeln mit einem Verdrillungswinkel von 90°. Die Kanten der jeweils auf-
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einanderstol’enden Wendeln bilden einen Winkel von 90°. Ein Beispiel fur einen statischen
Wendelmischer und den damit erzeugten Stromungsverlauf wird in Abb. 3-5 gezeigt.

Abb. 3-5: Statischer Wendelmischer mit schematisch Abb. 3-6: Statischer Mischer Typ SMX
dargestelltem Stromungsverlauf, nach [71]

Am Ausgang des statischen Wendelmischers wird mit einer weiteren Schmelzepumpe (6) der
Durchsatz der treibmittelhaltigen Polymerschmelze eingestellt. Dieser kann (ber die Drehzahl
der Schmelzepumpe B vorgegeben werden. Im Anlagenkonzept folgt im Anschluss an die
Pumpe B ein statischer SMX-Mischer (7) mit sechs Mischelementen. Im Inneren besteht der
statische SMX-Mischer aus einem Gerist gegeneinander geneigter Stege. Die Mischelemente
des SMX sind hintereinander, jeweils um 90° verdreht, in einem Rohr angeordnet (Abb. 3-6).
Durch das aufeinanderfolgende Aufteilen und Zusammenfihren von Schmelzestromen flhrt
der SMX-Mischer zu einer weiteren Homogenisierung der von dem Wendelmischer bereit-
gestellten gasbeladenen Schmelze. Nach dem SMX-Mischer folgt ein Ringwerkzeug (8) mit
einem Dornhalter, aus dem die gasbeladene Schmelze in Schlauchform austritt. Hierbei kann
der Spalt des Ringwerkzeugs zwischen null und einem Millimeter variiert werden, um den
Werkzeugdruck und die Schaumdicke einstellen zu kdnnen. Der geschdaumte Polymer-
schlauch wird uber einen temperierbaren Kihldorn (9) mit einem Durchmesser von 70 mm
beziehungsweise 120 mm gezogen. Nach diesem ist ein Messer angebracht, welches den Po-
lymerschlauch zu einer Folie aufschneidet. Mit einem automatischen Abzug (10) wird die
geschaumte Polymerfolie abgezogen, die Abzugsgeschwindigkeit kann manuell eingestellt
werden. Das Sammeln der Folie erfolgt auf einem Wickler (11).

3.2.2 Anlagenkonzepte zum Schdumen von Polymeren mit Chemischen
Treibmitteln

Die Versuche zum Schaumen von Polymeren mit chemischen Treibmitteln (Kapitel 4.3) wur-
den an zwei unterschiedlichen Laborextrusionsanlagen (Abb. 3-7 bis Abb. 3-10) im Techni-
kum der Clariant Masterbatches GmbH in Ahrensburg durchgefiihrt.
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Brabender Laborextrusionsanlage

Der Brabender-Extruder des Typs 25D (D = 19 mm) ist mit einer 75 mm Breitschlitzduse und
einem Bandabzug versehen. Uber vier elektrische Heizzonen am Extruder beziehungsweise
die am Werkzeug angebrachten Heizplatten kann die Schmelzetemperatur vorgegeben wer-
den. Eine Heizplatte ist kurz vor dem Austrittsspalt des Werkzeugs angebracht, so dass hier
eine Temperierung der Schmelze bis zum Schmelzeaustritt aus dem Werkzeug mdglich ist.
Die Folien kdnnen mit einem Bandabzug abgezogen werden.

Abb. 3-7 Brabender Laborextrusionsanlage (Mit Abb. 3-8: Brabender Laborextruder
freundlicher Genehmigung der Clariant (Mit freundlicher Genehmigung der Cla-
Masterbatches GmbH Ahrensburg) riant Masterbatches GmbH Ahrensburg)

Collin Laborextrusionsanlage

Die Schneckenlange des Collin-Extruders betragt 30D (D = 25 mm), er ist mit einer 150 mm
Breitschlitzdiise und einem Walzwerk ausgestattet. Die Temperierung erfolgt tber vier Heiz-
zonen des Extruders, eine weitere Heizzone des Extruder-Werkzeug-Adapters und drei Heiz-
elemente, die an der Breitschlitzdiise (Links, Mitte, Rechts) angebracht sind. Das Werkzeug
der Collin-Anlage ist mit einer nicht temperierbaren Lippe ausgestattet. Die Heizung endet
daher kurz vor Beginn des Dusenspalts.
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Abb. 3-7: Collin Laborextrusionsanlage, Abb. 3-10: Ausgang des Collin Laborextruders

(Mit freundlicher Genehmigung der Cla- mit Breitschlitzdiise, (Mit freundlicher Ge-
riant Masterbatches GmbH Ahrensburg) nehmigung der Clariant Masterbatches
GmbH Ahrensburg)

3.3 Charakterisierungsmethoden

Fur die Durchfihrung der Charakterisierungsmethoden erfolgte eine einheitliche Probenahme,
die nachfolgend beschrieben ist.

Probenahme

Der Schaumstoff wird in Extrusionsrichtung entrollt. Die Luftseite befindet sich oben.
AnschlieRend wird die Rollenquerseite von links nach rechts in Zonen unterteilt (Abb. 3-8).

Aufsicht Seitenansicht

@

Luftseite

Extrusionsrichtun

Rollenléangsseite

AiBicCiD

Rollenquerseite

Abb. 3-8: Aufsicht einer Schaumfolienrolle

Die Anzahl der Zonen richtet sich nach der GroRe des Kihldorns, der fir die Stabilisierung
der Folien im Extrusionsprozess verwendet wird:

e Kuhldorndurchmesser 70 mm: 4 Zonen (A bis D)
e Kuihldorndurchmesser 120 mm: 7 Zonen (A bis G)
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Fur die Durchfihrung der Charakterisierungsmethoden werden kreisrunde Proben mit einem
Stanzeisen, das einen Durchmesser von 47 mm (Luftdurchflussmessung Stanzeisendurchmes-
ser 142 mm) aufweist, aus jeweils einer Zone im Abstand von 10 cm entnommen.

Schaumdicke

Die Dickenmessung erfolgt mit einem mechanischem Bligel-Dickenmessgerat (Hahn + Kolb
Werkzeuge GmbH, Stuttgart). Es werden Messwerte an 5 Stellen des kreisrunden Stanzlings
detektiert (oben, unten, rechts, links, mitte). Aus diesen 5 Messwerten wird der Mittelwert in
Mikrometer erfasst.

Schaumdichte

Die Bestimmung der Schaumdichte ps erfolgt aus der Masse Myocken UNd der Dicke d eines
Stanzlings mit einem Radius r. Die Schaumdichte ps in der Einheit g/cm® berechnet sich nach
Gleichung 3-1.

mtrocken mtrocken :
= = Gleichung 3-1
Ps= g V, J
ps: Schaumdichte in g/cm®
Miocken: Masse des Stanzlings in g
r: Radius des Stanzlings in cm
d: Dicke des Stanzlings in cm

Vs: Volumen des Stanzlings in cm?®

Offenzelligkeit

Die Offenzelligkeit soll den Anteil an gedffneten Zellen beschreiben, der in einem Schaums-
toff vorliegt. Berechnet wird die Offenzelligkeit aus dem Verhéltnis der Porosiat einer
benetzten Schaumstoffprobe apenetr ZU der Porosiét einer trockenen, unbenetzten Probe &rocken
(Gleichung 3-2). Die Porosiat beschreibt jeweils einen Volumenanteil der Schaumstoffprobe.
Hierbei charakterisiert die Porositdt &rocken den gesamten Hohlraumanteil, auch die
abgeschlossene Hohlrdume des Schaumstoffs. Die Porositét eenetx beSChreibt hingegen den
offenporigen, zugénglichen Hohlraumanteil, in den ein Benetzungsmedium eindringen kann.

Offenzelligkeit (in %) = Zbenezt 1100 Gleichung 3-2
gtrocken

&benetzt: POrosiat des benetzten Schaumstoff-Stanzlings
&rocken: POrosiat des Schaumstoff-Stanzlings im trockenen, unbenetzten Zustand
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PO rOSitat gtrocken

Fur die Messung der Porositit &rocken Wird an einem Stanzling mit dem Radius r und der
Dicke d auf einer Waage die Masse Mocken DeStimmt. Im Falle einer trockenen Membran ist
das Porensystem mit Luft ausgefiillt, deren Masse im WVergleich zur Feststoffmasse
vernachldssigt werden kann. Flr die Porositat &rocken gilt dann (siehe Anhang)

m

trocken

& trocken — 1

- rid 0. Gleichung 3-3
&rocken: POrosidt des Schaumstoff-Stanzlings im trockenen, unbenetzten Zustand

Miocken: Masse des Stanzlings in g

r: Radius des Stanzlings in cm

d: Dicke des Stanzlings in cm

pp: Dichte des verwendeten Polymers

Fur die Polymere der Standardpolymermischung (Tab. 3-1) liegen die folgenden Dichtewerte
vor:

e PF814 0,902 g/ cm®
e PPC3660  0,905g/cm’

Bei einem Mischungs-Verhaltnis von PF 814/ PPC 3660 = 20/80 ergibt sich ein Dichtewert
von 0,9044 g/ cm®.

PO rOSitat gbenetzt

Die Bestimmung der Porositat gyenetx €rfolgt aus der Differenz zwischen dem Trockengewicht
Mirocken UND dem Nassgewicht Mpeneize €iN€s mit einer Flissigkeit der Dichte pr benetzten
Schaumstoff-Stanzlings mit der Dicke d. Die Porositat senetzt berechnet sich nach:

_ (mbenetzt B mtrocken)
gbenetzt - 2
prrrid

Gleichung 3-4

&henetzt: POrosiat des benetzten Schaumstoff-Stanzlings
Mpenetzt: Masse des benetzten Schaumstoff-Stanzlings in g
Mirocken: Masse des Stanzlings in g

r: Radius des Stanzlings in cm

d: Dicke des Stanzlings in cm

pri: Dichte des verwendeten Benetzungsmittels in g/cm®

Als Benetzungsmittel wird Galden HT 230 von Solvay Solexis (Bollate, Italien) verwendet.
Es hat eine Dichte von 1,855 g/cm®. Wie zuvor erwahnt, ergibt sich die Offenzelligkeit aus
dem Verhaltnis von épenetzt ZU &irocken (Gleichung 3-2).
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Luftdurchfluss

Die fur die Luftdurchflussmessung verwendeten Proben werden mit einem Stanzeisen
gestanzt, welches einen Durchmesser von 142 mm besitzt. Die Messung des Luftdurchflusses
erfolgt nach EN ISO 9237 am TEXTEST FX3300 (Texttest AG, Schwerzenbach, Schweiz).
Bei einem Prufdruck von 100 Pa Druckdifferenz tber der Probe, wird zeitabh&ngig gemessen,
wieviel Luft durch eine definierte Flache des Schaumstoffstanzlings stromt. Die
Luftdurchflusswerte werden in der Einheit I/ (m? s) erfasst.

Wasserdurchfluss

Ein Schaumstoff-Stanzling des Durchmessers 47 mm wird unbenetzt in eine Testzelle fir
Wasserdurchflussmessungen (Sartorius Stedim Biotech GmbH, Gottingen) eingespannt und
das tber dem Stanzling befindliche Volumen mit Wasser aufgefullt. Die hydrophobe Probe
wird zunéchst bei einem Druck von 2 bar zwangsbenetzt, der Druck kann an dem
verwendeten Durchflussmessgerét eingestellt werden. AnschlieBend wird das Volumen des
Voratsbehdlters auf Uber 100 ml aufgegossen und die Durchflussmessung bei 1 bar
Differenzdruck gestartet. Der normierte Wasserdurchfluss berechnet sich aus der
Durchflusszeit tgyss in s/ 100 ml fiir einen Stanzling mit dem Durchmesser 47 mm mit der
Dicke d und einem Differenzdruck von Ap = 1 bar nach Gleichung 3-5:

Normfluss mI-;LOOOym = - 100-d(in ”m)z Gleichung 3-5
cm® s bar trus (INS/100ml) -12,5cm” -1bar - 1000

Standzeitmessung

Wahrend einer Filtration nimmt die Filtrationsleistung eines Filters aufgrund von Siebeffekten
und der Ausbildung eines Filterkuchens bis hin zur Verblockung ab [2]. Die Messung der
Filtratmenge in Abh&ngigkeit von der Zeit bis zu dem Zeitpunkt der Verblockung eines Filters
wird als Standzeitmessung bezeichnet. Sie ist eine wichtige Prifmethode fir die Bewertung
der Kapazitat von Filtern und wird unter standardisierten Bedingungen durchgefuhrt. In Abb.
3-9 ist eine Prinzipskizze des verwendeten Versuchsaufbaus dargestellt.
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Vorratsbehalter 300 mbar
Priflésung
Caro/ Ovomaltine/
dest. Wasser Filtereinsatze

Auffangbehalter
Waage Waage
‘ PC/ Software ‘

Abb. 3-9: Schematischer Versuchsaufbau Standzeitmessung

Die Pruflésung wird mit 2,0 % Caro-Kaffee (Nestlé S.A., Vevey, Schweiz) und 0,25 % Ovo-
maltine (Wander AG, Neuenegg, Schweiz) in destilliertem Wasser angesetzt. Sie ist gut rep-
roduzierbar und besitzt eine PartikelgroRenverteilung, bei der circa 80% der Partikel einen
Durchmesser zwischen 2 um und 60 um besitzen. Von der Pruflésung wird die Tribung mit
einem Trubungsmessgerat (Typ Hach 2100 N, Schitt Labortechnik, Goéttingen) gemessen.
AnschlieRend wird die Priflésung in einen Vorratsbehélter gegeben und bis zum Ende der
Messung mit einem Magnetrihrer geriihrt, um dem Absetzen der Feststoffpartikel entgegen-
zuwirken. Zwei kreisrunde Stanzlinge der Schaumproben (Durchmesser = 47 mm) werden
vollstandig mit RO-Wasser benetzt und in die entsprechenden Einsétze gelegt. Die Luftseite
des Schaumstoffs liegt oben. Mittels Pumpe wird die Priiflésung mit einem konstanten Druck
zu den beiden Filtereinsatzen gefordert. Diese werden zentriert, von oben angestromt. Die
Schaumproben sind in den Filtereinsatzen so abgedichtet, dass die Priflésung nur durch sie
hindurchstromen kann. Das Filtrat, welches die Filtereinsatze durchstréomt, wird in zwei Be-
héltern aufgefangen. Die Auffangbehdlter stehen jeweils auf einer Waage, die elektronisch
mit einem PC verknupft sind. Auf diesem wird die Masse des Filtrats in Abhéngigkeit von der
Zeit detektiert. Die Messung wird im Fall des Schaumstoffs nach einer Messzeit von 600 Se-
kunden gestoppt. AbschlieRend wird die Triibung des Filtrats der Priflésung mit dem Tri-
bungsmessgerat bestimmt.

Schaummorphologie - Rasterelektronenmikroskopie

Von den Schaumfolien werden Aufnahmen mit dem Rasterelektronenmikroskop (Typ XL 20
beziehungsweise Typ Quanta 200 F, beide: FEI Company, Hillsboro, USA) angefertigt, um
deren Schaummorphologie im Querschnitt und Tangentialschnitt beurteilen zu kénnen. Wei-
terhin wird das Rasterelektronenmikroskop verwendet, um Aufnahmen von den Oberflachen
der Schaumfolien zu erhalten.
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Bildverarbeitung

Fur die Auswertung der REM-Bilder, die von den Schaumquerschnitten aufgenommen wer-
den, wird bisher mit dem Programm Scion Image for Windows — SCN (Scion Corporation,
Maryland, USA) gearbeitet. Mit SCN Image konnen die folgenden numerischen Werte der
Schaumstoffquerschnitte erfasst werden:

o die jeweilige Flache A, des auszuwertenden Messbereichs des REM-Bilds in pm?
e die Anzahl N der gezéhlten Schaumzellen innerhalb der Flache A
o die jeweiligen Flache A; der einzelnen Schaumzellen in um? als Zahlenreihe

Hierfir werden die REM-Bilder zundchst durch manuelles Abpauschen auf eine
Klarsichtfolie Ubertragen. Das gepauschte Bild wird anschlieBend eingescannt und als
Bitmap-Datei gespeichert. Die GroRe des Bildes wird mit dem Programm Microsoft Photo
Editor (Microsoft Deutschland GmbH, Unterschleiheim) um 50 % verkleinert. Diese
groRenreduzierte Datei wird in das Programm SCN Image geladen. Die VVorgehensweise flr
die Auswertung wird im Anhang stichpunktartig dargestelit.

Da bei der so beschriebenen Vorgehensweise zur Bildverarbeitung mit SCN Image Fehler
durch den subjektiven Arbeitsschritt (manuelles Abpauschen) entstehen kdnnen, soll ein al-
ternatives Bildverarbeitungsprogramm entwickelt werden. Die Vorgehensweise und die Er-
gebnisse werden in Kapitel 4.2.2 beschrieben.

Messung des Sorptionsverhaltens am Tensiometer

An einem Tensiometer (Typ K12, Kriss GmbH, Hamburg) wird die vom Schaumstoff
sorbierte Masse m einer vollstdndig benetzenden Flussigkeit (hier: n-Heptan, Merck,
Darmstadt) pro Zeit t detektiert. Basierend auf der theoretischen Grundlage der modifizierten
Washburne-Gleichung (Gleichung 3-6) kann aus der Steigung der Messkurve die
Kapillaritatskonstante ¢ des Schaumstoffs bestimmt werden.

c= m N — Gleichung 3-6
t p°ocosh
c: Kapillaritatskonstante des Schaumstoffs in cm®
m: Masse des sorbierten n-Heptans in g
t: Zeitins
n: Viskositat des n-Heptans in Pa s
p: Dichte der Flussigkeit in g/cm®
o. Oberflachenspannung der Flussigkeit
0: Kontaktwinkel zwischen Schaumstoff und n-Heptan
(fur vollstdndig benetzende Flussigkeiten gilt © =0, cos 6 = 1)
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Fur die Sorptionsmessung werden Proben des Schaumstoffs mit einer Abmessung von 35x 35
mm mit einer Rasierklinge zugeschnitten. Die Dicken der Proben werden, wie im Kapitel
Material und Methoden beschrieben, ermittelt. Anschlieend wird auf dem PC des
Tensiometers das Programm KRUSS Laboratory Desktop 3.1 (Kriss GmbH, Hamburg)
geladen. In diesem sind Vorlagen fir die Messung der Kapillaritdtskonstanten mittels

vollstandig benetzenden Flussigkeit hinterlegt. Die jeweilige Probe wird in den langlichen
Spezialprobenhalter (Abb. 3-10) eingespannt, in das Tensiometer eingesetzt und die
Einhangung fur die Waage entriegelt.

Probenhalter Aufhangung fir

die Wégefunktion

Vorratsbehalter
n-Heptan

Schaumstoff

Abb. 3-10: Tensiometer- Probenhalter mit Schaumstoff, Vorratsgefal n-Heptan

Fur die Messung konnen die folgenden Parameter vorgegeben werden:

Geschwindigkeit der Oberflachendetektion: 6 mm/ min

Mit dieser wird vorgegeben, wie schnell das Vorratsgefd? in Richtung der
Schaumstoffprobe gefahren wird.

Empfindlichkeit der Oberflachendetektion: 0,005 g

Dieser Wert gibt an, ab welcher Masse des sorbierten n-Heptans die Aufnahme der
Messkurve erfolgen soll.

Maximale Messdauer: 600 s

Sie entspricht der Gesamtmesszeit. Nach dieser Zeit wird die Messung automatisch
gestoppt.

Anzahl der detektierten Werte: 1500 Werte

Die Anzahl der detektierten Werte wird auf die Maximale Messzeit bezogen
(hier: 1500 Werte in 600 Sekunden)

Datenaufnahme: logarithmisch

Die Art der Datenaufnahme, der resultierenden Messkurve kann vorgegeben werden
Maximale Datenaufnahme: 0 s

Mit dieser Einstellung kann die Zeit fir die Aufnahme von Messpunkten vorgegeben

werden, die mit der Einstellung ,,0 s“ mit maximaler Geschwindigkeit erfolgt.
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AnschlieBend wird die Sorptionsmessung gestartet. Nach einer linearen Regression der
detektierten Messkurve (Masse®/ Zeit) kann die Kapillaritatskonstante ¢ in cm® abgelesen
werden. Um den Vergleich der einzelnen Schaumproben (35*35 mm) zu ermdglichen, wird
zusétzlich eine Dickennormierung (Gleichung 3-7) auf eine Dicke von 1000 um
vorgenommen:

c _ Cgemessen *1000 zm Gleichung 3-7

norm —
d

Crorm: dickennormierte Kapillaritatskonstante des Schaumstoffs in cm®
Cgemessen: @M Tensiometer gemessene Kapillaritatskonstante des Schaumstoffs in cm®
d: Dicke des Schaumstoffs in um

Nach der vorgenommener Dickennormierung bezieht sich die Kapillarititskonstante [cm’]
folglich auf einen Schaumstoffquader mit den Abmessungen 3500*3500*1000 um . Da wéh-
rend der so beschriebenen Vorgehensweise zur Messung des Sorptionsverhaltens Fehler durch
das manuelle Anlegen der Regressionsgeraden entstehen konnen, soll diese Charakterisie-
rungsmethode weiter entwickelt werden. Die Vorgehensweise und die Ergebnisse werden in
Kapitel 4.2.1 beschrieben.
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4 Experimente und Ergebnisse

4.1 Versuchsreihen Physikalisches Extrusionsschaumen

Mit der in Abschnitt 3.2 beschriebenen Extrusionsanlage werden Versuchsreihen durchge-
fuhrt, um den Einfluss verschiedener Parameter auf die Schaumstruktur zu ermitteln. Zum
einen sollen Parameter der Prozesstechnik (Pumpendrehzahl, Abzugsgeschwindigkeit variiert
werden. Zum anderen sollen unterschiedliche Materialarten und -anteile getestet werden.
Hierfur werden Polymere mit unterschiedlichen Melt Flow Indizes zu der Standardpolymer-
mischung gemischt und im Extrusionsprozess verschaumt. Die Wirkungsweise unterschiedli-
cher Nukleierungsmittel (Talkum, Nanoillit, Mikroillit) wird getestet, beziehungsweise der
Einfluss von Additiven untersucht. Weiterhin soll der Einfluss des Treibmittelanteils erfasst
werden.

4.1.1 Einfluss von Pumpendrehzahl und Treibmittelanteil

Im aktuellen Anlagenkonzept erfolgt der Schmelzetransport tber zwei Zahnradpumpen, die
dem Statischen Mischer vor- und nachgeschaltet sind. Uber die Drehzahl der nachgeschalte-
ten Schmelzepumpe (Pumpe B) kann der Durchsatz des Polymer-Gas-Gemischs vorgegeben
werden. In den bisherigen Extrusionsversuchen hat sich gezeigt, dass die Eigenschaften der
Schaummembran u.a. durch die eingestellte Drehzahl bzw. den so vorgegebenen Durchsatz
beeinflusst werden konnen. Ein weiterer malRgebender Parameter kann der in der Schmelze
vorliegende prozentuale Treibmittelanteil an Kohlendioxid sein [4, 42, 48].

4.1.1.1 Versuchsziel und —durchfihrung

Der Einfluss von den Parametern Drehzahl (Pumpe B [1/min]) und Treibmittelanteil (CO,
[%]) auf die Schaumeigenschaften (Dicke [um], Dichte [g/cm3], Offenzelligkeit [%], Luft-
durchfluss [I/m?s], Wasserdurchfluss [ml*1000 pm/cm®*s*bar]) soll in einer kombinierten
Versuchsreihe getestet werden. Des Weiteren sollen optimale Einstellungen fur Drehzahl und
Treibmittelanteil ermittelt werden, mit denen eine gleichméaRige, porése Schaummembran
extrudiert werden kann.

Fir eine jeweils konstante Drehzahl der Pumpe B (7.5; 10.5 1/min) wurden jeweils zwei un-
terschiedliche prozentuale Treibmittelanteile Kohlendioxid (ca. 3.2 und 3.7 %) eingestellt.
Wahrend der Extrusionsversuche wurde folglich nur jeweils ein Parameter, entweder die
Drehzahl oder der Anteil des Treibmittels, variiert. Die Rezeptur der Schdume und weitere
Parameter der Extrusionsanlage, wie z.B. der Werkzeugdruck (ca. 205 bar) wurden konstant
gehalten (Tab. 4-1).
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Tab. 4-1: Versuchsibersicht Drehzahl- und Treibmitteloptimierung (4 Versuchspunkte)

Drehzahl Pumpe B [1/min] 7.5 10.5
Durchsatz [kg/h] 5.6 7.7
Treibmittelanteil [%6] 3.4 3.7 3.2 3.6

20% verzweigtes PP (PF 814)
Rezeptur 80% lineares PP (PPC 3660)

2% Nukleierungsmittel.(NUC 5515)

AnschlieBend wurden die Eigenschaften der Sch&dume anhand von Dicke [um], Dich-
te [g/cm3], Offenzelligkeit [%], Luftdurchfluss [I/m3s], Wasserdurchfluss [mI*1000 pm/cm®*
s*bar], Kapillaritat [cm°] und REM-Aufnahmen miteinander verglichen. Vor der Messung
von Offenzelligkeit, Luft- und Wasserdurchfluss wurde die Oberflache der Schaummembra-
nen mit tesa®-Klebeband behandelt, um deren pordse Struktur freizulegen (siehe 4.1.5).

4.1.1.2 Ergebnisse

In den nachfolgenden Diagrammen werden die Schaumeigenschaften Dicke, Dichte, Offen-
zelligkeit, Luftdurchfluss, Wasserdurchfluss und Kapillaritdt der vier verschiedenen
Schaummembranen (Tab. 4-1) ausgewertet und diskutiert. In den Diagrammen werden je-
weils die Mittelwerte aus finf Wiederholungsmessungen mit der entsprechenden Standard-
abweichung dargestellt. Um die Ergebnisse besser zu veranschaulichen, sind einige Diag-
ramme mit REM-Aufnahmen der jeweiligen Schaummembranen versehen. Die Querschnitte
werden senkrecht zu der Extrusionsrichtung in 50facher VergréRerung angefertigt. Parallel
zur Oberflache und in Extrusionsrichtung werden die Tangentialschnitte in 20facher Vergro-
Rerung aufgenommen. In Abb. 4-1 ist die Abh&ngigkeit der Dicke der Schaummembranen
von dem prozentualen Treibmittelanteil bzw. von der eingestellten Pumpendrehzahl darges-
tellt. Mit der Erhéhung des Treibmittels von dem niedrigen prozentualen Anteil (ca. 3.2%
CO,) auf den hohen prozentualen Anteil (ca. 3.7% CO,) geht eine Zunahme der Dicke einher.
Der erhohte Anteil an Treibmittel verursacht ein starkeres Aufschaumen, da die Anzahl der
vorhandenen Nukleierungsstellen (Gasblasen) zunimmt und den Schaumzellen beim Wach-
stum insgesamt mehr Gas zur Verfligung steht. Auch die Drehzahlerhhungen (bei jew. konst.
Treibmittelanteilen) bewirkt eine Zunahme der Dicke, denn bei schnelleren Drehzahlen wird
ein hoherer Durchsatz der Gas-Polymer-Schmelze eingestellt. Zwischen dem Versuchspunkt
1 (7.5 upm, 3.4% CO2) und dem Versuchspunkt 4 (10.5 upm, 3.6% CO2) kann insgesamt
eine Dickezunahme um ca. 750um festgestellt werden.
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Abb. 4-1: Abhéngigkeit der Dicke der Schaummembran von Treibmittelanteil und Drehzahl, REM-Aufhahmen
der PP-Schaumquerschnitte mit 50facher VergréRerung

Die Abhéngigkeit der Schaumdichte von Treibmittelanteil bzw. Drehzahl ist in Abb. 4-1 dar-

gestellt.

0,140 +

0,120 +

Schaumdichtein g/cm3

0,040 1

0,020

0,000 -

0,100 ~

0,080 A

0,060 A

3.4% CO2 3.7% CO2 3.2% CO2 3.6% CO2
e — _

—~ ~—
7.5 upm 10.5upm

CO, Anteil in % bzw. Drehzahl Schmelzepumpe in upm

Abb. 4-2: Abhéngigkeit der Schaumdichte von Treibmittelanteil bzw. Drehzahl, REM-Aufnahmen der PP-
Schaumgquerschnitte mit 50facher VergroRerung
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Korrelierend zur Dickenzunahme ist hier eine Abnahme der Schaumdichte flr die Treibmit-
telerhéhung und das damit verbundene starkere Aufschdaumen ersichtlich. Durch die Erho-
hung des Treibmittels kann die Dichte um 20% (konst. Drehzahl 7.5 upm) bzw. 30% (konst.
Drehzahl 10.5 upm) reduziert werden. Fir die Drehzahlerhohungen treten bezuglich der Dich-
te in diesem Bereich keine eindeutigen Auswirkungen auf, weil weiterhin ein konstanter
Treibmittelanteil in der Schmelze vorliegt. Das Konstanthalten ist méglich, indem bei erhéh-
ter Drehzahl ebenfalls ein erhdhter Massestrom Kohlendioxid eingestellt wird. Demnach ver-
lasst pro Zeiteinheit zwar mehr Masse an gasbeladener Schmelze die Duse (erhéhte Dreh-
zahl), ihre Zusammensetzung und das Aufschdumverhalten sind jedoch gleich (konstanter
Treibmittelanteil). Daraus resultieren &hnliche Dichten bei den jeweils unterschiedlichen
Drehzahlen. Die Schaummembranen wurden hinsichtlich ihrer prozentualen Offenzelligkeit
untersucht. Der Offenzelligkeitswert beschreibt das frei zugéngliche Hohlraumvolumen einer
Schaummembran. Fir die Messung wird ein vollstdndig benetzendes Medium verwendet
(Galden HT 230, Solvay Solexis S.p.A., Italien). Der flr die Schaummembran gemessene
Offenzelligkeitswert ist hoch, wenn eine hohe Menge an Benetzungsmedium in die Hohlr&u-
me der Probe eindringen kann. In Abb. 4-3 ist die Offenzelligkeit der verschiedenen
Schaummembranen graphisch dargestellt.
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Abb. 4-3: Abhéngigkeit der Offenzelligkeit der Schaummembran von Treibmittelanteil bzw. Drehzahl, REM-
Aufnahmen der PP-Schaumquerschnitte mit 50facher Vergrélierung

Innerhalb einer konstant eingestellten Drehzahl (z.B. konst. 10.5 1/min) nimmt die Offenzel-
ligkeit mit Erhdhung des Treibmittels ab. Dieses konnte auf die Bildung von Schaumfalten
bei hohem Treibmittelanteil zurtickgefiihrt werden, die teilweise ins Innere der Membran
hineinwachsen und dort Lufteinschlisse bilden (Abb. 4-4).
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Schaumfalte mit

Lufteinschluss

Abb. 4-4: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt 50fache Ver-
grofRerung, Drehzahl 10.5 1/min, Treibmittelanteil 3.6 %

Da die Oberflache der ausgebildeten Schaumfalten geschlossenzellig ist, kénnte das Eindrin-
gen des Benetzungsmediums verhindert werden, welches fur die Messung der Offenzelligkeit
benutzt wird. Zudem sind die Schaumfalten meistens von relativ kleinen, geschlossenzelligen
Zellen umgeben, die ebenfalls eine ,,Barriere” gegeniiber dem Benetzungsmittel bilden kon-
nen. Daher wirde sich insgesamt ein niedriger Offenzelligkeitswert ergeben. Fir die Erho-
hung der Drehzahlen bei jeweils konstantem Treibmittelanteil kann eine leichte Erh6hung der
Offenzelligkeit festgestellt werden (Abb. 4-3). Dieser Effekt kdnnte auf die stirkeren Scher-
krafte zurlckgefuhrt werden, die bei hoheren Drehzahlen auftreten. Die unterschiedlichen
Eigenschaften der Schaummembranen kdnnen ebenfalls durch den Vergleich ihrer Durch-
flusswerte fur Luft (Abb. 4-5) bzw. Wasser (Abb. 4-6) verifiziert werden. In den beiden Diag-
rammen ist ersichtlich, dass die Durchflusswerte von Luft und Wasser korrelieren. Die Erho-
hung der Drehzahl fihrt zu héheren Durchflusswerten, welches mit starkeren Scherkréften
und der damit verbundenen Offenzelligkeitserhhung (Abb. 4-3) erklart werden kdnnte. Eine
Korrelation der Durchflusswerte zu den Werten der Schaumdichte (Abb. 4-2) kann fiir die
Drehzahl 10.5 upm festgestellt werden. Die Werte fiir den Durchfluss und die Schaumdichte
konnten aufgrund des stirkeren Aufschaumens und der Faltenbildung bei hohen Treibmittel-
anteilen abnehmen. Ein hoher Durchflusswert (z.B. fur Drehzahl 10.5 1/min, 3.2% CO,)
konnte aufgrund von Defekten der Schaummembran gemessen werden. Defekte treten bei-
spielsweise auf, wenn die nach innen ausgebildeten Schaumfalten die benachbarten Zellen
zerstoren. Dieser Effekt konnte durch die eingestellte hohe Drehzahl von 10.5 1/min und die
damit verbundene Zunahme der Schmelzedehnung verstarkt werden.

33



Experimente und Ergebnisse

60 -

50 A

30 1

Luftdurchfluss in I/m%*s

10 A

3.4% CO2 3.7% CO2 3.2% CO2 3.6% CO2

N _/ — _
~ ~

7.5 upm 10.5 upm

CO, Anteil in % bzw. Drehzahl Schmelzepumpe in upm

Abb. 4-5: Luftdurchfluss der PP-Schaummembranen in Abhédngigkeit von Treibmittelgehalt und Drehzahl,
REM-Aufnahmen der PP-Schaumtangentialschnitte mit 20facher Vergréfierung
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Abb. 4-6: Wasserdurchfluss der PP-Schaummembranen in Abhangigkeit von Treibmittelanteil und Drehzahl,
REM-Aufnahmen der PP-Schaumtangentialschnitte mit 20facher VVergréfierung
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In der REM-Aufnahme (Abb. 4-7) fir die Drehzahl 10.5 1/min und 3.6% CO, sind faserige
Offnungen ersichtlich, die sich kanalformig durch den Schaumquerschnitt ziehen. Im Tangen-
tialschnitt (Abb. 4-8) wird ebenfalls deutlich, dass die Defekte jeweils entlang der Schaumfal-
ten verlaufen. Insgesamt konnten die Defekte also einen hohen Durchfluss von Luft bzw.
Wasser erlauben.

Schaumfalte

kanalférmiger-
Defekt

Abb. 4-7: REM-Aufnahme 50fache Vergrélerung, PP-Schaumquerschnitt mit kanalformigem Defekt,
Drehzahl 10.5 1/min und Treibmittelanteil 3.6 % CO2

defekte
Schaumstruktur

Schaumfalte

defekte
Schaumstruktur

Abb. 4-8: REM-Aufnahme 50fache VergroRerung, PP-Schaumtangentialschnitt mit Defekten,
Drehzahl 10.5 1/min und Treibmittelanteil 3.6% CO2

Ein niedriger Durchflusswert (z.B. bei Drehzahl 7.5 1/min, 3.4% CO,) konnte aufgrund einer
dichteren Schaumstruktur gemessen werden. Daher sollen Querschnitt und Tangentialschnitt
der Schaummembran flr diesen Versuchspunkt betrachtet werden. Verglichen zu der zuvor
diskutierten Schaummembran (Abb. 4-7 und Abb. 4-8) weist die Schaumstruktur mit niedri-
gen Durchflusswerten (Abb. 4-9 und Abb. 4-10) weniger Defekte und kleinere, geschlossene
Zellen auf. Die diskutierten REM-Aufnahmen unterstutzen folglich die Vermutung, dass die
gemessenen Durchflusswerte von der vorliegenden Schaumstruktur bzw. derer Defekte ab-
héngig sind.
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Abb. 4-9: REM-Aufnahme 50fache Vergréfierung, Abb. 4-10: REM-Aufnahme 50fache Vergrofierung,

PP-Schaumguerschnitt mit wenigen Defekten PP-Schaumtangentialschnitt mit wenigen Defek-
und kleinen Schaumzellen, Drehzahl 7.5 1/min ten, Drehzahl 7.5 1/min und Treibmittelanteil
und Treibmittelanteil 3.4% CO2 3.4% CO2

AbschlieRend sind in Abb. 4-11 die Kapillaritdtskonstanten der unterschiedlichen Schaums-
toffe dargestellt, die mittels Tensiometer (siehe Kapitel 3) gemessen wurden. Es wurden Ka-
pillaritatskonstanten im Bereich von 0,4*10°% bis 4,0*10 cm® ermittelt. Die Erhdhung des

Treibmittelanteils bzw. der Drehzahl geht mit einer Zunahme der Kapillaritatskonstante ein-
her.
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Abb. 4-11: Kapillaritatskonstanten der Schaummembranen in Abhangigkeit von Treibmittelgehalt bzw. Dreh-
zahl; Normiert auf 1000 um Schaumdicke; Probengréfie 35*35 mm2
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Es ist ersichtlich, dass ein Minimum der Kapillaritatskonstante bei der Drehzahl 7.5 1/min
kombiniert mit dem Treibmittelanteil 3.4 % CO2 vorliegt. Ein Maximum der Kapillaritats-
konstante tritt hingegen bei einer Drehzahl von 10.5 1/min und 3.6% CO, auf. Wie Gleichung
4-1 zeigt, ist die Kapillaritatskonstante ¢ proportional zu der sorbierten Menge an benetzender
Flussigkeit (n-Heptan) und umgekehrt proportional zu dem betrachteten Zeitintervall.

2
coc M” (h—Heptan) Gleichung 4-1
t

c: Kapillaritatskonstante
m: sorbierte Masse n-Heptan

t: Zeitintervall

Die Kapillarititskonstante beschreibt folglich die ,,Saugfahigkeit™ eines Materials. Je hoher
der Wert der Kapillarititskonstante ist, desto ,,schneller erfolgt die Fliissigkeitsaufnahme.
Abhéngig ist die Kapillaritatskonstante von dem Radius (r) und der Anzahl (ny) der im Mate-
rial enthaltenen Kapillaren. Dieses ist in Gleichung 4-2 dargestellt:

C=%.ﬂ-2.r5.n§ Gleichung 4-2

c: Kapillaritatskonstante
r: Kapillarradius

nk: Anzahl der gemessenen Kapillaren

Die Kapillaritatskonstante steigt fur grofRer werdende Kapillardurchmesser beziehungsweise
mit zunehmender Anzahl an Kapillaren. Die im Schaumstoff enthaltenen zelluléren Struktu-
ren koénnen vereinfacht als Kapillaren aufgefasst werden, die in Extrusionsrichtung verlaufen.
In Abb. 4-12 und Abb. 4-13 sind Querschnittsflichen der Schaummembranen mit den zuvor
dargestellten Kapillaritatsminimum bzw. —maximum (Abb. 4-11) abgebildet. Die Querschnit-
te wurden in Extrusionsrichtung, also in Richtung der Kapillaren angefertigt. Der in Abb.
4-12 dargestellte Schaumquerschnitt weist, verglichen zu Abb. 4-13, eine geringe Anzahl von
kleinen ,,Kapillarflichen* auf. Dieses konnte ein Grund fir die niedrige Kapillaritatskonstante
sein. Hingegen ist in Abb. 4-13 eine hohe Anzahl von groRen Kapillarflachen ersichtlich, die
eine hohe Kapillaritatskonstante bedingen konnten.
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Abb. 4-12: REM-Aufnahme 50fache Vergroerung Abb. 4-13: REM-Aufnahme 50fache Vergroerung

PP-Schaumgquerschnitt mit niedriger Kapillaritat, PP-Schaumgquerschnitt mit hoher Kapillaritat,
¢ =0.37*10° cm®, Drehzahl 7.5 1/min und ¢ =3.98*10° cm®, Drehzahl 10.5 1/min und
Treibmittelanteil 3.4 % CO2 Treibmittelanteil 3.6 % CO2

4.1.1.3 Zusammenfassung

Die dargelegten Ergebnisse bestétigen, dass sowohl die Drehzahleinstellung der Schmelze-
pumpe B [1/min] als auch der prozentuale Treibmittelanteil an Kohlendioxid in der Polymer-
schmelze die Struktur und die Eigenschaften der Schaummembranen (Dicke, Schaumdichte,
Offenzelligkeit, Luft- bzw. Wasserdurchfluss) signifikant beeinflussen. Teilweise korrelierten
die Schaumeigenschaften mit den eingestellten Parametern. Innerhalb des durchgefiihrten
Versuchsplans (Tab. 4-1) fihrte die Erhéhung des Treibmittelanteils (Drehzahlen = konst.) zu
einer Zunahme der Schaumdicke (Abb. 4-1), Abnahme der Schaumdichte (Abb. 4-2) und Ab-
nahme der Offenzelligkeit (Abb. 4-3). Die betrachtete Drehzahlerh6hung bedingte die Zu-
nahme der gemessenen Schaumdicke (Abb. 4-1). Ansatzweise nimmt mit Erhdhung der Dreh-
zahl die Offenzelligkeit zu (Abb. 4-3). Wasser- und Luftdurchflusswerte (Abb. 4-5, Abb. 4-6)
der Schaummembranen sind in ihren Verldaufen tendenziell dhnlich. Eine deutlich hohe Kapil-
laritat wies der Schaumstoff auf, der bei einer hohen Drehzahl von 10.5 1/min und einem ho-
hen Treibmittelanteil von 3.6 % Kohlendioxid extrudiert wurde. Es kann vermutet werden,
dass sowohl die Offenzelligkeit als auch die Durchflusswerte des Schaums u.a. mit der An-
zahl an Defekten in der Schaumstruktur korrelieren. Da diese Defekte auch aufgrund der Fal-
tenbildung entstehen kdnnen, sollte einer Faltenbildung entgegengewirkt werden. Dieses
konnte durch einen optimierten Abzugsprozess des geschaumten Polymerschlauchs erreicht
werden. Nach dem Aufschdumen des Polymers am Diisenaustritt sollte dieses innerhalb kur-
zer Zeit auf einen passenden Kihldorn gezogen werden. Der Kihldorn sollte so beschaffen
sein, dass ein Auseinanderziehen der gebildeten Schaumfalten erfolgt. Fir die in diesem Ka-
pitel beschriebene Versuchsreihe (Tab. 4-1) wurde ein Kihldorn mit einem Durchmesser von
70 mm verwendet. Es steht ein weiterer Kihldorn mit groRerem Durchmesser (120 mm) zur
Verfugung. Der geschaumte Polypropylenschlauch kénnte durch Verwendung des gréReren
Kihldorns insgesamt auf eine groRere Flache ausgedehnt werden, so dass die Falten weniger
stark ausgepragt sind. Entscheidend fur den Abzugsprozess des geschdumten Polymers ist
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weiterhin die Dehnféhigkeit der Schmelze. Diese kann, je nach verwendetem Polymer, unter-
schiedlich hoch sein. Eine hohe Schmelzedehnfahigkeit wird mit dem Polypropylen Blockco-
polymer 71 EK 71 PS erzielt. Durch Zugabe von 10 % 71 EK 71 PS ist es mdglich, den Po-
lymerschlauch auf den Kihldorn mit 120 mm Durchmesser zu ziehen (siehe Abschnitt 4.1.3).
Im folgenden Kapitel 4.1.2 werden die Ergebnisse der Versuchsreihe beschrieben, die durch-
gefiihrt wurde, um den Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit, unter anderem auf die Entste-
hung von Schaumfalten, zu untersuchen.

4.1.2 Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit

Der Abzug der Schaumfolie erfolgt mit einer Abzugsvorrichtung mit gummierten Walzen.
Hierbei kann die Abzugsgeschwindigkeit manuell von 0 — 10 m/min eingestellt werden. In
[44] wird erwahnt, dass die Abzugsgeschwindigkeit Einfluss auf die Schaummorphologie
haben kann.

4.1.2.1 Versuchsziel und -durchfiihrung

Es soll festgestellt werden, welchen Einfluss die eingestellte Abzugsgeschwindigkeit der im
Extrusionsprozess verwendeten Abzugsvorrichtung auf folgende Schaumeigenschaften hat:

e Schaummorphologie

e Schaumdicke in um

e Schaumdichte in g/cm?®

e Kapillaritat des Schaums in cm®

Fur die Extrusionsversuche wurde eine Polymermischung aus 75 % linearem Polypropylen
(PPC 3660), 15 % verzweigtem Polypropylen (PF 814) und 10 % Polypropylen Blockcopo-
lymer (71EK71PS) verwendet. Der Nukleierungsmittelanteil lag bei 2 % (NUC 5515). Wah-
rend der Schaumextrusion wurde ein Treibmittelanteil von 3,2 %, eine Schmelzetemperatur
von 173 °C und ein Werkzeugdruck von ca. 100 bar eingestellt. Anschlielend erfolgte die
Einstellung unterschiedlicher Abzugsgeschwindigkeiten von 4 m/min, 5 m/min, 6 m/min, 7
m/min. VVon den extrudierten Schaumfolien wurden REM-Aufnahmen angefertigt sowie Di-
cke, Dichte und Kapillaritat gemessen.

4.1.2.2 Ergebnisse

In den Abb. 4-14 bis Abb. 4-21 sind die REM-Bilder der Querschnitte der mit unterschiedli-
chen Abzugsgeschwindigkeiten extrudierten Schaumfolien mit jeweils 50facher VergroRe-
rung dargestellt. Es ist ersichtlich, dass mit zunehmender Abzugsgeschwindigkeit diinnere
Folien extrudiert werden. Dieses stimmt mit den in Abb. 4-22 dargestellten Messwerten fiir
die Schaumdicke tberein.
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Abb. 4-14: Querschnitt Abzug 4 m/min Abb. 4-15: Tangentialschnitt Abzug 4 m/min
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Abb. 4-16: Querschnitt Abzug 5 m/min Abb. 4-17: Tangentialschnitt Abzug 5 m/min
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Abb. 4-18: Querschnitt Abzug 6 m/min Abb. 4-19: Tangentialschnitt Abzug 6 m/min
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Abb. 4-20: Querschnitt Abzug 7 m/min Abb. 4-21: Tangentialschnitt Abzug 7 m/min
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Abb. 4-22 Abhangigkeit der Schaumdicke bzw. Schaumdichte von der eingestellten Abzugsgeschwindigkeit,
Mittelwerte aus 5 Wiederholungsmessungen

Far die Erhdhung der Abzugsgeschwindigkeit von 4 auf 7 m/min wird eine Abnahme der
Schaumdicke von 680 auf 280 um festgestellt, dies entspricht 42 %. Mit der Abnahme der
Schaumdicke geht eine Zunahme der Schaumdichte einher (Abb. 4-22). Hier wird fur die Er-
hoéhung der Abzugsgeschwindigkeit von 4 auf 7 m/min eine Dichteerhéhung um 33 % von
0.140 auf 0.209 g/cm® festgestellt. Bei einer hohen Abzugsgeschwindigkeit wird folglich ein
kompakterer Schaum extrudiert. Dieses wird auch bei dem Vergleich von Abb. 4-20 (Abzug 7
m/min) mit Abb. 4-14 (Abzug 4 m/min) deutlich.
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In dem Tangentialschnitt der Schaumfolie, die bei niedriger Abzugsgeschwindigkeit extru-
diert wurde (4 m/min) ist eine hohe Anzahl an offenen Zellen aber auch an defekten Stellen
ersichtlich. Hingegen treten bei hoheren Abzugsgeschwindigkeiten (5 m/min, 6 m/min, 7
m/min) weniger defekte Strukturen in Erscheinung. Eine mogliche Ursache konnte eine Ver-
festigung der Polymerkettenstruktur sein. Wahrend des Abziehens der Schaumfolie findet
eine Orientierung in Abzugsrichtung statt. Zudem kuhlt die Schaumfolie ab. Daher kdénnte
eine gleichmélige Fixierung der Polymerketten in L&ngsrichtung oder Abzugsrichtung erfol-
gen, die insgesamt zu einer mechanischen Verfestigung fuhrt [72]. Diese Verfestigung kénnte
einerseits der Entstehung von Defekten entgegenwirken und so eine unbeschédigten Schaum-
struktur (Abb. 4-21) beginstigen. Andererseits konnte aufgrund der zunehmenden Verfesti-
gung die Offenzelligkeit abnehmen, da die Schaumzellen weniger stark wachsen bzw. ,,plat-
zen* wiirden. Die Messung der Offenzelligkeit der diskutierten Proben (Abb. 4-14 bis Abb.
4-21) war nicht moglich, da ihre geschlossene Hautoberflache nicht entfernt werden konnte,
ohne die Schaumstruktur zu beschadigen. Das schnelle Aufreifien und Zerstoren der Oberfla-
che konnte durch die geringe Anzahl von Zellschichten verursacht werden, die in den Quer-
schnitten der Schaume ersichtlich sind.

Um einen Eindruck von der Saugfahigkeit der Proben zu bekommen, wurden zusétzlich deren
Kapillaritatskonstanten ermittelt (Abb. 4-23).
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Abb. 4-23 Kapillarititskonstante in Abhangigkeit von der eingestellten Abzugsgeschwindigkeit, Mittelwert aus
5 Wiederholungsmessungen

Wie in Abschnitt 4.2.1 erwahnt, ist die Kapillaritdtskonstante abhangig von der Anzahl und
dem Durchmesser der vorliegenden Kapillaren. Fir die niedrigste Abzugsgeschwindigkeit (4
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m/min) wurde die hochste Kapillaritatskonstante von 4.2*10° cm® detektiert. Eine hohe An-
zahl offener Zellen konnte hier der Grund flr groRe Kapillardurchmesser im Schaum und die
daraus resultierende hohe Kapillaritat sein. Mit weiterer Erhohung der Abzugsgeschwindig-
keit (5 bzw. 6 m/min) treten Kapillaritatskonstanten auf, die um zwei Zehnerpotenzen niedri-
ger liegen (8 bzw. 5*10°® cm®). Das heift, die Anzahl und der Durchmesser der in diesen Pro-
ben vorliegenden Kapillaren musste geringer sein. Erst bei einer Abzugsgeschwindigkeit von
7m/min steigt die Kapillaritatskonstante erneut an (1.4*10). Es ware denkbar, dass hier er-
neut ein Optimum der Abzugsgeschwindigkeit erreicht wird, bei dem eine hohe Anzahl an
Kapillaren in Extrusionsrichtung gebildet wird.

4.1.2.3 Zusammenfassung

Die zuvor beschriebenen Ergebnisse zeigen, dass die Variation der Abzugsgeschwindigkeit
fiir konstant eingestellte Anlagen- und Materialparameter zu einer Veranderung der Schaum-
eigenschaften (Dicke, Dichte, Kapillaritat) fihrt und Auswirkungen auf die Anzahl von offe-
nen Zellen und Defekten hat. Innerhalb des untersuchten Prozessfensters liegen weniger De-
fekte bei den hoheren Abzugsgeschwindigkeiten (5-7 m/min) vor. Fur einen spéteren Produk-
tionsprozess konnte es niitzlich sein, dass Uber die Abzugsgeschwindigkeit geringe Korrektu-
ren bezuglich Schaumdicke und Schaumdichte vorgenommen werden kénnen. An dieser Stel-
le soll darauf hingewiesen werden, dass eine weitere Auswertung der Abzugsgeschwindigkeit
in Abschnitt 4.2.2 vorgenommen wird, welches die Entwicklung eines Bildverarbeitungsprog-
rammes fur die Auswertung von REM-Aufnahmen beinhaltet.

4.1.3 Einfluss von Polymeren mit unterschiedlichen Schmelzeflussindizes
(MFI)

Fir die Schaumextrusion wird ein Standardpolymergemisch aus 80% linearem Polypropylen
(PPC 3660) und 20% verzweigtem Polypropylen (PF 814) verwendet. Die Polymere weisen
unterschiedliche Schmelzeflussindizes (MFI) auf. Anhand des Vergleichs der MFI kdnnen
Aussagen (ber die Fliefahigkeit von Formmassen getroffen werden. Der Schmelzeflussindex
(MFI) gibt diejenige Masse in Gramm an aufgeschmolzener Formmasse an, die wéhrend 10
Minuten bei einer bestimmten Temperatur und unter einer bestimmten Last durch eine nor-
mierte Kapillare gedrickt wird [6]. Das lineare Polypropylen weist einen MFI von 2,49 g/ 10
min auf. Es ist im Vergleich zum verzweigtem Polypropylen flieRfahiger, denn dieses weist
einen niedrigeren MFI von 1,3 g/ 10 min auf. In vorangegangenen Untersuchungen wurde
bereits festgestellt, dass der MFI von Polymeren Auswirkungen auf die Schaumstruktur haben
kann [73]. Je nach MFI des Polymers hat die Schmelze unter anderem eine bestimmte Dehn-
fahigkeit. Ist die Schmelzedehnféhigkeit hoch, so kdnnen die Schaumzellen bis zu einem ho-
hen Radius wachsen, ohne dass Zellwéande zerstort werden. Ist die Schmelzedehnféahigkeit
gering, entstehen schneller Offnungen oder Risse in den Zellwéanden. Daher hat der MFI unter
anderem Einfluss auf das Aufschaumverhalten des Polymers. Zudem ist denkbar, dass durch
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eine hohe Schmelzedehnféhigkeit allgemein ein verbessertes Aufweiten des geschaumten
Polymerschlauchs mdglich ist. Somit kdnnte das Ziehen des Polymerschlauchs von dem
Werkzeugaustritt auf den Kihldorn erleichtert werden.

4.1.3.1 Versuchsziel und -durchfiihrung

Durch die Zugabe von Polymeren mit unterschiedlichen MFI soll deren Einfluss auf die
Schaumdichte, die Offenzelligkeit und die Homogenitét der Schdume untersucht werden. Ziel
ist es, einen homogenen Schaum mit hoher Offenzelligkeit und niedriger Dichte zu extrudie-
ren. Weiterhin soll beobachtet werden, wie sich die Polymerzugabe auf die Dehnfahigkeit des
Polymerschlauchs auswirkt. Um Schaumfalten zu reduzieren, soll versucht werden, den Po-
lymerschlauch auf einen Kihldorn mit einem Durchmesser von 120 mm zu ziehen. Bisher
wurde ein kleinerer Kihldorn mit einem Durchmesser von 70 mm verwendet. Fir die Ver-
suchsreihe wurden Polypropylene mit unterschiedlichen MFI in verschiedenen prozentualen
Anteilen (Tab. 4-2) zu der Standardpolymermischung gegeben. Die Standardpolymermi-
schung beinhaltet 20 % eines verzweigten Polypropylens mit MFI 1.30 g/ 10 min und 80%
eines linearen Polypropylens mit MFI 2.49 g/ 10 min (siehe Material und Methoden). Kons-
tant gehalten wurden die Prozessparameter Temperatur, Druck, Drehzahl, Treibmittel- und
Nukleierungsmittelanteil (Protokolle siehe Anhang). Anschlieend wurden die Eigenschaften
dieser Schdume hinsichtlich Morphologie, Dichte, Offenzelligkeit, Luftdurchfluss und Was-
serdurchfluss untersucht.

Tab. 4-2: Versuchsubersicht - Polypropylene mit unterschiedlichen MFI

MFI Polymertyp Bezeichnung Anteil [%)]
[9/10min]
25.00 Homopolymer PPH 9081 5 10 20
19.00 Homopolymer PP 576 P 5 10 20
Heterophasisches Co-
0.80 PPC 2660 5 10 20
polymer
0.30 Blockcopolymer 71 EK71 PS 5 - 20

4.1.3.2 Ergebnisse

In Abb. 4-24 wird die Schaumdichte als Funktion des zugegebenen Polymeranteils graphisch
dargestellt. Zudem ist in den nachfolgenden Diagrammen jeweils ein Datenpunkt abgebildet,
der die Schaumeigenschaft der Standardprobe (Polymermischung 80% lineares PPC3660,
20% verzweigtes PF814) aufzeigt.
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Abb. 4-24: Schaumdichte als Funktion des zugegebenen Polymeranteils, Mittelwert aus 5 Messungen

Das Diagramm veranschaulicht, dass bereits geringe Mengen der Zusatzpolymere (5 %) die
Schaumdichte beeinflussen kdnnen. Polypropylene mit hohem MFI erhéhen die Schaumdich-
te. Hingegen kann die Schaumdichte durch Zugabe von Polypropylenen mit niedrigem MFI
reduziert werden. Ein hoher MFI kennzeichnet niedrigviskose, flieRfahige Schmelzen. Wenn
die gasbeladene Polymerschmelze zu flieRfahig ist, kann dies einerseits zum Kollabieren der
gewachsenen Schaumzellen flihren und somit eine kompakte Schaumstruktur bedingen. An-
dererseits ist es mdglich, dass die Schmelze so ,,fliissig* ist, dass das Blasenwachstum gene-
rell gehemmt ist. Gleiches gilt fir eine zu hochviskose Schmelze, in der aufgrund ihrer hohen
Z&higkeit die Schaumzellen nur erschwert wachsen kdnnten. Befindet sich die Schmelze je-
doch in einem Viskositatsoptimum, kdnnen die Zellen gleichmaRig wachsen und es kénnen
Offnungen in den Zellwanden entstehen. Dieses konnte zu der Abnahme der Dichte fiihren,
wie in Abb. 4-24 zu sehen ist. In den Querschnitten der entsprechenden Schaumprobe (Abb.
4-26, Abb. 4-27) ist ersichtlich, dass wenig Kompaktmaterial vorliegt. Die Schaumzellen sind
gut ausgebildet und weisen Offnungen in ihren Zellwanden auf. Mit einem Zusatz von 20 %
der hochviskosen Polymere (MFI 0.8/ MFI 0.3) kann die Schaumdichte von 0.12 g/cm® auf
ca. 0.08 g/cm® gesenkt werden, welches prozentual einer Dichteabnahme um 34 % entspricht.
Eine Polypropylenschaumdichte von 0,08 g/cm? ist, verglichen zu anderen Schaumen (siehe
Kapitel 2) sehr niedrig.

45



Experimente und Ergebnisse

N : S St
< Magn b = Magn F————— uww
oy Ll L % Uusrschnitt

Abb. 4-26: 20% PP MFI 0.8, REM Querschnitt 50fach Abb. 4-27: 20% PP MFI 0.3, REM Querschnitt 50fach
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Abb. 4-28: Offenzelligkeit als Funktion des zugegebenen Polymeranteils, Mittelwert aus 5 Messungen
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Abb. 4-28 zeigt die Offenzelligkeit als Funktion des Anteils des jeweiligen Zusatzpolymers.
Bis zu einem Polymerzusatz von 5 % steigt die Offenzelligkeit flr die in Abb. 4-28 betrachte-
ten Proben an. Ein weiterer Anstieg der Offenzelligkeit ist anschlielend nur fiir die Polymere
mit den MFI1 0.8 und 25 bis zu einem Anteil dieser von 10 % ersichtlich. Fur einen prozentua-
len Anteil von 20 % der jeweiligen Polymere nehmen die Werte fur die Offenzelligkeit ab.
Insgesamt kann jedoch festgestellt werden, dass alle Schaumproben, die mit Zusatzpolymer
extrudiert wurden, eine hohere Offenzelligkeit im Vergleich zu der Standardprobe aufweisen.
Ein hoher Offenzelligkeitswert belegt, dass die Schaumstoffprobe nach Entfernung der Ober-
flachen (siehe 4.1.5) eine hohe Menge an Benetzungsmittel aufnehmen kann (siehe Kapitel 3).
Hierfiir miisste eine hohe Anzahl an Offnungen in Extrusionsrichtung, aber auch senkrecht
zur Extrusionsrichtung vorliegen. Durch die Zusatzpolymere mit unterschiedlichen MFI
kénnte die Viskositdt der Schmelze so verdndert werden, dass sich die Zellwédnde der
Schaumzellen 6ffnen, diese jedoch trotzdem so stabil sind, dass sie nicht kollabieren. In den
REM-Querschnitten, die von den Proben mit 5 % der Zusatzpolymere mit MFI 0.3 und MFI
0.8 angefertigt wurden (Abb. 4-29, Abb. 4-30), sind Offnungen der Zellwénde ersichtlich.

Abb. 4-29: 5 % PP MFI 0.3 REM Querschnitt 50fach Abb. 4-30: 5% MFI 0.8 REM Querschnitt 50fach

RELSN T langenhalschritt

Abb. 4-31: 5% PP MFI 0.3 REM Tangential 20fach Abb. 4-32: 5% PP MFI 0.8 REM Tangential 20fach

In den entsprechenden Tangentialschnitten kdnnen einige defekte Stellen festgestellt werden,
die eine hohe Aufnahme des Benetzungsmittels verursacht haben kénnten (Abb. 4-31, Abb.
4-32). Zusatzlich muss erwédhnt werden, dass das verwendete hochviskose Polypropylen
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71EK71PS mit dem MFI 0.3 g/10 min ein Blockcopolymer ist, das auch Polyethylen enthalt
und insgesamt ein hohes Molekulargewicht aufweist. Das Polyethylen kénnte der Schmelze
aufgrund des hohen Molekulargewichtes eine zusatzliche Schmelzefestigkeit verleihen, die ab
einem hohen Anteil des Zusatzpolymers das Aufschdumverhalten beeinflusst. Zum Beispiel
konnte es dadurch zu der geringen Offenzelligkeit kommen, die in Abb. 4-28 fir 20 % des
verwendeten 71EK71PS mit MFI1 0.3 ersichtlich ist.

Der Luftdurchfluss der Schaumproben ist ebenfalls von Art und Anteil der Zusatzpolymere
abhangig (siehe Abb. 4-33). Signifikant ist der Anstieg des Luftdurchflusses bei Zugabe des
hochviskosen Polymers mit einem MFI von 0.8 g/10 min. Durch Zugabe von 20 % dieses
Polymers wird der Luftdurchfluss verdoppelt. Einen erhéhenden Effekt auf den Luftdurch-
fluss weist auch das zweite hochviskose Polymer (MFI 0.3) auf. Bei Zugaben bis zu 10 %
erhoht sich auch hier der Luftdurchfluss um ca. 50 %. Der Luftdurchfluss wird nach Entfer-
nen der Schaumoberflachen senkrecht zu der Extrusionsrichtung gemessen.
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Abb. 4-33: Luftdurchfluss in Abhdngigkeit vom zugegebenen Polymeranteil, Mittelwert aus 5 Messungen

Ein hoher Luftdurchfluss ergibt sich fiir Proben, die eine hohe Durchlassigkeit senkrecht zu
der Extrusionsrichtung aufweisen. Dies kdénnen gedffnete Zellwénde (Abb. 4-28), aber auch
defekte Stellen sein. Der Tangentialschnitt der Schaumprobe, die den hdchsten Luftdurchfluss
besitzt (Abb. 4-35), zeigt im Vergleich zu der Standardprobe (Abb. 4-34) groliere Defektfla-
chen. Bei einer weiteren Zugabe oberhalb von 10 % kehrt sich dieser Effekt um, was darauf
zuruckzufuhren sein konnte, dass die Bildung von offenen Zellwénden beziehungsweise von
Defekten in einer hochviskosen, dehnfédhigen Schmelze geringer ist. Dementsprechend wurde
im Tangentialschnitt der Probe mit 20 % des hochviskosen Polymers (MFI 0.3) eine engere
Zellstruktur festgestellt (Abb. 4-36). Eine Begriindung hierfir konnte wiederum das im
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Blockcopolymer enthaltene Polyethylen sein, das aufgrund der héheren Dehnfestigkeit zu
weniger defekten Strukturen fiihrt.

1 mm > 3 ¥
gentialschnrtt - 1 | angentialschnitt A6

MY

Abb. 4-35: 20% PP MFI 0.8, REM Querschnitt Abb. 4-36: 20% PP MFI 0.3, REM Querschnitt

50fach 50fach
Zum Stabilisieren der Standardmischung bestehend aus 80 % linearem PPC 3660 und 20 %
verzweigtem PF 814 wird ein Kihldorn mit einem Durchmesser von 70 mm verwendet. Hier
kommt es zu der Bildung von Schaumfalten (Abb. 4-37), da der geschdumte Schlauch nicht
genugend auseinander gezogen wird. Es ist jedoch nicht mdglich, den aus der Standardmi-
schung extrudierten Schlauch tber einen gréReren Kihldorn zu ziehen (Durchmesser =
120 mm), ohne Risse oder Beschéadigungen zu verursachen, da die Polymermischung eine zu
geringe Festigkeit aufweist. Durch die Zugabe des Polymers mit einem MFI von 0.3 g/10 min
kann die Schmelzefestigkeit erhéht werden. Somit ist es moglich, den aus dem Werkzeug
austretenden Polymerschlauch tber einen Kihldorn mit einem Durchmesser von 120mm zu
ziehen.
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Abb. 4-37: Kihldorndurchmesser 70 mm Schaum- Abb. 4-38: Kihldorndurchmesser 120 mm Schaum-
querschnitt 50fach querschnitt 50fach

In Abb. 4-37 und Abb. 4-38 sind zwei Schaumquerschnitte dargestellt, die mit einem Kihl-
dorn vom Durchmesser 70 mm beziehungsweise 120 mm aus der gleichen Polymermischung
hergestellt wurden. Die Polymermischung beinhaltete 70 % lineares Polypropylen, 10 % ver-
zweigtes Polypropylen und 20 % des hochviskosen Polymers (MFI 0.3). Durch die Verwen-
dung des groReren Kuhldorns (Abb. 4-38) werden die Schaumfalten reduziert und eine homo-
genere Struktur erreicht. Die Oberflache des Schaumquerschnitts ist aufgrund der geringeren
Faltenanzahl glatter.

4.1.3.3 Zusammenfassung

Es konnte nachgewiesen werden, dass der MFI der verwendeten Polymere unter anderem
mafgebend fur die Schaumeigenschaften ist. Durch die Zugabe von Polymeren mit niedrigen
MFI (0.3 bzw. 0.8 g/10 min) kann die Schaumdichte reduziert werden (Abb. 4-24). Die Of-
fenzelligkeit und der Luftdurchfluss kdénnen innerhalb eines bestimmten prozentualen Be-
reichs der hochviskosen Polymere (zwischen 5 und 10 %) erhoht werden. Sehr bedeutend ist
zudem, dass durch Zugabe des Polymers mit MFI 0.3 die Schmelzedehnfahigkeit erhéht wird.
Der Polymerschlauch kann somit nach Austritt aus der Dise auf einen Kihldorn mit einem
Durchmesser von 120 mm gezogen werden.

4.1.4 Einfluss des Nukleierungsmittels

Zum Schaumen von Polymeren konnen unterschiedliche Nukleierungsmittel eingesetzt wer-
den. Form und Eigenschaften der hierfir verwendeten Rohstoffe kénnen maligebend fir den
resultierenden Schaumstoff sein [26-29]. Fur die Extrusion der Schaummembranen wird im
Rahmen dieser Arbeit Talkum als Standard-Nukleierungsmittel eingesetzt (NUC 5515, Cla-
riant Masterbatches GmbH, Ahrensburg). Das als Masterbatch verwendete NUC 5515 (Abb.
4-39) beinhaltet funfzig Gewichtsprozent des Rohstoffs Talkum und funfzig Gewichtsprozent
Polyethylen-Tragermaterial. Talkum ist ein plattchenférmiges Schichtsilikat mit der chemi-
schen Formel MgsSisO10(OH), [74]. Wie in Abb. 4-40 ersichtlich ist, weist der Rohstoff Tal-
kum PartikelgroBBen von ca. 10 um und groBer auf. Vergleichend zum Standardnukleierung-
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smittel Talkum (siehe Kapitel 3) sollen weitere Nukleierungsmittel mit anderen Eigenschaften
getestet werden. Ausgewahlt wurde hierfur ein Kieselgurtyp. Kieselgur besteht zu grof3en
Teilen aus den porosen Siliziumdioxidschalen fossiler Kieselalgen (Diatomeen). Aufgrund
seiner porosen Struktur wird es fir die Tiefenfilter-, aber auch in der Anschwemmfiltration
verwendet [75, 76]. Erganzend wurden zwei lllite mit unterschiedlichen PartikelgroRen als
Nukleierungsmittel erprobt. Illite sind plattchenférmige Tonminerale mit der chemischen
Formel KggsAlz oAl 65Siz35010(OH), [77, 78].
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Abb. 4-39: Talkum Masterbatch NUC 5515 REM Abb. 4-40: Talkum Rohstoff REM 2000fach
1000fach

4.1.4.1 Versuchsziel und -durchfiihrung

Kieselgur soll als Nukleierungsmittel getestet werden, um den Einfluss der pordsen Struktur
des Rohstoffs auf die Schaumstruktur zu untersuchen. Ziel ist es weiterhin, die Porositét des
Schaumstoffs zu erhohen. Die Wirkung von llliten, welche kleinere Partikelgrofien und eine
gleichmé&Rigere Partikelgrofienverteilung als das im NUC 5515 verwendete Talkum (Abb.
4-40) aufweisen, soll untersucht werden. Aufgrund der hohen Anzahl fein verteilter, kleiner
Partikel soll eine Erhohung der Nukleierungsrate und somit eine feine, gleichméaRige Zell-
struktur erreicht werden. Die geschaumten Membranen sollen hinsichtlich ihrer Oberflachen-
beschaffenheit, Schaumstruktur, Dicke und Dichte untersucht werden. Flr die Prinzipversu-
che wurden von der Clariant Masterbatches GmbH (Ahrensburg) spezielle Masterbatches der
jeweiligen Rohstoffe angefertigt. Die Kieselgur wurde zu einem Masterbatch verarbeitet, das
vierzig Gewichtsprozent des Rohstoffs Kieselgur und sechzig Gewichtsprozent des Tragerma-
terials Polypropylen (PPC 3660, MFI 1.3 g/10min) beinhaltet. Um die eventuelle Zerstérung
von Kieselgurstrukturen durch Compoundierung zu beurteilen, wurden Bilder mit dem Ras-
terelektronenmikroskop von dem Masterbatch angefertigt. Die Bilder (Abb. 4-41, Abb. 4-42)
zeigen, dass die Strukturen der Kieselgur unbeschadigt vorliegen.
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Abb. 4-41: Kieselgur Masterbatch 1500fach Abb. 4-42: Kieselgur Masterbatch 200fach

In den Illit-Masterbatches liegen jeweils vierzig Gewichtsprozent des Rohstoffs Illit und sech-
zig Gewichtsprozent eines Polypropylen Homopolymers als Tragermaterial vor. Die Master-
batches unterscheiden sich aufgrund der PartikelgréRen des Rohstoffs Illit. Folgende Master-
batches wurden getestet:

e Mikroillit-PP-Masterbatch (Abb. 4-43) mit dem Rohstoff Mikroillit (Abb. 4-44)
PartikelgroBen im Mikrometerbereich (10°m)

¢ Nanoillit-PP-Masterbatch (Abb. 4-45) mit dem Rohstoff Nanoillit (Abb. 4-46)
Partikelgroen im Nanometerbereich (10°m)

Rohstoff

Mikroillit

Rohstoff

Nanoillit

22000x_ Nanoillit o T gl
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Abb. 4-45: Nanoillit Masterbatch REM 1500fach Abb. 4-46: Nanoillit Rohstoff REM 2000fach
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In Abb. 4-44 und Abb. 4-46 ist ersichtlich, dass Mikro- und Nanoillit kleinere Partikelgrofien
und spharischere Patikelformen im Vergleich zum Talkum (Abb. 4-40) aufweisen. In den
Masterbatches (Abb. 4-43; Abb. 4-45) liegen die Rohstoffe jedoch teilweise koaguliert vor.

Die mit Mikroillit, Nanoillit bzw. Kieselgur angefertigten Masterbatches (siehe Kapitel 3)
wurden in unterschiedlichen prozentualen Anteilen als Nukleierungsmittel zu einer Standard-
polymermischung dosiert (Tab. 4-3). Kieselgur wurde als Nukleierungsmittel zum Schaumen
von 80 % linearem Polypropylen (PPC 3660) und 20 % verzweigtem Polypropylen (PF 814)
verwendet. Die Stabilisierung der Kieselgurschdume wurde auf einem Kdihldorn mit einem
Durchmesser von 70 mm vorgenommen. Der Treibmittelanteil wurde fiir diese Versuchsreihe
konstant auf 5 % CO, eingestellt. Fur konstante Kieselguranteile wurden die Prozessparame-
ter Schmelzetemperatur, Werkzeugdruck und Drehzahl variiert (Tab. 4-3).

Tab. 4-3: Versuchsibersicht Nukleierungsmittel Kieselgur

Versuchsnummer Anteil Kieselgur Schmelzetemperatur Werkzeugdruck Drehzahl SPg
in % in°C in bar in 1/min
1 0 172 72 5.7
2 0.8 172 71 5.7
3 0.8 172 77 5.7
4 1.6 172 65 9.0
5 1.6 172 78 9.0
6 1.6 171 67 9.0
7 10.0 171 71 9.0

Die fur die lllite verwendete Standardmischung beinhaltete zusatzlich zu den linearen und
verzweigten Polypropylenen 10 % eines PP-Blockcopolymers (71EK71PS), welches die
Schmelzefestigkeit erh6ht. Daher wurden die 1llit-Schdume auf einem Kuhldorn mit einem
Durchmesser von 120mm stabilisiert (siehe Abschnitt 4.1.3). Fir jeweils konstant eingestellte
Anteile der Nano- und Mikroillite wurden bestimmte Prozessparameter variiert, um die Wir-
kung der Nukleierungsmittel in unterschiedlichen Prozessfenstern beurteilen zu kénnen (Tab.
4-4, Tab. 4-5).
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Tab. 4-4: Versuchsibersicht Nukleierungsmittel Mikroillit

Anteil Mikroil-  Werkzeugdruck  Abzugsgeschwindigkeit  Kiihldorndurchmesser Kihldorntemperatur

litin % in bar in m/min in mm in°C
0 113 5.0 120 30
1.0 122 5.0 120 30
1.0 114 6.0 120 30
1.0 112 6.6 120 30
1.0 118 5.0 120 27
1.0 118 5.0 120 25
1.0 118 5.0 120 23
1.0 143 5.0 120 30
1.0 165 4.8 120 30

Tab. 4-5: Versuchsbersicht Nukleierungsmittel Nanoillit

Anteil Nanoillit  Werkzeugdruck  Abzugsgeschwindigkeit ~ Kiihldorndurchmesser Kihldorntemperatur

in % in bar in m/min in mm in°C
0 113 5.0 120 30
0.5 122 5,0 120 30
0.5 122 6,0 120 30
0.5 114 6,4 120 30
0.5 145 6,1 120 30
0.5 166 6,1 120 30

4.1.4.2 Ergebnisse Nukleierungsmittel Kieselgur

Die REM-Aufnahmen der Querschnitte (Abb. 4-47 bis Abb. 4-53) verdeutlichen, dass zellula-
re Strukturen in den extrudierten Folien vorhanden sind.

Magn
100 Dbl S04 Uuer.

Abb. 4-47: Standard ohne Kieselgur
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Abb. 4-50: Kieselguranteil 1.6% Abb. 4-51: Kieselguranteil 1.6%, Werkzeugdruckerh6hung

Magn
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Abb. 4-52: Kieselguranteil 1.6%, niedrigere Abb. 4-53: Kieselguranteil 10%
Schmelzetemperatur

Diese Tatsache bestatigt, dass ein Schaumen mit dem Nukleierungsmittel Kieselgur (Abb.
4-48 bis Abb. 4-53) sowie dem physikalischem Treibmittel Kohlendioxid prinzipiell mdglich
ist. Die Schaumzellen der Querschnitte, die Kieselgur enthalten, sind verglichen mit dem
Standard relativ gro3 (>200 pum), sie haben eine lidnglich ovale Zellform. Des Weiteren liegt
in allen dargestellten Querschnitten ungeschdumtes Kompaktmaterial vor. Eine Ursache fur
die relativ groRRen, ovalen Zellen kénnte eine unzureichende Vermischung von Polypropylen-
schmelze, Kieselgurmasterbatch und Kohlendioxid sein. Andererseits kdnnte das Zellwach-
stum aufgrund einer zu niedrigen Viskositat der Polymerschmelze unterbunden worden sein.
Niedrige Viskositaten konnten z.B. durch die innere Reibung, die besonders an der Werk-
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zeuglippe hoch ist, und die damit einhergehende Erwarmung der Polymerschmelze entstehen.
Die Anderungen der Versuchsparameter (Werkzeugdruck, Schmelzetemperatur, prozentualer
Anteil Kieselgur) kdnnen anhand der REM-Aufnahmen der Membranquerschnitte (Abb. 4-48
bis Abb. 4-53) nachvollzogen werden. Fur einen Kieselguranteil von 0.8 % verursacht eine
Werkzeugdruckerhéhung von 71 bar (Abb. 4-48) auf 77 bar (Abb. 4-49) die Zunahme an zel-
luldren Strukturen im Schaumfolienquerschnitt. Durch die Druckerhéhung im Werkzeug wird
der allgemeine Druckabfall (Werkzeugdruck auf Umgebungsdruck) erhoht. Nach [26] nimmt
somit die Anzahl von Zellkeimen zu, welches einem starkeren Aufschdumen entspricht. In
Abb. 4-50 und Abb. 4-51 sind Schaumfolien abgebildet, die mit 1.6 % Kieselgur bei einer
Drehzahl von 9.0 1/min extrudiert wurden. Die Korrelation zwischen Werkzeugdruck und
Schaumeigenschaften kann hier ebenfalls anhand der Querschnitte verifiziert werden. Fir den
hoheren Werkzeugdruck (78 bar, Abb. 4-51) liegen im Querschnitt mehr Schaumzellen und
weniger Kompaktmaterial im Vergleich zum niedrigeren Werkzeugdruck (65 bar, Abb. 4-50)
vor. Ein weiterer beeinflussender Parameter ist der prozentuale Anteil des Kieselgurs, welches
als Nukleierungsmittel verwendet wurde. Die Erhthung des Nukleierungsmittelanteils von 0.8
% (Abb. 4-49) auf 1.6 % Kieselgur (Abb. 4-51) bedingt bei konstanten 77-78 bar Werkzeug-
druck einen kompakteren Schaum. Eine Ursache fur das kompaktere Material kdnnte wiede-
rum die durch die innere Reibung veranderte Viskositat sein. In Abb. 4-53 ist eine Membran
dargestellt, die mit 10 % Kieselgur bei einer Schmelzetemperatur von 171 °C und einem
Werkzeugdruck von 71 bar extrudiert wurde. Der Polymerschlauch musste von innen mit Luft
aufgeblasen werden, da er nicht auf dem Kihldorn stabilisiert werden konnte, ohne ihn zu
beschéadigen. Im Querschnitt dieser Schaumfolie (Abb. 4-53) sind geschdumte Strukturen mit
langlicher Zellform ersichtlich. Die Stege zwischen den Zellen sind relativ dick und kompakt
ausgebildet. Dieses konnte an dem hohen prozentualen Anteil der Kieselgur (10 %) liegen,
der verwendet wurde. In den REM-Aufnahmen der Querschnitte, die mit 500facher und
2000facher VergroRerung von der 10 %igen Probe angefertigt wurden (Abb. 4-54, Abb.
4-55), sind die Partikel des Rohstoffs Kieselgur ersichtlich.

Rohstoff

-

Magn 1 wum S W M: 1w
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Abb. 4-54: Kieselguranteil 10%, REM 500fach Abb. 4-55: Kieselguranteil 10%, REM 2000fach
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Diese konnten zu einer hohen inneren Reibung und Erwérmung der Polymerschmelze an der
Werkzeuglippe flhren, ihre Viskositat erniedrigen und damit das Zellwachstum unterbinden.
In Abb. 4-56 und Abb. 4-57 sind beispielhaft REM-Aufnahmen der Oberflachen der mit 10 %
Kieselgur geschdumten Membran dargestellt. Aus ihnen geht hervor, dass die Schaumfolien
geschlossene Flachen an der Luft- und Kuhldornseite aufweist. Geringfligige Strukturierun-
gen konnten aufgrund mechanischer Einwirkungen durch den Abzug hervorgerufen werden.
Die Proben weisen ohne nachtragliche Oberflachenbehandlung Durchflusszeiten® zwischen
74 und 177 s auf.

Abb. 4-56: Luftseite der Schaumfolie mit einem

Kieselguranteil von 10 %

Magn
0

— 1mm

N Urters

Abb. 4-57: Kiihldornseite der Schaumfolie mit einem

Kieselguranteil von 10 %

In Abb. 4-58 und Abb. 4-59 sind Dicke- und Dichtewerte der extrudierten Schaumfolien (Tab.
4-3) dargestellt.
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Abb. 4-58: Dicke der Membranen in Abhéngigkeit von den eingestellten Versuchsparametern (Tab. 4-3)
Dargestellt sind Mittelwerte der Dicke aus 5 Wiederholungmessungen

! Durchflusszeit fir 100 ml Wasser fiir eine definierte Filterflache von 12,5 cm?, bei 25 °C und einem Differenz-

druck von 1 bar.
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Abb. 4-59: Dichte der Membranen in Abhé&ngigkeit von den eingestellten Versuchsparametern (Tab. 4-3), Dar-
gestellt sind Mittelwerte der Dicke aus 5 Wiederholungsmessungen

Fur die Standardprobe wurde eine Dicke von 420 um detektiert. Die Dicken der mit Kieselgur
geschdumten Folien liegen mit Ausnahme der zehnprozentigen Probe (Membran Nr. 7 in
Abb. 4-58) hoher, hierfir wurden Dicken von 450 bis 650 gemessen. Die ermittelten Dichten
liegen zwischen 0.247 und 0.343 g/cm3. Fir die mit der Kieselgur gefertigten Schaumfolie
treten demnach teilweise &hnliche Dichten (Membran Nr. 2 und 3 in Abb. 4-59), verglichen
zu dem mit Talkum gefertigten Schaum auf. Es werden jedoch auch deutlich kompaktere
Schaume extrudiert (Membran Nr. 4 -7 in Abb. 4-59 ). Auffallig ist, dass die Tendenzen von
Dicke und Dichte fir einige Membranen dieser Versuchsreihe (Nr. 3 — Nr. 7) nicht gegenlau-
fig sind. Erwartungsgemal sollten dickere Schdume bei jeweils gleichen Parametern, eine
niedrigere Dichte haben, wenn sie besser geschdumt sind. Fur eine hohe Dicke liegen hier
jedoch hohe Dichtewerte vor. Ursache hierflir konnte eine starkere Erwarmung der mit Kie-
selgur geflllten Schmelze an der Werkzeuglippe sein. Diese kdnnte eine Viskositatserniedri-
gung der Schmelze bedingen, die zum Kollabieren des Schaums fihrt. Die jeweiligen
Schaumstrukturen (z.B. Folie Nr. 5 und Folie Nr.7) konnten daher nur teilweise geschaumt
sein und einen hohen Anteil an Kompaktmaterial beinhalten. Die Zunahme der Schmelzevis-
kositdt konnte anhand des Druckabfalls tber den statischen Mischer beobachtet werden. Mit
Erhéhung des Kieselguranteils von 0.8 % auf 1.6 % steigt hier der Druckabfall von 54 bar auf
68 bar, also um ca. 20 % an.
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4.1.4.3 Zusammenfassung Nukleierungsmittel Kieselgur

Prinzipiell ist es moglich, das Kieselgurmasterbatch als Nukleierungsmittel fr die Extrusion
von geschaumten Folien zu verwenden. An den mit Kieselgur extrudierten Folien konnten
jedoch keine signifikanten Offnungen der Luft- bzw. Kiihldornseite (Abb. 4-56 und Abb.
4-57) festgestellt werden. Die REM-Aufnahmen der Querschnitte (Abb. 4-48 bis Abb. 4-53)
zeigen, dass die extrudierten Folien nur wenige zellulére Strukturen bei gleichzeitig hohem
Anteil an Kompaktmaterial aufweisen. Es ist moglich, dass durch die in der Polymerschmelze
enthaltenen Kieselgurpartikel eine starke innere Reibung verursacht wird, die wiederum eine
Erwarmung der Polymerschmelze bedingt. Das Zellwachstum konnte folglich aufgrund der
sehr niedrigen Viskositat der Polymerschmelze nur im geringen Mal3e oder gar nicht stattfin-
den. Die innere Reibung konnte eventuell durch die Verwendung eines inneren Gleitmittels
reduziert werden. Weiterhin ware maoglich, dass die unterschiedlich grofRen Kieselgurpartikel,
die im Masterbatch vorliegen (Abb. 4-41, Abb. 4-42), ein inhomogenes Zellwachstum hervor-
rufen. Eine feinere PartikelgroRenverteilung des Rohstoffs Kieselgur kdnnte zu einer homo-
generen Zellstruktur fiihren.

y o

F——— 10um
e "1500x 16.7 KG-Masterbatch-geschmolzen
E WA B . T

Magn wD

Abb. 4-60: Kieselgur Masterbatch CESA fill PPA0025677 REM-Aufnahme 1500fache Vergrofierung

Die Homogenitat von Kieselgur, Polymerschmelze und dem verwendeten Treibmittel Koh-
lenstoffdioxid kdnnte ein weiterer ausschlaggebender Faktor sein. Hier ware denkbar, dass die
Komponenten keine gute Vermischung aufweisen und daher das Aufschaumen der Membran
erschwert wird bzw. sehr grolle Zellen neben sehr kleinen Zellen vorliegen (inhomogene
ZellgroRenverteilung). Aufgrund der geringen Ausbildung von geschaumten Strukturen, der
hohen Anteile an Kompaktmaterial wurden die Schaumfolien nicht auf ihre mechanische Fes-
tigkeit getestet. Durch die Verwendung der Kieselgur konnte keine Verbesserung der Benetz-
barkeit an den Membranen festgestellt werden.

4.1.4.4 Ergebnisse Nukleierungsmittel Mikroillit

Nachfolgend werden ausgewdéhlte REM-Aufnahmen von Querschnitten der extrudierten
Schaummembranen diskutiert. In den Bildern ist der Querschnitt in Extrusionsrichtung dar-
gestellt ist. In Abb. 7 ist ein Schaumquerschnitt dargestellt, der mit 2% des Standard Nukleie-
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rungsmittels NUC 5515 (Talkum) extrudiert wurde. Dieser lasst ein homogenes Zellwachstum
und eine hohe Offenzelligkeit erkennen.

homogene ZellgréRen-
verteilung; hohe Offen-
zelligkeit

Abb. 4-61: REM- Aufnahme PP-Schaumquerschnitt 50fache VergréBerung; Nukleierungsmittel 2% Talkum;
Werkzeugdruck 113 bar; Abzugsgeschwindigkeit 5.0 m/min, Kihldorndurchmesser 120 mm; Kihldorn-
temperatur 30°C

Das Schédumen mit 1% Mikroillit (Abb. 4-62) flihrt zu einem schichtartigen Zellwachstum.
Zellen mit kleinem Zelldurchmesser liegen in den Randbereichen des Schaumquerschnitts
vor. Im Inneren des Schaumquerschnitts befinden sich Zellen mit groBen Zelldurchmessern.

grofRe Zelldurch-
messer im Inneren
des  Schaumquer-
schnitts

kleine  Zelldurch-
messer im Randbe-

reich des Schaum-
querschnitts

Kompaktmaterial im
Inneren des
Schaumgquerschnitts

Abb. 4-62: REM- Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VVergroRerung, Nukleierungsmittel 1.0% Mik-
roillit, Werkzeugdruck 122 bar, Abzugsgeschwindigkeit 5.0 m/min, Kiuhldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C

Die unterschiedlichen ZellgroRen kdnnten auf ein unterschiedliches Zellwachstum zuriickge-
fuhrt werden. Dieses kdnnte von der jeweiligen Warmeleitfahigkeit der Schmelze abhéngig
sein. Es wére moglich, dass die Wéarmeleitfédhigkeit der Illit-PP-Schmelze [79, 80] im Ver-
gleich zur Talkum-PP-Schmelze hoher ist. Die Oberflache der aus dem Werkzeug austreten-
den Illit-PP-Schmelze wirde daher schnell abkihlen und eine Viskositdtszunahme der Poly-
merschmelze verursachen. Das Zellwachstum in den Randbereichen wére wegen der zahflls-
sigen Schmelze auf kleine ZellgroRen begrenzt. Die Ausbildung dieser Randbereiche mit
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kleinen Zellen wirde gleichzeitig isolierend auf das Schauminnere wirken. Die Viskositat im
Inneren des Schaums ware weiterhin niedrig, so dass groRe oder teilweise kollabierte Zellen
gebildet werden. Das ungeschdumte Kompaktmaterial im Inneren des Schaumquerschnitt
(Abb. 4-62) konnte aufgrund des niedrigen Werkzeugdruck von 122 bar impliziert werden.
Ein zu niedrig gewéhlter Werkzeugdruck wirde zu einer unvollstandigen Zellnukleierung und
so zu den ungeschdaumten Stellen fiihren. Der PP-Schaumquerschnitt zeigt eine geringe Of-
fenzelligkeit. Diese kdnnte aufgrund der Verwendung von einem Blockcopolymer mit niedri-
gem MFI (0,3 g/10min) in Kombination mit dem Mikroillit hervorgerufen werden. Das
Blockcopolymer wird zur Standardpolymermischung gegeben, um die Dehnféahigkeit der
Schmelze zu erhéhen und so das Abziehen (iber einen Kihldorn mit einem Durchmesser von
120 mm zu ermoglichen. Das Schichtsilikat konnte weiterhin fiir eine mechanische Verstar-
kung der Zellwande verantwortlich sein [78] und so dem Offnen der Zellwande entgegenwir-
ken. Eine Erhéhung der Abzugsgeschwindigkeit von 5.0 m/min (Abb. 4-62) auf 6.0 m/min
verursacht einen niedrigeren Werkzeugdruck von 114 bar. Denn bei gleichem Durchsatz wird
die Schmelze schneller aus der Diise ,,herausgezogen®. Im dargestellten Schaumquerschnitt
(Abb. 4-63) ist wenig Kompaktmaterial vorhanden, die Zellen im Inneren des Querschnitts
sind verglichen zu Abb. 4-62 etwas kleiner. Die Erhéhung der Abzugsgeschwindigkeit kénnte
die Zunahme der Offenzelligkeit und Abnahme der ZellgréRe bedingen, da in Extrusionsrich-
tung eine starkere Dehnung und Orientierung der Schaumzellen stattfindet.

Zunahme der
Offenzelligkeit

Magn Exp 1 woum

LK 10401 DB 2 06 Z2_C_US

Abb. 4-63: REM- Aufnahme PP-Schaumguerschnitt mit 50facher VergréRerung, Nukleierungsmittel 1.0% Mik-
roillit, Werkzeugdruck 114 bar, Abzugsgeschwindigkeit 6.0 m/min, Kiihldorndurchmesser 120 mm, Kiihl-
dorntemperatur 30°C

Nach Absenken der Kihldorntemperatur von 30°C (Abb. 4-63) auf 23°C entsteht ein Schaum,
dessen Querschnitt (Abb. 4-64) eine jeweils ebenere Ober- und Unterseite (Kihldorn- und
Luftseite) aufweist. Die Schaumzellen sind vollstandig ausgebildet. Die Schmelzeviskositat
konnte bei dieser Temperatur so beschaffen sein, dass es nicht zum Platzen, aber auch nicht
zum Kollabieren der Zellen kommt Die niedrige Kihldorntemperatur kénnte sich ebenfalls
positiv auf das Zellwachstum, besonders in Kiihldornnéhe, auswirken. An der Kihldornseite
sind besonders viele kleine Schaumzellen ersichtlich. Durch das schnelle Abkiihlen an dieser
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Folienseite konnen die Schaumzellen in ihrer jeweiligen Grofe ,,fixiert™ werden. Hingegen
wachsen die Schaumzellen an der Luftseite zu etwas groReren Zellen, da die Kihlung durch
die Temperatur der umgebenden Atmosphére erfolgt (25 °C) und diese hoher liegt als die
Temperatur auf der Kuhldornseite (23 °C). Auch der Warmetbergang von dem Polymer zu
dem am Kihldorn vorliegenden Metall (Kuhldornseite) ist héher im Vergleich zu dem Wér-
melbergang zwischen dem Polymer und der Luft (Luftseite). Daher kénnten die Schaumzel-
len an der Luftseite einen langeren Wachstumsprozess durchlaufen, bei dem sie etwas grofier
im Vergleich zu den Schaumzellen der Kiihldornseite werden.

Luftseite mit

groReren Zellen ebene Luft- und

Kihldornseite

Kuhldornseite mit
kleineren Zellen

Magn kxp 1 200um
100x 10441 DB12 06 B_B_US

Abb. 4-64: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergroRerung, Nukleierungsmittel 1.0% Mik-

roillit, Werkzeugdruck 118 bar, Abzugsgeschwindigkeit 5.0 m/min, Kiihldorndurchmesser 120 mm, Kiihl-
dorntemperatur 23°C

Durch die Erhéhung des Werkzeugdrucks von 118 bar (Abb. 4-64) auf 165 bar (Abb. 4-65)
kann ein starkeres Aufschaumen des Polymers erreicht werden.

Schaumfalte,
umgeben  von
kleinen Zellen
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Abb. 4-65: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergréRerung, Nukleierungsmittel 1.0% Mik-

roillit, Werkzeugdruck 165 bar, Abzugsgeschwindigkeit 4.8 m/min, Kiihldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C

Denn so ist ein hoherer Druckabfall auf den Umgebungsdruck am Werkzeugaustritt gewahr-
leistet. Es entstehen viele Zellen mit kleinerem Durchmesser und kleine Schaumfalten im
Randbereich des Schaumquerschnitts.
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4.1.4.5 Ergebnisse Nukleierungsmittel Nanoillit

Die Schaumextrusion mit dem Nukleierungsmittel Nanoillit (Abb. 4-66) bedingt, &hnlich der
Nukleierung mit Mikroillit (Abb. 4-62), ein schichtartiges Zellwachstum, welches auch hier
durch eine veranderte Warmeleitfahigkeit der Schmelze verursacht werden kénnte. Die gerin-
ge Offenzelligkeit kdnnte, wie auch beim Mikroillit, aufgrund der mechanischen Verstarkung
der Zellwénde durch die Verwendung des Schichtsilikats auftreten. Im Querschnitt (Abb.
4-66) ist im Vergleich zu Abb. 4-62 weniger ungeschdumtes Kompaktmaterial vorhanden. Es
sind groRere sphérische Zellen im Inneren des Querschnitts ausgebildet, was aufgrund einer
verénderten Schmelzeviskositat hervorgerufen werden kdnnte.

kleine Zelldurchmes-
ser im Randbereich
des Schaumquer-
schnitts

groRe  Zelldurch-
messer im Inneren
des Schaumgquer-
schnitts

wenige gedffnete
Zellwénde

LU0
L /.B. Querschnitt

Abb. 4-66: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergréRerung, Nukleierungsmittel 0.5% Na-
noillit, Werkzeugdruck 122 bar, Abzugsgeschwindigkeit 5.0 m/min, Kihldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C
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Abb. 4-67: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergroRerung Nukleierungsmittel 0.5% Na-
noillit, Werkzeugdruck 122 bar, Abzugsgeschwindigkeit 6.0 m/min, Kiihldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C

Die Erhohung der Abzugsgeschwindigkeit von 5.0 m/min (Abb. 4-66) auf 6.0 m/min (Abb.
4-67) fuhrt aufgrund der starkeren Dehnung und des schnelleren Abzugs zu einem diinneren
Schaum mit ovalen Zellformen. Die Werkzeugdruckerhdhung von 122 bar (Abb. 4-67) auf
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145 bar (Abb. 4-68) beglnstigt, entsprechend der Druckerhdhung beim Mikroillit, das starke
Aufschdumen der Membran und fiihrt einerseits zu Schaumfalten, andererseits zu einer erhoh-
ten Anzahl von kleinen Zellen im Randbereich. Die Entstehung von Schaumfalten wirkt dem
Zellwachstum der inneren Zellen negativ entgegen. Es verbleibt ein Anteil an ungeschdumtem
Kompaktmaterial im Inneren des Querschnitts. Die Schaummembran ist, verglichen mit der
vorherigen Abbildung dinner, da der Werkzeugspalt fir Druckerhdhungen verengt werden
muss.

erhohte  Anzahl
kleiner Zellen im
Randbereich

ungeschaumtes
Kompaktmaterial
im Inneren des
Querschnitts

- woum
B12 4 10 Querschnift

Abb. 4-68: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergréRerung, Nukleierungsmittel 0.5% Na-
noillit, Werkzeugdruck 145 bar, Abzugsgeschwindigkeit 6.1 m/min, Kihldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C

Eine weitere Druckerh6hung auf 166 bar (Abb. 4-69) verstarkt den oben beschriebenen Effekt.
Es entsteht ein noch dunnerer Schaum mit Schaumfalten, die von kleinen Zellen umgeben
sind.

LU0
4 11.C. Querschntt

Abb. 4-69: REM-Aufnahme PP-Schaumquerschnitt mit 50facher VergrofRerung, Nukleierungsmittel 0.5% Na-
noillit, Werkzeugdruck 166 bar, Abzugsgeschwindigkeit 6.1 m/min, Kuhldorndurchmesser 120 mm, Kihl-
dorntemperatur 30°C

In den nachfolgenden Diagrammen sind Dicken- und Dichtewerte (Abb. 4-70 und Abb. 4-71)
einiger Schaummembranen in Abhangigkeit von der Werkzeugdruckerhéhung graphisch dar-
gestellt. Die Schaummembranen werden mit Erhdhung des Werkzeugdruckes dinner, ihre
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Dichte nimmt zu. Diese Tatsache verdeutlicht, dass die Druckerhéhung, die hier durch die
Verengung der Werkzeuglippe hervorgerufen wurde, zwei gegenlaufige Effekte bewirkt. Zum
einen verursacht die Druckerh6hung ein starkeres Aufschaumen der Membran (Schaumfalten,
kleine Zellen). Andererseits flhrt die Spaltverengung am Werkzeug zu einer dunneren
Schaummembran und zu einer Erwérmung der Schmelze. Die Erwarmung und das somit ver-
bleibende Kompaktmaterial sind Ursache fiir die Dichtezunahme.
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Abb. 4-70: Dicke der Schaummembran (0.5% Nanoillit) in Abhangigkeit von dem eingestellten Werkzeugdruck
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Abb. 4-71: Schaumdichte (0.5% Nanoillit) in Abhdngigkeit von dem eingestellten Werkzeugdruck
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4.1.4.6 Zusammenfassung Nukleierungsmittel Mikro- und Nanoillit

Die Verwendung von Mikro- und Nanoillit als Nukleierungsmittel fir die Extrusion von
Schaummembranen flihrt, verglichen zum Nukleierungsmittel Talkum, zu einem schichtarti-
gen Wachstum der Schaumzellen. Im Randbereich der Schaumguerschnitte werden kleine
Zellen gebildet, im Inneren der Querschnitte liegen Zellen mit groBem Zelldurchmesser vor.
Beide Zellarten sind uberwiegend vollstdndig ausgebildet. Dieses unterschiedliche Zellwach-
stum konnte auf unterschiedliche Warmeleitfahigkeiten der Illit-PP-Schmelze verglichen zur
Talkum-PP-Schmelze zurtickgefihrt werden.

Andererseits kann vermutet werden, dass der Werkzeugdruck (der Druckabfall auf den Um-
gebungsdruck) nicht hoch genug ist, um eine vollstandige Nukleierung von kleinen Schaum-
zellen zu garantieren. Tendenziell nimmt die Anzahl kleiner Zellen mit Erhdhung des Werk-
zeugdrucks zu (Abb. 4-68 im Vgl. zu Abb. 4-67), gleichzeitig liegt jedoch ungeschaumtes
Kompaktmaterial vor. Daher sollten hohere Werkzeugdriicke, aber auch ein verdndertes Ab-
kiihlen der Polymerschmelze getestet werden.

4.1.5 Oberflachenbehandlung physikalisch geschaumter Membranen

Die PP-Schaummembranen weisen aufgrund ihres Herstellungsverfahrens (siehe Kapitel 3)
eine geschlossene Polymerschicht an der Ober- und Unterseite (Luft- und Kihldornseite) auf.
Fur die Anwendung des Polymerschaums als ,,Flachmembranen® muss ein Stofffluss durch
Ober- und Unterseite ermdglicht werden.

4.1.5.1 Versuchsziel und -durchfiihrung

Es sollen verschiedene Oberflachenbehandlungen an den Schaumfolien getestet werden, um
Offnungen an den Ober- und Unterseiten der Schaumfolien zu erzeugen. AnschlieRend sollen
Oberflachenbehandlungen ausgewéhlt werden, die standardmé&Rig vor der Durchfihrung von
Charakterisierungsmethoden im Labor angewandt werden koénnen beziehungsweise die in
Hinblick auf ein Scale up weiterentwickelt werden sollen. Fir die Untersuchung der Oberfla-
chenbehandlungen wurde eine Schaumfolie getestet, die unter Standardbedingungen hinsich-
tlich des Materials und der Prozessbedingungen extrudiert wurde. Es wurden 20 % verzweig-
tes Polypropylen (PF 814, Basell, Hoofddorp) und 80 % lineares Polypropylen (PPC 3660,
Total Petrochemicals, Feluy) mit 2 % Talkum (CT 692, Clariant Masterbatches GmbH, Ah-
rensburg) und 3 % CO, geschaumt. Die Schmelzetemperatur lag bei 173 °C, der Werkzeug-
druck wurde zu 128 bar eingestellt. REM-Aufnahmen der Luft- und Kihldornseite sowie des
Querschnitts der Schaumfolie, wie sie im Originalzustand ohne Oberflachenbehandlung vor-
liegen, sind in Abb. 4-72 bis Abb. 4-74 dargestellt. Die Schaumfolie wurde ausgewéhlt, weil
sie eine Uberwiegend glatte Oberflache, eine relativ homogene Zellstruktur und eine hohe
Offenzelligkeit besitzt, wie in den REM-Bildern ersichtlich ist.
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Abb. 4-72: Aufsicht der unbehandelten Luftseite Abb. 4-73: Aufsicht der unbehandelte Kiihldornseite

Abb. 4-74: Querschnitt der unbehandelten Schaumfolie

An der ausgewahlten Probe wurden die nachfolgend beschriebenen Oberflachenbehandlungen
durchgefuhrt. Um die Methoden untereinander vergleichen zu kénnen, wurden REM-
Aufnahmen angefertigt und Durchflussmessungen fir Luft und Wasser durchgefiihrt.

Schleifen

Das Schleifen wurde mit einer Schleifhilse (Typ GSB 4530 A, Kornart Korund, Korngrofe
40, August Ruggeberg GmbH & Co. KG, Marienheide) durchgefuhrt, die mit Korund be-
schichtet ist. Diese wurde mit einem passenden Schleifhilsentrager (Typ GK 4530/6 H, Au-
gust Rlggeberg GmbH & Co. KG, Marienheide) in einem Bohrmaschinenaufsatz gesetzt.
(siehe Abb. 4-75). Die Schaummembranen wurden auf einem Laborboy befestigt, um eine
moglichst plane Oberflache zu gewahrleisten. Der Versuchsaufbau ist in Abb. 4-76 darges-
tellt. Zum Schleifen wurde die Drehzahl der Bohrmaschine (IKA® Werke GmbH & Co. KG,
Staufen) auf 2000 U/min eingestellt und in Extrusionsrichtung geschliffen.
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Abb. 4-75: Schleifhiilse, die zum Abschleifen der Abb. 4-76: Versuchsaufbau Schleifen
Folien verwendet wurde

Hobeln

Hierfir wurde die in Abb. 4-77 gezeigte Hobelmaschine (Frommia, Fellbach) verwendet.
Diese verfugt tber ein rotierendes Messer, dem ein Tisch gegenubergestellt ist (Abb. 4-78).
Die Spaltbreite zwischen dem rotierenden Messer und dem Tisch, auf dem die Probe entlang
gefiihrt werden kann, wurde auf 0,5 mm eingestellt. VVon der Probe wird jeweils die als Spalt-
breite vorgegebene Schichtdicke abgetragen. Die Drehzahl des rotierenden Messers kann an
dieser Anlage nicht variiert werden, so dass sie konstant gehalten wurde.

Abb. 4-77: Hobelmaschine Abb. 4-78: Messer und Spalt der Hobelmaschine

Beflammen

Prinzipversuche zu der Beflammung von Schaumfolien wurden mit einem Propangas-
Laborbrenner (Typ C 206 super, Camping Gaz Schweiz AG, Givisiez) durchgefuhrt (Abb.
4-79). Hierfur wurden mit dem Stanzeisen Proben mit einem Durchmesser von 47 mm ange-
fertigt. Diese wurden unter Verwendung einer Pinzette circa 0,5 cm Uber der oxidierend ein-
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gestellten Flamme entlang gefuhrt und der Vorgang dreimalig wiederholt. Es wurden jeweils
beide Seiten der ausgestanzten Proben, die Kiihldorn- und die Luftseite, beflammt.

Abb. 4-79: Oxidierend eingestellte Flamme des Propangas Laborbrenners

Klebeband

Das Klebeband (Typ 4124, Tesa, Hamburg) wird auf der Schaummembran aufgebracht und
unter Verwendung eines Papiertuchs in die Vertiefungen der Membran gedriickt. Anschlie-
Rend wird das Klebeband sehr schnell in Extrusionsrichtung abgezogen (Abb. 4-80). Die ub-
rige Probe wird mit der Hand beschwert, damit wahrend des Abziehens ein Gegengewicht
vorliegt. Der Abziehvorgang wird dreimalig wiederholt. Durch den dritten Abziehvorgang
wird nur noch wenig ,,Haut* von der Probe abgezogen, so dass die Anzahl der Wiederholun-
gen als ausreichend angenommen wird. Anhand der Abb. 4-81 kann dies nachvollzogen wer-
den, es sind Klebebandstreifen dargestellt, die nach dem ersten, zweiten und dritten Abzieh-
vorgang fotografiert wurden. Es wurden jeweils beide Seiten der Schaumfolie, die Kihldorn-
und die Luftseite, mittels Klebeband abgezogen.

Abb. 4-80: Abziehen der Schaumoberflache mit einem  Abb. 4-81: Klebebandstreifen nach dem ersten (1),
Klebeband zweiten (2) und dritten (3) Abziehvorgang
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4.1.5.2 Ergebnisse

Nachfolgend werden REM-Aufnahmen der unterschiedlich behandelten Oberflachen der
Schaumfolie mit 20-facher VergroRRerung gezeigt. Die REM-Aufnahmen wurden von den
Luftseiten (Abb. 4-82 bis Abb. 4-86) und von den Kihldornseite (Abb. 4-87 bis Abb. 4-91)
der Schaumfolien angefertigt.

Die behandelten Oberflachen zeigen eine deutlich unterschiedliche Morphologie gegeniiber
der unbehandelten Probe (Abb. 4-82, Abb. 4-87). So flihren die Methoden Schleifen, Klebe-
band und Hobeln zu einem deutlichen Abtrag der obersten Hautschicht, so dass die darunter
liegende Schaumstruktur freigelegt wird (Abb. 4-83- Abb. 4-85 und Abb. 4-88- Abb. 4-90).
Die Proben, deren Oberflache gehobelt beziehungsweise mit dem Klebeband behandelt wur-
den, weisen eine dhnliche Beschaffenheit auf. Auch durch das Schleifen konnten die Oberfla-
chen der Schaumfolie teilweise gedffnet werden. Jedoch wird hier die Oberflache sehr stark
zerstort, so dass diese nach der Oberflachenbehandlung sehr unregelmaRig ist (Abb. 4-88).
Die mit dem Laborbrenner beflammte Schaumprobe besitzt groRere Bereiche, in denen die
porose Struktur im Schauminneren freigelegt ist (Abb. 4-86und Abb. 4-91). Die Morphologie
der durch das Beflammen erzeugten Oberflache unterscheidet sich dabei deutlich von denen
der abtragenden Methoden Schleifen, Hobeln oder Klebeband. So scheint das Abflammen La-
bor weniger zu einem Hautabtrag als vielmehr zu einer Perforierung der Haut zu fuhren, die
durch die Reaktion der Polymerketten auf den Wé&rmeeintrag begriindet werden kann [72].
Hinsichtlich der Luft- und Kduhldornseiten der Schaumfolien kann anhand der REM-
Aufnahmen kein unterschiedliches Verhalten festgestellt werden. Ein Unterschied tritt nur fur
die Methode Schleifen auf, bei der die Luftseite (Abb. 4-83) der Schaumfolie im Vergleich zu
der Kuhldornseite (Abb. 4-88) weniger stark gedffnet beziehungsweise beschédigt wurde.
Mdoglicherweise kann dieses Verhalten auf die unterschiedlichen Abkihlvorgange der
Schaumoberflachen wahrend des Extrusionsprozesses zurlickgefiihrt werden. Eine schnelle
Abkuhlung erfolgt an der Kuhldornseite der extrudierten Schaumfolie, da die Temperatur des
aus Metall angefertigten Kihldorns vorgegeben werden kann. Ein langsamerer Wérmeuber-
gang erfolgt hingegen an der Luftseite der Schaumfolie. Die Kiihldornseite der Schaumfolie
konnte daher im Vergleich zu der Luftseite eine hértere Beschaffenheit aufweisen.
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Abb. 4-86: Mit dem Laborbrenner beflammte Luftseite
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Abb. 4-89: Mit Klebeband abgezogene Kiihldornseite Abb. 4-90: Gehobelte Kiihldornseite
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Abb. 4-91: Mit dem Laborbrenner beflammte Kiihldornseite
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Abb. 4-92: Querschnitt der unbehandelten Schaumfolie ~ Abb. 4-93: Querschnitt nach dem Schleifen der
Schaumoberfléchen

Abb. 4-94: Querschnitt nach dem Abziehen der Abb. 4-95: Querschnitt nach dem Hobeln der Schaum-
Schaumoberflachen mit Klebeband oberflachen

wn
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Abb. 4-96: Querschnitt nach dem Beflammen der Schaumoberflachen
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Die Querschnitte der entsprechenden Proben sind in Abb. 4-92 bis Abb. 4-96 zusammenges-
tellt. Sie wurden, mit Ausnahme der unbehandelten Probe (50fach), mit 35facher VergroRe-
rung am REM aufgenommen. Auch in den Querschnitten der Proben wird deutlich, dass je-
weils diinne Hautschichten durch die abtragenden Oberflachenbehandlungen Schleifen, Ho-
beln oder Klebeband (Abb. 4-93 - Abb. 4-95) entfernt wurden. Beziehungsweise Regionen
der Oberflache nach dem Beflammen mit dem Laborbrenner gedffnet vorliegen (Abb. 4-96).
Die Oberflachenbehandlungen haben hierbei keinen signifikanten Einfluss auf die innere
Schaumstruktur. Insbesondere fir die Wéarmebehandlungen wurde vermutet, dass das Be-
flammen eine ungewollte Auswirkung auf die Schaumstruktur haben kénnte. Dieses konnte
nicht festgestellt werden. Nach dem Durchfiihren der verschiedenen Oberflachenbehandlun-
gen wurden die Luft- und Wasserdurchfliisse der Schaumfolien gemessen (Abb. 4-97 und
Abb. 4-98).
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Abb. 4-97: Luftdurchfluss der Schaumfolien in Abhéngigkeit von den durchgefiihrten Oberflachenbehandlungen

Hinsichtlich des Luftdurchflusses zeigt sich, dass die Methode Schleifen den geringsten Ef-
fekte auf den Luftdurchfluss hat. Es ist zu vermuten, dass die Oberflache durch das Schleifen
verschmiert und durch den auftretenden Schleifstaub zusatzlich eine Verstopfung der Proben
erfolgt. Dies konnte die niedrigen Durchflusswerte gegentiber den weiteren Methoden erkla-
ren. Ein deutlich starkerer Effekt wird durch das Hobeln und durch das Abflammen mit dem
Laborbrenner erreicht. Daher kann angenommen werden, dass durch diese die Haut weitge-
hend entfernt werden konnte, so dass ein Luftdurchfluss im Bereich von ca. 40 1/(m? s) erzielt
werden konnte. Der hochste Luftdurchfluss wurde nach dem Abziehen der Schaumfolie mit
Klebeband erreicht. Eine Ursache kdnnte sein, dass durch das Entfernen der Oberflache, die
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auch in den Schaumfalten vorgenommen wird, nicht nur offenzellige Schaumbereiche son-
dern auch defekte Bereiche des Schaums zuganglich gemacht werden. Defekte treten beson-
ders h&ufig in der Nahe von Schaumfalten auf, weil dort wéhrend des Aufschaumens eine
besonders hohe Dehnung der Schaumzellen erfolgt, die bis zum Reissen dieser fuhren kann.
Eine hohe Anzahl an defekten Schaumzellen kann daher einen héheren Luftdurchfluss zur
Folge haben.
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Abb. 4-98: Wasserdurchfluss der Schaumfolien in Abhé&ngigkeit von den durchgefiihrten Oberflachenbehand-
lungen

Ahnliche Ergebnisse, wie die des Luftdurchflusses, wurden fiir den Wasserdurchfluss (Abb.
4-98) festgestellt. Die Methoden Hobeln und Klebeband fiihren zu relativ hohe Wasserdurch-
flilssen von ca. 4-5 ml/(cm? s bar). Auch die mit dem Laborbrenner vorgenommenen Be-
flammungsversuche fiihren zu ahnlichen Wasserdurchflusswerten, wie sie nach den Methoden
Hobeln und Klebeband erhalten werden. Die Methode des Abschleifens ist wiederum nicht so
effektiv und fihrt zu einem geringeren Wasserdurchfluss von 2-3 ml/(cm? s bar), welches
wiederum durch das Verschmieren der Oberflache durch auftretende Schleifpartikel begriin-
det werden konnte.

Methodenauswahl und weiterfiihrende Versuche

Zusammenfassend ergeben sich fur die Methode Klebeband die besten Ergebnisse hinsich-
tlich der Abtragung von Oberflachenschichten (siehe REM-Bilder) und demnach auch beziig-
lich der Durchflusswerte fur Luft und Wasser. Die Methode wurde daher als Standardmethode
fur den Labormalistab ausgewahlt. Sie wird vor der Durchfiihrung von Charakterisierungsme-
thoden wie der Messung des Luft- und Wasserdurchfluss, der Offenzelligkeit, vorgenommen.
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Eine Ubertragung der mit dem Klebeband durchgefiihrten Methode in den Produktionsmafs-
tab konnte jedoch zu kompliziert und zu kostenaufwendig sein. Hier kdnnte hingegen die Me-
thode des Abflammens ein hohes Potential besitzen. Denn diese konnte als Inline-Verfahren
wahrend der Produktion umgesetzt werden. Des weiteren existieren bereits Beflammungsan-
lagen, die flr die Oberflachenbehandlung von Kunststoff-Folien eingesetzt werden [81], so
dass eine Orientierung an diesen Verfahren mdglich waére. Es wurden daher weitere Arbeiten
beziiglich der Flammbehandlung von Schaumfolien in Kooperation mit der Arcotec GmbH in
Mohnsheim durchgefihrt.

Standzeitmessung

Die Standzeitmessung wurde, wie im Kapitel 3 (Material und Methoden) beschrieben, durch-
gefiihrt, um einen Eindruck von dem Riickhaltevermégen und der Kapazitéit der Schaumstoffe
nach dem Entfernen ihrer geschlossenen Oberflachen zu erhalten. In Abb. 4-99 ist die Masse
des Filtrats, welches den Schaumstoff passiert, in Abhéngigkeit von der Zeit aufgetragen.
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Abb. 4-99: Filtratmasse in Abhangigkeit von der Zeit beziehungsweise Ausgangstriibung flr Schaumstoffe mit
unterschiedlichen Oberflachenbehandlungen

Die Funktionen zeigen auf, dass die Masse des Filtrats mit der Zeit zunimmt und bis zum En-
de der Messung hin kontinuierlich ansteigt. Es wird keine Verblockung der Schaumstoffe
durch die Partikel der Ausgangsldsung erreicht, denn dieses wirde sich durch einen parallelen
Verlauf der Funktionen zu der x-Achse auszeichnen (Sattigungsfunktion). Vielmehr wird
deutlich, dass sich aufgrund der Oberflachenbehandlungen unterschiedlich hohe Durchfluss-
mengen einstellen. Die Tendenzen dieser entsprechen denen der Luft- und Wasserdurchfliisse
(Abb. 4-97 und Abb. 4-98). Anhand des Vergleichs der Tribungsmesswerte der Eingangslo-
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sung und der jeweiligen Filtrate ist ersichtlich, dass eine Reduzierung der Triibung nach dem
Passieren der Schaumstoffe erreicht wurde (Tab. 4-6). Folglich wurden Partikel der Caro-
Ovomaltine-Losung zurtickgehalten. Die Hohe der Trubungsabnahme ist abhdngig von der
jeweiligen Oberflachenbehandlung.

Tab. 4-6: Trubungswerte der Eingangslésung der Standzeitmessung und der jeweiligen Filtrate

Tribung Trubungsabnahme, bezogen

in FNU auf die Eingangslosung
Eingangsldsung 140 -
Filtrat Methode Klebeband 123 12 %
Filtrat Methode Laborbrenner 122 13 %
Filtrat Methode Hobeln 117 16 %
Filtrat Methode Schleifen 90 36 %
Filtrat Referenzmaterial Vlies 18 86 %

Abb. 4-101: REM Schaumstoff beflammt Labor- Abb. 4-102 REM Schaumstoff beflammt
brenner Tangential 100fach nach der Laborbrenner Tangential 100fach nach der
Standzeitmessung Standzeitmessung
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Das Ruckhalten von Partikeln durch die pordse Struktur des Schaumstoffs ist in den REM-
Bildern ersichtlich, die vor (Abb. 4-100) beziehungsweise nach (Abb. 4-101 und Abb. 4-102)
der Standzeitmessung angefertigt wurden. Die entsprechenden REM-Aufnahmen werden auf
der vorherigen Seite gezeigt. Wahrend der Standzeitmessung wurde ein Vliesstoff (Typ DW
2215, siehe Material und Methoden) als Referenzprobe verwendet). Der Verlauf der Stand-
zeitkurve des Vliesstoffs ist deutlich verschieden zu denen der Schaumstoffe(Abb. 4-99). Die
Kurve zeigt zunichst eine signifikantere Anderung der Steigung nach den ersten zwanzig Se-
kunden und weist anschlielend eine geringe Steigung auf. Wéhrend der Filtration nimmt die
Filtrationsleistung des Vlieses aufgrund von Siebeffekten und der Ausbildung eines Filterku-
chens bis hin zur Verblockung ab (daher wurde die Messung im Vergleich zum Schaumstoff
friher beendet). Fur das Filtrat wird ein niedriger Triibungswert von 18 FNU detektiert (Tab.
4-6). Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass die Schaumstoffe eine filtrierende
Wirkung hinsichtlich der verwendeten kolloidalen Lésung (2,0 % Caro-Kaffee und 0,25 %
Ovomaltine in destilliertem Wasser) haben. Diese ist jedoch relativ gering gegentber anderen
Filtermaterialien, wie beispielsweise gegentiber dem als Standard verwendeten Vlies. Eine
Ursache fur die niedrigere Filtrationsleistung des Schaums konnte die innere Schaumstruktur
sein. Eventuell missten kleinere Schaumzellen oder eine noch feinere Sekundérstruktur (De-
finition siehe Abschnitt 4.2.2.1) erzeugt werden, um durch diese die Partikel der zu filtrieren-
den Losung zuriickzuhalten. Aufgrund des Fehlens dieser sehr feinen Strukturen beziehung-
sweise aufgrund von vorhandenen Defekten wird der Schaumstoffe kontinuierlich durch-
stromt und somit kénnte die Ausbildung eines Filterkuchens verhindert werden. Dieses fiihrt
insgesamt zu einem niedrigen Rickhaltevermdgen des Schaumstoffs.

Weiterfuhrende Versuche beztiglich der Oberflachenbehandlung -
Flammbehandlung im Technikumsmalfistab

VVon Arcotec wurde eine Anlage mit einer 150 mm langen x 12 mm breiten Beflammungsduse
und Fordervorrichtung bereitgestellt. Auf dieser wurde die Folie an der oxidierend eingestell-
ten Flamme, die aus einem Propangas-Luft-Gemisch erzeugt wurde, vorbeigefiihrt (Abb.
4-103).

Abb. 4-103: Oxidierend eingestellte Flamme einer Beflammungsdiise, mit freundlicher Genehmigung der Arco-
tec GmbH Mdonsheim
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Variiert wurden die Durchflussgeschwindigkeit von der Luft- beziehungsweise der Propan-
gaszufuhr, die Geschwindigkeit des Forderbandes und der Abstand zwischen Beflammung-
sduse und der Schaumfolie (Tab. 4-7).

Tab. 4-7: Versuchsubersicht Flammbehandlung

Versuchs- Luftdurchfluss ~ Gasdurchfluss ~ Verhdltnis-  Geschwindigkeit ~ Abstand

Nummer in I/min in I/min Luft/Gas in m/min in mm
1 30 38 26:1 20 30
2 70 2,7 26:1 20 30
3 100 1,15 26:1 20 30
4 30 1,15 26:1 9 15
5 50 1,92 26:1 9 15
6 50 1,92 26:1 9 20
7 50 1,92 26:1 9 25

Die Beflammung wurde an einer Schaumprobe durchgefiihrt, die mit 75 % PPC 3660 (Total
Petrochemicals, Feluy), 15 % PF 814 (Basell, Wien), 10 % 71 EK 71 PS (Sabic Europe, Sit-
tard) und zusatzlich 1 % Wachs (Cesa slip PEA0025148 d, Clariant Masterbatches AG, Ah-
rensburg) extrudiert wurden. Diese Schaumprobe wurde flr die Versuchsreihe ausgewdhlt, da
sie aufgrund des Zusatzpolymers 71 EK 71 PS auf einem Kuhldorn mit einem Durchmesser
von 120 mm stabilisiert werden konnte und somit wenige Falten auf der Schaumoberflache
vorliegen (siehe Abschnitt 4.1.3). Es wurden jeweils die Luft- und die Kihldornseiten der
Proben beflammt.

Magn 1 1mm

20K DB 15 5.0, Luttsets

Magn 1 1mm

20K LDETR 15 LY kushldornseite

Abb. 4-104: Unbehandelte Luftseite der Schaumfolie Abb. 4-105: Unbehandelte Kiihldornseite der Schaumfolie
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“Magn 1 1mm ) . - Magn —————— 1
20K Ll arc 1. Luttseits ', . T2UK PR 1. Kusl

Abb. 4-106: Beflammte Luftseite Abb. 4-107: Beflammte Kiihldornseite,
Luftdurchfluss 30 I/min, Geschwindigkeit 20 m/min, Luftdurchfluss 30 I/min, Geschwindigkeit 20 m/min,
Abstand 30 mm Abstand 30 mm

Magn 1 1mm Magn 1 1mm

20K RE1L 135 L3, arc 2. Luttseite 20K LI 1S L 2. Kushldomserta

Abb. 4-108: Beflammte Luftseite, Luftdurchfluss 70 I/min,  Abb. 4-109: Beflammte Kuhldornseite, Luftdurchfluss 70
Geschwindigkeit 20 m/min, Abstand 30 mm I/min, Geschwindigkeit 20 m/min, Abstand 30 mm

Magn 1 1mm

20K LEIL RF DE arc /. Luttseite. n.b.

Abb. 4-110: Beflammte Luftseite, Luftdurchfluss 100 Abb. 4-111: Beflammte Kihldornseite, Luftdurchfluss 100
I/min, Geschwindigkeit 20 m/min, Abstand 30 mm I/min, Geschwindigkeit 20 m/min, Abstand 30 mm
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% 1 n'ﬂ'x'l
8. Luttsaite

Abb. 4-112: Beflammte Luftseite, Luftdurchfluss 50 I/min,  Abb. 4-113: Beflammte Kuhldornseite, Luftdurchfluss 50
Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 15 mm I/min, Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 15 mm

}—I. 1 fl'ﬂ'l'l
0G1 D2, arc B, Luttserts

Abb. 4-114: Beflammte Luftseite, Luftdurchfluss 50 I/min,  Abb. 4-115: Beflammte Kuhldornseite, Luftdurchfluss 50
Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 20 mm I/min, Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 20 mm

Magn 1 1mm

20K LDETR RS LE, arc Y. Luttseite

Abb. 4-116: Beflammte Luftseite, Luftdurchfluss 50 I/min,  Abb. 4-117: Beflammte Kuhldornseite, Luftdurchfluss 50
Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 25 mm I/min, Geschwindigkeit 9 m/min, Abstand 25 mm
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In den REM-Aufnahmen (Abb. 4-104 bis Abb. 4-117 ) ist ersichtlich, dass eine Veranderung
der Oberflachenbeschaffenheit von den Schaumfolien nach vorgenommener Beflammung
erreicht wird. Auffallig ist, dass die Luftseiten im Vergleich zu den Kihldornseiten jeweils
weniger stark in ihrer Oberflachenbeschaffenheit beeinflusst werden. Das unterschiedliche
Verhalten von Luft- und Kuhldornseite konnte auf den Abziehvorgang der Schaumfolien
wéhrend ihrer Herstellung im Extrusionsprozess zurtickgefihrt werden. Hierbei wird die zu-
néchst schlauchformige Schaumfolie Gber einen temperierbaren Kihldorn mit Messer gezo-
gen. Die am Kiuhldorn befindliche Folienseite (Kihldornseite) wird schneller abgekunhlt als
die Folienseite, die sich an der Luft befindet (Luftseite). Es kann angenommen werden, dass
ein schnelleres Abkuhlen zu einer raschen Fixierung der Orientierung der Polymerketten an
der Kihldornseite der Folie fuhrt. Diese schnelle Fixierung kénnte positiv fir die anschlie-
Rende Flammbehandlung der Folie sein. In der Literatur [72]wird dieses Verhalten als Memo-
ry-Effekt bezeichnet. Dieser besagt, dass Thermoplaste, die wéhrend ihrer Verarbeitung eine
bestimmt Feinstruktur durchlaufen, welche binnen kurzer Zeit fixiert wird, die Tendenz ha-
ben, in den urspriinglichen Zustand zurtickzukehren. Wahrend der Verarbeitung der Polymere
im Extruder liegen deren Polymerketten in Form von Kn&ueln vor. Nach Austritt des Poly-
mers aus dem Werkzeug werden die Polymerketten orientiert und gestreckt. Der Kiihldorn
»friert” diese Orientierung schnell ein. Wihrend der Flammbehandlung erfolgt ein Wérmeein-
trag, so dass sich die Polymerketten in Richtung Kn&uelform zurtickorientieren und zusam-
menziehen. Vermutlich ist also der Memory-Effekt intensiver, wenn zuvor eine rasche Fixie-
rung der Polymerketten-Orientierung erfolgte, wie zum Beispiel durch starkes Abkihlen oder
schnelles Abziehen der Folien. Art und Anteil der Offnungen an den Oberflachen variieren je
nach den eingestellten Beflammungsparametern. Einen signifikanten Einfluss hat der einges-
tellte Luftdurchflusswert. Je hoher der Luftdurchfluss, desto starker ausgepragt sind die Perfo-
rationen der Folienoberflache (vergleiche Abb. 4-106 bis Abb. 4-111). Der erhohte Luftdurch-
fluss intensiviert die Flamme und flihrt zu einem verstarkten Warmeeintrag. Der Warmeein-
trag der Flamme sollte zudem hoher sein, je langsamer die zu beflammende Probe an der Be-
flammungsduse vorbei gefihrt wird. Somit wurden weitere Proben bei einer niedrigeren For-
derbandgeschwindigkeit von 9 m/min durchgefuhrt (ab Abb. 4-112). Weiterhin ist der Ab-
stand zwischen Beflammungsdise und Schaumfolie von Bedeutung. Bei einem geringen Ab-
stand von 15 mm sind stark geschmolzene Offnungen auf den REM-Aufnahmen (Abb. 4-112
und Abb. 4-113) ersichtlich, die abgerundete Rander erkennen lassen. Mit Erhéhung des Ab-
stands zwischen Beflammungsdiise und Schaumfolie auf 20 beziehungsweise 25 mm (Abb.
4-114- Abb. 4-117) treten zunehmend veranderte Strukturen der Offnungen auf. Sie sind mit
zunehmendem Abstand zwischen Dise und Probe weniger abgerundet bzw. geschmolzen,
was auf eine geringere Intensitat der Flamme bei dem héheren Abstand zurtickgefuhrt werden
konnte, da sie sich weniger stark auf der Schaumfolie ausbreiten kann.
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4.1.5.3 Zusammenfassung

Unter Verwendung einer Beflammungsanlage im Technikumsmalistab (Arcotec GmbH,
Mohnsheim) konnen Bereiche der Schaumfolienoberflache gedffnet werden. Dieses kann
anhand der REM-Bilder, die nach dem Beflammen von den jeweiligen Folienoberflachen
angefertigt wurden, nachvollzogen werden. Es muss jedoch erwéhnt werden, dass die
Schaumfolien bei der so vorgenommenen Beflammung teilweise beschédigt werden kann. Je
nach eingestellten Versuchsparametern (Durchflussmenge, Férderbandgeschwindigkeit, Ab-
stand zwischen Duse und probe) variiert die Intensitat der Flamme. Bei zu hoher Intensitét
kann die Schaumfolie beschadigt werden. Daher sollten weitere Versuche beziglich der opti-
malen Einstellungen fiir die Flammbehandlung durchgefiihrt werden, um Offnungen auf den
Schaumoberflachen ohne eine Beschadigungen dieser zu erhalten.

4.2 Entwicklung von Charakterisierungsmethoden fir physikalisch
geschdumte Membranen

4.2.1 Messung des Sorptionsverhaltens am Tensiometer

Die PP-Schaummembranen weisen aufgrund ihres Herstellungsverfahrens (siehe Abschnitt 3)
eine geschlossene Polymerschicht an der Ober- und Unterseite auf. Daher kénnen gebrauchli-
che Charakterisierungsmethoden fiir ,,Flachmembranen®, bei denen ein Stofffluss durch Ober-
und Unterseite gewahrleistet werden muss [2], ohne eine Behandlung der Schaumfolienober-
flache (siehe Abschnitt 4.1.5) nicht angewandt werden. Alternativ konnte eine Charakterisie-
rungsmethode entwickelt werden, bei der der Stofftransport parallel zu der Ober- und Unter-
seite gemessen wird. Durch einen Querschnitt, der beispielsweise mit einer Rasierklinge ange-
fertigt werden kann, kann die innere, pordse Struktur der Schaummembran zugéanglich ge-
macht werden. Eine mdgliche Charakterisierungsmethode kénnte die Messung des Sorptions-
verhaltens in Extrusionsrichtung sein, welches mithilfe eines Tensiometers bestimmt werden
kann. Das Messen des Sorptionsverhaltens von Schaumstoffen kdnnte wertvolle Informatio-
nen zu deren Porositat liefern. Zudem kann das Aufnahmevermdgen von Filtermedien fur
Benetzungsmittel entscheidend im Filtrationsprozess sein. Die allgemeine Funktionsweise
eines Tensiometers wird in Kapitel 3 beschrieben. Die Entwicklung dieser Charakterisie-
rungsmethode erfolgte in enger Zusammenarbeit mit Herrn Prof. Dr. B. Hitzmann des Insti-
tuts fiir Technische Chemie der Gottfried Wilhelm Leibniz Universitit in Hannover.

4.2.1.1 Versuchsziel und -durchfiihrung

Unter Verwendung des in Kapitel 3 beschriebenen Tensiometers soll eine Methode fir die
Messung des Sorptionsverhaltens von pordsen, saugfahigen Materialien entwickelt werden.
Fur die Methodenentwicklung sollen nicht nur die im Rahmen dieser Dissertation hergestell-
ten Schaumstoffe verwendet werden. Zusétzlich sollen weitere porose Materialien getestet
werden, die bereits als Produkte auf dem Markt erhéltlich sind, um vergleichend das Sorp-
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tionsverhalten dieser zu untersuchen und die Reproduzierbarkeit der Methode beurteilen zu
konnen. Als Vergleichsmaterialien wurden Vliesstoffe, Cellulosenitrat-Membranen, Cellulo-
seacetat-Membranen, Hohlfasern und Polyurethanschdume ausgewahlt (siehe Anhang). Mate-
rialien mit ahnlichen Sorptionsverhalten und —vermdgen konnten in einem ahnlichen Poren-
grolRenbereich liegen. Auch diese Vermutung soll untersucht werden. Hierfur werden die je-
weiligen Proben der Schaumstoffe, Vliese und Membranen mit einer Rasierklinge auf eine
Abmessung von 35*35 mm zugeschnitten. Fir die Messung hat sich eine Flache dieser Grolie
als vorteilhaft erwiesen, da es hierbei nicht zum ungewollten Einrollen von Probenecken wah-
rend der Sorptionsmessung kommt, wie es bei gréRer flachigen Proben beobachtet wurde. Die
Hohlfasern werden auf eine L&nge von 35mm zugeschnitten, da sie als einzelne Réhren vor-
liegen. Zusétzlich wird die Dicke der jeweiligen Proben als Mittelwert aus 5 Messungen fest-
gehalten. Fir die Hohlfasern wurde der jeweilige Wanddurchmesser aus Werten berechnet,
die den Produktionsunterlagen entnommen werden konnten. Der fiir die Messungen einge-
setzte Probenhalter ist in (Abb. 3-10) gezeigt. Durch ihn werden die jeweiligen Proben ausrei-
chend stabilisiert und in einer konstanten Position gehalten. Als Benetzungsmittel fiir die
Sorptionsmessung wird n-Heptan (siehe Anhang) verwendet, weil es als vollstandig benet-
zende Flussigkeit (Kontaktwinkel = Null) gilt, maRig schnell verdampft und im Vergleich zu
anderen Benetzungsmitteln kostenguinstig zu erwerben ist. 2,5 Liter n-Heptan kosten ca. 70 €
(Riedel-de-Haen, Buchs, Schweiz). Um der Verdunstung des n-Heptans entgegenzuwirken
beziehungsweise das Auftreten eines Konzentrationsgradientens zu vermeiden, wurde der
Messraum mit einem Aluminiumdeckel abgedeckt. Fir die Sorptionsmessung werden folgen-
de Parametereinstellungen gewahlt, da sie zu einer gleichméaligen Kurve mit geniigend Mess-
punkten fihren:

e Empfindlichkeit der Oberflachendetektion: 0.005 g

e Geschwindigkeit der Oberflachendetektion: 6 mm/ min
e Maximale Messdauer: 600 s

e Maximale Datenaufnahme: 0 s

e Anzahl der detektierten Werte: 1500 Werte in 600 s

e Logarithmische Datenaufnahme

Die Messung wird anschlie3end, wie in Kapitel 3 beschrieben, durchgefihrt.
4.2.1.2 Ergebnisse

Kapillaritatskonstante

Zundachst wurden mit der Software des Tensiometers (Kriiss Labdesk Version 3.1) die Kapil-
laritatskonstanten von verschiedenen Polypropylen-Schaumstoffen, Polypropylen-Vliesen,
Celluloseacetat- und. Cellulosenitrat-Membranen bestimmt. Die untersuchten Schaumstoffe
wurden auf Kuhldornen mit unterschiedlichen Durchmessern stabilisiert. Sie wurden daher
wéhrend des Extrusionsprozesses unterschiedlich stark auseinander gezogen und weisen dem-
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nach verschiedene Schaummorphologien auf (siehe Abschnitt 4.1.3). Der in Abb. 4-118 ge-
zeigte Schaumstoff wurde auf einem Kuhldorn mit einem Durchmesser von 70 mm gefertigt.
Er weist eine inhomogene ZellgréRenverteilung auf und ist gefaltet. Der in Abb. 4-119 dar-
gestellte Schaumstoff wurde auf einem Kihldorn mit einem Durchmesser von 120 mm stabi-
lisiert. Er hat, verglichen zu dem in Abb. 4-118 dargestellten, eine homogenere Zellflachen-
verteilung und weniger Falten. Es soll untersucht werden, ob die Homogenitéit der Schaum-
struktur die Kapillaritat des Schaumstoffs beeinflusst.

Abb. 4-118: Polypropylen-Schaumstoff , Kihldorn- Abb. 4-119: Polypropylen-Schaumstoff, Kihldorn-
durchmesser 70 mm durchmesser 120 mm

Die Referenzmaterialien (Polypropylen-Vliese, Celluloseacetat- und. Cellulosenitrat-
Membranen) unterscheiden sich hinsichtlich ihrer effektiven Porengréf3e (siehe Material und
Methoden). Mit Hilfe der Referenzmaterialien soll die Kapillaritit der Schaumstoffe mit der
Kapillaritdt von anderen Materialien verglichen werden. Da alle verwendeten Proben unter-
schiedliche Dicken aufweisen, wurde eine Dicken-Normierung der abgelesenen Kapillaritats-
werte nach Gleichung 4-3 vorgenommen, um die erhaltenen Kapillaritatswerte miteinander
vergleichen zu kénnen.

C _ Cgemessen .1000 m Gleichung 4-3

norm ™~

Cnorm: NOrmierte Kapillaritatskonstante
Cgemessen: detektierte Kapillaritatskonstante

d: Dicke in um

Nachfolgend ist ein Diagramm mit beispielhaften Messergebnissen dargestellt (Abb. 4-120).
Abgebildet sind die Mittelwerte der auf die Dicke normierten Kapillaritdtskonstanten Glei-
chung 4-3 aus jeweils funf Wiederholungsmessungen und die dazugehérigen Standardabwei-
chungen. Es ist ersichtlich, dass unterschiedliche Kapillaritatskonstanten fiir die verschiede-
nen Materialen ermittelt wurden. Weiterhin konnte bestétigt werden, dass die Kapillaritats-
konstante von der PorengrélRe des Materials abhéngig ist, wie es nach den theoretischen
Grundlagen [82] erwartet wurde.
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Abb. 4-120: Normierte Kapillarititskonstante in Abhangigkeit von der PorengroRe fiir Polypropylen-
Schaumstoff und Referenzmaterialien

Tendenziell nimmt die Kapillarititskonstante mit gréRerem Porendurchmesser zu. Diese Ten-
denz kann anhand der Washburne-Gleichung nachvollzogen werden. Diese besagt, dass die
Kapillaritatskonstante von dem Radius und der Anzahl der vorhandenen Kapillaren abhdngig
ist.

Gleichung 4-4

c: Kapillaritatskonstante in cm®

r: Kapillarradius in cm

nk: Anzahl der gemessenen Kapillaren

Mit der Annahme, dass die in den jeweiligen Materialien vorliegenden pordsen oder zellulé-

ren Strukturen als Kapillaren fungieren, wére der Kapillardurchmesser groRer, je grofier der
angegebene Porendurchmesser (Abb. 4-120) ist.

Je hoher der Wert fiur die gemessene Kapillaritatskonstante ist, desto mehr Benetzungsmittel
vermag das jeweilige Material in einem bestimmten Zeitintervall aufzunehmen (Gleichung
4-5).
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M?(n—Hep tan) Gleichung 4-5

t

CoC

c: Kapillaritatskonstante in cm®
m: sorbierte Masse n-Heptan in kg

t: Zeitintervall in s

Anhand Abb. 4-120 kann festgestellt werden, dass die gemessenen Kapillaritatskonstanten der
Polypropylen-Schaumstoffe im Bereich der grolier porigen Referenzmaterialien liegen. Sie
weisen ahnliche Werte wie der Polypropylenvlies mit dem PorengrdRenbereich 6,5 um, die
Cellulosenitrat-Membran mit der PorengroRe 8 pm beziehungsweise die Celluloseacetat-
Membran mit der PorengroRe 5 pum auf. Als Referenzmaterialien kénnen diese Materialien
folglich verwendet werden. Die Kapillaritdt des Schaumstoffs, der mit dem kleineren Kuhl-
dorn gefertigt wurde (Abb. 4-118), ist im Vergleich zum zweiten untersuchten Schaumstoff
(Abb. 4-119) geringer. Es ist mdglich, dass durch die inhomogene Struktur der Sorptionspro-
zess langsamer verlauft oder dass aufgrund der Falten bestimmte Bereiche der Kapillaren
nicht fur das Benetzungsmittel zugénglich sind. Zusatzlich kann festgestellt werden, dass fir
die Materialien mit dem grof3ten Porendurchmesser und die Schaumstoffe jeweils die hoch-
sten Standardabweichungen fir die Kapillaritatskonstante auftreten. Je groRRer die Poren eines
Materials sind, desto inhomogener kdnnte der Sorptionsprozess verlaufen und desto héhere
Werte der Standardabweichung konnten sich daraus fur die Kapillaritdtskonstante ergeben.
Andererseits konnte die lineare Regression mit der Kriiss Labdesk Software (siehe Material
und Methoden) fehlerbehaftet sein, da diese durch manuelles Anlegen einer Geraden erfolgt
und hier nicht gewahrleistet werden kann, dass fir jede Messung der gesamte, reprasentative
Steigungsbereich berucksichtigt wird.

Sorptionsmodell

Die Erarbeitung des Modells erfolgte in Zusammenarbeit mit Herrn Prof. Dr. B. Hitzmann des
Instituts fur Technische Chemie der Gottfried Wilhelm Leibniz Universitat in Hannover.

Das verwendete Tensiometer detektiert die sorbierte Masse an n-Heptan in Abhdngigkeit von
der Zeit (Abb. 4-121). Um die mit der Kriiss Labdesk Software erhaltenen Messkurven exak-
ter auswerten zu kdnnen, wurde ein Modell fur die Beschreibung dieser erstellt (Abb. 4-122).
Fur die Modellrechnung wurde ein PP-Schaumstoff mit homogener Zellstruktur ausgewahlt
(Abb. 4-123), um einen Sorptionsprozess zu erhalten, der moglichst regelmaRig verlauft.
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Abb. 4-121: Messung — Masse des sorbierten n-Heptans in Abhéngigkeit von der Zeit fur einen PP-Schaumstoff
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Abb. 4-122: Modell — Masse des sorbierten n-Heptans in Abhangigkeit von der Zeit fur einen PP-Schaumstoff
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Magn 1 Y00 um

K LI 135 1A Querschnrtt

Abb. 4-123: PP-Schaumstoff mit homogener Zellstruktur, verwendet fur die Entwicklung des Sorptionsmodells

In Abb. 4-121 und Abb. 4-122 sind die Messkurve und die berechnete Modellkurve fir den in

Abb. 4-123 gezeigten PP-Schaumstoff zusammengestellt. Es wird deutlich, dass die Modell-

kurve (rot) die Messkurve (blau) sehr gut wiedergibt. Dieses bestétigt auch die Fehlerquadrat-

summe (Berechnung siehe Anhang) der beiden Funktionen, die bei 0,0010 liegt. Die Modell-

kurve beruht auf der Funktion, die in Gleichung 4-6 beschrieben ist. Sie kann mit dem in Abb.

4-124 veranschaulichten Schema erlautert werden.

-t -t

m(t)=m0+ml(1—efl)+m2(1—eT2) Gleichung 4-6

m(t): Masse in Abhéngigkeit von der Zeit

mo:  Teilmasse 0 ing

m;:  Teilmasse 1ing

my:  Teilmasse 2 ing

t: Messzeit in s
T Zeitkonstante des idealen Rihrkessel 1 in's
To! Zeitkonstante des idealen Riihrkessel 2 in s

.—' Riihrkessel 1 l—' -
.—' Riihrkessel 2 .—~

Abb. 4-124: Schema parallel geschalteter Riihrkesselreaktoren

Das Modell geht urspriinglich auf das Verweilzeitverhalten parallel geschalteter, idealer
Ruhrkesselreaktoren zurlick (Ruhrkessel 1, Riihrkessel 2) [83]. Um die Gesamtheit ihrer Mas-
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se m(t) berechnen zu konnen, wird eine konstante Teilmasse mg angenommen. Weiterhin
werden zwei zeitabhéngige Teilmassen m; und m, beriicksichtigt, die mit der Zeitkonstanten
71 in den Riihrkessel 1 und mit der Zeitkonstanten t, in den Rihrkessel 2 gelangen. Die Bela-
dung beginnt gleichzeitig. Die Ubertragung auf den Sorptionsprozess kénnte beinhalten, dass
in diesem drei unterschiedliche Teilprozesse stattfinden. Ein spontaner, zeitunabhéngiger Pro-
zess, bei dem eine Teilmasse my an n-Heptan sorbiert wird und zwei zeitabhangige Teilpro-
zesse, bei denen die Teilmassen m; und m, unterschiedlich schnell, mit der Zeitkonstanten
tau; und der Zeitkonstanten t, in die porésen Proben stromen. Das heif3t, dass wiederum drei
Teilstrome gleichzeitig starten wirden, diese jedoch mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten
verlaufen. Es kann angenommen werden, dass die Teilmassen unterschiedlich schnell von
dem jeweiligen portsen Materialien sorbiert werden, weil sie beispielsweise unterschiedlich
groRe Poren, unterschiedlich dichte oder unterschiedlich homogene Strukturen durchstrémen
missen. Nach der Modellgleichung Gleichung 4-6 werden folglich finf Modellparameter
berechnet, die hinsichtlich des zu beschreibenden Sorptionsprozesses folgendermafRen be-
nannt werden sollen:

m(t): Masse des sorbierten n-Heptans in Abhangigkeit von der Zeit
mo:  Teilmasse 0 ing
m;:  Teilmasse 1ing
my:  Teilmasse 2 ing

t: Messzeit in s
1 Zeitkonstante fir die Sorption der Teilmasse 1 in s
(7 Zeitkonstante fir die Sorption der Teilmasse 2 in s

Die Ubertragung des Schemas (Abb. 4-124) auf die Sorption kénnte wie in Abb. 4-125 ge-
zeigt, vorgenommen werden.

m,

PorengréBe 1 T3

m(t)

92— Porengribe 2 T, —

Abb. 4-125: Schema Sorptionsmodell
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Unter Verwendung der Gleichung 4-6 beschriebenen Modellfunktion sollen die finf Modell-
parameter zundchst an unterschiedlichen porésen Referenzmaterialien (Vliese, Hohlfasern,
Polyurethan-Schaumstoffe) miteinander verglichen werden. Der Vergleich der Modellpara-
meter konnte nicht an Schaumstoffen vorgenommen werden, da fir diese zu hohe Standard-
abweichungen fir die Messwerte auftraten. Anhand der Referenzmaterialien sollen jedoch
weitere Informationen tber den Ablauf von Sorptionsprozessen gewonnen werden beziehung-
sweise soll eine exaktere Beurteilung der porésen Struktur der verwendeten Materialien erfol-
gen. Um die Parameter untereinander vergleichen zu kénnen, werden diese nach Gleichung
4-7 jeweils auf ein Normvolumen von 122,5 mm?® normiert. Fir die Festlegung des Normvo-
lumens wurde beriicksichtigt, dass die Probenflache, mit Ausnahme der Hohlfasern, 35 mm
hoch und 35 mm breit ist. Multipliziert man diese mit einer Dicke von 0,1 mm, die fur die
relevanten Proben in einem realistischen Bereich liegt, so erhalt man den Wert fur das Norm-
volumen von 122,5 mm?.

_ I:)berechnet 1225 mm? Gleichung 4-7

"M \olumen in mm?

Prorm: Volumennormierter Parameter
Poerechnet: Mittels Modellrechnung erhaltener Parameter

Die Volumennormierung der Hohlfasern erfolgte, indem die Formel flr die Berechnung eines
Zylindervolumens verwendet wurde Gleichung 4-8.

V=xr2h Gleichung 4-8
V:  Zylindervolumen in cm?
r: Aulenradius des Zylinders in cm
h: Hohe des Zylinders in cm

Das Volumen wird hierfur mit dem Aufenradius der Hohlfasern berechnete. Die Werte fir
den jeweiligen AuBenradius der Hohlfasern konnten den Chargenprotokollen (Sartorius Ste-
dim Biotech GmbH, Gottingen) entnommen werden. Die L&nge der Hohlfasern wird jeweils
konstant, auf 35 mm, mit einer Rasierklinge zugeschnitten (siehe Kapitel 3). Nachfolgend
werden die mit dem Modell berechneten Parameter mg, my, my, t; und t, in Abhangigkeit von
der PorengroRRe beziehungsweise der Zellstruktur der untersuchten Materialien (Vliese, Hohl-
fasern, PU-Schaumstoffe) in Diagrammen dargestellt. Zum einen werden in den Diagrammen
die Absolutwerte der Parameter veranschaulicht. Zum anderen werden die prozentualen An-
teile der einzelnen Parameter an dem jeweiligen Gesamtmesswerten (Masse und Dauer des
Sorptionsprozesses) berechnet und graphisch dargestellt. Fur die Graphiken werden jeweils
Mittelwerte aus funf Wiederholungsmessungen und die dazu gehdrige Standardabweichung
verwendet. Die Geschwindigkeiten der Sorptionsprozesse 1 und 2 (g/s) werden ergénzend in
Tabellen aufgefihrt.

91



Experimente und Ergebnisse

Sorptionsmodell: Referenzmaterial Vliese

Zunéchst wurde die Modellrechnung an unterschiedlichen Vliestypen durchgefuhrt, da die
Messung der Kapillaritdtskonstanten bestatigt hatte, dass die gréRer porigen Vliese als Refe-
renzmaterial fur die PP-Schaumstoffe verwendet werden konnen (Abb. 4-120). REM-
Aufnahmen der fur die Messung ausgewahlten Vliestypen, sind in Abb. 4-126 bis Abb. 4-128
jeweils mit 500facher VergroRerung dargestellt. Die Vliestypen besitzen unterschiedliche
PorengroBen und unterschiedliche Flachengewichte.

Abb. 4-126: Vlies Porendurchmesser 4,0 um, Abb. 4-127: Vlies Porendurchmesser 5,13 pm,
Flachengewicht 40 g/m? Aufsicht 500fach Flachengewicht 48 g/m?, Aufsicht 500fach

Abb. 4-128: Vlies Porendurchmesser 6,5 pm DW 2215, Flachengewicht 27 g/m?, Aufsicht 500fach

In Abb. 4-129 sind die Modellparameter der Teilmassen (mo, my, my) in Abhéangigkeit von der
Porengrolie der untersuchten Vliese graphisch veranschaulicht. Fir die Teilmasse my werden
Werte zwischen 0,15 und 0,08 g detektiert. Die Teilmasse m, weist jeweils niedrigere Werte
zwischen 0,08 und 0,06 g auf. Noch niedrigere Werte zeigt die Teilmasse m,, die zwischen
0,03 und 0,01 g liegen. Tendenziell nehmen die Werte der Teilmassen my und m, mit groRer
werdender PorengroRe ab. Eine Ursache hierfir konnte die innere Oberflache der Vliestypen
sein, die mit groRer werdender Porengrofie abnehmen konnte.
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Abb. 4-129: Modellparameter my, m;, m, in Abhdngigkeit von der Porengréfie der Vliese

Je geringer die innere Oberflache eines Materials, desto weniger Molekiile des Benetzungs-
mittels kénnen durch Van-der-Waals-Krafte an diese angelagert werden [82, 84]. Vermutlich
weisen die groberen Vliese (PorengroRe 6,5 um) eine geringere innere Oberflache im Ver-
gleich zu den feineren Vliesen (Porengrofle 4,0 um) auf, weil hier die PP-Fasern weniger
dicht gepackt sind. Das Verhalten der Teilmasse m; zeigt keine eindeutige Tendenz. Ergén-
zend sollte das entsprechende Diagramm fiir die Parameter t; und t, mit einbezogen werden
(Abb. 4-130). Mit groRer werdenden Poren nimmt die flr die Teilprozesse 1 und 2 berechnete
Zeit ab. Weitere Tendenzen werden deutlich, wenn die Teilmassen auf die Zeit bezogen wer-
den, die fur die jeweiligen Prozesse berechnet werden (Tab. 4-8).
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Abb. 4-130: Modellparameter t, und t, in Abhangigkeit von der PorengréRe der Vliese
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Tab. 4-8: Geschwindigkeiten der Sorption fir die Teilprozesse 1 und 2 von unterschiedlichen Vliestypen

PorengroRe Vlies  Flachengewicht Vlies mi/ty M2/t
in um in g/ m’ in g/s in g/s
4,00 40 0,0019 8,80 E-05
5,13 48 0,0038 7,55 E-05
6,50 27 0,0210 3,03 E-05

Mit zunehmender Porengréle der Vliese lauft der Teilprozess 1 schneller ab. Dieses konnte
darauf zurtickgefihrt werden, dass der Sorptionsprozess mit zunehmendem Porendurchmesser
(Kapillardurchmesser) schneller ablauft, wie es auch die Washburne-Gleichung Gleichung
4-5 besagt. Der Teilprozess 2 wird mit zunehmender Porengrof3e langsamer. Da 1, sehr viel
kleiner im Vergleich zu t; ist, wird angenommen, dass dieser Prozess vernachléssigt werden
kann. In Abb. 4-131 und Abb. 4-132 werden erganzend die prozentualen Anteile der Massen
an der sorbierten Gesamtmasse n-Heptan beziehungsweise die Zeitkonstantenanteile an der
Gesamtzeit der Teilprozesse 1 und 2 gezeigt.

120 Em_2 Em_1 om0 [

100 ~

80 -

60 -

Anteil Masse in %

4,00 5,13 6,50
PorengrofRe in um

Abb. 4-131: Prozentualer Anteil der Teilmassen in Abhéngigkeit von der PorengroRe der Vliese

Der prozentuale Anteil der Teilmassen my und m;, an der Gesamtmasse nimmt ab, je grober
das Vlies ist, also je grofer seine Porengrofe ist. Gegenteilig verhalt sich der Massenanteil
my, der mit groRer werdenden Poren zunimmt. Anhand der Ergebnisse kann festgestellt wer-
den, dass mit Erhohung der PorengrolRe der Prozesses 1 schneller ablauft und der Prozess 2
langer anhélt. Allgemein gilt, dass der Prozess 2 signifikant langer dauert. Er weist Werte auf,
die im Vergleich zu t1 um das 50fache gréRer sind. Dieses konnte darauf hindeuten, dass der
Prozess 2 die Benetzung von sehr feinen Fasern beinhaltet, welches eine langere Zeit in Ans-
pruch nimmt.
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Abb. 4-132: Zeitkonstantenanteil der Prozesse 1 und 2 in Abhangigkeit von der Porengrofle der Vliese

Der Prozess 1 kdnnte hingegen die Benetzung beinhalten, die an den weniger feinen Fasern
stattfindet und daher schneller verlduft (t; < 1) und eine hthere Menge an n-Heptan bedingt
(my > my). Zudem konnte angenommen werden, dass der Parameter mg die spontane Benet-
zung der duBeren Vliesfasern beschreibt, welche erfolgt, sobald das Vlies die Flissigkeits-
oberflache beriihrt. Diese konnte zeitunabhangig erfolgen und mit der Sorption des gréRten
Anteils an n-Heptan einher gehen (mo > m; > my). Es muss erwahnt werden, dass die unter-
suchten Vliesstoffe aus Polypropylenfasern bestehen. Je nachdem, wie dicht diese Fasern im
Produktionsprozess gelegt werden, entstehen unterschiedlich durchléssige oder im weiteren
Sinne ,,pordse” Materialien. Das heif3t, dass in den verwendeten Vliesen faserige Strukturen
vorliegen (siehe Abb. 4-126 bis Abb. 4-128) und so das Sorptionsverhalten von dem eines
idealen kapillaren Systems abweichen kann. So kénnte beispielsweise nicht nur der Kapillar-
durchmesser, sondern auch die Homogenitat der Kapillarinnenflache bei den unterschiedli-
chen Vliestypen ausschlaggebend sein. Je grober das Vlies, desto inhomogener kénnte deren
Struktur sein und dies kénnte wiederum zu einem anderen Sorptionsverhalten fiihren.

Sorptionsmodell: Referenzmaterial Hohlfasern

Die Modellrechnung wurde ebenfalls fur drei Hohlfasertypen aus Polyethersulfon durchge-
fihrt, die sich hinsichtlich der AuBendurchmesser, der Innendurchmesser und der Wanddi-
cken ihrer Kapillaren unterscheiden. Nachfolgend sind REM-Aufnahmen mit 130 facher be-
ziehungsweise 600facher VergroRerung der Querschnitte dieser Hohlfasertypen dargestellt
(Abb. 4-133 bis Abb. 4-138). Die Kapillarwand der Hohlfasern weist jeweils eine pordse
Struktur auf, welches in den REM-Bildern mit héherer VergréRerung (600fach) ersichtlich ist.
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{ | Det Spot
1. mm|ETD 3.0

Abb. 4-133: Hohlfaser Querschnitt 130fach, Au- Abb. 4-134: Hohlfaser Querschnitt 600fach, Aullen-
Rendurchmesser 1,30 mm, Innendurchmesser durchmesser 1,30 mm, Innendurchmesser 0,80 mm,
0,80 mm, Wanddicke 0,50 mm Wanddicke 0,50 mm

Det Spot 1 ——500.0pm— > ot 114 —100.0pm—
3 mm|[2.31 mm|ETD 3.0 2:4 Hohlfaser 0.95 0x[10.0 k¥|9.3 mm|0.50 mm|ET Hohlfaser 0.95

Abb. 4-135: Hohlfaser Querschnitt 130fach, Au- Abb. 4-136: Hohlfaser Querschnitt 600fach, Aulien-
Rendurchmesser 1,58 mm, Innendurchmesser durchmesser 1,58 mm, Innendurchmesser 0,95 mm,
0,95 mm, Wanddicke 0,63 mm Wanddicke 0,63 mm

WD
x| 10.0 k¥[9.4 mm

Abb. 4-137: Hohlfaser Querschnitt 130fach, Au- Abb. 4-138: Hohlfaser Querschnitt 600fach, Aullen-
fendurchmesser 1,88 mm, Innendurchmesser durchmesser 1,88 mm, Innendurchmesser 1,20 mm,
1,20 mm, Wanddicke 0,60 mm Wanddicke 0,60 mm
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Die berechneten Teilmassen sind in Abb. 4-139 dargestellt, Abb. 4-140 zeigt die berechneten
Zeitkonstanten der Teilprozesse.
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Abb. 4-139: Modellparameter my, m;, m, in Abhéngigkeit von den Kapillarinnendurchmessern der Hohlfasern
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Abb. 4-140: Modellparameter t; und t, in Abhédngigkeit von den Kapillarinnendurchmessern der Hohlfasern

Der flr mg berechnete Wert liegt zwischen 0,05 und 0,03 g, der Parameter m; nimmt Werte
zwischen 0,03 und 0,01 g an. Der Masseanteil m, ist flir die Hohlfasern vernachléssigbar ge-
ring, er betragt circa 2¥10™° g. Ahnlich zu den Vliesstoffen nimmt auch hier der Anteil fiir mq
mit grolRer werdenden AufRendurchmessern der Hohlfaser ab. Mdglich ist, dass fir die Hohl-
fasern die folgenden Prozesse beruicksichtigt werden missen:
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e Das Benetzen der &ulReren Oberflache der Kapillare

e Das Aufsteigen des n-Heptan in der inneren Kapillare der Hohlfaser (Kapillareffekt)

e Das Aufsteigen des n-Heptans in der porésen Wandstruktur der Hohlfaser
(Kapillareffekt)

Mit dem Parameter my konnte das Aufsteigen des n-Heptans in der inneren Kapillare der
Hohlfasern wiedergeben werden. Mit groRer werdendem Kapillardurchmesser nimmt mg ab.
Eine Schlussfolgerung unter Verwendung der Washburne-Gleichung ist hier nicht mdglich, da
in dieser die sorbierte Masse auf eine Zeit bezogen werden muss und fir diesen Parameter
(mo) keine Werte fir die Zeit (1o) ermittelt wurden. Die Parameter m; und t; kdnnten die
durch die porése Wandstruktur sorbierte Menge an n-Heptan wiedergeben. Die Sorptionsge-
schwindigkeit des Teilprozesses 1 nimmt mit groRer werdenden Kapillardurchmessern zu-
néchst zu, anschlieBend ab. Aufféllig ist, dass diese Tendenz mit der Wanddicke korreliert
(Tab. 4-9).

Tab. 4-9: Geschwindigkeiten der Sorption flr die Teilprozesse 1 und 2 von unterschiedlichen Hohlfasertypen

AufRendurchmesser Innendurchmesser Wanddicke
der Hohlfaser der Hohlfaser der Hohlfaser my/ty Mo/Ty
in mm in mm inmm in g/s in g/s
1,30 0,80 0,50 2,27E-04  2,30E-13
1,58 0,95 0,63 3,44E-04  2,30E-13
1,88 1,20 0,60 2,30E-04 2,30E-13

Es wére mdglich, dass mit zunehmender Wanddicke mehr Kapillaren/ porgse Strukturen zur
Verfligung stehen, durch die eine hohere Menge an n-Heptan pro Zeit sorbiert werden kann.
Durch die Parameter m, und 1, kdnnte schlieflich das Benetzen der duBeren Oberfléche der
Hohlfaser beschrieben werden, welche aufgrund der geringen Masse 2*10™° g vernachlassigt
werden kann. Die Geschwindigkeit des Prozesses 2 zeigt keine Abhéngigkeit von den Eigen-
schaften der Hohlfasern (Tab. 4-9). In Abb. 4-140 ist ersichtlich, dass die fiir T, berechneten
Zeitkonstanten im Vergleich zu t; sehr hoch liegen, zwischen 1100 und 550 s. Wie zuvor er-
wahnt, wird wahrend der entsprechenden Zeit eine vernachlassigbar geringe Menge n-Heptan
sorbiert, welches nochmals bestatigen konnte, dass dieser Teilprozess vernachlassigt werden
kann. Zusammenfassend konnte daher vermutet werden, dass der Sorptionsprozess der Hohl-
fasern eher mit zwei an Stelle von drei Teilprozessen beschrieben werden kann. Der erste,
zeitunabhéngige Prozess, beinhaltet das Aufsteigen des n-Heptans in die innere Kapillare der
Hohlfaser. Der zweite Teilprozess beschreibt die Sorption durch die porése Wandstruktur der
Hohlfaser. Das Sorptionsverhalten unterscheidet sich somit deutlich von dem Sorptionsver-
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halten der Vliese. In Abb. 4-141 und Abb. 4-142 sind die prozentualen Anteile der Massen
und Zeitkonstanten abgebildet.
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Abb. 4-141: Anteil der Teilmassen in Abhé&ngigkeit von den Innendurchmessern der Hohlfasern
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Abb. 4-142: Zeitkonstantenanteil in Abhangigkeit von den Innendurchmessern der Hohlfasern

Auch hier wird deutlich, dass die Teilmassen my und m; malRgebend fir den Sorptionsprozess
sind. Die Werte fir m, sind kleiner als 1*10® % und die dafiir benétigte Zeit betragt das
13fache im Vergleich zu 12, welches wiederum darauf hindeuten kdnnte, dass der Teilprozess
vernachldssigt werden kann.
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Sorptionsmodell: Referenzmaterial Polyurethanschaum

Weiterhin wurden drei Polyurethanschaume (Ligamed Medical Product GmbH, Cadolzburg)
fur die Sorptionsmessung am Tensiometer verwendet und die erhaltenen Messkurven mittels
Modellrechnung ausgewertet. Die Polyurethanschdume besitzen unterschiedliche Schaum-
zellmorphologien. Es wurden Schdaume mit feiner (Abb. 4-143), mittlerer (Abb. 4-144) und
grober (Abb. 4-145) Zellstruktur ausgewahlt. Die Beurteilung der Zellstruktur wurde weiter-
hin mit dem Programm Scandium (Olympus, Hamburg) vorgenommen, mit welchem die
Durchmesser von einzelnen Schaumzellen gemessen werden kdnnen. Fur jeden PU-Typ wur-
den jeweils 10 Schaumzelldurchmesser gemessen und aus diesen der Mittelwert in um be-
rechnet.

Abb. 4-143: Polyurethanschaum, 65fach, Zelldurch- Abb. 4-144: Polyurethanschaum, 65fach, Zelldurch-
messer 300 um messer 450 um

Abb. 4-145: Polyurethanschaum, 65fach, Zelldurchmesser 570 pm

Der Mittelwert der Schaumzelldurchmesser wird in den (Abb. 4-143 bis Abb. 4-145) REM-
Aufnahmen und in Tab. 4-10 aufgefiihrt. In Abb. 4-146 sind die Teilmassen des sorbierten n-
Heptans und die fur die Teilprozesse bendtigten Zeiten in Abhéngigkeit von der Grolie der
Schaumzellen dargestellt. Die Teilmassen mg liegen in dem Bereich von 0,003 — 0,0007 g. Sie
weisen keine eindeutige Tendenz hinsichtlich der Zellgrél3e auf. Begriindet werden kdnnten
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die niedrigen Werte flir my damit, dass die spontane Benetzung des groben Schaums aufgrund
seiner skelettartigen Struktur (siehe Abb. 4-145) gering ist.
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Abb. 4-146: Modellparameter mg, m;, m, in Abhangigkeit von der Schaumporositat
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Abb. 4-147: Modellparameter t; in Abhangigkeit von der Schaumporositat

Der Parameter m; nimmt Werte zwischen 0,035 und 0,007 g an. Er ist deutlich grofer im
Vergleich zu den Parametern my und m, und konnte daher maRgebend fiir den Sorptionspro-
zess der Polyurethanschdume sein, bei dem das Ausfullen der im Vergleich zu den Hohlfasern
groflen Schaumzellen (Zelldurchmesser 300 — 570 um) der entscheidende Teilprozess sein
konnte. Mit grolRer werdenden Schaumzellen nimmt die sorbierte Teilmasse m; ab. Die ermit-
telten Zeiten flr tau; liegen zwischen 0,006 und 0,004 s, welches auf einen sehr schnellen
Teilprozess 1 hindeutet. Insgesamt kann eine abnehmende Tendenz firr die Hohe der Sorpti-
onsgeschwindigkeit des Teilprozesses 1 festgestellt werden. Vermutlich kann die Sorption des

101



Experimente und Ergebnisse

n-Heptans in der feinen Schaumstruktur am besten erfolgen, da dort die meisten Zellwénde
vorliegen und somit eine hohere Anzahl an Kapillaren beziehungsweise eine hdhere Oberflé-
che im Vergleich zu dem groben Schaum vorliegt. Fur den Parameter m, wurden Werte zwi-
schen 0,002 und 0,0003 g berechnet. Auch dieser Parameter nimmt tendenziell in Richtung
des groben Schaums ab. Es muss jedoch darauf hingewiesen werden, dass die berechneten
Werte sehr hohe Standardabweichungen aufweisen (auf eine Darstellung im Diagramm ver-
zichtet wurde) und somit keine exakt sichere Interpretation des Parameters moglich ist. Der
Parameter 1, wird in Abb. 4-148 gezeigt.
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Abb. 4-148: Modellparameter t, in Abhangigkeit von der Schaumporositat

Fur diesen wurden ebenfalls sehr geringe Werte zwischen 2,6 und 2,3 s berechneten, welches
erneut die Schnelligkeit des Sorptionsprozesses der PU-Schaume verdeutlicht. Tendenziell
erhoht sich die Dauer des Teilprozesses 2 mit groberer Zellstruktur. Zusammen mit der Ab-
nahme der Parameter m, kann daher auch hier eine Abnahme der Sorptionsgeschwindigkeit
fur den Teilprozess 2 festgestellt werden (Tab. 4-10), die wiederum auf die geringere Anzahl
an Kapillaren und die geringere Oberflache im gréberen PU-Schaum zurlckgefihrt werden
konnte. Allerdings muss beachtet werden, dass die Sorptionsgeschwindigkeit des Teilprozes-
ses 2 deutlich kleiner im Vergleich zum Teilprozess 1 ist. Eventuell konnte dieser Teilprozess
vernachldssigt werden.
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Tab. 4-10: Geschwindigkeiten der Sorption fiir die Teilprozesse 1 und 2 von unterschiedlichen PU-Schadumen

Zellstruktur ~ der ~ PUR- Zelldurchmesser mj/t; my/t;
Schéume in um ing/s ing/s
fein 300 5,4388 8,55 E-04
mittel 450 4,4346 5,10 E-04
grob 570 1,5329 1,04 E-04

Abb. 4-149 und Abb. 4-150 veranschaulichen noch einmal, dass die Teilmasse m; den groR-
ten prozentualen Anteil im Sorptionsprozess der PU-Schaume ausmacht und dass die Dauer
des Teilprozesses 1 gegeniiber dem Teilprozess 2 geringer ist. T weist Werte zwischen 0,3
und 0,1 % bezogen auf die Gesamtzeit von 11 und T, auf. Der deutlich groRere Zeitanteil kann
auf 1, zurtickgefiihrt werden, der somit einen Wert > 99 % annimmt.
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Abb. 4-149: Anteil der Teilmassen in Abhé&ngigkeit von der Zellstruktur der PU-Schaume
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Abb. 4-150: Anteil der Zeitkonstanten in Abhangigkeit von der Zellstruktur der PU-Schaume

Hinsichtlich der durchgefuhrten Modellrechnungen, die fiir die Vliese, Hohlfasern und PU-
Schédume gemacht wurden, kann festgestellt werden, dass jeweils unterschiedliche Sorptions-
verhalten vorliegen. Das Sorptionsverhalten der Vliese kénnte mit zwei Teilprozessen, dem
spontanen Benetzen der groben beziehungsweise der feinen PP-Fasern, ausreichend beschrie-
ben werden. Hierbei konnten Korrelation zwischen dem Flachengewicht und der Geschwin-
digkeit des ersten Teilprozesses (Benetzen der groben PP-Fasern) festgestellt werden. Die
PorengroRe des Vlieses korreliert hingegen mit der Geschwindigkeit des Teilprozesses 2 (Be-
netzen der feinen PP-Fasern). Auch das Sorptionsverhalten der Hohlfasern kénnte mit zwei
Teilprozessen wiedergegeben werden. Dies ist zum einen das Aufsteigen des n-Heptans in der
inneren Kapillare der Hohlfaser. Und zum anderen das Aufsteigen des n-Heptans in der poro-
sen Wandstruktur der Hohlfaser. Die Geschwindigkeit des Prozesses korreliert mit der Wand-
dicke der Hohlfasern. Die Schaumstoffe konnten mdglicherweise durch einen Teilprozess
genugend beschrieben werden. Wahrend diesem Prozess kdnnte eine sehr schnelle Benetzung
des Schaumstoffs erfolgen, der Abhédngig von dessen innerer Oberflache ist. Je gréber die
Schaumstruktur, desto weniger innere Oberfléche besitzt er. Die Masse, beziehungsweise die
Geschwindigkeit des Sorptionsprozesses nimmt ab. Auffallig ist zudem, dass die ermittelten
Standardabweichungen fiir die Modellparameter des PU-Schaums im Vergleich zu den Wer-
ten der Vliese und Hohlfasern hoher liegen. Aufgrund der gréberen Zellstruktur oder Poren-
struktur konnte es hierbei zu groReren Schwankungen kommen. Die Struktur der Vliese und
Hohlfasern musste demnach homogener sein.

4.2.1.3 Zusammenfassung

Unter Verwendung eines Tensiometers wurden Sorptionsmessungen an den in dieser Arbeit
hergestellten PP-Schaumstoffen und Referenzmaterialien (PP-Schaumstoffe, Vliese, Cellulo-
senitrat-Membranen, Celluloseacetat-Membranen, Hohlfasern, PU-Schaumstoffe) durchge-
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fihrt. Es konnte festgestellt werden, dass die PP-Schaumstoffe &hnlich hohe Kapillaritéts-
konstanten, wie die gréRRer porigen Vliese, CA- und CN-Membranen aufweisen. Des weiteren
wurde in Zusammenarbeit mit dem Institut fir Technische Chemie in Hannover ein mathema-
tisches Modell erstellt, mit dem die am Tensiometer erhaltene Messkurve, also die sorbierte
Masse des n-Heptans in Abhangigkeit von der Zeit, exakter ausgewertet werden sollte. Hier-
fiir wird der Sorptionsprozess in Teilprozesse unterteilt, die gleichzeitig beginnen, jedoch un-
terschiedlich schnell und unterschiedlich effektiv (hinsichtlich der sorbierten Menge n-
Heptan) ablaufen. Fur die Beurteilung der Teilprozesse kdnnen die zuvor beschriebenen Mo-
dellparameter miteinander verglichen werden. Ein solcher Vergleich wurde mit Vliesen (Po-
rendurchmesser 4,0 um/ 5,13 pum/ 6,50 pm), Hohlfasern (AuRendurchmesser 1,30 mm/
1,58 mm/ 1,88 mm) und PU-Schaumstoffen (Zelldurchmesser 300 um/ 450 pum/ 570 pm)
durchgefiihrt. Die Materialien weisen unterschiedlich feine, pordse Strukturen auf. Es wurde
festgestellt, dass die untersuchten Materialien jeweils unterschiedliche Sorptionsverhalten
aufweisen, welches anhand ihrer Modellparameter (Abb. 4-125) nachvollzogen werden konn-
te. Gute Reproduzierbarkeiten der Modellparameter lagen fiir die Vliese und Hohlfasern vor.
Fir die PU-Schaumstoffe wurden hohere Standardabweichungen detektiert. Hier muss jedoch
erwéhnt werden, dass die Zellschichten der PU-Schaume aufgrund ihrer groben Zellstruktur
gering war, so dass es eher zu Messwertschwankungen kommen kann. Des Weiteren kdnnte
die geringe Kontaktflache zwischen Probe und Benetzungsmittel (35 mm L&nge * ca. 0.15 —
1.00 mm Breite) eine Fehlerquelle darstellen. Fir einen exakteren Vergleich der Referenzma-
terialien untereinander missten zusatzlich deren unterschiedlichen Grenzflachenspannungen
gegeniiber dem n-Heptan beriicksichtigt werden. Andererseits konnte angenommen werden,
dass durch das Modell nicht nur die Sorption des n-Heptans an der Oberflache der jeweiligen
Materialien beschrieben wird, sondern auch die Desorption der n-Heptan-Molekile in der
Modellrechnung enthalten ist. Die Desorption kdnnte, abhéngig von der aufieren Oberflache
der Materialien, unterschiedlich schnell verlaufen und zu einem ,,Nachsorbieren® an der
Grenzflache zwischen Probe und Benetzungsmittel fiihren. Schlieflich koénnte sich ein
Gleichgewicht zwischen Sorption und Desorption einstellen. Fur die genaue Zuordnung der
Modellparameter mussten weitere Messungen und Modellrechnungen mit Materialien durch-
gefiihrt werden, die weniger stark in ihren Eigenschaften variieren. Denkbar waren Messun-
gen an einzelnen Kapillaren, wie beispielsweise Teflon-Kapillaren fir den HPLC-Gebrauch.
Eventuell konnte mit diesen ein Modell erstellt werden, das eher einem idealen kapillaren
oder pordsen System entspricht als die bisher untersuchten Materialien (Vlies, Hohlfasern,
PU-Schaumstoff). Bei den bisher untersuchten Materialien konnten sich die durch unter-
schiedliche Eigenschaften bedingten Prozesse Uberlagern, so dass keine eindeutige Tendenz
flr das Sorptionsverhalten festgestellt werden kann. Abschliefend kann festgehalten werden,
dass durch das Modell der Sorptionsprozess umfassend beschrieben werden kann (theoretisch
Uber die Messzeit hinaus) und bei diesem die sorbierte Masse auch zeitunabhédngige erfasst
werden kann. Fir die exakte Interpretation der Modellparameter sind jedoch weitere Untersu-
chungen notwendig. Die Messung der Kapillaritatskonstanten am Tensiometer beschrankt
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sich hingegen auf den linearen Anfangsbereich der Messkurven. Die Kapillaritatskonstante
wird jeweils zeitabhdngig detektiert. Eine Kombination aus beiden Mess- bzw. Auswertme-
thoden konnte folglich sinnvoll sein.

4.2.2 Auswertung von REM-Bildern mittels Bildverarbeitung

Die Entwicklung dieser Charakterisierungsmethode wurde in enger Zusammenarbeit mit
Herrn Dr. P. Lindner des Instituts fir Technische Chemie der Gottfried Wilhelm Leibniz Uni-
versitat in Hannover durchgefiihrt.

Fur die Beurteilung der Schaummorphologie werden rasterelektronenmikroskopische Auf-
nahmen von den Querschnitten der Schaummembranen angefertigt. Eine rein visuelle Inter-
pretation dieser REM-Aufnahmen kann subjektiv und zeitaufwendig sein. Weniger fehlerbe-
haftet und schneller kann hingegen ein Vergleich zwischen quantitativen Messwerten sein,
der unter Verwendung eines Bildverarbeitungsprogramms durchgefuhrt wird. Die Auswer-
tung der REM-Bilder wird bisher mit dem Programm ,,Scion Image for Windows - SCN*
vorgenommen (siehe Material und Methoden). Mit SCN Image kdnnen die folgenden numeri-
schen Werte der Schaumstoffquerschnitte erfasst werden:

o die jeweilige Flache A, des auszuwertenden Messbereichs des REM-Bilds in um?
e die Anzahl N der gez&hlten Schaumzellen innerhalb der Flache Aq
e die jeweiligen Flache A; der einzelnen Schaumzellen in pm? als Zahlenreihe

SCN Image ist jedoch kein vollstdndig automatisch agierendes Programm. Um die zuvor auf-
gezahlten Werte zu erhalten, muss das REM-Bild der jeweiligen Probe manuell auf eine
durchsichtige Folie tbertragen werden, um diese einscannen zu kdnnen (siehe Material und
Methoden). Dieser Arbeitsschritt kann, wie zuvor erwahnt, Fehler beinhalten, da subjektiv
entschieden wird, wie die Schaumstruktur nachgezeichnet wird und zudem einen grof3en zeit-
lichen Aufwand bedingen. Besonders das Nachzeichnen der Zellwande von offenen Zellen ist
dabei schwierig, da hier oftmals keine eindeutigen Konturen gegeben sind.

4.2.2.1 Versuchsziel, -durchfihrung und Ergebnisse

Es soll eine systematische, weniger zeitaufwandige Auswertungsmethode fiir die REM-Bilder
der Schaummembranen entwickelt werden, die vollstandig automatisch ablauft. Mit ihr sollen
Aussagen zu der Qualitdt und Quantitat der Schaummorphologie getroffen werden. Von
Interesse wére hierfir, &hnlich zu SCN:

o die jeweilige Flache A, des auszuwertenden Messbereichs des REM-Bilds in um?
e die Anzahl N der gez&hlten Schaumzellen innerhalb der Flache Aq
e die jeweilige Flache A, der einzelnen Schaumzellen in pm?

Zusatzlich konnten folgende Werte aussagekraftig sein:
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e das Verhaltnis zwischen geschdumtem und ungeschaumten Material

o die ZellflachengroRenverteilung

e (Haufigkeit einer Zellflache A; in % in Abhangigkeit von der Zellflache A; in pm?)

e ein Zahlenwert, der die Form der Schaumzellen wiedergibt (z.B. oval oder kreisrund)

Die jeweiligen MessgroRen konnten anschliefend miteinander verglichen werden, um den
Einfluss von Prozess- oder Materialparametern auf die Schaummorphologie nachweisen zu
konnen.

In enger Zusammenarbeit mit Dr. P. Lindner des Instituts fir Technische Chemie der Gott-
fried Wilhelm Leibniz Universitat in Hannover erfolgte die Entwicklung einer Software, mit
der die REM-Bilder der Schaummembranen erfasst und analysiert werden konnen. Der Name
der Software lautet ,,Membrane Evaluation“. Als Datenbasis wurde das folgende REM-Bild
(Abb. 4-151) verwendet.

0610-13-02 6x
TR e e o

Abb. 4-151: REM-Aufnahme von sechs Ubereinander geklebten PP-Schaummembranen, Querschnitt in 20facher
Vergrolierung

Die in Abb. 4-151 dargestellte Schaummembran wurde aus 10% verzweigtem PP (PF 814),
70 % linearem PP (PPC 3660) und 10 % PP Blockcopolymer (71 EK 71 PS) mit 3.2 % CO,
hergestellt (siehe Material und Methoden). Als Nukleierungsmittel wurden 2 % Talkum
(NUC 5515) verwendet. Zusatzlich wurde 1 % Wachs (Cesa slip PEA0025148, Clariant Mas-
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terbatches GmbH, Ahrensburg) zu der Polymermischung gegeben. Es wurden mehrere
Schichten der Schaummembran mit Pattex Power Spray (Henkel, Dusseldorf) ibereinander
geklebt, insgesamt sechs Stlick, um das REM-Bild mit moglichst vielen Schaumzellen bei der
relativ kleinen VergroRerung (20fach) ausfillen zu kdnnen. Die in Abb. 4-151 gezeigte
Schaumstoffprobe wurde ausgewéhlt, weil ihre Morphologie visuell als homogen beurteilt
wurde. Es sind wenige Schaumfalten im REM-Bild ersichtlich, da die Probe auf einem Kihl-
dorn mit 120 mm Durchmesser stabilisiert wurde, auf dem der Schaumstoff gentigend ausei-
nander gezogen werden konnte (siehe Abschnitt 4.1.3). Zundchst wurden die Eigenschaften
des Originalbildes (Abb. 4-151) festgestellt:

e Es liegt eine 24 bit RGB Palette [85] mit 256 Graustufen vor.

e Es existieren 256 verschiedene Graustufen, die alle mindestens einmal auftreten.
e Die Maxima in der Verteilung der Graustufen liegen bei

e 0 (Schwarz) und 255 (Weil).

e Das Innere der Schaumzellen weist niedrige Graustufen auf (Tendenz Schwarz).
e Die Rénder der Schaumzellen haben hohe Graustufen (Tendenz WeilR).

Erstellen des Zielbildes

AnschlieRend wurde aus dem Originalbild (Abb. 4-151) mit Hilfe von Corel Photo Paint ein
Zielbild (Abb. 4-152) erstellt, um einen Standard fur die Ergebnisse zu erhalten, die spater mit
der zu erstellenden Software ermittelt werden. Die Ergebnisse des zu entwickelnden Algo-
rithmus sollen zudem anhand des Standards Uberprift werden. Hierzu muss erwahnt werden,
dass auch die Erstellung des Zielbildes manuell erfolgen muss, da es bisher keine numeri-
schen Werte (Anzahl der Zellen, Zellform) fur einen offenzelligen Schaumstoff gibt, fir die
angenommen werden kann, dass sie die Schaummorphologie ohne Fehler wiedergeben. Daher
wurde wie folgt vorgegangen. Die REM-Bilder liegen urspringlich im Tagged Image File
Format (TIF) vor. Fir die Erzeugung des Zielbildes wurde dieses Format mit dem Programm
Corel Photo Paint in das Format Bitmap (bmp) konvertiert. Die Programmiersprache Delphi,
mit dem in Anschluss an die Erstellung des Zielbildes das Bildverarbeitungsprogramm entwi-
ckelt werden soll, unterstiitzt nativ nur dieses Bildformat (bmp). Mit Corel Photo Paint wurde
weiterhin der untere Bildteil, der die Legende enthalt, abgeschnitten, um eine Fehlauswertung
dieses Bereichs zu vermeiden. Um mit der Farbe Rot zeichnen zu kdnnen, wurde die Farbtiefe
auf 24 bit eingestellt und ein neues Objekt erstellt. Auf diesem Objekt wurden alle Schaum-
zellwénde mit roter Farbe (Pinselbreite = 2 Pixel) manuell nachgezeichnet Daraufhin wurde
eine Maske aus dem Objekt erstellt, die ebenfalls im bmp-Format gespeichert wurde (Abb.
4-152). In dieser Maske besitzen die Zellwande den Index eins, welcher der Farbe Weil} ent-
spricht. Das Zellinnere hat den Index null, dieses entspricht der Farbe Schwarz.
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Abb. 4-152: Mit Corel Photo Paint manuell erstelltes Zielbild

Die so erstellte Maske (Abb. 4-152) kann ebenfalls mit Corel Photo Paint invertiert und als
bmp-Datei gespeichert werden (Abb. 4-153).

TR T O
T

Abb. 4-153: Mit Corel Photo Paint Invertiertes Bild

Das manuelle Nachzeichnen mit dem Programm Corel Photo Paint dauert sehr lange, bis zu
vier Stunden. In vielen Fallen ist, wie bereits zu Beginn des Kapitels erwéhnt, durch den men-
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schlichen Betrachter nicht klar zu unterscheiden, wo genau die Begrenzungen der Zellen sind.
Einige Zellgrenzen missen daher willkirlich festgelegt werden. Die quantitative Bewertung
des Bildverarbeitungsalgorithmus kann daher schon durch die Probleme bei der Erzeugung
des Zielbildes fehlerbehaftet sein. Andererseits kann das Erkennen der Abgrenzung von
Schaumzellen auch durch ein Bildverarbeitungsprogramm nicht gewahrleistet werden. Wel-
ches folglich zwei unterschiedlichen Fehlerquellen entsprechen kénnte. Ausgehend von dem
Binarbild in Abb. 4-153 kann mit Hilfe eines Algorithmus, der bereits im Institut fir Techni-
sche Chemie verwendet wurde, eine Zerlegung der Bilddaten in einzelne Objekte vorgenom-
men werden. Der Algorithmus tragt den Namen ,,Find Object 8 Connected” (Institut flr
Technisches Chemie, Leibniz Universitat Hannover). Als Nebenprodukt werden die Flachen
aller Objekte berechnet (siehe dazu Abb. 4-154 und Abb. 4-155).

R e A = N~ ol

Abb. 4-154: Kantenbild nach Anwendung des Algorithmus Find Object 8 Connected
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Abb. 4-156: Kantenbild nach Eliminierung aller Objekte, die den Bildrand berihren

Fur Objekte, die den Bildrand berihren, ist eine GréRenbestimmung nicht sinnvoll, da ihre
Ausdehnung aufRerhalb des Bildes nicht bekannt ist. Solche Objekte werden entfernt (Abb.
4-156 und Abb. 4-157). Des Weiteren werden Objekte mit einer Grof3e unter 25 Pixel entfernt
und nicht weiter ausgewertet. VVorerst wird also angenommen, dass Objekte dieser GroRe ver-

nachlassigt werden kénnen.
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Abb. 4-157: Objektflachen nach Eliminierung aller Objekte, die den Bildrand beriihren

Um einen ersten Eindruck von der Schaumzellform zu erhalten, wird zunéchst der Formfaktor
,,Compactness“ [85] jedes Objekts berechnet. Fir die Erstellung des Zielbildes wird die ver-
einfachte Definition verwendet (Gleichung 4-9), da diese ohne grofen zeitlichen Aufwand in
den Algorithmus implementiert werden kann.

C=F/A Gleichung 4-9

C: Compactness (Objekt-Formfaktor, dtsch.: Kompaktheit)
F: Flache eines Rechtecks, welche das Objekt umschlief3t
A: Objektflache

Fur exakt rechteckige sowie quadratische Objekte ergibt sich somit eine Compactness von
eins. Fur elliptische, gestreckte Objekte sind die Werte groRer als eins. Die Auswertung der
690 Schaumzellen des Zielbildes ergab, dass die haufigsten Objekte GréRen zwischen 150
und 200 Pixel aufweisen. Der Mittelwert liegt bei 290 Pixeln. Die Compactness C liegt im
Mittel bei 1,7 — der groRte Teil der Schaumzellen ist folglich elliptisch. Nur wenige Zellen
haben sehr hohe Werte bei der Kompaktheit. Das bedeutet, dass die Anzahl der sehr langen,
dunnen Zellen gering ist. Weitere statistische Kenngréfien sind in Tab. 4-11 zu sehen. Die
Histogramme der Objektflachen und der Compactness C sind in Abb. 4-158 und Abb. 4-159
dargestellt.
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Tab. 4-11: Statistik zur Auswertung des Zielbildes (Abb. 4-157)

*STABW: Standardabweichung

Haufigkeitin %

100 +
90 ]
80 ]
70 -

60 -

30 1
20 1

10 A

50
100
150

Grole und Einheit Wert
Anzahl N der Zellflachen 690
Summe der Objektflachen A; in Pixel 200.088
Minimum Objektflache in Pixel 27
Mittelwert Objektflache in Pixel 290
Mittelwert STABW* 8
Maximum Objektflache in Pixel 1792
Compactness 1,72
Compactness STABW* 0,01
§883833835858585888888

Objektflachein Pixel

Abb. 4-158: Histogramm der Objektflachen des Zielbildes
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Abb. 4-159: Histogramm der von dem Zielbild ermittelten Compactnesswerte

Entwicklung des Algorithmus

Ziel des zu entwickelnden Algorithmus ist es, ein Bild zu erhalten, das ahnlich dem in Abb.
4-153 dargestellten invertierten Bild ist. Das Zellinnere soll mit der Farbe Weill gekennzeich-
net sein, welche dem Index eins in der zugrunde liegenden Matrix entsprechen wirde. Die
Gesamtheit der Zellstege und des kompakten, ungeschdumten Materials soll schwarz gefarbt
sein und somit dem Index null entsprechen. Aufbauend auf diesem Bild kann die Auswertung,
wie im Abschnitt ,,Erstellen des Zielbildes* beschrieben ist, vorgenommen werden. Die He-
rausforderung besteht darin, aus einem gegebenen Bild das erforderliche Binarbild zu errech-
nen, weil es schwierig ist das Kompaktmaterial beziehungsweise die Schaumzellen zu defi-
nieren. Es wurden verschiedene Ansatze erprobt, die im Folgenden beschrieben und bewertet
werden sollen. Hierfur wurden zwei Definitionen festgelegt:

Definition Z: Schaumzelle mit schwarzem Inneren ohne Grauwertgradient

L
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Ansatz 1: Binarisierung

Fur die Bindrisierung des Originalbildes wurde der Schwellenwert fur die Graustufe zu 255/2
festgelegt, da dieses der Halfte des ermittelten Graustufenmaximums entspricht. Unter Ver-
wendung des Schwellenwerts wird das Bild in die Farben Schwarz und Weil3 unterteilt und
anschlieRend eine Invertierung vorgenommen. Zusammenhéangende Objekte werden nach der
Moore Nachbarschaftsregel extrahiert. Die Moore-Nachbarschaft beschreibt die Nachbar-
schaftsbeziehung in einem quadratischen Raster. Alle Flachen, welche mindestens eine Ecke
mit der Basisflache gemeinsam haben (Abb. 4-160), gelten als Nachbarn. Sie wird daher auch
als 8er-Nachbarschaft bezeichnet [86].

Abb. 4-160: Moore-Nachbarschaft

Vorteile dieses Mechanismus sind, dass er relativ einfach erstellt werden kann und dass mit
ihm alle Schaumzellen Z detektiert werden kénnen. Nachteilig ist, dass nahezu keine Robus-
theit gegen Bildstérungen vorhanden ist. Das heif3t, dass die Unterteilung in Zellwénde und
Zellstege ungenau werden kann, so dass Objekte entstehen, in denen mehrere Schaumzellen
(sowohl Z als auch Z') verbunden sind (Abb. 4-161). Einige Schaumzellen Z", die einen star-
ken Grauwertgradienten aufweisen, werden nicht erkannt. Diese Tatsache kann umfangreiche
Nachbearbeitungen bedingen. Die Verénderung des Algorithmus ist wenig kompliziert.

Abb. 4-161: Bindrisierungsalgorithmus
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Ansatz 2: Kantendetektion und Skelettierung mit dem SUSAN Algorithmus

Die Kantendetektion und Skelettierung wird mit dem SUSAN-Verfahren vorgenommen. Bei
der Kantendetektion wird eine Grauwertkante (Linie) zwischen dem Objekt (Schaumzelle)
und dem Hintergrund (ungeschdumtes Material) extrahiert. Die Weiterverarbeitung dieser
Linie, die unter anderem das Verdinnen der Linie beinhalten kann, wird als Skelettierung
bezeichnet [85, 87]. Eliminiert werden Objekte, deren Flache kleiner als elf Pixel ist, weil
angenommen wird, dass deren GroRe vernachlassigbar ist. Das Closing, bei dem kleinere Li-
cken der Linien geschlossen werden, findet mit einer 3 x 3 Filtermatrix statt, anschlieBenden
erfolgt eine Invertierung [85]. Zusammenhédngende Objekte werden nach der Von-Neumann-
Nachbarschaftregel extrahiert. Die Von-Neumann-Nachbarschaft ist eine Nachbarschaftsbe-
ziehung in einem quadratischen Raster. Lediglich die Flachen, die eine Kante mit der Basis-
flache gemeinsam haben, gelten als Nachbarn (Abb. 4-162). Verglichen zu der Moore-
Nachbarschaft (Abb. 4-162) werden hier folglich weniger Flachen als benachbart erfasst.

Abb. 4-162: Von-Neumann-Nachbarschaft

Alle Objekte, fur die nicht gilt 25 < Flache < 1/20*Bildgrdsse, werden eliminiert. Ein Nebe-
neffekt ist, dass Objekte, die den Bildrand beriihren, hierbei mit entfernt werden. Zudem wer-
den alle Objekte entfernt, deren mittlerer Grauwert > %,*255 ist. Die Bewertung der verblei-
benden Objekte wird analog zum Vorgehen aus dem Abschnitt ,,Erstellen des Zielbildes* aus-
gefiihrt. VVorteilhaft ist, dass alle Schaumzellen Z und teilweise auch die Zellen Z" gefunden
werden. Durch die Verwendung des SUSAN-Verfahrens besteht eine Robustheit gegen Bild-
storungen, Unscharfe und Grauwertgradienten in der Nahe von Zellwanden. Weniger gut aus-
gepréagt ist die Unterscheidung von einzelnen Objekten. Es entstehen auch mit diesem Mecha-
nismus Objekte, in denen mehrere Zellen (sowohl Z als auch Z') verbunden sind oder in denen
eine Schaumzelle und ein Steg vorliegen (Abb. 4-163). Des weiteren werden einige der offe-
nen Zellen nicht erkannt. Daher misste auch hier, &hnlich zu Ansatz 1, eine Nachbearbeitung
der Objekte erfolgen. Die Verbesserung dieses Ansatzes ware relativ kompliziert.
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Abb. 4-163: Kantendetektion und Skelettierung mit dem SUSAN Algorithmus

Ansatz 3: Binarisierung und Skelettierung nach Zhang und Suen

Eine Bindrisierung des Originalbildes wird am Schwellwert 255/ 2 vorgenommen, da dieses
der Hélfte des ermittelten Graustufenmaximums entspricht. Die Binarisierung wird mit einer
Skelettierung nach Zhang und Suen [88] kombiniert. Anschliefend wird, identisch zu Ansatz
2, eliminiert, invertiert und ausgewertet. Anhand des beschriebenen Mechanismus werden
offene Zellen und teilweise geschlossene Zellen detektiert. Im Vergleich zu Ansatz 2 (SU-
SAN) ist jedoch eine geringere Robustheit gegen Bildstérungen zu erwarten. Prinzipiell treten
die gleichen Nachteile wie bei dem Ansatz 2 auf, mit folgenden Unterschieden: die Tendenz,
dass Objekte aus Pore und Steg entstehen ist hier geringer, daftr sind hier in h6herem MaRe
Objekte falschlicherweise verbunden (Abb. 4-164).

Abb. 4-164: Bindrisierung und Skelettierung nach Zhang und Suen

Eine Verbesserung des Algorithmus wére im Vergleich zu Ansatz 2 (SUSAN) einfacher zu
realisieren.

Vergleich der Ergebnisse: Manuelle Auswertung mit den Ansatzen 1 bis 3

Der Vergleich der Ergebnisse soll anhand der nach den unterschiedlichen Ansétzen ermittel-
ten Objektflachen (Abb. 4-165) beziehungsweise deren Fehlerquadratsummen (Berechnung
siehe Anhang), bezogen auf die ObjektgrofRen des manuell erstellten Zielbildes, vorgenom-
men werden.
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Abb. 4-165: Vergleich der Haufigkeiten der detektierten Objektflachen

Aus dem Vergleich der Fehlerquadratsummen (Tab. 4-12) folgt, dass fir den An-
satz 2 (SUSAN) die grofiten Abweichungen bezogen auf die Objektgrofien des Zielbildes vor-
liegen. Es folgt der Ansatz 3 (Skelettieren). Die geringsten Abweichungen treten hingegen fur
den Ansatz 1 (Binérisierung) auf. Aufgrund der geringsten Fehlerquadratsumme wurde dieser
Ansatz als Basis fur die weitere Entwicklung des Bildverarbeitungsprogrammes Membrane
Evaluation ausgewahlt.

Tab. 4-12: Vergleich der verschiedenen Ansétze anhand ihrer Fehlerquadratsummen

Ansatz Fehlerquadratsumme, bezogen auf das
Zielbild (Abb. 4-157)

1: Bindrisierung 7.927
2: SUSAN 28.175
3: Skelettierung nach Zhang und Suen 9.834

Unter Berucksichtigung der zuvor beschriebenen Ergebnisse wurde vom Institut fiir Techni-
sche Chemie (Leibniz Universitit Hannover) die Software ,,Membrane Evaluation* bereitges-
tellt. Diese stellt eine Weiterentwicklung des Ansatzes 1, der Binérisierung, dar. In der Soft-
ware ,,Membrane Evaluation® konnen die folgenden Parameter fur die Auswertung der REM-
Bilder von Schaumstoffen vorgegeben werden:
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e Umrechnungsfaktor fiir die Umrechnung der Einheit Pixel zu der Einheit pm?

e Graustufen-Schwellenwert flr die Binarisierung (engl.: Threshold)

e SD-Parameter flr die VVorgabe der Anzahl von moglichen Nachbarpixel fur die detek-
tierten Hintergrundpixel, hier: das ungeschaumte Material

(Formatierung des Codes siehe Anhang)

e Eliminierungs-Schwellenwert fir die Graustufe (engl.: Object Elimination Threshold)
e Eliminierungs-Schwellenwert fur die Zellflachengrdf3e (engl.: Object Size Limit).

Vorbereitend erfolgt eine Ausmessung des zu untersuchenden REM-Bildes in um und Pixel
mit dem Programm Scandium von Olympus (Hamburg), so dass der Umrechnungsfaktor von
der Einheit Pixel zu um? tber einen Dreisatz berechnet werden kann. Das jeweilige REM-
Bild wird anschlieBend als bmp-Datei in Membrane Evaluation geladen. Die Auswertung
wird mit dem Button ,,RUN* (Abb. 4-166) gestartet.

=

Threzhold
= o :
SDparam 4 Piwel ta pre factor
1 S e
bj Elimination TH 191 Object Size Limt 25
K| A -

K1 I
[~ BRun on change
[+ Export to Excel

Abb. 4-166: Benutzeroberflache Programm Membrane Evaluation

Als Ergebnisdateien erscheinen das Binérisierungsbild in den Farben Schwarz (ungeschaum-
tes Material) und WeiR (Schaumzellen) und das Bild mit den voneinander abgegrenzten Ob-
jekten in unterschiedlichen Farben (siehe Anhang). Zusétzlich wird eine Excel-Datei erstellt,
in der die folgenden Messwerte enthalten sind:

e die jeweilige Flache A, des auszuwertenden Messbereichs in Pixel bzw. pm?
e die Anzahl N der gezéhlten Schaumzellen innerhalb der Flache Ag
(Number of Objects)

e die jeweiligen Flachen A; der einzelnen Schaumzellen in Pixel bzw. pm?

e die Summe der Flachen A; (Total Area in Pixel resp. pm?)

e das Verhaltnis des auszuwertenden Messbereichs A, zu der Gesamtheit der Objektfla-
chen Aj, welches der Porositét in % entspricht (Area Ratio)

e das Minimum der detektierten Objektflachengréfen in pm? (Min Object Area)

e den Mittelwert aus den detektierten ObjektflachengroRen in pum? (Mean Object Area)

e das Maximum der detektierten ObjektflachengréRen in um? (Max Object Area).
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Weiterhin werden folgende Formfaktoren in der Excel-Datei erfasst, mit denen die Form der
Schaumzellen erfasst werden soll:

Die Compactness C des jeweiligen Objekts.
(C =1 fur quadratische oder rechteckige Objekte, C > 1 fiir elliptische Objekte)

Die Exzentrizitat E des jeweiligen Objekts.

Mit der Exzentrizitat E wird das Verhaltnis zwischen dem maximalem und dem mini-
malem polaren Abstand in einem einzelnen Objekt (hier: einer Schaumzelle) verstan-
den. Mit Hilfe des ber den Objektschwerpunkt berechneten polaren Abstands wird
eine lage- und groRenunabhéngige Beschreibung der Objektform erzielt[85].

(E = 1 fur kreisférmige Objekte, E > 1 fur elliptische Objekte)

Das Streckungsverhaltnis A des jeweiligen Objekts.

Dieses gibt das Verhaltnis zwischen der Lange des Objekts und der Breite des Objekts
an [85]. Bezogen auf kreisformige Objekte gilt:

A =1 fur kreisformige Objekte, A > 1 flr elliptische Objekte

Auswertung eines Testbildes mit dem entwickelten Programm

Membrane Evaluation

Fiir die Uberpriifung der Funktionsweise des Programms ,,Membrane Evaluation* wurde mit
Corel Photo Paint ein Testbild mit acht gleich grof3en, ovalen Flachen angefertigt und ausge-
wertet. Die Flachen wurden in ovaler Form erstellt, um die Abweichung von der Kreisform
mit dem Formfaktor Compactness (Gleichung 4-9) nachvollziehen zu kénnen.

Abb. 4-167: Auswertung des Testbilds mit Membrane Evaluation

Die Auswertung mit der Software ,,Membrane Evaluation“ ergab die in Tab. 4-13 zusammen-

gestellten Werte.
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Tab. 4-13: Auswertung des Testbildes mit Membrane Evaluation

GroRRe und Einheit Ergebnis
Messbereich Ag in pm2 15.756.750.000
Objektanzahl N 8

Summe der Objektflachen A; in pm?  2.271.493.080

Flachenverhéltnis in % 14,41
Minimum Objektflache in pm? 283.901.620
Mittelwert Objektflache in pm? 283.936.635
Maximum Objektflache in pm? 284.041.680
Compactness 1,29
Exzentrizitét 1,12
Streckungsverhéltnis 1,07

Die Anzahl der Objekte wird mit dem Ergebnis Anzahl = 8 Stiick richtig ermittelt. Der von
,,Membrane Evaluation“ detektierten Flachenmittelwert wurde zu 283,94 mm? bestimmt. Um
diesen Wert zu tberprifen, wurde die kreisformige Flache zum Vergleich mit dem Programm
Scandium von Olympus (Hamburg) ausgemessen. Dabei wurde eine Flache von 285,02 mm?
festgestellt, welche gut mit dem von Membrane Evaluation detektierten Messwert Uberein-
stimmt. Zwischen den ermittelten Flachenwerten liegt ein minimaler Unterschied von 0.38 %
vor, der auf manuelle Fehler bei dem Ausmessen mit Scandium zuriickgefthrt werden kann.
Die Mittelwerte der Kompaktheit, der Exzentrizitit und des Streckungsverhéltnisses weichen
um maximal 22,48 % von dem Wert 1,00 ab, der fur ideal quadratische/ rechteckige Objekte
(Compactness) beziehungsweise kreisrunde Objekte (Exzentrizitat, Streckungsverhaltnis)
angenommen wird. Dieses bestétigt, dass eine numerische Erfassung ovaler Objektformen mit
dem Programm mdglich ist. Die Formfaktoren sind unterschiedlich hoch. Die Compactness ist
um 22,48 % groRer als eins, da diese, der Einfachheit halber, zunéchst auf rechteckige Objek-
te bezogen wurde (siehe Gleichung 4-9). Insgesamt kann festgehalten werden, dass das Prog-
ramm ,,Membrane Evaluation® fiir das Testbild (Abb. 4-167) realistische Werte bezliglich der
Anzahl, der GroRe und der Form der Objekte liefert.

121



Experimente und Ergebnisse

Vergleich der Programme SCN Image und Membrane Evaluation

Ergénzend soll ein Vergleich anhand des Originalbildes (Abb. 4-151) durchgefuhrt werden,
indem dieses einerseits mit dem Bildverarbeitungsprogramm SCN Image (siehe Material und
Methoden) und andererseits mit dem neu entwickelten Programm Membrane Evaluation aus-
gewertet wird. Es wurden die in Tab. 4-14 zusammengestellten Werte erhalten

Tab. 4-14: Ergebnisvergleich SCN-Image und Membrane Evaluation

Messgrofie SCN-Image Membrane Abweichung
Evaluation

Messbereich Ag in um? 11.118.608 14.929.328 25 %
Anzahl N Zellflachen 537 664 19 %
Summe der Zellflachen in pm? 5.940.011 6.496.726 8 %
Porositat in % 53 43 19 %
Minimum Zellflache in pm? 45 1423 97 %
Mittelwert Zellflache in um? 11.061 9.784 11%
Maximum Zellflache in um? 1.833.363 129.781 93 %

Gute Ubereinstimmungen zeigen die Ergebnisse fiir die Mittelwerte der Zellflachen in pm?.
Dieses konnte bestatigen, dass in beiden Programmen generell genligend Objekte (Zellen)
gefunden werden, um aus ihnen einen reprasentativen Mittelwert zu generieren. Auch die
Summe der gemessenen Zellflachen liegt mit einer Abweichung von 8 % nah beieinander.
Hingegen weichen die detektierten Minima und Maxima der ZellflachengroRen sehr stark
voneinander ab. Das von SCN herausgegebene Minimum ist, im Vergleich zu dem Ergebnis
von Membrane Evaluation, um 97 % kleiner. Das von SCN ermittelte Maximum ist um 93 %
groler. Mit SCN-Image wurde demnach ein grof3erer Bereich bezlglich der ZellflachengroRe
erfasst. Die hohen prozentualen Abweichungen konnte einerseits durch ein fehlerhaftes Ab-
zeichnen des REM-Bildes im Auswertverfahren von SCN-Image verursacht werden (siehe
Abb. 4-168 und Abb. 4-169), bei dem subjektiv entschieden wird, welche Strukturen als
Schaumzellen erfasst werden. Andererseits konnten im Binarisierungsschritt von Membrane
Evaluation Fehler erfolgen (Abb. 4-170). Es kénnten zu viele der einzelnen Zellen verkannt
werden und zu einer groRen Zelle zusammengefasst werden. Denkbar ist auch, wie zuvor er-
wéhnt, dass Teile der Sekundarstruktur als Primarstruktur erfasst werden.
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Abb. 4-169: SCN-Image Abgezeichnetes REM-Bild  Abb. 4-170: Membrane Evaluation - Binéarisiertes
REM-Bild

Auswertung von Schaumstoff-REM-Aufnahmen mit Membrane Evaluation

Anhand der Messwerte, die mit der Software Membrane Evaluation erhalten werden kdnnen,
sollen Schaumstoffen verglichen werden, die bei unterschiedlichen Abzugsgeschwindigkeiten
angefertigt wurden (siehe auch Variation Abzugsgeschwindigkeit, Abschnitt 4.1.2). Die ras-
terelektronenmikroskopischen  Aufnahmen der Schaumstoffquerschnitte wurden mit
100facher VergroRerung angefertigt und sind in Abb. 4-171 bis Abb. 4-174 dargestellt.

Mikroskop Beschleunigunggspah‘r{ung Arbeitsabstand IDetekto_Tl Horizontale Bildweite Ve?grﬁf&erung
Quanta FEG 10 kY 108 mm ETD 3 mm 3 | 500 prr |

Abb. 4-171: Abzugsgeschwindigkeit 4 m/min
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W] Mikroskop |Beschleunigungsspannung | Arbeitsabstand | Detektor | Horizontale Bildweite | VergréGerung
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Abb. 4-173: Abzugsgeschwindigkeit 6 m/min
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Abb. 4-174: Abzugsgeschwindigkeit 7 m/min
35% -
30% -
B 4 m/min
25% -
45 m/min
= 20% - H 6 m/min
< .
=y # 7 m/min
o 15% -
T
10% -
5% -
0% -
o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o
o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o
o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o
— N ™ < n [{e) M~ [e0) o o — N ™ <t Ln o N~ [o0) [e)) o
— — — — — — — — — — (V]

Zellflache in pm?

Abb. 4-175 Haufigkeit von Zellflachen fiir unterschiedliche Abzugsgeschwindigkeiten
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In Abb. 4-175 ist die prozentuale Haufigkeit der fiir die unterschiedlichen Abzugsgeschwin-
digkeiten gemessenen Zellflachen dargestellt. Hinsichtlich der berechneten Zellflachen treten
Unterschiede im Bereich von 500 — 1000 um? auf. Fiir die niedrigeren Abzugsgeschwindig-
keiten von 4 und 5 m/min werden hier groRere Zellflachen gemessen. Die Maxima aller ge-
messenen Zellflachen ebenfalls in diesem Bereich liegt. Rechnet man eine Kreisflache von
500 — 1000 pum? Giber die entsprechende Formel (Gleichung 4-10) auf den Kreisdurchmesser
zuriick erh&lt man Werte zwischen 25 — 36 pm.

A= l7zd2 Gleichung 4-10

4

A: Kreisflache in um?
d: Kreisdurchmesser in um

Diese Werte liegen niedriger als erwartet. Die Zelldurchmesser der sekundaren Schaumstruk-
tur werden jedoch zu 50 — 100 um angenommen (durch blauen Pfeil in Abb. 4-176 markiert,
siehe néchste Seite). Eine Sekundarstruktur kann in den Zellwanden des Schaumstoffs entste-
hen, wenn diese aufgrund des inneren Gasdrucks der Schaumblase wachsen und dabei perfo-
riert werden. Es kann vermutet werden, dass das Programm zu ,,sensibel* misst, beziehung-
sweise die Sekundérstruktur (rot umrandet in Abb. 4-176) als Primarstruktur erfasst wird.
Dieses soll durch die Konfiguration eines Schwellenwertes fir zu vernachlassigende Objekt-
flachen im Programm geéndert werden.

Primarstruktur

Sekundarstruktur

. 5 bttt e = -
| Mikroskop |Beschleunigungsspannung Arbeitsabstand | Detektor | Horizontale Bildweite | VergraGerung
L1#] Quanta FEG 10 kY 10,8 mm ETD 3 - [ 500 priv

Abb. 4-176: Abzugsgeschwindigkeit 4 m/min

Zusatzlich wurden die Haufigkeitsverteilungen der Kompaktheit (Abb. 4-177), der Exzentrizi-
tat (Abb. 4-178) und des Streckungsverhéaltnisses (Abb. 4-179) von den vier Querschnittsauf-
nahmen der Schaumstoffe (Abb. 4-171 bis Abb. 4-174) ermittelt. In Abb. 4-177 wird deutlich,
dass hdufige Werte der Compactness fiir die Abzugsgeschwindigkeit 4 m/min zwischen 1.0
und 2.8 liegen. Hingegen treten fur eine hohere Abzugsgeschwindigkeit von 7 m/min auch
Werte im hoheren Bereich von 3.8 und 4.8 auf.
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Abb. 4-177: Formfaktor Compactness fur unterschiedliche Abzugsgeschwindigkeiten
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Abb. 4-178: Formfaktor Exzentrizitat fiir unterschiedliche Abzugsgeschwindigkeiten

Tendenziell deutet das Histogramm (Abb. 4-177) darauf hin, dass durch das Einstellen einer
héheren Abzugsgeschwindigkeit die Haufigkeit hdherer Werte zunimmt. Hohe Werte fiir die
Compactness kénnen nach Gleichung 4-9 erreicht werden, wenn die Objektflache A gegenu-
ber der umschlieBenden Rechteckflache F sehr klein ist. Eine solche Tendenz kann fir un-
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symmetrische Objekte auftreten, die zwar die begrenzenden Wénde der Rechteckflache be-
riihren, jedoch selbst keine groRe Flache aufweisen. Ubereinstimmende Tendenzen kénnen
fur die Exzentrizitat (Abb. 4-178) und das Streckungsverhaltnis (Abb. 4-179) festgestellt wer-

den.
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Abb. 4-179: Formfaktor Streckungsverhéltnis flr unterschiedliche Abzugsgeschwindigkeiten
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Abb. 4-180: Unterschiedliche Formfaktoren in Abh&ngigkeit von der Abzugsgeschwindigkeit

21

Um die Ubereinstimmung der Tendenzen der Formfaktoren fiir die Erhdhung der Abzugsge-
schwindigkeit besser zu veranschaulichen, wurde das auf der vorherigen Seite dargestellte
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Diagramm (Abb. 4-180) erstellt. Die Tendenz der Formfaktoren, die flr die Erhéhung der
Abzugsgeschwindigkeit auftritt, kann auf die unterschiedliche Dehnung der Schaumzellen im
jeweiligen Abzugsprozess zurlickgefuhrt werden. Bei niedrigen Abzugsgeschwindigkeiten (4
m/min) werden die Schaumzellen im Vergleich zu hohen Abzugsgeschwindigkeiten (7
m/min) weniger stark gedehnt. Das heift, dass die Schaumzellen bei niedrigen Abzugsge-
schwindigkeiten eher in ihrer spharischen Form erhalten bleiben. Durch einen schnellen Ab-
zug der Schaumfolie kann eine Streckung der sphérischen Schaumzellen erfolgen, so dass sie
eine langliche oder elliptische Form annehmen. Das AusmaR der Elongation der Schaumzel-
len kann mit den Formfaktoren Compactness, Exzentrizitat und dem Streckungsverhaltnis
quantitativ erfasst werden. Eine deutliche Anderung der Schaumzellform tritt beispielsweise
mit der Erh6hung der Abzugsgeschwindigkeit von 6 auf 7 m/min auf (Abb. 4-180).

Einfluss der Variation von Programmparametern in Membrane Evaluation auf die
Endergebnisse Zellflachenanzahl, -gréi3e und -form

Im Programm muss ein konstanter Faktor fur die Umrechnung von der Einheit Pixel zu der
Einheit pm? vorgegeben werden. Variiert werden kénnen die folgenden Parameter:

e Graustufen-Schwellenwert fir die Binarisierung (engl.: Threshold)

e SD-Parameter firr die Vorgabe der Anzahl von mdéglichen Nachbarpixel fir die detek-
tierten Hintergrundpixel, hier: das ungeschdumte Material
(Definition siehe Anhang)

e Eliminierungs-Schwellenwert fiir die Graustufe (engl.: Object Elimination Threshold)

e Eliminierungs-Schwellenwert fiir die ZellflachengroRe (engl.: Object Size Limit).

Mikroskop [ Beschleunigungsspannung | Arbeitsab e [Vergralerung
L] Quanta FEG 10 kY 10,7 mm ETD 2 mm - [ 500 pr |

Abb. 4-181: Geschlossenzelliger Schaumstoff, REM Querschnitt 150fach

Um zu untersuchen, welchen Einfluss die Verdnderung der Programmparameter auf die End-
ergebnisse haben kann, wurde eine Versuchsreihe mit dem in Abb. 4-181 gezeigten Schaum-
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querschnitt durchgefiihrt. Hierbei sollte unter anderem festgestellt werden, ob die Verande-
rung der Programmparameter zu einer Zellflachenverteilung mit gréReren Zellflachen flhren
kann, da fur die in Abb. 4-175 dargestellte Verteilung angenommen wurde, dass ,,zu kleine*
Zellflachen ermittelt wurden. Der verwendete Schaumquerschnitt (Abb. 4-181) wurde von
einem geschlossenzelligen Schaum angefertigt. Als Standardparameter werden die in der Tab.
4-15 grau hinterlegten Werte verwendet. AnschlieRend wurde jeweils ein Programmparameter
variiert, diese sind in Tab. 4-15 grau hinterlegt.

Tab. 4-15: Versuchsiibersicht Variation Programmparameter

Parameter/ Versuch- Threshold SD Parameter ~ Object Elimina-  Object Size
spunkt Bezeichnung tion Threshold Limit
Std. 85 4 191 25
TH 35 35 4 191 25
TH 135 135 4 191 25
SD1 85 1 191 25
SD 8 85 8 191 25
OET 127 85 4 127 25
OSL 50 50
OSL 150 150

Std.: Standard
TH:  Threshold —Graustufen-Schwellenwert fiir die Bindrisierung

SD:  SD-Parameter fur die Vorgabe der Anzahl von mdglichen Nachbarpixel fir die detek-
tierten Hintergrundpixel, hier: das ungeschdumte Material (Definition siehe Anhang)

OET: Object Elimination Threshold — Eliminierungs-Schwellenwert fiir die Graustufe

OSL: Object Size Limit — Eliminierungs-Schwellenwert fir die ZellflachengréRe in Pixel

Fur die in Tab. 4-15 dargestellte Versuchsubersicht sollen die in Tab. 4-16 beschriebenen
Messwerte verglichen werden, die mit dem Programm Membrane Evaluation erhalten werden
kénnen. Der Gesamtmessbereich in pm? wird nicht verglichen, weil dieser aufgrund des glei-
chen Originalbildes (Abb. 4-181) konstant bleibt. Die wéhren der Auswertung in Membrane
Evaluation erhaltenen Bilder sind im Anhang zusammen gestellt.
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Tab. 4-16: Ubersicht Messergebnisse Membrane Evaluation

GroRe und Einheit

Anzahl N der Zellflachen

Summe der Objektflachen A; in pm?
Porositat in %

Minimum Objektflache in um?
Mittelwert Objektflache in um2
Maximum Objektflache in pm?
Kompaktheit

Exzentrizitét

Streckungsverhaltnis

In Abb. 4-182 sind die fiir die jeweiligen Versuchsparameter detektierten Zellflichenzahlen N
zusammengestellt.

500

450

400 +
350 ~
300 +
250 A
200 1
150 1
100 A

50 A1

0

TH35 TH135 OET 127 OSL 50 OSL 150

AnzahlNder Zellflachen

Variierter Parameter

Abb. 4-182: Anzahl N der Zellflachen in Abh&ngigkeit von den variierten Programmparametern

Die Variation des SD-Parameters ist nochmals einzeln in Abb. 4-183 dargestellt, da unter-
schiedliche Achsenbeschriftungen fir die Verdeutlichung der Tendenzen nétig sind. Auffallig
sind die Ergebnisse fir die Variation des SD-Parameters (SD 1, Abb. 4-183) und die Objekt-
grofReneliminierung (OSL 50 und OSL 150, Abb. 4-182).
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Abb. 4-183: Anzahl N der Zellflachen in Abhdngigkeit von dem SD-Parameter

Durch die Einstellung des SD-Parameters auf 1 wird eine Zellflichenanzahl von 4634 erhal-
ten. Mit dem SD-Parameter kann die Anzahl der mdglichen benachbarten Pixel vorgegeben
werden, die zu dem Objekt ,,Schaumzelle* hinzugezihlt werden sollen (siehe Anhang). Durch
die Absenkung des SD-Parameters werden sehr viele kleine Zellen in den Bereichen des Bil-
des detektiert, in denen eine mittlere Graustufe vorliegt, und somit die Unterteilung von
Schaumzelle und ungeschaumten Material kritisch ist. Dies erfolgt vor allem im Bereich der
Zellwénde der Schaumzellen. Aufgrund der geringen moglichen Anzahl an Nachbarpixel fur
die Hintergrundpixel (das ungeschdumte Material) konnen hier keine sehr groen Objekte
»zusammenwachsen®. Der mit der Einstellung SD 1 erhaltene Wert weicht um 90 % von dem
Standardwert (STD) ab und nimmt damit einen deutlichen Einfluss auf die Anzahl der Zell-
flachen. Einen signifikanten Einfluss auf die Zellflachenanzahl hat weiterhin der fir die Ob-
jektgroReneliminierung (OSL) vorgegebene Wert. Dieser wird in der Einheit Pixel vorgege-
ben. Je hoher die Pixelzahl, desto gréRere sind die Objektflachen, die nicht mitgezahlt werden
sollen. Daher nimmt die Zellflaichenanzahl N mit groRer werdendem OSL ab. Hierfr treten,
verglichen zum Standardwert STD, Unterschiede von 42 % fir die Einstellung OSL 50 und
66 % fur die Einstellung OSL 150 auf. Die von dem Programm Membrane Evaluation detek-
tierten Summen der Zellflachen Ai werden in Abb. 4-184 gezeigt. Angegeben wird dieser
Messwert in der Einheit um?, da er die Gesamtheit der im REM-Bild detektierten Flache wie-
dergibt, die als ,,geschdumte Flache* erfasst werden. Die Unterteilung in den kompakten und
den geschdumten Anteil der betrachteten Querschnittsflache erfolgt tber einen Schwellenwert
fur die Graustufe (Threshold TH). Wie in Abb. 4-184 ersichtlich, nimmt dieser Einfluss auf
die Endergebnisse. Wird der Grauwert von dem Standardwert 85 (siehe Tab. 4-15) auf 35
gesenkt, so nimmt die Summe der Zellflachen fiir die Einstellung TH 35 um 18 % ab.
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Abb. 4-184: Summe der Zellflachen A; in Abhangigkeit von den variierten Programmparametern

Ein niedrigerer Grauwert bedeutet, dass graue Objekt eher als Schwarz und somit als Kom-
paktmaterial erfasst werden. Die Summe der geschdumten Zellflachen A; fallt daher geringer
aus. Gegenteilig verhélt sich dies, wenn der Schwellenwert flr die Graustufe von 85 auf 135
erhoht wird. Graue Objekt werden dann eher als weile, geschdumte Fl&che erfasst. Die An-
zahl der Zellflachen wird damit verglichen zu der Standardeinstellung um 4 % erhoht. Es
kann also festgestellt werden, dass die Erhéhung des Graustufen-Schwellenwerts fiir das be-
trachtete REM-Bild (Abb. 4-181) keinen so groflen Einfluss hat, wie die Absenkung des
Schwellenwerts, welches auf die Graustufenverteilung im Originalbild zuruckgefuhrt werden
konnte. Ahnlich zu den Ergebnisse der Zellflachenanzahl (Abb. 4-182) wirkt sich die Vorgabe
fur den SD-Parameter auch auf die Summe der Zellflachen aus. Es wird eine Zunahme der
Zellflachen gegeniiber dem Standardwert um 52 % beobachtet (Abb. 4-184). Zum einen fuhrt
die Absenkung des SD-Parameters zu der Erfassung sehr vieler kleiner Zellen im Zellwandbe-
reich. Zusatzlich kann dort keine Ausdehnung der Hintergrundpixel (des ungeschaumten Ma-
terials) erfolgen, da die Anzahl der mdglichen Nachbarpixel gering ist. Somit entstehen sehr
groRe Flachen fiir die Schaumzellen, die den hohen Wert fiir die Flachensumme in um? be-
dingen. Abb. 4-185 zeigt die Porositat in Prozent in Abhdngigkeit von den jeweiligen Varia-
tionen der Programmparameter. Die Porositat. beschreibt das Verhaltnis von dem geschaum-
ten Material, der Summe der Zellflachen A;, zum Kompaktmaterial. Die Tendenzen der Poro-
sitdt, die im Vergleich zum Standard vorliegen, entsprechen denen der zuvor diskutierten
Zellflachensumme, denn der Anteil der geschdumten Flachen wird immer in Bezug zu dem
Gesamtmessbereich gesetzt, der in diesem Fall konstant ist. Eine Erhéhung der Zellflachen-
summe (Abb. 4-184) bedingt daher die Porositdtszunahme (Abb. 4-185) und umgekehrt.
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Abb. 4-185: Porositat in Abhéngigkeit von den variierten Programmparametern

Von Interesse ist weiterhin der Einfluss der Programmparameter auf das Minimum, den Mit-
telwert und das Maximum der gemessenen Zellflachen. Die zugehdrigen Diagramme sind in
Abb. 4-186, Abb. 4-187 und Abb. 4-188 ersichtlich.
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Abb. 4-186: Minimum der Zellflache in Abhéngigkeit von den eingestellten Programmparametern
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Abb. 4-187: Mittelwert Zellflache in Abhéngigkeit von den eingestellten Programmparametern
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Abb. 4-188: Maximum Zellflache in Abhé&ngigkeit von den eingestellten Programmparametern

Fiir die Standardeinstellungen wird die kleinste Zellflache zu 95 pm? detektiert (Abb. 4-186).
Ein deutlich geringerer Wert wird nach der Einstellung des SD-Parameters auf 1 gemessen.
Hier betragt die minimale Zellflache nur noch 4 pm?, welche einer fehlerhaften Messung ent-
sprechen kénnte. Denn ein Pixel entspricht in dem auszuwertenden Originalbild 3.81 pm?.
Durch das Absenken des SD-Parameters kommt es unter anderem zur Erfassung von winzi-
gen Zellflachen, da somit die Anzahl der mdglichen Nachbarpixel reduziert wird. Die Ver-
nachlassigung von Objektflachen einer bestimmten GréRe kann tber die Einstellung des Pa-
rameters ,,ObjektgroBenlimit (OSL)“ reguliert werden. Deutlich wird, dass durch die Erho-
hung des OSL von 25 Pixel auf 50 beziehungsweise 150 Pixel die GroRe der minimalen Zell-
flache steigt. Verglichen zu dem bei Standardbedingungen erhaltenen Wert, wird fur die Ein-
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stellung OSL 50 ein doppelt so hoher Wert und fir die Einstellung OSL 150 fast das sieben-
fache des Standardwerts erfasst. Diese Tatsache wird verstandlich, wenn der fir das Prog-
ramm benutzte Umrechnungsfaktor einbezogen wird. Ein Pixel entspricht in dem auszuwer-
tenden Originalbild 3.81 pm?® Die Erhéhung des ObjektgroRenlimits von 25 auf 150 Pixel
bedeutet einen Unterschied von 125 Pixel, der einer Flache von 480 pm? entsprechen wiirde.
Unter der Annahme einer kreisformigen Flache Gleichung 4-10 kénnte demnach ein Kreis-
durchmesser von 25 um ermittelt werden, die im Originalbild (Abb. 4-181) aufgrund der ge-
ringen GrolRe vernachldssigt werden konnte. In einem weiteren Diagramm (Abb. 4-187) ist
der Mittelwert aller gemessenen Zellflachen in Abhédngigkeit von den variierten Versuchspa-
rametern dargestellt. Fir die Standardeinstellungen wird ein Zellflachenmittelwert von 1944
um? festgestellt. Die im Diagramm dargestellten Tendenzen stimmen mit den zuvor beschrie-
benen Tendenzen der minimalen Zellflache Uberein. Signifikanten Einfluss haben demnach
die Verringerung des SD-Parameters und die Erhéhung des ObjektgréRenlimits. Verglichen
zu diesen Parametern ist der Einfluss des Graustufenschwellenwerts geringer. Die Absenkung
des Graustufen-Schwellenwerts (TH 35) konnte das Ergebnis der Mittelwertbestimmung be-
einflussen, da hierflr alle gemessenen Zellflachen einbezogen werden. Durch Absenkung des
Werts werden wiederum graue Objekte eher als weil3e Zellflachen erfasst. Wenn diese jeweils
eine kleine Flache aufweisen, kann es zu einem kleineren Mittelwert kommen. Weiterhin soll
der Einfluss der vorgenommenen Variation auf das Maximum der ZellflachengroRe betrachtet
werden, welches in Abb. 4-188 dargestellt ist. Hier wird deutlich, das wiederum durch den
SD-Parameter starke Abweichungen im Vergleich zum Standardwert auftreten. Als Maximum
wurde unter Standardeinstellungen eine Flache von 24.285 pm? erfasst. Im Vergleich zu die-
ser liegt der Wert fiir die Absenkung des SD-Parameters (SD 1) um 180% hoher, welches
darauf hindeutet, dass die Ausdehnung der Hintergrundpixel, die das ungeschaumte Material
wiedergeben, aufgrund des niedrigen SD-Parameters verhindert wird. Auch hier nehmen der
Graustufen-Schwellenwert (TH) und der Objekteliminierungs-Schwellenwert Einfluss auf die
Endergebnisse. Im Vergleich zum Standard liegen die Werte fir die Einstellung TH 35 und
OET 127 um 30 % tiefer, der Wert fur die Einstellung TH 135 um 20 % hoher. AbschlieRend
sollen die fur die Versuchsreihe ermittelten Formfaktoren diskutiert werden. In Abb. 4-189
sind die Mittelwerte der Kompaktheit und des Streckungsverhéltnisses dargestellt. Die Mit-
telwerte flr die Exzentrizitdt werden in Abb. 4-190 graphisch veranschaulicht. Insgesamt
kann festgestellt werden, dass alle Werte groRRer als eins sind. Die gemessenen Zellformen
weichen daher, entsprechend den zuvor beschriebenen Definitionen, von der ideal rechtecki-
gen beziehungsweise kreisformigen Objektform ab und kodnnten somit zu ovalen, langge-
streckten oder unsymmetrischen Formen tendieren. Die Kompaktheitswerte sind mit Aus-
nahme der Versuchspunkte SD 1 und OSL 150 konstant. Mit der Absenkung des SD-
Parameters auf 1 muss daher eine verstarkte Erfassung von langgestreckten oder unsymmetri-
schen Formen erfolgen.
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Abb. 4-189: Mittelwert der Formfaktoren Kompaktheit bzw. Streckungsverhéltnis in Abhangigkeit von den
eingestellten Programmparametern
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Abb. 4-190: Formfaktor Exzentrizitat in Abh&ngigkeit von den eingestellten Programmparametern

Der Mittelwert fur die Kompaktheit liegt im Vergleich zum Standardwert fiir SD = 1 um 70 %
hoher. Die Erhohung des Objektgréenlimits auf OSL = 150 Pixel bedingt hingegen die Ab-
nahme der Kompaktheit um 20 %, welches mit der Vernachlassigung Kkleiner, unsymmetri-
scher oder langlicher Objektflachen erklart werden konnte. Ahnliche Tendenzen treten fiir die
Mittelwerte des Streckungsverhaltnisses auf. Auch hier konnten der SD-Parameter und das
ObjektgroRenlimit wegen der zuvor beschriebenen Griinde Einfluss auf den Formfaktor neh-
men. Zusétzlich wirkt sich hier auch die Verringerung des Graustufen-Schwellenwerts auf die
gemessene Objektform aus. Im Vergleich zu den Standardeinstellung wird mit einem niedri-
geren Grauwert (TH = 35) eine héhere Anzahl an langlichen oder asymmetrischeren Zellen
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detektiert, so dass die Kompaktheit um 60 % ansteigt. Eine gegenléufige Tendenz ist jedoch
in Abb. 4-190 fir den Formfaktor Exzentrizitat zu erkennen. Fir die Absenkung des Schwel-
lenwerts (TH = 35) nimmt die Exzentrizitat ab. Dieses konnte damit erklart werden, dass eine
Graustufe schon eher als Schwarz oder Hintergrund erfasst wird und somit Objekte entstehen,
die eher einem kreisrunden als einem elliptischen Objekt entsprechen. Auch hier hat der SD-
Parameter einen signifikanten Einfluss auf das Endergebnis. Zudem kann festgestellt werden,
dass die Mittelwerte insgesamt quantitativ hoher liegen als die Mittelwerte der Kompaktheit
und des Streckungsverhaltnisses.

4.2.2.2 Zusammenfassung

In Zusammenarbeit mit dem Institut fir Technische Chemie in Hannover wurde das Bildver-
arbeitungsprogramm Membrane Evaluation entwickelt, mit dem eine vollstandig automatisch
ablaufende Auswertung der REM-Bilder von Schaumquerschnitten vorgenommen werden
kann. Verglichen zu dem bisher verwendeten Bildverarbeitungsprogramm SCN-Image kon-
nen mit diesem Programm keine subjektiven Fehler wahrend des Auswertens durch manuelles
Abzeichnen entstehen und der zeitliche Aufwand flr eine Auswertung ist wesentlich geringer.
Ergédnzend wurde im Programm Membrane Evaluation die Berechnung von Formfaktoren
(Kompaktheit, Exzentrizitat, Streckungsverhaltnis) hinterlegt, mit denen die im REM-Bild
ersichtliche Schaumzellenform beschrieben werden kann. Anhand eines Testbildes konnte
nachgewiesen werden, dass Objekte, die sich durch einen gentigend hohen Kontrast von einer
anderen Flache abheben, hinsichtlich ihrer Anzahl, GroRe und Form richtig erfasst werden.
Hierfur wurden die Ergebnisse des Programms Membrane Evaluation mit einer Ausmessung
verglichen, die mit dem Programm Scandium (Olympus, Hamburg) durchgefuhrt wurde. Wei-
terhin wurde ein Vergleich der Ergebnisse durchgefuhrt, die zum einen mit dem manuellen
Programm SCN-Image (siehe Material und Methoden) und zum anderen mit dem automatisch
agierenden Programm Membrane Evaluation erhalten wurden. Der Vergleich (Tab. 4-14)
zeigt, dass die Summe der Zellflachen Ai und die Mittelwerte der Zellflachen sehr gut Gber-
einstimmen, die Abweichung liegt bei 8 % und 11 %. Zuséatzlich wurde getestet, ob mit dem
Programm verdnderte Schaumeigenschaften (ZellgroRe, Zellform) nachgewiesen werden
kénnen, die durch die Verdnderung von Prozessparametern hervorgerufen werden. Daher
wurden REM-Bilder von Schaumgquerschnitten mit Membrane Evaluation ausgewertet, die
bei unterschiedlichen Abzugsgeschwindigkeiten extrudiert wurden ( Abb. 4-171 bis Abb.
4-174). Es konnte nachgewiesen werden, dass durch die Erhohung der Abzugsgeschwindig-
keit der Mittelwert der Formfaktoren (Kompaktheit, Exzentrizitat, Streckungsverhaltnis)
steigt und jeweils groRer als eins ist. Dieses deutet darauf hin, dass die Zellformen durch die
Streckung bei hoheren Abzugsgeschwindigkeiten tendenziell langlicher beziehungsweise un-
symmetrischer werden. In der ermittelten Zellflachenverteilung (Abb. 4-175) treten die hau-
figsten Werte in dem Bereich zwischen 500 und 1000 um? (Kreisdurchmesser von 25 — 36
pm) auf. Die Werte liegen niedriger, als erwartet, wenn hierzu die verwendeten Originalbilder
(Abb. 4-171 bis Abb. 4-174) visuell betrachtet werden. Daher wurde abschliel3end der Ein-
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fluss der zu variierenden Versuchsparameter von Membrane Evaluation auf die erhaltenen
Endergebnisse untersucht. Es zeigt sich, dass besonders der vorgegebene SD-Parameter (An-
zahl der moglichen Nachbarpixel fur die detektierten Hintergrundpixel) und das Objektgro-
Renlimit die Ergebnisse beeinflussen kénnen und weiterfuhrende Untersuchungen fir deren
optimale Einstellung notwendig sind.

Insgesamt muss festgehalten werden, dass sich die Auswertung der angefertigten REM-Bilder
verbessern lieRe, wenn die Unterteilung von geschdumten und ungeschaumten Material be-
sonders im Bereich der Schaumzellwénde exakter kontrastiert ware. Auf den fur die Untersu-
chungen verwendeten REM-Bildern erscheinen einige Schaumzellwénde aufgrund ihrer
schrégen Lage als sehr hell. So werden sie eher als Schaumzelle und nicht als ungeschdumtes
Material erfasst werden. Fir eine weniger fehlerbehaftete Bildverarbeitung sollte das REM-
Bild folglich einen besseren Kontrast aufweisen, welcher eventuell durch eine VVorbearbeitung
erzielt werden konnte. Zudem waren Referenzwerte fir die Anzahl, die GroRe und die Form
von Schaumzellen auf REM-Bildern von Schaumstoffen hilfreich.
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4.3 Versuchsreihen Chemisches Extrusionsschaumen

Um das Potential der Herstellung von Membranen nach dem Extrusionsverfahren besser beur-
teilen zu konnen, sollte eine weitere Variante des Verfahrens getestet werden. Diese Variante
erfolgt in Anlehnung an ein pulvermetallurgisches Verfahren [8, 89], bei dem ein Polymer-
schaum als ,,Platzhalter fiir pordse Strukturen in Metallen fungiert. Ubertragen auf die
Membranherstellung kénnte dieses Prinzip angewandt werden, indem zwei nicht mischbare
Polymertypen zusammen verschaumt werden und einer der Polymertypen wiederum als
,Platzhalter* verwendet wird. Ein solcher ,,Platzhalter” konnte ein wasserlosliches Polymer
sein, das in einem Folgeschritt aus der Schaumfolie herausgel6st wird, so dass eine pordse
und gleichzeitig geschaumte Struktur verbleibt. Hierzu wurden zundchst Prinzipversuche auf
der in Kapitel 3 Material und Methoden beschriebenen Extrusionsanlage mit Kohlenstoffdio-
xid als physikalischem Treibmittel durchgefihrt. Eine Mischung aus 50 % PP (PF 814, Ba-
sell, Hoofddorp) und 50 % EVOH (Mowiflex TC 232, Kuraray, Frankfurt) wurde bei 180 °C
mit CO, und 2 % Talkum (CT 692, Clariant, Ahrensburg) physikalisch geschaumt. VVon den
Schaumfolien wurden die in Abb. 4-191 und Abb. 4-192 gezeigten REM-Aufnahmen angefer-
tigt.

Abb. 4-191: PP EVOH Schaum 200fach Abb. 4-192: PP EVOH Schaum 500fach

Durch die REM-Bilder wird deutlich, dass das wasserldsliche Mowiflex separat, &hnlich ei-
nem ,,Platzhalter”, im geschdumten Polypropylen vorliegt. Zudem konnte die Schaumfolie
teilweise in Wasser gelost werden. Im dafiir verwendeten Wasser trat eine Tribung auf, da
auch PP-Partikel aus der Folie herausgel6st wurden. Diese konnten durch eine Vakuumfiltra-
tion von dem Wasser abgetrennt werden und sind in Abb. 4-193 dargestellt. Insgesamt besta-
tigen die durchgefuhrten Prinzipversuche, dass das Erzeugen einer porésen Struktur nach dem
zuvor beschriebenen Verfahren méglich ware.
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Abb. 4-193: PP-Partikel, die durch das Lésen der Folie in Wasser freigelegt werden

Wahrend der Verarbeitung des PP-EVOH-Gemisches auf der Extrusionsanlage traten jedoch
Probleme auf. Mit dem in der Extrusionsanlage vorliegenden Einzug konnte nicht genligend
Druck in der Einzugszone aufgebaut werden, da das verwendete Mowiflex im geschmolzenen
Zustand eine sehr niedrige Viskositat (MFI = 39 g/ 10 min) besitzt. Weiterhin kam es zu er-
heblichen Druckschwankungen, da Vernetzungen des Mowiflex im Einzug auftraten. Eine
mogliche Alternative konnte die Verarbeitung auf einem Laborextruder darstellen, der einen
besser geeigneten Einzug, wie beispielsweise einen glatten Einzug, besitzt. Weitere Versuchs-
reihen wurden daher in Zusammenarbeit mit der Clariant Masterbatches GmbH (Ahrensburg)
durchgefiihrt, die tber die in Abschnitt 3.2.2 beschriebenen Laborextruder verfugen. Es wurde
mit chemischen Treibmitteln geschdumt, da die Laborextruder keine Vorrichtung fir das Ein-
bringen eines physikalischen Treibmittels aufweisen.

4.3.1 Versuchsziel und —durchfiihrung

Das Verschaumen von Gemischen aus wasserldslichen und wasserunldslichen Polymeren mit
chemischen Treibmitteln wurde auf Laborextrudern fiir die Flachfolienherstellung (Dr. Collin
GmbH, Ebersberg bzw. Brabender GmbH & Co. KG, Duisburg, siehe Abschnitt 3.2.2) getes-
tet. Der Einfluss verschiedener Parameter, wie die Art und der Anteil der verwendeten Poly-
mere und der chemischen Treibmittel sowie die Einstellungen an den Extrusionsanlagen, auf
die Schaumstruktur sollte untersucht werden. Es ist angedacht, die wasserldslichen Polymere
aus den geschadumten Folien herauszuldsen, um auf diese Weise pordse Membranen zu erhal-
ten. Ziel ist es daher auch, einen mdglichst hohen Anteil des wasserloslichen Polymers in die
jeweilige Schaumfolie einzubringen, um nach dem Ldsen dieser Komponenten eine sehr po-
rose Struktur zurtickzubehalten. Fiir die Extrusionsversuche wurden die in Tab. 4-17 aufge-
fiihrten wasserloslichen Polymere verwendet. Diese wurden in unterschiedlichen prozentualen
Anteilen mit den in Tab. 4-18 zusammengestellten wasserunléslichen Polymeren kombiniert
und chemisch verschdumt. Fiir die Extrusionsversuche wurden zusétzlich Compounds aus den
wasserloslichen und den wasserunldslichen Polymeren hergestellt (Tab. 4-17). Die Dispergie-
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rung dieser Compounds sollte mit der direkten Einarbeitung von EVOH wéhrend der Extrusi-

on verglichen werden.

Tab. 4-17: Wasserlsliche Polymertypen

Polymertyp Bezeichnung Firma, Standort MFI in K-Value*
g/10min
Polyvinylpyrrolidon  Plasdone K-29/32 ISP, K&lIn - 29-32
(pulverformig)
Polyvinylalkohol Mowiflex TC 232 Kuraray, Frankfurt 39,00 -

*Definition K-Value siehe Abschnitt 3.1

Tab. 4-18: Wasserunlgsliche Polymertypen

Polymertyp Bezeichnung Firma, Standort MFI in
9/10min
PP-Homopolymer HG 245 FB Borealis AG, Wien 26,00
PP-Homopolymer HG 265 FB Borealis AG, Wien 26,00
PP-Homopolymer PF 814 Basell Polyolefine, Rot- 2,49
terdam
PP-Heterophasisches Block- BC 250 MO Borealis AG, Wien 4,00
copolymer
PP-Random Copolymer RA 130 E - 1498 Borealis AG, Wien 0,25

Thermoplastisches Polyether- Elastollan 1185 A BASF, Ludwigshafen -

Polyurethan
Polyamid Grilon FAONL EMS, Domat/ Ems 28.50

Es wurden unterschiedliche Polymertypen (PP, PA, TPU) ausgewahlt, um zu testen, wie gut
diese im Prozess verarbeitet werden kdnnen. Weiterhin wurden Polypropylen- Typen mit un-
terschiedlichen MFI (Melt Flow Index) beziehungsweise mit unterschiedlichen Polymerstruk-
turen (Homopolymer, Random Copolymer, Heterophasic Copolymer) verwendet, um auch
den Einfluss dieser Eigenschaften auf die Schaumstruktur zu untersuchen.
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Tab. 4-19: Compounds aus wasserldslichen und wasserunldslichen Polymertypen

Wasserlosliches Typ Anteil  Wasserunlgsliches Typ Anteil
Polymer in % Polymer in %
EVOH Mowiflex 20 PP BC 250 MO 80

TC 232
EVOH Mowiflex 20 PP HG 245 FB 80
TC 232
EVOH Mowiflex 30 PP PF 814 70
TC 232
EVOH Mowiflex 30 PP HG 265 FB 70
TC 232
EVOH Mowiflex 60 PP PF 814 40
TC 232
EVOH Mowiflex 20 TPU Ellastolan 1185 A 80
TC 232
EVOH Mowiflex 20 PA Grilon FAONL 80
TC 232
PVP Plasdone K- 20 PP HG 245 FB 80
29/32
PVP Plasdone K- 20 PP BC 250 MO 80
29/32
PVP Plasdone K- 20 TPU Ellastolan 1185 A 80
29/32

Zusétzlich wurden Art und Anteil der verwendeten chemischen Treibmittel (Tab. 4-20) va-
riiert. Die Treibmittel reagieren jeweils endotherm.
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Tab. 4-20: Chemische Treibmittel

Bezeichnung Hauptbestandteil Firma, Standort Zersetzungs-

temperatur in °C

PEX 5015 Natriumhydrogencarbonat Clariant, Ahrensburg 150

PEX 5025 Natriumhydrogencarbonat +  Clariant, Ahrensburg ab 150
Zitronensaurderivat

PEX 5055 Zitronensaurederivat Clariant, Ahrensburg 240

Von den Schaumfolien wurden Aufnahmen mit dem Rasterelektronenmikroskop angefertigt.
Zudem wurden Tests hinsichtlich ihrer Loslichkeit durchgefiihrt. Fir die Loslichkeitsversuche
wurden von jeder Probe jeweils drei Stanzlinge (d = 47 mm) angefertigt und deren Gewicht
bestimmt. AnschlieBend wurden diese drei Stanzlinge in ein Becherglas mit RO-Wasser und
Ruhrer gegeben (Abb. 4-194) Die Proben wurden nach einem Tag (1 d) entnommen und an-
schlieRend fur 48h unter Vakuum (80 mbar) bei 100°C getrocknet. Darauf folgend wurde er-
neut das Gewicht bestimmt. Von Interesse sind die prozentualen Gewichtsverluste der
Schaumfolien nach dem L&seprozess. Verwendet wird jeweils der Mittelwert des Gewichts-
verlust, ermittelt aus den drei Messungen. Dieser wird mit dem Originalanteil des wasserlosli-
chen Polymers der unbehandelten Folie verglichen.

Abb. 4-194: Versuchsaufbau Loslichkeit, Becherglaser mit Schaumfolien in Wasser, Magnetrihrer

4.3.2 Ergebnisse

Zunachst wurde versucht, einen moglichst hohen Anteil an wasserldslichem Polymer (EVOH
bzw. PVP) in die Folien einzuarbeiten. Denn nach dem Herausldsen eines hohen prozentualen
Anteils dieses Polymers konnte eine hochpordse Struktur verbleiben. Es war mdglich, bis zu
80 % des EVOHs mit dem PP-Typ HG 245 FB zu verschdumen. Hierfir wurde 1 % des che-
mischen Treibmittels PEX 5015 verwendet. Die daraus resultierende Schaumfolie ist in Abb.
4-195 dargestellt, sie zeigt eine grobe, unregelmélige Schaumstruktur. Dieses konnte einer-
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seits an den vorliegenden Prozessparametern liegen. Im Werkzeug wurde eine Schmelzetem-
peratur von 206 °C und ein Druck von 43 bar detektiert. Nach [26] sollten niedrigere Schmel-
zetemperaturen und hohere Driicke zu einer Verbesserung des Aufschdumens fiihren. Ande-
rerseits kann die grobe Zellstruktur auf eine unzureichende Durchmischung der verwendeten
Materialien wéhrend der Extrusion hindeuten.

Die Verarbeitung des zweiten wasserldslichen Polymers Plasdone K-29/32 war im Vergleich
zum Mowiflex problematischer, da dieses nicht gut von dem Collin-Extruder eingezogen
wurde und eine Entmischung in der Folie auftrat, so dass jeweils einzelne Kompartimente der
verwendeten Polymere vorlagen. Es konnten daher nur 20 % des Plasdone mit dem PP HG
245 extrudiert werden. Dieses Gemisch wurde mit 1 % PEX 5025 geschaumt (Abb. 4-196).

Magn Magn F—— 200m
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Abb. 4-195: 80 % Mowiflex TC 232 + 20 % HG 245 Abb. 4-196: 20 % Plasdone K-29/32 + 80 % HG 245
FB (+ 1 % PEX 5015), Collin-Extruder, FB (+1 % PEX 5025), Collin-Extruder,
Dicke: 671 um, Dichte: 0,527 g/cm® Dicke: 416 pm, Dichte: 0,530 g/cm®

Auch hier liegt eine unregelmalige Schaumstruktur vor. Die Schaumzellen sind im Vergleich
zu Abb. 4-195 groRer, welches zum einen auf das verwendete Treibmittel PEX 5025 zuriick-
gefiihrt werden konnte, welches in der Schaumherstellung, im Vergleich zum PEX 5015, flr
die Generierung grobere Zellstrukturen verwendet wird. Weiterhin ist die FlieRfahigkeit der
Schmelzen mit Mowiflex beziehungsweise Plasdone unterschiedlich hoch (siehe Tab. 4-17).
Die mit Plasdone gefertigte Folie beinhaltet einen héheren Anteil des Polypropylens HG 245
FB, welches einen MFI von 26 g/ 10 min besitzt und daher die Viskositat der Schmelze ent-
scheidend erhoht. Mdglicherweise unterstiitzt die hohere Viskositdt das Zellwachstum, so
dass unter diesen Bedingungen wenige kollabierte Zellen vorliegen (Abb. 4-196). Mit den
zuvor beschriebenen Schaumfolien wurde ein Loslichkeitstest mit einem Wasserbad durchge-
fiihrt. Der Masseverlust der Folien nach einem Tag im Wasserbad betragt 87 % fur die mit 80
% Mowiflex extrudierte Folie (Abb. 4-197). Der Wert liegt im Vergleich zum eigentlich ver-
wendeten Anteil des Mowiflex um 7 % hoher, da wahrend des Losens ebenfalls PP-Partikel
herausgeldst werden konnen, die zu einem zusétzlichen Masseverlust fihren, wie es zu Be-
ginn dieses Kapitels bereits erwdhnt wurde. Insgesamt ist die verbleibende Struktur so pords,

144



Experimente und Ergebnisse

dass sie ebenfalls instabil ist. Die mit 20 % Plasdone hergestellte Folie weist einen geringeren
Masseverlust von 10 % auf (Abb. 4-198), da der eingesetzte Anteil des wasserléslichen Poly-
mers geringer war und schon vor dem L0dsen eine stabile Struktur vorlag (Abb. 4-196), welche
durch das Wasser schwieriger zu losen sein konnte, da die Schaumzellen im Inneren der
Membran vorliegen. Flr das Wasser steht somit eine geringere Oberflache zur Verfligung, an
dem das Ldsen des wasserloslichen Anteils stattfinden kann.

Magn F—— 200
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Abb. 4-197: 80 % Mowiflex TC 232 + 20 % HG 245 Abb. 4-198: 20 % Plasdone K-29/32 + 80 % HG 245
FB (+ 1 % PEX 5015), Collin Extruder, FB (+1 % PEX 5025), Collin Extruder,
1 d Wasserbad, Masseverlust: 87 % 1 d Wasserbad, Masseverlust: 10 %

Aufgrund der problematischen Verarbeitung des PVPs Plasdone wurden die weiteren Arbei-
ten hauptséchlich mit dem EVOH Mowiflex durchgefiihrt. Ein hoher prozentualer Massever-
luste von 56 % nach dem LoOseprozess konnte hierbei beispielsweise fur eine Schaumfolie
erzielt werden, die aus 52 % EVOH und 48 % des Polypropylens BC 250 MO hergestellt
wurde. Zum Schaumen wurden 0,6 % PEX 5015 verwendet (siehe Abb. 4-199). Die Schaum-
struktur, die verbleibt, nachdem die Folie flr einen Tag im Wasserbad geriihrt wurde (Abb.
4-200), ist im Vergleich zu der mit 80 % Mowiflex gefertigten Folie (Abb. 4-197) stabiler.
Die Verringerung des prozentualen Anteils konnte sich demnach positiv ausgewirkt haben
und das Verbleiben eines stabileren Polypropylengerists bedingt haben. Da die Polymermi-
schung aus 52 % EVOH und 48 % Polypropylen BC 250 MO auf dem in Abschnitt 3.2.2 be-
schriebenen Collin-Extrusionsanlage wegen Einzugsproblemen und Ablagerungen im Werk-
zeug nicht verarbeitet werden konnte, wurde die Extrusion auf der in Abschnitt 3.2.2 be-
schriebenen Brabender-Extrusionsanlage durchgefuhrt. Diese besitzt eine Temperierung des
Werkzeugs bis hin zum Dusenaustritt, so dass Ablagerungen im Werkzeug entgegengewirkt
wird. Zudem ist die Verweilzeit der Polymermischung im Brabender geringer, welches sich
positiv auf die Zersetzung des Mowiflex auswirkt, die ab Temperaturen > 225 °C auftreten
kann. So treten weniger Ablagerungen im Werkzeug auf. Fir die in Abb. 4-199 gezeigt
Schaumfolie lag eine Schmelzetemperatur von 165 °© C und ein relativ niedriger Druck von
9,8 bar vor. Die Schaumstruktur ist weiterhin sehr inhomogen, im Querschnitt ist eine
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schichtartige Struktur zu erkennen. Dies zeigt erneut auf, dass keine gute Durchmischung der
Polymere vorliegt.

Abb. 4-199: 52 % Mowiflex TC 232 + Abb. 4-200: 52 % Mowiflex TC 232 + 48 % BC 250 MO
48 % BC 250 MO (+ 0,6 % PEX 5015), (+ 0,6 % PEX 5015), Brabender Extruder,
Brabender Extruder, Dicke: 3488 pum, 1 d Wasserbad, Masseverlust: 56 %

Dichte: 0,448 g/cm3, vor dem Ldsen in Wasser

Um die Homogenitat der Polymerschmelze und der daraus resultierenden Schaumstruktur zu
verbessern, wurde die Verwendung eines statischen Schmelzemischers (Typ SMX) getestet.
Dieser wurde zwischen dem Extruderausgang und dem Werkzeugeingang der Collin-Anlage
eingebaut. In Abb. 4-201 und Abb. 4-202 sind Schaumfolien zusammengestellt, die zum ei-
nen ohne den statischen Mischer und andererseits mit dem statischem Mischer angefertigt
wurden.

Det[Mag HV  Spot ———500.0pm—m
150x 10.0 kY 4.0 Clariant V102

Abb. 4-201: 52 % Mowiflex TC 232 + Abb. 4-202: 52 % Mowiflex TC 232 +
48 % BC 250 MO (+ 0,6 % PEX 5015), 48 % BC 250 MO (+ 0,6 % PEX 5015),
Collin Extruder, ohne statischen Mischer, Collin Extruder, mit statischem Mischer,
Dicke: 817 um, Dichte: 0,626 g/cm® Dicke: 735 um, Dichte: 0,548 g/cm?®
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Durch die Verwendung des SMX kann eine deutlich homogenere Verteilung der Schaumzel-
len erreicht werden. Die Dichte liegt im Vergleich zu der Folie, die ohne SMX extrudiert
wurde, um 13 % niedriger. Daher kann davon ausgegangen werden, dass eine deutlich bessere
Durchmischung der wasserldslichen und der wasserunldslichen Komponente, hier EVOH
(Mowiflex) und Polypropylen (BC 250 MO), erreicht wird.

Die starkere Durchmischung wirkt sich jedoch auch auf den prozentualen Masseverlust der
Folien nach dem Lésen im Wasserbad aus. So wird ein Masseverlust von 33 % fir die in Abb.
4-203 gezeigte Schaumfolie ermittelt. Im Vergleich hierzu liegt der Masseverlust mit Ver-
wendung des SMX bei 18 % (Abb. 4-204). Durch die feinere Durchmischung beider Kompo-
nenten wird demnach auch das Losen des wasserloslichen Anteils erschwert, weil dieser fir
das Wasser schwieriger zuganglich ist.

Abb. 4-203: 52 % Mowiflex TC 232 + 48 % BC 250 Abb. 4-204: 52 % Mowiflex TC 232 + 48 % BC 250

MO (+ 0,6 % PEX 5015), nach 1 Tag im Wasser- MO (+ 0,6 % PEX 5015), nach 1 Tag im Was-
bad, ohne statischen Mischer, serbad, mit statischem Mischer,
Masseverlust 33 % Masseverlust 18 %

Ein weiterer Ansatz fir die Verbesserung der Durchmischung der unterschiedlichen Polymer-
typen war die Herstellung von Compounds aus wasserldslichen und wasserunloslichen Poly-
meren (Tab. 4-19). Diese Compounds wurden vor den jeweiligen Versuchsreihen von der
Clariant Masterbatches GmbH (Ahrensburg) angefertigt. AnschlieBend wurden diese extru-
diert beziehungsweise chemisch verschaumt. In Abb. 4-205 ist eine kompakte Folie aus 80 %
EVOH und 20 % Polypropylen gezeigt, die durch manuelles Mischen hergestellt wurde. Im
Vergleich dazu ist in Abb. 4-206 eine Folie mit der gleichen Rezeptur dargestellt, die zu-
néchst als Compound angefertigt wurde und anschlielfend extrudiert wurde. Es wird deutlich,
dass durch die Compoundierung eine homogenere Verteilung beider Komponenten erzeugt
wird. Auch die Ober- und Unterseite dieser Folie sind ebener (Abb. 4-206).
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Abb. 4-205: 80 % Mowiflex TC 232 + 20 % HG 245  Abb. 4-206: 80 % Mowiflex TC 232 + 20 % PP, Col-
FB Collin-Extruder, Manuelles Mischen lin Extruder, Compoundierung

Wahrend der Verarbeitung der Compounds (Tab. 4-19) fiel auf, dass diese schwieriger im
Vergleich zu den manuell hergestellten Mischungen der jeweiligen Polymere zu extrudieren
waren. Hier kam es 6fter zu Ablagerungen im Werkzeug. Denkbar ist, dass die Polymere, wie
beispielsweise das Mowiflex, durch die vorherige Compoundierung bereits einer hohen ther-
mischen Belastung ausgesetzt waren, so dass es zu Zersetzungserscheinungen wahrend der
anschlieBenden zweiten Extrusion kam. Weiterhin ist mdglich, dass nicht alle Polymertypen
(Tab. 4-17und Tab. 4-18) flr eine mehrmalige Verarbeitung ausgelegt sind. Bestimmte Ei-
genschaften kdnnten daher bei einem weiteren Verarbeitungsvorgang fehlen.

4.3.3 Zusammenfassung

Es ist moglich, porose Strukturen durch das Verschaumen von Mischungen aus wasserlosli-
chen und wasserunldslichen Polymeren und das anschlieBende Herausldsen des Platzhalters
herzustellen. Art und Anteil der verwendeten Polymere und Treibmittel beeinflussen hierbei
malgebend die Schaumstruktur. Die Verwendung des Polypropylens BC 250 MO (Borealis,
Wien) beziehungsweise des HG 245 FB/ HG 265 FB (Borealis, Wien) fuhrt zu unterschiedli-
chen Schaumstrukturen, welches durch ihre unterschiedlichen FlieReigenschaften (siehe MFI
in Tab. 4-18) und ihren damit verbundenen Einfluss auf die Viskositat der Polymerschmelze
zurlickgefuhrt werden kann. Die Schaumzellen kollabieren, wenn die Viskositat der Schmelze
zu gering ist. Andererseits kdnnen sie nicht wachsen, wenn eine zu hohe Viskositét vorliegt.
Auch das jeweilige Treibmittel (Tab. 4-20) hat Einfluss auf die Schaumstruktur, uber dieses
kann die GroRe der Schaumzellen variiert werden. Ein zu hoher Anteil des Treibmittels (> 1,2
%) fiihrt zum Kollabieren des Schaums. Diese Strukturen, die nach dem L&sen verbleiben,
sind teilweise sehr instabil. Die Stabilitét ist unter anderem abhéngig von dem Anteil des ein-
gebrachten und anschlieRend herausgeldsten wasserloslichen Polymers. Es konnten bis zu 80
% EVOH (Mowiflex TC 232, Kuraray, Frankfurt) mit 20 % Polypropylen (HG 245 FB, Bo-
realis, Wien) chemisch geschdumt werden. Die verbleibende wasserunldsliche Struktur war
jedoch sehr instabil. Bessere Ergebnisse konnten mit einem prozentualen Anteil von 52 %
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Mowiflex erzielt werden. Die Compoundierung der jeweiligen polymere flihrte im Vergleich
zu der manuellen Mischung zu einer besseren Durchmischung. Bei der anschlielenden Verar-
beitung der Compounds traten Probleme, wie beispielsweise Werkzeugablagerungen auf, die
die Extrusion behinderten oder nicht ermdglichten. Daher wurde weiterhin die Verwendung
eines Statischen Mischers flr die Homogenisierung der Schmelze getestet. Unter Verwendung
des statischen Mischers konnte zum einen eine homogenere Schaumstruktur erzielt werden.
Andererseits nahm der prozentuale Masseverlust der Schaumfolie nach dem Ldsen ab. Die
wasserldslichen Bereiche der Folie konnten folglich aufgrund der besseren Durchmischung
weniger gut zuganglich flr das Wasser sein. Hinsichtlich der zur Verfligung stehenden Poly-
mertypen PP, PA, TPU wurde festgestellt, dass die Polypropylene, insbesondere das Blockco-
polymer BC 250 MO, am besten verarbeiten lie3en. Es ist moglich, dass die zusétzlich im
Blockcopolymer enthaltenen Polymere dessen gute Verarbeitung ermdglichen. Fir das PA
und das TPU traten teilweise Einzugsprobleme und Mischungsprobleme auf, die aufgrund
ihrer niedrigen Viskositat im geschmolzenen Zustand hervorgerufen werden kénnten. Es war
angedacht, dass eine bessere Durchmischung von wasserloslicher und wasserunléslicher
Komponente erfolgt, umso &hnlicher sich deren MFI sind. Diese konnte im Fall des EVOHSs
(Mowiflex TC 232, MFI 39 g/ 10 min) und des Polyamids (Grilon FAONL) nicht bestatigt
werden.

Auffallig ist, dass die nach dem Verfahren erzeugten pordsen Strukturen schichtartig aufge-
baut sind, welches durch die Stromung der unterschiedlichen Schmelzetypen wéhrend der
Extrusion verursacht werden konnte, die schichtweise tbereinander verlaufen konnte. Durch
die Verwendung des statischen Schmelzemischers konnte die schichtartige Struktur verfei-
nert, jedoch nicht génzlich unterbunden werden (siehe Abb. 4-203 und Abb. 4-204).
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5 Diskussion und Ausblick

Es wurden Schaumfolien mit offenzelligen, mikrozellularen Strukturen durch das Verschau-
men von Polypropylen mit physikalischen beziehungsweise chemischen Treibmitteln erzeugt,
die filtrierende Eigenschaften besitzen.

MalRgebend fur die Eigenschaften des resultierenden Schaumstoffs sind die Parameter, die fir
die Schaumherstellung im Extrusionsprozess vorgegeben werden. Dieses sind unter anderen
die Drehzahl der Schmelzepumpe, der Treibmittelanteil der Schmelze und die Geschwindig-
keit, mit der die extrudierte Schaumfolie abgezogen wird. Die Parameter beeinflussen bei-
spielsweise die Morphologie und die Offenzelligkeit der Schaumstoffe, welche fiir die Ver-
wendung dieser als Filtermedium von Bedeutung sein kénnen. Hinzu kommt, dass sich die
Parameter untereinander beeinflussen, welches eine komplizierte Steuerung des Prozesses
bedingt. Beispielsweise flhrt die Erhohung des Treibmittelgehaltes zu einer Viskositatser-
niedrigung der Polymerschmelze [39, 42], welche wiederum eine Absenkung des Werkzeug-
drucks ausmacht. Die Drehzahlerhéhung der Schmelzepumpe B fihrt zu dem Eintrag von
Reibungswarme, der mit einer Erh6hung der Schmelzetemperatur einhergeht. Zudem verur-
sacht die Erhohung der Pumpendrehzahl einen Anstieg des Schmelzedrucks. Aufgrund dieser
Verknipfungen ist es schwierig, den Einfluss einzelner Parameter auf die Schaumeigenschaf-
ten zu untersuchen. Hilfreich kdnnte eine Prozessuntersuchung nach einer Methodik sein, die
die Verknupfung einzelner Parameter berlcksichtigt, wie beispielsweise die Taguchi-Shainin-
Methodik [90].

Weiterhin sind die Eigenschaften der flr die Extrusion verwendeten Polymere und Nukleie-
rungsmittel fur die Homogenitat und die Offenzelligkeit der Schaumstoffe von Bedeutung.
Durch die Verwendung von Zusatzpolymeren, die einen niedrigen MFI aufweisen, konnte die
Dehnfahigkeit der Schmelze im Extrusionsprozess und teilweise die Offenzelligkeit der
Schaumstoffe erhoht werden (Kapitel 4.1.3). Die Untersuchung des Einflusses von weiteren
Polymereigenschaften (verzweigte/ lineare Struktur, Kristallinitat) auf die Eigenschaften des
Schaumstoffs kdnnte hier ein weiter filhrender Themenpunkt sein. Es wurde festgestellt, dass
die verwendeten Nukleierungsmittel zu sehr unterschiedlichen Schaumstrukturen flhrten
(Kapitel 4.1.4). Interessant konnten daher weitere Versuche mit Nukleierungsmitteln sein, die
ebenfalls geringe PartikelgroRen aufweisen (z.B. Bariumsulfat-, Kreide-, Siliziumdioxidparti-
kel), um den Einfluss dieser auf die SchaumzellgroRe genauer zu untersuchen.

Die Schaumfolien weisen aufgrund ihres Herstellungsprozesses (Kapitel 3.2) eine geschlosse-
ne Ober- und Unterseite auf, die in einem Folgeschritt (Kapitel 4.1.5) entfernt werden muss,
um die geschdumte Struktur fir die zu filtrierende Medien zugéanglich zu machen. Im Labor-
mafstab wurden die Oberflachenschichten unter Verwendung von Klebeband entfernt, um die
Durchfiihrung von Charakterisierungsmethoden (Luft- und Wasserdurchfluss, Offenzelligkeit)
zu ermdglichen. Es soll angemerkt werden, dass diese Oberflachenbehandlung Einfluss auf
die Ergebnisse der Charakterisierungsmethoden haben kénnte. Zudem kénnte die Ubertra-
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gung der mit dem Klebeband durchgefiihrten Methode in den Produktionsmalistab kompli-
ziert und kostenaufwendig sein, so dass eine weitere Methode notwendig ist. Eine alternative
Methode stellt die Flammbehandlung dar. Mit dieser kdnnen, je nach eingestellten Parame-
tern, Offnungen an den Oberflachen der Schaumfolien erzielt werden. Weitere Versuche wia-
ren fur die Ermittlung der optimalen Beflammungsparameter notwendig, bei denen eine aus-
reichende Offnung der Schaumfolien erreicht wird ohne diese zu beschadigen.

Eine nach den Oberflachenbehandlungen durchgefiihrte Standzeitmessung konnte bestatigen,
dass die erzeugten offenzelligen, mikrozelluldren Schaumstrukturen filtrierende Eigenschaf-
ten besitzen (Kapitel 4.1.5.2). Diese sind bisher relativ gering gegenuber gebrauchlichen Fil-
termaterialien, wie z.B. Vliesstoffe. Eine verbesserte Filtrationsleistung kénnten Schaumstof-
fe erbringen, die noch kleinere Zellgréfien und eine homogenere Schaumstruktur als die bis-
her erzeugten Schaumstoffe besitzen. Dieses kdnnte beispielsweise durch das Erzeugen eines
grolReren Druckabfalls am Werkzeugaustritt erzeugt werden. Allerdings ist hierbei zu beach-
ten, dass mit diesem auch die Schererwarmung der Gas-Polymer-Schmelze zunehmen kénnte,
so dass die Stabilisierung des Schaumstoffs schwierig sein konnte.

In Kapitel 4.2 wird die Entwicklung von Charakterisierungsmethoden fiir Schaumstoffe vor-
gestellt. Die Messung des Sorptionsverhaltens am Tensiometer (Kapitel 4.2.1) ermdglicht das
Erfassen von Schaumeigenschaften ohne eine vorherige Oberflachenbehandlung der ge-
schdumten Folien. Mit der Charakterisierungsmethode kann das Aufnahmevermégen von
Schaumstoffen fur Flussigkeiten in Abhangigkeit von der Zeit gemessen werden. Um exakte-
re Aussagen uber die Modellierung dieses VVorgangs zu erhalten, sollten zusatzliche Tests mit
Materialien erfolgen, deren Struktur eindeutig definiert ist. Denkbar wére, dass die Messung
des Sorptionsverhaltens einzelner Teflon-Kapillaren, wie sie fur die HPLC verwendet werden,
zu erganzenden Erkenntnissen fiihrt.

Mit dem in Kapitel 4.2.2 vorgestellten Bildverarbeitungsprogramm kann die Anzahl und die
Form der Schaumzellen gemessen werden. Problematisch ist einerseits die Anfertigung der
REM-Bilder. Diese sollten fur die Auswertung eine moglichst gerade Schnittflache besitzen
und einen hohen Kontrast hinsichtlich des geschdumten und ungeschdumten Materials auf-
weisen. Untersuchungen zu der Erstellung und Bearbeitung von REM-Bildern, die von
Schaumstoffen angefertigt werden, kdnnten daher hilfreich sein.

Weiterhin ist es mdglich, porose Strukturen durch das Verschdumen von Mischungen aus
wasserloslichen und wasserunldslichen Polymeren mit chemischen Treibmitteln und dem an-
schliefenden Herauslosen der wasserloslichen Komponente (Platzhalter-Prinzip, siehe Ab-
schnitt 4.3) zu erzeugen. Die so erzeugten pordsen Strukturen wiesen eine schichtartige, zum
Teil instabile Beschaffenheit auf. Eine Verbesserung der Stabilitdt kénnte mdglicherweise
durch das Vernetzen der wasserunldslichen Komponente in einem Folgeschritt erreicht wer-
den.
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Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass durch die Schaumextrusion und einen an-
schlieBenden Weiterbehandlungsschritt offenzellige, pordse Schaumfolien hergestellt werden
kdnnen, welche geringe filtrierende Eigenschaften besitzen. Das Herstellungsverfahren kann
ohne die Verwendung von organischen Lésemitteln, basierend auf dem Werkstoff Polypropy-
len, durchgefiihrt werden. Nach dem Entfernen der oberen, geschlossenen Hautschicht der
Schaumfolien sind diese fur Luft beziehungsweise Flussigkeiten durchgangig, welches an-
hand der entsprechenden Messungen bestatigt werden kann. Allerdings wird bei dem Ver-
gleich der Standzeitmessung der Schaumstoffe mit Standardfiltern der Sartorius Stedim Bio-
tech GmbH deutlich, dass die Zellstruktur der Schaumstoffe bisher relativ grob ist. Fir die
Anwendung der Schaumstoffe als Filter missten diese weitere Entwicklungsstufen durchlau-
fen. Es musste eine feinere und homogenere Schaumstruktur erzeugt werden.

Eine abschlielende Beurteilung der Produktionskosten und — geschwindigkeiten kann noch
nicht erfolgen. Denn es sind weitere Untersuchungen beziiglich der verwendeten Ausgangs-
materialien, des Extrusionsprozesses und der Oberflachenbehandlung der Schaumstoffe not-
wendig, um diesen als Filtermaterial verwenden zu kdnnen.

Alternativ konnten andere Anwendungsgebiete eines solchen Schaumstoffs Gberpruft werden.
Gegenstand der aktuellen Forschung ist beispielsweise die Verwendung extrudierter, mikro-
zellulérer Schaume als strukturelles Gerst fur die Zell- oder Gewebeziichtung [91-93].
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6 Anhang

6 A-1: Standardeinstellungen und -werte der verwendeten Extrusionsanlagen

Tab. 6-1: Beispielprotokoll fir die Standardeinstellungen und —~Werte der Extrusionsanlage zum Physikalischen
Schaumen von Polymeren mit Kohlenstoffdioxid

Parameter Einheit ~ Standardeinstellung
Temperatur

Extruder Zone 1 °C 170
Extruder Zone 2 °C 190
Extruder Zone 3 °C 220
Extruder Zone 4 °C 220
Extruder Zone 5 °C 220
Extruder Zone 6 °C 220
Adapter Zone 7 °C 180
Kihlverlangerung Zone 8 °C 180
Adapter Zone 9 °C 180
Schmelzepumpe A °C 180
Heizelement 1 °C 180
Oltemperierung Wendelmischer °C 176
Heizelement 2 °C 175
Schmelzepumpe B °C 168
SMX Eingang °C 172
SMX Gehduse °C 165
SMX Ausgang °C 162
Polymerschmelze °C 172
Kihldorn °C 30
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Parameter

Druck

Vordruck CO; Injektion
Einspritzdruck CO; Injektion
Schmelzepumpe A, Eingang
Schmelzepumpe A, Ausgang
Schmelzepumpe B, Eingang
Schmelzepumpe B, Ausgang
Antrieb

Stromstérke Extruder
Drehzahl Extruder

Drehzahl Pumpe A

Drehzahl Pumpe B
Geschwindigkeit Abzug
Weitere

Durchmesser Kiihldorn
Massedurchsatz Schmelze
CO; Massestrom

Rezeptur

Anteil lineares PP (PPC 3660*)

Anteil verzweigtes PP (PF 814%)

Anteil Treibmittel CO,

Anteil Nukleierungsmittel

Talkum*

Einheit

bar
bar
bar
bar
bar

bar

1/min
1/min
1/min

m/min

mm
kg/h
g/h

%
%
%
%

Standardeinstellung

0,280
0,180
170
384
300
204

90

10

12

10,5

70

250

80
20

*Polymere und Treibmittel: siehe Material und Methoden
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Anhang

Tab. 6-2: Beispielprotokoll fiir die Standardeinstellungen und -Werte der Extrusionsanlage zum Schaumen von
Polymeren mit Chemischen Treibmitteln am Brabender-Laborextruder

Parameter Einheit  Standardeinstellung
Temperatur

Extruder Zone 1 °C 165
Extruder Zone 2 °C 170
Extruder Zone 3 °C 180
Extruder Zone 4 °C 170
Polymerschmelze °C 165
Druck

Werkzeugdruck bar 6,3
Antrieb

Stromstarke Extruder A 11,6
Drehzahl Extruder 1/min 120
Rezeptur

Anteil wasserunlosliches Polymer % 40

(BC 250 MO*)

Anteil wasserldsliches Polymer % 60
(Mowiflex*)

Anteil chemisches Treibmittel % +15
(PEX 5015%)

*Polymere und Treibmittel: siehe Material und Methoden
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Anhang

Tab. 6-3: Beispielprotokoll fiir die Standardeinstellungen und -Werte der Extrusionsanlage zum Schaumen von
Polymeren mit Chemischen Treibmitteln am Collin-Laborextruder

Parameter Einheit  Standardeinstellung
Temperatur

Extruder Zone 1 °C 170
Extruder Zone 2 °C 175
Extruder Zone 3 °C 180
Extruder Zone 4 °C 185
Adapter °C 190
Werkzeugduse, Links °C 200
Werkzeugdise, Mitte °C 190
Werkzeugduse, Rechts °C 200
Schmelzesensor 1 °C 191
Schmelzesensor 2 °C 187
Druck

Werkzeugdruck bar 59
Antrieb

Stromstérke Extruder A 4,6
Drehzahl Extruder 1/min 120
Rezeptur

Anteil wasserunldsliches Polymer % 40

(BC 250 MO*)

Anteil wasserlosliches Polymer % 60
(Mowiflex*)

Anteil chemisches Treibmittel % +15
(PEX 5015%)

*Polymere und Treibmittel: siehe Material und Methoden
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Anhang

6 A-2: Berechnungsgrundlage Porositat

Die Porositdt ¢ wird auch als Hohlraumvolumenfraktion bezeichnet. Sie umfasst den
Volumenanteil einer Membran, der nicht vom Membranwerkstoff ausgeftllt ist. Ist Ve das
Gesamtvolumen einer Membran entsprechend ihrer Begrenzungsflaichen und Vg,¢ das
Volumen aller Hohlrdume innerhalb der Membran, welche von einem Fluid ausgefiillt sind,

so gilt kann die Porositat € mit der folgenden Gleichung beschrieben werden:

_ Vfluid .
=4 Gleichung 6-1
V

ges

Die mittlere Dichte py, einer Membran, die aus einem einheitlichen Werkstoff mit der Dichte
pp aufgebaut ist und deren Porensystem durch einen Fluid mit der Dichte ps ausgefillt ist,

berechnet sich nach:

mges

Pn =y

=p(l-&)+ pse Gleichung 6-2

ges

Im Fall einer trocknen Membran ist das Porensystem mit Luft gefillt, deren Masse im
Vergleich zur Feststoffmasse vernachlassigbar ist. Die Porositdt kann somit vereinfacht

ausgedrickt werden durch:

£ —1-Pm Gleichung 6-3
Pp
und
mges
c=1- ges Gleichung 6-4
Pr
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Anhang

6 A-3: Stichpunktartige Vorgehensweise fir die Auswertung von REM-Bildern mit
dem Bildverarbeitungsprogramm SCN-Image (Scion Corporation, Maryland, USA)

-1- das Programm SCN Image 6ffnen
-2- ein Bild 6ffnen: File- Open, eine Datei auswahlen
-3- den Teil des Bildes inklusive MaRbalken auswahlen, der ausgewertet werden soll:
Tools- punktiertes Rechteck auswéhlen
-4- File- Duplicate Selection
-5- Tools- Strich mit zwei Punkten auswahlen
(MaRbalken an beiden Seiten markieren)
-6- Analyse- Set Scale (Angabe der Pixel notieren)
-7- Fenster mit Mal3balken schlieRen
-8- den Teil des Bildes, ohne MaRbalken, so gro wie mdglich auswéhlen
Tools- punktiertes Rechteck auswéhlen
-9- File- Duplicate Selection
-10- Analyse- Reset
-11- Analyse Options: Area, Include Interior Holes, Max Measurements: 8000
Field — Width: 9, Digits Right of Decimal Point: 2
-12- Analyse- Set Scale (Units, known Distance, Measured Distance — Pixels) eingeben,
(Pixels wurden unter Punkt 6 ermittelt)
-13- Analyse- Measure (ganze Flache): im Infofenster erscheint unter Area
eine Zahl in pm? (Wert notieren)
-14- Options- Threshold
-15- Process- Rank Filter: Media Iterations 1
-16- Edit- Invert (Stege uUberprifen), Tools- Pinsel, white auswahlen (Stege korrigieren)
-17- Analyse- Analyse Particles: Min Particles Size 1, Max Particles Size 999999
Include Interior
-18- Analyse- Show Results

-19- Edit- Copy Measurements.
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Anhang

6 A-4: Bildverarbeitung — Membrane Evaluation- SD-Parameter
(Institut fir Technische Chemie, Leibniz Universitat Hannover, Deutschland)

- Eingabe ist ein Bild mit 0 an den Stellen, an denen sich keine Objekte/ Schaumzellen
befinden (Hintergrund/ ungeschaumtes Material),

- ansonsten x wobei x die Objektnummer ist

- ANFANG

- Veranderung im Bild =0

- fir jeden Hintergrund-Pixel im Bild gelte:

- n = Anzahl der Objekt-Nachbarpixel

- WENN (n > = SD-Parameter)

- UND (Pixel im OriginalBild dunkel genug (= kein Steq))

- UND (in der Umgebung dieses Pixel ist GENAU EIN Objekt,
d.h. die Nachbarschaft ist EINDEUTIG)

- DANN: Hintergrund-Pixel wird zu einem Objektpixel des Objekts, wenn diese anei-
nander grenzen

- ANSONSTEN: keine Veranderung

- Ende "Fir jeden Hintergrund-Pixel" hat eine Verénderung stattgefunden: Gehe zu
- ANFANG

- ENDE

6 A-5: Berechnungsgrundlage Fehlerquadratsumme

Gegeben sei die Funktion f(x;) mit den Wertepaaren (X;, yi). Die Summe der Quadrate der
Abweichungen f(xi)-yi berechnet sich zu:

F :Zn:(f (%) — Yi)2 Gleichung 6-5
i=1

F: Fehlerquadratsumme
n: Gesamtanzahl der Werte

i: Laufindex des jeweiligen Wertes
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Anhang

6 A-6: Bildverarbeitung — Variation der Membrane Evaluation Programmparameter

Abb. 6-2: Auswertung des Original REM-Bilds mit Membrane Evaluation mit den folgenden
Einstellungen: Threshold 85, SD Parameter 4, Object Elimination TH 191, Object Size Limit 25

Abb. 6-4: Variation des Parameters Threshold auf 135 (TH 135)
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Abb. 6-9: Variation des Parameters Object Size Limit auf 150 (OSL 150)
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am 31.12.1981 in Wernigerode/ Sachsen Anhalt geboren
Albert-Schweitzer-Grundschule Stapelburg
Heinrich-Heine-Gymnasium llsenburg

Abitur (Pradikat ,,sehr gut)

Studium der Chemie mit dem Schwerpunkt Technische Chemie an der
Gottfried Wilhelm Leibniz Universitat Hannover

Diplomarbeit im Fachbereich Technische Chemie der Universitat Hannover
in Zusamenarbeit mit der Sartorius Stedim Biotech GmbH in Géttingen
,Erstellung von Viskositdtskurven gasbeladener Polymerschmelzen in einer
Extrusionsanlage zur Herstellung mikrozelluldrer Schaume*

(Prédikat: ,,sehr gut)

Chemie-Diplom (Pradikat: ,,gut®)

Dissertation am Institut fur Technische Chemie der Naturwissenschaftli-
chen Fakultat der Gottfried Wilhelm Leibniz Universitdt Hannover in Zu-
sammenarbeit mit der Sartorius Stedim Biotech GmbH Géttingen
,,Losemittelfreies Extrusionsschaumen von Filtrationsmembranen und ihre
Charakterisierung”



