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1 Einleitung

Technische Funktionsbauteile, deren Festigkeitsénlp nicht so hoch sind, dass ausschlief3lich
Stahl zum Einsatz kommen kann, werden heute zurmessKunststoffen hergestellt, deren Grund-
lage der fossile Energietrager Rohél darstellt. Wadtweite Produktion der Kunststoffchemie be-
tragt jahrlich etwa 150 Mio. t, wobei Polyvinylchid einen hohen Anteil einnimmt /KAIO6/. Ein
Energieverbrauch auf der Grundlage fossiler Entréiger bewirkt Kohlenstoffemissionen, die die
wichtigste Ursache der globalen Erderwarmung sibal.sich die Nachfrage nach Erd6l in den
nachsten Jahren weiter erhdhen wird, ist mit stelge Energiepreisen und einem bedrohlichen
Anstieg der klimaschadlichen Treibhausgase zu msthdie Jahrzehnte in der Atmosphére verblei-
ben. Neben dem hohen Verbrauch an Erddl galt dgsRolyvinylchlorid aufgrund des ungewohn-
lich groRen Chloranteils und der damit bei der Venbung entstehenden Nebenprodukte lange Zeit
als umweltschadlichster Kunststoff. Zudem ist dasHerstellung bendétigte Vinylchlorid krebser-
regend /KAIOG6/.

Ein weiterer Aspekt ist die Umweltproblematik. Dpelymeren Bestandteile der Kunststoffe sind
zum einen nicht wasserl6slich und zum anderen micher Lage, die Zellmembranen von Mikro-
organismen zu passieren. Das heil3t, eine Wechgalgrmit lebenden Organismen ist aul3er bei
den biologisch abbaubaren Kunststoffen weitgehemsgi@schlossen. Eine Umwandlung der Poly-
mere in der belebten Natur ist folglich nicht mégliso dass Kunststoffe nur sehr langsam verrot-
ten /MULOQO/.

Unter diesen Gesichtspunkten und der Tatsache,di@dsdustrie bemuht sein sollte, die Folgen
der Erderwarmung in Grenzen zu halten, gewinnehwachsende Rohstoffe als Werkstoff immer
mehr an Bedeutung. Sie bieten die Mdglichkeit, ienrher weiter vorhandene Rohstoffquellen zu-
rickzugreifen und die Entsorgung durch Recyclingroandere umweltfreundliche Mal3hahmen
Okologisch sinnvoll zu gestalten, so dass ein westédnwachsen der Mulldeponien verhindert und
eine Schonung der weltweit nur beschréankt vorlidgen natirlichen Ressourcen herbeigefuhrt
werden kénnen.

Da ein verninftiger Umgang mit den nattrlichen Rassen immer mehr zum Markenzeichen ei-
ner erfolgreichen Volkswirtschaft wird, muss digustrie zukinftig in energiesparende und effizi-
ente Technologien investieren, um den Ausstol3 diesagchadlichen Kohlendioxids (GPDzu
mindern. Umweltbewusstsein befindet sich also stetig im Bsstgein der Menschen und wird
durch die Aufnahme in die Politik auch wach gehmalte

Bei Faserstoffen aus naturlichen Fasern fir diedhadustrie hat dieses Handeln eine lange Tradi-
tion. Zu Beginn der Papierherstellung ab ca. 10Chr. kamen textile Fasern zum Einsatz, die
vorwiegend aus alten Lumpen gewonnen wurden. IrtespgE3. Jahrhundert konnte die Zerfaserung
der Lumpen erstmals von durch Wasserkraft angetet Stampfwerken Gbernommen werden.
Durch den 1453 erfundenen Buchdruck wuchs die Nagbkf nach Papier immens. Um dieser
Nachfrage besser gerecht werden zu kdnnen, wugEngeénde des 17. Jahrhunderts der sog. Hol-
lander entwickelt, welcher nicht nur fir damaligeitén grol3e Mengen herstellen konnte, sondern
auch eine reproduzierbare Qualitat ermdglichte dBlaBedarf an Papier weiter stieg, wurden die
Lumpen als textiler Rohstoff knapp. In Folge dessénntensiv nach alternativen Rohstoffen zur

Faserherstellung gesucht worden, bis schlief3lick3 18riedrich Gottlob Keller die Zerfaserung

von Holz mit Schleifsteinen erfand. Nach dieserm®&p wird heute noch der sog. Holzstoff herge-

stellt. Nur kurze Zeit spéater, im Jahr 1852, erktee¢iugh Burgers den chemischen Aufschluss von
Holz mittels Natronlauge. Die durch chemischen Ahfsss hergestellten Fasern wurden Zellstoff
genannt. Heute wird zur Papierherstellung sowohkstoff als auch Zellstoff verwendet, da beide
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Rohstoffe spezifische Vor- und Nachteile, sowohlder Herstellung, als auch als Bestandteil des
fertigen Papiers haben. Der dritte Faserrohstedf,hute zur Papierherstellung eingesetzt wird, ist
Altpapier, welches aus aus Holz- oder Zellstofffaskergestelltem Papier besteht. Das Papier in
Deutschland setzt sich zurzeit aus ungeféahr 58 gbagpler, je 18 % Holz- und Zellstoff und 6 %
Fullstoffen sowie Streichpigmenten zusammen /DAM@&. 60 % der in Deutschland verbrauch-
ten Papier- und Kartonmenge wird dem Produktiorzgse als Altpapier zurlckgefuhrt /BOS99/.

Faserformprodukte bestehen ebenfalls aus Papissta8en. Ihre Anwendung finden sie zurzeit
vorwiegend in der Verpackungsindustrie als Transpdrerungen odefransportverpackungen.
Als Rohstoff dient meist Altpapier, da die Anspréchinsichtlich der Qualitat nicht einen solch
hohen Standard wie bei Schreib- oder Hygienepapier®rdern. Faserformprodukte sind also sehr
umweltfreundlich. lhre Entsorgung ist einfach, daentweder tber das in Deutschland vorhandene
Recyclingsystem zuriick in den Rohstoffkreislaufageglen oder 6kologisch unbedenklich kompos-
tiert bzw. verbrannt werden konnen. Grinde fir emm@mentane Beschréankung der positiven Ei-
genschaften der Faserformtechnologie auf den Veymagssektor sind die relativ geringe Festigkeit
und das hydrophile Verhalten der Faserstoffe. Smla/beispielsweise in einem Versuch die Zug-
festigkeit von 21 vornehmlich zu Verpackungszwecksrgesetzten Faserformprodukten ermittelt,
die im Durchschnitt einen Wert von nur 2,74 N/fmamnahm. Zur Nutzung des Faserformverfah-
rens fur Bauteile, die technische Funktionen ezfiiBollen, reichen die vorhandenen mechanischen
und hygroskopischen Eigenschaften der Faserwef&stomit nicht aus. Um das Faserformverfah-
ren auch fur weitere, Gber den Verpackungssektmusigehende Anwendungen einsetzen zu kon-
nen, musste es folglich optimiert werden. Dazu isolRahmen der vorliegenden Arbeit nach M6g-
lichkeiten zur Beseitigung der genannten Unzul@hgkiten gesucht werden. Vielversprechend
scheinen die folgenden Anséatze zu sein, die iredi@ebeit aufgegriffen werden sollen:

* Erganzung der Faserstoffe um Zusatzstoffe

» Eingriffe im Herstellungsprozess eines Faserformpktes durch gezielte Veranderung ein-
zelner Prozessgroéfien

In einem folgenden Schritt konnte dann dartber gaghcht werden, inwieweit sich beispielsweise
Kunststoffe, deren Grundlage der fossile Energietrd&Rohdl darstellt, durch nachwachsende Roh-
stoffe ersetzen liel3en. Eine Antwort auf diese €rsgl somit als Fazit am Ende dieser Arbeit ge-
geben werden.

Als Demonstrator wird eine nach dem Faserformveeiahhergestellte Unterarmorthese ausge-
wahlt, die sowohl bestimmte mechanische als aughndsikopische Eigenschaften aufweisen muss
und somit als technisches Funktionsbauteil bezeictverden kann (vgl. Bild 1.1). Eine Unterarm-
orthese ist ein technisches Hilfsmittel der OrtlthpAwelches mit Segmenten des menschlichen
Kdrpers verbunden wird, um deren Funktion zu wstigzen oder zu ersetzen. In dem hier vorlie-
genden Fall handelt es sich um eine Orthese, didddadgelenk der oberen Extremitat stiitzen und
dadurch ruhig stellen soll. Bislang werden zu dieseveck Produkte aus Gips, Metall oder Ver-
bundwerkstoffen eingesetzt, die zum Teil als Okisicly bedenklich einzustufen sind. Zudem ist der
Tragekomfort aufgrund des hohen Gewichtes niedr@ydie Anpassung an den menschlichen Kor-
per zeit- und kostenintensiv. Bei einer nach deseAarmverfahren hergestellten Orthese existie-
ren derartige Nachteile nicht, so dass es sichdéei gewahlten Demonstrator nicht nur um ein
technisches Funktionsbauteil, sondern auch umreiaviatives Produkt im Bereich der Medizin-
technik handelt. So muss beispielsweise die erfbictie Festigkeit mit einer mdglichst geringen
Wandstarke erzielt werden, um ein leichtes Prodnkieten zu kdnnen, welches einen hohen Tra-
gekomfort vermittelt. Dartiber hinaus missen eingésdmpragniermittel derart beschaffen sein,
dass die Orthese bei Feuchtigkeitskontakt nichtjzeilen oder gar sich aufzulésen beginnt, aber
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dennoch eine gewisse Luftdurchlassigkeit und daktitungsaktivitat zuldsst. Die Entwicklung

von Unterarmorthesen aus nachwachsenden Rohstotfeste unter dem Kennzeichen 22018501
von der Fachagentur Nachwachsende Rohstoffe end&/ vam Bundesministerium fur Ernahrung,
Landwirtschaft und Verbraucherschutz im Zeitraurmv@il.04.2004 bis zum 30.03.2007 geférdert.

Bild 1.1: Querschnitt des mit
einem CAD-System generierten
Demonstrators

2 Stand der Technik

Eine umfassende Recherche in diversen fachlichenfachtbergreifenden Literaturdatenbanken
(Deutschland, GrolRbritannien, USA), elektronischéslltexten, regionalen und internationalen
Bibliothekskatalogen (Norwegen, Grof3britannien,i&athen, USA, Schweiz, Italien, Luxemburg),
deutschen Verbundkatalogen sowie in der DeutschielioBek, in der wissenschaftlichen Daten-
bank Scopus und im Internet ergab, dass insgesamg\iiteratur zum Thema Faserform, insbe-
sondere jedoch keine zur Hydrophobierung und zub&&serung der mechanischen Eigenschaften
von Faserformprodukten durch den Einsatz von Zggaten existiert. Wenn mechanische Eigen-
schaften von Faserformprodukten untersucht wendenin /WIL02/ und /BAAO5/, dann wird zum
einen auf einen Einsatz von Sekundarfaserstofficieiet, der in der vorliegenden Arbeit jedoch
neben weiteren Faserstoffen, die an spaterer Stediigihrlich erlautert werden, als Rohstoff fur die
nach dem Faserformverfahren hergestellten Prodv&terendung finden soll, und zum anderen
beschrénken sich Eingriffe in die Prozessfihrunfyeane Variation weniger Prozessparameter,
deren Anzahl deutlich unter der im Rahmen der ggdnden Arbeit veranderten Einflussgrof3en
liegt.

Zur Einfuhrung in die Thematik sollen zunachst @rindlagen der Faserformtechnologie aufge-
zeigt werden. Dabei wird das Faserformverfahredan Form dargestellt, in der es derzeit in der
Industrie zum Einsatz kommt. An eine Beschreibuag Herstellungsverfahrens und der Prozess-
fuhrung schliel3t sich eine Untersuchung der inRigrierindustrie eingesetzten Roh-, Zusatz- und
Hilfsstoffe an, wobei insbesondere auf die Grundiades Stoffverbundes, also auf die Bindungen
der Fasern untereinander, eingegangen wird. Autbder Ahnlichkeit des Faserformverfahrens
mit dem der Papiererzeugung, die im Verlauf diégéeit deutlich wird, scheint eine Verwendung
der bei der Papierfabrikation genutzten Zusatzstafich beim Faserformverfahren sinnvoll und
zielfihrend zu sein, zumal die bei der Papierfairdn vorhandenen Erfahrungen Berlcksichti-
gung finden kénnen.

2.1 Grundlagen der Faserformtechnologie

Das Faserformverfahren bietet die Mdglichkeit, diraensional geformte Produkte aus Faserstof-
fen zu fertigen. Ublicherweise wird es zur Hersted von Verpackungsprodukten fir z. B. Obst,
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Gemiuse und Eier, aber auch zur Produktion von pratfierungen fur technische Produkte, wie
z. B. Tonerkartuschen, eingesetzt. Als Rohstoffedié Fasersuspension, die aus einem Faser-
Wasser-Gemisch besteht, welches die Basis furaetigd Faserformprodukt darstellt, dienen Pa-
pierfaserstoffe, die in der Papierindustrie zurdtdlung von Papier und Karton genutzt werden.
Aus diesem Grund wurde das Faserformverfahren fribeh Pappenguss genannt. Im Gegensatz
zur Papierherstellung, bei der das Blatt auf einemaufenden Endlossieb entsteht, wird das Faser-
formprodukt auf einem festen, dreidimensionalerieper abgebildet (vgl. Bild 2.1).

CE;\‘;C(__:F . .
A ' \ f>: Siebkorper
jo ©o o O :
foo o 0 o \ \/ — umgeformt
Joo o o o — ‘ _%
N T — gefiigt
o o o ‘ "‘
foo oo oo | A AR . "
booas oo LA f1: Grundkorper
foeo oo | v —gefrist
/oo o o o o © < ..
,,-’;;. oo o0oaooo — S \—“ - gefugt
i — gebohrt

Bild 2.1: Prinzipdarstellung eines Anformwerkzeuges /WIL02/

Bei den verwendeten Papierfaserstoffen ist gruatisitzwischen Primar- und Sekundarfaserstof-
fen zu unterscheiden. Zu den PrimarfaserstoffetendHolzschliffe und Zellstoffe. Bei Holzschliff
handelt es sich um mechanisch zerfasertes, best@#llm chemisch aufgeschlossenes Holz. Se-
kundarfaserstoffe sind Primarfasern, welche eimemdetten Lebenszyklus vom Aufschluss tber
die Aufbereitung und die Herstellung bis hin zunearten Auflésung durch Wasserzugabe durch-
laufen haben. Bedingt durch diese Wiederverwertsindie Qualitat der Sekundarfaserstoffe gerin-
ger als die der Primarfaserstoffe. Dies macht sakohl in der Weil3e der Fasern als auch in deren
Lange bemerkbar. Normalerweise kdnnen Fasern bachktLebenszyklen durchlaufen, bevor sie
fur eine erneute Verwendung unbrauchbar werdencibdre mehrfache Produktzerfaserung und
Aufbereitung sind sie dann zu kurz geworden, urereiausreichend festen Faserverbund bilden zu
konnen. Aus diesem Grund muss dem Recyclingpropeser ein geringer Anteil Primarfasern
hinzugegeben werden.

Der durch den Recyclingprozess vorhandene, leiQhtalitatsverlust ist bei vielen Anwendungen
von geringerer Bedeutung, da bei den derzeit nmaisterpackungssektor eingesetzten Faserform-
produkten die Ansprtche hinsichtlich der optisckggenschaften meist nachrangig sind. Da um-
weltbewusstes Handeln klar im Vordergrund stelitdie Industrie bemuht, durch entsprechende
Aufbereitungsmaflinahmen auch mit Sekundarfaserngeimgégend gute Produktqualitat zu erzielen.
Zur Gewahrleistung definierter mechanischer undrdsigppischer Eigenschaften werden den Fa-
sern in der Papierindustrie bestimmte Zusatzstofeist chemische Additive, zugesetzt. Dadurch
kénnen die Entwasserung, die Steifigkeit oder dieiB& eines Produktes positiv beeinflusst wer-
den. Ein Ziel dieser Arbeit ist es daher, zu unielnen, ob eine Ubertragung dieser Eigenschaften
auf Faserformprodukte mdglich ist. Um auch weitenon einem umweltfreundlichen Faserform-
produkt reden zu kénnen, dirfen chemische Additiein der vom Gesetzgeber maximal erlaub-
ten Menge hinzugegeben werden.
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2.2 Herstellungsverfahren und Prozessfiihrung
Der Prozess der Faserformherstellung gliedertgrichdsatzlich in folgende Schritte:

- Zerfaserung (Stoffauflosung)
- Stoffaufbereitung

- Anformung

- Pressung (optional)

- Trocknung

2.2.1 Zerfaserung (Stoffauflosung)

Holzschliff, Zellstoff und Sekundarfasern liegers alog. Halbstoffe vor (siehe Kapitel 2.3). Die
Stoffauflosung dieser Halbstoffe geschieht, sof@ennicht schon direkt nach der Herstellung als
Suspension vorliegen und direkt weiterverarbeitetden konnen, in grof3en Behéltern (Pulper), in
denen ein leistungsfahiges Ruhrwerk unter ZugabBeagr\Wwassermengen die eingebrachten Faser-
verbunde aufschlagt. Die Faserverbinde werden nmefsbrm von Ballen oder anderen Faserpro-
dukten sowie losen Sammlungen von Recyclingpapigefiihrt. Durch die Zugabe des Wassers
erfolgt eine Losung der Wasserstoffbrickenbindungeziche fir den Zusammenhalt der Fasern
notwendig sind. Dadurch entsteht eine zahflliissigedd, die als Suspension oder Pulpe bezeichnet
wird. Diese Fasersuspension ist pumpfahig und kdumch Rohrleitungen zur anschlieRenden
Stoffaufbereitung befordert werden.

2.2.2 Stoffaufbereitung

Insbesondere bei der Verwendung von Sekundarfasemit starker Verschmutzung zu rechnen.
Eine Verarbeitung ohne Reinigung ist somit nichtgiiah, da Verunreinigungen im Produktions-
prozess sowohl zu technischen Komplikationen ath au minderer Qualitat der fertigen Produkte
fuhren kdnnen. Neben einer Verstopfung oder gacisetigung der Leitungen und Pumpen kén-
nen sich optische und mechanische Schwachungeh darcEinschluss von Fremdkorpern im Fa-
serverbund einstellen.

Aus diesen Grunden findet bereits im Pulper eind@i/orsortierung statt. Da die Suspension Uber
ein Sieb aus dem Pulper abgezogen wird, bleibeReg&chmutzteile, wie z. B. Folien, Metallge-
genstande oder andere unerwtinschte Teile, zuriieKeDere Sortierung findet durch Nass-Sieben
in Sortiermaschinen statt, deren Wirkung auf demti@fegalprinzip bzw. auf Vibration (Schittel-
siebe) beruht. Wahrend bei der zentrifugalen Ramggdurch Fliehkrafte die unterschiedlich
schweren Teilchen zur Sortierung durch ein Sielriggd werden, wird bei dem Vibrationssortie-
ren die Wanderung leichter Bestandteile durch e Sufgrund der Schwerkraft ausgenutzt. Somit
erfolgt durch die Vibration eines Siebes die Trerqhder schweren von den leichten Bestandteilen.
Die Reinigungsstufen sind in Kaskaden geschaltatmoglichst effektiv zu arbeiten. Dies bedeu-
tet, dass der aussortierte Stoff einer ReinigunfssRejekt genannt, einer weiteren Reinigung un-
terzogen wird, um noch enthaltene Fasern zu gewinmel um wirklich nur die Verschmutzung
auszusortieren. Der Stoffverlust wird somit gergehalten. Je nach Anwendungsgebiet findet zu-
satzlich eine Reinigung oder Bleiche zur optiscAefhellung statt. Dies ist bei Faserformproduk-
ten jedoch meist nicht der Fall, da die optischegeischaften fur die weitere Verwendung nach-
rangig sind. Nach der Reinigung werden die Fasescldiel3end durch Mahlung aufbereitet, um im
spateren Verbund bestimmte mechanische Eigensohatie z. B. die Festigkeit, zu verbessern
und den Faser-Faser-Verbund zu starken. Durch dsmvidrgang wird die Primérwand der Faser
aufgelodst und Cellulosefibrillen werden aus derupeldrwand teilweise freigelegt. Dadurch kon-
nen sich weitere Wasserstoffbricken zwischen veadehen Fasern bilden. Dieser Vorgang heif3t
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Fibrillierung und bewirkt eine erhebliche Erhohuthegy Festigkeiten der aus den Fasern hergestell-

ten Produkte /BOS99/.

Nach der Aufbereitung werden die Suspensionen exdispnd einer genauen Rezeptur in einer
Mischbltte zusammengestellt und gelangen von dorAmformmaschine. Die Rezeptur ist herstel-
lerspezifisch und je nach Produkt unterschiedlich.

2.2.3 Anformung

Zur Formgebung der Fasersuspension gibt es gedeeeNerfahren (vgl. Bild 2.2):

- Druckverfahren

- Rotationsverfahren
- Vertikalverfahren

Anform- und Anlagenprinzip

1

Uberdruck p > paim Unterdruck p < paim J
I : ]
Druckverfahren Rotationsverfahren Vertikalverfahren
mit abgeschlossenem - mit Fasersuspension - mit Fasgrsuspension
Druckraum im Behélter im Behélter
- Saugraum - Saugraum

AT
\4\'\1
NN

A

/\‘ o

\
ARY

Hohlteile

Teile ohne Hinterschneidung ‘

Bild 2.2: Anform- und Anlagenprinzipien in der industrielleaserformherstellung /WIL02/

Allen Verfahren gemeinsam ist das Prinzip der Ddiitkrenz, mit der die Fasern an einem Sieb-
korper angeformt werden. Der Siebkorper hat daigekFdrm und die Struktur des spateren Produk-
tes. Dieser besteht meist aus einem mit einem #ebzogenen, metallischen Grundkorper, wel-
cher dem Sieb eine gewisse Stabilitat verleiht.giurfid einer zwischen der Sieboberflache und der
Innenseite existierenden Druckdifferenz durchstrélas Suspensionswasser die Siebporen. Da-
durch legen sich die Fasern an der Sieboberflanhend bilden einen dreidimensionalen Kérper.
Die Haufigkeit, mit der ein solcher Anformvorgangrdhgefiihrt wird, entscheidet Gber die Materi-
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alstarke des Produktes. Die Erzeugung der benititackdifferenz ist generell durch Uber- oder
Unterdruck méglich. Bei Uberdruck wird die Suspensimit Druckluft iiber einem Sieb entwassert,
bei Unterdruck wird das Wasser durch das Sieb auSdspension heraus gesogen /WIL02/.

2.2.4 Pressung und Trocknung

Nach der Entwasserung der Suspension tUber dem fetrimssitzt das Faserprodukt einen Wasser-
anteil von 75 — 85 Gew.-% und weist dadurch bedawgé geringe Festigkeit auf. Zur Erreichung
einer bestimmten Festigkeit muss es auf eine Redife von 5 - 10 Gew.-% getrocknet werden. Da
ein Trocknungsvorgang allein an Umgebungsluft ng\aerig ware, empfiehlt es sich, das nasse
Produkt nach dem Anformen zu pressen. Hierdurckl wum einen weiter Wasser entfernt, zum
anderen verbessern sich auch die Oberflacheneigygitsic der dem Sieb abgewandten Seite. Da-
riber hinaus bewirkt das Pressen eine Starkund-desrverbundes, also eine positive Beeinflus-
sung der mechanischen Eigenschaften. Die FolganistErhéhung der Festigkeit. Gut geeignet ist
ein kombiniertes Pressen und Trocknen durch bth&ierkzeuge. Da zwei Prozessschritte auf
einmal durchgefiihrt werden, lasst sich die Promtsgudem erheblich verkirzen. Zur Wahrung
der Form des Produktes mussen die Press- und Tuogkwerkzeuge jeweils die Positiv- und Ne-
gativform des Produktes aufweisen.

2.3 Rohstoffe, Zusatzstoffe und Stoffverbund

Die im Rahmen dieser Arbeit eingesetzten Roh- umsh#Z stoffe werden grundsatzlich auch in der

Papierindustrie verwendet. Eine Erprobung dieseffé&Sals Ausgangsbasis fur Faserformprodukte

erfolgte anhand von Versuchen, die mit Hilfe deKapitel 4 naher beschriebenen Faserformver-

suchsanlage durchgefuhrt wurden. Dabei sind demd3uspensionen, aus denen die Versuchspro-
ben hergestellt wurden, teilweise Zusatzstoffe Ungefligt worden. Derartige Proben bestanden

dann aus einem Stoffverbund der Versuchsstoffe.

Falls nicht anders angegeben, bilden /BOS99/, /@DEAd /GRUO5/ die Grundlage dieses Kapi-
tels. Des Weiteren ist anzumerken, dass die zustelemg von Zellstoff notwendigen Chemikalien
und Stoffe nicht naher betrachtet werden mussteZellstoff im Rahmen der durchgefuhrten Ver-
suche ausschliel3lich als fertiger Halbstoff zumskim kam und der vorhergehende Herstellungs-
prozess somit nicht weiter von Bedeutung war.

2.3.1 Rohstoffe der Faserformprodukte

Holzstoff 10% Pigmente/FUlistoffe
9%

Chemische Additive
Altpapier 40%

1, 0% Spezial-
" Chemikalien

| Al-Verbindungen
0,3%

— Starke 1,7%

— Grund- und Bleich-

chemikalien
3.0%

Zellstoff 38%

Bild 2.3: Zusammensetzung der Rohstoffe /KLEO3a/
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2.3.1.1 Priméarfasern

Die wichtigsten Rohstoffkomponenten in der Papuhustrie sind Holzstoff / Holzschliff und Zell-
stoff, die aus Holz gewonnen werden. Der Untersthiegt lediglich in der Herstellungsart. Bei
Holzstoff / Holzschliff handelt es sich um mechahizerfasertes Holz, bei Zellstoff um chemisch
aufgeschlossenes Holz. Da sich die Rohstoffe ianitiEigenschaften unterscheiden, wird je nach
gewinschten Eigenschaften des Endproduktes depdareder andere Rohstoff bevorzugt. Tissue-
Papier (Hygienepapier) besteht beispielsweise \egend aus Zellstoff, da dieser saugkréftiger als
Holzstoff / Holzschliff ist und eine héhere Festgkbesitzt. Diese resultiert aus dem chemischen
Aufschluss, der im Vergleich zu der mechanischeriagerung fur langere Fasern sorgt. Fur Zei-
tungspapier hingegen kommt Holzschliff zum Einsaa,die Erzeugung dieses Stoffes nicht so
zeitaufwendig ist wie die des Zellstoffs und so@dditungen kostengunstiger hergestellt werden
kénnen. Zur Herstellung von Holzschliff werden erdete Holzprigel von 1 Meter Lange, die
Mehrjahrespflanzen, wie beispielsweise Fichten édgapeln, entstammen, unter Zugabe von heil3-
em Wasser an die Oberflache eines rotierenden i&thies gepresst. Die raue Steinoberflache
reif3t aus dem Holz sowohl unversehrte Fasern vbis 4 mm L&nge als auch Faserbruchstiicke
und feinste Faserpartikel herabach der Zerfaserung wird der Faserstoff gereimigt gemahlen
und steht dann der weiteren Verarbeitung zur Venfigg Je nach Anwendung schliel3en sich zu-
satzliche Aufbereitungsschritte wie Bleichen, Eakéin und Sortieren an /VDP/. Der Holzschliff
enthalt danach noch alle wesentlichen Bestandteite Holzes wie Cellulose, Hemicellulose und
Lignin. Der im Holzschliff enthaltene Schleimstotfer tGberwiegend aus Cellulose-Fibrillen und
Mikrofibrillen besteht, kann Faser-Faser-Bindungesbilden und hat somit eine positive Auswir-
kung auf die Festigkeit des Papiers.

Ausgangsmaterial bei moderneren Verfahren sindni@isr aus Sagereien oder kleingeschnitzeltes
Holz (Hackschnitzel), die zwischen geriefelten 8tantelkdrpern in Refiner genannten Apparatu-
ren zerfasert werden (Refinerholzschliff) /VDP/ghin ist eine Art wasserfeste Kittsubstanz, die
dem Holz Steifigkeit verleint. Da es unter Lichffaih vergilbt und eine hydrophobe Oberflache
besitzt, ist es fur die Papiererzeugung eher stihrBei der Herstellung von Holzstoff wird durch
eine Vordampfung bei etwa 130 °C das zwischen desera befindliche Lignin aufgeweicht. Ge-
geneinander rotierende Schleifscheiben zerlegethbheBend die Hackschnitzel unter Wasserzuga-
be in Einzelfasern /VDP/.

Neben dem einfachen Holzschliff gibt es weiteref®aerungen dieser Art, wie beispielsweise den
Druckschliff, den oben genannten Refinerholzschiifn Holzschliff mit chemischer Vorbehand-
lung, welcher nicht mit einem kompletten chemisclarischluss zu verwechseln ist, und den
Holzschliff mit chemischer und thermischer Vorbetilang. Die Ausbeute bei der Herstellung von
Holzstoff / Holzschliff liegt bei 90 bis 96 % im Ygeich zu 43 bis 52 % bei der Herstellung von
Zellstoff. Aus 100 kg trockener Holzsubstanz |1&ssh also je nach Schleifverfahren 90 bis 96 kg
trockener Holzstoff / Holzschliff gewinnen /VDP/.olzschliff wird, wie bereits erwahnt, fir die
Herstellung von Zeitungen und Magazinen, also fimzlebige Produkte, verwendet. Ein Grund
daflr ist die Tatsache, dass das nicht entferrgaihimit der Zeit das Papier vergilben lasst. Be-
dingt durch die groRe Ausbeute des Herstellungakiezhs und die hohe Opazitat des fertigen Pa-
piers ist der Holzschliff im Bereich der Zeitungsxd Magazinpapiere dem Zellstoff bis heute den-
noch tberlegen /DAMOG/.

Wie zu Beginn dieses Kapitels bereits angedewtetlas Verfahren zur Erzeugung von Zellstoff
zwar zeitaufwendig, dafir erlaubt es aber eine mehdere Zerlegung des Holzes in Einzelfasern.
Das Grundmaterial, meist Mehrjahrespflanzen, wiB.Z-ichte, Kiefer und Pappel, wird nicht me-
chanisch zerfasert, sondern in Hackschnitzel zexdeund dann chemisch in verschiedenen Auf-
schlusslosungen gekocht. Der Unterschied im Veslgleur Herstellung von Holzstoff / Holzschliff
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lasst sich anschaulich anhand von Bild 2.4 vetibdain. Holz setzt sich im Wesentlichen aus Cel-
lulose, Hemicellulose, Lignin und Wasser zusammehei das Lignin die Kittsubstanz bildet, die
die Fasern zusammenhalt.

Ss
- RS SN M = MIDDLE LAMELLA
NS T oY P = PRIMARY WALL
=\ S, = SECONDARY WALL
<SAN S: S, = SECONDARY WALL
: LT S;= SECONDARY WALL
\55\:;5::5:;5 33255 Si
P
M

Bild 2.4: Aufbau einer Holzfaser /GUL99/

Demzufolge befindet sich der grof3te Teil des Lignimder auf dem Bild gezeigten sog. Mittella-
melle, welche die einzelnen Fasern umschlie3t.Hagern selbst bestehen hauptsachlich aus Cellu-
lose und Hemicellulose, die als Binder zwischenuBzde und Lignin fungieren /DAMO6/. Durch
das Sulfitzellstoffverfahren beispielsweise, beindeine Mischung aus freier schwefeliger Séaure
und Calcium- oder Magnesiumbisulfit zum Einsatz kawird das zwischen den Fasern als Bin-
demittel vorhandene Lignin geldst und die Faseudadsehr schonend freigelegt. Der ausgekochte
Zellstoff wird anschlieRend gemahlen, sortiert gableicht, um bestimmten Qualitatsstandards
gerecht zu werden. Je nach Anwendung kdnnen weltafieereitungsschritte wie das Reinigen
oder Eindicken folgen. Obwohl der Zellstoffprozessht so energieaufwendig ist wie der Holz-
stoff- / Holzschliffprozess und bei der Ruckgewinguder Aufschlusschemikalien sogar Energie
durch Verbrennung zuriick gewonnen werden kanrgigstAusbeute aufgrund der Mengenvertei-
lung von Lignin im Holz deutlich geringer. Grund fdie hohere Ausbeute beim Holzstoff- / Holz-
schliffprozess ist die Tatsache, dass sowohl dgeiffaals auch das Lignin mechanisch zerkleinert
werden. Dafir existiert der Nachteil, dass vieledfa zerstort werden und sich viel Feinstoff zwi-
schen langeren Faserbindeln ansammelt /DAMO6/.

Insgesamt betrachtet ist die Erzeugung von Prireé@réhoffen unter 6kologischen Gesichtspunkten
nicht unbedenklich. Von erheblichem Ausmalf istddégke Belastung der Umwelt durch den gro-
Ren Energieaufwand beim Holzstoff- / Holzschliffiedren und die verwendeten chemischen Sub-
stanzen sowie die besonders starke Rodung der Widda Zellstoffverfahren. Im Zuge eines wei-
ter wachsenden Umweltbewusstseins empfiehlt es dafauf zu achten, diese Rohstoffe mehr als
nur einmal zu verwenden.
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2.3.1.2 Sekundarfasern

Eine weitere Rohstoffgrundlage bilden die so getem®ekundarfasern, unter denen Primarfasern
zu verstehen sind, die bereits einen vollstandiBeoyclingkreislauf vom Aufschluss, tber die
Aufbereitung, die Herstellung bis zur erneuten Asifing durch Wasserzugabe durchlaufen haben.
Sekundarfasern kdénnen also in Form von Altpapier dubreits gebrauchten Faserformprodukten
vorliegen. Die Verwendung von Sekundarfasern wutctl ein in Deutschland bereits vorhandenes
Recyclingsystem unterstitzt. Durch dieses werdaa Siammlung von Sekundarfaserstoffen und
eine Versorgung der Industriebetriebe problemlasgticht. Die Aufbereitung der Sekundérfasern
mittels Reinigung und Mahlung ist weniger energfegmndig als die Erzeugung von Priméarfasern.
Da anders als in der Papierindustrie besondereit@gatandards, die beispielsweise von Schreib-
oder Hygienepapieren erfullt werden missen undadigschlie3lich durch die Verwendung von
Primérfasern gewdahrleistet werden kénnen, fir Faseprodukte nicht vorliegen, ist die Verwen-
dung von Sekundarfasern als Rohstoff fur die Fasmihdustrie sehr wirtschaftlich und umwelt-
schonend. Ein weiterer Vorteil ist die leichte umdweltfreundliche Entsorgung der durch die Fa-
serformindustrie produzierten Faserformprodukter ttben vorhandenen Rohstoffkreislauf. Als
Nachteil bei der Verwendung von Sekundarfaseralistdings deren im Vergleich zu Primérfasern
kurzere Faserlange zu nennen, die aus der mehnf&uioduktzerfaserung und Aufbereitung des als
Rohstoffgrundlage dienenden Altpapiers resultidtts Sekundarfasern hergestellte Faserformpro-
dukte besitzen folglich einen weniger festen Fasdawnd, als dies bei der Verwendung von Pri-
marfasern der Fall ware. Im Rahmen der vorliegeridreit wurde daher insbesondere Wert da-
rauf gelegt, Mdglichkeiten zur Beseitigung diesexciNeils aufzuzeigen, um einen technisch inte-
ressanten Rohstoff anbieten zu kdénnen, der untalogischen Gesichtspunkten als unbedenklich
einzustufen ist.

Da es sich bei dem fiur diese Arbeit ausgewahltamd@estrator um ein medizinisches Produkt han-
delt, welches bestimmten Hygieneanspriichen geniigess, konnte die Verwendung von Sekun-
darfasern Probleme mit sich bringen. Denkbar waeB. Pilz- und Bakterienbelastungen, die
durch die im Altpapier vorhandenen Fremdstoffe begerufen werden kénnten. Eventuell misste
in einem solchen Fall auf biologische Mittel, Wabakandlungen oder Desinfektionen zurtickge-
griffen werden. Bei einem Anwendungszeitraum detethrmorthese von ca. 4 Tagen ist allerdings
mit ziemlich hoher Sicherheit davon auszugehers dasoben genannten Belastungen nicht auftre-
ten werden. Zumindest sind aus der Papierindustiiee Falle bekannt, aus denen hervorgeht, dass
Produkte aus Sekundarfasern bereits nach wenigganTachimmelbefall oder Ahnliches aufwei-
sen. Die in der Papierindustrie bei der PressunigTuacknung erreichten Temperaturen sind in der
Regel hoch genug, um Keime oder Bakterien abtatekdnnen. Der hygienische Aspekt sollte also
ganz besonders bei der Herstellung des Demondratsr Sekundarfasern nicht auf3er Acht gelas-
sen werden. Weniger problematisch, aber dennodtt nicvernachlassigen ist die im Vergleich zu
Primarfasern geringere Weil3e der Sekundarfasezrpadider Vermarktung des Produktes eine Rol-
le spielen koénnte.

2.3.2 Zusatzstoffe

Um gezielt Chemikalien einsetzen zu kdénnen, diereipositiven Einfluss auf die mechanischen
Eigenschaften von Faserformprodukten nehmen, istrfesderlich, eine Ubersicht der in der Pa-
pierindustrie verwendeten Chemikalien zu erstelleiese und vor allem ihre Wirkung auf das
Endprodukt sollen im Folgenden kurz vorgestelltdesr.
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Funktionale Chemikalien hassverfestiger 7%

Synth. Trockenverfestiger
2,0%

Komplexbildner 1,5%
Opt. Auftheller 1,0%
Sonstige 3,0%
Prozess-Chemikalien
/'I 0% Sonstige

Leimungsmittel 24%

Streichfart.-
Additive 5%

/'I 0% Biozide/Dispergierm

I
Entschaumer/Entlfter

2,0% Reinigungsmittel

5,0% Retentions- und
——Entwasserungsmittel, Fiaer-
{Flockungsmittel

Polymer-Binder
{Papierstrich) 45%

Bild 2.5: Ubersicht Chemikalien /KLEQ3a/

Zusatzstoffe in der Papierindustrie sind keine Fsstfe, sondern Stoffe anderer Art, wie z. B.
chemische Additive, Fullstoffe bzw. Pigmente undexheine Hilfsmittel. Sie werden bendtigt, um
dem Endprodukt bestimmte Eigenschaften zu verledtem um die Produktion zu unterstiitzen und
zu vereinfachen, indem sie z. B. Storstoffen, &uiife, die auf die Produktion und die Qualitat des
Endproduktes einen negativen Einfluss haben, eatyeigken. In den meisten Fallen sollen die
mechanischen Eigenschaften, wie beispielsweis®diBarbeit, aber auch optische Eigenschaften,
wie beispielsweise die Weilde, verbessert werden. Dasonderer Wichtigkeit fur die Papierindus-
trie sind die Festigkeit des Papiers und die Ri#leOberflache, um ein Beschreiben des Papiers zu
ermoglichen. Unter Hilfs- bzw. Zusatzstoffen sirdoadiejenigen Stoffe zu verstehen, die einen
Einfluss auf die Eigenschaften des fertigen Progkikiehmen, wie z. B. Nassfestmittel. Zusatzstof-
fe kdnnen auch Aufgaben unterschiedlicher Art wahmen. So sorgt die Leimung eines Papiers
einerseits fur eine verbesserte Oberflache, arglterkann sie auch zur Steuerung der Wasserre-
tention dienen.

2.3.2.1 Fullstoffe bzw. Pigmente

Fullstoffe bzw. Pigmente sind anorganische Stoffeenalischen Ursprungs. Sie bilden die gro3te
Gruppe der in der Papierindustrie zugesetzten $idfte. Fullstoffe werden dem Papier zugesetzt,
Pigmente auf der Oberflache aufgebracht. Fullsteéiemmen zum Einsatz, um eine moglichst ge-
schlossene und glatte Oberflache zu erzeugen. ia sier Regel sehr viel kleiner als Faserstoffe
sind, kénnen sie die Zwischenrdume zwischen deerRasisfillen. Zu den wichtigsten Fillstoffen
bzw. Pigmenten zahlen Kaolin auch China Clay oday @enannt, Calciumcarbonat, Talkum, Be-
tonit, Kreide, Gips, Satinweil3 (Calcium-Aluminiuntfsd), Bariumsulfat und Titandioxid. Diese
Stoffe sind entweder als Pulver oder als sog. $liBuspension) erhaltlich. Die Zugabe dieser Stof-
fe erfolgt nach der Auflésung und Reinigung entwede der Mischbutte oder mit Hilfe einer
Streichanlage. Von grof3er Bedeutung ist das Calmmponat, dessen Einsatz in den letzten Jahren
immer weiter zugenommen hat. Es ist das wichti§stgnent neben dem Kaolin. Entscheidende
Vorteile sind die hohe Verflgbarkeit und Ausbeutz sich Lagerstatten tberall auf der Welt befin-
den und die Rohstoffe einfach in einem Steinbrumliannen werden kénnen.

In Bezug auf die Festigkeit des Endproduktes bridegtEinsatz von Fullstoffen allerdings Nachtei-
le mit sich. Die in hoher Konzentration verwendekilistoffe stéren die Faser-Faser-Bindungen
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und wirken sich somit festigkeitsmindernd aus. Biegestigkeitsmindernde Effekt ist in Bild 2.6
schematisch veranschaulicht.

Bindungsflache Flllstoff

Bild 2.6: Fullstoffe behindern Faser-Faser-Bindungen nacRUB5/

Der Einsatz von Fullstoffen erscheint im erstenriichffensichtlich als nicht empfehlenswert, da
eine forcierte Zugabe sich negativ auf die mecltheis Eigenschaften eines Faserformproduktes
auswirken wirde. Im Hinblick auf die nach dem Fagenverfahren hergestellte Unterarmorthese
konnte eine qualitativ hochwertige Oberflache aasmarktungstechnischen Griinden allerdings
von Interesse sein. Neben der Verwendung von Bikst miusste dann zur Erzielung einer hohen
Oberflachengite auch tber verbesserte SiebkoérgePesswerkzeuge im Rahmen einer Prozess-
optimierung nachgedacht werden. Um optische unchameésche Eigenschaften dennoch miteinan-
der zu kombinieren, kénnte versucht werden, dertiglestsmindernden Einfluss der Fullstoffe
ggf. durch weitere Mahlung der Rohstoffe oder dutehVerwendung von Trockenfestmitteln ent-
gegenzuwirken. Da in der Entwicklungsphase der tanteorthese optische Eigenschaften zunachst
noch eine sekundére Rolle spielen, werden Fulkstmfiv. Pigmente im Rahmen dieser Arbeit nicht
weiter betrachtet.

2.3.2.2 Farben und optische Aufheller

Farben und optische Aufheller verbessern eberda©ptik des Endproduktes. Farbstoffe werden
entweder an der Mischbltte zugegeben oder in 8itreichanlage auf die Oberflache des Produk-
tes aufgetragen. Je nach Art der Farbe ist zugliteln Fixiermittel, wie beispielsweise Stéarke, er-

forderlich. Optische Aufheller erhdhen die Weil3eesi Produktes. Sie absorbieren UV-Licht im

Bereich von 300 — 400 nm und strahlen sichtbarasdsl Licht im Bereich von 400 — 450 nm ab.

Der Gelbstich eines Produktes wird dadurch verhind® dass es weiRer wirkt. Ublicherweise

werden optische Aufheller an der Mischbiitte zugegekin Oberflachenauftrag ist aber auch mog-
lich /ROI97/. Farben und optische Aufheller habemkn starkeren Einfluss auf die mechanischen
Eigenschaften, verbessern aber die Oberflachersibaften und tragen somit zu einer positiveren
Optik des fertigen Produktes bei. Aus demselbem@rder auch zum Ausschluss der Fullstoffe
bzw. Pigmente fuhrte, wird eine weitere Untersuchder Farben und optischen Aufheller als nicht
erforderlich erachtet.

2.3.2.3 Leimungsmittel

Ein in der Papierindustrie weit verbreiteter Hillezw. Zusatzstoff ist das Leimungsmittel. Da Fa-
serprodukte aufgrund ihres hydrophilen Charakteicht benetz- und quellbar sind, kann Wasser
ungehindert eindringen. Um dieses zu verhindernd Wweim entweder direkt zur Fasersuspension
hinzugegeben oder auf die Oberflaiche des Fasergexiuaufgetragen. Die Molekile des

Leimungsmittels enthalten jeweils einen hydrophilemd einen hydrophoben Molekilabschnitt.

Der hydrophile Teil heftet sich an die Fasern, kgdrophobe bildet eine neue Oberflache aus.
Schematisch veranschaulicht ist dieser Effekt id Bi7.
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Hydrophobe Oberflache

7777

Cellulose

Bild 2.7: Leimung /GRUO5/

Dieser Effekt tritt jedoch nur an einem Teil degién Oberflache der vorhandenen Fasern auf. Er
wird aus diesem Grund auch Teilhydrophobierung genaEine Angabe Uber das Ausmald der
Hydrophobierung liefert der Leimungsgrad. Fallshhidirekt eine chemische Verknupfung erfolgen
kann, muss ein Fixiermittel zugegeben werden, vesldie Bindung der Leimstoffe an die Fasern
ermoglicht. Grundsatzlich wird zwischen der Hanzleng und der Neutralleimung unterschieden.
Bei der Harzleimung ist in allen Fallen die Abisture wirksam, welche sich im Harz der Baume
befindet. Da diese jedoch eine negativ geladenee§éuppe enthélt und Faseroberflachen ebenfalls
negativ geladen sind, wird noch ein Fixiermittehbggt. Traditioneller Weise kommt hier das
Aluminiumsulfat, auch Alaun genannt, zum Einsatedidgt durch die Amphoterie des Alumini-
ums kann dieses Verfahren jedoch nur bei einenesauit-Wert angewendet werden, da das Alu-
miniumsulfat nur dann mit positiver Ladung vorliegtd sich somit sowohl an die Carboxylgruppe
der Celluloseketten als auch an die SéauregruppeAlaetinsdure anlagern und diese miteinander
verbinden kann. Durch diese sog. saure Fahrweggben sich allerdings sowohl anlagen- als auch
produkttechnisch einige Schwierigkeiten. Durch aeedrigen pH-Wert werden die Anlagenteile
durch Korrosion schneller angegriffen. Weiterhih e so gefertigtes Papierprodukt nicht alte-
rungsbestandig, es zerfallt mit der Zeit.

Aufgrund dieser Unzulanglichkeiten wurden seit Blites 20. Jahrhunderts neue Verfahren zur
Leimung entwickelt, die sog. Neutralleimungsver&hrDiese Verfahren zeichnen sich dadurch
aus, dass sie im neutralen pH-Bereich anwendbdr Bire haufigsten Mittel zur Neutralleimung
sind ASA (Alkenylbernsteinsdureanhydrid) und AKDIK@ketendimer) (vgl. eingesetzte chemi-
sche Additive Baysize | 18 E und Basoplast 2030r.&apitel 5.1). Die Wirkung des ASA-Mittels
beruht auf der Veresterung der Bernsteinsauerarmmh@tuppe mit den OH-Gruppen der Cellulose
(Bild 2.8). Es handelt sich hierbei um echte kort@eBindungen, ein Fixiermittel wird nicht beno-
tigt. Da das ASA-Mittel jedoch auch zur Hydrolysé MWasser neigt, ist ein Schutzkolloid, meis-
tens in Form von Starke, zur Losung hinzuzufigeAVID6/.

H33Ci6 \N Ci6Has NS —
1— H17C13/\/\Q/O

O
AKD (Alkylketendimer)  ASA (Alkenylbernsteinsdureanhydrid)

Bild 2.8: Wirkung von Neutralleimungsmitteln nach /DAMO6/
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2.3.2.4 Trockenfestmittel

Als Trockenfestmittel wird meistens Starke verweandée entweder direkt zur Suspension hinzu-
gegeben oder auf die Oberflache aufgetragen wiid.den Auftrag auf die Oberflache finden

Leimpressen Verwendung, die im einfachsten Fall awsi Walzen bestehen, auf denen sich die
Starke befindet und mit denen sich diese gleichghalf die Oberflache aufbringen lasst. Méglich

ist aber auch ein Auftragen mittels Sprihrohrenr dggteeichen. Je nach Ort der Zugabe kdnnen
durch Stéarke verschiedene Eigenschaften verbessedien. Durch Oberflachenauftrag verbessern
sich die Dichte bzw. Glatte, die Rupffestigkeit utié Abriebfestigkeit. Die Folgen sind bessere
Oberflacheneigenschaften, keine Retentionsproblant eine verminderte Verschmutzung des
Prozesswassers. Direkt zur Suspension zugegebéheerisich die Berstfestigkeit, die Bruchlast
und die Falzfestigkeit. Je nach Dosierung konnesmisich modifizierte Starken auch als Retenti-
onsmittel (Entwasserungsmittel) eingesetzt wer@#rke ist ein pflanzliches Produkt, zumeist aus
Kartoffeln, Mais oder Weizen gewonnen. Es besteistlangkettigem Amylose und verzweigtem

Amylopektin. Ein verbreiteter Einsatz dieser Maig¢gizen —oder Kartoffelstarken, auch native
Starken genannt, erfolgt heutzutage allerdingstmaobhr. Stattdessen findet eine Modifizierung,

entweder physikalischer Art, die durch Erhitzungl @Bcherkrafte erreicht wird, oder chemischer
Art, Verwendung. Die Starke ist dadurch in Wasssli¢h und nicht mehr ungeladen. Im Hinblick

auf die Erzielung eines stabilen Gesamtfaserverbisidlie Ladung von grof3er Bedeutung, da die-
se wesentlich zur Bindung an Fasern beitragt. Madiungen dienen also dazu, bestimmte Eig-
nungen der Starke fur spezielle Anwendungen zuegsdrn.

Haufig eingesetzt werden kationische Starken. DuliehZugabe von Kationisierungsreagenzien
werden kationische Gruppen in die Starke eingebidigrdurch wird die Starke l6slich, kann als
Retentionsmittel eingesetzt werden und wirkt indaimmengen von 0,5 - 1,5 % bezogen auf den
Trockenstoff auch festigkeitssteigernd. Eine degartModifizierung der Starke findet zumeist
Verwendung, wenn eine Zugabe zur Suspension erfadg#d. Probleme mit der Retention lassen
sich dann so einfach umgehen. Weitere Variatiomet Starkeéather, abgebaute Starke, enzyma-
tisch abgebaute Starke und oxidierte Starke. Dimdpatzlichen Ziele samtlicher modifizierter
Starken sind eine Foérderung der Ldslichkeit unddBmgsfahigkeit und eine Verbesserung der
Verarbeitbarkeit. Die Aufbereitung variiert dabeinach spezifischem Zweck. Neben den Modifi-
zierungen der Starke gibt es auch noch synthetiabekenfestmittel, die z. T. der Starke sehr ahn-
lich sind. Wichtig bei der Verwendung solcher Stoi$t, darauf zu achten, dass diese langkettig
sind. Nur dann besitzen sie die Fahigkeit, Wass#istickenbindungen bilden zu kénnen. Mdglich
sind hier z. B. Polyacrylamide, Polyvinylalkoholdunopolymerer Polyvinylalkohol bzw. copoly-
meres Polyvinylacetat.

2.3.2.5 Nassfestmittel

Nassfestmitteerhéhen die Festigkeit von nassem wie auch trockePapier, wobei die Nassfes-
tigkeit definiert ist als das Verhéltnis der Na#sk&nge zur Trockenrei3lange /DAMO06/. Um zu
verhindern, dass sich die Bindungen zwischen deerfRadurch Wasser lI6sen lassen, werden Nass-
festmittel zur Suspension hinzugegeben, die dierfkesuzungspunkte umhillen und das Eindrin-
gen von Wasser in diese Punkte unterbinden. Zwidbung der vollen Festigkeit mussen die Pro-
dukte allerdings einige Tage auskondensieren /DAM@Gchtige Nassfestmittel sind Harze auf
der Basis von Polyamidoamin-Epichlorhydrin (PAAKYI( eingesetztes chemisches Additiv Lure-
sin KS in Kapitel 5.1), Melamin-Formaldehyd (MF)diRarnstoff-Formaldehyd (HF). Der Effekt
eines Nassfestmittels ist schematisch in Bild 2@dstellt.
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Manschetten
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Bild 2.9: Geschutzte Faserkreuzungspunkte /DAMO6/

Die in Kapitel 2.3.2 genannten Zusatzstoffe musagnhre Tauglichkeit fir das Faserformverfah-

ren und eine mogliche Verwendung flr die zu fertdge Unterarmorthese untersucht werden. Art
und Menge der Zugabe von Starke und anderen Tréestemtteln zur Festigkeitssteigerung der

Orthese sind in Versuchen zu ermitteln. Empfehlemsvust eine Zugabe zur Suspension. Dies
scheint im Rahmen der in Kapitel 4 ndher beschnebd-aserformversuchsanlage die einfachste
und ginstigste Mdoglichkeit zu sein, mechanischeeisghaften direkt zu beeinflussen. Ob ein

Oberflachenauftrag ebenfalls die gewlnschte Wirkbhaben kann, ist bei theoretischer Betrach-
tung nicht hinreichend abzusehen. Eine gewisseHuring der Festigkeit ist fur trockene Endpro-

dukte allerdings zu erwarten /HAM97/. Fur den hietersuchten Anwendungsfall scheint eine

Verwendung von Nassfestmitteln sinnvoll zu sein, eine sofortige Quellung und Auflésung des

Faserformproduktes bei Feuchtigkeitskontakt zu hemr@udem kénnte die zu erwartende Festig-
keitssteigerung praktisch belegt werden.

2.3.2.6 Entwasserungsbeschleuniger und Retentionsmittel

Weitere wichtige chemische Additive in der Papidustrie sind Mittel zur Entwésserungsbe-
schleunigung, Flockung und Retention, wobei le&tlie Aufgabe haben, die Feststoffe im Papier
zu halten. Wie bereits erwahnt, sind fir die fésserverbindung Wasserstoffbriicken verantwort-
lich. Hierzu mussen die Faseroberflachen dichtremeler gebracht werden. Dies ist jedoch durch
die gleich negativ aufgeladene Oberflache der Rasehwierig. Zudem besteht in der Papierindust-
rie das Problem, dass aufgrund der hohen Bahngesdigkeiten von 1.500 — 1.700 m/min bei
modernen Papiermaschinen fir die Entwasserung eimtee Bindung nur noch ca. 1/10 Sekunde
zur Verfigung steht. Um diese Entwasserungsgesdigkeit zu erreichen, missen chemische
Additive zugegeben werden. Erhdhen diese die Emssvaagsgeschwindigkeit, so werden sie Ent-
wasserungsbeschleuniger genannt. Von Retentiomdmitird gesprochen, wenn sie Fein- und
Flllstoffe an die Fasern binden. Zu diesem Zweckseii die in Bild 2.10, Bild 2.11 und Bild 2.12
dargestellten physikalisch-chemischen Mechanisrbé&ugen, um die Fasern schnell aneinander zu
binden.



Stand der Technik 19

C D D D
——— ~ - ~— ~
P T RN TS
— — 4 IR e
- T Tttt - |+t —=— =7
IR oo - S
- » _ + + _ - - : _A_ —
- T+t T = = +H T4+
_ o4 __—_~J__+ ++ —
= - - _ o+ —— T |+ttt R
- K ++*_ __+++ g +++++++++ :i__—
_%___ _+—_+ __++t++ ~_____
Bild 2.10: Ladungsneutralisation (Polari- Bild 2.11: ortliche Umladung (Mosaik)
sation) /BOS99 /BOS99

T TNl _ _= — - Bild 2.12: Bildung von Briicken bzw. Netz-
s i T———] _ werker /BOS/
B e ey -

Bei der Ladungsneutralisation wird die negative i@&ehenladung der Fasern durch gegensatzlich
geladene Polymere ausgeglichen, so dass sich dexrFauf diese Weise aneinanderlegen kdnnen.
Bei der Mosaikhaftung lagert sich ein kationiscHagenes Polymer punktuell an die negative
Oberflache der Fasern und Fullstoffe an. Dies i&glioh, da die Ladungsdichte des Molekils ho6-
her ist als die der Faser. Folglich entsteht ekaller Uberschuss an positiver Ladung auf der Ober-
flache, welche fur andere, weiterhin negativ get@dBasern und Feinstoffe gut zur Bindung ge-
nutzt werden kann. Dies ist durch kurzkettige, hgeladene Polymere moglich (vgl. eingesetzte
chemische Additive Luresin PR 2201, Luredur VI uiiid Polymin in Kapitel 5.1). Bei der Briick-
enbildung lagern sich langkettige kationische Pa@gemmit geringer Ladungsdichte und hoher
Molmasse an die Faseroberflachen an (vgl. eingeesethemisches Additiv Luresin KS in Kapitel
5.1). Durch Anlagerung weiterer Polymerketten ziebieh die Fasern oder Fullstoffe enger anei-
nander und stabilisieren so die sich bildende FHJEAMO6/. Da durch diese Mechanismen Flo-
cken entstehen, werden solche Mittel z. T. aucltkelngsmittel genannt. Bei der Zugabe dirfen
allerdings nicht zu viele Additive eingesetzt werdda sich sonst Flocken von so groRem Ausmald
bilden, dass sie den Prozess stéren und die Qudksi Endproduktes verschlechtern wirden.
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Schwach wirkende Flockungsmittel unterstiitzen dieMasserung jedoch. Bei zu hohen Konzen-
trationen wirkt ein Flockungsmittel dispergierermérkleinernd), da es alle Faseroberflachen ab-
deckt, sie gleichmaRig aufladt und sich dadurcmé&dindungen der Fasern untereinander mehr
ausbilden kénnen. Meistens werden FlockungsmitteReinigung des Prozesswassers eingesetzt.

Das wohl bekannteste Fixiermittel (Retentionsmjitist Aluminiumsulfat, auch Alaun genannt,

welches die traditionelle Papiermacherchemikalie heutzutage sind Retentionsmittel aufgrund
der stetig steigenden Maschinen- und Entwasseresgbwindigkeit nicht mehr wegzudenken. Auf
Grund der heutigen neutralen Fahrweise, welcheklesatz von glnstigen Fullstoffen, wie z. B.

CaCQ ermoglicht, missen zur Fixierung synthetische elg eingesetzt werden, da das Fixier-
mittel Alaun nur im sauren Milieu funktioniert. Ejasetzte Polymere sind:

* Polyacrylamid

* Polyvinylamin (vgl. eingesetzte chemische Additiveresin PR 2201 und Luredur VI in
Kapitel 5.1)

* Polyethylenimin (vgl. eingesetztes chemisches Adéiivi Polymin in Kapitel 5.1).

In gleicher Weise wie die drei oben genannten Pehgkann auch kationische Starke verwendet
werden. Hauptziel dieses Mittels ist zunachst jedalie Steigerung der Trockenfestigkeit
/IDAMOG6/. Auch ist es moglich, eine Mischung ausidaischen und anionischen Polymeren zur
Flockung einzusetzen. In einem solchen Retenti@bssy wirkt das kationische Mittel als Fixier-

mittel. Hier lagert sich das anionische Mittel amdwerbindet so die Fasern. Dieser in Bild 2.13
dargestellte Effekt erhoht auch die Entwasserursgdyeindigkeit.

Flocke
{Ausschnitt)

Briickenbildung

Kationisches
Polvmer

&

Bild 2.13: Wirkprinzip von Polymersystemen /GRUOQ5/

Mogliche Retentionsmittelsysteme und deren in RiltiO, Bild 2.11, Bild 2.12 und Bild 2.13 ver-
anschaulichten Wirkmechanismen sind in Tabelleaddegeben. Eine Erklarung der in dieser Ta-
belle verwendeten Abkiirzungen lasst sich TabeleeBtnehmen.
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Tabelle 2.1: Retentionsmittelsysteme und Wirkmechanismen /GRUQ5

Einkomponentensystem

c-Starke Mosaik/Brucken
c-PAM Bricken

P-Amin Ladung/Mosaik
Zweikomponentensystem

c-Starke & a-PAM Briicken
P-Amidosaure & a-PAM Bricken
P-Amin & a-PAM Briicken
Partikelsysteme

PEO & Phenolharze Netzwerk
Montmorrilonit & a-PAM Netzwerk

c-PAM & Montmorrilonit Flocken/Briicken
c-PAM & Silicasol Flocken/Brucken
c-PAM & Borsilicat Flocken/Bricke
c-Starke & Aluminat Flocken/Briicken

Mehrkomponentensysteme

c-Starke & c-PAM & SiQ Flocken/Bricken
c-Starke & P-AmAmin/P-Amin & Flocken/Briicken
a-PAM

Tabelle 2.2: Verwendete Abklrzungen /GRUOQ5/

Abkurzung Bedeutung

c-Starke kationische Starke
c-PAM Polyacrylamid kationisch
a-PAM Polyacrylamid anionisch
P-Amin Polyvinylamin

PEO Polyethylenoxid
P-AmAmin Polyamidoamin

Eine weitere Mdglichkeit zur Beschleunigung dervigserung ist in Bild 2.14 dargestellt. Die
aufgrund der Mahlung von der Faseroberflache abatédn Faserfibrillen lassen sich durch die
Neutralisation der Oberflachenladung mehr an dier@ldche anlegen.
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Bild 2.14: Faserfibrillen /BOS99/

Eine genaue Beachtung der Menge an Additiven isidreVerwendung von Retentionsmitteln sehr
wichtig, da eine zu grof3e Menge sehr viel Feinsoffdie Fasern bindet, wodurch eine Entwasse-
rung verhindert wird. Problematisch ist dies vderal bei hoch ausgemahlenen Fasern. Falls die
Additive dispergiert werden miissen, lassen sichdizsem Zweck sulfatierte Ole, Alkylsulfate,
Oxyalkylierungsprodukte und Alkylsulfobernsteinséieinsetzen.

Die Entwasserungszeit ist fur den Faserformproreskesem Sinne zwar nur von geringerer Be-
deutung, jedoch kénnte der bindungsverstarkendeskEfon Retentions- und Entwasserungsmitteln
durchaus interessant sein, so dass eine Uberpriinaghtlich dieses Effektes als empfehlenswert
erscheint. Zu grol3e Flocken durfen allerdings nesttstehen, da dadurch die Wandstéarke des Fa-
serformproduktes zu ungleichmafig werden wirdee Bioh eventuell verschlechternde Entwéasse-
rung lie3e sich unter Umstanden durch eine Anpassien Prozessparameter, wie beispielsweise
des Anformdrucks, der Pressstarke oder der Trogstamperatur, kompensieren.

2.3.2.7 Desinfektionsmittel

Die Zugabe eines Desinfektionsmittels zur Suspensiod aufgrund des kurzen Anwendungszeit-

raumes der Unterarmorthese (siehe Kapitel 2.3flir2hicht erforderlich angesehen. Aus diesem
Grund wird diese Mdglichkeit auch nicht ndher bettat. Desinfektionsmittel sollten aber zur Rei-

nigung der Prozessapparatur und weiterer Elemegemalig eingesetzt werden, um die Ausbrei-
tung von Bakterien in diesen Umgebungen zu vermei@® dies auch durch den Einsatz von Bio-
ziden im Prozesswasser erreicht werden kann, mdasth Versuche herausgefunden werden. Ex-
perimente in dieser Richtung sind allerdings niahr Teil dieser Arbeit.

2.3.2.8 Storstoffe und Gegenmal3nahmen

Bei Storstoffen handelt es sich haufig um verbréaidder nicht genutzte Additive, welche sich
durch den standigen Kreislauf des Wassers immedemien Prozesswasser anreichern und dadurch
den gesamten Prozess der Papierherstellung behirfsiérstoffe konnen z. B. Harzablagerungen
oder anionische geléste und kolloidale Stoffe s@&uorch Zugabe entsprechender Fixiermittel
(hochgeladene Polyelektrolyte) kann entsprechegemggesteuert werden. Diese binden die Stoffe
an die Papierfasern und entfernen sie somit ausRleaesswasser. Auch Flockungsmittel dienen
dazu, Prozesswasser von Faserstoffen zu klarereimedWiederverwendung der Fasern und des
Wassers zu ermdglichen. Wie bereits erwahnt, diFfeokungsmittel nicht in beliebig hoher Kon-
zentration zugegeben werden, da sie sonst im &t Faserformprozesses Probleme bei der
Anformung des Faserproduktes hervorrufen kénnen.



Stand der Technik 23

Zur Hemmung der Schaumbildung der Fasersusperdi®mine Folge des standigen Ruhrens und
Pumpens ist, eignet sich der Einsatz von Stofféetii. Eine Unterdriickung der Schaumbildung
ist von grol3er Wichtigkeit, da Schaum auch zu Qa@lproblemen beitragt. Als Entschdumer oder
Entlufter finden haufig natirliche Fette und Oleep8ettsauren und Fettalkohole Verwendung.

Ebenfalls zu den Storstoffen zahlen Mikroorganisptke sich aufgrund der neutralen Umgebung
des Prozesswassers und der guten klimatischen @edjen ungehindert ausbreiten kénnen. Mi-
kroorganismen fihren zu Schleimbildung, Korrosigaeruchsbelastigung, Verfarbungen und
Schlamm. Diese Erscheinungen beeintrachtigen dduRtionsanlagen und auch in erheblichem
Mald die Produktqualitat. Sie fuhren zu Verstopfungen Rohren und Sieben und erzeugen inho-
mogene Endprodukte. Zwar kann durch regelmaRigeidreig und Austausch des Prozesswassers
die Belastung gering gehalten werden, jedoch &t dehr energie- und zeitaufwendig. Wirkungs-
voller ist es, Biozide, wie z.B. Peressigsaure;2[&om-3-nitril-propionamid (DBNPA) oder Me-
thylenbisthiocyanat (MBT bzw. MTC) zuzugeben, weldtie Ausbreitung der Mikroorganismen
hemmen. Eine regelmalige Reinigung ist trotzdeits stiepfehlenswert. Zur Reinigung der Pro-
zessanlagen eignen sich normale ReinigungsmitfeéBasis von Tensiden, wie z. B. Alkylsulfate,
Fettsaurekondensate, Amidobernsteinsaure oder YRolyphosphate, die eine Entfernung von Ab-
lagerungen bewirken. Ablagerungen anorganischerwlig z. B. Gips, lassen sich mit Polyphos-
phonaten, Polyphosphaten oder Polyacrylaten bgseitEine Ubersicht tiber geeignete Waschfliis-
sigkeiten in Abhangigkeit der Ablagerungsart giabélle 2.3.

Tabelle 2.3: Zuordnung der Waschflussigkeiten /GRUQ05/

Ablagerungsart Waschflussigkeit
Anorganische Ablagerungen Tensidsystem und Saure
Organische Ablagerungen Tensidsystem und Lauge

Belastungen durch Storstoffe konnen im kontinutben Betrieb der in Kapitel 4 naher erlauterten
Faserformversuchsanlage ebenfalls auftreten, soalas regelmaliige Reinigung samtlicher Anla-
genkomponenten empfehlenswert ist. Falls im FaltereKleinserienproduktion von Unterarm-
orthesen keine Stillstandszeit zur Reinigung oden ¥Vechsel des Prozesswassers mehr vertretbar
ist, sollte Gber eine Zugabe entsprechender Additachgedacht werden, um einen gewissen Hygi-
enestandard aufrechterhalten zu kénnen. Zudem egsnnvoll, insbesondere die Pulpebtte re-
gelmaRig mit einem fllissigen Desinfektionsmittetl Mdasserdampf griindlich zu reinigen.

2.3.3 Stoffverbund

Aus isolierten Fasern lassen sich zunachst keirtegydéa Produkte bilden. Erst der Zusammen-
schluss einzelner Fasern zu einem Stoffverbund glrand es, bestimmte mechanische und struktu-
relle Eigenschaften des Endproduktes zu generi®ienGrundlage eines Stoffverbundes bilden die
Bindungen der Fasern untereinander. Diese Bindunbearekterisieren die Eigenschaften des Pro-
duktes, die sich zwar durch Zuatzstoffe und Herstdlhren beeinflussen, nicht aber ohne weite-
res bestimmen lassen.

Zur Erzielung eines Stoffverbundes sind Wassetstiddkenbindungen erforderlich. Wasser besteht
aus zwei Wasserstoffatomen und einem Sauerstoffafdasserstoffbriickenbindungen entstehen,
da negative Sauerstoffatome die positiven Wasdtaime anziehen (vgl. Bild 2.15). Sie bilden
dabei keine neuen Molekile aus, sondern eine atigiepAnziehung sorgt fir eine Fixierung der
Molekulketten und -schichten.
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Zusatzlich zur elektrostatischen Anziehung kommizeseiner mittelstarken Bindung zwischen
Wassermolekilen, so dass sich die Elektronenoebites Wasserstoffs mit den Orbitalen von zwei
Sauerstoffen tUberlagern. Diese relativ starke Bigdentsteht erst bei sehr gro3er Annégherung der
beteiligten Molekiile.

Die Polarisierung des Wasserstoffatoms entstehthddas Bestreben des Sauerstoffatoms, seine
aul3ere Elektronenschale, die sechs Elektronen lerghévervollstandigen, um die stabile Edel-
gaskonfiguration, von in diesem Falle acht Elek#rgrnzu erhalten. Das Wasserstoffatom hingegen
ist bemiiht, seine innere Elektronenschale mit Znektronen aufzuftllen, welche in ungebunde-
nem Zustand nur ein Elektron enthalt. Aus diesemn@rvereinigen sich zwei Wasserstoffatome
und ein Sauerstoffatom zu einem WassermolekilemBinhdung werden die Elektronen vom Sau-
erstoff starker angezogen als vom Wasserstoffase diese Bindung polarisiert ist.

Durch ihre geringe Gréf3e verursachen die Wasstagiaie auf dem Sauerstoffatom nur positiv
geladene Flecken auf der sonst negativen Oberfldebé&auerstoffatoms. Die dadurch entstehende
Anziehung sorgt fur eine solche Bindung. Entschaidéierbei ist, dass die Papierfasern aus
Celluloseketten bestehen (2000 - 8000 Glucoseliaaskang), welche an ihrer Oberflache viele
Hydroxylgruppen (OH-Gruppen) besitzen. Diese OHgpen verhalten sich &hnlich wie das Was-
sermolekdl und verbinden sich. Somit ist Wassemagentlicher Bestandteil der Papiererzeugung.
Ohne die vorhandenen Wassermolekile ware eine Bgqhdicht moglich. Wahrend in der feuchten
Cellulose alle Oberflachen-Hydroxylgruppen hydiatissind, bilden sich beim Trocknen direkte
Wasserstoffbindungen zwischen den Cellulosefiiridenachbarter Fasern aus.
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Diese besondere Art der Bindung ist allerdings r&@teel, da sich unter Zugabe von Wasser der
Abstand der Molektile vergroRert und sich die Birglsogar ganz l6sen lasst. Darin ist die gute
und einfache Recyclingmaoglichkeit von Papier bedsin

Zusatzlich zu den Wasserstoffbindungen zwischenGilulosefibrillen benachbarter Fasern bildet
sich bei der Blattbildung ein mechanischer Kontakischen den Fasern aus (Verfilzen), der das
Blatt zusammenhalt. Durch die anschlieBende Enewisg und Pressung werden die Molekile
naher aneinander gedrickt, und es bilden sich maatere Wasserstoffbricken. Die Festigkeit
nimmt also zu. Der Zusammenhalt der Fasern durebedBindungen ist fir die Festigkeit bedeu-
tender als die Verfilzung. Beim Faserformverfahwerd wahrend des Anformvorganges versucht,
mehrere Faserschichten Ubereinander zu erzeugech Bureuzungen dieser Schichten ergeben
sich weitere Verbindungsstellen. Die Mahlung und éhbrillieren der Fasern vergrol3ert deren
Oberflache und unterstiitzt somit die Bindungsmdxiiten. Einen schematischen Uberblick Gber
die Bindung in den verschiedenen Zustanden biggeBiter 2.16 und 2.17.

i | | i L | | | | |
Bild 2.16: Bindungsmechanismen in der Fa- Bild 2.17: Bindungsmechanismen im Fertig-
sersuspension /GOE¢ teil /GOE90.

3 Rechtliche Grundlagen

Wie in der Einleitung erwahnt, soll in dieser Aitbalis Demonstrator eine nach dem Faserformver-
fahren hergestellte Unterarmorthesen Einsatz kommen, die am menschlichen Korperagetr
wird. Das Produkt soll sich dariiber hinaus umweltfrdlich entsorgen oder wiederverwenden las-
sen. Aus diesen Grinden kénnen nicht willkurlicrs@uastoffe eingesetzt werden, die in bestimm-
ten Konzentrationen bedenklich oder gar schadliciMensch oder Umwelt sind. Es ist also erfor-
derlich, die rechtlichen Grundlagen zu recherclmgren eine unbedenkliche Rohstoffzusammen-
setzung entwickeln zu kdnnen. Dazu muss in eineteriSchritt ermittelt werden, welche Stoffe
Uberhaupt erlaubt sind. So durfen sich beispielssvéeim Kontakt der mit Zusatzstoffen herge-
stellten Orthese mit der Haut keine Irritationegedren. Ebenso muss unterbunden werden, dass
sich in Kombination mit Kérperschweild bedenklichebStanzen auslosen. Die unter diesem Hin-
tergrund durchgefuhrte Recherche ergab, dass Pamieikte, die grundsatzlich mit dem Menschen
in Kontakt gebracht werden, als ,sonstige Bedagegstande“ gelten und somit dem Gesetz zur
Neuordnung des Lebensmittel- und des Futtermittbtseunterliegen. Zurzeit ist die Fassung vom
1. September 2005 giltig /BUNO5a/.

Eine Art Interpretation dieses Gesetzes bieteEdmpfehlung des Bundesinstituts fur Risikobewer-
tung (BfR), vormals Bundesinstitut fur Verbrauclunstz und Veterinarwesen (BgVV). In ihnen

werden je nach Einsatzbereich erlaubte Stoffe untfkénzentrationen aufgelistet. Diese Empfeh-
lung ist bei der Auswahl der im Rahmen dieser Arlberwendeten Zusatzstoffe einzuhalten, um
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sicherzustellen, dass die Faserformprodukte, soewider Gesetzgeber fordert, unbedenklich sind
und im Falle einer Markteinfihrung der Unterarmesih keine Regressionsanspriche entstehen
kénnen. Eine Anfrage beim Verband Deutscher Pabeien e. V. (VDP) in Bonn ergab, dass
folgende BfR-Empfehlungen fur den vorliegenden Andwngsfall wichtig sind:

o XXXVI Papiere, Kartons und Pappen fir den Lebensikibntakt (Stand 01.02.2005)
o XXXVI/1. Koch- und Heil3filterpapiere und Filtersdhiten (Stand 01.01.2003)
o XXXVI/2. Papiere fur Backzwecke (Stand 01.01.2003)

*  XXXVI/3. Saugeinlagen auf Basis von Cellulosefasinmndie Verpackung von Lebensmit-
teln (Stand 01.07.2002)

Als rechtliche Grundlage wird die Empfehlung XXX¥hapiere, Kartons und Pappen fir den Le-
bensmittelkontakt verwendet /BUNO5b/, da sich dieRahmen dieser Arbeit hergestellten Faser-
formprodukte am Besten in diese Gruppe einstufesela Weiterhin liegt der Schluss nahe, dass
Produkte, die in ihrer Rezeptur so ausgearbeitet, slass sie mit Lebensmitteln in Kontakt ge-
bracht werden dirfen, auch dann unbedenklich siedn sie am Korper getragen werden.

Die aufgefuhrte und als Grundlage ausgewahlte Emhofg gibt sehr genau Auskunft dartber,
welche Zusatzstoffe im Endprodukt vorhanden seiw. dir den Herstellungsprozess eingesetzt
werden dirfen. Hierzu sind je nach Anwendungsbkr8imffe, einzuhaltende Stoffgemische und
Konzentrationen angegeben. Bei Einhaltung der gieminnten Stoffe und Stoffkonzentrationen ist
eine Entsorgung Uber das Abwassernetz oder eincRegyuldssig und unproblematisch. So wird
normales Toilettenpapier auch nach dieser Empfehgefertigt und ebenfalls tGber das Abwasser
entsorgt, da es sich hierbei um geringe Mengen diarida kommunale Wasserversorger jedoch
darum bitten, das Abwassernetz nicht mit zu groengen zu belasten, ist es in diesem Falle
empfehlenswert, die festen Produkte Uber den Haligmi&ntsorgen. Das Prozesswasser kann be-
denkenlos abgefihrt werden, da die gebrauchlichBegrerchemikalien unbedenklich sind. Bei
besonderen Stoffen sollte allerdings nach Auskde$t VDP in Bonn das Sicherheitsdatenblatt des
entsprechenden Stoffes hinzugezogen werden. Vditechfir einen bestimmten Hygienestandard
des Produktes Unterarmorthese, die eine Desinfekiiter sonstige hygienische Behandlungen des
Produktes vorschreiben, gibt es fur stabilisieredebande, zu denen die Unterarmorthese zahlt,
nicht. Dennoch sollte ein bestimmter hygienisch@n8ard im Interesse der Personen, die in Kon-
takt mit den im Rahmen dieser Arbeit hergestelRaserformprodukten treten, gewahrt werden.

4 Faserformversuchsanlage

Um Faserformprodukte herstellen und reale Prozaks&/ersuch nachbilden zu kénnen, war es
erforderlich, eine Faserformversuchsanlage zu koiesen. Bei der Entwicklung der Anlage stand
das Ziel der vorliegenden Arbeit, die Optimierurey chechanischen und hygroskopischen Eigen-
schaften von Faserformprodukten, im VordergrundntBéhe Prozessparameter lassen sich ohne
groRen Aufwand entweder an der Versuchsanlagetsedies am Bedienfeld der IndrarflaCNC
Maschinensteuerung einstelle@er Faserformprozess folgt dem in Kapitel 2.2 besblenen
Schema, welches in Bild 4.1 dargestellt ist.
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Aufbereiten Anformen Verdichten Trocknen

Bild 4.1: Bearbeitungsschritte

Bild 4.2 zeigt die Faserformversuchsanlage miteiarelnen, in einer Reihe angeordneten Bearbei-
tungsstationen.

CNC Maschinensteue-
rung

Trocknungsstation
Aufbereitungsstation
Pressenstation
Transfereinheit
Anformstation
Unterdruckerzeuger
Abscheidebehalter

Bild 4.2: Faserformversuchsanlage

Mit dem auf der Faserformversuchsanlage montiaiferkzeugsatz lasst sich die als Demonstrator
ausgewahlte Unterarmorthese, auf die bereits init&lafp eingegangen worden ist, herstellen.
Bild 4.3 zeigt eine mit Hilfe der Faserformversumhiage produzierte Unterarmorthese aus Zell-
stoff. Im praktischen Einsatz befande sich zwisctiem Unterarm und der Orthese zusatzlich eine
Polsterung aus Rollwatte und Baumwollvlies. Derddatm mitsamt der applizierten Orthese wiir-
de dann mit einem handelsiblichen Verband einbaedagerden.

Bild 4.3: Unterarmorthese aus Zellstoff
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4.1 Funktionsweise

Die Aufbereitungsstation besteht aus einem Bewanggbehalter, einem RUhrwerk und einer
Tauchpumpe. Im Bevorratungsbehalter lassen sichzbiglO0 | Fasersuspension mit Hilfe des
Ruhrwerkes aufbereiten. Hierzu treibt ein Elektrtmnaiber ein Riemengetriebe einen Rotor an,
der eine starke Stromung im Behalter erzeugt. DAdidsst sich das im Ausgangszustand noch
feste Fasermaterial unter Zugabe einer definidvtenge Wasser aufschlie3en und in eine flie3fa-
hige Suspension, auch Pulpe genannt, UberfihreseDvird mit Hilfe der Tauchpumpe Uber ein
Schlauch-/Rohrleitungssystem in den Anformbehd&lteicrdert, der tGber einen Fullstandssensor
verfugt, welcher die Pumpe nach Erreichen einepreingestellten Fillhéhe automatisch abschal-
tet. Der Anformbehélter mit einem Fassungsvermagenmaximal 34 | besteht aus zwei Teilen,
einem Ober- und einem Unterkasten, die durch epmumatisch-hydraulischen Schwenkantrieb
miteinander verbunden werden kénnen, um einen gessdnen Druckraum zu bilden. Nach dem
Einfullen der Suspension erfolgt mit Hilfe einesgetiihrten, regelbaren Druckluftstroms ein
Druckaufbau in dem Anformbehalter von bis zu 6 IE@an. Manometer informiert tber den vorhan-
denen Behélterdruck. Im Anschluss an den Druckautiffnet sich das sog. Totraumventil unter-
halb des Anformwerkzeuges. Das Werkzeug besteheiaesn Kunststoffhohlkérper, der mehrere
Bohrungen aufweist und mit einem Sieb bespannt Ds¢. Maschenweite des Siebes betragt
0,710 mm, der Drahtdurchmesser 0,180 mm. Die F@$wdn innen durch Metallspanten verstark-
ten Kunststoffhohlkdrpers entspricht der der haalenden Unterarmorthese. Wéahrend das in der
Suspension enthaltene Wasser durch das Sieb uRbdreingen in dem Kunststoffhohlkdrper ab-
flieRen kann, lagern sich die in der Suspensiohat@nen, durch das Ruhrwerk aufgeschlossenen
Fasern an der Sieboberflache an. Nach einer bestimfAeit ist das Faservlies auf der Sieboberfla-
che so dick und auch so dicht geworden, dass dasaWaicht mehr ungehindert passieren kann.
Das Ventil unterhalb des Anformwerkzeuges wird dgeschlossen und ein zweites, sich neben
dem Anformwerkzeug im Unterkasten befindliches gagslassventil wird gedffnet. Durch dieses
gelangt die fir den eigentlichen Anformvorgang hietehr benétigte Suspension in den Abschei-
debehalter, in dem sich ebenfalls ein Sieb befindath hier flie3t das Wasser durch die Siebporen
ab, wahrend die Fasern aus der Suspension zurilmbleDiese lassen sich dann flr weitere
Anformvorgange erneut einsetzen. Im Anschluss anAldormvorgang erfolgt ein Vortrocknen
des sich auf dem Anformwerkzeug befindlichen Fdmesws. Dazu wird das Auslassventil ge-
schlossen und das Totraumventil gedffnet. Der Anfhalter lasst sich dann mittels des oben
erwahnten Druckluftstroms mit Druck beaufschlagiar, flr eine gewisse Antrocknung des feuch-
ten Faservlieses sorgt. Wasser aus dem Faservicesetweise auch geringe Luftstrome kénnen
durch das gedffnete Totraumventil entweichen. Ndexim Trocknungsvorgang 6ffnet sich auch das
Auslassventil, um den Anformbehalter drucklos zuasten. Mit Hilfe des oben erwahnten pneuma-
tisch-hydraulischen Schwenkantriebs kann der Olmr-dem Unterkasten getrennt werden, so dass
das Faservlies fur den Transfer zur ndchsten Bitanigsstation bereitliegt.

An der Pressstation ist an einem Pressengestefiyanaulikzylinder mit einem Kolbendurchmes-
ser von 100 mm angebracht, der mit einem oberess®erkzeug, welches die Aulienkontur des
angeformten Faservlieses aufweist, verschraubtEist.unteres Presswerkzeug, welches fest mit
dem Pressengestell verbunden ist, besitzt die korgar des angeformten Faservlieses. Die Press-
kraft l&sst sich mit Hilfe eines Druckbegrenzunggile und eines Feinmessmanometers stufenlos
auf bis zu 150 kN einstellen. Ein weiteres Manometendglicht die Anzeige des Druckverlaufes
wahrend des Pressvorganges. Eine Schutzvorrichtuelghe die gesamte Pressstation mit einer
transparenten Kunststoffhaube verkleidet, dientSaherheit des bedienenden Personals und lasst
sich uber zwei Pneumatikzylinder in der H6he varah
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An der Trocknungsstation ist ein Ofen angebrachgsdn Verriegelung automatisch tber einen
pneumatischen Schwenkantrieb erfolgt. Mit Hilfe exirpneumatischen Umsetzvorrichtung lasst
sich der Ofen beflllen und entleeren. Ein pneurdlatengetriebener Kippmechanismus sorgt fur
die Abgabe der getrockneten FaserformproduktenareAuffangbehélter.

Zwischen den einzelnen Stationen lasst sich eimsfeawerkzeug verfahren, welches die Kontur
der Orthese aufweist. Dieses Werkzeug kann duménePneumatikzylinder in der Hohe bewegt
werden, um die Zustellbewegung fur die Aufnahmer ddiegabe eines Produktes zu erméglichen.
Zum Aufnehmen einer Orthese ist das Transferwerkzneiti einem Unterdruckerzeuger verbunden.
Eine Vielzahl kleiner Bohrungen sorgt fur eine ghenallige Unterdruckverteilung an der Oberfla-
che des Werkzeuges. Die Abgabe der Produkte l@sstiser einen Druckluftanschluss realisieren,
der Uber ein separates Druckminderventil verfugts Werkzeug mitsamt Hubvorrichtung ist auf
einem Laufwagen montiert, der auf einer Linearfilgrumit einem Riemenantrieb verbunden ist.
Angetrieben wird dieser Uber einen Servomotor,edeermoglicht, beliebige Positionen anzufahren
/HOOO05/.

4.2 Prozessparameter

Die Faserformversuchsanlage ermdéglicht es, die tigsten Prozessparameter, wie die
PulpenmengeVp, den Anformdruckpa, die Anformdauerts, die Trocknungsdauer nach dem
Anformvorgangty,, die PresskrafEp, die Temperatur im Trocknungsof@as, und die Zeitdauer
im Trocknungsofeniore, manuell einzustellen. Dartber hinaus lassen sider Aufbereitungsstati-
on verschiedene Faserrohstoffe in Fasersuspensiorierschiedlicher Konzentrationeruberftih-
ren. Wahlweise kdnnen an der Aufbereitungsstatibangsche Additive hinzugeflgt werden.
Durch die Mdglichkeit, manuell in den Faserformmsz eingreifen zu kénnen, ist es sehr einfach
maoglich, bestimmte Einflisse zu simulieren und dekaswirkungen auf das endgultige Produkt zu
analysieren. Auf die wichtigsten Prozessparametiéims Folgenden kurz eingegangen werden:

Pulpenmenge:Das Volumen der Suspension, das pro Anformvorgamgder Tauchpumpe in den
Anformbehalter gepumpt wird, kann mit Hilfe eingshknverstellbaren Fillstandssensors in einem
Bereich von 25 bis 34 | variiert werden. Bild 4€igt den einstellbaren Fuillstandssensor im Deckel
des Anformbehalters.

hdéhenverstellbarer Full-
standssensor

Druckminderventil zur
Einstellung des Anform-
drucks

Klemmschelle zur Arre-
tierung des Fillstandssen-
sors

= . i 1 |
= — - . Lo Ry .

Bild 4.4: Einstellbarer Fullstandssensor und Druckmindervesrin Deckel des Anformbehalters
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Anformdruck: Mit Hilfe des in Kapitel 4.1 genannten Druckluftens, dessen Druck Uber das in
Bild 4.4 gezeigte Druckminderventil stufenlos vorbi@ maximal 6 bar einstellbar ist, kann der
Druck im Anformbehalter variiert werden.

Anformdauer und Trocknungsdauer nach dem Anformvorgang: Die Anformdauer, also die
Zeitspanne vom Offnen des Totraumventils nach deickbeaufschlagung der eingefiillten Sus-
pension bis zum Schliel3en des Totraumventils, uad cknungsdauer, also die Zeitspanne vom
erneuten Offnen des Totraumventils nach Entweichdggfiir den eigentlichen Anformvorgang
nicht mehr benétigten Suspension bis zum OffnenAledassventils, welches nach dem Entwei-
chen der Uberschissigen Suspension wieder versehlogsird, kdnnen Uber das Bedienfeld der
Indramaf CNC Maschinensteuerung variiert werden. Die Anfdamer kann dabei beliebige Wer-
te zwischen 0 und 297 s, die Trocknungsdauer zwrs€hund 198 s annehmen. Bild 4.5 zeigt das
Bedienfeld der Indram8tCNC Maschinensteuerung.

Bedienfeld der In-
dramaf CNC Ma-
schinensteuerung

Bild 4.5: Indramaf® CNC Maschinensteuerung

Presskraft: Der fur den Hydraulikzylinder zur Verfigung steberDruck lasst sich mit Hilfe eines
Druckbegrenzungsventils in einem Bereich von Ochis191 bar variieren. Bei vollem Druck steht
eine Presskraft von 150 kN zur Verfugung. In Bil@ &t das Druckbegrenzungsventil an der Press-
station dargestellt. Das ebenfalls abgebildete rRegsmanometer erlaubt die Einstellung eines
exakten Hydraulikdrucks.

Linearfihrung mit Riemenantrieb

unteres Presswerkzeug (Negativform der herzustidien
Orthese)

Schutzvorrichtung
Pressengestell
Druckbegrenzungsventil
Feinmessmanometer

Bild 4.6: Pressstation mit Druckbegrenzungsventil und Feismesometer
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Temperatur und Zeitdauer im Trocknungsofen: Die Temperatur lasst sich Uber einen Drehschal-
ter am Ofen stufenlos zwischen 25 und 250 °C regeri. Die Verweildauer eines Faserformpro-
duktes im Trocknungsofen hangt von dem Offnungst 8ohlieRintervall der Ofentir ab. Dieses
kann tiber das Bedienfeld der Indrafh&NC Maschinensteuerung verandert werden. Fir eiie Z
wéahrend der die Ofentlr geschlossen bleibt, kdWierte zwischen 0 und 3600 s vorgegeben wer-
den. Bild 4.7 zeigt den Trocknungsofen mit der Terafurregelung.

Ofen

pneumatischer Schwenk-
antrieb

Temperaturregelung

Bild 4.7: Trocknungsstation mit Ofen und Temperaturregelung

Konzentration: Die Konzentration einer Fasersuspension lasstdsicth Variation des Verhaltnis-
ses von Fasern zu Wasser verandern.

5 Untersuchung des Einflusses von Zusatzstoffen

Das Zusammenspiel unterschiedlicher Prozessparamete verschiedener chemischer Additive
soll im Rahmen von Versuchen untersucht werdendem vordersten Ziel, eine Optimierung der
mechanischen Eigenschaften der Faserformprodukbeizefiihren. Eine Verbesserung der hygro-
skopischen Eigenschaften ist zwar ebenfalls winmsshert, scheint aber mit den in Kapitel 2.3.2
vorgestellten Zusatzstoffen in dem Mal3e, in demzwsErlangung eines zufriedenstellenden Er-
gebnisses notwendig wére, nicht realisierbar zo. 4éin feuchtigkeitsresistente Faserformprodukte
produzieren zu kénnen, muss auf andere Hilfsmitte, z. B. Dispersionen, die sich im Sprih-
oder Streichverfahren auf die fertigen Faserformdpkoe auftragen lassen, zurtickgegriffen werden.
Aus diesem Grund steht die Untersuchung der mestiaem Eigenschaften bei den folgenden Ver-
suchen im Vordergrund. Aus den Inhalten der Kagtal2 und 4.2 geht hervor, dass die Zugabe
von Zusatzstoffen zur Fasersuspension und die ¥amiason Prozessparametern als sinnvolle
Maflinahmen zur Erreichung des primaren Ziels digdagit, namlich die Festigkeitssteigerung von
Faserformprodukten, erscheinen. Die folgenden Wafetel dienen dazu, zundchst den Einfluss
von Zusatzstoffen in Abhangigkeit des jeweiligerhBRioffes bei konstant gehaltenen Prozesspara-
metern systematisch zu analysieren.
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5.1 Chemische Additive

Aus Kapitel 2.3.2 geht hervor, dass positive Eisdltl auf Faserformprodukte durch folgende Addi-
tiv-Gruppen erwartet werden konnen:

- Leimungsmittel

- Starke

- Nassfestmittel

- Trockenfestmittel
- Retentionsmittel

Aufgrund der auf dem Markt vorhandenen grol3en AhaahAdditiven mit ihren vielfaltigen An-
wendungsmaoglichkeiten wurde Kontakt zum ChemAddeP&fet aufgenommen, mit dem Ziel,
aufbauend auf der dort vorhandenen Erfahrung ewmwahl treffen zu kénnen. Die nachfolgend
aufgefuhrten Produkte sind eine Empfehlung des @GuelPaper-Net.

1. Firma BASF Aktiengesellschaft, Luresin PR 2201,thawlekulares Polyvinylamin, Nass-
verfestigungsmittel, kationischer Charakter

2. Firma BASF Aktiengesellschaft, Basoplast 2030 L&hwgach kationische Fettalkyldiketen-
Dispersion, Leimungsmittel

3. Firma BASF Aktiengesellschaft, Luresin KS, Nassestijungsmittel fir den neutralen und
schwach sauren Bereich, formaldehydfreies Polyaamdie-Epichlorhydrinharz, kationi-
scher Charakter

4. Firma Lanxess, Baysize | 18 E, Neutralleimungshitfdkenylbernsteinsaureanhydrid,
nicht ionogen, wird mit Empre KPE, anionisches KHelstarkederivat von Firma Ems-
land-Starke emulgiert

5. Firma BASF Aktiengesellschaft, Luredur VI, hoch eilallares, kationisches Polyvinyla-
min, Trockenverfestigungsmittel

6. Firma Emsland-Starke, Empre KPE, anionisches Kafstfirkederivat, Trockenverfesti-
gungsmittel

7. Firma BASF Aktiengesellschaft, HM Polymin, katiociies Polyethylenimin, Retentions-
mittel

8. Firma Avebe, Aniofax AP 35, anionische Kartoffetkgals Trockenverfestigungsmittel

Den folgenden Produkterlauterungen liegen die vem iderstellern zur Verfigung gestellten Pro-
duktbeschreibungen und Sicherheitsdatenblatteundgy.

Luresin PR 2201:
Hoch molekulares Polyvinylamin, fur die Verfestiguwon allen Papierqualitdten zu gebrauchen.

Es ist fir den Einsatz in neutraler Umgebung gestignd sollte in Konzentrationen von 0,2 — 4 %
(bezogen auf otrd Stoff) zugegeben werden. In Kombination mit arsehn Substanzen ver-
starkt sich die verfestigende Wirkung. Als Nebeeldfftritt haufig eine Unterstitzung der Retenti-
on, Entwéasserung und Fixierung von Fiill- und Farfiesh auf /LURO5a/, /[LUROS5b/.

D ofentrocken
Basoplast 2030 LC:

Schwach kationische Fettalkyldiketen-Dispersion éiéh Konzentration fir die Neutralleimung
von Papier.

Der pH-Wert der Stoffsuspension sollte mdglichshveach alkalisch (7,5) sein, um gute
Leimungsergebnisse zu erzielen. Schwach saure &ispen kdnnen unter Zugabe von ca. 0,5 %



Untersuchung des Einflusses von Zusatzstoffen 33

(bezogen auf trockenen Faserstoff) kationischerk8téebenfalls geleimt werden. Fir eine
Vollleimung wird ca. 0,5 — 1 % Basoplast 2030 LGhdéiggt. Der volle Leimungsgrad entwickelt
sich in der Regel nach 1 — 2 Tagen Lagerzeit. Zurtilung der Endleimung gentigt jedoch auch
eine Aushartung von 5 min bei 120 °C im Trockenaokr Die Zugabe sollte unverdinnt oder im
Mischverhaltnis 1:4 mit Frischwasser in den Dunfistor dem Stoffauflauf gegeben werden. Die
Zugabe sollte nach einem eventuell vorhandenereij¥edoch vor einem Retentionsmittel liegen.
Optimale Zugabestellen miussen durch Versuche ettmiterden /BAS05/, /IBAS03/.

Luresin KS:
Nassfestharz fur die Papierindustrie.

Dieses Mittel ist vor allem im neutralen Bereicthrseiirksam. Nach einer Lagerzeit von 7 — 10
Tagen stellt sich der Endwert ein. Eine kinstligtieerung kann innerhalb von funf Minuten bei
110 °C erfolgen. Die Anwesenheit von mehr als 2 BAuA wirkt sich negativ aus. Zu erwarten ist
eine Erhdhung der Trockenfestigkeit um 10 — 30 8wis eine verbesserte Retention. Je nach ge-
wiinschter Festigkeit sollten 0,5 bis 8 % (bezogghnatro? Stoff) Luresin aus verdiinnter wassti-
ger L6ésung zugegeben werden /LURO06/, /[LUROSc/.

2 absolut trocken
Baysize | 18 E:
Masseleimung in sauren, neutralen und alkalischefisgstemen.

Vor dem Einsatz muss das Produkt erst emulgiertdeverim Normalfall reift das Produkt inner-
halb der Papiermaschine aus. Bei Produkten mitrioiese hoher Endfeuchte kann ein Altern tber
zwei Tage notwendig sein. Es ist im pH-Bereich Bon 9 wirksam, sollte jedoch in Kombination
mit einem Retentionsmittel zugegeben werden. DegaBaort sollte so ausgewahlt sein, dass es
dem Dunnstoff an einem Punkt mit guter Durchmischuuigegeben werden kann. Typische
Zugabemengen des Systems sind /BAY05a/, /BAYO05b/:

- Baysize | 18 E 0,7 — 3,0 kg/t Papier

— Kationische Starke 1,0 — 6,0 kg/t Papier

— Alaun oder Polyaluminiumchlorid 0 — 5,0 kg/t Papier
Luredur VI:

Hoch molekulares Polyvinylamin, fur die Verfestiguwon allen Papierqualitdten zu gebrauchen.

Auch dieses Mittel ist fur den Einsatz in neutrdlangebung geeignet. Ebenso kann als Nebenef-
fekt eine Unterstitzung der Retention, EntwasseuntyFixierung auftreten. Ebenso verstarkt die
Anwesenheit eines anionischen Mittels die verfestitp Wirkung. Der Konzentrationsbereich liegt
bei 0,2 — 4 % (bezogen auf atro Stoff) /LURO04/, RQ5d/.

Empre KPE:

Empre KPE ist ein kaltwasserldsliches, anionisdftesoffelstarkederivat, welches in Kombination
mit Alaun oder Polyaluminiumchlorid die mechanistHeestigkeitseigenschaften des Papiers er-
hoht. Der Substitutionsgrad, der ein Mal3 fur denefArder substituierten Glucoseeinheiten dar-
stellt, liegt zwischen 0,02 und 0,05. Es kann dimkm Pulper zugegeben werden, falls dort keine
Al**-lonen vorhanden sind. Der pH-Wert des Wassersesodim Auflésen bei 7 liegen. Das Pro-
dukt kann in 10 %iger Konzentration zugegeben werde nach Anwendungsfall sind folgende
Dosierungen madglich (bezogen auf TrockenfasermeftdéP99/, /EMPO5/:

— Verbesserung der Nassreil3- und Nassfestigkeit: -2%
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— Verbesserung der Oberflachenfestigkeit: 0,5-94,5
— Verbesserung des Klangs: 1-4%
HM Polymin:

Hochmolekulares, wasserldsliches Polymerisat féiFdibrikation von Papier, Karton und Pappe.

Als kationisches Produkt reagiert es mit den Beltalen des Papierstoffes unter Anlagerung von
Feinstoffen, Fullstoffen, kolloidal dispergierendBagleitsubstanzen, Schleimstoffen und geldsten
organischen Substanzen an die Fasern. Durch Delsyeinang der Fasern und Anlagerung der
Feinstoffe wird die Entwasserung auf dem Sieb \sabe. Dem Abwasser zugesetzt, erleichtert es
die Ruckgewinnung von Fasern und die Klarung desassers. Es ist in pH-Bereichen von 4,5 - 8
sehr gut wirksam. HM Polymin muss auf eine Konzagrmin von 1 — 0,1 % mit Wasser verdinnt
werden. Dann kann es dem Papierstoff zugegeberewdrtMP05/, /[HMPO3/.

Aniofax AP35:
Aniofax AP35 ist ein kaltwasserldsliches, anionesiiKartoffelstarkederivat.

Angaben Uber mdgliche Zugabemengen oder mégliclgalzasysteme sind in den Herstellerunter-
lagen nicht vermerkt. Der Substitutionsgrad liegit 025 /ANI04a/, /ANIO4b/.

Alle Produkte entsprechen laut HerstellerangabeBdRrRichtlinie XXXVI Papiere, Kartons und
Pappen fur den Lebensmittelkontakt und kénnen sdimidie geplanten Versuche bedenkenlos
eingesetzt werden. Wechselwirkungen der Additiveerginander kdnnen allerdings laut Produkt-
beschreibung der Hersteller auftreten. Dieser Unastat bei der spateren Auswahl der Versuchs-
plane zu bericksichtigen.

5.2 Versuchsplanausarbeitung

Ziel der ersten durchzufiihrenden Versuche ist iescliemischen Additive zu bestimmen, welche
einen signifikanten Einfluss auf die mechanische&gefschaften eines Faserformproduktes besit-
zen. Als Hilfsmittel diente die Methodik der stésshen Versuchsplanung, wobei /KLEO3b/ das
theoretische Hintergrundwissen zum Umgang mitsttatihen Versuchsplanen lieferte.

5.2.1 Beschreibung der Theorie der statistischen Versuchsanung

In frihen Phasen experimenteller Untersuchungeth isirder Regel die signifikanten Einflussgro-

Ben hinsichtlich der interessierenden ZielgroRerrmuitteln. Aufgrund der meist eingeschrankten
Vorkenntnisse bezlglich dieser Abhangigkeiten nriigie Einflisse einer grof3en Anzahl an po-
tentiellen Einflussfaktoren analysiert werden. Urighithst viele Informationen bei einem gerin-

gen Versuchsumfang zu erhalten, werden so gen&@ureening-Versuche im Sinne der statisti-
schen Versuchsplanung genutzt. Typischerweise kanttabei teilfaktorielle Zweistufenpldne zum

Einsatz. Der wesentliche Vorteil im Vergleich zumesi herkbmmlichen Vorgehensweise, bei der
nicht alle Faktoren gleichzeitig variiert werdeiggt in der Moéglichkeit, auch Wechselwirkungen

zwischen den Faktoren analysieren zu kénnen.

Im Vergleich zur konventionellen Versuchsmethodiksomit ein Zugewinn an Informationen bei
gleichem Versuchsumfang zu erwarten. Ziel der gepta Screnning-Versuchsreihen ist es also,
eine Ja-Nein-Aussage zu erhalten, also festzustalle die chemischen Additive einen signifikan-
ten oder nicht-signifikanten Einfluss auf die maukaehen Eigenschaften eines Faserformproduktes
besitzen. Erst spatere, im Anschluss an die Sargviersuchsreinen durchzufiihrende weitere
Versuche, die sich komplexerer Versuchsplane niRgrer Stufenzahl bedienen, dienen zur Quan-
tifizierung der Abhangigkeiten zwischen Ziel- unthfiussgroRen (Regressionsanalyse bzw. Re-
gressionsmodell als mathematischer Zusammenhang).
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Der Versuchsplan der 0. g. Screening-Versuche mvireistufig genannt, da lediglich eine Variation

der Faktoren auf einer hohen und einer niedrigefeSkodiert mit + und —, vorgesehen ist. Durch
die Betrachtung von zwei Niveaus kann allerdings @in linearer Zusammenhang zwischen den
Daten angenommen werden, der fur eine Signifikaalyar der Faktoreffekte, die im Rahmen der
Screening-Versuche angestrebt wird, aber volligeacisend ist.

Bei zweistufigen Versuchsplanen wird grundsatztiehschen vollfaktoriellen 2 und teilfaktoriel-
len ZP-Planen unterschiedekist hierbei die Anzahl der EinflussgroRen, undbbkandelt es sich
um eine Konstante. Ein vollfaktorieller Plan sielig Durchfiihrung von Versuchen fur jede der

= % Faktorstufenkombinationen vor, wihrend ein tetifaieller Plan die Moglichkeit bietet, den
Versuchsaufwand zu reduzieren, indem zumeist Wéahikengseffekte untereinander oder mit
Haupteffekten vermengt werden. Anstatt der einzelg#ekte kann nur noch die Summe der ver-
mengten Effekte betrachtet werden. Dabei werderr avegterhin diek Faktoren bericksichtigt,
aufgrund der geringeren Anzahl an Versuchen ig¢é@dsch nur moglich, einen Anteil P/23er ins-
gesamt 2— 1 Effekte des vollstandigen Plans zu berechnen.

Die Art des teilfaktoriellen Versuchsplanes erglih aus der Anzahl der zu untersuchenden Ein-
flussgréRen und dem Versuchsumfang firr eine Rejiik@ = 1). Tabelle 5.1 gibt einen Uberblick
Uber zweistufige Versuchsplane in AbhangigkeitAlgildsung.

Tabelle 5.1: Auswahl geeigneter zweistufiger Versuchsplane imaAbigkeit der Auflésung
/KLEO3b/

m\k| 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 12
4 2%
Il
8 23 24-1 25—2 26—3 27—4
volist. | IV Il I Il
16 24 254 26—2 27—3 28*4 29—5 210—6 211—-7 212—8
volst. | v \Y v oo Il I I Il
32 25 26—1 27—2 28—3 29—4 210-5 211—8 212—7
volist. | I v o ov | v v oo \Y
64 26 27—1 28—2 29—3 210—4 211—5 212-6
volist. | wvii | v \Y v v \%
128 27 28-—1 29~2 210—3 211—4 212—5
volist. | vii | wi v v 1%

Die réomischen Ziffern bezeichnen die so genanntét8ung. Sie gibt an, wie die Vermengung
geartet ist, also welche Art von Wechselwirkungeh anderen oder mit Faktoren vermengt sind
und somit nicht separat berechnet werden kénnem.ADsarbeitung und die spatere Auswertung
der Versuchsplane erfolgt mit der StatistiksoftwavP.

5.2.2 Aufstellung eines Screening-Versuchsplanes

Als EinflussgroRen, deren Werte als Faktoren imsWensplan variiert werden, gelten die in Kapi-
tel 5.1 genannten acht chemischen Additive. Beeregnol3en Anzahl an potentiellen Einflussgrof3-
en wird in der Regel auf einen Plan mit geringefl@sung zurickgegriffen. Fur die mit einem
Screening-Versuchsplan verfolgten Ziele ist im Affgeinen ein teilfaktorieller Versuchsplan der
Auflésung IV ausreichend, um den Umfang moglichistirk zu halten und dennoch verwertbare
Ergebnisse zu erhalten. Versuche der Auflosungsihid als kritisch zu bewerten, da 2-
Faktorwechselwirkungen die Effekte der Faktorerfdlechen kénnen, ohne dass ein Hinweis auf
die Bedeutung der 2-Faktorwechselwirkungen gegebwed. Im Extremfall kann eine 2-
Faktorwechselwirkung den Effekt eines Faktors umieehVersuche der Auflosung Il fihren nur
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dann zu brauchbaren Ergebnissen, wenn die Effekt@-graktorwechselwirkungen deutlich kleiner
sind als die Effekte der Faktoren. Versuche deddsuing 1V sind wesentlich weniger kritisch, da
2-Faktorwechselwirkungen nicht die Effekte der Bagh verfalschen konnen. 2-
Faktorwechselwirkungen sind immer nur mit anderdraktorwechselwirkungen vermengt. Aus
diesem Grund ist es ratsam, soweit moglich, Verspiéime mit einer Auflosung von mindestens IV
zu verwenden. Fur AuflosungenV nimmt die Anzahl der Faktorstufenkombinationehrsschnell
mit der Anzahl der Faktoren zu. Daher kdnnen Vdrsumit einer Auflésung V normalerweise
nur fur bis zuk = 6 Faktoren durchgefuhrt werdem € 32). FUr das angestrebte Ziel, aus vielen
Faktoren die wichtigsten zu erkennen (Screenirgjeisen Versuche der Auflésung IV sinnvoll zu
sein. Erst fur genauere Untersuchungen empfehldn \dersuchsplane mit einer Auflosung von
mindestens V /KLEO3b/.

Tabelle 5.2: Uberlagerung von Faktoreffekten (FE) und Faktorvssgtvirkungen (FWW) in Ab-
hangigkeit der Auflosung /WEI99/

Effekte
':tj:g' Uberlagert vernachlassigt berechenbar
I FE mit 2-FWW 2-FWW + FE
v FE mit 3-FWW | 3-FWW + FE
FE mit 4-FWW
\Y 2-FWW mit 3-3-FWW + FE, 2-FWW
FWW

Tabelle 5.2 zeigt, dass sich mit einem VersuchsglemAuflésung IV alle Faktoreffekte getrennt

voneinander analysieren lassen, wobei die Faktdrsedwirkungen untereinander vermengt sind
und nicht getrennt voneinander ausgewertet werdendn. Ob Wechselwirkungseffekte bestehen,
ist mit einem Versuchsplan der Auflésung IV schests$tellbar, allerdings sind die Wechselwir-

kungseffekte nicht zwei einzelnen Additiven zuzuwd. Vielmehr beziehen sich die ermittelten
Effektgrof3en auf jeweils vier Wechselwirkungseféektlie miteinander vermengt sind. Fir den
Fall, dass eine Effektgréf3e nicht signifikant ineihAuspragung ist, kann der Effekt aller dahinter
verborgenen Wechselwirkungseffekte vernachlassgyden. Im umgekehrten Fall, dass also ein
Effekt signifikant ist, kbnnen entweder eine, zwdrei oder alle der vier Wechselwirkungen signi-
fikant sein. In einem solchen Falle muss entschederden, in welcher Form die am Effekt betei-
ligten Stoffe weiter bertcksichtigt oder vernackigswerden sollen.

Wird in den in Kapitel 5.2.1 erwéhnten teilfaktdiea 2P-Planen fiik der Wert acht und fip der
Wert vier eingesetzt, so wie es Tabelle 5.1 fueeiteilfaktoriellen Versuchsplan nkt= 8 Fakto-
ren und einer Auflésung von IV vorsieht, ergibthsigin Versuchsplan mit 16 Versuchen, der in
Tabelle 5.3 dargestellt ist.
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Tabelle 5.3: Mit der Statistiksoftware JMP generierter Scregnwfersuchsplan

Nr. x1 X2 X3 X 4 X5 X 6 X7 X 8 y
1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1
2 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1
3 -1 -1 -1 1 1 1 1 -1
4 1 1 1 1 1 1 1 1
5 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1
6 -1 1 1 1 1 -1 -1 -1
7 1 -1 -1 1 1 -1 -1 1
8 1 1 -1 -1 1 1 -1 -1
9 -1 -1 1 -1 1 1 -1 1
10 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1
11 -1 -1 1 1 -1 -1 1 1
12 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1
13 1 1 1 -1 -1 -1 -1 1
14 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1
15 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1
16 -1 1 -1 -1 1 -1 1 1

Eine Erlauterung des Versuchsplanes ist in Tabelleu finden.
Tabelle 5.4: Erlauterung des Versuchsplanes

x1 Luresin PR 2201

X 2 Basoplast 2030 LC

X3 Luresin KS

X 4 Baysize | 18 E (Emulsion)

X5 Luredur VI

X 6 Empre KPE (Kapitel 5.6.3.1 beachten!)

X7 HM Polymin

X 8 Aniofax AP 35 (Kapitel 5.6.3.1 beachten!)

y Versuchsergebnis

-1 chemisches Additiv wird nicht verwendet

1 chemisches Additiv wird in hoher Konzentratiom Easersuspension hinzuget
geben (siehe Tabelle 5babelle 5.15und Tabelle 5.24)

5.3 Versuchsobjekte

Grundsatzlich ist fur die Gestaltung einer Unterantimese die Biegefestigkeit, kennzeichnend, da
bei der spateren Anwendung hauptsachlich Biegetinelgen auftreten werden. Diese lassen sich
mit der in Bild 5.1 gezeigten Vorrichtung simuliare
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Lineareinheit mit AC-Servoantrieb
Zugkette

Tragerfrequenzmessverstarker fur
Kraft- und Wegaufnehmer

starke Beanspruchung der Fasern
in Zugrichtung beim Belastungs-
fall Streckung

Werkzeug
Versuchstisch

Bild 5.1: Messung des Biegemomentes einer Unterarmorthesélalastoff mit einer eigens fur
diesen Anwendungsfall entwickelten Biegevorrichtung

Die in Bild 5.1 dargestellte Biegevorrichtung erriéigt eine Messung des Biegemomentgsei-

ner Unterarmorthese sowohl bei einer streckenderaath bei einer beugenden Bewegung der
Hand. Der Aufbau der Biegevorrichtung in Bild 5iingliert den Belastungsfall Streckung. Zur
Realisierung des Belastungsfalls Beugung wird dask@éug mit der darauf befindlichen Orthese
um 180° um die Ladngsachse gedreht und ebenfallSafitaubzwingen am Versuchstisch fixiert.
Die Augenschraube zur Aufnahme der Zugkette ldsht dann auf der gegentberliegenden Seite
der vorderen Werkzeughalfte befestigen.

Bei den durchgefiihrten Biegemomentmessungen ssitleheraus, dass der Belastungsfall Strek-
kung als der kritischere der beiden Belastungstilieustufen ist. Bei einer beugenden Bewegung
der Hand ergaben sich ausnahmslos héhere ertraBleyemomente. Grund dafir ist der Umstand,
dass beim Beugen deutlich mehr Fasern in Zugrichb@ansprucht werden kénnen als beim Strek-
ken. Folglich werden im weiteren Verlauf dieser éitlBiegemomentmessungen ausschlie3lich fur
den Belastungsfall Streckung durchgefihrt. Eine éianung der gemessenen Biegemomente in
Biegefestigkeiten mit Hilfe des Biegewiderstandsreates\W, der Orthesen ist nicht erforderlich,
da die Literatur fir die beanspruchungsgerechteaBiesg einer Unterarmorthese die wirkenden
Biegemomente, die im Handgelenk aufgebracht weldemen, als Auslegungskriterium nennt
/WILO2/.

Da die Herstellung von Unterarmorthesen fir eing3gr Anzahl durchzufiihrender Versuche als
sehr zeit- und auch kostenintensiv einzustufensi, ein vereinfachtes Versuchsobjekt Verwen-
dung finden, welches weniger aufwendig herzustaiennd dennoch Ubertragbare Versuchsergeb-
nisse liefert. Bei einem Versuch, dem nach der &msgmentprifung noch unbeschadigten Randbe-
reich einer Orthese eine Streifenprobe zu entnehmdran dieser eine Zugprufung mit der in Bild
5.2 dargestellten Versuchseinrichtung durchzufiiheeigte sich, dass diejenigen Streifenproben
hohe Zugfestigkeitew, aufwiesen, die aus denjenigen Orthesen stamméglenen grol3e Biege-
momente gemessen worden sind.

Aufgrund des existierenden qualitativen Zusammegbarwischen der Zugfestigkeit der den
Orthesen entnommenen Streifenproben und dem earaglBiegemoment der Orthesen selbst
werden im Rahmen der Screening-Versuchsreihen laliefSlech Zugprifungen an Streifenproben
durchgefuhrt. Die Entscheidung, die Zugfestigkdg eharakteristischen Werkstoffkennwert zu
definieren, wird zudem durch das Ergebnis einecliyefiihrten Untersuchung unterstitzt, in der
die Zug- und die Druckfestigkeit an insgesamt 5&wunnterschiedlichen Herstellbedingungen pro-
duzierten Streifenproben aus Sekundarfaserstolfstd@# und Holzstoff gemessen wurde. Zur Be-
stimmung der Druckfestigkeit lasst sich die in Bi@® gezeigte Versuchseinrichtung so umbauen,
dass zum einen die profilierten Spannbacken eiremgeren Abstand zueinander aufweisen, um
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ein Ausknicken der auf Druck beanspruchten Strpifeime aufgrund einer zu grof3en freien Ein-
spannlénge unterbinden zu kénnen, und dass zumeandie Lineareinheit mit AC-Servoantrieb in
entgegengesetzter Richtung im Vergleich zu den &tsychen verfahrt. Bei der Auswertung der
Messergebnisse stellte sich heraus, dass sich @ngighvon einer Variation der Herstellparameter,
die auch fur die an spaterer Stelle in dieser Arbgstellten Regressionsmodelle von Bedeutung
sind, ein Quotient aus Zug- und Druckfestigkeitdile untersuchten Rohstoffe von naherungswei-
se 2 ergibt. D. h., bei bekannter Zugfestigkeitrkanf die Druckfestigkeit geschlossen werden, die
in guter Naherung einen um die Halfte kleineren tdanimmt.

CNC-Steuerung

Graphische Bedienober-
flache auf Basis der Pro-
grammiersprache Visual
Basic

Lineareinheit mit AC-
Servoantrieb

Wegaufnehmer
Kraftaufnehmer
Tragerfrequenzmessver-
starker fur Weg- und Kraft-
aufnehmer

&~ profilierte Spannbacken zur
Einspannung von Streifen-
proben

T ~ . Streifenprobe

Bild 5.2: Versuchseinrichtung zur Ermittlung der Zugfestigken Streifenproben

5.4 Versuchsablauf

Zur Herstellung der Streifenproben kénnen ledigtiah Aufbereitungs- und die Anformstation der
in Bild 4.2 dargestellten Faserformversuchsanlaggevendet werden. Fir jeden der durchzufihren-
den Versuche werden mit Hilfe der Aufbereitungsstatie Faserrohstoffe in Fasersuspensionen
definierter Konzentrationen uberfihrt, deren Meng#gnjenigen entsprechen, die fir einen
Anformvorgang erforderlich sind. Die Zugabe derroisehen Additive erfolgt dann in der in Ta-
belle 5.3 angegebenen Kombination. Um das angeéoFaservlies, welches die Kontur der Orthe-
se aufweist, zu einem flachen Werkstiick umformesh amschlieRend verdichten zu kénnen, kann
die Pressstation der Faserformversuchsanlage warhtendet werden. Stattdessen kommt die in
Bild 5.3 gezeigte Hydraulikpresse zum Einsatz, nldPeesswerkzeuge aus massiven Stahlplatten
bestehen.
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Manometer

Hydraulikzylinder

massive Stahlplatten

Stanzvorrichtung zur Herstellung genormter
Streifenproben

ausgestanzte Streifenproben

Bild 5.3: Handbetétigte Hydraulikpresse und StanzvorrichtaagHerstellung der Streifenproben

Die verdichteten, ebenen Faservliese werden aefahrid in einer speziellen Vorrichtung, die in
Bild 5.4 dargestellt ist, in einen Trocknungsofémgelagert. Danach lassen sich aus den getrockne-
ten Werkstiicken mit Hilfe der in Bild 5.3 gezeigt®tanzvorrichtung genormte Streifenproben aus-
stanzen.

i

Bild 5.4: Trocknungsvorrichtung,
die ein Wellen der verdichteten,
ebenen Faservliese vermeidet
/IBAAOS5/

Nach einer Akklimatisierung in einem Klimaprufschkaverden die Proben vermessen und mit der
in Bild 5.2 zu sehenden Versuchseinrichtung in #igung mit einer Prufgeschwindigkeit von
1 mm/min bis zum Zerrei3en beansprucht. Mit Hilée dufgenommenen Messdaten kdnnen Kraft-
Weg-Diagramme erstellt werden, aus denen sich uBtéiilfenahme der zuvor bestimmten
QuerschnittsflacheA die Zugfestigkeiten der untersuchten Proben enechassen, die anschlie-
Rend als Versuchsergebnisse in den in Tabelle &@edtellten Screening-Versuchsplan eingetra-
gen werden. Bei einer Umrechnung der Kr&ften Spannungew und der Wegs in Dehnungere

im Bereich der Hooke schen Geraden kénnen aus daftrWeg-Diagrammen die Zug-E-Moduln
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E, ¥ der Streifenproben berechnet werden. Auch wenieietnis dieser Materialkonstanten nicht
zu den Ergebnissen der Screening-Versuchsreihdh zah im Rahmen der vorliegenden Arbeit
dennoch nicht auf eine Ermittlung dieser Gro3eziehtet werden.

® Aufgrund der existierenden Anisotropie des E-Msduird hier vom Zug-E-Modul gesprochen.

5.5 Versuchsparameter

Vor der Durchfihrung der Screening-Versuchsreihad gahlreiche Vorversuche mit der Faser-
formversuchsanlage durchgefuhrt worden, wobei mi€apitel 4.2 erlauterten Prozessparameter in
Abhangigkeit des verwendeten Rohstoffes variientden. Pro Rohstoff konnten schlief3lich geeig-
nete Prozessparameter gefunden werden, die zu esidraren Ablauf des Faserformprozesses
fuhrten und die als Konstanten fiir die im RahmenStgeening-Versuchsreihen durchzufiihrenden
Versuche definiert wurden. Eine Angabe der Weréseli Konstanten ist fur das verfolgte Ziel der
Screening-Versuchsreihen bedeutungslos, da die &bmguzufigender Additive ausschlief3lich
von der Menge des in der Fasersuspension enthaltesekenen Faserstoffes abhangt (siehe Tabel-
le 5.5,Tabelle 5.15und Tabelle 5.24).

5.5.1 Presskraft

Da das obere Presswerkzeug der Faserformversuabgsaohuartbedingt keine konstante Flachen-
pressung auf der Oberflache der Orthese erzeugen(keehe Bild 5.5), ist es nicht mdglich, diesen
Verdichtungsvorgang mit der in Bild 5.3 gezeigteydkhulikpresse, die eine konstante Flachen-
pressung ermdglicht, zu simulieren. Die Pressknaift,der die Umformung des angeformten Faser-
vlieses zu einem flachen Werkstiick und die and8ahde Verdichtung erfolgen sollen, wird aus
diesem Grund zunéchst auf 150 kN festgelegt. Diggert entspricht der Presskraft, die an der
Pressstation der Faserformversuchsanlage maximalerfiigung steht. Bei einem Kolbendurch-
messer von 64 mm wird die gewtlinschte Kraft beiraifydraulikdruck von 465 bar erreicht, der
sich mit Hilfe eines an der Hydraulikpresse vortemeh Manometers problemlos einstellen lasst.

ungleichmé&Rige
Flachenpressung
auf der Oberflache
der zu verdichten-
den Orthese

Bild 5.5: Oberes Presswerkzeug der Faserformversuchsanlage ¢hne entsprechende Positiv-
form der herzustellenden Orthese abgebildet)
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5.5.2 Temperatur und Zeitdauer im Trocknungsofen

Die Temperatur und die Zeitdauer im Trocknungsoferden die verdichteten, ebenen Faservliese
eingelagert werden, entsprechen den Werten, diRahhmen der Vorversuche mit der Faserform-
versuchsanlage als Konstanten fir die durchzufisleeiscreening-Versuche definiert wurden.

5.5.3 Abmessungen der Streifenproben

Die in Bild 5.3 dargestellte Stanzvorrichtung batstwischen ihren Schneiden eine Lange von 100
mm und eine Breite von 30 mmie Abmessungen entsprechen denen, die diejenigerelpro-
ben aufwiesen, die im Rahmen der in Kapitel 5.35anten Versuchden nach den Biegemoment-
prufungen noch unbeschadigten Randbereichen deesam entnommen wurden.

5.5.4 Akklimatisierung im Klimaprtfschrank

Die Lagerung der ausgestanzten Streifenproben éiben l&angeren Zeitraum von mindestens 48
Stunden im Klimaprufschrank ist aus zwei Grinderteithaft. Neben der Mdglichkeit einer Aus-
reifung der zugesetzten chemischen Additive, aisereoptimalen Entwicklung der Produkteigen-
schaften, lassen sich die Streifenproben klimatiscBedingungen aussetzen, denen eine Orthese
im Extremfall widerstehen sollte. Zur Ermittlungdater extremer klimatischer Bedingungen wurde
eine Testperson, die eine Orthese trug, solange &firperlichen Belastung ausgesetzt, bis eine
deutlich sichtbare SchweiR3produktion einsetzte. &schen der Polsterung und der Orthese ap-
plizierter Temperatur-/Feuchtigkeitsfihler zeigmmmittelbar nach der Belastung eine Temperatur
von 35,85 °C und eine Feuchte von 48 %Mie. in diesem Versuch ermittelten Werte wurden fur
die Einstellung der Temperatur und der relativeftfeuchtigkeit im Klimapruifschrank Gbernom-
men. Die Zugprufung an einer auf diese Umgebungsbediggmrakklimatisierten Streifenprobe
simuliert in guter Naherung die Streckbewegung ldend eines Patienten, der an einem heil3en
Sommertag eine Orthese tragt.

5.6 Festlegung des Versuchsumfangs

Zur Festlegung des Versuchsumfangs dienten dieapit&l 5.5 erwahnten Vorversuche. Dazu
wurden mehrere Streifenproben unter gleichen Besliggn zundchst ohne Verwendung chemi-
scher Additive hergestellt. In einem zweiten S¢twimd einige der durch den in Kapitel 5.2.2 auf-
gestellten Versuchsplan vorgeschriebenen Versuadtamals unter Beriicksichtigung konstanter
Prozessparameter durchgefuhrt worden. Die Messwigrgie Zugfestigkeiten streuten sowohl bei
den ohne als auch bei den mit chemischen Addithengestellten Streifenproben mit einer Stan-
dardabweichung von ca. 1 N/minZiel soll es sein, Effekte von ca. 2 N/merkennen zu kénnen.
Dazu muss unter Verwendung der Formel

2
N = 60[€i] JKLEO3b/ Formel 5.1
Au

ein Versuchsumfang vad = 15 realisiert werders bezeichnet die Standardabweichung und nimmt
in Formel 5.1 einen Wert von 1 N/miran (siehe oben). Untéy wird die GroRe eines technolo-
gisch relevanten Effektes verstanden, der mit ht¥ahrscheinlichkeit erkannt werden soll, falls er
existiert. Diese GroRe wird in Formel 5.1 durch &éert 2 N/mni ausgedriickt (sieche obel) gibt
schlie3lich die Gesamtzahl der Einzelversuche andé& in Kapitel 5.2.2 aufgestellte Versuchsplan
die Durchfuihrung von 16 Einzelversuchen vorschrgenigt eine Realisierung € 1).
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5.7 Versuchsrohstoffe

Der Einfluss von Zusatzstoffen auf die Festigkeis dertigen Faserformproduktes soll sowohl bei
der Verwendung von Primar-, also Holz- und Zellstalls auch bei der Verwendung von Sekundar-
faserstoffen, also recycelten Papier- oder Fasegovdukten, untersucht werden. Aus dem Bereich
der Papierfabrikation ist bekannt, dass mit Zeffsthe besten Festigkeitseigenschaften erreicht
werden kénnen. Die Produktionskosten fur Zellswiffd allerdings sehr hoch, so dass versucht
werden sollte, Zellstoff durch einen anderen Rdhsto ersetzen. Als glnstigere Variante kann

Holzstoff angesehen werden, wobei sich Sekundaddast kostenseitig als noch bessere Wahl
herausstellt. Fragwirdig ist allerdings, ob sicht ®ekundarfaserstoffen aufgrund ihrer im Ver-

gleich zu den Priméarfaserstoffen schlechteren @idkiehe Kapitel 2.1) eine ausreichende Festig-
keit fir den in dieser Arbeit ausgewahlten Dematetrerzielen lasst. Ebenso dirfen die Aspekte
der Hygiene und der fehlenden Weil3e der Faserngiauh Kapitel 2.3.1.2 ausfihrlich eingegan-

gen wurde, nicht aul3er Acht gelassen werden.

Die fur die Versuche eingesetzten Faserstoffe gimadh Papierfabriken zur Verfligung gestellt
worden. Die entsprechend aufbereiteten Rohstoffentem bei den Papierfabriken der laufenden
Produktion entnommen werden. Die Priméarfaserstaffd). Holzstoff und Zellstoff stammen von
der Papierfabrik Norske Skog Walsum GmbH aus DughDen Sekundarfaserstoff stellte die Pa-
pier- und Kartonfabrik Smurfit Kappa Europa CartémbH aus Hoya zur Verfligung. Da es sich
sowohl bei den Primar- als auch bei den SekundéEidtedfen um organische Materialien in feuch-
tem Zustand handelt, besteht das Problem des Sa&immJm dies zu unterbinden, missen die
Faserstoffe eingefroren und unmittelbar vor Versdcnchfihrung in kleinen Mengen aufgetaut
werden.

5.7.1 Sekundarfaserstoff

Die Firma Smurfit Kappa Europa Carton GmbH verddiesortiertes bzw. gemischtes Altpapier je
nach Rezeptur zu Wellpappenrohpapier und Karton.VBalpappe handelt es sich um ein Ver-
packungsprodukt. Eine Papierbahn, das sog. Welempawird zwischen zwei Riffelwalzen
hindurchgefihrt und mit Druck und Hitze in eine Weform gepresst. Dieses Wellenpapier wird
anschliel3end ein- oder doppelseitig mit einer glaRapierbahn, dem Deckenpapier, beklebt. Kar-
ton stellt ebenfalls ein Verpackungsprodukt daneudacht ist es dickeres Papier. Die flachenbe-
zogene Masse reicht von 150 — 600 g/m2. Meist heste aus mehreren Lagen, welche im nassen
Zustand aufeinander gepresst werden. Dieser Vorgarty auch ,gautschen“ genannt. Bei ver-
schiedenen Qualitaten wird die Oberflache nochldemen Strich aus Farbe und/oder Chemikalien
veredelt /PAPO5a/. Grundsatzlich lasst sich Altpa folgende Gruppen einteilen, die sich noch
weiter in spezifizierte Untergruppen aufteilen &ss

- Gruppe 1: Untere Sorten

- Gruppe 2: Mittlere Sorten

- Gruppe 3: Bessere Sorten

- Gruppe 4: Krafthaltige Sorten
- Gruppe 5: Sondersorten

Die Qualitat des Altpapiers wird Ublicherweise rHilfe eines Schlissels angegeben. Die Sorte
1.01 besagt beispielsweise, dass das Altpapierchgh#n die Gruppe 1 einzustufen ist, die untere
Sorten umfasst. Die Ziffern 01 verdeutlichen, dessich innerhalb dieser Gruppe um unsortiertes
gemischtes Altpapier handelt. Dieses Ziffernsysitgineuropaweit standardisiert, und eine entspre-
chende Sortenliste wird von der Papierindustriggagsben.
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Der chemisch ungeladene Sekundéarfaserstoff kormtéllauf der Maschinenblitte enthommen
werden, von der die Fasersuspension direkt in demstantteil der Papiermaschine gefuhrt wird.
Die Entnahme des Stoffes an der 0. g. Stelle led#z Vorteil, dass die Fasersuspension noch
nicht, wie sonst Ublich, mit chemischen Additivearmischt ist, alle notwendigen Aufbereitungen,
wie Reinigung und Mahlung, aber bereits stattgedmnthben. Um die Festigkeitseigenschaften des
Rohstoffes nicht zu verschlechtern, wurde auf eldemkingprozess verzichtet, bei dem mit Hilfe
von Waschchemikalien und/oder Luft alte Druckfaehes dem Faserstoff entfernt wird. Ebenso
wichtig ist es, darauf zu achten, dass zur Hetstgldes Sekundarfaserstoffes nur ein geringer An-
teil an Magazinaltpapier verwendet wird. Magazirnipep enthalten namlich teilweise einen hohen
Farbanteil und sind haufig auch kalandriert wordere Farbteilchen wirken wie Fullstoffe, die,
wie in Kapitel 2.3.2.1 erlautert, einen negativanflass auf die Festigkeit besitzen. Beim Kaland-
rieren wird die Papieroberflache in einem Kalanskginiert bzw. geglattet. Das Papier lauft dabei
unter Druck durch mehrere beheizte Walzen. DieBéggleffekt” verleint dem Papier zwar Glatte
und Glanz, die Festigkeit der Fasern wird durchselidehandlung allerdings herabgesetzt
/IPAPO5Sb/. Zur Erzielung hoher Festigkeitseigengeimagémpfiehlt es sich also, nur aufgeldste und
gemahlene Sekundarfasern zu verwenden, so wiei eielveflr die Versuche zur Verfigung ge-
stellten Rohstoff der Fall ist. Der Mahlgrad istmii&ch ein Malf3 fir die Anzahl an Wasserstoffbin-
dungen, durch die der Faserverbund zusammengehaitdn Der fir die Versuche verwendete
Rohstoff besitzt einen Mahlgrad zwischen 45 undS85(Grad Schopper-Riegler) und enthalt Alt-
papier der Sorten

- 1.02 (11,1 %): sortiertes gemischtes Altpapier @Wisg verschiedener Papier- und Pap-
penqualitdten mit max. 40 % Zeitungen und lllusteie), 55 SR

- 1.05 (22,2 %): alte Wellpappe-Verpackungen, 5GbISR

- 4.01 (66,6 %): neue Spane aus Wellpappe, bestetienKraft- oder Testlinern, 45 bis
50 SR /ALTO5/.

Ein aus diesen Altpapiersorten bestehender Sekiaseéstoff wird bei der Firma Smurfit Kappa
Europa Carton GmbH zur Herstellung von Wellpapplepapier eingesetzt, welches eine mdglichst
hohe Festigkeit aufweisen sdlleben dem grol3en Anteil an Wellpappe in der Altpapisammen-
setzung des Sekundarfaserstoffes ist inshesondsrdatin enthaltene, aus Kraft- oder Testlinern
bestehende Altpapier fur die notwendige Festigkerantwortlich. Bei Kraftlinern handelt es sich
um Papier mit Flachengewichten ab 120 g/m?, das Ulegewvid aus gebleichtem oder ungebleich-
tem Sulfatzellstoff besteht und meist fiir die Detksht von Wellpappe verwendet wird. Unter
Testlinern istfestes Papier oder Pappe mit Flachengewichten IRfeig/m2 aus nicht festgelegter
Faserstoffzusammensetzung tUberwiegend aus Altpapigerstehen, die meist als glatte Decken-
bahnen von Wellpappe oder Deckenschicht von Voppagum Einsatz kommen /PAP0O5a/.

5.7.1.1 Zugabemengen der chemischen Additive
Tabelle 5.5 stellt die Zugabemengen der chemis@lalitive in Gbersichtlicher Form zusammen.

Es bedeuten:
4 Zugabemenge ergibt sich Bgi= 34 ,c = 0,5 % undronst) = 81,33 %
" Feuchte des Rohstoffes im Ausgangszustand

® Produkt ist mit anionischer Kartoffelstarke EmpRE (chemisches Additiv x 6) emulgiert wor-
den

® Degree of Substitution (Substitutionsgrad)
) Erfahrungswert des Herstellers
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Tabelle 5.5: Zugabemengen der chemischen Additive
chemisches |Zugabemenge Empfohlene Her-| Zugabemenge bezogen ayif
Additiv stellerangabe den in der Fasersuspen-
sion, die pro Anformvor-
gang benotigt wird, ent-
haltenen trockenen Faser-
stoff ¥
x1 [Luresin PR 4 % bez. auf otro |0,2 bis 4 % bez. ayif5,92 g
2201 (katio- | Stoff otro Stoff
nisch)
x 2 |Basoplast 20301 % bez. auf otro |0,5 bis 1 % bez. au6,48 g
LC (schwach | Stoff otro Stoff
kationisch)
x 3 |Luresin KS 6 % bez. auf otro |0,5 bis 8 % bez. ayi88,88 g
(kationisch) Stoff otro Stoff
x4 |Baysize | 18 E |4 % Baysize | 18 E4 % Baysize | 18 BE1,94 g
(Emulsion)® | bez. auf gekochte,| bez. auf gekochte,
(nicht ionogen)| anionische Starke | anionische Starke
(DS®: 0,02 bis  |(DS®: 0,03 bis
0,05); zu dieser |0,06); zu dieser
Emulsion die drei-| Emulsion die drei-
fache Menge der |fache Menge der
Emulsion an anio-| Emulsion an anio-
nischer Starke hin{nischer Starke hin{
zugeben; 0,3 % |zugeben; 0,07 bis
von dieser Losung| 0,3 % von dieser
bez. auf otro Stoff | Lésung bez. auf
otro Stoff
x5 |Luredur VI 4 % bez. auf otro |0,2 bis 4 % bez. ayif5,92 g
(kationisch) Stoff otro Stoff
x6 |[Empre KPE 1,5 % bez. auf otrg0,5 bis 1,5 % bez.|9,72 g
(anionisch) Stoff auf otro Stoff
x7 [HM Polymin |0,25 % bez. auf |0,1 bis 0,25 % bez.1,62 g
(kationisch) otro Stoff auf otro Stoff
x 8 | Aniofax AP 35 |42,85 %" bez. auf|42,85 %" bez. auf| 277,68 g

(anionisch)

otro Stoff

otro Stoff
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5.7.1.2 Versuchsergebnisse

Bild 5.6 zeigt das aus den wahrend der Zugpriufurigegmommenen Messdaten generierte Kraft-
Weg-Diagramm der Streifenprobe Nr. 5, zu deren tdbusig keine chemischen Additive verwen-

det wurdenMit Hilfe des Diagramms und der zuvor ermitteltene@schnittsflache lasst sich mit

Hilfe der Formel

o, =& Formel 5.2

eine Zugfestigkeit von 4,871 N/nfrerrechnen (siehe Tabelle 5.6).

Sekundarfaserstoff ohne chemische Additiv
(Streifenprobe Nr. 5)

250 Bild 5.6: Kraft-
Weg-Diagramm

200 . $£=0,178 mm & = 0,284 %) F, = 158,02 N & = 3,791 Nimrf) | | der Sekundar-
i faserstoffprobe
5. |/ 5=0.046mm (6= 0,1%) /F: = 47,8¢N (01 = 1,14 Nimn) Nr. 5 ohne che-
Z 150 = S/ mische Additive

S 100 *K*%-:,M
50 ¢ %""—s&_
0
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

Verfahrweg [mm]

Das in Bild 5.7 zu sehende Kraft-Weg-Diagramm deeif2nprobe Nr. 6 demonstriert eindrucks-
voll die festigkeitssteigernde Wirkung der zugegefrechemischen Additive. Mit einem Wert von
27,312 N/mm betragt die Zugfestigkeit das 5,6fache derjenigen ohne Additive hergestellten
Streifenprobe.
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Tabelle 5.6: Zugfestigkeiten der Streifenproben

8 arithmetischer Mittelwert

Nr. |d® [mm] |b® [mm] | A [mm] | Fmax ™ N] | o [N/mn] der mit Hilfe einer Mikrome-
1 |1,785 | 30,150 | 53,818 865,740| 16,086 terschraube an drei Stellen
gemessenen Dicke der Probe
2 1,548 30,200 46,750 1106,120 23,660 9 mit Hilfe eines Messschie-
3 1,833 30,150 55,265 1398,210 25,300 bers gemessene Breite der
Probe
4 1,908 30,100 57,431 1302,450 22,679 10) .
maximale Zugkraft zum
S 1,387 30,050 | 41,679 203,030, 4,871 Zeitpunkt des Bruches der
6 |1,643 | 29,900 | 49,126 1341,710 27,312 Probe
7 1,867 30,175 56,337 1109,950 19,702
8 1,217 30,000 36,510 350,510 9,600
9 2,002 29,950 59,960 1008,440 16,819
10 | 1,577 29,975 47,271 785,300 16,613
11 | 1,923 30,350 58,363 952,890 16,327
12 | 1,417 30,100 42,652 1023,760 24,003
13 | 1,992 30,000 59,760 853,290 14,279
14 | 1,415 29,900 42,309 889,690 21,028
15 0,978 30,150 29,487 316,030 10,718
16 | 1,623 30,000 48,690 663,670 13,631
Sekundarfaserstoff mit chemischen Additivel
(Streifenprobe Nr. 6)
1600 Bild 5.7: Kraft-
1400 : Weg-Diagramm
i = b der Sekundar-
1200 H
“_‘/ﬂ' . faserstoffprobe
Z. 1000 e Nr. 6 mit den
= o - chemischen Addi-
L 8007 A | 5=0,266mmg=041%) F,= 602,38 N 6, = 12,262 N/imr) tiven x 2. x 3. X 4
c) 1 1
o 600 ; und x !
400 - | €1=0,01¢mm (& = 0,057%) /F1=100,5¢N (01 = 2,047 N/mm?)
200
0 E. T T T
0 0,5 1 15 2,5
Verfahrweg [mm]
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Da Sekundarfaserstoff ungeladen ist, nehmen chemi&dditive sowohl mit anionischem als auch

mit kationischem Charakter Einfluss auf die Eigédten des Rohstoffes. Zum besseren Ver-
standnis soll die Wirkung der zur Streifenprobe ®lhinzugefiigten chemischen Additive im Fol-

genden erlautert werden.

Eine traditionelle Papiermacherchemikalie ist Alommsulfat, auch Alaun genannt, welches als
Fixiermittel fungiert. Denselben Zweck erfiillt auBblyvinylamin. Ein chemischer Stoff dieser Art

wird von der Firma BASF Aktiengesellschaft untemdBlamen Luredur VI vertrieben, der in der

vorliegenden Screening-Versuchsreihe als Chemikabezum Einsatz kommt. Aufgrund des ka-

tionischen Charakters zieht er laut Herstellerargalbstantiv auf Zellstoff auf und damit auch auf
den hier untersuchten Sekundéarfaserstoff, da dedsmmso wie Zellstoff ungeladen ist. Luredur VI

kann flur alle Papierqualitaten als Verfestiger \vardet werden. Als willkommener Nebeneffekt
verbessern sich die Retention und die Entwéasseiegverfestigende Wirkung lasst sich durch die
Anwesenheit anionischer Substanzen zusatzlichar&est /LURO4/.

Eine anionische Substanz wird in Form des Kartsféekephosphatesters Empre KPE von der Fir-
ma Emsland-Starke GmbH bereitgestellt, die in Karabbon mit Alaun (Chemikalie x 5) oder
Polyaluminiumchlorid die mechanischen Festigkegfseschaften des Endproduktes erhéht
/EMP99/. Das chemische Additiv Empre KPE ist notdign damit die in dieser Screening-
Versuchsreihe eingesetzte Chemikalie x 4 emulgrertlen kann. Die Chemikalie x 4 wird durch
das von der Firma Lanxess hergestellte Neutrallegaonittel Baysize | 18 E gebildet. Basis dieser
nicht ionogenen Chemikalie ist Alkenylbernsteing@mhydrid. Sie l&sst sich ideal einsetzen, um
mit preisgunstigen Rohstoffen geringer Ausgangsfiesit hohe Festigkeitswerte zu erzielen. Da-
riber hinaus kann der Mahlgrad des Rohstoffes igiedund die Anzahl der Fllstoffe héher aus-
fallen. Zusatzlich bewirkt die Chemikalie eine Vesberung der Retention /BAY05a/.

Wichtig fur die Festigkeit von nassem wie auch kesem Papier ist der Einsatz von Nassfestmit-
teln. Diese umhiillen die Faserkreuzungspunkte @nkindern das Eindringen von Wasser in diese
Punkte. Die Bindungen zwischen den Fasern lasséndsinn nicht mehr durch Wasser I6sen. Har-
ze auf der Basis von Polyamidoamin-Epichlorhydewlsken genau diesen Effekt. Die verwendete
Chemikalie x3, welche von der Firma BASF Aktiendissbaft unter dem Namen Luresin KS ver-
trieben wird, ist ein Polymer auf Basis eines fddehydfreien Polyamidoamin-
Epichlorhydrinharzes. Aufgrund der kationischen gl zieht das Produkt substantiv auf Zellstoff
auf und damit auch auf den hier untersuchten Sektaskrstoff. Auch wenn in den Herstelleran-
gaben darauf hingewiesen wird, dass hohere Aladtzeislie Wirksamkeit des Produktes herabset-
zen, muss festgehalten werden, dass die in Tabé&lkengegebene Zugabemenge fir die Chemika-
lie x 5, die wie Alaun wirkt, offenbar nicht grof@mug ist, um einen negativen Einfluss auf die
Chemikalie x 3 zu nehmen. Die Streifenprobe Nin6Gler u. a. die chemischen Additive x 3 und
x 5 enthalten sind, bestétigt diese Aussage ins@erdeutig, als dass sie die héchste Zugfestigkeit
aller untersuchten Proben aufweist. UnabhangigdemAnwesenheit der Chemikalie x 5 bewirkt
das Produkt Luresin KS eine Erhohung der Trockeiglesit und eine Verbesserung der Retention
/LUROG6/.

Um zu verhindern, dass Wasser in Faserprodukteaudgrund ihres hydrophilen Charakters leicht
benetz- und quellbar sind, ungehindert eindringannk wird die Fasersuspension mit Leim ver-
setzt. Das Vorhandensein eines Fixiermittels, esein Falle Chemikalie x 5, unterstitzt die Bin-
dung der Leimstoffe an die Fasern zusatzlich. Gutamungsmittel eignen sich Alkylketendime-
re, die mit den OH-Gruppen der Fasern teilweisdeskbvalente Bindungen eingehen. Ein Mittel
auf Basis von Alkylketendimeren vertreibt die FirBASF Aktiengesellschaft unter dem Namen
Basoplast 2030 LC, welches in der vorliegenden éung-Versuchsreihe als Chemikalie x 2 ein-
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gesetzt wird. Diese schwach kationische Fettalkgligin-Dispersion eignet sich sehr gut zur Lei-
mung von Altpapier und ungebleichten Sorten unditlauth von Sekundarfaserstoff /BAS05/.

Die sehr hohe Zugfestigkeit der Streifenprobe Nvof 27,312 N/mrresultiert also einerseits aus
der positiven Wirkung der einzelnen, dieser Prabeugefligten chemischen Additive und anderer-
seits aus der guten Konstellation der bei diesebéringesetzten Chemikalien, deren Wirkung
durch die Anwesenheit eines anderen Stoffes teskveerstarkt wird. Fir die Streifenproben Nr. 2,
Nr. 3, Nr. 4, Nr. 12 und Nr. 14 lasst sich bzglr der dort verwendeten Chemikalien und deren
Zusammenstellung eine ahnliche Aussage tatigehgdiabelle 5.6).

Wie in Kapitel 5.4 erwahnt, soll neben der Bestimignaler Zugfestigkeiten der untersuchten Strei-
fenproben auch eine Ermittlung der Zug-E-Modulrolgén. Wie in den Kraft-Weg-Diagrammen

der Streifenproben Nr. 5 und Nr. 6 zu sehen isg slie Krafte und die Wege am Anfang und am
Ende der Hooke’schen Geraden in Spannungen undubBgém umgerechnet worden. Die Tat-
sache, dass der in den Diagrammen gekennzeichineted Hooke sche Bereich nicht durch eine
Gerade durch den Koordinatenursprung beschriebet) st charakteristisch fir einen Faserform-
werkstoff, bei dem sich ein progressives Einschwémbalten in den linearen Bereich beobachten
l&sst. Mit Hilfe der Formel

_Ao _o,-0

, Formel 5.3
Ae  &,-&

konnen aus den in den Bildern 5.6 und 5.7 angeggb&pannungen und Dehnungen die Zug-E-
Moduln der Streifenproben Nr. 5 und Nr. 6 bereclwetden. Diese nehmen Werte von 1.433,050
N/mn? fur die Streifenprobe Nr. 5 und 2.892,833 N/ffiir die Streifenprobe Nr. 6 an. Der mehr
als doppelt so grol3e Wert der Streifenprobe Neigtzdass die zugegebenen chemischen Additive
nicht nur eine Erhéhung der Festigkeit herbeifihsamdern auch einen positiven Einfluss auf die
Steifigkeit nehmen.

5.7.1.3 Auswertung der Versuchsergebnisse mit der Statistdoftware JMP

Der erste Schritt bei der Auswertung einer Scregharsuchsreihe ist der Nachweis der sog. Aus-
geglichenheit eines Versuchs /SALO5/. Zu diesem ckwempfiehlt es sich, die Verteilung aller
EinflussgréRen zu analysieren. Unter ZuhilfenahreRllder 5.8und 5.9 lasst sich eine Beurtei-
lung der Verteilung exemplarisch fur die ersterdbaiEinflussgrofRen (chemische Additive x 1 und
x 2) vornehmen. Dazu interessieren in erster Limiedie in den beiden Bildern oben dargestellten
Histogramme. Die sich an die Histogramme anschhd@e sog. Quantiltabellen (Quantiles) und
Momenttabellen (Moments) sind fur die Verteilung®mstributions) der Einflussgré3en von unter-
geordneter Bedeutung, so dass auf deren InhaliemerdStelle nicht weiter eingegangen werden
soll.

Die beiden waagerechten Saulen, welche die Venigitier Niveaus der Einflussgrofen (-1 und 1)
darstellen, sind identisch in jedem der dargestelllistogramme. So wurde beispielsweise das
chemische Additiv x 1 in der einen Halfte der irsyat 16 durchgefihrten Versuche nicht und in
der anderen Haélfte in der in Tabelle 5.5 angegabehgabemenge der Fasersuspension hinzuge-
fugt. Die EinflussgroRe besitzt folglich gleich figuas Niveau -1 und 1. Bei einer Aufteilung die-
ser Stichprobe in zwei Halften ergibt sich ein Ve Null, der symbolisch durch die waagerechte
Linie innerhalb des Rechtecks am rechten Rand d&sddamms angezeigt wird. Fur die anderen,
hier nicht aufgefiihrten Einflussgréf3en lassen &zgl. ihrer Verteilungen identische Aussagen
treffen, so dass insgesamt von einer Ausgeglichedbs Versuchsplans gesprochen werden kann.
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Distributions x 1 Distributions x 2
1,5 1,5
g I N
0,54 0,54
0_ 0_
-0,5 -0,54
P I Iy
41,5 -1,5
Quantiles
100.0% | maximum 1,000 100.0% | maximum 1,000
99.5% 1,000 99.5% 1,000
97.5% 1,000 97.5% 1,000
90.0% 1,000 90.0% 1,000
75.0% quartile 1,000 75.0% quartile 1,000
50.0% median 0,000 50.0% median 0,000
25.0% quartile -1,000 25.0% quartile -1,000
10.0% -1,000 10.0% -1,000
2.5% -1,000 2.5% -1,000
0.5% -1,000 0.5% -1,000
0.0% minimum -1,000 0.0% minimum -1,000
Moments
Mean d Mean (
Std Dev 1,0327956 Std Dev 1,0327956
Std Err Mean 0,2581989 Std Err Mean 0,2581989
upper 95% Mean 0,55033/79 upper 95% Mean 0,55033/79
lower 95% Mean -0,550338 lower 95% Mean -0,550338
N 16 N 16
Bild 5.8: Verteilung der Chemikalie x 1 Bild 5.9: Verteilung der Chemikalie 2

Die in dieser Arbeit verwendete StatistiksoftwaMPJbietet zahlreiche Mdoglichkeiten, den Zu-
sammenhang zwischen Versuchsparametern (Einflussgyéund Messwerten (Ergebnisgrof3en)
durch ein mathematisches Modell zu beschreibiéin: die Auswertung einer Screening-
Versuchsreihe, bei der experimentelle Daten viEl@flussgroRen aus einer geringen Anzahl an
Beobachtungen zu analysieren sind, empfiehlt sighEthsatz der Methode der kleinsten Quadrate.
Die Methode der kleinsten Quadrate, bezeichnenderMethode der kleinsten Fehlerquadrate
(Least Squares Method oder Standard Least Squaresh) gangiges mathematisches Standardver-
fahren zur Ausgleichungsrechnung. Ausgangspunkimngt gegebene Wolke aus Datenpunkten, die
physikalische Messwerte, wirtschaftliche GroRen.usprasentieren kdnnen. In diese Punktewolke
gilt es, eine moglichst genau passende, paramétiengige Modellkurve zu legen. Dazu werden
die Parameter dieser Kurve numerisch bestimmt,nndie Summe der quadratischen Abweichun-
gen der Kurve von den beobachteten Punkten mintinvied /SALO5/.

Um eine Aussage Uber die Gite der Modellanpassitigeh zu kdnnen, werden sog. Summary of
Fit-Tabellen erstellt (siehe Tabelle 5.7).
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Tabelle 5.7: Summary of Fit

RSquare 1
RSquare Adj

Root Mean Square Error .
Mean of Response 17,66425
Observations (or Sum Wgts) 16

Summary of Fit-Tabellen dienen dazu, statistiscla®&&hlen der Ergebnisgré3e unter Verwendung
eines mehrfachen Regressionsmodells aufzuzeigeter diem Wert RSquare, haufig auch Be-
stimmtheitsmaff¥ genanntjst das Quadrat der Wechselbeziehung zwischenatigichlichen und
der vorhergesagten Ergebnisgrof3e zu verstehen.ifr esmittelt, indem der Quotient aus der
Summe der Quadrate der Differenzen zwischen deepasgten und der tatsachlichen Ergebnis-
grol3e unter Einbezug der sog. Model- und C. ToteiRitsgrade gebildet wird.

Sum of Squares (Model)
RSquare = Formel 5.4
Sum of Squares (C. Total)

Auf die Begriffe Model- und C. Total-Freiheitsgraded im Rahmen der Ausfiihrungen zu Tabelle
5.8 detailliert eingegangen. Ein RSquare von Eiristeht, wenn eine perfekte Modellbildung vor-
liegt und alle Fehler Null sind. Die Standardabweitg der Stérung (Root Mean Square Error), auf
deren Erlauterung an dieser Stelle verzichtet westdl, nimmt dann ebenfalls einen Wert von
Null an. Ein RSquare von Null bedeutet, dass die Vorhergagd&rgebnisgréfie durch das gebilde-
te Modell gleichzusetzen ist mit einer einfacherttévertbildung der Daten des Versuchsergeb-
nisses. Der Wert Mean of Response bezeichnet déelWert der erhaltenen Messwerte. Hinter
dem Begriff Observations verbirgt sich die Anzaét Beobachtungen bzw. Messwerte /JMP02b/.

Die Tatsache, dass nicht alle numerischen Gro3eotdan Tabelle 5.7 als auch in den folgenden
Tabellen explizit angegeben werden kdnnen, resuligs einer zu groRen Anzahl an Parametern,
die in die Bildung des Modells einflieRen sollenir Fdie Auswertung einer Screening-
Versuchsreihe, mit der lediglich das in Kapitel.b.8efinierte Ziel verfolgt werden soll, ist dieser
Umstand jedoch nicht weiter von Bedeutung.

Zur ubersichtlichen Darstellung grundlegender, etebhnender Grof3en, die zur Bildung eines li-
nearen Modells erforderlich sind, werden sog. Asialpf Variance-Tabellen erstellt (siehe Tabelle
5.8).

Tabelle 5.8: Analysis of Variance

Source | DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 15 578,90295 38,5935 .

Error 0 0,00000 . Prob > F
C. Total |15 578,90295

Zur Erstellung eines Grundlagenmodells wird derTGtal-Freiheitsgrad verwendet. Er lasst sich
berechnen, indem von der Anzahl der Beobachtungen ldesswerte der Wert 1 subtrahiert wird.
Dies ist erforderlich, um eine Abschatzung des @litertes vornehmen zu kénnen. Folglich blei-
ben in dem hier vorliegenden Fall 15 Freiheitsgrabieg. Der C. Total-Freiheitsgrad lasst sich in
den bereits erwdhnten Model- und in den sog. Hfreiheitsgrad aufteilenDer Model-
Freiheitsgrad ist die Summe der FreiheitsgradeHiitussgrof3en und deren Wechselwirkungen,
also die Anzahl der Parameter mit Ausnahme deshsétabschnitts, die in die Anpassung des
Modells einflieBen. Der Freiheitsgrad einer Eindigil3e errechnet sich dabei durch Subtraktion
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des Wertes 1 von der Anzahl der Niveaus, die digliSsgroRe besitzt. Der Freiheitsgrad einer
Wechselwirkung lasst sich durch Multiplikation deeiheitsgrade der wechselwirkenden Einfluss-
groRen ermitteln. Bei einer Anzahl von 8 Einflugdtgn, 7 Wechselwirkungen (siehe Tabelle 5.9)
und 2 Niveaus je Einflussgréf3e (-1 und 1) ergibhsn dem hier vorliegenden Fall ein Model-
Freiheitsgrad von 13er Error-Freiheitsgrad stellt schliel3lich die Bi#nz zwischen dem C. To-
tal- und dem Model-Freiheitsgrad dar /JIMPO02b/.

In der SpaltéSum of Squares ist die Summe der Quadrate derrBiffen zwischen der angepass-
ten und der tatsachlichen Ergebnisgréf3e angegélmter dem Begriff C. Total Sum of Squares ist
die Summe der quadrierten Abstdnde jeder Ergeliiiggrom Stichprobenmittelwert und damit
das Grundlagenmodell bzw. das einfache Durchsshmittlell, welches fur einen Vergleich mit
anderen Modellen herangezogen wird, zu verstehen ADsdruck Error Sum of Squares entsteht
schlie3lich durch Subtraktion der Model Sum of Sgeason den Total Sum of Squares. Wird die
Summe der Quadrate durch den entsprechenden, &l &8 aufgefiihrten Freiheitsgrad geteilt,
so entsteht der Ausdruck Mean Square. Die GroRatl® ,Rlie die Hypothese testet, dass alle Pa-
rameter aul3er des y-Achsenabschnitts Null sinddi@dich berechnen lasst, indem der Quotient
aus Mean Square Model und Mean Square Error ge¢lilnld, erlaubt eine Beurteilung der Leis-
tungsfahigkeit der dem Modell zugrunde liegendetheraatischen Funktion /JJMP02b/.

Die in dem linearen Modell enthaltenen, abgeschatBarameter sind in der ersten Spalte der Ta-
belle 5.9 aufgefuhrt.

Tabelle 5.9: Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Prob>[t|
Intercept 17,66425
x1 -0,3365
X2 0,870125
X3 1,810375
x4 3,890375
X5 0,555875
X6 1,68075
X7 1,08025
x8 -0,64725
X1*x2 -1,301375
x1*x3 -1,218375
X1*x4 0,634875
x1*x5 -2,208875
x1*x6 -0,78475
X1*X7 -0,6485
x1*x8 1,63775

Der erste Parameter ist stets der y-Achsen-Abdctintercept) der dem Modell zugrunde liegen-
den mathematischen Gleichung /JMPO02b/. Die n&ctethh Parameter (x 1 bis x 8) sind die ver-
wendeten chemischen Additive. In Kapitel 5.2.2 veueswahnt, dass sich mit einem Versuchsplan
der Auflésung IV alle Faktoreffekte (FE) getrenmineinander analysieren lassen und dass die
Faktorwechselwirkungen (FWW) untereinander vermergjnd. Auch wenn sich die
Faktorwechselwirkungen nicht getrennt voneinandeswerten lassen, soll zumindest Uberprift
werden, ob Wechselwirkungseffekte bestehen. Daasisrforderlich, jeweils zwei durch die Wer-
te 1 und -1 beschriebene Spalten aus dem in Tab&laufgefiihrten Versuchsplan in jeder Kom-
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binationsmoglichkeit miteinander zu multiplizieremobei lediglich diejenigen Produktspalten von
Interesse sind, die identische Eintrage aufweisdrE03b/. Tabelle 5.10 zeigt das Ergebnis in
Ubersichtlicher Form. Die Multiplikation der in defeilen der Tabelle angegebenen Spalten des
Versuchsplanes ergibt jeweils gleiche Ergebnisse.

Tabelle 5.10: Zeilenweise gleiche Ergebnisse bei der Multipliatder Werte in den angegebenen

Spalten des Versuchsplanes

XxX1*x?2 X3*x8 X4*x7 X5*X6
Xx1*x3 X2*X8 X4*X6 X5*x7
x1*x4 X2*X7 X3*X6 X5*x8
X1*x5 X2*X6 X3*X7 X4*x8
X1*X6 X2*x5 X3*x4 X7*x8
X1*x7 X2*Xx4 X3*x5 X6*X8
x1*x8 X2*Xx3 X4*x5 X6*X7

Zur Erkennung von Wechselwirkungseffekten reichtlesinach aus, eine Spalte der Tabelle 5.10
zusatzlich zu den EinflussgrofRen (x 1 bis x 8)Rdsameter aufzunehmen. Wie aus Tabelle 5.9 er-
sichtlich ist, wurde die erste Spalte ausgewalhik. Ziveite Spalte der Tabelle 5.9 listet schlief3lich
die Werte der abgeschéatzten Parameter auf, diéaiffizienten des linearen Modells sind, das auf
der Methode der kleinsten Fehlerquadrate basigif02b/.

Der in Bild 5.10 dargestellte Prediction Profileméglicht eine Beobachtung der Wirkung auf die
vorhergesagte ErgebnisgrofRe fir den Fall, das€itistellung eines Parameters verandert wird,
wahrend die anderen Parameter konstant auf ihrenem@anen Werten gehalten werden.
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Bild 5.10: Prediction Profiler

Die Linie, die die Niveaus eines Parameters vertingdird als sog. Vorhersage- oder Einflusslinie
bezeichnet. Das momentane Niveau bzw. die momerEamgellung eines Parameters werden
durch den Wert oberhalb des jeweiligen Parametaiisdurch die vertikale gestrichelte Linie ange-
zeigt. Die horizontale gestrichelte Linie markint die momentane Einstellung der Parameter den
vorhergesagten Wert der Ergebnisgréf3e. Die Nivemes Parameters sind durch die Werte -1 und
1 dargestellt. Die Software gestattet es, jedekadet gestrichelte Linie zu verschieben, um die-Ein
stellung eines Parameters zu andern. Die vorhegtgegagebnisgrofle wird automatisch neu be-
rechnet, und die Vorhersagelinien werden bzgl.ridMerlaufe angepasst. Die in Bild 5.10 darge-
stellten Vorhersagelinien deuten auf einen hoh&vent der Ergebnisgrof3e hin, wenn die chemi-
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schen Additive x 3, x 4 und x 6 hinzugegeben werd@gne Veranderung der Einstellungen dieser
Parameter in Richtung der Niveaus 1 fiuhrt also in@ren6heren Zugfestigkeit. Die Wichtigkeit
eines Parameters lasst sich in gewissem Mal3e am@arfsteigung der Vorhersagelinie beurteilen
I1IMPO2b/.

Eine Schatzung des Standardfehlers (Std Errorgrudem eine Abschatzung der Standardabwei-
chung der Verteilung eines Parameterschatzers mateben ist und der zur Erstellung sog. t-Tests
sowie zur Bildung von Vertrauensbereichen fur eiRanameter verwendet wird /JJMP02b/, ermdg-
licht die Methode nach Lenth (siehe Tabelle 5.0igse Schatzung, auch Pseudo-Standardfehler
(pseudo standard error) genannt, lasst sich beeeclmdem der 1,5-fache Median der Betrage der
Parameterschéatzungen gebildet wird, wobei diejenigarameterschatzungen, die gréRer als der
3,75-fache Median der Betrage der Parameterschggnusind, unbertcksichtigt bleiben /JJIMP02b/.
Eine Erlauterung des Begriffes Median erfolgt aeigeeterer Stelle in Kapitel 7.2.3.

Tabelle 5.11: Effect Screening
The parameter estimates have equal variances.arbaenpter estimates are not correlated.

Lenth PSE

t-Test Scale 6,4815

Tabelle 5.11gibt fur einen t-Test den Pseudo-Standardfehlerlmter einem t-Test wird ein
Hypothesentest verstanden, mit dessen Hilfe sichaAmen Uber den Erwartungswert einer oder
mehrerer Grundgesamtheiten mit nicht bekannterdatalabweichung Uberprifen lassen. Seinen
Einsatz findet der t-Test vornehmlich im Zusammeghait Regressionsanalysen, in denen er dazu
benutzt wird, um jede unabhangige Variable einaelnhre Signifikanz zu untersuchen /STAQ09a/.

Neben einer Bestimmung des Pseudo-Standardfefdésd das sog. Effect Screening (siehe Tabel-
le 5.11) auch eine Aussage uber die Korrelatiorgeschatzten Parameter und deren Varianzen. Da
die meisten Rickschlisse tber die Gro3e eines tEffedunéchst auf der Tatsache basieren, dass
die Schatzungen nicht korrelieren und identischaaviaen besitzen, ist eine entsprechende Uber-
prifung unumganglich. In dem hier vorliegenden Kkallrelieren die Parameterschatzungen nicht
und besitzen identische Varianzen. Dies trifft tiéitfaktorielle und viele klassische experimentelle
Versuchspléne zu. Dennoch existieren einige Verguléhe, fir die diese Aussage nicht gilt. Fur
den Fall, dass die Schatzungen korrelieren undiadterschiedliche Varianzen besitzen, muss eine
sog. normalisierende Transformation durchgefihmdee. Durch die Verwendung sog. standardi-
sierter und/oder orthogonalisierter Schatzungeselasich dann identische Varianzen bzw. eine
nicht mehr vorhandene Korrelation herbeiftihren.

Tabelle 5.12 beinhaltet verschiedene statistisceenkrol3en sowie unterschiedliche Abschatzun-
gen der Parameter, die im Folgenden erlautert waesdien.
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Tabelle 5.12: Parameter Estimate Population

Term Original t Ratio Orthog Coded Orthog t Test | ol
Intercept | 17,6642 10,9013 17,6642 10,9013 <,0001
x1 -0,3365 -0,2077 -0,3365 -0,2077 0,8383
X2 0,8701 0,5370 0,8701 0,5370 0,5992
x3 1,8104 1,1173 1,8104 1,1173 0,2815
X4 3,8904 2,4009 3,8904 2,4009 0,0298
X5 0,5559 0,3431 0,5559 0,3431 0,7363
X6 1,6808 1,0373 1,6808 1,0373 0,3160
X7 1,0803 0,6667 1,0803 0,6667 0,5151
x8 -0,6472 -0,3994 -0,6472 -0,3994 0,6952
x1*x2 -1,3014 -0,8031 -1,3014 -0,8031 0,4344
x1*x3 -1,2184 -0,7519 -1,2184 -0,7519 0,4637
x1*x4 0,6349 0,3918 0,6349 0,3918 0,7007
x1*x5 -2,2089 -1,3632 -2,2089 -1,3632 0,1929
x1*x6 -0,7847 -0,4843 -0,7847 -0,4843 0,6352
X1*x7 -0,6485 -0,4002 -0,6485 -0,4002 0,6946
x1*x8 1,6378 1,0107 1,6378 1,0107 0,3282

In der Spalte Original erfolgt eine Auflistung dearameterschéatzungen fir das angepasste lineare
Modell. Diese Schéatzungen lassen sich grol3enmdiBigliags nur dann miteinander vergleichen,
wenn die einzelnen Parameter identisch skalied sin

Unterdem Ausdruck t Ratio ist eine Statistik zu verstelde prift, ob der wahre Parameter Null
ist. Er ist das Verhéltnis der Schatzung zu ihreem@ardfehler und besitzt eine sog. Studentsche t-
Verteilung (Student’'s t-distribution). Unter eineéBtudentschen-t-Verteilung, auch Student-
Verteilung oder t-Verteilung genannt, ist eine tietigche Verteilung zu verstehen, die insbesonde-
re fir Konfidenzintervalle und Tests zum Einsatmkat. Die t-Verteilung beschreibt standardisier-
te Merkmale mit einem Mittelwert von Null und einéarianz von Eins einer endlichen Stichprobe
vom Umfangn, wenn die urspriingliche Verteilung der Merkmale l[dbrmalverteilung bezeichnet
werden kann. Die t-Verteilung findet ihren Einsh& der Beschreibung normalverteilter Merkma-
le, wenn der Stichprobenumfang klein ausfallt<(30). Fur groRer werdende Stichproben ergibt
sich eine Anndherung der t-Verteilung an die Nok@deilung, so dass letztere fur n > 30 Verwen-
dung findet /BREQ9Y/.

Die Spalte Orthog Coded beinhaltet die 0. g. ortimadjsierten Schatzungen. Liegen eine Orthogo-
nalitat und Ausgeglichenheit des Versuchsplans igoiwwvdem hier vorliegenden Fall vor, so neh-
men die orthogonalisierten Schéatzungen dieselbertéMeie die Parameterschatzungen fur das
angepasste lineare Modell an.

In der Spalte Orthog t Test erfolgt eine Auffihrudey Parameterschatzungen nach einer durchge-
fuhrten Transformation, die fur eine Unabhangigkeitl identische Verteilung der Parameterschét-
zungen sorgt. Diese Werte werden fir einen sogmidbPlot bendtigt, auf den weiter unten aus-
fuhrlich eingegangen wird und der nicht korreliegehatzungen identischer Varianz erfordert. Die
in der Spalte Orthog t Test aufgelisteten Schatenngssen sich berechnen, indem die orthogonali-
sierten Schéatzungen (Orthog Coded) durch ihre &tadfehler geteilt werden. Die Werte in der
Spalte Orthog t Test gestatten es der SoftwareSdmitzungen so zu behandeln, als stammten sie
von einer Zufallsstichprobe, was eine Vorausset#tlinglie Erstellung des bereits oben erwéhnten
Normal Plots ist. Hinter dem Ausdruck Prob>|t| wgtosich schlie3lich das Signifikanzniveau oder
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der sog. p-Wert, der sich mit den Werten in derlt8parthog t Test in Verbindung bringen lasst
IIMPO2b/.

Wird in einer Studie ein Effekt beobachtet, scessistets von groldem Interesse, ob es sich um einen
wirklichen Effekt oder um eine zuféallige Beobactgurei fehlendem Effekt handelt. Letzteres wird
in der Statistik als sog. Null-Hypothese bezeichhéit statistischen Tests lasst sich die Wahr-
scheinlichkeit der Null-Hypothese berechnen. Dié§ert wird als p-Wert (probabilty) bezeichnet.
Der p-Wert ist also ein Mal3 dafir, wie grof3 die Vgaheinlichkeit fir ein zufalliges Zustande-
kommen eines bestimmten Resultates ist. In dentemeftudien gilt ein p-Wert von mehr als 0,05
als statistisch nicht-signifikant, einer unter 0&S statistisch signifikant (Wahrscheinlichkeitr de
Null-Hypothese kleiner als 5 %). Werte unter 0,@@kr 0,001 werden haufig als hochsignifikant
bezeichnet. Statistische Signifikanz bedeutet d@ilhggs nicht unbedingt auch praktische Relevanz,
denn die GroRRe eines Effektes lasst sich am p-Welt ablesen, und auch ein sehr kleiner Effekt
wird in einer gentigend grof3en Studie als hochsigmit erscheinen /WEIO1/.

Vor allem fur die Rechtfertigung von Signifikanziesind damit fir die Beurteilung der in der letz-
ten Spalte der Tabelle 5.12 aufgelisteten p-Waettéaut /SNE94/ die Annahme der Normalvertei-
lung der Fehler notwendig. Unter einem Fehler, msammenhang mit modellgestitzter Versuchs-
planung Residuum genannt, ist die Differenz zwisctiem tatsachlichen und dem vorhergesagten
Versuchsergebnis durch ein mathematisches Modelerstehen /ORT/. Da der in Tabelle 5.3 ge-
zeigte Screening-Versuchsplan ein sog. saturiddesign darstellt, existiert keine Zufallsvertei-
lung. Aufgrund einer durch den Versuchsplan voriggsbenen Anzahl von 16 Versuchen und ei-
ner Anzahl von 16 abgeschatzten, in der erstenté&sdal Tabelle 5.9 aufgefihrten Parametern, die
in dem linearen Modell enthalten sind, wurde enedres Gleichungssystem gel6st. D. h. die mit
Hilfe der Statistiksoftware generierte Modellglaicly, auf die an dieser Stelle nicht weiter einge-
gangen werden soll, da sie fur den weiteren Verigeger Arbeit bedeutungslos ist, liefert Vorher-
sagewerte, welche exakt den ermittelten Versuckbeigsen entsprechen. Die Residuen nehmen
folglich alle einen Wert von Null an. Um dennochesiAussage Uber die Verteilung der Fehler tati-
gen zu kénnen, macht es Sinn, einen EinzelversestBdreening-Versuchsplans mehrmals zu wie-
derholen, um unterschiedliche Versuchsergebnissglmalten, deren Mittelwert sich dann quasi als
Modellschatzer definieren lasst. Tabelle 5.13 zdigtermittelten Versuchsergebnisse, den Modell-
schatzer und die Residuen fir eine dreimalige Wrexleng des willkirlich ausgewéahlten Einzel-
versuchs Nr. 8.

Tabelle 5.13: Versuchsergebnisse, Modellschatzer und Residuen

Versuchsergebnisse Residuen
(Zugfestigkeit) [N/mm?] | [N/mm?]

9,600 (Referenzwert aus

Tabelle 5.6) 0,446

8,370 0,784
9,319 0,165
9,328 0,174

Mittelwert = Modellschatzer= 9,154 N/mm

Um eine Uberprufung der Residuen auf Normalvemgjlwornehmen zu kénnen, wird ein sog.
Quantile Quantile Plot (Q-Q-plot) erstellt. ZwecksdQ-Q-plots ist es, eine gegebene empirische
Verteilung, die Verteilung der Residuen, mit eitfegoretischen Verteilung, der Normalverteilung,
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zu vergleichen. Bei diesem Vergleich muss auf degriif der Quantile zurlickgegriffen werden,

auf den allerdings erst an spaterer, geeignetdaedle Sn Kapitel 7.2.3 ausfuhrlich eingegangen
wird. Da die Normalverteilung als Vergleichskriten herangezogen wird, lassen sich in der Lite-
ratur fur den Q-Q-plot haufig die Bezeichnungen Nalverteilungs-Diagramm bzw. normal plot

finden /STAOQO/Bild 5.11 zeigt einen Q-Q-plot, in dem die Residgexgen die theoretischen Quan-

tile der Normalverteilung aufgetragen sind. Stindi@ gegebene Verteilung mit der theoretischen
Uberein, so ist davon auszugehen, dass die thedreti Quantile ungefahr den zur empirischen
Verteilung gehdrenden Quantilen entsprechen. leneisolchen Falle liegen die Punkte auf einer
45°-Geraden durch den Ursprung. Wie aus Bild 5sEicletlich wird, lassen sich die Punkte im

Bereich der 45°-Geraden wiederfinden. Abweichunigeden Randbereichen rechts und links im
Diagramm sind nicht zu verzeichnen. Die Verteild®y Residuen kann also folglich als Normal-
verteilung angesehen werden.

.01 .0510 .25 /.50 .78 .9095 .99

Bild 5.11: Q-Q-plot der Residuen
Uber theoretische Quantile der
Normalverteilung (normal plot)

Normal Quantile Plot

Normal(-1e-15,0,53885)

Zur Bekraftigung der oben getatigten Aussage kaemsdg. Shapiro-Wilk-Test durchgefuhrt wer-
den. Mithilfe des Shapiro-Wilk-Tests lasst sich Higpothese Uberprufen, ob bestimmte Beobach-
tungenx normalverteilt sind. Dazu ist es erforderlich, dferteilung des Quotienten aus zwei
Schatzungen der Variars zu betrachten: das Quadrat einer kleinsten Fealdeirqtschatzung fiir
die Steigung der Regressionsgraden im Q-Q-plot diadStichprobenvarianz. Fur den Fall, dass
eine Normalverteilung vorliegt, sollten beide Schdigen nahezu identisch sein, und der Quotient
W sollte bei 1 oder in der Nahe von 1 liegen /SHAQ9/

D)

> x -

i=1

Formel 5.5

X ist der arithmetische Mittelwerty stellt eine vom Stichprobenumfang abhangige Kanstdar
und kann entsprechenden Tabellen entnommen weklenwird der Test allerdings unter Ver-
wendung der Statistiksoftware JMP durchgefiihrt.ellalb.14 lassen sich die Ergebnisse des unter
Zuhilfenahme der Software generierten Shapiro-Witsts entnehmen.
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Tabelle 5.14;: Goodness-of-Fit Test
Shapiro-Wilk W Test

W Prob<w

0,823266 0,1509

Nimmt W Werte an, die deutlich von 1 abweichen und bewmt der p-Wert deutlich in Richtung

0 (z. B. < 0,05), so ist von einer Abweichung var 8lormalverteilung auszugehen /SHAQ9/. In

dem hier vorliegenden Fall liegt der Quotiditin der Nahe von 1 (0,823), und der p-Wert als
Wahrscheinlichkeitsaussage zum Zutreffen der Hygs#hist als genigend grof3 zu bezeichnen
(0,151), so dass von einer Normalverteilung deidRes gesprochen werden kann.

Tabelle 5.12 lasst sich also abschlieRend entnehtlass das nicht ionogene Neutralleimungsmittel
Baysize | 18 E (chemisches Additiv x 4), welches deir anionischen Kartoffelstarke Empre KPE
emulgiert wurde, als statistisch signifikant beheiet werden darf, da der angegebene p-Wert
(0,0298) unterhalb von 0,05 liegt.

Bild 5.12 zeigt einen sog. Normal Plot der in Tabelle 5.1fealisteten Parameterschatzungen. Auf
der vertikalen Achse sind die Schéatzungen, auhderzontalen Achse die normalen Quantile auf-
getragen.

X4 Bild 5.12: Normal Plot
. x1*x5 fur die Ergebnisgrofe

Estimate
<

Normal Quantile

Blue line is Lenth's PSE, from the estimates pdmria
Die Werte der normalen Quantile lassen sich miteHtier Funktion

q)‘l(r—ij Formel 5.6
N+1

berechnen, wobeb eine Funktion zur Beschreibung der kumulierten ¥&eleinlichkeitsvertei-
lung der Normalverteilung ist /JIMP02b/. Mit Hilfener Wahrscheinlichkeitsverteilung lasst sich
ausdricken, wie die Wahrscheinlichkeiten bzgl.aeeelnen Ereignisse verteilt singsteht dabei

fur die Rangzahl der i-ten Beobachtung iNdibt die Anzahl der Versuche bzw. der Beobachtun-
gen wieder. Wenn sich alle Effekte auf eine zuj@llStérung zuriickfihren lassen, dann neigen sie
dazu, einer Geraden mit der Steigung des Standdedéezu folgen. Die in Bild 5.12 eingezeichne-
te Linie besitzt die Steigung des Pseudo-Standaletfenach Lenth (siehe Tabelle 5.11) /JIMPO2b/.

Mit Hilfe des Normal Plots lassen sich Effekte dé&ren, die von der erwéhnten Geraden abwei-
chen. Diejenigen Schatzungen, die eine wesentlideeichung aufweisen, werden beschriftet
/[IMPO2Db/. In dem hier vorliegenden Fall erweishsiler Parameter x 4 als starke EinflussgroR3e.
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Zwischen den Parametern x 1 und x 5 scheint esFaikirwechselwirkung zu geben. Fir das Auf-
treten dieser Wechselwirkung wird in Tabelle 5di Signifikanzniveau bzw. ein p-Wert von

0,1929 genannt, was mit einer Wahrscheinlichkeit 80,71 % gleichzusetzen ist. In Kapitel 5.2.2
wurde erwahnt, dass die Wechselwirkungseffektetraalei einzelnen Additiven zuzuordnen sind,
sondern dass sich die ermittelten EffektgroRenjewéils vier Wechselwirkungseffekte beziehen,
die miteinander vermengt sind. In dem hier vorledgn Fall liegt eine Vermengung der Wechsel-
wirkungseffekte x 1 *x 5, x 2 * x 6, x 3 * x 7 und4 * x 8 vor (siehe Tabelle 5.10). Da die Effekt-
gréRe x 1 * x 5 nicht signifikant in ihrer Auspragyist, lasst sich der Effekt aller dahinter verbor

genen Wechselwirkungseffekte (x 2 * x 6, x 3 * i x 4 * x 8) vernachlassigen.

Der Auswertung mit der Statistiksoftware JMP kamsaanmenfassend entnommen werden, dass
nur das nicht ionogene Neutralleimungsmittel Bag$it8 E (chemisches Additiv x 4), welches mit
der anionischen Kartoffelstarke Empre KPE emulgimrtde, mit in weitere Versuchsreihen aufzu-
nehmen ist (Prob>|t| = 0,0298; siehe Tabelle 5R&)b>|t| = 0,0298 bedeutet, dass das chemische
Additiv x 4 mit einer Wahrscheinlichkeit von 97,02 einen positiven Einfluss auf die Ergebnis-
gréfRe nimmt. Wird das chemische Additiv x 4 alsdén in Tabelle 5.angegebenen Zugabemenge
zu Sekundarfaserstoff hinzugefligt, so kann mitre8ieherheit von 97,02 % eine Erhéhung der
Zugfestigkeit erwartet werden.

5.7.2 Zellstoff

Die Firma Norske Skog Walsum Gmbgfoduziert Rollen-Druckpapier, welches im Gro3aydia
druck fir Versandhauskataloge, Zeitungsbeilageosgtikte und hochwertige Magazine im Offset-
und Tiefdruckverfahren verwendet wird. Der extengalieferte Sulfat-Zellstoff in Form von Bal-
len, zu dessen Herstellung Kiefern- und Fichtenlmol2/erhéltnis 30 zu 70 % zum Einsatz kom-
men, wird in einem Pulper aufgelost und in Doppetdoenrefinern gemahlen. Die Entnahme des
chemisch ungeladenen Faserstoffes erfolgte am ZalauStoffzentrale der Papiermaschine. Der
Mahlgrad des zur Verfiigung gestellten Faserstdifésitzt einen Schopper-Riegler-Wert von 26 SR
und einen Canadian-Standard-Freeness-Wert von S50 Rit einem Anteil von 30 % wird der
Zellstoff zur Herstellung von sowohl glanzenden alsh matten gestrichenen Papieren eingesetzt
/INORa/.

5.7.2.1 Zugabemengen der chemischen Additive

Da Zellstoff ebenso wie Sekundéarfaserstoff ungelade konnen die in Kapitel 5.1 erlauterten
chemischen Additive auch bei der folgenden Scregkiersuchsreihe verwendet werdéufgrund
einer abweichenden Pulpenmenge, einer untersatiedliFeuchte des Rohstoffes im Ausgangszu-
stand und einer anderen Zugabemenge des chemigalditivs x 3 ergeben sich bzgl. der
Zugabemengen der chemischen Additive Abweichunggemjiber den in Tabelle 5.5 angegebenen
Mengen. Tabelle 5.15 gibt eine Ubersicht (iber diedie Screening-Versuchsreihe des Zellstoffs
relevanten Additivmengen. Es bedeuten:

1D Zugabemenge ergibt sich B&i= 25 1,c = 0,5 % unde ronst.= 67,31 %

12 Zum Zeitpunkt der Versuchsdurchfiihrung stand inglééch zu der Screening-Versuchsreihe
des Sekundéarfaserstoffes eine gréflere Gesamtmesgehdmischen Additivs x 3 zur Verfligung.

Da im Rahmen der Screening-Versuche lediglich tptale Aussagen zur Beeinflussung der Er-
gebnisgrof3e durch eine bestimmte Einflussgro3effetr werden sollen, sind geringe Differenzen

in der Zugabemenge eines Additivs im oberen Berdmhempfohlenen Herstellerangabe bedeu-
tungslos.

13 Erfahrungswert des Herstellers
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Tabelle 5.15: Zugabemengen der chemischen Additive

chemisches |Zugabemenge Empfohlene Her- | Zugabemenge bezogen
Additiv stellerangabe auf den in der Fasersus-
pension, die pro Anform-
vorgang benétigt wird,
enthaltenen trockenen
Faserstoff'?
x1 Luresin PR 4 % bez. auf otro |0,2 bis 4 % bez. auf 13,60 g
2201 (katio- Stoff otro Stoff
nisch)
X 2 Basoplast 20301 % bez. auf otro |0,5 bis 1 % bez. aut 3,40 g
LC (schwach | Stoff otro Stoff
kationisch)
x3 |LuresinKS |8 %' bez.auf |0,5 bis 8 % bez. auf27,20 g
(kationisch) otro Stoff otro Stoff
X4 Baysize | 18 E |4 % Baysize | 18 B4 % Baysize | 18 E 1,02 g
(Emulsion) bez. auf gekochte,| bez. auf gekochte,
(nicht ionogen)| anionische Starke | anionische Starke
(DS: 0,02 bis (DS: 0,03 bis 0,06);
0,05); zu dieser |zu dieser Emulsion
Emulsion die drei-| die dreifache Menge
fache Menge der |der Emulsion an
Emulsion an anio-|anionischer Starke
nischer Starke hin{ hinzugeben; 0,07 bis
zugeben; 0,3% |0,3 % von dieser
von dieser Losung| Losung bez. auf otrp
bez. auf otro Stoff | Stoff
X5 Luredur VI 4 % bez. auf otro | 0,2 bis 4 % bez. auf 13,60 g
(kationisch) Stoff otro Stoff
X 6 Empre KPE |1,5 % bez. auf otrg0,5 bis 1,5 % bez. [5,10g
(anionisch) Stoff auf otro Stoff
X7 HM Polymin |0,25 % bez. auf |0,1 bis 0,25 % bez.|{0,85 g
(kationisch) otro Stoff auf otro Stoff
x 8 | Aniofax AP 35 (24,47 %> bez. auf 24,47 %" bez. auf | 83,20 g
(anionisch) otro Stoff otro Stoff

5.7.2.2 Versuchsergebnisse

In Bild 5.13 ist das Kraft-Weg-Diagramm der Strafjeobe Nr. 5 dargestellt, deren Herstellung
ohne Zusatz chemischer Additive erfolgte. Fur dreadhnete Zugfestigkeit lasst sich ein Wert von
20,503 N/mr angeben (siehe Tabelle 5.16).
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Zugkraft [N]

1600

Zellstoff ohne chemische Additive
(Streifenprobe Nr. 5)
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Bild 5.13: Kraft-
Weg-Diagramm
der Zellstoffpro-
be Nr. 5 ohne
chemische Addi-
tive

Tabelle 5.16: Zugfestigkeiten der Streifenproben

Nr. [d[mm] |b[mm] |A[mM?] |Frnax[N] |5 [N/mm?]
1 |3,273 | 29,200| 95,572 | 1661,5807,384
2 11,843 | 28,700| 52,894 | 1599,3380,231
3 |2,610 | 29,700| 77,517 | 1604,1pP0,720
4 [2,583 | 28,900| 74,649 | 1630,45P1,839
5 |2,360 | 28,600| 67,496 | 1383,8500,503
6 |2,550 | 29,100 74,205| 1000,7803,487
7 12,563 | 30,100 77,146 | 1891,4pM 514
8 |2,367 | 29,100| 68,880 | 1750,16P5,413
9 |2,717 | 29,200 79,336 | 2700,6684,045
10 | 2,827 | 28,900| 81,700| 2300,83%8,165
11 | 2,617 | 30,100| 78,772| 1879,45¢8,862
12 | 2,163 | 30,200| 65,323| 1769,3287,082
13 | 2,540 | 29,200| 74,168 | 1829,17,663
14 | 2,410 | 29,300| 70,613| 1410,1809,971
15 | 2,640 | 29,100| 76,824 | 1039,0818,525
16 | 2,573 | 28,900| 74,360| 1762,13%8,694
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Zellstoff mit chemischen Additiven
(Streifenprobe Nr. 9)
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© / L $=0,419 mmg; = 0,629 %) / k= 830,79 N ¢, = 10,472 N/mrf) chemischen Addi-
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> ).
N 800 // L 51 =0,179 mmg; = 0,286 %) / F= 181,96 N ¢, = 2,294 N/mrﬁ) | Und X 8

400 /
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Das in Bild 5.14 demonstrierte Kraft-Weg-Diagramar &treifenprobe Nr. 9 lasst einen eindeuti-
gen Festigkeitszuwachs aufgrund der Zugabe cheerigtiditive erkennen. Im Vergleich zu der
ohne Additive hergestellten Probe steigt die Zugd&eit um einen Faktor von 1,66 auf einen Wert
von 34,045 N/mrhan. Bei der Analyse der zur Streifenprobe Nr. ®zhgegebenen Chemikalien
bleibt festzuhalten, dass die traditionelle Papaminerchemikalie Aluminiumsulfat, auch Alaun
genannt (Chemikalie x 5), in gleicher Weise wie $ekundarfaserstoff die Eigenschaften des End-
produktes positiv verandert. Laut Herstellerangaieét das Produkt aufgrund seines kationischen
Charakters substantiv auf Zellstoff auf. Die vetifpsnde Wirkung lasst sich durch die Anwesenheit
anionischer Substanzen zusatzlich verstarken, idreiln Form des Kartoffelstarkephosphatesters
Empre KPE (Chemikalie x 6) und der anionischen ¢féetstarke Aniofax AP 35 (Chemikalie x 8)
bereitgestellt werden /LURO4/.

Analog zu Sekundarfaserstoff sorgt auch bei Zdflsétin Polyamidoamin-Epichlorhydrinharz
(Chemikalie x 3) fur eine hohe Festigkeit des Hasemproduktes sowohl im nassen als auch tro-
ckenen Zustand. Aufgrund der kationischen Ladumiptzdas chemische Additiv substantiv auf
Zellstoff auf /LUROG/. Die in Kapitel 5.7.1.2 angeechene Problematik, dass héhere Alaunzuséatze
die Wirksamkeit des chemischen Additivs x 3 hertdese verliert bei der Screening-Versuchsreihe
des Zellstoffs erneut an Bedeutung, da die Zugabgeeler Chemikalie x 3 in der Screening-
Versuchsreihe des Zellstoffs grol3er als in derSiaindarfaserstoffes ausfallt. Die sehr hohe Zug-
festigkeit der Streifenprobe Nr. 9 von 34,045 N/nasst sich in Analogie zu der Sekundarfaser-
stoffprobe Nr. 6 durch die positive Wirkung der Herstellung verwendeten chemischen Additive
erklaren. Bei den Streifenproben Nr. 2, Nr. 8, N3, Nr. 12 und Nr. 13 kann ebenfalls von einer
gunstigen Zusammenstellung der chemischen Adddesprochen werden (siehe Tabelle 5.16).
Werden die Versuchsergebnisse der Screening-Vesseibben des Sekundarfaserstoffes und des
Zellstoffes miteinander verglichen, bleibt festziidya, dass anionische Kartoffelstarke bei Zellstoff
und kationisches bzw. nicht ionogenes Leimungsinitee Sekundarfaserstoff dazu beitragen, die
Festigkeitseigenschaften des jeweiligen Endprodukteverbessern. Kationische Nass- und Trok-
kenverfestigungsmittel sind zur Festigkeitssteiggrgowohl bei Sekundarfaserstoff als auch bei
Zellstoff zuséatzlich sehr gut einsetzbar.
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Mit Hilfe der Formel 5.3 und den in den Bildern 3.and 5.14 angegebenen Spannungen und Deh-
nungen kénnen abschlie3end die Zug-E-Moduln deifS8tproben Nr. 5 und Nr. 9 ermittelt wer-
den. Diese nehmen Werte von 2.012,910 Nrfimdie Probe Nr. 5 und 2.384,535 N/ffiir die
Probe Nr. 9 an. Der groR3ere Wert der Streifenpidbé® signalisiert auch hier einen positiven Ein-
fluss der zugegebenen Additive auf die Steifigkeit.

5.7.2.3 Auswertung der Versuchsergebnisse mit der Statistdoftware JIMP

Die Auswertung der Versuchsergebnisse der Scredranguchsreine des Zellstoffs beginnt in
Analogie zu der des Sekundarfaserstoffes mit efraalyse der Verteilung der Einflussgrof3en.
Aufgrund eines identischen Versuchsplans ist dechais der Ausgeglichenheit des Versuchs
unmittelbar erbracht. Eine Darstellung der Vertagwer Einflussgréf3en in Analogie zu den Bil-
dern 5.8 und 5.9 ist somit nicht erforderlich.

Wie bei der Screening-Versuchsreihe des Sekunadstasfes wird auch hier fur die Beschreibung
des Zusammenhangs zwischen den Versuchsparametdridem Messwerten die Methode der
kleinsten Quadrate verwendet.

Der Summary of Fit-Tabelle (Tabelle 5.17) lasshsamtnehmen, dass auch bei der Screening-
Versuchsreihe des Zellstoffs eine perfekte Modielilrig vorliegt (RSquare = 1).

Tabelle 5.17: Summary of Fit

RSquare 1L
RSquare Adj

Root Mean Square Error .
Mean of Response 23,06856
Observations (or Sum Wgts) 16

Tabelle 5.18 zeigt, dass die Freiheitsgrade Wetiveasen, die mit denen der Screening-
Versuchsreihe des Sekundarfaserstoffes Ubereinstim@rund dafir ist die Verwendung eines
identischen Versuchsplans.

Tabelle 5.18: Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 15 463,41108 30,8941 :
Error 0 0,0000( . Prob > F
C. Total 15 463,41108

Tabelle 5.19 listet die in dem linearen Modell extitnen, abgeschatzten Parameter auf. Es ist er-
sichtlich, dass zur Erkennung von Wechselwirkurfiggéén die erste Spalte der Tabelle 5.10 zu-
satzlich zu den EinflussgrofRen (x 1 bis x 8) alaP&ter aufgenommen wurde.
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Tabelle 5.19: Parameter Estimates

Term Estimate  Std Erro t Ratio Prob>|t]
Intercept 23,068563
x1 0,077798
X2 -0,983522
X3 0,523122
x4 -1,961242
X5 -0,913942
X6 2,5412069
X7 -0,317561
x8 1,70220y
X1*x2 0,8082668
x1*x3 -1,8923%
X1*x4 2,166184Y
x1*x5 -0,909683
x1*x6 -0,063014
X1*X7 -1,953801
x1*x8 -0,053408

Die in dem Prediction Profiler (Bild 5.15) dargdkés Vorhersagelinien deuten auf einen hdoheren
Wert der Ergebnisgrof3e hin, wenn die chemischenti&dd« 6 und x 8 hinzugegeben werden oder
wenn eine Wechselwirkung zwischen den chemischatitikdn x 1 und x 4 auftritt. Eine Verédnde-
rung der Einstellungen dieser Parameter in RichtiergNiveaus 1 fuhrt also zu einer héheren Zug-
festigkeit.

z 4044 | | | | | | |
= H . H . H . H .
13,4867
1 1 T T 1 1 T T 1 1 T T 1 1 T T
— Rl g T Rl g T Rl g T Rl D
w1 w2 %3 i Fital #h W Fiia

11752 #1%x3 71 %xd #1%x5 #17%6 w1*ud #1%%8
Bild 5.15: Prediction Profiler

In Kapitel 5.2.2 ist bereits erwahnt worden, dags Ehktorwechselwirkungen untereinander ver-
mengt sind und dass sie nicht zwei einzelnen Aggtitizuzuordnen sind, sondern dass sich die er-
mittelten Effektgrof3en auf jeweils vier Wechselwingseffekte beziehen, die miteinander ver-
mengt sind. In dem hier vorliegenden Fall bededést, dass die Wechselwirkungen zwischen den
Chemikalien x 2 und x 7, x 3 und x 6 sowie x 5 un8 einen Effekt hervorrufen kénnen, der mit
dem, der durch die Wechselwirkung zwischen den thdeh x 1 und x 4 ausgeldst wird, identisch
ist (siehe Tabelle 5.10).



Untersuchung des Einflusses von Zusatzstoffen 65

Tabelle 5.20 gibt den Pseudo-Standardfehler flereiiTest an. Wie auch bei der Screening-
Versuchsreihe des Sekundarfaserstoffes korrelidrerParameterschatzungen nicht und besitzen
identische Varianzen.

Tabelle 5.20: Effect Screening
The parameter estimates have equal variances.araenpter estimates are not correlated.

Lenth PSE

t-Test Scale 5,4836533

Tabelle 5.21 weist identische Eintrage in den &pal@riginal und Orthog Coded auf. D. h. es liegt
eine Orthogonalitat und Ausgeglichenheit des Vdrsplans vor.

Tabelle 5.21: Parameter Estimate Population

Term Origina t Ratio Orthog Coded Orthogt Test  Prob>|t
Intercept 23,0686 16,8271 23,0686 16,8271 <,0001
x1 0,0778 0,05671 0,0778 0,0567 0,9555
X2 -0,9835 -0,7174 -0,9835 -0,7174 0,4841
x3 0,5231 0,3816 0,5231 0,3816 0,7081
X4 -1,9612 -1,4306 -1,96172 -1,4306 0,173d
x5 -0,9139 -0,6667 -0,9139 -0,6667 0,5151
X6 2,5412 1,8537 2,5412 1,8537 0,0834
X7 -0,3176 -0,2316 -0,3174 -0,2314 0,819¢
x8 1,7022 1,2417 1,7022 1,2417 0,2334
x1*x2 0,8083 0,5896 0,8083 0,5896 0,5647
x1*x3 -1,8924 -1,3804 -1,8924 -1,3804 0,1871
x1*x4 2,1662 1,5801 2,1662 1,5801 0,1349
x1*x5 -0,9097 -0,6636 -0,9097 -0,6636 0,5170
x1*x6 -0,063(¢ -0,0460 -0,0630 -0,0460 0,9639
X1*x7 -1,9538 -1,4252 -1,9538 -1,4252 0,1744
x1*x8 -0,0534 -0,0390 -0,0534 -0,039d 0,9694

In gleicher Weise wie bei der Screening-Versuchsreles Sekundarfaserstoffes ist es fur die Beur-
teilung der in der letzten Spalte der Tabelle mffgefihrten p-Werte erforderlich, eine Normal-
verteilung der Fehler annehmen zu kénnen. Aufgreinds identischen Versuchsplanes gelten die
in Kapitel 5.7.1.3 getatigten Aussagen bzgl. desitReen in analoger Weise auch fir die hier vor-
liegende Screening-Versuchsreihe. Die erhaltengsiébsergebnisse, der errechnete Modellschat-
zer und die daraus resultierenden Residuen fur drigienalige Wiederholung des willkirlich aus-
gewahlten Einzelversuchs Nr. 6 lassen sich Tabel2 entnehmen.

Zur Uberprifung der Residuen auf Normalverteilurigdywwie auch in Kapitel 5.7.1.3, ein Q-Q-
plot als Hilfsmittel benutzt. Bild 5.16 zeigt, dati® Punkte in der Nahe der 45°-Geraden liegen und
dass keine Abweichungen in den Randbereichen rectitdinks im Diagramm zu erkennen sind,
so dass bei der Verteilung der Residuen von eir@milverteilung ausgegangen werden kann.
Tabelle 5.23 beinhaltet die Resultate des zur Watibn der Normalverteilungshypothese durchge-
fuhrten Shapiro-Wilk-Tests.
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Tabelle 5.22: Versuchsergebnisse, Modellschatzer und Residuen

Versuchsergebnisse Residuen
(Zugfestigkeit) [N/mm?] | [N/mm?]

izgljre(gige)renzwert aUSO,844

12,177 -0,466
12,837 0,194
12,070 -0,573

Mittelwert = Modellschatzer= 12,643 N/mm

Tabelle 5.23: Goodness-of-Fit Test
Shapiro-Wilk W Test
W Prob<W

0,906449 0,4638

Da der Quotien¥W in der Néhe von 1 liegt (0,906) und der p-Wertiggand grol3 ist (0,464), besta-
tigt der Test die unter Verwendung des Bildes @adfyjestellte Annahme einer Normalverteilung
der Residuen.

1_ T T T T T T T T T
.01 .0510 .25 .5/) .75‘ 9095 .99
0,5 . :
Bild 5.16: Q-Q-plot der Residuen
Uber theoretische Quantile der
o Normalverteilung (normal plot)
-0,5- .
I T T I T
3 2 -1 0 1 2 3
Normal Quantile Plot

Normal(-1e-15,0,65713)

Aus der letzten Spalte der Tabelle 5.21 geht atszldie3end hervor, dass kein Effekt als statis-
tisch signifikant zu bezeichnen ist, da samtlich&'grte groRer als 0,05 sind.

In Bild 5.17 ist ein Normal Plot der in Tabelle 5.2ufgelisteten Parameterschéatzungen dargestellt.
Diejenigen Schatzungen, die eine wesentliche Abwgig von der eingezeichneten Geraden mit
der Steigung des Standardfehlers aufweisen, sischbéet.
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In dem vorliegenden Fall erweisen sich die Parameteund x 6 als starke Einflussgrof3en. Zwi-
schen den Parametern x 1 und x 3, x 1 und x 4 sowi# und x 7 scheint es eine
Faktorwechselwirkung zu geben. Fur das AuftretenFadtoreffekte x 4 und x 6 werden in Tabelle
5.21 Signifikanzniveaus bzw. p-Werte von 0,1730 QraB36genannt, was mit Wahrscheinlichkei-
ten von 82,7 % und 91,64 % gleichzusetzenDst.ein p-Wert von mehr als 0,05 als statistisch
nicht-signifikant gilt, kénnen die Faktoreffektedxund x 6 in weiteren Versuchsreihen vernachléas-
sigt werdenDem Eintreten der 0. g. Wechselwirkungen x 1 ur8d x 1 und x 4 sowie x 1 und x 7
sind in Tabelle 5.21 Signifikanzniveaus bzw. p-Warbn 0,1877, 0,1349 sowie 0,1724&eordnet.
Da die EffektgroRen x1 * x3, x1 * x4 sowie x1 * xiicht signifikant in ihrer Auspragung sind,
kénnen die Effekte aller dahinter verborgenen Welbtiskungseffekte vernachléassigt werden (sie-
he Tabelle 5.10). Zusammenfassend lasst sich dewé&tung mit der Statistiksoftware JMP somit
entnehmen, dass kein chemisches Additiv mit ineveitVersuchsreihen aufzunehmen ist, da keine
statistische Signifikanz vorliegt (siehe Tabell215.

5.7.3 Holzstoff

Bei der Firma Norske Skog Walsum Gmbktd der Holzstoff nach dem Verfahren mittels Refin
genauer gesagt nach dem Thermomechanischen-R¥fnihren, produziert. Ausgangsmaterial
beim Refiner-Verfahren sind Restholzer aus Sageredker kleingeschnitzeltes Holz (Hackschnit-
zel), die aufbereitet dem Refiner zugefthrt werd@ei. der Firma Norske Skog Walsum GmbH
kommen zu diesem Zweck wegen der langen Faserctdiefich Fichtenhackschnitzel zum Ein-
satz. Durch eine Vordampfung bei etwa 130 °C wiad dwischen den Fasern befindliche Lignin
aufgeweicht. Gegeneinander rotierende Schleifsehederlegen anschlie3end die Hackschnitzel
unter Wasserzugabe in Einzelfasern. Die Vordampforgt fir eine schonendere Zerlegung des
Holzes und stellt damit einen héheren Anteil unzetsr Einzelfasern sicheRer erzeugte Faser-
stoff, der aufgrund seines Herstellungsprozessesnitmechanischer Holzstoff (TMP) genannt
wird, lasst sich mit Wasserstoff-Peroxid und Hydibsfur das gewilnschte Helligkeitsniveau blei-
chen /VDP/, INORa/. Die Entnahme des stark anitweiscFaserstoffes erfolgte am Zulauf zur
Stoffzentrale der Papiermaschine. Der Mahlgrad Fleserstoffes besitzt einen Schopper-Riegler-
Wert von 76 SR und einen Canadian-Standard-Fre&lessvon 90 CSF. Mit einem Anteil von
70 % wird der thermomechanische Holzstoff zur Hdletg von sowohl glanzenden als auch mat-
ten, gestrichenen Magazinpapieren eingesetzt /NORa/
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5.7.3.1 Zugabemengen der chemischen Additive

Da thermomechanischer Holzstoff im Gegensatz zisto#l und Sekundarfaserstoff nicht ungela-
den, sondern stark anionisch ist, lassen sich &efalgenden Screening-Versuchsreihe nicht alle
der in Kapitel 5.1 erlauterten chemischen Additwesetzen. Anstelle der beiden anionischen Kar-
toffelstarken Empre KPE (Chemikalie x 6) und AniofaP 35 (Chemikalie x 8) missen kationi-
sche Starken zum Einsatz kommen. Das Produkt E{p wird durch die Kartoffelstarke
Perlbond 990 S, das Produkt Aniofax AP 35 durchMiggsstarke C-Bond HR 05949 ersetzt. Letz-
teres Produkt dient auch zum Emulgieren des naridgenen Neutralleimungsmittels Baysize | 18
E (chemisches Additiv x 4). Im Folgenden sollen loiéden in dieser Screening-Versuchsreihe neu
eingesetzten Chemikalien kurz erlautert werden:

Perlbond 990 S:

Perlbond 990 S ist ein kationischer Kochstarkeathdr Kartoffelbasis von der Firma Lyckeby
Starkelsen GmbH.

Da die Stéarke nicht kaltwasserloslich ist, mussrsié %iger Losung 20 min lang bei 90 °C gekocht
werden. Als Zugabemenge wird vom Hersteller eiri@k®&konzentration zwischen 0,6 und 0,8 %
bez. auf otro Stoff empfohlen. Weiterhin ist demodRiktdatenblatt zu entnehmen, dass
Perlbond®90 S eine hohere Fill- und Feinstoffausbeute sewie Festigkeitssteigerung des End-
erzeugnisses bewirken kann. Angaben Uber moéglicigalzesysteme sind in den Herstellerunterla-
gen nicht vermerkt. Der Substitutionsgrad liegt &80 /PER04/, /BERO5/.

C-Bond HR 05949:

C-Bond HR 05949 ist eine kationische Starke aufdidasis von der Firma Cerestar Deutschland
GmbH.

Da die Starke ebenfalls nicht kaltwasserloslichnatiss sie in 1 %iger Losung 20 bis 25 min lang
bei 95 bis 96 °C gekocht werden. Als Zugabemengd wom Hersteller eine Starkekonzentration
zwischen 0,8 und 1,0 %, in seltenen Féllen auclsavein 1,2 und 1,5 % bez. auf otro Stoff em-
pfohlen. Weiterhin ist dem Produktdatenblatt zunehimen, dass die Starke eine gewisse Reakti-
onszeit ben6tigt, um vollstandig auf die Faserrzighien zu konnen, wobei die Stoffdichte der Fa-
sersuspension zwischen 0,8 und 4 % liegen sollbhgaBen Gber mogliche Zugabesysteme sind in
den Herstellerunterlagen nicht vermerkt. Der Sulstnsgrad liegt zwischen 0,096 und 0,104
/CBO06/, /ICBOO05/.

Die Hersteller beider Starken weisen in ihren Dbl@tern darauf hin, dass eine zu hohe Konzen-
tration bez. auf otro Stoff zu einer Uberladung Basern fiihren kann, die sich dann in einer Ver-
schlechterung der Festigkeitseigenschaften desrBddktes &uf3ert. Beide Produkte entsprechen
laut Herstellerangabe der BfR-Richtlinie XXXVI Pape, Kartons und Pappen fir den Lebensmit-
telkontakt und kénnen somit fur die folgenden Vehsibedenkenlos eingesetzt werden /PERO4/,
/BERO5/, /CBO06/, /ICBOO05/.

Tabelle 5.24 gibt eine Ubersicht tiber die Zugabegearder bei der Screening-Versuchsreihe des
Holzstoffs eingesetzten chemischen Additive. Aufgiueiner abweichenden Konzentration der
Fasersuspension und einer unterschiedlichen Fedelst&ohstoffes im Ausgangszustand ergeben
sich bzgl. der Zugabemengen der chemischen Addilieedings Abweichungen gegentber den in
Tabelle 5.15 angegebenen Mengen. Es bedeutet:

14) Zugabemenge ergibt sich B&i= 25 1,c = 1 % unde ronst = 66,41 %
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Tabelle 5.24: Zugabemengen der chemischen Additive
chemisches |Zugabemenge Empfohlene Her-| Zugabemenge bezogen ayif
Additiv stellerangabe den in der Fasersuspen-
sion, die pro Anformvor-
gang bendtigt wird, ent-
haltenen trockenen Faser-
stoff ¥
x1 Luresin PR 4 % bez. auf otro |0,2 bis 4 % bez. aii8,00 g
2201 (katio- Stoff otro Stoff
nisch)
X 2 Basoplast 20301 % bez. auf otro |0,5 bis 1 % bez. ayi7,00 g
LC (schwach | Stoff otro Stoff
kationisch)
X3 Luresin KS 8 % bez. auf otro |0,5 bis 8 % bez. alib6,00 g
(kationisch) Stoff otro Stoff
X4 Baysize |1 18 E|4 % Baysize | 18 E4 % Baysize | 18 E2,10 g
(Emulsion) bez. auf gekochte,| bez. auf gekochte,
(nicht ionogen)| kationische Starke| kationische Starke
(DS: 0,096 bis (DS: 0,03 bis
0,104); zu dieser |0,06); zu dieser
Emulsion die drei-| Emulsion die drei-
fache Menge der |fache Menge der
Emulsion an katio4 Emulsion an katio-
nischer Stérke hintnischer Stérke hin;
zugeben; 0,3 % |zugeben; 0,07 bis
von dieser Ldsung| 0,3 % von dieser
bez. auf otro Stoff | Lésung bez. auf
otro Stoff
X5 Luredur VI 4 % bez. auf otro |0,2 bis 4 % bez. aii8,00 g
(kationisch) Stoff otro Stoff
X 6 Perlbond 990 $0,8 % bez. auf otrg 0,6 bis 0,8 % bez.|5,60 g
(kationisch) Stoff auf otro Stoff
X7 HM Polymin |0,25 % bez. auf |0,1 bis 0,25 % bez.1,75 g
(kationisch) otro Stoff auf otro Stoff
X 8 C-Bond HR 1 % bez. auf otro |0,8 bis 1,0 %, in |7,00g
05949 (katio- | Stoff seltenen Fallen
nisch) auch 1,2 bis 1,5 %
bez. auf otro Stoff

5.7.3.2 Versuchsergebnisse

Bild 5.18 zeigt das Kraft-Weg-Diagramm der Stregfeabe Nr. 5, zu deren Herstellung keine che-
mischen Additive verwendet wurden. Die ermitteltegiestigkeit betragt 17,56 N/nfnisiehe Ta-
belle 5.25).
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Holzstoff ohne chemische Additive
(Streifenprobe Nr. 5)
1600
; Bild 5.18: Kraft-
1400 el Weg-Diagramm
/ der Holzstoffpro-
1200 be Nr. 5 ohne
— 1000 . / chemische Addi-
z 1 tive
FE 800 | 5, = 0,413 mmg; = 0,620 %) / F= 708,49 N ¢, = 8,208 N/mrf) =
>
Q600 - B
/ 5= 0,058 mm#, = 0,113 %) / F= 109,45 N ¢1 = 1,268 N/mrf)
400 /
200 f/
0

0 | | | | e
0,5 1 1,5 2 2,5
Verfahrweg [mm]
Tabelle 5.25: Zugfestigkeiten der Streifenproben

Nr. |d[mm] |b[mm] |A[mm?] |Fmax[N] | g; [N/mm?]
1 |2,737 | 29,900 81,826 | 948,890 11,596
2 |2,687 | 29,900, 80,331 | 1373,0007,092

3 12,533 | 29,100| 73,720 | 1390,5918,863

4 12,520 | 29,700| 74,844 | 940,090 12,561
5 12,897 | 29,800| 86,321 | 1515,6807,559

6 |[2,253 | 29,400| 66,248 | 971,360 14,663
7 2,297 | 29,300| 67,292 | 667,440 9,919
8 12,500 | 29,200 73,000 | 1423,8219,504

9 2,550 | 29,200| 74,460 | 668,420 8,977
10 | 2,420 | 29,400 71,148 | 669,400 9,409
11 | 2,513 | 29,300| 73,641 737,810 10,019
12 | 2,363 | 29,100| 68,773 | 885,370 12,874
13 | 2,687 | 29,400| 78,988 | 891,230 11,283
14 | 4,543 | 29,700| 134,937 2030,2805,046

15 11,390 | 30,100 41,839 | 633,240 15,135
16 | 2,917 | 29,400| 85,750| 800,350 9,334
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Holzstoff mit chemischen Additiven
(Streifenprobe Nr. 8)

1600

. Bild 5.19: Kraft-
1400 / ) Weg-Diagramm
1200 - der Holzstoffpro-
/ be Nr. 8 mit den
1000 . Ad-

= chemischen
= ditiven x 1, x 2,
;E 800 - | 5= 0,436 mm, = 0,653 %) / F= 612,72 N ¢, = 8,393 N/mr) Xx5und x 6
(@]
R 600
5= 0,081 mmg, = 0,146 %) / F= 89,9 N ¢; = 1,232 N/mrf)
400 -
200 -

0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5 4

Verfahrweg [mm]

Tabelle 5.25 zeigt, dass die zur Streifenprobe8\hinzugefiigten chemischen Additive zu einer
geringen Steigerung der Zugfestigkeit beitragert. ditiem Wert von 19,504 N/nfnbetragt diese
das 1,11 fache derjenigen der ohne Additive heejest Streifenprobe Nr. 5 (17,559 N/fimDa
Holzstoff im Vergleich zu Sekundarfaserstoff undigteff stark anionisch ist, nehmen chemische
Additive mit kationischem Charakter Einfluss aué dtigenschaften des Rohstoffes. Die Wirkung
der zur Streifenprobe Nr. 8 hinzugefligten chemischdditive soll im Folgenden erlautert werden.

Die traditionelle Papiermacherchemikalie Aluminiwtifiat, auch Alaun genannt (Chemikalie x 5),
verandert in gleicher Weise wie bei Sekundarfas#rand Zellstoff positiv die Eigenschaften des
Endproduktes. Laut Herstellerangabe zieht das wsrFdma BASF Aktiengesellschaft unter dem
Namen Luredur VI angebotene Produkt aufgrund sekati®nischen Charakters substantiv auf
Zellstoff auf, der eine neutrale Ladung besitzt RQ4/. Bei dem hier vorliegenden Holzstoff lagert
sich das kationische Polymer Luredur VI aufgrunthesehohen Ladungsdichte punktuell an die
negative Oberflaiche der Fasern an, so dass eitefokdberschuss an positiver Ladung auf der
Oberflache entsteht, die dann fur andere, weiteneigativ geladene Fasern gut zur Bindung ge-
nutzt werden kann /DAMO6/. Dartber hinaus fungdiet Chemikalie Luredur VI auch als Fixier-
mittel, welches die Bindung von Leimstoffen an &iasern zusatzlich unterstitzt /LURO4/. Als
Leimungsmittel kommt das von der Firma BASF Aktiesgllschaft vertriebene Produkt Basoplast
2030 LC zum Einsatz, welches in der vorliegendere&ung-Versuchsreihe als Chemikalie x 2
eingesetzt wird. Da diese schwach kationische Ikgltiketen-Dispersion sich vornehmlich sehr
gut zur Leimung von Altpapier und ungebleichtent&oreignet, ist mit Einschrankungen bei dem
hier vorliegenden, mit Wasserstoff-Peroxid und Hgaifit gebleichten Holzstoff zu rechnen
/IBASO05/. Das ebenfalls in der Streifenprobe Nrnghealtene chemische Additiv x 1 von der Firma
BASF Aktiengesellschaft mit dem Namen Luresin PR12&t ein kationisches Nassverfestigungs-
mittel. Der Aufbau und die Wirkungsweise sind nahé&tentisch mit denen der Chemikalie x 5
/LURO5a/. Das der Streifenprobe Nr. 8 hinzugefigjtemische Additiv x 6 stellt eine von der Fir-
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ma Lyckeby Starkelsen GmbH vertriebene kationisstéeke auf Kartoffelbasis dar, die unter dem
Handelsnamen Perlbond 990 S vertrieben wird. Aufgrdes Ladungsunterschiedes zu dem hier
untersuchten Holzstoff tragt der kationische Chima#ter eingesetzten Starke zur Verbesserung der
Eigenschaften des Endproduktes bei /PERQO4/.

Die im Vergleich zur Streifenprobe Nr. 5 nur gefiingjg groRere Zugfestigkeit der Streifenprobe
Nr. 8 zeigt, dass chemische Additive bei Holzswéniger stark dazu beitragen, die Eigenschaften
des Endproduktes zu verbessern, als dies bei Sakasdrstoff oder Zellstoff der Fall ist (siehe
Tabelle 5.25). Bei einem Vergleich der Versuchsengse der Screening-Versuchsreihen des Se-
kundarfaserstoffes, des Zellstoffes und des Hdifestavird deutlich, dass kationische Nassverfes-
tigungsmittel und kationische Trockenverfestigunigshbei allen Rohstoffen zu einer Festigkeits-
steigerung des Endproduktes fuhren. Bei Sekundiddf sind kationische bzw. nicht ionogene
Leimungsmittel, bei Zellstoff dagegen anionischetifelstarken zusatzlich sehr gut einsetzbar.
Bei Holzstoff lasst sich neben kationischen Nagssd @irockenverfestigungsmitteln zudem eine
Kombination aus den bei Sekundarfaserstoff undsi#fl zusatzlich gut einsetzbaren Mitteln ver-
wenden, namlich kationisches Leimungsmittel undiéféelstarke, wobei letztere im Gegensatz zu
Zellstoff eine kationische Ladung besitzen muss.

Mit Hilfe der Formel 5.3 und den aus den Bilderbh&und 5.19 zu entnehmenden Spannungen und
Dehnungen lassen sich abschlieBend die Zug-E-MatkrdiStreifenproben Nr. 5 und Nr. 8 berech-
nen. Diese nehmen Werte von 1.368,040 Nirfindie Probe Nr. 5 und 1.411,605 N/fftir die
Probe Nr. 8 an. Der nur geringfligig grof3ere WertStecifenprobe Nr. 8 signalisiert im Vergleich
zu den bei den Screening-Versuchsreihen des Selaseistoffes und des Zellstoffes erhaltenen
Werten einen geringeren positiven Einfluss der gagenen Additive auf die Steifigkeit.

5.7.3.3 Auswertung der Versuchsergebnisse mit der Statistdoftware JIMP

In Analogie zu den beiden vorangegangenen Verseittesr beginnt auch die Auswertung der
Versuchsergebnisse der Screening-Versuchsreihélalestoffs mit einer Analyse der Verteilung
der EinflussgroRen. Aufgrund einer Ubereinstimmdeg Versuchsplanes mit demjenigen, der zur
Untersuchung des Sekundarfaserstoffes und destdfdlsyerwendet wurde, kann auch hier von
einer Ausgeglichenheit des Versuchs gesprochenenekine Darstellung der Verteilung der Ein-
flussgréRen ist daher nicht erforderlich.

In Analogie zu den beiden vorangegangenen Verseitiesr kommt zur Beschreibung des Zusam-
menhangs zwischen den Versuchsparametern und deswdeden der Screening-Versuchsreihe des
Holzstoffs in gleicher Weise die Methode der kleamsQuadrate zum Einsatz.

Die Summary of Fit-Tabelle (Tabelle 5.26) lassteenken, dass bei der Screening-Versuchsreihe
des Holzstoffs ebenfalls eine perfekte Modellbilgworliegt (RSquare = 1).

Tabelle 5.26: Summary of Fit

RSquare Il
RSquare Adj

Root Mean Square Error .
Mean of Response 13,36451
Observations (or Sum Wgts) 16
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Da der Versuchsplan mit demjenigen Ubereinstimentadich zur Analyse der beiden anderen Roh-
stoffe zum Einsatz kam, nehmen die in Tabelle au#gefiihrten Freiheitsgrade Werte an, die iden-
tisch mit denen der Screening-Versuchsreihe desrisiékfaserstoffes und des Zellstoffes sind.

Tabelle 5.27: Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 15 189,62596 12,6417 :

Error 0 0,0000( Prob > K
C. Total 15 189,62596

Tabelle 5.28 gibt die in dem linearen Modell enttraén, abgeschéatzten Parameter wieder. Zur
Detektierung von Wechselwirkungseffekten wurde ahbiehn die erste Spalte der Tabelle 5.10 zu-

satzlich zu den EinflussgrofRen (x 1 bis x 8) alaP&ter aufgenommen.
Tabelle 5.28: Parameter Estimates

Term Estimate  Std Erro t Ratig Prob>|t|
Intercept 13,364514
x1 -0,148225
X2 0,5202846

X3 -0,539155
x4 -0,171994

x5 0,2548305
X6 0,4949275

X7 0,0677278

x8 -2,977425

X1*x2 0,8619963

X1*x3 0,2860472

x1*x4 -0,444519

X1*x5 0,8085596

X1*x6 -0,124367

X1*X7 -0,24639

X1*x8 0,5538452

— 19,5044 : ; : i :

BE : | E | :

55133’5451 | e e

B,9769 ; ' ; ' ;
o L e s
w2 %3 i Fita) #b u %0
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Bild 5.20: Prediction Profiler
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Die Vorhersagelinien in Bild 5.20 zeigen, dass gnif3eren Werten der Ergebnisgréf3e bei auftre-
tenden Wechselwirkungen zwischen den chemischeritidelad x 1 und x 2 sowie x 1 und x 5 zu
rechnen ist. Erlauterungen zur Vermengung diesktoRaechselwirkungen sind Kapitel 5.2.2 und
Tabelle 5.10 zu entnehmen. Die Vorhersageliniedfis chemische Additiv x 8 signalisiert, dass
eine Konzentration von 1 % bez. auf otro Stoff de&m hier untersuchten Holzstoff vermutlich zu
einer Uberladung der Fasern fiihrt, die sich daneimer Verschlechterung der Festigkeitseigen-
schaften des Endproduktes auf3ert.

Tabelle 5.29 ist der Pseudo-Standardfehler flrretrieest zu entnehmen. In Analogie zu den bei-
den vorangegangenen Versuchsreihen korrelierenPdr@ameterschatzungen nicht und besitzen
identische Varianzen.

Tabelle 5.29: Effect Screening

The parameter estimates have equal variances.draepter estimates are not correlated.

Lenth PSE

t-Test Scale 2,1916978

Auch bei der Screening-Versuchsreihe des Holzstadfsn aufgrund identischer Eintrage in den
Spalten Original und Orthog Coded der Tabelle ¥y@®einer Orthogonalitat und Ausgeglichenheit
des Versuchsplans ausgegangen werden.

Tabelle 5.30: Parameter Estimate Population

Term Origina t Ratio Orthog Coded Orthogt Test  Prob>|t
Intercept 13,3645 24,3912 13,3645 24,3912 <,0001
x1 -0,1482 -0,27058 -0,1482 -0,2708 0,7904
X2 0,5203 0,9496 0,5203 0,9496 0,3574
x3 -0,5392 -0,9840 -0,5392 -0,984(0 0,3407
x4 -0,1720 -0,3139 -0,172¢ -0,3139 0,7579
x5 0,2548 0,4651 0,2548 0,4651 0,6486
X6 0,4949 0,9033 0,4949 0,9033 0,3807
X7 0,0677 0,1236 0,0677 0,1236 0,9033
x8 -2,9774 -5,4340 -2,9774 -5,434( <,0001
X1*x2 0,862( 1,5732 0,862( 1,5732 0,1365
x1*x3 0,286( 0,5221 0,2860 0,5221 0,6093
x1*x4 -0,44485 -0,8113 -0,4445 -0,8113 0,429¢
x1*x5 0,8086 1,4757 0,8086 1,4757 0,1607
X1*x6 -0,1244 -0,2270 -0,1244 -0,227(¢ 0,8235
x1*x7 -0,2464 -0,4497 -0,2464 -0,4497 0,6594
x1*x8 0,5538 1,0108 0,5538 1,0108 0,3281

Wie in den Kapiteln 5.7.1.3 und 5.7.2.3 ausfuhrlestdutert wurde, muss zur Interpretation der
letzten Spalte der Tabelle 5.30 eine Untersuchuwmgvérteilung der Residuen vorgenommen wer-
den. Fur eine dreimalige Wiederholung des willldirlausgewahlten Einzelversuchs Nr. 14 gibt
Tabelle 5.31 die aufgenommenen Versuchsergeburieadylodellschatzer und die Fehler wieder.
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Tabelle 5.31: Versuchsergebnisse, Modellschatzer und Residuen

Versuchsergebnisse Residuen
(Zugfestigkeit) [N/mm?] | [N/mm?]

$2£;i(§§;irenzwert aus_o,156
15,955 0,753
15,229 0,027
14,579 -0,623

Mittelwert = Modellschatzer= 15,202 N/mrh

Wie aus dem in Bild 5.21 dargestellten Q-Q-plot ded in Tabelle 5.32 angegebenen Ergebnissen
des Shapiro-Wilk-Tests ersichtlich wird, kénnen Rigsiduen als normalverteilt bezeichnet werden.

Tabelle 5.32: Goodness-of-Fit Test
Shapiro-Wilk W Test

W Prob<W

0,972045 0,8541

.01 .0510 .25 .57 .75 .9095 .99
[ ]

0,51

Bild 5.21: Q-Q-plot der Residuen
0 . Uber theoretische Quantile der
Normalverteilung (normal plot)

-0,5

T T T T T
3 -2 - 0 1 2 3

Normal Quantile Plot

Normal(4,4e-16,0,57161)

Die letzte Spalte der Tabelle 5.30 verdeutlicho @bschlieRend, dass aul3er dem Effekt, der durch
das chemische Additiv x 8 hervorgerufen wird, keieiterer Effekt als statistisch signifikant zu
bezeichnen ist. Da die Zugabe des chemischen AdditB allerdings einen negativen Einfluss auf
die Zugfestigkeit des Endproduktes ausutbt (sieleB20) und die Optimierung der mechanischen
Eigenschaften als vorderstes Ziel deklariert wuk@@n das Additiv x 8 fur den weiteren Verlauf
dieser Arbeit als bedeutungslos angesehen werden.

Bild 5.22 zeigt einen Normal Plot der in Tabell8®enthaltenen Parameterschatzungen. Die Sta-
tistiksoftware interpretiert den Parameter x 8 atarke EinflussgroRe und signalisiert
Faktorwechselwirkungen zwischen den Parameterondix 2 sowie x 1 und x 5.
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Da auf die Bedeutung des chemischen Additivs xr&l&n weiteren Verlauf dieser Arbeit bereits
ausfihrlich eingegangen wurde, entfallt eine Etkigr des Erscheinens dieser Einflussgréfl3e in
Bild 5.22. Aus Tabelle 5.30 sind fir die Wechsekuingen zwischen den Additiven x 1 und x 2
sowie x 1 und x 5 p-Werte von 0,1365 bzw. 0,1607uédsen. Da beide EffektgroRen nicht signifi-
kant in ihrer Auspragung sind, lassen sich diel&&aller dahinter verborgenen Wechselwirkungs-
effekte ebenfalls vernachlassigen. Zusammenfasgeht aus der Auswertung mit der Statistik-
software JMP folglich hervor, dass kein chemischAdditiv in weiteren Versuchsreihen beriick-
sichtigt werden muss.

5.8 Zusammenfassung und Interpretation der Versuchserdmisse

Tabelle 5.33 stellt die wichtigsten Ergebnisse derchgefuhrten Screening-Versuchsreihen in
Ubersichtlicher Form dar. Bei einem Vergleich deigtéstigkeiten, die bei der Verwendung der
Rohstoffe im Ausgangszustand erzielt werden, thétsehr niedrige Festigkeit des Sekundarfaser-
stoffes auf. Zellstoff und Holzstoff besitzen deatlgroRere Zugfestigkeiten. Bei einem Vergleich
der Faktoren, um die sich die Zugfestigkeiten dutiehZugabe chemischer Additive jeweils bezo-
gen auf den Ausgangsrohstoff erhéhen lassen, gstustellen, dass der Faktor bei Sekundarfaser-
stoff mit 5,61 sehr hoch, bei Zellstoff mit 1,6ea geringer und bei Holzstoff mit 1,11 nochmals
deutlich kleiner ausféllt. Derselbe Effekt |assthsgualitativ auch bei einem Vergleich der in den
Kapiteln 5.7.1.2, 5.7.2.2 und 5.7.3.2 berechnetegtZ-Moduln beobachten.

Tabelle 5.34 sind spezifische Eigenschaften deveedeten Rohstoffe zu entnehmen. Die angege-
benen mittleren Faserlangen fur Zellstoff und Halfdasieren auf den in Bild 5.23 dargestellten
Faserlangenverteilungskurven. Bei einem Verglemsisehen Zellstoff und Holzstoff (Magazin-
TMP, siehe Kapitel 5.7.3) wird deutlich, dass deteN an Fasern mit La&ngen im Bereich zwischen
1,5 und ungeféhr 4 mm bei Zellstoff deutlich hohesfallt als bei Magazin-TMP. Die Angabe der
mittleren Faserlange des Sekundarfaserstoffes rbagié einem Anhaltswert der Firma Smurfit
Kappa Europa Carton GmbH. Aufgrund der Tatsachss tai der Fraktionierung keine 100 %ige
Trennung des Lang- von dem Kurzfaseranteil erfolgann, ist mit leichten Schwankungen bei
dem in Tabelle 5.34 genannten Wert zu rechnen.

Grundsatzlich lasst sich sagen, dass die Festighgénschaften von Papier oder papieréhnlichen,
faserigen Materialien umso besser werden, je ladgereinzelnen Fasern sind. Folglich besitzt
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Zellstoff die groldte Festigkeit, da die langen Fag@r eine hohe Bruchlast und eine grof3e Arbeits-
aufnahme sorgen (siehe Tabelle 5.34). Zudem enftgdistoff herstellungsbedingt einen grof3en
Anteil an Fasern in nattrlicher LaAnge und zeictsnglt durch sehr geschmeidige Fasern aus /VDP/.
Sekundarfaserstoff besitzt aufgrund der Tatsachss der Rohstoff mindestens schon einmal den
gesamten Papierkreislauf durchlaufen hat, kiurzesef als Primarfaserstoff. Aufgrund des exis-
tierenden funktionalen Zusammenhangs zwischen ééning und der Faserlange besitzt Sekun-
darfaserstoff ein schlechtes Dehnungsvermogen.ddaiatersuchte Rohstoff Altpapier der Sorten
1.02 enthélt, also eine Mischung verschiedenerdPapnd Pappenqualitaten, die maximal zu 40 %
aus Zeitungen und lllustrierten besteht, und diackiarben aufgrund eines fehlenden Deinking-
Prozesses nicht entfernt wurden, kann von einembsdfen Ascheanteil ausgegangen werden, der
sich zusatzlich negativ auf das Dehnungsverhalteswiakt. Im Gegensatz dazu weisen Primarfa-
serstoffe wegen ihrer langeren Fasern und eindgigeh nicht vorhandenen Ascheanteils bessere
Dehnungseigenschaften auf, so die Aussage einexterpder Norske Skog Walsum GmbH.

Tabelle 5.33: Zusammenfassung der Ergebnisse der Screening-Versiften

Rohstoff Zugfestigkeit | max. Zug- max. Zugfestigk. | Konstellation der als statistisch
ohne chem. | festigkeit mit chem. chem. Additive bei | signifikant zu
Additive mit chem. Add./Zugfestigk. | max. Zugfestigkeit | bezeichnendes
[N/mm?] Additiven ohne chem. Add. chem. Additiv
[N/mm?] [
Sekundar- | 4,871 27,312 5,61 kat. Nassfestm. + nicht ion.
faserstoff kat. Trockenfestm.| Leim
+ kat. Leim + nicht
ion. Leim
Zellstoff 20,503 34,045 1,66 kat. Nassfestm.| +
kat. Trockenfestm,
+ an. Kart.stérke
Holzstoff 17,559 19,504 1,11 kat. Nassfestm.| +
kat. Trockenfestm|
+ kat. Leim + Kat.
Kart.starke
Tabelle 5.34: Charakteristika der untersuchten Faserstoffe /FRI04
Rohstoff Dichte Mahlgrad | Bruchlast einer | Arbeitsaufnahme | mittlere Deinkung/
[kg/m® * | [SR] Faser [N] einer Faser [mJ] | Faserlange | Blei-
[mm] chung
Sekundar- | 524,123 -| 45-55 K. A. K. A. ca. 1,3 nicht
faserstoff | 986,021 deinkt
Zellstoff 507,025 - 26 62,13 146,6 ca. 2,7 gebleicht
1.009,155
Holzstoff 529,841 - 76 56,71 77,82 ca. 1,7 gebleicht
881,388

1% Bei ansonsten konstant gehaltenen Parameternesrgeth die kleineren Werte bei fehlender
Verdichtung, die groReren bei einer eingesetzteisdRraft von 150 kN, die unter allen méglichen
Prozessparametern den mit Abstand dominierendsitdlugsfaktor bzgl. der Dichte darstellt (vgl.

Kapitel 6.1)
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Faserlangenverteilungskurven verschiedener Faserstoffe

! ! ! ! ! ! ===Holzschiliff
Y Ty T ——CTMP T
I I I I : : Zeitungs-TMP :
i ! i : Magazin-TMP i
' ' ! Zellstoff '

Haufigkeit

Faserlange, mm

Bild 5.23: Faserlangenverteilungskurven verschiedener FasestNORDb/

In Kapitel 2.3.3 wurde erwahnt, dass die Papierfaaas Celluloseketten bestehen, welche an ihrer
Oberflache viele OH-Gruppen besitzen, die sich Hilite der in der Fasersuspension enthaltenen
Wassermolekuile verbinden. Die einzelnen Fasernef#n sich also aufgrund von Wasserstoff-
briickenbindungen zu einem Stoffverbund zusammenV2ubesserung der mechanischen Eigen-
schaften besteht die Mdglichkeit, die Fasern dunelchanische Schleifverfahren aufzurauen, d. h.
zu mahlen. Dies fuhrt zu einem Abstehen einzelnerllEn an den Fasern, wodurch deren Ober-
flache vergroRRert wird und sich weitere Wasserbinffungen zwischen den Cellulosefibrillen be-
nachbarter Fasern ausbilden kon(&ehe Bild 2.14). Je stérker ein Faserstoff geerahlird, des-

to mehr Bindungsmadglichkeiten existieren und désidtiger ist der gesamte Faserverbund.

Aufgrund des geringen Mahlgrades von 45 bis 55 &R die Fasern des Sekundarfaserstoffes nur
wenig aufgeraut. Der Faserverbund wird also dunch eelativ geringe Anzahl an Wasserstoffbin-
dungen zusammengehalten. Informationen eines Etpder Norske Skog Walsum GmbH zufolge
lassen sich in einem solchen Fall chemische Adgitiie primar zusatzliche Wasserstoffbriicken-
bindungen erzeugen, sehr gut zur Starkung desveabandes und damit auch zur Erh6hung der
Festigkeit eines Faserformproduktes einsetzendsiahelle 5.33). Die Bilder 5.6 und 5.7 verdeut-
lichen, dass chemische Additive auch dazu beitragas Dehnungsvermégen des Faserstoffes zu
erhdhen.

Bei Zellstoff und in ganz besonderem MalRe bei Hoftexistieren aufgrund des ausgedehnten
Mahlprozesses bereits so viele Wasserstoffbrickdohgen, dass sich durch chemische Zusatz-
stoffe weitere Bindungsglieder deutlich schwierigerden Faserverbund einbringen lassen. Mit
einem Schopper-Riegler-Wert von 76 SR ist der saothte Holzstoff am starksten gemabhlen.
Folglich bietet dieser Rohstoff die geringsten Mdukeiten, die Festigkeitseigenschaften mit Hilfe
chemischer Additive zu optimieren (siehe Tabell@3%. Diesbeziiglich mehr Potential besitzt der
im Rahmen der Versuchsreihe eingesetzte Zellslefsen Mahlgrad mit einem Schopper-Riegler-
Wert von 26 SR unterhalb desjenigen des Holzst®ftg. Ein Blick in Tabelle 5.35 zeigt, dass die
nominellen Mahlgrade von Holzstoff und ZellstofEhi miteinander vergleichbar sind.
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Tabelle 5.35: Ubliche Mahlgrade verschiedener Faserstoffe /GRU0O5/

Zellstoff
* ungemahlen 13-17 SR | chemischer Aufschluss liefert intakte Rase
« niedrig gemahlen 20-25 SR | mit relativ unbeschadigter Oberflache
* mittel gemahlen 30-40 SR
* hoch gemahlen 50-60 SR
e extrem hoch gemahlen80-90 SR
Holzstoff
*  Grobschliff 40-60 SR | wird schon bei der Herstellung automatjsch
«  Normalschliff 60-75 SR | gemahlen
» Feinschliff 70-80 SR
Altpapier
« gemischtes Altpapier | 35-40 SR | enthalt gemahlenen Faserstoff, zusatz]iche
« Deinkingstoff (DIP) | 60-65 SR Mahlwirkung bei der Aufbereitung, teilweise
Entfernung von Feinstoff

Der hier verwendete Zellstoff lasst sich laut Té&bah die Kategorie niedrig bis mittel gemahlen

einordnen. Ein vergleichbarer Holzstoff lieRe sadh grob bis normal geschliffen bezeichnen und
beséalRe einen Mahlgrad von ca. 60 SR. Der hier velete Sekundarfaserstoff weist somit effektiv
den kleinsten Mahlgrad auf. Das Potential zur Edmghder Zugfestigkeit mit Hilfe chemischer

Additive ist folglich umso grol3er, je geringer déahlgrad des Rohstoffes ausfallt.

6 Einfluss der Prozessparameter

In Kapitel 5 wurde der Einfluss von Zusatzstofferi die mechanischen Eigenschaften von Faser-
formprodukten analysiert. Die in Kapitel 4.2 erEnén Prozessparameter sind in Abhéngigkeit des
verwendeten Rohstoffes fur die Dauer der durchgefiihvVersuche konstant gehalten worden. In
diesem Kapitel soll nun in Abhé&ngigkeit des zumdaiz kommenden Rohstoffes ebenfalls im
Rahmen von Screening-Versuchsreihen eruiert weremjne Veranderung der Prozessparameter
Auswirkungen auf die mechanischen Eigenschaften Remerformprodukten hat. Ziel ist es also,
fur die in Kapitel 5.7 vorgestellten Versuchsrolfifgaliejenigen Prozessparameter zu bestimmen,
die einen signifikanten Einfluss auf die Zugfeségkder in Kapitel 5.3 als Versuchsobjekt dekla-
rierten Streifenprobe besitzen. Da die acht in kdpi.2 erlauterten Prozessparameter als Einfluss-
gréRen (x 1 bis x 8) definiert werden, kann deKapitel 5.2.2 aufgestellte Versuchsplan fur die
durchzufiihrenden Screening-Versuchsreihen Verwandinden. In Kapitel 5.5 ist erwahnt wor-
den, dass sich fur jeden der untersuchten Rohsgjeéegnete Prozessparameter finden liel3en, die
fur die Dauer der durchgefuhrten Versuche konsgehialten wurden. Die Niveaus -1 und 1 der
Einflussgrof3en x 1 bis x 8 bedeuten fur die nurclizufiihrenden Versuche, dass von den geeigne-
ten Prozessparametern entsprechend abgewichennmveiaies. Der Versuchsablauf ist bis auf die
Zugabe der chemischen Additive identisch mit demr, id Kapitel 5.4 ausfihrlich beschrieben
wurde.

6.1 Auswirkungen einer Prozessparametervariation auf de Faserformprozess

Die Auswirkungen einer Verdnderung der Prozesspatemauf den Faserformprozess sollen im
Folgenden kurz erlautert werden:
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Pulpenmenge und Anformdauer: Beide Einflussgrof3en sollten idealerweise aufelearabge-
stimmt sein, denn beide beeinflussen die Dicke Fleservlieses, das sich auf dem Sieb des An-
formwerkzeuges bildet. Je mehr Pulpe fir einen Anfmrgang zur Verfugung steht, desto mehr
Faserschichten lassen sich Ubereinander erzeugeaudsetzung dafir ist allerdings, dass die zur
Verfigung stehende Entwésserungszeit (Anformdaaasyeichend grol3 gewahlt wird.

Trocknungsdauer nach dem Anformvorgang: Der Zeitraum, Uber den die Druckluft in dem
Anformbehéalter auf das angeformte Faservlies ekiwirestimmt dessen Feuchtigkeitsgehalt, mit
dem es an die nachste Bearbeitungsstation Ubergabdnle groRer der Zeitraum ist, desto mehr
direkte Wasserstoffbindungen bilden sich zwischem Eibrillen benachbarter Fasern aus.

Anformdruck: Die Hohe des Druckes, mit dem die Fasersusperigien dem Sieb des Anform-
werkzeuges entwassert wird, beeinflusst die Diaclde angeformten Faservlieses. Je hdher der
Druck ist, desto ndher werden die OH-Gruppen deeifraund die Wassermolekile aneinander
gedrickt und desto mehr Wasserstoffbriicken konichrbdden.

Presskraft: Die Verdichtung des angeformten Faservlieses nife l¢iner Presse ruft in weitaus
gréRerem Mal3e denselben Effekt hervor, den einrhmi@rmdruck bewirkt.

Temperatur und Zeitdauer im Trocknungsofen: Eine hohe Trocknungstemperatur sorgt fur eine
schnelle Ausbildung direkter Wasserstoffbindungemsehen den Cellulosefibrillen benachbarter

Fasern. Wird eine niedrigere Temperatur gewdahltssnzur Erzielung desselben Effektes eine
groRere Zeitdauer im Trocknungsofen vorgesehenemerda die Faserformprodukte im Ofen auf

eine Restfeuchte von 5 - 10 Gew.-% getrocknet werde dieser Prozessschritt fur die Erzielung

der Endfestigkeit des Faserformproduktes um eifaAGkes bedeutender als das Vortrocknen des
angeformten Faservlieses.

Konzentration: Die Konzentration der Fasersuspension bestimmbDitike des angeformten Fa-
servlieses. Je hoher die Konzentration gewahlt,wdedto groRer fallt der Anteil an Fasern bezogen
auf das in der Suspension enthaltene Wasser audastd mehr Fasern lagern sich auf dem Sieb
des Anformwerkzeuges ab.

6.2 Grenzwerte der Prozessparameter

Die Werte der Prozessparameter, die sich in Ablgiegi des verwendeten Rohstoffes im Rahmen
der in Kapitel 5.5 erwéhnten Vorversuche als gedtigmwiesen, wurden als Ausgangspunkt defi-
niert. Unter Beachtung der physikalischen Grenznhserformprozesses und der Faserformver-
suchsanlage liel3 sich um diesen Ausgangspunktereidh festlegen, dessen Grenzen durch dieje-
nigen Werte der Prozessparameter beschrieben werdien fur die folgenden Screening-
Versuchsreihen von Bedeutung sind.

Die H6he der Konzentration der Fasersuspension savebhl durch die Leistung der Tauchpumpe
als auch durch die Durchlassigkeit des Anformsiglés von dessen Maschenweite und Draht-
durchmesser abhangt, begrenzt. Fur die Presskrdfer die angeformten Faservliese zu flachen
Werkstucken umgeformt und anschlielRend verdichetlan, wurde in Kapitel 5.5.1 ein Wert von
150 kN genannt, der in den folgenden Screeningtilisreihen als Maximalwert unter Berick-
sichtigung des Potentials der Pressstation derrféaseersuchsanlage definiert wird. Die Tempe-
ratur und die Verweildauer im Trocknungsofen dunfésht beliebig hoch gewahlt werden, da eine
Verkohlung der Oberflache der verdichteten Faseselizu unbrauchbaren Versuchsergebnissen
fuhren wirde. Da die profilierten Spannbacken deBild 5.2 gezeigten Versuchseinrichtung nicht
beliebig dicke Streifenproben aufnehmen kénneng sinere Grenzwerte bei den Prozessparame-
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tern Pulpenmenge, Anformdauer und Konzentratiormgénglich. Die Konzentration wird bereits
durch die oben genannten, nicht veranderbaren Anfzyameter begrenzt. Die maximale
Pulpenmenge ist durch das Fassungsvermogen desbdbalters von 34 | ebenfalls vorgegeben.
Tabelle 6.1 zeigt in Abhangigkeit des verwendetehd®offes die Grenzwerte der Prozessparame-
ter, die den Niveaus -1 und 1 entsprechen, dieem th Kapitel 5.2.2 aufgestellten Versuchsplan
aufgefihrt sind.

Tabelle 6.1: Grenzwerte der Prozessparameter

Sekundarfaserstoff Zellstoff Holzstoff
Niveau -1 1 -1 1 -1 1
Ve [l] 25 34 25 34 25 34
pa [bar] 1 3 1 3 1 3
ta [S] 80 280 80 280 30 150
tr. [S] 40 140 40 140 30 150
Fp [KN] 0 150 0 150 0 150
Toten [°C] 100 300 100 300 100 300
toten [MiN] 5 15 5 15 5 15
c [%] 0,35 0,85 0,25 0,75 0,75 1,25

Beim Aufbringen einer maximalen Presskraft von kBOmit der in Bild 5.3 dargestellten Hydrau-
likpresse werden die angeformten Faservliese méreflachenpressung von 5 N/fmmerdichtet.
Aufgrund rohstoffspezifischer Eigenschaften weisem Niveaus einiger Prozessparameter unter-
schiedliche Werte auf.

6.3 Versuchsergebnisse und deren Auswertung mit der Siatiksoftware JMP

Ziel der in diesem Kapitel behandelten Screeningsiehsreihen soll die Klarung der Frage sein,
ob eine Veranderung der Prozessparameter zu eteggefung der Zugfestigkeiten derjenigen

Streifenproben fiihrt, die unter Verwendung chenesddditive, aber unter konstanten Prozesspa-
rametern hergestellt wurden. Von besonderem Irgerest es herauszufinden, ob sich eine Erho6-
hung der Werte einzelner Prozessparameter lohmtaldes eventuell mdglich ist, den Wert eines
Parameters aus wirtschaftlichen Grinden zu verdtainda er keinen Einfluss auf die Festigkeit
eines Faserformproduktes nimmit.

Die Auswertung der im Rahmen dieser Screening-\6iiseihen erhaltenen Ergebnisse erfolgte in
Analogie zu der, die in den Kapiteln 5.7.1.3, 5.3.@nd 5.7.3.3 ausfihrlich erlautert wurde. Zur
Beschreibung des Zusammenhangs zwischen den Vemarametern und den Messwerten kam,
wie auch bei den vorangegangenen Screening-Vensilces, die Methode der kleinsten Quadrate
zum Einsatz, die in allen in diesem Kapitel behétedeVersuchen, die sich durch eine Ausgegli-
chenheit und Orthogonalitat auszeichneten, fiir peréekte Modellbildung sorgte (RSquare = 1).
Die Parameterschatzungen Kkorrelierten dabei niahd besal3en identische Varianzen. Zur
Detektierung von Wechselwirkungseffekten wurde etigte Spalte der Tabelle 5.10 zusatzlich zu
den Einflussgrof3en (x 1 bis x 8) als Parametereamdmmen. Eine abschlie3ende Untersuchung der
Verteilung der Residuen, die in Analogie zu degeni erfolgte, die in den Kapiteln 5.7.1.3, 5.7.2.3
bzw. 5.7.3.3 beschrieben wurde, brachte die Erkesintlass die Residuen als normalverteilt ange-
sehen werden konnen.
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Als wichtigstes Versuchsergebnis ist die grundgitel Moglichkeit zur Erhéhung der Zugfestig-
keit einer Streifenprobe infolge einer Variatiorr (&ozessparameter zu nennen. Es ist davon aus-
zugehen, dass damit auch eine positive Beeinflgsden Steifigkeit einhergeht. Auf eine entspre-
chende Darstellung in Analogie zu den Bildern 5.8, 5.13, 5.14 sowie 5.18 und 5.19 soll an die-
ser Stelle allerdings verzichtet werden.
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mit:
x 1 = Konzentration x 5 = Trocknungsdauer nach deriormvorgang
x 2 = Pulpenmenge X 6 = Presskraft
x 3 = Anformdruck X 7 = Temperatur im Trocknungsofe
X 4 = Anformdauer X 8 = Zeitdauer im Trocknungsofen

Bild 6.1: Prediction Profiler fir Sekundarfaserstoff

Tabelle 6.2: Parameter Estimate Population flr Sekundarfaséirsto

Term Origina t Ratio Orthog Coded Orthogt Test  Prob>|t
Intercept 7,93123 25,6344 7,93123 25,6344 <,0001
x1 0,36918 1,1932 0,3691§ 1,1932 0,2513
X2 0,01256 0,0406 0,0125¢ 0,0406 0,9681
x3 0,26752 0,8646 0,26752 0,8646 0,400¢
x4 0,09668 0,3125 0,0966& 0,3125 0,759C
x5 0,01201 0,0388 0,01201 0,0388 0,9696
X6 3,80830 12,3088 3,8083( 12,3084 <,0001
X7 0,52469 1,6958 0,52469 1,6958 0,1106
x8 -0,08826 -0,2853 -0,08826 -0,2853 0,7793
X1*x2 0,16083 0,5198 0,16083 0,5198 0,6108
x1*x3 0,25170 0,8135 0,2517( 0,8135 0,4286
x1*x4 -0,08275 -0,2675 -0,08275 -0,26785 0,7928
x1*x5 -0,05102 -0,1649 -0,05102 -0,1649 0,8712
X1*x6 0,32172 1,0398 0,32172 1,0398 0,314¢
x1*x7 0,30048 0,9712 0,3004¢ 0,9712 0,346¢
x1*x8 0,64784 2,0939 0,64784 2,0939 0,0537
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mit:

x 1 = Konzentration

x 2 = Anformdruck

x 3 = Anformdauer

X 4 = Trocknungsdauer nach dem Anformvorgang

Bild 6.2: Prediction Profiler fur Zellstoff
Tabelle 6.3: Parameter Estimate Population fir Zellstoff

x 5 = Pulpenmenge

X 6 = Presskraft

X 7 = Temperatur im Trocknungsofe
xZgr#dauer im Trocknungsofen

Term Origina t Ratio Orthog Coded Orthogt Test  Prob>|t
Intercept 9,01343 34,4363 9,01343 34,4363 <,0001
x1 0,68536 2,6184 0,68536 2,6184 0,0194
X2 0,34442 1,3159 0,34442 1,3159 0,208(
x3 -0,21845% -0,8346 -0,21845 -0,8344 0,4170
x4 -0,0322% -0,1232 -0,03225 -0,1232 0,9036
x5 -0,00113 -0,0043 -0,00113 -0,0043 0,9966
X6 4,61832 17,6445 4,61832 17,6445 <,0001
X7 0,31395% 1,1995 0,31395 1,1995 0,249C
x8 -0,07792 -0,2977 -0,07792 -0,2977 0,7700
X1*x2 -0,05556 -0,2123 -0,05556 -0,2123 0,8347
x1*x3 -0,03262 -0,1246 -0,03262 -0,1244 0,9025
x1*x4 -0,29825 -1,1395 -0,29825 -1,1395 0,2724
x1*x5 -0,07986 -0,3051 -0,07986 -0,3051 0,7645
X1*x6 0,26181 1,0002 0,26181 1,0002 0,3331
x1*x7 0,27522 1,0515 0,27522 1,0515 0,3097
x1*x8 0,13054 0,4987 0,13054 0,4987 0,6252
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mit:

X 1 = Konzentration

x 2 = Anformdruck

x 3 = Anformdauer

X 4 = Trocknungsdauer nach dem Anformvorgang

Bild 6.3: Prediction Profiler flir Holzstoff
Tabelle 6.4: Parameter Estimate Population fur Holzstoff

x 5 = Pulpenmenge

X 6 = Presskraft

X 7 = Temperatur im Trocknungsofe
xZgr#dauer im Trocknungsofen

Term Origina t Ratio Orthog Coded Orthogt Test  Prob>|t
Intercept 8,10691 15,455( 8,10691 15,455( <,0001
x1 -0,31070 -0,5923 -0,3107( -0,5923 0,5625
X2 0,46472 0,8859 0,46472 0,8859 0,3896
x3 0,17133 0,3266 0,17133 0,3266 0,7485
x4 0,28124 0,5362 0,28124 0,5362 0,5997
x5 0,54035% 1,0301 0,54035 1,0301 0,3193
X6 3,96387 7,5567 3,96387 7,5567 <,0001
X7 -0,48094 -0,9169 -0,48094 -0,9169 0,3737
x8 -0,37014 -0,7056 -0,37014 -0,7056 0,4917
x1*x2 0,49265% 0,9392 0,49265 0,9392 0,3625
x1*x3 0,11952 0,2279 0,11952 0,2279 0,8228
x1*x4 0,51118 0,9745 0,5111§ 0,9745 0,3453
x1*x5 0,15718 0,2996 0,1571§ 0,2996 0,7686
x1*x6 0,32926 0,62771 0,32926 0,6277 0,5396
x1*x7 -0,14355% -0,2737 -0,14355 -0,2737 0,7881
x1*x8 -0,74373 -1,4178 -0,74373 -1,4178 0,1767

Die Bilder 6.1, 6.2 und 6.3 veranschaulichen in &fdigkeit des jeweiligen Rohstoffes, inwiefern
sich eine Veranderung der Werte der Prozessparametalie Zugfestigkeiten der hergestellten
Streifenproben auswirkt. Zur Beurteilung eines la@bibeten Effektes, also zur Entscheidung, ob es
sich um einen wirklichen Effekt oder um eine zufilBeobachtung bei fehlendem Effekt handelt,
werden die Bilder 6.1, 6.2 und 6.3 durch die Tareb.2, 6.3 und 6.4 ergdnzt, die die zur Klarung
des Sachverhaltes relevanten p-Werte enthalten.

Eine Veranderung der Anformdauer und der Trockndagsr nach dem Anformvorgang scheinen
unabhangig vom verwendeten Rohstoff keinen nennemem Einfluss auf die Ergebnisgréf3e zu
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nehmen. Das Gleiche lasst sich von der Pulpenmiesigéerwendung von Sekundéarfaserstoff oder
Zellstoff behaupten. Bei einer Betrachtung der oshgelinien fir den Parameter Pulpenmenge in
den Bildern 6.1, 6.2 und 6.3 fallt die im Vergleiwhh Sekundarfaserstoff und Zellstoff grofRere Stei-
gung der Vorhersagelinie bei Holzstoff auf. DiesoBachtung deutet auf einen héheren Wert der
ErgebnisgrofRe hin, wenn eine Verdnderung der Hinstedes Parameters Pulpenmenge in Rich-
tung des Niveaus 1 vorgenommen wird. Dieser Umstaunsis allerdings auf einen Versuchs- oder
Auswertefehler und auf eine dadurch verursachtdiritetpretation der Statistiksoftware zuriickge-
fuhrt werden. Durch Versuche bestatigt ist die deltie, dass eine Erhéhung der Pulpenmenge unter
der Voraussetzung, dass ein gut zu entwasserndestdtbvorliegt, zu einem Anstieg der Dicke
eines Faserformproduktes fiuhrt. Aus der Papierimdusst bekannt, dass starkere Mahlung die
Entwasserung eines Faserstoffes verschlechtert B8RBolglich weist Holzstoff das schlechteste,
Sekundarfaserstoff das beste EntwasserungsvertalferBild 6.4 soll den Zusammenhang zwi-
schen der Entwéasserungsfahigkeit eines Faserstaies’ulpenmenge und der Dicke eines entste-
henden Faserformproduktes unter Verwendung fikWerte relevanter Prozessparameter schema-
tisch darstellen.

Vp=251,tAn =90 s Vp=341,tn =90 s

|

nach 90 §-

'oooooooooooo nachgos

nach 90 nach 60 s
Anformbehalte \ Auslassventil
Anformwerkzeu Totraumventil

= QUt zu entwassernder Roh- .... schlecht zu entwassernder Roh-
stoff stoff

Bild 6.4: Schematische Darstellung des Zusammenhangs zwisielneEntwasserungsfahigkeit ei-
nes Faserstoffes, der Pulpenmenge und der Dicles @ntstehenden Faserformproduktes

Es ist ersichtlich, dass die Verwendung einer gennPulpenmenge bei Vorhandensein eines gut
zu entwassernden Rohstoffes dazu fuhrt, dass riaeh elativ kurzen Zeit samtliche wassrigen
Bestandteile der Pulpe durch das Totraumventil ehisn sind. Nach einer in beiden Bildern kon-
stant angenommenen Anformzgit= 90 s wiirden dann weder wassrige noch faserigeaBéteile
das Auslassventil passieren. Die Anformzeit vors 9@re also zu lang gewahlt. Sie wirde aber die
Moglichkeit bieten, einen hoher gemahlenen und tagher festeren Rohstoff mit einem entspre-
chend schlechteren Entwésserungsverhalten einemsé@AP/. In beiden Fallen wirde sich auf
dem Anformwerkzeug ein gleich dickes Flies bildBeim Einsatz eines gut entwasserbaren Roh-
stoffes liel3e sich bei gleicher Anformzeit alleghndie Pulpenmenge erh6hen mit dem Erfolg, ein
dickeres Flies auf dem Anformwerkzeug zu erzeudgmi.der Verwendung eines schlechter zu



Einfluss der Prozessparameter 86

entwassernden Rohstoffes wirde eine VergroRerun§upenmenge keinen Vorteil bringen. Die

wassrigen Bestandteile der Pulpe kdnnten bei destkat angenommenen Anformzeit von 90 s
nicht vollstandig durch das Totraumventil entweithBas Auslassventil wirden sowohl faserige
als auch wassrige Bestandteile der Pulpe passmieder Konsequenz, dass sich kein dickeres
Flies auf dem Anformwerkzeug bildet.

Der Effekt einer Dickenzunahme eines Faserformpttedu aufgrund einer Erhdhung der
Pulpenmenge lasst sich nennenswert folglich numbegirig gemahlenen Rohstoffen, in dem hier
vorliegenden Fall also bei Sekundarfaserstoff, bebten. Eine Analyse des entsprechenden Ver-
suchsplanes, auf dessen explizite Darstellung esediStelle verzichtet werden soll, da sie fur das
weitere Verstandnis der Arbeit nicht erforderlish zeigt, dass jeweils zwei Versuche (einmat

25 | und einmaWp = 34 1) existieren, bei denen weitere, die Dickelt bzw. indirekt beeinflus-
sende Parametec, (pa, ta, Fp) identisch sind. Unterschiede lassen sich ledigtiei den nicht die
Dicke beeinflussenden Parametetn,(Toren tofen) Verzeichnen. Als Ergebnis kann festgehalten
werden, dass aus samtlichen Versuchen, die mit gnhd€eren Pulpenmenge durchgefuhrt werden,
dickere Streifenproben hervorgehen. Ein Zusammenbhesmschen der Dicke und der Zugfestigkeit
der jeweiligen Streifenproben lasst sich allerdinght bestéatigen (siehe Tabelle 6.5).

Tabelle 6.5: Dicken und Zugfestigkeiten von mit unterschiedyjabl3er Pulpenmenge hergestellten
Streifenproben aus Sekundarfaserstoff

Dicke d gemittelt [mm] | Zugfestigkeit g, [N/mm?]

Vp=251 Vp =341 Vp=251 Vp =341
1,61 1,82 10,14 11,63
1,57 2,17 12,38 10,04
5,50 6,11 3,19 4,14
4,81 5,05 4,73 4,62
3,00 3,86 4,48 3,28
3,18 3,90 11,44 14,48
2,06 2,54 13,15 10,65
3,13 4,31 3,84 4,70

durchschn. Standardabw.
s [N/mm?]
1,104

Die in den jeweils zwei Versuchen ermittelten Wette Zugfestigkeiten streuen durchschnittlich
mit einer Standardabweichung von nur ca. 1,1 Nfmn weisen somit keine gréRere Abweichung
auf als diejenigen aus den in Kapitel 5.5 durchigein VVorversuchen, die unter vollstandig identi-
schen Bedingungen durchgefiithrt wurder=(1 N/mnf). Eine Erklarung dafiir ist die Tatsache,
dass eine grél3ere Pulpenmenge nicht bedeutet,nuztss Fasern bezogen auf die Wassermenge
existieren. Das Verhéltnis von Fasern zu Wassabtblmveréndert, so dass sich die Struktur des
Fasernetzwerkes nicht andert. Es wird bei einel8gmn Pulpenmenge lediglich in Dickenrichtung
erweitert. Dies fuhrt zwar dazu, dass eine groBeaft aufgenommen, nicht aber eine bezogen auf
die Querschnittsflache gro3ere Spannung ertragedewekann. Die/orhersagelinie fur den Para-
meter Pulpenmenge in Bild 6.3 muss folglich alsdhlbezeichnet werden. Vielmehr misste sie
einen ahnlich flachen Verlauf in Analogie zu denrMarsagelinien in den Bildern 6.1 und 6.2 auf-
weisen.

Der anhand von Tabelle 6.5 dargelegte, nicht exmstide Zusammenhang zwischen der Dicke und
der Zugfestigkeit eines Faserformproduktes lass$t sudem zur Bestatigung der Vorhersagelinien
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fur den Parameter Anformdauer in den Bildern 6.2,uhd 6.3 heranziehen. Aufgrund der in Kapi-
tel 6.1 dargelegten Ausfuhrungen bzgl. der Trockgsdauer nach dem Anformvorgang hatte ver-
mutet werden kdnnen, dasfe Veranderung der Einstellung dieses Parametdrschtung des
Niveaus 1 zu einem héheren Wert der Ergebnisgrofyei kdnnte. Schlie3lich ist aus der Papier-
industrie bekannt, dass eine feuchte Papierbahreinergeringe Festigkeit aufweist und dass das
Trocknen ein relevanter Prozessschritt zur Erzgplames festen Papiers ist. Folglich misste die
Drucklufttrocknung des angeformten Faservlieseshauc einer Festigkeitssteigerung beitragen.
Die Vorhersagelinien in den Bildern 6.1, 6.2 un8 @iderlegen diese Schlussfolgerung jedoch
eindeutig. Es ist plausibel, dass die fir die Tmeigsdauer gewahlten Zeiten (siehe Tabelle 6.1)
deutlich zu gering ausfallen, um mit der zur Vetfiig stehenden kihlen Druckluft ein festes Fa-
servlies erzeugen zu konnen. Beliebig hohe Wentedia Trocknungszeit allerdings nicht anneh-
men, da das angeformte Faservlies sonst so sthdeauSieb des Anformwerkzeuges haftet, dass
der vom Transferwerkzeug erzeugte Unterdruck moblhr ausreicht, um das Faservlies vom Sieb
des Anformwerkzeuges I6sen zu kdnnen.

Einen leichten Einfluss auf die Ergebnisgro3e sthaagegen der Anformdruck zu nehmen. Unab-
hangig vom eingesetzten Rohstoff deuten die erntbprelen Vorhersagelinien auf einen gré3eren
Wert der Ergebnisgréfe hin, wenn der Anformdrudiobt wird. Wahrend eines Anformvorganges
werden mehrere Faserschichten Ubereinander auf Atdormwerkzeug erzeugt. Je groéRRer der
Anformdruck ausfallt, desto starker werden die eingn Faserschichten zusammengedrickt, was
dazu fuhrt, dass der in Kapitel 6.1 beschrieberfekEfauftritt. Als Folge der verbesserten Bin-
dungsmechanismen steigt die Festigkeit des Fassedli Fir das zufallige Zustandekommen dieses
Resultates offenbaren die Tabellen 6.2, 6.3 ungh8Merte von 0,4009, 0,2080 und 0,3896, die als
statistisch nicht-signifikant gelten. Dass es siehder Beobachtung einer steigenden Zugfestigkeit
aufgrund eines grof3er werdenden Anformdruckes umanewirklichen Effekt handelt, muss folg-
lich abgelehnt werden. Grund dafir ist der Umstataks das Zusammendriicken der einzelnen
Faserschichten in wassriger Umgebung erfolgt. Wdsibet dazu, dass sich der Abstand der OH-
Gruppen der Fasern und der Wassermolektle verdrofi@érsich die Bindung zu l6sen beginnt. Die
Festigkeit des Faservlieses leidet folglich unemndeim Anformvorgang vorhandenen Wasser.

Bei einer Betrachtung der Vorhersagelinien fur Banameter Presskraft in den Bildern 6.1, 6.2 und
6.3 fallen unmittelbar deren grof3e Steigungen digf,signalisieren, dass es sich um einen sehr
wichtigen Parameter handelt. Die Presskraft schagt einen starken Einfluss bei einer Verande-
rung innerhalb des vorgegebenen Wertebereichs @beru Beim Pressen werden die einzelnen
Faserschichten in &hnlicher Weise wie beim Anforrgaag infolge des wirkenden Anformdruckes
zusammengedriuckt mit dem Unterschied, dass dasvitasebeim Pressen einer Flachenpressung
von maximal 5 N/mrf beim Anformvorgang dagegen von nur maximal 08/ ausgesetzt
wird. Im Falle des Anformdruckes kann die Null-Hyjpese bereits mit einer Wahrscheinlichkeit
von 59,91 % bei Sekundarfaserstoff, von 79,2 %Zedistoff und von 61,04 % bei Holzstoff abge-
lehnt werden. Bei einer starkeren Verpressung meelen Faserschichten und aufgrund der Tat-
sache, dass die Pressung ohne umgebendes Wasdgt, et folglich mit gréReren Wahrschein-
lichkeiten zu rechnen. Aus den Tabellen 6.2, 6.8 @G} lassen sich unabhéangig vom Rohstoff
Wahrscheinlichkeiten von mehr als 99,99 % entnehrenp-Werte unter 0,005 oder 0,001 als
hochsignifikant gelten, kann die Beobachtung egteigenden Zugfestigkeit infolge einer grof3eren
Presskraft definitiv nicht als zufallig bezeichmetrden.

Eine Veranderung der Temperatur im Trocknungsofererhalb des in Tabelle 6.1 angegebenen
Wertebereichs scheint bei der Verwendung von Zdfl&¢einen nennenswerten Einfluss auf die
ErgebnisgrofRe zu nehmen. Beim Einsatz von Sekuaskidtoff scheinen héhere Temperaturen, bei
der Verwendung von Holzstoff dagegen tiefere Terjpeen zu einem Anstieg der Zugfestigkeit
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von Faserformprodukten zu fuhren. In Anbetracht Tisache, dass die Ofentemperatur in einem
Bereich zwischen 100 °C und 300 °C variiert wirdjss das Zustandekommen der Vorhersageli-
nien in den Bildern 6.1 (Sekundarfaserstoff) uri@dl @ellstoff) auf Fehler bei der Versuchsdurch-
fuhrung zurickgefihrt werden. Aus der Papierindeisst bekannt, dass bei zu intensiver Trock-
nung ein deutlicher Festigkeitsverlust entstehsdBeers wenn zu Beginn des Trocknungsvorgangs
die Temperatur zu hoch gewahlt wird, werden Fesitgh im Blattgeflige zerstort. Bei der Papier-
herstellung wird wahrend des Trocknungsprozessed einperatur gesteigert. Ublich sind Werte
von 80 °C zu Beginn und 120 °C zum Ende hin, soAdissage eines Experten der Norske Skog
Walsum GmbH. Ein Vergleich dieser Temperaturen aeit in Tabelle 6.1 aufgefihrten Werten
zeigt, dass eine maximale Temperatur von 300 °@eeitig zu hoch fur das Trocknen von Papier-
faserstoffen ist. Eine Abnahme der Zugfestigkeitdirer Veranderung der Einstellung des Para-
meters Ofentemperatur in Richtung des Niveaus gistldemnach plausibel zu sein. Zumindest
spiegelt die Vorhersagelinie in Bild 6.3 (Holzs)affesen Zusammenhang wider. Fur einen Anstieg
der Zugfestigkeit aufgrund einer Temperaturerhohowigder Verwendung von Sekundarfaserstoff
gibt es dagegen keine plausible Erklarung. Ebengahwierig zu deuten ist die Unabhangigkeit der
Festigkeit von der Trocknungstemperatur beim Emsain Zellstoff. Die Wahrscheinlichkeit fir
das zufallige Zustandekommen der beobachteten faeswird mit 11,06 % (Sekundarfaserstoff),
24,90 % (Zellstoff) und 37,37 % (Holzstoff) bezitfeDer Parameter Temperatur im Trocknungs-
ofen lasst sich folglich unabhéangig des verwend&ehstoffes nicht als signifikante Einflussgrof3e
bezeichnen. Grund dafir konnte die Tatsache sass die Zeitdauer im Trocknungsofen hdchst-
wahrscheinlich in einer Gréf3enordnung liegt, in @efligeschéaden kein geniigend grof3es Ausmal}
annehmen, um die Festigkeit in eindeutig idengfizarer Weise zu beeinflussen. Als gut geeignet
zur Bestatigung dieser Annahme erweisen sich di&\fie der Vorhersagelinien fir den Parameter
Zeitdauer im Trocknungsofen in den Bildern 6.1, &n2 6.3. Wie die p-Werte in den Tabellen 6.2,
6.3 und 6.4 zeigen, muss die Behauptung, eine Mariaer Zeitdauer im Trocknungsofen inner-
halb des in Tabelle 6.1 angegebenen Wertebereataa signifikanten Einfluss auf die Ergebnis-
grolRe, abgelehnt werden (Wahrscheinlichkeit dedhypbthese bei Sekundarfaserstoff 77,93 %,
bei Zellstoff 77,00 % und bei Holzstoff 49,12 %).

Eine Analyse der Vorhersagelinien fiur den Paramebteizentration in den Bildern 6.1, 6.2 und 6.3
offenbart einen Anstieg der Zugfestigkeit, wenn Rghstoffkonzentration von Sekundarfaserstoff
oder Zellstoff erhéht wird. Bei zunehmender Roh&mizentration von Holzstoff ist dagegen mit
einer Abnahme der Zugfestigkeit zu rechnen. Infaiongn eines Experten der Norske Skog Wal-
sum GmbH zufolge lasst sich dieser Effekt anhandrdemation bzw. Durchsicht von Papier er-
klaren. Wird ein Papierblatt gegen Licht gehaltésst sich eine Formation bzw. Wolkigkeit fest-
stellen. An einigen Stellen ist das Blattgefligectisichtiger, an anderen undurchsichtiger (opaker).
Bei der Papierherstellung wird die Blattqualitat Wresentlichen mit dem Stoffauflauf beeinflusst,
indem die Parameter Strahlgeschwindigkeit (Staudrustrahlauftreffpunkt, Strahlkonsistenz und
Lippeneinstellung variiert werden. Bei einem lawfen Nasssieb in der Papiermaschine l&asst sich
der Suspensionsstrahl schneller oder langsameaaltaufende Sieb einstellen, wodurch die Faser-
ausrichtung im Blatt beeinflusst wird (Uber- odenterstau). Mit dem Strahlauftreffpunkt kann
Einfluss auf die Entwasserung bzw. den Entwassearhgenommen werden. Unverzichtbar in der
Papierindustrie ist die Moglichkeit, die Wassertiilg zu andern. Denn nur dadurch lasst sich die
Entstehung einer starken Wolkigkeit verhindern.eBolkigkeit im Blatt bringt sowohl optische
als auch mechanische Nachteile mit sich. An eirdleh Stelle kbnnen die Festigkeiten nicht so
hoch sein wie an einer dunklen mit einem hohereseicenteil.

Grundsatzlich kann mit einem Festigkeitsanstiegaunfd einer Erhéhung der Rohstoffkonzentrati-
on gerechnet werden, da mehr Fasern mehr Wasdenstioingen und damit eine grél3ere Festig-
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keit mit sich bringen. Voraussetzung dafur istralilegs eine Wasserfiihrung, die fur eine homoge-
ne Verteilung der Fasern wahrend des Anformvorgsusgegt. Da eine Einstellung der Parameter
Strahlgeschwindigkeit, Strahlauftreffpunkt und Lepeinstellung an der Faserformversuchsanlage
nicht maglich ist und insbesondere die Wasserfugpmicht verandert werden kann, dirfen die
Rohstoffkonzentrationen nicht beliebig hohe Wertenednmen, da ansonsten die Gefahr einer
Wolkigkeit besteht. Solange das Wasser bei stegreRdhstoffkonzentration die Fasern noch ho-
mogen verteilen kann, ist mit zunehmender Festighiaes Faserformproduktes zu rechen. Ab ei-
ner bestimmten Grenzkonzentration, die aufgrundtaodfspezifischer Eigenschaften vom verwen-
deten Papierfaserstoff abhangt, kann infolge deskaktionsbedingt nicht &nderbaren Wasserfuh-
rung das angeformte Faservlies Bereiche mit geniriggserdichten, aber auch solche mit starken
Faseranhaufungen aufweisen. Eine aus einem derarffigservlies hergestellte Streifenprobe wird
dann wahrend des Zugversuchs an einer Stelle reilkesich durch einen Fasermangel auszeich-
net. Die Zugfestigkeit wird dann trotz hoher flind&nformvorgang verwendeter Rohstoffkonzen-
tration gering ausfallen. Die Vorhersagelinien iendBildern 6.1, 6.2 und 6.3 spiegeln den be-
schriebenen Effekt sehr gut wider. Eine ErhéhungRighstoffkonzentration scheint bei der Ver-
wendung von Zellstoff die Ergebnisgrof3e am starksesitiv zu beeinflussen. Erkennbar ist dies
an der gro3ten Steigung der Vorhersagelinie undean grof3ten Wert von 0,68536 fiir den Para-
meterschatzer in dem angepassten linearen Modstie(J abelle 6.3). Grund dafir ist die Tatsache,
dass die Ausgangskonzentration (Niveau -1) beisi##fl mit 0,25 % am geringsten ausfallt. Eine
Erh6hung auf 0,75 % flhrt scheinbar nicht zum Ehish einer Wolkigkeit. Fir das zuféllige Zu-
standekommen eines Festigkeitsanstiegs infolger énazentrationserhohung lasst sich Tabelle
6.3 eine Wahrscheinlichkeit von 1,94 % entnehmerdass der Parameter Konzentration als signi-
fikante Einflussgrof3e bezeichnet werden darf. Wizt wird die Zunahme der Zugfestigkeit auf-
grund einer steigenden Rohstoffkonzentration dutiehim Vergleich zu Sekundarfaserstoff und
Holzstoff langeren Fasern. Da bei der Bildung desefvlieses wahrend des Anformvorganges
auch eine Verfilzung in Form eines mechanischent#da zwischen den Fasern stattfindet, der fur
ein Zusammenhalten des Vlieses sorgt, begunstigdm Fasern, insbesondere dann, wenn es sich
um lange Fasern handelt, die Verfilzung und wirkieth somit positiv auf die Festigkeit aus.

Fur Sekundarfaserstoff lassen sich bzgl. des Visrlder VVorhersagelinie &hnliche Aussagen tref-
fen, jedoch deuten deren geringere Steigung unBleimerer Wert von 0,36918 fur den Parameter-
schatzer in dem angepassten linearen Modell (Sielhelle 6.2) auf eine weniger starke positive
Beeinflussung der Ergebnisgrof3e durch eine Konagotriserhohung hin. Fur das zufallige Auftre-
ten dieses Effektes offenbart Tabelle 6.2 eine Wiwinlichkeit von 25,13 %. D. h., mit dieser

Wahrscheinlichkeit kann keine Festigkeitszunahnfielge einer Konzentrationserhdhung erwartet
werden. Es liegt folglich die Vermutung nahe, deis® Rohstoffkonzentration von 0,85 % Proble-
me bzgl. einer homogenen Verteilung der Fasern Beiformvorgang mit sich bringen kann und

in einen Bereich einzuordnen ist, der den UbergamgWolkigkeit markiert. Der Parameter Kon-

zentration ist folglich als statistisch nicht-sigkent zu deklarieren.

Im Vergleich zu Zellstoff und Sekundarfaserstoffralisieren bei Holzstoff ein negativer Wert mit
einem Betrag von 0,31070 fur den Parameterschéizéem angepassten linearen Modell (siehe
Tabelle 6.4) und eine negative Steigung der Vodgsknie eine negative Beeinflussung der Zug-
festigkeit durch einen Anstieg der Rohstoffkonzatidn. Wie sich Tabelle 6.4 entnehmen Il&sst,
tritt dieser Effekt mit einer Wahrscheinlichkeitrvd3,75 % auch tatsachlich auf. Unter Berlcksich-
tigung der Tatsache, dass bei Sekundarfaserstofeimer Wahrscheinlichkeit von 25,13 % kein
Festigkeitszuwachs aufgrund einer Zunahme der Kdreton erwartet werden kann, bei Holzstoff
dagegen mit einer Wahrscheinlichkeit von 43,75 #asonit einem definitiven Festigkeitsabfall bei
steigender Rohstoffkonzentration zu rechnen istieist die Schlussfolgerung, dass eine Konzentra-
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tion von 1,25 % nochmals in deutlich starkerem MalBeiner inhomogenen Faserverteilung wah-
rend des Anformvorganges flihren kann, plausibalezmn. Da sich eine Festigkeitsminderung infol-
ge eines Konzentrationsanstiegs laut Tabelle éed4dahgs auch mit einer Wahrscheinlichkeit von
56,25 % rein zuféllig beobachten lasst, kann bei €karameter Konzentration nicht von einer sig-
nifikanten Einflussgrol3e gesprochen werden. Ingdsm@ die Vorhersagelinie fir Holzstoff zeigt,
dass der im Rahmen der erwahnten Vorversuche gefiendnd als geeignet angesehene Wert des
Prozessparameters Konzentration, auf dem die iellEab.1 angegebenen Grenzwerte letztendlich
basieren, im Nachhinein als optimierungsbedurftigusehen ist.

Der Auswertung mit der Statistiksoftware JMP lasish abschlieRend entnehmen, dass der Pro-
zessparameter Presskraft unabhangig vom verwenRetestoff als hochsignifikante Einflussgréf3e
bezeichnet werden kann, da die jeweiligen in delpellen 6.2, 6.3 und 6.4 angegebenen p-Werte
kleiner als 0,0001 sind. Nimmt die Presskraft eidem Niveau 1 entsprechenden Wert gemafd Ta-
belle 6.1 an, kann mit einer Wahrscheinlichkeit voehr als 99,99 % eine Erh6hung der Zugfes-
tigkeit erwartet werden. Der Parameter Konzentrastellt im Zusammenhang mit der Verwen-
dung von Zellstoff zuséatzlich eine signifikante tiissgrofRe dar. Der entsprechende p-Wert von
0,0194 aus Tabelle 6.3 zeigt, dass eine Erh6husgiertes der Konzentration innerhalb des in
Tabelle 6.1 angegebenen Bereichs die Ergebnisgrif3einer Wahrscheinlichkeit von 98,06 %
positiv beeinflusst. Folglich missen der ParamPressskraft fir alle untersuchten Rohstoffe und
der Parameter Konzentration zusatzlich fur den RdhZellstoff in weiteren Versuchsreihen Be-
ricksichtigung finden.

7 Regression

Unter dem Begriff Regression ist die Anpassung®imathematischen Modells, welches den Zu-
sammenhang zwischen Einflussgréf3e(n) und Zielgb&sehreibt, an gegebene Daten zu verstehen
IGRA87/, IBOX78/. Bei Vorhandensein einer Zielgrafdel nur einer Einflussgrof3e lasst sich unter
Zuhilfenahme der sog. einfachen linearen Regressioa Gleichung derjenigen Geraden finden,
die die Abhangigkeit der Zielgré3e von der Einfygfde am besten beschreibt. In Analogie dazu
wird zur Beschreibung der Abhangigkeit einer Ziélgg von mehr als einer Einflussgréfe die sog.
mehrfache lineare Regression verwendet (vgl. KBpite1.3, 5.7.2.3 und 5.7.3.3). Werden, wie in
der vorliegenden Arbeit, nur diejenigen Einflus$ggt in das Modell aufgenommen, von denen die
ZielgroRRe signifikant abhéngt, so wird von eindnrgbveisen Regression gesprochen, die das Ziel
verfolgt, ein moglichst einfaches Modell zu erhaltést es, wie auch im folgenden Verlauf dieser
Arbeit erwiinscht, eine quantitative Abhangigkertezioder mehrerer Zielgrof3e(n) von einer gerin-
gen Anzahl an Faktoren detailliert zu erschlieBg&hst eine lineare Naherung nicht zu zufrieden-
stellenden Ergebnissen. Besteht Interesse, die éiags Maximums, z. B. der Ausbeute, oder eines
Minimums, z. B. der Fehleranzahl, zu bestimmen, sadNichtlinearitaten bertcksichtigt werden
/KLEO3b/. Da zum priméaren Ziel dieser Arbeit diestigkeitssteigerung von Faserformprodukten
erklart wurde, wird der Fragestellung nach derjeniddditivzugabe und denjenigen Prozesspara-
metereinstellungen, die eine Maximierung des deki@n Versuchsergebnisses hervorbringen, mit
besonderem Interesse nachgegangen werden mussedieseam Grund ist es zwangslaufig erfor-
derlich, auch nichtlineare Zusammenhange zu bdeach

Die Literatur schlagt in einem solchen Falle densitz eines quadratischen Modells zur empiri-
schen Beschreibung der Abhéngigkeit der Zielgifden den einzelnen Faktoren vor /KLEO3b/. In

IWEI99/ wird erwahnt, dass oftmals kein komplizeeels Modell erforderlich ist, als ein solches mit
Termen der Ordnung 2, um eine zufriedenstellender2apassung zu gewéhrleisten. Die Anpas-
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sung des quadratischen Modells erfolgt in gleidMeise wie bei den Screening-Modellen in den
Kapiteln 5.7.1.3, 5.7.2.3 und 5.7.3.3 durch ,lesagtares fit* /ORT/.

Ein quadratisches Regressionsmodell fur beispietenavei Faktorem; undx, besitzt die folgen-
de algemeingultige Form /KLEO3b/:

Vi=Bo+ L Xai+ B Xoi + B Xa? + Buo Xui - Xoi + Boz Yot + & Formel 7.1

In Formel 7.1 werden die Koeffizienten des Regmsanodells miis bezeichnetes steht fur den
Betrag, um den die Messwerte nur zuféllig von demchl das Modell ausgedriickten Zusammen-
hang zwischen Ziel- und Einflussgrof3en abweicherbed den Koeffizientef der linearen Terme

X1 undx,, die die Effekte der Faktoren darstellen, existiesowohl ein Koeffizient vor; - x,, der

den Effekt der Wechselwirkung beschreibt, als aacéffizienten vorx,® undx,?, die quadratische
Effekte der Faktoren widerspiegeln. Zur Bestimmudrgser quadratischen Effekte sind Versuchs-
plane mit mehr als zwei Faktorstufen notwendig /RBE/. Im folgenden Kapitel soll kurz auf die
wichtigsten, zur Erlangung des beschriebenen Ziglsetzbaren Versuchsplane eingegangen wer-
den.

7.1 Geeignete Versuchsplane zur Erstellung von nichtlisaren Regressionsmo-
dellen

Neben % und 3P-Planen, Box-Behnken-Planen, kleinen zusammengeseBdanen und optima-
len Planen, auf die hier nicht weiter eingegangenden soll, empfiehlt die Literatur an vorderster
Stelle die Verwendung sog. zentral zusammengesatetsuchsplane, die aus einem vollstédndigen
oder fraktionellen faktoriellen Versuchsplafi®2nit einer minimalen Auflésung von V bestehen,
die durch einen sog. Stern und ein sog. Zentruraretgwerden /KLEO3b/. In Bild 7.1 ist die An-
ordnung der Einzelversuche fir zwei Faktoren gecafgargestellt.

"
+@® ® Zentrum Bild 7.1: Grafische Darstellung eines
O / Stern zentral zusammengesetzten Versuchs-
/ plans far 2 Faktoren /VER/
O | @@
-@ : o
- . 0 + X1

Aus den Screening-Versuchspléanen ist die Bezeidapalen Faktorstufen mit den normierten Wer-
ten + 1 bekannt. Ein zentral zusammengesetzteruebsplan besitzt zusatzlich die normierten
Werte 0, die das Zentrum darstellen und,idie den Stern reprasentieren. Je nach mit eirem z

tral zusammengesetzten Versuchsplan verfolgtenkdighena undng, von denen letzteres die An-

zahl der Einzelversuche im Zentrum angibt, verstdne Werte aufweisen. In der Literatur wird
weiterhin die Empfehlung ausgesprochen, nach Mkt orthogonale Versuchsplane einzuset-
zen. Ein zentral zusammengesetzter Versuchsplan &knorthogonal bzgl. aller Terme in dem
durch Formel 7.1 ausgedrickten Modell bezeichnetiere wenn die folgende Gleichung erfullt ist
/KLEO3Db/:
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a’ =% (i,/N N,, — NW) Formel 7.2

Nw steht dabei fur die Anzahl der Einzelversucheamdluadrat, welches in Bild 7.1 exemplarisch
durch die beiden Faktoreq undx, aufgespannt wird\N bezeichnet die Gesamtzahl der Einzelver-
suche /KLEO3b/.

Ein orthogonaler Versuchsplan bietet zwei Vortedem einen besteht eine Unabhangigkeit der
Schatzwerte fur die Koeffizientefivoneinander, die in das durch Formel 7.1 ausgé&triModell
einflieBen, d. h. eine gegenseitige Beeinflusswh@usgeschlossen, zum anderen ist das Erhalten
maoglichst schmaler Vertrauensbereiche fur die Kopieffitens sichergestellt, wenn die Stufenwerte
far -1 und 1 sowie die Anzahl der Einzelversuchstdelegt sind /KLEO3b/.

7.2 Modellbildung fur Sekundarfaserstoff

Wie aus den Kapiteln 5.7.1.3 und 6.3 hervorgehtbeha sich das nicht ionogene
Neutralleimungsmittel Baysize |1 18 E (chemischeslifid x 4), welches mit der anionischen Kar-
toffelstarke Empre KPE emulgiert wurde, als sidaifite und der Prozessparameter Presskraft als
hochsignifikante Einflussgrof3e herausgestellt. ®ibsiden GrolRen flieRen somit als Faktoxen
undx; in den aufzustellenden zentral zusammengesetaesughsplan ein.

7.2.1 Orthogonaler, zentral zusammengesetzter Versuchspta

Der Versuchsplan lasst sich mit Hilfe der Statstitware JMP automatisch generieren, indem
Werte fur die kontinuierlichen Faktoresm undx, von -1 und 1 vorgegeben werden, im Dialogfeld
zur Wahl eines Versuchstyps der CCD-Orthogonal-BlEntral CompositeDesign) mit einer An-
zahl von 16 Einzelversuchen ausgewahlt wird sowie Aktivierung des Buttons ,Orthogonal® im
Dialogfeld zur Darstellung und Modifizierung des r¥iechsplans erfolgt. Eine Berechnung der
Werte fura undng wird nach Abschluss der Eingaben automatisch daftitnrt.

Da fir die Zugabe des chemischen Additivs x 4 voensktller eine obere Grenzkonzentration von
0,3 % bez. auf otro Stoff angegeben wird /BAY05ad diese Konzentration bereits der Faktorstufe
+1 in den Screening-Versuchsreihen zugeordnet wunthemaglichst aussagekraftige Ergebnisse
zu erhalten, darf die Konzentration fur die Fakigies +a nicht weiter erhéht werden. Ahnliches
gilt fur die Presskraft. Auch hier wurde der Faktafe +1 in den Screening-Versuchsreihen ein
unter Berlcksichtigung des Potentials der Pressstater Faserformversuchsanlage maximaler
Wert von 150 kN zugewiesen, so dass eine Erhohuegesl Wertes zur Realisierung der
Faktorstufe & ebenfalls nicht zul&ssig ist. Die Literatir hdit §olche Falle, beispielsweise bei der
Existenz von technischen oder anderen Grenzenidistidifenwerte der Faktoren, der Méglichkeit,
nur gewisse Stufenwerte realisieren zu konnen /KIE@der der Tatsache, dass eine dem Wert +
entsprechende Faktorstufe praktisch nicht errerctg#baIMP02a/, die Losung bereit, dem zuné&chst
erstellten Versuchsplan ein sog. Rescaling zu mieteen. Dabei werden den Faktorstufenr au-
tomatisch die urspriinglichen Werte der Faktorstdfdnzugeordnet. Fur die neuen, nach dem Re-
scaling fur den zentral zusammengesetzten Verslaohsplevanten Faktorstufen O und + 1 wird
eine entsprechende Anpassung vorgenommen /JMHAD2a&h Aktivierung des Buttons ,Inscribe”
im Dialogfeld zur Darstellung und Modifizierung d®ersuchsplans lasst sich die beschriebene
Anderung problemlos mit der verwendeten Statisfiksare durchfiihren. Tabelle 7.1 zeigt den
modifizierten, orthogonalen, zentral zusammengéset¥ersuchsplan fur Sekundarfaserstoff, in
dem die beiden Einflussgro3en auf jeweils 5 Stutaiiert werden und in dem die ermittelten Zug-
festigkeiten der Streifenproben als Versuchsergslenin der letzten Spalte eingetragen sind. Da die
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aufzubringende Presskraft in einen aquivalentenr&lylikdldruck umgerechnet werden muss, der
sich mit Hilfe des an der handbetatigten Hydraukigge montierten Manometers einstellen lasst, ist
es fur die Versuchsdurchfihrung praktischer, damcin bar anstelle der Kraft in kN anzugeben.

Tabelle 7.1: Orthogonaler, zentral zusammengesetzter Versughsfilr Sekundarfaserstoff mit

Versuchsergebnissen

Nr. | Konzentration | Konzentration | Presskraft bzw.| Presskraft bzw.| Zugfestigkeit
Baysize | 18 E| Baysize | 18 E| Pressendruck Pressendruck [IN/mm?]
[Faktorstufe] [%0] [Faktorstufe] [bar]

1 1 0,256 1 396,902 11,596
2 0 0,15 -1,414 0 4,384
3 0 0,15 1,414 465 13,778
4 0 0,15 0 232,5 11,460
5 1,414 0,3 0 232,5 10,927
6 0 0,15 0 232,5 10,140
7 -1 0,044 -1 68,098 6,430
8 0 0,15 0 232,5 9,863
9 0 0,15 0 232,5 9,262
10 1 0,256 -1 68,098 6,738
11 0 0,15 0 232,5 9,213
12 -1,414 0 0 232,5 7,569
13 -1 0,044 1 396,902 9,771
14 0 0,15 0 232,5 10,609
15 0 0,15 0 232,5 9,293
16 0 0,15 0 232,5 10,956

Wie aus dem Versuchsplan ersichtlich wird, wurdawrder Basis eines Wertes von 1,414 dtr
und eines Wertes von 8 fig erstellt. Dem Versuchsplan, der &liss 16 Einzelversuchen besteht,
lasst sich weiterhin entnehmen, dass die Ankightler Einzelversuche in der durch die beiden Fak-
toren aufgespannten Ebene, in der die Faktoresuifenwerte + 1 annehmen, mit 4 zu beziffern
ist. Mit a = 1,414,N = 16 undNy = 4 ergibt sich auf beiden Seiten der durch Forfm2lausge-
driickten Gleichung ein Wert von 2. Die Orthogo#glides Versuchsplans ist somit nachgewiesen.

Diejenigen Prozessparameter, die sich im Rahmennd&apitel 6.3 durchgefuhrten Screening-
Versuche als nicht-signifikant erwiesen haben, eerdls Konstanten fur die in diesem Kapitel
durchzufihrenden Versuche betrachtet, die in dégraiur als sog. Response Surface Designs
(Wirkflachen-Versuchsplane) bezeichnet werden /S¥LMie Konstanten besitzen dabei Werte,
die Mittelwerte derjenigen Werte darstellen, di@ dkaktorstufen £ 1 in den Screening-Versuchen
zugeordnet wurden. Die Versuchsobjekte und deridélsablauf sind in Analogie zu den durchge-
fuhrten Screening-Versuchsreihen zu betrachten.

In Kapitel 5.6 wurde erwahnt, dass die Messwerntelié@ Zugfestigkeiten unter der Voraussetzung
einer Herstellung der Streifenproben unter gleicBexdingungen mit einer Standardabweichung
von ca. 1 N/mrstreuten. Diese Behauptung kann durch die insgesam durchgefiihrten Einzel-
versuche im Zentrum bestétigt werden. Eine Berenprder Standardabweichung der dort gemes-
senen Zugfestigkeiten ergibt einen Wert von 0,848nY.
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7.2.2 Versuchsauswertung mit der Statistiksoftware JMP

Wie bereits in Kapitel 7 erwahnt, erfolgt die Anpassg des quadratischen Modells in gleicher Wei-
se wie bei den Screening-Modellen durch ,least sepifit”. Im Dialogfeld der Statistiksoftware zur
Anpassung des Modells lassen sich Schwerpunkte beglAuswertung setzen, die von dem ge-
wahlten mathematischen Verfahren zur Modellanpassmtsprechend berticksichtigt werden. Zur
Wabhl stehen die Optionen ,Effect Screening” undfgEf Leverage“. Eine Auswertung unter Ver-
wendung des Schwerpunktes ,Effect Screening” bigitdt an, wenn die Untersuchung vieler Ef-
fekte im Vordergrund steht. Details sind zunachmstiahtig, solange nicht bekannt ist, welche Ef-
fekte starker und welche schwacher sind. Das ,Effareening” kommt typischerweise bei der
Auswertung von Screening-Versuchen zum Einsatdiarviele Effekte, aber nur wenige Beobach-
tungen einflielRen und in denen das vordergriinaiggrdsse mehr in dem Finden starker Effekte als
in dem Testen von Signifikanzen liegt. Sind allegdi Detailinformationen bzgl. der Signifikanz
eines jeden einzelnen Effekts erwinscht, sollte, auch in dem hier vorliegenden Fall, die Aus-
wertung unter Verwendung der Betonung ,Effect Lagef* durchgefihrt werden /JJIMP02b/.

Eine gute Moglichkeit zur grafischen Betrachtung dellstiandigen Modell-Hypothese bietet die
Auftragung der Werte der echten Versuchsergebigisgen die der vorhergesagten in einem Streu-
diagramm. Der in Bild 7.2 gezeigte Actual by PréslicPlot stellt ein solches Diagramm dar.

<14
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< 124
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Z
T 87 . .
S . Bild 7.2: Actual by Predicted Plot
B 6
£
[e))
El 4 = I I | I
4 6 8 10 12 14
Zugfestigkeit [N/gmm)] Predicted
P=0,0003 RSg=0,88
RMSE=0,9845

Liegen Punkte auf der eingezeichneten 45°-Liniad gie tatséchlichen und die vorhergesagten
Versuchsergebnisse identisch. Der vertikale Abs&inds Punktes zu der 45°-Linie markiert den
Unterschied zwischen den echten und den prognedéni Werten und stellt den Restfehler (resi-
dual error) dar. Die horizontale gestrichelte Lingprasentiert den Mittelwert. Der Abstand eines
Punktes zu dieser horizontalen Linie verdeutlidet @ro3e des Residuums, die es nach dem Ent-
fernen aller Effekte aus dem Modell annehmen wiRlesétzlich in das Streudiagramm einge-
zeichnet sind die Kurven, die den 95%-Vertraueresblkrder vollstandigen Modell-Hypothese ein-
grenzen. Fur den Fall, dass die Kurven nicht digzbatale Linie beinhalten, kann von einem sig-
nifikanten F-Test fur das ganze Modell gesprocherden /SALO5/.

Ein F-Test vergleicht die Anpassung an die gegaib®waen durch das erstellte Modell und durch
ein einfaches Durchschnittsmodell, welches ledigbris einem Schéatzwert des Mittelwertes der
Daten besteht. Der Vergleich beruht dabei auf ddegechnung der Quadratsummen der Residuen.
Resultiert aus der Verwendung des erstellten Medwmlktelle des einfachen Durchschnittsmodells
keine Verbesserung bzgl. der Anpassung an die gagelbDaten, liegt der Wert des F-Tests, die F
Ratio, auf deren Berechnung und Bedeutung bemitsapitel 5.7.1.3 eingegangen wurde, in der
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Néhe von 1. Je besser die Anpassung an die Dateh das erstellte Modell im Vergleich zu dem
einfachen Durchschnittsmodell wird, desto starkeigs der Wert fur den F-Test an /SALO5/.

In Bild 7.2 ist das Signifikanzniveau bzw. der p-itVéer F Ratio mit 0,0003 angegeben. Tabelle
7.3 lasst sich fur die F-Ratio ein Wert von 14,43@nehmen. Da sich dieser Wert deutlich von 1
abhebt und als hochsignifikarpp € 0,0003) zu bezeichnen ist, kann behauptet werdass das
erstellte Modell fur eine bessere Datenanpassurgy ats das einfache Durchschnittsmodell. Das
erstellte Modell als Ganzes ist folglich als hoghsikant anzusehen /SALO5/. Der ebenfalls in
Bild 7.2 dargestellte Wert des BestimmtheitsmaReswvelches bereits in Kapitel 5.7.1.3 anhand
von Formel 5.4 erlautert wurde, lasst auf eine gigaauigkeit des Modells schliel3en (RSq = 0,88).
In der Literatur sind Werte fiR? von mehr als 0,8 erwiinscht /ORT/. Der kleine \ert Standard-
abweichung der Stérung (RMSE = Root Mean SquarerExon 0,985 stellt einen eindeutigen
Beweis dafir dar, dass das Modell eine gute Vodgaféhigkeit besitzt /JIMP02a/. Die Standard-
abweichung der Storung, auf deren Idealwert in tehfa.7.1.3 hingewiesen wurde, lasst sich wie
folgt berechnen /JIMPO02b/:

Root Mean Square Error = (Mean Square for Etror) Formel 7.3

Bis auf die Grolie RSquare Adj (RSquare Adjusted KaimrekturmaBRzadj, /ORT]/) ist der Inhalt
der Summary of Fit Tabelle (siehe Tabelle 7.2) @udich in Kapitel 5.7.1.3 behandelt worden.
Das KorrekturmafRzadj_ nimmt eine Anpassung des Bestimmtheitsma®egor, um Modelle mit
einer unterschiedlichen Anzahl an Parametern besgermander vergleichen zu kdnnen, indem
Freiheitsgrade bei der Berechnung Berlcksichtigurden /JMPOZb/RZadj_ anstelle vorR¥ findet
aber auch dann Verwendung, wenn Modelle mit vielkoeffizienten vorliegen, wobei gilt

[IMPO2b/: f
Mean Square for Error
RSquare Adj = 1 a mit Reag, < RZ < 1 /ORT/ Formel 7.4

Mean Square for C. Total

Der Wert fur Mean Square for C. Total lasst sidmaéien, indem der Wert des Ausdrucks Sum of
Squares for C. Total durch den entsprechendenditsgnad dividiert wird /JJIMP0O2b/.

Tabelle 7.2: Summary of Fit

RSquare 0,878341
RSquare Adj 0,817511
Root Mean Square Error 0,984531
Mean of Response 9,499293
Observations (or Sum Wgts) 16

Eine Erklarung der Analysis of Variance Tabelleeli® Tabelle 7.3) erfolgte sowohl in Kapitel
5.7.1.3 als auch im Zusammenhang mit den Erlaugemizu Bild 7.2.

Tabelle 7.3: Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 5 69,980257 13,9961 14,4393
Error 10 9,693007 0,9693 Prob > H
C. Total 15 79,673264 0,0003

Wichtig fur die Beurteilung eines Modells ist diex@hfiihrung eines sog. Lack of Fit Tests. Ein
Lack of Fit Test stellt das Gegenteil des o. g.d5t$ dar. Wahrend mit einem F-Test Uberprift
wird, ob samtliche Effekte in dem erstellten Modal signifikant zu bezeichnen sind, untersucht
der Lack of Fit Test, ob ein signifikanter Effektigtiert, der nicht in das Modell eingeflossen ist.
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Dazu wird das angepasste Modell mit einem geséttifytodell verglichen, welches dieselben Ter-
me verwendet. Unter einem geséttigten Modell isliesem Zusammenhang ein Modell zu verste-
hen, welches einen Parameter fir jede KombinaterFdktorwerte besitzt. Im Gegensatz zu allen
anderen Tests sind nicht-signifikante Lack of FesiE erwiinscht. Ein signifikanter Lack of Fit Test
ist als Hinweis zu verstehen, dem Modell weiterielge hinzuzufiigen, indem Terme héherer Ord-
nung als bisher oder Wechselwirkungen zwischenkddtoren in dem Modell verwendet werden.
Neben der zur Durchfihrung eines Lack of Fit Tesfterderlichen Voraussetzung eines nicht ge-
sattigten Modells muss die Bedingung einer exaki#ederholung von Faktorkombinationen im
Versuchsplan erflllt sein. Mit Hilfe dieser exakt@&fiederholungen lasst sich die Fehlervarianz
abschatzen, die als echter Fehler (pure error)idderet wird, welcher unabhangig davon ist, ob das
Modell richtig oder falsch ist /SALO5/.

Tabelle 7.4 stellt die Ergebnisse des Lack of E&t$ in Ubersichtlicher Form dar. Der Freiheitsgrad
des Gesamtfehlers des angepassten Modells (Tatal BF) entspricht dem Error-Freiheitsgrad in
Tabelle 7.3 und lasst sich in die beiden andereffabelle 7.4 aufgefihrten Freiheitsgrade auftei-
len. Der Freiheitsgrad des echten Fehlers (Puma EX¥) kann laut Definition aus der Anzahl der
exakten Wiederholungen einer Faktorkombination ghatti des Wertes 1 berechnet werden
/[IMPO2b/. In dem hier vorliegenden Fall ergibt sscmit bei einer achtmaligen Wiederholung der
Faktorkombination, die aus einer Additivkonzentratvon 0,15 % und einem Pressendruck von
232,5 bar besteht, ein Freiheitsgrad von 7. DerdAuek Lack of Fit DF ist schlief3lich als Diffe-
renz aus dem Freiheitsgrad des Gesamtfehlers undide echten Fehlers anzusehen /IMPO02b/.

Bei einer Betrachtung der Quadratsummen wird zwstadéutlich, dass die Summe der Quadrate
des Gesamtfehlers derjenigen des Fehlers aus &abalentspricht. Die in Tabelle 7.4 angegebene
Summe der Quadrate des echten Fehlers stellt disehéitzung des Anteils des wahren Zufalls-
fehlers dar, der nicht durch Modelleffekte erklitd. Eine fur die Beurteilung des Modells wich-
tige GroRRe, der Ausdruck Lack of Fit Sum of Squal&sst sich aus der Differenz der Quadrat-
summen des Gesamtfehlers und des echten FehleirsngenvNimmt dieser Ausdruck grof3e Werte
an, muss davon ausgegangen werden, dass das Mmilhdaquat bzgl. der Daten ist /JJIMP02b/.
In dem hier vorliegenden Fall muss ein Wert vorb4,@ls klein bezeichnet werden, insbesondere
deshalb, weil er unterhalb des Wertes von 5,03aligirSumme der Quadrate des echten Fehlers
liegt.

Der Quotient aus Mean Square for Lack of Fit undaM&quare for Pure Error ergibt schlief3lich
die F Ratio des Lack of Fit Tests, der die Hypothiestet, dass die Differenz aus dem Restfehler
des Modells und dem echten Fehler, die lack oéribr genannt wird, Null ist /JJMP02b/. In dem
hier vorliegenden Fall erweist sich diese GroRRenadht-signifikant p = 0,1815). Aus diesem Er-
gebnis geht hervor, dass das Modell als adaquéatdeagenthaltenen Terme anzusehen ist /[SALO5/.

Unter dem Begriff Max RSq ist abschlieBend ein nmmates BestimmtheitsmalR® zu verstehen,
welches durch ein Modell erreichbar ist, das ledmgtlie in dem Modell enthaltenen Variablen be-
nutzt. Da der echte Fehler als invariant bzgl.Ftem des Modells bezeichnet werden kann und das
minimal maogliche mittlere Fehlerquadrat darstdi¢rechnet sich die GrolRe Max RSq wie folgt
I1IMPO2b/:

Sum of Squares (Pure Error)
Max RSq=1- Formel 7.5
Sum of Squares (C. Total)
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Tabelle 7.4; Lack Of Fit

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Lack Of Fit 3 4,6540506 1,5513% 2,1551
Pure Error Y 5,0389562 0,71985 Prob > F
Total Error 1( 9,6930069 0,1815
Max RSg

0,9368§

Eine Erlauterung der Bedeutung der in Tabelle dfgeftihrten GroRen erfolgte bereits in Kapitel
5.7.1.3. Im Dialogfeld der Statistiksoftware zure3fikation des Modells lassen sich durch Aufruf
des Makros ,Response Surface” die zur ErstellungeWirkflachenmodells notwendigen linearen
und quadratischen Terme sowie solche, die unterdlitine Faktoren enthalten, automatisch kon-
struieren /IMPO2b/. Zuvor ist es allerdings erfdide, die Haupteffekte zu identifizieren. Nach
Aufruf des o. g. Makros wird ihnen von der Softwargomatisch das Kirzel ,&RS* angehangt,
welches auf das Wirkflachenmodell (Response Surfdodel) hinweist /SALO5/. In der zweiten
Spalte der Tabelle 7.5 sind die Abschatzungenidealen Terme, der quadratischen Terme jedes
einzelnen Faktors und des Terms, der beide Fakimeeicksichtigt, dargestellt. Mit Hilfe dieser
Koeffizienten lasst sich die Modellgleichung in delgenden Form ausdricken:

o, [N/mm?] = 5,085 + 8,110 c [%] — 49,638 (c [%] — 0,15} + 0,0163- p [bar] — 0,0000237
(p [bar] — 232,500)+ 0,0217- (c [%] — 0,15)- (p [bar] — 232,500) Formel 7.5

Werden in obenstehender Modellgleichungdiitonzentrationen des chemischen Additivs Baysize
| 18 E in einem Bereich zwischen 0 und 0,3 % undoftiydraulikdldriicke in einem Bereich zwi-
schen 0 und 465 bar eingesetzt, die Presskraftesclzen O und 150 kN bzw. Flachenpressungen
der Faservliese zwischen 0 und 5 N/nhgteichzusetzen sind, so kénnen entsprechende ¥arhe
gewerte der Zugfestigkeiten einer aus Sekundadtderhergestellten Streifenprobe berechnet
werden.

Tabedlle 7.5: Parameter Estimates

Term Estimate Std Errof t Ratio Prob>|t
Intercept 5,0850756 0,77834 6,53 <,0001
Konzentration&RS 8,1095467 3,281769 2,47 0,0330
(Konzentration-0,15)*(Konzentration-0,1%) -49,63766 30,94081 -1,60 0,1397
Pressdruck&RS 0,0163361 0,002117 7,72 <,0001
(Pressdruck-232,5)*(Pressdruck-232,5) -0,0000240,000013 -1,84 0,095
(Konzentration-0,15)*(Pressdruck-232,5 0,0217479 0,02823 0,77 0,4589

In Kapitel 7 wurde erwahnt, dass Interesse an digiga Einstellung der Einflussfaktoren besteht,
die zu einer Maximierung des Versuchsergebnissed. funter Zuhilfenahme sog. Winschbar-

keitsfunktionen, die sich maximieren, minimierereodinsichtlich eines bestimmten Ziels optimie-

ren lassen /[IJMPO2b/, kénnen fir jeden Einflussfaktg. Winschbarkeitslinien erzeugt werden.
Die Winschbarkeit wird dabei auf einer Skala vorl Kis Eins angegeben /JMP02a/. Wie aus der
Darstellung rechts im oberen Bereich des Bildesersgchtlich ist, wurde eine Maximierung der

Winschbarkeitsfunktion vorgenommen.
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Bild 7.3 lasst sich entnehmen, dass die maximalesttibarkeit mit einem Wert von 0,905 bezif-
fert werden kann, wenn beide Einflussgrof3en ihrexiMalwerte von 0,3 % bzw. 465 bar anneh-

men. Der Vorhersagewert der Zugfestigkeit besitatrdbei dieser maximal erstrebenswerten Ein-

stellung der Einflussfaktoren einen Wert von 13,87&nt, dessen Berechnung unter Beriicksich-
tigung des 95 %-Konfidenzintervalls durchgefihntdVidJMPO02b/.

Tabelle 7.6 verdeutlicht abschlieBend die gute ¥magefahigkeit des Modells, indem die tatsach-

lichen den vorhergesagten Versuchsergebnissen igjegeyestellt werden. Es sollte allerdings nicht
Uber den untersuchten Bereich der Einflussgro(¥sauisi extrapoliert werden /STAOQO/.

Tabelle 7.6: Vergleich zwischen wahrer und prognostizierter f2atigkeit

Nr. | Konzentration | Presskraft bzw.| Zugfestigkeit | Durch das Modell vor-
Baysize | 18 E| Pressendruck IN/mm?] hergesagte Zugfestig-
[%] [bar] keit [N/mm?]

1 0,256 396,902 11,596 12,824
2 0,15 0 4,384 5,018
3 0,15 465 13,778 12,614
4 0,15 232,5 11,460 10,099
5 0,3 232,5 10,927 10,199
6 0,15 232,5 10,140 10,099
7 0,044 68,098 6,430 5,733
8 0,15 232,5 9,863 10,099
9 0,15 232,5 9,262 10,099
10 0,256 68,098 6,738 6,695
11 0,15 232,5 9,213 10,099
12 0 232,5 7,569 7,766
13 0,044 396,902 9,771 10,345
14 0,15 232,5 10,609 10,099
15 0,15 232,5 9,293 10,099
16 0,15 232,5 10,956 10,099
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7.2.3 Uberprifung des Regressionsmodells

Um von einem realitdtsnahen Regressionsmodell Bprezu kbnnen, ist zu Uberprifen, ob sich die
im Folgenden genannten Annahmen bestatigen ladeerjne Grundvoraussetzung fir die Durch-
fuhrung einer Regressionsanalyse darstellen /STABBE94/, /KLEO3b/.

1. Die Residuen besitzen eine identische Varianz.

2. Die Verteilung der Residuen kann als Normalverteglangesehen werden.
3. Die Residuen weisen einen Mittelwert von Null auf.
4

. Die Residuen zeichnen sich durch eine Unkorrektrthus, d. h. sie sind unabhéangig von-
einander.

Auch wenn in der Literatur der Hinweis zu findet) dass ein Modell bereits als optimal bezeichnet
werden darf, wenn nur die Voraussetzungen (1.),uf®d (4.) als erfillt gelten /CO092/, wird em-
pfohlen, zu Gberprufen, ob ein Trend des Versugetmrisses Uber der Versuchsnummer zu erken-
nen ist /KLEO3b/. Darliiber hinaus sollte gewéhréisein, dass keine Korrelation der Einflussfak-
toren vorliegt /SNE94/ und dass die Residuen, diae&kAusreil3er besitzen durfen, als klein zu be-
zeichnen sind /ORT/. Zur Uberprifung einer konstantarianz der Residuen wird ein sog. Tukey-
Anscombe Plot erstellt, in dem die Residuen Uberadghergesagten Ergebnisgréfien aufgetragen
werden /STAOO/.

1,5 =
El -
o 1,0_ n
3 y :
o 0,54 -
£ 00 -— . : -
g " Bild 7.4: Residual by Predicted Plot, auch
2057 . - Tukey-Anscombe Plot genannt
4= |
2-1,0
N -

-1,5 T T T T

4 6 8 10 12 14
Zugf. [N/gmm] Predicted

Zur einfacheren Beurteilung der Verteilung der Resn ist in Bild 7.4 eine waagerechte Linie ein-
gezeichnet, die den Wert kennzeichnet, den deeMigirt der Residuen annehmen sollte (s. 0.). In
der Literatur lasst sich der Hinweis finden, daghinvon einer konstanten Varianz der Residuen
gesprochen werden kann, wenn diese einen Trichiggnb D. h. ihre Standardabweichung und

somit auch ihre Varianz nehmen mit zunehmendem \d&rtErgebnisgrof3e zu. In einem solchen
Falle fuhrt eine Transformation der ErgebnisgroBafig zu einer Verbesserung /KLEO3b/. Eine

Trichterform, wie sie in /KLEO3b/ sowohl beschriebas auch grafisch dargestellt wird, ist in Bild

7.4 nicht auszumachen, da die Streuung der Residitemachsenden Werten der durch das Modell
vorhergesagten Zugfestigkeiten nicht kontinuierlmimimmt, sondern zunachst sogar abnimmt.
Zwar ist danach wieder eine groR3er werdende Stgeaunerkennen, jedoch nimmt sie flr weiter

anwachsende Werte der ErgebnisgréRe nicht mehkufgrund dieser Tatsache und des Umstan-
des, dass die Residuen gleichmaldig um den Mittelegr Null angeordnet sind, kann die Varianz

der Residuen als konstant angenommen werden.

In einem nachsten Schritt gilt es zu Uberprufensich bei der Verteilung der Residuen von einer
Normalverteilung sprechen lasst. In Bild 7.5, dassehter Bereich einen Q-Q-plot darstellt, sind
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die Residuen gegen die theoretischen Quantile @emalverteilung aufgetragen. Auf Grund der

Tatsache, dass in dem hier vorliegenden Fall di&kfeum Bereich der 45°-Geraden liegen und da
in den Randbereichen rechts und links im DiagraremekAbweichungen zu erkennen sind, ist von
einer Normalverteilung der Residuen auszugehen.

1,5 ———— ——
.01 .0510 .25 .50 .y5 .90M5 .99
1_ l
0.5 Bild 7.5: Q-Q-plot der Residu-
en Uber theoretische Quantile
0- der Normalverteilung (normal
plot), der um einen outlier box
-0,59 plot (links) erganzt ist
- T
-1,54
I ! ! ! I
3 2 -1 0 1 2 3
Normal Quantile Plot

Normal(-1e-15,0,80387)

Da der QuotienW des Shapiro-Wilk-Tests nahe bei 1 liegt (0,948) dar p-Wert als Wahrschein-
lichkeitsaussage zum Zutreffen der Hypothese, da&sNormalverteilung vorliegt, gentigend grof3
ist (0,459), bestatigt dieser zusatzliche Test whats Hilfe des Q-Q-plots gewonnene Ergebnis
ISHAQ9/. Tabelle 7.7 zeigt die Ergebnisse des mitStatistiksoftware JMP durchgefiihrten Shapi-
ro-Wilk-Tests.

Tabdle 7.7: Goodness-of-Fit Test

Shapiro-Wilk W Test

W Prob<w
0,947989 0,4585

In einem weiteren Schritt muss nachgewiesen werdless die Residuen einen Mittelwert von Null
aufweisen. Eine Erfillung dieser eingangs als P@n#éfinierten Annahme ist von entscheidender
Bedeutung, damit eine unverzerrte Schatzung destdaaten im Regressionsmodell gewahrleistet
werden kann /ASH90/.

Tabelle 7.8: Mittelwert der Residuen

Residuen [N/mnf] -1,228; -0,634; 1,165; 1,360; 0,728; 0,041;
0,698; -0,236; -0,838; 0,043; -0,887; -0,197;
-0,574; 0,509; -0,806; 0,857

Mittelwert der Residuen [N/mm?] 1,2510°

Wie aus Tabelle 7.8 ersichtlich wird, nimmt der télivert der Residuen einen Wert von annéahernd
Null an, so dass die Bedingung, die zu Beginn di¢&gpitels formuliert wurde, als erfiillt angese-
hen werden kann.
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Ein letzter notwendiger Schritt zur Rechtfertigutey Aussage, dass ein Modell als optimal ange-
sehen werden kann, sieht die Uberpriifung der Residuf Unabhangigkeit vor. Eine Korrelation
der Residuen tritt hdufig bei ungeplanten Versumhsn auf. Aufgrund der Tatsache, dass in der
vorliegenden Arbeit die durchzufiihrenden Versuahe die Einflussgrof3en exakt geplant sind und
die Einstellung letzterer durch den Versuchsplargeschrieben wird, ist die Gefahr einer Verlet-
zung der eingangs unter Punkt 4 formulierten Anrahia sehr gering einzuschéatzen /LANO7/.

Auch wenn das vorliegende Regressionsmodell sdma@imal zu bezeichnen ist, sollen dennoch
die zu Beginn dieses Kapitels in /KLEO3b/, /SNE@AH /ORT/ ausgesprochenen Empfehlungen
weiter verfolgt werden. Da Fehler bei der Versucinshfiihrung aufgrund der Tatsache, dass die
Werte der EinflussgrofRen entweder von der CNC-Mascisteuerung der Faserformversuchsanla-
ge Uberwacht und geregelt oder einmal manuell stetifeund dann nicht mehr verandert werden,
auszuschlie3en sind, ist nicht damit zu rechness d&ch ein Trend des Versuchsergebnisses tber
der Versuchsnummer abzeichnet (vgl. /LANQ7/).

Die Gewahrleistung einer nicht vorhandenen Korrelaten Einflussfaktoren wird in /REG09/ als
sehr wichtig erachtet, da anderenfalls alle wesdwth auf der Regressionsanalyse basierenden
Schlusse mit extremer Vorsicht gezogen werden miigsSae Korrelationsprifung lasst sich durch
eine Bestimmung der sog. Condition Number durctdiihdie in der Literatur auch Varianzinflati-
onswert genannt wird /RINO5/. Die Condition Numbaie den Condition Index der einzelnen un-
abhangigen, d. h. unkorrelierten Variablen mit dgigfdten Wert wiedergibt, reprasentiert die Kol-
linearitat von Kombinationen von Variablen /HOPOBEi Vorliegen von Multikollinearitat bzw.
Kollinearitdt /MULO9/, also bei Vorhandensein eingehr grof3en Korrelation der Variablen
/IREGO09/, steigen die einzelnen Condition Indicegrtd/flr die Condition Number von 15 signali-
sieren ein Multikollinearitatsproblem. Liegen dieevie fir die geschatzten Regressionen deutlich
darunter, sind die Regressionen nicht durch Kaiicelan der einzelnen Variablen untereinander
verzerrt /[HOPO8/. Laut /STAQ9b/ besitzt ein orthogler Plan eine Condition Number von 1. Nach
/RINO5/ bedeutet ein Varianzinflationswert von lederum, dass alle Variablen orthogonal zuei-
nander, d. h. unkorreliert sind /STAO0O/. Da diehlodgonalitat des Versuchsplans in Kapitel 7.2.1
nachgewiesen wurde, kann davon ausgegangen welaenkeine Korrelation der Einflussfaktoren
vorliegt.

Um das Regressionsmodell auch unter Beriicksichgigies letzten empfohlenen Prufkriteriums als
optimal bezeichnen zu kdnnen, gilt es, den Nachmeisrbringen, dass die Residuen klein sind und
keine Ausreil3er besitzen. Der Beweis, dass es wsetkleine Residuen handelt, ist unmittelbar
durch Tabelle 7.8 erbracht. Zur Detektierung vorsw&i3ern kann der im rechten Bereich des Bil-
des 7.5 dargestellte Q-Q-plot sinnvoll eingesektdsn. Liegen Punkte weit von der 45°-Geraden
entfernt, also an den Réandern, so sind sie nacAQO&Tals Ausreil3er zu bezeichnen. Unter Aus-
reiBern sind dabei Ergebnisse zu verstehen, densiftfhtlich nicht zu den anderen Ergebnissen
passen. Sie kdnnen durch

» einen falsch eingestellten Faktor,
» falsches Ablesen eines Messgerats,
« einen Ubertragungsfehler o. &.

verursacht werden, d. h. durch Fehler beim VersbehAusreil3er das Ergebnis der Auswertung
verfalschen wirden, dirfen sie in der weiteren gsmhicht berlcksichtigt werden. Wenn mdoglich,
sollte die Ursache fir die Abweichung gesucht uasl Brgebnis korrigiert oder der betroffene Ein-
zelversuch wiederholt werden. Ist eine Wiederholdeg Einzelversuchs nicht mdglich, wird dieser
Wert gestrichen. Dabei ist jedoch sehr vorsichtigrzugehen. Insbesondere wenn die
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Faktorstufenkombination nur einmal realisiert wyrkdann ein Ausrei3er die berechneten Effekte
unbemerkt verfalschen. Umgekehrt kann ein scheambausreil3er auch auf bisher unbekannte,
wichtige Einflisse hinweisen /KLEO3b/. Zur Untetgting der Detektierung potentieller Ausreil3er
wird dem Q-Q-plot haufig ein sog. outlier box pluhzugefiigt (siehe linker Bereich des Bildes
7.5). Kernelement dieses Plots ist ein Rechtecssateuntere kurze Seite das untere Quartil (25 %-
Quantil) und dessen obere kurze Seite das oberdilQuad%-Quantil) markieren. Die Differenz
der beiden Quartile heil3t interquartiler Bereicle B dem Rechteck angeordnete, horizontal ver-
laufende Linie kennzeichnet den Median der ResidDaém in das Rechteck eingezeichnete Raute
stellt den 95%-Vertrauensbereich dar, wobei digéviiler Raute den Mittelwert der Residuen an-
zeigt. Die beiden vertikal verlaufenden Linien (\&8kers), die von der oberen bzw. von der unteren
kurzen Seite des Rechtecks ausgehen, deuten aarindieeitesten entfernt liegenden Werte hin, die
in den Bereich einer festgelegten Verteilung fallbie links neben dem Rechteck angeordnete
Klammer grenzt die dichtesten 50 % der ResiduerSIA00/. Befinden sich ober- oder unterhalb
der Whiskers Punkte, so lassen sie sich nicht dgr festgelegten Verteilung zuordnen und kénnen
deshalb als mégliche Ausreil3er angesehen werdelRQ2M.

Im Zusammenhang mit den Erlauterungen zu dem ouittig plot soll an dieser Stelle kurz auf die
Begriffe Quantil und Median eingegangen werden. &ichprobenquantil 1asst sich fiir jeden Pro-
zentsatz zwischen 0 % und 100 % definieren, wobgilD0 %-Quantil den Maximalwert darstellt.
Folglich besitzen 100 % der Daten Werte, die kleioger gleich dem 100 %-Quantil sind. Das
75 %-Quantil stellt beispielsweise den Wert datethalb dessen 75 % der Datenwerte liegen oder
dem 75 % der Datenwerte entsprechen. Der Stichprobdian schatzt schliel3lich das 50. Quantil
einer Verteilung ab. Die eine Halfte der Anzahl @atenwerte liegt oberhalb, die andere Halfte
unterhalb des Stichprobenmedians /SALO5/.

Zusammenfassend lasst sich also festhalten, dasRetiiduen keine Ausreil3er besitzen, da zum
einen im Q-Q-plot keine Punkte auszumachen sirelettien grol3en Abstand zu der 45°-Geraden
aufweisen und sich zum anderen im outlier box plwér- oder unterhalb der Whiskers ebenfalls
keine Punkte finden lassen. Insgesamt kann daslezdRegressionsmodell folglich als realitdtsnah
bezeichnet werden, da samtliche Beweise zur Aufeglcaltung dieser Behauptung erbracht sind.

7.3 Modellbildung fur Zellstoff

Aus den Kapiteln 5.7.2.3 und 6.3 wird ersichtlidass der Parameter Konzentration als signifikante
und der Prozessparameter Presskraft als hoch&gmié EinflussgroRe zu bezeichnen sind. Das
Aufstellen des zentral zusammengesetzten Versumtis@rfolgt also auf der Basis dieser beiden
GrolR3en, die die Faktore undx;, darstellen. Aufgrund der Tatsache, dass umfasderideterun-
gen zu diesem Thema in Kapitel 7.2 ff. gegeben emydoll sich in den folgenden Kapiteln be-
wusst auf die wichtigsten Aussagen bzw. auf erwéswerte Anderungen im Vergleich zu Kapitel
7.2 ff. beschrankt werden.

7.3.1 Orthogonaler, zentral zusammengesetzter Versuchspta

In Kapitel 6.2 wurde erklart, warum die Hohe dermientration der Fasersuspension auf 0,75 %
begrenzt werden muss. Da dieser Wert bereits ddoifséufe +1 in den Screening-Versuchsreihen
entspricht, um maoglichst eindeutige Ergebnisse peeisten zu kdnnen, kann eine hohere Kon-
zentration fur die Faktorstufeatnicht realisiert werden. Der modifizierte, orthogte, zentral zu-
sammengesetzte Versuchsplan fur Zellstoff mit eWemiation der EinflussgroRen auf je 5 Stufen
und den Zugfestigkeiten der Streifenproben istabdlle 7.9 dargestellt.
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Tabelle 7.9: Orthogonaler, zentral zusammengesetzter Versughdpr Zellstoff mit Versuchser-
gebnissen

Nr. | Konzentration | Konzentration | Presskraft bzw.| Presskraft bzw.| Zugfestigkeit

Fasersuspen- | Fasersuspen- | Pressendruck Pressendruck IN/mm?]

sion sion [Faktorstufe] [bar]

[Faktorstufe] [%0]
1 0 0,5 1,414 465 18,305
2 0 0,5 0 232,5 12,734
3 0 0,5 0 232,5 12,364
4 0 0,5 0 232,5 12,722
5 0 0,5 -1,414 0 5,656
6 0 0,5 0 232,5 12,810
7 1 0,677 -1 68,098 7,778
8 1 0,677 1 396,902 19,145
9 0 0,5 0 232,5 10,674
10 -1 0,323 -1 68,098 9,165
11 0 0,5 0 232,5 13,536
12 -1 0,323 1 396,902 13,291
13 0 0,5 0 232,5 12,520
14 -1,414 0,25 0 232,5 7,226
15 0 0,5 0 232,5 14,352
16 1,414 0,75 0 232,5 11,843

Wie aus obigem Versuchsplan ersichtlich wird, nemmeN und Ny Werte von 1,414, 16 bzw. 4
an, mit denen sich auf beiden Seiten der durch Ebrn2 ausgedriickten Gleichung ein Wert von 2
erhalten lasst. Der Versuchsplan ist somit alsogwnal zu bezeichnen. In Analogie zu Kapitel
7.2.1 soll auch hier die Standardabweichung dezemtrum gemessenen Zugfestigkeiten berechnet
werden. Sie nimmt einen Wert von 1,048 N/fran und bekraftigt damit den in Kapitel 5.6 genann-
ten Wert.

7.3.2 Versuchsauswertung mit der Statistiksoftware JMP

Der in Bild 7.6 dargestellte Actual by PredictedtRjibt fir das Signifikanzniveau der F Ratio, fur
die sich aus Tabelle 7.10 ein Wert von 25,598 a&lpldasst, einen hochsignifikanten Wert von
< 0,0001 an. Das generierte Modell ist somit gegenidem einfachen Durchschnittsmodell als
deutlich besser anzusehen und kann als hochsignifkezeichnet werden /SALO5/.

Durch den sehr hohen Wert des Bestimmtheitsmalf3e®,88 wird deutlich, dass das Modell einen
grof3en Genauigkeitsgrad besitzt. Die mit einem Went 1,182 als klein zu beziffernde Standard-
abweichung der Stdrung zeigt, dass sich das Madsktzlich durch eine gute Vorhersagefahigkeit
auszeichnet /JJMPO02al/.
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Tabelle 7.10: Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 5 178,90432 35,7809 25,5984
Error 10 13,97777 1,3978 Prob > K
C. Total 15 192,88209 <,0001

Aus Tabelle 7.11, die die Ergebnisse des Lack bT€sts enthalt, wird deutlich, dass das Modell
als adaquat bzgl. der Daten angesehen werden @arder Wert von 6,286 fur den Ausdruck Lack
of Fit Sum of Squares kleiner ist als der der Suntee Quadrate des echten Fehlers (7,691)
[IMPO2Db/. Aufgrund der Tatsache, dass die Gro3atio Rls nicht-signifikant zu bezeichnen ist
(p=0,2169), lasst sich das Modell zusatzlich dweitte Adaquatheit bzgl. der enthaltenen Terme
charakterisieren /SALO5/.

Tabdle 7.11: Lack Of Fit

Source DK Sum of Squares Mean Square F Ratig
Lack Of Fit 3 6,286424 2,09547 1,9071
Pure Error 14 7,691342 1,0987¢ Prob > K
Total Error 1( 13,977767 0,2169
Max RSQ

0,9601

Mit Hilfe der in der zweiten Spalte der TabelleZ dufgefiihrten Abschéatzungen der Koeffizienten
der einzelnen Terme kann die Modellgleichung wigtftormuliert werden:

o, [N'mm?] = 2,925 + 7,776 ¢ [%] — 38,177 (c [%] — 0,5f + 0,0254- p [bar] + 0,00000111
(p [bar] — 232,500)+ 0,0623 (c [%] — 0,5) (p [bar] — 232,500) Formel 7.6

Die 0. g. Modellgleichung gestattet es, fur die Kemtration der FasersuspensoWerte zwischen
0,25 und 0,75 %, fur den HydraulikdldrupRNerte zwischen 0 und 465 bar (Presskraft zwis€hen
und 150 kN bzw. Flachenpressung des Faservliesisstzn 0 und 5 N/mfj einsetzen zu kénnen.
Als Ergebnis lassen sich dann Zugfestigkeiten emoesr Zellstoff gefertigten Streifenprobe vorher-
sagen.
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Tabelle 7.12: Parameter Estimates

Term Estimate Std Erro t Ratio  Prob>|t
Intercept 2,9251443 1,386342 2,11 0,061d
Konzentration&RS 7,7759371 2,364552 3,29 0,0082
(Konzentration-0,5)*(Konzentration-0,5) -38,1766113,37593 -2,85 0,0171
Pressdruck&RS 0,02538p70,002543 9,98 <,0001
(Pressdruck-232,5)*(Pressdruck-232,5) 0,00000111,00001% 0,07 0,9441
(Konzentration-0,5)*(Pressdruck-232,5) 0,06228450,02034 3,06 0,012¢

Zugfestigkeit
[N/gmm]

Desirability

25,6936

21,85348

3,8401

I+

-1,0292 7

1
0,996111 /

0-
| 1 |
Lo [Te) o Lo o
N 0,75 ™~ 465 2
o o
Suspensionskonz.  Pressendruck Desirability
[%6] [bar]

Bild 7.7: Prediction Profi-

ler mit vorhergesagtem
Versuchsergebnis bei be-
gehrenswertester Einstel-
lung der Einflussgrof3en
und maximierter Wiinsch-
barkeitsfunktion  (oben)
sowie Desirability Profiler

mit Wunschbarkeitslinien
und maximal erzielbarer
Wiinschbarkeit (unten)

Tabelle 7.13: Vergleich zwischen wahrer und prognostizierter fstigkeit

Nr. | Konzentration Presskraft bzw.| Zugfestigkeit | Durch das Modell vor-
Fasersuspension Pressendruck IN/mm?] hergesagte Zugfestig-

[%] [bar] keit [N/mm?]
1 0,5 465 18,305 18,675
2 0,5 232,5 12,734 12,714
3 0,5 232,5 12,364 12,714
4 0,5 232,5 12,722 12,714
5 0,5 0 5,656 6,873
6 0,5 232,5 12,810 12,714
7 0,677 68,098 7,778 6,943
8 0,677 396,902 19,145 18,909
9 0,5 232,5 10,674 12,714
10 0,323 68,098 9,165 7,814
11 0,5 232,5 13,536 12,714
12 0,323 396,902 13,291 12,539
13 0,5 232,5 12,520 12,714
14 0,25 232,5 7,226 8,384
15 0,5 232,5 14,352 12,714
16 0,75 232,5 11,843 12,272
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Wie bei der Modellbildung fur Sekundarfaserstofil zor Auffindung optimaler Einstellungen der
in das Regressionsmodell fur Zellstoff eingeflogsek&influssgrofRen ebenfalls von einer zu maxi-
mierenden Winschbarkeitsfunktion Gebrauch gemaentien. Wie aus Bild 7.7 ersichtlich wird,
kann die maximale Winschbarkeit mit einem Wert Qg896 beziffert werden. Voraussetzung da-
fur ist eine Wahl des Maximalwertes fiir beide Risfigrof3en, mit der der Vorhersagewert der Zug-
festigkeit einen Wert unter Beriicksichtigung des¥®onfidenzintervalls von 21,853 N/nfrer-
reicht. Zur Demonstration der guten Vorhersage#itgles Modells sind abschliel3end in Tabelle
7.13 sowohl die tatsachlichen als auch die vorlsagen Versuchsergebnisse dargestellt.

7.3.3 Uberprifung des Regressionsmodells

Zur Rechtfertigung der Behauptung, es handelesiclein realitditsnahes Regressionsmodell, ist in
Analogie zu Kapitel 7.2.3 in einem ersten Schiiteekonstante Varianz der Residuen nachzuwei-
sen. Bild 7.8 zeigt den fiir diese Uberpriifung geeign Tukey-Anscombe Plot.
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Bild 7.8 lasst den Schluss zu, die Varianz der dResi als konstant annehmen zu kdnnen. Zum
einen ist eine Trichterform, also eine kontinuwt® Zunahme der Streuung mit gréRer werdenden
Werten der vorhergesagten Zugfestigkeiten, nickererbar, zum anderen kann die Verteilung der
Residuen als gleichméaRige Anordnung um den Mitteélwen Null bezeichnet werden.

In einem weiteren wichtigen Schritt ist die Normexkeilung der Residuen zu beweisen. Aus dem in
Bild 7.9 dargestellten Q-Q-plot geht hervor, dagh samtliche Punkte in der Nahe der 45°-
Geraden ohne grol3e Abweichungen vor allem in dedBRareichen rechts und links im Diagramm
wiederfinden lassen. Bei der Verteilung der Regndisé somit von einer Normalverteilung auszu-
gehen. Die Durchfihrung des Shapiro-Wilk-Tests Bestatigung dieser Aussage liefert einen
QuotientenW von 0,973 und einen p-Wert als Wahrscheinlichkegsage zum Zutreffen der Hy-
pothese, dass eine Normalverteilung vorliegt, v@89. Das in Tabelle 7.14 gezeigte Ergebnis des
Shapiro-Wilk-Tests steht folglich im Einklang migm des Q-Q-plots.

Tabelle 7.14: Goodness-of-Fit Test
Shapiro-Wilk W Test

W Prob<W

0,973319 0,8891
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Als dritte zu bestatigende Annahme im Hinblick aufe erfolgreich durchfiihrbare Regressions-
analyse wurde in Kapitel 7.2.3 ein Mittelwert dezsiRluen von Null formuliert. Tabelle 7.15 ver-
deutlich, dass diese Annahme als erflllt anzusetien

Tabdlle 7.15: Mittelwert der Residuen

Residuen [N/mnf] -0,370; 0,020; -0,350; 0,008; -1,217, 0,096;
0,835; 0,237; 2,040; 1,351; 0,822; 0,75]
-0,194; -1,158; 1,638; -0,429

Mittelwert der Residuen [N/mm?] 1,04110™"

Auf die Uberprifung der Residuen auf Unabhangigkié Untersuchung hinsichtlich eines Trends
des Versuchsergebnisses Uber der Versuchsnummer dew Nachweis einer nicht existierenden
Korrelation der Einflussfaktoren soll an dieserliBtaicht ausfuhrlich eingegangen werden, da sich
die in Kapitel 7.2.3 getatigten Aussagen in anal®jeise tbertragen lassen.

Um auch das fur Zellstoff generierte Regressionsthahdgultig als optimal deklarieren zu kon-
nen, muss in einem letzten Schritt gezeigt werdass es sich um kleine Residuen handelt, die
keine Ausreil3er vorzuweisen haben. Aus Tabelle Wit direkt ersichtlich, dass die Residuen als
klein betrachtet werden kénnen. Da keine Punkteuforden sind, die im Q-Q-plot weit von der
45°-Geraden entfernt und im outlier box plot olderw. unterhalb der Whiskers liegen, ist davon
auszugehen, dass die Residuen keine Ausreil3ezdresidas erstellte Regressionsmodell ist insge-
samt also als realitdtsnah einzustufen.

7.4 Modellbildung fur Holzstoff

Die Ergebnisse aus den Kapiteln 5.7.3.3 und 6.&ihaezeigt, dass der Prozessparameter Press-
kraft eine hochsignifikante Einflussgrof3e darstéla zur Aufstellung eines zentral zusammenge-
setzten Versuchsplanes mindestens zwei Faktqrandx, erforderlich sind, muss auf einen alter-
nativen Versuchsplan ausgewichen werden. Die WahlHier auf einen sog. vollfaktoriellen Ver-
suchsplan (Full Factorial Design), der alle Kombimaen der Stufen der Faktoren beinhaltet. Der
Versuchsumfang lasst sich folglich aus dem ProdektStufen der Faktoren berechnen. Eine Ab-
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schatzung der Wechselwirkungen ist bis zu der Qrgmaéglich, die der Anzahl der Faktoren ent-
spricht /JJMPO02a/. Im Vergleich zu den in Kapitel heben dem zentral zusammengesetzten Ver-
suchsplan aufgefiihrten anderen Versuchsplanerzbesiblifaktorielle Versuchsplane bis auf den
hohen Versuchsumfang bereits ab einer Anzahl venkaktoren keine Nachteile und erfiillen das
Orthogonalitatskriterium /VERQ9/, /KLEO3b/. Zur Etknung nichtlinearer Abhangigkeiten ist es
erforderlich, mindestens drei Stufen je Faktorealisieren ($Plan) /KLEO3b/. In Analogie zu den
fur die beiden anderen Rohstoffe eingesetzten aenisammengesetzten Versuchsplanen, in denen
die Einflussgrd3en auf jeweils funf Stufen variiedrden, soll fur die Untersuchung des Holzstof-
fes ein %-Plan zum Einsatz kommen.

7.4.1 Vollfaktorieller Versuchsplan

Wie auch die beiden in den Kapiteln 7.2.1 und n@&estellten zentral zusammengesetzten Ver-
suchsplane kann in dhnlicher Weise ein vollfakttaie/ersuchsplan unter Zuhilfenahme der Sta-
tistiksoftware JMP erstellt werden. Dazu ist zurgidhn Dialogfeld zur Wahl eines Versuchstyps
das Full Factorial Design auszuwahlen. In einemhsi@n Schritt gilt es, eine Spezifikation der
Faktoren vorzunehmen, indem die sog. Levels fesggeherden, die der Anzahl der Stufen der
Faktoren entsprechen. In dem hier vorliegendeni&aflir den kontinuierlichen Faktog folglich

der Level 5 zu definieren. Im Gegensatz zu einemtraezusammengesetzten Versuchsplan werden
die funf Faktorstufen mit den Werten 1 bis 5 bexiffso dass dem Wert 5 unter Berlicksichtigung
des Potentials der Pressstation der Faserformvesanlage der maximale Wert von 150 kN bzw.
der aquivalente Wert von 465 bar zugeordnet wekdem. Der Bereich von 0 bis 465 bar ist folg-
lich linear auf die finf Faktorstufen aufzuteilddach Abschluss dieser Eingaben wird der Ver-
suchsplan mit allen erforderlichen Einzelversuchatomatisch generiert. Der vollfaktorielle Ver-
suchsplan mit einer Variation der EinflussgréRem6tufen und mit den gemessenen Zugfestigkei-
ten der jeweiligen Streifenproben ist in Tabelle6/dargestellt.

Tabelle 7.16: Vollfaktorieller Versuchsplan fir Holzstoff mitrgachsergebnissen

Nr. | Presskraft bzw.| Presskraft bzw.| Zugfestigkeit
Pressendruck Pressendruck [N/mm?]
[Faktorstufe] [bar]

1 1 0 4,496
2 2 116,25 7,161
3 3 232,5 10,354
4 4 348,75 12,737
5 5 465 14,945

7.4.2 Versuchsauswertung mit der Statistiksoftware JMP

Als erste Erkenntnis ist festzuhalten, dass daelikesModell als hochsignifikant anzusehen ist (F
Ratio = 663,536, siehe Tabelle 7.18; p-Wert = 0]0Gf%ehe Bild 7.10) /SALO5/. Weiterhin kann
dem Modell eine perfekte Genauigkeit bescheinighe®r, da das Bestimmtheitsmald den Idealwert
von 1 annimmt. Aufgrund einer sehr kleinen Standbawekichung der Stérung (RMSE = 0,325)
besitzt das Modell zuséatzlich eine sehr gute Vahgefahigkeit /JJIMP02a/.
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Tabelle 7.18: Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio
Model 1 70,083755% 70,0838 663,5358
Error 3 0,31686% 0,1056 Prob > F
C. Total 4 70,400620 0,0001

In Kapitel 7.2.2 wurde erwéhnt, dass sich mit demrKkturmaBRzadj, eine Anpassung des Be-
stimmtheitsmaReB” vornehmen lasst, um Modelle mit einer unterscitéeh Anzahl an Parame-
tern besser miteinander vergleichen zu kénnen /2MP®a das Regressionsmodell fur Holzstoff
nicht sechs Parameter wie die Modelle fir Sekuadarstoff und Zellstoff, sondern zwei Parame-
ter besitzt (vgl. Tabelle 7.5, 7.12 und 7.19), mashSinn, die Genauigkeit des Regressionsmodells
fur Holzstoff mit der der beiden anderen Modelldamd des Korrekturmalies zu vergleichen. Ta-
belle 7.17 liefert einen Uberblick tiber die KorngkhaRRe der erstellten Modelle.

Tabelle 7.17: Korrekturmalf3e der Regressionsmodelle

Regressionsmodell KorrekturmaRR%,g;

Sekundarfaserstofff 0,818

Zellstoff 0,891

Holzstoff 0,994

Aus Kapitel 7.2.2 geht hervor, dass zur Durchfiigremes Lack of Fit Tests ein nicht gesattigtes
Modell vorliegen und der Versuchsplan eine exakieda&tholung von Faktorkombinationen auf-
weisen muss. Der Versuchsplan fur Holzstoff las#ternen, dass eine Wiederholung von
Faktorkombinationen nicht vorgesehen ist. Infolgseé®a existieren keine Freiheitsgrade fiur den
echten Fehler (pure error) /JIMP02b/. Dartber hinsusin vollfaktorieller Versuchsplan, der flr
Holzstoff zum Einsatz kommt, als gesattigt zu betzeen /SALOS/. Ein Lack of Fit Test kann flr
das hier vorliegende Regressionsmodell folglicihindurchgefuhrt werden.

In Analogie zu den beiden bereits erstellten Resjpesmodellen fir Sekundarfaserstoff und Zell-
stoff lassen sich mit Hilfe der Statistiksoftwangch fur ein vollfaktorielles Modell alle erforderli
chen Terme automatisch konstruieren. Dazu mussebiahogfeld der Software zur Spezifikation
des Modells die Haupteffekte definiert und das Maltull Factorial“ aktiviert werden /JMP02b/.
Die berechneten Abschéatzungen der Koeffizientenegeelnen Terme sind in der zweiten Spalte
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der Tabelle 7.19 aufgefiihrt, mit denen sich die #ligikichung in der folgenden Form angeben
lasst:

o, [N'mm?] = 4,644 + 0,0228p [bar] Formel 7.7

Werden flur den Hydraulikéldrughk Werte zwischen 0 und 465 bar (Presskraft zwis€hand 150
kN bzw. Flachenpressung des Faservlieses zwischen & N/mm) eingesetzt, so ist es moglich,
eine Prognose fur die entsprechende Zugfestigkestr @us Holzstoff gefertigten Streifenprobe zu
tatigen.

Tabedlle 7.19: Parameter Estimates

Term Estimate  Std Errof t Ratio Prob>|t
Intercept 4,6438993 0,25174 18,45 0,0003
Pressendruck [bar] 0,0227728 0,000884 25,76 0,0001

Da die durch Formel 7.7 beschriebene Modellgleigheime Gerade beschreibt, kann die zu einer
Maximierung des Versuchsergebnisses fihrende Hingjedes in das Regressionsmodell einge-
flossenen Faktors auch ohne Anwendung einer Wiaskgitsfunktion unmittelbar aus den in Ta-
belle 7.16 angegebenen Versuchsergebnissen ahgy&lesden. Bei einer Wahl des Pressendrucks
zu 465 bar lasst sich mit Hilfe der 0. g. Regrassiteichung ein Vorhersagewert fir die Zugfestig-
keit von 15,233 N/mrermitteln.

Um abschlieRend die sehr gute VorhersagefahiglesitRegressionsmodells veranschaulichen zu
kénnen, sind in Tabelle 7.20 die tatsachlichen pgegnostizierten Versuchsergebnissen gegen-
Ubergestelit.

Tabelle 7.20: Vergleich zwischen wahrer und prognostizierter fgtigkeit

Nr. | Presskraft bzw.| Zugfestigkeit | Durch das Modell vor-
Pressendruck [N/mm?] hergesagte Zugfestig-

[bar] keit [N/mm?]
1 0 4,496 4,644
2 116,25 7,161 7,291
3 232,5 10,354 9,939
4 348,75 12,737 12,586
5 465 14,945 15,233

7.4.3 Uberprifung des Regressionsmodells

Wie aus Bild 7.11 ersichtlich wird, bilden die Réigen keinen Trichter und ordnen sich gleichméa-

Big um den Mittelwert von Null an. Die Varianz deesiduen ist folglich als konstant zu bezeich-

nen. Der in Bild 7.12 dargestellte Q-Q-plot zedfss die Residuen als normalverteilt angenommen
werden kdénnen. Zum einen orientiert sich die Veng der Residuen an dem Verlauf der 45°-

Geraden, zum anderen rechtfertigt der durchgefiBingpiro-Wilk-Test mit einem Quotientéh

von 0,919 und einem p-Wert von 0,520 in eindeutifeise die Annahme einer Normalverteilung.

Tabelle 7.21;: Goodness-of-Fit Test
Shapiro-Wilk W Test

W Prob<W

0,918504 0,5203
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Die einzelnen Residuen sind in Tabelle 7.22 exphzifgelistet. Es wird deutlich, dass diese als
klein anzusehen sind und der Mittelwert der Residud Null zu beziffern ist.

Tabdle 7.22: Mittelwert der Residuen

Residuen [N/mnf] -0,148; -0,130; 0,415; 0,151; -0,288
Mittelwert der Residuen [N/mm?] -2-10°

Die Residuen lassen sich zudem als frei von Ausergi®ezeichnen, da sowohl im Q-Q-plot als
auch im outlier box plot keine Punkte existiereie, Weit von der 45°-Geraden entfernt bzw. ober-
oder unterhalb der eingezeichneten Whiskers liedaheine Uberprifung der restlichen, in Kapi-

tel 7.2.3 genannten Bedingungen soll an dieseteStétht weiter eingegangen werden, da die in
diesem Kapitel getatigten Aussagen uneingeschramkas hier behandelte Modell Ubertragbar
sind. Das fur Holzstoff generierte Regressionsmatief also wie auch die beiden anderen Model-
le als realitatsnah angesehen werden.
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7.5 Modellverbesserung durch Transformation der Ergebnsgrofie

Der Literatur lasst sich entnehmen, dass mit Hide sog. Box-Cox-Transformation eine Ergebnis-
grolRe so transformiert werden kann, dass insgesamt Verbesserung des Regressionsmodells
herbeigefuhrt wird /JJMPO02b/. Anstelle der Versuechsbnisse kommt bei einer Transformation
eine GroRe zum Einsatz, die sich mittels einer Wdhmang aus den Versuchsergebnissen erhalten
lasst /KLEO3b/. Fur eine durchzufihrende Regressinalyse sind dann nur die umgerechneten
Werte relevant. Bei der Box-Cox-Transformation, itiéBOX78/ als varianzstabilisierende Trans-
formation bezeichnet wird, findet statt des Versarhgebnisseg die transformierte Variabé =y’
(Formel 7.8) Verwendung, wobei eine reelle Zahl darstellt /KLEO3b/. Um den bestéert fir A
finden zu kdnnen, werden die Residuen mit Hilfeeeigeeigneten Normierung fir unterschiedliche
A-Werte vergleichbar gemacht und anschliel3end menn8OX78/.

Neben der Box-Cox-Transformation existieren weiteegianzstabilisierende Transformationen,
wie die logarithmische Transformation

Y = Iny/KLEO3b/ Formel 7.9,
die Wurzeltransformation
Y =y /KLEO3b/ Formel 7.10,

die Transformation
Y = arcsiriy/y /GRA87/ Formel 7.11

unddie weniger gut geeignete Transformation

w=10[ﬂogl—yy ITAGS5/ Formel 7.12.

Laut /KLEO3b/ ist es sinnvoll, die logarithmischeamsformation einzusetzen, wenn es sich bei den
Versuchsergebnissen um Lebensdauerdaten handeliVDizeltransformation sollte zum Einsatz
kommen, wenn die Versuchsergebnisse Zahlergebdéseellen. /GRA87/ bzw. /ITAG85/ empfeh-
len eine Verwendung der letzten beiden Transfoomati, wenn als Versuchsergebnis der Anteil
einer Gesamtmenge, der eine bestimmte Eigensalfafesst, definiert wird. Da in /KLEO3b/ bzw.
IIMPO2b/ keine Einschrankungen bzgl. des CharaklessVersuchsergebnisses beim Einsatz der
Box-Cox-Transformation genannt werden, ist es sfindiese auf die in dieser Arbeit definierte
ErgebnisgroRe anzuwenden.

7.5.1 Box-Cox-Transformation der fur Sekundarfaserstoff emittelten Versuchsergebnisse

Mit Hilfe der Statistiksoftware JMP ist es mdgliadine Box-Cox-Transformation nach Abschluss
der Regression durchzufihren. Um kein Problem demsetzen des Wertes= 0 in Formel 7.8
entstehen zu lassen, bietet JMP eine im VerglaiciKEEO3b/ abgewandelte Definition der Trans-
formationsformel an, in der das geometrische Miftesowie weitere Terme einflie3en und die ei-
nen Vergleich der Summen der Quadrate der Fehlédia bereits in Kapitel 5.7.1.3 eingegangen
wurde, ermdglicht. Die abgewandelte transformiaftgiable Y lasst sich wie folgt darstellen
IIMPO2b/:

y' -1
Y =) y?
yOn(y) firA=0

1
furA#0 . n n
mit y = I_J y. | =xy, 0y, 0.0y, /IGEOQ9/ Formel 7.13
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Um den besten Wert fit festlegen zu kdnnen, wird in einem Diagramm dien8e der Quadrate
des Fehlers (Sum of Squares Error — SSE) dbéferten in einem Bereich zwischen -2 und 2 auf-
getragen. Aus dem in Bild 7.13 gezeigten Diagramgibe sich die beste Anpassung des Modells
an die Versuchsergebnisse, wehWerte zwischen ungefahr -0,8 und etwa 2,0 bzwhteadariber
annimmt /JJMPO2b/. Ein optimaler Wert fdrlasst sich jedoch erzielen, wedie Summe der Qua-
drate des Fehlers ihr Minimum erreicht /KLEO3b/eg®r Fall tritt, wie aus Bild 7.13 ersichtlich ist,
fur A =0,4 ein.
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0
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Beim Einsetzen dieses Wertes und eines errechiéégtes von 9,190 fuy in die durch Formel

7.13 beschriebene Gleichung ist fur die Erstellemgs Regressionsmodells dann nicht mehr das
Versuchsergebnig sondern das transformierte Ergebnis

yo,4 -1

0,106
relevant. Nach einer entsprechenden Umrechnunyelsuchsergebnisse aus Tabelle 7.1 und einer
erneut durchgefuhrten Regression lasst sich dastelender durch Formel 7.5 ausgedrickten Glei-
chung die Modellgleichung in der folgenden Formdeigeben, die zu keiner Veréanderung der zur
Maximierung des Versuchsergebnisses erforderlighestellung der Einflussfaktoren fuhrt:

(g, [N/mm?]) %4 - 1

0,106
0,0185- (c [%] — 0,15)- (p [bar] — 232,500) — 0,000035%p [bar] — 232,500) Formel 7.14

Um beurteilen zu kénnen, ob die TransformationElgebnisgrol3e zu einer Verbesserung des Mo-
dells gefuhrt hat, sind in der folgenden Tabelle dichtigsten KenngrofRen einer Regression so-
wohl fur das Modell mit nicht transformierter alsca fir das mit transformierter Datenbasis darge-
stellt. Die Residuen sind auch fur das transfortei®todell als ausreil3erfrei und als klein anzuse-
hen. Sie besitzen einen Mittelwert von Null unddsimabhangig. Dartber hinaus ist ein Trend des
Versuchsergebnisses uber der Versuchsnummer elaeiszaschlieRen wie eine Korrelation der

Einflussfaktoren.

= 9,185 + 8,015[%)] + 0,0172 p [bar] — 45,664 (C [%] — 0,155 +

Tabelle 7.23 zeigt, dass durch die TransformatemEadgebnisgrol3e teilweise eine Modellverbesse-
rung erzielt werden konnte. Bei einem Vergleich terden in Bild 7.14 dargestellten Tukey-
Anscombe Plots wird ersichtlich, dass die Trans&dram auch zu einer gewissen Varianzstabilisie-
rung fuhrt, die in Kapitel 7.5 angesprochen wuitdach der Transformation bilden die Residuen in
verbessertem Mal3e eine Punktewolke bzw. liegerlideert in einem waagerechten Band, so wie
es in /KLEO3b/ als optimal erachtet wird.
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Tabelle 7.23: Vergleich wichtiger Regressionsgrof3en des nicimigformierten und des transfor-
mierten Modells

Regressionsgrofie Untransf. Model| Transf. Modell | Bedingung

Summary of Fit

R 0,878 0,896 >0,8

R%di 0,818 0,844 moglichst groR

RMSE 0,985 0,962 maoglichst klein

Analysis of Variance

F Ratio 14,439 17,171 >1

p-Wert der F Ratio 0,0003 0,0001 muss signifikant sein

Lack of Fit

Lack of Fit Sum of Squares (*) | 4,654 4,815 maoglichst klein
(*) sollte nicht signifi-

Pure Error Sum of Squares (**) | 5,039 4,439 kant groR3er als (**)
sein

p-Wert der F Ratio 0,1815 0,1406 ;netiﬁs nicht-signifikant

Normalverteilung der Residuen

(Shapiro-Wilk-Test)

Quotient W 0,048 0,034 sollte in der Néhe von
1 liegen

p-Wert 0,459 0,279 > 0,05
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Bild 7.14: Tukey-Anscombe Plot des untransformierten (linksj des transformierten Modells
(rechts)

7.5.2 Box-Cox-Transformation der fur Zellstoff ermittelte n Versuchsergebnisse

In Analogie zu der fur Sekundarfaserstoff durchpetn Transformation muss zunéchst ein Ideal-
wert fur A ermittelt werden, der laut Bild 7.15 mit 1,6 zwllern ist. Eine grundsatzlich gute An-

passung des Modells an die Versuchsdaten lassestadlen, wenml in einem Bereich zwischen
ungefahr 0,3 und deutlich Gber 2,0 liegt.
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Mit A = 1,6 und einem ermittelten Wert von 11,597 firergibt sich mit Hilfe der durch Formel
7.13 ausgedrickten Gleichung als transformiertesuéhsergebnis der Ausdruck

y16 -1

6,962
mittels dessen die in Tabelle 7.9 angegebenen ¥essugebnisse umzurechnen sind. Nach durch-
gefuhrter Regression auf Basis dieser Daten kaanMidellgleichung dann anstelle der durch
Formel 7.6 beschriebenen Gleichung wie folgt anigegeverden, die ebenfalls zu keiner Veréande-

rung der zur Maximierung des Versuchsergebnisdesderlichen Einstellung der Einflussfaktoren
fuhrt:

(g [N/mm?)) > - 1

6,962
0,0714 (c [%)] — 0,5)- (p [bar] — 232,500) + 0,000017gp [bar] — 232,500) Formel 7.15

Um eine Abschatzung zu ermdéglichen, inwieweit dutieh Transformation der ErgebnisgréRe eine
Steigerung der Modellgute erzielt wurde, werdeiralogie zu Kapitel 7.5.1 die wichtigsten Re-
gressionsgrofRen des untransformierten denen desfdranierten Modells tabellarisalegentuber-
gestellt. Die eingangs zu Tabelle 7.23 formulied®erssagen lassen sich in uneingeschrankter Wei-
se auf das transformierte Regressionsmodell fisto#l Ubertragen.

= 1,974-1) + 8,339 ¢ [%] + 0,0262 p [bar] — 36,093 (c [%] — 0,5 +

Tabelle 7.24: Vergleich wichtiger Regressionsgrof3en des nicimigformierten und des transfor-
mierten Modells

Regressionsgrofie Untransf. Model] Transf. Modell | Bedingung

Summary of Fit

R’ 0,928 0,938 >0,8

R%adi. 0,891 0,907 moglichst groR
RMSE 1,182 1,134 maoglichst klein
Analysis of Variance

F Ratio 25,598 30,270 >1

p-Wert der F Ratio < 0,0001 < 0,0001 muss signifikant sein
Lack of Fit

Lack of Fit Sum of 6,286 4,463 maglichst Klein
Squares (*)

Pure Error Sum of 7691 8397 (*) sollte nicht signifikant

Squares (**) grol3er als (**) sein

p-Wert der F Ratio 0,217 0,365 muss nicht-signifikant sein

Normalverteilung der Resi-

duen (Shapiro-Wilk-Test)
. sollte in der Nahe von 1 lie-
Quotient W 0,973 0,980 gen

p-Wert 0,889 0,966 > 0,05
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Wie sich Tabelle 7.24 entnehmen lasst, fuhrt den$formation der Ergebnisgréf3e zu einer deutli-
chen Steigerung der Modellgtte. Im Vergleich zu desnsformierten Regressionsmodell fir Se-
kundarfaserstoff zeichnet sich dasjenige fur Zeffstadurch aus, dass es verglichen mit dem
untransformierten Modell eine Verbesserung sansli¢kegressionsgréfien bewirkt. Um eine Aus-
sage hinsichtlich einer durch die Transformationvbegerufenen Varianzstabilisierung tatigen zu
kénnen, sollen in Analogie zu Kapitel 7.5.1 die églAnscombe Plots des untransformierten und
des transformierten Modells miteinander verglichvegrden. Bild 7.16 zeigt, dass die Residuen
nach der Transformation deutlicher in einem in gs@mn Mal3e eingrenzbaren waagerechten Band
liegen als vorher.
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Bild 7.16: Tukey-Anscombe Plot des untransformierten (linkg) des transformierten Modells
(rechts)

7.5.3 Box-Cox-Transformation der flr Holzstoff ermittelten Versuchsergebnisse

Wie aus Bild 7.17 ersichtlich ist, kann eine au$ éastellte Regressionsmodell fur Holzstoff anzu-
wendende Box-Cox-Transformation als effizient aegpesn werden, wenn fit Werte zwischen
ungefahr 0,8 und etwa 1,8 gewahlt werden. Mit ddealwert fird von 1,4 und einem berechneten
Wert von 9,131 fury lasst sich das transformierte Versuchsergebnis

yl4 -1

3391
erhalten.

4

W Bild 7.17: Box-Cox-Transformation der dem in
a1 Kapitel 7.4.2 erstellten Regressionsmodell zu-
. grundeliegenden Daten
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Als Ergebnis einer auf der Grundlage der transferten Versuchsdaten durchgefiihrten Regression
geht die Modellgleichung dann anstelle der durcinieb 7.7 dargestellten Gleichung in der folgen-
den Form hervor, die, wie auch bei den beiden zevstellten transformierten Modellen, zu keiner
Veradnderung der zur Maximierung des Versuchsergsbai erforderlichen Einstellung des Ein-
flussfaktors fuhrt:

(g [N/mm?))** - 1
3,391

= 1,968 + 0,0232[bar] Formel 7.16
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Um die infolge der Transformation hervorgerufenedeltverbesserung quantifizieren zu kénnen,
erfolgt wie bei den fur die beiden anderen Rohstb#reits durchgefuhrten Transformationen eine
Gegenuberstellung der wichtigsten Regressionsgrdfésnurspringlichen und des modifizierten
Modells. Die im Zusammenhang mit Tabelle 7.23 gatem Eigenschaften der Residuen sowie die
getatigten Aussagen bzgl. eines Trends des Versigdimisses und einer Korrelation der Einfluss-
faktoren besitzen auch fur das in diesem Kapitachbeebene transformierte Regressionsmodell
Gultigkeit.

Tabelle 7.25: Vergleich wichtiger Regressionsgréf3en des nicdmgformierten und des transfor-
mierten Modells

Regressionsgrofie Untransf. Modell Transf. Modell | Bedingung

Summary of Fit

R 0,995 0,998 >0,8

R%di. 0,994 0,997 moglichst groR

RMSE 0,325 0,219 maglichst klein

Analysis of Variance

F Ratio 663,536 1.513,841 >1

p-Wert der F Ratio 0,0001 < 0,0001 muss signifikant sein

Normalverteilung der Residuen

(Shapiro-Wilk-Test)

Quotient W 0.919 0.855 Is.oIIte in der Nahe von 1
iegen

p-Wert 0,520 0,212 > 0,05

Tabelle 7.25 zeigt, dass es dennoch moglich isgreGrol3teil der aufgefiihrten Regressionsgrof3en
mit Hilfe einer Transformation der Ergebnisgro3eveubessern, obwohl sich das Ausgangsmodell
bereits durch eine sehr hohe Gite auszeichnetdWih Bild 7.18 deutlich wird, muss im Gegen-
satz zu den fur die beiden anderen Rohstoffe #estdRegressionsmodellen im Falle von Holzstoff
die Beurteilung der Auswirkung der Transformatiarf die Varianz der Residuen aufgrund der
Tatsache, dass die Regressionsmodelle auf eiradivrgeringen Anzahl an Datenpunkten basieren,
als schwierig bezeichnet werden. Eine Aussage lengkr Verbesserung der Anordnung der Resi-
duen in dem rechts in Bild 7.18 dargestellten Tukegcombe Plot ist somit kaum mdglich.

_ 0B 02

= E

2 D4 : 0.1 :

£ 02 £ 00
0,1

Y S =

= 2021

2027 50,3-

=l =

04 T 04 T

I I T T
an 25 50 75 100 125150
Lugf. [Migram] Predicted

I I I I
25 A0 7AH 100125 1501756
Zugf. [Mégmm] Predicted

Bild 7.18: Tukey-Anscombe Plot des untransformierten (linkg) des transformierten Modells
(rechts)



Einfluss von Dispersionen 118

7.6 Verifikation der erstellten Regressionsmodelle

Zur Untermauerung der Glaubwdurdigkeit der in dempik&n 7.2.2, 7.3.2, 7.4.2, 7.5.1, 7.5.2 und
7.5.3 erstellten Regressionsmodellen sollen inedeKapitel fir jeden der untersuchten Rohstoffe
jeweils zwei weitere Versuche gemalR den in denti€bpi.2.1, 7.3.1 und 7.4.1 aufgestellten Ver-
suchsplanen durchgefuhrt werden, bei denen didussgrofien Werte annehmen, die in den Ver-
suchsplanen nicht realisiert wurden. Ein Verglaleh erhaltenen Versuchsergebnisse mit den durch
die jeweiligen Modellgleichungen prognostizierteesRltaten sollte dann Aufschluss lber die Gite
der erstellten Modelle geben. Tabelle 7.26 stedltietgebnisse in Ubersichtlicher Form dar.

Tabelle 7.26: Gegentberstellung tatsachlicher Versuchsergebrussedurch die jeweiligen Mo-
dellgleichungen sowohl in untransformierter als laue transformierter Form vorhergesagter Re-
sultate fur unterschiedliche, mit verschiedenend®affen durchgefiihrte Versuche

Rohstoff Realisierte Erhaltene Ver- | Resultate der Erhaltene trans- | Resultate der

Faktorstufen- | suchsergebnis- | Modellgleichun- | formierte Ver- Modellgleichun-

kombination | se (Zugfestig- | gen aus 7.2.2, suchsergebnisse| gen aus 7.5.1,

keit [N/mm?) 7.3.2und 7.4.2 | (Zugfestigkeit 7.5.2und 7.5.3
(Zugdfestigkeit [N/mm?)) (Zugdfestigkeit
[N/mm?)) [N/mm?])
= 0

¢ _ 0.2 /8 8,840 8,888 13,160 13,052
Sekundar- | P =155 bar
faserstoff = 0

¢ _ 0.1 %, 10,061 10,609 14,362 14,912

p = 310 bar

c=0,58 %,

0 = 155 bar 10,015 10,745 5,588 6,351
Zellstoff 0.42 %

c= 1 0,

0= 310 bar 13,092 13,435 8,656 9,072

p = 155 bar 8,629 8,174 5,731 5,560
Holzstoff

p = 310 bar 11,195 11,703 8,381 9,150

Wie aus Tabelle 7.26 ersichtlich ist, entsprechienudter Verwendung der Modellgleichungen er-

haltenen prognostizierten Zugfestigkeiten in giN@herung den tatsachlichen Versuchsergebnis-
sen, so dass den in den vorangegangenen Kapitgigllten Regressionsmodellen Glauben ge-
schenkt werden darf.

8 Einfluss von Dispersionen

Wie bereits erwéhnt, kdnnen die in Kapitel 2.3.2gestellten und teilweise auch in den Kapiteln
5.7.1.1, 5.7.2.1 und 5.7.3.1 eingesetzten Zusdtzsits ungeeignet angesehen werden, um die hy-
groskopischen Eigenschaften von Faserformprodukmenswert verbessern zu kénnen. Aus
diesem Grund sollen nun losgeldst von den in Kapitdurchgefiihrten Versuchen in dem vorlie-
genden Kapitel die Moglichkeiten zur Reduzierungfeuchteempfindlichkeit untersucht werden.

8.1 Zielsetzung und Problemstellung

Ziel soll es sein, die Faserformprodukte so zunoigien, dass ein Wasserkontakt fir eine zeitlich
beschrankte Dauer nicht zur sofortigen Auflésung BEeodukte fuhrt. In Vorversuchen wurden
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mehrere Proben in Wasser getaucht, um den EffekFdachtigkeitseindringung beobachten zu

kénnen. Bei allen Proben zeigten sich ein Ubergarkes Quellverhalten und ein relativ schnell

einsetzender Verlust des Faserverbundes. Ein Mersgume flr kurze Zeit in Wasser eingetauchte
Streifenprobe in die in Bild 5.2 dargestellte Zugpraschine einzuspannen, um die verbleibende
Festigkeit zu bestimmen, scheiterte, da bereitsAdasehen der profilierten Spannbacken zu einem
vollstdndigen Verlust des Faserverbundes und ddest Zusammenhaltes des Produktes flhrte.
Eine Zugprifung liel3 sich praktisch nicht mehr ddibren.

8.2 Versuchsobjekte

Aufgrund der im vorangegangenen Kapitel geschiéleRroblematik wurde beschlossen, anstelle
des Versuchsobjektes Streifenprobe das VersuchddDdjehese fur derartige Versuche zu verwen-
den. Hintergrund ist der, dass die in Bild 5.1 ggtea Fixierschrauben und Arretierbé&nder ledig-
lich zur Aufrechterhaltung der Position der Orthesé dem Werkzeug sowie dem Versuchstisch
dienen. lhre Funktionen sind mit denen eines Wadgnls vergleichbar. Ein festes Anziehen der
Fixierschrauben sowie ein starkes Verzurren deetambander sind nicht erforderlich. Der durch
die Feuchtigkeit angeloste Faserverbund wird folglidurch die Fixierschrauben und die
Arretierbander nicht weiter beschadigt. Die Einlag der fur eine Biegung der Orthese notwendi-
gen Kraft erfolgt nicht an der Orthese selbst, somchin dem sich unter der Orthese befindenden
Werkzeug. Hierin besteht der entscheidende Vogeggeniber der an einer Streifenprobe durchge-
fuhrten Zugprifung, bei der die Kraft Gber die Sgaacken direkt an dem Prfling angreift. Anders
als die Fixierschrauben und die Arretierbander mtistie Spannbacken mit einer gewissen Vor-
spannkraft beaufschlagt werden, damit sich eineldReibschluss erzeugte Zugkraft auf die Strei-
fenprobe Ubertragen lasst. Da, wie eingangs erw®eneits geringe Vorspannkréfte fur eine Zer-
storung des Faserverbundes sorgen, die eine Zugywfnmaoglich macht, eignen sich Streifen-
proben nicht zur Untersuchung der hygroskopischigartschaften.

8.3 Anforderungen an einzusetzende Dispersionen

Aufgrund der Tatsache, dass weitere Versuche alieBlith an Orthesen durchgefiihrt werden,
sollten bei der Suche nach geeigneten Mitteln zguRierung der Feuchteempfindlichkeit folgen-
de Kriterien Berucksichtigung finden:

« Umweltfreundliche Mittel, welche bzgl. ihrer Zusamnsetzungen die Anforderungen der
Empfehlung XXXVI des Bundesinstituts fur Risikobewmg (BfR), ,Papiere, Kartons und
Pappen fur den Lebensmittelkontakt®, erfullen, uem €Charakter des umweltfreundlichen
Produktes Orthese nicht zu gefahrden

e Mittel sollten wasserabweisend, aber dennoch luftdéssig sein, um die Atmungsaktivi-
tat, die der Rohstoff aufweist und die fir ein Rikig das mit der menschlichen Haut in
Kontakt kommt, zwingend erforderlich ist, nicht lzeeintrachtigen

» Mittel mussen der Orthese eine zeitlich begrenetgchtigkeitsresistenz verleihen, um einen
Wasserkontakt, mit dem zu rechnen ist, wenn eirQdteese tragender Patient seinen Un-
terarm aus Unachtsamkeit unter flieRendes Wasé$gige@véahrleisten zu konnen

» Mittel sollten sich auf einfache Art und Weise ali¢ fertigen Faserformprodukte aufbrin-
gen lassen, z. B. durch Sprihen oder Streichen
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8.4 Auswahl einer geeigneten Dispersion

Wie bereits in Kapitel 2 erwahnt, lie3en sich ber durchgefihrten Literaturrecherche keine Hin-
weise auf Untersuchungen zur Wasserfestmachung Easerformproduktes finden. Eine tber die
recherchierten géangigen, in der Papierindustrigiesatzten Zusatzstoffe hinausgehende gezielte
Suche nach Impragniermdglichkeiten flr Papier efiteadas Ergebnis, dass sich Papier, Karton
und Pappe mit Hilfe von Erddlprodukten, wie Parafind Bitumen, Kunstharzen und Kunstwach-
sen, Kunststoffdispersionen, Steinkohlenteer, Zadkderivaten, Starken und Spezialstéarken, in-
sektiziden Chemikalien, fungiziden und bakterizidéimemikalien sowie Korrosionsschutzmitteln
u. a. impragnieren lassen. Die genannten Mittelnkfinentweder in der Mischbitte zugegeben
(Masseimpragnierung) oder auf die fertige Bahn elofgcht werden, um von der Oberflache her
eindringen und das Material vollstandig durchtranka konnen (Oberflachenimprégnierung). Die
impragnierten Produkte zeichnen sich durch Eigeafteh wie z. B. nassfest, wasserabweisend,
wasserdampfundurchlassig, flammsicher, bakterizidgizid, insektizid, 6l- und fettdicht, korro-
sionsverhiitend, gasdicht, transparent usw. aus 32PBa es sich bei den genannten Mitteln ent-
weder um fossile Stoffe (Paraffin, Bitumen, Steinlemteer), um solche auf Basis eines fossilen
Energietragers (Kunstharze, Kunstwachse, Kunstigpiérsionen), um als gesundheitlich bedenk-
lich einzustufende Substanzen (insektizide, funlgizbakterizide Chemikalien), um bereits erprob-
te und wenig erfolgversprechende Produkte (Stéokley um nicht weiter erlauterte Erzeugnisse
(Zellulosederivate, Spezialstarken, Korrosionssanittel) handelt, scheint ein Einsatz dieser Mit-
tel unter Berilicksichtigung der eingangs erwahntafolerungen an einzusetzende Dispersionen
nicht sinnvoll zu sein. Aus diesem Grund mussteldar Kontakt mit Herstellern von Zusatz- und
Hilfsstoffen fiir die Papierindustrie aufgenommenrdes, der dazu fiihrte, dass sich ein von der
Firma Lyckeby Starkelsen GmbH unter dem Handelsnana@oenergy Pappgard — oleophob ver-
triebenes Produkt ausfindig machen liel3, welches aleg. Anforderungen gerecht zu werden
scheint. Bei dem Produkt handelt es sich um eingskge Dispersion nanoskaliger Polymere, die
firmengeheime, unbedenkliche, von der amerikaniscBandesbehtrde zur Uberwachung von
Nahrungs- und Arzneimitteln (FDA) zugelassene Basfe enthalt /NANO6/. Laut Aussage der
Firma Lyckeby Starkelsen GmbH fihrt das ProdukuBtand Wasser ahnlich dem Lotusblitenef-
fekt ab, lasst aber dennoch eine LuftdurchlassigkeiDie Dispersion kann mit Hilfe einer Sprih-
flasche, eines Pinsels oder eines Schwamms auedage Faserformprodukt aufgetragen werden
und muss anschlieRend entweder an der Luft odefronkenschrank trocknen. Das Produkt ist
lebensmittelecht, nicht toxisch und zeichnet siaudch aus, dass keine Gefahren bei einem verse-
hentlichen Verzehren oder Verschlucken bestehen.

8.5 Einschrankung des Versuchsumfangs

Um den Versuchsumfang mdoglichst gering zu haltesghihes Sinn, die Dispersion nicht an jedem
Rohstoff zu erproben. Es wird daher festgelegtsehlg3lich Holzstofforthesen mit der Dispersion
zu behandeln. Die Grinde fur diese Entscheidurigrsoh Folgenden aufgefihrt werden:

1. Holzstoff lasst sich auf verhaltnismalig einfachei$® bzgl. seiner Festigkeit optimieren
(siehe Formeln 7.7 bzw. 7.16 im Vergleich zu 7.&bZ.15 (Zellstoff) und 7.5 bzw. 7.14
(Sekundéarfaserstoff)).

2. Holzstoff erreicht im Vergleich zu den anderen wsuehten Rohstoffen mit 14,945 N/rfim
(Tabelle 7.16) die zweithéchste Zugfestigkeit (\@. zeiswor = 19,145 N/mrh (Tabelle 7.9)
und 7, sekundarfaserstofe 13,778 N/mrh (Tabelle7.1)). Zellstoff kann zwar als hoher feste
Rohstoff bezeichnet werden, ist daftir aber mit mirkreis von 0,575 €/kg /WOCO07/ auch
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am teuersten (vgl. Holzstoff: 0,49 €/kg /GESO04/kBwlarfaserstoff: 0,06 — 0,14 €/kg
/INDO7/).

3. Bei der Verwendung von Holzstoff ist nicht wie lgeim deutlich kostengtinstigeren Sekun-
darfaserstoff mit eventuell auftretenden Pilz- Wakterienbelastungen zu rechnen, die fur
ein medizinisches Produkt ein grol3es Problem demstertirden.

8.6 Versuchsablauf

Es ist vorgesehen, sowohl unbehandelte, als autdeniDispersion impragnierte Holzstofforthe-
sen unterschiedlich lange vollstéandig unter Wassdauchen und anschlieRend mit der in Bild 5.1
gezeigten Biegevorrichtung die Biegemomente deeilgyen Orthesen bei einer mit Hilfe der Vor-
richtung simulierten streckenden Bewegung der Hanthessen. Fur die Zeit, in der die Pruflinge
dem Wasser ausgesetzt sind, werden Werte von s,30 s und 60 s gewahlt. Da auch ein Refe-
renzwert des Biegemomentes einer nicht mit Wagssdfantakt gekommenen Orthese ermittelt
werden soll, missen folglich insgesamt 10 Fasenfoooiukte mit der in Bild 4.2 dargestellten Fa-
serformversuchsanlage produziert werden, von demefialfte mit der Dispersion zu behandeln
ist. Die Holzstofforthesen werden bzgl. ihrer Verdung gemaR Formel 7.7 bzw. 7.16 hergestellt,
nach denen sich eine maximale Zugfestigkeit eineif8nprobe bei einem Pressendruck von 465
bar ergibt. Wie in Kapitel 5.5.1 erlautert wurdatspricht dieser Druck einer Presskraft, die mit de
maximalen, an der Pressstation der Faserformvesantdge zur Verfigung stehenden Kraft
gleichzusetzen ist. Bzgl. der Einstellung der sictliden in Kapitel 6.3 durchgeflihrten Screening-
Versuchen als nicht-signifikant herausgestellteozBssparameter gelten die in Kapitel 7.2.1 ge-
schilderten Ausfuihrungen.

8.7 Versuchsergebnisse
Die erhaltenen Versuchsergebnisse sind in tbelisivht Form in Tabelle 8.1 dargestellt.

Tabelle 8.1: Ertragbare Biegemomente unbehandelter und impeitgn Holzstofforthesen

Ertragbares Biegemo- Unbehandelte Impragnierte
ment My, [Nm] Holzstofforthese | Holzstofforthese
Ohne Flussigkeitskontakt | 28,32 30,91

1 sim Wasser 7,76 26,78

10 s im Wasser 3,19 24,59

30 s im Wasser 1,55 14,58

60 s im Wasser 1,59 7,54

Wie Tabelle 8.1 zeigt, nimmt das ertragbare Biegaertt einer ungeschitzten Orthese bereits nach
einer Kontaktzeit von nur 1 s mit Wasser um fast deerfache des Ausgangswertes ab. Wird eine
auf dem Unterarm applizierte Orthese aus Verselenur einen kurzen Augenblick einem laufen-
den Wasserhahn ausgesetzt und fuhrt der Patieohlaf®end eine Streckbewegung der Hand
durch, so kdnnte diese zu einer Zerstérung dereSetlund damit zu einem Verlust der Stiutzfunkti-
on fuhren. Deutlich hydrophober zeigt sich eine deit ausgewahlten Dispersion behandelte Orthe-
se. Um das ertragbare Biegemoment auf einen vehdgaren Wert zu reduzieren, der sich fur eine
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1 s lang mit Wasser in Kontakt gebrachte unbehémd@ithese ergibt, misste ein Patient seinen
Unterarm bereits fur 60 s unter flieBendes Wasakern

Um das in Tabelle 8.1 angegebene Biegemoment emerhandelten Orthese, die nicht mit Feuch-
tigkeit in Verbindung gebracht wird, besser einszb@ zu kénnen, soll das Ergebnis der Auswer-
tung einer in /WIL02/ beschriebenen Versuchsreideamgezogen werden, bei der mit Hilfe einer
Versuchseinrichtung Drehmomentmessungen im Hanadiedarchgefiihrt wurden. Bei den Ver-
suchspersonen handelte es sich um 20 Frauen uMig0er im Alter von 19 bis 60 Jahren. Mit
Hilfe der Versuchsapparatur lie3en sich Maximaleesdbn 24 Nm registrieren, die ein gesunder
Mann bei der Streckung seines Handgelenks erzi@ante. Unter Beriicksichtigung der Tatsache,
dass die Orthese von Personen mit Handgelenksuanigen getragen wird, die in Folge dessen nur
einen Bruchteil ihrer maximalen Korperkrafte aufigen kbnnen, ist von einer mehr als ausrei-
chenden Dimensionierung des Faserformproduktesugaben, wenn die Orthese den in /WIL02/
ermittelten maximalen Biegemomenten standhalt.

Zur Beurteilung der Wettbewerbsfahigkeit des Faserproduktes wurden unter Zuhilfenahme der
in Bild 5.1 dargestellten Biegevorrichtung die viionkurrenzprodukten unter trockenen Bedin-
gungen ertragbaren Biegemomente bei einer Streadpavg der Hand ermittelt. Bei den Konkur-
renzprodukten handelte es sich um UnterarmschiansnKunststoff und Gips eines namhaften
Herstellers von Verbandmitteln und MedicalproduktBie Kunststoffschiene ist ein aus PU und
Glasfasern bestehendes formbares, stabilisierel@asent, welches nach einer Aushértezeit von
10 min einsatzbereit ist. Die Gipsschiene stelit @ius 6 Lagen Gipsbinden bestehendes Produkt
dar, welches von einem niedergelassenen Chirungemsfir die durchzufiihrenden Versuche an-
gefertigt wurde. Laut Aussage des Chirurgen rea@eass in den ersten 10 min nach der Applikati-
on relativ empfindlich auf Belastungen. Erst nagcteeWartezeit von ca. 60 min durfen Patienten,
denen der Gips angelegt wurde, die Arztpraxis 8eda. Wahrend dieser Zeit sollten sie Korper-
segmente, mit denen die Schiene in Verbindung ,stetth Moglichkeit nicht bewegen. Mit einer
vollstandigen Aushartung des Gipses ist nach cd 24 rechnen. Es macht also Sinn, die Belast-
barkeit der Gips- und auch der KunststoffschienghrfeD min und die der Gipsschiene zusatzlich
nach 60 min und nach 24 h zu bestimmen. Derartiggeriduchungen sind im Falle der Holzstoff-
orthese nicht erforderlich, da sie als fertigesdBkb in Arztpraxen eingelagert werden kénnte und
aufgrund eines nicht vorhandenen Ausharteprozessded belastbar ware. Um eine Aussage bzgl.
der Belastbarkeit unter Berucksichtigung des Getsitéitigen zu kénnen, wurden die drei unter-
schiedlichen Produkte vor Durchfihrung der Belag$tests gewogen. Die erhaltenen Versuchser-
gebnisse lassen sich Tabelle 8.2 entnehmen, izuwerbesseren Vergleich dem ertragbaren Bie-
gemoment der Holzstofforthese ein Indexwert von Algeordnet wird.

Tabelle 8.2: Belastbarkeit einer Holzstofforthese verglicheh Kankurrenzprodukten

Produkt Ertragbares Biegemoment Gewicht [g]
als Indexwert [ ]

Holzstofforthese (unbehandelt) | 100 58,19
Kunststoffschiene (vollstéandige

) 128,993 136,67
Aushartung)
Glpsgch!ene (unmittelbar nach 54.239 nicht ermittelt
Applikation)
ZGe||ic;)ssch|ene (60 min Ausharte- 71.889 nicht ermittelt
G_i_psschiene (vollstandige Aus- 124,780 167.07
hartung)
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Bei einer Betrachtung der in Tabelle 8.2 dargdstelErgebnisse fallt zunachst das sehr geringe
Gewicht der Holzstofforthese im Vergleich zu ihiéonkurrenzprodukten auf. Im Hinblick auf die

ertragbaren Biegemomente muss festgehalten weddess, die Holzstofforthese gegeniber dem
sehr haufig eingesetzten Gips deutliche Vorteildanersten Stunde nach der Applikation aufweist.

9 Zusammenfassung

Faserformprodukte bestehen aus Faserstoffen aildicta#n Fasern, welche in der Papierindustrie
zur Herstellung von Papier und Karton genutzt werdeus den Faserstoffen kdnnen mit Hilfe des
sog. Faserformverfahrens dreidimensional geformiteldikte hergestellt werden, die zurzeit als
Transportsicherungen oder Transportverpackungeteir/erpackungsindustrie zum Einsatz kom-
men. Zur Entstehung eines Faserformproduktes sindchst die Faserstoffe, wie Holzstoff, Zell-
stoff und Sekundarfaserstoff (Altpapier) unter Zogaon Wasser in eine Fasersuspension zu uber-
fuhren. In einem nachsten Schritt erfolgt die segrmgebung der Suspension. Dazu wird beim
Uberdruckverfahren die Suspension in einen gesstitms) Druckbehalter geleitet, in dem sich das
Anformwerkzeug befindet. Dieses besteht aus einiefok8rper, der die Form und die Struktur des
spateren Produktes aufweist, und der fur Wassarhtigsig, fir Fasern jedoch undurchlassig ist.
Mit Hilfe von Druckluft wird die Suspension UberrdeSiebkorper entwassert, so dass sich die Fa-
sern an der Sieboberflache anlagern und einenich@ndionalen Korper bilden. Beim Unterdruck-
verfahren wird der Siebkorper in einen die Fasgmusion enthaltenen Behélter getaucht. Durch
Wirkung eines Unterdrucks an der Innenseite debkBipers werden das Wasser durch das Sieb
aus der Suspension heraus- und die Fasern an dekbfier herangesogen. Im Anschluss an den
Anformvorgang erfolgt eine Trocknung der hergetallFaserformprodukte. Optional kann zuvor
eine Verdichtung stattfinden.

Faserformprodukte zeichnen sich durch ihre Umwealtidlichkeit und ihre einfache Entsorgung
aus. Sie lassen sich entweder Uber das in Deutgthizrhandene Recyclingsystem dem Rohstoff-
kreislauf zurtickflihren, kompostieren oder verbrenma Faserformprodukte nur eine geringe Fes-
tigkeit und einen hydrophilen Charakter besitzegnen sie sich nicht fur anspruchsvolle Anwen-
dungen, die momentan z. B. Kunststoffen vorbehadted. Aus diesem Grund hat sich die vorlie-
gende Arbeit eine Optimierung des Faserformverfahmm Ziel gesetzt, zu dessen Erlangung ein
Einsatz von Zusatzstoffen und eine Veranderungaelker Prozessparameter vorgesehen sind. Im
Anschluss an die durchgefiihrte Optimierung soldardam Ende dieser Arbeit eine Antwort auf
die Frage gegeben werden, inwieweit sich beispmavKunststoffe durch nachwachsende Roh-
stoffe ersetzen lassen. Zur Realisierung des Vermalwurde eine CNC-gesteuerte Faserformver-
suchsanlage entwickelt, die nach dem Uberdruckiiesfaarbeitet, eine Verdichtung der hergestell-
ten Faserformprodukte ermdglicht und eine Variasamtlicher Prozessparameter erlaubt. Mit Hil-
fe der Versuchsanlage lasst sich eine Unterarmsmtipeoduzieren, die als Demonstrator fur die
vorliegende Arbeit ausgewahlt wurde. Eine Unterathese kann auf dem menschlichen Unterarm
appliziert werden, um diesen zu stitzen bzw. rzhigstellen. Da sie bestimmte mechanische und
hygroskopische Eigenschaften aufweisen muss,dstlsitechnisches Funktionsbauteil zu bezeich-
nen. Vorteile einer nach dem Faserformverfahregdstellten Orthese sind ein hoher Tragekom-
fort aufgrund eines geringen Gewichts und eine gverit- und kostenintensive Anpassung an den
menschlichen Korper.

Eine im Hinblick auf die definierte Zielsetzung dhgefihrte, umfangreiche Recherche ergab, dass
insgesamt wenig Literatur zum Thema Faserform,asshdere jedoch keine zur Hydrophobierung
und zur Verbesserung der mechanischen Eigenschaitefraserformprodukten durch den Einsatz
von Zusatzstoffen existiert. Aufgrund der vorhareterhnlichkeit des Faserformverfahrens mit
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dem der Papierfabrikation erfolgte zunachst eintetdnchung der in der Papierindustrie eingesetz-
ten Zusatzstoffe, wie Fullstoffe bzw. Pigmente,déar und optische Aufheller, Leimungsmittel,
Trockenfestmittel (meistens Stérke), Nassfestmitglitwasserungsbeschleuniger und Retentions-
mittel sowie Desinfektionsmittel. Dabei wurde insbederem Maf3e auf die Wirkungsweisen der
Zusatzstoffe unter dem Aspekt des Stoffverbundes, des Zusammenschlusses einzelner Fasern,
der auf Wasserstoffbriickenbindungen basiert, eaggen. Um den Charakter eines umweltfreund-
lichen Faserformproduktes aufrecht erhalten zu &inmvar es zudem erforderlich, festzustellen,
welche Zusatzstoffe in welchen Konzentrationen sgitisind. Eine durchgefuhrte Untersuchung
brachte das Ergebnis, dass Produkte, die der RiehikKXXVI Papiere, Kartons und Pappen fir
den Lebensmittelkontakt des Bundesinstituts furksewertung (BfR) entsprechen, als unbedenk-
lich anzusehen sind.

Aus der Analyse der Wirkungsweisen der Zusatzstgiigg hervor, dass Leimungsmittel, Starken,
Nassfestmittel, Trockenfestmittel und Retentiontghitdie Festigkeit eines Faserformproduktes
positiv beeinflussen kénnen. Zur Bestimmung degeniZusatzstoffe, die einen signifikanten Ein-
fluss auf die mechanischen Eigenschaften einesfeasg@roduktes nehmen, kam die Methodik der
statistischen Versuchsplanung zum Einsatz. In défigeatellten Screening-Versuchsplan sind acht
Zusatzstoffe auf jeweils zwei Niveaus bzgl. ihrergdbemengen in einem Versuchsumfang von
insgesamt 16 Versuchen variiert worden. Als Versaohebnis wurde die Zugfestigkeit einer ge-
normten Streifenprobe definiert, da diese zum e#iafacher herzustellen ist als der gewéhlte De-
monstrator und da Versuche gezeigt haben, dasgusammenhang zwischen der Zug-, Druck-
und Biegefestigkeit eines Faserformproduktes besteh

Zur Herstellung der Streifenproben gemald des aidiifess Versuchsplans konnten die Press- und
die Trocknungsstation der Faserformversuchsantigren Werkzeuge die Kontur der Orthese auf-
weisen, nicht verwendet werden. Stattdessen kammenneanuell zu betétigende Hydraulikpresse

mit ebenen Presswerkzeugen und ein externer Trogsafen, in dem die hergestellten Streifen-

proben in flachen Trocknungsvorrichtungen getrotkneden, zum Einsatz. Anschliel3end erfolgte

eine Einlagerung der Streifenproben in einem Kliniggehrank, um ein Ausreifen der eingesetzten
Zusatzstoffe zu ermdglichen und um klimatische Bgdngen zu realisieren, denen der Demonstra-
tor im Extremfall widerstehen sollte (Korperwarnsehweil3).

Mit Hilfe einer Zugpriufmaschine lie3en sich nachegi Bestimmung der Querschnittsflachen der
Proben deren Zugfestigkeiten errechnen. Zuséatzliohden anhand der aufgenommenen Kraft-
Weg-Diagramme die Zug-E-Moduln bestimmt. Die Ausweg der mit Sekundarfaserstoff, Zell-
stoff und Holzstoff durchgefuhrten Versuche, benate auch Wechselwirkungseffekte zwischen
den einzelnen Zusatzstoffen Berlcksichtigung faneéiolgte mit der Statistiksoftware JMP, wo-
bei zur Beschreibung des Zusammenhangs zwischesudfgsparametern (Einflussgréf3en) und
Messwerten (ErgebnisgréfRen) die Methode der kiemn&luadrate zum Einsatz kam. Als Ergebnis
war zu verzeichnen, dass ein Anstieg der Zugfesiighurch die Zugabe von Leimungsmittel zu
Sekundarfaserstoff als statistisch signifikant szdichnen ist. Dagegen konnte bei der Verwen-
dung von Zellstoff bzw. Holzstoff kein Zusatzstafiisfindig gemacht werden, der zu einer signifi-
kanten Festigkeitserh6hung beitragt.

Nachdem ein Uberblick tber sinnvoll einzusetzendsaZzstoffe erarbeitet worden ist, wurden in
einem nachsten Schritt fir jeden Rohstoff ebenfallger Zuhilfenahme von Screening-
Versuchsplanen diejenigen Prozessparameter deteldie einen signifikanten Einfluss auf die
Zugfestigkeit einer Streifenprobe nehmen. Es staith heraus, dass die Presskraft, mit der die
Verdichtung eines Faserformproduktes erfolgt, udaig vom verwendeten Rohstoff eine hoch-
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signifikante Einflussgréf3e darstellt. Beim Einsatn Zellstoff erwies sich die Konzentration der
Fasersuspension zusatzlich als signifikanter Psmegameter.

In einem weiteren Schritt in Richtung Optimierurgsd~aserformverfahrens wurden fur jeden Roh-
stoff mit Hilfe von Regressionsanalysen Modellgheingen zur empirischen Beschreibung der Ab-
hangigkeit der Zugfestigkeit einer Streifenproba den in den Screening-Versuchsreihen ermittel-
ten signifikanten bzw. hochsignifikanten Einflusg@en erstellt. Dabei kamen fur Sekundarfaser-
stoff und Zellstoff orthogonale, zentral zusammesagete Versuchsplane, in denen die jeweils zwei
signifikanten bzw. hochsignifikanten Einflussgrof@eri jeweils funf Stufen in einem Versuchsum-
fang von je 16 Versuchen variiert worden sind, Zzimsatz. Fur Holzstoff fand ein orthogonaler,
vollfaktorieller Versuchsplan Verwendung, in demesiVariation der hochsignifikanten Einfluss-
groRe auf funf Stufen in einem Versuchsumfang viamf Versuchen erfolgte. Im Rahmen der
durchgefuhrten Regressionsanalysen wurde auf sams@barkeitsfunktionen zurtickgegriffen,
um diejenige Einstellung der Einflussfaktoren etehit zu kdnnen, die zu einer Maximierung des
Versuchsergebnisses fuhrt.

Im Anschluss an die Erstellung eines Modells fidleje der untersuchten Rohstoffe sollte unter Zu-
hilfenahme der sog. Box-Cox-Transformation einebésserung des jeweiligen Regressionsmo-
dells herbeigefuhrt werden, die in gewissem Maldh &ureicht wurde.

Durch die Durchfuhrung jeweils zweier Versuche pahstoff, die sich durch Werte der Einfluss-
grolRen auszeichneten, die in den jeweiligen Verspléhen nicht realisiert worden sind, konnten
die generierten Regressionsmodelle schlielRlicHizienit werden.

Da sich gezeigt hat, dass die ausgewahlten Zustizstls ungeeignet anzusehen sind, um die hy-
groskopischen Eigenschaften von Faserformprodukamenswert verbessern zu kénnen, wurde
losgelost von den bereits durchgefihrten Untersogém in einem weiteren Versuch der Einfluss
von Dispersionen auf die Feuchteempfindlichkeit Waserformprodukten beobachtet. Ziel sollte
die Wasserfestmachung eines Faserformproduktesiriér zeitlich beschrankte Dauer sein, wah-
rend der nach Mdglichkeit kein Abfall der Festigkeintritt. Aufgrund technischer Probleme bei
der Ermittlung der Zugfestigkeit einer in Wassetagehten Streifenprobe mit der dazu benutzten
Zugprufmaschine fand als Versuchsobjekt der inetiggbeit definierte Demonstrator Verwen-
dung, an dem in extrem feuchtem Zustand aufgrunddschaffenheit der zu diesem Zweck ver-
wendeten Biegevorrichtung leichter Belastungstdstehgefihrt werden kdnnen. Bei der Suche
nach Mitteln zur Reduzierung der Feuchteempfinéigthwurde darauf geachtet, dass diese um-
weltfreundlich sind, die BfR-Richtlinie XXXVI erflgn, wasserabweisend, aber dennoch luftdurch-
lassig sind und sich durch Spriihen oder Streichiérdia fertigen Faserformprodukte aufbringen
lassen. Da die Literatur zur Auswahl eines geegmdlittels nicht weiterhalf, musste Kontakt zu
Herstellern von Zusatz- und Hilfsstoffen fir diepRaindustrie gesucht werden, mit dem Erfolg,
dass sich eine wassrige Dispersion nanoskaliggmi@we ausfindig machen lie3. Aufgrund der
Tatsache, dass Holzstoff am einfachsten bzgl. s€estigkeit zu optimieren ist, gute Festigkeitsei-
genschaften zu einem akzeptablen Preis aufweistimndergleich zu Sekundarfaserstoff keine
eventuell auftretenden Pilz- und Bakterienbelastangu befirchten sind, fand eine Erprobung der
ausgewahlten Dispersion ausschlief3lich an Holastibi#sen statt. Zu diesem Zweck wurden so-
wohl unbehandelte, als auch mit der Dispersion &gpierte Orthesen, bei deren Herstellung die
aus den vorangegangenen Versuchen gewonnenen Hrsseneinflossen, unterschiedlich lange
vollstandig unter Wasser getaucht und anschliel@gmertragbaren Biegemomente bei einer Bie-
gebeanspruchung gemessen. Als Ergebnis konnteefedtgn werden, dass die aufgetragene Dis-
persion zwar nicht zu einer vollstandigen Wassa&t@sz, aber dennoch zu einem erheblich feuch-
tigkeitsabweisenderen Charakter des Produktes. fuhrt
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In einem abschlieRenden Versuch sollte schlieffieMausgefunden werden, ob die als Demonstra-
tor ausgewahlte Orthese nach eingehender Optingeslshausreichend dimensioniert und als ver-
gleichbar mit am Markt bestehenden Konkurrenzpreeiuku bezeichnen ist. Es stellte sich heraus,
dass eine bzgl. ihrer Herstellung entsprechendegsdyte Holzstofforthese selbst den maximalen
Kdrperkréaften eines gesunden Mannes deutlich wielersind bei einem erheblich geringeren Ei-

gengewicht fast die Festigkeit einer Schiene ausskatoff bzw. Gips erreicht.

Wie bereits in der Einleitung erwahnt, soll am Emlieser Arbeit als Fazit eine Antwort auf die

Frage, inwieweit sich nach einer vorgenommenenmiptung beispielsweise Kunststoffe durch
nachwachsende Rohstoffe ersetzen lassen, gegebdaenw®azu ist es zunachst erforderlich, sich
einen Uberblick Uber die erreichbaren Zugfestigkeitvichtiger im Bereich der Konstruktion ein-

gesetzter Kunststoffe zu verschaffen. Das Resslté@bersichtlich in Tabelle 9.1 dargestelit.

Tabelle 9.1: Zugfestigkeiten von Kunststoffen /PALO2/

Unverstarkte, thermoplastische Kunststoffe, Zugfestigkeit
(Konstruktionswerkstoffe) [N/mm?]
Niederdruckpolyethylen (LDPE) 18...35
Hochdruckpolyethylen (HDPE) 8...23
Polypropylen (PP) 21...37
Polyvinylchlorid (PVC) weich 10...25
Acrylnitril/Butadien/Styrol-Copolymer (ABS) 32...60
Polytetraflourethylen (PTFE) 25...36

Bei einem Vergleich der oben angegebenen Zugfestegk mit denen, die in den Kapiteln 7.2.2,
7.3.2 und 7.4.2 wunter Zuhilfenahme von Wainschb&skaiktionen ermittelt wurden
(T, sekundarfaserstofe 13,472 N/mrﬁ Oz, zelistoff = 21,853 N/mrﬁ Oz, Holzstoff = 15,233 N/mrﬁ)! muss
festgestellt werden, dass die in dieser Arbeit nsnighten nachwachsenden Rohstoffe nach einge-
hender Optimierung eine Alternative zu unverstarktbermoplastischen Kunststoffen darstellen,
wenn bei deren Einsatz nicht mit direktem Wassedddreu rechnen ist. In Kapitel 8.7 wurde ge-
zeigt, dass die Feuchteempfindlichkeit eines Fasmgroduktes durch die Verwendung einer Dis-
persion in ganz erheblichem Malie verbessert wekdante. Eine vollstandige Hydrophobierung
liel3 sich allerdings nicht erzielen, so dass irseine Bereich weiterer Forschungsbedarf besteht, um
in Zukunft nachwachsende Rohstoffe ohne Einschndglals Alternative zu Kunststoffen anbieten
zu kénnen.

10 Ausblick

Da in dieser Arbeit die naheliegendsten Moéglichieizur Verbesserung des Faserformverfahrens
und damit der mit diesem Prozess herstellbarenuRtecausgeschopft wurden, offensichtlich aber
dennoch weiterer Optimierungsbedarf besteht, $oN/&ion in einem abschlieRenden Kapitel Gber
eine Abwandlung bzw. Weiterentwicklung der Rohstoffes Faserformverfahrens nachgedacht
werden, die als Grundlage fur zukinftige Forschtitggeit zu verstehen ist. Um das Faserform-
verfahren auch zur Herstellung anderer Medizinpkteleinsetzen zu kénnen, die groRere Anforde-
rungen an den Werkstoff stellen, wie z. B. Schien@nRuhigstellung des Knie-, des Ful3- oder des
Ellbogengelenks, konnte eine weitere Steigerunddstigkeit und der Steifigkeit sinnvoll sein. Da
zudem ein Trend in der Automobilindustrie zu bedibac ist, mehr und mehr Verkleidungsteile
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aus Kunststoffen u. a. im Innenraum durch solctidBasis nachwachsender Rohstoffe zu ersetzen,
kbnnte, eine ausreichend groRe Warmfestigkeit imd@&hmals deutlich gesteigertes hydrophobes
Werkstoffverhalten vorausgesetzt, neben der Metizimik ein neuer, aufgrund grofRer Stlickzah-
len vielversprechender Markt erschlossen werden.

Zur Erreichung dieser Ziele wéare eine Untersuchdeg Eignung alternativer nachwachsender
Rohstoffe mit groRerer Faserlange fur das Fasevferi@hren erforderlich. Zusatzlich musste er-
forscht werden, ob und ggf. wie sich Verstarkunggsifa oder Funktionsfullstoffe, wie z. B. anorga-
nische Substanzen, mineralische Stoffe oder Festkdauf Kunststoff- oder Metallbasis in den

bestehenden Faserverbund integrieren lassen. Aterere Steigerung der Hydrophobizitat der Fa-
serstoffe sollte versucht werden, eine Oberflaaln@tfonalisierung im Sinne einer Beschichtung
vorzunehmen. Im Hinblick auf einen mdglichen Eirsat Automobilbereich wird das Thema Ent-

flammbarkeit eine groRe Rolle spielen. Zur Erziglwiner Feuerfestigkeit ware es sinnvoll, das
Einbinden von Pigmentstoffen in die Matrix der Faseu erproben. Um aus vermarktungstechni-
schen Grinden, insbesondere bei einem Einzug ddssties in den Automobilbau, eine qualita-

tiv hochwertige Oberflachenstruktur anbieten zurdim musste abschlieBend auf den in Kapitel
2.3.2.1 angedachten Einsatz von Fiullstoffen in Kioegion mit verbesserten Siebkorpern und
Presswerkzeugen zurtickgegriffen werden.

Unter der Annahme, dass sich die im Rahmen dereS8icrg-Versuche maximal ermittelte Zugfes-
tigkeit von rund 34 N/mfeiner mit chemischen Additiven versehenen Streifeine aus Zellstoff
bei Verwendung eines alternativen nachwachsendéstBiées mit groRerer Faserlange in Kombi-
nation mit Verstarkungsfasern verdoppeln lie3e,ewgin derartig modifiziertes Faserformprodukt
mit Produkten aus verstarkten Kunststoffen, wi.zPolysulfon mit einem 30 — 40 %igen Antelil
an Mineralflllstoff oder Polycarbonat mit einem 6g&n Anteil an Edelstahlfasern vergleichbar,
die u. a. in der Automobilindustrie zur Herstellwign Motorraumkomponenten, Instrumentenge-
hausen, allgemeinen Verkleidungsteilen, aber aoctier Medizintechnik fir medizinische, zum
Teil auch sterilisierbare Komponenten verwendetderr Bei einem Vergleich des Rohstoffpreises
far Zellstoff (0,575 €/kg /WOCO07/) mit demjenigeir fPolysulfon (5,613 — 6,762 €/kg /CES09/)
bzw. Polycarbonat (3,725 — 4,644 €/kg /CES09/) wledtlich, dass bzgl. der Kosten eine beachtli-
che Reserve besteht, um auch andere nachwachsehd®fie, Verstarkungselemente und allge-
meine Fullstoffe einsetzen sowie von einer Beschigp Gebrauch machen zu kénnen.

Weitere Forschung im Bereich der Faserformtechnelagire also nicht nur wirtschaftlich sinn-
voll, sondern auch aus dem Grund, dass in ZeitenBastrebens, den G@usstold zu mindern,
feste und hydrophobe Produkte auf Basis nachwadeseRohstoffe als Alternative zu solchen
Produkten, deren Grundlage fossile Energietragestellen, angeboten werden kénnten. Schliel3-
lich gibt es Informationen der auf dem Gebiet dachwachsenden Rohstoffe tatigen Industrien
zufolge Hinweise, dass in den Maschinenbau einéngLinie” Einzug erhalten soll, durch die der
Substitutionsgedanke noch einmal eine neue Bedgw@iralten wird. Die vorliegende Arbeit bietet
hierflir eine wertvolle Grundlage.
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Verwendete Formelzeichen

Zeichen Einheit Bedeutung

A mmn Querschnittsflache

b mm Breite

c % Konzentration der Fasersuspension; Konzentra-
tion eines chemischen Additivs

d mm arithmetische Dicke

E, N/mn Zug-E-Modul

F N Kraft

Fmax N maximale Zugkraft

Fp N Presskraft

k - Anzahl der Einflussgréf3en

m - Faktorstufenkombinationen

Mp Nm Biegemoment

n - Replikation; Stichprobenumfang

N - Gesamtzahl der Einzelversuche; Versuchsan-
zahl; Anzahl der Beobachtungen

No - Anzahl der Einzelversuche im Zentrum eines
zentral zusammengesetzten Versuchsplans

Nw - Anzahl der Einzelversuche in der Ebene oder im
Raum, die/der von den Faktorgndie in einen
zentral zusammengesetzten Versuchsplan ein-
flieBen, aufgespannt wird

p —; bar Konstante; Signifikanzniveau bzw. p-Wert: Ol
druck

Pa bar Anformdruck

R - Bestimmtheitsmaf

Readi. - Korrekturman

I'F Rohst. % Feuchte des Rohstoffes im Ausgangszustand
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i

Rangzahl der i-ten Beobachtung

S mm; — Weg; Standardabweichung

53 - Varianz

ta S Anformdauer

Tofen °C Temperatur im Trocknungsofen

tofen S Zeitdauer im Trocknungsofen

trr. S Trocknungsdauer nach dem Anformvorgang

Vp I Pulpenmenge

wW - Quotient des Shapiro-Wilk-Tests

Wh mm® Biegewiderstandsmoment

X - Einflussgréf3e; Beobachtung

X - arithmetischer Mittelwert

y — Versuchsergebnis

y - geometrisches Mittel der Versuchsergebnisse

Y - transformierte  Variable  der Box-Cox-
Transformation

) - Funktion zur Beschreibung der kumulierten
Wahrscheinlichkeitsverteilung der Normalver-
teilung

Au - GroRRe eines technologisch relevanten Effektes,
der mit hoher Wahrscheinlichkeit erkannt wer-
den soll, falls er existiert

a - normierter Wert der Faktorstufe im Stern eines
zentral zusammengesetzten Versuchsplans

a - eine vom Stichprobenumfang abhangige Kon-
stante zur Berechnung des Quotieniéhdes
Shapiro-Wilk-Tests

B - Koeffizient in einem Regressionsmodell

£ %; — Dehnung; Betrag, um den die Messwerte nur
zufallig von dem durch das Modell ausgedrick-
ten Zusammenhang zwischen Ziel- und Ein-
flussgroRen abweichen

A - Exponent des Versuchsergebnisses bei der Box-
Cox-Transformation

o N/mmm? Spannung

O N/mm? Biegefestigkeit
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gy

N/mn?

Zugfestigkeit

transformierte Variable dep Transformation




