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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit ist eine Untersuchung, inwieweit die Herstellung eines kar-
tonbasierter POCT mit Kapillaren zum Transport von Fliissigkeiten mit Hilfe von
Nanocellulose und additiv gefertigten Prigewerkzeugen moglich ist. Die Nanocel-
lulose wurde von RISE aus Schweden zur Verfligung gestellt. Rheologische Untersu-
chungen ergaben, dass diese mit Hilfe eines Bingham-Modells beschrieben werden
konnen und einer Flielgrenze unterliegen.

Die Nanocellulose wurde mit Hilfe der konventionellen direkten Druckverfahren
Flexo-, Tief- und Siebdruck auf verschiedene Kartonsorten aufgetragen. Der Flexo-
und Tiefdruck erwies sich aufgrund einer Saffman-Taylor-Instabilitét als ungeeignet
zur Erzeugung von homogenen Schichten. Verschiedene Untersuchungen zeigten,
dass mit Hilfe des Siebdrucks unter Verwendung eines Siebs mit sehr hoher Nass-
farbschichtdicke die besten Ergebnisse erzielt werden konnten.

Die Nutzung von offenen Kapillaren in POCT erfordert einen moglichst geringen
Kontaktwinkel. Durch das Applizieren von Nanocellulose konnte sowohl der Kon-
taktwinkel des Kartons auf einen geeigneten Wert reduziert werden als auch das
Penetrationsverhalten insofern veréndert werden, dass die Penetration einer auf-
getragenen Fliissigkeit zunéchst in der Nanocellulose stattfindet. Die Penetration in
den Karton selbst wurde durch die Nanocellulose stark verzogert. Die Funktionalitét
von offenen Kapillaren konnte im Rahmen dieser Arbeit aufgrund von mangelnder
Herstellgenauigkeit der additiven Fertigung und begrenzter Kartonauswahl nicht
erreicht werden. Allerdings konnten mit Hilfe einer Folienkaschierung funktionelle
geschlossene Kapillaren erzeugt werden, welche einen Fliissigkeitstransport durch
Kapillarkrifte iiber eine Distanz von 25 mm ohne Penetration in den Karton ermog-
lichen. Dies zeigt, dass die Herstellung und Nutzung von kartonbasierten POCT theo
retisch maglich ist.



Abstract

The present work is an investigation into the potential of fabricating a cardboard-ba-
sed POCT with capillaries for transporting fluids using nanocellulose and additive
manufactured embossing tools. The nanocellulose was provided by RISE from Swe-
den. Rheological studies showed that they can be described using a Bingham model
and are subject to a yield point.

The nanocellulose was applied to various types of cardboard using the conventional
direct printing processes of flexographic, gravure and screen printing. Flexo and
gravure printing proved unsuitable for producing homogeneous layers due to a Saff-
man-Taylor instability. Various investigations showed that screen printing using a
screen with a very high wet ink film thickness produced the best results.

The use of open capillaries in POCT requires the lowest possible contact angle. By
applying nanocellulose, it was possible to reduce the contact angle of the cardboard
to a suitable value and to change the penetration behavior in that the penetration
of an applied liquid first takes place in the nanocellulose. Penetration into the card-
board itself was greatly delayed by the nanocellulose. The functionality of open
capillaries could not be achieved in this work due to lack of manufacturing accuracy
of additive manufacturing and limited cardboard selection. However, functional
closed capillaries could be created using film lamination, allowing fluid transport
by capillary forces over a distance of 25 mm without penetration into the cardboard.
This shows that the production and use of cardboard-based POCT is theoretically
possible.
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1 Einleitung

Die Diagnostik in der Medizin ist von aufwendigen Verfahren, zuverldssigen Ana-
lysen und Tests geprégt, welche in zentralisierten Laboren effizient, kostengiins-
tig und in groRer Stiickzahl durchgefiihrt werden [1, S. 4]. Diese haben jedoch den
Nachteil, dass zur Sicherstellung einer zeiteffizienten Diagnostik ein leistungsstar-
kes Logistiksystem notwendig ist [1, S. 4]. Demgegeniiber steht die patientennahe
Labordiagnostik, welche ohne Umwege in direkter Nahe des Patienten stattfindet
oder sogar vom Patienten selbst durchgefiihrt werden kann. Tests in der patien-
tennahen Labordiagnostik werden auch als Point-of-Care-Tests (POCT) bezeichnet
[1, S. 4]. POCT liefern in der Regel schneller ein Ergebnis als herkémmliche Labor-
tests, nicht nur aufgrund der fehlenden Transportwege, sondern auch aufgrund der
Moglichkeit, Ergebnisse ohne Probenvorbereitung zu erhalten [2]. Typischerweise
werden Schnelltests auf Basis von Korperfliissigkeiten wie Blut oder Speichel durch-
gefiihrt, um z.B. Blutzuckerwerte zu bestimmen [1, S. 7]. Es existieren auch Tests,
welche einen Nachweis iiber das Vorhandensein von Viren wie z.B. HIV, Influenza
oder auch Malaria liefern. Ein Beispiel dafiir sind Antigen-Schnelltests, welche
durch die COVID-19 Pandemie weltweit verstarkt eingesetzt wurden. Inzwischen
sind POCT ein integraler Bestandteil von weltweiten Krankheitsbekdmpfungspro-
grammen [3]. Aufgrund der Pandemie wurden tédglich Millionen von Antigentests
durchgefiihrt, sei es von Fachpersonal oder von Patienten selbst [3]. Die COVID-19
Pandemie hatte eine enorme Auswirkung auf die Entwicklung des POCT-Marktes.
2022 wurden iiber eine Milliarde COVID-19 Antigentests verwendet [3], was dazu
beitrug, dass der POCT-Markt auf ein Volumen von 40,61 Mrd. USD gewachsen ist
[4]. Im gleichen Jahr waren Nachweise von Infektionskrankheiten mit einem Anteil
von 24,4 % des Marktvolumens der grofite Teil des POCT-Marktes [4]. Von 2023 bis
2030 wird eine CAGR (Compound Annual Growth Rate) von 6,5 % erwartet [4]. Auch
zum Nachweis von Malaria existiert diese Art der Tests bereits seit einiger Zeit. 2022
wurden etwa 412 Millionen Malaria POCT durchgefiihrt [3].
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Abb. 1 Verschiedene COVID-19 Antigen Schnelltests aus Kunststoff [65]

Uber die Hilfte der herkémmlichen Single Use POCT bestehen zum Grofteil aus
Kunststoff (siehe Abb. 1) [3]. Da diese meist als infektioser Abfall behandelt werden,
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enden sie in der Regel in der Verbrennung [3]. Lander der Dritten Welt verfiigen
in der Regel nicht iiber ausreichende Kapazititen zur Verbrennung, so dass die
benutzten POCT deponiert werden. Aufgrund der enormen Menge von durchge-
fiihrten Tests wihrend der COVID - 19 Pandemie kam das Problem der Entsorgung
in den Fokus der Offentlichkeit, so dass jetzt verstirkt an verschiedenen Lésungen
fiir nachhaltigere POCT gearbeitet wird [3]. Einer dieser Ansitze ist es, vermehrt
faserbasierte Materialien wie Karton oder Papier als Basis fiir einen POCT zu nut-
zen. Derzeit werden bereits etwa 12 % der POCT aus Papier hergestellt [3]. Diese
sind biologisch abbaubar und in Bezug auf die Deponierung unkritisch [5].

Im Rahmen eines Projektes in Zusammenarbeit zwischen der Hochschule fiir Wis-
senschaft, Technik und Kultur Leipzig (HTWK) und den Research Institutes Sweden
AB (RISE) wird untersucht, ob ein sogenannter Lateral Flow Test auf Basis von
Karton mit Hilfe einer Pragung hergestellt werden kann [6]. Herk6mmliche Tests
bestehen aus verschiedenen Kunststoffschichten, welche gestanzt und durch
Laminieren verbunden werden (siehe Abb. 2a). Der Einsatz von Karton erfordert
eine Beschichtung, die dafiir sorgt, dass die Testfliissigkeit nicht in die saugfihige
Oberfldche eindringt. Zu diesem Zweck soll eine Beschichtung aus Nanocellulose
aufgebracht werden, welche die Interaktion zwischen Karton und Fliissigkeit fiir
eine ausreichende Zeitspanne verhindert bzw. minimiert [6]. Gleichzeitig soll die
hydrophile Nanocellulose dafiir sorgen, dass eine ausreichende Benetzung der
Oberflache stattfindet (siehe Abb. 2b). Im Rahmen der Masterarbeit soll die Mog-
lichkeit dieser Beschichtung mit Hilfe von konventionellen direkten Druckverfah-
ren analysiert werden.

a b
larainated Tails die-cut area narieellulose coating eribaiied aoea

Abb. 2 Lateral Flow Test mit mehreren Kunststoffschichten (a) und als geprégte Struktur in
Karton (b) [6]

Nanocellulose ist ein aus Holz hergestelltes Nanomaterial, welches von der Verwen-
dung als Zusatzstoff in Papieren und Polymeren bis hin zum 3D-Druck von Implan-
taten flir den menschlichen Korper eingesetzt werden kann und dariiber hinaus
eine Vielzahl weiterer Einsatzmoglichkeiten bietet [7]. Gleichzeitig ist durch den
biologischen Ursprung und die ausgezeichnete Verfiigharkeit eine kostengiinstige
Massenproduktion moglich [7]. Das Marktvolumen fiir Nanocellulose lag 2021 bei
345,61 Mio. USD [8]. Es wird ein CAGR von 17,4 % von 2023 bis 2030 erwartet, so dass
fiir 2030 ein Marktvolumen von etwa 1,4 Mrd. USD prognostiziert wurde [8]. Durch
die Kombination von zwei Technologien, welche sich beide in starkem Wachstum
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befinden, besteht ein enormes Potenzial fiir die Herstellung von vollstindig faserba-
sierten und damit biologisch abbaubaren POCT zur Anwendung fiir den Nachweis
von Infektionskrankheiten.






2 Ziele

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit sollen Nanocellulosefasern auf die Verdruck-
barkeit in konventionellen direkten Druckverfahren untersucht werden. Dazu sol-
len zunichst die rheologischen Eigenschaften untersucht werden, um eine Aussage

tiber die Kompatibilitit der Nanocellulose mit den jeweiligen Druckverfahren zu

treffen (siehe Kapitel 5). Zusétzlich soll ein geeignetes Modell ermittelt werden, wel-
ches die rheologischen Eigenschaften der Fluide hinreichend genau beschreibt.

Im néichsten Schritt soll die Nanocellulose in den Druckverfahren Sieb-, Flexo- und

Tiefdruck verdruckt und anschliefend die Verdruckbarkeit bewertet werden. Aul3er-
dem sollen die Druckergebnisse in geeigneter Form untersucht werden, um spiter
eine Auswahl optimaler Parameter im Hinblick auf die Anwendung eines POCT aus

Karton mit einer Beschichtung aus Nanocellulose zu ermitteln. Die Durchfiihrung

der Druckversuche soll in zwei Phasen erfolgen. Die erste Phase soll eine explorative

Untersuchung mit einer Vielzahl von Parametern umfassen, sodass eine moglichst

grofle Vielfalt an Ergebnissen zur Bewertung und zur Auswahl einer geeigneten

Kombination zur Verfiigung stehen (siehe Kapitel 6). In der zweiten Phase soll die

aus der ersten Phase ermittelte optimale Parameterkombination verwendet werden,
um eine weiterentwickelte Version der Studie durchzufiihren (siehe Kapitel 7). Dabei

sollen weitere Verbesserungen der Parameterkombination angestrebt werden, auch

im Hinblick auf die folgende Pragung von Kapillarstrukturen.

Die Pragung der Kapillarstrukturen soll mit Hilfe von 3D-gedruckten Prigewerkzeu-
gen erfolgen. Die Dimensionierung von offenen Kapillaren unterliegt gewissen Ein-
schrinkungen, welche im Rahmen der Arbeit erfasst und dargestellt werden sollen.
Fiir die Pragung sollen zunéchst Versuche als Vollpragung ausgefiihrt werden, weil

diese die Komplexitit der Parameter geringhalten. Zur Optimierung der Pragetiefe

sollen verschiedene Priagewerkzeuge produziert werden und auch hier eine opti-
male Kombination von Parametern hinsichtlich des Werkzeugs ermittelt werden.
Die Kapillarstrukturen sollen nach dem Pragevorgang mit Hilfe eines Flief3tests auf
ihre Funktionalitdt hin untersucht werden. Weil eine erste Anwendung des Endpro-
duktes mit menschlichem Blut stattfinden wird, soll weiterhin eine geeignete Test-
fliissigkeit zur Durchfiihrung dieses Tests entwickelt werden. Ein Verschliefien der
Kapillaren soll zuletzt Aufschluss dariiber geben, ob ein wesentlicher Unterschied
zwischen offenen und geschlossenen Kapillarstrukturen besteht, welche mit Hilfe

einer Pragung erzeugt worden sind.

Um im Kontext der vorliegenden Arbeit relevante Grundlagen aufzuzeigen, wurde
zu verschiedenen Themen, die unter anderem das Verdrucken von Nanocellulose
sowie die Herstellung von offenen Kapillarstrukturen in faserhaltigen Bedruckstof-
fen betreffen, eine Recherche durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser werden im fol-
genden Kapitel 3 vorgestellt.






3 Theoretische Grundlagen

Im Folgenden werden die fiir die vorliegende Arbeit relevanten Grundla-
gen erlautert. Dazu werden zundchst verschiedene Begriffe im Zusammen-
hang mit Nanomaterialien eingefiihrt und definiert. Anschliefend werden
die Eigenschaften von Cellulose sowie die Herstellung und Eigenschaften von
Nanocellulose vorgestellt. Aullerdem werden einige Sachverhalte der Rheolo-
gie kurz dargelegt. Weiterhin werden die verwendeten konventionellen, direk-
ten Druckverfahren Siebdruck, Tiefdruck und Flexodruck vorgestellt. Als Ver-
fahren der Druckweiterverarbeitung wird aullerdem das Prigen erldutert.
Dariiber hinaus ist der Aufbau und die Funktionalitit von Microfluidic Devices
(MD) relevant fiir die vorliegende Arbeit. Es werden verschiedene Geometrien von
Kapillaren und deren Eigenschaften vorgestellt. Den Schluss des Kapitels bildet die
Ultraschallmessung der Penetration von Wasser in Karton.

3.1 Nanomaterial

Aufgrund der zentralen Relevanz des Begriffs Nanocellulose in dieser Arbeit ist es
erforderlich, einige Begriffe im Zusammenhang mit Nanomaterial zu definieren. In
den nachfolgenden Erlduterungen beschreibt die Vorsilbe Nano Objekte im Malf3-
stab von etwa 1 nm bis 100 nm [9, S. 10]. Nanomaterial wird nach ISO 80004 -1 in
Nanoobjekte und nanostrukturiertes Material unterteilt (siehe Abb. 3). Nanoobjekte
bezeichnen Objekte, bei denen sich ein oder mehrere Aullenmalfle im Nanomalf3stab
befinden [9, S. 6]. Nanostrukturiertes Material hingegen beschreibt eine Oberfldche
oder die innere Struktur eines Objektes im Nanomalistab [9, S. 6]. Diese werden nur
dann als nanostrukturiert bezeichnet, wenn die Oberfliche keine inhérent nano-
skalierten Eigenschaften aufweist, sondern gezielt dahingehend verdndert wurde [9,
S. 7]. Die dufleren Mafle eines nanostrukturierten Materials sind nicht notwendiger-
weise im Nanomalfstab.

Nanomaterial
Nanooh]skt Nanostrukturiertes Material
{ein oder mehrens Aulenmalke [imnere Struktar oder Ober-
im Manomalstab) fechenstrulctur im Nanomastah)

Abb. 3 Einteilung von Nanomaterialien nach ISO 80004-1 [9]
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Nanoobjekte konnen anhand ihrer Dimensionen in drei verschiedene Klassen ein-
geteilt werden. Sind bei dreidimensionaler Betrachtung eines Objektes drei der
Aullenmafle im Nanomalstab, so wird dieses Objekt als Nanopartikel bezeichnet
(siehe Abb. 4a). Befinden sich lediglich zwei von drei AuRenmafen im Nanomalistab,
so liegt eine Nanofaser vor (siehe Abb. 4b). Nanoplittchen beschreiben Nanoobjekte,
welche nur eines der drei Aulenmafle im Nanomalistab aufweisen (siche Abb. 4c)
[9, S. 7].

__I,--"'f_ - SO
R
E“*m-‘:_-ff

2 Wapopstikel &] Waoolerr tf  Manophaitdben
(¥ duFrno s [ AnRenmafs {1 AuRrnmai
im Nancmahsiab) im Nanomulsiabh) im Nancmafistah)

Abb. 4 Klassifizierung von Nanoobjekten nach ISO 80004-1 [9]

3.2 Cellulose

Cellulose gilt als nahezu unerschopflicher Biorohstoff mit bemerkenswerten che-
mischen und physikalischen Eigenschaften, welche den Einsatz in verschiedensten
Materialien und Produkten ermoglichen [10]. Weltweit werden jéhrlich etwa 1,5 Bil-
lionen Tonnen dieses Biorohstoffs produziert [11]. Der Grof3teil wird aus Holzschliff
gewonnen und in der Papier- und Kartonproduktion eingesetzt [11].

Auf struktureller Ebene ist Cellulose ein Polysaccharid, bestehend aus Anhydro-f-
D-Glucose-Einheiten (AHG-Einheiten) [10], [12, S. 50]. In einer Kette sind mehrere
AHG-Einheiten alternierend um 180° gedreht und durch eine kovalente Bindung
sowie zwei Wasserstoffbriickenbindungen miteinander zu einer Glucankette ver-
bunden [12, S. 50]. Die intramolekularen Wasserstoftbriickenbindungen hindern
die Molekiile daran, sich in sich zu verdrehen, was zu einer erhdhten Steifigkeit
der Molekiilkette beitrédgt [13, S. 5]. Die kleinste Einheit einer sich wiederholenden
Glucankette ist Anhydro-Cellobiose (AHC) (siehe Abb. 5) [12, S. 50].



Nanocellulose 27

rndumi'lu: p’"-"‘glﬁﬂ‘ﬁﬁ“h' redurierendes
Ende Bindung Ende
§ O
OH H
i
OH

Anhydro-Cellobiose
e 03 nm———-i=

Abb. 5 Anhydro-Cellobiose (AHC) als kleinste Einheit einer Glucankette mit einer Lange von
etwa 1 nm [12, S. 50]

Cellulosefasern bestehen aus mehreren aneinander gelagerten Glucanketten, wel-
che durch intermolekulare Wasserstoffbriickenbindungen miteinander verbunden
sind [12, S. 51]. Dadurch, dass jede AHG-Einheit drei Hydroxylgruppen besitzt, hat
die Kette die Fahigkeit, in Abhéngigkeit der Anzahl der AHG-Einheiten eine grof3e
Anzahl von Wasserstoffbriickenbindungen zu benachbarten Molekiilen auszubil-
den [10]. Gleichzeitig sorgen die Hydroxylgruppen fiir ein inhdrent hydrophiles Ver-
halten der Cellulose [14].

Die Liange der Molekiilketten kann durch den Polymerisationsgrad (Degree of Poly-
merisation, DP) beschrieben werden, welcher die durchschnittliche Anzahl der
AHG-Einheiten in den Molekiilketten angibt [12, S. 54]. Je nach Herkunft der Cel-
lulose kann der DP stark variieren. Cellulosen, welche aus Holz extrahiert werden,
weisen einen DP von bis zu 10.000 auf, wiahrend Cellulosen aus Baumwolle einen DP
von bis zu 15.000 aufweisen konnen [10]. Je groRer der DP ist, desto mehr intermo-
lekulare Wasserstoffbriickenbindungen kénnen zwischen den Molekiilketten aus-
gebildet werden.

Des Weiteren besteht Cellulose aus kristallinen und amorphen Bereichen [15]. Die
Verteilung und die Anordnung dieser Bereiche hingt vom Rohstoff der Cellulose
und der Verarbeitung des Rohstoffes ab [15]. Es wurde festgestellt, dass Wasserstoff-
briickenbindungen ausschlielich zwischen kristallinen Bereichen einzelner Mole-
kiilketten ausgebildet werden [16]. Die Hydroxylgruppen in amorphen Bereichen
sind nicht durch Wasserstoffbriickenbindungen belegt und bieten somit eine Mog-
lichkeit zur Reaktion bzw. Modifikation [16]. Durch chemische Nachbehandlung
von Cellulose ist es moglich, den Grad der Kristallinitdt zu verdndern [17].

3.3 Nanocellulose

Der Begriff Nanocellulose (NC) umfasst eine Reihe von verschiedenen Cellulose
Nanomaterialien (CNM). CNM bestehen iiberwiegend aus Cellulose und weisen
entweder eine duflere Abmessung im NanomafRstab auf oder bezeichnen ein Mate-



28  Theoretische Grundlagen

rial mit Innen- oder Oberflichenstruktur im Nanobereich [18]. Analog zu der in
Abschnitt 3.1 beschriebenen Einteilung nach ISO 80004-1 ist auch hier eine Klassifi-
zierung von CNM nach gleicher Terminologie in Anlehnung an ISO/TS 20477 mog-
lich [18]. Diese Einteilung wird im TAPPI Standard WI 3021 aufgegriffen und ist in
Abb. 6 zu sehen [14].

Die Begriffe Cellulose Mikrofibrillen (CMF) und Cellulose Nanofibrillen (CNF) wer-
den in der Literatur gelegentlich synonym verwendet, beschreiben jedoch zwei
verschiedene Kategorien von Nanoobjekten mit unterschiedlichen Eigenschaf-
ten [10], [13, S. 11], [14]. Beide zdhlen nach ISO 80004-1 zu den Nanofasern (siehe
Abschnitt 3.1).

Callulodn
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I
| r*_l_"‘h
Mano- i Mang- |
obyecls | structured |
Colludoss Caollukose microcrysial Colulate 'ﬂFrﬂﬁl‘f
nanatiter (M) (CMF)
width: 10=15 pm = Ll < 2 width: 10=-100 nm
s lergth 0 580 sm
| 1
( Calilcss nanocrysal Callulose nanofibril
PCBIC (M)
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Abb. 6 Klassifizierung von Cellulose Nanomaterial (CNM) nach TAPPI WI 3021 [14]

CMF enthalten mehrere Aggregate elementarer Nanocellulosefibrillen, wihrend
CNF nur aus einem dieser Aggregate in gestreckter Form bestehen [13, S. 11]. CNF
weisen dariiber hinaus kleinere Dimensionen als CMF auf (siehe Abb. 6). Es existie-
ren verschiedene Verfahren, um CNF aus CMF zu extrahieren [13, S. 13]. Cellulose
Mikrokristalle befinden sich im Gegensatz zu Cellulose Nanokristallen (CNC) nicht im
Nanomalf3stab, sondern im Mikromalf3stab.

3.3.1 Cellulose Nanofibrillen (CNF)

CNF neigen dazu, aufgrund der hoheren spezifischen Oberfliche im Vergleich zu
Cellulosefasern, in Wasser bereits bei niedrigen Konzentrationen ein Gel zu bil-
den [13, S. 11]. Die theoretische spezifische Oberfliche von CNF betrigt etwa 50 bis
100 m?/g [13, S. 87]. Durch die hohe Anzahl von Hydroxylgruppen an der Oberfldche
kann so eine hohe Anzahl von Wasserstoffbriickenbindungen mit den umliegen-
den Wassermolekiilen eingegangen werden. Dies fiihrt dazu, dass die Viskositit der
Fliissigkeit steigt.
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Die gingigste Form der Herstellung von CNF ist die mechanische Delamination von
Zellstoff mit Hilfe von Hochdruckhomogenisation (HPH). Diese kann ohne oder mit
chemischer bzw. enzymatischer Vorbehandlung erfolgen [13, S. 11]. Im HPH-Ver-
fahren wird in Wasser enthaltener Zellstoff unter hohem Druck von 50 bis 2000 MPa
durch eine Offnung gepresst [13, S. 13]. Diese weist je nach Viskositit der Fliissigkeit
einen Durchmesser zwischen 5 und 20 um auf. In Abb. 7 ist zu sehen, dass der Druck
von der rechten Seite anliegt. Auf der linken Seite des Ventils herrscht der Umge-
bungsdruck [13, S. 14]. Aufgrund des Druckunterschieds zwischen beiden Seiten
wird eine hohe Stromungsgeschwindigkeit erzielt [19]. Dadurch steigt in der Ver-
engung der dynamische Druck der Fliissigkeit, wahrend der statische Druck unter-
halb des Dampfdrucks fallt [19]. Dies fiihrt dazu, dass das Wasser in den gasformi-
gen Zustand iibergeht. Es bilden sich Wasserdampfblasen, welche nach Verlassen
der Verengung unter Normaldruck wieder kollabieren. Durch die Bildung und das
Kollabieren der Blasen entstehen Kavitationen und Schockwellen [19], welche die
Zerkleinerung der Fibrillenstruktur der Cellulose zur Folge haben [13, S. 14].

Impact ring alve seal

—

CHF Fibar pulp

Abb. 7 Schematische Darstellung der Hochdruckhomogenisation zur Herstellung von CNF
[13, S. 14]

Einer der Nachteile dieses Verfahrens liegt in dem hohen Energieverbrauch. Dieser
kann durch eine chemische Vorbehandlung wie z.B. Hydrolyse reduziert werden
[13, S. 14]. Weiterhin ist die Zerkleinerung der Zellstofffasern oft nicht ausreichend
und die Verengung verstopft aufgrund von zu groRRen Fasern. Dies kann durch wei-
tere mechanische Vorbehandlungen wie z.B. Mahlen oder Kryozerkleinern beho-
ben werden [13, S. 14], was jedoch den Energieverbrauch durch einen weiteren
Verarbeitungsschritt erneut steigert. Des Weiteren wird die kristalline Struktur
der CNF durch dieses Verfahren beschidigt. Es existieren weitere Verfahren, um
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CNF aus Zellstoff zu extrahieren, die an dieser Stelle nicht ndher betrachtet werden.
Die Liange der CNF befindet sich meist im Mikrometerbereich [10], [13, S. 90], was
aufgrund der Lange von AHC (siehe Abschnitt 3.2) einen DP von grof3er 1000 impli-
ziert. Durch die mechanische Zerkleinerung von Cellulosematerialien sinkt der DP
geringfiigig [13, S. 87].

3.3.2 Cellulose Nanokristalle (CNC)

Wie bereits in Abschnitt 3.2 erwéahnt, bestehen Cellulosefasern aus amorphen und
kristallinen Bereichen (siehe Abb. 8). Durch ein Aufbrechen der Fasern an amor-
phen Bereichen entstehen CNC mit ldnglicher, stangenartiger Struktur [13, S. 12].
Dies wird unter anderem durch Hydrolyse mit hochkonzentrierten Sauren erreicht
[10].
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Abb. 8 Schematische Darstellung von amorphen und kristallinen Bereichen von Cellulose
(a) und Cellulose Nanokristallen nach Hydrolyse (b) [13, S. 12]

Wahrend der Hydrolyse reduziert sich der DP bis zu einem bestimmten Punkt
erheblich, welcher je nach Herkunft der Cellulose und Linge der urspriinglichen
Fasern einen spezifischen Wert besitzt [10]. Dieser Wert wird Level-Off-DP (LODP)
genannt. Beispielsweise besitzt CNC aus Baumwolle einen LODP von 250, wihrend
Zellstoff aus Holz einen LODP von 140 - 200 erreicht [10]. Die resultierenden CNC
weisen eine hohere Kristallinitat als CNF auf, da die amorphen Bereiche weitestge-
hend eliminiert wurden [13, S. 90]. Aufgrund der h6heren Kristallinitdt weisen CNC
eine geringere Flexibilitdt als CNF auf [13, S. 11]. In der folgenden Tab. I werden die
zuvor beschriebenen Eigenschaften von CNF und CNC gegeniibergestellt.
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Tab. 1 Gegeniiberstellung der Eigenschaften von CNC und CNF, in Anlehnung an [13, S. 90]

Eigenschaft CNC CNF
Langein nm 100-500 =21000
Durchmesserin nm 5-30 10-40
Kristallinitat in % 72-80 50-65
Amorphizitatin % 20-28 35-50
Spezifisches Gewicht in g/cm? 1,57-1,59 1,54-1,56
Spezifisches Volumen in cm?3/g 0,63-0,64 0,64-0,65
Viskositatin Pa-s ca.l ca. 10

3.3.3 Carboxymethyl-Cellulose (CMC)

Eine mogliche Modifikation von NC ist die sogenannte Carboxymethyl-Cellulose
(CMC). Es handelt sich um ein vielversprechendes Cellulose-Derivat und wird
unter anderem in der Lebensmittel- und Kosmetikindustrie als Verdickungsmittel
eingesetzt [20], [21]. Die Carboxymethylisation erfolgt durch die Behandlung von
Cellulose mit Hilfe von Natriumhydroxid, wodurch die Cellulose zu Alkalicellulose
umgewandelt wird [22]. Anschliefend wird diese mit Chloressigsdure behandelt
[22]. Wiahrend des Herstellprozesses werden die Hydroxylgruppen der AHG-Ein-
heiten in den Celluloseketten graduell durch Carboxylgruppen ersetzt [23]. Der
Grad der Substitution (Degree of Substitution, DS) kann theoretisch maximal 3
erreichen, weil jede AHG-Einheit iiber drei Hydroxylgruppen verfiigt [24].

Im Herstellprozess spielen Zeit und Temperatur eine entscheidende Rolle um
den DS zu bestimmen, welcher die Eigenschaften des Endproduktes maf3geblich
beeinflusst [21], [22]. Der DS von typischen CMC-Produkten variiert zwischen 0,4
und 1,5 [22]. Eine der Eigenschaften, die durch den DS beeinflusst werden, ist die
Wasserloslichkeit. Bei einem DS unter 0,4 ist CMC nicht wasserloslich [21], bei DS
> 0,6 zeigt CMC eine hohe Wasserloslichkeit [24]. Liegt der DS unter 0,2 so bleibt
der faserartige Charakter der Cellulose erhalten und das Material ist nicht wasser-
16slich [24].

3.4 Rheologie

In der vorliegenden Arbeit werden die Grundlagen der Rheologie vorausgesetzt.
Erldutert werden nur iiber die allgemeinen Grundlagen hinausgehende Sachver-
halte. Dazu zdhlen zum einen die Eigenschaften von Suspensionen mit Nanopar-
tikeln sowie zum anderen das Flielverhalten von Bingham-Fluiden. Diese sind im
Kontext der verwendeten NC relevant fiir die weiteren Erlduterungen.
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3.4.1 Eigenschaften von Suspensionen mit Nanopartikeln

CNF in Wasser bildet eine Suspension mit anisotropen Partikeln. Das Verhalten der
Viskositdt bei Scherung héingt von der Form, Konzentration und Seitenverhiltnisse
der Partikel in der Fliissigkeit ab [25, S. 22]. Es ist davon auszugehen, dass die Partikel
im Ruhezustand ungeordnet in der Fliissigkeit verteilt sind (siehe Abb. 9 links). Durch
eine Scherbewegung kann es zur Orientierung dieser kommen (siehe Abb. 9 rechts)
[25, S. 21]. Dadurch kann das Fluid scherverdiinnende Eigenschaften aufweisen [26].
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Abb. 9 Links: Anisotrope Partikel im ungescherten Zustand ohne erkennbare Orientierung,
Rechts: Unter Scherbelastung zeigen anisotrope Partikel eine entsprechende Orien-
tierung [25, S. 21]

3.4.2 Bingham-Fluide

Bingham-Fluide besitzen eine FlieRgrenze 1, welche eine mindest-Schubspan-
nung beschreibt, die notwendig ist, um eine Verformung des Fluids zu erreichen.
Unterhalb dieser FlieRgrenze findet keine Deformation des Fluids statt [27, S. 34].
Die Ursachen fiir eine Flielgrenze liegen in der Regel bei intermolekularen Wech-
selwirkungen, welche ein Netzwerk innerhalb des Fluids aufbauen [28, S. 57]. Bei
geringen Scherbelastungen liegt so eine festkorperartige Struktur vor. Flief$grenzen
sind jedoch keine Stoffkonstanten, sondern sind von der Methode der Bestimmung
sowie der Messmethode abhingig [28, S. 56], [29, S. 86]. Bei Betrachtung der nach-
folgenden GI. 3-1 und Gl 3-2 zeigt sich, dass die Viskositit von Bingham-Fluiden bei
sehr kleiner Scherbelastung gegen unendlich geht. Bei sehr groler Scherbelastung
nihert sich die dynamische Viskositat der binghamschen Grenzviskositit n, an, wel-
che zum Vergleich von Fluiden herangezogen werden kann [27, S. 34].

_Iirnl:| n= o0 (3-1)

¥

lim n = ng (3-2)
y—+80

In der folgenden Abb. 10 wird der typische Verlauf der Viskositéts- und Schubspan-
nungskurve eines Bingham-Fluids gezeigt. Es zeigt sich, dass n, sowohl aus der Stei-
gung der Schubspannung als auch aus dem Grenzwert der Viskositit abgeleitet wer-
den kann [27, S. 35], [29, S. 49].
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Abb. 10 Links: Schubspannung liber Schergeschwindigkeit, n,lasst sich aus der Steigung
und 1, aus dem Achsenabschnitt der Ordinate bestimmen.
Rechts: Dynamische Viskositét n tiber Schergeschwindigkeit, die Viskositdt ndhert
sich mit steigender Schergeschwindigkeit n,an. [27, S. 35]

Die FlieRgrenze T, kann aus dem Schnittpunkt der Schubspannung mit der Ordi-
nate bestimmt werden (siehe Abb. 10). Eine genauere Methode zur Bestimmung der
Flieligrenze ist die Bestimmung des Grenzpunktes zwischen dem linear-elastischen
und viskosen Fliefbereich [28, S. 103]. Dazu wird mit Hilfe eines Viskosimeters eine
konstant steigende Schubspannung vorgegeben und die Schergeschwindigkeit y
erfasst. Durch doppelt logarithmische Darstellung ergibt sich ein Verlauf mit Knick,
wie in Abb. 11 zu sehen. Anschliefend wird eine Ausgleichsgerade im linear-elas-
tischen Bereich erzeugt. Der letzte Wert von T, der zum Signifikanzniveau a = 0,05
noch nicht signifikant von der Ausgleichsgerade hin zum viskosen Bereich abweicht,
wird als T, angenommen [28, S. 104].

gy linear-elastisch : viskos
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Abb. 11 Doppelt logarithmische Darstellung von Schubspannung und Schergeschwindigkeit.
Links der gestrichelten Linie liegt der linear-elastische Bereich, rechts davon der
viskose FlieBbereich. Die Fliefigrenze 10 entspricht dem letzten Wert, der mit a =
0,05 noch nicht signifkant von der Ausgleichsgeraden abweicht. In Anlehnung an
[28, S. 103]
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Um die Viskositat eines Fluids bei einer bestimmten Schergeschwindigkeit vorher-
zusagen, kann mit Hilfe des Bingham-Modells eine Berechnung vorgenommen wer-
den. Dazu wird die folgende GL. 3-3 herangezogen und die bestimmten Werte von n,
und T, eingesetzt [27, S. 34]. Auch die Schubspannung t kann mit Hilfe von GI. 3-4
bestimmt werden [27, S. 34], [29, S. 49].

To

n=—<+na (3-3)
y

T=To+Ng"¥ (3-4)

3.5 Druckverfahren

Weil in der vorliegenden Arbeit mit den konventionellen direkten Druckverfahren
Sieb-, Tief- und Flexodruck gearbeitet wird, ist es notwendig, eine kurze Einfiih-
rung in diese Technologien sowie einige verfahrensspezifische Besonderheiten zu
geben. Nachfolgend werden diese drei Druckverfahren vorgestellt. Zusétzlich wer-
den jeweils die rheologischen Eigenschaften der hierbei typischerweise verwende-
ten Druckfarben angesprochen.

3.5.1 Siebdruck

Das Siebdruckverfahren ist ein direktes Durchdruckverfahren, bei dem eine Scha-
blone als Druckform zum Einsatz kommt [30, S. 57]. Diese Schablone besteht in der
Regel aus einem auf ein Aluminiumrahmen gespanntes Siebgewebe, welches durch
den Einsatz von UV-lichtempfindlichen Kopierschichten strukturiert wird [30, S. 57].
Nicht-druckende Bereiche werden durch die Kopierschicht fest verschlossen wih-
rend druckende Bereiche nach einer UV-Belichtung wieder ausgewaschen werden
und danach farbdurchlissig sind [31, S. 504].

Wahrend des Druckprozesses wird die Druckfarbe auf das Sieb aufgetragen und
mit Hilfe einer Flutrakel verteilt [32, S. 123]. Anschliefend wird das Sieb {iber dem
Bedruckstoff abgesenkt. Der verbleibende Abstand zwischen Sieb und Bedruckstoff
wird Siebabsprung genannt (siehe Abb. 12) [32, S. 123]. Die Druckrakel wird horizon-
tal tiber die Druckform bewegt, driickt diese herunter und die Farbe hindurch auf
den Bedruckstoff [30, S. 59].



Druckverfahren 35

Druckrakel
Druckrichtung q Flutrakel
Rahmen Gewebe mit
Schablone .
Siebabsprung Anstellwinkel -

Bedruckstoff

Abb. 12 Schematische Darstellung des Siebdruckverfahrens mit flacher Druckform In An-
lehnung an [32, S. 123]

Die Vorteile des Siebdrucks liegen in der enorm hohen Farbschichtdicke, welche
mit Hilfe der Siebdruckformen iibertragen werden kann. Diese betrégt je nach Sieb
bis zu 100 um [30, S. 59]. Von der zu erreichenden Farbschichtdicke und der Sieb-
feinheit ist die Viskositdt n der eingesetzten Druckfarben abhingig [30, S. 145]. Diese
betrdgt je nach Anwendung zwischen 0,5 und 50 Pa-s [33]. Im Zusammenhang zu
den rheologischen Eigenschaften der Druckfarbe werden die folgenden Gleichun-
gen genutzt, um die Schergeschwindigkeit wihrend des Druckprozesses sowie all-
gemeine Kenngroflen des Siebdrucks zu berechnen [25, S. 27]. Dazu wird zunéchst
anhand der Siebkenngréflen Drahtdicke d und Feinheit n die Maschenweite w, wel-
che in GL. 3-5 dargestellt wird, berechnet [34].

A,
= u (3_5)

I

Durch die Addition von Drahtdicke d und Maschenweite w kann die Teilung t berech-
net werden [34]. Diese wird benétigt, um die prozentual offene Siebfliache a,anhand
von GI. 3-6 zu berechnen [32, S. 77].

ag = — - 100% (3-6)

Mit Hilfe der Gewebedicke D in um, welche ebenfalls zu den SiebkenngrofRen gehort,
kann das theoretische Farbvolumen V,, in cm®/m?* berechnet werden [32, S. 77].
Dieses entspricht betragsmalig der theoretischen Nassfarbschichtdicke SD,, in pm
[32, S. 78]. Die Berechnung erfolgt an Hand der folgenden GI. 3-7 [34].

v o
T T00% (3-7)
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wr
Iy =

AnschlieBend wird mit Hilfe von GI. 3-8 die Zeit ¢, welche die Druckfarbe benétigt,
um die Offnung der Druckform zu passieren, berechnet [25, S. 27]. Diese ist abhén-
gig von der Rakelgeschwindigkeit v, und der Maschenweite w.

[

S. 27].

(3-8)
Die Geschwindigkeit v,, mit welcher die Druckfarbe durch ein Sieb gedriickt wird,
héngt von der Siebdurchgangszeit t, ab und wird mit Hilfe von GL 3-9 berechnet [25,
= 5Dy,

i

(3-9)
Durch Zusammensetzung der zuvor beschriebenen Gleichungen kann eine Abschat-
zung der Schergeschwindigkeit y mit Hilfe der folgenden Gl. 3-10 erfolgen [25, S. 27].

(3-10)
Die Schergeschwindigkeit hingt somit von der Rakelgeschwindigkeit v, und dem
eingesetzten Siebgewebe ab. Je nach Parametern konnen im Druckprozess Scherge-
schwindigkeiten von 100 s bis mehreren 1000 s erreicht werden [25, S. 28].
3.5.2 Tiefdruck

Im Rakeltiefdruck erfolgt die Farbiibertragung durch Befiillung und Entleerung von

Népfchen auf einer zylindrischen Druckform [33]. Druckende Bereiche liegen tiefer

iiberschiissiger Farbe mit Hilfe einer Stahlrakel [30, S. 49]. Die anschlieende Ent-
Abb. 13) [30, S. 49].

als nicht-druckende Bereiche [31, S. 475]. Das Befiillen der Napfchen erfolgt durch
leerung erfolgt durch hohen Anpressdruck der Druckform zum Bedruckstoff (siehe

Tauchen der Druckform in eine Farbwanne sowie das anschliefende entfernen
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Abb. 13 Schematische Darstellung des Tiefdruckverfahrens [30, S. 49]

Je nach Herstellverfahren der Druckform sind die Nidpfchen flichen- und oder
tiefenvariabel, wodurch Farbverldufe im Druckbild dargestellt werden koénnen
[30, S. 376]. Damit die Farbiibertragung, wie in Abb. 13 gezeigt, stattfinden kann,
ist eine niedrigviskose Druckfarbe erforderlich. Typische Viskositdten im Tiefdruck
liegen zwischen 0,01 und 0,2 Pa-s [30, S. 142].

3.5.3 Flexodruck

Der Flexodruck ist ein direktes Hochdruckverfahren mit flexibler Druckform [31,
S. 459]. Druckende Bereiche liegen hoher als nicht-druckende Bereiche und wer-
den mit Hilfe einer Rasterwalze eingefarbt [30, S. 48]. Wahrend eine Tiefdruckform
durch unterschiedliche Napfchengeometrie strukturiert ist, unterliegen im Flexo-
druck samtliche Napfchen der Rasterwalze derselben Geometrie [30, S. 48]. Die
Befiillung und Entleerung der Nipfchen der Rasterwalze erfolgt analog zum Tief-
druck, jedoch wird der Inhalt der Ndpfchen nicht auf den Bedruckstoff, sondern auf
die Druckform iibertragen. AnschlieRend erfolgt durch Farbspaltung die Ubertra-
gung auf den Bedruckstoff (siehe Abb. 14) [30, S. 48].
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Abb. 14 Schematische Darstellung des Flexodruckverfahrens [30, S. 48]

Auch in diesem Druckverfahren sind Druckfarben mit geringen Viskosititen erfor-
derlich, jedoch liegen diese typischerweise im Bereich von 0,05 bis 0,5 Pa-s und sind
somit geringfiigig hochviskoser als Tiefdruckfarben [30, S. 144].

3.6 Pragen

Das Prigen gehort nach der Normenreihe DIN 8580 zu dem Druckumformen. Hier-
bei wird mit Hilfe von Pragewerkzeugen unter dem Einfluss von Druck, Temperatur
und Zeit eine Struktur in ein Werkstiick gepragt [35, S. 449]. Vollpriagen beschreibt
die partielle Verdichtung von Bedruckstoff mit Hilfe einer Patrize und einem fla-
chen Gegenstiick [35, S. 450]. Das Werkstiick wird lokal komprimiert, sodass die
Gesamtdicke D, sich gegeniiber der Ausgangsdicke D, nicht dndert (siehe Abb. 15).
Nur in lokal komprimierten Bereichen des Werkstiicks wird D, um den Betrag der
Prigetiefe D, gegeniiber D, reduziert.

Werkstick — N~——ro A ... p D

Abb. 15 Schematische Darstellung einer Vollpragung mit Bemallung, in Anlehnung an [35,
S. 451]
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Relief- bzw. Hohlpriagen beschreibt das Erzeugen von zweiseitigen dreidimensiona-
len Verformungen eines Werkstiicks mit Hilfe von Patrize und Matrize [35, S. 451].
Dabei wird das Werkstiick durch gleichzeitige Verdichtung und Dehnung ausge-
formt und D, um den Betrag AD erhdht (siche Abb. 16). Auf der Seite der Patrize wird
die Prigetiefe D, angegeben. Durch die stirkere Belastung des Werkstiickes kann es
beim Reliefpragen von Karton eher zu Rissen und Beschéddigungen der Oberfliche
kommen.

Patritze

Werkstick N Z......

M e

atritze

Abb. 16 Schematische Darstellung einer Reliefprigung mit Bemafung, in Anlehnung an [35,
S. 451]

Das Werkstiick unterliegt wahrend des Druckumformens elastischer und plasti-
scher Verformung, woraus ein gewisser Anteil von Riickschwellung nach dem Ent-
fernen des Prigewerkzeugs resultiert [36, S. 140]. Papier und Karton kénnen je nach
Materialzusammensetzung auf etwa 50 % der Ausgangsdicke D, komprimiert wer-
den [37, S. 140]. Ein typischer Wert fiir die Riickschwellung liegt bei etwa 20 % [36,
S.140]. Aufgrund dessen ist der Betrag der Préagetiefe D, in der Regel geringer als der
Betrag der Reliefhohe h des Pragewerkzeugs.

3.7 Microfluidic Devices und Kapillaren

Die sogenannten Microfluidic Devices (MD) bezeichnen Apparaturen, mit welchen
kleinste Mengen von Fluiden in Kanilen von einigen zehn bis einigen hundert
Mikrometern Durchmessern transportiert werden kdnnen, um diese zu manipu-
lieren oder zu analysieren [38], [39]. Typische Forschungsgebiete sind hierbei die
biologische und chemische Analyse von Fluiden sowie die Kiihlung von integrier-
ten Schaltkreisen [40]. Durch das Nutzen von kleinsten Mengen an Fluiden sowie
kleineren Dimensionen zur Analyse dieser besteht ein enormes Potenzial zur Kos-
tenreduzierung gegeniiber herkdmmlichen Analysegerdten [40]. Meist sind MD
giinstig in der Herstellung und konnen so als Einwegprodukt gestaltet werden, was
das Risiko einer Kreuz-Kontamination zwischen einzelnen Tests reduziert [40]. Zur
Herstellung kommen, je nach Material, verschiedenste Verfahren zum Einsatz, dar-
unter Siebdruck, Heil3prigen, Fotolithografie oder 3D-Druck [41].
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Typische MD werden auch als Lab on a Chip [41] oder Microfluidic Analy-
sis Chip bezeichnet [40]. Die Bezeichnung Micro Total Analysis System (uTAS)
bezeichnet einen Chip mit der Fahigkeit, biomedizinische Analysen ohne
externe Eingriffe durchzufiihren [40]. Diese konnen vor allem als POCT orts-
unabhingig eingesetzt werden [40], [41]. Weiterhin wird der Begriff Paper-based
Microfluidic Analytical Device (LPAD) fiir papierbasierte MD verwendet [41]. Hier wird
ein Fluid mit Hilfe der Kapillarkréfte von saugfahigem Papier transportiert. Fiir die
Steuerung der Richtung werden Teile des hydrophilen Papiers mit hydrophoben
Bereichen versehen. So entsteht eine Struktur, welche den Kapillarfluss innerhalb
des Papiers begrenzt [41]. Die Herstelltechniken zur Hydrophobierung des Papiers
reichen von Fotolithografie bis hin zu Flexo- und Siebdruck [41].

Unabhingig von der Art des MD liegen Kapillaren fiir den Transport von Fluiden vor,
in welchen laminare Strémungsverhiltnisse auftreten [38], [41], [42, S. 29]. Der Vorteil
laminarer Stromung in MD liegt in der hohen Prazision, mit welcher Fluide manipu-
liert werden konnen [43]. Eine laminare Stromung liegt vor, wenn die Reynoldszahl Re
kleiner 2300 ist [44, S. 99]. Ist Re grof3er, so liegt in der Regel eine turbulente Stromung
vor. Die meisten MD sind so dimensioniert, dass die charakteristische Langen L sehr
klein sind. Dies ergibt in der Regel eine Reynoldszahl von < 1, sodass eine laminare
Stromung vorliegt [43]. Das bedeutet, dass die viskosen Kréfte vorherrschend sind und
die Stromungsgeschwindigkeit v vom Gleichgewicht zwischen Oberflichenspannung
und des viskosen Widerstandes des Fluids abhingt [41]. Aullerdem bedeutet dies, dass
die Tragheit des Fluids in MD vernachldssigt werden kann [42, S. 29]. Die Berechnung
von Re erfolgt anhand der folgenden GI. 3-11 mit Hilfe der kinematischen Viskositit v.

1. L
o il (3-11)
'Il

Einige MD transportieren Fliissigkeiten mit Hilfe von externen Pumpen [39], andere
nutzen passive Mechanismen wie Kapillaritdt und Oberflichenspannung [45]. Letz-
teres wird vor allem bei pPADs ausgenutzt [42, S. 14]. Spontaner Kapillarfluss in
Kanilen eines MD hingt wesentlich vom Kontaktwinkel einer Fliissigkeit und der
Geometrie des Kanals ab [42, S. 4], [46]. Nachfolgend werden die Voraussetzungen
fiir spontanen Kapillarfluss in verschiedenen Geometrien offener und geschlosse-
ner Kapillaren vorgestellt. Im Rahmen dieser Arbeit kommen keine externen Pum-
pen fiir MD zum Einsatz, daher werden diese nicht nidher betrachtet.

3.7.1 Geschlossene Kapillaren

Geschlossene Kapillaren bezeichnen Tunnel, welche einen Eingang und einen
Ausgang besitzen und ansonsten von allen Seiten verschlossen sind. Mit Hilfe der
Washburn-Gleichung kann die Distanz I, welche eine Fliissigkeit in einer zylindri-
schen Kapillare iiber die Zeit t zuriicklegt, berechnet werden [42, S. 29]. Die Berech-
nung erfolgt anhand der folgenden GL. 3-12.
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. oecost@) - R (3-12)
i =, 31
Fiir die Berechnung wird die Oberflichenspannung o sowie die Viskositit n der Fliis-
sigkeit benotigt. Aulerdem wird der Radius R der Kapillare und der Kontaktwinkel 6
zur Berechnung benoétigt. Aus der Washburn-Gleichung 14sst sich mit Hilfe von Re die
Stromungsgeschwindigkeit v ableiten. Da jedoch nicht alle Kapillaren zylindrisch
sind, gilt diese Gleichung nicht fiir alle Formen von Kapillaren [47]. Abhéngig von
der Kanalgeometrie lassen sich unterschiedliche Variationen der Washburn-Glei-
chung fiir geschlossene Kapillaren ableiten, welche an dieser Stelle nicht niher
betrachtet werden [42, S. 30], [47], [48].

Um eine Vorhersage dariiber zu treffen, ob es in einer geschlossenen Kapillare zu
spontanem Kapillarfluss kommt oder nicht, 1dsst sich der Kontaktwinkel heran-
ziehen [46]. Solange die Oberfliache des Kanals hydrophile Eigenschaften aufweist
und eine Benetzung stattfindet, das heilt der Kontaktwinkel 6 < 90° ist, kann spon-
taner Kapillarfluss in der Kapillare stattfinden [46]. Da MD oft durch das Atzen von
Kanilen und das anschliellende Verschlieflen mit Hilfe einer Folie oder einem
anderen Material hergestellt werden, kommt es haufig vor, dass die Wande einer
Kapillare unterschiedliche Kontaktwinkel aufweisen [42, S. 23]. Um eine Vorher-
sage liber das Auftreten von spontanem Kapillarfluss in einer Kapillare mit mehr
als einer Oberfliche zu treffen, kann der Cassie-Kontaktwinkel 6* eingesetzt wer-
den [42, S. 27], [46]. Dieser wird mit Hilfe der einzelnen Kontaktwinkel 6 sowie
des Anteils der jeweiligen Flache fim Kanal berechnet und wird in GI. 3-13 darge-
stellt. Hier gilt ebenfalls: solange 6* < 90° ist, ist davon auszugehen, dass sponta-
ner Kapillarfluss auftritt [46]. Diese Bedingung ist ebenfalls fiir offene Kapillaren
anwendbar.

cos(87) = Zi_c'ri.ﬂﬁ'ﬂ_-"i] (3-13)
;

3.7.2 Offene Kapillaren

Als offene Kapillaren werden solche bezeichnet, die nicht vollstindig geschlossen
sind und iiber ihre gesamte Linge einen Kontakt zur Luft besitzen [42, S. 17]. Der
Vorteil von offenen Systemen liegt in der Zuginglichkeit der Kapillaren [42, S. 3].
Weiterhin ist durch die offene Struktur kein transparentes Material zur Beobach-
tung notwendig. Ein weiterer Vorteil liegt in der Vermeidung von Luftblasen, was
bei geschlossenen Kapillarsystemen oft zu Problemen fiihrt [42, S. 3]. Rechteckige
Kanile sind aufgrund der Einfachheit der Fertigung die am haufigsten vorkom-
mende Geometrie in MD [42, S. 5]. Generell unterliegen offene Kanéle komplexeren
Bedingungen fiir spontanen Kapillarfluss als geschlossene Kapillaren [42, S. 28], [49].
Die Komplexitit wird zudem durch eventuelle Verdunstung, welche aufgrund des
Kontakts der Fliissigkeit mit der Luft vorliegen kann, erhcht [49]. Die von J. Berthier
[42] ermittelte universelle Bedingung fiir spontanen Kapillarfluss wird in Gl 3-14
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dargestellt. Das Verhiltnis € zwischen benetzter Linge S und offener Linge S des
Umfangs einer Kapillare muss fiir spontanen Kapillarfluss kleiner sein als der Kosi-
nus des Kontaktwinkels 6 [42, S. 20].

v

£=—=— < cosf (3-14)

Fui

Gleiches gilt bei einer offenen Kapillare aus mehreren Materialien analog zu
geschlossenen Kapillaren mit dem Cassie-Kontaktwinkel 6*. Dariiber hinaus lasst
sich die Bedingung der geschlossenen Kapillaren, welche in Abschnitt 3.7.1 bereits
erldutert wurde, ebenfalls fiir offene Kapillaren anwenden [46]. Aus den beiden
genannten Bedingungen lassen sich spezielle Bedingungen fiir verschiedene Kanal-
geometrien ableiten, welche in Anhang A aufgezeigt werden [42, S. 28]. Tatsdchlich
hergestellte Kanile in MD entsprechen jedoch nicht immer der Modellvorstellung.
Die scharfen Kanten, welche an den verschiedenen Kanalgeometrien in Anhang A
gezeigt werden, sind in Realitit meist abgerundet und behindern so den Kapillar-
fluss [42, S. 63]. Dies resultiert darin, dass ein kleinerer Kontaktwinkel benétigt wird,
um die Bedingung des spontanen Kapillarflusses zu erfiillen [42, S. 65].

Aus der in Anhang A dargestellten Gleichung fiir die Bedingung in einem rechtecki-
gen Kanal wird durch das Hinzufiigen eines Radius am Boden des Rechtecks die
folgende GI. 3-15 (siehe Abb. 17) [42, S. 65].

b h-r-{4—=m)

< cos(d] 3-15
Efi'-'-h—l- 2h + D) cosl (3-15)

Abb. 17 Veridnderung des Kanalquerschnitts eines Rechteckprofils (links) mit Abrundungen
am Boden (rechts), in Anlehnung an [42, S. 64]

3.8 Ultraschallmessung des Penetrationsverhaltens

Bei der Bestimmung des Penetrationsverhaltens mit Hilfe von Ultraschall wird
der zeitliche Verlauf der Benetzung und des Eindringens von Fliissigkeit in Kar-
ton bestimmt [36, S. 269]. Dazu wird eine Probe mit doppelseitigem Klebeband auf
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einen Triger fixiert, sehr schnell in eine Fliissigkeit getaucht und die zeitliche Ande-
rung der Intensitit eines Ultraschallsignals, welches die Probe durchquert, erfasst
[50, S. 30], [51]. Als Testfliissigkeit wird in der Regel Wasser verwendet [50, S. 30]. In
Abb. 18 ist zu sehen, dass die Probe zwischen Ultraschallsender und -empfanger in
einem Fliissigkeitsbehilter platziert wird.

Probentrager

Probe
Testflussigkeit

Emofa
mplanger Sender

<IIIIIIIIIIIIIIIIIIII QI

Ultraschallsignal

Abb. 18 Schematische Darstellung des Messprinzips der Ultraschallmessung des Penetrati-
onsverhaltens von Fliissigkeit in Faserwerkstoffen, in Anlehnung an [50, S. 31]

Die Ultraschallmessung selbst ist nur begrenzt aussagefihig [52, S. 109]. Die Zuord-
nung von Materialeigenschaften zu bestimmten Kurvenverldufen stellt meist eine
Herausforderung dar und ist nur in Einzelfdllen mdglich [52, S. 112]. Lokale Unre-
gelmaRigkeiten wie Luftblasen im Strich oder Partikel an der Oberfliche kénnen
den Verlauf der Kurve beeinflussen [52, S. 112]. Allerdings konnen Ergebnisse der
Messungen fiir vergleichende Untersuchungen herangezogen werden [36, S. 269].
Anhand des zeitlichen Verlaufs der Intensitit des Messsignals lassen sich verschie-
dene Werte ableiten. In Abb. 19 ist ein typischer Verlauf einer Intensitdtskurve zu
sehen.



44  Theoretische Grundlagen

Signalintensitat
100 %%

LS 30 5 Teit

Abb. 19 Typischer Kurvenverlauf einer Ultraschallmessung des Penetrationsverhaltens,
in Anlehnung an [50, S. 33]

Zu Beginn der Messung steigt die Intensitét bis zu einem Maximum, was auf Benet-
zungsvorginge zwischen Fliissigkeit und Probenoberfliche zuriickzufiihren ist [52,
S. 109], da die in den Poren der Oberfliche eingelagerte Luft zun4chst verdréngt
wird [50, S. 32]. Die Dauer des Benetzungsvorgangs bzw. die Zeit bis zum Maximum
t .. hiangt von der Rauheit der Probenoberfliche ab [52, S. 109]. Je rauer diese Ober-
flache ist, desto geringer ist der Anfangswert des Messsignals [52, S. 109]. Bei sehr
guter Benetzung entfillt die Benetzungsphase und die Intensitdt des Messsignals
beginnt sofort zu sinken. Weiterhin kann hier als Kenngro3e das MaR der Benet-
zungsphase W aus dem Flicheninhalt {iber der Kurve errechnet werden.

In der auf die Benetzungsphase folgende Penetrationsphase dringt die Fliissigkeit
in das Fasergefiige der Probe ein, was dazu fiihrt, dass der Verlauf der Intensitéts-
kurve nach ¢ _sinkt [50, S. 32]. Dadurch, dass die Lufteinschliisse im Fasergefiige
aufgrund der komplexen Struktur nicht verdringt werden konnen, sondern in
immer kleiner werdende Bldschen zerteilt werden, kommt es zur Rayleigh-Streu-
ung. Aufgrund dessen sinkt die Intensitiat am Empfanger [51]. Die Geschwindigkeit,
mit der die Kurve nach dem Scheitelpunkt der Kurve sinkt, ldsst sich bewerten. Zu
diesem Zweck kann die Zeit ¢,  bis zum Erreichen von 95 % des Maximums beim
Sinkvorgang erfasst werden [51]. Zusatzlich kann der Absorptionswert A, nach 30 s
Messdauer bestimmt und zu Vergleichszwecken herangezogen werden [51]. Dieser
wird anhand des Fldcheninhalts {iber der Kurve bis zum entsprechenden Zeitpunkt
berechnet.



4 Materialien

Die verwendeten Materialien wurden zum Grofteil durch die HTWK Leipzig zur
Verfiigung gestellt. Die in Abschnitt 4.1 beschriebene Nanocellulose wurde von dem
schwedischen Unternehmen RISE zur Verfiigung gestellt.

4.1 Nanocellulose

Bei der NC handelt es sich um CNF in Wasser. Es wurden drei verschiedene Kon-
zentrationen in unterschiedlichen Mengen zur Verfiigung gestellt: 1 L 0,5 wt%,
1L1,0wt% und 0,25 L 2,0 wt% (siehe Abb. 20). Im weiteren Verlauf der Arbeit werden
die verschiedenen Fluide als CNF, ,, CNF, und CNF, referenziert. Alle CNF wurden
mit einer Carboxymethylisation vorbehandelt wobei ein DS von 0,1 bis 0,2 erreicht
wurde [53]. Damit war die Substanz nicht wasserloslich und besal3 einen faserigen
Charakter (siehe Abschnitt 3.3.3). Die CNF bestehen aus 20 und mehr Celluloselo-
semolekiilketten, wobei der DP unbekannt war [53]. Nach Angaben des Herstel-
lers waren die zu erwartenden Dimensionen der Partikel weit gestreut. Es war mit
Durchmessern zwischen dem einstelligen Nanometerbereich bis hin zum Mikro-
meterbereich und mit Lingen zwischen 200 nm und 1 mm zu rechnen [53].

Abb. 20 Nanocellulose in drei Konzentrationen, zur Verfiigung gestellt von RISE Schweden
Links: CNF_,, Mitte: CNF,, Rechts: CNF,

0.5°

4.2 Druckformen

Flir den Siebdruck wurden zunichst zwei bereits vorhandene Siebe mit unter-
schiedlichen Gewebeeigenschaften ausgewihlt. Es handelte sich um zwei PET-Siebe
mit den Bezeichnungen 140T und 21-140. Die Grundeigenschaften sowie die daraus
abgeleiteten Eigenschaften wie das theoretische Farbvolumen V,, und die theoreti-
sche Nassschichtdicke SD, sind in Tab. 2 gelistet.
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Tab. 2 Eingesetzte Siebdruckformen mit Grundeigenschaften und abgeleiteten Eigenschaften

Druckform dinpm nincm? winpgm  V_incm?/m? SD,, inpm
140T 34 140 37,4 15 15
21-140 160 21 316,2 112 112

Die Druckformen wurden ausgewahlt, um zwei Extreme der Schichtdicke abzubil-
den. Wihrend das Sieb 21-140 eine SD,, von 112 ym aufweist, weist das 140T Sieb
lediglich eine SD, von 10 um auf. Somit konnten die unterschiedlichen Schichtdi-
cken und ihre Eigenschaften untersucht werden.

Die im Flexodruck eingesetzten Rasterwalzen wurden gleichermalfen im Tiefdruck
als Druckform eingesetzt. In der nachfolgenden Tab. 3 sind relevante Kennwerte der
Rasterwalzen dargestellt. Hier wurde analog zum Siebdruck eine Rasterwalze mit
hohem und eine mit niedrigem Schépfvolumen ausgewahlt.

Tab. 3 Eingesetzte Rasterwalzen fiir Tief- und Flexodruck

Rasterwalze Linien pro cm Ubertrag in ml/m?
402-421 60 28
402-410 140 10

4.3 Bedruckstoff

Fiir Druck- und Priageversuche wurden drei verschiedene Kartonsorten eingesetzt,
welche regelmiRig an der HTWK fiir Pragungen zum Einsatz kommen und in aus-
reichender Menge vorhanden waren. Bei allen drei Sorten handelte es sich um Pri-
marfaserkarton. Auf den Einsatz von Karton mit Sekundarfasern wurde verzichtet,
da das Endprodukt unter Umstédnden durch Fremdstoffe aus dem Recyclingprozess
negativ beeinflusst werden konnte. Die Eigenschaften der eingesetzten Sorten sind
in Tab. 4 dargestellt und werden im weiteren Verlauf der Arbeit nach interner Num-
merierung der HTWK referenziert.

Tab. 4 Eingesetzte Kartonsorten und ihre Eigenschaften

Flachenbezogene Dicke Kompressibilitat

Nr. Bezeichnung Oberflache Masse (g/m?) (um) (%)

B4  Incada Exel gestrichen 325 529 62,0

B7  Performa Bright  gestrichen 320 550 61,3
ungestri-

B8  Trayforma chen 350 452 unbekannt

Die gestrichenen Kartonsorten wurden ausgewahlt, weil vermutet wurde, dass die
hydrophile NC bei ungestrichenem Karton dafiir sorgt, dass Fliissigkeit leichter in
das Fasergefiige dringt. Karton B4 besitzt das grofite Volumen und erlaubt so eine
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moglichst grofle Prigetiefe, was der Erzeugung von Kapillarstrukturen begiinstigen
sollte. Zum Vergleich wurde der Karton B7 ausgewdhlt. Dieser besitzt sehr dhnli-
che Eigenschaften wie B4, wird jedoch von einem anderen Hersteller produziert.
B8 wurde als ungestrichene Alternative ausgewahlt, um festzustellen, inwieweit der
fehlende Strich die Kapillarfunktion beeinflusst.






5 Rheologische Untersuchungen der
Nanocellulose

Nachfolgend wird zunidchst die Vorgehensweise wihrend der rheologischen
Untersuchungen zu Viskositdt und Strukturerholung der Fluide beschrieben. Im
Anschluss werden die Ergebnisse vorgestellt und ausgewertet, da diese fiir den wei-
teren Verlauf der Arbeit relevant sind.

5.1 Vorgehensweise

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde NC in konventionellen direkten Druck-
verfahren verdruckt, daher wurde diese wie eine neuartige Druckfarbe behandelt
und entsprechend rheologisch untersucht. Die drei Fluide wurden mit Hilfe eines
Anton Paar MCR 102e Rotationsviskosimeters analysiert. Alle nachfolgend beschrie-
benen Versuche wurden bei 23 °C und 55 % rel. Luftfeuchte sowie mit Hilfe eines
CP50-1 Kegels bei Kegel-Platte Geometrie durchgefiihrt.

5.1.1 Viskositatsmessung

Aufgrund der Struktur der Fluide war davon auszugehen, dass diese ein scherver-
diinnendes Verhalten aufweisen. Daher wurde zunichst eine Abschétzung liber die
zu erwartenden Schergeschwindigkeiten in den in Abschnitt 3.5 erlduterten Druck-
verfahren getroffen. Weil alle Versuche im Labormalfstab mit geringen Druckge-
schwindigkeiten durchgefiihrt wurden, konnten diese berechnet bzw. geschitzt
und als Anhaltspunkt fiir die rheologischen Untersuchungen genutzt werden. Im
Siebdruck wurde mit einer Rakelgeschwindigkeit von v, = 100 mm/s gearbeitet (siche
Abschnitt 6.1.1), was anhand der in Abschnitt 3.5.1 beschriebenen GI. 3-5 bis GL. 3-10
und den Siebkenngroflen aus Tab. 3 eine maximale Schergeschwindigkeit von
y =539 s-1 ergab. Fiir den Tiefdruck gilt, dass wihrend des Rakelvorgangs die grof3ten
Schergeschwindigkeiten zu erwarten sind [54, S. 64]. Diese Annahme wurde auch
fiir den Flexodruck iibernommen. Weil an der fiir den Tief- und Flexodruck einge-
setzten IGT-Labordruckmaschine mit einer maximalen Geschwindigkeit von 1,5 m/s
gedruckt wurde, lagen die fiir die Druckversuche zu erwartenden Schergeschwin-
digkeiten in einer dhnlichen Gréfenordnung wie die des Siebdrucks [54, S. 137].

Um einen moglichst groflen Bereich von Ruhe bis Scherung im Druckprozess der
durchgefiihrten Druckversuche abzudecken, wurden Viskosititsmessungen mit
konstant steigenden Schergeschwindigkeiten im Verlauf von y = 1 bis 103 s-1 mit je
100 Messpunkten durchgefiihrt. Des Weiteren wurden Detailmessungen in Berei-
chen mit niedrigen Schergeschwindigkeiten von y = 0,01 s-1 bis 5 s-1 mit ebenfalls
100 Messpunkten durchgefiihrt. Alle Messungen wurden mit einer Temperierungs-



50 Rheologische Untersuchungen der Nanocellulose

phase von 30 s, einer Vorriihrphase unter 1 s-1 fiir 10 s sowie einer anschlieenden
Ruhephase von 30 s ausgefiihrt, um externe Einfliisse durch Auftrage- und Trimm-
vorgang weitestgehend auszuschlieffen. Aullerdem wurde zur Bestimmung einer
moglichen Fliefgrenze ein konstanter Verlauf der Schubspannung von t = 1 Pa
bis T = 100 Pa mit 400 Messpunkten durchgefiihrt und y erfasst. Die Messungen zur
FlieRgrenze wurden mit einer Temperierungsphase von 30 s sowie ohne Vorriihren
ausgefiihrt.

Weil in der Literatur Angaben iiber die Viskositit von Nanocellulose bei y =1 s zu
finden sind, wurde die Viskositdt 77, zum Vergleich der Viskositét der Fluide herange-
zogen. Weiterhin wurde das Bingham-Modell angewendet, um die Fliissigkeiten zu
beschreiben (siehe Abschnitt 3.4.2). Zum Vergleich der Fluide untereinander wurde
1, sowie 7, verwendet.

5.1.2 Erfassung der Strukturerholung

Vor allem Siebdruckfarben besitzen oft einen thixotropen Charakter [32, S. 131].
Daher wurden zur Analyse der Strukturerholung Sprungversuche durchgefiihrt.
Dazu wurden die Fluide nach einer anfinglichen Temperierungsphase von 15 s
zunichst fiir 180 s mit y=0,5 s, anschliefend fiir 30 s mit y =100 s-! geschert. In den
folgenden 240 s wurden die Fluide erneut mit y = 0,5 s* geschert und die Struktur-
erholung beobachtet. Da im Druckprozess unter Laborbedingungen eine gewisse
Wartezeit zwischen Druck und Trocknung zu erwarten war, wurden die ersten 60 s
der Strukturerholung bewertet. Zum Vergleich der drei Fluide wurde die relative
Strukturerholung S nach 60 s herangezogen. Liegt S_, bei 100 %, wird das Fluid
als thixotrop eingestuft. Ist der Wert geringer, so liegt fiir den Anwendungsfall
kein thixotropes Verhalten vor, sondern lediglich eine partielle Strukturerholung
[28, S. 201].

5.2 Ergebnisse

Im Folgenden werden die Ergebnisse der rheologischen Untersuchung vorgestellt.
Zunichst wird die Viskositit sowie die Ubereinstimmung mit dem in Abschnitt 3.4.2
beschriebenen Bingham Fluidmodell, anschliefend die Strukturerholung disku-
tiert. Der Abschnitt schlief$t mit einem Vergleich zu typischen Druckfarben der
angewendeten Druckverfahren.

5.2.1 Viskositat

Durch die grafische Darstellung der Schubspannung t und Viskositidt n tiber der
Schergeschwindigkeit y zeigte sich, dass alle drei Fluide einen nicht-newtonischen
Verlauf aufweisen (siche Abb. 21). Ein dhnlicher Verlauf wurde bereits durch Nas-
siri et. al. [55] nachgewiesen und mit Hilfe eines Bingham-Modells modelliert (siehe
Abschnitt 3.4.2). Aufgrund der Ahnlichkeit des Verlaufs der Viskositit wurden die
drei vorliegenden Fluide als Bingham-Fluid eingestuft.
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Abb. 21 Viskositat und Schubspannung iiber Schergeschwindigkeit. Vergleich der drei
Fluide CNF_, CNF, und CNF, im Bereich der Schergeschwindigkeit von 0,01 bis
55, Alle drei Fluide zeigen ein nicht-newtonisches Verhalten dhnlich eines Bing-
ham-Fluids

Weil die Schubspannung bei hoheren Schergeschwindigkeit ungewohnliche Ver-
laufe zeigte (siche Anhang 2), wurden zur Ermittlung der FlieRgrenze 7, der in
Abschnitt 3.4.2 beschriebene Versuch sowie die Methode zur Bestimmung der
Grenze zwischen linear-elastischem und viskosen Fliellverhalten mit a = 0,05 auf
Basis der Daten des Versuchs mit y_ =5 s durchgefiihrt. 7, wurde anhand der Stei-
gung der Schubspannungsfunktion derselben Messung berechnet. In Tab. 5 sind die
Werte von 7,und 7, zu sehen.

Tab. 5 Ermittelte Werte fiir FlieRgrenze T, und binghamsche Grenzviskositit n,

CNF T, (Pa) ng(Pa-s)
0,5 18,7973 0,0174
1 27,8266 3,6036

2 55,2596 2.5622

Es zeigte sich, dass die Berechnung von 1, nicht ideal ist, da n bei h6heren Werten von
ynicht den gemessenen Werten des Versuchs mity___ =1000 s* entsprach. Die Abwei-
chung betraf vor allem CNF, und CNF, wihrend CNF grofle Ahnlichkeit zwischen
gemessenen und berechneten Werten aufwies. Dies ist auf die inkonsistenten Werte
der Verldufe der Schubspannung zuriickzufiihren (siehe Abb. 21). Auch das Bestim-
men von 7,anhand des Ordinatenschnittpunktes fiihrte so zu stark unterschiedlichen
Werten. Insgesamt wurde das Bingham-Modell mit den ermittelten Parametern aus
Tab. 5 jedoch als ausreichend fiir die Anwendung im Kontext dieser Arbeit erachtet.

Nach Kargazadeh et. al. [13, S. 90] liegt die Viskositét , von CNF in Wasser bei einer
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Schergeschwindigkeit von y = 1 s? typischerweise um 10 Pa-s (siehe Tab. 1). Diese
Angabe konnte anhand der von RISE zur Verfiigung gestellten NC nachgewiesen
werden, wie in der nachfolgenden Tab. 6 zu sehen ist. Sowohl die gemessenen als
auch die mit Hilfe von GI. 3 berechneten Werte von 7, lagen in der gleichen GroRen-
ordnung.

Tab. 6 Experimentell erfasste und berechnete Werte von n, aller drei Fluide im Vergleich

CNF n, (Pa-s) gemessen n, (Pa-s) berechnet

0,5 11,8 18,8
1 43,4 31,4
2 29,8 57,8

5.2.2 Strukturerholung

Wie in Abb. 22 zu sehen ist, zeigte CNF, ein thixotropes Verhalten mit vollstindiger
Strukturerholung. CNF, ; und CNF, zeigten kein anwendungsbezogenes thixotropes
Verhalten, sondern lediglich eine partielle Strukturerholung mit S (CNF, ) = 85,34 %
und S, (CNF,) = 89,66 %.
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Abb. 22 Relative Strukturerholung einen Zeitraum von 60 s im Sprungversuch.
Die waagerechte rote Linie zeigt 100 % als Wert der vollstandigen Strukturerholung

Auch nach ldngerer Erholungszeit von 240 s zeigten sich kaum verdnderte Werte von
n. Ob bei CNF_, und CNF, eine vollstandige Strukturerholung nach einem langeren
Zeitraum erfahren, ist unbekannt. Empirische Versuche ohne Erfassung von kon-
kreten Messwerten zeigten, dass nach 24 h der visuelle Eindruck einer vollstindigen
Strukturerholung vorliegt.
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5.2.3 Vergleich mit konventionellen Druckverfahren

Weil Angaben zur Viskositit von Druckfarben in der Literatur meist nur einen Wert
oder einen Bereich darstellen und eventuelle scherverdiinnende Eigenschaften
aufler Acht gelassen werden, war es problematisch, diese mit den Ergebnissen aus
Abschnitt 5.2.1 zu vergleichen. Trotzdem sollte in diesem Abschnitt ein Vergleich
angestrengt werden. Analog zu den Angaben in der Literatur iiber NC wurde auch
hier n, zum Vergleich herangezogen. In der nachfolgenden Abb. 23 sind die in
Abschnitt 3.5 beschriebenen typischen Werte von Viskosititen in Sieb-, Tief- und
Flexodruck zu sehen im Vergleich mit den gemessenen Werten von n, zu sehen. Es
ist davon auszugehen, dass die Viskositéit der drei Fluide fiir den Siebdruck opti-
mal und fiir Flexo- und Tiefdruck zu hoch ist. In Abschnitt 6.1.1 und 6.1.2 werden
die Einfliisse der FlieRgrenze auf den Druckprozess im Sieb-, Flexo- und Tiefdruck
beschrieben.
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Abb. 23 Vergleich der Viskositat n, mit der Viskositat typischer Druckfarben des Tiefdrucks
(links aulen), des Flexodrucks (links) und des Siebdrucks (rechts) im Bereich der
Schergeschwindigkeit von 0 bis 50 s. Es zeigt sich, dass die Viskositét n, zu hoch fiir
Flexo- und Tiefdruck sind, jedoch in den Bereich des Siebdrucks passen.






6 Explorative Studie

Im Folgenden wird bezogen auf die ersten Druck- und Prageversuche erlautert, wel-
che Untersuchungen im Vorfeld explorativ durchgefiihrt wurden, um einen Ein-
druck iiber die Grenzen der zuvor erlduterten Verfahren zu erhalten. In Abschnitt 6.1
dieses Kapitels werden die durchgefiihrten Druckversuche in allen drei Druck-
verfahren beschrieben. Der Abschnitt 6.2 beinhaltet die Vorgehensweise und der
Abschnitt 6.3 die Ergebnisse sowie eine Auswertung der Versuche hinsichtlich ver-
schiedener Kriterien. Weiterhin wurden verschiedene Prigewerkzeuge entwickelt,
produziert und getestet, was in den Abschnitten 6.4 bis 6.5 erlautert wird. Dartiber
hinaus wurden die geprédgten Proben auf die Funktionalitit Kapillaren untersucht.
Ziel war es, aus der Studie Erkenntnisse zu erlangen, welche genutzt werden konn-
ten, um eine optimale Kombination von Bedruckstoff, Druckverfahren und Dru-
ckeinstellungen zu ermitteln (siehe Kapitel 2). Dies bildet den Schluss des Kapitels.

6.1 Druckversuche

Die drei Fluide wurden in den konventionellen direkten Druckverfahren Sieb-,
Flexo- und Tiefdruck verdruckt. Nachfolgend werden die verwendeten Hilfsmittel
sowie die Einstellungen der jeweiligen Druckmaschinen beschrieben.

6.1.1 Siebdruck

Im Siebdruckverfahren wurden mit Hilfe einer ESC-AT PAB 45 Siebdruckmaschine
Proben aller drei Kartonsorten mit beiden Sieben (siehe Abschnitt 4.2) bedruckt. Die
Kartonproben wurden im Format 125 x 180 mm als Breitbahnbogen geschnitten.
Weichere Rakel sorgen in der Regel fiir einen héheren Farbauftrag [56], daher wurde
eine Rakel im Rechteckprofil mit einer Hérte von 65° Shore A verwendet um den
Fluidauftrag zu maximieren. Da diese wahrend des Druckprozesses einer starken
Durchbiegung unterlag, wurde der Anstellwinkel auf 80° eingestellt. Aufgrund der
enorm hohen SD, des 21-140 Siebs wurden Abrisse wahrend der vertikalen Bewe-
gung des Siebs festgestellt. Daher wurde die Rakelgeschwindigkeit auf 100 mm/s
eingestellt und der Siebabsprung auf den Minimalwert reduziert. Durch eine Unter-
konstruktion zum Ausgleich des verbleibenden Siebabsprungs konnten die Abrisse
schliefflich vermieden werden, sodass der Druckvorgang ohne Siebabsprung und
mit geringer Geschwindigkeit durchgefiihrt wurde.

Zur Bewertung der gedruckten Schichtdicke im Siebdruck wurde zusitzlich
die theoretische NC-Schichtdicke NC, verwendet. Diese wurde anhand der
folgenden Gl. 6-1 berechnet und bezieht sich auf die theoretische Nassfarbschicht-
dicke SD,, und den Feststoffgehalt des verwendeten Fluids .
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NCy = 5Dy -4 (6-1)
1} 56

Aufgrund der in Abschnitt 5.2.1 gezeigten Flielgrenze von CNF, und CNF, floss das
Fluid nicht wie eine typische Siebdruckfarbe von der Rakel ab, sondern verblieb
dort nach jedem Druckvorgang (siehe Abb. 24). Dies fiihrte dazu, dass bei Start des
nédchsten Druckvorgangs kein Fluidiibertrag erfolgte, weil die Druckform nicht
geflutet wurde. Durch ein Abziehen mit Hilfe eines Spachtels konnte dies jedoch
behoben werden. Das Abziehen war bei CNF, je nach Menge auf dem Sieb alle zwei
bis drei Drucke notwendig, bei CNF, nach jedem Druck. CNF . verursachte bei der
Verarbeitung im Siebdruck keine derartigen Probleme. Die beschriebene Sachlage
hat die Verarbeitungszeit wihrend der Probenherstellung deutlich erhoht.

Abb. 24 Aufbauen von CNF, an Flut- und Druckrakel wihrend des Siebdrucks

6.1.2 Flexo- und Tiefdruck

Die Flexo- und Tiefdruckversuche wurden mit Hilfe einer IGT-Labordruckmaschine
ausgefiihrt. Diese konnte aufgrund einer variablen Druckwerkskonstruktion sowohl
fiir Flexo- als auch Tiefdruck verwendet werden. Wahrend der Druckversuche wur-
den Proben aller drei Kartonsorten im Format 400 x 50 mm mit beiden in Tab. 4
beschriebenen Rasterwalzen bedruckt. Es wurden Drucke mit 0,2 m/s, 0,5 m/s und
1 m/s durchgefiihrt und die Ergebnisse verglichen. Zusétzlich wurde die Anzahl der
Umdrehungen von Rasterwalze und Druckzylinder bzw. Druckformzylinder variiert.
Die Anpresskraft zwischen Rasterwalze und Druckformzylinder bzw. Druckzylinder
wurde fiir alle Versuche auf 200 N eingestellt. Fiir den Flexodruck wurde die Kraft
zwischen Druckform- und Druckzylinder auf 300 N eingestellt. Diese Anpresskrifte
wurden wiahrend der Versuche nicht verdndert.

Wiahrend der rotativen Verarbeitung im Flexo- und Tiefdruck zeigte sich ein dhnli-
ches Bild wie im Siebdruck. Bei den Fluiden CNF, und CNF, konnte aufgrund der
FlieRgrenze nach wenigen Umdrehungen an der Rakel oberhalb der Rasterwalze
ein Aufbauen festgestellt werden (siehe Abb. 25 links), sodass die Nipfchen dieser
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nicht oder nur teilweise befiillt wurden (sieche Abb. 25 rechts). Hier war ein kons-
tantes Driicken des Fluids in den Rakelspalt mit Hilfe eines Spachtels erforder-
lich, damit die Rasterwalze vollstandig benetzt werden konnte. Weiterhin kam es
wahrend des Druckprozesses aufgrund von Lufteinschliissen zur Schaumbildung
innerhalb des Fluids. Zusitzlich ergab sich aufgrund von Fliehkriften wihrend des
Druckprozesses ein Ausschleudern iiberschiissiger NC am Rand der Rasterwalze,
was zu Verunreinigungen des Bedruckstoffes und der Umgebung gefiihrt hat. Dies
wurde bei allen drei Fluiden festgestellt.

.!\

Abb. 25 CNF, im Tiefdruck, Links: Aufbauen am Rakel und fehlender Kontakt zur Ras-
terwalze, Rechts: ungleichméRiges Einfarben der Rasterwalze durch einseitigen
Kontakt des Druckfluids

6.2 Vorgehensweise der Auswertung

Die Auswertung der gedruckten Proben im folgenden Abschnitt 6.3 wurde anhand der
in diesem Abschnitt beschriebenen Vorgehensweise durchgefiihrt. Weil davon aus-
zugehen ist, dass unterschiedliche Oberflachen den Kontaktwinkel lokal beeinflus-
sen, wurde die Homogenitét der gedruckten Flidche visuell bewertet. Dazu wurden
vor allem unerwiinschte Strukturen und Fehlstellen in der Oberfldche untersucht.
Wihrend der Druckversuche wurde bereits eine Verdnderung der Eigenschaften des
Bedruckstoffes festgestellt. Daher wurde der Einfluss von CNF auf den Bedruckstoff
analysiert. Dazu wurde die Materialdicke mit Hilfe eines FRANK Dickenmessgeré-
tes und die Restfeuchte mit Hilfe eines Sartorius MA30 Restfeuchtemessgerétes ana-
lysiert.

Im Anschluss wurde mit Hilfe eines Keyence VR 3000 G2 3D-Profilometers die Rau-
heit der gedruckten Proben optisch analysiert. Das Vorgehen wurde nach internen
Vorgaben der HTWK Leipzig zur Rauheitsmessung von Papier durchgefiihrt. Dazu
wurden Bilder einer Messflache von 12 mm x 9 mm und einer Vergréflerung von
Faktor 25 angefertigt. Die anschlieende Erfassung der mittleren Hohe der Fli-
chenrauheit S_sowie die mittlere arithmetischen Hohe S_erfolgte unter Anwendung
eines Gauf¥filters. Hier wurde eine Endeffekt-Korrektur angewendet, ein S-Tiefpass-
filter von 200 um und ein L-Hochpassfilter von 10 mm angewendet.
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Zur Durchfiihrung von Kontaktwinkelmessungen und FlieStests wurde mit an
der HTWK Leipzig verfiigbaren Mitteln eine Testfliissigkeit entwickelt, welche im
Wesentlichen die Eigenschaften menschlichen Blutes aufweist, da dies einer erste
mogliche Anwendung des Endproduktes als POCT entspricht. Weil fiir die Bewe-
gung von Fliissigkeiten in offenen Kapillaren der Kontaktwinkel kritisch ist (siehe
Abschnitt 3.7.2), wurde die Oberflichenspannung (OFS) priorisiert. Zusétzlich wurde
angestrebt, die Viskositdt mdglichst nahe an der natiirlichen Vorlage zu halten. Die
OFS von menschlichem Blut ist temperaturabhingig und steigt linear mit sinkender
Temperatur (siehe Abb. 26) [57].

o L e 01

Abb. 26 Temperaturabhingigkeit der Oberflaichenspannung von menschlichem Blut [58]

Fiir die Ausfilhrung eines Tests wird das Blut bei Raumtemperatur auf ein Objekt
getropft, wodurch die Temperatur des Blutes dadurch folglich unter die menschliche
Korpertemperatur fallt und sich langsam der Umgebungstemperatur angleicht.
Daher sollte die Testfliissigkeit eine OFS besitzen, welche zwischen Raum- und
Korpertemperatur auftritt. Blut ist aufgrund der darin enthaltenen Erythrozyten
strukturviskos und thixotrop, wodurch die Viskositdt von der Schergeschwindigkeit
abhingig ist [58]. Bei den meisten Menschen liegt die Viskositét des Blutes zwischen
3,5und 5,5 mPa-s, wobei hier die Schergeschwindigkeit nicht angegeben ist [58].
Der Aufwand der Herstellung einer Testfliissigkeit mit allen genannten Eigenschaf-
ten iibersteigt fiir den Anwendungsfall dieser Arbeit den Nutzen. Fiir die Betrach-
tung der FlieRfihigkeit in Kapillaren ist eine Ubereinstimmung von OFS und Vis-
kositdt ausreichend. Es wurde eine Fliissigkeit aus 57 % destilliertem Wasser und
43 9% Ethylenglykol gemischt. Diese besitzt eine Oberflichenspannung von 55 mN/m,
eine Viskositit von etwa 4 mPa-s und spiegelt damit die fiir Kontaktwinkelmessung
und Flieftest relevanten Eigenschaften menschlichen Blutes wider. Die Testfliissig-
keit ist nicht strukturviskos und nicht thixotrop, da keine Partikel in dieser disper-
giert sind.

Der Kontaktwinkel 8 wurde mit Hilfe der beschriebenen Testfliissigkeit und eines
Kriiss Easy Drop Kontaktwinkelmessgeridtes mit manueller Dosierung gemessen.
Mit Hilfe der Software Kriiss Drop Shape Analysis wurde eine zeitabhingige Messung
mittels Videoaufzeichnung durchgefiihrt. Jede Messung wurde iiber einen Zeitraum
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von 8 s mit 12,5 fps aufgenommen, so dass 100 Messwerte des Kontaktwinkels pro
Messung erfasst wurden. Die ersten zehn Messwerte wurden aufgrund der Bewe-
gung des Tropfens nach der Landung auf dem Substrat von der Berechnung von
Mittelwerten ausgeschlossen. Auch die letzten zehn Messungen wurden aufgrund
von teilweise inkonsistenten Werten ausgeschlossen, sodass 80 Messpunkte pro
Messung verbleiben. Jede Messung wurde dreimal durchgefiihrt und je ein arith-
metischer Mittelwert von 0 aus allen 240 Messwerten berechnet.

Da wihrend der Kontaktwinkelmessung Tropfen auf den gedruckten Proben beob-
achtet wurden, wurde zusétzlich eine Priifung auf Wasserfestigkeit in Anlehnung
an ISO 18935 durchgefiihrt, um die Ergebnisse mit denen der spiter folgenden
Analyse des Penetrationsverhaltens zu vergleichen. Die in ISO 18935 beschriebene
Methode 1 beschreibt einen Test durch Verdunstung von Wassertropfen auf dem
Bedruckstoff fiir 24 h. Methode 2 erweitert dies um einen Wischprozess nach 1 min
[59]. Zur Umsetzung wurde destilliertes Wasser mit Hilfe des Kriiss Easy Drop auf die
Kartonproben getropft und nach ISO 18935 bewertet.

Um das Verhalten des Kartons unter Einfluss von Fliissigkeit zu beurteilen, wie es
bei der Anwendung als POCT der Fall ist, wurde das Penetrationsverhalten mit Hilfe
eines Emtec PDA Ultraschallpenetrationsmessgerites untersucht. Dazu wurden Mes-
sungen bei 1 MHz fiir Karton und mit einem Messflichendurchmesser von 35 mm
durchgefiihrt [50, S. 30]. Erfasst wurde der Intensitétsverlauf des Messsignals iiber
einen Zeitraum von 30 s nach dem vollstindigen Eintauchen der Probe in destillier-
tes Wasser. Zusétzlich wurde vom Messgerat das MaR fiir die Benetzung W und der
Absorptionswert A,  nach 30 s automatisiert ausgegeben (siehe Abschnitt 3.8). Die
Werte fiir ¢ und ts»s wurden manuell anhand des Kurvenverlaufs aus arithmeti-
schen Mittelwerten von drei Messungen ermittelt.

6.3 Ergebnisse und Diskussion der Druckversuche

In den folgenden Abschnitten werden die Ergebnisse der Druckversuche dargestellt.
Die Reihenfolge ergibt sich aus dem im vorherigen Abschnitt 6.2 gezeigten Vorgehen.
Weiterhin wurden Untersuchungen hinsichtlich des Aufdeckens von Zusammen-
hingen zwischen einzelnen Beobachtungen angestrengt.

6.3.1 Visuelle Homogenitat der Oberflache

6.3.1.1 Siebdruck - Sieb 140T

Im Siebdruck konnten mit Hilfe des 140T Siebs lediglich durchschnittliche Ergeb-
nisse erzielt werden. Keine der erzeugten Oberflichen ist visuell vollstindig
geschlossen, selbst bei mehrfachem Bedrucken verbleiben mit bloRem Auge
erkennbare unbedruckte Stellen. Nach dem visuellen Kriterium erwies sich die
zweifach mit CNF, bedruckte B4 Probe als Beste (siehe Abb. 27 links). Hier liegt die
visuell homogenste Oberfliche mit feiner Struktur und nur kleinen unbedruckten
Bereichen vor. Die mit CNF, bedruckten Proben weisen eine grobere Struktur und
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groRere unbedruckte Bereiche auf wihrend die mit CNF , bedruckten Proben eine
sehr grobe Struktur und sehr grofle unbedruckte Bereiche aufweisen (siche Abb. 27).

Abb. 27 Visuell inhomogene Oberflichen der mit 140T Sieb bedruckten B4 Proben,
Links: CNF, doppelt bedruckt, mitte: CNF, doppelt bedruckt, rechts: CNF, _ einfach
bedruckt
Aufgenommen mit einer Sony Alpha 6000 Systemkamera

6.3.1.2 Siebdruck - Sieb 21-140

Mit dem groberen 21-140 Sieb konnten visuell homogenere Fliachen als mit dem
140T Sieb erzeugt werden. Die feine Struktur, die bei den 140T Proben allgemein
sichtbar war, ist beim 21-140 Sieb nur bei den CNF, Proben sichtbar. Teilweise ist
hier die Siebstruktur auf dem Bedruckstoff deutlich sichtbar (siehe Abb. 28).

Die visuell besten Oberflachen konnten auf den gestrichenen Kartonsorten B4 und
B7 mit CNF, erzeugt werden. Weil die Schicht mit bloBem Auge auf Karton B8 kaum
zu erkennen ist, lassen sich eventuelle Fehler in der Schicht kaum ausmachen (siehe
Abb. 28 rechts). Die mit CNF . und CNF, beschichteten Proben weisen wenige stoch-
astisch verteilte Fehlstellen auf und sind ansonsten visuell homogen.

Abb. 28 Visuell inhomogene Oberflachen der mit 21-140 Sieb bedruckten Proben,
Links: B4 CNF, Mitte: B7 CNF,, Rechts: B8 CNF,
Aufgenommen mit einer Sony Alpha 6000 Systemkamera
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6.3.1.3 Flexodruck

Im Flexodruck wurden kleinste Schichtdicken iibertragen, welche mit bloRem Auge
kaum zu erkennen sind. Da die Ubertragung durch das Schépfvolumen der Raster-
walze limitiert ist und zusétzlich der Fluidspaltungsprozess zwischen Druckform
und Bedruckstoff die Schichtdicke reduziert, ist hier nur eine sehr geringe Menge
tibertragen worden. Es zeigte sich eine grobe Fingerbildung, welche auf eine Grenz-
flacheninstabilitdt im Druckspalt zurlickzufiihren ist [60]. In Abb. 29 links ist die
Fingerbildung der Fluide im Flexodruck sichtbar, welche aus einer sogenannten
Saffman-Taylor-Instabilitat entstanden ist [60, S. 23]. Diese trat aufgrund der Inter-
aktion von hoch- und niedrigviskosen Fluiden, wie es hier zwischen CNF und Luft
der Fall war, bereits zwischen Rasterwalze und Druckform auf [60, S. 23]. Durch
die Geschwindigkeit des Druckprozesses lassen sich die StrukturgroRen der Finger
zwar beeinflussen, jedoch nicht vermeiden [60, S. 26].

6.3.1.4 Tiefdruck

Die zuvor im Flexodruck beobachtete Instabilitét trat auch im Tiefdruck auf. Die
Rasterwalze interagierte hier als Druckform, weshalb die Fingerbildung zwischen
Druckform und Bedruckstoff auftrat. Auch hier handelt es sich um einen strukturier-
ten und einen unstrukturierten Zylinder, sodass die Gegebenheiten im Druckspalt
nahezu gleich waren und die Fingerbildung ebenfalls stattfand. In Abb. 29 rechts ist
die im Tiefdruck auftretende Fingerbildung mit noch gréberen Strukturen als im
Flexodruck zu sehen.

Abb. 29 Fingerbildung aufgrund von Saffman-Taylor-Instabilitdt im Flexodruck (links) und
Tiefdruck (rechts). Bei beiden Drucken wurde die Rasterwalze 402-421 mit 60 L/cm
eingesetzt.

Aufgenommen mit einem Nanofocus usurf Custom Konfokalmikroskop bei 10-facher
VergroRerung
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6.3.2 Einfluss auf Bedruckstoff

Bei der Beschichtung im Siebdruck mit dem 21-140 Sieb konnte festgestellt werden,
dass der Karton wahrend des Trocknungsvorgangs quoll und die Dicke des Bedruck-
stoffes auch nach vollstindiger Trocknung deutlich groRer als vor dem Bedrucken
war. Diese Dickendnderung von (68,7 + 3,7) um bei Karton B4 ist aufgrund der theo-
retischen NC-Schichtdicke NC, von maximal 2,26 um nicht auf die NC-Schicht selbst
zurlickzufiihren, sondern auf die hohe Menge an Wasser, welches aufgrund der
enorm hohen SD, der Druckform auf dem Bedruckstoff verbleibt. Wie in Abb. 30
zu sehen, stieg die Dicke des Kartons B4 am stirksten an. Dies ldsst auf eine hohe
Saugfihigkeit des Kartons sowie einen darauffolgenden Quellvorgang wihrend des
Trocknens schlieflen. Dieser Effekt wurde ausschlief§lich bei Proben, welche mit
dem 21-140 Sieb bedruckt wurden, festgestellt. Lavoine et. al. konnten diesen Effekt
mit einer Dickendnderung von bis zu 20 % bereits nachweisen [61].

« B @O

Abb. 30 Materialdicke der mit dem 21-140 Sieb bedruckten Proben aller drei Kartonsorten
Die Sdulen stellen arithmetische Mittelwerte aus drei Messungen dar.

Aufgrund der Verdnderung der Materialdicke wurde eine Messung der Restfeuchte
durchgefiihrt, um festzustellen, ob die Materialdicke durch permanente Aufnahme
von Feuchtigkeit wihrend des Trocknens beeinflusst wurde. Dazu wurde mit
Hilfe eines Sartorius MA30 bei 105 °C und einer Messdauer von 12 min die Rest-
feuchte bestimmt. Der Karton B4 wurde vom Hersteller mit einer Restfeuchte von
(8 £ 1) % angegeben. Gemessen wurde fiir den unbedruckten Karton ein Wert von
(7,83 £ 0,28) %. Als représentative Messung fiir die Restfeuchte der bedruckten Pro-
ben wurde eine mit CNF1 beschichtete Probe gemessen. Es zeigte sich, dass die Rest-
feuchte auf (9,12 + 0,02) % gestiegen ist, was zu der Annahme passt, dass die Mate-
rialdicke aufgrund von Quellprozessen steigt. Das Fasergefiige des Kartons wurde
durch das Wasser aufgebrochen und geweitet, was die Dickendnderung erklirt [61].
Ein Teil der Feuchtigkeit verbleibt zusétzlich im Karton.

Als zweiter Effekt wurde die Verschlechterung der Planlage des Kartons durch
Feuchtigkeitsaufnahme festgestellt. Nahezu alle 21-140 Proben zeigten eine starke
Biegung nach dem Trockenvorgang, was die weitere Verarbeitung im Prigen sowie
weitere Analysen erschwerte (siehe Abb. 31).
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Abb. 31 Planlage einer bedruckten Probe wahrend des Pragevorgangs.

Der Hohenunterschied zwischen Patrize und Gegenplatte betrigt etwa 20 mm (siehe
roter Pfeil im Bild).

6.3.3 Rauheit

6.3.3.1 Siebdruck

Bei Betrachtung von S und S_der B4 und B7 Proben wird deutlich, dass beide Werte
durch Anwendung des 140T Siebs sinken und durch Anwendung des 21-140 Siebs
nahezu konstant blieben bzw. sogar stiegen (siehe Abb. 32). Es ist davon auszugehen,
dass die Strukturgrole der Druckform einen Einfluss auf die Rauheit der gedruck-
ten CNF-Schicht besitzt. Die Struktur des 140T Siebs ist deutlich feiner als die des
21-140-Siebs, was sich durch die Werte von S und S_in Abb. 32 widerspiegelt.
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Abb. 32 Rauheitswerte S_ (oben) und S, (unten) aller bedruckten Proben. Die waagerechte
rote Linie spiegelt den Rauheitswert der jeweils unbedruckten Kartonprobe wider.
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Zwischen der relativen Anderung der Rauheit gegeniiber dem unbedruckten
Zustand AS_und NC, lieR sich eine mittlere Korrelation mit r = 0,64 feststellen.
Bei gefilterter Betrachtung der Druckformen zeigte sich keine bzw. nur eine sehr
geringe Korrelation zwischen beiden Werten. NC, nahm nur wenig Einfluss auf die
Rauheit der gestrichenen Proben, vielmehr stand die Siebstruktur bei der Rauheit
der gestrichenen Proben im Vordergrund.

Karton B8 wies durch das Bedrucken im Siebdruck in fast allen Fillen eine Stei-
gerung der Rauheit auf (siehe Abb. 32). Hier zeigte sich eine mittlere Korrelation
zwischen AS_und NC,, beim 140T Sieb mit r = 0,60 und eine grofle Korrelation beim
21-140 Sieb mit r = 0,87. Es ist davon auszugehen, dass eine Steigerung der Rauheit
durch groRere Mengen NC erfolgte.

Der Betrag der Steigerung war jedoch geringer als bei den gestrichenen Kartonpro-
ben. Dies ist darauf zurilickzufiihren, dass CNF auf der glatten Oberfldche des gestri-
chenen Kartons einen gréfleren Effekt auf die Rauheit besa8en, als auf die ohnehin
bereits rauere Oberfliche des ungestrichenen Kartons.

6.3.3.2 Flexo- und Tiefdruck

Beide erfassten Rauheitskennzahlen sind im Flexo- und Tiefdruck gegeniiber den
unbedruckten Proben gesunken. S ist bei allen erfassten Proben auf (1 + 0) um
gesunken. Die Werte von S_sind Abb. 33 zu entnehmen. Durch die gegentiber dem
Siebdruck deutlich geringere Schichtdicke ist davon auszugehen, dass die Rauheit
der gestrichenen Proben durch die Beschichtung ausgeglichen wurde.
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Flexo 60 L/cm TD60L/cm TD60L/cm TD60L/cm TD 140 L/cm TD 140 L/cm
Tm/s 0,5m/s 0,2 m/s 1,0 m/s 1,5 m/s 1,0 m/s WCNRP2

Abb. 33 Ausgewihlte Rauheitswerte der im Flexo- und Tiefdruck (TD) bedruckten B4
Proben. Die waagerechte rote Linie spiegelt den Rauheitswert der unbedruckten B4
Probe wider.
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6.3.4 Kontaktwinkel

6.3.4.1 Siebdruck

Wie in Abschnitt 3.7.2 beschrieben wurde, ist fiir den Kapillarfluss in offenen Kapil-
laren der Kontaktwinkel entscheidend. Dieser sollte mdglichst klein sein, um mehr
Freiheit bei der Dimensionierung der Kanile zu ermdglichen. In der nachfolgen-
den Abb. 34 ist die Verteilung aller durchgefiihrten Kontaktwinkelmessungen zu
sehen. Die drei obenstehenden Ausreifler der Verteilung stellen die Kontaktwinkel
der unbedruckten Proben der drei Kartonsorten dar. Bei Karton B7 und B8 kam es
im unbedruckten Zustand aufgrund eines Kontaktwinkels von 8 > 90° zur Nicht-Be-
netzung. Der minimale Wert von 6 = 19,3° konnte bei der Probe B4 21-140 CNF, fest-
gestellt werden.

Abb. 34 Verteilung aller Messwerte der Kontaktwinkelmessung in °. Die drei oberen Ausrei-
Rer sind von oben nach unten die unbedruckten Kartonsorten B7, B8 und B4. Der
Median betrégt 36,9°.

Die in Abschnitt 6.3.1 beschrieben Fehlstellen der CNF-Schicht fiihrten dazu, dass
der Kontaktwinkel des unbedruckten Kartons den der gedruckten CNF-Schicht
liberlagerte und eine ungleichméfRige Benetzung stattfand. Dies konnte vor allem
bei den Proben mit groRen unbedruckten Bereichen festgestellt werden, welche
bereits in Abschnitt 6.3.1 als visuell inhomogen herausgestellt wurden.

6.3.4.2 Flexo- und Tiefdruck

Aufgrund der Fingerbildung im Flexo- und Tiefdruck (siehe Abschnitt 6.3.1) sind
grof3e Fehlstellen und Bereiche mit unterschiedlichen Kontaktwinkeln auf der Kar-
tonoberfliche vorhanden. Daher war es nicht moglich, den Kontaktwinkel einge-
hend zu bestimmen. Dieselbe Problematik lag bei den meisten Proben des 140T
Siebs vor. Es wurde daher darauf verzichtet, den Kontaktwinkel der Druckergeb-
nisse von Flexo- und Tiefdruck zu erfassen.
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6.3.5 Wasserfestigkeit

Die Priifung auf Wasserfestigkeit in Anlehnung an ISO 18935 wurde im Rahmen der
Kontaktwinkelmessung durchgefiihrt. Es zeigte sich, dass die Proben nach Methode
1 eine moderate Wasserfestigkeit aufwiesen. Das Wasser wurde bei allen Proben in
kiirzester Zeit von der Probe absorbiert. Nach Methode 2 lag keine Wasserfestigkeit
bei Abwischen vor, da die CNF-Schicht nahezu vollstindig durch die Wischbewe-
gung nach 1 min Trockenzeit entfernt wurde (siehe Anhang C). Es ist davon aus-
zugehen, dass die CNF-Schicht durch den Kontakt mit Wasser gelost wurde. Ohne
Abwischen verblieb die Schicht nach dem Trocknen nahezu unveridndert auf der
Kartonoberfliche.

6.3.6 Penetrationsverhalten

Um eine Aussage iiber die Verdnderung des Penetrationsverhaltens durch das
Bedrucken mit NC treffen zu kénnen, wurde zunichst das Penetrationsverhalten
aller drei Kartonsorten von unbedruckten Proben erfasst. Dabei zeigte sich bei allen
drei Kartonsorten ein typischer Verlauf, wie er in Abschnitt 3.8 beschrieben wurde.
Die Intensitét {iber Zeit zeigte bei B4 und B7 innerhalb der ersten 15 s einen sehr
dhnlichen Verlauf (siehe Abb. 35). Der Verlauf der Kurve der Intensitdt von B4 fallt
jedoch danach deutlich stirker ab, was einen hoheren A, Wert zur Folge hat (siehe
Tab. 7). Karton B8 zeigte hingegen einen deutlich héheren Wert fiir W. Die Inten-
sitdtskurve beginnt bereits bei etwa 80 % und steigt in den ersten 3 s sehr stark
an. Dies lasst sich auf den fehlenden Strich und die einhergehende grobe Oberfla-
chenstruktur zuriickfilhren. Die Werte der Rauheitsmessung bestitigen, dass die
Oberflache von B8 eine hohere Rauheit gegeniiber den gestrichenen Kartonsorten
aufwies (siehe Abschnitt 6.3.3). Da zu Beginn der Messung deutlich mehr Luft an der
Oberfliche des Kartons lag, welche zunéchst verdringt wurde, bis die eigentliche
Penetration begann, zeigt diese Kurve einen solchen Verlauf. Nach Erreichen des
Maximums fallt die Kurve nahezu kontinuierlich bis auf das Niveau des Ausgangs-
wertes zuriick.
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Abb. 35 Intensitétsverlauf der Ultraschallpenetrationsmessung der unbedruckten Proben
aller drei Kartonsorten B4, B7 und B8
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Der Wert t,_ war bei beiden gestrichenen Kartonsorten sehr dhnlich (siehe Tab. 7).
Die Zeit bis zum Maximum ¢ _sowie das MaR fiir die Benetzung Wlagen bei beiden
in der gleichen GroRenordnung. Die Ahnlichkeit der beiden gestrichenen Karton-
sorten B4 und B7 ldsst sich auf die generell dhnlichen Eigenschaften beider Karton-
sorten zuriickfithren. Der Wert t,_von B8 war deutlich geringer als bei B4 und B7, da
aufgrund des fehlenden Strichs das Wasser schneller in das Fasergefiige eindringen
konnte.

Tab. 7 Kennzahlen aus der Penetrationsmessung der unbedruckten Proben

Karton w L A, t,
B8 9,481 3,002 16,2 9,519
B4 1,982 4,736 17,6 15,432
B7 1,082 3,677 14,1 15,677

Wihrend der Messung konnte beobachtet werden, dass der Karton B4 einer seitli-
chen Penetration an den Schnittkanten der Probe gegeniiber sehr empfindlich ist.
Wie in Abb. 36 zu sehen, war nach 30 s ein grof3er Teil der Probe von auflen vollge-
sogen. Karton B7 und B8 zeigten dies in nur duflerst geringem Malle. Dieses Ver-
halten von Karton B4 beeinflusste mdglicherweise den Verlauf der Kurve. Es wurde
beobachtet, dass die Schnittkanten nur langsam Wasser aufnahmen und der Quell-
vorgang erst nach einigen Sekunden begann. Daher ist davon auszugehen, dass der
rapide Abfall der Intensitdtskurve von B4, wie in Abb. 35 ab ca. 15 s zu sehen, durch
dieses Verhalten herbeigefiihrt wurde. Weiterhin ist nicht bekannt, inwieweit dieses
Verhalten das Messergebnis auf andere Weise beeinflusst hat.

Pl |

Abb. 36 Unbedruckte Proben der drei Kartonsorten B4, B7 und B8 (v.l.n.r.) nach 30 s
Messung
Die seitliche Penetration und das Quellen von B4 sind links gut zu erkennen
wiahrend B7 und B8 keine sichtbaren Spuren seitlicher Penetration aufweisen. Die
Proben sind 50 mm breit.
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Anhand der Rauheitswerte Sz der unbedruckten Proben von B4, B7 und B8 sowie des
Ausgangswerts des Signals I0 konnte der in der Literatur beschriebene positive line-
are Zusammenhang mit einem Korrelationskoeffizienten von r = 0,96 nachgewiesen
werden. Diese Korrelation konnte bei Betrachtung der bedruckten Proben von B4 mit
r=0,79 bestatigt werden. Fiir die bedruckten Proben von B7 und B8 lag jedoch keine
bzw. eine geringe Korrelation vor, was darauf schlielen lédsst, dass die hydrophilen
Eigenschaften von NC die Effekte der Rauheit in der Benetzungsphase iiberlagerten.
Weil die Benetzungsphase durch ¢ begrenzt wird, wurde ein mdéglicher Zusam-
menhang zwischen S und ¢ _untersucht. Es zeigte sich, dass bei den Proben von B4
ein linearer positiver Zusammenhang mit r = 0,78 vorlag. Durch die hohere Rauheit
dauerte die Benetzungsphase linger an, weshalb die an der Kartonoberfliche ein-
geschlossene Luft zunichst verdriangt werden musste (siehe Abschnitt 6.3.3). Fiir B7
lag der gleiche Zusammenhang mit lediglich einer mittleren Korrelation mit r = 0,54
vor. Da sich der Kurvenverlauf der Intensitdt bei B8 stark von dem Verlauf von B4
und B7 unterscheidet und ¢__nur in einem von drei Fillen > 0 s ist, war hier kein
Vergleich maglich.

Bei Betrachtung von NC,, gegeniiber der absorbierten Menge A, zeigte sich, dass
mit zunehmender Menge an NC eine grofere Menge Wasser den Karton penetrierte.
Dies ist auf die hydrophilen Eigenschaften von NC zuriickzufiihren. Bei den Proben
von B4 war jedoch aufgrund der seitlichen Penetration das Gegenteil der Fall. Aus
bisher nicht geklidrten Griinden schien die CNF-Schicht dafiir zu sorgen, dass die
seitliche Penetration weniger stark voranschritt als bei den unbedruckten Proben
(siehe Abb. 37). Dies spiegelte sich auch in den Kurvenverlaufen der Intensitit tiber
Zeit wider. Der Abfall der Intensititskurve war in der zweiten Hilfte der Beobach-
tung weniger stark. Dieses Phanomen trat bei allen bedruckten Proben von B4 auf.
Wie in Abschnitt 6.3.2 beschrieben wurde, ist die Materialdicke von B4 durch auf-
quellen nach dem Trockenprozess gestiegen.

|l

Abb. 37 Die bedruckten Proben von B4 zeigen eine geringere seitliche Penetration als die
unbedruckten Proben. Links: B4 unbedruckt, Mitte: Bedruckt mit 21-140 CNF ,
Rechts: Bedruckt mit 140T CNF .
Auch diese Proben weisen eine Breite von 50 mm auf.
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Ausgehend davon, dass das Fasergefiige durch zuvor eindringendes Wasser gedffnet
wurde, ist anzunehmen, dass das Absorptionsvermdgen des Kartons gestiegen ist
[61]. Dies steht jedoch in Widerspruch zu den beschriebenen Effekten der seitlichen
Penetration. Auch die Werte von A, sind bei den B4 Proben im Vergleich zum unbe-
druckten Karton gesunken. Bei den 21-140 Proben lasst sich dies durch die héhere
Restfeuchte nach dem Bedrucken erkléren.

6.3.6.1 Siebdruck 140T

Der Kurvenverlauf der Intensitét der ersten 15 s konnte bei allen B4 140T Proben
nicht maflgeblich gegeniiber dem Verlauf der unbedruckten Proben verdndert wer-
den (siehe Abb. 38).
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Abb. 38 Intensitdtsverlauf {iber 30 s der mit dem 140T Sieb bedruckten B4 Proben.
Doppelt bedruckte Proben werden aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht gezeigt.

Bei Durchfiihrung eines Welch-Tests zum Signifikanzniveau a = 0,05 wurde kein signi-
fikanter Unterschied von ¢ _gegeniiber den unbedruckten Proben von B4 festgestellt.
Bei Karton B7 und B8 hingegen konnte unter gleichen Testbedingungen bei allen Pro-
ben ein signifikanter Unterschied von ¢__festgestellt werden. Durch das Beschichten
des Kartons wurde das Maximum in allen Fillen zur Ordinate hin verschoben (siehe
Abb. 39). Zwischen NC, und der Anderung von ¢ __ gegeniiber dem unbedruckten
Zustand At _konnte eine Korrelation mit r = 0,76 fiir B7 und r= 0,87 fiir B8 festgestellt
werden. Dies spricht dafiir, dass durch mehr hydrophile NC an der Oberfliche die
Benetzungsphase schneller abgeschlossen wurde, wihrend diese Effekte bei Karton
B4 durch die hohere Saugfiahigkeit des Bedruckstoffes verdeckt wurden.
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Abb. 39 Intensititsverlauf tiber 5 s der mit dem 140T bedruckten B8 Proben.
Die mit steigender Konzentration der NC nach links verschobenen Maxima sind
deutlich zu erkennen

Wie in Abb. 40 zu sehen, konnten in den ersten Sekunden der Intensititskurve von
B7 kleinere Schwankungen der Intensitit festgestellt werden. Auch B4 wies diese
Art der Schwankungen auf. Diese werden auf die in Abschnitt 6.3.1 gezeigte Inhomo-
genitét der Oberflache zurlickgefiihrt. Bei B8 konnten diese Schwankungen nicht
beobachtet werden.
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Abb. 40 Intensititsverlauf tiber 5 s der mit dem 140T Sieb bedruckten B7 Proben. Es sind
Schwankungen um das Maximum zu Beginn der Messung zu erkennen.

6.3.6.2 Siebdruck 21-140

Bei den 21-140 Proben konnten verschiedenste bedeutsame Anderungen des Inten-
sitdtsverlaufs festgestellt werden. Bei den gestrichenen Kartonsorten B4 und B7
wurde ein sinusartiger Kurvenverlauf in den ersten Sekunden beobachtet (siehe
Abb. 41). Nach einer anfanglichen Benetzungsphase und einem ersten Maximum
kam es zur Ausbildung eines Minimums sowie eines zweiten Maximums. Danach
war der Kurvenverlauf dhnlich zu dem der 140T Proben und flachte langsam bis
zum Ende der Messung ab.
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Abb. 41 Exemplarischer Intensititsverlauf von B4 unbedruckt und B4 CNF, 21-140
Zu Beginn der Messung ist ein erstes Maximum und ein Minimum zu erkennen

Die Menge der {ibertragenen NC war der Grund fiir die Anderung des Kurvenver-
laufs, jedoch sind die genauen Ursachen nicht ergriindet. Es ist denkbar, dass das
Wasser zunichst die NC-Schicht penetrierte und so eine erste Benetzungs- und
Penetrationsphase mit Anstieg, Maximum und Abfall der Kurve erzeugte. Es ist
davon auszugehen, dass ab dem Minimum und dem zweiten Anstieg des Intensitats-
verlaufs die Benetzungsphase des darunterliegenden Kartons begann und mit dem
zweiten Maximum abgeschlossen war. Die so verschobene Penetrationsphase des
Kartons lasst darauf schlielRen, dass aufgrund der zuvor penetrierten CNF-Schicht
die Penetration in den Karton verzogert erfolgte. Bei Karton B4 spiegelte sich dies
in einem geringeren A, Wert der bedruckten Proben wider. Diese Annahme wurde
durch die Abwischbarkeit der CNF-Schicht nach Kontakt mit Wasser bestatigt (siehe
Abschnitt 6.3.5), was dafiir spricht, dass das Wasser die CNF-Schicht vollstindig
penetrierte und diese sogar loste.

Bei der Untersuchung von Zusammenhingen von NC, zeigte sich negativer linearer
Zusammenhang mit r = 0,97 zum Intensititswert des Minimums und r=0,87 zu t___
fiir Karton B4. Fiir Karton B7 zeigte sich ein dhnlicher Zusammenhang mit r = 0,79
und r=0,78. Je hoher NC, auf den gestrichenen Kartonsorten B4 und B7 war, desto
tiefer sank die Intensititskurve bis zum Minimum ab und desto frither wurde ¢
erreicht (siehe Abb. 42). Dies lasst darauf schliefen, dass die CNF-Schicht fiir die
Form und Gro6fe der sinusartigen Schwankung zu Beginn der Messung verantwort-
lich ist. Begriindet werden kann das tiefere Absinken mit einer grofleren Menge
hydrophilen Materials an der Kartonoberflache, welches das umgebene Wasser in
Teilen bindet. Die hydrophilen Eigenschaften skalieren mit der Menge an hydrophi-
ler NC auf der Kartonoberflache.
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Abb. 42 Zeitlicher Intensitdtsverlauf der Proben B4 21-140. Das Minimum liegt auf der
Zeitachse friither mit steigender NCth und ist dariiber hinaus tiefer.

Fiir Karton B8 zeigte sich ein anderes Bild. Die CNF, Beschichtung hatte hier einen
dhnlichen Effekt wie die 140T-Beschichtungen und fiihrte zu einer Verschiebung
des Maximums zur Ordinate hin (siehe Abb. 43). CNF, und CNF, hingegen sorgten
dafiir, dass die Benetzungsphase zu Beginn der Messung entfiel und die Intensitéts-
kurve bei I, =100 % begann. CNF, zeigte ein weiteres Maximum beit _=1,16 s wah-
rend CNF, lediglich einen Wendepunkt in der Kurve bei t = 2,2 s zeigte. Es ist davon
auszugehen, dass durch die offene Struktur des Fasergefiiges bei ungestrichenem
Karton die hydrophile NC dafiir sorgte, dass das Wasser trotz eventuell eingeschlos-
sener Luft schneller in den Karton penetrierte.
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Abb. 43 Zeitlicher Intensitétsverlauf der Proben B8 21-140. Die Kurve von CNF _ weist starke
Ahnlichkeit mit der unbedruckten Probe auf wihrend CNF, und CNF, keine Benet-
zungsphase zeigen.

Als weitere Kennzahl wurde ¢, der bedruckten Proben untereinander verglichen,
um die Penetrationsgeschwindigkeit der Proben zu bewerten. In Abb. 44 sind die
sechs grofiten Mittelwerte von t,_ zu sehen. Es zeigte sich, dass der Karton B4 bei
den mit Hilfe des 21-140 Siebs bedruckten Proben die geringsten Penetrationsge-
schwindigkeiten aufwies. Dies ist fiir die Anwendung im Kapillarfluss insoweit
relevant, als dass die aufgetragene Testfllissigkeit moglichst langsam vom Material
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absorbiert werden sollte, damit geniigend Zeit zum Durchlaufen der Kapillaren ver-
fiigbar ist.
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Abb. 44 Die sechs grofiten Mittelwerte von ¢, zeigen, dass diese ausschlieflich bei Karton
B4 vorliegen. Zum Verlgeich ist rechts auen der Mittelwert von t,_ des unbedruck-
ten Kartons B4 zu sehen. Die hier gezeigten t,, Werte des 21-140 Siebs sind signifi-
kant grofer als die des 140T Siebs.

6.3.6.3 Flexo- und Tiefdruck

Die im Flexo- und Tiefdruck bedruckten Proben wurden aufgrund der Fingerbil-
dung und der damit einhergehenden geringen Flachendeckung der NC nicht mit
Hilfe des Emtec PDA untersucht. Weiterhin war aufgrund der Ergebnisse der 140T
Proben davon auszugehen, dass nur ein geringer Unterschied des Penetrationsver-
haltens gegeniiber den unbedruckten Proben festzustellen sein wird.

6.4 Pragewerkzeuge und -versuche

In vorhergehenden Forschungsarbeiten an der HTWK wurden bereits Prigewerk-
zeuge im Direct Light Processing (DLP) hergestellt [62], [63]. Allerdings wurden dort
deutlich groRere Strukturen angelegt. Um zu priifen, ob das Verfahren fiir die vor-
liegende Anwendung ebenfalls geeignet ist, wurde es fiir die Herstellung der nach-
folgend beschriebenen Pragewerkzeuge ausgewihlt. Das Verfahren besitzt gewisse
Nachteile hinsichtlich der Abformgenauigkeit der Pragungen, ist jedoch grund-
sétzlich fiir die Herstellung von Pragewerkzeugen geeignet [62]. Die fiir die Prige-
versuche hergestellten Pragewerkzeuge wurden mit Hilfe eines Anycubic Photon S
DLP-Druckers hergestellt. Zur Herstellung kam PrimaCreator DLP-Resin white mit
einer Shorehérte von ca. 85 bis 88 Shore D zum Einsatz.

Das Design der Werkzeuge erfolgte mit Hilfe der Software Autodesk Fusion 360.
Aufgrund der Herstellgenauigkeit des DLP-Druckers war davon auszugehen, dass
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halbkreisférmige und V-formige Reliefstrukturen unzureichend genau abgebildet
werden, daher wurden im ersten Schritt trapezférmige Reliefstrukturen entwickelt.
Diese wurden in unterschiedlichen Breiten angelegt, um moglichst viele verschie-
dene Groflen von Kanalgeometrien fiir weitere Tests zur Verfiigung zu stellen. Um
wahrend des Priagevorgangs Beschiddigungen des Kartons weitestgehend zu vermei-
den, wurde der Flankenwinkel aller Kanéle auf 15° eingestellt und eine Rundung
an der Oberseite des Prigereliefs hinzugefiigt. In Abb. 45. ist das Layout des Préige-
werkzeugs mit Bemalung zu sehen. Es wurden aullerdem Kanile unterschiedlicher
Breite mit kreisformigen Reservoirs angelegt, um einen Flieflversuch durchzufiih-
ren zu konnen (siehe Abschnitt 6.5).

Abb. 45 Layout des Prigewerkzeugs mit BemaRung. Eine vergroferte Darstellung befindet
sich in Anhang D.1. Screenshot aus Autodesk Fusion 360.

Basierend auf der Kompressibilitdt von etwa 60 % der verfiigbaren Kartonsorten
(siehe Abschnitt 4.3) wurde bei einer Materialdicke von 550 um eine maximale Relief-
hdhe h von etwa 350 um festgelegt. Um den optimalen Wert von h des Pragewerk-
zeugs zu ermitteln, wurden zundchst acht Pragewerkzeuge mit unterschiedlichen
Profilh6hen zwischen 150 und 500 um mit einem Abstand von je 50 um erzeugt. Die
Pragewerkzeuge wurden senkrecht im Anycubic Photon S produziert, sodass die in
Abb. 45 unten zu sehenden Kanéle senkrecht zur Haftplatte des DLP-Druckers ste-
hen (siehe Anhang D.1). Die Pragewerkzeuge wurden nach Produktion mit Hilfe des
Keyence VR 3000 G2 3D-Profilometers untersucht und vermessen. Dabei wurde fest-
gestellt, dass die in den CAD-Daten angelegte Profilh6he des Reliefs bei kleineren
Linienbreiten nicht der tatsichlichen Reliefhéhe h entspricht. Diese Anderung ist
auf Ungenauigkeiten bei der Herstellung zuriickzufiihren. Ab einer Linienbreite von
< 0,25 mm war diese Verringerung grof3er als 10 %. In Anhang D.2 sind die erreich-
ten Werte von h aller Préagelinien der im ersten Schritt erzeugten Pragewerkzeuge zu
finden. Auch die Linienbreiten konnten durch den DLP-Drucker nicht exakt umge-
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setzt werden. Aufgrund des vertikalen Schichtaufbaus der Priagewerkzeuge wurde
bei den Pragelinien, welche parallel zur Haftplatte verlaufen, eine einseitig verlédn-
gerte Flanke festgestellt (siehe Abb. 46).
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Abb. 46 Prigelinie mit h =400 um und b = 500 um. Links zeigt sich ein flacherer Anstieg der
Flanke als rechts, da sich diese Seite beim Druck auf der Unterseite befand. Breite
der linken Flanke 360 um, Breite der rechten Flanke 215 um. Weiterhin sind Defor-
mationen nach Gebrauch an der Prégelinie zu sehen.

Aufgenommen mit Nanofocus psurf Custom Konfokalmikroskop

Dies konnte auf die Art und Weise der Herstellung zuriickgefiihrt werden und beein-
flusste die Form der damit erzeugten Pragungen. In der nachfolgenden Abb. 47 ist
beispielhaft der Querschnitt von Pragewerkzeug und 3D-Daten einer der Prégeli-
nien im Vergleich dargestellt. Die in Abb. 46 dargestellte Differenz der Flanken ist
hier besonders gut zu sehen. Weiterhin ist zu sehen, dass jede gedruckte Schicht
ein Relief fiir sich verursachte, was sich negativ auf die Herstellgenauigkeit des
Pragewerkzeugs auswirkte. Dies ist auf eine zu geringe Auflosung des DLP-Druckers

zuriickzufiihren.
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Abb. 47 Querschnittsprofile der 3D-Daten (schwarz) und des tatsdchlichen Pragewerkzeugs
im Vergleich. Dargestellt ist exemplarisch die 250 pm breite Prégelinie.

Um sicherzustellen, dass die Pragungen, welche mit Hilfe des Prigewerkzeugs her-
gestellt werden sollten, die Bedingung fiir spontanen Kapillarfluss erfiillen (siehe
Abschnitt 3.7.2), wurde mit Hilfe von Gl. 14 das Verhéltnis ¢ fiir die drei Pragelinien
mit Reservoir berechnet, wie in Tab. 8 dargestellt. Es ist jedoch festzuhalten, dass
diese Werte nur bei einer Abformgenauigkeit von 100 % gelten. Die real hergestell-
ten Priagewerkzeuge und Pragungen weichen von dieser ab. Da der Grenzwert cos 6
fiir spontanen Kapillarfluss zwischen 0 und 1 liegt, sind Kapillaren mit € > 1 unabhén-
gig des Kontaktwinkels nicht flieRfdhig. Dies war bei der Prégelinie mit einer Breite
von 1 mm mit € = 1,11 der Fall. Die beiden anderen Prégelinien erzeugen theoretisch
Kanile, in welchen abhingig von 8 ein spontaner Kapillarfluss stattfinden kann.

Tab. 8 Kanalbreiten in pm und Grenzwerte fiir spontanen Kapillarfluss des Pragewerkzeugs

Linienbreite in pum €
250 0,29

500 0,10

1000 1,11

6.5 Ergebnisse und Diskussion der Prageversuche

Die Priageversuche wurden mit Hilfe einer Zwick Roell Z020 Universalpriifmaschine
durchgefiihrt. Dazu wurden zunéchst auf unbedrucktem Karton die optimale Pri-
gekraft mit der grofitmoglichen Prégetiefe D, sowie die optimale Reliefhohe h der
erzeugten Prigewerkzeuge ermittelt. Die Versuche wurden mit Kriften zwischen
3 kN und 18 kN durchgefiihrt und anschliefend mit Hilfe eines Keyence VR 3000 G2
3D-Profilometers untersucht und vermessen. Es zeigte sich, dass die optimale Pra-
gekraft bei 18 kN lag und mit dem Priagewerkzeug mit einer Profilh6he der CAD-Da-
ten von 400 um die besten Prigeergebnisse erzielt werden konnten. Die tatsidchliche
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Reliefh6he h des Werkzeugs betrug (379 + 33) um. Dieses Werkzeug wurde fiir alle
weiteren Prageversuche mit einer Pragekraft von 18 kN eingesetzt.

Durch Prégeversuche mit diesem Werkzeug auf unbedruckten Proben konnte ermit-
telt werden, dass Karton B4 und B7 die grofiten Werte von D, mit (115 + 11) um und
(113 + 14) um parallel zur Laufrichtung erreicht konnten. B8 erreichte aufgrund
seiner geringeren Kompressibilitit lediglich eine D, von (77 + 8) um. In Anhang E
befindet sich eine vollstandige Ubersicht {iber die erreichten Pragetiefen auf allen
Kartonsorten. Generell kann festgehalten werden, dass Prigelinien parallel zur
Laufrichtung eine signifikant gro8ere Prigetiefe als quer zur Laufrichtung ermog-
lichen. Alle weiteren Erlauterungen im Kontext der Pragetiefe beziehen sich auf die
Tiefe parallel zur Laufrichtung. Bei keiner Pragung auf unbedruckten Material konn-
ten Schiden am Fasergefiige oder am Strich des Kartons ausgemacht werden. Die
in Abschnitt 6.3.2 beschriebene Materialdickenéinderung durch Aufquellen kam der
Pragetiefe der bedruckten Proben zu Gute. Bei den B4 21-140 Proben konnte eine D,
von (140 + 13) um erreicht werden. Gegeniiber den unbedruckten Proben konnte bei
den 140T Proben jedoch keine signifikante Verdnderung von D, festgestellt werden.
Zusatzlich ist zu vermerken, dass das Pragewerkzeug kompressibel ist. Durch einen
Druckversuch ohne Werkstiick konnte die Verformung des Werkzeugs erfasst wer-
den (siehe Abb. 48). Bei der angewendeten Préagekraft von 18 kN ist mit einer Verfor-
mung des Werkzeugs von etwa 200 um zu rechnen. Der lineare Anstieg in Abb. 48
spricht fiir eine rein elastische Verformung. Eine anschliefende Untersuchung des
Priagewerkzeugs mit Hilfe des Keyence VR 3000 G2 bestitigte diesen Eindruck, da
keine sichtbaren Schiden festgestellt werden konnten.
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Abb. 48 Einzelmessung der Verformung iiber Krafteintrag eines 3D-gedruckten Prige-
werkzeugs mit 6 mm Durchmesser. Die lineare Steigung ldsst auf eine elastische
Verformung schlieRen.

Auferdem konnte bei keiner Pragung, weder visuell noch mit Hilfe von Mikroskopie,
eine Beschéddigung der CNF-Schicht ausgemacht werden. Es ist davon auszugehen,
dass die CNF-Schicht wihrend des Priagevorgangs keinen signifikanten Schaden
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davontrigt. Allerdings wurde das Prigewerkzeug im Laufe der Versuche abgenutzt,
wie bereits in Abb. 46 zu sehen war. Ob die Beschddigungen des Werkzeugs D beein-
flussen, ist nicht bekannt. Es wird empfohlen, die Pragewerkzeuge regelmafig auf
Verschleifd zu priifen und ggf. zu ersetzen.

Mit Hilfe des Nanofocus psurf Custom Konfokalmikroskops wurden Querschnittsli-
nien der Pragungen erzeugt. Wie bereits in Abb. 47 zu sehen war, wiesen die Prage-
werkzeuge eine mangelhafte Herstellgenauigkeit auf. Auch die Abformgenauigkeit
war, wie in der folgenden Abb. 49 zu sehen, mangelhaft. AuRerdem war festzustel-
len, dass der Karton eine sehr grolle Riickschwellung erfahren hat. Mit Hilfe der
Zwick Roell Z020 Universalpriifmaschine konnte bei B4 21-140 eine Eindringtiefe von
(553 + 11) pm festgestellt werden. Abziiglich der Verformung des Werkzeugs von
194 um (siehe Abb. 48) blieb eine Verformung des Kartons von 359 um. Im Beispiel
von Abb. 49 betragt D,= 130 um, was einer Riickschwellung des Kartons von 64 %
entspricht.
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Abb. 49 Querschnittsprofile des Pragewerkzeugs (grau) und der Pragung (schwarz) im
Vergleich.
Analog zu Abb. 47 wird exemplarisch die 250 um breite Pragelinie dargestellt.

Aufgrund der Abweichung der Dimensionen des Prigewerkzeugs wurden auch hier
die Grenzwerte der Pragungen fiir einen spontanen Kapillarfluss berechnet. Alle
Werte von ¢ lagen betragsmaRig nahe an 1 (siehe Anhang D.3), was den Kapillarfluss
bei einem minimalen Kontaktwinkel von 6 = (19,0 + 2,3)° und dem entsprechenden
cos 8 = 0,9438 unmoglich machte. Um die Korrektheit der Berechnungen zu priifen,
wurde ein FlieStest mit der in Abschnitt 6.2 vorgestellten Testfliissigkeit durchge-
fiihrt. Dazu wurde mit Hilfe einer Pipette die Anwendung als POCT zu simuliert
und unterschiedliche Tropfenvolumina manuell auf eine geprégte Probe abgesetzt.
Bewertet wurde anschlieflend, ob die Kapillaren in der Lage waren, die Fliissigkeit
von einem Reservoir ins andere zu transportieren. Es wurde festgestellt, dass auf
sdmtlichen erzeugten Proben wie erwartet kein Kapillarfluss zustande kam.

Im Anschluss an den Test der offenen Kapillaren wurden diese mit Hilfe von trans-
parentem Klebeband verschlossen, um die Bedingung fiir spontanen Kapillarfluss,
wie in Abschnitt 3.7 beschrieben und Anhang A gezeigt, zu vereinfachen. Dieser
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war erfolgreich und es konnte festgestellt werden, dass die Kapillarstrémung nur
bis zum Ende des Klebebands und nicht dariiber hinaus erfolgte. Dies bestitigt,
dass die Bedingung fiir spontanen Kapillarfluss im Bereich der offenen Kapilla-
ren nicht eingehalten wurde. Dariiber hinaus konnte festgestellt werden, dass der
unbeschichtete Karton sofort nach Auftragen der Fliissigkeit zu quellen beginnt.
Die beschichteten Proben zeigten widhrend des Kapillarflusses keine Penetration
in den Karton.

6.6 Erkenntnisse der explorativen Studie

Ziel war es, mit Hilfe der explorativen Studie eine optimale Materialkombination
zu ermitteln, mit der die zweite Iteration der Studie durchgefiihrt werden konnte.
Dazu sollten mégliche Materialkombinationen auf ein Minimum reduziert werden.
Um eine Auswahl anhand der durchgefiihrten Untersuchungen zu treffen, wurde
ein Ranking auf Basis verschiedener Kriterien entwickelt. Als relevante Kriterien
wurde in Bezug auf die Druckergebnisse die Homogenitit der Schicht, der Kontakt-
winkel 8 und die Penetrationsgeschwindigkeit ¢,, ausgewahlt. Diese waren fiir die
spatere Anwendung relevant und beeinflussten malfigeblich die Funktionalitit der
Kapillaren. Aullerdem wurde die erreichte Prégetiefe als Kriterium bezogen auf die
Pragung ausgewahlt.

Die kleinsten Kontaktwinkel und die geringsten Penetrationsgeschwindigkeiten
wurden einzeln fiir die jeweils zehn besten Proben mit 1 bis 10 Rangpunkten bewer-
tet und die Rangpunkte je Probe addiert. Anschlieflend wurden fiir die bisher im
Ranking erscheinenden Proben 0 bis 3 Rangpunkte fiir die visuelle Homogenitit der
Oberfliche vergeben, wobei 3 Punkte die beste Homogenitét widerspiegeln. Darii-
ber hinaus wurden die bisherigen Proben nach erreichter Pragetiefe D, absteigend
sortiert und auch hier 1 bis 10 Rangpunkte fiir die zehn besten vergeben. Wie Tab. 9
zu entnehmen ist, hat die Probe B4 21-140 CNF1 die beste Kombination an Eigen-
schaften fiir weitere Versuche. Die volle Tabelle mit allen Ringen befindet sich in
Anhang F. Als weiterer Vorteil der Probe B4 21-140 CNF1 kann die Schwellung des
Kartons genutzt werden, da diese eine groflere Pragetiefe gegeniiber den Proben
des 140T Siebs ermoglicht.

Tab. 9 Top fiinf des Rankings. Die Probe B4 21-140 CNF, hat mit Abstand die meisten Punkte

erreicht.
Rang Probe t95 0 Homogenitat Pragetiefe = Summe
1 B4 21-140 CNF1 1x 9 10 3 8 30
2 B4 21-140 CNFO,5 1x 10 3 0 10 23
3 B4 21-140 CNF2 1x 8 4 2 9 23
4 B4 140T CNF1 3x 2 7 2 4 15

5 B4 140T CNF2 1x 7 0 2 3 12
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In Bezug auf das Prigewerkzeug konnten erste Erkenntnisse beziiglich der Kons-
truktion dieser sowie den Druckeinstellungen des 3D-Druckers festgehalten wer-
den. Die Kanalbreite von 1 mm ist bei gegebenen Dimensionen des Kartons zu grof3,
um einen spontanen Kapillarfluss zuzulassen. Weiterhin sollte die Druckaufl6sung
erhoht werden, um die Strukturen der Schichten zu verkleinern und so die Wellen-
struktur der Kanalbdden auszugleichen. Aullerdem sollte die Ausrichtung der Pra-
gelinien zur Haftplatte des DLP-Druckers beachtet werden, um die in Abschnitt 6.4
beschrieben einseitige Verdnderung der Reliefstrukturen zu verhindern.



7 Weiterentwickelte Studie

Ausgehend von den in Abschnitt 6.6 beschriebenen Erkenntnissen aus der explora-
tiven Studie wurde ein weiterer Versuch geplant und durchgefiihrt, um mdégliche
Verbesserungspotenziale der zuvor ermittelten optimalen Parameter aufzudecken.
Nachfolgend wird zunichst die Vorgehensweise der Studie vorgestellt, anschlie-
Rend die Ergebnisse dieser. Den Schluss des Kapitels bilden Empfehlungen fiir eine
Fortsetzung der Studie, um eine weitere Optimierung der Ergebnisse {iber die vor-
liegende Arbeit hinaus zu ermoglichen.

7.1 Vorgehensweise

Zunéchst wurde ein optimiertes Pragewerkzeug mit sechs Préagelinien mit Breiten
zwischen 100 pm und 600 pm entwickelt (siehe Abb. 50). Diese wurde mit den Prige-
linien senkrecht zur Haftplatte im Anycubic Photon S mit erhohter Schichtauflésung
von 100 pm produziert und im Anschluss mit Hilfe des Keyence VR3000 G2 vermes-
sen. Die Profilhohe der CAD-Daten von 400 um wurde nicht verandert.

Abb. 50 Verbessertes Layout des Pragewerkzeugs mit Bemaflung. Es wurden sechs verschie-
dene Kanal-breiten von 100 um bis 600 um angelegt. Screenshot aus Autodesk Fusion
360. Vergroflerung in Anhang G.1

Wie in Tab. 10 zu sehen ist, fiihrten die Abmessungen der Prigewerkzeuge dazu,
dass bei allen Pragelinien theoretisch ein spontaner Kapillarfluss bei einem Kon-
taktwinkel von 0 = 20° mdoglich war. Zusétzlich wurde der Flankenwinkel der Relief-
strukturen auf 8° reduziert. Dies ist der optimale Flankenwinkel, der bei konven-
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tionellen Pragewerkzeugen verwendet wird [35, S. 453]. Auch die Rundung an der
Oberseite des Prégereliefs wurde entfernt (siehe Abb. 47). Die Pragekraft von 18 kN
wurde fiir alle folgenden Versuche beibehalten.

Tab. 10 Verhiltnis € der CAD-Daten fiir alle sechs Prégelinien. Abhingig von 0 ist bei allen
Prigelinien theoretisch ein spontaner Kapillarfluss méglich.

Linienbreite in pm € (3D-Daten)
100 0,171
200 0,252
300 0,333
400 0,414
500 0,495
600 0,575

Des Weiteren wurde eine Matrize zu der in Kapitel 6 verwendeten Patrize konzipiert,
um eine Reliefpragung zu ermoglichen. Es handelte sich um eine exakte Spiege-
lung mit ansonsten gleichen Abmessungen (siehe Anhang D.1). Durch das Nutzen
der Reliefpragung wurde erwartet, D weiter zu steigern und die Abformgenauigkeit
des Prigewerkzeugs zu verbessern. Die Reliefpriagung wurde mit analogen Einstel-
lungen zur Vollpragung durchgefiihrt.

Bei den Druckversuchen wurde vollstindig auf die Druckverfahren Flexo- und Tief-
druck verzichtet. Aulerdem wurde im Siebdruck das 140T Sieb nicht erneut einge-
setzt. Alle Proben wurden mit Hilfe des 21-140 Siebs sowie CNF, beschichtet. Die in
Abschnitt 6.1 beschriebenen Druckeinstellungen wurden nicht verdndert. Weiterhin
wurden, um die Homogenitdt der gedruckten CNF-Schicht zu verbessern, Druckver-
suche mit doppelter Beschichtung und den genannten Einstellungen durchgefiihrt. Es
war davon auszugehen, dass die stochastisch verteilten Locher bei zwei aufeinanderfol-
genden Drucken nicht an der gleichen Position sind, sodass diese bestméglich geschlos-
sen werden konnten. Dariiber hinaus wurde eine zweite Versuchsreihe mit einfach und
doppelt beschichteten Proben in einem MLW WS 50 Trockenofen bei 100 °C fiir 5 min
getrocknet. Die doppelt beschichteten Proben wurden nach jedem Druckgang getrock-
net. Diese Versuchsreihe sollte Aufschluss dariiber geben, ob die Materialdickendnde-
rung sowie die Restfeuchte durch warmeinduzierte Trocknung verdndert wird.

7.2 Ergebnisse

Die erzielten Ergebnisse der weiterentwickelten Studie werden nachfolgend vorge-
stellt und mit den Ergebnissen der explorativen Studie aus Kapitel 6 verglichen. Die
Reihenfolge der Untersuchungen ist analog zur explorativen Studie (siehe Abschnitt
6.3). AuRerdem werden die Ergebnisse des weiterentwickelten Prigewerkzeugs
sowie die der Reliefpragung vorgestellt.
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7.2.1 Siebdruck

Die visuelle Homogenitadt konnte durch das doppelte Bedrucken deutlich verbessert
werden. Wie erwartet, konnten die stochastisch verteilten Locher dadurch geschlos-
sen werden. Der visuelle Eindruck zeigte eine vollstindig geschlossene Oberfliche
(siehe Abb. 51). Visuell konnte kein Unterschied zwischen den mit Hitze getrockne-
ten und den luftgetrockneten Proben festgestellt werden.

Abb. 51 Die visuelle Homogenitét der einfach bedruckten Proben (links) konnte durch das-
zweifache Bedrucken deutlich verbessert werden (rechts)

Der Einfluss des Druckvorgangs auf die Dicke des Bedruckstoffes blieb trotz Hit-
zetrocknung nach wie vor bestehen (siehe Abb. 52). Durch Analyse mit Hilfe eines
Zweistichproben t-Tests fiir abhédngige Stichproben zum Signifikanzniveau a = 0,05
zeigte sich, dass bei einfachem Bedrucken zwischen Luft- und Hitzetrocknung kein
signifikanter Unterschied besteht.
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Abb. 52 Vergleich der Materialdicke zwischen einfach und zweifach bedruckten Proben
sowie Luft- und Heiflufttrocknung

Der Mittelwert der Dicke der zweifach bedruckten hitzegetrockneten Probe war
jedoch um 10,3 pum signifikant geringer als das einfach bedruckte Gegenstiick. Da
jedoch in Abschnitt 6.5 eine Riickschwellung von 64 % festgestellt wurde, ist die spa-
tere Verringerung der Pragetiefe zu vernachlissigen.

Analog zu Abschnitt 6.3.2 wurde ebenfalls mit Hilfe des Sartorius MA30 die Restfeuchte
bestimmt (siehe Tab. 11). Es zeigte sich, dass die Restfeuchte der zweifach bedruck-
ten Probe auf (9,08 + 0,05) % gestiegen ist und sich nicht signifikant von der einfach
bedruckten Probe unterscheidet. Die hitzegetrockneten Proben hingegen zeigten



84  Weiterentwickelte Studie

eine Restfeuchte in der Groflenordnung der unbedruckten Probe. Es ist davon auszu-
gehen, dass durch die Hitzetrocknung die Restfeuchte auf den Ausgangswert zuriick
fiel. Weiterhin bestand zwischen der unbedruckten und den hitzegetrockneten Pro-
ben kein signifikanter Unterschied der Restfeuchte. Aulerdem wurde angenommen,
dass sich ein Teil der Restfeuchte in der CNF-Schicht befindet. Auch das Quellen der
zweifach bedruckten Probe wurde scheinbar durch die Hitzetrocknung reduziert,
da die Materialdicke geringfiigig kleiner ist als die luftgetrocknete Variante (siehe
Abb. 52). Die Auswirkungen auf die Planlage der Proben bleiben unverandert.

Tab. 11 Restfeuchte von einfach und zweifach bedruckten B4 21-140 CNF1 Proben im Ver-
gleich zwischen Hitze- und Lufttrocknung. Gezeigt sind Arithmetische Mittelwerte
und Standardabweichungen.

Druckgange Trocknung Restfeuchte in %
Unbedruckt — 7,83+0,28
1x Luft 9,12 +0,02
22X Luft 9,08 £0,05
1x Hitze 7,51+0,05
2x Hitze 7,72+0,08

Zur Feststellung inwieweit sich der Kontaktwinkel durch zweifaches Bedrucken
oder Hitzetrocknung verdndert hat, wurde ein Zweistichproben t-Test fiir abhingige
Stichproben zum Signifikanzniveau a = 0,05 durchgefiihrt. Es zeigte sich, dass die
Hitzetrocknung bei einfachem Bedrucken den Kontaktwinkel signifikant erhéhte
(siehe Abb. 53). Die Hitzetrocknung der zweifach bedruckten Probe fiihrte zu kei-
ner signifikanten Verdnderung des Kontaktwinkels gegeniiber der luftgetrockne-
ten Probe. Der Vergleich zwischen einfach und zweifach bedruckten Proben zeigte
ebenfalls keinen signifikanten Unterschied.
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Abb. 53 Vergleich der Kontaktwinkel der aus der weiterentwickelten Studie produzierten
Proben. Die Kontaktwinkel zeigen bis auf die einfach bedruckte hitzegetrocknete
Probe (1x H) keinen signifikanten Unterschied
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Die Rauheit der zweifach bedruckten Proben unterschied sich bei Durchfiihrung
eines Zweistichprobentests fiir verbundene Stichproben zum Signifikanzniveau
a = 0,05 nicht signifikant von den einfach bedruckten Proben. Auch der Ausgangs-
wert des Intensitétssignals I, wahrend der Penetrationsmessung unterlag keiner sig-
nifikanten Verdnderung. Es lag jedoch eine signifikante Verdnderung der Lage des
Minimums beim Intensititsverlauf des Messsignals vor. Das Minimum wurde durch
zweifaches Bedrucken betragsmiflig kleiner und nidher an die Ordinate verschoben.
Durch eine grofiere Menge an CNF auf dem Bedruckstoff ist davon auszugehen, dass
die hydrophilen Eigenschaften verstdrkt wurden, wodurch die Benetzungsphase
weiter verkiirzt wurde.

Dieses Verhalten konnte bereits in Abschnitt 6.3.6 festgestellt werden und wurde
erneut bestitigt. Durch die Hitzetrocknung wurde t . gegeniiber den luftgetrock-
neten Proben reduziert, wie Abb. 54 zu entnehmen ist. Dies ist auf die geringere
Restfeuchte zuriickzufiihren, weshalb davon auszugehen ist, dass mehr freie
Hydroxylgruppen an den Fasern von NC und Karton vorhanden waren, wodurch die
hydrophilen Eigenschaften des Materials durch eine erhéhte Anzahl von Moglich-
keiten fiir Wasserstoffbriickenbindungen weiter gesteigert wurden. Es wurde ange-
nommen, dass die Geschwindigkeit, mit der das Wasser die CNF-Schicht penetrierte,
dadurch erh6ht wurde. Der Betrag des Minimums wurde durch die Hitzetrocknung
jedoch nicht signifikant verdndert, da die totale Menge des ins Material aufgenom-
menen Wassers nicht verdndert wurde. Auch ¢, hat sich gegeniiber den luftgetrock-
neten Proben nicht signifikant verdndert.
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Abb. 54 Zeitlicher Intensitatsverlauf von 0 bis 5 s der Penetrationsmessung der in der wei-
terentwickelten Studie produzierten Proben. Das Minimum zu Beginn der Messung
liegt bei den hitzegetrockneten Proben (Kennzeichung H, graue Linien) ndher an
der Ordinate.

7.2.2 Vollpragung

Die einseitige Verdnderung konnte durch eine senkrechte Positionierung der Prage-
linien zur Haftplatte des DLP-Druckers vermieden werden. Die Herstellgenauigkeit
des Pragewerkzeugs hat jedoch im Vergleich zur vorherigen Iteration abgenommen.
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Die nachfolgende Abb. 55 zeigt beispielhaft die Querschnittslinien der 200 um brei-
ten Prégelinie von CAD-Daten und Prigewerkzeug im Vergleich. Die geplante Relief-
hoéhe von 400 um konnte bei keiner Prigelinie erreicht werden.
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Abb. 55 Vergleich des Querschnitts der 200 pm breiten Prégelinie von CAD-Daten (schwarz)
und des tatsichlich produzierten Prigewerkzeugs (grau). Eine vollstindige Uber-
sicht aller Prigelinien des neuen Pragewerkzeugs befindet sich in Anhang G.2.

Es ist zu erkennen, dass der geplante Flankenwinkel von 8° im DLP-Druck nicht
erreicht werden konnte. Auch der obere Bereich des Pragewerkzeugs konnte nicht
exakt ausgeformt werden. Weil es trotz erhohter Druckauflosung zu keiner Verbes-
serung hinsichtlich der Herstellgenauigkeit der Prigewerkzeuge kam, ist davon
auszugehen, dass der Anycubic Photon S fiir die Herstellung von Strukturen dieser
Groflenordnung nur bedingt geeignet ist. Trotzdem sind alle erzeugten Kanile bei
idealer Abformgenauigkeit und einem Kontaktwinkel von 6 = 20° theoretisch flief3-
fahig, wie Tab. 12 zu entnehmen ist.

Tab. 12 Verhiltnis € der sechs Prégelinien des neuen Pragewerkzeugs. Die Fliefbedingung
von cos 8 = 0,939 fiir einen Kontaktwinkel 6 = 20° erlaubt bei allen Kanélen sponta-
nen Kapillarfluss bei idealer Abformgenauigkeit der Pragung

Linienbreite in pm € (Pragewerkzeug)
100 0,026
200 0,096
300 0,117
400 0,206
500 0,261

600 0,241
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Weil die Prigelinien die geplante Reliefhéhe im Druck nicht erreichen konnten, ist
auch die Pragetiefe auf einen Wert von (131 + 14) um gesunken. Diese unterscheidet
sich jedoch bei Anwendung eines Zweistichproben t-Tests mit a = 0,05 nicht signifi-
kant zu dem in Abschnitt 6.5 genannten Wert von (140 + 13) pm. Wie der nachfolgen-
den Abb. 56 zu entnehmen ist, war die Abformgenauigkeit der Pragung, wie bereits
in der explorativen Studie gezeigt wurde, auch hier mangelhaft. Keine der erzeug-
ten Pragungen wies einen ausreichend kleinen Wert von ¢ fiir die Moglichkeit eines
spontanen Kapillarflusses auf.
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Abb. 56 Querschnittslinie der 300 um breiten Prégelinie des Pragewerkzeugs (grau) und der
Pragung (schwarz) im Vergleich. Die Vergleiche der anderen Prégelinien befinden
sich in Anhang G.3

Analog zu Abschnitt 6.5 wurde ein Flieltest mit der in Abschnitt 6.2 beschriebenen
Testfliissigkeit durchgefiihrt. Dieser zeigte gegeniiber den in Abschnitt 6.5 beschrie-
benen Ergebnissen keinerlei Verdnderung, was aufgrund der zuvor beschriebenen
Werte der Bedingungen fiir spontanen Kapillarfluss zu erwarten war. Mit Hilfe eines
Matrix Duo MD-460 Folienkaschiergerites wurden die Proben mit zwei verschie-
denen 50 um starken OPP-Folien bei 110 °C und mit 0,3 m/min kaschiert, um das
Verhalten von geschlossenen Kapillaren zu untersuchen. Zum Einsatz kamen dabei
eine glinzende und eine matte Kaschierfolie. Dieses Vorgehen sollte die Reprodu-
zierbarkeit der Untersuchung im Vergleich zu Abschnitt 6.5 steigern. In der folgen-
den Abb. 57 ist eine Querschnittsaufnahme der 600 um breiten Kapillare zu sehen.
Es ist festzustellen, dass die Kaschierfolie die offene Kapillare bedeckt und eine
geschlossene Kapillare erzeugt hat.
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Abb. 57 Mit Hilfe der Folienkaschierung verschlossene Kapillare mit 600 um Kanalbreite.
Der Hohlraum der Kapillare unter der Kaschierfolie ist deutlich zu erkennen.
Aufgenommen mit Nanofocus usurf Custom Konfokalmikroskop bei 10-facher Vergro-
RBerung.

Die kleinste Kapillare mit 100 pm Breite wies bei keiner der untersuchten Proben
spontanen Kapillarfluss auf. Untersucht wurden sowohl einfach als auch doppelt
bedruckte Proben. Auffallend ist hier, dass aus bisher nicht gekldrten Griinden
bei einfach bedruckten Proben mehr Kapillaren fliefdhig waren als bei doppelt
bedruckten Proben. Dies ist auf Beschadigungen wihrend der manuellen Off-
nung der Kaschierfolie zum Fliissigkeitstransport mittels Teppichmesser sowie die
geringe Probenanzahl zuriickzufiihren. Weiterhin ist festzuhalten, dass die Testfliis-
sigkeit bei den einfach bedruckten Proben zum Teil nicht die ganze Kapillare ent-
lang geflossen ist. Es ist aufgrund der luftdichten Kaschierung davon auszugehen,
dass die Fliissigkeit die Luft im Innern der Kapillare komprimiert und bei Ausgleich
von Luft- und Kapillardruck ein Stillstand eintritt. Auch Fehlstellen in der Beschich-
tung konnten Ursache fiir den plotzlichen Stillstand sein (siehe Abschnitt 6.3.1).
Wihrend des Fliissigkeitstransportes konnte keine Penetration der Testfliissigkeit in
den Karton festgestellt werden. Es ist davon auszugehen, dass die CNF-Schicht maf3-
geblich dafiir verantwortlich ist und als Barriere zwischen Karton und Fliissigkeit
interagiert. Zum Vergleich wurden unbedruckte Proben kaschiert und unter glei-
chen Bedingungen getestet. Diese zeigten eine sofortige Penetration der Fliissigkeit
in das Fasergefiige des Kartons und nahezu keinen Kapillarfluss. Dies bestitigt die
Erkenntnisse aus Abschnitt 6.5.

AuRerdem wurde mit Hilfe einer Sony Alpha 6000 Systemkamera der Flieversuch
aufgezeichnet und die FlieRgeschwindigkeit v der Fliissigkeit in den Kapillaren
bestimmt. Es konnten keine signifikanten Unterschiede von v zwischen einfach und
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doppelt beschichteten Proben festgestellt werden. In der folgenden Abb. 58 sind die
erreichten FlieRgeschwindigkeiten der sechs Kanile zu sehen. Die Geschwindigkeit
variierte je nach Kanalbreite. Es konnte weder bei der Flie3fahigkeit noch bei der
Fliefgeschwindigkeit ein signifikanter Unterschied zwischen der glinzenden und
der matten Kaschierfolie festgestellt werden. Auch zwischen einfach und doppelt
beschichteten Proben konnte kein Unterschied hinsichtlich der Fliefgeschwindig-
keit beobachtet werden. Die in Abschnitt 7.2.1 beschriebene Erh6hung der Penetra-
tionsgeschwindigkeit durch Hitzetrocknung scheint keinen negativen Einfluss auf
das Ergebnis des Kapillarflusstests zu besitzen.

v in mm/s

100 200 300 400 500 600
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Abb. 58 Erreichte Fliegeschwindigkeiten der sechs Kapillaren. Bei der kleinsten Kapillare
konnte kein Kapillarfluss festgestellt werden. Die deutlich geringe Schwankung des
300 um breiten Kanals ist auf eine geringe Messwertanzahl zuriickzufiihren und
unterliegt dem Zufall.

Anhand der dynamischen Viskositidt der Testfliissigkeit von n = 4 mPa-s und der
Dichte von p = 1,04559 kg/m® kann anhand von Gl 3-11 die Reynoldszahl berechnet
werden. Ausgehend von einer Kapillarflussgeschwindigkeit von v = 1,5 mmy/s ergibt
sich eine Reynoldszahl von Re = 0,01. Dies bestatigt sowohl das Vorliegen einer lami-
naren Stromung in den erzeugten Kapillaren als auch die Angaben aus der Literatur
zu laminarer Stromung in MD (siehe Abschnitt 3.7). Die Washburn-Gleichung ist auf-
grund der fehlenden zylindrischen Geometrie der erzeugten Kapillaren in diesem
Fall nicht anwendbar.

Dariiber hinaus konnten durch die verinderte Geometrie des Prigewerkzeugs
Beschidigungen des Kartonstrichs festgestellt werden. Die Pragelinien mit den Brei-
ten 100 um, 500 pm und 600 um zeigten deutliche Oberflichenrisse an den Kanten
(siehe Abb. 59). Dies ist auf die Verdnderung des Flankenwinkels zuriickzufiihren. Es
wird empfohlen, die Prigelinien mit 200 pm bis 400 um Breite fiir das Erzeugen von
Kapillarstrukturen zu nutzen, da diese keine sichtbaren Beschidigungen aufwiesen.
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Abb. 59 Oberflachenrisse der Pragungen von den Prigelinien mit den Breiten 100 pum (links),
500 um (mitte) und 600 um (rechts). Die Risse sind links und in der Mitte jeweils un-
ten links zu erkennen, rechts sehr gut sichtbar parallel zum Kanal. Aufgenommen
mit Nanofocus usurf Custom Konfokalmikroskop.

7.2.3 Reliefpragung

Die Matrize fiir die Reliefpragung wurde mit Hilfe des Keyence VR3000 G2 3D-Pro-
filometers untersucht. Es zeigte sich, dass die Tiefe der Reliefstrukturen geringer
und inhomogener als erwartet ausfiel. Das fiihrte dazu, dass die Patrize wihrend
des Priagevorgangs nicht vollstdndig in die Matrize eintauchen konnte. Wahrend die
Reliefstrukturen der Patrize eine Hohe von (379 + 33) um aufwiesen, betrug die Tiefe
der Matrize lediglich (310 + 62) um. Bei Durchfiihrung der Reliefpragung mit einer
Pragekraft von 18 kN ergab sich eine D, von (189 + 29) um. Die hohere Schwankung
gegeniiber der Vollpriagung ldsst sich durch die hohe Schwankung der Relieftiefe
der Matrize erkldaren. Weiterhin hat die Reliefpragung zu erheblichen Beschadigun-
gen der Kartonoberflache durch Risse gefiihrt (siehe Abb. 60). Die Beschiddigungen
traten bereits bei geringeren Préagekriften ab etwa 8 kN auf. Eine geringere Prége-
kraft zur Vermeidung der Beschddigungen hatte im Vergleich zur Vollpragung noch
geringere Pragetiefen zur Folge, was den Einsatz einer Matrize redundant machte.
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Abb. 60 Oberfliachenrisse in der Reliefpragung der 250 um breiten Prégelinie bei 18 kN
Pragekraft.
Aufgenommen mit Nanofocus psurf Custom Konfokalmikroskop

Auch hier konnte anhand von Gl. 14 ausgehend von 6 = 20° bei keiner der erzeugten
Kapillaren eine ausreichend kleiner Wert von ¢ fiir das Auftreten von spontanem
Kapillarfluss erreicht werden. Wahrend der Durchfiihrung des Flief3tests konnte
beobachtet werden, dass die Testfliissigkeit aufgrund der Kapillarstruktur der Risse
sehr schnell in das Fasergefiige des Kartons penetriert und nicht in den geprigten
Strukturen verblieb. Anhand der beschriebenen Beobachtungen war festzustellen,
dass Beschiddigungen der Kartonoberflache zu einer erheblichen Beeintrichtigung
der Funktionalitét der gepréagten Kapillarstrukturen fiihrten. Die Proben der Relief-
pragung wurden nicht mit Hilfe der Kaschierfolie verschlossen, da davon auszuge-
hen war, dass das Applizieren mit Druck und Hitze das ausgebildete Relief beschi-
digt und so die Kanaltiefe reduziert. Aullerdem wurde aufgrund der Ergebnisse des
FlieRtests der offenen Kapillaren auf ein Verschlief$en mit Hilfe von Klebeband ver-
zichtet.

7.3 Erkenntnisse der weiterentwickelten Studie

Auf Basis des in Abschnitt 6.6 vorgestellten Rankings wurde die Probe B4 21-140 CNF,
als beste Probe ausgewihlt. Diese konnte im Rahmen der weiterentwickelten Stu-
die genutzt werden, um eine weitere Verbesserung der Eigenschaften von CNF-be-
schichteten Proben zu erwirken. Durch das doppelte Beschichten der Proben
konnten die in Abschnitt 6.3.1 beméngelten Fehlstellen in der CNF-Schicht nahezu
vollstdndig verschlossen werden, was die Homogenitét der Probe enorm gesteigert
hat. Der Kontaktwinkel wurde gegeniiber der einfachen Beschichtung nicht signi-
fikant verdndert. Aus diesem Grund wird empfohlen, weitere Tests nur noch mit
zweifacher Beschichtung auszufiihren.

Weil davon auszugehen ist, dass bei industrieller Produktion von CNF-beschichte-
ten POCT eine Nachbehandlung der gedruckten Schicht erfolgt, um die Trocknungs-
und Verarbeitungszeit zu reduzieren, wurde der Einfluss einer Hitzetrocknung auf
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die Proben untersucht. Es wurde festgestellt, dass der Kontaktwinkel bei doppelter
Beschichtung und Hitzebehandlung nach jedem Druckgang keine signifikante Ver-
dnderung erfahrt. Da der Kontaktwinkel bei einfacher Beschichtung und Hitzebe-
handlung signifikant groer ist, wird auch unter diesem Gesichtspunkt die zweifa-
che Beschichtung empfohlen. Weiterhin konnte festgestellt werden, dass aufgrund
des Hitzeeinflusses das Penetrationsverhalten verdndert wurde. Die Zeit bis zum
Minimum ¢, zu Beginn der Messung ist durch die Hitzebehandlung signifikant
kleiner geworden, wihrend sich der Betrag des Minimums selbst nicht signifikant
verdndert hat. Es ist anzunehmen, dass die CNF-Schicht aufgrund der Hitzebehand-
lung schneller von Wasser penetriert wird. Allerdings wurde ¢, nicht wesentlich
beeinflusst. Daher ist zu vermuten, dass die Funktionalitdt der Kapillaren durch
den kleineren Wert von ¢ . nicht beeinflusst wird. Als weiterer Einfluss der Hitze-
trocknung konnte die Verinderung der Materialdicke festgestellt werden. Die B4
Proben weisen nach wie vor eine Steigerung der Materialdicke auf, jedoch ist diese
aufgrund der Hitzebehandlung signifikant kleiner als ohne. Weil die Verringerung
der Materialdicke lediglich etwa 10 um betrigt und eine Riickschwellung von 64 %
bei Karton B4 festgestellt wurde, ist die daraus resultierende Anderung der Prige-
tiefe zu vernachléssigen.

Hinsichtlich des Pragewerkzeugs konnte festgestellt werden, dass das Auflosungs-
vermogen des Anycubic Photon S nur bedingt fiir die Herstellung von Werkzeugen
mit Strukturgréen im Mikrometerbereich geeignet ist. Die Herstellgenauigkeit im
3D-Druck der angelegten CAD-Daten ist generell mangelhaft ausgefallen, sodass der
Flankenwinkel von 8° nicht umgesetzt werden konnte. Auflerdem konnte festgestellt
werden, dass die Reliefpragung mit der ausgewdhlten Materialkombination keine
relevanten Ergebnisse erzielt hat. Die in hohem MaRe auftretende Rissbildung bei
hoher Pragekraft fiihrte dazu, dass diese reduziert werden musste. Bei ausreichend
geringer Prigekraft, mit welcher die Rissbildung vermieden werden konnte, wurde
jedoch eine geringere Prégetiefe als bei der Vollprigung festgestellt. Daher wird
empfohlen, auf den weiteren Einsatz der Reliefpridgung mit den vorhandenen Mate-
rialien zu verzichten.

Es konnte weiterhin festgestellt werden, dass mit Hilfe der ausgewdhlten Material-
kombination kein spontaner Kapillarfluss in offenen Kapillaren erzeugt wurde. Dies
ist auf die mangelhafte Herstellgenauigkeit der Pragewerkzeuge zuriickzufiihren.
Weiterhin ist anzunehmen, dass der hohe Betrag der Riickschwellung von Karton
B4 einen Einfluss auf die Qualitdt der Pragung hatte. Im nachfolgenden Abschnitt 7.4
werden Empfehlungen zur Verbesserung gegeben und alternative Vorgehensweisen
zur Erzeugung von offenen Kapillarstrukturen in Karton vorgeschlagen.

Die mit Hilfe der beschriebenen Werkzeuge und Materialien erzeugten Kapillaren
sind jedoch in geschlossener Form fahig, einen Fliissigkeitstransport iiber eine
Distanz von 25 mm zu realisieren. Durch das Verschliellen der Kapillaren mittels
Kaschierfolie konnte gezeigt werden, dass die Fliissigkeit wihrend des Transportes
aufgrund der CNF-Schicht nicht in den Karton penetriert.
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7.4 Empfehlungen fiir weitere Studien

Hinsichtlich der Prigewerkzeuge wird empfohlen, weitere alternative Herstellme-
thoden zu analysieren. Dazu kdnnten auch subtraktive Fertigungsverfahren zum
Einsatz kommen. Die Genauigkeit der an der HTWK Leipzig vorhandenen DLP-Dru-
cker ldsst keine exakten Ergebnisse zu. In anderen wissenschaftlichen Arbeiten
wurde das Polyjet-Verfahren eingesetzt, jedoch wurden auch hier mangelhafte
Ergebnisse hinsichtlich der Herstellgenauigkeit von Prigewerkzeugen erzielt [63, S.
63]. Auch der SLA-Druck wurde bereits in Rahmen eines Forschungsprojektes zum
Einsatz bei Prigewerkzeugen eingehend untersucht [62]. Weiterhin ist der Einsatz
von Niederhaltern in Prigewerkzeugen moglich, jedoch im Gréenbereich der zu
erzeugenden Kapillaren und im Kontext der mangelhaften Herstellgenauigkeit bis-
her untersuchter Verfahren und vorhandener Gerite eine Herausforderung.

Auch die begrenzte Auswahl der vorhandenen Bedruckstoffe bietet Verbesserungs-
potenzial. Durch den Einsatz von Kartonsorten mit hoheren flaichenbezogenen
Massen und Volumina lasst sich die Priagetiefe vermutlich weiter steigern, was dem
Kapillarfluss zu Gute kommen wiirde. Womoglich bietet ein Faltschachtelkarton mit
hoher flichenbezogener Masse wiinschenswerte Eigenschaften fiir die Pragung von
Kapillarstrukturen. Empfohlen werden Prageversuche auf gestrichenem Karton mit
450 g/m® und mehr. Auch die Riickschwellung des Kartons sollte beachtet werden
und moglichst gering ausfallen. Eine weitere Moglichkeit zur Verbesserung des Pri-
geergebnisses ist das Befeuchten des Kartons. Dies reduziert den Kraftbedarf zur
Pragung und vermindert auftretende Beschddigungen an den Prigelinien [64]. Dies
konnte vor allem bei der Durchfiihrung einer Reliefpragung eingesetzt werden, um
die dort auftretenden erheblichen Beschidigungen zu verringern. Allerdings sind
hier mogliche Wechselwirkungen mit der CNF-Schicht zu beachten, da diese keine
vollstindige Wasserfestigkeit zeigt und bei Kontakt mit Wasser abwischbar ist. Es
ist anzunehmen, dass durch eine Befeuchtung zur Pragung eine Beschidigung der
CNF-Schicht wahrend des Pragevorgangs auftritt.

Alternative Methoden zum Umformen und Trennen von Karton kénnen ebenfalls
zur Erzeugung von Kapillarstrukturen in Betracht gezogen werden. Trennverfah-
ren wie z.B. Ritzen konnten genutzt werden, um V-formige Kapillaren zu erzeu-
gen. Dies wiirde jedoch bedeuten, dass die CNF-Beschichtung nach Erzeugung der
Kapillarstrukturen zu erfolgen hat, da sonst die zuvor gedruckte Schicht durch das
Trennverfahren entfernt wird. Hier ist zu untersuchen, inwieweit Kapillaren durch
Druckverfahren beschichtet werden konnen und ob diese durch das Auftragen einer
CNF-Schicht wieder verschlossen werden. Es ist aullerdem zu vermuten, dass die
Offnung des Fasergefiiges durch ein Trennverfahren zu einer erheblichen Quellung
des Materials bei Beschichtung fiihrt.






8 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit konnten die rheologischen Eigenschaften von
NC-Fluiden grundlegend analysiert werden. Die vorhandenen Fluide mit drei unter-
schiedlichen Konzentrationen besitzen eine FlieRgrenze und konnten mit Hilfe
eines Bingham-Modells hinreichend genau beschrieben werden. Die Flieligrenze
trat wiahrend des Druckprozesses als Storfaktor auf, weil inshesondere beim Sieb-
druck das Druckfluid auf der Druckform zwischen Einzeldrucken ruht. Das Scheren
des Fluids fiihrte zu einer teilweisen Strukturerholung nach 60 s.

Der Druckprozess wurde im Flexo-, Tief- und Siebdruck mit allen drei Fluiden auf
verschiedenen Kartonsorten durchgefiihrt, hinsichtlich verschiedener Parameter
untersucht und die Ergebnisse verglichen. Dabei konnte beobachtet werden, dass
die getrocknete CNF-Schicht unter Einfluss von Wasser abwischbar ist und somit
nur eine teilweise Wasserfestigkeit aufweist. Dies ist jedoch fiir die Anwendung als
POCT irrelevant, weil davon auszugehen ist, dass das Auftragen der Testfliissigkeit
exakt dosiert erfolgt und kein Abwischen iiberschiissiger Fliissigkeit notwendig ist.
Im Flexo- und Tiefdruck konnte eine Saffman-Taylor-Instabilitdt festgestellt werden,
welche das Druckergebnis negativ beeinflusste und die Herstellung von homogenen
Schichten nahezu unmoglich machte. Die im Siebdruck mit Hilfe des 21-140 Siebs
hergestellten Proben wiesen sowohl hinsichtlich der Homogenitéit der Oberfliche
als auch des Kontaktwinkels die besten Eigenschaften zur Herstellung von Kapilla-
ren auf. Auch das Penetrationsverhalten dieser Proben konnte zeigen, dass die Pene-
tration von Fliissigkeit in den Karton durch die CNF-Schicht verzogert wurde, was
der Funktionalitit spiter erzeugter Kapillaren zu Gute kam. Die besten Ergebnisse
im Siebdruck wurden durch zweifaches Verdrucken von CNF, auf dem gestrichenen
Karton B4 mit dem 21-140 Sieb erzielt. Auch der Einfluss von Hitzetrocknung auf die
Proben wurde untersucht. Es konnte festgestellt werden, dass die Penetrationsge-
schwindigkeit aufgrund der Hitzetrocknung geringfiigig erhoht wurde. Dies schien
jedoch keinen negativen Einfluss auf die Funktionalitét der Kapillaren zu besitzen.
Das Erzeugen der Kapillarstrukturen wurde mit Hilfe eines im DLP-Druck erzeug-
ten Pragewerkzeuges als Vollpragung ausgefiihrt. Die Reliefhohe wurde anhand der
Kompressibilitdt der eingesetzten Kartonsorten bestimmt und betrug 400 um. Auf-
grund einer hohen Riickschwellung des Kartons B4 konnten Prigetiefen von ledig-
lich (131 + 14) um bei den hitzegetrockneten doppelt bedruckten Proben erzeugt
werden. Die geplante Breite der Kapillaren betrug 100 um bis 600 um. Diese wurde
jedoch aufgrund von mangelhafter Herstell- und Abformgenauigkeit des Prige-
werkzeugs stark vergroRert.

Im Hinblick auf eine erste Anwendung des finalen Produktes als Bluttest wurde
eine Testfliissigkeit entwickelt, welche die Oberflichenspannung und Viskositét
von menschlichem Blut aufweist. Die Testfliissigkeit weist keinerlei strukturviskose
oder thixotrope Eigenschaften auf, ist jedoch fiir Testzwecke ausreichend nahe an
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der natiirlichen Vorlage. Bei Durchfithrung von Kapillarflusstests konnte keiner-
lei spontaner Kapillarfluss in offenen Kapillaren beobachtet werden. Durch das
Verschlieen der offenen Kapillaren mit Hilfe einer Folienkaschierung konnten
geschlossene Kapillaren erzeugt werden, welche einen Fliissigkeitstransport tiber
eine Distanz von 25 mm ohne Penetration der Fliissigkeit in den Karton mit einer
FlieRgeschwindigkeit von bis zu 2,2 mm/s realisieren. Die vorliegenden Ergebnisse
zeigen, dass es moglich ist, kartonbasierte POCT mit geprégten Kapillarstrukturen
zu erzeugen und zu nutzen.

Um kartonbasierte POCT mit offenen Kapillaren zu erzeugen, sind weitere Versuche
notwendig. Es konnte gezeigt werden, dass die Abformgenauigkeit und Riickschwel-
lung des Kartons malflgeblich fiir die Qualitdt bei der Herstellung von geprigten
Kapillaren ist. Es wird empfohlen, andere gestrichene Kartonsorten mit deutlich
hoherer flichenbezogener Masse zu untersuchen, um eine héhere Prigetiefe zu
ermoglichen. Aulerdem sollte untersucht werden, welcher Karton die geringste
Riickschwellung besitzt, um die Abformgenauigkeit der Prigung zu verbessern.
Dariiber hinaus sollte evaluiert werden, welches Verfahren zur additiven Fertigung
von Pragewerkzeugen mit Strukturen im Mikrometerbereich am besten geeignet ist.
Moglicherweise ist die Beschaffung eines DLP-Druckers mit hoherer Auflésung zur
Erzeugung von Strukturen dieser GroRenordnung notwendig. Es wird angenommen,
dass eine verbesserte Herstellgenauigkeit eine verbesserte Abformgenauigkeit zur
Folge hat. Aktuelle Nachfolgemodelle des eingesetzten DLP-Druckers zeigen eine
weitaus verbesserte Druckauflosung und konnten in der Lage sein, die Anforderun-
gen an die Pragewerkzeuge zu erfiillen.
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Anhang A Bedingungen fiir spontanen
Kapillarfluss in Kapillaren

Geometrie Bedingung fiir spontanen Kapillarfluss Querschnitt der Kapillare
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Anhang B Dynamische Viskositat im Bereich von
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Anhang C Wasserfestigkeit nach ISO 18935

B4 21-140 CNFO0,5 B4 140T CNF,

In den oben stehenden Proben wurden Tropfen von destilliertem Wasser fiir ca.
15 min an der Luft getrocknet. Methode 1 nach ISO 18935 sieht eine Trockenzeit
von 24 Stunden vor. Nach dieser Zeit ist nahezu keine Verdnderung der gedruckten
Schicht sichtbar. Es liegt nach ISO 18935 eine moderate Wasserfestigkeit bei allen
untersuchten Proben vor.

B4 140T CNF, B4 140T CNF,

Die Abwischbarkeit der Proben wurde in Anlehnung an Methode 2 nach ISO 18935
durchgefiihrt. Dazu wurden ein oder mehrere Tropfen destilliertes Wasser auf der
Oberflache fiir 1 min stehen gelassen und dann mit Hilfe eines saugfahigen Tuchs
abgewischt. Beide oben stehende Resultate zeigen eine deutliche Abwischbarkeit
und somit keine Wasserfestigkeit nach ISO 18935.
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Anhang D Pragewerkzeuge der explorativen
Studie

D.1 Weitere Abbildungen zu Pragewerkzeugen
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Die Prigewerkzeuge weisen eine Dicke von 6 mm auf und sind voll gedruckt. Im
Inneren befinden sich keine Stiitzstrukturen. Die Daten fiir Autodesk Fusion 360
sowie die dazugehorigen *.STL-Dateien befinden sich im digitalen Anhang.

Rechts im Bild: Die Priagewerkzeuge senkrecht zur Haftplatte des DLP-Druckers
(siehe Abschnitt 6.4)

D.2 Abmessungen der gedruckten Pragewerkzeuge

Bei der Erzeugung der 3D-Daten mit Hilfe von Autodesk Fusion 360 wurden Linien
von Messstelle 11 und 12 félschlicherweise niedriger als die restlichen Pragelinien
angelegt. Diese wurden daher nicht in die Berechnung eingeschlossen und auch bei
der Berechnung der Prigetiefen aulRen vor gelassen (siehe Anhang E).

Reliefh6he in um

rageform
Messstelle 150 200 250 300 350 400 450 500

1 127 167 252 290 302 406 439 505

2 130 158 251 292 299 413 445 500

3 96 131 232 260 277 416 451 508

4 103 133 236 288 285 408 448 505

5 67 105 188 234 223 394 425 496

6 0 0 0 0 229 386 427 489

7 138 188 273 314 326 356 396 444

8 132 180 274 316 320 354 399 436

9 126 178 273 303 319 335 382 423
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10 132 180 274 311 323 318 352 424

11 125 176 268 309 327 292 320 389

12 30 75 148 208 199 184 204 271

MW (ohne 122 und
12) 117 158 250 290 290 379 416 473

Standardabwei-
chung 22,05 26,90 27,03 25,62 35,71 33,43 31,24 34,49
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D.3 FlieBbedingung €

Karton CNF Kanalbreite (um) €
B7 CNF, 250  0,9467
B7 CNF, 500 0,9413
B7 CNF, 1000 0,9775
B4  CNF, 250 0,9767
B4  CNF, 500 0,9766
B4  CNF,, 1000  0,9860
B7  CNF,, 250  0,9876
B7  CNF, 500  0,9833
B7 CN FOJ5 1000  1,0832
B7 CNF, 250 0,9308
B7 CNF, 500 0,9869
B7 CNF, 1000 1,0294
B8  CNF, 250  1,7257
B8  CNF, 500 0,9711
B8 CNF 1000 1,0043

Da die Ergebnisse der hier gezeigten Proben sehr dhnlich waren, wurden nicht alle
Proben hinsichtlich der Fliefbedingung untersucht. Es ist anzunehmen, dass die
Ergebnisse der anderen Proben sich nicht signifikant von den Ergebnissen der hier
gezeigten Proben unterscheiden, da das selbe Pragewerkzeug bei allen Proben zum
Einsatz kam
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Anhang E Erreichte Pragetiefen der explorativen
Studie

E.1 Pragungen auf unbedrucktem Karton

Pragetiefe Laufrichtung Laufrichtung zur

Karton Messstelle (um)  Kraft (N) Material Pragelinie
B4 1 102 18000 Langs Parallel
B4 1 85 18000 Quer Orthogonal
B4 2 110 18000 Langs Parallel
B4 2 82 18000 Quer Orthogonal
B4 3 108 18000 Langs Parallel
B4 3 95 18000 Quer Orthogonal
B4 4 107 18000 Langs Parallel
B4 4 94 18000 Quer Orthogonal
B4 5 105 18000 Langs Parallel
B4 5 86 18000 Quer Orthogonal
B4 6 113 18000 Langs Parallel
B4 6 92 18000 Quer Orthogonal
B4 7 123 18000 Quer Parallel
B4 7 92 18000 Langs Orthogonal
B4 8 130 18000 Quer Parallel
B4 8 108 18000 Langs Orthogonal
B4 9 136 18000 Quer Parallel
B4 9 118 18000 Langs Orthogonal
B4 10 111 18000 Quer Parallel
B4 10 85 18000 Langs Orthogonal
B7 1 102 18000 Langs Parallel
B7 1 93 18000 Quer Orthogonal
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B7 2 106 18000 Langs Parallel
B7 2 99 18000 Quer Orthogonal
B7 3 111 18000 Langs Parallel
B7 3 107 18000 Quer Orthogonal
B7 4 104 18000 Langs Parallel
B7 4 102 18000 Quer Orthogonal
B7 5 105 18000 Quer Orthogonal
B7 5 96 18000 Langs Parallel
B7 6 102 18000 Langs Parallel
B7 6 100 18000 Quer Orthogonal
B7 7 126 18000 Quer Parallel
B7 7 102 18000 Langs Orthogonal
B7 8 132 18000 Quer Parallel
B7 8 103 18000 Langs Orthogonal
B7 9 142 18000 Quer Parallel
B7 9 106 18000 Langs Orthogonal
B7 10 111 18000 Quer Parallel
B7 10 90 18000 Langs Orthogonal
B8 1 66 18000 Langs Parallel
B8 1 52 18000 Quer Orthogonal
B8 2 67 18000 Langs Parallel
B8 2 63 18000 Quer Orthogonal
B8 3 76 18000 Langs Parallel
B8 3 70 18000 Quer Orthogonal
B8 4 76 18000 Langs Parallel
B8 4 64 18000 Quer Orthogonal
B8 5 72 18000 Langs Parallel
B8 5 65 18000 Quer Orthogonal
B8 6 80 18000 Langs Parallel
B8 6 67 18000 Quer Orthogonal
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B8 7 79 18000 Quer Parallel
B8 7 61 18000 Langs Orthogonal
B8 8 91 18000 Quer Parallel
B8 8 80 18000 Langs Orthogonal
B8 9 89 18000 Quer Parallel
B8 9 83 18000 Langs Orthogonal
B8 10 73 18000 Quer Parallel
B8 10 65 18000 Langs Orthogonal
E.2 Pragungen auf bedruckten Karton
Anzahl Pragetiefe Kraft  Laufrichtung
Karton Sieb Druckginge CNF Messstelle (um) (N) zurPragelinie
B4 140-T 2 2 1 112 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 2 121 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 3 113 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 4 111 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 5 111 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 6 109 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 7 97 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 8 110 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 9 113 18000 Parallel
B4 140-T 2 2 10 83 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 1 135 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 2 140 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 3 145 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 4 150 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 5 141 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 6 138 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 7 136 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 8 144 18000 Parallel
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B4 21-140 1 2 9 145 18000 Parallel
B4 21-140 1 2 10 104 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 1 127 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 2 137 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 3 128 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 4 145 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 5 157 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 6 152 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 7 138 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 8 140 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 9 140 18000 Parallel
B4 21-140 1 1 10 109 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 1 152 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 2 146 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 3 166 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 4 145 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 5 138 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 6 142 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 7 133 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 8 145 18000 Parallel
B4 21-140 1 0,5 9 155 18000 Parallel

B4  21-140 1 0,5 10 116 18000 Parallel
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Rang Probe t,. 0 Homogenitidt Pragetiefe Summe
1 B421-140 CNF1 1x 9 10 3 8 30
2 B421-140 CNFO,5 1x 10 3 0 10 23
3  B421-140 CNF2 1x 8 4 2 9 23
4 B4140T CNF1 3x 2 7 2 4 15
5 B4140T CNF2 1x 7 0 2 3 12
6 B4 140T CNFO0,5 2x 3 0 0 7 10
7 B4 140T CNF1 1x 4 0 1 5 10
8 B721-140 CNFO0,5 1x 0 2 1 6 9
9 B4 140T CNF0,5 1x 6 0 0 2 8

10 B8140T CNF22x 1 8 2 -3 8
11 B4 140T CNF1 1x 5 0 1 0 6
12 B821-140 CNF0,5 1x 0 5 2 -1 6
13 B4 140T CNF2 2x 0 1 3 1 5
14 B8140T CNF1 2x 0 6 1 -4 3
15 B821-140 CNF1 1x 0 0 3 -2 1

Nicht aufgefiihrte Proben erhielten im Rahmen des Rankings keine Punkte, da diese
unterhalb von Rang 10 platziert wurden.
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Anhang G Pragewerkzeuge der
weiterentwickelten Studie

G.1 VergroRerte Darstellung der Abmessungen

==

Die Abmessungen der Matrize, welche fiir die Reliefpridgungen in Kapitel 7 verwen-
det wurde, entsprechen den Abmessungen des Pragewerkzeugs, welches in Anhang
D.1 dargestellt ist.
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G.2 Querschnittslinien Pragewerkzeug vs. 3D-Daten
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G.3 Querschnittslinien Pragewerkzeug vs. Pragung
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	Abb. 48 Einzelmessung der Verformung über Krafteintrag eines 3D-gedruckten Prägewerkzeugs mit 6 mm Durchmesser. Die lineare Steigung lässt auf eine elastische Verformung schließen.
	Abb. 49 Querschnittsprofile des Prägewerkzeugs (grau) und der Prägung (schwarz) im Vergleich. 
Analog zu Abb. 47 wird exemplarisch die 250 µm breite Prägelinie dargestellt.
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