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Kurzfassung

Fine gleichméfige Strichdickenverteilung ist die Voraussetzung fiir ein homogenes Druckbild.
Mithilfe des Burnout- Tests kann die Strichverteilung am Papier sichtbar gemacht werden.
Dieser 1967 von W. Irby und spéter weiterentwickelte Test hat den groflien Vorteil, dass dieser
sehr einfach, schnell und kostengiinstig ist, jedoch mit dem grofien Nachteil, dass die Anwend-
barkeit auf holzfreie Papiere beschréinkt ist.

Durch eine Modifizierung des Burnout- Tests ist es gelungen, diesen Test auch bei holzhaltigen
Papieren anzuwenden. Diese Modifizierung umfasst die Anderung des Verkohlungskatalysa-
tors, sowie eine Abwandlung der Durchfiihrungsparameter. Das bislang verwendete Ammoni-
umchlorid, wurde durch ein handelsiibliches Brandschutzmittel ersetzt, die Impréagnierdauer
erhoht, sowie die Vortrocknung und die Verkohlung veréndert.

Die Anwendbarkeit des modifizierten Burnout- Tests wurde an gestrichenem Papier (LWC)
sowie ungestrichenem Papier (SC) untersucht. Durch die Modifizierung ist eine vollsténdige
Verkohlung der Faser moglich, wobei der Strich in seiner Farbe weitgehend unveréandert bleibt.
Dadurch entsteht ein hoher Kontrast zwischen Fasermaterial und Strich, welcher eine Unter-
suchung der Strichverteilung ermdoglicht.

Die vorldufig ersten Experimente der Verkohlung von ungestrichenem Papier zur Visualisie-
rung der Fiillstoffverteilung an der Papieroberfliche liefern ebenfalls gute Ergebnisse. Eine
vollstdndige Schwérzung der Fasern ist moglich, der im Papier vorhandene Fiillstoff bleibt in
seiner Farbe weitgehend unveridndert. Eine genaue Aussage iiber die Verteilung der Fiillstoffe
im Rahmen dieser Arbeit ist jedoch nicht moglich.

Die Qualitat der Ergebnisse des modifizierten Burnout- Tests ist von verschiedenen Ein-
flussfaktoren wie zum Beispiel der Temperatur und Dauer von Vortrocknung und Verkoh-
lung sowie der Imprignierdauer abhingig. Um die Reproduzierbarkeit dieses Verfahrens zu
gewihrleisten werden diese Einfliisse genau beschrieben.

Weiters werden die im Laufe der Entwicklung aufgetretenen Probleme beschrieben und an-
hand von Abbildungen gezeigt, sowie die Vor- und Nachteile dieses Verfahrens diskutiert.



Abstract

An even distribution of coating layer thickness is important for a homogenous print image.
The coat weight distribution on paper can be examined using the burn out test. This test,
which was developed in 1967 by W. Irby, is simple, fast and inexpensive, however its appli-
cation is limited to wood free papers.

A modified version of the burnout has been developed, enabling the analysis of wood con-
taining papers. The modified test employs a different charring catalyst, ammonium chloride
was substituted by a customary flame inhibitor. Furthermore some parameters of the testing
procedure have been changed, impregnation time was increased, pre-drying and charring time
were altered.

The application of the modified burnout test was examined on coated paper (LWC) and
on uncoated paper (SC).

After the modification complete charring of the fibres can be achieved, still the colour of the
coating remains mostly unchanged. Thus a high contrast between fibres and coat is obtained
which permits a meaningful analysis of the coating distribution.

Initial experiments applying the burnout test to uncoated paper in order to visualize the filler
distribution on the paper surface also showed promising results. Here also complete blacke-
ning of the fibres is achieved, the colour of the filler in the paper remains unchanged to a
great extent. Still, further work has to be performed in this area.

The quality of the results of the modified burnout tests depends on different factors such
as impregnation, pre-drying and charring time and - temperature. To ensure the reproducibi-
lity of this procedure, the influence of these factors is described in detail. Finally the strength
and weaknesses of the procedure are discussed and problems encountered during the course
of development are described.
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Kapitel 1

Einfiihrung

1.1 Motivation

Der Burnout- Test ist eine geeignete Methode um die Strichverteilung am Papier sehr einfach
und schnell visuell darzustellen. Dieser Test ist jedoch nur fiir holzfreie Papiere geeignet,
da Lignin die Verkohlung der Faser verschlechtert. Deshalb soll versucht werden diesen Test
zu modifizieren, damit seine Anwendung auch bei holzhaltigen Papieren ausreichend gute
Ergebnisse liefert.

1.2 Alternative Methoden zur Analyse der Strichverteilung

Neben dem Burnout- Test wurden auch andere Methoden zur Analyse der Strichverteilung
am Papier entwickelt. Diese Methoden sollen hier kurz angefithrt werden. Im Rahmen einer
Dissertation wurden diese Methoden von Johannes Kritzinger zusammengefasst, sollen jedoch
hier nocheinmal angefiihrt werden. [6]

Eine sehr weit verbreitete Methode zur Analyse der Strichverteilung stellt die Messung mit
dem Rasterelektronenmikroskop (REM) dar.

Fiir die Analyse werden Einzelquerschnitte der zu untersuchenden Proben angefertigt, die
Lénge des Probenquerschnittes betrigt wenige Millimeter. Bei dieser Messung wird ein Elek-
tronenstrahl in einem bestimmten Muster (Rasterung) iiber die Probenfliche gefithrt. Das
durch die Riickstreuung der Elektronen erhaltene Signal wird in Grauwertinformationen um-
gewandelt und als Bild mit hoher Schérfentiefe dargestellt.

Mithilfe der erhaltenen Aufnahme kann die Strichverteilung in z- Richtung bestimmt werden.

Eine weitere Methode zur Messung der Strichverteilung in z- Richtung ist die Auswertung
von mittels Mikrotom aufgenommenen Querschnittsflichen.

Hierfiir werden die Proben in Harz eingebettet und parallel zur Probenoberflache geschnitten.
Nach jedem Schnitt erfolgt eine Aufnahme im Durchlichtmikroskop. Setzt man die einzelnen
Aufnahmen zusammen, kann eine dreidimenisonalle Strichverteilung ermittelt werden.

Die Ansengmethode dient zur Untersuchung der Strichmenge und der Strichverteilung
an der Papieroberflidche.[4]
Die Ansengmethode und der Burnout- Test beruhen auf auf dem selben Prinzip, bei der An-



sengmethode wird das Papier jedoch nur thermisch behandelt. Die Fasern werden durch die
im Vergleich zu Strich geringen Temperaturstabilitdt verkohlt. Der dadurch erhaltene Kon-
trast zwischen Strich und Faser ermdglicht eine Analyse der Strichverteilung.

Mithilfe von ESEM- Riickstreubildern ist ebenfalls eine Anaylse der Strichabdeckung
moglich. Bei dieser Methode wird die Papieroberfliche auf Fehlstellen im Strich untersucht.
Die mit diesem Verfahren erhaltenen Mikroskopaufnahmen stellen die Fasern dunkel und den
Strich hell dar, der Strichanteil kann somit bildanalytisch ausgewertet werden.

FEine von der Firma Voith angewendetes Verfahren ist die Blaufiarbung.

Bei dieser Methode wird die zu untersuchende Probe in einem Farbbad, bestehend aus einer
Mischung von Levacell (Fa. Kemira) und Echtblau RR eingefirbt. Durch die Saugfihigkeit
des Faserstoffes werden die einzelnen Fasern blau eingefiirbt, der Strich bleibt jedoch weif3.
Der dadurch erhaltene Kontrast ermdglicht eine Analyse der Strichverteilung.

1.3 Der Burnout- Test

Erfunden wurde der Burnout- Test von W. Irby im Jahr 1967 zur Evaluierung der Strichver-
teilung am Papier.

Die Grundidee dieses Verfahrens ist, das eher temperaturempfindliche, organische Faserma-
terial des Papiers bei hoher Temperatur zu verkohlen, ohne den Strich wesentlich zu beein-
flussen. Der dadurch erhaltene Kontrast zwischen den geschwirzten Fasern und dem noch
weiflen Strich soll Auskunft iiber die Strichverteilung an der Papieroberfliche liefern.

Um die Verkohlung bei hoher Temperatur zu beschleunigen und zu verbessern wird das
zu untersuchende Papier vor der termischen Behandlung mit einem Verkohlungskatalysa-
tor imprégniert. Als Verkohlungskatalysator wird eine Losung aus 25g/L. Ammoniumchlorid
(NH4CI) gelost in 50 Vol% Wasser und 50 Vol% Ethanol verwendet.[I] Die Durchfithrung
dieses Tests kann in mehrere Arbeitsschritte unterteilt werden.

Zuerst wird die Probe mit dem oben beschriebenen Verkohlungskatalysator vollstdndig im-
pragniert, indem man diese solange in die Losung eintaucht, bis sie vollstindig durchtrankt
ist. Danach wird die impréignierte Probe abgetropft und luftgetrocknet. Die getrocknete Pro-
be wird anschliefend in einen Ofen bei 204°C verkohlt. Durch diese Verkohlung entsteht ein
Kontrast zwischen Faser und Strich, wodurch eine Beurteilung der Strichverteilung am Papier
ermoglicht wird .

1975 wurde dieser Test von Ronald L. Dobson aufgegriffen und genauer untersucht [2].
Dobson fand heraus, dass bei dieser Methode die Schwérzung der Faser durch eine Karbonisie-
rung hervorgerufen wird. Dobson erklért, dass diese Karbonisierunh durch eine Dehydratation
entsteht, welche die Anwesenheit von Salz einer starken Saure und einer schwachen Base erfor-
dert. Der Strich bleibt von der Karbonisierung unbeeinflusst und behélt seine urspriingliche
Farbe bei. Weiters wurde herausgefunden, dass die Konzentration der Salzlésung, sowie die
Verweilzeit im Ofen einen entscheidenden Einfluss auf das Ergebnis haben. Je hoher die Kon-
zentration sowie die Verweilzeit im Ofen ist, desto besser werden die Fasern geschwérzt. Die
Temperatur im Ofen spielt hier ebenfalls eine entscheidende Rolle, da die Karbonisierung ein
endothermer Prozess ist, kann dieser durch héhere Temperaturen beschleunigt und verbessert



werden.

Untersuchungen von Dobson ergaben, dass die Anwesenheit von Ethanol die Penetration des
Salzes verbessert bzw. sichert. Eine Losung aus Ammoniumchlorid und reinem HsO wiirde
ungleichméssige Penetration bewirken, wodurch ein fleckiges Ergebnis entsteht.

M. O’Neil und B. Jordan untersuchten im Jahr 2000 den Burnout- Test erneut und ver-
suchten diesen zu verbessern. Fiir diese Verbesserung hat man die Impréignierdauer und die
Verweilzeit im Ofen nidher untersucht. Weiters versuchte man durch die Verwendung verschie-
dener Salzlosungen die Verkohlung zu verbessern. Als Ausgangspunkt fiir die Durchfiihrung
orientierte man sich an der Beschreibung von Ronald L. Dobson. Bei diesen Untersuchungen
wurde die Verweilzeit im Ofen zwischen 1 und 6 min variiert. Dabei kam man zum Schluss,
dass eine Erhohung der Verweilzeit iiber 6 in keinen merklichen Einfluss auf das Ergebnis
hat. Das Optimum fiir die Ofentemperatur wurde bei 225°C gefunden.

Weiters ist man zur Erkenntnis gekommen, dass eine Verdoppelung der Salzkonzentration
keine Verbesserungen am Endergebnis bewirkt.

Der Burnout- Test mit Ammoniumchlorid (25 g/L NH4Cl,gelost in einer 50/50 Vol% Ge-
misch aus Ethanol und Wasser), bei einer Imprignierdauer von 6 min, einer Lufttrocknung
von mehreren Stunden sowie einer Verkohlungsdauer von 225°C, hat sich als standardisiertes
Verfahren durchgesetzt. Wenn in dieser Arbeit von standardisiertem Burnout- Test gespro-
chen wird, sind diese Durchfiihrungsparameter zu verstehen. Bei einer Abweichung von diesen
Parametern wird explizit darauf hingewiesen.

Durch eine genaue Untersuchung des Farbunterschieds zwischen den schwarzen Zellstofffasern
und den braunen Holzstofffasern kamen O “Neil und Jordan zur Erkenntnis, dass das Remis-
sionsspektrum der braunen Fasern fast gleich der schwarzen Fasern ist. Das bedeutet, dass
die fiir das menschliche Auge schwarz erscheinenden Fasern nur eine héhere Konzentration
des gleichen Farbstoffes aufweisen wie die der braunen Fasern.

Weiters wird von O “Neil und Jordan behauptet, dass der Grund fiir die schlechte Schwérzung
von Holzstofffasern durch die Anwesenheit von Lignin hervorgerufen wird.

Abbildung 1.1: LWC- Papier nach Burnout- Test laut Jordan und O “Neil

In Abbildung ist das Ergebnis von LWC- Papier nach dem Burnout- Tests abgebildet.
Der Strich wurde durch die chemische und thermische Behandlung nicht merkbar beeinflusst
und erscheint hell. Der Faserstoff des holzhaltigen Papiers wurde jedoch nicht gleichméssig
verfirbt, nur ein geringer Faseranteil liegt vollstéindig verkohlt vor, der Grofiteil erscheint in



verschiedenen Brauntonen.

Feinstoffcluster weisen ebenfalls einen helleren Farbton als ganze Fasern auf. Bevor das Licht
absorbiert wird, diffundiert dieses durch mehrere {ibereinanderliegende Feinstoffe und streut
dadurch stark. Aufgrund dieser Lichtstreuung erscheinen Feinstoffcluster viel heller als ganze
Fasern [3].

Abbildung 1.2: ungestrichenes holzhaltiges Papier nach Burnout- Test laut Jordan und O “Neil

In den markierten Bereichen der Abbildung ist die Streuung, welche durch Feinstoffe
hervorgerufen wird erkennbar. An diesen Stellen ist der Braunton wesentlich heller als bei
ganzen Fasern. Bei schwarz erscheinenden Fasern konnte eine vollstdndige Verkohlung erreicht
werden. Dieser Effekt tritt nur bei Zellstofffasern auf, da hier kein Lignin die Verkohlung be-
hindert.

Dieser Effekt lisst sich auch durch die Kubelka - Munk Theorie erklédren.
Fiir die Anwendbarkeit dieser Theorie muss die Streuung in einem Medium deutlich stérker
sein als die Absorption, weiters muss die Spiegelung an der Oberfliche vernachléssigbar sein.

K (1-Ry)?
S 2% Ry
K Absorptionskoeffizient
S Lichtstreuungskoeffizient
Reo e Reflexionsgrad einer unendlich dicken Schicht

Gibt Licht seine Energie an die Materie ab, spricht man von Lichtabsorption (K), es wird
nur ein Teil reflektiert.
Die Lichtstreuung (S) héngt von der Brechzahl, sowie von der Gréfie der Innenoberfléche eines
Stoffes ab. Wird das einfallende Licht beim Auftreffen auf die Oberfliche stark gebrochen,
erhédlt man eine hohe Lichtstreuung, die Oberfliche erscheint weifler. Die Wechselwirkung
zwischen Lichtstreuung und Absorption bestimmt das Ausmafl der diffusen Reflexion.
Wird eine braune Faser in viele kleinste Teilchen zerrissen, erhoht sich die Lichtstreuung,
dadurch wird eine hohere diffuse Reflexion erreicht. Obwohl der Farbgehalt durch das Zer-
reissen der Faser nicht verdndert wurde, nehmen wir ihn weifler wahr.



Im Jahr 2008 wurde der Burnout- Test von Voura C [4]. wieder aufgegriffen, mit dem Ziel

die Fiillstoffverteilung von SC- Papieren sichtbar zu machen. Da eine Schwérzung der Faser
mittels Burnout- Test auf holzfreie Papiere beschréankt ist, wurde ein neuer Ansatz gewahlt
und anstatt Ammoniumchlorid ein Brandschutzmittel als Verkohlungskatalysator eingesetzt,
mit welchem eine vollstédndige Verkohlung von holzhaltigen Papieren erreicht werden soll.
Zum Einsatz kam das Brandschutzmittel Eucam - Papier Pappe der Firma Endotherm (sie-
he @ Dieses Mittel ist eine wissrige Losung aus stickstoff- und phosphorhaltigen Verbindun-
gen mit einem pH-Wert von 6.5. Die Durchfithrung des Burnout- Tests mit Brandschutzmittel
wurde wie folgt festgelegt[4].
Die vorbereiteten Proben werden fiir 4 min mit Brandschutzmittel impréigniert. Danach wer-
den diese Proben zwischen 2 Loschkartons abgegautscht, um einen grofien Teil des Brand-
schutzmittel zu entfernen. Anschliefend werden die Proben fiir mehrere Stunden luftgetrock-
net und im Ofen bei 300°C fiir 5 min verkohlt. Mit dieser Methode kann laut Voura eine
vollsténdige Schwirzung aller Fasern in gefiillter Blatter erreicht werden.

1.4 Probleme des Burnout- Tests mit Ammoniumchlorid

In diesem Abschnitt sollen die Probleme des Burnout- Tests mit Ammoniumchlorid néher
gebracht werden. Es soll auf die Verkohlung von holzhaltigen LWC- Papier, reinem Zellstoff
sowie reinem Holzstoff eingegangen werden. Weiters sollen die Probleme dieses Verfahrens bei
der Verkohlung von reiner Stirke sowie eines Strichs mit ausschlieflich Latex als Bindemittel
aufgezeigt werden.

1.4.1 Verkohlung eines LWC- Papiers

Abbildung zeigt eine Probe nach dem Burnout- Test mit Ammoniumchlorid. Das LWC-
Papier wurde fiir 2,5 min mit der Ammoniumchlorid- Standardlésung, Mischung nach Irby,
in einem Tauchbecken impragniert, danach luftgetrocknet und bei 225°C im Trockenschrank
fiir 30 min verkohlt. An dieser Stelle ist zu beachten, dass die Verkohlungsdauer um 24 min
ldanger ist als beim standardisierten Verfahren nach O “Neil und Jordan. In dieser Abbildung
ist deutlich zu erkennen, dass ein grofler Anteil der Fasern nicht geschwirzt werden konn-
te. Der Kontrast zwischen braunen Fasern und Strich ist deutlich schlechter als zwischen
schwarzen Fasern und Strich. Teilweise ist der Braunton der Fasern extrem hell, sodass eine
eindeutige Unterscheidung zwischen Strich und Faser nicht moglich ist, wodurch auch eine
genaue Ermittlung der Strichverteilung nicht moglich ist.

Die in Abbildung markierten Bereiche zeigen Faserteile die durch die unvollsténdige Ver-
kohlung einen schlechten Kontrast zum Strich bilden. Der oben beschriebene hohe Anteil an
braunen Fasern ist in dieser Abbildung deutlich erkennbar.

1.4.2 Verkohlung von reinem Zellstoff und Holzstoff

Um zu iiberpriifen ob alle Zellstofffasern in Abbildung mit der beschriebenen Methode
geschwérzt wurden, wurden im Labor mit Hilfe eines Blattbildners aus gebleichtem Lang-

faserzellstoff reine Zellstoffblitter mit einem Flichengewicht von 60 g/m? angefertigt. Diese
Probe wurde unter den gleichen Bedingungen wie das LWC- Papier in Abbildung [I.3]verkohlt.



Abbildung 1.4: Laborblatt aus reinem Zellstoff mit 60 g/m? nach dem Burnout- Test

Die Abbildung [3.5] zeigt deutlich, dass mit den gewiihlten Durchfiihrungsparametern kei-
ne vollstindige Verkohlung der Zellstofffasern erreicht werden konnte. Aufgrund dieses Er-
gebnisses kann in Abbildung [I.3] nicht davon ausgegangen werden, dass alle Zellstofffasern
vollstédndig geschwérzt wurden. Warum keine vollsténdige Schwérzung erreicht werden konn-
te, wurde im Rahmen in dieser Arbeit jedoch nicht niher untersucht. Weiters wurden reine
Holzstoffblétter (TMP) angefertigt. Bei diesen Proben wurde ebenfalls ein Burnout- Test mit
den oben beschriebenen Parametern durchgefiihrt.

In Abbildung ist das Ergebnis des Burnout- Test von reinem Holzstoff zu sehen. Wie
erwartet konnte keine vollstdndige Verkohlung der Fasern erreicht werden. Weiters stellte sich
heraus, dass die auf den ersten Blick schwarz erscheinenden Fasern nur ein dunkles Braun
aufwiesen.

1.4.3 Verfarbung der Stirke beim Burnout- Test

Um die Verfiarbung der Starke wihrend der Verkohlung néher untersuchen zu kénnen wur-
de ein handelsiibliches schwarz gefirbtes Papier mit einem Flichengewicht von 120 [g/m?]
gestrichen. Da die Fasern dieses Papiers bereits geschwiirzt sind, kann eine Verfarbung der
Stérke durch das Einwirken hoher Temperatur bei der Verkohlung leicht festgestellt werden,
eine Féarbung der Stérke durch die schwarz durchscheinenden Faser kann somit ausgeschlossen



Abbildung 1.5: Reiner Holzstoff mit einem Flichengewicht von 60 g/m? nach dem standar-
disierten Burnout- Test

werden.

Im Labor wurde reine Stdrke vorbereitet und mit einem Laborrakel auf das Papier aufge-
tragen. Anschlieflend wurde bei diesen Proben der Burnout- Test durchgefiihrt. Die Verkoh-
lungsdauer dieses Versuchs betrug 90 min.

Abbildung 1.6: Probe mit reiner Abbildung 1.7: Probe mit Stérke
Stéarke vor dem Burnout- Test nach dem Burnout- Test

Die Abbildung dargestellte Aufnahme zeigt das schwarz gefirbte Papier nach dem
Starkeauftrag mittels Laborrakel. Das durchscheinende schwarz gefirbte Papier lésst die auf-
getragene Stérkeschicht grau erscheinen, eine weitere Verfirbung der Starke aufgrund einer
Schwérzung der sich unterhalb befindlichen Fasern kann somit ausgeschlossen werden.

Die rechte Abbildung zeigt die gleiche Probe, jedoch nach dem Burnout- Test.

Hier ist eine farbliche Verdnderung der Stérke sehr deutlich zu erkennen. Die vor dem
Burnout- Test weifl-gréaulich erscheinende Stérke wurde aufgrund der hohen Temperatur im
Trockenschrank braun gefarbt. Wir vermuten, dass der Grund fiir die Starkefarbung auf die
ghnliche chemische Struktur der Zellulose zuriickzufiihren ist.



Weiters konnte festgestellt werden, dass bei der Imprignierung dieser Proben, die Stérke
teilweise vom Papier gelost wird. Der genaue Grund fiir dieses Verhalten wurde nicht niher
untersucht, es lidsst jedoch die Vermutung zu, dass dieses Problem auch bei anderen Strichre-
zepturen mit Stérke als Binder auftreten kann.

1.4.4 Probleme des Burnout- Test bel Strich mit Latex als Binder

Zur Untersuchung der Strichfiarbung wihrend der Verkohlungsphase, wurde ein schwarz
gefiarbtes Papier mit einer im Labor angeriihrten Streichfarbe gestrichen. Der Strichauftrag
erfolgte mit einem Laborrakel.

Durch die Verwendung von schwarz gefdrbtem Papier soll, wie in Abschnitt die Farbung
des Strichs aufgrund des Durchscheinens der verkohlten Fasern ausgeschlossen werden kénnen.
Die Zusammensetzung des hierfiir verwendeten Strichs ist in folgender Tabelle angefiihrt.

Bezeichnung FG Eintrag (%] | Anteilyiro (%]
HC 60 77,24 59,23
Clay grob 70,99 27,62
Styronal (Latex) 50 13,07
Sterocoll FS (Verdicker) 40 0,08

| Summe | | 100 |

Wie in der Tabelle ersichtlich, wird fiir diesen Strich ausschlieBlich Latex als Binder ein-
gesetzt, die Hauptkomponenten sind HC 60 sowie ein grober Clay.
In folgenden Abbildungen wird die hergestellte Probe vor und nach dem Burnout- Test mit-
einander verglichen.

o M 1

Abbildung 1.8: Probe gestrichen vor Abbildung 1.9: Probe gestrichen
dem Burnout- Test nach dem Burnout- Test

Die Abbildung[I.8] zeigt das gestrichene schwarze Papier vor dem Burnout- Test. Das mit
dem Laborrackel aufgetragene Strichgewicht betriigt ca. 25 [g/m?]. In dieser Abbildung ist



die Verteilung des Strichs sehr gut erkennbar. Da das schwarz gefirbte Papier eine relativ
hohe Oberflichenrauhigkeit aufweist, entstehen lokale Strichgewichtsschwankungen.

In der rechten Abbildung wird die gleiche Probe dargestellt, jedoch wurde hier der Burnout-
Test bereits durchgefiihrt. Vergleicht man die beiden Abbildungen, ist die Auswirkung der
Strichfarbung durch die Verkohlung sehr deutlich erkennbar. Erkennbar ist auch die inho-
mogene Verfiarbung des Strichs. Es wird davon ausgegangen, dass die Strichfirbung vom
Strichgewicht abhéngig ist, je hoher diese, desto stéirker ist die Verfarbung. Die starke Ver-
dunkelung des Strichs wirkt negativ auf den Kontrast zwischen Faser und Strich. Da beim
Burnout- Test mit Ammoniumchlorid manche Fasern bzw. Feinstoffcluster einen &hnlichen
Farbton aufweisen wie der verfarbte Strich, ist keine genaue Unterscheidung moglich.

Zusammenfassung

Zusammenfassend kann man sagen, dass der Burnout- Test mit Ammoniumchlorid keine ge-
eignete Methode zur Visualisierung der Strichverteilung am Papier darstellt.

Eine vollsténdige Schwirzung sowohl von Zellstofffasern als auch von Holzstofffasern konnte
bei den hier durchgefithrten Versuchen nicht erreicht werden, der Faserstoff erscheint nach
der Verkohlung in unterschiedlichen Braunttnen.

Die Untersuchung der Verfarbung von Stérke hat gezeigt, dass diese durch die Impragnierung
mit Ammoniumchlorid vom Papier herabgeltst wird. Weiters konnte eine Farbung der Stérke
sowie des Strichs mit Latex als Bindemittel wihrend der Verkohlungsphase festgestellt wer-
den.

Aufgrund der unvollstéindigen Verkohlung des Fasermaterials sowie der Verfirbung des Strichs
entsteht ein schlechter Kontrast, eine genaue Aussage iiber die Strichverteilung ist somit nicht
moglich.

Da der Burnout- Test jedoch eine sehr einfache, schnelle und kostengiinstige Untersuchungs-
methode darstellt, wurde durch verschiedene Modifikationen versucht, die Faserschwérzung
zu verbessern ohne den Strich wesentlich zu beeinflussen um eine Verbesserung des Kontrastes
zu erreichen.



Kapitel 2

Durchfithrung des Burnout- Tests
mit Brandschutzmittel

Basierend auf dem verbesserten Verfahren von Voura C. [4] zur Visualisierung der Fiillstoffverteilung,
wurde der Burnout- Test weiterentwickelt um die in Abschnitt angefiihrten Probleme zu

l16sen. In diesem Kapitel soll die genaue Durchfithrung des modifizierten Burnout- Tests be-
sprochen werden. Dies soll einerseits als Anleitung dienen, jedoch auf mogliche Fehlerquellen

und deren Auswirkung hinweisen. Weiters sollen die auf das Ergebnis wirkenden Einflussfak-

toren aufgezeigt und diskutiert werden.

2.1 Bedienungsanleitung fiir den modifizierten Burnout- Test

2.1.1 Vorbereitung des Impriagniermittels

Das Impréagniermittel ist eine Mischung aus 2 Komponenten. Die Hauptkomponente bildet
das Brandschutzmittel Eucam Pappe/Papier der Firma Endotherm. Dieses Brandschutzmit-
tel weist eine hohe Oberflichenspannung, sowie einen Kontaktwinkel grofler 90° auf, wodurch
der Imprégniervorgang unzureichend wird. Um die Imprégnierung zu verbessern, wird Etha-
nol mit einer Reinheit von 99.5% im Verhéltnis von 10 : 1 dem Brandschutzmittel beigemischt.
Um zu gewéhrleisten, dass das Mischungsverhiltnis von Ethanol und Brandschutzmittel kon-
stant bleibt, muss dieses Gemisch in einem verschlie$baren Gefafl aufbewahrt werden. Weiters
muss vor jeder Verwendung das Gemisch mit einem Glasstab aufgeriihrt werden, damit sich
beide Komponenten gut vermischen.

Bei haufiger Verwendung des Impragniermittels, sollte téglich eine neue Losung angerichtet
werden. Ist der Anteil an Ethanol im Brandschutzmittel zu gering, verschlechtert sich die Im-
pragnierung wodurch keine vollstdndige Schwérzung der Faser erreicht wird und die Proben
nach der Durchfithrung an manchen Stellen dunkle Flecken aufweisen.

2.1.2 Vorbereitung der Probebléatter

Grundsétzlich ist die Probengrofie frei wéhlbar. Es ist jedoch darauf zu achten, dass das
Metallgestell (siche Abschnitt in welchem die Proben wéhrend der Verkohlung einge-
spannt werden dementsprechend dimensioniert ist.

Die fiir diese Arbeit verwendeten Proben wurden mit der Abmessung 80 x 60mm zugeschnit-
ten. Um eine gleichméssige Imprégnierwirkung zu gewéhrleisten, miissen die Proben vor der

10



Durchfiihrung fiir mindestens 3 Stunden im Klimaraum klimatisiert werden.

Weiters miissen die Proben gekennzeichnet werden, damit Ober- und Siebseite, sowie die
Maschinenrichtung nach der Durchfithrung eindeutig feststellbar sind. Hierfiir wurden alle in
dieser Arbeit verwendeten Proben an der rechten oberen Kante (Siebseite unten) markiert.

2.1.3 Impragnierung der Probeblitter

Die Imprégnierung der Proben erfolgt unter Vakuum. Hierzu wird das Probeblatt in eine mit
Impragniermittel gefiillt Glasschale vollstédndig eingetaucht und fiir 30 min imprégniert. Die
Imprignierung erfolgt in 3 Phasen mit je 10 min. In der ersten und dritten Phase werden
die Proben unter Vakuum imprégniert, in der zweiten Phase erfolgt die Imprégnierung unter
athmosphérischem Druck.

Nach der Imprégnierung werden die Proben zwischen 2 Loschpapierblétter durch mehrmaliges
Rollen mit einer Rolle (3 kg) abgegautscht, um einen Grofiteil der Fliissigkeit sofort zu entfernt
und eine rasche und gleichméssige Trocknung zu moglichen.

2.1.4 Vortrockung im Trockenschrank

Nach dem Abgautschen der Proben zwischen Loschpapier werden die Proben getrocknet. Dies
erfolgt in einem Trockenschrank bei 110°C fiir die Dauer von 30min.

Dabei ist zu beachten, dass die Proben einen gewissen Abstand zum Metallrost bzw. zu den
Schrankwénden haben. Fiir diese Versuche wurden die Proben auf einer aus Papier gefallteten
Auflagefldche gelegt, wodurch die Proben ca. 3cm vom Metallrost entfernt lagen.

2.1.5 Verkohlung im Trockenschrank

Nach der Vortrocknung werden die Proben in einen weiteren Trockenschrank bei 225°C fiir 90
min verkohlt. Steht fiir die Durchfithrung nur einen Trockenschrank zur Verfiigung, miissen
die Proben herausgenommen und der Trockenschrank auf Verkohlungstemperatur erhéht wer-
den. Damit auf die Proben reine Strahlungswérme wirken kann, wurde fiir die Durchfithrung
eine Einspannvorrichtung angefertigt. Diese Vorrichtung besteht aus 2 Aluminumplatten mit
Ausnehmungen der Groe 6,5 x 4,5¢m (siehe Abbildung . Somit werden die Proben
nur an den Réndern eingespannt und die restliche Probe verkohlt unter Einwirkung der
Waérmestrahlung.

Nach der Verkohlung sind die Proben vorsichtig zu entfernen, da diese vorallem in den ersten
20 min nach der Verkohlungsphase sehr briichig sind.

Abbildung 2.1: ungestrichenes holzhaltiges Papier nach Burnout- Test laut Jordan und O "Neil
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2.2 Bildaufnahme

Die Proben weisen nach dem Burnout- Test, aufgrund der thermischen und chemischen Be-
handlung eine hohe Oberflichenspannung auf, weshalb nur von kleineren Fliachen eine Auf-
nahme mit gleichméissiger Schirfe moglich ist.

Die Infinite Focus Methode (IFM) ermdglicht die Aufnahme von dreidimensionalen Ober-
flichenstrukturen mithilfe eines digitalen Lichtmikroskopes. Mit dieser Methode kénnen Auf-
nahmen einzelner Ebenen gemacht werden, wobei jede Ebene einzeln scharf gestellt wird, am
FEnde der Messung werden die Einzeldaten zu einem einzigen scharfen Bild zusammengesetzt.
Dies ist der grofie Vorteil gegeniiber einem herkémmlichen Lichtmikroskop, mit welchem nur
ein Teil der Probenoberfliche scharf gestellt werden kann.

Da es sich bei der Infinite Focus Methode um ein direktes, beriihrungsloses Messverfahren
handelt, ist es fiir die Aufnahme der Burnout- Proben geeignet.

Damit mit dieser Methode ausreichend scharfe Aufnahmen gemacht werden konnen, wird
eine diffuse Beleuchtung verwendet. die diffuse Beleuchtung besitzt keine Richtung und hat
in jede Richtung die gleiche Lichtdichte, womit eine gleichméssige Auflichtbeleuchtung auch
bei glinzenden Papier erreicht wird.

2.3 Einfliisse auf die Imprignierung und Festlegung der Pa-
rameter

In diesem Abschnitt soll erkldrt werden, wie die Imprégnierdauer festgelegt wurde und wel-
chen Einfluss das Vakuum auf diese hat. Weiters wurde eine Messung der Oberflichenspannung
sowie des Kontaktwinkels von reinem Brandschutzmittel und der Mischung mit Ethanol
durchgefiihrt. Die Ergebnisse werden in Abschnitt vorgestellt und miteinander ver-
glichen.

Ausgehend von den Versuchen von Voura, C. [4] mit SC- Papier wurde mit einer Imprégnierdauer
von 4 min begonnen. Die Vortrocknung erfolgte fiir eine Dauer von 24 Stunden im Klima-
raum, die Verkohlungsdauer wurde zuerst auf 15 min festgelegt. Diese Erh6hung der Verkoh-
lungsdauer wurde aufgrund einer Temperaturbegrenzung des Trockenschrankes von 225°C
vorgenommen.

Bei den von uns verwendeten LWC-Papieren, wurde kein zufriedenstellendes Ergebnis er-
reicht, da die Fasern nur teilweise geschwirzt werden konnten. Aufgrund der Uberlegung,
dass die Strichschicht die Imprégnierung der Fasern beeintrichtigt, bzw. das Eindringen in
das Papier verlangsamt, wurde die Impragnierdauer schrittweise erhoht.

Nach einer Imprignierung von 30 min waren keine wesentlichen Verbesserung mehr ersicht-
lich.

Trotz der hohen Impragnierdauer konnten einzelne Teile der Fasern noch immer nicht
vollstandig geschwiirzt werden. Aufgrund dieser Feststellung wurde die Vermutung ange-
stellt, dass die in den Poren und Zwischenrdumen des Papiers eingeschlossenen Luftbldschen
sowie die hohe Oberflichenspannung des Brandschutzmittels die Imprégnierung verschlech-
tern konnten. Durch die Zugabe von 10 Vol% Ethanol konnte die Oberflichenspannung sowie
der Kontaktwinkel herabgesetzt und somit eine verbesserte Imprégnierwirkung erreicht wer-
den.

Durch Anlegen eines Vakuums fiir 30 min mit einer 10 miniitigen Entspannungsphase konnte
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ebenfalls eine Verbesserung erreicht werden. Da sich durch diese Massnahmen alle Fasern
gleichmissig verfirbten, wurden keine weiteren Verdnderungen im Bereich Imprégnierung
vorgenommen.

Zusammenfassend kann man sagen das die Impragnierung von vielen unterschiedlichen
Faktoren beeinflusst wird. Die grofiten Verdnderungen wurden durch die Erhchung der Im-
priagnierdauer und dem Anlegen des Vakuums erreicht. Durch die Beimischung von Ethanol
konnte die Penetration des Impragniermittels in die Fasermatte verbessert werden.

Abbildung 2.2: LWC nach Im- Abbildung 2.3: LWC nach Im-
prignierungdauer von 4 min ohne priagnierdauer von 30 min mit Va-
Vakuum kuum

2.3.1 Auwirkung der Zugabe von Ethanol auf die Oberflichenspannung
und Kontaktwinkel

Um den Einfluss der Beimischung von Ethanol zu verdeutlichen, wurden sowohl der Randwin-
kel aus auch die Oberfléichenspannung von reinem Brandschutzmittels und der Brandschutzmittel /Ethanol-
Mischung gemessen. Weiters sollen diese Grenzflichenphédnomene kurz erldutert werden. [5]

Die Oberflichenspannung ist eine Grenzflicheneigenschaft zwischen einer Fliissigkeit und

einem Gas. An der Phasengrenze ist die Summe aller Molekularkrifte nicht null, da eine
Wechselwirkung zwischen den Fliissigkeitsmolekiilen lediglich ins Innere der Fliissigkeit er-
folgt. Um einen Gleichgewichtszustand bzw. den Zustand geringster Energie zu erreichen,
versucht die Fliissigkeit ihre Oberfliiche bei gleichbleibendem Volumen zu minimieren. Die
Kugel ist jene Form mit der kleinsten Oberfliche und dem gréfiten Volumen.
Der Kontaktwinkel zwischen einer Fliissigkeit und einem Feststoff ist von deren Wechsel-
wirkung zueinander abhéingig. Je geringer Adhésion, desto hoher ist der Kontaktwinkel. Bei
Wasser kann zwischen einem Winkel von 0° und 90° von einer hydrophilen Fliissigkeit ge-
sprochen werden, je hydrophiler, desto besser wird der Feststoff wird durch die Fliissigkeit
benetzt.
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Ist dieser Winkel jedoch grofer als 90° ist die Fliissigkeit hydrophob, die Benetzung der Fest-
stoffoberfliche wird schlechter. Es ist zu beachten, dass sich die Benetzbarkeit abhéngig vom
Winkel nur langsam verédndert und stark vom der Feststoffoberfliche abhéngt.

Die Analyse der Oberflichenspannung wurde mit dem Tensiometer K8 der Firma Kriiss
durchgefiihrt. Dabei kam die Ringmethode nach DeNoiiy zur Anwendung. Die hier angefiihrten
Ergebnisse bilden die Mittelwerte von 10 Einzelmessungen.

Die Oberflichenspannung des reinen Brandschutzmittel Eucam - Pappe/Papier betriagt 42,5
[mN/m]. Wie erwartet, konnte diese durch die Beimischung von 10 Vol% Ethanol zum Brand-
schutzmittel herabgesetzt werden. Der Messwert dieser Mischung betrégt 38 [mN/m)].

Die Messung des Randwinkels erfolgte mit dem Fibro DAT 1100. Dies ist eine automa-
tisierte Echtzeitanalyse der Wechselwirkung zwischen dem applizierten Fliissigkeitstropfen
und der Probenoberfliche. Als Probenoberfliche wurde das bei allen Burnout- Versuchen
eingesetzte LWC Papier verwendet.

=0.020 B=2.56 H=1.32/=0.03 4=33.6 ID=e02634 (=125.058 B=3.25 H=0.91 V=414 4=58.3 |D=202634 t=510.065 B=1.84 H=0.29 V=053 4=39.7 |D=a02634

Abbildung 2.4: Abbildung 2.5: Abbildung 2.6:
Brandschutzmitteltropfen Brandschutzmitteltropfen Brandschutzmitteltropfen
am Beginn nach 135 sec nach 510 sec

Die Abbildungen zeigen das Verhalten des Fliissigkeitstropfen auf einem LWC-
Papier. Je schneller die Penetration des Brandschutzmittels in das Papier, desto schneller ist
auch die Abnahme des Randwinkel.

Die Abbildung zeigt den Fliissigkeitstropfen direkt nach dem Auftreffen auf das Papier.
Ein Kontaktwinkel des Fliissigkeitstropfens ist grofier 90°, das Brandschutzmittel ist hydro-
phob. Nach 135 sec, siche Abbildung ist der Kontaktwinkel bereits weit unter 90°, die
Ausbreitung des Tropfens auf der Papieroberfliche ist deutlich erkennbar.

Nach 510 sec konnte der Tropfen fast vollsténdig in die Oberfliche einpenetrieren.

Um einen Vergleich zwischen reinem Brandschutzmittel und der Mischung aus Brandschutz-
mittel und Ethanol anstellen zu kénnen, wurden die gleichen Untersuchungen mit der Mi-
schung durchgefiihrt.

In Abbildung[2.7)ist der Zeitpunkt des Auftreffens der Fliissigkeit auf die Papieroberfliche
festgehalten. Vergleicht man diese mit der Abbildung 2.3 ist eine Anderung des Kontaktwin-
kels durch die Zugabe von Ethanol deutlich erkennbar. Der Kontaktwinkel der Mischung ist
kleiner 90°. Dies bedeutet, dass die Fliissigkeit der Mischung eher im hydrophilen Bereich
liegt, je kleiner der Kontaktwinkel ist, desto besser ist die Benetzung der Oberfliche.
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Abbildung 2.7: Tropfen Abbildung 2.8: Tropfen Abbildung 2.9: Tropfen
der Mischung 0,2 sec der Mischung 135 sec der Mischung 510 sec
nach Applikation nach Applikation nach Applikation

FEin Vergleich der beiden Fliissigkeitstropfen nach 135 sec in Abbildungen sowie zeigt,
dass der Tropfen der Mischung schneller an der Oberfliche penetriert (Kontaktwinkel kleiner)
als von reinem Brandschutzmittel.

In folgendem Diagramm wird der Verlauf des Kontaktwinkels von reinem Brandschutzmittel
sowie der Mischung von Brandschutzmittel mit 10 Vol% Ethanol iiber die Zeit dargestellt.
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Abbildung 2.10: Verlauf des Kontaktwinkels {iber die Zeit

Nach dem Auftreffen der Fliissigkeit auf das Papier betragt der Kontaktwinkel des Brand-
schutzmittels 98, 10°. Durch die im Papier wirkenden Kapillarkrifte kommt es zur Verteilung
des Tropfens iiber die Oberfliche und somit zu einer Abnahme des Kontaktwinkels. Nach 135
sec ist dieser bereits auf 85° gesunken. Der letzte Wert wurde nach einer Verweilzeit von 600
sec gemessen, danach wurde die Messung abgebrochen. Der Winkel zu dieser Zeit betragt
34°.

Der Kontaktwinkel der Mischung zu Beginn der Messung betrigt 88.60°. Wie oben bereits
erwihnt ist die Mischung aus Brandschutzmittel und Ethanol hydrophil. Nach 135 sec ist der
Randwinkel ebenfalls deutlich niedriger als bei reinem Brandschutzmittel und liegt bei 63.6°.
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2.4 Einfliisse der Vortrocknung und Festlegung der Parameter

Hier soll kurz erklart werden, wie sich die Vortrocknung bzw. die Art der Vortrocknung auf
das Ergebnis des Burnout- Tests auswirkt, diese Auswirkungen sollen anhand von Abbildun-
gen dargestellt werden.

Die Vortrocknung der ersten Versuche dieser Untersuchung erfolgte im Klimaraum. Hierfiir
wurden die Proben auf einer Wischeleine befestigt und fiir bis zu 24 Stunden getrocknet. Bei
diesem Trocknungsvorgang wurde jedoch nicht das gesamte Papier gleichméssig getrocknet
weshalb die Proben nach der Verkohlung ein fleckiges Muster aufwiesen. Aufgrund dieser Er-
kenntnis wurden die Proben nicht wie bisher im Klimaraum luftgetrocknet, sondern unmit-
telbar nach der Impréignierung zwischen 2 Loschpapierblitter abgegautscht und anschliefend
in einem Trockenschrank getrocknet.

Durch das Abgautschen kann sehr einfach und schnell ein grofler Teil des Impragniermittels
entfernt und somit ein gleichméssigeres Feuchteprofil des Papieres sowie eine gleichméssige
Trocknung erreicht werden. Der Unterschied ist im Vergleich von Abbildung [2.11] und 2.12]
deutlich zu sehen.

Abbildung 2.11: LWC ohne Abgaut- Abbildung 2.12: LWC nach Abgaut-
schen schen zwischen Loschpapier

Abbildung zeigt eine Probe welche ohne Abgautschen sofort den Trockenschrank zur
Vortrocknung zugefithrt wurde. Durch die inhomogene Feuchteverteilung nach der Entnah-
me der Probe aus der Glasschale konnte keine gleichméissige Vortrocknung erreicht werden.
Nach der Verkohlung erscheinen Stellen mit hoherer Restfeuchte in dieser Abbildung deutlich
dunkler. In diesen Bereichen wird sowohl der Strich deutlich stirker verfirbt, aber auch die
Fasern weisen an ihren Rénder unscharfe Konturen auf. Diese Effekte ermoglichen somit keine
sinnvolle Aussage iiber die Strichverteilung am Papier.
Die in Abbildung[2.12]dargestellte Probe wurde nach der Impriignierung zwischen 2 Loschpapierblétter
abgegautscht. Somit konnte ein grofler Anteil der Impréagnierfliissigkeit sofort entfernt und
eine homogenere Vertrocknung erreicht werden. Die Farbe des Striches ist einheitlich und die
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Rénder der Fasern zeigen scharfe Konturen.

Um einerseits die Dauer der Vortrocknung zu verkiirzen, sowie eine vollstandige Trocknung
der Proben zu erreichen wurden die Proben in einem Trockenschrank gegeben. Die besten
Ergebnisse konnten bei einer Trocknungsdauer von 30 min sowie einer Temperatur von 110°C
erreicht werden.

Abbildung 2.13: LWC nach Vor- Abbildung 2.14: LWC nach Vor-
trocknung im Klimaraum fiir 2 trocknung im Trockenschrank fiir 30
Stunden min

Abbildung zeigt eine Probe, welche im Anschluss an die Impragnierung im Kli-
maraum fiir 2 Stunden vorgetrocknet wurde. Abbildung [2.14] zeigt das Ergebnis durch die
Vortrocknung im Trockenschrank fiir 30 min bei 110°C.

Der Vergleich dieser beiden Abbildungen zeigt, dass nach einer Vortrocknung im Klima-
raum deutlich weniger Fasern sichtbar sind. Es wird vermutet, dass aufgrund des niedrige-
ren Restfeuchtgehalts der im Trockenschrank vorgetrockneten Proben eine deutlich bessere
Verkohlung erreicht wird. Ebenfalls erkennbar ist der geringe, jedoch vorhandene Anteil an
nicht vollstdndig verkohlten Fasern in Abbildung 2.13, dass die Vermutung einer schlechteren
Schwirzung aufgrund des hoheren Restfeuchtegehalts unterstreicht.

Es wurde herausgefunden, dass die Einhaltung der Vortrocknungsdauer duflerst wichtig ist.
Da diese bei einer Temperatur von 110°C erfolgt, kann eine zu hohe Verweilzeit der Proben
im Trockenschrank Verfirbungen des Strichs hervorrufen. Um eine vollstdndige Trocknung
zu gewahrleisten, ist eine Unterschreitung einer Verweilzeit von 30 min jedoch zu vermeiden.

Um den Einfluss der Strichfirbung durch die Vortrocknung im Trockenschrank zu ver-
deutlichen wurde bei den Proben in Abbildung und keine Verkohlung durchgefiihrt.
Abbildung [2.15] zeigt eine LWC- Probe nach einer Vortrocknungsdauer von 30 min. Aufgrund
der bereits leicht braun gefirbten Fasern welche durch die Strichschicht durchscheinen, wirkt
dieser ebenfalls leicht braunlich. Eine Verfarbung des Strichs ist vorhanden, hat aber einen
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Abbildung 2.15: LWC nach einer Abbildung 2.16: LWC nach einer
Vortrocknungsdauer von 30 min Vortrocknungsdauer von 60 min

eher unbedeutenden Einfluss auf das Gesamtergebnis.

In Abbildung ist das Ergebnis nach einer Vortrocknungszeit von 60 min dargestellt. Ver-
gleicht man beide Abbildungen, so ist erkennbar, dass die Erh6hung der Vortrocknungszeit
eine Verdunkelung des Strichs bewirkt.

2.5 Einfliisse auf die Verkohlung und Festlegung der Parame-
ter

Fiir die Festlegung der Verkohlungsdauer ist auf 2 wichtige Bedinnungen zu achten. Einerseits
muss das Fasermaterial vollstdndig geschwérzt, andererseits darf der Strich nicht zu stark
verfirbt werden. Fiir diese Untersuchungen wurde mit einer Verkohlungsdauer von 10 min
begonnen, da jedoch nur ein Teil der Fasern vollstdndig geschwérzt werden konnte, wurde
diese schrittweise erhoht. Es wurde festgestellt, dass ab einer Verkohlungsdauer von 90 min
der gesamte Faserstoff geschwiirzt werden konnte. Weitere Versuche mit einer Steigerung bis
200 min haben keine weitere Verbesserung bewirkt, sondern fiithrten zu einer Verdunkelung
des Strichs. Der Einfluss der Verkohlungsdauer auf die Strichfirbung wird in Kapitel
behandelt.

In Abbildung wird das Ergebnis nach einer Verkohlungsdauer von 10 min vorgestellt.
Die unvollstéindige Verkohlung ist durch den hohen Anteil an noch braunen Fasern deutlich
erkennbar.

Das Ergebnis der Verkohlungsdauer von 90 min ist in Abbildung dargestellt. Der ge-
samte Faserstoff der Probe konnte geschwirzt werden, ohne den Strichfarbe wesentlich zu
beeinflussen wodurch ein hoher Kontrast zwischen Faser und Strich erreicht wird.

Weiters wurde die Verkohlung zwischen 2 Metallplatten untersucht. Bisher erfolgte die
Schwirzung der Fasern ausschliellich durch Warmestrahlung. Befindet sich die Probe zwi-
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Abbildung 2.17: LWC nach einer Abbildung 2.18: LWC nach einer
Verkohlungsdauer von 10 min Verkohlungsdauer von 90 min

schen 2 Platten wird die Verkohlung sowohl durch Warmestrahlung als auch durch Warmeleitung
(Konduktion) beeinflusst. Das Ziel dieser hier gezeigten Versuches war es, zu untersuchen,
ob eine Beschleunigung der Verkohlung durch den direkten Kontakt der Proben mit den Me-
tallplatten erreichen werden kann. Hierfiir wurden die Metallplatten im Trockenschrank bei
225°C fiir die Dauer einer Stunde vorgewérmt und anschlieflend die Proben eingelegt. Die
Ergebnisse dieses Versuches werden in den Abbildungen und dargestellt.

Diese beiden Abbildungen stammen von derselben Probe. Das imprégniert und vorge-
trocknete LWC- Papier wurde nur zur Héilfte zwischen die Metallplatten eingeklemmt und
somit nur die halbe Probe durch den direkten Kontakt verkohlt. Die zweite Hilfte lag frei,
die Fasern wurden ausschliefilich durch Warmestrahlung geschwérzt. Diese Vorgehensweise
gewdhrleistet eindeutig gleiche Bedingungen bis zur Phase der Verkohlung.

Der direkte Kontakt des Papiers mit den Platten fiihrt zu einer dunkleren Farbung des Strichs,
wodurch sich der Kontrast zwischen Faserstoff und Strich deutlich verschlechtert. Untersu-
chungen haben gezeigt, dass die Fasern der zwischen den Platten befindlichen Probenhilfte
innerhalb der ersten 60 min der Verkohlungsphase nur geringe Verfirbungen aufwiesen. Bei
jenen Fasern, der durch reine Warmestrahlung verkohlten Probenhilfte, konnte in diesem
Zeitraum eine deutlich bessere Schwirzung erreicht werden. Eine Erh6hung der Verkohlungs-
dauer der Probe zwischen 2 Platten auf 90 min bewirkt durch den Einfluss von Warmeleitung
und Warmestrahlung einerseits eine vollstindige Schwérzung der Fasern, jedoch auch eine
Verdunkelung des Strichs.

Zusammenfassend kann man sagen, dass durch die Einwirkung von Warmestrahlung und
Konduktion keine Beschleunigung der Verkohlung erreicht wird.
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Kapitel 3

Evaluierung und Validierung

In diesem Kapitel sollen Versuche des modifizierten Burnout- Tests auf reinen Zellstoff und
Holzstoffproben vorgestellt und mit der herkémmlichen Methode verglichen werden. Es soll
auf die Farbung von reiner Stérke, sowie eines Strichs mit Latex als Bindemittel eingegangen
und auftretende Probleme diskutiert werden.

Weiters werden Versuche einer Probenreihe aus ungestrichenen, 1 seitig gestrichenen, 2 seitig
gestrichenen und satiniertem LWC- Papier vorgestellt, miteinander verglichen und diskutiert.
Der modifizierte Burnout- Test wurde auch an anderen Papieren durchgefiihrt. Hierbei han-
delt es sich um Diinndruckpapier und WFC- Papier . Bei diesen Versuchen soll die Anwend-
barkeit des modifizierten Tests auf anderen Papieren getestet werden.

Beim Diinndruckpapier handelt es sich um ein Produkt der Firma Tervakoski. Dieses zum
Beispiel fiir den Bibeldruck verwendete Papier unterscheidet sich in seiner Zusammensetzung
vom bisher untersuchten LWC- Papieren . Bei den untersuchten WFC- Papieren handelt
es sich um holzfreie, 2- 3 fach gestrichene Papiere mit einer flichenbezogenen Masse von
135 [g/m?]. Es wurde untersucht, ob der Burnout- Test trotz des hohen Strichgewichts gute
Ergebnisse im Bereich der Faserschwérzung liefern kann.

3.1 Analyse der Proben nach dem Burnout- Test

Um die Ergebnisse des Burnout- Test quantifizieren zu kénnen, wurden zwei unterschied-
liche Analysen durchgefiihrt. Hierbei handelt es sich um eine Helligkeitanalyse, womit der
Schwirzungsgrad der Proben bestimmt werden kann, sowie um eine Strukturanalyse, welche
Auskunft iiber Kontrast und Grofle der am Papier sichtbaren Strukturen geben soll.

3.1.1 Helligkeitsanalyse

Mithilfe eines in Matlab erstellten Programmes soll die Helligkeit der einzelnen Proben ana-
lysiert werden. Hierfiir wurden die einzelnen Burnout- Proben neben einem schwarzen und
weilen Papier mit 3200 dpi als 24 bit Farbbild eingescannt. Anschlielend werden diese Auf-
nahmen in ein Schwarz-Weilbild umgewandelt.

Das mit den Proben eingescannte schwarze Papier a), siehe Abbildung dient als Refe-
renz fiir 100% Schwarz, dass weifle Papier b) als Referenz fiir 100% WeiB3. Der Helligkeitswert
der zu untersuchenden Probe c¢) liegt zwischen den Helligkeitswerten der Referenzmuster.
Die Grauwerte der eingescannten Bilder liegen zwischen 0 (= schwarz) und 255 (= weif}).
Angegeben wird der erhaltene Grauwert der Probe als Schwirzungsgrad in %, wobei 100%

21



Abbildung 3.1: LWC- Probe ¢) nach dem Burnout- Test inkl. schwarzem a) und weiflem b)
Referenzpapier, eingescannt fiir die Helligkeitsanalyse

fiir das Schwarz des schwarzen Papiers a) und 0% fiir das Weifl des weiflen Papiers b) stehen.
Die Berechnung des Schwérzungsgrades aus den durch die Analyse erhaltenen Zahlenwerten
erfolgt mit der Formel

100« (G — W
Schwaerzungsgrad|%) = (Z'(—VV))
G Helligkeitswert der Probe
W Helligkeitswert des weiflen Referenzpapier
S Helligkeitswert des schwarzen Referenzpapier

Der durch die Helligkeitsanalyse ermittelte Schwirzungsgrad gibt Auskunft iiber die durch
die Verkohlung geschwérzte Faser. Je dunkler die Fasern nach dem Burnout- Test sind, desto
deutlicher scheinen diese durch den Strich, wodurch der Helligkeitswert der eingescannten
Probe sinkt.

3.1.2 Strukturanalyse

Die Strukturanalyse dient als Werkzeug zur Intensitétsmessung von, in den Proben vorkom-
menden StrukturgréBen [6] , [7].

Je nach Grofle dieser Strukturen kann es sich zum Beispiel um Siebmarkierungen, Faserlédnge
oder Faserbreite handeln. Bei dieser Analyse wird keine Lokalisierung der Strukturen durch-
gefiihrt, sondern nur die Intensitit bestimmter Strukturgréffien gemessen.

Als Tool fiir die Strukturanalyse dient die Fouriertransformation, da diese eine ortsunabhéngige
Methode darstellt welche iiber vorliegende Groflenverhéaltnisse informiert.

Als Basisfunktion fiir die Strukturanalyse dienen Wellen, die Funktion wird als Summe von
sog. Grund- und Oberwellen dargestellt. jedes periodische Signal (Funktion) kann also als
Summe von verschiedenen Sinus und Cosinus- Schwingungen beschrieben werden. Durch
Multiplikation der Sinus- und Cosinuskurven mit entsprechenden Koeffizienten werden die
Amplituden veréndert. Anschliefend wird die Funktion so verschoben, dass diese sich zur
gewollten Funktion aufaddieren lésst.
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Abbildung 3.2: Entstehung einer Basisfunktion durch Addition von Sinus- und Cosinuswellen

In Abbildung ?? wird die oben beschriebene Auftrennung des Signals in Basisfunktionen,
bestehend aus verschiedenen Sinus- und Cosinuswellen dargestellt.
In diesem Beispiel kann das Signal a) in 3 Basisfunktionen F,Fy,F3, bestehend aus Sinus-
wellen mit unterschiedlicher Wellenlédnge A und Amplitude A aufgeteilt werden.
Entsprechend der Amplitude und Wellenldnge wurden diese 3 Funktionen in Diagramm c)
eingetragen.

Die fiir die Verénderung der Amplituden benéttigten Koeffizienten werden mit Hilfe von Fil-
tern zusammengefasst. Fiir die Analyse der Burnout- Proben wird der Butterworth- Filter
eingesetzt. Dieser Filter gewichtet diese Gruppen im Bereich der kleineren Strukturgréfien
und ist daher fiir diese Untersuchungen geeignet.

In Abbildung wird die oben erwihnte Funktion eines Filters verdeutlicht.

Die Aufgabe eines Filters ist es, in einem bestimmten Wellenldngenbereich Koeffizientengrup-
pen zu bilden. Die Gruppe K, abgebildet in a) umfasst die Werte der Basisfunktionen F}
und F5, die Gruppe Ko umfasst die Werte von F3 und Fjy. Durch eine inverse FFT werden
die Daten der jeweiligen Gruppe durch Addition wieder zu einer jeweils einer Funktion b)
transformiert. Von dieser Funktion wird anschlieend die Varianz (Streuung der Amplituden
um einen Mittelwert) gebildet und in ein Diagramm c) eingetragen. Der in diesem Diagramm
eingetragene Punkt entspricht einen Datenpunkt im Ergebnis der gezeigten Strukturanalyse-
diagrammen.
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Abbildung 3.3: Entstehung einer Basisfunktion durch Addition von Sinus- und Cosinuswellen

3.2 Anwendung des modifizierten Burnout- Tests auf reinen
Zell- und Holzstoff

In diesem Abschnitt sollen die Ergebnisse der Verkohlung von reinen Holzstoff und Zell-
stoffproben diskutiert werden. Diese hierfiir verwendete Papier wurde im Blattbildner her-
gestellt. Um einen Vergleich mit den Ergebnissen des Burnout- Tests mit Ammoniumchlorid
zu ermoglichen, wurden diese Proben mit dem gleichen Faserstoff und Flachengewicht wie in
Abschnitt 7?7 hergestellt.

Durch die Verkohlung von reinem Zell- und Holzstoff soll iiberpriift werden, ob mit dem mo-
difizierte Burnout- Test eine vollstéindige Schwérzung aller Fasern erreicht werden kann. Ist
das Ergebnis dieser Untersuchung positiv, kann davon ausgegangen werden, dass auch das
Fasermaterial in gestrichenen Papieren ausreichend geschwérzt wird.

3.2.1 Verkohlung von reinem Zellstoff

Um sicherzustellen, dass Zellstofffasern vollstindig geschwirzt werden kénnen, wurde der
modifizierte Burnout- Test an reinen Zellstoffproben mit einem Flichengewicht von 60 [g/m?]
durchgefiihrt. Das Ergebnis dieser Untersuchung soll mit denen des herkémmlichen Burnout-
Tests verglichen werden.

Abbildung zeigt eine reine Zellstoffprobe nach dem modifizierten Burnout- Test. Es
ist deutlich sichtbar, dass eine vollstdndige Schwérzung aller Fasern erreicht wurde, wihrend
die herkémmlichen Burnout- Methode, siehe Abbildung [3.5] nur einen geringen Teil der Zell-
stofffasern verkohlt.
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Abbildung 3.4: reiner Zellstoff nach Abbildung 3.5: reiner Zellstoff nach
modifiziertem Burnout- Test Burnout- Test mit NH4CI

3.2.2 Verkohlung von reinem Holzstoff

In Abbildung[3.6/und [3.7]ist eine reine Holzstoffprobe mit einem Flichengewicht von 60[g/m?]
nach dem Burnout dargestellt. Fiir beide Burnout- Versuche wurde der gleiche Holzstoff ver-
wendet, somit konnen die Ergebnisse beider Verfahren miteinander verglichen werden. Das
Ergebnis des Burnout- Test mit Ammoniumchlorid wird in Abbildung gezeigt.

Abbildung 3.6: reiner Holzstoff nach Abbildung 3.7: reiner Holzstoff nach
modifiziertem Burnout- Test Burnout- Test mit N H,Cl

Abbildung [3.6] zeigt, dass durch den modifizierten Burnout- Test eine vollstéindige Ver-
kohlung der Holzstofffasern moglich ist. Die Anwesenheit von Lignin wirkt sich nicht, wie bei
der Methode mit Ammoniumchlorid, negativ auf die Verkohlung aus.
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3.2.3 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

Um die Schwirzung dieser Faserstoffe quantifizieren zu kénnen, wurde eine Helligkeitsanalyse
durchgefiihrt. In folgendem Diagramm werden die Ergebnisse der beiden Burnout- Methoden
gegeniibergestellt.

M BurnoutTest mit NH4CI W maodifizierter Burnout Test

105

88,76 98 62

100 +

85 4
Q0 4
85
B0
75 A

Schwarzung [%6]

70 A
65 -

60 -
Zellstoff Holzstoff

Abbildung 3.8: Vergleich der Faserschwirzung von reinem Zellstoff und Holzstoff in
Abhéngigkeit von der Burnout- Methode

Die Helligkeitsanalyse unterstreicht das bereits in den Abbildungen gezeigten Ergebnisse.

Bei der Verkohlung von Zellstoff ist der Unterschied zwischen den beiden Methoden eher ge-
ring. Obwohl, wie in Abbildung 3.5 ersichtlich, die Zellstofffasern durch den Burnout- Test mit
Ammoniumchlorid nicht vollsténdig geschwérzt wurden, liegt das Ergebnis der Helligkeitsana-
lyse bei 96,26 %. Da die Abbildungen fiir die Analyse in Schwarzweiibilder umgewandelt wer-
den und die Fasern grofiteils dunkelbraun verfarbt wurden ist auch ein Schwirzungsgrad rela-
tiv hoch. Der modifizierte Burnout- Test erreicht bei Zellstofffasern eine nahezu vollstéindige
Verkohlung, dies bestitigt auch ein Schwirzungsgrad von 99,76 %.
FEin Vergleich zwischen den beiden Burnout- Methoden anhand von Holzstoffproben zeigt
einen deutlicherern Unterschied. Wie bereits beschrieben, behindert beim Burnout- Test mit
Ammoniumchlorid dass im Holzstoff vorhandene Lignin die Schwérzung der Faser. Der Holz-
stoff wird teilweise nur hellbraun geférbt, deshalb kann auch bei der Helligkeitsanalyse le-
diglich ein Ergebnis von 73,87 % erreicht werden. Der modifizierte Burnout- Test schwiirzt
die Holzstofffaser fast vollstédndig, dies bestétigt auch der ermittelte Schwérzungsgrad von
98,62 %.

3.2.4 Ergebnisse der Strukturanalyse

Um strukturelle Unterschiede durch die Anwendung der beiden Burnout- Methoden feststellen
zu koénnen wurde eine Strukturanalyse durchgefiihrt. Das Ergebnis dieser Analyse wird hier
dargestellt.

Bei der mit Ammoniumchlorid verkohlten Holzstoffprobe konnte, wie in Abbildung
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Abbildung 3.9: Strukturanalyseergebnis von durch beide Burnout- Methoden verkohlten Holz-
und Zellstoffproben

ersichtlich, keine vollstdndige Schwirzung der Holzstoffprobe erreicht werden. Durch die un-
terschiedliche Braunfirbung des Faserstoffes ist auch der Kontrast deutlich héher, weshalb
wesentlich mehr Strukturen erkannt werden.

Aufgrund des hohen Schwérzungsgrades der durch den modifizierten Burnout- Test verkohl-
ten Holzstoffprobe, ist nur wenig Struktur erkennbar, weshalb auch die Kurve sehr flach
verlduft. Im Strukturgréffenbereich der Faserldnge néhert sich diese Kurve einer Varianz von
Null, da die gleichméssige Schwérzung einen nur minimalen Kontrast aufweist.

Die Kurve mit dem grofiten Maximum wird durch die mit Ammoniumchlorid verkohlte Zell-
stoffprobe erreicht. Im Vergleich zur Holzstoffprobe firbten sich die Zellstofffasern in wesent-
lich unterschiedlicheren Braunténen, weshalb auch ein deutlich hoherer Kontrast im Bereich
zwischen 0,01 und 0,2 mm erreicht wird. Der Anteil an unverkohlten Fasern ist deutlich ge-
ringer, wodurch auch der Kontrast im Wellenléingenbereich der Faserlénge niedriger ist.

Die Verkohlung von Zellstoff durch den modifizierten Burnout- Test schwirzt die Fasern
vollstandig. Der Verlauf der Kurve ist dhnlich der Holzstoffprobe, da auch hier durch ein
niedriger Kontrast erreicht wird.

3.3 Verfarbung von Stirke und Strich beim modifizierten Burnout-
Test

Diese Versuche wurden durchgefithrt um die Verfarbung des Strichs analysieren zu kénnen.
Da sich der modifizierte Burnout- Test sowohl in der Durchfithrung als auch beim Im-
pragniermittel vom herkémmlichen Burnout- Test unterscheidet muss auch die Verfarbung
des Strichs untersucht werden. Diese Untersuchung wurde, wie bereits im Abschnitt
sowie [[.4.4] an schwarz gefiarbten, gestrichenen Proben durchgefiihrt. Somit ist ein direkter
Vergleich der beiden Methoden moglich. Die Durchfithrung dieses Versuchs erfolgte nach der
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Anleitung aus Abschnitt

3.3.1 Verfiarbung der Stirke beim modifizierten Burnout- Test

Da sich Stérke in ihrer chemischen Struktur der von Zellulose stark dhnelt und der modifizierte
Burnout- Test die Zellulosefasern gut schwirzt, wird davon ausgegangen, dass sich auch
reiner Stérke deutlich verfarbt. In den nachfolgenden Abbildungen werden die Ergebnisse des
herkommlichen sowie des modifizierten Burnout- Tests gegeniibergestellt.

Abbildung 3.10: Probe Abbildung 3.11: Probe Abbildung 3.12: Probe
mit reiner Stirke vor mit reiner Stirke nach mit reiner Stdrke nach
dem modifizierten dem modifizierten dem Burnout- Test mit
Burnout- Test Burnout- Test NH,CI

Aus den Abbildungen ist deutlich zu erkennen, dass der modifizierte Burnout-
Test reine Stérke am dunkelsten farbt. Dieses Ergebnis bestétigt die bereits erwidhnte Ver-
mutung, dass aufgrund der &dhnlichen chemischen Struktur von Stirke und Zellstoff, eine
stiarkere Verfarbung eintritt. Die Farbung der Stérke stellt womdglich den grofiten Nachteil
des Verfahrens mit Brandschutzmittel dar. Der dunkle Braunton der Stérke bildet einen sehr
schlechten Kontrast zu den geschwérzten Fasern und lédsst somit keine eindeutige Unterschei-
dung zu.

Der Vorteil gegeniiber dem Verfahren mit Ammoniumchlorid ist, dass die Stéirke durch das
Brandschutzmittel nicht vom Papier gelost wird.

Zusammenfassend kann man sagen, je hoher der Anteil an Stdrke im Rezept eines Strichs
ist, desto dunkler verfiarbt sich dieser beim Burnout- Test. Wie hoch der Anteil an Stérke in
einer Strichrezeptur sein kann, ohne dass diese die Visualisierung der Strichverteilung beein-
trachtigt wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht.

3.3.2 Verfiarbung des Strichs mit Latex als Binder beim modifizerten Burnout-
Test

In den meisten Strichrezepturen wird neben Stédrke auch Latex als Bindemittel eingesetzt,
weshalb eine Untersuchung eines Latexstrichs auf eine mogliche Farbung durch den modi-
fizierten Burnout- Test durchgefithrt wurde. Die hierfiir verwendete Strichrezeptur ist mit
der des Strichférbeversuchs in Abschnitt 1.3.4 identisch und kann aus selbigem entnommen
werden.

28



Abbildung 3.13: Probe
gestrichen, vor dem
modifizierten Burnout-
Test

Abbildung 3.14: Probe
gestrichen, nach dem
modifizierten Burnout-
Test

Abbildung 3.15: Probe
gestrichen, nach dem
Burnout-  Test  mit

NHyCl

Der in Abbildung durch die schwarz durchscheinenden Fasern leicht grauliche Strich
wird durch den Burnout- Test eindeutig braun gefirbt. Vergleicht man die Ergebnisse der
beiden Burout- Verfahren miteinander, so kann festgestellt werden, dass der Strich in Ab-
bildung etwas heller erscheint. Dies bedeutet, dass das modifizierte Verfahren auch den
Strich mit Latex stérker verfarbt als jenes mit Ammoniumchlorid. Diesem Nachteil steht
der Vorteil einer vollstdndigen Schwirzung der Faser gegeniiber. Dadurch wird trotz der
Verfarbung des Strichs ein ausreichend guter Kontrast erreicht. Mit Ammoniumchlorid ha-
ben viele Fasern und Feinstoffcluster nach dem Burnout- Test einen dhnlich hellen Braunton
und kénnen somit nicht vom Strich unterschieden werden.

3.3.3 Ergebnis der Helligkeitanalyse

Die Verfarbung der Stérke und des Strichs wird auch in der Helligkeitsanalyse deutlich. Das
Ergebnis der Strichfarbung durch den Burnout- Test mit Ammoniumchlorid sowie mit dem
modifizierten Test ist im néchsten Diagramm ersichtlich.

Im Diagramm der Abbildung sind die Schwarzungsgrade der untersuchten Proben
vor und nach dem Burnout- Test dargestellt. Die Differenz zwischen den Werten vor und nach
dem Burnout- Test stellt die Verdunkelung durch die Einwirkung der Temperatur wihrend
der Verkohlung dar.

Beim Verfahren mit Ammoniumchlorid wurde der Strich mit Latex als Bindemittel nur gering
verfiarbt, der Schwirzungsgrad der Stéirke hingegen stieg durch die Verkohlung um ca. 20%
an.

Weites zeigt dieses Diagramm die Verdunkelung der Stéirke und des Strichs durch den modi-
fizierten Burnout- Test. Es ist ersichtlich, dass der Schwérzungsgrad des Striches mit Latex
als Bindemittel sowie auch der Stdrke nach dem modifizierten Burnout- Test deutlich hcher
liegt als beim Test mit Ammoniumchlorid. Der Schwérzungsgrad des Strichs steigt wahrend
der Verkohlung um ca. 26% an, jener der Stéiirke sogar um fast 50%.
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Abbildung 3.16: Verfarbung der Stirke sowie des Strichs mit Latex als Binder in Abhéngigkeit
der Burnout- Methode

3.4 Auswirkung der Verkohlungsdauer iiber die Zeit

In diesem Abschnitt soll der zeitliche Einfluss der Verkohlung niaher betrachtet werden. Fiir
ein optimales Ergebnis muss die Verkohlungsdauer so gew&hlt werden, dass alle Fasern ge-
schwirzt werden, der Strich jedoch so wenig wie moglich verfarbt wird. Fiir diese Untersu-
chung wurden Proben mit unterschiedlicher Verkohlungsdauer, beginnend bei 15 min angefer-
tigt, die Ergebnisse werden in den folgenden Abbildungen vorgestellt. Mithilfe der Helligkeits-
analyse wurde die Schwérzung der einzelnen Proben bestimmt, sowie eine Strukturanalyse
zur Bestimmung des Kontrastes durchgefiihrt.

Abbildung 3.17: Abbildung 3.18: Abbildung 3.19:
Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer
15 min 45 min 90 min

In diesen Abbildungen sind die Ergebnisse des Burnout- Tests bei unterschiedlicher Ver-
kohlungsdauer dargestellt. Nach einer Verkohlungsdauer von 15 min konnten noch keine Fa-
serschwérzung erreicht werden, diese erscheinen in verschiedenen Braunfirbungen. Nach 45
min ist bereits eine Faserverkohlung erkennbar, der Grofiteil der Fasern ist dennoch braun.
Ab einer Verkohlungsdauer von 90 min ist der gesamte Faseranteil der Probe vollstindig
geschwirzt und noch keine starke Strichverfirbung erkennbar.
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Abbildung 3.20: Abbildung 3.21: Abbildung 3.22:
Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer
120 min 180 min 210 min

Ab einer Verkohlungsdauer von 120 min kommt es zu einer zunehmenden Verdunkelung des
Streichs und somit zu einer Abnahme des Kontrastes zwischen Faser und Strich.

3.4.1 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse der Helligkeitsmessung der einzelnen LWC- Pro-
ben graphisch dargestellt. Zusitzlich zu den in Abbildung bis dargestellten Proben
wurden auch Versuche mit einer Verkohlungsdauer von 30, 60 min analysiert.
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Abbildung 3.23: Verédnderung der Helligkeit von Burnout- Proben iiber die Verkohlungsdauer

Die in den Abbildungen festzustellende Verdunkelung der Proben spiegelt sich im Ergebnis
der Helligkeitsanalyse wieder. Im Bereich zwischen 15 und 60 min verdunkeln die Proben am
stiarksten. Der Anstieg der Kurve in diesem Bereich ist hauptséichlich auf die Schwérzung des
Faserstoffes zuriickzufithren, der Einfluss der Verdunkelung des Strichs ist vernachléssigbar
gering. Ist der Grofiteil der Fasern vollstdndig verkohlt, nimmt die Steigung dieser Kurve
stark ab. Der leichte Anstieg der Kurve ab 90 min ist auf die Verdunkelung des Striches
zuriickzufiihren, welche auch in den Abbildungen deutlich erkennbar ist.
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Ergebnisse der Strukturanalyse

Je hoher die Verkohlungsdauer, desto intensiver werden die Fasern geschwérzt, wodurch auch
der Kontrast verbessert wird. Dieser Verlauf soll durch die Strukturanalyse gezeigt werden.

Mit zunehmendem Schwérzungsgrad des Fasermaterials steigt auch, sofern der Strich nicht
wesentlich gefarbt wird, der Kontrast zwischen Fasern und Strich, wodurch der Anteil an er-
kennbaren Strukturen zunimmt. Je mehr Strukturen in der jeweiligen Grofienordnung (Wel-
lenldnge A [mm]) erkennbar sind, desto hoher liegen die Werte der Kurve in diesem Bereich.

variance

0 RS
10 10° 10" 10 10
wiavelength A [mm)

Abbildung 3.24: Strukturanalyseergebnis des Verkohlungsverlaufes {iber die Zeit

Die in Abbildung [3.24) dargestellten Ergebnisse der Strukturanalyse zeigen den Einfluss
der Verkohlungsdauer auf die Sichtbarkeit von Strukturen an der Probenoberfléche.
Nach einer Verkohlungsdauer von 15 min sind wenig Strukturen erkennbar. Die Fasern, siehe
Abbildung sind zu diesem Zeitpunkt nur leicht gebrdunt und unterscheiden sich kaum
vom Strich. Der Kontrast zwischen Fasern und Strich ist sehr gering.
Fine Steigerung der Verkohlungsdauer bewirkt eine Verbesserung des Kontrastes, die Fasern
werden zunehmend geschwiirzt und unterscheiden sich deutlicher vom Strich, dadurch Mit
steigender Verkohlungsdauer werden die Fasern zunehmend geschwirzt ohne den Strich we-
sentlich zu beeinflussen. Je hoher der Schwirzungsgrad der Fasern, desto deutlicher wird der
Unterschied zum Strich, der Anteil an erkennbaren Strukturen steigt. Dieser Verlauf spiegelt
sich auch im Analyseergebnis zwischen 15 und 90 min wieder.
FEine vollstédndige Schwérzung der Fasern wird ab 90 min erreicht. Der Strichfarbung ist zu
diesem Zeitpunkt gering, wodurch ein hoher Kontrast zwischen Strich und Faserstoff erreicht
wird. Der Verlauf dieser Kurve bestétigt, dass bei einer Verkohlungsdauer von 90 min, durch
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den hohen Schwirzungsgrad der Fasern, sowie der geringen Féarbung des Strichs das beste
Kontrastergebnis erreicht wird.

Fine weitere Steigerung der Verkohlungsdauer bewirkt eine starke Verdunkelung des Strichs,
dadurch eine Verringerung des Kontrastes und eine Abnahme der erkennbaren Strukturen.

3.5 Auswirkung der Art der Verkohlung

Bei der Verkohlung wurden zwei verschiedene Methoden getestet. Hierbei handelt es sich um
die in Abschnitt bereits erwédhnte Verkohlung durch Warmestrahlung sowie die Verkoh-
lung durch Wérmestrahlung und Warmeleitung zwischen 2 Platten.

In Abbildung[2.19 und [2:20]sind die Ergebnisse der Verkohlung abgebildet. Es wird vermutet,
dass der direkte Kontakt der Probe mit den Metallplatten fiir die deutlich stérkere Verdun-
kelung des Strichs verantwortlich ist. Um den Unterschied quantifizieren zu kénnen wurde
eine Helligkeitsanalyse durchgefiihrt. Das Ergebnis der Analyse wird im Abschnitt [3.5.1] vor-
gestellt. Weiters wurde die Auswirkung der beiden Methoden auf den Kontrast mittels einer
Strukturanalyse untersucht. Die Ergebnisse der Analyse werden in Abschnitt[3.5.2) vorgestellt.

3.5.1 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

B LWC Probe nach modifiziertem Burnout Test
70
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Abbildung 3.25: Grauwerte der Helligkeitsanalyse der zwei untersuchten Verkohlungsmetho-
den

Bei der Verkohlung durch Kontakt wurde eine Schwiirzung von ca. 67% erreicht, der
Grad der Schwirzung ist um 8% hoher als bei einer Verkohlung durch Wirmestrahlung.
Da bei beiden Methoden eine vollstdndige Schwirzung der Faser erreicht wurde, ist das
unterschiedliche Ergebnis der Analyse auf eine stéirkere Verdunkelung des Striches durch die
Verkohlung zwischen 2 Platten zuriickzufiihren.
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Abbildung 3.26: Strukturanalyseergebnis der Verkohlung durch Kontakt- und
Warmestrahlung

3.5.2 Ergebnisse der Strukturanalyse

Die Verkohlung der Proben zwischen 2 Platten bewirkt eine deutlich stérkere Verdunkelung
des Strichs, im Verleich der Abbildungen und ist dies deutlich erkennbar. Durch
diese Verdunkelung verringert sich der Kontrast, wodurch auch weniger Strukturen sichtbar
sind. Das Ergebnis der Strukturanalyse zeigt eine deutliche Abnahme des Kontrastes durch
die Kontakt- Verkohlung.

3.6 Zweiseitigkeit des Strichs

In diesem Abschnitt soll auf die, mit dem modifizierten Burnout- Test sichtbare Zweiseitig-
keit des Strichs eingegangen werden. Der Unterschied des Strichbilds zwischen Oberseite und
Siebseite ist bei sdmtlichen Proben erkennbar, soll jedoch nur anhand einer LWC- Papier
Probe gezeigt werden.

Ein Vergleich dieser beiden Abbildungen zeigt einen deutlichen Unterschied beziiglich
der Strichabdeckung. An der Oberseite dieser Probe, dargestellt in Abbildung ist die
Strichabdeckung deutlich besser als an der Siebseite des Papiers.
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Abbildung 3.27: Oberseite eines Abbildung 3.28: Siebseite eines
LWC- Papiers nach dem Burnout- LWC- Papiers nach dem Burnout-
Test Test

3.6.1 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

Um feststellen zu konnen wie stark sich die Ober- und Siebseite der Probe unterscheiden,
wurde eine Helligkeitsanalyse durchgefiithrt. Je mehr Fasern an der Oberfliche vorliegen,
desto hoher ist der Wert der Schwérzung.
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Abbildung 3.29: Helligkeitsanalyse der Ober- und Unterseite einer mit dem modifizierten
Burnout- Test verkohlten LWC- Probe

Das Ergebnis der Helligkeitsanalyse, siehe Abbildung [3.29 bestéitigt die Zweiseitigkeit der
verkohlten Proben. Da auf der Siebseite der Probe mehr Fasern an der Oberfliche vorliegen,
erscheint diese dunkler, wodurch auch ein héherer Schwérzungsgrad gemessen wird. An der
Oberseite der Probe ist, wie in Abbildung[3.27]deutlich sichtbar mehr Strich, es liegen weniger
Fasern an der Oberfliche und der Schwirzungsgrad ist somit niedriger.
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3.6.2 Ergebnisse der Strukturanalyse

Mithilfe der Strukturanalyse soll der in den Abbildungen und sowie durch die
Helligkeitsanalyse ersichtliche Unterschied zwischen Ober- und Siebseite gezeigt werden.
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Abbildung 3.30: Strukturanalyseergebnis der Untersuchung auf Zweiseitigkeit

Der Unterschied zwischen Ober- und Siebseite ist durch die Strukturanalyse erkennbar.
An der Siebseite der untersuchten Probe ist wesentlich mehr Struktur erkennbar. Da das
aufgetragene Strichgewicht auf beiden Seiten identisch ist wird vermutet, dass die Streichfarbe
an der Siebseite in die Fasermatte eingedrungen ist und dadurch mehr Struktur sichtbar wird.
Der im Wellenléingenbereich von 300 m entstandene Peak der Siebseitenkurve kann nicht
erklart werden. Eine Untersuchung der Probe mit freiem Auge, sowie die Untersuchung der
Abbildung fiihrten zu keinem Ergebnis. Es wird jedoch vermutet, dass sich hier um einen
sehr undeutlich erkennbaren Abdruck von Siebmarkierungen handelt.

3.7 Burnout- Test bei verschieden gestrichenen Papieren

Bei diesen Versuchen ist das Rohpapier der einzelnen Proben identisch, der Strichauftrag
jedoch unterschiedlich. Der Burnout- Test wurde sowohl am Rohpapier selbst durchgefiihrt,
sowie auch bei einseitig gestrichenen, zweiseitig gestrichenen und zweiseitig gestrichenen, sa-
tinierten Papier durchgefiihrt.

Mit der Durchfiithrung des Burnout- Test am Rohpapier soll untersucht werden, ob eine
vollstdndige Verkohlung dieser Fasern erreicht werden kann. Durch einen Vergleich des un-
gestrichenen Papiers mit der Siebseite des einseitig gestrichenen Papiers sollen durch den
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Streichprozess bedingte Verdinderungen gezeigt werden. Weiters soll untersucht werden, ob
Unterschiede zwischen gestrichenem und satiniertem Papier durch den Burnout- Test sichtbar
gemacht werden konnen.

Abbildung 3.31: Ungestrichenes LWC- Rohpapier

Abbildung zeigt ein ungestrichenes LWC- Papier nach dem modifizierten Burnout-
Test. Der gesamte Faserstoff der Probe wurde vollstéindig geschwérzt, desahlb kann davon
ausgegangen werden, dass auch die Fasern des gestrichenen Papiers vollstdndig verkohlt wer-
den.

Die vereinzelt auftretenden weiflen Punkte sind Staubpartikel, welche sich wéhrend der Bild-
aufnahme auf der Probe ablegten.

In den néchsten beiden Abbildungen werden die Ober- und Siebseite der einseitig gestri-
chenen LWC- Probe miteinander verglichen. Der Strichauftrag erfolgte auf der Oberseite
des Papiers. Bei diesem Versuch soll untersucht werden, ob ein moégliches Durchschlagen der
Streichfarbe auf die Siebseite sichtbargemacht werden kann. Ein Vergleich der Siebseite mit
der ungestrichenen Probe soll auf mogliche Unterschiede, bedingt durch den Strichauftrag
hinweisen.

In Abbildung wird die Oberseite eines einseitig gestrichenes LWC- Papier nach dem
modifizierten Burnout- Test dargestellt. Es ist erkennbar, dass der Faserstoff vollsténdig ge-
schwirzt werden konnte. Je dunkler die Faser erscheint, desto weniger wird diese von Streich-
farbe bedeckt. Auf dem ersten Blick erscheint der Strich in verschiedenen Férbungen, wobei
dieser Effekt lediglich vom Durchscheinen der Fasern hervorgerufen wird.

Abbildung [3:33] zeigt die ungestrichene Seite des einseitig gestrichenen LWC- Papiers. Ver-
gleicht man diese Abbildung mit so ist eine Aufhellung erkennbar. Es wird vermutet,
dass der an der Oberseite aufgetragene Strich fiir diese Aufthellung verantwortlich ist. Ein
Eindringen der Streichfarbe in die Fasermatte wahrend des Strichauftrags konnte diesen Ef-
fekt erkléren.
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Abbildung 3.32: Oberseite des ein- Abbildung 3.33: Siebseite des einsei-
seitig gestrichenen Papiers tig gestrichenen Papiers

Bei den in Abbildung markierten Bereiche, kénnte es sich méglicherweise um Fehlerstel-
len in der Fasermatte des Rohpapiers handeln, die wihrend des Steichvorgangs ein Durch-
schlagen der Streichfarbe bewirken.

Weiters wurde dieses Papier auf mogliche Unterschiede zwischen gestrichener und satinierter
Probe untersucht. Hierfiir wurde eine zweiseitig gestrichene und eine zweiseitig gestrichene,
satinierte Probe miteinander verglichen. Beim Rohpapier dieser Proben handelt es sich um
das selbige wie in Abbildung

Abbildung 3.34: Zweiseitig gestri- Abbildung 3.35: Zweiseitig gestri-
chenes LWC- Papier nach dem chen und satiniertes LWC- Papier
Burnout- Test nach dem Burnout- Test

Vergleicht man die Abbildungen und miteinander, so ist eine Vergleichméssigung
der Oberflichenstruktur durch die Satinage erkennbar. Das unsatinierte Papier weist Unre-
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gelmissigkeiten in der Faserabdeckung auf, Bereiche mit geringerem lokalen Strichgewicht
erscheinen dunkler, da mehr Fasern an der Oberfliche liegen. Durch das Einwirken von ho-
hem Druck und Temperatur wihrend der Satinage wird der Strich verdichtet. Durch die
Steigerung der Dichte wird der Strich transparenter wodurch auch mehr Fasern sichtbar wer-
den.

Die mit dem Burnout- Test sichtbar gemachten Verinderungen am Papier durch die Satinage
sollen in Kapitel ] genauer untersucht werden.

3.7.1 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

Abhéngig von der Strichdicke unterscheiden sich die verkohlten Papiere im Schwirzungsgrad.
Je mehr Fasern an der Oberfliche vorliegen, bzw. je weniger Strich diese Fasern bedeckt, desto
hoher ist dieser Wert.

120

100 4 98,30 96,78
=
E 80
i
£ 52,87 56,17
B g 51,80
3
=
T 40 -
= W LWC-Papier
v

20 +

o -

Q\é ¢/‘J
o é/
& &
& & ¢ § #
E e & S &
P S & ¢
N N 2 &
A

Abbildung 3.36: Strukturanalyseergebnis der Untersuchung von verschieden gestrichenen Pa-
pieren

Durch die Verkohlung des Rohpapiers wird ein Schwirzungsgradvon 98,3% erreicht, die
Schwiirzung der Siebseite des 1- seitig gestrichenen Papiers ist um fast 2% niedriger. Vergleicht
man die Abbildung der Siebseite mit dem Rohpapier aus Abbildung so ist eine Aufhel-
lung erkennbar. Es wird vermutet, dass der an der Oberseite aufgetragene Strich wihrend
des Streichprozesses in die Fasermatte penetriert und dadurch an der Siebseite sichtbar wird.
Dies wiirde auch den héheren Schwirzungsgrad der Oberseite des 1- seitig gestrichenen Pa-
piers im Vergleich zur Oberseite des 2-seitig gestrichenen Papiers erkléren.

Die Satinage bewirkt gegeniiber des 2- seitig gestrichenen Papiers eine Erh6hung des Schwirzungsgrades
auf 56, 17%.
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Abbildung 3.37: Strukturanalyseergebnis der Untersuchung von verschieden gestrichenen Pa-
pieren

3.7.2 Ergebnisse der Strukturanalyse

Wie in Abbildung ersichtlich wurde das Rohpapier vollstéindig geschwiirzt. Ahnlich dem
Analyseergebnis von Zell- bzw. Holzstoff verlauft auch die Kurve der Rohpapierprobe relativ
flach, da aufgrund des geringen Kontrastes wenig Struktur erkennbar ist.

Die Siebseite des 1-fach gestrichenen Papiers ist laut Analyseergebnis mehr Struktur erkenn-
bar. Ein Vergleich der Abbildungen [3.31] und [3.33] zeigt, dass die Siebseite heller erscheint. Es
wird vermutet dass die Aufhellung durch ein Durchscheinen des an der Oberseite aufgetrage-
nen Strichs bewirkt wird, der Kontrast deshalb steigt und dadurch mehr Struktur erkennbar
ist.

Das Strukturanalyseergebnis der Oberseite des 1- seitig gestrichenen Papiers ist d&hnlich der
satinierten Probe, an der Oberseite des 2-seitig gestrichenen Papiers sind jedoch deutlich we-
niger Strukturen erkennbar. Es wird vermutet, dass beim einseitigen Strich, die Streichfarbe
tiefer in die Fasermatte eindringt als beim 2- seitigen Strich. Diese Penetration bewirkt eine
Abnahme der Strichdicke an der Oberfliche, wodurch mehr Fasern an der Oberfléche sichtbar
werden. Dieser Effekt konnte auch die in Abschnitt untersuchte Zweiseitigkeit erklaren.
Der Strichauftrag an der Ober- und Siebseite erfolgt in mehreren Schritten. Die Streichfarbe
der erstgestrichenen Seite penetriert stédrker in das Papier, wihrend bei der zweitgestriche-
nen Seite der bereits auf der gegeniiberliegenden Seite aufgetragene Strich der Penetration
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Abbildung 3.38: Vergroflerter Auschnitt des Strukturanalyseergebnisses der Untersuchung
von verschieden gestrichenen Papieren

entgegenwirkt.

Da die Strichdicke der zweitgestrichenen Seite hoher ist, sind mehr Fasern bedeckt, wodurch
auch weniger Struktur erkennbar ist.

Diese Vermutung kénnte die Ergebnisse der Strukturanalyse erkliaren, weitere Untersuchun-
gen wurden im Rahmen dieser Arbeit jedoch nicht durchgefiihrt.

Ein Vergleich der 2- seitig gestrichenen und 2- seitig gestrichen satinierten Probe zeigt eben-
falls deutliche Unterschiede im Verlauf der Kurve. Durch die Steigerung der Transparenz des
Strichs aufgrund der Satinage werden vorallem im kiirzeren Wellenldngenbereich mehr Struk-
turen durch die Analyse erkannt.

In Abbildung[3:38]ist das Ergebnis der Strukturanalyse aus Diagramm [3.37im Wellenléingenbereich
zwischen 1091 —10%8 detailiert abgebildet. Die vor der Satinage erkennbaren Ungleichméssigkeiten
der Faser- Strichverteilung im Groéflenbereich von ca. 6 mm, siehe Abbildung werden
auch durch die Strukturanalyse erkannt. Aufgrund dieser Unregelméssigkeiten steigt die Kur-

ve der 2- seitig gestrichenen Probe iiber jene der satinierten Probe.

3.8 Anwendung des Burnout- Tests an verschiedenen Papie-
ren

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse des Burnout- Tests verschiedener Papiere darge-
stellt und diskutiert. Es soll gezeigt werden, welche Ergebnisse diese Methode bei anderen
Papiersorten liefert. Es wurden Versuche mit Diinndruckpapier, einem zwei- sowie dreifach-
gestrichenen holzfreien Papier durchgefiihrt.
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3.8.1 Burnout- Test am Diinndruckpapier

Diinndruckpapier zeichnet sich durch hohe Opazitétswerte bei sehr niedrigen Fléchengewichten
aus. Die hier verwendeten Proben stammen von einem gestrichen Diinndruckpapier mit einer
fliichenbezogenen Masse von 60 [g/m?] Das Fasermaterial und die Strichrezeptur unterschei-
det sich vom bisher untersuchten LWC- Papier, deshalb sollen hier, mit dem modifiziertem
Burnout- Test, moglichen Ergebnisse vorgestellt werden. In den folgenden Abbildungen wird
die Ober und Siebseite des verkohlten Diinndruckpapiers dargestellt. Da keine genauen Infor-
mationen iiber dieses Papier vorhanden sind, kann nur vermutet werden, dass dieses Papier
aufgrund des ungleichméssigen Strichgewichts von Ober- und Siebseite, fiir den einseitigen
Druck bestimmt ist.

Abbildung 3.39: Oberseite des Abbildung 3.40: Siebseite des
Diinndruckpapiers Diinndruckpapiers

Abbildung zeigt die Oberseite des gestrichenen Diinndruckpapiers nach dem modifi-
zierten Burnout- Test. Der Faserstoff konnte zur Génze geschwirzt werden, ohne den Strich
merklich zu farben, wodurch ein guter Kontrast zwischen Faserstoff und Strich entsteht. Da
es sich um ein Diinndruckpapier handelt, ist der Anteil an Fiillstoffen hoher als bei LWC-
Papier, jedoch kann dieser nicht von der Strichfarbe unterschieden werden.

In Abbildung ist die Siebseite des Diinndruckpapiers dargestellt. Im Vergleich zur Ober-
seite ist das Strichgewicht wesentlich geringer, wodurch mehr Fasern an der Oberfléche sicht-
bar sind.

3.8.2 Burnout- Test am holzfrei gestrichenen Papier

Die hier untersuchten Graphikpapiere sind holzfrei gestrichene Papiere mit einem Flachengewicht
von 135 [g/m?]. Das Strichgewicht dieser Papiere ist deutlich hoher als jenes von LWC- Pa-
pieren. Je hoher das Strichgewicht des Papiers, desto schwieriger ist die Penetration des
Impréagniermittels in die Fasermatte.
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Zweifach gestrichenes, holzfreies Papier

Abbildung 3.41: zweifach gestrichenes holzfreies Papier nach dem modifizierten Burnout- Test

In Abbildung [3.41] ist ein zweifach gestrichenes, holzfreies Papier dargestellt. Trotz des
hohen Strichgewichts konnten die Fasern ausreichend imprégniert und verkohlt werden. Der
modifizierte Burnout- Test ist auch bei Papieren mit hohen Strichgewichten einsetzbar. Durch
die Verkohlung wurde der Strich teilweise braun geféirbt. Die verwendete Strichrezeptur ist
nicht bekannt, jedoch wird vermutet, dass an diesen Stellen ein hoheres Strichgewicht vorliegt.
Durch die fleckenartigen Verfirbungen des Strichs wird der Kontrast zwischen Faserstoff und
Strich teilweise verschlechtert, eine Aussage iiber die Strichverteilung sollte jedoch moglich
sein.

Dreifach gestrichenes, holzfreies Papier

Abbildung 3.42: dreifach gestrichenes holzfreies Papier nach dem modifizierten Burnout- Test
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Bei dieser Probe handelt es sich um ein dreifach gestrichenes holzfreies Papier. Im Ver-
gleich zu Abbildung sind nur sehr wenige Fasern an der Oberfliche zu sehen, die ge-
schwirzten Fasern scheinen lediglich durch. Auch in dieser Abbildung ist die fleckenartige
Verfarbung des Strichs sichtbar. Da die Fasern fast zur Génze mit Streichfarbe bedeckt sind
und der Strich selbst dieses fleckige Muster aufweist, sind weitere Untersuchungen bzgl. der
Strichverteilung auf diesem Papier nicht moglich.

3.9 Reproduzierbarkeit des modifizierten Burnout- Tests

Um die Reproduzierbarkeit des modifizierten Burnout- Tests zu untersuchen, wurden un-
abhingig voneinander 4 LWC- Proben nach der Durchfithrungsvorschrift in Abschnitt
verkohlt.

Vor jeder Durchfithrung wurde das Imprégniermittel, bestehend aus Brandschutzmittel und
10 Vol% Ethanol neu vorbereitet. Weiters wurde jede Probe vor der Durchfiihrung des Tests
fir 3 Stunden bei standardisierten Bedingungen klimatisiert, anschlieend erfolgte die Im-
priagnierung der Proben unter Vakuum fiir 30 min. Die imprégnierten Proben wurden abge-
gautscht, fiir 30 min bei 110°C vorgetrocknet und im Trockenschrank fiir 90 min bei 225°C
verkohlt.

Zur Untersuchung der Reproduzierbarkeit wurde eine Helligkeitsanalyse, sowie eine Struktur-
analyse durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen werden in den néchsten beiden
Abbildungen vorgestellt und diskutiert.
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Abbildung 3.43: dreifach gestrichenes holzfreies Papier nach dem modifizierten Burnout- Test

Schwiirzungsgrad [%]

In Abbildung ist das Ergebnis der Helligkeitsanalyse dargestellt. Aus diesem Ergeb-
nis geht hervor, dass alle 4 Proben einen beinahe gleichen Schwirzungsgrad aufweisen. Der
Differenz zwischen niedrigsten und hochsten Wert des Schirzungsgrades liegt bei 0,51%. Dies
bedeutet, dass die Durchfithrung des modifizierten Burnout- Tests einigermaflen dhnliche Er-
gebnisse liefert.

Um iiberpriifen zu kénnen, ob bei diesen 4 Proben gleich viel Struktur erkennbar ist, wurde
eine Strukturanalyse durchgefiihrt.
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Abbildung 3.44: dreifach gestrichenes holzfreies Papier nach dem modifizierten Burnout- Test

Auch dieses Ergebnis zeigt eine hohe Ahnlichkeit der 4 Proben, die Streuung der Ergebnis-
se ist relativ gering. Es wird vermutet, dass die Streuung der Ergebnisse aufgrund stuktureller
Unterschiede der einzelnen Proben entsteht.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass anhand der Ergebnisse aus Helligkeitsanalyse

und Strukturanalyse, die Durchfiihrung des modifizierten Burnout- Test, entsprechend der in
Abschnitt angefiihrten Anleitung eine hohe Wiederholbarkeit gewéhrleistet.
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Kapitel 4

Visualisierung der Verinderung des
Striches durch die Satinage mittels
Burnout- Test

In diesem Kapitel soll die Verdnderung des Striches von LWC- Papier durch die Satinage mit-
hilfe des Burnout- Tests untersucht werden. Fiir diese Untersuchungen wurde ausschliellich
der modifizierte Burnout- Test, Durchfiihrung laut Kapitel 2, angewandt.

Im ersten Teil sollen die Versuche mit schwarz gefdrbten Papier vorgestellt. Mithilfe die-
ses Papiers ist es moglich die Verdnderungen des Striches bedingt durch die Satinage ohne
Durchfithrung des Burnout- Tests darzustellen.

Im zweiten Teil wird auf die Auswirkung der Satinage anhand unterschiedlicher Proben, so-
wie unterschiedlicher Streichverfahren eingegangen. Bei diesen Proben wurde der modifizierte
Burnout- Test durchgefiihrt.

4.1 Auswirkung der Satinage auf schwarz gefiarbten Papier

In diesem Abschnitt wird die Auswirkung der Satinage mithilfe von schwarz gefirbten, un-
gestrichenen Papier mit einer flichenbezogenen Masse von 120[g/m?] untersucht.

Das verwendete, schwarz gefarbte Papier soll durch den Burnout- Test verkohlte Fasern si-
mulieren.

Auf dieses Papier wurde mithilfe des Laborrakels ein Strichgewicht von ca. 20 [g/m?] aufge-
tragen, die verwendete Strichrezeptur ist mit jener in Abschnitt identisch.

Nach dem Strichauftrag wurden die Proben satiniert. Hierfiir wurde ein im Labor des In-
stituts vorhandener Kalander verwendet. Dieser Kalander besteht aus einer angetriebenen
Gummiwalze und einer beheizten Stahlwalze. Das schwarz gefirbte Papier wurde bei ei-
nem Anpressdruck von 2000 [daN] und einer Temperatur der Stahlwalze von 90°C in 2
Durchgéngen satiniert. Die gestrichene Seite immer auf der Seite der Stahlwalze.

Fiir die Untersuchung wurde vom ungestrichenen Papier, vom gestrichenen Papier, sowie vom
satinierten Papier, jeweils eine Aufnahme im Mikroskop gemacht. Somit sollen Riickschliisse
auf die Strichverteilung am Rohpapier, sowie Anderungen durch die Satinage gemacht werden
konnen.

Um lokale Anderungen an der Oberfliche des Papiers durch die Satinage untersuchen zu
konnen, wurden die einzelnen Proben vor dem Strichauftrag mithilfe eines Lasers an meh-
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reren Stellen markiert. Diese Markierungen sind in Abbildung [4.Thls kleine Locher erkennbar.
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Abbildung 4.1: Schwarz gefirbtes, ungestrichenes Papier

In Abbildung [£.7] handelt es sich um das oben erwihnte schwarz gefiirbte, ungestrichene
Papier. Um die einzelnen Fasern des Rohpapiers sichtbar zu machen wurde fiir die Aufnahme
eine hohe Belichtungsdauer gewéhlt, weswegen die Fasern grédulich erscheinen.

Diese Aufnahme ldsst keine Aussage iiber die Topographie der Papieroberfliche zu, eine vi-
suelle Untersuchung der Probe ermdglicht jedoch eine Einteilung der Oberfliche in héhere
und tiefere Bereiche, welche in der Abbildung markiert wurden. Bei Markierung 1 handelt
es sich um eine, deutlich aus der Oberfliche herausragende Faser, in Markierung 2 wird ein
leicht erhobener Bereich und in Markierung 3 eine Vertiefung dargestellt.

Anhand dieser Markierungen sollen die durch den Burnout- Test sichtbar werdenden Aus-
wirkungen des Strichauftrags sowie der Satinage erklart werden.

Die folgende Abbildung zeigt das in Abbildung [A.1] dargestellte Rohpapier nach dem Stri-
chauftrag.

In Abbildung [4:2] ist eine ungleichméssiges Strichbild erkennbar, welches auf eine un-
gleichméssige Strichdickenverteilung schlieflen l4sst.
Diese Verteilung ist in erster Linie von der Topographie des Papiers abhéingig. Beim Rakel-
steichverfahren wird die iiberschiissige Streichfarbe von der Papieroberfliche abgerakelt, dies
bewirkt eine Egalisierung von Unebenheiten der Oberfliiche des Rohpapiers und eine daraus
resultierende Verbesserung der Oberflachengléitte.
Durch den Ausgleich dieser Unregelméssigkeiten des Rohpapiers entsteht eine unterschiedlich
dicke Strichschicht. Durch den Burnout- Test wird diese Unregelméssigkeit der Strichdicke
sichtbar, je heller ein Bereich der Oberfliche erscheint, desto hoher ist das Strichgewicht bzw.
die Strichdicke an dieser Stelle und umgekehrt.
Markierung 1 der Abbildung [4.2] zeigt wieder die aus der Oberfliche herausragende Faser. Da
diese von einer niedrigen Strichschicht bedeckt wird, erscheint sie deutlich dunkler.
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Abbildung 4.2: Schwarz gefirbtes Papier nach dem Strichauftrag mit dem Laborrakel

Die Strichdicke iiber der in Markierung 2 gezeigten Faser ist etwas hoher, wodurch die schwarz
gefirbten Fasern deutlich weniger durchscheinen.

Markierung 3 zeigt eine Stelle mit hohem lokalen Strichgewicht, das Durchscheinen der Fa-
sern ist sehr gering, wodurch dieser Bereich sehr hell erscheint.

Diese von der lokalen Strichdicke abhéingigen Farbidnderungen der Probenoberflache lassen
die Vermutung zu, dass eine Abschétzung der Strichdickenverteilung aufgrund dieser Farbun-
terschiede moglich sein kénnte. Fiir eine genauere Aussage sind jedoch noch weitere Unter-
suchungen erforderlich.

Um die Verdnderung des Strichbildes durch die Satinage néher zu untersuchen, wurde das in
Abbildung dargestellte gestrichene Papier satiniert. Das Ergebnis wird in der folgenden
Abbildung vorgestellt.

Abbildung 4.3: Schwarz gefiarbtes Papier nach der Satinage des Laborstriches

Ein Vergleich der Abbildungen [£.2] und zeigt eine deutliche Veréinderung des Strich-
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bildes durch die Satinage. Die gestrichen, satinierte Probe erscheint im Vergleich zur gestri-
chenen Probe deutlich dunkler, es sind wesentlich mehr Fasern sichtbar.

Im Kalander wird das gestrichene Papier einem hohen Druck und Temperatur ausgesetzt,
dies fithrt zu einer Komprimierung des Strichs und somit zu einer Zunahme der Strichdichte.
Der Dichteanstieg bewirkt eine Abnahme der Opazitét, der Strich wird transparenter, und
darunterliegende Fasern werden sichtbar.

Bei der in Markierung 1 gezeigten Faser ist keine Verdnderung der Farbung erkennbar, da die
Strichabdeckung sehr gering ist. Die Sichtbarkeit der Fasern in Markierung 2 wurde durch
die Satinage wesentlich verbessert. Durch die Transparenz des Strichs durch die Komprimie-
rung ist hier deutlich erkennbar. Auch in Markierung 3 ist nach der Satinage wesentlich mehr
Struktur sichtbar, durch das hohe Strichgewicht in diesem Bereich ist die Transparenz jedoch
deutlich geringer.

4.1.1 Ergebnisse der Helligkeitsanalyse

Die Ermittlung des Schwirzungsgrades mittels Helligkeitsanalyse soll Informationen des scharz
gefarbten Papiers liefern, sowie die Transparenzsteigerung durch die Satinage verdeutlichen.
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Abbildung 4.4: Vergleich der Schwirzungsgrade von ungestrichenem, gestrichenem sowie sa-
tiniertem, schwarz gefidrbten Papier

Das fiir diese Versuche verwendete schwarz geféirbte Papier erreicht einen Schwérzungsgrad
von 98,63%, das entspricht dem Wert des verkohlten Papiers nach dem Burnout- Test.
Wie erwartet ist der Schwirzungsgrad der gestrichenen Probe mit 26,37% am niedrigsten.
Die Analyse des Schwérzungsgrades der gestrichenen und satinierten Probe ergab ein Ergeb-
nis von 39,94%. Der um 13,5% hohere Schwirzungsgrad der satinierten Probe wird durch
eine Steigerung der Strichtransparenz aufgrund der Kompression im Kalander erreicht.

4.1.2 Ergebnisse der Strukturanalyse

Mithilfe der Strukturanalyse soll die Veranderung durch den Strichauftrag sowie der Satinage
verdeutlicht werden.
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Abbildung 4.5: Analyse struktureller Verdnderungen durch Strichauftrag und Satinage

Aufgrund er hohen Belichtungsdauer bei der Aufnahme des schwarz gefarbten Rohpapiers,
erscheinen die Fasern in verschiedenen Grauttnen. Dadurch ist die Struktur des Papiers deut-
lich erkennbar und das Ergebnis der Strukturanalyse entsprechend hoch.

Durch den Strichauftrag wird der Grofiteil der Fasern abgedeckt, nur wenig Struktur ist er-
kennbar, das Ergebnis der Analyse ist niedriger.

Die Steigerung der Strichtransparenz durch die Kompression des Strichs wihrend der Sati-
nage ist auch im Ergebnis der Strukturanalyse deutlich erkennbar. Da nach der Satinage, wie
Abbildung zeigt, deutlich mehr Fasern erkennbar sind werden auch durch die Analyse
mehr Strukturen erkannt.

Die bei einer Wellenlédnge von ca. 0,5 mm auftretenden Peaks weisen auf Rakelstreifen im
Strich hin. Durch die Satinage steigt die Transparenz des Striches, wodurch der im gestri-
chenem Papier noch sichtbare Rakelstreifen nach der Satinage undeutlich wird. Dies fiihrt
zu einer Abnahme der erkennbaren Struktur, weshalb auch der Peak des satinierten Papiers
niedriger ist als jener des gestrichenen Papiers.

Zusammenfassend kann man sagen, dass die Satinage das Erscheinungsbild der Burnout-
Proben deutlich verdndert. Obwohl die Satinage keine Verénderung der aufgetragenen Strich-
menge bewirkt, weisen die Ergebnisse der Helligkeits- und Strukturanalyse sowie der visuelle
Vergleich von gestrichenem und satiniertem Papier auf eine deutlich schlechtere Strichabde-
ckung hin.

Es wird vermutet, dass dieser Effekt auf eine Transparenzsteigerung aufgrund einer Verdich-
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tung des Strichs durch die Satinage zuriickzufiihren ist. Eine Abschétzung der Strichdicken-
verteilung von satinierten Papieren anhand von Farbunterschieden ist durch die Transparenz-
steigerung des Striches nicht moglich.

4.2 Vergleich zweier Streichverfahren und Strichrezpturen an
gestrichenem und satiniertem Papier mithilfe des Burnout-
Tests

In diesem Abschnitt soll eine Versuchsreihe, bestehend aus 3 unterschiedlich erzeugten LWC-
Papieren vorgestellt werden.

Die Rohpapiere dieser Proben wurden vom selben Hersteller bezogen, unterscheiden sich
jedoch im Streichverfahren sowie in der Zusammensetzung der Strichrezeptur.

Um den Einfluss der Satinage untersuchen zu kénnen, wurde jede dieser 3 Papiere kalandriert
und mit den gestrichenen Papieren verglichen.

Weiters sollen die mit dem modifizierten Burnout- Test verkohlten Proben untereinander
verglichen und auftretende Unterschiede diskutiert werden.

4.2.1 Strichauftrag und Strichrezeptur

In diesem Abschnitt sollen die Unterschiede im Streichprozess der untersuchten LWC- Pa-
piere vorgestellt und in der nachstehenden Tabelle zusammengefasst werden. Die Proben 01
und 02 der untersuchten Papiere wurden mit einem Free-Jet Blade Coater Streichaggregat
gestrichen. Bei diesem System wird der Strich iiber eine Spritzdiise auf die oberhalb laufende
Papierbahn aufgetragen und anschlieend mithilfe einer Klinge (Stiff- Blade) nivelliert. Die
Strichauftrag der Probe 03 erfolgte mit einer Filmpresse.

Die fiir den Strich verwendeten Pigmente sind CaCOs3 (70%) und Kaolin (30%). Der prozen-
tuelle Anteil der Pigmente ist bei allen 3 Proben identisch. Die Rezeptur unterscheidet sich
jedoch in der Wahl der Bindemittel. Fiir Probe 01 wurde ausschlieBlich Latex (9%) eingesetzt,
der Strich fiir Probe 02 und 03 beinhaltet sowohl Latex (7%) als auch modifizierte Stérke
(4%) als Bindemittel.

Probenbezeichnung | Free-Jet Blade | Film Press | Latex | mod. Stérke
Coater

Probe 01 * *

Probe 02 * * *

Probe 03 * * *

4.2.2 Validierung der gestrichenen und satinierten Proben

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse des Burnout- Tests der oben genannten LWC-
Papier vorgestellt. Anhand von Abbildungen der verkohlten Proben soll die Auswirkung
der Satinage untersucht, sowie mogliche Unterschiede aufgrund der Strichrezeptur und des
Streichverfahrens diskutiert werden.

51



Die néichsten Abbildungen [4.6] und [4.7) zeigen das Ergebnis des Burnout- Test der Probe
01 nach dem Strichauftrag sowie einer anschlieBenden Satinage.

Abbildung 4.6: Probe 01, gestriche- Abbildung 4.7: Probe 01, gestrichen
nes LWC- Papier und satiniertes LWC- Papier

Abbildung zeigt Probe 01, ein gestrichenes LWC- Papier nach der Durchfiihrung des
modifizierten Burnout- Tests.
Der mit einem Free-Jet Blade Coater aufgetragene Strich wurde sehr gleichméssig iiber die
Oberflache verteilt. Da ausschliellich Latex als Bindemittel eingesetzt wurde, ist die Farbung
des Strichs durch den Burnout- Test gering.
In Abbildung [4.7] wird das Ergebnis der Probe 01 nach der Satinage gezeigt. Durch die
Komprimierung des Strichs wihrend der Satinage wird der Strich transparenter, wodurch ein
hoherer Anteil an geschwérzten Fasern durchscheint.

B0t (R

L 1mm L Jmm
Abbildung 4.8: Probe 02, gestriche- Abbildung 4.9: Probe 02, gestrichen
nes LWC- Papier und satiniertes LWC- Papier
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Das in Abbildung [1.§] gezeigte LWC- Papier, Probe 02, unterscheidet sich in der Strich-
zusammensetzung von Probe 01. In der fiir Probe 02 eingsetzten Streichfarbe wird sowohl
Latex als auch modifizierte Starke als Bindemittel eingesetzt. Vergleicht man die Strichfarbe
von Probe 02 mit jener von Probe 01, ist die bereits in Kapitel erwihnte Verfarbung von
Stérke durch den modifizierten Burnout- Test erkennbar. Trotz des verringerten Kontrastes
ist eine Abschitzung der Strichdickenverteilung moglich.

Abbildung [4.9] zeigt Probe 02 nach der Satinage, auch hier ist eine Steigerung der Strichtrans-
parenz erkennbar, der Strich sieht, obwohl die Strichdicke vor und nach der Satinage gleich
ist, sehr unterschiedlich aus.

0 2 0 5

L Jmm L Jmm
Abbildung 4.10: Probe 03, gestriche- Abbildung 4.11: Probe 03, gestri-
nes LWC- Papier chen und satiniertes LWC- Papier

Auch der Vergleich von Abbildung [£.10] und [£.11] der gestrichenen und satinierten Probe
03 zeigt eine deutliche Steigerung der Strichtransparenz. Aufgrund des verstirkten Durch-
scheinens geschwérzter Fasern erscheint die satinierte Probe wesentlich dunkler.
Der Unterschied zwischen Probe 03 und 02 liegt im verwendeten Streichaggregat. Der Strich
von Probe 02 wurde mittels Free-Jet Blade Coater aufgetragen und mit einem Stiff- Blade
nivelliert, fiir Probe 03 wurde jedoch eine Filmpresse verwendet.
Die Regelung der Strichmenge an der Auftragswalze der Filmpresse erfolgt mit einem glatten
Stab (Roll- Blade). Wéhrend des Strichauftrags iiber die Auftragswalze kommt es zu einem
tropfenformigen Abspalten des Strichs, wodurch ein welliges Strichmuster (Orange Peel) sie-
he am Papier entsteht. Dieses Muster wird nach dem Burnout- Test der gestrichenen
Probe deutlich sichtbar. Durch die zunehmende Strichtransparenz aufgrund der Satinage ist
dieses Muster in Abbildung [£.11] nur mehr schlecht erkennbar.

4.2.3 Analyse der Strutkurinderung durch die Satinage

Wie bereits bei den Versuchen mit schwarz gefarbten Papier in Abschnitt soll auch bei
diesen Proben die Verdnderung der Struktur mithilfe der Strukturanalyse gezeigt werden.
Durch die Satinage wird ein hoherer Anteil an geschwérzten Fasern sichtbar.
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Abbildung 4.12: Strukturanalyseergebnisse der Probe 01 bis 03

Das Ergebnis der Strukturanalyse in Abbildung[4.12)zeigt bei allen 3 Proben eine deutlich
Verédnderung durch die Satinage. Wie in den Abbildung bereits erkennbar, sind nach der
Satinage wesentlich mehr Fasern sichtbar, wodurch auch bei der Analyse mehr Strukturen
erkennbar werden.

Ein deutlicher Unterschied zeigt sich im Vergleich der Ergebnisse von Probe 01 mit Probe
02 und 03, die Maxima der Ergebniskurven liegen deutlich hcher. Da in der Strichrezeptur
fiir Probe 01 ausschliefllich Latex als Bindemittel eingesetzt wurde, fiarbte sich der Strich
wéhrend der Verkohlungsphase des modifizierten Burnout- Tests deutlich weniger. Dadurch
wird ein hoher Kontrast erreicht und ein hoherer Anteil an feinen Strukturen durch die
Analyse erkannt.

In der Streichfarbe von Probe 02 und 03 wurde neben Latex auch modifizierte Stéirke als
Bindemittel eingesetzt. Aufgrund der Anwesenheit der Stérke farbte sich der Strich wihrend
des Burnout- Tests stérker, ein deutlich niedrigerer Kontrast wurde erreicht und somit sind
auch bei der Analyse weniger feine Strukturen erkennbar.

54



Kapitel 5

Anwendung des Burnout- Tests auf
SCA- Papieren

In diesem Kapitel soll die Anwendung des modifizierten Burnout- Test an SCA- Papieren
vorgestellt werden. Es sollen die einzelnen Parameter der Durchfiithrung erldutert werden,
sowie einige Ergebnisse vorgestellt und diskutiert werden.

Die bisherigen Versuche mit dem modifizierten Burnout- Test wurden hauptséchlich mit
LWC- Papieren durchgefiihrt. Das Ziel dieser Versuche war es, mit Hilfe des Burnout- Test die
Strichverteilung am Papier sichtbar zu machen. Dafiir war es notwendig, einen ausreichend
guten Kontrast zwischen Faserstoff und Strich zu erzielen.

In diesem Teil der Arbeit soll versucht werden, die Fiillstoffverteilung bei SCA- Papieren
mithilfe des Burnout- Tests sichtbar zu machen.

Im Rahmen der Dissertation von Voura [4] wurde die Verkohlung von SCA- Papieren zur
Analyse der Fiillstoffverteilung mittels Burnout- Test mit Brandschutzmittel erstmals durch-
gefithrt. Ausgehend von dieser Arbeit wurde die Verkohlung von SCA- Papier mit Brand-
schutzmittel als Imprégniermittel untersucht und einige Durchfithrungsparameter verdndert.

5.1 Durchfiihrung des modifizierten Burnout- Tests bei SCA-
Papier

In diesem Abschnitt soll kurz auf die Durchfiihrung des modifizierten Burnout- Test bei SCA-
Papieren eingegangen werden. Dabei sollen die von Voura festgelegten, sowie die im Rahmen
dieser Arbeit angewandte Durchfithrungsparameter vorgestellt werden.

5.1.1 Durchfiihrung des Burnout- Test mit Brandschutzmittel

Die Parameter, der von Voura vorgestellten Durchfithrung des Burnout- Tests mit Brand-
schutzmittel wurden bereits in Kapitel besprochen, sollen hier jedoch nocheinmal zusam-
mengefasst werden.

Die Imprignierung des Papiers mit dem Brandschutzmittel erfolgt fiir die Dauer von 4 min.
Anschlielend werden die Proben zwischen 2 Léschpapierblitter abgegautscht um den Grof-
teil der Fliissigkeit zu entfernen und luftgetrocknet. Nach der Trocknung werden die Proben
bei 300°C fiir die Dauer von 5 min verkohlt.
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5.1.2 Durchfiihrung des modifizierten Burnout- Tests

Da wihrend der Untersuchungen fiir diese Arbeit aus technischen Griinden eine Verkohlung-
stemperatur von 300°C nicht erreicht werden konnte, mussten die Durchfiithrungsparameter
verdindert werden um ein gutes Ergebnis zu erzielen.

Es stellte sich heraus, dass die Anwendung des modifizierten Burnout- Tests nach den in
Abschnitt beschriebenen Parametern fiir eine vollstdndige Verkohlung von SCA- Papier
ausreichend gute Ergebnisse liefert.

Die Durchfithrung des modifizierten Burnout- Tests soll hier nocheinmal kurz beschrieben
werden, dazu siehe auch Abschnitt

Als Imprégniermittel wurde eine Mischung aus Brandschutzmittel Fucam Pappe/Papier mit
10 Vol% Ethanol verwendet. Die Probengrofe richtet sich nach den Abmessungen des fiir die
Verkohlung benétigten Metallgestells. In dieser Arbeit wurde eine Probengrofie von [80260mm)|
gewihlt.

Die Imprégnierung der Proben erfolgt fiir die Dauer von 30 min und setzt sich aus drei Pha-
sen zusammen. In der ersten und dritten Phase werden die Proben fiir 10 min unter Vakuum
impréagniert, die zweiten Phase erfolgt unter atmosphérischem Druck.

Nach der Impragnierung werden die Proben zwischen 2 Loschpapierblatter abgegautscht und
im Trockenschrank fiir 30 min bei 110°C getrocknet.

Fiir die Verkohlung werden die getrockneten Proben in ein Metallgestell eingespannt, sodass
der Grof3teil der Flache durch Wérmestrahlung verkohlt werden kann. Die Verkohlung selbst
erfolgt in einem Trockenschrank bei 225°C fiir die Dauer von 90 min.

5.2 Ergebnisse des modifizierten Burnout- Tests bei SCA- Pa-
pier

In diesem Abschnitt soll das Ergebnis des Burnout von SCA- Papier vorgestellt und mit dem
Ergebnis des Burnout- Tests mit Ammoniumchlorid verglichen werden.

Weiters wird die Schwirzung des Papiers in Abhéngigkeit von der Verkohlungsdauer un-
tersucht und dargestellt. Um diese Ergebnisse quantifizieren zu kénnen wurde eine Hellig-
keitsanalyse sowie eine Strukturanalyse durchgefiihrt, deren Ergebnisse ebenfalls vorgestellt
werden.

5.2.1 Vergleich zwischen modifiziertem Burnout und Burnout mit Ammo-
niumchlorid

In diesem Abschnitt sollen die Ergebnisse der Verkohlung von SCA- Papier mit Ammonium-
chlorid sowie mit Brandschutzmittel verglichen werden.

Es soll sowohl auf die Faserschwiirzung als auch auf die Sichtbarkeit der Fiillstoffverteilung
eingegangen werden.

Abbildung zeigt eine SCA- Papierprobe nach dem Burnout- Test mit Ammonium-
chlorid. Da nach einer Verkohlungsdauer von 6 min keine Schwirzung des Papiers erreicht
werden konnte, wurde diese auf 60 min erhéht. Dadurch konnte zumindest ein Teil der Fasern
geschwirzt werden, ein Teil liegt weiterhin als braune Faser vor. Eine weitere Erhéhung der
Verkohlungsdauer brachte keine Verbesserung.
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Abbildung 5.1: SCA-Papier nach Burnout- Test mit Ammoniumchlorid und einer Verkoh-
lunsdauer von 60 min

Der Kontrast zwischen Faser und Fiillstoff ist aufgrund der nicht vollstdndig geschwirzten
Fasern nicht optimal, wodurch keine genaue Aussage iiber die Fiillstoffverteilung getroffen
werden kann.

Die relativ gut erkennbaren weif3 bis griulichen Bereiche in dieser Abbildung kénnten méglicherweise
durch Fiillstoffe gebildet werden. Es wird jedoch vermutet, dass an diesen Stellen der Faser-
stoff nicht gefirbt wurde und somit das Ergebnis verfilscht. Beim Burnout- Versuch von
reinem Holzstoff, sieche Abbildung wurde ein grofler Anteil der Fasern nicht verkohlt,
sondern lagen nahezu unverfirbt vor.

Aufgrund dieser Erkenntnisse kann mit dieser Burnout- Methode keine genaue Aussgage iiber
die Fiillstoffverteilung getroffen werden.

Aus diesem Grund wurde das SCA- Papier mithilfe des modifizierten Burnout- Tests verkohlt.
Das Ergebnis dieses Versuches ist in der néchsten Abbildung ersichtlich.

In Abbildung ist das Ergebnis des modifizierten Burnout- Tests dargestellt. Es ist

deutlich erkennbar, dass der gesamte Faserstoff vollstindig geschwirzt werden konnte. Bei
den in der Abbildung grau erscheinenden Stellen vermuten wir, das es sich um Fillstoffe
handelt.
Es handelt sich um Fiillstoffe die sich nach der Blattbildung an der Oberfliche des Papiers
angesammelt haben, ein grofler Anteil der Fiillstoffe wird von den geschwérzten Fasern ver-
deckt und ist daher in der Abbildung nicht sichtbar. Aufgrund des hohen Schwirzungsgrades
der Fasern ist das Durchscheinen darunterliegender Fiillstoffe auszuschlieflen.

5.2.2 Schwirzung von SCA- Papier in Abhingigkeit der Verkohlungsdauer

In diesem Abschnitt soll der Einfluss der Verkohlungsdauer auf den Schwérzungsgrad von
SCA- Papier gezeigt werden. Um den Verlauf der Schwéirzung zu quantifizieren wurde eine
Helligkeitsanalyse durchgefiihrt.

Da sich das SCA- Papier vorallem zwischen den ersten 5 bis 10 min der Verkohlung stark
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Abbildung 5.2: SCA-Papier nach dem modifizierten Burnout- Test

farbt wird dieser Verlauf pro Minute dargestellt. Weiters sollen die Ergebnisse nach 60, 90
und 120 min vorgestellt werden.

Abbildung 5.3: Abbildung 5.4: Abbildung 5.5:
Verkohlungsdauer 5 Verkohlungsdauer 6 Verkohlungsdauer 7
min min min

Vorallem in den ersten 10 min verdndert sich die Farbung der Fasern deutlich. Die zu
Beginn noch hellbraunen Fasern werden mit zunehmender Verkolhlungsdauer dunkler. Die
starkste Farbung ist zwischen einer Verkohlungsdauer von 5 auf 6 min, siehe Abbildung
und [5.4] zu beobachten. Nach 6 min sind die Fasern bereits dunkelbraun, teilweise bereits
schwarz.

Die in Abbildung [5.5] dargestellte Probe wurde fiir 7 min verkohlt, zu diesem Zeitpunkt sind
die Fasern bereits teilweise stark geschwirzt und der Fiillstoff schon sichtbar.

Aus Abbildung bis geht hervor, dass die Schwirzung der Fasern nur mehr sehr
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Abbildung 5.6: Abbildung 5.7 Abbildung 5.8:
Verkohlungsdauer 8 Verkohlungsdauer 9 Verkohlungsdauer
min min 10 min

langsam zunimmt. Fasern, die an der Probenoberfliche liegen sind bereits vollstindig ge-
schwirzt, wihrend tiefer liegende Bereiche noch dunkelbraun sind. Eine genaue Aussage iiber
die Fiillstoffverteilung ist zu diesem Zeitpunkt noch nicht moéglich, hierfiir ist eine vollstandige
Verkohlung erforderlich.

Abbildung 5.9: Abbildung 5.10: Abbildung 5.11:
Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer Verkohlungsdauer
60 min 90 min 200 min

Eine wesentliche Verbesserung des Schwérzungsgrades der Fasern konnte erst nach einer
Verkohlungsdauer von 60 min erreicht werden. Dieses Ergebnis wird in Abbildung [5.9] darge-
stellt. Eine vollstdndige Verkohlung konnte auch nach 60 min nicht erreicht werden. Faserteile
in den tieferen Schichten weisen auch noch zu diesem Zeitpunkt eine dunkelbraune Farbung
auf. Durch eine Erhéhung der Verkohlungsdauer auf 90 min, sieche Abbildung konnen
auch diese Faserteile weitgehend geschwirzt werden.

Versuche haben gezeigt, dass ab diesem Zeitpunkt keine wesentlichen Verbesserungen erreicht
werden kann, im Vergleich mit Abbildung ist dies deutlich zu sehen.

Ein weiterer Effekt, der mit zunehmender Verkohlungsdauer deutlicher wird, ist dass Mar-
kierungen sichtbar werden.

Ob mithilfe des Burnout- Tests der gesamte an der Oberfliche liegende Fiillstoffanteil sicht-
bar gemacht werden kann erfordert weitere Untersuchungen, die im Rahmen dieser Arbeit
nicht durchgefiihrt werden.
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Helligkeitsanalyse

Da ab einer Verkohlungsdauer von ca. 10 min eine Zunahme der Schwérzung der Proben mit
dem freien Auge nur mehr schwer zu erkennen ist, wurde eine Helligkeitsanalyse durchgefiihrt.
Diese soll den zunehmenden Schwirzungsgrad der Proben iiber die Zeit darstellen und in
weiterer Folge zeigen, zu welchen Zeitpunkt die Verkohlung abgebrochen werden kann.
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Schwirzung[%]
o
3

—4—verkohlungvon
85 + SCA-Papier

T T T
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Verkohlungsdauer [min]

Abbildung 5.12: Verkohlungsverlauf iiber die Zeit

Aus diesem Diagramm geht deutlich hervor, dass mit zunehmender Verkohlungsdauer die
Schwirzung der Proben zunimmt. Die stérkste Zunahme des Schwérzungsgrades erfolgt in den
ersten 6 min der Verkohlung. Bereits nach 5 min konnte eine Schwirzung von 84,5% erreicht
werden, welche nach einer Verkohlungsdauer von 6 min iiber 96% liegt. Diese Verinderung
ist auch in den Abbildungen [5.3| und [5.4] deutlich erkennbar. Nach 6 min nimmt die Steigung
zwischen den einzelnen Punkten jedoch ab und es sind immer lingere Verweilzeiten im Tro-
ckenschrank nétig um eine sichtbare Zunahme des Schwérzungsgrades zu erreichen. Durch
eine Verkohlungsdauer von 90 min konnte ein Schwirzungsgrad von ca. 99% erreicht werden.
Obwohl die Schéirzung nach einer Verkohlung von 90 min weiterhin zunimmt, soll diese hier
abgebrochen werden da, wie der Vergleich der Abbildungen und zeigt, ab diesem
Zeitpunkt keine deutlich zunehmende Faserschwérzung erreicht wird.

Strukturanalyse

Um Verédnderungen der Struktur wiahrend der Verkohlung untersuchen zu kénnen wurde eine
Strukturanalyse durchgefiihrt.

Aus Diagramm [5.13|ist eine Abnahme der Struktur mit zunehmender Verkohlungsdauer
erkennbar. Aufgrund des steigenden Schwarzungsgrades der Fasern verschwinden die Kontu-
ren der Einzelfasern, womit sich auch die erkennbaren Strukturen verringern.

Auffallend ist auch der Peak der einzelnen Kurven im Bereich zwischen 3 bis 4 mm. Diese
Spitzen weisen auf einen Markierungen, welche auch in Abbildung erkennbar sind. Das
es sich hierbei um einen Siebabdruck handelt, zeigt sowohl die Gréenordung in der sich die
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Abbildung 5.13: Verkohlungsverlauf iiber die Zeit

Peaks befinden, sowie auch die Tatsache das dieser in jeder Kurve vorhanden ist.

Vergleicht man die einzelnen Kurven untereinander, so kann man eine laufenden Zu- und Ab-
nahme erkennbarer Strukturen feststellen. So sind beispielsweise, nach einer Verkohlungsdau-
er von 8 min deutlich mehr Strukturen erkennbar als nach 7 min, wobei zuvor eine steigende
Verkohlungsdauer eine Abnahme dieser bewirkte. Die genaue Ursache dieser Schwankungen
konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht festgestellt werden. Da jedes analysierte Ergebnis der
Verkohlungsdauer von einer eigenen Probe stammt, wird von Unregelméfigkeiten der Proben
untereinander ausgegangen. Dies konnten auch Inhomogenititen der Fiillstoffverteilung sein.
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Kapitel 6

Analyse des Brandschutzmittels

Das im Rahmen dieser Arbeit verwendete Brandschutzmittel Fucam - Pappe/Papier wurde
von der Firma Endotherm bezogen.

Da es sich hierbei um ein kommerzielles Produkt handelt sind keine Informationen iiber die
Zusammensetzung dieses Mittels vorhanden.

Da eine Anderung der Rezeptur von Seiten des Herstellers das Ergebnis des modifizierten
Burnout- Tests beeintrichtigen konnte, wurde mithilfe des Institutes fiir Analystische Chemie
und Lebensmittelchemie der Technischen Universitit Graz versucht, die Einzelkomponenten
des Brandschutzmittels zu analysieren.

Die vom Hersteller bekannten physikalischen und chemischen Produktdaten sind in folgender
Tabelle zusammengefasst.

physikalische und chemische Eigenschaften

Aggregatzustand fliissig

Geruch geruchlos

Farbe farblos
Viskositit 1,7 ¢St
Siedebereich ca. 100°C bei Normaldruck
Dichte 1,23 g/em?

pH- Wert 6,5
Wasserloslichkeit unbegrenzt

Die Untersuchung des Brandschutzmittels nach Einzelkomponenten erfolgte mit folgen-
den Analysemethoden

Trockenriickstandsmessung

Potentiometrie

qual. Nachweisreaktionen

UV-Vis Spektrometrie

IR~ Spektrometrie
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Um diese Untersuchungen durchfithren zu kénnen wurden Referenzmuster der Einzelkom-
ponenten benétigt, da diese jedoch nicht bekannt waren wurden aufgrund von Information
verschiedener Chemikalienlieferanten folgende 4 Muster gewahlt.

e Ammoniumpolyphoshat (CAS: 68333-79-9)

e Diammoniumphosphat (CAS: 7783-28-0)

e Monoammoniumdihydrogenphosphat (CAS: 7722-76-1)

e Monoammoniumphoshat

Mithilfe dieser Analysemethoden und der gewéhlten Referenzmuster konnten folgende
Informationen iiber das Brandschutzmittel gewonnen werden:

1.

Das Eucam Brandschutzmittel besteht aus einer wéssrigen Losung der Dichte 1,23 g/mL
mit einer Trockensubstanz von 28,05 g/ L.

Samtliche Bestandteile sind wasserloslich.

Die Losung enthélt eine Mischung aus Diammoniumphosphat (N Hy)e H PO4 und mono-
Ammoniumdihydrogenphosphat N HyHoPQO,. Das Mischungsverhéltnis wird automa-
tisch durch den pH- Wert der Losung bestimmt. Der pH- Wert der gebrauchsfertigen
Losung betragt 6,5.

Das Vorhandensein von Stérke ist in der Losung nachzuweisen.

Ammoniumpolyphosphat der Zusammensetzung entsprechend der mitgelieferten Refe-
renzsubstanz ist nicht hinreichend wasserloslich und somit praktisch nicht vorhanden.

Die Summe der Massenanteile von Diammoniumphosphat, Monoammoniumdihydro-
genphosphat, Ammoniumpolyphosphat und Stérke betrégt somit 28,05 g/L. Die ex-
akten Anteile der einzelnen Substanzen sind aufgrund fehlender Referenzmuster nicht
ermittelt.
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Kapitel 7

Zusammenfassung und Ausblick

7.1 Zusammenfassung

Untersuchungen haben ergeben, dass sich das verwendete Brandschutzmittel Eucam Pap-
pe/Papier eindeutig besser zur Verkohlung von Fasern eignet als Ammoniumchlorid. Die
Mischung aus Brandschutzmittel mit 10 Vol% Ethanol, sowie einige weitere Verdnderungen
im Bereich der Imprégnierung, Vortrocknung und Verkohlung ist es gelungen, holzfreie als
auch holzhaltige Papiere vollsténdig zu verkohlen.

Die Untersuchung des modifizierten Burnout- Test an gestrichenem Papier (LWC) hat gezeigt,
dass die Fasern vollstdndig geschwérzt werden kénnen, ohne die Farbe des Striches wesentlich
zu beeinflussen. Dadurch entsteht ein guter Kontrast zwischen Strich und Fasermaterial.
Mit den erhaltenen Ergebnissen ist es moglich, die Verteilung des Striches am Papier zu vi-
sualisieren, wodurch in weiterer Folge unter anderem die Auswirkung in der Strichverteilung
auf die Bedruckbarkeit untersucht weren kénnen. Weiters ist iiber eine Messung der Farbin-
tensitdt der durch den Strich durchscheinenden Fasern eine Abschétzung der Strichdicke und
somit der Strichdickenverteilung am Papier moglich.

Die Untersuchung von gestrichenen und gestrichen satinierten Papier mithilfe des Burnout-
Tests haben ergeben, dass die Einwirkung von hohem Druck und Temperatur durch die Sa-
tinage eine Verdichtung des Striches bewirkt. Aufgrund dieser Verdichtung wird der Strich
transparenter, wodurch ein héherer Anteil der geschwérzten Fasern durchscheint, die Abschétzung
der Strichverteilung am Papier wird dadurch ungenauer.

Die Anwendung des Burnout- Tests an ungestrichenem Papier (SC) brachte ebenfalls gute
Ergebnisse. Bei gleicher Durchfithrung des Tests wie bei gestrichenem Papier, konnte das
Fasermaterial vollsténdig verkohlt werden, ohne den Fiillstoff wesentlich zu beeinflussen. Je-
doch konnte im Rahmen dieser Arbeit keine genaue Aussage iiber die Visualisierung der
Fiillstoffverteilung gemacht werden.

7.2 Ausblick

Mithilfe der durch die Analyse des Brandschutzmittels Eucam Pappe/Papier erhaltenen In-
formationen, soll versucht werden, ein Impréigniermittel herzustellen welches die gleichen
Ergebnisse wie das kommerzielle Produkt liefert. Das Ziel dieser Untersuchungen ist es, von
etwaigen Anderungen der Zusammensetzung des Brandschutzmittel von Seiten des Herstel-
lers unabhéngig zu sein.
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Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen haben gezeigt, dass die Strich-
verteilung, sowie die Strichdickenverteilung mithilfe des Burnout- Tests sichtbar gemacht
werden kann. In weiterer Folge soll versucht werden, eine bildanalytische Methode zu entwi-
ckeln mit welcher iiber die Féarbung des Striches die Strichdicke berechnet werden kann.
Weiters sollen Untersuchungen im Bereich der Visualisierung der Fiillstoffverteilung durch-
gefithrt werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Moglichkeit gefunden, das Fasermate-
rial vollstdndig zu schwérzen, jedoch sind weitere Untersuchungen notwendig um eine genaue
Aussage tiber die Fiillstoffverteilung treffen zu kénnen.

Im Bereich der Bildaufnahmetechnik sind ebenfalls Verbesserungen erforderlich. Durch die
relativ hohe Aufnahmedauer der Burnout- Proben mittels der Infinite Focus Methode, la-
gern sich Staubpartikel an der Probenoberfliche ab, welche das Ergebnis der Analyse beein-
trachtigt. Durch Installation einer Abdeckung im Aufnahmebereich sollen diese Ablagerungen
verhindert werden.
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