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Kurzfassung

Die Bedeutung von Materialien aus nachwachsenden Rohstoffen hat in den letz-
ten Jahren erheblich zugenommen. Moderne, leistungsfihige Werkstoffe miissen
nicht mehr ausschliefilich aus synthetischen Materialien hergestellt werden. Fa-
sern aus Holz und anderen pflanzlichen Nicht-Holz-Naturfasern bieten gentigend
Potential, um diese Anforderungen zu erfiillen. Fiir eine umfassende Beurteilung
der Zusammenhange zwischen den Eigenschaften und der Struktur der Fasern in
diesen Werkstoffen ist eine Charakterisierung der Mikrostruktur unerlasslich.

Eine Optimierung der Eigenschaften kann nur durch das Verstandnis der Struk-
tur der Fasern und der daraus hergestellten Faserwerkstoffe gewéahrleistet wer-
den. Wichtig ist hierbei insbesondere die Moglichkeit, sowohl qualitative als auch
quantitative Untersuchungen durchfiihren zu kénnen.

Im Rahmen dieser Arbeit werden elektronenmikroskopische und mikrotomo-
graphische Methoden zur Untersuchung der Struktur von so genannten Naturfa-
serwerkstoffen vorgestellt und miteinander verglichen.

Verfahren der Raserelektronenmikroskopie (REM), Transmissionselektronenmi-
kroskopie (TEM), Umweltrasterelektronenmikroskopie (ESEM) und der Mikroto-
mographie (UCT) wurden fiir die Beurteilung von Naturfaserwerkstoffproben ein-
gesetzt. Einen Schwerpunkt der Untersuchungen bildete die Mikrotomographie
von mitteldichten Faserplatten (MDF), die als Grundlage fiir eine eingehende drei-
dimensionale Bildanalyse genutzt wurde.

Im Zusammenhang mit der Untersuchung der Faserstruktur wurde versucht,
die Klebharzverteilung auf den Fasern mit Hilfe der vorgestellten Methoden qua-
litativ und quantitativ auszuwerten. Erganzt werden die Arbeiten durch die Prii-
fung der mechanischen Eigenschaften der Faserplatten und einer Simulation der
Permeabilitit und der Warmeleitfahigkeit an den gewonnenen Tomographieda-
ten.



Inhaltsverzeichnis

1 Einfiihrung 10
1.1 Hintergrund . . . . ... ... .. ... . ... . 10

12 Zielsetzung . . . . . .. ... ... 11

2 Naturfasern 13
2.1 Begriffe und Hintergriinde . . . . . .. ... ... ........... 13
22 Holz. .. . . . e 21
2.3 Nicht-Holz-Naturfasern . . ... ... ... . ... ... ....... 22
231 Hanf ... ... 22

232 Kenaf. ... ... 24

233 Sisal ... 27

3 Kenntnisstand zur Mikrostrukturanalyse von Naturfaserwerkstoffen 30
3.1 Mikroskopische Untersuchungen . . . . .. ... ... ........ 30
3.1.1 Span- und faserbasierte Werkstoffe . . . . . .. ... ... .. 31

312 Papier ...... ... ... 35

3.2 Tomographische Untersuchungen . . ... .............. 36
3.2.1 Span-und faserbasierte Werkstoffe . . . . . .. ... ... .. 37

322 Papier ... ... .. 39

3.3 Faserwerkstoffmodelle . . . .. ... ... ............... 41

4 Material 44
4.1 Einzelfasern und Faserbtindel . . . . . . ... ... ... ....... 44
41.1 Holzfasern . . . . . . . . . 44

412 Hanf . ... ... 46

413 Kenaf . ... .. ... 47

414 Sisal . ... 48

42 Mitteldichte Faserplatten (MDF) . . ... ... ... ......... 49
421 Laborplatten. . .. ... ... ... .. ... ... . ... 49

4211 Herstellungsverfahren . ... ... ......... 49

4212 Klebharzmarkierung . . ... ... ... ...... 51

422 Industrieplatten. . . . . ... ... ... .o o L 55



Inhaltsverzeichnis

4.3 Faserplatten aus Holzfasern und Nicht-Holz-Naturfasern . . . . . . 56
43.1 MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung . . . . . . .. 56
4.3.2 Unorientierte Sisal-Faserplatte . . . . .. .. ... ...... 57
4.3.3 Oirientierte Kenaf-Faserplatten . . .. ... ... ....... 57
Methoden 60
5.1 Mikroskopische Untersuchungen . . . . ... ... ... ....... 61
5.1.1 Rasterelektronenmikroskopie REM . . . . .. ... ... ... 61
512 Umweltrasterelektronenmikroskopie ESEM mit EDX . ... 62
5.1.3 Transmissionselektronenmikroskopie TEM . . . . ... . .. 63
52 Mikrotomographie . . . ... ... .. ... ... o L 65
52.1 Messeinrichtung am BW2 des HASLYAB . . . ... ... .. 65
522 Probenvorbereitung . .. ... ..... ... ... .. 67
52.3 Datenaufnahme . . . . . . ... ... ... ... 70
524 Datenaufbereitung . . . ... .. ... ... . 0L 72
525 Datenauswertung . . . . . ... ... ..o 77
5.3 Mechanische und physikalische Untersuchungen . ... ... ... 79
53.1 Werkstoffpriiffung . . . . .. ... .. .. ... ... 79
53.1.1 Rohdichteprofil . .. ................. 79
53.1.2 Querzugfestigkeit . . . . ... ... ... ..., 81
5313 Biegung . ... .. ... ... ... 81
5314 Quellung . ... ... ... ... ... ... 81
54 Stromungssimulationen an Faserstrukturen . . . . . ... ... ... 82
54.1 Permeabilitat . . .. ... ... ... oL 83
542 Warmeleitfahigkeit . . . . .. ... ... ... 00 0L 85
Ergebnisse und Diskussion 87
6.1 Strukturbeschreibung?2D . . . . ... ... ... ... ... .. 87
6.1.1 Fasermaterial . ... ... ... .. ... ... ......... 87
6.1.1.1 Holzfasern . ... ... ... ... ... ....... 88
6.1.12 Hanf. ... ... ... ... ... ... ... .. 92
6.1.1.3 Kenaf .. ... .. ... .. .. 96
6.1.14 Sisal . ... .. ... ... 99
6.1.2 2D-Darstellung von Faserplatten-Querschnitten . . . . . . . 102
6.121 MDF. .. ... ... . ... 102
6.1.2.2  MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung . . . 104
6.1.2.3 Unorientierte Sisal-Faserplatte . . . . . ... .. .. 108
6.1.2.4 Orientierte Kenaf-Faserplatte . . .. ... .. ... 109
6.1.3 2D-Darstellung von Faserplatten-Oberflichen . . . .. . .. 109
6.1.31 MDF. ... ... ... ... .. 109

6.1.3.2 MDF mit Nicht-Holz-Naturfasern und Nicht-Holz-
Naturfaserplatten . . . ... ... .......... 111



Inhaltsverzeichnis

6.14 Besonderheiten bei der unorientierten Sisal-Faserplatte . . .
6.2 Strukturparameter 3D mit Schwerpunktauf MDF . . . . .. .. ..
6.2.1 Perspektivische Darstellung . . . . . ... ...........
6.2.2 Auswahl der Subvolumina-Bereiche . . . . .. ... ... ..
6.2.3 Volumenanteile bei unterschiedlichen Rohdichten . . . . . .
6.2.4 Aufere und innere Faseroberfliche .. ... .........
6.2.5 Anzahl Fasern und Faserbiindel . . ... ... ... ... ..

6.2.6 Faser-Faser-Kontakte .
6.2.7 Faserorientierung . . .
6.3 Klebharzidentifizierung . . .

6.3.1 Klebharzverteilung auf der Faseroberfliche . . . . . . .. ..

6.3.1.1 MDF Fasern

6.3.1.2 Nicht-Holz-Naturfasern . ... ... ... ... ..
6.3.2 Klebharzverbindungen zwischen den Fasern . . . . . . . ..

6321 MDF.....

6.3.2.2 Faserplatten aus Nicht-Holz-Naturfasern . . . ..
6.3.3 Klebharzverteilung in den markierten MDF-Proben . . . . .
6.3.3.1 Bariumverteilung . .. ... ... ... .......

6.3.3.2 lodverteilung

6.4 Mechanische und physikalische Untersuchungen . ... ... ...
6.4.1 Rohdichteprofilmessung . . . . ... ... ...........
6.4.1.1 Gammastrahlen-Messungen . . .. ... ... ...

6.4.1.2  Vergleich mit Synchrotronstrahl-Messungen . . . .

6.4.2 Querzugfestigkeit . . .
6.4.2.1 Ergebnisse .

6.4.22 Versagensmuster . . . . ... ... ... .......

6.43 Biegung . ... . ...
6.4.3.1 Ergebnisse .

6.43.2 Versagensmuster . . . . . ... ............

644 Quellung. .. .. ...
6.44.1 Ergebnisse .

6.5 Stromungsimulationen an Faserstrukturen . . ... ... ... ...

6.5.1 Permeabilitdit . . . . .
6.5.2 Wairmeleitfahigkeit . .

7 Schlussfolgerungen

7.1 Wissenschaftliche Implikationen . . . ... ... ... ........

7.2 Technologische Implikationen
8 Ausblick

Abbildungsverzeichnis

113
116
117
125
134
140
143
147
151
155
155
155
158
160
160
162
164
164
172
180
180
180
183
186
186
186
192
192
193
198
198
200
200
201

203
203
207

211

213



Inhaltsverzeichnis

Tabellenverzeichnis 216
Normenverzeichnis 218
Literaturverzeichnis 219



Abkiirzungen und Begriffe

BaSO4
Binardaten
Bit

CCD
CT
DESY
DS
ESEM

Feldroste

Float
HASYLAB
HDF
Integer
Iopromid
IPATES

KMI‘IO4
Kenaf 90°

LM

pCT

MDF

MDEF-H
MDE-S

MDF 300 - 1000

ML

MS
MUF-Harz
OSB
PF-Harz
Pixel
PMDI

Bariumsulfat

enthalten nur die Werte 0 und 1

kleinste Speichereinheit, kann nur den Wert 0 oder 1
annehmen

Charge-Coupled Device, ladungsgekoppeltes Bauteil
Computertomographie

Deutsches Elektronen-Synchrotron

Deckschicht

Environmental Scanning Electron Microscope, Umwelt-
rasterelektronenmikroskop

Mikrobieller Abbau von geernteten Faserpflanzen
durch Pilze und Bakterien zum Erleichterung der
mechanischen Trennung der Bastfasern
Gleitkommazahl

Hamburger Synchrotronstrahlungslabor

Hochdichte Faserplatte

Ganzzahl

Triiodbenzoesdure-Derivat fiir Rontgenkontrastmittel
Integrated Pressing and Testing System,
MiniaturheifSpresse

Kaliumpermanganat

fiinfschichtige Labor-Kenaf-Faserplatte mit
0°-90°-0°-90°-0° Orientierung

Lichtmikroskop

Mikrocomputertomographie, Mikrotomographie
Mitteldichte Faserplatte

Labor-MDF mit 50 % Hanf-Beimischung

Labor-MDF mit 50 % Sisal-Beimischung

MDF mit Rohdichten 300 kg/m?, 500 kg/m?,

800 kg/m3, 1.000 kg/m?3

gemeinsame Mittellamelle bestehend aus Primdrwand-
Mittellamelle-Primdrwand

Mittelschicht

Melamin-Harnstoff-Formaldehydharz

Oriented Strand Board, Grobspanplatte
Phenol-Formaldehydharz

Bildpunkt oder Bildelement

Polymeres Diphenylmethandiisocyanat Klebharz
Primdrwand



Abktirzungen und Begriffe

REM
REM-EDX

S1
S2
Segmentierung

SEM
TEM
TF-Harz
TIFF
UF-Harz
VIGRA
VK
Voxel
VS
Wiggler

Z51
ZS52

Rasterelektronenmikroskop

Rasterlektronenmikroskop mit Zusatzausriistung fiir die
Energiedispersive Rontgenanalyse

Sekunddrwand 1

Sekundarwand 2

Erstellung von Regionen durch Zusammenfassung benach-
barter Voxel nach einem bestimmten Kriterium

Scanning Electron Microscope, Rasterelektronenmikroskop
Transmissionselektronenmikroskop
Tannin-Formaldehydharz

Tagged Image File Format, Dateiformat fiir Bilddaten
Harnstoff-Formaldehydharz

Vision with Generic Algorithms, Bildanalyse-Datenbank
Variationskoeffizient (relative Standardabweichung)
Volumetric Pixel, dreidimensionales Aquivalent eines Pixels
Labor-Sisalfaserplatte aus 100 % Sisal

lineare Folge von Permanentmagneten zur Verstirkung von
Synchrotronstrahlung

Zwischenschicht 1

Zwischenschicht 2



1 Einfihrung

1.1 Hintergrund

Uber die Mikrostruktur von Holz- und Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffen finden
sich in der Literatur der vergangenen 30 Jahre nur wenige Publikationen. Die
Kenntnis iiber die Struktur dieser Werkstoffe beschrankt sich zumeist auf die In-
terpretation zweidimensionaler lichtmikroskopischer Schnitte oder rasterelektro-
nenmikroskopischer Aufnahmen. Von besonderem Interesse war hierbei schwer-
punktméfiig die Verteilung des verwendeten Klebharzes, um eine Korrelation zwi-
schen der beobachteten Struktur und den mechanischen Festigkeiten herstellen zu
konnen.

Unberiicksichtigt blieb dabei, dass es sich immer nur um die Betrachtung von
Schnitten und Oberflachen handelte. Die zwangsldufige Entstehung von Artefak-
ten bei der Propenpréparation blieb vielfach unerwéhnt bzw. es fehlten Vergleichs-
moglichkeiten mit unpréparierten Probenbereichen.

Mit dem Einsatz der Mikrotomographie (uCT) in der Holzforschung Ende der
1990er Jahre eroffneten sich neue Methoden zur Strukturuntersuchung von Na-
turfaserwerkstoffen, da nun eine unzerstdrte Probe dreidimensional abgebildet
werden konnte. Allerdings gingen mit den neuen Methoden auch neue Anforde-
rungen an die Auswertung der gewonnenen Daten einher. Eine tiberschaubare
Anzahl an Publikationen zeigt eindrucksvoll, welche Moglichkeiten die Mikroto-
mographie zur Darstellung von Faserstrukturen bieten kann.

Die gewonnenen Informationen aus den Aufnahmen wurden in allen bisher be-
schriebenen Arbeiten jedoch nur bis zu einem bestimmten Punkt qualitativ und
quantitativ ausgewertet. Es scheint bis heute besonders im Bereich der Auswer-
tung von Tomographieaufnahmen vielfach an Moglichkeiten und Kapazititen zu
mangeln, diese Daten erfolgreich aufzuarbeiten. Zu beobachten ist in diesem Zu-
sammenhang auch, dass verschiedene Methoden der Bildanalyse zum Einsatz
kommen, die auf Standardverfahren basieren. Viele dieser Verfahren wurden fiir
die Beantwortung medizinischer Fragestellungen entwickelt und lassen sich nicht
ohne weiteres auf Naturfaserwerkstoffe iibertragen.

Trotz dieser Defizite wurde mit der Entwicklung von einfachen Fasernetzwerk-
Modellen begonnen, die aber u.a. das Vorkommen verschiedener Fasergeometri-
en sowie die Existenz von Einzelfasern und Faserbiindeln unberiicksichtigt lieSen
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1 Einfiihrung

und damit nur teilweise die tatsichlichen Strukturverhiltnisse reflektierten. Ein
Grofiteil der Informationen fiir diese Modelle basierte auf der Betrachtung zweidi-
mensionaler Aufnahmen.

Unter diesem Hintergrund erscheint es notwendig, die Liicke zwischen der rei-
nen Strukturbetrachtung und der Entwicklung von Modellen zu schliefsen. Erst
eine umfassende und genaue Strukturcharakterisierung ermoglicht die Nachbil-
dung von komplexen Faserstrukturen mit dem Ziel, ein realitdtsnahes und funk-
tionelles Modell zu etablieren. Hierzu gehort der Vergleich der bislang verwende-
ten Methoden zur Strukturbetrachtung, sowie die Auswertung von dreidimensio-
nalen Daten.

Eine interdisziplindre Herangehensweise unter Beriicksichtigung der Potenzia-
le und Grenzen der Mikroskopie und der Mikrotomographie verbunden mit einer
Anpassung der Bildanalyse an die zu untersuchenden Strukturen erschien aus-
sichtsreich, um eine grundlegende Methodik im Bereich der Holzwerkstoffwis-
senschaften zu etablieren.

Diese Arbeit soll aussichtsreiche Moglichkeiten der Auswertung aufzeigen und
die Methodik verdeutlichen.

1.2 Zielsetzung

Das Ziel dieser Arbeit war die Herstellung eines qualitativen Zusammenhanges
zwischen der Struktur und den Eigenschaften von Faserplatten aus Holzfasern
und anderen Nicht-Holz-Naturfasern, um Grundlagen fiir die Entwicklung leis-
tungsfahiger Simulationsmodelle fiir die Modellierung von komplexen Netzwer-
ken aus Naturfasern zu schaffen. Eine Erfassung der mechanischen Eigenschaften
der Rohmaterialien sowie der hergestellten Faserplatten war daher unumgénglich,
um die Wechselwirkung zwischen Mikrostruktur und Eigenschaftsentstehung in-
terpretieren zu konnen.

Fiir das systematische Vorgehen wurden die folgenden Arbeitsziele definiert:

* Charakterisierung von Naturfasern mit Hilfe von abbildenden Verfahren
und mechanischen Priifungen als Grundlage fiir die Untersuchung von Fa-
serwerkstoffen

* Charakterisierung von Naturfaserwerkstoffen unterschiedlicher Dichte und
Struktur mit abbildenden Verfahren und mechanisch-physikalischen Unter-
suchungen

* Entwicklung einer Methodik zur Auswertung von 3D-Datensédtzen von Fa-
serwerkstoffen als Ergdnzung zu etablierten Bildanalyseverfahren im 2D-
Bereich

11



1 Einfiihrung

Aufzeigen weiterfithrender Auswertungsansitze der erfassten Strukturda-
ten als Grundlage fiir die dreidimensionale Simulation von Materialeigen-
schaften

Fiir das Erreichen der jeweiligen Arbeitsziele musste ein interdisziplindrer An-
satz gewadhlt werden, da die gestellte Aufgabe mehrere Wissenschaftsgebiete tan-
giert. Gefordert waren Verfahren der Mikroskopie, der Elektronenmikroskopie
und der Mikrotomographie sowie der Bildanalyse von dreidimensionalen Struk-
turen. Des Weiteren war Fachwissen zur Verfahrenstechnik der Herstellung von
Faserplatten und tiber die biologischen Strukturen des Fasermaterials notwendig.

Die Fragestellungen wurden im Rahmen des Projektes ,,Mechanische und fein-
strukturelle Untersuchungen an Holz- und anderen Naturfaserwerkstoffen” der
Arthur und Aenne Feindt-Stiftung in Hamburg bearbeitet. Dabei wurde mit den
folgenden externen Institutionen und Einrichtungen zusammengearbeitet:

Projekt ,Microstructure of Natural Fiber Composites” mit dem GKSS-Forsch-
ungszentrum Geesthacht am Hamburger Synchrotronstrahlungslabor (HAS-
LYAB) aus dem Bereich des Deutschen Elektronen-Synchrotrons (DESY) in
Hamburg

Projekt , Bildanalyse von 3D-Strukturen von MDF” mit der Arbeitsgruppe
Kognitive Systeme des Departments Informatik der Universitat Hamburg
Projekt , Berechnung der Permeabilitdt und der Warmeleitfahigkeit von Fa-
serplatten anhand von 3D-Tomographiedaten” mit dem Fraunhofer Institut
fiir Techno- und Wirtschaftsmathematik in Kaiserslautern

Projekt , Entwicklung und Herstellung von orientierten Kenaf-Faserplatten”
im Rahmen eines sechsmonatigen Forschungsstipendiums der Japanese So-
ciety for the Promotion of Science (JSPS) an der Universitdt Kyoto in Japan
Mikroskopische Untersuchungen am Max-Planck-Institut fiir Kolloid- und
Grenzflachenforschung, Abteilung Biomaterialien, in Golm bei Potsdam
Fasermaterialeigenschaftsbestimmung am Faserinstitut Bremen e.V.
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2 Naturfasern

Untersuchungen der Mikrostruktur gehoren in allen naturwissenschaftlichen und
technischen Disziplinen zu den etablierten Methoden, um Strukturen zu charak-
terisieren und um Materialeigenschaften zu bestimmen. Verfahren zur Untersu-
chung der Mikrostruktur lassen sich in verschiedene Bereiche einteilen, die so-
wohl apparativ als auch methodisch unterschiedliche Ansatze verfolgen. Geome-
trisch betrachtet handelt es sich bei Mikrostrukturen um den Grofienbereich von
1 pm bis 1.000 um, also dem Bereich zwischen einem Tausendstel Millimeter und
einem Millimeter.

Bezogen auf den Bereich organischer Materialien mit dem Schwerpunkt auf
Holz und Faserpflanzen lassen sich in Anlehnung an die Beschreibung der Holz-
struktur nach Niemz (1993) die Schwerpunkte dieser Arbeit zur Mikrostruktur an-
hand der Abbildung 2.1 zur Einteilung der Strukturmerkmale eingrenzen. Merk-
male, die bei der Untersuchung von Werkstoffen zum Tragen kommen, sind kur-
siv dargestellt. Einige Strukturmerkmale lassen sich nicht vollstandig der Mikro-
oder Nanostruktur zuordnen, da es sich um Phianomene im Grenzbereich zwi-
schen beiden Ebenen handelt. Die charakteristischen Merkmale der Mikrostruktur,
die der dartiberliegenden Makrostruktur sowie der darunterliegenden Nanostruk-
tur zuzuweisen sind, bilden daher den Rahmen der hier aufgefiihrten Arbeiten.

2.1 Begriffe und Hintergriinde

Fiir ein klares Verstindnis der in dieser Arbeit verwendeten Begriffe ist es not-
wendig, diese kurz zu definieren, um eine Abgrenzung zwischen den Bereichen
herstellen zu konnen.

Der im Folgenden verwendete Begriff Naturfasern umfasst sowohl Holzfasern
als auch Nicht-Holz-Naturfasern. Unter der Bezeichnung Holzfasern werden alle
Zelltypen (Tracheide, Gefafs, Parenchymzelle, Libriformfaser etc.) von Laub- und
Nadelbdumen sowohl als Einzelfaser wie auch als Faserbiindel zusammengefasst.
Die Bezeichnung Nicht-Holz-Naturfasern umfasst alle pflanzlichen Fasern von
Ein- und mehrjahrigen Pflanzen (Hanf, Flachs, Sisal etc.), die als Einzelfaser oder
Faserbtindel vorkommen.

Der Begriff Naturfaserwerkstoffe fasst sowohl die Holzwerkstoffe (MDEF, Span-
platte, OSB) als auch die Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffe zusammen. Unter den
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2 Naturfasern

Strukturmerkmale
| |
Makrostruktur Mikrostruktur Nanostruktur
Aussehen * Histologische Zellwandaufbau
Farbe Merkmale Oberflachenstruktur
Anatomischer Aufbau * Zellgrofien Mikrofibrillenwinkel

(Blatt, Stangel etc.)
Zuwachszonen,
Reaktionsgewebe
Dichteprofile || und O

* Zelllangen

* Zellwandstarken
* Zellorientierungen
* Faserorientierung in

Faser — Faser -
Klebeverbindungen
Zellwand-Deformationen

zur Plattenebene X-, Y- und Z-Richtung

* Oberfliche * Grofle, Verteilung und
* Kanten Orientierung von
Hohlriumen
* Klebharzstruktur und
-verteilung

* Deformationen von
Einzelfasern in
verschiedenen Schichten

Abb. 2.1: Ausgewdhlte Strukturmerkmale von Holz, Faserpflanzen und Faserwerkstoffen
(kursiv) auf verschiedenen Ebenen.

Begriff Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffe fallen simtliche Werkstoffe, die unter Be-
teiligung von Nicht-Holz-Naturfasern hergestellt werden. In diesem Zusammen-
hang sei auch auf die ausfiihrliche Gegeniiberstellung und den Vergleich zwi-
schen den Eigenschaften von Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffen und Holzwerk-
stoffen bei Dunky (2004) verwiesen.

Die derzeit noch hédufig verwendete Trennung zwischen Holzwerkstoffen und
Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffen erscheint nicht mehr zeitgemaéfs, da beispiels-
weise mit der Etablierung der neuen Produktgruppe der Wood Plastic Composi-
tes, die mit unterschiedlichen Anteilen an Holzfasern bzw. Holzmehl ebenfalls al-
le Merkmale von Nicht-Holz-Naturfaserwerkstoffen erfiillen, keine klare Abgren-
zung mehr moglich ist.

Einen besonderen Schwerpunkt in diesem Themenfeld stellen die faserbasierten
Holzwerkstoffe dar, deren wirtschaftlich grofite Bedeutung inzwischen die Mittel-
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2 Naturfasern

dichten Faserplatten (MDF) erlangt haben. Innerhalb der letzten 30 Jahre ist ein
deutlicher Anstieg der weltweiten Produktion zu verzeichnen und es kann mit
einer weiter zunehmenden Ausweitung der Produktionskapazitidt gerechnet wer-
den. Eine Ubersicht iiber die ungefihren Produktionsmengen und die Relationen
in 2004 (FAO, 2005) gibt die Tabelle 2.1. Die MDF Produktion in Deutschland ent-
spricht derzeit einem Drittel der gesamteuropdischen Produktion. Im Gegensatz
zu den im Trocken- bzw. Halbtrockenverfahren hergestellten MDF-Platten ist die
Herstellung von porosen Faserplatten (Faserdammplatten/Insulating board, SB)
und harten Faserplatten (Hardboard, HB) im Nassverfahren aufgrund des erhoh-
ten chemischen Sauerstoffbedarfs (CSB) fiir die Abwasseraufbereitung und den
notwendigen strengen Umweltschutzauflagen in den Hintergrund getreten.

Tabelle 2.1: FAO Faserplattenproduktion 2004
Produktion in Mio. m® Gesamt Insulating board MDF Hardboard

Weltweit 45,9 6,7 32,8 6,4
in Europa 15,9 1,4 11,8 2,8
in Deutschland 3,6 0 3,6 0

Historisch betrachtet gehoren Holzwerkstoffe mit Fasercharakter zu den erst-
en plattenformigen Holzwerkstoffen, die zu Beginn des 20. Jahrhunderts entwi-
ckelt wurden. Sie zeichnen sich gegeniiber Vollholz und anderen Holzwerkstof-
fen durch einen sehr homogenen Aufbau aus. Sie sind in der Regel sehr gut me-
chanisch bearbeitbar und verfiigen in Plattenebene iiber keine Vorzugsrichtung.
Nachteilig wirkt sich jedoch eine erhohte Sensibilitdt gegeniiber Anderungen der
Umgebungsfeuchte aus. Diese Reaktion auf Feuchtednderungen ist stark abhan-
gig vom Herstellungsverfahren, der Menge und des Typs des eingesetzten Binde-
mittels und moglicher hydrophobierender Zuschlagstoffe wie z. B. Paraffin.

In der Regel werden Holzfaserwerkstoffe nach der Art des Herstellungsverfah-
rens eingeteilt. Es dominiert hierbei die Herstellung von plattenférmigen Werk-
stoffen gegeniiber Faserformteilen. Eine weitere Unterscheidung wird zuséatzlich
nach der mittleren Rohdichte des jeweiligen Plattentypes durchgefiihrt, die zwi-
schen 150 kg/m? und iiber 1.000 kg/m? liegen kann. Eine Ubersicht iiber die mog-
liche Einteilung von Holzwerkstoffen mit Fasercharakter gibt die Abbildung 2.2
nach Niemz (1993).

Zu den Faserplatten, die nach dem Trocken- bzw. Halbtrockenverfahren herge-
stellt werden, gehoren die mitteldichten Faserplatten (MDF) und die hochdichten
Faserplatten (HDF). Die Fasern werden chemisch durch die Zugabe von Bindemit-
teln vernetzt.

Die mechanische Verfilzung der Fasern, die bei der Herstellung von Faserplat-
ten im Nassverfahren von entscheidender Bedeutung ist, spielt hierbei eine eher
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Holzwerkstoffe mit Fasercharakter

Rohdichte Querschnitts Klebstoffart Oberflache Bestandigkeit sonstige Formaldehyd
struktur abgabe
* weich * einschichtig * Harnstoffharz * pressblank * feuchtegeschiitzt * Sonderbehandlung ¢ sehr niedrig
* mittlere Dichte * dreischichtig * Phenolharz * geschliffen * biogeschiitzt (z.B. Lochen) * niedrig
* hart * mehrschichtig * Bitumen * beschichtet * schwer brennbar * mittel
* extrahart * stufenlos * holzeigene Binde- * hoch

* Homogene Quer- mittel
schnittsstruktur

Abb. 2.2: Einteilung von Holzwerkstoffen mit Fasercharakter (Niemz, 1993)

untergeordnete Rolle. Bei der Herstellung im Nassverfahren werden die Fasern
analog zur Herstellung von Papier in einem wissrigen Medium tiiber einem Sieb
entwéssert, was zu einer Verschlingung der Fasern untereinander fiihrt. Anschlie-
end werden die entstandenen Faservliese auf Pressblechen mit Siebauflage ver-
presst. In der Regel werden keine Klebharze bzw. nur maximal 1 % Klebharz oder
Hydrophobierungsmittel zugesetzt, so dass die chemische Bindung der Fasern un-
tereinander weitgehend tiber Wasserstoffbriicken erfolgt.

Fiir die industrielle Produktion von MDF und HDF werden analog zur Span-
plattenproduktion organische Klebharze eingesetzt. Die gebrauchlichsten Kleb-
harze sind vor allem Harnstoff-Formaldehydharze (UF), Melaminverstarkte UF-
Harze (mUF), Phenol-Formaldehydharze (PF) und Klebstoffe auf Isocyanat-Basis
(PMDI). Der Einsatz des jeweiligen Klebharzes wird in erster Linie durch den
Preis und die spateren Einsatzbedingungen der Faserplatte bestimmt. UF-Harze
sind die meistverwendeten Klebharze zur Herstellung von MDF und HDF und
machen mengenmafiig tiber 90 % der eingesetzten Klebstoffe aus. Fiir die Ver-
wendung in Faserplatten wird als Rohstoff grundsitzlich Industrie-Restholz und
Schwachholz aus Laub- und Nadelholzern aus Durchforstungen eingesetzt. Den
Grofsteil des Rohmaterials machen Sortimente aus Nadelholzern aus, wobei je
nach Plattentyp sowohl entrindete Stamme als auch nicht entrindete Stimme ver-
arbeitet werden konnen. Laubholzer und Fasern aus Nicht-Holz-Naturfasern so-
wie Altholz kénnen ebenfalls zum Einsatz kommen, jedoch ergeben sich hieraus
andere Anforderungen an den Herstellprozess und die Aufbereitung des Faserma-
terials. Eine kurze Ubersicht hierzu liefern Deppe und Ernst (1996).

Die Eigenschaften der hergestellten Faserplatten sind mafigeblich abhdngig von
der mittleren Rohdichte und dem Rohdichteprofil senkrecht zur Plattenebene.

Zusétzliche Einflussgrofsen sind die:

* Art und Aufbereitung des Faserrohstoffes, wie z. B.
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— Nadelholz, vorzugsweise ohne Rindenanteil
— Laubholz

— Nicht-Holz-Naturfasern

— Faseraufschlussverfahren

— Fasergrofienverteilung

— Faserfeuchte

¢ Bindemitteltyp und Beleimungsgrad
¢ Verwendung von Hilfs- und Zuschlagstoffen, wie z. B.

— Harter bzw. Beschleuniger

— Formaldehydemissionreduzierende Substanzen
— Hydrophobierende Substanzen

- Fungizide

— Flammschutzmittel

* Nachbehandlung der Platten (Temperung, Olbehandlung etc.)

Die Vielzahl an Einflussfaktoren auf die Eigenschaften der Faserplatte ldsst erah-
nen, wie vielfiltig die Ansédtze und Methoden zur Eigenschaftsuntersuchung sind.
Eine Vielzahl von Veroffentlichungen mit den unterschiedlichsten Zielrichtungen
zeigt, dass noch immer einige fundamentale Aspekte einer intensiveren Untersu-
chung bediirfen.

Die Vielfalt sowie eine systematische Einteilung der Naturfasern zeigt Abbil-
dung 2.3. Die fiir diese Arbeit verwendeten Fasern sind hervorgehoben. Die Sys-
tematik der Einteilung der verschiedenen Fasern wurde von Schnegelsberg (1999)
erarbeitet und von Miissig (2001) umgesetzt.

Die Darstellung ldsst sich noch um einen Unterpunkt erweitern. Die derzeiti-
ge Systematik der Naturfasern schliefst Holzfasern prinzipiell aus und vernachlas-
sigt damit nicht nur die hohe wirtschaftliche Bedeutung dieser Fasern als Rohstoff,
sondern auch die korrekte Einordnung unter dem Oberbegriff Naturfasern. Holz-
fasern lassen sich botanisch der Gruppe der Fasern aus Sprossachsen zuordnen.
Dieses gilt sowohl fiir Holzfasern von Angiospermen wie auch von Gymnosper-
men, d. h. fiir Fasern von Laub- und Nadelbdumen.

Aufgrund der im Vergleich zu den Nicht-Holz-Naturfasern hohen Produktions-
mengen und der traditionellen Zuordnung des Holzes zur Forstwirtschaft und
der damit verbundenen Trennung zwischen Landwirtschaft und Forstwirtschaft,
wurden die Holzfasern lange Zeit als eigenstandige Gruppe betrachtet. Erstin den
letzten Jahren riickt diese Trennung mehr und mehr in den Hintergrund.

Die wirtschaftliche Bedeutung der verschiedenen Nicht-Holz-Naturfasern wird
aus Abbildung 2.4 ersichtlich. Im Vergleich zur Produktion von Holzfasern fiir
die Zellstoff- und Papierherstellung mit einem weltweiten Aufkommen von ca.
340 Mio. t (plus Faserplatten) in 2004 (FAO, 2005) ist die Weltproduktion der ande-
ren Nicht-Holz-Naturfasern um den Faktor 60 geringer. Dieses Zahlenverhaltnis
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Naturfasern
organisch anorganisch
pflanzlich tierisch mineralisch
Fasern Fasern Haare und Faden Asbestfasern
dicotyler monocotyler (z.B. Kokon- und Spinnenfaden)
Pflanzen Pflanzen
S h Fasern aus Fruchth Fasern aus Fasern aus Fasern aus
amenhaare ruchthaare . .
Sprossachsen Blattscheiden Friichten Halmachsen
« Cottonfaser * Flachsfaser * Kapokfaser » Kokosfaser * Bambusfaser
(Gossypium hirsutum L., (Linum usitatissimum L.) (Ceiba pentandra L.) (Cocos mucifera L.) (Bambus vulgaris
G. herbaceum L., o REniEaa « Painafaser . Schrad., Bambus
G. barbadense L. u.a.) (Cannabis sativa L.) (Bombax ceiba L.) arundincea Willd. u.a.)
* Akonfaser « Jutefaser . L
(Asplecias gigantea (Corchorus capsularis/
R.BR/ Calotropis Corchorus olitorius)
gigantea NOR.) K
« Kenaffaser . .
. Unterblatt- Blattspreiten Blattstiel-
* Ramiefaser fasern -fasern fasern
(Boehmeria nivea H. et A.)

* Sunnfaser
(Crotalaria juncea L.)

* Holzfaser
(Pinus sylvestris L., Fagus
sylvatica L. u.a.)

* Abacéfaser
(Musa textilis NEE)

* Sisalfaser
(Agave sisalana P.)
* Ananasfaser
(Ananas sativus Schult.)
* Cantalafaser
(Agave cantala R.)
* Yuccafaser
(Yucca filamentosa L.)
* Phormiumfaser
(Phormium tenax J.R. et
G. Forst)

* Parafaser
(Leopoldinia
piassaba Wallace)

Abb. 2.3: Einteilung der Naturfasern nach Miissig (2001), erweitert um die Holzfasern.
Die in dieser Arbeit verwendeten Fasern sind hervorgehoben.
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Abb. 2.4: Weltproduktion der wichtigsten Nicht-Holz-Naturfasern, basierend auf Daten
der FAO (2005). Die Daten zu Hanf und Flachs schlieflen die Produktion von Tauwerk mit
ein. Kenaf u. a. schliefSen Kenaf, Mesta, Rosselle, Kongojute und Paka mit ein.

darf aber nicht dariiber hinweg tduschen, dass die Nicht-Holz-Naturfasern von
erheblicher regionaler Bedeutung sind.

Bei den Nicht-Holz-Naturfasern stellen die Jute-, Flachs- und Kokosfasern den
grofiten Anteil an der Gesamtproduktion. Bemerkenswert ist bei der Betrachtung
der Produktionsdaten, dass im Jahr 1985 ein enormer Anstieg der Juteprodukti-
on zu verzeichnen ist. Ursdchlich hierfiir ist das Hauptproduktionsland Bangla-
desh, welches aufgrund von schweren Uberflutungen in 1984 hohe Ernteausfille
zu verzeichnen hatte. Aufgrund der Knappheit des Angebotes verdoppelte sich
der Weltmarktpreis und die lokalen Farmer pflanzten mehr Jute an, was im dar-
auf folgenden Jahr zu einer Steigerung der Produktion von tiber 50 % fiihrte und
einen starken Preisverfall in Verbindung mit einer Verringerung der Anbauflachen
zur Folge hatte.

Ein relativ geringes Aufkommen im Vergleich zu den Jute-, Flachs-, Kokos-,
Kenaf- und Sisalfasern verzeichnen die Abaca-, Ramie-, Hanf- und Kapokfasern,
die aufgrund der Anbaubedingungen nur in bestimmten Regionen angebaut wer-
den konnen. Zuséatzlich kommen noch regionale Unterschiede hinzu, die z. B. die
hohe Bedeutung des Hanfanbaus in Europa unberticksichtigt lassen.

Die zu erwartende Variation der Eigenschaften, die fiir alle Naturfasern typisch
ist, spiegelt sich auch in der Beschreibung der ausgewihlten Fasern wider. Auf-
grund unterschiedlicher Standorte, Ernteverfahren und Provenienzen sind die in
der Literatur angegebenen Werte fiir die Faserdimensionen, die chemische Zusam-
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mensetzung sowie die mechanischen Eigenschaften grofien Schwankungsbreiten
unterworfen. Es werden daher in der Beschreibung der im Folgenden verwende-
ten Fasern allgemeine Angaben iiber diese Eigenschaften dargestellt, die im Ka-
pitel 4 mit den Daten der Faseruntersuchung durch das Faserinstitut Bremen e.V.
bzw. durch eigene Untersuchungen erganzt werden.
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2.2 Holz

Als wichtigster Rohstoff fiir die Herstellung von Faserplatten sind mengenmaflig
die Holzfasern dominierend. Je nach lokaler Verfiigbarkeit werden Laubholzer
und Nadelholzer eingesetzt, die sich in ihrem anatomischen Aufbau unterschei-
den. Der Begriff Holzfaser wird hier fiir alle Arten von Zellen (Tracheiden, Pa-
renchymzellen, Geféfse etc.) verwendet, die in Laub- und Nadelholzern vorkom-
men. Eine umfassende Ubersicht der Eigenschaften und der Eignung unterschied-
licher Holzarten zur Herstellung von MDF findet sich in Teil 3 , Einflussgrofien”
bei Dunky und Niemz (2002) sowie bei Deppe und Ernst (1996).

Abb. 2.5: Anatomischer Aufbau von Nadelholz nach Niemz (1993) mit (A) Querschnitt,
(B) Tangentialschnitt, (C) Radialschnitt, (s) Spatholz mit dicken Zellwénden, (f) Frithholz
mit diinnen Zellwinden, (1) Tracheiden und (2) Holzstrahlen.

In Abbildung 2.5 ist eine vereinfachte Darstellung des anatomischen Aufbaus
von Nadelholz zu sehen, welches je nach Holzart zu tiber 90 % aus Tracheiden
besteht. Im Querschnitt gut zu erkennen ist der Ubergangsbereich vom Friihholz
(f) zum Spétholz (s) mit einem deutlichen Wechsel der Zellwanddicke. Zusitzlich
gut zu erkennen sind die radial verlaufenden Holzstrahlen, welche durch grofie
C)ffnungen (Ttipfel) mit den Langstracheiden verbunden sind. Im Fasermaterial
lassen sich diese Charakteristika regelméfiig wiederfinden.
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2.3 Nicht-Holz-Naturfasern

2.3.1 Hanf

Hanf (Cannabis sativa L.) gehort zur Familie der Moraceae und ist seit vielen Jahr-
hunderten eine geschitzte Faserpflanze. Die Herkunftsregion wird mit Mittelasi-
en angegeben, inzwischen ist die Pflanze in Kultur weltweit zu finden. Wirtschaft-
liche Verwendung finden nahezu alle Teile der Pflanze, den grofiten Anteil hat
jedoch die Fasergewinnung zur Herstellung von technischen Textilien, Seilen und
Spezialpapieren. Die Rohfaserbiindel sowie der Aufbau eines Faserbtindels zeigt
Abbildung 2.6.

(a) Hanffaserbiindel (b) Struktur Faserbtindel

Abb. 2.6: Hanf - Anatomischer Aufbau (a) Gerdstete Hanffaserbiindel und (b) Hanffaser-
biindel im Querschnitt (260 x) (Quelle (b): von Wiesner (1927)).

Die Fasergrofienverteilung in Tabelle 2.2 zeigt die zu erwartenden Grofien der
einzelnen Fasern eines Faserbiindels. Aufgrund der oben erwédhnten Variation der
Messwerte wird an dieser Stelle nur auf die Grofie der Einzelfaser eingegangen.
Die Zellwanddicke der Einzelfaser wird in den wenigsten Arbeiten angegeben,
zumal das Lumen der Einzelfaser teilweise kaum zu erkennen ist und eine Identi-
fizierung der Zellwande erschwert.

Die chemische Zusammensetzung von Hanffasern ist in Tabelle 2.3 angegeben.
Hierbei ist zu beachten, dass es sich um beispielhafte Angaben handelt, die mit
Vorsicht betrachtet werden miissen. Aufgrund der unterschiedlichen Standorte
und Subspecies von Cannabis sativa L. sind Abweichungen in der chemischen
Zusammensetzung zu erwarten. Eine Vielzahl von Quellen in Franck (2005) mit
unterschiedlichen Angaben verdeutlicht diese Problematik. Im Vergleich zu Holz-
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fasern weist Cannabis sativa L. einen hoheren Celluloseanteil und einen deutlich
niedrigeren Ligninanteil auf.

Tabelle 2.2: Hanf - Einzelfasergrofenverteilung nach Franck (2005)

Mittelwert Maximum Minimum

Lange (mm) 25 55 5
Durchmesser (um) 25 41 13
Zellwanddicke (um) k.A. k.A. k.A.

Tabelle 2.3: Hanffaser - Chemische Zusammensetzung nach Franck (2005)

Komponente Gewichtsanteil in %
Cellulose 60-72
Hemicellulosen 11-19
Pektin 0,2-2,0
Lignin 2,3-4,7
Wasserlosliche Bestandteile 2,1
Fette und Wachse 14
Asche 0,8
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2.3.2 Kenaf

Kenaf (Hibiscus cannabinus L.) aus der Familie der Malvaceae gehort zu den ein-
jahrigen Faserpflanzen. Es handelt sich um eine von ca. 200 Species der Gattung
Hibiscus, die im nordlichen Indien beheimatet ist. In Kultur wird Kenaf in tropi-
schen und warmgemafiigten Zonen in Indien, China, Thailand, Stidamerika, Mexi-
ko und den USA angebaut. Wirtschaftliche Verwendung finden die Bastfasern der
Rinde fiir die Herstellung von Tauwerk und zur Herstellung von Zellstoff und
Papier. Der Holzanteil des Stangels wird iiberwiegend als Brennmaterial genutzt.
Die Verteilung der Faserbiindel und des Holzanteils im Gewebe wird aus Abbil-
dung 2.7 deutlich. Die Faserbiindel (F) sind ausschlieslich im Bast konzentriert,
wo hingegen der Holzanteil (H) des Stangels zu einem Grofiteil aus Parenchymge-
webe besteht.

(a) Kenaffasern (b) Kenaf-Gewebestruktur

Abb. 2.7: Kenaf - Anatomischer Aufbau (a) Kenaffasern und (b) Kenaf-Gewebestruktur
des Stangels - REM-Aufnahme (20 x) mit Faserbiindeln (F) und Holzanteil (H) (Quelle: Ro-
ger M. Rowell, Forest Products Laboratory and University of Wisconsin in Franck (2005)).

Details des Aufbaus der Bastfaserbiindel zeigt Abbildung 2.8 von von Wiesner
(1927), der von der Unregelméfiigkeit des Faserbiindelaufbaus berichtet. Auffal-
lend ist die unterschiedliche Grofie des Lumens der einzelnen Fasern sowie eine
teilweise sehr stark ausgebildete Mittellamelle inklusive Primdrwand.

Interessante Alternativen zur bisherigen Verwendung als Rohmaterial fiir Seile
und Taue sind die Verwendung fiir die Herstellung von Faserwerkstoffen und
bindemittelfreien Spanplatten in China, Malaysia und Japan (Ohnishi et al., 2000,
2003; Kawai et al., 2002; Okuda und Sato, 2004; Xu et al., 2004, 2005).

In diesem Zusammenhang geben die Angaben zu den Faserbiindelgréfien in
Abhéngigkeit von der Hohe im Stdngel von Ververis et al. (2004) in Tabelle 2.4
Aufschluss tiber die Variation, die sich schon innerhalb einer Pflanze zeigt.
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Abb. 2.8: Kenaf-Bastfasern (250 x) (Quelle: von Wiesner (1927)) mit e = stumpfe Enden der
Faser, d = Rudiment eines Seitenzweiges, 1 = Langsansicht eines bei v vollstindig verdick-
ten Bastfaserstiickes, q = Querschnitte mit kleinem Lumen L sowie dicken Mittellamellen
m.

Tabelle 2.4: Kenaf - Einzelfasergrofien nach Ververis et al. (2004)
Stangelhohe vom Boden 10% 50% 90 %

Lange (mm) 2,30 2,33 2,37
Durchmesser (um) 22,09 21,65 21,52
Lumendurchmesser (um) 11,03 10,69 10,90
Zellwanddicke (um) 453 4,37 4,32
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Die chemische Zusammensetzung von Hibiscus cannabinus L. nach Ohnishi et
al. (2003) ist in Tabelle 2.5 angegeben. Bei der Betrachtung der Angaben ist davon
auszugehen, dass der Pektin-Anteil sowie der Anteil an wasserloslichen Bestand-
teilen sowie Fetten und Wachsen deutlich unter 1 % liegt und den Hemicellulosen
zugeschlagen wurde. Beachtenswert ist der geringe Lignin-Anteil von unter 3 %,
der im Vergleich zu Holz und anderen Nicht-Holz-Naturfasern deutlich niedriger
ist.

Tabelle 2.5: Kenaf - Chemische Zusammensetzung nach Ohnishi et al. (2003)

Komponente Gewichtsanteil in %
Cellulose 69,2
Hemicellulosen 27,2
Pektin k.A.
Lignin 2,8
Wasserlosliche Bestandteile k.A.
Fette und Wachse k.A.
Asche 0,8
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2.3.3 Sisal

Sisal (Agave sisalana L.) gehort, obwohl vielfach zu den Einjahrespflanze gezihlt,
zu den mehrjiahrigen Faserpflanzen. Bei Sisal handelt es sich um eine von 250 bis
300 Species der Gattung Agave aus der Familie der Agavaceae, die in Mittelame-
rika beheimatet sind. In Kultur wird die Pflanze in Stidamerika, Ostafrika, Mada-
gaskar und Asien angebaut. Als wichtigste Produzenten gelten Brasilien, Kenia,
Tansania, Madagaskar, Mexiko, China und Haiti. Bereits seit vielen Jahrhunder-
ten werden die Blattfasern und der Saft dieser Pflanze wirtschaftlich genutzt. Die
Pflanze stellt keine hohen Anspriiche an den Untergrund und toleriert Trocken-
heit und hohe Temperaturen. Die aus den Blattspreiten gewonnenen Sisalfasern
werden tiberwiegend zu Seilen, Garnen, Geweben und Sdcken verarbeitet. Des
Weiteren werden die Fasern teilweise zur Papier- und Hartfaserplattenherstellung
genutzt.

Einen Uberblick tiber das Aussehen der verwendeten Rohfasern und das Er-
scheinungsbild der Sisalpflanze gibt die Abbildung 2.9.

(a) Sisalfaserbtiindel (b) Schematischer Aufbau

Abb. 2.9: Sisal - Anatomischer Aufbau (a) Sisalfasern und (b) Schematischer Aufbau
(Quelle: Franke (1994)): Links: Pflanze mit Bliitenschaft und Bulbillen an den Bliitenstie-
len, Rechts oben: Querschnitt durch einen Teil des Blattes mit Verteilung der Faserbiindel,
Rechts unten: abgeernteter Stammteil.

Obwohl die Fasern der Pflanze bereits vielfach untersucht wurden, sind in der
Literatur nur wenige Details zum Aufbau des Gewebes zu finden. Detaillierte Be-
schreibungen des Aufbaus der Sisal-Pflanze und der daraus gewonnenen Faser-
biindel zeigen von Wiesner (1927) und Franke (1994). Die Abbildung 2.10 verdeut-
licht das Vorkommen der Faserbiindel im Blatt und die Verteilung der verschiede-
nen Gewebetypen, die die Hauptbestandteile des Blattes bilden.
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Abb. 2.10: Querschnitt durch ein kollaterales Gefafbiindel von Agave sisalanaL. (400x)
(Quelle: von Wiesner (1927)) mit b = Bastzellen (Fasern), P = Parenchymgewebe, ph =
Siebteil des Phloems, x = Xylem mit Schraubengeféfien (s).

Martins et al. (2004) beschreibt die Struktur von brasilianischen Sisalfaserbiin-
deln im REM vor und nach einer Acetylierung sowie einer NaOH-Behandlung zur
Verwendung in Nicht-Holz-Naturfaserverbundwerkstoffen. Er identifiziert drei
unterschiedliche Faserbiindeltypen, die im Blatt von Agave sisalana L. vorkom-
men: Mechanische Faserbtindel (Mechanical fibers), Band-Faserbiindel (Ribbon fi-
bers) und Xylem-Faserbiindel (Xylem fibers). Die so genannten mechanischen Fa-
serbiindel, die qualitativ am hochwertigsten sind, weisen einen anndhernd kreis-
runden Querschnitt und Anhaftungen von umgebendem Parenchymgewebe auf.
Band-Faserbiindel besitzen die hochsten Faserldangen und lassen sich leicht der
Lange nach aufspalten. Xylem-Faserbiindel haben deutlich diinnere Zellwédnde
und sind entsprechend empfindlich gegeniiber mechanischer Beanspruchung.

Martins et al. (2004) verwendeten Restmengen aus der Gewinnung von mecha-
nischen Faserbiindeln, so dass in den Untersuchungen eine Mischung unterschied-
licher Konzentration aus allen drei Typen festgestellt wurde.

Yu in Franck (2005) beschreibt detailliert die Eigenschaften der Sisalfaserbiindel
und deren Aufbereitung. Die wirtschaftlich genutzten Sisalfasern sind die Faser-
strange, die so genannten Cellulosesclerenchymzellen, die als Festigungsgewebe
im Blatt vorkommen. Ein Grossteil der vorkommenden Faserbtindel (ca. 770 von
1.000 bis 1.200 Faserbiindeln pro Blatt) bildet die Hauptmasse des nutzbaren Fa-
sermaterials. Durch maschinelles Zerquetschen des Blattgewebes und Waschen
werden die Faserbtindel freigelegt und anschliefSend in der Sonne getrocknet. Die
dabei auftretende Ausbleichung fiihrt zu einer weifSen bis leicht gelblichen Far-
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bung der Fasern. Im Anschluss daran werden die Fasern durch Biirsten gestreckt
und geschmeidig gemacht.

Ein Faserbiindel enthélt durchschnittlich 100 bis 200 Einzelfasern. Die Grofse
der Einzelfasern unterliegt einer natiirlichen Variation, die sich je nach Species,
Anbaugebiet sowie Ernte- und Aufbereitungsverfahren dndert. Zusatzlich erge-
ben verschiedene Messmethoden unterschiedliche Angaben in der Literatur, da
teilweise Faserbiindel anstatt Einzelfasern gemessen werden. Yu in Franck (2005)
stellt die Fasergrofienverteilung von einzelnen Sisalfasern in Tabelle 2.6 dar. Der
Variationskoeffizient (VK) von 25 % gibt Aufschluss iiber die Streuung der Mess-
werte, der fiir Nicht-Holz-Naturfasern jedoch nicht ungewdohnlich ist.

Tabelle 2.6: Sisal - Einzelfasergrofenverteilung nach Yu in Franck (2005)

Mittelwert Maximum Minimum VK (%)

Lange (mm) 2,282 4,750 0,995 25,08
Durchmesser (pm) 20,32 31,60 8,00 25,81
Zellwanddicke (um) 4,60 8,40 2,40 -

Die chemische Zusammensetzung der Sisalfasern ist in Tabelle 2.7 angegeben
und sie entspricht weitgehend der Zusammensetzung der Hanffasern. Auffallend
ist der hohere Ligningehalt von 10 % bis 20 %, der fiir die hohere Sprodigkeit und
Steifigkeit der Sisalfasern mitverantwortlich sein diirfte.

Tabelle 2.7: Sisal - Chemische Zusammensetzung nach Yu in Franck (2005)

Komponente Gewichtsanteil in %
Cellulose 55-65
Hemicellulosen 10-15
Pektin 2-4
Lignin 10-20
Wasserlosliche Bestandteile 1-4
Fette und Wachse 0,15-0,3
Asche 0,7-1,5
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3 Kenntnisstand zur
Mikrostrukturanalyse von
Naturfaserwerkstoffen

In diesem Kapitel soll der Stand des Wissens fiir den Bereich der abbildenden Ver-
fahren am Beispiel von Naturfaserwerkstoffen mit dem Schwerpunkt auf Holzfa-
serwerkstoffen und Papier aufgezeigt werden. Ausgeklammert werden hierbei ex-
plizit Untersuchungen an synthetischen Materialien, wie z. B. Verbundwerkstoffe
mit Glasfasern bzw. Kohlefasern sowie metallische und keramische Verbundwerk-
stoffe. Des weiteren gehoren synthetische Werkstoffe mit Naturfaseranteil, wie
z.B. Wood Plastic Composites, auch wenn diese mit der gleichen Methodik un-
tersucht und analysiert werden konnen, nicht in den Schwerpunkt dieser Arbeit.

Eine weitere Eingrenzung wurde im Bereich der abbildenden Verfahren vorge-
nommen, da die umfassende Darstellung weiterer Methoden wie beispielsweise
der Einsatz spektroskopischer Untersuchungsmethoden den Rahmen dieser Ar-
beit tiberschritten hétte. Eine Evaluierung und Festlegung auf bestimmte Verfah-
ren wurde zu Beginn der Untersuchungen vorgenommen. Der Uberblick iiber die
bisherigen Untersuchungsmethoden wird sich daher auf die ausgewahlten Verfah-
ren der Licht- und Elektronenmikroskopie sowie der Mikrotomographie beschran-
ken.

3.1 Mikroskopische Untersuchungen

Strukturuntersuchungen von Werkstoffen mit Hilfe mikroskopischer Methoden
gehoren zu den etablierten Verfahren, um Objekte schnell und zuverldssig zu er-
fassen und zu charakterisieren. Hierzu finden sich seit Beginn der 1970er Jahre
bis Mitte der 1990er Jahre verschiedene grundlegende Arbeiten mit dem Schwer-
punkt auf Holzwerkstoffen und Papier.

Die Auflésung und Tiefenschirfe von lichtmikroskopischen, rasterelektronen-
mikroskopischen (REM, ESEM) und transmissionselekronenmikroskopischen Sys-
temen (TEM) wird von Tomographieverfahren derzeit noch nicht erreicht, was die
Bedeutung der Mikroskopie in Hinblick auf die Untersuchung kleinster Struktu-
ren unterstreicht.
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3.1.1 Span- und faserbasierte Werkstoffe

Begleitet von steigenden Kapazitdten und Produktionszahlen in der Holzwerk-
stoffindustrie finden sich vermehrt ab dem Beginn der 1970er Jahre wissenschaft-
liche Arbeiten zur Mikrostruktur von Holzwerkstoffen und insbesondere zu Holz-
faserwerkstoffen. Im Rahmen der Ausweitung der traditionellen Holzforschung
von Vollholz auf Holzwerkstoffe gerieten insbesondere die im Trockenverfahren
hergestellten Mitteldichten Faserplatten (MDF) immer mehr in den Fokus der Un-
tersuchungen.

Eine sehr umfassende Beschreibung der Mikrostruktur von Holzfaserwerkstof-
fen und deren Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften findet sich bei Mataki
in Jayne (1972). Den Schwerpunkt seiner Untersuchungen bildeten die Ausrich-
tung der Fasern in der Fasermatte wihrend des Heifspressens, die Kontaktflichen
zwischen den Fasern sowie die Verteilung von Hohlraumen und das Verformungs-
verhalten der Fasern. Die Analyse von Papierstrukturen bildete die Grundlage
seiner Herangehensweise. Er erweitert diese Analyse auf die Struktur von Holz-
faserplatten und formuliert drei Parameter, die entscheidenden Einfluss auf die
Platteneigenschaften haben:

1. die Abmessungen und physikalischen Eigenschaften der Einzelfasern im un-
behandelten Rohstoff.

2. die Verdnderungen der Abmessungen und der Eigenschaften der Einzelfa-
sern durch den Defibrierungsprozess.

3. die Art der Vliesbildung und der anschliefSende Heifspressvorgang.

Durch Mikrofotografie wurden die Querschnitte von Fasern vermessen und aus-
gewertet. Ergdanzend wurden Rontgenaufnahmen zur Darstellung des Dichtepro-
fils der Faserplatten aufgenommen, die jedoch dem Stand der Technik entspre-
chend nur qualitative Aussagen zuliefsen. Fiir die Berechnung der Deformation
der Einzelfasern wurde vereinfachend angenommen, dass der Querschnitt einer
Holzfaser kreisformig ist, was nur stark idealisiert der tatsachlichen anatomischen
Struktur einer Faser entspricht. Mataki geht auch auf die Besonderheit der Faser-
biindel ein, die sich anders als Einzelfasern verhalten und die in ihrem Deformati-
onsverhalten Eigenschaften von Vollholz zeigen. Er macht sie fiir das unregelma-
Bige Auftreten von grofieren Hohlrdumen in der Platte verantwortlich, die in der
Umgebung von Faserbiindeln beobachtet wurden. Als Phdnomene, die wahrend
des Pressvorgangs auftreten, nennt er

¢ das Durchbiegen der Faser,
¢ das Ausrichten und Bewegen der Faser in der Matte,
* sowie die Querschnittsveranderung der Faser infolge der Deformation

als die entscheidenden Strukturverdnderungen der Fasern in der gestreuten Matte,
die zusammen mit dem Einwirken von Temperatur und Feuchte auftreten.
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Kruse und Parameswaran (1978) beschreiben Mikrostrukturuntersuchungen an
Rindenplatten, die mit unterschiedlichen Klebharzen (UF, PF und PMDI) gebun-
den wurden. Die Strukturanalyse mittels Lichtmikroskop, TEM, REM und REM-
EDX fiir die Detektierung eines mit Brom markierten PF-Harzes zeigte, dass die
lichtmikroskopischen Verfahren zur Erkennung von Klebverbindungen nur be-
dingt geeignet waren. Zusétzlich wurde festgestellt, dass eine Quellung der Pro-
ben wihrend der Priparation auftrat und dass die Kontrastierung der Klebharze
fiir lichtmikroskopische Untersuchungen nicht ausreichend war.

Die TEM-Untersuchungen der Klebfugen zwischen den verschiedenen Zellty-
pen des Rindengewebes zeigten die gute Benetzung der Oberflachen mit den ge-
testeten Klebharzen. Der Aussage dieser rein optischen Begutachtung der Kontakt-
flachen wurde folgerichtig nur eine begrenzte Beweiskraft zugeordnet, da auch
chemische Reaktionen die Giite der Verklebungen und die damit verbundenen
Verdnderungen in der mechanischen Festigkeit beeinflussen. Charakterisiert wur-
den zusitzlich zu den TEM-Untersuchungen die Bruchbilder von senkrecht zur
Plattenebene zerstorten Proben (Querzugproben) im REM, die zuséitzliche Aussa-
gen iiber die Verklebungsqualitét lieferten. Die REM-EDX Analyse lieferte einen
Nachweis, dass das Klebharz bei der Beleimung in die Zellwdnde eindringt. Wei-
tere Aussagen konnten hierzu nicht getroffen werden. Ergdnzend zu den Arbei-
ten von Kruse und Parameswaran (1978) ist die Arbeit von Parameswaran und
Himmelreich (1979), die sich mit der Mikrostruktur von Sulfitablauge gebunde-
nen Spanplatten auseinandersetzt. Methodisch wird der gleiche Ansatz aus den
0.a. Arbeiten fiir die Untersuchungen gewihlt und vertiefend auf das Eindringen
des Klebharzes in die Lumina und in die Zellwand eingegangen.

Short (1981) berichtet tiber die Eigenschaften und die Struktur von Holzfasern
tiir den Einsatz in Faserplatten, die in unterschiedlichen Refinern zerfasert wur-
den und dann im Nass- und Trockenverfahren zu Probenplatten verpresst wurden.
Die REM-Untersuchungen des Fasermaterials und der Bruchflachen von Querzug-
proben gaben Aufschluss tiber die Qualitdt der eingesetzten Holzfasern. Auftre-
tende Phdnomene, wie die Verdrehung der Fasern in Verbindung mit tangentia-
len und radialen Schwindungserscheinungen auf den Faseroberflachen sowie die
Beobachtung von Zellwandrissen, werden ausfiihrlich diskutiert und ihre Auswir-
kungen auf die mechanische Festigkeit der Faserplatten dargestellt.

Im Zusammenhang mit der Mikrostruktur von Holzwerkstoffen muss die Ar-
beit von Coté und Hanna (1983) berticksichtigt werden, die sich ausfiihrlich mit
der Mikrostruktur der Bruchflichen an Vollholz beschiftigen. Ein Schwerpunkt
der Untersuchungen bildete die elektronenmikroskopische Charakterisierung der
Bruchflachen bei unterschiedlichen mechanischen Belastungen an Liquidambar
styraciflua L., Quercus rubra L., Carya tomentosa Nutt. und Pinus palustris Mill. .
Die Proben wurden auf Druck und Zug lidngs zur Faserrichtung belastet und es
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wurden Scherversuche in der radialen und tangentialen Ebene der Probe durchge-
fiihrt.

Die Eingrenzung auf drei mogliche Versagensmuster Intercell failure, Intrawall
failure und Transwall failure fiir die Beschreibung des Bruchversagens von Holz-
verbunden auf der Mikroebene ist erstmals von C6té und Hanna (1983) vorgenom-
men worden. Intercell failure beschreibt das Versagen der Mittellamelle und die
damit verbundene Trennung von Fasern entlang der gemeinsamen Mittellamelle,
Intrawall failure bezieht sich auf das Versagen innerhalb der Sekundarwand bzw.
der Grenze zwischen der Sekundarwand 1 (51) und der Sekundarwand 2 (S2). Der
Begriff Transwall failure bezeichnet das Versagen der gesamten Zellwand, was
besonders fiir das Verhalten von diinnwandigen Zellen beobachtet wurde. Alle
Verhaltensmuster lassen sich bei der Betrachtung der Bruchflichen an Holzfaser-
werkstoffen wiederfinden und werden von nachfolgenden Autoren (u. a. Sell und
Zimmermann (1993)) immer wieder aufgegriffen und verwendet.

Furuno et al. (1983) arbeiteten mit unterschiedlichen Einstellungen bei der Belei-
mung von Spdnen fiir Spanplatten aus Laubholzern unterschiedlicher Dichte und
verglichen die Methode der Fluoreszenzmikroskopie und der Kathodolumines-
zenz/Rasterelektronenmikroskopie zur Identifizierung des markierten Klebhar-
zes auf den Spéanen. Basierend auf diesen Untersuchungen wurde die Methodik
der Fluoreszenzmikroskopie von Murmanis et al. (1986a,b) und Youngquist et al.
(1987) tiir Mikrostrukturuntersuchungen an Hartfaserplatten und MDF eingesetzt.
Murmanis et al. (1986a) beschreiben detailliert die Probenpréparation fiir die Fluo-
reszenzmikroskopie und zeigen die Faserstruktur und die markierte Klebharz-
verteilung bei unterschiedlicher Dosierung in den Faserplatten. Bei Murmanis
et al. (1986b) werden TEM-Untersuchungen der Faserstruktur und der Klebharz-
verteilung des verwendeten PF-Harzes in unterschiedlicher Dosierung von 0,5 %
bis 8,0 % Festharzanteil zur Beurteilung der Qualitdt von Faserplatten herangezo-
gen. Kritisch betrachtet werden muss jedoch die kurzzeitige Lagerung der Proben
vor der Einbettung in einer wassrigen Kaliumpermanganat-Losung (KMnO;) zur
Kontrastierung, die ein Quellen der Proben verursacht haben kénnte.

Prazise werden hingegen die Auswirkung der Desintegration der Mittellamelle
und die damit verbundene Verdnderung der Faseroberflichen beschrieben. Das
Klebharz auf den Faseroberflachen und den Kontaktflichen zwischen den Fasern
wurde aufgrund seiner Farbung eindeutig identifiziert und es wurde ein teilwei-
ses Vorhandensein in den Lumina festgestellt. Die im Nassverfahren hergestell-
ten Plattenproben wiesen selbst bei Klebharzkonzentrationen von 4 % eine sehr
gleichméafliige Bindemittelverteilung auf, wahrend bei den im Trockenverfahren
hergestellten Proben hoher Rohdichte grofiere Klebharz-Agglomerationen zu er-
kennen waren. Murmanis et al. (1986b) berichten auch von einem hoheren Anteil
an dunkler, granuldrer Substanz zwischen den Fasern der im Trockenverfahren
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hergestellten Probenplatten, die als mogliche Reste von zerkleinertem Zellwand-
material interpretiert wurden.

Youngquist et al. (1987) variierten die Einstellungen zur Beleimung von Fasern
und korrelierten die mechanischen Festigkeiten der Probenplatten zu den voran-
gegangen Untersuchungen (Murmanis et al., 1986a,b) mit Hilfe der Fluoreszenz-
mikroskpie. Die Messung der Querzugfestigkeit der Proben konnte in direkten
Zusammenhang mit der beobachteten Klebharzverteilung gebracht werden. Die
Querzugfestigkeit lag umso hoher, je gleichmafiger das Klebharz in den Proben
verteilt war.

Bei Donaldson und Lomax (1989) finden sich qualitative und quantitative Un-
tersuchungen zur Mikrostruktur von Klebharz-Faser-Bindungen bei MDF, darge-
stellt mit Hilfe der Interferenz-Mikroskopie. Ziel der Untersuchungen war die Ver-
teilung von PF-Harz und UF-Harz auf der Faseroberfliche sowie an den Kontakt-
stellen zwischen zwei Fasern. Die Unterscheidung der beiden Klebharze in ihrem
Benetzungsverhalten und ihrer Verteilung in der Deck- und Mittelschicht werden
prézise dargestellt und der Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften der Platte
wird hervorgehoben.

Butterfield et al. (1992) beschreiben ausfiihrlich die Oberflachenstruktur von
Holzfasern aus Pinus radiata L. in MDF-Proben, die nach Querzugtests und der
Priifung der Biegefestigkeit im REM betrachtet wurden. Besonderes Augenmerk
wurde auf das Versagen der Klebeverbindungen (sog. Klebstoffbriicken) zwischen
den Fasern und dem Versagen der Zellwand bzw. von Zellwandbestandteilen der
Fasern gelegt. Die Untersuchung von MDF mit drei verschiedenen Klebstoffsyste-
men (UF-Harz, MUF-Harz und TF-Harz) und den verwendeten Refinerfasern lief3
Riickschliisse auf typische Versagensmuster zu. Bruchflichen an Querzugproben
zeigten ein deutliches Versagen in der Faserwand zwischen S1 und S2, besonders
in der Néhe von Klebstoffbriicken zwischen zwei angrenzenden Fasern. Die Kleb-
stoffbriicken selbst erschienen unbeschadigt.

Vielfach wurden Ablosungen bzw. Anheftungen von diinnem Wandmaterial
ehemals benachbarter Fasern im Bereich der Klebstoffbriicken auf den Bruchfla-
chen beobachtet. Der Einsatz unterschiedlicher Klebharze hatte keine Auswirkun-
gen auf das Versagensmuster. Die Bruchcharakteristik der Biegepriifungen zeigte
hingegen ein Versagen der Zellwidnde zusitzlich zu den Ablosungen im Bereich
der Klebstoffbriicken. Die Geometrie der Fasern und Deformationen durch den
Heifspressvorgang wurden nicht berticksichtigt. Bemerkenswert war die insge-
samt nur selten beobachtete Zerstorung der Klebstoffbriicken selbst. Butterfield
et al. (1992) verglichen hier die Versagenscharakteristik mit anderen holzbasierten
Werkstoffen und stellten Unterschiede zu Vollholz und spanférmigen Holzwerk-
stoffen fest.

Im Zusammenhang mit der Aufbereitung von Pinus radiata L. Fasern fiir die
Verwendung in Faserplatten wurde von Donaldson (1995) die Zellwandstruktur
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und ihr Versagen beim Aufschluss untersucht. In Erganzung zu den bereits viel-
fach untersuchten Faktoren wie Holzart, Dichte, Holzfeuchte, Zellgrofsen und Mi-
krofibrillenwinkel wurden drei genetisch unterschiedliche Pinus radiata L. Arten
betrachtet. Dabei zeigten sich Unterschiede im Ligningehalt der S1 und der S2, die
sich auf die Festigkeit der Fasern auswirkten.

Untersuchungen von Roffael und Stobbe (1996) zur Struktur von Friithholz- und
Spétholzfasern in MDF mit Hilfe der Licht- und Elektronenmikroskopie verdeut-
lichen das unterschiedliche Verdichtungsverhalten der Fasern wahrend des Heif3-
pressvorganges, ohne dass die Autoren nidher auf die Phanomene eingehen.

Gillah (2000) und Gillah et al. (2000) befassen sich mit der Herstellung von ver-
nadelten MDF aus Holzfasern und Sisalfasern. Die hergestellten Varianten zeigten
deutlich hohere mechanische Festigkeiten als herkommliche MDE. Gillah (2000)
geht in seiner Arbeit auf die Mikrostruktur von vernadelten und herkémmlichen
MDF ein und zeigt anhand von REM-Aufnahmen und Confocal Laser Scanning-
Mikroskopie (CLSM) die Moglichkeiten einer einfachen Auswertung der Faserori-
entierung und der Hohlrdume auf. Erstaunlicherweise wiesen dabei die vernadel-
ten MDF keine abweichende Faserorientierung zu den nicht vernadelten MDF auf,
was moglicherweise auf die zweidimensionale Betrachtung zurtickzufiihren ist.

3.1.2 Papier

Der Werkstoff Papier steht seit den 1950er Jahren im Fokus von Mikrostrukturun-
tersuchungen zur Verbesserung der Eigenschaften und zur Aufkldarung tiber das
Verhalten von Zusatzstoffen bis hin zur Verteilung von Beschichtungen bzw. der
Eindringung von Fiillstoffen in die Struktur. Da eine Darstellung aller Untersu-
chungen zu diesem Themengebiet den Rahmen dieser Arbeit iibersteigen wiirde,
werden exemplarisch Arbeiten zur Mikrostrukturuntersuchung an Papier vorge-
stellt, die von der Methodik auch fiir Naturfaserwerkstoffe anwendbar sind. Von
besonderer Bedeutung sind hierbei die Arbeiten von Kallmes, Corte und Bernier,
die sich tiber mehrere Jahre hinweg mit der Entwicklung von grundlegenden theo-
retischen Modellen zur Beschreibung von Fasernetzwerken im Bereich der Papier-
forschung auseinandersetzen.

In der ersten Publikation zur Erfassung der Geometrie von zweidimensionalen
Fasernetzwerken von Kallmes und Corte (1960) wird die Basistheorie eines Netz-
werkes, bestehend aus iibereinander gelegten, diinnen Schichten beschrieben. Die
Entwicklung theoretischer Grundlagen sowie deren Verifizierung durch Versuchs-
reihen bildeten die Grundlage der Untersuchungen. Bestimmt wurde die Faser-
verteilung in der Schicht, die freie Faserldnge zwischen zwei Kontaktstellen, die
Verteilung der Faserldngen und -breiten sowie die Kriimmung einzelner Fasern.
Die ermittelten Werte zeigten eine gute Ubereinstimmung mit den theoretisch be-
stimmten Werten. Kallmes et al. (1961) tibertragen das entwickelte zweidimen-
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sionale Netzwerk in ein mehrschichtiges Modell. Die Anwendbarkeit des mehr-
schichtigen Netzwerkes fiir die Berechung des E-Moduls, der Biegefestigkeit und
der Reifdfestigkeit wurde durch Laborversuche verifiziert, da eine visuelle Aus-
wertung der Papierproben aufgrund der Dicke zum damaligen Zeitpunkt nicht
moglich war.

Ergdnzend wurde von Kallmes und Bernier (1963) ein neuer Ansatz fiir die Be-
rechnung der freien Faserlange entwickelt und durch ein Monte Carlo Experiment
sowie Untersuchungen an Oberfldchenschichten von Papierproben iiberpriift. An-
wendung findet die neue Methodik fiir die Berechnung der relativen Kontaktfla-
che zwischen den Fasern, die in Kallmes und Eckert (1964) vorgestellt wird. In Hin-
blick auf die Gesamtkontaktfliche wird das Lumen der Fasern mit berticksichtigt,
welches weitgehend kollabiert vorliegt und die tatsdchliche Kontaktflache von Fa-
ser zu Faser vergrofiert. Die mikroskopische Betrachtung von Kontaktflachen zwi-
schen den Fasern in Papierproben in Verbindung mit einer N»-Adsorption (sog.
BET-Methode), mit der sich die freie Faseroberfliche bestimmen lasst, fiihrte zu
vergleichbaren Ergebnissen.

Bei Walbaum und Zak (1976) finden sich ausfiihrliche Beschreibungen zur Pro-
benvorbereitung fiir die Mikrostrukturuntersuchungen von Querschnitten durch
verschiedene Papierproben im Licht- und Elektronenmikroskop. Die Empfindlich-
keit der Proben wihrend der Préparation wird hervorgehoben und die Verbesse-
rung der Einbettung dargestellt. Erste Hinweise auf den Einsatz von computerge-
stiitzter Bildanalyse zur Auswertung der Aufnahmen werden gegeben.

Nanko et al. (1989) zeigen die Moglichkeiten des TEM fiir die Identifizierung
der Faser-Faser-Bindungen in Papier. Das Anfarben von vereinzelten Cellulosefi-
brillen auf der Faseroberfliche mit Hilfe von kolloidem Palladium wird beschrie-
ben, um die Kontaktflichen zwischen zwei Fasern zu identifizieren.

Allem (1998) charakterisiert die Querschnitte gestrichener Papiere mit Hilfe von
Bildanalysemethoden und weist auf die unzureichende Verwendung der Bildana-
lyse fiir die Mikrostrukturauswertung hin. Eigene Versuche mit Hilfe von virtu-
ellen Gitternetzlinien, die auf die REM-Aufnahmen gelegt wurden, dienten der
Auswertung der Verteilung und der Eindringtiefe eines Fiillstoffes.

Arbeiten zur visuellen Strukturanalyse nach 1998 befassen sich iiberwiegend
mit der Verwendung tomographischen Untersuchungsmethoden, die im folgen-
den Abschnitt vorgestellt werden.

3.2 Tomographische Untersuchungen

Eine bedeutende Entwicklung stellt der Einsatz tomographischer Verfahren dar,
die in zunehmendem Mafle fiir Untersuchungen im Bereich der Materialwissen-
schaften genutzt werden, da hiermit kleine dreidimensionale Strukturen zersto-
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rungsfrei abgebildet werden koénnen. In der Literatur finden sich in den letzten
Jahren zunehmend mehr Arbeiten, die sich mit der 3D-Struktur von verschiede-
nen Faserwerkstoffen auseinandersetzen. Hierbei werden jedoch vornehmlich Un-
tersuchungen an Papier und anderen Faserwerkstoffen behandelt und nur wenige
Untersuchungen an Holz und Holzwerkstoffen vorgestellt.

Tomographische Verfahren basieren in der Regel auf der Auswertung von Ront-
genbildern eines Gegenstandes oder eines Lebewesens, die aus in verschiedenen
Winkeln aufgenommenen Einzelbildern zu einem dreidimensionalen Bilddaten-
satz zusammengefiigt wurden. Dieser Datensatz ldsst sich am Computer aufbe-
reiten und auswerten. Die tomographische Untersuchung von Lebewesen und
Werkstoffen mit Hilfe der Computertomographie ist seit Anfang der 1970er Jah-
re moglich. Entwickelt und realisiert von Alan M. Cormick und G. Houndsfield,
gehort dieses Verfahren zu den etablierten Methoden, dreidimensionale Struktu-
ren zerstorungsfrei abzubilden.

Der Einsatz von tomographischen Verfahren zur Mikrostrukturuntersuchung
von Werkstoffen hat in den letzten Jahren mit dem Aufkommen kleiner und kom-
pakter Tomographiegerate (z. B. Produkte der Firma Skyscan) erheblich an Bedeu-
tung gewonnen und ist aus vielen Bereichen der Materialwissenschaften nicht
mehr wegzudenken. Maire et al. (2001) geben hierzu einen umfassenden Uber-
blick tiber die moglichen Anwendungsgebiete.

3.2.1 Span- und faserbasierte Werkstoffe

Die Strukturuntersuchung von Holzwerkstoffen mit Hilfe von Computertomogra-
phie (CT) riickt seit Mitte der 1990er Jahre in den Fokus der Forschung. Erste Un-
tersuchungen der Struktur von kleinen Proben von verschiedenen Holzwerkstof-
fen mittels Mikrotomographie wurden von Shaler (1997), Shaler et al. (1998) und
Groom et al. (1999) vorgestellt.

Bei Groom et al. (1999) finden sich erstmals fundierte und detaillierte Auswer-
tungen der Mikrotomographieaufnahmen von MDF-Proben. Die Eigenschaften
von Faserplatten aus Holzfasern sowie die Auswertung von Mikrotomographie-
aufnahmen und die Bestimmung der Orientierung und Kriimmung von ausge-
wahlten Fasern aus einer 1,28 mm x 1,09 mm X 0,37 mm grofien Probe stellten
einen groflen Schritt in Richtung Strukturanalyse dar, auch wenn die Probengro-
e als sehr klein fiir eine strukturelle Auswertung angesehen werden muss. Die
Auswertung der Daten wurde manuell durchgefiihrt und 72 von Hand ausgewéhl-
te Fasern aus einer unbekannten Anzahl vorhandener Fasern bzw. Faserfragmen-
te wurden vermessen und die Orientierung sowie die Kriimmung bestimmt. Die
Methodik und die Qualitdt der Aufnahmen spiegeln den Stand des Wissens der
damaligen Zeit wider und geben nur wenig Aufschluss iiber die Verhéltnisse von
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erkannten und nicht erkannten Fasern im Gesamtgefiige. Diese Arbeit stellt die
Ausgangsposition fiir die eigenen Mikrotomographie-Untersuchungen dar.

Im gleichen Jahr wurden von Illman und Dowd (1999) hochauflésende Aufnah-
men von Massivholzproben prasentiert, die durch Pilzbefall abgebaut worden wa-
ren. Es wurden Charakterisierungsmethoden vorgestellt, mit denen die Struktur-
eigenschaften auswertet wurden.

Des Weiteren zeigen Sugimori und Lam (1999) fiir den Holzwerkstoffbereich
anhand der Hohlraumverteilung in Holzwerkstoffen die Moglichkeiten des Ein-
satzes der Mikrotomographie zur Analyse von Strukturen auf, um die Eigenschaf-
ten von Holzwerkstoffen zu verbessern. Wimmer et al. (2000) berichten tiber die
Messung der Strandorientierung von OSB mit Hilfe der Mikrotomographie, in der
bei einer Auflosung von 50 pm Proben mit einer Kantenldnge von 2 cm gemessen
wurden. Durch die Analyse von virtuellen 2D-Schnitten in Abstdnden von 150 pm
durch die Probe wurde mit Hilfe von Bildanalysetools die Orientierung von ein-
zelnen Strands berechnet. Eine dhnliche Herangehensweise findet sich bei Ekevad
(2004), der anhand von aneinander gefiigten virtuellen 2D-Schnitten aus Mikroto-
mographieaufnahmen den Faserverlauf in einer Vollholzprobe beschreibt. Steppe
et al. (2004) nutzen die Mikrotomographie fiir die Verfolgung des Gefaf3verlaufs
in Buchen- und Eichenproben.

Einen Schritt weiter in Richtung 3D-Strukturanalyse zur Simulation und Mo-
dellierung von Holzfaserwerkstoffen gehen die Arbeiten von Faessel et al. (2003,
2005), die versuchen, die bisherigen Erkenntnisse tiber die Mikrostruktur von Fa-
sermatten in eine Simulation umzusetzen (eine ausfiihrlichere Darstellung dieser
Arbeiten findet sich im Kapitel 3.3). Im Zusammenhang mit diesen Untersuchun-
gen steht auch die dreidimensionale Charakterisierung von sehr leichten Holzfa-
serddmmplatten mit einer Dichte von 45 kg/m? bis 170 kg/m?> durch Lux et al.
(2006a), die anhand der Tomographieaufnahmen mit morphologischen Operatio-
nen die Grofsenverteilung der Fasern und der Hohlrdaume sowie die lokale Ori-
entierung der Fasern bestimmen. Die Bildanalysemethoden werden ausfiihrlich
vorgestellt und die Vorgehensweise bei der Aufbereitung der Rohdaten erklért.
Die gewdhlten Ansitze dienen der Erstellung eines statistischen Modells zur Si-
mulation des Netzwerkes von leichten Fasermatten.

Im Zusammenhang mit tomographischen Untersuchungen an Holz und Holz-
werkstoffen ist auch die Arbeit von Vetter et al. (2006) zu erwédhnen, die das Ein-
dringen einer markierten Silanverbindung als Holzschutzmittel in Holzproben
mit Hilfe von REM-EDX und Mikrotomographie untersuchen und die beiden Me-
thoden miteinander vergleichen. Bei einer Auflosung von 10 pm des Tomogra-
phiegerétes konnte das Eindringen der Silanverbindung in den Holzverbund de-
tektiert werden. Die Kombination von REM und pCT erscheint vor diesem Hin-
tergrund vielversprechend fiir die Untersuchung von komplexen Fragestellungen
zu sein.
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3.2.2 Papier

Die Untersuchung der Mikrostruktur von Papier mittels tomographischer Verfah-
ren stellt hohe Anforderungen an die Apparaturen, die zum Erfassen der Struktur
notwendig sind. Die Arbeiten mit mikroskopischen und spektroskopischen Me-
thoden ermoglichen die Analyse der Oberflichenstrukturen, die Erfassung der
Struktur in Z-Richtung senkrecht zur Oberfldche ist jedoch nicht ohne weiteres
moglich. Eine dreidimensionale Erfassung kann nur mit mikrotomographischen
Methoden erfolgen. Hierbei wirkt sich die geringe Dicke der Papierproben von ca.
100 pm verbunden mit der starken Verdichtung der Fasern erschwerend auf die
Strukturuntersuchung aus. Erst durch das Aufkommen von Mikrotomographieap-
paraturen mit sehr hohen Ortsauflosungen ist die Untersuchung von sehr kleinen
Strukturen mit einer Grofie von 1 pm bis 2 pm moglich. Eine grofler werdende
Zahl von Untersuchungen in den letzten Jahren befassen sich mit dem Einsatz
der Mikrotomographie zur Strukturaufklarung von Papier, jedoch bieten einige
Arbeiten nur Ansétze fiir vertiefende Untersuchungen, da teilweise nicht an das
zu untersuchende Material angepasste Standard-Bildanalysemethoden eingesetzt
wurden oder auf eine qualitative und quantitative Auswertung verzichtet wurde.
In letzter Zeit ist eine Zunahme von Arbeiten mit verbesserten Bildanalysemetho-
den zu verzeichnen, die prézisere Ergebnisse liefern.

Bei Goel et al. (2001) finden sich erste Untersuchungen von Papierproben mit
Hilfe der Mikrotomographie. Die Vorgehensweise bei der Probenuntersuchung so-
wie eine einfache Datenaufbereitung und -auswertung wird beschrieben. Durch
Schwellwertbildung, anschlieSfendem Binarisieren der gewonnenen Datensatze
verschiedener Papierproben und durch Auszihlen der Pixel wurde das Verhiltnis
von Hohlrdumen zu Fasermaterial bestimmt und mit konventionellen Methoden
der Porositdtsbestimmung (gravimetrische Bestimmung bzw. Quecksilberporiosi-
metrie) verglichen.

Samuelsen et al. (2001) stellen ebenfalls Voruntersuchungen mit Mikrotomogra-
phie an Papier mit Hilfe von Synchrotronstrahlung vor. Die Aufnahmen zeigen
die hohe Auflésung und Kontrastschirfe, die an Synchrotron-Messplédtzen erzielt
werden kann. Eine Fortfithrung der Untersuchungen durch Antoine et al. (2002)
und Weitkamp (2002) mit einer Auflosung von 1 um erlaubt die Darstellung von
3D-Papierstrukturen im trockenen wie auch im feuchten Zustand. Ein Schwer-
punkt dieser Arbeiten lag auf der Rekonstruktion und der Aufbereitung der Auf-
nahmen zur Datenanalyse, sowie der Beseitigung von Artefakten und der Seg-
mentierung von Faserwdnden und Hohlrdumen mit einfachen morphologischen
Methoden. In diesem Zusammenhang kann auch die Arbeit von Aronsson (2002)
gesehen werden, die sich mit der Bildanalyse der 3D-Struktur von Papier befasst
und mit neu entwickelten Segmentierungsalgorithmen arbeitet. Schwerpunktma-
3ig wird die Einzelfasersegmentierung verfolgt, die anhand von Ultradiinnschnit-
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ten im Lichtmikroskop und im REM durch Mikrotomographieaufnahmen erganzt
wird. Die Vorgehensweise zeigt deutlich die Schwierigkeiten der korrekten Faser-
segmentierung auf und stellt eine gute Grundlage fiir die im Rahmen dieser Arbeit
vorgestellten Methoden zur Bildanalyse von Faserstrukturen dar.

Bei Holmstad (2004) und Holmstad et al. (2005) findet sich ein umfassender Ver-
gleich von Synchrotronbasierten pCT-Aufnahmen von Papier bei niedriger und
hoher Auflosung mit herkdmmlichen Mikrotomographiegerdten und es werden
ausfiihrliche Arbeiten zur Bildanalyse von Papier vorgestellt. Untersucht wurden
sowohl 2D- als auch 3D-Strukturen an Papierproben, und es wurde ein kritischer
Vergleich der Methoden und Ergebnisse angestellt. Teilbereiche der Arbeit wa-
ren auch die Bestimmung der Hohlraumstrukturen, verbunden mit einer Poren-
groflenverteilung, und die Erfassung von Oberflichenstrukturen. Besonderes Au-
genmerk verdient die Evaluation der Mikrotomographie-Untersuchungsmoglich-
keiten an der European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) in Grenoble (Frank-
reich), die deutlich die Stiarken und Schwachen der Aufnahmen im Phasenkon-
trastmodus und im Absorptionsmodus aufzeigt. Die Auflosung bei der Untersu-
chung im Phasenkontrastmodus betrug 1 um fiir hochauflésende Aufnahmen und
5 pum fiir Aufnahmen im Absorptionsmodus mit niedriger Auflosung. Holmstad
etal. (2005) kommen zu der Aussage, dass sich die niedrige Auflosung bereits zum
Vergleich von Faserstrukturen verschiedener Proben eignet, wo hingegen sich die
hohe Auflosung fiir mehr grundlegende Untersuchungen der Struktur in Bezug
auf die Vermessung von geometrischen Strukturen eignet. Vergleiche und Unter-
schiede zwischen beiden Methoden werden anhand von drei Papiertypen darge-
stellt. Weiterfithrende Ansétze bieten die Abschnitte zur Porositdtsverteilung und
zur Berechnung der Permeabilitdt, die unter Bildanalyseaspekten erldutert wer-
den.

In Ergdnzung zu Holmstad et al. (2005) finden sich bei Sintorn et al. (2005)
methodische Arbeiten zur Segmentierung und Porositdtsverteilung in Papier, ba-
sierend auf zusammengefiigten Diinnschnitten, die mit einem Rasterelektronen-
mikroskop untersucht wurden. Die bisherige Anwendung der Quecksilberporosi-
metrie zur Bestimmung der Porengrofienverteilung, wie beispielsweise bei Rance
(1982) vorgestellt, liefert keine Riickschliisse iiber die geometrische Struktur der
Poren, da die Abhédngigkeit des anzuwendenden Druckes zwar vom Durchmesser
einer zu fiillenden Pore abhdngt, deren Form jedoch nicht erfasst werden kann.

Sintorn et al. (2005) erldutern daher den Einsatz der Bildanalyse fiir die Auswer-
tung von 3D-Aufnahmen von Papierproben auf der Basis der Verfolgung einzel-
ner Hohlrdume durch die Probe. Die Verwendung einer auf den Probentyp ange-
passten Distanz-Transformation (Distance transformation) und eines Wasserschei-
den-Algorithmus (Watershed algorithm) fiihrte zu einer selektiven Unterscheid-
ung der erkannten Hohlrdume nach Grofie und Haufigkeit. Einschrankungen der
Aussagekraft der Ergebnisse werden durch die eher flach ausgepragten Hohlrau-
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me in der Probe erwidhnt, die mit den herkdmmlichen Bildanalysemethoden nicht
ausreichend erfasst werden konnen.

Eine eher allgemein gehaltene Arbeit von du Roscoat et al. (2005) zeigt detailliert
die Einsatzmoglichkeiten von Synchrotronstrahlung am ESRF zur Analyse von
Papierstrukturen. Nach einer ausfiihrlichen Beschreibung der Mikrotomographie-
untersuchung werden die aufbereiteten Datensdtze vorgestellt und die Segmentie-
rung in Faser, Fiillmaterial und Porenrdume basierend auf der Arbeit von Samuel-
sen et al. (2001) diskutiert. Mit einer erzielten Auflosung von 0,7 pm konnen kleins-
te Details dargestellt werden. Die verwendete Probengrofe lag bei 1,4 mm?x Pa-
pierdicke und wurde in 1.000 Projektionen von 0° bis 180° aufgenommen. Ein
weiterer wichtiger Aspekt der Untersuchungen war die Berticksichtigung mog-
licher Temperatur- und Feuchteschwankungen wahrend der Messungen, die je-
doch nicht aufgezeichnet wurden. Stattdessen wurden zwei zusatzliche Aufnah-
men bei 0° und 90° gemacht und die Korrelation zueinander untersucht, um die
Dimensionsdnderung der Probe abschitzen zu kdnnen.

Bache-Wiig und Henden (2005) setzen ihren Schwerpunkt auf die Verbesserung
der Segmentierung von Einzelfasern in Holzfaserstrukturen. Die von ihnen entwi-
ckelten Methoden werden ausfiihrlich vorgestellt und die entstandene Software
zur Analyse erldutert. Von Interesse ist vor allem die Einteilung von Einzelfasern
in bestimmte morphologische Klassen, um verschiedene Fasergeometrien und Fa-
serdurchmesser zu erfassen. Erstmals werden auch Faserbiindel bei der Auswer-
tung berticksichtigt, deren Identifizierung aber nicht weiter verfolgt wird. Im Lite-
raturteil wird detailliert auf die Methodik vorhergehender Untersuchungen ande-
rer Autoren eingegangen.

3.3 Faserwerkstoffmodelle

Die Modellierung und die Simulation von dreidimensionalen Fasernetzwerken
aus Holzfasern stellt einen sehr jungen Zweig der Holzwerkstoffforschung dar.
Die Vorhersage der physikalischen und mechanischen Eigenschaften eines Faser-
werkstoffes anhand eines Modells ermoglicht eine gezielte Material- und Prozess-
optimierung bevor dieser im Labor- oder Industriemaf$stab hergestellt wird. Hier-
bei spielen nicht nur technische Aspekte, sondern auch wirtschaftliche Uberlegun-
gen eine Rolle, da bereits vorab optimale Einstellungen entwickelt werden kon-
nen. Aufgrund der bendtigten Rechnerleistung sind erst in den letzten Jahren
Arbeiten zur Modellierung und Simulation von Fasernetzwerken veroffentlicht
worden. Insgesamt lassen sich die bekannten Untersuchungen derzeit auf zwei
Autorengruppen eingrenzen:

Wang und Shaler (1998) und Wang (2000) beschreiben die Entwicklung eines
3D-Modells zur Simulation der geometrischen Struktur von Mitteldichten Faser-
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platten auf der Basis von Arbeiten zu dreidimensionalen Modellierung von span-
basierten Holzwerkstoffen (Dai und Steiner, 1994a,b) und Papier (Niskanen und
Alava, 1994; Stahl und Cramer, 1998; Nilsen et al., 1998).

Das géanzlich am Computer generierte Modell weist idealisierte Eigenschaften
auf, die aufgrund von Annahmen und Beobachtungen von einfachen Strukturen
gewonnen wurden. Mit Hilfe der Monte-Carlo-Simulation wurden zufillige Netz-
werke von Fasern generiert und die erstellten Strukturen wurden quantitativ aus-
gewertet. Erweitert wurde die Arbeit durch die Variation der Geometrien der
modellierten Fasern, wie z.B. die Verwendung von flachgepressten Fasern. Die
Auswertung der Struktur beinhaltet die Porositidtsverteilung, die Dichteverteilung
und die Kontaktflaichenberechnung zwischen den Fasern in Abhdngigkeit von der
Geometrie der Fasern. Die Aussagen der Untersuchungen sind jedoch auf ideali-
sierte Strukturen zuriickzufiihren und lassen sich nur teilweise mit experimentel-
len Arbeiten vergleichen, zumal das Vorkommen von Faserbiindeln nicht bertick-
sichtigt wurde.

Bei Faessel et al. (2003, 2005) findet sich die derzeit umfangreichste Modellie-
rung von 3D-Faserstrukturen anhand von Mikrotomographieaufnahmen. Die Un-
tersuchungen wurden an leichten Faserplatten aus Holz- und Kunststofffasern mit
einer Rohdichte von 45 kg/m?, 170 kg/m? und 250 kg/m? durchgefiihrt. Die ver-
offentlichten Arbeiten enthalten die Beschreibung experimenteller Untersuchun-
gen, die zur Entwicklung von Simulationsmodellen eingesetzt wurden. Die aus
den nCT-Aufnahmen gewonnenen Informationen wurden mit Hilfe eines Visuali-
zation Toolkits (VIK library) bearbeitet und in virtuelle Fasern umgewandelt, die
in ein Finite-Elemente-System exportiert wurden. Die daraus gewonnenen mor-
phologischen Informationen wurden dazu genutzt, ein 3D-Simulationsmodell zur
Erzeugung von Fasermatten zu entwickeln. Warmeleitfdhigkeitsberechnungen an
diesen virtuellen Fasermatten runden die Untersuchungen ab und geben Ausbli-
cke auf weiterfiihrende Arbeiten und Verbesserungen der Methodik.

Lux et al. (2006b) gehen detaillierter auf die Verfahrensweise der Modellierung
der Warmeleitfahigkeit ein und erkldren die Vorgehensweise und Validierung des
Modells.

Es findet sich in allen drei Arbeiten dieser Autorengruppe kein Hinweis auf
das Vorkommen oder die Beriicksichtigung von Faserbiindeln, die erheblichen
Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und die Warmeleitfahigkeit einer
Faserplatte haben.

Neagu et al. (2006) nehmen die Berechnung der mechanischen Eigenschaften ei-
ner Fasermatte anhand zweier Testverfahren mit Hilfe der Verdichtung einer Mat-
te senkrecht zur Mattenebene sowie einer Zugfestigkeitspriifung in Mattenebene
als Grundlage zur Entwicklung von Modellen zur Eigenschaftssimulation von Fa-
serwerkstoffen aus unterschiedlichen Fasern. Die auftretenden Lastfille und die
Berechnung der Anzahl der Kontaktstellen und Kontaktflichen werden ausfiihr-
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lich erlautert. Als Ausblick wird auf den Einsatz der Mikrotomographie zur Er-
fassung der in situ Verdnderungen der Fasermatte bei der Verdichtung verwiesen.
Unterschiede zwischen dickwandigen Spatholzfasern und diinnwandigen Friih-
holzfasern werden berticksichtigt und eine ausfiihrliche Literaturiibersicht tiber
vorliegende Untersuchungen der Faserformen und -strukturen gegeben.

Letztendlich weisen die hier vorgestellten Arbeiten zur Simulation und Model-
lierung von Holzfaserwerkstoffen eine sehr hohe Komplexitit auf, jedoch sind sie
zum jetzigen Zeitpunkt nur bedingt aussagekraftig, da die grofie Variation der vor-
kommenden Strukturelemente und Geometrien der Einzelfasern und Faserbtindel
weiterhin unberticksichtigt bleiben und derzeit auch bleiben miissen, da die Erfas-
sung aller Parameter fiir ein addquates Modell (noch) zu umfangreich ist. Im Rah-
men einer Erweiterung und Erh6hung der Genauigkeit dieser Modelle mit Hilfe
statistischer Variationen der Geometrien und Fasertypen wére eine grofiere Anna-
herung an die Realitdt moglich, was die orientierenden Arbeiten von Neagu et al.
(2006) bereits aufzeigen. Anhand dieser Perspektiven erscheint die eigene Arbeit
geeignet zu sein, Liicken in der Charakterisierung des Fasermaterials zu schliefSen
und neue Ansitze fiir weiterfithrende Arbeiten zu bieten.
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Zur Herstellung von Faserwerkstoffen fiir die Untersuchung der Mikrostruktur
wurden verschiedene Fasern aus Einjahrespflanzen und mehrjdhrigen Pflanzen
ausgewdhlt. Dieser Teil der Arbeit beschreibt die verwendeten Rohstoffe und er-
lautert den Aufbau und die Herstellung der Faserplatten, die im Rahmen des For-
schungsprojektes ,,Mechanische und feinstrukturelle Untersuchungen an Holz-
und anderen Naturfaserwerkstoffen” und wahrend eines Forschungsaufenthaltes
am Laboratory of Sustainable Materials der Universitidt Kyoto in Japan entwickelt
wurden.

4.1 Einzelfasern und Faserbiindel

Fiir die Untersuchungen wurden Fasern ausgewdhlt, die aufgrund ihrer Verfiig-
barkeit und ihren mechanischen Eigenschaften fiir die Herstellung von Faserwerk-
stoffen geeignet erschienen. Ausgewé&hlt wurden Hanf (Cannabis sativa L.) als ein-
heimische Faser sowie Sisal (Agave sisalana L.) und Kenaf (Hibiscus cannabinus
L.) als tropische Fasern. Hanf stellt eine sehr zdhe und hoch belastbare Faser dar,
Sisal ist eine eher unflexiblere und sprodere Faser. Kenaf nimmt eine mittlere Po-
sition zwischen den beiden anderen Fasern ein.

Berticksichtigt wurde fiir die Auswahl auch die Art der Aufbereitung. Dabei
wurde auf eine nicht zu grofie Schadigung der Fasern sowie auf die Vermeidung
eines chemischen Aufschlussverfahrens geachtet. Diese Kriterien konnten die ver-
wendeten Hanffaserbiindel, die {iber eine Feldroste (Biologischer Abbau durch
Pilze und Bakterien) als Aufschlussverfahren vorbereitet wurden, sowie die Sisal-
und Kenaffaserbiindel weitgehend erfiillen.

4.1.1 Holzfasern

Das verwendete Fasermaterial zur Herstellung der Laborplatten stammte von ei-
nem europdischen MDF-Produzenten. Die verwendeten Hackschnitzel zur Her-
stellung von TMP-Fasern (Thermo-Mechanical Pulp) wurden nach Firmenanga-
ben im Kocher bei einem Druck von 9,2 bar geddmpft und dann im Refiner bei
einem Druck von 9 bar zerfasert. Detailliertere Informationen zur Herstellung wa-
ren nicht verfiigbar.
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Die Fasern enthielten 98 % Kiefer (Pinus sylvestris L.), die zweifelsfrei mikrosko-
pisch identifiziert werden konnte. Die restlichen 2 % Fasern waren nach Firmen-
angaben Pappel, Weide, Erle und Robinie, die nicht mehr eindeutig identifiziert
werden konnten. Hackschnitzel aus Altholz wurden nicht verwendet.

Die manuelle Entnahme der Fasern geschah hinter dem Trockner. Die Feuchte
der Fasern bei der Entnahme betrug 6 % bis 7 %. Nach Firmenangaben konnen
zusétzlich 0,7 % bis 1% Festharz (UF-Harz) und 0,5 % Wachs bezogen auf atro
Fasern vorhanden sein, da die Beleimung der Fasern in der Blowline nicht voll-
standig abgeschaltet werden konnte. Das bereits im Refiner zugefiigte Wachs war
ebenfalls nicht reduziert worden. Durch eine optische Uberpriifung im Lichtmi-
kroskop und Rasterelektronenmikroskop konnten diese zuséitzlichen Bestandteile
allerdings nicht eindeutig nachgewiesen werden. Im Folgenden werden diese Fa-
sern als unbeleimte Fasern bezeichnet, um sie begrifflich von jenen Fasern abzu-
grenzen, die zur Plattenherstellung im Labor beleimt wurden.

Eine Uberpriifung der Groflenverteilung des Fasermaterials wurde mit einem
bildanalytischen Fasergrofienmessgerdt Typ Qualscan der Firma McCarthy Pro-
ducts Company, Seattle (USA), durch das Institut fiir Holztechnologie gGmbH in
Dresden durchgefiihrt. Der Qualscan arbeitet mit Hilfe einer Digitalkamera, wel-
che die in einer wissrigen Suspension geldsten Fasern im Durchfluss erfasst und
die Aufnahmen automatisch auswertet. Durch eine vom Benutzer festgelegte Ein-
teilung in verschiedene Grofienbereiche (Staubanteil, Feinstanteil, Feinanteil, Gro-
banteil) konnen die Messwerte sortiert und eine Haufigkeitsverteilung erzeugt
werden. Die Messungen wurden 5x wiederholt.

Die in den Tabellen 4.1 und 4.2 gezeigten Werte geben einen Uberblick {iber
die Beschaffenheit des Fasermaterials. Es wurden insgesamt 19.092 Fasern erkannt
und vermessen. Der aus den Messungen der Lange und Breite berechnete Schlank-
heitsgrad der Fasern lag bei 3,11. Die gemessenen mittleren Faserldngen und Fa-
serbreiten sind allerdings nur bedingt aussagekriftig, da die Auflésung sowie das
Vorkommen von Faserbiindeln und die Kriimmung der Einzelfasern die Messung
erschweren, da u. a. keine stark gebogenen Strukturen als solche vermessen wer-
den konnen. Eine bessere Aussage iiber die Lange und die Breite der Fasern lie-
fert die mittlere Korngrofie. Bei einer Breite einer typischen Einzelfaser von ca.
0,02 mm weist ein gemessene Wert von 0,40 mm auf das Vorhandensein von gro-
eren Faserbiindeln hin. Die Unterteilung in verschiedene Fraktionen von Stau-
banteilen bis Grobanteilen zeigt die Verteilung der Messwerte innerhalb des Fa-
sermaterials und erlaubt den Vergleich verschiedener Faserstoffe miteinander. Da-
hingehend wies das verwendete Fasermaterial keine Auffilligkeiten auf.

Elektronenmikroskopische Untersuchungen wurden an unbeleimtem Faserma-
terial und an beleimtem Fasermaterial vorgenommen. Es wurden von jeder Char-
ge Riickstellproben angelegt, die zur Bewertung der Struktur und der Leimvertei-
lung herangezogen wurden. Dies beinhaltete auch die mit markiertem Klebharz
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versehenen Proben fiir die Mikrotomographieuntersuchungen in Kapitel 4.2.1.2
auf Seite 51.

Tabelle 4.1: Faserlingenverteilung der Holzfasern, gemessen mit einem bildanalytischen
Messgerét Typ Qualscan der Firma McCarthy Products Company.

Faserlinge

Mittlere Faserldnge (mm) 0,97
Mittlere Korngrofse K, (mm) 2,05
Korngrofien-Intervall A K (mm) 2,94
Staubanteil 1,0 mm (%) 24,40
Feinstanteil 5,0 mm (%) 93,25
Feinanteil 10,0 mm (%) 99,61
Grobanteil 15,0 mm (%) 0,00

Tabelle 4.2: Faserbreitenverteilung der Holzfasern, gemessen mit einem bildanalytischen
Messgerit Typ Qualscan der Firma McCarthy Products Company.

Faserbreite

Mittlere Faserbreite (mm) 0,31
Mittlere Korngrofie K, (mm) 0,40
Korngrofien-Intervall A K (mm) 0,43

Staubanteil 0,1 mm (%) 1,86
Feinstanteil 0,3 mm (%) 40,94
Feinanteil 0,5 mm (%) 71,49
Grobanteil 1,0 mm (%) 98,11

4.1.2 Hanf

Die fiir die Versuche verwendeten Hanffaserbiindel wurden vom Faserinstitut Bre-
men e. V. bereitgestellt. Es handelte sich um gerostete Faserbiindel aus dem Ballen
Nr. 63 der Firma NAFGO GmbH (Neerstedt, Deutschland), die 2002 in der Regi-
on Oldenburg (Niedersachsen) geerntet und aufbereitet wurden. Die Faserbiindel
waren wirr orientiert und wiesen bei einer Eingangsmessung eine Feuchte von
10 % auf.

Angaben zum Durchmesser und zur Lange der Faserbiindel im ungekiirzten
Rohmaterial enthélt Tabelle 4.3. Die Werte wurden vom Faserinstitut Bremen e. V.
ermittelt. Die grofie Streuung der Durchmesser sowie die Verteilung der Faser-
biindellangen sind charakteristisch. Im Technikum wurden die Faserbiindel zur
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Weiterverarbeitung manuell auf 2 cm Lange geschnitten und bei 20 °C und 65 %
relativer Feuchte bis zur Gewichtskonstanz klimatisiert.

Tabelle 4.3: Hanf - Faserbiindelgréfen Ballen Nr. 63 (NAFGO GmbH), bestimmt durch
das Faserinstitut Bremen e. V. in 2002

Mittelwert Maximum Minimum S VK (%)
Durchmesser (um) 42,9 150,0 5,0 34,3 80,00

Mittelwert L <25mm L 50% L1% VK (%)
Linge (mm) 58,5 35,7 % 38,8 253,5 94,60

4.1.3 Kenaf

Die Faserbiindel, die zur Herstellung von orientierten Faserplatten eingesetzt wur-
den, kamen aus der Anhui Provinz in der Volksrepublik China. Das Fasermaterial
mit einer Lange von bis zu 50 cm war bereits mechanisch {iber ein System gum-
mierter Walzen, die mit verschiedenen Geschwindigkeiten betrieben wurden, in
Langsrichtung orientiert und zu einer Rolle mit einer Breite von 12 cm und ei-
ner Lange von ca. 200 m aufgewickelt worden (siehe Abbildung 4.1). Das mittlere
Fliachengewicht betrug ca. 140 g/m? mit einer Standardabweichung von 37 g/m?.
Bei der Lagerung im Normklima bei 20 °C und 65 % relativer Feuchte betrug die
gemessene Feuchte der Fasern 9,92 % mit einer Standardabweichung von 0,6 %.

Abb. 4.1: Aufgewickelte und orientierte Kenaf-Faserbiindel auf einer Rolle mit 12 cm
Breite und einer Lange von ca. 200 m.
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Detaillierte Untersuchungen zur Fasergrofienverteilung des verwendeten Faser-
materials finden sich bei Kawai et al. (2002, 2004). Die mittlere Lange der Faserbiin-
del wird mit 97,5 mm und der mittlere Durchmesser mit 74,1 ym angegeben. Die
Durchmesser der Einzelfasern werden mit 10 pm bis 30 um beziffert, eine Einzelfa-
sergrofienverteilung wird jedoch nicht angegeben. Fiir Untersuchungen an Kenaf
in den USA (Han et al., 1999) wird eine Einzelfaserlinge von 3 mm bis 7 mm ange-
geben, die sehr stark abhédngig von der Position im Stiangel und dem Standort der
Pflanze ist. Angaben zur Zellwanddicke sind nicht zu finden.

4.1.4 Sisal

Bei den verwendeten Sisalfasern handelte es sich um Fasern aus Stidafrika bzw.
Brasilien der Firma NAFGO GmbH (ehemals Agro-Dienst) aus dem Jahr 2001,
die vom Faserinstitut Bremen e. V. bereitgestellt wurden. Die Fasern entstammten
nicht einer Altfaseraufbereitung. Die Eingrenzung auf ein exaktes Herkunftsland
war anhand der vorliegenden Unterlagen nicht zweifelsfrei moglich. Durch das
Faserinstitut Bremen e. V. wurde eine Faserbiindelgrofienmessung durchgefiihrt,
deren Ergebnisse in Tabelle 4.4 dargestellt sind. Auffallig ist bei den Messwerten
die grofie Streuung der Faserbiindeldurchmesser bedingt durch die unterschiedli-
chen Faserbiindeltypen.

Bezogen auf die Klassifizierungen von Martins et al. (2004) wurden bei den zur
Verfiigung gestellten Fasern tiberwiegend mechanische Faserbiindel und Band-
Faserbtindel festgestellt. Die Faserbiindel lagen wirr orientiert vor und wurden
tiir die Herstellung von Faserplatten manuell auf 2 cm Lange geschnitten.

Tabelle 4.4: Sisal - Faserbiindelgréfien (NAFGO GmbH), bestimmt durch das Faserinsti-
tut Bremen e. V.

Mittelwert Maximum Minimum S VK (%)
Durchmesser (um) 84,4 338,6 3,0 59,9 70,90

Mittelwert Maximum Minimum S VK (%)
Lange (mm) 43,3 135,0 10,0 22,8 52,66
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4.2 Mitteldichte Faserplatten (MDF)

Als Grundlage fiir die Untersuchung der Mikrostruktur von Naturfaserwerkstof-
fen wurden Faserplatten aus Holzfasern ausgewdihlt. Die Spannweite der mog-
lichen Rohdichten von 400 kg/m? bis 800 kg/m> wurde auf einen Bereich von
300 kg/m? bis 1.000 kg/m> ausgedehnt, um eine grofie Bandbreite an Verdich-
tungsniveaus abdecken zu kénnen.

4.2.1 Laborplatten

Die im Labormafistab gefertigten mitteldichten Faserplatten wurden mit einem
einheitlichen Pressprogramm hergestellt und durch Verdnderung der Einstreu-
masse die Zielrohdichte der Platten variiert. Die Zieldicke der Platten betrug 5 mm
bei Zielrohdichten von 300 kg/ m?3, 500 kg/ m?3, 800 kg/ m?3 und 1.000 kg/ m?.

Die hergestellten Plattentypen und Bezeichnungen sind in Tabelle 4.5 zusam-
mengefasst und werden im Folgenden beschrieben.

Tabelle 4.5: Ubersicht iiber die MDF-Proben (Klebharz = Menge und Typ des Klebharzes
auf atro Fasern, Marker = Substanz zur Markierung des Klebharzes).

Typ Rohdichte (kg/m®) Dicke (mm) Klebharz Marker

MDF 300 300 5 10 % UF
MDF 300 Iod 300 5 10 % UF Iod
MDF 300 Barium 300 5 10% UF  BaSQOy4
MDF 500 500 5 10 % UF
MDF 500 Iod 500 5 10 % UF Iod
MDF 500 Barium 500 5 10% UF  BaSOy4
MDF 800 800 5 10 % UF
MDF 800 Iod 800 5 10 % UF Iod
MDF 800 Barium 800 5 10% UF  BaSOy
MDF 1000 1.000 5 10 % UF
MDF 1000 Iod 1.000 5 10 % UF Iod
MDF 1000 Barium 1.000 5 10% UF  BaSQOy4
Industrie MDF 800 7 ca.10% UF

4.2.1.1 Herstellungsverfahren

Zur Herstellung der Platten wurde zuerst die Holzfeuchte der Fasern aus Kapitel
4.1.1 mittels Darrprobe und Schnelltest ermittelt und die Herstellparameter ent-
sprechend angepasst. Der Beleimungsgrad (bezogen auf atro Fasern) betrug 10 %
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bei einer Ziel-Mattenfeuchte von 11 %. Als Klebharz wurde Kaurit 350 (fliissig)
der BASF AG (Ludwigshafen) verwendet. Die wissrige Losung dieses Harnstoff-
Formaldehyd-Kondensationsharzes wird iiberwiegend fiir Span- und Faserplat-
ten eingesetzt und wurde fiir die Versuche hier als Universalklebharz verwendet.
Der pH-Wert der Leimflotte bei 20 °C betragt pH 7,5 bis pH 9,5 laut Herstelleran-
gaben. Als Harter wurde 1 % Ammoniumsulfat (fest, bezogen auf den Festharzan-
teil) dem Leim zugemischt, um das Klebharz wihrend des kurzen HeifSpressvor-
gangs von 75 s vollstindig auszuhéarten.

Die benotigte Menge an Fasern wurde abgewogen und in einem Trommelmi-
scher der Firma Lodige beleimt und darauf in einem Fluffer aufgelockert, um ag-
glomerierte Faserknduel aufzuldsen. Danach wurde die Feuchte der beleimten Fa-
sern mittels eines Schnelltests bestimmt und die Fasermatte von Hand gestreut.
Das Heif3pressen der Matte bei einer Temperatur von 180 °C wurde in einer Labor-
presse der Firma Siempelkamp (Krefeld) mit einer Dimension von 80 cm x 60 cm
durchgefiihrt. Die Herstellung der Proben fiir die Mikrotomographieuntersuchun-
gen wurde an einer an der Universitit Hamburg von Roos (2000) entwickelten
Miniatur-HeifSpresse IPATES (Integrated Pressing And Testing System) mit einem
Durchmesser von 10 cm durchgefiihrt.

T T T T T T T T T T
40 40
230, — B —Pressprogramm Siempelkamp-Presse 1230

-+ W- Pressprogramm IPATES

Offnen §

' Schliefien

Distanz (mm)

Halten Rampe i

ol v vy w11
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 100

Zeit (s)

Abb. 4.2: Pressprogramm fiir die Siempelkamp-Presse und die IPATES.

Das Pressprogramm in Abbildung 4.2 wurde fiir beide Laborpressen einheitlich
gestaltet. Die Pressplatten wurden auf Distanz gefahren, d. h. der Pressdruck wur-
de wihrend des gesamten Vorganges konstant gehalten. Das Programm bestand
aus den folgenden Schritten:
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1. Schliefsen der Presse und fahren auf Distanz 5 mm, Dauer 10 s fiir die grofe
Laborpresse und 5 s fiir die Miniatur-HeifSpresse IPATES

2. Halten der Position und des Pressdruckes, Dauer 75 s
(Presszeitfaktor 15 s/mm)

3. Rampe fahren von 5 mm auf 6 mm Distanz, Dauer 10 s

4. Offnen der Presse und Entnahme der fertigen Platte

Die Unterschiede in der Dauer bis zum Erreichen der Distanz von 5 mm lie-
gen in der Anlagentechnik der groflen Laborpresse begriindet, die aufgrund des
langeren Schlieffweges nicht in 5 s geschlossen werden konnte, was u. a. eine Vor-
aushdrtung der Mattenoberfldche auf der Unterseite zur Folge hatte.

Bei der IPATES wurde wegen der kleinen Probengréfse und der zu erwartenden
Voraushédrtung der Matte eine Schliefizeit von 5 s verwendet. Des Weiteren wurde
der Schritt 3 eingefiigt, um den aufgrund der geringen Dicke von 5 mm deutlich
hoheren Gasdruck in der Matte abzubauen und um Ausbldser und Platzer bei
Faserplatten mit hohen Zielrohdichten zu vermeiden.

Nach dem Offnen der Presse wurden die entnommenen Platten gewogen und
die Dicke an verschiedenen Punkten der Platte bestimmt. Danach wurde die Platte
im Normklima (20 °C, 65 % relative Feuchte) 14 Tage lang konditioniert und dann
anhand des Schnittplanes in Abbildung 5.7 aufgeteilt und die Probenkorper fiir
die mechanischen und mikroskopischen Untersuchungen hergestellt.

4.2.1.2 Klebharzmarkierung

Um das Vorhandensein und die Verteilung von Klebharz visualisieren zu kénnen
wurden zwei Serien von mitteldichten Faserplatten mit markiertem Klebharz be-
leimt. In der Literatur sind zahlreiche mikroskopische Arbeiten zur Klebharzde-
tektierung auf beleimten Fasern und in Holzwerkstoffen zu finden (Youngquist
et al., 1987; Kamke et al., 2002; Loxton et al., 2003; Xie et al., 2004; Grigsby et al.,
2005). Fiir die Untersuchung von Proben mit Hilfe von pCT und Synchrotronstrah-
lung und dem Einsatz hoch absorbierender Substanzen waren zum Zeitpunkt der
Anfertigung dieser Arbeit keine bekannten oder sonstigen, frei zugdnglichen In-
formationen verfiigbar.

Fiir die Untersuchung von Faserplatten mit Hilfe von Synchrotronstrahlung
wurden Substanzen ausgewdihlt, die Elemente enthielten, die eine hohe Absorpti-
on bei Rontgenstrahlung aufweisen und gesundheitlich unbedenklich waren. Un-
tersuchungen zur Auswahl und Evaluierung geeigneter Subtanzen fiir die Anwen-
dung bei Synchrotronstrahlung finden sich bei Fischer (2003). Die Methodik der
Mikrotomographie mit Synchrotronstrahlung wird in Kapitel 5.2 auf Seite 65 vor-
gestellt.
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Durch Voruntersuchungen von Proben mit unterschiedlichen Konzentrationen
(siehe Abbildung 4.3) an Markersubstanzen mit Hilfe der Mikrotomographie am
Hamburger Synchrotronstrahlungslabor (HASYLAB) des Deutschen Elektronen-
strahlsynchrotrons (DESY) in Hamburg (siehe Kapitel 5.2) konnten geeignete Sub-
stanzen getestet werden. Aufgrund des beschrankten Zugangs zu Messzeiten am
Synchrotron konnten nur zwei grofiere Proben gemessen werden, die jeweils aus
mehreren kleinen Proben zusammengesetzt waren, um moglichst viele Varianten
beurteilen zu kdnnen.

Fiir die Arbeiten im Rahmen der Tomographieuntersuchungen wurden darauf-
hin die folgenden Markersubstanzen ausgewdahlt:

1. Bariumsulfat (BaSO,), Pulver Fluka Nr.11845 (Fluka, Buchs, Schweiz), mitt-
lere Korngrofie 1 pm bis 2 pm

2. lod, Praparat Ultravist® 300 (Schering AG, Berlin), nicht ionisches Rontgen-
kontrastmittel mit dem Wirkstoff Iopromid (entsprechend 300 mg Iod pro
ml), sieche Abbildung 4.4

Die beiden ausgewéhlten Substanzen unterschieden sich hinsichtlich ihrer Was-
serloslichkeit. Das BaSOy ist in seiner vorliegenden Form wasserunloslich und es
wurde keine Reaktion mit dem Klebharz oder Klebharzkomponenten erwartet.
Das Iopromid hingegen ist wasserloslich und sollte sich daher leichter gleichma-
fig in der Leimflotte verteilen. Die Kontrastierung sollte durch die gleichmafSige
Verteilung der Substanzen im Klebharz erzielt werden, ohne dass diese sich che-
misch an das Klebharz binden und die Aushértung beeintrachtigen. Mogliche Ent-
mischungsvorgange wurden zwischen dem BaSO,4 und der Leimflotte fiir wahr-
scheinlich gehalten. Die nicht vorhandene Toxizitdt in Hinblick auf die Verarbei-
tung und die problemlose Entsorgung der beiden Substanzen waren ein weiterer
Grund fiir den Einsatz als Kontrastmittel bei der Beleimung. Aus diesem Grunde
wurde beispielsweise auf die Uberpriifung und Verwendung des haufig fiir medi-
zinische Praparate verwendeten Osmiums als Markersubstanz verzichtet, da bei
der Beleimung und dem Streuen der Matte eine erhebliche Gesundheitsgefdhr-
dung bestanden hitte.

Die Markersubstanzen wurden mit einer Konzentration von 15 % bezogen auf
den Festharzgehalt der Leimflotte vor der Beleimung der Holzfasern beigemengt
und zeigten keine Beeintrachtigung bei der Verarbeitung. Das nicht in Wasser 16s-
liche Bariumsulfat wurde mit Hilfe eines Magnetriihrers der fertigen Leimflotte
(UF-Harz plus Harter) unter Riihren zugegeben und dann 30 Minuten durchge-
mischt, bis sich das Pulver gleichméfig verteilt hatte. Eine Bodensatzbildung im
Becherglas war nur nach langerer Standzeit zu beobachten. Das wasserlosliche Iod
wurde mit der gleichen Vorgehensweise verarbeitet und zeigte keine Auffalligkei-
ten. Die Messung des pH-Wertes der Losungen zeigte eine leichte Verschiebung
in Richtung pH 7,5.
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Barium-Marker

10% FH
(unmarkiert)

10% FH

15% FH

reines FH

Abb. 4.3: pCT Schnitte von Vorversuchs-MDF mit Barium-Marker (linke Spalte) und Iod-
Marker (rechte Spalte) und unterschiedlichem Festharz-Anteil (FH), mit jeweils 15 % Mar-
ker bezogen auf den FH-Anteil. Die weifSen, punktférmigen Bereiche in den Schnitten in
der linken Spalte stellen detektiertes Barium dar, dessen Konzentration mit zunehmen-
dem FH-Anteil ansteigt. In der rechten Spalte zeigt sich eine leichte Kontrastanhebung
durch den Iod-Marker gegeniiber der unmarkierten Referenz.
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CH, OH
CONCH,CHCH, OH
I I
CH,OCH,CN CONHCH,CHCH,0H
OoH 1 OH

Abb. 4.4: Strukturformel von Iopromid. Als Grundkorper dient Triiodbenzoesdure mit
Substituenten, die der Wasserloslichkeit, der Verminderung der Toxizitdt und der besse-
ren Ausscheidung dienen. Ndheres zur Funktion von Réntgenkonstrastmitteln im medizi-
nischen Bereich findet sich bei Mielchen (2005).

Um auszuschliefSen, dass die beigemengten Marker einen Einfluss auf die Aus-
hartung des UF-Harzes haben, wurden Gelierzeitmessungen durchgefiihrt und
der pH-Wert der Losungen bestimmt. Zu beachten war hierbei, dass bei der Ge-
lierzeitmessung ein Festharzanteil von 60 % in der Leimflotte notwendig ist. Die
Messung der UF-Harz Referenz und der mit 15 % Bariumsulfat (bezogen auf den
Festharzanteil) markierten Probe erfolgte auf der Grundlage dieser Vorrausset-
zung. Die Messungen an der UF-Harz Referenz und der mit 15 % Iod (bezogen
auf den Festharzanteil) markierten Probe wurde aufgrund des Wasseranteils der
Iodlosung bei einem Festharzanteil von 50 % durchgefiihrt. Berticksichtigt wurde
hierbei, dass mit einer Verringerung des Festharzanteils eine Vergrofierung der
Ungenauigkeit der Gelierzeitmessung einhergehen kann.

Der vorbereitete Leimflotte wurde vor Beginn der Messung 1 % Ammoniumsul-
fat (in 20 %iger Losung) bezogen auf den Festharzanteil beigefiigt, um die Aus-
hédrtung zu beschleunigen. Jeweils 5 g der Leimflotte wurden in ein diinnwandi-
ges Reagenzglas eingefiillt und dann in ein Wasserbad mit einer Temperatur von
100 °C verbracht. Mit dem Eintauchen des Reagenzglases in das Wasserbad wur-
de mit Hilfe einer Stoppuhr die Gelierzeit bestimmt. Mit einem Glasriihrer wurde
von Hand die Losung in Bewegung gehalten, bis sich diese merklich verfestigte
und die Kondensation einsetzte. Die verstrichene Zeit wurde gestoppt und die
Proben miteinander verglichen. Unterschiede in der Gelierzeit zwischen den Mi-
schungen ergaben sich durch den geringeren Festharzanteil. Als Referenz wurde
daher eine UF-Harz Losung mit hoherem Wasseranteil eingesetzt, um ebenfalls
50 % Festharzanteil zu erreichen. Bei dem Vergleich der Markersubstanzen mit
der jeweiligen Referenzprobe wurden keine Abweichungen in der Gelierzeit ge-
messen. Es wurde daher davon ausgegangen, dass somit keine messbare Beein-
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flussung des Aushartungsprozesses des UF-Harzes wahrend des HeifSpressvor-
gangs stattfindet. In diesem Zusammenhang wurde auch auf die Herstellung von
grofien Probenplatten und auf den Vergleich der mechanischen Festigkeiten der
markierten Platten verzichtet.

Im Rahmen der Vorversuche zeigte sich, dass bei einem Festharzanteil (FH) von
10 % bezogen auf atro Fasern eine Beimischung von 15 % Marker sinnvoll erschien.
Die in Abbildung 4.3 dargestellten Vergleiche der unterschiedlichen FH-Anteile so-
wohl fiir den Barium-Marker als auch fiir den Iod-Marker zeigen die Unterschiede
auf. Die BaSOy-Partikel sind in den Abbildungen als weifle, punktformige Absorp-
tionen zu erkennen, die mit zunehmendem FH-Anteil hdufiger auftreten. Als Ge-
genprobe wurde reines Klebharz (100 % FH) mit Barium-Marker tomographiert,
sowie eine unmarkierte Referenzprobe verwendet. Die mit Iod-Marker versehene
Probe weist gegentiber der Referenzprobe einen erhohten Kontrast auf, der fiir die
Ermittlung der Verteilung des Klebharzes ebenfalls hilfreich erschien. Die Qualitét
der in den Vorversuchen tomographierten Proben wurde durch Probleme in der
Mikrotomographie-Apparatur zum damaligen Zeitpunkt erheblich verschlechtert,
so dass anhand von teilweise verwischten Aufnahmen (siehe Abbildung 4.3) eine
Beurteilung der Eignung der Substanzen fiir den Einsatz in den Hauptversuchen
erfolgen musste.

Es konnte nach den Vorversuchen davon ausgegangen werden, dass keine che-
mische Bindung des Bariumsulfates an das Klebharz stattgefunden hatte, aber ei-
ne mogliche gleichméfsige Verteilung auf den Fasern gewihrleistet war. Fiir das
Iod konnte eine Bindung an das Klebharz aufgrund der gleichméfligen Verteilung
nicht ausgeschlossen werden.

Eine Evaluierung der Klebharzverteilung in den Laborplatten der Hauptversu-
che erfolgte mit Hilfe von Mikrotomographieuntersuchungen in Kapitel 5.2 sowie
mit REM- und ESEM-Untersuchungen an ausgewéhlten Proben (Kapitel 5.1.1 und
5.1.2) sowie mit TEM-Untersuchungen an Ultradiinnschnitten der Probenplatten
(Kapitel 5.1.3).

4.2.2 Industrieplatten

Fiir die Mikrotomographieuntersuchungen wurde als Referenz eine anndhernd
einheitliche Rohdichte sowie eine industriell gestreute Faserstruktur bendtigt. Um
die Struktur der im Labor hergestellten Platten mit der Struktur von industriell
hergestellten Platten vergleichen zu konnen, wurde eine 7 mm starke Industrie
MDEF-Platte eines bekannten Herstellers als Referenz verwendet. Von zwei Pro-
ben dieser Platte wurden Rohdichteprofile iiber die Plattendicke aufgenommen,
sowie weitere mechanische Untersuchungen der Platte analog zur Herstellung
der MDF-Laborplatten durchgefiihrt. Dieser Plattentyp wird im Folgenden als In-
dustrie MDF bezeichnet.
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4.3 Faserplatten aus Holzfasern und
Nicht-Holz-Naturfasern

In Erganzung zu der Herstellung von Laborplatten aus Holzfasern wurden Labor-
platten aus Kombinationen von Holzfasern und Nicht-Holz-Naturfasern entwi-
ckelt, die durch die Mischung mit Nicht-Holz-Naturfaserbiindeln hohere mecha-
nische Festigkeiten aufweisen sollten. Zum Vergleich wurden unorientierte und
orientierte Laborplatten aus Nicht-Holz-Naturfasern hergestellt.

Die hergestellten Plattentypen und Bezeichnungen sind in Tabelle 4.6 zusam-
mengefasst und werden im Folgenden beschrieben.

Tabelle 4.6: Ubersicht iiber die MDF-Proben mit Nicht-Holz-Naturfaseranteil (Klebharz
= Menge und Typ des Klebharzes auf atro Fasern).

Typ Zielrohdichte (kg/m®) Dicke (mm) Klebharz Rohstoff

MDEF-H 800 5 10% PMDI 50 % Hanf
MDEF-5 800 5 10% PMDI 50 % Sisal
VS 800 5 10% UF 100 % Sisal

Kenaf 90° 800 4 25% PF 100 % Kenaf

4.3.1 MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung

Analog zu der Herstellung der MDF-Laborplatten aus Holzfasern wurden nach
dem gleichen Prinzip verschiedene Mischungen aus Holz- und Nicht-Holz-Natur-
fasern hergestellt. Fiir die mikroskopischen und mechanischen Untersuchungen
im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei herzustellende Plattentypen ausgewdhlt:

e MDF-H: 5 mm MDF mit einer Zielrohdichte von 800 kg/m? aus 50 % Holz-
fasern und 50 % Hanffaserbiindeln

¢ MDF-S: 5 mm MDF mit einer Zielrohdichte von 800 kg/m3 aus 50 % Holzfa-
sern und 50 % Sisalfaserbiindeln

Da die Platten im Rahmen einer Versuchsserie zur Herstellung von verstarkten
MDF entwickelt wurden, wurde als Bindemittel der Isocyanat-Klebstoff (PMDI)
DESMODUR® 1520 A20 der Firma Bayer (Leverkusen) verwendet. Die durch Ver-
wendung von langeren Nicht-Holz-Naturfasern verstarkten MDF sollten eine ho-
here mechanische Festigkeit aufweisen.

Die Hanf- und Sisalfaserbiindel fiir diese Platten wurden manuell auf 2 cm Lan-
ge geschnitten. Der Beleimgrad fiir beide Plattentypen wurde auf 10 % festgelegt
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und eine gemeinsame Beleimung von Holz- und Nicht-Holz-Naturfasern mit dem
PMDI im Labormischer durchgefiihrt. Eine anschlieffende Auflockerung im Fluf-
fer sorgte fiir eine gleichméfiige Verteilung der Fasern und Faserbiindel. Die Fa-
sermatte wurde von Hand gestreut und bei 180 °C mit dem gewéahlten Standard-
Pressprogramm verpresst.

Nach dem Offnen der Presse wurden die Platten entnommen, gewogen und die
Dicke gemessen. Danach wurden die Platten bei 20 °C und 65 % relativer Feuch-
te 14 Tage lang konditioniert und dann anhand des Schnittplanes geméafi Abbil-
dung 5.7 aufgeteilt und die Probenkorper fiir die mechanischen und mikrosko-
pischen Untersuchungen hergestellt. Die Verarbeitungsbedingungen entsprachen
der Aufbereitung der mit dem UF-Harz beleimten Platten. Die mechanischen Ei-
genschaften konnen jedoch nicht ohne weiteres miteinander verglichen werden,
da es sich sowohl um zwei unterschiedliche Klebstoffsysteme, deren Reaktions-
mechanismen und Affinitdten deutliche Unterschiede aufweisen, als auch um un-
terschiedliche Nicht-Holz-Naturfasern handelt. Die Auswahl dieser Plattentypen
tiir die Untersuchung der Mikrostruktur beruhte auf der Plattenstruktur, die un-
abhédngig vom eingesetzten Klebharz betrachtet wurde.

4.3.2 Unorientierte Sisal-Faserplatte

Zusétzlich zu den MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung wurde eine unori-
entierte Faserplatte ausschliefslich aus mit UF-Harz beleimten Sisalfaserbiindeln
hergestellt. Hierzu wurden auf 2 cm Lange geschnittene Sisalfaserbiindel verwen-
det und entsprechend der in Abschnitt 4.3.1 angegeben Herstellbedingungen un-
orientiert gestreut und anschlieffend verpresst. Der Plattentyp wird im Folgenden
mit der Bezeichnung VS verwendet.

Die fertige und konditionierte 5 mm Sisal-Faserplatte mit einer Rohdichte von
800 kg/m3 und einem Beleimgrad von 10 % UF-Harz wurde analog der Priifbe-
dingungen fiir die anderen Faserplatten getestet und mikroskopisch untersucht.

4.3.3 Orientierte Kenaf-Faserplatten

Zur Erhohung der Tragfahigkeit von Beplankungen im Hausbau wurden am La-
boratory of Sustainable Materials 4 mm starke Platten mit orientierten Faserlagen
aus Kenaffaserbtindeln entwickelt. Ausgangspunkt hierfiir sind im industriellen
Maf3stab gefertigte Platten der Firma Matsushita Electric Works Ltd. (Tokio, Japan)
fiir den Einsatz im Baubereich, die als Substitutionsprodukt fiir 9 mm Sperrholz
eingesetzt werden.

Die Zielrohdichte wurde auf 800 kg/m? festgelegt. Es wurden drei verschiedene
Plattentypen mit jeweils fiinf Schichten zum Vergleich der mechanischen Eigen-
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(a) Langsorientierung (b) 90° Orientierung

(c) 45° Orientierung

Abb. 4.5: Varianten der Kenaf-Faserplatten mit (a) Orientierung in Langsrichtung 0°, (b)
Orientierung 0°-90°-0°-90°, (c) Orientierung 0°-45°-90°-135°-0°. Die Plattengrofle betragt
500 mm x 600 mm.

schaften vorgesehen (siehe Abbildung 4.5). Jede der fiinf Schichten bestand aus
vier Lagen orientierter phenolharzimpragnierter Kenaffaserbiindel-Streifen.

Die auf der Rolle befindlichen 12 cm breiten Bahnen mit den in Langsrichtung
orientierten Faserbiindeln wurden durch eine Impragnierlosung aus hochmoleku-
larem PF-Harz Typ PL-2818 (Festharzanteil 73,6 %) und einem niedermolekularen
PF-Harz Typ PL-3725 (Festharzanteil 53,5 %) der Firma Gunei Chemical Industry
Co. Ltd. (Osaka, Japan) gefiihrt. Die Impragnierlosung wurde durch die Zuga-
be von Ethanol und Wasser so eingestellt, dass das Faserband beim Durchgang
durch die Losung eine Menge von 12,5 % hochmolekularem PF-Harz und 12,5 %
niedermolekularem PF-Harz aufnahm. Das niedermolekulare PF-Harz wurde fiir
die Impragnierung der Faserbiindel verwendet, wo hingegen das hochmoleklare
PF-Harz ausschliefSlich dem Verbund der Faserbiindel untereinander diente. Zu-
sdtzlich wurden vergleichende Versuche zu den mechanischen Festigkeiten und
zur Dauerhaftigkeit gegeniiber Termiten und Pilzen durchgefiihrt.

Nach dem Durchgang durch das Impragnierbad wurde das Faserband durch
eine Rollenpresse gefiihrt, um die tiberschiissige Impréagnierlosung abzupressen.
Im Anschluss wurde das Faserband in 50 cm lange Abschnitte gekappt und fiir
24 h bei Raumtemperatur vorgetrocknet. Danach wurden die einzelnen Streifen
gemdfs der gewiinschten Rohdichte und Orientierung zu Fasermatten mit einer
Grofie von 500 mm x 600 mm zusammengelegt und bei 160 °C fiir 10 Minuten
in einer Laborpresse verpresst. Die Presszeit von 10 Minuten wurde gewéhlt, um
das Phenolharz vollstindig auszuhdrten und um eine Nachkonditionierung zu
vermeiden. Mit Hilfe von Distanzleisten wurde die Plattendicke von 4 mm einge-
stellt und es wurden zwei Platten je Plattentyp hergestellt.
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Nach der Herstellung der Faserplatten wurden diese fiir 14 Tage bei 20 °C und
65 % relativer Feuchte im Normklima konditioniert und dann die Probenkorper
tiir die mechanischen Untersuchungen zugeschnitten. Gepriift wurden die Proben
nach dem Japanese Industrial Standard JIS A 5905 (2003) fiir Faserplatten.
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Die in dieser Arbeit vorgestellten Methoden umfassen experimentelle Untersu-
chungen an unterschiedlichen Forschungseinrichtungen im In- und Ausland, die
im Rahmen der Dissertation aufgesucht wurden. Ein Grofsteil der vorliegenden
Experimente wurde am Zentrum Holzwirtschaft der Universitit Hamburg ent-
wickelt und ausgefiihrt. Die Mechanischen Untersuchungen wurden grofitenteils
an den Priifeinrichtungen im Technikum des Arbeitsbereiches Mechanische Holz-
technologie des Zentrums Holzwirtschaft durchgefiihrt. Die Herstellung von ori-
entierten Faserplatten aus Kenaf-Fasern wurden im Labor der Arbeitsgruppe Su-
stainable Materials von Prof. S. Kawai an der Kyoto University in Japan im Rah-
men eines sechsmonatigen Forschungsaufenthaltes in 2005 vorgenommen. Die
elektronenmikroskopischen Untersuchungen konnten am Institut fiir Holzbiolo-
gie und Holzschutz der Bundesforschungsanstalt fiir Forst- und Holzwirtschaft
sowie am Max-Planck-Institut fiir Kolloid- und Grenzflichenforschung in Golm
ausgefiihrt werden.

Im Rahmen eines gemeinsamen Forschungsprojektes wurden Messeinrichtun-
gen der GKSS am Hamburger Synchrotronstrahlungslabor (HASYLAB) des Deut-
schen Elektronen Synchrotrons (DESY) in Hamburg fiir Mikrotomographieunter-
suchungen genutzt. Die gewonnenen 3D-Daten wurden zusammen mit der Ar-
beitsgruppe Kognitive Systeme des Departments Informatik der Universitdt Ham-
burg aufbereitet und ausgewertet.

Die folgenden Abschnitte beschreiben die Methodik und den Aufbau der Mess-
einrichtungen.
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5.1 Mikroskopische Untersuchungen

Die konventionelle Durchlichtmikroskopie zur Untersuchung der Mikrostruktur
der Fasern und Faserwerkstoffe wurde nur zur Orientierung und Auswahl von
Untersuchungsbereichen eingesetzt, da diese in Bezug auf die benotigte Scharfen-
tiefe und das Auflosungsvermogen bei sehr kleinen Strukturen an ihre Grenzen
stofst. Auf Grundlage der Beschreibungen von Latzke und Hesse (1988) zu den
Vorteilen der Elektronenmikroskopie gegeniiber der Lichtmikroskopie bei der Un-
tersuchung von Naturfasern wurde ein kombinierter Ansatz aus Rasterelektronen-
mikroskopie und Transmissionselektronenmikroskopie gewihlt.

5.1.1 Rasterelektronenmikroskopie REM

Die Rasterelektronenmikroskopie liefert hochauflosende Aufnahmen von Quer-
schnitten und Oberfldchenstrukturen einzelner Fasern und Faserwerkstoffe. Die
Untersuchungen wurden an einem Gerit der Firma Hitachi Typ S-520 am Institut
tiir Holzbiologie und Holzschutz der BFH durchgefiihrt. Die Erregerspannung lag
bei 15 kV bei unterschiedlichen Vergroflerungsgraden von 30x bis 1.700 x.

Fiir die Praparation der Einzelfasern und Faserbiindel wurde Probenmateri-
al im Querschnitt und im Langsschnitt vorbereitet und auf Probentrdger aufge-
bracht. Quadratische Faserplattenproben mit einer Kantenlinge von 5 mm wur-
den mit Apollo-Klingen und Wilkinson-Rasierklingen zugeschnitten und auf Pro-
bentriger aufgeklebt. Das Bedampfen mit Gold (Sputtern) der Praparate erfolgte
mit einem Gerét der Firma BIO-RAD SEM Coating System Typ SC 510. Die Proben
wurden 165 Sekunden bei einer Spannung von 2 kV und einem Plasmastrom von
20 mA bedampft. Fiir die Betrachtung der Quer- und Langsschnitte von einzelnen
Faserbiindeln wurde der Bedampfungsvorgang zweinmal durchgefiihrt, um eine
Aufladung der Proben im REM zu verringern.

Die Proben wurden im REM betrachtet und reprasentative Bereiche fiir Auf-
nahmen ausgewdhlt. Die Aufnahmen der ausgewé&hlten Probenbereiche wurden
mit Hilfe eines digitalen Bildaufnahmesystems DISS 5 und der Bildauswertungs-
software Digital Image Processing System (DIPS) Version 2.6.3.4 der Firma Point
Electronic (Halle/Saale) durchgefiihrt. Es wurde eine Bildgrofie von 1.500 Pixel x
1.200 Pixel bei einer Auflosung von 300 dpi x 300 dpi gewdhlt. Die Aufnahmen
wurden mit einem Mafistab versehen und als Grafikdatei im TIFF-Format gespei-
chert.
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5.1.2 Umweltrasterelektronenmikroskopie ESEM mit EDX

Untersuchungen zur Klebharzverteilung auf beleimten Holzfasern und in MDF-
Proben zum Nachweis der Markersubstanzen, sowie die Identifizierung von hoch-
absorbierenden Bereichen auf Sisalfaserbiindeln wurden am Max-Planck-Institut
tir Kolloid- und Grenzflachenforschung in Golm, Abteilung Biomaterialien, an
einem Environmental Scanning Electron Microscope (ESEM) Typ 600 F der Fir-
ma FEI durchgefiihrt. Das Gerédt kann im Hochvakuum, Niedrigvakuum sowie
im ESEM-Modus betrieben werden und Sekundérelektronen (SE) und Riickstreu-
elektronen (Backscatterelektronen bzw. BSE) detektieren, um Oberflichentopogra-
phien abzubilden bzw. das Vorhandensein von Elementen mit hoheren Ordnungs-
zahlen aufzuzeigen. Johnsen et al. (1995) zeigten bereits erfolgreich die Moglich-
keit auf, mit Hilfe von Bromverbindungen ligninreiche Zonen auf der Faserober-
flache von Refiner-Holzfasern fiir die Betrachtung mit Hilfe der Riickstreuelektro-
nendetektion zu markieren.

Der Vorteil eines ESEM liegt darin, dass die Proben in der Regel nicht bedampft
werden miissen und nach der Untersuchung fiir weitere Aufgaben verwendet wer-
den kénnen. Zusétzlich kann im ESEM-Modus ein definiertes Klima (Temperatur
und relative Feuchte) in der Probenkammer eingestellt werden. Eine ausfiihrliche
Beschreibung des Aufbaus und der Funktionsweise eines modernen ESEM gibt
Donald (2003). Bei Turkulin et al. (2005a,b) finden sich umfangreiche Betrachtun-
gen der Einsatzmoglichkeiten des ESEM in der Holzforschung.

Die Untersuchungen an den vorbereiteten Proben wurden am ESEM des Max-
Planck Institutes im Niedrigvakuumbereich mit unbedampften Proben im SE und
BSE Betrieb durchgefiihrt. Die Holz- und Sisalfasern sowie die MDF-Proben wur-
den bei Vergroflerungen von 1.000x bis 4.000x bei einer Erregerspannung von
5kV bis 8 kV im Niedrigvakuum bei 99,99 Pa bis 130,65 Pa (entsprechend 0,75 Torr
bis 0,98 Torr) betrachtet und der Lange nach bei 1.000x Vergrofierung aufgenom-
men. Zusédtzlich wurden reprédsentative Bereiche bei Vergrofierungen von 4.000 x
bis 10.000x abgebildet. Die Auflosung der digitalen Aufnahmen wurde auf 1.024
Pixel x 943 Pixel festgelegt.

Der Nachweis der im BSE-Modus erkannten Markersubstanzen mit Hilfe einer
Elektronenstrahl Mikroanalyse mit einem energiespezifischen Rontgenspektrome-
ter (Energy Dispersive X-Ray Microanalysis System = EDX) wurde in Ergdnzung
zu den Arbeiten am ESEM an einem Zeiss DSM 940A Rasterelektronenmikroskop
durchgefiihrt, um die korrekte Identifizierung der Markersubstanzen zu bestéti-
gen. Die Untersuchungen wurden an mit Iod und Barium markierten beleimten
Fasern sowie an ausgewdahlten Sisalfaserbiindeln durchgefiihrt, die Auffalligkei-
ten aufwiesen. Die Arbeiten hierzu wurden in der Abteilung Kolloidchemie des
Max-Planck Institutes durchgefiihrt.
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Bei der EDX-Untersuchung wird die Wechselwirkung des Elektronenstrahls ei-
nes Rasterelektronenmikroskops mit den in der Probe vorhandenen Elementen
genutzt, die eine charakteristische Rontgenstrahlung emittieren, die von einem
Detektor aufgefangen und als Spektrum dargestellt werden kann. Hierbei ist es
moglich, die Verteilung eines Elementes in der Probe sowohl qualitativ als auch
quantitativ zu bestimmen. Qualitativ ist dieses durch die Analyse des Emissions-
spektrums an einer Stelle der Probe im so genannten Spot-Scan moglich, der fiir
bestimmte Kanéle (Breite typischerweise 10 eV bis 20 eV) die Haufigkeit der Im-
pulse (Rontgenquanten) misst und anhand dessen typische Spektren bestimmter
Elemente identifiziert werden kénnen. Im so genannten Mapping-Mode kann in
einem definierten Ausschnitt auf der Probe eine Aufnahme der Verteilung ver-
schiedener Elemente vorgenommen werden. Die Bereiche, in denen das betreffen-
de Element vorkommt, werden mit einer dem Element zugeordneten Farbe und
in der Intensitdt der Haufigkeit der gemessenen Impulse markiert. Das so gewon-
nene Bild kann mit der originalen REM-Aufnahme tiberlagert werden und zeigt
dann die Konzentrationsverteilung des Elementes auf der Probe.

5.1.3 Transmissionselektronenmikroskopie TEM

Fiir die mikroskopischen Untersuchungen der Faserstruktur auf Zellwandebene
stand ein Transmissionselektronenmikroskop der Firma Philips Typ CM 12 am
Institut fiir Holzbiologie und Holzschutz der BFH zur Verfiigung.

Fiir die Praparation der Untersuchungsobjekte wurden zwei verschiedene Ein-
bettungsverfahren ausgewahlt:

1. Einbettung nach Spurr (1969) mit einer aufsteigenden Entwésserungsreihe
2. Direkteinbettung in Spurr-Epoxidharz

Die Einzelfasern und Faserbiindel wurden fiir die Herstellung von Querschnit-
ten zur Untersuchung im TEM tiber eine sechsstufige Propylenoxid-Epoxidharz-
Infiltration in reines Spurr-Epoxidharz tiberfiihrt (Spurr, 1969). Das Faserplatten-
material fiir die Untersuchungen im TEM wurde mit einer Direkteinbettung in
Spurr-Epoxidharz fixiert. Die Einbettung in reines Harz, ohne das {tibliche Verfah-
ren einer aufsteigenden Aceton-Entwidsserungsreihe, fiir die Faserplattenproben
wurde ausgewdhlt, um ein Quellen des Probenmaterials zu minimieren. Der ho-
he Wasseranteil zu Beginn der Entwasserungsreihe hatte bei Voruntersuchungen
zu einem starken Quellen der Probe gefiihrt und machte die Proben unbrauch-
bar, da Klebeverbindungen zwischen den Fasern geldst wurden und sich Verédnde-
rungen in der Struktur ergaben. Die Plattenproben wurden auf eine Grofie von
5 mm X 5 mm x 5 mm geschnitten und mit Hilfe von Rasierklingen saubere
Schnittkanten erzeugt, um eine gute Eindringung der Harzlosung zu gewdhrleis-
ten. Danach wurden die Plattenproben in Rollgldser gelegt, die Harzlosung auf-
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getrdufelt und die Gldser in einen Exsikkator verbracht. Durch Anlegen eines Va-
kuums und anschliefSendes Beliiften wurde die verbliebene Luft aus den Proben
verdrangt. Ein mehrmaliges Wiederholen des Vorgangs war notwendig, um eine
vollstandige Durchdringung und Verdriangung der eingeschlossenen Luft zu er-
langen. Anschliefsend wurden die impréagnierten Proben in einem Warmeschrank
bei 70 °C ausgehirtet.

Fiir die Vorauswahl der zu untersuchenden Bereiche wurden Semidiinnschnitte
mit einer Dicke von 1 pm an einem Ultramikrotom (Typ Ultracut E der Firma
Reicher-Jung) hergestellt. Die Schnitte wurden auf einen Objekttrager aufgebracht
und mit Hilfe einer Warmeplatte bei 70 °C gestreckt und auf dem Objekttrager an-
getrocknet. Eine anschlieflende Farbung mit 1 %iger Borax-Toluidinblau-Losung
und 1 %iger Pyronin G-Losung im Verhaltnis 4:1, gefolgt von einem Waschvor-
gang in Aqua bi-dest. und Ethanol, sorgte fiir eine Kontrastierung der Schnitte
zur Vorauswahl der Bereiche im Lichtmikroskop. Die gewiinschten Bereiche des
Schnittes wurden visuell ausgewdhlt und Ultradiinnschnitte mit einer Dicke von
100 nm angefertigt. Die Schnitte wurden unter dem Diamantmesser des Ultrami-
krotoms aufgefangen und mit einer Losung von Chloroform und Xylol im Verhalt-
nis 1:1 gestreckt und auf mit Formvar befilmte und unbefilmte 3 mm grofse Kupfer-
netze mit 100 Maschen bzw. 300 Maschen aufgebracht. Im Anschluss daran erfolg-
te fiir die Faserproben eine Kontrastierung mit Kaliumpermanganat (KMnOy).

Die Betrachtung der Querschnitte der Einzelfasern und Faserbiindel sowie der
Faserplatten im TEM erfolgte bei unterschiedlichen Vergrofierungen und mit Be-
schleunigungsspannungen von 60 kV bis 80 kV. Anhand der fotografischen Auf-
nahmen der Proben wurde eine Charakterisierung des Aufbaus der Fasern und
der Faserplatten durchgefiihrt, sowie die Klebharzverteilung zwischen den Fasern
qualitativ ausgewertet.
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5.2 Mikrotomographie

Die Mikrotomographieuntersuchungen (uCT) von Faserwerkstoffen aus Holzfa-
sern und Nicht-Holz-Naturfasern wurden am Hamburger Synchrotronstrahlungs-
labor (HASYLAB) des DESY in Hamburg durchgefiihrt. Hierzu stehen am Spei-
cherring DORIS III 43 Messpldtze zur Verfiigung, die fiir bestimmte Anwendun-
gen konstruiert und ausgestattet sind.

Die Synchrotronstrahlung, die fiir die Messungen zum Einsatz kommt, entsteht,
wenn energiereiche Elektronen durch Ablenkmagnete oder grofiere Magnetstruk-
turen, wie z.B. so genannte Wiggler, beschleunigt werden. Die Vorteile der Syn-
chrotronstrahlung gegeniiber konventioneller Rontgenstrahlung besteht in einer
hohen Parallelitdt der Strahlen und der Moglichkeit, die Intensitdt der Strahlung
dem zu untersuchenden Probenmaterial und der Probengrofie anzupassen. Ein
Vergleich der beiden Systeme findet sich bei Bernhardt et al. (2004). Des Weite-
ren lasst sich der Synchrotronstrahl sehr scharf biindeln und polarisieren und die
gewilinschte Wellenldnge herausfiltern. Die Strahlung selbst kann aufserdem {tiber
einen ldngeren Zeitraum sehr konstant gehalten werden. Durch diese Einstellmog-
lichkeiten lassen sich sowohl schnell ablaufende chemische Reaktionen, als auch
verschiedenste Strukturen von Molekiilen und Werkstoffen untersuchen.

Fiir die Datenauswertung nutzt man hierbei das unterschiedliche Absorptions-
verhalten der zu untersuchenden Substanzen bei elektromagnetischer Strahlung.
Die gewonnen Messdaten werden schichtweise rekonstruiert und zu einem drei-
dimensionalen Datensatz zusammengefiigt, der sich anschlieflend beliebig verar-
beiten und darstellen ldsst. Die erzielbaren Ortsauflosungen am HASYLAB liegen
im Bereich von 2 yum bis 5 pm bei einer Photonenenergie von 8 keV bis 60 keV.

5.2.1 Messeinrichtung am BW2 des HASLYAB

Die Mikrotomographieuntersuchungen wurden am Rontgenwiggler-Messplatz
BW2 des HASYLAB durchgefiihrt. Auf die Beschreibung des Aufbaus und der
Funktionsweise eines Synchrotrons sowie des Speicherrings DORIS III, dem der
Messplatz angehort, soll im Rahmen dieser Arbeit nicht ndher eingegangen wer-
den. Ausfiihrliche Informationen zum Aufbau und der Funktionsweise sind auf
der Internetseite des HASYLAB (http://www-hasylab.desy.de) zu finden.

Den Aufbau und die Funktionsweise des Messplatzes BW2 mit den optischen
Einrichtungen und dem installierten Silizium-Doppelkristall-Monochromator be-
schreiben Drube et al. (1995). Der Synchrotronstrahl wird durch Biegen von zwei
Monochromatorkristallen fokussiert und trifft dann auf das zu untersuchende Ob-
jekt. Die Photonenenergie am Messplatz BW2 kann von 8 keV bis 25 keV einge-
stellt werden. Fiir die Untersuchungen der Proben wurde eine Photonenenergie
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von 12 keV gewihlt. Die Vorversuche sowie die ergidnzenden Untersuchungen
wurden jeweils bei 14,5 keV bzw. 10 keV durchgefiihrt.

Die eingesetzte Mikrotomographieapparatur wurde von der Aufienstelle des
GKSS-Forschungszentrums in Geesthacht am DESY betrieben und fiir hochauflo-
sende Mikrotomographieuntersuchungen an Werkstoffen und organischen Mate-
rialien entwickelt. Die Mikrotomographieapparatur selbst ist am Messplatz BW2
in einer abgeschlossenen Messkammer aus 30 mm starken Aluminium-Blei-Sand-
wichplatten zur Strahlungsabschirmung untergebracht, die nur zum Probenwech-
sel betreten werden kann. Die Steuerung der gesamten Apparatur mit ihren Stell-
motoren erfolgt rechnergestiitzt aufierhalb der Messkammer. Die Messungen wur-
den im Absorptionsmodus durchgefiihrt. In Abbildung 5.1 ist schematisch die
Funktionsweise der Mikrotomographieeinrichtung im Absorptionsmodus darge-
stellt, dessen ausfiihrliche Beschreibung sich bei Beckmann (1998), Donath et al.
(2004) und Donath (2006) findet.

Proben-Manipulator 4
X
Y
Hﬁ i% Rontgenstrahlung
S Ge— (—
CCD-Kamera Linsen-System Leuchtschirm  Schlitz-System

Abb. 5.1: Schema der Mikrotomographieeinrichtung der GKSS am HASYLAB nach Beck-
mann (1998). Die Probe auf dem Probenhalter wird linear in X- und Y-Richtung justiert
und um die Z-Achse gedreht.

Der von rechts kommende parallelisierte, monochromatische Synchrotronstrahl
wird durch ein Schlitzsystem gebtindelt und trifft auf die zu untersuchende Pro-
be, die an der Spitze eines drehbaren Probenhalters befestigt ist, der iiber eine
Aufnahme mit einem in X- und Y-Richtung beweglichen Probenmanipulator ver-
bunden ist. Ein hinter der Probe installierter 2D-Leuchtschirm absorbiert den ein-
fallenden Synchrotronstrahl und wandelt ihn in sichtbares Licht um, welches tiber
ein optisches Linsensystem auf eine CCD-Kamera abgebildet wird. Die Position
des Linsensystems und der Kamera ist in Richtung des einfallenden Strahls zum
Leuchtschirm hin verstellbar, um verschiedene Vergrofierungen erzielen zu kon-
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nen und um Probenkoérper mit einem Durchmesser von 1 mm bis 30 mm untersu-
chen zu konnen. Nicht dargestellt ist ein zusétzlicher Verschluss zwischen Schlitz-
system und Untersuchungsobjekt, um die Probe wéhrend des Auslesens der CCD-
Kamera vor dem einfallenden Strahl zu schiitzen und um die Strahlenbelastung
der Probe gering zu halten. Zusatzlich zu den Aufnahmen wurden alle Parameter
der Messungen automatisch mitprotokolliert.

Ergdanzend zu den Untersuchungen wurden die Temperatur und die relative
Luftfeuchte aufgezeichnet. Das Klima in der Messkammer wurde mit Hilfe von
mobilen Datenloggern des Typs FeuchteLog 302 der Firma Driesen & Kern GmbH
(Bad Bramstedyt) iiber einen lingeren Messzeitraum bestimmt. Erfasst wurden die
Werte tiber den Zeitraum einer Messung (6 Stunden) in ein Minuten-Schritten
sowie iiber einen Zeitraum von vier Wochen in ein Stunden Schritten, um mog-
liche grofiere Abweichungen im Raumklima zu erkennen, da eine Klimaanlage
mit einer Entfeuchtungseinheit in der Messkammer installiert war, deren Parame-
ter noch nicht messtechnisch erfasst wurden. Zwei Datenlogger (Kurzzeit- und
Langzeit-Messung) wurden unterhalb der Probe in der Mikrotomographieappa-
ratur positioniert, ein weiterer Datenlogger (Langzeit-Messung) wurde aufserhalb
der Apparatur aufgestellt. Das Auslesen der Logger und die Datenauswertung
erfolgten in Anschluss an die Messungen.

Die Messung der Raumtemperatur und der relativen Luftfeuchte im Zeitraum
einer Untersuchung ergab eine mittlere Raumtemperatur von 21,4 °C mit einer
relativen Feuchte von 22 %. Durch die Betrachtung der Sorptionsisotherme von
Pinus sylvestris L. bei Niemz (1993) und die Ermittlung des zu erwartenden Holz-
feuchtegleichgewichts von ug; =~ 4,5% der Proben anhand der Untersuchungen
von Keylwerth (1969) konnte ausgeschlossen werden, dass eine Bewegung der
Proben wéhrend der Aufnahmen aufgrund von Quellungs- und Schwindungsvor-
gdngen stattfinden wiirde.

5.2.2 Probenvorbereitung

Die Probenauswahl fiir die Untersuchungen umfasste jeweils eine Probe aus den
in Kapitel 4.2 und 4.3 hergestellten Faserplatten:

MDF 300, MDF 500, MDF 800 und MDF 1000

MDF 300 Iod, MDF 500 Iod, MDF 800 Iod und MDF 1000 Iod

MDF 300 Barium, MDF 500 Barium, MDF 800 Barium und MDF 1000 Barium
Industrie MDF

MDE-S (50 % Sisal)

MDF-H (50 % Hanf)

VS (100 % Sial)

Kenaf 90° (100 % Kenaf)

PN LN =
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Mikrotomographieuntersuchungen an sehr kleinen Faserplattenproben wurden
bislang nicht in der Literatur beschrieben und die Vorbereitung der Proben muss-
te unter Berticksichtigung der hohen Empfindlichkeit gegeniiber mechanischen
Einwirkungen und der Gefahr der Beeinflussung des Gefiiges erfolgen.

Nach einer Rohdichteprofilmessung an 50 mm x 50 mm grofien Plattenproben
wurden diese an einer Kreissdge mit einem feinen Sédgeblatt der Lange nach ein-
geschnitten, um 2 mm breite Stege zu erhalten. Die Unterseite der Stege wurde
farblich markiert, um spéter die Ober- und Unterseite der Platte unterscheiden
zu konnen. Die Stege wurden mit einer Rasierklinge herausgetrennt und unter
einem Auflichtmikroskop begutachtet. Danach wurden quadratische Blocke mit
einer Kantenldnge von 2 mm mit Hilfe einer Apollo-Klinge hergestellt.

Besonderer Wert wurde auf winklige und gerade Kanten gelegt, eventuelle Ab-
weichungen wurden mit einer Wilkinson-Rasierklinge beseitigt und geeignete Pro-
ben im Auflichtmikroskop ausgewdahlt. Aufgrund des ausgepragten Rohdichte-
profils und der damit einhergehenden Anderung des Dichteverteilung senkrecht
zur Plattenoberflache war ein vorsichtiges Herangehen notwendig.

Die Probenherstellung aus orientierten Kenaf-Faserplatten war nur mit den in
Spurr-Epoxidharz eingebetteten Proben moglich, die auf die passende Grofie von
2mm X 2 mm X 4 mm zugeschnitten wurden.

Samtliche Proben wurden nach dem Zurechtschneiden in verschliefsbaren Kii-
vetten aufbewahrt. Eine Klimatisierung fand bei der Lagerung im Probenraum
des HASYLAB auf das Umgebungsklima der Messkammer statt, welches mit den
Datenloggern erfasst wurde. Zu beachten ist hierbei, dass bei der ermittelten Tem-
peratur von 21,4 °C und der relativen Luftfeuchte von 22 % keine Strukturdnde-
rungen der Probe durch Quellung oder Schwindung zu erwarten waren.

Vor dem Beginn der Mikrotomographieuntersuchungen wurden die Proben mit
der markierten Unterseite der Faserplatte mit einem Zweikomponenten-Epoxid-
harzkleber (UHU plus schnellfest) auf die Spitze des Probenhalters geklebt und
achsenparallel ausgerichtet (siehe Abbildung 5.2). Die Aufnahme erfolgte von der
Oberseite der hangenden Faserplattenprobe beginnend bis iiber den Bereich der
Mittelschicht hinaus von unten nach oben in der Mikrotomographie-Apparatur.

Zum besseren Verstdndnis ist in Abbildung 5.2 das aus den Tomographieauf-
nahmen rekonstruierte 3D-Volumen und ein XZ-Querschnitt dargestellt, um die
Relation zwischen den folgenden Abbildungen und der Originalprobe zu verdeut-
lichen. Zu beachten ist im folgenden, dass aufgrund des symmetrischen Rohdich-
teprofils nicht die komplette Lange der Proben von 5 mm in Z-Richtung tomogra-
phiert wurde, sondern nur ein Bereich von ca. 4 mm.
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Abb. 5.2: Bildfolge zur Verdeutlichung der im Rahmen dieser Arbeit dargestellten Tomo-
graphiedaten. Links: Detail der verklebten und ausgerichteten MDF-Probe auf dem Pro-
benhalter aus Abbildung 5.1, zur besseren Darstellung wurde der Probenhalter mit der
Probe um 180° gedreht dargestellt und der in der pCT-Apparatur gemessene Bereich gelb
markiert, Mitte: das rekonstruierte 3D-Volumen der links dargestellten Probe des gelb
markierten Bereiches, Rechts: XZ-Querschnitt des 3D-Volumens aus dem gelb markierten
Bereich.
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5.2.3 Datenaufnahme

Samtliche Proben wurden im 180°-Modus tomographiert. Es wurden 720 Projek-
tionen in 0,25° Schritten von 0° bis 179,75° durchgefiihrt. Vor jeder Belichtung wur-
de zur Korrektur der Aufnahme ein so genanntes Dark Image als Referenzbild oh-
ne den Synchrotronstrahl aufgenommen. Zusétzlich wurde alle acht Projektionen
die Probe aus dem Strahl gefahren und eine Aufnahme des Synchrotronstrahls
vorgenommen (so genanntes White Image), um die CCD-Kamera aufgrund der
sich &ndernden Strahlintensitdt nachzujustieren. Dadurch konnten Uberbelichtun-
gen von Pixeln vermieden werden und Fehler im Leuchtschirm detektiert werden,
die zur Korrektur der Aufnahme genutzt werden konnten. Nach jeder Aufnahme
wurde die Belichtungszeit automatisch an die exponentiell abfallende Strahlinten-
sitdt angepasst.

Die Parameter in Tabelle 5.1 charakterisieren die Einstellungen und Bedingun-
gen fiir die Mikrotomographieaufnahmen, die fiir die Untersuchungen verwendet
wurden. Ergdnzende Untersuchungen an der 5 mm Sisalplatte und an der 4 mm
Kenaf-Faserplatte wurden mit den Einstellungen in Tabelle 5.2 durchgefiihrt, da
zwischenzeitlich Verdnderungen an der Mikrotomographieapparatur vorgenom-
men wurden. Zuséatzlich wurde bei den Ergdnzungsuntersuchungen nur eine Ho-
henstufe aufgenommen, da keine Auswertung tiber das Rohdichteprofil der Pro-
ben vorgesehen war.

Die gewonnenen Absorptionsbilder wurden fiir die Rekonstruktion der einzel-
nen Schichten der Proben in Sinogramme umgewandelt, die aufgrund des paral-
lelen Strahlverlaufes bei der Mikrotomographie alle Informationen zur vollstandi-
gen Rekonstruktion einer Schicht enthalten.

Tabelle 5.1: Parameter der Mikrotomographie-Scans am Messplatz BW2 (2005)

Parameter Wert / Typ
Photonenenergie 12 keV
Anzahl Projektionen 720
Winkelpositionen 0°...180°
Schrittweite 0,25°
Hohe des Synchrotronstrahls ca. 4 mm
Scans pro Probe (Hohenstufen) 2
Scandauer pro Hohenstufe ca. 150 Minuten
Vergrofserung 3,94
Sichtfeld 3,5mm x 2,3 mm
Effektive Pixelgrofie / Auflosung 23pum /3,9 um
Rekonstruktionsgitter (X, Y in Pixel) 1.536 x 1.536
Rekonstruktionsalgorithmus Gefilterte Riickprojektion
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Tabelle 5.2: Parameter der Mikrotomographie-Scans am Messplatz BW2 (2006)

Parameter Wert / Typ
Photonenenergie 12,5 keV
Anzahl Projektionen 720
Winkelpositionen 0°...180°
Schrittweite 0,25°
Hohe des Synchrotronstrahls ca. 4 mm
Scans pro Probe (Hohenstufen) 1
Scandauer pro Hohenstufe ca. 150 Minuten
Vergrofierung 3,22
Sichtfeld 43 mm x 2,9 mm
Effektive Pixelgrofie / Auflosung 2,8 ym / 4,4 pm
Rekonstruktionsgitter (X, Y in Pixel) 1.536 x 1.536
Rekonstruktionsalgorithmus Gefilterte Riickprojektion

Die Ermittlung des Rekonstruktionszentrums und die Rekonstruktion der Da-
ten zu einem vollstandigen Datensatz wurden durch bei der GKSS entwickelte
Routinen in der Programmiersprache IDL (Research Systems Inc.) unter Verwen-
dung eines Algorithmus fiir eine gefilterte Riickprojektion umgesetzt, ndhere An-
gaben hierzu finden sich bei Donath et al. (2004) und Donath (2006).

Die rekonstruierten Schichten wurden nach einer Kompression der Daten von
den 32bit Fliefkomma-Werten auf 8bit Integer-Werte in unkomprimierte TIFF-
Grafikdateien (256 Graustufen) mit einer Grofse von 1.536 Pixel x 1.536 Pixel um-
gewandelt, so dass 1024 Schichten einer Hohenstufe entsprechen.

Die Schichten konnen mit Hilfe geeigneter 3D-Bildbearbeitungssoftware tiber-
einander gelegt werden und ergeben somit ein Gesamtvolumen von 1.536 Voxel x
1.536 Voxel x 1.024 Voxel in X-, Y- und Z-Richtung. Der Begriff Voxel entstammt
der englischen Bezeichnung fiir Volumetric Pixel, d. h. es handelt sich um das drei-
dimensionale Aquivalent eines Pixels mit einem bestimmten Farbwert an einer
bestimmten Stelle eines XYZ-Koordinatensystems.

Die Kantenldnge der durch das Zusammenfiigen zu einem vollstindigen Da-
tensatz entstandenen Voxel betrug 2,3 um. Mit zwei Hohenstufen mit 20 Schich-
ten Uberlappung entstand ein Gesamtvolumen mit einer Gesamthéhe von 2.028
Schichten pro untersuchter Probe. Fiir die Darstellung der rekonstruierten Volumi-
na wurde das Programm VGStudioMAX 1.2 der Firma Volume Graphics GmbH
(Heidelberg) verwendet.
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5.2.4 Datenaufbereitung

Die Datenaufbereitung der rekonstruierten Volumina wurde in Zusammenarbeit
mit der Arbeitsgruppe Kognitive Systeme des Departments Informatik der Uni-
versitdt Hamburg durchgefiihrt. Hierzu wurden mit Hilfe der als Open Source
existierenden VIGRA Bildanalyse Datenbank (http://kogs-www.informatik.uni-
hamburg.de/~koethe/vigra/) und C++ die als 8bit TIFF-Grafikdateien vorliegen-
den Schichten jeder Probe unter Bildanalyse-Aspekten untersucht und Algorith-
men zur Filterung und Auswertung der Strukturen entwickelt und angewendet.
Ein besonderes Augenmerk wurde auf die dreidimensionale Anwendbarkeit der
Algorithmen und eine automatische Auswertung gelegt. Eine ausfiihrliche Be-
schreibung der Datenaufbereitung und -auswertung ist bei Walther et al. (2006)
zu finden.

Um eine Auswertung von Bereichen unterschiedlicher Dichte einer Probe durch-
fiihren zu konnen, sowie die Grofie der vorhandenen Datensitze fiir eine schnel-
le 3D-Analyse zu optimieren, wurden kleine Subvolumina mit einer Grofle von
2563 Voxel und 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel ausgewéhlt. Diese Mafinahme
diente auch dazu, die benétigte Rechnerleistung und den Speicherbedarf fiir die
Bildanalyse zu optimieren. Die Abbildung 5.3 zeigt beispielhaft die Bereiche einer
Probe, aus denen die Subvolumina enthnommen wurden. Eine exakte Darstellung
der ausgewdhlten Bereiche findet sich im Ergebnisteil in Kapitel 6.2.
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Abb. 5.3: Beispielhaftes 3D-Volumen einer MDF 300 mit markierten Bereichen, aus denen
die Subvolumina Bereiche ,DS”, ,Z51” und ,ZS2” ausgewidhlt wurden. Zur Verdeutli-
chung sind die Bereiche der Deckschicht und der Mittelschicht beschriftet.
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Abb. 5.4: Flussbild zur Datenaufbereitung der Tomographiedaten mit Segmentierung der
Bestandteile hin zur Faseranalyse.

Faserregionen
Zellwandregionen
Lumenregionen
Interzelluldre Hohlraum-
regionen

Fiir die Aufbereitung waren die folgenden grundlegenden Aufgaben zu erfiil-
len, die in Abbildung 5.4 dargestellt sind:

1. Erkennung und Entfernung von Rauschen und Artefakten

2. Trennung von Zellwandmaterial, Faserlumen, interzelluliren Hohlrdumen
und markiertem Klebharz

3. Identifizierung von einzelnen Fasern in der Probe

Das Auftreten von Rauschen und Artefakten setzt sich zusammen aus systema-
tischen Fehlern bei der Datenrekonstruktion und zufélligen Fehlern, die vor allem
im Aufbau der Beamline sowie der Mikrotomographieapparatur zu finden sind.
Erschwerend wirkte sich das Rauschen dadurch aus, dass bei einer Auflosung von
2,3 pm eine typische Faserzellwand eine Stiarke von zwei Voxeln aufwies und eine
aggressive Vorgehensweise die Zellwanddaten beschadigt hétte, da die Intensitét
des Rauschens eine Starke bis zu 30 % der maximalen Zellwanddichte aufwies.

Die Entfernung des Rauschens erfolgte in zwei Schritten mit dem Setzen eines
niedrigen Schwellwertes und einem anschlieffenden Entfernen von Bereichen, die
nicht eine groflere zusammenhangende Region bildeten. Als Ansatz wurde davon
ausgegangen, dass das gesamte Faserwandmaterial eine vollstandig verbundene
Region bildet, da physikalisch kein Wandmaterial frei im Raum schweben kann
und diese Bereiche daher eindeutig Ansammlungen von Rauschen darstellen.
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Durch die Verwendung eines Seeded Region Growing-Algorithmus und dem
Setzen eines Startpunktes im Bereich der Luft konnten nach manuell vorgegebe-
nen Homogenitdtsbedingungen und Grenzen Regionen mit niedriger Intensitat
(Grauwerten), die Luft darstellen, identifiziert werden. Verbliebene und nicht zu-
sammenhdngenden Regionen wurden durch einen Connected component labe-
ling-Algorithmus identifiziert und die Grofle der Bereiche in Voxeln berechnet.
Die jetzt vorliegenden Regionen unterschiedlicher GrofSe enthielten zum einen die
interzelluldren Hohlrdume und zum anderen die Zellwidnde mit den enthaltenen
Lumina. Die verbliebenen und nicht markierten Voxel, die optisch eindeutig als
Rauschen in den Datensatzen erkannt wurden, wurden entfernt und den interzel-
luldaren Hohlrdumen zugeschlagen. Es handelte sich hierbei um weniger als 0,1 %
der gesamten Voxel in einem Subvolumen.

Die anschlieflende Trennung von Luftregionen und Zellwandmaterial wurde
mit der Unterscheidung der Hohlrdume begonnen, die das Faserlumen und die
interzelluliren Hohlrdume enthielten. Durch Dilatation (Ausdehnung) wurden
die durch die Rauschentfernung leicht geschwidchten Zellwdnde um ein Voxel
auf eine Starke von 3,5 pm erweitert, um Locher in den Zellwédnden, die sowohl
durch Tiipfel als auch durch Artefakte entstanden waren, zu schlieflen. Nun konn-
te eine Identifizierung der von Zellwandmaterial umschlossenen Hohlrdume und
der Hohlrdume aufierhalb der Fasern beginnen. Als Merkmal fiir das Faserlumen
konnte dessen diinne ldngliche Form angenommen werden, die sich eindeutig
von den grofieren Hohlrdumen mit einem grofieren Innendurchmesser aufserhalb
der Fasern unterschied. Eine morphologische Operation durch Erosion (Verringe-
rung), Maskierung und anschliefSender Dilatation der Hohlrdume fiihrte zu einer
Unterscheidung in interzelluldre Hohlraume und Faserlumen. Hohlrdume mit ei-
ner Grofde unter 100 Voxeln wurden entfernt, da diese keinem der beiden Hohl-
raumtypen zuzuordnen waren. Diese ,Blasen” stellten weniger als 0,1 % des ge-
samten Subvolumens dar, so dass auf diese Bereiche verzichtet wurde.

Mit der somit abgeschlossenen Unterscheidung in interzelluldre Hohlrdume,
Lumen und Zellwand, sowie der Identifizierung der Hohlrdume und Lumina (sie-
he Abbildung 5.5), konnte nun den individuellen Lumina die umgebende Zell-
wand zugeordnet werden. Das Beispiel in Abbildung 5.5 zeigt die verschiedenen
Bestandteile anhand der Schicht 236 eines 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel
grofien Subvolumens des Datensatzes MDF 300.

Mit Hilfe eines Seeded Region Growing-Algorithmus und einer Euklidischen
Distanztransformation, die auf den durchnummerierten Datensatz mit den Lumi-
na angewendet wurde, entstand ein Voroni-Diagramm, welches fiir jede Zellwand-
region den Einfluss des ndchsten Lumens abbildet. Hieraus konnte durch eine
Maskierung der Originaldaten mit der Zellwandregion jedem Lumen die benach-
barten Zellwandvoxel zugewiesen werden und somit individuelle Fasern identi-
fiziert und entsprechend durchnummeriert werden. Ein Beispiel fiir individuell
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(c) Faserlumen (d) Zellwéande

Abb. 5.5: Segmentierung der Subvolumina am Beispiel MDF 300 (Schicht 236) mit (a) Roh-
daten im Original mit deutlichem Rauschen, (b) aufbereitete und segmentierte interzellu-
lare Hohlrdume, (c) segmentiertes Faserlumen und (d) segmentiertes Zellwandmaterial.
Der neutrale Hintergrund hat die Farbe schwarz.
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(a) Fasern (b) Faserfragmente

Abb. 5.6: Segmentierung von Fasern und Faserfragmenten am Beispiel MDF 300 mit (a)
ausgewdhlten Fasern und (b) ausgewéhlten Faserfragmenten mit einem Volumen < 1.000
Voxel. Die Kantenldnge des Wiirfels betragt 588 pm.

erkannte Fasern in einer MDF 300 Probe zeigt die Abbildung 5.6 (a). In Abbil-
dung 5.6 (b) sind ausgewaihlte Faserfragmente mit einem Volumen < 1.000 Vo-
xel dargestellt, die ebenfalls als individuelle Fasern erkannt wurden, jedoch sehr
wahrscheinlich zu einer lingeren Faser gehoren und ein Problem bei der Analy-
se darstellten. Ursache fiir das Auftreten diese Fragmente ist moglicherweise eine
Unterbrechung des Lumens einer Faser durch das Verpressen mit einer benachbar-
ten Faser oder eine Fehlstelle durch eine Offnung in der Faserwand, die zu einer
Zuordnung des Teil-Lumens zu den interzelluldaren Hohlrdumen fiihrte.

Die Detektierung des mit Barium markierten Klebharzes wurde an den origina-
len 32Bit-Float-Daten durchgefiihrt, da aus diesen die Intensitdten des Markers am
Besten herausgefiltert werden konnten. Es wurde aus den 32Bit-Float-Daten ein Bi-
ndrdatensatz erstellt, der alle erkannten Bereiche mit ,1” markierte. Aufgrund der
Auflosung konnten jedoch nur grofiere Bereiche eindeutig erkannt werden.
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5.2.5 Datenauswertung

Die Datensétze mit einer individuellen Nummerierung der einzelnen Fasern und
Hohlrdume standen nach der Aufbereitung in Form von Subvolumina und Tabel-
len fiir ausfiihrliche Auswertungen zur Verfiigung.

Die Auswertung der Subvolumina erfolgte anhand der folgenden Aufgaben:

* Bestimmung der Orientierung der Fasern

* Bestimmung der Anteile an Zellwand, Lumen und interzelluldren Hohlrdu-
men am Gesamtvolumen

¢ Bestimmung der dufieren und der inneren Oberfldche der identifizierten Fa-
sern mit Kontakt zu interzelluldren Hohlrdumen bzw. dem Faserlumen

* Detektierung und Vermessung von Kontaktflachen zwischen den Fasern

* Identifizierung von Faserbiindeln

* Visualisierung der Ergebnisse mit Hilfe des 3D-Bildbetrachtungsprogramms
VIGRACaster

Aufgrund der Komplexitit der im Folgenden kurz umrissenen bildanalytischen
Methoden wird auf einschldgige Fachliteratur zur Bildanalyse (Jahne, 2002) ver-
wiesen, da eine genaue Beschreibung der Algorithmen in der Bildverarbeitung im
Rahmen dieser Arbeit unverhiltnisméfSig erscheint.

Die Bestimmung der Faserorientierung wurde durch eine Hauptkomponenten-
analyse (Principal Component Analysis) durchgefiihrt. Hierzu wurden die Koor-
dinaten aller Voxel, die zu einem Lumen gehorten, gesammelt und die Hauptkom-
ponente der Kovarianzmatrix bestimmt. Die Orientierung der grofsten Komponen-
te gibt die Hauptausrichtung des Lumens einer Faser an und wird durch den Win-
kel zwischen dem Eigenvektor der Kovarianzmatrix und den Ursprungsachsen
X,Y und Z des 3D Volumens bestimmt. Diese Winkel zur XY-, YZ- und XZ-Ebene
wurden zusammen mit der Stirke der Orientierung (Eigenwert 1/Eigenwert 2)
und der Grofse des Lumens in einer Tabelle abgelegt.

Die Bestimmung der Anteile der Zellwand, des Lumens und der interzellula-
ren Hohlrdume am Gesamtvolumen wurde mit Hilfe eines einfachen Voxelcounts
durchgefiihrt. Hierfiir wurden alle Voxel, die zu einem der drei Bestandteile ge-
horten, zusammengezahlt.

Fiir die Bestimmung der dufleren und inneren Oberflache der Fasern wurde
die Kontaktfliche zwischen den interzelluliren Hohlraumen und der Faserober-
flache mit Hilfe eines Marching Cubes-Algorithmus bestimmt, der sich einer 3D-
Oberfldache durch die Verwendung von dreieckigen Elementen anndhert und da-
mit eine hohere Genauigkeit bietet, als ein Zusammenzahlen der Voxel mit Hilfe
eines Voxelcounts.

Die Kontaktstellen einer Faser mit benachbarten Fasern wurden durch die Er-
stellung eines Nachbarschaftsgraphen fiir jede Faser bestimmt. Bei diesem in der
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Bildverarbeitung etablierten Verfahren zur Feststellung von raumlichen Beziehun-
gen wurden die Fasern als Knotenpunkte definiert. Die detektierten Kanten zwi-
schen zwei Knoten zeigten, dass zwei Fasern miteinander verbunden waren. Eine
Gewichtung dieser Kanten ergab die Anzahl der Voxel, die beide Fasern miteinan-
der verbindet. Die Werte fiir jede Faser wurden in Tabellenform abgelegt und aus-
gewertet. Anhand dieser Werte konnte festgestellt werden, dass bei Uberschreiten
einer Kontaktfliche von mehr als 2.000 Voxeln und einer dhnlichen Orientierung
ein Faserbiindel vorliegen musste. Dieser Vergleich wurde fiir alle Fasern vorge-
nommen, so dass tatsidchlich vorhandene Faserbiindel erkannt werden konnten.

Um die aufbereiteten Subvolumina darstellen zu konnen, wurde das in der Ar-
beitsgruppe Kognitive Systeme entwickelte 3D Bildbetrachtungsprogramms VI-
GRACaster genutzt, welches in der Lage ist, segmentierte Datensidtze anzuzeigen
und individuelle Faserdaten einzeln darzustellen.
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5.3 Mechanische und physikalische
Untersuchungen

Die mechanischen und physikalischen Untersuchungen der Probenplatten wurde
durchgefiihrt, um einen Vergleich mit den gefundenen visuellen Strukturmerkma-
len zu bekommen und um die verschiedenen Faser- und Plattentypen miteinan-
der vergleichen zu konnen. Hierzu wurden die Priifungen der Faserplatten nach
etablierten Holzwerkstoffpriifverfahren durchgefiihrt. Mit eingeschlossen ist die
Priifung des Quellverhaltens der Faserwerkstoffe.

5.3.1 Werkstoffpriifung

Die wichtigsten mechanischen Figenschaften der Probenplatten wurden mittels
genormter Priifverfahren erfasst, die Aufschluss tiber die Qualitidt der jeweiligen
Fasermischungen und Zielrohdichten gaben.

Zur Anwendung kamen:

* die ISO 16 978 (2003) fiir die Biegefestigkeit und den Biege-E-Modul,

* die ISO 16983 (2003) zur Bestimmung der Dickenquellung nach Wasserlage-
rung,

e und die ISO 16984 (2003) fiir die Bestimmung der Zugfestigkeit senkrecht
zur Plattenebene (Querzugfestigkeit).

Von den unbesdumten Probenplatten mit einer Gréfie von 760 mm x 550 mm
wurde auf allen Seiten ein Streifen von 50 mm abgeschnitten und die besdumte
Platte anhand des Schnittplanes in Abbildung 5.7 aufgeteilt.

Nach einer siebentdgigen Konditionierung der Probenplatten im Normklima
bei 20 °C und 65 % relativer Feuchte wurden die Probenkorper zugeschnitten, er-
neut konditioniert und die vorgesehenen Priifungen durchgefiihrt.

5.3.1.1 Rohdichteprofil

Um die Auswirkungen des Standard-Pressprogrammes auf die Platteneigenschaf-
ten feststellen zu konnen, wurden Rohdichteprofilmessungen an allen hergestell-
ten Plattentypen durchgefiihrt. Zusatzlich wurden vor dem Verkleben der Pro-
ben fiir die Querzugfestigkeitstests zufillig ausgewihlte Proben zur Rohdichte-
profilmessung ausgesucht, um nach der Priifung eventuelle charakteristische Ver-
sagensmuster finden zu konnen.

Nach einer 14-tdgigen Klimatisierung der Proben im Normklima wurden die
Rohdichteprofile der hergestellten Probenplatten und der 7 mm Industrie MDF
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Abb. 5.7: Schnittplan fiir die Probenplatten mit B = Biegeproben 150 mm x 50 mm, Q =
Querzugproben und D = Quellungsproben mit 50 mm x 50 mm, schraffierte Proben sind
Riickstellproben fiir mikroskopische Untersuchungen.

aufgenommen. Hierzu wurden 50 mm x 50 mm grofSe Proben zugeschnitten, ver-
messen und das Gewicht bestimmt. Danach erfolgte die Rohdichteprofilmessung
mittels eines Gammastrahlenmessgerétes Typ Raytest der Firma Rayscan Isotro-
penmessgerdte GmbH. Die mittels eines Americium-Strahlers (**! Am) erzeugte
Gammastrahlung mit einer Strahlungsenergie von 60 keV wird durch eine Schlitz-
blende auf einen Strahl von 10 mm Hohe und 0,2 mm Breite fokussiert und durch-
dringt die zu untersuchende Probe parallel zur Plattenoberfliche. Uber die Di-
cke der Probe erfolgt eine Messung in 75 pm Schritten. Die nach dem Durchgang
durch die Probe nicht absorbierte Strahlung wird durch einen Detektor (NaJ(TI)-
Scintillationszdhler) erfasst und an einen Computer tibermittelt. Unregelméfsig-
keiten beim radioaktiven Zerfall fithren zu zeitlich zufilligen Schwankungen in
der Messung, die sich durch eine Verldngerung des Messintervalls verringert. Bei
einer herstellerseitig angegeben Messgenauigkeit von 1 % wurden so ca. 10 Sekun-
den pro Schritt benétigt, d. h. eine 5 mm dicke Probe wurde in ca. 11 Minuten in 66
Messpunkten erfasst. Durch eine automatische Kalibrierung des Systems anhand
der gemessenen Dichte und dem Abgleich mit der vor Beginn der Messung ein-
gegebenen gravimetrisch ermittelten Dichte der Probe, wurde ein Rohdichteprofil
erzeugt, das mit geeigneten DV-Programmen weiterverarbeitet werden kann.

Von jeder hergestellten Laborplatte inklusive der Industrie MDF wurden rou-
tineméflig zwei Proben aus unterschiedlichen Plattenbereichen entnommen und
das Rohdichteprofil ermittelt. Ziel dieser Untersuchung war es, mit dem verwen-
deten Standard-Pressprogramm moglichst identische Rohdichteprofile in den La-
borplatten zu erzeugen. Die gewiinschten Profile sollten symmetrisch zur Platten-
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mitte hin ausgepragte Maxima in den Deckschichtbereichen aufweisen und im
Mittelschichtbereich ein deutliches Minimum erreichen.

5.3.1.2 Querzugfestigkeit

Fiir die Bestimmung der Zugfestigkeit senkrecht zur Plattenebene (Querzugfestig-
keit) wurde entsprechend der Norm ISO 16984 (2003) vorgegangen und quadra-
tische Probenkdper mit einer Kantenldnge von 50 mm zugeschnitten. Die Proben-
korper wurden 14 Tage im Normklima bei 20 °C und 65 % relativer Feuchte kon-
ditioniert und danach vermessen, gewogen und die Dichte der Probe bestimmt.
Die Proben wurden nach vorheriger Rohdichteprofilmessung auf Aluminiumjo-
che mit einer Kantenldnge von 50 mm mit Hilfe eines Schmelzklebers verklebt
und nach dem Abkiihlen fiir weitere 48 Stunden im Normklima konditioniert. Da-
nach wurden die Proben an einer Universalpriifmaschine der Firma Losenhausen
GmbH mit einer Traversengeschwindigkeit von 0,5 mm/s gepriift und die Quer-
zugfestigkeit sowie die Bruchebene der Probe (Deckschicht, Zwischenschicht, Mit-
telschicht) notiert.

5.3.1.3 Biegung

Fiir die Bestimmung der Biegefestigkeit und des Biege-E-Moduls wurden bei einer
Plattendicke von 5 mm entsprechend der Norm ISO 16 978 (2003) Probenkorper
mit den Maflen 150 mm x 50 mm angefertigt. Die Probenkorper wurden 14 Ta-
ge im Normklima bei 20 °C und 65 % relativer Feuchte konditioniert und danach
vermessen, gewogen und die Dichte der Probe bestimmt. Die Priifung der Biege-
festigkeit wurde an einer Universalpriifmaschine der Firma Franck GmbH durch-
gefiihrt. Die Berechnung des E-Moduls erfolgte anhand des linearen Abschnittes
des Kraft-Weg-Diagramms im Bereich von 10 % bis 40 % der maximalen Bruch-
last. Der genaue Messbereich wurde nach Vortests an die jeweils zu priifenden
Probenserien angepasst.

5.3.1.4 Quellung

Fiir die Bestimmung der Quellung wurden Probenkorper mit einer Kantenldnge
von 50 mm anhand des Schnittplanes ausgewédhlt und nach der Norm ISO 16 983
(2003) gepriift. Die Proben wurden 14 Tage im Normklima bei 20 °C und 65 %
relativer Feuchte konditioniert und danach vermessen, gewogen und die Dichte
der Probe bestimmt. Dann wurden die Proben fiir 24 h in 20 °C kaltem Wasser
gelagert und danach die Dicke gemessen und die prozentuale Dickenquellung
berechnet.
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5.4 Stromungssimulationen an Faserstrukturen

In Zusammenarbeit mit der Abteilung Stromungen und komplexe Strukturen des
Fraunhofer Instituts fiir Techno- und Wirtschaftsmathematik (ITWM) in Kaisers-
lautern wurden Stromungssimulationen an den Tomographiedaten durchgefiihrt.
Das Ziel der Arbeiten war es, die Koeffizienten der Permeabilitiat und der Warme-
leitfdhigkeit an den Tomographiedaten fiir unterschiedliche Rohdichten der MDF-
Proben zu berechnen und mit experimentellen Werten zu vergleichen. Durch die-
sen Vergleich sollte fiir weiterfithrende Arbeiten der Nachweis erbracht werden,
dass die hier eingesetzten Verfahren zur Stromungssimulation zu realistischen Er-
gebnissen fithren und sich somit auch fiir die Berechnung der nicht experimentell
nachpriifbaren Permeabilitdt und Warmeleitfahigkeit von virtuellen Faserstruktu-
ren eignen.

Die Stromungssimulationen wurden an den segmentierten 512 Voxel x 512 Vo-
xel x 256 Voxel Subvolumina durchgefiihrt, so dass jedes Voxel eindeutig einem
der drei Bestandteile ,, Zellwandmaterial”, ,Lumen” und , Interzellulare Hohlrdu-
me” zugeordnet war. Fiir Testldufe der Simulationsberechnungen wurden die 2563
Voxel Subvolumina herangezogen, um die sonst erforderlichen Rechenzeiten von
mehreren Stunden zu verkiirzen.

Um die gesamte Bandbreite der zur Verfiigung stehenden Rohdichten fiir die
Stromungssimulationen einzusetzen, wurden die mit ,DS” und ,ZS1” gekenn-
zeichneten Subvolumina (siehe Abbildung 5.3) der Datensdtze MDF 300, MDEF 500,
MDF 800 und MDF 1000 verwendet. Fiir die Berechnung der Rohdichte der Sub-
volumina wurden die Voxel ,Zellwandmaterial” gezdhlt und angenommen, dass
ein Voxel ,,Zellwandmaterial” eine Dichte von 1.530 kg/ m? besitzt. Die errechne-
ten Rohdichten lagen daher im Bereich von 500 kg/m 3 bis 1.360 kg/m?, was zu
einer insgesamt hoheren Dichte fiihrte. Eine genaue Beschreibung dieses Effek-
tes findet sich in Abschnitt 6.2.3. Fiir die Bewertung der Stromungssimulationen
fithrte diese Abweichung aber zu keiner Einschrankung, da die in der Simulation
errechneten Koeffizienten immer den erhéhten Dichtewerten der Subvolumina zu-
geordnet werden.

Zum Vergleich der simulierten Permeabilitdts- und Warmeleitfahigkeitskoeffi-
zienten mit den experimentell ermittelten Werten wurden MDF-Platten aus dem
gleichen Fasermaterial hergestellt, welches fiir die Tomographieuntersuchungen
verwendet wurde (siehe Abschnitt 4.1.1). Die mit 10 % UF-Harz beleimten Plat-
ten hatten eine Zieldicke von 19 mm. Nach der Klimatisierung im Normklima bei
20 °C und 65 % relativer Feuchte lagen die gemessenen Rohdichten der Platten
zwischen 280 kg/m? und 870 kg/m?3. Um einen Dichtegradienten senkrecht zur
Plattenebene auszuschliessen, wurden die beleimten Fasermatten bei Raumtem-
peratur auf die Zieldicke verdichtet, bevor die HeifSpresse mit einer Temperatur-
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rampe von 2 °C pro Minute auf 180 °C erwdrmt wurde. Auf diese Weise konnten
Platten mit einem anndhernd homogenen Rohdichteprofil hergestellt werden.

5.4.1 Permeabilitat

Als Gaspermeabilitit eines kapillarporosen Materials (im Rahmen dieser Arbeit
als Permeabilitdt bezeichnet) wird die Durchléssigkeit dieses Materials gegeniiber
einem Gas in Richtung eines anliegenden Gasdruckgradienten bezeichnet. Die Per-
meabilitéit stellt eine Materialkonstante dar, welche indirekt die Form und die Gro-
Benverteilung der Poren widerspiegelt und unabhingig von den Eigenschaften
des durchstromenden Gases ist. Der Permeabilitdtskoeffizient wird experimentell
durch das Anlegen einer Druckdifferenz und der Messung des Gasstromes ent-
lang des Druckgradienten bestimmt.

Der Permeabilitatskoeffizient Kj, in m? stellt bei Anwendung des Darcy’schen
Gesetzes die Proportionalitdtskonstante zwischen der Stromungsgeschwindigkeit
u in m/s und dem Druckgradienten dp/dl in Pa/m dar:

= ——— 5.1
podl G1)
Dabei ist 11 in Pa-s die dynamische Viskositédt des Gases. Das Darcy’sche Gesetz
gilt nur fiir den Fall der laminaren Strémung.

Die Simulation der Permeabilitit erfolgte in X-, Y- und Z-Richtung der Subvo-
lumina unter Annahme periodischer Randbedingungen. Die mathematische Be-
schreibung des Verfahrens zur Simulation der Permeabilitét findet sich bei Schulz
et al. (2005). Die interzelluldren Hohlraume sowie die Lumina, sofern diese nicht
vollstandig abgeschlossen sind, stehen fiir den Gasstrom zur Verfiigung.

Zunachst wird anhand der vorliegenden Geometrie gepriift, ob es einen durch-
gehenden Pfad durch das betrachtete Subvolumen gibt. Falls ein durchgangiger
Pfad von einer Seite zur gegeniiberliegenden Seite besteht, konnen die weiteren
Berechnungen durchgefiihrt werden. Es wird nun zunéchst ein fiktiver fester Dif-
ferenzdruck Ap zwischen den gegeniiberliegenden Seiten angenommen und unter
Anwendung der Navier-Stokes-Gleichungen (Grundgleichungen der Stromungs-
mechanik) die Geschwindigkeit u sowie der Druck p an jedem Punkt im interzel-
luldren Hohlraum simuliert. Aus dem so ermittelten Stromungsfeld wird schlief3-
lich unter Verwendung des Darcy’schen Gesetztes der Stromungswiderstand bzw.
der Permeabilitdtskoeffizient als Quotient aus Gasviskositdt und Stromungswider-
stand berechnet.

Fiir die experimentelle Bestimmung der Permeabilitit als Referenz wurden im
Rahmen der vorliegenden Arbeit nur Permeabilititswerte fiir die Stromung in
Plattenebene (XY-Ebene) durchgefiihrt, da die horizontale Permeabilitét fiir den
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HeifSpressvorgang von erheblich grofierer Bedeutung ist als die vertikale Permea-
bilitdt in Z-Richtung. Aus den mit homogenem Dichteprofil hergestellten MDF-
Platten wurden 30 mm lange Proben mit einem Durchmesser von 15 mm in ho-
rizontaler Richtung entnommen, an den runden Seiten abgedichtet und mit Luft
bei Raumtemperatur durchstromt.

Die Druckdifferenz zwischen den beiden Probenseiten wurde dabei so gering
gewdhlt, dass in guter Ndaherung von einer laminaren Stromung ausgegangen
werden konnte. Das Verfahren der Probenvorbereitung und der Messungen ist
bei von Haas (1998) und bei Heinemann (1999) ausfiihrlich beschrieben.

Aus der gewdhlten Druckdifferenz und dem gemessenen Gasstrom wurde un-
ter Anwendung des Gesetzes von Darcy der Permeabilitdtskoeffizient berechnet.
Aus den so ermittelten Permeabilitdtswerten wurde schliefilich eine Regressions-
gleichung hergeleitet, welche den Permeabilititskoeffizienten Kj, in m? als Funkti-
on der Rohdichte p in kg/m>darstellt:

1

Kh _ ea+b*p+m (52)
mit
a = —2,23%x102
=  4,11x%10°°
c = —1,03x101!
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5.4.2 Wairmeleitfahigkeit

Als konduktive Warmeleitung wird jener Warmetransportmechanismus bezeich-
net, der auf dem Energieaustausch zwischen benachbarten Molekiilen in Feststof-
fen, Fliissigkeiten oder Gasen entlang eines Temperaturgradienten beruht. Der Zu-
sammenhang zwischen Warmestrom g in J/(m?s) und Temperaturgradient 4T /dl
in K/m kann durch das Fourier’sche Gesetz beschrieben werden:

dT
q=—Aar (5.3)

Dabei stellt die Warmeleitfdhigkeit A die Proportionalitdtskonstante zwischen
Waérmestrom und Temperaturgradient in W/(mK) dar.

Die Simulation der Warmeleitfdhigkeit erfolgte in X-, Y- und Z-Richtung der
Subvolumina mit periodischen Randbedingungen. Dabei wurde nur die konduk-
tive Warmeleitung in der Simulation betrachtet, Warmestrahlung und Warmelei-
tung aufgrund von Konvektion fanden keine Berticksichtigung.

Fiir das Zellwandmaterial wird nach Maku (1954) in Kollmann und Malmquist
(1956) eine Warmeleitfdhigkeit in Faserrichtung von /\H = 0,6536 W/(mK) und
quer zur Faserrichtung von A = 0,4210 W/(mK) angenommen. Die Anisotropie
des Zellwandmaterials wurde allerdings nur insofern berticksichtigt, als dass fiir
die Simulation der Warmeleitfahigkeit senkrecht zur Plattenebene mit A | und in
Plattenebene mit A | gerechnet wurde. Eine Berticksichtigung der Tatsache, dass in
beiden betrachteten Fillen eine Warmeleitung sowohl in Faserrichtung, als auch
quer zur Faserrichtung stattfindet, war mit den eingesetzten Berechnungsroutinen
nicht moglich, was aber fiir weiterfithrende Arbeiten wiinschenswert wire.

Fiir die Luft in den Lumina und in den interzelluliren Hohlrdumen wurde ei-
ne Warmeleitfahigkeit von A = 0,026 W/(mK) angenommen. Zum Vergleich wur-
den auch Berechnungen durchgefiihrt, bei denen die Warmeleitung in der Luft
vernachlassigt wurde. Diese Berechnungen zeigten allerdings deutlich von den
Referenzwerten abweichende Warmeleitfahigkeitswerte und wurden deshalb im
Folgenden nicht weiter betrachtet. Um die Berechnungen zu vereinfachen, wurde
die Feuchteabhédngigkeit der Warmeleitfdhigkeit vernachldssigt.

Das mathematische Verfahren zur Simulation der Warmeleitfahigkeit ist bei
Schulz et al. (2005) beschrieben und es entspricht in seinen Grundziigen dem fiir
die Permeabilitdt beschriebenen Verfahren.

Der Vergleich der simulierten Warmeleitfahigkeit mit den experimentell ermit-
telten Werten wurde, im Gegensatz zu den Referenzmessungen fiir die Permea-
bilitat, fiir die Warmeleitfahigkeit senkrecht zur Plattenebene und nicht in Plat-
tenebene durchgefiihrt. Die experimentelle Ermittlung der Warmeleitfahigkeit in
Plattenebene wurde nicht bestimmt, da diese aufwéndiger zu ermitteln gewesen
ware und eine geringe anwendungstechnische Relevanz aufweist.
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Die Bestimmung der Warmeleitfdhigkeit senkrecht zur Plattenebene wurde an
Proben mit einer Kantenldnge von 50 mm x 50 mm, die aus den MDF-Platten mit
homogenem Dichteprofil hergestellt waren, durchgefiihrt. Die Messung geschah
mit einem Warmeleitfahigkeitsmessgerit der Firma Captec Enterprise®. Die Mes-
sungen wurden an den beiden Probendicken 5 mm und 10 mm unter ansonsten
identischen Bedingungen durchgefiihrt.

Hierdurch war es moglich, dass die Warmeiibergdnge an den Probenoberfla-
chen fiir die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit herausgerechnet werden konn-
ten. Die Verfahren zur Messung und rechnerischen Ermittlung der Warmeleitfa-
higkeit sind ausfiihrlich bei Phillip (2005) beschrieben.

Wie bereits fiir die Permeabilitdt dargestellt, wurde aus den so ermittelten Wer-
ten eine Regressionsgleichung hergeleitet, welche die Warmeleitfahigkeit A, senk-
recht zur Probenoberfliche in W/(mK) als Funktion der Rohdichte p in kg/m3
darstellt:

Ap = ap* +bp+c 5.4)
mit
a = 1,15%1077

= 1,04%10°°
c = 7,06x1072
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6 Ergebnisse und Diskussion

Die in diesem Kapitel vorgestellten Ergebnisse und die Diskussion werden be-
wusst zusammengefasst, da eine Aufteilung der beiden Abschnitte aufgrund des
Umfanges dieses Kapitels und der Zusammenhinge zwischen den Unterkapiteln
nicht als sinnvoll erachtet wurde.

6.1 Strukturbeschreibung 2D

Die Strukturbeschreibung anhand von zweidimensionalen Einzelschnitten bein-
haltet die elektronenmikroskopischen Arbeiten am REM, ESEM und am TEM,
sowie die Interpretation der nCT-Aufnahmen, die als virtuelle Schnitte in X-, Y-
und Z-Richtung durch die Plattenproben dargestellt werden. Ein Schwerpunkt
wird dabei auf die Charakterisierung der Faseroberflichen, die Unterscheidung
zwischen Einzelfasern und Faserbiindeln, den Aufbau der Faserbiindel und die
Identifizierung von Faserschdden und Artefakten gelegt. Ein Vergleich der nCT-
Bilder mit den elektronenmikroskopischen Aufnahmen zeigt schliefslich die Vor-
und Nachteile der gewéahlten Methoden in Bezug auf die qualitative zweidimen-
sionale Strukturbeschreibung auf.

6.1.1 Fasermaterial

Das Fasermaterial wurde vor und nach der Beleimung untersucht, wobei sowohl
die Oberflache als auch der Querschnitt der Faserbiindel charakterisiert wurden.
Ansichten des Gesamtverbundes im REM sowie Aufnahmen der Struktur der Zell-
wiénde im TEM gaben Aufschluss iiber die Eignung und Schwichen der Fasern
zur Herstellung von Faserwerkstoffen. Fiir die Beschreibung der Strukturen wur-
de auf die Begrifflichkeit und Systematik von Latzke und Hesse (1988) zurtick-
gegriffen. Der Begriff , Mittellamelle” bei der Betrachtung von REM, ESEM und
TEM-Aufnahmen wird nach Singh et al. (2003) im Folgenden als Bezeichnung fiir
die echte Mittellamelle zusammen mit der auf beiden Seiten angelagerten Primar-
wand zu den benachbarten Zellen verwendet, da eine Unterscheidung im TEM
auch bei hohen Vergrofierungen nicht moglich ist. Dieses trifft sowohl auf die un-
tersuchten Holzfasern als auch auf die Nicht-Holz-Naturfasern zu.
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6.1.1.1 Holzfasern

Eine Vielzahl von Arbeiten zur Oberflichenstruktur von Holzfasern nach dem
Refiner-Aufschluss (u.a. Koran (1970); Short (1981); Myers (1987)) zeigen die Va-
riabilitdt der Faseroberflichen. Die hier vorgestellten Untersuchungen beschran-
ken sich auf Pinus sylvestris L.-Fasern und eine Refinereinstellung, da aufgrund
der unterschiedlichen Anatomie der eingesetzten Holzarten und des Refinertyps
deutliche Unterschiede entstehen.

Die Oberfliche der MDF Fasern weist je nach Aufschlussverfahren und Auf-
schlussbedingungen eine unterschiedliche Struktur auf. In Abbildung 6.1 (a) sind
flachige Reste der gemeinsamen Mittellamelle zu erkennen. Des Weiteren zeich-
net sich eine Fibrillenstruktur ab, die anhand des Winkels von ca. 10° bis 30° der
Sekunddarwand 2 zugeordnet werden kann. Fibrillenstrukturen mit einem Fibril-
lenwinkel von ca. 50° bis 70° zur Faserldngsachse, die der Sekunddrwand 1 zuzu-
ordnen wiéren, sind nicht zu erkennen. Nicht vollstindig ausgeschlossen werden
kann auch eine Schrumpfung der Fasern im Vakuum der REM-Probenkammer,
die zu dieser Struktur gefiihrt hat (Short, 1981).

Eine haufig anzutreffende Auffilligkeit bei den Pinus sylvestris L.-Fasern sind
die in Abbildung 6.1 (b) gezeigten grofien Fenstertiipfel, die regelméfsig auf den Fa-
seroberflachen zu finden sind und die ehemalige Verbindungen der Langstrachei-
den mit dem Holzstrahlparenchym darstellen. Die Abbildung der noch unver-
pressten Faser zeigt die Bedeutung der Fasertffnungen fiir die Beleimung, da da-
von ausgegangen werden kann, dass ein nicht unerheblicher Teil des Klebharzes
durch die Offnungen in das Faserlumen eindringt und somit nicht mehr fiir die
Ausbildung einer Klebverbindung mit benachbarten Fasern zur Verfiigung steht.
Der Steg zwischen den Tiipfeln hat eine Starke von ca. 9 um. Die grofien Zellwan-
doffnungen stellen einen Schwachpunkt in Wandstruktur dar und wirken sich fes-
tigkeitsmindernd auf die Faser aus. Zusétzlich ist zu beobachten, dass die Fenster-
tiipfel nicht vereinzelt auf den Fasern vorkommen, sondern in Gruppen zu finden
sind, was besonders bei Faserbiindeln auffallig ist.

In Abbildung 6.1 (c) ist der Querschnitt durch ein Frithholzfaserbiindel zu er-
kennen, dessen Einzelfasern einen tendenziell rechteckigen Querschnitt von ca.
20 pm x 40 pm aufweisen. Die Dicke der Zellwand liegt zwischen 1,7 pm und
2,8 uym. Gut zu erkennen ist ebenfalls die gemeinsame Mittellamelle und die Ober-
flache der S2 auf der Lumenseite.

Abbildung 6.2 (a) verdeutlicht die Vielfalt der Formen und Strukturen der einge-
setzten Holzfasern und Faserbiindel. Viele Fasern weisen erhebliche Knickungen
und Verdrehungen auf, die Schwachpunkte in der Faserstruktur bilden. Die in Ab-
bildung 6.2 (b) gezeigte Faser weist eine hdaufig beobachtete Verdrehung um die
Langsachse auf, die auf die Trocknung zuriickzufiihren ist und durch die spirali-
ge Fibrillenstruktur in den Zellwandschichten (insbesondere in der S2) hervorge-

88



6 Ergebnisse und Diskussion

¢

b) Faser mit Fenstertiipfeln
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(c) Querschnitt

Abb. 6.1: MDF Holzfaser REM-Aufnahmen: (a) Langsbild (1.700x) einer Faser mit ei-
nem Durchmesser von ca. 28 pm und fibrillarer Oberflachenstruktur, (b) Holzfaser mit
typischen Fenstertiipfeln (700x), deutlich erkennbar sind die beiden ca. 18 pym x 16 ym
grofien Tiipfel auf der Radialwand und (c) Querschnitt (1.490x) durch ein Frithholz-
Faserbiindel, Zellwanddicke ca. 1,7 um bis 2,8 um, Faserquerschnitt ca. 20 pum x 40 pm.
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(a) Holzfasern Ubersicht (b) Verdrehte Faser

Abb. 6.2: REM-Aufnahmen charakteristischer Holzfasern mit (a) Ubersicht iiber das Fa-
sermaterial (57x) mit vielen gekriimmten und verdrehten Fasern sowie einem Faserbiin-
del, (b) Einzelfaser (350 x) mit einer typischen Verdrehung um die Langsachse.

rufen wird. Eine aktuelle und ausfiihrliche Betrachtung dieses Phdnomens findet
sich bei Burgert et al. (2005).

In Abbildung 6.3 (a) und (b) ist ein Querschnitt eines Faserverbundes sowie eine
Einzelfaser der verwendeten Pinus sylvestris L.-Fasern zu sehen. Der in Abbildung
6.3 (a) gezeigte Bereich weist eine Besonderheit auf, da sich bereits die beiden
Spatholzfasern an der gemeinsamen Mittellamelle voneinander 16sen, im oberen
Bereich jedoch noch miteinander verbunden sind. Die oben erkennbare Zelle ist
moglicherweise eine Epithelzelle, die einem Harzkanal zugeordnet war. Die fiir
Pinus sylvestris L. typische Warzenstruktur auf der Innenseite der Faserwand (52)
ist andeutungsweise zu sehen und erleichtert die Identifizierung.

In der TEM-Aufnahme in Abbildung 6.3 (b) ist in Ubereinstimmung mit den
Beobachtungen von Singh et al. (2003) auch fiir die Pinus sylvestris L.-Fasern zu
erkennen, dass die Oberfldche zu einem grofien Teil von der Mittellamelle bedeckt
war und auf den tibrigen Bereichen die Sekunddrwand die Oberfldche der Faser
bildete. Die Dicke der auf der Faser verbliebenen Mittellamellenschicht scheint
sehr variabel zu sein. Zusétzlich werden teilweise Ablosungen der Sekundarwand
im Ubergang zwischen S1 und S2 beobachtet.

Beobachtungen von Johnsen et al. (1995) fiir Picea abies (L.) Karst. nach einem
Refineraufschluss lassen vermuten, dass im Refiner die Trennung der Fasern von-
einander nicht direkt an der Mittellamelle erfolgt ist und somit sowohl Fasern mit
grofieren Resten der Mittellamelle vorkommen als auch Fasern, deren Oberfldche
bis auf die 52 abgelost wurde und die kaum noch Reste der gemeinsamen Mittel-
lamelle enthalten.
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(a) Faserbtindel Querschnitt (b) Einzelfaser

Abb. 6.3: Holzfaser TEM-Aufnahmen (Pinus sylvestris L.): (a) Querschnitt (2.310x) eines
Faserbiindels mit gemeinsamer Mittellamelle (M), S1 und S2 sowie einem Zwickel (Z). Im
unteren Bereich ist eine Ablosung der Fasern voneinander im Bereich der Mittellamelle
zu sehen. (b) Querschnitt einer Spatholzfaser (1.800x) mit Resten der Mittelamelle (M)
und der freiliegenden S1. Auf der rechten unteren Seite ist der Rest eines Zwickels zu
erkennen.
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Fiir die spatere Verklebung der Fasern kommt der Faseroberfldche eine grof3e
Bedeutung zu, da das vorhandene Lignin auf der Oberflache die Qualitdt der
Verklebung beeinflusst. Eine Tendenz der Ligninverteilung ldsst sich anhand der
durchgefiihrten KMnOy4-Kontrastierung feststellen, welche Bereiche hoher Lignin-
konzentration in den TEM-Aufnahmen aufgrund hoherer Absorption dunkler er-
scheinen ldsst.

6.1.1.2 Hanf

Bei den untersuchten gerosteten Hanffasern handelte es sich um bereits gut auf-
geschlossene Fasernbiindel. Eine Feldroste, d. h. der Verbleib der geernteten Stan-
gel auf dem Feld fiir mehrere Tage in Verbindung mit einem beginnenden Abbau
durch Pilze und Bakterien, dient der leichteren mechanischen Trennung zwischen
dem faserbiindelreichen Bast vom verholzten Stiangel. Die REM-Aufnahmen der
Hanffasern zeigen typische Merkmale, anhand derer man die Faserbtindel eindeu-
tig identifizieren kann. In Abbildung 6.4 sind die Langsbilder und der Querschnitt
reprasentativer Bereiche der Faserbiindel dargestellt.

Die Oberfldche der Hanffaserbiindel in Abbildung 6.4 (a) erscheint sehr furchig
und aufgeraut. Erkennbar sind unregelméfiige Querverdickungen (Pfeile) in den
Faserwidnden, die auf mechanische Belastungen wihrend des Pflanzenwachstums
zuriickzufiihren sind (Ruys et al., 2002; Thygesen und Hoffmeyer, 2005; Wang und
Wang, 2005). Die Einzelfasern sind gut zu erkennen und erscheinen im Faserver-
bund fest verankert. Flachige Anhaftungen auf der Oberfldche scheinen Reste von
umgebenden Parenchymzellwédnden zu sein. Vielfach ist eine fibrilldre Struktur
mit einzelnen Fibrillen zu erkennen. Die Feldroste hat dazu gefiihrt, dass anhaf-
tende Parenchymzellen weitgehend abgebaut wurden, was besonders in der Uber-
sichtim Abbildung 6.4 (c) zu erkennen ist. Des Weiteren sind Schadigungen durch
den Aufschluss in Form von Quetschungen und Knickung der Fasern zu erken-
nen, die die mechanischen Festigkeiten negativ beeinflussen.

Interessant sind in diesem Zusammenhang die Beobachtungen von Wang und
Wang (2005), die das Auftreten von Querverdickungen an Hanffasern nicht nur
auf Schadigungen wéahrend des Wachstums, sondern auch auf das Aufschlussver-
fahren zurtickfiihren. Weiterhin wird die schnellere Feuchteaufnahme der Fasern
gegeniiber Holzfasern mit dem Auftreten von diinnen Querrissen in Verbindung
gebracht, die die Sorptionsvorgénge beschleunigen sollen. Unterstiitzt wird diese
Aussage dadurch, dass es sich iiblicherweise nicht um ringférmige Fehlstellen um
ein Faserbiindel herum handelt, sondern dass nur lokal begrenzte Fehlstellen auf-
treten, die einen Zugang zur inneren Faserwand und dem Lumen erméglichen.

Das Vorkommen von Querverdickungen in den Faserbiindeln aufgrund von me-
chanischen Belastungen sowohl wahrend der Wachstumsphase als auch wahrend
des Aufschlusses deutet nach Thygesen und Hoffmeyer (2005) auf Schadigungen
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(c) Langsbild Ubersicht

Abb. 6.4: Hanf REM-Aufnahmen: (a) Langsbild (150 x ) zweier Faserbiindel (Durchmesser
oben 178 pym, unten 270 pum), Pfeile kennzeichnen eine Stauchline, (b) Querschnitt (600 x)
mehrerer Faserbiindel (Durchmesser 76 pm bis 87 ym) mit ca. 7 pm dicken Zellwanden
und variablem Lumen, (c) Ubersicht (150x) mehrerer Faserbiindel (Durchmesser 26 pm
bis 120 um) mit deutlichen Aufspaltungen in Langsrichtung und Knickungen durch die
Aufbereitung.
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der fiir die Festigkeit der Zellwand verantwortlichen Mikrofibrillen in den Faser-
zellwédnden hin. Thygesen und Hoffmeyer (2005) untersuchten diese Fehlstellen
mit Hilfe von polarisiertem Licht und zeigten die Wichtigkeit der Untersuchung
dieser moglichen Schwachstellen in den Faserbiindeln fiir die Herstellung von
Faserwerkstoffen. Bertiicksichtigt werden muss hierbei auch die Induzierung von
Schidden durch die Probenpriaparation und die Faserbehandlung bei der Platten-
herstellung, die bislang noch nicht untersucht wurde.

Im Querschnitt in Abbildung 6.4 (b) sind die Ubergénge der Einzelfasern in-
nerhalb des Faserbiindels teilweise nicht vollstindig zu unterscheiden. Die poly-
gonalen Zellen sind in der Regel hohl und enthalten ein Lumen, welches jedoch
unterschiedliche Grofien und Formen aufweist. Die Wanddicke ist mit ca. 7 ym
sehr grof$ und erschwert aufgrund des kleinen Lumens teilweise die Identifizie-
rung einzelner Fasern. Nur ansatzweise ist die gemeinsame Mittellamelle zu er-
kennen. Die Grofle der Fasern selbst ist ebenfalls stark schwankend. Aufféllige
Deformationen oder Schaden der Faserwiande sind nicht zu erkennen, obwohl die
Faserstruktur sehr unregelmafSig erscheint.

Die in Abbildung 6.5 gezeigten TEM-Schnitte verdeutlichen die schwer zu cha-
rakterisierende Struktur der Hanffasern. Die Herstellung der Diinnschnitte stellte
sich im Gegensatz zu den anderen Nicht-Holz-Naturfasern als duflerst problema-
tisch heraus, so dass auf eine Kontrastierung verzichtet werden musste. Die Lage-
rung in der Kontrastierungslosung (KMnQy) fiihrte zu einer Ablosung der Probe
vom Einbettungsmedium. Erkennbare schwarze Striche unterschiedlicher Breite
und Linge stellen Auffaltungen dar, die trotz Glattung nicht zu entfernen waren
und in dieser Haufigkeit nur bei Hanf beobachtet wurden. Dennoch sind in Ab-
bildung 6.5 (a) verschiedene Einzelfasern eines Faserbiindels erkennbar. In Abbil-
dung 6.5 (b) ist eine grofSe Einzelfaser im Verbund mit einer kleinen Einzelfaser
zu sehen. Die Abgrenzung der Einzelfasern durch die gemeinsame Mittellamelle
(M) zeigt die eckige Geometrie der ungleichmaflig grofien Fasern. Im Gegensatz
zu den REM-Aufnahmen des Faserbiindelquerschnittes in Abbildung 6.4 (b) sind
hier Fasern mit einem sehr kleinen Lumen dargestellt. Aufgrund der fehlenden
Kontrastierung ist bei den TEM-Aufnahmen keine Unterscheidung zwischen S1
und S2 moglich, so dass in Abbildung 6.5 (b) nur die Bezeichnung S2 verwendet
wurde.

Aufgrund der vorangegangenen Feldroste wurde der Faserverbund durch Bak-
terien und Pilze angegriffen. Der damit einhergehende Angriff auf die Zellwand-
substanz wird durch das Vorkommen von Pilzhyphen (Hy) in Abbildung 6.5 deut-
lich. Reste von Bakterien wurden zusétzlich in allen Aufnahmen auf der AufSen-
seite der Faserbtiindel beobachtet. Ziel der Feldroste ist es hierbei, die Zellwande
der Fasern nicht zu schidigen und nur die leicht abbaubaren Bestandteile (Star-
ke, Parenchymzellen) aufzuldsen. Die hier gezeigten Abbildungen verdeutlichen,
dass dieses Ziel erreicht wurde.
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(a) Faserbiindel Querschnitt (b) Einzelfasern

Abb. 6.5: Unkontrastierte Hanf TEM-Aufnahmen: (a) Querschnitt (2.310x) eines Faser-
btindels mit deutlich erkennbarer Mittellamelle (M) und Pilzhyphen (Hy), das Faserlumen
ist kaum zu erkennen, (b) Zwei Einzelfasern (1.400x ) mit kaum erkennbarem Lumen (L),
aufienliegender Mittellamelle (M) und Pilzhyphen. Die S2 ldsst sich nicht von der S1 unter-
scheiden. Zu beachten sind weiterhin die Falten im Diinnschnitt, die als unterschiedlich
breite und lange schwarze Striche erscheinen.
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6.1.1.3 Kenaf

Die REM-Aufnahmen der Kenaffasern zeigen typische Charakteristika, anhand
derer man die Fasern identifizieren kann. In Abbildung 6.6 sind die Langsbilder
und der Querschnitt reprasentativer Bereiche der Faser dargestellt.

Die Oberfldache der Kenaffaserbiindel in Abbildung 6.6 (a) erscheint sehr glatt,
die Einzelfasern sind jedoch deutlich zu erkennen. Auffillig sind wiederkehrende
Verdickungen in Querrichtung sowie kleine Locher in der Zellwand, die entweder
nattirlichen Ursprungs sind oder durch mikrobiologische Aktivitdten (Pilze oder
Bakterien) entstanden sind (Ruys et al., 2002). Die fibrilldre Struktur der Faser-
wand ist kaum zu sehen. Anhaftungen und kleine Partikel auf der Oberfldche sind
der Préparation und der Aufbereitung der Fasern zuzuordnen. Die Verdickungen
in der Zellwand in Abbildung 6.6 (a) und (c) stellen moglicherweise deutliche
Schwachstellen dar, die durch mechanische Beanspruchung, wie z. B. Knickung
oder Stauchung des Halmes wihrend der Wachstums entstanden sind (Ruys et
al., 2002; Wang und Wang, 2005). Die beginnende Abldsung einzelner Fasern im
Aufienbereich des Faserbiindels hingegen deutet auf eine Schwachung des Faser-
verbundes hin. Mogliche Auflagerungen von Wachsen oder Fetten konnen in den
REM-Aufnahmen nicht festgestellt werden.

Im Querschnitt in Abbildung 6.6 (b) sind die Einzelfasern des Faserbiindels
gut zu erkennen, die Lumengrofe ist jedoch stark schwankend und liegt in ei-
ner Bandbreite von 1 pym bis 4 pym und einer Form von oval bis rund. Die 16
erkennbaren Einzelfasern haben einen polygonalen bis rechteckigen Querschnitt
und einen mittleren Durchmesser von 16 pm. Das gesamte Faserbiindel erscheint
weitgehend intakt. Schemenhaft erkennbar ist die gemeinsame Mittellamelle der
Einzelfasern im Verbund.

Bei der Betrachtung der TEM-Querschnitte des in Abbildung 6.7 (a) dargestell-
ten Kenaffaserbiindels fallt auf, dass sowohl die Dicke der Zellwdnde der Einzel-
fasern als auch die Grofie der Einzelfasern deutlich unterschiedlich ausgepragt
sind. Die links oben angeschnittene Faser weist eine ungleichméfig dicke S1 auf,
die bei den anderen Fasern nicht zu erkennen ist. In Abbildung 6.7 (b) ist die Ver-
bindung der Fasern untereinander im Bereich des Zwickels (Z) abgebildet. Auffal-
lig ist in der Detailaufnahme die Struktur der S1, die sowohl bei jeder Faser eine
leicht unterschiedliche Dicke aufweist, als auch eine abweichende Kontrastierung
zeigt (Faser oben rechts). Zu beachten ist in beiden Aufnahmen die leicht gewellte
Struktur, die auf Falten im Ultradiinnschnitt zurtickzufiihren ist.

Die Kontrastierung der Ultradiinnschnitte mit KMnOy verdeutlicht die unregel-
maéfiige Verteilung des Lignins. Der nach Ohnishi et al. (2003) und Kawai et al.
(2002) tiir die verwendeten Fasern festgestellte geringe Ligningehalt von 3 % ist
als mogliche Ursache fiir dieses Phdnomen heranzuziehen. Eine Konzentration
des Lignins in der Mittellamelle und nur eine teilweise Einlagerung in der Sekun-
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(c) Langsbild Detail

Abb. 6.6: Kenaf REM-Aufnahmen: (a) Langsbild (300x) eines 180 pm dicken Faserbiin-
dels aus 24 pm bis 28 pum starken Einzelfasern, kleine Locher auf der Faseroberfldche
(Pfeil oben) und Querverdickung (Pfeil unten), (b) Querschnitt (700 ) eines Faserbiindels
(Durchmesser ca. 73 pm) und (c) Detail (700 x) eines 100 pm dicken Faserbtindels mit ei-

ner 5 pm breiten Querverdickung (Pfeil), gut erkennbar sind weiterhin die 1 um grofsen
Locher in der Zellwand.
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2 im

(a) Faserbtindel Querschnitt (b) Detail

Abb. 6.7: Kenaf TEM-Aufnahmen: (a) Querschnitt (3.810x) eines Faserbiindels mit einer
deutlichen Unterscheidung zwischen S1 und S2 sowie der gemeinsamen Mittellamelle
(M) und auffilligen Verdickungen/Zwickeln (Z) in den Ecken, (b) Detail der Zellwand
(13.000 x ) mit Zwickel und ungleichméflig kontrastierter S1. Zu beachten sind die leichten
Falten im Diinnschnitt.

darwand wiére eine Erkldarung fiir die unterschiedliche Farbung der Bereiche der
S1 der drei zusammenhédngenden Fasern. Des Weiteren fallt auf, dass die Fort-
setzung der im Zwickel gut erkennbaren Mittellamelle nur noch schwer weiter-
zuverfolgen ist, da kein Unterschied zwischen Sekunddrwand und Mittellamelle
festgestellt werden kann.
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6.1.1.4 Sisal

Die REM-Aufnahmen der Sisalfasern zeigen deutliche Merkmale, die zur Identi-
fizierung der Fasern notwendig sind. In Abbildung 6.8 sind die Langsbilder und
der Querschnitt reprasentativer Bereiche der Faserbiindel dargestellt.

Die Oberfldche der Sisalfaserbiindel erscheint deutlich gerieft mit einzelnen er-
kennbaren Abschnitten und Querstegen, die nach Martins et al. (2004) auf die
ehemalige Verbindung zu dem umgebenden Parenchymgewebe zurtickzufiihren
sind. Die fibrillare Struktur der Faserwand ist gut zu erkennen. Einzelne, auf der
Oberflache haftende Partikel, sind der Préparation zuzuordnen. Die Rauhigkeit
der Faseroberflache und im REM nicht erkennbare Auflagerungen von Wachsen
oder Fetten lassen die Faserbiindel grundsitzlich geeignet fiir die Verklebung zu
Faserwerkstoffen erscheinen.

Im Querschnitt sind die Einzelfasern des Faserbiindels zu unterscheiden. Es
handelt sich ausschliefilich um dickwandige, leicht ovale bis polygonale Zellen
mit einem deutlichen Lumen. Mehrfach auftretende Risse und Ablésungen im
Ubergang zwischen S1 und S2, seltener im Bereich zwischen Mittellamelle und
S1, sind moglicherweise nachtrdglich durch die Probenpraparation entstandene
Artefakte. Da das Auftreten dieser Schiaden jedoch auch bei nicht angeschnittenen
Fasern zu erkennen ist, kann durchaus auch der Aufschlussprozess mit dem Zer-
quetschen der Sisalblitter die Ursache fiir die Schadigungen sein. In Hinblick auf
die Festigkeit der Faserbiindel sind diese Vorschdadigungen von grofier Bedeutung,
da sie die Belastbarkeit des Faserbtindels herabsetzen und mdogliche Sollbruchstel-
len bilden.

Eine genaue Betrachtung des Aufbaus der Einzelfasern eines Faserbiindels so-
wie der Oberflache des Faserbiindels mit Hilfe von TEM-Aufnahmen des Quer-
schnittes in Abbildung 6.9 kann Aufschluss iiber das zu erwartende Deformations-
verhalten und die Verklebungsgiite der Faserplatte geben. Hierbei ist zum einen
der Aufbau der Zellwand von Bedeutung, zum anderen kommt der Oberfldche
des Faserbiindels bei der Verklebung eine hohe Bedeutung zu.

Der in Abbildung 6.9 (a) gezeigte Querschnitt durch das Faserbiindel zeigt den
klar abgegrenzten Aufbau der Faser in Mittellamelle, S1 und S2. Der Faserver-
bund erscheint im Gegensatz zu den REM-Aufnahmen intakt und ohne erkennba-
re Schadigungen zu sein.

Vergleicht man die REM-Aufnahmen des Faserbiindelquerschnittes mit dem
TEM-Querschnitt, so fillt auf, dass bei ersteren Aufnahmen Préparationsartefakte
durch den Anschnitt im Bereich des Uberganges von der S1 zur S2 aufgetreten
sind, sowie Risse in der Sekundarwand verursacht wurden. Nimmt man diese Be-
obachtungen sowie die relativ hohe Steifigkeit und Sprodigkeit der Faserbiindel
zusammen, dann ldsst sich auch bei Sisal ein signifikanter Einfluss der Sekundar-
wand auf die mechanischen Festigkeiten langs und quer zur Langsachse der Ein-
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3

(b) Querschnitt

Abb. 6.8: Sisal REM-Aufnahmen: (a) Langsbild (150 %) eines 428 pm dicken Faserbiindels
mit deutlichen Segmenten (25 pym x 150 ym) und 2 pm breiten Stegen, (b) Querschnitt
(350x) eines Band-Faserbiindels (Durchmesser 230 pym x 150 pm) und (c) Querschnitt
Detail (1.010x) eines Faserbiindels mit einzelnen Fasern mit einem mittleren Durchmesser
von 13 pm bis 17 pm und Abldsungen zwischen S1 und S2.
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(a) Faserbtindel Querschnitt (b) Faserbiindel Randbereich / Aufienseite

Abb. 6.9: Sisal TEM-Aufnahmen: (a) Querschnitt (2.300x) eines Faserbiindels mit Zell-
wanddicken von 2 yum bis 2,4 uym und einer deutlichen Unterscheidung zwischen S1 (Di-
cke 0,3 pm bis 0,6 pm) und S2 (Dicke 1,75 pm bis 2 pm) sowie der gemeinsamen Mittella-
melle (M) (Dicke 0,06 nm bis 0,1 ym) und auffélligen Verdickungen/Zwickeln (Z) in den
Ecken, (b) Querschnitt (5.000x) des Randbereiches des Faserbiindels mit aufSenliegender
erkennbarer durchgehender Mittellamelle, oben mit moglichen anhaftenden Resten ehe-
maliger Parenchymzellen.

zelfasern und des Faserbiindels vermuten, wie es bereits von Donaldson (1995)
und Singh et al. (2003) fiir verschiedene Holzfasern bekannt ist. Auffallend ist in
diesem Zusammenhang bei den Sisalfasern die hohe Dicke der S1, die aufgrund
der scharfen Uberginge in den TEM-Aufnahmen eine erkennbar abweichende Fi-
brillenstruktur zur S2 aufweist und anhand der unterschiedlichen Kontrastierung
durch das Kaliumpermanganat starker lignifiziert erscheint.

Die Unterscheidung der drei von Martins et al. (2004) in Abschnitt 2.3.3 erklar-
ten Faserbiindeltypen ldsst sich in den REM-Aufnahmen andeutungsweise erken-
nen. Die in Abbildung 6.8 gezeigten Faserbiindel sind mit hoher Wahrscheinlich-
keit Band-Faserbiindel, da eine Aufspaltung der Einzelfasern in longitudinaler
Richtung aufgrund der Praparation des Schnittes mit der Rasierklinge zu beob-
achten war.
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6.1.2 2D-Darstellung von Faserplatten-Querschnitten
6.1.2.1 MDF

Die 2D-Darstellung von Querschnitten der MDF-Proben konnte auch fiir die nCT-
Aufnahmen durchgefiihrt werden. Um die Auflosung und die Tiefenschérfe der
REM-Aufnahmen gegeniiber den nCT-Aufnahmen zu verdeutlichen, wurde ein
vollstandiger YZ-Schnitt (1.536 Pixel x 1.900 Pixel) durch den Datensatz jeder Pro-
be erstellt.

Aus diesen Aufnahmen wurden Bereiche von 200 um x 200 pm ausgewahlt und
zusammen mit gleichgrofien Ausschnitten aus den REM-Aufnahmen auf die glei-
che Grofse skaliert. Die ungefdhren Bereiche, aus denen die im Folgenden gezeig-
ten Teilbereiche gewonnen wurden, sind in einer beispielhaften Ubersicht eines
3D-Volumens einer MDF 300 in Abbildung 6.10 gezeigt. Die Markierungen stellen
im richtigen Groflenverhiltnis die gezeigten Deckschicht- (DS) und Mittelschicht-
bereiche (MS) dar, die fiir die Gegentiberstellung verwendet wurden. Zu beach-
ten ist hierbei, dass es sich bei den angegebenen Rohdichten von 300 kg/m? bis
1.000 kg/m3 der Proben nur um die durchschnittlichen Zielrohdichten der Proben
handelt, welche tatsdchlich deutliche lokale Unterschiede aufweisen. Die gezeig-
ten Aufnahmen sollen daher lediglich die Auflosung der beiden Darstellungsme-
thoden verdeutlichen und keine Aussage tiber die Dichteverteilung in den Proben
reprdasentieren, da sowohl horizontale als auch vertikale Abweichungen zu erwar-
ten sind.

Abb. 6.10: 3D-Volumen einer MDF 300 mit Ausschnitten der REM- und Tomographie-
aufnahmen in Abbildung 6.11 und 6.12. Grofle des Ausschnitts in der Deckschicht (DS)
200 pm x 200 pm, in der Mittelschicht (MS) 600 pm x 600 pm.
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Abb. 6.11: Vergleich von REM-Aufnahmen mit nCT-Aufnahmen, dargestellt an unter-
schiedlichen MDF-Proben. Die Zahlen der Probenkennung geben die jeweilige Zielroh-
dichte (in kg/m?) der Gesamtprobe an. Die dargestellten Ausschnitte (200 pm x 200 pm)
entstammen den Deckschichtbereichen.

Die DS-Bereiche der MDF-Proben sind in Abbildung 6.11 dargestellt. Gut zu er-
kennen ist der mit zunehmender Rohdichte einhergehende Kollaps der dicken
Spéatholzfaserwénde, der zu einer Verkleinerung des Lumens fiihrt. Die Lumi-
na sind in den Tomographieaufnahmen in kollabierter Form aufgrund des Un-
terschreitens der Auflosungsgrenze von 2,3 pum nicht mehr zu erkennen. Beide
Darstellungsformen erlauben jedoch die klare Unterscheidung von kollabierten
Friihholz- und nicht kollabierten Spatholzfasern sowie bei niedrigen Zielrohdich-
ten ebenfalls die Unterscheidung von Einzelfasern und Faserbiindeln. Auf eine
Darstellung der Industrie MDF wurde aufgrund der vergleichbaren Struktur zu
den MDF 300 bis MDF 1000 verzichtet.

Aus Abbildung 6.11 wird deutlich, dass die dargestellten REM-Aufnahmen der
MDE-Proben einen erheblich grofieren Kontrast und eine hohere Schérfentiefe lie-
fern als die pCT-Aufnahmen. Die REM-Aufnahmen sind jedoch stark abhangig
von der Blickposition und vermitteln einen rdaumlichen Eindruck im Gegensatz
zu den dargestellten flichigen YZ-Schnitten der pCT-Aufnahmen, die in der ge-
zeigten Darstellungsform mit lichtmikroskopischen Schnitten vergleichbar sind.

In den pCT-Aufnahmen der Proben MDF 300 und MDF 500 lassen sich Friih-
holz- und Spéatholzfasern unterscheiden, was bei den Proben MDF 800 und MDF
1000 aufgrund der hoheren Dichte und der Auflésung nur noch teilweise mog-
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lich ist. Die vergleichbaren REM-Aufnahmen liefern den Beweis fiir die starke De-
formation und den damit einhergehenden Zellwandkollaps, der das Lumen der
Fasern auf ein Minimum reduziert. Bedingt durch die effektive Pixelgrofie von
2,3 pm der pCT-Aufnahmen lassen sich diese Details nicht mehr vollstandig auf-
losen. Der Durchmesser des verbliebenen Faserlumens wird durch diesen Effekt
in der Regel auf weniger als ein Voxel reduziert, was fiir die Unterscheidung zwi-
schen Faserwand und Faserlumen nicht mehr ausreicht.

Vereinzelt wurden in den Tomographieaufnahmen zwischen den Fasern kleine
punktférmige Bereiche hoher Absorption festgestellt, die besonders deutlich als
schwarze Punkte in Abbildung 6.32 zu erkennen sind und mit zunehmender Roh-
dichte hdufiger auftraten. Eine mogliche Erklarung fiir diese punktférmigen Ab-
sorptionen ist eine leichte Verunreinigung des verwendeten Holzfasermaterials
mit Siliziumdioxid (Sand), welches eine hohe Absorption bei Rontgenstrahlung
aufweist. Vergleichbare Beobachtungen in Form von vereinzelten Bereichen hoher
Absorption wurden bei der Industrie MDF Probe nicht festgestellt und deuten auf
eine vorher unbemerkte Verunreinigung der Laborfasern hin.

6.1.2.2 MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung

In Abbildung 6.12 ist ein Uberblick {iber alle Faserplattentypen aus Mischungen
von Holzfasern mit anderen Nicht-Holz-Naturfasern und den reinen Nicht-Holz-
Naturfaserplatten dargestellt. Fiir die in Abbildung 6.12 gezeigten Bilder wurde
der sichtbare Ausschnitt auf 600 pm x 600 pm erweitert und der Mittelschichtbe-
reich der Proben ausgewaihlt, um die grofSen Faserbtindel besser darstellen zu kon-
nen und um die Unterschiede zwischen den Fasertypen zu verdeutlichen. Anhand
der gezeigten REM-Aufnahmen im Vergleich zu den Tomographieaufnahmen ist
die Starke der Tomographieaufnahmen erkennbar.

In den REM-Aufnahmen in Abbildung 6.12 sind die einzelnen Faserbtindel so-
wie das Lumen der Einzelfasern nicht zu erkennen und die Struktur ladsst sich
nur ansatzweise erahnen. Der Ursache hierfiir ist die Probenprédparation mit der
Rasierklinge, die aufgrund der Zdhigkeit der Fasern nicht die geforderte glatte
Oberfldche erzeugt.

Die Tomographieaufnahmen zeigen sehr klar die Zusammensetzung der MDF-
H Probe (50 % Hanf) und der MDF-S Probe (50 % Sisal). Optisch lassen sich die
Holzfasern und dickwandige Hanffaserbiindel (ohne erkennbare Lumina) bzw. Si-
salfaserbiindel (mit deutlichen Lumina) unterscheiden. Sehr gut sind ebenfalls die
einzelnen Sisalfaserbiindel der VS (100 % Sisal) Probe zu erkennen.

Zusétzlich wird die Unterscheidung bei der Betrachtung der Querschnitte der
pCT-Aufnahmen der hergestellten Faserplatten MDF-S und VS (100 % Sisal) in Ab-
bildung 6.12 erleichtert, da deutlich besser zwischen mechanischen Faserbiindeln
und Band-Faserbiindeln unterschieden werden kann.
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MDE-S MDF-H VS Kenaf 90°

REM

uCT

Abb. 6.12: Vergleich der Proben MDE-S (50 % Sisal), MDF-H (50 % Hanf), VS (100 % Sisal)
und Kenaf 90° der REM-Aufnahmen mit den nCT-Aufnahmen. Die Bilder zeigen einen
Ausschnitt von 600 pm x 600 pm eines Mittelschichtbereiches aus den REM-Aufnahmen
und einen vergleichbaren YZ-Querschnitt der nCT-Aufnahmen der Abbildungen 6.34 bis
6.37.
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- £

() MDF-H

Abb. 6.13: Virtueller Schnitt durch die nCT-Aufnahme von (a) MDF-S (50 % Sisal) mit
deutlich erkennbaren Sisalfaserbiindeln (Pfeil) und (b) MDF-H (50 % Hanf) mit erkennba-
ren dicken Hanffaserbiindeln (Pfeil).

Die Kenaf 90° Probe nimmt eine Sonderstellung ein, da die Tomographieprobe
in Epoxidharz eingebettet wurde. Im Gegensatz zur REM-Aufnahme lassen sich
jedoch angeschnittene Faserbiindel im Langs- und im Querschnitt anhand des Lu-
mens identifizieren. Die REM-Aufnahme liefert hierbei nur eine ungefahre Orien-
tierung, ohne die genaue Anzahl der Einzelfasern pro Faserbtindel zu erkennen.

Die in Abbildung 6.12 dargestellten Ausschnitte der MDF-S und der MDF-H
Proben zeigen sehr deutlich den Vorteil der Tomographieaufnahmen zur Struktur-
darstellung von Naturfaserwerkstoffen gegeniiber REM-Aufnahmen. Im Gegen-
satz zu den reinen 2D-Aufnahmen in Abbildung 6.12 lassen sich aus den nCT-
Daten auch plastische (gerenderte) Darstellungen generieren. Eine solche Darstel-
lung fiir einen virtuellen Schnitt durch die beiden Probentypen findet sich in Ab-
bildung 6.13.

Die Préparation der Oberfldche einer MDF-Probe mit Beimischungen von Sisal
bzw. Hanf gestaltete sich als dufSerst schwierig, da die Nicht-Holz-Naturfasern
und -faserbiindel sich aufgrund ihrer hohen Zahigkeit (insbesondere bei Hanf)
schlecht schneiden liefsen. Dies fiihrte zur Entstehung von Schnittartefakten, die
zum einen eine glatte Oberfldche der Faserbiindel-Querschnittsflichen erzeugten
und das Lumen verschlossen und zum anderen die Oberflichenstruktur der Plat-
tenprobe verzerrten.

Besonders deutlich wird dieses im Randbereich der MDF-H Probe in Abbildung
6.14 als YZ-Querschnitt, der verdeutlicht, dass trotz der Praparation der Oberfla-
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Abb. 6.14: In der nCT-Aufnahme erkannte Schnittartefakte (Pfeile) der MDF-H Probe im
YZ-Querschnitt.

che mit einer Wilkinson-Rasierklinge die Hanffaserbiindel nicht an der Oberfldche
abgeschnitten wurden, sondern an der Aufienseite angedriickt wurden und somit
eine falsche Darstellung der Oberfldche z. B. fiir REM-Aufnahmen entstehen kann.
Die pCT-Aufnahme gibt hier Aufschluss tiber die tatsachliche Anordnung der Fa-
serbtindel in der Probe mit gleichzeitiger Vermeidung von Schnittartefakten.

Die pCT-Aufnahmen ermoglichen durch die Auswahl virtueller Schnittebenen
in beliebiger Richtung durch die Probe eine genaue Unterscheidung der Faserty-
pen, wobei das Lumen der Hanffaserbiindel aufgrund der Auflésung von 2,3 pm
nicht mehr erkennbar ist, jedoch durch die Anordnung der Fasern und die Struk-
tur der Faserbiindel eine Verwechslung mit den Holzfasern ausgeschlossen wer-
den kann.

Im Gegensatz zu den REM-Aufnahmen wird die lockere Struktur der Proben-
platten deutlich, die bei einer Zielrohdichte von 800 kg/m?® im Vergleich zu den
reinen MDF-Platten nicht zu erwarten gewesen wére. Die manuelle Verfolgung
einzelner Faserbtiindel durch die Schichten der Probe hindurch liefs erkennen, dass
nur ungentigend grofie Kontaktstellen der Fasern untereinander vorhanden wa-
ren, was sich in den abgebildeten Aufnahmen an der Vielzahl und der Grofle der
Hohlrdume um die Faserbtindel herum erkennen lasst.
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6.1.2.3 Unorientierte Sisal-Faserplatte

Der Vorteil des in Abbildung 6.12 dargestellten YZ-Schnittes der nCT-Aufnahme
der VS (100 % Sisal) Probe mit einer Rohdichte von 800 kg/m? zeigt, dass der fiir
das REM nur schwer zu prédparierende Querschnitt anhand der Tomographieauf-
nahme erheblich besser dargestellt werden kann. Hierbei wird deutlich, dass die
zerstorungsfreie Untersuchung einer Materialstruktur erheblich mehr Aufschliis-
se tiber die interne Struktur einer Probe liefert, als dies mit mikroskopischen Pra-
parationsmethoden moglich ist.

Die grofien Hohlrdume, die um die nur wenig deformierten Faserbiindel fest-
zustellen sind, zeigen bereits, dass die mechanische Festigkeit der Platte trotz der
Verklebung nicht sehr hoch sein kann, da nur wenige grofie Kontaktflachen zwi-
schen den Fasern existieren, die unter Umstdanden nur mit wenig Klebharz benetzt
sind, welches zudem in den Vertiefungen der Oberfldche lokalisiert ist. Im Mittel-
schichtbereich sind deutlich mehr undeformierte Faserbiindel zu erkennen, was
die Ausgestaltung von Faser-Faser-Kontakten aufgrund des weitgehend runden
Faserbtindelquerschnittes erschwert. Ergdnzend hierzu kann die Abbildung 6.15
herangezogen werden, in der ein perspektivischer virtueller Schnitt durch die to-
mographierte Probe dargestellt ist.

Abb. 6.15: Perspektivische nCT-Aufnahme der VS (100 % Sisal) Probe. Dargestellt ist ein
virtueller Schnitt durch die Probe, der die weitgehend intakten Faserbiindel im Langs-
und Querschnitt zeigt. Erkennbar sind vereinzelt zuséatzliche Bereiche hoher Absorption
auf den Faserbiindelaufienseiten (Pfeile).
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Die lockere Struktur ist gut zu erkennen und die geringe Deformation der Faser-
biindel fiihrt offensichtlich dazu, dass die fiir eine bessere Verklebung benétigte
grofiere Oberfldche nicht erreicht wird. Anhand der Abbildung 6.15 lassen sich
die in Kapitel 6.1.1.4 bereits identifizierten mechanischen Faserbiindel mit runden
Querschnitten sowie Band-Faserbiindel in der Faserplatte unterscheiden.

6.1.2.4 Orientierte Kenaf-Faserplatte

Die in Abbildung 6.12 dargestellten pCT-Aufnahme der Kenaf 90°-Probe zeigt
den Bereich einer ldngsorientierten Schicht und zwei angrenzender querorientier-
ter Schichten. Die Differenzierung der Fasern vom Einbettungsmedium (Spurr-
Epoxidharz) erscheint aufgrund der sehr dhnlichen Absorptionswerte nur schwer
moglich. Die Struktur der Faserplatte (Rohdichte 800 kg/m?®) wird sowohl im
REM als auch in der pnCT-Aufnahme deutlich. Das Lumen der Fasern in den Fa-
serbiindeln ist gut zu erkennen, auch wenn dieses nur sehr wenige Voxel grofs ist.
Fiir die erfolgreiche Identifizierung einzelner Fasern anhand der entsprechenden
Hohlrdume reicht die Grofse des Lumens im Gegensatz zu den Holzfasern bei der
Auflosung von 2,3 pm nicht aus.

6.1.3 2D-Darstellung von Faserplatten-Oberflachen

Ein reprasentativer Ausschnitt der Oberflichen der verschiedenen Faserplatten
bei gleicher Vergrofierung ist in den Abbildungen 6.16, 6.17 und 6.18 zu sehen.
Die Beschreibung der Oberflachenstruktur der Faserplatten konnte als zukiinfti-
ges Qualitdtsmerkmal fiir die Eignung als Trager fiir Beschichtungen oder als la-
ckierfihige Oberfldche fiir die Weiterverarbeitung dienen. Fiir die hergestellten
Laborplatten ldsst sich ein Einfluss der heifsen Pressbleche auf die Struktur der
Fasern erahnen, die wahrend des gesamten Heiffpressvorganges in der dufersten
Deckschicht eine hohe thermische Belastung erfahren.

In diesem Zusammenhang war das Phanomen der Ausbildung einer Presshaut
ein Grund fiir die Untersuchung der Oberfldche. Diese so genannte Presshaut ent-
steht bei der Herstellung sowohl in kontinuierlichen Pressen als auch in Taktpres-
sen. Sie ist ein Resultat des Kontaktes der Fasern mit dem heiflen umlaufenden
Stahlband in der kontinuierlichen Presse bzw. den heifen Pressblechen in der Takt-
presse, was zu einer glatten, glainzenden Oberfldche fiihrt. Die Ursachen fiir die
Entstehung der Presshaut werden bei Rothkamm et al. (2003) erldutert.

6.1.3.1 MDF

Bei der Betrachtung der Plattenoberflachen im REM in Abbildung 6.16 wird mit
steigender Rohdichte die zunehmende Verdichtung und die moglicherweise an-
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(b) MDF 500

(a) MDF 300

(c) MDF 800 (d) MDF 1000

Abb. 6.16: REM-Aufnahmen reprisentativer Oberfliachenbereiche (70 x ) der MDF-Proben
(a) MDF 300, (b) MDF 500, (c) MDF 800 und (d) MDF 1000.

steigende Plastifizierung der Fasern deutlich. Aufgrund der hohen Temperatur
von 180 °C der Pressbleche und der andauernden Belastung tiber die gesamte
Pressdauer erfolgte moglicherweise ein Aufschmelzen des Lignins, das mit einer
Verbindung der Fasern untereinander in der obersten Schicht der Platte einherge-
hen konnte. Die Erweichungstemperatur von Lignin liegt nach Fengel und Wege-
ner (1989) in einem Bereich von 130 °C bis 180 °C.

Die noch sehr lockere Struktur des Deckschichtbereiches der MDF 300 und der
MDF 500 konnte nur geringe Plastifizierungstendenzen aufgrund des geringen
Druckniveaus aufweisen, wobei hingegen die Deckschichten der MDF 800 und
MDF 1000 deutlich verdndert erscheinen. Auffillig sind auflerdem grofiere Fa-
serbiindel, die glatte und flachige Strukturen bilden. Eine Unterscheidung zwi-
schen origindren Faserbiindeln und wieder verklebten Finzelfasern erscheint je-
doch nicht moglich.
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Abb. 6.17: REM-Aufnahme eines reprisentativen Oberfldchenbereiches (70x) der Indus-
trie MDF. Im Gegensatz zu den anderen Probenplatten ist die Oberfldche geschliffen und
zeigt deutliche Riefen, die durch den Schleifvorgang entstanden sind und auf der Aufnah-
me diagonal von rechts oben nach links unten verlaufen. Einzelne Fasern sind nicht mehr
ohne weiteres zu unterscheiden.

Die Betrachtung der Oberfldche der Industrie MDF in Abbildung 6.17 wird er-
schwert durch die geschliffene Oberfliche, die eine Charakterisierung weitgehend
unmdglich macht. Deutlich erkennbare diagonal von rechts oben nach links unten
verlaufende Riefen, die wahrend des Schleifvorganges entstanden sind, lassen ei-
ne Unterscheidung der einzelnen Fasern auf der Oberfliche nicht mehr zu. Es
kann davon ausgegangen werden, dass nach der Herstellung der Platte der obers-
te Deckschichtbereich mit der Presshaut abgeschliffen wurde.

Bei allen untersuchten Proben ldsst sich anhand der elektronenmikroskopischen
Betrachtung keine eindeutige Aussage tiber die auftretenden Phianomene, die zur
Entstehung der Presshaut fiihren, treffen. Eine Unterscheidung zwischen dem vor-
ausgehirteten Klebharz sowie dem aufgeschmolzenen Lignin wire beispielswei-
se mit Hilfe von Markersubstanzen im Klebharz moglich, dieses wurde jedoch im
Rahmen dieser Arbeit fiir die Beschaffenheit der Presshaut nicht weiter verfolgt.

6.1.3.2 MDF mit Nicht-Holz-Naturfasern und Nicht-Holz-Naturfaserplatten

Die Oberflachenbetrachtung der MDF-S und MDF-H Faserplatten in Abbildung
6.18 (a) und (b) zeigt analog zu den MDEF-Laborplatten eine deutliche Plastifizie-
rung der Oberfldche. Die Sisal- und Hanffaserbiindel, die in Kapitel 6.1.1 charakte-
risiert wurden, weisen eine erhebliche Verformung auf, wie sie in der Platte nicht
beobachtet wurde. Andeutungsweise sind kleine Abdriicke von Riefen der Press-
bleche auf der Faserbtiindeloberflache zu erkennen.

Die Betrachtung der Oberfliche der unorientierten Sisal-Faserplatte in Abbil-
dung 6.18 (c) zeigt deutlich plastifizierte Faserbiindel mit Abdriicken von Riefen
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R

(c) VS (100 % Sisal)

(d) Kenaf 90°

Abb. 6.18: REM-Aufnahmen reprisentativer Oberfldchenbereiche (70x) der Proben (a)
MDEF-S mit drei erkennbaren Sisalfaserbiindeln, (b) MDF-H mit einem erkennbaren Hanf-
faserbtindel, (c) VS (100 % Sisal) und (d) Kenaf 90°.
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der Pressbleche. Die Faserbiindel erscheinen nur wenig stirker verformt, als es
bei Faserbiindeln in tieferen Schichten der Platte beobachtet wurde. Insgesamt
fallt die lockere Struktur der Oberfliche auf, die aufgrund der im Vergleich zu
Holzfasern grofien Faserbiindel weite Liicken aufweist.

Die in Abbildung 6.18 (d) dargestellte Oberfldche der orientierten Kenaf-Faser-
platte zeigt flachgepresste und plastifizierte Faserbiindel. Die Plastifizierung der
Fasern liegt moglicherweise hoher als bei den anderen Holz- und Nicht-Holz-
Naturfaserplatten, da eine hohere Mattenfeuchte und ein hoherer Beleimgrad ver-
wendet wurde. Aufgrund des Tauchvorganges zur Beleimung und Impragnie-
rung wurde eine Gesamtfestharzmenge von ca. 25 % eingebracht. Die Lufttrock-
nung der beleimten Faserbiindel fand in Klima von Kyoto bei 38 °C und 80 %
relativer Feuchte statt.

6.1.4 Besonderheiten bei der unorientierten Sisal-Faserplatte

Aulffillig waren Bereiche hoher Absorption auf der Faserbiindeloberfldche, die in
Abbildung 6.12, 6.15 und 6.19 sowohl in der MDF-S Probe als auch in der VS
(100 % Sisal) Probe zu erkennen sind. Diese ca. 200 pm langen Bereiche waren
unregelméafiig auf den Sisalfaserbiindeln verteilt und wurden zur Identifizierung
weiter untersucht, um Riickstdnde aus dem Aufschlussprozess oder Verunreini-
gungen auszuschlieffen. Im REM sowie im TEM wurden vorher keine eindeutigen
Hinweise auf die Auflagerung von Substanzen auf die Faseroberfliche beobach-
tet.

Eine Untersuchung im ESEM mit Riickstreuelektronendetektion zeigte die Ver-
teilung und die Struktur der Einlagerungen. Représentative Bereiche eines Faser-
btindels sowie die amorphe Struktur der Einlagerungen sind in Abbildung 6.20
dargestellt. In Abbildung 6.20 (a) ist ein Sisalfaserbiindel dargestellt, auf dem vier
langliche Bereiche hoher Absorption zu erkennen sind. Die Kerbe in der Faser
markiert den Bereich, der fiir die EDX-Untersuchung ausgewdhlt wurde. Abbil-
dung 6.20 (b) und (c) zeigen Details der Einlagerungen, die als amorph bezeichnet
werden konnen und sich im Bereich ehemaliger umgebender Parenchymzellen be-
finden. Die erkennbaren gleichméfligen Mikrobriiche im Gefiige deuten auf eine
mineralische Substanz hin, welche mit Hilfe des REM-EDX als Kalzium (Ca) iden-
tifiziert wurde (Abbildung 6.20 (d)). Aufgrund des Spektrums liegt die Vermutung
nahe, dass es sich um amorphes Kalziumkarbonat (CaCOj3) handelt.

113



6 Ergebnisse und Diskussion

(a) MDE-S Volumen (b) VS (100 % Sisal) Volumen

Abb. 6.19: MDE-S und VS (100 % Sisal) Probenvolumen (eingegrenzt) mit hochabsorbie-
renden Bereichen auf den Sisal-Faserbiindeln, die zur Verdeutlichung hell eingefarbt wur-
den. Der Verlauf der Sisalfasern ldsst sich anhand der Markierung andeutungsweise nach-
vollziehen. Zur besseren Darstellung wurde das umgebende Fasermaterial halbtranspa-
rent eingestellt. Die hell markierten Bereiche stellen Grauwerte ab dem Wert 200 bis 255
dar und deuten auf das Vorkommen von amorphen mineralischen Substanzen hin.
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(a) Teil eines Sisalfaserbiindels

(b) Detailaufnahme (c) Mikrostruktur
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Abb. 6.20: ESEM-Aufnahme mit Riickstreuelektronendetektion eines Sisalfaserbiindels
mit Einlagerungen (a) Ubersicht (250 x) einer aus fiinf Einzelbildern zusammengesetzten
Aufnahme mit hellen Linien auf der Oberflache, (b) Detailaufnahme (2.400x) der Einla-
gerung, (c) Mikrostruktur der Einlagerung (10.000x ) mit Mikrobriichen des Gefiiges und
(d) EDX Spot-Scan mit eindeutigem Nachweis von Kalzium (Ca), das Spektrum deutet
auf amorphes Kalziumkarbonat (CaCOs3) hin.
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6.2 Strukturparameter 3D mit Schwerpunkt auf
MDF

Die Auswertung der 3D-Strukturparameter erfolgte an den Tomographiedaten
der MDEF-Proben. Fiir die Segmentierung und Bildanalyse waren umfangreiche
Vorbereitungen notwendig, da nicht ohne weiteres eine Unterscheidung zwischen
Luft und Zellwandmaterial vorgenommen werden konnte. Die Abbildung 6.21
zeigt ein Histogramm der MDF 800 Probe, in dem die Verteilung der Grauwerte
dargestellt ist. Eine Einteilung der Bereiche, die das Zellwandmaterial, Luft mit
Rauschen sowie die Markersubstanzen der Klebharzmarkierung zeigen, wird de-
monstriert. Aufgrund von Uberlappungen der Bereiche Rauschen und Zellwand-
material, die im Histogramm nicht klar abgegrenzt werden kénnen, wurde die
Bildanalyse zuerst darauf gerichtet, diese Bereiche moglichst sauber voneinander
zu trennen.

Die Ergebnisse der Bildanalyse werden im Folgenden genauer dargestellt.
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Abb. 6.21: Beispiel-Histogramm einer MDF 800 Probe. Dargestellt ist die Verteilung der
Grauwerte und deren ungefihre Zuordnung zu den drei Klassen Luft, Zellwandmaterial
und Marker. Die Klasse Luft enthilt zusitzlich noch das Rauschen, welches in den Zell-
wandmaterialbereich hineinreicht. Die Grenzen stellen nur ungefdhre Bereiche dar.
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6.2.1 Perspektivische Darstellung

Fiir eine Ubersicht iiber die dreidimensionalen Strukturen sind in den Abbildun-
gen 6.22 bis 6.26 perspektivische Darstellungen eines 1 mm breiten und 2,3 mm
hohen Ausschnittes aus dem Mittelschichtbereich der MDF 300 bis MDEF 1000
sowie der Industrie MDF abgebildet. Zum Vergleich sind in den Abbildungen
6.27 und 6.28 perspektivische Aufnahmen der MDF-S und der MDF-H darge-
stellt, auf denen man in einem grofieren Ausschnitt die Einbettung der Nicht-Holz-
Naturfasern erkennen kann.

In den perspektivischen Darstellungen ist sehr gut die zunehmende Verdich-
tung des Fasermaterials zu verfolgen. In Abbildung 6.22 der MDF 300 und in Ab-
bildung 6.23 der MDF 500 lassen sich sehr gut Einzelfasern und Faserbiindel in
der recht locker erscheinenden Faserstruktur unterscheiden. Erst ab Rohdichten
{iber 800 kg/m?> wird das Erkennen einzelner Fasern und Faserbiindel schwieri-
ger. Die MDF 1000 in Abbildung 6.25 zeigt eine deutlich verdichtete Struktur mit
einem nur noch relativ geringen Hohlraumanteil. Die Uberginge zwischen den
Fasern sowie die Faserlumina sind nur noch vereinzelt zu beobachten. Die Auflo-
sung von 2,3 ym reicht nicht mehr aus, um diese Details voneinander zu trennen.

Eine grobe Schitzung der Anzahl der Fasern in den gezeigten Ausschnitten aus
den Proben ergibt beispielsweise fiir die in Abbildung 6.22 dargestellte MDF 300
bereits eine Anzahl von mindestens 1.000 Fasern. Diese Zahl erhoht sich linear
mit steigender Rohdichte und macht deutlich, dass eine manuelle Auswertung
der Daten kaum noch moglich ist und nur automatisierte Routinen zum Einsatz
kommen konnen, um die Werte zu filtern und zu sortieren.

Die in den Abbildungen 6.27 und 6.28 gezeigten Strukturen zeigen die beiden
Proben MDF-S und MDF-H mit jeweils 50 % Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung.
Die Struktur dieser Proben ist trotz der Rohdichte von ca. 800 kg/m?3 deutlich
aufgelockerter als die vergleichbare MDF 800 in Abbildung 6.24. Anhand der per-
spektivischen Darstellung eines grofien Probenbereiches wird erkennbar, dass die
im Vergleich zu den Holzfasern sehr grofSen Nicht-Holz-Naturfaserbiindel Ursa-
che fiir Fehlstellen sein konnen. Bereiche auf der beleimten Faserbiindeloberfldche
stehen nicht in Kontakt mit den umgebenden Holzfasern und kénnen somit die
Festigkeit des Gesamtfaserverbundes nicht erhéhen.
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Abb. 6.22: 3D-Darstellung MDF 300. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher Aus-
schnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Gut zu erkennen sind Einzelfasern und
Faserbiindel.
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Abb. 6.23: 3D-Darstellung MDF 500. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher Aus-
schnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Gut zu erkennen sind Einzelfasern und
Faserbiindel.
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Abb. 6.24: 3D-Darstellung MDF 800. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher Aus-
schnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Die Unterscheidung zwischen Einzelfa-
sern und Faserbiindeln wird zunehmend schwieriger.
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Abb. 6.25: 3D-Darstellung MDF 1000. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher
Ausschnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Die Unterscheidung zwischen Einzel-
fasern und Faserbtindeln ist nur noch schwer méglich.
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Abb. 6.26: 3D-Darstellung Industrie MDF. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm ho-
her Ausschnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Die Probe ist von der Rohdichte
vergleichbar mit der MDF 800.
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Abb. 6.27: 3D-Darstellung MDF-S. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher Aus-
schnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Die Sisalfaserbiindel sind gut zu erken-
nen.
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Abb. 6.28: 3D-Darstellung MDF-H. Gezeigt ist ein 1 mm breiter und 2,3 mm hoher Aus-
schnitt aus dem Mittelschichtbereich der Probe. Die sehr kompakten und grofien Hanffa-
serbiindel lassen sich von den Holzfasern gut unterscheiden.
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6.2.2 Auswahl der Subvolumina-Bereiche

Die Auswertung der unterschiedlichen Volumenanteile, Faseroberflichen, Faser-
orientierungen und Kontaktstellen wurde an den tomographierten MDF-Proben
der Serie MDF 300 bis MDF 1000 sowie an den mit Barium und Iod markierten
Proben durchgefiihrt. In den Abbildungen 6.29 bis 6.33 sind YZ-Schnitte durch
die Probenvolumina dargestellt, die repréasentativ fiir alle im Labor hergestellten
MDF sind. Die Struktur der mit Barium und Iod markierten Proben unterschied
sich nicht von den unmarkierten Proben, so dass auf eine separate Darstellung der
YZ-Schnitte in diesem Abschnitt verzichtet wird.

In den Abbildungen 6.29 bis 6.35 auf den folgenden Seiten sind die ausgewihl-
ten Subvolumina am Beispiel der MDF 300 bis MDF 1000 sowie der Industrie MDF
und den Proben MDF-S und MDF-H mit ,DS”,”“ZS1” und “ZS2” markiert. Die Be-
reiche mit den durchgezogenen Linien stellen die Subvolumina mit der Grofie
512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel dar, die Bereiche mit den gestrichelten Linien
die Bereiche der 256 Voxel groflen Subvolumina dar, die jeweils den Bereichen
,ZS1” und ,,ZS2"” zuzuordnen sind.

Das Subvolumen , DS” reprasentiert den Bereich der Deckschicht der Probe, das
Subvolumen ,,ZS1” den Bereich der Zwischenschicht nahe der Mittelschicht der
Probe und das Subvolumen ,,ZS2” den Bereich der Zwischenschicht unterhalb der
Mittelschicht der Faserplatte. Aufgrund dieser Einteilung, verbunden mit der ins-
gesamt ansteigenden mittleren Rohdichte der MDF-Proben, war es moglich, einen
tatsdchlichen Rohdichtebereich von ca. 400 kg/m?> bis 1.450 kg/m? abzubilden.
Des Weiteren wurde erwartet, dass die Subvolumina ,,ZS1” und ,,ZS2” dhnliche
Strukturmerkmale aufwiesen. Die Erstellung eines Subvolumens aus der Mittel-
schicht wurde zugunsten dieser beiden Subvolumina verworfen, da der Anteil
der Zwischenschichten an der Gesamtprobe grofler ist und ein flieSender Uber-
gang zur Mittelschicht bestand.

Fiir die Proben VS (100 % Sisal) und Kenaf 90° wurde auf eine Strukturauswer-
tung verzichtet, da der Aufbau der Proben durch das Vorhandensein eines Ein-
bettungsmediums bzw. dem ausschliefdlichen Vorkommen von Faserbiindeln eine
andere Vorgehensweise bei der Auswertung erforderlich gemacht hitte.
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Abb. 6.29: YZ-Querschnitt der Probe MDF 300 mit den ausgewéhlten groflen Subvolumi-
na , DS” (Deckschicht), ,ZS1” und ,ZS2” (Zwischenschichten) zur Strukturauswertung.
Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,,ZS1” und ,,ZS2”. Die Markie-
rung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsdchliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.31: YZ-Querschnitt der Probe MDF 800 mit den ausgewéhlten grofien Subvolumi-
na , DS” (Deckschicht), ,ZS1” und ,ZS2” (Zwischenschichten) zur Strukturauswertung.

Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,,ZS1” und ,,ZS2”. Die Markie-
rung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsdchliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.32: YZ-Querschnitt der Probe MDF 1000 mit den ausgewihlten grofien Subvolu-
mina ,DS” (Deckschicht), ,Z51” und ,,ZS2” (Zwischenschichten) zur Strukturauswertung.

Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,,ZS1” und ,,ZS2”. Die Markie-
rung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsdchliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.33: YZ-Querschnitt der Industrie MDF mit den ausgewéhlten groien Subvolumi-
na , DS” (Deckschicht), ,ZS1” und ,ZS2” (Zwischenschichten) zur Strukturauswertung.

Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,,ZS1” und ,,ZS2”. Die Markie-
rung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsdchliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.34: YZ-Querschnitt der MDF-S (50 % Sisal) Probe mit den ausgewéhlten grofien
Subvolumina ,,DS” (Deckschicht), ,ZS1” und ,,ZS2" (Zwischenschichten) zur Strukturaus-
wertung. Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,ZS51” und ,ZS2”.
Die Markierung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsdchliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.35: YZ-Querschnitt der MDF-H (50 % Hanf) Probe mit den ausgewihlten grofien
Subvolumina ,,DS” (Deckschicht), ,ZS1” und ,,ZS2" (Zwischenschichten) zur Strukturaus-
wertung. Die gestrichelten Bereiche zeigen die kleinen Subvolumina ,ZS51” und ,ZS2”.
Die Markierung ,MS” (Mittelschicht) zeigt die tatsachliche Mitte der Probe an.
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Abb. 6.36: YZ-Querschnitt der VS (100 % Sisal) Probe. Dargestellt ist nur eine gescannte

Hohenstufe, die die lockere Struktur der Probe verdeutlicht. Auf eine Strukturauswertung
wurde verzichtet.

Abb. 6.37: YZ-Querschnitt der Kenaf 90° Probe. Dargestellt ist nur eine gescannte Hohen-
stufe. Deutlich erkennbar ist die bereits teilweise zerstorte Struktur der Probe, die trotz
Vakuumeinbettung in Epoxidharz grofle Hohlraume und Risse aufweist. Kaum erkennbar
ist die Orientierung der Faserbiindel in Langsrichtung sowie in Querrichtung, die Schich-

ten sind mit gestrichelten Linien angedeutet. Der Pfeil kennzeichnet die Plattenoberflache.
Auf eine Strukturauswertung wurde verzichtet.
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6.2.3 Volumenanteile bei unterschiedlichen Rohdichten

Betrachtet man das in Abbildung 6.38 dargestellte Diagramm, so wird der Zusam-
menhang zwischen den Bestandteilen Zellwandmaterial und der Luft innerhalb
und auferhalb der Fasern deutlich. Die jeweiligen Anteile fiir beide Subvolumina-
grofien mit 256 Voxeln und 512 Voxeln in XY-Richtung der Datensatze MDF 300 bis
MDF 1000 wurden in ein Diagramm gelegt, sowie die Auswertung der Datensitze
der Industrie MDF, MDF 300 Barium bis MDF 1000 Barium und MDF 300 Iod bis
MDF 1000 Iod einbezogen. Bevor eine Beurteilung der dargestellten Abbildung
erfolgt, miissen noch Informationen zum Zustandekommen der Daten gegeben
werden.
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Abb. 6.38: Volumenanteile der 256° Voxel und 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvo-
lumina MDF 300 bis MDF 1000, MDF 300 Iod bis MDF 1000 Iod und MDF 300 Barium bis
MDF 1000 Barium.

Die Werte fiir das Zellwandmaterial wurden anhand der aufbereiteten Subvolu-
mina ermittelt. Hierbei ist zu beachten, dass aufgrund der Auflésung der Tomogra-
phiedaten und der morphologischen Operationen zum Schlieen der Offnungen
in der Faserwand eine Verdickung der Zellwande stattfand. Zuséatzlich wurde an-
genommen, dass das Zellwandmaterial eine rechnerische Dichte von anndhernd
1.530 kg/ m3 aufweist, was zu einer Zunahme der rechnerischen Dichte fiihrte.
Diese Annahme wurde als Ndherung verwendet, da keine Kalibrierung der Grau-
werte der Tomographiedaten auf eine tatsdchliche Dichte moglich war. Der mogli-
che Fehler bei der Berechnung des Zellwandmaterials kann mit ca. 5 % angegeben
werden, da teilweise verbliebene Rauschartefakte auf der Faseroberflache als Zell-
wandmaterial gewertet wurden und die Segmentierung zu Abweichungen fiihrte.
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Abb. 6.39: Einfluss der Auflosung bei der Segmentierung am Beispiel der Zellwandseg-
mentierung. Die Kantenldnge eines der dargestellten Voxel betrdgt 2,3 pm. Dargestellt ist
eine Originalfaser, eine vergleichbare Faser aus den Tomographiedaten und die Umwand-
lung aus den 8bit-Tomographiedaten in einen bindren Datensatz mit den entstehenden
Abweichungen.

In Abbildung 6.39 ist beispielhaft dargestellt, wie sich vor allem die Auflosung
von 2,3 um bei der Segmentierung auswirkt. Zu erkennen ist, dass die tatsdchliche
angenommene Zellwand in diesem Beispiel genau durch zwei Voxel verlduft, wel-
che als Information aus der Tomographieaufnahme einen bestimmten Grauwert
gespeichert haben.

Bei der anschliefsenden Segmentierung wird durch das Setzen eines Schwellwer-
tes von beispielsweise 61 das Voxel mit einem Grauwert {iber oder unter diesem
Schwellwert entweder der Luft oder dem Zellwandmaterial zugeordnet. In die-
sem Fall wird das linke Voxel der Luft zugeordnet, wobei das rechte Voxel der
Zellwand zugeschlagen wird. Der durch anschlieSendes Auszdhlen der Voxel be-
stimmte Zellwandanteil weicht daher von dem tatsdchlichen Zellwandanteil ab,
da in diesem Fall mehr Zellwandanteil erzeugt wurde als tatsdchlich vorhanden
war. Eine Erhohung der Auflosung wiirde die Genauigkeit der Zuordnung verbes-
sern, da es weniger Voxel mit Ubergangswerten zwischen Wandmaterial und Luft
geben wiirde.

Die Ursache fiir die deutliche Zunahme des Zellwandanteils durch die durch-
gefiihrten morphologischen Operationen zur Segmentierung wird detailliert bei
Walther et al. (2006) beschrieben. Ein weiterer Effekt, der die Rohdichteberech-
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nung beeinflusste, war die getroffene Annahme, dass ein Voxel Zellwandmaterial
eine theoretische Dichte von 1.530 kg/m? aufweist. Diese Annahme wurde getrof-
fen, da keine Zuordnung der Grauwerte zu einer bestimmten Dichte moglich war.
Schwankungen in der Zellwanddichte sind anhand der festgestellten Verteilung
der Grauwerte denkbar, jedoch derzeit nicht auswertbar.

Tabelle 6.1 und Tabelle 6.2 zeigen die prozentuale Abweichung fiir die einzelnen
Subvolumina zu den mit dem Raytest-Gerat gemessenen Werten sowohl fiir die
Laborplattenproben als auch fiir die Industrie MDF Probe. Die Dichtewerte der
Raytest-Messung wurden fiir den jeweiligen Ausschnitt aus den Originaldaten
gewonnen und fiir den jeweiligen Bereich gemittelt. Insgesamt ergibt sich eine Ab-
weichung fiir beide Subvoluminagrofien von 36 %, die durch die Segmentierung
entstanden ist und aus der Zunahme der Zellwand durch die morphologischen
Operationen und der Berechnung der Rohdichte herriihrt.

Die Abbildung 6.40 verdeutlicht die systematische Abweichung zwischen der
messtechnisch ermittelten Rohdichte (Raytest) und der berechneten Rohdichte
(Voxelcount) vom theoretischen Verhiltnis (diagonale Linie) fiir beide Subvolu-
mengrofien. Unterschiede zwischen den verschiedenen MDF-Proben mit und oh-
ne Marker sind nicht festzustellen.

Betrachtet man unter diesem Hintergrund die Linearitdt des in Abbildung 6.38
erkennbaren Anstieges fiir das Zellwandmaterial, so ergibt sich ein direkter Zu-
sammenhang zwischen der errechneten Rohdichte aus dem Voxelcount und dem
Volumenanteil fiir das Zellwandmaterial.

Die interzelluldren Hohlrdume um die Fasern nehmen hingegen bis zu einer
Probendichte von 1.100 kg/m? linear ab, um dann annihernd gegen Null zu ten-
dieren. Eine zusétzliche Schwierigkeit bei sehr hohen Dichten stellt dabei die Un-
terscheidung von Lumen und interzelluldren Hohlrdumen dar, da dann beide Re-
gionen dhnliche Strukturen aufweisen und eine exakte Unterscheidung erschwe-
ren. Hierbei kann fiir alle Subvolumina ein Fehler fiir die korrekte Zuordnung
des Lumens von bis zu 20 % angenommen werden, der mogliche Fehler bei der
Zuordnung zu den interzelluldren Hohlrdumen liegt mit bis zu 10 % darunter.

Die Entwicklung des Lumenanteils am Gesamtvolumen verhlt sich entgegen-
gesetzt zur Entwicklung der interzelluldren Hohlrdumen. Bis zu einer Dichte von
1.100 kg/m? zeigt sich eine Zunahme, die dann jedoch deutlich abfallt. Vergleicht
man die REM-Aufnahmen von verschiedenen Bereichen einer MDF, so fillt auf,
dass die bislang noch weitgehend unkollabierten Spatholzfasern ab einem Dich-
tebereich von 900 kg/m? unter der mechanischen Belastung versagen und damit
das Lumenvolumen sinkt. Beobachtungen an den MDF-Proben unterschiedlicher
Dichte ergaben, dass zuerst die diinnwandigen Friihholzfasern und -faserbiindel
versagten. Erst bei hoheren Dichten waren kollabierte Spatholzfasern zu beobach-
ten und die Dichtebereiche entsprachen dem Bereich in Abbildung 6.38.
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Tabelle 6.1: Vergleich der Rohdichteberechnung der 256 Voxel Subvolumina der MDF-
Proben (Stabw. = Standardabweichung).

Rohdichte (kg/m°)
Typ Volumen Raytest Voxelcount Abweichung
MDF 300 751 336 479 42%
752 389 525 35%
MDF 300 Iod ZS1 329 577 75%
ZS2 393 562 43%
MDF 300 Barium ZS1 361 636 76%
ZS2 422 682 62%
MDF 500 ZS1 587 761 30%
752 633 838 32%
MDF 500 Iod ZS1 539 899 67%
752 638 893 40%
MDF 500 Barium ZS1 551 915 66%
752 628 934 49%
MDF 800 751 852 1.045 23%
ZS2 901 1.064 18%
MDF 800 Iod ZS1 838 1.206 44%
ZS2 925 1.099 19%
MDF 800 Barium ZS1 853 1.123 32%
752 923 1.134 23%
MDF 1000 ZS1 1.148 1.310 14%
ZS2 1.158 1.329 15%
MDF 1000 Iod ZS1 1.110 1.469 32%
752 1.102 1.390 26%
MDF 1000 Barium 751 1.128 1.273 13%
ZS2 1.137 1.282 13%
Industrie MDF ZS1 853 1.070 25%
ZS2 834 1.079 29%
Mittelwert 36%
Stabw. 19%
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Tabelle 6.2: Vergleich der Rohdichteberechnung der 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel
Subvolumina der MDF-Proben (Stabw. = Standardabweichung).

Rohdichte (kg/m?)
Typ Volumen Raytest Voxelcount Abweichung
MDF 300 DS 334 552 65%
751 364 549 51%
752 336 508 51%
MDF 300 Barium DS 423 703 66%
ZS1 362 655 81%
ZS2 373 704 89%
MDF 500 DS 633 793 25%
751 580 751 30%
ZS2 625 857 37%
MDF 500 Barium DS 628 880 40%
ZS1 548 861 57%
752 592 895 51%
MDF 800 DS 901 1.047 16%
ZS1 829 1.111 34%
ZS2 940 1.152 23%
MDF 800 Barium DS 909 1.113 22%
ZS1 826 1.131 37%
752 936 1.264 35%
MDF 1000 DS 1.158 1.312 13%
ZS1 1.128 1.337 18%
ZS2 1.192 1.360 14%
MDF 1000 Barium DS 1.137 1.290 13%
751 1.078 1.311 22%
ZS2 1.129 1.356 20%
Industrie MDF DS 831 1.086 31%
ZS1 864 1.036 20%
ZS2 970 1.127 16%
Mittelwert 36%
Stabw. 21%
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Abb. 6.40: Vergleich Rohdichtebestimmung Raytest/ Voxelcount fiir die 256° Voxel und
512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvolumina.
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Eine dhnliche Betrachtung eines 3D-Volumens fiir die qualitative und quantita-
tive Unterscheidung zwischen Lumen und den interzelluliren Hohlrdumen einer
MDF ist in der Literatur bislang nicht zu finden.

6.2.4 AuRere und innere Faseroberfliche

Fiir die Berechnung der dufieren und der inneren Faseroberflache wurden die Sub-
volumina , DS”, “ZS1” und ,,Z2S2"” der MDF 300 bis MDF 1000, MDF 300 Iod bis
MDF 1000 Iod, MDF 300 Barium bis MDF 1000 Barium sowie die Industrie MDF
ausgewdhlt. Berticksichtigt wurden hierbei alle Voxel, die dem Zellwandmaterial
zugeordnet wurden und die mit einem Voxel der interzelluliren Hohlrdume bzw.
einem Lumenvoxel in Kontakt stehen.

Die Berechnung der Grenzfliche erfolgte mit Hilfe des Marching-Cubes-Algo-
rithmus, der eine genauere Umrechnung der Oberflichen in yum? erlaubt, als ei-
ne Berechnung der Voxeloberflachen. In Abbildung 6.41 ist die Funktionsweise
des Marching-Cubes-Algorithmus vereinfacht in einer zweidimensionalen Dar-
stellung gezeigt. Es wird die Grenzflache zwischen dem Zellwandmaterial und
der umgebenden Luft extrahiert und ein dreidimensionales Dreieckgitter erzeugt,
welches eine grofiere Ndherung an die tatsdchliche Oberfldche der Fasern bietet
als die Berechnung der Voxeloberflachen.

Marching-Cubes Oberflache
| Voxeloberflache

‘ Luft
\\
\ Voxel

N

Zellwand | 5~
N

Tatsachliche Oberflache

Abb. 6.41: Vereinfachte zweidimensionale Betrachtung der Funktionsweise des March-
ing-Cubes-Algorithmus zur Ermittlung der Oberfldche.

Die ermittelten Werte sind in Abbildung 6.42 dargestellt. Der mogliche Fehler

bei der Berechnung der Oberfliche im Vergleich zur tatsdchlichen Oberfldche fiir
jedes Subvolumen kann auf bis zu 20 % geschitzt werden, da die komplizierte
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Abb. 6.42: Oberflichen der 256° Voxel MDF Subvolumina.

Oberflachenstruktur mit verbliebenen Rauschartefakten in Verbindung mit der
Auflésung von 2,3 pm Abweichungen verursacht. Um die Vergleichbarkeit der
Werte untereinander zu ermdoglichen, wurde auf die Betrachtung der Proben mit
Nicht-Holz-Naturfaseranteil verzichtet.

Zu erkennen sind zwei lokale Maxima bei den dargestellten Werten bei einer
Dichte von 700 kg/m? fiir die Kontaktfliche zu den interzelluldren Hohlrdumen
und bei 1.100 kg / m? fiir die Kontaktfliche zum Lumen. Diese Maxima stehen mit
den Werten fiir den Volumenanteil des Faserlumens und der interzelluldren Hohl-
rdume in Abbildung 6.38 in Verbindung. Die Kontaktfliche des Zellwandmateri-
als zu den interzelluldaren Hohlraumen nimmt bis zu einem Verhiltnis von 50 %
zu, um dann mit weiter steigender Rohdichte abzunehmen, da die freie Oberfla-
che auf den Fasern geringer wird.

Bei der Betrachtung des Maximums fiir die Oberfliche des Zellwandmaterials
zum Lumen kommt das Kollabieren der Fasern ab einer Dichte von 1.100 kg/ m3
zum Tragen. Die Oberfldche verringert sich durch die Verkleinerung der Lumina,
die mit weiter zunehmender Dichte kaum noch als solche zu identifizieren sind.
Die Punkte diirfen jedoch nur als Ndherung an die tatsdchliche Kontaktflache be-
trachtet werden, da aufgrund der Erhohung der Dichte der Subvolumina auch
eine Vergrofierung der Faseroberfldchen erfolgte, sowie Reste von nicht entfern-
tem Rauschen auf der Faseroberfldche zu einer Vergrofserung der Faseroberflache
beitrugen.

Fiir die Voxel, die als interzellulare Hohlraume identifiziert wurden, muss ein-
schrankend festgestellt werden, dass diese bei der Betrachtung einer grofieren
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Abb. 6.43: Freie Faseroberflache in cm?/cm? fiir verschiedene MDF-Rohdichten.

MDE-Probe nicht zwangldufig mit der Umgebungsluft um die Probe herum bzw.
anderen interzelluldren Hohlrdumen in Kontakt stehen miissen. Es ist ebenso mog-
lich, dass als interzelluldre Hohlrdume identifizierte Regionen als abgeschlosse-
ne Hohlrdume in einer MDF vorkommen und daher dhnlich wie das Lumen der
Fasern betrachtet werden miissten. Eine Uberpriifung dieses Phanomens ist nur
durch Tomographieaufnahmen grofierer zusammenhdngender Bereiche in einer
MDF mit hoher Auflosung moglich.

Um die Relevanz der gefundenen Werte aus holztechnologischer Sicht zu un-
terstreichen, wurden die Oberflichenwerte aus Abbildung 6.42 in cm? pro cm?®
MDF bei verschiedenen Rohdichten umgerechnet und in Abbildung 6.43 darge-
stellt. Diese Werte sind insbesondere deswegen interessant, weil fiir die Ausbil-
dung von Klebeverbindungen zwischen den Fasern bei Rohdichten bis ca. 700
kg/m3 nur ein geringer Bereich der beleimten Faseroberfldche benstigt wird. Ein
Grofiteil des aufgebrachten Klebharzes tragt nicht zur mechanischen Festigkeit
der Platte bei. Es kann jedoch angenommen werden, dass diese Flichen eine ge-
wisse Sorptionsvergiitung der Fasern darstellen. Die freien beleimten Oberfldchen
stellen moglicherweise eine Barriere fiir die Feuchteaufnahme und -abgabe dar
und es ergeben sich reelle Chancen, um die Empfindlichkeit der Proben gegen-
tiber Feuchte zu verringern. Ein weiterer wichtiger Aspekt ist die Reduzierung
der Klebharzkosten durch eine optimierte Beleimung oder die Verwendung von
geeigneten Additiven.
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6.2.5 Anzahl Fasern und Faserbiindel

Nach der erfolgreichen Segmentierung der Daten konnte eine Zuordnung des Zell-
wandmaterials zu den Lumina erfolgen. Jedem erkannten Lumen wurde dabei
das umgebende Zellwandmaterial zugeordnet. Die Anzahl der auf diese Art iden-
tifizierten Fasern ist fiir beide Subvoluminagrofien getrennt in den Tabellen 6.3
und 6.4 abgelegt.

Zu beachten ist bei der Betrachtung der Anzahl der Fasern, dass durch die Aus-
wahl der GrofSe des Subvolumens (Kantenldnge 588 um bzw. 1.176 pm) angenom-
men wurde, dass eine vollstandige Faser mit einer Lange von 3 mm bis 8 mm mit
einer hohen Wahrscheinlichkeit ihren Anfangs- und Endpunkt aufierhalb des Sub-
volumens besitzt. Die visuelle Betrachtung der Faserverldufe in den Subvolumina
zeigte, dass diese Annahme zutraf.

Um zu gewdihrleisten, dass bei der Auswertung nur dieser Fasertyp berticksich-
tigt wurde, wurden Kriterien festgelegt, nach denen die Fasern aus der Gesamt-
menge ausgewdhlt wurden. Zu diesem Zweck wurden nur die Fasern aus den
Subvolumina ausgewdhlt, die vollstindig erkannt wurden, durch das Subvolu-
men hindurchliefen und augenscheinlich keine fehlerhaften Zuordnungen des Fa-
serlumens aufwiesen.

Die in den Tabellen gezidhlten Gesamt-Fasern beinhalten allerdings auch Faser-
fragmente. Fiir die weitere Auswertung war es daher zunéchst notwendig, diese
Fragmente auszuschliefSen. Die Kriterien, die fiir die Auswahl der Fasern verwen-
det wurden, waren eine Grofie des Lumens von mindestens 2.000 Voxel bis ma-
ximal 20.000 Voxel, um eventuell falsch erkannte Faserbiindel auszuschlief3en, so-
wie ein Strength-Wert von 100 bis 5.000. Der Strengh-Wert gibt Aufschluss tiber die
Starke der Faserorientierung. Werte iiber 100 deuten auf eine wenig gekriimmte
Faser hin, die weitgehend in einer Ebene liegt. Trotz des Vorkommens von Faser-
fragmenten, welches bereits in Kapitel 5.2.4 beschrieben wurde, ist somit weitge-
hend ausgeschlossen, dass kurze Faserstiicke oder Fragmente in die Auswertung
einflieffen. Der in den Tabellen 6.3 und 6.4 aufgefiihrte Wert ,Quote” zeigt an, wie-
viele Fasern diese Kriterien erfiillten. Ein hoher Wert fiir ,,Quote” bedeutet also,
dass das betrachtete Subvolumen eine grofie Zahl an durchgehend und damit fiir
die weitere Auswertung brauchbare Fasern enthilt. Die Quote lag bei den Proben
mit niedriger Rohdichte erwartungsgemaf3 hoher, als bei Proben mit hherer Roh-
dichte.

Die letzte Spalte , Faserbiindel” gibt an, wieviele Faserbiindel in dem jeweiligen
Subvolumen erkannt wurden. Als Kriterien wurden hier eine Kontaktfliche zwi-
schen zwei Fasern grofier 2.000 Voxel und eine dhnliche Orientierung der Fasern
ausgewdhlt. Hierbei handelte es sich um mindestens zwei Fasern, die als Faser-
biindel klassifiziert wurden. Die visuelle Uberpriifung der Biindel deutete darauf
hin, dass zum einem auch durch Klebharz verbundene Fasern mit anndhernd glei-
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Tabelle 6.3: Auflistung der Anzahl erkannter Fasern, Fragmente und Faserbiindel fiir die
MDF 256° Voxel Subvolumina. Die Quote gibt die Anzahl der ganzen Fasern an, die nach
den im Text genannten Kriterien ausgesucht wurden.

Fasern / Fragmente

Typ Volumen Gesamt Ausgewdhlt Quote Faserbiindel

MDF 300 ZS1 599 46 8% 20

ZS2 720 59 8% 29

MDF 300 Iod 751 815 39 5% 5
ZS2 813 51 6% 10

MDF 300 Barium ZS1 824 52 6% 28
7S2 977 63 6% 34

MDF 500 ZS1 1.014 58 6% 21

ZS2 1.263 54 4% 24

MDF 500 Iod 751 1.199 0 0% 19
7ZS2 1.355 14 1% 43

MDF 500 Barium ZS1 1.199 50 4% 18
ZS2 1.175 48 4% 10

MDF 800 751 639 7 1% 1

ZS2 1.343 36 3% 3

MDF 800 Iod ZS1 1.707 58 3% 26
7S2 1.725 66 4% 27

MDF 800 Barium ZS1 1.562 40 3% 5
ZS2 1.357 33 2% 10

MDF 1000 ZS1 1.982 4 0% 10

7S2 2.318 6 0% 15

MDF 1000 Iod ZS1 1.407 61 4% 21
ZS2 1.866 55 3% 23

MDF 1000 Barium ZS1 1.889 25 1% 13
ZS2 1.787 21 1% 7

Industrie MDF ZS1 1.454 29 2% 6
ZS2 1.762 49 3% 13
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Tabelle 6.4: Auflistung der Anzahl erkannter Fasern, Fragmente und Faserbiindel fiir die
MDF 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvolumina. Die Quote gibt die Anzahl der
ganzen Fasern an, die nach den im Text genannten Kriterien ausgesucht wurden.

Fasern / Fragmente

Typ Volumen Gesamt Ausgewdhlt Quote Faserbiindel

MDF 300 DS 2.299 148 6% 70

ZS1 2.649 141 5% 50

Z52 2.874 188 7% 99

MDF 300 Barium DS 3.216 134 4% 34
ZS1 3.076 163 5% 89

ZS2 3.432 134 4% 67

MDF 500 DS 3.005 0 0% 93

Z51 3.834 178 5% 57

7ZS2 4.261 194 5% 0

MDF 500 Barium DS 3.588 0 0% 0
ZS1 4.430 171 4% 75

ZS2 4.574 200 4% 28

MDF 800 DS 1.991 0 0% 0

ZS51 3.258 0 0% 0

ZS2 5.230 0 0% 0

MDF 800 Barium DS 6.380 0 0% 0
ZS1 6.679 0 0% 0

Z52 4.523 0 0% 0

MDF 1000 DS 6.385 6 0% 57

751 8.002 45 1% 53

ZS2 8.141 0 0% 0

MDF 1000 Barium DS 6.723 22 0% 44
Z51 7.605 82 1% 58

Z52 7.208 0 0% 0

Industrie MDF DS 3.098 0 0% 0
ZS1 6.552 162 2% 85

ZS2 6.572 0 0% 0
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'] \va -

(a) Subvolumen ,,ZS1“ MDEF 300 (b) Subvolumen ,,ZS51“ MDF 500

Abb. 6.44: Beispielhafte Darstellung individuell markierter Fasern mit (a) 256> Voxel Sub-
volumen ,,Z51” der MDF 300 und (b) 256° Voxel Subvolumen ,ZS1“ der MDF 500. Jede
individuell erkannte Faser erhielt eine von sechs Farben, so dass benachbarte Fasern nicht
die gleiche Farbe aufwiesen. Die Kantenldnge der dargestellten 256> Voxel Subvolumina
betragt 588 pm.

cher Ausrichtung als Faserbiindel identifiziert wurden und zum anderen lingere
Faserfragmente vorkamen. Die vorgestellten Werte konnen daher nur als Hinweis
auf mogliche Faserbiindel gewertet werden. Die Auflosung erwies sich erneut als
limitierender Faktor fiir die Genauigkeit der Auswerteroutinen.

Eine weitere Moglichkeit der Darstellung der individuell erkannten Fasern ist
die Verwendung unterschiedlicher Farben, so dass jeder Faser beispielsweise eine
von sechs Farben zugeordnet wird und die benachbarten Fasern moglichst eine
andere Farbe zugeordnet bekommen. Ein Beispiel fiir diese Art der Darstellung
ist in Abbildung 6.44 gezeigt. Bei dieser Art der Visualisierung lasst sich sehr gut
nachpriifen, ob die Erkennung der einzelnen Fasern korrekt durchgefiihrt wurde,
da zusammenliegende Faserfragmente unterschiedliche Farben erhalten.

Es zeigt sich schon bei der Identifizierung der einzelnen Fasern, dass nur an-
ndhernd 75 % aller Fasern eindeutig identifiziert werden konnen. Die verbleiben-
den Fragmente bilden moglicherweise ebenfalls zusammenhédngende Fasern, die
jedoch im Rahmen der Segmentierung nicht zusammengefiihrt werden konnten.
Eine Erweiterung der Routinen um eine Zusammenfiihrung der Fragmente zu
vollstindigen Fasern erscheint angeraten. Deutlich wird bereits an dieser Stelle
die derzeitige Grenze der quantitativen Auswertung der Tomographiedaten, de-
ren Auflosung nur knapp ausreicht, um von der qualitativen Bewertung zu einer
quantitativen Analyse zu gelangen. Eine quantitative Analyse wére aber mit den
vorhandenen Auswerteroutinen bereits moglich.
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6.2.6 Faser-Faser-Kontakte

Die mit Hilfe der Analyse der Nachbarschaftsgraphen ermittelten Zusammenhén-
ge zweier Fasern zueinander lieferten die Kontaktflichen in Voxeln zwischen zwei
Fasern. Diese Werte stellen durch die Umrechnung in pm? eine grobe Naherung
dar, die jedoch als Tendenz interpretiert werden kénnen.

Aufgrund der Vielzahl der erkannten Fasern und Faserfragmenten ist eine um-
fassende Darstellung fiir alle Fasern nicht moglich. Beispielhaft soll jedoch ver-
deutlicht werden, wie die Informationen tiber Faserkontakte und Kontaktflichen
ausgewertet werden konnen, um die Funktionalitdt der Methode zu belegen.

(a) Einzelne Faser Nr. 45 (b) Benachbarte Fasern zu Nr. 45

Abb. 6.45: Beispielhafte Darstellung benachbarter Fasern mit (a) markierter Einzelfaser
Nr. 45 im 256° Voxel Subvolumen MDF 300 ,,ZS1“ und (b) hervorgehobene Einzelfaser
aus (a) mit elf benachbarten Fasern (nummeriert), die durch Auswertung des Nachbar-
schaftsgraphen als Kontakte mit der dazugehdorigen Kontaktflache gefunden wurden. Die
Kantenldnge des Subvolumens betragt 588 pim.

Abbildung 6.45 (a) zeigt eine individuell erkannte Einzelfaser Nr. 45 des 256°
Voxel Subvolumens ,,ZS51“ der MDF 300 Probe, fiir die in einer Tabelle samtliche
Kontakte zu anderen erkannten Fasern abgelegt wurden. In Abbildung 6.45 (b)
sind die benachbarten Fasern, die durch die Analyse des Nachbarschaftsgraphen
gefunden wurden, zuséitzlich zu der hervorgehobenen Einzelfaser dargestellt. Er-
gdnzend hierzu dient die Tabelle 6.5, die die in Kontakt stehenden Fasern mit ihrer
Grofie auflistet und die Kontaktflache in Voxeloberflachen angibt. Eine Umrech-
nung der Voxeloberflichen in pm? ist ndzherungsweise moglich.

Mit Hilfe des Visualisierungsprogrammes VIGRACaster lassen sich fiir alle ein-
deutig identifizierten Fasern die jeweiligen Nachbarn darstellen. Ein Vergleich
mehrerer Fasern aus verschiedenen Subvolumina zeigte, dass die Nachbarschafts-
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Tabelle 6.5: Auflistung der Faserkontakte und Kontaktflichen fiir Faser Nr. 45 des 2563
Voxel Subvolumens ,,ZS51” der MDF 300. Ganz unten ist die Grofie der Faser Nr. 45 ange-
geben.

Kontaktfliche
Faser Nr. Grofse (Voxel) Typ Anzahl Voxel in pm?
1 12.435 Faser 181 941
12 1.925 Fragment 104 541
13 214 Fragment 98 509
20 7.001 Faser 26 135
24 16.972 Faser 159 827
34 17.753 Faser 419 2178
38 24.911 Faser 345 1793
40 16.688 Faser 42 218
84 3.390 Faser 13 68
89 27.827 Faser 169 879
104 4311 Fragment 265 1378

45 5.971 Faser

verhiltnisse und Kontakte richtig zugeordnet wurden. Die Ergebnisse der Aus-
wertung sind in Tabelle 6.6 und Tabelle 6.7 dargestellt. Hierbei ist zu beachten,
dass die Werte fiir MDF-Proben mit einer Rohdichte iiber 500 kg/m3 nicht ange-
geben werden, da die Aussagekraft eingeschrankt ist.

Bei Proben hoherer Rohdichte werden fiir die ausgewé&hlten Fasern Kontakte
zu benachbarten Fasern identifiziert, die aufgrund der Segmentierung auch aus
Fragmenten bzw. grofleren zusammenhdngenden Regionen bestehen kénnen. Die
Kontakte und die GrofSe der Kontaktfldchen, die durch den Auswertungsalgorith-
mus gefunden wurden, werden in sehr dichtem Material ungenau. Die Segmen-
tierung von Lumen und interzelluliren Hohlrdumen konnte bereits nicht mehr
vollstandig erfolgen und fiihrte teilweise zu einer ungenauen Zuordnung des Zell-
wandmaterials zu den erkannten Lumina.

Eine weitere Besonderheit bei der Auswertung stellte der teilweise Abbruch der
Segmentierung bei der Verarbeitung der 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvo-
lumina dar. Diese Subvoluminagrofie war als maximal mogliche Grofle fiir die Seg-
mentierung gewdhlt worden, was bei den leichteren Proben noch weitgehend pro-
blemlos war, jedoch bei den dichteren Proben mit mehr Zellwandanteil zu einem
Abbruch der Segmentierung fiihrte, da die maximalen 16 GB Arbeitsspeicher nicht
mehr ausreichten. Ein Auslagern der Zwischenablage auf den Festplattenspeicher
hitte die Rechenzeit exponentiell verlangert und die eingesetzten Zentralrechner
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Tabelle 6.6: Auflistung der Faserkontakte und Kontaktflichen fiir ganze Fasern nach den
im Text angegebenen Kriterien fiir die 256 Voxel Subvolumina (Vol. = Volumen, Mittelw.
= Mittelwert, Stabw. = Standardabweichung, k.A. = keine Angabe).

Kontakte pro Faser Kontaktfliche (um?)
Typ Vol. Fasern Mittelw. Stabw. Mittelw. Stabw.

MDEF 300 ZS1 46 12,00 5,09 279,08 526,42
ZS2 59 12,53 4,99 362,99 640,02
MDF 300 Iod ZS1 39 16,67 6,42 487,78 1.222,88
ZS2 51 22,02 7,97 367,90 786,42
MDEF 300 Barium ZS1 52 13,40 5,63 406,12 711,04
Z52 63 14,78 5,19 286,70 448,47
MDE 500 ZS1 58 17,19 6,85 353,89 585,65
ZS2 54 18,76 9,66 384,23 721,11
MDF 500 Iod ZS1 0 k.A. k.A. k.A. k.A.
Z52 14 18,36 6,89 560,15 857,30
MDEF 500 Barium ZS1 50 15,64 7,33 382,74 650,92
ZS2 48 18,88 7,12 419,58 988,74
Mittelwert 16,38 390,10
Stabw. 3,07 80,76
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Tabelle 6.7: Auflistung der Faserkontakte und Kontaktflichen fiir ganze Fasern nach den
im Text angegebenen Kriterien fiir die 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvolumina
(Vol. = Volumen, Mittelw. = Mittelwert, Stabw. = Standardabweichung, k.A. = keine Anga-
be).

Kontakte pro Faser Kontaktfliche (um?)
Typ Vol. Fasern Mittelw. Stabw. Mittelw. Stabw.

MDEF 300 DS 148 14,24 7,14 310,85 620,86

ZS1 141 15,57 7,67 288,72 546,55

ZS2 188 15,60 7,43 314,19 538,80

MDF 300 Barium DS 134 16,01 7,77 401,52 902,51
751 163 16,24 8,41 327,43 604,18

ZS2 134 9,05 8,74 419,67 256,15

MDE 500 DS 0 k.A. k.A. k.A. k.A.

ZS1 178 21,38 9,76 304,36 556,87

Z52 194 21,31 10,14 317,84 672,89

MDF 500 Barium DS 0 k.A. k.A. k.A. k.A.

ZS1 171 23,06 11,99 310,60 636,98
ZS2 200 23,28 11,45 372,34 834,61

Mittelwert 17,57 336,75
Stabw. 4,56 44,72
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mehrere Tage blockiert, was nicht durchfiihrbar war. Aus diesem Grund sind in Ta-
belle 6.7 nur wenige Werte vorhanden, da die Segmentierung unterbrochen wurde
(in Tabelle 6.7 mit k.A. angezeigt). Die bei den 256° Voxel Subvolumina festgestell-
ten Ergebnisse zeigten, dass bei den vergleichbaren Subvolumina einer Rohdichte
keine grofien Unterschiede in der Auswertung bestanden.

Bei der Berechnung der Kontaktfldche ist zu beachten, dass diese nur eine grobe
Néaherung darstellt, da hier lediglich die Voxeloberfldche als Kontaktfliche ange-
nommen wurde. Limitiert wird die Aussage zusétzlich durch die Auflésung von
2,3 nm. Auf die Darstellung der Ergebnisse in Form von Diagrammen wurde ver-
zichtet, da keine eindeutige Zunahme der Kontakte und Kontaktflichen mit zu-
nehmender Rohdichte zu erkennen ist.

Die verwendete Methodik zum Finden und Auswerten der Kontaktstellen funk-
tioniert bereits zuverldssig, auch wenn es noch Einschrankungen bei hohen Roh-
dichten gibt, die jedoch anderen Ursprungs sind. Fiir die Berechung und Model-
lierung eines Fasernetzwerkes liefern diese Daten jedoch eine Vielzahl an Informa-
tionen, um beispielsweise die freien Faserldngen zwischen zwei Kontakten bestim-
men zu kdnnen. Eine Berechnung der mechanischen Festigkeiten dieser Fasernetz-
werke, wie im Ansatz bereits von Kallmes und Eckert (1964) fiir Papier und von
Neagu et al. (2006) fiir Holzfasermatten vorgestellt, ist erst mit Hilfe dieser Daten
moglich. Des Weiteren ergeben sich Moglichkeiten, die Arbeiten von Faessel et al.
(2005) zur Modellierung von Fasernetzwerken fiir dichtere Proben fortzufiihren.

6.2.7 Faserorientierung

Die Auswertung der Faserorientierung basierte auf den in Abschnitt 6.2.5 aus-
gewdhlten Faserstrukturen, die nach den Kriterien Lumengrofie 2.000 Voxel bis
20.000 Voxel und Strength-Wert von 100 bis 5.000 ausgewéahlt wurden. Fiir die
Bestimmung der Orientierung konnten die nach der Hauptkomponentenanalyse
berechneten Winkel der Fasern zur XY-, YZ- und XZ-Ebene verwendet werden.

Die Auswertung der Daten erfolgte hinsichtlich der Orientierung der Fasern zur
XY-Ebene, da fiir die Verteilung in YZ- und XZ-Ebene eine mehr oder weniger zu-
tallige Anordnung angenommen wurde. Von Interesse war die Orientierung zur
XY-Ebene, da bei unterschiedlicher Verdichtung eine Anderung des Winkels zu
dieser Ebene zu erwarten war. Die visuelle Uberpriifung der Subvolumina zeigte
bereits, dass die Fasern eine gewisse Orientierung in XY-Ebene aufwiesen.

Vor der Auswertung waren mehrere Annahmen zu treffen, um aussagekraftige
Ergebnisse zu erzielen. Da nicht bekannt war, an welchem Ende der Faser die
Hauptkomponentenanalyse beginnt, kann der Winkel der Faser zur XY-Ebene
sowohl positiv als auch negativ werden, da dieser vom Richtungsvektor in Z-
Richtung abhéngig ist. Dieses Dualitdtsproblem wird bereits von Bache-Wiig und
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Henden (2005) fiir die Auswertung von Papierstrukturen und von Tan et al. (2006)
fiir die Auswertung von Stahlfasernetzwerken erwdhnt.

Beide Gruppen kommen zu dem Schluss, dass der Richtungsvektor einer Faser
in Z-Richtung ausschliefilich als positiv angenommen werden kann, da sich da-
durch der absolute Winkel zur XY-Ebene nicht verdndert. Aufgrund dieser Annah-
me wurden daher absolute Winkelangaben fiir den Winkel zur XY-Ebene verwen-
det. Eine weitere Vereinfachung konnte durch die Achsensymmetrie zur Z-Achse
durchgefiihrt werden, da Winkel iiber 90° aufgrund der zu ignorierenden Rich-
tung der Faser in Winkel <90° umgewandelt werden konnten. Die so ermittelten
Werte sind in den Tabellen 6.8 und 6.9 fiir beide Subvoluminagrofien abgelegt.

In Ergdnzung zu den beiden Tabellen zeigt die Verteilung der Werte in Abhédn-
gigkeit von der Rohdichte in Abbildung 6.46 eine leichte Abnahme des Winkels
zur XY-Ebene mit zunehmender Rohdichte. Mit Hilfe eines t-Tests wurde die Signi-
tikanz eines moglichen linearen Trends untersucht. Der Trend war auf einem 95 %
Niveau nicht signifikant. Die Werte deuten dennoch darauf hin, dass die Fasern
trotz steigender Verdichtung nicht vollstindig orientiert in der XY-Ebene liegen.
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Abb. 6.46: Faserorientierung fiir die MDF 256° Voxel und 512 Voxel x 512 Voxel x 256
Voxel Subvolumina.

Bei der Beurteilung der Faserorientierung ist zu bertiicksichtigen, dass in al-
len Subvolumina die gleichen Faserstrukturen nach den Kriterien Lumengrofie
2.000 Voxel bis 20.000 Voxel und Strength-Wert von 100 bis 5.000 ausgewidhlt wur-
den. Durch diese Auswahl wurde bereits ein Fasertyp ausgewdihlt, der sich bei
verschiedenen Rohdichten nur wenig verdandert. Hier kommt auch die anfangs
durchgefiihrte Einschrankung auf die Subvolumengrofie zum Tragen, da nur voll-
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Tabelle 6.8: Faserorientierung 256° Voxel Subvolumina (Vol. = Subvolumen, Stabw. =
Standardabweichung).

Typ Vol. Fasern Winkel zur XY-Ebene (°) Stabw.

MDEF 300 ZS1 46 50,32 26,90

752 59 59,70 27,57

MDEFE 500 ZS1 54 55,71 25,88

Z52 58 43,31 24,23

MDF 800 ZS1 7 50,10 23,42

Z52 36 38,85 22,65

Industrie MDF  ZS1 29 50,95 23,53
ZS2 49 44,20 25,35

Tabelle 6.9: Faserorientierung 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel Subvolumina (Vol. =
Subvolumen, Stabw. = Standardabweichung).

Typ Vol. Fasern Winkel zur XY-Ebene (°) Stabw.

MDF 300 DS 148 47,79 25,84
ZS1 141 51,77 25,66

752 188 50,14 28,55

MDE 500 DS 0 k.A. k.A.
ZS1 178 42,36 26,82

7S2 194 43,37 23,29

MDEF 800 DS 0 k.A. k.A.
ZS1 0 k.A. k.A.

ZS2 0 k.A. k.A.

Industrie MDF DS 0 k.A. k.A.
ZS1 162 46,71 25,32

7S2 0 k.A. k.A.
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standig durch das Subvolumen verlaufende Fasern ausgewdhlt wurden. Der tat-
sdchliche Anfang und das tatsdchliche Ende dieser Fasern liegt aufierhalb des Sub-
volumens, so dass letztendlich nur eine lokale Orientierung berechnet wird.

Ein Teil der ausgewédhlten Fasern wurde zusétzlich visuell mit dem VIGRACas-
ter auf ihren Verlauf hin tiberpriift. Es konnte festgestellt werden, dass der Faser-
verlauf im Subvolumen zumeist nur eine leichte Kriimmung aufwies.

Die Berechnung der Faserorientierung erwies sich als korrekt, auch wenn die er-
zielten Ergebnisse nur geringe Unterschiede zeigen. Zum einem ist dieser geringe
Unterschied auf die ausgewdhlten Faserstrukturen zurtickzufiihren, zum anderen
liegt dennoch eine zufillige Orientierung in den Proben vor.

Hierbei ist zusétzlich anzumerken, dass die MDF 300 (siehe Abbildung 6.44)
optisch bereits eine scheinbar weitgehende Orientierung der Fasern in XY-Ebene
aufweist. Die bisherige Vorstellung, dass alle Fasern mit zunehmender Verdich-
tung in der XY-Ebene orientiert sind, erscheint anhand der visuellen Uberpriifung
tendenziell richtig. Die dreidimensionalen Faserverldaufe zeigen aber, dass langst
nicht alle Fasern in der XY-Ebene ausgerichtet sind.

Fiir die Entwicklung von Modellen des Fasernetzwerkes sind diese Beobachtun-
gen von grofier Bedeutung, da beispielsweise der simulierte Fasermattenaufbau
von Wang (2000) auf einer exakten Orientierung in XY-Ebene basiert und keine
dreidimensionale Ausrichtung der Einzelfasern berticksichtigt.

Eine Auswertung von Proben mit (teilweise) ausgerichteten Fasern oder von
Proben mit sehr niedriger Dichte wird darauf hindeuten, dass eine Faserorientie-
rung fiir alle drei Orientierungsrichtungen sinnvoll durchfiihrbar ist. Die Arbeit
von Tan et al. (2006) an Stahlfasernetzwerken zeigt bereits, das Unterschiede bei
zwei sehr unterschiedlichen Verdichtungsniveaus feststellbar sind. In diesem Zu-
sammenhang erscheint die Fortfithrung der Arbeiten von Faessel et al. (2005) sinn-
voll, die nur an Holzfaserproben mit sehr niedriger Dichte durchgefiihrt wurden
und die um einen Vergleich mit Proben hoherer Dichte ergdnzt werden konnten.
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6.3 Klebharzidentifizierung

Die Identifizierung des Klebharzes auf der Faseroberfldche sowie die Verbindun-
gen zwischen den Fasern in der Platte waren ebenfalls Gegenstand der hier be-
schriebenen Strukturuntersuchung. Dabei ging es neben der Darstellung der Kleb-
harzverteilung durch elektronenmikroskopische Verfahren auch darum, zu tiber-
priifen, ob sich die Mikrotomographie zur Identifizierung des Klebharzes eignet.

6.3.1 Klebharzverteilung auf der Faseroberfldache

Von entscheidender Bedeutung fiir die Festigkeit einer Faserplatte ist die gleichma-
lige Beleimung der Fasern, um damit eine grofitmogliche beleimte Kontaktflache
fiir die Bindung der Fasern untereinander zu gewihrleisten.

Die Verteilung des Klebharzes auf der Faseroberfldche wird beeinflusst durch:

¢ die Art der Beleimung,

die Polaritat der Oberflache,

das Vorhandensein von Fetten, Wachsen und/oder weiteren Additiven,
die Viskositit des Klebharzes

das verwendete Klebharz selbst.

Im REM konnten sehr gut erste Beobachtungen der Klebharzverteilung gemacht
werden, die jedoch erst durch die ESEM-Untersuchungen und die Anfertigung
von TEM-Schnitten exakt interpretiert werden konnten.

6.3.1.1 MDF Fasern

Bei der Herstellung der Laborplatten fiihrte die Beleimung der MDF-Fasern in der
Beleimtrommel zu einer gleichmafsigen Verteilung des Klebharzes auf der Faser-
oberflache. Durch abstreifende Bewegungen von Faser zu Faser und von Faser zur
Wand bzw. Werkzeug wahrend des Mischvorganges wurde das unter Druck ein-
gespriihte Klebharz auf der Faseroberfldche verteilt. Trotz einer teilweise erkenn-
baren Agglomeration der Fasern zu kleinen Faserballen wihrend der Beleimung
wurde keine nachteilige Auswirkung auf die Festigkeit der Platte festgestellt, da
die Faserballen vor dem Streuen durch die Verwendung eines Fluffers wieder ver-
einzelt wurden. Die Untersuchung der Fasern eines agglomerierten Faserballens
im REM ergab keine erkennbaren Unterschiede in der Menge der Beleimung auf
den aufienliegenden und den innenliegenden Fasern. Als Ursache fiir die Ausbil-
dung dieser Agglomerationen kann der Transport der Fasern durch die Bewegung
der Schaufeln in der Beleimtrommel angesehen werden, die eine Verklumpung be-
glinstigen. Zusatzlich war zu beobachten, dass der Feinanteil, bestehend aus mehr
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oder weniger stark zerkleinerten Faserbruchstiicken nach der Beleimung weitge-
hend mit dem beleimten Fasermaterial verbunden war.

In Abbildung 6.47 sind elektronenmikroskopische Aufnahmen reprasentativer
Bereiche von Fasern und Faserbiindeln dargestellt, die fiir die Beurteilung der
Beleimung herangezogen wurden. Abbildung 6.47 (a) zeigt eine Vergleichsprobe
einer unbeleimten Faseroberfliche, um die Unterschiede zu den beleimten Ober-
flachen zu verdeutlichen. Abbildung 6.47 (b) zeigt bei gleicher Vergrofserung die
Oberfldache einer beleimten Faser, die im Gegensatz zu Abbildung 6.47 (a) eine
deutlich glattere Oberfldche aufgrund des Klebharzauftrages aufweist. Die Dicke
der Klebharzschicht sowie das Eindringen in die Faserwand kann anhand der
REM-Aufnahmen nicht beurteilt werden, jedoch erscheint die Methode fiir eine
schnelle Einschatzung der Qualitdt der Beleimung bei entsprechender Erfahrung
des Beobachters geeignet.

In Abbildung 6.47 (c) ist ein Bereich einer Faser mit drei Fenstertiipfeln darge-
stellt, durch die Klebharz in das Faserlumen eindringen kann, das damit nicht
mehr fiir die Verklebung der Fasern untereinander zur Verfiigung steht. Ebenso
scheint es in Abbildung 6.47 (d), dass Klebharz durch die offenen Enden der Fa-
ser in das Lumen gelangt ist, worauf die Abrundung der Bruchkante durch die
Benetzung mit dem Klebharz hindeutet. Ahnliche Beobachtungen konnten auch
tir die hdufig vorkommenden Faserbiindel in Abbildung 6.47 (e) und (f) gemacht
werden, die aufgrund ihrer Grof3e sowohl Feinanteile aus Zellwandresten als auch
kleine Faserfragmente binden.

Um die Beleimung im Verbund mit anderen Fasern beurteilen zu kénnen, wur-
den TEM-Schnitte angefertigt und ausgewertet, die in Abschnitt 6.3.2.1 vorgestellt
werden.
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A
(e) Oberflache Faserbiindel (f) Faserbiindelende

Abb. 6.47: REM-Aufnahmen représentativer Bereiche beleimter MDF Fasern mit (a) Ver-
gleichsprobe unbeleimte Faseroberflache mit Fenstertiipfeln (700x) mit erkennbarer Fi-
brillenstruktur, (b) beleimte Faseroberfldche (700x) mit einer deutlich glatteren Oberfla-
che durch den Uberzug mit dem Klebharz, (c) beleimte Faseroberfldche (1.700x) mit be-
leimten Fenstertiipfeln (Pfeil), (d) abgebrochenes Faserende (600 ) einer beleimten Faser
(Pfeil), (e) Oberflache eines beleimten Faserbtindels (300 x) mit anhaftenden Faserfragmen-
ten (Pfeile) und (f) Faserbiindelende (130 x) mit anhaftenden Faserfragmenten.
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6.3.1.2 Nicht-Holz-Naturfasern

In Abbildung 6.48 sind reprasentative Ausschnitte von Faserbiindeloberflichen
ausgewdhlt, die den Beleimzustand mit dem Klebharz verdeutlichen. Zu bertick-
sichtigen sind dabei die unterschiedlichen Klebharze, die fiir die Herstellung der
Probenplatten verwendet wurden. Die in Abbildung 6.48 (a) und (c) gezeigten be-
leimten Hanf- und Sisalfaserbiindel wurden mit einem PMDI-Klebharz beleimt,
das sich sehr gleichméfig auf der Oberfldche der Faserbiindel verteilt hat.

Im Gegensatz zur rauhen Struktur der unbeleimten Faserbiindel in Abbildung
6.6 (a) und Abbildung 6.8 (a) sind die tieferen Bereiche der Faseroberfldchen, die
als Reste ehemals anhaftender Parenchymzellen durch die erkennbaren Stege als
langliche rechteckige Bereiche auf der Oberfliache erkennbar sind, gefiillt. Dieses
erschwert die Verklebung mit anderen Fasern, da das Klebharz erst bei einer star-
ken Deformation der Faser in Kontakt mit anderen Faseroberflichen gelangen
kann. In der Rauhigkeit der Oberflichenstruktur, sei sie nun durch Parenchym-
zellenreste oder durch die Anordnung der Einzelfasern hervorgerufen, ist jedoch
moglicherweise eine der Schwichen der Verklebungsgiite der Sisal- und Hanffa-
serbtindel bei der Herstellung von Faserplatten zu finden. Die durchgefiihrte Prii-
fung der Querzugfestigkeit der Platten ergab deutlich schlechtere Festigkeiten als
vergleichbare MDF-Proben.

Die Kenaffaserbiindel in Abbildung 6.48 (b) wurden mit einer Losung aus ei-
nem hoch- und einem niedermolekularen Phenolharz beleimt, was sich in einem
schwach erkennbaren Film auf der Faserbiindeloberfldche zeigt. Die Verklebungs-
giite ist bei dieser Art der Beleimung sehr stark davon abhidngig, wie gut die Fa-
sern und Faserbiindel miteinander verpresst werden, um eine gute Klebeverbin-
dung zu ermdglichen. Deutlich reduziert war das Anhaften von Feinanteilen, da
die Faserbiindel beim Durchgang durch die Impragnierldsung vollstindig benetzt
wurden und Fein- und Staubanteile in die Losung tibergingen und dort verblieben.
Eine erneute Anhaftung von Staubpartikeln nach dem Verlassen der Impréagnier-
16sung konnte dennoch nicht ausgeschlossen werden, was in Abbildung 6.48 (b)
zu erkennen ist.
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(c) Beleimtes Sisalfaserbiindel

Abb. 6.48: REM-Aufnahmen reprisentativer Bereiche beleimter Nicht-Holz-Naturfasern
mit (a) Hanffaserbtindel (500x) 128 pum breit, (b) Kenaffaserbtindel (500x) 160 pm breit
und (c) Sisalfaserbiindel (220x) 346 pm breit.
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6.3.2 Klebharzverbindungen zwischen den Fasern

Die Vermessung und Beurteilung der Klebeverbindungen zwischen den Fasern
wurde ergdnzend zur Untersuchung der im vorherigen Abschnitt dargestellten
REM- und ESEM-Aufnahmen durchgefiihrt, da diese keine Beurteilung der Dicke
des Klebharzfilms zuliefSen. Auch die Auflosung der nCT-Aufnahmen lief3 eine
Betrachtung der Klebeverbindungen nicht zu, so dass zur Beurteilung der Dicke
des Klebharzfilms ausschliefslich auf TEM-Aufnahmen basierte Aussagen getrof-
fen werden mussten.

6.3.2.1 MDF

Abbildung 6.49 zeigt zwei typische Klebefugen aus dem Mittelschichtbereich zwi-
schen zwei Holzfasern in einer MDF 300 und einer MDF 800 Probe. Die Dicke der
Fuge variiert je nach Verdichtungsgrad und Typ der beteiligten Fasern zwischen
50 nm und 186 nm. In Abbildung 6.49 (a) sind im linken Bereich eine Druckholz-
faser und rechts eine Spatholzfaser zu erkennen, wo hingegen bei (b) zwei Spat-
holzfasern beteiligt sind und die linke Faser bereits eine deutliche Deformation
aufweist. Deutlich ist die Ausbildung eines ,Klebharz-Meniskus” zu erkennen,
der sich infolge des Zusammenpressens der Fasern gebildet hat und die Kontakt-
flache zwischen den Fasern vergrofiert. Schwach erkennbar ist die diinne Benet-
zung der Faseroberflichen mit dem Klebharz, welches in den nicht mit Nachbar-
fasern in Kontakt stehenden Bereichen eine durchgehende Schicht von ca. 80 nm
Dicke bildet. Des Weiteren sind kleine Blasen im Klebharz im Bereich des Menis-
kus erkennbar, die auf das Verdampfen von Wasser aus der Leimflotte wihrend
des HeifSpressens zuriickzufiihren sind.

Donaldson und Lomax (1989) beschreiben in ihrer Arbeit die Verteilung von PF-
Harz und UF-Harz in MDF-Proben und zeigen mit Hilfe der Interferenz-Mikrosko-
pie die charakteristischen Unterschiede zwischen den beiden Klebharzen. Fiir das
im TEM erkannte UF-Harz zeigt sich, dass dieselben Charakteristika zur Klebharz-
verteilung und zum Vorkommen von Bereichen hdherer Konzentration vorliegen
wie von Donaldson und Lomax (1989) beschrieben.
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(a) Klebefuge MDF 300 (b) Klebefuge MDF 800

Abb. 6.49: TEM-Aufnahmen typischer Klebeverbindungen von zwei MDF-Fasern (F)
(6.300 ) mit (a) Klebefuge in einer MDF 300 Probe mit einer Dicke von ca. 186 nm (weifier
Pfeil), (b) Klebefuge in einer MDF 800 Probe mit einer Dicke von ca. 50 nm (weifler Pfeil).

Deutlich erkennbar ist bei beiden Abbildungen ein ausgebildeter , Klebharz-Meniskus”
zwischen den Fasern (schwarzer Pfeil).
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6.3.2.2 Faserplatten aus Nicht-Holz-Naturfasern

In Abbildung 6.50 sind zwei Klebeverbindungen in der Kenaf 90° Platte darge-
stellt. Im Unterschied zu den mit UF-Harz und den mit PMDI beleimten Hanf-
und Sisalfaserbiindeln ist die PF-Beleimung auf der Faseroberfliche deutlich zu
erkennen. Der Durchgang der Kenaffaserbiindel durch die Impréagnierlosung aus
dem hoch- und niedermolekularen PF-Harz fiihrte zu einer gleichméfligen Belei-
mung der Faseroberfldche.

Eine typische Verbindung mit einer Dicke von ca. 230 nm ist in 6.50 (a) gezeigt
und es fallt auf, dass sich kein ausgepragter Meniskus an der AufSenseite der Kle-
befuge ausgebildet hat. Die Kenaffasern selbst erscheinen deutlich hoher absorbie-
rend im Gegensatz zu den nicht impréagnierten Fasern, was sehr wahrscheinlich
auf die Einlagerung des niedermolekularen Phenolharzes in die Zellwand zurtick-
zufiihren ist. In 6.50 (b) ist eine gerissene Klebeverbindung zu erkennen, die sehr
wahrscheinlich bei der Probenpraparation entstanden ist. Die Kenaf-Faserplatte
reagierte bei der Praparation von kleinen Bereichen dufierst empfindlich, da eine
Versprodung der Fasern durch die Imprédgnierung und die thermische Belastung
wihrend des Heifdpressens festzustellen war. Gut erkennbar sind jedoch die Di-
cke und die Verteilung der Klebharzschicht auf der unteren Faser, von der sich
die obere Faser abgelost hat, ohne dass grofiere Zellwandreste oder Klebharzres-
te auf Letzterer zurtickgeblieben sind. Dies ist insofern erstaunlich, als dass diese
Beobachtungen nicht fiir die Verklebung mit dem UF-Harz und dem PMDI-Harz
gemacht wurden.

Vieles spricht dafiir, dass die Beobachtungen zur gleichméfsigen Klebharzvertei-
lung auf der Faseroberfldche von Donaldson und Lomax (1989) fiir mit PF-Harz
gebundene MDF auch fiir die Kenaf-Faserplatten zutrifft. Der gleichméfiige Kleb-
harzfilm auf der Faseroberflache zeigt, dass das PF-Harz sehr gut benetzend wirkt.
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(a) Intakte Klebefuge (b) Gerissene Klebefuge

Abb. 6.50: TEM-Aufnahmen zweier Klebeverbindungen in der Kenaf 90° Platte mit (a)
intakter Klebefuge (8.000x) zwischen einem langs- und einem querorientierten Faserbiin-
del (F) mit einer Dicke von ca. 230 nm (weifSer Pfeil), der , Klebharz-Meniskus” ist bei dem
Phenolharz nur schwach ausgebildet (schwarzer Pfeil), (b) Gerissene Klebefuge (3.000 %)
mit einer geschétzten urspriinglichen Dicke von ca. 440 nm zwischen zwei Faserbiindeln

(schwarzer Pfeil).
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6.3.3 Klebharzverteilung in den markierten MDF-Proben

Das Vorhandensein der Markersubstanzen Bariumsulfat (BaSO,4) und Iod im Kleb-
harz wurde anhand von REM, ESEM und TEM-Aufnahmen verifiziert, so dass
eine qualitative Aussage iiber die Klebharzverteilung getroffen werden konnte.
Zusétzlich wurde versucht, die dreidimensionale Klebharzverteilung in den Pro-
benplatten mit Hilfe der pCT-Untersuchungen quantitativ auszuwerten.

6.3.3.1 Bariumverteilung

Die Verteilung des Bariumsulfates auf der Faseroberflache sowie in der fertigen
MDEF-Probe wurde mit Hilfe von REM, ESEM und TEM-Aufnahmen festgestellt
und mit den Ergebnissen der Mikrotomographieaufnahmen verglichen.

In Abbildung 6.51 sind ohne Bariumsulfat beleimte Holzfasern, das pulverfor-
mige Bariumsulfat und die mit dem markierten Klebharz beleimten Holzfasern
gegeniibergestellt.

Deutlich erkennbar ist in Abbildung 6.51 (a) die Oberflichenstruktur der ohne
Bariumsulfat beleimten Holzfaser. Im oberen und unteren Bereich der Faser sind
sehr glatte beleimte Flachen zu erkennen. Im mittleren Bereich der Faser ist die
freigelegte S1 zu sehen, die im Gegensatz zu den glatten beleimten Fldchen noch
die rauhe Struktur einer unbeleimten Oberfliche aufweist. In Abbildung 6.51 (b)
sind die Partikel des agglomerierten BaSO, dargestellt, deren Grofie zwischen
1 pm und 2 pm liegt. Die beleimten und mit Barium markierten Holzfasern in Ab-
bildung 6.51 (c) und (d) unterscheiden sich deutlich von den ohne Bariumsulfat
beleimten Holzfasern. Es sind eine Vielzahl eingeschlossener Partikel mit einem
Durchmesser bis zu 2 pm als Bariumpartikel zu identifizieren.

Die beleimten Fasern der markierten und unmarkierten Proben wurden direkt
nach der Beleimung in luftdichten Plastiktaschen verpackt und bei Raumtempe-
ratur gelagert. Eine Aushértung des Klebharzes fand somit langsam statt und es
kann davon ausgegangen werden, dass es sich bei den Einschliissen im Klebharz
auf der Oberfldche ausschliefslich um Bariumsulfat handelt.

Die Kontrolle der BaSOy4 Partikel im ESEM mit Hilfe der Riickstreuelektronen-
detektion lieferte eine eindeutige Aussage tiber die Verteilung des Markers auf
den Fasern. In Abbildung 6.52 sind eine beleimte Faser mit Detailaufnahme, so-
wie ein Ausschnitt einer Querzugflache einer MDF 300 Barium dargestellt. Eine
Kontrolle der Partikelgrofien, die im ESEM eindeutig als Barium erkannt wurden,
zeigte, dass Partikel in Abbildung 6.52 (b) bis zu einer Grofse von 1 um identifiziert
werden konnten. Lokale Ansammlungen konnten bis zu einer Grofie von 10 pm
identifiziert werden. Die Verteilung des BaSO, auf der Faseroberfldche ist sehr
ungleichméfig und spérlich, was die Identifizierung von Klebharzflachen unmog-
lich macht. Die durchschnittliche GrofSe der zu erkennenden Bariumpartikel liegt
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(a) Holzfaser beleimt ohne BaSO, (b) BaSOy4
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(c) Holzfaser beleimt mit BaSOy4 (d) Holzfasern beleimt mit BaSOy,

Abb. 6.51: REM Barium Klebharzmarkierung mit (a) beleimter Holzfaser (1.700x) als Re-
ferenz mit ca. 35 pm Durchmesser, (b) BaSO4-Pulver (1.300 x ) mit einer Partikelgrofie von
1 pm bis 2 pm, (c) beleimte Holzfaser (1.720x) mit 30 pm Durchmesser und (d) beleimte
Holzfaser mit BaSOy (600 x) und einem Durchmesser von ca. 30 pm.

zwischen 1 pm bis 2 pm, was den Herstellerangaben tiiber die mittlere Korngrofie
entspricht.

Aufnahmen von mit Bariummarker beleimten und unverpressten Holzfaser-
btindeln wurden aufgrund dieser Beobachtungen nicht mehr durchgefiihrt, da die
mit dem Iodmarker versehenen Proben eindeutigere Ergebnisse lieferten (siehe
Abschnitt 6.3.3.2), die zu einer qualitativen Beschreibung der Klebharzverteilung
fithrten. Fiir eine bessere Darstellung der mit dem Barium beleimten Fasern in
Abbildung 6.52 (c) wurde die Erregerspannung auf 8 kV erhoht, damit eine deut-
lichere Absorption zu verzeichnen war. Ein typisches EDX-Mapping-Spektrum
eines ausgewdhlten Bereiches auf der beleimten Faser ist in Abbildung 6.52 (d) zu
sehen.
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(b) Detail Holzfaser (c) MDF 300 Barium

Counts
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Energy (kall)

(d) EDX-Mapping-Spektrum

Abb. 6.52: ESEM-Aufnahmen mit Detektierung der Riickstreuelektronen der Barium
Klebharzmarkierung mit (a) aus drei Einzelbildern zusammengesetzte Aufnahme einer
beleimten Holzfaser (1.000x ), die hellen punktférmigen Bereiche zeigen das detektierte
Barium, (b) Detail der beleimten Faser aus (a) (4.000x), (c) Querzugfldche von MDF 300 Ba-
rium (1.000 x) bei 8 kV mit hochabsorbierendem Barium und (d) EDX-Mapping-Spektrum
eines ausgewdhlten Bereiches auf der Faser mit eindeutigem Nachweis von BaSO;.
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Abb. 6.53: TEM Aufnahme einer 8 pm breiten Klebharz-Verbindungsstelle (K) zwischen
drei Fasern (F) (5.000x). Deutlich erkennbar sind die beiden hochabsorbierenden BaSO,-
Fragmente (Pfeile), die durch den Ultramikrotomschnitt in Untersegmente zerfallen sind
und sich auf dem Schnitt verteilt haben.

Die Peaks fiir Barium (Ba) und Schwefel (S) sowie der erhohte Peak bei Sauer-
stoff (O) beweisen, dass die hochabsorbierenden Bereiche das Bariumsulfat zeigen.
Im Gegensatz zu dem mit Iod markierten Klebharz erscheinen die Bariumpartikel
nicht durch den Heiflpressvorgang beeintrachtigt worden zu sein. Die Untersu-
chung mehrerer Proben der MDF 300 Barium bis MDF 1000 Barium (beispielhaft
dargestellt in Abbildung 6.52 (c)), die im ESEM durchgefiihrt wurden, ergaben kei-
ne erkennbar hohere Agglomeration bzw. Verdnderung in der Haufigkeit des Vor-
kommens der Bariumpartikel. Es kann daher davon ausgegangen werden, dass
die Position der Partikel auf der Faseroberfliche durch den Pressvorgang weit-
gehend unverdndert geblieben ist. Die in Abbildung 6.51 (c) und (d) erkennbare
Einbettung der Partikel im Klebharz tragt offensichtlich zu diesem immobilen Ver-
halten bei. Der Nachweis, ob an den Stellen, an denen Barium erkannt wird, auch
Klebharz vorhanden ist, ist fiir die verpressten Proben nicht moglich, da das Bari-
um zu ungleichmaflig mit dem Klebharz verteilt wurde.

Der Vergleich der Oberflachen im REM und im ESEM mit den TEM-Aufnahmen
lieferte eine genauere Aussage iiber die Verteilung der Bariumpartikel im Kleb-
harz auf der Faseroberflidche. Die Bariumpartikel konnten in den Diinnschnitten
nur ungleichmaéfig festgestellt werden. In Abbildung 6.53 sind zwei 1 pm bis 2 pm
grofie Reste des BaSO,4 zu erkennen, die durch den Ultramikrotomschnitt in Bruch-
stiicke zerfallen sind und zum Teil auf dem Schnitt liegen. Sie erscheinen durch
die hohe Absorption tiefschwarz. Die Klebefuge zwischen den beiden Fasern ist
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mit 8 ym verhaltnisméafiig stark ausgepragt und zeigt durch das Vorhandensein
kleiner Blasen die Aushértung des Klebharzes unter HeifSpressbedingungen an.

Vergleicht man die REM-, ESEM- und TEM-Aufnahmen mit den Ausschnitten
aus Mikrotomographieaufnahmen in Abbildung 6.54 so wird deutlich, dass bei
letzterem Verfahren sowohl die Auflosung, als auch die punktuelle Absorption
des Bariums nur sehr begrenzt Aufschluss tiber die Klebharzverteilung geben
kann. In den Ausschnitten (a) bis (d) sind Bereiche der Deckschicht der Proben
dargestellt, an denen man die zunehmende Verdichtung erkennen kann. Die pro-
blemlose Identifizierung von Faserbiindeln (Pfeile) in den Ausschnitten (a) und
(b) ist in den Ausschnitten (c) und (d) nicht mehr moglich. Hier ist lediglich die
Identifizierung von einzelnen Fasern (Pfeile) moglich. Die Uberstrahlung benach-
barter Voxel, besonders bei den hoher verdichteten Proben in Abbildung 6.54 (c)
und (d) durch Agglomerationen von Bariumpartikeln verzerrt zudem die Darstel-
lung und lasst lokale Konzentrationen grofier erscheinen, als sie tatsdchlich sind.
Die Anwesenheit kleiner Fragmente ist aufgrund der begrenzten Auflosung nicht
eindeutig nachzuweisen und nur im ESEM mit Hilfe der Riickstreuelektronende-
tektion zu erkennen.

Die Untersuchung der originalen Graustufen-Daten (32bit Float-Werte) der Pro-
ben MDF 300 Barium bis MDF 1000 Barium ergab eine genauere Unterscheidung
der Absorption des Bariumsulfatmarkers von den Absorptionswerten des Faser-
materials, als dass es mit den bisher diskutierten segmentierten Daten moglich
war.

Die Identifizierung des Markers, der nur auf der Aufienseite der Fasern erkannt
wurde, fiihrte zu erheblich geringeren Werten als erwartet worden war. Diese ge-
ringe Detektion ist eindeutig auf die in der Mehrzahl 1 ym bis 2 pm grofen Parti-
kel zurtickzufiihren, die unter der Auflésung von 2,3 pm liegen. In Abbildung 6.55
ist beispielhaft ein 256> Voxel grofes Subvolumen der MDF 300 mit Bariummarker
dargestellt, in dem die hochabsorbierenden Bereiche des Bariums als dreidimen-
sionale weifSe Bereiche zu erkennen sind. Eine Erh6hung der Markerbeimischung
um mehr als 1,5 % bezogen auf atro Fasern erschien nicht sinnvoll, da eine Zunah-
me der Viskositdt und eine Verschlechterung der Beleimung durch Verstopfen der
Beleimdiise zu erwarten war.

Die Tabelle 6.10 zeigt eine Ubersicht iiber die tatsichliche Bariumdetektion in
den Subvolumina der Proben der MDF 300 bis MDF 1000, die mit dem markierten
Klebharz tomographiert wurden. Die nach der Segmentierung durch Zusammen-
zdhlen ermittelten Voxel, die eindeutig dem Zellwandmaterial und dem Barium
zuzuordnen waren, wurden miteinander verglichen, um herauszufinden, wieviel
Barium tatsdchlich erkannt werden konnte. Vergleicht man die in der rechten Spal-
te dargestellten Werte der Tabelle 6.10 mit dem theoretisch zu erwartenden Wert
von 1,5 %, so zeigt sich eine Diskrepanz zwischen dem erwarteten Wert und den
tatsdchlich erkannten Werten. Es wurde nur ca. 1/10 des vorhandenen Bariums
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(c) MDF 800 Barium (d) MDF 1000 Barium

Abb. 6.54: 1.000 pm x 1.000 pm grofe pCT-Schnitte in YZ-Richtung aus den Deckschicht-
bereichen von (a) MDF 300 Barium, (b) MDF 500 Barium, (c) MDF 800 Barium und (d)
MDF 1000 Barium. Die hochabsorbierenden Bariumpartikel sind als weifse, punktférmi-
ge Absorptionen in den Schnitten zu erkennen. Die Punkte erscheinen gleichmafSig in der
Probe verteilt und tiberstrahlen benachbarte Regionen von Faserwandmaterial. Zusitzlich
sind deutlich erkennbare Faserbtindel in den Schnitten (a) und (b) mit Pfeilen markiert. In
den Schnitten (c) und (d) sind keine Faserbiindel mehr zu unterscheiden, jedoch noch
Einzelfasern erkennbar (Pfeile).
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Abb. 6.55: Aus den 32bit Float-Daten erstelltes dreidimensionales MDF 300 Subvolumen
mit Bereichen des hochabsorbierenden Bariummarkers (weifse Bereiche).

in den pnCT-Aufnahmen detektiert. Anhand der Beobachtungen der Bariumver-
teilung auf den Holzfasern im ESEM kann festgestellt werden, dass nur grofSere
Ansammlungen aufgrund der Auflésung von 2,3 pym der pCT-Aufnahmen {tiber-
haupt erkannt werden konnten. Eine Abschidtzung des Verhiltnisses der grofien
Ansammlungen zu den vereinzelten Partikeln in den ESEM-Aufnahmen spiegelt
das Verhiltnis von ungefahr 1:10 wider.

Im Zusammenhang mit der Detektierung von eingebrachten Markersubstanzen
in Holz ist auch die Arbeit von Vetter et al. (2006) interessant, die das Eindringen
von markierten Silanverbindungen in Vollholz mit REM-EDX und pCT untersuch-
ten. Bemerkenswert ist, dass trotz der relativ groben Auflésung von 10 pm der
pCT-Aufnahmen eine qualitative Aussage iiber die Verteilung der Silane in den
Proben versucht wurde.

Die in dieser Arbeit vorgestellte Bariummarkierung ldsst keine Aussage tiber
die Klebharzverteilung zu. Nach den Vorversuchen erschien die Verwendung von
Bariumsulfat aussichtsreich, um sowohl eine qualitative als auch eine quantitative
Beurteilung der Klebharzverteilung zu erhalten. Wie die Ergebnisse der hier vor-
gestellten Untersuchungen jedoch zeigen, ist aufgrund der Agglomeration und
der ungleichmafligen Verteilung des Markers mit dem Klebharz eine Beurteilung
nicht moglich.
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Tabelle 6.10: Bariumanteil auf der Faseroberfliche in den Subvolumina DS, ZS1 und ZS2
der Proben MDF 300 bis MDF 1000. In der rechten Spalte ist der Prozentwert des erkann-
ten BaSO, im Verhiltnis zum Zellwandmaterial angegeben, der bei der eingesetzten Men-
ge von 10 % UF-Harz auf atro Fasern theoretisch 1,5 % betragen sollte.

Anzahl Voxel
Plattentyp Subvolumen Zellwand BaSO,; Erkanntes BaSO,
MDF 300 Barium DS 30.828.534 59.083 0,19 %
ZS1 28.710497  29.867 0,10 %
752 30.874.012 39.185 0,13 %
MDF 500 Barium DS 39.266.498  81.407 0,21 %
ZS1 37.782.827  46.404 0,12 %
752 38.599.507 53.315 0,14 %
MDF 800 Barium DS 55.435.823 152.843 0,28 %
ZS1 49.599.415 84.463 0,17 %
752 48.800.767  66.528 0,14 %
MDF 1000 Barium DS 59.477.123 141.974 0,24 %
7ZS1 57.485.340 82.602 0,14 %
752 56.602.083 94.365 0,17 %
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Die in Abbildung 6.54 gezeigten Ausschnitte zeigen deutliche Agglomerationen
von Bariumsulfat, die angrenzende Bereiche {iberstrahlen. Eine Erkennung von
moglichen markierten Leimklumpen innerhalb einer MDF-Probe erscheint mog-
lich, um Beleimvorgdnge zu optimieren und um Fehlstellen zu lokalisieren. Die
Mischung des Bariumsulfates mit dem Klebharz war aufgrund der niedrigvisko-
sen Eigenschaften des Klebharzes (Wasseranteil UF-Harz ca. 33,5 %) nicht zuver-
lassig.

Es kann daher eher iiber die Verwendung des Barium-Markers bei der Herstel-
lung von matrixbasierten Naturfaserwerkstoffen (Einbettungsmedium mit Faser-
verstarkung) nachgedacht werden, um beispielsweise die Fliefleigenschaften einer
hochviskosen Matrixsubstanz (Kunststoff bzw. Biokunststoff) wahrend der Her-

stellung zu kontrastieren. Das Einbringen eines Markers mit einem Additiv wére
ebenfalls denkbar.

Bereits bekannte Einsatzmoglichkeiten im medizinischen Bereich zur Gefafsdar-
stellung wie von Fischer (2003) gezeigt, lassen sich relativ problemlos auf Faser-
werkstoffsysteme {iibertragen, solange die Auflosung der verwendeten Tomogra-
phiesysteme ausreicht, um die Strukturen des Werkstoffes vollstindig darstellen
zu konnen.

6.3.3.2 lodverteilung

Die Verteilung des mit Iod markierten Klebharzes wurde analog zur Analyse des
Bariummarkers untersucht. Im Gegensatz zur kérnigen und mit 1 pm relativ grofs-
en Struktur des Bariumsulfates war das Iod im REM optisch nicht nachweisbar. In
Abbildung 6.56 sind eine beleimte Holzfaser ohne Zugabe eines Markers sowie
eine beleimte und mit Iod markierte Probe zu sehen.

Erst die ESEM-Untersuchung mit einem Riickstreuelektronendetektor ermdog-
lichte die Detektierung des markierten Klebharzes auf der Faseroberfldche (siehe
Abbildung 6.57). Die Fasern wurden bei einer Erregerspannung von 5 kV im Nied-
rigvakuum bei 110,65 Pa (entsprechend 0,83 Torr) und einem Arbeitsabstand von
6,5 mm untersucht, um eine hohe Detektion der Riickstreuelektronen zu gewéhr-
leisten.

Der in Abbildung 6.57 (a) dargestellte Ausschnitt einer beleimten Faser zeigt die
Verteilung des hell markierten Klebharzes (Pfeil) auf der Faseroberfldche. Es sind
ca. 50 % der Faseroberflache mit Klebharz benetzt, dessen Verteilung jedoch nicht
gleichméflig ist. In der rechten Hailfte der Faser sind mehr tropfchenférmige Auf-
lagerungen zu sehen, die noch nicht wie in der linken Hélfte der Faser zusammen-
geflossen sind. Eine Verteilung des Klebharzes durch abstreifende Bewegungen
in der Beleimtrommel kann anhand dieser Aufnahme nicht bestétigt werden. Es
erscheint eher so, als dass die Faser bei der Beleimung von mehreren Leimtropf-
chen getroffen wurde, die dann teilweise ineinandergeflossen sind. Die Untersu-
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(a) Holzfaser beleimt (b) Holzfaser beleimt mit lodmarker

Abb. 6.56: REM lod-Klebharzmarkierung mit (a) beleimter Holzfaser (1.700x) als Refe-
renz und (b) beleimter Holzfaser mit lod-Marker (1.700x). Eine visuelle Unterscheidung
zwischen dem Marker und dem Klebharz ist nicht moglich.

chung mehrerer Einzelfasern erbrachte das gleiche Ergebnis. Die Tropfchenvertei-
lung und -ausbreitung auf der Faseroberfldche gibt zusétzlich einen Hinweis auf
die gute Benetzbarkeit der Fasern und das Molekulargewicht des Klebharzes. Bei
relativ kleinen Tropfchen, die nicht ineinandergeflossen sind, ist eine schlechte Be-
netzbarkeit der Oberflache oder auch ein hohes Molekulargewicht des Klebharzes
zu vermuten.

Bei der Untersuchung im ESEM wurde auch deutlich, dass die Fasern und die
Faserbtindel eine unterschiedliche Benetzung mit dem Klebharz aufwiesen. In Ab-
bildung 6.57 sind reprédsentative Bereiche dargestellt, die den Unterschied zeigen.
Die Faserbiindel wiesen eine ungleichméfiigere Benetzung mit dem Klebharz auf
und die erkennbare punktformige Verteilung auf der Oberfldche zeigt, dass keine
Wischeffekte wihrend des Mischvorganges in der Beleimtrommel, wie es bei Span-
material zu beobachten wire, aufgetreten sind. Die im Verhéltnis zur Oberfldche
sehr geringe Beleimung wird sich bei der Verklebung der Fasern negativ auf die
Festigkeit der Platte auswirken, da die Wahrscheinlichkeit der Ausbildung einer
guten Klebharzverbindung erheblich reduziert wird. Die im Gegensatz dazu sehr
flachig beleimten Einzelfasern, die im Vergleich zu den Faserbiindeln eine grofie-
re relative Oberfliche aufweisen, bieten sehr gute Kontaktflachen fiir die Verkle-
bung untereinander. Es kann also die Annahme von Mataki in Jayne (1972) besta-
tigt werden, dass die Faserbiindel nicht nur aufgrund ihrer Grofie (Bildung von
Hohlrdumen um das Faserbiindel), sondern auch wegen der geringeren beleim-
ten Oberfldche eine Storstelle bzw. einen Schwachpunkt in der Fasermatte darstel-
len. Bei der Herstellung des Faserstoffs im Refiner sollte, zumindest in Hinblick
auf eine gute Verleimung, bei den Aufschlussbedingungen darauf geachtet wer-
den, dass nur wenige und wenn dann vor allem nur kleine Faserbiindel entstehen.
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(c) Detail beleimte Holzfaser

Abb. 6.57: ESEM-Aufnahmen mit Detektierung der Riickstreuelektronen des mit Iod mar-
kierten Klebharzes mit (a) einer beleimter Holzfaser (1.000 x), die hellen Bereiche auf der
Faser (Pfeil) zeigen die Klebharzverteilung, (b) aus fiinf Einzelbildern zusammengesetzte
Aufnahme eines Faserbiindels (300 x) mit kontrastiertem Klebharz (helle Bereiche, Pfeil),
(c) Detail (4.000x) der beleimten Faser aus (a) und (d) Detail (1.200x) des beleimten Fa-
serbiindels aus (b). Deutlich erkennbar sind die Unterschiede in der mit dem markierten
Klebharz bedeckten Flache (helle Bereiche) der Einzelfaser und des Faserbiindels.
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Abb. 6.58: EDX-Mapping-Spektrum eines Ausschnittes auf einer mit Iod-Marker beleim-
ten Faser. Die Peaks fiir Iod sind erkennbar, jedoch sehr schwach ausgepragt.

Eine eventuelle Nachbehandlung des Faserstoffes durch eine dahintergeschaltete
Nachvereinzelung oder eine chemische Vorbehandlung wére denkbar.

In Abbildung 6.58 ist das EDX-Mapping-Spektrum zum Nachweis des Vorhan-
denseins von Iod auf einem Ausschnitt einer beleimten Faser dargestellt. Im Ge-
gensatz zu den Untersuchungen bei Sisal und den mit Barium-Marker beleimten
Fasern konnten hier nur sehr schwache Peaks gemessen werden.

Die Untersuchungen der Diinnschnitte der MDF 800 Probe im TEM ergab kei-
ne eindeutigen Hinweise auf die Iodverteilung im Klebharz. Aufgrund der Was-
serloslichkeit des Iopromids, welches als Markersubstanz in der Ultravist® 300
Losung der Firma Schering zum Einsatz kommt, konnte eine sehr feine Vertei-
lung im Klebharz erwartet werden, was die ESEM-Untersuchungen bereits zei-
gen konnten, jedoch im TEM nicht sichtbar war. Im TEM zeigte sich dennoch eine
Besonderheit bei der Verteilung des Kontrastmittels im Klebharz, dargestellt in
Abbildung 6.59.

In den Aufnahmen sind mehrfach kugelférmige Gebilde in der 1 pm starken
Klebharzschicht auf der Faseroberfliche zu erkennen. Diese Gebilde weisen ei-
ne hohere Absorption als das Klebharz auf und wurden in unmarkierten Pro-
ben nicht beobachtet. Nach Riicksprache mit der Forschungsabteilung Rontgen-
kontrastmittel der Schering AG kann davon ausgegangen werden, dass es sich
bei den kugelformigen Gebilden um Agglomerationen des Iopromids handelt.
Die in der Klebharzschicht beobachtete Agglomeration aufgrund schlechter Ver-
mischung, sowie die Einfliisse der hohen Presstemperatur von 180 °C in Verbin-
dung mit moglichen Reaktionen mit dem Klebharz bzw. mit Klebharzkomponen-
ten oder dem Formaldehyd, lassen eine teilweise Verklumpung des Kontrastmit-
tels als sehr wahrscheinlich erscheinen. Die Menge der beobachteten Gebilde ent-
spricht nicht der Dosierung von 15 % lod bezogen auf den Festharzgehalt von 10 %
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(a) Klebharz mit Einschlissen (b) Vergrofierung

Abb. 6.59: TEM-Aufnahmen mit (a) einer Klebharzschicht (K) auf der Mittellamelle (ML)
einer Faser (22.000x) mit Luftblasen (L), kugelférmigen Agglomerationen (A) und mit
markierter Vergrofierung in (b) als Detailaufnahme (45.000x). Deutlich erkennbar sind
hoherabsorbierende kugelformige Gebilde (Pfeile) im Klebharz mit einer Grofie von 50 nm
bis 200 nm, die mit sehr hoher Wahrscheinlichkeit agglomeriertes Iopromid darstellen.

bei der Beleimung der Fasern, sondern es sind deutlich weniger agglomerierte Be-
reiche zu erkennen. Die Untersuchung dieses Effektes wurde im Rahmen der Ar-
beit nicht weiter verfolgt, da hierzu umfangreiche chemische Analysen notwendig
sind, die im Rahmen von weiterfithrenden Arbeiten zur Klebharzkontrastierung
Berticksichtigung finden sollten.

Ein weiteres Indiz fiir wahrend des Pressvorgangs stattfindende Veranderungen
lieferten die Untersuchungen von Querzugbruchfldchen der markierten MDF 300
bis MDF 1000. Ein reprasentativer Ausschnitt einer MDF 300 ist hierzu in Abbil-
dung 6.60 dargestellt. Die vor dem Heifspressen scharf erkennbaren Abgrenzun-
gen zwischen dem markierten Klebharz und der unbeleimten Faseroberfldche in
Abbildung 6.57 (a) und (c) sind einem eher verschwommenen Bereich hoherer
Absorption gewichen. Der Gesamtkontrast der Fasern bei der Riickstreuelektro-
nendetektierung ist gegentiber unbeleimten Fasern insgesamt erhoht, was auf ei-
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Abb. 6.60: ESEM-Aufnahme einer Querzugfliche von MDF 300 Iod (1.000x). Trotz der
Erhohung der Erregerspannung auf 8 kV sind nur noch schwach hellere Bereiche mit Iod-
Marker zu erkennen.

ne gleichméfiige Verteilung des Iods auf der Faseroberflache durch Flieivorgange
wihrend des HeifSpressens hindeuten kann. Zuséatzlich musste die Erregerspan-
nung auf 8 kV erhoht werden, um eine bessere Unterscheidung zwischen dem
markierten Klebharz und dem Fasermaterial zu ermdglichen.

Als mogliche Ursachen fiir die Kontrastverdanderungen kann vermutet werden:

* die Verteilung des Klebharzes wihrend des Heifspressens aufgrund der nied-
rigeren Viskositdt bei hoheren Temperaturen

¢ das Eindringen niedermolekularer Bestandteile des Klebharzes sowie des
Iod-Markers in die Zellwand und das Lumen der Faser

¢ das Verdampfen des Wassers in Verbindung mit einem teilweisen Entwei-
chen des lod-Markers mit dem Dampf

* chemische Verdnderungen des Iopromids durch die hohen Temperaturen
und Reaktionen mit anderen Klebharzbestandteilen

Bei den Tomographieaufnahmen hat die Iod-Markierung im Gegensatz zu den
punktformig absorbierenden Barium-Partikeln eine Kontrasterhohung des gesam-
ten beleimten Fasermaterials bewirkt.

Die in Abbildung 6.61 dargestellten YZ-Querschnitte durch die Proben MDF 300
bis MDF 1000 Iod zeigen kaum Auffélligkeiten. Der Ausschnitt der MDF 1000 Iod
Probe zeigt hochabsorbierende Bereiche, die im Gegensatz zum Barium-Marker
eher flachig und nicht so intensiv erscheinen. Die Proben niedrigerer Dichte zei-
gen Bereiche, die eine hohere Absorption aufweisen. Das Detektieren und Aus-
zdhlen besonders hoch absorbierender Voxel wurde im Gegensatz zu den mit Ba-
rium markierten Proben nicht durchgefiihrt, da der zu erwartende Fehler keine
Aussage zuldsst.
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(c) MDF 800 Tod

Abb. 6.61: 1.000 pm x 1.000 pm grofle pCT Schnitte in YZ-Richtung aus den Deckschicht-
bereichen von MDF 300 Iod bis MDF 1000 Iod. Der Gesamtkontrast der Fasern ist leicht
erhoht, hochabsorbierende Bereiche sind sehr wahrscheinlich Leimkonzentrationen.
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Aufgrund der sehr feinen Verteilung des Iod-Kontrastmittels sowie der zu ge-
ringen Auflosung der pCT-Aufnahmen ergibt sich beim heutigen Stand der Tech-
nik keine Moglichkeit, mit Hilfe der Mikrotomographie die Klebharzverteilung
erkennbar nachzuweisen. Ein Vergleich einer Probe vor und nach einer Kontras-
tierung ist im Gegensatz zu Vollholzproben, wie bei Vetter et al. (2006) dargestellt,
fiir Faserplatten aufgrund ihrer feinen Struktur und der Art der Herstellung nicht
moglich.

Die Iodmarkierung ist eher dazu geeignet, den Kontrast schwach absorbieren-
der Materialien anzuheben bzw. relativ gleich absorbierende Substanzen durch
Kontrastierung voneinander zu unterscheiden. Diese Mafinahme erscheint fiir ein-
gebettete Materialien bzw. matrixbasierte Naturfaserwerkstoffe sinnvoll. Die Ver-
anderungen in der Kontrastierung, die im ESEM bei den Plattenproben nach dem
Verpressen festgestellt wurden, lassen auf chemische Reaktionen schliefSen, die
sehr wahrscheinlich das Iopromid verdndern und Iod durch Substitutionsreaktio-
nen freisetzen, welches dann teilweise mit dem Wasserdampf entweichen kann.
Die Eignung fiir die Kontrastierung von Materialien in einem komplexen Herstel-
lungsprozess muss daher solange eingeschrankt werden, bis genaue Kenntnisse
tiber die chemischen Abladufe vorliegen. Eine quantitative Auswertung der ESEM-
Aufnahmen ist aufgrund der ausgeprédgten Topographie der Fasern (z.B. durch
Kriimmungen und Verdrehungen) und der zweidimensionalen Aufnahme durch
Verzerrungen fehlerbehaftet und erscheint nicht sinnvoll. Die quantitative Aus-
wertung der Tomographiedaten ist aufgrund der zu geringen Auflosung derzeit
ebenfalls nicht moglich.

179



6 Ergebnisse und Diskussion

6.4 Mechanische und physikalische
Untersuchungen

Die mechanischen und physikalischen Untersuchungen zeigten neben den ermit-
telten Kennwerten typische Versagensmerkmale, die in den folgenden Abschnit-
ten ausfiihrlich beschrieben und diskutiert werden. Von besonderer Bedeutung
war hierbei die elektronenmikroskopische Untersuchung der Versagensbereiche
der Faserplatten.

6.4.1 Rohdichteprofilmessung

Fiir die Ermittlung des Rohdichteprofils der Plattenproben wurde auf die Mes-
sung mit einem Gammastrahlen-Messgerit zurtickgegriffen, sowie ein Vergleich
mit den Absorptionswerten der Tomographieuntersuchungen durchgefiihrt.

6.4.1.1 Gammastrahlen-Messungen

Die Messung der 50 mm x 50 mm groflen Proben mit Hilfe des Raytest-Gerates er-
gab deutliche Aufschliisse iiber die mit dem Standardpressprogramm erzeugten
Rohdichteprofile. Abbildung 6.62 zeigt die Profile der untersuchten MDF Labor-
platten mit unmarkiertem und markiertem Klebharz, zuséitzlich sind in Tabelle
6.11 die charakteristischen Werte der Rohdichtebestimmung der MDF-Proben auf-
gefiihrt.

Die Rohdichteprofile der Proben MDF 300 Iod und MDF 300 Barium weisen
ein vergleichbares Profil auf. Der leicht asymmetrische Verlauf des Profils durch
einen Abfall der Rohdichte zur Unterseite der Probe hin ist auf eine Voraushér-
tung durch den Kontakt mit dem heifsen unteren Pressblech zuriickzufiihren. Im
Gegensatz hierzu steht das Rohdichteprofil der MDF 300 Probe, welches zur Un-
terseite hin deutlich abféllt und einen leichten Anstieg der Rohdichte zur Platten-
mitte hin aufweist. Dieses Profil ist sehr wahrscheinlich auch auf die Voraushér-
tung der Fasermatte auf dem heiflen unteren Pressblech zurtickzufiihren.

Das Rohdichteprofil der orientierten Kenaf-Faserplatte mit der 90° Orientierung
in Abbildung 6.63 (d) zeigt ein weitgehend homogenes Profil mit geringen Spitzen
in den Deckschichtbereichen. Das hier dargestellte Profil ist reprasentativ fiir alle
hergestellten Kenaf-Faserplatten. Aufgrund des verwendeten Pressprogrammes
und einem fiir Span- und Faserwerkstoffe ungewthnlich hohen Presszeitfaktor
von 150 s/mm wurde die Platte vollstindig durchwédrmt und das Phenolharz oh-
ne Nachkonditionierung ausgehértet. Das schnelle SchliefSen der Presse auf die
Zieldicke bewirkte im Gegensatz zu den hergestellten MDF-Platten keine deut-
liche Ausbildung eines typischen Profils, da das im Vergleich zu Span- und Fa-
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Abb. 6.62: Rohdichteprofile der Laborplatten mit (a) MDF 300, MDF 300 Iod, MDF 300
Barium, (b) MDF 500, MDF 500 Iod, MDF 500 Barium, (c¢) MDF 800. MDF 800 Iod, MDF
800 Barium und (d) MDF 1000, MDF 1000 Iod, MDF 1000 Barium, gemessen mit dem

Raytest-Gerdt (Gammastrahler 241 Am).

181



6 Ergebnisse und Diskussion

.....

Rohdichte (kg/m')

—— Industrie MDF
n n

Position (mm) Position (mm)

(a) Industrie MDF (b) VS (100 % Sisal)

‘‘‘‘‘

m)

Rohdichte (kg/

Rohdichte (kg/m')

MDEF-S

——MDF-H|
L |

Position (mm) Position (mm)

(c) MDF-S, MDF-H (d) Kenaf 90° Orientierung

Abb. 6.63: Rohdichteprofile der Probenplatten mit (a) MDF 800 Industrie, (b) VS (100 %
Sisal), (c) MDEF-S (50 % Sisal), MDE-H (50 % Hanf) und (d) Orientierte Kenaf-Faserplatte
mit 90° Orientierung, gemessen mit dem Raytest-Gerdt (Gammastrahler 4! Am).
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Tabelle 6.11: Charakteristische Werte der Rohdichteprofile der MDF-Laborplatten

Rohdichte (kg/m?)

Plattentyp Mittelwert Minimum Maximum
MDF 300 336,2 354,2 408,7
MDF 300 Iod 332,6 300,1 369,8
MDF 300 Barium  366,3 342,7 412,2
MDF 500 575,3 560,0 655,6
MDF 500 Iod 552,1 512,2 637,0
MDF 500 Barium  557,4 526,1 624,7
MDF 800 847,6 781,9 1.007,2
MDF 800 Iod 842,3 787,8 1.024,4
MDF 800 Barium  841,7 804,6 999,2
MDF 1000 1.1164 1.061,1 1.244,9
MDF 1000 Iod 1.030,8 1.000,2 1.215,7
MDF 1000 Barium 1.068,6 1.055,4 1.229,4

serplatten sehr langfaserige und dickwandige Material ein abweichendes Verdich-
tungsverhalten aufwies.

6.4.1.2 Vergleich mit Synchrotronstrahl-Messungen

Ein Vergleich der mit dem Raytest-Gammastrahlenmessgerit ermittelten Rohdich-
teprofile und der Dichteprofile, die aus den Tomographiedaten erstellt wurden,
zeigt die Abbildung 6.64. Beispielhaft sind hier die Profile der Proben MDF 300
Barium, MDF 500 Barium, MDF 800 Barium und MDF 1000 Barium der Tomogra-
phieaufnahmen dargestellt, fiir die die originalen 32bit Float-Werte (Grauwerte)
ausgewertet wurden. Die Zuordnung der Grauwerte zu einer definierten Dichte
war nicht moglich, da keine Dichtereferenz verwendet wurde.

Zundchst wurde fiir jede rekonstruierte Schicht (XY-Ebene) der beiden gemes-
senen Hohenstufen von Schicht 0 bis Schicht 1.023 die Summe der Grauwerte in
X-Richtung berechnet. Jede Schicht beinhaltete zusatzlich zum vorhandenen Faser-
material sowohl die Randbereiche mit den interzelluldren Hohlrdumen und der
umgebenden Luft, als auch das noch nicht gefilterte Rauschen, von denen jedoch
nicht erwartet wurde, dass diese die gewonnenen Werte stark verfdlschen. An-
schliefend wurde mit Hilfe der bekannten Kantenldnge eines Voxels von 2,3 pm
die Z-Position in mm fiir jede Schicht in der Probe berechnet.
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Abb. 6.64: Vergleich der Dichteprofile aus den nCT-Daten und der Rohdichteprofilmes-
sung fiir die Proben MDF 300 Barium bis MDF 1000 Barium. Die gegldtteten Dichte-
profile zeigen die Ergebnisse der Messung mit dem Raytest-Gammastrahlenmessgerat
an den 50 mm x 50 mm x 5 mm grofien Proben. Die nicht gegldtteten Werte zeigen
die aufsummierten und skalierten 32bit-Floatwerte (Grauwerte) der tomographierten
2mm x 2 mm X 5 mm Proben. Zu beachten ist der Versatz im Ubergangsbereich zwi-
schen den beiden Hohenstufen und ein Leimklumpen bei der MDF 300 Barium Probe.

Durch die Bildung der Mittelwerte der Grauwerte und der Raytest-Messwerte
tiber eine gesamte Probe in Z-Richtung und dem anschliefSenden Teilen des Mit-
telwertes der Raytest-Messwerte durch den Mittelwert der Grauwerte wurde ein
Skalierungsfaktor ermittelt, der fiir die Proben MDF 300 Barium bis MDF 1000
Barium zur Anwendung kommen konnte. Als Skalierungsfaktor wurde ein Wert
von 2,24 berechnet, durch den alle aufsummierten Grauwerte geteilt wurden, um
ein Dichtedquivalent zu erhalten. Diese Methode stellt lediglich eine Ndherung an
die tatsdachliche Dichte der Probe dar und soll zeigen, dass ein (nicht kalibriertes)
Dichteprofil erstellt werden kann. Der Fehler kann bei dieser Methode mit ca. 10 %
angegeben werden.

Die Graphen der beiden Dichteverldufe aus den Tomographiedaten und den
konventionell ermittelten Messungen wurden dann in Abbildung 6.64 gegenein-
ander aufgetragen. Gut zu erkennen sind die sehr dhnlich verlaufenden Dichte-
profile fiir MDF 300 und MDF 500 von der Deckschicht (Position 0 mm) bis {iber
die Mittelschicht (Position 2,5 mm) hinaus. Grofiere Abweichungen sind dort erst
bei den Proben MDF 800 und MDF 1000 zu erkennen. Hierbei ist jedoch zu be-
riicksichtigen, dass bei der Dichteprofilmessung mit dem Raytest-Gerit die Durch-
strahlungsstrecke 50 mm betrdgt, wahrend die Tomographie-Proben eine Kanten-
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lange von 2 mm hatten und beide Proben durch leichte Ungenauigkeiten bei der
Mattenstreuung lokal unterschiedlich sein kénnen.

Lokale Konzentrationen des Bariums in Form eines Leimklumpens, wie in Ab-
bildung 6.64 bei der Probe MDF 300 im Bereich von 2,8 mm zu erkennen, fithren
zu starken Abweichungen der Dichtewerte. Beim Scannen grofSerer Proben fallen
diese Abweichungen aufgrund der Mittelung der Messwerte weniger ins Gewicht,
sie wirken sich jedoch bei sehr kleinen Proben tiberproportional aus.

Zusétzlich ist bei der Position 2,1 mm bis 2,9 mm eine Verschiebung der Kurve
zu beobachten. Bei diesem Bereich handelt es sich um den Uberlappungsbereich
der beiden gemessenen Hohenstufen einer Probe. Die Ursache dieser Verschie-
bung findet sich in einer leicht variierenden Energie der Synchrotronstrahlung
aufgrund der Bauweise des Strahlenganges am Messplatz BW2. Die Abweichung
erscheint mit 7 % relativ klein und wurde daher nicht korrigiert, da so der Uber-
gangsbereich der beiden Datensitze besser erkennbar ist.

Anhand der Abbildung 6.64 wird deutlich, dass die Messung eines Dichteprofils
auch fiir sehr kleine Proben moglich ist und lokale Dichteunterschiede sehr schnell
erkannt werden konnen. Die Korrelation der Werte mit einer Referenzmessung
zur Kalibrierung der Grauwerte ware wiinschenswert gewesen, konnte jedoch im
Rahmen der Mikrotomographieuntersuchungen nicht durchgefiihrt werden. Eine
zusétzliche Messung der Proben mit dem Raytest-Gerdt war aufgrund der sehr
kleinen Probengrofie nicht moglich.
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6.4.2 Querzugfestigkeit

Die Zugfestigkeit senkrecht zur Plattenebene, {iblicherweise als Querzugfestig-
keit bezeichnet, soll Aufschluss iiber die Verklebungsgiite der Platte geben. Auch
wenn die Aussagekraft aufgrund verschiedener Einfliisse wihrend der Priifung
nur eine eingeschriankte Bedeutung erhilt, kann jedoch eine Verbindung zur Mi-
krostruktur der Faserplatte hergestellt werden.

6.4.2.1 Ergebnisse

Die Ergebnisse der Querzugtests fiir die Proben MDF 300 bis MDF 1000 sind in Ab-
bildung 6.65 dargestellt. Die Messwerte zeigten einen deutlichen Zusammenhang
zwischen der Rohdichte der Proben und der Querzugfestigkeit. Auf die Darstel-
lung einer Regression durch die Messwerte wurde verzichtet.
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Abb. 6.65: Querzugfestigkeit der MDF 300 bis MDF 1000 Proben.

6.4.2.2 Versagensmuster

Betrachtet man nun die mechanischen Festigkeiten der MDF 300 bis MDF 1000
Platten, die unter den gleichen Herstellungsbedingungen produziert wurden und
ein weitgehend identisches Rohdichteprofil aufweisen, so wird die Versagensebe-
ne wahrend der Querzugpriifung tendenziell in der Region liegen, in der die Zahl
der Faser-Faser-Bindungen am niedrigsten ist. Diese Region muss nicht zwangs-
laufig auch der Bereich mit der niedrigsten Rohdichte sein, jedoch wird hier sehr
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wahrscheinlich die geringste Zahl an Faser-Faser-Bindungen unter Beteiligung ei-
nes Klebharzes zu finden sein, um die angelegte Kraft aufzunehmen. Eine Verfil-
zung, wie es bei Papier oder Faserplatten nach dem Nassverfahren zu beobachten
ist, die eine zusatzliche mechanische Verschlingung der Fasern verursacht, war
bei den untersuchten Proben nicht festzustellen.

Bei der Betrachtung der Versagensbereiche der MDF 300 bis MDF 1000 wurde
in fast allen Fallen ein Versagen in der Region mit der niedrigsten Rohdichte be-
obachtet, was aufgrund der sehr homogenen Verteilung der Holzfasern in jeder
Ebene in der Platte nachvollziehbar erscheint. Anders verhilt es sich bei den VS
und Kenaf 90° Proben sowie den MDF-S und MDF-H Proben, die ein Versagen in
unterschiedlichen Ebenen aufwiesen. Ein Vergleich mit dem Rohdichteprofil der
Proben lieferte keinen eindeutigen Aufschluss dariiber, dass ein Versagen in der
Ebene mit der geringsten Rohdichte zu verzeichnen war. Aufier Zweifel steht je-
doch, dass in der Versagensebene die Anzahl der Faser-Faser-Bindungen relativ
niedrig war und daher das erste Versagen der Probe in dieser Ebene auftrat.

Die Abbildung 6.66 zeigt typische beobachtete Versagensmuster, die bei den
MDE-Proben aller Dichtestufen beobachtet wurden. Fiir die Industrie MDF wur-
den identische Versagensmerkmale erkannt, so dass auf eine separate Betrachtung
an dieser Stelle verzichtet wird. Anhand der Beobachtungen konnte eine Eintei-
lung in verschiedene Versagensmuster gemacht werden, die weitgehend den Un-
tersuchungen von Butterfield et al. (1992) entsprechen:

* Zellwandversagen Typ 1

Der Typ 1 stellt einen eher flach ausgepréagten Versagensbereich auf der Fa-
seroberflache im Bereich der Mittellamelle (ML) und der S1 dar, auf dem
ausgefranste Bereiche der obersten Zellwandschicht zu erkennen sind. But-
terfield et al. (1992) erwédhnen diesen Versagenstyp nicht, er stellt jedoch mit
sehr hoher Wahrscheinlichkeit das Gegenstiick zum Zellwandversagenstyp
3 dar, der ausfiihrlich beschrieben wird. Die in Abbildung 6.66 (a) zu erken-
nende Faseroberfliche erscheint moglicherweise mit wenig Klebharz oder
ungleichmaflig benetzt zu sein, was die nahezu vollstandige Ablosung der
Fasern aus dem Verbund erklart.

» Zellwandversagen Typ 2

Dieser Typ wird von Butterfield et al. (1992) als intrawall failure am Rand
der Klebverbindung bezeichnet. Hierbei sind in Abbildung 6.66 (b) deutlich
tiefere Schadigungen und Ablésungen der Mittellamelle und der S1 zu be-
obachten als in Abbildung 6.66 (a). Die Fibrillenstruktur der freigelegten in-
neren Sekundarwand 2 (52) wird erkennbar und liefert Hinweise auf die
Abldsung zwischen S1 und S2 anhand des erkennbaren flacheren Fibrillen-
winkels der S2 von ca. 10° bis 20° zur Faserldngsachse (Pfeil). Die Fasern
selbst scheinen flachiger beleimt zu sein als die Fasern des Typs 1.
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(d) Zellwan:

Py =

(e) Versagen Einzelfaser (f) Versagen Faserbiindel

Abb. 6.66: REM-Aufnahmen typischer Versagensbereiche von Querzugproben der MDF-
Proben mit (a) Zellwandversagen Typ 1 (1.100x) mit oberflichlichem Versagen (ML bis
S1), (b) Zellwandversagen Typ 2 (1.000x) mit Abriss mehrerer Schichten (ML bis S2), (c)
Zellwandversagen Typ 3 (500 x) mit Abdruck und Resten der ML im Klebharz (d) Detail

(1.200x), (e) Versagen der gesamten Faserwand (600x) und (f) Versagen eines Faserbiin-
dels (600 x).
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* Zellwandversagen Typ 3

Dieser Typ wird von Butterfield et al. (1992) ebenfalls als intrawall failure
bezeichnet. Es handelt sich um eine Versagensstelle an einer Klebeverbin-
dung mit Anhaftungen einer abgetrennten Faser. Deutlich erkennbar sind in
Abbildung 6.66 (c) und (d) die ehemaligen Klebeverbindungen und die Res-
te der zurtickgebliebenen Mittellamelle mit Resten der S1 der abgetrennten
Faser. Das Klebharz selbst weist keine Versagensbereiche auf, was die Festig-
keit der Verklebung unterstreicht und die Festigkeit der inneren Struktur der
Zellwand in den Fokus riickt. Der Typ 3 wurde von allen Versagensmustern
am h&ufigsten beobachtet.

» Versagen der gesamten Zellwand bei Einzelfasern und Faserbiindeln

Im Gegensatz zu Butterfield et al. (1992) wurden im Bereich des Querzug-
versagens auch Einzelfasern und Faserbiindel beobachtet, deren Zellwan-
de durchgingig versagten (Abbildung 6.66 (e) und (f)). Dieses bereits von
Coté und Hanna (1983) als transwall failure bezeichnete Versagensmuster
bei Vollholz scheint daher neben dem Versagen der Zellwandschichten eine
nicht unbedeutende Rolle zu spielen. Die Beobachtung dieses Typs wurde
jedoch deutlich seltener als das Versagen innerhalb der Zellwandschichten
beobachtet. Aufgrund der Schirfe der Bruchflichen und dem Fehlen von
Klebharz auf den Bruchflachen kann davon ausgegangen werden, dass diese
Schidden durch die Querzugbelastung entstanden sind. In Abbildung 6.66 (e)
ist eine Kombination aus transwall failure und intrawall failure an den drei
mit Pfeilen markierten Fasern zu beobachten, was auf einen zunehmenden
Schadigungsverlauf hinweist. Die freigelegte S2 ist anhand des erkennbaren
Fibrillenwinkels von 10° bis 20° zur Faserldngsachse zu identifizieren. Des
Weiteren wurden selten Abrisse von Faserbiindeln beobachtet, da diese zu-
meist intakt blieben und Riickstdnde abgetrennter Einzelfasern aufwiesen.
Die von Coté und Hanna (1983) gemachten Untersuchungen an diinnwan-
digen Zellen treffen zumeist auch auf die in den Faserplatten festgestellten
Versagensmuster zu, da es sich hier sowohl um diinnwandige Friihholzfa-
serbiindel als auch um diinnwandige Finzelfasern handelt.

Deutlich wird bei der Betrachtung der MDF 300 bis MDF 1000 sowie der Indus-
trie MDF Querzugproben, dass die Klebharzverbindung selbst nicht die Schwach-
stelle der Faser-Faser-Bindung darstellt, sondern ein Versagen meist innerhalb der
Zellwand als hdufigste Versagensart auftritt. Ein eindeutiges Versagen der Kleb-
harzverbindung selbst wurde nicht beobachtet.

Die sehr gute Affinitdt des UF-Harzes mit der Oberfldche der Holzfasern zeigt
die Eignung des Klebharzes zur Herstellung von Faserplatten. Unberticksichtigt
bleibt jedoch das Eindringvermogen des Klebharzes in die Zellwand und die dor-
tige Aushdrtung, was moglicherweise die Tendenz zum Versagen im Bereich des

189



6 Ergebnisse und Diskussion

Ubergangs zwischen S1 und S2 erklart bzw. auf einen verstirkenden Effekt hin-
deutet. Anzunehmen ist als Ursache jedoch auch der unterschiedliche Ligninge-
halt zwischen S1 und S2, der nach Donaldson (1995) zu einem mechanischen Ver-
sagen aufgrund der Konzentrationsunterschiede fithren kann und somit einen ge-
nerellen Schwachpunkt in der Faserwand darstellt, der nur mit Hilfe ausgewahlter
Fasertypen bzw. Aufschlussverfahren beeinflussbar ist. Betrachtet man hierzu die
Ergebnisse von Johnsen et al. (1995) fiir die Oberflichenstruktur von TMP-Fasern,
so deutet vieles auf die Versagensebene zwischen S1 und S2 hin.

Bei den Proben mit Nicht-Holz-Naturfaseranteil ergibt sich ein differenziertes
Bild. Abbildung 6.67 zeigt typische Versagensbereiche der Plattenproben MDE-S,
MDEF-H, VS und Kenaf 90°. Deutlich erkennbar sind die wenigen Kontaktflachen,
an denen sich infolge der Querzugbelastung die Fasern bzw. Faserbiindel abgelost
haben und Reste der Zellwdnde sowie Klebharzreste zuriickgeblieben sind. Bei
den MDF-S und MDEF-H Proben sind die Unterschiede an den Kontaktflaichen zwi-
schen den Hanf- und Sisalfaserbiindeln und den Holzfasern deutlich zu erkennen.
Als Ursache kann hier sowohl eine schlechte Beleimung der grofien Faserbiindel
oder auch eine reduzierte Oberflachenhaftung des Klebharzes an den Faserbiin-
deln angenommen werden. Die entsprechend niedriger ausgefallenen Querzug-
festigkeitswerte lassen sich zur Verdeutlichung der Problematik heranziehen, um
die Unterschiede zu den Festigkeiten der MDF 300 bis MDF 1000 sowie der Indus-
trie MDF zu erkldren.
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(c) VS (100 % Sisal) (d) Kenaf 90°

Abb. 6.67: REM-Aufnahmen (110x) typischer Versagensbereiche von Querzugproben
mit (a) MDE-S, (b) MDEF-H, (c) VS (100 % Sisal) und (d) Kenaf 90°. Reste ehemals anhaften-

der Fasern sind mit kleinen Pfeilen gekennzeichnet.
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6.4.3 Biegung

Die Biegefestigkeit der hergestellten Probenplatten gibt Aufschluss tiber die Fes-
tigkeit des Faserverbundes bei Belastungen senkrecht zur Plattenebene. Es wur-
de der nach der Norm ISO 16978 (2003) vorgesehene Dreipunkt-Biegeversuch
ausgewdhlt, der jedoch das Auftreten von Schubspannungen (Querkréften) bein-
haltet, die die exakte Bestimmung des E-Moduls beeinflussen. Es waren daher
Abweichungen des aus den Messwerten berechneten E-Moduls aufgrund der Ei-
genschaften des Dreipunktbiegeversuchs zu erwarten, denen im Rahmen dieser
Arbeit nur eine geringe Bedeutung zugewiesen wurde, da die mechanischen Un-
tersuchungen lediglich die Vergleichbarkeit der Proben untereinander erleichtern
sollten.

6.4.3.1 Ergebnisse

Die Ergebnisse der Biegefestigkeitspriifungen fiir die Plattenproben MDF 300 bis
MDF 1000 sind in Abbildung 6.68 dargestellt. Die Messwerte zeigten keine Auf-
falligkeiten und bestdtigen den linearen Zusammenhang zwischen der Rohdichte
der Proben und der Biegefestigkeit. Auf die Darstellung einer Regression durch
die Messwerte wurde verzichtet.

Der aus dem linearen Bereich des aufgezeichneten Spannungs-Dehnungs-Dia-
gramms berechnete E-Modul ist in Abbildung 6.69 dargestellt. Die Messwerte
zeigten ebenfalls keine Auffilligkeiten und der lineare Zusammenhang zwischen
der Rohdichte der Proben und dem E-Modul ist erkennbar.
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Abb. 6.68: Biegefestigkeit der MDF 300 bis MDF 1000 Proben.
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Abb. 6.69: Biege-E-Modul der MDF 300 bis MDF 1000 Proben.

6.4.3.2 Versagensmuster

Das Versagen der Plattenproben bei Biegebelastung zeigt eine Kombination zwei-
er Versagensmuster, die aufgrund der einwirkenden Zug- und Druckkréfte in Plat-
tenebene beobachtet wurden. In Abbildung 6.70 sind repridsentative Versagensbe-
reiche der MDF-Proben dargestellt. Pfeile kennzeichnen jeweils Versagensbereiche
der gesamten Zellwand, der so genannten transwall failure nach C6té und Hanna
(1983) und Butterfield et al. (1992), sowie Ablosungen der Fasern an Klebestellen
analog der Beobachtungen an den Querzugfldchen in Abschnitt 6.4.2.

Je nach Rohdichte der MDF 300 bis MDF 1000 ist eine Zunahme des Versagens
der gesamten Zellwand von Abbildung 6.70 (a) bis Abbildung 6.70 (d) festzustel-
len. In Abbildung 6.70 (d) ist mittig ein Faserbiindel zu erkennen, welches trans-
wall-Versagen aufweist.

Die Detailaufnahme einer Versagensstelle von mehreren Friihholzfasern in Ab-
bildung 6.70 (e) zeigt klar erkennbar den Bruch, der durch die gesamte Zellwand
geht (oberer Pfeil). Der untere Pfeil weist auf eine erkennbare Klebefuge hin, die
beweist, dass die beiden vorderen Fasern miteinander verklebt wurden und die
Verklebung eine hohere Festigkeit aufweist als die Zellwand. Eine Klebharzvertei-
lung im Lumen der vorderen Faser sowie links erkennbar auf der Oberfldche der
Fasern weisen auf eine starke Beleimung in diesem Bereich der Fasern hin. Deut-
licher wird die Beleimung der Fasern in Abbildung 6.70 (f). Hier ist jedoch ein
Versagen der Zellwand in Verbindung mit dem Versagen der Klebeverbindung
zu erkennen (oberer Pfeil). Die entstandene glatte Oberflache im Bereich der ehe-
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|

5

(e) Detail Zugversagen

Abb. 6.70: REM-Aufnahmen typischer Versagensbereiche der getesteten Biegeproben von
(a) MDF 300 (110x), (b) MDE 500 (199x), (c) MDF 800 (112x), (d) MDF 1000 (110x), (e) De-
tail Zugversagen der Zellwand (1.520) in der Mittellamelle (Pfeil oben) sowie zwischen
zwei verklebten Fasern (Pfeil unten) und (f) Detail Zugversagen einer Verklebung zwi-
schen zwei Fasern (600 x), Klebefldche (Pfeil links) und Zellwandversagen (Pfeil rechts).
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Abb. 6.71: REM-Aufnahme eines typischen Versagensbereiches (120x) bei der Biegeprii-
fung der Industrie MDF. Die Pfeile kennzeichnen Bereiche des Versagens der Zellwidnde
sowie Abldsungen von Fasern. Insgesamt sind analoge Strukturen zur MDF 800 zu erken-
nen.

maligen Verbindung der beiden Fasern weist keine erkennbaren Riickstdnde der
benachbarten Faserwand auf. Die Zellwand selbst ist weitgehend auf der gleichen
Hohe abgerissen.

Die in Abbildung 6.71 dargestellte Biegeprobe der Industrie MDF zeigt deutli-
che Ubereinstimmungen mit dem Versagensmuster der Labor-MDF und hier ins-
besondere der MDF 800.

Die Versagensmuster der MDF mit Nicht-Holz-Naturfaserbeimischung sowie
der VS (100 % Sisal) und der Kenaf-Faserplatte zeigen insgesamt ein abweichen-
des Verhalten im Vergleich zu den MDF-Proben. Bei der in Abbildung 6.72 (a)
dargestellten MDEFE-S Probe sind sehr deutlich die Versagensbereiche um das Sisal-
Faserbiindel herum zu erkennen. Die grofien Faserbiindel selbst scheinen kaum
beeintrachtigt zu sein, obwohl eine Beleimung feststellbar ist (Pfeile). Um diese Fa-
serbiindel herum ist ein Versagen der Holzfasern zu beobachten. Nach dem Errei-
chen der maximalen Biegespannung war in der Regel ein Versagen der Probe ana-
log zu den MDF-Proben zu beobachten, die Probe wurde jedoch weiterhin durch
die langeren Nicht-Holz-Naturfasern zusammengehalten, die nicht zerstort, son-
dern herausgezogen wurden. Ein dhnliche Beobachtung wurde fiir die in Abbil-
dung 6.72 (b) gezeigte MDF-H Probe gemacht. Pfeile kennzeichnen hier Bereiche
fiir das Versagen der Holzfasern und das Ende eines Hanf-Faserbiindels, welches
nicht durch die Priifung selbst abgetrennt wurde, sondern nachtrédglich deformiert
zu sein scheint bzw. herausgezogen wurde.

Der in Abbildung 6.72 (c) gezeigte Versagensbereich der VS-Probe (100 % Sisal)
wies einen deutlichen Unterschied zu den anderen Biegeproben auf. Es kam bei
der Biegepriifung der Proben nicht zu einem Versagen der Proben auf der Druck-
bzw. Zugseite sondern nach Uberschreitung der maximalen Biegespannung zu ei-
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ner Delamination im Bereich der Zwischenschicht und der Mittelschicht. Ein Ver-
sagen einzelner Sisalfaserbiindel auf Zug konnte nicht beobachtet werden. In Ab-
bildung 6.72 (c) sind deutlich erkennbare Ablésungen anhaftender Faserbiindel zu
erkennen (Pfeile), ebenso wie die Deformation der Faserbtindel, die wahrend des
Heifspressens entstanden ist. Die VS-Proben (100 % Sisal) wiesen daher eine hohe
Scherfestigkeit auf und es kam zu keinem totalen Versagen, da die Probe noch im-
mer von vielen Faserbiindeln zusammengehalten wurde und sich von Hand nur
mit Kraft trennen lief}, was zu einer Ablosung und nicht zu einem Zugversagen
der Faserbtindel fiihrte.

Das in Abbildung 6.72 (d) dargestellte Versagensmuster der Kenaf 90° Proben
war reprdsentativ fiir den Grofsteil der getesteten Proben. Vereinzelt wurden De-
laminierungen zwischen den orientierten Schichten festgestellt, das Versagen in
Form von Zugversagen der Faserbiindel bildete jedoch die Mehrheit der beobach-
teten Versagensformen. Deutlich erkennbar sind die relativ glatten Bruchkanten
(Pfeile) der Faserbiindel, die auf einen sproden Bruch hinweisen. Sieht man die
im Vergleich hierzu erzielten mechanischen Festigkeiten, so wird deutlich, dass
die Faserbiindel eine sehr hohe elastische und plastische Verformung erfahren,
bevor ein Versagen auftrat. Die gute Verklebung der Fasern untereinander wird
durch das Versagen der gesamten Zellwand deutlich. Die Kenaf-Faserplatten zei-
gen so die von den anderen Probenplatten nicht erreichten Festigkeiten und be-
weisen, dass Werkstoffe aus Nicht-Holz-Naturfasern geniigend Potential besitzen,
um daraus hochbelastbare Werkstoffe herstellen zu konnen.
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6 Ergebnisse und Diskussion

(c) V'S (100 % Sisal) (d) Kenaf 90°

Abb. 6.72: REM-Aufnahmen typischer Versagensbereiche der getesteten Biegeproben von
(a) MDF-S (110 ) mit einem gut beleimten und einem anscheinend kaum beleimten Sisal-
faserbtindel (Pfeile), (b) MDF-H (130 x ) mit einem Hanffaserbiindel (Pfeil rechts) und Ver-
sagensbereichen zwischen den Holzfasern (Pfeil links), (c) VS (100 % Sisal) (40x) aus dem
Bereich der Delaminierung der Probe mit deutlichen Resten anhaftender Fasern sowie in
Langsrichtung belasteten Faserbiindeln (Pfeile) und (d) Kenaf 90° (120 x) aus dem Bereich
der Zugseite der Probe mit Versagen der Faserbiindel (Pfeile).
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6.4.4 Quellung

Die Quellungspriifung gehort bei der Beurteilung der Plattenqualitdt zu den Stan-
dardpriifverfahren fiir Holzwerkstoffe und wurde als Ergédnzung fiir alle Proben
durchgefiihrt. Die Versagensmuster der Quellungsproben wurden nicht betrach-
tet, da der Vorgang der Sorption sowie Quellungs- und Schwindungsvorgange
nicht im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurden. Die prozentuale Zunahme der
Plattendicke senkrecht zur Plattenebene infolge von Quellung erganzt jedoch die
Beobachtungen, die fiir das Verhalten bei Querzugbelastung gemacht wurden. Die
Dickenzunahme durch das Quellen der Fasern bzw. insbesondere der Faserbiindel
wirkt als zusétzliche Belastung auf die Klebeverbindungen und zeigt sowohl die
Verklebungsgtite als auch die aus dem HeifSpressvorgang gespeicherte elastische
Verformung (Thomen et al., 2006), die durch die Schwichung der Klebeverbin-
dung infolge der Hydrolysierung wieder freigesetzt wird.

6.4.4.1 Ergebnisse

Die Ergebnisse der Quellungsuntersuchungen nach 24-stiindiger Wasserlagerung
in 20 °C kaltem Wasser sind in Abbildung 6.73 dargestellt. Ein linearer Zusammen-
hang zwischen der Rohdichte und der prozentualen Quellung kann auch bei der
grofleren Streuung der Werte vermutet werden.
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Abb. 6.73: Quellung der MDF 300 bis MDF 1000 Proben.

Deutlich erkennbar ist die Abnahme der prozentualen Quellung mit zunehmen-
der Rohdichte. Dieser Effekt macht deutlich, dass der plastische Anteil der Verfor-
mung wihrend der Heifpressvorganges mit steigender Rohdichte zunimmt, was
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die in Kapitel 6.1.2 gezeigten elektronenmikroskopischen Aufnahmen der kolla-
bierten Friihholz- und Spétholzfaserbiindel eindeutig zeigen. Eine weitgehende
Wiederherstellung der urspriinglichen Faserform scheint also nur fiir gering ver-
dichtete Platten (MDF 300) moglich zu sein, was sich in einer Dickenzunahme
von fast 21 % zeigt. Die Zunahme der Dicke der MDF 1000 Platte mit ca. 14 % liegt
signifikant unter diesen Werten.
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6 Ergebnisse und Diskussion

6.5 Stromungsimulationen an Faserstrukturen

Die Ergebnisse der Stromungssimulationen an den Tomographiedaten werden im
Folgenden getrennt fiir die Berechung der Permeabilitidt und der Warmeleitfahig-
keit dargestellt. Der hier vorgestellte Vergleich der simulierten Werte mit den Da-
ten aus den Versuchen soll als Ansatz fiir weiterfithrende Arbeiten dienen, da ver-
gleichbare Untersuchungen bislang noch nicht an Tomographiedaten von Holzfa-
serplatten durchgefiihrt wurden.

6.5.1 Permeabilitat

Abbildung 6.74 zeigt die Gegentiberstellung der simulierten Werte mit den gemes-
senen und durch Regression angepassten Werten fiir die Permeabilitét in Plattene-
bene. Die dargestellten Punkte wurden fiir die 512 Voxel x 512 Voxel x 256 Voxel
Subvolumina ,,DS” und ,,ZS1” der Proben MDF 300, MDF 500 und MDF 800 be-
rechnet. Die berechnete Durchléssigkeit fiir die MDF 1000 Probe war Null, da es
keinen durchgidngigen Pfad mehr im interzelluldaren Hohlraumsystem gab. Die-
ses Ergebnis ist nicht verwunderlich, da die Probendichte, wie sie sich durch Aus-
zdhlen der Voxel ergibt, sehr nah an der Dichte der reinen Zellwand liegt. Eine
Durchstromung der Probe unter diesen Bedingungen ist aufgrund der nicht mehr
vorhandenen Hohlrdume nicht moglich. Die Werte fiir die Probe MDF 1000 sind
daher nicht in Abbildung 6.74 aufgefiihrt.

T T T T T T T T T T T T T

®  X-Richtung ]
B0 [ ® Y-Richtung | |

1E-11 <

1812 L 2 -

ssase 2,
Permeabilitat (m")

113 | 4

1E-14 L -

1E-15 . 1 . 1 L 1 A 1 A 1 . 1 L 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Rohdichte (kg/ms)

Abb. 6.74: Simulierte Permeabilitit in X- und Y-Richtung (Plattenebene) und Regressi-
onskurve gemifd Gleichung 5.2 fiir experimentell bestimmte Werte (gestrichelte Linie =
Extrapolation).
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Die Regressionskurve der experimentell ermittelten Werte ist nur fiir den Dich-
tebereich von 280 kg/m? bis 870 kg/m? dargestellt, da nur fiir diesen Bereich ge-
sicherte Messungen vorliegen. Bis zu einer Dichte von 1.200 kg/m3 wurden die
Werte entsprechend der Regressionsgleichung extrapoliert (gestrichelter Bereich).

Fiir die Ergebnisse aus der Simulation ist die Permeabilitdt in X- und Y-Richtung
dargestellt. Es ist erkennbar, dass fiir beide Richtungen keine deutlichen Unter-
schiede zu sehen sind. Dieses erscheint verstindlich, da die Fasern keine bevor-
zugte Ausrichtung erfahren haben, die die Permeabilitit beeinflusst hétte.

Vergleicht man fiir die MDF 800 Probe mit einer Dichte von ca. 1.100 kg/ m?3 die
experimentellen Werte mit den Simulationswerten, so ist eine gute Ubereinstim-
mung festzustellen. Im Gegensatz hierzu ist eine leichte Uberschitzung der simu-
lierten Permeabilitdtswerte fiir Proben mit niedrigerer Dichte zu verzeichnen. Als
mogliche Griinde hierfiir kommen Inhomogenitidten im untersuchten Probenma-
terial, vereinfachte Modellannahmen sowie eventuelle Messfehler bei der experi-
mentellen Bestimmung der Referenzwerte in Frage.

Die Simulation von Strémungsvorgidngen in komplexen Strukturen ist ein re-
lativ junges Forschungsfeld und es wurde insbesondere fiir die Simulation der
Permeabilitdt von Holzfasermatten mit der hier beschriebenen Arbeit Neuland
betreten. Die hier vorgestellten Ergebnisse sind vor diesem Hintergrund als viel-
versprechend einzustufen, auch wenn noch Verbesserungen an der Methodik not-
wenig sind.

6.5.2 Waiarmeleitfdhigkeit

Abbildung 6.75 zeigt die Gegeniiberstellung der Werte fiir die simulierte Warme-
leitfahigkeit in X-, Y- und Z-Richtung mit den gemessenen und durch Regression
angepassten Werten. Die dargestellten Punkte wurden fiir die 512 Voxel x 512 Vo-
xel x 256 Voxel Subvolumina , DS” und ,,ZS1” der Proben MDEF 300, MDF 500,
MDF 800 und MDF 1000 berechnet. Die durchgezogene Linie der Regressionskur-
ve zeigt den Rohdichtebereich, in dem die experimentellen Werte ermittelt wur-
den. Eine Extrapolation bis zu einer Rohdichte von 1.360 kg/m? auf Basis der
Regressionsgleichung ist gestrichelt dargestellt.

Fiir die berechnetet Warmeleitfdhigkeit in X- und Y-Richtung sind analog zur Be-
rechnung der Permeabilitit keine deutlichen Unterscheide erkennbar. Auffallend
ist, dass die Warmeleitfahigkeit in Z-Richtung unterhalb der Warmeleitfahigkeit
in Plattenebene liegt. Als Griinde hierfiir kommen sowohl strukturelle Unterschie-
de parallel und senkrecht zur Plattenebene, die durch das Herstellungsverfahren
der Faserplatte bedingt sind, als auch die unterschiedliche Warmeleitfahigkeit des
Zellwandmaterials 1angs und quer zur Faserrichtung in Frage.
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Abb. 6.75: Simulierte Warmeleitfahigkeit in X-, Y- und Z-Richtung und Regressionskurve

gemaf Gleichung 5.4 fiir experimentell bestimmte Werte (gestrichelte Linie = Extrapolati-
on).

Positiv hervorzuheben ist jedoch, dass die simulierte Warmeleitfdhigkeit in Z-
Richtung relativ gut mit der gemessenen Warmeleitfahigkeit aus den Versuchen
tibereinstimmt. Trotzdem konnen mogliche Griinde fiir Abweichungen, wie be-
reits fiir die Permeabilitdt erlautert, Inhomogenitdten im untersuchten Probenma-
terial, vereinfachte Modellannahmen oder auch Messfehler bei der experimentel-
len Bestimmung der Referenzwerte sein.

Die Ergebnisse der Simulationen bestdtigen allerdings, dass die experimentell

ermittelte Gleichung 5.4 auch im extrapolierten Bereich sehr realitdtsnahe Warme-
leitfahigkeitswerte ergibt.
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7 Schlussfolgerungen

Die aus der Arbeit zu ziehenden Schlussfolgerungen lassen sich in wissenschaft-
liche und technologische Implikationen unterteilen, da sowohl akademische als
auch anwendungstechnische Gesichtspunkte berticksichtigt werden konnen.

7.1 Wissenschaftliche Implikationen

Methodenvergleich

Die in dieser Arbeit vorgestellten Moglichkeiten der Strukturuntersuchung von
Naturfaserwerkstoffen auf mikroskopischer Ebene zeigen, dass sehr genau unter-
schieden werden muss, welche Methode fiir welche Fragestellung geeignet ist.

Die Kriterien fiir einen Vergleich der eingesetzten Methoden lassen sich anhand
der folgenden Punkte festmachen:

* der Auflosung der eingesetzten Systeme

¢ der Entstehung von Artefakten und Abbildungsfehlern und deren Bertick-
sichtigung

¢ dem Untersuchungsaufwand (Probenpraparation, Untersuchungsdauer, Da-
tenauswertung)

Von besonderem Bedeutung ist die Auflosung der eingesetzten Systeme. Die
Betrachtung des Zellwandaufbaus in zweidimensionalen Ultradiinnschnitten ist
im TEM mit einer Auflésung <1 nm moglich. Im REM und ESEM koénnen topo-
graphische Strukturen bis 1 nm untersucht werden. Die hier vorgestellte Mikro-
tomographieapparatur der GKSS schafft Auflosungen bis ca. 2 nm. Die fiir die
pCT-Versuche in dieser Arbeit gewédhlten Parameter stellen einen Kompromiss
zwischen zu untersuchender Probengrofie und der resultierenden Auflosung dar.
Eine Verringerung der Probengrofie fiir die Erzielung hoherer Auflosungen oder
eine Vergroflerung der Proben mit dem Ziel der Untersuchung eines grofieren
Bereiches erschien aufgrund der Faserldnge der eingesetzten Fasern nicht sinn-
voll. Die Auswertung der grofien und kleinen Subvolumina aus verschiedenen
Bereichen der Probe zeigte bereits, dass bei diesen Groflen nur geringe Unter-
schiede bestehen. Unter optimalen Verhéltnissen lédsst sich derzeit eine Auflosung

203



7 Schlussfolgerungen

von 1 pm bei Synchrotronbasierten pCT-Verfahren erreichen. Konventionelle pCT-
Gerite mit so genannten Mikrofokusrohren verfiigen hingegen {iber eine weitaus
geringere Auflosung, die im Bereich von ca. 10 pm liegt.

Wichtig in diesem Zusammenhang sind weiterhin die zu erwartenden Abbil-
dungsfehler und Artefakte, die bereits bei der Probenpraparation entstanden sein
konnen. Jede Manipulation der Probe durch Einbettung, Zuschnitt, Bedampfen
und Bestrahlung fiihrt zu Verdnderungen im Gefiige. Die Einbettung kann mit ei-
ner Dimensionsdnderung des einzubettenden Materials einhergehen, ebenso wie
Vakuum-Einbettungsverfahren zu Schadigungen der Struktur fithren kénnen, wie
es besonders bei den TEM-Einbettungen fiir die Hanffaserbiindel zu beobachten
war. Zu beachten ist bei der mechanischen Bearbeitung der Proben die Entstehung
von Schnittartefakten auf der Oberfldache. Die Betrachtung dieser Oberflache kann
zu Fehlinterpretationen fiihren, da diese nicht Aufschluss dartiber gibt, ob die tat-
sdchliche Struktur der Probe zu erkennen ist. Auch ist durch das Anlegen eines
Vakuums in der Probenkammer des REM eine mogliche Schrumpfung der Fasern
gegeben (Short, 1981), die im ESEM im Niedrigvakuum geringer ausfallt (Turku-
lin et al., 2005a,b).

Die Erzielung quantitativer Ergebnisse mit Hilfe der Elektronenmikroskopie
ist aufgrund der aufgenommenen Topographie der Probe immer mit Ungenau-
igkeiten behaftet, wenn es um nicht planare Oberflichen oder Strukturen geht.
Fiir die qualitative Analyse hingegen ist die Elektronenmikroskopie bestens geeig-
net, da die Auflosung und Schérfe weit tiber den Moglichkeiten der Tomographie
liegt und eine einfache Vorgehensweise moglich ist. Eine Vorgehen, wie beispiels-
weise bei Aronsson (2002) mit Hilfe vieler aneinander gefiigter Ultramikrotom-
schnitte eine dreidimensionale Struktur zu erzeugen, erscheint unverhaltnismafSig
und wird durch die Bildung von Schnittartefakten moglicherweise nur beschréankt
brauchbar. Hier kommen die Vorteile der zerstorungsfreien Aufnahme von dreidi-
mensionalen Strukturen mit Hilfe der Mikrotomographie zum Tragen, die durch
die verschiedenen Moglichkeiten der Darstellung das Verstandnis fiir die Struktur-
zusammenhédnge verbessert. Zu beachten ist dabei jedoch auch eine geringfiigige
Verzerrung der Bilder, die durch das Zusammenfiigen der einzelnen Projektionen
zu einem 3D-Volumen entstehen kénnen.

In Hinblick auf die Beeintrachtigung der Probe durch die Praparation zeigt die
Mikrotomographie ihre Starke, da an den gewonnenen Volumendaten virtuelle
Schnitte in beliebiger Richtung durch unzerstorte und unbearbeitete Bereiche der
Probe gefiihrt werden koénnen. Die in diesem Zusammenhang auftretende Frage
der Schiadigung der Proben durch die Synchrotronstrahlung, die iiber mehrere
Stunden auf die Probe einwirkt, kann fiir das im Rahmen dieser Arbeit verwende-
te Material vernachlédssigt werden. Vergleichbare Fragestellungen zur Strahlenbe-
lastung, die von Kolln (2004) fiir Holzfasern bei Rontgenstreuungsexperimenten

204



7 Schlussfolgerungen

im Synchrotron bewertet wurden, zeigten, dass keine signifikante Schadigung der
Proben feststellbar war.

Der Untersuchungsaufwand der vorgestellten REM-, TEM-, ESEM- und pCT-
Methoden zeigt erhebliche Unterschiede bei der Probenpréaparation. Wahrend fiir
die Arbeiten mit dem ESEM unbedampfte Proben verwendet werden konnen,
sind fiir das REM bedampfte Proben notwendig. Die Herstellung der Proben fiir
die nCT-Untersuchungen unterliegt ebenso wie beim ESEM lediglich einer Anpas-
sung der Geometrie an die notwendigen Abmessungen in der Apparatur. Am auf-
wiandigsten sind die Proben fiir das TEM herzustellen, da hier Ultradiinnschnitte
aus in Epoxidharz eingebetteten Proben herzustellen sind.

Die Untersuchungsdauer ist bei den elektronenmikroskopischen Verfahren weit-
gehend identisch, und die Untersuchung kann rationell durchgefiihrt werden. Le-
diglich die nCT-Aufnahmen erfordern einen hohen Zeitaufwand, um eine voll-
standige Probe aufzunehmen. Ahnlich verhilt es sich mit der Datenauswertung,
die bei der Mikrotomographie ausschliefilich rechnergestiitzt moglich ist und ho-
hes Fachwissen erfordert. Die Datenaufnahme und Auswertung der in der Regel
tiber digitale Verfahren gewonnenen Bilder der REM, TEM und ESEM-Untersuch-
ungen gestaltet sich deutlich einfacher, da die Ergebnisse zweidimensionaler Na-
tur sind und meist sofort vorliegen.

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass qualitative Aussagen tiber Strukturde-
tails mit elektronenmikroskopischen Verfahren getroffen werden konnen. Der Ein-
satz tomographischer Verfahren bringt Aufschluss tiber dreidimensionale Struktu-
ren, die qualitativer als auch quantitativer Natur sein konnen. Ein hoherer Unter-
suchungsaufwand sollte daher nicht gescheut werden, um nachvollziehbare und
auswertbare Ergebnisse zu erzielen. Die Qualitdt der Auswertung hdngt jedoch
zum grofiten Teil mit der Auflosung der jeweiligen Methode zusammen. Die Auf-
16sung sollte daher immer deutlich hoher sein, als das kleinste zu beobachtende
Detail. Im Fall dieser Arbeit war die Auflosung der pCT-Aufnahmen von 2,3 pm
sehr nah an der Dicke der Zellwand, die zwischen 3 ym und 10 um lag.

Aufbereitung und Analyse der Tomographiedaten

Die hier vorgestellten Aufnahmen sind an der unteren Grenze der Auflésung der
Tomographieeinrichtung der GKSS entstanden und verdeutlichen das Potential,
das in der Nutzung dieser Methode zur Strukturbetrachtung und -auswertung
liegt. Die gewonnenen Tomographiedaten enthalten bereits viele Strukturinforma-
tionen, die ausgewertet werden konnen. Alles, was jedoch iiber eine rein qualita-
tive Betrachtung hinausgeht, erfordert umfangreiche Bildanalyse-Methoden, um
Strukturen zu segmentieren und analysieren zu konnen.

Die vorgestellten Ergebnisse verdeutlichen, dass dreidimensionale bildanalyti-
sche Methoden auf den Datensédtzen anwendbar waren und brauchbare Ergebnis-
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se lieferten. Eine visuelle Uberpriifung der Ergebnisse an den Bilddaten bestitigte
die korrekte Funktion der Algorithmen, auch wenn bei hohen Rohdichten auf-
grund der Auflosung Einschrankungen in Kauf genommen werden mussten. Im
Vergleich zu den Arbeiten von Groom et al. (1999) und Faessel et al. (2005) konn-
te gezeigt werden, dass die fiir diese Arbeit entwickelten Routinen automatisiert
werden konnten und auch bei hoheren Rohdichten funktionierten. Die Untersu-
chung von MDF-Faserstrukturen erscheint unter diesem Hintergrund besser und
zuverldssiger moglich, als es bisherige Arbeiten zeigen konnten.

Die Visualisierung der Faserstrukturen war dabei nur ein Bestandteil der nCT-
Arbeiten. Aus den Tomographiedaten konnten Informationen iiber die Anzahl der
Fasern und Faserbiindel gewonnen werden und deren Charakteristika ermittelt
werden. Die Faserorientierung, die Faser-Faser-Kontakte, die freien Faseroberfla-
chen und die Aufteilung der Subvolumina in Zellwandmaterial, Lumen und in-
terzellulare Hohlrdume sind entscheidende Parameter, wenn es um die Model-
lierung eines dreidimensionalen Fasernetzwerkes geht. Diese Informationen er-
moglichen nicht nur die Erstellung eines virtuellen Fasernetzwerkes, sondern sie
ermoglichen auch die Simulation von mechanischen und thermischen Eigenschaf-
ten an diesen Daten. Die Optimierung bestehender Produktionsprozesse wird mit
Hilfe dieser Simulationsmoglichkeiten noch weiter vorangetrieben werden kon-
nen, als es mit reinen Laborversuchen moglich ist.

Klebharzmarkierung und -verteilung

Ein Teilaspekt der Arbeiten war die Untersuchung der Klebharzverteilung auf der
Faseroberfliche und der Klebeverbindungen zwischen den Fasern mit Hilfe von
Markersubstanzen. Diese Substanzen waren im Gegensatz zu Fluoreszenzfarbstof-
fen fiir lichtmikroskopische Anwendungen, wie z.B. bei Furuno et al. (1983), Mur-
manis et al. (1986b) und Grigsby et al. (2005) beschrieben, fiir den Einsatz bei Ront-
genstrahlung ausgewdhlt worden, da sie eine hohe Absorption aufwiesen und die
Verarbeitung unbedenklich war.

Die Moglichkeit, mit Hilfe der Riickstreuelektronendetektion im ESEM und der
Mikrotomographie diese Substanzen im Klebharz sichtbar zu machen, zeigt, dass
diese Methoden zur Beurteilung der Klebharzverteilung einsetzbar sind. Die Mi-
krotomographie erscheint zwar aufgrund der derzeitigen Auflésung noch nicht
den Anforderungen zu geniigen, was aber mit einer fortschreitenden Verbesse-
rung der Apparaturen moglich sein sollte, um eine vollstindige dreidimensionale
Auswertung zu bekommen.

Fiir die Betrachtung der Verteilung im REM und im TEM brachten die Marker-
substanzen keine Vorteile. Ein geschulter Beobachter kann im REM Unterschiede
zwischen unbeleimten und beleimten Oberflachen ausmachen, quantitative Aus-
sagen sind z.T. jedoch nicht prazise moglich. Das TEM bietet hier eine bessere
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Beurteilungsmoglichkeit, auch wenn nur sehr kleine Querschnittsbereiche einer
Probe erfasst werden konnen.

Das ESEM ist hingegen sehr gut geeignet fiir die qualitative Beurteilung der
Klebharzverteilung mit Hilfe von Markersubstanzen, da schnell und zuverlassig
unbedampfte Proben bei verschiedenen Auflosungen untersucht werden konnen.
Die Auflosung tibertrifft lichtmikroskopische Systeme und ermoglicht detaillierte
Aufnahmen. Eine quantitative Auswertung der Klebharzverteilung ist vorstellbar,
jedoch muss hierbei auf die Topographie der Probe geachtet werden, die zu Verzer-
rungen in den Aufnahmen fiihrt. Dies ist insbesondere fiir die hier untersuchten
Holzfasern von Bedeutung, da bedingt durch die Fasergeometrie keine durchge-
hend flachigen Strukturen vorliegen.

Der Einsatz anderer hochabsorbierender Markersubstanzen, die sich im Gegen-
satz zum Bariumsulfat und zum Iopromid chemisch an das Klebharz binden, er-
scheint sinnvoll, um die Verteilung und vor allem auch die Eindringung in die
Zellwand verfolgen zu konnen. Fiir die Verarbeitung miissen allerdings erhchte

Sicherheitsvorkehrungen getroffen werden, da diese Substanzen zum Teil gesund-
heitlich bedenklich sind.

7.2 Technologische Implikationen

Nachweis der Beleimung

Fiir die Beurteilung der Qualitdt der Beleimung, sei es industriell durch Blowline-
oder Trockenverfahren, oder im Labormafistab durch Trommelbeleimung, sind
einfache und zuverldssige Methoden notwendig, die eine schnelle Aussage erlau-
ben. Die Betrachtung der mit Iod-Marker beleimten Fasern im ESEM liefert prazi-
se Informationen tiber die Beleimung von Einzelfasern und Faserbiindeln.

Die am Zentrum Holzwirtschaft beleimten Einzelfasern zeigten fiir das einge-
setzte UF-Harz vor dem Verpressen eine flachige bis tropfchenférmige Beleimung
mit einer Bedeckung der Faser von ca. 50 %. Anhand der in Abschnitt 6.3.3.2 ge-
zeigten Aufnahmen ldsst sich ein ZusammenflieSen mehrerer Klebharztropfchen
zu einer grofseren Flache vermuten. Teilweise sind noch einzelne Tropfen auf der
Faseroberfliche zu erkennen. Eine Aussage zur Verteilung des Klebharzes durch
die Bewegung und Reibung der Fasern in der Trommel kann anhand der Auf-
nahmen nicht getroffen werden. Diese Beobachtung steht moglicherweise im Zu-
sammenhang mit der Dicke des Klebharzfilmes auf der Faseroberfliche, der nach
den Untersuchungen im TEM im Bereich zwischen 50 nm bis 200 nm liegt. Es
ist denkbar, dass der Film nicht dick genug ist, um wie bei der Beleimung von
Spanmaterial durch abstreifende Bewegungen weiter verteilt zu werden. Die ho-
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he Benetzung der Einzelfaser mit Klebharz kann bereits als ausreichend erachtet
werden, um eine Bindung mit benachbarten Fasern eingehen zu kénnen.

Anders sieht es hingegen bei den beleimten Faserbiindeln aus, die ein ungiinsti-
geres Langen- zu Oberflachenverhiltnis aufweisen als die Einzelfasern. Die beob-
achtete Beleimung zeigt grofstenteils Leimtropfen auf der Oberfldche, sowie kleine
flachige Bereiche mit Klebharzauftrag. Die Leimtropfen haben die gleiche Grofse
wie auf den Einzelfasern, nur kénnen diese aufgrund der geringen flichenbezo-
genen Menge auf der Faserbiindeloberfldche nicht ineinander flieSen. Die Wahr-
scheinlichkeit, dass diese Bereiche eine Klebeverbindung mit einer benachbarten
Faser eingehen konnen, ist gering. Die Festigkeit einer moglichen Verbindung
ware aufgrund der geringen Beleimung nicht stabil. Zusitzlich sind auf den Fa-
serbiindeln kleine Bereiche erkennbar, auf denen das Klebharz flichig verteilt ist.
Diese Bereiche konnen durch abstreifende Bewegungen der Faserbiindel unterein-
ander oder durch Kontakt mit der Trommelwand oder den Schaufeln entstanden
sein.

Das Vorhandensein von Faserbiindeln in der zu verpressenden Fasermatte stellt
von der Beleimungsqualitdt her einen Schwachpunkt in der spéteren Faserplat-
te dar, da sehr wahrscheinlich nur ungeniigende Bindungen ausgebildet werden.
Dieses Beispiel verdeutlicht sehr gut, dass die Visualisierung der Klebharzvertei-
lung Schwichen aufzeigen und Optimierungspotential fiir die Faserbeleimung
aufdecken kann.

Versagen der Klebfuge

Bei der Untersuchung der Bruchflichen von Querzugproben im REM war fest-
zustellen, dass ein Versagen der Klebeverbindungen nicht erkannt werden konn-
te. Die Versagensbereiche auf der Faseroberfldche lagen eindeutig im Bereich der
dufieren Zellwandschichten und Reste der abgelosten Zellwandschichten fanden
sich eingebettet in Klebharz auf der Oberfliche anderer Fasern.

Der Vergleich von Bruchfldchen verschiedener Rohdichtebereiche zeigte ein ein-
heitliches Bild. Die Messung der Querzugfestigkeit, die u. a. als Nachweis fiir die
Verklebungsgiite einer Faserplatte herangezogen wird, kann unter diesem Hinter-
grund als eine Summe aus mehreren Faktoren betrachtet werden.

Es scheint, als wenn bereits die Auswahl des Fasermaterials und dessen Auf-
schluss einen grofien Einfluss auf die Festigkeit der Faserplatte hat, da bei einem
Versagen in der Zellwand anatomische Ursachen zu vermuten sind. Der Ubergang
zwischen der S1 und S2 bei Pinus sylvestris L. ist aufgrund der deutlichen Ande-
rung der Fibrillenwinkel an dieser Grenzfldche als ein solcher Schwachpunkt an-
zusehen. Vorrangig sollte daher darauf geachtet werden, dass die Festigkeit der
einzelnen Holzfasern durch die Aufbereitung nicht zu sehr geschwécht wird, da
hierdurch die vorhandene mechanische Festigkeit weiter verringert wird.
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7 Schlussfolgerungen

Als ein weiterer Aspekt kann die Klebharzeindringung in die Faserwand vermu-
tet werden, die eventuell zur Bildung einer Schwachstelle im Ubergang zwischen
impréagnierter Zellwand und nicht impragnierter Zellwand beitragen kann. Zu-
sédtzlich ware hierbei auch noch der Pressdruck, der diesen Vorgang beeinflusst,
sowie die Ermittlung einer optimalen Filmdicke fiir die Festigkeit der Klebever-
bindung zwischen zwei Fasern zu berticksichtigen.

Die visuelle Betrachtung der Bruchfldchen liefert hier Ansétze und Diskussions-
grundlagen fiir weitere Untersuchungen, um eine Korrelation zwischen den me-
chanischen Festigkeiten der Platte und ihrer Mikrostruktur zu finden.

Unterscheidung von Einzelfasern und Faserbiindeln

Die Unterscheidung von Einzelfasern und Faserbiindeln erscheint unter dem Ge-
sichtspunkt der mechanischen Festigkeiten der Platte von nicht unerheblicher Be-
deutung zu sein. Mataki in Jayne (1972) wies durch seine Versuche nach, dass Fa-
serbtindel aufgrund ihrer Grofse einen Schwachpunkt in der Platte darstellen. Die
Festigkeiten von Platten, die ausschliefilich aus Einzelfasern hergestellt wurden,
waren hoher als die aus Einzelfasern und Faserbiindeln bestehenden Platten.

In den REM-Aufnahmen, die im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurden, wa-
ren Einzelfasern und Faserbiindel nur teilweise zu unterscheiden. Die bildanalyti-
sche Auswertung der nCT-Aufnahmen lieferte aber gute Aussagen iiber das Vor-
kommen von Faserbiindeln in den Subvolumina. Anhand der visuellen Betrach-
tung der Faserstrukturen in Proben unterschiedlicher Rohdichte war erkennbar,
dass um die Faserbiindel herum grofiere Hohlrdume entstanden waren. Die Fa-
serbiindel waren durch den Pressvorgang nicht vollstandig kollabiert, so dass sie
noch als solche identifiziert werden konnten. Die umgebenden Hohlrdume verhin-
dern einen engen Kontakt mit den benachbarten Einzelfasern, was die Fahigkeit
zur Ausbildung von Bindungen zusatzlich zur schlechten Beleimung der Faser-
biindeloberfldache (siehe oben) vermindert.

Aufgrund der schlechteren Beleimung und ihrer Steifigkeit scheinen Faserbiin-
del fiir die Herstellung von MDF eine nachteilige Auswirkung zu haben. Bei der
Entwicklung von sehr leichten Plattenwerkstoffen mit niedrigen Rohdichten kénn-
ten sich die Faserbiindel hingegen aufgrund ihrer Steifigkeit positiv auf die Stabi-
litat der Fasermatte auswirken.

Innere Strukturen von Faserplatten

Die durchgefiihrte Aufteilung der Subvolumina in Zellwandmaterial, Lumen und
interzelluldre Hohlrdume fiir verschiedene Rohdichten erméglicht eine Beurtei-
lung der inneren Struktur in Hinblick auf den Stoff- und Gastransport wahrend
des Heifdpressens.

209



7 Schlussfolgerungen

Von besonderem Interesse sind hierbei die Auswertungen der Proben mit ho-
heren Rohdichten, da sich dort das Verhiltnis zwischen interzellularen Hohlrdu-
men und Lumen umkehrt. Trotz bestehender Ungenauigkeiten in der Zuordnung
durch die Segmentierung sind, aufsummiert {iber das Volumen, ab einer Dichte
von ca. 1.000 kg/m? mehr verbliebene Hohlrdume innerhalb der Fasern vorhan-
den als aufSerhalb. Diese wirken sich nicht mehr auf die Permeabilitdt der Platte
aus, obwohl noch eingeschlossene Luft in der Platte nachzuweisen ist.

Die Moglichkeit, aus den Tomographiedaten Informationen zur Grofie der inne-
ren Oberfldche der Fasern zu bekommen, ist insbesondere fiir die Verringerung
der Quellungs- und Schwindungsvorgidnge der Fasern von Interesse. Bei der Be-
riicksichtigung der freien Faseroberflichen zu interzelluldren Hohlrdumen kann
daher die Beleimung der Oberfliche von Bedeutung sein. Ein Beleimgrad von ca.
50 % in Verbindung mit einem diinnen Klebharzfilm kénnte sich durch eine hydro-
phobierende Wirkung positiv auf die Feuchteaufnahme und -abgabe auswirken.
Die Auswirkungen dieses moglichen Effektes wurden bislang noch nicht unter-
sucht.
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8 Ausblick

Fiir weiterfiithrende Untersuchungen bietet diese Arbeit vielversprechende Ansét-
ze, um umfassende Betrachtungen und Auswertungen von Faserstrukturen durch-
fithren zu konnen. Die Weiterentwicklung der Mikroskopie- und Tomographie-
apparaturen wird die Genauigkeit der hier vorgestellten Untersuchungen verbes-
sern und neue Analysemethoden bieten knnen.

Beriticksichtigt man die derzeitigen Moglichkeiten der Mikrotomographie und
die bisher nur statisch betrachteten Proben, so sind Methoden und Apparaturen
denkbar, die das Deformationsverhalten einer Fasermatte wahrend der Heifspres-
sens oder auch einer einzelnen Plattenprobe wahrend mechanischer Belastung er-
moglichen. Die augenblicklich noch sehr langen Aufnahmezeiten von mehreren
Stunden fiir ein vollstaindiges 3D-Volumen kénnen mit der Einfithrung schneller-
er Systeme verschiedene dynamische Versuche ermoglichen, die mehr Aufschluss
tiber die Versagenscharakteristik von Faserwerkstoffen geben konnten. Vorversu-
che im Bereich keramischer und metallischer Werkstoffe werden bereits durchge-
fiihrt, fiir Naturfaserwerkstoffe mit ihrem fiir die Tomographie ungiinstigen rheo-
logischen Verhalten (z.B. langanhaltende Kriechvorgidnge und Dimensionsdnde-
rungen durch Feuchteaufnahme und -abgabe) sind sie augenblicklich noch nicht
sinnvoll anwendbar.

Unberiicksichtigt dessen kann auch ohne die Entwicklung neuer Apparaturen
an den bereits vorhandenen Datensdtzen mit neuen Bildanalysemethoden eine
weitere Auswertung erfolgen, die die Genauigkeit der hier vorgestellten Verfahren
tibertreffen kann. Die im Rahmen dieser Fragestellungen zu entwickelnden Algo-
rithmen konnten beispielsweise auch in der Medizin zum Einsatz kommen, um
beispielsweise Gefafistrukturen verfolgen zu konnen. Neue Algorithmen kénnten
tiir die Faserstrukturanalyse eingesetzt werden, um beispielsweise die Segmentie-
rung zu verbessern oder Faserfragmente zu einer vollstandigen Faser zusammen-
zusetzen. Die Bildanalyse selbst bietet ein hohes Potential, um noch mehr Informa-
tionen aus den 3D-Daten zu extrahieren und eine Vielzahl an bislang ungenutzten
Optionen konnte zur Verbesserung der Auswertung verwendet werden.

Interessante Moglichkeiten bieten sich auch bei der Detektierung und Auswer-
tung der dreidimensionalen Klebharzverteilung auf der Faseroberfldche, sowie
einer tiefergehenden Untersuchung der Oberflachenstruktur der verschiedenen
Fasertypen. Der Entwicklung der Nanotomographie sowie verbesserter Metho-
den zur Untersuchung der Nanostruktur kommt hierbei eine grofie Bedeutung zu.
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8 Ausblick

Die Identifizierung des Klebharzes und eine quantitative Auswertung der Vertei-
lung ermdglicht eine Optimierung der Beleimvorgiange, die nicht nur von hohem
akademischen Interesse sondern auch von wirtschaftlichem Interesse sind. In Ver-
bindung mit der Untersuchung der Oberflachenstruktur wéare es moglich, exakt
abgestimmte Klebharz-Faser-Kombinationen zu entwickeln, die bei minimaler Be-
leimung bereits hohe Festigkeiten bieten.

Ein unberiicksichtigter Aspekt in dieser Arbeit ist in diesem Zusammenhang
die chemische Untersuchung der Fasern sowie der Einsatz von Additiven zur Ver-
besserung der Festigkeiten. Die Fragestellungen, die sich dabei u. a. aus den beob-
achteten Bruchflachen der Querzugproben ergaben, sind zu umfangreich, als dass
sie in dieser Arbeit hédtten bearbeitet werden konnen. Eine gezielte Untersuchung
der Klebharzeindringung in die Zellwand und die Aushértung unter verschiede-
nen Driicken und Temperaturen erscheint vielversprechend.

In Verbindung mit den gewonnenen Strukturinformationen und der Klebharz-
verteilung ist die Entwicklung von sehr wirklichkeitsnahen virtuellen dreidimen-
sionalen Fasernetzwerken denkbar, an denen verschiedene physikalische Vorgan-
ge simuliert werden konnen. Die Abbildung von realen Fasernetzwerken erlaubt
eine rechnergestiitzte Auswertung hinsichtlich der zu erwartenden Eigenschaften,
die ohne aufwiandige Laborversuche vorab tiberpriift werden kénnen. Fiir die Zu-
kunft der Holzwerkstoffforschung erscheint dieser Ansatz sehr chancenreich.
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