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Zusammenfassu ng

Im Rahmen des AiF Projektes 20676 wurde die Herstellung von All-Cellulose Composite
(ACC) aus Papier unter Verwendung des Ldsungsmittelsystems NaOH/Harnstoff
untersucht und die resultierenden Materialeigenschaften charakterisiert. Der Fokus lag
auf Untersuchungen, welche das Potenzial von ACC fur Verpackungsanwendungen
aufzeigen sollen.

Ausgewahlte Zellstoffe wurden teilweise durch Mahlen vorbehandelt, um anschliel3end
im Labormal3stab sowie an einer Technikums-Papiermaschine Papier mit
unterschiedlichen Zusammensetzungen herzustellen. Die erzeugten Papiere wurden
anschlieBend im Labormafistab zu ACC umgewandelt. Hierfir wurde ein
Losungsmittelsystem aus 7 % NaOH und 12 % Harnstoff verwendet. Das gewahlte
Losungsmittelsystem ist 6kologisch nicht bedenklich, verhaltnismaRig gunstig und
ermdglicht eine schnelle Lésung von Cellulose, was insbesondere fiir eine industrielle
Herstellung relevant ist. Das Losungsmittel wurde in einem Tauchbecken auf -12,7 °C
herunter gekunhlt. Die Papiere wurden fur wenige Sekunden in das Tauchbecken gelegt,
wodurch ein Teil der enthaltenen Cellulose geldst wird. Die Reaktion wurde anschliel3end
durch eine Neutralisation mit Zitronensaure und Wasser gestoppt, wodurch die Cellulose
rekristallisiert und eine Matrix zwischen den Zellstofffasern bildet. Dadurch wird das
Material verdichtet und verschiedene Materialeigenschaften werden verandert. Anhand
von Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass bereits ein Eintauchen von wenigen
Sekunden ausreicht, um papiertypische mechanische Eigenschaften, wie die Zug-, Nass-
und Berstfestigkeit sowie den Streifenstauchwiederstand signifikant zu verbessern.
Zudem wurden Versuche durchgefiihrt, um die Barrierewirkung gegentber
verschiedenen Stoffe zu bewerten. Auch hier zeigt sich eine deutliche Verbesserung im
Vergleich zu Papier. Um zu prufen, ob ACC zu komplexeren Strukturen weiterverarbeitet
werden kann, wurde am Beispiel der Wellpappenherstellung die Verklebbarkeit und
Umformbarkeit von ACC untersucht. Obwohl insbesondere bei der Verklebung eine
weitere Optimierung der Prozessparameter notwendig ist, wurden erfolgreich
Wellpappen hergestellt und anhand von 3-Punkt-Biegeversuchen, Box-Crush-Tests und
Versuchen zur Berstfestigkeit charakterisiert. Um zu untersuchen, ob eine industrielle
Herstellung von ACC moglich ist, wurde ein Konzept zur Umrlstung einer
Papiermaschine entwickelt und an einer Technikums-Papiermaschine umgesetzt. Hierfur
wurde eine vorhandene Papiermaschine mit einer Leimpresse und Neutralisationseinheit
ausgerustet und so angepasst, dass eine kontinuierliche Herstellung ermdglich wird. In
Tastversuchen konnte gezeigt werden, dass die Umwandlung von Papier zu ACC mit
Hilfe einer Leimpresse mdoglich ist und somit die Grundlage fiir eine kontinuierliche ACC-
Herstellung gegeben ist.
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2 Wissenschaftlich-technische Problemstellung

2.1 Motivation

Verpackungen spielen fir die Wirtschaft und Gesellschaft eine sehr grol3e Rolle.
Verpackungen schiitzen z. B. landwirtschaftliche Erzeugnisse und Lebensmittel vor dem
Verderb, ermoglichen den Transport von Wirtschaftsgutern und damit die vernetzte und
globalisierte Produktion und schitzen generell Produkte aller Art bei Transport und
Lagerung. Allerdings sind Verpackungen durch die weite Verbreitung von fossilen und
nicht-nachwachsenden Rohstoffen bei der Herstellung derselben auch Gegenstand der
Diskussion von Umweltproblemen. Viele Verpackungen bestehen aus Verbunden, die
sich nicht stofflich rezyklieren lassen und die dann unter Entstehung von CO2 thermisch
verwertet werden. Dies gilt insbesondere fir Verpackungen aus Kunststoff.

Papier spielt im Verpackungsbereich wegen der Nachhaltigkeit des Materials, seiner
grof3en Flexibilitat und seiner hohen spezifischen Festigkeit schon lange eine grof3e und
wichtige Rolle. Gerade aktuell ist zu beobachten, dass viele innovative
Verpackungslésungen auf Papierbasis entwickelt werden, um bisher rein
kunststoffbasierte Produkte abzuldsen. In Deutschland wurden in den letzten Jahren
einige Papiermaschinen, die bisher zur Herstellung grafischer Papiere genutzt wurden,
fur die Produktion von Verpackungspapieren umgeristet. Neben diesen Vorteilen hat
Papier bezuglich bestimmter Funktionalitaten aber auch Schwachen. Es hat von sich aus
keine hohe Steifigkeit, ist nicht wasserfest und bietet auch keine Barriere gegentuber der
Migration oder Diffusion von gasfoérmigen Substanzen. Diese Schwachen werden bisher
dadurch Gberwunden, dass Papier beschichtet wird oder dass Laminate aus Papier und
Kunststoffen, Metallen oder anderen Materialien hergestellt werden. Seit einiger Zeit
werden dabei vermehrt Dbiobasierte Materialien, z.B. Starkederivate und
Milchséaurederivate genutzt. Dennoch spielen dlbasierte petrochemischen Materialien
weiterhin eine entscheidende Rolle bei der Realisierung solcher Barrierebeschichtungen.

Doch auch aus Cellulose kénnen Materialien hergestellt werden, welche ahnliche
Merkmale wie Kunststoffe aufweisen. Obwohl solche Materialien seit Mitte des 19.
Jahrhunderts bekannt sind, finden sie insbesondere seit Beginn der kommerziellen
Herstellung erddlbasierter Kunststoffe nur noch im geringen Malie Einsatz in der
Verpackungsbranche sowie in technischen Anwendungen.

Die beteiligten Forschungseinrichtungen haben sich in den letzten Jahren intensiv mit
Vulkanfiber und anderen sog. All-Cellulose Composites (ACC's) beschaftigt und
insbesondere den Herstellungsprozess vereinfacht und umweltfreundlicher gestaltet.
Vulkanfiber wird heute im industriellen Mal3stab ausschlief3lich durch Impréagnieren von
Grundpapieren aus Baumwollfasern mit Zinkchloridlosung oder Schwefelsaure
hergestellt. Durch Vorarbeiten im Rahmen des EU-Projektes COMPAC [1] ist es
gelungen, einfachere und umweltfreundlichere Verfahren zu finden und auch
Einsatzmaglichkeiten fur eine Vielzahl unterschiedlicher Fasern zu testen. Ahnliche
Arbeiten sind auch in anderen Forschungseinrichtungen erfolgt und haben zum
Verstandnis tber die Wechselwirkung zwischen Herstellung und Eigenschaften von ACC
beigetragen.
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Trotzdem sind ACC in der Herstellung deutlich aufwandiger als Papier, Karton oder
Wellpappe und damit auch deutlich teurer. Insofern ist die Herstellung vollstandiger
Verpackungslésungen aus Vulkanfiber bisher unwirtschaftlich. In Kombination mit
konventionellen Papieren oder Papierstrukturen, wie z.B. Wellpappe, sind aber
Kompositlésungen sehr gut vorstellbar, welche die Vorteile beider Materialklassen
effizient verbinden. Ziel dieses Projektes ist es deshalb, zukinftigen Nutzern solcher
Kompositlésungen Materialdaten und Methoden an die Hand zu geben, um
produktspezifische maligeschneiderte Materialkombinationen und Produkte zu
entwickeln. Neben der Optimierung von ACC im Hinblick auf eine kommerzielle
Herstellung sollen Méglichkeiten der Weiterarbeitung und Oberflachenveredelung im
Hinblick auf die Anforderungen von Verpackungsanwendungen aufgezeigt werden.

2.2 Wissenschaftlich-technischer Ansatz

2.2.1 Stand der Forschung und Entwicklung

Als Faserverbundstoffe werden Materialien bezeichnet, welche aus einer Faser- und
einer Matrixkomponente bestehen. Das so erhaltene Material weist gegeniber den
Einzelkomponenten verbesserte Eigenschaften auf. Bekannte Beispiele sind glasfaser-
oder kohlenstofffaserverstarkte Kunststoffe (GFK oder CFK). Bei diesen werden die
Verstarkungsfasern in eine Polymermatrix, z. B. Epoxidharze, eingebettet. Zumeist
bestehen solche Materialien nicht oder nur teilweise aus nachhaltigen, nachwachsenden
Rohstoffen und kénnen nur schlecht stofflich rezykliert werden.

Eine vollstdndig biobasierte und damit nachhaltige und umweltfreundliche Alternative
stellen Materialen dar, bei denen sowohl die Faser- als auch Matrixkomponente aus
nachwachsenden Rohstoffen besteht und idealerweise biologisch abbaubar und stofflich
rezyklierbar ist. Seit der zweiten Halfte des 19. Jahrhunderts sind Materialien bekannt,
die nach heutiger Definition als ACC gelten. Beispiele hierfir sind Pergamentpapier,
Cellophan und Vulkanfiber, bei denen sowohl die Verstarkungskomponente als auch die
Matrix aus Cellulose oder Cellulosederivaten bestehen. Seitdem wurden zahlreiche
industrielle Produkte aus den Materialien entwickelt, wie z. B. Koffer, Schutzkleidung,
Dichtungen und Verpackungen oder Anwendungen fur die Luftfahrt. [2, 3]

Die Einfuhrung des Begriffs All-Cellulose Composite von [4] und das aufgezeigte
Potential hinsichtlich der mechanischen sowie Barriereeigenschaften hat zu intensiveren
Untersuchungen von Cellulose als Ausgangsmaterial fur neuartige ACC gefuhrt. Die
Entdeckung neuer LoOsungsmittel fur Cellulose sowie ein wachsender Wunsch,
erdolbasierte Kunststoffe zu ersetzen, hat die Erforschung von ACC in den letzten Jahren
zusatzlich vorangetrieben. Dabei wurden neue Herstellungstechnologien auf Basis einer
Vielzahl von Ausgangsmaterialien entwickelt. Zudem wurden die Eigenschaften von ACC
auf vielfaltige Weise charakterisiert und das Potential von ACC fur vielféltige
Anwendungen aufgezeigt. Im Gegensatz zu konventionellen Verbundwerkstoffen, z. B.
auf Basis von Epoxidharzen, weisen die Faser- und Matrixkomponente bei ACC die
gleichen chemischen Merkmale auf und haben dadurch eine deutlich verbesserte
Faser-Matrix-Kohé&sion.
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Neuere Arbeiten, z. B. von Nishino [5], beschéftigen sich mit anderen Lésungsmitteln,
wie z. B. Dimethylacetatamid (DMAC). Derartige ionische Flissigkeiten scheinen im
Vergleich mit Zinkchlorid umweltfreundlicher und weniger geféhrlich zu sein. Weiterhin
wird bei dem Ldsen der Cellulose die Kettenldnge der Cellulose nicht so stark reduziert.
Dies gilt auch fur Lésungsmittelsysteme aus NaOH und Harnstoff. Eine Ubersicht der
Veroffentlichungen zu All-Cellulose Composites geben [6-9]. Allerdings beschaftigen
sich nur wenige davon mit Papier oder Papierfasern als Verstarkungsfasern [5, 10-14].

2.2.1.1 All Cellulose Composite Rohstoffe, Losungsmittel und
Herstellungsverfahren
Da der Schmelzpunkt von Cellulose tber deren Zersetzungstemperatur liegt, erfolgt die
Herstellung von ACC, indem Cellulose mit einem geeigneten Lésungsmittel gelést und
anschlieBend zwischen den Verstarkungskomponenten durch Zugabe eines
Neutralisationsmittels wieder gefallt wird.

Das Produktionsverfahren zur Herstellung von Vulkanfiber auf Basis von Baumwolle
wurde bereits im Jahr 1859 patentiert. Technische Vulkanfiber wird vorrangig aus
Baumwolllinters- bzw. Baumwollhadernrohpapieren hergestellt und mittels der
Zinkchlorid-Methode pergamentiert. Dabei wird ein Rohpapier in einem Tauchbad mit
70 %iger ZnClz2-Losung behandelt und anschlielend gewaschen. Um dickere Platten
herzustellen, wird die Vulkanfiber noch vor der Waschung auf einen Kern gewickelt, bis
die gewinschte Materialstarke erreicht ist. AnschlieBend wird die Vulkanfiber vom
Wickelkern geschnitten und die Chemikalien werden ausgewaschen

Die mdglichen chemischen Reaktionen wéahrend der Pergamentierung wurden durch
Richards et al. untersucht, beziehen sich aber auf reine Cellulose und nicht auf naturliche
Fasern [15]. Es wird davon ausgegangen, dass die konzentrierte ZnCl2-Lésung eine
Komplexbildung der Hydroxylgruppen im Gluco-Pyranosid-Ring der Cellulose an den
Positionen 2 und 3 sowie 3 und 4 verursacht, wodurch eine extreme Quellung des
Polymers hervorgerufen wird. Die Nanofibrillen werden dabei aus der Fasermatrix
herausgeldst, wodurch beim anschlieRenden Waschen vor allem die Anzahl der
Wasserstoffbriickenbindungen erhéht wird (Festigkeits- und Steifigkeitssteigerung). Dies
fuhrt zu einer Gelierung und Verdichtung des Materials und damit einhergehenden
Eigenschaftsveranderungen.

Bei der Herstellung von ACC wird zwischen einstufigen und zweistufigen Prozessen
unterschieden. Beim Zwei-Stufen-Prozess wird zuerst eine Celluloseldsung hergestellt,
mit welcher die Verstarkungskomponente impragniert und die Cellulose anschlie3end
gefallt wird [3]. Beim Ein-Stufen-Prozess hingegen wird ein Fasernetzwerk mit einem
Losungsmittel impréagniert, dabei l6st sich ein Teil der in den Fasern enthaltenen
Cellulose, welche anschliel3end direkt wieder geféllt wird und dadurch die Matrix bildet
[5, 7].

Bei beiden Prozessen muss Cellulose physikalisch in eine Lésung tberfuhrt werden. Dies
kann erreicht werden, indem die Cellulose z. B. durch Veresterung oder Carbamatbildung
zu einem leicht I6slichen Stoff derivatisiert wird. Hierbei werden allerdings auch die
physikalischen und vor allem chemischen Eigenschaften der Cellulose verandert [16—18].
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Um diesen Schritt zu umgehen, sind in den letzten Jahren immer mehr Losemittel
erforscht worden, die in der Lage sind, Cellulose ohne vorherige chemische Modifikation
zu losen. Fur die Herstellung von Biokompositen oder ACC’s werden in der Literatur
haufig N-Methylmorpholin-N-Oxid (NMMO) [19], Lithiumchlorid/Dimethylacetamid
(LICI/DMAC) [20] oder verschiedene ionische Flussigkeiten beschrieben [21, 10, 22].
Jedoch weisen die genannten Losemittel oft hohe Kosten, schlechte Biokompatibilitat
oder hohe Toxizitat auf [23].

Eine kostenginstige, umweltvertragliche Alternative stellen wassrige Lésemittel auf Basis
von Natriumhydroxid (NaOH) dar. NaOH ist seit den 1930er Jahren als nicht
derivatisierendes Losemittel fur Cellulose bekannt, dessen Effizienz durch die Zugabe
von verschiedenen Additiven, darunter Harnstoff, Thioharnstoff oder Zinkoxid weiter
gesteigert werden kann [24—-26]. Arbeiten in den letzten Jahren haben gezeigt, dass das
System NaOH/Harnstoff ein vielversprechendes Losemittel fur die Herstellung von ACC’s
ist und dazu genutzt werden kann, solche Verbundmaterialien auf Basis von industriell
gefertigtem Papier zu produzieren [27, 11, 28, 29].

Eines der entwickelten Materialien ist PLAFCO (PLAsticised Fibre Composite;
Patenthnummer EP3239397A1 [30]), welches im Vergleich zum verwendeten Rohpapier
mehr als dreimal so fest, doppelt so steif und luftundurchlassig ist. Ein Konzept fur den
Herstellungsprozess wurde  bereits im Rahmen des WoodWisdom-NET
Forschungsprojektes COMPAC [1] entwickelt und getestet. Bei diesem Prozess wird die
Cellulose im Papier wahrend eines kurzen Kontakts mit einem L6sungsmittel physikalisch
gelost. Durch das anschlieBende Auswaschen des Lésungsmittels wird der gel6ste Tell
wieder ausgefallt und bildet eine stabile und schiitzende Matrix zwischen den Fasern. Erste
Untersuchungen haben gezeigt, dass dies zu einer deutlichen Verbesserung der
mechanischen Eigenschaften fuhrt [31]. Nach dem Trocknen ist das PLAFCO-Material

Gekiihlte

. Trocknung (separat)
Rohpapierbahn Chemikalien

Federverbindung fiir = S
den Nip-Druck = RS 7

Imprignierungsbad Gewaschener Fertig getrockneter
Faserverbundstoff
Faserverbundstoff

Neutralisationsbad

Abbildung 1: Schematische Darstellung des Prozesses zur PLAFCO-Herstellung
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hinsichtlich der Eigenschaften fir Verpackungsanforderungen vergleichbar mit PP, PE und
PET. Der Prozess ist schematisch in Abbildung 1 gezeigt.

2.2.1.2 Papierbasierte Kompositmaterialien

Papier wird schon seit Jahrzehnten als Verstarkungsmaterial, bzw. Verstarkungsfaser fur
Kunststoffe eingesetzt. Phenolpapier oder die bereits erwdhnte Vulkanfiber wurden
beispielsweise schon vor dem 2. Weltkrieg in groBerem Malistab verwendet. In den
1940iger Jahren wurden Komposite aus plastifiziertem Papier als geeignetes Material fur
die Luftfahrt entdeckt und verwendet [32—34]. Arbeiten aus dieser Zeit stammen z. B. von
den Howard Smith Papermills LTD. aus Cornwall, Kanada [33, 32] die Lignin als
Bindemittel zugegeben haben und so ein Produkt erzeugten, das heutzutage als
Biokomposit gelten wirde. Ihr Papier, das auf einer Langsiebpapiermaschine hergestellt
wurde, hatte einen Ligningehalt von etwa 40 Prozent. Durch Mahlen der Fasern konnte die
Festigkeit des Komposits auf bis zu 174 MPa und der Elastizitatsmodul auf etwa 18 GPa
gesteigert werden. Diese Eigenschaften wurden durch einen mehrlagigen Aufbau des
Komposits erreicht. Cox, Pepper und Barwell haben Papier mit Phenol-
Formaldehydharzen und dabei speziell den Effekt des Harzes auf die mechanischen
Eigenschaften der Papiere untersucht [34, 35]. Sie konnten zeigen, dass sich die
mechanischen Eigenschaften dieser Komposite dramatisch verbessern, bis alle
HohlrAume des Papiers komplett mit Harz geflllt sind. Michell et al. [36] konnten bei
thermoplastischen Kompositen zeigen, dass die mechanischen Eigenschaften des
Komposits von der Faserorientierung abhangen. Zadorecki et al. [32, 33, 34, 35]
verwendeten kommerzielle Kraftpapiere als Verstarkungsfasern fir Polyesterharze. Seit
Mitte der 80iger Jahre bis Anfang 2000 sind kaum Publikationen zu diesem Thema zu
verzeichnen. Die ersten Veroffentlichungen Gber Papier als Verstarkungsmaterialien seit
2000 stammen von KTH Stockholm und dem STFI Packfors [36, 37, 38]. Sjoholm et al.
untersuchten Kraftliner als Verstarkungsfaser fiur Epoxyvinylester, sowie funf
unterschiedliche Faserstoffe.

2.2.1.3 Papier als Verstéidrkungselement in ,All-Cellulose Composites*
Wahrend die oben beschriebenen Untersuchungen Komposite aus Papier und einem
synthetischen Harz thematisieren, gibt es schon seit dem 19. Jahrhundert die Idee und
entsprechende Arbeiten, auch als Matrixmaterial Cellulose zu verwenden. Dadurch sollten
Haftungsprobleme zwischen den hydrophilen Cellulosefasern und den hydrophoben
Kunststoffen als Matrixmaterial verhindert werden. Fur Vulkanfiber gehen entsprechende
Arbeiten zuriick ins 19. Jahrhundert. Das Material kann fur verschiedenste Anwendungen
eingesetzt werden. Es wurde jedoch mit Aufkommen der Kunststoffara nahezu vollstandig
durch Plastik ersetzt. In Nischenmarkten ist das Produkt Vulkanfiber immer noch in
industrieller Verwendung. Neuere Arbeiten, z. B. von Nishino [4], beschéftigen sich mit
anderen LoOsungsmitteln, wie z. B. Dimethylacetatamid (DMAc). Solch ionische
Flussigkeiten scheinen im Vergleich mit Zinkchlorid umweltfreundlicher und weniger
gefahrlich. Weiterhin wird bei dem Losen der Cellulose die Kettenlange der Cellulose nicht
so stark reduziert. Dies gilt auch fur Losungsmittelsysteme aus NaOH und Harnstoff. Eine
Ubersicht der Veréffentlichungen zu All-Cellulose Composites gibt [7]. Allerdings
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beschaftigen sich nur vier davon mit Papier oder Papierfasern als Verstarkungsfasern [5,
10-12].

2.2.1.4 Mechanische Eigenschaften von Laminaten

Die beschriebenen Papiere und hergestellten ACC kénnen nun zu Sandwichstrukturen und
/oder Laminaten zusammengesetzt werden. Bekannte Sandwichstrukturen sind
Wellpappen, Wellstegplatten oder Wabenplatten. In diesem Projekt sollen solche
Sandwichstrukturen unter Verwendung von plastifizierter Cellulose entwickelt und
charakterisiert werden. Fur die Beschreibung der mechanischen Eigenschaften der
einzelnen Lagen und der Sandwichstrukturen wird dabei auf bekannte Ansatze aus den
Bereichen Wellpappen und Wabenplatten zurlickgegriffen. Auf eine numerische
Modellierung, z. B. mit finiten Elementen, wird bewusst verzichtet, da hier die Konzeption
und Entwicklung von Materialien und Strukturen und das Aufzeigen von Nutzungspotenzial
im Vordergrund steht. Deshalb wird mit empirischen Ingenieurmodellen gearbeitet. Die in
diesem Projekt gewonnenen Daten kénnen in anschlieenden Projekten Grundlage fur
eine vertiefte Simulation und Modellierung sein. Die Ingenieurmodelle werden den
Projektpartnern und kinftigen Anwendern helfen, das Nutzungspotenzial und die Grenzen
der betrachteten Verpackungsstrukturen qualifiziert abzuschatzen. Fur den Bereich von
wellpappenahnlichen Strukturen wird auf die bewahrten Ansatze von McKee
zuriickgegriffen [37]. 1963 hat McKee seine Gleichung zur Vorhersage der Festigkeit von
Schachteln vorgestellt, die auf Messungen des Kantenstauchwiderstands an der fur die
Schachteln verwendeten Wellpappe basiert. Seitdem ist die Nutzung dieses Ansatzes in
der Praxis sehr weit verbreitet. Die Gleichung wurde von Jonson in 1985 [38, 39] und Muller
[39] in 2002 erweitert, um Papierkennwerte wie den SCT- und den ECT-Wert fur die
Vorhersage der Schachtelfestigkeit zu verwenden. Allerdings hat die McKee-Gleichung
einige Einschrankungen. Zum einen wird die Verbindung zwischen Welle und Deckschicht
als ideal angenommen. Zum anderen muss das Verhéltnis von Schachtelumfang zu
Schachtelhdhe groR3er als ein Faktor 7 sein. Weiterhin durfen sich Lange und Breite einer
Schachtel um nicht mehr als den Faktor 3 unterscheiden und der Aufbau der Wellpappe
wird als symmetrisch angesehen. Insbesondere diese letztgenannte Einschrankung muss
fur die hier im Projekt angedachten Losungen eliminiert werden. Dazu wurde am PMV im
Rahmen einer Abschlussarbeit eine Erweiterung der McKee-Formel erarbeitet [40]. Die
McKee-Gleichung basiert auf den Grundlagen zur Beulung von Platten. Danach
verursachen Werte oberhalb eines kritischen Druckes Pcit das Beulen von Platten. Das
Material kann Belastungen widerstehen, bis ein kritischer Druck Pmax erreicht wird. Dies
fuhrt zu der Beziehung

P P crit

crit crit

b
. c [@] oder £,,=c: B\Zm' M @

in der PMat eine Materialeigenschatft ist, die gleichgesetzt werden kann mit dem Messwert
fur den Edge Crush Test und Pmax kann gleichgesetzt werden mit dem Messwert fir den
Box Compression Test. Ersetzt man den Umfang der Schachtel und die Biegesteifigkeiten
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in Laufrichtung des Papiers (MD) und senkrecht dazu (CD), kann man die Gleichung
umstellen zu

BCT = 2,028 - ECT "™ . [|[S, 50y | = 7207 2

die allgemein als McKee-Gleichung bekannt ist. Um die McKee-Formel fur einen
asymmetrischen Lagenaufbau zu erweitern, kann man die Theorie der Eulerschen
Balkenbiegung heranziehen. Obwohl die McKee-Gleichungen aus der Plattentheorie
abgeleitet wurden, kénnen Erkenntnisse aus der Eulerschen Balkentheorie zur Bewertung
des Einflusses unsymmetrischer Strukturen herangezogen werden. Bei der Eulerschen
Balkenbiegung wird die Biegesteifigkeit dadurch ermittelt, dass das Elastizitatsmodul des
Materials mit dem entsprechenden Tragheitsmoment in Abh&ngigkeit von der
Querschnittsflache multipliziert wird. Dieser Ansatz wurde in der oben genannten Arbeit auf
die McKee-Formel Ubertragen. Anstelle der Biegesteifigkeiten in Maschinenrichtung SMD
und in Querrichtung SCD werden die Biegesteifigkeiten aus den E-Moduli in Maschinen-
und Querrichtung jeweils multipliziert mit dem entsprechenden Flachentragheitsmoment
verwendet. Experimente zur Validierung dieses Ansatzes haben gezeigt, dass
Vorhersagen fir asymmetrische Strukturen innerhalb einer Genauigkeit von £ 10 %
bezuglich des kritischen Druckes (BCT) moglich sind. Die Anwendbarkeit dieses Ansatzes
fur Wellpappen und andere Sandwichstrukturen unter Verwendung von plastifizierter
Cellulose sollen im Rahmen dieses Projektes untersucht werden.

2.2.1.5 Modellierung von Barriereeigenschaften

Zur Uberpriifung der Lebensmittelsicherheit sowie der Einhaltung der Europaischen
Richtlinie 2002/72/EG wurden far Kunststoffverpackungen zahlreiche
Migrationsuntersuchungen mit Lebensmittelsimulanzien durchgefuhrt [41, 42], die in
anderen Projekten auch auf Papiere ausgeweitet wurden [43, 44]. Fur einzelne Substanzen
beruht nach diesen Quellen ein einfaches Migrationsmodell auf der Lésung des 2.
Fick’'schen Gesetzes, welches die ortlichen und zeitlichen Konzentrationsunterschiede in
Beziehung setzt und so instationare Diffusionsprozesse beschreibt:

i _ o
- = V- (DVC) (3)

Wird Papier als ein durch zwei parallele Flachen begrenztes Medium mit geringer Dicke
betrachtet, so ist davon auszugehen, dass fliichtige Substanzen ausschlief3lich Uber die
Oberflache in das Papier diffundieren. Somit ist von einer eindimensionalen Diffusion in
Dickenrichtung auszugehen. Wird zudem ein im Papier konstanter Diffusionskoeffizient
zugrunde gelegt, so vereinfacht sich die instationare Diffusionsgleichung zu:
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ac _ . d%c (4)

at dx?
Fur die Betrachtung der Diffusion aus einem ebenen Blatt in ein umgebendes, gut
gemischtes Medium begrenzten Volumens unter den Randbedingungen einer homogenen
Verteilung des Kontaminanten im Papier und einer konstanten Oberflachenkonzentration
lasst sich Gleichung 6 durch Laplace-Transformation I6sen und es folgt Gleichung (5).
Voraussetzung ist allerdings, dass keine chemische Umsetzung des Kontaminanten
wahrend der Migration stattfindet [45]. FUr den Fall, dass die Migration aus der Verpackung
in ein darin verpacktes Lebensmittel betrachtet wird, bendtigt man zur Lésung der
Gleichung zusatzlich den Diffusionskoeffizienten Dk der Verunreinigung im Karton K und
den Verteilungskoeffizient Kk,. des Kontaminanten zwischen Papier und Lebensmittel L,
fur den der Migrationsprozess abgeschlossen ist, als Eingangsparameter. Daraus ergibt
sich dann:

my(t) a 2a(l+a) q?
; - CK‘OpKdP (H) . [1 B ;.f:l 1+a+a’ql €xp (_DKtI_;I)] (5)
KppVp  cCpooppVp
CK.co PK
Ky, = KK
KL CLoo PL (7)
und tang, = —agq, 8)

Hierbei reprasentiert mL(t) /A die Menge an Substanz bzw. Kontaminant, die nach einer
Zeittvom Karton K in das Lebensmittel L migriert ist. Sie ist abhangig von der Kontaktflache
A zwischen Karton und Lebensmittel, der initialen Kontaminantenkonzentration cko im
Karton, der Dichte pk und pL von Karton und Lebensmittel, der Kartondicke I, den
Parametern gn, die sich aus der der Gleichung tan gn = - a gn ergeben und dem Parameter
a, der sich aus den Volumina Vk und VL von Karton und Lebensmittel sowie dem
Verteilungskoeffizienten im Gleichgewichtszustand Kk zusammensetzt. Wie Gleichung
(5) zu entnehmen ist, haben Diffusionskoeffizient und Verteilungskoeffizient einen
entscheidenden Einfluss auf die Hohe der Migration, sind aber in der Regel fir die
vorliegenden Systeme nicht bekannt, weshalb Verteilungskoeffizienten ublicherweise
experimentell bestimmt werden und fir die Berechnung von Diffusionskoeffizienten
Modelle aus der Literatur herangezogen werden. Diese sind aber fur den praktischen
Einsatz oft zu kompliziert. Deshalb werden empirische Ansatze fir die Bestimmung von
Diffusionskoeffizienten in Polyolefinen und anderen Kunststoffmaterialien herangezogen
[43]. Mittels Gleichung (9) lasst sich ein polymerspezifischer Diffusionskoeffizient D
berechnen, der sich laut Castle [43] und Franz [44] auch auf Papiere Ubertragen lasst. Die
Formel setzt sich aus der relativen Molekularmasse des Kontaminanten Mr, der absoluten
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Temperatur T und einer matrixspezifischen (papierspezifischen), dimensionslosen
KenngroRe Ke zusammen [46, 47]:

2
D = 10%exp | Kp — 0,1351 M.”* + 0,003 M, —

10454] )

T

Demnach steigt der Diffusionskoeffizient mit zunehmender Temperatur und abnehmender
molarer Masse an. Die Migration lauft bei kleineren Molekilen und héheren Temperaturen
folglich schneller ab [48]. Ublicherweise liegt die papierspezifische Konstante bei
Recyclingpapieren im Bereich zwischen 7 und 12 [49]. Allerdings ist zu beachten, dass
dieser Wert stark von den Versuchsbedingungen abhangt. So konnten Barnkob et al.
zeigen, dass bei einem Lebensmittelkarton mit 270 g/m? Flachengewicht die
dimensionslose KenngrofRe Kp Benzophenon mit abnehmender relativer Luftfeuchtigkeit
stark abfallt. Wahrend bei einer relativen Luftfeuchtigkeit (RH) grof3er 73 % ein Wert von
8,7 gemessen wurde, lag dieser zwischen 64 und 71 % RH bei 7 und zwischen 39 bis 49
% RH nur noch bei 4. Einen ahnlichen Trend beschrieb der Verteilungskoeffizient zwischen
Karton und Lebensmittel. Der Einfluss der Luftfeuchtigkeit und anderer
Umgebungsbedingungen ist unterschiedlich hoch und stark abhangig von den chemischen
Eigenschaften der Kontaminanten.

Papierspezifische Eigenschaften

Wie auch Lebensmittel hat Papier in Abhangigkeit von seiner Zusammensetzung und
seinen Oberflacheneigenschaften ein Aufnahmevermogen fir Kontaminanten (z. B.
Kohlenwasserstoffe). So konnten bei Untersuchungen von Biedermann et al. [50]
erhebliche Mengen dieser Substanzen in Frischfaserkartons nachgewiesen werden, wenn
diese in Transportverpackungen aus Sekundarfasern gelagert wurden.

Eine wesentliche EinflussgroRe ist die Papierdicke. Verdampfungsprozesse laufen bei
Papieren mit hoherer Dicke deutlich langsamer ab als bei diinnen Papieren. Aul3erdem
dauert es bei dicken Papieren deutlich langer, bis ein Gleichgewichtszustand zwischen
Papier und Lebensmittelsimulanz erreicht wird [48, 51, 52]. Bei Raumtemperatur lag der
Zeitraum bis zum Erreichen des Gleichgewichtszustandes je nach Chemikalie und
Papierdicke bei zwei bis zehn Tagen. Fir hohere Temperaturen wurden die
Gleichgewichtszustédnde deutlich schneller erreicht [53-55]. AuRerdem konnte gezeigt
werden, dass bei erhohter Luftfeuchtigkeit der Diffusionskoeffizient stark ansteigt, was zu
einem starkeren Ausdampfen von Kontaminanten fuhrt [52, 56, 57]. In einem weiteren
Artikel von Huang et al. wird die Porositat als weiterer Einflussparameter auf die Diffusion
von Modellsubstanzen im Papier identifiziert [58].

2.2.1.6 Modellierung des Wéirmetransports
Fur den Warmetransport in Papier kbnnen nach verschiedenen Autoren einschlagige,
analytische Losungen fur einen durch zwei parallele Ebenen begrenzten Korper genutzt
werden. Zhao konnte in seiner Dissertation am PMV zeigen [59], dass sich die
Stoffeigenschaften fur Papier bezlglich des Warmetransports (spez. Warmekapazitat und
Warmeleitfahigkeit) linear additiv aus den Werten fur die Komponenten Cellulose, Fillstoffe
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und Luft (bei luftgefillten Poren) zusammensetzen. In dieser Arbeit sind entsprechende
N&herungsfunktionen beschrieben, die auch die wesentlichen Einflussgréf3en Temperatur,
Feuchte und Porositat berlcksichtigen. So kann beispielsweise die spezifische
Warmekapazitat cp in Abhangigkeit von der Temperatur beschrieben werden durch:

cp=a+b-¥ (10)
mit folgenden Konstanten fur Papier:

Tabelle 1: Warmedammeigenschaften verschiedener Materialien

Material a b

Holzstoff 1,35 6,819*103
Zellstoff 1,27 6,6%103
CaCos 0,82 1,65*103

Wie in der Arbeit von Zhao beschrieben, lassen sich die entsprechenden
Materialeigenschaften fur Papiere sehr gut durch Kalorimetrie oder durch das am PMV
vorhandene NanoFlash-Verfahren bestimmen. Dabei wird auf einer diinnen, ebenen Probe
lokal Uber einen Laserlichtblitz eine definierte Energiemenge eingetragen und der
Warmetransport in der Ebene mit einem Infrarotsensor gemessen. Aus den Signalen
konnen bei vorheriger Kalibrierung dann die spez. Warmekapazitat und die
Warmeleitfahigkeit bestimmt werden. Dabei lassen sich die Randbedingungen der
Messung (Feuchtegehalt, Temperatur) einstellen. Fir die Charakterisierung des
Warmetransports durch Wellpappen- oder Wabenplattenstrukturen eignen sich die
Prafvorschriften fir Baustoffe nach DIN EN 1946 und DIN EN 12664 mit
Probenabmessungen von 50 mm x 50 mm.

2.2.1.7 Rezyklierbarkeit und biologische Abbaubarkeit ACC

Die biologische Abbaubarkeit von Cellulose ist hinlanglich bekannt. Mikroorganismen
konnen sie verstoffwechseln und in den biologischen Kreislauf zurtickfihren. Daher wird
angenommen, dass auch ACC biologisch gut abbaubar ist. Bisher gibt es jedoch nur
wenige Untersuchungen, die sich dieser Thematik widmen. Kafka et. al haben im
Rahmen von Untersuchungen das Zersetzungsverhalten von ACC im Vergleich zu
anderen biobasierten Materialien in Erde untersucht. Bei gleichen Testbedingungen wies
ACC einen Trockenmasseverlust zwischen 39 bis 73 % auf und rayonfaserverstarktes
PLA lediglich 2 %. Inwieweit material- und prozessbedingte Einflussgré3en die
biologische Abbaubarkeit beeinflussen, ist bisher nicht vertffentlicht [22].
Untersuchungen zur stofflichen Rezyklierbarkeit im Altpapierkreislauf sind den Autoren
nicht bekannt.
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3 Arbeitshypothese

Der Bedarf an Verpackungsmaterialien steigt standig und dieser Markt befindet sich
insofern im Umbruch, als dass besonders umweltfreundliche und nachhaltige Losungen
gesucht werden. Verpackungslésungen aus erdélbasierten Kunststoffen geraten
zunehmend in Verruf. Im Bereich der Papierindustrie hat dieser Trend schon zu vielen
Neuentwicklungen, der Umristung von Papiermaschinen und auch zu aktuellen
Neuinvestitionen gefuhrt. Gerade fiur Verpackungen sind neben den mechanischen
Eigenschaften auch Barriereeigenschaften wichtig (z. B. gegeniber Wasserdampf,
Sauerstoff, volatilen organischen Stoffen, usw.). Hier kommt unbehandeltes Papier an
seine Grenzen und entsprechende Funktionalitdten werden heute typischerweise durch
Beschichtungen, z. B. mit Dispersionen, Kaschierungen, z. B. mit Kunststofffolien oder
durch Laminate mit metallischen Schichten erreicht. Diese Losungen sind aber beziglich
des Recyclings problematisch und enthalten in der Regel Uberwiegend nicht
nachwachsende Rohstoffe. Hier kann die Verwendung von plastifiziertem Papier bzw.
ACC ein innovativer Ansatz sein. Dieses Material hat sehr gute mechanische und
Barriereeigenschaften. Die Herstellung kompletter Verpackungen aus plastifiziertem
Papier ist heute in der Regel nicht wirtschaftlich. Insofern ist der Ansatz dieses Projektes,
Sandwich=strukturen zu entwickeln, die vollstandig bio-basiert sind, bei denen der Antell
an plastifiziertem Papier aber auf die fur die Erfullung der Funktionalitat nétige Menge
begrenzt wird. Soweit als mdglich werden die Festigkeitseigenschaften und die
Eigenschaften bezuglich Warmedammung durch konventionelle Papiere und
Papierstrukturen erzielt. Die experimentellen und theoretischen, anwendungsbezogenen
Grundlagen hierfir sollen im Rahmen dieses Projektes erarbeitet werden.
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4 Loésungsweg

Ausgangspunkt fur das Projekt sind industrielle Papiere und Papierhalbzeuge
(Wellpappen und Wabenplatten) sowie industrielle Vulkanfiberprodukte gemafld dem
Stand der Technik. Wie in Abbildung 2 dargestellt, werden aus den Komponenten im
Labor- und Technikumsmalfistab Sandwichstrukturen hergestellt und sowohl die
einzelnen Halbzeuge als auch die Sandwichstrukturen bezuglich der mechanischen
Eigenschaften, der Warmedammung und der Barriereeigenschaften charakterisiert.

Papierherstellung (AP2)

Strukturen (AP3) Plastifizierung (AP1)

Sandwiéhes (AP3)

PPAPF

Demonstré’toren (AP7)

Modellierung, Charakterisierung (AP4, AP5)

Mechanik, Barriere, Warmetransport
Nachhaltigkeit, Wirtschaftlichkeit (AP6)

Abbildung 2: Struktur des Projektes

Die Losungen basieren vollstdndig auf nachwachsenden Rohstoffen bzw. auf Altpapier
und bieten funktionale Eigenschaften fir hochwertige Verpackungen (z. B. hohe
mechanische Festigkeit, Wasserbestandigkeit, Ol-, Fett und Sauerstoffbarrieren, ...).
Besonderes Augenmerk soll weiterhin auf der Warmedammung liegen, so dass z. B.
Tiefkuhlprodukte ohne Unterbrechung der Kihlkette von einem Verteilzentrum zum
Endverbraucher gebracht werden kdnnten (z. B. mit Drohnen oder naturlich auch durch
Einkaufen von Privatpersonen im Supermarkt). Durch systematische Versuchsreihen mit
im Rahmen des Projektes definiert hergestellten Proben werden Daten gewonnen, um
die relevanten Eigenschaften der Verpackung zu modellieren, wobei auf bestehende
Modellierungsansatze far die mechanischen Eigenschaften und die
Barriereeigenschaften zurickgegriffen werden kann. Die Erkenntnisse aus der
Modellierung werden nicht nur zum tieferen Verstdndnis beitragen und zu einer
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Optimierung des Sandwichaufbaus, sondern auch den Unternehmen helfen, mit ihren
jeweiligen spezifischen Produktdaten neue Verpackungslosungen zu entwickeln.

Parallel zu den Untersuchungen mit Industriepapieren und Halbzeugen gemafld dem
aktuellen Stand der Technik wird insbesondere der in Vorarbeiten neu entwickelte
Prozess zur Herstellung von plastifizierter Cellulose genutzt, um mafl3geschneiderte
plastifizierte Papiere zu produzieren. Als Ausgangsmaterial hierfir konnen
malf3geschneidert hergestellte Rohpapiere eingesetzt werden. Diese werden ebenfalls
charakterisiert und die Eigen-schaften in den Modellen bericksichtigt. Die plastifizierten
Papiere sollen sowohl als einzelne Schicht (z. B. als wasserfeste Aul3enlage) als auch
als Kernstruktur (Wellen- oder Wabenstruktur) erprobt werden, um optimale
Konfigurationen fir den Sandwichaufbau zu finden. Diese Untersuchungen finden im
Labormalistab statt, zur Herstellung von Demonstratoren ggf. auch im
Technikumsmal3stab.

Begleitend dazu finden Arbeiten statt, um die Nachhaltigkeit (insbesondere im Sinne von
Rezyklierbarkeit oder Kompostierbarkeit) und Wirtschaftlichkeit der Ldsungen
systematisch zu bewerten.
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5 Versuchsdurchfithrung und Auswertung der Ergebnisse

In den folgenden Unterkapiteln wird die Versuchsdurchfiihrung innerhalb der einzelnen
Arbeitspakete beschrieben, zudem werden die erzielten Ergebnisse vorgestellt und
diskutiert.

5.1 Rohstoffe, Vorbehandlung und Papierherstellung

Als Ausgangsmaterial fur die spatere ACC-Herstellung wird Papier genutzt. Im Folgenden
werden die verwendeten Rohstoffe benannt und die Vorgehensweise bei der
Papierherstellung sowie ggf. einem vorgelagerten Mahlprozess beschrieben.

5.1.1 Rohstoffe fiir die Papierherstellung

Es wurden verschiedene cellulosehaltige Natur- und Synthesefasern genutzt, um die
Auswirkung unterschiedlicher Rohstoffe auf die Eigenschaften von ACC zu untersuchen.
Der Fokus lag dabei auf der Untersuchung gebrauchlicher Zellstoffe, die auch fur die
Papierherstellung verwendet werden. Im Gegensatz zu beispielsweise Baumwoll-Linters,
welche fur die Herstellung von Vulkanfiber genutzt werden, sind Zellstoffe glinstiger. Um
mit anderen Verpackungsmaterialien konkurrieren zu kodnnen, ist der Preis ein
entscheidender Faktor. Zudem wurden Chemiezellstoff untersucht. Im Vergleich zu den
Zellstoffen weisen beide Materialien sowie auch Baumwoll-Linters einen hoheren
Cellulosegehalt auf und es sind kaum andere Substanzen, wie Hemicellulose oder Lignin
vorhanden. Im Folgenden sind die verwendeten Ausgangsmaterialien aufgefuhrt:

- Northern Bleached Softwood Kraft (NBSK) von Mercer Pulp Zellstoff Stendal
(Sulfatverfahren)

- Eukalyptus (aus Portugal)

- Chemiezellstoff (Dissolving Pulp Viskositat 432)

- Lyozell

5.1.2 Vorbehandlung durch Mahlen

Eines der gebrauchlichsten Verfahren zu Vorbehandlung von Zellstoffen ist das Mahlen.
Der positive Einfluss des Mahlens von Zellstoff auf die mechanischen Eigenschaften von
Papier ist bekannt. Die erhdhte Fibrilierung der Fasern fihrt zu einer gréf3eren
Faseroberflache, was wiederum die Kontaktflache zwischen den Fasern im Papiergeflige
vergroBert und die Verbundfestigkeit erhoht. Im Gegensatz zu Papier findet die
Ubertragung von Kraften bei ACC nicht nur an den Faser-Faser-Bindungen statt.
Stattdessen nimmt die Matrix ebenfalls Krafte auf und leitet diese in die Fasern ein.
Inwieweit dennoch eine Verbesserung der mechanischen Eigenschaften von ACC durch
eine vorgelagerte Mahlung der eingesetzten Rohstoffe mdglich ist, wurde noch nicht
hinreichend untersucht. Im Rahmen des Projektes werden daher Untersuchungen zum
Einfluss der Mahlung auf die Eigenschaften von ACC durchgefuhrt.

Die Mahlung der Zellstoffe erfolgte an zwei verschiedenen Geraten. Zum einen wurden
Versuche im LabormalR3stab an einem Laborrefiner der Firma Voith mit der Bezeichnung
LR40 durchgefuhrt. Hier kdnnen bis zu 2 kg otro auf einmal behandelt werden. Dabei ist
es mdglich, die eingebrachte Mahlenergie einzustellen und nach definierten
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Energieeintragen Materialproben zu entnehmen. Somit kdnnen in einem Mahldurchgang
Mahlkurven erstellt werden und der Einfluss der Mahlung prazise bestimmt werden.

e Mabhlgarnitur: 3-1,6-60
e Specific Edge Load: 0,7 J/m
e Eingebrachte Mahlenergie: zwischen 0 und 200 kWh/t

Fur die Herstellung von Papier an der Papiermaschine werden gro3ere Mengen Zellstoff
von mindestens 15 kg bendtigt. Die Bereitstellung solcher Mengen ist mit dem
beschriebenen Laborrefiner extrem aufwendig. Anstelle des Laborrefiners wurde daher
ein Voith-Flachkegelrefiner Typ 1R mit Schragbemesserung (30°) genutzt. Dieser ist in
die Pilotanlagen integriert, sodass der Zellstoff nach der Mahlung direkt zu Papier
weiterverarbeitet werden kann. Bei der Mahlung im Technikumsmafstab wurden
folgende Parameter genutzt:

e Mahldauer: 45 min
e Eingebrachte Mahlleistung: 250 kWh/t

5.1.3 Papierherstellung

Die Papierherstellung erfolgte anschlie3end mit 3 Methoden, die alle verschiedene
Vorteile bieten und im Folgenden naher beschrieben werden:

- Laborblattbildung nach Rapid Kéthen EN ISO 5269-2:2004
- Papierherstellung am Dynamischen Blattbildner
- Papierherstellung an einer Papiermaschine

5.1.3.1 Laborblattbildung nach Rapid Kothen
Die Herstellung der Laborblatter wurde in Anlehnung an EN ISO 5269-2:2004 nach der
Rapid-Kothen Methode durchgefiihrt. Die Methode eignet sich zur Herstellung isotroper
Blatter mit einem Durchmesser von 20 cm. Vorteile des Verfahren sind unter anderem
der geringe zeitliche Aufwand bei der Blattbildung sowie der geringe Materialeinsatz.
Somit kdnnen verschiedene Einflussparameter bei vertretbarem Aufwand untersucht
werden.

Bei der Rapid-Kothen Methode liegt ein Sieb, auf dem das Faservlies gebildet wird,
waagerecht auf einem Stitzgitter. Darauf steht ein Zylinder, in welchen die Suspension
gegeben und mit Frischwasser verdinnt wird. Anschliel3end wird das Wasser nach unten
durch das Sieb abgefuihrt, wobei die Fasern auf dem Sieb liegen bleiben und eine
Fasermatte bilden. Nachdem das Uberschissige Wasser abgeftihrt ist, kann der Zylinder
weggeklappt werden, um das noch nasse Blatt zu entnehmen. Um eine Beschéadigung
des Blattes bei der Entnahme zu vermeiden, wird ein Tragerkarton auf das Blatt gelegt
und mit einer Gautschrolle manuell angepresst. Anschliel3end wird das Sieb entnommen,
umgedreht und mit der Kante auf eine Gummimatte geschlagen. Dadurch I6st sich das
Blatt mitsamt Gautschkarton vom Sieb. Auf die verbliebene freie Seite des Blattes wird
ein Deckblatt gelegt, dann wird es fir t = 10 min in einen Vakuum-Blatttrockner bei einem
Druck von ca. 5 bar getrocknet. Nach Ablauf der Zeit wird das Papier von Gautschkarton
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und Deckblatt getrennt und gewogen. Stimmt das Gewicht des Blattes nicht mit dem

Sollwert Uberein, wird die Menge an Suspension angepasst, um die gewunschte
Grammatur zu erhalten.

Die Blattbildung erfolgte an einem Blattbildner der Firma Xell (Abbildung 3). Als
Einstellung wurde ein automatischer Betrieb mit Frischwasser ausgewahlt, bei dem die
Schritte Fullung, Verwirbelung, Beruhigung, Entwasserung und Drainage nach
Betatigung des Startknopfes automatisch nacheinander ausgefuhrt werden.

Abbildung 3: Blattbildner der Firma Xell
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5.1.3.2 Dynamischer Blattbildner

Zur Herstellung faserorientierter Blatter steht der Forschungseinrichtung 2 in Gernsbach

ein dynamischer Blattbildner, inclusive Presse und Trockner der Firma SUMET zur

Verfiigung.

Beim Dynamischen Blattbildner steht das Sieb senkrecht in einer Trommel, die rotiert.
Die Stoffsuspension befindet sich in einem separaten Behalter und wird durch eine Duse
zum Sieb gepumpt. Die Duse fahrt wahrend des Pumpvorganges vertikal die gesamte
Hohe des Siebs ab, damit gleichméRiger Auftrag der Stoffsuspension Uber die komplette
Flache des Siebs erfolgt.

Das bewegte Sieb und ein Aufsprihen des Stofffasergemisches simulieren die
Bedingungen bei der Papierherstellung mit einer Papiermaschine. Die Fasern werden
beim Auftreffen auf das Sieb ,mitgerissen‘. Dadurch orientieren sie bis zu einem gewissen
Grad in Bewegungsrichtung, was der Maschinenrichtung einer Papiermaschine
entspricht. Die wichtigsten Variablen, die die Orientierung beeinflussen sind
(Standardeinstellungen in Klammern dahinter):

e Drehzahl der Trommel (1000 U-1)

e Dusendruck (1,2 bar)

e Dusengrof3e (Nr 2)

e Anstellwinkel der Duse (auf der Skala ,0)

e

Abbildung 4: SUMET-Dynamischer Blattbildner, Draufsicht auf Trommel, Dise
heruntergefahren
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Das Faservlies wird vom Sieb auf einen Gautschkarton tUbertragen und kann mit einer
Nip-Presse zwischen zwei Gautschkartons entwéassert und verdichtet werden. Die
Geschwindigkeit der Presse ist nicht variabel. Der Anpressdruck lasst sich dagegen
variieren. Uber das gesamte Projekt hinweg wurde derselbe Druck von 1,5 bar
verwendet, soweit bei der Versuchsbeschreibung im Bericht nicht ausdricklich anders
erwahnt.

Abbildung 5: SUMET-Presse mit gerade durchlaufendem Blatt zwischen
Gautschkartons

Nach dem Gautschen wird das Papier getrocknet. Dazu wird das Faservlies mit samt des
Gautschkartons in den Trockner eingelegt. Die Temperatur ist variabel und wurde auf
105 °C eingestellt.

Abbildung 6: SUMET-Trockner
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Es resultieren Blatter in einem Format von ca. 25 x 90 cm. Die Randbereiche von ca.
5 cm der langen Seiten und ca. 10 cm der kurzen Seiten werden verworfen.

Die Qualitat der Blatter hinsichtlich Formation, Dicke und Faserorientierung ist nicht
optimal. So lasst sich ein Gradient der Dicke innerhalb eines Blattes verzeichnen und
auch die Faserorientierung ist nicht Gberall einheitlich. Angesichts der Tatsache, dass die
hergestellten Blatter gewisse Gradienten aufweisen, wurden Proben fur die
Charakterisierung immer aus derselben, einer geeigneten Stelle mit passender
Grammatur, herausgeschnitten.

5.1.3.3 Kontinuierliche Papierherstellung an einer Papiermaschine
An einer Pilot-Papiermaschine wurden zudem unter industrieahnlichen Bedingungen
30 cm breite Papierbahnen hergestellt. Die Anlage verfigt Uber einen Lochwalzen
Stoffauflauf, ein Langsieb mit zwei Vakuumsaugern und eine Pressenpartie mit zwei
befilzten Pressnipps.

Abbildung 7: Stoffauflauf mit Siebpartie sowie Detailbild Papierbahn tiber einem
Vakuumsauger der Pilot-Papiermaschine
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Abbildung 8: Trockenpartie mit Trockenzylindern sowie Glattwerk und Aufwicklung
der Pilot-Papiermaschine

Die Trocknung des Papiers erfolgt mittels sieben elektrisch beheizter Trockenzylinder.
Diese werden einzeln mit Schrittmotoren angetrieben, wodurch ein exakter
Geschwindigkeitsgradient und damit eine definierte Bahndehnung zwischen den
Trockenzylindern eingestellt werden kann. Der Arbeitspunkt der Anlage liegt fur die hier
untersuchten Papiere bei 8 m/min. Die beschnittene Bahnbreite betragt 25 cm. Eine
Aufwickeleinheit wickelt die getrocknete Papierbahn auf eine Hulse. Intermittierend wird
die Papierrolle als Tambour entnommen. Das aufgewickelte Papier wird in der Regel
mittels verschiedener Verfahren gepruft und ggf. anschlieRend weiterverarbeitet.
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5.1.4 Ubersicht hergestellte Blatter

Im Rahmen des Projektes wurden eine Vielzahl unterschiedlicher Papiere hergestellt, zu
ACC umgewandelt und anschlieRend charakterisiert. Tabelle 2 gibt eine Ubersicht ber
die hergestellten Proben.

Tabelle 2: Ubersicht der hergestellten Papiere und ACC

Seite: 27

veranderlichen
Anteilen

Bezeichnung Rohstoffe Mabhl- SR Papier- Grammatur | ACC-
energie herstellung | in g/mz Herstellung
in KWh/t

Standard- NBSK/Euca 200 23 Papier- 70 Labor-

Papier (70/30 %) maschine malfistab

Standard-ACC | NBSK/Euca 200 - Papier- 70 Labor-

(70/30 %) maschine malfistab

Papier-RKO NBSK 0 12,5 | Rapid- 100 Labor-

Kdthen malfistab
ACC-RKO NBSK 0 - Rapid- 100 Labor-
Kdthen malfistab
Papier-RK200 | NBSK 200 25 Rapid- 100 Labor-
Kothen malfistab
ACC-RK200 NBSK 200 - Rapid- 100 Labor-
Kothen malfistab
Papier- Euka und DP | 50-210 16- | DSF 70 Labor-
Euka/DP in 34 malfistab
veréanderlichen
Anteilen
ACC-Euka/DP | Euka und DP - - - 70 Labor-
in malfistab
veranderlichen
Anteilen
Papier- NBSK und DP | 50-210 14- DSF 70 Labor-
NBSK/DP in 29 malfistab
veranderlichen
Anteilen
ACC- NBSK und DP | - - 70 Labor-
NBSK/DP in malfistab




Schlussbericht IGF 20676 N Seite: 28

5.2 Arbeitspaket 1: Prozesstechnik zur ACC Herstellung

Die hergestellten Papiere werden anschlieRend zu ACC weiterverarbeitet. Die
Herstellung erfolgte im Tauchverfahren im LabormafRstab. Zudem wurde eine
Papiermaschine so umgebaut, dass eine kontinuierliche ACC-Herstellung ermoéglicht
wird. Im Folgenden wird die Vorgehensweise bei der ACC-Herstellung im Labormal3stab
und bei der Entwicklung eines kontinuierlichen Herstellungsverfahrens beschrieben.

5.2.1 Manuelle ACC-Herstellung im Tauchverfahren

Innerhalb des Projektes wurde samtliches ACC-Material fur die Charakterisierung und fur
die Herstellung von Sandwichstrukturen sowie Demonstratoren im Labormal3stab
hergestellt. Dieser Schritt war notwendig, weil sich die Umbaumalinahmen an der
Papiermaschine wegen Auswirkungen der Corona-Pandemie stark verzogerten und der
Abschluss der Arbeiten nicht klar terminiert werden konnte.

Die folgende Aufstellung und die Bilder beschreiben die Vorgehensweise, nach der die
Umwandlung zu ACC durchgefuhrt wurde und stellt die Standard-Methode dar. Wurde
von diesem Standard abgewichen, wird das an entsprechender Stelle genannt. Der
Labormalf3stab ist fur Blatter bis zu einer Gro3e von ca. DIN C4 geeignet. Auch die Blatter,
die am Rapid-Kothen hergestellt und zu ACC umgeformt wurden, wurden auf diese Weise
behandelt; die Blatter, die am Dynamischen Blattbildner hergestellt wurden, ebenso. Um
den Faktor ,Mensch’ zu minimieren, wurde die Umwandlung zu ACC immer von
derselben Person durchgefuhrt.

5.2.1.1 Benotigte Utensilien:

1. PSA

e Geeignete Handschuhe (z.B. Einmalhandschuhe)

e Schutzbrille

e Schutzkleidung (z.B. Laborkittel)

2. Teil Behandlung

e Thermostat mit externer Zirkulation, Kiihlbereich bis mindestens -20°C

e 1lisolierter Behalter ausreichender Grol3e

e 2 Behalter ausreichender GrélRe

e Geeigneter Warmetauscher fur Behalter 1, angeschlossen an Thermostat

e 2 -3 Liter gekihlte Behandlungslésung (7% NaOH, 12% Harnstoff) fir Behalter
1

e Thermometer

e Laufendes Leitungswasser fur Behélter 2

e 2-3 Liter 10%ige Zitronensaureldsung fur Behalter 3

3. Teil Trocknung
Gautschkartons

e SUMET Presse

e SUMET Trockner
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Behalter 2

=2

Wasser

Abbildung 9: Versuchsaufbau zur ACC-Herstellung im LabormalR3stab

In Behélter 1 befindet sich das Lésungsmittelgemisch, eine wassrige Lésung bestehend
aus 7% Natronlauge und 12% Harnstoff. Uber dem Thermostat zirkuliert das Kiihimittel
durch den Warmetauscher in Behalter 1, das auf ungefahr -20°C temperiert ist. Die genau
eingestellte Temperatur ist abhéangig von den Faktoren, die Energie in die Ldsung
einbringen wie die Raumtemperatur und die Masse an Proben, die behandelt wird, pro
Zeit. Behalter 1 und 2 sind in unserem Fall isolierte GefalRe. Um die Betriebstemperatur
halten zu kbnnen, muss Behélter 1 isoliert sein, um so wenig Energieeintrag wie moglich
aus der Umgebung der Lésung zuzufilhren. Es ist penibel durch Uberprifung der
Temperatur im Behandlungsbad darauf zu achten, dass die Behandlungslosung seine
Betriebstemperatur von -12 °C nicht Uberschreitet. Bei Bedarf muss auf das Erreichen
der Betriebstemperatur gewartet werden. Fur diesen Fall ist es ratsam, den Behélter mit
der Styroporabdeckung zu verschlieBen, um das System noch besser zu isolieren. Die
Kuhlflussigkeit und die Behandlungsflissigkeit kann bei Nichtgebrauch bei -18 °C in der
Tiefkuhltruhe aufbewahrt werden. Das verringert die Abkuhlzeit bei Inbetriebnahme
immens. Weiterer Vorteil dabei ist, dass die Behandlungsldsung tiefgekihlt [anger haltbar
ist.

5.2.1.2 Behandlung von Papier - Umformen zu ACC
Durch die Lésung in Behélter 1 wird nun das Papier von links eingetaucht, nach rechts
durchgezogen und auf der rechten Seite herausgezogen. Das sollte innerhalb von 2
Sekunden passieren. Mit etwas Ubung kann man auf diese Art eine gleichmaRige
Behandlungsdauer auf dem Papier erreichen und simuliert damit eine kontinuierliche
Behandlung. Man kann beobachten, dass das Papier seine Erscheinungsform andert. Es
sieht so aus, als ob es durchnasst wird, es wird transparenter und ist im nassen Zustand
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stabiler als Papier. Das sind eindeutige Zeichen dafir, dass die Behandlung erfolgreich
war.

Wirde das Papier weil3 bleiben und nicht von der Behandlungslosung durchtrankt
werden, so findet, wenn uberhaupt, lediglich eine Reaktion an der Oberflache statt. Die
Oberflache ist dann so dicht, oder verschiel3t sich bei Berthrung mit der
Behandlungslésung, dass die Losung nicht in tiefere Schichten eindringen kann. Man hat
diesen Effekt haufig bei Papieren mit hoher spezifischer Dichte, die entweder durch hohe
Mahlung, oder starkes Pressen entsteht. Hieraus wiirde ein nicht vollstandig behandeltes
Papier resultieren. Nicht behandelbar sind auch Papiere, die z.B. geleimt sind. Hier kann
die Behandlungsflissigkeit durch die versiegelte Oberflache erst gar nicht zum Papier
vordringen.

Auf den beiden folgenden Bildern ist der Effekt einer gelungenen Behandlung gut zu
erkennen: beim Herausziehen hat das Papier einen durchsichtigen Schein, als ob es nass
oder fettig ware. Wirde das Papier durch reines Wasser gezogen werden, wirde es
zerfallen, es wére nicht nassfest.

: ;a‘
Abbildung 10: Blatt wird von links eingetaucht, durch die Losung gezogen und auf
der rechten Seite herausgezogen

Zwischen Behandlung und Stoppen der Reaktion ist darauf zu achten, dass so wenig Zeit
wie moglich verstreicht. Sobald das Blatt aus der Behandlungsflissigkeit
herausgenommen wird, steigt die Temperatur der anhaftenden restlichen Flussigkeit auf
dem Blatt an. Dieser Effekt ist so gering wie moglich zu halten. Anderenfalls kann man
beobachten, dass das Blatt in der Regel seine Nassfestigkeit verliert, es schmilzt
regelrecht in der Hand und zerfallt in einzelne Fasern. Oberhalb der Betriebstemperatur
lasst Natronlauge und Wasser Zellulosefasern quellen. Durch die niedrige Temperatur
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um den Gefrierpunkt ist die Aktivitat von freien Wassermolekuilen sehr stark herabgesetzt,
sodass der Effekt des Quellens unterdrtickt wird. Die Wassermolekule sind kurz vor dem
gefrieren in ihrer Bewegungsfreiheit sehr stark eingegrenzt. Die Zellulosefasern l6sen
sich in dieser LOsung oberflachlich lediglich an, ohne dabei den Faserverbund zu
verlieren und zu zerfallen. Erst bei Erh6hung der Temperatur steigt die Aktivitat von freien
Wassermolekilen wieder an, sie werden beweglicher und kénnen sich zwischen die
Fasern schieben und dabei die Van-der-Waals-Bindungen und
Wasserstoffbriickenbindungen, die ein Blattgeflige zusammenhalten, damit zerstéren.
Das Blatt zerfallt in Fasern.

5.2.1.1 Neutralisieren des Losungsmittels
In Behalter 2 befindet sich das erste Waschwasser (Leitungswasser). In dieses Wasser
wird das behandelte Blatt sofort nach der Behandlung fir ca. 1 Minute gelegt. Dabei
stoppt die Reaktion der Behandlung augenblicklich, die angeloste Zellulose
rekristallisiert. Bei der Behandlung mehrerer Blatter hintereinander kann es sinnvoll sein,
das Wasser in Behalter 2 kontinuierlich mit frischem Wasser zu erneuern.

Abbildung 11: Reaktion wird in Wasserbad gestoppt; anschliel3end wir das
behandelte Blatt zum Neutralisieren im Zitronenséurebad gelegt

Anschlieend wird das Blatt in Behalter 3 gelegt. Dort befindet sich 10%ige
Zitronensaure. Es ware auch maglich, die Lauge mit viel Wasser auswaschen. Da es sich
bei Natronlauge um eine starke Base handelt, braucht es lange und damit auch viel
Wasser bis die Lauge abgewaschen ist. Reste von Natronlauge lassen Papier unter
Hitzeeinwirkung kunstlich altern. Das Papier verfarbt sich gelblich bis braun und wird
sprode. Um alle bei der Umformung zu ACC erzielten Festigkeitswerte zu erhalten, ist es
damit unumganglich, dass die Lauge komplett ausgewaschen, oder neutralisiert wird.
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In wassriger Losung dissoziiert Natronlauge nahezu komplett:

NaOH - Na*+ OH- (1)

Selbst nach dem ersten Wassern in Behélter 2 ist die anhaftende Losung, die auf dem
Papier haftet, aufgrund der hohen Dissoziation der Natronlauge noch sehr alkalisch.
Schneller geht ein Neutralisieren mit einer Saure. Im vorliegenden Projekt wurde
Zitronensaure verwendet. Zitronensaure bietet einige Vorteile: sie ist glnstig, ist eine
mehrprotonige Séaure, bietet deshalb eine gewisse Pufferwirkung und lasst sich als
schwache S&ure leicht mit Wasser abwaschen. Ein weiterer sehr wichtiger Punkt ist, dass
Zitronensaure in der Lebensmittelindustrie als Zusatz unter der E-Nummer 330
zugelassen ist. Somit waren verbleibende Spuren von Zitronensaure kein
Ausschlusskriterium, falls ACC z.B. als Verpackung mit Lebensmitteln in Beriihrung
kame. Die in wassriger Losung freiwerdenden Protonen der Zitronensaure neutralisiert
die OH—lonen.

OH" + H* > H20 @)

Nach Neutralisieren der Lauge in Zitronensaure wird das behandelte Blatt mit frischem
Wasser unter dem Wasserhahn abgewaschen, um die Zitronenséure zu entfernen.

Abbildung 12: Abwaschen der Zitronensaure

Das nasse Blatt wird zwischen zwei Gautschkartons gelegt. Es passen zwei DIN A4
Blatter gleichzeitig zwischen die Gautschkartons. In der SUMET-Presse werden die
Blatter nun zwischen den Gautschkartons entwassert und anschlieRend im SUMET-
Trockner bei 105°C getrocknet.
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Abbildung 13: Pressen in der SUMET-Presse und Einlegen in den SUMET-Trockner

Die Trockenzeit ist abhangig vom Flachengewicht. Nach der Trockenzeit werden die
Gautschkartons aus dem Trockner genommen und die trockenen Blatter sind fertig, um
eventuell zugeschnitten zu werden. Fir die Prifung von Festigkeiten werden die Blatter
klimatisiert (rF 50%, 23 °C).

5.2.2 Entwicklung eines kontinuierlichen Verfahrens zur ACC

Herstellung

Die Herstellung von ACC mit NaOH/Harnstoff erfolgt bisher tblicherweise manuell im
Labormaf3stab. Um eine grol3technische Fertigung zu realisieren, werden jedoch
kontinuierliche Herstellungsverfahren benétigt. Im Rahmen des WoodWisdom-NET
Projektes COMPAC [1] wurde eine solches Herstellungsverfahren getestet. Dabei wird
eine Papierbahn durch eine Leimpresse gefordert, in deren Sumpf sich das
Natronlauge/Harnstoff-Losungsmittelsystem befindet. Da der Umwandlungsprozess
gemal} verschiedener Untersuchungen idealerweise bei -12,5°C stattfindet, werden die
Chemikalien vorab gekthlt. Nach dem Tréanken der Papierbahn wird das Lésungsmittel in
einem Neutralisationsbad ausgewaschen und der Umwandlungsprozess von Papier zu
ACC damit abgeschlossen.

Aufbauend auf den gewonnenen Erkenntnissen, wurde das Verfahren Uberarbeitet und
erganzt, um kommerzielle und eigens hergestellte Papierbahnen in einem kontinuierlichen
Prozess zu ACC weiterzuverarbeiten. Die im Rahmen dieses Projektes neu konstruierte
Pilot-Impragnieranlage wird in eine bereits vorhandene Papiermaschine am Institut
integriert. Dadurch kénnen verschiedene relevante Komponenten, wie die Bahnfiihrung,
Trocknung und Aufwicklung ibernommen werden. Zudem kann untersucht werden, ob die
Umrlstung einer konventionellen Papiermaschine zur Herstellung von ACC mdglich ist.
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Der Umbau einer komplexen Anlage ist mit vielen Detailfragen bspw. betreffend der
mechanischen Stabilitat der Stuhlung, der Fihrung von Versorgungsleitungen und der
Einbindung in das Antriebskonzept verbunden. Eine Thematisierung aller Teilaspekte im
Bericht ist an dieser Stelle nicht mdglich und ware im Hinblick auf die Forschungsfrage
nicht zielfiihrend. Stattdessen werden im Folgenden die wichtigsten Phasen des Umbaus
sowie die relevanten Funktionseinheiten beschrieben.

Um Platz fur die Impragnieranlage zu schaffen, wurde im ersten Schritt ein Trockenzylinder
aus der Papiermaschine ausgebaut. Der dabei frei gewordene Platz definierte den
verflugbaren Bauraum fiur die geplante Anlage. Die erforderlichen Komponenten fur die
Leimpresse, Bahnfuhrung, Waschstrecke und das Gehause der Pilotanlage wurden mit
eigenen Mitteln konstruiert, gefertigt und eingebaut. In Abbildung 14 ist eine technische
Zeichnung der Anlage dargestellt.
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Abbildung 14: Technische Darstellung der modifizierten Papiermaschine

Die Leimpresse besteht aus 2 Walzen mit einem Durchmesser von jeweils 214 mm. Eine
Walze ist fest gelagert, die andere an einer Schwinge befestigt. Uber einen Balk kann die
Position der Schwinge eingestellt werden. Wird der Balk mit Druckluft gefullt, werden die
Walzen der Leimpresse zusammengefiihrt und eine Linienlast wird aufgebracht. Beide
Walzen werden jeweils mit einem Schrittmotor vom Typ Nema 34 angetrieben.

Im Sumpf der Leimpresse erfolgt der Umwandlungsprozess und das Losungsmittel wird
zugefuhrt. Dieses wird vor Beginn des Versuchs in einer Tiefkiihltruhe auf -12,7 °C herunter
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gekuhlt und wéahrend des Versuchs mit einer Schlauchpumpe vom Vorratsbehalter zur
Leimpresse gepumpt. Die Menge an bendtigtem Losungsmittel pro Zeiteinheit hangt von
der Grammatur des Papiers sowie der Bahngeschwindigkeit ab. Eine Anpassung der
Lésungsmittelmenge erfolgt durch Anpassung der Forderleistung der Schlauchpumpe.
Dichtplatten an den Stirnseiten der Leimpresse verhindern ein unkontrolliertes Austreten
des Losungsmittels. Uberschiissige Natronlauge wird aufgefangen und abgefiihrt und je
nach Einstellung im Kreislauf gefuihrt oder entsorgt.

A

Abbildung 15: Umgebaute Leimpresse fur die ACC- Herstellung, inklusive eines
Warmetauschers und einer Zufihrung des Losungsmittels

Im Sumpf der Leimpresse werden Warmetauscher eingebracht, um den Warmeaustausch
mit der Umgebung auszugleichen. Fir die Realisierung des Kuhlkreislaufes wurden die
bendtigten Komponenten eruiert und eine Recherche zu Anbietern durchgefihrt. Ein
Systemkuhler der Firma ers Energie- & Kéltetechnik GmbH mit vom Typ SC 4.0V 200 mit
einer Kuihlleistung von 4 KW Kiuhlleistung wurde bestellt, installiert und in Betrieb
genommen.

Um das Losungsmittelsystem auszuwaschen, wurde unterhalb der Leimpresse ein
Neutralisationsbereich eingebaut. Dieser besteht aus einem spritzwassergeschitzen
Metallgehduse, welches im vorderen Bereich mit einem abnehmbaren Deckel versehen
ist. Der Deckel ist vorgesehen, damit der Neutralisationsbereich getffnet werden kann, um
die Papierbahn um die Umlenkwalzen zu fiihren. Uber Kunststoffrohre wird Wasser von
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beiden Seiten auf die Bahn gespritzt. Das Wasser und das Losungsmittelgemisch werden
im unteren Bereich der Neutralisationseinheit zusammengefihrt und anschliel3end mit
einer Pumpe abgepumpt.

Abbildung 16: Waschstufe zur Neutralisation des Losungsmittels

Far die Trocknung der nassen ACC-Bahn ist gemal3 Projektplan die Anschaffung einer IR-
Trocknung vorgesehen. Wahrend der Auslegung aller Komponenten wurde deutlich, dass
die kommerziell erhéltlichen IR-Trockner nicht optimal geeignet sind und ein Eigenbau
vorteilhaft sein kann. Hierdurch ist eine optimale Anpassung an den vorhandenen Bauraum
moglich, was eine effektivere Trocknung des ACCs ermdglicht. Deshalb wurde am
13.11.2020 eine Umwidmung von Mitteln beantragt, um einen Eigenbau zu erméglichen,
welcher am 14.12.2020 bewilligt wurde. Fur den Eigenbau wurden:

- 2000-Watt Halogen Roéhren,
- Verschaltungsbauteile (Halbleiterrelais zur Leistungsregelung) sowie
- Bauteile fur den Rahmen verbaut.
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In Abbildung 17 ist die Trockenpartie im eingebauten Zustand dargestellt. Die
Gesamtleistung betrdgt maximal 18 kW. Bei der Entwicklung wird insbesondere Wert
daraufgelegt, dass eine flachenbezogen gleiche Heizleistung erzielt wird. Zudem soll durch
stufenlose Regelbarkeit eine Anpassung der Heizleistung an unterschiedliche Materialien
ermoglicht werden.

Abbildung 17: Halogentrocknung aus Eigenfertigung zur Trocknung von Papier
und ACC

Um die zusatzliche Leistung fir die Halogentrocknung bereitstellen zu kénnen, wird ein
neuer Schaltschrank bendtigt. Dieser beinhaltet die Niederspannungsunterverteilung far
die Trockenpartie einschlieBlich der Antriebstechnik sowie die komplette
Leistungselektronik zur Steuerung der Heizleistung.

Im Rahmen der UmbaumaRnahmen sind immer wieder Verzdgerungen aufgetreten.
Insbesondere die Folgen der Corona Pandemie haben die Umbauarbeiten stark verzogert.
Zeitweise musste der Betrieb an der Universitat so eingeschrankt werden, dass nur ein
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Mitarbeiter pro Raum arbeiten kann. Da viele Arbeiten aber nur mit mindestens 2 Personen
maglich sind, kam es hier zu langen Stillstandszeiten. Zudem kam es zu Lieferengpassen,
insbesondere bei den elektronischen Komponenten fiir den Schaltschrank. Die
Verzoégerungen haben dazu gefuhrt, dass der Schaltschrank erst Mitte 2021 am Institut
aufgebaut wurde. Eine Inbetriebnahme der Anlage war daher erst kurz vor
Projektabschluss mdglich. Die geplanten Untersuchungen zum Einfluss verschiedener
Prozessgrofen wie der Bahnspannung, der Reaktionszeit und —Temperatur konnten
aufgrund der zeitlichen Verzdogerungen nicht erfolgen. Es konnte jedoch die
Funktionsfahigkeit der Anlage und aller neuer Komponenten erprobt und auf dieser
Maschine kontinuierlich und in-line ACC hergestellt werden. Damit wurde eine wichtige
Frage dieses Projektes, ob ACC auf konventionellen Papiermaschinen in-line mit
entsprechenden Modifikationen hergestellt werden kann, positiv beantwortet.

5.3 Arbeitspaket 2: Prozesstechnik Papier - Mechanische

Eigenschaften

Vorversuche haben gezeigt, dass sich industriell hergestelltes Papier oft nicht
zufriedenstellend zu ACC umzuwandeln lasst. Fullstoffe, Streichfarben, Leim und
Barrierebeschichtungen behindern die Umwandlung zu ACC stark, verhindern diese
meist sogar ganz. Daraus lasst sich schliel3en, dass der Einsatz von Altpapier fir die
Herstellung von ACC voraussichtlich nicht méglich ist. Ungebleichte Fasern zeigten im
Vergleich zum gebleichten Pendant eine deutlich geringere Erhéhung der
Festigkeitswerte. Offensichtlich behindert das noch vorhandene Lignin die Umwandlung.
Die Umwandlung zu ACC erfolgt in einer wassrigen Losung und die Hydrophilizitat der
Fasern scheint ausschlaggebend fur die Umwandlung zu sein. Additive zur Erh6hung der
Nassfestigkeit hingegen scheinen eine Umwandlung zu ACC nicht zu behindern. Das
zeigen zahlreiche erfolgreiche Vorversuche mit Hygienepapieren wie Kichenrollen,
Taschentuchern und Papier-Handtichern.

Folgende Einflussfaktoren wurden gemaf3 Antrag eingehend untersucht:

- Rohstoffe,

- Faserlange,

- Faserorientierung,

- Faservorbehandlung.

Ferner haben sich wahrend der Durchfihrung der Arbeiten weitere Einflussparameter
herauskristallisiert, die untersucht wurden:

- Dichte des Papiers (Mahlgrad, Pressenpartie),
- Behandlungszeit,

- Temperatur bei der Umwandlung zu ACC,

- Konzentration der Behandlungsflissigkeit.

Bei den im folgenden beschriebenen Versuchen wurden jeweils die Eigenschaften der
Rohpapiere mit denen der entsprechenden ACCs verglichen. Die im Rahmen des
Projekts hergestellten Papierproben wurden einerseits am Rapid-Kéthen (ohne
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Faserorientierung), andererseits am Dynamischen Blattbildner der Firma SUMET (mit
Faserorientierung) hergestellt. Fir erste Tastversuche und um schnelle Ergebnisse zu
erhalten und Trends festzustellen, wurden Versuchsblatter am Rapid-Kothen hergestellt.
Vorteil ist hier die Menge an unterschiedlichen Proben, die in kurzer Zeit hergestellt
werden konnen. Der Dynamische Blattbildner kann hingegen Blatter mit
Faserorientierung herstellen, die damit eher denen eines industriell hergestellten Papiers
entsprechen. Die Blatter sind groéRer, die Herstellung jedoch sehr zeitintensiv. Eine
detaillierte Beschreibung der Blattbildung befindet sich Kapitel 5.1.3.

Um die Materialeigenschaften der Papiere und ACCs zu bestimmen und den Erfolg des
Umwandlungsprozesses zu bewerten, wurden folgende Messungen vor und nach der
ACC-Behandlung durchgefihrt:

e SCT nach DIN 54518,
Zugfestigkeit nach DIN 1924-2,
Berstfestigkeit nach DIN 2758,
Spezifische Dichte.

Die Wirkung der ACC-Behandlung lasst sich durch die Anderung der
Festigkeitseigenschaften sehr gut bestatigen. Aber auch andere Grol3en wie die
spezifische Dichte &ndern sich. Die oben aufgefiihrten GréRen wurden als
Standardgrof3en ausgewahlt, um den Einfluss der ACC-Behandlung in Abhangigkeit
verschiedener Einflussfaktoren zu bewerten.

Mit dem SCT (Short Span Compression Test) wird der sogenannte Stauchwiderstand
bestimmt. Dieser stellt in der Papierproduktion eine weitverbreitete Messung fir die
Kompressibilitat des Papiers dar. Die Messwerte zeigen an, bei welcher maximalen Kraft
ein flacher Papierstreifen knickt, wenn dieser gestaucht wird.

Die Zugfestigkeit ist eine Kenngrol3e, die sehr haufig fur die Charakterisierung von
Werkstoffen unter anderem von Papier herangezogen wird. Hierbei wird das Material bis
zum Versagen der Probe mit einer kontinuierlich steigenden Zugbelastung beaufschlagt.
Die Zugfestigkeit entspricht der maximalen Zugkraft bezogen auf den urspriinglichen
Probenquerschnitt. Die Industrie misst hauptsachlich trockenes Papier in
Maschinenrichtung, da bei der Produktion die Festigkeit in dieser Richtung einerseits
ausschlaggebend fir einen zuverlassigen Herstellungsprozess ist (vermeiden von
Bahnabrissen), andererseits das Endprodukt eine gewisse Reil3festigkeit aufweisen
muss. Im Rahmen des Projektes wurde die Zugfestigkeit in Maschinen- und Querrichtung
vor und nach der Behandlung gemessen.

Bei der Berstfestigkeit wird der Widerstand gemessen, den eine Papierprobe einer
senkrecht wirkenden Kraft bis zum Bersten entgegensetzt. In der Papier- und
Wellpappenproduktion hat diese MessgrofRe einen grol3en Stellenwert. Sie ist ein
wichtiger Parameter fur Stabilitat bei Verpackungen.

Die spezifische Dichte wurde aus der Grammatur und Probendicke berechnet. Es ist zu
beobachten, dass die Dichte nach einer erfolgreichen ACC-Umwandlung ansteigt. Die
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Dichte lasst sich aber auch durch andere Einflussparameter, wie das verwendete
Trockenverfahren bei der Papierherstellung oder ein nachgelagertes Kalandrieren

beeinflussen und ist somit kein alleiniger Nachweis fur eine erfolgreiche ACC-
Behandlung.
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5.3.1 Einfluss der Faserart und Mahlung

Unter dem Begriff Faserart versteht man im Kontext der Papierherstellung in der Regel
die Herkunft der Fasern. Hierbei wird zwischen Laub- und Nadelholz unterschieden.
Wahrend Laubbaume relativ kurze Fasern von ca. 1 mm haben, haben Nadelbdume
deutlich langere Fasern von teilweise 4 mm und mehr. Bei einem Aspektverhaltnis von
ca. 80 bei NBSK und ca. 50 bei Eukalyptus, sind die Laubbaumfasern nicht nur kirzer,
sondern auch viel diinner.

Untersucht wurden Rohstoffe, die in der Papierindustrie in grol3en Mengen bereits
Anwendung finden und deren Verfuigbarkeit gewahrleistet ist. Dazu gehdren gemischter
Langfaserzellstoff als NBSK (Nordic Bleached Softwood Kraftpulp), Eukalyptus
Sulfatzellstoff und Chemiezellstoffe (engl. Dissolving Pulp, auch DP).

Ein untersuchter Ansatz ist zudem die Kombination aus Chemiezellstoff und Eukalyptus-
bzw. NBSK-Zellstoff. Der Chemiezellstoff soll als Ausgangsmaterial fur die Matrixbildung
dienen. Aufgrund des hohen Cellulose-Anteils wird davon ausgegangen, dass das
Material schnell gelost wird. Eukalyptus- bzw. NBSK-Zellstoff soll als
Verstarkungselement dienen. Diese weisen neben Cellulose auch geringe Bestandteile
von Hemicellulose auf und sind nicht nur lAnger, sondern auch dicker als Chemiezellstoff.
Daher wird davon ausgegangen, dass die Losung von Cellulose langsamer erfolgt als bei
Chemiezellstoff und die Faserstruktur als Verstarkungselement erhalten bleibt. Zudem
wird durch die Beigabe insbesondere von Langfasern die spezifische Dichte
herabgesetzt. Das Blattgeflige ist somit durchlassig fur die ACC-Lésung und die
Umwandlung findet im ganzen Blattgefiige statt. Damit ist eine maximale Steigerung an
Festigkeiten gewabhrleistet.

5.3.1.1 Papier und ACC aus Eukalyptus und Chemiezellstoff
Zunachst erfolgten Untersuchungen an Papier und ACC aus Eukalyptus und
Chemiezellstoff. Das Mischungsverhaltnis von Eukalyptus und Chemiezellstoff wurde von
0 % Chemiezellstoff bis 50 % Chemiezellstoff variiert. Der Eukalyptus Zellstoff wurde
zudem am LR40 gemabhlen. Die Blattbildung erfolgte nach Rapid-Kothen. Weiterfuhrende
Information zur Mahlung und Blattbildung kénnen Kapitel 5.1.2 entnommen werden.

Die ermittelten spezifischen Dichten der verschiedenen Papiere und ACC sind in
Abbildung 18 dargestellt.
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Abbildung 18: Spezifische Dichte von Papier und ACC aus Eukalyptus und
Chemiezellstoff (DP) bei unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und
Mahlgraden

Mit zunehmender Mahlung steigt die spezifische Dichte. Weil die Fasern flexibler und
kirzer werden, ist eine hoheren Packungsdichte moéglich, die Porositat im Geflige sinkt.
Bei ca. 180 kWh/t gibt es ein Maximum an Dichte im Rohpapier. Danach bleibt die Dichte
fast gleich. Weiteres Mahlen tber 180 kWh/t wird die Dichte nicht mehr erhdhen.
Interessant ist, dass das Maximum beim ACC bei ca. 150 kWh/t liegt. Es gibt eine
Verschiebung nach links. Der Zusatz an DP bewirkt eine Verringerung der Dichte im
Gefuge. Hohere Dichten im Rohpapier korrelieren daher nicht zwangsléaufig mit héheren
Dichten bei ACC. Die Steigerung der Dichte nach der ACC-Umwandlung entspricht der
erwarteten Zunahme.
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Abbildung 19: SCT-Index von Papier und ACC aus Eukalyptus und Chemiezellstoff
bei unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Mahlgraden

Der SCT-Index zeigt ein ganz &ahnliches Bild. Eine Mahlung erhéht die Festigkeit. Das
Maximum liegt wieder bei ca. 180 kWh/t beim Rohpapier, danach gibt es einen leichten
Abfall. Das Maximum beim ACC ist wieder nach links verschoben und liegt auch hier bei
ca. 150 kwh/t. Die prozentuale Steigerung der SCT-Werte ist gerade bei hohem Anteil
an Chemiezellstoff hoch. Allerdings sind die Rohpapierfestigkeiten deutlich geringer,
sodass auch die Festigkeiten im ACC absolut gesehen geringer bleiben.
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Abbildung 20: Zug-Index von Papier und ACC aus Eukalyptus und Chemiezellstoff
bei unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Mahlgraden
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Auch in Abbildung 20 sind bezlglich der Zugfestigkeit ahnliche Tendenzen wie bei den
Untersuchungen des SCT zu erkennen. Das Maximum im Rohpapier liegt wieder bei ca.
180 kWhft, das im ACC bei 150 kWhtt.

= Rohpapier
Berst-Index
ACC
9,0
(@)]
E 8,0
g—u 7,0
~ 6,0
C
= 50
)
g 4.0
= 3,0
7]
5 2,0
@ 10
0,0
’ ol ololele] O OO00O0 o OO0O0Oo ol ololole] o OO0O0Oo o OO0O0Oo
B QQQ‘LD B ANTLO 5 ANNMTLO B ANNTLO B AMTLO B ANNMTLO
S~ N e e e ) NN e e e ) e e ey
n OOoOOoO 0 OOOOo AN OOOO n oOoOOoOo 0 OOOO — OOOO
LOLoLOLO 00000000 — ANANANN — LoD — 00000000 AN A
A A A ANANANAN

Mahlenergie in kWh/t / Anteil DP in %

Abbildung 21: Berst-Index von Papier und ACC aus Eukalyptus und
Chemiezellstoff bei unterschiedlichen Mischungsverhéaltnissen und Mahlgraden

Der Einfluss der Mahlung und Beigabe von Chemiezellstoff auf die Berstfestigkeit ahnelt
den Effekten bei den anderen Untersuchungen zur Charakterisierung. Unterschied ist,
dass die Festigkeit kontinuierlich im Rohpapier zunimmt, jedoch im ACC ein Maximum
bei ca. 150 kWh/t aufweist. Auch hier bewirkt die Zugabe an DP niedrigere
Festigkeitswerte. Hohere Zuséatze an DP bewirken hier jedoch eine viel geringere
Erh6hung der Festigkeitswerte.
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5.3.1.1 Papier und ACC aus NBSK und Chemiezellstoff

Analog zu den beschriebenen Untersuchungen erfolgten Versuche mit NBSK und

Chemiezellstoff. In Abbildung 22 ist die ermittelte spezifische Dichte in Abhangigkeit des

Mahlgrades und des zugesetzten Chemiezellstoffs dargestellt.
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Abbildung 22: Spezifische Dichte von Papier und ACC aus NBSK und
Chemiezellstoff bei unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Mahlgraden

In Abbildung 22 sieht man, dass die Mahlung die Dichte im Gefiige erhdht. Die héchste
Dichte ist am letzten Mahlpunkt zu verzeichnen. Auch bei NBSK bewirkt die Zugabe von
DP eine Verringerung der Dichte. Allerdings ist dieser Effekt nach der ACC-Umformung
nicht mehr so deutlich zu erkennen, wie bei den zuvor betrachten Mischungen aus
Eukalyptus und Chemiezellstoff.
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Abbildung 23: SCT-Index von Papier und ACC aus NBSK und Chemiezellstoff bei
unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Mahlgraden

Die SCT-Werte zeigen ebenfalls beim Rohpapier eine deutlichere Tendenz hinsichtlich
des Einflusses der Mahlung, als bei ACC. Die Werte im Rohpapier steigen mit
zunehmender Mahlenergie deutlich an, erreichen bei ca. 150 kWh/t ein Maximum und
fallen danach wieder leicht ab. Der Chemiezellstoff verringert die Festigkeitswerte. Nach
der ACC-Behandlung sind diese Tendenzen weniger deutlich.
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Abbildung 24: Zug-Index von Papier und ACC aus NBSK und Chemiezellstoff bei
unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Mahlgraden



Schlussbericht IGF 20676 N Seite: 48

Die Abbildung 24 zeigt eine Erhdhung der Zugfestigkeiten bis zum letzten Punkt der
Mahlkurve. Auch hier bewirkt die Zugabe von Chemiezellstoff eine Verringerung der
Festigkeitswerte beim Rohpapier. Die Maximalwerte beim ACC liegen bei ca. 180 kWht.
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Abbildung 25: Berst-Index von Papier und ACC aus NBSK und Chemiezellstoff bei
unterschiedlichen Mischungsverhéaltnissen und Mahlgraden

Auch die Berstfestigkeiten des Rohpapiers zeigen ein Maximum beim letzten Mahlpunkt
Abbildung 25. Nach der ACC-Umwandlung wird bereits bei einem Mabhleintrag von 120
kWh/t eine hohe Berstfestigkeit ermittelt. Die Steigerung der Werte ist bei hohen
Ausgangswerten nur noch gering.

5.3.2 Untersuchung zum Einfluss der Faserlange und Faserorientierung
Um den Einfluss der Faserlange auf die mechanischen Eigenschaften unabhangig von
der Faserart und Faservorbehandlung zu untersuchen, wurde NBSK-Rohstoff in eine
langere und in eine kirzere Fraktion aufgeteilt. Dies erfolgt an einem Siebsortierer mit
der Bezeichnung Multisorter Gr. 0 und einem Sieb-Einsatz mit 0,15 mm Schlitzen. Fur
die Blattbildung wurden die getrockneten Fraktionen im Standardaufschlaggerat
aufgelést. Um eine Kurzfaserfraktion ohne Feinstoffe zu erzielen, wurde ein Teil der
Kurzfaserfraktion zusatzlich noch am Rapid-Kéthen 20 mal gewaschen, d.h. Wasser
zugegeben, aufgerthrt und Gber dem Standard-Blattbildungsgewebe entwassert. Damit
wurde der Feinstoffanteil erfolgreich verringert. Uberprift wurde der Wascherfolg mittels
Messungen im L&W FIBER TESTER PLUS+. Die Kurzfaserfraktion hatte vor dem
Waschen einen Feinstoffanteil von 16,4%, nach dem Waschvorgang verbleibt ein
Feinstoffanteil von 5,7%.

Von den drei gebildeten Fraktionen (Kurzfaserfraktion mit und ohne Feinstoffanteil und
Langfaserfraktion) wurden Blatter am dynamischen Blattbildner hergestellt, welche
anschlielBend manuell zu ACC umgewandelt wurden. Der dynamische Blattbildner wurde
gewahlt, da sich hier herstellungsbedingt eine Faserorientierung einstellt, welche mit
anisotropen  Eigenschaften des  Papiers einhergeht und damit den
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Herstellungsbedingungen an einer Papiermaschine nachempfunden ist. Die
hergestellten Papiere und umgewandelten ACC wurden anschliel3end charakterisiert.

Die Ergebnisse zeigen Unterschiede in der Rohpapierdichte. Die Kurzfaserfraktion mit
hoéherem Feinstoffanteil ergibt ca. 10% dichteres Rohpapier als die Kurzfaserfraktion mit
geringerem Feinstoffanteil (siehe Abbildung 26). Wegen des fehlenden Drucks bei der
Trocknung bleiben die Blatter relativ volumingds. Ein Einfluss weiterer Kompression des
Blattgefliges durch Druck wahrend der Trocknung kann hiermit ausgeschlossen werden.
Durch die ACC-Behandlung werden die Blatter verdichtet und die geloste Cellulose fullt
die Poren zwischen den Fasern auf. Der Effekt ist am gro3ten bei den kurzen Fasern
ohne Feinanteil. Ein hoher Feinstoffanteil ergibt von Natur aus bereits hohe Dichten im
Papier, da Feinstoffe aufgrund geringer Teilchengré3e Poren im Geflge flllen. Daher ist
die Porositat bereits geringer als bei Papier aus der Kurzfaserfraktion ohne
Feinstoffanteil. Eine weitere Erh6hung der Dichte ist bei hohen Dichten im Rohpapier
nach der ACC-Umwandlung nur noch in geringerem Malf3e mdglich. Bei Papieren aus der
Langfaserfraktion gibt es keine kleinen Bestandteile, welche die Poren auffiillen konnen,
da der Feinstoffanteil fehlt. Eine Dichtesteigerung ist auch hier zu erkennen, wobei diese
geringer ausfallt. Ein positiver Effekt durch die Erhéhung der Dichte ist bei den
Festigkeiten zu erwarten.

spezifische Dichte ® Rohpapier = ACC-Papier
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Abbildung 26: Spezifische Dichte von Papier und ACC in Abhangigkeit der
Faserlange und des Feinstoffanteils
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Abbildung 27: SCT-Index von Papier und ACC in Abhéngigkeit der Faserlange
und des Feinstoffanteils

Die Ergebnisse oben zeigen nach der ACC Behandlung eine deutliche Steigerung der
Kompressibilitat in MD und CD. Die SCT-Werte steigen prozentual am meistens bei den
Proben aus der Langfaserfraktion, wobei dies insbesondere auf die niedrigeren
Anfangswerte zurtickzufuhren ist. Der Feinstoffanteil wirkt sich positiv auf die Behandlung
aus und ergibt deutlich hohere Absolutwerte schon im Rohpapier, aber vor allem beim
ACC. Dies liegt vermutlich an den Feinstoffen, die eine viel hdhere spezifische Oberflache
besitzen und damit schneller angeldst, oder sogar komplett gelost werden, wodurch eine
Matrixbildung begtinstigt wird.
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Abbildung 28: Zugfestigkeiten Fraktionen und Steigerung

Die Zugfestigkeitswerte zeigen ein ganz ahnliches Bild wie die SCT Werte. Die ACC-
Behandlung verstarkt das Fasernetzwerk d.h. die Fasern werden starker miteinander
verbunden und damit erhdht sich die Gesamtfestigkeit des Materials. Dies kann durch
verschiedene Art und Weise passieren: entweder durch eine Erhéhung der Anzahl an
Wasserstoffbriickenbindungen, eine Erhéhung der Coulombschen Krafte, eine Erhdhung
der Van-der-Waals-Kréfte, eine Steigerung der Flexibilitat der Fasern (Erhéhung der
Kontaktflache zwischen den Fasern) oder durch Interdiffusion zwischen den Fasern. Die
genauen Einflisse wurden im Rahmen des Projektes nicht untersucht. Die
Gesamtwirkung ist aber deutlich zu erkennen und lasst sich nicht alleine durch die
Anderung der Dichte erklaren.

Auch bei der Zugfestigkeit ist die groRte Steigerung bei den langen Fasern zu
verzeichnen, die absoluten Zug-Festigkeiten sind jedoch bei der Fraktion mit kurzen
Fasern und hohem Feinstoffanteil am hochsten. Auch hier ist die Erklarung dieselbe wie
zuvor: der hohe Feinstoffanteil l6st sich schneller durch die hodhere spezifische
Oberflache und die geléste Cellulose fullt die Licken zwischen den Fasern. Das
Blattgeflige wird kompakter und die Festigkeiten steigen dadurch.
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Abbildung 29: Berstfestigkeit-Index und Steigerung (Datei NBSK Fraktionen)

Bei der Berstfestigkeit ergibt sich ein dhnliches Bild, wie bei den Untersuchungen zum
SCT und der Zugfestigkeit. Ein hoher Feinstoffanteil fihrt zu hohen Festigkeiten im
Papier. Dieser Effekt tritt auch bei ACC auf. Die Theorie, dass kurze Fasern und v.a.
Feinstoffe durch ihre hohere spezifische Oberflache schneller gelost werden als
Langfasern, scheint bestatigt. Bei der Berstfestigkeit kann keine Festigkeit in
Faserorientierung bestimmt werden. Man kann aber sagen, dass die Probe an der
schwéchsten Stelle reifdt, das ist in der Regel in Querrichtung. Dies bestatigt das typische
Rissbild bei dieser Prifung.

Festigkeitssteigerungen finden immer in Maschinenrichtung und gleichzeitig auch in
Querrichtung statt. Die Faserorientierung hat somit wenig Einfluss auf die ACC-
Behandlung. Damit ist der Einsatz von herkbmmlich hergestelltem Papier an einer
Papiermaschine ohne weiteres mdoglich. Die Schwachstelle ist beim Rohpapier die
Querrichtung und bleibt auch die Querrichtung bei ACC.

5.3.3 Einfluss Reaktionszeit

Neben den geplanten Versuchen wurde auch der Einfluss der Reaktionszeit untersucht.
Bei langerer Reaktionszeit treten einige Probleme bei der Behandlung auf: So kann es
passieren, dass das Gefiige der Probe kollabiert und das Blatt zerfallt. Damit ist die Probe
zerstort und keine Ermittlung von Festigkeitswerten moglich. Eine Untersuchung von sehr
kurzen Behandlungszeiten ist im Labormal3stab von Hand nur bedingt mdglich. Das Blatt
wird in die Loésung eingetaucht, herausgeholt, im Idealfall streift man Uberschiissiges
Lésungsmittel ab und legt das Blatt in die erste Waschlosung. Erst jetzt ist die
Umwandlungszeit vorbei, aber bereits ca. 5 Sekunden verstrichen. An einer Maschine
mit Leimpresse wurde sich die Reaktionszeit Giber die Bahngeschwindigkeit und/oder den
Fullstand der Losung einstellen lassen. Ziel ist es, die Reaktionszeit so kurz wie mdglich
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zu halten, damit der Prozess in industriellem Mal3stab praktikabel und attraktiv ist. Dazu
muss so viel ACC wie moglich in einer bestimmten Zeit produziert werden. Dazu ist es
notig, die Reaktionszeit so kurz wie moglich zu halten. In Abbildung 30 werden
Ergebnisse gezeigt, die mit einem Papier aus reinem Chemiezellstoff mit
Faserorientierung durchgefuhrt wurden (Markaryd-Papier, da es in Markaryd hergestellt
wurde).
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Abbildung 30: SCT-Index und Zug-Index

Der Faktor Zeit hat bereits bei 5 Sekunden kaum noch Einfluss. Dieses Ergebnis zeigt,
dass die Voraussetzungen fur eine industrielle Herstellung mit Behandlungsdauern im
Sekundenbereich gegeben sind.

5.3.4 Einfluss ACC Behandlungstemperatur

Es wurde drei Temperaturen untersucht: -10°C, -12°C und -14,5°C. Eine Untersuchung
noch tieferer Temperaturen ist fur die verwendete Chemikalienlésung nicht méglich, da
die Flussigkeit gefrieren wirde. Der Einfluss der Behandlungstemperatur auf den SCT-
Index sowie den Zug-Index ist in Abbildung 31 dargestellt.
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Abbildung 31: SCT-Index und Zug-Index in Abhangigkeit der
Behandlungstemperatur

Die Ergebnisse zeigen, dass die Umwandlungstemperatur im untersuchten Bereich
keinen signifikanten Einfluss auf den SCT-Wert hat. Beim Zug-Index ist eine tendenzielle
Zunahme bei sinkender Umwandlungstemperatur zu verzeichnen. In Anbetracht der
geringen Probenanzahl kann jedoch keine gesicherte Aussage getroffen werden.

Insbesondere bei einer groRserientechnischen Herstellung ware es aus wirtschaftlichen
Aspekten bedeutsam, wenn weniger Kihlung notwendig ist, um &hnlich gute
Materialeigenschaften zu erzielen.

5.3.5 Einfluss Konzentration Behandlungslésung

Die ACC-Behandlung beruht auf dem Prinzip von ionischen Salzen. Diese ergeben
niederschmelzende Flussigkeiten, die oft schon bei Raumtemperatur flissig sind. Bei
dem verwendeten Losungsmittel aus NaOH/Harnstoff handelt es sich mit den
verwendeten Konzentrationen nicht um ein ionisches Salz. Normalerweise wirkt eine
Natronlaugenldsung stark quellend auf Zellulosefasern. Dadurch, dass die ACC-
Behandlung bei Temperaturen nahe am Gefrierpunkt der Lésung von -12,6°C erfolgt, ist
die Aktivitat der freien Wassermolekile so stark herabgesetzt, dass sie zur Quellung der
Fasern nicht mehr zur Verfigung stehen.

Die Aktivitdt der freien Wassermolekile kann man im Umkehrschluss auch dadurch
erreichen, dass die Konzentrationen der Chemikalien erhéht werden. Damit erhdht sich
der Gefrierpunkt. Je nach Konzentration muss man sogar vom Kristallisationspunkt
sprechen, weil nicht Wasser gefriert, sondern die Chemikalien auskristallisieren. Vortell
ware, bezugnehmend auf die Wirtschaftlichkeit, ganz klar die hohere Betriebstemperatur.
Nachteil ist ein héherer Chemikalienverbrauch und damit einhergehende Probleme bei
der Wasseraufbereitung bzw. Entsorgung.
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Um zu Uberprufen, ob diese Annahmen zutreffen, wurde eine Lésung mit doppelter
Konzentration angesetzt: 14% NaOH und 24% Harnstoff. Die Betriebstemperatur erhoht
sich dadurch auf 10°C. Bei weiterem Abkuhlen entsteht ein nadelartiger Niederschlag.
Das verwendete Papier ist wieder das Markaryd-Papier, das aus Dissolving Pulp besteht.
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Abbildung 32: SCT-Index und Zug-Index

Die Ergebnisse bestatigen die Vermutung, dass bei einer kombinierten Anpassung der
Lésungsmittelkonzentration und Behandlungstemperatur eine ACC-Herstellung auch bei
10 °C moglich ist. Die ermittelten Werte des SCT-Index und Zug-Index zeigen keine
signifikanten Unterschiede zwischen den untersuchten L&sungsmittelkonzentrationen.
Inwiefern die Vorteile der héheren Betriebstemperaturen den Einsatz der doppelten
Chemikalienmenge rechtfertigen, muss im Einzelfall geprift werden. Im weiteren
Projektverlauf wurde die Standardkonzentration von 7% NaOH und 12% Harnstoff
genutzt.

5.3.6 Fazit zu den mechanischen Eigenschaften und relevanten

Einflussparametern
Im Rahmen der durchgefiihrten Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass ACC aus
herkdmmlichen Zellstoffen aus Eukalyptus oder NBSK hergestellt werden kann. Obwohl
Chemiezellstoff auf Grund des hohen Cellulosegehalts mit dem untersuchten
Losungsmittelsystem aus NaOH/Harnstoff sehr gut in Losung gebracht werden kann,
wirkt sich eine Zugabe von Chemiezellstoff zu Zellstoff aus NBSK oder Eukalyptus
negativ auf die mechanischen Eigenschaften aus.

Die Mahlung erhoht die Festigkeitswerte in den Rohpapieren bis zu einem Maximum.
Danach sinken die Festigkeiten wieder. Dieser Effekt ist bekannt und wird oft als
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,ubermahlen‘ bezeichnet. Bei kleinen Mahlgraden bewirkt das Zerkleinern und Fibrillieren
der Fasern, dass das Geflige enger und dichter wird. Die Licken und Poren zwischen
den Fasern verringern sich, dadurch steigt die Anzahl an Kontaktpunkten unter den
Fasern, das Geflige wird dichter und fester. Ab einem gewissen Punkt bewirkt weitere
Zerkleinerung und Fibrillierung jedoch wieder eine Abnahme der Festigkeitswerte. Die
Fasern werden so klein, dass das Geflige aufgrund der Faserlange weniger stabil wird.
Eine weitere Erh6hung der Feinstofffraktion kann die Schwachung der Fasern durch das
Mahlen nicht mehr aufwiegen. Bei ACC werden die Maximalen Festigkeitswerte bereits
bei geringeren eingetragenen Mahlenergien erzielt. Das wird damit begriindet, dass die
ACC Umwandlung, wie auch das Mahlen zu einer Verbesserung der Faser-Faser-
Bindung fuhrt und die Kraftiibertragung innerhalb des Gefliges verbessert. Dieser Punkt
war ausschlaggebend dafir, dass beim spateren Standard-Papier dieser Mahlpunkt
gewahlt wurde.

Die Untersuchung der Faserlange hat gezeigt, dass sich ein hoher Feinstoffanteil positiv
auf die Erhdhung der Festigkeitswerte nach der ACC-Behandlung auswirkt. Dies wird auf
die hohe spezifische Oberflache der Feinstoffe zuriickgefuhrt, welche ein schnelles
Lésen von Cellulose ermdglichen. Die Faserorientierung hat kaum Einfluss auf die
Umwandlung. Die Wechselwirkung zwischen Faserorientierung und mechanischen
Festigkeiten ahneln den Effekten, die bereits von Papier bekannt sind. Damit ist
gewabhrleistet, dass industriell hergestelltes Papier zur ACC-Umwandlung verwendet
werden kann. Die Faktoren Zeit, Temperatur und Konzentration der ACC-L6sung wurden
nur sehr oberflachlich untersucht. Hier liegt noch Optimierungspotenzial. Die Zeit hat
Einfluss, konnte aber aufgrund der der technischen Gegebenheiten im Labor nicht im
Bereich unter 5 Sekunden untersucht werden.

Die Temperatur des Losungsmittels sollte wahrend der Umwandlung nahe an
Gefrierpunkt von -12,7 °C herunter gekihlt werden, da die resultierenden mechanischen
Eigenschaften dann optimal sind. Durch eine Anderung der Konzentration kann jedoch
auch der Gefrierpunkt des Ldsungsmittelsystems beeinflusst werden. Hier ist noch
grolRes Potential fur Optimierungen insbesondere auch im Hinblick auf eine
wirtschaftliche Herstellung vorhanden. Das war im vorliegenden Projekt nicht angedacht
und wurde deshalb nur ganz grob untersucht. Eine Verdopplung der Konzentrationen
bewirkt eine Erhéhung der Betriebstemperatur auf etwa +10°C. Dies wirde sehr viel
Energie zum Kuhlen einsparen, bringt aber neue Probleme, wie héheren Verbrauch an
Chemikalien und Probleme bei der Abwasseraufbereitung.

Aus den gewonnenen Erkenntnissen aus dem Projekt und Vorversuchen wurde ein
Rezept ausgewahlt, dass zu einem Papier fihrt, welches ohne Komplikationen
umgewandelt werden kann und sehr gute Festigkeits-Eigenschaften aufweist. Dieses
Rezept wurde am PMV an der Papiermaschine hergestellt. Es besteht zu 70% aus NBSK-
und zu 30% aus Eukalyptus-Fasern. Die Vorteile beider Faserarten sollten damit
kombiniert werden. Die Kurzfaser soll aufgrund der hohen spezifischen Oberflache viel
Oberflache fur die Umwandlung zu ACC bieten, die Langfasern sollen als Verstarkung
dienen. Die Rohstoffe wurden bis zu einem SR°-Wert (Schopper Riegel) von ca. 23
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gemahlen, was in den oben abgebildeten Diagrammen dem Optimum von ca. 150 kwWh/t
entspricht. Dieses Papier wurde exemplarisch fur die meisten Proben der AP 3
(Lagenverbindung und  Sandwichaufbau), AP 4  (Charakterisierung der
Barriereeigenschaften) und AP 5 (Modellierung) verwendet.
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5.4 Arbeitspaket 3: Lagenverbindung und Sandwichaufbau

Die verbesserten mechanischen Eigenschaften von ACC im Vergleich zu Papier kbnnen
Materialeinsparungen bei der Entwicklung von Verpackungen ermdglichen.
Kommerzielle Verpackungen, die z.B. wahrend des Transports hohen mechanischen
Belastungen ausgesetzt sind, und dabei den Schutz des Inhaltes sicherstellen missen,
bestehen haufig aus Wellpappe. Der Sandwichaufbau von Wellpappe fuhrt zu einer
erhohten Biegesteifigkeit, wodurch Kartons aus Wellpappe eine hohe Stabilitat bei
geringem Materialeinsatz besitzen. Um das Anwendungspotential von ACC nutzbar zu
machen, muissen neben materialspezifischen auch verarbeitungsrelevante
Eigenschaften untersucht werden.

Zur Herstellung von Verpackungen missen Materialien in der Regel umformbar und
verklebbar sein. Am Beispiel der Wellpappenherstellung wird daher gepruft, ob ACC
ahnlich wie Papier zu komplexen Strukturen weiterverarbeitet werden kann. Hierzu
werden im Labor- und Technikumsmalstab verschiedene Versuche geplant und
durchgefuihrt, um die verarbeitungsrelevanten Eigenschaften von ACC zu
charakterisieren. Zunéchst wird untersucht, ob in der Verpackungsbranche eingesetzte
Klebstoffe zum Verkleben von ACC geeignet sind. Hierzu werden Laminate hergestellt
und auf verschiedene Weise geprift, um die Festigkeit der Klebeverbindungen zu
ermitteln. Im Anschluss wird versucht, ACC durch Umformprozesse in eine Wellenform
zu Uberfuhren. Die umgeformten Wellen werden mit Decklagen versehen und zu
Wellpappen weiterverarbeitet. AbschlieRend werden die mechanischen Eigenschaften
sowie die Warmedammung der so hergestellten Wellpappen und weiterer
Sandwichstrukturen gepruft und bewertet.

Als Ausgangsmaterial fir die Herstellung der Laminate und Sandwichstrukturen wurde
das Standardpapier verwendet sowie daraus hergestelltes ACC, welches im manuellen
Tauchverfahren produziert wurde. Weiterfihrende Informationen zum verwendeten
Material finden sich in Kapitel 5.1..
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5.4.1 Verklebbarkeit und Lagenhaftung im Labormafstab

Ein wesentlicher Prozessschritt bei der Herstellung der meisten Verpackungen ist das
Kleben. Hierbei werden entweder mehrere Einzellagen desselben oder verschiedener
Materialien miteinander verbunden oder aus einem Material wird durch Falten und Kleben
eine dreidimensionale Struktur geschaffen. Eine ausreichend hohe Festigkeit der
Kleberverbindung ist essentiell, um ein Versagen der Klebeverbindung unter Last zu
verhindern und die Stabilitét der Verpackung zu gewahrleisten.

ACC weist im Gegensatz zu Papier eine deutlich dichtere Struktur auf. Dies kann ein
Eindringen des Klebstoffes erschweren und moglicherweise zu einer schlechteren
Haftung zwischen Klebstoff und Material fihren. Um zu prifen, ob die veranderte Struktur
von ACC Einfluss auf die Verklebbarkeit hat, wurden Untersuchungen im Labormaf3stab
durchgefiihrt. Hierzu wurden Laminate aus Papier und ACC mit folgenden Klebstoffen
hergestellt:

- Tapetenkleister (SWING DECOR)
- Starkekleister (Cargill 03627)

- Bastelkleber (UHU Bastelkleber)

- Alles Kleber (UHU Alleskleber)

- Holzleim (Ponal Classic, Holzleim)

Um eine Vergleichbarkeit der Versuche zu ermdéglichen, wurde eine Methode entwickelt,
die eine reproduzierbare Herstellung von Laminaten ermdglicht. Die Bewertung der
Klebeverbindung erfolgte anschlie3end anhand folgender Versuche:

- SCOTT-Bond Tests nach T 569 pm-00
- Bestimmung des Spaltwiderstandes nach DIN 54516
- Internal-Bond-Test (Z-Zugversuch) nach Tappi T 541

5.4.1.1 Laminatherstellung
Neben den verwendeten Materialien beeinflusst der Herstellungsprozess die spéteren
Eigenschaften der Klebeverbindung. Um eine Vergleichbarkeit der verschiedenen
Klebstoffe zu erméglichen, wurde eine Methode zur reproduzierbaren Herstellung von
Laminaten entwickelt. Als Haupteinflussparameter wurde versucht, die Methode beim
Klebstoffauftrag, die Abbindezeit und den Anpressdruck mdglichst konstant zu halten.

Der Klebstoff wurde mit einer Rakelmaschine RK K Control Coater der Firma Erichsen
aufgetragen. Hierbei wird eine profilierte Stange in eine Linearfuhrung eingespannt und
unter Druckeinwirkung automatisiert Uber ein Blatt im A4 Format gefuhrt. Die Auspragung
des Profils bestimmt dabei die aufgetragene Klebstoffmenge. Je nach Porositat des
Materials, kann dabei jedoch nicht ausgeschlossen werden, dass Klebstoff im
unterschiedlichen Mal3e in das Material eindringt und die Klebstoffmenge somit variiert.
Nachdem der Klebstoff gleichmaRig aufgetragen ist, missen die beiden Blatter
zusammengeflgt werden. Hierflr wird eine zweite Stange genutzt, die leicht versetzt zur
ersten Stange mitgefuhrt wird. Das zweite Blatt wird so eingespannt, dass er von der
Rakelstange nach unten, auf den nassen Klebstoff, gedriickt wird und die beiden Blatter
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verbunden werden. Die Abbindezeit hangt von der Verfahrgeschwindigkeit ab und betragt
etwa 1 s.

Abbildung 33: Klebstoffauftrag an Rakelmaschine

Nachdem die Rakelmaschine die vorderste Position erreicht hat, werden die
Rakelstangen entnommen. Anschlieend wird das Laminat mit einer Walze verpresst,
um die Festigkeit der Verklebung zu erh6hen. Da die Griffe drehbar mit der Walze
verbunden sind, kann diese muhelos lUber das Laminat gerollt werden. Somit wirkt sich
lediglich die Gewichtskraft der 12,8 kg schweren Walze auf die Klebeverbindung aus. Mit
einer Breite von 19 cm ist die Walze annahernd so grof3 wie das Laminat. Um eine
gleichmafige Belastung zu erzielen, wird die Walze mittig an der oberen Kante auf das
Laminat gesetzt und in einer flissigen Bewegung bis ans unter Ende des Blatts gerollit.
Dieser Vorgang wurde bei allen Laminaten einmal durchgefuhrt.

Abbildung 34: Verpressen und Trocknen der hergestellten Laminate

Die anschlieBende Trocknung erfolgte unter Normklima. Um ein Schrumpfen der
Laminate zu verhindern, wurden die in Abbildung 34 dargestellten Ringe aus der
Prafnorm zur Blattbildung Tappi T 205 sp-12 verwendet. Die nassen Laminate werden
zwischen zwei Ringen eingespannt und fuir 48 Stunden trocknen gelassen. Anschlieend
konnten die getrockneten Laminate entnommen und die gewellten Rander mit einer
Schere entfernt werden.

5.4.1.2 Priifung der Klebeverbindung und Lagenhaftung
Die hergestellten Laminate wurden anschlieRend mit verschiedenen Verfahren gepruft,
um eine Bewertung der Klebeverbindung zu erméglichen. Die verwendeten Verfahren
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sind bei der Prufung von vergautschten und verklebten Papieren und Kartons
gebrauchlich und ermdglichen eine quantitative Bewertung der Verbundfestigkeit unter
verschiedenen Lastzustanden. In Abhangigkeit des Versagensverhaltens ist eine genaue
Bestimmung oder Eingrenzung der Festigkeit der Klebeverbindung moglich.

5.4.1.2.1 SCOTT-Bond Test nach T 569 pm-00

Bei Verarbeitungsprozessen, wahrend des Transports und bei vielen anderen
Produktanwendungen sind Papier und Pappe Sté3en, und Sto3en ausgesetzt. Dies kann
strukturelle Fehler wie Oberflachenrisse, Blasenbildung oder Delaminationen im Inneren
des Papiers oder Laminats verursachen. Die Gemeinsamkeiten dieser Ausfalle sind die
hohe Geschwindigkeit des Aufpralls, die kurze Zeitspanne, in der das Material belastet
wird und der flachige Charakter des resultierenden Versagens.

Zur Prufung des Materialverhaltens unter solchen Belastungszustanden kann der Scott
Test nach T 569 pm-00 verwendet werden. Dieses Verfahren legt eine Prifung fest, bei
der die Energie gemessen wird, die erforderlich ist, um eine plattenférmige Probe schnell
zu delaminieren. Der Bruch in Z-Richtung wird durch den Aufprall eines Pendels
ausgelost, das sowohl eine definierte Masse als auch eine definierte Geschwindigkeit
beim Aufprall aufweist. Die Methode wird sowohl fiir ein- als auch fur mehrlagige Papiere
und Pappen, einschliellich beschichteter Blatter und solche, die mit synthetischen
Polymerfolien laminiert sind genutzt. Die Methode scheint daher geeignet, um das
Verhalten der hergestellten Laminate unter realititsnahen Bedingungen zu prifen und
Informationen zur Festigkeit der hergestellten Klebeverbindungen zu erhalten.

Die Versuchsdurchfiihrung erfolgte gemaf der Prifvorschrift zum Scott-Bond Test nach
T 569 pm-00 an einer Prifmaschine der Firma emco mit der Bezeichnung IBT Intenal
Bond Test. Es wurden von allen hergestellten Laminaten 5 Proben entnommen, fiir 24 h
bei Normklima gelagert und anschlieRend gepruft. Aus den ermittelten Werten der
Versuchsreihen wurden die Mittelwerte und jeweiligen Standardabweichungen gebildet.
Die Ergebnisse sind in Abbildung 35 dargestellt.
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Abbildung 35: Ergebnisse Scott-Bond-Test

Die zugehorigen Versagensbilder wurden mit einem Lichtmikroskop bei 100 facher
VergroRerung fotografiert, um Ruckschlisse auf die Versagensart ziehen zu kdnnen.
Aufnahmen reprasentativer Bereiche der verschiedenen Proben sind in Abbildung 36 bis
Abbildung 40 dargestellit.

Abbildung 36: Versagensbilder Laminate nach Scott-Bond: Uhu-Bastelkleber mit
Papier (links) und ACC (rechts)
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Abbildung 37: Versagensbilder Laminate nach Scott-Bond: Tapetenleim mit Papier
(links) und ACC (rechts)

Abbildung 38: Versagensbilder Laminate nach Scott-Bond: Cargil (1:3) mit Papier
(links) und ACC (rechts)

Abbildung 39: Versagensbilder Laminate nach Scott-Bond: Cargil (1:2,5) mit
Papier (links) und ACC (rechts)
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Abbildung 40: Versagensbilder Laminate nach Scott-Bond: Pona-HoIzIeim mit
Papier (links) und ACC (rechts)

Die ermittelten Werte der potentiellen Energie schwanken stark in Abhangigkeit des
verwendeten Klebstoffes. Bei Tapetenkleister und dem starkebasierten Klebstoff Cargil
im Mischungsverhaltnis 1:3 wurden nur sehr geringe Werte erreicht. Betrachtet man die
Bilder der Versagensbereiche, wird deutlich, dass Kleberiickstdnde auf den Proben zu
erkennen sind. Dabei ist zumeist ein Probenteil deutlich starker mit Klebstoffrickstanden
benetzt, als der andere. Das Versagensverhalten weist auf eine unzureichende Haftung
zwischen Klebstoff und Material hin. Dieses Verhalten tritt sowohl bei Papier, als auch
bei ACC auf. Es ist daher anzunehmen, dass der verwendete Klebstoff bzw. dessen
Mischungsverhéltnis mit Wasser oder die Parameter wahrend der Laminatherstellung
ungeeignet sind. Durch eine Verringerung des Wasseranteils beim Ansetzen des Cargil-
Starkeklebers konnten die Festigkeiten der Lagenverbindung verbessert werden. Bei den
so hergestellten Laminaten weist Papier sogar eine hohere Verbundfestigkeit als ACC
auf. Das Versagen tritt hier bei Papier im Substrat und bei ACC teilweise im Substrat und
teilweise zwischen Klebstoff und ACC auf.

Die besten Ergebnisse wurden bei der Verwendung von Holzleim und Bastelkleber
erzielt. Hier tritt das Versagen bei allen Proben vollstandig im Substrat auf. Die Festigkeit
der Klebeverbindung ubertrifft somit die Verbundfestigkeit des Substrates und der
Klebstoff kann als geeignet angesehen werden. Die hoheren erzielten Werte der
Laminate aus ACC im Vergleich zu Laminaten aus Papier sind auf die Grundfestigkeit
der Materialien zurtckzufihren. Wie in AP2 gezeigt, hat ACC hdhere mechanische
Festigkeiten als Papier und entsprechend sind die ermittelten Werte der Laminate
ebenfalls hoher.

Die Versuche zeigen, dass ACC bei Wahl eines geeigneten Klebstoffes und geeigneter
Herstellungsparameter sehr gut verklebt werden kann. Unter Verwendung von
Methylcellulose- und Starkekleister konnte in den durchgefihrten Versuchen zwar keine
ausreichende Festigkeit der Klebeverbindung erzielt werden, dies gilt jedoch auch far
Papier und ist vermutlich auf einen Optimierungsbedarf bei der Laminatherstellung
zurtckzufihren.
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5.4.1.2.2 Bestimmung des Spaltwiderstandes nach DIN 54516

Mit Spaltwiderstand ist das Widerstandsvermogen eines Materials gemeint, welches es
einem Aufspalten unter Zugbelastung senkrecht zur Blattebene entgegnet, wobei die
Krafte nicht gleichmé&Rig tber die gesamte Probenflache verteilt sind.

Das Verfahren kann fur die Prifung mehrlagiger Papiere, Pappen und Kartons, aber auch
fur Verbundmaterialien genutzt werden und eignet sich zur Messung von
Spaltwiderstanden zwischen 2 kN/m und 5 kN/m. Demnach handelt es sich um eine
geeignete Methode zur Prifung der hergestellten Laminate hinsichtlich der Festigkeit der
Verklebung.

Die Versuchsdurchfiihrung erfolgte gemaR DIN 54516. Die Verfahrgeschwindigkeiten
wurden fur die unterschiedlichen Materialien angepasst, sodass die vorgegebene Zeit
von 8-12 s bis zum Auftreten der maximalen Kraft eingehalten wird. In Abbildung 41 sind
die Mittelwerte des Spaltwiderstands fiur die gepriften Laminate sowie die jeweiligen
Standardabweichungen dargestellt.
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Abbildung 41: Spaltwiderstand von Laminaten zur Prifung der Klebefestigkeit

Zwischen den einzelnen Klebstoffen sind wie bereits beim Scott-Bond Test teilweise
erhebliche Unterschiede zu erkennen. Der starkebasierte Klebstoff Cargil und der
Tapeten-Kleister weisen bei ACC tendenziell geringere Festigkeiten auf. Auch bei
Papier konnten unter Verwendung von Tapetenkleister und Cargil keine hohen
Verbundfestigkeiten erzielt werden. Die Klebeverbindungen unter Verwendung von
Ponal Classic Holzleim und UHU Bastelkleber weisen die héchsten Festigkeiten auf.
Die Ergebnisse des Versuchs zur Ermittlung des Spaltwiderstands bestétigen den
bereits im Scott-Bond Versuch ermittelten Tendenzen. Demnach ist eine Verklebung
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von ACC prinzipiell méglich. Dennoch ist eine Anpassung der Prozessparameter
zielfihrend, um optimale Klebeverbindungen zu erzielen.

5.4.1.2.3 Internal-Bond-Test (Z-Zugversuch) nach Tappi T 541

Die Prufung erfolgte an einer ZwickRoell Druckprifanlage vom Typ Z010. Die
Prufbedingungen wurden gemaf der Prifvorschrift gewahlt. Die Versuche verliefen
jedoch erfolglos. Das Versagen trat zwischen Klebeband und Probe bzw. Klebeband und
Einspannvorrichtung auf. In Abbildung 42 sind die Versagensbilder eines mit Uhu
Bastelkleber hergestellten Laminats aus Papier dargestellt.

Nach Prufung der Einspannvorrichtung wurde diese zur Reparatur eingeschickt. Weitere
Versuche an der Anlage waren dann innerhalb der Projektlaufzeit nicht mehr méglich.
Aufgrund der gewonnen Erkenntnisse aus den beiden vorangegangen Versuche wurde
von der Durchfihrung eines alternativen Prufverfahrens abgesehen.

Abbildung 42: Versagensbild der gepruften Laminate nach Tappi 541

5.4.2 Herstellung von Wellpappe im Labor- und TechnikumsmaRstab

5.4.2.1 Umformversuche im LabormafBstab
Im Rahmen von Tastversuchen wurden an einem Xell Concora Medium Fluter ACC-
Proben zu A-Wellen umgeformt. Hierbei wurde deutlich, dass neben der Temperatur der
Feuchtigkeitsgehalt des Materials die Umformbarkeit maf3geblich beeinflusst.

Abbildung 43: Im Labormal3stab hergestellte Welle aus ACC

Anders als im Projekt geplant, wurden keine Wellenstrukturen mit geformten Metallplatten
hergestellt. Diese Methode erwies sich als denkbar ungeeignet. Vorversuche haben
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gezeigt, dass wenn Papier zwischen 2 Strukturplatten mit Wellen gelegt und verpresst
wird, Risse im Papier entstehen. Grund dafir ist, dass das Papier mit dieser Methode
nicht eingezogen wird, sondern statisch liegen bleibt und lediglich gedehnt wird. Die
Dehnung ist zu stark und das Papier reifl3t. Das geschieht sowohl bei Rohpapier, als auch
bei ACC. Ein Umformen zu einer Welle ist anscheinend nur mit Einzug mdglich.

5.4.2.2 Wellenherstellung im TechnikumsmafBstab und Weiterverarbeitung
zu Wellpappe

Die Herstellung von Wellenstrukturen fir die weiterfUhrenden Versuche fand beim
Projektpartner BHS Corrugated Maschinen- und Anlagenbau GmbH in Weiherhammer
an deren Wellenbildung-Pilotanlage statt. Dazu wurden ACC-Bogen der Grol3e DIN A4
aus dem Standardpapier mit geeignetem Klebestreifen zu grél3eren Bogen (3 in der
Breite und 5 in der Lange) zusammengeklebt. Aus einer Auswahl handelsublicher
Klebestreifen wurde ein geeigneter durch Versuche empirisch ermittelt. Die
zusammengefligten Bégen wurden dann einzeln durch die Riffelwalzen eingefihrt. Das
Rohpapier als Referenz wurde als langer Bogen umgeformt. Erste Versuche haben
gezeigt, dass sich das Standard-ACC bei kalter Wellenbildung, wie erwartet, nicht optimal
umformt. Diese Vermutung wird durch die Vorversuche im Labormal3stab gestitzt. In
Abbildung 44 ist eine solche ungleichmallig geformte Welle dargestellt.

Abbildung 44: Kalt geformte Welle aus ACC (70g/m2 NBSK/Euka 70/30)

Alle weiteren Versuche wurden dann mit Hitze und Dampf geplant und mit den folgenden
Einstellparametern durchgefihrt:

- Wellenart: A-Welle

- Anpressdruck: 22 bar

- Dampfdruck: 5 bar

- Verfahrgeschwindigkeit: 5 m/min

- Riffelwalzen Oberflachentemperatur: 150°C
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Abbildung 45: ACC-Bogen nach heil3er Wellenbildung (70g/m2 NBSK/Euka 70/30)

Wie in der Abbildung 45 zu sehen ist, lasst sich ACC mit diesen Prozessparametern sehr
gut in eine Wellenstruktur umformen.

Beim Projektpartner Mainteam Bild Text Kommunikation GmbH in Aschaffenburg wurden
die hergestellten Wellen zu Wellpappen weiterverarbeitet. Vorversuche zur Ermittlung
eines geeigneten Klebstoffes haben gezeigt, dass verschiedene handelsibliche
Klebstoffe geeignet sind. Zur Verklebung bei Mainteam kam ein Uhu-Bastelkleber zum
Einsatz, mit dem im Labormal3stab gute Ergebnisse erzielt wurden. Die Decklagen fur
die Wellpappe bestanden aus Standardpapier, welches als Rollenware vorlag, sowie
ACC-Bogen, die mit Klebeband zusammengefiigt wurden, um das bendtigte Format zu
erhalten. Parallel dazu wurden Sandwichstrukturen mit einem Kern aus Wellsteg-,
Waben- bzw. Kreuzstegplatten hergestellt. Bei den Wellsteg- und Wabenplatten handelt
es sich um kommerzielle Produkte. Die Kreuzstegplatten wurden aus Papier und ACC
selbst hergestellt.

Als ungeeignet erwies sich der Auftrag des Klebers mittels Sprihdose, da dies nicht nur
die Berge der Welle, sondern die gesamte Flache mit Kleber benetzt. Neben dem
erhohten Bedarf an Klebstoff wirde das flachige Besprihen eventuell die
Festigkeitseigenschaften des Papiers beeinflussen. Der Auftrag mit Walze war ebenfalls
nicht optimal, hier wére eine héhere Viskositat des Klebstoffs von Vorteil gewesen. Das
Auftragen mittels Applikator zum flachigen Auftrag von Klebstoff erwies sich als einfach
und geeignet. Der Kleber wurde auf diese Weise nur auf den Wellenbergen aufgetragen.
Um die Wellenstruktur beim Verkleben nicht zu beschadigen, wurden die Decklagen mit
wenig Druck auf die Wellenberge appliziert. AnschlieBend wurden die
Sandwichstrukturen bei Raumklima fir 48 h getrocknet.
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Abbildung 46: Klebearbeiten bei Mainteam: Verkleben von Wellstegplatten und
Wabenplatten (rechts) und die fertige Wellpappe (links).
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5.4.3 Charakterisierung der Wellpappen

Eine der Hauptfunktionen von Verpackungen ist es, das verpackte Gut vor mechanischen
Einflussen zu schutzen. Speziell wahrend des Transports missen Faltkartons hohen
mechanischen Belastungen standhalten. Wie in AP2 gezeigt, besitzt ACC bessere
mechanische Eigenschaften als Papier. Deshalb ist zu erwarten, dass auch
Verpackungen und Wellpappen aus ACC bessere Eigenschaften aufweisen als solche
aus Papier. Um diese These zu untersuchen, sollen die mechanischen Eigenschaften der
hergestellten Sandwichstrukturen im Rahmen des Projektes durch Zugversuche, 3- und
4-Punkt-Biegeversuche sowie Versuche zur Bestimmung der Berstfestigkeit geprift
werden.

Eigene Recherchen haben ergeben, dass von Sandwichstrukturen im Allgemeinen keine
Zugfestigkeiten ermittelt werden. Dies ist praktisch auch nicht méglich, da Proben fir eine
Zugprufung fixiert werden muissen und die Sandwichstruktur durch das Einspannen
zerdruckt wird. Zugfestigkeiten werden deshalb nur von flachen Gebilden wie Papier oder
Pappe ermittelt. Die Zugfestigkeiten von Rohpapier und ACC sind im AP2
zusammengefasst.

Der 4-Punkt-Biegeversuch eignet sich im Normalfall sehr gut fur die Charakterisierung
von Wellpappe und ergibt zuverlassige Steifigkeits- und Elastizitatswerte in Maschinen-
und Querrichtung. Durch den Umstand, dass das ACC fur die Wellpappenherstellung
nicht in einem kontinuierlichen Prozess als Rollenware erzeugt werden konnte, sondern
aus DIN A4-Bogen zusammengeklebt wurde, war es nicht méglich, Probestlicke in der
erforderlichen Gré3e aus der fertigen Wellpappe zu schneiden. Aus den Werten der 3-
Punkt-Knickfestigkeit konnen ebenfalls Steifigkeitswerte und Elastizitatswerte abgeleitet
werden. Aus diesem Grund wurde auf die Durchfihrung der 4-Punkt-Biegeversuche
verzichtet.

Im Folgenden werden die Versuche zur Bestimmung der 3-Punkt-Knickfestigkeit und zur
Ermittlung der Berstfestigkeit beschrieben und die Ergebnisse diskutiert. Es wurden
Sandwichstrukturen aus dem Standard-Papier und Standard-ACC gepruft (70% NBSK,
30% Eukayptus; 70 g/m?). Samtliche Messgrof3en sind abhéngig von der Luftfeuchtigkeit,
bzw. vom Feuchtegehalt der Proben. Die Messungen selbst wurden im Raumklima
durchgefuhrt, die Proben vor der Prifung jedoch fur 24 h bei Normklima klimatisiert (50%
rF, 23°C).

Neben den mechanischen Eigenschaften wurden Untersuchungen zur Warmedammung
an verschiedenen Sandwichstrukturen aus ACC und Papier durchgefuhrt. Die
Warmedammung ist bei der Lagerung und beim Transport von Gutern wichtig, bei denen
ein definierter Temperaturbereich eingehalten werden muss, um die Produktqualitat
aufrecht zu erhalten. Verpackungen mit einer hohen Warmedammung verlangsamen
dabei den Warmeaustausch zwischen Verpackungsinnerem und der Umgebung. Um zu
prifen, ob ACC andere Warmedammeigenschaften als Papier aufweist, erfolgten
Versuche nach DIN 52612. Die Ergebnisse werden im Anschluss an die mechanische
Charakterisierung dargestellt.
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5.4.3.1 3-Punkt-Knickfestigkeit nach DIN 54608

Bei einer Prifung gemaf’ DIN 54608 wird der Knickwiderstand ermittelt, d.h. die Kraft, die
notig ist, um eine Probe zu knicken. Diese Priufung ist geeignet zur Charakterisierung von
Wellpappe. Der ermittelte Wert ist in der Regel abhangig vom SCT der verwendeten
Ausgangspapiere. Nach Angaben von Zwick/Roell ist der Wert auch abhangig von
Wellengeometrie, Gute der Wellpappenverklebung und der Auspragung von
Materialschwachstellen, wie plastische Verformung wéahrend des Herstell- und
Verarbeitungsprozesses [60].

Untersucht wurden Wellpappen aus Papier und ACC. Die Versuchsdurchfiihrung erfolgte
nach den Vorgaben in DIN 54608. Die ermittelten Ergebnisse sind in Abbildung 47
gegenubergestellt.
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Abbildung 47: Diagramm 3-Punkt-Knickfestigkeit Rohpapier- und ACC-Wellpappe

Anhand der Werte wird eine starke Anisotropie der Knickfestigkeit deutlich. Bei beiden
Materialien sind die gemessenen Festigkeiten in Maschinenrichtung deutlich groRer.
Tendenziell weisen die Wellpappen aus Papier eine hdhere Knickfestigkeit auf, als
Wellpappen aus ACC. Die hohen Streuungen der ermittelten Werte lassen jedoch keine
eindeutigen Aussagen zu.

Da die SCT-Werte (Vergleich Kapitel 5.3) bei ACC deutlich gréf3er sind als bei Papier,
sind die ermittelten Knickfestigkeiten der Wellpappen nicht plausibel. Bei genauer
Untersuchung der Proben fiel auf, dass die Decklagen der Wellpappen nicht richtig
haften. Das kann bei samtlichen Messungen zu niedrigeren Ergebnissen und zu einer
groReren Streuung der Messwerte fihren. Das Ablosen der Decklagen war bei ACC
deutlicher zu beobachten als bei den Proben aus Papier. Als Grund wird ein schnelleres
Antrocknen des Klebers bei ACC als beim Rohpapier vermutet. Die Verklebung zur
Wellpappe erfolgte von Hand mit einem Applikator zum flachigen Auftrag von Klebstoff.
Bei einer Probenflache von ca. 60 x 60 cm war dieser Prozess zeitintensiv. Diese Zeit
reicht bei ACC offensichtlich bereits aus, dass der Klebstoff antrocknet und seine
komplette Klebewirkung nicht mehr voll entfalten kann.
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5.4.3.2 Berstfestigkeit nach DIN EN ISO 2758

Ein wichtiger Kennwert zur Bewertung der Qualitat von Wellpappen ist die Berstfestigkeit.
Diese gibt Aufschluss, welchen Widerstand eine Verpackung gegenuber stetigen oder
plotzlichen Druck entgegenbringt. Die Berstfestigkeit ist der Wert, bis zu welchem
Wellpappe durch einen senkrecht ausgetibten Druck belastet werden kann, ohne das
Beschadigungen auftreten und wird in Kilopascal (kPa) angegeben. Als Qualitatsmerkmal
beeinflusst sie zwei relevante Aspekte:

Schutzfunktion: Speziell wahrend des Transports sind Verpackungen mitunter starken
Belastungen ausgesetzt. In Extremsituationen, z.B. wenn die Verpackung geworfen wird,
herunterféallt oder im Transportwagen verrutscht, kann die Verpackung bersten und der
Packungsinhalt freigelegt werden. Eine hohe Berstfestigkeit kann die Wahrscheinlichkeit
eines solchen Versagens vermindern und ist daher fur Verpackungen und von grol3er
Bedeutung.

Tragkraft: Die Tragkraft der Verpackung ist der zweite wesentliche Aspekt, der von der
Berstfestigkeit beeinflusst wird. Insbesondere fur den Transport schwerer Produkte ist
eine hohe Berstfestigkeit erforderlich, damit die Verpackung nicht bereits beim Anheben
durch das Eigengewicht versagt.

Auch wenn neben der Berstfestigkeit noch andere Parameter die Qualitat von Wellpappe
beeinflussen, erfolgen in diesem Arbeitspaket Untersuchungen, um die Berstfestigkeit
von Wellpappe aus Papier und ACC zu vergleichen.

Gemald DIN EN ISO 2758 wird fir die Prufung eine Wellpappen-Probe kreisformig
eingespannt und von einem pyramidenformigen Stempel durchstol3en (siehe Abbildung
48). Die aufgezeichneten Werte werden in kPa angegeben und entsprechen dem
maximalen Druck, der detektiert wird, bevor die Probe aufrei3t. Einlagiges Papier und
Wellpappe werden an verschiedenen Gerdten gemessen, da sich der Prifaufbau
unterscheidet.
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Abbildung 48: ACC-Wellpappe bei der Berstfestigkeitsmessung

Eine Ablésung der Decklagen ist bei Prufung der Berstfestigkeit nicht aufgetreten.
Aufgrund der kleineren Prifflache, konnten Proben so ausgewahlt werden, dass die
Prufung an optisch bewertet gut verklebten Proben stattfand. Zudem ist denkbar, dass
die Berstfestigkeit nicht im gleichen Male wie die Knickfestigkeit von der
Klebeverbindung abhéngig ist, da hier andere Krafte wirken. Die ermittelten Werte
verdeutlichen, dass Wellpappen aus ACC eine hdhere Berstfestigkeit als Wellpappen aus
Papier aufweisen. Diese Ergebnisse bestéatigen die Messungen aus Kapitel 5.3.

In Abbildung 49 sind die Mittelwerte der aufgezeichneten Werte sowie die
Standardabweichung dargestellt. Die Berstfestigkeit der ACC-Wellpappe ist im Vergleich
zur Festigkeit des Wellpappe-Rohpapiers um 45 % erhoht. Dies entspricht dem Trend,
der bereits bei Versuchen an den Einzellagen beobachtet wurde. Entsprechend werden
die Ergebnisse als plausibel eingeschétzt. Das Problem der Delamination, wie bei der
Prufung der Knickfestigkeit beschrieben, ist bei den Versuchen zur Berstfestigkeit nicht
aufgetreten. Die genauen Grinde sind unklar. Es wird vermutet, dass als Folge
unterschiedlicher Lastzustéande die Berstfestigkeit in einem geringeren Mal3e von der
Festigkeit der Verklebung beeinflusst wird, als die Knickfestigkeit. Zudem sind die
gepriften Flachen beim Test der Berstfestigkeit kleiner als bei der Prifung der Knick-
Festigkeit. Je kleiner die Prifflache ist, desto geringer ist die Wahrscheinlichkeit, dass
sich im Prufbereich strukturelle Schwachstellen befinden, die ein Versagen beglnstigen
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Abbildung 49: Berstfestigkeit Rohpapier- und ACC-Wellpappe
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5.4.3.3 Wérmedammung nach DIN 52612

Je nach verpacktem Gut kann auch eine hinreichende Warmedammung des
Verpackungsmaterials notwendig sein. Insbesondere bei gekihlten Lebensmitteln, darf
die Kuhlkette nicht unterbrochen werden, um ein vorzeitiges Verderben zu verhindern.
Aber auch bei technischen Produkten, Medikamenten oder Chemikalien muissen
wahrend der Lagerung und des Transports definierte Temperaturbereiche eingehalten
werden, um die Produktqualitat zu sichern. Eine Verpackung mit hoher Warmedammung
kann einen Warmeaustausch zwischen dem verpackten Gut und der Umgebung
verlangsamen. Somit konnen die Temperaturanforderungen auch bei kurzzeitig
schwankenden Umgebungstemperaturen eingehalten werden.

Bisher gibt es noch keine Untersuchungen zur Warmedammung von ACC. Infolge der
strukturellen Umwandlungsprozesse und damit einhergehenden Verdichtung des
Materials ist es aber denkbar, dass auch die Warmedammung beeinflusst wird. Um dies
zu untersuchen, werden Versuche in Anlehnung an DIN 52612 durchgefiihrt. Diese
Prufvorschrift ist eigentlich fir Materialien im Bauwesen ausgelegt, wurde aber auch
schon zuvor erfolgreich fir Wellpappe genutzt.

Erste Tastversuche haben gezeigt, dass kein Vergleich einzelner Bogen aus Papier und
ACC moglich ist. Die Proben sind zu dinn und die Ergebnisse werden von Storgré3en
Uberlagert. In weiteren Untersuchungen wurden Sandwichstrukturen geprift. Als
Kernelement kamen dabei Wellen, Kreuzstegplatten und Wabenplatten zum Einsatz
(siehe Abbildung 50). Diese Geometrien wurden aufgrund ihrer Relevanz fiur die
Verpackungsbranche ausgewahlt.

nach rechts: Welle, Kreuzsteg und Wellsteq)
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Die Prufung der verschiedenen Sandwichstrukturen erfolgte gemafld DIN 52612. In
Tabelle 3 sind die Warmeleitfahigkeiten der verschiedenen Sandwichstrukturen
gegenubergestellt.

Tabelle 3: Warmeleitfahigkeiten von Sandwichstrukturen aus Papier und ACC

Material Dicke Warmeleitfahigkeit
in mm in mMW/(m*K)
Welle Papier 16,2 57,98
Welle ACC 16,3 58,14
Kreuzsteg Papier 16,3 85,20
Kreuzsteg ACC 17,8 76,47
Wellsteg Papier 16,1 81,90
Wellsteg ACC 16,1 81,55

Die ermittelten Warmeleitfahigkeiten liegen in einen Bereich zwischen 57,98 mW/(m*K)
bei Wellpappe aus Papier und 85,20 mW/(m*K) bei einem Sandwichelement aus Papier
mit einem Kreuzsteg als Kerngeometrie. Bei genauerer Betrachtung wird deutlich, dass
die Warmeleitfahigkeit maf3geblich von der Kerngeometrie und kaum vom Material
abhangig ist. Lediglich bei den Sandwichstrukturen mit einem Kreuzsteg als Kern kann
ein Unterschied zwischen den aus Papier und ACC ausgemacht werden. In Anbetracht
der unterschiedlichen Probendicken, ist aber auch dieser Unterschied durch strukturelle
Einflisse erklarbar.
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5.4.4 Fazit zur Herstellung und Priifung von Sandwichstrukturen aus

ACC

Fur einen Einsatz als Verpackungswerkstoff, missen Materialien verschiedene
verarbeitungsrelevante Eigenschaften aufweisen. Im Rahmen des Projektes standen
dabei die Umformbarkeit und Verklebbarkeit von ACC im Fokus. Am Beispiel der
Wellpappenherstellung wurde geprift, ob aus ACC komplexe Verpackungen hergestellt
werden kénnen. Die Wellpappen wurden anschlieRend mechanisch charakterisiert und
gemeinsam mit anderen hergestellten Sandwichstrukturen hinsichtlich ihrer
Wwarmedammeigenschaften untersucht.

In Laborversuchen wurde zunachst geprift, ob ACC mit handelsublichen Klebstoffen
verklebt werden kann. Dazu wurden aus einzelnen ACC-B6gen Laminate hergestellt. Um
eine reproduzierbare Herstellung der Laminate zu ermdéglichen, wurde eine Methode
entwickelt, die gleichbleibende Prozesszeiten, eine konstante Klebstoffmenge und
gleichmafiige Verteilung des Klebstoffs sowie gleiche Anpressdriicke beim Verbinden der
Einzellagen gewéhrleistet. Die anschlieRende Prufung der Laminate erfolgte nach T 569
pm-00 und DIN 54516. Bei einigen der verwendeten Klebstoffe wurde keine
ausreichende Festigkeit der Klebeverbindung erzielt. Dies gilt sowohl flr Papier als auch
ACC. Entsprechend liegt die Ursache fur die geringen Festigkeiten nicht im Material,
sondern im Verarbeitungsprozess oder Klebstoff. Mit anderen Klebstoffen konnten
belastbare Verbindungen hergestellt werden. Insgesamt hat sich gezeigt, dass ACC
prinzipiell sehr gut verklebt werden kann und teilweise sogar héhere Festigkeiten als bei
Laminaten aus Papier erzielt werden.

Im Technikumsmalstab wurden Versuche zur Umformbarkeit von ACC durchgefihrt.
Dabei hat sich gezeigt, dass unter Einwirkung von Hitze und Dampf, ACC an
handelsublichen Maschinen fur die Wellpappenherstellung umformbar ist. Die Wellen
wurden anschlie3end zu Wellpappen weiterverarbeitet. Das Verkleben der Welle mit den
Decklagen erfolgte dabei manuell.

Bei Untersuchungen zur Ermittlung der Knickfestigkeit stellte sich die Verklebung mittels
Applikator bei den ACC-Proben als ungeeignet heraus. Als problematisch erwies sich,
dass die Messwerte der Wellpappen aus ACC meist kleiner waren als die der Wellpappen
aus Papier. Dies war und ist auch weiterhin aufgrund der hoheren Festigkeitswerte des
Ausgangsmaterials nicht zu erwarten. Man kann davon ausgehen, dass eine schlechte
Haftung infolge des manuellen Klebstoffauftrags die Festigkeit beeintrachtigt. Durch die
zweiseitige Verklebung verdoppelt sich das Problem. Es ist davon auszugehen, dass eine
optimale Verklebung bei samtlichen Messungen bessere Ergebnisse mit einer geringeren
Streuung ergeben hatten. Im aktuellen Projekt waren keine unverbrauchten ACC-
Wellenstrukturen mehr vorhanden, um die Versuche mit einer alternativen Methode zur
Verklebung wiederholen zu kénnen. Die Notldsung, ACC DIN A4-Bdgen zusammen zu
kleben, um das bendtigte Format fur Wellenumformung zu erzielen, bedeutete fur die
Forschungseinrichtung Il bereits einen enormen Mehraufwand. Eine Wiederholung der
Versuche war zeitlich und personell nicht durchfthrbar.
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Bei Versuchen zur Prifung der Berstfestigkeit sind keine derartigen Delaminationseffekte
zwischen Decklage und Kern aufgetreten. Aufgrund der kleineren Prifflache konnten
Proben so ausgewahlt werden, dass die Prufung an optisch bewertet gut verklebten
Proben stattfand. Zudem ist denkbar, dass die Berstfestigkeit im geringeren Mal3e als die
Knickfestigkeit von der Klebeverbindung abhangig ist, da hier andere Krafte wirken. Die
ermittelten Werte verdeutlichen, dass Wellpappen aus ACC eine signifikant hoéhere
Berstfestigkeit als Wellpappen aus dem entsprechenden Rohpapier aufweisen. Diese
Ergebnisse bestatigen die Messungen aus AP2.

Die Versuche zur Bestimmung der Warmedammung von Sandwichstrukturen haben
gezeigt, dass das verwendete Material hier keinen Einfluss hat. Um Verpackungen mit
einer hohen Warmedammung zu entwerfen, ist vielmehr die Geometrie des
Sandwichkerns von Bedeutung.

Es konnte gezeigt werden, dass eine Weiterverarbeitung von ACC zu Wellpappe méglich
ist. ACC lasst sich umformen und ist prinzipiell verklebbar. Bei anschlielenden
Versuchen zur Charakterisierung wurde jedoch deutlich, dass die Lagenhaftung manuell
verklebter Wellpappen nicht ausreichend ist. Dies wurde durch Delaminationseffekte
wahrend der Priufung ersichtlich. Um verlassliche Klebeverbindungen mit ACC herstellen
zu konnen, muss der Prozess des Verklebens optimiert und idealerweise automatisiert
werden.
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5.5 Arbeitspaket 4: Charakterisierung der Barriereeigenschaften

Verpackungen mit Lebensmittelkontakt bendtigen fir manche Anwendungsfélle eine
Barrierewirkung gegenuber verschiedenen Gasen, Flussigkeiten und fliichtigen Stoffen.
Eine solche Barriere vermindert oder verhindert das Migrieren verschiedener Substanzen
in beide Richtungen und sichert damit die Qualitat der Lebensmittel wahrend der Lagerung
und des Transports. Ohne ausreichende Barrierewirkung kann das Lebensmittel schneller
verderben, Veranderung von Geschmack, Geruch und Aussehen kdnnen auftreten. Wenn
Verpackungen aus Recyclingfasern  bestehen, kdnnen zudem  potentiell
gesundheitsschadliche Stoffe aus der Verpackung in das Lebensmittel migrieren.

Da Papier fur gewisse Anwendungen mit Lebensmittelkontakt keine ausreichende
Barrierewirkung  aufweist, wird es ublicherweise mit  Dispersions-  oder
Folienbeschichtungen versehen, wodurch die notwendigen Barriereeigenschaften erzielt
werden. Alternativ kommen Folien zum Einsatz, die aus einem oder mehreren Kunststoffen
bestehen und mit dem Papier zum Laminat weiterverarbeitet oder als Innenbeutel
verwendet werden. Bei beiden Ansatzen werden zumeist erdélbasierte Rohstoffe
verwendet. Die Verwendung verschiedener Materialkombinationen erschwert zudem das
Recycling von Verpackungen und eine biologische Abbaubarkeit ist h&aufig nicht
gewahrleistet. Im Sinne der Nachhaltigkeitsbemihungen sollten daher neue
Verpackungslésungen gefunden werden, welche die Anforderungen hinsichtlich der
Barrierewirkung erfullen und 6kologische Aspekte deutlich starker berticksichtigen, also
idealerweise aus nachwachsenden Rohstoffen bestehen und stofflich rezyklierbar sind.

Unter 6kologischen Aspekten weist ACC im Vergleich zu erdélbasierten Verbundlésungen
diverse Vorteile auf. Es besteht vollstandig aus nachwachsenden Rohstoffen und ist laut
Kalka biologisch abbaubar [22]. Die stoffliche Rezyklierbarkeit wird in 5.7.1.1 thematisiert.
Inwieweit ACC Barriereeigenschaften aufweist, ist bisher noch nicht hinreichend
untersucht. In einigen Veroéffentlichungen wird von einer verbesserten Fettbarriere berichtet
[13, 61]. Da ACC eine deutlich dichtere Struktur als Papier aufweist, sind verbesserte
Barriereeigenschaften auch bei anderen Substanzen zu erwarten. Ob die verdnderte
Struktur von ACC im Vergleich zu Papier zu einer Verbesserung der Barriereeigenschaften
gegeniber verschiedener Substanzen fiihrt und ob diese ggf. ausreicht, um ohne weitere
Barrierebeschichtung eine Schutzfunktion der verpackten Lebensmittel zu sichern, wird im
Rahmen dieses Arbeitspaketes anhand folgender Verfahren gepruft:

e Luftdurchlassigkeit nach Gurley ISO 5636-5:2013-11
o Wasserdampfdurchlassigkeit nach DIN 53122-1

e Fettdurchlassigkeit nach DIN 53116

e Fettbarriere TAPPI T 559 cm-02

e Gaschromatographische  Untersuchungen zur  Materialzusammensetzung
(MOSH/MOAH)

e Hexan-Test nach BASF Hausmethode [62]

e Uberprifung und Bewertung der Barrierewirksamkeit nach SVI Guidline
2015.01_Innenbeutel [63]
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Die Versuche wurden an verschiedenen Papieren und ACC sowie teilweise an
vergautschten Laminaten durchgefiihrt. Die jeweils untersuchten Materialien werden bei
den einzelnen Versuchen beschrieben. Auf die Prifung von verklebten
Sandwichstrukturen und Laminaten wurde verzichtet. Der verwendete Klebstoff kann die
Barriereeigenschaften stark beeinflussen und soll daher als Einflussparameter
ausgeschlossen werden. Sandwichstrukturen weisen im Allgemeinen eine relativ hohe
Dicke auf. Die aufgefiuihrten Prufverfahren sind jedoch fiir Folien, Papier und andere

Flachengebilde vorgesehen und eine Anwendung auf Sandwichstrukturen haufig gar nicht
durchfuhrbar.
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5.5.1 Luftdurchlassigkeit nach Gurley ISO 5636-5

Bei ungewollter Sauerstoffzufuhr aufgrund unzureichender Barrierewirkung der
Verpackung kénnen Oxidationsprozesse das Lebensmittel beeintrachtigen. Dies kann zu
einer Veréanderung von Aussehen, Geruch und Geschmack fuhren. Wichtige Nahrstoffe,
wie Proteine und Vitamine bauen schneller ab und die Lebensmittel verderben vorzeitig.
Bei anderen Lebensmitteln, wie bspw. Obst und Gemuse kann ein Luftaustausch mit der
Umgebung jedoch sogar gewinscht sein, um den Austausch von Feuchtigkeit zu
ermoglichen. Relevante Methoden zur Bestimmung der Luftdurchlassigkeit sind Gurley
und Bendtsen. Aufgrund der vorhandenen Priufanlagen erfolgte im Rahmen des Projektes
eine Bestimmung nach Gurley.

Die Probenentnahme und Prifdurchfiihrung wurde nach ISO 5636-5 durchgefuihrt. Da die
Prufmethode zerstorungsfrei ist, konnte eine Vielzahl verschiedener Materialien getestet
werden.
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Abbildung 51: Luftdurchlassigkeit in Abhangigkeit des Mahlgrades und des
Mischungsverhaltnisses von NBSK und Chemiezellstoff

Es wird deutlich, dass ACC eine geringere Luftdurchlassigkeit als Papier aufweist. Doch
auch der Mahlgrad und die Rohstoffzusammensetzung beeinflussen die
Luftdurchlassigkeit erheblich. So sinkt die Luftdurchléssigkeit bei zunehmendem Mahlgrad.
Eine Zugabe von Chemiezellstoff erhoht die Luftdurchlassigkeit hingegen.
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5.5.2 Wasserdampfdurchlassigkeit nach DIN 53122-1

In vielen Fallen ist ein Feuchteaustausch des Lebensmittels mit der Umgebung
unerwinscht. Nimmt die Verpackung Wasserdampf auf und wird feucht, begunstigt dies
das Wachstum von Mikroorganismen. Bei trocken verpackten Lebensmitteln kann die
Produktqualitat gemindert werden, weil beispielsweise die Knusprigkeit verloren geht oder
das Fullgut verklumpt. Manche Produkte, wie medizinische Artikel, kénnen durch
Feuchteeinwirkung auch vollstandig unbrauchbar werden.

Die Bestimmung der Wasserdampfdurchlassigkeit (WDD) erfolgt nach DIN 53122-1 mittels
eines Priufaufbaus, der in Abbildung 52 dargestellt ist.

Abbildung 52: Prufaufbau Wasserdampf-Durchlassigkeit

Als Grundkdrper dient eine Metallschale, welche wie vorgegeben mit Silikagel beftllt und
anschlieBend mit dem zu prifenden Material und heiRem Wachs versiegelt wird. Die
Herstellung der Prifpakete erfolgte bei Normklima (23°C, 50 % relative Luftfeuchte). Direkt
nach Probenfertigstellung wird das Gewicht des gesamten Prifaufbaus an einer digitalen
Waage auf eine Nachkommastelle genau bestimmt. Im Anschluss erfolgt die Lagerung bei
Normklima. In Abstédnden von ca. 60 min wird das Gewicht der Prufkdrper erfasst. In
Abbildung 53 sind beispielshaft die Messwerte des gepriften Standard-Papiers und
Standard-ACCs dargestellt.
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Abbildung 53: Messwerte Wasserdampf-Durchlassigkeit

Fur die Bewertung der Wasserdampfdurchlassigkeit ist der Zeitbereich relevant, in dem
eine lineare Gewichtszunahme vorliegt. In den ersten Minuten kénnen Abweichungen
vorliegen bspw. da die Probe wahrend der Herstellung nicht klimatisiert und das Wachs
noch warm ist. Im spéateren Versuchsverlauf ist eine Abflachung der Gewichtszunahme zu
erkennen. Dies lasst darauf schliel3en, dass sich der Wassergehalt im Silikagel der
Sattigungsgrenze annahert. Die berechneten Wasserstromdiffusionsdichten der
untersuchten Proben sind in Tabelle 4 zusammengefasst.

Tabelle 4: Wasserdampfdiffusionsstromdichte von Papier und ACC

Material Wasserdampfdiffusionsstromdichte
in Kg/h *d
Standard-Papier 3,78E!
Standard-ACC 1,52E1
Vergautschtes Papier 6,53E™
Vergautschtes ACC 1,43E1
Kommerziell erhéltliches beschichtetes 2,74E3
Papier als Referenzprobe

Es wird ersichtlich, dass ACC eine deutlich geringere Wasserdampfdurchlassigkeit als ein
vergleichbares Papier aufweist. Im Vergleich zu einem kommerziellen Produkt mit
ausgewiesener Wasserdampfbarriere ist die Barrierewirkung bei ACC jedoch deutlich
geringer.

5.5.3 Bestimmung der Fettdurchlassigkeit nach DIN 53116

Die Fettbarriere stellt eine weitere gebrauchliche Barriereanwendung dar. Insbesondere
fetthaltige Lebensmittel stellen an Einwegverpackungen im Einzelhandel oder als To-Go
Verpackungen im Gastrobereich hohe Anspriche an die verwendeten Materialien.
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Um die Barrierewirkungen gegen Fette bei dauerhaftem Kontakt zu untersuchen, erfolgt
eine Prufung in Anlehnung an DIN 53116. Als Ausgangsmaterial fur die Versuche werden
das Standard-Papier und Standard-ACC untersucht. Abweichend zur Prifvorschrift
wurden zunachst nur 4 statt 10 Proben von jedem Material untersucht. Teilweise wurde
zudem vom vorgesehenen Prifformat A6 abgewichen, um die Prufung von Laborblattern
zu ermoglichen. Der vorgesehen Prifbereich sowie ein umgebender Rand bleiben dabei
unbeeintrachtigt. Die restlichen Utensilien wurden gemald der Prifvorschrift ausgewahlt
und die vorgeschriebene Verfahrensweise beim Vorbereiten des Versuchs und Auftragen
des Palmfetts eingehalten. Da erwartet wurde, dass insbesondere Papier aus reinem
Zellstoff eine schlechte Barrierewirkung aufweist, wurde mit der niedrigsten Stufe 1 nach
DIN 53116 begonnen. Die Ergebnisse der Versuche sind in Abbildung 54 und Abbildung
55 dargestellt.

Abbildung 54: Fettbarriere Stufe 1 nach DIN 53116 Papier (links) und ACC (rechts)

Es wird deutlich, dass Papier keinerlei Barrierewirkung aufweist. Bereits nach 10 Minuten
sind deutliche Spuren des roten Palmfetts auf dem Anzeigepapier sichtbar. Bei ACC sind
bei gleichen Bedingungen keinerlei Spuren von Palmfett zu erkennen. Erst bei Stufe 2,
nach 10 Minuten unter Beaufschlagung eines Drucks von 980 Pa durch Auflegen eines
Gewichts, werden erste Spuren sichtbar und bei Stufe 3, nach 1 Stunde unter Druck, sind
deutliche Spuren vom Fett zu erkennen (siehe Abbildung 55).
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Abbildung 55: Fettbarriere ACC Stufe 2 (links) und 3 (rechts) nach DIN 53116

Wie angenommen, wirkt sich die Verdichtung des Materials wahrend des
Umwandlungsprozesses positiv auf die Fettbarriere aus. Dennoch kann nicht von einer
vollstandigen Fettbarriere ausgegangen werden. Fur kurzzeitigen Kontakt kann die
Barrierewirkung von ACC bereits ausreichend sein. Fir die langfristige Aufbewahrung
fettiger Lebensmittel ist das untersuchte ACC ohne weitere Beschichtungen nur bedingt
geeignet.

5.5.4 Fettbarriere TAPPI T 559 cm-02 (KIT-Test)

Zur Prufung der Fettbarriere gemafld Tappi T 559 cm-02 werden 5 Priufkérper mit einer
Flache von 216 mm x 279 mm aus dem Probematerial entnommen. Diese werden auf eine
dunkle Oberflache gelegt und mit einer Prufflissigkeit betraufelt. Die Priffliissigkeit besteht
aus Rizinusdl (analyserein, von Carlo Erba), Toulen (analyserein, z.B. von Merck) und n-
Heptan (analyserein, z.B. von Merck) in veranderlichen Anteilen. Die genaue
Zusammensetzung fur die verschiedenen Stufen ist in Tabelle 5 dargestellt.

Tabelle 5: Loésungen fur KIT-Test nach TAPPI T 559 cm-02

. . ) n-Heptan

Kit Rizinusol |Toluen in

Number. |in g mi ing
1 969,0 0 0
2 872,1 50 50
3 775,2 100 100
4 678,3 150 150
5 581,4 200 200
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6 484,5 250 250
7 387,6 300 300
8 290,7 350 350
9 193,8 400 400
10 96,9 450 450
11 0 500 500
12 0 450 550

Seite: 86

Fur den Versuch wird ein Tropfen der Flussigkeit aus einer Hohe von ca. 13 mm auf das
zu prufende Material gegeben. Nach 15 s Einwirkzeit wird der Tropfen mit einem Tuch
weggewischt. Im direkten Anschluss wird optisch bewertet, ob sich der benetzte Bereich
verdunkelt. Dies wirde bedeuten, dass Testfllssigkeit in das Material gedrungen und keine
Barrierewirkung vorhanden ist. Begonnen wird mit einer Flissigkeit mittlerer Kit Number.
Je nach Materialverhalten wird der Versuch anschlieRend mit einer Testflissigkeit hbherer
oder niedrigerer Stufe wiederholt. Die Versuche werden wiederholt, bis die zutreffende Kit
Number. gefunden wird, bei welcher auf dem untersuchten Material keine Riickstande zu
erkennen sind. Im Rahmen der Untersuchungen wurde das Standard-Papier und

Standard-ACC untersucht.

Abbildung 56: Fettbarriere nach Tappi T 559 cm-02 links Standard-Papier, rechts
Standard-ACC
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In Abbildung 56 sind Proben direkt nach dem Abwischen der Testflissigkeit abgebildet. Es
wird deutlich, dass sich das Papier lokal verdunkelt. Fir den Versuch wurde Testflussigkeit
der Stufe 1 verwendet. Im Gegensatz dazu sind beim untersuchten Standard-ACC selbst
bei der hdchsten Stufe keine Veranderungen sichtbar. Gemal3 der Prufvorschrift weil3t
ACC daher eine sehr gute Barrierewirkung auf. Da ACC im Vergleich zu Papier deutlich
transparenter ist, ist jedoch auch denkbar, dass Olrtickstande auf dem ACC nicht erkannt
werden konnen und der Versuch nicht zur Prifung von ACC geeignet ist.

5.5.5 Gaschromatographische Untersuchung zur

Materialzusammensetzung

Gemall Antrag ist die Durchfihrung von Tenax-Migrationstests vorgesehen. Diese
Methode ist zur Untersuchung von Papieren und Karton entwickelt, die fur einen Kontakt
mit trockenen Lebensmitteln gedacht sind. Das Verfahren dient zur Einschatzung der
Migration oder des Ubergangs von fliichtigen Substanzen aus Papier bzw. Karton in
Lebensmittel. Der Test ist insbesondere bei der Verwendung von Altpapier relevant, da im
Altpapier verschiedene Substanzen vorhanden sein kdnnen, die als gesundheitlich
bedenklich gelten oder deren toxikologische Wirkung diskutiert wird. Diese kdnnen utber
die Gasphase in Lebensmittel tbergehen und dann vom Menschen aufgenommen werden.
Bei ACC ist nicht zu erwarten, dass gesundheitsschadliche Substanzen in solchen
Konzentrationen vorhanden sind, dass bedenkliche Mengen in das Lebensmittel
Ubergehen kénnen. Das hergestellte ACC besteht vollstandig aus Frischfasern und wird
ohne Additive verarbeitet. Die bei der Herstellung eingesetzten Chemikalien werden
neutralisiert und vollstéandig ausgewaschen. Aus genannten Grinden wurden daher im
vorliegenden  Projekt  keine  Tenax-Versuche  durchgefuhrt, sondern  zur
Materialcharakterisierung und zum Ausschluss madglicher Kontaminationen lediglich direkt
die Konzentration von MOSH/MOAH im ACC bestimmt.

Im Rahmen der durchgefiihrten Untersuchungen wurden zunachst alle MOSH/MOAH
Verbindungen aus dem ACC mit einem geeigneten Extraktionsmittel (n-Hexan und Ethanol
1:1 volumenbezogen) in den Losemittel-Extrakt Uberflhrt. AnschlieRend wurde die
Konzentration der Substanzen mittels Gaschromatografie analysiert. Fir die Extraktion
werden 2 g der Probe (ofengetrocknet) mit 10 ml einer Mischung aus n-Hexan/Ethanol 1:1
versetzt. Zudem werden mit einer pl-Spritze 50 pl der Internen Standardlosung zugeben.
Die so hergestellte Suspension wird unter gelegentlichem Schitteln far 2 h
stehengelassen. Anschliel3end werden 5 ml des Extrakts mit einer Pipette entnommen und
in ein 20 ml Headspace-Vial Uberfiihrt. Nach Zugabe von 10 ml Reinstwasser wird das
Ethanol durch kréaftiges Schiitteln entfernt. Die Hexanphase wird abgenommen und in ein
1,5 ml Vial Gberfuihrt und bis zur Analyse aufbewahrt.

Fur die chromatographische Untersuchung wurden folgende Chemikalien verwendet:
- n-Dekan (ALFA AESAR Nr.: A14732)
- n-Dodecan (ALFA AESAR Nr.: A14834)
- n-Tetradecan (ALFA AESAR Nr.: 30809)
- n-Pentacosan (ALFA AESAR Nr.: 30880)
- Bicyclohexyl (Aldrich-Nr.: D79403-5G)
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- n-Hexan z.A. (Chemsolute 1929.2500)
- Ethanol z.A. (Merck Emsure 1.00983.2500)

Zunachst wurde eine interne Standardlosung hergestellt. Daftr werden Je 200 mg n-
Decdan, n-Dodecan, n-Tetradecan, n-Pentacosan und Bicyclohexyl in einen 50 ml
MelRkolben eingewogen und bis zur Eichmarke mit n-Hexan aufgefullt. 50 pl dieser Lésung
enthalten 200 pg des jeweiligen Analyten.

Die Analyse erfolgte mittels Gaschromatographie an GC Agilent 6890N — MSD 5975B
Die wichtigsten Rahmenbedingungen des Analysevorgangs sind in wie folgt:

- 60 m Trennsaule (Agilent 19091S-436 HP-5MS)

- Liner: Gerstel Glasverdampferrohr mit Glaswolle

- 1,2 yl Injektionsvolumen

- Scanbereich 35-550 GC-MS

- Tragergas: 127,7 kPa Helium

- Temperaturprogramm: 70° C (30 s), 12°/ s bis 310° C

Analysiert werden Hexan (Blindwertmessung) und die Probe. In Abbildung 57 sind das
ermittelte Chromatogramm der gemessene Standard-ACC-Probe und des Hexans
abgebildet. Zudem wird das Chromatogramm einer Referenzprobe aus Recyclingkarton
dargestellt, welche zu einem friiheren Zeitpunkt analysiert wurde.
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Abbildung 57: Chromatogramm von ACC, Hexan und Recyclingkarton
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Bei den beiden Proben (ACC und Karton) sind die Peaks der einzelnen Substanzen aus
der Standardlésung zu sehen. Bei ACC sind ansonsten keine weiteren Peaks zu erkennen.
Bei Karton sind im Bereich von C10 (n-Decan) bis C25 (n-Pentacosan) deutliche Signale
durch MOSH/MOAH zu verzeichnen (,Olberg®). Die Auswertung hat ergeben, dass die
Konzentration von MOSH/MOAH in der ACC-Probe unterhalb der Nachweisgrenze von 30
pa/g liegt.

Die Vermutung, dass aus Materialien, die aus Frischfaserzellstoffen hergestellt wurden,
keine Mineral6lverbindungen in quantifizierbarer Menge enthalten sind, hat sich bestatigt.

5.5.6 Hexan-Test nach BASF

Auch wenn die Verpackung selbst frei von Schadstoffen ist, konnen tber die Gasphase
schadliche Substanzen aus der Umgebung durch die Verpackung migrieren und das
Lebensmittel kontaminieren. Dies kann beispielweise passieren, wenn die verpackten
Lebensmittel in einer gréReren Umverpackung gelagert und transportiert werden, welche
mit  Mineraldlverbindungen  belastet ist. Die  Haupteintragsquelle  solcher
Mineral6lverbindungen sind Zeitungsdruckfarben, die tber bedruckte Zeitungen in den
Altpapierkreislauf  gelangen. Problematisch ist, dass diverse aromatische
Mineraltlverbindungen unter Verdacht stehen, krebserregend zu sein oder zumindest
Entziindungsreaktionen im Koérper auslésen kénnen. In verschiedenen Projekten wurde
bereits die Mdglichkeit untersucht, auf den Einsatz von Mineral6len bei Druckfarben zu
verzichten, bisher fehlen aber noch alternative Losungsansatze fur den Massenmarkt. Im
Altpapiercontainer werden Zeitungen, Papierverpackungen und andere Materialien
vermischt. Durch aufwendige Sortierprozesse gelingt es, die unterschiedlichen Produkte
grof3teils wieder zu sortieren. Dennoch kann nicht verhindert werden, dass Mineral6le aus
bedruckten Zeitungen in den gesamten Altpapierkreislauf gelangen.

Fur die Entwicklung von Barrierebeschichtungen werden Methoden bendétigt, um die
Barrierewirkung zu bewerten. Die exakte Bewertung der Barrierewirkung erfordert zeitlich
und apparativ aufwendige Messmethoden. Fir die Analyse der Wirksamkeit von
Barriereverpackungen gegen Mineraldlmigration braucht die Industrie hingegen eine
einfache, schnelle und glinstige Methode, um zumindest eine erste Einschatzung zur
Barrierewirkung treffen zu kénnen.

Eine solche Methode stellt der Hexan-Test dar, welcher von der BASF speziell zur Prifung
von Barrierebeschichtungen und Verpackungen mit Barrierebeschichtung gegenuber
Mineraldlen entwickelt wurde [62]. Dabei erfolgt eine gravimetrische Bestimmung der
Permeation von n-Hexan durch das zu untersuchende Material. Im Rahmen des Projektes
wurde die Barrierewirkung des Standard-Papiers und Standard-ACCs gemessen.

Neben den untersuchten Verpackungen kommt n-Hexan in technischer Qualitdt zum
Einsatz. Zudem werden Evaporationskammern (siehe Abbildung 58) und eine Feinwaage
bendtigt.
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Abbildung 58: Prufaufbau mit Evaporationskammer fir den Hexan-Test nach BASF

Bei der Versuchsdurchfihrung werden die verschiedenen zu prifenden Materialien
zunéchst fur 24 h unter Normklima aufbewahrt. AnschlieBend werden aus jedem Material
drei Proben mit einem Durchmesser von 72 mm entnommen und visuell auf Schaden
gepruft. In die Evaporationskammern werden jeweils 10 ml n-Hexan pipettiert.
Anschliel3end wird die Kammer mit einem verschraubbaren Deckel, zwei Dichtringen und
dem Probematerial als Barriere fur den Hexanaustritt verschlossen. Das n-Hexan kann so
nur durch die Probe entweichen. Die resultierende Flache, in welcher eine Migration
stattfinden kann, hat einen Durchmesser von 62 mm. Die hergestellten Prifaufbauten
werden einzeln gewogen und der Masseverlust ca. alle 60 Minuten ermittelt. Da keine
Waage mit elektronischer Aufzeichnung zur Verfigung steht, erfolgen nachts keine
Messungen. Die aufgezeichneten Werte sind in Abbildung 59 dargestellt. Hierbei wird das
Gewicht des jeweiligen Prufaufbaus inklusive des Probengewichts gemessen, das vorher
separat bestimmte Probengewicht davon abgezogen und zur besseren Interpretierbarkeit
lediglich das Gewicht des n-Hexan abgebildet.
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Abbildung 59: Versuchsergebnisse des Hexan-Test

Die Permeationsrate des n-Hexans kann anhand der Permeationskurven abgeleitet
werden. Dazu wird lediglich der Bereich linearer Abnahme betrachtet und durch
Regressionsanalyse die Steigung der angenommen Geraden ermittelt. Diese sind im
Graphen als ,Linear® bezeichnet und mit der entsprechenden Formel und dem
Bestimmtheitsmald versehen. Um eine flachenunabhéngige Permeation zu erhalten und
die Vergleichbarkeit verschiedener Prifungen zu erleichtern, wird die n-Hexan
Permeationsrate Ublicherweise in g/(m**Tag) angeben. Bei einem Durchmesser der
Prufflache von 0,07 m ergibt sich fir das Papier eine Permeationsrate (Hexane Vapor
Transmission Rate kurz HVTR) von 4.897 g/(m?*Tag) und fur ACC 1.155 g/(m?*Tag). Somit
weist ACC eine bessere Barrierewirkung als Papier auf. Fur die meisten realen
Anwendungsfélle sind die ermittelten Barriereeigenschaften aber nicht ausreichend.
Gemal der gleichen Veroffentlichung [62] spricht BASF erst ab einer HVTR kleiner 1.000
g/(m#*Tag) von einer funktionalen Barriere. Sehr gute Barrieren, wie Aluminiumfolie oder
PET haben eine HVTR kleiner 10 [62].
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5.5.7 SVI Guidline 2015.01 Innenbeutel

Im Rahmen einer wissenschaftlichen Untersuchung aus dem Jahr 2012 wurde gezeigt,
dass neben Mineral6lverbindungen eine Vielzahl anderer Substanzen in altpapierhaltigen
Verpackungen enthalten sind, deren toxikologische Auswirkungen bedenklich sein kbnnen
[64]. Die Zielhaftigkeit des Ausschleusens einzelner Stoffe scheint daher ebenso fraglich,
wie die Umsetzbarkeit der Prifung von Barrierematerialien gegentber der Migration
samtlicher moglichweise bedenklicher Substanzen.

Die SVI Guidline 2015.01_Innenbeutel bietet die Moglichkeit, zumindest bei einer Auswabhl
von Substanzen eine genaue Spezifikation der Migrationsmenge durchzufihren [63]. Die
Prifmethode berlcksichtigt dabei sowohl die verlangsamte Diffusion durch die
Barriereschicht als auch eine Verringerung des Durchtritts durch Absorption im gepriften
Material. Nachteilig sind der hohe Zeitaufwand bei der Versuchsdurchfihrung und die
kostenintensiven Verbrauchsmaterialien.
Im Rahmen des Projektes wurden Untersuchungen gemaf der Prifnorm durchgefiihrt, um
die Barrierewirkung von Papier und ACC gegenuber n-Heptadecan, Dipropylphthalat und
4-Methylbenzophenon zu bewerten.
N-Heptadecan ahnelt in seiner Struktur hdufig eingesetzten Mineraldlen. Da es selbst bei
Verpackungsanwendungen nicht eingesetzt wird, ist es ein geeigneter Surrugatstoff, um
die Migration von Mineral6len zu simulieren.
Dipropylphthalat ist ein Weichmacher, welcher haufig in Kunststoffen eingesetzt wird und
Uber den Altpapierkreislauf eingetragen wird. Bei 4-Methylbenzophenon handelt es sich
um einen UV-Photoinitator, der in Druckfarben und Lacken verwendet wird, damit diese
schneller trocknen. Der Stoff gehdrt zur Gruppe der Benzophenone, von denen einige
gesundheitlich bedenklich sind. Aufgrund seines Einsatzes beim Bedrucken von
Lebensmittelverpackungen und der damit gegebenen Wahrscheinlichkeit eines Ubergangs
ins Lebensmittel, wird 4-Methylbenzophenon ebenfalls untersucht. Die gepriften
Materialien sind nachfolgend benannt und die Vorgehensweise bei der Herstellung wird in
den Kapiteln 5.1 und 5.2 genauer beschrieben:

- Standard-Papier

- Standard-ACC

-  RK-NBSK-0-Papier

-  RK-NBSK-0-ACC

- RK-NBSK-200-Papier

- RK-NBSK-200-ACC
Nebst den gepriften Bogen aus Papier und ACC kamen folgende Materialien zum Einsatz:

- n-Heptadecan, z.B.: Fluka 51590

- Dipropylphthalat, z.B. Sigma Aldrich 290602

- 4-Methylbenzophenon, z.B. Sigma-Aldrich M29959

- Karton zu Herstellung eines Donorkartons

- Silikonpapier als Absorbens, z.B. BGB-Analytik DIV-PAPER-PDMS-PK10

Die Versuche erfolgten in Anlehnung an die SVI Guidline 2015.01_Innenbeutel. Bei der
Prufung von Rapid-Kéthen Blatter musste vom vorgegebenen A6 Format abgewichen
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wie in Tabelle 6 dargestellt, angepasst.
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werden, da die Blatter mit einem Durchmesser von 20 cm zu klein sind. Hier wurde ein
Quadrat mit einer Kantenldnge von 145 mm verwendet. Die sonstigen Vorgaben zur
Herstellung der Testpakete wurden eingehalten. Die Lagerung der Testpakete erfolge bei
Normklima. Nach 1, 2, 4 und 8 Tagen werden Proben mit einer Gréf3e von 2 cm Breite und
9 cm Lange aus dem Silikonpapier geschnitten. Zur Extraktion der zu untersuchenden
Substanzen werden die Proben zerschnitten und mit 2 ml MTBE/5 % Methanol und 5 pl
Standardlésung Uber Nacht in einer verschraubbaren Flasche gelagert. Anschliel3end
erfolgten gaschromatographische Untersuchung an einem GC Agilent 6890N — MSD
5975B zur Bestimmung der Mirgrationsmenge von n-Heptadecan, Dipropylphthalat und 4-
Methylbenzophenon. In Anlehnung an die Prufvorschrift wurden die Versuchsparameter,

Tabelle 6: Prozessparameter der gaschromatographischen Untersuchung nach

SVI-Guideline

Vorgaben gemal3 Prifnorm

Angewandte Parameter

15 m Trennséaule ohne Vorsaule

60 m Trennséule

Tragergas: 60 kPa Helium

Tragergas: 127,7 kPa Helium

Injektorréhrchen mit 10 Pfopf aus
desaktivierter Glaswatte knapp tber
Sauleneingang positioniert

Injektorréhrchen mit 10 Pfopf aus
desaktivierter Glaswatte knapp tber
Sauleneingang positioniert

Temperaturprogramm Injektor bei: 60° C,
14,5°/s bis 250°C

Temperaturprogramm: 70° C (30 s), 12°/
s bis 310° C

Einspritzvolumen: 1 pl

1,2 ul

Temperaturprogramm Ofen: 50° C (7
min), 10° / min bis 350° C

Temperaturprogramm Ofen: 70° C (7
min), 15° / min bis 310° C

Die fortschreitende Migration der Surrogatstoffe N-Heptadecan, Dipropylphtalat und 4-
Methylbenzophenon ist in Abbildung 60 dargestellt. Die Prozentangabe zur Menge des
migrierten Stoffs ist dabei auf die Gesamtmenge des jeweiligen Surrogatstoffes bezogen,

welche zu Beginn des Experiments im Donorkarton gemessen wurde.
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Abbildung 60: Migrationsmenge von C17, DPP und MBP in % nach SVI Guideline
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Bei den untersuchten Proben des Standard-Materials sowie des gepruften Papiers und
ACCs aus gemahlenem NBSK zeigt sich eine Verbesserung der Barrierewirkung infolge
des Umwandlungsprozesses. Bei Proben aus ungemahlenem NBSK ist kein deutlicher
Unterschied zwischen ACC und Papier auszumachen. Teilweise zeigt das Papier hier
sogar bessere Barriereeigenschaften. Insgesamt ist die Barrierewirkung der untersuchten
Materialien fur einen Einsatz als Verpackungsmaterial ohne zusatzliche Beschichtung
jedoch unzureichend. GemalR der angewandten Prifnorm wird gefordert, dass die
Migration der untersuchten Surrogatstoffe fiir wirksame Barrierebeschichtungen unter 1 %
von der Ausgangsmenge im Donorkarton bleibt. Ein Material erfullt demnach seine
Barrierefunktion, bis einer der untersuchten Surrogatstoffe in einer Konzentration von tiber
1 % im Silikonpapier nachgewiesen werden kann. Die Zeitdauer bist zum Uberschreiten
der Konzentration von 1 % entspricht der Lagtime, bis zu welcher eine Sicherheit des
Lebensmittels angenommen werden kann. N-Heptadecan konnte in allen Proben bereits
nach 1 bzw. 2 Tagen in Mengen deutlich tGber 1 % nachgewiesen werden. In der Realitat
missen Verpackungen das Lebensmittel jedoch haufig fir mehrere Wochen, Monate oder
gar Jahre schitzen. Eine Verwendung von ACC als Werkstoff far
Verpackungsanwendungen mit Barriereanforderungen ist in Anbetracht der Ergebnisse
ohne eine weitere Barrierebeschichtungen derzeit kaum mdglich. In der Prifnorm ist eine
Liste mit Testresultaten fir ausgewahlte Folien aufgefuhrt. Hier werden die
Barriereeigenschaften von Cellophan als sehr gut beschrieben. Dieser Werkstoff ist eine
Regeneratfolie, die ebenfalls aus Cellulose besteht und daher Ahnlichkeiten zu ACC
aufweist. Unter diesem Gesichtspunkt kann man durch eine Optimierung der
Prozessparameter wahrend der verschiedenen Herstellungsschritte auch bei ACC
mdglicherweise noch eine deutliche Steigerung der Barrierewirkung erzielen.
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5.5.8 Fazit zur Barrierewirkung von ACC

Verpackungen mit Lebensmittelkontakt missen neben der mechanischen Schutzfunktion
auch haufig eine Barriewirkung aufweisen, um die Produktqualitat wahrend der Lagerung
und des Transports sicherzustellen. Hierfur werden zumeist Kunstoffe oder
kunststoffahnliche Beschichtungen genutzt. Im Rahmen des Arbeitspakets 5 wurde
untersucht, ob ACC eine bessere Barrierewirkung als Papier aufweist und geeignet ist,
bekannte Barrierebeschichtungen zu substituieren. Hierbei wurden verschiedene
Rohstoffe untersucht und der Einfluss einer Mahlung des Zellstoffs vor der
Papierherstellung gepruft. Die Untersuchungen zur Bewertung der Barriereeigenschaften
wurden nachfolgenden Prufvorschriften durchgefuhrt:

- Luftdurchl&ssigkeit nach Gurley ISO 5636-5:2013-11
- Wasserdampfdurchlassigkeit nach DIN 53122-1

- Fettdurchlassigkeit nach DIN 53116

- Fettbarriere TAPPI T 559 cm-02

- Gaschromatografische Untersuchung MOSH/MOAH
- Hexan-Test nach BASF Hausmethode

- SVI Guideline

ACC weist bei allen durchgefiihrten Versuchen verbesserte Eigenschaften im Vergleich
zu Papier auf. Ein hoher Mahlgrad des verwendeten Zellstoffs wirkt sich dabei positiv auf
die Barriereeigenschaften aus. Dies wird einerseits auf eine Verdichtung des Materials
zurtickgefiihrt, kann aber auch durch andere mikrostrukturelle Anderungen bedingt sein.
Beispielsweise ist denkbar, dass sich Porenanordnung und -grof3e veréandern und der
Anteil geschlossener Poren zugenommen hat.

Trotz der verbesserten Barriereeigenschaften kann bei den untersuchten Materialien
keine ausreichende Barrierewirkung festgestellt werden, um die Produktqualitat von
Lebensmittel Uber einen langeren Zeitraum sicherzustellen. Zwar ist denkbar, dass durch
die bereits verbesserte Barrierewirkung weniger Beschichtungsmaterial benétigt wird, um
eine vollstandige Barriere zu erzielen. Dies wurde im aktuellen Projekt jedoch nicht
untersucht. Zudem ist denkbar, dass durch Anpassung der Prozessparameter eine
weitere Verbesserung der Barrierewirkung erzielt werden kann. Um die verschiedenen
Einflussfaktoren systematisch zu untersuchen, ist jedoch deutlich mehr Forschungsarbeit
notwendig.

Fir Anwendungen, bei denen nur ein kurzeitiger Kontakt zwischen Material und
Lebensmittel besteht, kann ACC aber auch ohne weitere Beschichtungen eine
ausreichende Barrierewirkung aufweisen. Denkbar sind beispielsweise To-Go-
Verpackungen aus ACC fur fettige Lebensmittel wie Pommes oder Burger.
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5.6 Arbeitspaket 5: Modellierung

Bei der Entwicklung neuer Verpackungen ist es erforderlich, das Verpackungsdesign so
anzupassen, dass die Anforderungen hinsichtlich der Produkteigenschaften erfullt
werden. Die Vorhersage verschiedene Produkteigenschaften mittels Modellierung kann
helfen, diesen Entwicklungsprozess zu beschleunigen und den Umfang von
Untersuchungen an Prototypen zu verringern. Im Folgenden werden Ansatze zur
Modellierung der Eigenschaften von Verpackungen aus ACC vorgestellt.

5.6.1 Modellierung des Box-Crush-Test nach McKee:

Ein gebrduchlicher Ansatz, um die Stabilitdt von Faltschachteln aus Wellpappe
vorherzusagen, ist die Anwendung der McKee-Gleichung:

BCT =2,028- ECT®™ .[[/S,0 S0 | - 20

Diese ermoglicht eine Berechnung der Stabilitat einer Faltschachtel bei einer
aufgebrachten flachigen Last, was einer praxisnahen Anwendungen, wie beispielsweise
beim Aufeinanderstapeln von Faltschachteln, entspricht. Fir die Berechnung des Box-
Compression-Test (BCT) wird der Wert des Edge-Crush-Test (ECT) sowie die
Biegesteifigkeit der verwendeten Wellpappe in Maschinen (Swp) sowie Querrichtung
(Scp) und der Umfang (Z) der Faltschachteln bendtigt. Die Versuche zur Bestimmung des
BCT und ECT wurden durchgefihrt und werden nachfolgend vorgestellt.

5.6.1.1 ECT (Egde Crush Test) nach DIN EN ISO 3035:
Die Messung des ECT erfolgte nach DIN EN ISO 3035. Die entnommenen Probe werden,
wie in Abbildung 61 dargestellt, in einer Druckpriufanlage der Marke ZwickRoell
eingespannt.

Abbildung 61: ECT-Test an ACC-Wellpappe

Die Probe wird bis zum Versagen mit einer Druckbelastung beaufschlagt. Der ECT
entspricht der maximal erreichten Kraft (Fmax) vor Versagen der Probe. Die ermittelten
Werte fur Papier und ACC sind in Abbildung 62 dargestellt.
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Abbildung 62: ECT Rohpapier- und ACC-Wellpappe

Es konnte eine tendenzielle Erhéhung der Festigkeit von 8% verzeichnet werden. In
Anbetracht der hohen Schwankungen welche durch die Standardabweichungen in Form
schwarzer Balken dargestellt ist, kann jedoch keine signifikante Verbesserung
nachgewiesen werden.

5.6.1.2 BCT (Box Crompressing Test) nach DIN EN ISO 12048:
Die in Kapitel 5.4.2.2 hergestellte Wellpappe wurde mittels einer Schablone zu Rohlingen
zugeschnitten, aus denen Faltkartons mit den MafRen HxBxL 16,5x20x30 cm hergestellt
wurden.

Abbildung 63: Zugeschnittene Faltschachtel aus Wellpappe aus Standard-
Rohpapier

Die Faltschachteln wurden gemaf DIN EN ISO 12048 geprtft. Aufgezeichnet wurde die
maximale Kraft (Fmax) in N, die gemessen wurde, bis die Faltschachtel einknickt.
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Abbildung 64: Vergleich von Faltschachteln aus Papier und ACC im Box-Crush-
Test

Bei den BCT-Messungen kommt noch hinzu, dass die Faltschachteln durch das
Zusammenkleben der DIN A4-Bdgen mit Klebeband eine weitere Schwachstelle
aufweisen. Es wurde beim Ausschneiden der Faltschachteln zwar darauf geachtet, dass
die Klebestellen an den Seitenteilen der Schachteln ausschlie3lich senkrecht verlaufen.
Jedoch ist nicht auszuschlie3en, dass diese senkrechten Klebestreifen dennoch die
Stabilitat beeinflussen.

5.6.1.3 Modellierung des BCT und Vergleich mit den Messwerten
In Anbetracht der Messergebnisse des BCT wird deutlich, dass der Herstellungsprozess
von Wellpappen aus Papier weiter verbessert werden muss, um stabile Faltschachteln
aus ACC herstellen zu kénnen. Um eine Modellierung nach McKee durchfuhren zu
kénnen, muss von einer idealisierten Klebeverbindung der Wellpappe ausgegangen
werden. Dies ist im vorliegenden Fall nicht gegeben.

5.6.2 Warmedammung

Fir manche Anwendungen sind warmedammende Eigenschaften der Verpackung
vorteilhaft. Beispiele hierfir sind der Transport von tiefgekihlten Lebensmitteln oder
Medikamenten. Um zu untersuchen, inwieweit ACC im Vergleich zu Papier die
Herstellung von Verpackungen mit einer verbesserten Warmedammung ermdglicht,
wurden in Kapitel 5.4.3.3 Versuche zur Bestimmung der Warmedammung von
Sandwichstrukturen aus Papier und ACC durchgefihrt. Hierbei konnte gezeigt werden,
dass die Struktur des Verpackungsmaterials einen erheblichen Einfluss auf die
warmedammung hat. Die Wahl des Materials hat im Fall der Untersuchung von Papier
und ACC keinen Einfluss. Die Modellierung der Warmeleitung in solchen



Schlussbericht IGF 20676 N Seite: 100
Sandwichstrukturen ist komplex und benétigt als Grundlage unter anderem
Materialspezifische Kennwert.

Zur Ermittlung dieser Kennwerte wurden Messungen mittels eines NanoFlash-Verfahren
durchgefuhrt. Dabei traten erhebliche Schwierigkeiten auf, da Messfehler die Ergebnisse
deutlich Uberlagert haben und keine Differenzierung zwischen den Materialien oder
Spezifizierung der exakten Warmeleitfahigkeit moglich war. Versuche zur Optimierung
des Messaufbaus blieben erfolglos. In Anbetracht der Ergebnisse aus Kapitel 5.4.3.3
kann jedoch geschlussfolgert werden, dass bei der Entwicklung von Verpackungen keine
signifikante Verbesserung der Warmedammeigenschaften durch den Einsatz von ACC
zu erwarten ist.

5.6.3 Barriereeigenschaften

Im Rahmen des Kapitels 5.5 wurden verschiedene Untersuchungen zur Bestimmung der
Barriereeigenschaften von ACC und Papier durchgefiihrt. Wie vorgesehen wurde der
Ubergang der drei gewahlten Modellsubstanzen n-Heptadecan, Dipropylphthalat und
4-Methylbenzophenon von einem Donorkarton durch ACC bzw. Papier in ein
Lebensmittelsimulanz  (Silikonpapier) untersucht. Anhand der durchgefihrten
Experimente wird in diesem Arbeitspaket geprift, ob eine Modellierung der
Barriereeigenschaften mdglich ist und der Durchgang von migrierféahigen Stoffen in erster
Naherung der in Kapitel 2.2.1.5 hergeleiteten Losung des 2. Fickschen Gesetzes
entspricht.

10454]

2
D = 10%exp |Kp — 0,1351 M.* + 0,003 M, — -

9)

Die im Stand der Technik vorgesteliten Ansatze zur Ermittlung des
Diffusionskoeffizienten D und der materialspezifischen Kenngrdl3e Kp mittels Gleichung 9
werden dabei als Ausgangsbasis genutzt.

Begley et. al [46] haben unter anderem Gleichung 9 genutzt, um den Ubergang von
Surrogatstoffen aus einem Kunststoff in ein Lebensmittelsimulanz zu modellieren. Dabei
wird von einem direkten Kontakt zwischen Kunststoff und Lebensmittel ausgegangen und
eine gleichmanRige Verteilung der Surrogatstoffe im Kunststoff zu Beginn des Versuchs
angenommen. Es konnte flr verschiedene Kunststoffe eine materialspezifische
KenngroBe K ermittelt werden, welche den Ubergang zwischen Kunststoff und
Lebensmittel beschreibt.

In einer Veroffentlichung hat Franz die Diffusionsvorgange zwischen einer Vielzahl
fluchtiger Stoffe und Papier untersucht [47]. Dafur wurde der in Abbildung 65 gezeigte
Versuchsaufbau gewahlt. Zunéchst wird die zu untersuchende Materialprobe in ein
verschlossenes Glasgefal3 gegeben und eine definierte Menge von Surrogatstoffen
beigeflgt.
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Abbildung 65: Versuchsaufbau zur Bestimmung der Adsorption verschiedener Surrogatstoffe in
Papier [47]

L
fo "
. I

Der verschlossene Versuchsaufbau wird anschlielend unter definierten Bedingungen
gelagert. Nach einer festgelegten Zeitdauer wird die Probe aus dem Glasgefal3
entnommen und die Menge der enthaltenen Surrogatstoffe mittels GC bestimmt. Unter
Nutzung von Gleichung 12 kann anschlie3end die materialspezifische Kenngro3e Ar
abgeschéatzt werden und die Diffusion von Surrogatstoffen zwischen der Luft und den
Proben modelliert werden.

y 10454
Dp = Do exp (Ap —0.1351 M2 +0.003M; — T) (12)

Ewald hat im Rahmen seiner Dissertation ebenfalls Gleichung 9 genutzt, um die
Adsorption von hydrophoben, organischen Substanzen in Papier zu modellieren [65].
Sein Versuchsaufbau ahnelt dabei dem Versuchsaufbau aus Abbildung 65. Fir die
materialspezifische Konstante der Diffusionsgleichung konnte er eine Abhangigkeit zur
spezifischen Fillstoffoberflache und dem Fillstoffanteil nachweisen, jedoch nicht zur
spezifischen Oberflache der Fasern. Auch die Papierdichte und -porositat, die in der
Literatur vielfach als Einflussfaktoren fir das Diffusionsverhalten genannt werden, haben
einen Einfluss.

Die Ansatze von Ewald [65] und Franz [47]. zeigen, dass eine Modellierung des
Ubergangs verschiedener Surrogatstoffe aus der Luft in ein Papier moglich ist. Auch eine
Bestimmung der materialspezifischen KenngréRe fuir den Ubergang von Surrogatstoffen
aus Kunststoffen in Lebensmittel bei direkten Kontakt ist moglich, wie Begley et. al [46]
gezeigt haben. Insbesondere diese Studie ahnelt hinsichtlich der Randbedingungen den
durchgefuhrten Experimenten im vorliegenden Projekt.
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In  Anlehnung an diese Modellierungsansatze wurde eine Modellierung der
Massenstrome der Surrogatstoffe beispielhaft mittels Matlab durchgefihrt. In dieser
Simulation konnte gezeigt werden, dass sich die bilanzierten Massenstrome durch ein
Ubertragungsglied 1. Ordnung (PT 1) beschreiben lassen. Mit Hilfe dieses
Zusammenhangs lassen sich die Versuchsdaten analysieren. Auf Basis der
experimentell bestimmten Kennwerte wurden mittels Gleichung:

y=K*(1-exp(-t/tau)
die Zeitkonstanten fur verschiedene Surrogatstoffe ermittelt (siehe Tabelle 7).

Tabelle 7: Datenanalyse Modellierung Barriereeigenschaften

Barriereschicht Surrogatstoffe K tau
ACC n-Heptadecan 58,04 5,43
ACC Dipropylphthalat 11,64 40,79
ACC 4-Methylbenzophenon 0,88 27,53
Papier n-Heptadecan 60,27 0,90
Papier Dipropylphthalat 18,83 10,13
Papier 4-Methylbenzophenon 2,48 10,31

Aus dieser Simulation fur die Surrogatstoffe geht hervor, dass die Prozessvariable K den
Gleichgewichtszustand widerspiegelt und die Zeitkonstante tau umgekehrt proportional
zum Diffusionskoeffizienten ist. Letztere ist folglich auch geeignet, um die
Barriereeigenschaften von Papier bzw. ACC quantitativ zu vergleichen. Um genauere
Resultate bei der Modellierung der Barriereigenschaften zu erzielen, wéaren deutlich
umfangreichere Messungen notwendig. Diese konnten im Rahmen des Projektes nicht
geleistet werden. Zudem beeinflussen Inhomogenitdten im Papier die
Barriereeigenschaften. Hier sollte eine Optimierung des Herstellungsprozesses
angestrebt werden. Beispielsweise ist denkbar, dass als Folge lokaler Erh6hung der
Barrierewirkung eine Diffsuion in der Blattebene eine gréf3ere Rolle spielt und nicht mehr
vernachlassigbar ist. Dann gelten eindimensionalen Modelle nicht mehr mit
ausreichender Genauigkeit. In Abbildung 66 sind die Messwerte aus den Experimenten
und die zugehérige Simulation fur die Migration von n-Heptadecan dargestellt.
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Abbildung 66: Mirgrierte Menge n-Heptadecan im SVI-Versuch im Zeitraum von 0 bis 42 Tage
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5.7 Arbeitspaket 6: Nachhaltigkeit und Wirtschaftlichkeit

Ein Hauptargument fir die Entwicklung neuer biobasierter Materialien fir
Verpackungsanwendungen sind die Bemihungen um nachhaltige Losungsansatze.
Idealweise sollen neue Materialien aus nachwachsenden Rohstoffen bestehen, in
etablierte Recyclingkreislaufe integrierbar und biologisch abbaubar sein. Um mit bereits
existierenden Werkstoffen konkurrieren zu kbénnen und einen grof3flachigen Einsatz zu
ermoglichen, muss zudem eine wirtschaftlich rentable Herstellung mdglich sein. Im
Folgenden werden die Ergebnisse zur Bewertung der Nachhaltigkeit und
Wirtschaftlichkeit dargestellt und diskutiert.

5.7.1 Bewertung der Nachhaltigkeit von ACC

Eine umfassende Bewertung der Nachhaltigkeit von Materialien bzw. gesamten
Verpackungen ist aul3erst komplex und eine standardisierte Vorgehensweise wurde noch
nicht etabliert. Ein verbreiteter Ansatz ist die Durchflhrung sogenannter
Okobilanzierungen bzw. Life-Cycle-Assessments. Hierbei werden die Umwelteinfliisse
eines Materials bzw. Produktes betrachtet. Die Herausforderung ist dabei, geeignete
Rahmenparameter fur die Analyse zu definieren. Hierbei kdnnen die Produktion, Nutzung
und Entsorgung inkludiert sein, aber auch weitere Aspekte, wie die Herkunft der
Rohstoffe oder Einflisse durch den Transport. Der Gedanke einer ganzheitlichen
Betrachtung ist naheliegend, um die verschiedenen Vor- und Nachteile von Produkten
bei der Nachhaltigkeitsbewertung einflieBen zu lassen und einen objektiven Vergleich
verschiedener Produkte zu ermdglichen.

Eine solche Betrachtung ist jedoch aulRerst umfangreich. Zudem variieren die Ergebnisse
in Abhangigkeit des definierten Betrachtungsrahmens mitunter stark, sodass eine
objektive Bewertung derzeit kaum maoglich ist. Im Rahmen der Nachhaltigkeitsbewertung
von ACC wurde deshalb zunachst nur die End-of-Life Strategie untersucht. Die
bevorzugte Verwertung von Produkten nach Ablauf ihrer Nutzungsphase stellt dabei die
stoffliche Rezyklierung dar. In Abhangigkeit des Verwendungszwecks und -orts sind aber
auch biologisch abbaubare Verpackungen eine gute Alternative. Im Folgenden wird
deshalb zun&chst auf die stoffliche Rezyklierbarkeit und anschliel3end auf die biologische
Abbaubarkeit eingegangen.

5.7.1.1 Rezyklierbarkeit
In einem idealen geschlossenen Kreislaufsystem kdnnen Verpackungen nach ihrer
Nutzungsphase komplett wiederverwendet werden, um neue Verpackungen
herzustellen. Davon profitiert die Umwelt in zweierlei Hinsicht. Zum einen entsteht kein
Abfall, der in Umwelt gelangen und Okosysteme schadigen kann, zum anderen werden
keine neuen Ressourcen bendétigt, deren Gewinnung ebenfalls haufig im Kontext mit
Umweltfragen diskutiert wird.

Zur Bewertung der stofflichen Rezyklierbarkeit von Papier gibt es mehrere etablierte
Prufvorschriften. Im Rahmen der durchgefiihrten Untersuchungen zur Rezyklierbarkeit
wurde die PTS-Methode gewahlt, da einerseits alle benétigten Geratschaften fir den
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Versuch zur Verfiigung stehen und andererseits deutlich weniger Probenmaterial als
beispielsweise bei der EcoPaperLoop-Methode bendtigt wird.

Im Rahmen der Untersuchungen zur Rezyklierbarkeit wurde zunachst die Zerfaserbarkeit
(Desintegrierbarkeit) betrachtet. Spéater wurden die Untersuchungen auf den
Blattklebetest ausgeweitet. Damit der Einfluss von Klebstoff, Klebeband und
Verunreinigungen unbericksichtigt  bleibt, wurden keine Sandwich-Strukturen
(Wellpappe) geprift, sondern reines ACC im Vergleich zum verwendeten Rohpapier
untersucht. Da spéater Verpackungen aus ACC entstehen sollen, wurden die Proben
gemalR der PTS-Methode in Kategorie Il eingestuft. Dieser Kategorie werden unter
anderem Verpackungspapiere zugeordnet. Kategorie ist fur die Untersuchung von
grafischen Papieren, Tissuepapieren und Kartondecken vorgesehen. Bei allen
durchgefiihrten Versuchen wurden die Vorgaben der PTS-Methode eingehalten
(Einwaage, Temperatur, Auflésezeit im Standardaufschlaggerat, Brecht/Holl-
Fraktionator, Blattbildung). In Abbildung 67 sind die Rickstande von ACC auf einer
Lochplatte mit dem Lochdurchmesser 0,7 mm nach der Sortierung im Brecht/Holl-
Fraktionator dargestellt.
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Abbildung 67: Ruckstand von Papier (links) und ACC (rechts) nach der
Fraktionierung mit einer Lochplatte mit dem Lochdurchmesser 0,7 mm

Papier lasst sich vollstandig zerfasern und es sind keine Rickstande auf der Lochplatte
erkennbar. Bei ACC konnen die Faserbindungen bei den betrachteten
Versuchsbedingungen nicht vollstandig geldst werden. Es sind Stippen, aber auch ganze
Fragmentstiicke des Blatts als Ruckstand auf der Lochplatte sichtbar. Mittels
gravimetrischer Bestimmung wird das Gewicht des Rickstands ermittelt und ins
Verhéltnis zum Gesamtgewicht der Probe gesetzt. In Tabelle 8 sind die ermittelten
Ruckstande nach der Sortierung angegeben. Die PTS-Methode RH 021/12 stuft Proben
mit Ruckstanden zwischen 20% und 50% ein als ,das Produkt ist rezyklierbar, aber
hinsichtlich der Produktgestaltung verbesserungsbediirftig”. Das bedeutet, dass sich
ACC gerade an der Grenze zur bedingten Rezyklierbarkeit bewegt.
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Tabelle 8: Desintegrierbarkeit von Standart-ACC und Standart-Papier in

Abhangigkeit von der Auflésezeit im Standarddesintegrator

105

Auflosezeit 20 min 60 min
(Umdrehungen) (60°000) (180°000)
Ruckstand ACC [%)] 50 25
Ruckstand Rohpapier [%0] 0 nicht untersucht

Es war zu erwarten, dass ACC durch die Verdichtung des Materials und die hohe
Nassfestigkeit im Vergleich zum Rohpapier schlechter desintegrierbar ist. Die wéhrend
der Desintegration eingebrachte Energie reicht demnach nicht, um die Faserbindungen
vollstandig zu lI6sen. Um zu untersuchen, ob durch einen héheren Energieeintrag eine
vollstandige Desintegration erreicht werden kann, wurden Versuche mit einer langeren
Auflésedauer von 60 Minuten durchgefuhrt. Trotz Verdreifachung der Auflosedauer
konnte das ACC nicht vollstéandig desintegriert werden. Auf der Lochplatte verbleibt ein
Ruckstand von 25 %.

Um zu prifen, ob das Material klebende Bestandteile aufweist, wurden Blattklebetests an
ACC und Papier durchgefuhrt. Hierbei sind keinerlei Beschadigungen an den
Oberflachen des Laborblattes, Deckblatts oder am Gautschkarton aufgetreten. Demnach
gilt der Blattklebetest als bestanden.

Es hat sich gezeigt, dass ein stoffliches Recycling von ACC im Altpapierkreislauf nach
aktuellem Stand nur bedingt méglich ist. Ein Teil der Fasern kann zwar zuriickgewonnen
werden, ein Teil wird nach derzeitigen Prufvorschriften jedoch als Storstoff angesehen
und musste ausgeschleust werden. Da es sich hierbei dennoch um Cellulose handelt, ist
auch die Weiternutzung groéberer Ruckstande denkbar. Hierfir missten aber neue
Nutzungsanséatze gefunden werden. Generell positiv anzurechnen ist, dass ACC frei von
Flllstoffen ist und keine klebenden Bestandteile beinhaltet.
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5.7.1.2 Kompostierbarkeit
Plastikprodukte haben mittlerweile ein schlechtes Image. Ungewollt in die Natur gelangt
verweilt es dort Uber viele Jahre bis Jahrzehnte und kann Tiere schéadigen. Viele
Kunststoffsorten werden mit der Zeit spréde und zerfallen in teilweise fir das menschliche
Auge unsichtbare Partikel, die landlaufig als Mikroplastik genannt werden. Die
Auswirkungen von Mikroplastik ist heute noch nicht ausreichend erforscht. Mit der
Entwicklung alternativer Verpackungsprodukten aus nachwachsenden Rohstoffen soll
nicht dasselbe Problem entstehen. Sollte ein solches Produkt in die Natur gelangen, so
ware es wunschenswert, dass dieses an Mensch, Tier und Pflanzen keinen Schaden
anrichtet. Daher wére eine biologische Abbaubarkeit eine wiinschenswerte Eigenschatft.

Mit seinen verbesserten mechanischen Eigenschaften und der erhéhten Barrierewirkung
konnte ACC Plastikverpackungen ganz oder teilweise ersetzen. Die Nachhaltigkeit der
neuen Materialien ist dabei eines der Hauptargumente fur deren Einsatz. Es hat sich
gezeigt, dass sich das Material schwerer als Papier zerfasern lasst. Fir manche
Anwendungsszenarien stellt die biologischen Abbaubarkeit aber eine gute Alternative
dar. Einige Produkte werden aufgrund ihrer Nutzung nicht im Altpapierkreislauf erfasst,
weil sie beispielsweise stark mit Lebensmitteln kontaminiert sind. Global betrachtet gibt
es zudem viele Lander, in denen es keine oder nur rudimentére Abfallentsorgungs- und
Recyclingsysteme gibt. Notgedrungener Weise entsorgen die Menschen ihre Abfalle in
der Umwelt oder verbrennen sie. Insbesondere, wenn die Wahrscheinlichkeit hoch ist,
dass die Verpackung nach ihrer Nutzung in die Umwelt gelangt, ist eine biologische
Abbaubarkeit als Kriterium der Umweltvertraglichkeit gegenuber der Rezyklierbarkeit
sogar zu bevorzugen. Da ACC aus Cellulose besteht, wird erwartet, dass es in der
Umwelt vollstandig biologisch abgebaut wird. Um dies zu Uberprifen, werden einfache
Kompostierversuche an Papier und ACC durchgefuhrt.

In der Norm DIN EN 13432, die einen umfassenden und ausflhrlichen
Kompostierversuch darstellt, sind folgende Prifungen vorgegeben:

1. Chemische Priufung: Offenlegung aller Inhaltsstoffe, Grenzwerte flr
Schwermetalle sind einzuhalten.

2. Biologische Abbaubarkeit in wassrigem Medium (Sauerstoffbedarf und
Entwicklung von COg2): Es ist nachzuweisen, dass mindestens 90% des
organischen Materials in 6 Monaten in CO2 umgewandelt werden.

3. Desintegration in Kompost: nach 3 Monaten Kompostierung an anschlie3ender
Absiebung durch ein 2 mm Sieb dirfen nicht mehr als 10% Ruckstande
bezogen auf die Originalmasse verbleiben.

4. Praktische Prifung der Kompostierbarkeit im Technikumsmalf3stab (oder einer
Praxisanlage): Es durfen keine negativen Einwirkungen auf den
Kompostierprozess erfolgen.

5. Kompostanwendung: Untersuchung des Effekts von resultierenden
Komposten auf das  Pflanzenwachstum  (agronomischer  Test),
Okotoxizitatstest
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Innerhalb des Projektes sollten nur einfache Kompostierversuche durchgefihrt werden.
Vorrangig wird deshalb die Desintegrierbarkeit und biologische Abbaubarkeit von ACC
untersucht. Dennoch werden die einzelnen Punkte 1 bis 5 aufgegriffen und eine
Einschéatzung basierend auf den erlangten Ergebnissen gegeben:

Zu 1. Chemische Prufung / Schwermetallbelastung

Der Gehalt potentiell umweltschéadlicher Stoffe im ACC hangt vom Einsatz der Rohstoffe
ab (hier: Zellstoff und die Chemikalien Natronlauge, Harnstoff und Zitronensaure). Diese
Stoffe sind unbedenklich.

Die gemal3 der Prufvorschrift regulierten chemischen Elemente sind in Tabelle 9
zusammengefasst. Hierzu sind die Grenzwerte im zu kompostierenden Endprodukt zu
beachten:

Tabelle 9: Grenzwerte gemal DIN EN 13432:2000 und AS 4736

Element | Grenzwert [mg/kg]
Zn 150
Cu 50
Ni 25
Cd 0,5
Pb 50
Hg 0,5
Cr 50
Mo 1
Se 0,75
As 5
F 100

Aufgrund der verwendeten Chemikalien und Ausgangsstoffe ist nicht davon auszugehen,
dass einer der hier genannten Grenzwerte Uberschritten wird. Auf die Analyse der
Schwermetalle und Fluorid wurde daher verzichtet.

Bei Verwendung von Farben zum Bedrucken von ACC (z.B. fur
Verpackungsanwendungen), muss zur Einhaltung der Grenzwerte unbedingt auf die
Inhaltsstoffe der Farben geachtet werden. Da der Einsatz von Farbe vom Zweck des
Endproduktes abhangt und Druckfarben sehr individuell verwendet werden, wurden bei
den Versuchen zur Kompostierbarkeit und Desintegration ausschlief3lich unbedruckte
ACC und Rohpapier untersucht.

Zu 2. und 3. Biologische Abbaubarkeit und Desintegration in Kompost

Die biologische Abbaubarkeit ist ein Argument fir den Einsatz von ACC. Es wird
vermutet, dass ACC in der Umwelt ahnlich wie Papier biologisch zersetzt wird, da
lediglich ein physikalischer Umwandlungsprozess stattfindet und die Cellulose nicht
chemisch verandert wird. Dennoch wird als Folge der Verdichtung eine langere Dauer bis
zur vollstandigen biologischen Zersetzung erwartet.
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Um die biologische Abbaubarkeit zu Uberprifen, erfolgten Versuche in Anlehnung an die
Norm zur Heimkompostierung AS5810, da diese einem einfachen Kompostierversuch
entsprach, fur welchen kein spezielles Equipment benttigt wird. Die Vorschrift ist
vorwiegend fir biologisch abbaubare Kunststoffe gedacht. Da ACC eine Alternative zu
biologisch abbaubaren Kunststoffen darstellen soll, ist eine Anwendung der Prufvorschrift
dennoch sinnvoll.

Im Rahmen der Versuchsdurchfiihrung werden die Proben in einen Behalter mit Kompost
gegeben. Dort werden sie in regelmaRigen Abstdnden umgeschichtet, um eine
gleichmafige Luftzirkulation zu gewahrleisten. Dabei stellte sich die Prifmethode fur
Papier und ACC als ungeeignet heraus. So konnte mit den zur Verfiigung stehenden
Mittel beim Umschichten im Eimer und Suchen nach der eingelegten Papierprobe nicht
unterschieden werden, ob eine tatséchliche Zersetzung des Materials durch
Mikroorganismen stattfand (Sauerstoffbedarf und CO2-Entwicklung), oder ob lediglich
eine Desintegrierung in einzelne Fasern stattfand. Desintegrierte Fasern nehmen sehr
schnell die Farbe der Umgebung an. Erde hinterlasst auf Cellulosefasern eine braune
Farbung. Damit sind einzelne Fasern mit dem Auge gar nicht und unter dem Mikroskop
nur sehr schwer zu erkennen. Zudem war es unmdglich, die Proben nach definierter
Zeitdauer einzusammeln, um sie einer gravimetrischen Analyse zu unterziehen. Eine
offensichtliche Desintegrierung stellt aber noch lange nicht sicher, dass ein biologischer
Abbau, bzw. eine Kompostierung stattfindet. Eine Desintegrierung, wenn auch teilweise,
hatte die Probe zwar in ihrem Gefilige zerstért, es waren aber eventuell immer noch
Fasern oder Faserfragmente vorhanden und das Material ware nicht biologisch abgebaut
(vgl. Mikroplastik). Das zu testende Material wére damit nicht kompostierbar. Unter
kompostierbar versteht man den aeroben Abbau organischen Materials durch
Mikroorganismen, wie Bakterien und Pilze, und anderen Kleinstlebewesen wie z.B.
Springschwénze, Asseln und Wirmern. Diese sind in natirlicher, gesunden Gartenerde,
Walderde und vor allem im heimischen Kompost zu finden, sofern dieser ordnungsgemar
bestlickt wird. Da der Sauerstoffbedarf und eine CO2-Entwicklung (und damit den
indirekten Nachweis von Stoffwechsel) in einem ,einfachen® Versuch nicht zu ermitteln
sind, wurde eine eigene, geeignete Methode entwickelt.

Hierbei wird ein Terrarium/Aquarium aus Glas genutzt, in das die Proben unten auf die
Glasscheibe gelegt werden. Anschlie3end werden Proben mit Erde bedeckt. Nun kann
von unten beobachtet werden, ob und wie ein Abbau in Anhéngigkeit der Zeit stattfindet.
Die Bedingungen im Versuch sollten so nahe wie mdglich der Realitat eines Komposters
im Garten angepasst werden. Deshalb wurde fir den Kompostierversuch Gartenerde
verwendet, die eine naturliche Anzahl an Wadirmern, Kleinstlebewesen und
Mikroorganismen enthalt. Um den Mikroorganismen und Lebewesen Nahrstoffe und
Wasser in naturlicher Form zuzufiihren, wie es auf dem Gartenkompost der Fall ist, wurde
in regelmalligen Abstanden organisches Materials zugegeben. Die Zugabe erfolgte in
Form von kleinen, diinnen Portionen wie Gurkenschalen, Karottenschalen, Apfelschale
und Kartoffelschalen. Zusatzlich wurde regelméafllig Wasser zugegeben, um ein
Austrocknen des Systems zu verhindern.
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Verwendete Utensilien:

Ein hochwertiges Vollglasbecken nach DIN 32622 mit einer Breite von 30 cm und
einem Gesamtvolumen von 12 Litern (MARINA® Aquarium Nr. 4079448, bezogen
bei Dehner)

Edding, Lineal und Klebeetiketten

Proben in geeigneter Grol3e (hier: Standardpapier und daraus hergestelltes ACC)
Ca. 8 bis 9 Liter frische, feuchte Gartenerde, entnommen ca. 10 cm unter der
Oberflache

Etwas Wasser zum Anfeuchten

Kokosmatte oder Gewebe aus Jute zum Abdecken

Flachbettscanner

5.7.1.2.1 Aufbau des Kompostierversuchs:

Die Unterseite des Aquariums wurde auf der AuRR3enseite durch eine Markierung mit
einem wasserfesten Stift in zwei Halften eingeteilt und beide Halften an der unteren Kante
mit Etiketten markiert:

Abbildung 68: Aquarium von unten mit Einteilung in zwei Halften, Beschriftung und
anhaftender alten Proben

Danach werden die Proben eingelegt. Es hat sich bewahrt, die Proben vor dem
Applizieren anzufeuchten. Damit haften die Proben sehr gut auf der Glasflache und
konnen bei der Zugabe der Erde nicht mehr verrutschen. AuRerdem rieselt keine Erde
unter die Proben und Luftblasen werden ausgestrichen. Diese wirden eine optische
Bewertung des Abbauprozesses erschweren.
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Abbildung 69: Blick von oben ins Aquarium mit eingelegten, angefeuchteten
Proben. Luftblasen bereits ausgestrichen

Dann wurde die Erde vorsichtig eingefullt. Die Erde wurde nur ganz leicht angedrickt,
um eine Luftzirkulation zu gewahrleisten. Um ein schnelles Austrocknen zu verhindern,
wurde die Erde mit zugeschnittenem Gewebe aus Jute abgedeckt. Alternativ wéare auch
der Einsatz einer Kokosmatte auf der Oberseite mdglich

Abbildung 70: Kompostierversuch f:ertig.angesetzt

Der Kompostierversuch wurde an einem dunklen und kihlen Ort durchgeftihrt (Keller).
Die Feuchtigkeit der Erde wurde regelmalig tberprift, um ein Austrocknen der Erde zu
verhindern. Die Erde wurde regelmalig befeuchtet, dabei wurde beachtet, dass kein
Wasser auf dem Boden steht. Das Aquarium darf nicht zusatzlich abgedeckt werden, um

eine Bellftung zu gewahrleisten.
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5.7.1.2.2 Auswertung des Kompostierversuchs:

Die Dokumentation erfolgt mithilfe eines Flachbettscanners. Im Vorfeld wurde darauf
geachtet, dass die Grof3e des Aguariums so gewahlt wird, dass dieses auf den Scanner
passt. Alle 2 bis 3 Tage wurde das Aquarium nun auf den Scanner gestellt und ein Bild
abgespeichert. In den folgenden Abbildungen ist der fortschreitende biologische
Abbauprozess dargestellt. ,Raw‘ entspricht dem Rohpapier (70 g/m? Standardpapier)
,ACC* entspricht dem 70 g/m? Standardpapier umgewandelt in ACC.

Tabelle 10: Fortschritt des Abbaus von 70g/m2 ACC-Papier und —Rohpapier

Tag der Fortschritt des  biologischen  Abbaus
Kompostierung | fotografisch festgehalten
Tag 0, direkt

nach Ansetzen

Tag 5

Tag 10
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Tag 13

Tag 17

Tag 21

Tag 25
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Tag 30

Aufbewahrt wurde der Aquarienkomposter im Keller, bei relativ stabilen 20 +/- 1 °C.
Optimal ware die Durchfiihrung des Versuchs im klimatisierten Labor (23 °C und 50 %
rF) gewesen. Aus Grunden der Labororganisation in Zeiten der Corona-Pandemie
musste auf diese Lagerung aber verzichtet werden.

Zu 4. Praktische Prifung der Kompostierbarkeit im Technikumsmalfstab:

Aufgrund der unten beschriebenen Ergebnisse zur Heimkompostierung ist davon
auszugehen, dass ACC kaum negativen Einfluss auf einen Kompostierprozess hat. Als
Referenz diente das Standard-Rohpapier. Die Referenzprobe und das ACC waren beide
innerhalb eines Monats zersetzt. Da im Projekt keine umfangreichen Untersuchungen zur
biologischen Abbaubarkeit geplant waren, wurde auf weiterfihrende Untersuchungen zur
biologischen Zersetzung z.B. anhand von CO2-Messungen verzichtet.

Zu 5. Kompostanwendung: Untersuchung des Effekts von resultierenden Komposten auf
das Pflanzenwachstum (agronomischer Test), Okotoxizitatstest:

Auf diesen Versuch wurde verzichtet, da alle eingesetzten Rohstoffe keine
umweltschadigenden Stoffe enthalten und somit das Wachstum von Pflanzen nicht
negativ beeinflusst wird. Allerdings enthalt ACC abgesehen von Cellulose keine
verwertbaren Inhaltsstoffe fur Mikroorganismen. ACC sollte deshalb weder positiven,
noch negativen Einfluss auf das Pflanzenwachstum haben.

5.7.1.2.3 Bewertung der neuen Methode

Aufgrund des hohen Kontrastes von weil3em Papier und dunkler Erde lasst sich das
Fortschreiten des Abbauprozesses sehr gut erkennen und gut dokumentieren. Als
absolut notwendig stellte sich heraus, dass eine optimale Feuchtigkeit des Testsystems
sichergestellt wird. So darf die Erde weder zu trocken sein, was ein Austrocknen der
Probe und damit Stillstand biologischer Zersetzungsprozesse zur Folge hatte. Noch
durfte zu viel Wasser im System sein, da stehendes Wasser auf dem Boden eine
Luftzirkulation verhindert, sodass kein aerober Abbau mehr gewahrleisten ware. Die
Proben wirden faulen. Faulen ist zwar auch eine Art biologischer Abbau, aber
definitionsgemal findet Kompostierung unter Einfluss von Sauerstoff statt. Dartber
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hinaus war es nicht moglich, eine Beluftung des Systems durch regelmaliges
Umschichten durchzufuhren, ohne die Probe zu beschadigen. Auf ein Umschichten
wurde daher komplett verzichtet. In den ersten Versuchen mit dem verwendeten
Aquarium stellte sich heraus, dass ein lockeres Befullen mit Gartenerde und vorsichtiges,
leichtes Andrticken, also ohne die Erde stark zu verdichten, vollig ausreicht, um eine
ausreichende Zirkulation mit frischer Luft zu gewahrleisten. Dies wurde aus der Tatsache
abgeleitet, dass sich am Boden durch die Glasscheibe lebende Tiere und deren Spuren
beobachten liel3en, die auf Sauerstoff angewiesen sind.

Nach wenigen Tests konnte der Aquarienkomposter stabil betrieben werden, ohne dass
sich Obstfliegen oder Trauermuiicken eingenistet haben (da es natirliche Gartenerde war,
spriel3ten ein paar Keime, die aber aufgrund der Dunkelheit nicht lange wuchsen). Da
mehrere Proben gleichzeitig in einem Behalter untersucht werden kdénnen, ist ein
Vergleich zwischen den einzelnen Proben mdglich.

Eine gewisse Unsicherheit ergibt sich aus der Tatsache, dass Gartenerde ein
Naturprodukt ist und sich jahreszeiten- und witterungsbedingt Unterschiede in der
Qualitat und Zusammensetzung der Fauna ergeben kdnnen. Damit kbnnen Ansatze
untereinander schlecht verglichen werden. Abhilfe kdnnte ein Standard schaffen. Ein
Papier, das als Standard definiert ist und bei jedem Ansatz mit analysiert wird. Damit
waren zumindest qualitative Vergleiche maoglich.

Insgesamt ist die neue Methode als sehr einfacher, Uberaus gunstiger, schneller und
leicht zu handhabenden Versuch einzustufen, bei dem sich die Desintegrierbarkeit in
Kompost sehr gut beobachten und dokumentieren lasst.

5.7.1.2.4 Auswertung Kompostierversuch

Es ist zu erkennen, dass sowohl das Rohpapier als auch das ACC desintegriert. Der
Desintegrationsprozess beginnt bei ACC spater, als beim Rohpapier. Wenn der Prozess
begonnen hat, erfolgt er jedoch ahnlich schnell. Dieser Effekt kann aus der hohen
Nassfestigkeit des ACC resultieren. Rohpapier desintegriert in feuchter Umgebung
leichter als ACC und bietet den Mikroorganismen somit schneller eine grof3e Oberflache
und damit Angriffsflache. Das kompakte ACC bietet den Mikroorganismen dagegen
weniger Angriffsflache. Beide Materialien bestehen aber zu 100% aus Cellulose, wodurch
beide potentiell biologisch abbaubar sind. Wahrend im oben beschriebenen Versuch vom
Rohpapier an Tag 25 nahezu keine Rickstande mehr erkennbar waren, war das ACC an
Tag 30 nahezu vollstandig desintegriert. Inwieweit ein tatsachlicher biologischer Abbau
des Materials stattfindet, ist jedoch mit dem gewdahlten Versuchsaufbau nicht
nachvollziehbar.

Um die Ergebnisse der entwickelten Methode zu verifizieren und zu erganzen, waren
Versuche zielfuhrend, bei denen die biologische Zersetzung anhand des freiwerdenden
CO2 bewertet wird. Diese Methode ist genauer, aber auch umstandlicher. Zudem ware
interessant, ob ACC auch in industriellen Anlagen in den vorgegebenen Prozesszeiten
kompostiert werden kann.
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5.7.2 Wirtschaftlichkeit

Die Kosten von ACC hangen stark von den Herstellungskosten ab. Diese beinhalten die
Kosten fur Gebaude, Personal, Strom, Wasser, Chemikalien, Abfallkosten, Lagerkosten,
Verpackungskosten und Administrationskosten. Bei grof3en Produktionsmengen fallen
die Herstellungskosten pro Tonne haufig geringer aus. Um eine realistische Einschatzung
zur Wirtschaftlichkeit von ACC treffen zu konnen, werden die Randbedingungen
entsprechend einer industriellen Herstellung gewahlt. Das bedeutet, dass von einem 3-
Schicht-Modell mit 360 Produktionstagen im Jahr ausgegangen wird und einer Maschine
mit einer Bahnbreite von 3,0 m und einer Produktionsgeschwindigkeit von 300 m/min. Die
Produktionsbreite 3.0m bertucksichtigt die Schrumpfung des Materials. Als
Ausgangsmaterial wird von einer benétigten Bahnbreite des Papiers von 3,60 m
ausgegangen. Als Grammatur wird im Beispiel 100 g/m? angenommen.

5.7.2.1 Eckdaten der Produktion
81% Effektive Produktionszeit (aufgrund von Stillstandzeiten fur Rollenwechsel, bei
Abrissen oder fur Wartungen)

3,0 m * 300 m/min * 0,81 * 60 min/h = 43.740 m2/h = 377.913.600 m?a

--> 37.791 t/a fur 100g/m?

5.7.2.2 Personalkosten fiir die Produktion
3 Personen fir Arbeiten an der Maschine fur 36€/h, 360 Tage, 24 Std/Tag

3 x 36 €/h x 360 Tage x 24 Std/Tag = 933.120 €/a oder 25€/t ACC.

5.7.2.3 Kosten fiir Chemikalien
Verbrauch der Chemikalienldsung (Wasser (76-87%) - Natronlauge (8-14%)- Harnstoff
(5-10%)) in der Impréagnierung liegt bei ca. 1:1 mit Papiergewicht d.h. dass ACC nach
der Behandlung ca. 50% Feststoffgehalt hat.

Bei den aktuellen Chemikalienpreisen fur Harnstoff und Natronlauge ergeben sich
Kosten fir die Chemikalien von ca. 124 €/t ACC. In der Waschstufe kann durch die
Kaskadenschaltung ein Teil der Chemikalien zuriickgewonnen werden. Eine
Chemikalienrtickgewinnung von 30% wird ohne grof3e Investitionen als realistisch
angesehen. Damit belaufen sich die Gesamtkosten fir Chemikalien auf 87 € /t.

5.7.2.4 Kosten fiir Wasser
Wasser ist ein wichtiger Kostenfaktor bei der Produktion. Nicht nur fur die Herstellung
des Losungsmittelssystems sondern auch fur die Waschstufe wird Wasser benétigt. Die
Mengen belaufen sich auf ca. 15m3/t ACC fiir die Waschstufe und ca. 1m?3/t wird fir das
Losungsmittelsystem. Die Frischwasserkosten betragen ca. 0.80 €/m3, woraus eine
Gesamtsumme fur Frischwasserkosten von 13 €/t resultiert. Die Abwasserkosten sind
viel hoher als die Frischwasserkosten und werden auf ca. 8.00 € / m? eingeschatzt. Fir
die Kaskadenschaltung kénnen 20% Verluste berechnet werden d.h. 3.0 m3/t ACC.
Damit belaufen sich die Abwasserkosten auf ca. 24 €/t.



Schlussbericht IGF 20676 N Seite: 116
5.7.2.5 Energiekosten

Die ACC Produktion hat drei Hauptenergieverbrauchsquellen: die Kuhlung der
Chemikalienlésung, das Antriebsysteme und die Trocknung des ACC-Materials nach der
Waschstufe. Die Kiuhlung der Chemikalien von Raumtemperatur auf ca. -12,7 °C, also
einem Delta von 34°C bendtigt ca. 1.150 kWh/t Energie. Die Antriebe und Pumpen der
Anlage bendtigen ca. 650 kWh/t elektrische Energie und die Trocknung bendtigt ca. 800
kWh/t. Damit ergibt sich eine Gesamtenergieverrauch der Anlage von ca. 2.600 kWhtt.
Die Energiekosten sind aktuell sehr turbulent und wir gehen von den Energiekosten von
0.07 €/kWh aus. Damit sind die Energiekosten fur die Produktion ca. 182 €/t.

5.7.2.6 Kosten fiir Rohpapier
Rohpapierkosten steigen auch mit steigenden Energiekosten. Fur die Herstellung von
ACC wird Rohpapier aus Zellulose bendtigt. Die Kosten liegen hierfur aktuell bei ca.
1.200€A.

5.7.2.7 Sonstige Kosten und Gesamtkosten
Weitere Kostenpunkte fur die Produktion sind Administrative Kosten (15 €/t), Miete fur die
Produktionsflache und das Lager (1€/t), Verpackungskosten (15 #€/t), und
Instandhaltungskosten (15€/t) sowie die Abschreibungskosten (13€/t).

Die aufsummierten Herstellungskosten sind in Tabelle 11 zusammengefasst.

Tabelle 11: Zusammenfassung der wichtigsten Positionen der
Wirtschaftlichkeitsbetrachtung von ACC

Personal 25 €/t
Chemikalien 87 €/t
Wasser 37 €t
Energie 182 €/t
Rohpapier 1.200 €/t
Sonstige 59 €/t
Gesamtkosten 1.590 €/t

In der Berechnung wird davon ausgegangen, dass 100 % des produzierten ACC verkauft
werden. Um Verluste durch Ausschuss auszugleichen sollte noch ein Zuschlag von 15 %
eingeplant werden. Damit ergeben sich Produktionskosten von 1870 €/t.

Ein Vergleich der ACC-Kosten mit Papierkosten ergibt eine Differenz von ca. 670 €/t (oder
56% hohere Kosten). Die Festigkeitssteigerungen durch die ACC-Behandlung liegen
geringer als die Mehrkosten fur die Herstellung. Eine Produktion von ACC einzig zur
Erzielung einer Festigkeitssteigerung d.h. Reduzierung des Flachengewichtes in z.B.
Verpackungen, scheint derzeit ncht wirtschaftlich zu sein. Fir eine Wertsteigerung
mussen andere Faktoren mit einbezogen werden wie z.B. die Verdichtung des Materials
und dadurch gewonnene Barriere oder Schutzeigenschaften oder die erhdhte
Nassfestigkeit.
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5.7.3 Zwischenfazit Nachhaltigkeit und Wirtschaftlichkeit

Wie vermutet, ist die stoffliche Rezyklierbarkeit von ACC im Vergleich zu Papier
schlechter. Dies ist auf eine Erhohung der Nassfestigkeit als Folge des
Umwandlungsprozesses zurlck zu fuhren. Durchgefiihrte Untersuchungen nach PTS RH
021/12 ergeben eine eingeschrankte Rezycklierbarkeit. Inwieweit eine Anpassung der
Prozessparameter die Rezyklierbarkeit verbessern kann, indem bspw. nur ein Teil des
Materials umgewandelt wird, kann nicht abschlieend beantwortet werden. Im Hinblick
auf mogliche Anwendungen ist zudem denkbar, dass nur ein Teil aus ACC und ein
anderer Teil aus herkdmmlichen Papier besteht und damit eine Verbesserung der
Produkteigenschaften erzielt werden kann, ohne die Rezyklierbarkeit stark
einzuschranken.

Der einfache Kompostierversuch hat gezeigt, dass ACC im Heimkompost desintegriert
wird und dazu ca. 20% mehr Zeit benotigt wird, als beim entsprechenden Rohpapier. Es
ist klar zu erkennen, dass der Abbau von ACC spéter beginnt als beim Rohpapier, was
durch die hohe Nassfestigkeit zu erwarten war. Eine abschliel3ende Bewertung, ob und
in welchem Mal} eine biologische Zersetzung erfolgt, kann mit den durchgefihrten
Versuchen nicht eindeutig bestimmt werden. Hierzu waren umfangreiche
Untersuchungen mit einer Analyse des im Rahmen des Abbauprozesses freigesetzten
CO2 notwendig.

Trotz Einschrankungen hinsichtlich der Rezyklierbarkeit ist ACC ein potenziell
nachhaltige Alternative zu bisher eingesetzten Werkstoffen. Es besteht vollstdndig aus
dem nachwachsenden Rohstoff Cellulose, welcher biologisch abbaubar ist. Die
durchgefiihrten Versuche ermdglichen zwar keine abschlielende Bewertung der
biologischen Abbaubarkeit, das Materialverhalten &hnelt im Kompost jedoch stark dem
von Papier. Daher ist eine biologische Zersetzung wahrscheinlich.

Inwieweit die Produktion von ACC unter wirtschaftlichen Aspekten rentabel ist und ob die
Mehrkosten fur die Herstellung die Eigenschaftsverbesserungen rechtfertigen, hdngt vom
jeweiligen Anwendungsfall ab. Einzig unter dem Aspekt der Festigkeitssteigerung lohnt
sich der Einsatz von ACC nicht. Sind jedoch auch weitere Eigenschaften, wie eine
Barrierewirkung oder erhdhte Nassfestigkeit fir die Produktanwendung von Relevanz,
kann sich der Mehraufwand fir die Herstellung von ACC nicht nur unter 6kologischen
sondern auch 6konomischen Gesichtspunkten lohnen.
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5.8 Arbeitspakte 7: Anwendungspotenzial und Demonstratoren

In den vorangegangenen Kapiteln wurde gezeigt, dass ACC im Vergleich zu Papier
verbesserte Eigenschaften aufweist, die bei der Herstellung von Verpackungen vorteilhaft
sein kénnen. Anhand konkreter Anwendungsbeispiele werden in diesem Arbeitspaket
Marktpotenziale aufgezeigt. Dabei werden insbesondere Bereiche betrachtet, in denen
eine verbesserte Festigkeit und Nassfestigkeit, sowie eine erhdhte Barrierewirkung
notwendig/von Bedeutung sind. Es werden aber auch mdgliche produktionstechnische
Herausforderungen beschrieben und materialspezifische Einsatzgrenzen diskutiert.

5.8.1 Einkaufstaschen aus ACC

Einkaufstaschen aus Papier haben dazu beigetragen, den Einsatz von konventionellen
Kunststoffen zu verringern. Ein Nachteil im Vergleich zu Plastiktiten ist die verringerte
Nassfestigkeit. Dies schrankt die Verwendbarkeit fur einige Lebensmittel (beispielsweise
Tiefkiihlwaren) bzw. allgemein im feuchten Zustand ein. Die gute Nassfestigkeit und die
generell verbesserten mechanischen Eigenschaften von ACC kdnnen einen sicheren
Transport des Inhalts auch im feuchten Zustand ermdglichen. Zudem ist denkbar, dass
die Lebensdauer der Einkaufstaschen aus ACC im Vergleich zu Einkaufstaschen aus
Papier verlangert wird, was unter Nachhaltigkeitsaspekten erstrebenswert ist.

4..}

Abbildung 71: Einkauftasche aus Papier [66]

Bei der Herstellung von Einkaufstaschen kdnnte die gesamte Verpackung oder nur
Teilbereiche aus ACC bestehen. ACC kann auch bei Grammaturen von <150 g/m?2
problemlos gefaltet werden. Lediglich die Verklebung kann herausfordernd sein.

Es hat sich zwar gezeigt, dass prinzipiell sehr gute Klebeverbindungen mit verschiedenen
Klebstoffen erzielt werden kdnnen, es kann aber nicht ausgeschlossen werden, dass eine
Anpassung von Prozessparametern bei der Verklebung notwendig wird oder der
Klebstoff angepasst werden muss.
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5.8.2 Faltschachteln aus Wellpappe und sonstige Umverpackungen

Der Umsatz im Onlinehandel hat in den letzten Jahren kontinuierlich zugenommen und
in diesem Zusammenhang auch der Bedarf an Faltkartons. Im Jahr 2019 vielen so alleine
in Deutschland fast 12 Millionen Sendungen pro Zustelltag an [67]. ACC weist im
Vergleich zu Papier deutlich verbesserte mechanische Eigenschaften auf. Es ist daher
anzunehmen, dass eine Faltschachtel aus ACC bei geringeren Mengen eingesetzten
Zellstoffs die gleiche mechanische Belastbarkeit wie ein herkdmmlicher Faltkarton erzielt.

So erzielte Gewichteinsparungen ermdglichen Kostenreduzierungen beim Transport und
fuhren zu einem geringeren CO2-Ausstol3. Zudem begunstigt die erhdhte Nassfestigkeit
von ACC im Vergleich zu Papier die Stabilitdt von Faltschachteln wahrend des Transports
und der Lagerung in Gebieten mit hoher Luftfeuchtigkeit.

Abbildung 72: Faltschachtel (HxBxL: 16,5x20x30 cm) aus ACC

In Versuchen konnte keine Festigkeitssteigerung bei den hergestellten Faltschachteln
aus ACC nachgewiesen werden. Aufgrund des Versagensverhaltens wéahrend der
Versuche (Box-Crush-Test) wird als Ursache eine ungenigende Verklebung
angenommen. Dies wird auf die manuelle Klebstoffauftragung und damit verbundene
Ungenauigkeiten sowie zu lange Prozesszeiten zurtickgefuhrt. Um stabile Faltschachteln
aus ACC herzustellen, sollte die Verklebung der Wellpappen daher optimiert werden und
idealerweise automatisiert erfolgen.
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5.8.3 Verpackungen und Umverpackungen fiir Tissuepapiere, Kosmetik
und Arzneiprodukte
Ein weiteres Anwendungsszenario sind Verpackungen fur diverse Non-Food Artikel
sowie Umverpackungen. Ahnlich wie bei den bereits genannten Beispielen bieten die
verbesserten mechanischen Eigenschaften im Vergleich zu Papier Vorteile bei der
Auslegung von Verpackungen. Je nach Anforderungen hinsichtlich der mechanischen
Schutzwirkung kann die Grammatur variiert werden, um entweder flexible, papieréhnliche

Verpackungen (bspw.fir Tissueprodukte) oder starre Platten fur Faltkartons (bspw.
Arzneimittel, Blisterverpackungen) herzustellen.
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Abbildung 73: Taschentuchpackung aus ACC (links) und Kunststoff (rechts)

5.8.4 Verpackungen fiir Lebensmittel mit Barriereanforderungen

Neben den verbesserten mechanischen Eigenschaften sind beim Verpacken von
Lebensmitteln insbesondere die Barriereigenschaften von Relevanz. Einerseits sollen
keine Bestandteile des Produktes wie Aromen, Fette oder Flussigkeiten aus der
Verpackung entweichen. Andererseits durfen keine moglicherweise schadlichen Stoffe
wie Mineral6le in die Verpackung eindringen und das Lebensmittel kontaminieren.

Um diese Funktionen zu erfullen, werden Uberwiegend dispersions- oder
extrusionsbeschichtete Verpackungspapiere und -kartons verwendet. Der massenhafte
Einsatz dieser Verbundmaterialien aus Kunststoff und Papier ist unter 6kologischen
Gesichtspunkten jedoch bedenklich. ACC weist im Vergleich zu Papier deutlich
verbesserte Barriereeigenschaften auf. Dennoch sind diese fur viele Anwendungen
aktuell noch nicht ausreichend. Hier muss im Einzelfall geklart werden, ob die verbesserte
Barrierefunktion ausreichend ist oder mdglicherweise zumindest einen verminderten
Einsatz von Beschichtungsmaterialien erméglicht.

Die Verpackung von flissigen Materialien ist nach derzeitigem Stand ohne
Barrierebeschichtung noch nicht machbar. Trockene und leicht fettende Lebensmittel
kénnten aber durchaus in Papier verpackt werden
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Die verbesserten Barriereeigenschaften gegenuber bisherigen Papierverpackungen
konnten eine Verlangerung der Haltbarkeit einiger Lebensmittel erméglichen. Die
luftundurchlassige Eigenschaft von ACC stellt zwar keine echte Sauerstoffbarriere dar,
sie fuhrt aber wahrscheinlich dazu, dass Sauerstoff langsamer die Verpackung passiert
als bei Papierverpackungen. So ware z. B. vorstellbar, das vitaminreiche oder Olhaltige
Lebensmittel langer haltbar sein kdnnten.

5.8.5 Trennfolie/Trennpapier in Lebensmittelpackungen

Bei einigen Lebensmitteln werden Trennfolien oder Trennpapiere genutzt, um ein
Aneinanderhaften der Lebensmittel zu vermeiden. Beispiele hierfur sind Lachs, Wurst-
und Kaseaufschnitt oder Backwaren. Aktuell kommen hierfir haufig Polypropylen-
Zuschnitte oder Silikonpapier zum Einsatz.

ACC stellt hier eine 0©kologische Alternativ dar, die vollstandig biobasiert und
wahrscheinlich biologisch abbaubar ist. Aufgrund der Nassfestigkeit von ACC kann auf
den Einsatz von (mdglicherweise gesundheitsbedenklichen) Additiven verzichtet werden.

Fur die Herstellung von Trennfolie muss das Material lediglich auf das gewlnschte
Format geschnitten werden. Sofern eine ©6konomische GrofR3serienfertigung des
Grundmaterials mdglich ist, sind keine gré3eren Herausforderungen bei der Herstellung
zu erwarten.

Erste Tastversuche verliefen erfolgreich. Die Nassfestigkeit war ausreichend, um die
einzelnen Lagen des Lebensmittels zu trennen. Eine rickstandsfreie Ablosung des ACC
war moglich. Eine deutlich geringe Fettaufnahme als beim vergleichbaren Rohpapier war
Zu verzeichnen.

5 |

Abbildung 74: Trennfolie bei Backwaren (links); Trennpapier aus ACC fur
Wurstaufschnitt (rechts)
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5.8.6 Alternative zu Einwegplastikprodukten

Als Folge der Einwegplasteverordnung durfen ,Einwegbesteck und -geschirr aus Plastik,
Trinkhalme, Rihrstdbchen, Wattestabchen und Luftballonstabe aus Kunststoff sowie To-
go-Getrankebecher, Fast-Food-Verpackungen und Wegwerf-Essenbehélter aus
expandiertem Polystyrol (bekannt als Styropor) durfen ab dem 3. Juli 2021 EU-weit nicht
mehr produziert werden.“ [68]

ACC hat aufgrund seiner Eigenschaften ein hohes Potenzial, in der entstehenden Nische
Absatzmarkte zu erschlie3en. Hierbei sind insbesondere die verbesserte Nassfestigkeit
und Barrierewirkung von ACC im Vergleich zu Papier relevant.

In einem ersten Versuch konnten die Herstellbarkeit von Trinkhalmen und Essschalen
aus ACC getestet und die Demonstratoren hinsichtlich des Nutzungsverhaltens
untersucht werden. Um zu validieren, ob ACC in konkreten Anwendungsféllen geeignet
ist, sollte gepruft werden, ob die Nassfestigkeit die Anforderungen erfullt und die
Barrierewirkung ausreichend ist. Zudem muss die Verklebung weiter optimiert werden.

Bei der Herstellung tiefgezogener Produkte muss auf3erdem untersucht werden, welche
Umformgrade mdglich sind. Je nach Anwendungsfall kann zudem eine Barrierewirkung
notwendig sein (z.B.: fettige Lebensmittel wie Pommes).

A‘t\
4 //
Qi“/‘ iL,' \

Abbildung 75: Essenschale aus beschichtetem Paper (links) [Quelle: Packoa];
Trinkhalm aus beschichtetem Papier (mitte) [Quelle: PapierLIEBL]; Trinkhalme aus
ACC fur Getranketlten (rechts)
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6 Gegeniiberstellung der Ergebnisse den Zielen

6.1 Projektziele

Ziel des Projektes ist es, ein besseres Verstandnis zu den Einflussparametern bei der
ACC-Herstellung zu entwickeln. Dazu werden die materialspezifischen Eigenschaften
von ACC charakterisiert und bewertet. Um das Potential von ACC fir
Verpackungsanwendungen zu bewerten, soll zudem soll untersucht werden, ob sich ACC
zu komplexen Strukturen weiterverarbeiten lasst. Das dritte Hauptziel der
Forschungsarbeiten ist die Entwicklung eines Verfahrens, welches eine kontinuierliche
ACC-Herstellung ermadglicht.

6.2 Durchgefiihrte Arbeiten und Zielerreichung

Die vorgesehenen Arbeiten wurden im angemessenen Umfang durchgefiihrt und waren
gemal dem Projektantrag zur Erreichung der Projektziele notwendig. Die einzelnen
Arbeitspakete wurden gemalR Antrag bearbeitet.

Arbeitspaket 1: Die UmbaumalRnahmen der Papiermaschine, um eine kontinuierliche
Herstellung von ACC zu ermdglichen, haben sich infolge der pandemie-bedingten
MalRnahmen und Problemen bei Lieferung diverser Teile stark verzogert. Daher konnten
im Rahmen des Projektes nur Tastversuchs durchgefiihrt werden. Es konnte aber an der
umgebauten Maschine in einem kontinuierlichen Prozessgezeigt werden, dass eine
Umwandlung von Papier zu ACC mittels einer modifizierten Papiermaschine unter
Verwendung einer Leimpresse mdglich ist und dass die neu konstruierten Elemente
(Leimpresse, Waschzelle, Kiihlung, Trocknung) grundsatzlich ihre Funktion erfillen.

Arbeitspaket 2: Die Untersuchungen zum Einfluss der Faserlange, Faserart,
Faserorientierung auf die Festigkeit von ACC wurden durchgefuhrt. Es wurde untersucht,
ob eine Festigkeitssteigerung von ACC durch Mahlen des Zellstoffs erreicht werden kann.
Um den Einfluss verschiedener Bestandteile des Zellstoffs auf die Gesamtfestigkeit zu
untersuchen, wurden Teilfraktionen mit variierenden Faserlangen und Feinstoffgehalten
hergestellt, zu ACC weiterverarbeitet und gepruft.

Arbeitspaket 3: Die Untersuchungen zur Umformbarkeit und Verklebbarkeit von ACC
wurden durchgefuhrt. Wie vorgesehen wurden zunachst Versuche im Labormalf3stab
durchgeftihrt, um zu priufen, welche Klebstoffe geeignet sind und wie die Umformbarkeit
durch Temperatur und Feuchtegehalt beeinflusst wird. AnschlielRend wurden Versuche
zur Herstellung von Wellen an einer Technikumsanlage durchgefiihrt. Aufgrund der
beschriebenen Verzégerungen in AP1, wurden einzelne ACC-Bbgen zu einer Bahn
verklebt, um das erforderliche Format fur Wellenumformung zu erzielen. Es konnte
gezeigt werden, dass eine Umformung von ACC zu Wellpappe moéglich ist. Die Wellen
wurden mit Decklagen verklebt und zu Wellpappe verarbeitet. Zur Charakterisierung der
mechanischen Eigenschaften wurden wie geplant 3.-Punkt-Biegeversuche, Versuche zur
Bestimmung der Berstfestigkeit sowie Untersuchungen der Warmeddmmung
durchgefiihrt. Eine Charakterisierung der Wellpappen anhand von 4.-Punkt-
Biegeversuchen ist nicht erfolgt. Hierfir war das vorhandene Probenformat nicht
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ausreichend und erste Tastversuche verliefen erfolglos. Da bereits 3-Punkt-
Biegeversuche erfolgt sind, wurde auf eine Fortfihrung verzichtet. Zudem wurden die
geplanten Zugversuche an Sandwichstrukturen nicht durchgefiihrt. Die Charakterisierung
von Sandwichstrukturen im Zugversuch ist uniblich. Beim Einspannen der Probe in die
Prufvorrichtung kbnnen Beschadigungen am Material auftreten, wodurch die Ergebnisse
verfalscht werden. Zudem sind Sandwichstrukturen tendenziell fir Biegebelastungen
oder Dampfung von Schlagen konzipiert.

Arbeitspaket 4.

Es wurden alle Versuche zur Bestimmung der Barriereeigenschaften von ACC wie
vorgesehen durchgefuhrt. Auf eine Prifung von Sandwichstrukturen wurde verzichtet, da
die geplanten Versuche zur Bewertung der Barriereeigenschaften fur Flachengebilde
ausgelegt sind und eine Prifung von Proben mit einer groRen Materialstarke nicht
maoglich ist. Stattdessen wurden tastweise vergautschte Laminate aus ACC und Papier
geprift.

Arbeitspakt 5:

Fir eine Modellierung nach McKee werden verschiedene Messgréf3en bendtigt. Hierfur
wurden Versuche zur Ermittlung des ECT und BCT an Wellpappen aus Papier und ACC
durchgefiihrt. Dabei wurde festgestellt, dass die Festigkeit der Klebeverbindung bei den
hergestellten Wellpappen nicht optimal ist und die generierten Ergebnisse stark durch die
unzureichende Verklebung beeinflusst werden. Da fur eine Modellierung nach McKee
unter anderem eine optimale Verklebung gefordert ist, miissen an dieser Stelle zunachst
Arbeiten zur Optimierung der Verklebung erfolgen, bevor eine zielfihrende Modellierung
des BCT nach McKee erfolgen kann. Fur die Messung der Warmeleiteigenschaften
wurde die Laser-Flash-Methode verwendet. Die Messgenauigkeit des Verfahrens war
nicht gro3 genug, um Unterschiede zu konventionellen Papieren nachzuweisen.
Aufgrund der hoheren Dichte von ACC ware eine bessere Warmeleitung erwartet
worden. Da dieser Nachweis jedoch nicht gelungen ist, wurde auf weitere
Modellierungsansatze verzichtet, da dann auch die aus der Literatur bekannten Ansatze
fur Papier fur Produkte aus ACC genutzt werden kdnnen. Zudem sollte gepruft werden,
ob eine Modellierung der Barriereeigenschaften mit einer angepassten Gleichung des 2.
Fickschen Gesetzes mdglich ist. Hierzu wurden Versuche zur Modellierung durchgefihrt.
Quantitative Aussagen zum Diffusionskoeffizienten sind auf Basis der im Projekt
durchgefuhrten Experimente zur Bestimmung der Barrierewirkung jedoch nicht mdglich.

Arbeitspaket 6:

Die geplanten Untersuchungen zur Bewertung der Rezyklierbarkeit, Kompostierbarkeit
und eine Wirtschaftlichkeitsberechnung wurden wie geplant durchgefihrt.

Arbeitspaket 7:

Es wurden verschiedene Demonstratoren hergestellt und diskutiert. Hierbei wurden
Anwendungsszenarien ausgewahlt, bei denen die materialspezifischen Eigenschaften
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von ACC einen moglichst groRen Mehrwert bieten. Moégliche produktionstechnische
Herausforderungen insbesondere bezlglich der Verklebung wurden beschrieben. Die
Vor- und Nachteile der Demonstratoren im Vergleich zu am Markt erhaltlichen
Verpackungen wurden diskutiert. Alle geplanten Arbeiten wurden umgesetzt.
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7 Sachgerechte Verwendung der finanziellen Mittel

7.1 Personalausgaben (wiss.-techn. Personal)

Forschungsstelle 1:

Es wurden 18 PM wissenschaftliches Personal mit der Qualifikation HPA A eingesetzt,
dies entsprach den beantragten Personenmonaten.

Forschungsstelle 2:

Es wurden 7 PM wissenschaftliches Personal mit der Qualifikation HPA A und 15 PM mit
der Qualifikation HPA B eingesetzt. Dies entsprach den beantragten Mitteln.

7.2 Ausgaben fiir Gerate

Forschungsstelle 1:

Im Rahmen des Projekts wurde ein Systemkuhler der Fa. ers Energie- und Kaltetechnik
GmbH zum Preis von 11.368,00 € angeschafft. Der Preis entsprach der beantragten
Bruttosumme fir dieses Gerat. Der Systemkuhler wurde im Arbeitspaket 1 benotigt, um
eine Kuhlung des Losungsmittels zu ermdglichen

FUr die Trocknung der nassen ACC-Bahn ist gemaf3 Projektplan die Anschaffung einer IR-
Trocknung vorgesehen. Wahrend der Auslegung aller Komponenten wurde deutlich, dass
die kommerziell erhéltlichen IR-Trockner nicht optimal geeignet sind und ein Eigenbau
vorteilhaft sein kann. Hierdurch ist eine optimale Anpassung an den vorhandenen Bauraum
maoglich, was eine effektivere Trocknung des ACCs ermdglicht. Deshalb wurde am
13.11.2020 eine Umwidmung von Mitteln beantragt, um einen Eigenbau zu ermdglichen,
welcher am 14.12.2020 bewilligt wurde.

Forschungsstelle 2:

Im Rahmen des Projektes wurden von Forschungsstelle 2, wie geplant, keine Ausgaben
fur Geréte getatigt.

7.3 Ausgaben fiir Leistungen Dritter

Forschungsstelle 1:

Im Rahmen des Projektes wurden von Forschungsstelle 1, wie geplant, keine Ausgaben
fur Leistungen Dritter getatigt.

Forschungsstelle 2:

Der Projektplan sah die Ausgaben fir Leistungen Dritter fir Untersuchungen zur
Warmedammung gemal DIN 52612 durch vor.
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Diese Untersuchungen in Hohe von 5.654,88 € wurden wie geplant in Auftrag gegeben.
Die Ergebnisse sind im Kapitel 5.4.3.3 dokumentiert.

8 Wirtschaftliche Bedeutung der Forschungsergebnisse fiir
kleine und mittlere Unternehmen (KMU)

8.1 Voraussichtlicher Nutzen der Forschungsergebnisse

Die im Rahmen dieses Projektes erarbeiteten Grundlagen von Sandwich-Strukturen fur
Verpackungszwecke auf Basis von Cellulose kbnnen vor allem Hersteller und Verarbeiter
von Verpackungen auf Papierbasis nutzen. Zum einen sind neue Anwendungen fir
schon grundsatzlich bekannte Losungen durch Kombinationen wie z. B. Vulkanfiber mit
Wabenplatten oder Wellpappe denkbar. Zum anderen sind neuartige Prozesse fir die
Herstellung von plastifizierter Cellulose wesentlicher Bestandteil des Projektes. Die
durchgefiihrten Untersuchungen haben gezeigt, dass ACC im Vergleich zu Papier nicht
nur bessere mechanische Eigenschaften besitzt, sondern auch eine deutlich erhéhte
Nassfestigkeit und Barrierewirkung gegentber verschiedenster Substanzen aufweist.
Verarbeiter von papierbasierten Verpackungshalbzeugen profitieren von innovativen
Materialien die vollstdndig biobasiert sind. Da Verpackungen in Wirtschaft und
Gesellschaft weit verbreitet sind, kdnnen letztlich sehr weite Kreise von den Ergebnissen
dieses Projektes profitieren. Es ist davon auszugehen, dass sich insbesondere kleine und
flexible Unternehmen (KMU) aus dem Bereich der Papier- und Verpackungshersteller
durch Nutzung und Ubertragung der Ergebnisse dieses Projektes Marktvorteile und neue
Geschaftsfelder erschlieBen kdnnen.

8.2 Voraussichtlicher Beitrag zur Steigerung der

Wettbewerbsfahigkeit
Die Wettbewerbsfahigkeit von KMU's wird durch:

e die Bereitstellung von Grundkonzepten fir neue biobasierte Materialien
(plastifizierte Cellulose, ACCs) gesteigert,

e erfolgt durch die Kombination der neuartigen Materialien mit konventionellen
Papierprodukten in Form von Sandwichstrukturen und

o liefert empirische Daten und Modellierungsansétze, mit denen die Eigenschaften
von Verpackungsldosungen fur konkrete Aufgaben vorhergesagt werden kénnen.

Somit kdnnen die grundlegenden Ergebnisse des Projektes von Verpackungsentwicklern
und Verarbeitern genutzt werden, um eigene produktspezifische Ldsungen ohne
aufwandige Versuchsreihen zu entwickeln.
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8.3 Aussagen zur voraussichtlichen Umsetzung der FuE-

Ergebnisse

Die Ergebnisse dieses Projektes haben gezeigt, dass der hier untersuchte Ansatz fir die
Inline-Herstellung von ACC ein sehr interessantes Anwendungspotenzial hat. Aufgrund
der erhohten Festigkeit, Nassfestigkeit und Barrierewirkung kommen Anwendungen wie
Faltschachteln aus Wellpappe, Lebensmittelverpackungen aber auch Einweggeschirr in
Frage. Zur Entwicklung konkreter Produkte sind jedoch noch weitere
Entwicklungsarbeiten noétig. Dies gilt insbesondere fir die Verarbeitung von ACC, z. B.
zu Deckschichten in Wellpappen oder zur Faltschachteln. Hier ist mit einem Zeitraum von
mehr als 5 Jahren bis zu einer industriellen Umsetzung zu rechnen. Produkte, die nur
wenig Weiterverarbeitung bendtigen, wie z. B. Trennpapiere, sind auch in kirzeren
Zeitraumen denkbar.
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9 Ergebnistransfer

Die im Projektantrag dargestellten Mal3hahmen zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft
wurden planmafiig durchgefihrt. Bereits wahrend der Projektlaufzeit wurde das Thema
bei verschiedenen Fachveranstaltungen und in diversen Vortrdgen vorgestellt. Eine
Auflistung der wahrend der Projektlaufzeit durchgefihrten Transfermal3hahmen ist in
Tabelle 12 dargestellit.

Seite: 129

Tabelle 12: Durchgefuihrte Transfermaf3nahmen wéhrend der Projektlaufzeit

MalRnahme Ziel Ort/Rahmen Datum
Projektbegleiter- Feedback aus der PMV TU Darmstadt 03.09.2019,
treffen Industrie 29.10.2020
und
23.06.2021
Plakataktion Information zu DHBW 05.11.2019
Forschungsaktivitaten Karlsruhe/Akademische
und Kommunikation Jahresfeier 2019 “40
der Ansprechpartner Jahre Duales Studium
an der DHBW”
Plakataktion / Information zu ~Printspiration“ — 19.11.2019
Interview Forschungsaktivitaten Colordruck Beiersbronn
fur die
Verpackungsindustrie
Pressemitteilung Kommunikation der Badische neueste 26.11.2019
Forschungsaktivitaten Nachrichten (BNN)
an breitere Baden-Baden
Offentlichkeit
Vortrag Informationen des Faserstoffsymposium 27.11.2019
Fachpublikums im Dresden
Bereich Faserstoffe
und Papiere
Vortrag Vorstellung Forschungskolloquium 28.11.2019
Promotionsvorhaben DHBW Karlsruhe
im Bereich
Nachhaltigkeit von
ACC Produkten
Forschungskollo- Vorstellung TU Chemnitz/Fakultat 02.12.2019
quium Promotionsvorhaben Wirtschaftswissenschaft
im Bereich en mit Schwerpunkt
Nachhaltigkeit von Nachhaltigkeit
ACC Produkten
Homepage Beitrag | Information fur alle DHBW - Homepage 11.02.2020
Interessenten
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Pressemitteilung Information fur alle Green Economy — 3.4.2020
Interessenten Innovation,
Nachhaltigkeit,

Klimaschutz® (04/20) -
Wirtschaftswoche

Vortrag Informationen des Plastic-Free World 10-
Fachpublikums im Conference 11.11.2020
Bereich Faserstoffe
und Papiere

Pressemitteilung Information fur alle Badisches Tagblatt 19.11.2020
Interessenten

Preisverleihung Information fur alle NEO2020 24.11.2020
Interessenten Innovationspreis

Pressemitteilung Information fur alle Badische neuste 26.11.2020
Interessenten Nachrichten

Pressemitteilung Information fur alle Sudwestecho 25.11.2020
Interessenten

Erweitertes Projekt- | Feedback aus der PMV TU Darmstadt 04.11.2021

begleitertreffen im | Industrie
Rahmen des AiF-
Tages der FV

Veroffentlichungen | Information fir alle Informationen zum laufend
Interessenten Projekt auf der
Homepage des PMV
Veroffentlichungen | Information fir alle Informationen zum laufend
Interessenten Projekt auf der
Homepage der DHBW
Karlsruhe

Durch die Veroéffentlichungen, Vortrage und Treffen des projektbegleitenden Ausschusses
war ein Ergebnistransfer zu KMU bereits wahrend der Projektlaufzeit gewéhrleistet. Ziel
der Projekttreffen war die kontinuierliche Information der beteiligten Unternehmen sowie
die Diskussion der Vorgehensweise und erzielten Ergebnisse. Dies diente einerseits zur
Absicherung der Praxisrelevanz der durchgeflihrten Arbeiten und ermdglichte den
Unternehmen andererseits eine zeitnahe Nutzung der Forschungsergebnisse. Durch die
Vorstellung des Projektes auf der Internetseite der Forschungsstelle wurde die
Offentlichkeit tber die Forschungstatigkeit informiert. Die Vorstellung der
Forschungsarbeiten sowie detaillierter Forschungsergebnisse auf Fachtagungen und in
Gremien stellte die Bekanntmachung des Forschungsvorhabens und den Wissenstransfer
gegenuber dem Fachpublikum aus der papierverarbeitenden Branche sicher. Darliber
hinaus wurde das Forschungsvorhaben Interessenten aus Industrie und Forschung auch
aul3erhalb des projektbegleitenden Ausschusses in personlichen Gesprachen vorgestellt
und dessen Inhalte diskutiert. Weiterhin sind die in Tabelle 13 aufgefiihrten
TransfermalBnahmen nach Ende der Projektlaufzeit geplant. Die im Forschungsbericht
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dargestellten Ergebnisse bieten fir interessierte Unternehmen einen umfassenden Einblick
in die Forschungsarbeiten. Der ausfuhrliche Schlussbericht wird nach Akzeptanz durch den
Fordermittelgeber publiziert und ist somit fur alle Interessierten zuganglich. Weiterhin
werden die Forschungsergebnisse durch Verdoffentlichungen in Fachzeitschriften verbreitet
und insbesondere an das Fachpublikum der oben genannten Tagungen und Gremien
herangetragen. Insgesamt sind somit zahlreiche Mdoglichkeiten gegeben, um die
Ergebnisse des Forschungsvorhabens KMUs erfolgreich verfliigbar zu machen sowie den

Ergebnistransfer in die Wirtschaft sicherzustellen.

Tabelle 13: Geplante TransfermalRBnahmen nach der Projektlaufzeit

MalRnahme Ziel Ort/Rahmen Datum
Vortrag Informationen des Hybrid-Konferenz, 23.-
Fachpublikums im Umweltgerechte 24.8.2022
Bereich Kunststoffverpackungen
Kunststoffverpackun- - Umdenken
gen
Vortrag Informationen des Hybrid-Konferenz, ACS | 21.-
Fachpublikums im Conference 25.8.2022
Bereich SUSTAINABILITY IN A
cellulosebasierte CHANGING WORLD
Materialien
Veroffentlichung Information des breiten | Fachzeitschriften, z. B. Q3 und Q4
der erzielten Fachpublikums Wochenblatt fir 2022
Ergebnisse Papierfabrikation, IPW,
TAPPI Journal
Veroffentlichungen | Information fir alle Abschlussbericht auf der | Q3 2022
Interessenten Homepage des PMV
Veroffentlichungen | Information fir alle Abschlussbericht auf der | Q3 2022
Interessenten Homepage der
Forschungsvereinigung
Industrieberatung MalRgeschneiderter Weitergabe der im Ab Q2 2022
Transfer an Forschungsvorhaben
interessierte Firmen gewonnenen
und Personen Erkenntnisse durch
Beratungs- und
Prifungsleistungen des
PMV
Schulung von
Consultants
Fachveranstal- Information des breiten | Vorstellung der 29.6.-
tungen Fachpublikums Egebnisse bei der 1.7.2022
ZELLCHEMING-Expo
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Erweitertes
Projekt-
begleitertreffen im
Rahmen des AiF-
Tages der FV

Feedback aus der
Industrie

PMV TU Darmstadt

13.10.2022

Plakataktion

Information flr
Studierende und
Besucher des Instituts

R&aumlichkeiten des PMV

Q3 2022
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10 Beteiligte Forschungsstellen

10.1

10.2

Forschungseinrichtung 1:

Technische Universitat Darmstadt

Fachgebiet fur Papierfabrikation und Mechanische Verfahrenstechnik
Alexanderstralie 8

64283 Darmstadt

Projektleiter: M. Sc. Patrick Jahn

Leiter der Forschungseinrichtung: Prof. Dr.-Ing. Samuel Schabel

Forschungseinrichtung 2:

Duale Hochschule Baden-Wurttemberg Karlsruhe
Studiengang Papiertechnik

Erzbergerstralle 121

76133 Karlsruhe

Projektleiter: Prof. Dr.-Ing. Jukka Valkama

Leiter des Studiengangs: Prof. Dr.-Ing. Jukka Valkama

Seite: 133
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