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BAST Potential & Limitierung LBF

Biokomposite — Potential und Limitierung?

Naturfaserverstarkte Kunststoffe (NFK)

- Alternative fir glas- und kohlefaserverstarkte Kunststoffe (GFK und CFK)

- Nachwachsend und geringer Dichte

- Herstellung verbraucht weniger Energie

- bessere akustische und mechanische Eigenschaften
- bessere biologische Kompatibilitat

- Problem der Faser-Matrix-Anbindung

- physikalische Verfahren: (bspw. Plasmabehandlung)

- Geringe Faser-Matrix-Interaktion als Problemfz

- Feuchteautnahme als Problemfaktor Reduktion der Feuchteaufnahme als Projektziel
- Quellen der Fasern im Komposit

- Schimmelbildung und Pilz-/Bakterienwachstum
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Potential & Limitierung LBF

»Durch die Hydrophobierung der Naturfasern lassen sich diese in strukturellen
Faserverbundanwendungen einsetzen. Bei Erfolg eroffnen sich zudem weitere
Anwendungsfelder des entwickelten Verfahrens fiir Industrie und Wissenschaft. Das
Verfahren kann als Beschichtungsverfahren fiir klassische Faserverbundkunststoffe
zum Einsatz kommen.”
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BAST Potential & Limitierung LBF

flax, unprocessed

1. Oberflachenbehandlung mit Hydrophobierungsreagenz

— Physikalische Methoden (z.B. Plasma)

— Chemische Methoden (z.B. Natronlauge, Silanebehandlung,
Azetylierung oder Benzoylierung)

— Zusatz von Haftvermittlern zur Polymermatrix, um die
Oberflachen zu modifizieren (MAPP)

- Naturfasermaterial unterscheidet sich von synthetischen Fasern

— Keine kompakte Faser
— Ausfransen legt nicht modifizierte Oberflachen frei
— Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften
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BAST Potential & Limitierung LBF

Motivation - Stand der Technik

2. Verkapseln des Fasermaterials mit Matrix-Polymer
— Hydrophobes Material ohne freiliegende Faser
— Feuchteaufnahme dominiert von Matrix-Polymer
— Faserhohlraume im Faserinneren bleiben unbeeinfluss <
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- Probleme bei Nachbearbeitung oder Schaden
— Freilegen von nicht-modifizierten Oberflachen
— Schimmelbildung
— Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften
— Verfarbungen und Schaden durch Quellung
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BAST Methode der Kavitidtenpolymerisation LBF

Einsatz von Kavitatenpolymerisation

1. Einbringen von hydrophilem Monomeren in Kavitaten

— Alle Monomere kénnen biobasiert gewonnen werden (bsp.
Milchsaure, Glycerin, usw.)

— Hydrophile Monomere mit Alkohol- und Saure-Gruppen
— Hohe Hydrophilie sorgt fur leichtes und vollstandiges Eindringen

2. Polymerisation vor Ort mittels Polykondensation

— Optimierte Komposition angepasst auf Fasermaterial
— Kovalente Bindung zwischen Monomer und Faser
— kein Auswaschen des Polymers
— bessere Faser-Matrix-Interaktion
— Schaden legen keine nichtbehandelten Oberflachen frei

Vollstandige Hydrophobierung der Fasern
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Optimierung der Kavitatenpolymerisation

1. Analyse der Einzelkomponenten Natural fiber material
- Lignin :
- Pektin ot p——
- Cellulose T

/ Insertion of Monomers

2. Optimierung der Reaktionsfiihrung
- Reaktionstemperatur
- Reaktionszeit

o Polymerization
3. Optimierung der Polymerzusammensetzung

- Variation der Monomere - hydrophobe Bestandteile
- Variation der funktionellen Gruppen der Monomere
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BAST Methode der Kavititenpolymerisation LBF

/1. Analyse der Einzelkomponenten h
- Lignin
- Pektin |
\_ - Cellulose Y e e T s e g

2. Optimierung der Reaktionsfiihrung
- Reaktionstemperatur
- Reaktionszeit

-
15KV 508x 20.8ym 1557 88-83-2821

3. Optimierung der Polymerzusammensetzung
- Variation der Monomere - hydrophobe Bestandteile
- Variation der funktionellen Gruppen der Monomere




—
DURO ~ Fraunhofer
BAST Methode der Kavititenpolymerisation LBF
Optimierung der Kavitatenpolymerisation
/1. Analyse der Einzelkomponenten A §
- Lignin 45% <
- Pektin 40% 5 2
\_ - Cellulose ) o 35% o S ]
4 _ _ ) ) % 30% - 2 N
2. Optimierung der Reaktionsfiihrung £ & R
3 25% 1
- Reaktionstemperatur 8 o 8
- Reaktionszeit §20%
3. Optimierung der Polymerzusammensetzung 10%
- Variation der Monomere - hydrophobe Bestandteile 5%
- Variation der funktionellen Gruppen der Monomere 0%
Hanffaser ungerostet Hanffaser gerostet
®m Referenz ®m nach130°C m nach 150°C
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BAST Methode der Kavititenpolymerisation LBF

Optimierung der Kavitatenpolymerisation

60%
: o)
/1. Analyse der Einzelkomponenten A HOM
- Lignin 50% 5 o
- Pektin insa
uEJ 40% - Sebacinsaure
N
\_ - Cellulose J 5 ) o
4 o ST= D | B 30% <) &
2. Optimierung der Reaktionsfiihrung o 2 0
<= o N
- Reaktionstemperatur § 20% §
- Reaktionszeit -
U /
3. Optimierung der Polymerzusammensetzung
- Variation der Monomere - hydrophobe Bestandteile 0%
Ref 75%/25%) 50%/50% 25%/75% 0%/100%
- Variation der funktionellen Gruppen der Monomere eerenz.;/.j °/.. ’ °/. . o/100%
Anteil an Citronensdure/Sebacinsiure
B Feuchteaufnahme B Feuchteaufnahme auf Faseraneteil
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HO\H/\M/\H/OH
n
@) O
Einbringen von hydrophilem Monomeren durch Tranken bifunctional acid
— Hohe Hydrophilie sorgt flr vollstandige Aufnahme der Monomeren in den Fasern
— 4 Basis-Monomere mit Alkohol- und Saure-Gruppen O
— Einsatz von biobasierten Monomeren HO\RHJ\OH
Polymerisation basiert auf einer Polykondensation OxCH
— Polymerisation vor Ort mittels Temperatur HO_ R, _O
— Optimierte Mischung der Monomere um funktionelle Gruppen der Fasern auszugleichen
— Kovalente Anbindung der Fasern durch Reaktion O OH
(IDH
R3
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HO OH
n
(@) (@)
Kavitatenpolymerisation reduziert die Feuchteaufnahme bifunctional acid
— Identifikation von Gewebe als bester Ansatz 30%
— Versteifung der Fasern wahrend der Behandlung

— Langkettige Saurekomponente essentiell fir gute Reduktion 25%

— Lange Reaktionszeiten nétig, fur vollstandigen Umsatz
20%

Reduktion der Feuchteaufnahme um 50% 14,53%

— Auf 12% Feuchteaufnahme der Gesamtprobe
— 14,5% Feuchteaufnahme des Faseranteils
— Annahme: Polymeranteil nimmt 0% Feuchte auf
— Homogenisierung der Feuchteaufnahme >%
— Geringere Schwankungen zwischen Einzelproben

15%
12,30%

10%

Feuchteaufnahme [%]

0%
Referenz Probe Probe
(Faseranteil)
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HO OH
n
(@) (@)
Kavitatenpolymerisation reduziert die Feuchteaufnahme bifunctional acid
— Identifikation von Gewebe als bester Ansatz 30%
— Versteifung der Fasern wahrend der Behandlung

— Langkettige Saurekomponente essentiell fir gute Reduktion 25%

— Lange Reaktionszeiten noétig, fur vollstandigen Umsatz
20%

Reduktion der Feuchteaufnahme um 50% 14,53%

— Auf 12% Feuchteaufnahme der Gesamtprobe
— 14,5% Feuchteaufnahme des Faseranteils
— Annahme: Polymeranteil nimmt 0% Feuchte auf
— Homogenisierung der Feuchteaufnahme >%
— Geringere Schwankungen zwischen Einzelproben

15%
12,30%

10%

Feuchteaufnahme [%]

0%
Referenz Probe Probe
(Faseranteil)
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BAST Reduktion der Zykluszeiten LBF

Reaktion im Ofen
— Prapolymerisation 1 Stunden
— Polymerisation 15 Stunden
— Nachkondensieren 0,5 Stunde

Reaktion in der Presse
— Prapolymerisation 0,5 Stunden
— Polymerisation 4 Stunden
— Nachkondensieren 1 Stunde ) 1l
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Verringerung der Zykluszeiten LBF

25%
19,5%
20% 17,4% 17,8%
15% 14,5%  151%
° 11,7% 11,3% 11,6%
10%
5%
0%
S T B S T B S T B
— —_ Q2 Q2 Q2 — Q2 Q2 Q2 —_ Q2 Q2 e}
3 k2 S 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
ohne 30 min (110°C), 5 Stunden (150°C) 30 min (110°C), 2 Stunden (150°C), 3 Stunden 30 min (110°C), 4 Stunden (150°C), 1 Stunde
Behandlung (150°C, 2bar) (180°C)
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Variation der Behandlungsmethode LBF

Reaktion im Ofen
— Prapolymerisation 1 Stunden

— Polymerisation 15 Stunden

— Nachkondensieren 0,5 Stunde

Reaktion in der Presse

— Prapolymerisation 0,5 Stunden
— Polymerisation 4 Stunden
— Nachkondensieren 1 Stunde

Reaktion in der Mikrowelle

— Polymerisation 40 Minuten
— Nachkondensieren 30 Minuten
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BAST Verringerung der Zykluszeiten LBF

Kavitatenpolymerisation in der Mikrowelle

Ziel: Verringerung der Zykluszeiten durch direkt Warmeiibertragung
25%
— Machbarkeitsuntersuchung mittels Haushalts-Mikrowelle 22,7%

— Synthese von Reinpolymer (11% Feuchteaufnahme)
— Ho&her als die Produkte aus dem Ofen
— Signifikant reduzierte Reaktionszeit (< 90 Minuten)

20%

15% 13,6% —— ()
13,0% 12,8%) 12,3% 12,3% 20

— Ubertragung der Synthese auf das Fasergewebe
— Variation der Reaktionszeiten als Stellschraube
— Feuchteaufnahme zeigt gute Ergebnisse

10%

Feuchteaufnahme [%)]

5%

0%

Referenz GE1 GE2 GE3 GAl GA2 GA3
~———

Gewebe/ Garn
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BAST Variation der Behandlungsmethode LBF

Reduktion der Reaktionszeiten

Reaktion im Ofen

— Prapolymerisation 1 Stunden
— Polymerisation 15 Stunden
— Nachkondensieren 0,5 Stunde

Reaktion in der Presse

— Prapolymerisation 0,5 Stunden
— Polymerisation 4 Stunden

— Nachkondensieren 1 Stunde

Reaktion in der Mikrowelle

— Polymerisation 40 Minuten
— Nachkondensieren 30 Minuten
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Analyse der Feuchteaufnahme LBF

Herstellung von unterschiedlich behandelten Fasermaterialien

— Unbehandeltes Garn und Gewebe
— Behandlung mit Sebacinsaure-Mischung

Analyse der Feuchteaufnahme

— Einsatz von Exsikkatoren mit variierenden Umgebungsfeuchten
— Eingestellte Umgebungsfeuchte: 21%, 33%, 43%, 53%, 59%, 75%, 79%, 90%

- Trendlinie als Polynom 3. Grades
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Analyse der Feuchteaufnahme LBF
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BAST Zusammenfassung und Ausblick LBF

Durchfuhrung und Optimierung der Kavitatenpolymerisation

— Machbarkeitsstudie, Reaktionszeiten und -temperaturen, Zusammensetzung der
Monomermischung

Identifikation der optimalen Reaktionsfuhrung und -mischung

— Modifikation des Gewebes
— Lange Reaktionszeiten bei relativ hohen Temperaturen

Reduktion der Reaktionszeiten auf unter 90 Minuten
— Mikrowellensynthese als vielversprechende Methode

Analyse der Feuchteaufnahme bei unterschiedlichen Umgebungsfeuchten
— Erstellung von Sorptionsisothermen zur Analyse
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Zusammenfassung und Ausblick LBF

Ubertragung der Mikrowellensynthese in eine Labormikrowelle

— Vielversprechendste Methode in Bezug auf Reaktionszeiten und Temperaturbelastungen
— Einfluss von Frequenz und Intensitat

Entwicklung eines wasserbasierten Verfahrens zur Kavitatenpolymerisation

— Bisher: Sebacinsaure als schwerldsliche Komponente
— Anderung der Monomerzusammensetzung
— Verwendung von bifunktionellen Sauren mit geringerer Kettenlange

MOH How MOH HOJ\/\/\)J\ \[(\/\)J\

O Sebacinsaure (C10) Azelainsaure (C9) O Korkséure (C8) Pimelinsaure (C7) Adipinsaure (C6)



