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1 Durchgefiihrte Arbeiten und Ergebnisse
1.1 Arbeitspaket 1: Charakterisierung des Absorptionsverhaltens von FC-Ausriistung

Um eine Benetzung bzw. ein Durchdringen mit Flissigkeiten zu verhindern, wird PSA (z.B. Schutzkleidung
gegen flissige Chemikalien, Feuerwehrschutzkleidung, Multinorm-Schutzkleidung wie kombinierte Warn-
kleidung) 4 herstellerseitig mit einer fliissigkeitsabweisenden Ausriistung versehen. Hierbei stellen FC-Po-
lymere derzeit das einzige praxisrelevante Hydrophobierungsmittel flr als Leasingtextilien aufbereitete PSA
dar. Die einzelnen Textilfasern werden durch die FC-Polymere ummantelt. Hierdurch bleiben die Gewebe-
poren und Zwischenrdaume und so die Luft- und Wasserdampfdurchlassigkeit der Textilien erhalten. Durch
die FC-Ausristung wird das textile Material wasser- und 6labweisend. FC-Polymere bestehen Ublicherweise
aus Polyacrylaten oder Polyurethanen, die Perfluoralkylgruppen (CFs(CF;),-Gruppen) als Seitenketten tragen.
Die flussigkeitsabweisenden Eigenschaften FC-ausgeristeter Textilien sind in der sterischen Anordnung der
perfluorierten Alkylketten der FC-Polymere begriindet. Hierflir missen die perfluorierten Alkylketten eine
hochgradig geordnete Struktur annehmen, in der sie aufrecht auf der Textiloberflache parallel zueinander
angeordnet sind, so dass eine hohe Dichte an CF3-Gruppen an der Textiloberflache erzielt wird (hohe Ord-
nung der FC-Ausriistung). >*% Da die FC-Ausriistung bei Gebrauch oder Aufbereitung der PSA geschidigt wer-
den kann, fihren textile Dienstleister im Anschluss an jede Wasche eine Nachhydrophobierung mit FC-Poly-
meren durch, um die flissigkeitsabweisenden Eigenschaften der PSA und somit deren Funktionalitat
sicherzustellen. Im Hydrophobierungsprozess miissen dazu eine hohe Flachenbelegung mit FC-Polymeren
sowie eine hohe Ordnung der FC-Ausristung erzielt werden. Zur Gewahrleistung einer hohen Ordnung der
FC-Ausrlstung ist das Durchlaufen eines definierten Zeit-Temperatur-Profils (Temperaturbereich 80-160 °C,
Dauer 3-20 min in Abhdngigkeit von textilem Material, FC-Polymer und Finishverfahren) im Trocknungspro-
zess (i.d.R. im Finisher) zwingend notwendig ?: Nach der Applikation liegen die FC-Polymere zunichst in
einer ungeordneten Struktur auf der Textiloberflache vor (niedrige Ordnung der FC-Ausristung). Zur Ausrich-
tung der perfluorierten Alkylketten muss deren Glaslibergangstemperatur (Tg) Giber einen ausreichend lan-
gen Zeitraum hinweg lGberschritten werden. Oberhalb der Tg besitzen sie eine hohe Beweglichkeit und kon-
nen aneinander vorbeigleiten. Abstandshaltergruppen (Spacer) bestimmen die Ausrichtung und die
Beweglichkeit der perfluorierten Alkylketten; sie drangen die Hauptketten (Polymerriicken) auseinander mit
der Folge, dass deren Wechselwirkungen geringer werden. Beim Abkiihlen, d.h. beim Unterschreiten der
Glastemperatur, wird die geordnete Struktur fixiert. Bisher existiert kein Eigenkontrollverfahren, das es tex-
tilen Dienstleistern ermdoglicht, den Hydrophobierungsprozess zu tGiberwachen, d.h. das Vorliegen einer FC-
Ausristung hoher Ordnung auf der gesamten Textiloberflache im Anschluss an die Aufbereitung prozessin-
tegriert fiir jedes Textil zu Gberprifen. Bisher stehen lediglich aufwendige Verfahren zur Endproduktkontrolle
(z.B. hydrostatischer Druckversuch gemaR DIN EN ISO 811, Rinnentest gemaR DIN EN ISO 6530) (314 zur Ver-
flgung, bei denen die Gegenwart einer FC-Ausriistung hoher Ordnung jedoch nur indirekt tGber die Ermittlung
der flussigkeitsabweisenden Eigenschaften der Textilien erfolgt. Derartige Verfahren sind nicht in den laufen-
den Aufbereitungsprozess integrierbar und ermoglichen nur eine punktuelle Bewertung ausgewahlter kleiner
Bereiche der Textiloberflache. Die Endproduktkontrollen erfolgen stichprobenartig im Rahmen der Qualitats-
sicherung textiler Dienstleister und missen in Fachlaboratorien durchgefiihrt und ausgewertet werden. Da
die Ergebnisse erst nach einigen Tagen vorliegen, kdnnen ggf. erforderliche KorrekturmalRnahmen (z.B. Er-
héhung von Trocknungstemperatur oder -zeit) bei der Nachhydrophobierung von PSA aufgrund der langen

Untersuchungsdauer nur mit zeitlicher Verzégerung erfolgen.
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Im Rahmen des Forschungsprojektes wurde daher ein zerstérungsfreies Verfahren zur Kontrolle von Hydro-
phobierungsprozessen auf der Basis von photoakustischer Spektroskopie entwickelt. Ziel war hierbei die se-
lektive Anregung und Detektion der CFs-Gruppen. Durch Uberlagerung der akustischen Wellen (Superposi-
tion ) sollte der Ordnungszustand der FC-Ausriistung nachvollzogen werden. Der photoakustische Effekt
wird bei der photoakustischen Spektroskopie zur quali- und quantitativen Analytik eingesetzt. Er beschreibt
die Erzeugung akustischer Wellen durch die Absorption von periodisch moduliertem, monochromatischem
Licht durch Analyten. Die periodisch absorbierte Energie wird durch strahlungslose Relaxationsprozesse in
Warmeenergie umgewandelt und unter Abkihlung des Analyten mit der Anregungsfrequenz an dessen Um-
gebung abgegeben. Hieraus resultieren periodische Temperaturdanderungen, die zu einer abwechselnden
Ausdehnung und Kontraktion innerhalb des Systems und damit zu einer periodischen makroskopischen
Druckdnderung, d.h. zur Ausbildung akustischer Wellen, fiihren. Durch die Wahl der Anregungsfrequenz wird
somit die Frequenz der akustischen Wellen festgelegt. Die Wellenldnge (A = c/v) der akustischen Welle ergibt
sich aus der Schallgeschwindigkeit (c) und der Anregungsfrequenz (v). Die akustischen Wellen werden z.B.
mit Kondensatormikrofonen erfasst. Das Messsignal wird mittels Lock-in-Verstarker, der als Frequenzpassfil-
ter fungiert, vom Hintergrundrauschen isoliert. 16-2°)

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es, eine geeignete Anregungswellenldnge fir die CFs-Gruppen in FC-Ausristun-
gen zu identifizieren, um ein Verfahren zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen auf der Basis von pho-
toakustischer Spektroskopie zu erméglichen.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Fnf praxisrelevante, kommerziell erhiltliche Hydrophobierungsmittel zur Fluorcarbon (FC)-Ausriistung von
PSA wurden zusammen mit dem Projektbegleitenden Ausschuss ausgewahlt und von der Industrie zur Ver-
flgung gestellt. Die Ausristungen wurden auf Glasobjekttrager aufgebracht und spektroskopisch vermessen.
In Abbildung 1 sind die FTIR-Spektren der verschiedenen Hydrophobierungsmittel dargestellt. Die ausge-
pragte Bande bei einer Wellenzahl von 1240 cm™ kann selektiv der CFs-Schwingung zugeordnet werden.
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INDUSTRIELLE \7 r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

95

90

NS
~
_o 85 -
=
CF,
CF,
80 == Hydrophobierung 1| 7
= Hydrophobierung 2
Hydrophobierung 3| |
== Hydrophobierung 4
Hydrophobierung 5
75 A 1 1 1 A 1 A 1 A 1 A
1350 1300 1250 1200 1150 1100 1050 1000

v/cm™

Abbildung 01: FTIR-Spektren verschiedener praxisrelevanter Hydrophobierungsmittel aus Glassubstraten. Die fiir die CFs-Gruppe

spezifische Bande ist farbig markiert.

Um einen Einfluss einer Absorption der textilen Materialien bei der ausgewdhlten Wellenzahl zu untersu-

chen, wurden in einem ersten Schritt praxisrelevante Modelltextilien ausgewahlt (siehe Tabelle 01) und IR-

spektroskopisch charakterisiert (siehe Abbildung 2).

Tabelle 01: Ausgewdhlte praxisrelevante Modelltextilien.

Name Textilzusammensetzung | Farbe Beschreibung
M 1609 Textil fi 6nliche Sch U
KHPTex 1 odacryl 60 % jeansblau o e?<t| ur pers?n iche Schutzausristung
Baumwolle 40 % e Keine Vorausriistung
KHPTex 2 Baumwolle 100% weild e Definiertes Standardtextil
Baumwolle 35 % . - .
KHPTex 3 ? weild e Definiertes Standardtextil
Polyester 65 %
KHPTex 4 Polyester 100% weil} e Definiertes Standardtextil

Wahrend fir Modacryl- und Baumwolle (KHPTex 1 und KHPTex 2) keine merkliche Absorbtion im relevan-

ten Bereich ermittelt wurde, wurde fiir die Polyester-haltigen Textilien KHPTex 3 und KHPTex 4 eine breite

Bande bestimmt, die ggf. zu einer Uberlagerung fiihren kénnte.

Seite 5
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Abbildung 02: FTIR-Spektren der ausgewdhlten Modelltextilien.

Um den Einfluss der Textilien auf das Absorptionsverhalten zu bestimmen, wurden die relevanten Modell-
textilien (KHPTex 3 und KHPTex 4) nach Herstellerangaben mit einer FC-Ausriistung ausgestattet, zu Ver-
gleichszwecken wurde zudem das Baumwolltextil in die Versuchsreihen mit einbezogen (KHPTex 2). Aufgrund
des vergleichbaren Absorptionsverhaltens der verschiedenen Ausriistungen wurden diese Versuche exemp-
larisch mit Hydrophobierung 1 durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in Abbildung 3 gezeigt.
Flr alle ausgeriisteten Textilien sowie wie flir die Hydrophobierung 1 selbst werden vergleichbare Spektren
erhalten, was darauf schlieen lasst, dass die Ummantelung der Textilfasern durch die Hydrophobierung zu
einer Abschirmung des textilen Materials fiihrt. Das ausgeristete Textil beeinflusst demnach die Anregung
der Ausristung nicht.

Seite 6 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 01IF22634N
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Abbildung 03: FTIR-Spektren von Hydrophobierung 1 und von mit Hydrophobierung 1 ausgeriisteten Modelltextilien.
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1.2 Arbeitspaket 2: Photoakustische Spektroskopie an FC-Ausriistungen

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es, die optimalen Bedingungen zur Anregung der FC-Ausriistung sowie zur De-
tektion des photoakustischen Signals zu ermitteln.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Auf Basis der Ergebnisse aus Arbeitspaket 1 wurde ein Laser geeigneter Anregungswellenlange (8.065 nm)
ausgewahlt und beschafft. Aufgrund der langen Lieferzeit flir einen derartigen Laser erfolgten zudem Unter-
suchungen unter Einbindung organischer IR-Farbstoffe als akustische Sonden in die FC-Ausriistung. Photo-
akustische Sonden (z.B. Edelmetallnanopartikel, Kohlenstoffnanoréhren oder Fluoreszenzfarbstoffe) werden
aktuell in medizinischen Bildgebungsverfahren als Kontrastmittel eingesetzt. Ein Beispiel ist die photoakusti-
sche Tomographie, in der akustische Sonden das zu untersuchende Gewebe markieren. 2126

Die im Rahmen des Projektes eingesetzten akustischen Sonden (SDA9375 bzw. IR-783) wurden so ausge-
wahlt, dass sie mit an der Forschungseinrichtung bereits vorhandenen Lasern mit einer Wellenldnge von
940 nm (maximale Leistung 100 mW) bzw. 785 nm (maximale Leistung 200 mW) angeregt werden konnten.
Erste Untersuchungen zur Anregung der akustischen Sonden auf textilen Proben erfolgten durch Detektion
der auftretenden Warme mittels einer Warmebildkamera. Hierzu wurden die Gewebe mit Magneten senk-
recht auf einer Metallplatte fixiert und mit dem entsprechenden Laser im Pulsbetrieb angeregt (siehe Abbil-
dung 04).

Abbildung 04: Messaufbau mit Laser und Infrarotkamera.

Die Anregung der akustischen Sonden fiihrt zu einer deutlichen Erwdarmung (1,5 °C) im Anregungsbereich.
Das Textil selbst wurde nicht erwarmt (siehe Abbildung 05).

Seite 8 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 01IF22634N
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Abbildung 05: Wérmebilder von KHPTex 2 mit Hydrophobierung 1 mit und ohne Gegenwart akustischer Sonden (Sondenkonzentra-
tion: 0,2 %) ohne und mit Laserbestrahlung.

Zur Detektion des aus der Anregung der akustischen Sonden resultierenden akustischen Signals wurde ein
ultrasensitives akustisches Mikrophon eingesetzt. Das aufgezeichnete Signal wurde mit einem Verstarker
amplifiziert und anschlieBend mit einem Lock-In-Verstarker (LiA) aufgezeichnet. Die Verwendung eines LiA
erlaubt zusatzlich einen Abgleich zwischen Modulationsfrequenz des Lasers und der Frequenz des detektier-
ten Signals, sodass phasensensitive Messungen mit dem gezeigten Aufbau moglich sind. Der Phasenwinkel ¢
kann dabei zusatzlich zum photoakustischen Signal aufgezeichnet werden.

Basierend auf den Erkenntnissen vorheriger Forschungsprojekte wurde eine zylindrische Messzelle aus Hart-
Polyethylen (HDPE), in der Mikrophon und Strahlenquelle eingebettet sind, gewhlt.””?® Das Laserlicht
wurde dabei liber eine Multimode-Faser (numerische Apertur NA = 0,4) direkt in die Zelle eingekoppelt
(s. Abbildung 06). Um die Textilien im hangenden Zustand zu vermessen, wurde ein Laboraufbau zur photo-
akustischen Spektroskopie umgesetzt, in dem die Proben an einer Probeneinheit fixiert werden konnen.

Seite 9 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 01IF22634N
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Abbildung 06:FTIR-Spektren von Hydrophobierung 1 und von mit Hydrophobierung 1 ausgertisteten Modelltextilien.

Probeneinheit und Messzelle sind ortsfest auf einem optischen Tisch verbaut, der mit einer nicht reflektie-
renden Umrahmung ausgestattet ist. Der optische Tisch ermdglicht neben der stabilen Befestigung eine ge-
naue Ausrichtung anhand der prazisen Tischebene und die Reduktion von Laserstreulicht durch Reflektionen.
Im Rahmen der ersten Messungen werden der Abstand von Probe und Messzelle im Laboraufbau wahrend
der Messung gleich gehalten, um abstandsbedingte Intensitatsunterschiede auszuschlieBen. Eine genauere
Betrachtung des Einflusses des Abstandes ist in Arbeitspaket 3 dargestellt. Die Probe wird im Laboraufbau
faltenfrei aufgehangt. Hierzu kann die magnetische Oberflache der Probeneinheit genutzt werden, die eine
einfache Aufhdngung und Spannung textiler Proben mit kleinen Magneten erméglicht.

Im Rahmen der Untersuchungen wurde insbesondere Wert auf eine maximale Verstarkung des Signals durch
vorzeichenrichtige Uberlagerung der Schallwellen (Resonanzverstirkung durch Superposition photoinduzier-
ter akustischer Wellen) durch die Messzelle gelegt, um ein aussagekraftiges Signal bzw. ein groRes Signal-
Rausch-Verhaltnis (S/N-Verhiltnis) zu erhalten. Um eine geeignete Anregungsfrequenz sowie eine optimale
Anordnung von Mikrophon und Strahlenquelle festzulegen, erfolgten Breitbandmessungen an den ausge-
wahlten Sonden. In Abbildung 07 sind die Ergebnisse fiir die Sonde IR-783 gezeigt. In Abhangigkeit von der
Modulationsfrequenz treten regelmalige Maxima auf, wobei unterschiedliche Abstdnde zwischen Detektor
und Strahlungsquelle dabei einen deutlichen Einfluss auf die Bandenstruktur des Breitbandspektrums sowie
die Resonanzverstarkung durch Superposition photoinduzierter akustischer Welle zeigen. Insbesondere bei
einem Abstand von Mikrophon und Strahlenquelle von 85 mm werden klar definierte Banden beobachtet,
zudem weist dieses Spektrum die Bande mit der hochsten Signalintensitat auf (Frequenz: 4,06 kHz). Analoge
Messungen wurde an der Sonde SDA9375 mit daran angepasstem 940 nm-Laser durchgefiihrt. Auch hier
wurden die besten Ergebnisse bei einem Abstand von Detektor und Strahlungsquelle von 85 mm erzielt. Als
Frequenz mit der gréRten Signalverstarkung wurde 4,10 kHz gefunden.

Seite 10 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 01IF22634N
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Abbildung 07: Charakterisierung der Resonanzverstdrkung durch Superposition photoinduzierter akustischer Wellen fiir unterschied-
liche Abstcdinde zwischen Strahlungsquelle und Detektor in der Messzelle.

Nach Erhalt des auf Basis der Ergebnisse aus Arbeitspaket 1 ausgewahlten Lasers (Anregungswellenlange:
8.065 nm) erfolgten analog zu den vorangegangenen Untersuchungen an Sonden-markierten Ausriistungen
Untersuchungen zum Einfluss relevanter Parameter auf die Signalintensitdt an FC-Ausriistungen ohne akus-
tische Sonden. Hierbei konnte jedoch, obwohl die Messzelle direkt auf die textile Oberflache gesetzt wurde,
kein Signal detektiert werden, dessen Intensitat hoch genug war, um eine Bewertung der Ausriistung zu er-
moglichen. Um den Grund hierzu zu ermitteln, erfolgten Messungen, bei denen Textilien liber einen langeren
Zeitraum (5 min) konstant mit Laserlicht bestrahlt und die daraus resultierende Temperaturerhéhung erfasst
wurde. Die Temperatur eines senkrecht auf einer Metallplatte befestigten Gewebestlicks (ca. 3 x 3 cm) wurde
dabei am Punkt der Laser-induzierten Erwdarmung vor und nach Einschalten des Lasers mithilfe einer Infra-
rotkamera aufgezeichnet. Hierbei wurde, neben unausgeriistetem Gewebe, Gewebe eingesetzt, das mit dem
einfachen, zweifachen oder dreifachen der vom Hersteller vorgegebenen Konzentration ausgeriistet wurde.
Die Temperatur vor Einschalten des Lasers wurde von der Temperatur nach 5 min Bestrahlung subtrahiert.
Zusatzlich wurde jeweils die Temperaturdifferenz des nicht ausgeriisteten Gewebes abgezogen. Mit steigen-
der Anzahl der Ausristungszyklen wurde eine hohere Temperaturdifferenz gegeniiber dem unausgeristeten
Gewebe beobachtet, jedoch betrug diese auch bei maximaler Schichtdicke lediglich 1 °C. Die lange Bestrah-
lungszeit zur Erzeugung einer verhaltnismaRig geringen Temperaturdifferenz im Vergleich zum unausgeris-
teten Gewebe indiziert bereits eine geringe Umsetzung des Laserlichtes in Warme durch die angeregten CFs-
Gruppen in der FC-Ausristung. Diese geringe Energielibertragung auf diese Gruppen spiegelt deren geringen
Absorptionsquerschnitt wider und fiihrt aus Ermangelung einer starken temporaren Erwarmung zum vélligen
Ausbleiben eines photoakustischen Signals. Um eine flr die automatisierte Kontrolle von Hydrophobierungs-
prozessen mittels photoakustischer Spektroskopie ausreichend hohe Signalintensitat zu erzielen, ist es dem-
nach notwendig, eine akustische Sonde mit einem hohen wellenlangenspezifischen Absorptionsquerschnitt
in die Formulierung der Hydrophobierung einzubinden: Der groe Unterschied im Absorptionsquerschnitt
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zwischen der akustischen Sonde IR-783 und der Anregung von C-F-Streckschwingungen der Ausristung selbst
liegt in den spezifischen Extinktionskoeffizienten von Elektroneniibergangen und Schwingungsbanden be-
griindet. Wahrend die eingesetzte akustische Sonde laut Herstellerangabe einen molaren Extinktionskoeffi-
zienten von 157.000 L mol™ cm™ aufweist, liegen molare Extinktionskoeffizienten von Schwingungsbanden
deutlich niedriger (z.B. symmetrische Streckschwingung Wasser 1.350 L mol™* cm™). 2°3% |m Folgenden wur-
den daher alle weiteren Untersuchungen mit Sonden-markierten Hydrophobierungen durchgefiihrt. Als
akustische Sonde wurde IR-783 ausgewahlt, da diese sich homogener in die Ausristung einbringen lief$ und
zudem schon bei sehr geringen Sondenkonzentrationen (0,05 Gew-% bezogen auf die FC-Polymere) eine zur
Messung ausreichend hohe Signalintensitat erzielt werden konnte.

Im Rahmen des Projektes war vorgesehen, eine hypothetisch auftretende Verstarkung des bei Anregung der
CFs-Gruppen ausgebildeten photoakustischen Signals zu nutzen, um die Ordnung der FC-Ausristung zu Uber-
wachen, um so indirekt die Einhaltung des vorgegebenen Zeit-Temperatur-Profils beim Hydrophobierungs-
prozess nachzuvollziehen. Da eine direkte Anregung der CF3-Gruppen jedoch nicht zu einem ausreichend
groRRen Signal fihrte und so auf eine Sonden-Markierung der Ausristung zuriickgegriffen werden musste,
um die Flachenbelegung zu monitoren, wurde eine zweite Sonde (Mangan gedopte Zinksulfidnanopartikel)
ausgewadhlt, um das Erreichen der vorgegebenen Textiltemperatur ebenfalls prozessintegriert (iberwachen
zu kénnen und in Anlehnung an literaturbeschriebene Verfahren synthetisiert. 332 Die ausgewihlte Fluo-
reszenz-Sonde dandert ihr Emissionsverhalten bei Anregung mit Licht geeigneter Wellenlange durch Warme-
eintrag, wobei das Emissionsverhalten nach einigen Stunden wieder regeneriert wird. In Abbildung 08 ist die
Fluoreszenz-Sonde bei Anregung mit Licht einer Wellenldange von 365 nm vor und nach einer Temperierung
bei 120 °C fiir 5 min gezeigt. Nach der thermischen Behandlung ist die Fluoreszenz nahezu erloschen.

Vor Temperierung Nach Temperierung

-

Abbildung 08: Fluoreszenz-Sonde bei Anregung mit Licht einer Wellenldnge von 365 nm vor und nach einer Temperierung bei 120 °C
fiir 5 min.

Die Fluoreszenz-Sonde wurde zu Hydrophobierung 1 zugegeben und die Textilien (GréRe 25 cm?) mit der
modifizieren FC-Ausriistung ausgestattet. AnschlieRend erfolgte eine Trocknung der Textilien bei 120 °C bzw.
140 °C, wobei die fluoreszenzbedingte Rotfarbung des Textils zeitabhangig verfolgt wurde (siehe Abbildung
09). Hierbei wurden fir die gesamte betrachtete Flache alle Bildpixel, fiir die im Vergleich zur Referenz (nicht
fluoreszierendes Textil) eine positive Verschiebung in den roten Farbraum vorlag, automatisiert ermittelt: Ein
in Python B33 programmierter Algorithmus berechnet, wie viel Prozent der Pixel in einem Bild eine bestimmte
Farbe haben oder in einen bestimmten Farbbereich fallen. Hierzu wird ein Bild ben6tigt und ein Farbkriterium
in Form von RGB-Werten 3%, Das Farbkriterium ist entweder eine genaue Farbe wie (255, 0, 0) fiir reines Rot
oder ein Farbbereich wie ((100, 0, 0), (255, 100, 100)), also "alles zwischen dunkelrot und hellrot". Das Ergeb-
nis entspricht dann dem Prozentsatz aller ins Farbkriterium fallenden Pixel im Vergleich zur Gesamtanzahl
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der Pixel im Bild. Um den Farbbereich des Fluoreszenzfarbstoffes festzulegen, wurden die Fotos eines unbe-
schichteten Textils und eines gut sichtbar fluoreszierenden Textils in ein Bildbearbeitungsprogramm geladen.
Die GroRe der Fotos wurde auf die Textilien zugeschnitten. Mithilfe eines Farbfilters wurde die Farbe des
Fluoreszenzfarbstoffes starker von den anderen Farben im Bild differenziert. Uber stichprobenartige Analyse
der fluoreszierenden Flachen wurde dann ein passender RGB-Farbbereich festgelegt. Im Anschluss wurden
alle mit Farbfilter versehenen Fotos der Fluoreszenz-Proben einer Textilart mit dem Farbanalytik-Algorithmus
auf den Prozentsatz der fluoreszierenden Flache (den festgelegten Farbbereich) untersucht.

100 T T T T T T T T

—m120°C
—@ 140 °C

Fluoreszenzbedingte Rotfarbung [%)]

Behandlungsdauer [min]

Abbildung 09: Fluoreszenzbedingte Rotfdrbung fiir Textilien (KHPTex4), die mit Hydrophobierung 1 mit inkludierten Fluoreszenz-
Sonden ausgeriistet wurden, vor und nach einer Temperierung bei 120 °C bzw. 140 °C fiir unterschiedliche Zeitrdume
bei Anregung mit Licht einer Wellenlénge von 365 nm.

Da ein Monitoring der fluoreszenzbedingten Rotfarbung auch aus deutlich gréBerem Abstand moglich ist,
kann anhand eines einfachen Fotos eine Bewertung des Trocknungsprozesses des Textils erfolgen. Wird fir
Bereiche des Textils eine derartige Farbanderung unter UV-Licht ermittelt, bedeutet dies, dass dort keine
ausreichende Temperierung stattgefunden hat. Die GréRe der hierbei einzeln betrachteten Areale sowie die
Auflosung des Bildes kénnen hinsichtlich der gewilinschten Genauigkeit angepasst werden. Zudem kénnen
auch erst sehr grolRe Areale bewertet werden und erst bei Auffalligkeiten detaillierte Betrachtungen erfolgen.
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1.3 Arbeitspaket 3: Ermittlung des Einflusses der Flaichenbelegung sowie des Probenabstands
auf das akustische Signal

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war, den Einfluss des Probenabstands und der Flachenbelegung auf das gemessene
akustische Signal zu ermitteln und auf Basis der Ergebnisse einen Algorithmus zur automatisierten Auswer-
tung zu entwickeln, der fiir die FC-Ausriistungen bei bekanntem Probenabstand anhand der Intensitat des
akustischen Signals die Flachenbelegung berechnet.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Um ein FC-ausgeristetes Textil unter praxisnahen Bedingungen abrastern zu kdnnen, ist es notwendig, dass
die Messzelle nicht auf dem Textil aufgesetzt werden muss, sondern ein moglichst groRer Abstand zum zu
untersuchenden Textil eingenommen werden kann. Daher wurde untersucht, wie sich das Messsignal ab-
standsabhédngig gegeniiber einem ausgeristeten textilen Monitor (KHPTex 3 mit Hydrophobierung 1) verhalt.
Die Messzelle wurde in unterschiedlichen Abstanden zwischen 0 - 80 mm zur Probe platziert und das Signal
aufgezeichnet. In den abstandsabhangigen Messungen zeigte sich eine signifikante Abnahme der Intensitat
des photoakustischen Signals mit zunehmendem Abstand der Messzelle vom Textilmonitor, die bis zu einem
Abstand von 15 mm durch eine lineare Funktion beschrieben werden kann (s. Abbilung 10).

100 T T T T T T T T T T T T

B D o]
o o o
T T T
1 1 1

Signalintensitat [%)]

N
o
T

1

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0 2 4 6 8 10 12 14
Abstand [mm]

Abbildung 10: Signalintensitdt in Abhéngigkeit des Abstandes zwischen Messzelle und Probe mit linearen Fit (y =a + b - x).

Es ist demnach moglich, Abstand und prozentuale Signalintensitat (bezogen auf Intensitat bei 100 % Flachen-
belegung und einen Abstand von 0 mm) liber folgende Funktionen (Gl. 1a und 1b) miteinander zu korrelieren:

Intensitat xmm, 100%rs [%] = - 7,532 [%/mm] - Abstand [mm] + Intensitat omm, 100%Fs [%]; R*> = 0,98 Gl. 1a
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Intensitat xmm, 100%FB [%] =-0,07532 [1/mm] - Intensitat Omm, 100%FB [%] - Abstand [mm] + Intensitat Omm, 100%FB [%] Gl. 1b

Wodurch die bei einem definierten Abstand gemessene Signalintensitat lber die folgende Formel in die In-
tensitat bei 0 mm Gberfihrt werden kann:

Intensitat o mm [%] = Intensitét xmm [%] / (- 0,07532 [1/mm] - Abstand [mm] + 1) Gl. 2

Bei einer weiteren VergrofRerung des Abstandes von Messzelle und Textil kam es zu deutlichen Schwankun-
gen in den Messwerten und auch ein eindeutiger linearer Trend konnte nicht weiter beobachtet werden.
Dies legt nahe, dass fir eine Kontrolle des Hydrophobierungsprozesses anhand des photoakustischen Signals
die Messzelle in ausreichend hoher Nadhe zur textilen Oberflache vorliegen sollte und zudem eine maoglichst
exakte Bestimmung des Abstandes zwischen Messzelle und Textiloberflache zur Erzielung einer hohen Ge-
nauigkeit bei der Kontrolle der Ausristungsqualitat notwendig ist. Eine Optimierung des zwischen Messzelle
und zu untersuchendem Textil maximal moéglichen Abstandes lasst sich im Rahmen einer Produktentwicklung
ferner mit einer erh6éhten Laserleistung und/oder dem Einsatz sensitiver Mikrophone zur Signaldetektion
erreichen.

Im Folgenden wurde der Einfluss der Flachenbelegung auf die Signalintensitat untersucht. Zur Erzeugung un-
terschiedlicher Flachenbelegungen wurden die Textilien mit unterschiedlich konzentrierten Ausriistungsdis-
persionen an Hydrophobierung 1 ausgeristet. Hierbei erfolgte die Ausriistung mittels Fouladierens, um im-
mer eine gleichbleibende Menge an aufgenommener Ausristungsflotte sicherzustellen.

100 — T T T T T T T T T T
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Konzentration Ausristungsflotte relativ zum Sollwert [%)]

Abbildung 11: Farbwert L* fiir Textilien (KHPTex 1), die mit Farbstoff-markierter Hydrophobierung 1 ausgeriistet wurden, als Funk-
tion der Konzentration der Ausriistungsflotte relativ zum vom Hersteller vorgegebenem Sollwert.

Um zu Uberpriifen, ob so definierte Belegungsdichten erzielt werden konnten, erfolgte eine Versuchsreihe
unter Einbindung eines Farbstoffes, um die aufgebrachte Menge lber farbmetrische Messungen nachvollzie-
hen zu kénnen. In Abbildung 11 ist die Anderung der Helligkeit (Farbwert L*) mit abnehmender Konzentration
der Ausristungsflotte relativ zum vom Hersteller vorgegebenem Sollwert dargestellt. Mit abnehmender
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Flichenbelegung nimmt die Helligkeit zu, wobei die Anderung des Farbwertes linear mit der Konzentration
der Ausristungsflotte korreliert. Demnach ermdoglicht das gewahlte Verfahren die Einstellung definierter Fla-
chenbelegungen auf den ausgeriisteten Textilien.

Im Folgenden wurden unterschiedliche Mengen der Sonden-markierten FC-Ausriistung auf Textilien aufge-
bracht und das photoakustische Signal in Abhdngigkeit der Flaichenbelegung bestimmt (siehe Abbildung 12).
Die Intensitat des photoakustischen Signals steigt linear mit zunehmender relativer Flachenbelegung.

100 T T T T T T T T T
80 s
2,
T 60 .
0
c
g
=
= 40 - —
c
=2
n
20 s
0 N 1 N 1 N 1 N 1 N
0 20 40 60 80 100
Flachenbelegung [%]

Abbildung 12: Signalintensitdit als Funktion der Konzentration der Ausriistungsflotte relativ zum vom Hersteller vorgegebenem Soll-
wert mit linearen Fit (y=a + b - x).

Flachenbelegung und Signalintensitat kénnen lber folgende Funktionen (Gl. 3a und 3b) miteinander korre-
lieren:

Intensitat o mm [%] = 1,044 - Flachenbelegung [%] ; R = 0,98 Gl. 3a
Flachenbelegung [%] = Intensitét o mm [%] / 1,044 Gl. 3b

Unter Berlicksichtigung von Gleichung 2 kann die Abstandsabhangigkeit des Signals mit in Gleichung 3b inte-
griert und mit Gleichung 4 ein Algorithmus zur automatisierten Auswertung erhalten werden, der fiir die FC-
Ausristungen bei bekanntem Probenabstand anhand der Intensitdt des akustischen Signals die Flachenbele-
gung berechnet.

Flachenbelegung [%] = Intensitat «mm [%] / (1,044 * (- 0,07532 [1/mm] - Abstand [mm] +1)) Gl. 4
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1.4 Arbeitspaket 4: Ermittlung des Einflusses des Probenabstands auf die Differenz des Emissi-
ons- und Detektionszeitpunkts

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es, den Einfluss des Probenabstands auf die Differenz des Emissions- und Detek-
tionszeitpunkts zu ermitteln und auf Basis der Ergebnisse einen Algorithmus zur automatisierten Auswertung
zu entwickeln, der anhand des zeitlichen Versatzes von Anregung und Detektion des akustischen Signals den
Probenabstand berechnet.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Aufgrund der starken Abhdngigkeit der Signalintensitdt vom Probenabstand ist es fiir eine automatisierte
Messung an Formteilen notwendig, den Abstand prozessintegriert zu bestimmen. Da die zur Anregung der
FC-Ausristung eingesetzte periodisch modulierte Strahlung und das photoakustische Signal dieselbe Fre-
guenz besitzen und das photoakustische Signal direkt oberhalb der Textiloberflache entsteht, war auch eine
abstandsabhingige Phasendifferenz % zwischen Anregungslicht und photoakustischem Signal zu erwarten.
Der funktionale Zusammenhang zwischen Phasenwinkel und dem Abstand zwischen Textiloberflache und
Messzelle wurde daher empirisch ermittelt (siehe Abbildung 13).
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Abbildung 13: Phasenwinkel als Funktion des Abstandes zwischen Messzelle und Probe mit linearen Fit (y =a + b - x).

Im betrachteten Bereich nimmt der Phasenwinkel mit steigendem Abstand linear ab. Es ist demnach mog-
lich, Probenabstand und Phasenwinkel tiber folgende Funktion miteinander zu korrelieren

Phasenwinkel [°] = -2,704 - Abstand [mm] + 147,838; R? = 0,99 Gl. 5a
Abstand [mm] = (Phasenwinkel [°] -147,838) / -2,704 Gl. 5b
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Gleichung 5b stellt die Grundlage dar, um mittels Gleichung 2 den lber den Probenabstand bedingten Sig-
nalverlust zu bestimmen bzw. mit Gleichung 4 aus der gemessenen Intensitat die Flachenbelegung zu er-
mitteln.
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1.5 Arbeitspaket 5: Bestimmung der minimal notwendigen Flachenbelegung

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es, die minimal notwendige Flachenbelegung mit ausgerichteten perfluorierten
Alkylketten zu ermitteln, bei der die Schutzfunktion von PSA sicher gewahrleistet ist. Mit diesem Schwellen-
wert wurde ein photoakustisches Signal korreliert und so ein Algorithmus entwickelt, um die Ausristungs-
qualitat zu beurteilen.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Zur Bestimmung der fir eine flussigkeitsabweisende Wirkung bendétigten Mindestmenge der Ausriistung
wurden Textilmonitore (KHPTex 1) analog Arbeitspaket 3 mit unterschiedlicher Menge an Hydrophobie-
rung 1 ausgeriistet und die ausgeriisteten Textilmonitore mittels Kontaktwinkelmessungen analysiert. 3¢
Hierbei wurde der Kontaktwinkel unterschiedlicher Fliissigkeiten auf den ausgeriisteten Textilien ermittelt.
Die eingesetzten Testfllssigkeiten sowie deren Oberflaichenspannung sind in Tabelle 02 aufgefihrt.

Tabelle 02: Fiir die Kontaktwinkelmessungen eingesetzte Fliissigkeiten und deren Oberflaichenenergie.

Flussigkeit Oberflichenspannung gesamt [mN/m] Polarer Anteil [mN/m] Disperser Anteil [mN/m]
Wasser 72,07 55,47 16,60
Ethylenglycol 47,88 24,58 23,30
1,5-Pentandiol 43,18 12,60 30,58

In Abbildung 14 sind die Kontaktwinkel als Funktion der Konzentration der Ausriistungsflotte relativzum vom
Hersteller vorgegebenem Sollwert dargestellt.
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Abbildung 14: Kontaktwinkel unterschiedlicher Testfliissigkeiten auf Textilien (KHPTex 1), die mit Hydrophobierung 1 ausgeriistet
wurden, als Funktion der Konzentration der Ausriistungsflotte relativ zum vom Hersteller vorgegebenem Sollwert.

Unterhalb einer Flachenbelegung von 50 % werden die Testfllssigkeiten nicht mehr von den ausgeristeten

Textilien abgewiesen, d.h. die Schutzfunktion des Textils ist nicht mehr gegeben. Daher wird eine Flachenbe-

legung von 50 % als minimal notwendige Menge zur Gewahrleistung der Schutzfunktion betrachtet.

Unter Beriicksichtigung von Gleichung 3b ergibt das eine Signalintensitat von ca. 48 %, bei deren Unterschrei-

tung die Schutzfunktion der PSA beeintrachtigt ist bzw. nicht mehr gewahrleistet werden kann. Diese GroRe

wurde daher als Schwellenwert fir den weiteren Untersuchungsverlauf festgelegt.
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1.6 Arbeitspaket 6: Entwicklung eines Funktionsmusters des Mess- und Auswertesystems

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war die Entwicklung eines Funktionsmusters zur automatischen Abrasterung von
Textilien.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Das entwickelte Funktionsmuster setzt sich aus einem vertikal aufgestellten Verschiebetisch als Probenein-
heit sowie der entwickelten Messzelle, die an einer fixierten Halterung waagerecht vor dem Verschiebetisch
fixiert ist, zusammen. Die Messzelle ist orthogonal zur Textilienoberflache ausgerichtet. Die textile Probe wird
hdangend mittels Magneten am Verschiebetisch fixiert. Die Messzelle besteht aus einem hohlen Zylinder, in
den lber einen Lichtwellenleiter elektromagnetische Strahlung zur Anregung der Probe eingekoppelt wird.
Die erzeugten Schallwellen werden mithilfe eines Mikrophons am Ende der Zelle detektiert. Durch Einhaltung
des optimalen Abstands von Mikrophon und Strahlenquelle wird eine maximale Verstarkung des Signals
durch vorzeichenrichtige Uberlagerung der Schallwellen (Resonanzverstirkung durch Superposition photo-
induzierter akustischer Wellen) realisiert, sodass durch das entwickelte Funktionsmuster intensive photo-
akustische Signale generiert werden kénnen, die mithilfe eines Lock-In-Verstarkers aufgezeichnet werden.
Der Lock-In-Verstirker erméglicht dabei die Eliminierung von Stérgerduschen aus der Umgebung. Uber
Schrittmotoren kann der Verschiebetisch in x sowie y-Richtung mit einer Auflésung von 0,1 mm automatisiert
gefahren werden, sodass eine vollstandige Beprobung der zu untersuchenden Textilmonitore mithilfe des
Funktionsmusters erfolgen kann. Die Ansteuerung der Schrittmotoren erfolgt Giber Mikrocontroller, sodass
ein am Computer vorgegebenes Raster aus einzelnen Messpunkten abgefahren werden kann. Beim Abras-
tern steuert ein Einplatinencomputer Gber die serielle Schnittstelle die Bewegungen des Verschiebetisches,
sodass die Oberflache des Textils von der photoakustischen Messeinheit schrittweise erfasst werden kann.
Zudem liest der Einplatinencomputer B gleichzeitig die Messdaten des Lock-In-Verstirkers aus und spei-
chert sie zusammen mit den Messpositionen und Parametern der Messung in eine Rohdaten-Textdatei.
Dadurch wird eine vollstéandige Matrix der Messdaten erstellt. Mithilfe eines weiteren Python-basierten Pro-
grammes kann die erstellte Rohdaten-Textdatei ausgewertet werden. Es erfolgt eine Darstellung der Mess-
daten in Form einer Warmebild-dhnlichen Grafik (Colormap ©#!). Hierbei werden die Parameter der photo-
akustischen Messung, wie Schrittweite des Rasters, Flache der Messung, Aufnahmezeit pro Messposition und
Anregungsfrequenz des Lasers durch den Algorithmus erfasst und in der Auswertung bericksichtigt. Fir jede
Messposition wird der Mittelwert der Messdaten fiir die Signalstarke R (mV) gebildet, um Signalschwankun-
gen auszublenden. In der Grafik werden die Signalstarken an den jeweiligen Messpositionen des Textils farb-
lich in Relation zu einer Farbskala dargestellt. Die Farbskala wird anhand des kleinsten und groRten Mess-
wertes aller gemessenen Signalstarken festgelegt. Es kdnnen jedoch auch ein Minimum und Maximum
festgelegt werden, um die Farben von Messdaten mit verschiedenen Minima und Maxima grafisch miteinan-
der vergleichen zu kénnen. Dabei werden dann alle Messwerte unterhalb der gewahlten Untergrenze in der
dunkelsten Farbe der Farbskala dargestellt, und alle Werte, die oberhalb des gewahlten Maximums liegen in
der hellsten Farbe. Die x- und y-Werte der Grafik werden durch die Koordinaten der angesteuerten Messpo-
sitionen des Rasters (Schritte in x- und y-Richtung) bestimmt. Dadurch kann die Colormap der abgerasterten
Probe maRstabsgerecht und moglichst verzerrungsfrei dargestellt werden.
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Durch die Korrelation der Signalintensitaten mit der fiir einen definierten Abstand (s.0.) gegebenen Abhan-
gigkeit der Signalintensitat von der Flachenbelegung und unter Beriicksichtigung der minimal notwendigen
Flachenbelegung kann eine solche Colormap in eine graphische Darstellung der Qualitat der FC-Ausristung
hinsichtlich der im Ausriistungsprozess applizierten Menge Uberfiihrt werden. Ein vorheriger Abgleich hin-
sichlich der Einhaltung der vorgegebenen Temperatur erméglicht so eine Uberwachung der Qualitat des Hyd-
rophobierungsprozesses.

Die photoakustische Messung erfolgt durch die Abrasterung einer Flache und ein festgelegtes Raster. Dieses
Raster besteht aus mehreren Messpunkten. Die Distanz zwischen den einzelnen Messpunkten wird als
Schrittweite definiert und ist ausschlaggebend fiir die Details, die wahrend einer photoakustischen Messung
erhalten werden. In Tabelle 03 sind die fiir unterschiedliche Schrittweiten zwischen 1 und 10 mm erzielten
Ergebnisse dargestellt. Eine Anderung der Schrittweite des Rasters resultiert in einer unterschiedlichen Auf-
I6sung der geschadigten Bereiche. Wahrend bei kleinen Schrittweiten die genaue Form der Schadigung
(Kreuz) deutlich zu erkennen ist, ldsst sich bei hoheren Schrittweiten lediglich nachvollziehen, dass im be-
trachteten Bereich ein Defekt vorliegt. Wahrend bei groRen Abstdnden die Probe schnell abgerastert und
grol3flachige Schadigungen bzw. Unterschreitungen der Mindestflaichenbelegung erfasst werden kénnen,
kénnen bei kleinen Schrittweiten auch lokale Unterschiede der Flachenbelegung auf Kosten einer langeren
Prozessdauer nachgewiesen werden. Somit eignen sich groRe Schrittweiten zur Aufnahme von Ubersichts-
scans. Kleine Schrittweiten ermoglichen die detaillierte Bewertung in anspruchsvollen Bereichen. Bei Kennt-
nis eines zu erwartenden Schadigungsmusters einzelner Textilien |asst sich aus der Kombination unterschied-
licher Schrittweiten eine effiziente Prozessfiihrung realisieren.

Tabelle 03: Darstellung der photoakustischen Messungen (Colormap) mit Schrittweiten 1,0, 2,5, 5, 7,5
und 10 mm (TextilgréRe 25 cm? Breite der geschidigten Bereiche 6 mm).

Schrittlange [mm]

1,0 2,5 5,0 7,5 10

Graphische Darstellung (Colormap)
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1.7 Arbeitspaket 7: Automatisierte Erfassung der Qualitat einer FC-Ausriistung

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es, das Funktionsmuster an Textilien mit FC-Ausristung unterschiedlicher Qua-
litat zu erproben und die photoakustischen Messwerte in eine graphische Darstellung zu Gberfihren.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Um zu Gberprifen, ob die Schadigung ausgeristeter Textilien mittels des entwickelten Verfahrens erfasst
werden kann, wurden ausgeristete Textilien einer unterschiedlich starken Scheuerbeanspruchung in Anleh-
nung an DIN EN ISO 12947 B (Martindale-Verfahren, Druck 12 kPa) unterzogen und anschlieRend mit dem
entwickelten Funktionsmuster abgerastert. Die erhaltenen Colormaps sowie die fiir die beanspruchten Be-
reiche ermittelte mittlere Flachenbelegung sind in Tabelle 04 und Abbildung 15 dargestellt. Deutlich lasst sich
ab 1.500 Hiben der geschadigte Bereich sowie die mit zunehmender mechanischer Beanspruchung weiter
abnehmende Signalintensitadt nachvollziehen (siehe Abbildung 15). Nach 5.000 hilbben kommt es zu einer Un-
terschreitung der maximal notwendigen Flachenbelegung (siehe Abbildung 15).

Tabelle 04: Darstellung der photoakustischen Messungen (Colormap) an ausgeriisteten Textilien (KHPTex
1 mit Sonden-markierter Hydrophobierung 1) nach unterschiedlich starker Scheuerbeanspru-
chung (Hiibe) in Anlehnung an DIN EN ISO 12947 (Martindale-Verfahren).

Scheuerbeanspruchung (Hiibe)

0 1.000 1.500 2.000 5.000

Graphische Darstellung (Colormap)

100

[%] yensusjuiieubis
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Abbildung 15: Fldchenbelegung fiir unterschiedlich stark in Anlehnung an DIN EN I1SO 12947 (Martindale-Verfahren) geschddigte
Textilien (KHPTex 1 mit Sonden-markierter Hydrophobierung 1). Die Fldchenbelegung wurde aus den iiber photoakus-

tische Messungen bestimmten Signalintensitéten berechnet, betrachtet wurden nur die beanspruchten Bereiche.

Flr eine spatere praktische Anwendung ist es moglich, die Colormaps so zu gestalten, dass lediglich bei Un-
terschreitung einer vorgegebenen minimalen Flachenbelegung eine farbige Markierung angezeigt wird. In
Abbildung 16 ist dies exemplarisch fiir ein mit 5.000 Hiiben in Anlehnung an DIN EN ISO 12947 mechanisch
beanspruchtes Textil dargestellt. Als minimale Flachenbelegung wurde auf Basis der vorangegangenen Un-
tersuchungen ein Wert von 50 % festgelegt. Deutlich heben sich die Bereiche, fiir die der Sollwert unter-
schritten ist durch die Rotfarbung von den Bereichen des Textils, fiir die die Schutzfunktion sicher gewahr-
leistet ist (Graufarbung), ab. Bereiche, bei denen die Flachenbelegung nur knapp tGber dem Sollwert liegt,
sind zudem hellrot dargestellt.
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Abbildung 16: Colormap zur visuellen (Rotfdrbung) Unterscheidung geschddigter sowie ungeschddigter Textilbereiche fiir ein Textil
(KHPTex 1 mit Sonden-markierter Hydrophobierung 1), das in Anlehnung an DIN EN ISO 12947 (Martindale-Verfahren)
mit 5.000 Hiiben mechanisch beansprucht wurde.
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1.8 Arbeitspaket 8: Entwicklung eines Konzepts zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen

= Ziel des Arbeitspakets:

Ziel des Arbeitsschrittes war es auf Basis der erzielten Projektergebnisse ein Konzept zur maschinen- und
verfahrenstechnischen Implementierung des Verfahrens zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen in
gewerbliche Aufbereitungsprozesse zu erstellen.

= Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse:

Das im Rahmen des Projektes entwickelte Verfahren ermdoglicht eine automatisierte, prozessintegrierte Kon-
trolle von Hydrophobierungsprozessen. In Zusammenarbeit mit den Mitgliedern des Projektbegleitenden
Ausschusses wurde ein Konzept zur automatisierten Abrasterung des gesamten Textils erstellt, um dessen
Ausriistungsqualitat unter Einsatz des Mess- und Auswerteverfahrens zu erfassen: Wahrend fiir die fluori-
metrische Detektion zur Kontrolle der thermischen Ausrichtung ein einfaches Bild gendigt, ist fir die Ermitt-
lung der Belegungsdichte mit FC-Polymeren eine Abrasterung der Textiloberflache notwendig. Um eine ver-
tikale Messung der Flachenbelegung auf der Gesamtlange des Textils (z. B. 120 cm) zu ermdglichen, wird das
entwickelte Funktionsmuster in einen Messturm integriert, in dem in definierten Abstanden Paare aus Anre-
gungsquelle und Detektoreinheit (Messeinheiten) so angeordnet sind, dass bei einmaliger Abrasterung des
Textils eine vollflichige Beprobung moglich ist. Die Abstdnde der Messeinheiten untereinander ist, wie in
Arbeitspaket 6 gezeigt, abhangig von der gewiinschten Detailgenauigkeit. Durch den Einsatz von Lichtwellen-
leitern in Form von Mehrfach-Faserbiindeln wird die mittels eines Frequenzgenerators periodisch modulierte
Strahlung von der Strahlenquelle (z.B. Laser) verlustfrei in den Messturm eingebracht, um so ein photoakus-
tisches Signal durch eine starke temporéare und spezifische Erhitzung der Ausriistung zu gewahrleisten. Nach
Separation des von den Detektoreinheiten aufgenommenen Messsignals vom Hintergrundrauschen mittels
Lock-in-Verstarker erfolgt die Ubertragung des photoakustischen Signals an das Auswertesystem, welches
aus dem detektierten Phasenwinkel den Probenabstand bestimmt und unter Beriicksichtigung des Einflusses
des Probenabstands auf die Signalintensitdt, Giber den Zusammenhang zwischen der photoakustischen Sig-
nalintensitdt und der Flachenbelegung, automatisiert die Flachenbelegung ermittelt. Durch Abgleich mit der
Mindestmenge werden dabei Defektstellen aufgezeigt.

Da das Textil auf einem Blgel an einem Transportband hangt, sind beide Textilseiten zuganglich. Hierdurch
kann mit 2 Bestrahlungsquellen sowie 2 ausgerichteten Kameras im ersten Schritt eine fluorimetrische Kon-
trolle der Ausrichtung aufgebrachter FC-Ketten erfolgen. Eine Positionszuordnung (Textil vs. Umgebung) er-
folgt Gber Aufnahmen unter Normallicht. Die aufgenommenen Bilder sowie die auf dem im Textil vernahten
RFID-Transponder hinterlegten Daten zur Farbe des unausgeriisteten Textils werden an das entwickelte Aus-
wertesystem (ibertragen. Die Genauigkeit der Messungen ist abhangig von der Auflésung der Bilder sowie
der GroRe einzeln ausgewerteter Areale. Wird fir die photoakustische Bestimmung der Flachenbelegung ein
zweiter Messturm gegentiiber dem ersten positioniert, kann das Textil zwischen den Tlirmen hindurchtrans-
portiert werden (siehe Abbildung 17, links). Dabei erfasst jeder Messturm die ihm zugewandte Textilseite
(Vorder- bzw. Riickseite). Aus den Einzelmessungen (z. B. 120 Messungen; eine Messung pro Anregungs-
quelle) auf jeder Textilseite lasst sich eine vertikale Linie der Flachenbelegung abbilden. Dafiir werden die
gemessenen Daten sowie die auf dem im Textil verndhten RFID-Transponder 4! hinterlegten Daten zur
aufgebrachten FC-Ausristung an das entwickelte Auswertesystem lbertragen. Die horizontale Messung wird
durch die Bewegung des Transportbands ermoglicht. In regelmaRigen, durch die Geschwindigkeit des
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Transportbands vorgegebenen Zeitabstanden wird die Ausriistungsqualitat in vertikaler Richtung erfasst und
so im Zuge der Abrasterung eine Colormap des ausgeriisteten Textils erstellt (siehe Abbildung 17, rechts).

Um eine prozessintegrierte Messung zu realisieren, erfolgt die Kontrolle des Hydrophobierungsprozesses
nach der Trocknung der Schutzkleidung im Tunnelfinisher. Hierzu erfolgt eine Sortierung der PSA mittels der
in textilen Dienstleistungsbetrieben lblicherweise vorhandenen Sortiersysteme anhand der in den Textilien
Ublicherweise vorhandenen RFID-Transponder bzw. der auf diesen Transpondern hinterlegten Daten. Die
PSA wird mit definierter Bandgeschwindigkeit durch die Messareale transportiert. Die automatisierte Mes-
sung des photoakustischen Signals (Intensitdt, Phasendifferenz) erfolgt mittels eines Messalgorithmus zur
Ansteuerung von Strahlenquelle und Detektoreinheiten sowie zur Ubermittlung der Messparameter, der auf
einer speicherprogrammierbaren Steuerungseinheit als Programm umgesetzt wird. Unter Erfassung der
Bandgeschwindigkeit kann der Messalgorithmus automatisch passende Messabstdande auswahlen. Da nur
zyklische Temperaturanderungen in Form von Schallwellen detektiert werden, kdnnen die Textilien direkt im
Anschluss an den Finishprozess, d.h. im noch erwarmten Zustand (Textiltemperatur z.B. 40 °C), untersucht

werden.

Datenerfassung
1. Foto-Aufnahme in Dunkelkammer unter UV-Belichtung

2. Photoakustik iiber Messeinheiten mit Mikrophon und Strahlenquelle
Bewertung der

Ausriistungsqualitét

Fotokamera R .
Mess- und Auswerte- 1. Fluoreszenzhilder 2. Photoakustik

algorithmen % 4

0 % Fluoreszenz Schutzfunktion gewihrleistet
— Schutzfunktion gewihrleistet

Frequenz- Lock-In- |
modulation Verstarker
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Abbildung 17: Schematische Darstellung des Messstandes zur automatisierten Kontrolle des Hydrophobierungsprozesses.
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2 Verwendung der Zuwendung

Die Durchfiihrung der beschriebenen Untersuchungen erfolgte im Berichtszeitraum durch wissenschaftlich-
technisches Personal (Einzelansatz A.1 des Finanzierungsplanes) im Umfang von insgesamt 18 Personenmo-
naten.

Zur Anregung der FC-Ausristung wurde eine Laserdiode (Nanoplus GmbH; € 16.909,90) beschafft und ein-
gesetzt.

3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Die Ausgaben wahrend der Projektlaufzeit waren fiir die Durchfihrung der geleisteten Arbeit notwendig und
angemessen. Die im Berichtszeitraum durchgefiihrten Arbeiten stellen die Umsetzung der im Forschungsan-
trag vorgesehenen Arbeitspakete dar und sind fiir die Erreichung des Forschungsziels wichtig. Die geleisteten
Arbeiten waren zur Bearbeitung der genannten Arbeitspakete erforderlich.

4 Darstellung des wissenschaftlich-technischen und wirtschaftlichen
Nutzens der erzielten Ergebnisse insbesondere fiir KMU sowie ihres
innovativen Beitrags und ihrer industriellen
Anwendungsmoglichkeiten

Die wissenschaftlich-technischen Ergebnisse bestehen in einem innovativen zerstérungsfreien Verfahren zur
Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen fiir Schutzkleidung mit FC-Ausristung auf der Basis photoakusti-
scher Spektroskopie. Photoakustische Sonden, die bei Anregung mit periodisch moduliertem, monochroma-
tischem Licht eine akustische Welle erzeugen, sowie Fluoreszenz-Sonden, die ihr Emissionsverhalten bei An-
regung mit Licht geeigneter Wellenldange durch Warmeeintrag andern, werden dazu in die FC-Ausriistungen
inkludiert. Aus dem photoakustischen Signal lasst sich die Flachenbelegung bestimmen und Gber das Emissi-
onsverhalten eine thermische Ausrichtung der FC-Ketten nachvollziehen.

Es ist davon auszugehen, dass Hersteller von Textilausriistungen aufbauend auf den Projektergebnissen im
Rahmen der Produktentwicklung innerhalb der nachsten Jahre innovative Formulierungen fiir FC-Ausristun-
gen fiir PSA erstellen werden. Dabei werden neue Anwendungsgebiete fiir IR-Absorber sowie fluoreszierende
Nanopartikel erschlossen, sodass auch bei Anbietern und Herstellern von Chemikalien nach Umsetzung der
Projektergebnisse neue Produkte zu erwarten sind. Ferner ist davon auszugehen, dass Hersteller von photo-
akustischen Spektrometern aufbauend auf den Projektergebnissen im Rahmen der Produktentwicklung in-
nerhalb der ndchsten Jahre an die in den Textilausriistungen vorliegenden Sonden angepasste Detektions-
systeme entwickeln werden, die durch Hersteller von Waschereimaschinen an ihre Maschinen adaptiert
werden kénnen.

Nach diesen auf den Projektergebnissen basierenden weiterfihrenden Entwicklungsarbeiten im industriellen
Bereich ist somit die Verfligbarkeit eines Verfahrens zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen zu erwar-
ten, durch dessen Anwendung eine schonendere Aufbereitung und somit eine Erhéhung der Gebrauchs- und
Aufbereitungszyklenzahl von Schutzkleidung mit FC-Ausristung ermoglicht werden. Aufgrund der daraus re-
sultierenden groRen Einsparmoglichkeiten ist mit einer schnellen Umsetzung der Projektergebnisse in vielen
kleinen und mittelstandischen textilen Dienstleistungsbetrieben zu rechnen.
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Da die regelmiRige Uberpriifung der Qualitit einer aufgebrachten FC-Ausriistung auch bei der Textilvered-
lung im Rahmen von Qualitatskontrollen relevant ist, ist das neue Verfahren auch fiir die Textilindustrie von
hohem Interesse.

Ein Verfahren zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen stellt Anwendern nicht nur ein innovatives In-
strument zur Qualitatssicherung zur Verfiigung, sondern liefert durch digitale Datenerfassung und -verarbei-
tung auch einen wichtigen Beitrag zur Automatisierung der Qualitdtskontrolle sowohl bei der Aufbereitung

als auch bei der Herstellung von PSA (Industrie 4.0).
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5 Wissenstransfer in die Wirtschaft

Die Entwicklung des Verfahrens zur Kontrolle von Hydrophobierungsprozessen erfolgte in enger Zusammen-
arbeit mit den Mitgliedern des Projektbegleitenden Ausschusses sowie weiteren Experten aus der Industrie.
Hierzu zdhlen Hersteller von Waschereimaschinen, Chemikalien, Ausristungsmittelmitteln und Textilien so-
wie textile Dienstleistungsbetriebe, welche die Forschungsarbeiten u.a. bei der Verfahrensentwicklung durch
beratende Tatigkeiten unterstltzten und erforderliche Materialien aus ihrem Produktportfolio zur Projekt-
bearbeitung zur Verfligung stellten. In den regelmalig durchgefihrten Sitzungen des Projektbegleitenden
Ausschusses wurden die Ergebnisse der Forschungsarbeiten vorgestellt, diskutiert und bewertet sowie das
weitere Vorgehen abgestimmt (siehe Kapitel 6). Die Entwicklung des Verfahrens zur Kontrolle von Hydropho-
bierungsprozessen erfolgte daher im engen Austausch mit der Industrie, wodurch ein hoher Praxisbezug
wahrend der Projektlaufzeit sichergestellt und die Voraussetzung fiir einen schnellen Praxisiibertrag nach
Projektabschluss geschaffen wurden. So erfolgten u.a. auch die Darstellung der Sonden-modifizierten Hyd-
rophobierungsmittel sowie die Optimierung des Messaufbaus unter Einbeziehung der relevanten Industrie,
um einen schnellen Praxistransfer zu ermoglichen. Dariliber hinaus wurden die Projektergebnisse durch Ver-
offentlichungen in branchenrelevanten Fachzeitschriften einem breiten Fachpublikum vorgestellt (siehe Ka-
pitel 6). Uber die Projektlaufzeit hinaus sind weitere TransfermaRBnahmen geplant, die zu einer Verbreitung
der erzielten Projektergebnisse in der Industrie fiihren (siehe Kapitel 7). Unternehmen aus den relevanten
Branchen koénnen hierdurch die Projektergebnisse aufgreifen und auf deren Basis neue Produkte bzw. Ver-
fahren entwickeln bzw. optimieren: Hersteller von Textilausriistungen kénnen innovative Formulierungen fir
FC-Ausrlstungen und Hersteller von Analysengeraten (photoakustischer Spektrometer) an diese Hydropho-
bierungsmittel angepasste Detektionssysteme entwickeln, die durch Hersteller von Waschereimaschinen an
ihre Maschinen adaptiert werden kénnen. Auch nach Projektabschluss besteht weiterhin ein enger Kontakt
der Forschungseinrichtung zu den Industriepartnern, so dass die Forschungseinrichtung den Ubertrag der
erzielten Projektergebnisse aktiv begleiten kann. Eine hohe Nachfrage nach einem Verfahren zur Kontrolle
von Hydrophobierungsprozessen bei textilen Dienstleistern und auch Textilherstellern wird durch die geplan-
ten TransfermalRnahmen (siehe Kapitel 7) generiert.
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6 Durchgefiihrte TransfermaBnahmen

Die wahrend der Laufzeit des Vorhabens durchgefiihrten TransfermaRnahmen sind in Tabelle 05 zusam-

mengefasst.

Tabelle 05: Wahrend der Laufzeit des Vorhabens durchgefiihrte TransfermaBnahmen.

TransfermaBnahme

Ziel

Ort/Rahmen

Datum/Zeitraum

wfk-Homepage

Verbreitung Forschungs-
thema

Vorstellung des Projektes

Durchgefihrt im
Januar 2023

wfk - Activity Report

Schnelle, umfassende Ver-
breitung der Ergebnisse

Vorstellung des Projektes bzw.
der Ergebnisse

Durchgefihrt im
April 2023
April 2024

Wissenschaftlicher Beirat
der Forschungseinrichtung

Transfer an textile Dienst-
leister

Vorstellung der Ergebnisse, Dis-
kussion des weiteren Vorge-
hens

Durchgefiihrt am
22.06.2023
27.06.2024

Zeitschrift ,wfk-news”

Transfer in die Wirtschaft

Vorstellung des Projektes und
der Ergebnisse

Durchgefihrt im
Dezember 2023

Zeitschrift ,Wascherei +
Reinigungspraxis”

Transfer in die Wirtschaft

Vorstellung ausgewahlter Er-
gebnisse

Durchgefihrt im
Februar 2024

Projektbegleitender Aus-
schuss (PA)

Kontinuierliche Ergebnisdis-
kussion im PA

Projektvorstellung; Diskussion
geplanter Arbeiten
Ergebnisvorstellung; Diskussion
weiteres Vorgehen
Abschlussprasentation; Diskus-
sion

Durchgefiihrt am
19.04.2023
12.10.2023
25.06.2024
20.01.2025

7 Geplante spezifische TransfermalBnahmen nach der Projektlaufzeit

Die nach der Projektlaufzeit geplanten Transfermallnahmen sind in Tabelle 06 dargestellt.

Tabelle 06: Nach der Projektlaufzeit geplante TransfermalRnahmen.

TransfermaBnahme

Ziel

Ort/Rahmen

Datum/Zeitraum

wfk-Homepage

Transfer in die Wirtschaft

Zusammenfassung der Ergeb-
nisse

1. Quartal 2025

wfk - Activity Report

Transfer in die Wirtschaft

Zusammenfassung der Ergeb-
nisse

April 2025

Zeitschrift ,wfk-news”

Transfer an textile Dienst-
leister

Zusammenfassung der Ergeb-
nisse

3. Quartal 2025

Zeitschrift ,Wascherei +
Reinigungspraxis”

Ergebnisverbreitung in der
Branche

Zusammenfassende Darstel-
lung der Ergebnisse

4. Quartal 2025

Zeitschrift ,RW Textilser-
vice”

Ergebnisverbreitung in der
Branche

Zusammenfassende Darstel-
lung der Ergebnisse

1. Quartal 2026

International Detergency
Conference (IDC)

Ergebnistransfer in die Wirt-
schaft

Vorstellung der Projektergeb-
nisse

April 2027

Texcare International

Ergebnisverbreitung in der
Branche

Zusammenfassende Darstel-
lung der Ergebnisse

3. Quartal 2028
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