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Neben fast der gesamten Textilen Kette (Spinnerei, Weberei und deren Vorbereitung, Wirkerei, Stickerei, Veredlung und Konfektion) verfiigt unser
Institut Gber ein sehr gut ausgeristetes texil-physikalisches sowie textil-chemisches Priiflabor. Die meisten Priifverfahren der Labors sind akkreditiert.
Wir sind 50 Mitarbeiter und finanzieren uns durch staatliche Forschung (AiF, BMWi usw.) und Auftragsforschung anteilsmaRig tendenziell 50 zu 50 %.

2 Geratevorstellung

In unserem Textilforschungsinstitut arbeiten wir mit einer simultanen Thermischen Analyse STA 409 der Firma Netzsch Geratebau. Das MeRverfahren
ist ein akkreditiertes Prufverfahren als Bestandteil unseres textil-chemischen Priiflabors.

Zum MeRgerat:

3 verschiedene Ofen erlauben einen Temperaturbereich zwischen ca. - 200 °C (abhingig von der Kihleinrichtung) bis + 1700 °C dazu sind
entsprechende MeRkopfe verfugbar.

e In inerter Atmosphére arbeiten wir mit Argon ansonsten mit synthetischer Luft, Vakuum wird seltener genutzt.

o Das MeRgerat ist auf einer schwingungsgeddmpften Steinplatte gelagert, da in der Anfangsphase keine thermogravimetrischen Messungen
maglich waren (wir konnten jeden am Institut vorbeifahrenden LKW orten).

An ausgewéhlten Beispielen mdchte ich im Vortrag zeigen, in welchen Féllen die Thermische Analyse in unserem Institut genutzt wird.

3 Beispiele
Anhand einiger Beispiel soll der praktische Nutzen der Thermischen Analyse in unserem Textilforschungsinstitut kurz dokumentiert werden.
3.1 Materialbestimmung

Vor der Extraktion von Farbstoffen fir die Bestimmung von aromatischen Aminen mufl das Material der Textilie bekannt sein, da davon ausgehend das
Extraktionsverfahren gewéhlt wird. Neben der Mikroskopie und chemischen Loseverfahren wird zur Materialidentifikation die Thermische Analyse
genutzt. Bei externen Priifauftragen missen mindestens zwei Nachweisverfahren zur Bestimmung unbekannter Materialien genutzt werden. Die TA wird
genutzt vor allem bei Materialbestimmungen, die durch Thermische Effekte besser moglich sind als durch andere Methodiken.

Als Reaktionstemperatur fir den Schmelzvorgang wird in Fachverdffentlichungen meist die extrapolierte Peakanfangstemperatur definiert und
angegeben. In der Denkendorfer Fasertafel (fur die Textilindustrie bedeutende Sammlung physikalischer und chemischer Eigenschaften nahezu aller
textilen Materialien) wird jedoch das Peakmaximum als Schmelztemperatur angegeben bei einer vorgegeben Aufheizgeschwindigkeit von 10 K/min.

Beispiel 1 - Frage nach Polyamid im Futterstoff eines Anoraks der nach aromatischen Aminen untersucht werden soll. Es wurde PA 6 nachgewiesen.

Aufgabe:

DSC vy
Frage nach verwendetem Material — welches Polyamid wurde eingesetzt B Lo
(PA 6 oder PA 6.6?)

Versuchsbedingungen:

Temperaturprogramm 20 - 400 °C mit 10 K/min unter synth. Luft 150
mi/min

[1] Beginn Zersetzung 372.2°C

Ergebnis:

) [1] Schmelzen
Schmelzpunkt lag bei ca. 219 °C Feak 21847

Onset D20B.8°C
Enclpkt 1227.8°C

Schmelzbereich PA 6 nach Fasertabelle angegeben mit 215 - 220 °C 5
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Abbildung 1: Materialidentifikation Beispiel 1
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Beispiel 2 - Frage nach verwendetem Material im Haftband eines Kompressionsstrumpfes

seitens des Herstellers waren PA und Elastan angegeben - nach Auswertung der Messung ist PES eingesetzt worden, daher wurde der Strumpf geméaR
deutschem Textilkennzeichnungsgesetz falsch ausdeklariert (besagt mehr als 2 % Anteil eines Faserstoffes miissen genannt werden).

Aufgabe:

DSC g TG %

Frage nach verwendetem Material im Haftband eines Lew
Kompressionsstrumpfes

-100

204
. [1] Schmelzen

Versuchsbedingungen: Peak S 24817

Onset 123430
154 Endpht 257, 7°C

oo

Temperaturprogramm 20 - 400 °C mit10 K/min unter synth. Luft 100 | a0

[1] Zersetzen

ml/min Pesk L 383.7°C
Onget D37E. 3°C
i 104 Enclpkt 1401, 4°C L 7o
Ergebnis:

i I g0
seitens Hersteller waren nur PA und Elastan angegeben — nach

Textilkennzeichnungsgesetz falsch

[1] Glasiibergang
Onset o84 2°C
WWendepkt. 88, 0°C
Enclpkt 1 88.8°%C

Fso

F 40
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Temperatur °C

Abbildung 2: Materialidentifikation Beispiel 2

Beispiel 3 - Kunstlederprobe lag vor mit der Angabe, dal PES als Grundmaterial verwendet wurde - nach milungenen Entfarbungsversuchen
entsprechend dieser Materialvorgabe wurde eine Materialanalyse angefordert, die als eingesetztes Material PA 6 ergab

Aufgabe:
DSIC v ing TG %
Kunstlederprobe, die sich nicht entfarben lie Welches Material wurde Lo () Feuchisabyane Lios
H tzt? 144 Peak AR o

eingesetzt: Enclpkt c97.zec [11-162%

[1] Schmelzen Loz

Peak 220, 4°C
Versuchsbedingungen: Onsst 208.3°C

Endpkt ass a0 [

ri0o

Temperaturprogramm 20 - 400 °C mit 10 K/min unter synth. Luft 150
mi/min

- 99
Ergebnis: [ e

rav

Schmelzpunkt Iag bei ca. 220,4 °C Feuchteabiabe nach Schimelzen
[1]-3.69% £ %

Schmelzbereich PA 6 angegeben mit 215 - 220 °C

r a5
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Abbildung 3: Materialidentifikation Beispiel 3

3.2 Ermittlung der Eigenschaften fir Veredlungsprozesse

Desweiteren werden Hinweise zur Veredlung von Materialien bzw. den Einsatz von Textilhilfsmitteln anhand ihrer thermischen Eigenschaften gegeben.

Beispiel 1 - Einsatz PVA

o als wasserldsliches Polymer wird verstarkt PVA in der Stickerei eingesetzt, als Ersatz der bisherigen Auslésung von Stickereien

e zur Herstellung von Spitze wurden bisher kologisch sehr bedenkliche Atzverfahren eingesetzt, die damit ersetzt werden konnen

o Veredlungsverhalten von PVA jedoch weitestgehend unbekannt — aus Erfahrungen mit PES und PA muR die Fixiertemperatur 50-60 °C unterhalb
des Schmelzpunktes liegen, d.h. bei ca. 160-170 °C mufR dieses PVA fixiert werden. Dies ist problematisch, wenn als Stickmaterial PES eingesetzt
wurde, das héher fixiert werden miii3te.

Aufgabe:
DSC iy TG %
Ermittlung des Thermischen Verhaltens von PVA zur Definierung des 30
Veredelungsprozesses

Lexo

100

Versuchsbedingungen: L an

Temperaturprogramm 20 - 400 °C mit 10 K/min unter synth. Luft 150 ml/min

a0

Ergebnis: 15
Feuchteabgabe bis 115 °C 5,33 % 10 I 70
[1] Feuchteabgabe [1] Schmelzen
Peak 78 3°C Peak 236.4°C
Erweichungspunkt 225,9 °C 54 Encpht 1152 Onset 22597

[1] Ma=severlust bis 115 °C: -5.33% Endpkt 1242.8°C S i]

Schmelzpunkt 236,4 °C
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Abbildung 4: Veredlungsoptimierung Beispiel 1
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Beispiel 2 - Fasermischung Polymer mit Leinen, zur Festlegung des Veredlungsprozesses mul} eingesetztes Polymer bekannt sein — vermutet wurde
PES, weil es ublicherweise in Mischung mit Leinen angeboten wird — PP, welches identifiziert wurde, erfordert jedoch viel niedrigere

Verarbeitungstemperaturen

Aufgabe:

Fasermischung Polymer mit Leinen - Frage nach Polymer sowie
Anforderungen an Veredlung

Versuchsbedingungen:

Temperaturprogramm 20 - 400 °C mit 10 K/min unter synth. Luft 150 ml/min
Ergebnis:

Schmelzpunkt lag bei ca. 170 °C

Schmelzbereich PP angegeben mit 160 - 175 °C

thermische Behandlung nur bis 150 °C mdglich

DEC b ing TG M
’_Lexu 4 [1] Feuchtigkeit -1.55%
204 ¥
10
o
-101
[1] Schinelzen PP
Peak D170 B °C
20 Onset 154 5°C [I—— I 40
Enclpkt 178 8°C
[1] Zersetzen LeineniPP 1] Zersetzen Stute 1 -4 55%
-30 Peak 334.8°C
onset 326.8°C  [1] Zersetzen Stufe 2 -40.47% r 20
Enclpkt 391.4°C
-40
50 100 150 200 250 300 350 400
Temperatur °C

Abbildung 5: Veredlungsoptimierung Beispiel 2

Beispiel 3 - Thermisches Verhalten von Praparationsmitteln

Préparationsmittel werden eingesetzt im festen Zustand z.B. als Wachsstabe im Webkettenbereich oder im flissigen Zustand als Schlichteflotten- oder
Spinndlzusétze. Je nach Einsatzzweck muB das Temperaturverhalten von z.B. Paraffin beachtet werden — Im Anwendungsfall sollte es an der
Webmaschine als Einlegepraparation eingesetzt und spater wieder ausgewaschen werden. Es werden in Auswertung der Thermischen Analyse

Waschtemperaturen von 85 — 90 °C empfohlen.

Aufgabe:

Verarbeitungsverhalten von Préparationsmitteln
Versuchsbedingungen:

Temperaturprogramm 20 - 300°C 10 K/min unter synthetischer Luft
Ergebnis:

mit Paraffin préparierte Faden miissen bei einer Temperatur von ca. 80 °C
gewaschen werden, wenn das Paraffin entfernt werden soll

DG Aving

254

Lexo

[1] Messeverlust durch Yerdampfen -15.54%

TG M

[1] Schmelzen
Peak

Onzet
Peakflache 1636 p¥sing

0. 5%
3.4 °C

ri00
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Temperatur °C
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Abbildung 6: Veredlungsoptimierung Beispiel 3

3.3 Einsatz von Schmelzklebern

Schmelzklebemittel werden in Form von Klebern, Klebefasern oder Vliesen in der Textilindustrie eingesetzt. Dabei kdnnen zwei Ziele verfolgt werden:

e Verbinden zweier Textilbahnen

o Festigkeitserh6hung von Textilien z.B. von Faservliesen durch Zusatz niedrigschmelzender Fasern mit nachfolgender Hitzebehandlung

Schmelzklebstoffe sind speziell konstruierte, thermoplastische, l6sungsmittelfreie Substanzen, die unter Warmezufuhr schmelzen, adhasive Kréfte
entwickeln und damit eine physikalische Verbindung zu Tragerfasern oder Textilbahnen eingehen.

Um einen Schmelzkleber optimal zur Wirkung zu bringen ist der Arbeitsbereich von grofter Bedeutung. Je nach Thermoanlage sollte er im Mittel um 30
°C hoher als der Mittelwert des Schmelzbereiches der gewahlten Schmelzklebefaser sein. In diesem oberen Temperaturbereich flieRt die Schmelzmasse

gleichmaRiger zu den Bindungspunkten der Fasern.

Nachfolgendes Beispiel stellt einen Schmelzkleber auf Basis Polyethylen Schmelzbereich 125 — 145 °C dar. Es muf3te die Maschinentemperatur auf ca.

165 °C eingestellt werden.
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Aufgabe:
DSC g TG %
Ermittlung des Thermischen Verhaltens von Schmelzkleber fiir Sitzbeziige 25 Lexo
im Automobil F10s
. 304 [1] Peak
Versuchsbedingungen: Peak REIAES Lioa
Onget D125 0%

. . . 5 ] Endpit : 145 0°%C
Temperaturprogramm 20 - 300 °C mit 10 K/min unter synth. Luft 150 ml/min Peakfiache 2417 PWaing o
Ergebnis:

Erweichungspunkt: 125,0 °C

Schmelzpunkt: 137,6 °C

&0 a0 100 120 140 160 180

Temperatur °C

Abbildung 7: Beispiel der Untersuchung eines Schmelzklebers

3.4 Gravimetrische Messungen

Bedeutung findet die Thermogravimetrie in unserem Forschungsinstitut vor allem bei der Bestimmung von Trockengehalten und Glihverlusten.

Aufgabe:
Temperatur ©C TG MG
Bestimmung Trocken- und Glihverlust eines Salzes 10
/’ 100
Versuchsbedingungen:
120 4
Temperaturprogramm 20 - 105 °C / 10 K/min B Fes
100 4 R
isotherm 20 min I (1116 76%
x [ 90
80
105 - 800 °C / 10 K/min e
unter synth. Luft 150 ml/min " [
Ergebnis: sehr hoher Feuchtigkeitsgehalt o m -
xl : : : : : : : :
B 10 15 20 5 30 35 40
Zeit Jmin

Abbildung 8: Beispiel der Bestimmung des Feuchtegehaltes von Schlichtemitteln

Bei Schlichteflottenansétzen oder auch in der VVeredlung bei der Erarbeitung von Farbstoffzusamenstellungen ist der Feuchtegehalt von sehr groRer
Bedeutung. Negativ ist dabei, daf die Chemikalien sehr oft in den Veredlungsrdumen gelagert werden missen, wo teilweise eine sehr hohe
Luftfeuchtigkeit auftritt

Es wurde ein Salz untersucht, was als Schlichteflottenzusatz eingesetzt wurde — Der Feuchtegehalt lag hier bei ca. 16,5 % und war damit sehr hoch.

4 Fixiertemperaturbestimmung

Der FixierprozeR hat einen groRen EinfluB auf die Qualitat textiler Erzeugnisse. Die Folgen falscher Fixierung sind sowohl bei zu niedriger als auch bei
zu hoher Fixierung problematisch. Wird ein Erzeugnis zu niedrig fixiert, ist es nicht formstabil, neigt zum Knittern und weist eine ungleichmafige
Anférbbarkeit auf. Wird es dagegen zu hoch fixiert, kann es zu Vergilbungen und hartem Griff fuhren. Da Gardinen seltener gefarbt werden, kommt
dem Erreichen eines optimalen WeiRgrades eine grofle Bedeutung zu. Zur Sicherung einer hohen Qualitat der Erzeugnisse ist die Erarbeitung optimaler
Fixierbedingungen ein bedeutendes Kriterium.

Mit der Bearbeitung eines Forschungsthemas wurde eine exakte Methode zur Bestimmung der Effektivtemperatur der thermischen Fixierung erarbeitet
und optimiert. Als optimale MefRmethodik wird die Differentialthermoanalyse eingesetzt.

Beim FixierprozeR erfolgt ein Ausgleich der inneren Spannungen im Fasersubstrat mit folgenden Zielen:

o Schrumpffreiheit

o Entfernung fabrikationsbedingter Falten
e Erzeugen einer geringen Knitterneigung
o VergleichmaRigung der Anférbbarkeit
o Verbesserung des Griffs.

Fixiert werden polymere Textilerzeugnisse in allen Aufmachungseinheiten: Fixierung von Garnen und Zwirnen, Fixierung von fertigen
Flachengebilden, der FixierprozeR vor dem Farben und Drucken, die Fixierung als FormgebungsprozeR von Fléchengebilden als letzter Schritt vor dem
Konfektionieren aber auch Fixierung nach dem Konfektionieren durch Biigeln und Dampfen.

Die Fixierung ist in erster Linie eine Temperatur-Zeit-Behandlung. Zur Ubertragung der Warme auf das Textilgut werden Luft, Giberhitzter Dampf oder
Wasser genutzt. Grundséatzlich wird unterschieden zwischen Heilluft und (Wasser-)Dampf. Die Thermofixierung ist kein Zeitproze3. Der Effekt ist da,
wenn das textile Material die notwendige Temperatur erreicht hat. Die Fixierzeit hat dabei einen bedeutenden EinfluR auf die Durchfixierung der Ware.
Von allen Fixierverfahren hat die Fixierung in Hei3luft die groRte Bedeutung.
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Dem Prinzip der Thermischen Analyse liegt zu Grunde, daR beim Schmelzen eines Stoffes Wérme verbraucht wird, was als endothermer Peak in einem
Thermogramm sichtbar wird. (Abbildung 9) Beim FixierprozeR bilden sich neue zwischenmolekulare Bindungen heraus, die die spannungsarmere
Faserstruktur stabilisieren. Das heif3t, daR8 beim FixierprozeR die eingefrorenen inneren Spannungen geldst werden und den Molekdilketten die
Maéglichkeit gegeben wird, sich spannungsfrei anzuordnen. Dieser neue Zustand wird durch Abkiihlen unterhalb der Einfriertemperatur fixiert. Wird das
Erzeugnis nicht wieder Uiber diese Temperatur erwérmt, ist der Zustand besténdig. In Auswertung der thermoanalytischen MeRRkurve von fixierten
Materialien ist bei der aufgebrachten Fixiertemperatur vor dem eigentlichen Hauptschmelzpeak ein kleines Schmelzpeak erkennbar. Es handelt sich bei
diesem kleinen Peak um den Schmelzvorgang der bei der Fixierung gebildeten Kristallite. Eindeutig erkennbar ist dieser Effekt an einem exothermen
Abfall der differenzierten DSC-Kurve, wie aus Abbildung 9 ersichtlich ist. Diese Temperatur wird als "Effektivtemperatur der thermischen Behandlung"
definiert.

DSC Mg DDSC A kncpiin

20 Beizpiel der Effektivterperaturbestimmung
e h

[1]255 6°C [ 6o

AREIR

Abfall der dDSC-Hurve

50 100 150 200 250 300 350
Termperatur PC

Abbildung 9: Thermogramm eines unter Laborbedingungen bei 190 °C fixierten Materials

Bei einem Praxisversuch wurde das Gewirke, welches fiir Gardinen eingesetzt wurde, (iber die gesamte Warenbreite untersucht. Dabei wurden jeweils
Proben aus dem rechten, aus dem mittleren bzw. aus dem linken Teil der Gewirkebahn entnommen und analysiert und dabei nachfolgende
Temperaturverteilung iber die Warenbreite ermittelt Folie 12.

50 100 150 m @ m W o 4w = 100 130 =0 = o B A 4w 5 100 13 m 10 mm am “w
Terperstur FC Terperstur FC Terperstur FC

\ Rechts \ Mitte \ links

| 216,1°C | 2132°C | 214,0 °C.
Abbildung 10: Temperaturverteilung tiber die Warenbreite

Das untersuchte Gewirke fiir Ubergardinen wurde von einem Kunden reklamiert, weil es iiber die Gewirkebreite ein ungleichmaRiges Anfarbeverhalten
zeigte. Es zeigten sich deutliche, streifendhnliche Ungleichmé&Rigkeiten in Querrichtung. Es wurden Temperaturdifferenzen tber die gesamte
Warenbreite ermittelt. Die Mitte der Maschine lag um ca. 3 bzw. 1 °C niedriger als die rechte bzw. linke Seite der Maschine. In Folge dieser
ungleichméRigen Fixiertemperatur kénnen UngleichméRigkeiten auftreten, wobei ungleichméRige Fadenspannungen im Wirkprozel hier die
Hauptursache waren. Desweiteren lag die Fixiertemperatur mit 213 - 216 °C fiir Polyester sehr hoch.

Dem Unternehmen wurde empfohlen, die Fixiertemperaturen auf jeden Fall zu verringern sowie eine gleichmaRigere Temperaturverteilung innerhalb
der Maschine zu erreichen.

5 Zusammenfassung

Zur Analyse unbekannter Faserstoffe wird die Thermische Analyse in Verbindung mit anderen Verfahren wie z.B. der Mikroskopie in unserem Institut
genutzt. Dabei liegt der Hauptschwerpunkt bei der Bestimmung von synthetischen Polymeren.

Als Vergleichsbasis fur die Identifizierung verschiedenster Textilmaterialien erarbeiten wir uns fortlaufend einen "Faseratlas". Hier werden
charakteristische Kurven dargestellt und verglichen. Die DSC-MeRkurven werden somit als "Fingerabdriicke" zur Identifizierung von unbekannten
Materialien ausgewertet verglichen.

Zur Bestimmung der Effektivtemperatur der thermischen Fixierung wurde ein Forschungsthema bearbeitet, um der Industrie bei Qualitatsproblemen und
Reklamationen bei der Ursachenfindung zu helfen.
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