Das Kunststoff-Zentrum SI(Z

Fiber Verification

Handlungsempfehlungen zur
Faserlangenmessung nach SKZ-
Standard

Dokumentenstand: 2025-04

Autor: Manfred Popp (m.popp@skz.de)

—~——

Dieses Dokument kann von unserer Webseite www.skz.de, zusammen mit weiterem Begleitmaterial,

kostenlos heruntergeladen werden und darf in unveranderter Form frei weitergegeben werden



http://www.skz.de/

Inhalt

R 110111 U o ¥ - ST PRST 3
B CT¥ T ={ =T R o T=T = o] o PSP 3
R T VLo - 1V [ =1 w40 | V(=] o I T PP PP 3
A, ADBIAUT. ettt b e be e s b et e ettt e et e e nreesheesane e 4
4.1. ProbeNENTNANME ... st 4
4.2. RV =T = 11l 210 o T~ PRSP 4
4.3. ProbENAUTDEIEITUNG ..o s raeaeeas 5
4.4. 271 o [=T 5 = T YU oY -SSP 6
4.5. F SISV AU o - PPNt 7
2 2025-04



S

-

1. Einleitung

Der Inhalt dieses Leitfadens wurde am SKZ im Rahmen eines Industrieprojektes in Zusammenarbeit
mit mehreren namhaften Partnern aus den Bereichen der Rohstoffherstellung, Compoundierung,
Maschinentechnik und Formteilherstellung erarbeitet. Er soll lhnen dabei helfen, zu maoglichst
exakten und wiederholbaren Ergebnissen zu kommen. Insbesondere soll dadurch auch die bisher nur
eingeschrankt mogliche Vergleichbarkeit zwischen den Analysen unterschiedlicher Anbieter
verbessert werden. Der Leitfaden enthalt dazu eine gemeinsame Basis wissenschaftlich fundierter
und abgesicherter Methoden bei der Aufbereitung und Auswertung der Proben.

2. Giltigkeitsbereich

Die folgenden Empfehlungen gelten fiir Glasfasern mit einem Langenbereich bis ca. 5 mm (90%-
Quantile des Langenanteils). Nochmals deutlich langere Fasern verlangen Anpassungen bei der
Vorgehensweise zur Dispergierung und generell groRere GefaRe, auch beim Scannen. Ebenso fehlen
bisher vergleichbare Untersuchungen zu den richtigen Vorgehensweisen bei der Analyse von
Carbonfasern. Viele Aussagen sollten sich jedoch Ubertragen lassen, allerdings ohne Gewahr.

3. Voraussetzungen

Einige Erkenntnisse aus dem Projekt erforderten MaRnahmen an den Algorithmen zur Aufbereitung
und Analyse der Faserbilder. Diese wurden in der am SKZ entwickelten Software FiVer ab der Version
2.00 eingefiihrt. Altere Programmversionen sowie andere Hilfsprogramme zur Faserlangen-
bestimmung (z.B. durch Ausmessen von Mikroskopiebildern) konnen daher nicht alle der folgenden
Empfehlungen vollstandig umsetzen. In der Folge waren Abweichungen unbekannter Hohe beziglich
der Ergebnisse zu erwarten.

Als Ausstattung sind folgende Gerate und Hilfsmittel empfohlen:
e Muffelofen zur Veraschung mit einer Maximaltemperatur von mindestens 625 °C

e Becherglaser 1000 ml fur Kurzfasern. Fir groRe Probenmengen und lange Fasern sind
groRere Behalter bis 5000 ml unbedingt zu empfehlen

e Salbenkruken (auch Salbendosen oder Apothekerddéschen genannt) mit 60-65 ml Inhalt als
Schopfbehilter

e Ultraschallbad in passender GroRe fir die Bechergldser (mind. 30% Eintauchtiefe empfohlen)
e Glatte RUhrstabe aus Glas, Edelstahl oder Kunststoff

e Eckige Einweg-Petrischalen 120 x 120 mm? aus Polystyrol. Fir Kurzfasern reichen alternativ
auch die liblicheren runden Petrischalen aus, wenn der Scanausschnitt angepasst wird
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e Flachbettscanner Epson Perfection V800 oder V850 mit der zugehorigen Herstellersoftware
Epson Scan

e Scannerauflage zur Positionierung der Petrischalen auf der Scannerscheibe (optional)

4. Ablauf

4.1. Probenentnahme

Die Veraschung eines kompletten Bauteils flihrt meist zu Fasermengen, die kaum mehr in normalen
BehaltergroRen in Wasser zu dispergieren sind. Es ist daher sinnvoll, bereits vor der Veraschung
passende Ausschnitte aus dem Formteil zu entnehmen. Dabei kommen mechanische
Bearbeitungsschritte wie Sdgen, Schneiden oder Brechen zum Einsatz, bei denen auch Fasern zerteilt
werden. Diese tauchen folglich nicht mehr in ihrer vollen Lange in der Auswertung auf. Damit deren
Anteil das Ergebnis nicht verfalscht, sollten die Abmessungen mindestens das 5-Fache der langsten
zu erwartenden Fasern betragen. Ausgenommen davon sind alle Abmessungen, die durch den
Herstellprozess selbst erzeugt werden und in einer GréRenordnung liegen, die keine weitere
Bearbeitung verlangt. Hierzu gehort Ublicherweise die Wanddicke bei spritzgegossenen oder
gepressten Bauteilen.

Hinweis: Wenn im Folgenden von den langsten Fasern als Eigenschaft einer Probe gesprochen wird,
dann ist damit die groRte Faserlange gemeint, die noch von einer nennenswerten Anzahl Fasern
erreicht wird. Einzelne Fasern kénnen diese durchaus noch Ubertreffen. Ein gutes Kriterium hierfir
ist die 90%-Quantile des Faserlangenanteils (bei dieser Lange sind 90% der gesamten aufsummierten
Faserlange in der Probe erreicht). Falls Sie diese im Vorfeld nicht kennen und die mégliche Faserlange
z.B. aus der GranulatgréRe oder anderen HilfsgroRen abschatzen miissen, kommen Sie oft auf zu
hohe Werte. Damit sind Sie im Zweifelsfall aber immer auf der sicheren Seite.

4.2. Veraschung

Wir konnten bei der Veraschung keine zusatzliche Faserschadigung feststellen, wenn die kalten
Proben direkt in den heilen Ofen gegeben werden oder noch heil} aus diesem entnommen werden.
Wir geben daher, dhnlich wie viele Normen, keinen expliziten Temperaturverlauf vor.

Dies hat jedoch eine Grenze bei mikrowellenunterstiitzten Muffel6fen, die eine extreme Heizleistung
auf einen kleinen Probenraum konzentrieren. Wird hier die volle Leistung ausgeschopft, kann die
exotherme Verbrennung des Polymers so heftig sein, dass Fasern zerstort werden. In diesem Fall
sollten Aufheiz- und Abkihlrampen auf maximal 20 K/min begrenzt und die Probe nicht erst bei der
Endtemperatur zugegeben werden.

Generell empfehlen wir, mit Riicksicht auf die Unfallgefahr durch die Hitzeentwicklung, brechende
Tiegel (Thermoschock) und im Extremfall sogar Verpuffungen, die Bestlickung und Leerung des Ofens
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bei einer geringeren Temperatur im Bereich von 300-400 °C vorzunehmen, mit einer kurzen Aufheiz-
bzw. Abkiihlphase zur eigentlichen Veraschungstemperatur. Ob dies nétig ist, hangt jedoch auch von
der individuellen Sicherheitsausstattung des Labors ab.

Als Veraschungstemperatur haben sich 625 + 25 °C gut bewahrt. Bei spritzgusstypischen Wanddicken
bis 4 mm reicht hier meist schon eine Haltezeit von 30 min aus, um die Polymermatrix vollstandig zu
entfernen. Bei dickeren Teilen muss die Wirkungsdauer entsprechend verlangert werden.

4.3. Probenaufbereitung

Die folgende Methode basiert auf der gleichmaRigen Verteilung der Fasern durch die Dispergierung
in Wasser. Diese erfolgt nicht von selbst, sondern muss durch manuelles Rihren und Ultraschall
unterstitzt werden.

Fir die reproduzierbare Verdiinnung der Ausgangsprobe auf die Faserkonzentration im Scan arbeiten
wir mit einem Schopfgefal (60 ml Salbenkruke) als Hilfsmittel. Je nach Probeneinwaage und
GefalRgroRe kann die Zielkonzentration von ca. 0,03 Gramm Fasern pro Liter Wasser entweder direkt
oder Uber einen Zwischenschritt mit einem weiteren Gefal erreicht werden.

Die genauen Mengenangaben kdnnen Sie sich von einem frei erhaltlichen Verdiinnungsassistenten
fir lhren speziellen Fall berechnen lassen. Zusatzlich zeigen wir Ihnen in einem Anleitungsvideo
(,30_FiVer Anleitungsvideo Probenaufbereitung.mp4“), wie dieser zu verwenden ist und die
praktischen Arbeitsschritte zur Verdlinnung ausgefiihrt werden sollten.

Bei BecherglasgrofRen bis 5 | lassen sich so Glasfasereinwaagen im Bereich von etwa 0,02 bis 5,00 g in
folgenden Schritten scannen:

e Becherglas mit der vorgegebenen Wassermenge in das Ultraschallbad stellen
e Ultraschall anschalten und das Wasser zusatzlich mit einem Riihrstab aufriihren

e Faserprobe zugeben und den Veraschungstiegel mit etwas Wasser aussplilen, um alle Fasern
inkl. Staubanteile auszutragen

e Durch Weiterriihren dispergieren, bis keine zusammenhangenden Bdusche mehr sichtbar
sind

e Bei kleinen Probenmengen ist die Endkonzentration fiir den Scan evtl. schon in diesem
Schritt erreicht. Anderenfalls geht es mit einem Zwischenschritt weiter:

o Ein zweites Becherglas mit etwas Wasser vorfiillen

o Die vom Assistenten errechnete Anzahl von Schopfgefafinhalten aus dem ersten
Becherglas in das zweite umfiillen. AuRen oder innen am Schopfgefall anhaftende
Fasern evtl. mit etwas Wasser abspiilen
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o Das zweite Becherglas in das Ultraschallbad stellen und auf die finale Wassermenge
auffiillen. Damit ist (iber den Zwischenschritt die Endkonzentration auch fiir grofRere
Fasereinwaagen erreicht

e Die Dispersion im Ultraschallbad nochmals aufriihren und einen SchopfgefaRinhalt
entnehmen

e Den Schopfgefallinhalt vollsténdig in eine der Petrischalenhalften auf dem Scanner giel3en.
Die BehaltergroBen sind genau aufeinander abgestimmt, um eine vollstindige Bedeckung
des Bodens der Petrischale zu erreichen. Falls dies nicht der Fall ist, kontrollieren Sie bitte mit
einer Wasserwaage, ob der Scanner horizontal steht

Bei Einsatz des Scanneraufsatzes kénnen zwei Petrischalen (genauer: Unterteil und Deckel einer
Petrischale) unmittelbar nacheinander befiillt und gescannt werden, wobei zwischen jeder Schale der
Inhalt des Becherglases neu unter Ultraschalleinwirkung aufgerihrt wird.

Um kleine Variationen bei der Probenaufbereitung auszumitteln, sollten mindestens 4 oder 6 Scans
von einem Probekorper gemacht werden. Je nach BecherglasgrofSe reicht eine angesetzte Dispersion
Ublicherweise fiir 2 bis 4 Petrischalen. Entsprechend kann es nétig (und auch sinnvoll) sein, 2 bis 3
Dispersionen auf Basis mehrerer veraschter Probekorper oder Probekoérperabschnitte jeweils neu
anzusetzen. Die Einzelergebnisse aller Scans kdnnen Sie dann zum Schluss bei der Auswertung zu
einem Gesamtergebnis fiir diese Probe zusammenfassen.

4.4, Bilderfassung

Voreinstellungen in der Scansoftware

Fiir reproduzierbare Faserscans ist es notwendig, dass einige Automatismen der Scannersoftware
deaktiviert werden, die sonst unvorhersehbar in die Belichtung der Bilder eingreifen.

Passend zur aktuellen Generation des Epson Perfection V800 und V850 sind zwei unterschiedliche
Scannertreiber im Umlauf, je nach Kauf- und Installationsdatum. Beide nennen sich ,Epson Scan”,
wobei die neuere Version (ab ca. 10/2019) den Zusatz ,2“ im Namen tragt. Jeder V800 oder V850
lauft mit beiden Versionen und die Funktionalitat ist praktisch identisch, Benennung und Anordnung
von Einstellungen weichen jedoch teilweise deutlich ab. Aus diesem Grund missen beide Versionen
getrennt betrachtet werden.

Die Menge an vorhandenen Einstellmoglichkeiten ist sehr grofl und kleine Fehler kénnen schnell zu
falschen Ergebnissen fiihren. In der gesonderten Pradsentation ,Anleitung flr den optimalen
Faserscan” wurden daher Screenshots aller betroffenen Programmteile angefertigt und die richtigen
Werte an Ort und Stelle eingetragen. Alternativ bieten wir auch zwei Videos (,FiVer
Anleitungsvideo__ Einstellungen EPSON Scan.mp4“ und ,FiVer Anleitungsvideo Einstellungen
EPSON Scan 2.mp4“) an, die die notwendigen Einstellungsdnderungen zeigen.
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Wie dort ebenfalls beschrieben, lassen sich diese Einstellungen zusammengefasst unter frei
wahlbaren Bezeichnungen abspeichern und jederzeit wieder abrufen. Die Software merkt sich zudem
den zuletzt verwendeten Einstelldatensatz, sodass diese Arbeiten normalerweise nur ein einziges Mal
durchgefiuihrt werden missen. Die Moglichkeit, die Einstellungen als fertige Datei zur Verfligung zu
stellen, besteht leider nicht, da das Scanprogramm keinen Im- und Export der Einstelldaten vorsieht.

Uberpriifung der Einstellungen

Die Korrektheit der Einstellungen und die Funktion des Scanners konnen schnell Gber einen kurzen
Leerscan nach folgender Anleitung Gberprift werden:

e Positionieren Sie eine Petrischalenhalfte (Boden oder Deckel, ohne Wasser) in der
Scannerauflage. Der andere Schalenausschnitt bleibt frei.

e Starten Sie einen Vorschauscan

e In der FuRzeile werden lhnen rechts unten die Helligkeitswerte der Pixel unter dem
Mauscursor angezeigt. Diese sollten folgende Werte erreichen:

o Mitte des leeren Ausschnitts: mindestens 250
o Mitte des Ausschnitts mit der Petrischale: mindestens 235

o Bereich der Scannerauflage (moglichst weit am Rand, entfernt von den
Ausschnitten): dunkelste Stellen unter 10

Falls Sie eine weille Scannerauflage haben und den unteren Wert daher nicht erreichen, kénnen Sie
auch einen Abschnitt einer dunklen Kunststoffprobe (z.B. Stlick eines Zugstabs) mit auf das
Scannerglas legen und dort messen.

4.5. Auswertung

Fiir typische Anwendungsfille werden bereits fertige Listen mit Bearbeitungsschritten vom SKZ
mitgeliefert. Diese tragen die Endung *.FiBsr und sind im Programmverzeichnis (Verzeichnis mit der
Datei FiVer.exe) zu finden. Falls Sie zusatzliche Auswertungsschritte bendtigen (z.B. die
Randbeschneidung bei runden Petrischalen oder den Export der Fasern als Tabelle) oder eine andere
Klassenaufteilung beim Histogramm vorziehen, kénnen Sie die ergebnisrelevanten Schritte auch
selbst an einem Beispielscan durchfihren und dann fiir die weitere Verwendung abspeichern:

Meniiband , Vorbereiten“

e Bild laden
e Bild invertieren

e Kontrast korrigieren
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e Optional Rand beschneiden (nur notwendig bei runden Petrischalen)
e Optional Auftragsdaten eingeben
e Binarisierung: Obere Schwelle 145, untere Schwelle 35, ,,Fasern schlank halten” aktiviert

e Blobfilter: Ausdehnung > 6 Pix, Breite > 0,9 Pix und < 8 Pix, Lédnge / Breite > 2, ,Nur schwach
sichtbare Blobs filtern” aktiviert, helle Fremdpartikel 50%, Flusen 8 Pix, Blasen 8 Pix

e Alle weiteren Filter und Algorithmen werden bei einer Auswertung nach dieser
Handlungsempfehlung nicht eingesetzt, um die Vergleichbarkeit zu wahren

Meniiband ,,Analysieren”

Hier konnen wir nur Vorschldge machen, die fir typische Anwendungsfille ein zumindest gutes
Ergebnis liefern. Falls Sie jedoch bei der Kontrolle der eingezeichneten Faserverlaufe erkennen, dass
zu viele Fasern nicht mit ihrer richtigen Lange erkannt wurden, dann sollten Sie etwas mit den
folgenden Einstellungen spielen. Dies kann bei besonders diinnen oder dicken Fasern notwendig
werden oder auch bei sehr langen Fasern, die sich aufgrund ihrer Verarbeitungsvorgeschichte nicht
wieder gerade ausrichten.

Kurzfasern (max. Faserlange < 1 mm)

e Typische Faserbreite 5 Pixel (fiir 2400 DPI)

Erlaubter Knickwinkel 4°
e Erlaubte Uberdeckung 30 %
e Minimale Ldnge O um
e Maximale Lange 500000 um
e  Winkelfilter Aus
Langfasern (max. Faserldnge >=1 mm)
e Wie oben, jedoch erlaubter Knickwinkel 12°

Damit spater mehrere Analysen zu einer Gesamtauswertung zusammengefasst werden kénnen,
muss nach der Fasersuche abschliefend der Befehl zum Speichern der Analyse aufgerufen und damit
in die Liste der Ablaufschritte Glbernommen werden. Dieser Schritt ist auch Voraussetzung fiir den
Vergleich der Ergebnisse mehrerer Auswertungen als Grafik oder Tabelle.

Meniiband ,,Auswerten*

Die Einstellungen zu der Klasseneinteilung verandern nichts an den Ergebnissen, sondern
beeinflussen lediglich die Darstellung des Histogramms. Zu kleine Klassenbreiten sorgen fiir Liicken
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im Histogramm und einen sehr unruhigen Verlauf. Jenseits dieser Grenze gibt es jedoch einen breiten
Bereich, in dem die Einstellungen zu mehr oder weniger detaillierten, aber immer nutzbaren
Histogrammen fiihren. Prinzipiell missen an dieser Stelle daher keine Vorgaben gemacht werden.

Um trotzdem auch hier zu einer einheitlicheren Prdsentation der Ergebnisse zu kommen, schlagen
wir jedoch folgende Werte vor, die fiir einen breiten Faserlangenbereich und eine automatische
Auswertung ohne Benutzereingriff optimiert wurden:

Kurzfasern (max. Faserlange < 1 mm)

e Klassierung Start O um

e Klassierung Ende 99 %

e Klassenbreite 50 um

e Kriterium Langenanteil

e Einheit um

e Skalierung linear

e Max. linke Y-Achse Automatik

e Max. rechte Y-Achse Automatik
Langfasern (max. Faserldnge >= 1 mm)

e Wie oben, jedoch Klassenbreite 100 um

Um eine nachtragliche Kontrolle - auch fiir den Kunden - moglich zu machen, sollte beim Ausdruck
die Option gewahlt werden, die Liste der Bearbeitungsschritte mit in den Bericht aufzunehmen.
Zudem koénnen Sie hier auch wahlen, ob die aktuelle Analyse auf die Einhaltung der SKZ-Vorgaben
geprift werden soll. Im Erfolgsfall wird dann ein digitaler Stempel (siehe Deckblatt) auf das letzte
Berichtsblatt gedruckt.

Bei der Probenaufbereitung wurden (liblicherweise mindestens 4 Scans von einer Probe angefertigt.
Diese mussen zunachst einzeln ausgewertet und die zugehoérigen Analysen gespeichert werden. In
dem ,Datei laden“-Dialog der Schaltflache ,Alte Analyse laden” kdnnen Sie dann abschliefend alle zu
einer Faserprobe gehorenden Analysedateien auswdhlen und zu einer Gesamtanalyse
zusammenfassen. Histogramm und Tabelle bericksichtigen dann die Fasern aller Einzelscans.
Dadurch wirken sich Schwankungen beim Aufriihren, Abschépfen und EingieRen der Einzelproben
deutlich geringer auf das Endergebnis aus.
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Am einfachsten lasst sich der oben genannte Ablauf jedoch (iber den neuen 1,2,3-Assistenten
umsetzen. Wenn Sie dort die jeweils zusammengehdrigen Scans in der Bilderliste auswahlen und
Uber die entsprechende Schaltflache gruppieren, dann wird im Anschluss an die Einzelauswertungen
automatisch eine zusammengefasste Auswertung angehangt. Wie dies im Detail geht, kdnnen Sie
ebenfalls einem frei verfligbaren Anleitungsvideo (,51_FiVer Anleitungsvideo_Bildauswertung mit
dem 1,2,3-Assistenten.mp4“) entnehmen.

SKZ Das Kunststoff-Zentrum
Friedrich-Bergius-Ring 22
97076 Wiirzburg
www.skz.de
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