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Kurzfassung

Die Nachfrage nach schnellen, einfach anzuwendenden medizinischen Tests ist
in den letzten Jahren enorm gestiegen. Insbesondere Lateral-Flow-Tests (LFTs),
wie die weit verbreiteten COVID-19-Schnelltests oder der klassische Schwan-
gerschaftstest, bieten aufgrund ihrer Benutzerfreundlichkeit und Kosteneffizienz
ein groBes Potenzial. Das Funktionsprinzip von LFTs basiert auf dem kapillaren
Fliissigkeitstransport einer Probenfliissigkeit zu einer Testlinie in einer offenpori-
gen Polymermembran. Um die Testqualitiit zu optimieren und eine schnelle An-
passung fiir neuartige Biomarker sicherzustellen, ist es notwendig, den Einfluss
der mikrostrukturellen Eigenschaften der porosen Membranen (im Bereich von
Mikrometern) auf das makroskopische Benetzungsverhalten (im Zentimeterbe-
reich) zu erforschen.

Um die Strukturabhingigkeit der Fliissigkeitsausbreitung zu untersuchen, wird
in dieser Arbeit ein datengetriebener, skaleniibergreifender Ansatz verfolgt. Zu-
nichst werden auf der Mikroskala digitale Abbilder pordser Membranstruktu-
ren generiert. Diese digitalen Zwillinge konnen sowohl synthetische Strukturen
mit beliebigen Eigenschaften als auch Abbilder echter Membranstrukturen um-
fassen, die mithilfe bildgebender Verfahren wie der Computertomographie oder
der Konfokalmikroskopie erstellt werden. AnschlieBend erfolgt eine computerge-
stiitzte Charakterisierung der digitalen Zwillinge, um effektive Strukturparameter
zu extrahieren. Dazu wird unter anderem eine Methode zur Extraktion eines Po-
rennetzwerkmodells (PNM) vorgestellt, welches den Porenraum durch einfache
geometrische Korper, wie Kugeln und Zylinder, abstrahiert. Das PNM ermog-
licht eine recheneffiziente Stromungsanalyse in hochpordsen Strukturen, wobei
speziell der Einfluss einer strukturellen Anisotropie auf das Stromungsverhalten
analysiert wird.



Kurzfassung

Um das Verhalten der Flussigkeitsausbreitung, bekannt als Wicking, skalentiber-
greifend anhand der auf der Mikroskala ermittelten Strukturparameter vorher-
sagen zu konnen, wird ein makroskopisches Wickingmodell vorgestellt. Dieses
Modell ermoglicht es, basierend auf den Eigenschaften der Mikrostruktur, die
Wickingzeit und -geschwindigkeit zu modellieren. Ein besonderer Fokus wird
dabei auf die Modellierung des Kapillardrucks gelegt, wobei eine innovative Me-
thode zur Berechnung eines effektiven Porenradius présentiert wird, der diesen
Kapillardruck abbilden kann. Diese Methode stiitzt sich auf die zweiphasige Si-
mulation eines Benetzungsprozesses innerhalb der vollstindig aufgeldosten Mem-
branstruktur unter Einsatz der Phasenfeldmethode. Zur Validierung der Methode
werden die Simulationsergebnisse mit experimentellen Daten abgeglichen. Im
weiteren Verlauf erfolgt die datengetriebene Ableitung universeller Funktionen
zur Beschreibung der Wechselwirkungen zwischen den effektiven Strukturpara-
metern. Dies wird durch die Generierung und Auswertung einer synthetischen
Membrandatenbank umgesetzt. Dabei werden die hergeleiteten strukturellen Zu-
sammenhinge realen Membranproben gegeniibergestellt. Durch die Integration
der ermittelten Zusammenhinge in das makroskopische Wickingmodell ldsst sich
der strukturelle Einfluss auf das Wickingverhalten in pordsen Membranen detail-
liert analysieren. Zum Abschluss wird der strukturelle Einfluss auf die Prédpa-
ration der Test- und Kontrolllinie in einem LFT erforscht, indem experimentell
die Verbindung zwischen der Ausbreitung einer auf die Membran aufgetrage-
nen Fliissigkeit und der zugrundeliegenden Membranstruktur hergestellt wird.
Die Untersuchung konzentriert sich dabei auf die Erzeugung und Analyse eines
dreidimensionalen digitalen Abbilds, das sowohl die Fliissigkeitsausbreitung als
auch die dazugehorige Membranstruktur erfasst.

Zusammenfassend verkniipft die vorliegende Arbeit datengetriebene Methoden
mit skaleniibergreifenden Ansitzen, um tiefere Einblicke in die Beeinflussung
der Fliissigkeitsbewegung durch die Mikrostruktur pordser Diagnostikmembra-
nen zu gewihren. Ein solches Verstidndnis ist entscheidend, um die Leistungsf-
higkeit von Lateral-Flow-Tests weiter zu verbessern.
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Abstract

The demand for quick and easy-to-use medical tests has increased enormously
in recent years. Especially for lateral flow tests (LFTs) such as the widely used
COVID-19 rapid tests or the classic pregnancy test, the advantages are obvious,
due to their ease of use and cost efficiency. The functional principle of LFTs is
based on the capillary-driven liquid transport of a sample liquid to a test line in an
open-pored polymer membrane. In order to optimize the test quality and ensure
rapid adaptation to novel biomarkers, it is essential to analyze how the microst-
ructural properties of the porous membrane (in the micrometer range) affect the
macroscopic wetting behavior (in the centimeter range).

To investigate the structure dependence of fluid propagation in porous membra-
nes, this study adopts a data-driven, multiscale approach. Initially, digital models
of porous membrane structures are generated on the microscale. These digital
twins can represent i) synthetic structures with arbitrary properties and ii) models
of real membrane structures created using imaging techniques such as compu-
ted tomography or confocal microscopy. This is followed by a computer-aided
characterization of the digital twins to extract effective structural parameters.
Among others, a method for extracting a pore network model (PNM) is introdu-
ced, which abstracts the pore space using simplified shapes such as spheres and
cylinders. The PNM enables a computationally efficient flow analysis in highly
porous structures, with a particular focus in this work on analyzing the effects of
structural anisotropy on flow behavior.

A macroscopic wicking model is introduced to predict the behavior of the fluid
spreading in a porous membrane, known as wicking, over multiple length sca-
les using structural parameters determined at the microscale. This model allows
modeling the wicking time and wicking speed based on the properties of the
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Abstract

microstructure. A special focus is placed on the modeling of capillary pressu-
re, whereby an innovative method for the calculation of an effective pore radius
is introduced, which can map this capillary pressure. This method relies on the
two-phase simulation of a wetting process within the fully resolved membrane
structure, using the phase-field method. To validate the method, simulation re-
sults are aligned with experimental data. Subsequently, a data-driven derivation
of universal functions to describe the interactions between effective structural pa-
rameters is performed by creating and analyzing a synthetic membrane database.
The derived structural linkages are compared with real membrane samples. By
integrating the identified relationships into the macroscopic wicking model, the
structural influence on the wicking behavior in porous membranes can be de-
scribed in detail. Finally, the structural influence on the preparation of the test
and control line in an LFT is analyzed by experimentally establishing the con-
nection between the propagation of a liquid applied to the membrane and the
underlying membrane structure. The study focuses on the creation and analysis
of three-dimensional digital twins that capture both the fluid propagation and the
associated membrane structure.

In summary, this work combines data-driven methods with multiscale approa-
ches to deepen our understanding of how the microstructure of porous diagnostic
membranes affects fluid movement. Such understanding is essential for further
improving the performance of lateral flow tests.
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1 Einleitung

1.1 Einordnung und Motivation

In der ersten Hilfte des 20. Jahrhunderts galt Porositdt im Bereich des Inge-
nieurwesens noch als unerwiinschtes Phanomen, das es moglichst zu verhindern
galt [1]. Doch mit dem Fortschreiten der Zeit hat sich diese Perspektive grund-
legend gewandelt. In den vergangenen Jahrzehnten haben sich ein vielseitiger
und dynamisch wachsender Industriezweig sowie ein lebhafter Forschungsbe-
reich etabliert, die sich beide intensiv mit der Erforschung und praktischen An-
wendung pordser Strukturen beschiftigen [2]. Diese Entwicklung spiegelt sich in
einer breiten Palette von Anwendungen wider, die von der Filtration mittels po-
roser Medien iiber den Einsatz in Batterien und Brennstoffzellen, im Leichtbau,
bei der Schallddimmung und Wirmeisolierung bis hin zu Anwendungen in der
medizinischen Diagnostik reichen. Dabei lassen sich porose Medien grundsitz-
lich in geschlossenporige und offenporige Strukturen unterteilen, wobei sich die
offenporigen Systeme dadurch auszeichnen, dass der Porenraum teilweise oder
komplett zusammenhéngend ist. Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der da-
tengetriebenen Analyse offenporiger hochpordser Polymermembranen, die spe-
ziell in medizinischen Schnelltests, sogenannten Lateral-Flow-Tests (LFTs), ein-
gesetzt werden. Ein schematischer LFT ist in Abbildung 1.1a) dargestellt.

LFTs bieten eine hochgradig kosteneffiziente, autonome, schnelle und benutzer-
freundliche Losung fiir die patientennahe medizinische Diagnostik, um Krank-
heitserreger oder andere Biomarker zu erkennen. Das Funktionsprinzip dieser
Tests griindet auf der Auftragung einer Probe, wie Urin oder Speichel, auf einen
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Abbildung 1.1: Schematische Darstellung des in a) gezeigten Lateral-Flow-Tests inklusive der zu-
gehorigen Lingenskalen. Die Mikroskala erfasst die Membranstruktur, die in b) mi-
kroskopisch dargestellt und in c) als dreidimensionales digitales Modell prisentiert
wird. Die Anwendungsskala umfasst den Bereich der Fliissigkeitsausbreitung sowie
den in Abbildung d) hervorgehobenen Testbereich.

Teststreifen. Anschlieend wird die Probe durch Kapillarkrifte zu einem Reak-
tionsbereich geleitet, in dem eine biochemische Reaktion mit der vorab pripa-
rierten Test- und Kontrolllinie stattfindet. Das Resultat dieser Reaktion manifes-
tiert sich in einem Farbsignal, welches entsprechend interpretiert werden kann.
Die Qualitdt und Deutlichkeit dieses Signals wird durch die sogenannte Sensiti-
vitdt charakterisiert [3]. Dieses bewihrte Verfahren findet bereits seit Jahrzehn-
ten Anwendung, zum Beispiel in Schwangerschaftstests fiir den Heimgebrauch
oder in Drogentests. Insbesondere wihrend der COVID-19-Pandemie haben sich
die Vorteile, speziell ihre einfache Handhabung und direkte Anwendbarkeit, von
LFTs als entscheidend erwiesen. Sie waren ein wichtiges Instrument zur zeit-
nahen Erkennung lokaler Infektionsausbriiche und trugen somit wesentlich zur
Unterbrechung von Infektionsketten bei.

Die sogenannte Diagnostikmembran bildet das Kernstiick eines Lateral-Flow-
Tests. Auf dieser befindet sich nicht nur der Testbereich, sondern sie ermoglicht
ebenso den autarken kapillargetriebenen Transport der Probenfliissigkeit. Sie ist
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eine porése Polymermembran, zumeist auf Basis von Cellulosenitrat (CN), die
durch das gezielte Einbringen von Poren in eine dichte Polymermatrix kosten-
giinstig hergestellt werden kann. Thre Eignung beruht unter anderem auf der
Féhigkeit zur Interaktion mit den drei wesentlichen Klassen von Biomolekiilen
(Proteinen, DNA und RNA), was die Immobilisierung von Proteinen auf der in-
trinsischen Membranoberflache in Form der Test- und Kontrolllinie ermdglicht.
Die Sensitivitit der Test- und Kontrolllinien sowie der Fliissigkeitstransport hin-
gen dabei maBigeblich von der strukturellen Beschaffenheit der Membran ab. In
diesem Zusammenhang treten zwei gegensitzliche Mechanismen in Wettbewerb:
Zum einen ist zugunsten der Benutzerfreundlichkeit und Kundenzufriedenheit
eine ziigige Testdurchfithrung, sprich ein rascher Transport der Probenfliissig-
keit, erstrebenswert. Zum anderen beeinflusst die Geschwindigkeit, mit der die
Fliissigkeit an der Test- und Kontrolllinie vorbeiflieft, direkt die Sensitivitét des
Tests. Eine geringere FlieBgeschwindigkeit lasst mehr Zeit fiir die biochemische
Reaktion, was tendenziell zu einer erhohten Sensitivitit fithrt. Um hierbei den
optimalen Bereich zu finden und gleichzeitig eine schnelle Anpassung an neue
Krankheitserreger zu ermoglichen, ist ein fundiertes Verstdndnis der zugrunde-
liegenden Mechanismen erforderlich. Eine quantifizierbare Charakterisierung der
Membranstruktur ist dabei unerlisslich, um sowohl die strukturellen Zusammen-
hinge zu erfassen als auch deren Einfluss auf die angesprochenen Prozesse zu
verstehen. Experimentelle Untersuchungen konnen dies teilweise ermdglichen,
sind jedoch kostspielig und beschridnken sich oft auf die Analyse der Prozesse
auf der Anwendungsskala, ohne dabei Einblicke auf der in Abbildung 1.1b) ge-
zeigten strukturellen Mikroskala zu ermoglichen. Eine umfassende Analyse ist
jedoch mittels computergestiitzter Methoden realisierbar. Diese Verfahren basie-
ren auf der Erstellung digitaler Zwillinge der Membranstruktur im Mikrometer-
bereich, wie in Abbildung 1.1c) veranschaulicht, welche anschlieend kosten-
giinstig analysiert und charakterisiert werden konnen. Mittels multiskaliger Mo-
dellierungsansitze lassen sich die auf der Mikroskala charakterisierten Struktur-
parameter heranziehen, um den Fliissigkeitstransport auf der in Abbildung 1.1d)
illustrierten Anwendungsskala vorherzusagen. Zusitzlich ermoglichen diese An-
sdtze eine detaillierte Analyse des Einflusses der Mikrostruktur auf den Trans-
portprozess.
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1.2 Zielsetzung

Diese Arbeit wurde mit dem Ziel verfasst, ein tieferes Verstiandnis der mikro-
strukturellen Auswirkungen pordser Diagnostikmembranen auf das Verhalten der
Fliissigkeitsausbreitung in diesen zu entwickeln. Zu diesem Zweck werden digi-
tale Modelle, sogenannte digitale Zwillinge, von realen porésen Membranstruk-
turen und synthetischen porosen Strukturen auf der Mikroskala erstellt und mit
fortschrittlichen, datengetriebenen Methoden umfassend analysiert.

Zunichst werden durch die Erzeugung eines Porennetzwerkmodells die Aus-
wirkungen einer strukturellen Anisotropie auf die Fliissigkeitsausbreitung unter-
sucht. Anschlieend wird durch die Erstellung und Analyse zahlreicher syntheti-
scher Membranstrukturen die Wechselwirkung zwischen Strukturmerkmalen auf
der Mikroskala erforscht, mit dem Ziel, allgemeingiiltige Funktionen zu entwi-
ckeln, die diese Zusammenhénge abbilden. Die identifizierten strukturellen Zu-
sammenhinge werden darauthin genutzt, um die Fliissigkeitsausbreitung auf der
Anwendungsskala zu modellieren. Der Fokus liegt dabei auf der Prognose der
Ausbreitungsdauer und -geschwindigkeit in Abhingigkeit von strukturellen Ei-
genschaften.

Um die Priparation der Test- und Kontrolllinie genauer zu untersuchen, wird die
experimentelle Auftragung von Tropfen und Linien auf die Membranoberfliche
analysiert. Hierbei konzentriert sich die Untersuchung auf den Zusammenhang
zwischen den strukturellen Eigenschaften der Membran und dem Ausbreitungs-
verhalten der aufgetragenen Fliissigkeit, insbesondere im Hinblick auf die resul-
tierende Linienbreite. Zu diesem Zweck werden digitale Modelle von der aufge-
tragenen Fliissigkeit, aber auch der entsprechenden Membranstruktur erstellt und
computergestiitzt analysiert. Dariiber hinaus wird das beobachtete Verhalten mit
den zuvor definierten strukturellen Zusammenhéngen verkniipft, um ein tieferes
Verstindnis der zugrundeliegenden Mechanismen zu erlangen.
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1.3 Gliederung der Arbeit

Die vorliegende Arbeit lédsst sich in die fiinf Abschnitte i) theoretische Grundla-
gen, ii) Generierung digitaler Zwillinge, iii) Methoden zur Strukturanalyse po-
roser Strukturen, iv) Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse und v)
struktureller Einfluss auf die Fliissigkeitsausbreitung unterteilen.

Theoretische Grundlagen: Zu Beginn werden in Kapitel 2 die fiir diese Arbeit
relevanten Grundlagen dargelegt. Es werden zunichst die Funktionsweise von
Lateral-Flow-Tests und die wichtigsten charakteristischen Eigenschaften poro-
ser Diagnostikmembranen erortert. Darauf folgend werden die physikalischen
Prinzipien der kapillargetriebenen Fliissigkeitsausbreitung in pordsen Membra-
nen betrachtet. Abschlieend werden die Grundlagen der Porennetzwerkmodel-
lierung sowie einige fiir diese Arbeit wesentliche Bildbearbeitungsalgorithmen
vorgestellt.

Generierung digitaler Zwillinge: Kapitel 3 prisentiert die in dieser Arbeit ein-
gesetzten Algorithmen zur Erstellung digitaler Modelle pordser Membranstruk-
turen. Dabei werden zwei Methoden zur Erzeugung synthetischer Strukturen
vorgestellt, und eine dritte Methode, die die Rekonstruktion realer Membran-
strukturen mithilfe bildgebender Verfahren beschreibt.

Methoden zur Strukturanalyse: Kapitel 4 beginnt mit der Vorstellung der com-
putergestiitzten Verfahren zur Analyse digitaler Zwillinge pordser Strukturen.
Darauf folgt eine detaillierte Erlduterung der relevanten experimentellen Charak-
terisierungsmethoden.

Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse: Zu Beginn des Kapi-
tels 5 wird eine Methode zur Extraktion eines Porennetzwerkmodells (PNM)
erldutert. Im Anschluss wird das PNM genutzt, um drei verschiedene Metho-
den zur Berechnung des geometrischen Porenradius miteinander zu vergleichen.
Dabei werden anhand von Strukturen mit einer strukturellen Anisotropie die
spezifischen Vor- und Nachteile jeder Methode herausgearbeitet. Abschliefend
kommt das PNM zum Einsatz, um durch einphasige Stromungssimulationen den
Einfluss einer strukturellen Anisotropie auf das Stromungsverhalten zu analysie-
ren.
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Struktureller Einfluss auf die Fliissigkeitsausbreitung: In den Kapiteln 6
und 7 liegt der Fokus auf der Frage, inwiefern mikrostrukturelle Eigenschaften
die makroskopische Fliissigkeitsausbreitung in porosen Membranen beeinflus-
sen. Kapitel 6 widmet sich dabei dem Wickingverhalten, also dem kapillargetrie-
benen Fliissigkeitstransport. Durch die Erstellung einer umfangreichen Struktur-
datenbank werden zunéchst allgemeine strukturelle Zusammenhénge herausge-
arbeitet. Diese Beziehungen dienen darauthin als Grundlage, um die Wickingzeit
und -geschwindigkeit basierend auf strukturellen Parametern vorherzusagen. Ka-
pitel 7 untersucht den mikrostrukturellen Einfluss auf die Test- und Kontrolllinie,
indem experimentell eine Verbindung zwischen der Ausbreitung einer auf die
Membran aufgetragenen Fliissigkeit und der entsprechenden Membranstruktur
hergestellt wird.

Zusammenfassung und Ausblick: Abschliefend werden die wichtigsten Er-
kenntnisse zusammengefasst, und es wird ein Ausblick auf weiterfithrende For-
schungsfragen gegeben.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Diagnostischer Schnelltest

Im Point-of-Care-Testing (POCT) sind medizinische Schnelltests wichtige dia-
gnostische Werkzeuge zur schnellen und einfachen Erfassung von Krankheitser-
regern oder Biomarkern im Korper. Diese Tests basieren auf verschiedenen im-
munologischen Prinzipien und sind darauf ausgelegt, in kurzer Zeit und mit mini-
malem Aufwand quantitative oder qualitative Ergebnisse zu liefern. Zu den mit-
unter bekanntesten POCTs zdhlen die sogenannten Lateral-Flow-Tests (LFTs).
LFTs sind eine weit verbreitete Art von Schnelltests, die sich durch ihre Ein-
fachheit und Schnelligkeit auszeichnen. Sie finden Anwendung in einer Vielzahl
medizinischer Bereiche, insbesondere bei der Diagnose von Infektionskrankhei-
ten wie HIV, Hepatitis, Dengue-Fieber und auch COVID-19 [4] sowie bei dem
im Heimgebrauch weit verbreiteten Schwangerschaftstest.

2.1.1 Aufbau und Funktionsweise

Der Aufbau eines Lateral-Flow-Tests besteht aus vier Komponenten: i) dem Auf-
nahmepapier, ii) dem Reagenzvlies, iii) der pordsen Diagnostikmembran und iv)
dem Aufnahmevlies. Alle Komponenten weisen eine pordse Mikrostruktur auf,
wobei die Komponenten in der zuvor aufgezihlten Reihenfolge iiberlappend an-
einandergereiht verklebt werden, wie in Abbildung 2.1 dargestellt. Diese Anord-
nung ermoglicht einen kapillargetriebenen Transport, bekannt als Wicking, der
Probenfliissigkeit durch den Teststreifen. Der Testablauf beruht auf folgenden
Schritten. Zunichst wird eine kleine Menge der zu testenden Fliissigkeit oder des
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Analyt + Puffer Y Immobilisierte Antikorper auf Testlinie
Y Antikorper + Markerpartikel Y Immobilisierte Antikorper auf Kontrolllinie
Antikorper-Antigen-Komplex

Fliissigkeitstransport

/

Reagenzvlies
Testlinie
Kontrolllinie

Aufnahmepapier
pordse Membran
Aufnahmev

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines Lateral-Flow-Tests. Die einzel-
nen Komponenten und die ablaufenden chemischen Reaktionen werden dabei her-
vorgehoben.

Biomaterials, z. B. Blut, Urin oder Speichel, auf das Aufnahmepapier des Test-
streifens aufgetragen oder getropft. Die Probenfliissigkeit wird anschlieend rein
kapillargetrieben in das Reagenzvlies transportiert, wodurch das zuvor immo-
bilisierte Antikorperkonjugat, bestehend aus Antikérpern und Markerpartikeln,
remobilisiert wird. Bei den Markerpartikeln kann es sich beispielsweise um kol-
loidale Gold- oder fluoreszierende Latexpartikel handeln [4]. Bei Vorhandensein
des nachzuweisenden Analyts bilden sich Antikorper-Antigen-Komplexe. Diese
Komplexe, sowie nicht gebundene Konjugate, gelangen durch den fortlaufenden
kapillaren Fliissigkeitstransport in die Diagnostikmembran und werden zu einem
Testbereich transportiert. Der Testbereich enthilt zunichst eine Testlinie, auf der
zuvor immobilisierte Antikorperbanden vorhanden sind. Ist dies der Fall, bin-
den die Antikorper-Antigen-Komplexe an dieser Linie und erzeugen ein Farb-
signal. AnschlieBend fliet die Probenfliissigkeit an einer Kontrolllinie vorbei,
auf der zuvor ein sekunddrer Antikdrper immobilisiert wurde, der spezifisch fiir
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die Antikorperkonjugate aus dem Reagenzvlies ausgelegt ist. Sobald diese die
Kontrolllinie passieren, werden sie dort gebunden, was ebenfalls ein Farbsignal
erzeugt. Die Kontrolllinie dient zur Uberpriifung der grundlegenden Funktions-
fahigkeit des Tests und sollte immer ein Signal erzeugen. Falls dies nicht der Fall
ist, wird der Test als ungiiltig betrachtet. SchlieBlich wird die Probenfliissigkeit
vom Aufnahmevlies aufgefangen, das aufgrund seines hohen Absorptionsvermo-
gens einen ausreichenden Durchfluss und das Auffangen der Probenfliissigkeit
gewihrleistet.

2.1.2 Herstellung der Diagnostikmembran

Die bereits im vorherigen Abschnitt erwidhnte Diagnostikmembran stellt die
entscheidende Komponente eines Lateral-Flow-Tests dar. Diese Membran, be-
stehend aus Cellulosenitrat (CN), zeichnet sich durch ihre hervorragende Binde-
kapazitit [3, 5] aus, die eine effektive Immobilisierung der Antikorper im Test-
bereich ermdglicht. Zudem ist ihre offenporige, hochporose Struktur besonders
gut geeignet fiir den kapillargetriebenen Fliissigkeitstransport. Typischerweise
werden CN-Membranen mit nominellen Porendurchmessern zwischen 3 pm und
20 um [6] verwendet, was sie nach der [UPAC-Terminologie zu den makroporo-
sen Membranen zéhlt. Die International Union of Pure and Applied Chemistry
(IUPAC) Kklassifiziert porose Strukturen je nach Porengrofe in drei Kategorien:
Mikroporen (< 2 nm), Mesoporen (zwischen 2 nm und 50 nm) und Makroporen
(>50nm) [7].

Die Herstellung von CN-Membranen basiert auf dem Phaseninversionsprozess.
Im industriellen Bereich werden dabei verschiedene Verfahren eingesetzt, darun-
ter das Fillbadverfahren und das Verdunstungsverfahren [8]. Beide basieren auf
dem Prinzip der Mischphasenthermodynamik. Der Ausgangspunkt des Phasen-
inversionsprozesses ist eine Polymerlosung, die Cellulosenitrat und ein Losungs-
mittel enthélt und thermodynamisch stabil ist. Durch die Zugabe eines Nichtlo-
sungsmittels wird die Losung entmischt, wodurch sie in eine polymerreiche Pha-
se und eine polymerarme Phase iibergeht, was als fliissig-fliissig-Entmischung
bezeichnet wird [3]. Zu einem bestimmten Zeitpunkt wihrend der Entmischung
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Verdunstung Nichtlosungsmittel
Trocknungskammer _

— ———— d%
() () PR
Produktionsrichtung O/
_—

a) b)

Abbildung 2.2: In a) ist eine Vereinfachte Darstellung einer Ziehmaschine zur Anwendung des Ver-
dunstungsverfahrens dargestellt. Das sich in Produktionsrichtung bewegende Metall-
band, auf dem der Ubergang von Polymerldsung zur pordsen CN-Membran erfolgt,
ist dabei mit drei verschiedenen Trockenkammern dargestellt. In b) wird die Defini-
tion der lateralen Richtungen entlang der Produktionsrichtung (PR) und quer dazu
(QR) anhand einer nach dem Herstellungsprozess aufgerollten Membran verdeut-
licht.

beginnt sich die polymerreiche Phase zu verfestigen und bildet die feste Struktur-
matrix, wihrend die polymerarme Phase die Porenbildung verantwortet [9]. Beim
Fillbadverfahren wird die Polymerldsung in ein sogenanntes Fillbad mit Nicht-
I6sungsmittel getaucht, wodurch das Losungsmittel durch das Nichtlosungsmittel
ausgetauscht wird. Im Verdunstungsverfahren hingegen wird das meist fliichtige
Losungsmittel kontrolliert verdunstet, wodurch der Anteil des Nichtlosungsmit-
tels stetig zunimmt und schlieBlich zur Entmischung fiihrt. Alle in dieser Ar-
beit untersuchten Membranen wurden mittels des Verdunstungsverfahrens her-
gestellt. Bei diesem Verfahren wird die Polymerlosung als diinner Film auf ein
Metallband in einer sogenannten Ziehmaschine aufgetragen. Das Metallband
bewegt sich entlang der Produktionsrichtung, wie in Abbildung 2.2a) darge-
stellt [3]. Wahrend des Durchlaufs durch verschiedene Trocknungskammern ver-
dunstet das Losungsmittel und der Prozess zur Strukturbildung kann kontrolliert
erfolgen. Gemill Altschuh [3] und Hong et al. [10], entsteht beim Verdunstungs-
verfahren aufgrund der Durchfithrung des Prozesses auf einem Band ein Kon-
zentrationsgradient des Nichtlosungsmittels (NL) tiber dem Polymerfilm. Dies
resultiert aus der Verdunstung des Losungsmittels und der damit verbundenen
Erhohung der NL-Konzentration. Dieser Gradient bewirkt, dass die Entmischung
an der Oberseite des Films frither eintritt als beispielsweise an der Bandseite oder

10
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im Inneren des Polymerfilms. Eine Studie von Ghaffari et al. [11] zeigt, dass ein
solcher Konzentrationsgradient in Verbindung mit einem temperaturbedingten
Gradienten wihrend des Herstellungsprozesses eine anisotrope Strukturmorpho-
logie hervorbringt. Ein dhnliches Verhalten, wenn auch weniger ausgeprigt, tritt
ebenfalls entlang der Produktionsrichtung auf, da durch die kontinuierliche Be-
wegung des Metallbandes in diese Richtung ebenso lokale Konzentrations- und
Temperaturgradienten entstehen konnen. Am Ende des Ziehmaschinenprozesses
wird die fertige CN-Membran, wie in Abbildung 2.2b) dargestellt, aufgerollt.
Dies fiihrt dazu, dass zwei verschiedene laterale Richtungen definiert werden
konnen: eine entlang der Produktionsrichtung (PR) und eine quer dazu (QR).

2.1.3 Charakterisierende KenngréBen poroser
Membranen

Im folgenden Abschnitt werden einige charakteristische KenngréBen fiir porose
Strukturen vorgestellt. Diese ermoglichen eine quantitative Bewertung, beispiels-
weise von porosen Diagnostikmembranen und konnen weiterhin als effektive
Strukturparameter verwendet werden, um das Verhalten der Fliissigkeitsausbrei-
tung in porosen Membranen und damit einhergehend in medizinischen Lateral-
Flow-Tests vorherzusagen.

Porositat

Die Porositét € ist einer der charakteristischsten Parameter pordser Strukturen
und beschreibt das Verhiltnis des Porenvolumens V;, zum Gesamtvolumen V

VP
e= 2.1)

Bei der Berechnung des Porenvolumens V), kann zwischen offen- und geschlos-
senporigen porosen Strukturen unterschieden werden. Lediglich vernetzte Poren,

11
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die den Stofftransport ermoglichen, tragen zur effektiven Porositit €. bei, wih-
rend isolierte Poren zur Gesamtporositit € zdhlen. In dieser Arbeit werden aus-
schlielich offenporige, hochpordse Diagnostikmembranen untersucht, bei denen
isolierte Poren nicht vorhanden sind, und daher die zuvor genannte Unterschei-
dung nicht vorgenommen wird.

Geometrischer Porenradius

Der geometrische Porenradius r, ist ein wichtiges Mal3 zur Charakterisierung
des Porenraums in pordsen Strukturen. In einfachen, regelméfigen pordsen Me-
dien, wie z. B. Poren mit zylindrischer Geometrie, kann der Porenradius direkt
gemessen oder berechnet werden. In komplexeren pordsen Strukturen, wie sie
beispielsweise in offenporigen Diagnostikmembranen vorkommen, wird der Po-
renradius hédufig mithilfe von Bildgebungsverfahren bestimmt. Dabei wird ein
Distanzfeld des Porenraums berechnet und anschliefend analysiert, um einen
gemittelten geometrischen Porenradius sowie eine Verteilung der Porenradien zu
ermitteln [12, 13]. Es gibt keine einheitliche Konvention fiir die Wahl der Be-
stimmungsmethode des Porenradius. Die Ergebnisse konnen je nach Methode
variieren, da sie auf unterschiedlichen Annahmen basieren. Diese Unterschiede
werden in Abschnitt 5.3 genauer erldutert.

Spezifische Oberflache

Die spezifische Oberfliche Sy lésst sich aus dem Verhiltnis der intrinsischen
Membranoberfliche S und dem Gesamtvolumen V

Sv=1 (2.2)

berechnen.

12
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Anisotropie

Der Begriff Anisotropie bezeichnet die Richtungsabhingigkeit pordser Struktu-
ren in Bezug auf eine oder mehrere Materialeigenschaften. Anisotrope Materia-
lien zeigen in Abhingigkeit der Ausrichtung der Probe unterschiedliche struktu-
relle Eigenschaften, wohingegen isotrope Materialien unabhingig von ihrer Aus-
richtung gleichartige Eigenschaften aufweisen [14]. Geometrische Anisotropie
beschreibt speziell die strukturelle UnregelmiBigkeit in der Zusammensetzung
eines Materials. In pordsen Strukturen wird dies durch Poren abgebildet, die in
eine oder zwei Richtungen gestreckt sind. Je nach Ausrichtung der Materialei-
genschaft wird zwischen isotropen, transversal isotropen und orthotropen Struk-
turen unterschieden. Isotrope Materialien weisen, wie in Abbildung 2.3a) ge-
zeigt, die gleiche strukturelle Beschaffenheit in alle Raumrichtungen auf, wih-
rend transversal isotrope Materialien in eine Richtung gestreckt oder gestaucht
sind, wie in Abbildung 2.3b) verbildlicht. Im Gegensatz dazu weisen orthotrope
Materialien eine unterschiedliche Struktur in jeder Raumrichtung auf [15], was
in Abbildung 2.3c) veranschaulicht wird. Um anisotrope Materialien vollstindig
zu beschreiben, wird ein Tensor verwendet, der die richtungsabhéingigen Eigen-
schaften umfassend darstellt. Diese tensorielle Darstellung ermoglicht es mittels
Eigenvektoren und Eigenwerten Aussagen iiber die Orientierung und den Grad
der Anisotropie der jeweiligen Eigenschaft zu erhalten [16]. Als quantitativer Pa-
rameter zur Beschreibung einer Anisotropie einer beliebigen Eigenschaft A kann
der Grad der Anisotropie DA (engl. Degree of anisotropy) verwendet werden.
Dieser beschreibt das Verhiltnis des minimalen und maximalen richtungsabhén-
gigen Werts der Eigenschaft A und wird in der vorliegenden Arbeit wie folgt
definiert

A'min .
Afmax

Hierbei entspricht DA = 0 einem isotropen und 0 < DA < 1 einem anisotropen

DA=1- (2.3)

Material. Liegt weiterhin der oben genannte Fall einer orthotropen Anisotrope

13
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L

A

L.

a) b) c)

Abbildung 2.3: Abbildung a) zeigt eine isotrope pordse Struktur, b) eine transversal isotrope pordse
Struktur, wobei eine Streckung des Porenraums in z-Richtung vorliegt. In ¢) wird
eine orthotrope pordse Struktur abgebildet, bei der der Porenraum in alle Raumrich-
tungen unterschiedlich gestreckt ist.

vor, miissen zur vollstindigen Beschreibung der Anisotropie zwei Grade der An-
isotropie angegeben werden

)l'min

DA = 1 - )
: Poma
Afmean

DA, =1— )
’ Afmax

wobei )Lmin < Amean < kmax gilt'

Tortuositat

Porose Strukturen sind gekennzeichnet durch ein Netzwerk aus Poren und Kani-
len, die das Durchstromen von Fliissigkeiten oder Gasen ermoglichen. Die Tor-
tuositdt T beschreibt den Grad der Umwegstrecke, den ein Fluid beim Durch-
queren einer pordsen Struktur unternehmen muss. Sie wird durch die komplexe
Geometrie der Poren und Kanile bestimmt, welche den Flussweg beeinflusst und
den Pfad des Fluids verldngern kann. Eine hohere Tortuositit bedeutet eine 1in-
gere Flussldnge gegeniiber der geradlinigen Entfernung, was zu einem erhdhten
Flusswiderstand und einer verlangsamten Durchtriankung fiihrt.

In der Literatur wird eine Unterscheidung zwischen der geometrischen und der

14
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effektiven Tortuositit vorgenommen [17]. Die geometrische Tortuositit 7, be-
zieht sich auf die tatsdchliche Verlingerung des Flussweges in einer pordsen
Struktur im Vergleich zur geradlinigen Entfernung. Sie hingt ausschlieBlich von
der Geometrie der Poren und Kanile ab und kann geometrisch wie folgt berech-
net werden [18]

Ty = l%tf > 1. 2.4)
Dabei bezeichnet Leg die durchschnittliche geometrische Flussweglidnge und L
die Lange der Struktur, was anhand von Abbildung 2.4a) und 2.4b) verdeutlicht
wird. Es sei jedoch angemerkt, dass dieser Ansatz die Tatsache vernachlissigt,
dass die Transportvorgiange gleichzeitig durch mehrere Pfade stattfinden konnen
und dass die Transportwiderstinde je nach Querschnittsfliche dieser Pfade un-
terschiedlich wéren. Durch Beriicksichtigung beziehungsweise Gewichtung der
entsprechenden Querschnitte ergibt sich die hydraulische Tortuositét Tyyq. Unter
der Annahme, dass fiir beide Strukturen die Porositit gleich bleibt, muss auf-
grund des um den Faktor Legr/L erhohten Transportweges die Querschnittsfliche
um denselben Faktor minimiert werden. Dadurch lisst sich die erhohte Tortuosi-
tit folgendermalflen beschreiben [3, 19]

o Legr :
Thyd = I > 1. (25)

Das Konzept der geometrischen/hydraulischen Tortuositét liefert fiir einfache

Geometrien gute Ndherungswerte. Allerdings erweist es sich als unzureichend,
wenn es um die Untersuchung komplexerer poroser Strukturen, wie in Abbil-
dung 2.4c) dargestellt, geht.

In solchen Fillen kann die Tortuositdt mittels der effektiven Leitfdhigkeit Ces
bestimmt werden. Unter Verwendung der Porositit € und der Leitfdhigkeit des
reinen Porenraums op, lédsst sich diese wie folgt definieren [19]

€
Off = — Op. (2.6)
Teff

Die Bestimmung der unbekannten effektiven Leitfdhigkeit O ist somit erforder-
lich, um die effektive Tortuositit T.¢ zu ermitteln.
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Abbildung 2.4: Schematische 2D-Darstellung der geometrischen Tortuositit, wobei fiir alle drei
Strukturen der Porenraum in hellgrau und die Struktur in dunkelgrau dargestellt ist.
Abbildung a) zeigt eine pordse Struktur mit einer Tortuositit von 7g = 1. In b) ist ein
gekippter Porenraum abgebildet, wobei 7, > 1 gilt. Fiir eine komplexe Struktur wie
in c) dargestellt, kann das Konzept der geometrischen Tortuositéit nicht mehr ange-
wendet werden.

Fiir eine iibersichtliche Zusammenfassung dieser und weiterer unterschiedlicher
Konzepte der Tortuositit wird auf Ghanbarian et al. [17] verwiesen.

Permeabilitat

Die Permeabilitit K ist eine der bedeutendsten Eigenschaften pordser Strukturen
und wird oftmals als MaB fiir die Durchlédssigkeit eines Mediums verwendet. Das
Darcy-Gesetz [20] ist hierbei ein grundlegender Ansatz, um die Permeabilitét
von pordsen Strukturen zu verstehen und zu berechnen. Es bietet eine prakti-
sche Methode, um den Fluss von Fluiden oder Gasen in pordsen Strukturen zu
quantifizieren. Es besagt, dass die durch eine porose Struktur stromende Menge
proportional zu dem Druckunterschied zwischen zwei Punkten in der Struktur
und invers proportional zur Dicke dieser ist. Formal kann das Gesetz von Darcy
wie folgt dargestellt werden

KVp
uL

0=— 2.7)
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Dabei beschreibt U den Vektor der mittleren Darcy-Geschwindigkeit, K die Per-
meabilitit des pordsen Mediums, Vp den Druckgradienten zwischen der Strecke
Lund u die dynamische Viskositit des durchstromenden Mediums. Im Allgemei-
nen ist die Permeabilitit K ein symmetrischer Tensor zweiten Ranges, wodurch
eine strukturelle Anisotropie abgebildet werden kann. Im Falle einer isotropen
Struktur ist die Permeabilitiit ein Skalar. Die Darcy-Geschwindigkeit U und die
vorliegende mittlere intrinsische Fluidgeschwindigkeit i sind dabei iiber die Po-
rositét € wie folgt definiert

=
Il
m
N

2.8)

Effektiver Porenradius

Der effektive Porenradius ref ist von entscheidender Bedeutung fiir die Model-
lierung des Kapillardrucks, der fiir den kapillargetriebenen Transport in pordsen
Membranen wesentlich ist. Der Kapillardruck Ap kann unter anderem mit Hilfe
der Young-Laplace-Gleichung

Ap = 2yGH = 2¥Geos (8) (2.9)

Teff
abgebildet werden, wie im Abschnitt 2.2.4 dargelegt. Dabei steht g fiir die
Oberflachenspannung und H fiir die mittlere Kriimmung der freien Oberflidche.
Bei kreisformigen Zylindern kann der effektive Porenradius 7. leicht ermittelt
werden, da er in diesem Fall dem geometrischen Zylinderradius r entspricht. Zu-
dem lésst sich reg durch den vorliegenden Kontaktwinkel 6 mittels des trigo-
nometrischen Zusammenhangs H = cos (0)/r mit der mittleren Kriimmung H
verbinden. Bei komplexen hochpordsen und offenporigen Strukturen, wie sie bei
Diagnostikmembranen vorliegen, stellt die Berechnung eines effektiven Poren-
radius eine erhebliche Herausforderung dar [21]. Dazu existieren Ansitze, die
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sowohl experimentell [22] als auch simulativ [23] durchgefiihrt wurden, um ei-
nen Korrekturfaktor F(rs,rp)

F(rs,rp) = +b (2.10)

rs/1p
zu ermitteln. Dieser Korrekturfaktor basiert auf dem Verhiltnis zwischen dem
mittleren Stegradius r5 und dem mittleren geometrischen Porenradius 7,. Durch
die simulative Untersuchung des Fliissigkeitsanstiegs in vereinfachten Ersatzgeo-
metrien, ergab sich dabei fiir a = 1,980 und b = 3,012 [23]. Der effektive Poren-
radius ldsst sich tiber

rett = F (r,rp)1p (2.11)

ermitteln. Die Validierung mit experimentellen Ergebnissen hat gezeigt, dass das
in [23] beschriebene Vorgehen sehr gut dazu geeignet ist, den Kapillardruck in
pordsen Membranen zu modellieren. Allerdings erlaubt diese Methode keine
Darstellung der strukturellen Anisotropie. In der vorliegenden Arbeit wird in Ka-
pitel 6.3 eine Methode vorgestellt, die es ermdglicht, einen richtungsabhéngigen
effektiven Porenradius zu berechnen, um genau diese Liicke zu adressieren.

2.2 Flussigkeitsbenetzung in porésen
Membranen

Im Folgenden werden die theoretischen Grundlagen zusammengefasst, die fiir
das Verstidndnis der Modellierung der Fliissigkeitsausbreitung in pordsen Struk-
turen, insbesondere in pordsen Membranen, erforderlich sind. Dariiber hinaus
werden Modelle vorgestellt, die basierend auf den zuvor gezeigten effektiven
KenngroBen pordser Membranen, die Fliissigkeitsausbreitung in diesen und ent-
sprechend in Lateral-Flow-Tests, vorhersagen kénnen.
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2.2 Fliissigkeitsbenetzung in pordsen Membranen

2.2.1 Oberflachenspannung

Zwischen nicht mischbaren Fluiden, wie Luft und Wasser, entsteht eine Grenz-
fliche. Diese Grenzfliche wird durch die Oberflichenspannung 7y charakteri-
siert, die die aufzubringende Arbeit reprisentiert, um die Grenzfliche zu ver-
groBern. Die Ursache fiir die Oberflachenspannung liegt in den zwischenmo-
lekularen Kriften der Fliissigkeit. Gemid dem Lennard-Jones-Potential, wie
es in Abbildung 2.5a) dargestellt wird, erfahren Molekiile, die sich unterhalb
des Gleichgewichtsabstandes rgg befinden, eine abstoende Kraft Fpp, wihrend
Molekiile oberhalb dieses Abstandes eine anziehende Kraft F,, erfahren. Wie
in Abbildung 2.5b) veranschaulicht, herrscht im Inneren der Phasen ein Krif-
tegleichgewicht. An der Grenzfliche hingegen bildet sich eine diinne Schicht
aus wenigen Molekiilen, in der der Abstand zwischen ihnen aufgrund fehlender
Nachbarschaftsmolekiile groBer ist. Infolgedessen iiberwiegen die anziehenden
Krifte. Diese Ungleichheit fiihrt dazu, dass die Grenzschicht unter Spannung
steht, welche als Oberflichenspannung bekannt ist. Aus diesem Zusammenhang

Potentielle Energie

@ Wassermolekiil

Luft

GG Teilchenabstand r

Fab Fan
a) b)
Abbildung 2.5: Skizze a) zeigt qualitativ das Lennard-Jones-Potential mit Kennzeichnung der anzie-
henden Kraft Fy,, der abstoBenden Kraft Fy, und dem Gleichgewichtsabstand rgg.
In Skizze b) sind links im Bild die im Inneren der Phasen vorliegenden zwischen-

molekularen Krifte der Fliissigkeitsmolekiile dargestellt, wihrend rechts die Krifte
an der Grenzfliche abgebildet sind.
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ergibt sich, dass Fliissigkeiten immer eine Tendenz zur Minimierung ihrer Ober-
flache haben. Dies fiihrt beispielsweise zur Bildung von Wassertropfen, da diese
geometrische Form unter konstantem Volumen die geringste freie Oberfliache
aufweist.

2.2.2 Kontinuitatsgleichung

Die Kontinuititsgleichung ist ein fundamentales Konzept in der Fluidmechanik,
das den Erhalt der Masse in einem Stromungsfeld beschreibt. Sie besagt, dass die
Masse in einem definierten Volumen des Fluids konstant bleibt, solange keine
Quellen oder Senken vorhanden sind. Mathematisch wird die Kontinuititsglei-

chung durch
% v (pu)=0 (2.12)
ot
beziehungsweise
ap
E+Vp~u+p(V~u):0 (2.13)
————
dp/dt

ausgedriickt [24], wobei p die Dichte des Fluids, ¢ die Zeit und u das Geschwin-
digkeitsfeld abbildet. Fiir inkompressible Fluide gilt dp /df = 0, sodass sich Glei-
chung 2.13 zu

Vu=0 (2.14)

vereinfacht. Fiir eine inkompressible Stromung besagt die Kontinuitétsgleichung
somit, dass die Divergenz des Geschwindigkeitsfeldes null ist, was darauf hin-
weist, dass die Massenerhaltung gewihrleistet ist.
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2.2.3 Youngsche Gleichung

Wenn ein Fliissigkeitstropfen die Oberfliache eines Festkorpers in einem umge-
benden Fluid (Gas oder Fliissigkeit) beriihrt, entsteht an der Grenzfliche der drei
Phasen ein Kontaktpunkt (2D) beziehungsweise eine Kontaktlinie (3D), wie in
Abbildung 2.6a) dargestellt. An diesem Kontaktpunkt bildet sich im Gleichge-
wichtszustand ein Kontaktwinkel 6 zwischen der freien Oberfliche der Fliissig-
keit und dem Festkorper. Unter der Annahme, dass die benetzte Oberfliche che-
misch homogen und glatt ist und dass das benetzende Fluid ein konstantes Volu-
men beibehilt und keine Verdunstung auftritt, gilt im Gleichgewichtszustand der
trigonometrische Zusammenhang zwischen den wirkenden Oberflachenspannun-
gen Y und dem Kontaktwinkel 8 am Kontaktpunkt (2D) beziehungsweise an der
Kontaktlinie (3D), wie von Young [25] als

cos (6) = % (2.15)
G

beschrieben. Die Youngsche Gleichung beschreibt den Zusammenhang zwischen
dem Kontaktwinkel 6, der Oberflachenspannung Y=g zwischen der Fliissigkeit

0=0°

0° <6 <90°
b)

90° < 6 < 180°

Kontaktlinie

N

a) c)

Abbildung 2.6: In a) wird die hydrophile Benetzung einer idealen Festkorperoberfliche (S) durch
einen Fliissigkeitstropfen (F) in Anwesenheit von dem umgebendem Fluid (G) dar-
gestellt. Dariiber hinaus wird der trigonometrische Zusammenhang zwischen den
Oberflachenenergien und dem Kontaktwinkel an der Kontaktlinie verdeutlicht. In b)
wird eine vollstindige Benetzung und in c) eine hydrophobe Benetzung veranschau-
licht.
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(F) und dem umgebenden Fluid (G), der Grenzflichenspannung Y5 zwischen
Fliissigkeit und Festkorper (S) sowie der freien Oberflichenenergie ygs des Fest-
korpers. Im thermodynamischen Gleichgewicht wird die Form eines Tropfens
durch den am Kontaktpunkt vorliegenden Kontaktwinkel charakterisiert. Dabei
konnen drei unterschiedliche Fille auftreten. Bei der vollstindigen Benetzung
liegt 8 = 0° vor und der Festkorper wird von der Fliissigkeit vollstindig be-
netzt, wobei sich ein diinner Fliissigkeitsfilm ausbildet, wie in Abbildung 2.6b)
dargestellt. In dieser Situation iiberwiegen die Adhésionskrifte zwischen der
festen Oberfliche und der Fliissigkeit gegeniiber den Kohésionskriften inner-
halb der Fliissigkeit. Hydrophile Benetzung ist durch einen Kontaktwinkel von
0° < 6 <90° gekennzeichnet (siche Abbildung 2.6a)). Im Gegensatz dazu weist
ein hydrophobes Benetzungsverhalten einen Kontaktwinkel von 90° < 6 < 180°
auf, was bedeutet, dass die Fliissigkeit von der Oberfliche abperlt (siehe Abbil-
dung 2.6¢)). Bei den zwei zuletzt genannten Fillen tiberwiegen die Kohisions-
krifte die Adhisionskrifte.

2.2.4 Young-Laplace Gleichung

Das Phinomen der Oberflichenspannung entsteht aus dem Gradienten der poten-
ziellen Energie. Als Folge der inhdrenten Tendenz des Systems, die Energie zu
minimieren, bilden sich minimale Oberflachen, was zur Manifestation gekriimm-
ter Oberflachen fiihrt. Folglich zeigt eine mechanische Gleichgewichtsanalyse,
dass ein Druckunterschied Ap iiber die Grenzfliche vorliegen muss, wobei auf
der konkaven Seite ein hoherer Druck herrscht. Fiir den wie in Abbildung 2.7a)
gezeigten vereinfachten Fall einer halbkugelformigen Grenzflache mit dem Ra-
dius R ergibt sich dafiir folgende mechanische Gleichgewichtsanalyse [26]

TR*Ap = 27R ¥, (2.16)

womit sich fiir den Druckunterschied folgender Zusammenhang ergibt

_ 2%

A
P="R

(2.17)
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TR*Ap

a) b)

Abbildung 2.7: Schematische Darstellung des an der Grenzfliache vorliegenden Druckunterschieds
Ap anhand einer in a) gezeigten halbkugelférmigen Grenzfliche mit dem Radius
R und eines in b) dargestellten beliebig gekriimmten rechteckformigen Fldchenele-
ments mit den beiden Kriimmungsradien R; und R;.

Fiir die allgemeine Betrachtung eines beliebig gekriimmten rechteckférmigen
Flidchenelements, wie es in Abbildung 2.7b) dargestellt ist, ergibt sich mit den
beiden Kriimmungsradien R} und R, sowie den Kantenlidngen /, folgendes Kréaf-
tegleichgewicht

Ap(Lcos (9))* =2 (yrglsin (1)) +2 (Yrglsin (¢2)) . (2.18)

dF, dFy, dFy»

Hier steht die durch den Druckunterschied iiber der Oberflache induzierte Kraft
dﬁn den Tangentialkriften dlj"tyl und dﬁtg gegeniiber.
Mit den trigonometrischen Zusammenhingen

[

e 2.1
2R (2.19)

sin(¢;) = ZLRl und sin (¢,)

und der Annahme, dass kleine Winkel ¢ vorliegen und somit cos (¢) ~ 1 gilt,
ergibt sich die Young-Laplace-Gleichung [27]

1 1
Ap = ¥a (Iel+1e2)' (2.20)
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Es sei angemerkt, dass fiir den Fall R; = R, die Gleichung 2.17 vorliegt.

Der hier dargestellte Druckunterschied Ap ist beim Fliissigkeitstransport in poro-
sen Strukturen hauptséchlich fiir den Kapillareffekt verantwortlich. Die Young-
Laplace-Gleichung bietet daher eine Moglichkeit, diesen Effekt unter der Annah-
me einer zylindrischen Kapillare zu quantifizieren.

2.2.5 1-D Impulsbilanz in einer zylindrischen Kapillare

Die kapillargetriebene Fliissigkeitsausbreitung wird durch die Bilanzierung der
zeitlichen Anderung des Impulses und der duBeren Krifte iiber ein Kontrollvolu-
men beschrieben [28]. Zu den beriicksichtigten Kriften gehoren die Gewichts-,
die viskose Reibungs-, die Trigheits- und die Kapillarkraft. Eine schematische
Darstellung in Abbildung 2.8 veranschaulicht die Wirkung dieser Krifte anhand
einer zylindrischen Kapillare. In der vorliegenden Modellierung der 1-D Impuls-
bilanz des Stromungsvorgangs werden die folgenden Annahmen getroffen, die
die Grundlage fiir die Berechnungen bilden: i) Es wird von Newtonschen Fliis-
sigkeiten ausgegangen, bei denen die Viskositit u konstant ist, da ii) die Bedin-
gungen als isotherm angenommen werden, was bedeutet, dass die Temperatur 7
konstant bleibt und die Stoffwerte daher als konstant betrachtet werden. iii) Es
werden keine Verdunstungseffekte beriicksichtigt. iv) Es wird angenommen, dass

b)

Abbildung 2.8: Die Abbildungen a) und b) zeigen die relevanten Krifte und Impulse auf ein Kon-
trollvolumen zur Modellierung des Fliissigkeitsanstiegs in einer zylindrischen Ka-
pillare. In a) werden die Kapillar- und Gravitationskrifte dargestellt, wiahrend in b)
die Effekte von Reibung und Trigheit veranschaulicht werden.
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keine Stromungsverluste auftreten, wenn die Fliissigkeit in die Kapillare eintritt.
v) Die viskose Reibung der verdringten Luft wird in diesem Modell vernachlis-
sigt. Unter Beriicksichtigung dieser Annahmen ldsst sich die Impulsbilanz wie
folgt formulieren [3]

2¥rgcos (0 8u . d(hh
¢ \rN/-/ di v
Kapillaritit Reibung Trigheit Gravitation

Die Kapillaritit, die die treibende Kraft im beobachteten Stromungsprozess dar-
stellt, wird mit der Beziehung R = r/cos (0) und der Young-Laplace-Gleichung
2.20 beschrieben. Diese Grofe hingt von verschiedenen Faktoren ab, darunter
dem Kontaktwinkel 8, der Oberflichenspannung =g und dem Kapillarradius r.
Der Reibungsterm in diesem zylindrischen Kapillarmodell wird durch die Hagen-
Poiseuille-Gleichung dargestellt. Dieser Term hiingt wesentlich von der dynami-
schen Viskositit u, der Stromungsgeschwindigkeit 2 und dem Quadrat des Ka-
pillarradius 7> ab. Der Trigheitsterm beruht auf der Fluiddichte p sowie der Hohe
1 und der Geschwindigkeit der Stromung /. Die Gravitationskraft wird beriick-
sichtigt, indem der hydrostatische Druck in die Gleichung einflieft, wobei die
Erdbeschleunigung g, die Steighohe & und die Dichte des Fluids p eine Rolle
spielen.

2.2.6 Makroskopische Wickingmodelle

Wicking beschreibt die spontane Benetzung eines Fluids in einer pordsen Struk-
tur. Im Fall von CN-Membranen wird dabei die Gasphase (Luft) aufgrund des
negativen Kapillardrucks (vgl. Abschnitt 2.2.4) an der Wasser-Luft-Grenzfliche
von der Fliissigphase (Wasser) verdringt. In einem LFT ermoglicht dieser Ef-
fekt den Transport der Probenfliissigkeit zum Testbereich. Lenormand et al. [29]
haben gezeigt, dass unter der Annahme eines hohen Viskosititsverhiltnisses zwi-
schen den beteiligten Phasen oder einer schnellen Ausbreitung der benetzenden
Fliissigkeit in pordsen Strukturen auf makroskopischer Ebene eine gleichmifige
Front entstehen kann, die auch als Scharfe-Front (engl. sharp-front) bezeichnet
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wird [30]. Ist dies der Fall, kann das Wickingverhalten durch einphasige Stro-
mungsansitze modelliert werden. Dazu gehoren unter anderem die Kapillarmo-
delle von Lucas und Washburn [31, 32] sowie die porésen Kontinuummodelle
[30], die auf Darcys Gesetz und der Massenerhaltung beruhen [33].

Bei dem Lucas-Washburn (LW) Modell wird eine pordse Struktur als ein Biin-
del von parallelen zylindrischen Kapillaren betrachtet, womit sich der folgende
Zusammenhang

h(t) = mﬁjmﬁ (2.22)

zwischen der benetzten Hohe %(7) und der Zeit ¢ ergibt. Dabei beschreibt r den
Porenradius, y die Oberflichenspannung, 8 den wirkenden Kontaktwinkel und
1 die dynamische Viskositét. Somit zeigten Lucas und Washburn, dass die Wi-
ckinghohe A(t) direkt proportional zur Quadratwurzel der Wickingszeit 7 ist, ei-
ne Beziehung, die allgemein als das Lucas-Washburn Modell bekannt ist. Fiir
die Analyse komplexer Porenrdume in pordsen Strukturen gibt es Ansitze, die
das Lucas-Washburn-Modell erweitern, beispielsweise durch Beriicksichtigung
der Tortuositdt. Dennoch konnen solche Modelle in Fillen mit sehr komplexen
Strukturen ungenau sein, da sie die realen Gegebenheiten moglicherweise nicht
vollstdndig erfassen konnen.

Der zweite Ansatz zur Untersuchung des Wickingverhaltens in porésen Struk-
turen basiert, wie bereits erwéhnt, auf dem Darcy Gesetz. Dabei wird der Stro-
mungsvorgang im bereits benetzten, voll gesittigten Teil der pordsen Struktur
durch einen Druckgradienten beschrieben, der zwischen der Fliissigkeitsfront
und dem Einstromungsrand vorliegt. Dafiir wird die Darcy-Gleichung

_ KVp
O=——2P. (2.23)
uL
in Kombination mit der Kontinuititsgleichung 2.14
V.U =0, (2.24)
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angewendet. Hierbei stellt U die gemittelte Darcy-Geschwindigkeit dar, j ei-
nen modifizierten intrinsischen Druck und K sowie u reprisentieren die kon-
stanten Struktureigenschaften der Permeabilitit und der dynamischen Viskositit.
Der modifizierte Druck p wird nach [34] derart definiert, dass einerseits der hy-
drostatische als auch der iiber die Poren gemittelte hydrodynamische Druck p
mit

p=p+pgh (2.25)

abgebildet wird. Dabei beschreibt /2 die Hohe eines beliebigen Punktes inner-
halb der vollgesittigten porosen Struktur. Unter der Annahme, dass die poro-
se Struktur unterhalb der Fliissigkeitsfront vollstindig benetzt ist und die Luft
vollstidndig verdringt hat, kann der Wickingprozess als quasi-stationidres Rand-
wertproblem betrachtet werden, wobei die Druckverteilung im gesittigten Be-
reich unterhalb der Ausbreitungsfront gelost wird [3]. Durch die Kombination
der Gleichung 2.23 und 2.24 kann die Druckverteilung im gesittigten Bereich
mit

d’p

FT i (2.26)
abgebildet werden [34]. Nach zweimaliger Integration von Gleichung 2.26, kann
der Druck mit der allgemeinen Losung p(h) = Ah + B beschrieben werden, wor-
aus sich mit den zwei Randbedingungen 5(0) = 0 und j(hy) = Apygp folgende
Druckverteilung ergibt

_ h
p(h) = h—Apkap. (2.27)
f
Hier bildet 4y die Hohe und py,p den Kapillardruck der Fliissigkeitsfront ab.
Durch Gleichsetzen der Geschwindigkeit h 7 der Fliissigkeitsfront mit der Darcy-
Geschwindigkeit U unter Beriicksichtigung der Porositt €
dhf_U(hth) K dp

=——= 22
dr € ew dh’ (2.28)
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kann nach anschlieBender Integration von Gleichung 2.28 der Wickingprozess in
Abhingigkeit der Zeit ¢ wie folgt beschrieben werden

h(t) =4 | Mﬁ%\ﬂ- (2.29)

Im Vergleich zum LW-Modell ermoglicht dieser Ansatz aufgrund der Beriick-
sichtigung effektiver Strukturparameter, wie der Permeabilitit, eine verbesserte
Vorhersage des Wickingverhaltens in porosen Medien. Dariiber hinaus kdnnen
komplexe Strukturen durch die Beriicksichtigung eines effektiven Porenradius in
Kombination mit der Young-Laplace-Gleichung abgebildet werden, was eine ge-
nauere Beschreibung des Kapillardrucks ermoglicht. Auf letzteres wird in dieser
Arbeit in Abschnitt 6.3 ausfiihrlicher eingegangen.

2.3 Porennetzwerkmodell zur Abstraktion
poroser Strukturen

Ein Porennetzwerkmodell (PNM) bietet einen Ansatz, um den Porenraum einer
pordsen Struktur durch Poren und Kanile zu abstrahieren. Das Ziel dieser Abs-
traktion ist es, die Struktur auf ihre wesentlichen Eigenschaften wie Morphologie
und Topologie zu reduzieren. Dies ermoglicht zum einen innovative Charakteri-
sierungsmethoden, zum anderen bietet ein PNM die Moglichkeit Stromungssi-
mulationen deutlich recheneffizienter durchzufiihren. Die Grundlage eines Po-
rennetzwerkmodells findet sich in der Graphentheorie [35], in der ein ungerich-
teter Graph G = (P, T') definiert wird. Dieser besteht aus einer Menge von Knoten
P und einer Menge von Kanten 7', wobei jede Kante 7; € T im Graphen G zwei
Knoten aus P miteinander verbindet. Bei einem PNM entsprechen die Poren den
Knoten und die Kanile beziehungsweise die Porenengstellen den Kanten. Ab-
bildung 2.9b) zeigt schematisch ein Porennetzwerkmodell, das aus dem in Ab-
bildung 2.9a) zweidimensional dargestellten Porenraum der Struktur extrahiert
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Struktur

Porenraum

a)

Abbildung 2.9: Die zweidimensionale pordse Struktur, die in Teilabbildung a) zu sehen ist, wird
in Teilabbildung b) durch ein Porennetzwerkmodell reprisentiert. Dabei wird der
Porenraum lediglich durch Poren und Kanile abstrahiert.

wurde. In Kapitel 5 wird detaillierter auf die Modellierung und Anwendung ei-
nes Porennetzwerkmodells eingegangen.

2.4 Bildbearbeitungsalgorithmen

Im Folgenden werden zentrale Algorithmen zur Verarbeitung von Graustufenbil-
dern, die in dieser Arbeit von Bedeutung sind, vorgestellt. Zuerst wird das Prin-
zip der Wasserscheidentransformation erortert, die zur Aufteilung eines Bildes
in verschiedene Segmente dient. Danach erfolgt eine Beschreibung des Canny-
Algorithmus, der in dieser Studie zur Segmentierung von Graustufenbildern ein-
gesetzt wird. Abschlieend wird der Closing-Algorithmus vorgestellt, der bei der
Nachbearbeitung bereits segmentierter bindrer Bilder zur Anwendung kommt.
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2.4.1 Wasserscheidentransformation zur
Bildsegmentierung

Die Wasserscheidentransformation ist ein Verfahren in der Bildverarbeitung, das
dazu dient, bestimmte Bereiche einer Abbildung in zusammenhingende Seg-
mente zu unterteilen. Dies geschieht, indem die Helligkeitswerte der Pixel als
Hoheninformation interpretiert werden, was im zweidimensionalen Fall eine Art
Hohenprofil erzeugt. In Abbildung 2.10b) wird solch ein Hohenprofil fiir das
in Abbildung 2.10a) gezeigte Bild dargestellt. Dieses Hohenprofil hat verschie-
den hoch gelegene Auffang- oder Sammelbecken, in denen sich bei Anhebung
des Grundwasserspiegels Wasser sammelt. Dieser Umstand wird ausgenutzt, um
ein Bild in zusammengehorende Segmente zu unterteilen. Der Startpunkt die-
ses Prozesses liegt beim tiefsten (optisch dunkelsten) Punkt des Bildes, wo der
Grundwasserspiegel zunéchst positioniert wird. Infolgedessen beginnt das tiefste
Sammelbecken sich allméhlich mit Wasser zu fiillen bis der Grundwasserspie-
gel den tiefsten Punkt eines anderen Sammelbeckens erreicht. An diesem Punkt
beginnen beide Sammelbecken, sich zu fiillen (vgl. Abbildung 2.11a)), bis sie
die sogenannte Wasserscheide zwischen ihnen erreichen (vgl. Abbildung 2.11b)).
Die Stelle, an der zwei Sammelbecken miteinander verschmelzen, definiert die
Grenze zwischen zwei Bildsegmenten. Dieser Prozess setzt sich fort, wihrend

[ ]
=3
=4

Pixelwert

100

y
X /000

a) b)

Abbildung 2.10: Darstellung des in a) gezeigten Bildes als dreidimensionales Héhenprofil in b).
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der Grundwasserspiegel schrittweise angehoben wird, bis er den hochsten Punkt
im Hohenprofil erreicht (vgl. Abbildung 2.11c)). Zu diesem Zeitpunkt ist die
Segmentierung des gesamten Bildes abgeschlossen [36].

Normalerweise fiihrt die in diesem Abschnitt beschriebene Wasserscheidentrans-
formation dazu, dass mehr Segmente erkannt werden, als beabsichtigt. Um diese
Ubersegmentierung zu reduzieren, gibt es die modifizierte markerbasierte Was-
serscheidentransformation [37], die mit sogenannten Markern arbeitet. Ein Mar-
ker ist eine Position im Bild, die als Ausgangspunkt fiir den Algorithmus fungiert.
Die Anzahl der Marker bestimmt auch die Anzahl der resultierenden Segmente,
da nicht jeder lokale Tiefpunkt, der noch keinem Segment zugeordnet ist, im
Verlauf des Anhebens des Grundwasserspiegels automatisch als neues Segment
definiert wird. Um die Positionen und Anzahl der Marker festzulegen, ist es rat-
sam, lokale Tiefpunkte im Hohenprofil des Bildes zu identifizieren und diese ge-
gebenenfalls anhand geeigneter Kriterien zu filtern. Dadurch wird eine prizisere
Segmentierung erreicht, und eine Ubersegmentierung kann vermieden werden.

=
N/

d) €)

Abbildung 2.11: Schematische Darstellung der Wasserscheidentransformation eines 2D-Bildes: In
a) erfolgt noch keine Beriithrung zweier Sammelbecken, in b) wird die erste Wasser-
scheide detektiert und in c) ist das Bild vollstdndig in drei Bildsegmente unterteilt.
In d) wird die markerbasierte Wasserscheidentransformation veranschaulicht, wo-
bei die Erhohung des Grundwasserspiegels von den beiden rot markierten Markern
ausgeht. SchlieBlich zeigt Abbildung e) das vollstindig segmentierte Bild.
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Dies wird in den Abbildungen 2.11d) und 2.11e) veranschaulicht, wobei durch
die Platzierung der rot markierten Marker das Bild im Vergleich zur konventio-
nellen Wasserscheidentransformation lediglich in zwei Segmente unterteilt wird.

2.4.2 Canny-Algorithmus zur Kantenerkennung

Der Canny-Algorithmus ist ein bekannter Algorithmus zur Kantenerkennung in
digitalen Bildern. Er wurde von John F. Canny im Jahr 1986 [38] entwickelt und
zeichnet sich durch seine Fihigkeit aus, Kanten in Bildern prézise und zuverlds-
sig zu erkennen. Im Folgenden wird das grundlegende Konzept vorgestellt.

Der Algorithmus beginnt damit das Eingangsbild mithilfe eines GauB3-Filters zu
glétten. Dieser Schritt reduziert das Rauschen im Bild und sorgt fiir eine gleich-
miBigere Verteilung der Pixelwerte. AnschlieBend wird mithilfe eines Sobel-
Operators fiir jedes Pixel der Gradient des geglitteten Bildes sowohl in horizonta-
le G, als auch vertikale Richtung G, berechnet. Dieser Gradient représentiert die
Anderung der Helligkeit in verschiedene Richtungen und zeigt damit mogliche
Kantenpositionen an. Im néchsten Schritt werden diejenigen Pixel ausgewéhlt,
die die groBte Anderung in der Gradientenrichtung aufweisen. Alle anderen Pixel
in der Nihe dieser ausgewihlten Pixel werden unterdriickt, da sie wahrscheinlich
keine starken Kanten darstellen. Um sicherzustellen, dass nur starke Kanten er-
kannt werden, werden zwei Schwellenwerte fiir den Gradienten festgelegt. Pixel
mit Gradientenwerten iiber dem oberen Schwellenwert werden als starke Kanten
betrachtet, wihrend Pixel mit Werten unterhalb des unteren Schwellenwerts ver-
worfen werden. Pixel mit Werten zwischen den beiden Schwellenwerten werden
anhand ihrer Verbindung zu starken Kanten entschieden. In Abbildung 2.12a)
wird der letzte Schritt schematisch dargestellt. Dabei wird die Kante am Punkt
A beibehalten, da ihr Gradientenwert iiber dem oberen Schwellenwert liegt. Ob-
wohl der Gradientenwert von Kante C unterhalb des oberen Schwellenwerts liegt,
wird sie beibehalten, da C eine direkte Verbindung zur Kante A aufweist. Kan-
te B hingegen wird verworfen, da sie keine direkte Verbindung zu einer starken
Kante hat.

Der Canny-Algorithmus erzeugt ein binidres Bild, in dem die erkannten Kanten
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oberer
B C Schwellenwert

— unterer

Schwellenwert

Gradientenwert

a)

)

Abbildung 2.12: In a) wird schematisch der letzte Schritt des Canny-Algorithmus zur Auswahl von
starken und schwachen Kanten dargestellt. Dabei wird anhand der Gradientenwerte
der zuvor erkannten Kanten A, B und C verdeutlicht, welche Kanten beibehalten
und welche verworfen werden. In c¢) wird die Anwendung des Canny-Algorithmus
auf das in b) gezeigte Bild veranschaulicht.

als Pixel mit dem Wert eins und der Hintergrund als Pixel mit dem Wert null
dargestellt werden. Dieses Ergebnisbild enthilt prazise und gut definierte Kan-
ten, die in weiteren Bildverarbeitungsanwendungen verwendet werden konnen.
Exemplarisch wird in Abbildung 2.12¢) das Ergebnis des Canny-Algorithmus fiir
das in Abbildung 2.12b) gezeigte Bild présentiert.

2.4.3 Closing-Algorithmus zur SchlieBung von
Bildliicken

Der Closing-Algorithmus ist ein grundlegendes Konzept in der morphologischen
Bildverarbeitung, das in der Regel auf bindren Bildern angewendet wird. Dieser
Algorithmus gehort zu den grundlegenden Operationen, die zur Formanalyse und
Verbesserung von Objekten in Bildern verwendet werden. Der Hauptzweck des
Closing-Algorithmus besteht darin, unter Beibehaltung der Objektform Liicken
in diesen zu schlieen und kleinere Storungen zu eliminieren, um eine glattere
und genauere Darstellung der Objekte im Bild zu erhalten. Die Operation des
Closings basiert auf zwei grundlegenden morphologischen Operationen: der Di-
latation und der Erosion. Bei der Dilatation werden Objekte in einem Bild er-
weitert, indem ein Strukturelement iiber das Bild geschoben wird, wodurch die
Objekte groBer werden. Bei der Erosion rastert ein Strukturelement das bini-
re Bild ab. Wenn das Strukturelement vollstindig auf ein Objekt im Bild passt
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2 Theoretische Grundlagen

(d.h., wenn alle Pixel des Strukturelements und die entsprechenden Pixel im Ob-
jekt im Bild den Wert 1 haben), bleibt das Pixel an dieser Position unverindert.
Wenn jedoch nur ein Pixel des Strukturelements auf Hintergrundpixel (den Wert
Null) trifft, wird das Pixel im Zentrum des Strukturelements im Ergebnisbild
auf Null gesetzt. Der Closing-Algorithmus kombiniert diese beiden Operationen
auf folgende Weise: Mit ein und demselben Strukturelement wird zunichst ei-
ne Dilatation auf das bindre Bild angewendet, gefolgt von einer Erosion. Dieser
Prozess hat den Effekt, kleine Liicken in den Objekten zu schlieBen und klei-
nere Storungen zu eliminieren, wihrend die Form und GroBe der Hauptobjekte
weitestgehend erhalten bleiben. Die Darstellung in Abbildung 2.13 veranschau-
licht diesen Prozess. In Abbildung 2.13a) ist ein binédres Bild mit drei Objekten
abgebildet. In Abbildung 2.13b) wird an diesem Bild eine Dilatation mit einem
quadratischen Strukturelement durchgefiihrt, wodurch die Objekte um die hell-
grau hervorgehobenen Pixel erweitert wurden. Anschlieend, nach der Erosion in
Abbildung 2.13c), wurden die Zwischenrdume geschlossen, wobei die urspriing-
liche Form der Objekte beibehalten wurde.

a) b) )

Abbildung 2.13: Anwendung des Closing-Algorithmus auf das in a) gezeigte binire Bild mit drei
rechteckigen Objekten. Zunichst werden die Objekte durch eine Dilatation mit ei-
nem quadratischen Strukturelement um die in b) hellgrau hervorgehobenen Pixel
erweitert. Nach einer anschlieBenden Erosion mit demselben Strukturelement, er-
gibt sich das fertige Bild in c).
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3 Generierung digitaler Zwillinge
poroser Membranen

In diesem Kapitel werden die in der vorliegenden Arbeit verwendeten Methoden
zur Konstruktion digitaler Zwillinge von porésen Membranstrukturen vorgestellt.
Dabei werden zwei Hauptansitze behandelt: die Rekonstruktion realer Membra-
nen und die algorithmusbasierte Generierung.

3.1 Rekonstruktion realer Membranstrukturen

Wie einleitend erwihnt wird im Folgenden eine Methode vorgestellt, um digitale
Abbilder realer Membranstrukturen mithilfe von bildgebenden Verfahren zu er-
zeugen. Die Rekonstruktion digitaler Zwillinge basiert dabei auf hochaufgelosten
dreidimensionalen Schicht-Aufnahmen realer Membranen.

3.1.1 Konfokale Laser-Scanning Mikroskopie (CLSM)

Die Konfokale Laser-Scanning Mikroskopie (Abk. CLSM, nach englisch: con-
focal laser scanning microscopy) ist eine Bildgebungstechnik, die hochaufgelds-
te Bilder von Proben erstellen kann. Im Gegensatz zur konventionellen Licht-
mikroskopie, bei der die gesamte Probe beleuchtet wird, ist es bei der CLSM
nur ein kleiner Punkt der Probe. Das sukzessive Abrastern (engl. scanning) der
Probe erstellt ein Gesamtbild derselben. Gegeniiber herkommlichen Lichtmikro-
skopen bietet die Konfokalmikroskopie eine betrdchtliche Verbesserung, da sie
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3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

es ermdglicht, optische Schnitte von Proben zu erstellen und dreidimensionale
Informationen zu gewinnen. Sie wird in diversen wissenschaftlichen Disziplinen
eingesetzt, wie der Biologie, der Nanotechnologie oder den Materialwissenschaf-
ten [12, 39, 40].

Der folgende Abschnitt beschreibt die Komponenten eines Konfokalmikroskops
sowie deren jeweilige Funktion. Zunichst wird ein Laserstrahl verwendet, um das
zu untersuchende Objekt zu beleuchten. Dieser wird auf eine definierte Wellen-
lange eingestellt, wodurch eine optimale Anregung der Probe gewihrleistet wird.
Eine prizise Anordnung optischer Linsen fokussiert den Laserstrahl, um einen
hochgradig lokalisierbaren Bereich auf der Probe gezielt zu beleuchten. Der fo-
kussierte Laserpunkt regt die Probe an, wodurch Licht zuriickgestreut wird. Die-
ses wird durch eine Sammellinse gebiindelt und durch ein Pinhole-Blendenloch
geleitet. Das Pinhole-Blendenloch wirkt wie ein rdumlicher Filter der nur je-
nes Licht durchlédsst, welches aus dem fokussierten Punkt der Probe stammt.
Hierdurch konnen optische Schnittbilder mit hohem Kontrast erzeugt werden,
da Streulicht aus anderen Bereichen der Probe blockiert wird. Das durch das
Pinhole-Blendenloch gelassene Licht trifft auf einen Detektor, der das Licht in
ein elektrisches Signal umwandelt. Dieses wird durch einen Detektor wahrge-
nommen und an einen Computer weitergeleitet, der die Daten verarbeitet und
ein Bild der Probe erstellt. Abbildung 3.1a) veranschaulicht diesen Messprozess
schematisch. Das von der Lichtquelle kommende Licht wird darin griin und das
von der Probe reflektierte Licht rot dargestellt. Um ein vollstindiges Bild der
Probe zu erhalten, wird der fokussierte Punkt des Laserstrahls iiber die Probe
bewegt. Dies kann beispielsweise mechanisch durch einen beweglichen Proben-
tisch realisiert werden. Dariiber hinaus ist es moglich Fluoreszenzfarbstoffe zu
verwenden, um spezifische Strukturen oder Molekiile in der Probe zu markieren.
Diese Arbeit nutzt diesen Umstand, um die intrinsische Membranoberfliche mit
einem Fluoreszenzfarbstoff zu benetzen und so eine wie in Abbildung 3.1b) ge-
zeigte dreidimensionale Darstellung der Membranstruktur zu erstellen. Die Pro-
benpriparation wurde in dieser Arbeit gemil dem folgenden Verfahren durchge-
fiihrt. Zuerst wurde das zu mikroskopierende Membranstiick mit den Abmes-

36



3.1 Rekonstruktion realer Membranstrukturen

N\ /

<¥> Pinhole
Sammellinse
Strahlteiler N
Laser —\/

x-, y-Verschiebung

Objektiv

z-Verschiebung I @r

g
X

Abbildung 3.1: Abbildung a) zeigt schematisch die Funktionsweise eines Konfokalen Laser-
Scanning Mikroskops. Das von der Lichtquelle ausgehende Licht ist griin und das
von der Probe reflektierte Licht wird rot dargestellt. In b) wird ein Bilderstapel ei-
ner porosen Membran mit einer Auflosung von 160 nm/Pixel und einer Grofle von
1024 x 1024 x 4 Pixel abgebildet.

a) b)

sungen 1,0cm x 0,5cm bei 50 °C fiir mindestens zwei Stunden unter Umge-
bungsdruck in einem Ofen getrocknet. AnschlieBend wurde der spezifische IgG-
gebundene Farbstoff (Goat anti-Mouse 1gG (H+L) Cross-Adsorbed Secondary
Antibody, Alexa Fluor®555, Invitrogen®, A21422 von der Firma Thermo Fisher)
auf eine Konzentration von 40 ug/ml in Adsorptionspuffer (pH = 8,0, 50 mM Bo-
rat, 150 mM NaCl, 1 % Saccharose) verdiinnt. Das Membranstiick wurde dann in
1 ml der Farbstofflosung fiir etwa 48 Stunden bei 8 °C inkubiert. Danach wurde
die inkubierte Membran mindestens zwei Stunden lang bei 50 °C getrocknet, bis
sie vollstdndig trocken ist. Als abschlieender Schritt der Probenpriparation wird
die getrocknete Membran mit Zeiss Immersionsol Immersol 518 F betropfelt.

Fiir die anschlieBende Mikroskopie wurde ein Leica TCS SPE Mikroskop ver-
wendet. Passend zum Fluoreszenzfarbstoff Alexa Fluor®555 wird eine Anre-
gungswellenldnge von 555 nm gewihlt.Zur Rekonstruktion der Membranstruk-
tur wird stets eine Bildauflosung von 160 nm/Pixel oder 80 nm/Pixel verwendet,
wobei ein Bildausschnitt von 1024 x 1024 Pixel bzw. 2048 x 2048 Pixel iiber die
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3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

gesamte Dicke der Membran mikroskopiert wurde. Die Priparation und die Mi-
kroskopie der Membranstruktur wurden von der Firma Sartorius Stedim Biotech
GmbH entwickelt und durchgefiihrt.

3.1.2 Von der Mikroskopie zum digitalen Zwilling

Bildgebende Verfahren wie die Konfokalmikroskopie ermoglichen die Rekon-
struktion realer pordser Membranen zu einer vollstindig aufgelosten 3D-Struktur.
Dazu wird zunichst eine schichtweise dreidimensionale Aufnahme der Struktur
erstellt, wie beispielhaft in Abbildung 3.2a) gezeigt. Um anschlieend eine Seg-
mentierung in Poren- und Strukturraum durchfithren zu konnen, erfordert es
einer Bearbeitung des gewonnenen Bilderstapels, der aus 8-Bit-Bildern besteht.
Somit weist jedes Bild 28 = 256 Graustufen auf. Eine solche Bildbearbeitung hat
zum Ziel, unerwiinschte Effekte wie Intensitédtsverldufe entlang des Bilderstapels

a)

Abbildung 3.2: Schritte zur Erstellung eines digitalen Zwillings basierend auf CLSM-Daten einer
realen Membran: Abbildung a) zeigt die Rohaufnahmen der CLSM-Daten, b) die
intensititsgefilterten Daten, c¢) den Bilderstapel nach der Glittung mit einem Gaul3-
filter, d) den segmentierten Bilderstapel und Abbildung e) den finalen digitalen Zwil-
ling der grau dargestellten Membranstruktur.
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3.1 Rekonstruktion realer Membranstrukturen

und Bildrauschen zu eliminieren. In der vorliegenden Arbeit wird zunéchst jedes
Bild des Bilderstapels mit seinem maximalen Graustufenwert normiert. Dadurch
wird einem Intensitédtsverlauf entlang des Bilderstapels, der in den hier geschil-
derten Fiéllen der Membrandicke entspricht, entgegengewirkt, wie in Abbildung
3.2b) gezeigt. Um lokale Schwankungen der Graustufenwerte zu minimieren,
wird gemdl der Dissertation von Patrick Altschuh [3] ein GauBfilter mit einer
festen Standardabweichung von o = 450 nm gewihlt (siche Abbildung 3.2¢)).
Zur Unterscheidung des zuvor bearbeiteten Bilderstapels in Vorder- und Hinter-
grundpixel, bzw. in Struktur- und Porenraum, muss ein Schwellenwert festge-
legt werden. Hierfiir existieren verschiedene Schwellenwertverfahren, wie die
Otsu-Methode [41] oder die Huang-Methode [42]. Da die CLSM-Daten, wie in
Abbildung 3.3a) zu erkennen, jedoch keine eindeutig bimodale Verteilung der
Graustufenwerte aufweisen, stoRen diese Methoden an ihre Grenzen. Daher wird
in dieser Arbeit die Segmentierungsmethode nach Ley et al. [12] angewendet.
Um den optimalen Schwellenwert zu bestimmen, wird dabei iterativ vorgegan-
gen. Der Schwellenwert wird schrittweise erhoht und nach jeder Erhohung die
resultierende Porositit der segmentierten Struktur berechnet. Derjenige Schwel-
lenwert, dessen Porositit dem zuvor experimentell ermittelten Wert am nichsten
liegt, wird als finaler Schwellenwert definiert. Die experimentelle Porositit wird
dabei mittels der Wiegemethode (siehe Abschnitt 4.2.1) ermittelt. Alle Pixel mit

Schwell?nwert

rel. Anzahl der Grauwerte (%)
rel. Anzahl der Grauwerte (%)

) 50 100 150 200 250 ) 50 100 150 200 250
Graustufenwert (-) Graustufenwert (-)
a) b)

Abbildung 3.3: In a) wird das Histogramm der Graustufenwerte des Bilderstapels aus Abbildung
3.2¢) dargestellt. Abbildung b) veranschaulicht schematisch die Segmentierung des
Histogramms in Poren- und Strukturraum basierend auf einem Schwellenwert.
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3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

einem Graustufenwert unterhalb dieses Schwellenwerts werden zum Porenraum
gezihlt und alle oberhalb zum Strukturraum, wie in Abbildung 3.3b) angedeutet.
AnschlieBend wird der segmentierte Bilderstapel aus Abbildung 3.2d) derart mit-
einander verkniipft, dass ein dquidistantes Gitter aus Voxeldaten entsteht. Dieses
dreidimensionale Abbild einer realen Membranstruktur ist in Abbildung 3.2e)
veranschaulicht.

Die gesamte Bildbearbeitung wird mit dem Bildbearbeitungsprogramm ImageJ
1.53 [43] durchgefiihrt, wohingegen der letzte Schritt der Datenkonvertierung in
der Simulationsumgebung PACE3D [44] realisiert wird.

3.1.3 Verwendete Membrandatensatze

In dieser Arbeit werden insgesamt vierzehn unterschiedliche reale Membranpro-
ben analysiert, die alle in der medizinischen Diagnostik Verwendung finden und
von der Firma Sartorius Stedim Biotech GmbH hergestellt wurden. Die Proben
sind alphabetisch mit GroSbuchstaben gekennzeichnet. Die Proben A, B und C
sind aus der Dissertation von Patrick Altschuh [3] entnommen und basieren auf
Computertomografie-Messungen. Die Namensgebung folgt der in der Dissertati-
on verwendeten Konvention. Die iibrigen elf Datensédtze wurden von der Firma
Sartorius Stedim Biotech GmbH mittels Konfokalmikroskopie erfasst, und sind
bislang unveroffentlicht.

In [3] wurde detailliert dargelegt, dass zur représentativen Darstellung der Hete-
rogenitit der porosen Mikrostruktur unter Einbeziehung der gesamten Membran-
dicke mindestens ein quadratischer Ausschnitt mit einer Kantenlinge von 30 pm
erforderlich ist. Bei Betrachtung der in Tabelle 3.1 aufgefiihrten Kantenlidngen
der jeweiligen Datensitze wurde dies stets groBziigig beriicksichtigt. Weiterhin
wurde mit Ausnahme der Proben H, I und J in allen Fillen die gesamte Mem-
brandicke in die Analyse einbezogen. Fiir diese drei spezifischen Proben wurde
die GroBe der betrachteten Membranstruktur jeweils an das entsprechende Ex-
periment angepasst, wie in Kapitel 7.2.3 beschrieben. Bei der Wahl der Bild-
auflosung wurde zudem stets darauf geachtet, dass die in [3] ermittelte Grenze
von 200 nm/Voxel nicht iiberschritten wurde. Zudem dokumentiert Tabelle 3.1

40



3.2 Algorithmusbasierte Generierung

Tabelle 3.1: Ubersicht der in dieser Arbeit verwendeten Membrandatensitze zur Generierung rea-
ler Membranstrukturen. Fiir jede Membranprobe werden das bildgebende Verfahren, die
zugehorige Bildauflosung und die experimentell ermittelte Porositit &gy, dargestellt.
Zusitzlich wird die Kantenlédnge des analysierten quadratischen Ausschnitts in der late-
ralen Ebene fiir jede Probe angegeben.

Bildgebendes Bildauflosung Exp. Porositit Kantenlidnge /

Probe Verfahren in nm/Voxel EExp. In (%) in (um)
A CT 75 82 75
B CT 75 82 75
C CT 75 89 75
D CLSM 80 88,9 128
E CLSM 160 83 100
F CLSM 160 86 100
G CLSM 160 82 100
H CLSM 190 85 -

I CLSM 190 83,2 -
J CLSM 200 82 -
K CLSM 160 85 100
L CLSM 160 84,7 100
M CLSM 160 83 100
N CLSM 160 85 100

fiir jede Membranprobe die experimentell ermittelte Porositit €gxp., die fiir die
Rekonstruktion der digitalen Zwillinge erforderlich ist.

3.2 Algorithmusbasierte Generierung

In diesem Abschnitt werden zwei unterschiedliche Methoden zur algorithmus-
basierten Generierung poréser Membranstrukturen vorgestellt. Die erste baut auf
einer Voronoizerlegung auf, wihrend die zweite auf einer Wasserscheidentrans-
formation einer rekonstruierten Membran beruht (vgl. Kapitel 3.1.2).
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3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

Durch die Anwendung dieser algorithmusbasierten Generierungsmethoden kon-
nen verschiedene porose Membranstrukturen mit anwendungsspezifischen An-
forderungen generiert werden. Diese Methoden ermoglichen die gezielte Mani-
pulation von Porengré3en und -verteilungen sowie Steggrofien und -verteilungen,
um die Membraneigenschaften fiir bestimmte Anwendungen zu optimieren.

3.2.1 Basierend auf einer Voronoizerlegung

Im Folgenden wird der Generierungsalgorithmus von Altschuh et al. [45] vorge-
stellt, der auf einer Voronoizerlegung basiert. Dieser Algorithmus wurde fiir die
gezielte Generierung von pordsen Membranstrukturen mit definierten morpho-
logischen Eigenschaften entwickelt. Die Funktionsweise des Algorithmus wird
im folgenden Kapitel grundlegend zusammengefasst. Fiir einen tieferen Einblick
wird auf die Dissertation von Patrick Altschuh [3] oder die Veroffentlichung [45]
von Altschuh et al. verwiesen. Im Wesentlichen arbeitet der Generierungsalgo-
rithmus nach folgendem Schema: i) Zunéchst wird ein definiertes voxelbasiertes
Gebiet in Abhingigkeit einer vorgegebenen Punktanzahl in Voronoi-Regionen
zerlegt. Voronoi-Regionen sind mathematische Konstrukte, die dazu dienen, ei-
nen Raum in Bereiche aufzuteilen, die jeweils einem bestimmten Punkt in diesem
Raum am néchsten liegen. Jeder Punkt definiert dabei eine eigene Region, die
durch die Menge aller Punkte begrenzt wird, die diesem néher liegen als allen
anderen Punkten. Die Grenzen dieser Regionen sind die sogenannten Voronoi-
Kanten, die sich aus den Mittelsenkrechten zwischen den jeweils benachbarten
Punkten ergeben. ii) Im zweiten Schritt werden die Voxel ermittelt, die entlang
einer Kante liegen, an der sich mindestens drei Voronoi-Regionen treffen. An die-
sen Stellen werden Kugeln mit einem definierten Radius platziert, um eine porose
Struktur zu generieren. Diese Kugeln werden in einem Nachbearbeitungsschritt
miteinander verschmolzen, um die gewiinschte Stegstruktur zu erhalten.

Mithilfe dieses Generierungsalgorithmus kénnen Strukturen mit einem festgeleg-
ten Stegdurchmesser und einer spezifischen Porositit erzeugt werden. Die An-
zahl der Poren wird durch die Anzahl der platzierten Voronoi-Regionen bezie-
hungsweise durch die Punktanzahl bestimmt. Ein groer Vorteil dieser Methode
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besteht darin, dass durch eine gezielte Streckung der Voronoi-Regionen Struktu-
ren mit gezielter Anisotropie erzeugt werden konnen. Abbildung 3.4 stellt eine
Auswabhl solcher Strukturen dar.

Abbildung 3.4: Vier Strukturen generiert durch den Voronoi-Algorithmus aus Abschnitt 3.2.1. In
Abbildung a) ist eine Struktur mit 40 % Porositit dargestellt, b) zeigt dieselbe Struk-
tur mit einer Porositdt von 80 %. In ¢) wird eine gestreckte Struktur in x-Richtung
gezeigt und in d) eine Struktur mit variierenden Stegdurchmesser abgebildet.

3.2.2 Basierend auf einer
Wasserscheidentransformation

Der in diesem Abschnitt vorgestellte Generierungsalgorithmus wurde im Rah-
men dieser Arbeit entwickelt und basiert auf den im weiteren Verlauf erlduter-
ten Schritten. Ausgehend von einer realen Struktur, die mithilfe der Methode
aus Kapitel 3.1.2 generiert wurde, wird zu Beginn eine markerbasierte Wasser-
scheidentransformation durchgefiihrt, die den Porenraum in definierte Segmente
unterteilt. Die Implementierung der markerbasierten Wasserscheidentransforma-
tion wird im nachfolgenden Abschnitt detailliert erldutert. Basierend auf dieser
Wasserscheidentransformation wird die Struktur generiert. Dabei werden entlang
der Kanten, an denen drei oder mehr unterschiedliche Segmente direkt aneinan-
derstoB3en, Kugeln mit einem zuvor definierten Radius platziert. Anhand der da-
durch erzeugten Struktur wird anschliefend ein Graph erstellt. Punkte, an denen
mehrere Stege zusammenlaufen, werden als Knoten definiert und die Verbindun-
gen zwischen den Knoten als Kanten festgelegt. Zuletzt wird iiberpriift, welche
Kanten entfernt werden konnen, ohne dass dabei die Eigenschaft der direkten

43



3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

oder indirekten Verbindung aller Knoten verloren geht. Nach Ermittlung dieser
Kanten konnen gezielt Stege entfernt werden, die dieses Konnektivititskriterium
erfiillen. Dadurch kann bei gleichbleibendem mittleren Stegradius die Porositét
und somit auch der mittlere geometrische Porenradius eingestellt werden.

Implementierung einer markerbasierten
Wasserscheidentransformation

Die markerbarsierte Wasserscheidentransformation, die im Zuge dieser Arbeit in
die Softwareumgebung PACE3D implementiert wurde, beruht auf dem SNOW-
Algorithmus (subnetwork of the oversegmented watershed) von Jeff Gostick [46]
und besteht aus den nachfolgenden fiinf Schritten, welche anhand einer zweidi-
mensionalen Struktur in Abbildung 3.5 zusitzlich veranschaulicht werden.

L. Erstellung und Gléattung eines Euklidischen Distanzfeldes (GEDF)

Ein bindres Bild einer Struktur, wie beispielhaft in Abbildung 3.5a) dargestellt,
dient als Ausgangspunkt. Zunichst wird fiir jeden Voxel beziehungsweise Pi-
xel im Porenraum ein Euklidisches Distanzfeld (EDF) berechnet. Das EDF ist
eine mathematische Funktion, die in der Bildverarbeitung und Computergrafik
verwendet wird, um den Abstand eines jeden Pixels oder Voxels zu einem be-
stimmten Objekt zu berechnen. Es basiert auf dem Euklidischen Abstandskon-
zept, das die Entfernung zwischen zwei Punkten im Raum misst. Das fiir diese
Arbeit angewendete EDF basiert auf der Publikation von Saito et al. [47]. Dar-
iber hinaus wird das EDF mithilfe eines Gaul3-Filters mit einer Varianz von ¢ =
0,35 [46] geglittet und somit in ein geglittetes Euklidisches Distanzfeld (GEDF)
tiberfiihrt. Das GEDF des Porenraums mit der dazugehorigen Struktur ist in Ab-
bildung 3.5b) visualisiert.

II. Bestimmung lokaler Maxima im Distanzfeld

Aufbauend auf der Glittung des Euklidischen Distanzfeldes werden die loka-
len Maxima im GEDF bestimmt. Hierfiir erfolgt zunéchst die Berechnung der
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a) b) c)

d) €) )

Abbildung 3.5: Schematische Darstellung der einzelnen Schritte des SNOW-Algorithmus [46] in 2D.
In a) ist die initiale 2D-Struktur zu sehen, die segmentiert werden soll. Die dunkel-
graue Farbe reprisentiert die Struktur, wihrend der Porenraum in hellgrau dargestellt
ist. Abbildung b) zeigt die Uberlagerung des geglitteten Euklidischen Distanzfelds
und der Struktur. In ¢) sind die initial detektierten lokalen Maxima rot markiert, wo-
bei auch ein Sattel und ein Plateau erkennbar sind. d) zeigt die lokalen Maxima,
nachdem Sittel und Plateaus eliminiert wurden. In e) wurden nahegelegene Maxima
zusammengefasst. SchlieBlich wird in f) die resultierende Segmentierung basierend
auf der markerbasierten Wasserscheidentransformation prisentiert. Jeder Pixel wird
dabei einem Segment iiber eine entsprechende Markierung eindeutig zugeordnet.

Grauwertdilatation des GEDF unter Verwendung eines kreisformigen Struktur-
elements mit einem Radius von fiinf Pixeln. Es ist anzumerken, dass Gostick [46]
umfangreiche Untersuchungen angestellt hat, um den optimalen Standardwert
fiir den Radius von fiinf Pixeln zu bestimmen. AnschlieBend wird das GEDF
pixelweise mit der Grauwertdilatation verglichen und Pixelpaare mit demselben
Wert werden in einem neuen Binérbild als lokale Maxima gespeichert. In Abbil-
dung 3.5¢) sind die so ermittelten lokalen Maxima dargestellt.
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III. Eliminierung von Maxima auf Plateaus und Sétteln

Nach der initialen Identifizierung lokaler Maxima kommt es irrtiimlich zur De-
tektion von Plateaus und Sitteln an Orten, wo sich mehrere Voxel beziehungs-
weise Pixel in direkter Nédhe zueinander mit identischen EDF-Werten befinden.
Sattelpunkte beschreiben vermeintliche lokale Maxima, die sich zwischen zwei
groferen Maxima befinden, wohingegen Plateaupunkte eine Anhdufung lokaler
Maxima beschreiben, wie in Abbildung 3.5c¢) illustriert. Um eine nachfolgende
Ubersegmentierung zu vermeiden, miissen sie erkannt und eliminiert werden. Die
Methode von Gostick [46] reduziert, wie in Abbildung 3.5d) dargestellt, Maxi-
ma, welche sich auf einem Plateau befinden, auf einen einzigen Voxel, wihrend
Maxima auf Sitteln vollstindig entfernt werden.

IV. Zusammenfassung nahegelegener Maxima

Wenn der Euklidische Abstand zwischen zwei Maxima kleiner ist als ihre Ab-
stinde zur Strukturoberfliche, wird das Maxima entfernt, welches den kiirzeren
Abstand zur Strukturoberflache aufweist. Falls beide Maxima den gleichen Ab-
stand haben, wird zufillig eines der beiden eliminiert. Dadurch werden alle An-
hiufungen von Maxima auf eine Markierung reduziert. Ein Beispiel dafiir ist in
Abbildung 3.5e) dargestellt.

V. Segmentierung des Porenraums

Alle gefilterten Maxima werden zusammen mit dem EDF an die markerbasierten
Wasserscheidentransformation iibergeben, wobei unter Verwendung der Maxi-
ma als Marker die Segmentierung des Porenraums durchgefiihrt wird. Hierfiir
wird der Algorithmus von Pierre Soille [36], der in der ITK-Bibliothek [48] ent-
halten ist, verwendet. Als Ergebnis der Segmentierung wird jeder Voxel bzw.
Pixel eindeutig einem Segment bzw. einem Wert einer entsprechenden Markie-
rung zugeordnet, wie Abbildung 3.5f) veranschaulicht. Abbildung 3.6b) zeigt
das Ergebnis der markerbasierten Segmentierung des Porenraums der Struktur
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3.2 Algorithmusbasierte Generierung

aus Abbildung 3.6a) in 3D. Bei einer Verwendung dieses Algorithmus bestimmt
die Anzahl der Marker die Menge der Segmente in der resultierenden Abbildung.

a) b)

Abbildung 3.6: Abbildung a) zeigt einen Teilausschnitt einer pordsen 3D-Struktur. Der Porenraum
ist blau und die Struktur grau dargestellt. In b) ist die entsprechende Segmentierung
des Porenraums abgebildet, die auf der markerbasierten Wasserscheidentransforma-
tion basiert.

Validierung SNOW-Algorithmus

Der implementierte SNOW-Algorithmus wird validiert, indem Strukturen mit un-
terschiedlichen Voronoipunktanzahlen generiert werden. Dies geschieht mithilfe
des in Kapitel 3.2.1 beschriebenen Algorithmus. Nach der Generierung wird der
Porenraum segmentiert und die Anzahl extrahierter Marker wird mit der vorab
definierten Voronoipunktanzahl verglichen. Eine korrekte Implementierung der
Schritte I-IV sollte keine Abweichungen zwischen den beiden Zahlen aufweisen.
Abbildung 3.7a) zeigt den Vergleich der vorgegebenen Voronoipunkte mit der
entsprechenden Anzahl extrahierter Marker. Wie zu erkennen ist, stimmen die
Werte fiir alle untersuchten Strukturen exakt iiberein, was darauf hinweist, dass
die Schritte I-IV erfolgreich validiert wurden. Um den V. Schritt zu verifizie-
ren, kann ein visueller Vergleich zwischen dem urspriinglichen Voronoi-Gebiet
und der durch den SNOW-Algorithmus extrahierten Segmentierung herangezo-
gen werden. Beispielhaft wird dies in Abbildung 3.7b) und Abbildung 3.7¢) fiir

47



3 Generierung digitaler Zwillinge pordser Membranen

eine 2D-Ansicht dargestellt, wobei eine deutliche Ubereinstimmung erkennbar
wird. Es sei jedoch anzumerken, dass eine exakte Ubereinstimmung nicht zu er-
warten ist, da die in Abbildung 3.7c) dargestellte extrahierte Segmentierung auf
der zuvor konstruierten Struktur beruht.

Zeichnen der Membranstruktur

Zur Verdeutlichung der folgenden Schritte, werden diese in Abbildung 3.8 fiir
den zweidimensionalen Fall veranschaulicht. Mithilfe der markerbasierten Was-
serscheidentransformation wird der Porenraum einer realen rekonstruierten Mem-
bran (vgl. Abschnitt 3.1.2) segmentiert. Diese in Abbildung 3.8a) dargestellte
Segmentierung wird fiir die Konstruktion der gewiinschten Struktur genutzt. Im

1000

Anzahl extrahierter Marker (-)

0 . .
0 200 400 600 800 1000
Vorgegebene Voronoipunktanzahl (-)

a) c)

Abbildung 3.7: Validierung des SNOW-Algorithmus: In a) wird die Gegeniiberstellung der Voronoi-
punktanzahl und der extrahierten Anzahl an Markern von fiinf 200 x 200 x 200 Voxel
groflen Strukturen gezeigt. Wie zu sehen ist, stimmen beide Werte exakt tiberein. In
b) ist links die Struktur mit einer Voronoipunktanzahl von 10 Punkten dargestellt. Zu-
sdtzlich wird rechts exemplarisch ein 2D-Schnitt des dazugehorigen Voronoigebietes
an der Position z = 84 gezeigt, die unterschiedlichen Farben entsprechen dabei den
jeweiligen Voronoiregionen. In c) ist ebenfalls ein 2D-Schnitt an der Position z = 84
dargestellt, diesmal jedoch von der Segmentierung des Porenraums der Struktur aus
Abbildung b), wobei jede Farbe ein zusammenhingendes Segment abbildet. Hierbei
ist eine deutliche Ubereinstimmung mit der dazugehérigen Voronoizerlegung aus b)
ersichtlich.
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3.2 Algorithmusbasierte Generierung

dreidimensionalen Raum werden, wie in Abbildung 3.8b) dargestellt, initial Ku-
geln an den Voxelpositionen platziert, bei denen in der 26er-Nachbarschaft drei
oder mehr unterschiedliche Segmente vorhanden sind. Diese Kugeln werden in
einem Nachbearbeitungsschritt miteinander verschmolzen, um die gewiinschte
initiale Stegstruktur zu erhalten. Der Radius der Kugeln kann definiert und durch
Festlegung einer Verteilungsfunktion variiert werden.

Um die Porositit bei gleichbleibendem Stegradius zusitzlich zu erhohen, wird
in einem nachfolgenden Schritt ein Graph erstellt, der die zuvor erstellte initia-
le Struktur wie folgt repridsentiert: Die Strukturstege werden durch Knoten im
erzeugten Graphen dargestellt, wihrend die Verbindungen zwischen den Ste-
gen durch Kanten reprisentiert werden. Das Entfernen eines Knotens aus dem
Graphen entspricht dem eliminieren eines Steges der initialen Struktur, was zu
einer Erhohung der Porositit fiihrt. Es ist jedoch von Bedeutung, zu beriicksich-
tigen, dass Knoten, deren Entfernung die direkte oder indirekte Verbindung aller
Knoten im Graphen unterbinden wiirde, nicht eliminiert werden diirfen, um die
Konnektivitdt der Membranstruktur sicherzustellen. Ein Knoten im Graphen wird
durch die eindeutigen Kennzeichnungen der angrenzenden Segmente definiert.
Im dreidimensionalen Raum entspricht dies den kombinierten Kennzeichnun-
gen von genau drei benachbarten Segmenten. Fiir jeden Voxel im Gebiet wird
iiberpriift, ob in der unmittelbaren Nachbarschaft mindestens drei verschiedene
Segmente vorhanden sind. Wenn exakt drei unterschiedliche Werte vorliegen,
wird ein Knoten mit einer Kennzeichnung erzeugt, welche sich aus den Werten
der benachbarten Segmente ergibt. Wenn mehr als drei unterschiedliche Werte
vorliegen, handelt es sich um die Verbindung von mindestens zwei Stegen, was
zwei Teilschritte erforderlich macht. Zuerst werden Knoten fiir alle moglichen
erkannten Stege erzeugt. Die Kennzeichnungen der Knoten ergeben sich aus
jeder moglichen Kombination von jeweils drei der erkannten benachbarten Seg-
mentwerte. AnschlieBend werden Kanten zwischen allen neu erstellten Knoten
gebildet. Der erzeugte Graph wird in Abbildung 3.8c) veranschaulicht, wobei die
grilnen Knoten diejenigen reprisentieren, die entfernt werden konnen, wihrend
die roten Knoten erhalten bleiben. Nachdem ein Knoten entfernt wurde, wird die
Struktur erneut gezeichnet (sieche Abbildung 3.8d)) und die resultierende Porosi-
tdt berechnet. Sollte diese mit der gewiinschten Porositit iibereinstimmen, wird
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Wasserscheiden-

transformation
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von Graph
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Abbildung 3.8: Zweidimensionale Veranschaulichung der Prozessschritte zur Zeichnung der Struk-
tur: Abbildung a) zeigt die initiale Segmentierung, die auf einer markerbasierten
Wasserscheidentransformation beruht, die durch den SNOW-Algorithmus ermoglicht
wird. In b) ist die initial gezeichnete Struktur grau dargestellt. In ¢) wird der entspre-
chende Graph gezeigt, wobei Kreise die Knoten représentieren und schwarze Linien
die Kanten darstellen. Griine Knoten konnen dabei entfernt werden, ohne die Kon-
nektivitit der Struktur zu beeintrichtigen. Abbildung d) zeigt die neu gezeichnete
Struktur, bei der Knoten bzw. Stege entfernt wurden, um die Porositit bei gleichblei-
bendem Stegradius zu erhohen. Der gesamte iterative Prozess wird schematisch in
e) dargestellt.

der Prozess beendet, andernfalls werden weitere Knoten entfernt, bis das ge-
wiinschte Ergebnis erreicht ist. Dieser iterative Prozess wird in Abbildung 3.8e)
schematisch dargestellt.
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Das vorliegende Kapitel erortert die in dieser Arbeit angewandten Methoden
zur Charakterisierung poroser Strukturen. Zuerst werden die computergestiitzten
Verfahren beschrieben, die auf der Analyse digitaler Abbilder pordser Materiali-
en basieren. Anschliefend werden die fiir diese Studie relevanten experimentel-
len Techniken detailliert dargelegt.

4.1 Computergestiitzte Charakterisierung

Die vorliegende Arbeit beschiftigt sich mit digitalen Zwillingen poroser Struktu-
ren, die als bindre voxelbasierte Daten vorliegen. Diese Daten konnen entweder
durch algorithmusbasierte Methoden oder durch Segmentierung realer Bilddaten
gewonnen werden. Der jeweilige digitale Zwilling erstreckt sich dabei iiber einen
dreidimensionalen Raum Q € R3, der in einem kartesischen Koordinatensystem
dargestellt wird und die GroBe von Nx X Ny x N, Voxeln besitzt. Dies wird ex-
emplarisch anhand einer Struktur in Abbildung 4.1a) visualisiert. Dabei nimmt
jeder Voxel P(x,y,z) entweder den Wert 1 fiir die Struktur oder den Wert 0 fiir
den Porenraum an.

P(x,y,z) = 4.1

1 fiir den Strukturraum
0 fiir den Porenraum
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4 Methoden zur Strukturanalyse

Abbildung 4.1: In a) ist eine binire voxelbasierte Struktur im kartesischen Koordinatensystem abge-
bildet. Die Struktur ist grau gekennzeichnet. Abbildung b) verdeutlicht anhand eines
kleineren Ausschnitts den voxelbasierten Charakter.

4.1.1 Porositat

Wie in Kapitel 2.1.3 beschrieben, ist die Porositit € als das Verhiltnis des Poren-
volumens V,, und dem Gesamtvolumen V definiert:

%

€
Vv

4.2)
Da die digitalen Zwillinge pordoser Membranstrukturen wie zuvor erwihnt als
binédre Voxelstrukturen vorliegen, kann die Porositéit € berechnet werden, indem
alle Porenvoxel Vp aufsummiert und das Verhiltnis zur Gesamtzahl aller Voxel V
bestimmt wird. In Abbildung 4.1b) wird ein Ausschnitt der bindren voxelbasier-
ten Struktur verdeutlicht, wobei die grauen Voxel der Struktur entsprechen.
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4.1 Computergestiitzte Charakterisierung

4.1.2 Geometrischer Poren- und Stegradius

Um den mittleren geometrischen Porenradius 7, und die PorengroRenvertei-
lung von digitalen Zwillingen zu ermitteln, wird ein in der Softwareumgebung
PACE3D implementierter Algorithmus verwendet. Dieser basiert auf den folgen-
den drei Schritten: i) Zunédchst wird fiir jeden Voxel im Porenraum ein Eukli-
disches Distanzfeld (EDF) berechnet. Das fiir diese Arbeite angewendete EDF
basiert auf der Arbeit von Saito et al. [47] und wird exemplarisch fiir einen ge-
schlossenen Porenraum in Abbildung 4.2b) dargestellt. ii) AnschlieBend wird
mithilfe eines Skelettierungsalgorithmus und des zuvor berechneten EDF eine
Medial-Achse erstellt, wobei jeder Voxel auf dieser Medialen Achse den grof3t-
moglichen Radius einer Kugel im Porenraum beschreibt. Der fiir diese Arbeit an-
gewendete Skelletierungsalgorithmus beruht dabei auf der Methode von Palagyi
et al. [49] und wird ebenfalls exemplarisch fiir einen geschlossenen Porenraum
in Abbildung 4.2b) dargestellt. iii) Zum Schluss werden alle EDF-Werte, die zur
Medialen Achse gehoren, ausgegeben. Durch die Berechnung des arithmetischen
Mittelwerts kann der mittlere geometrische Porenradius ermittelt werden. Unter
Einbeziehung aller extrahierten Werte lisst sich zudem eine Porengréf3envertei-
lung beschreiben.

Diese Methode kann nicht nur auf den Porenraum, sondern auch auf den Struktur-
bereich angewendet werden, wodurch ein mittlerer Stegradius r; und eine Steg-
radienverteilung ermittelt werden kann. Abbildung 4.3 verdeutlicht dies anhand

Porenraum Distanz (Voxel)
Struktur l 40

-20
o
a) b)
Abbildung 4.2: Zur Veranschaulichung eines Euklidischen Distanzfeldes wird in a) ein vereinfach-
ter geschlossener 2D Porenraum dargestellt. In b) ist das zugehorige Euklidische

Distanzfeld des Porenraums sowie die mittels des Skelettierungsalgorithmus erzeug-
te Medial-Achse dargestellt.
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einer komplexen porésen Membranstruktur, bei der die Verteilung der ermittelten
Werte sowohl fiir den Porenraum als auch fiir den Strukturbereich gezeigt wird.

Porenradius

20 T T T T
(Voxel)
(] 24 é
1*
16 Eo
:g
8 =
I, *

0 5 10 15 20 25
Porenradius (Voxel)

35 T T T T T

rel. Haufigkeit (%)

0 1 2 3 4 5 6
Stegradius (Voxel)

Abbildung 4.3: Die obere Abbildung zeigt links eine pordse Struktur und die Verteilung der Porenra-
dien entlang der Medialen Achse, rechts dazu wird die dazugehorige Verteilung der
ermittelten Porenradien als Histogramm dargestellt. Im unteren Bild wird das Selbe
fiir den Strukturraum und die darin ermittelten Stegradien abgebildet.

4.1.3 Strukturelle Anisotropie

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Methode zur Messung der strukturellen
Anisotropie entwickelt und in die Simulationssoftware PACE3D integriert. Da-
bei wird der Porenraum einer pordsen Struktur mithilfe der markerbasierten Was-
serscheidentransformation aus Kapitel 3.2.2 in unterschiedliche Porensegmente
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unterteilt. Fiir die in Abbildung 4.4a) dargestellte Struktur wird dies exemplarisch
fiir drei

a) b) c)

Abbildung 4.4: Visualisierung der Methode zur Bestimmung der strukturellen Anisotropie. Dabei
werden fiir die pordse Struktur aus Abbildung a) beispielhaft drei segmentierte Poren
in b) gezeigt. In ¢) sind die an die einzelnen Porensegmente angepassten Ellipsoide
dargestellt, und in d) wird das aus allen ermittelten Ellipsoiden berechnete gemittelte
Ellipsoid zusammen mit dem zugehdrigen Begrenzungsrahmen présentiert.

Segmente in Abbildung 4.4b) gezeigt. Zunichst werden alle m Segmente iden-
tifiziert, die keinen Kontakt zu den Gebietsrandern haben und somit vollstiandig
abgebildet werden. AnschlieBend wird fiir jedes Segment i € m der Trégheitsten-
sor M; nach folgender Formel berechnet [50]

| 4z =Xk —XZk
M;=— Yol a2 +zd)  wzm |- (4.3)
=1
—Zk Xk —ZkVk (x> + i)

Hierbei beschreibt n die Anzahl aller Voxel, die das Segment i beinhaltet. xy, yg
und z; beschreiben die Position des Voxels k, bezogen auf das ortsfeste Koordi-
natensystem xyz. Gemdfl Chaudhuri et al. [51], kann durch die Berechnung der
Eigenvektoren v, v, und v3

vi = (vi1,vi2,v13)7 4.4
Vo = (va1,v22,v23)7 4.5)
v3 = (v31,v32,v33)7 (4.6)
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sowie der Eigenwerte A; < Ay < A3 des Triigheitstensors M eines Objekts ein
Ellipsoid angepasst werden. Dabei geben die Eigenvektoren die Ausrichtung der
Hauptachsen der angepassten Ellipsoide an, die dazugehorigen Halbachsen a, b
und ¢ konnen wie folgt berechnet werden

&= %(zz A=) @.7)
5

= E(ll + Az — )»2) 4.8)
5

= E(ll + A — 7L3) 4.9)

Fiir die drei exemplarischen Segmente aus Abbildung 4.4b) wird dies in Ab-
bildung 4.4c) veranschaulicht. Dies wird auf alle Segmente m des Porenraums
angewendet, wobei ein gemitteltes Ellipsoid berechnet wird. Realisiert wird dies,
indem basierend auf dem mittleren Triigheitstensor M

M=

™=

1
~yY'M; (4.10)
mi3

eine Eigenwertzerlegung durchgefiihrt wird, womit sich die Eigenvektoren v, v,
und V3 sowie die Eigenwerte 11,12 und 13 ergeben. Mit den Gleichungen 4.7-
4.9 werden die dazugehorigen Halbachsen @, b und ¢ berechnet.

Um eine Aussage tiber die strukturelle Anisotropie bezogen auf das Ortsfeste Ko-
ordinatensystem xyz treffen zu konnen, wurde fiir die folgende Arbeit der kleinste
Begrenzungsrahmen (engl. bounding box) um das gemittelte Ellipsoid berechnet.
Dies wird in Abbidlung 4.4d) dargestellt. Die Kantenléingen by, by und b, lassen
sich dabei folgendermallen berechnen [52]

b, = 2\/ av11 bv21) + (51731)2 4.11)
by = 2\/ av12 bvzz) + (51732)2 (4.12)
b = 2\/ av13 bV23) +(E\733)2' (4.13)
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Die Kantenldngen konnen anschlieend fiir eine quantitative Beurteilung der
strukturellen Anisotropie verwendet werden, wobei der aus Gleichung 2.3 be-
kannte Grad der Anisotropie DA angewendet werden kann. Weiterhin kann dieser
Ansatz verwendet werden um mit b,, b, und b, einen geometrischen Porenradius
zu bestimmen. Im Folgenden wird die Aussagekraft der Messung der strukturel-
len Anisotropie anhand vereinfachter Gitterstrukturen validiert.

Validierung

Zur Validierung wurden insgesamt zwolf vereinfachte dreidimensionale Gitter-
strukturen, welche eine variierende Streckung in die y-Richtung aufweisen, ge-
neriert. Dabei wird wie in Abbildung 4.5a) gezeigt, die Kantenlénge b varriert,
wihrend die verbleibenden Kantenldngen a und c¢ konstant bleiben . Stets gilt

T T
081 o Messung ]
—e—  Vorgegeben
0,6 - i
Q04 B
0,21 _
b ‘|7
L
a 0 | L | I
Y 0 0.2 04 0.6 0.8
z X DA
a) b)

Abbildung 4.5: In a) wird eine Gitterstruktur zur Validierung der Messung der strukturellen Aniso-
tropie dargestellt. Bei der in b) gezeigten Gegeniiberstellung des gemessenen und
bekannten Grad der Anisotropie wurde die Kantenlédnge b der Gitterstruktur variiert,
wihrend die iibrigen Kantenléngen konstant gehalten wurden.

57



4 Methoden zur Strukturanalyse

b > a und a = c. AnschlieBlend wird die zuvor beschriebene Methode zur Mes-
sung der strukturellen Anisotropie auf jede Struktur angewendet, wobei in Ab-
bildung 4.5b) der gemessene Grad der Anisotropie DA,

DAy =1— 2= (4.14)
y

WI‘ S

dem vorgegebenen Grad der Anisotropie DA,

DA, =1-2 (4.15)

b
gegeniibergestellt wird. Hierbei zeigt sich eine sehr gute Ubereinstimmung, wo-
bei die relative Abweichung zwischen Istwert DA,, und dem Sollwert DA, stets
unter 2,4 % liegt. Damit kann die hier vorgestellte Methode als valide angenom-

men werden.

4.1.4 Spezifische Oberflache

Die intrinsische Oberfliche S von porosen Membranstrukturen, wie sie in Ab-
bildung 4.6 in orange hervorgehoben ist, ist fiir den kapillaren Fliissigkeitstrans-
port innerhalb dieser Strukturen von grofer Bedeutung. Sie ist nicht nur eine

Abbildung 4.6: Fiir den in Abbildung 4.1b) dargestellten Ausschnitt einer porésen Membranstruktur
wird die intrinsische Oberfldche S in orange hervorgehoben.
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wesentliche Ursache fiir den viskosen Reibungswiderstand, sondern bietet auch
die notwendige Fliche fiir die Immobilisierung von Antikérpern im Bereich der
Test- und Kontrolllinie. Bei der computergestiitzten Ermittlung der Oberfliche
in voxelbasierten bindren Strukturen existieren verschiedene Ansitze. Die sim-
pelste Methode ist das Zidhlen der Voxelflichen an den Grenzen zwischen den
zwei Phasen. In dieser Arbeit, die sich auf Strukturen mit einem gleichméfigen
Voxelgitter beschrinkt, kann der genannte Ansatz jedoch zu einer erheblichen
Uberschitzung der Oberfliiche fiihren — beispielsweise um etwa 50 Prozent bei
einer Kugeloberflidche [53]. Dies liegt daran, dass die Oberflichen der Voxel stets
entlang der kartesischen Koordinaten ausgerichtet sind. Der hier verwendete An-
satz dagegen basiert auf der Aufsummierung der normierten Flichennormalen
[n(x)| eines jeden Flichenelements an der Stelle x € Q;, wobei ; die Grenzfla-
che zwischen den zwei Phasen beschreibt [3]. Somit ldsst sich die Oberfldche S
mit der normalisierten Grof3e des Flichenelements Sp mit

Ny Ny N Ne Ny N,
s=YY Z nxSH=Y ) Z IVI(x)|Sp (4.16)
i=1j=1lk= i=1j=1k=

berechnen. Dabei werden die Flachennormalen durch den normalisierten Gradi-
enten |VI(x)| mittels zentralen Differenzen berechnet und mit Ax, Ay und Az = 1
ergibt sich Sp = 1. Die spezifische Oberfliche, bezeichnet als Sy, wird dann
schlussendlich ermittelt, indem S mit der Gesamtzahl der Voxel V im Gebiet Q
normiert wird

Sy = v 4.17)
Eine detaillierte Analyse des Einflusses der Bildauflosung auf die Zuverlédssigkeit
der Methode bei porésen Membranstrukturen ist in [3] zu finden. Die Untersu-
chung zeigt, dass bei Bildauflosungen von < 200nm/Voxel die Berechnung der
Oberfliche von der Bildauflosung unabhéngig ist.
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4.1.5 Tortuositat

Die simulative Berechnung der richtungsabhingigen Tortuositidt beruht auf der
Losung des elektrischen Potentials im Porenraum einer pordsen Struktur. Dazu
wird der ortliche Gradient des Potentialfeldes V@ innerhalb des Porenraums un-
ter Verwendung folgender Laplace-Gleichung

V. (—0pVd) =0 (4.18)

berechnet. Hierbei wird die intrinsische Leitfahigkeit op als gegeben angenom-
men und als anfingliche Randbedingung wird eine Potentialdifferenz von A® =
1,0V an zwei gegeniiberliegenden Gebietsriandern festgelegt. An der Grenzfliche
zwischen Porenraum und Struktur wird eine homogene Neumann-Randbedingung
definiert, die keinen Fluss senkrecht zur Oberfldche zulésst (vgl. Abbildung 4.7a)).
Durch Anwendung des Ohm’schen Gesetzes auf den Strom /, der sich aus V&
ergibt, kann der effektive Widerstand R und somit die effektive Leitfihigkeit o

mit
1 L

Vo A

bestimmt werden. Dabei beschreibt L die komplette Lange des zu untersuchen-

Ocff = (4.19)

den Gebietes und A die dazugehorige Querschnittsflache. Unter Anwendung der

Struktur
Initiale-RB

Neumann-RB

b)

Abbildung 4.7: In a) ist das Simulationssetup zur Berechnung der Tortuositit in x-Richtung abgebil-
det, wobei die Randbedingungen (RB) verdeutlicht werden. Die fiir Gleichung 4.19
relevante Querschnittsfliche A entspricht dabei der roten Flidche. In b) werden ein-
zelne Transportwege zur Visualisierung der Tortuositit in die x-Richtung abgebildet.
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bekannten Porositit € und der Gleichung 2.6 ldsst sich die Tortuositéit wie folgt
berechnen [54]
T=€g—. (4.20)

Durch Variation der initialen Randbedingung kann auf diese Weise fiir alle drei
Raumrichtungen eine Tortuositit bestimmt werden. Die Berechnungen werden
mit der Simulationsumgebung PACE3D durchgefiihrt. Eine Validierung des im-
plementierten Algorithmus ist in [3] zu finden.

4.1.6 Permeabilitat

In diesem Abschnitt werden die Schritte zur Berechnung der Permeabilitdt in
pordsen Strukturen erldutert. In dieser Arbeit werden zwei verschiedene Ansitze
verwendet. Der erste basiert auf der Losung der Stokes-Gleichungen in einer vox-
elbasierten bindren Struktur mithilfe der Simulationssoftware PACE3D. Fiir den
zweiten Ansatz wird die Permeabilitidt durch das Losen der Hagen-Poiseuille-
Gleichung in einem Porennetzwerkmodell ermittelt, was mit der Open-Source-
Software OpenPNM-2.5.1 [55] umgesetzt wird.

Berechnung in voxelbasierten bindren Struktur

Die fiir diese Arbeit relevanten Stromungen in pordsen Membranen sind ge-
kennzeichnet durch eine geringe Stromungsgeschwindigkeit, eine hohe Viskosi-
tit des Fluids und eine kleine charakteristische Gro3e der Geometrie (d.h. kleine
Reynolds-Zahl Re < 1). Infolgedessen konnen die Tréigheitsterme in den Navier-
Stokes-Gleichungen vernachldssigt werden. Wenn das Fluid zusitzlich als in-
kompressibel angenommen wird, resultieren daraus die Stokes-Gleichungen,
welche unter Vernachlédssigung der Gravition die Form

uVu—Vp=0 (4.21)
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aufweisen [12, 56], mit der Kontinuititsgleichung aus Gleichung 2.13
V.u=0. (4.22)

Die dynamische Viskositit des Fluids wird durch u beschrieben, wihrend der
Geschwindigkeitsvektor als u dargestellt wird. Um eine Durchstromung zu er-
moglichen und somit den Geschwindigkeitsvektor numerisch zu berechnen, wird
an zwei gegeniiberliegenden Seiten des Simulationsgebiets der Druckgradient
Vp in eine der Raumrichtungen festgelegt. An der Kontaktfliche zwischen Mem-
bran und Fliissigkeit wird zusitzlich eine Haftbedingung (no-slip) angewendet,
wihrend die verbleibenden vier Seiten des Simulationsbereichs mit einer Rand-
bedingung ohne Reibung (slip) definiert werden. Somit kann orthogonal zur Str6-
mungsrichtung kein Stofftransport stattfinden, weshalb die Geschwindigkeiten in
diese Richtungen vernachléssigbar klein sind.

Durch das numerische Losen der Stokes-Gleichungen im Porenraum wird das
Geschwindigkeits- und Druckfeld ermittelt. Damit wird anschlieend die Per-
meabilitdt mittels des Gesetzes von Darcy aus Gleichung 2.7 berechnet. Durch
die Variation der initialen Druckrandbedingung konnen die Diagonalen Ky, K,y
und K, des Permeabilititstensors K bestimmt werden. Die Berechnungen wer-
den mit der Simulationsumgebung PACE3D durchgefiihrt, wobei eine Validie-
rung des implementierten Algorithmus in [3] und [57] zu finden ist.

Berechnung in einem Porennetzwerkmodel

Der zweite Ansatz zur Berechnung der Permeabilitit K, basiert auf der Berech-
nung der einphasigen Stromung in einem Porennetzwerkmodel. Dazu wird der
Gesamtvolumenstrom Vges einer Fliissigkeit in Stromungsrichtung berechnet,
was in dieser Arbeit mit dem in OpenPNM implementierten Hagen-Poiseuille
Model realisiert wird. Darin wird das PNM in Zellen aufgeteilt und fiir jede
Zelle eine hydraulische Leitfihigkeit g;; berechnet. Eine Zelle besteht aus
einem Kanal beziehungsweise der Porenengstelle K und den zwei angrenzen-
den Teilporen i und j, welche als Kegelstiimpfe angenommen werden (siche
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r'x

Y.

i Ik

<~

Abbildung 4.8: Zur Berechnung der Permeabilitit in einem PNM, wird dieses in einzelne Zellen un-
terteilt. Die Abbildung zeigt eine solche Zelle, bestehend aus den zwei Teilporen i
und j sowie dem verbindenen Kanal K. Dabei werden die Teilporen als Kegelstiimp-
fe und der Kanal als Zylinder angenommen.

Abbildung 4.8). Die hydraulische Leitfiahigkeit beschreibt den Zusammenhang
zwischen der Druckdifferenz P; — P und dem Volumenstrom V;_; und ist nach
Hagen-Poiseuille wie folgt definiert [58]

P,—P
ulij

Viej=8i-j (4.23)

Aufgrund der Kontinuititsgleichung 2.13 gilt im stationdren Zustand, dass sich
die Summe aller Stréme in einer Pore gegenseitig autheben, wodurch

= 28— (4.24)
Z ! ulz j
gilt. Hierbei beschreibt n die Anzahl aller mit der Pore i verbundenen Poren.
Die hydraulischen Leitfahigkeiten g;_ ; ergeben sich aus der Reihenschaltung der
Teilporen i und j sowie des Kanals K

gii [ 7\ 7!
AP (’ + X4 ’) : (4.25)
i 8 8k §j

wobei die Leitfdhigkeiten g;, gk und g; maBgeblich durch die jeweiligen Radi-
en und Lingen der Teilabschnitte beeinflusst werden [58]. Durch die Festlegung
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einer Druckrandbedingung an den Gebietsrindern lisst sich das Gleichungssy-
tem 4.24 16sen, wodurch ein Gesamtvolumenstrom Vges abgeleitet und mithilfe
des Darcy Gesetzes aus Gleichung 2.7 die Permeabilitit K in Stromungsrichtung
berechnet werden kann. Durch Anderung der Druckrandbedingung Ap, kann der
Permeabilitétstensor K berechnet werden.

4.2 Experimentelle Charakterisierung

Die experimentellen Untersuchungen der pordsen Membranen wurden in Ko-
operationen mit der Firma Sartorius Stedim Biotech GmbH in Gottingen durch-
gefiihrt. Der Versuchsaufbau zur Kapillarflussporometrie sowie zur Messung der
Wickingzeit sind validierte Messverfahren und basieren auf den Veroftentlichun-
gen [12] und [3]. Die experimentelle Methode zur Messung der Porositit basiert
auf der Veroffentlichung von Ley et al. [12], wobei fiir die vorliegende Arbeit
im Vergleich zu [12] nicht das Nass- und Trockengewicht, sondern lediglich das
Trockengewicht der CN-Membran gemessen wird.

4.2.1 Porositatsbestimmung durch die Wiegemethode

Um die Porositit experimentell zu bestimmen werden insgesamt fiinf Membran-
proben mit einer rechteckigen Abmessungen von 41 mm x 10mm ausgestanzt.
Anschlieend werden alle fiinf Proben in eine auf 85 °C vorgeheizte Trockenwaa-
ge vom Typ MA100 der Firma Sartorius platziert. Nach 10 min wird das gesam-
te Trockengewicht m; gewogen. Mit der ermittelten Dichte von Cellulosenitrat
pen = 1,84 g/cm? und dem nach der Messung der Membrandicke d; bekannten
Volumen V;, kann wie folgt die Porositit € berechnet werden

(4.26)

Bei der Analyse von Membranen, die mit einer sogenannten Folienverstirkung
hergestellt wurden, erfolgt eine Anpassung der Messwerte in zweierlei Hinsicht:
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Zum einen wird von der gemessenen Gesamtdicke d; die Dicke der Folienver-
starkung von 100 um subtrahiert. Zum anderen wird vom ermittelten Gesamt-
trockengewicht m, das Gewicht der Folienverstiarkung, welches 0,287 g betrigt,
abgezogen.

4.2.2 Wickingexperiment

Wickingexperimente werden héufig zur Qualitdtskontrolle wihrend des industri-
ellen Produktionsprozesses verwendet und um die Membranen in verschiedene
Kategorien mit unterschiedlichen Kapillargeschwindigkeiten zu unterteilen. Fiir
die in dieser Arbeit gezeigten Wickingexperimente wurden die Untersuchungen
bei der Firma Sartorius Stedim Biotech GmbH mit einem standardisierten Steig-
zeitmessgerit durchgefiihrt, wobei die Membranproben mit den standardisierten
Abmessungen von 25 mm x 75mm in eine Aufthidngungsvorrichtung eingespannt
werden und mit ihrer kiirzeren Kante in ein Reservoir der Testfliissigkeit einge-
taucht werden. Sobald die Proben in die Testfliissigkeit tauchen, werden diese
aufgrund der herrschenden Kapillarkrifte benetzt. Wihrend des Benetzungspro-
zesses wird die Hohe £ der Fliissigkeitsfront mithilfe einer Kamera detektiert und
iber die Zeit ¢ aufgezeichnet, wodurch sich die charakteristische Wickingkurve
ergibt. Schematisch wird dieses Vorgehen in Abbildung 4.9 dargestellt.

— Wickingexperiment

Membran

Héhe h

Reservoir

Abbildung 4.9: Im linken Bild wird der Benetzungsprozess einer porésen Membran wihrend eines
Wickingexperiment schematisch dargestellt. Die Aufnahme in der Mitte zeigt eine
Momentaufnahme zur Erfassung der Wickinghdhe 4 zum Zeitpunkt ¢, woraus sich
der rechts dargestellte Wickingverlauf ergibt.
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4.2.3 Kapillarflussporometrie

Die Kapillarflussporometrie (KFP) ist eine experimentelle Methode zur Cha-
rakterisierung der Porengrofle in pordsen Materialien, insbesondere in Polymer-
membranen. Sie basiert auf der Fliissigkeits-Extrusionstechnik, bei der eine voll-
standig benetzte Membran durch eine ansteigende Gasdruckdifferenz freigebla-
sen wird. Dabei wird die zunehmende Flussrate des Gases detektiert. Die resultie-
rende Messkurve, die die Flussrate in Abhingigkeit von der Gasdruckdifferenz
darstellt, wird als Nasskurve bezeichnet [59]. Als Gas wird Stickstoff verwen-
det, wobei die Druckerhohung mit der Druckscanmethode [60] realisiert wird.
Der sich daraus resultierende Druck, der fiir die Entleerung einer Pore mit dem
Durchmesser dgpp benotigt wird, kann anschlieBend mithilfe der Young-Laplace-
Gleichung

_ 4Y¥rgceos(0)a

Ap (4.27)

dgrp

verkniipft [59] werden. Dabei beschreibt yzg die Oberflichenspannung und 6 den
Kontaktwinkel des zu benetzenden Fluids. Der Korrekturfaktor a wird bei nicht
kugelformigen Porenformen eingesetzt, wobei basierend auf der Fachliteratur fiir
offenporige Membranstrukturen ein Wert von 0,715 verwendet wird [3].

Zur Detektion einer mittleren Porengrofle dyvipp (MFP steht hierbei fiir mean flow
pore size), wird zusitzlich zur Nasskurve eine Trockenkurve ermittelt, wobei die
Durchflussmessung mit einer trockenen, nicht benetzten Membran durchgefiihrt
wird. Durch die Halbierung aller Durchflusswerte entlang der Trockenkurve, er-
gibt sich die sogenannte halbierte Trockenkurve. Die mittlere PorengroBe dyvipp
ergibt sich aus dem Schnittpunkt der halbierten Trockenkurve und der Nasskurve.
Anhand der Nasskurve kann die maximale Porengrofie dyp ermittelt werden,
welche sich aus dem Druck ergibt, bei dem erstmalig eine Flussrate detektiert

wird. Die kleinste PorengroBe diiin, ergibt sich aus dem Zusammentreffen der
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Nass- und Trockenkurve, wobei an dieser Stelle die benetzte Membran vollkom-
men freigeblasen wurde. Wie bereits in [3] erwiéhnt, sei an dieser Stelle ange-
merkt, dass der mit der KFP detektierte Druck sich auf den kleinsten Durchmes-
ser entlang einer Pore bezieht, wodurch die KFP zu einer Unterschitzung der
PorengroBe tendiert. In Abbildung 4.10 wird qualitativ der Verlauf der einzelnen
Messkurven einer KFP dargestellt.

Die KFP-Messungen in der vorliegenden Arbeit wurden mit dem Messgerit Po-
rolux500 der Firma Porometer durchgefiihrt. Als Benetzungsfliissigkeit wird das
unter dem Handelsnamen Porefil® bekannte newtonische Fluid mit den in Ta-
belle 6.1 aufgefiihrten Eigenschaften verwendet. Dieses Fluid hat den Vorteil,
dass mit einem Kontaktwinkel von 8 = 0° kontrollierte Benetzungsbedingungen

vorliegen.

kleinste
ﬁ Pore Nasskurve

2 & .
g 6&{&‘ Halbierte
Elaobe 7 ) e Trockenkurve
59} Pore .

................ mittlerer

............. Porendurchmesser
Gasdifferenzdruck

Abbildung 4.10: Qualitative Darstellung der detektierten Messkurven wéhrend einer Kapillarfluss-
porometrie.
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5 Porennetzwerkmodellierung zur
Stromungsanalyse

Die Simulation von Stromungsprozessen in pordsen Mikrostrukturen stellt auf-
grund ihrer komplexen Morphologie und Topologie eine besondere Herausfor-
derung dar und ist mit einem hohen Rechenaufwand verbunden. Insbesondere
Simulationen auf einem detailliert aufgelosten Gitter, die auf den Navier-Stokes-
Gleichungen basieren [12, 61], beanspruchen signifikante zeitliche und rechne-
rische Ressourcen. Trotz der Zuverldssigkeit dieser Methoden sind sie fiir die
schnelle Analyse von Mikrostrukturen, wie sie beispielsweise fiir die Qualitits-
kontrolle wihrend des Fertigungsprozesses benotigt wird, oder fiir die Betrach-
tung umfangreicherer Simulationsstudien nicht optimal geeignet. Um die Ent-
wicklung poroser Materialien effizienter zu gestalten und Analysen von pordsen
Mikrostrukturen mit geringerem zeitlichen und rechnerischen Aufwand durch-
fiihren zu konnen, ist eine Vereinfachung der Mikrostrukturen unerlisslich. Da-
bei ist es entscheidend, dass die abstrahierten Modelle die wesentlichen Eigen-
schaften der Originalstruktur beibehalten, um genaue Simulationsergebnisse zu
gewihrleisten. Eine solche Darstellungsform bieten unter anderem graphenba-
sierte Porennetzwerkmodelle (PNMs). Die Durchfithrung von Strémungssimula-
tionen, die auf einer PNM-Modellierung basieren, erfordern zunichst die Uber-
tragung der Mikrostruktur von einem digitalen Bild in ein PNM. Dieser Uber-
fuhrungsprozess erweist sich speziell bei hochpordsen Mikrostrukturen als her-
ausfordernd, da die Poren oftmals flieBend ineinander tibergehen. Dies erschwert
die klare Zuweisung der einzelnen Voxel im Bild zu spezifischen Poren oder die
eindeutige Bestimmung der Grenzen zwischen verschiedenen Poren. Fiir die Seg-
mentierung des Porenraums existieren zwar diverse Methoden und Algorithmen,
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diese fanden jedoch bislang hauptsichlich in der Erdélindustrie Anwendung, wo
die untersuchten pordsen Materialien in der Regel durch niedrigere Porosititen
von unter 40 % [62] gekennzeichnet sind. Folglich sind diese Methoden primér
fuir Strukturen mit geringer Porositit konzipiert. Im vorliegenden Kapitel wird ei-
ne Porennetzwerkmodellierung vorgestellt, welche die Extraktion eines validen
Porennetzwerkmodells fiir hochpordse offenporige Strukturen ermoglicht.

5.1 Stand der Forschung

Die Entwicklung von Porennetzwerkmodellen zur Abstraktion pordser Mikro-
strukturen findet ihren Ursprung in der Arbeit von Fatt et al. [63] aus den 1950er
Jahren. Obwohl das Modell von Fatt et al. bereits eine gute Ubereinstimmung mit
experimentellen Stromungsanalysen aufwies, beschrinkte sich seine Vorhersa-
gegenauigkeit hauptsichlich auf einfache geometrische Anordnungen wie dicht
gepackte Kugeln mit unterschiedlichen Durchmessern. Im weiteren Verlauf der
Jahre lieB das Interesse an PNMs in den frithen 1990er Jahren voriibergehend
nach, bedingt durch den Riickgang an Forschungsforderungen und der Erkennt-
nis, dass zur umfassenden Prognose von Stromungs- und Transportphdnomenen
komplexere Modelle erforderlich sind als die damals tiblichen. In letzter Zeit hat
das Interesse an PNMs wieder zugenommen, motiviert durch signifikante Fort-
schritte sowohl in der Abstraktion des Porenraums und in den Simulationstechni-
ken. Diese Entwicklungen haben frithere Einschriankungen iiberwunden und die
Porennetzwerkmodellierung zu einer vielseitigen Methode ausgebaut, welche die
Untersuchung einer breiten Palette von Stromungsphdnomenen in pordsen Me-
dien ermoglicht [64-66].

Dabei wurden eine Vielzahl von Algorithmen zur Extraktion eines PNM entwi-
ckelt, wobei Rabbani et al. [67] eine umfangreiche Zusammenfassung dieser Me-
thoden liefert. Ein spezifischer Ansatz ist der Maximal Ball Algorithmus (MBA),
der urspriinglich von Silin et al. [68] eingefiihrt und durch die Arbeiten von Al-
Kharusi und Blunt [69] sowie Dong und Blunt [70] weiterentwickelt und ver-
feinert wurde. Dieses Verfahren vergroflert in jedem Voxel des Porenraums eine
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Kugel, bis sie die Strukturoberfliche beriihrt. Diese Kugeln, bekannt als Maxi-
mal Balls (MBs), werden basierend auf ihrer Grof3e sortiert und gefiltert, was zur
Bildung von Clustern und Ketten fiihrt. Diese repridsentieren den Porenraum und
legen die Grundlage fiir die Identifizierung von Poren und Porenengstellen. Ein
alternativer Ansatz zur Erstellung von Porennetzwerkmodellen ist die Verwen-
dung des medialen Skeletts des Porenraums innerhalb einer pordsen Mikrostruk-
tur. Fiir jedes Voxel innerhalb dieses Skeletts wird die minimale Euklidische Di-
stanz zur Strukturoberfliche berechnet. Mit dieser Technik haben Joekar Niasar
et al. [71] erfolgreiche Benetzungssimulationen in pordsen Strukturen durchge-
fiihrt, die zuverldssige Resultate erzielten. In ihrer Arbeit [72] prisentieren Liang
et al. weiterhin eine Methode, die das Skelett zur Unterteilung des Porenraums
in einzelne Poren verwendet. Diese Segmentierungsstrategie nutzten Liang et al.
in einer weiteren Untersuchung [73], um die Permeabilitit und elektrische Leit-
fahigkeit verschiedener pordser Mikrostrukturen zu analysieren. Aufbauend auf
den Forschungen von Sheppard et al. [74] und Rabbani et al. [67] entwickelten
Gostick et al. [46] einen optimierteren Algorithmus, der den Porenraum mittels
einer markerbasietren Wasserscheidentransformation in einzelne Porensegmen-
te unterteilt. Die detaillierte Analyse dieser Segmente ermoglicht die Extraktion
eines umfassenden PNMs, wobei die ermittelten Segmente als Poren und deren
Kontaktflichen als Porenengstellen definiert werden. Dieser Ansatz zeigt auch
fiir hochporose Strukturen vielversprechende Resultate. In dieser Arbeit wurde
ein Extraktionsalgorithmus entwickelt, der sich auf die zuletzt beschriebene Me-
thode stiitzt und vielversprechende Ergebnisse fiir hochpordse, offenporige Mem-
branstrukturen zeigt.

5.2 Extraktion eines Porennetzwerkmodells

In dieser Arbeit wurde ein Extraktionsalgorithmus entwickelt, der auf der Me-
thode von Jeff Gostick [46] basiert. Dieser Algorithmus wurde in die Simulati-
onssoftware PACE3D implementiert. Die Extraktion erfolgt in zwei Phasen: i)

71



5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

zuerst wird der Porenraum mithilfe einer markerbasierten Wasserscheidentrans-
formation in einzelne Segmente unterteilt. ii) danach wird auf Grundlage dieser
Segmentierung ein Graph erstellt, der aus Poren und Kanélen mit definierten Ei-
genschaften besteht. Im folgenden Kapitel wird der Extraktionsalgorithmus né-
her erldutert, um anschlieBend pordse, offenporige Strukturen damit zu charakte-
risieren.

5.2.1 Segmentierung des Porenraums

Die Segmentierung des Porenraums zur Ableitung eines PNMs erfolgt durch die
in Abschnitt 3.2.2 beschriebene und validierte markerbasierte Wasserscheiden-
transformation. Die Schritte I-IV zur Identifizierung der Marker werden exakt
wie in Abschnitt 3.2.2 erldutert ausgefiihrt. Im Segmentierungsschritt V wird zu-
satzlich zur Unterteilung des Porenraums in einzelne Segmente eine ein Voxel
dicke Kontaktfliche zwischen den Segmenten detektiert, welche im Folgenden
als Wasserscheide bezeichnet wird. Dies ist in Abbildung 5.1 dargestellt. In 5.1b)
ist die Unterteilung des Porenraums aus Abbildung 5.1a) zu sehen, wihrend Ab-
bildung 5.1c) die entsprechenden Wasserscheiden zwischen den benachbarten

Abbildung 5.1: Abbildung a) zeigt einen Teilausschnitt einer pordsen 3D-Struktur. Der Porenraum
ist in blau und die Struktur in grau dargestellt. In b) ist die entsprechende Segmentie-
rung des Porenraums dargestellt, die auf der markerbasierten Wasserscheidentrans-
formation beruht. In c) sind die Kontaktflichen beziehungsweise Wasserscheiden
zwischen den einzelnen Segmenten rot hervorgehoben.
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Segmenten hervorhebt. Somit ist am Ende der ersten Phase des Extraktionsalgo-
rithmus jedem Voxel im Porenraum entweder eine Pore oder eine Wasserscheide
zugewiesen.

5.2.2 Extraktion der Porennetzwerkeigenschaften

In der zweiten Phase erfolgt die eigentliche Extraktion des Porennetzwerkmo-
dells, basierend auf der zuvor durchgefiihrten Segmentierung. Dabei wird ange-
nommen, dass jedes Segment einer Pore entspricht und die Wasserscheide zwi-
schen zwei Segmenten als Kanal zwischen diesen Poren betrachtet wird [46]. Mit
dieser Annahme werden die Eigenschaften aller Poren und Kanile extrahiert und
in das sogenannte Statoil Format exportiert. Dieses Format umfasst vier zeilen-
orientierte Dateien, die simtliche relevanten Eigenschaften der Poren und Kanile
enthalten, wie in [75] beschrieben.

Ermittlung der Poreneigenschaften

Zunichst wird jeder Pore ein klar identifizierbarer Index zugewiesen, wodurch
jeder Voxel, der sich nicht im Strukturraum oder auf der Wasserscheide befindet,
eindeutig zugeordnet werden kann. Anschliefend werden fiir jede Pore die fol-
genden Eigenschaften ermittelt, wobei jede Eigenschaft anhand zweier benach-
barten Poren veranschaulicht wird.

* Das Volumen V;, einer Pore kann durch die Anzahl der Voxel, die ihr zuge-
ordnet sind, ermittelt werden. Hierzu wird die Anzahl der Porenvoxel mit
dem Volumen eines einzelnen Voxels multipliziert.

s

Porensegmente
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* Der Porenanker a;, beschreibt die Koordinaten der Pore und wird als der
Voxel innerhalb des Porensegments festgelegt, bei dem der Wert des zuvor
berechneten Euklidischen Distanzfeldes (EDF) (vgl. Abschnitt 3.2.2) am
groften ist.

Porenanker a,

* Der Porenradius r, wird als der maximale Wert des EDF innerhalb eines
Porensegments definiert. Dieser Wert entspricht dem Radius der grofStmog-
lichen Kugel, die mit dem Porenanker als Ursprung in das Porensegment
passt, ohne die Struktur zu beriihren.

Porenradius r,

* Der eingebettete Porenradius . entspricht dem Radius der gro3tmoglichen
Kugel, die in das Porensegment passt ohne die Struktur oder Wasserscheide
zu beriihren. Zur Bestimmung dieses Radius wird in jeder Pore ein lokales
Euklidisches Distanzfeld erzeugt, aus dem der maximale Wert abgeleitet
wird.

eingebetteter
Porenradius r,
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L]

Die Porenlinge /, wird fiir jede Teilpore innerhalb einer Zelle berechnet.
Hierbei reprisentiert eine Zelle, wie in Abbildung 4.8 dargestellt, die zwei
Teilporen 7 und j und den verbindenden Kanal k. Die Berechnung der Po-
renlédnge [, ; fiir die Pore i erfolgt mithilfe des eingebetteten Porenradius
re, i und dem Kanalradius ry ;—; nach dem Satz des Pythagoras iiber

Ip, i = 5.1

Dieser Zusammenhang wird in der folgenden Skizze veranschaulicht. Aqui-
valent dazu wird die Porenlénge /, ; berechnet.

e/ r] e
// k, i-j \\\
PA— o —— I_._._._._. | B
lP~ i lpvj
Pore i Kanal i-j Pore j

* Fiir jede Pore wird iiberpriift, ob sie direkten Kontakt zu den Gebietsréin-
dern hat. Ist dies der Fall, wird sie als Randpore markiert.

Ermittlung der Kanaleigenschaften

Die Bestimmung der Nachbarschaftsbeziehungen zwischen den Poren erfolgt
durch die Analyse der Wasserscheidenvoxel. In unmittelbarer Nédhe dieser wird
nach anderen Voxeln gesucht, die zu verschiedenen Porensegmenten gehoren.
Die Indizes der Poren in diesen lokalisierten Bereichen werden gespeichert, um
die Nachbarschaftsbeziehung dieser zu ermitteln. Zusétzlich werden siamtliche
Wasserscheidenvoxel zwischen zwei Poren mit einem spezifischen Kanalindex
markiert. Dadurch lédsst sich der Porenraum unter Beriicksichtigung sdmtlicher
Nachbarschaftsbeziehungen als Graph G = (P,T) darstellen, wobei P die Ge-
samtheit der Poren und 7 die Gesamtheit aller Kanile umfasst.
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

Zur Ermittlung der Kanaleigenschaften werden alle zu einem Kanal k gehoren-

den Wasserscheidenvoxel w analysiert, um folgende Merkmale fiir jeden Kanal

zu bestimmen:

76

e Der Kanalanker ai ist der Voxel, der den grofiten Distanzwert im globalen

Distanzfeld der Kontaktflichenvoxel hat, was in der folgenden Abbildung
anhand zweier benachbarter Poren verdeutlicht wird.

Kanalanker a,

Wasserscheidenvoxel

e Zur Berechnung der in der vorangegangenen Abbildung griin dargestellten

Kontaktfliche Ay des Kanals k wird in dieser Arbeit der folgende nume-
rische Ansatz verwendet: Unter Verwendung des Einheitsnormalenvektors
n und eines Hilfsvektors h, der die Nachbarschaftsbeziehungen widerspie-
gelt, wird eine Zuordnung des Flacheninhaltes (3D) beziehungsweise der
Linge (2D) entwickelt. Fiir den zweidimensionalen Fall, wie in der nach-
folgenden Abbildung links dargestellt, ergibt sich folgender Zusammen-
hang

l:acos¢+bsin¢:n~(_b> =n-h. 5.2)

Aquivalent dazu kann im dreidimensionalen Fall durch Berechnung des
Einheitsnormalenvektors n und des Hilfsvektors h fiir jeden der w Wasser-
scheidenvoxel die Kontaktfliche Ay berechnet werden

w
Ac=Y n;-h; (5.3)
i=0



5.2 Extraktion eines Porennetzwerkmodells

Im rechten Teil der nachfolgenden Abbildung wird die Ubertragung der
Beziehung aus Gleichung 5.2 auf ein diskretisiertes Gebiet fiir den zweidi-
mensionalen Fall dargestellt, wobei die Oberfliche zwischen den griin und
rot dargestellten Zellen berechnet wird.

eI

L~ os‘? v

ap AY
N

\

| = ;

X

e Der Kanalradius ri wird mithilfe der Kontaktfliche Ay und dem dquivalen-
ten Kreis nach

Iy = ﬁ (54)
T

berechnet

 Die direkte Lédnge /3 eines Kanals gibt die Euklidische Distanz zwischen
den Porenankern der beiden verbundenen Poren an.

direkte Linge I

 Die totale Linge /; eines Kanals entspricht der Summe der Euklidischen
Distanzen zwischen den Ankern der Poren, die durch den Kanal miteinan-
der verbunden sind, sowie dem Kanalanker ay.
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

totale Linge I

* Die effektive Kanalldnge /. wird mithilfe der totalen Linge /; und den Po-
renldngen [, der verbindenden Poren i und j berechnet

le=1l—(l, i+, ;) (5.5)

¢ Das Volumen des Kanals Vi berechnet sich durch das Produkt der effekti-
ven Kanalldnge /. und der Kontaktfliche Ay

Vi = Axle- (5.6)

5.2.3 Validierung der Extraktion

Die Validierung der Segmentierung des Porenraums wird in Abschnitt 3.2.2 vor-
gestellt. An dieser Stelle wird die Extraktion der Poren- und Kanaleigenschaften
anhand einiger vereinfachter Strukturen mit bekannten Eigenschaften durchge-
fiihrt. Dazu wird eine komplexe pordse Struktur erzeugt, die aus Kugeln und
Zylindern mit variierenden Radien besteht. Dies ist in Abbildung 5.2a) veran-
schaulicht, wobei das blaue Volumen den Porenraum und das graue die Struktur
reprisentiert. Insgesamt setzt sich die Struktur aus 343 Kugeln zusammen. Von
diesen haben die 218 Randkugeln einen festen Porenradius von 15 Zellen, wih-
rend die iibrigen Kugeln einen zufilligen Porenradius zwischen 13 und 45 Zellen
besitzen. Die Zylinder variieren im Radius zwischen fiinf und zwolf Zellen. Der
Abstand zwischen zwei benachbarten Kugeln betrigt in Bezug auf den Mittel-
punkt in alle Raumrichtungen 100 Zellen.

78



5.2 Extraktion eines Porennetzwerkmodells
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Abbildung 5.2: In a) ist eine generierte pordse Struktur aus Kugeln und Zylindern abgebildet. Da-
bei zeigt das blaue Volumen den Porenraum und das graue Volumen die Struktur.
In b) wird das daraus abgeleitete Porennetzwerkmodell dargestellt, wobei die roten
Kugeln die Poren und die blauen Zylinder die Kanile représentieren. In ¢) und d)
werden die Verteilungen der generierten und extrahierten Porenradien sowie Kanal-
radien der Struktur aus a) gegeniibergestellt, wobei die Verteilungen exakt iiberein-
stimmen.

Abbildung 5.2b) zeigt das extrahierte Porennetzwerkmodel, in dem die Poren rot
und die Kanile blau dargestellt werden. Hierbei wird ersichtlich, dass die Anzahl
der extrahierten Poren mit der Gesamtzahl aller Kugeln iibereinstimmt. Dies be-
stitigt, wie bereits in Abbildung 3.7 gezeigt wurde, eine korrekte Segmentierung
des Porenraums. Des Weiteren werden alle 218 Randporen erfolgreich detek-
tiert und die direkte Kanallidnge /3 betrégt fiir jeden Kanal exakt 100 Zellen, was
dem vorgegebenen Wert entspricht. Die Verteilung der generierten und extrahier-
ten Porenradien r;, (ausgenommen aller Randporen) wird in Abbildung 5.2¢) als
Histogramm dargestellt. Es zeigt sich eine exakte Ubereinstimmung zwischen
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

den generierten und extrahierten Daten. Dariiber hinaus wurde der eingebettete
Porenradius r. fiir jede Pore detektiert. Da dieser fiir die vorliegende Struktur
stets mit dem Porenradius 7, iibereinstimmt, wurde aus Griinden der Ubersicht-
lichkeit auf die Darstellung der Verteilung des eingebetteten Porenradius in Ab-
bildung 5.2c) verzichtet. An dieser Stelle sei erwéhnt, dass die Randporen bei
der Analyse der Verteilung der Porenradien unberiicksichtigt bleiben. Die Vertei-
lung der generierten und extrahierten Kanalradien r¢ wird in Abbildung 5.2d) als
Histogramm prisentiert. Auch hier zeigt sich eine prizise Ubereinstimmung zwi-
schen den generierten und extrahierten Daten, was die erfolgreiche Validierung
der Extraktion der Porennetzwerkmodelleigenschaften abschliefend bestitigt.

Um weiterhin den Einfluss der Diskretisierung auf die extrahierten Eigenschaf-
ten des Porenradius r,, des Kanalradius r und der direkten Kanalldnge /3 zu
validieren, wird die in Abbildung 5.3a) dargestellte vereinfachte Struktur, be-
stehend aus Kugeln und Zylindern, mit variierender Bildauflosung generiert. Al-
le weiteren Parameter ergeben sich anhand dieser Eigenschaften und werden im
folgenden nicht gesondert betrachtet. Dabei wird die Berechnung des Kanalra-
dius an einem entlang der x-Richtung ausgerichteten Zylinder sowie an einem

T T

Kanalradius 1y, 20

Porenradius r, ]
Kanalradius 7,
Kanalradius r,_,5-

Direkte Kanallénge [, |

Kanalradius ry 45

oo e e

rel. Abweichung (%)

Struktur . 7\
[ .
ok — ,/:7\;;;-: B
y . - ° o
aA B :
X : ‘ l : |
N 2 4 6 8 10
orenraum Kanalradius (Zellen)
a) b)

Abbildung 5.3: In a) wird die vereinfachte Struktur bestehend aus Kugeln und Zylindern, zur Va-
lidierung der Extraktion dargestellt. Dabei sind drei Zylinder parallel zur x-Achse
ausgerichtet und drei Zylinder in der xz-Ebene um 45° gekippt. In b) wird die relati-
ve Abweichung der extrahierten Parameter des Porenradius, des Kanalradius und
der direkten Kanallidnge iiber dem vorgegebenen Kanalradius aufgetragen. Dabei
wird, ausgehend von einem Kanalradius von 2,5 Zellen die Diskretisierung verdop-
pelt, verdreifacht und vervierfacht.
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um 45° gekippten Zylinder validiert. In Abbildung 5.3b) werden die Ergebnisse
dieser Untersuchung abgebildet, indem die relative Abweichung des vorgege-
benen und extrahierten Werts iiber dem vorgegebenen Kanalradius der geraden
Zylinder aufgezeigt ist. Daraus folgt, dass bereits ab einer Auflosung des Zylin-
ders mit einem Kanalradius von 2,5 Zellen und einem vorgegebenen Porenradius
von sechs Zellen, der Porenradius rp, der Kanalradius r¢ des geraden Zylinders
sowie die direkte Kanalldnge /3 mit einer addquaten relativen Abweichung von
unter fiinf Prozent ermittelt werden konnen. Fiir den um 45° verkippten Zylin-
der, welcher im diskretisierten Raum im Vergleich zum geraden Zylinder einen
deutlich komplexeren Fall zur Berechnung eines Kanalradius darstellt, wird ab
einer Diskretisierung des Zylinderradius mit mindestens fiinf Zellen eine relative
Abweichung von unter fiinf Prozent erreicht. Schlussfolgernd liefert die Untersu-
chung valide Ergebnisse fiir die Extraktion der Poren- und Kanaleigenschaften,
sofern die Porenengstellen mit einem Radius von mindestens fiinf Zellen abge-
bildet werden.

5.3 Methoden zur Berechnung des
Porenradius im Vergleich

Die Bestimmung eines geometrischen Porenradius ist fiir die Charakterisierung
einer pordsen Struktur von grofler Bedeutung. Aufgrund der Vielfalt an verfiigba-
ren Losungsansitzen ist eine sorgfiltige Auswahl der Methode entscheidend, um
fiir die zu analysierenden Strukturen optimale Ergebnisse zu erzielen. Im nichs-
ten Abschnitt werden daher drei verschiedene Methoden zur Bestimmung eines
geometrischen Porenradius in pordsen Membranstrukturen angewendet und de-
ren Vor- und Nachteile verglichen. Als erste Methode erfolgt die Berechnung
eines geometrischen Porenradius 7y, pnm, durch die Extraktion eines PNM (vgl.
Kapitel 5.2.2). Als zweite Methode wird die Berechnung eines richtungsabhén-
gigen geometrischen Porenradius b, ., betrachtet, welche auf dem Verfahren aus
Kapitel 4.1.3 basiert. Hierbei erfolgt zunichst die Segmentierung des Porenraums
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

mittels einer markerbasierten Wasserscheidentransformation in einzelne Poren-
segmente. Anschlieend wird ein gemitteltes Ellipsoid ermittelt, das die Orien-
tierung und Ausbreitung der Segmente widerspiegelt. Als dritte Methode wird
ein mittlerer Porenradius r;, basierend auf der Kombination einer Medial-Achse
und eines Distanzfelds des Porenraums berechnet (vgl. Kapitel 4.1.2).

Die Unterschiede zwischen diesen drei Methoden werden in Abbildung 5.4 ver-
deutlicht. Abbildung 5.4a) zeigt dazu den Ausschnitt einer pordsen Struktur, in
der ein detektiertes Porensegment zusitzlich in blau hervorgehoben wird. Die-
ses dient zur Veranschaulichung der Berechnung von r, pxm in Abbildung 5.4b)
und Ex%z in Abbildung 5.4c). Abbildung 5.4d) illustriert die Kombination der
Medial-Achse und des Distanzfeldes innerhalb dieses Porensegments.

Abbildung 5.4: In a) wird ein Ausschnitt einer generierten Struktur gezeigt, wobei zusitzlich ein de-
tektiertes Porensegment abgebildet wird. In b) wird die Berechnung von r;, pnm ver-
deutlicht, welcher die grotmogliche Kugel reprisentiert, die in das Segment passt,
ohne die Struktur zu beriihren. In ¢) wird die Berechnung von by, veranschaulicht,
wobei die Ellipsoide, die das Porensegment beschreibt, in orange dargestellt ist. In
d) wird sowohl die Medial-Achse als auch das Distanzfeld entlang der Medial-Achse
abgebildet.

Der quantitative Vergleich der drei Methoden erfolgt zunédchst anhand syntheti-
scher Strukturen, bevor alle drei Methoden auf reale Membranstrukturen ange-
wendet werden.
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5.3.1 Anisotrope synthetische Membranstrukturen

Fiir die Untersuchungen in synthetischen Strukturen wird die Generierung mit-
tels der Voronoizerlegung aus Kapitel 3.2.1 verwendet. Dieser Algorithmus bie-
tet die Moglichkeit, eine definierte strukturelle Anisotropie zu generieren, was
fiir die vorliegende Untersuchung von Bedeutung ist. Zuerst werden transversal
isotrope Strukturen analysiert, welche sich durch eine strukturelle Anisotropie in
eine Richtung auszeichnen. Danach werden orthotrope Membranstrukturen un-
tersucht, die eine strukturelle Anisotropie in alle drei Raumrichtungen (x, y, )
aufweisen.

Transversal isotrope Membranstrukturen

Zur Analyse werden insgesamt 110 transversal isotrope Membranstrukturen er-
zeugt, wobei stets eine Gebietsgrofle von 104 pum x 104 um x 104 um mit einer
rdumlichen Auflosung Ax, Ay und Az von 160 nm/Voxel gewihlt wird. Die ver-
bleibenden Generierungsparameter werden so gewdhlt, dass die makroskopi-
schen Eigenschaften denen der realen Membranproben dhneln. Fiir alle Struktu-
ren wird eine Porositét von 85 % und eine anfingliche Anzahl der Voronoigebiete
von 825 gewihlt. Der mittlere Stegradius wird auf 0,95 pm festgelegt. Zusétzlich
wird den Strukturen eine Streckung in x-Richtung aufgeprigt. Die Intensitit der
eingestellten Anisotropie variiert zwischen 22 unterschiedlichen Graden. Um ei-
ne statistische Varianz zu gewihrleisten, werden fiir jeden Anisotropiegrad fiinf
unterschiedliche Strukturen erzeugt. Diese weisen die gleichen grundlegenden
Eigenschaften auf, besitzen jedoch aufgrund einer variierenden Verteilung der
initialen Voronoigebiete eine unterschiedliche Morphologie. Abbildung 5.5a)
veranschaulicht die Auswirkungen einer strukturellen Anisotropie. Hierbei wird
deutlich, dass sich der Porenraum mit zunehmendem Grad der Anisotropie DA
in Richtung der x-Achse verformt.

In Abbildung 5.5b) werden die Ergebnisse der drei verschiedenen Methoden
zur Bestimmung des geometrischen Porenradius dargestellt. Fiir jeden Grad der
Anisotropie wird der Mittelwert sowie die Standardabweichung des jeweiligen
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Abbildung 5.5: In a) sind drei Strukturen mit einer GebietsgroBe von 104 um x 104 um x 104 um dar-
gestellt: eine isotrope Struktur und zwei anisotrope Strukturen, die mit einer struk-
turellen Ausrichtung entlang der x-Richtung generiert wurden. In b) werden die Er-
gebnisse der unterschiedlichen Methoden zur Berechnung eines geometrischen Po-
renradius gezeigt. Fiir jeden Grad der Anisotropie wird der Mittelwert sowie die
Standardabweichung des jeweiligen Radius iiber die fiinf Strukturen gezeigt. Die
Ubereinstimmung des in griin dargestellten Verlaufs von b,/2 mit dem von by/2
fiihrt dazu, dass ersterer verdeckt wird.

Radius iiber diese fiinf Strukturen gezeigt. Die geringen relativen Standardab-
weichungen von maximal 2,86 % zeigen, dass alle Methoden prézise und zuver-
ldssige Ergebnisse liefern. Der Porenradius 7, pnm verringert sich von 4,94 um in
isotropen Strukturen zu 4,24 in den Strukturen mit der gréBten Anisotropie von
DA = 0.36. Aufgrund der Charakteristika dieser Methode - es wird die groft-
mogliche Kugel beriicksichtigt, die in das jeweilige Porensegment passt - kann
eine strukturelle Anisotropie nicht detektiert werden. Dies kann lediglich das
Verfahren aus Kapitel 4.1.3, da hier durch die Berechnung einer gemittelten El-
lipsoide eine Ausrichtung des segmentierten Porenraums ermittelt werden kann.
Wie zu erwarten zeigt sich, fiir isotrope Strukturen eine gleichmiflige Ausrich-
tung in alle Raumrichtungen, wihrend sich der Unterschied der Ausrichtung fiir
anisotrope Strukturen mit steigender Streckung erhoht. Im Vergleich zu r, pnm
sind die Werte stets grofer, da fiir die Berechnung der gemittelten Ellipsoide
jeweils das komplette Porensegment beriicksichtigt wird, wihrend das Volumen
der groftmoglichen Kugel bei rp pnv im Vergleich zum Porensegment einen
kleineren Wert aufweist. Verdeutlicht wird dies in Abbildung 5.4b) und 5.4c).
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Der auf der x-Achse in Abbildung 5.5b) aufgetragene Grad der Anisotropie leitet
sich aus dieser Methode und der Gleichung 2.3 ab.

Der Porenradius 7, basierend auf der Kombination der Medial-Achse und des
Distanzfeldes, ermittelt im Gegensatz zu den beiden zuvor gezeigten Methoden
einen kleineren Porenradius. Dies liegt daran, dass bei dieser Methode nicht nur
der maximale Wert des Euklidischen Distanzfeldes (EDF) bei der Betrachtung
eines Porensegments beriicksichtigt wird, sondern zusétzlich alle EDF-Werte ent-
lang der Medial-Achse einflieen (vgl. Abbildung 5.4d)). Das schlief3t, dhnlich
wie bei r, pnu, eine Beriicksichtigung einer strukturellen Anisotropie aus.

Orthotrope Membranstrukturen

In dieser Studie wird der Unterschied zwischen den verschiedenen Messmetho-
den zur Bestimmung eines geometrischen Porenradius in orthotropen Membran-
strukturen analysiert. Dazu werden fiir 15 unterschiedliche Grade der Anisotro-
pie je fiinf Strukturen generiert, wobei die Strukturen dieselben makroskopischen
Eigenschaften wie die in der vorherigen Studie aufweisen. Im Gegensatz zu die-
ser erfolgt bei der Generierung nicht nur eine Strukturstreckung in x-Richtung,
sondern auch in y-Richtung. Die Streckung in x-Richtung wird so variiert, dass
sie stets kleiner oder gleich der Dehnung in y-Richtung bleibt. Da somit eine or-
thotrope Anisotropie vorliegt, geniigt zur vollstindigen Beschreibung des Grades
der Anisotropie DA nicht mehr nur ein Wert. Es werden stattdessen zwei beno-
tigt. Fiir diese Studie gilt aufgrund der Wahl der Generierungsparameter folgende

Beziehung:
b
DA =1—-= (5.7)
by
DAy =1—= (5.8)
by

wobei stets b, < b, < by vorliegt.
In Abbildung 5.6a) und b) sind die Ergebnisse der computergestiitzt ermittelten
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Abbildung 5.6: Abbildung a) zeigt die Ergebnisse verschiedener computergestiitzter Methoden zur
Bestimmung des geometrischen Porenradius in synthetisch erzeugten orthotropen
Strukturen. Fiir jeden Anisotropiegrad DA; werden sowohl der Durchschnittswert
als auch die Standardabweichung des Radius fiir die fiinf Strukturen dargestellt. Ei-
ne analoge Darstellung findet sich in b) fiir den zweiten Anisotropiegrad DA,. In
Abbildung c) sind drei Strukturen mit unterschiedlichen Anisotropiegraden exem-
plarisch dargestellt. Zur besseren Veranschaulichung wird jeweils nur ein Ausschnitt
von 48 um x 48 um x 48 um der gesamten Struktur gezeigt.

Porenradien dargestellt. Abbildung 5.6a) zeigt die Radien in Abhéngigkeit von
DA und Abbildung 5.6b) in Bezug auf DA,. Fiir jeden Grad der Anisotropie
wird der Mittelwert sowie die Standardabweichung des jeweiligen Radius iiber
die fiinf Strukturen gezeigt. Die geringen relativen Standardabweichungen von
maximal 2,54 % bestitigen erneut, dass alle Methoden prizise und zuverldssige
Ergebnisse liefern. Bei der Interpretation der geometrischen Porenradien 7, pnm
und 7, zeigen sich analog zu den transversal isotropen Strukturen, nahezu kon-
stante Werte. Dies steht im Gegensatz zu den deutlich erkennbaren strukturellen
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Unterschieden, die Abbildung 5.6¢) exemplarisch zeigt. Entsprechend werden
die die Grenzen beider Messmethoden unterstrichen. Insbesondere bei Struktu-
ren mit hoher struktureller Anisotropie konnen sie diese nicht addquat erfassen.
Die Griinden entsprechen denen im vorherigen Kapitel genannten. Dies muss bei
der Verwendung dieser Methoden beriicksichtigt werden. Die strukturelle An-
isotropie wird lediglich durch das Verfahren zur Berechnung eines gemittelten
Ellipsoids erfasst, wie anhand der Verldufe von by, by und b, in Abbildung 5.6a)
und b) ersichtlich wird.

5.3.2 Reale Membranstrukturen

Fiir die Messung eines mittleren geometrischen Porenradius in realen Membran-
strukturen werden insgesamt vier unterschiedliche Membranproben und die da-
zugehorigen experimentellen Porometriedaten (vgl. Kapitel 4.2.3) herangezogen,
wobei die Proben A , B und C aus der Dissertation von Patrick Altschuh [3] stam-
men. Alle Auswertungen und Experimente fiir die Probe D wurden hingegen in
Folge dieser Arbeit durchgefiihrt.

Bei den Ergebnissen in Tabelle 5.1 zeigt sich bei allen computergestiitzten Me-
thoden ein deutlicher Trend: Die Werte der Proben A und B, die demselben Mem-
brantyp entstammen, weisen vergleichbare Werte auf, wihrend Probe C im Ver-
gleich dazu groere gemessene Porenradien aufzeigt. Die grof3ten Radien werden
von allen Methoden in Probe D ermittelt. Dieser Trend stimmt mit den experi-
mentell ermittelten Daten iiberein. Weiterhin zeigt sich die hierarchische An-
ordnung EPR QR, MD > p, PNM > Ip, die vergleichbar mit den zuvor untersuchten
synthetischen Strukturen ist. Bei der Berechnung der gemittelten Ellipsoide wei-
sen die Werte entlang der Membrandicke (MD) den kleinsten Radius auf und in
Produktionsrichtung (PR) einen leicht grofleren Wert als quer zur Produktions-
richtung (QR). Somit weisen alle Proben eine orthotrope Anisotropie auf. Fiir
die vorliegende Arbeit ist hauptséchlich die strukturelle Anisotropie in den late-
ralen Richtungen von Interesse. Daher wird in Tabelle 5.1 zusitzlich der Grad
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Tabelle 5.1: Gegeniiberstellung der computergestiitzten und experimentellen Methoden zur Berech-
nung eines gemittelten geometrischen Porenradius in realen Membranproben. Die expe-
rimentellen Werte und digitalen Zwillinge der Proben A, B und C stammen aus [3].

Parameter Probe A Probe B Probe C Probe D
Fp, PNM in (um) 2,14 2,03 2,51 2,98
bpr /2 in (um) 3,06 2,91 3,24 3,77
bor /2 in (um) 3,02 2,89 3,23 3,74
byp / 2 in (um) 2,89 2,76 3,13 3,70
DAjy in (-) x1072 1,23 0,68 0,36 0,57
rp in (um) 1,73 1,67 2,16 2,36

FvFp in (Um) 1,53£0,11 1,53£0,11 1,64£0,12 1,98+0,05
Fyipp in (um) 1,88£0,04 1,88£0,04 2,13£0,05 2,49£0,03

~min

Fypp 10 (Um) 1,49£0,21 1,49£0,21 1,64£0,12 1,97£0,05

der Anisotropie DA}, in der lateralen Ebene berechnet
DAjg =1—+—- (5.9)

Da stets DAy > 0 gilt, bedeutet dies, dass alle Membranproben beziiglich der
lateralen Ebene eine leichte Ausrichtung der Stege entlang der Produktionsrich-
tung aufweisen.

Bei der Gegeniiberstellung der ermittelten geometrischen Porenradien zeigen alle
computergestiitzten Methoden eine Uberschitzung im Kontrast zum experimen-
tell ermittelten Wert von 7Ayvrp (vgl. Kapitel 4.2.3). Der mittlere geometrische
Porenradius r,, der auf der Skelettierung des Porenraums basiert, weist bei al-
len Proben die geringste Abweichung auf. Wie in [3] bereits gezeigt, ldsst sich
die Uberschitzung von r, mit der limitierenden Eigenschaft der Porometrie be-
griinden. Sobald der schmalste Querschnitt entlang eines Porenpfades erreicht
ist, wird der anliegende Druck auf den Porenradius umgerechnet. Auch wenn sich
der Porenquerschnitt nach der detektierten Engstelle wieder vergroBert, wird dies
nicht mehr in die Messung einbezogen, da eine groflere Pore wiederum einem ge-
ringeren Druck entspricht, wodurch die Porometrie den Porenradius unterschétzt.
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Bei der computergestiitzten Berechnung von r,, ist dies nicht der Fall, da aufgrund
der Detektierung des EDFs entlang der Medial-Achse der komplette Porenraum
beriicksichtigt wird. Abschnitt 5.3.1 beleuchtet die Uberschiitzung von Tp, PNM
und BPR, QR, Mp ausfiihrlich.

Zusammenfassend zeigt sich, dass die Berechnung von rp pnm besser fiir porose
Strukturen geeignet ist, die nicht offenporig sind, wie beispielsweise geschlos-
senporige Schaumstrukturen. Die Methode aus der Kombination der Medial-
Achse und des EDFs liefert hingegen fiir offenporige, hochporose Strukturen mit
geringer struktureller Anisotropie, wie sie in der vorliegenden Arbeit betrachtet
werden, die beste Abbildung des geometrischen Porenradius. Dies basiert darauf,
dass der gesamte Porenraum, einschlieBlich der Porenengstellen, berticksichtigt
wird. Zusitzlich ermdglicht diese Methode nicht nur die Untersuchung des Po-
renraums, sondern auch des Strukturraums. Beide Methoden haben jedoch Limi-
tierungen bei Strukturen, welche eine starke strukturelle Anisotropie aufweisen.
Die Methode zur Berechnung einer gemittelten Ellipsoide und dem daraus abge-
leiteten Porendurchmesser EPR, QR, Mp ist aufgrund ihrer Uberschéitzung des Po-
renraums nicht zur Berechnung eines geometrischen Porenradius geeignet. Den-
noch bietet sie eine Moglichkeit zur Ermittlung einer strukturellen Anisotropie
und wird daher im Folgenden ausschlielich dafiir verwendet.

5.4 Einphasige Stromung in
Porennetzwerkmodellen

Im Weiteren Verlauf wird das Porennetzwerkmodell verwendet, um das einphasi-
ge Stromungsverhalten in pordsen Membranstrukturen zu analysieren. Zunéchst
erfolgt die Validierung der Genauigkeit der Stromungssimulation im Porennetz-
werkmodell durch den Vergleich mit einphasigen Stromungssimulationen in voll-
standig aufgelosten voxelbasierten Strukturen. AnschlieBend wird der Einfluss
einer strukturellen Anisotropie auf das einphasige Stromungsverhalten sowohl in
synthetischen als auch realen Membranen untersucht. Dadurch wird ein besseres
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Verstindnis fiir die experimentell beobachtete, richtungsabhéngige Fliissigkeits-
ausbreitung in Diagnostikmembranen gewonnen.

5.4.1 Validierung

Zur Validierung der einphasigen Stromung in Porennetzwerkmodellen werden
zunichst zwei Simulationsstudien zur Voruntersuchung durchgefiihrt. Die aus
den Simulationen ableitbare Permeabilitit Kpny dient als Bewertungsmaf. Th-
re Berechnung erfolgt basierend auf dem Druckabfall in einem PNM. Kpxm
wird mit der Permeabilitit Ky verglichen, die sich durch Losen der Stokes-
Gleichung in einer voxelbasierten, voll aufgelosten bindren Struktur ergibt (vgl.
Abschnitt 4.1.6). Der Wert von Ky, wird als Sollwert angenommen, da die vox-
elbasierte Struktur im Vergleich zu einem PNM eine deutlich hohere Informati-
onsdichte aufweist.

Variation der Porenanzahl bei konstanter Porositat

Die erste Simulationsstudie untersucht den Einfluss der Porenanzahl auf die
Genauigkeit der einphasigen Stromungssimulation in Porennetzwerkmodellen.
Hierzu wird der in Abschnitt 3.2.1 beschriebene Generierungsalgorithmus basie-
rend auf einer Voronoizerlegung verwendet, um porose Membranstrukturen mit
variierender Porenanzahl zu erzeugen. Die Anzahl der Poren wird iiber die vor-
gegebene Anzahl an Voronoigebieten festgelegt, wihrend die Porositit fiir alle
Strukturen konstant bei 85 % gehalten wird. Die Gebietsgrofie betrigt konstant
72um x 72um X 72 um mit einer rdaumlichen Auflésung von Ax, Ay und Az von
160 nm/Voxel. Mit dieser Festlegung der Gebietsgrofe fiihrt eine Erhohung der
Porenanzahl unter Beibehaltung der Porositidt zu einer Abnahme des Steg- und
Porenradius. Insgesamt werden in dieser Studie 24 verschiedene Porenanzahlen
untersucht. Um zusitzlich eine statistische Varianz sicherzustellen, werden fiir
jede Porenanzahl drei unterschiedliche Strukturen erzeugt. Diese Strukturen wei-
sen die gleichen grundlegenden Eigenschaften auf, unterscheiden sich jedoch in
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ihrer Morphologie aufgrund einer variierenden Verteilung der initialen Voronoi-
gebiete. Somit wurden fiir diese Studie insgesamt 72 voxelbasierte synthetische
Membranstrukturen generiert und anschlieend fiir jede Struktur das PNM mit
der in Kapitel 5.2 beschriebenen Methode extrahiert. Darauf aufbauend wurde
jede Struktur hinsichtlich der Permeabilitidten K\, vox. und K, pnm entlang der
x-Achse charakterisiert.

Abbildung 5.7a) stellt die Ergebnisse dieser Studie dar. Dabei werden die sich aus
den einphasigen Stromungssimulationen ergebenden Permeabilititen Kyox. und
Kpnm liber der Porenanzahl abgebildet. Weiterhin wird auf der rechten y-Achse
die relative Abweichung der beiden Werte nach der Formel

Kxx,PNM - Kxx,Vox‘

x 100 % (5.10)

Kxx,Vox.
dargestellt. Es zeigt sich, dass die Verldufe von Ky vox. und K pnv vergleich-
bare Trends aufweisen: Mit steigender Porenanzahl nimmt die Permeabilitit ab.
Dies ldsst sich mit der zuvor beschriebenen Abnahme des Steg- und Porenradius

¢ K vox. Voxelbasiert —— K, pw PNM = rel. Abweichung
« /0 o 8 -10
S 8 2 .. )
X 15 » X 6} | 1-15 5
Né % Né o %
§ . ae]710g § 4r 1720 &
z - =z g
3 1-15% g 2+ 1-25%
£ - 3
ko) = |5} 4 ~
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1000 2000 3000 4000 30 40 50 60 70 80 90 100

Porenanzahl (-)

a)

Porositit (%)
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Abbildung 5.7: In a) werden die Ergebnisse der Simulationsstudie zum Einfluss der Porenanzahl bei
einer konstanten Porositét von 85 % und in b) die Ergebnisse der Simulationsstudie
zur Analyse des Einflusses der Porositit bei einer konstanten Porenanzahl von 3000
Poren auf die Aussagekraft der einphasigen Stromungssimulation in Porennetzwerk-
modellen prisentiert. Fiir jeden Ergebnispunkt wird der Mittelwert und die Standard-
abweichung basierend auf drei Strukturen gezeigt.
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begriinden. Abschnitt 6.5.6 geht explizit darauf ein. Bei der Analyse der Feh-
lerbalken der Permeabilititskurven, die die zuvor beschriebene Varianz dreier
Morphologien widerspiegeln, ist zudem erkennbar, dass die relative Standard-
abweichung fiir Ky vox. und Ky pnv bei Strukturen mit einer Porenanzahl von
> 250 unter zwei Prozent liegt. Demzufolge liefern die einphasigen Stromungs-
simulationen in diesem Bereich keine zufélligen, sondern gezielt reproduzierbare
Ergebnisse. Fiir die Strukturen mit einer Porenanzahl von < 250 liegt die relati-
ve Standardabweichung fiir K, vox. unter fiinf Prozent, wohingegen fiir Ky, pnm
relative Standardabweichungen von bis zu 15 % vorliegen. Diese vergleichbar
hohe Abweichung bei K, pnm lésst sich auf den Effekt der Randporen zuriick-
fiihren. In der einphasigen Stromungssimulation im PNM wird an den Randporen
eine konstante Druckrandbedingung gesetzt, was das Ergebnis bei geringer Po-
renanzahl stark beeinflussen kann. Die nachfolgende Analyse der relativen Ab-
weichung von Ky, pnm zu Ky vox. beriicksichtigt daher nur Strukturen mit einer
Porenanzahl von > 250. Zudem wird fiir folgende Simulationsstudien darauf ge-
achtet, eine ausreichend grofle Porenanzahl zu wihlen. Die relative Abweichung
der Permeabilitit zeigt im betrachteten Bereich durchschnittlich einen Wert von
—13,2 %, wobei das PNM stets den Wert der voxelbasierten Stromungssimula-
tion unterschitzt. Angesichts der erheblichen Reduktion der Informationsdichte
und der damit verbundenen Rechenzeit von einer voll aufgelosten voxelbasierten
Struktur zu einem PNM, stellt dies einen akzeptablen Fehler dar. Insbesondere,
da der Trend mithilfe der einphasigen Stromung in Porenetzwerkmodellen deut-
lich abgebildet werden kann.

Variation der Porositat bei konstanter Porenanzahl

Die zweite Simulationsstudie untersucht den Einfluss der Porositit, bei konstan-
ter Porenanzahl, auf die Genauigkeit der einphasigen Stromungssimulation in
Porennetzwerkmodellen. Um pordse Membranstrukturen mit variierender Poro-
sitdt zu erzeugen, wird hierzu wie bei der ersten Simulationsstudie der in Ab-
schnitt 3.2.1 beschriebene Generierungsalgorithmus verwendet. Die Gebietsgro-
Be bleibt wie zuvor konstant bei 72um x 72um X 72 um mit einer rdaumlichen
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Auflésung von Ax, Ay und Az von 160 nm/Voxel. Die Anzahl der Voronoige-
biete beziehungsweise der Poren bleibt konstant bei einem Wert von 3000. Die
Porositit wird in einem Bereich von 30 % bis 95 % mit einer Schrittweite von
finf Prozent variiert. Es werden entsprechend insgesamt vierzehn verschiedene
Porosititen untersucht. Um zusitzlich eine statistische Varianz sicherzustellen,
werden fiir jede Porositit drei unterschiedliche Strukturen erzeugt. Insgesamt
wurden fiir diese Studie somit 42 voxelbasierte synthetische Membranstruktu-
ren generiert. Anschliefend wurde fiir jede Struktur das PNM mithilfe der in
Kapitel 5.2 beschriebenen Methode extrahiert. Aufbauend darauf wurde, wie in
der zuvor gezeigten Simulationsstudie, jede Struktur hinsichtlich der Permeabi-
litdten Ky vox. und Ky, pnm entlang der x-Achse charakterisiert.

Die Ergebnisse dieser Simulationsstudie sind in Abbildung 5.7b) dargestellt. Es
zeigt sich, dhnlich wie in der vorangegangenen Studie, dass der Trend des Per-
meabilititsverlaufs von K, pnym dem des Sollwerts von Ky vox. entspricht. Mit
zunehmender Porositit steigt die Permeabilitéit an. Das resultiert aus der Zunah-
me des geometrischen Porenradius und der gleichzeitigen Abnahme des Stegra-
dius bei konstanter Anzahl von Stegen, was eine Verringerung der intrinsischen
Membranoberfliche und dem daraus resultierenden Reibungswiderstand zur Fol-
ge hat (siehe Abschnitt 6.5.6). Bei der Analyse der Fehlerbalken der Permeabi-
litatskurven, die die zuvor beschriebene Varianz dreier Morphologien widerspie-
geln, ist weiterhin erkennbar, dass die relative Standardabweichung sowohl fiir
Kyx vox. als auch K, pnm bei allen Porosititen unter drei Prozent liegt. Dies be-
stétigt erneut, dass die einphasigen Stromungssimulationen basierend auf einem
PNM nicht zufillige, sondern gezielt reproduzierbare Ergebnisse liefern. Die re-
lative Abweichung von K, pnm Zu Ky vox. gemil Gleichung 5.10 zeigt fiir Struk-
turen mit Porosititen < 85 % im Durchschnitt einen Wert von —13,1 % an. Dies
dhnelt den Abweichungen der vorherigen Simulationsstudie. Fiir die Strukturen
mit Porositdten von 90 % und 95 % ergeben sich hohere relative Abweichungen
von —17,7 % und -25,5 %, da der Porenraum bei solch hohen Porosititen mit-
tels eines Porennetzwerkmodels nicht mehr addquat abgebildet werden kann. Er-
neut unterschitzt das PNM stets den Permeabilititswert verglichen mit der vox-
elbasierten Stromungssimulation. Die Unterschitzung resultiert daraus, dass das
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PNM den Porenraum tendenziell kleiner abbildet. Es beriicksichtigt beispiels-
weise nur die grofite Kugel, die in ein Porensegment passt.

Laufzeitvergleich

Um den Unterschied der Simulationslaufzeiten der einphasigen Stréomung zwi-
schen den beiden Methoden zu verdeutlichen, wird die bendtigte Prozessorzeit,
beginnend mit dem digitalen Zwilling einer pordsen Membranstruktur bis hin zur
Ermittlung der Permeabilititswerte fiir unterschiedliche Strukturen in einer Lauf-
zeitstudie gemessen und gegeniibergestellt. Dafiir werden insgesamt fiinf kubi-
sche Membranstrukturen mit variierenden Kantenldngen von 100, 200, 300, 400
und 500 Voxeln erzeugt und anschlieBend ausgewertet. Die Berechnungen er-
folgten auf einem Computer mit einem Intel®Xeon®Gold 6146 Prozessor mit
3,20 GHz, 24 Kernen und 768 Gigabyte Arbeitsspeicher. Um eine verbesserte
Vergleichbarkeit zu gewéhrleisten, wurden die Berechnungen auf einem einzel-
nen Prozessor durchgefiihrt. Beide Methoden sind jedoch auch fiir eine parallele
Verarbeitung geeignet.

Abbildung 5.8 prisentiert die Ergebnisse der Laufzeitstudie, wobei die benttigte
Prozessorzeit abhingig von der Kantenldnge der Membranstrukturen betrachtet
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Abbildung 5.8: Laufzeitvergleich der Berechnung der Permeabilititen entlang der drei Raumrich-
tungen mittels der voxelbasierten Methode und der Methode, die auf der Extraktion
eines Porennetzwerkmodells basiert. Gemessen wurde die benotigte Prozessorzeit,
beginnend mit dem digitalen Zwilling einer porosen Membranstruktur bis hin zur
Ermittlung der Permeabilititswerte.
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wird. Es zeigt sich deutlich, dass der Einsatz des Porennetzwerkmodells zu einer
erheblichen Reduktion der Rechenzeit fiihrt. So benétigt die Berechnung mit der
voxelbasierten Methode bei einer Kantenlidnge von 500 Voxeln beispielsweise ei-
ne um den Faktor 21,37 lingere Rechenzeit.

Zusammenfassend wurde in diesem Abschnitt gezeigt, dass das gemdf Kapi-
tel 5.2 extrahierte Porennetzwerkmodell in Verbindung mit der Methode aus Ab-
schnitt 4.1.6 fiir synthetische Strukturen mit einer Porenanzahl von mindestens
250 und Porosititen < 85 % valide Permeabilititswerte Kpny liefert. Im Ver-
gleich zum Sollwert Kyox. wird die Permeabilitit Kpny stets mit einer akzepta-
blen relativen Abweichung von etwa 13,15 % unterschitzt. Die Abweichung in
der Permeabilitdtsberechnung mittels des Porennetzwerkmodells wird aufgrund
der erheblichen Reduktion der Rechenzeit als akzeptabel erachtet. Diese Metho-
de wird daher im Weiteren genutzt, um den Einfluss einer strukturellen Anisotro-
pie auf die Permeabilitit in porosen Membranstrukturen zu analysieren.

5.4.2 Anisotrope synthetische Membranstrukturen

Dieses Kapitel untersucht den Einfluss einer strukturellen Anisotropie auf die
Permeabilitit in porosen Membranen. Zu diesem Zweck wird das Stromungsver-
halten in transversal isotropen und in orthotropen Membranstrukturen analysiert.

Transversal isotrope Membranstrukturen

Zur Untersuchung transversal isotroper Strukturen werden die in Abschnitt 5.3.1
generierten synthetischen Membranstrukturen verwendet, die alle eine struktu-
relle Ausrichtung entlang der x-Richtung aufweisen. Fiir jede Struktur werden
die Permeabilititen K,,pnxm, Kyypnm und K, pnv in alle drei Raumrichtungen
berechnet.

In Abbildung 5.9a) sind die dazugehorigen Ergebnisse dargestellt, wobei die er-
mittelte Permeabilitit abhiingig vom Grad der Anisotropie aufgefiihrt ist. Jeder
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Abbildung 5.9: In a) wird das Verhalten der richtungsabhiingigen Permeabilititswerte Ky, pnm,
Kyypnm und Koo pnm in Bezug auf den Grad der Anisotropie DA fiir die in Ab-
schnitt 5.3.1 beschriebenen transversal isotropen Strukturen dargestellt. Abbildung
b) zeigt die dazu korrespondierenden, computergestiitzt ermittelten Tortuositdtswer-
te. Fur jeden Ergebnispunkt wird der Mittelwert und die Standardabweichung basie-
rend auf fiinf Strukturen gezeigt.

Punkt reprisentiert den Mittelwert von fiinf verschiedenen Strukturen mit glei-
chen Eigenschaften, aber unterschiedlicher Morphologie. Die Fehlerbalken zei-
gen die zugehorige Standardabweichung. Es fillt in der Abbildung deutlich auf,
dass fiir DA > 0.0 die Permeabilitit K, pnm entlang der x-Richtung stets grofer
ist als in den verbleibenden Raumrichtungen. Ky, pnv und K pnv Weisen hin-
gegen miteinander vergleichbare Werte auf. Dieser Aspekt, zusammen mit der
Erkenntnis, dass bei den isotropen Strukturen mit DA ~ 0.0 eine richtungsun-
abhingige Permeabilitit vorliegt, deutet darauf hin, dass eine gezielte Ausrich-
tung der Stegstruktur in x-Richtung das Stromungsverhalten entlang dieser Rich-
tung begiinstigt. Diese Beobachtung lésst sich durch die Richtungsabhingigkeit
der Tortuositit T erkldren. Die Tortuositdt wurde gemill der in Abschnitt 4.1.5
beschriebenen Methode in allen 110 Strukturen entlang der drei Raumrichtun-
gen (x,y,z) berechnet. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.9b) dargestellt. Im
Vergleich zur Permeabilitit lédsst sich ein entgegengesetzter Trend erkennen: In
Strukturen mit einer Anisotropie von DA > 0.0 weist die Tortuositét 7., in der
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ausgerichteten x-Richtung konsequent niedrigere Werte im Vergleich zu den an-
deren Raumrichtungen auf, wohingegen 7,y und 7., untereinander vergleichbare
Werte zeigen. Unter Anwendung der Kozeny-Carman-Gleichung [76-78]

KKC 1 &

=——— 5.11
Coc2 S (.11

in der Ckc die empirisch zu bestimmende Kozeny-Carman-Konstante, € die Po-
rositdt und S die spezifische Oberfliche der intrinsischen Membranstruktur dar-
stellen ldsst sich das anisotrope Verhalten der Permeabilitit erkldren. Dies gilt
insbesondere, wenn die makroskopischen Eigenschaften von Ckc, € und S der
hier untersuchten Strukturen identisch sind, und die niedrigere gemessene Tor-
tuositit 7, entlang der ausgerichteten Richtung somit eine erhohte Permeabilitéit
K zur Folge hat.

Die vorangegangene Untersuchung transversal isotroper Membranstrukturen hat
somit gezeigt, dass die Permeabilitit entlang der Streckungsrichtung grofBere
Werte annimmt als senkrecht dazu.

Orthotrope Membranstrukturen

Zur weiteren Analyse der Auswirkungen einer orthotropen Anisotropie auf das
Stromungsverhalten in Membranstrukturen wird in diesem Abschnitt die ein-
phasige Stromung innerhalb der in Abschnitt 5.3.1 beschriebenen synthetischen
orthotropen Strukturen untersucht. Dazu werden wie bei der vorangegangenen
Simulationsstudie fiir jede Struktur die Permeabilititen K. pnm, Kyypnm und
K. pnM in allen drei Raumrichtungen berechnet.

Abbildung 5.10a) stellt die aus Basis der einphasigen Stromungssimulationen
berechneten Permeabilititswerte in Abhédngigkeit vom ersten Anisotropiegrad
DA dar. DA| wird gemil Gleichung 5.7 berechnet. In Abbildung 5.10 wird nur
der Verlauf in Bezug auf DA, betrachtet, da die Abhingigkeit von DA, einen
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Abbildung 5.10: Abbildung a) illustriert das Verhalten der richtungsabhidngigen Permeabilititswerte
Ky pnm, Kyypnm und K pnv in Bezug auf den Anisotropiegrad DAj. Dies ge-
schieht fiir die in Abschnitt 5.3.1 beschriebenen orthotropen Membranstrukturen.
In b) werden die entsprechenden Tortuosititswerte dargestellt. Abbildung c) zeigt
anhand eines Porensegmentes einer Membranstruktur mit einem Anisotropiegrad
von DA = 0,354 und DA; = 0,0, wie eine Ausrichtung der Struktur in y-Richtung
die Tortuositdtstransportwege beeinflusst. Fiir jeden Ergebnispunkt wird der Mit-
telwert und die Standardabweichung basierend auf fiinf Strukturen gezeigt.

dhnlichen Trend aufzeigt. Der Vergleich der Permeabilititen mit der strukturel-
len Anisotropie l_JXM aus den gemittelten Ellipsoiden des Porenraums in Abbil-
dung 5.6a) offenbart eine deutliche Staffelung der Permeabilitit. Das Verhélt-
nis b, < b, < b, fiihrt hier stets dazu, dass K.;pnm < Kupnm < Kyypnwm gilt.
Daraus schlief3t sich, dass bei der Analyse einer pordsen Struktur die Reihen-
folge der strukturellen Anisotropie eine entsprechende Staffelung in der resul-
tierenden Permeabilitdt nach sich zieht. Dies kann erneut anhand der in Abbil-
dung 5.10b) dargestellten, computergestiitzt ermittelten Tortuositdtswerte in den
drei Raumrichtungen erklirt werden. Ahnlich wie bei den transversal isotropen
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Membranstrukturen zeigt sich, dass eine Staffelung von b, < b, < by zu einer im
Vergleich zur Permeabilitit umgekehrten Reihenfolge in den Tortuosititswerten
Tyy < Tux < Ty fiihrt. Die Griinde fiir die reduzierte Tortuositit in der gestreckten
Richtung werden in Abbildung 5.10c) anhand einer Struktur mit DA; = 0,354
und DA, = 0,0 veranschaulicht. Hier werden die Transportpfade, basierend auf
der Berechnung der Tortuositidt sowohl in der gestreckten y-Richtung als auch
in der x-Richtung dargestellt. Es wird deutlich, dass die Tortuositit in der nicht
gestreckten x-Richtung hoher ist, da zum Zuriicklegen der gleichen Strecke mehr
Hindernisse und Stege umgangen werden miissen im Vergleich zur y-Richtung.
Die Untersuchung der einphasigen Stromung in synthetischen Membranstruktu-
ren hat abschliefend aufgezeigt, dass eine vorhandene strukturelle Anisotropie
einen direkten Einfluss auf das Stromungsverhalten ausiibt. Sowohl bei trans-
versal isotropen als auch bei orthotropen Strukturen offenbarte sich ein deut-
licher Trend: Die Permeabilitit entlang der gestreckten Raumrichtungen ist im
Vergleich zu den anderen Richtungen erhoht, wihrend die Tortuositit ein umge-
kehrtes Verhalten zeigt.

5.4.3 Reale Membranstrukturen

In diesem Kapitel wird das vorgestellte Porennetzwerkmodell eingesetzt, um
die Permeabilitidtsberechnungen in realen rekonstruierten Membranstrukturen zu
analysieren. Hierfiir werden erneut die vier unterschiedlichen Membranproben
aus Abschnitt 5.3.2 verwendet.

Zunichst wird der Einfluss der Bildauflosung auf das Ergebnis untersucht. Dies
geschieht durch eine schrittweise Verfeinerung der Bildauflosung Ax von 600
nm/Voxel zu 75 nm/Voxel. Fiir eine bessere Ubersichtlichkeit konzentriert sich
die Untersuchung auf die Permeabilititen entlang der lateralen Richtungen, so-
wohl parallel (PR) als auch quer zur Produktionsrichtung (QR), da diese fiir den
Transport der Probenfliissigkeit in einem Lateral-Flow-Test von Interesse sind.
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

In Abbildung 5.11a) und 5.11b) zeigt sich, dass der Verlauf der gemessenen Per-
meabilititen fiir alle Proben mit einer Verfeinerung der Bildauflosung ein asym-
ptotisches Verhalten aufweist. Dies bedeutet, dass eine Verfeinerung der Bildauf-
16sung zu keiner Verdnderung des Ergebnisses fiihrt. Fiir alle Proben zeigt sich
weiterhin, dass die relative Abweichung der Werte Kpg pnv und Kgr pnm beziig-
lich des Wertes mit der feinsten Bildauflosung bereits bei einer Auflosung von
Ax < 120nm/Voxel unter fiinf Prozent liegt. Dies deutet darauf hin, dass fiir ein-
phasige Stromungsuntersuchungen in realen Membranstrukturen eine Bildaufl-
sung von Ax < 120nm/Voxel angestrebt werden sollte, um auflosungsneutrale
Ergebnisse zu erzielen.

Die Ergebnisse der Permeabilititswerte in den realen Membranproben sind in
Tabelle 5.2 abgebildet. Wie in den vorherigen Untersuchungen in synthetischen
anisotropen Strukturen zeigt der Vergleich der Richtungsabhingigkeit der Per-
meabilitit, dass bei allen Proben mit DA, > 0 die Permeabilitit in Produkti-
onsrichtung stets grofler ist als quer dazu, unabhingig vom gewéhlten Ansatz.
Entsprechend gilt fiir alle vier Proben Tpr < TgRr.

Um zu iiberpriifen, ob die Simulationen der einphasigen Stromung in realen
Membranstrukturen ebenfalls valide Ergebnisse liefern, werden erneut die Per-
meabilititswerte Kpnyv und Kyox, verglichen. Im Vergleich zu den einphasigen
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Abbildung 5.11: Untersuchung zum Einfluss der Bildauflosung auf die Berechnung von Kpnm, wo-
bei in a) die Ergebnisse der realen Membranproben A und B und in b) der Proben
C und D gezeigt sind.

100



5.4 Einphasige Stromung in Porennetzwerkmodellen

Tabelle 5.2: Vergleich der berechneten Permeabilitdtswerte, ermittelt durch die Simulation der ein-
phasigen Stromung in einem Porennetzwerkmodell (Kpny) und auf einem vollstéindig
aufgelosten voxelbasierten Gitter (Kyox,) fiir die vier realen Membranproben A, B, C
und D. Zudem werden der festgestellte Anisotropiegrad DA}y, die Porositit € und die
Tortuositit T dargestellt.

Parameter Probe A Probe B Probe C Probe D
Kpr pnM in (m?) 10713 5,84 5,07 11,48 15,26
Kor. pnm in (m?) x10713 523 4,62 10,02 13,88
KpR_ Vox. in (m?) x 10713 7,78 6,86 16,83 23,00
KoR, vox, in (m?) x10713 7,30 6,45 15,54 21,71

AKpr/KpR vox, in (%) 2494 2609  -31,79  -33,65
AKor/Kor vox, in (%) -2836  -2837  -3552  -36,07

DApy in (<) x1072 1,23 0,68 0,36 0,57
€ in (%) 82,40 82,02 88,90 89,86

R (-) 1,198 1,211 1,119 1,119

TR () 1,214 1,214 1,121 1,128

Stromungssimulationen in synthetischen Strukturen zeigt sich in Tabelle 5.2 fiir
alle Proben eine deutlich groflere relative Abweichung. Diese, berechnet nach
Gleichung 5.10, iibersteigt bei allen Werten 24 %. Fiir die Probe C und D fal-
len die Abweichungen dabei hoher aus als fiir die zwei verbleibenden Proben.
Dies ist auf den in Abschnitt 5.4.1 dargestellten Sachverhalt zuriickzufiihren, dass
einphasige Stromungssimulationen in einem Porennetzwerkmodell bei pordsen
Strukturen mit Porosititen iiber 85 % keine zuverldssigen Ergebnisse liefern. Bei
den Proben A und B kann die relativ hohe Abweichung darauf zuriickgefiihrt
werden, dass bei der Rekonstruktion der realen Membranproben Strukturartefak-
te im Porenraum vorhanden sind, die aufgrund von Rauscheffekten in der Bild-
gebung entstanden sind und keinen Anschluss an die eigentliche Struktur haben.
Dies wird in Abbildung 5.12b1) verdeutlicht, in der ein Ausschnitt einer rekon-
struierten Membran abgebildet ist, in der die frei im Porenraum hiangenden Struk-
turartefakte bunt hervorgehoben sind. Diese fiihren zu einer Ubersegmentierung
des Porenraums, was durch den Vergleich der Abbildungen 5.12c1) und 5.12c2)
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

deutlich wird. Diese Abbildungen zeigen die Segmentierung des Porenraums
der in Abbildung 5.12a) dargestellten Membranstruktur, wobei fiir die Segmen-
tierung in Abbildung 5.12c¢2) die Strukturartefakte, wie in Abbildung 5.12b2)
zu sehen ist, herausgefiltert wurden. Diese Ubersegmentierung aus Abbildun-
gen 5.12cl) bewirkt bei der Extraktion des PNM eine iiberhthte Anzahl an de-
tektierten Poren, was die Abbildungen 5.12d1) und 5.12d2) veranschaulichen.
Daraus resultiert ein erhohter Druckverlust in der einphasigen Stormungssimula-
tion, was folglich eine Unterschitzung der Permeabilitit nach sich zieht. Dieser
Ubersegmentierung lisst sich durch einen Nachbearbeitungsschritt wihrend der
Strukturrekonstruktion begegnen, indem die freischwebenden Strukturartefakte
herausgefiltert werden.

Tabelle 5.3 stellt die Auswirkungen dieser Filterung dar. Dazu wurden die Struk-
turartefakte in den Membranproben A und B vor der Extraktion des PNM ent-
fernt, wobei eine Bildauflosung von 120 nm/Voxel vorliegt. Die Analyse zeigt,

y&y Kq ‘
S Filter ¥
6t @ykf
Z 5 ‘ P Tanee
Strukturkdrner ﬁ ‘s_}i Sy N

a) b2)

Abbildung 5.12: In bl) sind die frei im Porenraum schwebenden Strukturartefakte eines vergrofer-
ten Ausschnitts der in a) abgebildeten porosen Membranstruktur farbig markiert.
In b2) wird derselbe Ausschnitt gezeigt, jedoch wurden hier die Strukturartefak-
te herausgefiltert und entfernt. Die Abbildungen c1) und c2) prisentieren die ent-
sprechende Segmentierung des Porenraums. Dabei wird im rot markierten Bereich
deutlich, dass in c¢2) durch das Entfernen der Strukturartefakte weniger Segmente
detektiert wurden als in c1). In d1) und d2) wird das jeweilige extrahierte PNM fiir
den Ausschnitt aus a) visualisiert.
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5.4 Einphasige Stromung in Porennetzwerkmodellen

dass die Strukturartefakte einen geringfiigigen Einfluss auf die voxelbasierten
Parameter ausiiben. Dies wird unter anderem an der nach der Filterung gemes-
senen Porositit €* deutlich, die sich bei beiden Proben um maximal 0,4 % zu
€ dndert, was den geringen Volumenanteil der Strukturartefakte an der Gesamt-
struktur verdeutlicht. Bei der Berechnung der einphasigen Stromung in einem
Porennetzwerkmodell hingegen wirken sich diese Strukturartefakte aufgrund der
bereits erwihnten Ubersegmentierung deutlich aus, was sich in den Werten von
Kpawm Widerspiegelt. Durch die Filterung steigen diese Werte im Vergleich zu den
in Tabelle 5.2 gelisteten Werten von Kpnyy um ~ 28 %. Dadurch kommt es zu ei-
ner signifikanten Verringerung der relativen Abweichung zwischen Kpy,,; und
Kvox., wobei Kjy weiterhin den Wert Ky, unterschitzt. Fiir die Probe B be-
trigt diese Abweichung maximal 11,01 % und fiir die Probe A maximal 7,53 %.
Die Analyse der einphasigen Fliissigkeitsausbreitung in vier realen Membran-
strukturen bestétigte den bei synthetischen Strukturen beobachteten Trend, dass
eine vorhandene strukturelle Anisotropie die Richtungsabhingigkeit der Permea-
bilitdt und der Tortuositit unmittelbar beeinflusst. Des Weiteren ergab die Analy-
se von zwei rekonstruierten realen Proben, dass fiir Membranstrukturen mit einer
Porositit € < 85 %, nach einer Filterung der Struktur, prizise Permeabilititswerte
mit Hilfe eines Porennetzwerkmodells bestimmt werden konnen.

Tabelle 5.3: Permeabilitidtswerte, errechnet durch die Simulation der einphasigen Stromung in einem
Porennetzwerkmodell (Kpyy,), nachdem die in Abbildung 5.12c1) dargestellten Struk-
turartefakte bei den Membranproben A und B entfernt wurden. Zusitzlich ist die nach
der Filterung berechnete Porositit £* aufgefiihrt.

Parameter Probe A Probe B
Ky pxy in (m?) x 1071 7,66 6,54
Kor, pav 10 (m?) x10~13 6,75 5,74
(KR, pxm—KPR, Vox.)/Kpg, vox, i1 (%) -1,54 -4.67
(KSR, v —KQR, vox.)/Kor. vox, 10 (%) -1,53 -11,01
€" in (%) 82,75 82,39
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5 Porennetzwerkmodellierung zur Stromungsanalyse

5.5 Zusammenfassung und Diskussion

In diesem Kapitel wurde die Implementierung eines Algorithmus zur Extrakti-
on eines Porennetzwerkmodells aus den digitalen Abbildern pordser Strukturen
eingefiihrt. Der Algorithmus beruht auf der Segmentierung des Porenraums in
unterschiedliche Bereiche und der anschlieBenden detaillierten Definition und
Auswertung dieser Segmente. Durch die Validierung dieser Extraktion konnte
gezeigt werden, dass der Porenraum durch ein PNM adédquat abgebildet werden
kann und dies eine zeit- und kostensparende Moglichkeit zur Charakterisierung
pordser Strukturen bietet.

Weiterhin wurde das Porennetzwerkmodell verwendet, um drei verschiedene Me-
thoden zur Berechnung eines geometrischen Porenradius in Membranstrukturen
zu evaluieren. Die erste Methode — die Berechnung eines geometrischen Poren-
radius 7, pnm — basiert auf dem extrahierten Porennetzwerkmodell, wobei die
Radien der extrahierten Poren zur Berechnung von rp pnwm beriicksichtigt wer-
den. Der zweite Ansatz — die Berechnung eines gemittelten Ellipsoids — basiert
auf dem im Verlauf dieser Arbeit entwickelten Verfahren aus Kapitel 4.1.3, wo-
bei aufbauend auf der Segmentierung des Porenraums ein Ellipsoid abgeleitet
wird, welches die Orientierung sowie Ausbreitung der Struktur reflektiert. Die
dritte Methode — Berechnung eines mittleren Porenradius r, — basiert auf der
Kombination einer Medial-Achse und eines Distanzfelds des Porenraums (vgl.
Kapitel 4.1.2). Abbildung 5.4 veranschaulicht die Unterschiede zwischen diesen
drei Methoden. Die Anwendung dieser Methoden auf sowohl synthetische als
auch real rekonstruierte Membranstrukturen hat gezeigt, dass die erste Methode
den geometrischen Porenradius fiir offenporige Membranstrukturen, wie sie in
dieser Arbeit behandelt werden, liberschitzt. Sie eignet sich besser fiir die Be-
rechnung in geschlossenporigen Strukturen. Die zweite Methode neigt ebenfalls
zur Uberschitzung des geometrischen Porenradius, bietet aber als einzige die
Moglichkeit, eine strukturelle Anisotropie abzubilden. Daher wird sie fortan aus-
schlieBlich fiir diesen Zweck eingesetzt. Die dritte Methode erzielt im Vergleich
zu experimentellen Untersuchungen die genauesten Ergebnisse bei der Analyse
von offenporigen Membranstrukturen ohne ausgeprigte strukturelle Anisotropie.
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Deshalb wird diese Methode im Weiteren zur Berechnung des geometrischen Po-
renradius verwendet.

Im letzten Abschnitt dieses Kapitels wurde das Porennetzwerkmodell eingesetzt,
um das einphasige Stromungsverhalten und insbesondere die Permeabilitit als
Strukturparameter zu untersuchen. Zunichst wurde anhand synthetischer Mem-
branstrukturen demonstriert, dass dieser Ansatz fiir Strukturen mit einer Porositit
von < 85 % valide Permeabilititswerte bei deutlich reduzierter Rechenzeit lie-
fert. Dariiber hinaus wurde die einphasige Stromungssimulation in einem PNM
genutzt, um einen direkten Einfluss einer strukturellen Anisotropie auf das Stro-
mungsverhalten zu belegen. Die Untersuchungen dazu fanden sowohl in synthe-
tischen als auch realen anisotropen Membranstrukturen satt. Dabei zeigte sich der
deutliche Trend, dass die Permeabilitiit entlang der ausgerichteten Raumrichtung
hohere Werte aufweist als in den anderen Richtungen. Dies ldsst sich durch die
Tortuositit erkldren, die ein entgegengesetztes Verhalten aufweist. Dieser Trend
lieB sich ebenfalls in den vier realen rekonstruierten Membranproben nachwei-
sen.

Bei der Bestimmung der Permeabilitit mittels eines extrahierten Porennetzwerk-
modells hat sich bei realen Membranstrukturen gezeigt, dass die digitalen Zwil-
linge der Membranproben einen zusitzlichen Filterungsschritt erfordern, bei dem
frei schwebende Strukturartefakte entfernt werden miissen, um aussagekriftige
Ergebnisse zu erzielen. Mit Einbeziehung dieses Filterungsschrittes ldsst sich das
vorgestellte Modell nutzen, um eine zeit- und kostensparende Charakterisierung
der Permeabilitit in realen Membranproben durchzufiihren. Entsprechend kann
der Prozess fiir die Qualititskontrolle wihrend des Herstellungsprozesses einge-
setzt werden.
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6 Struktureller Einfluss auf das
Wickingverhalten

In diesem Kapitel wird eine Verbindung zwischen der Mikrostrukturmorpho-
logie und dem makroskopischen Materialverhalten pordser Diagnostikmembra-
nen hergestellt, auch bekannt als Struktur-Eigenschaft-Beziehung. Diese Verbin-
dung ermoglicht das Vorhersagen des Materialverhaltens und die optimale Ausle-
gung von Membranen. Im Rahmen dieser Arbeit wird die Struktur-Eigenschaft-
Beziehung fiir das kapillargetriebene Wickingverhalten durch hochpordse, offen-
porige polymere Membranen durch einen datengetriebenen Ansatz ermittelt. Zu
diesem Zweck werden 162 porose Mikrostrukturen mit unterschiedlichen geome-
trischen Merkmalen algorithmisch generiert und in 3D charakterisiert. Anschlie-
Bend werden strukturelle Wechselwirkungen analysiert, um darauf aufbauend die
Wickingzeit tiber ein Wickingmodell auf der makroskopischen Skala abzuleiten.
Abbildung 6.1 stellt diese Struktur-Wicking-Beziehung schematisch dar.

6.1 Stand der Forschung

Zur Modellierung des makroskopischen Wickingverhalten in pordsen Mikro-
strukturen existieren zahlreiche Modelle. Die beiden vorherrschenden stiitzen
sich auf die Lucas-Washburn-Gleichung und das Darcy-Gesetz, welche in der
Fachliteratur [4, 30, 33, 34] und Kapitel 2.2.6 umfassend erortert werden. Ein
gemeinsames Merkmal dieser Ansitze ist die Notwendigkeit, effektive Struktur-
parameter zu verwenden, um den Wickingprozess vorherzusagen. Diese Parame-
ter wie die Porositit und die Permeabilitdt konnen entweder durch experimentelle
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Mikrostruktur Charakterisierung Makroskopisches Wickingverhalten
Pyl
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Abbildung 6.1: Darstellung der Arbeitsabfolge zur Erstellung der Struktur-Wicking-Beziehung in
Membranen. Links werden in a) auf der Mikroskala synthetische Strukturen mit un-
terschiedlichen Eigenschaften generiert, anschlieend wird in b) fiir jede Struktur der
mittlere Stegradius, in ¢) die Porositit, in d) die Tortuositét, in e) die Permeabilitit
und in f) der effektive Porenradius ermittelt. Die daraus gewonnenen Erkenntnisse
werden verwendet, um auf der makroskopischen Skala mittels des in g) abgebildeten
Wickingmodels das in h) dargestellte Wickingverhalten in medizinischen Schnell-
tests vorhersagen zu konnen.

Untersuchungen bestimmt oder als Anpassungsparameter abgeleitet werden [79].
In beiden Fillen sind kostspielige experimentelle Untersuchungen notwendig.
Alternativ ist es moglich, die Strukturparameter computergestiitzt aus einem re-
prisentativen Volumenelement der Mikrostruktur zu extrahieren, um daraus das
makroskopische Wickingverhalten vorherzusagen [23]. Zur addquaten Modellie-
rung dieses kapillargetriebenen Verhaltens, ist die Darstellung des Kapillardrucks
Ap. von zentraler Bedeutung. Als treibende Kraft wird dieser Druck iiblicherwei-
se mithilfe der Young-Laplace-Gleichung (vgl. Abschnitt 2.2.4) modelliert. Die-
ser beschreibt die Druckdifferenz, die auf die Grenzfliche zwischen zwei nicht
mischbaren Fliissigkeiten wirkt, wie folgt

_ 2% cos(6e)
Teff

Ape (6.1)
Fiir die Modellierung dieser treibenden Kraft ist insbesondere die Ermittlung
des effektiven Porenradius r.¢ entscheidend. Bei einer achsensymmetrischen ge-
schlossenen Kapillare kann der effektive Porenradius analytisch iiber den geome-
trischen Porenradius abgeleitet werden [80]. Jedoch gestaltet sich der Porenraum
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6.1 Stand der Forschung

einer offenporigen, hochporosen Struktur, wie es bei einer Diagnostikmembran
der Fall ist, zu komplex, sodass der geometrische Porenradius fiir die Model-
lierung des Kapillardrucks unzureichend ist. Experimente [22] sowie Simulatio-
nen [3, 23] haben aufgezeigt, dass bei solchen Strukturen das Verhéltnis zwischen
dem geometrischen und dem effektiven Porenradius etwa bei einem Faktor von
~ 7 liegt. Dafiir wurde jeweils anhand von vereinfachten Strukturen der in Glei-
chung 2.10 dargestellte Korrekturfaktor zur Berechnung eines effektiven Poren-
radius hergeleitet. Dieser Ansatz zur Berechnung eines Korrekturfaktors [3, 23]
zeigte bei der Gegeniiberstellung mit experimentellen Wickingverldufen eine gu-
te Ubereinstimmung hinsichtlich der Vorhersage des Wickingverhaltens auf Ba-
sis effektiver Strukturgrofen. Allerdings ist es mit dieser Methode [3, 23] nicht
moglich, die Richtungsabhingigkeit des kapillaren Drucks zu beriicksichtigen.
Diese Limitation wird durch die im folgenden Kapitel dargestellte Methode iiber-
wunden.

Um ein umfassenderes Verstindnis der strukturellen Abhingigkeiten des Wi-
ckingverhaltens in einem Lateral-Flow-Test (LFT) zu erlangen, wurde in [57]
mittels eines datengetriebenen Ansatzes eine Beziehung zwischen der Struk-
tur und dem Wickingverhalten etabliert. Dieser Ansatz beleuchtet nicht nur die
Wechselwirkungen verschiedener struktureller Eigenschaften, sondern nutzt die-
se Erkenntnisse auch, um einen allgemeingiiltigen Zusammenhang zwischen dem
Wickingverhalten und der Mikrostruktur zu definieren. Diese Methodik wird in
der vorliegenden Arbeit verwendet, um einen Struktur-Wicking-Beziehung in
Diagnostikmebranen abzuleiten. Die vorliegende Arbeit verwendet im Vergleich
zu [57] einen innovativen Generierungsalgorithmus der weitere detaillierte Cha-
rakteristika realer Strukturen beriicksichtigt und zudem ein um den Beitrag der
Tortuositit erweitertes makroskopische Wickingmodell.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

6.2 Makroskopisches Wickingmodell

Zur makroskopischen Beschreibung des Wickingverhaltens in porésen Membra-
nen, wird der folgende Darcy-Ansatz aus der Arbeit von Nicolas Fries [33] ge-
wihlt ;

d(hh)

& .
=pgh+—=nhh+p——>=- 2
psh+ o nhh+p=> (6.2)

Dieser baut auf der in Gleichung 2.21 gezeigten 1D-Impulsbilanz zwischen der
Kapillarkraft, Gravitationskraft, Reibungsskraft und der Trégheitskraft auf, wo-
bei rer den effektiven Porenradius und / die benetzte Steighthe beschreibt. Fiir

2% cos (6e)

Teff

die Betrachtung der Fliissigkeitsausbreitung in pordsen offenporigen Membra-
nen kann der Trédgheitsterm nach [3] vernachldssigt werden. Dies wird mit der
Weber-Zahl begriindet, die zur Beurteilung des Verhiltnisses aus Tréigheitskraft
und Oberflichenkraft dient

ph’r,
%G

We = (6.3)
wobei fiir We < 1 die Tréigheitskraft vernachlédssigt werden kann [81]. Fiir die
in dieser Arbeit verwendeten offenporigen Membranen kann ein geometrischer
Porenradius r;, von ~ 2 um angenommen werden. Als Fliissigkeiten werden Was-
ser und Porefil® betrachtet, deren Eigenschaften Tabelle 6.1 zu entnehmen sind.
Fiir die mittlere Wickinggeschwindigkeit / ergibt sich ein Wert von ~ 0,3 mm/s
fiir Wasser und ~ 0,04 mm/s fiir Porefil® [3]. Die Weber-Zahl betrigt somit fiir

Tabelle 6.1: Eigenschaften der in dieser Arbeit verwendeten Newtonschen Fluide Wasser und Pore-

fil®.
Parameter Wasser  Porefil®
YG in (mN/m) 72 16
U in (mPas) 1 2,2

p in (kg/m?) 998 1800

110



6.2 Makroskopisches Wickingmodell

Wasser 2,5 - 1072 und fiir Porefil® 3,6- 10710, Die Trégheitskraft in dem Darcy-
Ansatz ist dementsprechend vernachlédssigbar.

Wird im Reibungsterm der Impulsbilanz aus Gleichung 6.2 wie in [82] zusétzlich
die Gewundenheit des Transportpfades A, beriicksichtigt, ergibt sich folgender

Zusammenhang
2% cos(0)

€ .
Teff K

Der tatsdchliche Transportpfad %, und die Steighohe /4 sind hier iiber die Tortuo-
sitdt T verkniipft mit

h; = th (6.5)
und
hy = Th. (6.6)

Somit ergibt sich die nachfolgende Impulsgleichung, welche in dieser Arbeit zur
Vorhersage des Wickingverhaltens angewendet wird

29egcos(0)

=pgh+ fnhhrz. (6.7)
Feff K

Mithilfe der dimensionslosen Koeffizienten [33]

2
_ H EreffT
~ 2%gceos(0) K ©8)
und
__ P&ret
= 2% cos () ©9)

und der Gleichung 6.4 ldsst sich die Geschwindigkeit der Fliissigkeitsfront als

h= (6.10)

S =
N
S e
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

beschreiben. Durch das Losen dieser Differentialgleichung lésst sich die Steig-
hohe beziehungsweise Wickinghohe /# mithilfe der Lambert W Funktion model-
lieren [33]

h(z):i[HW(—el‘i’)]- (6.11)

Ein Umstellen der Gleichung 6.11 fiihrt schlussendlich zur analytischen Vorher-
sage der Wickingzeit ¢ in Abhéngigkeit der Steighthe &
bh b
t=————In(l—ch). (6.12)

C C

6.3 Richtungsabhangiger effektiver
Porenradius

Um den Kapillardruck in pordsen Strukturen korrekt abzubilden, ist die Be-
stimmung des effektiven Porenradius r.¢ aus Gleichung 6.7 essentiell. Um dies
zu realisieren, wurde in Folge dieser Arbeit ein Ansatz gewdhlt, welcher mit-
tels zweiphasiger Phasenfeldsimulationen eine mittlere Kriimmung H der freien
Grenzfldche in pordsen Strukturen berechnet. Daraus wird ein effektiver Porenra-
dius regr berechnet, der den Radius einer geschlossenen kreisformigen Kapillare
mit dquivalenter mittlerer Kriimmung beschreibt

cos 6O
H

Teff = (6.13)
Der Vorteil dieser Methode liegt darin, dass durch die Berechnung einer rich-
tungsabhédngigen mittleren Kriimmung eine mogliche Anisotropie der Struktur
in der Kapillarkraft (siehe Gleichung 6.7) abgebildet werden kann. Im nichsten
Abschnitt werden zunichst die Grundlagen der zweiphasigen Phasenfeldsimu-
lation erldutert. AnschlieBend wird die entwickelte Methode anhand vereinfach-
ter Strukturen detailliert beschrieben und darauthin in realen Membranstrukturen
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6.3 Richtungsabhéngiger effektiver Porenradius

angewendet. AbschlieBend werden die erzielten Ergebnisse mit experimentellen
Daten gegeniibergestellt.

6.3.1 Phasenfeldmodellierung der Benetzung

Die Phasenfeldmethode betrachtet den Ubergang zwischen zwei Phasen als diffu-
se Grenzflache (engl. Interface), siche Abbildung 6.2. Die zeitliche Evolution der
Phasenfeldvariablen ¢ wird hierbei fiir jeden Zeitschritt berechnet. Diese Varia-
ble gibt die Anteile der N Phasen innerhalb eines Voxels an, wobei die Bedingung
YN, ¢; = 1 fiir jeden Voxel stets erfiillt sein muss. Das in dieser Arbeit verwen-
dete Phasenfeldmodell zur Simulation beweglicher Oberflichen basiert auf der
Veroftentlichung von Nestler et al. [83] und wurde durch Marouen Ben Said
im Rahmen seiner Dissertation [84] um eine energetische Benetzungsrandbedin-
gung erweitert. Da in der vorliegenden Ausarbeitung ein zweiphasiges System
untersucht wird, wird das Modell im Folgenden fiir ein solches erldutert. Fiir die
Beschreibung von N Phasen (N > 2) wird auf die Literatur [84] verwiesen.

ol

Luft

Festkorper

Grenzflacheniibergang X

0

Abbildung 6.2: Schematische Darstellung der Phasenfeldmethode mit einem teilweise benetzten
Festkorper auf der rechten Seite des Bildes und der Darstellung des diffusen Grenz-
flacheniibergangs des Phasenfeldparameters ¢; auf der linken Seite.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

Zweiphasiges Allen-Cahn-Phasenfeldmodell

Fiir ein Gebiet Q C R? mit der Dimension d € {1,2,3}, bestehend aus zwei Pha-
sen & und 8 sowie den Bedingungen ¢ = ¢ und ¢g = 1 — ¢, ldsst sich die
Grenzflichenenergie des Systems mittels eines Ginzburg-Landau-Typ Funktio-
nals der folgenden Form beschreiben

" 1
F(0) = | exupl V9P + (o) av. (6.14)

Hierbei korreliert der Parameter € mit der Breite des diffusen Grenzflacheniiber-
gangs, wobei Yy fiir die Grenzflichenspannung der o Grenzfliche steht. Der
erste Term in Gleichung 6.14 bewirkt eine Verbreiterung des Grenzfldcheniiber-
gangs, wihrend w(¢) seine Verringerung zur Folge hat. Basierend auf den Un-
tersuchungen des Einflusses von € in der Dissertation von Patrick Altschuh [3]
wird fiir alle nachfolgenden Untersuchungen &€ = 4 festgelegt.

Mithilfe der Gleichung 6.14 und einem in [84] ausfiihrlich beschriebenen Va-
riationsansatzes lisst sich folgende zeitabhingige Evolutionsgleichung mit dem
kinetischen Koeffizienten 7 als

1 16%g (1-29)

10
Tgy —g'yaﬁv(l)*g 7[2 T (615)

darstellen. Diese Gleichung beschreibt die Evolution des Phasenfeldes ¢, welche
die Energie des Systems minimiert, sodass eine Fliissigkeit im Gleichgewichts-
zustand die energetisch giinstigste Form annimmt. Bei der Herleitung der Evolu-
tionsgleichung 6.15 wurde eine partielle Integration durchgefiihrt, der GauB3sche
Integralsatz verwendet und V¢ -n = 0 gesetzt, wobei n der Einheitsnormalen-
vektor des Festkorpers ist. Da diese Evolutionsgleichung erstmals in [85] von
Allen und Cahn vorgestellt wurde, wird sie allgemein als Allen-Cahn-Gleichung
bezeichnet.

Im néchsten Abschnitt wird die Erweiterung des Allen-Cahn-Modells um eine
aus [84] stammende Randbedingung, die indirekt die Festlegung eines Kontakt-
winkels am Rand des Gebiets Q2 ermdglicht, beschrieben.
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6.3 Richtungsabhéngiger effektiver Porenradius

Energetische Benetzungsrandbedingung

Um auf dem Rand Q; des Gebiets Q einen definierten Kontaktwinkel vorzuge-
ben, wird das Energiefunktional in Gleichung 6.14 um folgenden Energiebeitrag

fw(9)dsS (6.16)

99y
mit
fw(9) = (Ys — Yas)h(9) + Yas (6.17)

erweitert. ¥s entspricht der Fluid-Substrat-Oberflichenspannung und Ygs der
Gas-Substrat-Oberflichenspannung. Die Funktion %(¢) interpoliert den Phasen-
feldwert im Intervall [0,1]. Dadurch ergibt sich das neu definierte Ginzburg-
Landau-Typ Funktional folgender Form

ar _ 2 1
F(0)= [ expVoP+ pw0)av + [ fi0)as. 618

Somit gilt im Gebiet Q die Evolutionsgleichung 6.15 mit der Benetzungsrandbe-
dingung
oh

—2e¥c Ve 'n+(}’Gs*YFs)%(¢) =0, aufdQ;, (6.19)
wobei n den Einheitsnormalenvektor der Substratoberfliche bezeichnet.
Die Arbeit von Ben Said [84] sowie [86] zeigt auf, dass sobald sich das System
im Gleichgewichtszustand befindet (d¢ /dt = 0), die Benetzungsrandbedingung
aus Gleichung 6.19 den statischen Kontaktwinkel 6; auf dem Gebietsrand Qg
vorschreibt und Young’s Gesetz (vgl. Kapitel 2.2.3) erfiillt ist

cosOy = ———. (6.20)
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

Die Ubergabe der Differenz der Grenzflichenenergien Ygs — ¥s und der Oberfli-
chenspannung g unter Anwendung der Gleichung 6.19 ermoglicht somit eine
indirekte Festlegung eines statischen Kontaktwinkels 8s. Dadurch ist eine direk-
te Variation des Kontaktwinkels mit zeitgleicher Variation der Oberflichenspan-
nung in dieser Modellierung nicht moglich.

Wenn zusitzlich die Gravitation beriicksichtigt wird, dndert sich das Ginzburg-
Landau-Typ Funktional aus Gleichung 6.18 wie folgt

1
_ 2, -
F(0)= [ exaplVoP + gwio) + fol0)av + [ filo)as. 62D
Der Energiebeitrag f(¢) entspricht der Lageenergie

fo(¢) = pgxh(¢). (6.22)

p représentiert dabei die Dichte der Phase, g den Gravitationsvektor, x die Lage
der Grenzfliche und h(¢) die Interpolationsfunktion aus Gleichung 6.17.

Im Rahmen dieser Arbeit wird mithilfe der Gleichung 6.20 ein fester Kontakt-
winkel fiir die Tropfenausbreitung in einer Membran definiert. Hierbei wird Yrg
als entdimensionalisierter Wert fiir die FG-Oberflichenspannung vorgegeben und
mithilfe der Differenz von Ygs — s der jeweilig gewiinschte Kontaktwinkel fest-
gelegt.

Mittlere Kriimmung der freien Oberflache

Die Simulationsumgebung PACE3D bietet die Moglichkeit die mittlere Kriim-
mung H der freien Oberfliche zwischen der Gas- und der Fluidphase zu be-
rechnen. Dies geschieht auf dem zugrundeliegenden Phasenfeld ¢ (x) iiber die
Berechnung des folgenden Zusammenhangs [3]

N,
1NX}N1 (x)

N Z |v¢ o mitxE€ Q. (6.23)

Ni = S
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6.3 Richtungsabhéngiger effektiver Porenradius

Dabei bezeichnet N; die Anzahl aller Voxel im Grenzflichenbereich Qpg zwi-
schen der Gas- und der Fluidphase. Die Berechnungsmethode wird im folgen-
den Abschnitt anhand einer analytischen Berechnung der mittleren Kriimmung
in Kapillaren validiert.

Validierung der Phasenfeldmethode

Nachfolgend wird das beschriebene Phasenfeldmodell, die dazugehérige Be-
netzungsrandbedingung und die Berechnung der mittleren Kriimmung H vali-
diert. Dazu wird der Wasseranstieg in einer kreisrunden Kapillare simuliert und
mit analytischen Losungen gegeniibergestellt. Zur analytischen Berechnung der
Steighohe Ay, unter Beriicksichtigung der Gravitation g wird [80]

By =2 16080 (6.24)

(pw —pL)gr

angenommen. Y beschreibt hier die Oberflichenspannung, 6 den Kontaktwinkel
zwischen dem Substrat und der freien Oberfliache, pw die Dichte von Wasser, pr,
die Dichte von Luft und g die Normfallbeschleunigung. Die mittlere Kriimmung
Hjy 1dsst sich mit den Hauptkriimmungsradien R und R, und dem Kontaktwinkel
0 wie folgt berechnen

Hayp = % <R11+R12> = Corse, (6.25)
wobei fiir eine kreisformige Kapillare R| = R, gilt.

Um einerseits das in diesem Abschnitt beschriebene Phasenfeldmodell mit ener-
getischer Randbedingung zu validieren und andererseits den Einfluss der Diskre-
tisierung zu untersuchen — also wie fein das Gitter sein muss, um den Porenradius
im diskreten Raum aufzuldsen —, wird der Kapillaranstieg in einer kreisformigen
Kapillare simuliert. Der dimensionsbehaftete Radius der Kapillare wird konstant
bei 1 mm gehalten, wihrend der diskretisierte Radius zwischen 3 und 20 Zellen
variiert. Tabelle 6.2 beschreibt die gewihlten Geometrie- und Phasenparameter.
Der Kontaktwinkel 6 wird von 40° bis 80° variiert.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

Tabelle 6.2: Geometrie- und Phasenparameter der Simulation des Kapillaranstiegs von Wasser in
einer Kapillare unter Beriicksichtigung der Gravitation.

Oberflichenspannung y 72 mN/m

Normfallbeschleunigung g | 9,81 m/s?

Dichte pr. 1 kg/m3
Dichte pw 998 kg/m?
Kapillarradius r 1 mm

Die Qualitit der Simulationen wird durch die relative Abweichung

hgim — h
frn= “;17*‘“ -100% (6.26)
an

beurteilt, wobei zur Berechnung der simulativen Steighthe hgp,, die aus [33]
stammende Beziehung

1 2
hsim = hmax - ht = hmax - ghm <3 + r’;) (627)

verwendet wird. Wie in Abbildung 6.3b) veranschaulicht, beschreibt £, die Me-
niskushohe der freien Oberfliche im stationédren Zustand und 4, den Abstand

Luft

Substrat
Freie Oberfliche Vhy ¢hm

Wasser
X,
Z
y

Abbildung 6.3: In a) wird der Ausschnitt einer Kapillare mit Kapillaranstieg gezeigt, wobei in b)
die Meniskushohe £, der freien Oberfliche und der Kapillarradius r veranschaulicht
werden.

a) b)
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6.3 Richtungsabhéngiger effektiver Porenradius

der effektiven Volumenhohe /2 zur maximalen Meniskushohe 4,,,,. Die effek-
tive Volumenhohe h beschreibt die Hohe, welche sich bei einer Kapillare mit
dem Radius r und dem Gesamtvolumen mit einer flachen Oberfliche ergibt.
Abbildung 6.4a) stellt die relative Abweichung zwischen den simulierten und
analytisch ermittelten Steighohen dar. Es zeigt sich, dass fiir alle untersuchten
Kontaktwinkel die relative Abweichung stets kleiner als 5 % ist, sobald der Radi-
us im diskreten Raum mit mehr als 13 Zellen abgebildet wird. Eine Abweichung
von unter 5 % wird als akzeptabel angesehen. Das in dieser Arbeit verwendete
Phasenfeldmodell und die dazugehorige energetische Benetzungsrandbedingung
wird daher als validiert betrachtet.

Zur Validierung der vorgestellten Methode zur Berechnung der mittleren Kriim-
mung einer freien Oberfliche wird in Abbildung 6.4b) die relative Abweichung
fu der simulativ und analytisch ermittelten mittleren Kriimmung abgebildet.
Auch hier zeigt sich, dass ab einer Auflosung des Kapillarradius von 13 Zellen
valide Ergebnisse vorliegen.

o oo

rel. Abweichung f, (%)
.
,-
£.
I.
rel. Abweichung f; (%)

000 q

0 5 10 15 20 0 S 10 15 20
Auflosung des Kapillarradius (Zellen) Auflosung des Kapillarradius (Zellen)

a) b)

Abbildung 6.4: In a) wird die relative Abweichung f;, zwischen den simulierten und analytisch er-
mittelten Steighdhen dargestellt. Zur Validierung der in Abschnitt 6.3.1 vorgestellten
Methode zur Berechnung der mittleren Kriimmung wird in b) die relative Abwei-
chung dieser Methode zur analytischen Losung dargestellt. Die Berechnung von f
und fy erfolgt analog zu Gleichung 6.26.
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6.3.2 Modellsetup und Validierung in vereinfachten
Strukturen

Zur Modellierung des Kapillardrucks wird ein quantitativ richtungsabhéngi-
ger effektiver Porenradius r.g benotigt. Fiir dessen Ermittlung wird die Be-
netzung einer pordsen Struktur aus einem infiniten Fliissigkeitsreservoir simu-
liert. Dazu wird das in Abschnitt 6.3.1 vorgestellte zweiphasige Allen-Cahn-
Phasenfeldmodell mit einer energetischen Benetzungsrandbedingung und ohne
Gravitationseinfluss angewendet. Mittels einer Neumann-Randbedingung und
einer initialen Teilfiillung (siehe Abbildung 6.5a)) kann eine komplette Benet-
zung der betrachteten Struktur in die Benetzungsrichtung x abgebildet werden.
Die treibende Kraft zur Benetzung der Struktur basiert auf der Minimierung der
freien Oberfliche in Gleichung 6.18. Die Simulation berechnet in konstanten
Zeitschritten die mittlere Kriimmung der freien Oberfliche H,; zu jedem Zeit-
punkt i. Sobald die Fliissigkeit nach n Zeitschritten 90 % der Strukturldnge [,
benetzt hat, wird eine gemittelte mittlere Kriimmung H, berechnet

i Hy.. (6.28)

Dies wird in Abbildung 6.5b) veranschaulicht. AbschlieBfend kann mithilfe von
Gleichung 6.13 der richtungsabhiingige effektive Porenradius reff,  ermittelt wer-
den. Durch das Andern der initialen Randbedingungen, kann H, und H; und so-
mit refp, y und refr, ; berechnet werden.

Die Validierung des hier vorgestellten Ansatzes zur Bestimmung eines richtungs-
abhingigen effektiven Porenradius, erfolgt durch die Simulation des Wasseran-
stiegs in einer vereinfachten Zylinderstruktur in x-Richtung, unter Einwirkung
der Gravitation (siche Abbildung 6.5a)). Die Simulationsergebnisse werden an-
schlieend mit der analytischen Losung fiir die Anstiegshohe im Gleichgewicht
hgg nach Jurin [80] wie folgt berechnet

_ 2¥geos(0)

hca
P8reft, x

(6.29)
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Abbildung 6.5: In a) wird die initiale Teilfillung zur simulativen Benetzung der Struktur abgebildet,
welche mittels einer Neumann-Randbedingung realisiert wird. Abbildung b) zeigt
exemplarisch die Messung der mittleren Kriimmung H, ; der freien Oberfliche so-
wie den nach Gleichung 6.28 ermittelten Mittelwert der Krimmung H,. Weiterhin
wird in bl) und b2) die freie Oberfliche der Fliissigkeit zu zwei unterschiedlichen
Zeitpunkten abgebildet.

Das Simulationsgebiet hat eine Grofle von 15mm x 26 mm X 26 mm mit einer
rdumlichen Auflosung von Ax, Ay und Az von 50 um/Zelle. Als Randbedingung
wird in x-Richtung jeweils eine Neumann und an den verbleibenden Réindern eine
periodische Randbedingung definiert. Alle Zylinder haben denselben Durchmes-
ser. Insgesamt werden sechs Strukturen untersucht, wobei der Radius der Zylin-
der von 0,5 mm bis 1,75 mm variiert. Der Kontaktwinkel betrigt gemél Zhdanov
et al. [87] 6 = 50°. Tabelle 6.3 fasst alle relevanten Simulationsparameter zur
Durchfiihrung der Validierungsstudie zusammen. Abbildung 6.6a) zeigt die Be-

Tabelle 6.3: Alle relevanten Simulationsparameter, welche in der Validierungsstudie zur Berechnung
eines effektiven Porenradius verwendet wurden.

Parameter  physikalisch numerisch

G 72 mN/m 1,0
0 50° -
At 5,208 us 0,125
£ - 4,0
Ax, Ay, Az 50 um 1,0
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

netzung im Gleichgewichtszustand einer Zylinderstruktur mit einem Zylinderra-
dius von 1,25 mm. Die Gegeniiberstellung der nach Gleichung 6.29 berechneten
analytischen Losung der Steighohe hgg und die simulativ ermittelte Steighche
hsim sind in Abbildung 6.6b) dargestellt. Der notwendige effektive Porenradius
refr (vgl. Gleichung 6.29) wird mit der zuvor beschriebenen Vorgehensweise be-
rechnet. Die Vorhersage und die Simulation zeigen eine gute Ubereinstimmung
mit einer maximalen Abweichung von 5,7 %.

2
@
o z L75F — quin G{eichung
E st ° Simulation ]
_é? B
S 1.25F
=
‘:-g
517 1
2
@ 0,75¢ 1
X
2 05E L L L L N Ei
5 7,5 10 12,5 15 17,5 20
y Effektiver Porenradius r.q , (mm)
a) b)

Abbildung 6.6: Abbildung a) zeigt die Benetzung im Gleichgewichtszustand einer Zylinderstruktur
mit einem Zylinderradius von 1,25 mm unter Beriicksichtigung der Gravitation. In
b) wird die Gegeniiberstellung der nach Jurin [80] analytisch ermittelten und der
simulativ berechneten Steighohe iiber dem effektiven Porenradius refr, » gezeigt. Die
Abweichung betragt maximal 5,7 %.

6.3.3 Validierung mit realen Membranstrukturen

Im Folgenden wird das experimentelle Wicking den Vorhersagen des Modells aus
Abschnitt 6.2 gegeniibergestellt. Dies dient der Validierung des Modells, seiner
Erweiterung um die Tortuositit sowie der Berechnung des richtungsabhingigen
effektiven Porenradius. Es werden insgesamt vier unterschiedliche Membran-
proben und die dazugehorigen experimentellen Datensétze herangezogen, von
denen drei aus der Dissertation von Patrick Altschuh [3] stammen. Die Proben
A und B sind vom gleichen Membrantyp, wihrend C und D jeweils einem modi-
fizierten Membrantyp entsprechen. Alle werden in der medizinischen Diagnostik

122



6.3 Richtungsabhéngiger effektiver Porenradius

eingesetzt. Um eine Beeinflussung der Benetzungseigenschaften y und 6 durch
sich wihrend des Wickingprozesses 1osende Tenside zu verhindern, wird als Flu-
id Porefil® mit den in Tabelle 6.1 aufgefiihrten Eigenschaften verwendet. Die
Wickingexperimente wurden mit dem in Kapitel 4.2.2 vorgestellten Steigzeit-
messgerit realisiert. Tabelle 6.4 fiihrt die Struktureigenschaften der realen Mem-
branproben auf. Diese werden mittels der Extraktionsmethoden aus Kapitel 4
und Abschnitt 6.3 ermittelt. Dabei basieren die digitalen Zwillinge der Proben A,
B und C auf hochauflosenden Computertomografie-Messungen und der digita-
le Zwilling von Probe D auf der Konfokalen Laser-Scanning Mikroskopie (vgl.
Abschnitt 3.1).

Tabelle 6.4: Auflistung der relevanten Strukturparameter: Porositit €, mittlerer geometrischer Poren-
radius rp, mittlerer Stegradius rg sowie der richtungsabhéngigen Eigenschaften Permea-
bilitdt K, Tortuositdt 7 und effektiver Porenradius ref in Produktionsrichtung (PR) und
quer zur Produktionsrichtung (QR). Die Proben A, B und C stammen aus [3].

Strukturparameter ~ Probe A Probe B Probe C  Probe D

€ in (%) 82,40 82,02 88,90 89,86

rp in (um) 1,73 1,67 2,16 2,36

rg in (um) 0,72 0,67 0,64 0,69

Kpg in (m?) x10~13 7,78 6,86 16,83 23,00
Kor in (m?) x 10713 7,30 6,45 15,54 21,71
R () 1,198 1,211 1,119 1,119

TR (-) 1,214 1,214 1,121 1,128

Feff, pR i (Um) 10,45 9,57 16,53 21,62
Feff, QR in (Um) 11,09 9,80 17,76 23,67

Zunéchst wird das Wickingverhalten entlang der Produktionsrichtung fiir die Pro-
ben A und B untersucht. Anschlielend erfolgt die Analyse des anisotropen Wi-
ckingverhaltens in die beiden lateralen Richtungen fiir die Proben C und D.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

Abbildungen 6.7a) und 6.7b) stellen sowohl die experimentell ermittelten Er-
gebnisse als auch verschiedene Modellierungsansitze des zeitlichen Verlaufs des
Wickingverhaltens fiir die Proben A und B dar. Insgesamt liegen in [3] drei ex-
perimentell ermittelte Wickingkurven fiir Probe A, B und C vor. Da diese je-
doch eine sehr gute Ubereinstimmung haben, wird fiir eine bessere Ubersicht-
lichkeit lediglich ein Experiment aufgezeigt. Um die Notwendigkeit eines effek-
tiven Porenradius zur Modellierung der treibenden Kapillarkraft in Gleichung 6.7
zu verdeutlichen, wurde das Wickingverhalten mit dem mittleren geometrischen
Porenradius r, modelliert. Es zeigt sich fiir beide Proben, dass die modellierte
Wickingzeit deutlich unterschétzt wird, da die Kapillarkraft mit dem geometri-
schen Porenradius deutlich tiberschitzt wird. Dies ldsst sich auf den offenpori-
gen und hochpordsen Charakter der Membran zuriickzufithren. Weiterhin wird
die Wickingvorhersage mit einem effektiven Kapillarradius r, basierend auf dem
Korrekturfaktor F(rs,rp,) aus Gleichung 2.11 modelliert. Dieser Ansatz bietet,
wie schon in [3] gezeigt, eine sehr gute Ubereinstimmung mit den experimen-
tellen Werten. Eine Anisotropie der Kapillarkraft kann damit jedoch nicht ab-
gebildet werden. Dies kann mit dem in dieser Arbeit vorgestellten Ansatz zur
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Abbildung 6.7: Gegeniiberstellung der Wickingexperimente und der unterschiedlichen Modellie-
rungsansitze zur Vorhersage des Wickingverlaufs der in a) gezeigten Probe A und
in b) abgebildeten Probe B mit Porefil® als Wickingfluid. Der Kapillardruck wur-
de einerseits mit dem mittleren geometrischen Porenradius r,, dem effektiven Ka-
pillarradius r. und dem in dieser Arbeit vorgestellten Ansatz (sieche Abschnitt 6.3)
zur Bestimmung eines richtunsgabhingigen effektiven Porenradius r.f abgebildet.
Dabei wurde aufgrund fehlender Experimente fiir Probe A und B lediglich das Wi-
ckingverhalten in Produktionsrichtung untersucht.
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Berechnung eines effektiven Porenradius rf realisiert werden. Fiir Probe A und
B zeigt sich, dass der experimentell ermittelte Wickingverlauf in Produktions-
richtung mit dem makroskopischen Modellierungsansatz aus Gleichung 6.7 und
dem Ansatz zur Berechnung eines effektiven Porenradius refr, pr in Produkti-
onsrichtung sehr gut iibereinstimmt. An dieser Stelle sei erneut angemerkt, dass
die Wickingvorhersage ausschlieBlich auf effektiven Strukturparametern basiert
und ohne jegliches Anpassen an experimentelle Werte erfolgt. Zur Uberpriifung
des anisotropen Modellierungsansatzes wurden in Folge dieser Arbeit fiir Pro-
be C zusitzlich zu den aus [3] stammenden Wickingexperimenten in Produk-
tionsrichtung zwei weitere Experimente quer zur Produktionsrichtung durchge-
fihrt. Dies wird in Abbildung 6.8a) veranschaulicht. Es ist einerseits erkennbar,
dass die Methode zur Durchfiihrung der Wickingexperimente mit dem in Ab-
schnitt 4.2.2 beschriebenen Vorgehen sehr gut reproduzierbar ist. Andererseits
zeigt sich ein klarer Unterschied zwischen den beiden lateralen Richtungen. Ein
verlangsamter Benetzungsprozess quer zur Produktionsrichtung wird dabei er-
sichtlich, wobei bei einer Wickinghohe von 35 mm eine mittlere Wickingzeit von
tw,pr = 742s (SD=12) und tw, gr = 9765 (SD=18) mit der zugehdrigen Stan-
dardabweichung (SD) vorliegt. Fiir die Probe D ist in Abbildung 6.8b) ein ver-
gleichbares Verhalten erkennbar, wobei hier bei einer Wickinghdhe von 35 mm
eine mittlere Wickingzeit von tw, pr = 640s (SD=7) und tw, or = 829 (SD=17)
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Abbildung 6.8: In Abbildung a) werden die Wickingexperimente fiir Probe C in Produktionsrichtung
(PR) sowie quer zur Produktionsrichtung (QR) gezeigt. Als benetzendes Fluid wurde
Porefil® verwendet. In b) wurden dieselben Untersuchungen fiir Probe D durchge-
fiihrt.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

ermittelt wurde. In den Abbildungen 6.9a) und b) werden die Wickingvorher-
sagen basierend auf Gleichung 6.7 mit Wickingexperimenten in beide laterale
Richtungen gegeniibergestellt. Aufgrund der sehr guten Reproduzierbarkeit der
experimentellen Ergebnisse, wird zur besseren Ubersichtlichkeit jeweils nur ein
Experiment gezeigt.

In Abbildung 6.9a) ist zu sehen, dass die Modellierung des Wickingverhaltens
von Probe C in Produktionsrichtung iiberschitzt wird. Bei einer Wickinghthe
von 35 mm wird die Wickingzeit um 20,41 % zu schnell vorhergesagt. Quer zur
Produktionsrichtung wird die Wickingzeit sogar um 27,88 % unterschitzt. Trotz-
dem zeigt die Modellierung einen klaren Unterschied zwischen den lateralen
Richtungen, welcher sich durch die richtungsabhingigen Strukturparameter der
Permeabilitit, der Tortuositit und des effektiven Porenradius ergibt. Die Diskre-
panz zwischen Vorhersage und Experiment konnten auf die rdumliche Lage der
Proben zuriickzufiihren sein. Hierbei konnen Inhomogenititen in der Porenstruk-
tur entlang der Produktionsmaschine auftreten. Diese Inhomogenititen kdnnten
wiederum zu Abweichungen zwischen dem analysierten digitalen Zwilling und
den experimentell untersuchten Proben fiihren. Bei den verbleibenden drei Pro-
ben wurde dies bei der Auswahl der Probenposition beriicksichtigt, indem die
Proben zur Extraktion der Struktureigenschaften und die Proben zur experimen-
tellen Untersuchung lokal nah beieinander liegen.
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Abbildung 6.9: In Abbildung a) werden die Wickingexperimente mit Porefil® fiir Probe C in Pro-
duktionsrichtung sowie quer zur Produktionsrichtung mit den Wickingvorhersagen
basierend auf Gleichung 6.7 gegeniibergestellt. In b) ist dasselbe fiir Probe D darge-
stellt.
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6.4 Analyse der Benetzungseigenschaften

Bei der Probe D ist dagegen, wie in Abbildung 6.9b) gezeigt, eine sehr gute
Ubereinstimmung zwischen den Wickingvorhersagen und den experimentellen
Ergebnissen erkennbar. Der Unterschied des Wickingverhaltens wird in die la-
teralen Richtungen gut abgebildet, wobei die Wickingzeit bei einer Wicking-
hoéhe von 35 mm in Produktionsrichtung um 1,80 % tiberschitzt wird und quer
zur Produktionsrichtung um 6,81 % abweicht. Die Tatsache, dass das anisotrope
Wickingverhalten erfolgreich durch die richtungsabhéngigen Strukturparameter
abgebildet werden kann, legt nahe, dass die strukturelle Anisotropie dafiir ver-
antwortlich ist. Des Weiteren ist die strukturelle Anisotropie auf die Ausrichtung
der Membranstruktur entlang der Produktionsrichtung zuriickzufiihren, welche
durch den Produktionsprozess (vgl. Abschnitt 2.1.2) entsteht.

Abschlieend kann mit den in diesem Abschnitt gezeigten Vergleichen von Wi-
ckingvorhersagen und Wickingexperimenten der Modellierungsansatz aus Glei-
chung 6.7 und die Berechnung eines richtungsabhéngigen effektiven Porenradius
als validiert angesehen werden.

6.4 Analyse der Benetzungseigenschaften

Um der hydrophoben Eigenschaft von CN-Membranen entgegenzuwirken und
eine gleichméifBige Benetzung zu ermoglichen, werden die Diagnostikmembranen
mit Tensid-basierten Netzmitteln behandelt, wodurch die Oberflichenspannung
herabgesetzt wird. Dies kann wihrend des Produktionsprozesses entweder durch
Zugabe in die GieBlosung oder durch nachfolgendes Eintauchen in ein Netz-
mittelbad realisiert werden. Letzteres wird als Impridgnierung bezeichnet, wobei
davon ausgegangen wird, dass sich die Tenside auf der intrinsischen Membra-
noberfliche befinden. Bei der Verwendung von Wasser als Wickingfliissigkeit
ist bei dem Benetzungsprozess mit einer Interaktion zwischen den Tensiden und
der freien Oberfliche zu rechnen. Die Tenside konnen sich aufgrund ihres hy-
drophoben Molekiilanteils an der freien Fliissigkeitsoberfliche anreichern, was
wiederum zu einer Herabsetzung der Oberflachenspannung fiihrt. Dieser Prozess
wird als dynamische Beeinflussung der Benetzungseigenschaften bezeichnet und
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

kann ebenfalls durch Netzmittelzugabe in die Wickingfliissigkeit herbeigefiihrt
werden [3]. Um den Einfluss einer solchen Netzmittelbehandlung auf die Benet-
zung zu untersuchen, wurden einige Voruntersuchungen durchgefiihrt.

In [88] wird der Einfluss der Netzmittelkonzentration auf den Wickingprozess
mit Wasser untersucht. Bei pordsen CN-Membranen hat sich gezeigt, dass unter-
halb eines kritischen Porenradius der Kapillarprozess unbeeinflusst von einer Zu-
gabe von Tensiden bleibt. Fiir die Membranproben A, B und C wurde in [3] expe-
rimentell gezeigt, dass dieser kritische Porenradius nicht unterschritten wird und
die Tensidzugabe einen Einfluss auf das Wickingverhalten besitzt. Obwohl die
Membranprobe D nach Tabelle 6.4 einen kleineren geometrischen Porenradius
7p als die zuvor genannten Proben aufweist, wird in dieser Arbeit ebenfalls expe-
rimentell untersucht, ob eine Zugabe von Tensiden das Wickingverhalten dieser
CN-Membran beeinflusst. Daher wird fiir diese Probe das Wickingverhalten in
Produktionsrichtung und quer dazu untersucht und das sowohl mit als auch ohne
Imprégnierung. Als Wickingfliissigkeit wurde destilliertes Wasser mit den in Ta-
belle 6.1 gezeigten Eigenschaften verwendet. Alle Wickingexperimente wurden
mit dem in Kapitel 4.2.2 vorgestellten Steigzeitmessgerit durchgefiihrt, wobei
fiir jede Untersuchung drei Experimente realisiert wurden. Die Wickingverldufe
fiir die Membranprobe D ohne Imprignierung sind in Abbildung 6.10a) und die
mit Imprédgnierung in 6.10b) abgebildet. Hierbei ist einerseits deutlich erkennbar,
dass die Experimente reproduzierbar sind und dass, wie auch bei den Untersu-
chungen mit Porefil® , sowohl mit als auch ohne Impréignierung ein verlangsam-
tes Wickingverhalten quer zur Produktionsrichtung auftritt. Weiterhin zeigt sich
deutlich, dass eine Imprignierung das Wickingverhalten beschleunigt. Fiir eine
Wickinghohe von 40 mm dndert sich die gemittelte Wickingzeit in Produktions-
richtung durch die Imprégnierung von 98,69 s auf 71,93 s und quer zur Produkti-
onsrichtung von 126,14 s auf 96,64 s. Somit konnte experimentell nachgewiesen
werden, dass der kritische Porenradius nicht unterschritten ist und eine Tensidzu-
gabe einen erheblichen Einfluss auf das Wickingverhalten hat. Fiir die folgenden
Untersuchungen wird das Wickingverhalten mit Imprignierung genauer betrach-
tet, da dies dem realen Anwendungsfall in medizinischen Schnelltests entspricht.
Dazu wird eine neue Herangehensweise vorgestellt, die es ermdglicht, gemittel-
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Abbildung 6.10: In Abbildung a) werden die Wickingexperimente fiir Probe D in Produktionsrich-
tung sowie quer zur Produktionsrichtung ohne eine Imprignierung gezeigt. In b)
wurden dieselben Untersuchungen durchgefiihrt, wobei hier die Membranprobe ei-
ne Imprignierung mit Tensiden erfahren hat. Fiir alle Experimente wurde als Wi-
ckingfliissigkeit destilliertes Wasser mit den in Tabelle 6.1 gezeigten Eigenschaften
verwendet.

te Benetzungseigenschaften fiir das Wickingverhalten von Wasser fiir eine be-
stimmte CN-Membran zu ermitteln. Hierbei wird der eigentlich dynamische Be-
netzungsprozess vereinfacht als konstant mit einer gemittelten Oberflichenspan-
nung ¥ und einem gemittelten Kontaktwinkel 6 angenommen.

Zur Bestimmung der gemittelten Benetzungseigenschaften fiir die Membranpro-
be D werden die experimentell ermittelten Wickingzeiten in Produktionsrichtung
twppr = 71,93 s und quer zur Produktionsrichtung fwqr = 96,64 s bei einer Wi-
ckinghthe von 40 mm verwendet. Weiterhin werden die effektiven Strukturpa-
rameter aus Tabelle 6.4 und das makroskopische Modell aus Gleichung 6.12
herangezogen. In diesem Modell werden die Benetzungseigenschaften Oberfla-
chenspannung ¥ und der Kontaktwinkel 0 als gemittelte Variablen definiert,
sodass sich eine Funktion fw (¥gg,0) ergibt. Damit kann eine relative Abwei-
chung 8tw (¥gg, ) der projizierten Wickingzeit tw (7gg, 6) und der experimen-
tell ermittelten Wickingzeit ty wie folgt berechnet werden

_ lw(¥eg, 6) —twl

8tw (YrG, 0) = S 100%. (6.30)
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Abbildung 6.11: In a) wird die relative Abweichung zwischen der projizierten Wickingzeit

tw, PR (VrG, 0) und der experimentell ermittelten Wickingzeit tpr in Abhingigkeit
von Jpg und 6 als Konturdiagramm dargestellt. Dabei wird das Wicking bei einer
Wickinghohe von 40 mm fiir die Membranprobe D in Produktionsrichtung betrach-
tet. Als Wickingfliissigkeit wurde destilliertes Wasser mit den in Tabelle 6.1 gezeig-
ten Eigenschaften verwendet. Die in rot hervorgehobene Isolinie zeigt die Kombi-
nationen aus Vg und 0, bei denen die Vorhersage mit dem Experiment iiberein-
stimmt. In b) wird das Wickingverhalten fiir die Probe D mit den nach der Methode
aus Abschnitt 6.4 ermittelten Benetzungseigenschaften sowohl in Produktionsrich-
tung als auch quer zur Produktionsrichtung mit den experimentellen Verldufen ver-
glichen.

Abbildung 6.11a) stellt diese relative Abweichung fiir die Membranprobe D und

das Wickingverhalten in Produktionsrichtung als Konturdiagramm dar. Die Iso-

linien zeigen die Kombinationsméglichkeiten aus gemittelter Oberflichenspan-

nung und Kontaktwinkel mit der dazugehorigen relativen Abweichung. Hierbei

wird die Isolinie in rot hervorgehoben, bei deren Kombination die projizierte Wi-

ckingzeit mit der experimentellen iibereinstimmt. Wird nun dasselbe Vorgehen

fiir das Wickingverhalten quer zur Produktionsrichtung durchgefiihrt, kann eine

Kombination aus Kontaktwinkel 6 i, und Oberflichenspannung Vg, i, gefun-

den werden, bei der die Gesamtabweichung in Produktionsrichtung und quer zur

Produktionsrichtung minimal ist
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6.4 Analyse der Benetzungseigenschaften

Fiir die Membranprobe D ergibt sich mit diesem Vorgehen ein gemittelter Kon-
taktwinkel von 6 i, = 19,3° und eine gemittelte Oberfliichenspannung von YFG. min
= 64,5 mN/m. In Abbildung 6.11b) wird das projizierte Wickingverhalten sowohl
in Produktionsrichtung als auch quer dazu mit den experimentellen Verldaufen
verglichen.Fiir die Verliufe zeigt sich eine deutlich sichtbare Ubereinstimmung.
Wie bereits bei den Untersuchungen mit der Wickingfliissigkeit Porefil®, kann
das anisotrope Wickingverhalten durch die richtungsabhéngigen strukturellen
Unterschiede erklirt werden.

Fiir die Membranproben A und B wurden in [3] Wickingexperimente in bei-
de lateralen Richtungen mit Wasser durchgefiihrt. Dabei ergab sich fiir beide
Proben bei einer Wickinghohe von 40 mm in Produktionsrichtung eine mittlere
Wickingzeit von twpr = 130 s und quer zur Produktionsrichtung fwgr = 151s.
Mit den effektiven Strukturparametern aus Tabelle 6.4 ergeben sich mit der hier
vorgestellten Methode die in Tabelle 6.5 gezeigten gemittelten Werte fiir die

Tabelle 6.5: Gezeigt werden die gemittelten Benetzungseigenschaften beim Wicking mit destillierten
Wasser, welche mit der Methode aus Abschnitt 6.4 bestimmt wurden. Fiir die Proben A
und B wurden die experimentelle Daten aus [3] verwendet.

Probe  7Vgg in (mN/m) 0 in (°)

A 17,51 53,10
B 11,74 54,30
D 19,30 64,50

Benetzungseigenschaften. Es zeigt sich, dass sowohl die Oberflichenspannung
als auch der Kontaktwinkel im Vergleich zur Membranprobe D kleinere Werte
aufweisen. Dies ldsst sich damit erkldren, dass die Anzahl an Tensiden, welche
sich wihrend dem Wickingprozess 16sen und somit die Oberflichenspannung
herabsetzen abhingig von der intrinsischen Membranoberfliche ist. Eine hohere
Oberfliache fithrt zu einer hoheren Herabsetzung der Oberflaichenspannung [3],
was sich damit deckt, dass die Membranprobe D im Vergleich zu Probe A und B
eine deutlich kleinere spezifische Oberfliche hat (vgl. Tabelle 6.7).
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

6.5 Datengetriebene Analyse struktureller
Zusammenhange

In diesem Abschnitt wird zunéchst die Erstellung eines umfassenden Membran-
datensatzes durchgefiihrt, um diesen anschlieend zu charakterisieren und die
Wechselwirkungen der strukturellen Parameter zu untersuchen. Darauf aufbau-
end werden Funktionen abgeleitet, die die effektiven Strukturparameter, ein-
schlieBlich des geometrischen Porenradius, der spezifischen Oberfliche, der Tor-
tuositit, der Permeabilitit und des effektiven Porenradius basierend auf den va-
riablen Groflen Porositdt und Stegradius vorhersagen. Diese strukturellen Zu-
sammenhinge werden mit den Struktureigenschaften realer Membranstrukturen
verglichen, um ihre Validitét zu tiberpriifen. Es sei angemerkt, dass die Parame-
ter auch in Abhéngigkeit anderer variabler Groflen hergeleitet werden konnen.
An dieser Stelle wurden jedoch die Porositit und der Stegradius gewihlt, da sie
kostengiinstig mit den Methoden aus Abschnitt 4.1.1 und 4.1.2 bestimmt wer-
den konnen und zudem keinen direkten Einfluss auf die Wickingvorhersage in
Gleichung 6.12 haben.

6.5.1 Generierung Membrandatensatz

Zur Erzeugung eines umfassenden Membrandatensatzes wird in dieser Arbeit
der in Abschnitt 3.2.2 vorgestellte Generierungsalgorithmus verwendet. Als Ba-
sis fiir den Algorithmus dienen CLSM-Aufnahmen von insgesamt drei verschie-
denen Membrantypen der Proben E, F und G, welche mit einer Bildauflosung
von 160 nm/Voxel aufgenommen wurden. Basierend auf der Wasserscheiden-
transformation des Porenraums der drei Membranproben werden pro Probe 54
synthetische Membranstrukturen erzeugt, wobei der mittlere Stegradius rs von
0,5 um bis 1,0 um und die Porositit € von 80 % bis 90 % variiert. Der Datensatz
umfasst entsprechend insgesamt 162 Strukturen, wobei der untersuchte Parame-
terbereich an die Struktureigenschaften realer Diagnostikmembranen angepasst
wurde. In diesem Abschnitt werden einige Voruntersuchung zur Erzeugung des

132



6.5 Datengetriebene Analyse struktureller Zusammenhinge

Datensatzes vorgestellt.

Wie in Abschnitt 3.2.2 erldutert, besteht die Moglichkeit, bei der Generierung
der Stegstruktur sowohl einen mittleren Stegradius als auch eine Verteilung des
Stegradius festzulegen. Dies wirkt sich wiederum auf die Verteilung des geome-
trischen Porenradius aus. Die Standardabweichungen (SD) des mittleren Steg-
radius 7 und des mittleren geometrischen Porenradius 7, wurden hier so ge-
wihlt, dass sie denen von Probe F entsprechen, wobei in Probe F ein mittle-
rer Stegradius von 0,81 um (SD=0,3) und ein mittlerer Porenradius von 2,45 pm
(SD=1,01) gemessen wurde. Abbildung 6.12a) zeigt den realen rekonstruierten
digitalen Zwilling von Probe F und Abbildung 6.12b) eine darauf basierend syn-
thetisch erzeugte Struktur. Um sicherzustellen, dass die untersuchte Gebietsgrofie
ein reprédsentatives Volumenelement (RVE) abbildet, wird zunéchst fiir alle un-
tersuchten Strukturparameter eine RVE-Analyse durchgefiihrt. Dies gewihrleis-
tet, dass die untersuchten synthetischen Strukturen gentigend Informationen iiber
die Mikrostruktur der Membran enthalten. Dazu wird der Ansatz eines determi-
nistischen RVE gewihlt [3, 89], wobei fiir jede Probe sukzessiv eine Struktur-
groBe mit einer konstanten Gebietslinge [y, untersucht und dem Ergebnis des
Gesamtausschnittes gegeniibergestellt wird. Dieser deterministische Ansatz wird
in Abbildung 6.12c) verdeutlicht. Sobald die relative Abweichung des jeweili-
gen Parameters unter eine Grenze von 5 % fillt, kann diese Gebietsgrofie mit
der Kantenlinge [, . fiir den jeweiligen Parameter als représentativ angesehen
werden. Auf diese Weise werden die Strukturparameter Porositit, mittlerer Steg-
radius, mittlerer geometrischer Porenradius, spezifische Oberfliche, Tortuositit,
Permeabilitdt und der effektive Porenradius untersucht. Da fiir diesen Datensatz
eine Anisotropie nicht beriicksichtigt wird, werden die richtungsabhingigen Pa-
rameter Tortuositit, Permeabilitit und effektiver Porenradius lediglich in Produk-
tionsrichtung untersucht.

Abbildung 6.12 zeigt die Ergebnisse dieser Untersuchung fiir Probe d) E, e) F
und f) G. Fiir alle drei Proben ist erkennbar, dass fiir die Porositit, den mittle-
ren Stegradius und die Tortuositit bereits ab einer Kantenlidnge von 48 um ein
RVE vorliegt. Fiir den geometrischen Porenradius, die spezifische Oberfldche,
die Permeabilitit und den effektiven Porenradius liegt dies bei allen Proben ab
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einer Kantenldnge von 96 um vor. Weiterhin zeigt sich fiir alle untersuchten Pa-
rameter ein asymptotisches Verhalten, wodurch keine Informationsdnderung bei
groBeren Ausschnitten erwartet wird. Um sicherzustellen, dass der Membranda-
tensatz repréisentative Ergebnisse fiir alle untersuchten Parameter liefert, werden
demnach alle fiir diesen Datensatz generierten Strukturen mit einer Kantenldnge
von 96 um erzeugt.

—e— Porositit

—e— Stegradius

—e— Geom. Porenradius
—e— Spez. Oberfliche
—o— Tortuositit

—e— Permeabilitit

—e— Eff. Porenradius

rel. Abweichung (%)

rel. Abweichung (%)
rel. Abweichung (%)

Kantenlinge (um) Kantenlidnge (um)

e) f)

Abbildung 6.12: In a) wird der basierend auf den CLSM-Aufnahmen erzeugte digitale Zwilling der
Membranprobe E veranschaulicht. Dabei wird der grofitmogliche Ausschnitt mit
einer Kantenlédnge von 108,8 um abgebildet. In b) ist eine aus Probe E abgeleitete
synthetische Struktur gezeigt. Das Vorgehen zur Bestimmung eines deterministi-
schen RVE wird in ¢) verdeutlicht. Die Ergebnisse der Bestimmung eines determi-
nistischen RVE fiir die Parameter Porositét, mittlerer Stegradius, mittlerer geome-
trischer Porenradius, spezifische Oberflidche, Tortuositit, Permeabilitidt und effekti-
ver Porenradius werden fiir Probe E in d), Probe F in e) und Probe G in f) gezeigt.
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6.5.2 Auswertung Membrandatensatz

Zur Ermittlung struktureller Wechselwirkungen werden fiir jede synthetische
Struktur des zuvor beschriebene Membrandatensatzes die Strukturparameter
Stegradius rg, Porositit €, geometrischer Porenradius 7y, spezifische Oberfliche
Sy, Tortuositit T, Permeabilitit K und der effektive Porenradius res berechnet.
Anschlieend wird jeder Parameter in Abhingigkeit vom Stegradius und der
Porositit untersucht, wobei mittels Ansatzfunktionen fiir jeden Parameter f der
jeweilige Zusammenhang f(rs,€) ermittelt wird. Fiir den geometrischen Poren-
radius, die spezifische Oberfliche, die Tortuositédt und den effektiven Porenradius
wird die in Gleichung 6.32 gezeigte quadratische Funktion

f(re,€) = ar? +bre +ce® +dry+ee+ f (6.32)
und fiir die Permeabilitit die folgende kubische Funktion
K(rs,€) = ars + br?e +oere?+de’ + er? + frse+ g£2 +hrg+ie+j (6.33)

mit den zwei Variablen Stegradius r; und Porositit € gewihlt. Mithilfe des Pro-
gramms Gnuplot 5.2 [90] und den Messwerten kann durch Anwendung der Me-
thode der kleinsten Quadrate fiir jeden Strukturparameter f der jeweilige Anpas-
sungsparameter a, b, ¢, d, e, f, g, h, i und j bestimmt werden.

Um eine quantitative Aussage iiber die Giite der gewéhlten Anpassungsfunktion
treffen zu konnen, wird fiir jeden Strukturparameter der Determinationskoeffizi-
ent R> berechnet. Dieser ist in der Statistik eine Kennzahl zur Beurteilung der
Anpassungsgiite einer Regression. Ein R>-Wert nahe 100 % deutet auf eine sehr
gute Anpassung hin, wihrend ein Wert nahe 0 % auf eine schlechte Anpassung
hinweist. Der Determinationskoeffizient wird mit

n 02
R = (1 _ M) -100%. (6.34)
i=1\WYi =Y

berechnet. Hier beschreibt y; den i-ten Messwert der n-Messwerte, ; den dazu-
gehorigen Wert der Schitzfunktion und y den Mittelwert aller Messwerte.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

6.5.3 Geometrischer Porenradius

Zunichst wird ein fiir den betrachteten Parameterbereich giiltiger Zusammen-
hang zwischen den Strukturparametern Stegradius rs, Porositit € und dem geo-
metrischen Porenradius 7, abgeleitet. Dazu werden diese drei Parameter fiir jede
der 162 generierten Strukturen ermittelt, um anschlieBend mithilfe der in Glei-
chung 6.32 gezeigten Ansatzfunktion einen fiir den betrachteten Gro3enbereich

giiltigen Zusammenhang 7, (r, €) abzuleiten. Fiir die Anpassungsparameter wer-
den die folgenden Werte

a=1,621/um, b= 15,66, c = 48,97 um,
d =-13,79, ¢ = —87,56um, f = 40,62um

ermittelt, wobei sich nach Gleichung 6.34 ein Determinationskoeffizient von
R%2=96,51% ergibt. In Abbildung 6.13a) werden alle ermittelten Messwerte als
rote Punkte und die approximierte Funktion r,(rs, €) als blaue Fliche abgebildet.
Fiir eine verbesserte Darstellung wird rp (s, €) zusitzlich als Konturdiagramm in

I

P A L5
wn 1 V)
90 -
= l
g I 88
kn- t g
zy < s
=1 | 2 L
% o g 84
g ~
= = ,,64@0 82f
= = A7 (o)
u'\o‘\kwn’k‘ = R ol QK
607 08 (o ¥ o 30 . . s .
Stegradiys , (“m’) g 0.5 0,6 0,7 08 0,9 1
g
Stegradius 7, (um)
a) b)

Abbildung 6.13: In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte der synthetisch generier-
ten Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte Fliche reprisen-

tiert die Anpassungsfunktion r,(r, €), welche in b) als Konturdiagramm abgebildet
wird.
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6.5 Datengetriebene Analyse struktureller Zusammenhinge

Abbildung 6.13b) dargestellt. Es zeigt sich, dass sich fiir den betrachteten Gro-
Benbereich rp(rs, €) zwischen 1,7 um bis 3,4 um liegt. Zusitzlich wird ersichtlich,
dass sich der geometrische Porenradius bei konstanter Porositit mit steigendem
Stegradius erhoht. Dies ldsst sich damit begriinden, dass bei konstanter Porositét
mit steigendem Stegradius die Anzahl der Stege sinkt, wodurch sich wiederum
der geometrische Porenradius erhoht.

Zur Uberpriifung, ob der hier ermittelte Zusammenhang zwischen der Porositiit,
dem mittleren Stegradius und dem geometrischen Porenradius valide Ergebnisse
liefert, wird in Tabelle 6.6 fiir die Membranproben A, B, C, D, E, F und G der
gemessene geometrische Porenradius 7, dem prognostizierten Wert r, (s, €) ge-
geniibergestellt. Fiir fiinf der sieben Proben zeigt sich eine relative Abweichung
von unter 6 %. Bei den zwei Proben A, B, welche aus der Veroffentlichung [3]
stammen, sind die relativen Abweichung gering hoher, jedoch stets in einem ak-
zeptablen Bereich von maximal 10,41 %.

Zusammenfassend konnte demnach eine fiir offenporige hochporése Diagnos-
tikmembranen Funktion 7, (r, €) zur Vorhersage des geometrischen Porenradius

Tabelle 6.6: Gegeniiberstellung der Messung des geometrischen Porenradius r, mit dem prognosti-
zierten geometrischen Porenradius rp(rs,s) fiir die Membranproben A, B, C, D, E, F und
G. Die Porositit €, der mittlere Stegradius r5 und der geometrische Porenradius r;, wur-
den in den rekonstruierten digitalen Zwillingen der Proben ermittelt, wihrend ry (s, €)
berechnet wird. Die letzte Spalte zeigt die relative Abweichung zwischen dem gemesse-
nen und prognostizierten Wert des geometrischen Porenradius.

€ T p rp(rs,€)  |Arpl/rp
in (%) in(um) in (um) in (um) in (%)
A 82,40 0,72 1,73 1,91 10,41
82,02 0,67 1,67 1,83 9,58
88,90 0,64 2,16 2,22 2,78
89,86 0,69 2,36 2,44 3,39
82,93 0,80 2,20 2,07 5,91
85,77 0,81 2,45 2,31 5,71
80,89 0,78 1,87 1,94 3,74

Probe

QmMmUTAQAQw
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

abgeleitet werden, wobei diese im betrachteten Parameterbereich gute Uberein-
stimmungen mit experimentellen Ergebnissen liefert.

6.5.4 Spezifische Oberflache

In diesem Abschnitt wird die Funktion Sy (s, €) zur Vorhersage der spezifischen
Oberfldache in Abhingigkeit des mittleren Stegradius und der Porositit abgeleitet.
Dazu wird wie im vorherigen Abschnitt die aus Gleichung 6.32 bekannte qua-
dratische Funktion mit den zwei Variablen Stegradius rg und Porositit € gewihlt.
Folgende Werte

a=2420-10""1/ml, b=1,306-10°m/ ml, ¢ = -2,532m?>/ ml,
d=-1,833m/ ml, e = 1,704m?/ ml, f=1,091m?/ ml

konnten fiir die Anpassungsparameter ermittelt werden. Fiir den Determinations-
koeffzient R? ergibt sich hierbei nach Gleichung 6.34 ein Wert von R?=9934%.
Die gewihlte Ansatzfunktion bildet die Messwerte entsprechend ab. Dies be-
stitigt sich ebenfalls visuell in Abbildung 6.14a). Dort wird die approximierte
Funktion Sy (rg,€) als blaue Fliche und die Messwerte des Membrandatensat-
zes als rote Punkte dargestellt. Weiterhin wird in Abbildung 6.14b) die Funktion
Sy (rs, €) fiir den betrachteten Parameterbereich als Konturdiagramm dargestellt.
Es ist zu erkennen, dass sich die spezifische Oberfliche bei gleichbleibender Po-
rositit mit steigendem Stegradius verkleinert. Dies kann damit begriindet werden,
dass sich die Anzahl der Stege bei konstanter Porositit mit steigendem Stegradius
verkleinert und sich somit auch die intrinsische Membranoberfliache verkleinert.
Dariiber hinaus wird deutlich, dass entlang der markierten Isolinien eine Vielzahl
von Kombinationen aus Porositit und Stegradius zu derselben spezifischen Ober-
flache fithren konnen.

Zur Validierung der berechneten Funktion Sy (rg, €) wird in Tabelle 6.7 der Wert
der spezifischen Oberfliache Sy, welcher gemif3 der Methode aus Abschnitt 4.1.4
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6.5 Datengetriebene Analyse struktureller Zusammenhinge

Tabelle 6.7: Gegeniiberstellung der Messung der spezifischen Oberfliche Sy mit der prognostizierten
spezifischen Oberfliche Sy (r, €) fiir die Membranproben A, B, C, D, E, F und G. Der
mittlere Stegradius r¢ und die Porositit € welche zur Berechnung von Sy (r, €) verwen-
det wurden, wurden in den rekonstruierten digitalen Zwillingen der Proben ermittelt. Die
letzte Spalte zeigt die relative Abweichung zwischen dem gemessenen und prognosti-
zierten Wert der spezifischen Oberfldche.

Probe . © s Sy Sv(r,€) |ASV|/ Sv

in(%) in(um) in(m* ml) in(m* ml)  in (%)

A 82,40 0,72 0,356 0,360 1,12

B 82,02 0,67 0,380 0,387 1,84

C 88,90 0,64 0,256 0,276 7,8

D 89,86 0,69 0,214 0,239 11,68

E 82,93 0,80 0,296 0,319 7,77

F 85,77 0,81 0,250 0,273 9,20

G 80,89 0,78 0,340 0,357 5,00

ermittelt wurde, mit der Approximation fiir die siecben Membranproben A, B,
C, D, E, F und G verglichen. Hierbei zeigt sich, dass die spezifische Oberfliche

0,15 02 025 03 035 04 045 0,5
i spez. Oberfliche S, (m*/mL

%
=

Porositit € (%)

0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Stegradius r, (um)
a) b)

Abbildung 6.14: In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte der synthetisch generier-
ten Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte Flidche représentiert
die dazugehorige Anpassungsfunktion Sy (g, €). Zur besseren Veranschaulichung
wird Sy (s, €) in b) zusitzlich als Konturdiagramm abgebildet.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

mit einer maximalen relativen Abweichung von 12 % vorhergesagt werden kann,

wobei der approximierte Wert Sy (rs,€) im Vergleich zu dem tatséichlichen Wert
Sy stets leicht tiberschitzt wird.

6.5.5 Tortuositat

Im Folgenden wird die Funktion 7(rs, €) zur Vorhersage der Tortuositit in Abhén-
gigkeit der Porositét und des mittleren Stegradius abgeleitet. Mit der Ansatzfunk-
tion aus Gleichung 6.32 ergeben sich die nachfolgenden Anpassungsparameter

a=0,1451/pm?, b=1,22611/pum, ¢ = 2,380,
d=-1,4031/pm, e =-6,307, f =4,952

fiir 7(rs, €). Fiir den Determinationskoeffzient R? ergibt sich nach Gleichung 6.34
ein Wert von R?2 = 99,31 %, wodurch statistisch bestdtigt wird, dass die gewéhlte
Ansatzfunktion sehr gut die Abhédngigkeiten der Messwerte abbildet. Dies besti-
tigt sich ebenfalls visuell in Abbildung 6.15a). Dort wird die approximierte Funk-
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Abbildung 6.15: In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte der synthetisch generier-

ten Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte Flidche représentiert
die dazugehérige Anpassungsfunktion 7(rg,€). Zur besseren Veranschaulichung
wird 7(rg, €) in b) zusitzlich als Konturdiagramm abgebildet.
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6.5 Datengetriebene Analyse struktureller Zusammenhinge

tion 7(rs, €) als blaue Fliche dargestellt und die Messwerte des Membrandaten-
satzes werden als rote Punkte abgebildet. Weiterhin wird in Abbildung 6.15b) die
Funktion 7(r, €) fiir den betrachteten Parameterbereich als Konturdiagramm dar-
gestellt. Zum einen zeigt sich, dass die Tortuositit fiir den betrachteten Porositits-
und Stegradiusbereich lediglich zwischen 1,08 und 1,27 variiert. Zum anderen
zeigt sich bei konstanter Porositét mit steigendem Stegradius eine Verkleinerung
der Tortuositit. Dies lésst sich erneut mit der Anzahl an Stegen begriinden: Um
den kiirzesten Pfad zwischen zwei Punkten abzubilden, miissen bei konstanter
Porositit, mit sinkender Anzahl an Stegen, weniger umwunden werden.

Zur Validierung der berechneten Funktion 7(r, &) wird in Tabelle 6.8 der Wert
der Tortuositit 7, der gemal der Methode aus Abschnitt 4.1.5 ermittelt wurde,

Tabelle 6.8: Gegeniiberstellung der Messung der Tortuositidt T mit der prognostizierten Tortuositit
7(rs, €) fiir die Membranproben A, B, C, D, E, F und G. Der mittlere Stegradius rs und
die Porositiit € welche zur Berechnung von 7(rg, €) verwendet wurden, wurden in den
rekonstruierten digitalen Zwillingen der Proben ermittelt. Die letzte Spalte zeigt die rela-
tive Abweichung zwischen dem gemessenen und prognostizierten Wert der Tortuositit.

Probe €in(%) rsin(um) () 1(rs,€) (-) |AT]/7in (%)

A 82,40 0,72 1,198 1,184 1,17
B 82,02 0,67 1,211 1,198 1,07
C 88,90 0,64 1,119 1,105 1,25
D 89,86 0,69 1,119 1,089 2,68
E 82,93 0,80 1,235 1,165 5,67
F 85,77 0,81 1,163 1,128 3,01
G 80,89 0,78 1,257 1,197 4,77

mit der Approximation fiir die sieben Membranproben A, B, C, D, E, F und
G verglichen. Hierbei zeigt sich, dass die Tortuositit sehr gut mit einer maxi-
malen relativen Abweichung von 5,67 % vorhergesagt werden kann, wobei der
approximierte Wert 7(rg, €) im Vergleich zu dem tatsiichlichen Wert 7 stets leicht
unterschitzt wird.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

6.5.6 Permeabilitat

Als vorletzter Parameter wird in diesem Abschnitt die Wechselwirkung K (rs, €)
zwischen der Permeabilitdt, dem mittleren Stegradius und der Porositit unter-
sucht. Die Permeabilitit in den synthetisch generierten Strukturen wird mithil-
fe der voxelbasierten bindren Struktur, wie in Abschnitt 4.1.6 beschrieben, be-
stimmt. Da eine Approximation mit einer Ansatzfunktion zweiten Grades kein

zufriedenstellendes Ergebnis lieferte, wird als Ansatzfunktion die kubische Funk-
tion aus Gleichung 6.33 gewihlt, wobei die Anpassungsparameter

a=5/731/um, b= 120,59, ¢ = 780,12um,d = 1787,7 um?,
e=-111,63, f =—-1464um, g = —4990um?, /1 = 688,22 um,
i =4657,4um?, j = —1452,3 um?

ermittelt werden. Fiir den Determinationskoeffzient R” ergibt sich nach Glei-
chung 6.34 ein Wert von R? = 98,71 %, wodurch statistisch bestitigt wird, dass
die gewihlte Ansatzfunktion die Abhédngigkeiten der Messwerte abbildet. Dies
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Abbildung 6.16: In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte der Permeabilitéit in den
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synthetisch generierten Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte
Fliche reprisentiert die dazugehdrige Anpassungsfunktion K (rg, €). Zur besseren
Veranschaulichung wird K(r,€) in b) zusiitzlich als Konturdiagramm abgebildet.



6.5 Datengetriebene Analyse struktureller Zusammenhinge

Tabelle 6.9: Gegeniiberstellung der Messung der Permeabilitdt K mit der prognostizierten Permea-
bilitit K (rg, €) fiir die Membranproben A, B, C, D, E, F und G. Der mittlere Stegradius
rs und die Porositit €, welche zur Berechnung von K(rs, €) verwendet wurden, wurden
in den rekonstruierten digitalen Zwillingen der Proben ermittelt und kénnen Tabelle 6.6
entnommen werden. Die letzte Spalte zeigt die relative Abweichung zwischen dem ge-
messenen und prognostizierten Wert der Permeabilitit.

Probe . © s : K . K(r,€) ‘AK‘/K
in(%) in(um) in(m?) x107"% in(m?) x10713  in (%)
A 82,40 0,72 7,78 10,13 30,21
B 82,02 0,67 6,86 8,78 27,99
C 88,00 0,64 16,83 16,89 0,36
D 89,86 0,69 23,00 21,86 4,96
E 82,93 0,80 9,89 12,29 24,27
F 85,77 0,81 18,35 16,48 10,19
G 80,89 0,78 7,82 10,08 28,90

bestitigt sich ebenfalls visuell in Abbildung 6.16a). Dort werden die approxi-
mierte Funktion K(rs, €) als blaue Fliche und die Messwerte des Membrandaten-
satzes als rote Punkte dargestellt. Weiterhin wird in Abbildung 6.16b) die Funk-
tion K (rs,¢€) fiir den betrachteten Parameterbereich als Konturdiagramm darge-
stellt. Hierbei zeigt sich, dass eine Vergroferung des Stegradius bei konstanter
Porositit einen Anstieg der Permeabilitdt zur Folge hat. Dies lisst sich wieder
mit der Anzahl an Stegen begriinden: Bei konstanter Porositit liegen mit stei-
gendem Stegradius weniger Stege als Stromungshindernisse vor. Zudem nimmt
nach Abbildung 6.14b) die spezifische Oberfliche ab, was wiederum zu einem
verringerten Reibungswiderstand fiihrt.

Der Vergleich der gemessenen und approximierten Permeabilititswerte fiir die
Membranproben A, B, C, D, E, F und G wird in Tabelle 6.9 gegeniibergestellt.
Auffillig ist, dass die Membranproben A, B, E und G, welche allesamt in dem
betrachteten Porosititsbereich niedrigere Porosititen von € < 82,5 % haben, hohe
relative Abweichungen von iiber 24 % aufweisen. Dabei wird der approximierte
Wert der Permeabilitit stets tiberschitzt. Fiir die Membranproben C und D mit
hohen Porosititen von € > 88,9 % kann die Permeabilitidt sehr gut abgeschitzt
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

werden. Fiir die Membranprobe F, welche im betrachteten Porosititbereich eine
mittlere Porositit von 85,77 % besitzt, kann die Permeabilitit mit einer akzep-
tablen relativen Abweichung von 10,19 % prognostiziert werden. Aufgrund des
hohen Determinationskoeffizienten und des visuellen Vergleichs zwischen der
Ansatzfunktion und den Messwerten in Abbildung 6.16a) wird deutlich, dass
die gewihlte Ansatzfunktion die ermittelten Messwerte sehr gut wiedergibt. Die
Abweichung zwischen den realen Membranproben und der Permeabilititsvor-
hersage fiir niedrigere Porosititen liegt wahrscheinlich darin begriindet, dass die
synthetisch generierten Strukturen fiir Porosititen von weniger als 82,5 % das
reale Strukturverhalten beziiglich der Permeabilitéit nicht ausreichend abbilden.

6.5.7 Effektiver Porenradius

Als letzter Parameter zur Analyse der strukturellen Wechselwirkung wird der ef-
fektive Porenradius 7.¢ untersucht. Dieser wird nach der in Abschnitt 6.3 vorge-
stellten Methode bestimmt. Als Ansatzfunktion zur Approximation von ref(7s, €)
wird erneut die in Gleichung 6.32 dargestellte quadratische Funktion mit den
zwel Variablen Stegradius rs und Porositit € gewihlt. Fiir die Anpassungspara-
meter werden die nachfolgenden Werte

a=17,2541 /jum, b= 224,832, ¢ = 870,78 um,
d=-199,109, ¢ = —1553,3um, f = 699,96 um

ermittelt. Fiir den Determinationskoeffzient R> ergibt sich nach Gleichung 6.34
ein Wert von R? = 97,63 %, wodurch statistisch bestitigt wird, dass die gewéhl-
te Ansatzfunktion die Abhédngigkeiten der Messwerte abbildet. Dies bestitigt
sich ebenfalls visuell in Abbildung 6.17a). Dort wird die approximierte Funktion
reft(7s, €) als blaue Fliche dargestellt und die Messwerte des Membrandatensat-
zes als rote Punkte abgebildet. Weiterhin wird in Abbildung 6.17b) die Funktion
ret(7s, €) fiir den betrachteten Parameterbereich als Konturdiagramm dargestellt.
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Abbildung 6.17: In a) werden die ermittelten Messwerte des effektiven Porenradius reg in den syn-

thetisch generierten Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte Fli-

che repriisentiert die Anpassungsfunktion reg(rg, €), welche in b) zur besseren Ver-
anschaulichung als Konturdiagramm abgebildet ist.

Die Gegeniiberstellung der Approximation reg(rs, €) mit den Messdaten des ef-
fektiven Porenradius der Membranproben A, B, C, D, E, F und G wird in Tabel-
le 6.10 gezeigt. Herbei zeigt sich lediglich fiir die Probe D eine deutliche Unter-

Tabelle 6.10: Gegeniiberstellung des gemessenen und prognostizierten effektiven Porenradius fiir die
Membranproben A, B, C, D, E, F und G. Der mittlere Stegradius rs und die Porositit
€ wurden in den rekonstruierten digitalen Zwillingen der Proben ermittelt. Die letzte

Spalte zeigt die relative Abweichung zwischen dem gemessenen und prognostizierten
Wert des effektiven Porenradius.

Probe . € T | Teft F;ff(rs, £) |A_Veff| [ Teft
in (%) in(um) in(um) in (um) in (%)
A 82,40 0,72 10,45 10,23 2,11
B 82,02 0,67 9,57 9,61 0,42
C 88,90 0,64 16,53 14,81 10,41
D 89,86 0,69 21,62 17,51 19,01
E 82,93 0,80 11,33 11,61 2,47
F 85,77 0,81 16,70 14,53 12,99
G 80,89 0,78 10,96 10,32 5,84
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

schitzung mit einer relativen Abweichung von 19 %. Fiir diese Probe zeigt sich
bei der spezifischen Oberfliche in Tabelle 6.7 eine Uberschéitzung von 11,68 %,
was eine Unterschitzung des effektiven Porenradius erkldren konnte. Dies zeigt
sich ebenfalls bei den Proben C und F, wobei ref(rs, €) im Vergleich zum ge-
messenen Wert ref eine relative Abweichung von 10,41 % und 12,99 % aufweist.
Bei den verbleibenden Membranproben wird der effektive Porenradius mit einer
akzeptablen Abweichung von maximal 6 % vorhergesagt.

6.6 Datengetriebene Struktur-Wicking Analyse

Die in Abschnitt 6.5 gewonnenen Erkenntnisse iiber die strukturellen Wechsel-
wirkungen der Tortuositit, der Permabilitit und des effektiven Porenradius in
pordsen Membranen werden in diesem Abschnitt genutzt, um mithilfe des ma-
kroskopischen Modellierungsansatzes aus Gleichung 6.7 die skaleniibergreifen-
de Wechselwirkung zwischen der Membranstruktur und dem Wickingverhalten
abzubilden. Abbildung 6.18a) verdeutlicht die zu tiberbriickende Lingenskala
zwischen der Membranmikrostruktur und dem Wickingprozess in einem Lateral-
Flow-Test. Als variable Strukturparameter werden wie in den vorangegangenen
Untersuchungen der mittlere Stegradius und die Porositit betrachtet. Um dies
zu realisieren, werden zunichst einige notwendige Vereinfachungen angenom-
men. Einerseits wird ein isotropes Wickingverhalten vorausgesetzt und anderer-
seits als Wickingfliissigkeit destilliertes Wasser betrachtet. Der eigentlich dyna-
mische Benetzungsprozess wird mit konstanten Benetzungseigenschaften mo-
delliert. Als Benetzungseigenschaften werden die Mittelwerte aus den in Tabel-
le 6.5 beschriebenen Oberflachenspannungen und Kontaktwinkeln berechnet und
als Wickinghohe wird eine Distanz von 40 mm betrachtet. Somit ergibt sich fiir
die gemittelte Oberflichenspannung Vrg = 57,3 mN/m und fiir den gemittelten
Kontaktwinkel 6 = 16,18°.

Unter diesen Annahmen wird in Abbildung 6.18b) zunichst das Wickingverhal-
ten exemplarisch fiir drei verschiedene Membranen gezeigt. Dabei wird fiir alle
Membranen derselbe mittlere Stegradius von 0,68 um gewihlt und die Porositét
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von 82 % tiber 85 % bis 89 % variiert. Zundchst fillt auf, dass die Kurven den
klassischen Verlauf abbilden, bei dem das Wickingverhalten im Allgemeinen mit

einer Wurzelfunktion 4 ~ 1%

beschrieben werden kann. Weiterhin zeigt sich,
dass mit steigender Porositit die Wickingzeit abnimmt. Dies ldsst sich struk-
turell begriinden: GemiR der Gleichung K(rs,€) und Abbildung 6.16b) nimmt
die Permeabilitit K bei konstantem Stegradius s mit steigender Porositit € zu.
Gleichzeitig nimmt die Tortuositit T wie in Abbildung 6.15b) dargestellt ab, was
wiederum zu einer Abnahme der Reibungs- und Gravitationskraft in der Impuls-
gleichung 6.7 fiihrt.

Eine innerhalb des betrachteten Parameterbereichs giiltige Struktur-Wickingzeit-
Beziehung stellt Abbildung 6.18c) dar. Hierbei wird die Wickingzeit tyw in Ab-
hingigkeit der Strukturparameter mittlerer Stegradius und Porositit als Kontur-
diagramm abgebildet. Es zeigt sich ebenfalls, dass das Wickingverhalten mit stei-
gender Porositit und steigendem Stegradius beschleunigt wird. Weiterhin wird
bei konstanter Porositit mit steigendem Stegradius die Wickingzeit verkiirzt. Ei-
ne weitere Erkenntnis zeigt das Vorhandensein der Isolinien, entlang derer mit
einer Vielzahl an Kombinationsmoglichkeiten dieselbe Wickingzeit erreicht wer-
den kann. Dies kann beispielsweise bei der Gestaltung von LFTs genutzt werden,
indem man die gleiche Wickingzeit entlang der Isolinien beibehilt, um gleichzei-
tig die strukturellen Parameter fiir andere Anforderungen zu optimieren. Aquiva-
lent dazu wird in Abbildung 6.18d) die mit Gleichung 6.10 ermittelte Wicking-
geschwindigkeit vw nach einer Wickingldnge von 40 mm dargestellt. Es zeigt
sich, dhnlich wie bei der Wickingzeit, dass bei konstanter Porositit eine Zunah-
me des Stegradius zu einer Erhohung der Geschwindigkeit vy fiihrt und dass
bei konstantem Stegradius ein Anstieg der Porositit ebenfalls eine Zunahme der
Geschwindigkeit v herbeifiihrt.

6.7 Zusammenfassung und Diskussion

In diesem Kapitel wurde zunichst ein skaleniibergreifendes Wickingmodell, ba-
sierend auf der Arbeit von Fries [33], um den Beitrag einer Tortuositit erweitert.
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6 Struktureller Einfluss auf das Wickingverhalten

Des Weiteren wurde eine Methode zur Modellierung des im Wickingmodell ab-
gebildeten Kapillareffekts entwickelt. Diese Methode basiert auf zweiphasigen
Phasenfeldsimulationen in digitalen Zwillingen pordser Strukturen und miin-
det in der Berechnung eines effektiven Porenradius. Im Vergleich zu Methoden
aus der Literatur, liegt die Besonderheit hierbei darin, dass diese Methode eine
strukturelle Anisotropie abbilden kann. Das resultierende Wickingmodell und die
Methode zur Berechnung eines effektiven Porenradius wurden experimentell va-
lidiert, wobei eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen der Vorhersage und den
experimentellen Ergebnissen festgestellt wurde. Die Experimente zeigten zudem,
dass ein beobachtbares anisotropes Wickingverhalten in Produktionsrichtung und
quer zur Produktionsrichtung strukturell begriindbar ist. Die Strukturparameter
Permeabilitit, Tortuositit und der effektive Porenradius weisen ein anisotropes
Verhalten auf, welches wiederum das richtungsabhéngige Wickingverhalten ver-
ursacht. Dieses anisotrope Wickingverhalten wurde anschlieend ausgenutzt, um
mithilfe der zuvor entwickelten Modelle und Charakterisierungsmethoden das
Benetzungsverhalten genauer zu untersuchen und gemittelte Benetzungseigen-
schaften fiir die Oberflichenspannung und den Kontaktwinkel abzuleiten.

Diese Erkenntnisse bildeten die Grundlage fiir die Ableitung einer innerhalb
des betrachteten Parameterbereichs giiltigen Struktur-Wickingzeit-Beziehung.
Hierzu wurde zunichst eine umfassende Membrandatenbank mit insgesamt 162
Strukturen unterschiedlichster Merkmale generiert und anschlieend strukturell
analysiert. Die Charakterisierung aller synthetischen Strukturen wurde genutzt,
um Zusammenhidnge zwischen den strukturellen Parametern abzuleiten. Die re-
sultierenden Zusammenhinge wurden mit realen Membrandaten verglichen, wo-
bei sich zeigte, dass die Vorhersagen fiir die Parameter geometrischer Porenradi-
us, spezifische Oberfliche und Tortuositit sehr gute Ubereinstimmungen mit re-
lativen Abweichungen von unter 12 % lieferten. Bei der Vorhersage der Permea-
bilitdt zeigten sich besonders fiir Porosititen von weniger als 82,5 % deutliche
relative Abweichungen von bis zu 30 %. In reale Membranen mit hoheren Porosi-
titen konnten hingegen die Wechselwirkungen der Strukturparameter sehr gut ab-
gebildet werden. Fiir eine optimierte Vorhersage der Permeabilitit bei niedrigen
Porosititen besteht hier zukiinftig Optimierungsbedarf in der Generierung der
synthetischen Strukturen. AbschlieBend wurden die gewonnenen Erkenntnisse
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tiber die strukturelle Wechselwirkung auf der Mikrostrukturskala verwendet, um
mithilfe des bereits erwidhnten Wickingmodells die Struktur-Wicking-Beziehung
abzuleiten. Dabei zeigt sich, dass das Wickingverhalten bei konstanter Porosi-
tdt mit steigendem Stegradius beschleunigt wird. Zudem wird deutlich, dass ein
und dasselbe Wickingverhalten mit einer Vielzahl an Strukturen realisiert werden
kann. Dies ist von besonderem Interesse, da im Membranauslegungsprozess un-
ter Beibehaltung der Wickingeigenschaften die strukturellen Eigenschaften fiir
andere Anforderungen angepasst werden konnen, wodurch beispielsweise die
Sensitivitit der Test- und Kontrolllinie erhoht werden kann.

Des Weiteren bieten die hier gewonnenen Erkenntnisse iiber die strukturellen
Wechselwirkungen wichtige Anhaltspunkte fiir die folgenden Untersuchungen
zum Zusammenhang zwischen der Membranstruktur und der Ausbreitung von
aufgetragenen Tropfen.
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Abbildung 6.18: In a) wird zunéchst der GroBenunterschied zwischen der Mikrostruktur und dem
makroskopisch sichtbaren Wickingverhalten illustriert. In b) wird das Wicking-
verhalten exemplarisch fiir drei verschiedene Membranen dargestellt. Dabei wur-
de fiir alle Membranen derselbe mittlere Stegradius von 0,68 um gewihlt, wih-
rend die Porositit von 82 % iiber 85 % bis 89 % variiert. Eine innerhalb des be-
trachteten Parameterbereichs giiltige Struktur-Wickingzeit-Beziehung wird in Ab-
bildung c) als Konturdiagramm prisentiert. Dabei zeigt das Konturdiagramm die
Wickingzeit tw bei einer Wickinglédnge von 40 mm iiber den Strukturparametern
Stegradius und Porositit. Entsprechend dazu wird in d) die zugehdrige Struktur-
Wickinggeschwindigkeit-Beziehung dargestellt. Als Wickingfliissigkeit wurde in
allen Fillen destilliertes Wasser angenommen.
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7  Struktureller Einfluss auf die
Test- und Kontrolllinie

Dieses Kapitel widmet sich einer eingehenden Analyse der kapillarbedingten
Fliissigkeitsaufnahme, die bei der Herstellung der Test- und Kontrolllinie auf
einer Diagnostikmembran stattfindet. Die Antikorper, die mittels einer Pufferls-
sung als Linie auf die Diagnostikmembran aufgetragen werden, sind im Vergleich
zu anderen Komponenten eines realen Testsystems kostspielig. Dariiber hinaus
hat die resultierende Breite der Testlinie einen signifikanten Einfluss auf die Sen-
sitivitdt, sprich die Qualitidt des Testsignals. Daher ist ein fundiertes Verstindnis
der zugrundeliegenden Wechselwirkungen und Mechanismen essenziell.

Die vorliegende Analyse konzentriert sich auf das Zusammenspiel der struktu-
rellen Eigenschaften einer pordsen Membran und der daraus resultierenden Fliis-
sigkeitsverteilung. Dazu erfolgt zunéchst eine experimentelle Untersuchung der
Ausbreitung eines auf die Membran aufgetragenen Tropfens. Die Besonderheit
besteht dabei darin, dass mittels der Konfokalmikroskopie ein dreidimensionales
Abbild der benetzenden Fliissigkeit und der dazugehorigen Struktur erstellt und
analysiert werden kann. Anschliefend erfolgt eine umfassende experimentelle
Analyse der Auftragung und Ausbreitung einer Linie auf eine Diagnostikmem-
bran. An dieser Stelle wird ebenfalls durch das Anwenden der Konfokalmikro-
skopie eine Verbindung zwischen der Struktur der Membran und der resultieren-
den Linienbreite hergestellt.
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7.1 Stand der Forschung

Die Erforschung des Benetzungsverhaltens von Fliissigkeiten auf homogenen
und glatten Oberfldchen ist seit langem ein zentrales Thema in der Wissenschaft
und wurde in verschiedenen Studien [91-93] experimentell untersucht. Darauf
aufbauend analysierten Clarke et al. [94] das Verhalten von Tropfen auf festen
Substraten mit pordser Oberfliche, um realistische Phinomene besser zu be-
schreiben. Starov [95] konzentriert sich dabei auf die experimentelle Untersu-
chung und mathematische Beschreibung der gleichzeitigen Ausbreitungs- und
Eindringungsprozesse der Fliissigkeit. Lee et al. [96] bieten einen umfassenden
Uberblick iiber die durchgefiihrten experimentellen Untersuchungen und deren
mathematische Beschreibungen zum Thema der Ausbreitung und dem Eindrin-
gen eines Fluids auf festen Substraten mit pordser Oberfldche.

Die Benetzung von Fliissigkeiten auf pordsen Strukturen spielt eine entschei-
dende Rolle in zahlreichen Anwendungsbereichen. Besonders interessant ist der
kapillargetriebene Prozess der Aufsaugung (engl. imbibition), bei dem die Fliis-
sigkeit auf die Oberfliache einer Struktur aufgetragen wird und anschliefend in
die pordse Struktur eindringt. Dieser Prozess ermoglicht eine Vielzahl von in-
dustriellen Anwendungen, darunter Tintenstrahldrucker [97], die Beschichtung
pordser Strukturen [98] sowie die Durchfithrung medizinischer Schnelltests [23].
Ein umfassendes Verstindnis des strukturellen Einflusses des pordsen Mediums
auf die Ausbreitung der Fliissigkeit ist daher von entscheidender Bedeutung fiir
die technologische Entwicklung und den Fortschritt in diesen Branchen. Um dies
zu erreichen, fithrte Hua Tan in [99] sowohl experimentelle als auch numeri-
sche Untersuchungen zur Aufsaugung kleinster Tropfen in pordsen Strukturen
durch. Dabei wurde festgestellt, dass der Prozess in drei unterschiedliche Zeit-
skalen eingeteilt werden kann: Die initiale Oberflichenbenetzung und Ausbrei-
tung finden in den ersten Mikrosekunden statt, gefolgt von dem kapillargetriebe-
nen Aufsaugungsprozess in Millisekunden und schlielich dem abschlie3enden
Verdunstungsprozess. Weiterhin wird in [100] von Ezzatneshan et al. untersucht,
wie sowohl die Benetzungseigenschaften als auch die strukturellen Merkmale
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7.2 Experimentelle Mikroskopie und Analyse der Tropfenausbreitung

den Aufsaugungsprozess in einer porosen Faserstruktur beeinflussen. Die Ana-
lyse der Fliissigkeitsausbreitung in pordsen Strukturen mittels Konfokalmikro-
skopie wird in [101] beschrieben. Darin wird erstmalig ein dreidimensionales
Abbild sowohl von Oltropfen auf porosen Faserstrukturen als auch von den da-
zugehorigen Faserstrukturen selbst erstellt. Dies wird in der vorliegenden Arbeit
aufgegriffen, indem die Verkniipfung zwischen der Ausbreitung von Fliissigkei-
ten in einer pordsen Diagnostikmembran und ihren strukturellen Eigenschaften
untersucht wird. Hierfiir wird mittels Konfokalmikroskopie ein digitales Abbild
der Fliissigkeitsausbreitung und der zugehdrigen Membranstruktur erstellt und
analysiert. Dies ermoglicht ein verbessertes Verstindnis von der Priparation der
Test- und Kontrolllinie bei einem Lateral-Flow-Test.

7.2 Experimentelle Mikroskopie und Analyse
der Tropfenausbreitung

Um eine tiefere Einsicht zu gewinnen, inwiefern die Membranstruktur die Fliis-
sigkeitsausbreitung beeinflusst, entwickelte die Firma Sartorius Stedim Biotech
GmbH eine innovative experimentelle Methode. Diese ermoglicht es, die Aus-
breitung eines auf die Membran aufgetragenen Tropfens zu mikroskopieren und
parallel dazu ein detailliertes Bild der entsprechenden Membranstruktur zu er-
stellen.

7.2.1 Experimenteller Aufbau

Zunichst wird ein Ausschnitt einer porosen Diagnostikmembran entsprechend
der im Abschnitt 3.1.1 beschriebenen Methode zur Probenpriparation mit dem
Fluoreszenzfarbstoff Alexa Fluor®555 benetzt. Um die Membranstruktur ange-
messen darstellen zu konnen, sollte gemif [3] die gewidhlte Bildauflosung des
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7 Struktureller Einfluss auf die Test- und Kontrolllinie

bildgebenden Verfahrens nicht grober als 200 nm/Voxel sein. Daher ist es erfor-
derlich, die aufgetragene Tropfenmenge mdglichst gering zu halten, um sicher-
zustellen, dass der Tropfen zusammen mit der dazugehodrigen Membranstruktur
vollstindig mikroskopiert werden kann. Wie in Abbildung 7.1a) dargestellt, wer-
den dazu mithilfe eines Scienion Spotters (Scienion Spotter sciFLEXARRAYER
$3) und einer Dosierkapillare (PDC 90 Piezo Dispense Capillary, S3) mehrere
Tropfen hintereinander auf die Membran aufgetragen, wobei jeder Tropfen ein
Volumen von etwa 400 pl hat. Als Tropfenfliissigkeit wird eine Pufferlosung ver-
wendet, in der der Fluoreszenzfarbstoff Oregon Green®488 (Oregon Green®488
Maleimide, Thermo Fisher, 06034) gelost ist. Anschlieend wird die Probe bei
50°C fiir zwei Stunden in einem Ofen getrocknet und danach mit dem Zeiss
Immersionsdl Immersol 518 F betropfelt. Durch diese doppelte Anfiarbung mit
zwei unterschiedlichen Fluoreszenzfarbstoffen konnen bei der darauffolgenden
Konfokalmikroskopie zwei verschiedene Aspekte erfasst werden. Zum einen er-
moglicht die Wahl einer Anregungswellenldnge von 488 nm die Aufnahme eines

Spotter
v

Bilderstapel Bilderstapel
Tropfenausbreitung Tropferll) QR mT StruktuI;
M»PR

a) b) c)

Abbildung 7.1: In a) ist der experimentelle Auftrag von Tropfen auf eine zuvor mit dem Fluores-
zenzfarbstoff Alexa Fluor®555 priparierte Membran dargestellt. In der Tropfenfliis-
sigkeit ist der Fluoreszenzfarbstoff Oregon Green®488 gelost. Durch diese doppelte
Anfirbung der Membran konnen anschlieBend mithilfe eines Konfokalmikroskops
(CLSM) sowohl ein in b) gezeigter dreidimensionaler Bilderstapel der von dem
Tropfen benetzten Membran als auch ein in c) abgebildeter zweiter Bilderstapel
der dazugehorigen Membranstruktur aufgenommen werden. Somit ist es moglich,
die Ausbreitung des Tropfens sowohl in der lateralen Ebene entlang der Produkti-
onsrichtung (PR) und quer dazu (QR) als auch tiber die Dicke der Membran (MT)
hinweg darzustellen.
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dreidimensionalen Bilderstapels der von dem Tropfen benetzten Membran, wie
in Abbildung 7.1b) dargestellt. Zum anderen kann durch die Wahl einer Anre-
gungswellenldnge von 555 nm ein dreidimensionaler Bilderstapel der zugehori-
gen Membranstruktur aufgenommen werden, wie in Abbildung 7.1c) ersichtlich.
In dieser Arbeit wurde die Tropfenausbreitung in den drei verschiedenen Mem-
branproben H, I und J untersucht. Fiir die Probe H wurden insgesamt zwolf Trop-
fenexperimente durchgefiihrt, wihrend fiir I und J jeweils neun Experimente rea-
lisiert wurden. Die wesentlichen Informationen zur Rekonstruktion der Mem-
branstrukturen sind in Tabelle 3.1 zusammengefasst.

7.2.2 Computergestiitzte Auswertung

Fiir die computergestiitzte Auswertung der experimentellen Untersuchung der
Tropfenausbreitung in porésen Diagnostikmembranen, wie sie im vorherigen
Abschnitt erldutert wurde, ist zundchst die Erstellung eines digitalen Abbilds so-
wohl der mikroskopierten Membranstruktur als auch des mikroskopierten Trop-
fens erforderlich. Die Rekonstruktion der Membranstruktur erfolgt geméifl der
Methode, die in Abschnitt 3.1.2 beschrieben wurde, wobei nicht wie iiblich die
komplette Membrandicke abgebildet wird, sondern lediglich der rechteckige Be-
reich, der die vom Tropfen benetzte Membranstruktur umfasst. Die Rekonstruk-
tion des Tropfens wird gemif der folgenden Bearbeitungsschritte durchgefiihrt,
die anhand eines einzelnen Bildes aus dem CLSM-Bilderstapel in Abbildung 7.2
veranschaulicht werden.

Ausgehend von der CLSM-Aufnahme aus Abbildung 7.2a) wird zunéchst der
Bildkontrast angepasst. Das resultierende Bild in Abbildung 7.2b) wird dann ei-
ner nachfolgenden Bearbeitung unterzogen, bei der ein dreidimensionaler Me-
dianfilter mit einem kubischen Strukturelement der Grofle 762nm x 762nm x
762nm angewendet wird. Wie in Abbildung 7.2c) zu sehen ist, zielt dieser Schritt
darauf ab, Rauscheffekte zu minimieren, die wéhrend der Mikroskopie aufge-
treten sind. Nachfolgend wird das Bild unter Verwendung des in der ImageJ-
Erweiterung Featurej [102] enthaltenen Canny-Algorithmus so segmentiert, dass
alle erkannten Kanten den Graustufenwert 255 aufweisen, wihrend alle anderen
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) h)

Abbildung 7.2: Abbildungen a) bis f) zeigen die einzelnen Schritte der Bildverarbeitung zur Seg-
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mentierung des CLSM-Bilderstapels des aufgetragenen Tropfens, wobei ein exem-
plarisches Bild in der lateralen Ebene (in Produktionsrichtung (PR) und quer zur
Produktionsrichtung (QR)) dargestellt wird. Ausgangspunkt ist das in a) gezeigte mi-
kroskopierte Bild. Zuerst erfolgt in b) eine Anpassung des Bildkontrasts. Anschlie-
Bend wird in c) ein dreidimensionaler Medianfilter angewendet, um Rauscheffekte
zu minimieren. Unter Verwendung des Canny-Algorithmus wird die benetzte Mem-
branoberfliche erkannt, was zu dem in d) gezeigten bindren Bild fiihrt. Danach wird
in e) der Bereich zwischen den erkannten Kanten unter Beibehaltung der dufieren
Tropfenform gefiillt, um in f) schlieBlich die zur Bildausschnitt passende, ebenfalls
mikroskopierte Membranstruktur zu subtrahieren. Durch das Zusammenfiihren des
Bilderstapels entlang der Membrantiefe (MT) wird in g) ein dreidimensionales Ab-
bild sowohl des Tropfens als auch der dazugehorigen Membranstruktur gezeigt, wo-
bei in h) der Tropfen (blau) sowie das an den Tropfen angepasste Ellipsoid (orange)
dargestellt ist.
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Pixel den Wert 0 haben (siche Abbildung 7.2d)). An dieser Stelle ist anzumer-
ken, dass die segmentierten Kanten im dreidimensionalen Fall die intrinsische
Membranoberflache reprisentieren, die vom aufgetragenen Tropfen benetzt wur-
de. Um daraus ein dreidimensionales Abbild des Tropfens zu erstellen, wird zu-
nichst der Closing-Algorithmus aus der ImageJ-Erweiterung 3D Suite [103] an-
gewendet. Das Ziel ist es, den Raum zwischen der erkannten Membranoberfldche
zu fiillen, dabei jedoch die duflere Form des Tropfens bestmoglich zu erhalten.
Dabei zeigt sich, dass die Verwendung eines kugelformigen Strukturelements mit
einem Radius von 7,17 yum im optischen Vergleich die besten Ergebnisse liefert
(siehe Abbildung 7.2e)). Im letzten Schritt wird die zur Bildausschnitt passende,
ebenfalls mikroskopierte Membranstruktur vom segmentierten Tropfen subtra-
hiert (sieche Abbildung 7.2f)). Der resultierende segmentierte Bilderstapel wird
in ein dreidimensionales voxelbasiertes Gebiet umgewandelt, was den in Ab-
bildung 7.2g) gezeigten digitalen Zwilling des Tropfens mit der dazugehdrigen
Membranstruktur ergibt. Fiir die Bildbearbeitungsschritte wurde die Bildbearbei-
tungssoftware ImageJ 1.53 [43] verwendet. Fiir den abschlieBenden Schritt der
Umwandlung in ein dreidimensionales voxelbasiertes Abbild wird die Simulati-
onssoftware PACE3D angewendet.

Um quantitative Informationen iiber das Ausbreitungsverhalten des Tropfens zu
erhalten, wird ein Ellipsoid bestimmt, das den Tropfen am besten reprisentiert.
Dazu wird der Trégheitstensor des digitalen Zwillings des Tropfens gemal Glei-
chung 4.3 berechnet. Nach einer anschlieenden Eigenwertzerlegung werden die
Hauptachsen des Ellipsoids mithilfe der Gleichungen 4.7, 4.8 und 4.9 ermittelt.
Das ermittelte Ellipsoid und der zugehorige Tropfen sind in Abbildung 7.2h)
dargestellt. Aufbauend darauf kann mit den Gleichungen 4.11, 4.12 und 4.13 die
laterale Tropfenausbreitung in Produktionsrichtung brpr und quer dazu l_)T’QR
sowie die Ausbreitung entlang der Membrantiefe ET,MT ermittelt werden.

7.2.3 Auswahl experimenteller Datensatze

In Abbildung 7.3 sind die Ergebnisse der experimentellen Untersuchung zur
Tropfenausbreitung dargestellt. Zunichst wird das ermittelte Tropfenvolumen
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und die Ausbreitung in die Membrantiefe fiir die drei Membranproben H, I und
J dargestellt. Hierbei wird fiir jeden betrachteten Parameter pro Probe sowohl je-
des einzelne Experiment dargestellt als auch der daraus detektierte Mittelwert,
ergianzt um die zugehorige Standardabweichung in Form von Fehlerbalken. Ab-
bildung 7.3a) stellt das aus dem digitalen Zwilling ermittelte Tropfenvolumen
Vr dar, welches durch die Summation aller Voxel berechnet wird. Fiir die Mem-
branprobe H wird ein mittleres Tropfenvolumen von 399,8 pl mit einer relati-
ven Standardabweichung SDvy y von 11,6 % erfasst. Dies zeigt nicht nur eine
ausgezeichnete Ubereinstimmung mit dem vorgegebenen Tropfenvolumen von
400 pl, sondern auch, dass die Standardabweichung in einem akzeptablen Be-
reich liegt. Bei der Untersuchung der Proben I und J zeigt sich higegen, dass der
mittlere Wert des Tropfenvolumens mit 289 pl bzw. 320 pl signifikant vom auf-
getragenen Tropfenvolumen von 400 pl abweicht. Zudem weisen diese Proben
im Vergleich zu H mit relativen Standardabweichungen von SDvy, 1 = 23,3 % und
SDy.; = 19,1 % deutlich hohere experimentelle Streuungen auf. Diese Tendenz
setzt sich bei der Analyse der Tropfenausbreitung in die Membrantiefe bt yr
fort (siehe Abbildung 7.3b)). Fiir Probe H besteht lediglich eine geringe relative
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Abbildung 7.3: Auswertung der experimentellen Untersuchung der Tropfenausbreitung in den Mem-
branproben H, I und J, wobei in a) das Tropfenvolumen Vr und in b) die Ausbreitung
bt mT in die Membrantiefe (MT) gezeigt wird.
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Standardabweichung von SDZ’T,MT.H = 4,2 %, wiihrend sich fiir die Proben I und J
die Werte von SDy, .. = 16,6% und SDp, . .. = 15,3 % ergeben. Angesichts der
erheblichen Streuungen bei weiteren Parametern innerhalb der Experimentenrei-
hen von I und J werden fiir die nachfolgende Analyse der Tropfenausbreitung
ausschlieBlich die zwolf Experimente der Probe H beriicksichtigt.

7.2.4 Analyse der anisotropen Tropfenausbreitung

Da in Abschnitt 6.3.3 deutlich wurde, dass eine strukturelle Anisotropie einen
signifikanten Einfluss auf die Fliissigkeitsausbreitung wihrend des Wickingpro-
zesses ausiibt, soll im Folgenden untersucht werden, ob in der lateralen Ebene
der Probe H eine strukturelle Anisotropie existiert und inwieweit diese das Aus-
breitungsverhalten des aufgetragenen Tropfens beeinflusst.

Dazu werden in Abbildung 7.4 die Auswertungen der experimentellen Tropfen-
ausbreitung und der dazugehorigen Membranstruktur der Membranprobe H ge-
zeigt. Darin wird das Verhiltnis der lateralen Tropfenausbreitung Z)T,PR / I_JT’QR be-
ziiglich der Verhiltnisse der richtungsabhédngigen Struktureigenschaften der Tor-
tuositédt 7, der Permeabilitidt K und des effektiven Porenradius regr gezeigt. Es ist
zundchst ersichtlich, dass fiir alle untersuchten Parameter eine relative Standard-
abweichung von unter 5,5 % vorliegt. Dies unterstreicht die Validitit des expe-
rimentellen Aufbaus und der computergestiitzten Auswertung dieser Membran-
probe.

Der in den Abbildungen 7.4a), 7.4b) und 7.4c) dargestellte griin schraffierte Be-
reich sollte, basierend auf den in dieser Arbeit gewonnenen Erkenntnissen iiber
die Auswirkungen einer strukturellen Anisotropie auf die Fliissigkeitsausbreitung
in pordsen Membranen, den Zonen entsprechen, in denen sich die Verhiltnisse
der Tropfenausbreitung zu den strukturellen Eigenschaften manifestieren. Folg-
lich sollte eine niedrigere Tortuositét oder ein niedrigerer effektiver Porenradius
eine bevorzugte Ausbreitung entlang dieser Richtung bewirken, wihrend dies bei
der Permeabilitit umgekehrt zu erwarten ist. Die Analyse der Tortuositét und Per-
meabilitit bestitigt, wie bei den bisher betrachteten realen Membranstrukturen,
dass alle zwolf Membranstrukturen entlang der Produktionsrichtung niedrigere
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Abbildung 7.4: Gegeniiberstellung des Verhiltnisses der Tropfenausbreitung bt pr /BT,QR entlang
(PR) und quer zur (QR) zur Produktionsrichtung beziiglich dem Verhéltnis der in
a) gezeigten Tortuositit, in b) der Permeabilitit und in c) des effektiven Porenradius.

Tortuosititswerte beziehungsweise hohere Permeabilititswerte aufzeigen. Beim
Vergleich der Tropfenausbreitung in den zwolf Experimenten ist bei neun ei-
ne stirkere Ausbreitung in Produktionsrichtung im Vergleich zur Querrichtung
festzustellen. Bei den verbleibenden drei Experimenten zeigt sich ein entgegen-
gesetztes Ausbreitungsverhalten. In Abbildung 7.4c) wird das Verhéltnis der ef-
fektiven Porenradien zur Tropfenausbreitung betrachtet. Eine Erkldrung fiir das
beobachtete Verhalten in einem der zuvor erwihnten drei Experimente konnte
darin liegen, dass in dieser speziellen Membranstruktur quer zur Produktions-
richtung ein kleinerer effektiver Porenradius ref,or existiert. Dies fiihrt entlang
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7.3 Experimentelle Mikroskopie und Analyse des Linienauftrags

dieser Richtung zu einem erhohten Kapillardruck und kann somit eine Erkld-
rung fiir eine verstdrkte Ausbreitung ET,QR sein. Fiir die zwei verbleibenden Ex-
perimente liefern die Strukturparameter keine Erklarung fiir das Vorliegen von
ET,QR > Z’T,PR~

Diese experimentelle Untersuchung des Zusammenhangs zwischen Tropfenaus-
breitung und richtungsabhingigen Strukturparametern ergibt, dass sich das rich-
tungsabhéngige Ausbreitungsverhalten des Tropfens am besten durch den gemif3
der Methode aus Abschnitt 6.3 berechneten effektiven Porenradius erklédren lésst.
Der Grund dafiir ist, dass ein kleinerer effektiver Porenradius zu einem erhohten
Kapillardruck und somit zu einer hoheren Ausbreitung fiihrt. Es sei jedoch darauf
hingewiesen, dass fiir eine abschlieBende Aussage weitere Experimente notwen-
dig sind, fiir die diese Arbeit die notwendigen Methoden liefert.

7.3 Experimentelle Mikroskopie und Analyse
des Linienauftrags

Die entwickelten experimentellen und computergestiitzten Methoden zur Unter-
suchung der Tropfenausbreitung tragen entscheidend zur Analyse der Linienauf-
tragung auf pordsen Diagnostikmembranen im nachfolgenden Kapitel bei. Dieser
Ansatz steht im Vergleich zu den zuvor durchgefiihrten Tropfenuntersuchungen
deutlich ndher an der praktischen Anwendung der Priparation einer Test- oder
Kontrolllinie auf einer Diagnostikmembran in einem Lateral-Flow-Test.

7.3.1 Experimenteller Aufbau

Der nachfolgend beschriebene experimentelle Aufbau wurde verwendet, um den
Linienauftrag auf einer porosen Diagnostikmembran zu untersuchen und diesen
mit den strukturellen Eigenschaften der Membran in Verbindung zu setzen.

Um die Préparation der Test- und Kontrolllinie nachzubilden, wird mit einem
Spotter, wie in Abbildung 7.5a) dargestellt, eine gleichmifige Linie auf eine
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Diagnostikmembran aufgetragen. Eine Losung wird mit einer konstanten Auf-
tragungsrate von 1 ul/cm auf die Diagnostikmembran aufgezogen. Als Auftra-
gungsfluid wird eine Pufferlosung verwendet, in der der Fluoreszenzfarbstoff
Oregon Green®488 gelost ist. Die anschliefende Trocknung in einem Ofen bei
50 °C fiir zwei Stunden, gefolgt von der Benetzung mit dem Zeiss Immersionsol
Immersol 518 F, ermoglicht die Mikroskopie des in Abbildung 7.5b) rot her-
vorgehobenen Bereichs mittels eines Konfokalmikroskops. Dies ermdglicht die
Erstellung eines dreidimensionalen Abbilds der aufgetragenen Linie, wie es in
Abbildung 7.5d) gezeigt wird. Dieser Vorgang wird sowohl entlang der Produk-
tionsrichtung (PR) als auch quer dazu (QR) durchgefiihrt. Es ist hervorzuheben,
dass in den CLSM-Aufnahmen der Linien nicht die Pufferlosung selbst abge-
bildet wird, sondern vielmehr die intrinsische Membranoberfliche, die von der
aufgetragenen Losung und dem darin enthaltenen Fluoreszenzfarbstoff benetzt
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< ‘;‘06\)\‘“0 Bilderstapel ~ Bilderstapel
QR Struktur Linie
a) b) <) d)

Abbildung 7.5: Mithilfe eines Spotter-Gerits, wie es in Abbildung a) dargestellt ist, wird ein gleich-
méBiger Auftrag von gelostem Fluoreszenzfarbstoff sowohl entlang (PR) als auch
quer (QR) zur Produktionsrichtung der Membran durchgefiihrt. AnschlieBend wird
ein roter Ausschnitt, wie in Abbildung b) gezeigt, unter Verwendung eines Kon-
fokalmikroskops mikroskopiert. Dies ermoglicht die Erzeugung eines entlang der
Membrantiefe (MT) dreidimensionalen Bildstapels der gezogenen Linie, wie in Ab-
bildung d) veranschaulicht. Dariiber hinaus wird ein in b) blau markierter repri-
sentativer Ausschnitt in unmittelbarer Nihe der Linie mikroskopiert, um einen in
c¢) gezeigten Bilderstapel der Membranstruktur zu erfassen. Dies ermoglicht es, die
strukturellen Eigenschaften mit dem Linienauftrag zu verkniipfen.
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7.3 Experimentelle Mikroskopie und Analyse des Linienauftrags

wurde. Zusitzlich wird, wie in Abbildung 7.5b) in blau dargestellt, ein repré-
sentativer Ausschnitt der Membran nahe der aufgetragenen Linie entnommen.
Anschliefend wird mit der in Abschnitt 3.1.2 beschriebenen Methode ein drei-
dimensionaler Bilderstapel der Membranstruktur erstellt, wie in Abbildung 7.5¢)
gezeigt.

Die experimentellen Untersuchungen sowie die CLSM-Aufnahmen wurden von
der Firma Sartorius Stedim Biotech GmbH in Goéttingen realisiert. In der Ana-
lyse zum Linienauftrag wurden die vier verschiedenen Membranproben K, L,
M und N untersucht. Bei jeder Probe wurde eine Linie sowohl entlang der
Produktionsrichtung als auch quer dazu aufgetragen und mit einer Bildauflo-
sung von 320 pm/Voxel mikroskopiert. Zusitzlich wurden fiir jede Probe CLSM-
Aufnahmen der Membranstruktur mit einer Bildauflosung von 160 nm/Voxel ge-
macht, wie in Abbildung 7.5b) blau dargestellt. Tabelle 3.1 fasst die wesentlichen
Informationen zur Rekonstruktion dieser Membranstrukturen zusammen.

7.3.2 Computergestiitzte Auswertung

Um quantitative Erkenntnisse aus der zuvor beschriebenen experimentellen Un-
tersuchung des Linienauftrags zu gewinnen, ist eine Auswertung der gezogenen
Linien in den Bilderstapeln erforderlich, wobei der Fokus auf der Breite der Li-
nie quer zur Auftragungsrichtung liegt. Dies wiederum erfordert eine eindeu-
tige Definition der diffusen AuBlenkante der mikroskopierten Linie (sieche Ab-
bildung 7.6a)). Um dies zu realisieren, durchlaufen die CLSM-Aufnahmen der
Linien unter Anwendung des Bildbearbeitungsprogramms ImageJ die folgen-
den Bildbearbeitungsschritte, wobei diese in Abbildung 7.6 anhand eines Bei-
spielbildes aus dem gesamten Bilderstapel veranschaulicht werden. Ausgehend
vom Graustufenbild in Abbildung 7.6a), welches auf der CLSM-Aufnahme ba-
siert, wird zunichst ein Gauffilter mit einer festgelegten Standardabweichung
von ¢ = 1,92 um angewendet, um vorhandene Rauscheffekte zu reduzieren, wie
in Abbildung 7.6b) gezeigt. Es ist zu beachten, dass der Schwerpunkt auf der De-
tektion der Auenkante der Linie liegt und die Wahl der Gr6B3e von ¢ in diesem
Kontext keinen signifikanten Einfluss auf das Ergebnis hat. Auf dieser Grundlage
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Abbildung 7.6: Bildbearbeitungsschritte fiir die quantitative Auswertung der experimentellen Unter-
suchung der Linienauftragung, exemplarisch dargestellt an einer 2D-Aufnahme ei-
nes gesamten 3D-Bilderstapels. Ausgehend vom CLSM-Graustufenbild in a), in dem
keine klar definierte Linienbreite erkennbar ist, wird zur Minimierung von Rausch-
effekten zunichst wie in b) gezeigt ein Gauffilter mit einer festgelegten Standard-
abweichung von ¢ = 1,92 um angewendet. Basierend darauf wird durch den Einsatz
des Otsu-Algorithmus das Bild wie in c¢) ersichtlich binarisiert, wobei die benetzte
intrinsische Membranoberfliche weill und alle anderen Bereiche schwarz dargestellt
sind. Ein Closing-Algorithmus wird angewendet, um, wie in d) gezeigt, den Bereich
zwischen der benetzten Membranoberfliche zu fiillen. AnschlieBend werden in e)
verbleibende Hohlrdume mit dem Fill Holes-Algorithmus komplett geschlossen, was
eine eindeutige Detektion der Auflenkante ermoglicht. Die Messung dieser Auf3en-
kante wird in f) visualisiert.

erfolgt mit dem in der Software ImageJ implementierten Otsu-Algorithmus [41]
eine Unterteilung in die intrinsische Membranoberfliche, die von der Pufferlo-
sung erreicht wurde, und die iibrigen Bereiche. Dadurch entsteht das binire Bild,
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das in Abbildung 7.6¢) gezeigt wird, wobei die benetzte Membranoberflidche
weill und alle anderen Bereiche schwarz dargestellt sind. Um eine klar definier-
te AuBlenkante der Linienausbreitung zu erhalten, wird der Closing-Algorithmus
der ImageJ-Erweiterung 3D Suite [103] angewendet, um den Bereich zwischen
der detektierten Membranoberfliche zu fiillen, wie in Abbildung 7.6d) gezeigt.
Nachfolgend werden verbleibende Hohlrdume durch den Fill Holes-Algorithmus
vollstindig geschlossen, was zu einem digitalen Abbild der Ausbreitung der Puf-
ferlosung fiihrt, wie es in Abbildung 7.6e) dargestellt ist. Um die Linienbreite
zu messen, werden in jedem Bild des Bilderstapels zunéchst die Pixel entlang
der jeweiligen Auflenkante detektiert. AnschlieBend wird fiir jede dieser Auflen-
kanten ein Mittelwert der Koordinaten quer zur Auftragungsrichtung berechnet.
Diese Vorgehensweise resultiert in der in Abbildung 7.6f) dargestellten Messung
der Linienbreite w.

7.3.3 Analyse des richtungsabhangigen Linienauftrags

Nachdem sich sowohl beim Wickingverhalten (vgl. Kapitel 6.3.3) als auch bei
den Tropfenexperimenten (vgl. Kapitel 7.2.4) ein richtungsabhéngiges Ausbrei-
tungsverhalten gezeigt hat, stellt sich nun die Frage, ob dies auch beim Linienauf-
trag der Fall ist. Deshalb wird der Unterschied in der resultierenden Linienbreite
in Produktionsrichtung wpr und quer zur Produktionsrichtung wqr untersucht.
Gemif Urusov et al. [104] erzeugen in einem Lateral-Flow-Test nur die obersten
10 um der Diagnostikmembran ein sichtbares Farbsignal fiir die Test- und Kon-
trolllinie. Daher konzentriert sich die folgende Analyse ausschlieBlich auf diesen
Bereich. Abbildung 7.7a) zeigt die dreidimensionale Abbildung einer aufgetrage-
nen Linie, wobei der fiir das Signal entscheidende Bereich hervorgehoben wird.
Innerhalb dieser 10 um wird entlang der Membrandicke eine mittlere Linien-
breite w zusammen mit der dazugehorigen Standardabweichung SD,, berechnet.
Die Ergebnisse dieser gemittelten Linienbreite, sowohl in Produktionsrichtung
(wpr) als auch quer dazu (Wqr), sind in Abbildung 7.7b) dargestellt. Zunichst
wird deutlich, dass die Linienbreite innerhalb des betrachteten Bereichs entlang
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der Membrandicke gleichméBig verteilt ist, was durch die kaum sichtbaren Feh-
lerbalken, die die Standardabweichung SD,, reprisentieren, bestitigt wird. Die
relative Standardabweichung % x 100 % bleibt stets unter 1 %. Des Weiteren
ist bei allen vier Membranproben erkennbar, dass immer wpr > Wwgr gilt. Dies
impliziert, dass, trotz gleichbleibender Methodik beim Linienauftrag sowohl in
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Abbildung 7.7: In a) wird ein dreidimensionaler Zwilling des experimentellen Linienauftrags auf
einer Membranstruktur abgebildet, wobei der obere Bereich von 10 um, der ent-
scheidend fiir das Farbsignal in einem Lateral-Flow-Test ist, hervorgehoben wird.
In b) werden die Linienbreiten w fiir die vier untersuchten Membranproben inner-
halb dieses Bereichs sowohl in Produktionsrichtung (PR) als auch quer dazu (QR)
aufgezeichnet. In ¢) wird das zugehorige Verhéltnis der Linienbreite dargestellt. Ab-
bildung d) zeigt die strukturelle Anisotropie DA}y, die in den rekonstruierten Struk-
turaufnahmen fiir jede Membranprobe in Bezug auf die laterale Ebene gemessen
wurde.
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Produktionsrichtung als auch quer dazu, die entstehende Linienbreite in Produk-
tionsrichtung konstant groBer ist. Das Verhiiltnis zwischen wpr und wqgr, wie in
Abbildung 7.7¢c) dargestellt, schwankt zwischen 1,017 und 1,133. Qualitativ 1dsst
sich dies durch die computergestiitzte Messung der strukturellen Anisotropie in
der lateralen Ebene DA|y der rekonstruierten Membranproben begriinden, wie in
Abschnitt 4.1.3 beschrieben und nach Gleichung 5.9 berechnet. Dabei wird in
Abbildung 7.7d) ersichtlich, dass bei allen vier Membranproben DAy, > 0,0 ist.
Dies ldsst darauf schlieen, dass die Membranstrukturen, dhnlich wie bei den in
den vorherigen Kapiteln vorgestellten realen Membranproben, eine leichte struk-
turelle Ausrichtung entlang der Produktionsrichtung aufweisen, was wiederum
zu der erhohten Linienbreite entlang der Produktionsrichtung fiihrt.

7.3.4 Experimentelle Struktur-Linienbreite Analyse

Im Gegensatz zur vorherigen Untersuchung des anisotropen Ausbreitungsverhal-
tens jeder Membranprobe, wird nun jedes Experiment isoliert betrachtet und die
jeweilige Linienbreite w den richtungsabhédngigen Strukturparametern Tortuosi-
tit 7, Permeabilitit K und dem effektiven Porenradius regr (vgl. Kapitel 6.3) ge-
geniibergestellt. In diesem Zusammenhang werden fiir jede Membranprobe die
jeweiligen Richtungen miteinander verglichen. Das bedeutet, die Linienbreite
wpr wird mit den entsprechenden Strukturparametern Tpr, Kpr und refpr ver-
glichen, wihrend gleichzeitig wqr mit Tor, Kqr und refr,gr in Beziehung gesetzt
wird. Daraus ergeben sich insgesamt acht experimentell ermittelte Datenpunkte.
Abbildung 7.8 zeigt die entsprechende Auswertung, bei der die durchschnittli-
che Linienbreite w in Abbildung 7.8a) in Abhingigkeit von der Tortuositit 7, in
7.8b) von der Permeabilitit K und in 7.8c) vom effektiven Porenradius r.¢ darge-
stellt ist. Die Permeabilitdt wird anhand der vollstindig aufgeldsten voxelbasier-
ten Struktur gemil der Methode in Kapitel 4.1.6 berechnet. In Abbildung 7.8a)
zeigt sich, dass mit zunehmender Tortuositit tendenziell eine Zunahme der Lini-
enbreite einhergeht. Abbildung 7.8b) und Abbildung 7.8¢c) zeigen hingegen, dass
hohere Werte fiir die Permeabilitidt und den effektiven Porenradius tendenziell
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zu einer Abnahme der resultierenden Linienbreite fiithren. In diesem Zusammen-
hang ist auffillig, dass das Experiment zur Linienbreite in Produktionsrichtung
fiir die Membranprobe N bei allen drei Strukturparametern im Vergleich zu den
tibrigen Untersuchungen als Ausreiler auffillt. Um den Trend der Abhingigkeit
zwischen der Linienbreite und den Strukturparametern zu verdeutlichen, wer-
den in den Abbildungen 7.8 jeweils lineare Anpassungsfunktionen dargestellt.
Der zuvor erwéhnte Ausreiler wird bei dieser Anpassung nicht beriicksichtigt.
Die Wechselwirkung zwischen der Linienbreite und den Struktureigenschaften
kann am besten durch den in Abbildung 7.8c) dargestellten Zusammenhang zwi-
schen dem effektiven Porenradius und der Linienbreite erkldrt werden. Nach
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Abbildung 7.8: Fiir jede der vier Membranproben K, L, M und N werden sowohl entlang der Produk-
tionsrichtung (PR) als auch quer dazu (QR) die gemessene Linienbreite w beziiglich
der richtungsabhingigen Strukturparameter gezeigt, wobei in a) die Tortuositét 7, in
b) die Permeabilitit K und in c) der effektive Porenradius reg betrachtet werden.
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Gleichung 6.7 fiihrt ein kleinerer effektiver Porenradius zu einem hoheren Ka-
pillardruck, was wiederum nach den hier gewonnenen Erkenntnissen zu einer
groBeren Linienbreite fiihrt.

Wird diese Erkenntnis auf die in Kapitel 6.5 ermittelten strukturellen Wechsel-
wirkungen iibertragen, ergibt sich der in Abbildung 7.9 gezeigte qualitative Trend
zwischen der Linienbreite und den Strukturgrofen der Porositit und des Stegradi-
us. Dabei zeigt sich fiir alle drei Strukturgroflen, dass eine Abnahme der Porositét
und des mittleren Stegradius zu einer Zunahme der Linienbreite fiihrt. Es sollte
jedoch beachtet werden, dass dies lediglich dazu dient, einen qualitativen Trend
zu verdeutlichen, und nicht als quantitative Vorhersage angesehen werden kann.
Um dies zu realisieren, bedarf es einer gro3eren Stichprobe von Experimenten.

7.4 Zusammenfassung und Diskussion

Um ein verbessertes Verstidndnis der vorliegenden Mechanismen bei der Pripa-
ration der Test- und Kontrolllinie in einem Lateral-Flow-Test zu erlangen, wurde
in diesem Kapitel der Zusammenhang zwischen den strukturellen Eigenschaften
pordser Membranen und dem Ausbreitungsverhalten von darauf aufgetragenen
Fliissigkeiten untersucht. Im ersten Schritt wurde dazu von der Firma Sartorius
Stedim Biotech GmbH eine Methode entwickelt, welche unter Einsatz der Kon-
fokalmikroskopie eine dreidimensionale Detektion der Fliissigkeitsausbreitung
von Tropfen mit einem Volumen von 400 pl ermoglicht und zusitzlich die dazu-
gehorige Membranstruktur mikroskopiert werden kann. Durch die anschlie3en-
de Erstellung eines dreidimensionalen digitalen Zwillings der Ausbreitung des
Tropfens und der dazugehorigen Membranstruktur konnte in ersten experimen-
tellen Untersuchungen gezeigt werden, dass bei zehn von zwolf Experimenten
ein anisotropes Fliissigkeitsausbreitungsverhalten vorliegt, welches sich struktu-
rell mit dem fiir den Kapillardruck entscheidenden effektiven Porenradius be-
griinden lésst. Eine kleinere effektive Porengrofe 7. fithrt zu einer bevorzugten
Ausbreitung der Fliissigkeit entlang dieser Richtung. Zudem zeigt sich in neun
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von zwolf Fillen, dass die Fliissigkeitsausbreitung entlang der Produktionsrich-
tung gegeniiber der Querrichtung grofer ist.

Die entwickelten experimentellen und computergestiitzten Methoden zur Unter-
suchung der Tropfenausbreitung wurden anschliefend genutzt, um die Ausbrei-
tung einer auf die porose Diganostikmembran aufgetragenen Linie zu untersu-
chen. Dieser Ansatz steht im Vergleich zu den zuvor durchgefiihrten Tropfen-
untersuchungen deutlich ndher an der praktischen Anwendung der Priparation
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Abbildung 7.9: Die Erkenntnisse zum Linienauftrag auf pordsen Membranen werden auf die struk-
turellen Wechselwirkungen (vgl. Kapitel 6.5) tibertragen. Die rote Linie in der Ab-
bildung reprisentiert den qualitativen Trend einer Verbreiterung der resultierenden
Linie. In den Abbildungen a), b) und c¢) werden die Wechselwirkungen zwischen der
Tortuositit 7, der Permeabilitit K und dem effektiven Porenradius ref in Abhédngig-
keit von der Porositit € und dem mittleren Stegradius ry dargestellt.
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einer Test- oder Kontrolllinie. Bei diesem Ansatz wurde im Gegensatz zu den
Tropfenausbreitungen nicht die zur Benetzung zugehorige Membranstruktur be-
trachtet, sondern ein fiir die Membran repriasentativer Ausschnitt. bei dieser Stu-
die wurde die Breite der Linien, die sich bei der Auftragung ergab, fiir insgesamt
vier verschiedene Membranproben experimentell bestimmt. Dies umfasste Mes-
sungen sowohl in Produktionsrichtung als auch quer dazu. Bei der Analyse aller
Membranproben stellte sich heraus, dass die Linienbreite in Produktionsrichtung
durchgéngig groer war als quer dazu, was sich durch die strukturelle Auswer-
tung der zugehorigen Membranstrukturen erkldren lidsst. Dabei zeigte sich, dass
bei allen vier Proben eine strukturelle Anisotropie mit DA, > 0,0 detektiert wur-
de und zudem der effektive Porenradius reg in Produktionsrichtung stets einen
kleineren Wert aufweist als quer zur Produktionsrichtung. Dieses Ergebnis be-
statigt die Tendenz, die sich bereits in den vorangegangenen Untersuchungen der
Tropfenausbreitung abgezeichnet hatte. Des Weiteren wurde ein Zusammenhang
zwischen den Strukturparametern der Tortuositit, der Permeabilitit und des ef-
fektiven Porenradius mit der resultierenden Linienbreite festgestellt. Es zeigte
sich, dass die Linienbreite mit zunehmender Tortuositit in den durchgefiihrten
Experimenten anstieg. Im Gegensatz dazu fiihrte eine hohere Permeabilitidt und
ein groBerer effektiver Porenradius zu einer Verringerung der Linienbreite. Diese
Erkenntnisse wurden in Abbildung 7.9 dargestellt, indem sie auf die zuvor er-
mittelten strukturellen Wechselwirkungen (vgl. Kapitel 6.5) tibertragen wurden.
Dabei zeigte sich die Tendenz, dass eine Reduzierung der Porositit oder des mitt-
leren Stegradius zu einer Zunahme der Linienbreite beitrigt.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

8.1 Zusammenfassung

In dieser Arbeit erfolgte eine datengetriebene Analyse pordser Membranen,
mit dem Ziel, ein umfassendes Verstindnis dariiber zu entwickeln, wie die Mi-
krostruktur die makroskopische Fliissigkeitsausbreitung beeinflusst. Zu diesem
Zweck wurden innovative Methoden entwickelt und eingesetzt, um digitale Ab-
bilder der Membranstruktur auf der Mikroskala zu charakterisieren und zu analy-
sieren, wobei insgesamt knapp 500 synthetische und 41 reale Membranstrukturen
untersucht wurden. Die dadurch identifizierten charakteristischen Strukturpara-
meter dienten daraufhin dazu, die Fliissigkeitsausbreitung auf der Anwendungs-
skala darzustellen. Besonderes Augenmerk lag dabei auf dem Wickingverhalten
sowie auf dem Ausbreitungsverhalten wihrend der Pridparation der Test- und
Kontrolllinie.

Zu Beginn wurden Methoden angewandt und entwickelt, um digitale Model-
le poroser Membranstrukturen zu erstellen. Besonders hervorzuheben ist der
im Zuge dieser Arbeit entwickelte Generierungsalgorithmus, welcher auf der
Segmentierung des Porenraums realer Membranstrukturen basiert. Dieser er-
moglicht die Erzeugung von synthetischen, detailgetreuen digitalen Abbildern
pordser Membranstrukturen, wobei die Strukturparameter individuell angepasst
werden konnen. Die Aufteilung des Porenraums in einzelne Poren wird mittels
einer markerbasierten Wasserscheidentransformation realisiert. Die erzeugten di-
gitalen Zwillinge werden daraufhin mit Hilfe von innovativen, datengetriebenen
Charakterisierungstechniken auf der Mikroskala untersucht. Hierbei wurde eine
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Methode entwickelt, welche, unter Verwendung der zuvor genannten markerba-
sierten Wasserscheidentransformation, die Erfassung einer strukturellen Aniso-
tropie ermoglicht.

Zur Realisierung einer kosteneffizienten Charakterisierung wurde die Extrakti-
on eines Porennetzwerkmodells (PNM) aus den digitalen Abbildungen pordser
Strukturen modelliert. Die anschliefende Validierung dieser Extraktion hat be-
statigt, dass der Porenraum mittels eines PNM prizise dargestellt werden kann
und diese Methode somit eine zeit- und kostensparende Moglichkeit zur Charak-
terisierung pordser Strukturen bietet. Nachfolgend wurde das entwickelte PNM
eingesetzt, um den Einfluss einer strukturellen Anisotropie auf das einphasige
Stromungsverhalten zu untersuchen. Es zeigt sich, dass sowohl in synthetischen
als auch in realen Membranstrukturen die Permeabilitit in Richtung einer struk-
turellen Anisotropie erhoht ist.

Anschlieend wurde der neu entwickelte Generierungsalgorithmus genutzt, um
eine umfassende Datenbank von Membranstrukturen zu erstellen. Durch die
sorgfiltige Untersuchung jeder einzelnen Struktur wurden universelle Funktio-
nen abgeleitet. Auf der Grundlage der Strukturparameter der Porositéit und des
mittleren Stegradius ermoglichen diese die Vorhersage des geometrischen Po-
renradius, der spezifischen Oberflache, der Tortuositit, der Permeabilitdt und
des effektiven Porenradius. Diese Beziehungen zwischen Strukturmerkmalen
ermoglichen die Modellierung der Wickingzeit und -geschwindigkeit auf der
Anwendungsskala anhand der Porositit und des mittleren Stegradius. Der effek-
tive Porenradius, welcher zur Modellierung des Kapillardrucks in der Membran
verwendet wird, wird durch eine innovative Methode ermittelt, die auf der Simu-
lation der Benetzungsprozesse in der Membranstruktur fuf3t.

Zum Abschluss wurde der Einfluss der Struktur auf die Ausbildung der Test-
und Kontrolllinie betrachtet. Das anisotrope Ausbreitungsverhalten eines auf die
pordse Membran aufgetragenen Tropfens wurde dazu experimentell und com-
putergestiitzt analysiert. Ein besonderer Fokus lag dabei darauf, dass sowohl die
Tropfenausbreitung als auch die zugehorige Membranstruktur auf der Mikroska-
la abgebildet werden kann. Es zeigt sich, dass das anisotrope Fliissigkeitsaus-
breitungsverhalten durch den effektiven Porenradius, der fiir den Kapillardruck
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entscheidend ist, erklart werden kann, wobei ein kleinerer effektiver Porenra-
dius zu einer bevorzugten Ausbreitungsrichtung fiihrt. Die entwickelten experi-
mentellen und computergestiitzten Ansétze zur Analyse der Tropfenausbreitung
wurden daraufhin eingesetzt, um das Ausbreitungsverhalten einer auf die poro-
se Diagnostikmembran aufgetragenen Linie zu erforschen. Es stellt sich heraus,
dass die Linienbreite in Produktionsrichtung bei allen untersuchten Membran-
typen durchgehend grofer ist als quer dazu, ein Phinomen, das dquivalent zu
den Tropfenuntersuchungen durch den effektiven Porenradius erklidrt werden
kann. Zudem zeigt sich eine Korrelation zwischen den Strukturparametern der
Tortuositit, der Permeabilitit, des effektiven Porenradius und der resultierenden
Linienbreite. Die Beobachtungen deuten darauf hin, dass eine steigende Tortuo-
sitdt in den Experimenten zu einer Zunahme der Linienbreite fiihrt. Im Gegensatz
dazu resultieren eine erhohte Permeabilitit und ein groBerer effektiver Porenra-
dius in einer schmaleren Linienbreite. Dieser Trend wurde abschlieBend mit den
zuvor ermittelten strukturellen Zusammenhingen verkniipft, wodurch ein gene-
reller struktureller Einfluss auf die Test- und Kontrolllinie ermittelt werden kann.
Zusammenfassend lassen sich die erarbeiteten strukturellen Zusammenhinge
und die Struktur-Wicking-Beziehung nutzen, um bei der Entwicklung innova-
tiver Lateral-Flow-Tests (LFTs) die Testzeit und die Fliefgeschwindigkeit der
Probenfliissigkeit an der Testlinie optimal auf spezifische Anwendungsfille ab-
zustimmen. Dariiber hinaus ldsst sich die abgeleitete Beziehung zwischen Mem-
branstruktur und Linienbreite anwenden, um die Préparation der Testlinie zu
optimieren.

8.2 Ausblick

Die vorliegende Arbeit hat zu einem fundierten Verstindnis der strukturabhingi-
gen Fliissigkeitsausbreitung in pordsen Membranen gefiihrt. Basierend auf die-
sen Erkenntnissen werden im Folgenden Ansitze fiir weitere Forschungsfragen
dargelegt.

In dieser Arbeit wurden zwei Hauptansitze zur Erstellung digitaler Modelle der
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pordsen Membranstruktur verfolgt: die Rekonstruktion realer Strukturen und die
Erzeugung synthetischer Membranstrukturen. Bei den synthetischen Strukturen
lag der Schwerpunkt auf der algorithmischen Generierung. Als potenzielle zu-
kiinftige Erweiterung konnte die Erstellung digitaler Zwillinge durch die simu-
lative Analyse des Phaseninversionsprozesses als dritte Option in Betracht gezo-
gen werden. Diese Vorgehensweise wiirde nicht nur die Erstellung von Struktur-
Fliissigkeitsausbreitung-Beziehungen ermoglichen, sondern auch die Ausarbei-
tung umfassender Prozess-Struktur-Fliissigkeitsausbreitung-Beziehungen durch
die Variation spezifischer Prozessparameter, wie der chemischen Zusammenset-
zung oder thermischen Einflussfaktoren, erlauben. Durch Reverse Engineering
konnte diese Methode genutzt werden, um die Prozessparameter bei der Pro-
duktion gezielt an die gewiinschten Eigenschaften der Fliissigkeitsausbreitung
anzupassen. Wang et al. haben in [105] bereits simulative Studien zur Phasen-
inversion unter Verwendung der Phasenfeldmethode durchgefiihrt, welche als
Fundament fiir weiterfithrende Forschungsarbeiten dienen kdnnten.

Weiterhin kann bei der Extraktion des Porennetzwerkmodells eine Optimierung
dahingehend durchgefiihrt werden, dass dem PNM weitere charakteristische Ei-
genschaften hinzugefiigt werden. Dies kann beispielsweise die Charakterisierung
der Poren- und Kanalform beinhalten. Darauf aufbauend ldsst sich dieses weiter-
fiihrend einsetzen, um das zweiphasige Stromungsverhalten in Membranstruktu-
ren zu erforschen. Die signifikante Reduktion des Rechenaufwands ermoglicht
es, das Benetzungsverhalten bei der Préparation von Test- und Kontrolllinien in
den fiir die Anwendung relevanten Grolenordnungen im Millimeterbereich zu
simulieren. Dies erlaubt eine direkte Visualisierung des Eindringprozesses der
aufgetragenen Fliissigkeit, wie in Abbildung 8.1 illustriert wird.

Weiterfithrend kann der in dieser Arbeit erstellte Membrandatensatz zukiinftig
nicht nur um einen umfangreicheren Parameterbereich erweitert werden, son-
dern auch dazu dienen, wie in [106] mittels maschinellem Lernen zusitzliche
quantitative Merkmale und Zusammenhénge zu ermitteln.

Generell lassen sich die in dieser Arbeit angewandten und neu entwickelten Me-
thoden und Arbeitsabldufe auf andere Fragestellungen im Zusammenhang mit
pordsen Strukturen, wie etwa geschlossenporigen Schaumstrukturen [107], tiber-
tragen, um ebenfalls Struktur-Eigenschaft-Beziehungen aufzubauen.
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Linienauftrag

Membran als PNM

Abbildung 8.1: Schematische Darstellung einer potenziellen zweiphasigen Analyse des Eindring-
vorgangs mit einem Porennetzwerkmodell wihrend des Linienauftrags.

In der Anwendung werden Diagnostikmembranen oft mit einer Folienverstir-
kung (engl. backing) versehen, um eine verbesserte mechanische Stabilitit zu
gewihrleisten. Der Phaseninversionsprozess findet direkt auf einer Polymerfo-
lie statt, was zu einer festen Verbindung zwischen der entstehenden Membran
und der Folie fiihrt. Diese Verstirkung beeinflusst den Wickingprozess, eine
Komponente, die in aktuellen Modellierungen des Wickingprozesses noch nicht
beriicksichtigt wird. Die Untersuchung dieses Einflusses konnte ein Thema fiir
zukiinftige Forschungsarbeiten darstellen.

Die Ausarbeitung von Multiplex-Tests, die gleichzeitig mehrere Krankheitserre-
ger erfassen konnen, stellt eine wichtige Weiterentwicklung fiir LFTs dar [108].
Fiir die effiziente Gestaltung solcher Tests ist insbesondere die Modellierung
der Fliissigkeitsbewegungsgeschwindigkeit in den einzelnen Kanidlen von Be-
deutung, wobei hier eine computergestiitzte Auslegung der Membrangeometrie
Vorteile bringen konnte.

Fiir eine effektive und nachhaltige Nutzung der entwickelten Methoden und Da-
tensitze empfiehlt sich der Einsatz einer Forschungsdatenmanagement-Plattform.
Kadi4Mat (Karlsruhe Data Infrastructure for Materials Science) in Verbindung
mit dem Workfloweditor KadiStudio bietet eine Losung fiir das Management der
erzeugten Daten, gemill den FAIR-Prinzipien (Findability, Accessibility, Inter-
operability, and Reusability) [109]. Durch das Anlegen von Workflows zur Er-
stellung von Struktur-Eigenschaft-Beziehungen ermdglicht diese Plattform die
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Anwendung der entwickelten Verfahren auf zusitzliche pordse Strukturen. Ei-
ne Erweiterung der Workflows um weitere innovative Methoden erlaubt dariiber
hinaus die Entdeckung neuer struktureller Korrelationen.
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Schematische Darstellung des in a) gezeigten
Lateral-Flow-Tests inklusive der zugehorigen

Lingenskalen. Die Mikroskala erfasst die

Membranstruktur, die in b) mikroskopisch dargestellt und

in ¢) als dreidimensionales digitales Modell prisentiert

wird. Die Anwendungsskala umfasst den Bereich der
Fliissigkeitsausbreitung sowie den in Abbildung d)
hervorgehobenen Testbereich. . . . . ... ... ... .....
Schematische Darstellung der Funktionsweise eines
Lateral-Flow-Tests. Die einzelnen Komponenten und die

ablaufenden chemischen Reaktionen werden dabei hervorgehoben.

In a) ist eine Vereinfachte Darstellung einer Ziehmaschine
zur Anwendung des Verdunstungsverfahrens dargestellt.
Das sich in Produktionsrichtung bewegende Metallband,
auf dem der Ubergang von Polymerlésung zur pordsen
CN-Membran erfolgt, ist dabei mit drei verschiedenen
Trockenkammern dargestellt. In b) wird die Definition der
lateralen Richtungen entlang der Produktionsrichtung
(PR) und quer dazu (QR) anhand einer nach dem
Herstellungsprozess aufgerollten Membran verdeutlicht.
Abbildung a) zeigt eine isotrope pordse Struktur, b) eine
transversal isotrope pordse Struktur, wobei eine Streckung
des Porenraums in z-Richtung vorliegt. In ¢) wird eine
orthotrope pordse Struktur abgebildet, bei der der
Porenraum in alle Raumrichtungen unterschiedlich
gestrecktist. . . . . ... L L

10
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2.4  Schematische 2D-Darstellung der geometrischen

Tortuositit, wobei fiir alle drei Strukturen der Porenraum

in hellgrau und die Struktur in dunkelgrau dargestellt ist.

Abbildung a) zeigt eine pordse Struktur mit einer

Tortuositét von 7, = 1. In b) ist ein gekippter Porenraum

abgebildet, wobei 7, > 1 gilt. Fiir eine komplexe Struktur

wie in ¢) dargestellt, kann das Konzept der geometrischen

Tortuositit nicht mehr angewendet werden. . . . . . . ... .. 16
2.5 Skizze a) zeigt qualitativ das Lennard-Jones-Potential mit

Kennzeichnung der anziehenden Kraft F,,, der

abstoBenden Kraft Fp, und dem Gleichgewichtsabstand

rgg. In Skizze b) sind links im Bild die im Inneren der

Phasen vorliegenden zwischenmolekularen Krifte der

Flussigkeitsmolekiile dargestellt, wihrend rechts die

Krifte an der Grenzflache abgebildetsind. . . . . . . ... ... 19
2.6 In a) wird die hydrophile Benetzung einer idealen

Festkorperoberflache (S) durch einen Fliissigkeitstropfen

(F) in Anwesenheit von dem umgebendem Fluid (G)

dargestellt. Dariiber hinaus wird der trigonometrische

Zusammenhang zwischen den Oberfldchenenergien und

dem Kontaktwinkel an der Kontaktlinie verdeutlicht. In b)

wird eine vollstindige Benetzung und in c) eine

hydrophobe Benetzung veranschaulicht. . . . . . ... ... .. 21
2.7 Schematische Darstellung des an der Grenzfliche

vorliegenden Druckunterschieds Ap anhand einer in a)

gezeigten halbkugelformigen Grenzfliche mit dem Radius

R und eines in b) dargestellten beliebig gekriimmten

rechteckformigen Flidchenelements mit den beiden

Krimmungsradien Ry und Ry. . . . . . . . .. ... ... .. 23
2.8 Die Abbildungen a) und b) zeigen die relevanten Krifte

und Impulse auf ein Kontrollvolumen zur Modellierung

des Fliissigkeitsanstiegs in einer zylindrischen Kapillare.

In a) werden die Kapillar- und Gravitationskréfte

dargestellt, wihrend in b) die Effekte von Reibung und

Triagheit veranschaulicht werden. . . . . . . . . ... ... ... 24
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29

2.10

2.11

2.12

2.13

Die zweidimensionale pordse Struktur, die in

Teilabbildung a) zu sehen ist, wird in Teilabbildung b)

durch ein Porennetzwerkmodell reprisentiert. Dabei wird

der Porenraum lediglich durch Poren und Kanile abstrahiert. . .
Darstellung des in a) gezeigten Bildes als

dreidimensionales Hohenprofilinb). . . . . . ... ... .. ..
Schematische Darstellung der

Wasserscheidentransformation eines 2D-Bildes: In a)

erfolgt noch keine Beriihrung zweier Sammelbecken, in b)

wird die erste Wasserscheide detektiert und in c) ist das

Bild vollstindig in drei Bildsegmente unterteilt. In d) wird

die markerbasierte Wasserscheidentransformation
veranschaulicht, wobei die Erhohung des

Grundwasserspiegels von den beiden rot markierten

Markern ausgeht. Schlie3lich zeigt Abbildung e) das

vollstindig segmentierte Bild. . . . . . . ... ... ... ...
In a) wird schematisch der letzte Schritt des

Canny-Algorithmus zur Auswahl von starken und

schwachen Kanten dargestellt. Dabei wird anhand der
Gradientenwerte der zuvor erkannten Kanten A, B und C
verdeutlicht, welche Kanten beibehalten und welche

verworfen werden. In ¢) wird die Anwendung des
Canny-Algorithmus auf das in b) gezeigte Bild veranschaulicht. .
Anwendung des Closing-Algorithmus auf das in a)

gezeigte bindre Bild mit drei rechteckigen Objekten.

Zunichst werden die Objekte durch eine Dilatation mit

einem quadratischen Strukturelement um die in b)

hellgrau hervorgehobenen Pixel erweitert. Nach einer
anschlieBenden Erosion mit demselben Strukturelement,

ergibt sich das fertige Bildinc). . . ... ... ... ... ...

33
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3.1 Abbildung a) zeigt schematisch die Funktionsweise eines

Konfokalen Laser-Scanning Mikroskops. Das von der

Lichtquelle ausgehende Licht ist griin und das von der

Probe reflektierte Licht wird rot dargestellt. In b) wird ein

Bilderstapel einer pordsen Membran mit einer Auflosung

von 160 nm/Pixel und einer Grofle von 1024 x 1024 x 4

Pixel abgebildet. . . . . ... ... ... L L. 37
3.2 Schritte zur Erstellung eines digitalen Zwillings basierend

auf CLSM-Daten einer realen Membran: Abbildung a)

zeigt die Rohaufnahmen der CLSM-Daten, b) die

intensititsgefilterten Daten, c) den Bilderstapel nach der

Glittung mit einem Gaulffilter, d) den segmentierten

Bilderstapel und Abbildung e) den finalen digitalen

Zwilling der grau dargestellten Membranstruktur. . . . . . . . . 38
3.3 In a) wird das Histogramm der Graustufenwerte des

Bilderstapels aus Abbildung 3.2c) dargestellt. Abbildung

b) veranschaulicht schematisch die Segmentierung des

Histogramms in Poren- und Strukturraum basierend auf

einem Schwellenwert. . . . . . .. ... ... ... ..., 39
3.4 Vier Strukturen generiert durch den Voronoi-Algorithmus

aus Abschnitt 3.2.1. In Abbildung a) ist eine Struktur mit

40 % Porositit dargestellt, b) zeigt dieselbe Struktur mit

einer Porositit von 80 %. In ¢) wird eine gestreckte

Struktur in x-Richtung gezeigt und in d) eine Struktur mit

variierenden Stegdurchmesser abgebildet. . . . . ... ... .. 43
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3.5

3.6

Schematische Darstellung der einzelnen Schritte des
SNOW-Algorithmus [46] in 2D. In a) ist die initiale
2D-Struktur zu sehen, die segmentiert werden soll. Die
dunkelgraue Farbe reprisentiert die Struktur, wihrend der
Porenraum in hellgrau dargestellt ist. Abbildung b) zeigt
die Uberlagerung des geglitteten Euklidischen
Distanzfelds und der Struktur. In ¢) sind die initial
detektierten lokalen Maxima rot markiert, wobei auch ein
Sattel und ein Plateau erkennbar sind. d) zeigt die lokalen
Maxima, nachdem Sittel und Plateaus eliminiert wurden.
In e) wurden nahegelegene Maxima zusammengefasst.
SchlieBlich wird in f) die resultierende Segmentierung
basierend auf der markerbasierten
Wasserscheidentransformation préisentiert. Jeder Pixel
wird dabei einem Segment iiber eine entsprechende
Markierung eindeutig zugeordnet. . . . . . ... ... ... .. 45
Abbildung a) zeigt einen Teilausschnitt einer pordsen
3D-Struktur. Der Porenraum ist blau und die Struktur grau
dargestellt. In b) ist die entsprechende Segmentierung des
Porenraums abgebildet, die auf der markerbasierten
Wasserscheidentransformation basiert. . . . . . . . .. ... .. 47
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3.7

3.8

4.1

Validierung des SNOW-Algorithmus: In a) wird die
Gegeniiberstellung der Voronoipunktanzahl und der
extrahierten Anzahl an Markern von fiinf 200 x 200 x 200
Voxel groflen Strukturen gezeigt. Wie zu sehen ist,
stimmen beide Werte exakt iiberein. In b) ist links die
Struktur mit einer Voronoipunktanzahl von 10 Punkten
dargestellt. Zusitzlich wird rechts exemplarisch ein
2D-Schnitt des dazugehdrigen Voronoigebietes an der
Position z = 84 gezeigt, die unterschiedlichen Farben
entsprechen dabei den jeweiligen Voronoiregionen. In c)
ist ebenfalls ein 2D-Schnitt an der Position z = 84
dargestellt, diesmal jedoch von der Segmentierung des
Porenraums der Struktur aus Abbildung b), wobei jede
Farbe ein zusammenhéngendes Segment abbildet. Hierbei
ist eine deutliche Ubereinstimmung mit der

dazugehorigen Voronoizerlegung aus b) ersichtlich. . . . . . .

Zweidimensionale Veranschaulichung der Prozessschritte
zur Zeichnung der Struktur: Abbildung a) zeigt die initiale
Segmentierung, die auf einer markerbasierten
Wasserscheidentransformation beruht, die durch den
SNOW-Algorithmus ermoglicht wird. In b) ist die initial
gezeichnete Struktur grau dargestellt. In ¢) wird der
entsprechende Graph gezeigt, wobei Kreise die Knoten
repriasentieren und schwarze Linien die Kanten darstellen.
Griine Knoten konnen dabei entfernt werden, ohne die
Konnektivitit der Struktur zu beeintrichtigen. Abbildung
d) zeigt die neu gezeichnete Struktur, bei der Knoten bzw.
Stege entfernt wurden, um die Porositit bei
gleichbleibendem Stegradius zu erhdhen. Der gesamte

iterative Prozess wird schematisch in e) dargestellt. . . . . . .

In a) ist eine bindre voxelbasierte Struktur im kartesischen
Koordinatensystem abgebildet. Die Struktur ist grau
gekennzeichnet. Abbildung b) verdeutlicht anhand eines

kleineren Ausschnitts den voxelbasierten Charakter. . . . . . .
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4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

Zur Veranschaulichung eines Euklidischen Distanzfeldes

wird in a) ein vereinfachter geschlossener 2D Porenraum

dargestellt. In b) ist das zugehorige Euklidische

Distanzfeld des Porenraums sowie die mittels des
Skelettierungsalgorithmus erzeugte Medial-Achse dargestellt. . . 53
Die obere Abbildung zeigt links eine porose Struktur und

die Verteilung der Porenradien entlang der Medialen

Achse, rechts dazu wird die dazugehorige Verteilung der

ermittelten Porenradien als Histogramm dargestellt. Im

unteren Bild wird das Selbe fiir den Strukturraum und die

darin ermittelten Stegradien abgebildet. . . . . ... ... ... 54
Visualisierung der Methode zur Bestimmung der

strukturellen Anisotropie. Dabei werden fiir die porose

Struktur aus Abbildung a) beispielhaft drei segmentierte

Poren in b) gezeigt. In ¢) sind die an die einzelnen

Porensegmente angepassten Ellipsoide dargestellt, und in

d) wird das aus allen ermittelten Ellipsoiden berechnete

gemittelte Ellipsoid zusammen mit dem zugehorigen
Begrenzungsrahmen prasentiert. . . . . . . . .. ... ... .. 55
In a) wird eine Gitterstruktur zur Validierung der Messung

der strukturellen Anisotropie dargestellt. Bei der in b)

gezeigten Gegeniiberstellung des gemessenen und

bekannten Grad der Anisotropie wurde die Kantenlinge b

der Gitterstruktur variiert, wiahrend die iibrigen

Kantenldngen konstant gehalten wurden. . . . . . . . . ... .. 57
Fiir den in Abbildung 4.1b) dargestellten Ausschnitt einer

porosen Membranstruktur wird die intrinsische

Oberfldche S in orange hervorgehoben. . . . . . . . .. ... .. 58
In a) ist das Simulationssetup zur Berechnung der

Tortuositit in x-Richtung abgebildet, wobei die

Randbedingungen (RB) verdeutlicht werden. Die fiir

Gleichung 4.19 relevante Querschnittsfliche A entspricht

dabei der roten Fldche. In b) werden einzelne

Transportwege zur Visualisierung der Tortuositit in die

x-Richtung abgebildet. . . . . ... ... .. ... ... . ... 60
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4.8

4.9

4.10

5.1

5.2

Zur Berechnung der Permeabilitit in einem PNM, wird

dieses in einzelne Zellen unterteilt. Die Abbildung zeigt

eine solche Zelle, bestehend aus den zwei Teilporen i und

J sowie dem verbindenen Kanal K. Dabei werden die

Teilporen als Kegelstiimpfe und der Kanal als Zylinder
ANZENOMMEN. . . . . . o v e
Im linken Bild wird der Benetzungsprozess einer pordsen
Membran wihrend eines Wickingexperiment schematisch
dargestellt. Die Aufnahme in der Mitte zeigt eine
Momentaufnahme zur Erfassung der Wickinghthe & zum
Zeitpunkt ¢, woraus sich der rechts dargestellte

Wickingverlauf ergibt. . . . . . . ... ... oL
Qualitative Darstellung der detektierten Messkurven

wihrend einer Kapillarflussporometrie. . . . . . . . . ... ...
Abbildung a) zeigt einen Teilausschnitt einer pordsen
3D-Struktur. Der Porenraum ist in blau und die Struktur in

grau dargestellt. In b) ist die entsprechende

Segmentierung des Porenraums dargestellt, die auf der
markerbasierten Wasserscheidentransformation beruht. In

¢) sind die Kontaktflichen beziehungsweise

Wasserscheiden zwischen den einzelnen Segmenten rot
hervorgehoben. . . . . . .. ... ... ... ... ... ...
In a) ist eine generierte pordse Struktur aus Kugeln und
Zylindern abgebildet. Dabei zeigt das blaue Volumen den
Porenraum und das graue Volumen die Struktur. In b)

wird das daraus abgeleitete Porennetzwerkmodell

dargestellt, wobei die roten Kugeln die Poren und die

blauen Zylinder die Kanile reprisentieren. In c¢) und d)

werden die Verteilungen der generierten und extrahierten
Porenradien sowie Kanalradien der Struktur aus a)

gegeniibergestellt, wobei die Verteilungen exakt iibereinstimmen.
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54

5.5

In a) wird die vereinfachte Struktur bestehend aus Kugeln
und Zylindern, zur Validierung der Extraktion dargestellt.
Dabei sind drei Zylinder parallel zur x-Achse ausgerichtet
und drei Zylinder in der xz-Ebene um 45° gekippt. In b)
wird die relative Abweichung der extrahierten Parameter
des Porenradius, des Kanalradius und der direkten
Kanallidnge iiber dem vorgegebenen Kanalradius
aufgetragen. Dabei wird, ausgehend von einem
Kanalradius von 2,5 Zellen die Diskretisierung
verdoppelt, verdreifacht und vervierfacht. . . . . ... ... .. 80
In a) wird ein Ausschnitt einer generierten Struktur
gezeigt, wobei zusitzlich ein detektiertes Porensegment
abgebildet wird. In b) wird die Berechnung von 7, pnm
verdeutlicht, welcher die grofitmdogliche Kugel
reprisentiert, die in das Segment passt, ohne die Struktur
zu beriihren. In ¢) wird die Berechnung von b, .
veranschaulicht, wobei die Ellipsoide, die das
Porensegment beschreibt, in orange dargestellt ist. In d)
wird sowohl die Medial-Achse als auch das Distanzfeld
entlang der Medial-Achse abgebildet. . . . . .. ... .. ... 82
In a) sind drei Strukturen mit einer Gebietsgrof3e von

104 um x 104 pum x 104 um dargestellt: eine isotrope
Struktur und zwei anisotrope Strukturen, die mit einer
strukturellen Ausrichtung entlang der x-Richtung
generiert wurden. In b) werden die Ergebnisse der
unterschiedlichen Methoden zur Berechnung eines
geometrischen Porenradius gezeigt. Fiir jeden Grad der
Anisotropie wird der Mittelwert sowie die
Standardabweichung des jeweiligen Radius iiber die fiinf
Strukturen gezeigt. Die Ubereinstimmung des in griin
dargestellten Verlaufs von b, /2 mit dem von by /2 fiihrt
dazu, dass ersterer verdeckt wird. . . . . . . . . . .. ... ... 84
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5.6

5.7

5.8

Abbildung a) zeigt die Ergebnisse verschiedener
computergestiitzter Methoden zur Bestimmung des
geometrischen Porenradius in synthetisch erzeugten
orthotropen Strukturen. Fiir jeden Anisotropiegrad DA
werden sowohl der Durchschnittswert als auch die
Standardabweichung des Radius fiir die fiinf Strukturen
dargestellt. Eine analoge Darstellung findet sich in b) fiir
den zweiten Anisotropiegrad DA;. In Abbildung c) sind
drei Strukturen mit unterschiedlichen Anisotropiegraden
exemplarisch dargestellt. Zur besseren Veranschaulichung
wird jeweils nur ein Ausschnitt von

48um x 48 um x 48 um der gesamten Struktur gezeigt. . . . . .
In a) werden die Ergebnisse der Simulationsstudie zum
Einfluss der Porenanzahl bei einer konstanten Porositét
von 85 % und in b) die Ergebnisse der Simulationsstudie
zur Analyse des Einflusses der Porositit bei einer
konstanten Porenanzahl von 3000 Poren auf die
Aussagekraft der einphasigen Stromungssimulation in
Porennetzwerkmodellen prisentiert. Fiir jeden
Ergebnispunkt wird der Mittelwert und die
Standardabweichung basierend auf drei Strukturen gezeigt. . . .
Laufzeitvergleich der Berechnung der Permeabilitédten
entlang der drei Raumrichtungen mittels der
voxelbasierten Methode und der Methode, die auf der
Extraktion eines Porennetzwerkmodells basiert.
Gemessen wurde die bendtigte Prozessorzeit, beginnend
mit dem digitalen Zwilling einer pordsen

Membranstruktur bis hin zur Ermittlung der Permeabilitdtswerte.
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5.9

5.10

5.11

In a) wird das Verhalten der richtungsabhéngigen

Permeabilitiatswerte Kxx,PNMs KyyA,PNM und KZZ,PNM in

Bezug auf den Grad der Anisotropie DA fiir die in

Abschnitt 5.3.1 beschriebenen transversal isotropen

Strukturen dargestellt. Abbildung b) zeigt die dazu
korrespondierenden, computergestiitzt ermittelten

Tortuosititswerte. Fiir jeden Ergebnispunkt wird der

Mittelwert und die Standardabweichung basierend auf

finf Strukturen gezeigt. . . . . . . .. ... ... 96
Abbildung a) illustriert das Verhalten der

richtungsabhiingigen Permeabilititswerte Ky pnm,

K,y pnm und K2 pav in Bezug auf den Anisotropiegrad

DA, . Dies geschieht fiir die in Abschnitt 5.3.1

beschriebenen orthotropen Membranstrukturen. In b)

werden die entsprechenden Tortuositdtswerte dargestellt.

Abbildung c) zeigt anhand eines Porensegmentes einer
Membranstruktur mit einem Anisotropiegrad von

DA = 0,354 und DA, = 0,0, wie eine Ausrichtung der

Struktur in y-Richtung die Tortuosititstransportwege

beeinflusst. Fiir jeden Ergebnispunkt wird der Mittelwert

und die Standardabweichung basierend auf fiinf

Strukturen gezeigt. . . . . . . .. ... 98
Untersuchung zum Einfluss der Bildauflosung auf die

Berechnung von Kpny, wobei in a) die Ergebnisse der

realen Membranproben A und B und in b) der Proben C

und D gezeigtsind. . . . .. ... oo 100
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5.12 Inbl) sind die frei im Porenraum schwebenden

6.1

6.2

6.3

Strukturartefakte eines vergroflerten Ausschnitts der in a)
abgebildeten porosen Membranstruktur farbig markiert. In

b2) wird derselbe Ausschnitt gezeigt, jedoch wurden hier

die Strukturartefakte herausgefiltert und entfernt. Die
Abbildungen c1) und c2) présentieren die entsprechende
Segmentierung des Porenraums. Dabei wird im rot

markierten Bereich deutlich, dass in ¢2) durch das

Entfernen der Strukturartefakte weniger Segmente

detektiert wurden als in c1). In d1) und d2) wird das

jeweilige extrahierte PNM fiir den Ausschnitt aus a) visualisiert.
Darstellung der Arbeitsabfolge zur Erstellung der
Struktur-Wicking-Beziehung in Membranen. Links

werden in a) auf der Mikroskala synthetische Strukturen

mit unterschiedlichen Eigenschaften generiert,

anschlieBend wird in b) fiir jede Struktur der mittlere
Stegradius, in c) die Porositit, in d) die Tortuositit, in e)

die Permeabilitit und in f) der effektive Porenradius

ermittelt. Die daraus gewonnenen Erkenntnisse werden
verwendet, um auf der makroskopischen Skala mittels des

in g) abgebildeten Wickingmodels das in h) dargestellte
Wickingverhalten in medizinischen Schnelltests

vorhersagen zu kénnen. . . . . . .. ...
Schematische Darstellung der Phasenfeldmethode mit

einem teilweise benetzten Festkorper auf der rechten Seite

des Bildes und der Darstellung des diffusen
Grenzflacheniibergangs des Phasenfeldparameters ¢; auf
derlinken Seite. . . . . . . ... ...
In a) wird der Ausschnitt einer Kapillare mit

Kapillaranstieg gezeigt, wobei in b) die Meniskushohe £,

der freien Oberfliche und der Kapillarradius

veranschaulicht werden. . . . . . ... ... .. ... .....
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6.4

6.5

6.6

6.7

In a) wird die relative Abweichung f; zwischen den
simulierten und analytisch ermittelten Steighdhen
dargestellt. Zur Validierung der in Abschnitt 6.3.1
vorgestellten Methode zur Berechnung der mittleren
Kriimmung wird in b) die relative Abweichung dieser
Methode zur analytischen Losung dargestellt. Die

Berechnung von fj, und fg erfolgt analog zu Gleichung 6.26. . .

In a) wird die initiale Teilfiillung zur simulativen
Benetzung der Struktur abgebildet, welche mittels einer
Neumann-Randbedingung realisiert wird. Abbildung b)
zeigt exemplarisch die Messung der mittleren Kriimmung
H,; der freien Oberflidche sowie den nach Gleichung 6.28
ermittelten Mittelwert der Kriimmung H,. Weiterhin wird
in bl) und b2) die freie Oberfliche der Fliissigkeit zu zwei

unterschiedlichen Zeitpunkten abgebildet. . . . . . ... . ..

Abbildung a) zeigt die Benetzung im
Gleichgewichtszustand einer Zylinderstruktur mit einem
Zylinderradius von 1,25 mm unter Beriicksichtigung der
Gravitation. In b) wird die Gegeniiberstellung der nach
Jurin [80] analytisch ermittelten und der simulativ
berechneten Steighohe iiber dem effektiven Porenradius

Teff, » gezeigt. Die Abweichung betridgt maximal 5,7 %. . . . .

Gegeniiberstellung der Wickingexperimente und der
unterschiedlichen Modellierungsansitze zur Vorhersage
des Wickingverlaufs der in a) gezeigten Probe A und in b)
abgebildeten Probe B mit Porefil® als Wickingfluid. Der
Kapillardruck wurde einerseits mit dem mittleren
geometrischen Porenradius r;,, dem effektiven
Kapillarradius 7. und dem in dieser Arbeit vorgestellten
Ansatz (siche Abschnitt 6.3) zur Bestimmung eines
richtunsgabhingigen effektiven Porenradius reg
abgebildet. Dabei wurde aufgrund fehlender Experimente
fiir Probe A und B lediglich das Wickingverhalten in

Produktionsrichtung untersucht. . . . . ... ... ... ...

119
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6.8

6.9

6.10

6.11

In Abbildung a) werden die Wickingexperimente fiir

Probe C in Produktionsrichtung (PR) sowie quer zur
Produktionsrichtung (QR) gezeigt. Als benetzendes Fluid

wurde Porefil® verwendet. In b) wurden dieselben

Untersuchungen fiir Probe D durchgefiihrt. . . . . . . . . .. .. 125
In Abbildung a) werden die Wickingexperimente mit

Porefil® fiir Probe C in Produktionsrichtung sowie quer

zur Produktionsrichtung mit den Wickingvorhersagen

basierend auf Gleichung 6.7 gegeniibergestellt. In b) ist

dasselbe fiir Probe D dargestellt. . . . ... ... ... .. ... 126
In Abbildung a) werden die Wickingexperimente fiir

Probe D in Produktionsrichtung sowie quer zur

Produktionsrichtung ohne eine Imprignierung gezeigt. In

b) wurden dieselben Untersuchungen durchgefiihrt, wobei

hier die Membranprobe eine Imprignierung mit Tensiden

erfahren hat. Fiir alle Experimente wurde als

Wickingfliissigkeit destilliertes Wasser mit den in

Tabelle 6.1 gezeigten Eigenschaften verwendet. . . . . . . . .. 129
In a) wird die relative Abweichung zwischen der

projizierten Wickingzeit fw, pr (7sg, ) und der

experimentell ermittelten Wickingzeit fpg in Abhdngigkeit

von Ygg und 6 als Konturdiagramm dargestellt. Dabei

wird das Wicking bei einer Wickinghthe von 40 mm fiir

die Membranprobe D in Produktionsrichtung betrachtet.

Als Wickingfliissigkeit wurde destilliertes Wasser mit den

in Tabelle 6.1 gezeigten Eigenschaften verwendet. Die in

rot hervorgehobene Isolinie zeigt die Kombinationen aus

VrG und 0, bei denen die Vorhersage mit dem Experiment
ibereinstimmt. In b) wird das Wickingverhalten fiir die

Probe D mit den nach der Methode aus Abschnitt 6.4

ermittelten Benetzungseigenschaften sowohl in

Produktionsrichtung als auch quer zur

Produktionsrichtung mit den experimentellen Verldufen

verglichen.. . . . . . ... .. o 130
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6.12

6.13

6.14

6.15

In a) wird der basierend auf den CLSM-Aufnahmen

erzeugte digitale Zwilling der Membranprobe E

veranschaulicht. Dabei wird der groBtmogliche Ausschnitt

mit einer Kantenldnge von 108,8 um abgebildet. In b) ist

eine aus Probe E abgeleitete synthetische Struktur gezeigt.

Das Vorgehen zur Bestimmung eines deterministischen

RVE wird in c) verdeutlicht. Die Ergebnisse der

Bestimmung eines deterministischen RVE fiir die

Parameter Porositit, mittlerer Stegradius, mittlerer

geometrischer Porenradius, spezifische Oberfliche,

Tortuositit, Permeabilitit und effektiver Porenradius

werden fiir Probe E in d), Probe F in e) und Probe G in f) gezeigt. 134
In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte

der synthetisch generierten Strukturen als rote Punkte

abgebildet. Die blau dargestellte Flidche reprisentiert die
Anpassungsfunktion rp(r, €), welche in b) als

Konturdiagramm abgebildet wird. . . . . . .. ... ... ... 136
In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte

der synthetisch generierten Strukturen als rote Punkte

abgebildet. Die blau dargestellte Fliache reprisentiert die

dazugehorige Anpassungsfunktion Sy (rg, €). Zur besseren
Veranschaulichung wird Sy (rs, €) in b) zusitzlich als

Konturdiagramm abgebildet. . . . . . ... ... ... ... .. 139
In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte

der synthetisch generierten Strukturen als rote Punkte

abgebildet. Die blau dargestellte Fliche reprisentiert die

dazugehorige Anpassungsfunktion 7(rs, €). Zur besseren
Veranschaulichung wird 7(rg, €) in b) zusitzlich als

Konturdiagramm abgebildet. . . . . . . ... ... ... .... 140
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6.16

6.17

6.18

In a) werden die computergestiitzt ermittelten Messwerte

der Permeabilitit in den synthetisch generierten

Strukturen als rote Punkte abgebildet. Die blau

dargestellte Flidche reprisentiert die dazugehorige
Anpassungsfunktion K(rs, €). Zur besseren

Veranschaulichung wird K (rg, €) in b) zusitzlich als

Konturdiagramm abgebildet. . . . . . .. ... ... .. .... 142
In a) werden die ermittelten Messwerte des effektiven

Porenradius . in den synthetisch generierten Strukturen

als rote Punkte abgebildet. Die blau dargestellte Fliche

représentiert die Anpassungsfunktion ref (7, €), welche in

b) zur besseren Veranschaulichung als Konturdiagramm

abgebildetist. . . . . ... .o 145
In a) wird zunéchst der GroBenunterschied zwischen der
Mikrostruktur und dem makroskopisch sichtbaren

Wickingverhalten illustriert. In b) wird das

Wickingverhalten exemplarisch fiir drei verschiedene

Membranen dargestellt. Dabei wurde fiir alle Membranen

derselbe mittlere Stegradius von 0,68 um gewéhlt,

wihrend die Porositit von 82 % iiber 85 % bis 89 %

variiert. Eine innerhalb des betrachteten

Parameterbereichs giiltige

Struktur-Wickingzeit-Beziehung wird in Abbildung c) als
Konturdiagramm présentiert. Dabei zeigt das

Konturdiagramm die Wickingzeit tyw bei einer

Wickingldange von 40 mm iiber den Strukturparametern

Stegradius und Porositit. Entsprechend dazu wird in d) die

zugehorige Struktur-Wickinggeschwindigkeit-Beziehung

dargestellt. Als Wickingfliissigkeit wurde in allen Fillen

destilliertes Wasser angenommen. . . . . . . . . . . ... ... 150
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7.1

In a) ist der experimentelle Auftrag von Tropfen auf eine
zuvor mit dem Fluoreszenzfarbstoff Alexa Fluor®555
praparierte Membran dargestellt. In der Tropfenfliissigkeit
ist der Fluoreszenzfarbstoff Oregon Green®488 gelost.
Durch diese doppelte Anfdarbung der Membran kdnnen
anschliefend mithilfe eines Konfokalmikroskops (CLSM)
sowohl ein in b) gezeigter dreidimensionaler Bilderstapel
der von dem Tropfen benetzten Membran als auch ein in
c) abgebildeter zweiter Bilderstapel der dazugehorigen
Membranstruktur aufgenommen werden. Somit ist es
moglich, die Ausbreitung des Tropfens sowohl in der
lateralen Ebene entlang der Produktionsrichtung (PR) und
quer dazu (QR) als auch iiber die Dicke der Membran
(MT) hinweg darzustellen. . . . . . . ... ... ... ..... 154
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7.2

7.3

7.4

Abbildungen a) bis f) zeigen die einzelnen Schritte der
Bildverarbeitung zur Segmentierung des
CLSM-Bilderstapels des aufgetragenen Tropfens, wobei
ein exemplarisches Bild in der lateralen Ebene (in
Produktionsrichtung (PR) und quer zur
Produktionsrichtung (QR)) dargestellt wird.
Ausgangspunkt ist das in a) gezeigte mikroskopierte Bild.
Zuerst erfolgt in b) eine Anpassung des Bildkontrasts.
Anschlieend wird in ¢) ein dreidimensionaler
Medianfilter angewendet, um Rauscheffekte zu
minimieren. Unter Verwendung des Canny-Algorithmus
wird die benetzte Membranoberfliche erkannt, was zu
dem in d) gezeigten binédren Bild fiihrt. Danach wird in e)
der Bereich zwischen den erkannten Kanten unter
Beibehaltung der dufleren Tropfenform gefiillt, um in f)
schlieBlich die zur Bildausschnitt passende, ebenfalls
mikroskopierte Membranstruktur zu subtrahieren. Durch
das Zusammenfiihren des Bilderstapels entlang der
Membrantiefe (MT) wird in g) ein dreidimensionales
Abbild sowohl des Tropfens als auch der dazugehdrigen
Membranstruktur gezeigt, wobei in h) der Tropfen (blau)
sowie das an den Tropfen angepasste Ellipsoid (orange)

dargestelltist. . . . . . . . . ...

Auswertung der experimentellen Untersuchung der
Tropfenausbreitung in den Membranproben H, I und J,
wobei in a) das Tropfenvolumen V1 und in b) die

Ausbreitung BT’MT in die Membrantiefe (MT) gezeigt wird. . . .

Gegeniiberstellung des Verhiltnisses der
Tropfenausbreitung bt.pr /bt.or entlang (PR) und quer
zur (QR) zur Produktionsrichtung beziiglich dem
Verhiltnis der in a) gezeigten Tortuositét, in b) der

Permeabilitit und in c) des effektiven Porenradius. . . . . . .
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7.5

7.6

Mithilfe eines Spotter-Gerits, wie es in Abbildung a)
dargestellt ist, wird ein gleichmifBiger Auftrag von
gelostem Fluoreszenzfarbstoff sowohl entlang (PR) als
auch quer (QR) zur Produktionsrichtung der Membran
durchgefiihrt. Anschliefend wird ein roter Ausschnitt, wie
in Abbildung b) gezeigt, unter Verwendung eines
Konfokalmikroskops mikroskopiert. Dies ermoglicht die
Erzeugung eines entlang der Membrantiefe (MT)
dreidimensionalen Bildstapels der gezogenen Linie, wie
in Abbildung d) veranschaulicht. Dariiber hinaus wird ein
in b) blau markierter repriasentativer Ausschnitt in
unmittelbarer Nihe der Linie mikroskopiert, um einen in
c) gezeigten Bilderstapel der Membranstruktur zu
erfassen. Dies ermoglicht es, die strukturellen
Eigenschaften mit dem Linienauftrag zu verkniipfen. . . . . . . 162
Bildbearbeitungsschritte fiir die quantitative Auswertung
der experimentellen Untersuchung der Linienauftragung,
exemplarisch dargestellt an einer 2D-Aufnahme eines
gesamten 3D-Bilderstapels. Ausgehend vom
CLSM-Graustufenbild in a), in dem keine klar definierte
Linienbreite erkennbar ist, wird zur Minimierung von
Rauscheffekten zunidchst wie in b) gezeigt ein Gaulfilter
mit einer festgelegten Standardabweichung von

o = 1,92um angewendet. Basierend darauf wird durch
den Einsatz des Otsu-Algorithmus das Bild wie in c¢)
ersichtlich binarisiert, wobei die benetzte intrinsische
Membranoberfliche weill und alle anderen Bereiche
schwarz dargestellt sind. Ein Closing-Algorithmus wird
angewendet, um, wie in d) gezeigt, den Bereich zwischen
der benetzten Membranoberfliache zu fiillen.
Anschlieend werden in e) verbleibende Hohlrdume mit
dem Fill Holes-Algorithmus komplett geschlossen, was
eine eindeutige Detektion der Auflenkante ermoglicht. Die
Messung dieser AuBenkante wird in f) visualisiert. . . . . . .. 164
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7.7

7.8

7.9

8.1

In a) wird ein dreidimensionaler Zwilling des

experimentellen Linienauftrags auf einer

Membranstruktur abgebildet, wobei der obere Bereich

von 10 pum, der entscheidend fiir das Farbsignal in einem
Lateral-Flow-Test ist, hervorgehoben wird. In b) werden

die Linienbreiten w fiir die vier untersuchten

Membranproben innerhalb dieses Bereichs sowohl in
Produktionsrichtung (PR) als auch quer dazu (QR)

aufgezeichnet. In ¢) wird das zugehorige Verhéltnis der

Linienbreite dargestellt. Abbildung d) zeigt die

strukturelle Anisotropie DAy, die in den rekonstruierten
Strukturaufnahmen fiir jede Membranprobe in Bezug auf

die laterale Ebene gemessen wurde. . . . . .. ... ... ... 166
Fiir jede der vier Membranproben K, L, M und N werden

sowohl entlang der Produktionsrichtung (PR) als auch

quer dazu (QR) die gemessene Linienbreite w beziiglich

der richtungsabhingigen Strukturparameter gezeigt,

wobeli in a) die Tortuositit 7, in b) die Permeabilitit K und

in c) der effektive Porenradius rqs betrachtet werden. . . . . . . 168
Die Erkenntnisse zum Linienauftrag auf porosen

Membranen werden auf die strukturellen

Wechselwirkungen (vgl. Kapitel 6.5) iibertragen. Die rote

Linie in der Abbildung reprisentiert den qualitativen

Trend einer Verbreiterung der resultierenden Linie. In den
Abbildungen a), b) und c) werden die Wechselwirkungen

zwischen der Tortuositit 7, der Permeabilitit K und dem

effektiven Porenradius 7. in Abhiingigkeit von der

Porositit € und dem mittleren Stegradius ry dargestellt. . . . . . 170
Schematische Darstellung einer potenziellen

zweiphasigen Analyse des Eindringvorgangs mit einem
Porennetzwerkmodell wihrend des Linienauftrags. . . . . . . . 177
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3.1 Ubersicht der in dieser Arbeit verwendeten

Membrandatensitze zur Generierung realer

Membranstrukturen. Fiir jede Membranprobe werden das

bildgebende Verfahren, die zugehorige Bildauflosung und

die experimentell ermittelte Porositét &gxp,. dargestellt.

Zusitzlich wird die Kantenlidnge des analysierten

quadratischen Ausschnitts in der lateralen Ebene fiir jede

Probe angegeben. . . . . . . ... ... L. 41
5.1 Gegeniiberstellung der computergestiitzten und
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