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Es kommt auf die KorngréfSe an

Mikrogranulat verbessert die Verteilung feindisperser Fiillstoffe in der Direktcompoundierung

Neue Untersuchungen der Kunststofftechnik Paderborn zur SpritzgieR-Direktcompoundierung (SGDC) weisen

einen sicheren Weg, wie sich feindisperse Fiillstoffe homogen in die Kunststoffschmelze einarbeiten lassen. Die

Verwendung niederviskoser Polymere und die Zerkleinerung des Granulats steigern die Desagglomeration von

pulverférmigen Flammschutzmitteln auch ohne Verarbeitungshilfen signifikant.

Aufgereihte fraktionierte
Mahlgutklassen, wie sie fir
die Versuche zur homogene-
ren Einarbeitung der fein-
dispersen Flammschutzmittel
verwendet wurden o kTP

Die Entwicklung von Kombinations-
technologien, die etablierte Einzel-
verfahren miteinander vereinen, wird in
der Kunststoffindustrie seit ldngerem
vorangetrieben. Dazu zdhlt auch die
SpritzgieBcompoundierung, ein Verfah-
ren, bei dem eine Maschine die Material-
aufbereitung und Bauteilherstellung in
einem Schritt kombiniert. Direktcom-
poundierende  Spritzgie3-Sonderverfah-
ren werden vorrangig fir Verstarkungs-
stoffe  (Glas-, Kohlefasern) eingesetzt,
weil ohne mehrfache thermische und
mechanische Schaddigung, wie sie bei
getrennten Prozessen der Fall ist, nach-
weislich ein geringerer Faserlangen-
abbau eintritt. Zahlreiche Untersuchun-
gen belegen hohere mechanische
Materialeigenschaften fir den Einstu-
fenprozess, wenn man die Direktcom-
poundierung der Rezepturbestandteile
mit einer konventionellen Fertigungsket-
te  (Compoundierung, Granulierung,
SpritzgieBen) vergleicht. Durch die Inte-
gration des Compoundierprozesses ent-

fallen nicht wertschépfende Zwischen-
schritte wie Verpackung, Lagerung und
Kommissionierung. Auf der volkswirt-
schaftlichen Ebene ergibt der reduzier-
te Ressourcenverbrauch entlang der
gesamten Prozesskette bis hin zum ferti-
gen Artikel hohe Einsparpotenziale. Im
groferen Mal3stab und bei einer Vielzahl
von SpritzgielScompoundern lassen sich
der Energie- und Ressourceneinsatz und
somit der CO,-FuBabdruck in der Ferti-
gung von Kunststoffbauteilen deutlich
reduzieren [1-3]. Daher ist es aus Grin-
den der Wirtschaftlichkeit ebenso wie der
Nachhaltigkeit sinnvoll, eine Ausweitung
der direktcompoundierenden Verfahren
auf weitere FUll- und Verstérkungsstoffe
anzustreben.

Einarbeitung pulverférmiger
Flammschutzmittel

An der Kunststofftechnik Paderborn (KTP)
der Universitat Paderborn wird die Ein-
arbeitung feindisperser Fillstoffe am

Beispiel von pulverférmigen Flamm-
schutzmitteln  mithilfe der Spritzgiel3-
Direktcompoundierung  (SGDC)  unter-
sucht (siehe Infokasten S. 26). Dabei kommt
eine vollelektrische SpritzgieSmaschine
(Typ: e-motion 200/100; Hersteller: Engel
Austria GmbH, Schwertberg/Osterreich)
zum Einsatz, die mit einer 3-Zonen-Stan-
dardmischschnecke (Durchmesser 30 mm,
L/D-Verhaltnis 20,5) ausgerdstet ist. Als
SpritzgieRdise wird auf eine konven-
tionelle federgelagerte Nadelverschluss-
dise zurlckgegriffen. Maschinenseitig
stehen weitere Schnecken mit Scher-
und Mischteilen sowie statische Misch-
dusen zur Verfigung, um ein moglichst
homogenes Compound zu erzielen.

Die Spritzgielmaschine wird Uber ei-
ne gravimetrische Dosierung (Typ: DDW-
MD2-DDSR20/28-5; Hersteller: Brabender
Technologie GmbH & Co. KG, Duisburg)
beschickt, die eine prozessstabile Zufuhr
der Kunststoffrezeptur sicherstellt. Die
Homogenisierung der Materialkompo-
nenten erfolgt bei dem Verfahren Uber
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eine rein mechanische Vormischstation
(Typ: Mischer DX4; Hersteller: digicolor
Gesellschaft fur Kunststoffmaschinen-
technik mbH, Herford), um eine
ausreichende Verteilung der Rezeptur-
bestandteile zu gewahrleisten.

Analyseverfahren und
Materialmischung

Um die DispergiergUte zu beurteilen, wird
der Agglomerationsgrad der Fullstoffe mit
einer Doppelplattenprobe nach EN ISO
294-3-D2 (GroBe: 60 x 60 x 2 mm) ana-
lysiert, in Anlehnung an das in [4] vor-
gestellte Durchlichtverfahren an finf
Proben. Zu diesem Zweck werden die
Probekorper auf einer Seite mit einer
diffusen Lichtquelle beleuchtet und auf
der anderen Seite mit einer Spiegel-
reflexkamera aufgenommen.

Mit einer anschlieBenden Grauwert-
analyse mit der Software Image) und
Binarisierung (Methode: Triangle) der
Bilddaten wird der Grad der Feststoff-
agglomeration © aus dem Verhaltnis
der schwarzen Komponenten zur Ge-
samtflache bestimmt [5]. Die Parameter
der SpritzgieSmaschine werden in allen
Untersuchungen auf dem mittleren
Niveau der Verarbeitungsempfehlungen
eingestellt. Nur die Temperatur wird bis
zur oberen Grenze der Empfehlungen
erhoht, weil diese Einstellung nach vor-
hergehenden Parameterstudien den
Desagglomerationseffekt der Fullstoffe
begunstigt.

Die in dieser Studie verwendeten
Ausgangspolymere sind zum einen drei
Polypropylentypen von Sabic, zum ande-
ren ein niedrigviskoses Polypropylen von
LyondellBasell (Tabelle 1). Als Fullstoff wird
ein pulverférmiges Flammschutzmittel
auf APP-Basis (Ammoniumpolyphosphat)
der Clariant AG (Typ: Exolit AP 766 (TP))
verwendet. Bisherige Untersuchungen
zeigen, dass der Desagglomerations-
prozess durch  Dispergierhilfsmittel
unterstUtzt wird. Als besonders wirk-
sam hat sich das Mittel Addforce MPA
2600 der Walter Thieme Handel GmbH
erwiesen. Dessen Wirkungsweise beruht
auf dem sehr niedrigen Schmelzpunkt
von nur 100°C. Es liegt bereits in der Fest-
stoffférderzone in einem sehr niedrigen
Viskositdtsbereich vor, sodass eine friih-
zeitige Infiltration der Fullstoffe mit dem
Dispergieradditiv und dem anteilig aufge-
schmolzenen Polymer mdglich ist.
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Bild 1. Trockenmischungen mit jeweils 15 Gew.-% Flammschutzmittel nach abgeschlossener

Dosierung. Die KorngroBenklasse resultiert aus der Maschenweite der Siebe okTe

Homogene Einarbeitung erfordert
Vorbehandlung des Standardgranulats

Die feindispersen Flammschutzmittel las-
sen sich nur bedingt mit einem konven-
tionellen Standardgranulat (durchschnitt-
licher Granulatdurchmesser ca. 4 mm) in
der mechanischen Vormischung als
Dry-Blend homogen aufbereiten [6]. Das
Pulver neigt dazu, wahrend des Misch-
vorgangs durch das Granulat durchzu-
sickern. Deshalb werden hierfur Misch-
zeitanalysen fur die jeweilige Kombination
aus Polymer und feindispersem Fullstoff

dass die Aufbereitung homogener und
mischzeitunabhangiger verlduft, wenn
die Granulat- und Fllstoffpartikel in
einem geeigneten GroBenverhaltnis vor-
liegen. Daher wird das Granulat in einer
Labormuhle (Typ: SM 300; Hersteller:
Retsch GmbH, Haan) zerkleinert und
anschliefend mit einem Siebturm in Par-
tikelgroBenklassen  fraktioniert.  Die
Mischgite wird durch den Soll-Ist-
Vergleich der eingestellten Konzentra-
tion mit Siebturmanalysen entlang des
gesamten Fullstands nach abgeschlos-
senem Mischvorgang bewertet. Sie
nimmt mit abnehmender Partikel- »
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Tabelle 1. Eigenschaften der untersuchten Kunststofftypen Quelle: kTp
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Pro & Contra

Die SpritzgieB-Direktcompoundierung

(SGDC) weist folgende Vor- und Nachteile

im Vergleich zu weiteren am Markt befind-

lichen Direktcompoundern auf.

Vorteile des Systems:

® anpassbar an bestehende konven-
tionelle SpritzgieBmaschinen

= weiterhin als Standard-Spritzgiel3-
system verwendbar

= hohe Kosteneffizienz laut wirtschaft-
lichen Berechnungen

® hohe Energieeffizienz, da das Material
nur einmal zu trocknen und zu plastifi-
zieren ist

® geringe Schulungskosten, da ein
erweiterter Standard-Spritzgie3prozess
vorliegt

Nachteile des Systems:

® geringeres Mischvermogen der
Einschnecken-Plastifiziereinheit

® Agglomerationen sind nach dem
Plastifizierprozess moglich
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Bild 3. Durchlicht-

proben im Vergleich:
links fein gemahle-
nes Polymer nahezu
ohne Agglomera-
tionen, rechts grob
gemahlenes Polymer
mit noch erkenn-
baren Fullstoff-

10mm
anhdufungen e«

0,0-0,5mm

2,0-3,15 mm

klasse des Granulats zu, sodass eine
homogene Sollkonzentration entlang
des Fullstands moglich wird (Bild 1). Die
kleinste KorngroBenverteilung liegt im
Bereich von Kunststoffpulver (50 um)
bis hin zum Mikrogranulat (ca. 500 pm).

Untersuchungen zur Materialviskositdit

Im ersten Schritt wird evaluiert, wie die
Materialviskositdt die Einarbeitung des
Flammschutzmittels beeinflusst. Die Un-
tersuchungen mit den unterschiedlichen
Polymeren erfolgen jeweils auf Basis
eines einfach geschredderten Granulats,
da sich bereits mit der einfachen Zer-
kleinerung eine homogenere Trocken-
mischung aufbereiten lasst. Die ermit-
telte Haufigkeitsverteilung der Partikel-
klasse 1,4 bis 2,0 mm liegt bei ca. 40% der
Gesamtmasse. Die weiteren Partikel-
klassen folgen nahezu einer Gauflschen
Normalverteilung.

Auf die verhaltnismalSig aufwendige
Fraktionierung in weitere Klassen wird fr
die Viskositatsuntersuchungen verzichtet
und auf die zuvor ermittelten Mischzeiten
zur mechanischen Vormischung zurtick-
gegriffen. Die Ergebnisse zeigen einen
fortschreitenden Desagglomerationspro-
zess infolge der abnehmenden Viskositat
(Bild 2). Wahrend der ermittelte Agglome-
rationsgrad bei dem hochviskosen PP575P
(MFI = 10,5 g/10 min) bei ca. 2% liegt,

sinkt dieser durch den Einsatz des ultra-
niedrigviskosen HP500V (MFI = 120 g/
10 min) bereits unter 0,5% - ohne Einsatz
einer Dispergierhilfe. Bei Zugabe von
3 Gew.-% Dispergierhilfe setzt fur jede Re-
zeptur eine weitere Desagglomeration
der Fullstoffe ein, die bei den mittel- und
niederviskosen Typen zu einer Reduktion
von ca. 50% der Referenzrezeptur ohne
Verarbeitungshilfe fuhrt.

Vorhergehende Untersuchungen wei-
sen bei dem niederviskosen PP579S und
ohne vorhergehende Zerkleinerung auch
bei Zugabe von 3% Dispergierhilfe einen
Agglomerationsgrad von ca. 2% auf [7].
Diese Erkenntnis zeigt, dass bereits die
einfache Zerkleinerung des Granulats den
Agglomerationsgrad von 2 auf unter 0,5%
(bei gleicher Rezeptur) drlickt.

Untersuchungen zur Korngréd3e

In den weiteren Untersuchungen geht es
darum zu ermitteln, wie die Korngrofe
die Einarbeitung der feindispersen Full-
stoffe beeinflusst. Hierfir kommen die
selektierten PartikelgréRenklassen bis
3,15 mm zum Einsatz (Bild 1). Fir die Un-
tersuchungen wird das niederviskose
PP579S mit 20 Gew.-% Flammschutzmit-
tel ohne Dispergierhilfe verwendet. Bereits
ohne weiterfihrende Analyse ist eine sig-
nifikante Abnahme der Agglomerate in
den Prifplatten zu verzeichnen (Bild 3).
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Bild 4. Exemplarische Bilddaten nach der Binarisierung mit Imagel. Die kleineren KorngréBen zeigen den geringsten Schwarzanteil ©«Tp
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Bild 5. Agglomerati-

3,15 mm weist noch deutlich erkennbare 40 onsgrad der Korn-
Fullstoffanhdufungen in den Prifplatten % gréBenklassen ohne
auf, wahrend in der kleinsten Korn- % 3,0 Dispergierhilfe: je
groBenfraktion nahezu keine Agglome- 2* 25 kleiner, umso besser
rationen mehr vorliegen. % 20 das Ergebnis

Der Desagglomerationsprozess ent- E . Quelle: KTP; Grafik: © Hanser
lang aller KorngréBenverteilungen ist an- 2"
hand der binarisierten Proben dargestellt 20
(Bild 4). Die kleineren KorngroéRenfraktio- 0,5 ﬁ -
nen bis 1 mm zeigen nach der Binarisie- 0= L
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rqng e@en sehr ge'nnger? Schwarzanteﬂ. KorngroBenbereich [mm]
Die weiteren Fraktionen im Bereich von
1 bis 2 mm weisen demgegenUber einen
erhohten Schwarzanteil auf. Die Korngro-
Renverteilung von 2 bis 3,15 mm, die im  Ausblick eigenschaften (Brandverhalten, mecha-

unteren Bereich von Standardgranulat
liegt, enthdlt verglichen mit den weiteren
Fraktionen einen massiven Schwarzanteil.
Auch die Auswertung der Messung
verdeutlicht, dass die Desagglomeration
steigt, je kleiner die Korngro3e ausfallt
(Bild5). Nach den Ergebnissen der vorheri-
gen Untersuchungen ist davon auszuge-
hen, dass mit der Zugabe eines Disper-
gierhilfsmittels eine weitere Desagglo-
meration der Fullstoffe eintritt.

Diese Ergebnisse liefern wesentliche
Erkenntnisse zur Verarbeitung feindisper-
ser Fullstoffe mit der Spritzgie3-Direkt-
compoundierung. Eine geringere Visko-
sitdt des Matrixmaterials und kleinere Par-
tikel in Form eines Kunststoffpulvers oder
Mikrogranulats erleichtern die homoge-
ne FEinarbeitung von feindispersen
Flammschutzmitteln. Die Untersuchun-
gen sollen noch auf die Gebrauchs-
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nische Kennwerte) ausgeweitet werden.

Um die Einarbeitung der Fullstoffe
weiter zu verbessern, bietet sich der Ein-
satz von Plastifizierschnecken mit Scher-
und Mischteil und statischen MischdUsen
an. Untersuchungen dazu stehen noch
aus. Derzeit werden die Plastifizierversu-
che auf weitere Kunststoffe und fein-
disperse Fullstoffe (z.B. Cellulosefasern)
ausgeweitet, um die Einsatzgrenzen des
Verfahrens zu ermitteln. m
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