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Kurzfassung

Die Produktion von maligeschneiderten polymeren Werkstoffen erlangte in den
letzten Jahren groRe Bedeutung, da es dadurch mdglich wird, fur eine geforderte
technische Anwendung den geeigneten Werkstoff zu kreieren. Neben den Standard-
Fullstoffen wie Kreide, Talk, Ton und Rul3 wird der Einsatz von nanoskaligen
Fullstoffen immer wichtiger. Diesen Fullstoffen wird eine gro3e Zukunft prognostiziert,
da neben den mechanischen auch andere physikalische Eigenschaften mit bereits
niedrigem Fullstoffgehalt verbessert werden konnen. Die Qualitat, der durch
Schmelzeinterkalation hergestellten Nanocomposites ist, von der prozesstechnischen
Seite betrachtet, malgeblich abhangig von den zugefuhrten Scherleistungen und
Verweilzeiten im Zuge der einzelnen Verarbeitungsschritte. Das Ziel dieser Arbeit
war es die Schereintrage der einzelnen Verarbeitungsschritte zu messen oder wenn
nétig analytisch zu berechnen und eine Korrelation zu den physikalischen
Eigenschaften der erzeugten Bauteile zu finden. Aus diesem Grund wurden
Nanocomposites mit unterschiedlichen Schereintragen hergestellt. Dazu wurde im
ersten Schritt ein Polyethylen- bzw. ein Polypropylen-Masterbatch mit 50%
Schichtsilikatanteil an einem Doppelschneckenextruder produziert, welches
einerseits durch einen weiteren Compoundierschritt, andererseits durch Vermischen
direkt bei der Bauteilherstellung auf 5% Schichtsilikatanteil verdinnt wurde. Bei der
anschliellenden weiteren Verarbeitung wurden Folien und Rohre durch Extrusion
sowie Universalzugprifkérper durch SpritzgielRen hergestellt. In dieser Masterarbeit
wurden vor allem die Einflisse eines zweiten Compoundierschrittes auf spatere
Bauteileigenschaften untersucht. Eine klare Verbesserung konnte dadurch an den
Barriereeigenschaften und an den Zeitstandinnendruckergebnissen nachgewiesen
werden. Beim Spritzgiellen kam es jedoch, durch die zusatzliche Scherenergie des
zweiten Compoundierschritt, zu einer leichten Erniedrigung der mechanischen
Eigenschaften. Diese Erniedrigung &3t ein mogliches Energie-Plateau vermuten, bei
dem optimale Werkstoffeigenschaften erzielt werden kénnen. Zusatzlich
eingebrachte  Schereintrage  kénnen  sich  negativ. auf  physikalische
Bauteileigenschaften auswirken. Diese Ergebnisse lassen den Schluss nahe, dass
jeder Verarbeitungsschritt gesondert zu untersuchen ist und fir die Beurteilung am
Halbzeug entscheidend ist.



Abstract

In the last years tailor-made polymeric materials acquired more importance due to
the possibility to create the right material for technical appliance. Besides the
standard additives like calcium carbonate, talc, clay and carbon black, the application
of nanofillers becomes more and more important. These materials have a high
potential because they can improve different physical properties with an effective low
filler loading. The quality of nanocomposites prepared by melt mixing is, from the
processing point of view, depending on the shear energy and the residence time
applied during processing. In this master thesis shear energies applied by using
different processing technologies have been measured or calculated and finally
correlated with the selected physical properties of the produced components.
Therefore nanocomposites were produced in two different ways, in the “one-step”
and “two-step compounding”. First of all a polyethylene and polypropylene
masterbatch with 50 wt% layered silicate was produced. This masterbatch was used
to produce two different compounds. On the one hand a compound with 5 wt% was
diluted directly during the form giving process like pipe or film extrusion as well as
injection molding of the test specimen used (one-step compounding). On the other
hand the dilution to 5 wt% layered silicate was achieved with a second compounding
step (two-step compounding). In this master thesis the influences of this additional
second compounding step on the chosen physical properties have been pointed out.
The results show that the second compounding step improves the properties of O-
barrier and increases the resistance to internal pressure. The results from the
injection molding specimen show that the second compounding step is leading to a
very slow decrease of the E-Modulus and the scratch resistance. Nevertheless the
results show that an energy plateau exists may on which optimal properties can be
achieved. If more shear energy is induced on to the material, the material properties
decrease. Therefore each process must be investigated for its own to figure out
whether one-step ore two-step process is better for the final properties of the semi-

finished products.
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Einleitung und Zielsetzung

1 Einleitung und Zielsetzung

Die Produktion von maf3geschneiderte polymeren Werkstoffen wurde in den letzten
Jahren verstarkt forciert um fur eine geforderte technische Anwendung auch den
geeigneten Werkstoff bereitstellen zu kdnnen. Neben den “Standard-Fullstoffen“ wie
Kreide, Talk, Ton und Rul} wird der Einsatz von nanoskaligen Fullstoffen immer
wichtiger. Diesen Materialien wird eine grof3e Zukunft prognostiziert, da neben den
mechanischen auch andere physikalische Eigenschaften verbessert werden kdnnen
[9]. Polymernanocomposites, besonders Nanocomposites auf Basis von
Schichtsilikaten, besitzen eine aussichtsreiche Zukunft, da bereits geringe Mengen
der Schichtsilikate die Eigenschaften des Basispolymers positiv beeinflussen. Durch
gezielte Verwendung der Silikatmenge kodnnen u.a. die thermische Stabilitat,
chemische Resistenz, Barriereeigenschaften sowie der Flammschutz, die UV-
Stabilitdt und viele mechanische Eigenschaften verbessert werden. Neben dem
Schichtsilikatgehalt ist auch die Grole der Grenzflachen, die mit dem Grad der
Exfolierung steigt, maligebend. Diese -eigenschaftsbestimmenden thermo-
dynamischen Vorgange sind, prozesstechnisch betrachtet, neben der Verweilzeit
auch eine Funktion der Scherarbeit.

Im Zuge dieser Diplomarbeit sollte anhand zweier unterschiedlicher Basispolymere
untersucht werden, ob bereits bei der Masterbatchherstellung der Nanoclay
ausreichend exfoliert wird und somit bereits hier eine homogene Einmischung des
Silikates in die Polymermatrix erreicht wird. Dabei soll zuerst ein Masterbatch mit
50% Schichtsilikatanteil hergestellt werden, wobei ein Teil dieses Masterbatches mit
dem Compounder, der andere Teil direkt im formteilgebenden Prozess, auf 5%
Schichtsilikatanteil verdinnt wird. Im formteilgebenden Prozess sollen einerseits
Folien und Rohre durch Extrusion sowie Universalzugprufkdrper durch Spritzgiel3en
hergestellt werden. Mittels Aufstellen der Energiebilanz sollen die bei den einzelnen
Prozessen eingebrachten Scherarbeiten bestimmt werden. Um Aussagen Uber den
Dispersionsgrad der Nanopartikel geben zu konnen, sollen verschiedene
mechanische Kenngréfien, wie E-Modul, Zug- und Reildfestigkeiten aber auch
Barriere- und Schrumpfeigenschaften bestimmt werden. AnschlielRend ist zu
untersuchen, ob eine signifikante Anderung dieser Eigenschaften in Abhangigkeit
des Verarbeitungsprozesses auftritt.
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Theoretische Grundlagen

2 Theoretische Grundlagen

Grundsatzlich werden unterschiedliche Klassen von Fullstoffen verwendet. Im Zuge
der Kunststoffverarbeitung kommen meist anorganische Zusatze zum Einsatz, die
entweder den Kunststoff ersetzen und dadurch den Preis erniedrigen oder um eine
direkte Eigenschaftsveranderung zu erzielen. An der Zahl der am Markt befindlichen
Full- und Verstarkungsstoffen lasst sich ihre grol3e technische Bedeutung in der
Kunststoffindustrie ablesen. Die Verstarkungswirkung aktiver Fullstoffe kann mehrere
Ursachen haben. Einerseits kann eine chemische Bindung zwischen Fullstoff und
Polymermatrix entstehen, andererseits kann die Beweglichkeit der Molekulketten an
der Grenzzone Fullstoff/Polymer erniedrigt werden, was zu einer Versteifung des
gesamten Materials fuhrt. Damit moglichst viele Molekule an der Fullstoffoberflache
gebunden werden, ist eine homogene Verteilung des Fullstoffes in der Polymermatrix
notwendig. Weiteres spielen die Polaritat und die spezifische Oberflache des
Fullstoffes eine groRe Rolle. Ein weiterer moglicher Effekt beruht darauf, dass bei
mechanischer Beanspruchung Polymerketten von der Flllstoffoberflache abgleiten
kénnen. Dadurch kann auch die Schlagenergie besser verteilt werden, wodurch die

Schlagzahigkeit der Materialien erhéht wird [8].

2.1 Nanofiillstoffe

Bei Nanofiillstoffen liegt mindestens eine der drei Raumrichtungen des
Fullstoffpartikels im Nanometerbereich. Haufig verwendete sind Silikate, Whisker,
Glaskugeln, Zeolithe und flissigkristalline Polymere. Durch die geringe FullstoffgroRe
entstehen groRe spezifische Oberflachen, wodurch bereits durch geringe
Fullstoffmengen eine signifikante Verbesserung verschiedener Eigenschaften
erreicht werden kann. Die kommerzielle Nutzung von Nanoflillstoffen scheiterte
bisher vor allen an den hohen Herstellungskosten. Schichtsilikate hingegen bieten
eine Alternative, da erst bei der “kostengiinstigen® Compoundierung die
Primarpartikel durch Scherung in Nanopartikel Ubergefihrt werden und dies somit
nicht schon wahrend der Fullstoffherstellung geschieht. In Abhangigkeit des
Matrixpolymers, Schichtsilikates und der eingebrachten Scherleistung kénnen die
Silikatpartikel im Idealfall ein Aspect Ratio von 1:1000 erreichen [16].

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung 2
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Theoretische Grundlagen

Bei der Nanocompositeherstellung werden hauptsachlich Dreischichtsilikate (2:1),
wie der naturlich vorkommende Montmorillonit, verwendet. Montmorillonit besteht aus
zwei tetraedrischen [SiO4]*-Schichten, die mit einer [AI(OH)s] Oktaeder- Schicht
verbunden sind. Die Struktur des Dreischichtsilikates ist in Abbildung 1 dargestellt.

Tetraederschicht

Oktaederschicht
Tetraederschicht

Zwischenschicht

Tetraederschicht

Abbildung 1: Struktur des Montmorillonites in Anlehnung an [4]

Die Silikatschichten besitzen eine negative Gesamtladung, die durch in der
Zwischenschicht eingelagerten Kationen (Alkali- oder Erdalkalimetallionen)
ausgeglichen werden. Kationische Tenside konnen mittels lonenaustauschreaktion
interkaliert werden und ersetzen die hydrophilen Schichten durch organophile
Schichtsilikatzwischenschichten. Als kationische Tenside finden Ammonium- und
Phosphonium-lonen Verwendung. Eine verbesserte Benetzbarkeit des Fullstoffs
ergibt sich durch die Tatsache, dass die Oberflachenenergie durch das Ammonium-
lon herabgesetzt wird. Zusatzlich kdnnen durch diese Tenside funktionelle Gruppen
interkaliert werden, wodurch eine Reaktion mit dem Polymer stattfinden kann und
eine verbesserte Wechselwirkung zwischen Polymer und Fullstoff erreicht werden
kann [9].

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung 3
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Theoretische Grundlagen

2.1.1 Vertraglichkeit

Fiur die Erzeugung von exfolierten Nanocomposites ist die Anpassung der Polaritat
von unpolaren Polymeren an den Fullstoff unerlasslich. Dies geschieht zumeist durch
die Zugabe eines Compatibilizer. Solche Compatibilizer erh6hen die Polaritat des
Polymers und setzen die Oberflachenspannung herab, sodass eine bessere
Benetzbarkeit des anorganischen Fullstoffes gewahrleistet ist. Ab einer Tensidlange
von zwolf Kohlenstoffatomen erreicht man eine Aufweitung der Schichten. In
Abbildung 2 ist die Abhangigkeit des E-Moduls von der Tensidlange bei

vorhandensein eines Compatibilizer dargestellt [16].

iPP 10 wt.-% MC ; 20 Gew.-% Phasenvermittler
0 PP 10wt.-% MC

3400

3200 —
3000 —
2800 —
2600 —

2400

Young-Modul (MPa)

2200 = o

2000 + O

T T T T T T T T T T T y T T
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Tensid C-Atome

Abbildung 2: Abhéngigkeit des E-Moduls von der Tensid-Molekiilgré3e bei
Vorhandensein eines Compatibilizer bei PP [16]

In Abbildung 2 lasst sich auch die Wichtigkeit von Compatibilizer bei unpolaren
Polymeren erkennen, da ohne Compatibilizer selbst eine grol3e Schichtaufweitung zu
keiner Modulerhéhung fuhrt. Als Compatibilizer werden vorzugsweise polare

Molekule wie das Maleinsaureanhydrid verwendet [16].
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Theoretische Grundlagen

2.1.2 Struktur

Die Struktur von Nanocomposites ist u.a. abhangig von den bei der Verarbeitung
auftretenden Scherkraften wie auch Verweilzeiten. Die Literatur unterscheidet
zwischen drei grundsatzlichen Typen, die in Abbildung 3 dargestellt sind. Der erste
Typ zeigt ein Silikat-Agglomerat, dass wie ein konventioneller Fullstoff (a) in die
Polymermatrix eingebracht wird. Beim interkaliertem Fullstoff (b) sind die einzelnen
Silikatteilchen durch den Schereintrag bereits aufgeweitet, allerdings wird erst beim
exfoliertem Typ (c) eine vollstandige Deagglomeration und eine homogene

Dispergierung des Fullstoffs erreicht [16].

a) Konventioneller Fullstoff b) Interkalierter Fullstoff c) Exfolierter Fullstoff

Abbildung 3: Unterschiedliche Strukturen von Nanocomposites in Abhéangigkeit der
Schereintrdge [9]

Exfolierte Nanocomposites unterscheidet man je nach Grad der Entstehung einer
Vorzugsrichtung in isotropen und anisotropen Nanocomposites. In Abbildung 4 sind
die unterschiedlichen Typen dargestellt. Wobei bei anisotropen Nanocomposites

bereits bei niedrigen Fullstoffkonzentrationen gute Verstarkungswirkungen auftreten

(9.

NI NSRS
h\\ ~ \ \/\
/11 /[ _7

Abbildung 4: Vorzugsrichtung von exfolierten Nanocomposites; links: isotroper Typ;
rechts: anisotroper Typ [9]
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Theoretische Grundlagen

2.2 Herstellverfahren von Nanocomposites

Um eine homogene Dispergierung der Schichtsilikate in der Polymermatrix zu
ermoglichen, werden in einem Masterbatchprozess die organophilen Schichtsilikate
in der Polymermatrix verteilt. Dabei gibt es im Wesentlichen drei Methoden um
homogen exfolierte Nanocomposites zu erhalten (siehe Abbildung 5) [16].

Eine Mdglichkeit ist die in-situ Polymerisation. Dabei wird das Schichtsilikat durch ein
Monomer angequollen. Zur notwendigen Interkalation kommt es durch die
wachsenden Polymerketten, die zu einer Schichtaufweitung der Silikate fuhren.
Dieses Verfahren wird vor allem zur Herstellung von Polystyrol-,
Polymethylmethacrylat-, Polyimin-, Polyamid sowie Epoxidharz-Nanocomposites
verwendet.

Eine weitere haufig genutzte Mdglichkeit ist die Schmelzeextrusion, in der man das
Polymer mit organophilen Schichtsilikaten verarbeitet. Dieses Verfahren ist auch ein
Teil dieser Masterarbeit und wird nachstehend genauer betrachtet.

Die dritte und unbedeutendste Methode ist die Herstellung aus einer
Polymer/Schichtsilikat/Lésungsmittel-Suspension. Bei dieser Methode wird das
Polymer in einem Ldsungsmittel geldst und mit den organophilen Schichtsilikaten
vermischt. Anschlielend wird das Losungsmittel entfernt. Ein Problem hierbei ist die
Reagglomeration der Nanopartikel, die bei dieser Methode nicht vollstandig

verhindert werden kann [9].

Ty e
P i L [
Sy

=» =

Monomer Polymer Precursor sofution
e Intercalation ol
Intercalation Coprecipitation

Abbildung 5: Methoden um interkalierte Nanocomposites herzustellen [19]
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Theoretische Grundlagen

Um Nanocomposites mit industriellen Produktionsmethoden herzustellen, werden
Polymer und organophiles Schichtsilikat in einem Doppelschneckenextruder, wie in
Kapitel 2.4 beschrieben, verarbeitet. Dabei wird das Schichtsilikat im
aufgeschmolzenen Polymer dispergiert. Die Scherarbeit und Verweilzeit lassen sich
einerseits von der Drehzahl, andererseits auch malRgeblich von der
Schneckengeometrie beeinflussen. Dabei ist aber besonders darauf zu achten, dass
die eingebrachte Scherenergie nicht beliebig hoch sein kann, da ansonsten
Materialabbau eintritt. Einschneckenextruder finden bei der
Nanocompositeherstellung nur selten Verwendung, da keine ausreichende Scher-

und Mischwirkung fur die Dispergierung der Silikatpartikel erreicht werden kann [16].
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Theoretische Grundlagen

2.3 Eigenschaften von Nanocomposites

Schichtsilikate, in exfolierter nanoskaliger Form, konnen aufgrund ihrer grof3en
spezifischen Oberflache schon bei geringen Mengen enorme
Eigenschaftsverbesserungen erzielen. In den folgenden Kapiteln wird eine Auswahl
an Materialeigenschaften, die durch gezielten Einsatz von Schichtsilikaten modifiziert

werden, beschrieben.

2.3.1 Mechanische und thermische Eigenschaften

Die mechanischen Eigenschaften wie E-Modul, die Zugfestigkeit und die
Streckdehnung lassen sich bereits durch geringe Fullstoffanteile an exfolierten
Nanofullstoffen signifikant steigern. So verbessert sich, wie in Abbildung 6
dargestellt, die Steifigkeitswerte und Reildehnung nach DIN EN ISO 527 um rund
50% an einem 5% Schichtsilikat geflulltem PE-HD [23].

Gesamtgewicht 530 468 450
Organoclay, % 0 ~5 ~4
E-Modul, MPa DIN EN IS0 527 765 1450 1300
Zugfestigkeit, MPa DIN EN ISO 527 23 39 4
Streckdehnung, % DIN EN ISO 527 10,0 50 55
Reildehnung, % DIN EN ISO 527 >220 >500 >450
HDT @ 1,82 MPa, °C ASTM D648 36 42 42
Toluolpermeabilitat bei .

23°C, g - mm/m? - Tag) gravimetrisch 35 17 14
Sauerstoffpermeabilitt bei DIN 53380 10 29 29

23 °C, ml - mm/(m? - Tag - bar)

Abbildung 6: Nanofiillstoff bedingte Eigenschaftsénderung eines PE-HD [23].

Des Weiteren konnte Tomova et al. eine signifikante Abhangigkeit der Molmasse des

Basispolymeres auf die Steifigkeit nachweisen, wie in Abbildung 7 ersichtlich. Dabei
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wurden spritzgegossene Zugstabe mit unterschiedlichen MFR untersucht, wobei die
TEM-Analyse zeigte, dass mit steigendem MFR der Grad der Exfolierung anstieg und
daraus eine Erhéhung der Steifigkeit resultierte. Es konnte am PE-HD eine Anderung

der Steifigkeit bis zu 90% beobachtet werden.

2000 WM PE-HD
MPa| | | PE-HD-Nanocomposite il
1800
E
) 1600 .|.
g ' |
A 1400 T
1200 i ‘
1000 ‘ i
MFR MFR MFR MFR

Molekulargewicht

Abbildung 7: Verstdrkungsgrad von Schichtsilikat-Nanocomposites in Abhéngigkeit
des Molekulargewichts [23].

Aulerdem ist zu beachten, dass neben dem geeigneten Compatibilizer und der
notwendigen Scherenergie und Verweilzeit, auch die geeignete Fullstoffmenge eine

wichtige GroRe ist, um gezielte Eigenschaftsveranderungen zu bewirken.
8

Tensile modulus (GPa)

0 10 20
Clay content (wt% )
Abbildung 8: Abhangigkeit des E-Moduls vom Flillstoffanteil [20]
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In Abbildung 8 ist die E-Modulanderung in Abhangigkeit des Schichtsilikatanteils
dargestellt. Auch hier ist zu erkennen, dass bereits geringe Mengen an

Nanofullstoffen eine signifikante Erhéhung des E-Moduls bewirken [20].

2.3.2 Barriereeigenschaften

Fur die Lebensmittelindustrie sind besonders die Durchlassigkeitseigenschaften von
Sauerstoff und Wasserdampf ausschlaggebend. Um eine geringe Gaspermeabilitat
zu erreichen, muss eine exfolierte und parallele Anordnung der Schichtsilikate in der
Polymermatrix erzielt werden. Ein diffundierendes Gasteilchen ist dadurch
gezwungen einen langeren Weg zuruckzulegen, wodurch eine langere Zeit bendtigt
wird um die Folie vollstandig zu durchdringen. In Abbildung 9 sind die
unterschiedlichen Durchdringungswege einer Folie mit konventionellem Fullstoff und

einer Folie mit orientierten Nanofullstoffen dargestellt [20].

II B I- —t

v v v v v !

Abbildung 9: Durchdringungsweg von Composites: links: konventioneller Fiillstoff,
rechts: ausgerichteter Nanofillstoff [20]

2.3.3 Kiristallinitat

Der Flullstoff hat groRen EinfluR auf die Morphologie von Nanocomposites. Dabei
spielen die Art und der mengenmalige Anteil des Schichtsilikates eine
entscheidende Rolle, da sie neben den Grad der Kristallinitat auch die Form und
Struktur der Spharolite beinflussen. In Abbildung 10 ist der Einfluss des
Gewichtsanteils der Schichtsilikate auf den Schmelzpunkt dargestellt. Dabei ist zu
erkennen, dass mit zunehmenden Fillgrad eine Abnahme des Schmelzpunktes
erfolgt. P. Svoboda et al. sieht als Ursache die Abnahme der SpharolitgréRe, die
entscheidenden Einfluss auf energieabhangige Phasenumwandlungsprozesse hat.
Als Grund der SpharolitgroRenabnahme wird in der Literatur eine mdgliche
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Wachstumsbehinderung durch den exfolierten Nanofullstoff beschrieben, wodurch

die Kristallisationsgeschwindigkeit zunimmt [22].

171
PP-MMA330k/20A

167 "
] 5 HH

wt., % of clay

Abbildung 10: mit zunehmenden Anteil an Schichtsilikaten tritt eine Abnahme der
Schmelztemperatur ein [22]

AulRerdem konnte man nachweisen, dass nicht exfolierte Nanopartikel als
Nuklierungsmittel fungieren, wodurch es zu einer VergroRerung der Spharolitanzahl
kommt. Eine Vergrolierung der Spharolitanzahl bewirkt ein feineres Geflige, sodass
eine Eigenschaftsverbesserung hinsichtlich Schlagbeanspruchung stattfindet. Bei
vollstandiger Exfolierung konnte dieser Effekt bisher allerdings nicht nachgewiesen
werden [22].
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2.4 Compoundieren

Der Begriff Compoundierung stammt aus der Kunststofftechnik und beschreibt einen
Veredelungsprozess von Kunststoffen zur Eigenschaftsverbesserung durch das
Beimischen von Zusatzstoffen. Das Spektrum der Zuschlagstoffe ist grof3 und reicht
von antibakteriellen Additiven bis hin zu Metalllegierungen. Die wichtigste
verfahrenstechnische Maschine far die Compoundierung ist der

Doppelschneckenextruder [12].

2.4.1 Doppelschneckenextruder

Doppelschneckenextruder kdnnen gleich- oder gegensinnig rotieren, konisch,
vollstandig, teilweise oder nicht ineinandergreifen. Jede Ausfuhrung hat jeweils
unterschiedliche Auswirkungen auf das Einzugs-, Forder- und
Homogenisierungsverhalten sowie auf Selbstreinigung, Energieeinleitung, Héhe und
Gleichmaligkeit der Scherbeanspruchung, Druckaufbauvermoégen,
Verschleilyverhalten, den Durchsatz und die Wirtschaftlichkeit [11].

Eingriff Syslem Gegendrallschnecke v A Gleichdrallschnecke ~r
langs und quer I 2. theoretisch nicht maglich
+geschlossen
E langs offen 3. Iheoretisch nicht méglich é L
£ | und quer g %
- g
e geschlossen &
e
‘5 ldngs und quer 5 theoretisch moglich ) E 6
] offen praklisch nicht verwirklicht 1
&5
x n

™

. theoretisch nicht moglich

ldngs offen 7

geschlossen A
langs und Sa 10a

quer offen %

ineinandergreifend

teilweise kammend

= ldngs und 1L 12
o
' £ quer offen %’ m.‘"ﬁ\:‘
& E . = Doz
K SRS
- :é’ -

Abbildung 11: Ubersicht der Doppelschneckensysteme [11]
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Wie in Abbildung 11 ersichtlich, kann man grundsatzlich zwischen Gegendrall und
Gleichdrall sowie nach der Art des Eingriffs in ineinandergreifend und nicht
ineinandergreifend unterscheiden. Des Weiteren kann man noch nach der Art der
Wirkungsweise, in offener und geschlossener Bauart unterscheiden [11]. Im Zuge
dieser Masterarbeit wird eine vollstandig kdammende Gleichdrallschnecke mit
Knetscheiben in langs und quer offenem System flr die Compoundierung verwendet.
Dieser Schneckentyp verhindert tote Ecken am Schneckengrund und erzwingt eine
standige Selbstreinigung der Schnecken. Schnecke und Gehause sind nach einem

Baukastensystem, wie in Abbildung 12 dargestellt, aufgebaut [14].

Abbildung 12: Baukastensystem eines Doppelschneckenextruders [14]

Bei der Schneckenzusammenstellung werden unterschiedliche Férder-, Knet- und
Mischteile auf die Schneckenwelle aufgeschoben. Durch die Knetscheiben werden
gezielt Schub und Dehnspannungen eingeleitet, sodass eine vollstandige,
gleichmalige und ortlich fixierte Plastifizierung des Kunststoffes stattfindet.
Abbildung 13 zeigt die Wirkungsweise der Knetscheiben in zwei- und dreigangiger
Ausflhrung [14].
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Abbildung 13:Arbeitsweise der Knetscheiben bei zwei und dreigéngigen Schnecken

[14]

Durch die Wahl und Anordnung der Knetscheiben und Scherteile ergeben sich
unterschiedliche Scher und Mischeffekte. Um eine gute Vermischung und
Homogenisierung zu erzielen gibt es eine Vielzahl an Mischelementen, wodurch eine

gute Durchmischung gewahrleistet ist. Die am haufigsten verwendeten sind in

Abbildung 14 dargestellt [14].

SME - Elemente

2-géngig, links
2-géngig, rechts

Produktfluss

kein Fordereffekt

—

8-géngig, links
'2-ganqlg rechts

Produktfluss

Forderrichtung

—

1-géngig, links

16-géngig, rechts

Produktfluss

Forderrich
| -

Abbildung 14 :Typische Mischelemente [14]

zylindrische Scheibe

mehrgéngig, links

Produktfluss
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|
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2.4.2 Austragteile fiir Doppelschneckenextruder

Die wichtigsten Austragteile eines Doppelschneckenextruders sind in Abbildung 15
dargestellt. Dabei handelt es sich um Drossel (7), Schmelzepumpe (8),

Schmelzefilter (9) und Granulierungssystem (11) [14].

Abbildung 15: Stellt dar: (1) Dosierzone, (2) Schnecke, (3) Gehéuse, (4)
Plastifizierzone, (5) Entgasungszone, (6) Anfahrventil, (7) Auslauf
flr Anfahrprodukt, (8) Zahnradpumpe, (9) Schmelzefilter, (10)
Rheometer, (11) Unterwassergranulierung, (12) Wasser, (13)
Wasser und Granulat, in Anlehnung nach [14]

Drosseln erlauben einen weiteren Freiheitsgrad bei der Optimierung der notwendigen
Schereintrage ohne einen aufwendigen Schneckenwechsel durchzufliihren. Zu den
wichtigsten Drosselsystemen zahlen Flugel- sowie Axial- und Radialdrossel. Ein
wichtiger Trennprozess in der Schmelzphase ist die Filtration. Dabei wird der
Schmelzestrom durch ein Filterelement geleitet und flieRt anschlielRend in Richtung
Granulierung, wodurch sich Verunreinigungen aller Art absetzen und somit entfernt
werden konnen. Eine Schmelzepumpe hat im konventionellen Einsatz, mit
Forderrichtung in Richtung des Extruderstromes, die Aufgabe den Aufschmelz- und
Homogenisierungsbereich von dem Bereich des Druckaufbaus zu trennen [14].
Arbeitet eine Schmelzepumpe gegen die Flussrichtung, wie am Institut fir
Kunststoffverarbeitung in Leoben der Fall, dann bekommt sie einen drosselahnlichen

Charakter, wodurch Verweilzeit und Schereintrag erhéht werden kénnen.
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2.4.3 Granulierung

Unter Granulierung versteht man die Umformung eines Stoffes auf eine geeignete
Kérnung, die eine weitere Verarbeitung ermdglicht. Zurzeit haben sich
Granulierverfahren etabliert, bei denen der Kunststoff vorerst in Schmelze
ubergefihrt und dann zu Granulatteilchen geschnitten wird. Grundsatzlich
unterscheidet man zwischen Heil3- und Kaltabschlag. Beim Heildabschlag wird die
heiRe Kunststoffschmelze und beim Kaltabschlag die bereits erstarrte Schmelze
zerteilt. Dabei hat die Art der Herstellung entscheidende Auswirkung auf die

entstehenden Granulatformen [12].

2.4.4 Granulatformen

Die Form des Granulates hat Einfluss auf die Schittdichte und den inneren
Reibungskoeffizienten und beeinflusst somit den Durchsatz von
Verarbeitungsmaschinen sowie die Rieselfahigkeit des Granulates. In Abbildung 16
sind die in der Literatur beschriebenen unterschiedlichen Granulatformen dargestellt
[12].

A B C D E F H J K L

AR =R
¥

=10 18 [86(0]01) 1EE

Abbildung 16: Herstellungsabhédngige Granulatformen [12]

Wenn die erkalteten Kunststoffbander formstabil sind, entstehen die Formen A und B
durch Kaltabschlag. Die Formen C bis L entstehen beim HeilRabschlag. Die
Qualitatskriterien sind unter anderem der Einzelkornanteil, der Staub- bzw.
Feinanteil, die KorngleichmaRigkeit, die Schittdichte, die Oberflachenstruktur und die
Oberflachenfeuchte [12].
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2.5 Flachfolienextrusion

Flachfolien finden u.a. Verwendung als Konsumguterverpackungen, Medizin- und
Hygienefolien und als Folien fur technische Anwendungen. Flachfolien lassen sich
ihrer Dicke entsprechend unterteilen in Feinfolien (10 bis 50 um), Flachfolien (100 bis
400 pm) und Tiefziehfolien (0,2 bis 2,5 mm). Bei der Flachfolienherstellung wird das
Granulat im Extruder aufgeschmolzen wund anschlielfend mit Hilfe einer
Breitschlitzdlise auf einer gekuhlten Walze abgelegt. Man unterscheidet zwischen
dem Chill-Roll-Verfahren (Abbildung 17) und dem Verfahren mit einem Glattwerk.
Beim Chill-Roll-Verfahren, welches fur Foliendicken kleiner 100 um angewendet wird,
schlieBen mehrere kleinere Walzen an die Kuhlwalze groRerer Durchmesser an.
Beim Verfahren mit einem Glattwerk, welches Anwendung fur Foliendicken ab 100
pm findet, wird die Schmelze zwischen zwei Walzen gebracht, mit denen die

gewunschte Foliendicke eingestellt wird [14].

Abbildung 17: Chill-Roll-Flachfolienanlage: (a) Misch und Dosiereinrichtung, (b)
Extruder, (c) Filter, (d) Adaptersystem, (e) Breitschlitzwerkzeug, (f)
Kiihlwalzenabzug, (g) Dickenmessanlage, (h) Druckvorbehandlungs-
anlage, (i) Folienverlegeeinrichtung, (k) Zwischenabzug, (I)
Wickelmaschine [14]
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Die Duse ist dabei fur die gleichmallige Schmelzeverteilung verantwortlich, sodass
ein Schmelzeaustritt mit konstanter Austrittgeschwindigkeit entlang der gesamten
Werkzeugbreite erfolgt. Hierfur wird meistens eine Breitschlitzdiuse mit
KleiderblUgelverteiler verwendet. Breitschlitzdisen werden in der Praxis
unterschiedlich ausgefuhrt. Sie unterscheiden sich einerseits in der Ausfuhrung des
Verteilerkanals, der die Schmelze in die Breite verteilt, und anderseits in der
Inselform. Der in der Praxis am haufigsten eingesetzte Schmelzeverteiler ist der
Kleiderblgelverteiler. Die Breitenbereiche sind bei der Flachfolienextrusion durch die
Breite der Dise und Anlagennachfolge sowie von der Kuhlleistung der Kuhlwalze
bestimmt. Die Kuhlwalze kann mit verschiedenen Oberflachenstrukturen versehen
werden, sodass Folien mit mattierter Folienoberflaiche entstehen. Ein
Qualitatskriterium bei der Folienherstellung ist die Einhaltung kleiner
Dickenabweichungen. Etwaige ungewollte Anderungen der Foliendicke, kdnnen zum
Beispiel durch Schmelzeinhomogenitaten oder Temperaturschwankungen verursacht

werden [14].
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2.6 Rohrextrusion

Neben Polyvinylchlorid sind Polyethylen und Polypropylen die am haufigsten
verwendeten Polymere fur die Erzeugung von Kunststoffrohren. Polyethylen wird
meist fur Gas-, Kaltwasser- und Abwasserrohre eingesetzt, wahrend Polypropylen fur
Warmwasserrohre Verwendung findet [14]. Abbildung 18 zeigt einen typischen
Aufbau einer Rohrextrusionsanlage. Sie bestent aus Extruder mit

Nachfolgeeinrichtung, die fur die Ausformung des Rohres verantwortlich ist [18].

Kuhlstrecke

Extruder Duse Kalibrierung Raupenabzug Sage
l Wa slserku'hlung
v \ Rohr
\ \ ;‘
| H T |[0100 00 i | [
i ol g e 1 (Pl ! ]
. 00000 4 n)jgs

Abbildung 18: Aufbau einer Rohrextrusionsanlage [18]

Neben Stegdornhalter- und Siebkorbwerkzeugen werden immer haufiger
Rohrwerkzeuge mit Wendelverteiler eingesetzt, da sie keine Bindenahte und eine
homogene Verteilung der Schmelze aufweisen. Um formgenaue Rohre zu erhalten
erfolgt anschlieRend eine Kalibrierung mit Hilfe der Innendruck- oder
Vakuumkalibrierung. Dabei wird das noch deformierbare Rohr mit Druck gegen eine
Kalibrierhulse gepresst. Damit die dadurch gewonnene Formgenauigkeit nicht
verloren geht, wird das Rohr in einer anschlieRenden Kuhlstrecke gekulnhlt. Dabei ist
allerdings zu beachten, dass die Lange der Abkuhlstrecke weitgehend durch die
Warmeleitung im Inneren der Rohrwand bestimmt wird und nicht von der
Kihlwassertemperatur. Um eine verarbeitungsgerechte Abzugskraft auf das
extrudierte Rohr auszuuben, werden hauptsachlich Raupenabzuge verwendet. Bei
druckempfindlichen Rohren und Schlauchen kommen auch Bandabzige zum
Einsatz [14].

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung 19

Montanuniversitat Leoben



Untersuchungsmethoden

3 Untersuchungsmethoden

Im Zuge dieser Masterarbeit wurden von geeigneten Institutionen physikalische und
mechanische  Untersuchungen  zur  Charakterisierung der  hergestellten
Nanocomposite-Prufkorper durchgefuhrt. Die nachstehenden Kapitel sollen einen

Uberblick tiber die angewandten Priifmethoden bringen.

3.1 Bestimmung der Gasdurchlassigkeit nach DIN 53380-3

Die Prufung nach DIN 53380-3 dient dazu, die Sauerstoffpermeation von
Kunststofffolien zu bestimmen. Hierbei wird die unter definierten Bedingungen, die
durch die Probe hindurchgewanderten Menge an Sauerstoff ermittelt. Diese Norm
beschreibt neben dem Prufverfahren der flachenbezogenen Sauerstoff-
durchlassigkeit, die bei Folien zur Anwendung kommt, auch die hohlkérperbezogene
und langenbezogene Sauerstoffdurchlassigkeit. Im Zuge dieser Masterarbeit wurde
eine Bestimmung der Gasdurchlassigkeit an extrudierten Polyethylenfolien von der
Ostthlringischen Materialprufgesellschaft, Deutschland durchgefihrt. Dabei wird der
Folienprobekdrper gasdicht in der Permeationskammer eingespannt. In Abbildung 19
ist der Aufbau einer Permeationskammer dargestelit [2].

E 1

T

/
A o,
AN

VB

LA Al

Abbildung 19: Aufbau der Permeationskammer: (B) O2 bzw. Tragergaszuleitung, (T)
Bohrung fiir Thermometer, (OK) obere Permeationskammerhélfte,
(R) O-Ring, (VB) Folie, (L) gasdicht eingelttete oder eingeschraubte
Metallrohre, (UK) untere Permeationskammerhélfte, (A) Zu- und
Ableitung des Tragergases [2]
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Durch den ersten Kammerteil stromt moderat Stickstoff, durch den zweiten
Sauerstoff. Der Sauerstoff der durch die Folie in das Stickstoff-Tragergas wandert
wird von einem elektrochemischen Sensor detektiert. Anhand der GroRe der
Stromstarke, die der Sauerstoff erzeugt, wird die flachenbezogene

Sauerstoffdurchlassigkeit ga in (cm3/(m?-d-bar)) mit Gleichung (1) berechnet [2].

~ (Ug-Up)-Qa-100 1)

9A = A-Rpop-P

amb

Wobei hier Ug die End- und Uy die Anfangsspannung in Millivolt (mV) sind. Qa ist die
Kalibrierkonstante in (cm3®-cm?-Ohm/(m?-d-bar)), dessen Grolie einerseits von der
Baugroe der Permeationskammer und andererseits vom jeweiligen Sensor abhangt.
A ist die Messflache des Probekorpers in Quadratzentimeter (cm?) und der
MeRwiderstand R wird in Ohm (Q) angegeben. Der Volumenanteil an Sauerstoff im
MeRgas wird in Prozent mit poy bertcksichtigt. Pamp gibt den Atmospharendruck in
(bar) an [2].

3.2 Zugversuch nach DIN EN ISO 527-2

Der Zugversuch wurde vom Institut fir Werkstoffkunde und Prifung der Kunststoffe,
Montanuniversitat Leoben, Osterreich nach DIN EN ISO 527-2 an den
spritzgegossenen Zugprufkérpern durchgefiihrt. Der Zugversuch dient der
Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens bei einer quasi einachsigen
Zugbeanspruchung. Dabei wird der Probekorper bis zum Bruch belastet und die
einwirkende Kraft wird in Abhangigkeit der Langenanderung des Probekdérpers
aufgezeichnet. Die dabei auftretende Kraft wird dabei auf den Anfangsquerschnitt Ag
bezogen und ergibt die Spannung . Diese Definition der Spannung ist in Gleichung
(2) dargestelit [21].

G — L
Ag (2)
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Die aus der wirkenden Kraft resultierende Langenanderung Al wird auf eine definierte
Anfangslange Lo bezogen und wird als Dehnung ¢ bezeichnet. Gleichung (3) zeigt

diesen Zusammenhang [21].

L-Lg
-100% (3)

e =

Lo

Unter Einbeziehung der Spannung und Dehnung erhalt man das Spannungs-
Dehnungs-Diagramm, das Aussagen Uber das Verformungsverhalten des
Kunststoffprobekorpers ermdglicht.

Der Elastizitatsmodul (E-Modul) ist ein Werkstoffkennwert, der von der
Verformungsgeschwindigkeit, der Temperatur sowie von vorgegeben Prufvorschriften
abhangt. Da die Kunststoffprobekdrper bei einer festgelegten Verformungs-
geschwindigkeit und konstanter Temperatur geprift werden, sind die bestimmten
Moduli nicht auf andere Bedingungen ubertragbar. Um die Vergleichbarkeit der
Moduli zu gewahrleisten, wurde die Verformungsgeschwindigkeit auf 1 %/min
festgelegt und die Auswertung auf den Bereich 0,05% und 0,25% (linearer Bereich)
Dehnung begrenzt. Gleichung (4) zeigt die Beziehung zur Bestimmung des E-Moduls
[21].

G9— G4

E = (4)
€281

Bei rechnerunterstitzter Auswertung kann der E-Modul ebenso Uber den

Sekantenmodul oder Uber graphische Verfahren ermittelt werden [21].
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3.3 Ermittlung der Kratzfestigkeit nach ASTM G 171-03

Die Kratzfestigkeit wurde nach ASTM G 171-03 am Institut fur Werkstoffkunde und
Priifung der Kunststoffe, Montanuniversitat Leoben, Osterreich durchgefiihrt. Bei
diesem Versuch wird ein Kratzer an einer Oberflache eines Festkorpers unter
definierten Bedingungen erzeugt. Hierfur wird eine Diamantspitze mit bestimmter
Geometrie entlang eines definierten Weges unter konstanter Anpresskraft und mit
konstanter Geschwindigkeit bewegt, sodass ein sichtbarer Kratzer am Probekdrper

entsteht. Abbildung 20 zeigt den schematischen Ablauf der Kratzfestigkeitsprufung
[1].

Projected area
(shaded) — [w
¥

TOP VIEW

SIDE VIEW

Abbildung 20: Ermittlung der Kratzfestigkeit: Anpresskraft (P), Breite des Kratzers (w)
[1]

Um die Kratzfestigkeiten miteinander vergleichen zu kénnen, wird die sogenannte
Scratch Hardness Number nach Gleichung (5) berechnet. Dabei wird die Normalkraft

durch die projizierte Kontaktflache dividiert.

HSp = ﬁ (5)

Wobei HSp die Scratch Hardness Number in Pascal, P die Normalkraft in Newton

und w die Weite des Risses in Meter ist [1].
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3.4 Ermittlung des Zeitstand- Innendruckversuch nach DIN EN ISO 1167-1

Der Zeitstand-Innendruckversuch wurde von Pipelife Austria GmbH & Co KG nach
DIN EN ISO 1167-1 am Rohrbauteil durchgefuhrt. Die Rohrsticke mit definierter
Lange (1m) werden mit Verschlusskappen oben und unten verschlossen bis zum
Versagen einem festgelegten konstanten hydrostatischen Innendruck von 5,3 bar
ausgesetzt. Wahrend der Prufung verbleiben die Probekorper in einem
Umgebungsmedium bei festgelegter konstanter Temperatur. Als Umgebungsmedium
wurde Wasser mit 80°C gewahlt. Anschliellend wird die Zeit bis zum Bauteilversagen

aufgezeichnet [5].

3.5 Ermittlung des Langsschrumpfes nach DIN EN 743

Beim Schrumpfen kommt es zu einer Verknauelung orientierter Makromolekdle. Dies
geschieht vor allem bei erhdhten Temperaturen, wodurch es zu einer Abnahme der
Lange und zu einer Zunahme des Querschnittes kommt. Das Bauteilvolumen bleibt
dabei konstant [6]. Die Messung des Langsschrumpfes erfolgt nach DIN EN 743 und
wurde von Pipelife Austria GmbH & Co KG durchgefuhrt. Dabei werden die
extrudierten Rohre mit Abstandsmarkierungen entlang der Mantelflache versehen
und vermessen. AnschlieBRend werden die Rohre im Warmluftofen fur 60 min
getempert und nach dem Abkuhlen erneut vermessen. Der Langsschrumpf ergibt

sich durch die Differenz der Abstandsmarkierungen vor und nach dem Tempern [4].
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3.6 Gluihverlustmessung nach DIN 53568

Um den anorganischen Anteil an Fullstoffen in den erzeugten Nanocomposites zu
Uberprufen, wurde eine Gluhverlustmessung nach DIN 53568 am Institut far
Kunststoffverarbeitung, Montanuniversitat Leoben durchgefuhrt. Dabei wird die
Kunststoffprobe in einem vorgeglihten Tiegel eingewogen und in dem Gluhofen auf
550°C erhitzt. AnschlieRend wird der Tiegel mit dem Gluhrickstand im Exsikkator auf
Raumtemperatur abgekuhlt und mit Gleichung (6) der Gluhrickstand in Prozent
berechnet.
Mo — My

E

Hierin ist m, das Gewicht (g) des geglihten Tiegels mit Rickstand und mq das
Leergewicht des vorgeglihten Tiegels (g). Die Einwaage mg wird auf 0,0002 (g)
genau eingewogen. Die Ergebnisse durfen maximal 5 Prozent relativ von Mittelwert

abweichen, ansonsten sind die Messungen zu wiederholen [3].
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Im Zuge dieser Masterarbeit sollte der Einfluss von Scherrate und Verweilzeit,
wahrend der Einarbeitung und beim Verarbeiten von organisch modifizierten
Schichtsilikaten auf die mechanischen und physikalischen Eigenschaften des
Nanocomposites, untersucht werden. In Abbildung 21 ist der gesamte

prozesstechnische Ablauf zur Nanocompositeherstellung dargestellt.

Compatibilizer Nanofullstoff

Compoundierung _ ‘
Masterbatch mit Polvmer
50% Fiillstoff v
Variante 2

Variante 1
Zweistufenverfahren Einstufenverfahren
T —— ﬁ E—————
Compoundierung |

Nanocompaosite mit
| 5% Fullstoff

Extrusion/SpritzgieRen | |
Nanocomposite-Bauteil
mit 5% Fullstoff

Extrusion/SpritzgieRen

Nanocomposite-Bauteil
mit 5% Fullstoff

Abbildung 21: Vorgehensweise bei der Herstellung der Nanocomposite-Bauteile

Dazu wurde im ersten Schritt ein Polyethylen- bzw. ein Polypropylen-Masterbatch mit
50% Schichtsilikatanteil an einem Doppelschneckenextruder produziert, welches
einerseits durch einen weiteren Compoundierschritt, andererseits durch Vermischen
direkt bei der Halbzeugherstellung auf 5% Schichtsilikatanteil verdinnt wurde. Bei
der anschliellenden weiteren Verarbeitung wurden Folien und Rohre durch Extrusion
sowie Universalzugprifkérper durch SpritzgieRen hergestellt. Bei den einzelnen
Verarbeitungsschritten wurden die notwendigen Parameter zur Berechnung der
Scherenergien gemessen und anschlieRend mit den mechanischen Eigenschaften in
Korrelation gebracht.
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3.7 Herstellung des Compounds und des Masterbatches

Die Masterbatches und die im zusatzlichen Compoundierschritt
(Zweistufenverfahren) hergestellten Nanocomposites (Abbildung 21) wurden an der
Compoundieranlage des Institutes fur Kunststoffverarbeitung hergestellt. Abbildung
22 zeigt den gleichlaufenden Doppelschneckenextruder TSK30/40D, der Firma
Theyson GmbH, Deutschland und die Unterwassergranulierungsmaschine EUP100L,
der Firma ECON GmbH, Osterreich.

Abbildung 22: Doppelschneckencompounder TSK30/40D, Fa. Theysohn,
Deutschland mit Unterwassergranulierungsmaschine EUP100L,
Fa. ECON GmbH, Osterreich

Wahrend der Verarbeitung wurde stets darauf geachtet, dass das Temperatur- und

Druckprofil GUber die Schneckenlange, die Schneckendrehzahl sowie die Anteile an

Flllstoff, Compatibilizer und Polymer konstant gehalten wurde. Bei der Verarbeitung

fand eine Schmelzepumpe, die als Drossel betrieben wurde, Verwendung. Durch die

rickwartsférdernde Schmelzepumpe kommt es zu einem Druckanstieg im Extruder,

wodurch es zu einer Erhohung der Verweilzeit und zu einer Erhohung der
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Schereintrage kommt. Der Schneckendurchmesser D betragt 30 mm mit einer
Schneckenlange von 40 D. Der Compounder besitzt 10 Gehauseeinheiten, die
unterschiedlich zusammensetzbar sind. Uber geeignete Sensoren wurden Druck-
und Temperaturprofil erfasst und Uber eine Schnittstelle aufgezeichnet. Das
Temperaturprofil wurde bei allen Compoundiersschritten konstant gehalten. Tabelle 1

zeigt das Temperaturprofil am Compounder.

Tabelle 1: Temperaturprofil am Compounder
Zone 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

T(°C) | RT | 160 | 180 | 190 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200

Ein wesentlicher Einflussfaktor auf die Qualitdt des Nanocomposites ist die
Schneckenkonfiguration. Die Schneckenelemente kdnnen je nach Anforderung im
Baukastensystem zusammengestellt werden, wodurch man mit unterschiedlichen
Forder-, Scher- und Knetzonen die eingebrachte Scherarbeit beeinflussen kann. Die
Schneckengeometrie wurde bei allen Compoundierschritten beibehalten. Abbildung
23, Tabelle 2 und Tabelle 3 zeigen die Zusammenstellung der verwendeten

Compoundierschnecke, wobei drei Knet- und Scherbereiche verwendet wurden.

SE20/20 SE 40/40
SE30/15L

SE 60/60 SE 30/60

SE20/20 KBW 45/5/20L SE30/15L

SEA40/40 SE 20/40

\\\\\\
.....
\\\\\\\\\\\\\\
\\\\\

SE60/60
SE 30/30

QAN

KBW 45/5/20

KBW 45/5/40 o\ 45/5/20  <g30/15 KEW 90/3/20
FdrderrichtUng
Abbildung 23: Aufbau der verwendeten Compoundierschnecke
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Tabelle 2:Verwendete Schneckenelemente

. ] Steigung Elementlange
Stuck | Bezeichnung Elementtyp
(mm) (mm)
2 SE20/20 Schneckenelement 20 20
2 SE60/60 Schneckenelement 60 60
7 SE40/40 Schneckenelement 60 60
2 SE30/30 Schneckenelement 30 30
Schneckenelement
2 SE30/15L ) 30 15
linksgangig
2 SE30/15 Schneckenelement 30 15
2 SE20/40 Schneckenelement 20 40
6 SE30/60 Schneckenelement 30 60
Tabelle 3: Verwendete Knetblécke
. Knetscheiben- | Knetblock-
Stiuck | Bezeichnung | Elementtyp Versatz (°) .
dicke (mm) | lange (mm)
Knetblock
4 KBW45/5/20 45 5 20
ohne Schulter
Knetblock
2 KBW45/5/40 45 5 40
ohne Schulter
Knetblock
1 KBW45/5/20L | ohne Schulter, 45 5 20
links gangig
Knetblock
2 KBW90/3/20 90 3 20
ohne Schulter

Des Weiteren wurde nach den Knetblocken je ein linksgangiges Schneckenelement

eingesetzt, wodurch zusatzlich eine Erhdhung der Verweilzeit und der Scherung

erfolgt.
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Im Zuge dieser Masterarbeit wurde ein schichtsilikatgefulltes Polyethylen bzw.
Polypropylen mit jeweils 5% Fullstoffanteil hergestellt. Damit eine thermodynamische
Vertraglichkeit und somit eine mogliche Vermischung der beiden Komponenten
gewahrleistet werden kann, muss ein Compatibilizer bei der Herstellung des
Masterbatches verwendet werden. Als Compatibilizer wurde ein mit 1%
Maleinsaureanhydrid gegraftetes Polyethylen bzw. Polypropylen verwendet. Fur
Polyethylen fand Scona TSPE 2002 GAHDI und fur Polypropylen Scona TPPP 2112
FA der Firma Kometra und als Nanoftllstoff Nanofil5, ein modifiziertes organophiles
Schichtsilikat der Firma Rockwood-Additives, Verwendung. In Abbildung 24 ist der
Prozess der Masterbatchherstellung dargestellt. Dabei werden Masterbatches mit

einem 50% Schichtsilikat/Compatibilizer Verhaltnis am Compounder hergestellt.

Compatibilizer
Scona TSPE 2002 GAHDI
Scona TPPP 2112 FA

Nanofullstoff
Nanofil5

Compoundierung
Masterbatch mit
50% Fullstoff

Abbildung 24: Darstellung des Masterbatch-Prozesses

In Tabelle 4 sind die zur Masterbatchherstellung notwendigen Verfahrensschritte mit
den Materialien, Maschinendurchsatzen und sich ergebenden Verweilzeiten

dargestellt.

Tabelle 4: Flir Masterbatchherstellung notwendige Verfahrenschritte

. . — Durchsatz | Verweilzeit
Bezeichnun Nanofil5 Compatibilizer
g P (kg/h) (s)
50 (%) Scona TSPE 2002
_ [5)
PE-MB 50 (%) GAHDI 6 365
PP-MB 50 (%) | 50 (%) Scona TPPP 2112 FA 6 385
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Am Compounder erfolgt auch der Schritt zur Herstellung der Nanocomposites flur das
Zweistufenverfahren, wie schematisch in Abbildung 21 dargestellt. Dabei wurde der
Anteil an Nanofil5 im Masterbatch durch Zumischen eines Polymers (PE bzw. PP)
auf 5% verdinnt. Der PE-Masterbatch wurde mit Hostalen CRP100 black, der Firma
Basell Polyolefine GmbH und der PP-Masterbatch mit BorEco BA212E, der Firma
Borealis, verdunnt. Bei beiden Materialien handelt es sich um hochmolare
Rohrwerkstoffe. In Abbildung 25 ist der Prozess der Nanocompositeherstellung am

Compounder dargestellt.
Masterbatch PE HostI:f:LyCTPelgo black
MIES0% FAlStoft PP BorEco BA212E-20
Compoundierung
PP und PE Nanocomposite
mit 5% Fiillstoff

Abbildung 25: Darstellung des Prozesses bei der Nanocompositeherstellung.

Tabelle 5 zeigt alle notwendigen Verarbeitungsschritte, Materialen, Maschinen-

durchsatze und Verweilzeiten, die am Compounder durchgefiihrt wurden.

Tabelle 5: Verarbeitungsschritte am Compounder

. . I Durchsatz Verweilzeit
Bezeichnun Nanofil5 | Compatibilizer Polymer
g P (kg/h) y (s)
5 (%) Scona Hostalen
PE5C 5 (%) TSPE 2002 5 CRP100 330
GAHDI black
5 (%) Scona BorEco
(o)
PP5C 5(*) | 1pPP2112 FA 5 BA212E 260

Wahrend der einzelnen Compoundierschritten wurden die Parameter wie
Drehmoment, Antriebsleistung, Druck und Temperatur aufgezeichnet, um
anschlieBend eine Energiebilanzierung und damit die analytische Berechnung der

Scherenergien nach Gleichung (12) zu ermdglichen.

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung 31

Montanuniversitat Leoben



Experimentelle und analytische Untersuchungen

Analytische Berechnung der Scherenergie am Compounder

Zur Ermittlung der Energiebilanz wurde eine Bilanzhllle Uber den Compounder
gelegt. Dabei sind die zu- und abflieRenden Energieanteile wie Antriebsleistung,
Heizleistung, die Enthalpieerhdhung und die Pumpleistung zu berlcksichtigen.
Zugefuhrte Energieteile werden dabei positiv und die abgefuhrten Energien negativ
gewertet [17]. Abbildung 26 zeigt die am Compounder zu- und abgefluhrten

Energieterme.

P
] | [
D | — |
ApV
Bilanzraum

Abbildung 26: Energiebilanz am Compounder [10]

Der bilanzielle Zusammenhang ist in Gleichung (7) dargestelit.

P+H=Im.c, . aT+plv (7)
dt dt

Wobei P die Antriebsleistung und H die Heiz- bzw. Kihlleistung auf der linken Seite
stehen. Die Enthalpieerh6hung (%m'cV -AT) und die Pumpleistung (p-%V) stehen

auf der rechten Seite der Energiebilanz. Die Enthalpiedifferenz ist mit

Warmekapazitat mal der Temperaturdifferenz definiert (siehe Gleichung (8)).

Ah = c AT (8)

Mit Gleichung (7) und Gleichung (8) folgt Gleichung (9).

PJ_erim-AthpEV 9)
dt dt
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Die Enthalpie ist grundsatzlich ein Mal} fur die Energie eines thermodynamischen

Systems und zeigt, die dem Material zugefuhrte Warmeleistung (Gleichung (10)).

d d
Zm-bh=PtH-p—V 10
dt Pt (10)

Fur eine erste Bestimmung wurde die Heizleistung vernachlassigt. Damit gilt fur den

energetischen Schereintrag Gleichung (11).

9 m-ah = P—p~j_V (11)
t

dt

Um die einzelnen Schereintrage der einzelnen Verarbeitungsschritte miteinander
vergleichen zu koénnen, wurde eine Normierung der Schereintrage auf den

Massedurchsatz und auf die Verweilzeit durchgefuhrt (Gleichung (12)).

d_m-Ah

dt
PNormiert= (12)

am'tVerweiIzeit

Die gesamte Berechnung zur analytischen Ermittlung der Scherleistungen, die dem

Material wahrend der Verarbeitung zugefiigt wurde, ist im Anhang ersichtlich.
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3.8 Herstellung der Zugpriifkorper

Um die eingebrachte Scherenergie mit den mechanischen Eigenschaften, wie der
Zugfestigkeit oder Steifigkeit in Korrelation zu bringen, wurden an der
vollhydraulischen SpritzgieRmaschine der Marke Engel ES330/80H, Schwertberg,
Osterreich mit 800 kN SchlieRkraft, Zugprifkdrper nach DIN EN 1SO 527-2
hergestellt. Beim Werkzeug handelte es sich um ein Zweiplatten-Werkzeug der Firma
Hasco. Die vier Kavitaten sind symmetrisch verteilt und mit einem Filmanguf}
versehen. Als Auswerfsystem werden Stifte verwendet, die gleichzeitig als

Entluftungssystem dienen.

Abbildung 27: SpritzgieBmaschine Engel ES330/80H mit einem
Zweiplattenwerkzeug.

Es wurde fir beide Materialen die gleiche Verarbeitungstemperatur verwendet.
Tabelle 6 zeigt die Temperaturen der einzelnen Maschinenbereiche und die des

verwendeten Werkzeuges.
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Tabelle 6: Temperaturen beim Spritzgiel3en

SpritzgieBRmaschine Werkzeug
Zone 1 2 3 4
T (°C) 215 220 225 230 50

Als Plastifizierschnecke in der SpritzgieBmaschine findet eine 3-Zonenschnecke
Verwendung. Die Schneckengeometrie, die fur die spateren Berechnungen

notwendig ist, ist in Tabelle 7 dargestellt.

Tabelle 7: Abmessungen der Plastifizierschnecke

Gangtiefe Einzugszone (mm) 6,44
Einzugszonenlange (mm) 337,5
Kompressionszonenlange (mm) 182,5
Gangtiefe Meteringzone (mm) 2,8
Meteringzonenlange (mm) 180
Steigung (mm) 45
Stegbreite (mm) 5,4

Die erzeugten Zugprufkérper wurden dabei in zwei verschiedenen Verfahren
hergestellt. Im Einstufenverfahren, wo Masterbatch und Polymer mit einem
3D-Mischer vermischt und anschlieBend verarbeitet wurden und bei dem
Zweistufenverfahren, wo ein zusatzlicher Compoundierschritt zur Erzeugung der
Nanocomposites vor der Verarbeitung an der SpritzgieRmaschine durchgefliihrt
wurde. Abbildung 28 zeigt die unterschiedlichen Verarbeitungsprozesse, die an der
SpritzgieBmaschine durchgeflihrt worden sind. Weiters wurde reines PE- und PP-
Polymer verarbeitet, um Eigenschaftsveranderungen, die durch den Nanoftillstoff

hervorgerufen wurde, aufzuzeigen.
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Zweistufenverfahren Einstufenverfahren

gefiilltes (5%) PE- bzw. PP-
Granulat

v

SpritzgieRen [

Polymer
PE Hostalen CRP100 black
PP BoreEco BA212E

Masterbatch
mit 50% Flllstoff

Zugprufkorper aus gefiulltem

SpritzgieRen [
(5%) PE bzw. PP {

Zugpriifkdrper aus gefiilltem
(5%) PE bzw. PP

Abbildung 28: Verarbeitungsprozesse an der Spritzgiemaschine

Die jeweils an der SpritzgieRmaschine unterschiedlich hergestellten Zugprufkorper

sind in Tabelle 8 dargestellt.

Tabelle 8:Unterschiedlich hergestellte Zugpriifkérper

Bezeichnung Material
PE-Zugprufkorper PE Hostalen CRP100 black
PEM-Zugprufkorper PE-MB + PE Hostalen CRP100 black
PEC-Zugprufkorper PE5C Nanocomposite
PP-Zugprufkoérper PP BorEco BA212E-20
PPM-Zugprufkorper PP-MB + PP BorEco BA212E-20
PPC-Zugprufkorper PP5C Nanocomposite

Analytische Berechnung der Scherenergie an der SpritzgieBmaschine

Beim SpritzgieRen treten einerseits Scherbeanspruchungen durch das Aufdosieren
im Plastifizierzylinder, andererseits durch FlieRvorgange im Werkzeug auf. Die
Scherarbeit die auf das Material durch das Einspritzen in die Kavitat wirkt, wurde
mittels Einspritzintegral berechnet. Dazu wird das Druckintegral entlang des
Einspritzweges gebildet. In Abbildung 29 ist die Einspritzarbeit, die der Flache unter
der Funktion entspricht, dargestellt [15].
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= A _ . W

e
wl |

] Einspritzweg —— Schneckenweg ~=

Abbildung 29: Ermittlung des Einspritzintegral in Anlehnung an [15]

$1
WEinspritzen = AS'J' Ps(s)ds (13)
S0

Gleichung (13) zeigt das Einspritzintegral, wobei As die Schneckenquerschnittsflache
und ps(s) der Schneckenspitzendruck ist, der an der Spritzgiemaschine entlang des
Einspritzweges aufgezeichnet wurde. AnschlieRend wurde die Einspritzarbeit mit der
Einspritzzeit dividiert, um die Einspritzleistung zu berechnen. Gleichung (14) zeigt

diesen Zusammenhang.

P WEinspritzen (14)
Einspritzen = = — .
Einspritzen

Die Einspritzleistung beinhaltet neben der Scherleistung allerdings auch Dehnungs-
und Kompressionsleistung. Die aufgebrachte Leistung der Kompression wurde mit
Gleichung (15) berechnet [25].
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1 AVSpez Ap

T.
Vgpez AT At

Pkom pression™ v (15)

Das spezifische Volumen Vspe, Wird mittels pvT- Diagramm ermittelt. Gleichung (16)

zeigt die kombinierte Leistung, die nur noch Scher- und Dehnungsanteile beinhaltet.

Pkombiniert= PEinspritzen™ PKompression (16)

Diese kombinierte Scher- und Dehnenergie durfte strenggenommen nicht mit den
Schereintragen der Extrusionsprozesse verglichen werden, da die Grolde der
Dehnenergie nur mit Hilfe einer aufwendigen Simulation ermittelbar ist. Als erste
Abschatzung der einzelnen GréRen, was auch ein Ziel dieser Arbeit ist, ist die
Gegenuberstellung der Eintrage allerdings legitim. Des Weiteren wurde auch der
Schereintrag beim Dosieren berechnet und mit den Eintrdgen beim Einspritzen
verglichen. Um die Berechnung der Scherarbeit beim Dosieren zu erleichtern, wurde
eine isotherme Extruderstromung einer newtonschen Schmelze in der Meteringzone
angenommen. Mit Gleichung (17) wird der Volumendurchsatz pro Schneckengang
berechnet, wobei b die Kanlbreite, h die Kanaltiefe und vy, die Schergeschwindigkeit
in z-Richtung ist [17].

b-hVpy b g
2 12 dz

h
dy - b-J v, (y) dt =
dt .

(17)

Da der Volumenstrom gemessen wurde, wurde Gleichung (17) in eine Druckfunktion

in Abhangigkeit der abgewickelten Schneckenlange umgeformt (Gleichung (18)).

21
b-h-v ,
py(@) = bz _dy | 120 g, (18)
d
2 dt ) p.n’
ZO
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AnschlieRend wurde die Scherarbeit mit Gleichung (19) berechnet, wobei Axana der
Querschnitt des Schneckenkanals und pg4(z) die analytisch berechnete
Druckverteilung entlang der Meteringzone ist. Um aus der Arbeit die Leistung zu

berechnen, wurde die Dosierarbeit durch die Dosierzeit dividert (20).

Zq
Wbosieren = AKanal’J Py(2) dz (19)
ZO
W )
Dosieren
PDosieren = . (20)
Dosieren

Anschliellend wurden die einzelnen Scherleistungen durch Dosieren und Einspritzen
addiert (21) und auf die Prufkorpermasse normiert (22), damit eine Vergleichbarkeit

mit den anderen Verarbeitungsverfahren gegeben ist.

PGesamt= PKombiniertt PDosieren (21)
p o PGesamt
Normiert MpriifkSper (22)

Die gesamte Berechnung der beim SpritzgieRen auftretenden Schereintrage ist im

Anhang ersichtlich.
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3.9 Herstellung der Flachfolien

Um die Barriereeigenschaften nach DIN 53380-3 messen zu kdnnen, wurden im
Zuge dieser Arbeit Polyethylen-Flachfolien auf einer Collin Flachfolien-
Coextrusionsanlage hergestellt. Die Anlage besteht aus einem Hauptextruder E 30P
mit einem L/D-Verhaltnis von 30 (A) und zwei Beistellextrudern E20TH mit einem
L/D-Verhaltnis von 25 sowie aus einem 3-Schicht-Adapter mit Duse (B) und einer
Chill Roll (C). Abbildung 30 zeigt die vollstandige 3-Schicht-Flachfolien-Anlage. Im

Rahmen dieser Masterarbeit wurde allerdings nur der Hauptextruder (A) verwendet.

Abbildung 30: 3-Schicht-Flachfolien-Anlage der Dr. Collin GmbH, Deutschland [7]
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Die einzelnen Temperaturbereiche des Hauptextruders sowie die Dlsentemperatur
wahrend der Verarbeitung der Polyethylenfolien sind in Tabelle 9 ersichtlich. Die

Drehzahl betrug jeweils 7 (1/min).

Tabelle 9: Temperaturbereiche des Folienextruder

Hauptextruder Diise
Zone 1 2 3 4 5 6
T (°C) 160 180 190 210 220 240 230

Im Hauptextruder ist eine Mehrstufenschnecke mit einem Schertorpedo in der
Schneckenmitte eingebaut. Dieser Schertorpedo bewirkt, dass die Scherung in
diesem Bereich erhdoht wird und somit Agglomerate aufgebrochen und

aufgeschmolzen werden.

Abbildung 31: Schnecke des Hauptextruders der Folienanlage: (d) 30 mm, (d1) 19,8
mm, (d2) 25 mm, (d3) 28,6 mm, (d4) 14,7 mm, (d5) 21,4 mm,(L1) 7xd,
(L2) 4xd, (L3) 4xd, (L4) 2xd, (L5) 5xd, (L6) 1,5xd, (L7) 7,5xd [7]

Im Zuge dieser Arbeit wurden schichtsilikatgefillte Polyethylenfolien mit einer Dicke
von 200 pym auf zwei unterschiedlichen Methoden hergestellt. Im Einstufenverfahren
wurden Masterbatch und Polymer vermischt und anschlieRend an der
Flachfolienanlage verarbeitet. Bei dem Zweistufenverfahren wird ein zusatzlicher
Compoundierschritt zur Nanocompositeherstellung vor der Folienherstellung
durchgefuhrt. Zusatzlich wurden reines PE- und PP- Polymer verarbeitet, um
Eigenschaftsveranderungen, die durch den Nanoflllstoff hervorgerufen wurde,
aufzuzeigen. In Tabelle 10 sind die hergestellten Folien mit den Materialien und

Verweilzeiten dargestellt.

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung 41

Montanuniversitat Leoben



Experimentelle und analytische Untersuchungen

Tabelle 10: Ubersicht der hergestellte Folien

Bezeichnung Material Verweilzeit (s)
PE-Folie PE Hostalen CRP100 black
PEM-Folie PE-MB + PE Hostalen CRP100 black 1013
PEC-Folie PES5C Nanocomposite

Abbildung 32 zeigt die prozesstechnische Darstellung der Verarbeitungsschritte, die

an der Flachfolienanlage zur Herstellung der Folien durchgefthrt wurden.

Einstufei

gefiilltes (5%) PE Masterbatch Polymer
mit 50% Fillstoff PE Hostalen CRP100 black

| |
v

Folienextrusion
T

Folienextrusion

Flachfolien aus
gefilitem (5%) PE

Flachfolie aus

gefillitem (5%) PE

Abbildung 32: Verarbeitungsprozesse an der Flachfolienanlage

Bei der Verarbeitung wurden Temperatur, Schneckendrehzahl,
Schneckenspitzendruck und Motorstrom aufgezeichnet. Der Antrieb des
Drehstrommotors erfolgte mithilfe eines Frequenzumrichters, der durch die
Steuerung des Aufnahmestromes und der Aufnahmespannung die Maschine so
regelt, dass bis zur Nenndrehzahl npenn stets konstantes Drehmoment M an der
Antriebswelle vorhanden ist. Da durch den Frequenzumrichter weder Spannung noch

Stromstarke konstant sind, konnte eine Leistungsberechnung fir einen
Drehstrommotor nicht mit P:\/§-U-I-cos((p) durchgefuhrt werden. Nach Absprache

mit Dr.Collin GmbH kann eine erste Naherung der aufgenommenen Leistung mit
Hilfe eines Drehmoment/Leistungsdiagrammes durchgefiihrt werden und wird
nachstehend naher beschrieben.
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Analytische Berechnung der Scherleistung bei der Folienherstellung

Da wahrend der Verarbeitung der Folien stets eine Drehzahl zwischen npmin und Npenn
vorhanden ist, kann mit Hilfe des Drehmoment-/Leistungsdiagrammes, wie in

Abbildung 33 dargestellt, eine analytische Berechnung der Schereintrage erfolgen.

M (Nm)

n (1/min)
Nmin Nnenn Nmax

Abbildung 33: Drehmoment- und Leistungsdiagramm eines Drehstrommotors, der
mit einem Frequenzumrichter geregelt wird [7].

Die allgemeine Formel der mechanischen Leistung (23) wird auf das konstante
Moment (24) umgeformt. Aus diesem Zusammenhang mit bekannter Nenndrehzahl
und Nennleistung, lasst sich ein Verhaltnis (25) aufstellen. Mit der physikalischen
Definition der Winkelgeschwindigkeit ergibt sich Gleichung (26), in dem das

Verhaltnis der Antriebsleistungen mit dem Verhaltnis der Drehzahlen gleichsetzt.
P=Mo (23)
P (24)

- = IV'konstani
()]

P P
Extruder _ _nenn (25)

OExtruder “®nenn

PExtruder  NExtruder (26)
Phenn Menn
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3.10 Herstellung der Rohre

Um die Lebensdauer der erzeugten Nanocomposite-Rohre nach DIN EN ISO 1167-1
bestimmen zu kdnnen, war es Aufgabe dieser Arbeit schichtsilikatgefullte Rohre an
der Cincinnati Rohrextrusionsanlage herzustellen. Die Rohrextrusionsanlage besteht
aus dem Einschneckenextruder Proton A 45-28G, Cincinnati Extrusion GmbH,
Osterreich und einem Vakuumvollbad ATL-C 63 mit Bandabzug der Fa. KUAG
GmbH, Osterreich. Als Trenneinrichtung wurde ein Cutter der Graewe GmbH,
Deutschland verwendet. Abbildung 34 zeigt die Rohrextrusionsanlage von rechts

nach links.

Abbildung 34: Rohrextrusionsanlage des Institutes fiir Kunststoffverarbeitung der
Montanuniversitit Leoben

Der Einschneckenextruder besitzt eine Barriereschnecke mit zusatzlichem Scherteil,
der eine zusatzliche Erhdhung der eingebrachten Scherung bewirkt. Zur Herstellung
nahtloser Rohre wurde ein Wendelverteilerwerkzeug der Firma Cincinnati Extrusion
GmbH, Osterreich verwendet. Die AuBenkalibrierung erfolgte mit einem
Vakuumvollbad. Dabei wird der notwendige Kontakt zwischen Rohr und Kalibrierung

durch Anlegen eines Unterdruckes erreicht.
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Die wahrend der Verarbeitung verwendeten Verarbeitungsparameter wie
Temperatur, Schneckendrehzahl (41 1/min) und Abzugsgeschwindigkeit (1m/min)
wurden Uber die gesamte Rohrherstellung konstant gehalten. Tabelle 11 zeigt die
verwendeten Verarbeitungstemperaturen, die fur alle Materialien gleich eingestellt

wurden.

Tabelle 11:Verarbeitungstemperatur der Rohrextrusion

Extruder Werkzeug

Zone 1 2 3 4 5 1 2 3

T(°C) 175 200 205 220 225 225 225 230

Um den EinfluR unterschiedlicher Schereintrage untersuchen zu konnen, wurden
Nanocomposite-Rohre in zwei unterschiedlichen Varianten hergestellt. Bei der ersten
Variante wurden durch einen zuvor durchgefuhrten Compoundierschritt
Polypropylen- sowie Polyethylen-Nanocomposites mit 5% Schichtsilikatanteil
hergestellt und an der Rohrextrusionsanlage zu einem 50x3 mm Rohr extrudiert. Bei
der zweiten Variante wurden die gewunschten Rohre direkt an der Extrusionsanlage
durch Verdlinnen des Masterbatches mit dem Polymer hergestellt. Tabelle 12 gibt
eine Uberblick Uber die verwendeten Materialien und Verweilzeiten der erzeugten
Rohre.

Tabelle 12:Ubersicht der hergestellten Rohre

Bezeichnung Material Verweilzeit (s)
PE-Rohr PE Hostalen CRP100 black
PEM-Rohr PE-MB + PE Hostalen CRP100 black
PEC-Rohr PE5C Nanocomposite
PP-Rohr PP BorEco BA212E-20 200
PPM-Rohr PP-MB + PP BorEco BA212E-20
PPC-Rohr PP5C Nanocomposite
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Abbildung 35 zeigt die prozessbedingten Verarbeitungsschritte, die an der

Rohrextrusionsanlage zur Herstellung der Rohre angewendet wurden.

Variante 1 Variante 2
Zweistufenverfahren Einstufenverfahren

gefilites (5%) PE- bzw. PP-
Granulat

Polymer
PE Hostalen CRP100 black
PP BoreEco BA212E

Masterbatch
mit 50% Fiillstoff

Rohrextrusion |

Rohre aus geflilitem (5%)
PE bzw. PP

_Rohrextrusion |

Rohre aus gefiilltem (5%)
PE bzw. PP

Abbildung 35:Unterschiedliche Prozesse an der Rohrextrusionsanlage

Wahrend der Verarbeitung wurde neben Druck, Temperatur, Drehmoment,
Schneckendrehzahl und Abzugsgeschwindigkeit auch die Antriebsleistung
gemessen, wodurch eine Berechnung der Schereintrage nach Gleichung (12)

moglich wurde. Samtliche Berechnungen diesbeziglich sind im Anhang ersichtlich.

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung 46

Montanuniversitat Leoben



Ergebnisse und Diskussion

4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Gluhverlust

Bei der Herstellung der Masterbatches soll ein Fullgrad von 50% Nanofil5 mit dem
Durch

Bruckenbildung des Fullstoffes aufgrund niedriger Schattdichte im Dosiertrichter und

Compatibilizer modifiziertem Basispolymer erzielt werden. etwaige

durch Ungenauigkeiten der Dosieraggregate, kann es zu Unregelmaldigkeiten an

Flllstoff im erzeugten Masterbatch kommen. Deswegen wurde eine

Gluhverlustmessung nach DIN 53568, wie in Kapitel 3.6 beschrieben, durchgefuhrt
und der anorganische Rulckstand in den Masterbatches gemessen. In Tabelle 13

sind die Ergebnisse dieses Versuches dargestellt.

Tabelle 13: Ergebnisse des Gliihversuches

anorganischer Soll-Anteil Nanofil5 Ist-Anteil Nanofil5
Ruckstand (%) (%) (%)
PE-MB 29 50 46
PP-MB 28 50 45
Nanofil5 62

Wie in der Tabelle 13 erkennbar und im Kapitel 2.1 beschrieben ist auch der Fullstoff
zu 38 % organisch modifiziert. Dies muss bei der Berechnung des tatsachlichen
Fullstoffanteils berlcksischtigt werden, um das Verdlinnungsverhaltnis von
Masterbatch/Polymer zu bestimmen, damit sich ein gewilnschter Nanofil5-Anteil von

5 Prozent einstellt.
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4.2 Vergleich der Scherleistung bei der Zugprufkorperherstellung

Die normierten Scherleistungen der Verarbeitungsschritte zur
Zugprufkorperherstellung nach DIN EN ISO 527-2 (wie in Kapitel 3.8 beschrieben)
sind in Abbildung 36 dargestellt. Darin sind die beim SpritzgielRen auftretenden
enormen kombinierten Scher- und Dehnenergien den Scherenergien der
Compoundierschritte gegenubergestellt. Obwohl eine Addition dieser Energien, da
der Anteil der Dehnenergie unbekannt ist, nicht zulassig ist, kann man erahnen, dass
ein zweiter Compoundierschritt kaum einen Einfluss auf spatere bauteilspezifische

Eigenschaften haben wird.

Scherleistung bei der Priifkdrperherstellung

80000

i Spritzgielen

70000 M Compoundierung NC

H Masterbatchhertellung
60000

PE, reines Polyethylen

50000 PEM, PE mit 5% Nanofiillstoff — Einstufenverfahren
PEMS, PE (5%)- Einstufenverfahren- beim

40000 SpritzgieRen auftretende Scher- und Dehnenergie
PEC, PE mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren
PECS, PE (5%)— Zweistufenverfahren- beim
SpritzgieRen auftretende Scher- und Dehnenergie
PP, reines Polypropylen

20000 -+ PPM, PP mit 5% Nanofullstoff - Einstufenverfahren
PPMS, PP (5%)- Einstufenverfahren- beim

10000 —— SpritzgieRen auftretende Scher- und Dehnenergie
PPC, PP mit 5% Nanofullstoff — Zweistufenverfahren
0 PPCS, PP (5%)— Zweistufenverfahren- beim
SpritzgieRen auftretende Scher- und Dehnenergie

30000 -+

normierte Scherleistung (W/kg)

PE  PEM PEMS PEC PECS PP PPM PPMS PPC PPCS

Abbildung 36: Scherleistung bei der Priifkbrperherstellung

Die kombinierte Scherleistung, die dem Material durch das Spritzgielen zugefliihrt
wurde, sind beim ungefillten Polymer um rund 15% grof3er als bei den mit Nanofil5
geflllten Materialien. Aulerdem kann eine Erhéhung der normierten Scherleistung
beim zweiten Compoundierschritt, wahrend der Nanocompositeherstellung,
gemessen werden. Die Ursache lasst sich durch Viskositatserniedrigung durch den
Compatibilzer erklaren. Der héhere MFR des Compatibilizer kompensiert auch die in
der Literatur beschriebene Erhéhung der Viskositdt durch die Silikat-Polymer
Wechselwirkung [24].
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In Abbildung 37 und Abbildung 38 sind der Schneckeneinspritzdruck und der
Schneckenweg von reinem Polyethylen (PE Hostalen CRP100 black) bzw. reinem
Polypropylen (PP BorEco BA212E-20) dargestellt.

Schneckenspitzendruck und Schneckenweg PE

00
(=]

@ ~
=] o
‘\-

r

v
(=]

Druck (%)
Weg (mm)
& £

= Schneckenweg (mm)

= ]
o S
—

= Schneckenspitzendruck (%)

o

Zeit (s)

Abbildung 37: Schneckenspitzendruck und Schneckenweg bei der Verarbeitung von
ungefilltem Polyethylen

Wie erkennbar, sind die Einspritzdiagramme der beiden Materialien betreffend
Schneckenspitzendruck und Einspritzzeit sehr unterschiedlich. Der Grund liegt in der
Feineinstellung, da der Einspritzdruck, die Einspritzgeschwindigkeit und der
Nachdruck so gewahlt wurden, dass Teile mit zufriedenstellender
Oberflachenbeschaffenheit geformt wurden, d.h. ohne Einfallstellen, FlieRlinien oder
ahnlichen Defekte. Diese Feinjustierung ist durch die unterschiedlichen
Materialviskositaten der einzelnen Materialen notwendig, wodurch sich auch die
unterschiedlichen normierten Scherleistungen beim Einspritzen ergaben (vgl. PE und
PP in Abbildung 36).
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Schneckenspitzendruck und Schneckenweg PP
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Abbildung 38: Schneckenspitzendruck und Schneckenweg bei der Verarbeitung von
ungefilltem Polypropylen

Die in Abbildung 36 dargestellte normierte kombinierte Scherleistung, die durch das
SpritzgieRen dem Material zugeflhrt wurde, beinhaltet einerseits die Scherrate beim
Dosieren, andererseits die Scherung und Dehnung die durch das Einspritzen in die
Kavitat entsteht. In Abbildung 39 werden Einspritzleistung und Dosierleistung im

logarithmischen Mal3stab gegenlibergestellt.

Scherleistung beim SpritzgieRen
100000

10000

1000 M Einspritzleistung (W/kg)

H Dosierleistung (W/kg)

100 )
PE, reines Polyethylen

PEM, PE mit 5% Nanoflllstoff - Einstufenverfahren
PEC, PE mit 5% Nanofiillstoff - Zweistufenverfahren
PP, reines Polypropylen

PPM, PP mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren
PPC, PP mit 5% Nanofiillstoff - Zweistufenverfahren

normierte Scherleistung (W/kg)

10

PE PEM PEC PP PPM PPC

Abbildung 39: Vergleich der Einspritz- und Dosierleistungen beim Spritzgiel3en
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Erkennbar ist der gro3e Unterschied der Leistungen (rund drei Zehnerpotenzen). Zu
berucksichtigen ist, dass bei der dargestellten Einspritzleistung in (W/kg) es sich um
eine kombinierte Scher/Dehnenergie handelt (siehe Gleichung (16)). Um die wahre
kavitdtsabhangige Scherenergie zu berechnen muss eine Stromungssimulation

durchgefuhrt werden, die weitere Forschungstatigkeiten erfordert.

4.2.1 Einfluss der Scherleistung auf den E-Modul

An den spritzgegossenen Prufkorpern wurden Zugversuche vom Institut far
Werkstoffkunde und Prufung der Kunststoffe, Montanuniversitat Leoben nach
DIN EN ISO 527-2 an den spritzgegossenen Zugprufkdrpern durchgefuhrt. In
Abbildung 40 sind die prozessabhangigen Moduli der Prifkérper dargestellt. Dabei

ist klar zu erkennen, dass eine Versteifung durch das Schichtsilikat eintritt.

E-Moduli der Priifkérper

2000
1800

1600
1400
1200
1000
800 PE, reines Polyethylen
PEM, PE mit 5% Nanofullstoff - Einstufenverfahren
600 PEC, PE mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren
400 - PP, reines Polypropylen
200 PPM, PP mit 5% Nanoflllstoff - Einstufenverfahren
PPC, PP mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren
0 T T T T T T
PE PEM PEC PP PPM PPC

E-Modul (MPa)

Abbildung 40: Elastizitdtsmodul der Zugprtifkérper

Die Erhéhung der E-Moduli in Prozent, bezogen auf die E-Moduli der ungeflllten
Nullproben, ist in Abbildung 41 dargestellt. Darin kann man beim Polyethylen sowie
beim Polypropylen eine minimale Verringerung der Steifigkeiten bedingt durch den
zweiten Compoundierprozesses erkennen. Eine mdgliche Erklarung dafir kénnte
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sein, dass die hohen Scherleistungen den Effekt eines zweiten Compoundierschrittes
kompensieren und moglicherweise durch weitere Scherung das Material degradiert.

Erhohung der E-Moduli in Prozent

25

20

15
10 4 PEM, PE mit 5% Nanofillstoff - Einstufenverfahren
PEC, PE mit 5% Nanofiillstoff - Zweistufenverfahren
PPM, PP mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren
PPC, PP mit 5% Nanofiillstoff - Zweistufenverfahren
5 -
0 -+ : i:
PEM PEC PPM PPC

Abbildung 41: Erhéhung der E-Moduli der gefiillten Polymere in Prozent

E-Modul-Verbesserung (%)

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung 52

Montanuniversitat Leoben



Ergebnisse und Diskussion

4.2.2 Einfluss der Scherleistung auf die Kratzfestigkeit

An den spritzgegossenen Priufkorpern wurde neben der Ermittlung der
Elastizitatsmoduli, auch die Kratzfestigkeit am Tribometer ermittelt. Diese
Versuchsreihe wurde am Institut fur Werkstoffkunde und Prufung der Kunststoffe,
Montanuniversitat Leoben nach ASTM G 171-03 an den spritzgegossenen
Zugprufkorpern durchgefuhrt. Die gewonnenen Festigkeiten sind in Abbildung 42
dargestellt.

Kratzfestigkeit der Priifkorper

250

200

150

100 PE, reines Polyethylen
PEM, PE mit 5% Nanofillstoff - Einstufenverfahren
PEC, PE mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren

50 PP, reines Polypropylen
PPM, PP mit 5% Nanofillstoff - Einstufenverfahren
PPC, PP mit 5% Nanofillstoff - Zweistufenverfahren
0 I T T T T
PE PEM PEC PP PPM PPC

Scratch Hardness Number (MPa)

Abbildung 42: Ergebnisse der Kratzfestigkeitsuntersuchung an den gespritzten
Priifkérpern

Bei den Ergebnissen der Kratzfestigkeitsprifung ist ersichtlich, dass eine Steigerung
der Kratzfestigkeit durch die Zugabe von Schichtsilikaten erfolgt. In Abbildung 43 wird
die gewonnene Steigerung der Festigkeiten, bezogen auf die Grundkratzfestigkeit
der Nullproben, dargestellt. Diese Steigerung macht bei Polyethylen bis zu 15% und
bei Polypropylen bis zu 8% aus.
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Verbesserung der Kratzfestigkeit in Prozent

16

14

12

10

b PEM, PE mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren
PEC, PE mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren
4 PPM, PP mit 5% Nanofillstoff - Einstufenverfahren
PPC, PP mit 5% Nanofiillstoff - Zweistufenverfahren
2 -
0
PEM PEC PPM PPC

Abbildung 43: Verbesserung der Kratzfestigkeit der gefiillten Polymere in Prozent

Kratzfestigkeit-Verbesserung (%)
0o

Bei den Ergebnissen kann man ahnliche Tendenzen wie bei den gemessenen
E-Moduli in Abbildung 41 erkennen. Auch bei der Harte kann man einen leichten
Abfall bedingt durch den zweiten Compoundierschritt erkennen. Ob dieser Abfall der
Steifigkeits- und Kratzfestigkeitswerte auf einen modglichen Polymerabbau

zuruckzuflhren sind, masste in einer nachfolgenden Arbeit untersucht werden.
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4.3 Vergleich der Scherleistung bei der Folienherstellung

Die normierten Scherleistungen der einzelnen Verarbeitungsschritte zur

Flachfolienherstellung werden in Abbildung 44 dargestellit.

Scherleistung bei der Folienherstellung

12000

10000 | { . .
M Folienextrusion

H Compoundierung NC
8000

H Masterbatchhertellung

6000

PE, reines Polyethylen
PEM, PE mit 5% Nanofullstoff - Einstufenverfahren
PEC, PE mit 5% Nanofillstoff — Zweistufenverfahren

4000

normierte Scherleistung {W/kg)

2000

.

PE PEM PEC

Abbildung 44: Scherleistung der Folienherstellung

Wie in Abbildung 44 (fir PEC) ersichtlich, ist die normierte Scherleistung beim
zweiten  Compoundierschritt um das doppelte hdher als bei der
Masterbatchherstellung. Dieser Anstieg ist auf die unterschiedlichen MFR-Werte des
Compatibilizers und dem zu verarbeitendem Polyethylen zurlckzufliihren. Die
Scherleistung der Folienextrusion ist wie erwartet geringer als die der
Compoundierschritte. Die Ursache warum der niederviskose Charakter des
Compatibilizer bei den Ergebnissen der Folienextrusion nicht erkennbar ist, ist
begrindet durch die Uberschlagige Berechnung der auftretenden Scherenergien im

Extruder.

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung 55

Montanuniversitat Leoben



Ergebnisse und Diskussion

Einfluss der Scherarbeit auf Barriereeigenschaften

An den durch Folienextrusion hergestellten 200 pm dicken Flachfolien aus
Polyethylen wurde nach DIN 53380-3 die Sauerstoffdurchlassigkeit von der
ostthuringischen Materialgesellschaft bestimmt. Die gemessenen Ergebnisse sind in

Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden werden. dargestelit.

0,-Durchlassigkeit der PE-Folien
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350
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PEM, PE mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren
_ PEC, PE mit 5% Nanofilllstoff — Zweistufenverfahren

150

100 4

0, Durchlassigkeit (ml/m? d 100um bar)
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In Abbildung 46 wird die gewonnene Verbesserung der Barriereeigenschaften,

bezogen auf die Kratzfestigkeit der Nullproben, dargestellt.

Verbesserung O,-Durchlassigkeit der PE-Folienin Prozent

25

20
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PEM, PE mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren

10 PEC, PE mit 5% Nanoftillstoff — Zweistufenverfahren

Verbesserung der Durchlassigkeit (%)

PEM PEC

Abbildung 45: Verbesserung der Barriereeigenschaften der gefiillten Polymere in
Prozent

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung 56

Montanuniversitat Leoben



Ergebnisse und Diskussion

Es konnte einerseits, durch die Zugabe des Nanoflllstoffes, eine Verbesserung der
Barriereeigenschaften um bis zu 14% gegenuber ungefllltem Polymer erreicht
werden. Des Weiteren konnte durch einen zweiten Compoundierschritt die
Scherleistung verdoppelt werden (vgl. Abbildung 44), wodurch eine Verbesserung
der Barriereeigenschaften um 21% erzielt wurde. Diese Eigenschaftsverbesserung
ist auf den Grad der Exfolierung, der mit steigender Scherleistung grofer wird,

zurlckzufihren.
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4.4 \Vergleich der Scherleistung bei der Rohrherstellung

Die normierten Scherleistungen der Verarbeitungsschritte zur

Rohrherstellung

werden in Abbildung 46 dargestellt. Die durch den zweiten Compoundierschritt

zugefuhrte Scherleistung macht rund 40% der gesamten Scherleistung aus.

Scherleistung bei der Rohrherstellung
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Abbildung 46: Scherleistungen bei der Rohrherstellung

Wie zuvor ist auch bei diesen Ergebnissen der niederviskose Einfluss des

Compatibilizer erkennbar, wodurch die zugeflhrte Scherleistung abnimmt. Bei der

Verarbeitung der Polypropylenmischungen ist der Unterschied so grof3, dass die

zugeflhrte Scherleistung des reinen Polypropylens grof3er ist als die Summe der

zugeflhrten Scherleistungen des Einstufenverfahrens.
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4.4.1 Einfluss der Scherarbeit auf den Zeitstandinnendruck bei Rohren

Um die Widerstandsfahigkeit gegen hydrostatischen Innendruck von Rohren zu
Uberprufen wurde ein Zeitstandinnendruckversuch nach DIN EN ISO 1167-1 (wie in
Kapitel 3.4 beschrieben) von Pipelife Austria GmbH & Co KG durchgefuhrt. Dabei
werden die Probekorper bis zum Versagen einem konstanten hydrostatischen
Innendruck von 5,3 MPa bei 80°C ausgesetzt. In Tabelle 14 sind die Ergebnisse der
Polyethylenrohre dargestellt.

Tabelle 14: Ergebnisse des Zeitstandinnendruckversuchs: (PE) reines Polyethylen,

(PEM) PE mit 5% Nanofiillstoff- Einstufenverfahren, (PEC) PE mit 5%
Nanofiillstoff- Zweistufenverfahren.

PE (h) PEM (h) PEC (h)

>1500 1117 >1500

Wie in Tabelle 14 ersichtlich nimmt die Lebensdauer mit der Zugabe von
Nanofullstoffen von >1500 Stunden auf 1117 Stunden ab. Dies kdnnte auf Fullstoff-
Agglomerate im Bauteil hinweisen, die eine Versprodung des Bauteils verursachen.
Durch die Anwendung eines zweiten Compoundierschrittes steigt die Lebensdauer
der gepriften Rohre wieder Uber 1500 Betriebsstunden. Dieser Effekt konnte bedingt
durch die Schereintrage des zweiten Compoundierschrittes (vgl. Abbildung 46), auf
eine bessere Werkstoffhomogenitat hinweisen. Um genauere Aussagen machen zu

kénnen, mussten TEM-Aufnahmen durchgefihrt werden.
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4.4.2 Einfluss der Scherarbeit auf das Schrumpfverhalten der Rohre

Um das Schrumpfverhalten der Rohre zu untersuchen, wurden Messungen nach
DIN EN 743 von Pipelife Austria GmbH & Co KG (wie in Kapitel 3.5 beschrieben)
durchgefuhrt. Dabei wurde der Langsschrumpf in Prozent der Anfangslange ermittelt.

In Abbildung 47 sind die Ergebnisse dieser Messungen dargestellt.

Langsschrumpf der Rohre in Prozent

1,8 -

1,6 -

1,4

1,2 -
1 -

0,8 - .
! PE, reines Polyethylen

0,6 PEM, PE mit 5% Nanofillstoff - Einstufenverfahren

04 PEC, PE mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren
! PP, reines Polypropylen

0,2 - PPM, PP mit 5% Nanofiillstoff - Einstufenverfahren
0 . PPC, PP mit 5% Nanofullstoff - Zweistufenverfahren

PE PEM PEC PP PPM PPC

Abbildung 47: Ergebnisse der Messung des Langsschrumpfes

Langsschrumpf (%)

Wie in den Ergebnissen ersichtlich, werden Schrumpfprozesse durch Zugabe von
Schichtsilikaten reduziert. AuRerdem ist gut zu erkennen, dass mit steigendem Grad
der Exfolierung eine weitere Verringerung des Schrumpfprozesses auftritt. Diese
Reduzierung des Langsschrumpfes betragt rund 20% bei Polypropylen- und 4% bei
Polyethylen-Nanocompositerohren. Eine  mogliche Erklarung konnte eine
Wachstumsbehinderung der Spharolithe durch feinverteilter kleiner Schichten der
Silikate sein, da laut Domininghaus [6] ein direkter Zusammenhang zwischen der

Spharolithgréf3e und der Schwindung besteht.
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4.5 Gegenuberstellung der Ergebnisse

In diesem Kapitel werden die zuvor besprochenen Ergebnisse zusammenfassend
tabellarisch gegenubergestellt. In Tabelle 15 sind die dem Material bei der
Herstellung zugefigten Dehn- und Scherleistungen mit den gemessenen E-Moduli

und Kratzfestigkeiten der Zugprufkorper dargestellt.

Tabelle 15: Ergebnisse der Zugprtiifkbrper

Compoundieren Spritzgiefien
Schlzrleis tun Dehn-und | E-Modul | Kratzfestigkeit
9 Scherleistung (MPa) (MPa)
Zugprufkorper ) 71607 705 123
PE
Zugl|C>|r;|'£f|'\(n°rl°er 3438 62433 854 141
Zugp;uglc(:orper 8656 62629 837 136
Zugprngérper - 13907 1640 184
Zugplglgllclorper 2476 5668 1780 199
Zugp;u;gorper 7711 10674 1740 198

Tabelle 16 zeigt die bei der Folienherstellung wirkenden Scherleistungen mit der

gemessenen Sauerstoffdurchlassigkeit.

Tabelle 16: Ergebnisse der Folienherstellung

Scherleistung (W/kg) | O2-Durchlassigkeit (ml/m? d bar)
Folie PE 1707 471
Folie PEM 5080 404
Folie PEC 10298 371

In Tabelle 17 sind die Ergebnisse der Rohrherstellung dargestellt. Dabei sind die
gemessenen  Ergebnisse der Langsschrumpfung und des Zeitstand-
Innendruckversuches dargestellt.
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Tabelle 17: Ergebnisse der Rohrherstellung

Scherleistung (W/kg) | Langsschrumpfung(%) Standzeit

Rohr PE 6630 1,82 >1500
Rohr PEM 8374 1,63 1117
Rohr PEC 13286 1,57 >1500

Rohr PP 8168 1,11 281
Rohr PPM 7848 0,84 77
Rohr PPC 12665 0,67 92
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5 Schlussfolgerung und Ausblick

Die durchgeflhrten Untersuchungen zeigen, dass der Betrag der Schereintrage
wahrend der Verarbeitung einen erheblichen Einfluss auf physikalische
Eigenschaften von schichtsilikatgefullten Polyolefinen haben kann. In dieser Arbeit
wurde versucht die einzelnen Schereintrage der verwendeten
Verarbeitungsmaschinen zu berechnen, gegenuberzustellen und zu vergleichen. Vor
allem die Einflisse eines zweiten Compoundierschrittes auf spatere
Bauteileigenschaften wurden untersucht. Eine klare Verbesserung konnte dadurch
an den Barriereeigenschaften der Polyethylen-Folien nachgewiesen werden. Dabei
reduzierte sich die Durchlassigkeit um 9% gegenliber dem Verfahren mit einem
Compoundierschritt.

Bei der Rohrherstellung kam es durch den zweiten Compoundierschritt, der rund
40% von der gesamten Scherleistung betragt, zu einem erheblichen Anstieg der
Lebensdauer von Uber 1500 Stunden. Weiters konnte der Langsschrumpf erheblich
reduziert werden.

Beim Spritzgielen war es nur mdglich die kombinierte Scherleistung, die
Scherenergie und Dehnenergie beinhaltet, zu berechnen. Zur analytischen
Bestimmung der Scherenergie miusste eine Stromungssimulation durchgefuhrt
werden, die Bestandteil weiterer Forschungsarbeiten sein sollte. Die kombinierte
Scherleistung korrelierte trotzdem sehr gut mit den physikalischen Eigenschaften der
Prifkorper. Dabei kam es, durch die zusatzliche Scherenergie des zweiten
Compoundierschritt, zu einer leichten Erniedrigung der physikalischen
Eigenschaften. Aus den Ergebnissen geht im Allgemeinen hervor, dass es eine Art
Scher-Plateau geben kénnte, ab dem keine Verbesserung der Eigenschaften mehr
erzielt werden kann. Wird dieses Uberschritten, kann es zu einem Materialabbau
kommen, der die physikalischen Eigenschaften wieder verschlechtert. Weiters wurde
gezeigt, dass der niederviskose Compatibilizer erheblichen EinfluR auf die
eingehenden Scherleistungen hat. Deswegen wird bei einer Prozessoptimierung zur
Feststellung der notwendigen Schereintrage jeder Verarbeitungsschritt gesondert zu
untersuchen sein. Ein fernes Ziel ist das Finden von charakteristischen Kennzahlen,
die die Verteilung des Nanofiillstoffes in der Polymermatrix, basierend auf
Scherenergien und Verweilzeiten, beschreiben.
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PP Polypropylen

Ps Schneckenspitzendruck

SE Schneckenelement

T Temperatur in Kelvin

tbosieren Dosierzeit

tEinspritzen Einspritzzeit

TEM Transmissionselektronen-Mikroskopie
Vbz Umfangsgeschwindigkeit in z-Richtung
Vspez spezifisches Volumen

® Winkelgeschwindigkeit

OExtruder Winkelgeschwindigkeit Extruder
Weinspritzen Einspritzintegral
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8 Anhang

In den nachfolgenden Kapiteln sind die Berechnungen der Scherleistungen

dargestellt.

8.1

Errechnete Scherleistung am Compounder

Die nachfolgenden Tabellen zeigen die mit Excel errechneten Scherleistungen am

Compounder.
P[W] _ P5[bar] P6[bar] _ Pi[bar] P8[bar] _ P9[bar] P10[bar] dV/dt [m*/s] [ Ap*dVidt [W]
PES0 2100 11,09 17,29 37,93 2269 65,65 1.3E-06 8.3
PE5 2400 5.41 16,97 3377 2259 6172 " 14E-06 8.6
PP50 1600 1,73 17,14 26,66 2264 8927 1,3E-06 115
PP5 1900 5,79 17.18 2528 222 6593 1,5E-06 9.7

Scherleistung= dm/dt *Ah [W]| Verweilzeit [s]] Scherleistung/Durchsatz [Whikg]| Scherenergie/ 1 kg 1s
PE50 20917 365 348,62 3438,.41
PE5 23914 330 i 478,28 5217 62
PP50 15885 385 264,74 247552
PP5 1890,3 260 378.06 5234.65
dm/dt [kg/h] dVidt [m®/s] p [kg/m®]
PE5 5 1.39E-06 998,08
PP5 5 1 47E-06 943 22
Berechnung von V/dT:
p [kg/m?] dm/dt [kg/h] dVIdt [ms] e [ka/m?]
PE 959 PE50 B 1,26E-06 1318.5
PP 900
Nanofil 5 1678 PP50 B 1,29E-06 1289
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8.2 Errechnete Scherleistung an der SpritzgieBmaschine

Die nachfolgenden Tabellen zeigen die mit Excel errechneten Scherleistungen an

der Spritzgie®maschine.

Dosierleistung [W] DL normiert [Whikg] Dosierleistung [Wikg]
PE 12,86 0,729 26,1
PESM 12,86 0,729 26,1
PESC 12,86 0,729 26,1
PP 9,398 0,533 19,1
PP5M 9,398 0,533 19,1
PP5C 9,398 0,533 19,1
Einspritzleistung[W] Kompressionsleistung [W] Korr. Einspritzleistung [W]
PE
PESM 3087 894 2193
PESC 2806 894 1912
PP 2812 894 1918
PPSM 1888 1062 826
PP5C 1802 1062 740
1757 1062 695
EL normiert [Whikg] Summe [Whikg] Summe auf Verweilzeit normiert [Wikg]
PE 16 16 165
PESM 36 36 365
PESC 21 21 215
PP 9 10 114
PPSM 12 13 153
PP5C 12 13 150
Einspritzleistung norm[W/kg] | Einspritzleistung normiert Zugstab [Wikg] plusDosierleistung
PE 62884 71581 71607
PESM 142120 62407 62433
PESC 82412 62603 62629
PP 96787 26979 26998
PP5M 131495 24171 24190
PP5C 129166 22702 22721
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In den nachfolgenden Seiten sind die mit Mathcad errechneten Scherleistungen

dargestellt.

Berechnung der Scherenergie beim Spritzgielfen (PE-Zugstab)

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

L‘Mctcringzonc = 0.180 [m]
t=4510 ° [m]
h = 2810 °[m]
e = 5410 [m]
D = 4510 ° [m]
- t » (p
»€ < =
X b, {
U‘ :A A i
Y,
(]
A
e v
A |
Forderrichtung
< D-2h
- »>
D .... Schneckendurchmesser ¢ .... Steigungswinkel
h .... Kanaltiefe e .... Stegbreite
b .... Kanalbreite e".... Stegbreite in Achsrichtung
d.... Flankenspiel t..... Steigung
Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterdagen der
Kunststoffverarbeitung 11 [18]
tang, !
ang, = —
a n-D
tang, = 0.318
by = atan(tanq)a]
b, = 17.657 Grad
) 7 1"Ms:ts:ringzom:
b = n‘D‘sm[q)a} ~-e sin(rba]
= m
b =0.037 [m] Z=059 [m]
Aganal = b'h
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Emittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xIs):

Zeit [s] Masse [kg] m. [kg/s] V. [m?/s] Mittelwert m.[kg/s] Mittelwert V.[m?/s]
1004 0,513 5,11E-03 5,6 BE-06 4,.90E-03 5,45E-06
1005 0,487 4,85E-03 5,3 8E-06
1006 0478 4,75E-03 5,2 BE-06
68 [1/min] Dosierzeit = 100.5 [8]
Volumenstrom = 545-10 6:m3fS] Massenstrom = 4.9-10 4 [ka/s]
Masse = 0.49245
n n .,
Vg = JT‘D‘§‘C()5(¢H) Vhx = ’T‘D'a'“"(d’a)
Viz = 0.153 [m/s] Vpx = 0.049 [m/s]
0
h
3
Y aon
3
h
Punkt, Vbz 5 Vbz ~ 2-Volumenstrom ‘(] B 2!)
3 2
h h n2.b h
Vbx y
yPunkt, = -2.——| 1 — 3-=
f X h | h
2 2
yPunkt = J"yPunktX + yPunkt,,
134.784
37.095 1/
yPunkt = [1/s]
79.893
127.399
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yPunktgy + yPunkt| + yPunkty + yPunkts
4

rPunkifitel =

Berechnung der Viskositat anhand des Potenzansatzes:
(k und nwurden am HKR ermittelt)

Il]]KR—l
N = Kpggr-vPunktygipgel

n=1872x10° [Pas]

z
bh\"h 12.
Pq(z) = [ 5 Z_ Volumenslmm} =1 4,

2 b
0
pg(Z) = 4.15 % 10 [Pa]
Z
Whosieren(?) = AKanal'j pq(z) dz
0
z = 0,0.001 ..0.539
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Scherarbeit- und Druckverlauf
15007
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Hydraulikdruck und Schneckenweg :

Hydraulikdruck und Schneckenweg

m] Einspritzzeit = 0.9[s]

Schneckenspitzendruck PE

TO000000

S0000000

50000000
w
[ —— Druck{Pa)
E 40000000 ——Pdnomisch (DruckPal)
30000000
20000000
10000000
a
0 0,006 0,01 0,018 002 0,025 0,03 0,035
Schneckenwe g [m]
2
D n
AS =
4

12
Pr(s) = ~3.466245308383230 x 101°5° + 3.41399807477760 x 10'%5* — 72073661416, x 105"
165754538845 x 10" 167 + 7.375192599 x 10°-s

S
WEinspritzen(®) = AS'J py(s) ds
0

3
Weinspritzen(S) = 2.779 x 10° [J]

P (S) = M
Einspritzen = Einspritzzcit
Phinspritzen(S) = 3.087 x 100 W
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Berechnung der Scherenergie beim Spritzgielten PEM Zugstab

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

LMeteringzone = 0-180 [m]
(= 451077 [m]
h = 2810 ° [m]
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Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterlagen der
Kunststoffverarbeitung Il [18]
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Ermittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xls):

Zeit [s] Masse [kg] m. [ke/s] V. [m¥s] Mittelwert m.[kg/s] Mittelwert V.[m*/s]
1004 0513 511E03 5,68E-06 450E-03 5,45E06
1005 0487 4 8503 5,38E-06

1006 0478 475602 5,28E-06

. e q1 ] s
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Vhx [ i
fPunkt, = —3-—x-: 1 = 3-}— |
h | h/
2 2
yPunkt = J]Punktx + yPunkt,
[ 34784
37.005 1/s
YPunkt = [1/s]
70.893
L 127.399
Wunkty 4+ Punkt| + yPunkts + Punkty
}PurlkT_Mim:I =

4

-5in[¢3J

[mis]
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Berechnung der Viskositdt anhand des Fotenzansatzes:

(k und n wurden am HKR ermittelt)

IZIHKR = 0164314

hrn—1
HKR
N = kygp P unkiygige|

n=1872x10" [Pas]

z
f b'h'Vh 11
| 7 12.7
) = | — Volumenstrom |- dz
pd{z) ._ q olumenstror ) Z

Fal S b'h-

.
=

pylZ) =4.15x 1o’ [Pa]

~Z
Whosieren(?) = ""K,-.mul'J pylz) dz
0

z =0,0001.0539

Scherarbeit- und Druckverlauf

13007
100071
S00T
_[J UI.1 UI.E Ul.l UI.4 {.':.5
Liinge der Meteringzone
w— Dosierarbeit [J]
e Druckverlauf [bar]
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P

I " alvel '1
Wiosieren(Z) = 1292 107 [J]

P (z) = —Dosieren®)
Duosieren Diosierzeit

Phosieren(Z) = 1286 [W]

Dosieren ENtspricht der Schereistung beim Dosieren
p 2 PDosieren(?)
P Zl =
Lsieren_m. Massenstrom 3600

PDosieren m.(2) =0.729  [Whikg]

Hydraulikdruck und Schneckenweg :

S hinec kns izendrec k und Schneckenweg PESM
o
ol "
7 |
it
Lo |
|
Equ i  [E—r——— [mm]|
EE | |—ma=|:~1
Sl ————
7
o
1
/
ol
!
Q T
o 2 4 (] ] 10 12z
zeny
—3 . . B
S=23210 ~ [m] Einspritzzeit = 0.9(s]

DA Meister

Institut fur Kunststoffverarbeitung
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Schneckenspizendruck PESM

B y = 43122708185 22240:" + 2WEWILOTAN" + FIHTOTITRID" -
FOU0CRC0 HEHACID0ER + 1227 B0

S0000000.0 /_5\-*""—_ e e Y,
500000000 /

400000000 E ;

/ —— Dick[Pa)

J— zny P

300000000 / | Palynom isch {DrusPa)
200000000

10000000 0 ‘/

P

Druck [Pa]

00 T T T T T T T
1] 0005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035 0,04
Schneckenwaeg [m]

5 5 13
pi(s) = —4.312278816522240 % 1017.5° + 2.59692562022400 x 101 5" + 9.197078763¢ x 10' s —
12 9
346364049008 x 10' 5% 4 8122763955 % 10 -5
b
Wl-finsprim:n{-("] = AS'J py(s)ds

0

. : 3
WEinspritzen($) =2.525x 10 [J]

WI-ZinspriL.a:n(SJ

Pr: e (S) =
Einspritzen Einspritzzeit

A 3
I)I-fin.«'pri[.r.cn{b) =28065 107 [W]
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Berechnung der Scherenergie beim Spritzgielen PEC Zugstab

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

LMeteringzone = 0-180 [m]

t =450 ° [m]
~ 281072 [m]

3

e=5410 " [m]

D = 4510 [m]

Férderrichtung
-

D-2h
- =
D .... Schneckendurchmesser ¢ .... Steigungswinkel
h .... Kanaltiefe e .... Stegbreite
b .... Kanalbreite e".... Stegbreite in Achsrichtung
d .... Flankenspiel t ..... Steigung

Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterlagen der
Kunststoffverarbeitung 11 [18]

t
tang, = ——
¢ D
tang, =0.318
¢, = atan(tanq)a)

¢, =17.657Grad

3 L‘Mctcringzonc

. 7 =
b = r[-L).sm((pa] —-e sin(cpa]
b =0.037 [m] 7-0593  [m]
Aganal = bh
DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung 81

Montanuniversitat Leoben



Anhang

Emittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xls):

Zeit [s] Masse [kg] m. [kg/s V. [mfs] Mittelwert m. [kg/s]
1004 0,513 5,11E-03 5,68E-06 4 90E-03
1005 0,487 4,85E-03 5,3 8E-06
1006 0,478 4,75E-03 5,2 8E-06

n = 68 [1/min] Dosierzeit = 100.5
Volumenstrom = 5.45-10 6;m3is] Massenstrom = 4.9
n N
Vhz = ‘.I'L.D.a-c()s(q)ﬂ) Vhy = n.D'a'sm(qJﬂ)
Vg = 0.153 [m/s] Vbx = 0.049 [m/s]
f0 0
h
3
Yo
3
\ h
Punke, = 2 _ {E . MM, . 2_1]
h 2 h
\ h™b
Vbx ( y\'
unkt, = 2.—| 1 =3.=
Punkty b hj

yPunkt = J](Punklx2 + }(Punktz2

Mittelwert V.[m?*/s]
5,45E-06

[s]

3

100~ [ka/s]

(34784
37.095 [1/s]
unkt =

w 79.893

127.399
vPunkty + yPunkt) + yPunkts + yPunkty
Punktygigee] = 4
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Berechnung der Viskositdt anhand des Potenzansatzes:
(k und n wurden am HKR ermittelt)

X KR!

n=1872x10° [Pas]

7

pq(z) = (
N

"0

b-h-v A
bz — Volum ensatromJ-m dz
b-h°

py(Z) =415x 10" [Pal

z
Whosieren(#) = AKana]'[ py(z)dz
“0

z = 0,0.001..0.539

Scherarbeit- und Druckverlauf

15007
1000
5007
0 f}l,] fi,E UI,E f)|,4 f}I,S
Linge der Meteringzone
= Dosierarbeit [J]
— Druckverlauf[bar]
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' 3
Whosieren(£) = 1292 107 [J]

‘WD()sit‘ren(Z}

Pryoe: (z) =
Dosieren Dosierzeit

Phosieren(Z) = 12.86 W]

Poosieren €Ntspricht der Scherleistung beim Dosieren

PD()Si erent z)

Pryoe: (z) =
Dosieren_m. Massenstrom- 3600

I (Z) = 0.729 [Whikg]

3 *
Dosieren m.

Hydraulikdruck und Schneckenweg :

Schneckenspitzendruck und Schneckenweg PESC

ol 1

5:' J(
Fg© [ — serramanasg (]
%E r — Druc{%)
2533 Vo

. }J//

0

00 P 4 I6 a 0 12

Zoitfg
S =32.107° [m] Einspritzzeit = 0.9 [s]
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Schneckenspitzendruck PESC

70000000,0

S0000000,0 7,,49"" _‘___ﬁ,_a.....-e"'

50000000,0
= 40000000,0 / — Renez
[ —— Polynem isch (Reihe2)
B
2 30000000,0
a /

20000000,0

/ y = 230567467T603251 0x° - 2199225455 10752x" + 121354799535 36 - 432557 244 053” +
10000000.0 N 5167607 316x
00 T T T T T T
0 0,005 0,01 0,015 002 0,025 0,03 0,085
Schneckenweg [m]
2
A D&
; 4

ph(s) = 2.395874676932610 x I[}-lss5 —2.19922545610752 % I[}M-s4

S
WEinspritzt‘n(S} = AS'[ ppy(s) ds

"0

—4.32567244969 x 10

; = 3
Wl:linspritzen(S} =2.531x 10" [J]

P (S) = WEinspritzen(S}
Binspritzen Einspritzzeit

Pg: . 5)=2812 I(}3 [W]
F_-msprltzt:n[‘ ) =2.812x

13 3

+ 1.213547993:% 107" .s" —

11

2 9
-5+ 8.167807318 x 10" -5

DA Meister
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Berechnung der Scherenergie beim Spritzgiel3en PP Zugstab

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

L’Mctcringzonc = 0.180 [m]

3

t =4510 ~ [m]

h=2810°

[m]

3

e = 5410~ [m]

3

[m]

D = 4510

Férderrichtung
-« D-2h
-« >
D .... Schneckendurchmesser ¢ .... Steigungswinkel
h .... Kanaltiefe e .... Stegbreite
b .... Kanalbreite e".... Stegbreite in Achsrichtung
d .... Flankenspiel t..... Steigung

Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterlagen der
Kunststoffverarbeitung |1 [18]

t
['dﬂ(ba = —D
T[-

tang, =0.318
0, = atan(tanq),d)
¢, =17.657 Grad

L’Mctcringzonc

: Z =
b = n.l_).sm(q) a) —-e sin(cp a)
b=0.037 [m] Z=0593 [m]
Akanal = b'h
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Emnittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xls):

Zeit [s] Masse [kg] m. [kg/s] V. [mifs] Mittelwert m.[kg/s] Mittelwert V.[m?/s]
1004 0513 5,11€-03 5,6 86-06 4,90€E-03 5,45E-06
1005 0,487 4,85€-03 5,386-06
100,6 0,478 4,75€-03 5,2 86-06

- 68 [1/min] Dosierzeit = 100.5 [S]

Volumenstrom = 5.45.10 6:m3f5] Massenstrom = 4,9-10_3 [ka/s]
n n .
Vg = n-D-a-cos(qJH) Vo = n-D-a-sm(q)a)
Vpy = 0.153  [m/s] Vi = 0.049  [m/s]
0N
h
3
Yo
3
\h )

JPunki, = Vbz 3 ¥bz  2-Volumenstrom | . 2_1\
h 2 h

'\h h™-b

Vbx ( ¥
unkt, = 2.—.| 1 =3.=
Yunkiy h L h

yPunkt = J}rPunktX2 + }!Punktz2

(34784
37.095 [1/s]
unkt =

L 79.893

127.399
yPunkty + yPunkt) + yPunkty + yPunkty
Punktygige) = 4
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Berechnung der Viskositat anhand des Potenzansatzes:
(k und n wurden am HKR ermittelt)

X KR!

n=1368x10° [Pas]

— Volumens tmmJ ﬂ dz
boh”

p(Z) =3.033 x 10 [Pa]

z
Whosieren(?) = AKana]'[ py(z) dz
0

z = 0,0.001..0.539

Scherarbeit- und Druckverlauf

8001
600T
4007
200
I I I I I
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Linge der Meteringzone
= Dosierarbeit [J]
= Druckverlauf [bar]
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Wposieren(Z) = 944.461  [J]

WD()siertn (2)

Py (z) =
Dosieren Dosierzeit

Pposieren(Z) = 9-398 [W]

Ppoosieren €Ntspricht der Scherleistung beim Dosieren

PD osieren! z)

Massenstrom- 3600

Pposieren m.(2) =

I (Z) = 0.533 [Wh/kg]

3 .
Dosieren m.

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung
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Pi(s) = ~3.466 % 1015 + 3.414x

Hydraulikdruck und Schneckenweg :

Schneckenspitzendruck und Schneckemveg PP

S =1310

3 ml Einspritzzeit = 0.4 [s]

Schneckenspitzendruck PE

= Druck[Pa]
— Py O kPa]

] 0,005 o0 0,015 0,02 0025 0,03 0,038
Schneckenweqg [m]

S
WEinspritzen(s) = AS'J Pp(s) ds

0

10M%6* —7207x 101763 — 1658 x 101167 + 7375 % 10°-s

DA Meister

Institut fir Kunststoffverarbeitung
Montanuniversitat Leoben
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WEinspritzen(S) = 752.068 [J]
p (S) = Wl:linspritzen(s}
Binspritzen Einspritzzeit

3
Pﬁ.inspritzents} =188x10 (Wl

Einspritzleistung und Dosierleistung gehért nomiert auf Massendurchsatz und
Verweilzeit normiert

g [ke/m?] Masse [kg] vV [m?] m. [kg/s] m. [kg /h]
900 0,02932 3,257 78E-05 0,032577778 117,28

Mpynkt = 117 [kg/h]

p PEinspritzcn[S}
Einspritzen m. —
P - Mpynkt

I =16.07 [Whikg]

>, .
Einspritzen m.

I I I

] —_ P, . ¥ . y
ges m. - F'.-msprltxen . + Dosieren I'I’I.l""f'}'l

P =16.603 [Whikg]

ges m.

DA Meister

Institut fur Kunststoffverarbeitung

Montanuniversitat Leoben
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Berechnung der Scherenergie beim Spritzgiel3en PPM Zugstab

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

= 0.180 [m]

L‘Mctcringzo ne

Férderrichtung
= D-2h
-« »
D .... Schneckendurchmesser ¢ .... Steigungswinkel
h .... Kanaltiefe e .... Stegbreite
b .... Kanalbreite e”.... Stegbreite in Achsrichtung
d .... Flankenspiel t..... Steigung

Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterlagen der
Kunststoffverarbeitung 1l [18]

t
lﬂn(l)a = —'D
n-

tang, =0.318

¢, = atan(tancpa)

¢, =17.657Grad

7 - L‘Mctcringzonc
b = m-Dsin(p,) - e sin(9 )
b=0.037 [m] Z=0593 [m]
AKanal = 0h
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Emittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xIs):

Zeit [s] Masse [kg] m. [kg/s| V. [mifs] Mittelwert m.[kg/s] Mittelwert V.[m?/s]
1004 0513 5,11E-03 5,68E-06 4 90E-03 5,45E-06
1005 0,487 4,85E-03 5,38E-06
1006 0478 4,75E-03 5,2 8E-06

68 [1/min] Dosierzeit = 100.5 [s]

Volumenstrom = 5.45.10° 6:m31’5] Massenstrom = 4,9-10_3 [kals]
n n .
Vo = n-D-a-cns(q)ﬂ) Vox = n-D-a-sm(an)
Vi = 0.153  [m/s] Vi = 0.049  [m/s]
F0 0
h
3
A I
3
\h )
PPunkt, = Vbz _3(& - 2-Voll|r;1enstr0n1 (] 5 l\J
\ h™-b h

yPunkt = J}rPunktx2 + 1,rPunktZ2

(34,784
37.095 [1/s]
unkt =

w 79.893

127.399
yPunkty + yPunkt) + yPunkty + yPunkts
Punktpfigel = 4
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Berechnung der Viskositdt anhand des Potenzansatzes:
(k und n wurden am HKR ermittelt)

X KR!
n-= kHKR"ﬂ llnktmin-e]

n=1368x 103 [Pas]

b-h-v Y qa.
ba — Volum cnstmmJ H dz

b-h’

py(Z) =3.033 x 10’ [Pa]

z
Wposieren(2) = AKanaI'[ P4(2) dz
0

z = 0,0.001..0.539

Scherarbeit- und Druckverlauf

00T
6007
4007
2007
I I I I I
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Linge der Meteringzone
= Dosierarbeit [J]
— Druckverlauf [bar]
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DA Meister

WDOSieren[Z} =944.461 [J]
Wposieren(?)
PDosieren(?) = .
Dosierzeit

Pposieren(£) = 9.398 (W]

Ppoesieren €Ntspricht der Scherleistung beim Dosieren

PD(}si eren! z)
Massenstrom-3600

Pposieren m.(%) =

Pposieren m.(2) = 0.533 [Whikg]

Hydraulikdruck und Schneckenweg :

Schneckenspitzend uck und Schneckermweg PP

Druck %]
Wepg ;}mm]

—— Rahal — FReha?

5 -3 7
Zeit 5]

-3 . N
S =14-10 [m] Einspritzzeit = 0.4 [s]

Institut fur Kunststoffverarbeitung

Montanuniversitat Leoben
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Schneckenspitzendruck PPSV

SI000000,0

50000000, 0

v= 5 5 3
o /
/ ——CmciPal
30000000,0 / e Pty {Dmacidal)
200000000

—

[/} 0,002 0,004 0,006 0,008 1] omz 0,04
Scheckermweg [

Druck [Pa]

5 5 2
pu(s) = 1201 10°%° = 1.93x 107" + 4768 x 10"-5* = 5,737 10" .5° + 68745 107 -5 +

6
+ 2. 78> 10
~S
WEinspritzen(s) = Ag | Py(s)ds
"0
WEinspritzen(S) = 720.812 [J]
p (S) = ‘NF‘_-iﬂSpI"ith‘ﬂ{S}
Emnspritzen™ = Einspritzzeit
3
lJ]Eins,[:uritzcn{S} =1.802x 10 [W]
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Berechnung der Scherenegie beim Spritzgielden PPC Zugstab

Schneckengeometrie von ENGEL AUSTRIA GmbH

L’Mctcringzonc = 0.180 [m]

3

t =4510 ° [m]

h=28107°

[m]
e = 5.4-10_3[
D = 45.10 > [m]

m]

Forderrichtung
R

D-2h
-« >
D .... Schneckendurchmesser @ .... Steigungswinkel
h .... Kanaltiefe e .... Stegbreite
b .... Kanalbreite e”.... Stegbreite in Achsrichtung
d .... Flankenspiel t ..... Steigung

Abbildung der Schneckengeometrie aus Vorlesungsunterlagen der
Kunststoffverarbeitung 11 [18]

t
lﬂﬂq),d = —D
n-

tang, =0.318
o, = atan(tancba)
¢, = 17.657 Grad

L X
Met
7 - clieringzone

b = n-Disin(b,) - sin(6,)
b=0.037 [m] Z=0593 [m]
Aganal = b'h

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung
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Emittlung des Volumenstromes (Volumenstrom.xIs):

Zeit [s] Masse [kg) m. [kg/s] V. [mfs] Mittelwert m.[kg,/s] Mittelwert V.[m?*/s]
1004 0513 5,11E-03 5,68E-06 490E-03 5,45E-06
1005 0,487 4 B5E-03 5,38E-06
1006 0478 4,75E-03 5,2 8E-06

- 68 [1/min] Dosierzeit = 100.5 [s]

Volumenstrom = 5.45-10° 6:m3f5] Massenstrom = 4,9-10_3 [ka/s]
n n .,
Vi = n-D-a-cns(q),d) Vihx = n-D-a-sm(q),d)
Vg = 0.153  [m/s] Vi = 0,049 [m/s]
00
h
3
YZ 1o
3
\h o

YPunkt, = E _3(& _ 2-Volumenstrom .[] > l\J
h h 2 h
\ h=b
v
YPunkt, = _2-%-(1 -3 ij
\
2 2
YPunkt = TPunktx + }rPunktZ
(34,784
37.095 [1/s]
unkt =
® 79.893
127.399
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Anhang

Wunkty + YPunkt) + Punkty + yPunkty
4

Punkty e =

Berechnung der Viskositdt anhand des Potenzansatzes:
(k und n wurden am HKR ermittelt)

kjkr = 3579841

X KR!
N = kygr Punkipgiyel

1N =1.368x llil3 [Pas]

s

b-hvy,. 3
bz 12-
pa(z) = ( z —anumenstmmJ- LI
\ 2 3
b-h
0
7
pg(Z) =3.033x 10" [Pa]
7
Whosieren?) = Akanal | Pal#)dz
"0
z = 0,0.001..0.539
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Scherarbeit- und Druckverlauf

8007
600
400T
2007
f } f f f
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Linge der Meteringzone
= Dosierarbeit [J]
= Druckverlauf [bar]
Wposieren(Z) = 944.461 (V]
) Wposieren(?)
Pposieren(?) = .
Dosierzeit

Pposieren(Z) = 9398 (W]

Pbosieren €Ntspricht der Scherleistung beim Dosieren

Pposieren(?)

Massenstrom-3600

Pposieren m.(2) =

Phosieren m.(Z) =0.533 [Whikg]

DA Meister Institut fur Kunststoffverarbeitung
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3

S =14.10 ~ [m] Einspritzzeit = 0.4 [s]

Schneckenspitzendruck PPSC

0 oz 000 0006 0008 oo ootz oma
Schneckerweg [m]
2
UL
A

Pi(s) = —2.824x 105" + 8.691x 105"~ 8.65x 108" + 1.020x 106" + 5.647

S

WEinspritzen(8) = AS'J pp(s)ds
0

Wiinspritzen(S) = 702647 [J]

WEinspritzen(S)

Pr s S) =
Emsprltzen( ) Einspritzzeit

3
PEinspritzen(S) =1757x 10" [W]

DA Meister Institut fir Kunststoffverarbeitung
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8.3 Errechnete Scherleistung bei der Folienextrusion

Die nachfolgenden Tabellen zeigen die mit Excel errechneten Scherleistungen bei

der Folienextrusion.

P[W] Motorstrom [A] Drehzahl [1/min]
F-PE 605,00 45 11
F-PEC5 605,00 49 11
F-PEM5 605,00 5,1 11
Massedruck [bar] dVidt [m¥s] Ap*dVidt [W]
F-PE 234 3,5975E-07 8,42
F-PEC5 232 2 7T3141E-07 6,34
F-PEM5 243 2,73141E-07 6,64
Scherleistung= dm/dt *Ah [W] | Scherleistung/Durchsatz [Whikg]| Scherenergie/Verweilzeit [Wikg]
F-PE 596,58 480 1707
F-PEC5 598,66 462 1642
F-PEM5 598,36 462 1641
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8.4 Errechnete Scherleistung bei der Rohrextrusion

Die nachfolgenden Tabellen zeigen die mit Excel errechneten

der Rohrextrusion.

Scherleistungen bei

P[%] P Drehzahl [1/min] Massendruck [bar]

R-PE 47.38 8528.4 35,87 98.1
R-PEC5 50,57 9102,6 40,89 105
R-PEM5 53,87 9696,6 40,89 1009

R-PP 54,59 9826,2 35,9 60.9
R-PPCS 47,42 8535.6 35,92 52.3
R-PPM5 5142 9255,6 35,89 57.8

dV/dt [m*/s] Ap*dV/dt [W] Scherleistung= dm/dt “Ah [W]| Scherleistung/Durchsatz [Whikg]

R-PE 6.64E-06 64,16223562 8463.22 369
R-PEC5 7,38E-06 77,51879873 9025.08 258
R-PEMS5 7.38E-06 74,49187421 962211 275

R-PP 6.64E-06 4046481294 9785.74 455
R-PPC5 6.64E-06 34,75057006 8500.85 276
R-PPM5 6.64E-06 38,40502771 9217.19 299

Scherleistung [W/kg] | Abzugsgeschwindigkeit [m/min] dmidt [kg/s] p [kg/m

R-PE 6630 0.9 6,37E-03 959
R-PEC5 4630 1 9.73E-03 1318
R-PEM5 4936 1 9.73E-03 1318

R-PP 8168 0.9 5,98E-03 900
R-PPCS 4954 0.9 8,566E-03 1289
R-PPM5 5372 0.9 8.56E-03 1289

dV/dt [m*/s] Verweilzeit

R-PE 6,64E-06 -
R-PEC5 7,38E-06 -
R-PEM5 7.38E-06

R-PP 6.64E-06 193
R-PPC5 6.64E-06 198
R-PPM5 6,64E-06 210
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