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Polyamid

Polyamidcompounds, gefiillt
mit einer neuartigen kalzi-
nierten Kieselerde, eroffnen
fiir Anwendungen im Motor-
raum von Automobilen viel-
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—besser-fiilllen—

Funktioneller Fiillstoff. Die neu entwickelte oberflichenbehandelte, kalzinierte

Kieselerde zeigt ein ausgezeichnetes Leistungsprofil in Polyamid 66. Tests ergaben,

dass die Vorteile des Fiillstoffs im Vergleich zu Wettbewerbsmaterialien trotz des

hohen Fiillgrads zu guten mechanischen Eigenschaften des Compounds flihren.

Hervorzuheben sind die positiven Ergebnisse hinsichtlich Schlagzahigkeit und

Bruchdehnung.
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turbestdndigkeit in Kombination

mit sehr guten mechanischen Ei-
genschaften finden Polyamide in vielen
Bereichen des tiglichen Lebens Anwen-
dung. Uberwiegend werden sie als Syn-
thesefaser in Textilien, in Haushalt und
Elektrotechnik/Elektronik, aber auch im
Automobil eingesetzt. Ihre Bestdndigkeit
gegen Schmier- und Kraftstoffe bei Tem-
peraturen bis tiber 150°C erméglicht die
Verwendung in Ansaugsystemen, Kraft-
stoffleitungen und Motorabdeckungen.
Daraus leiten sich auch die Anforderun-
gen fiir Polyamide ab: Neben guter Ver-

n ufgrund ihrer erhéhten Tempera-
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arbeitbarkeit miissen sie eine hohe Ober-
flichengiite, hohe Steifigkeit und Zihig-
keit, geringen Verzug und eine gute Wir-
meformbestindigkeit aufweisen. Solche
mafigeschneiderten Figenschaften lassen

sich mit Fillstoffen — oftmals auch in
Kombination mit Glas- und Kohlenstoft-
fasern — gezielt einstellen.

Fiir verzugsarme Bauteile wurden bis-
her kalzinierte Kaoline und Wollastonit mit
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Elgenschaﬂen

Kalzinierter Kaolin m Neuburger Kieselerde

blocklge

Farbwert L* (Cielab)

Farbwert a* (Cielab) 0,1
Farbwert b* (Cielab) 25
KorngroRe dsg [um] 3,6
KorngroRe dgy [um] 17
Olzahl [9/100 g] 66
Riickstand > 40 um [mg/kg] 100
Oberflachenbehandlung Aminosilan

0.3

23
25
"
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17

Tabelle 1. Eigenschaften der verwendeten Fiillstoffe

blockiger Partikelform als typische Fiill-
stoffe fuir Polyamid bevorzugt. Die neuar-
tige kalzinierte Neuburger Kieselerde (Ak-
tifit AM, oberflichenbehandelt) von der
Hoffmann Mineral GmbH, Neuburg a. d.
Donau, soll nun fiir die oben genannten
Anwendungen (Titelbild) weitere Moglich-
keiten er6ffnen. In der beschriebenen Un-
tersuchung wird Aktifit AM als funktionel-
ler Fiillstoff fiir Thermoplaste — vorzugs-
weise Polyamide — vorgestellt. Das Ziel ist
die Verbesserung des Eigenschaftsprofils
durch Aktifit AM gegeniiber typischen
Wettbewerbsfiillstoffen hinsichtlich Flief3-
fahigkeit und mechanische Eigenschaften
in Polyamid 66. Als Variante fiir einen nicht
oberflichenbehandelten Fiillstoff wird Sil-
fit Z 91 herangezogen.

Fiillstoffe und Kennwerte

Silfit Z 91 ist ein in der Natur entstande-
nes Gemisch aus amorpher und krypto-
kristalliner Kieselsdure und lamellarem
Kaolinit, das einer thermischen Behand-
lung unterzogen wurde. Aktifit AM ist ein
aktiviertes Silfit Z 91, bei dem die Ober-
fliche mit Aminosilan modifiziert wur-
de. Bei der Compoundierung bewirken
die Aminogruppen von Aktifit AM eine
gute Benetzung und sehr gute Dispergie-
rung in der Polymermatrix. Zudem wer-
den in Polyamid hohe Verbundfestigkei-
ten durch Wasserstoffbriickenbindungen
erreicht. [1]

Bei den Untersuchungen kamen als
Vergleichsfiillstoffe zwei verschiedene kal-
zinierte Kaoline und ein Wollastonit zum
Einsatz. Kaolin 1 ist eine hiufig verwen-
dete Standardtype mit etwas groberer
Kornverteilung. Der feinere Kaolin 2 wird
speziell fiir gute Schlagzihigkeit, Steifig-
keit und Festigkeit ausgelobt. Er zeigt ein
dhnliches Kornspektrum wie die Vertre-
ter der Neuburger Kieselerde, jedoch mit
deutlich hoherer Olzahl. Als weitere Fiill-
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stoffklasse wurde ein Wollastonit mit
blockiger Partikelform und einem nied-
rigen Langen-/Durchmesser-Verhiltnis
verwendet. Alle Fiillstoffe, mit Ausnahme
des Silfit Z 91, sind mit Aminosilan ober-
flichenbehandelt (Tabelle 1).

Compoundieren und
SpritzgieRen

Fiir die Versuche in Polyamid 66 wihlte
man das Polyamid Ultramid A3K, eine
leichtflieBende und rasch verarbeitbare
Spritzgusstype der BASF SE, Ludwigsha-
fen. Um die typischen Fillstoffeigen-
schaften ohne den Einfluss von Additiven
bewerten zu konnen, bestand die Zusam-
mensetzung der Compounds lediglich
aus 60 Gew.-% Ultramid A3K und
40 Gew.-% Fiillstoff. Die Compoundie-
rung fand auf einem Zweischneckenex-
truder ZSK 30 (Schneckendurchmesser
30 mm, L/D 45) der Coperion GmbH,
Stuttgart statt. Das Matrixmaterial wur-
de mindestens 8 h bei 80°C im Trocken-
lufttrockner vorgetrocknet. Die Fiillstof-
fe wurden gleich im Anlieferungszustand
ohne Vortrocknung verarbeitet.

Bei der Compoundierung wurde das
Polyamid im Hauptstrom vorgegeben

Bild 2. Bei der Prii-
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und der Fiillstoff tiber eine Seitenstrom-
beschickung der Polymerschmelze zuge-
fithrt. Die extrudierten Stringe wurden
im Kaltabschlag granuliert und das Gra-
nulatanschlieffend, um Chargenschwan-
kungen zu minimieren, in einem Taumel-
mischer homogenisiert.

Die Herstellung der Probekorper fand
auf einer Spritzgiefmaschine FX 75 der
Ferromatik Milacron GmbH, Malterdin-
gen, bzw. auf einer SpritzgieBmaschine
320A 600-170 der Arburg GmbH & Co.
KG, Lof8burg, unter Verwendung eines
Probekorperwerkzeugs nach ISO 294 mit
auswechselbaren Einsitzen fiir die ent-
sprechenden Probekorper statt. Vor der
Verarbeitung wurde das Granulat vorge-
trocknet (Trockenluft 8 h/80°C) und in
der Spritzgiefimaschine gemafd ISO 1874
mit einer Massetemperatur von 305°C,
einer Werkzeugtemperatur von 80°C und
einer FlieBfrontgeschwindigkeit von
200 mm/s verspritzt. Die entformten Pro-
bekorper wurden bis zur Priifung luft-
dicht verpackt.

Compoundierung und Spritzgieflen
erfolgten beim Deutschen Kunststoft-Ins-
titut (DKI) in Darmstadt. Die Priifungen
wurden bei Hoffmann Mineral durchge-
fithrt.

FlieBverhalten und
mechanische Eigenschaften

In dieser Untersuchung wurden nur
spritzfrische Proben der Polyamidcom-
pounds gepriift. Die Feuchtigkeit der Pro-
ben lag bei ca. 0,2 %.

Die Granulatproben zur Bestimmung
der Schmelze-Volumen-FliefSrate wurden
dem homogenisierten und vorgetrockne-
ten Granulat entnommen, das fiir das
Spritzgieen der Probekdrper vorgesehen
war. Die Schmelzeflief3fahigkeit (Bild 1) des
Polyamidcompounds mit Aktifit AM er-
reichte zwar nicht ganz das Niveau des
Compounds mit Wollastonit, lag aber

[ bei Bruch
[7 bei Zugfestigkeit
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Bild 3. Der Wert der Charpy-Kerbschlagzahigkeit von Polyamidcompounds
mit Aktifit AM iibertrifft in geringem Umfang den Wert von Kaolin 2-Com-
pounds, jedoch deutlich den von Kaolin 1- und Wollastonit-Compounds
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Bild 5. Auch bei der
Priifung der Charpy-
Schlagzahigkeit mit
dem 15 J-Pendel setzt
sich das Polyamid-
compound mit Aktifit
AM durch eine hohe
Schlagzahigkeit
deutlich von den
Wetthewerbern ab

Aktifit AM Silfit Z 91 kalzinierter

Kaolin 1

deutlich tiber den Werten der gepriiften
Compounds mit kalzinierten Kaolinen.
Der Zugversuch erfolgte am Probekor-
per Typ 1A nach DIN EN ISO 527 mit ei-
ner Priifgeschwindigkeit von 5 mm/min
bis zum Bruch der Proben. Im Zugver-
such traten keine auffilligen Unterschie-
de in der Festigkeit auf (ca. 90 MPa). Das
Compound mit Kaolin 2 tendierte zu ge-
ringfiigig hoheren Ergebnissen, das Com-
pound mit Wollastonit eher zu etwas
niedrigerem Niveau. Der Bruch erfolgte

kalzinierter
Kaolin 2

Wollastonit
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unmittelbar nach Erreichen der Maxi-
malfestigkeit. Die Proben des Aktifit AM-
Compounds brachen im Vergleich zu den
Wettbewerbern erst bei nahezu doppel-
ter Dehnbeanspruchung (Bild 2). Stellver-
tretend fiir die Steifigkeit eines Materials
wurde der Zug-E-Modul im Zugversuch
bei einer Priifgeschwindigkeit von
0,5 mm/min ermittelt. Das Kaolin 2-
Compound erreichte mit 6,7 GPa eine et-
was hohere Steifigkeit als die Compounds
mit den restlichen Fiillstoffen. Das Akti-
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Bild 4. Der Anteil der bei der Priifung der Charpy-Schlagzahigkeit mit einem
4 J-Pendel nicht gebrochenen Proben lag bei Polyamidcompounds mit Akti-
fit AM mit nahezu 100 % deutlich iiber dem der Wetthewerbsmaterialien

fit AM-Compound wies mit 6,2 GPa ver-
gleichbare Werte wie die Compounds mit
Kaolin 1 und Wollastonit auf.

Zur Bestimmung der Charpy-Kerb-
schlagzihigkeit wurde der Normpro-
bekorper mit den Maflen 80 X 10 X4 mm
mittig mit einer Einzelkerbe der bevor-
zugten Kerbart A (Kerbgrundradius
0,25 mm und Restgrundbreite 8,0 mm)
versehen. Die Kerbschlagzihigkeit wurde
gemifd der Norm DIN EN 179-1 durch
schmalseitigen Schlag auf die ungekerb-
te Seite ermittelt (d. h. das Pendel trifft auf
die 4 mm-Seite des Probekorpers). Die
Compounds mit Aktifit AM und Kaolin 2
erreichten mit ca. 6 kJ/m? die besten Wer-
te, gefolgt von den Compounds mit Ka-
olin 1 und Wollastonit (Bild 3).

Die Charpy-Schlagzahigkeit ermittel-
te man entsprechend DIN EN 179-1 am
ungekerbten = Normprobekérper —in
schmalseitiger Schlagrichtung. Bild 4 stellt
den Anteil der nicht gebrochenen Proben
bei der Priifung mit einem 4 J-Pendel dar.
Das Aktifit AM-Compound lag mit ei-
nem Anteil von nahezu 100 % nicht ge-
brochener Probekorper deutlich tiber den
Wettbewerbsprodukten.
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Um den Bruch aller Probekérper her-
beizufiihren wurde die Priifung mit einem
grofleren Pendel (15 ] Arbeitsvermogen)
durchgefiihrt. Die resultierenden Werte
der Compounds mit kalzinierten Kaoli-
nen und Wollastonit lagen lediglich im Be-
reich zwischen 90 und 100 kJ/m?2. Das Ak-
tifit AM-Compound erreichte mit ei-
ner Schlagzihigkeit von 170 kJ/m?
fast das doppelte Niveau der Wettbe-
werber und damit au8erordentlich
hohe Werte fiir einen funktionellen
Fiillstoff in Polyamid (Bild 5).

Fazit

Die neuartige kalzinierte Neuburger
Kieselerde, insbesondere das ober-
flichenaktivierte Aktifit AM, wies in
den durchgefiihrten Untersuchun-
gen im Vergleich zu den kalzinierten
Kaolinen ein besseres Schmelzef-
lieBverhalten des Polyamidcom-
pounds und vergleichbar hohe Zug-
festigkeit (90 MPa) sowie Steifigkeit
(6,2 GPa) auf. Bemerkenswert wa-
ren die auf das Doppelte gesteiger-
ten Werte der Bruchdehnung und
Schlagzihigkeit.

Dieses Eigenschaftsprofil ermog-
licht zusammen mit dem sehr guten
Verarbeitungsverhalten der kalzi-
nierten Kieselerde, gekennzeichnet
durch geringen Siebriickstand, gute
Dosierbarkeit sowie gutes Benet-
zungs- und Dispergierverhalten, ein-
deutige Vorteile gegeniiber den Wett-
bewerbsfiillstoffen. Beim Spritz-
gieflen des Compounds mit kalzi-
nierter Kieselerde lassen sich Bauteile
mit geringem Verzug, hoher Ober-
flichengiite und hoher Warmeform-
bestandigkeit herstellen.

Somit eréffnen sich zukiinftige
Einsatzgebiete fiir Aktifit AM als
Fullstoff fiir Polyamid immer dann,
wenn geringer Verzug in Kombina-
tion mit hoher Oberflichengiite
ebenso von Bedeutung sind wie gute
Schmelzeflieffahigkeit, hohe Bruch-
dehnung und hohe Schlagzihigkeit
bereits im spritzfrischen, trockenen
Zustand. Die kalzinierte Neuburger
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Kieselerde weist somit vergleichend zu
den Wettbewerbsfiillstoffen ein allumfas-
sendes Eigenschaftsportfolio auf, um
Polyamid 66 ,,besser zu fiillen“. B
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SUMMARY

BETTER FILLING OF POLYAMIDES
FUNCTIONAL FILLER. The newly developed surface-
treated calcined siliceous earth shows an outstanding
performance profile in polyamide 66. Tests showed that,
compared to its competitors, the filler's advantages lie
in the good mechanical properties of the compound, de-
spite the high filler content. Particularly good results
were obtained for impact strength and elongation at
break.

Read the complete article in our magazine
Kunststoffe international and on
www.kunststoffe-international.com



