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Einleitung

Polyamide finden als Werkstoffe in vielen Bereichen Anwendung, Uberwiegend im
Automobil- und Elektrosektor.

Wichtige Eigenschaften sind neben guter Verarbeitbarkeit eine hohe Oberflachengiite,
hohe Steifigkeit und Zahigkeit, geringer Verzug und eine gute Warmeformbestandigkeit.

Deshalb werden zur Eigenschaftsanpassung oft mineralische Fillstoffe, auch in Kombi-
nation mit Glasfasern eingesetzt.

Fur verzugsarme Teile werden kalzinierte Kaoline und Wollastonit mit blockiger Parti-
kelform als typische Fullstoffe bevorzugt.

In der vorliegenden Untersuchung soll Kalzinierte Neuburger Kieselerde als Fullstoff fir
Thermoplaste, vorzugsweise Polyamide vorgestellt werden.

Ziel ist die Verbesserung des Eigenschaftsprofils durch Aktifit AM gegentber den typi-
schen Wettbewerbsfillstoffen im Hinblick auf Flie3fahigkeit und mechanische Eigen-
schaften in Polyamid.

Als kostengunstige Variante fur einen nicht oberflachenbehandelten Fullstoff wurde
Silfit Z 91 herangezogen.
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2.1

Experimentelles

Neuburger Kieselerde

Die Neuburger Kieselerde, die nahe Neuburg an der Donau abgebaut wird, ist ein in der
Natur entstandenes Gemisch aus korpuskularer, kryptokristalliner und amorpher Kiesel-
saure und lamellarem Kaolinit: ein loses Haufwerk, das durch physikalische Methoden
nicht zu trennen ist. Der Kieselsdureanteil weist durch die natirliche Entstehung eine
runde Kornform auf und besteht aus ca. 200 nm grof3en, aggregierten kryptokristallinen

Primarpartikeln, die mit amorpher Kieselsaure opalartig Giberzogen sind.

Die besondere morphologische Zusammensetzung der Neuburger Kieselerde, die eine

eigene Mineralklasse darstellt, wird in einer REM-Aufnahme veranschaulicht.

Struktur der
Neuburger Kieselerde

HCFFVANN
MANNTER/AL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE
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Was ist Kalzinierte
Neuburger Kieselerde?

HCFFVANN
MINIERAL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Thermischer —
+ =
Prozess

Neuburger
Kieselerde

Kalzinierte
Neuburger
Kieselerde

Durch die Kalzination der Kieselerde wird das enthaltene Kristallwasser

des Kaolinitanteils ausgetrieben und es bilden sich neue, weitestgehend

amorphe Mineralphasen.

Temperatur inert.

Primérpartikeln bleibt dabei erhalten.

Der kryptokristalline Kieselsaureanteil bleibt bei der verwendeten

Die typische Partikelstruktur der Neuburger Kieselerde mit nanoskaligen

VM-1/09.2011
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2.2

Silfit Z 91 ist eine Neuburger Kieselerde, die einer thermischen Behandlung unterzogen
wurde. Die Komponenten und der thermische Prozess filhren zu einem Produkt, das als
funktioneller Fillstoff spezielle anwendungstechnische Vorteile bietet.

Aktifit AM ist ein aktiviertes Silfit Z 91, bei dem die Oberflache mit Aminosilan modifiziert
wurde. Bei der Compoundierung bewirken die Aminogruppen von Aktifit AM eine gute
Benetzung und sehr gute Dispergierung im Matrixpolymer. Zudem werden in Polyamid
hohe Verbundfestigkeiten durch Wasserstoffbriickenbindungen erreicht.

Fullstoffkennwerte

Die Tabelle gibt einen Uberblick iiber die wichtigsten Fiillstoffkennwerte.

. HOFFMANN
Fullstoffe und Kennwerte  [MINIERAL
Kalzinierter NERAC
EINLEITUNG Kaolin Wollastonit Nguburger
Kieselerde
EXPERIMENTELLES blockige Silfit  Aktifit
Bl [ vz Partikelform  Z 91
ERGEBNISSE
Farbwert L* (CIELAB) 96,3 96,0 96,7 95,1 95,1
ZUSAMMENFASSUNG
Farbwert a* (CIELAB) -0,1 -0,4 -0,2 -0,2 -0,2
ANHANG Farbwert b* (CIELAB) 2,5 2,2 1,0 1,0 1,0
KorngréRRe dg, [um] 3,8 34 34 1,9 1,9
KorngrofRe dgy; [um] 13 14 14 10 10
Olzahl [9/100g] 68 61 33 60 61
={ Spezifische a
Oberflache BET EE e e e i ok
Rickstand
> 40 um [mg/kg] 180 44 28 8 21
Oberflachenbehandlung Aminosilan Aminosilan  keine Agﬂg]r?-
VM-1/09.2011

Als Vertreter der Kalzinierten Neuburger Kieselerde wurden Silfit Z 91 und Aktifit AM
herangezogen.

Zum Vergleich dienten zwei verschiedene kalzinierte Kaoline und ein Wollastonit.

Beide Kaoline sind haufig verwendete Standardtypen mit etwas groberer Kornverteilung
als die Kalzinierte Neuburger Kieselerde.

Dies trifft auch fur den Wollastonit zu. Die verwendete Type weist ein niedriges Langen-/
Durchmesser-Verhaltnis und damit eine blockige Partikelform auf. Im Gegensatz zu
stark nadeligen Typen mit hohem Langen-/Durchmesser-Verhéltnis ermoglicht die kom-
pakte Partikelform die Herstellung verzugsarmer Kunststoffteile.

Verglichen mit den Kaolinen und der Kalzinierten Neuburger Kieselerde sind sowohl die
Olzahl als auch die spezifische Oberflache beim Wollastonit deutlich niedriger. Die
spezifische Oberflache differenziert auch die beiden kalzinierten Kaoline.

Ein weiteres Unterscheidungskriterium ist der Siebriickstand, bei dem insbesondere
Kaolin Typ 1 negativ auffallt, gefolgt von Typ 2. Dagegen markieren Wollastonit sowie
Silfit Z 91 und Aktifit AM das niedrigste Niveau.

Alle Wettbewerbsfullstoffe waren mit Aminosilan oberflachenbehandelt.
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2.3

Compoundierung und Spritzgiel3en

Als Polymere wurden eine Polyamid 6-Type und zwei Polyamid 66-Typen ausgewahlt:

- Durethan® B 31 SK, eine leichtflieRende und gut entformbare Polyamid 6 Standard-
SpritzgieRtype der Firma LANXESS, schwarz eingeférbte Variante (9005/0)

- Ultramid® A3K, eine leichtflieRende und rasch verarbeitbare Polyamid 66 SpritzgieR-
type der Firma BASF, naturfarbene Variante

- Schulamid® 66 MV 2, eine mittelviskose Polyamid 66 Standard-SpritzgieR3type der
Fa. A. Schulman Inc., naturfarbene Variante

Um die typischen Fullstoffeigenschaften ohne den Einfluss von Additiven bewerten zu
kénnen, bestand die Zusammensetzung der Compounds lediglich aus 60 Gewichtspro-
zent Polymer und 40 Gewichtsprozent Fllstoff.

Compoundiert wurde auf einem Zweischneckenextruder ZSK 30 (Schneckendurchmes-
ser 30 mm, L/D 45) der Firma Coperion.

Das Matrixmaterial wurde mindestens 8 h bei 80 °C im Trockenlufttrockner vorgetrock-
net.

Die Fullstoffe wurden jedoch nicht vorgetrocknet und im Anlieferungszustand verarbei-
tet. Bei der Compoundierung wurde das Polyamid im Hauptstrom vorgegeben und der
Fullstoff Uber eine Seitenstrombeschickung der Polymerschmelze zugefihrt. Die extru-
dierten Strange wurden im Kaltabschlag granuliert und das Granulat anschlieend in
einem Taumelmischer homogenisiert.

Die Herstellung der Probekorper fand auf einer Schneckenspritzgiemaschine FX 75
der Firma Ferromatik Milacron bzw. 320A 600-170 der Firma Arburg unter Verwendung
eines Probekdrperwerkzeugs nach ISO 294 mit auswechselbaren Einsatzen fir die ent-
sprechenden Probekorper statt. Vor der Verarbeitung wurde das Compoundgranulat
vorgetrocknet (Trockenluft 8 h/80 °C) und in der Spritzgielmaschine gemaR 1ISO 1874
mit einer Massetemperatur von 260 °C bei Polyamid 6 bzw. 305 °C bei Polyamid 66,
einer Werkzeugtemperatur von 80°C und einer Flie3frontgeschwindigkeit von 200 mm/s
verspritzt. Die entformten Probekdrper wurden bis zur Prifung luftdicht verpackt.

Compoundierung und Spritzgie3en erfolgten beim Deutschen Kunststoff-Institut DKI in
Darmstadt. Die Prufungen wurden bei Hoffmann Mineral durchgefuhrt.
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3.1

Ergebnisse Polyamid 6

Fir die Versuche mit Polyamid 6 wurde Durethan® B 31 SK in der schwarzen Einfar-
bung 9005/0 verwendet. Gepriift wurden spritzfrische und konditionierte Proben. Die
Feuchtigkeit der spritzfrischen Proben lag bei ca. 0,2 %. Die Konditionierung erfolgte bis
zur Gewichtskonstanz bei 23 °C / 50 % rel. Luftfeuchtigkeit.

Die Grafiken zeigen die Ergebnisse im spritzfrischen Zustand. Ergebnistabellen der
spritzfrischen und konditionierten Proben sind im Anhang zu finden.

Schmelze-VolumenflielRrate

Granulatproben fiir diese Priifung wurden aus dem homogenisierten und vorgetrockne-
ten Granulat fiir das Spritzgiel3en der Probekdrper entnommen.

. HCFFMANN
Schmelze-Volumenfliel3rate MINIERAL

DIN ISO 1133, 275 °C, 5 kg

EINLEITUNG i
cm3/ 10 min

EXPERIMENTELLES 0 20 40 60 80 100 120

ERGEBNISSE ‘ ‘ ‘ ‘

Aktifit AM
* Polyamid 6

ZUSAMMENFASSUNG

Kalzinierter
- Kaolin 1 w
Kalzinierter
Kaolin 2 w

Wollastonit

Silfit Z 91

VM-1/09.2011

Die Kalzinierten Neuburger Kieselerden Aktifit AM und Silfit Z 91 ergaben eine erheblich
bessere Flie3fahigkeit als die Wettbewerbsmaterialien.
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3.2

Wwarmeformbestandigkeit

Zur Bestimmung der HDT (Heat Distortion Temperature) wird der Probekorper im 3-
Punkt-Biegeprinzip einer konstanten Last ausgesetzt und mit einer Heizrate von 120 K/h
erwarmt. Die bendtigte Last wird in Abh&ngigkeit von der Probekdrperdicke so berech-
net, dass — beim Verfahren B — eine Randfaserspannung von 0,45 MPa anliegt. Als
HDT gilt die Temperatur beim Erreichen der festgelegten Standarddurchbiegung ent-
sprechend 0,2 % Randfaserdehnung.

£ Warmeformbestandigkelt  HorFMANN
B HDT MINIERANL

DIN EN ISO 75-1, -2; Verfahren B (0,45 MPa)

EINLEITUNG o
EXPERIMENTELLES 100 120 140 160 180 200

ERGEBNISSE \ ‘ ‘ ‘
Aktifit AM

* Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
AN Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2

Wollastonit

Silfit Z 91

VM-1/09.2011

Mit den Wettbewerbsfilistoffen war die Warmeformbestandigkeit geringfligig hdher als
mit Aktifit AM, was hauptsachlich auf den leicht unterschiedlichen E-Modul zuriickzufiih-
ren sein sollte.
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3.3

Kugeldruckharte

Bei diesem Verfahren wird gemessen, wie tief eine definierte Stahlkugel mit 5 mm
Durchmesser unter Gewichtsbelastung innerhalb der vorgegebenen Belastungsdauer in
den Prufkdrper eindringt. Aus dieser Gewichtsbelastung und der resultierenden Ein-
dringtiefe bzw. der Flache des Eindrucks lasst sich die Kugeldruckharte berechnen.

Die Polyamid-Proben wurden mit 961 N Gewichtsbelastung und 30 s Belastungsdauer
gepruft.

HCFFMANN
MINIERANL
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES 150 170 190 210 230 250
ERGEBNISSE ‘ ‘ ‘
Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
Kaolin 1 w
Kalzinierter
Kaolin 2
= Wolastonit ?
B2
VM-1/09.2011 ‘ ‘

Kalzinierte Neuburger Kieselerde bewirkte eine hohere Harte als die Wettbewerber,
besonders deutlich gegenliber Wollastonit.
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Zugfestigkeit und Bruchdehnung

Die Prufung erfolgte am Probekérper Typ 1A mit einer Prufgeschwindigkeit von
5 mm/min bis zum Bruch der Proben.

[MONIERAL
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES 0 20 40 60 80 100
ERGEBNISSE ‘ ‘ ‘ ‘
Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Es traten keine auffalligen Unterschiede in der Festigkeit auf. Die beiden Kaoline ten-
dierten zu geringfligig hdheren Ergebnissen.

[MONIERAL
EINLEITUNG
%
EXPERIMENTELLES 0 2 4 6 8 10 12
ERGEBNISSE \ \ \ \ \
Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
— Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Im Vergleich zu den Wettbewerbern brachen die Proben mit Aktifit AM erst bei deutlich
héherer Dehnbeanspruchung. Dies entspricht einer Verbesserung von mindestens 40 %
gegenuber den Kaolinen und ca. 85 % gegentuber Wollastonit. Nutzbar wird dieser
Effekt bei allen Anwendungen, wo Bauteile beim Einbau einer bestimmten Verformung
widerstehen mussen, wie zum Beispiel Schnapphakenverbindungen.
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3.5

3.6

Zugmodul

Stellvertretend fur die Steifigkeit eines Materials wurde der Zugmodul im Zugversuch bei
einer Prifgeschwindigkeit von 0,5 mm/min ermittelt.

HCFFMANN
Zugmodul MINIERAL

DIN EN ISO 527-1,-2; 0,5 mm/min

EINLEITUNG

P
EXPERIMENTELLES 0 2 4 6 8
|

ERGEBNISSE ‘

Aktifit AM
« Polyamid 6

ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter

ANHANG Kaolin 1

Kalzinierter
Kaolin 2

Wollastonit

Silfit Z 91

VM-1/09.2011

Mit den beiden Kaolinen, vor allem Kaolin 2, lag die Steifigkeit etwas hoher. Aktifit AM
erreichte annahernd vergleichbare Werte wie Wollastonit.

Schlagzéhigkeit ungekerbte Proben

Bei der Methode nach Charpy liegt die Probe mit beiden Enden gegen zwei Widerlager
und wird mittig mit einem Pendelhammer schlagartig beansprucht. Geprift wurden
ungekerbte Normprobekorper mit den Maf3en 80 x 10 x 4 mm in schmalseitiger Schlag-
richtung, d.h. das Pendel trifft auf die 4 mm Seite des Probekdrpers auf.

Um den Bruch aller Proben zu gewahrleisten, wurde fir die ungekerbten Charpy-Proben
durchgehend ein Schlagpendel mit 15 J Arbeitsvermégen benutzt. Bei Verwendung des
oft Ublichen 4 J Pendels konnen aufgrund des Arbeitsvermdgens nur Schlagzéhigkeiten
bis maximal 100 kJ/mz2 differenziert werden. Fir héhere Schlagzahigkeiten — also auch
fur Aktifit AM — wirde als Ergebnis ,ohne Bruch® resultieren und somit ware keine Aus-
sage zur Quantifizierung der Verbesserung maglich.
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HCFFVANN

MINIERAL
LY e
EINLEITUNG
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EXPERIMENTELLES 0 50 100 150 200
ERGEBNISSE \ \
Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
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- Wollastonit
SilfitZ 91

VM-1/09.2011

Aktifit AM konnte sich in puncto Schlagzéhigkeit vom Wettbewerb mit einer Verbesse-
rung von bis zu 40 % absetzen.

Bei der Prifanordnung nach Izod wird der Probekérper einseitig eingespannt. Der
Schlag erfolgt auf das freie Ende des Probekdrpers, ebenfalls auf die 4 mm Seite des
Priflings. Die Priifung erfolgte mit einem 11 J Pendel an ungekerbten Normprobekor-
pern.

HCFFMANN
[AINIER/AL
EINLEITUNG
kJ / m2
EXPERIMENTELLES 0 50 100 150 200
ERGEBNISSE \ \
) Aktifit AM
* Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
— Wollastonit
SilfitZ 91

VM-1/09.2011

Bei dieser Prufanordnung wurden insgesamt etwas geringere Schlagzahigkeiten gefun-
den. Im Prinzip ergab sich die gleiche Reihung der Fiillstoffe, Aktifit AM sogar noch
deutlicher abgesetzt von den Wettbewerbern.
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Kerbschlagzahigkeit

Fur diese Prufung werden die Normprobekdrper mittig mit einer Einzelkerbe der bevor-
zugten Kerbart A (Kerbgrundradius 0,25 mm und Restgrundbreite 8,0 mm) versehen.
Die Kerbschlagzahigkeit wurde gemaf der Norm durch schmalseitigen Schlag mit
einem 0,5 J Pendel auf die ungekerbte Seite ermittelt.

b Y Kerbschlagozah|gke|t KOFFMANN
. 2l Charpy 23 °C MINIERAL
: DIN EN ISO 179-1/ 1eA
EINLEITUNG
kJ / m2
EXPERIMENTELLES 0 1 2 3 4 5 6
ERGEBNISSE ‘ i i i i
Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91

VM-1/09.2011

Auch hier lag Aktifit AM mit einer deutlichen Verbesserung gegeniber den Wettbewer-
bern klar im Vorteil.
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3.8

Schwarze Einfarbung ohne Vergrauung

Die CIE-Lab Helligkeit L* wurde mit folgender Messkonfiguration bestimmt: Lichtart D65,
Messgeometrie d/8, Normalbeobachterwinkel 10°.

Die Bildausschnitte rechts neben der Grafik zeigen zuséatzlich den Schulterbereich der
Zug-Probekdrper, aufgenommen unter den gleichen Lichtbedingungen.

Schwarze Einfarbung HOFFMANN
ohne Vergrauung MINIERAL

ISO 7724, CIE-Lab Helligkeit L*

EINLEITUNG
Farbe der
40 probekorper

o
=
o
N
=}
w
=}

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

Aktifit AM
« Polyamid 6
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2

= Wollastonit ?
sz [

VM-1/09.2011 ‘

Die beiden Kaoline fuhrten in den schwarzen Compounds zu einer deutlichen Aufhellung
bzw. Graufarbung. Mit Aktifit AM bzw. Silfit Z 91und Wollastonit war das nicht der Fall.
Da eine Vielzahl der Polyamidanwendungen schwarz ist, stellt die Vermeidung von
Vergrauung bzw. ein geringerer Bedarf an Pigmentbatch durch Aktifit AM einen Zusatz-
nutzen dar.
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3.9

Ubersicht: Performance in Polyamid 6

HOFFMANN
Gesamtperformance PA 6  [MINIERAL
EINLEITUNG
Schlag-
EXPERIMENTELLES zahigkeit ==K alzinierter
. Kaolin 1

ERGEBNISSE Bruch- Kerbschlag- aoin
* Polyamid 6 dehnung z&higkeit o

; Kalzinierter
ZUSAMMENFASSUNG NS <\ Kaolin 2

y 4 7 \ \\ Schmelze- )
ANHANG Zugfestigkeit - ) volumen- Wollastonit
\ O\ Yy flieRrate
\ \\ \ Y
\\ \ /T~ / f
\ ~_ 7 /' 4 schwarze Silfitz 91
__| | & Einfarbung
Zugmodul ~- ohne
" Vergrauung =\ Ktifit AM
Warmeform-
bestandigkeit

HDT

VM-1/09.2011

Aktifit AM konnte in Polyamid 6 vor allem hinsichtlich Schlagzahigkeit und Bruchdeh-
nung Uberzeugen. Gegenuber den gepruften kalzinierten Kaolinen wurde die Flie3fahig-
keit deutlich verbessert. Schwarze Compounds lieRen sich ohne Aufhellung bzw.
Vergrauung mit Aktifit AM herstellen. Die Festigkeit blieb auf dem Niveau von Wollasto-
nit. Leichte Einbuf3en ergaben sich lediglich bei der Steifigkeit (Zugmodul).

Ergebnisse Polyamid 66

Als Polymere kamen zwei verschiedene Polyamid 66 Typen zum Einsatz: Ultramid® A3K
und Schulamid® 66 MV 2, beide in der naturfarbenen Variante.

Bedingt durch den jeweiligen Grundcharakter der beiden Polymere wurden Ergebnisse
auf teilweise unterschiedlichem Niveau erhalten. Aber der Einfluss der Fillstoffe und die
Reihung innerhalb eines Polymers war fur beide Polyamid 66 Typen gleich.

Die Prifungen wurden anhand gleicher Probekdrpertypen und Prifkonditionen wie bei
Polyamid 6 durchgefiihrt. Die Feuchtigkeit der spritzfrischen Proben lag wieder bei ca.
0,2 %.

Im Folgenden werden nur die spritzfrischen Ergebnisse fiir Ultramid® A3K in den

Grafiken gezeigt. Datentabellen fir spritzfrische und konditionierte Proben sowie fur
Schulamid® 66 MV 2 sind im Anhang zu finden.
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4.1

4.2

Schmelze-VolumenflieRRrate

Yes _ KOFFMANN
>4l Schmelze-VolumenflieRrate MINIERAL
DIN ISO 1133, 275 °C, 5 kg
EINLEITUNG
cm3/10 min
EXPERIMENTELLES 0 20 40 60 80 100
ERGEBNISSE " ‘ i i i
« Polyarmid 66 Aktifit AM
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZz 91

VM-1/09.2011

Aktifit AM ergab in Polyamid 66 eine ahnliche SchmelzeflieRfahigkeit wie Wollastonit

und lag damit deutlich tber der der mitgepriften Kaolinen.

warmeformbestandigkeit

Die Warmeformbestandigkeit wurde fur Polyamid 66 als Vicat-Erweichungstemperatur

sowie als HDT (Heat Distortion Temperature) bestimmt.

Beim Vicat-Verfahren wird die Temperatur ermittelt, bei der ein definierter Stahlstift unter
vorgegebener Gewichtsbelastung und gleichmaRiger Temperatursteigerung 1 mm in
den Probekorper eingedrungen ist. Die Priifung erfolgte im Olbad nach dem Verfahren
B50, d.h. mit einer Heizrate von 50 K/h und einem Belastungsgewicht von 50 N.

Wollastonit

Silfit Z 91

Warmeformbestandigkell  HOFEMANN
Vicat-Erweichungstemperatur MINIERAL
DIN 1SO 306; B50

EINLEITUNG

°C
EXPERIMENTELLES 150 170 190 210 230 250
ERGEBNISSE | i i i i
_ Aktifit AM

* Polyamid 66

ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter |

e Kaolin 1 W

Kalzinierter
Kaolin 2 W

VM-1/09.2011

Zwischen den verwendeten Fullstoffen konnte kein gravierender Unterschied festgestellt

werden, nur Wollastonit reichte nicht ganz an das Niveau heran.
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4.3

Die HDT wurde wie beim Polyamid 6 nach dem Verfahren B (0,45 MPa) gemessen.

Wwarmeformbestandigkelt  KorrMmANN
HDT [MINIER/AL

DIN EN ISO 75-1, -2; Verfahren B (0,45 MPa)

EINLEITUNG o
EXPERIMENTELLES 150 170 190 210 230 250

ERGEBNISSE ‘ ‘ ‘

Aktifit AM
« Polyamid 66

ZUSAMMENFASSUNG

Kalzinierter
Kaolin 1 W
Kalzinierter
Kaolin 2 W
Wollastoni W
L

VM-1/09.2011 ‘ ‘

Beide Kaoline bewirkten hier eine etwas héhere HDT als Wollastonit und Aktifit AM, was
hauptsachlich auf den leicht unterschiedlichen E-Modul zurtickzufiihren sein sollte.

Kugeldruckharte

i KCFFMANN
8 Kugeldruckharte [MNIER/AL
1 DIN EN ISO 2039-1; H961N/30s
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES 150 200 250 300
ERGEBNISSE \ \
) Aktifit AM
* Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Die Kugeldruckharte lag mit den kalzinierten Neuburger Kieselerden auf hoherem
Niveau als mit den Wettbewerbern, besonders deutlich gegeniiber Wollastonit.

Seite 16



Zugfestigkeit und Bruchdehnung

HCFFMANN
[MONIERAL
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES 0 20 40 60 80 100 120
ERGEBNISSE ‘ ‘ ‘ ‘
) Aktifit AM
* Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
~ Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Im Zugversuch traten keine auffalligen Unterschiede in der Festigkeit auf. Die beiden
Kaoline tendierten wieder zu geringfligig h6heren Ergebnissen.

HCFFMANN
[WINIERAL
EINLEITUNG
%
EXPERIMENTELLES 0 2 4 6 8 10 12
ERGEBNISSE \ \ \ \
) Aktifit AM
* Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Der Bruch der Proben mit Aktifit AM erfolgte im Vergleich zu den Wettbewerbern erst
bei doppelter Dehnbeanspruchung. Dies entspricht einer Verbesserung von mindestens
50 % gegentiber den Kaolinen und mehr als 100 % gegeniber Wollastonit. Nutzbar wird
dieser Effekt bei allen Anwendungen, wo Bauteile beim Einbau einer bestimmten Ver-
formung widerstehen missen, wie zum Beispiel Schnapphakenverbindungen.
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Zugmodul

HCFFMANN
Zugmodul MNIERAL
DIN EN I1SO 527-1,-2; 0,5 mm/min
EINLEITUNG
GPa
EXPERIMENTELLES 0 2 4 6 8
ERGEBNISSE ‘ ‘
« Polyamid 66 Aktifit AM
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
Kaolin 1 ﬁ
Kalzinierter
Kaolin 2
Wollastonit ?
smzen ]
VM-1/09.2011 ‘

Die Kaoline ergaben eine etwas hohere Steifigkeit. Aktifit AM lag auf vergleichbarem
Niveau wie Wollastonit.

Schlagzéhigkeit ungekerbte Proben

[MINIERAL
EINLEITUNG
kJ / m2
EXPERIMENTELLES 0 50 100 150 200
ERGEBNISSE
) Aktifit AM
* Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter |
Kol *
Kalzinierter
Kaolin 2 *
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Aktifit AM zeigte hier mit einer Steigerung von bis zu 90% eine hervorragend hohe
Charpy-Schlagzéhigkeit und damit markante Vorteile gegentber den Wettbewerbern.
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MINIERAL
EINLEITUNG
kJ / m2
EXPERIMENTELLES 0 50 100 150 200
ERGEBNISSE \ \
Aktifit AM
« Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Bei Tieftemperatur ging das Ergebnisniveau zuriick — die Reihung der Fllstoffe und der
signifikante Vorsprung von Aktifit AM blieben jedoch erhalten.

Selbst bei -30 °C war das Schlagzahigkeitsniveau mit Aktifit AM héher als mit den Wett-
bewerbsfllstoffen bei Raumtemperatur.

MINIERAL
EINLEITUNG
kJ / m2
EXPERIMENTELLES 0 50 100 150 200
ERGEBNISSE \ \
Aktifit AM
« Polyamid 66
ZUSAMMENFASSUNG Kalzinierter
ANHANG Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2
- Wollastonit
SilfitZ 91
VM-1/09.2011

Auch bei Polyamid 66 resultierte die geanderte Prifanordnung nach Izod in insgesamt
etwas niedrigeren Schlagzahigkeiten. Die Reihung der Fillstoffe blieb jedoch wieder
gleich.
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4.7

4.8

Kerbschlagzahigkeit

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

« Polyamid 66

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Kerbschlagzahigkeit

Auch mit gekerbten Probekdrpern zeigte Aktifit AM einen deutlichen Vorsprung gegen-

) HOFFMANN
Charpy 23 °C MINIERAL
DIN EN ISO 179-1/ 1eA
kJ / m2
0 2 4 6 8
| | | |
Aktifit AM
Kalzinierter
Kaolin 1
Kalzinierter
Kaolin 2

Wollastoni *
sifez o1 |

VM-1/09.2011 ‘

Uber den Wettbhewerbern.

Schwarze Einfarbung ohne Vergrauung

Wie die Ergebnisse in Polyamid 6 zeigen (siehe 3.8), fihrten die gepriiften Kaoline in

schwarzen Compounds zu einer markanten Aufhellung bzw. Graufarbung der Com-

pounds. Mit Aktifit AM und Wollastonit waren die entsprechenden Compounds deutlich

dunkler mit hdherer Farbtiefe. Dies konnte auch schon in friiheren Versuchen mit
schwarz eingefarbten Polyamid 66 Compounds beobachtet werden.
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4.9

Ubersicht: Performance in Polyamid 66

HOFFMANN
Gesamtperformance PA 66 [MINIER/AL
EINLEITUNG
Schlag-
EXPERIMENTELLES zéhigkeit wKalzinierter
- Kaolin 1
ERGEBNISSE Bruch- Kerbschlag- aoin
- Polyamid 66 dehnung | zahigkeit Kalzinierter
ZUSAMMENFASSUNG //</ — Kaolin 2
/ \ Schmelze- .
ANHANG Zugfestigkeit volumen- Wollastonit
flieRrate
schwarze SilfitZ 91
= Einfarbung
Zugmodul ohne
Vergrauung = Aktifit AM
Warmeform-
bestandigkeit
HDT
VM-1/09.2011 ‘

In den beiden gepriiften Polyamid 66 Typen (Ultramid® A3K und Schulamid® 66 MV 2)
ergaben sich durch Aktifit AM bemerkenswerte Vorteile hinsichtlich Schlagzahigkeit und
Bruchdehnung. Im Vergleich zu den beiden kalzinierten Kaolinen wurden bessere Fliel3-
eigenschaften festgestellt, zudem war in schwarzen Compounds eine tiefere Schwarz-

farbung ohne Vergrauung mit Aktifit AM moglich.

Die Ubrigen Eigenschaften waren &hnlich wie bei den Wettbewerbern, lediglich bei der

Steifigkeit (Zugmodul) zeigte sich eine leichte Einbul3e.
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5 Zusammenfassung

Aktifit AM bietet in Polyamiden im Vergleich zu anderen, fir verzugsarme Teile geeigneten
mineralischen Fullstoffen:

e sehr geringe Siebriickstéande

e gute Dosierbarkeit

e gutes Benetzungs- und Dispergierverhalten

e gute Schmelzeflie3fahigkeit

e geringer Verzug / isotroper Verarbeitungsschwund
e hohe Oberflachengite

e ahnliche Warmeformbestandigkeit

e ahnliche Zugfestigkeit

e Kkeine Vergrauung bei schwarzer Einfarbung

o deutlich gesteigerte Bruchdehnung

¢ hervorragend hohe Schlagzahigkeit, auch bei tiefen Temperaturen

e meist sogar hohere Schlagzahigkeit bei Tieftemperatur als Wettbewerber bei 23°C

Aktifit AM zeigt somit deutliche Vorteile im Hinblick auf Verarbeitungsverhalten und
mechanische Eigenschaften.

Einsatzgebiete sind immer dort, wo geringer Verzug in Kombination mit hoher Oberfla-
chengute ebenso bedeutungsvoll sind wie gute SchmelzeflieRfahigkeit, hohe Bruchdeh-
nung und hohe Schlagzéahigkeit bereits im spritzfrischen / trockenen Status.

Unsere anwendungstechnische Beratung und die Informationen in diesem Bericht beruhen auf Erfahrung und
erfolgen nach bestem Wissen und Gewissen, gelten jedoch nur als unverbindlicher Hinweis ohne jede Garantie.
AuRerhalb unseres Einflusses liegende Arbeits- und Einsatzbedingungen schlieRen einen Anspruch aus der
Anwendung unserer Daten und Empfehlungen aus. AuRerdem kdnnen wir keinerlei Verantwortung fir
Patentverletzungen Gbernehmen, die moglicherweise aus der Anwendung unserer Angaben resultieren.
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Anhang: Ergebnistabellen

Ergebnistabelle (1)
Durethan B 31 SK spritzfrisch

HOFFMANN
[MADNIER/AL

Kalzinierter pelElias
: Wollastonit Neuburger
EINLEITUNG Kaolin Kieselerde
blockige Silfit  Aktifit
EXPERIMENTELLES
9 == | e Partikelform Z91 AM
ERGEBNISSE .
e, cm¥10min 77 73 69 91 98
VolumenflieRrate
ZUSAMMENFASSUNG
Warmeformbest. HDT/B °C 189 188 187 182 184
ANHANG Kugeldruckharte MPa 218 217 204 230 221
Zugmodul GPa 6,0 6,2 58 57 54
Zugfestigkeit MPa 87 87 84 86 83
Bruchdehnung % 72 75 5,6 3,6 10,4
Schlagzéhigkeit 1zod kd/im2 70C 79C 66 C 62C 120C
Schlagzéhigkeit 23°C KJ/mz 98C 100C 87C 85C 125C
Charpy -30 °C 66 C 72C 74 C 70C 74 C
Kerbschlag- 23°C KI/m? 38C 39C BWAC 34C 49C
zahigkeit Charpy -30 °C SISICHNB2AC il G 26C 36C
VM-1/09.2011 ‘
Ergebnistabelle (2) HOFFMANN
Durethan B 31 SK konditioniert  [MINIERAL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Zugmodul GPa
Zugfestigkeit MPa
Bruchdehnung %
Schlagzahigkeit g
Charpy 230c  KImM

Kerbschlag- o
zéhigkeit Charpy  23°c  KI/M

Kalzinierter . sl el
Kaolin Wollastonit Nguburger
Kieselerde
blockige Silfit  Aktifit
9 | e Partikelform Z91 AM
2,0 2,1 1,8 1,9 1,8
52 48 44 31 52
18 10 25 19 30
314C 17C? 236 C 105C N
60C 32C? 41C 32C 6,7C

Y Die Ergebnisse mit Kaolin 2 lagen nach der Konditionierung auf unerklarlich

niedrigem Niveau.

VM-1/09.2011
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EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Ergebnistabelle (3) HOFFMANN
Ultramid A3K spritzfrisch [MAINIER/ALL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Kalzinierter e
: Wollastonit Neuburger
Kaolin .
Kieselerde
blockige Silfit  Aktifit
9 | e Partikelform Z91 AM
Schmelze- cm¥10min 54 60 78 70 74
VolumenflieRrate
Vicat °C 244 245 241 243 243
Erweichungstemperatur
Warmeformbest. HDT/B °C 229 230 224 220 221
Kugeldruckhérte MPa 268 267 253 275 273
Zugmodul GPa 6,2 6,3 59 59 58
Zugfestigkeit MPa 94 95 91 89 92
Bruchdehnung % 4,0 6,3 4,7 3,2 9,8
Schlagzahigkeit 1zod kdim> 65C 78C 75 C 59C 133C
Schlagzéhigkeit 23 °C Ka/mz 88C 100C 89C 77C 172C
Charpy -30°C 66C 84C 79C 74C 125C
Kerbschlag- 23°C Kaim2 42C 43C 38C 36C 63C
zahigkeit Charpy -30 °C BYACH IRIEIE 35C 31C 39C
VM-1/09.2011 ‘
Ergebnistabelle (4) HOFFMANN
Ultramid A3K konditioniert [MINIERAL
Kalzinierter e
: Wollastonit Neuburger
Kaolin .
Kieselerde
blockige Silfit  Aktifit
T == | e = Partikelform Z91 AM
Kugeldruckhérte MPa 125 119 117 119 114
Zugmodul GPa 3,2 3,2 2,9 2,8 2,7
Zugfestigkeit MPa 65 66 56 41 64
Bruchdehnung % 13 18 15 11 25
Schlagzahigkeit 5
Charpy 23 °C kd/m2 191C 239C 161 C 84C 460C
Kerbschlag- g
Zahigkeit Charpy 23 °C kdm2 59C 58C 44C SISICH NAUC

VM-1/09.2011
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Ergebnistabelle (5)

Schulamid 66 MV 2 spritzfrisch

HCFFVMANN
MINIERAL

zahigkeit Charpy 23 °C

Kalzinierter e
: Wollastonit Neuburger
EINLEITUNG Kaolin reselena
blockige Silfit  Aktifit
EXPERIMENTELLES
9 | e Partikelform Z91 AM
ERGEBNISSE b
Schmelze- cm¥10min 47 45 57 54 59
VolumenflieR3rate
ZUSAMMENFASSUNG
Warmeformbest. HDT/B °C 221 223 215 218 214
ANHANG Kugeldruckharte MPa 232 218 209 237 234
Zugmodul GPa 6,2 6,2 5,8 57 5,6
Zugfestigkeit MPa 90 92 88 86 86
Bruchdehnung % 4,7 7.4 45 31 8,5
Schlagzahigkeit 1zod kd/m2 71C 79C 73C 66C 134C
Schlagzéhigkeit 23°C KJ/mz 97C 103C 84 C 88C 159C
Charpy -30 °C 69 C 84 C 74 C 81C 108C
Kerbschlag- 23°C K3/mz 41C 41C 39C 3,7C 6,0C
zahigkeit Charpy -30 °C 37C 38C BYAC 34C 42C
VM-1/09.2011 ‘
Ergebnistabelle (6) HOFFMANN
Schulamid 66 MV 2 konditioniert [MINERAL
Kalzinierter e
) : Wollastonit Neuburger
EINLEITUNG Kaolin Kieselerde
blockige Silfit  Aktifit
EXPERIMENTELLES
T == | e = Partikelform Z91 AM
ERGEBNISSE Zugmodul GPa 2,6 2,7 2,3 2,4 2,3
SUSAMMENEASSUNG | Zugfestigkeit MPa 60 62 53 38 60
Bruchdehnung % 18 21 16 17 28
ARG Schlagzahigkeit N
c 2
Charpy 23°C kd/im2 242C 288C 186 C 108 C 455C)
Kerbschlag- kiim2 60C 62C 54C 36C 91C

VM-1/09.2011
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