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Einleitung

Polyketon ist ein vielseitiger Hochleistungskunststoff fur technische Bauteile mit hohen
Anforderungen an mechanische Eigenschaften, chemische Bestandigkeit und tribologischen
Eigenschaften; es ist seit 2014 wieder kommerziell verfugbar.

Neben hervorragender Verschleil¥festigkeit und chemischer Bestandigkeit zeigt es gute
mechanische Eigenschaften und eine geringe Wasseraufnahme.

Aufgrund der Neigung, den polymereigenen Viskositatsanstieg wahrend der Verarbeitung zu
verstarken, sind mineralgefillte Compounds bisher kaum erhaltlich.

In der vorliegenden Untersuchung soll kalzinierte Neuburger Kieselerde als Fullstoff fiir
Polyketon vorgestellt werden.

Aufgezeigt werden die Leistungen von Compounds mit kalzinierter Neuburger Kieselerde im
Vergleich zu ungefilltem Polyketon im Hinblick auf FlieRfahigkeit, Verarbeitbarkeit,
Compoundfarbe und mechanische Eigenschaften.
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Experimentelles

Neuburger Kieselerde

Die besondere morphologische Zusammensetzung der Neuburger Kieselerde, die eine eigene
Mineralklasse darstellt, wird in einer REM-Aufnahme veranschaulicht.

HCFFVANN
| Struktur [N ER/AL
—_— =
EINLEITUNG
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG
ANHANG

Naturlich entstandenes Gemisch aus korpuskularer Neuburger Kieselsaure
und lamellarem Kaolinit; durch physikalische Methoden nicht zu trennen.

Der Kieselsaureanteil weist eine runde Kornform auf und besteht aus ca.
200 nm grolRen, aggregierten Primarpartikeln.

VM-03/0116/02.2019

HOFFMANN
Kalzinierte Neuburger Kieselerde [N ERAL

- - _==| Durch einen nachgeschalteten thermischen Prozess entstehen die
EINLEITUNG kalzinierten Produkte Silfit und Aktifit, auf Basis von SILLITIN Z 86.

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG Thermischer
Prozess
ANHANG
Neuburger Kieselerde Kalzinierte Neuburger

Kieselerde

Zusatzliche anwendungstechnischen Vorteile sowie Entfernung des
enthaltenen Kiristallwassers des Kaolinitanteils. Der Kieselsaureanteil bleibt
unverandert.

VM-03/0116/02.2019

2

Beim Kalzinieren wird die Neuburger Kieselerde einer thermischen Behandlung unterzogen.
Die Komponenten und der thermische Prozess flihren zu einem Produkt, das als funktioneller
Fullstoff spezielle anwendungstechnische Vorteile bietet.
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2.2

2.3

Fullstoffkennwerte

Die Tabelle gibt einen Uberblick iber die wichtigsten Kennwerte der verwendeten Fillstoffe.

. HOFFMANN
Fullstoffe und Kennwerte [MODINTE[R/AVL

Beschreibung Funktionali-
sierung

EXPERIMENTELLES
Aktifit AM Kalzinierte Neuburger Kieselerde Amino

ERGEBNISSE
dsp: 2 um, dgz: 10 pm
ZUSAMMENFASSUNG s0- £ M 97 M
ANHANG Aktifit PF 115 Kalzinierte Neuburger Kieselerde Amino

dsp: 2 ym, dgz: 10 pm

VM-03/0116/02.2019

Aktifit AM ist eine aktivierte kalzinierte Neuburger Kieselerde, bei der die Oberflache mit einer
speziellen amino-funktionellen Gruppe modifiziert wurde.

Fur Aktifit PF 115 wurde ebenfalls eine amino-funktionelle Gruppe zur
Oberflachenbehandlung verwendet.

Compoundierung und SpritzgieRen

Basis flr die Versuche war das Polyketon (PK) M330A, eine Type mit mittlerer Flie3¢fahigkeit
der Fa. Hyosung. Die Dosierung der mineralischen Flllstoffe lag bei 30 Gewichtsprozent.

Compoundiert wurde auf einem Zweischneckenextruder ZSK 30 (Schneckendurchmesser 30
mm) der Firma Werner & Pfleiderer.

Bei der Compoundierung wurde das Polyketon im Hauptstrom vorgegeben und der Fillstoff
Uber eine Seitenstrombeschickung der Polymerschmelze zugefiihrt. Die extrudierten Strange
wurden im Kaltabschlag granuliert.

Die Herstellung der Probekérper fand auf einer SchneckenspritzgieBRmaschine der Firma
Krauss Maffei unter Verwendung eines Probekdrperwerkzeugs nach ISO 294 mit
auswechselbaren Einsatzen fur die entsprechenden Probekoérper statt. Vor der Verarbeitung
wurde das Compoundgranulat mindestens 16 Stunden in einem Vakuum-Trockenofen bei 60
°C vorgetrocknet. Die Restfeuchte lag dann bei < 0,04 %.

Die Polyketon-Granulate wurden bei einer Massetemperatur von 245 °C und einer
Werkzeugtemperatur von 80 °C verspritzt.

Compoundierung, Spritzgief3en und anschlielende Prifungen erfolgten bei A. Schulman in
Kerpen.
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Ergebnisse

Verarbeitbarkeit

Schmelze-VolumenflieRrate

Granulatproben fir diese Prifung wurden aus dem vorgetrockneten Granulat fir das
SpritzgielRen der Probekdrper entnommen.

] HOFFMANN
Schmelze-VolumenflieBrate IMIINER/AS
DIN ISO 1133; 240 °C, 2,16 kg
cm?®/ 10 min
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE 60
ZUSAMMENFASSUNG 50
ANHANG
40
30
20
10 9 7
0
ohne Fiillstoff Aktifit AM Aktifit PF 115
VM-03/0116/02.2019

Die Compounds mit Fllstoff weisen eine deutlich niedrigere VolumenflieRrate auf als der
ungeflllte Compound. Sie lassen sich jedoch problemlos verspritzen ohne vorzeitig zu
vernetzen.
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FlieBspirale

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

ohne Fllstoff

Aktifit AM

_ _ HCFFMANN
FlieRspirale [MIINTERAL
/|
mm
191 196
180
120 -
typischer Wert bei vorzeitiger Vernetzung: ca. 120 mm
60
bestimmt
0 T

Aktifit PF 115

VM-03/0116/02.2019

Der zuriickgelegte Fliefweg gibt Aufschluss dartiber, ob ein Compound bereits wahrend dem
Spritzvorgang vernetzt. Typische Werte flr vorzeitig vernetzende Compounds liegen bei dem
gegebenen Werkzeug bei <120 mm. Die mit den beiden Neuburger Kieselerden erreichten

FlieBwege von ca. 190 mm zeigen an, dass die Compounds gut und ohne vorzeitige

Vernetzung verspritzbar sind.
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Zugversuch
Zugmodul

Stellvertretend fur die Steifigkeit eines Materials wurde der Zugmodul im Zugversuch bei einer
Prufgeschwindigkeit von 1 mm/min ermittelt.

HOFFMANN
Zugmodul [MODINTE[R/AVL
| DIN EN ISO 527-1,-2; 1 mm/min
GPa
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG 3
ANHANG
2
1
0

ohne Fullstoff Aktifit AM Aktifit PF 115

VM-03/0116/02.2019

Die Compounds mit den Kieselerden ergeben erwartungsgemaf eine um etwa 70 % hohere
Steifigkeit als der ungefiillte Compound.
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Streckspannung und Streckdehnung

Die Prifung erfolgte am Probekérper Typ 1A mit einer Prifgeschwindigkeit von 50 mm/min
bis zum Bruch der Proben.

K
HOFFMANN
Streckspannung [N ERAL
“—— | DINEN ISO 527-1,-2; 50 mm/min
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG 70
ANHANG
60
50
40

ohne Fullstoff Aktifit AM Aktifit PF 115
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Durch die Zugabe von Flullstoffen steigt das Festigkeitsniveau geringfiigig an.

HOFFMANN
Streckdehnung [MINIERAL
| DIN EN ISO 527-1,-2; 50 mm/min
EINLEITUNG
%
EXPERIMENTELLES 20
ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG 15
ANHANG
10
5
0

ohne Fllstoff Aktifit AM Aktifit PF 115

VM-03/0116/02.2019

Hinsichtlich Streckdehnung ergeben sich keine Einbuflen durch den mineralischen Flillstoff:
die beiden geflliten Compounds zeigen die gleiche Streckdehnung wie das ungefillte
Polymer.
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3.3

Biegeversuch

Der 3-Punkt-Biegeversuch wurde gemafl DIN EN ISO 178 durchgefiihrt. Grundsatzlich
resultieren im Biegeversuch ahnliche Ergebnisse wie im Zugversuch.

Biegemodul
_ HOFFMANN
Biegemodul [MAINTERAL
DIN EN ISO 178
GPa

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG 3
ANHANG

2

1

0

ohne Fillstoff Aktifit AM Aktifit PF 115
* |t. Datenblatt

VM-03/0116/02.2019

Das ungefillte Polymer hat mit 1,5 GPa eine deutlich geringere Steifigkeit als die beiden
gefullten Compounds, wobei zwischen den beiden Fiullstoffen kein bemerkenswerter
Unterschied erkennbar ist. Die Biegesteifigkeit liegt leicht Uber der im Zugversuch bestimmten
Steifigkeit von 2,9 GPa und damit ist die resultierende Steifigkeitserhdhung tendenziell etwas
Uber den 70 % des Zugmoduls.
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Biegefestigkeit

_ o HCFFMANN
Biegefestigkeit [MIINTERAL
DIN EN ISO 178
J |
EINLEITUNG
MPa
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE 100
ZUSAMMENFASSUNG %0
ANHANG
80
70
60 57 *
50
40
ohne Flllstoff Aktifit AM Aktifit PF 115
*|t. Datenblatt
VM-03/0116/02.2019
Gl

Auch die Biegefestigkeit der beiden gefiillten Compounds ist deutlich hoher als die des
ungeflllten Compounds. Zwischen den beiden Fillstoffen ergibt sich kein nennenswerter
Unterschied. Die Biegefestigkeit ist aber deutlich hdher als die im Zugversuch bestimmte
Streckspannung und wird durch die beiden Kieselerdeprodukte gegeniiber dem ungefiillten
Polymer um mehr als 50 % verbessert.
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3.4

Schlagzéahigkeit Charpy

Bei der Methode nach Charpy liegt die Probe mit beiden Enden gegen zwei Widerlager und
wird mittig mit einem Pendelhammer schlagartig beansprucht.

Kerbschlagzahigkeit

Zur Prifung der Kerbschlagzahigkeit wurden die Probekdérper mittig mit einer Einzelkerbe der
bevorzugten Kerbart A (Kerbgrundradius 0,25 mm, Restgrundbreite 8,0 mm) versehen. Die
Kerbschlagzahigkeit wurde durch schmalseitigen Schlag auf die ungekerbte Seite ermittelt.

Char
Py o HOFFMANN
Kerbschlagzahigkeit, 23 °C [N ERAL
| DIN EN ISO 179-1/1eA
EINLEITUNG
kd / m?
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE
ZUSAMMENFASSUNG
10
ANHANG
5
0

ohne Fllstoff Aktifit AM Aktifit PF 115

*|t. Datenblatt
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Die Kerbschlagzahigkeit kann durch die Fullstoffzugabe von 8 kJ/m? auf ca. 10 kJ/m?
gesteigert werden.
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Charpy

o HOFFMANN
Kerbschlagzahigkeit, -30 °C IMIINERAR
— %] DINENISO 179-1/1eA
EINLEITUNG
kJ / m?
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE
4
ZUSAMMENFASSUNG
ANHANG 3'1
3
2
1
0
ohne Fillstoff Aktifit AM Aktifit PF 115
* It. Datenblatt

VM-03/0116/02.2019

Auch bei Tieftemperatur zeigt sich eine Erhdhung der Kerbschlagzahigkeit durch den Fullstoff.
Aktifit PF 115 tendiert dabei zu geringfligig héheren Werten.

Schlagzahigkeit ungekerbte Proben

Geprift wurden hier ungekerbte Normprobekérper der MalRe 80 x 10 x 4 mm in schmalseitiger
Schlagrichtung, d.h. das Pendel trifft auf die 4 mm Seite des Probekdrpers auf.

Die Prufung erfolgte mit dem oft Gblichen 4 J Pendel, mit dem Schlagzéhigkeiten von maximal
100 kJ/m? differenziert werden kdnnen.

Es erfolgte kein Bruch der Proben bei der Prifung bei Raumtemperatur und

bemerkenswerterweise auch nicht bei Tieftemperatur (-30 °C). Eine Differenzierung zwischen
ungefiilltem Polymer und mineralgefillten Proben ist nicht gegeben.
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Farbe der Compounds

Die Grafik zeigt Ausschnitte der Musterplatten, fotografiert unter gleichen Lichtbedingungen.

HOFFMANN
Farbe der Probekorper [MAINTERAL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

ANHANG

Aktifit AM Aktifit PF 115

VM-03/0116/02.2019

A

Die Farbe mit Aktifit PF 115 ist deutlich heller als mit Aktifit AM.
Vom ungefillten Polymer liegt kein Foto vor.
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4 Zusammenfassung

Aktifit AM und Aktifit PF 115 sind interessante mineralische Fiillstoffe flir Polyketon, weil sie
keine vorzeitige Vernetzung wahrend der Verarbeitung verursachen.

Gegenuber dem ungefillten Polymer zeigen sie folgende Eigenschaften:

e niedrigere Schmelze-Fliel3fahigkeit

e hohere Steifigkeit

e leicht hdhere Streckspannung bei vergleichbarer Streckdehnung

e deutlich héhere Biegefestigkeit

o vergleichbare bis leicht hdhere Kerbschlagzahigkeit

e gute Schlagzahigkeit: kein Bruch mit dem 4 Joule Pendel, auch nicht bei Tieftemperatur

e hellere und farbneutralere Compounds mit Aktifit PF 115

Aktifit AM und Aktifit PF 115 sind aus der Produktreihe der Neuburger Kieselerde die beste
Wahl fur Polyketon hinsichtlich Schmelzestabilitdt, Verformbarkeit und Schlagzahigkeit bei
Raum- und Tieftemperatur. Die erreichte Steifigkeit und Festigkeit liegen hoher als mit dem
ungefllten Polymer.

Aus der Erfahrung mit anderen Polymeren werden weitere Verbesserungen hinsichtlich Kratz-
und Abriebbestandigkeit, chemische Bestandigkeit und Barriereeigenschaften erwartet.

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.
AuBerhalb unseres Einflusses liegende Arbeits- und Einsatzbedingungen schlieBen einen Anspruch aus der
Anwendung unserer Daten und Empfehlungen aus. AulBerdem kbénnen wir keinerlei Verantwortung fiir
Patentverletzungen (bernehmen, die moglicherweise aus der Anwendung unserer Angaben resultieren.
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Anhang: Ergebnistabelle

4
HOFFMANN
Ergebnistabelle [MOINTER/AL
"b 9
—_— = M330A

EINLEITUNG ungefiillt

EXPERIMENTELLES Schmelze-VolumenflieRrate cm3/10 min 53,2 9,3 6,9

ERGEBNISSE ZUngdU| GPa 1,74 2,85 2,88

ZUSAMMENFASSUNG Streckspannung MPa 65,5 67,8 69,1
Streckdehnung % 17,0 16,5 16,2

ANHANG
Nominelle Bruchdehnung % 224 21 16
Biegemodul GPa 1,45 * 3,08 3,16
Biegefestigkeit MPa 57 * 89,2 90,0
Schlagzahigkeit 23 °C kJ/m? kein Bruch kein Bruch kein Bruch
Charpy, 1eU -30°C kd/m2 - kein Bruch kein Bruch
Kerbschlagzahigkeit 23 °C kJ/m? 8* 10,2 10,6
Charpy, 1eA -30 °C kJ/m? 2* &1l 3,4
* It. Datenblatt

1 VM-03/0116/02.2019

RS o
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