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Kurzfassung

Hohe Reibungskrifte sind eine der hdufigsten Ursachen fiir Schadensfille bei tribologisch
beanspruchten Bauteilen. Ziel des Forschungsprojekts war es durch Schmierstoffmikro-
kapseln Reibung und Verschleil3 zu reduzieren. Aufbauend auf dem Vorgingerprojekt,
lag das Ziel in diesem Projekt auf der Einarbeitung der Mikrokapseln in technische Kunst-
stoffe. Hierflir war die Entwicklung von thermisch bestédndigeren Mikrokapseln notwen-
dig. Um den Riickgang der mechanischen Eigenschaften durch die Einbringung von Mik-
rokapseln entgegenzuwirken, wurde beispielsweise die Compoundierung von faserver-
starkten Kunststoffen mit Mikrokapseln untersucht. Aulerdem wurden Untersuchungen
zum Mehrkomponentenspritzgieen durchgefiihrt.

Mikrokapseln wurden mit vier unterschiedlichen Kapselwandmaterialien (MF, PU, PA
und PVA) synthetisiert. Es wurde demonstriert, dass Mikrokapseln bestehend mit einem
breiten Spektrum an physikochemischen Eigenschaften, wie z.B. Grofe, thermische Sta-
bilitdt und Wandmaterialanteil, effizient im TechnikumsmaBstab hergestellt und in Form
eines trockenen Pulvers (Lufttrocknung oder Spriihtrocknung) isoliert werden konnen.

Die Einarbeitung dieser Kapseln erfolgte auf einem Doppelschneckenextruder. Mittels
SpritzgieBen wurden die hergestellten Compounds hinsichtlich dieses bedeutenden Form-
gebungsverfahren validiert. Es konnten Compounds basierend auf POM, PBT, PA6 und
PAG6.6 bei Verarbeitungstemperaturen von bis zu 265 °C hergestellt werden. Die zusétz-
liche Einarbeitung von Verstiarkungsfasern war moglich.

Die tribologischen Priifungen zeigten, dass durch den Einsatz von Schmierstoffmikro-
kapseln die Reibung stark reduziert werden kann. Insbesondere zeigten POM und Poly-
amide einen hohen Riickgang der Reibwerte. Der tribologische Effekt bei PBT war dem-
gegentiber gering. Der Riickgang des Verschleifles war je nach Matrixpolymer weniger
stark ausgeprégt. Der Zusatz von Carbonfasern zeigte sich vorteilhaft, um Reibung und
Verschlei3 dariiber hinaus zu minimieren.



Abstract

High frictional forces are one of the most common causes of damage to tribologically
stressed components. The aim of the research project was to reduce friction and wear
using lubricant filled microcapsules. Based on the previous project, the aim of this project
was to incorporate the microcapsules into technical plastics. This required the develop-
ment of more thermally stable microcapsules. To counteract the reduction in mechanical
properties caused by the incorporation of microcapsules, for example, the compounding
of fiber-reinforced plastics with microcapsules was investigated. Studies were also car-
ried out on multi-component injection molding.

Microcapsules were synthesized with four different capsule wall materials (MF, PU, PA
and PVA). It was demonstrated that microcapsules consisting of a wide range of physi-
cochemical properties, such as size, thermal stability and wall material content, can be
efficiently produced on a pilot plant scale and isolated in the form of a dry powder (air
drying or spray drying).

These capsules were incorporated on a twin-screw extruder. Injection molding was used
to validate the compounds produced with regard to this important shaping process. Com-
pounds based on POM, PBT, PA6 and PA6.6 were produced at processing temperatures
of up to 265 °C. The additional incorporation of reinforcing fibers was possible.

The tribological tests showed that friction can be greatly reduced by using lubricant mi-
crocapsules. In particular, POM and polyamides showed a high reduction in friction val-
ues. In contrast, the tribological effect of PBT was low. The reduction in wear was less
pronounced depending on the matrix polymer. The addition of carbon fibres was benefi-
cial in minimizing friction and wear.



ProjeKtSteCKDIIeS .....uuuiiiiiivniiiniinnniinsinniicssssnniecsssnnicssssssnecssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnses 1T

1

EINICITUNG cc.uneeieiniiiiiiiiniiiiininneisinneessnneesssnncssssnesssssessssesssssesssssscsssssssssssssssasssssasess 1
1.1 Anlass fiir Forschungsvorhaben.............ccoccooiiiiiiiiiiniiicee 1
1.2 ProblemsStellUng........ccoeviiriieriiiiesieieetesee e 1
1.3 ZICISELZUNE ..ottt sttt sttt et sttt e seenee 3
Stand der TeChNIK.....cuieiiiiiiniiiiiiiiniiiiniicsieinsneisssessssnesssseessssecssssssssssscssssscsses 4
2.1 TIIDOIOZIC ..ottt sttt et 4
2.2 Synthese Schmierstoffmikrokapseln............ccoooeviriniiiiiiiininie, 5
2.3 Kunststoffverarbeitung...........ccveverieiiiiienieiecieeee e 7
2.3.1  COMPOUNAICTEN . ..c..eeuieniiiiiiriieteeie ettt ettt sttt st 7
2.3.2  SPIItZEIEBEN ...eoniiiiiiiiee e 8
Losungsweg zur Erreichung des Forschungsziels..........coouericevcnniccsccnnncccisnnnees 10
Durchgefilhrte ArDeIten .......cccveeeiieeiiieeiisneeissnnisseenisnecssnecsssseessseecssssecssssscsssene 11
4.1 Eingesetzte Rezepturkomponenten ............cccceeiiviriiiniiininieninncnicneenee, 11
4.1.1  Schmierstoffe .......ooiiriiiiiiiieicee e 11
4.1.2 Kapselwandmaterialien...........cccccueeeiiiieiiieeniiieeciee e 11
4.1.3  MIKroKapseln .......cooovieiiiiiieiieieeieee e 13
4.1.4  KUnSStOTTe ..coueiiiiiiieeee e 14
4.1.5 KompatibiliSatoren..........ccueevuierieeiiieiieeiieiie ettt 15
4.1.6  Verstarkungsfasern .........ccceeevieeiiieeiiiecee e 15
4.2 VerfahrensteChnik ...........ooooiiiiiiiiiii e 16
4.2.1 MiKroverkapselung .........ccccecuieeiiieiiiieeiie et 16
4.2.2  Kunststoffverarbeitung ...........cccceeeeeriiiiiiiniiiieecee e 22
4.3  Charakterisierungsmethoden ............ocoeoveieiieniinineninicicecesesee e 26
4.3.1 Thermogravimetrische ANalyse..........ccccceeviiiiiienieniiieieciieeeeeeeee. 26
4.3.2 PartikelgroBenverteilung.........cccccueeeviieeiieeeiieeciee e 26
4.3.3 RasterelektronenmikrosKOpie ..........ccceeevieriieciienieniiienie e 26
4.3.4  TIIDOMELET...ccueiiiieiieeiee e 26
4.3.5  ZUZPTUTUNG .ooviiiiieiiieieeeie ettt et e e 27
Diskussion der Ergebnisse . .....ccoeiciceicscnicssnricssnnicssnncssssnesssnessssnessssnssssssssssessssses 28
5.1 Mikrokapseln und deren Charakterisierung ...........ccceeveeeveenveecieenneeeeennee. 28
5.2 Untersuchungen zur Steigerung der mechanischen Eigenschaften von
Mikrokapsel/Kunststoff-Verblinden ............ccccoeviieiiiniiiiieniiciciececeeees 32
5.2.1 Einsatz von Kompatibilisatoren..........ccceeevieerieeenieeeieeeiee e 32

5.2.2 Oberflaichenmodifikation der Kapselwand .............cccccoeeviiiiinnnennnn. 37



Inhaltsverzeichnis I

5.2.3 Mehrkomponentenspritzgie3en mit Schmierstoffmikrokapsel-
Compounds 38
5.3 Verarbeitungsverhalten, tribologische und mechanische Eigenschaften von
Schmierstoffmikrokapseln in Kunststoffen ...........ccccooeieeiieiiiniiiiiiiecce 42
0 T8 N o oSO SPS 43
5.3.2  POM oot 45
5.3.3 P et 58
5304 PAG e 65
5305 PAGO e e 71
54  Schmierstoffmikrokapselcompounds in Demonstrator-Bauteilen.............. 76
5.4.1 MiKrozahnrader .........ooouiiiiiiiiiiieiee e 76
542 GIeTtA@ET ..c.eviiiieeiiieiieee et 76
5.4.3 Axialgleitlager zur Vibrationsreduktion...........ccccceeveuiieriieenieeennennn. 79
6 ZuSamMmMENTASSUNE ..cuuuerieiivrnnricssssnriesssssrecssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnses 80
6.1 Schmierstoffmikroverkapselung...........cocoeeviriiiiiiiniinenineneceeeeee 80
6.2 VerarbeItUNG ......ccveeiiiiieiieiecieeeeee e 80
6.3 Mechanische Eigenschaften...........ccoooevininininiiiiiicce 81
6.4 Tribologische Eigenschaften...........ccccooveviieiiiniiniiiiiiieiceceecce 82
6.5 Weiterer Forschungsbedarf.............cccooeiiniiinniiiiieec 82
7  ADbildungsverzZeiChmis ......eiccrvvericciisnreccsssnniecsssnencsssssssessssssssssssssssessssssssssssnses 84
8  LiteraturverzeiChmis .....eeeieeeiiniinieiicsnniinssnennssneccsneessseessssecssssnessssnsssssssssssses 90



Inhaltsverzeichnis 11

Projektsteckbrief

Dieses Forschungsvorhaben beschéftig sich mit der Entwicklung von Kunststoffen fiir
tribologisch und mechanisch hochbelastbare Bauteile. Die tribologische Funktionalisie-
rung erfolgt mittels schmierstoffgefiillter Mikrokapseln. Dieser innovative intern einge-
brachte Schmierstoff ermoglicht die dauerhafte Schmierung von Kunststoffbauteilen.
Aufbauend auf dem Vorgéingerprojekt, in dem erstmalig nachgewiesen werden konnte,
dass Schmierstoffmikrokapseln in groBerem Maf3stab in Thermoplaste eingearbeitet wer-
den konnen, lag das Ziel in diesem Folgeprojekt auf der Einarbeitung der Schmierstoff-
mikrokapseln in technische Kunststoffe, die bei hoheren Temperaturen aufschmelzen.
Hierfiir war die Entwicklung von thermisch bestandigeren Mikrokapseln notwendig. Um
den Riickgang der mechanischen Eigenschaften durch die Einbringung von Mikrokapseln
entgegenzuwirken, wurden unterschiedliche Ansétze erprobt. Es wurde beispielsweise
die Compoundierung und Verarbeitung von faserverstirkten Kunststoffen mit Mikrokap-
seln untersucht. Umfangreiche Untersuchungen konnten die Leistungsfahigkeit und
Grenzen von Schmierstoffmikrokapseln aufzeigen.

AiF/IGF-Projekt 21707 BG:

»Iribologisch wirksame Pseudofeststoffe fiir mechanisch und thermisch hoch belast-
bare Thermoplastbauteile*

Dauer: 01.03.2021 —31.08.2023

Unterstiitzt durch den projektbegleitenden Ausschuss:
= [KV Tribologie GmbH

* Advanced Compounding

Rudolstadt GmbH * Innowep GmbH
= BASF SE » Kunststofftechnik ROS
* Brenntag GmbH GmbH & Co. KG

= (Carl Bechem GmbH = [ehmann&Voss & Co. KG

Chemie-Technik GmbH
Emery Oleochemicals GmbH
Ensinger GmbH

Evonik Resource Efficiency GmbH
Follmann Gmbh

Fuchs Schmierstoffe GmbH
Gaudlitz GmbH

GHD Préazisons-Formenbaur
GmbH & Co. KG

Hilti Corporation

HESA Kunststofftechnik
GmbH & Co. KG

Mocom GmbH & Co. KG

Perlon Nextrusion Monofil GmbH
Riedel Gmbh

Tecnaro GmbH

Dr. Tillwich GmbH Werner Stehr
Treffert GmbH & Co. KG
Trelleborg Sealing Solutions Ger-
many GmbH

TUNAP GmbH & Co. KG

ZF Friedrichshafen AG




1 Einleitung 1

1 Einleitung

1.1 Anlass fiir Forschungsvorhaben

Um den Ressourcenbedarf zu reduzieren, sind langlebige und energiesparende Produkte
von zentraler Bedeutung. Kunststoffbauteile, die Reibung und Verschleill ausgesetzt sind,
sind somit im Besonderen von dieser Zielsetzung betroffen. Innovative Kunststoffe und
deren Formgebung kénnen einen wichtigen Beitrag dazu leisten, die Energieeffizienz zu
steigern und reibbedingten Verschleil zu minimieren. Ein verringerter Kunststoffver-
schleil} ist dariiber hinaus mit verringerter Mikroplastikemission verbunden.

Im Vorgéngerprojekt konnte eine fiir Thermoplaste einzigartige Art der Schmierung ent-
wickelt werden. Durch den Einsatz von Schmierstoffmikrokapseln wurde eine neuartige
Schmierung von Kunststoffen demonstriert. Die Freisetzung des Schmierdls erfolgt nach
Bedarf durch reibbedingte Zerstdrung der Kapselwand an der Oberfldche des Bauteils. Es
konnte gezeigt werden, dass unterschiedliche Ole verkapselt und in Thermoplaste einge-
arbeitet werden konnen. Die Mikrokapseltechnologie er6ffnet somit die Moglichkeit ver-
schiedene Schmierstoffe in Kunststoffe einzuarbeiten. Erste Untersuchungen mit Polyp-
ropylen (PP) und Polyoxymethylen (POM) konnten einen hohen Riickgang von Reib-
und VerschleiBkennwerten demonstrieren. Derzeitige reibungsmindernde feststofffor-
mige Additive sind iiberwiegend auf das in der Kritik (PFAS) stehende, fluorhaltige
PTFE begrenzt. Die Forschungsergebnisse zeigten auch, dass die Einarbeitung von Mik-
rokapseln zu einem deutlichen Riickgang der mechanischen Eigenschaften fiihrt. Weiter-
hin besteht Forschungsbedarf bei der Optimierung der Leistungsféhigkeit der Mikrokap-
seln und deren Einarbeitung in weitere technisch relevante Polymere, um unterschiedli-
che Einsatzgebiete adressieren zu konnen.

1.2 Problemstellung

Das Projekt hatte zum Ziel zwei Forschungsliicken zu schlie3en. Erstens die Einsatzmog-
lichkeiten der entwickelten Mikrokapsel/Kunststoffverbiinde in unterschiedlichen Ther-
moplasten zu erforschen. Im Vorgéngerprojekt wurden die Schmierstoffmikrokapseln nur
in eine kleine Auswahl an thermoplastischen Kunststoffen eingearbeitet und deren Wir-
kung untersucht. Daher ist noch unbekannt, in welche weiteren technischen Kunststoffe
Schmierstoffmikrokapseln eingearbeitet werden konnen. Zweitens wurde im vorange-
gangenen Projekt ein Riickgang der mechanischen Eigenschaften der mit Mikrokapseln
gefiillten Kunststoffe festgestellt. Es sollten unterschiedlichste Losungsansitze erforscht
werden, um hohe mechanische Kennwerte bei gleichbleibend geringen tribologischen
Reibkoeffizienten zu erreichen.

Kompatibilisatoren:

Es wurden kommerziell erhéltliche Kompatibilisatoren untersucht, welche die Verbund-
haftung aus Kapselwand und thermoplastischer Matrix steigern sollten. Dazu musste un-
tersucht werden, welche Art und Anteile an Kompatibilisatoren geeignet sind, um ver-
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schiedenartige Kapselwandmaterialien (Polyurethan, Melaminharz) an die thermoplasti-
schen Materialien PP und POM verstérkt zu binden. Die verbesserte Anbindung von Mik-
rokapseln an Thermoplaste stellt eine nicht gidngige Praxis dar und muss deshalb grund-
legend erforscht werden.

Oberflachenmodifikation:

Es wurde untersucht, inwieweit eine Anderung der Oberflichenplaritit der Mikrokapseln
zu einer erhohten Verbundhaftung fiihren. Ob durch eine Oberflichenmodifikation von
Mikrokapseln die mechanische Verbundhaftung gesteigert werden kann, ist nicht be-
kannt.

Faserverstirkung

Eine weitere Moglichkeit die mechanische Stabilitit der Kunststoffe zu steigern, ist die
Einarbeitung von Verstiarkungsfasern. Jedoch kann die Einarbeitung von Schmierstoft-
mikrokapseln in faserverstirkte Kunststoffe dazu fiihren, dass es zu einer verfriihten Frei-
setzung von Schmierstoff kommt. Durch die harten Verstirkungsfasern kénnen Mikro-
kapseln in der Compoundierung mechanisch geschiadigt werden. Es ist nicht bekannt,
welche Faserarten und Anteile notig sind, um die mechanischen Eigenschaften von
Schmierstoffmikrokapselcompounds zu steigern. Fiir die Verarbeitung von Fasern und
Mikrokapseln galt es die Verfahrensparameter anzupassen. Es sollte aulerdem getestet
werden, inwieweit die Faserverstarkung einen Einfluss auf die tribologischen Eigenschaf-
ten hat.

Mehrkomponentenspritzgiel3en

Neben der Steigerung von mechanischen Materialkennwerten sollte auch untersucht wer-
den, welchen Einfluss eine verdnderte Konstruktion eines Bauteils mit Schmierstoff-
mikrokapseln auf dessen tribologische Eigenschaften hat. Durch die gezielte Platzierung
von Mikrokapseln in den Randbereichen eines Bauteils kann der reduzierende Einfluss
der Kapseln auf die Mechanik stark reduziert werden. Eine bereits industriell weit ver-
breitete Methode Kunststoffbauteile mit unterschiedlichen Materialien herzustellen, ist
das Mehrkomponentenspritzgieen. Das MehrkomponentenspritzgieBen wird fiir tribolo-
gische Kunststoffe wenig genutzt. Der stoffschliissige Verbund zweier Kunststoffe kann
insbesondere durch reibmindernde Additive verringert werden. Inwieweit Kunststoffe
mit Schmierstoffmikrokapseln fiir das Mehrkomponentenspritzgiefen geeignet sind,
musste deshalb grundlegend erforscht werden. Erforderliche Verfahrensparameter fiir das
MehrkomponentenspritzgieBen mussten umfangreich ermittelt werden.

Einarbeitung in hochschmelzende Thermoplaste

Um das Einsatzspektrum von Schmierstoffmikrokapseln zu erweitern, sind Untersuchun-
gen zur Einarbeitung in weitere thermoplastische Kunststoffe notwendig. Bisherige Un-
tersuchungen wurden iiberwiegend an PP und POM durchgefiihrt, wobei maximale
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Schmelztemperaturen von 190 °C erreicht wurden. Es ist nicht bekannt, ob Schmierstoff-
mikrokapseln in hoch schmelzende Kunststoffe eingearbeitet werden kénnen. Es soll da-
her der Einsatz von Schmierstoffmikrokapseln in technisch relevante Thermoplaste un-
tersucht werden, welche Schmelztemperaturen von bis zu 260 °C aufweisen. Dazu sollen
geeignete Kapselwandmaterialien entwickelt werden, die flir diesen Einsatz geeignet sind
und ohne Schidigung eingearbeitet werden kénnen.

Tribologisches Systemverhalten

Das tribologische Verhalten von Schmierstoffmikrokapsel additivierten Kunststoffen ist
bislang nur sehr unzureichend untersucht. Es ist beispielsweise nicht bekannt, unter wel-
chen tribologischen Systemparametern der reibungsmindernde Effekt der Mikrokapseln
hervorgerufen wird. Dazu sollen neben rotierenden Priifmethoden auch oszillierende Prii-
fungen durchgefiihrt werden. Der Vergleich der tribologischen Koeffizienten mit Litera-
turwerten ist aufgrund der meist unterschiedlichen Systemparameter nur unzureichend
moglich. Das tribologische Verhalten soll deshalb an einem Priifstand mit verschiedenen
tribologisch optimierten Kunststoffen untersucht werden. Erst daraus kann das tribologi-
sche Potenzial von Schmierstoffmikrokapseln besser bewertet werden.

1.3 Zielsetzung

Die Ziele des Projekts bestehen in der Uberfiihrung der Schmierstoffmikrokapsel-Tech-
nologie in technische Kunststoffe mit hoheren Erweichungstemperaturen und Faserver-
stairkung und eine Anndherung an die industrielle Marktreife, insbesondere fiir klein- und
mittelstindische Unternehmen. Compounds mit Schmierstoffmikrokapseln sollen durch
Kompatibilisatoren, Verstarkungsfasern oder durch eine spezielle konstruktive Ausle-
gung der Bauteile mechanisch belastbarer gestaltet werden. Da bei tribologischen Belas-
tungen von Kunststoftbauteilen hiufig die thermische Belastungsgrenze erreicht wird,
sollen die Schmierstoffmikrokapseln so optimiert werden, dass sie auch in Thermoplaste
mit Schmelztemperaturen von bis zu 260 °C eingesetzt werden konnen. Umfangreiche
tribologische Untersuchungen sollen zeigen, unter welchen Systemparametern neuartige
tribologische Compounds mit Schmierstoffmikrokapseln sich vom derzeitigen Stand der

Technik abheben.
Reibung zwischen zwei Flachen Abtragung der 7 Automatische
=2 oberen Schicht - 7 Schmierung
A 4
=7 ot ! >’
\ 2 \ 2 \ 2

Reibung Kapseln brechen auf Schmiermittelverteilung

Schmiermittelfreisetzung Reibungsminderung

Abbildung 1: Prinzipdarstellung der Reibungsminderung von Schmierstoffmikrokapsel funktio-
nalisierten Kunststoftbauteilen.
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2 Stand der Technik

2.1 Tribologie

Die Tribologie beschiftigt sich mit den Themengebieten Reibung, Verschleil und
Schmierung. Da tribologische Vorgénge immer zwischen verschiedenen sich relativ zu-
einander bewegenden Korpern stattfinden, handelt es sich bei tribologischen Eigenschaf-
ten um Systemeigenschaften. Dadurch konnen tribologische Eigenschaften nicht durch
eine Kennzahl fiir ein spezifisches Material charakterisiert werden. Um einen Werkstoff
hinsichtlich seiner Eignung in tribologischen Anwendungen bewerten zu konnen, sind
umfangreiche Analysen notwendig. Je nach Belastungsart (Auflast, Geschwindigkeit,
Gegenkorper, Kontaktflache, Rauheit, ...) und Bewegungsform (Rotation, Oszillation,
...) konnen sich Reibbedingungen stark verdndern und somit das Reib- und Verschleil3-
verhalten maBgeblich beeinflussen (sieche Abbildung 2). Die Ubertragbarkeit zwischen
unterschiedlichen Modellpriifungen ist meist sehr gering. Das Ziel vieler Forschungsak-
tivitdten im Bereich der Tribologie ist die Steigerung der Wirtschaftlichkeit von Bewe-
gungssystemen und der Erhalt von langlebigen und energieeffizienten Systemen. Der
Reibungskoeftizient p beschreibt das Verhéltnis von auftretender Reibkraft Fp zur wir-

kenden Normalkraft Fy und gilt als ein Mal} zur Beschreibung des Reibverhaltens:
FRr

w= (M

Fn

Zusammensetzung . Fnl Beanspruchung
- Matrix Systemhiillende - Flachenpressung
- Verstarkungsstoffe mechanische, chemische - Gleitgeschwindigkeit
- Additive und physikalische Eigenschaften - Versuchsdauer
- Fllstoffe - Duktilitat - Kontaktflache
- Dampfung 1 - Bewegungsform
- Oberflachenspannung
i — - Bestandigkeit
erarbeitun F itfahi i
bl ieBer? - Warmeleitfahigkeit Umgebung
pilzg - Ermiidungsverhalten 3
- BB - Oberflachenrauheit — iiperaty
- Sintern - Harte Wirkorte : ;?r:jigzt?eg:rer:tedium
- additive Ferti 5 i -
addilive rertigung - Oberflachenenergie - VerschleiBpartikel

Grundkorper

Systemeigenschaften
- Reibung

- VerschleiB

- Reibwarme

- Schallemission

Struktur

- Orientierung
- Homogenitat
- Kristallinitat

o

Abbildung 2: Tribologisches System bestehend aus Grund-, Gegenkorper, Zwischenstoff und
einer Systemhiillenden.

Kunststoffe werden vermehrt in tribologisch beanspruchten Bauteilen eingesetzt. Kunst-
stoftbauteile wie Zahnriader, Umlenkrollen oder Gleitschienen zeichnen sich durch ihre
geringe Dichte (Leichtbau), elektrische Isolation, hohe Medienbestindigkeit, reibungs-
und gerduscharmen Betrieb auch ohne Schmierung aus. Der Einsatz von Kunststoffen
wird durch deren im Vergleich zu anderen Werkstoffen geringe Harte und geringe Wir-
meleitfahigkeit begrenzt. Dadurch sind Kunststoffe anfillig gegeniiber abrasivem Ver-
schleil3. Eine hohe Dauerbelastung oder ein erhohtes Belastungskollektiv kann zum star-
ken Erwdrmen und zum Bauteilversagen fiihren. Durch die Zugabe von Additiven in der
Compoundierung werden Kunststoffe ihrem Belastungskollektiv angepasst.

HDPE, UHMWPE, Polyamide, POM, Fluorpolymere und verschiedene Hochleistungs-
kunststoffe werden héufig fiir tribologische Kunststoffanwendungen verwendet. Um
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Reib- und VerschleiBkennwerte zu minimieren werden Festschmierstoffe wie PTFE,
MoS; und Graphit dem Kunststoff zugesetzt. Gegeniiber fliissig/pastosen Schmiermit-
teln, welche auf die Reibfldche aufgebracht werden, ist das Potential von Festschmier-
stoffen tribologische Kennwerte zu senken deutlich geringer. Schmierdle konnen in der
Regel nur schwer bis gar nicht in einen Kunststoff eingearbeitet werden. Um Schmierdle
als internes Additiv fiir Kunststoffe zugédnglich zu machen, konnte bereits in mehreren
Studien die Mikroverkapselung zum Erhalt von Pseudofeststoffen demonstriert werden.
Die Einarbeitung der Schmierstoffmikrokapseln erfolgte bislang iiberwiegend in duro-
plastische Epoxidharzsystemen [1-5]. Durch die Funktionalisierung mit Schmierstoff-
mikrokapseln konnte die hohe Wirksamkeit des Schmiersystems demonstriert werden.
Der derzeitige Kenntnisstand zur Verarbeitung von Schmierstoffkapseln in thermoplasti-
sche Systeme ist als gering einzuschétzen. Neben dem Vorgédngerprojekt (IGF 19921 BG)
sind nur wenige Fachpublikationen bekannt, welche sich mit thermoplastischen Systemen
befassen [5-9]. Hervorzuheben ist, dass der Einsatz von Schmierstoffmikrokapseln in
dem fiir tribologische Anwendungen hiufig verwendetem technischen Thermoplasten
Polyoxymethylene (POM) in der Fachliteratur noch nicht beschrieben wurde. Die Einar-
beitung und Verarbeitung erfolgte iiberwiegend auf Laborgeréten, sodass Fragestellungen
zur Ubertragbarkeit in die industrielle Praxis noch nicht beantwortet wurden. Um den
Riickgang der mechanischen Festigkeit durch Kapseladditivierung entgegenzuwirken,
wurde fiir Epoxidharzsysteme der Einsatz von Verstirkungsfasern untersucht [10-12].
Fiir thermoplastische Materialien fehlen derartige Untersuchungen hingegen vollstindig.

2.2 Synthese Schmierstoffmikrokapseln

Mit Hilfe von Mikroverkapselung konnen fliissige Schmiermittel als ,,Pseudo-Fest-
stoffe®, d. h. pulverartige Feststoffpartikel mit einem Anteil an Fliissigschmiermittel von
bis zu ca. 90 Gew.-%, formuliert werden.

Unter Mikroverkapselung versteht man allgemein die Umbhiillung einer feinteiligen fliis-
sigen, festen oder gasformigen Komponente mit einer Wand aus einem natiirlichen oder
synthetischen Material. Die Techniken, die zur Mikroverkapselung eingesetzt werden,
sind sehr vielfiltig. Die Auswahl der Mikroverkapselungstechnik wird u.a. bestimmt
durch die physikochemischen Eigenschaften des zu verkapselnden Materials (Kernmate-
rial), das zur Mikroverkapselung einzusetzende Wandmaterial sowie der angestrebten
Anwendung. Entsprechend vielfaltig sind die in der Fachliteratur beschriebenen Metho-
den [13]. Praxisrelevant und technisch umgesetzt sind aber nur wenige dieser Methoden.
Es handelt sich dabei ausschlielich um Prozesse, die diskontinuierlich oder im Batch-
Prozess ablaufen, entsprechend giinstig sind und zu leicht-isolierbaren Produkten fiihren.
Ein typisches Beispiel aus der Technik sind kohlefreie Reaktionsdurchschreibepapiere
(SD-Papiere), wie man sie z.B. in Quittungsblocken finden kann (Unterseite des Origi-
nalblattes mit einem fliissigen Farbgeber enthaltenden Mikrokapseln / Oberflidche des da-
runterliegenden Blattes imprégniert mit einem Entwickler / beim Schreiben Zerstérung
der Mikrokapseln / Farbstoff + Entwickler ergeben einen sichtbaren Schriftzug auf dem
Durchschlag).
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Die aus der Mikroverkapselung von Fliissigkeiten resultierenden Pseudo-Feststoffe
(meist im GréBenbereich von 1 - 50 um,) sind prinzipiell, wie andere feste Kunststoffad-
ditive, einsetzbar. Somit lassen sich die Vorteile von fliissigen und festen Schmiermitteln
kombinieren. Ein weiterer Vorteil der Mikroverkapselung ist auch [13], dass Wirksub-
stanzen vor kritischen Umgebungsbedingungen geschiitzt werden konnen (z.B. Tempe-
ratur, Feuchtigkeit, Wechselwirkung mit weiteren Komponenten der Formulierung). Im
vorangegangenen Projekt konnte gezeigt werden, dass die mikroverkapselten Wirksub-
stanzen ,,on demand®, d.h. im Bedarfsfall, durch mechanische Beanspruchung freigesetzt
werden. Neben dem im Vorgéngerprojekt verfolgten Forschungsansatz werden in der
Fachliteratur [3,9,14—17] weitere Arbeiten zur Mikroverkapselung von fliissigen
Schmiermitteln und deren Einsatz fiir die Herstellung von sogenannten selbst-schmieren-
den Kunststoffkompositen (engl. ,,self-lubricating composites*) beschrieben.

Yang, Z. et al. [18] verkapselten N, N'-ethylen Bis-stearamid bzw. Erucasdureamid mit
einem Aminoharz auf der Basis von Harnstoff und Formaldehyd. Aus HDPE und den
Mikrokapseln wurden unter Einsatz eines Doppelschneckenextruders Compounds herge-
stellt und anschlieBend mittels SpritzgieBen bei 220 °C zu Probekdrpern verarbeitet. Bei
Reibtests an diesen Probekorpern wurde eine Reduzierung des Reibkoeffizienten um ca.
70 % festgestellt [18]. Zur Untersuchung des thermischen Abbaus wurden thermogravi-
metrische Messungen durchgefiihrt. Die Mikrokapseln aus Harnstoffharz waren bis ca.
275 °C thermisch stabil, ab 275 °C erfolgte ein schneller Masseabbau mit einer vollstin-
digen Zersetzung bei 340 °C.

In der Patentliteratur wird die Nutzbarkeit von Mikrokapseln in Kunststoffbauteilen mit
dem Ziel einer (lebenslangen) Reibungsminderung ,,on demand* bereits fiir verschiedene
Anwendungen beansprucht. Anzumerken ist jedoch, dass diese Patente in den meisten
Féllen lediglich das Prinzip darlegen und auf ,,Mikrokapseln nach dem Stand der Tech-
nik* verweisen [19-22].

Typische Einsatzgebiete sind mikroverkapselte chemische Additive fiir Motor- und Ge-
triebedle und die Anwendung fiir eine externe Schmierung in Form eines Aerosols.

Kunststoffkomposite, die andere mikroverkapselte Additive bzw. Wirkstoffe enthalten,
werden in der Patentliteratur ebenfalls erwdhnt. Beispielhaft seien genannt: [23] und [24]
— mikroverkapselte Farbstoffe; [25] — mikroverkapselte Klebstoffkomponenten in einem
Mehrschichtsystem; [26] und [27] — mikroverkapselte PCMs, [28] — mikroverkapselte
Geruchsstoffe.

Obwohl einige, vor allem US-amerikanische Unternehmen, auf ihrer Homepage Schmier-
mittel gefiillte Mikrokapseln benennen (z.B. 3M, Microtek, AVEKA, Encapso sowie die
deutschen Unternehmen Follmann und Bechem), ist eine universelle Verfligbarkeit dieser
Produkte nicht gegeben. Mikroverkapselte Schmierstoffe gehoren nicht zur standardma-
Big angebotenen Produktpalette.

Zusammenfassend kann damit festgehalten werden, dass die grundsétzliche Idee des Ein-
satzes von mikroverkapselten Schmiermitteln bereits in der Fachliteratur umfassend be-
schrieben wurde. Das verdeutlicht das Interesse an diesem Thema. Jedoch beschréinkt sich
nach aktuellem Kenntnisstand eine praktische Umsetzung bisher auf sehr wenige Anwen-
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dungen, die zudem im Bereich der Beschichtungen (,,Gleitlack mit Mikroverkapselungs-
technologie*, BERUCOAT MC, BECHEM Lubrication Technology) angesiedelt sind.
Folgende Griinde konnen fiir die noch nicht erfolgte kommerzielle Einarbeitung von Mik-
rokapseln in Kunststoffe benannt werden:

- keine bzw. stark eingeschrankte Verfiigbarkeit von mit Schmiermitteln gefiillte
Mikrokapseln

- unzureichende Informationen zur Verarbeitbarkeit von Mikrokapseln in Kunst-
stoffcompounds bzw. zu den Mdglichkeiten, die relevanten Verarbeitungspro-
zesse und Eigenschaften der Mikrokapseln entsprechend anzupassen

Daraus schlussfolgernd: Zur Erreichung eines hoheren Grades an technischer Reife sind
weitere Fragestellungen hinsichtlich der mechanischen, thermischen und chemischen Sta-
bilitiat der Mikrokapseln bei der Verarbeitung in Kunststoffschmelzen sowie des Einflus-
ses dieses Additivtyps auf die Eigenschaften der Komposite und letztlich auch die zusitz-
lichen Kosten zu beantworten.

2.3 Kunststoffverarbeitung

2.3.1 Compoundieren

Die Aufbereitung von thermoplastischen Kunststoffen erfolgt in der industriellen Praxis
meist auf gleichsinnig drehenden Doppelschneckenextrudern. Der schematische Aufbau
einer Compoundierlinie ist in Abbildung 3 dargestellt. Das Kernstiick bildet der Doppel-
schneckenextruder, welcher aus zwei baugleichen, symmetrisch angeordneten Schnecken
betrieben wird. Je nach Anforderung an das Material und den Mischvorgang konnen die
Schneckenelemente wie Forderelemente, Knetblocke, Zahnmischelemente oder Schne-
ckenmischelemente variabel aufgebaut werden. Forderelemente dienen dem Material-
transport innerhalb des Zylinders. Der Einsatz von Knetblocken, Zahnmischelementen
und Schneckenmischelementen dienen der scherbedingten Plastifizierung des Polymers
und eine dispersive bzw. distributive Durchmischung der Fiillstoffe/Additive in der Po-
lymerschmelze.

Thermoplast Additive

£ [
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Doppelschneckenextruder Wasserbad Trockner  Granulator

Abbildung 3: Schematischer Aufbau einer Compoundieranlage.
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Die polymere Matrix einer Kunststoffrezeptur wird {iber den Haupteinzug des Extruders
zugegeben. Weitere Bestandteile konnen ebenfalls tiber den Haupteinzug zugegeben wer-
den. Bei verarbeitungssensitiven Rezepturbestandteilen, wie zum Beispiel Schmierstoff-
mikrokapseln oder Fasern, kann die Zugabe auch iiber Seitendosierungen geschehen.
Dadurch erfolgt die Zugabe direkt in die Schmelze des Kunststoffes und die Verweildauer
im Extruder kann dadurch reduziert werden. Auflerdem konnen scherintensive Schne-
ckenelemente, welche fiir das Aufschmelzen nétig sind, umgangen werden. Die Dosie-
rung der einzelnen Rezepturbestandteile erfolgt meist iiber gravimetrisch geregelte Do-
siervorrichtungen. Bei der Auslegung der Schneckengeometrie muss prinzipiell darauf
geachtet werden, dass eine hinreichend hohe Scherenergie erzeugt wird, um die Bestand-
teile dispersiv und distributiv zu mischen. Bei zu hoher Scherung der Materialien kommt
es zu einer Schiadigung der Rezepturbestandteile und einem Kettenabbau der polymeren
Matrix. Daher muss ein Kompromiss zwischen optimaler Verteilung und geringer Mate-
rialschiddigung gefunden werden. Neben der Variation der Schneckenkonfiguration kann
der Mischprozess auch durch die Schneckendrehzahl und der Zylindertemperaturen vari-
iert werden. Eine eventuell vorhandene Restfeuchte der Ausgangsmaterialien oder anfal-
lende Zersetzungsgase konnen iiber Entgasungen dem Prozess entzogen werden. Diese
niedermolekularen Stoffe mindern die Prozessstabilitit und senken die Qualitdt des
Kunststoffes. Auf Grund der hohen Schmelzeoberfliche innerhalb eines Doppelschne-
ckenextruders sind diese fiir Entgasungsprozesse gut geeignet.

Die Verarbeitung der Kunststoffschmelze erfolgt in der Regel zu einem Granulat. Dies
kann wie in Abbildung 3 dargestellt iiber eine Stranggranulierung erfolgen. Dabei wird
die strangformige Kunststoffschmelze liber ein Wasserbad abgekiihlt, getrocknet und mit-
tels Granulator zu zylinderféormigem Granulat zerkleinert. Alternativ kann die Granulie-
rung auch direkt an der Diise des Doppelschneckenextruders iiber eine Unterwassergra-
nulierung (UWG) erfolgen. Hierbei wird der schmelzefliissige Kunststoff in Wasser zer-
kleinert, abgekiihlt und anschlieBend getrocknet.

2.3.2  Spritzgieflen

Der SpritzgieBprozess gehort nach DIN 8580 zu den urformenden Fertigungsverfahren.
Der Kunststoff wird iiber eine Plastifizierschnecke durch Konduktion und Friktion auf-
geschmolzen und {iber den Schneckengang gefordert. Gleichzeitig wird die Plastifizie-
reinheit zuriickgezogen, um Schmelze an der Diise anzusammeln. Wenn geniigend
Schmelze an der Schneckenspitze vorhanden ist, endet die Rotation der Schnecke. Die
Formgebung wird Einspritzen durch die Diise in eine Werkzeugkavitit bewerkstelligt,
indem sich die Schnecke mit einer definierten Geschwindigkeit oder Druck vorwértsbe-
wegt. Durch Anlegen eines Nachdrucks kann Material nachflieBen, damit stattfindende
Schwindung kompensiert werden kann. Die SpritzgieBverarbeitung ermoglicht die wirt-
schaftliche Massenproduktion komplexer Formteile mit hoher Qualitit und Reproduzier-
barkeit. Die Eignung eines Materials hinsichtlich der Verarbeitbarkeit iiber den Spritz-
gieBprozess stellt somit eine wichtige Materialeigenschaft dar.

Das Mehrkomponenten-SpritzgieBen stellt ein SpritzgieBsonderverfahren dar und dient
der Herstellung von Bauteilen mit hoher Funktionsintegration. In diesem Verfahren wer-
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den oftmals verschiedene Werkstoffe miteinander kombiniert. Dadurch kénnen auf-
wendige Verbindungstechniken eingespart und komplexe Teile innerhalb eines Prozesses
hergestellt werden. Es konnen beispielsweise Kunststoffe mit unterschiedlichen Farben,
Hérten (hart-weich-Verbindungen) oder mechanischen Eigenschaften (verstirkt-unver-
stirkt) miteinander kombiniert werden. In der Industrie sind unterschiedlichste Verfahren
etabliert. Prinzipiell konnen die Verfahren darin unterschieden werden, ob die Formteile
seriell oder simultan hergestellt werden. Der Verbund der Materialien kann auf Stoff-,
Kraft- oder Formschluss basieren. Grundvoraussetzung fiir das Erreichen einer definier-
ten Haftung ist eine ausreichende Benetzung, um eine Annéherung der Molekiile zu ge-
wihrleisten. Die Kompatibilitdt verschiedener Materialien wurde bereits vielfach unter-
sucht und kann in Matrizen und Fachbiichern nachgeschlagen werden. Dabei ist jedoch
zu beachten, dass diese Tabellen nur einen Anhaltspunkt liefern konnen und die tatséch-
liche Haftung stark von der verwendeten Kunststofftype, Additiven und bspw. Verstér-
kungsfasern abhingen. Additive fiir tribologisch optimierte Kunststoffe haben das Ziel
die Haftung zu verringern und bediirfen deshalb besonderer Beachtung bei der Konzep-
tion von mehrkomponentigen Bauteilen. Die Haftungseigenschaften von Kunststoffen
mit Schmierstoffmikrokapseln wurden bislang nicht untersucht. Durch die Verkapselung
und einer moglichst zerstorungsfreien Verarbeitung kann eine Passivierung des Schmier-
0ls erreicht werden, wodurch die Haftungseigenschaften wenig bis gar nicht beeinflusst
werden.

In Abbildung 4 ist beispielhaft das Sandwich-Moulding-Verfahren dargestellt. Hierbei
wird das gleiche Angusssystem fiir beide Komponenten verwendet. Dazu wird zuerst das
Material in die Kavitét gespritzt, welches spdter die Randschicht bilden soll. Anschlie-
Bend wird iiber eine zweite Plastifiziereinheit das Kernmaterial eingespritzt. Auf Grund
des Quellflusses und dem raschen Erstarren der Schmelze an der Werkzeugwand entsteht
ein Bauteil mit Bauteilwand und Kernmaterial. Fiir tribologisch beanspruchte Bauteile
kann dieses Verfahren genutzt werden, um nur die AuBlenschicht mit tribologischen Mo-
difikatoren auszustatten. Dadurch wird ein funktionsgerechter Einsatz der tribologischen
Additive erreicht und der Einfluss auf andere Eigenschaften wie beispielsweise die Me-
chanik wird minimiert.

Injektion Hauptmaterial 2 Injektion Kernmaterial

Entformen ermeute Injektion Hauptmaterial

Abbildung 4: Schematische Darstellung der Vorgehensweise beim Sandwich-Moulding-Verfah-
ren [29].
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3 Losungsweg zur Erreichung des Forschungsziels

Zur Erreichung des angestrebten Forschungsziels wurden verschiedene Projektphasen
durchlaufen. In Arbeitspaket 1 (AP1) erfolgte die dezidierte Versuchsplanung und Mate-
rialauswahl gemeinsam mit den Projektbegleitern aus der Industrie. Neben relevanten
Matrixpolymeren wurden geeignete Schmierstoffe, Kompatibilisatoren und Fiillstoffe
ausgewdhlt. In AP2 wurden unterschiedliche Losungen zur Steigerung der mechanischen
Eigenschaften untersucht. Neben der Verwendung von Kompatibilisatoren wurden ober-
flichenmodifizierte Mikrokapseln synthetisiert und getestet. Aulerdem wurden Versuche
zum MehrkomponentenspritzgieBen durchgefiihrt. Damit die Schmierstoffmikrokapseln
auch in Thermoplasten mit erhéhter Schmelztemperatur eingebracht werden konnen,
wurde in AP3 an der Synthese von Polyamid (PA) als Kapselwandmaterial geforscht.
Diese wurden in einer ersten Optimierungsschleife (AP4) iiber einen Mikrocompounder
in verschiedene Thermoplaste eingearbeitet und tribologisch charakterisiert. Basierend
auf den Ergebnissen im Labormafstab wurden als geeignet identifizierte Mikrokapseln
in ein Scale-up tiberfiihrt (APS). Im folgenden AP6 wurden Mikrokapsel-Compounds mit
zusitzlicher Faserverstarkung hergestellt. Hierzu musste ein geeigneter Verfahrensaufbau
entwickelt werden, um die Mikrokapseln und Fasern moglichst materialschonend in die
Kunststoffmatrix einzuarbeiten. Als geeignet identifizierte Compounds wurden in AP7 in
einem grofleren MaBstab hergestellt, um sie fiir Praxisversuche bei teilnehmenden Pro-
jektausschussmitgliedern in industriendheren Versuchen zu testen. In AP8 wurden ver-
schiedene Verfahren zur Charakterisierung der Proben durchgefiihrt. Es wurden sowohl
die Mikrokapseln als auch die Compounds hinsichtlich ihrer mechanischen und tribolo-
gischen Eigenschaften untersucht. Anhand von rasterelektronenmikroskopischen Auf-
nahmen (REM) wurde die Verteilung, Anbindung und Intaktheit der Mikrokapseln un-
tersucht. Im letzten AP9 erfolgte die Zusammenstellung der Ergebnisse in Form von Be-
richten, Prasentationen und Publikationen.
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4 Durchgefiihrte Arbeiten

4.1 Eingesetzte Rezepturkomponenten

Schmierstoffe, Verstiarkungsfasern und Matrixmaterialien wurden von den Projektbeglei-
tern zur Verfligung gestellt. Weitere Rezepturkomponenten, insbesondere die Chemika-
lien fiir die Mikroverkapselung (fliissigen Schmierstoffe), wurden ebenfalls von den Pro-
jektbegleitern bereitgestellt.

4.1.1 Schmierstoffe

Die Auswahl und Qualifizierung von geeigneten Schmierstoffen war Fokus des Vorgéin-
gerprojektes. In diesem Projekt wurde sich auf wenige, im Vorprojekt als geeignet iden-
tifizierte Ole, konzentriert, um die mdglichen Einflussparameter zu minimieren. Bei dem
iiberwiegenden Teil der Schmierstoffmikrokapseln wurde der Schmierstoff Food Lube
verkapselt. Dabei handelt es sich um ein Olgemisch, welches PTFE als Feststoffadditiv
beinhaltet. Food Lube zeigte im Vorgéngerprojekt eine besonders hohe thermische Sta-
bilitdt. Die Information, dass PTFE mit im Ol enthalten ist, wurde erst wihrend des Pro-
jekts bekannt. Vergleichende Messungen haben gezeigt, dass tribologische Ergebnisse
auch mit alternativen Schmierstoffen ohne PTFE erzielt werden konnen. Alle verwende-
ten Ole sind in Tabelle 1 dargestellt.

Tabelle 1: Ubersicht der verwendeten Schmierstoffe.

Muster Bereitgestellt von Bemerkung

R-5555; Olgemisch mit PTFE als Additiv;

Food Lube Schmieranlagen Ralf Neustadt . )

Hersteller: Riedel Schmierstoffe Schallstadt
FMO1 FUCHS Schmierstoffe GmbH Grundol (Ester)
Staroil Bechem GmbH Mineralol

4.1.2 Kapselwandmaterialien

Es wurden insgesamt vier Kapselwandmaterialien getestet (Tabelle 2). Melaminharz
wurde als ,,Benchmark* fiir die Industrie und beteiligte Unternehmen genutzt, obwohl es
im Vorgingerprojekt bereits eine nicht ausreichend hohe thermische Stabilitit fiir hoch-
schmelzende Polymere zeigte. Polyharnstoftkapseln haben im Vorgéngerprojekt die
hochsten thermischen Eigenschaften gezeigt; Polyharnstoff als Kapselwandmaterial
wurde daher auch in diesem Projekt weiter genutzt. Um Mikrokapseln mit noch héherer
thermischer und mechanischer Stabilitit herzustellen, wurden Polyamid und Polyvinylal-
kohol (jeweils hochvernetzt) in diesem Projekt als Kapselwandmaterialien eingesetzt und
die zugehorigen Mikroverkapselungstechnologien entwickelt und optimiert.
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Tabelle 2:Ubersicht der verwendeten Kapselwandmaterialien

Wandmaterial

Abkiirzung

Wandmaterial

Name

Herstellungsverfahren, Zusammensetzung,

Eigenschaften

MF

Melaminharz
Duromer

In-situ Polymerisation, Kondensationsprodukt
zwischen Melamin und Formaldehyd. Wenn
ausgehartet, kann Spuren von Formaldehyd
wihrend der Verarbeitung und Anwendung
freisetzen.

PU

Polyharnstoff
Duromer

Oberflachenpolymerisation, Polyaddition zwi-
schen Polyisocyanat und Polyamin. Kénnte ei-
nen Anteil an Polyurethan erhalten im Féllen
wenn Polyvinylalkohol als Emulsionsstabili-
sator eingesetzt wurde. Wenn Isocyanat voll-
stindig polymerisiert wurde, ist Freisetzung
von reaktiven/toxischen Produkten wéhrend
der Verarbeitung und Anwendung nahezu aus-
geschlossen.

PA

Polyamid Duromer

Oberflachenpolymerisation, Polyaddition zwi-
schen Sédure Chlorid (>2 Gruppen pro Mole-
kiil) und Polyamin. Wenn Séure Chlorid voll-
stindig polymerisiert wurde, ist Freisetzung
von reaktiven/toxischen Produkten wéhrend
der Verarbeitung und Anwendung nahezu aus-
geschlossen.

PUPVA

Polyvinylalkohol
Duromer

Reaktive Vernetzung wéhrend Spriihtrock-
nung. Kondensationsprodukt zwischen Polyal-
kohol und Polyaldehyd. Potenzial fiir die Frei-
setzung von toxischen Substanzen wéhrend
der Verarbeitung und Herstellung ist unbe-
kannt.
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4.1.3

Mikrokapseln

Die im Rahmen dieses Projekts verwendeten Mikrokapseln sind in Tabelle 3 dargestellt.

Tabelle 3: Ubersicht zu den verwendeten Schmierstoffmikrokapseln.

Kapsel-
Schmierstoff-
. Kapsel- Schmier- . grofle D- | Herstel-
Bezeichnung anteil / Gew.- Bemerkung
wand stoff o 90 Wert/ | ler
() "m
MFLupa- MF FMO1 90-95 109 MF  oberflichen-
Palm FMOI modifiziert
MF _FMO01 MF FMO1 90-95 32 MF Benchmark vor
Modifizierung
PULupa- PU Food Lube | 80 44 PU  oberflichen-
Palm FoodLube modifiziert, viele
Amine auf der
Oberfldche
PULupa-FoodLube | PU Food Lube | 80 30 Benchmark vor
Modifizierung
MF-T1 MF Food Lube | 90-95 25 IAP Technikum
MEF-T2 MF FMO1 90-95 29 IAP Technikum
PU-L3 PU FMO1 80 238 IAP Grof3e PU Partikel
PU-L5 PU Food Lube | 80 258 Grof3e PU Partikel
PU FL PU Food Lube | 80 50 Optimierte PU Re-
zeptur aus Vorpro-
jekt
PU FLk PU Food Lube | 80 10 Wie PU _FL, klei-
ner
PUPVA Flub-5 PU Food Lube | 80 5 Ahnlich PU_FL,
sehr kein
FMO01_PAst PA FMO01 30 16 Trocknung mit
Spriihtrocknung
FL PVAst PVA Food Lube | 30 16 Herstellung ~ mit
Spriihtrocknung
FOLCO Smartcaps | MF Food Lube | 90 9 Foll- Industrieller
mann Benchmark
MCStaroil MF Staroil 80 28 Bechem | Industrieller

Benchmark
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Um den Einfluss von Partikeln auf die mechanischen Eigenschaften zu untersuchen, wur-
den auBlerdem Partikel ohne Schmierstoftbeladung hergestellt. Diese sind in Tabelle 4
gegeniiber dargestellt.

Tabelle 4: Ubersicht zu den verwendeten Mikropartikeln.

Bezeichnung Kapselwand Partikelgrofie D-90 Wert / pm
MF Partikel MF 28,0
PU Partikel PU 91,2

4.14 Kunststoffe

In Tabelle 5 sind die verwendeten Matrixpolymere dargestellt, welche fiir die Compoun-
dierung verwendet wurden.

Tabelle 5: Ubersicht zu den verwendeten Matrixpolymeren.

Polymer Handelsname | Hersteller Bereitgestellt von
Polypropylen (PP) BF970MO Borealis Borealis AG
Ultraform
BASF Lehmann&Voss&Co. KG
Polyoxymethylen N2320
(POM), Copolymer Kepital F30- Korea Engineering Plas- .
) Hilti AG
03 tics Co.
Toraycon Toray Resins Europe .
Hilti AG
Polybutylenterephtha- | 1200M GmbH
lat (PBT) Ultradur
BASF Lehmann&Voss&Co. KG
B4520
Alphalon 27C | Grupa Azoty Perlon GmbH
Polyamid 6 (PA6)
Ultramid B3L | BASF Lehmann&Voss&Co. KG
Polyamid 6.6 (PA6.6) Radipol A40 Radici Group Ensinger GmbH

Um die Leistungsfahigkeit der Schmierstoffmikrokapseln besser bewerten zu konnen,
wurden verschiedene auf dem Markt etablierte Compounds vergleichend untersucht. In
Tabelle 6 sind die verschiedenen Polymere und deren Additive aufgelistet. Alle Com-
pounds wurden von der MOCOM Compounds GmbH & Co. KG bereitgestellt.

Tabelle 6: Ubersicht der untersuchten tribologisch optimierten Vergleichskunststoffe.

Matrixpolymer Additiv Handelsname Bereitstellung von
Polyoxymethylen 15 % PTFE ALCOM POM 770/1
(POM), Copolymer ’ PTFEILS MOCOM Com-
pounds GmbH & Co.
Polyoxymethylen 2 % Molybdan-
yORymERy oy ALCOM POM 770/l MO2 | KG
(POM), Copolymer disulfid
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30 % Glasfasern,
Polybutylenterephtha- ALCOM PBT 700/1 GF30
15 % PTFE,
lat (PBT) TF15 SI2
2 % Silikon
30 % Glasfasern, ALCOM PP 620/8 GF30
Polypropylen (PP)
15 % PTFE PTFE1S
4.1.5 Kompatibilisatoren

Tabelle 7 zeigt kommerziell erhdltliche Kompatibilisatoren, die untersucht wurden, um

Schmierstoffmikrokapseln stirker an die polymere Matrix anzubinden.

Tabelle 7: Ubersicht der verwendeten Kompatibilisatoren.

Trager-
Nummer | Handelsname Hersteller funktionelle Gruppe
polymer
Scona TSPP . 2 % Maleinsaureanhyd-
1 BYK -Chemie GmbH | . PP
10213 GB rid
Scona TPPE . 1,4 % Maleinsiurean-
2 BYK -Chemie GmbH . HDPE
1212 PAHD hydrid
. 0,45 % Maleinsdurean-
3 PRIEX 20097 BYK -Chemie GmbH . PP
hydrid
SCONA TSPOE . 1,6 % Maleinséurean- Ethylen-Octen-
4 BYK -Chemie GmbH .
1002 GBLL hydrid Copolymer
Levapren NPG Glycidyl-methac-
5 Arlanxeo GmbH 7 % Epoxy
VP rylate
6 PB1001IN Addivant GmbH 6 % Acrylsdure PP
. 1,2 % Maleinsdurean-
7 PB 3000 Addivant GmbH . PP
hydrid
4.1.6  Verstirkungsfasern

Als Verstiarkungsfasern zur Steigerung der mechanischen Eigenschaften wurden Glas-
und Carbonkurzfasern verwendet (siche Tabelle 8).

Tabelle 8: Ubersicht zu den verwendeten Verstirkungsfasern.

Typ Faserlinge Bereitgestellt von Bemerkung
Glas- 4 TITK-Thiiringisches Institut fiir Textil- und | Schlichte fiir unpolare
mm
fasern Kunststoff-Forschung e.V. Kunststoffe
Carbonfa- . Schlichte fiir polare
4 mm Ensinger GmbH
sern Kunststoffe
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4.2 Verfahrenstechnik

4.2.1 Mikroverkapselung

Alle Prozesse zur Mikroverkapselung wurden aus einer Emulsion initiiert. Die Emulsion
besteht aus einer kontinuierlichen wissrigen Phase (ca. 60-90 Gew.%) und einer nicht
mischbaren Ol Phase (10-40 Gew.%), die in dem konkreten Fall fliissigen Schmiersoff
oder Schmierstoffformulierung enthélt.

Melamin-Formaldehyd Mikrokapseln werden durch eine In-situ Polymerisation herge-
stellt (Abbildung 5). Die reaktive Komponente (Melaminharzvorkondensat) wird in der
wissrigen Phase geldst, der Schmierstoff bzw. die Schmierstoffformulierung wird als
zweite nicht mischbare Phase zugegeben und dann mit einem Rotor-Stator System (Ultra-
turrax, IKA-Werke GmbH & CO. KG) homogenisiert. Es entsteht eine Ol-in-Wasser
Emulsion. Da Melaminharz als Netzmittel oberflachenaktive Eigenschaften besitzt, ist
die Nutzung eines Tensids nicht notwendig. Nach der Einstellung des pH-Werts (<5) und
der Erhdhung der Temperatur (40-90°C), beginnt das Melaminharz zu kondensieren, fallt
in der Form von Nanopartikeln aus und verfilmt an der Grenzfliche der Emulsion.
Dadurch entsteht eine hochvernetzte, harte und spréde polymere Kapselwand.

o

Abbildung 5: Schematische Darstellung des Verkapselungsprozesses mit Melamin-Formaldehyd
als Kapselwand. Orange ist die Ol Phase, schwarz das MF Polymer.

Fiir die Oberflichenpolymerisation (aktuell fiir PA, Abbildung 6 und PU, Abbildung 7)
werden zwei reaktive Komponenten benétigt. Eine in Ol 18sliche, reaktive Komponente
wird in der Schmierstoffformulierung geldst und die resultierende Ol Phase wird in der
wissrigen Phase, die ein Tensid enthilt, dispergiert. Die GroBe der Oltropfchen kann
durch die Intensitdt der Homogenisation (Rotor-Stator System) eingestellt werden. Eine
zweite reaktive Komponente wird in der wéssrigen Phase gelost, sodass es an der Grenz-
fliche zu einer Reaktion der beiden Komponenten kommt und eine polymere Kapselwand
entsteht.
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Abbildung 6: Schematische Darstellung des Verkapselungsprozesses mit Polyamid als Kapsel-
wand.

Im Fall von Polyamid, wurden S#uredi- und trichloride (Olphase) und unterschiedliche
Polyamine (wéssrige Phase) als Reaktivkomponenten eingesetzt (Abbildung 6). Sdu-
rechloride konnen in der wéssrigen Phase relativ schnell zu weniger reaktiven S&uren
hydrolysiert werden. Um das zu vermeiden, wird der Ansatz wihrend der Homogenisa-
tion und der Zugabe des Amins gekiihlt. Das Amin wird langsam der wéssrigen Phase
hinzugegeben, diffundiert in die Oltrdpfchen und wird dort mit dem Séurechlorid zu Po-
lyamid umgesetzt. Durch diese Reaktion entsteht Salzsdure, welches durch die Zugabe
von Natronlauge in die wissrige Phase neutralisiert wird. Im Reaktionsverlauf entsteht
eine relativ flexible, mit Wasser gequollene, aber mechanisch stabile Kapselwand.

solvent 2

cosolvent

Abbildung 7: Schematische Darstellung des Verkapselungsprozesses mit Polyurethan/Polyharn-
stoff gekoppelt mit Losungsmittelverdampfung.

L o o
Heal.
solvent2 o Oo
stabilizer { El\ E\ (o)

Bei der Verkapselung von Schmierstoffen mit Polyurethan/Polyharnstoff wurden unter-
schiedliche Di- und Triisocyanate sowie Polyisocyanate als Monomere in der Olphase
gelost. Als reaktive, wasserlosliche Komponenten konnen Polyalkohole und besonders
oberflichenaktive Di- und Polyamine eingesetzt werden. Werden Polyalkohole als Stabi-
lisatoren eingesetzt werden, entsteht auf der Tropfchenoberfldche ein Gemisch aus Po-
lyurethan und Polyharnstoff. Werden nur Amine eingesetzt, entsteht ein Polyharnstoff.
Die Grenzflachenpolymerisation mit Isocyanaten ist in der Literatur nahezu ausschlie3-
lich fiir PU beschrieben, sodass fiir eine leichtere Wahrnehmung alle Isocyanat-basierten
Mikrokapseln in diesem Bericht als PU bezeichnet werden, auch wenn es sich zum Teil
um Polyharnstoffkapseln handelt.

Polyisocyanate wurden in diesem Projekt bevorzugt eingesetzt, da diese einen niedrigeren
Dampfdruck als Diisocyanate haben und dadurch, je nach Herstellungsverfahren, weniger
gesundheitsgefdhrdend in der Prozessierung sind [30]. Polyisocyanate sind oft nicht mit
sehr hydrophoben Schmierdlformulierungen mischbar. Hier kann ein leicht fliichtiger Co-
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Solvent eingesetzt werden, um die Mischbarkeit/Dispergierbarkeit in der Olphase zu ge-
wiéhrleisten. Der Co-Solvent wird wéhrend des Prozesses zur Kapselherstellung (vor oder
nach der Zugabe von wasserldslichen Reaktivkomponente) durch Verdampfung entfernt,
sodass am Ende des Prozesses nur Schmier6l bzw. eine Schmierdlformulierung im Kap-
selkern verbleibt. Die Zugabe und Entfernung von Co-Solvents kann als zusitzliche
Hiirde fiir einen industriellen Prozess gesehen werden, da es die Komplexitit des Verkap-
selungsprozesses erhoht. Dieser Prozess bringt aber technische Vorteile, da mit Co-Sol-
vents oft stabilere Mikrokapseln entstehen. Diese Kapseln zeichnen sich durch einen ho-
heren Vernetzungsgrad des Kapselwandmaterial aus, haben dadurch bessere Barriereei-
genschaften und eine héhere mechanische sowie thermische Stabilitit.

Material
(liquid)
Q
N
)
Hot air z
_ Solvent
l\m L recovery
"""’il‘ ‘‘‘‘‘‘
',
%_ Solvent
9 {
P L - |
- PVA + Glutaraldehyde — cross-linked Polymer
Q
E

powder

Abbildung 8: Schematische Darstellung des Mikroverkapselungsprozesses mit vernetztem Po-
lyvinylalkohol unter Verwendung der Sprithtrocknung. Links: Funktionsweise
der Spriihtrocknung; Rechts: Herstellung der Emulsion fiir die Spriihtrocknung.

Die vernetzten Polyvinylalkoholkapseln wurden durch eine Reaktion zwischen Polyalko-
hol und Glutaraldehyd hergestellt, die in der wiéssrigen Phase stattfindet. Fliissiger
Schmierstoff wurde in der wissrigen Phase, die sich aus Wasser, Polyalkohol und
Glutaraldehyd zusammensetzt, mit einem Stator-Rotor Homogenisator (Ultra-Turrax)
dispergiert (Abbildung 8: Schematische Darstellung des Mikroverkapselungsprozesses
mit vernetztem Polyvinylalkohol unter Verwendung der Spriihtrocknung. Links: Funkti-
onsweise der Spriihtrocknung; Rechts: Herstellung der Emulsion fiir die Spriihtrocknung.

Danach wird der pH-Wert eingestellt (<5) und die Mischung in einem Spriihtrockner (Ab-
bildung 9) bei erhohten Temperaturen verspriiht. Durch die schnelle Verdampfung von
Wasser wird die Konzentration von reaktiven Komponenten in der wissrigen Phase
schlagartig erhoht, wobei der pH-Wert sinkt. Dadurch wird die Reaktion beschleunigt
und am Ende vernetzte Polyvinylalkoholpartikel erhalten, die sich nicht in Wasser 16sen
und nicht quellen.



4 Durchgefiihrte Arbeiten 19

Abbildung 9: Foto von einem Laborreaktor (links) und einem Laborspriihtrockner (rechts).

4.2.1.1 Oberflichenmodifizierung von Mikrokapseln

MF und PU Mikrokapseln wurden hydrophobiert, um deren Kompatibilitdt mit der Poly-
mermatrix zu verbessern. Fiir diesen Zweck wurden spezielle Mikrokapseln hergestellt,
die einen hoheren Anteil an Aminogruppen (primér und sekundédr) auf deren Oberfléche
tragen. Hierfiir wurden bei der Synthese lineare und verzweigte Polyamine in die wiss-
rige Phase zugegeben. Diese Partikel wurden isoliert, gewaschen und in einem zweiten
Schritt in einer Losung von Palmitinsdure in Ethanol dispergiert. Palmitinsdure wurde auf
der Kapseloberfldche durch elektrostatische Interaktionen abgeschieden. Diese elektro-
statischen Wechselwirkungen konnte man durch Agglomeration der Partikel in der wéss-
rigen Suspension gut beobachten.

In einem dritten Schritt wurden die Mikrokapseln isoliert, getrocknet und im Ofen bei
200 °C fiir 30 Minuten behandelt, um eine Umwandlung von Carboxylat in Amid zu er-
reichen. Dadurch wurde eine kovalente Bindung zwischen Partikeloberfliche und Palmit-
insdure ausgebildet, die durch Extrusionsprozesse nicht zerstort werden sollte (Abbildung
10).

0} (0] (0]
I -+« .

R-C-OH + :NH; =R C-ONH; —— R—-C-NH, + H,0
Carboxylic Ammonium an Amide

acid carboxylate

I i
R—C—OH + R'NH, —— R—C—NHR'+H,0
Carboxylic Primary Amide
acid amine (Substituted)

Abbildung 10: Schematische Darstellung von der Reaktion zwischen Palmitinsdure und Amino-
gruppen auf der Kapseloberfldche nach einer thermischen Behandlung.
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4.2.1.2 Laboruntersuchungen

Im LabormalBstab wurde die Herstellung der Kapseln zuerst in einem 20 g Ma@stab opti-
miert und stufenweise auf 500 mL Ansétze libertragen.

Bei der Herstellung von MF-Mikrokapseln wurden folgenden Parameter variiert:

- Konzentration Wandmaterial/Melaminharzvorkondensat

-  pH-Wert

- Siure, die fiir Anstellung des pH-Wertes eingesetzt wurde
- Verhiltnis Ol Phase/ wiissrigen Phase

- Riihrgeschwindigkeit

- Temperatur

Bei der Herstellung von PU-Mikrokapseln wurden folgenden Parameter variiert:

- Typ Isocyanat

- Konzentration von Isocyanat in der Ol Phase

-  pH-Wert

- Typ Katalysator

- Konzentration von Ol Phase in der wiissrigen Phase
- Typ Tensid

- Riihrgeschwindigkeit

- Temperatur

Bei der Herstellung von PA-Mikrokapseln wurden folgenden Parameter variiert:

- Typ Séure Chlorid

- Konzentration von Siure Chlorid in der Ol Phase

- pH-Wert/Menge NaOH

- Dosierungsprofil Amin und NaOH

- Konzentration von Ol Phase in der wissrigen Phase
- Riihrgeschwindigkeit

- Temperatur

Bei der Herstellung von PUPV A-Mikrokapseln wurden folgenden Parameter variiert:

- Konzentration von Ol Phase in der wiissrigen Phase
- Riihrgeschwindigkeit

- Eingangstemperatur bei der Spriihtrocknung

- Ausgangstemperatur bei der Spriihtrocknung

- Dosierungsrate bei der Spriihtrocknung

Bei der Mikrokapselhydrophobierung wurden folgenden Parameter variiert:

- Konzentration von Palmitinséure im Ethanol
- Menge an der Losung, die zu einer definierten Suspensionsmenge zugegeben
wurde
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- Riihrgeschwindigkeit
- Temperatur
- Reaktionszeit

4.2.1.3 Scale-up von der Synthese und Ubertragung auf den TechnikumsmaRstab

Ausgewdhlte Reaktionen wurden auf einen 10 L MafBstab iibertragen (Abbildung 11).
Diese Grof3e war fiir die Herstellung von 1-3 kg Mikrokapseln pro Synthese-Batch aus-
reichend.

Abbildung 11: Foto von dem Reaktor mit Kiihlung fiir die Herstellung von PA Mikrokapseln. Es
sind 2 Rotor-Stator Homogenisatoren, ein Ankermixer und ein Dosierungs-
schlauch fiir die Aminlosung gezeigt.

Im Vorprojekt wurde auch ein 60 L Reaktor fiir die Mikrokapselsynthese eingesetzt (Ab-
bildung 12). Dieser ist aber nur dann wirtschaftlich vorteilhaft, wenn mehr als 30 kg der
Mikrokapseln benotigt werden.

Abbildung 12: Foto eines 60 L Reaktors. links: innen, rechts: auflen.
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4.2.1.4 Isolierung und Trocknung der Mikrokapseln

Die Isolierung der Mikrokapseln erfolgte durch Filtration, entweder auf einer Nutsche mit
einem Papierfilter oder in einer Waschzentrifuge. Es entsteht ein Filterkuchen, der mit
der dreifachen Menge an Wasser gewaschen wurde.

Je nach Art der Partikel wurden die Mikrokapseln entweder durch Spriihtrocknung (Ab-
bildung 13) isoliert oder an der Luft getrocknet. Bei der Trocknung wurden folgenden
Beobachtungen gemacht:

e MF-Mikrokapseln konnen grundsétzlich luftgetrocknet werden und bilden dabei
ein rieselfdhiges Pulver.

e PU-Mikrokapseln mit der Grofle < 10 pm miissen grundsétzlich mit Spriihtrock-
nung isoliert werden, um ein rieselfdhiges Pulver zu erhalten. Partikel mit der
GroBe > 10 ym und < 30 pm und einer weiten Groflenverteilung miissen mit
Spriihtrocknung getrocknet werden. Mikrokapseln mit der gleichen GroBe und
engen Groflenverteilung sowie Mikrokapseln mit der Grofle > 30 um lieBen sich
an der Luft zu einem rieselfdhigen Pulver trocknen.

e PA-Mikrokapseln konnten unabhéngig von deren Gré3e nur mit Spriihtrocknung
zu einem rieselfahigen Pulver getrocknet werden.

e PUPVA-Mikrokapseln kommen als rieselfdhiges Pulver direkt aus dem Spriih-
trockner.

BRRULLRRRTRE

Abbildung 13: Foto des Spriihtrockners (Technikum), der fiir die Trocknung von grofleren Men-
gen von Mikrokapseln benutzt wurde.

4.2.2  Kunststoffverarbeitung

Je nach Versuchsziel und vorhandenen Rohstoffmengen wurde zwischen zwei unter-
schiedlichen Prozessverfahren gewihlt. Im Vorprojekt hat sich ein Mikrocompounder be-
wihrt, um Batchmengen von 7 cm® zu compoundieren und mit der angeschlossenen
Spritzgiefeinheit zu Probekdrpern zu verarbeiten. Dadurch konnten neuartige Mikrokap-
seln hinsichtlich ihrer Kompatibilitdt zu verschiedenen Thermoplasten charakterisiert
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werden. AuBBerdem war die ressourcenschonende Herstellung von einer hohen Anzahl an
Versuchspunkten méglich.

Fiir die kontinuierliche Herstellung von grof3eren Mengen an Compound wurde ein Dop-
pelschneckenextruder gewihlt. Dieser gewéhrleistete die Compounderstellung in gréf3e-
ren Mallstiben (> 1 kg). Diese industriendhere Verarbeitungsmethode ermdglichte zudem
die Einarbeitung weiterer, nicht pulverférmiger, Bestandteile wie Fasern. Das hergestellte
Granulat musste im Gegensatz zum Microcompounder fiir die Verarbeitung zu Probekdor-
pern im SpritzgieBprozess erneut aufgeschmolzen werden.

4.2.2.1 Mikrocompounder

Der Mikrocomopounder (MiniLab II, Thermo Fischer Inc., Waltham (USA)) verfiigt iiber
eine konische Doppelschnecke zur Plastifizierung, einen Bypass-Kanal zur Verweilzeit-
einstellung, einen beheizten Schmelzespeicher zum Transport der Schmelze zur Spritz-
gieBeinheit (Abbildung 14). Es konnen sowohl Granulate als auch Pulver verarbeitet und
iiber einen Trichter in die Compoundiereinheit gegeben werden. Um eine Vormischung
des Compounds zu erzielen, wurden alle Bestandteile vor der Verarbeitung als Pulver
hiandisch vorgemischt.

Gleichlaufige Doppelschnecke
Bypass-Kanal

Pneumatischer Stellbolzen

Schmelzespeicher

¥

Abbildung 14: Compoundiereinheit des MiniLab II.

Die fiir die unterschiedlichen Matrixpolymere eingestellten Verfahrensparameter sind in
Tabelle 9 aufgefiihrt.

Tabelle 9: Verfahrensparameter des Mikrocompounders.

Polymer | PP POM PBT
Parameter
Schneckendrehzahl / min™! 100 100 100
Tcompounder / °C 200 200 250
Tschmelzespeicher / °C 170 185 230
TspritzgicBwerkzeug / °C 40 40 50
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Die SpritzgieBeinheit fahrt einen Pneumatikzylinder aus, sodass der am Schmelzespei-
cher befindliche Bolzen hereingedriickt wird und Kunststoffschmelze in das Werkzeug
gespritzt wird (siche Abbildung 15). AnschlieBend kann das Werkzeug entnommen wer-
den und der Probekérper iiber Offnen der Werkzeughilften entformt werden. Die im
Schmelzespeicher befindliche Menge an Kunststoff ist ausreichend, um das Werkzeug
mehrmalig zu fiillen (2 - 4 Mal). Es besteht die Wahl zweier verschiedener Werkzeugei-
nsétze (siche Abbildung 16).

Werkzeug

Schmelze-
speicher
Pneumatik-
zylinder

Abbildung 15: SpritzgieBeinheit des MiniLab II.

Ein Werkzeug ermdglichte die Herstellung von Zugstédben des Typs SA (DIN EN ISO
527-2) zur Charakterisierung mechanischer Eigenschaften. Das zweite Werkzeug diente
zur Herstellung von runden Pléttchen (Durchmesser: 25 mm; Wandstérke: 1,65 mm). An-
hand dieser Plédttchen wurden tribologische Priifungen durchgefiihrt.

NS CF BT S T

Abbildung 16: Werkzeugeinsitze der SpritzgieBeinheit.

4.2.2.2 Doppelschneckenextruder

Die Einarbeitung im TechnikumsmafBstab wurde auf einem gleichsinnig drehenden Dop-
pelschneckenextruder (Typ: ZSK 26 Mcc, Fa. Coperion, Deutschland) durchgefiihrt. Das
Matrixpolymer wurde {iber den Haupteinzug gravimetrisch dosiert. Die pulverféormigen
Schmierstoffmikrokapseln wurden {iber eine ZS-B-Seitenbeschickung mit Feed Enhan-
cement Technologie (FET) zugefiihrt. Der Einsatz des FET-Gehéuses ist notig, um die
Mikrokapseln verbessert fordern zu konnen. Auf Grund der geringen Schiittdichte und
der Neigung zur Agglomeratbildung kann es sonst verstirkt zu DosierunregelméBigkeiten
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durch Briickenbildung bis hin zum Verstopfen der Seitenbeschickung kommen. Die Zu-
dosierung der Verstarkungsfasern erfolgte iiber eine vom SKZ entwickelte Seitenfaser-
beschickung. Die Schneckengeometrie wurden speziell auf die Versuche ausgelegt, um
eine moglichst gleichméBige Durchmischung der Additive mit den Polymeren zu gewihr-
leisten. Die Scherbelastung auf die Mikrokapseln musste allerdings gering genug sein,
damit es nicht zu einer vorzeitigen Freisetzung des Schmierdls kommt. Die Compoun-
dierversuche wurden mit Durchsitzen zwischen 10 — 20 kg/h durchgefiihrt. Die Polymer-
strange wurden iiber ein Wasserbad abgekiihlt und als Strang kaltgranuliert. Die vollstén-
digen Verfahrensparameter zur Herstellung der einzelnen Compounds sind dem Anhang
beigefiigt.

4.2.2.3 SpritzgieBen

Die Herstellung von Zugpriifstiben vom Typ 1A erfolgte an einer SpritzgieBanlage (Typ:
160 — 750PX, Fa. Krauss Maffei, Miinchen). Die SpritzgieBparameter wurden an das je-
weilige Material angepasst. Dabei wurde auf eine moglichst materialschonende Verarbei-
tung geachtet. Die verwendeten Parameter befinden sich im Anhang.

Fiir Versuche im MehrkomponentenspritzgieBen wurde eine 2K-SpritzgieBanlage (Typ:
Arburg 570A, Fa. Arburg, LoBBburg) verwendet. Zur Untersuchung der Haftung von zwei
Materialien wurde ein Zweikomponenten-SpritzgieBwerkzeug verwendet (siehe Abbil-
dung 17). Die Plastifizierung erfolgte iiber zwei separate Einschnecken und Angusssys-
teme. Die beiden Polymere wurden seriell in das Werkzeug eingespritzt. Vor dem Ein-
spritzen der zweiten Komponente wurden der Bolzen verschoben, um die beiden Kavité-
ten miteinander zu verbinden.

Abbildung 17: Mehrkomponenten-SpritzgieBwerkzeug zur Untersuchung der Materialhaftung.
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4.3 Charakterisierungsmethoden

4.3.1 Thermogravimetrische Analyse

Die thermogravimetrischen Messungen wurden mit dem Gerdt TGA Q500 der Firma TA
Instruments unter Stickstoffspiilung durchgefiihrt. Die Probe wurde in einen Standard-
Tiegel der Firma Thepro aus Aluminium eingewogen. Die Probenmenge betrug jeweils
4-8 mg. Es wurde standardméBig die folgende Methode verwendet: 10 K/min bis 550°C.

4.3.2  PartikelgroBlenverteilung

PartikelgroBenverteilung wurde mit einem LS 13 320 Laser Diffraction Particle Size Ana-
lyzer bestimmt. Die Mikrokapselsuspensionen wurden mit einer Tensid Losung verdiinnt
und im Ultraschalbad fiir eine Minute dispergiert und danach analysiert.

4.3.3 Rasterelektronenmikroskopie

Fiir mikroskopische Aufnahmen mit einer bis zu 10.000-fachen Vergréf3erung wurde ein
Rasterelektronenmikroskop (REM) (Typ: Supra 40 VP, Fa. Carl Zeiss, Oberkochen) ein-
gesetzt. Durch Sputtern wurde eine oberflachliche Leitfahigkeit der polymeren Proben
erhalten.

434 Tribometer

Die tribologischen Systemeigenschaften wurden mit Hilfe eines Stift-Scheibe-Tribome-
ters (Typ: TRB; Fa. Anton Paar, Ostfildern) gepriift. Die Bestimmung des Reibkoeffi-
zienten wurde liber einen Querkraftsensor durchgefiihrt und iiber die gesamte Reibstrecke
gemittelt. Fiir die Bestimmung des Verschleifles war die Kunststoffprobe im Fokus der
Untersuchungen. Insbesondere bei nicht faserverstirkten Materialien kann in guter N&-
herung davon ausgegangen werden, dass der Hauptverschleil am Kunststoff stattfindet.
Die tribologische Priifstelle an einem Zugpriifkorper ist in Abbildung 18 dargestellt. Der
Stahlkugel-Gegenkorper bestand aus 100Cr6 und hatte einen Durchmesser von 6 mm.
Geschwindigkeit, Versuchsdauer und Auflast wurden systematisch variiert. Die Ver-
schleilbestimmung wurde falls nicht anderes angegeben optisch anhand der Verschleil3-
spurbreite ermittelt. Beim Versuchsaufbau aus Stahlkugel und Kunststoffplatte wurde aus
der mikroskopisch bestimmten Spurbreite s, dem Kugelradius r und des Spurradius R
das VerschleiBvolumen nach ASTM G99-17 wie folgt berechnet:
m-s3-R
6T

2)

Vbiatte =

Die spezifische Verschleiflirate ergibt sich aus dem Verhéltnis des VerschleiBvolumens
zur Belastung (Produkt aus Normalkraft Fy, und der Strecke S):
14 atte
s = % (3)
Die Messung des VerschleiBvolumens bei Oszillationspriifungen wurden anhand von 3D-
Profilometrie berechnet. Dazu wurde die Oberflichenanalysesoftware MountainsMap
(Digital Surf SARL, Frankreich) verwendet.
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Abbildung 18: Tibologische Priifstelle auf einem Zugpriifkorper.
4.3.5 Zugpriifung

Der Einfluss der eingearbeiteten Mikrokapseln auf die mechanischen Kennwerte der Mik-
rokapsel-Kunststoff-Verbunde wurde mittels Zugpriifung nach DIN EN ISO 527 analy-
siert. Fiir die Untersuchungen kam eine Universal-Priifmaschine (Typ: Z010, Fa. Zwick-
Roell, Ulm) mit einer 10 kN-Kraftmessdose zum Einsatz. Die Priifkdrper wurden mit ei-
ner Vorkraft von 5N (Laborpriitkérper 1 N) und einer Priifgeschwindigkeit von
50 mm/min gemessen. Das E-Modul wurde bei einer Geschwindigkeit von 1 mm/min
bestimmt.
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5 Diskussion der Ergebnisse

5.1 Mikrokapseln und deren Charakterisierung

Alle Kapseln wurden anhand thermogravimetrischer Analyse (TGA) untersucht. Abbil-
dung 19 zeigt TGA-Kurven fiir unterschiedlichen MF Mikrokapseln und unverkapselte
Schmierstoffformulierungen als Referenz.

Der FMO1 Schierstoff ist weniger thermisch stabil (bis ca. 230 °C) als das Food Lube (ca.
350 °C). MF Mikrokapseln, die an Luft getrocknet wurden, haben einen Restwassergehalt
von 1-2 Gew. %, was der ersten Gewichtabnahme unter 100 °C entspricht. Die zweite
Gewichtsabnahmestufe von 0-3 Gew. % ist zwischen 150 und 220 °C zu beobachten. In
der Literatur wird diese Stufe der Nachkondensation des Melaminharzes zugeordnet [31].

Der FMO1 Schierstoff zeigt keine Reaktionen bzw. enthilt keine fliichtige Komponenten,
da bis 300 °C kein Gewichtsverlust zu beobachten ist. Die dritte Gewichtsabnahme pas-
siert bei ca. 300°C und liegt im thermischen Abbau von Melaminharz begriindet. Im Fall
von verkapselten FMO1 passiert das zeitgleich mit der Verdampfung des Schmierstoffs.
Beim thermisch sehr stabilen Food Lube beginnt bei den Kapseln zuerst der Abbau des

Wandmaterials (300 °C) und dann verdampft oder zersetzt sich erst das Kernmaterial
(350 °C).
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Abbildung 19: Zusammenfassung der thermogravimetrischen Untersuchungen fiir MF-basierten
Mikrokapseln.

Abbildung 20 zeigt TGA-Kurven fiir unterschiedlichen PU Mikrokapseln mit Food Lube
Kern, PU Partikel (kein Schmierstoff) und unverkapseltes Food Lube als Referenz. Die
Polyharnstoftpartikel zeigt eine leichte Gewichtsabnahme von ca. 2 Gew.% unter 100 °C
(Wasser) und eine weitere fast lineare Gewichtsabnahme von ca. 2 Gew.%. bis 300 °C
und erreichen ca. 40 % Gewichtsverlust bis 380 °C, gefolgt von einer weiteren langsamen
fast linearen Abbauphase. Die 2 Gew.% bei Temperaturen zwischen 100 °Cund 300 °C
konnten durch nicht ausreagierte Isocyanatgruppen erklart werden. Dieses Gewichtsab-
nahmemuster fehlt bei Mikrokapseln, was die Hypothese bestdtigen wiirde. Alle PU Mik-
rokapseln sind bis ca. 280°C thermisch stabil und verhalten sich mit einer Abweichung
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von £+ 5 °C im Abbauverhalten dhnlich, unabhéngig von Grof3e, eingesetzten Stabilisato-
ren, Wandanteil und Oberflichenmodifikation. TGA fiir PA-Mikrokapseln ist zum direk-
ten Vergleich auch in Abbildung 20 dargestellt. PA-Mikrokapseln zeigen eine noch ho-
here thermische Stabilitit und den ersten Abbau von 2 % erst bei 330 °C.
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Abbildung 20: Zusammenfassung der thermogravimetrischen Untersuchungen fiir PU-basierten
Mikrokapseln und PA Mikrokapseln im Vergleich.

Abbildung 21 vergleicht die Schmierstoffe FM01 und Food Lube mit den jeweiligen Mik-
rokapseln davon. Es ist sehr deutlich, dass die thermische Stabilitdt der Schmierstoffe
eine entscheidende Rolle fiir die Stabilitdt der entsprechenden Mikrokapseln spielt. Die
Thermogravimetrische Stabilitdit von PA-Mikrokapseln gefiillt mit zwei unterschiedli-
chen Schmierstoffen unterscheiden sich um 100 °C.
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Abbildung 21: Zusammenfassung der thermogravimetrischen Untersuchungen fiir PA-basierten
Mikrokapseln mit unterschiedlichen Kernmaterialien.

In der Abbildung 22 sind TGA-Kurven von FM0O1 und dessen Mikrokapseln in unter-

schiedlichen Wandmaterialien dargestellt. Interessanterweise verhalten sich MF und PA-

Mikrokapseln im Bereich bis 230 °C fast identisch. Es kann hier nur spekuliert werden,
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dass die hohe Sprodigkeit beider Materialien dafiir ursdchlich ist. PVA ist weniger ther-
misch stabil als MF und PA, wobei PU-Mikrokapseln die grofite Stabilitdt bis 280 °C
zeigen. Dies ist ca. 50 °C hoher als bei MF und PA-Mikrokapseln.
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Abbildung 22: Zusammenfassung der thermogravimetrischen Untersuchungen fiir Mikrokapseln
mit FMO1 Kern und unterschiedlichen Wandmaterialien.

Die GroBe der Mikrokapseln wurde systematisch variiert. Die Mikrokapseln konnten
zwischen 7 und 70 um im Durchmesser (D90) hergestellt und anhand unterschiedlicher
Methoden zur Isolation in trockene, gut dosierbare Pulver mit 70-90 % Anteil an Kern-
material iiberfiihrt werden.
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Abbildung 23: Ausgewihlte PartikelgrofSenverteilungen fiir Mikrokapseln unterschiedlicher
Wand und Kernmaterialien. Viele unterschiedliche Gréen der Mikrokapseln
konnten realisiert werden.
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In Abbildung 24 sind optische Mikroskopaufnahmen von ausgewéhlten Mikrokapseln
dargestellt.

(1) MF_FMO1 2) MFLupaPalm FMO!

Abbildung 24: Optische Mikroskopaufnahmen fiir ausgew#hlte Mikrokapselsuspensionen.
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In Abbildung 25 sind REM-Aufnahmen von ausgewihlten Mikrokapseln dargestellt.
(1) Bechem MC-Staroil

% g

Smartc

Abbildung 25: Darstellung verwendeter Mikrokapseln im Forschungsprojekt.

5.2 Untersuchungen zur Steigerung der mechanischen Eigenschaften von
Mikrokapsel/Kunststoff-Verbiinden
In diesem Kapitel wird der Einsatz von Kompatibilisatoren, oberflichenmodifizierten
Mikrokapseln und Untersuchungen zum 2K-Spritzgieen dargestellt. Diese Versuche ha-
ben zum gemeinsamen Ziel die mechanischen Eigenschaften zu steigern. Untersuchungen
zum Einsatz von Verstarkungsfasern werden im Kapitel 5.3 dargestellt.

5.2.1 Einsatz von Kompatibilisatoren

5.2.1.1.1 PP-Compounds

Um die mechanischen Eigenschaften zu steigern, wurde untersucht, inwieweit Kompati-
bilisatoren die Anbindung von Schmierstoffmikrokapseln an die polymere Matrix stei-
gern konnen. Fiir alle Versuche wurde PP vom Typ BF970MO von Borealis (Osterreich),
MF-Mikrokapseln vom Typ MF-T2 (IAP) oder PU-L3 (IAP) verwendet. Anhand von
Mikrokapseln mit einer Melaminharz Kapselwand wurden sechs unterschiedliche Kom-
patibilisatoren untersucht. Basierend auf Vorversuchen und den Empfehlungen der Her-
steller wurde ein Kompatibilisatoranteil von 2 Gew.-% gewdhlt. In Abbildung 26 sind die
mechanischen Eigenschaften von Zugpriifkérpern (Herstellung tiber Mikrocompounder)
gegeniiber dargestellt. Die Zugabe von MF-Mikrokapseln fiihrt zu einer deutlichen Re-
duzierung der Mechanik (Probe PP-MF). Die Zugabe von Kompatibilisatoren fiihrt teil-
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weise zu einer geringfligigen Steigerung der mechanischen Eigenschaften. Die Kompati-
bilisatoren 3, 6 und 7 weisen gegeniiber der Probe mit Mikrokapseln und ohne Kompati-
bilisatoren erhohte E-Moduln und Maximalspannungen auf. Hierbei handelt es sich um
Kompatibilisatoren mit funktionellen Gruppen auf Basis von Maleinsdureanhydrid
(MAH) (Proben 3 & 7) und Acrylsdure (Probe 6).
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Abbildung 26: Mechanische Kennwerte von PP-Compounds mit einem 2 Gew.-% Kompatibili-
sator und 10 Gew.-% MF-Mikrokapseln (Typ: MF-T2).

Es wurde auBBerdem untersucht, inwieweit Mikrokapseln mit einer Polyurethankapsel-
wand mit Hilfe von Kompatibilisatoren stirker an die polymere Matrix gebunden werden
konnen. Hierzu wurden drei verschiedene Kompatibilisatoren untersucht. Durch die Zu-
gabe von 2 Gew.-% an Kompatibilisator konnten die mechanischen Eigenschaften ten-
denziell leicht erhoht werden gegeniiber der Probe (PP-PU) ohne Kompatibilisator.
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Abbildung 27: Mechanische Kennwerte von PP-Compounds mit einem 2 Gew.-% Kompatibili-
sator und 10 Gew.-% PU-Mikrokapseln (Typ: PU-L3).
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In Abbildung 28 wird der Einfluss des Kompatibilisators 1 auf die mechanischen Eigen-
schaften von MF-Partikel gefiillten PP-Compounds dargestellt. Anhand dieser Versuche
sollte der Einfluss des Kompatibilisators ohne Einwirkung des Schmiermittels untersucht
werden. Gegeniiber der Mikrokapselgefiillten Probe féllt der Riickgang der mechanischen
Eigenschaften bei Verwendung von Vollpartikeln deutlich geringer aus. Durch die Zu-
gabe des Kompatibilisators konnte die Maximalspannung gesteigert werden. Der Einfluss
auf Bruchdehnung und E-Modul ist gering. Durch Steigerung des Kompatibilisatoranteils
von 2 Gew.-% auf 4 Gew.-% konnte keine weitere Steigerung der mechanischen Eigen-
schaften erzielt werden. Insgesamt konnen bei Verwendung von Vollpartikeln und des
Kompatibilisators im Vergleich zur ungefiillten Referenz hohere mechanische Eigen-
schaften erzielt werden.
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Abbildung 28: Einfluss von Kompatibilisator 1 auf die mechanischen Eigenschaften von MFP-
Partikel gefiillten PP Compounds gegeniiber der ungefiillten PP-Referenz und
PP mit 10 % MF-Mikrokapseln (Typ: MF-T2).
Vergleichbar zu den Versuchen mit MF-Partikeln wurden Untersuchungen mit PU-Parti-
keln (PUP) durchgefiihrt. Die in Abbildung 29 dargestellten Ergebnisse zeigen ein &hnli-
ches Bild zu den Ergebnissen mit MF-Partikeln. Die Zugabe von Vollpartikeln fiihrt zu
einem geringeren Riickgang an mechanischen Eigenschaften im Vergleich zu Mikrokap-
seln. Durch die Zugabe des Kompatibilisators 1 kann die Maximalspannung gesteigert
werden. Der E-Modul bleibt konstant wohingegen die Zugabe des Kompatibilisators zu
einem Riickgang der Bruchdehnung fiihrt. Die Steigerung des Kompatibilisatoranteils
von 2 Gew.-% auf 4 Gew.-% fiihrt zu keinen erhohten mechanischen Kennwerten.

Insgesamt zeigen diese Versuche, dass Vollpartikel im Gegensatz zu Mikrokapseln bei
gleichem Gewichtsanteil zu einem geringeren Riickgang der mechanischen Eigenschaf-
ten fiihren. Durch die Zugabe eines MAH-Kompatibilisators kann insbesondere die Ma-
ximalspannung der Partikel-Compounds gesteigert werden. Diese Steigerung der Maxi-
malspannung konnte bei Mikrokapselcompounds nicht erzielt werden. So kann davon
ausgegangen werden, dass trotz hinreichender Anbindung der Kapseln an die Matrix, die
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mechanischen Eigenschaften von Mikrokapselcompounds mit Kompatibilisatoren nicht
weiter gesteigert werden kann.
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Abbildung 29 Einfluss von Kompatibilisator 1 auf die mechanischen Eigenschaften von PU-Par-
tikel gefiillten PP Compounds gegeniiber der ungefiillten PP-Referenz und PP mit
10 % PU-Mikrokapseln (Typ: PU-L3).

52.1.1.2 POM-Compounds

Fiir alle hier im Kapitel aufgefiihrten Versuche wurde POM vom Typ Hostaform C 9021
von Celanese (USA) und Schmierstoffmikrokapseln vom Typ PU-L5 (IAP) verwendet.
In Abbildung 30 werden die mechanischen Kennwerte von POM/Mikrokapsel-Com-
pounds dargestellt. Der jeweilige Schmierstoffanteil betragt 10 Gew.-%. Es wurden ins-
gesamt sieben verschieden Kompatibilisatoren hinsichtlich ihrer Wirksamkeit untersucht.
Die Kompatibilisatoren unterscheiden sich hinsichtlich Basispolymer, Art und Anteil der
funktionellen Gruppe. Die Versuche zeigen, dass es keine Kompatibilisatortype gibt, wel-
che zu einer insgesamten Steigerung der mechanischen Eigenschaften fiihrt. Kompatibi-
lisator 6 zeigt unter den additivierten Compounds den héchsten E-Modul. Maximalspan-
nung und Bruchdehnung sind hingegen vergleichbar bis geringer als das Compound ohne
Kompatibilisator. Insgesamt ist der Effekt der Kompatibilisatoren auf die mechanischen
Eigenschaften als gering einzuschitzen.
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Abbildung 30: Mechanische Kennwerte von PU-Mikrokapsel-Kompatibilisator-Compounds mit

einem Schmierstoffanteil von 10 Gew.-% (Typ: PU-L5).

Neben PU-Mikrokapseln wurden aulerdem PU-Partikel mit Kompatibilisator 1 unter-
sucht. Hier konnte beobachtet werden, dass durch den Einsatz des Kompatibilisators
keine Steigerung mechanischer Kennwerte erzielt werden konnte. Vergleichbar zu den
PP-Proben konnte mit Vollpartikeln hohere mechanische Eigenschaften erzielt werden,
als mit Mikrokapsel-Compounds. Insgesamt ist der Kompatibilisator 1 in POM-Com-

pound mit PU- Partikeln ungeeignet, um die mechanischen Eigenschaften zu steigern.

70

2750
3 .

2500 I % T
e
s I E-Modul
= I Maximalspannung
S 2250 ] B Bruchdehnung ||
8 ) ]
s ‘ ® 1
L ‘ ?

60

50

2000 ;

1750

40

N o Q oo Je
o & & ¢ ¢

@' Q
éb

30

Maximalspannung / MPa

r 50

40

30

20

Bruchdehnung / %

Abbildung 31: Einfluss von Kompatibilisator 2 auf die mechanischen Eigenschaften von PU-Par-
tikel gefiillten POM Compounds gegeniiber der ungefiillten POM-Referenz und

POM mit 10 % PU-Mikrokapseln. (Typ: PU-L5).
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5.2.2  Oberflichenmodifikation der Kapselwand

Neben der Verwendung von Kompatibilisatoren wurden die Oberflichen von MF und
PU- Mikrokapseln gezielt modifiziert, um die Polaritit der Mikrokapseln an die Matrix
anzupassen.

52.2.1.1 PP-Compounds

Um die Wirkung der Oberflichenmodifikation bei MF-Mikrokapseln auf die mechani-
schen Eigenschaften zu untersuchen, wurde diese im Labormalstab in PP eingearbeitet.
Als Referenz wurden MF-Mikrokapseln der gleichen Type ohne Oberfldchenbehandlung
untersucht. Die Ergebnisse der Zugpriifung zeigen, dass durch die Modifikation der Ober-
fliche keine gesteigerten mechanische Kennwerte erzielt werden konnten. Die mechani-
schen Eigenschaften beider Mikrokapselcompounds liegen in dhnlichen Wertebereichen.
Die Oberflaichenmodifikation der Kapselwand war fiir PP somit nicht erfolgreich.
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Abbildung 32: Mechanische Eigenschaften von oberflichenmodifzierten Mikrokapseln
(MFOF/MK10) in PP im Vergleich zu PP (natur) und PP-Mikrokapselcompound
(MF/MK10) ohne Oberflichenmodifikation. PP-Type: BF970MO (Borealis).

52.2.1.2 POM-Compounds

In einer weiteren Versuchsreihe wurden die mechanischen Eigenschaften von Com-
pounds mit oberflichenmodifizierten PU-Kapseln untersucht. Gegeniiber dem Com-
pound mit nicht modifizierten Mikrokapseln konnten gleiche E-Moduln und Maximal-
spannungen gemessen werden. Die Oberflichenmodifikation fiihrt tendenziell zu einer
hoheren Bruchdehnung. Der insgesamte Effekt der Oberflaichenmodifikation kann als ge-
ring festgestellt werden, so dass ein zusitzlicher Prozessschritt zur Oberflichenmodifika-
tion nicht positiv bewertet werden kann.
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Abbildung 33: Mechanische Figenschaften von oberflichenmodifzierten Mikrokapseln
(PUOF/MK10) in POM im Vergleich zu POM (natur) und POM-Mikrokapsel-
compound (PU/MK10) ohne Oberflichenmodifikation. POM-Type: Hostaform
C9021 (Celanese).

5.2.3 MehrkomponentenspritzgieBen mit Schmierstoffmikrokapsel-Compounds

Neben der Steigerung von mechanischen Materialkennwerten sollte auch untersucht wer-
den, inwieweit konstruktiv die Mechanik eines Bauteils mit Schmierstoffmikrokapseln
gesteigert werden kann. Eine Moglichkeit stellt das MehrkomponentenspritzgieBen dar.
Mit diesem SpritzgieBverfahren kdnnen beispielsweise Bauteile mit unterschiedlichen
Kunststoffen ausgestattet werden. So ist es moglich, ein Bauteil mit einer Auflenschicht
zu fertigen, welches iliber optimierte Gleiteigenschaften verfiigt. Der Bauteilkern kann
hingegen aus einem mechanisch hochfesten Material bestehen oder einem nachhaltigen
Recyclingmaterial. Um Bauteilkern und AuBlenschicht dauerhaft miteinander zu verbin-
den, sind neben formschliissigen Verbindungen (mechanische Adhésion) stoffschliissige
Verbiinde (spezifische Adhision) mit hoher Haftung von hohem Interesse. Untersuchun-
gen im 2K-Spritzgiefen mit schmierstoffmikrokapselgefiillten Compounds im Speziellen
und von tribologisch modifizierten Compounds im Allgemeinen sind in der Literatur rar
bis gar nicht beschrieben. Um die Verbundhaftung von Mikrokapselcompounds bewerten
zu konnen, wurden 2K-SpritzgieBuntersuchungen an einem speziellen Werkzeug durch-
geflihrt (siche Abbildung 17). Dieses besitzt Zugstabformen, welche iiber einen Sperr-
schieber in jeweils zwei Kammern unterteilt werden kann. Mittels zwei separaten Plasti-
fiziereinheiten kénnen die Kammern nacheinander befiillt werden. Durch Offnen des
Sperrschiebers, kann die zuletzt eingespritzte Komponenten mit dem ersten Material in
Verbund gebracht werden. Einspritzgeschwindigkeit und Nachdruckzeit stellten die Ver-
fahrensparameter dar, welche den groften Einfluss auf den Prozess hatten. Die Nach-
druckzeit der ersten Komponente bestimmte maf3geblich die Temperatur der Kontaktfli-
che. Durch kiirzere Nachdruckzeiten konnen hohere Kontaktflichentemperaturen erhal-
ten werden (nicht quantifiziert). Bei zu geringer Nachdruckzeit ist die plastische Seele
des Kunststoffes noch vorhanden, sodass die zweite Komponente in die erste hineinge-
driickt wird. Fiir jede Materialpaarung mussten spezifisch Verfahrensparameter entwi-
ckelt werden, um reproduzierbare Probekdrper mit Verbundhaftung herstellen zu konnen.
Durch eine anschlieBende Zugpriifung kann die Verbundhaftung quantifiziert werden.
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Die Freisetzung von Schmierstoffen wéhrend der Verarbeitung kann dazu fiihren, dass
eine Haftung der zwei Materialien komplett unmdéglich wird. Wenn der Schmierstoff
komplett gekapselt vorliegt und damit inaktiv ist, ist von einer nur geringfiigigen Auswir-
kung auf die Verbundhaftung auszugehen. Dies kann ein Vorteil gegeniiber Festschmier-
stoffen darstellen, welche dauerhaft aktiv in der Matrix eingebettet sind.

Im Projekt wurden die vier Kunststoffe PP, POM, PBT und PA6 hinsichtlich der Ver-
bundhaftung untersucht. Als Referenz dienten 2K-Zugstabe, deren beiden Komponenten
aus dem gleichen unmodifiziertem Basispolymer bestanden. Neben Compounds mit
Schmierstoffmikrokapseln wurden auch kommerziell erhiltliche tribologische Com-
pounds untersucht (siche Abbildung 34). Als maB3geblicher Kennwert zu Beurteilung der
Verbundhaftung wird die Bruchspannung verwendet. Im Rahmen des Projekts wurden
auBBerdem Vorversuche auf einem Mikrocompounder durchgefiihrt sowie die Oberfla-
chenenergien der Einzelmaterialien untersucht, um die Verbundhaftung abschitzen zu
konnen. Beide Methoden lieferten keine verldsslichen Ergebnisse, um die Untersuchun-
gen auf der 2K-SpritzgieBmaschine vorherzusagen. Es wurde beobachtet, dass die Ver-
bundhaftung zu komplex ist, um sie durch diese einfachen Methoden abschétzen zu kon-
nen. Diese Ergebnisse werden deshalb hier nicht weiter diskutiert.

Abbildung 34: 2K-Zugstab zur Untersuchung der Verbundhaftung zweier Kunststoffe.

52.3.1 PP

Mit PP (BF970MO, Borealis, Osterreich) wurde die Verbundhaftung mit einem Mikro-
kapselcompound mit 10 Gew.-% Schmierstoffanteil (Mikrokapseltyp: MF-T1) und eine
glasfaserverstirkte und mit PTFE modifizierte PP-Type (Alcom PP620/8 GF30 PTFEL1S;
Mocom, Deutschland) untersucht. Die Bruchspannung von 2K PP-PP ist mit
21,9 + 0,34 MPa am hochsten (siehe: Abbildung 35). Bei Verwendung von modifizierten
Compounds kommt es zu einem Riickgang der Bruchspannungen um 20 % (+ PP-
GF/PTFE) und 17 % (+ PP-MF/MK10). Somit kénnen ausreichend stabile 2K-Verbunde
erhalten werden.
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Abbildung 35: Mechanische Eigenschaften von tribologisch optimierten PP-2K-Zugstaben.

5232 POM

Mit POM (Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics, Siidkorea) als Basismaterial
konnte trotz umfangreicher Verfahrensparametervariation keine oder nur eine sehr ge-
ringe Verbundhaftung erzielt werden. Es ist bekannt [32], dass POM unzureichend ge-
eignet ist, um hohe Verbundhaftungen zu erzielen. Mit den tribologisch modifizierten
Compounds (MoS, PTFE und Schmierstoffmikrokapseln) konnten ebenfalls keine Ver-
bundhaftungen erreicht werden. Die Nachdruckzeit wurde so weit reduziert, dass ein Ein-
spritzen der zweiten Komponente in die erste Komponente mdglich ist. In Abbildung 36
ist ein Probekdrper dargestellt, in dem schwarzes POM in naturfarbenes POM, dhnlich
dem Biinjektionsspritzgielen, eingespritzt wurde. Damit kann demonstriert werden, wie
ein Bauteil mit Kern/Hiille-Aufbau aussehen kann.

Abbildung 36: POM 2K Bauteil Einspritzen des schwarzen POM (Ultraform N2320 003) in das
naturfarbene POM (Kepital F30-03).

5.233 PBT

Mit PBT (Basistype: Toraycon 1200M, Toray Industries, Japan) und PBT-Compounds
konnten Verfahrensparameter identifiziert werden, mit denen die Herstellung von Probe-
korpern mit Verbundhaftung moglich ist. Als tribologische Compounds diente eine mit
Glasfasern, PTFE und Silikon modifizierte Type (Alcom PBT700/1 GF30 TF15 SI12) und
ein Compound mit 5 Gew.-% gekapseltem Schmierstoff. Die Bruchspannung von PBT-
Zugstdben ist mit 46 MPa am hochsten. Die Verwendung von Tribocompounds fiihren zu
einem Riickgang der Bruchspannungen um bis zu 48 % (+ PBT-MF/MKS5) und 59 % (+
PBT-GF/PTFE). Unter Beachtung des Fehlers, kann die hohere Bruchspannung mit Mik-
rokapseln nur als Tendenz bewertet werden. Neben der Bruchspannung wird in Abbil-
dung 37 E-Modul und Bruchdehnung dargestellt.
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Abbildung 37: Mechanische Eigenschaften von tribologisch optimierten PBT-2K-Zugstiben.

5234 PAG6

Fiir PA6 (Ultramid B3L, BASF, Deutschland) basierte Compounds konnten Verfahren-
sparameter zur Herstellung von 2K-Zugstidben entwickelt werden. Neben PA6 wurde in
dieser Versuchsreihe der Einfluss des Schmierstoffanteils (Mikrokapseltyp: MC Staroil,
Bechem GmbH, Deutschland) auf die Verbundhaftung untersucht. Es wurden drei Com-
pounds mit Schmierstoffanteilen von 2,5 Gew.-%, 5 Gew.-% und 7,5 Gew.-% untersucht
und anschlieBend mechanisch analysiert. Abhingig vom Mikrokapselanteil mussten die
Verfahrensparameter geringfiigig angepasst werden, um einen reproduzierbaren Prozess
darstellen zu kdnnen.
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Abbildung 38: Bruchspannung von 2K-PA6 Zugstiben in Abhingigkeit vom gekapselten
Schmierstoffanteil (Mikrokapseltyp: MC-Staroil).

Abbildung 38 zeigt die Werte der Bruchspannung der 2K gefertigten Zugstabe mit stei-
gendem Schmierstoffanteil in einer Komponente. Die Kombination von PA6 mit PA6
fiihrt zu einer maximalen Bruchspannung von 56 MPa. Mit steigendem Schmierstoffan-
teil reduziert sich die Bruchspannung. Bei einem Schmierstoffanteil von 7,5 Gew.-% wird
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ein starker Riickgang der Bruchspannung auf 17 MPa erzielt. Abbildung 39 zeigt die
Bruchdehnung und E-Modul der Zugpriifungen mit steigendem Schmierstoffanteil.
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Abbildung 39: Bruchdehnung und E-Modul von 2K-Zugstiben mit Schmierstoffmikrokapseln
(Typ: MC Staroil).

Die Ergebnisse aus den orientierenden Untersuchungen zum 2K-Spritzgieen zeigen,

dass mit Ausnahme von POM 2K-Bauteile im Haftverbund hergestellt werden konnen.

Sofern konstruktiv méglich sind zusédtzliche formschliissige Verbindungen zu bevorzu-

gen, um eine hinreichende Haftung gewdhrleisten zu konnen. Weiterfiihrende Untersu-

chungen zum 2K-Spritzgielen fiir tribologische Anwendungen sind insbesondere fiir
grofBvolumigere Bauteile von Interesse.

5.3 Verarbeitungsverhalten, tribologische und mechanische Eigenschaften von

Schmierstoffmikrokapseln in Kunststoffen
In diesem Kapitel werden die Ergebnisse zur Einarbeitung von Schmierstoffmikrokapseln
in technischen Kunststoffen dargestellt. Es wurden unterschiedliche Schmierstoffmikro-
kapseln verarbeitet und hinsichtlich ihrer Eignung in technischen Kunststoffen gepriift.
Die Auswahl an Matrixkunststoffen wurde gemeinsam mit dem projektbegleitenden Aus-
schuss definiert und spiegelt Kunststoffe wider, welche bereits in tribologischen Anwen-
dungen etabliert sind. Die Verarbeitungstemperaturen bei der Compoundierung lagen
zwischen 190 °C (PP) bis 265 °C (PA6.6). Fiir jedes Matrixmaterial wird das Verarbei-
tungsverhalten in der Compoundierung und im SpritzgieBen diskutiert. AuBBerdem wer-
den die tribologischen und mechanischen Eigenschaften der hergestellten Compounds
dargestellt. Den hier dargestellten Ergebnissen aus Versuchen im TechnikumsmalBstab
gingen umféangliche Vorarbeiten auf dem Laborcompounder voraus. Diese dienten dazu
neue Mikrokapseln in ihrer prinzipiellen Eignung zu bewerten. Die Ergebnisse aus den
Voruntersuchungen werden aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht mit aufgefiihrt.
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531 PP

5.3.1.1 Verarbeitbarkeit

Die ersten orientierenden Versuche zur Einarbeitung von Fasern und Schmierstoffmikro-
kapseln in eine thermoplastische Matrix wurden mit PP und Glasfasern durchgefiihrt. Die
Compoundierung wurde auf einem gleichdrehenden Doppelschneckenextruder vom Typ
ZSK26 (Coperion, Deutschland) ausgefiihrt. Die Schneckenkonfiguration wurde so aus-
gelegt, dass nach dem Aufschmelzen des Matrixpolymers die Fasern hinzugegeben wur-
den. Die Einarbeitung erfolgte liber Knetblocke. Die Mikrokapseln wurden iiber das vor-
letzte Gehduse zugegeben. Die Einarbeitung wurde mittels eines kleinen, wenig Scherbe-
anspruchenden Knetblocks durchgefiihrt. Weitere Verfahrensparameter wurden mog-
lichst materialschonend ausgewihlt.

Fiir alle Versuche wurde ein Schmierstoffanteil (Mikrokapseltyp: MF-T2) von 10 Gew.-
% gewdhlt. Der Glasfaseranteil wurde von 10 Gew.-%, 20 Gew.-% auf 30 Gew.-% ge-
steigert. Wihrend der Compoundierung konnte keine Freisetzung von Schmierdl beo-
bachtet werden. Die Analyse der Kapseln wurde mittels REM an Bruchfldchen durchge-
fiihrt (siehe Abbildung 40). In den betrachteten Probenausschnitten konnten keine zer-
storten Mikrokapseln detektiert werden. Vergleichbare Aufnahmen konnten auch mit ho-

< A S S

Abbildung 40: REM-Aufnahme an einer PP-Probenbruchfldche mit je 10 Gew.-% Anteil an Glas-
fasern und Schmierstoff.

Die Verarbeitung der Compounds erfolgte auf einer SpritzgieBanlage vom Typ BA 1300
(Wittmann-Battenfeld, Deutschland). Ein Aufschmelzen des Materials war auf dieser An-
lage nicht moglich. Es konnte kein Verfahrensparametersatz entwickelt werden, welcher
die Herstellung von Zugstidben ermdoglichte. Im Projektverlauf stellte sich heraus, dass
die verwendete Anlage auch bei anderen Materialien Schwierigkeiten bei der Plastifizie-
rung besitzt. Nachfolgende Versuche wurden auf einer anderen SpritzgieBanlage (KM
160 — 750PX, Krauss Maffei, Deutschland) durchgefiihrt. Auf Grund von Materialknapp-
heit wurden die Versuche mit glasfaserverstarktem PP nicht wiederholt. Es ist mit hoher
Wahrscheinlichkeit davon auszugehen, dass das SpritzgieBen mit Schmierstoffmikrokap-
seln und glasfaserverstirktem PP prinzipiell moglich ist, da sich PP durch seine einfache
Verarbeitbarkeit auszeichnet. Vergleichbare Versuche an anderen faserverstirkten Mat-
rixpolymeren konnten erfolgreich durchgefiihrt werden.
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5.3.1.2 Tribologische Eigenschaften

Der Vergleich tribologischer und mechanischer Eigenschaften erfolgte an nicht faserver-
stiarkten Mikrokapselcompounds gegentiber dem PP-Grundmaterial und einer kommerzi-
ellen faserverstirkten, PTFE modifizierten Type.

Die tribologischen Ergebnisse in Abbildung 41 zeigen fiir das unmodifizierte Material
die hochsten tribologischen Kennwerte. Der Riickgang des Reibkoeffizienten war bei der
kommerziellen Type deutlich stirker ausgeprigt als durch die Einarbeitung von Schmier-
stoffmikrokapseln. Die Modifizierung durch Glasfasern und PTFE fiihren zu einem
Riickgang der Reibung von 56 %. Durch die Einarbeitung von Schmierstoffmikrokapseln
konnte ein Riickgang der Reibung von 16 % erzielt werden. Beim VerschleiB ist ein éhn-
liches Bild zu beobachten. Hier muss allerdings beachtet werden, dass durch die harten
Glasfasern am Stahlgegenkdrper verstérkter Verschleil durch Riefenbildung beobachtet
werden konnte. Je nach Freilegung und Orientierung der Glasfasern, wurde bei den Pro-
ben ein stark schwankender Verschleill gemessen.

0.25 L L 12
i Rotation Kugle/Platte

Geschwindigkeit: 50 cm/s
Auflast: 10 N 10
Distanz: 5000 m
Gegenkorper: Stahl 100Cr6
| [n:3

Reibkoeffizient / -
VerschleiRrate / 10® mm3(Nm)™"

PP +GF30/PTFE15 +MF/MK10

Abbildung 41: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von PP natur
(Typ: BF970 MO, Borealis), PP +GF30/PTFE15 (Typ: Alcom PP 620/8 GF30
PTFE15, Mocom) und PP +MF/MK 10 mit Mikrokapseln vom Typ: MF-T1 ge-
fiillt mit Food Lube als Schmiermittel.

5.3.1.3 Mechanische Eigenschaften

Die mechanischen Eigenschaften der drei PP-Proben sind in Abbildung 42 dargestellt.
Durch die Faserverstirkung wurde die Festigkeit deutlich erhéht und ein sproderes
Bruchverhalten gemessen. Die Einarbeitung von Schmierstoffmikrokapseln fiihrt zu ver-
ringertem E-Modul und Maximalspannung bei gleichbleibender Bruchdehnung.
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Abbildung 42: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von PP natur (Typ: BF970 MO, Bo-
realis), PP +GF30/PTFE15 (Typ: Alcom PP 620/8 GF30 PTFE15, Mocom) und
PP +MF/MK10 mit Mikrokapseln vom Typ: MF-T1 gefiillt mit Food Lube als
Schmiermittel.

5.3.1.4 Ergebniszusammenfassung PP

e Schmierstoffmikrokapseln lassen sich in hoher Qualitét in PP einarbeiten. Die zu-
sédtzliche Einarbeitung von Glasfasern ist ohne Zerstérung der Mikrokapseln mog-
lich.

e Der reib- und verschleilreduzierende Effekt von Schmierstoffmikrokapseln ist
gegenliber anderen Matrixkunststoffen weniger stark ausgeprégt.

e FEine marktverfiigbares PP-Tribocompound mit Glasfasern und PTFE Zusatz zeigt
in Rotationspriifungen geringere Verschlei3- und Reibwerte.

532 POM

5.3.2.1 Verarbeitbarkeit

Bei der Verarbeitung von POM mit Schmierstoffmikrokapseln war die teilweise auftre-
tende Gasentwicklung mit Melaminharzkapseln auffillig. Diese Beobachtung ist mit un-
terschiedlichen POM- und Mikrokapseltypen aufgetreten. Die Gasentwicklung be-
schrinkte sich allerdings auf Mikrokapseln mit einer Melaminharzkapselwand. Konnte
aber auch mit unterschiedlichen Schmierstoffen beobachtet werden. Bei anderen Kapsel-
wandmaterialien wie Gelatine/ Gummi arabicum, Polyurethan oder PUPVA war dieser
Effekt nicht zu beobachten. Der stechend riechende Geruch wihrend der Einarbeitung
lasst auf die Freisetzung von Formaldehyd schlieBen, welches ein Abbauprodukt von
POM darstellt.
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Abbildung 43: Mikroskopieaufnahmen von POM-Granulat mit Poren durch Gasentwicklung mit
MF-Mikrokapseln.

Die Compoundierung von POM mit Mikrokapseln und zusétzlichen Carbon- oder Glas-
fasern war ohne Freisetzung von Ol wihrend der Compoundierung mdglich. Die Verar-
beitungstemperaturen lagen im Bereich von 200 °C. Die Verarbeitungsqualitit im Spritz-
gieflen des POM/Mikrokapsel-Granulats war abhidngig von der verwendeten Anlage. Eine
hohe Mikrokapsel- oder Faserbeladung fiihrt dazu, dass die Plastifizierung erschwert
wird. Ein gleichméBiges Aufdosieren war somit nur unzureichend moglich. Um eine ver-
besserte Verarbeitung zu ermdoglichen, wurden fiir die faserverstirkten Proben geringere
Schmierstoffanteile von 5 Gew.-% gewihlt. Gegeniiber dem unmodifizierten POM miis-
sen SpritzgieBparameter angepasst werden, um den Prozess konstant durchfiihren zu kon-
nen.

In Abbildung 44 sind REM-Aufnahmen von Bruchfldchen aus dem Zugversuch von fa-
serverstiarkten und Mikrokapseladditivierten Proben gezeigt. Neben den Fasern kdnnen
die Mikrokapseln erkannt werden, welche groftenteils unzerstort in der Matrix vorliegen.
Ob die Kapseln erst bei der Zugpriifung zerstort wurden, kann nicht geschlussfolgert wer-
den.

a) POM+MF/MKS5-CF5 b) POM+MF/MKS5-GF20

%

g
W gt
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Abbildung 44: REM-Aufnahmen von a) carbonfaser- und b) glasfaserverstiarktem POM mit Me-
laminharz-Schmierstoffmikrokapseln.
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5.3.2.2 Tribologische Eigenschaften

53.2.2.1 Vergleich zum Stand der Technik

An POM-Schmierstoffmikrokapselcompounds mit 10 Gew.-% Schmierstoff wurden tri-
bologische Messungen durchgefiihrt und diese mit marktverfiigbaren tribologischen
Compounds verglichen. Als zusitzliche Referenzen dienten POM-Compounds mit PTFE

und MoS; als interner Festschmierstoff. Die Reibverldufe sind in Abbildung 45 beispiel-
hafter Proben gegeniiber dargestellt.
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Abbildung 45: Darstellung beispielhafter Reibkoeffizientenverldufe von POM, POM +PTFE1S5,
POM + PU/MK10 und POM + MoS;2. (POM und POM + PU/MK10 Matrix-
Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mikrokapseln mit PU-
Kapselwand gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

In Abbildung 46 sind die mittleren Reibkoeftizienten von POM und mit Festschmierstof-
fen modifizierten Typen dargestellt. Die tribologischen Rotationspriifungen wurden bei
Auflasten von 5, 10 und 20 N durchgefiihrt. Es konnte ein nur geringer Einfluss der Auf-
last auf die Reibwerte gemessen werden. Einzig die mit MoS, gefiillten POM-Proben
zeigten mit einer Steigerung der Auflast verringerte Reibwerte. Fiir alle Auflasten wurde
fiir die Schmierstoffmikrokapsel gefiillten Proben der geringste Reibwert gemessen. Pro-
ben mit PTFE zeigten einen geringfiigig niedrigeren Reibwert als POM ohne Modifizie-

rung. Auffillig bei der Versuchsreihe ist, dass durch MoS» hohere Reibwerte im Ver-
gleich zu allen Proben gemessen wurden.
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Abbildung 46: Darstellung der mittleren Reibkoeffizienten bei unterschiedlichen Auflasten von
POM, POM +PTFE15, POM + PU/MK10 und POM + MoS,2. (POM und POM
+ PU/MK10 Matrix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mik-
rokapseln mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

Die Verschlei3raten der vier verschiedenen POM-Kunststoffe bei den Auflasten 5, 10 und
20 N sind in Abbildung 47 gezeigt. Mit steigender Auflast ist kein einheitlicher Trend
iiber alle Kunststoffe messbar. Die geringste Verschleifrate ist bei POM (natur) und einer
Auflast von 5 N gemessen worden. Bei einer geringen Auflast zeigten die modifizierten
Polymere deutlich hohere Verschleiflraten als POM (natur). Bei einer Auflast von 10 N
wurden tendenziell geringere Verschleifiraten gemessen werden als mit einer Auflast von
5 N. Mit weiter ansteigender Auflast auf 20 N wurden steigende Verschlei3raten detek-
tiert. Der Anstieg der VerschleiBrate fiir die Probe mit Schmierstoffmikrokapseln zeigten
gegeniiber den anderen Proben einen nur moderaten Anstieg im Verschlei3. Die Ergeb-
nisse weisen darauf hin, dass erhohte Auflasten und damit Flichenpressungen vorteilhaft
sind, um die Effektivitit der Mikrokapselcompounds zu erhdhen. Durch die erhdhte Auf-
last konnte die Freisetzung des Ols verbessert hervorgerufen werden.
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Abbildung 47: Darstellung der mittleren Verschleifiraten bei unterschiedlichen Auflasten von
POM, POM +PTFE15, POM + PU/MK10 und POM + MoS;2. (POM und POM
+ PU/MK10 Matrix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mik-
rokapseln mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

Neben der Auflast wurde auch die Reibgeschwindigkeit bei einer festen Auflast von 10 N
und einer Reibstrecke von 5000 m variiert (siche Abbildung 48). Die Geschwindigkeit
wurde von 12,5 cm-s™! auf 25 cm-s™! bis 50 cm's™! gesteigert. Die Reibkoeffizienten zei-
gen bei allen Reibgeschwindigkeiten Werte in einem dhnlichen Bereich Die Werte von
POM und POM + PTFE liegen bei etwa 0,15. Die Proben mit Schmierstoffmikrokapseln
zeigen Reibwerte bei allen Reibgeschwindigkeiten von 0,06. Einzig bei POM + MoS,-2
wurde mit steigender Reibgeschwindigkeit ein geringerer Reibkoeffizient detektiert.
Diese sind fiir alle Reibgeschwindigkeiten {iber den der anderen drei untersuchten Kunst-
stoffproben.
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Abbildung 48: Darstellung der mittleren Reibkoeffizienten bei unterschiedlichen Reibgeschwin-
digkeiten von POM, POM +PTFE15, POM + PU/MK10 und POM + MoS:2.
(POM und POM + PU/MK10 Matrix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering
Plastics Co; Mikrokapseln mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube als
Schmiermittel).

In Abbildung 49 sind die mittleren Verschleif3raten fiir die vier untersuchten POM-Proben
bei unterschiedlichen Reibgeschwindigkeiten dargestellt. Fiir alle Geschwindigkeiten
konnte mit steigender Reibgeschwindigkeit ein erhohter Verschleil gemessen werden.
Der Verschleil fiir die Proben POM + PU/MK10 konnte bei den Reibgeschwindigkeiten
12,5 cm's!' und 25 cm-s™! nicht optisch quantifiziert werden auf Grund von zu geringem
Verschleilvolumen. Bei allen Reibgeschwindigkeiten besitzt POM + Mo0S»-2 den hochs-
ten VerschleiBkoeffizienten. Bei einer Reibgeschwindigkeit von 50 cm-s™! besitzen die
untersuchten POM-Typen im Rahmen des Fehlers einen vergleichbaren Verschlei3. Um
das Verschlei3verhalten verbessert bewerten zu konnen sind ldngere Reibdistanzen not-
wendig.
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Abbildung 49: Darstellung der mittleren Reibkoeffizienten bei unterschiedlichen Reibgeschwin-
digkeiten von POM, POM +PTFE15, POM + PU/MK10 und POM + MoS;2.
(POM und POM + PU/MK10 Matrix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering
Plastics Co; Mikrokapseln mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube als
Schmiermittel).

Neben Messungen in Rotation wurden auch Priifungen in oszillierender Bewegungsform
durchgefiihrt, um die tribologische Leistungsfahigkeit der Schmierstoffmikrokapseln
besser bewerten zu konnen. Die Reibverldufe der POM-Proben in natur und mit Schmier-
stoffmikrokapseln sind in Abbildung 50 dargestellt.

0.5
. 0.4 +
~ Frequenz: 2 Hz ‘ ‘
-—
c 71 |Auflast: 10N
q_) 0.3 _ Amplitude: 20 mm
&%‘ Zyklen: 86400
(] | |Gegenkorper:
g 1 |Stahlkugel 100Cr6
o 02 n:3
[0 ] I
1 { —POM
0111 +PU/MK10
0.0 T T T - - -
0 2 4 6 8 10 12

Reibdauer / h

Abbildung 50: Reibverlauf von POM und POM+PU/MK10 von tribologischen Oszillationsprii-
fungen. (POM-Matrix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co;
Mikrokapseln mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube).

Die mittleren Reibkoeffizienten und Verschleilvolumen sind in Abbildung 51 zusam-
mengefasst. Gegenkorper und Auflast sind identisch zu den Standard-Rotationspriifun-
gen. Auffillig bei dem Reibkoeffizient ist, dass dieser bei der reinen POM Referenz etwa
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doppelt so hoch ausfillt wie bei Rotationspriifungen. Der Reibkoeffizient der Probe mit
Mikrokapseln liegt in etwa in der Hohe der Rotationspriifung. Durch die Einarbeitung
von 10 Gew.-% an Schmierstoff konnte ein Riickgang des Reibkoeffizienten von 85 %
und des VerschleiBvolumens von 93 % gemessen werden.

0.5 ' | 0.8
Frequenz: 2 Hz ™
Auflast: 10 N
0.4 1 Amplitude: 20 mm I g
1 - 0.6
.y Zyklen: 86400 ~
‘E “' Gegenkérper: %
© 0.37 Stahlkugel 100Cr6 I =
E‘.E \ n:3 i >
04 O
3 8
X 0.24 @
2 o
O] 3 <
e 02 @
0.1 I o
I >
0.0 L_ 0.0

POM +PU/MK10

Abbildung 51: Mittlere Reibkoeffizienten und VerschleiBvolumen von POM und
POM+PU/MKI10 von tribologischen Oszillationspriifungen. (POM-Matrix-
Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mikrokapseln mit PU-
Kapselwand gefiillt mit Food Lube). Messung des Verschleilvolumen iiber 3D-
Profilometrie.

5.3.2.2.2 Faserverstiarkung

Reprisentative Reibkoeffizientenverldufe von POM mit Carbon- oder Glasfaserverstér-
kung sowie der nicht faserverstirkten Referenz und POM natur sind in Abbildung 52
dargestellt. Der Reibkoeffizient der glasfaserverstirkten Type besitzt {iber die gesamte
Distanz einen ansteigenden Reibkoeffizienten. Die {ibrigen Proben weisen einen annéh-
rend konstanten Reibverlauf nach dem Einreibvorgang auf.
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Abbildung 52: Darstellung beispielhafter Reibkoeffizientenverlaufe von POM, POM +MF/MKS5
und zusitzlich carbon- und glasfaserverstarkten Typen. (POM-Matrix-Type:
Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO
Smart-caps gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

In Abbildung 53 sind die gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von faser-
verstirkten und Schmierstoffmikrokapselgefiillten POM-Proben dargestellt. Die Probe
mit Schmierstoffmikrokapseln fithren zu verringerten Reibkoeffizienten. Durch zusétzli-
che Einarbeitung von Carbonfasern, kann der Reibkoeffizient weiter reduziert werden.
Durch die Einarbeitung von Glasfasern werden im Vergleich zur unmodifizierten POM-
Probe erhohte Reib- und Verschleiiraten gemessen. Die iiber die Verschlei3spur ermit-
telten Verschleifraten zeigen insgesamt hohe Fehler. Tendenziell werden die geringsten
Verschlei3raten bei den Proben POM und POM +MF/MKS5-CF5 gemessen.
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Abbildung 53: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von POM,
POM +MF/MKS und zusitzlich Carbon-Glasfaserverstirkten Typen. (POM-Ma-
trix-Type: Kepital F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mikrokapseln vom
Typ: FOLCO Smart-caps gefiillt mit Food Lube).

Die simultane Einarbeitung von Verstirkungsfasern und Schmierstoffmikrokapseln in
POM ist moglich. Die tribologische Rotationspriifungen zeigten, dass Carbonfasern, tri-
bologische Kennwerte weiter reduzieren konnen. Glasfasern zeigen einen gegenteiligen
Effekt und weisen erhohte Reib-Verschleifiraten auf.

53.2.2.3 Neue Kapselwandmaterialien

Neben der zusitzlichen Faserverstdrkung wurden neuartige Kapselwandmaterialien in
POM untersucht. In POM vom Typ Ultraform N2320 (BASF, Deutschland) wurden
Schmierstoffmikrokapseln mit einer Kapselwand aus PUPVA und Food Lube als
Schmiermittel eingearbeitet. Der Schmierstoffanteil wurde bei 8 Gew.-% gewéhlt, was
einem Mikrokapselanteil von 10 Gew.-% entspricht. Uber die gesamte Reibdistanz von
5 km konnte durch die Einarbeitung der Schmierstoffmikrokapseln ein konstanter Reib-
wert von etwa 0,07 erhalten werden. Die verwendete POM-Type zeigt dem gegeniiber
mit fortlaufender Reibdistanz einen leicht ansteigenden Reibwert.
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Abbildung 54: Darstellung ausgewdhlter Reibkoeffizientenverldaufe von POM und POM +
PUPVA/MKS. (POM-Matrix-Type: Ultraform N2320, BASF; Mikrokapseln
vom Typ: PUPVA gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

Die Einarbeitung der Schmierstoftkapseln fiihren zu einem Riickgang des Reibkoefti-
zienten um 63 %. Der Verschleil} zeigt tendenziell geringere Werte bei der Verwendung
von Schmierstoffmikrokapseln. Hier sind weniger fehleranféllige Analysemethoden oder
langere Reibbelastungen notwendig, um die Verschleiflrate exakter bestimmen zu kon-
nen.
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Abbildung 55: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten von POM und POM +
PUPVA/MKS. (POM-Matrix-Type: Ultraform N2320, BASF; Mikrokapseln
vom Typ: PUPVA gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

Die Schmierstoffmikrokapseln mit einer Kapselwand aus PUPVA zeigen sich hinsicht-
lich Verarbeitung und tribologischer Wirkung geeignet, um als Pseudofeststoff zur Reib-
reduktion in POM eingesetzt werden zu konnen.
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5.3.2.3 Mechanische Eigenschaften

In Abbildung 56 sind die mechanischen Eigenschaften einer unmodifizierten POM-Refe-
renz gegeniiber tribologisch modifizierten POM-Typen dargestellt. Es wurden drei tribo-
logische Compounds untersucht. Ein Compound mit Schmierstoffmikrokapseln wurde
am SKZ hergestellt und enthélt 12,5 Gew.-% Schmierstoffmikrokapseln. Dieses wurde
gegeniiber zwei industriell verfiigbaren Referenzen untersucht. Diese Compounds stam-
men von der Mocom GmbH und enthalten 15 Gew.-% PTFE oder 2 Gew.-% MoS». Die
Einarbeitung von PTFE-Partikeln und von Schmierstoffmikrokapseln fiihren zu einem
deutlichen Riickgang der mechanischen Eigenschaften. Der Riickgang des E-Moduls be-
tragt 16 % fiir die PTFE gefiillte Probe und 23 % fiir die Probe mit Schmierstoffmikro-
kapseln. Der Riickgang der Maximalspannung liegt bei 25 % fiir PTFE und 42 % bei
Schmierstoffmikrokapseln. E-Modul und Bruchspannung des mit MoS: modifizierten
POMs liegen im Bereich der ungefiillten Referenz. Die Bruchdehnung der tribologisch
modifizierten Materialien liegen bei ca. 17 %. Im Vergleich zu den beiden marktverfiig-
baren Compounds weist das mit Schmierstoffmikrokapseln additivierte POM die gerings-
ten mechanischen Kennwerte auf.
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Abbildung 56: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von POM, POM +PTFE15, POM +
PU/MK10 und POM + MoS,2. (POM und POM + PU/MK 10 Matrix-Type: Kepi-
tal F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Anteil Mikrokapseln 12,5 Gew.-%
mit PU-Kapselwand gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

In Abbildung 57 sind die mechanischen Kennwerte der faserverstiarkten POM-Proben ge-
geniiber der unverstarkten Referenz und einer mit Mikrokapseln verstirkten Type darge-
stellt. Durch die Modifizierung mit Mikrokapseln (+MF/MKYS5) reduziert sich die Maxi-
malspannung von 66 = 0,2 MPa auf'55,1 = 0,5 MPa. Durch die Einarbeitung von Verstir-
kungsfasern kann der E-Modul auf 7700+ 1540 MPa (+ MF/MKS5-CF5) und
7830 + 215 MPa (+ MF/MKS5-GF20) gesteigert werden. Die Bruchdehnung geht mit der
Einarbeitung von Mikrokapseln und Verstiarkungsfasern zuriick. Diese Zusatzstoffe stel-
len Storstellen in der Matrix dar oder versproden das Material.



5 Diskussion der Ergebnisse 57

9000 6 80 r 40

8000
i 8

T
w
o

7000

T
~
o

Maximalspannung / MPa
Bruchdehnung / %

I E-Vodul
B Maximalspannung|-|

B Bruchdehnung

6000

a
o
o
o

E-Modul / MPa

T
(o2}
o

4000

T
o

3000 n LI

2000 50 -0

Abbildung 57: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von POM, POM +MF/MKS und zu-
satzlich carbon- und glasfaserverstarkten Typen. (POM-Matrix-Type: Kepital
F30-03, Korea Engineering Plastics Co; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO Smart-
caps gefiillt mit Food Lube).

In POM wurden mit PUPVA-Mikrokapseln ein neuartiges Kapselwandmaterial unter-
sucht. Die Ergebnisse der Zugpriifung von POM-natur und POM mit PUPVA/MKS sind
in Abbildung 58 dargestellt. Durch die Modifizierung des Kunststoffes mit Mikrokapseln
kommt es zum Riickgang von E-Modul und Maximalspannung. Die Bruchdehnung bleibt
im Rahmen der Messunsicherheit erhalten. Der E-Modul geht von 2840 =21 MPa auf
2310 + 45 MPa zuriick. Die Maximalspannung reduziert sich durch die Zugabe von Mik-
rokapseln von 63 +0,7 MPa auf 45 +0,2 MPa. Der Riickgang der mechanischen Kenn-
werte in diesem Grofenbereich stellt ein fiir Mikrokapseln in diesem Anteil beigemisch-
ten Anteil typische GroBenordnung dar. Die Mikrokapseln sind somit auch aus mechani-
scher Sicht fiir den Einsatz in POM geeignet.
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Abbildung 58: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von POM und POM +

PUPVA/MKS. (POM-Matrix-Type: Ultraform N2320, BASF; Mikrokapseln
vom Typ: PUPVA gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

5.3.2.4 Ergebniszusammenfassung POM

5.3.3

Untersuchungen zur Materialkompatibilitdt zeigten, dass Mikrokapseln mit Me-
laminharzkapselwand in manchen POM-Typen zur Gasentwicklung fiihren.

Die Verarbeitung von POM mit hohen Fiillgraden an Schmierstoffmikrokapseln
und Verstirkungsfasern konnen die Verarbeitung im SpritzgieBen beeinflussen.
Je nach Anlage, konnten Compounds teilweise nur schlecht plastifiziert werden.
Compoundierversuche zeigten, dass die zerstorungsfreie Herstellung von Mi-
schungen bestehend aus Fasern und Mikrokapseln moglich ist.

Umfangreiche tribologische Untersuchungen zeigten, dass die Additivierung mit
Schmierstoffmikrokapseln zu einem hohen Riickgang des Reibungskoeffizienten
fithren. Der reibreduzierende Effekt konnte sowohl in Rotation als auch in Oszil-
lation gemessen werden.

Compounds mit zusétzlichen Glas- und Carbonfasern zeigten gesteigerte mecha-
nische Eigenschaften. In tribologischen Untersuchungen zeigte sich, dass Carbon-
fasern einen zusitzlich positiven Effekt auf Reibung und Verschlei3 haben. Glas-
fasern flihren dagegen zu erhdhtem Verschleill and Grund- und Gegenkorper.
Mit PUPVA-Kapseln wurde ein neuartiges Kapselwandmaterial untersucht. Die
Mikrokapseln zeigten positive Ergebnisse sowohl hinsichtlich der Verarbeitung
als auch in den resultierenden tribologischen und mechanischen Eigenschaften

PBT

5.3.3.1 Verarbeitbarkeit

Die Einarbeitung von verschiedenen Schmierstoffmikrokapseln in PBT zeigten keine
Auftilligkeiten hinsichtlich Materialinkompatibilitdten. Es wurden Schmierstoffmikro-
kapseln mit Melaminharz, Polyurethan sowie den in diesem Projekt entwickelten Mikro-
kapseln mit einer Kapselwand aus PA und PUPVA in PBT untersucht. In Vorversuchen
im LabormafBstab konnte gezeigt werden, dass auch hohere Anteile bis zu 15 Gew.-% an
Schmierstoffmikrokapseln zu keiner verfrithten Freisetzung von Schmierstoff fiihrt. Es
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wurde auflerdem ermittelt, dass mit einem Schmierstofffanteil zwischen 5-10 Gew.-%
Reib- und VerschleiBwerte deutlich reduziert werden kdnnen. Die Versuche im Labor-
malstab sind in [33] publiziert. Die hier dargestellten Versuche zeigen nur Ergebnisse
aus dem Technikumsmafstab. Die Compoundierung auf dem Doppelschneckenextruder
erfolgte bei Schmelzetemperaturen zwischen 235°C (+PA/MKS) und 251 °C
(+MF/MK5-GF20) und liegen somit etwa 40 °C iiber den Verarbeitungstemperaturen von
PP und POM. Vergleichbar zu POM konnte beobachtet werden, dass das Spritzgielen
mit hoheren Anteilen an Schmierstoffmikrokapseln eine technische Herausforderung dar-
stellen kann. Bei Verwendung von hohen Anteilen an Mikrokapseln oder zusdtzlichen
Verstiarkungsfasern wurden erhohte Dosierzeiten festgestellt. Um die Herstellung von
PBT-Compounds mit Schmierstoffmikrokapseln realisieren zu kénnen, wurde ein mit
5 Gew.-% vergleichsweise geringer Schmierstoffanteil gewihlt. Fiir unterschiedliche
PBT-Materialcompounds konnten SpritzgieBparameter entwickelt werden, welche die re-
produzierbare Herstellung von Zugpriitkorpern vom Typ 1A ermoglichten (siehe An-
hang). Auf Grund der positiven Verarbeitbarkeit der PBT-basierten Materialien ist davon
auszugehen, dass der Schmierstoffanteil hin zu hoheren Anteilen gesteigert werden kann.

In Abbildung 59 sind PBT-Proben von Bruchflichen aus dem Zugsversuch dargestellt.
Es ist zu erkennen, dass die Mikrokapseln unzerstort und homogen verteilt in der Matrix
vorliegen.

a) PBT+MF/MKS5-CF5

Abbildung 59: REM-Aufnahmen von a) carbonfaser- und b) glasfaserverstarktem PBT mit Me-
laminharz-Schmierstoffmikrokapseln.

5.3.3.2 Tribologische Eigenschaften

5.3.3.2.1 Faserverstarkung

In Abbildung 60 sind beispielhafte Reibkoeftizientenverldufe von PBT und PBT mit
Schmierstoffmikrokapseln sowie einer zusitzlichen Faserverstirkung dargestellt. Die
Probe mit Glasfasern zeigt iiber die gesamte Reibdistanz den hdchsten Reibwert. Das
unmodifizierte PBT weist kurzzeitig hohe Schwankungen auf. Dieses Phinomen wurde
bei mehreren Proben gemessen und geht hdufig mit verstirktem Verschleil einher. Die
Proben PBT+MF/MKS5 und PBT+ MF/MKS5-CFS5 zeigen iiber die Reibdistanz gleichmé-
Bige Reibwerte. Die Proben ohne Faserverstirkung zeigt einen leicht abfallenden Verlauf.
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Abbildung 60: Darstellung beispielhafter Reibkoeffizientenverldufe von PBT, PBT +MF/MKS5
und zusitzlich carbon- und glasfaserverstirkten Typen. (PBT-Matrix-Type:
Toraycon 1200M, Toray Resins Europe; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO Smart-
caps gefiillt mit Food Lube).

Die mittleren Reibkoeffizienten und Verschleiflraten der PBT-Proben der Rotationsprii-
fung sind in Abbildung 61 dargestellt. Die unmodifizierte PBT-Probe zeigt mit
0,13 £ 0,01 einen geringen Reibwert. Durch die Zugabe von Schmierstoffmikrokapseln
wurde ein Reibwert von 0,09 0,01 erhalten. Mit zusitzlicher Carbonfaserverstirkung
wurde ein mittlerer Reibkoeffizient von 0,07 + 0,01 erhalten. PBT mit Glasfaserverstar-
kung und Schmierstoffmikrokapseln weist mit 0,16 + 0,03 einen erhéhten Reibwerte auf.

Die erhohten Fehler der VerschleiBkoeffizienten bei allen Proben erschweren Aussagen
zum Verschleilverhalten der Proben. Auch bei der unverstirkten Proben wurden wieder-
holt hohe Abweichungen in der Verschlei3spur gemessen, welche zu Fehlerwerten in der
Verschleiflirate fithrt. Bei Proben mit Schmierstoffmikrokapseln konnten reproduzierba-
rere Ergebnisse erzielt werden. Bei der Probe PBT+MF/MKS5-GF20 wurde auch leichter
Verschleifl am Stahlkugelgegenkorper beobachtet. Neben den in Abbildung 61 dargestell-
ten Materialien wurde auch ein mit 30 % Glasfasern und 15 % PTFE tribologisch modi-
fizierten PBT-Compound (ALCOM PBT 700/1 GF30 TF15 SI2) untersucht. Bei der tri-
bologischen Priifung ist es zu einem katastrophalen Verschleil gekommen mit Ver-
schleif3breiten bis zu 2 mm Auf Grund des extremen VerschleiBes wurde das Material
nicht mit in die tribologische grafische Auswertung mit aufgenommen. Bei der tribologi-
schen Priifung wurde ein mittlerer Reibkoeffizient von 0,15 + 0,01 ermittelt.
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Abbildung 61: Darstellung der mittleren Reib- und VerschleiBkennwerte von PBT, PBT
+MF/MKS und zusétzlich carbon- und glasfaserverstdrkten Typen. (PBT-Matrix-
Type: Toraycon 1200M, Toray Resins Europe; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO
Smart-caps gefiillt mit Food Lube).

53322 Neue Kapselwandmaterialien

In Abbildung 62 sind die Reibkoeffizientenverldufe von PBT natur sowie jeweils mit
5 Gew.-% an Schmierstoff modifizierten Typen dargestellt. Es wurden Kapselwandma-
terialien bestehend aus PA und PUPVA tribologisch gepriift. Auffillig ist, dass bei dem
Reibverlauf der Probe PBT+PA/MKS ein stark schwankender Reibverlauf gemessen
wurde. Die mit PUPV A-Mikrokapseln untersuchten Proben zeigten demgegeniiber einen
deutlich gleichmifBigeren Verlauf des Reibkoeffizienten.
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Abbildung 62: Darstellung des Reibkoeffizientenverlaufs von PBT, PBT + PUPVA/MKS5 und
PBT + PUPVA/MKS. (PBT-Matrix-Type: Toraycon 1200M, Toray Resins Eu-
rope; Mikrokapseln jeweils gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

Die gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleiflraten der Compounds mit den neuen
Schmierstoffmikrokapseln sowie der ungefiillten Referenz sind in Abbildung 62 gegen-
iibergestellt. Beide  Schmierstoffmikrokapseltypen  weisen mit 0,11 £0,01
(PBT+PUPVA/MKS) und 0,14 + 0,02 (PBT+PA/MKYS) gegeniiber der ungefiillten Refe-
renz einen dhnlichen Reibkoeffizienten auf. Im Vergleich zu den MF-Schmierstoffmikro-
kapseln, welche bei den faserverstirkten Proben untersucht wurden, ist das Potential den
Reibkoeffizienten zu reduzieren geringer. Bei allen Proben wurden sehr hohe Abwei-
chungen bei den Verschlei3spurbreiten gemessen. Somit sind verldssliche Aussagen zum
Verschleiverhalten nicht moglich. Von einer starken Reduktion des Verschlei3es hin zu
gleichmiBig geringen VerschleiBspuren konnte somit bei PBT nicht detektiert werden.



5 Diskussion der Ergebnisse 63

0.20 L 10
Rotation Kugle/Platte

Geschwindigkeit: 50 cm/s
Auflast: 10 N

Distanz: 5000 m L T T
Gegenkorper: Stahl 100Cr6
n:4

0.15

o

N

o
|

Reibkoeffizient / -

o

o

a
1

VerschleiRrate / 10 mm3(Nm)’

PBT + PUPVA/MK5 + PA/IMK5

Abbildung 63: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von PBT, PBT
+ PUPVA/MKS5 und PBT + PUPVA/MKS. (PBT-Matrix-Type: Toraycon
1200M, Toray Resins Europe; Mikrokapseln jeweils gefiillt mit Food Lube als
Schmiermittel).

5.3.3.3 Mechanische Eigenschaften

In Abbildung 64 sind die mechanischen Zugeigenschaften von faserverstarkten PBT-
Mikrokapselcompounds dargestellt. Durch die Einarbeitung der Carbon- oder Glasfasern
werden erhohte E-Moduln von 6060+ 60 MPa (PBT+MF/MKS5-CF5) und
6410+ 50 MPa (PBT+MF/MKS5-GF20) erreicht. Die maximal erreichte Spannung ist bei
Carbonfaserverstairkung  hoher (92+0,2MPa) als mit Glasfaserverstirkung
(63 £0,4 MPa). Durch die Modifizierung kommt es zu einem starken Riickgang der
Bruchdehnung auf unter 8 %.
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Abbildung 64: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von PBT, PBT +MF/MKS5 und zu-
satzlich carbon- und glasfaserverstiarkten Typen. (PBT-Matrix-Type: Toraycon
1200M, Toray Resins Europe; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO Smart-caps ge-
fiillt mit Food Lube).

Die mechanischen Eigenschaften der Compounds mit PUPV A und PA-Mikrokapsel sind
in Abbildung 65 dargestellt. Durch die Einarbeitung der Kapseln zu einem Schmierstoff-
anteil von 5 Gew.-% kommt es zu einem Riickgang der mechanischen Kennwerte. Am
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stirksten ist der Riickgang der Bruchdehnung ausgepriagt. Durch die Einbringung der
Mikrokapseln sinkt die Bruchdehnung von 166 + 45 % auf 17 + 2 (PBT+PUPVA/MKYS)
respektive 43 + 8§ (PBT+PA/MKS). Der Riickgang des E-Moduls ist insbesondere bei den
PA-Mikrokapseln weniger stark ausgeprigt. Die Maximalspannung geht unabhingig von
der Kapseltype um etwa 20 % zurtick.
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Abbildung 65: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von PBT, PBT + PUPVA/MKS und

PBT + PUPVA/MKS. (PBT-Matrix-Type: Toraycon 1200M, Toray Resins Eu-
rope; Mikrokapseln jeweils gefiillt mit Food Lube als Schmiermittel).

5.3.3.4 Ergebniszusammenfassung PBT

Die Einarbeitung der Schmierstoffmikrokapseln konnte trotz gesteigerter Verar-
beitungstemperaturen durchgefiihrt werden.

Die Verarbeitung im SpritzgieBen mit Verstarkungsfasern ist moglich.
Schmierstoffmikrokapseln erschweren das Aufdosieren im SpritzgieBprozess.
Durch hohe Kapsel- und Faseranteile wird der Prozess zusitzlich erschwert.
PBT weist im gewdhlten tribologischen System bereits geringe Reibwerte auf.
Der Zusatz von Schmierstoffmikrokapseln fiihrt zu einer leichten Reduzierung der
Reibung.

Die im Vergleich zu anderen Kunststoffen moderate VerschleiBrate ist bei allen
untersuchten Proben mit hohen Abweichungen behaftet.

Die Kapselwandmaterialien PUPVA und PA konnte in PBT eingearbeitet werden
und flihren zu nur geringem positivem tribologischen Effekt.

Durch Einarbeitung von Verstirkungsfasern konnen die mechanischen Eigen-
schaften gesteigert werden.

Carbonfasern weisen gegeniiber Glasfasern verbesserte tribologische Eigenschaf-
ten auf.
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534 PA6

5.3.4.1 Verarbeitbarkeit

Die Einarbeitung der Mikrokapseln und Verstiarkungsfasern erfolgte auf einem gleichdre-
henden Doppelschneckenextruder vom Typ ZSK 26 von Coperion (Deutschland). Fiir die
Versuche zur Einarbeitung von Zusatzfasern, wurden Schmierstoffmikrokapseln der Foll-
mann GmbH (Deutschland) mit dem verkapselten Schmierstoff Food Lube verwendet.
Die Einarbeitung der Carbon- und Kurzglasfasern hatte einen Anstieg der Schmelzetem-
peratur von 234 °C auf 240 °C (CF) und 243 °C (GF) bei anndhrend gleichbleibenden
Schmelzedruck zur Folge. Auch die Compoundierversuche mit den neuartigen Mikro-
kapseln mit den Kapselwandmaterialien PA und PUPV A konnte ohne Auffilligkeiten mit
den im Anhang aufgefiihrten Verfahrensparametern hergestellt werden.

Die Herstellung von Zugstiben iiber das SpritzgieBen (KM 160 -750PX, Krauss Maffei,
Deutschland) konnte mit hoher Reproduzierbarkeit durchgefiihrt werden. Je nach Mate-
rialzusammensetzung mussten allerdings Anpassungen in den Verfahrensparametern vor-
genommen werden. Die ndtigen Anpassungen waren im Vergleich zu den anderen Mat-
rixmaterialien weniger stark ausgepragt.

In Abbildung 66 sind REM-Aufnahmen von Bruchflachen aus dem Zugversuch darge-
stellt. Es konnte keine Freisetzung von Ol bei Proben mit Faserverstirkung oder bei den
erstmals getesteten PA-Kapseln beobachtet werden.

a) PA6-MF/MKS5-CF5 b) PA6-PA/MK10

22

Abbildung 66: REM-Aufnahmen von PA6-Zugstabbruchflichen von a) MF-Kapseln und Car-
bonfasern und b) PA-Kapseln.

5.3.4.2 Tribologische Eigenschaften

53421 Faserverstarkung

Die Priifung der tribologischen Eigenschaften erfolgte nach den hier im Projekt standard-
malig verwendeten Parametern. Durch Verwendung der Schmierstoffmikrokapseln mit
einem Schmierstoffanteil von 5 Gew.-% wird der Reibkoeffizient von 0,34 +£0,04 auf
0,11 — 0,12 reduziert. Dies entspricht einer Reibreduzierung von 67 %. Die zusétzliche
Verwendung von Verstarkungsfasern haben keinen ersichtlichen Einfluss auf den Reib-
verlauf.
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Abbildung 67: Darstellung beispielhafter Reibkoeffizienten von PA6 (Ultramid B3L, BASF),
PA6 +MF/MKS5 und zusitzlich carbon- und glasfaserverstarkten Typen. (PA6-
Matrix-Type: Alphalon 27C, Grupa Azoty; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO
Smart-caps gefiillt mit Food Lube).

In Abbildung 68 sind die gemittelten Reib- und VerschleiBwerte fiir PA6 und Schmier-
stoff modifizierten Materialien dargestellt. Durch die Verwendung von 5 Gew.-% an
Schmierstoff konnten deutlich reduzierte Reibwerte erhalten werden. Unabhéngig davon,
ob das Material eine zusitzlich Faserverstirkung besitzt, werden Reibewerte von etwa
0,11 erhalten. Durch Zugabe von Glasfasern werden erhdhte Standardabweichungen er-
halten. Neben einem Riickgang der Reibkoeffizienten werden auch verminderte Ver-
schleiBraten bei Verwendung von Schmierstoffmikrokapseln erhalten. Die geringste Ver-
schleifrate konnte bei der Verwendung von Mikrokapseln und Carbonfasern gemessen
werden. Der Verschleil erhoht sich tendenziell bei der Verwendung von Kurzglasfasern.
Es ist davon auszugehen, dass die Auswirkungen der unterschiedlichen Verstiarkungsfa-
sern sich bei langeren Versuchsdauern stirker auswirken, wenn Fasern zunehmend frei-
gelegt werden.
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Abbildung 68: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und Verschlei3raten von PA6 (Ult-
ramid B3L, BASF), PA6 +MF/MKS und zusétzlich carbon- und glasfaserver-
stiarkten Typen. (PA6-Matrix-Type: Alphalon 27C, Grupa Azoty; Mikrokapseln
vom Typ: FOLCO Smart-caps gefiillt mit Food Lube).

53422 Neue Kapselwandmaterialien

Neben der Untersuchung von zusétzlichen Verstiarkungsfasern wurden auch in PA6 mit
PA und PUPV A-Kapselwandmaterialien zwei neue Kapseltypen untersucht. Die Reib-
verlaufe beispielhafter Proben sind in Abbildung 69 dargestellt. Die Proben mit den bei-
den Mikrokapseltypen zeigen einen nahezu identischen Reibverlauf iiber die ermittelte
Reibdistanz. Mit Beginn der Messung wurden konstante Reibwerte im Bereich von 0,07

gemessen.
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Abbildung 69: Darstellung des Reibkoeffizientenverlaufs von PA6 (Ultramid B3L, BASF), PA6
+ PUPVA/MKS und PA6+ PA/MKS. (PA6-Matrix-Type: Alphalon 27C, Grupa
Azoty; Verwendung von neuartigen Mikrokapseln mit dem Schmiermittel Food
Lube. Kapselwandmaterialien bestehen aus PUPVA und PA).
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In Abbildung 70 sind die gemittelten Reib- und VerschleiBwerte fiir die PA6 basierten
Materialien mit Schmierstoffmikrokapseln dargestellt. Die mikrokapselmodifizierten
Proben besitzen jeweils einen Schmierstoffanteil von 8 Gew.-% was einem Mikrokap-
selanteil von 10 Gew.-% entspricht. Durch die Zugabe der Schmierstoffmikrokapseln re-
duzierten sich die Reibwerte auf 0,07 £0,01 fiir beide Mikrokapselmaterialien. Auch die
mittleren VerschleiBraten sind im Rahmen des hohen Fehlers mit etwa 10 mm>3(Nm’"!
als gleich anzusehen. Somit konnen bei Kapselwandmaterialien in dieser ersten Priifung
als geeignet bewertet werden.
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Abbildung 70: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und VerschleiBraten von PA6 (Ult-
ramid B3L, BASF), und PA6-Compounds (PA6-Matrix-Type: Alphalon 27C,
Grupa Azoty). Verwendung von neuartigen Mikrokapseln mit dem Schmiermittel
Food Lube. Kapselwandmaterialien bestehen aus PUPVA und PA. VerschleiBer-
mittlung iiber Spurbreitenmessung.

Abbildung 71 zeigt die Reibkoeffizientenverldufe aus Messungen in Oszillation. Die Re-
ferenzprobe weist bis zu 8.000 Zyklen einen steigenden Reibungskoeffizienten (COF)
auf, wihrend die mit Mikrokapseln gefiillte Probe wihrend des gesamten Tests einen na-
hezu konstanten Reibkoeffizienten beibehilt.
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Abbildung 71: Darstellung des Reibkoeffizientenverlaufs von PA6 (Ultramid B3L, BASF), PA6
und PA6 + PA/MKS. (PA6-Matrix-Type: Alphalon 27C, Grupa Azoty. Verwen-
dung von Mikrokapseln mit dem Schmiermittel Food Lube und dem Kapsel-
wandmaterial PA. Verschleilermittlung iiber 3D-Profilometrie.

In Abbildung 72 sind die mittleren Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von PA6 und
PA6+PA/MKS dargestellt. Durch die Zugabe der mit Schmiermittel gefiillten Mikrokap-
seln wird der Reibkoeffizient um 80 % von 0,22 + 0,05 auf 0,05 + 0,01 reduziert. Die
VerschleiBrate des Polymerpartners verringert sich durch Zugabe der Mikrokapseln um
38 % von 34,2 + 11,0 mm>-(Nm)™! auf 21,0 = 2,3 mm™-(Nm)™'.
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Abbildung 72: Darstellung der gemittelten Reibkoeffizienten und Verschleifiraten von PA6 (Ult-
ramid B3L, BASF), und PA6-Compounds (PA6-Matrix-Type: Alphalon 27C,
Grupa Azoty). Verwendung von Mikrokapseln mit dem Schmiermittel Food
Lube und dem Kapselwandmaterial PA. Verschleiermittlung iiber 3D-Profilo-

metrie.
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5.3.4.3 Mechanische Eigenschaften

In Abbildung 73 sind die mechanischen Eigenschaften der mikrokapsel- und faserver-
starkten Proben dargestellt. Gegeniiber der ungefiillten Referenz kommt es zu einem
Riickgang der mechanischen Eigenschaften durch die Einarbeitung von Schmierstoft-
mikrokapseln. E-Modul, Maximalspannung und Bruchdehnung liegen mit
2230 +£36 MPa, 53 £1 MPaund 26,5 +5,6 % unter dem ungefiillten Referenzmaterial. Die
5 Gew.-%ige Carbonfasermodifizierung fiihrt zu einer Steigerung des E-Moduls auf
5230 + 47 MPa und der Maximalspannung auf 95 +1 MPa. Die Glasfaserverstirkung
fiihrt zu einem E-Modul von 5530 +54 MPa und einer Maximalspannung von 66 +1 MPa.
Durch die Faserverstirkung kommt es zu einer Versprodung des Compounds und einem
Riickgang der Bruchdehnung auf 5,1 £0,2 % und 3,0 0,2 %.

6000 100 - 80
° .

I E-Vodul
I Maximalspannung -
90
5000 |l Bruchdehnung

r 80

T
(2]
o

Bruchdehnung / %

F 70 40

E-Modul / MPa

F 60

w
S
1S}
S)

| ]
@
P

T
N
o

2000

50

Maximalspannung / MPa

1000 40 Lo
© \2) ) N
Vv
¥ {(\S‘ & &
< @‘l‘
x Q\
S N

Abbildung 73: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von PA6 (Ultramid B3L, BASF),
PA6 +MF/MKS5 und zusitzlich carbon- und glasfaserverstarkten Typen. (PA6-
Matrix-Type: Alphalon 27C, Grupa Azoty; Mikrokapseln vom Typ: FOLCO
Smart-caps gefiillt mit Food Lube).

Die mechanischen Eigenschaften von PA6 mit neuartigen Kapselwandmaterialien sind in
Abbildung 74 dargestellt. Bei beiden Kapseltypen kommt es zu einem Riickgang der me-
chanischen Eigenschaften. Der Riickgang der mechanischen Eigenschaften ist fiir beide
Kapseltypen sehr dhnlich. Die E-Module liegen mit 1970 +32 MPa (PA6+PUPVA/MKS)
und 2030 +£35 MPa (PA6+PA/MKS) nahe beieinander. Auch die erzielten Maximalspan-
nungen sind mit 49 +2 MPa (PA6+PUPVA/MKS) und 47 =1 MPa (PA6+PA/MKS) auf
dhnlichem Niveau. Auffillig ist die hohe Bruchdehnung der PA6+PUPVA/MKS&-Probe.
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Abbildung 74: Darstellung der mechanischen Eigenschaften von PA6 (Ultramid B3L, BASF),
PA6 + PUPVA/MKS und PA6 + PUPVA/MKS. (PA6-Matrix-Type: Alphalon
27C, Grupa Azoty; Verwendung von neuartigen Mikrokapseln mit dem Schmier-
mittel Food Lube. Kapselwandmaterialien bestehen aus PUPVA und PA).

5.3.4.4 Ergebniszusammenfassung PA6

e Die Einarbeitung der Schmierstoffmikrokapseln erfolgte bei Verarbeitungstem-
peraturen um 240 °C

e Die friihzeitige Freisetzung von Ol konnte nicht detektiert werden

e Die Verarbeitung im Spritzgieen konnte auch bei hoheren Schmierstoffanteilen
und mit Verstarkungsfasern mit hoher Prozessstabilitdt durchgefiihrt werden.

e Die dazu nétigen Anpassungen waren im Spritzgieen waren im Vergleich zu
POM und PBT deutlich weniger ausgepragt.

e Die Schmierstoffmikrokapseln fiihrten auch bei einem Anteil von 5 Gew.-% zu
einem deutlichen Riickgang von Reibung und Verschleil3.

e PUPVA und PA-Mikrokapseln konnte als tribologisch und mechanisch geeignet
qualifiziert werden.

5.3.5 PA6.6

5.3.5.1 Verarbeitbarkeit

Die Compoundierung wurde auf einem gleichdrehenden Doppelschneckenextruder vom
Typ ZSK26 von Coperion (Deutschland) durchgefiihrt. Es konnten keine Anzeichen von
Inkompatibilitdten beobachtet werden. Bei der Compoundierung wurde eine Schmelze-
temperatur von 264 °C bei einem Schmelzedruck von 13 bar gemessen. Die Schmier-
stoffkapslen mit PA-Kapselwand wurden zu einem Gewichtsanteil von 6,25 Gew.-% dem
Basispolymer Radipol A40 (Radici Group, Italien) zugefiigt. Wahrend der Compoundie-
rung konnten keine Auffalligkeiten beobachtet werden. Das SpritzgieSen wurde auf einer
KM 160 -750PX (Krauss Maffei, Deutschland) mit einer 35 mm Plastifizierschnecke
durchgefiihrt. Bei der Dosierung des Materials gab es mit Schmierstoffmikrokapseln
keine Dosierschwankungen und konnte mit konstanten Verfahrensparametern verarbeitet
werden. Einzelheiten zum Spritzgieen sind dem Anhang beigefiigt. Abbildung 75 zeigt
REM-Aufnahmen der Bruchflachen aus dem Zugversuch. Neben den intakten Kapseln
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kénnen auch Schlieren in der Matrix beobachtet werden, die auf Freisetzung von Ol wih-
rend der Verarbeitung hindeuten. Da die erhaltenen Zugstébe eine grifftrockene Oberfla-
che hatten, kann davon ausgegangen werden, dass die Schmierstofffreisetzung moderat
war. Die Verarbeitungstemperatur von PA6.6 stellt somit das derzeit ober Limit dar.

S —

Abbildung 75: REM-Aufnahmen von PA6.6-Zugstab-Bruchflichen mit a) 1.000-facher und b)
4.000-facher VergrofBerung.

5.3.5.2 Tribologische Eigenschaften

Die tribologische Priifung erfolgte in Rotation nach den hier im Projekt standardmifBig
verwendeten Parametern. Durch Einarbeitung der Schmierstoffmikrokapseln wird der
Reibkoeffizient von 0,36 £ 0,02 auf 0,08 + 0,02 reduziert. Der Verlauf des Reibkoeffi-
zienten war ab Beginn geringer als der der Referenz. Die Reibkoeffizienten beispielhafter
Proben sind in Abbildung 76 dargestellt. Einhergehend mit der Senkung der Reibung
wurde die Verschleif3rate von 5,52 + 1,71 auf 2,03 & 1,05 gesenkt. Dies entspricht einem
Riickgang der Reibung um 78 % und des Verschleifles um 63 %.
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Abbildung 76: Reibverlauf von PA6.6 basierten Compounds. Gegeniiberstellung von PA6.6 natur
gegen PA6.6 mit 5 Gew.-% Schmierstoffanteil (Food Lube).

Da keine Erfahrungen mit PA6.6 mit Mikrokapseln vorhanden waren, wurde zu Beginn
mit einem Mikrokapselanteil von 6,25 Gew.-% (entspricht einem Schmierstoffanteil von
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5 Gew.-%) ein geringer Anteil gewidhlt. Auf Grund der guten Verarbeitbarkeit im Spritz-
gieBen ist ein Mikrokapselanteil von ca. 10 Gew.-% anzustreben, um Reibungs- und Ver-
schleiBwerte weiter zu reduzieren.
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Abbildung 77: Mittlere Reibkoeffizienten- und Verschleifiraten von PA6.6 basierten Compounds.

Gegeniiberstellung von PA6.6 natur gegen PA6.6 mit 5 Gew.-% Schmierstoffan-
teil (Food Lube).

Neben den Rotationsversuchen wurden tribologische Untersuchungen auch in oszillie-
render Bewegungsform bei gleichbleibendem Gegenkorper durchgefiihrt. Gegeniiber den
Rotationsversuchen wurde die Auflast auf 30 N gesteigert, um die Reibbelastung zu stei-
gern und VerschleiBeffekte stirker abbilden zu kénnen. Uber die gesamte Zyklenzahl be-
sitzt das mit Schmierstoffmikrokapseln modifizierte PA6.6 einen deutlich geringeren
Reibkoeftizienten (siche Abbildung 78). Das unmodifizierte PA6.6 besitzt wihrend der
tribologischen Priifung einen anndhernd konstanten Reibkoeffizienten. Der Reibkoefti-
zient des mit Mikrokapseln gefiillten PA6.6 verringert sich wihrend der Priifung leicht
auf Werte unter 0,04. Im Vergleich zu den Rotationspriifungen besitzen beide Probenty-
pen geringere Reibkoeffizienten, wobei der Riickgang der ungefiillten Probe deutlich
stirker ausgeprégt ist.
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Abbildung 78: Reibverlauf von PA6.6 basierten Compounds. Gegeniiberstellung von PA6.6 natur
gegen PA6.6 mit 5 Gew.-% Schmierstoffanteil (Food Lube) in Oszillation.

Die gemittelten Reib- und VerschleiBkennwerte sind in Abbildung 79 dargestellt. Der
mittlere Reibkoeffizient wird durch die Zugabe von Mikrokapseln um 54 % von
0,09 £ 0,02 auf 0,04 + 0,01 reduziert. Auch wenn sich der Reibkoeffizient halbiert, bleibt
die Verschleifirate unverindert und liegt mit 13,9 +2,8 mm>-(Nm)' (PA6.6) und
16,5+ 3,1 mm>-(Nm)! (PA6.6 +PA/MKS5) in der gleichen GréBenordnung wie bei der
Referenz. Die spezifischen Verschleiflraten sind etwa halb so hoch wie die Verschleifira-
ten der PA6-Proben.
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Abbildung 79: Mittlere Reibkoeffizienten- und Verschleifiraten von PA6.6 basierten Compounds
aus tribologischen Oszillationsmessungen. Gegeniiberstellung von PA6.6 natur
gegen PA6.6 mit 5 Gew.-% Schmierstoffanteil (Food Lube).

5.3.5.3 Mechanische Eigenschaften

In Abbildung 80 sind die mechanischen Eigenschaften von PA6.6 natur und PA6.6 mit
5 Gew.-% Schmierstoffanteil dargestellt. Durch die Einbringung der Schmierstoffmikro-
kapseln kommt es zu einem Riickgang aller untersuchten mechanischer Kennwerte. Die
Werte des unmodifizierten PA6.6 zeigen eine hohe Ubereinstimmung mit den Werten des
Datenblatts. Durch die Schmierstoffmikrokapseln reduziert sich der E-Modul um 8 % auf
2900 MPa, die Maximalspannung um 18 % auf 64,3 MPa und die Bruchdehnung um
82 % auf 4,5 %. Der Riickgang von E-Modul und Maximalspannung féllt somit verhalt-
nisméBig gering aus.
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Abbildung 80: Gegeniiberstellung der mechanischen Eigenschaften von PA6.6 und PA6.6 mit
5 Gew.-% Schmierstoffanteil.
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5.3.5.4 Ergebniszusammenfassung PA6.6

e Die FEinarbeitung der Mikrokapseln erfolgte bei Schmelzetemperaturen von
264 °C ohne die sichtbare Freisetzung von Schmierstoff wihrend der Compoun-
dierung.

e Das hergestellte Material konnte als spritzgieBfdhig qualifiziert werden.

e Tribologisch Rotationspriifungen mit Stahlkugel-Gegenkorper zeigten einen ho-
hen Riickgang von Reibung- und Verschleilkennwerten.

e Die Mikrokapseln fiihrten zu einem moderaten Riickgang der mechanischen
Kennwerte.

e Das Material zeigt ein hohes tribologisches Potential. Weitere tribologische Un-
tersuchungen sowie gesteigerte Kapselanteile sind von hohem Interesse.

5.4 Schmierstoffmikrokapselcompounds in Demonstrator-Bauteilen

54.1 Mikrozahnrider

Es wurden der Mocom GmbH zwei Compounds zur Verfiigung gestellt, um die Uberfiih-
rung der SpritzgieBversuche am SKZ auf andere Maschinen und Verarbeitungsanforde-
rungen untersuchen zu konnen. Die Mocom GmbH stellte die in Abbildung 81 auf PP
und POM basierenden Kunststoffzahnriader her. Im Gegensatz zu den am SKZ géngiger
Weise gefertigten Zugstibe, weisen die Zahnrider deutlich geringere FlieBkanile auf,
welche zu erhdhter Scherbeanspruchung der Mikrokapseln fiihren. Trotz der gestiegenen
Materialanforderungen konnten reproduzierbar Zahnrader hergestellt werden.

2 1

Abbildung 81: Mikrozahnrdder hergestellt iber Spritzgielen durch die Mocom GmbH. Schmier-
stoffanteil je 10 Gew.-% in a) PP (BF970MO, Borealis) und b) POM (Ultraform
N2320, BASF).

5.4.2  Gleitlager

Die HESA Kunststofftechnik GmbH & Co. KG hat im Rahmen des Projekts PP-Schmier-
stoffmikrokapselcompound verwendet, um Gleitlager iiber den SpritzgieBprozess herzu-
stellen. Der Prozess konnte so eingestellt werden, dass die Hochprézisionsbauteile mit
hoher Wiederholgenauigkeit hergestellt werden konnte. Die in Abbildung 82 dargestell-
ten Gleitlager wurden anschlieend von der Dr. Tillwich GmbH auf einem Eigenbau-
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Spezialpriifstand gegeniiber Gleitlagern gepriift, welche aus PP natur (BF970MO, Bore-
alis) oder einem tribologischen PP-Compound (Alcom PP620/8 GF30 PTFE15, Mocom
GmbH) bestanden.

1 1 :') g S #25

Abbildung 82: Gleitlager aus PP/Schmierstoffmikrokapselcompound hergestellt durch die HESA
Kunststofftechnik GmbH & Co. KG.

Der Gegenkorper in der Gleitlagerpriifung besteht aus eine Welle mit einem Durchmesser
von 5 mm aus Stahl 100Cr6. Die tribologischen Systemparameter sind in Tabelle 10 dar-

gestellt. Es wurden 20 uL Food Lube als Initialschmierung fiir die PP (natur) Probekorper
verwendet.

Tabelle 10: Tribologische Systemparameter Untersuchungen Gleitlagerpriifung.

Parameter Wert
Gegenkorper 100Cr6
Durchmesser / mm 5
Schmierstoff trocken
Drehzahl / U/min 0-100
Priifzyklen 1.000

Um die Belastung des Lagers beim Starten und Stoppen zu simulieren, umfasst ein Zyklus
den in Tabelle 11 und Abbildung 83 dargestellten Drehzahlenzyklus. Der Verschleil3
wurde optisch befundet.

Tabelle 11: Parameter Priifzyklus.

Parameter Wert

1. Haltezeit

Drehzahl

Dauer steigende Rampe /s | 120

Dauer 1. Haltezeit / s 5

Dauer fallende Rampe /s | 10

Priifzyklen 1.000

2. Haltezeit /*

Dauer 2. Haltezeit / s 1

. Zeity
Gleitstrecke / m 440 Abbildung 83: Ablauf cines Messzyklus.
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In den Abbildung 84 bis Abbildung 86 sind die Reibkoeffizienten der Zyklusversuche
sowie die Gleitlager nach tribologischer Beanspruchung dargestellt. Die Ergebnisse zei-
gen, dass unter dem dargestellten Belastungsfall der Einsatz von Mikrokapseln keinen
reibmindernden Effekt hat und die ermittelten Reibwerte iiber den Werten der PP Type
mit Glasfasern/PTFE und der initial geschmierten Probe liegt. Der optisch ermittelte Ver-
schleil} ist bei der Probe PP +GF30/PTFE15 am hochsten. Die Probe mit Mikrokapseln
zeigt keine Auffalligkeiten in der Verschlei3spur.

Abbildung 85: Darstellung der Reibkoeffizienten (links) und des Lagers (rechts) bei der Gleit-
lagerpriifung des Materials PP + Initialschmierung.

Objektiv 220:X20

Abbildung 86: Darstellung der Reibkoeffizienten (links) und des Lagers (rechts) bei der Gleitla-
gerpriifung des Materials PP mit Food Lube Initialschmierung.
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Zusétzlich zu den rotierenden Lager-, Wellenpriifungen wurden auch oszillierende Ku-
gel/Platte Priifungen durchgefiihrt (hier nicht dargestellt). Hier konnte beobachtet wer-
den, dass der Verschleifl bei den Proben mit Mikrokapseln gegeniiber den beiden Refe-
renzen vor allem bei hoheren Auflasten geringer ausfillt. Unterschiede im Reibwert sind
weniger stark ausgeprdgt. Der reib- und verschleiBmindernde Effekt von Mikrokapseln
ist somit bei PP nur unter bestimmten tribologischen Systemparametern vorhanden. Es
kann davon ausgegangen werden, dass insbesondere hohe Flichenpressungen/Auflasten
notwendig sind, damit die Kapselschale gebrochen wird und somit die Schmierwirkung
erzielt werden kann.

5.4.3  Axialgleitlager zur Vibrationsreduktion

Die Hilti AG hat basierend auf Zugstdben ein Testbauteil erstellt und in einen Demonst-
rator tiberfiihrt (siche Abbildung 87). Das Schmierstoffmikrokapselcompound dient als
Axialgleitlager in Bohrmaschinen. Durch das Gleitlager konnen Vibrationen reduziert
werden. Das Testbauteil wurde gegeniiber dem derzeitigen Bauteil (PA6.6 CF30) getes-
tet. Durch Verwendung der Mikrokapseln konnte in einer standardisierten Priifung (ISO
5349) eine um 25 % reduzierte Reibung gemessen werden. Durch hohe Reibkréfte wih-
rend des Einsatzes kommt es zu starken Vibrationen, die sich auf die Hande des Nutzers
iibertragen und ggf. massive Durchblutungsstérungen in Fingern (Weillfingerkrankheit)
auslosen konnen, die als Berufskrankheit anerkannt ist. Wenn das Blut zuriick in die Fin-
ger stromt, ist dies meist mit unangenehmen Schmerzen verbunden. Bei chronischer Dau-
erbelastung des Maschinenbedieners konnen verringerte Muskelkraft oder bestdndige
Taubheitsgefiihle die Folge sein. Durch die Verwendung von Kunststoffmaterial mit
Schmierstoffmikrokapseln konnten die stark negativen Folgen der Vibrationen deutlich

reduziert werden.

Reference: Polyamid 66 CF30

Protopye material: POM (Kepital F30-03) + 10% PU microcapsules
the lubricant is Food Lube (H1 certified)
the capsule size is in the range of 20-50 pm

found in dized vibration test
accoding to EN62841-2-6 / 1ISO5349: Reference: load + no-load (Cheq)
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Abbildung 87: Vibrationspriifung nach ISO 5349 des Schmierstoffmikrokapselcompounds
(POM/PUMKI10) in einem Axialgleitlager im Vergleich zum derzeitigen Stan-
dard aus PA6.6 CF30.
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6 Zusammenfassung

Aufbauend auf dem Vorgéngerprojekt wurde in diesem Forschungsprojekt der Einsatz
von Schmierstoffmikrokapseln in Thermoplasten untersucht. Im Vorgangerprojekt
konnte erstmals gezeigt werden, dass eine Vielzahl an Oltypen im Scale-Up-MaBstab ver-
kapselt und im TechnikumsmaBstab in Thermoplaste eingearbeitet werden kann.

In diesem Folgeprojekt lag der Fokus darauf das Anwendungsspektrum der Mikrokapseln
zu erweitern. Die folgenden Projektziele waren:

e Schmierstoffmikrokapseln in faserverstirkte Kunststoffe einzuarbeiten.

e Schmierstoffmikrokapseln in héher schmelzende Kunststoffe einzuarbeiten und
im SpritzgieBen zu formen.

e Entwicklung von neuartigen Mikrokapseln mit hochtemperaturstabilen Kapsel-
wandmaterialien.

e Verbesserte Anbindung der Mikrokapseln durch Verwendung von Kompatibili-
satoren und Modifikation der Oberfldcheneigenschaften der Mikrokapseln.

e Anwendungsnahe Bauteile herzustellen und diese tribologisch zu priifen.

6.1 Schmierstoffmikroverkapselung

Innovative Synthesewege zur Herstellung von mit fliissigem Schmierstoff gefiillten Mik-
rokapseln wurden untersucht und optimiert. Mikrokapseln mit zwei fliissigen Schmier-
stoffformulierungen, dem Food Lube und FMO1, in vier unterschiedlichen Kapselwand-
materialien (MF, PU, PA und PVA) wurden synthetisiert. Die Syntheseparameter fiir je-
des Verfahren wurden optimiert. Es wurde praktisch demonstriert, dass Mikrokapseln be-
stehend aus unterschiedlichen Wandmaterialien und mit einem breiten Spektrum an phy-
sikochemischen Eigenschaften, wie z.B. Grof3e, thermische Stabilitdt und Wandmaterial-
anteil, effizient auf Labor- und Technikum MafBstab hergestellt und in Form eines trocke-
nen Pulvers (Lufttrocknung oder Spriihtrocknung) isoliert werden konnen.

Fiir die mikroverkapselten Schmierstoffe mit dem Dampfpunkt oder Zersetzungstempe-
ratur < 290 °C wird die thermische Stabilitdt der Mikrokapseln durch die Schmierstoff-
komponente dominiert. MF und PA Mikrokapseln verbessern die thermische Stabilitit
der Schmierstoffe nicht. PVA zeigt eine geringere Verbesserung, wobei die effektivste
thermische Stabilisierung (> 30 °C stabiler) von Schmierdl FM01 wurde mit PU (Ge-
misch/Copolymer von Polyurethan und PolyharnstofY) erreicht.

Fiir die mikroverkapselten Schmierstoffe mit dem Siedepunkt oder der Zersetzungstem-
peratur > 290 °C ist die thermische Stabilitdt der Mikrokapseln durch die Kapselwand-
komponente dominiert. Die groflte thermische Stabilitdt zeigten die PA Mikrokapseln
(330°C), gefolgt von PU und MF (beide 290-300°C).

6.2 Verarbeitung

Die Compoundierung der Mikrokapseln wurde im Technikumsmafstab in héher schmel-
zende technische Kunststoffe, wie PBT, PA6 und PA6.6 bei Schmelztemperaturen von
bis zu 265 °C durchgefiihrt. Es wurden aulerdem zusitzliche Verstarkungsfasern mit in
die Matrix eingearbeitet. Die Mikrokapseln konnten so konzipiert werden, dass diese eine
hohe Rieselfdhigkeit besitzen und gleichméBig zu Anteilen von 10 Gew.-% eingearbeitet
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werden. REM-Aufnahmen zeigten, dass die Mikrokapseln auch bei erhdhten Temperatu-
ren nicht zerstort werden. Es sind keine hohen Scherkrifte notwendig, um Mikrokapseln
distributiv und dispersiv zu verteilen. Dadurch ist es moglich, die Mikrokapseln nahe des
Schneckenendes zuzugeben und die thermische Belastung auf Grund der geringen Ver-
weilzeitdauer gering zu halten.

Die Verarbeitung des hergestellten Compounds im SpritzgieBen ist je nach Compound-
zusammensetzung schwierig. Durch Reibung in der Einzugszone des Einschneckenextru-
ders in der SpritzgieBanlage konnen Mikrokapseln aufbrechen und Schmierstoff freige-
setzt werden. Wenn der freigesetzte Schmierstoffanteil zu groB ist, kann die notwendig
Reibung zu gering sein, um den Kunststoff zu plastifizieren. In den Versuchen zeigte sich,
dass das Verarbeitungsverhalten stark maschinenabhingig ist und Anlagen mit groeren
Schneckendurchmessern besser geeignet sind, um Mikrokapselcompound aufzuschmel-
zen. Insbesondere bei den Kunststoffen mit Faserverstarkung, POM und PBT sind Prob-
leme beim SpritzgieBen aufgetreten. Anhand von SpritzgieBversuchen von Firmen aus
dem pbA konnte demonstriert werden, dass die Fertigung von kleinteiligen Bauteilen wie
Zahnradern oder Gleitlagern moglich ist. Damit konnte demonstriert werden, dass auch
veranderte FlieBgeometrien und damit Scherbeanspruchungen moglich sind, um Mikro-
kapselcompound zu verarbeiten.

Versuche im 2K-SpritzgieBen zeigten, dass der Haftverbund von Kunststoffen mit Mik-
rokapseln mit unmodifizierten Kunststoffen moglich ist. Im Vergleich zum Haftverbund
aus zweil unmodifizierten Kunststoffen, sinkt die Bruchspannung beim Einsatz von
Schmierstoffmikrokapseln. Durch das 2K-SpritzgieBen sind Bauteile moglich, welche
nur in der belasteten AuBBenschicht, Schmierstoffmikrokapseln beinhalten und dadurch
effizienter eingesetzt werden konnen.

6.3 Mechanische Eigenschaften

In diesem Projekt wurden unterschiedliche Strategien verfolgt, um die mechanischen Ei-
genschaften von Kunststoffen mit Schmierstoffmikrokapseln zu steigern. Anhand von PP
und POM basierten Kunststoffen konnte gezeigt werden, dass der Einsatz unterschiedli-
cher marktverfiigbarer Kompatibilisatoren keine Steigerung der mechanischen Eigen-
schaften zur Folge hat. Es wurden Kompatibilisatoren mit unterschiedlichen funktionel-
len Gruppen getestet, um die Mikrokapseln mit Melaminharz und Polyurethanharzkap-
selwand stdrker and die Matrix anzubinden.

Neben der Verwendung von Kompatibilisatoren wurden auch die Kapselwandmaterialien
modifiziert, um die Polaritdt an die Matrixkunststoffe anzupassen. Die mechanischen Prii-
fungen zeigten keinen Einfluss der Oberflaichenmodifizierung auf die Mechanik im Zug-
versuch.

Um den Riickgang der mechanischen Eigenschaften durch die Einarbeitung von Mikro-
kapseln zu kompensieren, konnen Verstdrkungsfasern eingearbeitet werden. Es konnte
gezeigt werden, dass sowohl Carbon- als auch Glasfasern verwendet werden konnen, um
die Mechanik zu steigern. Dariiber hinaus kann durch ein Umspritzen eines Bauteils mit
einem Kunststoff mit Schmierstoffmikrokapseln die Mechanik eines Bauteils nur gering-
fiigig beeinflusst werden bei gleichzeitig minimalem Einsatz von Mikrokapseln.
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6.4 Tribologische Eigenschaften

Mit allen hergestellten Priitkorpern wurden tribologische Priifungen durchgefiihrt. Um
die Materialien vergleichend bewerten zu konnen, wurden standardméBig Tests im Stahl-
kugel (100Cr6)/ Platte-Kontakt durchgefiihrt. Die Auflast betrug 10 N bei einer Linear-
geschwindigkeit von 50 cm/s. Der Verschleifl wurde anhand der Verschleil3spurbreite be-
wertet. Die Messmethodik ist teilweise mit hohen Fehlern verbunden und kann daher nur
Trends im Verschlei3 anzeigen. Vereinzelt wurden Messungen mit weiteren Parametern
oder in oszillierender Bewegungsform durchgefiihrt. Die tribologischen Priifungen zeig-
ten, dass durch den Einsatz von Schmierstoffmikrokapseln die Reibung stark reduziert
werden kann. Insbesondere zeigten POM und Polyamide einen hohen Riickgang der
Reibwerte. Der tribologische Effekt bei PBT war demgegentiber gering. Der Riickgang
des Verschleifles war je nach Matrixpolymer weniger stark ausgeprégt als der der Rei-
bung. Der Zusatz von Carbonfasern zeigte sich vorteilhaft, um Reibung und Verschleif3
dariiber hinaus zu minimieren. Die Verwendung von Glasfasern fiihrte zu erhohtem Ver-
schleil am Kunstsoff sowie dem Stahlgegenkorper. Basierend erster Versuche von
Kunststoffen in Demonstratorbauteilen konnte gezeigt werden, dass auch auflerhalb von
Modellpriifbedingungen Reibung, Verschleill und Vibrationen reduziert werden konnen.

6.5 Weiterer Forschungsbedarf

Nach Abschluss des Projekts wird der weitere Forschungsbedarf wie folgt bewertet. Es
ist noch nicht umfénglich untersucht, welche tribologischen Systemparameter vorliegen
miissen, damit Reibung und Verschleil reduziert werden. So sind beispielsweise verdn-
derte Flichenpressungen, Gegenkorpergeometrien und Materialien wie Kunststoffe oder
Keramiken von Interesse.

Da auch bei erhohten Verarbeitungstemperaturen von PA6.6 noch gute Verarbeitungsbe-
dingungen erreicht werden konnten sind auch weitere technische und Hochleistungs-
kunststoffe von Interesse. So ist beispielsweise die Einarbeitung von Schmierstoffmikro-
kapseln in die Kunststoffe PEEK, PPA oder auch UHMWPE noch wenig bis gar nicht
erforscht. Fiir technische Hochleistungskunststoffe ist die thermische Stabilitdt der Mik-
rokapseln von grofiter Bedeutung, sodass neben den bereits optimierten Polymeren dieses
Projektes, neue Ansédtze erforscht werden miissten. Fiir noch thermisch stabilere Kapsel-
wandmaterialien und Materialkomposite erscheint aktuell die Kombinationen aus orga-
nischen und anorganischen Materialien vielversprechend. So konnten Verfahren zur Car-
bonisierung von Mikrokapseln, Polymerkompositwénde mit hohen anorganischen Anteil
oder Metallmikrokapseln die thermische Stabilitdt weiter erhohen. Es gibt bereits Vorar-
beiten in die entsprechenden Richtungen, da das Interesse und Bedarf seitens KMUs ge-
geben ist.

Da es immer wieder zu Schwierigkeiten im SpritzgieBen gekommen ist, sind systemati-
sche Untersuchungen notwendig, welche SpritzgieBparameter erforderlich sind, um ein
materialschonendes Aufschmelzen der Mikrokapselcompounds zu ermdglichen. Die Ent-
wicklung von neuen SpritzgieBkonzepten sind moglicherweise zielfithrend, um hohe An-
teile an Schmierstoffen im SpritzgieBprozess auch bei anspruchsvoll zu verarbeitenden
Materialien verwenden zu kdnnen.
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Wihrend des ganzen Projekts zeigte sich, dass Aussagen zum Anteil der intakten Mikro-
kapseln teilweise nur schwer moglich sind. Die Bewertung mittels REM-Aufnahmen sind
je nach Matrixmaterial nur schwer auszuwerten. Aulerdem kann nicht ausgeschlossen
werden, dass Mikrokapseln erst bei der Probenpraparation zerstort werden. Um quantita-
tive Aussagen zur Kapselintaktheit in einem Kunststoff treffen zu konnen, sind weitere
Analysekonzepte zu untersuchen. Mithilfe eines Heiztischmikroskops konnte bei grof3e-
ren Mikrokapseln die Intaktheit festgestellt werden. Bei Mikrokapseln im GroBenbereich
von kleiner 10 um ist die Auflésungsgrenze des Mikroskops erreicht, so dass die Intakt-
heit nur unzureichend bewertet werden kann.
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9 Anhang

Anhang
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Tabelle 12: Verfahrensparameter Compoundherstellung am Doppelschneckenextruder ZSK26

(Coperion) (*Haupteinzug -Diise)
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Tabelle 13:Verfahrensparameter zu Herstellung von Zugstiben aus POM/Mikrokapselcom-

pound mittels der SpritzgieBmaschine KM 160 -750PX.

Parameter POM POM POM POM
+MF/MK5 +MF/MK5-CF5 | +MF/MK5-GF20 | +PUPVA/MKS5
ggﬁ?n%ﬁgﬁ;it mmis | 100 100 100 100
Eein Eins ritzge-
e digkeit cm/s | 30 30 30 30
gl'::lsk‘:*;au';'m cm® |10 10 10 10
Wege Dosierweg cm®* | 46,0 46,5 46 46,5
Massepolster | cm? 3,07 6,71 4,87 5,91
Zykluszeit s 40,06 40,23 50,01 40,06
Einspritzzeit s 1,42 1,60 1,35 1,44
Zeiten Nachdruckzeit | s 15, 15, 15, 15,0
Restkiihlzeit |s 15,0 15,0 15,0 15,0
Dosierzeit s 8,49 9,62 10,16 9,07
Einspritzdruck | bar 483 562 500 579
Driicke Nachdruck bar 350 400 400 650
Staudruck bar 30 30 30 30
Einzugszone °C 70 70 70 70
_ ﬁ‘ér;ﬂf’:em' °c |185 185 185 185
O "
E ﬁ::r':tﬂ‘:r;e"" °c 190 190 190 190
©
"g’. ﬁ‘e’:':t:‘:';e"" °c  |195 195 195 195
) A
= ﬁ:’:‘;ﬂﬂe"" °c 200 200 200 200
z‘:z‘:"te"‘pe' °C  |200 200 200 200
Kraft SchlieBkraft | kN | 800 800 800 800
Trockenzeit h 4 4 4 4
Trocke ;::::‘lfr"te"" ¢ |100 100 100 100
nung Materialfeuch-
tigkeit bei Ver- | % 0,029 0,021 0,024 0,036
arbeitung
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Tabelle 14: Verfahrensparameter zu Herstellung von Zugstében aus PBT /Mikrokapselcom-
pound mittels der SpritzgieBmaschine KM 160 -750PX.
Parameter PBT PBT PBT PBT PBT
+MF/MK5 | +MF/MK5-CF5 | +MF/MK5-GF20 | +PUPVA/MK5 | +PA/MKS5
Umfangsge- | ./ | 100 100 100 100 100
schwindigkeit
(ELEEEN, Einspritzge-
priizge- | cmess |30 30 30 30 30
schwindigkeit
ety cm* |10 10 10 10 10
punkt auf py
Wege Dosierweg cm® | 455 46,5 46,0 46,0 46,0
Massepolster | cm?® 5,92 5,68 5,16 5,80 5,25
Zykluszeit S 39,97 40,00 42,24 39,97 39,99
Einspritzzeit s 1,4 1,44 1,36 1,42 1,42
Zeiten Nachdruckzeit | s 15 15 15 15 15
Restkiihlzeit S 15 15 15 15 15
Dosierzeit S 9,7 12,68 15,11 10,25 12,17
Einspritzdruck | bar 698 687 585 600 502
Driicke Nachdruck bar 450 450 400 400 350
Staudruck bar 30 30 30 30 30
Einzugszone °C 70 70 70 70 70
Zylindertem- | .. | ;45 245 245 245 245
c peratur 4
) A
5  |&lindertem- | .. | )5, 250 250 250 250
= peratur 3
[} Zylindertem-
<% °C 255 255 255 255 255
3 peratur 2
) : _
= |&lindertem- | .. | 4, 260 260 260 260
peratur 1
Dusentempe- | . | 55 260 260 260 260
ratur
Kraft SchlieBkraft kN 800 800 800 800 800
Trockenzeit h 4 4 24 4 4
Trockentem- o
Trock- peratur C 120 120 120 130 120
nung Materialfeuch-
tigkeit bei Ver- | % 0,002 0,041 0,068 0,029 0,007
arbeitung
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Tabelle 15: Verfahrensparameter zu Herstellung von Zugstiben aus PA6 /Mikrokapselcom-
pound mittels der SpritzgieBmaschine KM 160 -750PX.
Parameter PA6 PA6 PAG6 PA6 PA6
+MF/MK5 | +MF/MK5-CF5 | +MF/MK5-GF20 | +PUPVA/MKS | +PA/MKS
Umfangsge- | ./ | 100 100 100 100 100
schwindigkeit
Geschw. Ei itzge-
INSPriizge- | oms/s |30 30 30 30 30
schwindigkeit
S=chiali cm® |10 10 10 10 10
punkt auf py
Wege Dosierweg cm® |47 46 47 47 47
Massepolster | cm?® 8,41 717 6,42 6,47 8,25
Zykluszeit S 49,13 41,03 52,68 52,69 52,70
Einspritzzeit s 1,46 1,35 1,35 1,39 1,39
Zeiten Nachdruckzeit | s 15 15 15 15 15
Restkiihlzeit S 25 15 15 15 15
Dosierzeit S 52,17 10,14 11,59 11,79 12,4
Einspritzdruck | bar 578 617 685 931 440
Driicke Nachdruck bar 400 450 500 600 300
Staudruck bar 30 30 40 404 40
Einzugszone °C 70 70 70 70 70
Zylindertem- | .. | 545 230 230 230 230
c peratur 4
(4] -
5  |&lindertem- | .. | o5, 235 235 235 235
°§ per_atur 3
g |&lindertem- | .. | 55 240 240 240 240
3 peratur 2
) : _
= |Zylindertem- | .. | g, 245 245 245 245
peratur 1
Dusentempe- | . | 55 245 245 245 245
ratur
Kraft SchlieBkraft kN 800 500 500 500 500
Trockenzeit h 4 4 4 4 4
Trockentem- o
Trock- peratur C 100 100 100 100 100
nung Materialfeuch-
tigkeit bei Ver- | % 0,071 0,046 0,025 0,060 0,037
arbeitung
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Verfahrensparameter zu Herstellung von Zugstében aus PA6.6A /Mikrokapselcom-

Tabelle 16:
pound mittels der SpritzgieBmaschine KM 160 -750PX.
PA6.6
Parameter PA6.6 +PA/MK-S
Umfangsge-
schwindigkeit mm/s i 150
(ELEEEN, Einspritzge-
3
schwindigkeit cms |BE 30
Umschalt- 3
punkt auf py cm £ 10
Wege Dosierweg cm® |46 46
Massepolster | cm?® 7,36 7,35
Zykluszeit S 44,52 46,09
Einspritzzeit s 1,44 1,42
Zeiten Nachdruckzeit | s 15 15
Restkiihlzeit s 20 10
Dosierzeit s 14,06 14,80
Einspritzdruck | bar 278 304
Driicke Nachdruck bar 200 200
Staudruck bar 30 30
Einzugszone °C 70 70
Zylindertem- oc 255 255
c peratur 4
) -
= Zylindertem- °c 260 260
= peratur 3
[} Zylindertem-
=% °C 265 265
3 peratur 2
o : -
fit Zylindertem c 270 270
peratur 1
Dusentempe- °c 270 270
ratur
Kraft SchlieBkraft kN 500 500
Trockenzeit h 4 4
Trockentem- o
Trock- peratur c b 9
nung Materialfeuch-
tigkeit bei Ver- | % 0,074 0,081
arbeitung




