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Einleitung

Die altesten Kautschuk-Funde gehen bis in das 16. Jahrhundert vor Christus zurtck.
Zu dieser Zeit sind es die Mayas, die sich die Eigenschaften der Latexmilch zu Nutze

machen.

Heut zu Tage sind Elastomere ein High-Tech Werkstoff der nicht mehr nur aus der
einfachen Latexmilch besteht, sondern aus vielen verschiedenen Polymeren die als
ein Blend-Werkstoff zusammen arbeiten. So besteht alleine die Laufflache eines
Reifens aus Naturkautschuk (NR) Nitril-Butadien-Kautschuk (NBR) und Styrol-
Butadien-Kautschuk (SBR). Jede dieser Komponenten hat ihre speziellen Vorteile,

die die Nachteile der anderen Komponenten ausgleichen sollen.

Der Bedarf an Elastomeren ist seit Erfindung des Automobils, Anfang des 20.
Jahrhunderts extrem gestiegen. So fielen in 2011, alleine in Deutschland, ca.
670.000t Altreifen an. (1) In ganz Europa belauft sich die Menge an Altreifen sogar
auf ca. 3.300.000t. (1) Nach Angaben der ETRMA wurden diese wie in der folgenden
Ubersicht dargestellt verwertet.

Tabelle 1: Ubersicht (ber die Verwertung von Altreifen aus dem Jahr 2011 (2)
Deponie / unbekannt 5%

Runderneuerung 9%

Stoffliche Verwertung 38%
Thermische Verwertung  38%
Export 10%

Da Altreifen einen Heizwert von 29 MJ/kg haben und Uber einen Schwefelanteil von
ca. 1,2 % verfugen, sind sie ideal dazu geeignet als Sekundarbrennstoff in
Kraftwerken und Zementfabriken eingesetzt zu werden. Dadurch kann der Einsatz
von Priméarbrennstoffen wie z.B. Ol deutlich reduziert werden. Dazu kommt noch,
dass z.B. PKW-Reifen aus bis zu 23% NR bestehen, das aus nachwachsenden

Rohstoffen bezogen wird und somit fur eine positive CO,-Bilanz sorgt.

Betrachtet man sich aber die Preisentwicklung bei den Kautschuken sieht man, dass

der Preis fiur NR in den letzten 10 Jahren um 600% gestiegen ist. Diese
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Preissteigerung kam durch die immer schneller verlaufende Industrialisierung von
Schwellenlandern wie China und Indien und den dadurch wachsenden Bedarf an NR
zustande. Deshalb ist es aus 6konomischer Sicht sinnvoller Altreifen nicht thermisch

sondern stofflich zu verwerten und als Rohstoff wieder einzusetzen.

Aber auch aus 6kologischer Sicht macht es Sinn das Material stofflich zu verwerten

wie in der folgenden Tabelle dargestellt ist.

Tabelle 2: Ergebnisse der Kurzzeit- und Langzeitszenarios mit folgenorientierten Methoden (3)

Umweltwirkkategorien

(Einheit pro Tonne Kurzfristig Langfristig
Altreifen)
energetisch werkstofflich energetisch werkstofflich
Treibhauseffekt
kg CO2-Aq ] -796 -1922 -792 -1892
Fossile Energien
[GJ] -27 -50 -27 -49
E'Siﬁglerz 398 -400 -398 -399
Versauerungspotenzial : ) ) )
[g SO2-Aq ] 1561 6804 1555 6744
Eutrophierungspotenzial,
terrestrigch -103 -411 -103 -420
[g PO4-AQ.]
Eutrophierungspotenzial,
aquatisch -0,001 -18 -0,0003 -19
[g PO4-AQ.]
Krebsrisikopotenzial 26 1255 26 1235
[mg As-Aq.]
PM10-Risikopotenzial
[g PM10-Aq] -1999 -5871 -1995 -5875
Sommersmog .49 4737 .49 -4740

[g Athylen-Aq.]

Diese Tabelle zeigt die umweltentlastenden Einflisse die durch die jeweilige
Verwertungsmethode entstehen. Da die bendtigte Energie zur Herstellung von
Reifen bei beiden Methoden gleich ist wird diese nicht beriicksichtigt.

Wie man sieht, sind beide Methoden umweltentlastend wobei die stofflich Verwertung
deutlich bessere Werte erzielt als die thermische Verwertung. Was ebenfalls fir eine

stoffliche Verwertung des Materials spricht.



O EnTeE <
DBL& AbSCh|UBbeI’ICht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

Da es sich bei Elastomeren aber um weitmaschig vernetzte Polymere handelt, ist das
Recyceln dieser Materialien nicht trivial. Anders als bei Thermoplasten, die durch die
Zufihrung von Warmeenergie aufgeschmolzen werden kdnnen haben Elastomere
keinen Schmelzpunkt und konnten dadurch lange Zeit nur als Fllstoff oder als
Sportplatzbelege recycelt werden. Seit Mitte der 70er Jahre des letzten Jahrhunderts
beschaftigt man sich aber Zunehmens mit dem Thema der Devulkanisation.
Allerdings ist es bisher nicht gelungen ein wirtschaftliches Verfahren zu entwickeln

und es am Markt zu etablieren.

Aus diesem Grund wurde, dass hier vorliegende Projekt ins Leben gerufen. Dabei
sollen im ersten Schritt LKW Laufflachen so aufbereitet werden, dass sie als Recyclat
in einer neuen Reifenmischung eingesetzt werden koénnen. Als Ziel wurde eine
Menge von 20 Gew.% angestrebt. Aul3erdem soll die Aufbereitung des Materials

kontinuierlichen Verfahren erfolgen.

Als Aufbereitungsmaschine sollen aber diesmal nicht die konventionellen Systeme
wie Doppelschnecken oder Walzwerke zum Einsatz kommen, da man bei diesen
Systemen meistens mit Additiven arbeiten muss um die Schwefelketten zu brechen.
Fur dieses Projekt soll ein, fur diese Anwendung, neuer Weg beschritten werden, der

eine rein thermische Devulkanisation Uber den Planetwalzenextruder vorsieht.

Funktionsprinzip PWE

Der Planetwalzenextruder wurde Anfang der 50er Jahre von Herrn Wittrock, der zu
der Zeit fur die Huls AG tatig war, entwickelt. Bisher wurde der Planetwalzenextruder
in erster Linie zur Aufbereitung von thermisch instabilen Materialien, wie z. B. PVC,
benutzt. Da das Druckaufbauvermégen des Planetwalzenextruders im Vergleich zu
anderen Extruderarten (Einschnecken-, Doppelschneckenextruder) geringer ist,
wurde er bisher nur zur Beschickung von Kalandern oder als Schmelzelieferant fur
einen Austragungsextruder, zur Herstellung von Flachfolien oder Profilen, eingesetzt.
In der Zwischenzeit hat sich das Einsatzspektrum des Planetwalzenextruders
deutlich erweitert. So findet man heute den Planetwalzenextruder nicht nur in der

PVC-Aufbereitung, sondern auch zu grof3en Teilen in der Herstellung von Klebstoffen
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und Pulverlacken. AufRerdem findet man den Planetwalzenextruder in der
Elastomerverarbeitung und immer o6fter auch in der Lebensmittelindustrie. Also in
allen Bereichen, in denen eine schonende Aufbereitung bei sehr genauen
Temperaturen notig ist. Dies pradestiniert den Planetwalzenextruder auch fir die
Devulkanisation von Elastomeren, bei denen nur Schwefelketten und nicht die

Kohlenstoffketten des Materials zerstort werden sollen.

Der Planetwalzenextruder besteht im Wesentlichen aus dem Fillteil, dem
temperierbaren Walzenzylinder, der temperierbaren Zentralspindel und den

Planetspindeln.

Der Walzenzylinder und die Zentralspindel sind mit einem Winkel von -45°
drallverzahnt. Die Planetspindeln haben eine Drallverzahnung von 45°und kdnnen
so zwischen Zylinder und Zentralspindel eingeschraubt werden. Je nach GroRRe des
Planetwalzenextruders und Materialanforderungen kann der Planetwalzenextruder

mit 3 - 24 Planetspindeln bestiickt werden.

Temperierter Walzenzylinder
mil zwei Temperaturzonen

Abbildung 1: schematische Darstellung eines Planetwalzenteils

Der Verzahnungswinkel ist ein Kompromiss aus Walzwirkung und Materialtransport.
Dies wird deutlich, wenn man sich die Extreme anschaut. Bei einem
Verzahnungswinkel von 0° also parallel zur Extrude rachse, wird das Material zwar
ausgewalzt, aber nicht geférdert. Bei einer Verzahnung von 90° wirken die
Planetspindeln ahnlich wie Walzkdrper in einem Walzlager. Das bedeutet, dass sie

die Zentralspindel lediglich abstitzen, aber das Material weder ausgewalzt, noch
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gefordert wird. AulRerdem wirden die Planetspindeln bei einem solchen Winkel die

Abstande untereinander nicht halten kénnen.

Bei der 45%Drallverzahnung entstehen sowohl Radial krafte, die das Material

erfassen und auswalzen, als auch Axialkrafte, die das Material beschleunigen.
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Abbildung 2: Kréfte im Planetwalzenteil (4)

Das Material, das von den Planetspindeln erfasst wird, wird zu dinnen Schichten
ausgewalzt. Dabei entsteht wie bei einem Mischwalzwerk ein Druckmaximum kurz
vor dem engsten Walzenspalt. Dadurch erfahrt das Material eine kurzzeitige starke
Scherung, die in Kombination mit der temperierten Oberflache des
Planetwalzenextruders, das Material plastifiziert. Das plastifizierte Material stromt
dann in den entstehenden Hohlraum hinter der Planetspindel. Material, das nicht von
der Planetspindel in den Walzenspalt gezogen wurde, stromt zurtck und bildet dort
einen Knet. Durch Verwirbelungen rotiert der Knet und reif3t dadurch neues, noch

nicht plastifiziertes Material mit.

Der gute Mischeffekt des Planetwalzenextruders wird in erster Linie durch die
standige Oberflachenerneuerung erzielt, aber auch durch den standigen
Materialaustausch der Knete untereinander. Dies soll anhand des folgenden

Schemas néaher erlautert werden.
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Abbildung 3: schematische Darstellung des Materialverhaltens im Verfahrensteil

Der Knet (grof3e Pfeile) wird, wie schon beschrieben, von der Planetspindel erfasst
und ausgewalzt. Nach dem Auswalzen vergrof3ert sich das Volumen wieder und je
nach Material bleibt ein Teil der Schmelze an der Planetspindel haften. Dieser Effekt
ist vergleichbar mit einem Walzfell, das sich auf die warmere oder schnellere Walze
zieht. Dieser Teil des Schmelzestroms verbindet sich nun mit dem Knet an der
Zentralspindel und wird von der gleichen Planetspindel wieder ausgewalzt. Auch hier
bleibt nach dem Auswalzen ein Teil des Materials an der Planetspindel haften und
der Strom wird wieder geteilt. Dieser Vorgang wiederholt sich je nach Drehzahl,
Durchsatz und Anzahl der Planetspindeln beliebig oft. Diese Kombination aus
Auswalzen und Oberflachenerneuerung sorgt fur ein hohes Mald an laminarem

Mischen.

Durch das stdndige Auswalzen kommt es aullerdem zu immer neuen
warmeaustauschenden Flachen. Dadurch wird der Warmelbergang positiv
beeinflusst und die Homogenitat der Schmelze steigt. Allerdings ist zu beachten,
dass die Stromungsgeschwindigkeit im Inneren des Knets hdher ist als an der
Oberflache. So muss sichergestellt sein, dass das Material den Planetwalzenextruder

erst verlasst, wenn es auch an der Knetoberflache ausreichend plastifiziert ist.

Die exakte Temperaturfihrung gelingt Uber sehr geringe Wandstarken zwischen
Temperiermedium und Material. Diese ist nur durch das Tiefenerodieren, dass von
der ENTEX Rust & Mitschke GmbH entwickelt wurde, mdglich. Dabei muss die



=EnNT E <
Dﬂ AbschlufRbericht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

Verzahnung nicht wie bei herkdmmlichen Methoden geschliffen oder gezogen
werden, sondern kann direkt in die schon gehartete Buchse eingebracht werden.
Durch diese exakte Verzahnung wird es maoglich, die Temperierkanéle in die Buchse
einzubringen. Den Unterschied zwischen der alten und neuen Fertigungstechnik
kann man in der folgenden Abbildung erkennen.

Wanddickenvergleich _ o) Wanddickenvergleich

Baugrélie friiher Baugroiie heute
70 S=13,0mm 70 S$=25mm
150 S=145mm 150 S$=33mm
250 S$=150mm 250 S=40mm

Abbildung 4: Wanddickenvergleich

Als letzter Punkt in diesem Kapitel soll ein Blick auf die Planetspindeln geworfen
werden.

Die Planetspindeln sind der wichtigste Faktor zur Herstellung homogener
Compounds. Durch ihre unterschiedlichen Geometrien wird das Foérder- und
Aufschmelzverhalten des Materials im Planetwalzenteil bestimmt. AufRerdem
bestimmen die Planetspindeln, wie gut ein Material ausgewalzt wird und somit auch,

wie viel Scherung in das Material eingebracht wird.

Die Standardspindeln sind Planetspindeln mit einer durchgangigen Verzahnung. Sie
waren die ersten Planetspindeln, die im Planetwalzenextruder eingesetzt wurden.
Durch ihre durchgehende Verzahnung sind sie ideal dafir geeignet, pulverférmige
Materialien zu erfassen und zu plastifizieren. Das ist unter anderem auch ein Grund,

warum der Planetwalzenextruder als erstes in der PVC-Verarbeitung eingesetzt
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worden ist. Allerdings sorgt die durchgehende Verzahnung auch flir eine geringe
Verweilzeit des Materials in dem entsprechenden Walzenteil. Ein weiterer Nachteil
der durchgehenden Verzahnung ist, dass harte Granulate nur schwer erfasst werden

kénnen und teilweise sogar wegspringen.
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Abbildung 5: Standardspindel

Die lIgelspindeln waren der erste Versuch, die Quermischung in dem Material zu
erhohen. Durch die Einstiche in den Spindeln wird die Forderung des Materials
verlangsamt und die Verweilzeit erhéht. Au3erdem kann das Material ungehindert durch
die Einstiche strémen und sich mit einem anderen Knet verbinden. Dadurch erhéht sich
die Quermischung. Durch die Erfindung der Noppenspindeln ist diese Aufgabe der
Igelspindeln eher in den Hintergrund gerickt. Allerdings hat sich gezeigt, dass sich diese
Spindelart sehr gut fur Anwendungen eignet, bei denen das Material gekihlt werden
soll. Dieses Phanomen erklart sich durch eine hohere Verweilzeit gegeniuber

Standardspindeln und einer gré3ere Oberflache als bei Noppenspindeln.

1 e 4 W W

Abbildung 6: Igelspindel

Die Noppenspindeln dienen zur Plastifizierung von granulat- oder schuppenférmigen
Rohmaterialien. Durch die Gegenverzahnung in den Stegen entsteht eine Leckstrémung,
die das Druckaufbauvermdgen senkt und damit die Verweilzeit erhoht. Dadurch hat die
Warmeenergie mehr Zeit in das Material einzudringen. Die Noppenspindeln werden in
den Bereichen eingesetzt, in denen das Material aufgeschmolzen wird und/oder hohe
Dispergierglten erreicht werden muissen. Bei diesen Planetspindeln erhoht sich durch
die Unterbrechungen in der Verzahnung die Quermischung erheblich.

Da durch die Gegenverzahnung der Noppenspindeln der Durchmesser an einigen
Stellen geringer ist, besteht die Gefahr, dass die Spindelzdhne zwischen Zentralspindel
und Walzenzylinder Gberspringen. Deshalb sind die Noppenspindeln an beiden Enden in

der Standardform ausgefuhrt.
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Abbildung 7: Noppenspindel

Die Transport- und Trocknungsspindeln (TT-Spindeln) sind Standardspindeln, bei denen
einzelne Zahne entfernt wurden. Durch das Entfernen von Verzahnungen wird die Zahl
der Zahneingriffe verringert und das Material nicht so stark geschert. Dies hat zur Folge,
dass die Temperatur bei gleicher Drehzahl und Durchsatz im Material sinkt. Daraus
resultiert wiederum, dass man die Drehzahl erhéhen kann, ohne einen kritischen Punkt
in der Temperatur zu Uberschreiten, bei der sich das Material zersetzen wirde. Da die
Forderleistung des Planetwalzenextruders unter anderem Uber die Drehzahl definiert
wird, kann dadurch auch mehr Durchsatz gefahren werden. Deshalb werden diese

Spindeln als Transportspindeln bezeichnet.

Abbildung 8: TT-3 Spindel

Neben den oben beschriebenen Planetspindeln gibt es noch einige andere Formen,
die fur diese Arbeit aber nur von untergeordneter Bedeutung sind. Dazu gehoren
unter anderem TT-/Noppenspindeln und Zonen-Spindeln. Diese sollen hier nur der

Vollstandigkeit halber erwahnt werden.

Verwertung von Altreifen

Das steigende Umweltbewusstsein der Bevolkerung und die steigenden
Rohstoffpreise sorgen dafur, dass das Thema des Recyclings immer mehr an
Bedeutung, auch fir die Gummiindustrie, gewinnt. Auch die Regierung hat auf das
gestiegene Umweltbewusstsein reagiert und die EU-Altfahrzeug-Richtlinie auf den
Weg gebracht. Diese sieht vor, dass bis zum Jahr 2015 95 % eines Altfahrzeuges
verwertet werden mussen. Davon missen mindestens 85 % durch Recycling wieder
aufbereitet und dem Kreislauf zugefuhrt werden. Bedenkt man dabei, dass ca. 70 kg
eines Fahrzeugs aus technischen Gummiartikeln bestehen, wobei 50 % davon auf
9
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die Reifen entfallen (5), ist es durchaus sinnvoll, sich hier mit dem Thema des

Recyclings zu beschaftigen.

In der Vergangenheit wurden Altreifen meistens der energetischen Verwertung
zugefihrt, dabei geht das Material aber verloren und kann nicht wie vorgeschrieben
wieder in umlaufgebracht werden. Deshalb gab es schon in der Vergangenheit viele
Versuche, ein wirtschaftliches Recyceln von Elastomeren zu erméglichen. Allerdings
ist es nur in den seltensten Fallen gelungen, ein Verfahren zu entwickeln, was unter
wirtschaftlichen Gesichtspunkten bestehen konnte. Bis jetzt konnte sich hier noch

kein Verfahren wirklich durchsetzen.

Bei der Verwertung von Altreifen unterscheidet man in drei Kategorien.
1. Energetische Verwertung

Bei der energetischen Verwertung wird das Elastomer verbrannt und erzeugt
dadurch Warme, die zum Brennen von Zement genutzt oder in
Millheizkraftwerken in Strom umgewandelt wird. Auf jeden Fall geht das Material
dabei verloren. Damit ist diese Art der Verwendung eher als ungeeignet
anzusehen, aber momentan die einfachste und schnellste Alternative, um

Elastomere zu verwerten.

2. Rohstoffliche Verwertung

Bei der rohstofflichen Verwertung von Elastomeren wird das Material meistens
thermolytisch in seine Ausgangsprodukte zerlegt. Die dabei entstehenden Stoffe
kbnnen im Anschluss als Einsatzstoffe in der Elastomerherstellung oder zur
Weiterverwertung in Raffinerien genutzt werden. Zu diesen Verfahren gehoren die
Pyrolyse, die Hydrolyse und das Hochtemperaturvergasen. Da es sich bei diesen
Anwendung um Hochtemperaturanwendung handelt mit Temperaturen weit Gber
500<C ist es nahezu unmaglich diese Prozesse in ein em wirtschaftlichen Rahmen
zu betreiben. Auch dann nicht wenn die entstehenden Gase genutzt werden um

die Energiebilanzen dieser Anlagen zu verbessern.

AuRerdem haben diese Verfahren das Problem, dass man Rohstoffe wie Ole und
Kohle erhélt fur die es noch keine Anwendungsmadglichkeiten gibt und die somit

als Sondermull entsorgt werden mussen.

10



O EnTeE <
DBL& AbSCh|UBbeI’ICht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

3. Werkstoffliche Verwertung

Anders als bei der energetischen oder rohstofflichen Verwertung von
Elastomeren, bleibt bei der werkstofflichen Verwertung das Material erhalten. Zu
den werkstofflichen Verwertungsmethoden gehdren das Runderneuern von

Reifen und das Devulkanisieren.

Da das Runderneuern von Reifen auch immer ein Sicherheitsrisiko birgt, missen
bei diesem Prozess extreme Qualitatskriterien erfullt werden. So darf der
angelieferte Reifen Uber keinerlei Beschadigungen verfigen und er darf ein
Mindestalter nicht Uberschritten haben. Auf Grund dieser Beschrankungen

mussen schon ca. 30% der méglichen Reifen aussortiert werden

Allerdings hat auch dieses Verfahren seine Grenzen. So ist ein Runderneuern bei
PKW-Reifen nur einmal, bei LKW-Reifen zweimal mdglich. Anschlieend muss

der Reifen wieder den herkdmmlichen Verfahren zugefihrt werden.

Diese Probleme spielen bei der Devulkanisation keine Rolle. Hier achtet man
lediglich darauf, dass die Reifen sortenrein getrennt sind. D.h. Industriereifen und
PKW-Reifen muissen getrennt werden, da die einzelnen Rezepturen sehr
unterschiedlich sind. Sinnvoll ware auch eine Trennung nach Herstellern da man
auch hier unterschiedliche Rezepturen findet. Allerdings ist dies, logistisch
gesehen, eine nahezu unmdégliche Aufgabe und wirde den Prozess unnétig

verteuern.

Das Ziel der Devulkanisation ist es, die Schwefelbriicken, die beim Vulkanisieren
zwischen den C-Ketten des Kautschuks entstanden sind, wieder aufzubrechen.
Der Grund dafir ist ganz einfach. Wenn es gelingt, die Schwefelbriicken
aufzubrechen, ohne die Kohlenstoffketten zu zerstéren, kann das so gewonnene
Material als Ersatz fur Natur- oder Synthesekautschuk eingesetzt werden, ohne

Qualitatsverluste des Neumaterials hinnehmen zu missen.

Die ersten Ansétze zur Devulkanisation von Elastomeren reichen bis in die Mitte
der 60er Jahre. In dieser Zeit sah man aber keine Notwendigkeit darin, dieses
weiterzuverfolgen oder es wurde nicht angenommen. Erst Anfang 1981 wurde in

der Schriftenreihe ,International polymer science and technology* Band 8,

11
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beschrieben, dass man Elastomere mit Hilfe eines Gemisches aus Thiophenol
und n-Butylamin zur Devulkanisation einsetzten konnte. Dabei werden aber keine
Angaben Uber die Ergebnisse gemacht, die mit diesem Material erzielt werden

kdnnen.

In der heutigen Zeit, in der das Recycling immer wichtiger wird, gibt es mehrere
Ansétze. Man unterscheidet dabei in chemische, thermische, mechanische und
biologische Verfahren.

1. Chemisch

Bei den chemischen Verfahren werden in erster Linie Di-Amine oder Di-
Sulfide eingesetzt. Diese haben die Aufgabe, gezielt die
Schwefelverbindungen zu schwachen, damit diese im Anschluss
mechanisch zerstort werden kdnnen. Der Nachteil bei diesem Verfahren ist
aber, dass es sich bei dem Material um ein Recyclingmaterial handelt, bei
dem nicht immer zu 100% klar definiert ist, welche Bestandteile vorhanden
sind. Dadurch muss man die Devulkanisationsmittel entsprechend hoch
dosieren, um eine vollstandige Devulkanisation zu garantieren. Das fihrt
aber wiederum dazu, dass ein Teil des Devulkanisationsmittels im Recyclat
verbleibt. Beim Einmischen in eine neue Mischung kann das

Devulkanisationsmittel dann zu Problemen fihren.
2. Thermisch

Hierbei wird das Material bei sehr hohen Temperaturen und viel Zeit
devulkanisiert. Dabei macht man sich den natiurlichen Kettenabbau
zunutze. Um das Freiwerden von Radikalen zu verhindern, wird das
Verfahren meistens unter einer inerten Atmosphére im Autoklaven
durchgeflihrt. Da diese Verfahren aber viel Zeit kosten, sind sie nur bedingt
wirtschaftlich und konnten sich nicht durchsetzen. Ein spezielles Verfahren
der thermischen Devulkanisation ist das Mikrowellen-Verfahren, das in den
1970er Jahren von Goodyear entwickelt wurde. Dieses Verfahren kam

aber nie Uber ein experimentelles Stadium hinaus.

3. Mechanisch

12
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Bei der mechanischen Devulkanisation wird die benétigte Energie, um die
Schwefelbricken zu 6ffnen, Uber Scherung eingebracht. D. h. die
Schwefelketten werden zerrissen. Dies erfolgt auf Reibstihlen,
Walzwerken oder Doppelschneckenextrudern. Da dabei aber eine enorme
Menge an Energie bendtigt wird, setzt man dieses Verfahren fast

ausschlief3lich in Verbindung mit chemischen Verfahren ein.

Um diese enormen Mengen an Energie in das Material zu bekommen,
missen an den verwendeten Maschinen sehr grol3e Drehmomente
aufgebracht werden, was zu sehr grof3en und kostenintensiven Antrieben
fuhrt. Um das zu umgehen und Standardmaschinen einsetzen zu kdnnen,
muss der Materialdurchsatz deutlich reduziert werden. In beiden Féllen
wird dieses Verfahren unwirtschaftlich. Ein weiterer Nachteil dieses
Verfahrens ist auch die Wéarme, die durch die hohen Scherkrafte entsteht.
Diese muss optimal abgefuhrt werden, um ein Uberhitzen des Materials zu

verhindern.

Ein besonderes mechanisches Verfahren ist das Ultraschall-Verfahren.
Dabei wird eine genau auf die Schwefelketten abgestimmte Energiemenge

in das Material eingebracht und diese zerrissen.
4. Biologisch

Das biologische Verfahren zur Devulkanisation von Elastomeren soll hier
nur der Vollstandigkeit halber erwahnt werden. Dieses Verfahren steckt
noch in seinen Anfangen und ist fur das Recycling von Elastomeren noch

nicht relevant.

Bei diesem Verfahren werden schwefelfressende Bakterien dem Material
zugefihrt. Diese Bakterien fressen die Schwefelverbindungen auf, und das
Material ist devulkanisiert. Dieses denkbar einfache Verfahren funktioniert
aber nur bei Gummimehl, das vorher sehr fein vermalen wurde. Das liegt
daran, dass die Bakterien nicht in das kompakte Material eindringen

kénnen und so nur die Oberflache angreifen.

Nachdem die Bakterien ihre Arbeit verrichtet haben, kann man sie durch
Erhitzen (Sterilisieren) abtoten.
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Vor diesen Prozessen ist es aber immer unbedingt notwendig, dass das Material
zerkleinert wird. Dies kann auf zwei Arten Erfolgen zum einen im ambivalenten,
zum anderen im cryogenen Verfahren. Die ersten Schritte sind bei beiden
Verfahren gleich. Zuerst wird das Material in einem Brecher eingezogen und
vorzerkleinert. Der unterschied der beiden Verfahren liegt in der Temperatur.
Wahrende das Material bei dem ambivalenten Verfahren ohne Kuhlung in erster
Linie in Schneidmihlen vermahlen wird, wird das Material beim cryogenen
Verfahren mit Flussigem Stickstoff eingefroren. Dieses Material wird dann
ebenfalls in Schneid- oder in Stiftmihlen zerkleinert. Dadurch erhalt man beim
cryogen Vermahlen Partikelgrof3en bis zu 80 Mesh (177um) wahrend man beim
ambivalenten Verfahren auf eine maximale Partikelgrof3e von maximal 60 Mesch
(250um) erreicht. AuRerdem unterscheiden sich die Materialien in der Form der
Partikel. Bei ambivalent vermalenem Material erhélt man Partikel mit scharfen

Kanten wahrend das cryogen vermalene Material eher eine Kugelform aufweist.

Das cryogen Vermahlene Material eignet sich auf Grund seiner grof3en
Oberflache besser zur Devulkanisation. Ist aber auch durch den Einsatz von
grollen Mengen an Stickstoff sehr teuer. Deshalb wird fir diese Arbeit ein
ambivalent vermahlenes Gummimehl mit einer PartikelgréRe von 4 Mesh
(4,76mm).

Aufgabenstellung

Die Aufgabe fiir dieses Projekt definiert sich wie folgt:

Devulkanisation von LKW-Reifen Laufflachen, bestehend aus NR, SBR und NBR, mit
einem Planetwalzenextruder ohne den Zusatz von Additiven. Dazu sollen zuné&chst
mit einem statistischen Versuchsplan die optimalen Verfahrensparameter auf dem
Planetwalzenextruder ermittelt werden. Das devulkanisierte Material soll im
Anschluss mit in der Gummiindustrie vorhandenen Standardprifmethoden getestet
werden, um ein geeignetes Prifverfahren in Bezug auf Aussagekraft der Ergebnisse

und Wirtschaftlichkeit zu erhalten. Als letzter Punkt soll dann eine Energiebilanz
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erstellt werden. Diese soll dazu dienen, im spateren Verlauf des Forschungsprojektes

eine CO,-Bilanz aufstellen zu kénnen.

Projektplanung

Das Projekt soll in zwei Schritte unterteilt werden. Der erste Schritt besteht darin zu
ermitteln welche Faktoren einen Einfluss auf die physikalischen Eigenschaften des
Materials haben und in welche Richtung sie die Eigenschaften beeinflussen. Dazu
wird ein Screening Versuchsplan nach den Regeln des ,Design of Experiments”
erstellt. Das so hergestellte Probenmaterial wird anschlieBend mit gangigen
Methoden in der Elastomerindustrie ausgewertet. Dabei werden die Eigenschaften
mit einem Material das auf konventionelle Art und Weise devulkanisiert wurde

verglichen.
Nach dieser Auswertung werden die optimalen Prozessparameter ermittelt.

Mit diesen Parametern wird dann im Anschluss eine erneute Versuchsreihe gefahren

und kontrolliert ob sich die erwarteten Materialeigenschaften einstellen.

Mit dem so hergestellten Material soll eine Prifmischung hergestellt werden die sich
an einem LKW-Reifen orientiert. An diesem Material werden dann ebenfalls die
physikalischen Eigenschaften getestet und mit Werten aus konventionellen

Verfahren verglichen.
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Schritt 1

Versuchsvorbereitung

Die Versuche zu dieser Arbeit werden auf einem Planetwalzenextruder mit der
Bezeichnung TP-WE 70/1600-M4 durchgefuhrt. Das bedeutet, dass es sich bei der
verwendeten Maschine um einen Thermoplastwalzenextruder mit einen
Teilkreisdurchmesser von 70 mm und einer Verfahrensteillange von 1600 mm, die in

4 Module unterteilt ist, handelt.

Um mit moglichst wenigen Versuchsreihen ein aussagekréftiges Ergebnis zu
erhalten, wird fur die Versuche ein teilfaktorieller, statistischer Versuchsplan genutzt.
Dieser wird mit dem DoE-Programm, Minitab 16, erstellt und ausgewertet. Bei
diesem Versuchsplan handelt es sich um einen 2”2 -Versuchsplan. Durch diesen
Versuchsplan kénnen sieben Faktorstufen mit nur 16 Faktor-stufenkombinationen
untersucht werden. Bei einem vollfaktoriellen Versuchsplan missten bei dieser

Anzahl an Faktorstufen 128 Faktorstufenkombinationen untersucht werden.
Somit kam der folgende Versuchsplan fur die Screening Versuche zu Stande.

Tabelle 3: statistischer Versuchsplan zur Ermittlung der optimalen Verfahrensparameter

Drehzahl Durchsatz  Temp.-profil  Aufbau  Vakuum Kihlung Stickstoff

100 15 1 1 ja ja ja
250 15 1 1 nein ja nein
100 30 1 1 nein nein ja
250 30 1 1 ja nein nein
100 15 2 1 nein nein nein
250 15 2 1 ja nein ja
100 30 2 1 ja ja nein
250 30 2 1 nein ja ja
100 15 1 2 ja nein nein
250 15 1 2 nein nein ja
100 30 1 2 nein ja nein
250 30 1 2 ja ja ja
100 15 2 2 nein ja ja
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250 15 2 2 ja ja nein
100 30 2 2 ja nein ja
250 30 2 2 nein nein nein

Die einzelnen Parameter des Versuchsplans wurden aus folgenden Griinden

festgelegt.

Die Drehzahl und der Durchsatz dieses Versuchsplanes wurden im Vorfeld der
Versuche aufeinander abgestimmt. Dazu wurde zuerst der Durchsatz von 15 kg/h
und 30 kg/h festgelegt. Diese Durchsatze wurden gewahlt, da man aus Erfahrung
weil3, dass man mit einem Durchsatz von 30 kg/h auf dieser Maschine gute
Ergebnisse in Bezug auf die Devulkanisation erreichen kann. 15 kg/h wurden
gewahlt, um einen geringeren Fullgrad im Planetwalzenextruder zu erhalten. Die
Uberlegung dahinter bezieht sich auf die damit verbundene, héhere Verweilzeit des
Materials in dem Planetwalzenextruder. AulRerdem &ndert sich die spezifische

Energie, die in das Material eingebracht wird.

Die Drehzahl wurde gewéhlt, da sie am Planetwalzenextruder bei allen Prozessen
eine wichtige Rolle spielt. Durch die Drehzahl wird die Gréf3e der abgetauschten
Oberflache im Walzenzylinder bestimmt. Dadurch kann dem Material mehr Energie
Uber die Temperierung zu- oder abgefuhrt werden. Aul3erdem ist es ein sehr leicht
und schnell zu beeinflussender Parameter. Allerdings ist dabei zu beachten, dass
durch die Erhéhung der Drehzahl auch die spezifische Energie ansteigt und die

Verweilzeit des Materials im Planetwalzenextruder abnimmt.
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Abbildung 9: abgetauschte Oberflache der Versuchsanlage in Abhangigkeit der Drehzahl

Die Drehzahl von 100 min™ wurde gewahlt, da dies die geringste Drehzahl ist, bei der
die gewahlten Durchsatze noch verarbeitet werden koénnen, ohne dass der
Drehmoment zu hoch wird oder das Material im Fullteil zurtickstaut. Die Drehzahl von
250 min* ist die maximale Drehzahl dieser Maschine, bei der noch das volle
Drehmoment zur Verfigung steht. AuRerdem hat man bei vorherigen Versuchen zu
diesem Thema festgestellt, dass eine hohe Drehzahl gute Ergebnisse liefert. Um
aber den tatsachlichen Einfluss feststellen zu kdnnen, wurde sie mit in den

Versuchsplan aufgenommen.

Auch die verwendeten Temperaturprofile (Tabelle 4) beruhen auf Versuchen aus der
Vergangenheit. Dabei hat sich gezeigt, dass man zum Devulkanisieren von
Reifengummi eine Massetemperatur von mindestens 270<C erreichen muss, um ein

zufriedenstellendes MalR an Schwefelbriickenabbau zu erhalten.

Die Unterschiede der Temperaturprofile sind deutlich sichtbar. Bei dem
Temperaturprofil 1 erkennt man, dass hier geringere Temperaturen eingestellt
werden. In  Walzenzylinder 1 liegt sie sogar unter der bendtigten
Devulkanisationstemperatur. Dadurch erfahrt das Material hier ein sehr hohes Mal3
an Scherung. Damit soll erreicht werden, dass das verwendete Gummimehl das eine
Ausgangsgrofie von 4 Mesh hat im Planetwalzenextruder weiter zerkleinert wird und
dadurch besser devulkanisiert werden kann. Im weiteren Verlauf werden die

Temperaturen so weit angehoben, dass die Devulkanisationstemperatur Uber zwei
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Walzenzylinder hinweg erhalten bleibt. Dies ist wichtig, da der Prozess der

Devulkanisation auch zeitabhéngig ist.

Beim Temperaturprofil 2 sind die Temperaturen so gewahlt, dass die Energie, die
zum Devulkanisieren gebraucht wird, nicht Uber Scherung, sondern Uber die
Warmeenergie von auflen in das Material eingebracht wird. Dabei wird die
Temperatur Uber die ersten zwei Walzenzylinder konstant gehalten, um dem Material
genug Zeit zum Devulkanisieren zu geben. Im dritten Walzenzylinder wird die

Temperatur gesenkt, um ein Uberhitzten des Materials zu verhindern.

Die Temperaturen im Walzenzylinder 4 sind bei beiden Profilen so eingestellt, dass
das Material gekuhlt wird. Dies ist wichtig, da das Material sehr viel Stauwarme
entwickeln kann, was letztendlich zu einer Selbstentziindung des Materials fihren

wirde.

Die Einzugszylinder werden bei beiden Temperaturprofilen auf Uber 100T
temperiert. Da es sich hierbei um ein Recyclingmaterial handelt, das nur zerkleinert
wurde, ist es noch sehr feucht. Durch die hohen Temperaturen im Einzugszylinder
wird vermieden, dass Wasserdampf kondensieren kann und dadurch das
Forderverhalten der Einzugsschnecke reduziert. Eine Besonderheit bei beiden
Temperaturprofilen ist die Temperierung der Zentralspindel. Diese endet nach dem
dritten Walzenzylinder, um das Abklhlen des Materials im vierten Walzenzylinder zu

erleichtern.

Tabelle 4: gewahlte Temperaturprofile

Temp.-profil  Temp.-profil

Zone 1 2
Fullteil 105 130
Walzeniyllnder 160 280
Walzen;yllnder 200 280
Walzengyllnder 200 200
Walzenzyllnder 100 40
Zentralspindel 190 230
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Die Aufbauten des Planetwalzenextruders (Abb. 10+11) unterscheiden sich nur
durch unterschiedliche Planetspindeln in den Walzenzylindern eins bis drei. Beim
Aufbau 1 werden Standardspindeln verwendet. Diese sollen durch ihre grofere
Oberflache das Material starker zerreiben und dadurch die PartikelgroRe reduzieren,
um ein besseres Ergebnis zu erzielen. Aul3erdem sorgen diese Planetspindeln durch

ihre groRere Oberflache fir mehr Austauschflache, was den Warmeubergang positiv
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Abbildung 10: Versuchsaufbau 1

Der dritte Punkt fir die Wahl dieser Planetspindeln ist ihr Transportverhalten. Durch
die durchgehende Verzahnung transportieren sie das Material schneller nach vorne,
und die Verweilzeit nimmt ab. AulRerdem haben diese Planetspindeln ein héheres
Druckaufbauvermdgen und reduzieren so die Rickstaulange vor den
Dispergierringen. Im Aufbau 2 werden Noppenspindeln verwendet, diese sorgen flr
ein hohes Mal} an Quermischung im Material. Allerdings ist das Forderverhalten
durch die unterbrochene Verzahnung geringer, als bei den Standardspindein.
Dadurch erhoht sich die Rickstauldnge des Materials vor den Dispergierringen und
somit die gesamte Verweilzeit. Das hat zur Folge, dass der Fiillgrad, der in dem

Verfahrensteil deutlich ansteigt und dadurch mehr spezifische Energie in das Material
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eingebracht werden kann. Im letzten Walzenzylinder werden bei beiden Aufbauten
Igelspindeln eingesetzt. Diese haben eine hdhere Verweilzeit als Standardspindeln,
sorgen aber fir eine gréfl3ere Oberflache als Noppenspindeln und sind dadurch ideal
zum Kihlen von Elastomeren geeignet. Die Dispergierringe wurden so gewahlt, dass
das Material moglichst lange in einem Walzenzylinder bleibt, um mdoglichst viele
Uberrollungen der Planetspindeln zu erfahren. Dadurch steigt die Homogenitat im

Material.
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Abbildung 11: Versuchsaufbau 2

Der Parameter Vakuum beinhaltet, dass ein Vakuum im vierten Walzenzylinder
gezogen wird oder nicht. Der Hintergrund dieses Parameters liegt ebenfalls wieder
bei Versuchen, die in der Vergangenheit durchgefiihrt wurden. Dabei wurde
festgestellt, dass man nach den Versuchen groBe Mengen an Olen und nicht
definierte, pulverférmige RUckstande in der Vakuumpumpe hatte. Dabei kdnnte es
sich um Ole handeln, die als Weichmacher in dem Material vorhanden waren. Bei
diesen Versuchen sollte nun tUberprift werden, ob das Vakuum einen Einfluss auf die

Qualitat des devulkanisierten Materials hat.

Die Kuhlung des Materials, das aus der Maschine kommt, sollte zuerst Uber ein
Kidhlband laufen. Dabei wird der austretende Strang zwischen zwei gekihlten

Walzen ausgewalzt und schnell abgekuhlt. Leider war das austretende Material der
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Vorversuche so klebrig, das es sich nicht mehr von den Kihlwalzen l6ste. Um das
Material trotzdem schnell abkihlen zu kénnen, wurden immer ca. 5 kg Material in
einen 20 |-Eimer mit 20 T kaltem Wasser gelegt. F ur die Kiihlung des Materials gibt
es zwei Theorien. Bei der einen geht man davon aus, dass das Material, das aus der
Maschine austritt, noch so viel Energie hat, dass die Devulkanisation unkontrolliert
weiter lauft und somit die Produktparameter stark voneinander abweichen. Das hat
den Nachteil, dass man einen Nachfolgeprozess immer wieder auf das Produkt
anpassen muss. Die zweite Theorie geht von einem umgekehrten Fall aus. Dabei
nimmt man an, dass das Material durch die hohen Temperaturen und den immer
noch vorhandenen Schwefel im Material wieder anfangt zu vulkanisieren. Das héatte
den Nachteil, dass der ganze vorgeschaltete Prozess unnitz und nichts als
Energieverschwendung war. Selbst wenn nicht das gesamte Material wieder

vulkanisiert, gibt es auch hier groRe Schwankungen in der Qualitat des Produktes.

Der letzten Parameter dieses Versuchsplanes ist der Stickstoff. Dazu wird der
Planetwalzenextruder konstant mit zwolf Litern Stickstoff pro Minute gespilt. Dadurch
bildet sich in der Maschine eine inerte Atmosphare, die eine Oxidation des Materials
verhindern soll. Auch hier gibt es wieder zwei Meinungen, die mit diesem
Versuchsplan ausgeraumt werden sollen. Bei diesem Prozess bilden sich durch den
Einfluss von Temperatur und Luftsauerstoff freie Radikale. Zum einen wird dazu
behauptet, dass diese Radikale nutzlich sind, da sie den Devulkanisierungsprozess
beschleunigen und man so in kirzerer Zeit ein besseres Ergebnis erzielt. Zum
anderen wird aber auch behauptet, dass dadurch nicht nur die Schwefelketten
angegriffen werden, sondern auch die Kohlenstoffketten. Aufl3erdem werden so
Radikale in frisches Material eingebracht, was dazu fuhrt, dass die Lebensdauer

dieses Materials deutlich abnimmt.

Nach den die Versuchsreihen des Screening Versuchsplanes abgeschlossen waren,
wurde das Material mit den, in der Reifenindustrie gangigen Prifmethoden
untersucht. Dazu gehorten:

1. Mooney-Viskositat (DIN 53 523)

Diese Methode wurde gewahlt, da es sich hier um ein Standard-Prufverfahren in

der Gummiindustrie handelt, dass in kurzer Zeit ein Ergebnis bringt. In diesem
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Fall erhofft man sich, dass man auf Grund der Mooney-Viskositat eine Aussage

Uber den Grad der Devulkanisation erhalt.
2. Rheometerkurven (DIN 53 529)

Die Rheometerkurve wird in der Gummiindustrie dazu genutzt um zu prifen ob,
und wie schnelle eine Mischung vulkanisiert werden kann. Aul3erdem dient sie
dazu zu prifen ob alle benétigten Komponenten wie z.B. Verzbgerer,

Beschleuniger, Vulkanisationsmittel etc. eingemischt wurden.
3. Zugprufung (DIN 53 504)

Diese Prifmethode ist ebenfalls eine Standardmethode in der Gummi- und
Kunststoffindustrie. Dabei wird ein vulkanisierter Probekérper in  eine
Zugprufmaschine eingespannt und bis zum ZerreiRen gedehnt. Aus den so
ermittelten Werten (Zugfestigkeit und Reil3dehnung) lassen sich Ruckschlisse,

auf die Polymerstruktur des Materials, ziehen
4. Harte (DIN EN ISO 868)

Die Hartemessung ist eine sehr schnelle Prifmethode die ebenfalls an dem
vulkanisierten Material durchgefuhrt wird. Die Harte gibt Aufschluss uber den
Grad der Vernetzung. Als Beispiel werden in einem Weichgummi ca. 5%

Schwefel eingesetzt wahrend bei Hartgummi 15% Schwefel eingesetzt werden.
5. Verlustmodul (DIN 53 535, DIN EN ISO 6721)

Der Verlustmodul ist fur die Reifenindustrie ein wichtiger Indikator, da man mit
dieser Messung alle Bereiche eines Reifens, wie z.B. Nasshaftung oder

Rollwiederstand ableiten kann.
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Abbildung 12:Bewertung eines Reifengummis anhand des tan & als Funktion der Temperatur (6)

Da man bei diesem Projekt unter anderem auf die auf Reduzierung des CO,
Ausstol3es abzielt, wurde hier nur der Verlustfaktor bei 60C mit 15 Hz und einem

Verformungsfaktor von 3,49% gemessen.
6. Korngréie

Die KorngroRe wurde auf zwei Arten ermittelt. Zum einen wurden die nicht
aufgeschlossenen Partikel unter einem Mikroskop héndisch vermessen, zum
anderen wurde eine definierte Menge des Materials in eine weil3e Masse
eingearbeitet und dann mit Musterplatten verglichen. Dabei erhalt man die Grofe
und die Anzahl der Partikel.

Um das Material prifen zu kénnen und eine Aussage Uber den Grad der
Devulkanisation sowie die Weiterverarbeitungseigenschaften treffen zu kénnen, wird
eine Prufmischung hergestellt. Um Zeit zu sparen, wird das devulkanisierte Material
direkt mit den entsprechenden Chemikalien versetzt, so wie es in der Industrie als
Qualitatssicherung Ublich ist. Die Rezeptur fur diese Prufmischung ist in Tabelle 5

dargestellt.

Um die Ergebnisse des wahrend der Arbeit hergestellten Materials einzuordnen, wird

eine Standardrezeptur, als Standard BO1 bezeichnet, ohne Ol gewahlt.
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Abbildung 14: Vergleichsmuster zur Ermittlung der Partikelanzahl
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Tabelle 5: Rezeptur der Prifmischung

Standard BO1

Komponente Menge in g
devulkanisiertes Elastomer 380
Zinkoxid 10
Stearinsaure 4
Schwefel 6
MBT 1
DPG 0,4

Zur Herstellung der Prifmischung wird ein Walzwerk mit einer Friktion von 1:1,1
verwendet. Zuerst wird das devulkanisierte Material auf das Walzwerk gegeben,
solange, bis sich ein geschlossenes Walzfell bildet. Danach wird der Walzenspalt auf
0,8 mm eingestellt und die restlichen Komponenten gleichmallig auf dem Knet
verteilt. Dabei wird darauf geachtet, dass die Reagenzien, die nach dem ersten
Durchlauf durch den Walzenspalt nicht eingearbeitet sind, aufgenommen werden.
Diese werden dann erneut auf den Knet gegeben, so lange, bis alle Reagenzien
komplett eingearbeitet sind. Nachdem die Reagenzien dem Material zugefuhrt sind,
wird das Material funf Minuten auf dem Walzwerk geknetet. Um die Homogenitat des
Materials zu steigern, wird das Walzfell in dieser Zeit mehrfach eingeschnitten und
umgelegt. Zum Abnehmen des Materials wird der Walzspalt auf 1,5 mm gestellt.
Dadurch erhalt man eine Platte mit einer Starke von ca. 2 mm. Diese Starke ist

notwendig, um aus dem Material Prufkorper herstellen zu kdnnen.

Bei der Herstellung der Walzfelle konnten schon die ersten Aussagen Uber die
Qualitat des Materials getroffen werden. So zeigte sich hier z. B., dass die
Materialien, die bei geringen Drehzahlen und Temperaturen hergestellt wurden,
deutlich einfacher zu verarbeiten waren. Materialien, die bei hohen Temperaturen
und hohen Drehzahlen hergestellt wurden, waren hingegen so klebrig, dass man sie

kaum von den Walzen l6sen konnte.
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Versuchsdurchfiihrung

Die Versuche wurden nach dem oben beschriebenen Versuchsplan durchgefihrt.

Auf Grund der vorher durchgefihrten Kundenversuche und dem Abstecken der
minimalen und maximalen Einstellungswerte in Vorversuchen zur Erstellung des
Screening Versuchsplanes kam es wéahrend den Versuchen zu keinen unerwarteten
Problemen. Die Ermittelten Werte wurden in einer Tabelle zusammengefasst und

sind als Anhang an diese Ausarbeitung angefigt.

Auswertung des Screening Versuchsplanes

Zur Ermittlung der optimalen Produktionsparameter werden die ermittelten Werte mit
dem DoE-Programm Minitab 16 ausgewertet. Dabei wird ein Vertrauensbereich von
95 % festgelegt. Aus sogenannten Pareto-Diagrammen kann dann der Einfluss der
einzelnen Faktoren sowie der Wechselwirkungen abgelesen werden. Dies allein
reicht aber nicht aus, um eine Aussage Uber die optimalen Parameter treffen zu
kénnen, da hier nur eine Aussage Uber den Einfluss, nicht aber Uber die Richtung, in
die sich die Werte verschieben, gemacht werden kann.

Tabelle 6: ermittelte Werte aus den beschriebenen Priifverfahren

OO © 1) .

1 = (@) E
7S = S S S e Q i E Z o o
s 2850 2 ¢ g§ g 3 s T§ @
8 x4 = I Sc T2 £ k= IS £
=S I x ® o n 0 z S
S © 4 n +~
1 70,51 9,563 287,30 463,62 53 6,35 1,11 0,17 469
2 44,07 9,55 289,07 560,39 52 573 1,05 0,18 461
3 53,16 9,54 285,40 882,44 54 6,15 1,16 0,18 441
4 37,52 8,44 292,60 796,62 51 512 1,03 0,20 488
5 23,04 7,19 245,82 483,61 53 515 1,04 0,20 453
6 18,6 6,13 259,67 577,01 49 507 1,05 0,20 457
7 23,5 7,08 277,97 760,89 50 528 1,1 0,20 427
8 16,85 584 24482 824,83 46 496 1,01 0,20 437
9 50,42 9,07 284,85 623,10 52 6,03 1,11 0,18 449
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10 38,44 8,84 287,17 1306,6 51 549 1,03 0,18 479
11 42,52 9,80 279,00 750,64 53 562 105 0,18 414
12 28,92 8,78 299,20 755,57 50 51 1,07 0,21 470
13 16,46 6,30 253,20 657,25 49 4,47 096 0,21 462
14 14,53 5,82 259,00 646,06 44 4,76 1,01 0,21 485
15 12,31 592 251,20 569,01 45 4,88 1 0,20 464
16 11,48 5,92 261,40 78191 46 4,07 094 0,23 438
BO1 39 6,02 224 52

In der folgen Abbildung ist das Pareto-Diagramm fir die Mooney-Viskositat
dargestellt. Hier erkennt man, dass die Faktoren Temperaturprofil, Drehzahl und

Aufbau einen Einfluss auf die Mooney-Viskositat haben.

Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Mooney-Viskositat, Alpha = 0,03)
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Abbildung 15: Pareto-Diagramm fir die Effekte der Mooney-Viskositét

Betrachtet man dazu das Haupteffektediagramm fir die Mooney-Werte, kann eine

Aussage Uber die Vorgange in der Maschine getroffen werden.
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Haupteffektediagramm fiir Mooney-Viskositit
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Abbildung 16: Haupteffektediagramm fir die Mooney-Viskositat

Wenn man davon ausgeht, dass man fur die optimale Weiterverarbeitung des
Materials eine Mooney-Viskositdt zwischen 30 und 50 ML(1+4) 100 T ben¢tigt,
deutet hier alles darauf hin, dass man bei allen drei Einflussfaktoren zu den

niedrigeren Werten hin tendieren sollte.

Der grofdte Einflussfaktor ist, wie man im Pareto-Diagramm erkennen kann, das
Temperaturprofil. Betrachtet man die beiden verwendeten Temperaturprofile aus
Tabelle 10, erkennt man, dass das Material beim zweiten Temperaturprofil Gber eine
sehr lange Zeit einer hohen Temperatur ausgesetzt ist. Dadurch kommt es hier nicht
nur zu einem gewollten Abbau der Schwefelketten, sondern auch zu einer

Schéadigung der Kohlenstoffketten.

Ein weiterer Faktor, der einen Einfluss hat, ist die Drehzahl. Allerdings tritt hier ein
anderer Effekt als bei dem Temperaturprofil auf. Wie Eingangs schon beschrieben,
handelt es sich bei dem Material um LKW-Laufflachen. Diese Laufflachen bestehen
zu mehr als 80 % aus NR. AulRerdem wurde beschrieben, dass man die Kettenlange
von NR nur Uber Mastifikation einstellen kann. Durch die héhere Drehzahl kommt es
zu mehr Uberrollungen des Materials in der Maschine. Das fuhrt dazu, dass das
Material starker mastifiziert wird und die Mooney-Viskositat abnimmt. Auf3erdem
erhoht sich die Massetemperatur bei héheren Drehzahlen, da dem Material mehr

Scherenergie Uber den Antrieb zugefuhrt wird. Das ist auch der Grund, warum die

29



¢ =N TE s
DBU C Absch'uBbencht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

Wechselwirkung von Drehzahl und Temperaturprofil bis fast an die Signifikanzlinie

heranreicht. Diese muss auf jeden Fall weiter beobachtet werden.

Beim Faktor Aufbau spielt das geringere Forderverhalten der Noppenspindeln im
Vergleich zu den Standardspindeln die entscheidende Rolle. Dadurch kommt es zu
einer grolReren Rickstauldnge des Materials in den einzelnen Walzenzylindern. Das
hat zur Folge, dass die schadigende, thermische Energie langer auf das Material
einwirken kann. Da das Material aber auch in diesen Bereichen stdndig in diinne
Schichten ausgewalzt wird, kann die Temperatur gut abgefuhrt werden, und es

kommt nur zu einer geringen Temperaturerhbhung im Material.

Die Abnahme der Mooney-Viskositat erkennt man aber schon bei der Betrachtung
der spezifischen Antriebsleistung. Durch die grél3ere Ruckstaulange in den
Verfahrensteilen misste das Drehmoment ansteigen, wenn die Viskositat gleich
bleiben wirde. Dadurch andert sich auch die spezifische Antriebsleistung, die zur
Verarbeitung des Materials benétigt wird. In der folgenden Abbildung sind die

spezifischen Antriebsleistungen bei den verschiedenen Aufbauten aufgefthrt.

1

# Pspez. Aufbau 1 = Pspez. Aufbau 2

0,9
= S

0,8
o

-
:E'g:“‘ 0,7 | 4
=06 & v
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o
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0,3

0,2 T T T T T

~ 1 &

Abbildung 17: Vergleich der spezifischen Antriebsleistungen der Versuchsaufbauten 1 und 2

Auffallig ist, dass die spezifischen Antriebsleistungen bei beiden Aufbauten nahezu
identisch sind. Nur bei den ersten zwei Einstellungen, also bei geringen
Temperaturen und geringen Durchsatzen liegt die spezifische Antriebsenergie des
zweiten Aufbaus Uber der des ersten. Betrachtet man dazu die Massetemperaturen
zwischen den Zylindern, erkennt man, dass die Temperaturen nach dem ersten

Walzenzylinder bei diesen Einstellungen sehr gering sind. Sie liegen bei 220-235 <.
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Diese Temperaturen reichen nicht aus, um den Devulkanisationsprozess zu starten.
Dadurch wird das Material in diesem Bereich noch nicht plastisch, und die Viskositat
ist bei beiden Einstellungen in diesem Bereich nahezu konstant. Bei den restlichen
Einstellungen kann man erkennen, dass sich die Viskositat andern muss, da sonst

die spezifische Antriebsleistung unterschiedlich ware.

Betrachtet man nun das Verhalten der Zugfestigkeit, erkennt man, dass hier nur das

Temperaturprofil einen Einfluss hat.

Auch hier zeigt sich im Haupeffektediagramm (siehe Anhang), dass man mit dem
Temperaturprofil 1 hoéhere Zugfestigkeiten erhélt als mit dem Temperaturprofil 2.
Diese Ergebnisse waren aber auf Grund der ermittelten Mooney-Viskositat nicht
anders zu erwarten, da auch bei der Zugfestigkeit die Kettenlange des Polymers eine

entscheidende Rolle spielt.

Pareto-Diagramm der Effekte
(Antworlvariable isl Zuylesligkeil, Alpha = 0,05)
0,792
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A Drehzahl
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Abbildung 18: Pareto-Diagramm fur die Effekte der Zugfestigkeit

Die gleichen Effekte kann man auch bei der Dehnung erkennen. Da diese direkt mit
der Zugfestigkeit des Materials einhergeht, hat auch hier nur das Temperaturprofil
einen Einfluss auf diese physikalische Grol3e (Abb. 16). Allerdings steigt die
Dehnung hier nicht mit sinkender Zugfestigkeit, sondern fallt ebenfalls ab. Das legt

zunachst nahe, dass der Effekt des Kettenabbaus hier Uberwiegt.
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Pareto-Diagramm der Effekte
(Anlworvariable ist Dehnunyg, Alpha = 0,05)
11,38
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Abbildung 19: Pareto-Diagramm fir die Effekte der Dehnung

Wahrend der Versuchsauswertung zeigte sich aber auch, dass die gepriften
Schulterstabe immer an einem unaufgeschlossenen Partikel im Material reien. Dies
fuhrte zu der Annahme, dass die Grol3e der unaufgeschlossenen Partikel im Material
die Dehnung beeinflusst, da sie als Sollbruchstellen wirken kdnnten. Deshalb wurde

dieser Punkt zusatzlich in die Auswertung mit aufgenommen.

Dabei ging man zunachst davon aus, dass man, wie eingangs schon beschrieben,
durch die sehr hohe Friktion im ersten Walzenzylinder bei Temperaturprofil 1 das
Material starker zerreibt und somit die Partikelgrof3e beeinflussen kann. Aul3erdem
ging man davon aus, dass sich die Partikelgréf3e bei héheren Drehzahlen reduzieren

musste.

Nach der Auswertung zeigte sich aber, dass keiner dieser Faktoren auch nur

annahernd einen Einfluss auf diesen Parameter hat.
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Pareto-Diagramm der Effekte
(Antworlvariable isl Kerngribe, Alpha = 0,05)
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Abb. 1: Pareto-Diagramm fur die Effekte der KorngréBe

Da die Aufnahme unter dem Mikroskop aber nur einen sehr kleinen Bereich der
Probe wiedergibt, hat man zusatzlich, Dispersionen hergestellt. Fir diese
Dispersionen wird eine definierte Menge an Recyclat in eine wei3e Mischung
eingearbeitet und Vulkanisiert. AnschlieRend wird die Oberflache des Prufkorpers
angeschliffen und auf Grund von Vergleichsproben bewertet. Dabei sind die Grol3e
und die Anzahl der Partikel ausschlaggebend. Aus Zeitgriinden wurden hier aber nur
die in der folgenden Tabelle aufgefiuihrten Proben ausgewertet. Der erste Wert in der
Tabelle gibt die Grol3e der Partikel, die zweite die Menge der Partikel wieder.

Tabelle 7: Ergebnisse der hergestellten Dispersionen

Nr. Ergebnis Eingangsmaterial
7-20 4 Mesh
9 7-20 4Mesh
16 7-18 4 Mesh
BO1 5-25 40 Mesh

Aber auch bei dieser Prifmethode erkennt man, dass die Werte nur durch die

KorngroRe des Eingangsmaterials beeinflusst werden.

Der Grund liegt dabei im Material selbst. Das SBR, von dem man annimmt, dass es

hauptsachlich in diesen Partikeln vorhanden ist, braucht deutlich mehr Zeit und
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Energie zum Devulkanisieren, als die anderen Materialien. Diese plastifizieren
schneller und sorgen so fur einen Schmierfilm in der Maschine. Dadurch kann das
SBR, ohne viel Scherung zu erfahren, durch das Verfahrensteil gleiten, und die

Partikelgrof3e bleibt nahe-zu erhalten.

Vergleicht man nun die ermittelte Korngrof3e mit der ermittelten Dehnung, zeigt sich

folgendes:

In der Abb. 17 ist der Einfluss zwischen KorngroéfRe und Dehnung dargestellt. Dazu
wurden die Werte nach der KorngroR3e sortiert. Dabei erkennt man, dass die
Dehnung zwar sehr stark streut, aber mit steigender Korngrof3e kaum ansteigt. Das

lasst den Schluss zu, dass die Korngrof3en keinen Einfluss auf diesen Parameter

haben.
M KorngrolRe 4 Dehnung

1400 350

1300

1200 * * .—f 300

1100 7 * M ¢ A

* ** *e ¢ P - 250

1000 ©
g 900 B 200 £
= 200 ._.L ?:D
= mEES 2
& 700 - 150 £
Hel . . g
a 600 —.—.—.
£ o0 O - 100
N (L

400 L 50

300

200 0

1 6 11 16

Abbildung 20: Einfluss der KorngréBe auf die Dehnung

Auch bei der Harte zeigt sich, dass nur das Temperaturprofil einen Einfluss hat.
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Pareto-Diagramm der Effekte
(Ankvror lvariable isl Harle, Alpha = 0,03)
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Abbildung 21: Pareto-Diagramm fir die Effekte der Harte

Da die Harte direkt mit dem Modul eines Materials einhergeht, ist dies auch nicht

weiter verwunderlich. Dies erkennt man auch in der folgenden Abbildung. Hier wird

gezeigt, dass der Sekantenmodul, der aus der Zugfestigkeit und der Dehnung

berechnet wurde, mit der Harte steigt. AuBerdem erkennt man, dass schon die

Mooney-Viskositat diesen Trend vorhersagen kann.
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Abbildung 22: Vergleich zwischen der Harte, der Mooney-Viskositat und des Sekantenmoduls

Bemerkung: Die Werte auf der Abszisse spiegeln nicht die die gefahren Einstellungen wieder. Die Werte wurden

nach aufsteigender Mooney-Viskositat sortiert
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Bei der Betrachtung des Verlustfaktors, eine Aussage Uber den Rollwiderstand eines
Reifens gibt, wurde folgendes beobachtet: Wahrend man auf den Speichermodul
Uber die Temperatur einen Einfluss nehmen kann, kann auf den Verlustmodul mit
keinem der hier verwendeten Faktoren Einfluss genommen werden. Da der
Verlustfaktor direkt mit dem Schub- und dem Verlustmodul zusammen hangt, kann

man auf diesen auch nur mit der Temperatur einen Einfluss nehmen.

Pareto-Diagramm der Effekte
{Antwortvariable Ist Spaichermodul, Alpha = 0,05)
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Abbildung 23: Pareto-Diagramm der Effekte fir den Speichermodul

Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Verlustmedul, Alpha = 0,05)
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Abbildung 24:Pareto-Diagramm der Effekte fir den Verlustmodul
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Pareto-Diagramm der Effekte
{AnLworvariable ist lan della, Alpha = 0,05)
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Abbildung 25: Pareto-Diagramm der Effekte fir den Verlustfaktor tan &

Auch beim Speichermodul erkennt man im Haupteffektediagramm, dass sich der

Wert zu geringeren Temperaturen hin verbessert.

Der Speichermodul ist, die Kraft, die das Material nach der Entlastung zurtickstellt.
Dieser Effekt wird bei Elastomeren durch die Entropieelastizitat beschrieben. Diese
Kraft kann man bei Elastomeren durch den Grad der Vernetzung einstellen, d. h. je
mehr Vernetzungsstellen sich zwischen den Molekilketten bilden, desto grof3er wird

der Speichermodul.

Da es in dem vernetzten Elastomer nicht nur monosulfidische Bindungen, sondern
auch viele polysulfidische Bindungen gibt, lasst sich der Effekt der
Speichermodulabnahme folgendermal3en erklaren. Durch die hohen Temperaturen
beim Temperaturprofil zwei lauft die Devulkanisation deutlich schneller ab, als bei
den niedrigen Temperaturen des Temperaturprofils eins. Dadurch werden hier in
kurzerer Zeit mehr Schwefelketten degradiert, d. h. die langen polysulfidischen
Vernetzungsbriicken brechen auf und zerfallen in monosulfidische Radikale. Da der
Planetwalzenextruder ein sehr guter Mischer ist, kommen diese Schwefelradikale
sehr haufig mit noch vorhandenen Doppelbindungen des NR in Kontakt. Bedingt
durch die hohen Temperaturen sind diese, auch ohne vorhandenen Beschleuniger,
sehr reaktiv und l6sen so die Doppelbindung. Diese steht bei einem erneuten

Vernetzen des Materials somit nicht mehr zur Verfugung. Dadurch bilden sich
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weniger Vernetzungsbriicken mit langeren Schwefelketten, die den Speichermodul

reduzieren.

Hatte hier der Kettenabbau, der durch die hohen Temperaturen entsteht, einen
Einfluss, wirde man dies am Verlustmodul erkennen. Durch eine geringere
Kettenlange entstehen mehr viskose Bereiche, die die eingebrachte Energie
dampfen. Dadurch kommt es zu einer Hysterese und der Verlustmodul wirde

ansteigen.

Betrachtet man nun den Speichermodul in Bezug auf die Mooney-Viskositat, erkennt
man auch hier wieder, dass der Speichermodul mit steigender Mooney-Viskositat

ebenfalls steigt, wahrend der Verlustmodul konstant bleibt.
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Abbildung 26: Vergleich zwischen Speichermodul, Verlustmodul und Mooney-Viskositat

Bemerkung: Die Werte auf der Abszisse spiegeln nicht die die gefahren Einstellungen wieder. Die Werte wurden

nach aufsteigender Mooney-Viskositét sortiert.

Als letzter zu betrachtender Parameter soll hier die Vulkanisationszeit t90, also die
Zeit, bei der das Drehmoment der Vulkanisationskurve 90 % erreicht, aufgefuhrt
werden. Wie man auch hier wieder an dem Pareto-Diagramm der Effekte fir t90
erkennt, hat keiner der verwendeten Parameter einen Einfluss auf diese Zeit. Der

Grund dafur liegt klar auf der Hand.
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Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist t90, Alpha = 0,05)
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Abbildung 27: Pareto-Diagramm der Effekte fir die Vulkanisationszeit t90

Einen Unterschied in der Vulkanisationszeit kann es nur geben, wenn sich etwas an
der Rezeptur andert. In Frage kommen da z.B. mehr Schwefel oder mehr
Beschleuniger. Eine Erh6hung der Vulkanisationstemperatur hatte ebenfalls einen
Einfluss. Die in der Tabelle 6 aufgefihrten Unterschiede zwischen den
Vulkanisationszeiten ruhren wahrscheinlich daher, dass beim Abwiegen der
Komponenten fur die Prafmischung nicht zu 100 % genau gearbeitet wurde.
Betrachtet man die Rezeptur, wird deutlich, dass bei einer so kleinen Menge, wie
beim DBT, schnell 0,1g zu viel oder zu wenig in die Mischung gelangen. Diese

machen dann die Unterschiede in der Vulkanisationszeit aus.

Die Faktoren Durchsatz, Vakuum, Kihlung und Stickstoff haben keinen Einfluss auf

das Versuchsergebnis.

Dass der Durchsatz keinen Einfluss hat, ist verwunderlich, da er neben der Drehzahl,
maf3geblich die Verweilzeit im Planetwalzenextruder die physikalischen

Eigenschaften bestimmt.

. Ve Faue

4
t: mittlere Verweilzeit
Vaeraue: schmelzegefiillte Bereiche
v Volumendurchsatz
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AulRerdem sorgt er fir eine Reduzierung der spezifischen Antriebsleistung, was zu
einer Reduzierung der eingebrachten Scherenergie fuhrt. Das wiederrum senkt die
Massetemperatur. Allerdings erhdht sich bei gleicher Drehzahl die Rickstaulange
des Materials in den einzelnen Modulen. In diesem Fall scheinen sich diese beiden

Effekte gegenseitig aufzuheben.

Auch das Vakuum hat wie anfangs vermutet keinen Einfluss auf das Ergebnis der
Devulkanisation. Die Annahme, die veranlasste, das Vakuum einzusetzen, war die
Beobachtung, dass man grol3e Mengen an Flussigkeit nach den Versuchen in der
Vakuumpumpe fand. Man ging dabei davon aus, dass es sich um Ol handeln
musste, welches gerne als Weichmacher in Elastomermischung eingesetzt wird.
Nach diesen Versuchen erkannte man das gleiche Muster. Diesmal wurde eine
kleine Probe dieser Flussigkeit genommen und in ein Glas mit Wasser gegeben. Da
sich die beiden Flissigkeiten mischten, erkannte man, dass nur ein sehr geringer
Anteil an Ol in dieser Flussigkeit vorhanden ist. Der Rest scheint in erster Linie
Wasser zu sein, das auf Grund der Lagerung, als Restfeuchte, noch im Material

vorhanden ist.

Bei der Festlegung der optimalen Versuchsparameter sollte das Vakuum aber
bericksichtigt werden, da man dadurch einen kompakten Materialstrang erhalt, der
ein deutlich geringeres Volumen hat, als der ohne Vakuum. Dadurch kann man sich

bei der Weiterverarbeitung des Materials eventuelle Transportkosten einsparen.

Der Faktor Kiihlung hat auf Grund des Aufbaus der Anlage keinen Einfluss auf das
Ergebnis. Man bendtigt zum Devulkanisieren eine Temperatur von ca. 270 T
darunter bricht der Prozess ab. Fur das Vulkanisieren bendtigt man Beschleuniger
und Temperaturen um die 150 €. Da das Material den Planetwalzenextruder,
bedingt durch die geringe Temperatur im vierten Modul, in den seltensten Fallen mit
einer Temperatur von mehr als 160 €T verlasst und kein Beschleuniger mehr
vorhanden ist, kann eine erneute Vernetzungsreaktion oder eine unkontrollierte
Devulkanisation ausgeschlossen werden. Das bedeutet, dass man sich diesen Punkt

in einer Produktionsanlage sparen kann.

Die Idee hinter dem Parameter Stickstoff war, wie schon beschrieben, eine inerte

Atmosphéare zu schaffen, damit das Material auf Grund der hohen Temperaturen
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nicht oxidiert. Wie die Auswertung zeigt, hat auch dieser Faktor keinen Einfluss. Hier
kénnte der Grund aber in einem konstruktiven Fehler des Versuchsaufbaus liegen.
Der Fehler liegt vermutlich in der Zufiihrung des Stickstoffes. Der Stickstoff wurde,
wie in den Abbildungen 10 und 11 dargestellt, nach dem Fllteil Gber einen Sprihring
und mit 12 I/min dem Prozess zugefihrt. Da das Material aber tber eine sehr hohe
Restfeuchtigkeit verfugt, die beim Eintritt in den Planetwalzenteil schlagartig
verdampft, kann man davon ausgehen, dass der Stickstoff mit dem entstandenen
Wasserdampf durch das Fillteil aus der Maschine gedrtckt wird. Dadurch kann er
keinen Einfluss mehr auf den Prozess haben. Da es keine andere Mdglichkeit zur
Zufiihrung des Stickstoffes gibt, kann dieses Problem nur durch das Vortrocknen des
zu verarbeitenden Materials gelost werde. Dies kostet aber zusétzlich Zeit und
Energie und macht das Verfahren dadurch unwirtschaftlicher. Um eine endgiiltige
Aussage zu diesem Faktor machen zu koénnen, muss ein neuer Weg der

Stickstoffzufihrung gefunden werden.

Festlegung der Produktionsparameter

Wie man festgestellt hat, hat das Temperaturprofil den groRten Einfluss auf die
physikalischen Eigenschaften. Dieses sollte so gewahlt sein, dass das sich im
Material eine Massetemperatur von 270 — 290 <€ einstellt. Liegt die
Massetemperatur  darunter, reicht die Energie nicht aus, um den
Devulkanisationsprozess zu starten. Liegt sie tUber den 290 C, kommt es vermehrt
zu einem Polymerkettenabbau, und die physikalischen Eigenschaften des Materials

nehmen ab.
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Abbildung 28: optimales Temperaturfenster

AuBBerdem erkennt man daran, dass die aufgestellte These: ,Der
Planetwalzenextruder arbeitet nur Gber die Temperierung von auf3en und nicht Uber
Scherung.”, bestétigt wirde. Ware es anders, hatte die Drehzahl in dem variierten
Bereich einen deutlich héheren Einfluss auf die physikalischen Eigenschafften, da
sich die Lange der Polymerketten dramatisch verringert hatte. Dies konnte aber auf

Grund der physikalischen Eigenschaften nicht festgestellt werden.

Lasst man die optimalen Versuchsparameter durch das verwendete DoE-Programm
auswerten, erhalt man die in der folgenden Abbildung dargestellten Ergebnisse.
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Optimal Drehzahl Durchsat Temperat Aufbau  Vakuum Kihlband  Sticksto
D Hech 250,0 30,0 2,0 2,0 nein nein nein
Akt |[[108,2201] [30,0]  [1,8166] [1,2223] E E 3
0,80112 Tigf 100,0 15,0 1,0 L0 j]|a j]|a Ja
Zusarmmnenyeselel g 1 i ' i
Erwiinschtheit » b |
080112
L |
Mooney-V \\
Ziel: 30,0 ™
y = 30,0098 _q__:“::—3.5____\__%&:__.____.___;______
d = U,499805 T - - -
Zugfesti \
Zel: 7,0
y = 6,0002 i __ r |
d =0,99940 "‘_\:\T\rm___'\'_ T % — —
Dehnung R
Ziel: 300, \ d
y = 275,7615 TR Tt \-:1'{&_—_.____'____’___
d =0,51521 | . “ »

Abbildung 29: optimale Parameter fiir die gewahlten Eigenschaften

Dabei gibt man dem Programm die gewiinschten Eigenschaften vor, und es
errechnet daraus die optimalen Parameter. Dabei kann man die einzelnen Variablen
entsprechend Gewichten. Das Bedeutet, dass das Programm bei unterschiedlichen
Gewichtungen, die Variable nach Gewichtung, mdglichst genau zu treffen versucht.
Eine Gewichtung im Bereich von 0,1 bis 10 ist méglich. In diesem Fall ist eine
Gewichtung von 1:1:1 gewahlt worden. Allerdings hat das Programm nur die
Maglichkeit, die Parameter in den Grenzen des Versuchsplans und der erhaltenen

physikalischen Werte zu berechnen.

Bei den hier gewahlten Werten handelt es sich um Werte, die von Kunden der Firma
ENTEX haufig als Spezifikationen fur devulkanisiertes Material angegeben werden.

Die festgelegten Parameter fir das Devulkanisieren von schwefelvernetzten
Elastomeren, mit Hilfe des Planetwalzenextruders, ohne den Einsatz von Additiven,

werden, wie in der folgenden Tabelle dargestellt.

Tabelle 8: festgelegte, optimale Produktionsparameter

Faktor Grol3e
Drehzahl 110 min™*
Durchsatz 30 kg/h
Temperaturprofil So, dass die Massetemperatur

zwischen 270 und 290 T liegt.
Aufbau 1
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Vakuum Ja
Kdhlung Nein
Stickstoff Nein
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Schritt 2

Produktion von Mustermaterial

Nach dem die optimalen Parameter fir den Devulkanisierungsprozess ermittelt und

festgestellt wurden hat man tGberpruft ob der Prozess reproduzierbar ist.

Da man bei den vorangegangenen Versuchen festgestellt hat, dass sich nahezu alle
physikalischen Eigenschaften in der Mooney-Viskositat widerspiegeln wurde ein

gebrauchtes Mooney-Messgerat von der Fa. Monsanto gekaulft.

Als man versuchte die vorher gefahrenen Prozess zu reproduzieren konnte man die
Mooney-Werte aus den vorherigen Versuchen nicht mehr erreichen. Im Nachhinein
stellt sich aber heraus, dass es sich dabei nur um einen Fehler bei der
Inbetriebnahme des Mooney-Messgerates handelte und dieses zu hohe Werte
anzeigte. Bei einer Gegenmessung bei einem befreundeten Unternehmen zeigte

sich, dass die Werte reproduzierbar waren.

Nach dem die Reproduzierbarkeit des Prozess bestatigt war wurde der Prozess
wieder angefahren

Materialauswertung

Fur diese Auswertung kamen nur noch zwei Proben zum Einsatz. Dabei handelte es
sich um das Material aus der Einstellung 5 + 6 aus dem Versuchsprotokoll vom
07.01.2013.

Da die optimalen Parameter aus dem Screening Versuchsplan schon bekannt waren
konnte man sich direkt auf das Herstellen von Reifenmischungen konzentrieren. Um
die Ergebnisse mit einem konventionell Hergestellt Material vergleichen zu kénnen
hat man sich fir eine Prifrezeptur der Fa. Rubber Resources aus der
Vero6ffentlichung ,Ecorr® Reclaim in compounds” (7) entschieden. Dabei wird die

Rezeptur gewahlt bei der NR durch das devulkanisierte Material substituiert wird.
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Daraus entstehen die folgenden Prifrezepturen:
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Tabelle 9: Rezepturen der Prifmischungen

A B C D E
SMR 100 1668,7 95 1551,9 90 1437,5 85 1329,7 80 1225,8
Rul3 N375 50 834,3 50 816,8 50 798,6 50 782,2 50 766,1
Zn0O 5 83,4 5 81,7 5 79,9 5 78,2 5 76,6
IPPD 1 16,7 1 16,3 1 16 1 15,6 1 15,3
Wachs 2,5 41,7 2,5 40,8 2,5 39,9 2,5 39,1 2,5 38,3

TBBS (NS)

2835,1 185,5
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Da man hier den Naturkautschukanteil durch das Recyclat ersetzten will, welches
aber nur einen NR Anteil von 50% hat wird immer die doppelte Menge an Recyclat in
die Rezeptur gegeben.

Die Prifmischung wird auf konventionelle Art, im Innenmischer, hergestellt. Dabei
wird darauf geachtet, dass das Material eine Massetemperatur von 120 T nicht
Uberschreite. Die Mischung wird in 2 Stufen gefahren. In der ersten Stufe werden alle
unkritischen Komponenten wie Fillstoffe, Weichmacher und Verarbeitungshilfsstoffe

eingemischt.

Dazu wird zuerst der Kautschuk mit dem Recyclat im Innenmischer fir 1 min.
angewarmt. AnschlieBend werden die einzelnen Komponenten in einem speziellen
Kunststoffbeutel dazugegeben. Dabei ist darauf zu achten, dass man den Stempel
des Innenmischers sehr langsam zufahrt, da ansonsten der Ruf3, der ein sehr
geringes Schittgewicht hat, durch die Komprimierung aus dem Innenmischer
geblasen wird. Nach weiteren 2 min. wird der Stempel ged6ffnet und Materialien die

im Einfullschacht liegengeblieben sind werden entfernt und der Mischung zugefuhrt.

Anschlieend wird die Drehzahl des Innenmischers erh6éht bis das Material die
gewilnschte Temperatur erreicht hat. Nach Erreichen der Temperatur wird das

Material fir 6 min. im Innenmischer geknetet und anschlieRend ausgeworfen.

Bei der zweiten Stufe werden die Chemikalien, die fur den Vernetzungsprozess
bendtigt werden, eingemischt. Dabei muss ein besonderes Augenmerk auf die
Massetemperatur gelegt werden. Wenn diese in der zweiten Stufe eine Temperatur
von 90T uberschreitet fangt das Material an zu ver netzten und kann nicht mehr

verwendet werden.

Bei beiden Mischstufen wird darauf geachtet, dass man immer den gleichen Fullgrad

im Innenmischer hat um das Ergebnis vergleichen zu kénnen.

Aus dem so hergestellten Material wurden im Anschluss die gleichen Prifungen wie
schon an den Proben im Screening Versuchsplan durchgefiihrt. Eine Ubersicht (iber
die Prifmethoden und die entsprechenden Ergebnisse ist in der folgenden Tabelle

zu finden.
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Tabelle 10: Ermittelte Wert der Reifenmischung
Prafung Einheit A B5 _C5 D5  E5  B6 _ C6 D6  E6 5 6
Recyclatanteil 0% 5%  10%  15%  20% 5%  10%  15%  20%  100% 100%
ts2 354 438 438 424 352 448 425 413 427 121 1,16
V”'kalz‘lifr\"’/‘gons' {50 615 714 718 658 609 728 707 637 7,00 333 335
{90 819 901 916 918 815 900 916 840 831 749 7,57
O MUED 5124 5592 57,07 5921 5361 5590 57,01 5847 57,00 3345 2634
Harte ShoreA 60,00 61,00 62,00 63,00 6300 60,00 61,00 62,00 6300 5600 54,00
tan & : 0,167 0176 0181 0195 0218 0,169 0,182 0,199 0,196 - :
S dNm 10,07 11,39 12,43 1313 1324 1146 12,64 12,88 1422 - i
s dNm 1,68 > 226 256 288 194 229 256 276 i :
Zugfestigkeit MPa 10,357 11,214 10,967 12,828 12,435 12,861 12,527 12,476 13,28 - i
bei 300%
Zugfestigkeit MPa 24316 21,697 21,602 20,65 18,989 23,184 20,891 20,213 19,992 10,402 10,103
Dehnung % 561,88 495 469,37 447,63 428,88 540 467,83 45838 430,25 29175 300,25
VerschleiR mm: 110,09 110,22 118,94 112,37 124,06 108,68 11974 11917 11499 - i
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Die Reihen 5+6 haben einen NR - Anteil von 0%

Mo

Abbildung 30: Mooney-Viskositét vs. Recyclatanteil

Bei der Mooney-Viskositat stellt sich ein sehr interessanter Effekt ein den man so
nicht erwartet hatte. Wie man an dem Diagramm in Abbildung 30 erkennen kann liegt
die Mooney-Viskositdt des reinen devulkanisierten Materials deutlich unter der
Mooney-Viskositat der Referenzprobe ohne Recyclatanteil. Im Normalfall wiirde man
davon ausgehen, dass die Mooney-Viskositat bei dieser Differenz deutlich fallen
musste und sich dieser Effekt Uber alle Abmischungen hinweg durchsetzten musste.
Wie die Auswertung aber zeigt steigt die Mooney-Viskositdt an. Da man das
Ergebnis nach der ersten Messung fur unmoglich gehalten hat wurden von jeder
Probe 5 Messungen durchgefuhrt und arithmetisch gemittelt. Das Ergebnis ist in dem
oben abgebildeten Diagramm dargestellt. Erst ab einem Recyclatanteil von 20% fallt
die Mooney-Viskositat ab, ist aber dann immer noch hoher als die der
Referenzprobe. Dies lasst darauf schlieBen, dass das Material &hnlich wie ein
Fullstoff, bis zu einem gewissen Punkt eine verstarkende Eigenschaft hat. Ein
anderer Grund fUr die steigende Mooney-Viskositat kdnnen die unaufgeschlossenen
Partikel im Material sein. Durch die vom Mooney-Messgerat eingebrachte Scherung
sorgt daflur, dass sich diese Partikel verkanten und die Kraftaufnahme am Rotor
steigt. Leider liegen fur diese Messung keine Vergleichsproben aus herkdmmlich

hergestelltem Material vor.
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Bei den folgenden Betrachtungen flr das Vergleichsmaterial ist immer die Kurve fur

BO1 sub. Ausschlaggeben. Da hier ebenfalls der NR substituiert wurde. Bei den
anderen Kurven wurde das Recyclat auf die Gesamtmasse aufgeschlagen.

+ Referenz MProbe5 Probe6 <5 6

24

22
o O | "
= 20
= O
e 18
2
w 16
&2
S 14
N

12

10 *

0% 5% 10% 15% 20%
Recyclatanteil in %
Die Reihen 5+6 haben einen NR - Anteil von 0%

Abbildung 31: Zugfestigkeit vs. Recyclatanteil

Bei der Zugfestigkeit erkennt man den Effekt des devulkanisierten Materials sehr
deutlich. Hier féllt die Kurve schon bei geringen Recyclatanteilen ab. Dieser Effekt ist
durch den Kettenabbau den das Material beim Devulkanisierungsprozess erfahrt zu
erklaren. Da sich die Polymerketten zwangslaufig verkirzen sinkt auch die
Zugfestigkeit des Materials. Aus den Versuchen des Screening Versuchsplanes weif3
man aber, dass die Zugfestigkeit bei direktem Vergleich am devulkanisierten Material

ohne Frischmischungsanteil bessere Werte aufweist.

Beim Vergleich von dem, auf dem PWE hergestellten Material, zum konventionell
hergestellten Material der Fa. Rubber Resources fallt auf, dass die Zugfestigkeit

deutlich unter der Zugfestigkeit des Vergleichsmaterials bleibt.
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Abbildung 32: Vergleichswerte der Zugfestigkeit der Fa. Rubber Resources (7)

Auch bei der Betrachtung der Dehnung kann man erkennen, dass diese unter der
des Vergleichsmaterials zurlckbleibt.

Elongation at break [%]

575 —

525 ©—

475

425 -

375 i i 1 f _|
1] 10 20 30 40 50
RMR (phr) @ B0lsubh. -=- BOltop -e- B1ltop

Abbildung 33: Vergleichswerte Dehnung der Fa. Rubber Resources (7)
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Abbildung 34: Dehnung vs. Recyclatanteil

Der Grund hierfur liegt vermutlich in der Struktur des Materials. Auch hier wurde
wieder das aus den vorherigen Versuchen verwendete Material mit einer KorngrofRe
von 4 Mesh eingesetzt. Wie man auch diesmal wieder sehen konnte rei3en die
Schulterstabe immer anstellen an denen sich ein nicht aufgeschlossener Partikel

befindet. Dadurch reist das Material bevor es ein seiner eigentlichen
Maximalbelastung erreicht hat.

Nicht
aufgeschlossener
Partikel

Abbildung 35: Bruchstelle eines Schulterstabes

Betrachtet man die Zugfestigkeit bei einer Dehnung von 300% erkennt man, dass die

Werte nahezu identisch mit den Vergleichswerten aus dem konventionell
hergestellten Material sind.

53



Abschluf3bericht

Az 29564-21/0

=E NI E o<

Der Planetwalzenextruder

+ Referenz BProbe5 Probe 6
© 14
% 13
£ y O
o 12
5
g 11 . o
]
Q10 )4
2
S 9
o
2 8
T 7
2
7 6
&2
g’ 5
N 0% 5% 10% 15% 20%
Recyclatanteil in %

Abbildung 36: Zugfestigkeit bei 300% Dehnung vs. Recyclatanteil

Dies lasst den Schluss zu, dass die Materialqualitat bei beiden Produkten gleich ist

und die Feinheit des Eingangsmaterials einen grof3en Einfluss auf dies Eigenschaft

hat. Um das zu bestéatigen mussten aber weitere Versuche mit feineren Materialien

gefahren werden, wobei sich dann auch die Frage stellt ob ein cryogen vermahlenes

Material bessere Werte liefert als ein ambivalent vermahlenes Material.

Modulus 300% [MPa]
14
F_‘__‘—_ﬁ‘——— = -_ .,,_ _—
13 g - >
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Abbildung 37: Vergleichswerte Zugfestigkeit bei 300% Dehnung Rubber Resources (7)

Bei der VerschleiBmessung kann keine klare Aussage getroffen werden. Der Grund

dafur liegt zum einen bei Problemen mit der Vulkanisation der Probekoérper. Hier

waren einige nach der ermittelten Zeit noch nicht vollstandig durchvulkanisiert und
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mussten langer im Ofen bleiben was zu einer Schadigung der Polymerketten gefuhrt
haben kann. Aul3erdem waren einige Proben so weich, dass sie nicht sauber auf
dem Prufstand getestet werden konnten da sie sehr stark ratterten. Allgemein kann
man aber sagen, dass das VerschleiRvolumen mit zunehmenden Recyclatantell

steigt.

4 Referenz EProbe5 Probe 6
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Abbildung 38: VerschleiBvolumen vs. Recyclatanteil

Der Verlustmodul ist fur die Autoindustrie ein wichtiger Parameter, da man an ihm
unter anderem den Rollwiederstand eines Reifens ableiten kann. Das gibt wiederum
eine Aussage Uber den Kraftstoffverbrauch und den Bremswegs eines Fahrzeuges.
Bei diesem Wert gibt es keine Aussage wie grol3 er sein sollte, da sich hierbei immer
um einen Kompromiss handelt. Hat das Material einen grof3en tan 6 hat man einen
sehr guten Bremsweg, muss aber dafur einen hohen Kraftstoffverbrauch in Kauf
nehmen. Da hier aber der CO, - Ausstol3 im Vordergrund steht konzentriert man sich

auf den Rollwiderstand und versucht so einen maglichst kleinen tan 6 zu erreichen.

55



B =E N E o<
DBU C Absch'uBbencht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

+ Referenz MProbe5 Probe 6

0,230

0,220 0O
0,210

0,200

0,190

tan é

0,180 A

0,170

0,160

0,150
0% 5% 10% 15% 20%

Recyclatanteil in %

Abbildung 39: VerschleiBvolumen vs. Recyclatanteil

Wie man sieht steigt der tan & mit zunehmendem Recyclatanteil sehr stark an. Was
wie beschrieben fur den Rollwiderstand eines Reifens schlecht ist. Da es hier aber
keine klaren Aussagen gibt in welchem Bereich dieser Wert liegen darf kann auch
keine Aussage getroffen werden ob man diese Material noch fir einen Reifen

einsetzten konnte oder ob der Kraftstoffverbrauch schon exorbitant hoch ist.

56



AbschluRbericht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

CO2 - Bilanz

Neben der Rohstoffeinsparung durch das Recyceln von Altreifen spielt die
Reduzierung des CO, Ausstol3es eine wichtige Rolle bei diesem Projekt. Deshalb
soll hier an einem Bespiel gezeigt werden wie viel weniger CO, durch die
Devulkanisation mit dem Planetwalzenextruder entsteht als durch herkdmmlich

Methoden wie dem Verbrennen in Zementtfen oder Mullverbrennungsanlagen.

Dazu wird zuerst errechnet wie viel CO, durch die Verbrennung entsteht.
AnschlieBend wird Uber die bendtigte Energie ermittelt, wie viel CO, theoretisch

entstehen wurde wenn man das Material durch Devulkanisation aufarbeitet.

Da es sich um ein Recyclingmaterial handelt kann man nie sicher sein, welche
Bestandteile in dem Material alle vorhanden sind. Deshalb wird hier vereinfacht mit
der Brandt'schen Verbrennungsformel gerechnet. Dabei geht man davon aus, dass
der Kohlenstoffanteil, welcher aus der Elementarformel (€ +20 — C0;)

ausschlaggebend fiur den CO, Ausstol3 ist, linear mit dem Brennwert steigt.
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Abbildung 40: Kohlenstoffanteil im Verhéltnis zum Heizwert (8)

Da Altreifen, wie eingangs beschrieben tber einen Heizwert von 29 MJ/kg verfiigen
mussten sie nach dem oben abgebildeten Diagramm einen Kohlenstoff Anteil von 0,7
kg pro Kilogramm Grundmasse haben. Betrachtet man nun die Brandt'sche

Verbrennungsformel kommt man auf eine CO, Emission, fur 1kg Altreifen, von 1,909
kg.

Eco, = Mg, + [(0,08713 « H,)+ 0,20119]

Eco2 = CO, — Emission

Mg = Brennstoffmasse

Hy = Heizwert

Eco, =07 kﬁ/kg . [(0,03?13 . 29 Mf/kg)+ 0,2011-9]

Eco, = 1,209 kg

Bei der Extrusion stellt sich die Berechnung nicht so trivial da. Hier hat man mehrere

Mechanismen die Energie in das Material einbringen.

58



& =EnNT E <
DBU c AbSChIUBbenCht Der Planetwalzenextruder

Az 29564-21/0

Die Berechnung des CO2 Ausstoles wird anhand der Einstellung 4 aus dem
Versuchsprotokoll vom 13.04.2012 dargestellt, da diese Einstellung den

gewunschten Werten am néchsten kommt.

1. Mechanische Energie

Diese Energie wird Uber den Antrieb in das Material eingebracht und wird
auch als dissipierte Energie beschrieben. Sie berechnet sich lGber die folgende

Formel:
Pﬁ'fj‘j‘ = M * (U

Pdiss = dissipierte Energie
M= Drehmoment

w = Winkelgeschwindigkeit
Die Winkelgeschwindigkeit berechnet sich aus:

IfJ..'I=2=t'IE=tT1
n = Drehzahl

Fugt man beide Formeln zusammen und bertcksichtigt, dass das ermittelte
Drehmoment das Drehmoment des Motors ist und die Drehzahl die der

Zentralspindel in 1/min ist erhalt man folgende Formel

MsizZ2smsn

Pdiss -
g 5[]396.!' .
FRLITL.

I = Getriebelbersetzung

67NmM +12% 2 =T+ 250 lfmm

diss. = SEc.
60 f. Fin.

Pﬁlf.?.? = 21 kI’V

Daraus ergibt sich fur eine spezifische Leistung pro kg Material von:

Pdiss
Ps*psz. =

Pspez. = spezifische Antriebsenergie

m = Massestrom
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_21kW

E. =
TP e,
30 kg;h

PS‘?J gz. = 0,7 kwrhfj;:g
2. Heizleistung

Da der Planetwalzenextruder anders als andere Extruder nicht Uber die
Scherung sondern Uber eine Temperierung von auf3en die meiste Energie in

das Material einbringt wird hier der grof3te Energieeintrag erwartet.

Da der PWE wie ein Warmetauscher funktioniert orientiert man sich bei der

Berechnung der Heizleistung an dieser Formel.

Q=thspsc, *Af

¢= Warmestrom €p = spez. Warmekapazitat
M= Massestrom Af = Temperaturdifferenz
p= Dichte

Dazu werden die Temperaturen an den Vor- und Riucklaufen der

Temperiergerate sowie die Durchflussmengen gemessen.

Da aber die spez. Warmekapazitat und die Dichte von der Temperatur
abhangen mussen dieses fur jede eingestellte Temperatur aus den folgenden
Diagrammen entnommen oder mit der angegebenen Formel berechnet

werden.
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Abbildung 41: Dichte des Warmetradgermediums in Abhangigkeit der Temperatur (9)

# spez. Warmekapazitat

W
w

/kg*K
(V5]
=

y=0,0035x+1,9313
25 /./0

=

,5 T T T T T T 1
0] 50 100 150 200 250 300 350

Temperaturin °C

=

(R S
o~

spez. Warmekapazitat in

= = = NN
[Vs]

Abbildung 42: sepz. Warmekapazitat des Warmetrdgermediums in Abhédngigkeit der Temperatur (10)

Setzt man diese Bedingungen in die oben angegebene Formel zur
Berechnung des Warmestroms ein erhélt man folgende Formel:

Q =1+ (—0,6541 + ¥ + 889,12} = (0,0035 + 9 + 1,9313) * (Fryortaur — Prackiaus)
9 = Eingestellte Temperatur
Avorlauf = gEMessen Temperaturn Vorlauf

Aruckiauf = gemessene Temperatur Riucklauf
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Da in diesem Fall die ersten drei Walzenzylinder und die Zentralspindel als
separate Heizzonen genutzt werden missen die Warmestréme der einzelnen
Heizzonen addiert werden. Die Vor- und Rucklauftemperaturen werden direkt
an den Heiz-/Kuhlgeraten gemessen und beinhalten somit alle Verluste die

durch Konvektion und Strahlung entstehen.

Der vierte Walzenzylinder wird mit einem Temperiermedium mit einer
groBeren spez. Warmekapazitat betrieben. Dadurch wird die Kihlung in
diesem Bereich deutlich verbessert. In dem hier beschrieben Beispiel erreicht
man dadurch im vierten Walzenzylinder eine Kuhlleistung von 2,2kW. Da man
bei ENTEX zum Kihlen des Temperiermediums Regenwasser einsetzt, das
nicht temperiert wird fallt in diesem Fall kein weiterer Energiebedarf an.

Dadurch kann dieses Modul in der CO;, - Bilanz vernachlassigt werden.

Auch die Aufheizphasen, um die Walzenzylinder auf die bendtigte Temperatur
zu bringen werden bei langeren Laufzeiten infinitesimal klein und kdnnen

dadurch ebenfalls vernachlassigt werden.

Dadurch ergibt sich fir den Energiebedarf der durch die Temperierung

eingebracht wird folgender Wert.

G = D,DEEm!fmm ¢ (—0,6541 = 160°C + 889.12) "‘i’fmg . [g,nnas = 160°C 4+ 1,9313) kf/kg . g * (160°C — 160°C)
E,Dmmxh
Q, = 0kW
0, = 0,9k
0, = 0kW
Qzep = 0,2kW

Somit ergibt sich ein gesamt Warmestrom von
ans': Q1+Q:+Qz+g4
Qges = L1KW

Diese Energie muss nun ebenfalls wieder in eine spezifische Energei fur ein
kg Material umgerechnet werden. Dadurch ergibt sich eine spezifische
Heizenergie von
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: Q ez

Qsp 8z, — ,g]

o LW
FPEE. 3‘] kg;h

Qupes. = 0,0366KWhy g
Wie man sieht ist die spezifische Heizleistung, anders als erwartet, deutlich
geringer als die dissipierte Energie.
3. Vorzerkleinerung
Anders als bei der konventionellen Entsorgung von Altreifen muss das
Material in eine Dosierbare Form gebracht werden und von allen
Verunreinigungen wie Stahl und Gewebeeinlagen befreit werden. Auch hier
wird wieder Energie bendtigt die fir einen weiteren CO,-Ausstol3 bei diesem

Prozess sorgt. Laut gumtec liegt der Energiebedarf zum Zerkleinern von
Altreifen auf eine Korngrof3e von 0,5-1,5mm bei 1,2kWh/kg. (11)

Somit betragt die gesamte Energie die bendétigt wird um einen Altreifen zu Recyceln
Fes. = Qspaz. + Popez. + Pyorzerkisinern

B.. = 00366 H‘Vh,;kg +07 H‘thkg +1,2 H‘Vhfkg

Bes. = 1,9366 KWhy, .

Laut Aussage der Klimaschutz- und Energieagentur Baden-Wiirttemberg GmbH
entsteht pro erzeugter Kilowattstunde eine Menge von 0,579 kg CO.,. (12)

Daraus ergibt sich eine CO2-Emission fur das devulkanisieren von Altreifen auf dem

Planetwalzenextruder von:

k
Eco, = Bes. #0579 9,1,

Feo, = 19366kWhy, 0579 dc0af

Eco, = 1,121 kg
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Somit reduziert sich der CO, Ausstol} auf;

Ero, pwE
E [%] = 2 =100
£02 Er_‘ﬂ,_ komventionsll
1,121 kg
Ecp,[%] = 1909%kg" 100

Ecp,[%] = 58,73%
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Fazit

Das Forschungsprojekt hat gezeigt, dass es moglich ist, auch ohne den Einsatz von
Additiven, ein schwefelvernetztes Elastomer in einen plastischen Zustand zu
Uberfihren. Das so hergestellt Material konnte wieder vulkanisiert werden und sogar
bis zu 20% Naturkautschuk in einer Frischmischung ersetzten. Dabei zeigte sich aber
dass die Qualitit des Mahlgutes nicht ausreicht um die auf konventionell
hergestellten Materialeigenschaften der Zugfestigkeit und der Reil3dehnung zu
erreichen. AulRerdem hat das Projekt gezeigt, dass man bei einer Menge von grol3er
10 % Recyclat in der Frischmischung mit extremen Qualitatseinbul3en im Bereich
Verschlei3 und tan 6. Da dies beides Werte sind die in der Reifenindustrie sehr

wichtig sind wird empfohlen diesen Wert vorerst nicht zu Uberschreiten.

AuBerdem hat das Projekt durch eine CO2 — Bilanz klar dargestellt, dass es aus
Okologischer Sicht sinnvoller ist das Material Gber einen Planetwalzenextruder zu
devulkanisieren als es auf konventioneller Weise zu verbrennen. Hier kann man den

CO,-AusstolR um ca. 42% reduzieren.

Allgemein ist zu sagen, dass das Projekt nicht in allen Bereichen die gewinschten
Ergebnisse gebracht hat, aber es alleine durch das Einsparpotenzial im CO, —

Ausstol} weiter verfolgt werden sollte.

Ausblick

ENTEX wird das Thema der Devulkanisation im Rahmen von Bachelor und
Masterabschlussarbeiten weiter verfolgen. Dabei wird man sich auch auf den Bereich
des Compoundieren von Frischmischungen mit einem noch nicht definierten
Recyclatanteil konzentrieren. Dazu gehort auch die untersuchen von
Granuliermdglichkeiten und die Dosierbarkeit des devulkanisierten Materials um das
Material im PWE wieder aufbereiten zu kénnen und damit die Materialeigenschaften
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weiter zu verbessern. AulRerdem soll der Einfluss der Vorzerkleinerung auf die

Materialeigenschaften gepruft werden.
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Versuchsprotokoll TP-WE 70/1600 M4

Firma: ENTEX |Kommisionsnummer: ohne

Ort: TK - Bochum

Name: M. Gerdon

Datum: 2012-04-17

Einstellung 1 2 3 4 5 6 7 8 Bemerkung
Uhrzeit 10:30 | 11:25 [ 11:55 | 12:15 | 13:25 [ 14:05 | 14:35 | 15:00

Versuchsaufbau 1 1 1 1 1 1 1 1

Extruder

Leistung (P-max = 46 KW) KW M4 | 12,5 | 18,6 | 20,6 | 65 | 9,1 | 85 | 12,1 |Einstellung1
Drehmoment min Nm 90 40 | 148 | 64 49 29 68 38 |Das Vakuum ist stabil
Drehmoment motor-max =170 N 92 42 152 67 51 31 70 40 |Keine Probleme bei der
Drehzahl (n-max = 250min-1) min-1 100 | 250 | 100 | 250 | 100 | 250 | 100 | 250 |Verarbeitung

Dosierwerke

Reifenmehl kg/h 15 15 30 | 30 15 15 30 | 30 |Einstellung 2
Stickstoff |/min 12 0 12 0 0 12 0 12

Temperierung

Temp. Kithlwasser °C 14 14 14 14 15 15 15 15 _|Einstellung 3

Temp. Fiillteil °C 105 | 105 | 105 | 105 | 130 [ 130 [ 130 | 130 |Das Material ist deutlich kdrniger
Eingestellte Temperatur ZSP °C 190 [ 190 [ 190 | 190 | 230 | 230 | 230 | 230

Temp. Zentralspindel Vorlauf °C 190 | 189 | 191 190 | 230 [ 229 | 230 | 231 |Einstellung 4

Temp. Zentralspindel Riicklauf |°C 180 | 179 | 182 | 183 | 214 | 214 | 214 | 216 |Das Material ist sehr weich und
Volumenstrom Zentralspindel  |m3%min] 0 0 0 0 0 0 0 0 _|klebrig. Es sind einige Kérner in
Warmeenergie Zentralspindel kW 0,3 0,3 0,3 0,2 1,0 1,0 | 1,02 | 0,96 ferial zu sehen

Eingestellte Temperatur WZ-1  |°C 160 | 160 | 160 | 160 | 280 | 280 | 280 | 280

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-1\{°C 160 | 160 | 160 | 160 | 280 | 280 | 280 | 280 |Einstellung5

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-1 §°C 160 | 160 | 160 | 160 | 277 | 277 | 277 | 277 |Das Materialist noch klebriger als
Volumenstrom WZ-1 m?3/min] 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 Jinder verherigen Einstellung.
Warmeenergie WZ-1 KW 0,0 0,0 0,0 0,0 4,8 4,8 4,9 4,9 JAllerdings fihlt es sich sehr kdrnig
Eingestellte Temperatur WZ-2  |°C 200 | 200 | 200 | 200 | 280 [ 280 | 280 | 280 ]an

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-2 Y°C 201 | 201 | 202 | 202 | 281 | 281 [ 281 | 281

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-2 §°C 200 | 200 | 201 [ 201 [ 279 [ 278 | 278 | 278 |Einstellung 6

Volumenstrom WZ-2 m3/min] 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,04 | 0,04 | 0,04 | 0,04 JObwohl kein Druck an der Diise
Warmeenergie WZ-2 KW 0,9 0,9 0,9 0,9 2,6 3,8 3,8 4,0 Jvorherscht ist das Vakuum stabil
Eingestellte Temperatur WZ-3  |°C 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 [ 200 | 200 |p3kann nicht stimmen

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-3 Y°C 200 | 200 | 201 | 201 | 200 [ 200 [ 200 | 200

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-3 §°C 200 | 200 | 201 | 201 | 200 [ 199 | 200 | 200 |Einstellung?7

Volumenstrom WZ-3 m3/min] 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 |Die GréBe der nicht
Warmeenergie WZ-3 KW 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 1,0 0,0 0,0 Jaufgeschmolzenen Partikel nimmt
Eingestellte Temperatur WZ-4 |°C 100 [ 100 [ 100 | 100 | 40 40 40 40 |wieder zu

Temp. Heiz-/Kiihlkreislauf WZ-4 Y°C 100 | 101 | 99,2 | 101 | 40,1 | 39,8 | 40,4 | 40,5

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-4 §°C 100 [ 101 [ 100 | 102 41 | 40,7 | 41,3 | 41,6 |Einstellung 8

Volumenstrom WZ-4 m?3/min] 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,06 | 0,06 |Das Material ist sehr schaumig
Warmeenergie WZ-4 KW -08| 17| -25]|-22|-30]| -30]| -32]| -39

Warmeenergie gesamt kW 01 [ 07| 1,6 | 13| 44 | 67 | 55| 50

Diisentemp. °C 180 180 180 180 180 180 180 180

Diisendurchmesser (ohne Einsatdmm 32 32 32 32 32 32 32 32

p1 Schmelzedruck WZ-1 & WZ-2 |bar 04 | 01 | 13 | 17 3 5 58 | 64

p2 Schmelzedruck WZ-2 & WZ-3 |bar 0,1 |1005( 005 01 0,1 0,1 0,1 0,1
p3 Schmelzedruck WZ-3 & WZ-4 |bar 0 0,9 0,6 | 004 05 -1,1 ] -0,8 | -0,2
p4 Schmelzedruck an der Diise  |bar 2310522 |078|] 03| 00| 08 ] 02
Tm1 Schmelzetemp. WZ-1 & WZ-4°C 233 | 223 | 254 | 269 | 293 | 301 | 298 | 304
Tm2 Schmelzetemp. WZ-2 & WZ-|°C 272 | 282 | 284 | 293 | 271 | 275 | 278 | 285
Tm3 Schmelzetemp. WZ-3 & WZ-|°C 209 | 223 | 206 | 220 | 163 | 169 | 166 | 181
Tm4 Schmelzetemp. Auslass (md°C 183 | 176 | 175 192 110 128 | 120 110
Vacuum am Side-Feeder in WZ-4|mbar 50 | ohne|ohne| 50 |ohne| 50 50 | ohne
Pspez. KWh/kq 0,76 | 0,83 | 0,62 | 0,69 | 0,43 | 0,61 ] 0,28 | 0,4
Massedurchsatz kg/h 15 15 30 30 15 15 30 30

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit
ausdriicklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A
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Versuchsprotokoll TP-WE 70/1600 M4

Firma: ENTEX |Kommisionsnummer: ohne

Ort: TK - Bochum

Name: M. Gerdon

Datum: 2012-04-18

Einstellung 9 10 1 12 13 14 15 16 Bemerkung
Uhrzeit 11:05 | 11:46 | 13:25 | 13:05 | 15:05 | 15:30 | 15:55 | 16:30

Versuchsaufbau 2 2 2 2 2 2 2 2

Extruder

Leistung (P-max = 46 KW) KW 12,5 | 13,5 [ 1831208 | 58 | 9.3 | 76 | 11,7 |Einstellung9

Drehmoment min Nm 100 | 43 | 147 | 65 47 29 60 38 |Das Material ist leicht klebrig
Drehmoment motor-max =170 N 102 | 45 [ 150 | 68 48 30 62 39 |Das Farbspektrum liegt im roten
Drehzahl (n-max = 250min-1) min-1 100 | 250 | 100 | 250 | 100 | 250 | 100 | 250 |Bereich hoher als bei dem
Dosierwerke

Reifenmehl kg/h 15 15 30 30 15 15 30 30

Stickstoff |/min 0 12 0 12 12 0 12 0 |Einstellung 10

Temperierung Trotz hohere Drehzahl bleibt die
Temp. Kithlwasser °C 16 16 16 16 16 16 17 17 _|Austrittstemperatur gering
Temp. Fllteil °C 105 105 105 105 130 130 130 130

Eingestellte Temperatur ZSP °C 190 [ 190 [ 190 | 190 | 230 | 230 | 230 | 230 |Einstellung 11

Temp. Zentralspindel Vorlauf °C 189 [ 189 [ 190 | 190 | 230 | 230 | 230 | 230

Temp. Zentralspindel Riicklauf |°C 179 | 178 | 183 | 183 | 213 [ 214 | 212 | 214

Volumenstrom Zentralspindel |m3%min] 0 0 0 0 0 0 0 0 |Einstellung 12

Warmeenergie Zentralspindel  |kW 09 | 10| 07| 07| 16| 20| 23]|205

Eingestellte Temperatur WZ-1  |°C 160 | 160 | 160 | 160 | 280 | 280 | 280 | 280

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-1\{°C 160 | 160 | 160 | 160 | 280 | 280 | 280 | 280 |Einstellung 13

Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-1 §°C 160 | 160 | 160 | 160 | 278 | 277 | 277 | 277 |Das Material ist extrem klebrig
Volumenstrom WZ-1 m3/min] 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 |Das Vakuum ist stabil
Warmeenergie WZ-1 KW 00 | 00 | 00 | 00 | 33 | 49 | 49 | 49

Eingestellte Temperatur WZ-2  |°C 200 | 200 | 200 | 200 | 280 | 280 | 280 | 280 |Einstellung 14

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-2 Y°C 201 | 201 | 203 | 202 | 281 [ 281 | 281 | 281 JAuch hier ist das Vakuum trotz
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-2 §°C 200 | 200 | 202 | 202 | 278 | 278 | 278 | 279 |sehrgeringem Druck an der Diise
Volumenstrom WZ-2 m3/min] 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,04 | 0,04 | 0,04 | 0,04 |stabil

Warmeenergie WZ-2 KW 1,0 1,0 1,0 0,0 4,0 4,0 4,0 2,8

Eingestellte Temperatur WZ-3  |°C 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 [ 200 | 200 |Einstellung15

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-3 Y°C 201 | 200 | 201 | 201 | 200 [ 200 [ 201 | 201 |Austrittstemperaturist sehr
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-3 §°C 200 | 200 | 200 | 201 | 200 | 199 [ 200 | 200 |gering

Volumenstrom WZ-3 m?3/min] 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03 | 0,03

Warmeenergie WZ-3 KW 1,0 0,0 1,0 0,0 0,0 1,0 1,0 1,0 |Einstellung 16

Eingestellte Temperatur WZ-4 |°C 100 [ 100 [ 100 | 100 | 40 40 40 40 |Trotz hohere Drehzahl bleibt die
Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-4 Y°C 100 [ 101 101 101 [ 39,8 [ 39,9 | 40 | 39,8 JAustrittstemperatur konst.
Temp. Heiz-/Kuhlkreislauf WZ-4 §°C 100 [ 101 101 101 | 40,6 | 40,7 | 41 | 40,9

Volumenstrom WZ-4 m?3/min] 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,05

Warmeenergie WZ-4 KW 06| 11| 14| 7| 27 -27]-34] -37

Warmeenergie gesamt kW 15 | =04 06 [ 47| 46 | 73 ] 66 | 50

Diisentemp. °C 180 180 180 180 180 180 180 181

Disendurchmesser (ohne Einsatdmm 32 32 32 32 32 32 32 33

p1 Schmelzedruck WZ-1 & WZ-2 |bar 1,3 1 02 | 49 [ 46 4 5 6 6,2

p2 Schmelzedruck WZ-2 & WZ-3 |bar 0 0 0,2 0,1 0 0,1 0 0,1

p3 Schmelzedruck WZ-3 & WZ-4 |bar 09 | 16 125 03]05]|-06] 0 0,2

p4 Schmelzedruck an der Dise  |bar 2 0,2 1.4 0,5 0,1 0,0 0,3 0

Tm1 Schmelzetemp. WZ-1 & WZ-4°C 234 | 220 | 274 | 281 | 296 | 301 | 306 | 308

Tm2 Schmelzetemp. WZ-2 & WZ-|°C 276 | 289 | 275 | 290 | 268 | 277 | 269 | 282

Tm3 Schmelzetemp. WZ-3 & WZ-|°C 219 | 234 | 212 | 224 | 173 | 182 | 173 | 190

Tm4 Schmelzetemp. Auslass (md°C 167 | 165 [ 160 [ 186 [ 101 [ 160 | 105 [ 106

Vacuum am Side-Feeder in WZ-4|mbar 60 | ohne[ohne| 60 |ohne| 60 60 | ohne

Pspez. KWh/kq 0,83 | 0,9 0,611 069|039 062] 025 ]| 0,39

Massedurchsatz kg/h 15 15 30 30 15 15 30 30

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit
ausdriicklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A2
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Versuchsaufbau 1

Gummimehl VakuUmoumpe
4 Mesch Stickptof PmP flissigtemperie
NR-SBR-BR .
>kl . —_ . L . _ rte Dise
Dispergierring Dispergierring Dispergierring ohne
gravimetrische D =35mm D =34mm D =34mm Diiseneinsatz
Dosierung L =25mm L =25mm L =25mm D=32 mm
DDW-FW-40 D ZSp.=32mm D ZSp. =32mm ZSp. = 32mm
Zylinder-1 Zylinder-2 Zylinder-3 Zylinder-4
L 400mm 400mm 400mm 400mm
Zentralspindel ) Fiillteil 5 PS 399mm 5 PS 399mm | 5 PS 399mm 0 4 PS 399mm
Temperierung L/D=3 Standard ||  Standard Standard lael
bis H T I [i— ’ [— L1 -
Modul 3
T Farb
TP-WE 70/1600 M4 Tm > ‘ g
* P = 46 KW | r 13 Iy |
Mmax =170 Nm Durchfluss- | | | i
nmax = 250 min-1 mengen- P P P urc us_s- P
yesser 1 2 3 mengen 4

| I&I
< >

messer

\.;;g

Heiz- / Kiihlgerat 1
Zentralspindel
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 2
Einzugszylinder
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlgerat 3

Zylinder 1
Ol bis 300°C

Zylinder 2
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 4 |Heiz- / Kiihlgerat 5

Zylinder 3
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 6 D

Zylinder 4
Wassyer bis 220°C

Heiz- / Kiihlgerat 7
Diise
Ol bis 300°C

neqjnesysnsiap

X3IN3
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Versuchsaufbau 2

Gummimehl Vakuumpumpe
4 Mesch Stickgtof PmP flissigtemperie
NR-SBR-BR . ..
>l ; N . L . _ rte Diise
Dispergierring Dispergierring Dispergierring ohne
gravimetrische D =35mm D =34mm D =34mm Diiseneinsatz
Dosierung L =25mm L =25mm L =25mm D22 mm

DDW-FW-40 D ZSp. =32mm D ZSp. =32mm ZSp. = 32mm

Zylinder-1 Zylinder-2 Zilégder-3 Zylinder-4
) L 400mm 400mm mm 400mm
Zentrals_Plndel ) Fiillteil 5 PS 399mm 5 PS 399mm |r 5 PS 399mm 0 4 PS 399mm
Temperierung L/D=3 Noppen | Noppen Noppen lael
bis H ] I L ’ [ (- -
Modul 3
T T Farb
TP-WE 70/1600 M4 m ;n ‘ m
* P = 46 KW I T 13 Iy |
Mmax =170 Nm Durchfluss- | | Durchil

nmax = 250 min-1 mengen- P P P ure us_s- P

yesser 1 2 3 mengen 4

ﬁi messer N m

1 - > g

Heiz- / Kiihlgerat 1
Zentralspindel
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 2
Einzugszylinder
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlgerat 3
Zylinder 1
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerit 4
Zylinder 2
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 5
Zylinder 3
Ol bis 300°C

Heiz- / Kiihlgerat 6

Zylinder
Wassyer bis 2gO°C

Heiz- / Kiihlgerat 7

Ol bis 300°C

Diise

neqjnesysnsiap

X3IN3



Ermittelte physikalischen Werte EN I E X

Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR €r
1 2,031 5,577 10,100 289,000
2 1,800 4,900 9,900 10,100 295,000 Hérte Shore A: 53
1 3 1,830 4,890 9,580 9,740 303,630
4 1,940 5,223 8,950 278,750 Dispersion: 7-20
5 1,940 5,300 8,780 270,130
Mittelwert 1,908 5,178 9,740 9,534 287,302
Standardabw. 0,631 13,198
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR €r
1 1,879 5,125 9,408 292,750
2 1,849 5,066 8,712 280,000 Héarte Shore A: 52
2 3 1,817 4,969 9,565 9,989 311,000
4 1,807 4,832 9,486 10,015 313,250 Dispersion:
) 1,884 5,117 9,643 248,380
Mittelwert 1,836 4,973 9,526 9,882 290,877
Standardabw. 0,534 26,538
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR €r
1 2,024 5,522 8,108 253,630
2 2,136 5,852 11,058 11,096 300,750 Héarte Shore A: 54
3 3 1,800 3,000 8,000 10,100 320,000
4 2,020 5,502 10,347 10,380 301,630 Dispersion:
) 2,050 5,600 8,040 251,000
Mittelwert 1,957 4,701 9,174 9,507 290,877
Standardabw. 1,391 31,180
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR €r
1 1,750 4,723 7,686 270,380
2 1,688 4,594 8,310 291,750 Héarte Shore A: 51
4 3 1,657 4,468 8,725 9,445 320,000
4 1,672 4,536 7,789 278,130 Dispersion:
5 1,746 4,680 8,934 9,003 302,750
Mittelwert 1,692 4,561 8,830 8,746 300,293
Standardabw. 0,764 19.733
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR eR
1 2,063 5,639 8,087 254,380
2 2,252 6,128 7,357 225,750 Harte Shore A: 53
5 3 1,828 4,872 7,773 272,750
4 1,699 4,533 6,563 255,380 Dispersion:
5 1,966 5,321 6,187 220,880
Mittelwert 1,831 4,909 6,841 249,670
Standardabw. 0,802 21,879
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR er
1 1,640 4,346 6,328 259,630
2 1,636 4,390 6,505 258,380 Harte Shore A: 49
6 3 1,503 3,942 5.428 246,250
4 1,569 4,192 6,464 265,380 Dispersion:
5 1,488 3.923 5.939 268,750
Mittelwert 1,520 4,019 5,944 260,127
Standardabw. 0,453 8,614
Dehnung AN 200% 300% £400% 500% OR er
1 1,504 4,024 6,583 270,380
2 1,526 4,027 7,355 296,750 Harte Shore A: 50
7 3 1,647 4,411 6,849 269,750
4 1,677 4,527 7,270 274,750 Dispersion:
5 1,670 4,418 7.387 278,250
Mittelwert 1,665 4,452 7,169 274,250
Standardabw. 0,356 11,049
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR er
1 1,613 4,219 7,044 281,380
2 1,893 4,883 5,294 211,500 Harte Shore A: 46
8 3 1,854 4,812 5,283 213,250
4 1,560 4,170 5,975 251,000 Dispersion:
5 1,366 3,588 5,617 267,000
Mittelwert 1,593 4,190 5,625 243,750
Standardabw. 0,729 31,519
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR eR
1 1,919 5,207 9,291 281,630
2 1,829 5,027 9,083 286,630 Harte Shore A: 52
9 3 1,896 5,183 9,500 292,150
4 1,838 5,007 8,496 275,630 Dispersion: 7-20
) 1,806 4,938 9,027 288,250
Mittelwert 1,858 5,072 9,079 284,858
Standardabw. 0,376 6,391
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR eR
1 1,759 4,687 8,675 293,880
2 1,878 5,029 7,426 255,880 Harte Shore A: 51
10 3 1,797 4,885 8,795 289,500
4 1,916 5,196 9.775 10,065 308,500  |Dispersion:
5 1,942 5,221 9,259 288,130
Mittelwert 1,858 5,004 9,775 8,844 287,178
Standardabw. 0,962 19,270

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum Einreichen von Schutzrechten oder
Patenten, nur mit ausdriicklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A5



Ermittelte physikalischen Werte EN I E X

Dehnung 100% 200% 300% £4,00% 500% OR £r
1 2,400 6,400 9,600 261,000
2 2,100 5,900 9,700 275,000 Harte Shore A: 53
n 3 2,100 5,700 9,300 272,000
4 2,100 5,800 10,400 292,000 Dispersion:
5 2,100 2,800 10,500 295,000
Mittelwert 2,160 5,320 9,900 279,000
Standardabw. 0,524 14,265
Dehnung 1,000 2,000 3,000 4,000 5,000 OR £r
1 1,700 4,600 8,500 291,000
2 1,800 4,700 8,400 288,000 Harte Shore A: 50
12 3 1,800 4,800 8,600 291,000
4 1,800 4,700 9,300 305,000 Dispersion:
5 1,700 4,600 9,100 321,000
Mittelwert 1,760 4,680 8,780 299,200
Standardabw. 0,396 13,864
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1 1,800 4,700 6,000 237,000
2 1,700 4,500 6,600 263,000 Hérte Shore A: 49
13 3 1,700 4,500 6,200 252,000
4 1,600 4,900 6,100 253,000 Dispersion:
5 1,600 4,400 6,600 261,000
Mittelwert 1,680 4,600 6,300 253,200
Standardabw. 0,283 10,257
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1 1,900 3,400 5,400 274,000
2 1,500 4,000 6,400 272,000 Hérte Shore A: L,
14 3 1,500 4,100 5,600 245,000
4 1,600 4,100 6,200 262,000 Dispersion:
5 1,600 4,000 5,500 242,000
Mittelwert 1,620 3,920 5,820 259,000
Standardabw. 0,449 14,900
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1 4,500 4,000 5,800 258,000
2 4,600 4,000 5,600 251,000 Hérte Shore A: 45
15 3 4,600 4,200 6,700 273,000
4 4,600 4,300 6,100 248,000 Dispersion:
5 4,700 4,800 5,400 226,000
Mittelwert 4,600 4,260 5,920 251,200
Standardabw. 0,507 17,079
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1 4,600 4,100 5,800 252,000
2 4,500 3,800 5,900 268,000 Hérte Shore A: 46
16 3 4,500 3,900 5,400 262,000
4 4,500 4,000 6,600 261,000 Dispersion: 7-18
5 4,500 3,900 5,900 264,000
Mittelwert 4,520 3,940 5,920 261,400
Standardabw. 0,432 5,899
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1 1,900 5,100 6,400 235,000
2 1,800 5,000 5,800 221,000 Harte Shore A: 52
Bo1 3 1,900 5,100 5,800 217,000
4 1,900 5,300 6,100 225,000 Dispersion: 5-25
5 1,900 5,200 6,000 222,000
Mittelwert 1,880 5,140 6,020 224,000
Standardabw. 0,249 6,782
Dehnung 100% 200% 300% £4,00% 500% OR £r
1
2 Harte Shore A:
3
4 Dispersion:
5
Mittelwert
Standardabw.
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1
2 Harte Shore A:
3
4 Dispersion:
5
Mittelwert
Standardabw.
Dehnung 100% 200% 300% £400% 500% OR £r
1
2 Harte Shore A:
3
4 Dispersion:
5
Mittelwert
Standardabw.

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum Einreichen von Schutzrechten oder
Patenten, nur mit ausdriicklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A6



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Mooney-Viskositat, Alpha = 0,05)
9
Effekttyp
@ Nicht signifikant
95 B Signifikant
90 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
E 60 D Aufbau
2 50 E Vakuum
o i F Kihlband
a ‘3‘8_ G Stickstoff
20 ®D
107 B A
51 mC
1 T T T
-30 -20 -10 10
Effekt
Lenth-PSE= 2,63625
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Mooney-Viskositat, Alpha = 0,05)
6,78
c : | Faktor Name
A | A Drehzahl
B Durchsatz
D+ | C Temperaturprofil
ACH D Aufbau
B+ E Vakuum
F Kiihlband
AE-] G Stickstoff
£ ADA
| AGH
P AF
F
E_
ABDA
G_
AB-
BD
T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
Effekt
Lenth-PSE= 2,63625

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A7



Minitab Diagramme EN I E X

Haupteffektediagramm fiir Mooney-Viskositat
Datenmittelwerte
Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
40
20 .\\. .\\.
20 \
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
o A ufbau Vakuum Kihlband
g 40
() i .\ P— PO
§ 30 \. =9 =9
= 204
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
40
30 — v
20 1
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir Mooney-Viskositat
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
I 1 1 I 1 1 I 1 1 1 1 1 )
Drehzahl
.- — o [40|—® 100
Drehzahl -\.\'\. \ -\.\0\. ::ﬁ — —=n —— | e )
60 Durchsatz
40 |—@— 15
Durchsatz \ ‘\‘ :>- —) Mm— —a- 30
- 20
60 Temperaturprofil
.\. *———o *———o — o L 40 |—@— 1
Temperaturprofil —u- 2
— — —n — —a — —8 —ég
Aufbau
40 ([—@— 1
miow | ST | T | e S
60 Vakuum
40 |—@—ja
Vakuum | = | = —- i\ein
- 20
60 Kiihlband
40 |—@—ja
Kiihlband [ | —ll— nein
- 20
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.8



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Zugfestigkeit, Alpha = 0,05)
99
Effekttyp
® Nicht signifikant
95 B Signifikant
901 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
701 C Temperaturprofil
E 60 D Aufbau
2 50 E Vakuum
g 40- F Ki]_hlband
o o G Stickstoff
20
101
51 'mC
1 T T T
-3 -2 1
Lenth-PSE= 0,30825
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Zugfestigkeit, Alpha = 0,05)
0,792
cH : | Faktor Name
A Drehzahl
AT B Durchsatz
D C Temperaturprofil
E4 D Aufbau
G E Vakuum
F Kihlband
BD G Stickstoff
£ AGH
= ADA
g
AB-
B_
ABD
ACH
AF-
AEA
T T T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Effekt
Lenth-PSE= 0,30825

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A9



Minitab Diagramme EN I E X

Haupteffektediagramm fiir Zugfestigkeit
Datenmittelwerte
Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
9-
84 — P
— —e
7_
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
- Aufbau Vakuum Kihlband
-
o 97
% 8- *~— —_— [ —
- — — —s
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
9
8_ ®
7_
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir Zugfestigkeit
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
i 1 1 1 1 1 I 1 1 ] 1 ] n
\ Drehzahl
[ ——— ——=o — o L. |[—&— 100
Drehzahl —n \ h — —8 — g = [°® —M- 250
A F %
Durchsatz
Durchsatz \. .\' —A —p ——a 8 —l- ;g
——o ./0 0\. ——o - Temperaturprofil
L —— 1
Temperaturprofil g —l- 2
-~ s — —8 — —n — — ¢
g Aufbau
—— 1
Aufbau 1t = ——1= 8 | g
F %o
Vakuum
- —0—j
Vakuum =3 S | & —I—]naein
F %o "
KiihIband
Kiihiband —A [ —.—]naein
-6
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.10



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Dehnung, Alpha = 0,05)
99
Effektty p
® Nicht signifikant
95 B Signifikant
90 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
IE 60 D Aufbau
2 50- E Vakuum
o i F Kihlband
E :8_ G Stickstoff
20 1
10
51 ®C
1 T T
-30 -20
Effekt
Lenth-PSE= 4,42875
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Dehnung, Alpha = 0,05)
11,38
c : | Faktor Name
A Drehzahl
ET B Durchsatz
ABD+ C Temperaturprofil
ADA D Aufbau
AF- E Vakuum
F Kihlband
ACH G Stickstoff
A_
= G-
F4
AB-
BD
AE-
D_
AGH
T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35
Effekt
Lenth-PSE= 4,42875

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.11



Minitab Diagramme

ENTE X

Haupteffektediagramm fiir Dehnung

Datenmittelwerte

260 ] Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
275 . . \
— —
260 \
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
590 Aufbau Vakuum Kihlband
s
Q 2754 -— -— P
= — —, —
= 260
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
290
2754 ___ o
—
260
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir Dehnung
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
- 290 Drehzahl
] — —n —o— 100
Drehzahl — \ — '\l — == | —m- 2%
- B 538 Durchsatz
,: —9 — —a —— 15
Durchsatz \ ——9 =—y L o 270 |_ g 30
——o — . ——o —o | 53 Temperaturprofil
1
Temperaturprofil 270 . 2
— —a b ~a B~ _ » — —u
B 538 Aufbau
[ — . —2 —— 1
Aufbau ‘\l 270 | —m- 2
B 538 Vakuum
—0—j
Vakuum .—.—-\'—'. l—./—': F270 (—m— ]naein
- 338 Kiihlband
_._ 3
Kiihiband =1 Lo B rein
250
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum

Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34.

A12



ENTE X

Minitab Diagramme

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist KorngréBe, Alpha = 0,05)
9
Effekttyp
@ Nicht signifikant
951 B Signifikant
90 Faktor Name
A Drehzahl

80 B Durchsatz

70 C Temperaturprofil
E 60 D Aufbau
s 50 E Vakuum
(=) i F Kuhlband
E gg_ G Stickstoff

20

101

5_

1- T T T T T T T T

-40 -300 -200 -100 0 100 200 300 400
Effekt
Lenth-PSE= 135,93

Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist KorngréBe, Alpha = 0,05)

349,4

BD- | Faktor Name

A- |
E |
C_
B_
AF-
D_
AGH
ADA

Az:
-

Term

AE-
ACH
ABD+

T T T T
0 100 200 300 400
Effekt

Lenth-PSE= 135,93

OMMmMmOoOO ®>

Drehzahl
Durchsatz
Temperaturprofil
Aufbau
Vakuum
Kihlband
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum

Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34.

A13



Minitab Diagramme

ENTE X

Haupteffektediagramm fiir KorngroBe
Datenmittelwerte
Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
750 / / \
700 / / \
G5 T T T T T T
100 250 15 30 1 2
o A ufbau Vakuum Kiihlband
()}
3 750 / / /'
2
= 700 / /
=
650
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
750+ ‘\
700 \
650
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir KorngroB3e
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 ja nein ja nein ja nein
I 1 ] 1 1 1 1 1 1 1 1 L o —
[ § _ [ ] _ [ ] _ [ L\ Drehza
— ~ ~ I 750 |—@— 100
Drehzahl u _
rehzal / — [ — | N —F8 | am —a 250
- o - [~ 900 Durchsatz
— — — — —a - 15
u [] [ 750 |—@—
Durchsat —
urchsatz \ / / \' L eoo —a 30
- 900 Temperaturprofil
Temperaturprofil / /: x [ ;
- ~n - - 600
m - 900 Aufbau
- ~" = - - 1
Aufbau — | ) — "3 | ZZZ
_ ] \ - 900 Vakuum
N 750 |[—@—ja
Vakuum ': ° ./f L cm —l- i\ein
I~ 900 Kiihiband
. = ~ 750 |—@—ja
Kiihlband o——1 —ll— nein
I 600
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34. A.14



Minitab Diagramme

ENTE X

Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Speichermodul, Alpha = 0,05)
0,5928
c : | Faktor Mame
& Drehzahl
a | B Durchsate
0 | C Temperaturprofil
E D Aufbau
i E W akuum
Ac F Kizhlband
AB G Stickstoff
g AET
b AF
- AGH
E
G_
AD
AED A
F
ED A
T T T T T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 e 07 0,8 0,9
Effekt
Lenth-PSE= 0,230625
Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Speichermodul, Alpha = 0,05)
53
Effekttyp
# Nicht signifikant
95 4 B Signifikant
30 1 Faktor Mame
A Drehzshl
B0 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
t | 5] Aufbau
H 653_ E Wakuum
o F Kishlbamnd
& G Stickswoff
m-
20
10
51 mC
]- T T T T T T T
-1,00 -0,73 -0,30 -0,25 0,00 0,25 0,50
Effekt
Lenth-PSE= 0,230625

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34.

A.15



Minitab Diagramme

ENTE X

Datenmittelwerte

Haupteffektediagramm fiir Speichermodul

Drehzzhl Durdsatz Temperaturprofil
| \
5.2 ‘\ \‘ b —
4'5 T T T T T \I
100 250 1% ELi] 1 2
- Aufhau W zkum Kizhlband
E 561
2 , ‘\‘x\ — —_— -
s
4,8 T T T T T T
1 2 jE mein jE mein
Stickstoff
L6 -
——
L —
4.5 T T
j= nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir Speichermodul
Datenmittelwerte
gL h 2 9 s e e SR e
o Tralce
— = —" — | oy (. 00
De=hzani "a,__. D ::E: B <l - o 5 i 250
|50 Co oz
g Lzs [~ 15
Durchsatz N. b:?: ::_h:“l .’—_:: i S - 30
Lz
t-._\_\_\_\_‘ . - " [l TempersLamro
Pz |8
AsErta -H-'\-\.\_ .“‘a__. - _g 8 —a& Lap e =
a =
b Y
—" N :
Huftmu e - ::T—"i - =
58 ek
Vakuwm = | &= [V g T
| 1z
i #oans
Lo | ——i
KOt g —W—r=n
_—
Stickctolt

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum

Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34.

A.16



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Verlustmodul, Alpha = 0,05)
9
Effekttyp
® Nicht signifikant
951 B Signifikant
90 1 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
'E 604 D Aufbau
ﬁ 50 E Vakuum
S 40- F Khiband
o 2o G Stickstoff
20
10
5_
1-4 T T T T
-0,10 -0,05 0,00 0,05 0,10
Effekt
Lenth-PSE= 0,03375
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Verlustmodul, Alpha = 0,05)
0,08676
c | Faktor Name
A Drehzahl
D | B Durchsatz
AT | C Temperaturprofil
E- D Aufbau
AG- E Vakuum
F Kuhlband
— G Stickstoff
(5 AF
= AB-
|q-, ABDA
AC
BD
G_
AE
F
B_
T T T T T T T T T
0,00 0,01 0,02 003 004 0,05 006 0,07 008 0,09
Effekt
Lenth-PSE= 0,03375

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A7



Minitab Diagramme

Datenmittelwerte

Haupteffektediagramm fiir Verlustmodul

Drehzahl Durchsatz

Temperaturprofil

1,08

1,05 \ o o

~= . .

N

1,024
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
- 1,08 Aufbau Vakuum Kihlband
H
O 1,057 \ S~
e *> -
= 1,021
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
1,08
1,05 —
—
1,02
T T
ja nein

Datenmittelwerte

Wechselwirkungsdiagramm fiir Verlustmodul

15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
1 1 | 1 | 1 1 1 1 1
./. \ .\. ./. [ Drefeahl
‘\/. 1,05 |[—@— 100
LTl = —a = ~3 - = ~=u = —a ™~ |00 L
110 Durchsatz
[ — I 1,05 —— 15
Durchsatz \ .\\1 : <3 e —a —a- 30
I 1,00

Temperaturprofill k LS

0\. 1,10 Temperaturprofil
1,05 |—@— L
—

L - 1,00

Aufbau "~

110 Aufbau
F1,05 (—@— L

- 1,00

Vakuum

1,10 Vakuum
L 1,05 |—@—ija

1,00

Kiihlband

- 110 Kuhlband
1,05 |—@—ja
—ll— nein

1,00

Stickstoff

—
| —l— nein
=

ENTE X

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum

Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34.

A.18



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist tan delta, Alpha = 0,05)
9
Effekttyp
® Nicht signifikant
95 mc B Signifikant
90 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
'E 60 D Aufbau
ﬁ 50 E Vakuum
o | F Kdhlband
E :g_ G Stickstoff
20
104
5_
1 T T T T T T T T
-0,010 -0,005 0,000 0,005 0,010 0,015 0,020 0,025
Effekt
Lenth-PSE= 0,004875
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist tan delta, Alpha = 0,05)
0,01253
CH : | Faktor Name
A Drehzahl
A | B Durchsatz
B | C Temperaturprofil
DA | D Aufbau
ABD- | E Vakuum
F Kihlband
AE G Stickstoff
£ AB-
= ADH
'q_) AC
AF
AGH
G_
F_
E-
BD
T T T T
0,000 0,005 0,010 0,015 0,020
Effekt
Lenth-PSE= 0,004875

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.19



Minitab Diagramme EN I E X

Haupteffektediagramm fiir tan delta
Datenmittelwerte

Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
0,214
0,20 // //’
0,19 /
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
- Aufbau Vakuum Kihlband
- i
% 0,21
9 020 — . — -
=
0,194
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
0,21
0,20 —
0,194
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir tan delta
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
i 1 1 1 1 1 i i 1 1 1 022
_ ] _ [ ] /. - - - ! Drehzahl
— — — — " | —o— 100
Drehzahl ] .{/. — —o — o [ m-
= 8,28 Durchsatz
5 — O— — —a —n —o— 15
Durchsatz I/ l’./. 0'——0 ,;0 - 0:20 —- 30
L ] ] o2 Temperaturprofil
—~ — —n —
[ o L — L —— 1
Tem peraturprofil - 0:20 - 2
«—" - ——= — o
8,28 Aufbau
—u — — —o— 1
Aufbau - ./' ./_’ 020 | g ;
0,28
Vakuum
—@—ja
Vakuum = —= -0 —l— nein
0,28 —
Kiihlband
a —0—ja
Kiihlband — [0 |Tg_i,
0,18
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.20



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist Harte, Alpha = 0,05)
9
Effekttyp
® Nicht signifikant
95 B Signifikant
90 1 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
'E 604 D Aufbau
2 50 E Vakuum
2 40- F Kdhlband
G Stickstoff
o - icksto
20
101
51 BC
1 T T T
-5 -4 -3 3
Lenth-PSE= 1,125
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist Harte, Alpha = 0,05)
2,892
CH ' | Faktor Name
| A Drehzahl
AT B Durchsatz
D+ | C Temperaturprofil
AGA D Aufbau
E- E Vakuum
F Kihlband
AE-] G Stickstoff
£ B
= ABDA
(1))
F AR
ACH
G_
BD
F_
ADA
AB{_ |
T T T T
0 1 2 3 4
Effekt
Lenth-PSE= 1,125

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.21



Minitab Diagramme EN I E X

Haupteffektediagramm fiir Harte
Datenmittelwerte

Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil
52
50 \ -—
\. \.
48
T T T T T T
100 250 15 30 1 2
- Aufbau Vakuum Kihlband
i 52
s
3 507 \ //. —_—
= \
= 45
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
52
50 — —
48
T T
ja nein

Wechselwirkungsdiagramm fiir Harte
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
| 1 | 1 | 1 1 1 1 1 1 1
Drehzahl
e [ [ [ P
Drehzahl —a N —u — —8n — —8 |4 |—E- 250
- » Durchsatz
urchsa
N g™ ——qa [l |_@— 15
Durchsatz \\: = / ./\: - Hag |—H— 30
45
.\. ./. *—=e *———o 51 Temperaturprofil
—o— 1
Temperaturprofil = ~ . -— —a — —n — —B | 43 |- 2
45
Aufbau
— | | e
Aufbau — —n = —8 | s |m- 2
45
- s L5t Vakuum
[ [ o i
Vakuum 48 |—l— nein
45
L5 Kiihlband
— /_' —@—ia
Kiihlband 48 |—M— nein
45
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.22



Minitab Diagramme EN I E X

Wahrscheinlichkeitsnetz (Normal) fiir Effekte
(Antwortvariable ist t90, Alpha = 0,05)
99
Effekttyp
@ Nicht signifikant
95 B Signifikant
90 Faktor Name
A Drehzahl
80 B Durchsatz
70 C Temperaturprofil
'E 604 D Aufbau
ﬁ 50 E Vakuum
e 40- F Kihlband
G Stickstoff
o 304 icksto
201
10
5 -
1 T T T T T
-20 -10 0 10 20
Effekt
Lenth-PSE= 9
Pareto-Diagramm der Effekte
(Antwortvariable ist t90, Alpha = 0,05)
23,14
A- Faktor Name
A Drehzahl
B B Durchsatz
E | C Temperaturprofil
AGH | D Aufbau
ACH | E Vakuum
| F Kihlband
ABDA G Stickstoff
£ O |
- CH
()
F  AEA
F -
BD
AB-
ADA
D
AF
T T T T T
0 5 10 15 20 25
Effekt
Lenth-PSE= 9

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.23



Minitab Diagramme EN I E X

Haupteffektediagramm fiir t90
Datenmittelwerte

Drehzahl Durchsatz Temperaturprofil

462

N —

I DN

100 250 15 30 1 2
- Aufbau Vakuum Kihlband
|
g 456 .//. /.
= 450
T T T T T T
1 2 ja nein ja nein
Stickstoff
462 \
456 \.
450
T T
ja nein
Wechselwirkungsdiagramm fiir t90
Datenmittelwerte
15 30 1 2 1 2 ja nein ja nein ja nein
I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 480
L LN\ Drehzahl
o~ ~ —" ~, | = " Lo |- 100
Drehzahl — o ——- 250
\ ~ — '/\, - 440
480
Durchsatz
" .\.—. ./. .\—. .\. .\.\. L 460 |—@— 15
Di t —
urchsatz ~a — —p \‘ .// ~n | —A 30
480
Temperaturprofil
L - —— 1
Tem peraturprofill N A & 460 —a- 2
g I 440
480 o
o = - 460 | —@— ’ ‘11
Aufbau .\- V 0)(: —a- 2
- 440
480
Vakuum
0——‘: .\'\0 460 |—@—ja
Vakuum — —l— nei
-— ~a | a0 nein
480 -
Kihlband
—m 460 [—@—j
Kiihlband .\: —- fein
- 440
Stickstoff

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum
Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdrucklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34. A.24



Mikroskopaufnahmen ENIE X
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Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B.
zum Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdricklicher Genehmigung durch die Fa.
ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34. A.25



Mikroskopaufnahmen ENIE X

Einstellung 11

Einstellung 10

Einstellung 9

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B.
zum Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdricklicher Genehmigung durch die Fa.
ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34. A.26



Mikroskopaufnahmen EN | E X
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Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B.

zum Einreichen von Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdricklicher Genehmigung durch die Fa.
ENTEX.

Schutzvermerk nach DIN 34. A.27



Versuchsprotokoll TP-WE 70/1600 M4

Firma: ENTEX IKommisionsnummer: ohne

Ort: TK - Bochum

Name: M. Gerdon E N l E x
Datum: 2013-01-04+07

Einstellung Ref. 1 2 3 4 5 6 Bemerkung
Datum: 04.01. | 04.01. | 04.01. | 04.01. | 07.01. | 07.01.

Uhrzeit 13:05 | 13:35 | 14:35 | 15:40 | 13:30 | 14:40

Versuchsaufbau 1 1 1 2 1 1 1

Extruder

Leistung (P-max = 46 KW) KW 18,6 19,5 19,3 19,5 18 20 21 Einstellung 1

Drehmoment min Nm 148 154 142 142 134 148 69 Nachstellen der Versuche aus der
Drehmoment motor-max = 170 Nm Nm 152 156 146 144 135 150 70 |Masterthesis vom 2012-04-17
Drehzahl (n-max = 250min-1) min-1 100 100 110 110 110 110 250 Die Temperaturen sind deutlich héher
dosing units als bei den Versuchen zur Masterthesis
Reifenmehl kg/h 30 30 30 30 30 30 30 Der Drehmoment auch.
temperating system |

Temp. Kuhlwasser °C 14 14 16 16 16 17 17

Temp. Flillteil °C 105 105 105 105 105 105 105

Eingestellte Temperatur ZSP °C 190 190 170 190 210 190 190 Einstellung 2

Temp. Zentralspindel Vorlauf °C 191 189 176 192 210 192 191 Einstellen der optimalen

Temp. Zentralspindel Rucklauf °C 182 176 161 175 190 175 176 Verfahrensparameter (Drehzahl
Volumenstrom Zentralspindel m3/min 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,001 | 0,001 und Temperaturprofil)
\Warmeenergie Zentralspindel kW 0,3 0,4 0,5 1.1 1,3 0,5 0,5 Trotz niedrigerer Temperaturen an der
Eingestellte Temperatur WZ-1 °C 160 160 160 160 190 160 160 ZSP bleibt die Temperatur nach dem
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-1 Vorlauf °C 160 161 161 159 186 159 161 ersten WZ relativ hoch

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-1 Ricklauf — |°C 160 161 161 161 186

Volumenstrom WZ-1 m3/min 0,053 | 0,053 | 0,053 | 0,053 | 0,053 Einstellung 3

Warmeenergie WZ-1 KW 0,0 0,0 0,0 -3,3 0,0 0,0 0,0 Tauschen des Vorlaufes gegen den
Eingestellte Temperatur WZ-2 °C 200 200 200 200 200 200 200 Ricklauf an der ZSP

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-2 Vorlauf °C 202 205 206 206 201 201 205 |siehe Aufbau 2

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-2 Rucklauf  |°C 201 204 205 205 200 200 204 kein Unterschied in der Temperatur
Volumenstrom WZ-2 m*min | 0,029 | 0,085 | 0,085 | 0,085 | 0,085 | 0,085 | 0,085

Warmeenergie WZ-2 KW 0,9 2,7 2,7 2,7 2,7 2,7 2,7 |Einstellung 4

Eingestellte Temperatur WZ-3 °C 200 200 200 200 200 200 200 Durch eine Temperaturerhéhung bleiben
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-3 Vorlauf °C 201 200 200 200 200 201 201 die Materialtemp. konst. aber das
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-3 Ricklauf  |°C 201 201 200 200 200 200 200 Drehmoment andert sich
Volumenstrom WZ-3 m*min | 0,033 [ 0,035 | 0,035 | 0,035 | 0,035 | 0,035 | 0,035

Warmeenergie WZ-3 KW 0,0 -1,1 0,0 0,0 0,0 1.1 1,1 Einstellung 5

Eingestellte Temperatur WZ-4 °C 100 100 100 100 100 100 100 reproduzieren von Einstellung 3
Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-4 Vorlauf °C 99,2 | 102,5| 102,1 | 102,5 | 102,5 | 102,3 | 102,6

Temp. Heiz-/Kihlkreislauf WZ-4 Rucklauf |°C 100,1 [ 103,1 | 102,8 | 103,1 | 103,1 [ 103 | 103,3 Einstellung 6

Volumenstrom WZ-4 m3/min 0,052 | 0,055 | 0,054 | 0,054 | 0,054 | 0,054 | 0,054 Da die Mooney-Viskositét bei allen
Warmeenergie WZ-4 KW -2,5 -1,7 -2,0 -1,7 -1,7 -2,0 -2,0 Proben nicht reproduzierbar war
\Warmeenergie gesamt kW -1,3 0,2 1,2 -1,2 2,2 2,3 2,3 (deutlich zu hoch) wird eine weiter
Diisentemp. °C 180 180 180 180 180 180 180 Einstellung mit hohen Drehzahlen
Diisendurchmesser (ohne Einsatz) mm 32 32 32 32 32 32 32 gefahren.

Mooney-Viskositat ML(1+4)100°C 37 7345 | 71,8 | 66,95 69 69 45

p1 Schmelzedruck WZ-1 & WZ-2 bar 1,3 4 5 5 5 6 7

p2 Schmelzedruck WZ-2 & WZ-3 bar 0,05 7 7 9 9 10,0 10

p3 Schmelzedruck WZ-3 & WZ-4 bar 0,6 5 6 3 3 3,0 2

p4 Schmelzedruck an der Dise bar 2,2 2 2 2 2,4 2,5 1,5

Tm1 Schmelzetemp. WZ-1 & WZ-2 °C 253,8 | 280 281 281 284 280 290

Tm2 Schmelzetemp. WZ-2 & WZ-3 °C 2842 | 269 270 271 268 271 280

Tm3 Schmelzetemp. WZ-3 & WZ-4 °C 206,3 - - - - - -

Tm4 Schmelzetemp. Auslass (manuel) °C 175 171 170 170 174 175 179

Vacuum am Side-Feeder in WZ-4 mbar ohne 50 50 50 50 50 50

Pspez. KWh/kg | 0,62 | 0,65 |0,6433| 0,65 0,6 |0,6667| 0,7

Massedurchsatz kg/h 30 30 30 30 30 30 30

Diese Informationen sind Eigentum der Fa. ENTEX Rust & Mitschke GmbH. Nutzung der Unterlagen, z.B. zum Einreichen voi3
Schutzrechten oder Patenten, nur mit ausdriicklicher Genehmigung durch die Fa. ENTEX.
Schutzvermerk nach DIN 34.
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gravimetrische
Dosierung
DDW-FW-40

Zentralspindel
Temperierung bis
Modul 3

Gummimehl
4 Mesch Stickstoff
NR-SBR-BR
>l
Zylinder-1
B . 400mm
Fullteil 5 PS 399mm Standard

| E—

TP-WE 70/1600 M4
P =46 KW
Mmax =170 Nm
nmax = 250 min-1

Durchfluss-

mengenmesser

<

v

1

Dispergierring
D =35mm
L=25mm

D ZSp. =32mm

Zylinder-2
400mm

5 PS 399mm Standard

[

—

Tm

|
P

Dispergierring
D =34mm
L=25mm

Zylinder-3
400mm

5 PS 399mm Standard
—1

Tm
|

]

Vakuumpumpe

Dispergierring
D =34mm
L=25mm
ZSp. =32mm

Zylinder-4
400mm

4 PS 399mm Igel

| I—

flissigtemperierte
Diise

ohne Diiseneinsatz

D=32 mm

N

Farbe

Durchfluss-
mengenmesser

Tm
3
I
P
3

3

P
4

Heiz- / Kiihlkreislauf 1
Zentralspindel

Heiz- / Kiihlkreislauf 2
Einzugszylinder
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlkreislauf 3
Zylinder 1

Heiz- / Kiihlkreislauf 4
Zylinder 2

Heiz- / Kiihlkreislauf 5
Zylinder 3

Heiz- / Kiihlkreislauf 6

Zylinder 4
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlkreislauf 7

Diise

2/3
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gravimetrische
Dosierung
DDW-FW-40

Zentralspindel
Temperierung bis
Modul 3

Gummimehl
4 Mesch Stickstoff
NR-SBR-BR
>
Zylinder-1
| 400mm
Fiillteil 5 PS 399mm Standard
ull —
TP-WE 70/1600 M4
P =46 KW
Mmax =170 Nm
nmax = 250 min-1 Durchfluss-
mengenmesser

-

>

-

A

Dispergierring
D =35mm
L=25mm e

Zylinder-2
400mm

5 PS 399mm Standard

Dispergierring
D =34mm
L=25mm

Zylinder-3
400mm

5 PS.399mm Standard

[

—

p
1

[ —

Tm
|

")

Dispergierring
D =34mm
L=25mm

Zylinder-4
400mm

4 PS 399mm Igel

| I—

Durchfluss-
mengenmesser

Tm
3
|
P
3

’ Vakuumpumpe

ZSp. =32mm

flissigtemperierte
Diise
ohpe Diiseneinsatz
D=32 mm

N

Farbe

\<§Y§

H

Heiz- / Kiihlkreislauf 1
Zentralspindel

Heiz- / Kiihlkreislauf 2
Einzugszylinder
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlkreislauf 3
Zylinder 1

Heiz- / Kiihlkreislauf 4
Zylinder 2

Heiz- / Kiihlkreislauf 5
Zylinder 3

Heiz- / Kiihlkreislauf 6

Zylinder 4
Wasser bis 220°C

Heiz- / Kiihlkreislauf 7

Diise
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