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Zielsetzung und Anlass des Vorhabens

Im Rahmen des Forschungsprojekts wird eine Methode entwickelt, die eine Qualitatssicherung
des Recyclingmaterials aus glasfasergefiillten PA6- und PA66-Granulaten aus dem Automobil-
sektor gewahrleistet, ohne eine sortenreine Trennung der Materialien vorauszusetzen. Das Pro-
jekt unterscheidet sich somit von konventionellen Recyclingverfahren, bei denen eine sorten-
reine Trennung der Polymere gewahrleistet werden muss. Die Herausforderung beim Recycling
von Polyamiden liegt primar in der fehlenden Technologie zur Trennung unterschiedlicher Po-
lyamid-Typen. Aufgrund chemischer Analogien sowie abweichender thermischer, mechanischer
und rheologischer Eigenschaften kénnen diese mit standardmafRig verwendeten Sortierverfah-
ren nicht effizient differenziert werden.

Die Reproduzierbarkeit der Mischbarkeit unterschiedlicher Polyamide zielt auf die Produktion
eines verkaufsfahigen Mischgranulats und die SchlieBung des Recyclingkreislaufs ab. Das
Ubergeordnete Ziel ist die Schonung von Ressourcen, insbesondere durch die Wiederaufberei-
tung energieintensiver Polymere.

Darstellung der Arbeitsschritte und der angewandten Methoden

In diesem Projekt wurden die Arbeitsschritte und angewandten Methoden zur Entwicklung eines
verkaufsfahigen Recycling-Misch-Polyamidgranulats detailliert dargestellt.
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Beschaffung:

In einem ersten Schritt wurden die Eingangsmaterialien beschafft und charakterisiert. Dazu
wurden Polyamidabfalle beschafft und einer Reihe von Analysen unterzogen, darunter Feuch-
temessungen, thermogravimetrische Analyse (TGA), Differential Scanning Calorimetry (DSC)
sowie die Ermittlung der FlieReigenschaften durch MFI-Messungen und die Bestimmung der
Viskositatszahlen (VZ).

Zerkleinerung:

Die Bauteile wurden in einem ersten Zerkleinerungsschritt mit einer Schneidmdihle zu einer ein-
heitlichen Korngréfie von 6-8 mm zerkleinert. In einem weiteren Schritt wurden Teile der Abfall-
chargen fir die Weiterverarbeitung im Extruder zu einer maximalen Granulatgré3e von 4 mm
zerkleinert.

Entwicklung von Polymerblends:

Die Auswirkungen von Verunreinigungen durch Fremdpolymere wurden anhand der Materialien
PA6 und PAG66 in den Zusammensetzungen 90/10 %, 80/20 % und 70/30 % untersucht. Dazu
wurden die Materialien jeweils mit einem Kettenverlangerer mit einem Anteil von 1 %, einem
Schlagzahmodifikator mit einem Anteil von 6 % und ohne Additivzugabe extrudiert. Des Weite-
ren wurden die Grundmaterialien PA6 und PA66 mit beiden Additiven aufbereitet. Die Charak-
terisierung aller Chargen erfolgte gemafy dem Vorgehen der Eingangsuntersuchungen.

Qualifizierungs- und Aufbereitungsverfahrens:

Zur effizienten Charakterisierung und gegebenenfalls Aufbereitung der Eingangsmaterialien
wurde ein Konzept entwickelt, welches den Umgang mit den genannten Materialien regelt. Zu
diesem Zweck werden die Eingangsmaterialien, welche unbekannte PA6- und PA66-Anteile
aufweisen, geschreddert. Stichprobenartig werden MFI-Messungen durchgefuhrt, um einen
Eindruck des FlieRverhaltens zu bekommen und gegebenenfalls zu additivieren. Um die Anteile
beider Materialien abzuschatzen, werden die im MFI aufgeschmolzenen Materialien mittels
DSC charakterisiert. AnschlielRend kann tber die Ergebnisse die Notwendigkeit einer Additivie-
rung abgeschatzt werden. Zudem werden Empfehlungen bezuglich geeigneter Schweildverfah-
ren und Parametrisierungen abgegeben.

Charakterisierung:

Im Rahmen der Qualitatssicherung wurden aus den hergestellten Chargen Prifkérper angefer-
tigt, um die mechanischen Eigenschaften zu untersuchen und Schweillversuche mit unter-
schiedlichen Verfahren durchzufihren. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen dienen der Er-
stellung eines Materialdatenblatts sowie dem Abgleich der Mindestanforderungen an das Pro-
dukt.

Schweilversuche:

Erganzend zu den mechanischen Untersuchungen wurden Schweil3versuche durchgefliihrt, um
reprasentative Aussagen Uber die Schweil3barkeit der Chargen zu treffen und eine Empfehlung
zur Parametrisierung abzuleiten. Dazu wurden Prifkdrper mittels Heizelement-, Infrarot- und
Ultraschallschweilen gefugt. Fur alle SchweiRverfahren wurden mehrere Parameter gewahlt,
um eine fundierte Handlungsempfehlung zu ermdglichen.

SchweiBrichtlinie/ -empfehlung & Materialdatenblatt:
Um potenziellen Anwendern des Mischgranulats den Umstieg auf das neue Material zu erleich-
tern, wird eine Schweillempfehlung fiir unterschiedliche Schweillverfahren erstellt.

Die SchweilRempfehlung umfasst die untersuchten Verfahren sowie Empfehlungen zur Para-
metrierung der einzelnen Chargen. Daruber hinaus werden in der SchweilRempfehlung die ver-
wendeten Materialien, Materialzusammensetzungen und Additive aufgefihrt.




Das Materialdatenblatt bietet dem Kunden einen Uberblick tiber die Zusammensetzung und
die Eigenschaften des Recyclingmaterials, wodurch eine Orientierung zur Bauteilherstellung
ermoglicht wird.

Ergebnisse und Diskussion

Beschaffung:

Die Auswahl der Materialien erfolgte auf Basis der mengenmalfig am starksten anfallenden
Kunststoffabfalle, welche Uberwiegend aus dem Automobilsektor stammen. Im Rahmen des
Projektes wurde daher der Fokus auf glasfaserverstarktes PA6 und PAG6 gelegt.

Entwicklung von Polymerblends:

Die Herstellung von Polymerblends mit unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen und Auf-
bereitungsformen bildete die Grundlage fur die nachfolgenden Untersuchungen. Ein weiteres
wesentliches Ziel des Projekts ist die Entwicklung eines nicht sortenreinen Recyclingmateri-
als, um den derzeit noch nicht effizient funktionierenden Prozess zur Trennung von Polymer-
typen, insbesondere von Polyamiden, zu umgehen. Die gemeinsame Verarbeitung im Extru-
der sowie die Zugabe zweier ausgewahlter Additive konnten ohne Schwierigkeiten durchge-
fuhrt werden. Die Mischbarkeit von PA6 und PA66 konnte bis zu einem Mischungsverhaltnis
von 70/30 erfolgreich durchgefiihrt und untersucht werden.

Qualifizierungs- und Aufbereitungsverfahrens:

Die Eingangscharakterisierung und Auswahl geeigneter Aufbereitungsformen zur Verbesse-
rung der Materialeigenschaften und Einhaltung der Mindestanforderungen, erfolgt auf Grund-
lage der im Projekt durchgeflihrten Charakterisierungsverfahren des Materials. Die stichpro-
benartigen Untersuchungen geben Aufschluss Uber die Materialzusammensetzung und den
Alterungszustand, sodass eine chargenspezifische Aufbereitung zur Erzeugung einheitlicher
Eigenschaften und eine Parametertendenz fir geeignete Fligeverfahren empfohlen werden
kann.

Charakterisierung:

Die mechanische Charakterisierung der Mischcompounds aus PA6 und PA66 hat ergeben,
dass die Zugfestigkeit im Vergleich zum Grundmaterial PA6 um etwa 10 MPa abgesunken ist.
Dieser Wert bleibt jedoch uber die Mischungen hinweg konstant. Hinsichtlich der Bruchdeh-
nung weisen die Mischungen einen leicht héheren Wert auf als die beiden Grundmaterialien.
Bis zu einem Mischungsverhaltnis von 30 % ist kein Einfluss der Hohe des PA66-Anteils in
den Mischmaterialien erkennbar. Die Zugabe eines Kettenverlangerers fuhrt zu keiner signi-
fikanten Verbesserung der Kurzzeitzugfestigkeit. Allerdings konnte eine leichte Verbesserung
der Bruchdehnung bei den Mischungen beobachtet werden. Beim reinen PAG6 ist ein eindeu-
tiger Anstieg der Bruchdehnung zu verzeichnen. Die Zugabe des Kerbschlagmodifikators re-
sultierte bei allen Materialien in einem erwartbaren Abfall der Zugfestigkeit und einem Anstieg
der Bruchdehnung mit steigendem PAG6-Anteil.

Die Untersuchungen der Kerbschlagarbeit haben keinen Einfluss der Mischungsverhaltnisse
nachweisen kdnnen. Auch der Einsatz eines Kettenverlangerers fiihrte zu keiner signifikanten
Veranderung der Kerbschlagarbeit. Lediglich die Zugabe eines Schlagzahmodifikators resul-
tiert in einer Verbesserung der Kerbschlagzahigkeit der Mischmaterialien.
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Die Untersuchungen der Viskositat haben einen Anstieg des MFI durch die Verunreinigung
des PA6 mit PA66 aufgezeigt. Die Zugabe eines Kettenverlangerers und eines Kerbschlag-
modifikators konnte dieser Entwicklung jedoch entgegenwirken. Lediglich beim reinen PA66
konnte keine Verringerung des MFI durch die Zugabe des Kettenverlangerers erzeugt wer-
den. Es konnte festgestellt werden, dass die Materialmischungen mit einem PA66-Anteil zwi-
schen 10 % und 30 % eine hohe Stabilitat der Eigenschaften aufweisen, sodass das Mi-
schungsverhaltnis keinen signifikanten Einfluss auf die Ergebnisse hatte.
Offentlichkeitsarbeit und Prisentation

Es ist geplant die Ergebnisse auf der Technomer 2025, einer Fachtagung Uber Verarbeitung
und Anwendung von Polymeren an der Technischen Universitat Chemnitz zu veréffentlichen.
Weiterhin wird der Wissenstransfer in Form von Konferenzbeitragen.

Fazit

Im Rahmen des zweijahrigen Projekts konnten die Auswirkungen der nicht-sortenreinen Ver-
arbeitung von Polyamid 6 und 66 untersucht sowie die Auswirkungen unterschiedlicher Ad-
ditive zur Aufbereitung von Rezyklaten aufgezeigt werden. Die Resultate kbnnen als Beitrag
zur Steigerung der Recyclingquote von Schredderleichtfraktionen in der Automobilindustrie
erachtet werden. Der Ausbau von Recyclingmdglichkeiten birgt ein betrachtliches Potenzial
zur Reduktion von Kunststoffabfallen sowie zur Steigerung der Ressourceneffizienz. Insbe-
sondere Polyamide bendtigen deutlich mehr Energie fur die Herstellung von Neumaterial als
Polyolefine und gehdren somit zu den besonders wertvollen Kunststoffen, fir die es mehr
Recyclingstrategien bedarf.

Da eine sortenreine Trennung von Polyamiden sowie von schwarz gefarbten Kunststoffen,
die vor allem im Automobilsektor zum Einsatz kommen, bislang kaum maoglich ist, erscheint
eine gemeinsame Verarbeitung sinnvoll. Aufgrund des hohen Anteils an PA6 und PAG6 in
diesem Bereich wurde sich auf die beiden Materialien beschrankt.
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Kurzfassung

Das vorliegende Projekt zielte auf die Entwicklung eines Aufbereitungs- und Qualifizierungs-
konzepts flr Sekundarrohstoffe aus Post-Industrial-Abfallen (PIA) ab, mit besonderem Fokus
auf nicht sortenreine Polyamide (PA). Ein zentrales Ziel war die Herstellung eines verkaufsfer-
tigen Rezyklats, welches sowohl den sektoralen Mindestanforderungen gleichwertiger techni-
scher Bauteile entspricht, aus denen die Abfalle stammen, als auch folgender fiigetechnischer
Aufgaben. Die Herausforderung stellte dabei die nicht sortenreine Verarbeitung der Polymere
dar. Um die Zielsetzungen zu erreichen, wurde das Eingangsmaterial umfassend charakteri-
siert. Im Labormalfistab wurden verschiedene PA-Mischungen extrudiert und additiviert. Nach
Herstellung der Mischungen wurden diese erneut charakterisiert und mit den Grundmaterialien

verglichen sowie Schweilversuche durchgefihrt.

Das Ergebnis des Projekts ist eine Methodik zur Herstellung verkaufsfertiger Rezyklate aus
nicht sortenreinen PAs. Diese basiert auf einer Eingangscharakterisierung, zur Beurteilung des
FlieBverhaltens und des Mischungsverhaltnisses. Die Charakterisierung dient der Bedarfsa-
nalyse flur die weitere Aufbereitung. Untersucht wurde insbesondere die technologisch reali-
sierbare Wiederverwertung von mit PA66 verunreinigtem PAG bis zu einem Verunreinigungs-
grad bis 30 %. Das Ziel, ein verkaufsfertiges Kunststoffgranulat zu erhalten, konnte erreicht

werden.

Die Realisierbarkeit des nicht sortenreinen Recyclings von mit Glasfaser (GF) gefllltem PA 6
und 66 wurde erfolgreich durch umfangreiche Analysen, Extrusions- und Schweillversuche
nachgewiesen. Die Nutzung von recyceltem Polyamid kann dabei eine Energieeinsparung von
bis zu 98 % im Vergleich zur Herstellung von Neuware erreichen. Das entwickelte Konzept
ermdglicht es, trotz der schwankenden Eigenschaften der Eingangsmaterialien individuell zu
reagieren und durch gezielte Aufbereitung die notwendigen Mindestanforderungen zu erfillen.
Zukunftig sollen weitere Untersuchungen den Einfluss unterschiedlicher GF-Anteile sowie an-
derer industriell anfallender PA-Mischungen fokussieren. Zusatzlich bleibt die Entwicklung von
Lésungen zur sortenreinen Trennung von PAs ein wichtiges Thema, da dies bisher noch nicht
zufriedenstellend geldst werden konnte. Das Projekt wurde in Kooperation mit der WIS Kunst-
stoffe GmbH (WIS) und der Technischen Universitat Chemnitz (TUC) durchgefihrt und dank
der Forderung durch die Deutsche Bundesstiftung Umwelt (DBU) unter dem Aktenzeichen
37894 realisiert.

Das Ziel des Vorhabens wurde erreicht.
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1. Einleitung und Zielsetzung

In den vergangenen Jahrzehnten hat sich das Wissen uber die Nutzung und Verarbeitung von
Rohstoffen erheblich verbessert. Diese Entwicklung hat zu bedeutenden Fortschritten in den
Materialwissenschaften und in der industriellen Fertigung geflihrt, was wiederum die Effizienz
und Vielseitigkeit von Rohstoffen gesteigert hat. Gleichzeitig hat die Erfahrung gezeigt, dass
bei der Nutzung von Rohstoffen nicht selten Fehler gemacht werden, die zu negativen 6kolo-
gischen und 6konomischen Folgen fiihren kénnen [1]. Diese Fehler sind oft das Ergebnis un-
zureichender Kenntnisse Uber die Langzeitwirkung der Materialnutzung oder resultieren aus
ineffizienten oder wirtschaftlich motivierten Verarbeitungsmethoden. Solche Erkenntnisse un-
terstreichen die Notwendigkeit, die Verarbeitung und Nutzung von Rohstoffen in Bezug auf die
Nachhaltigkeit kontinuierlich zu verbessern, um Ressourcenverschwendung und Umweltscha-

den zu minimieren.

Parallel zu dieser Entwicklung haben sich die technologischen Anspriche an Produkte erheb-
lich gesteigert. In vielen Industrien, insbesondere in der Automobil- und Elektronikbranche,
werden Materialien bendtigt, die sowohl robust als auch leicht sind, gleichzeitig aber auch un-
ter extremen Bedingungen zuverlassig funktionieren. Kunststoffe haben sich in diesem Zu-
sammenhang als Lésung fir viele konstruktive Problemstellungen erwiesen, wodurch der glo-
bale Bedarf an Kunststoffen in den letzten 20 Jahren massiv gestiegen ist [2]. Sie bieten eine
einzigartige Kombination aus Eigenschaften, die sie fur eine breite Palette von Anwendungen
unverzichtbar machen. Kunststoffe zeichnen sich durch ihre geringe Dichte bei gleichzeitig
hoher Steifigkeit und Festigkeit aus. Auch die Kosten fiir Kunststoffprodukte sind vergleichs-
weise niedrig. Darliber hinaus ermdglichen sie eine Vielzahl an Werkstoffkombinationen und
bieten grofRe Freiheiten in der Gestaltung von Bauteilen. Bis 2060 wird sogar eine Verdreifa-
chung des Bedarfs prognostiziert [3], was die Dringlichkeit der Frage nach einer nachhaltigen

Nutzung und Wiederverwertung dieser Materialien unterstreicht. [4]

Fir das Recycling als wichtiger Lésungsansatz dieser Fragestellung, stellen PAs eine beson-
dere Herausforderung dar, da sie aufgrund ihrer chemischen Struktur und ihrer haufigen Ver-
wendung in Mischungen schwer sortier- und wiederverwertbar sind. Aktuell existierende
Trennverfahren, wie die Nahinfrarotspektroskopie (NIR) und die Dichtetrennung, sto3en hier
an ihre Grenzen (siehe Abbildung 1) [5].
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Hinzu kommt, dass viele der im Automobilsektor verwendeten Kunststoffe schwarz eingefarbt
sind, was ihre Detektion mittels NIR unmdglich macht [7]. Die Problematik mit schwarzen
Kunststoffen wird in Abbildung 2 am Beispiel von PP dargestellt. Gleichzeitig bendtigen PAs,
im Vergleich zu anderen Kunststoffen wie Polyolefinen flr ihre Herstellung erheblich mehr
Energie. Die Herstellung eines Kilogramms PA erfordert etwa 120 MJ, wohingegen Polypro-
(PP) nur etwa 72 MJ/kg bendtigt [8]. Die Wiederverwertung von PA kann den Energie-

pylen

verbrauch jedoch um bis zu 98 % reduzieren, was das Potenzial dieses Werkstoffs flir nach-
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Abbildung 1: Spektroskopie verschiedener Polyamide [6]

haltige Recyclingstrategien unterstreicht [9].
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Abbildung 2: Einfluss von Rul3 in der NIR-Spektroskopie am Beispiel von PP [10]
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Das DBU-geférderte Projekt ,Eigenschaften und Aufbereitung nicht sortenrein recycelter Po-
lyamide sowie Ermittlung deren Schweillbarkeit und Langzeiteigenschaften gefiigter Rezyk-
late hat das Ziel, einen Ansatz fur die Wiederaufbereitung von gemischten PA-Abfallen zu
untersuchen. Mit der Entwicklung eines Konzeptes zur Charakterisierung von Eingangsstro-
men mit variierenden Eigenschaften sollte durch individuelle AufbereitungsmalRnahmen ein
verkaufsfertiges Post-Industrial-Rezyklat (PIR) mit definierten Mindestanforderungen herge-

stellt werden kénnen.

Die Arbeitspakete zur Untersuchung der Mischbarkeit, Verarbeitung und Aufbereitung von PAs
wurden nach Schwerpunkten von den beiden Kooperationspartnern WIS und TUC durchge-
fuhrt.

Im Rahmen der Projektbearbeitung wurden bei der WIS MalRnahmen zur Beschaffung recy-
celbarer PA-Bauteile sowie zur Entwicklung von Polymerblends durchgeflihrt, begleitet von
Compoundierversuchen zur Herstellung der Polymermischungen im industriellen Mal3stab.
Die Charakterisierung der Materialien und Additive, die Entwicklung eines Qualifizierungsver-
fahrens sowie die Schweil3versuche wurden an der TU Chemnitz, an der Professur fur Kunst-
stofftechnik eingehend untersucht. Erste Versuche vor Beginn des Projektes zeigten, dass die
Mischung von PA6 und PAG6 zwar mdglich ist, aber eine Verringerung der Kerbschlagzahig-
keit, einer zentralen Eigenschaft flr die StoR3festigkeit, verursachte (siehe Abbildung 3). Der
Einsatz des Kerbschlagmodifikators war daher Bestandteil des Projektes, um diese Schwa-
chung zu kompensieren und die mechanischen Anforderungen des Endprodukts sicherzustel-

len.
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Abbildung 3: Ergebnisse aus Vorversuchen zur Mischbarkeit von PA6 und PA66 aus Zugver-
such (links) und Kerbschlagbiegeversuch (rechts)
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Weiterhin wurden Extrusionsversuche im Labormalfistab durchgefiihrt. In enger Kooperation
beider Projektpartner erfolgte die Evaluierung der erzielten Ergebnisse, die schlief3lich in der
Erstellung eines Materialdatenblatts flir das Rezyklat mindeten. Die im Labormalistab gewon-
nenen Erkenntnisse werden in Kapitel 2. Methodik und Ergebnisdiskussion® ausfihrlich dar-

gestellt.

Durch die erfolgreiche Zusammenarbeit zwischen den Projektpartnern WIS und der TU Chem-
nitz wurden wertvolle Erkenntnisse hinsichtlich der Aufbereitung von PA-Abfallen gewonnen.
Diese Erkenntnisse werden bei der Erstellung eines Materialdatenblatts, bei der Herstellung

des Sekundarrohstoff-Granulats mit einfliel3en.

2. Methodik und Ergebnisdiskussion

Das Projekt gliederte sich in 11 Arbeitspakete (AP), die systematisch abgearbeitet wurden, um
das Ziel der Entwicklung eines hochwertigen Polyamid-Rezyklats zu erreichen. Diese Arbeits-
pakete waren eng miteinander verzahnt und ermoglichten eine durchgangige Prozesskette
von der Analyse der Ausgangsmaterialien bis zur Herstellung und Charakterisierung des End-
produkts.

2.1. Anforderungen und Zielwertanalyse (AP1)

In AP 1 wurden in Zusammenarbeit mit der WIS und einem ausgewahlten Kunden als mogli-
cher Abnehmer des PA-Mischgranulats die grundlegenden Anforderungen und Zielwerte defi-
niert, die fur die erfolgreiche Umsetzung des Projekts entscheidend waren und die das fertige
Granulat aufweisen muss, um den Anforderungen des Einsatzes in Fahrzeugen gerecht zu
werden. Zunachst wurde das potenzielle Absatzvolumen durch die Firma WIS mit 5000 Ton-
nen PA-Abfallen pro Jahr abgeschatzt. Weiterhin wurden mdégliche Materialeingangsstréome
basierend auf der Verflugbarkeit verschiedener PA-Typen bewertet und die daraus resultieren-
den Materialmischungen festgelegt. Ebenso wurden die Mindestanforderungen fir das herzu-
stellende Rezyklat definiert und die erforderlichen Additive und Zusatzstoffe ausgewahlt und

beschafft. Die Mindestanforderungen sind in Tabelle 1 dargestellt.

Tabelle 1: Mindestanforderung zur Nutzung der hergestellten Mischmaterialien

Position Testbeschreibung Zielwert Parameter Test Methode
1. Melt Flow Index (MFI) | 2,7-4,7 g/10 min | 275°C/5kg | I1SO 1133
2. Feuchtigkeitsgehalt <0,2 Gew.-% - ISO 15512
3. Zugfestigkeit 82,5 MPa 23 °C ISO 527
4. Kerbschlagzahigkeit 11,5 kJ/m? 23°C ISO 179
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2.2. Konzeptentwicklung und Projektmanagement (AP 2)

Das zweite AP umfasste die Erstellung eines Pflichtenhefts und die Durchflihrung projektbe-
gleitender Arbeiten. WIS war hierbei fiir die Beschaffung recycelbarer PA-Bauteile verantwort-
lich. Die TUC flhrte neben der Auswahl und Beschaffung geeigneter Additive, thermoanalyti-
sche, rheologische und mechanische Charakterisierungen der Materialeingangsstréme durch.

Parallel dazu wurden die benétigten Additive beschafft.

2.2.1. Auswahl und Bereitstellung recycelbarer Bauteile

Zur Entwicklung hochwertiger PA-Rezyklate war die Auswahl und Bereitstellung geeigneter
Eingangsmaterialien ein zentraler Schritt. Sowohl die potenziellen Zulieferer von PlAs als auch
die spateren Abnehmer der hergestellten Rezyklate kommen lberwiegend aus dem Automo-
bilsektor. Die Entwicklung von Polymerblends aus PA6 und PAG6 stellt einen weiteren grund-
legenden Schritt in der Herstellung nicht sortenreiner Rezyklate dar. PA6 und PA66 gehdren
zu den am haufigsten eingesetzten PAs in Automobilanwendungen, da sie eine Vielzahl von
Anforderungen an die mechanische Festigkeit, Temperaturbestandigkeit und chemische Re-
sistenz erflllen. Der globale Marktanteil von PAG im Vergleich zu PA66 betragt 75 % zu 25 %,
was die Grundlage fiir die Herstellung der Mischungen bildet. [11; 12]

Als Untersuchungsgegenstand wurden der WIS Bauteile aus PA6 und PA66 PIlAs zur Verfu-
gung gestellt. Die Bauteile wurden in einem weiteren Prozessschritt geschreddert und dienten
der weiteren Verarbeitung im Projekt. Die geschredderten Bauteile werden nachfolgend als
Grundmaterial bezeichnet, soweit keine weitere Zugabe von Additiven oder anderen Polymer-
anteilen durch einen zusatzlichen Extrusionsprozess erfolgt ist. Da das Eigenschaftsspektrum
selbst bei gleichen Werkstoffen unterschiedlicher Anbieter zum Teil stark schwankt, wurde sich
auf einen Anbieter pro Material beschrankt. Die Datenblattkennwerte der beiden Materialien
(Grilon und Zytel) aus denen die zur Verfigung gestellten Bauteile gefertigt wurden, sind in
Tabelle 2 aufgeflihrt. Diese Daten beziehen sich auf Neuware und dienen lediglich dem Ab-

gleich mit den Untersuchten Grundmaterialien und aufbereiteten Materialmischungen.

Tabelle 2: Datenblattkennwerte der Versuchswerkstoffe [13; 14]

Material | Typ Zugfestig- | Kerbschlag- | Bruch- Schmelz-
keit zahigkeit dehnung temperatur
[MPa] [KJ/m?] [%] [°C]

PAG6 Grilon EBV 15H | 110 15 5 222

GF15

PAG6 Zytel 120 14 3,9 262

GF20 BM70G 20HSLX
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PAG und PA66 finden sich in einer Vielzahl von Bauteilen. So zum Beispiel in Lampengehau-
sen, Kraftstoffleitungen und als glasfaserverstarkte Kunststoffe durch ihre Warmeformbestan-
digkeit im Motorraum (siehe Abbildung 4) wieder. Diese breite Nutzung bedeutet, dass es eine
konstante Verflugbarkeit von PA-Abfallen gibt die als Rohstoff flir das Recycling genutzt wer-

den kénnen, aktuell als Teil der Schredderleichtfraktion (SLF) aber nicht recycelt werden [15].

. SR 1
Abbildung 4: PIA Versuchsbauteile flir Recyclingversuche (PA6 und PA66)

2.2.2. Additivauswahl und -beschaffung

Ein weiterer entscheidender Aspekt in diesem Projekt war die Auswahl geeigneter Additive zur
Aufbereitung der Sekundarrohstoffe. Polymere neigen dazu bei mechanischen Verarbeitungs-
und Recyclingprozessen durch die Beanspruchung Kettenklrzungen zu erleiden. Die Kiirzun-
gen der Polymerketten resultieren in einer Schwachung der zwischenmolekularen Krafte, was
zu einer Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften und einer Abnahme der Viskosi-
tat fihrt. Diese Veranderungen kdénnen dazu fihren, dass die recycelten Materialien die gefor-
derten Mindestanforderungen nicht mehr erfiillen. Um diesem Problem entgegenzuwirken,
wurde ein Kettenverlangerer der Firma Briggemann ,Bruggolen M1251“ mit einem Anteil von
1 % am Reinpolymer als Additiv ausgewahlt. Dieses Additiv ermoglicht die Regeneration der
Polymerketten, was die Materialeigenschaften verbessert und die Lebensdauer des Rezyklats
erhoht.

Zusatzlich wurde ein Kerbschlagmodifikator von BYK ,Scona TSPOE 1002 CMB 1-2“ mit ei-
nem Anteil von 6 % am Reinpolymer als weiteres Additiv verwendet, da sich wie bereits in
Kapitel 1 erlautert, eine Verschlechterung der Kerbschlagzahigkeit durch die Mischung beider

Polyamide ergeben hatte.
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2.2.3. Charakterisierung der Materialeingangsstrome

Zur Bewertung der Materialparameter wurden die PA-Eingangsmaterialien umfassend charak-
terisiert. Die Charakterisierung diente der Entwicklung einer geeigneten Aufbereitungsstrate-
gie und der Abbildung der Eigenschaften aller Materialien.

Innerhalb des Projekts wurden mehrere grundlegende Materialeigenschaften untersucht. Da-
runter die mechanischen Eigenschaften wie die Kurzzeitzugfestigkeit und die Kerbschlagza-
higkeit. Dartber hinaus wurden die rheologischen Eigenschaften anhand des Schmelzflussin-
dexes (MFI) und der Viskositatszahl (VZ) analysiert, um das FlieRverhalten und die Verarbeit-
barkeit der Materialien zu beurteilen. Auch die thermischen Eigenschaften der Mischungen
wurden untersucht. Insbesondere durch die Methoden der dynamischen Differenzkalorimetrie
(DSC) und der thermogravimetrischen Analyse (TGA). Diese Analysen bieten Einblicke in das
thermische Verhalten der Materialien wie der Schmelztemperaturen und der thermischen Sta-
bilitdt. Im Folgenden wird detaillierter auf die einzelnen Untersuchungsverfahren sowie die
Vorbereitung der Proben eingegangen. Dazu werden die angewandten Methoden und die er-

zielten Ergebnisse naher beleuchtet.

2.2.3.1. Mechanische Analyse

Kurzzeit-Zugversuch

Im Rahmen des Projekts wurden Zugversuche durchgefiihrt, um die mechanische Festigkeit
der Materialien zu bewerten. Hierfir wurden aus den getrockneten Rezyklaten (< 0,2 % Rest-
feuchte) Zugstabe geman DIN EN ISO 527-2 hergestellt. Verwendet wurde eine Spritzguss-
maschine von Arburg, Typ 370 A Premium. Die Massetemperatur unterscheidet sich lediglich
bei der Herstellung der Prifkérper mit 100 % PA6 um ca. 40 Kelvin. Die Parameter mit den

héheren Temperaturen sind in Tabelle 3 angegeben.

Tabelle 3: Auszug der Spritzgussparameter

Parameter Wert Einheit
Massetemperatur 290 [°C]
Werkzeugtemperatur 80 [°C]
Einspritzgeschwindigkeit 20 [cm?®/s]
Einspritzdruck 660 [bar]
Nachdruck 480 [bar]
Nachdruckzeit 12 [s]
Klhlzeit 25 [s]

* B= Bruggolen, S = Scona

Die Mallinien des Zugstabes sind in Abbildung 5. Die dazugehdrigen Abmalde in Zahlenwer-

ten, sind in Tabelle 4 dargestellt.
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Abbildung 5: Probenabmessungen 1A Zugstabes nach DIN EN ISO 527-2

Tabelle 4: Abmal3e eines 1A Zugstabs nach DIN EN ISO 527-2

Zugstab Typ 1A nach DIN EN ISO 527-2

l3=170,0 b1=10,0+£0,2
l>=109,3%+3,2" b.=20,0+0,2
l1=80,0+2,0 r=240+1,0
h=4,0+0,2

Die Zugversuche erfolgten auf einer Inspect 10-Prifmaschine der Firma Hegewald & Peschke,
ausgestattet mit einer 10 kN Kraftmessdose und Parallelspannbacken. Die werkstoffspezifi-
schen Priufgeschwindigkeiten, die fur die Versuche verwendet wurden, sind in Tabelle 5 auf-

geflhrt. Es wurden fir alle Materialchargen dieselben Parameter verwendet.

Tabelle 5: Priifparameter fiir den Kurzzeit-Zugversuch nach DVS 2203-2

Werkstoff PA (alle Materialien)
Probenform Schulterstab 1 A
Kraftmessdose 10 kN
Einspannléange 115 mm

Messlédnge 75 mm
Vorspannkraft 10N
Priifgeschwindigkeit 5 mm/min
Raumklima 23°C/50%RF

Kerbschlagbiegeversuch

Der Kerbschlagbiegeversuch nach DIN EN ISO 179-1 ist ein wichtiges mechanisches Prifver-
fahren zur Bestimmung der Sprdédigkeit oder Zahigkeit von Prufkérpern. Hierfir wurden Prif-
korper gemafl DIN EN ISO 179-1 hergestellt. Die Prufkérper wurden aus spritgegossenen
Zugstaben nach DIN EN ISO 527-2 zugeschnitten. Die MaRlinien des Kerbschlagprufkorpers

sind in Abbildung 6 und die Abmale in Tabelle 6 dargestellt.
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Abbildung 6: Kerbschlagpriifkérper mit V-Kerbe nach DIN ISO 179-1

Tabelle 6: Abmal3e eines Kerbschlagpriifkérpers nach DIN EN ISO 179-1
Charpy Prifkérper nach DIN EN ISO 179-1

I=80,0%2,0
h=4,0+0,2
b=10,0+£0,2

Fir diese Untersuchungen wurden pro Material 10 Proben hergestellt, die an der schmalen
Seite mit einer 2 mm tiefen V-Kerbe (siehe Abbildung 7 rechts) versehen wurden.

Abbildung 7: Aufbau Kerbschlagbiegeversuch (links) und Probe mit V-Kerbe (rechts)
19




Der Versuch, auch bekannt als Charpy-Schlagtest, wurde mit einem 5 J Hammer an einer
Zwick HIT5.5P durchgefihrt (siehe links Abbildung 7). Vor Beginn des Tests wurden die Reib-
verluste und die Schwingungsdauer gemafl den Anweisungen der Software ermittelt. Um eine
prazise und gleichmaRig zentrierte Prifung zu gewahrleisten, wurden die Proben mit einer
Nadel an der Kerbe ausgerichtet. AnschlieRend wurde das Pendel auf die vorgegebene Héhe
gebracht, und die Prifung durch Betatigung des Ausldsers gestartet. Nach dem Versuch
wurde die Versagensart des Prifkoérpers vom Benutzer dokumentiert. Die Zahigkeitswerte
konnten durch den Mittelwert der einzelnen Proben ermittelt und anschlieRend mit denen an-

derer Materialien verglichen werden.

2.2.3.2. Thermische Analyse

Dynamsiche Differenzkaloriemetrie (DSC)

Die DSC-Messungen gemaf DIN EN ISO 11357-1 wurden am Dynamischen Differenzkalori-
meter Q2000 der Firma TA Instruments mit Autosampler (siehe Abbildung 8) durchgefiihrt. Fur
die Versuche kamen Einwegaluminiumtiegel mit gelochtem Deckel zum Einsatz. Um eine Pro-
benmasse von etwa 7 mg sicherzustellen, wurden die Proben sorgfaltig mit einem Skalpell und
einem Seitenschneider entnommen. Die Heiz- und Kihlrate betrug 10 K/min, und als Spllgas
wurde Stickstoff verwendet. Mithilfe der Dynamischen Differenzkalorimetrie wurden sowonhl die
Schmelztemperatur als auch die Schmelzenthalpie der im Projekt eingesetzten Kunststoffe

ermittelt.

SPECIFICATIONS

Abbildung 8: Dynamisches Differenzkalorimeter Q2000 [16]

Thermogravimetrische Analyse (TGA)
Die thermogravimetrischen Analysen nach DIN EN ISO 11358 und DIN 51006 wurden mit dem
Q5000IR-Gerat der Firma TA Instruments durchgefuhrt (siehe Abbildung 9 links). Fur die Un-

tersuchungen der recycelten Grundmaterialproben bei einer definierten Heizrate von 10 K/min

wurden Platintiegel verwendet, die mit einer Probenmenge von 15 bis 20 mg beflllt waren

(siehe Abbildung 9 rechts). Zur Untersuchung der reinen thermischen Zersetzung des
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Polymers diente Stickstoff als inertes Spllgas. Erganzend dazu wurde Sauerstoff als Spulgas

eingesetzt, um eine gezielte Oxidation der Proben zu ermdglichen.

Abbildung 9: TGA-Gerét Q5000IR (links) und Probentiegel (rechts)

2.2.3.3. Rheologische Analysen

Die MFI- (Melt Flow Index) und MVI- (Melt Volume Index) Messungen wurden an einem Kapil-
larrheometer der Firma Géttfert MI-4 (siehe Abbildung 10) gemaR DIN EN I1SO 1133 durchge-
fuhrt. Diese Messungen dienen der Bestimmung ades Fliel3verhaltens (Formmassenprifung)
der Polymerschmelzen unter definierten Last- und Temperaturbedingungen. Fir die Tests
wurde eine Last von 5 kg und eine Temperatur von 275 °C bei einer Einwaage von ca. 6 g fur
alle Materialien gewahlt. Das Material in Form von Granulat, wurde in einem beheizten Zylinder
aufgeschmolzen und anschlieflend unter definierter Belastung durch eine Dise gepresst. Da-
bei wurde die Masse der austretenden Polymerschmelze in Abhangigkeit von der Zeit ermittelt,

um die FlieReigenschaften des Materials zu bewerten.
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Abbildung 10: Kapillarrheometer MI-4

2.2.3.4. Ergebnisse der Eingangsmaterialcharakterisierung

Mechanisch

Die mechanischen Eigenschaften der PA-Mischmaterialien wurden anhand der Kurzzeitzug-
festigkeit und Kerbschlagzahigkeit untersucht. Die Ergebnisse des Kurzzeitzugversuchs die in
Abbildung 11 als Balkendiagramm dargestellt sind, zeigen das recycelte Grundmaterial PA6
welches mit etwa 9 % vom Referenzwert (110 MPa) aus dem Datenblatt des Neumaterials
abweicht. Das Grundmaterial PA66 etwa 13 % unterhalb des Datenblattwerts von 120 MPa
lag. In Bezug auf die Zugdehnung wies das Grundmaterial PA6 eine Abweichung von 1,5 %
zum Datenblattwert auf, wahrend das Grundmaterial PA66 nahezu keinen Unterschied mit
lediglich 0,1 % zeigte.
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Abbildung 11: Ergebnisse aus dem Zugversuch der Grundmaterialien
Thermisch

Die TGA wurde eingesetzt, um die Zusammensetzung der Grundmaterialien zu bestimmen.
Die Abbildung 12 und Abbildung 13 veranschaulichen beispielhaft die Ergebnisse der TGA-
Messungen. Fir PAG6 wurde eine Zersetzungstemperatur von 392,41 °C und flir PAG6 eine
von 404,99 °C ermittelt. Unterschiede in den Riickstanden nach der vollstandigen Zersetzung
lassen sich auf die variierenden Glasfaseranteile der Materialien zuriickfihren, die mit den
jeweils angegebenen Flillstoffgehalten Gbereinstimmen. Nach der Zersetzung verbleiben in

beiden Materialien Glasfasern und Kohlenstoffreste.
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Abbildung 12: TGA-Kurve von PA6 GF15 Recyclingmaterial
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Abbildung 13: TGA-Kurve von PA66 GF20 Recyclingmaterial
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Die DSC-Analysen der Ausgangsmaterialien wurden durchgefihrt, um die Schmelz- und Kris-
tallisationstemperaturen der untersuchten Polymere prazise zu bestimmen. Fir PA6 wurde ein
Schmelztemperaturpeak bei 219,2 °C sowie ein Kristallisationspeak bei 187,8 °C identifiziert.
Im Fall von PA66 ergab sich ein Schmelztemperaturmaximum bei 260,6 °C, wahrend der Kris-

tallisationspeak bei 230,0 °C lag.

Rheologisch
Im Rahmen der durchgeflihrten MFI-Untersuchungen lagen keine Referenzwerte aus Daten-

blattern vor, um diese mit den Eingangsmaterialien zu vergleichen. Die Messwerte wurden
daher aufgenommen, um eine Bewertung des spateren Einflusses unterschiedlicher Mi-
schungsverhaltnisse sowie der Zugabe von Additiven zu ermdglichen. Das ermittelte Ergebnis
fur das PAG ist 5,48 g/10 min (275 °C/5 kg) und fur das PA66 7,58 g/10 min (275 °C/5 kg).

2.3. Entwicklung und Modifizierung von Polymerblends (AP 3)

Das dritte AP befasste sich mit der Entwicklung und Additivierung der Polymerblends aus den

recycelten Grundmaterialien PA6 und PA66 mit unterschiedlichen Mischungsverhaltnissen.

Um die spezifischen Eigenschaften dieser PA-Typen gezielt anzupassen und die Materialeffi-
zienz zu steigern, wurden in diesem Projekt verschiedene Mischungsverhaltnisse entwickelt
und untersucht. Die herzustellenden Blends sollten folgende Verhaltnisse abbilden: 100 %
PAB, 90/10 % (PA6/PA66), 80/20 % (PA6/PA6G6), 70/30 % (PA6/PA66) und 100 % PAG6. Diese
Mischungen decken ein breites Spektrum an Eigenschaften ab, dass sowohl die Vorteile von
PAB, wie gute mechanische Eigenschaften bei geringeren Kosten als PA66, als auch die Star-
ken von PAGG6, wie eine hohere Temperaturbestandigkeit und mechanische Festigkeit nutzt
und gleichzeitig die globalen Marktanteile realistisch abbilden. Die Chargen mit 100 % PA6
und 100 % PAG66, denen keine weiteren Additive zugefiigt wurden, wurden nicht Extrudiert und

regranuliert.

Den Polyamidmischungen wurden jeweils zwei Additive zugefligt und weitere Chargen herge-
stellt. Beide Additive (Kettenverlangerer und Kerbschlagmodifikator) nehmen neben den be-
reits genannten Effekten Einfluss auf die FlieReigenschaften und kénnen so gezielt fir die

Veranderung dieser Eigenschaft angewendet werden.

Sowohl die Durchmischung der beiden PAs als auch die Zugabe der vorab ausgewahlten Ad-

ditive wurden in einem Doppelschneckenextruder durchgefiihrt.
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2.4. Herstellung und Qualifizierung des Sekundarrohstoff-Granulats

2.4.1. Durchfuhrung von Compoundierversuchen zur Granulatherstellung (AP4)

Fir die Herstellung der Polymerblends wurden die Materialien zunachst getrocknet (< 0,2 %)
und mittels eines Doppelschneckenextruders (siehe Abbildung 14), einem etablierten Verfah-
ren, das eine gleichméaflige Durchmischung der Polymere gewahrleistet, extrudiert. Die gleich-
maRige Verteilung der beiden Polyamide innerhalb der Mischungen ist entscheidend fur die
spatere Beurteilung und Optimierung der mechanischen und thermischen Eigenschaften des

Materials.

Abbildung 14: Doppelschneckenextruder im Labormal3stab zur Herstellung der Mischmateri-
alchargen

Die verwendete Schneckenkonfiguration kann Abbildung 15 und die dazugehdrigen Beschrei-

bungen der einzelnen Schneckenelemente Tabelle 7 enthommen werden.
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Abbildung 15: Extruder mit Doppelschnecke ZE 25A Schneckenkonfiguration
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Tabelle 7: Liste der verwendeten Schneckenelemente der ZE25A

Schneckenelement

Bezeichnung

Wirkung

Spitze ZE25-120GRD Schmelzeaustrag
Kurzes Forderelement 2-gangig E-25/1/2 Masse férdern

Kurzes Forderelement 2-gangig rechts E-25/0,5/2R Masse férdern

SO kurzer Knetblock 5 Scheiben 90° SO-E-KB25/5/90 Masse kneten
Forderelement 2-gangig E-37,5/1/2 Masse férdern

Kurzer Knetblock 5 Scheiben rechts E-KB25/5/45R Masse kneten, fordern

Kurzer Knetblock 5 Scheiben links

E-KB25/5/45L

Masse kneten, fordern

Forderelement 2-gangig

37,5112

Masse fordern

Kurzes Forderelement 2-gangig

25/1/2

Masse fordern

In Tabelle 8 werden die Verarbeitungsparameter der Compoundherstellung aufgefiihrt.

Tabelle 8: Verarbeitungspararmeter der Compoundierung aller Chargen

Parameter PAG- 90/10- 80/20- 70/30- PAG6-
SZM/KV SZM/KV ZM/KV SZM/KV SZM/KV

Drehzahl 150 1/min

Foérdermenge 8 kg

Zonen Temp

Zone 1 206 °C

Zone 2 266 °C

Zone 3 275°C

Zone 4 280 °C

Zone 5 272 °C

Zone 6 260 °C

Zone 7 (Duse) 259 °C

Dosierung (KV) PAG: 132,2
[9/min] KV: 1,13

PAG: 119 PAG: 79,7
PAGG: 13,2 | PAGG: 24,4
KV: 1,12 KV: 1,11

PAG: 92,5 PAGG: 132,2
PAGG: 39,7 | KV: 1,13
KV: 1,11

Dosierung (SZM) | PAG6: 126,5
[g/min] SZM: 6,8

PA6: 113,9 | PA6: 101,3
PA66: 12,7 | PA66: 25,3
SZM: 6,8 KV: 6,7

PAG: 88,6 PA66: 126,5
PAG6: 38 KV: 6,8
KV: 6,7

Trotz der vielen Vorteile die Polyamide bieten, kénnen sie durch mechanische Beanspruchung

wahrend der Verarbeitung oder im Endprodukt an Leistung einbiif3en. Insbesondere kann es

zu einer Reduktion der Kettenlange der Polymere kommen, was die Viskositat senkt und die

mechanischen Eigenschaften verschlechtert. Um diesen potenziellen Schwachen entgegen-

zuwirken, wurden alle hergestellten Chargen zusatzlich mit einem Kettenverlangerer von Brig-

gemann ,Bruggolen M1251“ mit einem Anteil von 1 % am Reinpolymer und einem
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Kerbschlagmodifikator von BYK ,Scona TSPOE 1002 CMB 1-2“ mit einem Anteil von 6 % am
Reinpolymer versehen. Der Kettenverlangerer dient dazu, die durch mechanische Belastung
verkirzten Polymerketten durch eine Reaktion mit den Aminoendgruppen wiederherzustellen.
Dabei werden auch die Schlagfestigkeit und die Bruchdehnung erhéht und der MFI abgesenkt.
Empfohlen wird eine Zugabemenge zwischen 0,5-2 % [17]. Der Kerbschlagmodifikator hinge-
gen wird eingesetzt, um die Kerbschlagzahigkeit zu erhéhen, welche durch die Mischung von
PAG6 und PAG6 beeinflusst werden kann. Der Kerbschlagmodifikator der Firma BYK ist fur die
Aufbereitung PAG6, PA66 und PA12 geeignet. Neben der Verbesserung der Schlagzahigkeit
senkt das Additiv den Schmelzflussindex und die Zugfestigkeit und erhdht die Zugdehnung
[18]. Die Additive spielen eine entscheidende Rolle bei der Sicherstellung, dass die Blends die
hohen Anforderungen, die insbesondere im Automobilsektor an technische Kunststoffe gestellt

werden, auch nach der Verarbeitung und im praktischen Einsatz erfillen.

2.4 3. Entwicklung eines Qualifizierungsverfahrens (APS)
Auf Grundlage der in Kapitel 2.2.3. durchgefihrten Analyseverfahren zur Charakterisierung
der Eingangsmaterialien wurde ein Qualifizierungskonzept fir die Eingangsmaterialbeurtei-

lung entwickelt.

Die Entwicklung eines Qualifizierungs- und Aufbereitungskonzepts war ein zentrales Ziel des
Projektes, das eine einheitliche Charakterisierung der Eingangsstoffstréme sowie eine darauf
abgestimmte Additivzugabe erméglicht. Das in Abbildung 16 schematisch dargestellte Verfah-
ren sieht vor, dass das Material nach dem Wareneingang zunachst gereinigt und geschreddert
wird. Anschlieend sollen MFI-Messungen Aufschluss Uber den Alterungszustand des Mate-

rials und den daraus resultierenden Bedarf an Additiven geben.
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Abbildung 16: Schematischer Darstellung eines Qualifizierungs- und Aufbereitungsverfah-
rens zur Herstellung von PA6/PA66-Mischrezyklaten

Auf Basis der Projektergebnisse kann der Einsatz beider Additive empfohlen werden, sobald
der MFI-Wert fur weitere Spritzgussanwendungen zu hoch ist (> 4,7 g/10 min). Bei einem zu
niedrigen MFI (< 2,7 g/10 min) sollten hingegen Viskositatsmodifikatoren in Betracht gezogen
werden. Es ist jedoch anzumerken, dass die Einhaltung der notwendigen Eigenschaften nach
der Modifikation erneut tberprift werden muss, da diese im Rahmen des Projekts nicht unter-

sucht wurden.

Da sich die im Projekt generierten Ergebnisse lediglich auf Mischungsverhaltnisse bis zu ei-
nem PAGG-Anteil bis 30 % beziehen, sollen die Anteile beider Polyamide in den Eingangsstro-
men bewertet werden. Das soll durch eine ergdnzende DSC-Messung der zuvor im Rheometer

aufgeschmolzenen Proben erreicht werden.

Die quantitativen Anteile der beiden Polymere kénnen zum einen rechnerisch aus den DSC-
Kurven ermittelt werden, was jedoch zu gréf3eren Ungenauigkeiten fihrt. Zum anderen kénnen
die Anteile mit Hilfe thermoanalytischer Standardsoftwarelésungen, wie Netzsch und Trios (TA

Instruments) dargestellt werden.

Hierbei werden zunachst wie in Abbildung 17 und Abbildung 18 die Schmelzenthalpien der

beiden Grundmaterialien aus dem ersten Heizlauf abgebildet.
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Im Anschluss daran kann aus einer zusatzlichen DSC-Messung eines Materialgemischs die
spezifischen Schmelzenthalpie des ersten Heizlaufs daribergelegt werden. Abbildung 19 zeigt
eine DSC-Kurve einer 80/20 % Mischung.
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Abbildung 19: DSC-Kurve einer 80/20 % Mischung aus beiden Grundmaterialien

Der Schnittpunkt beider Grundmateriallinien dient als Anhaltspunkt fiir die Peaktrennung in der
Kurve des Materialgemischs. Abbildung 20 und Abbildung 21 zeigen das Vorgehen an dem
Materialmischungen 80/20 % und 70/30 %.
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Abbildung 20: Peak Trennung der DSC Kurven bei Mischmaterialien mit 80/20 %

In Abbildung 20 ist gut zu sehen, dass der Schnittpunkt der Kurven der beiden Grundmateria-
lien die beiden Peaks in 81,13 % PA6 und 18,9 % PAG6 teilt. In Abbildung 21 kommen wir auf
ein Mischungsverhaltnis von 76,0 % PA6 und 24,0 % PAG6.

Far den hier angedachten Zweck der groben Einschatzung der prozentualen Anteile genugt
die Genauigkeit der Verfahren.

Nach dieser Charakterisierung kénnen die geschredderten Materialien gemeinsam mit den

ausgewahlten Additiven zu einem Rezyklat extrudiert werden, um ein qualitativ hochwertiges

Ausgangsmaterial fir die weitere Verarbeitung zu erhalten.
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Abbildung 21: Peak Trennung der DSC Kurven bei Mischmaterialien mit 70/30 %

2.4.2. Charakterisierung des Sekundarrohstoffgranulats (AP6)

Wie in Kapitel 2.2.3. erlautert, wurden samtliche Mischmaterialien sowohl mit als auch ohne
Additive umfassend thermisch, mechanisch und rheologisch untersucht. Die nachfolgend dar-
gestellten und erlauterten Ergebnisse bieten eine Grundlage fir die weiterflihrende Bewertung
der Materialeigenschaften. Im Rahmen der thermischen Analysen wurden die Schmelz- und
Kristallisationstemperaturen einschlieRlich der zugehérigen Schmelz- und Kristallisationsent-
halpien sowie der Warmekapazitat mittels DSC ermittelt. Zusatzlich wurden TGA unter Sauer-
stoff- und Stickstoffatmosphare durchgefiihrt, um die Zersetzungstemperaturen und den Be-
ginn des thermisch-oxidativen Abbaus der Proben zu bestimmen. Erganzend hierzu wurden
die rheologischen und mechanischen Eigenschaften der verschiedenen Mischungsverhalt-
nisse eingehend untersucht, um den Einfluss der Additive auf das FlieRBverhalten sowie die

mechanische Stabilitat der Materialien zu bewerten.

Mechanisch
Wie in dem Diagramm aus Abbildung 22 zu sehen, ist bei den Mischungen der beiden Materi-

alien ein Ruckgang der Kurzzeitzugfestigkeit auf etwa 88 MPa zu sehen. Dieser Werte blieben
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Uber alle Mischungsverhaltnisse relativ konstant was darauf hinweist, dass eine Verunreini-
gung von PA6 mit bis zu 30 % PAG6 keinen grof3en Einfluss auf die mechanischen Eigen-
schaften im Kurzzeitzugversuch hat. Weiterhin ist zu beachten, dass die Grundmaterialien
(100 % PAG6 und 100 % PA66) keinen weiteren Extrusionsprozess durchlaufen haben und der
Ruckgang der Zugfestigkeit bei den Mischungen auch durch eine weitere Schadigung entstan-

den sein kann.

Die Zugabe eines Kettenverlangerers flhrte zu einer leichten Abnahme der Zugfestigkeit bei
den Grundmaterialien und den compoundierten Materialmischungen sowie einer geringflgi-
gen Erhéhung der Bruchdehnung. Ausnahmen stellen die Materialien mit 100 % PA66-Anteil
dar. Bei diesem Material hat sich die Bruchdehnung verdoppelt durch Zugabe der Additive
zum Teil. Eine moégliche Ursache fur die geringe Wirksamkeit des Kettenverlangerers kénnte
das Fehlen ausreichender reaktiver Aminoendgruppen im Material sein, wodurch der Ketten-
verlangerer (Bruggolen M1251) nicht ausreichend mit den Polymerketten interagieren konnte.
Es besteht zudem die Mdglichkeit, dass eine vorzeitige Reaktion zwischen PA6 und PAGG die
Anzahl verflgbarer reaktiver Endgruppen reduziert hat. Weitere Einflussfaktoren kénnten eine
erhdhte Restfeuchte (> 0,1 %) sowie Ruf3partikel sein, welche die Reaktivitat des Kettenver-
langerers beeintrachtigen. Die Abnahme der Zugfestigkeit konnte zudem auf eine Schadigung
der Polymerketten durch den zusatzlichen Extrusionsprozess im Gegensatz zu den nicht ad-
ditivierten Grundmaterialien hindeuten. Eine mangelnde Degradation der Polymerketten

koénnte den Kettenverlangerer in seiner Wirkung ebenfalls einschranken.
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Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAB-Anteil (PAG/PABE), Restfeuchte <0,2 %, T,,;=23 °C
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Abbildung 22: Vergleich der Zugfestigkeit in Abhédngigkeit der Werkstoffzusammensetzung

Der deutliche Anstieg der Bruchdehnung in Abbildung 23 bei 100 % PA66, deutet jedoch sehr
deutlich auf eine erfolgreiche Reaktion des Kettenverlangerers mit den Polyamiden hin. Die
erhohte Empfindlichkeit der Bruchdehnung auf Abbauprozesse und Molmassenanderungen
kann einen Erklarungsansatz auf den grof3eren Effekt des Additivs auf die Bruchdehnung im

Vergleich zum Grundmaterial liefern.

Die Ergebnisse des Zugversuchs unter Zugabe des Kerbschlagmodifikators zeigen eine wei-
tere Abnahme der Zugfestigkeit im Vergleich zum Kettenverlangerer. Die Zugfestigkeit verhalt
sich dabei Uber alle Materialien hinweg relativ konstant. Gleichzeitig wurde eine Zunahme der
Bruchdehnung festgestellt, wobei diese insbesondere beim reinen PA66 deutlich erhdht war.

Uber die Materialmischungen hinweg bleibt der Wert hingegen konstant erhéht.
Der Einsatz eines Kerbschlagmodifikators ist nur dann empfehlenswert, wenn die Verbesse-

rung der Kerbschlagzahigkeit im Fokus der Materialaufbereitung steht. In diesem Fall werden

jedoch die Mindestanforderungen an die Zugfestigkeit von 82,5 MPa bei allen untersuchten
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Materialmischungen unterschritten. Daher sollte der Modifikator gezielt eingesetzt werden, ab-

hangig von den spezifischen mechanischen Anforderungen des Endprodukts.

Die Ergebnisse der Bruchdehnung die in Abbildung 23 zu sehen sind deuten darauf hin, dass
der Kerbschlagmodifikator wie erwartet die Duktilitdt der Materialien verbessert, jedoch die
Festigkeit herabsetzt. Die deutliche Zunahme der Bruchdehnung bei PAG6 im Vergleich zu
allen anderen Materialien, kénnte auf eine starkere Wechselwirkung zwischen dem Modifikator
und der spezifischen Struktur von PA66 hinweisen, wodurch eine erhdhte Verformbarkeit er-

madglicht wird.

Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAB-Anteil (PA6/PAG6), Restfeuchte <0,2 %, Ty, ;=23 °C
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Abbildung 23: Vergleich der Bruchdehnung in Abhéngigkeit der Werkstoffzusammensetzung

Annlich den Ergebnissen aus den Zugversuchen konnte auch bei der Kerbschlagzahigkeit kein
eindeutiger Einfluss der unterschiedlichen Mischungsverhaltnisse von PA6 und PAG66 festge-
stellt werden. Zwar wurde ein leichter Anstieg der Kerbschlagarbeit beobachtet, dieser blieb

jedoch Uber alle Mischungen hinweg weitgehend konstant. Beide Grundmaterialien wiesen
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dabei eine etwa 25 % geringere Kerbschlagarbeit im Vergleich zu den Datenblattwerten (PA 6
=15 kd/m?, PA66 = 14 kJ/m?) auf.

Die Zugabe des Kettenverlangerers fihrte zu keiner nennenswerten Veranderung der Kerb-
schlagarbeit, was darauf hindeutet, dass eine unzureichende Reaktion mit den reaktiven Ami-
noendgruppen vorlag. Im Gegensatz dazu zeigte der Kerbschlagmodifikator bei allen Materi-
alien mit Ausnahme des reinen PAG6, eine deutliche Verbesserung der Kerbschlagarbeit um
4-6 % (siehe Abbildung 24). Diese Ergebnisse deuten darauf hin, dass der Kerbschlagmodi-
fikator eine effektivere Modifikation der mechanischen Eigenschaften bewirken konnte als der
Kettenverlangerer, insbesondere bei den Mischungen mit hohem PAG-Anteil. Die Ergebnisse
aller Chargen ohne Kerbschlagmodifikator liegen mit 10,3 KJ/m? zum Teil unterhalb der Min-
destanforderungen von 11,5 KJ/m?. Die Kann jedoch durch die Zugabe des Kerbschlagmodi-

fikators verbessert werden.

Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAB-Anteil (PAG/PAEE), Restfeuchte <0,2 %, Ty, ;=23 °C
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Abbildung 24: Vergleich der Kerbschlagarbeit in Abhéngigkeit der Werkstoffzusammenset-
zung
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Thermisch

Eine Vermischung der beiden Grundmaterialien fihrte aufgrund des héheren Glasfaseranteils
im PAG66 zu einer Verschiebung der Rickstandsmenge in Richtung des Glasfasergehalts von
PAG6. Die Onset-Temperatur zeigte sich Uber die Mischverhaltnisse von 80/20 % und 70/30
% hinweg stabil und lag mit durchschnittlich 398,62 °C leicht Uber dem Mittelwert der Zerset-
zungstemperaturen von PAG6 und PAG66. Lediglich bei der Mischung von 90/10 % wurde eine
Abweichung festgestellt, wobei die Onset-Temperatur mit 395,99 °C deutlich ndher an der

Zersetzungstemperatur von PAG lag.

Die durchgeflihrten DSC-Untersuchungen zeigten, dass die Additive keinen bedeutenden Ein-
fluss auf die Schmelz- und Kristallisationstemperaturen der untersuchten Materialien hatten
(siehe Abbildung 25).

Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAG-Anteil (PA6/PAG6), Restfeuchte < 0,2 %, unters Stickstoff - HR 10 K/min
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Abbildung 25: Vergleich der Schmelztemperatur in Abhéngigkeit der Werkstoffzusammenset-
zung

Als bedeutend wurden Temperaturabweichungen von mehr als 2 °C definiert. Solche Abwei-

chungen traten lediglich bei wenigen Materialmischungen auf, was auf die Uberlagerung der
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Schmelz- und Kristallisationspeaks der beiden Polyamide zurtickzufiihren ist, die die Auswer-
tung erschwerten. Insbesondere in zweiten Heizlauf lassen sich die Peaks nur schlecht vonei-
nander trennen, obwohl die Grundmaterialien eine Schmelztemperaturdifferenz von 40 Kelvin
aufweisen. Abbildung 26 und Abbildung 27 sollen den Unterschied zwischen der Peak-Uber-

lappung in einer Materialmischung und den Peaks eines der Grundmaterialien exemplarisch

darstellen.
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Abbildung 26: DSC von PA6 GF15 Grundmaterial
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Abbildung 27: DSC einer Materialmischung aus 80 % PA6 und 20 % PA66
Rheologisch

Die Ergebnisse der MFI-Messungen zeigen, dass die Zugabe des Kettenverlangerers bei den
untersuchten Grundmaterialien im Gegensatz zu den unadditivierten Grundmaterialien keinen
signifikanten Einfluss auf die FlieRfahigkeit hatte. Auch hier ist der zusatzliche Extrusionspro-
zess der Additivierten Chargen und Materialmischungen im Gegensatz zu den Grundmateria-
lien in der Auswertung zu bertcksichtigen. Bei den Materialmischungen hingegen ist ein deut-
licher Rickgang des MFI zu beobachten. Verfolgt man die Annahme weiter, dass keine Reak-
tion des Kettenverlangerers mit den Aminoendgruppen stattgefunden hat, kénnte dieser Rick-
gang auf eine Kettenverlangerung durch eine Reaktion der beiden Polyamide PA6 und PA66

miteinander zurlickzufihren sein.

Weitere mdgliche Ursachen flr diese Veranderungen kdnnten Unterschiede im Feuchtegehalt
der Chargen, Variationen in der Molekulargewichtsverteilungen oder eine inhomogene Vertei-
lung der Glasfasern sein. Insbesondere bei PA6 und den Mischungen mit dem Kerbschlagmo-
difikator zeigt sich ein ahnliches Verhalten. Eine Ausnahme bildet jedoch das PA66-Grundma-
terial, bei dem das Scona erwartungsgemalf zu einem Rickgang des MFI flihrt, wahrend sich
der MFI durch die Zugabe des Kettenverlangerers erhdht hat. Dies kédnnte auf eine zusatzliche
Schadigung der Polymerketten durch eine Scherdegradation wahrend des Extrusionsprozes-

ses hindeuten.
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Es ist jedoch zu beachten, dass der MFI-Wert stark variieren kann, da die rheologischen Ei-
genschaften stark scherabhangig sind und selbst bei gleichen Materialien von unterschiedli-
chen Herstellern deutliche Unterschiede aufweisen kénnen. Die Tendenzen der MFI-Messun-
gen konnten weitgehend durch die Viskositatszahlmessungen bestatigt, was auf die Konsis-
tenz der beobachteten Ergebnisse hinweist. Flr eine bessere Interpretation der Ergebnisse
mussten die Messungen an den Grundmaterialien nach einem zusatzlichen Extrusions- und
Regranulationsprozess erneut durchgefiihrt werden. Nur so kdnnen Einflisse durch thermi-
sche und mechanische Schadigungen bei den verschiedenen Materialien bertcksichtigt wer-

den.

Als Mindestanforderungen fur den MFI der fertigen Rezyklate wurde ein Bereich zwischen 2,7-
4,7 9/10 min angesetzt. Wie in Abbildung 28 zu sehen, konnten lediglich die Mischungen 80/20

% und 70/30 % mit der Zugabe eines Kerbschlagmodifikators diesen Bereich nicht einhalten.

Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PABG-Anteil (PA6/PAB6), Restfeuchte <0,2 %, T=275°C, m =5 kg
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Abbildung 28: Vergleich der MFI-Messungen in Abhéngigkeit der Werkstoffzusammenset-
zung

41



Erganzend zu den MFI-Messungen wurde die Viskositatszahl (VZ) der Materialien bestimmt.
In Abbildung 29 sind die Ergebnisse fiir die Materialien ohne Additiv und fiir die Materialien mit
Kettenverlangerer aufgezeigt. Die Untersuchungen der Chargen mit dem Kerbschlagmodifika-
tor konnten nicht verwendet werden, da dieser auf einem Polyolefin aufgebracht ist und sich
das gemeinsame Lésen von PA und PE mit dem zuvor verwendeten Lésungsmittel (Schwe-
felsaure) nicht moglich war. Da die Ergebnisse lediglich der Uberpriifung der MFI-Messungen
galt und um keine weiteren Messungenauigkeiten einzubringen, wurde auf die Ergebnisse die-

ser Chargen verzichtet.

Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAB-Anteil (PAG/PAGE), Restfeuchte < 0,2 %, Lésemittel: Schwefelsdure
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Abbildung 29: Vergleich der VZ-Messungen in Abhéngigkeit der Werkstoffzusammensetzung

2.5. SchweilRversuche und Erstellen einer Schweiltrichtlinie sowie Daten-
blattentwicklung

Um die Akzeptanz des PA-Mischgranulats zu steigern, soll eine Schweil¥richtlinie entwickelt
werden, die spezifische Empfehlungen fiir das Fligen von Bauteilen abhangig vom verwende-
ten Flgeverfahren enthalt. Die Richtlinie konzentriert sich auf drei ausgewahlte Fligeverfah-
ren: Heizelementschweilen (HE), Infrarotschweilten (IR) und Ultraschallschweiflen (US).

Diese Auswahl wurde getroffen, um eine breite Palette an gangigen Schweildtechniken
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abzudecken und sicherzustellen, dass das Granulat in verschiedenen industriellen Anwendun-

gen effizient eingesetzt werden kann.

2.5.1. Herstellung von Versuchsbauteilen flr Schweil3versuche (AP6)

Heizelementschweil’en

Das Heizelementstumpfschweilien nach DVS 2207-1 ist ein mehrstufiges Schweillverfahren
bei dem die Warme Gber Warmeleitung in die Fligezone eingebracht wird. Der Prozess gliedert
sich in vier wesentliche Schritte. Zunachst erfolgt die Angleichung der zu schweilenden Teile.
Gefolgt von einer gleichmafigen Erwarmung dieser, unter Kontakt mit den HE bei leichtem
Druck. Im anschliefenden Umstellprozess werden die HE entfernt, woraufhin die vorgewarm-
ten Flgeteile unter definiertem Druck zusammengefihrt und aneinandergepresst werden. Das

grundlegende Funktionsprinzip dieses Verfahrens ist in Abbildung 30 schematisch dargestellt.

vorbereiten
"%Z ______ u . {

Heizelement

anwarmen ]

fertige Verbindung

T -

Abbildung 30: Funktionsprinzip des Heizelementstumpfschweillens am Beispiel eines Rohrs

[19]

Fir die SchweilRuntersuchungen mittels Heizelements wurden aus allen hergestellten Chargen
Plattenprobekoérper produziert. Die Platten wurden im Spritzgussverfahren hergestellt und wei-
sen Abmessungen von 150 x 75 x 4 mm?3 (Lange x Breite x Dicke) auf. Im Rahmen des
Schweiliprozesses wurden die Platten an ihren Langsseiten Uber Kontakt mit den Heizele-
menten erwarmt und anschlieRend unter Anwendung eines definierten Fligedrucks miteinan-

der verbunden.

Infrarotschweilen

Das IR-Schweilten nach DVS 2228 ist ein mehrstufiges Verfahren, bei dem die Schmelze der

Flgeflachen beriihrungslos durch Warmestrahlung erzeugt wird. Ahnlich dem HE-Stumpf-

schweil3en besteht der Prozess aus mehreren Schritten. Zunachst erfolgt die Erwarmung der
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Flgeteile mittels kurzwelliger IR-Strahlung, die durch einen Doppelrohr-Quarzglasstrahler
emittiert wird. Die Heizzeit variiert in Abhangigkeit von den spezifischen Materialeigenschaften.
Der Abstand zwischen den Flgeteilen und den Strahlern betragt etwa 30 mm. Im folgenden
Umstellprozess werden die IR-Strahler aus der Fligezone entfernt. Im finalen Schritt werden
die Flgeteile unter einem definierten Flgedruck von 4,0 N/mm? zusammengepresst und an-

schlieRend ausgekdhilt.

Fiigeteil ‘\ — Infrarotstrahler

Fiigeteil

Abbildung 31: Schematischer Aufbau einer horizontalen Infrarotschweilanlage [19]

Wie in dem schematischen Aufbau einer IR-Schweifl3anlage aus Abbildung 31 gezeigt, handelt
es sich wie beim Heizelementschweilten bei den Fligeteilen um spritzgegossene Plattenpruif-

korper mit den AbmaRen 150 x 75 x 4 mm? (Lange x Breite x Dicke).

Ultraschallschweif3en

Der dritte Schweil3prozess, das longitudinale Ultraschallschweil3en, ist ein einstufiges Verfah-
ren, bei dem die Kunststoffkomponenten durch hochfrequente Schwingungen im US-Bereich
miteinander verschweil3t werden. Die entstehende Warme, die durch innere Reibung im Ma-
terial erzeugt wird, flhrt zur Bildung der Schmelze an den Flgeflachen. Die entsprechenden
Versuche wurden auf einer longitudinalen US-Schweil3anlage der Firma Hermann HiQ Dialog
2400 durchgefuhrt, welche mit einer Frequenz von 20 kHz arbeitet. Die fur die Untersuchung
verwendeten Prifkorper entsprachen der Norm DVS 2216-1 und bestehen aus zwei zylindri-
schen Teilen, wobei der obere Teil einen keilfdrmigen Energierichtungsgeber besitzt. Der Auf-

bau des Prifkdrpers ist in Abbildung 32 dargestellt.
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Abbildung 32: DV'S Priifkérper mit dachférmigem Energierichtungsgeber am oberen Priifteil
[19]

Bei dem Prozess werden die Schwingungen senkrecht zur Fligeebene eingeleitet. Der sche-

matische Aufbau der Schweil3anlage wird in Abbildung 33 gezeigt. Zur Parametrisierung wur-

den Schweil’krafte von 1, 2, 3 und 4 MPa und Amplituden von 35, 40 und 45 Mikrometern

gewahlt.
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Abbildung 33: Schematischer Aufbau einer longitudinalen Ultraschallschweil3anlage [19]

2.6.2. Detail Engineering (AP 7)

Nachdem die Mischmaterial-Chargen hergestellt und charakterisiert wurden, fand ein Projekt-
treffen statt. In diesem Rahmen wurden die bisherigen Vorgehensweisen und Ergebnisse be-
sprochen. In dieser Phase lag der Fokus darauf, sowohl den Prozessablauf als auch den ak-
tuellen Projektstand kritisch zu evaluieren und zu optimieren. Dabei wurden die Methoden und
Prozessparameter diskutiert, um die Effizienz und Qualitat der nachfolgenden Schweilversu-

che zu maximieren. Das Projekttreffen diente auch der Optimierung der Ergebnisse und dem
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Abgleich notwendiger und industriell umsetzbarer Prozessschritten zur Finalisierung des Qua-

lifizierungs- und Aufbereitungsverfahrens.

2.6.3. Untersuchung der Schweileigenschaften: Heizelement-, Ultraschall- und Infra-
rotschweilden (AP8)
Zur Untersuchung der Schweilbarkeit der Sekundarrohstoffe wurden drei unterschiedliche

Schweilverfahren analysiert.

Heizelementschweifen:
Heizelementtemperatur: 292 °C (PAB6), 332 °C (PA66)

Anwarmzeit: 25-30 s
AbkUhlzeit: 300 s
Flgedruck: 0,15 N/mm?

Beim Heizelementschweilten (HE-Schweilien) konnten jedoch keine verwertbaren Ergebnisse
erzielt werden. Dies lag an der begrenzten Temperaturbestandigkeit der PTFE-Beschichtung
der Heizelemente, die den fir das Schweillen von Polyamiden erforderlichen Temperaturen
nicht standhielt. Infolgedessen haftete das aufgeschmolzene Material an der Folie, was zu
unbrauchbaren SchweilRverbindungen flhrte. Aufgrund des geringen kommerziellen Einsat-

zes dieses Schweillverfahrens wurden die Versuche nicht weiter verfolgt.

InfrarotschweifBen:

Strahlungsemitter: kurzwellige Doppelrohr-Quarzglasstrahler
Strahlerabstand: 30 mm

Abkuhlzeit: 40 s

Anwarmzeit: materialabhangig

Flgedruck: 4 MPa und 0,5 MPa

Beim Schweiflen mittels Infrarotstrahlung hat sich eine hohe Figekraft von 4 MPa als vorteil-
haft erwiesen. Die Ergebnisse aus dem Zugversuch zur Bewertung der Festigkeit der Flige-
verbindungen werden exemplarisch am Material PA66 in Abbildung 34 dargestellt. Basierend
auf den Ergebnissen der Grundmaterialien, die eine eindeutige Tendenz zeigen, dass eine
héhere Fligekraft zu besseren Schweilergebnissen flhrt, wurden alle weiteren Materialien

ausschlief3lich mit einer Flugekraft von 4 MPa geschweil3t.
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Die x-Achse bildet den Materialanteil in % ab, beginnend mit dem
PAB-Anteil (PAB/PAB6), Restfeuchte > 0,2 %, Tp = 23 °C
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Abbildung 34: Exemplarische Darstellung der Zugfestigkeit und Bruchdehnung am Beispiel
von PA66

Die resultierenden Werte fir Zugfestigkeit, Bruchdehnung sowie der Schweil}faktor flr die ver-

schiedenen Materialien sind in Tabelle 9 aufgefihrt.

Tabelle 9: Ergebnisse der Zugversuche und Schweil3nahtfestigkeiten aller Mischmaterialien
aus IR-SchweilRversuchen

Material | PA6 90/10 % 80/20 % 70/30 %

Zusétze* |GM B S GM B S GM B S GM B S

Zugfestig | 52 38 29 43 44 32 46 42 39 |56 41 33
keit Sd: Sd: Sd: Sd:

[N/mm?] | 18 9 6 13 1 6 12 9 4 7 6 3
Schwei3 | 0,52 0,43 037 {048 05 042 (0,53 048 0,5 |0,64 0,47 044
faktor
Bruch &) 1,9 1,5 |23 22 1,7 |25 22 22|32 22 19
dehnung | Sd: Sd: Sd: Sd:

[%] 16 05 04 |08 07 04 |08 06 0412 03 01

*GM = Grundmaterial, B = Bruggolen, S = Scona

47




Fir das Grundmaterial PA66 wurden keine Schweildversuche der additivierten Materialien
durchgefiihrt, da der Fokus der Untersuchungen auf den PA-Mischungen lag. Fir das Grund-

material konnten im Zugversuch folgende Werte ermittelt werden:

o Zugfestigkeit: 49,95 MPa
e Schweil3nahtfaktor: 0,49
e Bruchdehnung: 2,38 %

Im Vergleich zum Grundmaterial PA6 (Schweifl¥faktor fs = 0,52) konnte eine Verbesserung des
Schweilfaktors mit steigendem PAG66-Anteil erreicht werden. Insbesondere das Mischungs-
verhaltnis 70/30 % erreicht einen Schweiltfaktor von fs = 0,64, womit die Mischungen mit 0,15
deutlich Gber dem Schweil¥faktor des Grundmaterials PA66 liegen. Allerdings flihrt die Zugabe
von Additiven zu einer Abnahme des Schweil¥faktors, was darauf hindeutet, dass der Einsatz
der gewahlten Additive nur bei unzureichenden mechanischen Eigenschaften der Grundma-
terialien zu empfehlen ist. Allgemein ist hingegen zu beachten, dass die Standardabweichun-
gen der Grundmaterialien hdher ausgefallen sind als die der additivierten Chargen, was darauf
hindeutet, dass auch die Ergebnisse aus den Schweildversuchen eine héhere Stabilitat der

additivierten Materialien aufweisen.

Ultraschallschweillen:
Beim Schweil3en mittels Ultraschalles wurden verschieden Parametersatze gewahlt, um eine
madglichst breite Beurteilung vorteilhafter Parametrisierungen zum Flgen der Rezyklate zu er-

halten. Die gewahlten Parameter sind in Tabelle 10 aufgefihrt.

Tabelle 10: Parameterauswahl fiir Ultraschallschweilversuche

Parametersatz 1 2 3 4

Fligekraft 1 MPa 2 MPa 3 MPa 4 MPa
Triggerkraft 130 N 268 N 406 N 682 N
Amplitude 45, 40, 35 % 45, 40, 35 % 45, 40, 35 % 45, 40, 35 %
Triggerpunkt 0,5 mm 0,5 mm 0,5 mm 0,5 mm
(RPN)

Bei den US-Schweil3versuchen zeigte sich eine kontinuierliche Verschlechterung der Zugfes-
tigkeit mit steigender Fugekraft. Die Ergebnisse werden beispielhaft an den Grundmaterialien
PAG6 und PAGG in Abbildung 35 dargestellt.
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Abbildung 35: Ergebnisse der Parametervariation aus den US-Schweil3versuchen an den
Grundmaterialien PA6 und PA66

Aufgrund der stetigen Abnahme der Zugfestigkeit mit steigender Figekraft und sinkender

Amplitude werden in der Auswertung in

Tabelle 11 lediglich die Ergebnisse der Versuche mit einer Flgekraft von 1 MPa und einer

Amplitude von 45 um abgebildet.

Tabelle 11: Ergebnisse der Zugversuche und SchweilSnahtfestigkeiten aller Mischmaterialien
aus US-Schweillversuchen

Material | PA6 90/10 % 80/20 % 70/30 %

Zusétze* |GM B S GM B S |GM B S GM B S
Zugfestig | 52 47 37 42 35 30 |32 39 25 40 42 40
keit Sd: Sd: Sd: Sd:

[N/mm?] |26 63 12 |19 83 45|22 61 87 (19 7,0 88
Schwei8 |05 0,53 047 (048 04 04 038 045 045 |046 0,49 0,53
faktor
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Bei den Ultraschallschweildversuchen zeigt sich, dass sich der Schweil¥faktor bei Materialien
mit Additivzugabe teilweise verbessert. Allerdings zeigen die Grundmaterialien in den meisten
Fallen geringere Standardabweichungen, was fir eine hohere Stabilitdt der Ergebnisse der

Grundmaterialien beim Ultraschallschweif3en spricht.

2.6. Bereitstellung von Verwendungshinweisen (AP 9 und 10)

Arbeitspaket 9 beinhaltete die Entwicklung einer Schweillempfehlung, die auf den Ergebnis-
sen der durchgeflhrten SchweilRversuche basiert. Ziel dieser Empfehlung ist es, die Akzep-
tanz des Recyclinggranulats bei Endanwendern zu erhéhen. Die erarbeitete Schweillempfeh-
lung wird als separate Anlage zur Dokumentation beigefligt. Fur die Erstellung eines Material-
datenblatts wurden der Firma WIS samtliche im Projekt generierte Untersuchungsergebnisse
bereitgestellt. Diese Informationen dienen der Firma WIS zur Erstellung eines Materialdaten-
blattes, welches die wesentlichen Eigenschaften und Anwendungsparameter des Mischgra-

nulats detailliert beschreibt und dem Abschlussbericht als Anlage beiliegt.

2.8. Wissenstransfer (AP 11)

Samtliche Versuchsparameter und -ergebnisse wurden dokumentiert und aufbereitet. Der Wis-
senstransfer in Form von Konferenzbeitragen wurde vorbereitet und soll demnachst umgesetzt
werden. Geplant ist die Veroéffentlichung der Ergebnisse auf der Technomer 2025, einer Fach-
tagung Uber Verarbeitung und Anwendung von Polymeren an der Technischen Universitat

Chemnitz.

3. Fazit

Das Forschungsprojekt untersuchte erfolgreich die Mischung von PA6 und PAGG, wobei die
mechanischen, rheologischen und thermischen Eigenschaften verschiedener Mischungsver-
haltnisse sowie der Einfluss unterschiedlicher Additive analysiert wurden. Die Ergebnisse zei-
gen, dass ein PA66-Anteil von bis zu 30 % in PA6 keine erheblichen Auswirkungen auf die
Werkstoffeigenschaften hat. Im Rahmen der SchweilRuntersuchungen konnten zufriedenstel-
lende Ergebnisse erzielt werden, die in Form einer SchweilRempfehlung mit spezifischen Pa-

rametersatzen fur verschiedene Flgeverfahren zusammengefasst wurden.

Die Zugabe von Additiven erwies sich bei den untersuchten Materialien als nicht zwingend
notwendig, konnte jedoch eine Stabilisierung der Materialeigenschaften tber die Mischungen
hinweg férdern. Zur Beurteilung des Alterungszustandes der Ausgangsmaterialien und der po-
tenziellen Notwendigkeit von Additiven, wurde ein Qualifizierungs- und Aufbereitungsverfah-

ren entwickelt. Insgesamt deuten die Ergebnisse darauf hin, dass die Herstellung von
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Mischgranulaten aus PA6 und PAG66 mit geeigneten Eigenschaften fur die Weiterverwendung

madglich ist.

Grundlegend konnte die Mischbarkeit verschiedener PA-Typen untersucht werden, wobei sich
das Projekt auf PA6 und PA66 beschrankte. Die erzielten Ergebnisse sind daher nicht unein-
geschrankt auf alle PA-Kombinationen Ubertragbar, da sowohl der spezifische PA-Typ als
auch der Glasfaser- bzw. Flllstoffgehalt eine entscheidende Rolle bei der Mischbarkeit spielen
und die Materialeigenschaften sowie die Schweillbarkeit beeinflussen. Obwohl die Untersu-
chungen die Mischbarkeit, Aufbereitung und Schweil3barkeit abgedeckt haben, wurde der Ein-
fluss von Mehrfachverarbeitungen, insbesondere bei den Mischmaterialien, nicht berlicksich-
tigt. Daher sind die Ergebnisse nicht uneingeschrankt auf alle Eingangsmaterialstrome an-
wendbar, bieten jedoch eine solide Grundlage flr die Herstellung von Mischmaterialrezyklaten

bei Mischungsverhaltnissen bis zu einem PAG66-Anteil von 30 %.

Zukunftige Untersuchungen sollten den Einfluss von Fullstoffen und variierenden Fullstoffge-
halten sowie die Erweiterung der Untersuchungen auf weitere PA-Typen umfassen, um das
Verstandnis der Materialeigenschaften und der Verarbeitbarkeit von Mischgranulaten weiter

zu vertiefen.
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