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1 Einfithrung

Die Materialcharakterisierung umfasst die umfassende Materialcharakterisierung von
Materialien, die in WP 1 auf Basis der Produktanforderungen der Partnerfirmen Gorenje
gospodinjski aparati d.o.o und Intra lighting d.o.0 ausgewahlt wurden. Der
Forschungspartner, die Fakultat fur Kunststofftechnik (FTPO), fertigte die Prufmuster aus
diesen Materialien (Compoundieren und Spritzgief3en) und prufte zusammen mit den
Projektpartnern, Montanuniversitat Leoben (MUL) und Polymer Competence Center
Leoben GmbH (PCCL), umfassend die thermischen/mechanischen/
physikalische/haptische/Verschleileigenschaften. Die endgultigen Polymeroberflachen
wurden von allen Projektpartnern mit einer neu entwickelten Cool-Touch-Testmethode
analysiert. Ziel dieser Aktivitaten war es, das am besten geeignete Material (Polymer) fur
die Optimierung und die Herstellung der Prototypen mit einem Demonstratorwerkzeug zu
finden. Der Bericht gliedert sich in drei inhaltliche Teile. Im ersten Teil wird die
Materialzusammensetzung beschrieben. Im zweiten Teil werden die Cool-Touch-
Testmethode sowie die Ergebnisse vorgestellt. Im dritten Teil werden die gemessenen
Eigenschaften vorgestellt. Die Schlussfolgerung umfasst weitere Mal3nahmen, die zur
Optimierung und Herstellung von Verbundwerkstoffen mit hoher Warmeleitfahigkeit
erforderlich sind. AbschlielRend werden im letzten Punkt die aus WP3 hervorgegangenen

Veroffentlichungen aufgelistet.
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2 Materialien zur Charakterisierung

Tabelle 1 umfasst die Liste der Muster inklusive ihrer Zusammensetzung. Fir einen

besseren Uberblick wurden in der Tabelle folgende Abkiirzungen verwendet:

>

YV V. V V V V V

YV V.V V V V V V V V VYV V

>

PE-HD - Polyethylen hoher Dichte; DOW HDPE 25055 E NATURAL

PP — Polypropylen; Ineos 100-GA02 DTA 1105

PA — Polyamid; Akulon K222-D Natural

ABS — Acryl-Nitril-Butadien-Styrol; Elix ABS P2H-AT/0101083 LNS 202
PS — Polystyrol; Edistir SR550 257869

PC - Sabic Lexan 243 R

Al — Aluminiumstaub von Talum, Slowenien

C — Kompatibilisierungsmittel; fur PE-HD: Exxelor PE 1040; fir PP: Exxelor PO
1020; C-SEBS: Graftbond SEBS-GMA; C-TPU: U TU-S5265

BN — Bornitrid; 3M Pulver BN CF Thrombozyten 012P

WP — Altpapier von Papirnica Vevce

T-Talk; Plustalk H15

GF — Glasfasern; 3B Glasfaser DS 1128-10N

W — Wollastonit; Aspekt 3992

CaCO3-S —cacos mit kleiner PartikelgroRe; Calplex Extra

CaCO3-B —cacos mit groRer Partikelgrolde; Calplex 40

L — Schmiermittel; Croda ER

MB1 — Masterbatch metallic silber - Maxithen HP7BAS5567 Metallic silber
MB2 — Master Batch Metallic Blau - Maxithen HP5BB4417 Metallic Blau
MB3 — Master Batch metallic grau - Maxithen HP9BA8837 Metallic grau
MB4 — Master Batch Metallic Violett - Maxithen HP5BB4397 Metallic Violet
MB5 — Master Batch Metallic Braun - Unimax UNS8BAS5427 Metallic Braun

Muster von 822 2019 0103_06 bis 822 2019 0103 _09 sind kommerziell erhaltliche

hochwarmeleitende Verbundwerkstoffe und wurden als Referenzproben verwendet. Fur

alle anderen Muster bestatigten die Projektpartner die Zusammensetzung, und alle

wurden bei FTPO auf einem Doppelschneckenextruder hergestellt und spritzgegossen,

um die Muster fur die weitere Laborcharakterisierung zu erhalten.
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Tabelle 1: Fiir die Charakterisierung verwendete Materialien - Ubersicht mit der
Zusammensetzung der im Rahmen des Projekts hergestellten Verbundwerkstoffe.
Kommerziell erhéltliche Muster sind rot markiert.

Muster-Nr. Zusammensetzung
822_2019_0103_00 PE-HD
822_2019_0103_01 PE-HD 5Al 10C
822_2019_0103_02 PE-HD 5AI 30C

822 2019 _0103_03

PE-HD 20Al 10C

822 2019_0103_04

PE-HD 20Al 30C

822_2019_0103_05

PE-HD 12.5A1 20C

822_2019_0103_06

N2003-M

822_2019_0103_07

Makrolon TC8030

822 2019 0103 08

Konduit PX11313

822 2019 _0103_09

Konduit PX13012

822_2019_0103_10-1 TPU Al-Folie 20
822_2019_0103_10-2 TPU Al-Folie 30
822_2019_0103_10-3 TPU Al-Folie 50

822 2019 _0103_10-4

TPU Al-Folie 100

822 2019 _0103_10-5

TPU Al-Folie 200

822 2019 _0103_10-6

TPU Al-Folie 300

822_2020_0056_01 PE-HD
822 2020_0056_02 PE-HD 10T
822 2020_0056_03 PE-HD 20T
822 2020_0056_04 PE-HD 30T
822_2020_0056_05 PE-HD 10T 2C
822_2020_0056_06 PE-HD 20T 4C
822 2020_0056_07 PE-HD 30T 6C

822 2020 _0127_01-1

PE-HD 10CaCO3-S

822 2020 0127_01-2

PE-HD 20CaCO3-S

822 2020 _0127_01-3

PE-HD 30CaCO3-S

822 2020 _0127_01-4

PE-HD 10CaCO3-S 2C

822 2020 _0127_01-5

PE-HD 10CaCO3-S 4C

822 2020 _0127_01-6

PE-HD 10CaCO3-S 6C

822 2020 0127_02-1

PE-HD 10CaCO3-B

822_2020_0127_02-2

PE-HD 20CaCO3-B

822 2020 0127_02-3

PE-HD 30CaCO3-B

822_2020_0127_02-4

PE-HD 10CaCO3-B 2C
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822 2020 0127_02-6

PE-HD 10CaCO3-B 6C

822 2020 0164 01

PP 50BN 2L 3C

822 2020 _0164_02

PP 50BN 2L 4C

822 2020_0164_03

PP 50BN 2L 5C

822 2020_0164_04

PP 50BN 2L 6C

822 2020 0164 05

PP 50BN 2L 7C

822_2020_0164_06

PP 40BN 10WP 2L 5C

822 2020 0164 07

PP 30BN 20WP 2L 5C

822_2020_0164_08

PP 25BN 25WP 2L 5C

822_2020_0164_09

PP 60BN 2L 5C-SEBS

822 2020 0164 _10

PP 70BN 2L 5C-SEBS

822 2020 0164 11

PP 80BN 2L 5C-SEBS

822 2020 _0190_00

PC

822 2020 _0190_01

PC 50BN

822 2020_0190_02

PC 50BN 5C-TPU

822 2020 _0190_03

PC 50BN 5C2-PE

822 2020 _0190_04

PC 50BN 5C1-SEBS

822 2020 0218 01

PP 60BN 2L 5C

822 2020 0218 02

PP 55BN 5GF 2L 5C

822_2020_0218_03

PP 50BN 10GF 2L 5C

822 2020 0218 04

PP 45BN 15GF 2L 5C

822 2020 0218 05

PP 40BN 20GF 2L 5C

822_2020_0218_06

PP 35BN 25GF 2L 5C

822 2020 0218_07

PP 30BN 30GF 2L 5C

822 2020 0218_08

PP 25BN 35GF 2L 5C

822 2020 0218_09

PP 20BN 40GF 2L 5C

822 2021_0015_15

PA6 30BN 30W 2L

822 2021_0015_16

PAG6 30BN 30GF 2L

822 2021_0015_17

PA6 30BN 30T 2L

822 2021 0015 18

PAG 30BN 30CaCO3B 2L

822 2021 0015 _19

PAG 30BN 30CaCO3S 2L

822 2021 _0015_20

PA6 30BN 30W 2L 5C

822 2021 0015_21

PA6 30BN 30GF 2L 5C

822 2021 0015_22

PAG6 30BN 30T 2L 5C

822 2021_0015_23

PAG 30BN 30CaCO3B 2L 5C

822 2021 _0015_24

PAG6 30BN 30T 2L 5C
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PA6 10BN 20CaCO3B 20GF 2L 5C

822 2021 _0015_DoEnew

PAG6 20BN 28CaCO3B 2GF 2L 4C

822_2021_0015_DoEnewMB | PA6 20BN 28CaCO3B 2GF 2L 4C 3MB

822_2021_0015_MB

PAG6 15BN 5CaCO3B 30GF 2L 4C 3MB

822 2021_0109_00

PAG 60BN 4C

822 2021_0109_01

PAG6 60BN 4C 5MB1

822 2021 _0109_02

PA6 60BN 4C 5MB2

822_2021_0109_03

PA6 60BN 4C 5MB3

822 2021 0109 _04

PA6 60BN 4C 5MB4

822 2021_0109_05

PA6 60BN 4C 5MB5

822 2021_0110_00

PP 60BN 4C

822_2021_0110_01

PP 60BN 4C 5MB1

822 2021 _0110_02

PP 60BN 4C 5MB2

822 2021 _0110_03

PP 60BN 4C 5MB3

822 2021 _0110_04

PP 60BN 4C 5MB4

822 2021_0110_05

PP 60BN 4C 5MB5

822 2021_0111_00

PC 60BN 4C

822 2021_0111_01

PC 60BN 4C 5MB1

822_2021_0111_02

PC 60BN 4C 5MB2

822 2021 0111 03

PC 60BN 4C 5MB3

822 2021 _0111_04

PC 60BN 4C 5MB4

822 2021_0112_00

ABS 60BN 4C

822_2021_0112_01

ABS 60BN 4C 5MB1

822_2021_0112_02

ABS 60BN 4C 5MB2

822 2021 _0112_03

ABS 60BN 4C 5MB3

822 2021 _0112_04

ABS 60BN 4C 5MB4

822 2021 _0112_05

ABS 60BN 4C 5MB5

822 2021_0113_00

PS 60BN 4C

822 2021_0113_01

PS 60BN 4C 5MB1

822 2021 _0113_02

PS 60BN 4C 5MB2

822 2021 0113 03

PS 60BN 4C 5MB3

822 2021 0113 04

PS 60BN 4C 5MB4

822 2021 0113 05

PS 60BN 4C 5MB5

822 2021 0164 _01

PC 60BN 4C 5MB1

822 2021 0166_01

ABS 60BN 4C 5MB1

822 2021 0180_01

PBT 40BN 20GF 4C 5MB4
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3 Cool-Touch-Test ausgewahliter Materialien

Fur die Bewertung von Cool-Touch sind Messungen der Warmeleitfahigkeit aufgrund der
Form und der Abmessungen des gepruften Objekts nicht immer durchfGhrbar. Daher
beschlossen die Projektpartner, eine neue Methode fir den Cool-Touch-Test zu
entwickeln, um eine Bewertung auch auf unebenen Oberflachen direkt durchfihren zu
konnen, auf denen diese Teile installiert sind. Fur die Auswertung wurden die Muster
verwendet, die nach zwei ausgewahlten Technologien hergestellt wurden: IML (In Mould
Labelling) und hochwarmeleitfahige Verbundwerkstoffe, und zwar alle Muster mit der
Produktionsnummer 822_2019_0103. Das Ziel dieser Bewertung war, das Cool-Touch-
Feeling zu bewerten, die Tests wurden unabhangig von jedem einzelnen Test
durchgefuhrt, wobei das Testverfahren schnell, ohne Einschrankung hinsichtlich der
Form des getesteten Objekts durchgefuhrt werden muss. Zur Herstellung von

Prufkorpern wurde das Werkzeug mit den Abmessungen 60 mm x 60 mm x 4 mm

verwendet. Abb. 1 zeigt die hergestellten Teile.

Abbildung 1: Fiir die Bewertung mit der Cool-Touch-Methode hergestellte Muster
(822_2019 _0103).

Der erste Schritt war die Entwicklung der Cool-Touch-Methode bei jedem einzelnen
Projektpartner. Die Einschrankungen wahrend der Testdurchfihrung wurden ebenso

bewertet wie die Ergebnisse. Im zweiten Schritt wurde die gemeinsame Methode
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entwickelt und die Muster fur die nachste Durchfiuhrung des Tests nach der Cool-Toch-
Methode ausgewahlt. Bei allen Projektpartnern wurden erneut Tests mit Auswertung der
Ergebnisse durchgefihrt. Fur diesen Schritt wurden die Muster 822 2019 0103_06,
822_2019_0103_08, 822_2019_0103_09, 822_2019_0103_10-4,822_2019_0103_10-5
und 822 2019 0103_10-6 ausgewahlt. Nachdem alle Ergebnisse ausgewertet wurden,

wird die Prifmethode festgelegt:

» Temperieren der Muster

» mindestens 24 Stunden bei 23 °C,

» bevor die Muster berthrt werden, sollte die Handflache 5 Sekunden lang eine
Metallplatte beruhren,

» man beruhrt die Testmuster mit derselben Handflache und wartet danach 3
Sekunden,

» es folgt die Bewertung des Gefiuhls (niedrigere Zahl fir kihleres Gefuhl, hdhere Zahl
fur warmeres Gefuhl),

» jedes Muster muss eine eindeutige Bewertungen haben,

» maximal 6 Muster sollten getestet werden.

Abb. 2 zeigt die Ergebnisse der ausgewahlten Muster.
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Abb. 2: Ergebnisse des entwickelten Cool-Touch-Testverfahrens mit der gemessenen

Wérmeleitféhigkeit (griin) und berechneten Kontakttemperatur (braun).

Seite 9 von 27  0zare 19, S1-2380 Slovenj Gradec « T: +386 2 620 47 68 » M: +386 70 892 270 « E: referat@ftpo.eu » W: www.ftpo.eu



_'

®0® FTPO P l M t l .rs.A go"'“’""v B3]
SLOVENIJA - AVSTRIIA
Faculty of o y e a g SLOWENIEN - OSTERREICH

Polymer Technology i | Evropsi g 3 egions

Ep n | Europaise dfg Elwg

4 Thermische/mechanische/physikalische Eigenschaften

der Materialien

Nicht nur Cool-Touch, sondern auch thermische, mechanische und physikalische
Eigenschaften der Materialien sind fur die Verbundwerkstoffe mit hoher
Warmeleitfahigkeit entscheidend. Die Charakterisierung der hergestellten Muster wurde
hauptsachlich bei FTPO, PCCL und MUL durchgefiihrt. Um eines der Ziele des Projekts
— eine engere Zusammenarbeit zwischen den Institutionen — zu erreichen, wurden die
Round-Robin-Tests fur die DSC-Methode und die Hot-Disk-Methode durchgefuhrt.

Der Round-Robin-Test fiur DSC wurde bei FTPO und PCCL durchgefihrt und die
Ergebnisse sind in der Abb. 3 dargestellt. Es liegt auf der Hand, dass die Ergebnisse gut
vergleichbar sind, was auf eine hohe wissenschaftliche Expertise bei der Durchfihrung

der Messungen hinweist.
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Abbildung 3: Die Ergebnisse des Round-Robin-DSC-Tests flir die Muster von
822 2019 0103 _00 bis 822 2019 _0103_05 (Schmelztemperatur oben links,
Kristallisationstemperatur oben rechts, Schmelzenthalpie unten links,

Kristallisationsenthalpie unten rechts).
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Round-Robin-Tests fur die Warmeleitfahigkeit wurden auch bei FTPO, PCCL, 3M und
C3 durchgeflhrt. Die Ergebnisse sind in der Abb. 4 dargestellt. Die bei FTPO und PCCL
erhaltenen Werte stimmen gut Uberein, ein groRerer und unerklarlicher Unterschied
findet sich bei C3.

A (W/mK) = | A (W/mK) = | A (W/mK) —
FTPO Cc3 3M
Sample Nr. 2 mm 2mm 2 mm
822_2020_0164_11 4,41 8,73 4,17
. 822 2020 0190 02 1,79 4,84 1,07

aaaaaaaaaaaaaaa 822_2020_0218_07 0,83 3,01 0,77

al onductiiy (Wi

Abbildung 4: Die Ergebnisse des Round Robin Hot Disk-Tests flir die Muster von
822 2019 _0103_00 bis 822_2019_0103_05 (FTPO-PCCL) links und die Muster
822 2020 _0164_11, 822_2020_0190_02 und 822_2020_0218_07 (FTPO-C3-3M)

rechts.

Alle bei FTPO im Spritzgussverfahren hergestellten Muster wurden auch bei FTPO
getestet und charakterisiert (thermische, mechanische und physikalische
Eigenschaften), einige aber auch bei PCCL (DSC, Warmeleitfahigkeit, Haptik und
Verschleif) und MUL (fur die Simulation der Fullphase bendtigte Materialdaten, z.B. cp,
A, n und pvT). Kurz vor dem Projektende wurden bei PCCL auch die tribologischen

Eigenschaften charakterisiert. Die Ergebnisse werden in Abschnitt 5 beschrieben.

Die entscheidende Eigenschaft der Muster war jedoch die Warmeleitfahigkeit. Durch
Zugabe verschiedener Fullstoffe stieg die Warmeleitfahigkeit von 0,48 W/mK auf 0,61
W/mK (PE 20Al), 0,72 W/mK (PE 30T), 0,56 W/mK (PE CaCO3-S) und 0,57 W/mK (PE
CaCO03-B). Durch die Zugabe von BN stieg die Warmeleitfahigkeit weitgehend, jedoch
bei einer groleren Menge an zugegebenen BN. Fur die Verbundwerkstoffe mit PP-Matrix
wird der Einfluss des BN-Gehalts im Verbundwerkstoff auf die Warmeleitfahigkeit
dargestellt (Abb. 5). Wie aus der Abb. 5 ersichtlich, ist die Steigerung der

Warmeleitfahigkeit linear zu ca. 40 % Zusatz von BN. Mit dem héheren BN-Gehalt in der
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PP-Matrix ist der Anstieg der Warmeleitfahigkeit exponentiell. Bei den Mustern
822 _2020_0164 war die Menge des Kompatibilisators unterschiedlich, die hochste
Warmeleitfahigkeit wurde aber mit 5 % Kompatibilisator erreicht. Verbundwerkstoffe
ohne Kompatibilisatoren wiesen im Vergleich zu Verbundwerkstoffen mit
Kompatibilisatoren eine geringere Warmeleitfahigkeit auf. Die Zugabe von GF anstelle
von BN verringerte die Warmeleitfahigkeit. Bei den Verbundwerkstoffen mit der PA6-
Matrix und 30 % BN sowie 30 % anorganischer Fullstoffe (Muster 822_2021_0015_05
bis 822 _2021_0015_19) war die Warmeleitfahigkeit bei Verbundwerkstoffen mit GF am
hdchsten. Nach der Zugabe des Kompatibilisators (Muster 822 2021 0015 20 bis
822_2021_0015_24) stieg die Warmeleitfahigkeit auf hohere Werte und die hdchste
Warmeleitfahigkeit zeigte sich nach der Zugabe von GF. Warmeleitfahigkeit stieg auch
durch die Zugabe von metallischen Master Baches. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2

dargestellt.

> y=0,0004x° - 0,0027x* + 0,007x3 + 0,0125x2 + 0,0274x + 0,5571

4 RZ = 0,9997
%3,5
~
2
> 3
=
52
=
o
= 2
-
S
T e
e B
- . . I
0
34 .
BN content (%)

Abbildung 5: Wéarmeleitfahigkeit als Funktion des hinzugefiigten BN in der PP-Matrix.
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Tabelle 2: Wérmeleitféahigkeit der Verbundwerkstoffe mit Zusatz von 60 Gew.% von BN.

Matrix PAG | PP PC | ABS | Ps
Nummer 109 | 110 | 111 12 | 113
Masterbatch (W/)r\nK) (W/)r\nK) (W/)r\nK) (W/)r\nK) (W/)r\nK)
ohne 2,74 | 105 | 197 | 241 | 201
Maxithen HP7BA5567 Metallic silber | 3,48 | 2,26 2,63 | 216
Maxithen HP5BB4417 MetallicBlau | 2,93 | 2,4 2,68 | 2,03
Maxithen HP9BA8837 Metallic-Grau | 3,05 | 2,22 2,84 | 242
Maxithen HP5BB4397 Metallic-Violett | 3,81 | 2,31 254 | 2,67
Unimax UNS8BA5427 Metallic-Braun | 2,92 | 2,36 28 | 215

Die mechanischen Eigenschaften werden von der Menge der BN-Zugabe beeinflusst. Bis
zu einem BN-Anteil von 50 % steigen die Steifigkeit und die Festigkeit an, wenn der
Verbundwerkstoff richtig kompatibilisiert wird. Bei héherem BN-Gehalt sanken die
Steifigkeit und die Festigkeit. Die Zahigkeit nahm mit der zunehmenden Zugabe von BN
ab. Bei der Zugabe von WP blieb die Steifigkeit auf dem gleichen Niveau, die Leistung
stieg und sowie auch die Festigkeit. Durch die Zugabe von Al werden die Festigkeit und
Steifigkeit erhoht, wahrend die Zahigkeit aufgrund der guten Kompatibilitat der
Verbundwerkstoffe gleich bleibt. Die Zugabe von Talkum und kleinen CaCOz3 Fllstoffen
steigen die Festigkeit und Steifigkeit, die Zahigkeit nimmt aber ab, mit dem
Kompatibilisator sogar noch starker. Durch die Zugabe von gréfieren CaCOs-Fullstoffen
steigen die Festigkeit und die Steifigkeit in der Anwesenheit des Kompatibilisators, die
Zahigkeit blieb auf demselben Niveau. Durch die Zugabe von GF in die PP-basierten BN-
Verbundwerkstoffe erreichte die Steifigkeit einen Maximalwert bei 25 % GF, die Festigkeit
aber bei 15 % GF. Der Zusatz von Wollastonit erhohte die Steifigkeit und die Festigkeit
weniger als Talkum und Talkum weniger als GF. Der Zusatz von CaCO3s erhdhte die

Steifigkeit und die Festigkeit weniger als Wollastonit.

Einen enormen Einfluss auf die thermischen Eigenschaften hat die Zugabe von BN flr
HDT. Bei allen Mustern stieg der Wert. Zusatzlich verbessert sich HDT durch den Zusatz
von GF, Talkum und CaCQO3-S und CaCO3-B. Die HDT wird auch durch den Zusatz von
WP bis zu 20 % besser.
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Am interessantesten war der Einfluss des Kompatibilisatortyps auf die thermischen und
mechanischen Eigenschaften der auf PC basierten Verbundwerkstoffe mit 50 % BN
(Tabelle 3 und 4 sowie Abb. 6 und 7). Die Steifigkeit lag zwischen 3,8 GPa und 9,8 GPa
(von 7,5 GPa fur PC 50BN und 2,0 GPa fur reines PC) und die Festigkeit zwischen 39
MPa und 64 MPa (von 49 MPa fur PC 50BN und 101 MPa fur reines PC). Die
Glasubergangstemperatur sank auf 97°C bis 128° C (von 130°C fur PC 50BN und 143°C
fur reines PC). Ausfuhrliche Informationen zu diesem Thema finden Sie in der
Veroffentlichung von Bolka et al. [1].

Tabelle 3: Die Ergebnisse der Biegeversuche wurden fiir die Muster 822 2020 0190

Musterr . iakeit (%
(GPa) (MPa) Biegefestigkeit (%
822 2020 0190 _00 1,97 101,4 8,12
822 2020 0190 01 7,53 49,5 0,78
822 2020 0190 02 9,77 64,2 0,77
822_2020_0190_03 3,77 38,8 1,43
822_2020_0190_04 7,1 63 1,38
ax0 DSC 822 2020_0190 CBNr2 23.04.2021 07:06:00
2.segrevanje
Sample: DSC 822_2021_0190_00, 30,8710 mg
Mdpoint ASTM, IEC 143,01°C T e L
Sample: DSC 822_2021_0190_01, 29,7530 mg Deltacp ASTM,IEC 0,120J971KA-1 T e -
e Se9.: 6
Midpoint ASTM, IEC 130,23 °C —-‘\’“_'_-—.
Sample: 822_2020_0190_02, 54,6200 mg Delta cp ASTM, TEC  74,3166-03 JgA-1KA-1 e AT
02 Integral -14,75 m) .
Wgn-1 normalized -0,50 Jg~-1 Seq.: 6
peak 228,90 °C
Midpoint ASTM, IEC 96,59 C $
_ | sample: 822.2020_0190_03, 567550 mg DeltacpASTM, IEC 3,219e-03 Jg*-1KA-1 Integral 332,60 mJ
___________ normalized -6,09 Jg-1 Se.: 6
______ \\_\—‘— Peak 21943 C
Sample:822_2020_0190_04,499840mg o T\ :
e MidpointASTM, IEC 119,43 C ——— e
-------------------------- Deltacp ASTM, IEC  54,932e-03 Jg-1K"-1 =S T e
Method: DSC 25-300C o TTTSmeseeeel A S <~ Integral 122,85 mJ -
dt1,00s RN normalized -2,16 Jg*-1 Seg.: 6
1]25,0 <C, 1,00 min, N2 20,0 mVmin T R Peak 22391 C
0..300,0 C, 10,00 K/min,N2 200mlmln """"""""""" -
3]300,0 C, 1,00min, N2200mlmin I e AT T
41300,0.25,0 G, 10,00 Kimin N2 20,0 miimin Midpoint ASTM, IEC 127,66 C et T e
[5]25,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 m/min Deltacp ASTM, [EC  66,155e-03 Jg™-1K~-1 Seg.: 6
5,0.300,0 °C, 10,00 Kimin,N2 20,0 mlimin Integral 93,45 mJ
7]300,0 C, 1,00 min, N2 20,0 mlimin normalzed -1,87 Jg*-1
81300,0..25,0 °C, 10,00 K/min,N2 20,0 mVmin Peak 225,15
Synchronization enabled
40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
Faculty of polymer technalogy - Sioven) Gradec: METTLER STAR SW 15.00

Abbildung 6: DSC-Thermogramme der Muster 822_2020_0190 — Auswertungen der
zweiten Erwédrmung.
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TGA 822 2020_0190 22.04.2021 10:50:31
X
N
N
Sample: TGA 822_2020_0190_00, 18,3806 mg Step -75,0222 % Step -24,4687 % Step -99,4908 %
-13,7895 mg -4,4975 mg 182670 m
Residue 0,5096 % \
93, mg : \
Sample: TGA Step -39,8549 % Step -11,9641 % \\ \\
10,4906 mg -3,1492 mg R
sample: TGA 822_2020_0190_02, 37,9278 mg Step -42,3525%  Step -9,0301 %
0 -16,0634 mg -3,4249 mg 883 mg
% Residue 48,6172
16,4394 mg
Sample: TGA 822_2020_0190_03, 25,9035 mq Step -42,1151%  Step -9,2800 % Step  -51,3952%
10,9093 mg -2,4038 mg -13,3131 mg \
Residue 48,6046 %
12,5903 mg
Sample: TGA 822_2020_0190_04, 27,9816 mg Step -42,3800%  Step -10,2612 % Step  -52,6412%
-11,8586 mg -2,8713mg -14,7299 mg
Residue 47,3586 % *
13,2517 mg
Method: TGA 40-550°C N2 + 550°C 10 min 02 Al-u loncek
dt 1,00
[1] 40,0..550,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 ml/min
2] 550,0 °C, 10,00 min, 02 20,0 mi/min
Synchronization enabled
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 230 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 520 540 550 C
At T
0 2 4 5 3 10 2 1 16 B 2 2 24 5 8 30 3 el EE I # k] 0 % 5 S 58 e0min
Facuty of polymer technlogy - Sioveny Gradec: METTLER STAR" SW 15.00

Abbildung 7: TGA-Thermogramme fir die Muster 822_2020_0190.

Tabelle 4: DMA Ergebnisse fiir die Muster 822 _2020_0190.

Muster

E' bei 30 °C (GPa)

HDT (°C)

Tgbei tan & (°C)

Spitze bei tan 5 (-
)

822 2020 _0190_00

1,98

147.,4

158/197

1.715/0.814

822 2020 _0190_01

5,41

145,5

149/174

1.218/0.903

822 2020 _0190_02

7,8

129,6

134/157

1,234/0,939

822 2020 _0190_03

3,84

140

146/174

1,375/0,902

822 2020 _0190_04

5,19

147.,4

151/182

1.274/1.057
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5 Haptik/VerschleiBeigenschaften von ausgewahiten

Materialien

PCCL und MUL unterstitzten den Arbeitspaketleiter FTPO mit verschiedenen
Messungen, um einerseits die grenziberschreitende Kooperation zu starken und
andererseits die geforderten Projektziele zu erreichen. PCCL konzentrierte sich auf:
(i) mehr bilaterale Treffen mit FTPO und MUL, um die Rezepturen des Materials
festzulegen (siehe Tabelle 1) und die erzielten Ergebnisse zu besprechen, sowie (ii) die
haptischen Eigenschaften ausgewahlter Materialien anhand von Rauheitsmessungen zu
bestimmen und (iii) die VerschleiReigenschaften von Mustern mit der
Produktionsnummer 822_2020_0190 (PC50BN mit 3 verschiedenen Kompatibilisatoren)

zu prifen.

5.1 Bestimmung der haptischen Eigenschaften von ausgewahlten Materialien in
Bezug auf Rauheitsmessungen

Voruntersuchungen zeigten, dass die Rauheit des Formteils unter Verwendung eines
Spritzgusswerkzeugs mit Standardeinsatz je nach verwendetem Material sehr
unterschiedlich ist (R, = 0,26 pm, Abb. 8). FUr weitere Einzelheiten siehe Kerschbaumer
et al. [2].

PE-HD PE-HD 5A110C  PE-HD 20Al 30C

VDI 5400 REf:
$0. 8% §G 5¢ 4z 46

Gorenje Makrolon

Konduit

PX11313 TC8030 N2003-M
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Abbildung 8: Klassifizierung der Voruntersuchungen (ber die Qualitat der Abformung bei
handelsiiblichen Thermoplastnen mit einem Konfokalmikroskop und einem

Standardeinsatz mit einer Profilrauheit von R, = 0,26 um.

Nachfolgend wurde folgende Hypothese formuliert: die Form, die Menge und die GréRRe
der verwendeten Flullstoffe sind entscheidend daflr, wie die Oberflache der Form
abgeformt wird. Das gesamte Konsortium beschloss, diese Hypothese wissenschaftlich
zu prufen, da die Mikrostruktur von Formteilen einen entscheidenden Einfluss auf das
Geflihl bei der BerUhrung hat. Zu diesem Zweck wurden vom Partner Richard Hiebler
GmbH drei Einsatze mit deutlich unterschiedlichen Rauheitswerten zur Verfugung
gestellt. Die verwendete Ausrlstung zur Herstellung von Spritzgussteilen ist in der
Abbildung 9 dargestellt und die verwendeten Materialien basierten auf PE-HD mit
unterschiedlichem Flllstoffgehalt, FlllstoffgrolRe und Kompatibilisatoren
(Produktionsnummer 822 _2020_0056 und 822_2020 0127 in Tabelle 1).

Runner

Area of interest

Film gate

(o) (d) (e)

Abbildung 9: die verwendete Ausrlistung fiir die Herstellung von Spritzgussteilen mit

bestimmten Rauhigkeitswerten. (a) Werkzeug mit austauschbaren Einsétzen. (b)
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Spritzgussteil mit einer Abmessung von 60 mm x 60 mm x 4 mm unter Verwendung eines
Einsatzes ohne vorgegebene Rauheit. (c-e) Von der Richard Hiebler GmbH, Stainz,
Osterreich, bereitgestellte Formeinsétze mit Ziellinienrauhigkeitswerten R, von 0,2 um,
0,8 um und 3,2 um zur Herstellung von rechteckigen Formteilen mit den Abmessungen
60 mm x 60 mm x 2,5 mm [3].

Daher muss, wie in Abbildung 10 dargestellt, zwischen zwei Fallen unterschieden
werden, namlich ob das ungefullte Matrixpolymer bis zum Grund der Taler stromen kann
oder nicht. Wenn die Fliel3front der geflllten Thermoplaste nicht erstarrt bevor sie den
Grund der Taler erreicht, fuhrt eine VergrolRerung des Flullstoffdurchmessers und des
Fillstoffgehalts zu einer Erhdhung von AR,, d.h. das Formteil wird im Vergleich zur
gewahlten Einsatzrauheit rauer. Ein weiterer Einflussfaktor ist die GroRe des Flillstoffs,
d.h. ob er in die Taler passt oder nicht. Ist dies jedoch nicht der Fall, z.B. bei der
Verwendung von Einsatzen mit Ra-Werten niedriger als 0,8 um und dem Fullstoff CalPlex
40 mit einem D50-Wert von 16 ym-25 um, wird die Geometrie des Fullstoffs primar
abgeformt. Erstarrt die Fliel3front vor dem Erreichen des Tals , z.B. wie bei einer
Einsatzrauheit von 3,2 ym, fuhrt dies in der Regel zu deutlich glatteren Mustern. Sowohl
die Zugabe von Flullstoff als auch eine Veranderung der Fullstoff- oder

Kompatibilisatormenge zeigen keine signifikante Auswirkung auf die Abdruckqualitat.
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Does it fit into the microstructure of the injection mold?

YES @

Not always

Filler geometry

v Vv

rough mold

Mold microstructure

smooth mold

Surface of interest

f(D50,R,,S, A, HTC)

@ Impression quality

Part microstructure

Abbildung 10: Auswirkung auf die Qualitat der Abformung im Allgemeinen [3].

Zusammenfassend ist die Abformqualitat eine Funktion der FullstoffgrofRe, der GroRe der
Taler in der Mikrostruktur, reprasentiert durch Rz und S, sowie der Warmeleitfahigkeit des
Fullstoffs, des Matrixpolymers und des Warmeulubergangskoeffizienten. Ausfuhrliche
Informationen zu diesem Thema finden sich in der Veroffentlichung von Kerschbaumer
et al. [3].

Um die Abformqualitat zu verbessern, wurde die auftretende Schmelztemperatur und die
Schergeschwindigkeit wahrend des Flullvorgangs auf der Basis einer Simulation
berechnet (siehe Abb. 11). Die erforderlichen Materialdaten wurden von MUL ermittelt

und die Simulation wurde bei MUL durchgefuhrt.
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(@) (b)

Abbildung 11: Simulierte (a) Schergeschwindigkeiten und (b) Temperaturverteilungen
297 ms nach dem Anfang der Flillphase (PE-HD, Mitte des Formteils). Die Zeitschritte

représentieren die Abnahme durch Aushértungsprozesse an der Kavitdtenwand [3].

Anschlie®end wurden an der MUL die Viskositatsmessungen durchgefuhrt, und zwar
unter Verwendung der simulierten Parameter (y = 500 s~1, T = 215 °C) und mit dem Ziel,
die Abformqualitdt mit der Materialviskositat zu korrelieren. Aufgrund dieser
Untersuchungen (Abbildung 12) konnte die Voraussetzung, dass eine gleiche Viskositat
unter gegebenen Prozessbedingungen zu einer identischen Abformqualitat fahrt, nicht
bestatigt werden. Vergleichen Sie die Abformqualitat fur grin und rot markierte Werte in
der Tabelle 5. Viskositat gegebenen

Prozessbedingungen ergaben bei der Abformqualitat einen Faktor von bis zu 3.

Formulierungen mit gleicher unter

Seite 20 von 27 ozare 19, s1-2380 Slovenj Gradec » T: +386 2 620 47 68 » M: +386 70 892 270 « E: referat@ftpo.eu » W: www.ftpo.eu



0@ FTPO P l M l r‘, ull.ellcg -
Faculty of olyMetal| SLOENR - BerERiein

opsk J\Ep kd egio

Polymer Technology s o | Exrpéker fonds o regonale Envidng

Tabelle 5: Korrelationen von Viskositatswerten n und Abformqualitat AR, der Einsétze
mit geringer Rauheit flir ausgewéhlte Formulierungen. Die Viskositdten wurden im linear
viskoelastischen Bereich (Dehnung von 10 %) bei einer Priiftemperatur von 215°C und
einer Schergeschwindigkeit von 500 s bestimmt. Kompatibilisator ist mit C und der
Fillstoff mit F gekennzeichnet [3].

Formulierung CaCO3-S T CaCO3-B
PE-HD n, Pas AR,,pm n,Pas AR,,pm n,Pas AR,, um

+10 Gew.% F

+2 Gew.% C 18818 0,17 186+1 0,51 183111 0,65

+20 Gew.% F 193+15 0,47 186+1 0,48 192+11 1,11

+30 Gew.% F
+ 6 Gew.% C

n: Mittelwert aus drei Messungen

304+6 0,53 3031 1,14 255+16 3,51

Wie bereits in Abschnitt 4 beschrieben, haben jedoch Unterschiede im Kompatibilisator
einen signifikanten Einfluss auf die thermischen und mechanischen Eigenschaften der
PC-basierten Verbundwerkstoffe mit 50 % BN (Produktionsnummer 822_2020_0190).
Wie in Abbildung 12 dargestellt, hat die Anderung des Kompatibilisators keinen Einfluss

auf die Rauheit des gefertigten Teils.

0.6 1

0.5 A

o
>
1
—

——

1 M Insert setpoint
Olnsert line

arc
OPC+50w.-% BN

Roughness (um)
o
w

EPC+50 w.-% BN + 5 w.-% C-TPU
OPC+50 w.-% BN + 5 w.-% C-PE
0.2 B PC+50 w.-% BN + 5 w.-% C-SEBS
0.1 - J
0.0
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Abbildung 12: Einfluss verschiedener Kompatibilisatoren auf die Rauheit des gefertigten

Teils.
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5.2 VerschleiBeigenschaften ausgewahlter Formulierungen basierend auf
tribologischen Untersuchungen

Kurz vor Projektende wurden von PCCL die tribologischen Eigenschaften von PC-
basierten Verbundwerkstoffen (Produktionsnummer 822_2020_0190) charakterisiert, um
die Ergebnisse mit dem bisher von FTPO ermittelten Materialverhalten zu korrelieren.
Zunachst wurden Vorversuche durchgefihrt, um geeignete Testbedingungen zu
definieren. Wie in Abbildung 13 dargestellt, wurden die Testbedingungen auf Fn=1 N,
v=0,1 ms'und t=1 h festgelegt.

Tribological data Failure analysis
N
035 T r T
Configuration: Ball on Disc (BoD)
Sample: PC 50BN 5C (TPU)

0.30 T|Counterpart: 100Cr6 Steelball @6 mm tabl fir ti5
i Fy=1N;v=01mis;t=1h : .
5 025 t : — 7

' - i

-,5_, u‘zo-f‘r‘“u\ " e e oy
2 |4 B =1
S o5
£
2
£
5 0.10
o Running-in phase Results

0,05 p=0.21

Am = 0.67 mg
0,00 T T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Test duration, t, s
. J 3 J

Abbildung 13: Tribologische Vorversuche (Ball-on-Disc-(BoD)-Methode) zur Festlequng

geeigneter Testbedingungen.

Danach wurde die Reproduzierbarkeit Uberpruft. Es konnte bewiesen werden, dass die
Reproduzierbarkeit fur alle 3 getesteten Muster pro Formulierung gegeben ist. Ein
Beispiel fur die Formulierung PC 50 BN 5 C-TPU ist in den Abbildungen 14 und 15
dargestellt.

Comparison COF PC S0BNSC (TPU) (1 N; 0.1 mis; 1h)
40

— Test |
0.35 4 Test |l
Test Il

M, -

Coefficient of friction,

0.10 A
X S
Results / filve ak
0,054|u=0.210+0.018
Am = 0.28 mg
0,00 T T T T T —
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Time, t, s
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Abbildung 14: Die Reproduzierbarkeit der BoD-Methode, angegeben fiir alle 3 getesteten
Muster pro Formulierung (PC 50 BN 5 C-TPU).

After Test | Before

After Test Il

After Test IlI

Abbildung 15: Visuelle Kontrolle der nach BoD-Methode getesteten Muster von PC 50
BN 5 C-TPU.

Die Zugabe des Flllstoffs Bornitrid (BN) zum reinen PC reduziert den
Reibungskoeffizienten (COF) erheblich. Es ist zu beachten, dass die Zugabe eines
anderen Kompatibilisators in die PC 50 BN-Formulierung keine Auswirkungen auf den
COF hat, zumindest nicht nach einer Testdauer von t=1h (Abb. 16).
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Abbildung 16: Die Zugabe verschiedener Kompatibilisatoren in die PC 50 BN-

Formulierung hat keinen Einfluss auf den COF bei einer Testzeit von 1 h.

Dementsprechend wurden abschlieRende BoD-Tests mit einer Testdauer von nur 20 s
durchgefuhrt. Nach dieser kurzen Testzeit konnte ein Trend beobachtet werden
(Abbildung 17). Der Einfluss verschiedener Kompatibilisatoren ist nun deutlich zu sehen.
PC mit 50 % BN und Kompatibilisator TPU weisen den niedrigsten COF auf, der hochste

konnte mit dem Kompatibilisator SEBS erzielt werden.
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Abbildung 17: CoF der Formulierungen auf Basis von PC 50 BN nach einer Testzeit von

20 s.

Wenn die Ergebnisse (Biegung, DMA, DSC und thermische Eigenschaften) verglichen
wurden, konnte man folgende Korrelation sehen: CoF verringert sich, wenn das Material
eine hohere Warmeleitfahigkeit, eine niedrigere Warmeformbestandigkeit und eine

niedrigere Glasubergangstemperatur aufweist.
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6 Schlussfolgerungen

Das Projekt wurde mit 103 verschiedenen Materialformulierungen, 91
Compoundierzyklen, 103 Spritzgusszyklen, 108 Warmeleitfahigkeitsmessungen und 345

weiteren Labormessungen durchgefiihrt.

Durch die Zusammenarbeit aller Projektpartner und auch anderer Institutionen und KMU
wurde eine neue Testmethode fur den Cool-Touch entwickelt. Die Auswahl der
Materialien er6ffnet auch ein neues Forschungsfeld (Einfluss der PartikelgroRe und -form
auf die Rauheit der Spritzgussteile), das auch fir die Industriepartner sehr interessant
ist. Die Weiterentwicklung in diesem Bereich erfolgt mit der Charakterisierung der
tribologischen Eigenschaften mit Schwerpunkt auf den verwendeten Kompatibilisatoren.
Der Einfluss des Kompatibilisators auf die mechanischen und thermischen Eigenschaften
bei den Verbundwerkstoffen mit PC-Matrix eréffnete neue Forschungsfelder und neue
Moglichkeiten, um mafRgeschneiderte Verbundwerkstoffeigenschaften zu erzielen. Die
Verbundwerkstoffe mit hoher Warmeleitfahigkeit wurden compoundiert, spritzgegossen
und charakterisiert. Durch die Verwendung des richtigen Kompatibilisators und
Schmiermittels wurden die gewlinschten Eigenschaften erreicht und Prototypen wurden
bei Intra Lighting und Gorenje hergestellt. Das SpritzgieRen des Verbundwerkstoffs mit
hoher Warmeleitfahigkeit ist eine geeignete Technologie fur die Projektpartner Intra
Lighting und Gorenje. Die gewunschte Warmeleitfahigkeit wurde durch die Zugabe von
60 % BN in die thermoplastische Matrix erreicht, das gewlnschte Aussehen durch die
Zugabe von 5 % metallischem Masterbatch. Zur weiteren Optimierung der Eigenschaften
und vor allem des Preises der Verbundwerkstoffe soll in der Zukunft die Mischung von
BN mit GF und Talk oder CaCOs3 hergestellt werden.
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