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(54) Bezeichnung: Granulatzusammensetzung und Verfahren zu deren Herstellung

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine Granu-
latzusammensetzung, welche Partikel von Kohlen-
stoffstrukturen, insbesondere von Graphit, Ruf3 und/oder
kohlenstoffhaltigen Nanopartikeln, insbesondere soge-
nannte Nanorohren, oder ein Gemisch davon umfasst
oder zumindest beinhaltet, wobei diese mit einem Additiv
in Form eines Tensids aus der Gruppe der acetylenischen
Glykole versehen ist.

Die Erfindung betrifft auRerdem ein Verfahren zur Herstel-
lung einer entsprechenden Granulatzusammensetzung,
wobei das Additiv zunachst bereitgestellt wird, eine
Lésung des Additivs unter Verwendung eines Lésungsmit-
tels hergestellt wird, die LOsung des Additivs mit den Parti-
keln von Kohlenstoffstrukturen, insbesondere von Graphit,
RuR und/oder kohlenstoffhaltigen Nanopartikeln, insbe-
sondere sogenannten Nanoréhren, oder einem Gemisch
davon in Kontakt gebracht und anschlieRend getrocknet
wird. Schliefllich umfasst die Erfindung auch ein Kunst-
stoffmaterial, welches eine entsprechende Granulatzu-
sammensetzung enthalt.
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Beschreibung
Technologischer Hintergrund

[0001] Kohlenstoffformen wie Graphite, Kohlenstoffnanomaterialien wie Kohlenstoff-Nanotubes und Ruf3e
gelten als besonders schwer zu dispergieren. Diese Dispergierprobleme flihren bei den diversen Anwendun-
gen zu erheblichen Schwierigkeiten. So lassen sich z. B. Ruf3e in wassrige oder |6semittelhaltige Systeme nur
mit groRen Scherkraften, wie sie in Perl- und Kugelmihlen herrschen, einigermallen agglomeratfrei dispergie-
ren. Teilweise werden auch Walzwerke, so genannte Walzenstuhle, eingesetzt. Die schwierige Dispergierbar-
keit gilt gleichermalien fir Graphite, die aufgrund ihrer Plattchenstruktur feste Agglomerate bilden, als auch fur
Kohlenstofffasern, Kohlenstoff-Nanotubes, Kohlenstoff und Nanofasern. Die beiden letztgenannten Kohlen-
stoffformen sind aufgrund ihrer verknauelten Faserstruktur besonders schwer zu dispergieren.

[0002] Neben den Dispergierproblemen in flissigen Medien gibt es ebenfalls Schwierigkeiten bei Thermo-
plasten, Duroplasten, Harzsystemen sowie Elastomeren. Zur Pradispergierung werden Spezialextruder, wie
gleichlaufende Zweiwellenextruder oder Planetwalzenextruder eingesetzt. Meist haben diese Extruder spezi-
elle Wellengeometrien (Schneckengeometrien), um in der Polymerschmelze ausreichende Scherkrafte zur
Dispergierung aufzubauen. Danach wird die Schmelze nach bekannten Methoden granuliert. Diese pradisper-
gierte Form wird handelstiblich als Compound oder Masterbatch bezeichnet. Bei Elastomeren wie Gummi-
oder Kautschukmischungen wird die Dispergierung in Knetern bzw. Innenmischern unter groRen Scherkraften
durchgefiihrt. Die zur Dispergierung der Kohlenstoffe nétigen Scherkrafte sind so grof3, dass meist auch eine
Schadigung des Polymers erfolgt.

[0003] Der Verarbeiter dieser Kohlenstoffformen hat zusatzlich auch das Problem der Staubbildung und der
schlechten Dosier- und Foérderbarkeit. Es ist bekannt, dass die genannten Kohlenstoffformen sehr schlecht
oder Uberhaupt nicht rieselfahig sind und deshalb sowohl bei der Sack-, Big bag- und Siloentleerung, in den
Forderleitungen als auch bei den Vibrations- oder Schneckendosierern Blockaden- oder Briickenbildung ver-
ursachen.

[0004] Die Kohlenstoffe wie Graphit, Ruf3 und CNT's (,Carbon Nanotubes”) werden meist zur Verbesserung
der mechanischen Eigenschaften oder zur Erzielung einer elektrischen und/oder thermischen Leitfahigkeit so-
wie zur Verbesserung tribologischer Eigenschaften eingesetzt. Die genannten Kohlenstoffe, speziell die Gra-
phite, werden aber auch zur Ausbildung von Barriereschichten zur Reduzierung der Permeation bzw. Diffusion
verwendet.

Stand der Technik
[0005] Zur Verbesserung der beschriebenen Problematik wurden zahlreiche Verfahren vorgeschlagen.

[0006] In der WO 2004/096922 wird beispielsweise ein Pigmentkonzentrat fiir die Betoneinfarbung mit Netz-
und Dispergiermitteln vorgeschlagen, welches zur besseren und sofortigen Dispergierung ein so genanntes
Desintegrationsmittel enthalt. Letzteres dient dazu, das Pigmentkonzentrat bei Wasserkontakt zu sprengen.
Diese, in der Pharmaindustrie als Tablettensprengmittel lange bekannten Substanzen, meist Zellulosepulver,
quellen bei Wasserkontakt und sprengen die Tablette bzw. hier das Granulat zur besseren Dispergierung.
Nachteilig bei diesem Prozess ist die relativ hohe Dosierung und die Unvertraglichkeit bzw. Unwirksamkeit in
nicht wassrigen Systemen.

[0007] Die WO 2006/117117 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung eines hexagonalen Bornitrid-Granulats
durch Sprihtrocknung, Aufbau- oder Wirbelschichtgranulation. Dabei wird vorgeschlagen, als Additive Metall-
phosphate, Metallsilikate, Tone, Montmorillonite sowie Tenside und Zelluloseather zu verwenden. Die nach die-
ser Lehre erhaltenen Granulate mégen fiir die Keramik geeignet sein, sind jedoch in organischen Medien nicht
dispergierbar.

[0008] EP 0807 669 schlagt ein Agglomerationsverfahren fir Ruf3e mit mechanischer Verdichtung durch Wal-
zenkompaktoren, Matrizenpressen und Extruder vor. Die Russ-Granulate werden hergestellt, indem die pul-
verformigen RulRe unter Zugabe eines Befeuchtungsmittels und gegebenenfalls eines Bindemittels sowie wei-
terer Additive in einem Mischer unter Vermischen gleichmassig durchfeuchtet und anschliessend die durch-
feuchtete Mischung mit einer Ringmatrizenpresse verdichtet werden. Die in den vorgeschlagenen Verdich-
tungsgeraten erzeugten Driicke sind extrem grol3 und verdichten die Partikel derart stark, dass eine Dispergie-
rung zu Einzelpartikel nicht mehr maoglich ist.
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[0009] In der EP 1 529 819 werden Rul3granulate vorgeschlagen, welche einen Triester des Sorbitans ent-
halten. Es wird auch vorgeschlagen, die Granulierung in einem Ringschichtmischgranulator, einer Perlmaschi-
ne oder einer Perltrommel durchzuflhren. Triester des Sorbitans sind zwar mit einer Vielzahl von organischen
Medien wie Ole und Fette vertraglich, doch zeigt diese Produktgruppe nur eine geringe Wirkung bei plattchen-
férmigen oder faserférmigen Kohlenstoffen wie Graphit oder Carbon Nanotubes.

[0010] Ein Trager fir Additive und/oder Pigmente und/oder Farbstoffe fur Polymere, insbesondere fur thermo-
plastische Polymere wird in EP 1 609 889 vorgeschlagen. Dabei soll ein Naturdl und/oder ein epoxidiertes Na-
turdl und/oder eine Fettsaure und/oder ein Fettsdureester und als zweite Komponente ein Tensid bzw. ein
Emulgator enthalten sein. Nachteilig ist hierbei, dass kein Granulat, sondern lediglich ein Flissigkonzentrat
entsteht. Die nach dieser Lehre hergestellten Produkte enthalten Additivgehalte von > 10% und sind somit le-
diglich zur Einfarbung von Polymeren, nicht aber zu deren Eigenschaftsdnderung geeignet.

[0011] In der DE 100 032 48 werden Pigmentgranulate zur Einfarbung unpolarer Medien beschrieben. Dabei
werden Pigmente, insbesondere Eisenoxide und/oder RuRe mit Wachsmischungen und mindestens einem
Dispergator granuliert. Bei den Wachsmischungen wird dabei Polyethylenwachs und Styrol-Acrylat-Wachs als
Granulierhilfe verwendet. Nach diesem Verfahren kénnen zwar Granulate mit einer Vertraglichkeit in unpolaren
Medien erzeugt werden, doch ist die Dispergierung nicht voéllig méglich. Die nach dieser Lehre eingesetzten
Dispergatoren sind ndmlich nur in polaren Medien wirksam. In unpolaren Medien sind die vorgeschlagenen
Dispergatoren wie Ligninsulfonat eher stérend.

[0012] Der bekannte Stand der Technik offenbart fast ausschlieRlich Granulate oder Konzentrate zur Einfar-
bung. Die dabei zugrunde liegenden Pigmente sind organische oder anorganische Pigmente wie Eisenoxide
oder RuRe. Die Teilchenstruktur derartiger Pigmente ist meist kugelig oder unregelmafig geformt, aber nicht
lamelar bzw. plattchenférmig oder faserférmig aufgebaut. Es ist bekannt, dass gerade plattchen- und faserfor-
mige Stoffe auRerordentlich schwer zu dispergieren sind. Dies gilt umso mehr, wenn das Volumen dieser Stoffe
durch Verdichtung reduziert werden muss. Da jegliche Form der Granulierung eine Verdichtung darstellt, ist
diese Aufgabe gleichsam einer Quadratur des Kreises.

[0013] Nach dem bekannten Stand der Technik werden mit den vorgeschlagenen Verfahren keine ausrei-
chenden Dispergiergrade erreicht, so dass zur Erzielung der gewtinschten Eigenschaften die Kohlenstoffe
Uberdosiert werden mussten. Beispielsweise kdnnen nur die dispergierten Teilchen (Primarteilchen) ein opti-
males Netzwerk aufbauen und dadurch bei kleinstmdglicher Konzentration die fur die elektrische Leitfahigkeit
notige Perkolation bilden. Dies gilt auch fir die Ausbildung eines Netzwerkes zur Verbesserung der mechani-
schen Eigenschaften. Nicht dispergierte Teilchen welche weiterhin als Agglomerate vorliegen, kénnen kein op-
timales Netzwerk ausbilden, da eben gerade die nétigen ,freien” Teilchen gebunden sind. Dieser Mangel wurde
bisher durch die Uberdosierung der Kohlenstoffe Graphit, Ruf oder CNT's ausgeglichen.

[0014] Aufgabe der Erfindung ist es, eine neuartige Granulatzusammensetzung bereitzustellen, bei der Par-
tikel von Kohlenstoffstrukturen, auch wenn sie plattchen- oder faserférmig sind, zu leicht dispergierbaren und
rieselfahigen Granulaten geformt werden kénnen. Weiterhin ist es Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur
Herstellung einer entsprechenden Granulatzusammensetzung zur Verfligung zu stellen.

Beschreibung der Erfindung

[0015] Die vorstehende Aufgabe wird durch die gesamte Lehre des Anspruchs 1 geldst. Vorteilhafte Ausge-
staltungen der Erfindung ergeben sich aus den Unteranspriichen 2 bis 14. Ein vorteilhaftes Verfahren zur Her-
stellung einer Granulatzusammensetzung geht aus den Anspriichen 15 bis 21 hervor. Anspruch 22 stellt ein
Kunststoffmaterial unter Verwendung einer erfindungsgemafRen Granulatzusammensetzung unter Schutz.

[0016] Gemal der Erfindung ist die Granulatzusammensetzung umfassend oder zumindest beinhaltend Par-
tikel von Kohlenstoffstrukturen, insbesondere von Graphit, Ru und/oder kohlenstoffhaltige Nanopartikel, ins-
besondere sogenannte Nanoréhren oder ein Gemisch davon mit einem Additiv in Form eines Tensids aus der
Gruppe der acetylenischen Glykole versehen. Es hat sich Uiberraschenderweise gezeigt, dass unter Verwen-
dung der acetylenischen Glykole sich eine vorteilhafte Benetzung der Partikel ergibt, die die Agglomerations-
neigung herabsetzt sowie die Offnungswilligkeit, also die Entknduelung von entsprechend faserférmigen Par-
tikeln in vorteilhafter Weise beeinflusst. Als Lésungsmittel fir das Additiv kommen unterschiedlichste Flissig-
keiten in Frage, insbesondere auch Wasser. Demzufolge kann das Granulat auch in herkdmmlichen
Spruhtrocknungs-Einrichtungen hergestellt werden.
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[0017] Besonders vorteilhaft haben sich hierbei als Additiv acetylenische Diole, insbesondere acetylenische
Diole mit einer Kohlenstoff-Kohlenstoff-Dreifachbindung herausgestellt. Derartige acetylenische Diole sind
dazu in der Lage, auf die Oberflache des jeweiligen Partikels aufzuziehen, vergleichbar mit einer Beschichtung
oder einer Avivage. Dies gilt sogar bei plattchenférmigen, faserférmigen Partikeln einschlief3lich sogenannter
Nanoréhren. Besonders vorteilhaft ist, dass die Molekiilgrofie der acetylenischen Diole so grof3 ist, dass die
als Avivage wirkende Benetzung gleichsam als Abstandshalter der Partikel untereinander wirkt. Auf diese Wei-
se werden in vorteilhafter Weise kritische Annaherungen, die zu Agglomeraten fihren, verhindert. Daraus re-
sultiert, dass bei der Weiterverarbeitung zu weiterfihrenden Gemischen die Granulatzusammensetzung bei
Kontakt mit einer Flissigkeit, z. B. Wasser, gut dispergiert und es zu keinen Agglomeraten kommt. Hierdurch
wiederum kann eine reduzierte Menge an Partikeln im Vergleich zu bisher anwendungsbedingt zum Einsatz
kommen, da die Agglomerationsneigung erheblich reduziert werden kann.

[0018] Das Additiv weist zweckmaRigerweise eine hydrophobe-hydrophile-hydrophobe Molekilstruktur auf.
Daraus resultiert der Vorteil, dass das Additiv nicht nur gute Benetzungseigenschaften besitzt, sondern auch
eine lipophile Affinitat zeigt.

[0019] Acetylenische Diole, insbesondere mit einer Kohlenstoff-Kohlenstoff-Dreifachbindung in der Mitte so-
wie einer Hauptkette mit einer n-Kohlenstoffkette, wobei n = 6, vorzugsweise n = 8, besonders vorzugsweise
n = 10 ist, stellt eine besonders wirksame Form eines Additivs mit der vorgenannten Molekllstruktur dar, bei
der die vorerwahnten Gruppen einen Bereich hoher Elektronendichte aufweisen, die das Molekl polar macht.
Ferner ist eine symmetrische, stark verzweigte Gruppe auf jeder Seite des vorerwahnten Bereichs vorhanden,
die das Molekul mit zwei hydrophoben Bereichen ausstattet. Insgesamt weist dieses Molekul somit die vorer-
wahnte hydrophobe-hydrophile-hydrophobe Struktur auf. Aufgrund dessen hat dieses Additiv nicht nur gute
Benetzungseigenschaften, sondern zeigt auch eine lipophile Affinitat.

[0020] Vorzugsweise handelt es sich bei dem Additiv um ein acetylenisches Diol mit der nachstehenden
Strukturformel oder einen auf diese Strukturformel aufbauenden Komplex:

Ro Rj

|

|
R4 ? —C (|: R4
H( OCH2CH2) yO O( CHCH20) xH

wobei R1 und R4 Alkylreste sind, die 3 bis 10 Kohlenstoffatome enthalten, R2 und R3 aus der Gruppe ausge-
wahlt sind, die Methyl und Ethyl umfasst, x und y eine Summe im Bereich von 0 bis 60 aufweisen.

[0021] Besonders vorteilhaft ist ein acetylenisches Diol mit der nachstehenden Strukturformel oder einen auf
diese Strukturformel aufbauenden Komplex:

( OCH,CHy) 3H

HzC( CH2) 19— HC—C=—=C—CH— CHz2) 10CHs
( O CHxCH2) 3H

wobei die Summe von x und y gleich 0 ist.

[0022] Das Additiv liegt zweckmaligerweise in einer Konzentration vor, bei der sich eine Oberflachenspan-
nung von hochstens 30 dyn/cm, vorzugsweise hochstens 25 dyn/cm, vorzugsweise hochstens 20 dyn/cm er-
gibt.

[0023] Von Vorteil hierfir ist es, wenn das Additiv, bezogen auf das Gewicht der getrockneten Granulatzu-
sammensetzung, in einer Konzentration von 0,2 Gew.-% bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 Gew.-% bis 5 Gew.-%
vorliegt. Beispielsweise werden bei einer Konzentration von 0,2 Gew.-% stabile Reibungsverhaltnisse erreicht
sowie eine Oberflachenspannung von etwa 25 dyn/cm begriindet, so dass Flissigkeit in feinste kapillare Be-
reiche der Partikelanhaufungen bzw. Faserblindel dringen und letztere benetzen. Die Molekiilgrofe des Addi-
tivs ist dabei so grof3, dass die Molekiile desselben gleichsam als Abstandshalter wirken und es infolgedessen
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nicht mehr zu einer kritischen Annadherung kommen kann.

[0024] Die Erfindung ermdglicht es auch, noch weitere, zusatzliche Additive, wie z. B. zusatzliche Benet-
zungsmittel und/oder Dispergiermittel und/oder Mittel zur Beeinflussung des Sedimentationsverhaltens einzu-
setzen.

[0025] Gemal der Erfindung ist es vorteilhaft, wenn das Granulat eine mittlere Korngréfie im Bereich von 0,05
mm bis 5 mm, vorzugsweise 0,1 mm bis 3 mm, besonders vorzugsweise 0,5 mm bis 1 mm aufweist.

[0026] Die Partikel sind aufgrund der Auswahl des Additivs und dessen Eigenschaften vollstandig oder zu-
mindest zum Grol3teil mit letzterem bedeckt, d. h. benetzt.

[0027] Die erfindungsgemafle Granulatzusammensetzung umfasst Partikel insgesamt oder als Teil der Gra-
nulatzusammensetzung mit plattchen- oder faserférmiger Struktur.

[0028] Das erfindungsgemale Verfahren zur Herstellung einer Granulatzusammensetzung, welche mindes-
tens eines der oben genannten Merkmale aufweist, ist gekennzeichnet durch folgende Schritte:
(a) Bereitstellen eines Additivs nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriche,
(b) Herstellung einer Ldsung des Additivs unter Verwendung eines Lésungsmittels.
(c) Inkontaktbringen der Losung des Additivs mit den Partikeln von Kohlenstoffstrukturen, insbesondere von
Graphit, Ru® und/oder kohlenstoffhaltigen Nanopartikeln, insbesondere sogenannten Nanoréhren oder ei-
nem Gemisch davon,
(d) Trocknung.

[0029] Die zu behandelnden bzw. zu granulierenden Kohlenstoffe werden durch dieses Verfahren schnell und
vollstandig benetzt. Die Additive bewirken, dass bei der Benetzung die Oberflachenspannung der Flissigkeit
geringer ist als die Oberflachenenergie der Kohlenstoffpartikel. Das Verfahren kann man mit einer Beschich-
tung oder Avivage gleichsetzen.

[0030] Mittels des Verfahrens kann eine Suspension aus der Lésung des Additivs mit den Partikeln von Koh-
lenstoffstrukturen, insbesondere von Graphit, Ru und/oder kohlenstoffhaltigen Nanopartikeln, insbesondere
sogenannten Nanordhren, oder einem Gemisch davon hergestellt werden. In der Suspension kénnen die Koh-
lenstoffstrukturen in idealer Weise mit den Additiven schnell und vollstandig benetzt werden. Auf3erdem ermdg-
licht es die Suspension, die benetzten Kohlenstoffstrukturen im Anschluss wieder leicht von der Lésung zu
trennen und Granalien in der gewlinschten Form und Struktur herzustellen.

[0031] In vorteilhafter Weise kann es sich bei dem Ldsungsmittel um Wasser, vorzugsweise um entminerali-
siertes Wasser, handeln. Dadurch kann das Granulat zum Beispiel in herkdmmlichen Sprihtrocknungseinrich-
tungen hergestellt werden oder in anderen ublichen Einrichtungen (z. B. Granulationstrommel) getrocknet wer-
den. Wasser als Lésungsmittel zeichnet sich unter anderem aufgrund seiner 6kologischen Unbedenklichkeit in
vorteilhafter Weise aus.

[0032] Die Suspension kann durch Zerstdubung getrocknet werden, wobei gleichzeitig das Granulat in der
gewinschten mittleren Korngrof3e hergestellt werden kann. Mittels des Trocknens durch Zerstaubung kénnen
sich auch andere physikalischen Eigenschaften der Granalien wie duflere Form und innere Struktur einstellen
lassen.

[0033] Vorzugsweise liegt die Konzentration des Additivs in Bezug auf die Menge des Lésungsmittels in ei-
nem Bereich von 0,5 Gew.-% bis 5 Gew.-%, vorzugsweise von 1 Gew.-% bis 3 Gew.-%. Aufgrund der extremen
Affinitat der Additive zu Kohlenstoffstrukturen und die dadurch erzielte Ummantelung der gesamten Oberflache
sind die genannten geringen Konzentrationsmengen des Additivs ausreichend.

[0034] Bevor die Partikel (Graphitpulver) mit der Losung des Additivs in Kontakt gebracht werden, kdnnen sie
eine mittlere Korngrof3e im Bereich von 500 ym bis 0,1 pm, vorzugsweise 100 ym bis 0,5 ym, besonders vor-
zugsweise 20 pm bis 0,8 ym, aufweisen. Die Partikel in derart kleinen TeilchengréRen werden mittels des er-
findungsgemafien Verfahrens vollstdndig mit dem Additiv umhdillt, so dass sie auch spater im Einsatz wieder
in die genannte mittlere Korngré3e zerfallen kdnnen.

[0035] Die Partikel kénnen nach der Trocknung eine mittlere Korngré3e im Bereich von 0,05 mm bis 5 mm,
vorzugsweise 0,1 mm bis 3 mm, besonders vorzugsweise 0,5 mm bis 1 mm aufweisen. Dadurch erhalten die
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Partikel bzw. Granulate eine gute Rieselfertigkeit und sind flir den Einsatz in der Kunststoffverarbeitung beson-
ders geeignet.

[0036] Gemal der Erfindung wird auch ein Kunststoffmaterial, insbesondere Kunststoffgranulat zur Anwen-
dung in einem Kunststoffverformungsverfahren, insbesondere in Spritzgussverfahren, Extrusionsverfahren,
Extrusionsblasverfahren und dergleichen unter Schutz gestellt, welches eine Granulatzusammensetzung ent-
halt, welche mindestens eine der oben genannten Merkmale aufweist. Durch die in dem Kunststoffmaterial
gleichmafig und fein verteilten Kohlenstoffstrukturen kénnen sich die gewlinschten Eigenschaften, insbeson-
dere die physikalischen, mechanischen und/oder tribologischen Eigenschaften, in idealer Weise ausbilden.
Eine nachteilige Uberdosierung dagegen liegt nicht vor.

[0037] Bei den aceytylenischen Diolen handelt es sich vorzugsweise um ethoxylierte aceytylenische Diole,
wie z. B. die Dynol® 604- und Surfynol® 400-Reihen, erhaltlich von Air Products. Dynol® 604 wird bevorzugt,
weil es bessere Gleitfahigkeit bereitstellt und eine bessere Substantivitat zu Kohlenstoff hat. Das acetylenische
Diol wird in Form einer Lésung, beispielsweise einer wasserigen Losung, verwendet, die mindestens 0,01
Gew.-% bis zu 10 Gew.-%, vorzugsweise bis zu 5 Gew.-% acetylenische Diole enthalt. Beispielsweise kann
eine wassrige Losung mit 2 Gew.-% acetylenischer Diole verwendet werden. Die acetylenischen Diole kénnen
in einem Gemisch oder einer Kombination verwendet werden.

[0038] Es hat sich Uiberraschend gezeigt, dass die acetylenischen Diole eine extreme Affinitat zu Graphit und
insbesondere zu CNT's haben und dort auf die Oberflache aufziehen. Diesen Vorgang kann man mit einer Be-
schichtung oder Avivage gleichsetzen.

[0039] Die Offnungswilligkeit, also die Entknauelung von Carbon Nanotubes wird unter anderem durch Fa-
ser/Faser-Gleitreibung beeinflusst. Beim Einsatz acetylenischer Diole wurde eine Beeinflussung der Faser/Fa-
ser-Gleitreibung festgestellt. Bei den gewahlten Produkten erreicht man beispielsweise bei einer Konzentration
von 0,2% stabile Reibungsverhaltnisse, die so niedrig liegen, dass eine leichte Entknduelung méglich wird. Bei
dieser Konzentration wird bereits eine Oberflachenspannung von ca. 25 dyn/cm erreicht und die Flissigkeit
kann in die feinsten kapillaren Bereiche der Faserbindel dringen und die Fasern benetzten.

[0040] Die MolektlgréRe der acetylenischen Diole ist dabei grof3 genug dass die als Avivage wirkende Benet-
zung gleichsam als Abstandshalter fungiert. Auf diese Weise kdnnen kritische Annaherungen welche wieder
zu Agglomeraten fihren wirde, verhindert werden. Dies trifft auch auf die plattchenférmigen Graphite zu. Die-
ser Umstand ist insofern von Bedeutung, da bei der spateren Dispergierung der Granulate eine Beweglichkeit
der Primarteilchen gegeben ist und eine erneute Agglomerierung auftreten wiirde. Dies wird nun durch die Ab-
standshalter, auch Spacer Molekile genannt, verhindert.

[0041] Selbstverstandlich kdnnen den erfindungsgemafien Kohlenstoffgranulaten auch andere Additive zu-
gesetzt werden. Die Auswahl der Additive richtet sich dabei nach den vorgesehenen Verwendungszwecken.
Auch Mischungen verschiedener Produkte sind moglich.

Ausfihrungsbeispiele
Beispiel 1

[0042] In einem Behalter mit Rihrwerk (Dissolverscheibe) werden 700 Liter entmineralisiertes Wasser vorge-
legt und darin 5,00 kg ethoxyliertes aceytylenisches Diol gelést. AnschlieRend werden 295 kg Pulvergraphit
mit einem Kohlenstoffgehalt von 99,5% und einer mittleren Teilchengréf3e von 4 um eingemischt und ca. 5 Mi-
nuten gerihrt.

[0043] Die so erhaltene Suspension wird im Sprihturm durch Zentrifugalradzerstauber, Zweistoffdiise, Druck-
duse oder Ultraschall zerstaubt. Die erzeugten Tropfen haben eine definierte Grofenverteilung und eine grol3e
Stoffaustauschoberflache, Uber die im intensiven Kontakt mit dem Trocknungsgas (Luft oder Inertgas,
150...600°C) die Verdampfung des Losungsmittels erfolgt. Abhangig vom Feststoffgehalt der Suspension und
der Art der Dispergierflissigkeit sowie von Zerstaubungsvariante und Bindersystem bilden sich Granalien un-
terschiedlicher duRRerer Form und innerer Struktur (Hohlkorn oder Vollkorn), deren Eigenschaften durch Vertei-
lungsfunktionen beschrieben werden kénnen.
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Beispiel 2

[0044] In einem Rihrbehalter werden gemaf Beispiel 1 650 Liter entmineralisiertes Wasser vorgelegt und
2,50 kg ethoxyliertes aceytylenisches Diol und 2,50 kg Polyvinylpyrrolidon mit einem K-Wert von 27-33, gel6st.
Anschlieftend werden 345 kg Graphitpulver mit einem Kohlenstoffgehalt von 98% und einer mittleren Teilchen-
grélRe von 2 ym eingemischt und ca. 5 Minuten geriihrt. Die Suspension wird anschlieBend mit einer Einstoff-
dise airless in einen auf 250°C beheizten Sprihturm eingespriht. Das durch diese Trocknung erhaltene Gra-
nulat hat eine durchschnittliche Korngréf3e von 0,5 mm.

Beispiel 3

[0045] Graphitpulver mit einem Kohlenstoffgehalt von 99,0% und einer mittleren Teilchengréf3e von 8 ym wird
mittels einer gravimetrischen Pulverdosierung einem beheizten Ringschicht-Mischgranulator (RMG) kontinu-
ierlich zugefiihrt. Uber einen Zugabestutzen, der 12 cm von der Mitte des Graphiteinfilllstutzens entfernt ist,
wird eine 2%ige wassrige Losung eines ethoxylierten aceytylenischen Diols mittels Zweistoffzerstdubung mit
Luft eingedust. Das aus dem Ringschicht-Mischgranulator ausgetragene, zum Teil granulierte Produkt wird zur
Abrundung der Granulate und zur weiteren Verminderung des Feinstanteils in einer Granulationstrommel
nachgeperlt und getrocknet.

Beispiel 4

[0046] In einen beheizten Ringschicht-Mischgranulator (RMG) werden gem. Beispiel 3 mittels einer gravime-
trischen Pulverdosierung kontinuierlich Multiwall Carbon-Nanotubes (CNT) zugefiihrt. Uber den Zugabestut-
zen wird eine 2%ige wassrige Losung eines ethoxylierten aceytylenischen Diols mittels Zweistoffzerstaubung
mit Luft eingedist. Das aus dem Ringschicht-Mischgranulator ausgetragene Produkt zeigt eine gute Granulie-
rung mit einer Granulatgrofe von 0,1-0,8 mm und ist nach der Trocknung gebrauchsfertig.

Beispiel 5

[0047] In einem Rihrbehalter welcher mit einem Rotor-/Statorriihrer (Ultra Turrax®) ausgeristet ist, werden
600 Liter entmineralisiertes Wasser vorgelegt und darin 3,00 kg ethoxyliertes aceytylenisches Diol geldst. An-
schlieRend werden 100 kg Carbon Black (Printex® L6 LeitruR der Fa. Evonik) und 297 kg Graphitpulver mit ei-
nem Kohlenstoffgehalt von 99,9% und einer mittleren TeilchengréRe von 4 um unter stetigem Riihren zuge-
setzt. Die Suspension wird fir 10 Minuten bei voller Drehzahl des Ruhrers dispergiert. Die Mischung wird an-
schlieRend airless mittels.

[0048] Wirbeldlisen in einem beheizten Sprihturm bei einer Temperatur von 250°C verspriht. Das erhaltene
Granulat weist eine KorngréfRe von 0,2-0,6 mm auf.
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Patentanspriiche

1. Granulatzusammensetzung umfassend oder zumindest beinhaltend Partikel von Kohlenstoffstrukturen,
insbesondere von Graphit, Ruf3 und/oder kohlenstoffhaltige Nanopartikel, insbesondere sogenannte Nanor6h-
ren, oder ein Gemisch davon, dadurch gekennzeichnet, dass diese mit einem Additiv in Form eines Tensids
aus der Gruppe der acetylenischen Glykole versehen ist.

2. Granulatzusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um
acetylenische Diole handelt.

3. Granulatzusammensetzung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem acetyle-
nischen Diol um ein acetylenisches, tertiares Glykol handelt.

4. Granulatzusammensetzung nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem
Diol um Ethylenoxidaddukte von acetylenischen Glykolen, insbesondere acetylenisch tertidren Glykolen han-
delt.

5. Granulatzusammensetzung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Additiv eine hydrophobe-hydrophile-hydrophobe Molekilstruktur aufweist.

6. Granulatzusammensetzung nach den Anspriichen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass als Hauptket-
te eine n-Kohlenstoffkette vorgesehen ist, wobei n = 6, vorzugsweise n = 8, besonders vorzugsweise n = 10 ist.

7. Granulatzusammensetzung nach Anspruch 2 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass
es sich um ein acetylenisches Diol mit der nachstehenden Strukturformel oder einen auf diese Strukturformel
aufbauenden Komplex handelt:

o
|

R1 (|3 C==C C|3 Ra

H( OCH2CH2) yO O( CH2CH»0) xH

wobei
R1 und R4 Alkylreste sind, die 3 bis 10 Kohlenstoffatome enthalten, R2 und R3 aus der Gruppe ausgewahit
sind, die Methyl und Ethyl umfasst, x und y eine Summe im Bereich von 0 bis 60 aufweisen.

8. Granulatzusammensetzung nach Anspruch 7,
dadurch gekennzeichnet, dass
es sich um ein acetylenisches Diol mit der nachstehenden Strukturformel oder einen auf diese Strukturformel
aufbauenden Komplex handelt:

( OCH2CHy) 3H

H3C( CH2) 10—HC—C=—C—CH— CH2) 10CHs
( O CH2CH2) 3H

wobei die Summe von x und y gleich 0 ist.

9. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Additiv in einer Konzentration vorliegt, bei der sich eine Oberflachenspannung von héchs-
tens 30 dyn/cm, vorzugsweise hdchstens 25 dyn/cm, vorzugsweise héchstens 20 dyn/cm ergibt.

10. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch ge-

kennzeichnet, dass das Additiv, bezogen auf das Gewicht der getrockneten Granulatzusammensetzung, in ei-
ner Konzentration von 0,2 Gew.-% bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 Gew.-% bis 5 Gew.-% vorliegt.
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11. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Partikel oder mindestens ein Teil der in der Granulatzusammensetzung vorhandenen Parti-
kelplattchen- oder faserférmige Struktur aufweist.

12. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Granulatzusammensetzung noch weitere Additive, insbesondere zusatzliche Benet-
zungsmittel und/oder Dispergiermittel und/oder Mittel zur Beeinflussung des Sedimentationsverhaltens um-
fasst.

13. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Granulat eine mittlere Korngrée im Bereich von 0,05 mm bis 5 mm, vorzugsweise 0,1
mm bis 3 mm, besonders vorzugsweise 0,5 mm bis 1 mm aufweist.

14. Granulatzusammensetzung nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Partikel mit einer Mikroschicht des Additivs vollstandig oder zumindest zum Grofiteil
bedeckt sind.

15. Verfahren zur Herstellung einer Granulatzusammensetzung gemaf einem der vorhergehenden An-
spriiche,
gekennzeichnet durch folgende Schritte:
(a) Bereitstellen eines Additivs nach mindestens einem der vorhergehenden Anspriiche,
(b) Herstellung einer Losung des Additivs unter Verwendung eines Lésungsmittels,
(c) Inkontaktbringen der Lésung des Additivs mit den Partikeln von Kohlenstoffstrukturen, insbesondere von
Graphit, Ruf3 und/oder kohlenstoffhaltigen Nanopartikeln, insbesondere sogenannten Nanoréhren oder einem
Gemisch davon,
(d) Trocknung.

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass eine Suspension aus der Lésung des Ad-
ditivs mit den Partikeln von Kohlenstoffstrukturen, insbesondere von Graphit, Ru und/oder kohlenstoffhaltigen
Nanopartikeln, insbesondere sogenannten Nanoréhren, oder einem Gemisch davon hergestellt wird.

17. Verfahren nach einem der Anspriche 15 oder 16, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem L6-
sungsmittel um Wasser, vorzugsweise um entmineralisiertes Wasser, handelt.

18. Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension durch
Zerstaubung getrocknet wird.

19. Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 18, dadurch gekennzeichnet, dass die Konzentration des
Additivs in Bezug auf die Menge des Losungsmittels in einem Bereich von 0,5 Gew.-% bis 5 Gew.-%, vorzugs-
weise von 1 Gew.-% bis 3 Gew.-% liegt.

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass die Partikel (Graphit-
pulver), bevor sie mit der Losung des Additivs in Kontakt gebracht werden, eine mittlere Korngré3e im Bereich
von 500 pm bis 0,1 ym, vorzugsweise 100 uym bis 0,5 uym, besonders vorzugsweise 20 ym bis 0,8 ym aufwei-
sen.

21. Verfahren nach einem der Anspriche 15 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass die Partikel nach der
Trocknung eine mittlere Korngré3e im Bereich von 0,05 mm bis 5 mm, vorzugsweise 0,1 mm bis 3 mm, beson-
ders vorzugsweise 0,5 mm bis 1 mm aufweist.

22. Kunststoffmaterial, insbesondere Kunststoffgranulat zur Anwendung in einem Kunststoffverformungs-
verfahren, insbesondere im Spritzgussverfahren, Extrusionsverfahren, Extrusionsblasverfahren, dadurch ge-
kennzeichnet, dass eine Granulatzusammensetzung gemaf einem der Anspriiche 1 bis 14 enthalt.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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