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62 Kunststoff-Formmasse, inshesondere auf PVC-Basis mit Zusatzstoffen.

@ Die Abscheidung von Zusatzstoffen an den Metalltei-
len einer Verarbeitungsvorrichtung beim Extrudie-
ren, Kalandrieren und Spritzgiessen einer Zusatzstoffe
enthaltenden Kunststoff-Formmasse, insbesondere auf
PVC-Basis, wird durch Einverleiben eines Silans verhin-
dert. Als Silane eignen sich solche Verbindungen, die
cine Erhohung der zugefiihrten Energiemenge zum Ver-
arbeiten der Formmasse pro Kilogramm je Zeiteinheit
erforderlich macht. Bevorzugte Silane sind Vinyltrial-
koxysilane, insbesondere solche mit kurzkettigen Oxy-
alkylgruppen oder B-Chlor-ithyl-tridthoxy-silan.
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PATENTANSPRUCHE
1. Kunststoff-Formmasse mit Zusatzstoffen, dadurch ge-
kennzeichnet, dass zum Verhindern von Abscheidungen von
Zusatzstoffen aus der Formmasse wihrend des Extrudierens,

Kalandrierens bzw. Spritzgiessens wenigstens ein Silan zugesetzt

ist, das eine Erhdhung der zugefiihrten Energiemenge zum Ver-
arbeiten der Formmasse pro Kilogramm je Zeiteinheit erforder-
lich macht.

2. Kunststoff-Formmasse nach Patentanspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass das bzw. die die Erhohung der Energie-
menge erforderlich machenden Silane durch Messung der
Stromaufnahme pro Kilogramm Formmasse je Zeiteinheit bei
der Verarbeitung in einem Extruder bestimmbar ist bzw. sind.

3. Kunststoff-Formmasse nach Patentanspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, dass das bzw. die ausgewahiten Silane
in einer Konzentration von 5- 10~ bis 1,0 Gewichtsteilen be-
rechnet als Silicium oder von 0,005 bis 2,0 Gewichtsteilen, vor-
zugsweise jedoch von 0,02 bis 0,5 Gewichtsteilen berechnet als
Silanmenge, bezogen auf 100 Gewichtsteile der thermoplasti-
schen Formmasse zugesetzt ist bzw. sind.

4. Kunststoff-Formmasse nach einem der Patentanspriiche 1
bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die zugesetzte Silanmenge
vorzugsweise einer 50 bis 100%igen monomolekularen Bedek-
kung der spezifischen Oberfliche der zur Abscheidung neigen-
den Menge an Zusatzstoffen in der Formmasse entspricht.

5. Kunststoff-Formmasse nach einem der Patentanspriiche 1
bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Vinyltrialkoxy-silan,
vorzugsweise mit kurzkettigen Oxialkylgruppen, verwendet
wird.

6. Kunststoff-Formmasse nach einem der Patentanspriiche 1
bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein f-Chloréthyl-tridith-
oxy-silan verwendet wird.

7. Kunststoff-Formmasse nach einem oder mehreren der
Patentanspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass der
Kunststoff ein thermoplastischer Kunststoff auf PVC-Basis ist.

8. Verwendung einer Kunststoff-Formmasse nach Patentan-
spruch 1 zum Verhindern von Abscheidungen beim Kalandrie-
ren, bzw. Spritzgiessen entlang der metallischen Beriithrungsfli-
chen der Verarbeitungsvorrichtung.

9. Verwendung nach Patentanspruch 8 einer Kunststoff-
Formmasse nach einem der Patentanspriiche 2 bis 7.

Der Gegenstand der Erfindung bezieht sich auf eine Kunst-
stoff-Formmasse, insbesondere auf PVC-Basis mit Zusatz-
stoffen.

Thermoplastische Kunststoff-Formmassen, unter ihnen ins-
besondere PVC, haben infolge ihrer grossen Anwendungsbreite
in den letzten Jahren eine immer grossere wirtschaftliche Be-
deutung errungen, wobei die Verarbeitung in grossem Umfang
auf Extrudern, Kalandern und Spritzgussmaschinen stattfindet.
Je nach Art und Menge der dem Thermoplasten zugesetzten
Fiillstoffe, wie z.B. Kreide, Kaolin, Talkum, Asbest usw. und
Hilfsstoffen, wie Stabilisatoren, Pigmente und anderes mehr,
treten bei der Verarbeitung héufig Schwierigkeiten bei der Be-
rithrung der thermoplastischen Formmasse mit den metallischen
Flichen der Verarbeitungsvorrichtungen, wie Schnecken,
Werkzeuge, Walzen usw. auf. Entlang dieser metallischen Be-
riihrungsflichen kommt es zu Abscheidungen der Zusatzstoffe
aus der Formmasse, die einerseits zu Beldgen der Metallfidchen
fithren und andererseits zu Verdnderungen der Oberfliche des
herzustellenden Produktes, wie Bahn, Platte, Folie, Formteil
od.dgl. und die man auch als Plate-out bezeichnet. Bei diesem
Plate out sind nicht spétere Ausschwitzungen am Endprodukt
gemeint, sondern direkt bei der Herstellung desselben auftre-
tende. Die sich an den Metallflichen absetzenden Beldge kon-
nen auch zum Anbrennen oder zu Zersetzungserscheinungen

bei thermisch- oder scherempfindlichen Formmassen fiihren.

Ebenfalls kann die Formmasse in ihrem Fluss durch die Belége

derart gestort werden, dass eine einwandfreie Formgebung nicht

mehr gewiahrleistet ist.

Infolge dieser bekannten Erscheinungen musste bisher bei
Aulftreten solcher Beldge an den Metallfldchen der Verarbei-
tungsvorrichtungen bzw. bei entsprechend starken Verédnderun-
gen der Oberfliche der Produkte die Produktion, d.h. der Her-
stellungsprozess unterbrochen werden, um die Verarbeitungs-
10 vorrichtungen von diesen Belédgen zu reinigen. Hierbei tritt

nicht nur ein zeitlicher Ausfall in der Produktion auf, sondern
durch An- und Abfahrverluste auch ein erhShter Materialauf-
wand. .

Mit zunehmender Verteuerung der Kunststoffrohstoffe wird

15 die Verwendung erhohter Fiillstoffmengen zu den Thermopla-
sten immer interessanter, dem bisher jedoch die oben angefiihr-
ten Schwierigkeiten entgegenstehen, d.h. die Gefahr erhohter
Abscheidungen bei erhShten Mengen an Zusatzstoffen.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Kunststoff-

20 Formmassen auch mit zu Abscheidungen wihrend der Verar-

beitung entlang der metallischen Beriihrungsflichen der Verar-

beitungsvorrichtung neigenden Zuschalgsstoffen vorzuschlagen,
bei denen dieses Abscheiden verhindert wird und die mit erhoh-
ten Mengen solcher Zusatzstoffe versetzt werden konnen.

Die Erfindung 16st die gestellte Aufgabe in der Weise, dass
der Kunststoff-Formmasse zum Verhindern von Abscheidungen
von Zusatzstoffen aus der Formmasse wihrend des Extrudie-
rens, Kalandrierens bzw. Spritzgiessens Silane zugesetzt sind,
die eine Erhéhung der zugefiihrten Energiemenge zum Verar-
30 beiten der Formmassen pro Kilogramm und je Zeiteinheit er-

forderlich machen. Uberraschend wurde gefunden, dass Abla-
gerungen in der Verarbeitungsvorrichtung und Verinderungen
der Oberfliche der hergestellten Produkte aus Kunststoff-
Formmassen mit solchen Zusatzstoffen nach Art und Menge,

35 die zum eingangs beschriebenen Plate-out fiihren, mit Zusétzen
solcher ausgewihlter Silane vermieden werden, die das rheolo-
gische Verhalten der Formmasse dergestalt verdndern, dass zur
Verarbeitung ein erhhter Energiebedarf benétigt wird.

Die gemiiss der Erfindung geeigneten Silane sind beispiels-

40 weise dadurch bestimmbar, dass die spezifische Stromaufnahme
eines Extruders bei der Verarbeitung pro Kilogramm Formmas-
se je Zeiteinheit gemssen wird, und zwar einmal ohne den Zu-
satz eines ausgewihlten Silans und das andere Mal mit Zusatz
eines ausgewdhlten Silans. Die Grosse der Erh6hung der spezi-

45 fischen Stromaufnahme richtet sich im allgemeinen einerseits
nach den Verarbeitungsbedingungen grundsitzlich und ande-
rerseits nach dem verwendeten Thermoplasten sowie seinen Zu-
satzstoffen nach Art und Menge; sie ist deutlich messbar und -
zeigt das Vorliegen des gewiinschten Effektes bei der Verarbei-

50 tung in einem Extruder an. Die bei der Verarbeitung mit einem
Extruder sehr einfach feststellbaren Ergebnisse beziiglich der
Bestimmung geeigneter Silane fiir die erfindungsgeméssen
Formmassen haben sich in gleicher Weise als geeignet erwiesen
bei der Verarbeitung in Kalandern bzw. Spritzgiessmaschinen.

55 Auch hier sind die erfindungsgemdss verwendeten Silane in der
Lage, bei Zusatz von Stoffen zu der Formmasse, die nach Art
oder Menge das eingangs beschriebene Plate-out hervorrufen,
dieses zu verhindern. Auf diese Weise wird es méglich, thermo-
plastisch zu verarbeitende Formmassen in bisher nicht dagewe-

60sener Weise mit hohen Zusitzen an Fiillstoffen, wie z.B. Kreide,
Kaolin oder dergleichen zu versetzen, ohne dass bei der Verar-
beitung ein Plate-out auftritt.

Die erfindungsgemiss verwendeten Silane kdnnen in einer
Konzentration von 5- 10~ * bis 1,0 Gewichtsteilen, berechnet als

65 Silicium oder 0,005 bis 2,0 Gewichtsteilen, vorzugsweise jedoch
0,2 bis 0,5 Gewichtsteilen berechnet als Silanmenge, bezogen
auf 100 Gewichtsteile der thermoplastischen Formmasse zuge-
setzt werden. Die zugesetzte Silanmenge kann auch inbezug auf
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die monomolekulare Bedeckung der spezifischen Oberfldche
der zu den Abscheidungen neigenden Zusatzstoffe gesetzt wer-
den. Uberraschenderweise wurde gefunden, dass bereits we-
sentlich geringere Mengen der ausgewihlten Silane als der

100 %igen monomolekularen Bedeckung der spezifischen
Oberfliche der Zusatzstoffe, die zur Abscheidung neigen, ent-
sprechen, ausreichen, um die Abscheidungen bzw. das Festset-
zen von Beligen an den Verarbeitungsvorrichtungen zu verhin-
dern. Bevorzugt entspricht die zugesetzte Silanmenge einer 50
bis 100%igen monomolekularen Bedeckung der spezifischen
Oberfliche der zur Abscheidung neigenden und der Formmasse
beigefiigter Zusatzstoffe. Es ist auch moglich, einen hoheren
Anteil an Silan vorzusehen, jedoch wird dadurch keine wesentli-
che Steigerung des gewiinschten Effektes und auch keine we-
sentliche Steigerung des Energiebedarfes der Formmasse, ge-
messen bei der Verarbeitung in einem Extruder, bewirkt.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung wird
vorgeschalgen, dass Vinyltrialkoxy-silane, vorzugsweise mit
kurzkettigen Alkoxygruppen der thermoplastischen Formmasse
zugesetzt werden. Solche Vinyltrialkoxy-silane sind beispiels-
weise Vinyl-trimethoxy-silan oder Vinyl-tridthoxy-silan. Hier-
bei ist insbesondere von Interesse, dass die aus der Literatur
bekannten, die Haftung zwischen PVC und Fiillstoffen verbes-
sernden Silane, wie z.B. y-Aminopropyltridthoxy-silan, sich
nicht als die wirksamsten Verbindungen erwiesen haben. Auch
{iberraschend ist festgestellt worden, dass selbst chemisch ho-
mologe Silane, welche sich nur durch eine zusétzliche CH,-
Gruppe unterscheiden, wie z.B. f-Chlorthyl- und y-Chlor-
propyltrisithoxy-silan, sich in ihrer Wirksamkeit deutlich unter-
scheiden, wobei das erstere im erstrebten Sinne einsetzbar ist
und das zweite sich als ungeeignet erweist. Der erfindungsge-
miiss vorgegebene Parameter nach den Patentanspriichen 1 und
2 jedoch gestattet, die geeigneten Silane eindeutig zu be-
stimmen.

Unter Verwendung einer erfindungsgeméssen Kunststoff-
Formmasse ist ein Verfahren zum Verhindern von Abscheidun-
gen aus thermoplastischen Kunststoff-Formmassen, insbeson-
dere PVC beim Extrudieren, Kalandrieren, bzw. Spritzgiessen
entlang der metallischen Berithrungsfliichen der Verarbeitungs-
vorrichtung geschaffen.

Die Erfindung wird nachfolgend an Beispielen weiter erlédu-
tert und in ihrer Wirkungsweise dargestellt. Hierbei werden ei-
ner thermoplastischen Formmasse verschiedene Silane zuge-
setzt und die Verarbeitungsbedingungen gemessen. Als Kunst-
stoff-Rohrstoffe wird PVC verwendet, da dies ein sehr weit ver-
breitetes Material ist, das ausserdem bei Zusatz von Fiillstoffen
sehr schnell bei der Verarbeitung das erlduterte Plate-out auf-
weist. Die Mischung wird jeweils in iiblicher Weise in einem
Fluidmischer aufbereitet und auf einem Doppelschnecken-Ex-
truder von 86 mm Schneckendurchmesser und einer Schnecken-
linge von 16 D tiber eine Breitschlitzdiise zu einer Platte extru-
diert. Die Verweildauer liegt durchschnittlich bei 8 Minuten im
Extruder, wobei durchschnittlich eine Eingangstemperatur von
etwa 120 °C und eine Ausgangstemperatur am Extruder von
etwa 195 °C vorhanden ist. Verglichen wurden jeweils die
Grundmischung A unter Zusatz verschiedener Silane, die Ge-
wichtsanteile der Silane zu der Formmasse A, der Durchsatz
(Kilogramm je Stunde), die Stromaufnahme (A) des Extruders,
die spezifische Stromaufnahme (Ah/kg) aus der Stromaufnah-
me des Extruders je Kilogramm Formmasse pro Stunde, die
Belagsbildung auf der Plattencberfléche und die Belagsbildung
an der Werkzeugoberfliche. Bei der Beurteilung sowohl der
Verinderung der Oberfliiche in Gestalt von Streifen und Flek-
ken der extrudierten Platten als auch der Ablagerungen im Be-
reich des Staubalkens der Breitschlitzdiise wurden folgende Be-
urteilungsnoten eingefiihrt:

0 = keine Streifen/Flecken/Ablagerungen
1 = leichte Streifen/Flecken/Ablagerungen
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2 = mittlere Streifen/Flecken/Ablagerungen
3 = starke Streifen/Flecken/Ablagerungen

Diese Ergebnisse wurden in der beigefiigten Tabelle I zu-
S sammengestellt, wobei die angefiihrten Silanmengen nach den
Ausfiihrungsbeispielen B bis K der Tabelle I in etwa einer
100%igen monomolekularen Bedeckung der spezifischen
Oberfliche der zugesetzten Fiillstoffe und Pigmente der Form-
masse A entsprechen.

In einer zweiten Versuchsreihe, die in Tabelle II dargestellt
ist, wird aufgezeigt, dass auch eine geringere als eine 100 %ige
monomolekulare Bedeckung der spezifischen Oberfliche der
zugesetzten Fiillstoffe und Pigmente der Formmasse A aus-
reicht, um den gemiss der Erfindung beanspruchten Effekt zu
erzielen.

o
o

Beispiel 1
Mischung A, bestehend aus
100 Gewichtsteilen S-PVC, K-Wert 65
3 Gewichtsteilen Bleisulfat
1 Gewichtsteil Bleistearat
0,3 Gewichtsteilen Calciumstearat
1 Gewichtsteil Epoxidiertes Sojabohnendl
0,3 Gewichtsteilen Oxystearinsiure
1 Gewichtsteil langkettiger Wachsester
10 Gewichtsteilen Calciumkarbonat
(spez. Oberfliche ca. 5 m?/g
1 Gewichtsteil Titandioxid (Rutil-Type)

Das Ergebnis der Extrusion der obigen Formmasse Aist
30 unter A in Tabelle I dargestellt.

In weiteren Extrusionsversuchen B bis K wurden der 0.g.
Formmasse A die in Tabelle I, B bis K genannten Silane in den
angefiihrten Mengen zugesetzt und wie oben beschrieben wei-
terverarbeitet und beurteilt.

Wie aus der Tabelle 1 zu ersehen ist, verhindern nur die in
den Beispielen B, C und D eingesetzten Silane das Abscheiden
von Ablagerungen am Werkzeug bzw. in der Plattenoberfliche.
Diese Silane zeichnen sich aber, wie aus der Tabelle I ebenfalls
zu ersehen ist, durch eine wesentliche erhShte spezifische
40 Stromaufnahme (Stromaufnahme je Durchsatz pro Zeiteinheit)
aus gegeniiber der Formmasse ohne Zusatz von Silanen. Der
Zusatz der in den Beispielen E bis K iiberpriiften Silane zeigt
keine oder nur eine unwesentliche Erhthung der spezifischen
Stromaufnahme.

In der Tabelle II sind Beispiele, bei denen anhand des Ein-
satzes von Vinyl-trimethoxysilan in verschiedenen Mengen, die
unterschiedlicher monomolekularer Bedeckung der spezifischen
Oberfliiche der zugesetzten Fiillstoffe der Formmasse A ent-
sprechen, ausgefiihrt. Hier zeigt sich, dass bei den erfindungsge-
50 miiss ausgewihlten Silanen auch eine geringere als eine

100 %ige monomolekulare Bedeckung ausreicht, um den ge-
wiinschten Effekt zu erzielen. Von einem Bedeckungsgrad von
etwa 50% an wird bereits die gestellte Aufgabe geldst.
Dariiber hinaus wurde festgestellt, dass auch die Silane, die
55 eine verstirkende Wirkung auf die mechanischen Eigenschaften
eines Kunststoffes, wie z.B. PVC ausiiben, nicht automatisch
geeignet sind, um im Sinne der Erfindung zu wirken.
Entgegen der Erwartung, dass die Silane, welche eine ver-
stiarkende Wirkung auf die mechanischen Eigenschaften aus-
60{iben, auch eine Verhinderung der Beléige bewirken, wurde
néimlich festgestellt, dass gerade diese Silane in dieser Weise
hiufig nicht wirksam sind. In der folgenden Tabelle IIT wird an
einigen Beispielen aus Tabelle I dieses Ergebnis dargestellt, wo-
bei zur Beurteilung der verstirkenden Wirkung die Schlagzéhig-
65 keit nach DIN 53 453 bei 233 °K und die Kerbschlagzihigkeit
nach DIN 53 453 bei 296 °K und 273 °K herangezogen werden.
Die Priifwerte wurden an den unter A, B, C, Fund K hergestell-
ten Platten nach Tabelle I ermittelt.
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Beispiel 2
Eine Mischung O bestehend aus
75 Gewichtsteilen S-PVC, K-Wert 65
22 Gewichtsteilen DOP
3 Gewichtsteilen Epoxidiertes Sojabohnendl
3 Gewichtsteilen Bleisulfat
1 Gewichtsteil Bleistearat
0,3 Gewichtsteilen Calciumstearat
1,0 Gewichtsteilen langkettiger Wachsester
0,3 Gewichtsteilen Oxystearinsiure
10 Gewichtsteilen Calciumcarbonat
(spez. Oberfliche ca. 5 m%/g)
10 Gewichtsteilen Titandioxid

Tabelle I
Beispiel Silan Silan Durch-
Gew.Tl/ satz
100 Gew.TI.  (kg/h)
Formmasse
A
A - - 85
B Vinyl-trimethoxy- 0,085 85
silan
C Vinyl-tri-dthoxy- 0,100 86
silan
D B-Chlorithyl-tri- 0,125 84
#thoxy-silan
E y-Chlorpropyl-tri- 0,130 85
#thoxy-silan
F i-Butyl-tri-meth- 0,100 90
oxy-silan
y-Mercapto-propyl- 0,110 85
trimethoxy-silan
y-Methacryl-oxy- 0,140 85
propyl-tri-methoxy-
silan
J y-Aminopropyl-tri- 0,125 85
dthoxy-silan
K Chlormethyl-di- 0,250 87
methyl-methoxy-
silan
Tabelle IT
Beispiel Silan monomo- Gew.TL/
lekulare 100 Gew.-Tl
Bedeckung Formmasse
(%) A
A - - -
L Vinyl-tri- 20 0,017
methoxy-silan
M Vinyl-tri- 50 0,042
methoxy-silan
B Vinyl-tri- 100 0,085
methoxy-silan
N Vinyl-tri- 500 0,42

methoxy-silan

wurde wie Formmasse A aufbereitet und zu einer Platte extru-
diert. Verglichen wurde diese Formmasse O wieder mit einer
Formmasse P, welche auf der Grundmischung 0 und einem Zu-
satz eines Silans bestand, welches entsprechend der Tabelle I als
s wirksam befunden wurde. Diese Mischung P wurde ebenfalls
unter gleichen Bedingungen wie O weiterverarbeitet. In der Ta-
belle IV sind die Ergebnisse dargestelit.
Wie aus der Tabelle zu entnehmen ist, wird die Belagsbil-
dung auf der Plattenoberfliche und die Ablagerung im Werk-
10zeug durch den Zusatz von f8-Chlorithoxy-silan verhindert,
wobei gleichzeitig eine Erhthung der spezifischen Stromaufnah-
me eintritt. Die nicht so starke ErhShung der Stromaufnahme
beim Versuch P gegeniiber dem Versuch D ist auf den Weich-
macherumsatz im PVC zuriickzufiihren.

Stromauf-  spez. % Platten- Belagsbildung
nahmed.  Strom- Erhéhung oberfliche Ablagerung
Extruders aufnahme Stromauf- Werkzeug
(A) (Ah/kg)  nahme
26 0,306 - 3 3
34 0,400 30 0 0
36 0,419 37 0 0
34 0,405 32 0 0
26 0,306 0 3 3
26 0,289 -6 3 3
28 0,329 7 1-2 1
27 0,318 4 1-2 2
31 0,365 19 1-2 0
25 0,287 -6 3 3
Durch- Strom- spez. % Platten- Belags-
satz aufnah- Strom- Erh6hung oberfliche bildung
(kg/h) med.Ex- aufnahme Stromauf- Werkzeug
truders (Ah/kg)  nahme
A
85 26 0,306 - 3 3
84 26 0,310 12 1 2
81 30 0,370 20 0 0
85 34 0,400 31 0 0
84 34 0,405 32 0 0



5
Tabelle Il
Beispiel Silan Gew. T/ spez. % Schlagzihigkeit
100 Gew.Tl.  Stromauf- Erhohung ohneKerb mitKerb
Formmasse = nahme Stromauf- 233°K 296°K 273°K
A (Ah/kg)  nahme *)
A - - 0,306 - 0 40 33
B Vinyl-tri-meth- 0,085 0,400 30 0 42 35
oxy-silan
C Vinyl-tri-dthoxy- 0,100 0,419 37 0 3,7 32
silan
F i-Butyl-tri-meth- 0,100 0,289 -6 5 68 42
oxy-silan
K Chlormethyl-di- 0,250 0,287 -6 5 7,7 4,7
*) Anzahl der nicht gebrochenen von 10 gepriiften Proben
Tabelle IV
Beispiel Silan Silan Durch- Stromauf-  Spez. %
Gew.Tl./ satz nahme Stromauf-  Erhdhung
100 Gew.T1 (kg/h) A nahme Stromauf-
Formmasse (Ah/kg) nahme
0
o - - 90 16 0,178 - 3
P [3-Chlorithyl- 0,125 84 18 0,214 20 0
tri-dthoxy-
silan
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Belagsbildung
Platte Werkzeug
3 3
0 0
0 0
3 3
3 3
Belagsbildung

Platten- Werk-
oberfliche zeug
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