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(57) Abstract:  The invention
relates to a polymer blend
of a polypropylene and/or
a  polypropylene  copolymer
and a further polymer which
is non-compatible with the
polypropylene copolymer. The
polymer is obtained by mixing the
melts of both polymers with a high
energy input and, after cooling
and renewed melting and further
processing, for example, injection
moulding, displays no separation
of the phases. The invention
relates to a polymer blend such as
may be obtained by said method
and a moulded body made from
the polymer blend.

(57) Zusammenfassung: Die Er-
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aus einem Polypropylen und/oder
einem Polypropylencopolymer
und einem mit dem Polypropylen
und/oder dem Polypropylenco-
polymer unvertrdglichen weiteren
Polymer. Das Polymer wird durch
Vermengung der Schmelzen der
beiden Polymere unter hohem
Energieeintrag erhalten. Es
zeigt nach dem Abkiihlen sowie
nach einem erneuten Schmelzen
und Weiterverarbeitung ~ durch
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ein Polymerblend, wie es mit dem erfindungsgemissen Verfahren erhalten werden kann sowie einen Formkorper aus dem Poly-

merblend.
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Polymerblend aus nicht vertrdglichen Polymeren

Die Brfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Po-
lypropylen-Polymerblends mit einem Anteil von, jeweils.bezogen
auf das Gewicht des Polymerblends, 40 bis 80 Gew.-% eines Po-
lypropylens und/oder eines Polypropylencopolymers und einem An-
teil von 10 bis 30 Gew.-% zumindest eines mit dem Polypropylen
und/oder dem Polypropylencopolymer unvertridglichen weiteren Po-
lymers, sowie ein Polymerblend, wie es mit diesem Verfahren er-
halten werden kann. Ferner betrifft die Erfindung einen aus dem

Polymerblend hergestellten Formkdrper.

Kunststoffe lassen sich einfach verarbeiten und ihre Formgebung
ist nahezu keinen Grenzen unterworfen. Sie besitzen ein geringes
Gewicht und lassen sich in ihren Eigenschaften innerhalb weiter
Bereiche variieren. Durch die Kombination von bekannten und be-
wahrten Polymeren erhdlt man neuartige Werkstoffe, die neue und
ntitzliche Eigenschaftsbilder aufweisen, wie sie z.B. durch die

Verbesserung des Schlagzdhverhaltens, die Einstellung besonderer
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morphologischer Strukturen oder die Verkniipfung von harten und
weichen oder elastischen Phasen gekennzeichnet sind. Problema-
tisch ist bei der Herstellung solcher Werkstoffe, dass die Poly-
meren oft nicht miteinander vertrdglich sind. Die Werkstoffe
sind dann nicht homogen, sondern weisen mehrere nebeneinander
vorliegende Phasen auf. Dabei besteht die Schwierigkeit, die
Polymeren so zu vermischen, dass ein stabiler Werkstoff erhalten
wird. So lassen sich manche Polymere nicht zu Gemischen verar-
beiten. Trotz einer Vermischung tritt relativ schnell eine Pha-
senseparierung auf, so dass nach dem Erstarren der Schmelze kein
inniges Gemisch mit einer makroskopisch homogenen Struktur er-
halten wird, sondern jeweils groBere Bereiche entstehen, in de-
nen jeweils nur eines der Polymere in weitgehend homogener Form
enthalten ist. Zwischen den Bereichen aus verschiedenen Polyme-
ren besteht meist kein ausreichender Zusammenhalt, so dass diese
leicht voneinander getrennt werden koénnen und ein aus diesem
Polymergemisch gebildetes Formstilick keine homogenen mechanischen
Eigenschaften aufweist. Meist wird nach dem Mischen der Polymere
die Schmelze nicht sofort zum gewlinschten Formkorper verarbei-
tet, sondern zundchst ein Granulat hergestellt, dass sich leicht
transportieren und lagern l&sst. Beim erneuten Aufschmelzen fir
die Verarbeitung z.B. durch SpritzgieRen darf ebenfalls keine

Phasentrennung der Polymere auftreten.

In der Automobilindustrie werden Kunststoffe beispielsweise flir
Verkleidungen im Innenraum des Automobils verwendet. Dabei darf
die Oberfliche der Verkleidung auch nach jahrelangem Gebrauch
keine oder nur geringfiigige Gebrauchsspuren aufweisen. Insbeson-
dere bel glatten Fldchen ist daher eine hohe Kratzfestigkeit der
Oberflédche gefordert. Ein mogliches Polymerblend fir die Her-
stellung solcher Verkleidungen konnte aus Polystyrol und Po-
lypropylen bestehen. Polypropylen verleiht dem Formkdrper eine
gewisse Elastizitdt, wdhrend Polystyrol die Herstellung von Fl&-
chen mit hoher Kratzfestigkeit ermdglicht. Bisher sind jedoch

keine Polymerblends aus Polypropylen und Polystyrol kommerziell
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erhdltlich. Wird aus einem Polypropylengranulat und einem Po-
lystyrolgranuiat in tUblicher Weise, beispielsweise durch Mischen
in einem Extruder, ein Werkstoff hergestellt, so mischen sich
die beiden Polymere nicht und nach dem Abkiihlen trennen sich die
Polymerphasen wieder voneinander. Versucht man aus einem derar-
tigen Polymergemisch ein Formstick herzustellen, sammelt sich
die Polystyrolphase an der AuBenseite des Formstiicks auf der
Polypropylenphase an und nach dem Erkalten kann die Polysty-
rolphase gleich einem Film vom aus Polypropylen gebildeten Kern

abgezogen werden.

Um stabile Polypropylen/Polystyrol (PP/PS)-Blends herstellen zu
konnen, sind bereits Untersuchungen durchgefiihrt worden, in wel-
chen organisch modifizierte Aluminiumsilicate PP/PS Blends zuge-
setzt worden sind. So berichten Y. Changjiang, X. Song, M. Hai~-
lin und J. Demin (China Synthetic Rubber Industry, 2003, 26

(1) :42) Uber die Zugabe von Hybriden aus Styrol-
Ethylen/Propylen-Diblock-copolymeren (SEP) und modifiziertem
Montmorillonit zu PP/PS Blends. Die fiir die Untersuchungen ver-
wendeten Blends enthielten Polypropylen und Polystyrol im Ver-
hdltnis 20/80. Es wurde gefunden, dass die Zugfestigkeit und die
Schlagfestigkeit der Blends mit zunehmenden Gehalt an SEP zu-
nimmt. Die Zugfestigkeit erreicht bei einem Anteil von 5 Gew.-%
SEP ein Maximum und sinkt bei weiter steigendem Anteil wieder
ab. Dies wird damit erkl&drt, dass nur ein begrenzter Anteil des
als Vermittler wirkenden SEP die Grenzfldche zwischen den beiden
Polymeren erreicht und das weitere SEP im Volumen der Polymeren
in Form von Micellen angeordnet ist. In Bezug auf die Menge an
zugegebenem Montmorillonit wurde gefunden, dass die Zugfestig-
keit und die Schlagfestigkeit mit zunehmendem Anteil an Montmo-
rillonit zundchst zunimmt und bei einem Gewichtsanteil im Be-
reich von 2 bis 3 Gew.-% ein Maximum erreicht, um dann mit wei-
ter steigendem Anteil wieder abzusinken. Flir diese Untersuchun-

gen wurde ein Polymergemisch PP/PS/SEP = 20/80/5 verwendet. Der
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Gewichtsanteil des Montmorillonits wurde im Bereich von 0 bis

ca. 7 Gew.-% variiert.

Y. Liu, G. Baohua und Z. Zengmin (China Plastics, Band 16, Nr.
2; Februar 2002) berichten liber die Herstellung von Polypropy-
len/Polystyrol/Montmorillonit-Nano-Verbundmaterialien. Durch ein
spezielles Verfahren kann der Montmorillonit interkaliert und
dann auf Nanoebene im Polymermaterial verteilt werden. Fiir die
Untersuchungen wurde ein Montmorillonit verwendet, welcher durch
Interkalierung mit 6-Aminocapronssiure, Caprolactam oder Cetyl-
trimethylammoniumbromid modifiziert worden war. In einer ersten
Stufe wird ein Polystyrol/Montmorillonit-Verbundmaterial herge-
stellt. Dazu wird der organisch modifizierte Montmorillonit zu-
ndchst in deionisiertem Wasser geldst und nach Zugabe eines Ini-
tiators Styrol tropfenweise zugegeben, um eine Emulsionspolyme-
risation durchzufithren. Das Polystyrol/Montmorillonit-Verbund-
material wird anschlieBend durch Filtration abgetrennt und ge-
trocknet. Anschliefend wird das Material mit Polypropylen bei
einer Temperatur von 230°C wihrend zehn Stunden zu einem Tro-
ckenmaterial verknetet. Dieses Trockenmaterial wird dann durch
SpritzgieBen zu Probenstiicken geformt. Die Autoren berichten
Uber eine Untersuchung des Schichtabstandes des Montmorillonits
in den verschiedenen Herstellungsstufen. Bereits durch die orga-
nische Modifizierung des Montmorillonits erfolgt eine Aufweitung
des Schichtabstandes. Nach der Emulsionspolymerisation des Sty-
rols hat eine weitere Aufweitung des Schichtabstandes stattge-
funden. Dies wird in der Weise interpretiert, dass Styrolmonome-
re zwischen die Montmorillonitschichten eingedrungen sind und
anschliefend eine Polymerisation stattgefunden hat. Die Polysty-
rolmakromolekiile fiihren zu einer weiteren VergrdBerung des
Schichtabstandes. Untersuchungen zur Verteilung von organisch
modifiziertem Montmorillonit in bereits polymerisiertem Polypro-
pylen zeigen keine signifikante Erweiterung des Schichtabstan-
des. Die Autoren gehen davon aus, dass der organisch modifizier-

te Montmorillonit noch eine gewisse Zahl von Hydroxylgruppen an



WO 2006/018228 PCT/EP2005/008753

der Oberflache der Silikatschicht aufweist, so dass zwischen den
stark polaren Hydroxygruppen und den nicht polaren Polypropylen-
molekiilen eine starke AbstoBungswirkung besteht. Wird der aus
Polystyrol und Montmorillonit gebildete Verbund zu Polypropylen
gegeben, erfolgt eine Auftrennung der Montmorillonitschichten,
so dass eine Verteilung des Montmorillonits auf Nanoebene ver-
wirklicht wird. Untersuchungen mit dem Transmissionselektronen-
mikroskop (TEM) zeigen, dass die Montmorillonitschichten in Na-
nodimension aufgetrennt sind. Dem Artikel ist nicht zu entneh-
men, in welchem Verhdltnis Polypropylen und Polystyrol im fer-
tiggestellten Blend enthalten sind und wie hoch der Anteil des
Montmorillonits ist. Das im Artikel gezeigte Réntgendiffrakti-
onsspektrum zeigt jedoch keinen Anteil einer kristallinen Po-
lypropylenphase. Dies spricht daflir, dass auch hier, wie im oben
genannten Artikel von Y. Changjiang et al. das Polypropylen als
Nebenphase vorliegt, also nur einen geringen Anteil am Werkstoff
bildet. Das Herstellungsverfahren ist durch die Emulsionspolyme-
risation des Styrols in Gegenwart des organisch modifizierten
Montmorillonits aufwéndig. Da die Herstellung solcher Komposite
unter einem hohen Kostendruck erfolgt, ist dieses Verfahren fiir

die industrielle Anwendung wenig glinstig.

Q. Zhang, H. Yang und Q. Fu (Polymer 45 (2004) 1913 - 1922) be-
richten liber Versuche zur Kompatibilisierung von PP/PS-Blends
durch Zugabe von SiO;-Nanopartikeln. Durch Zugabe von SiO,-
Nanopartikeln konnte bei kurzen Mischzeiten eine drastische Ver-
kleinerung der GroRe der aus Polystyrol gebildeten Mikrodominen
bei einer sehr homogenen Grofenverteilung beobachtet werden.
Wurden die Mischzeiten jedoch verladngert, wurde eine Zunahme der
GroRe der aus Polystyrol gebildeten Mikrodominen beobachtet. Die
Zugabe von SiO;-Nanopartikeln filihrte zu einer deutlichen Visko-
sitdtszunahme der Schmelze des PP/PS-Blends. Die SiO,-
Nanopartikel waren mit Octamethylcyclotetraoxysilan modifiziert,
um eine Oberfldche mit hydrophoben Eigenschaften zu erhalten.

Die Versuche wurden mit einem Polymerblend durchgefiihrt, das PP
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und PS in einem Verh&ltnis 70 : 30 enthielt. Die Vermengung der
Komponenten erfolgte in einem gleichlaufenden Doppelschrauben-
extruder mit einem Verh&ltnis L/D der Schrauben von 32 und einem
Durchmesser von 25 mm bei einer Mischzeit von weniger als 3 Mi-
nuten. Die extrudierten Strédnge wurden in Wasser abgeschreckt
und zu Pellets geschnitten. Aus den Pellets wurden Priifk&rper

durch Spritzgiefen hergestellt.

Y. Wang, Q. Zhang und Q. Fu (Macromol. Rapid Commun. 2003, 24,
231-235) untersuchten die Eigenschaften eines organisch modifi-
zierten Montmorillonits als Vermittler in Polypropy-
len/Polystyrol-Blends. Fiir die Untersuchungen wurde ein Montmo-
rillonit verwendet, der mit Dioctadecyldimethylammoniumbromid
modifiziert worden war. Ein PP/PS-Blend mit einem Verhaltnis
PP/PS von 70 : 30 wurde mit unterschiedlichen Anteilen des orga-
nisch modifizierten Montmorillonits versetzt und bei einer Tem-
peratur von 190°C vermischt. Ohne Zusatz des Vermittlers bilden
sich im Blend Styroldom&nen mit einer GroBe von ungefihr 3 -

4 pym aus, wobei die Dom&nen jedoch nicht gleichmdfig im Volumen
des Blends verteilt sind. Bei Zugabe von 2 Gew.-% des organisch
modifizierten Montmorillonits verringert sich der Durchmesser
der Polystyrol-Dom&nen auf ungeféhr 2 - 3 um. Wird der Anteil
des organisch modifizierten Montmorillonits auf 5 bis 10 Gew.-%
gesteigert, verringert sich der Durchmesser der Polystyroldomi-
nen weiter auf Werte von ungeféhr 0,5 - 1 um. Beili einem Anteil
von 30 Gew.-% verringert sich die GroRe der Polystyrol-Dominen
weiter auf Werte von 0,3 - 0,5 um, wobei eine sehr enge GroéBen-

verteilung erreicht wird.

Bisher stehen in der Automobilindustrie noch keine Polypropy-
len/Polystyrol-Blends zur Verfiligung, welche beispielsweise eine
zufriedenstellende Oberfldche aufweisen, sodass diese auch in
sichtbaren Bereichen, Beispielsweise im Bereich der Armaturenta-
fel, verwendet werden konnen. Man ist daher auf andere Poly-

merblends ausgewichen. So verwendet man beispielsweise Polypro-
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pylen, das mit einem hohen Anteil an Talkum gefiillt ist. Die
Oberfldchen solcher Verkleidungen zeigen jedoch noch keine zu-
friedenstellende Kratzfestigkeit. Auch tritt bei mechanischer

Belastung Weifbruch auf.

Der Erfindung lag daher als erste Aufgabe zugrunde, ein Verfah-
ren zur Herstellung von Polypropylen—-Polymerblends zur Verfligung
zu stellen, dass einerseits kostengiinstig durchzuftihren ist, und
dass andererseits Blends ergibt, die auch nach einer Weiterver-
arbeitung keine Phasentrennung der Polymerbestandteile zeigen,
so dass Formsticke mit wertvollen Eigenschaften hergestellt wer-

den konnen.

Diese Aufgabe wird mit einem Verfahren mit den Merkmalen des
Patentanspruchs 1 geldst. Vorteilhafte Weiterbildungen des Ver-

fahrens sind Gegenstand der abh&dngigen Ansprliche.

Uberraschend wurde gefunden, dass beim Vermischen eines Polypro-
pylens und/oder eines Polypropylencopolymers mit zumindest einem
weiteren Polymer, das mit dem Polypropylen und/oder dem Polypro-
pylencopolymer unvertrdglich ist, ein stabiles Polypropylen-
'Polymerblend erhalten werden kann, wenn das Polypropylen
und/oder das Polypropylencopolymer sowie das weitere Polymer
aufgeschmolzen wird, und die Schmelzen bei hochscherenden Bedin-
gungen unter Zusatz eines organisch modifizierten Nanocomposit-
flillstoffs intensiv vermengt werden, wobei der Nanocomposit-
fiillstoff ein Aluminiumschichtsilikat ist, welches modifiziert
ist mit zumindest einem organischen Modifikationsagens, das aus-
gewdhlt ist aus der Gruppe, die gebildet wird aus Ammoniumver-
bindungen, Sulfoniumverbindungen und Phosphoniumverbindungen,
welche zumindest eine langkettige Kohlenstoffkette mit 12 bis 22
Kohlenstoffatomen tragen, sowie zumindest einem Additiv, das
ausgewdhlt ist aus der Gruppe, die gebildet ist aus Fettsduren

und Fetts&durederivaten, sowie nicht-anionischen, organischen
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Komponenten, die zumindest einen aliphatischen oder zyklischen

Rest mit 6 bis 32 Kohlenstoffatomen enthalten.

Der Anteil des Polypropylens und/oder des Polypropylencopolymers
betrdgt bezogen auf die gesamte Masse des Polymerblends 40 bis
80 Gew.-%. Der Anteil des zumindest einen weiteren Polymers wird
im Bereich von etwa 10 bis etwa 30 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis

25 Gew.-% gewahlt.

Beim erfindungsgeméfen Verfahren wird ein Polymerblend erhalten,
das eine kontinuierliche Phase aus Polypropylen und/oder aus dem
Polypropylencopolymer umfasst, in welchem Mikrodomdnen des zu-
mindest einen weiteren, mit dem Polypropylen und/oder dem Po-
lypropylencopolymer unvertréglichen Polymer verteilt sind. Die
Mikrodom&nen sind homogen in der kontinuierlichen Phase verteilt
und bilden eine stabile Struktur aus, sodass auch nach einem
erneﬁten Aufschmelzen des Polypropylen-Polymerblends kein we-
sentliches Koaleszieren der Mikrodomi&nen beobachtet wird. Die
mit dem erfindungsgemdBen Verfahren erhaltenen Polypropylen-
Polymerblends lassen sich daher beispielsweise durch Spritzgie-
Ben zu Formkdrpern verarbeiten, die makroskopisch homogene Ei-
genschaften aufweisen. Auch weisen die aus einem solchen Poly-
merblend hergestellten Formkdrper eine Oberflidche mit tiberra-

schend hoher Kratzbestédndigkeit auf.

Die Vermischung der einzelnen Bestandteile kann in an sich be-
liebiger Weise erfolgen. So ist es méglich, das Polypropylen
und/oder Polypropylencopolymer und das zumindest eine weitere,
mit dem Polypropylen und/oder dem Polypropylencopolymer unver-—
tragliche Polymer jeweils in Form eines Granulats, sowie der
organisch modifizierte Nanocompositfiillstoff in Form eines Pul-
vers trocken zu vermischen und dann gemeinsam aufzuschmelzen und
zu vermengen. Es ist aber auch m&glich, zun&dchst das Polypropy-
len und/oder das Polypropylencopolymer oder das zumindest eine

weitere Polymer mit dem Nanocompositfiillstoff zu compoundieren.
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Dieser Compound kann dann entweder direkt als Schmelze weiter—
verarbeitet werden oder zundchst in ein Granulat tiberfiithrt wer—
den, das nach erneutem Aufschmelzen in der Schmelze mit dem je-
weils anderen Polymers vermengt wird. Es ist aber auch méglich,
den Nanocompositfiillstoff unmittelbar vor oder auch nach der
Vermengung der Schmelzen von Polypropylen und/oder Polypropylen-
copolymer und dem zumindest einen weiteren Polymer direkt zur
Schmelze zuzugeben. Die Vermengung mit dem Nanocompositfiillstoff
erfolgt jeweils direkt mit dem Polymer, so dass eine Polymerisa-
tion in Gegenwart des Nanocompositfiillstoffs nicht erforderlich

ist, um den Nanocompositfiillstoff im Polymer zu verteilen.

Die Vermengung der Polymerbestandteile wird unter hochscherenden
Bedingungen durchgefiihrt. Unter den hochscherenden Bedingungen
wird die vom weiteren, mit dem Polypropylen und/oder dem Po-
lypropylencopolymer unvertrdglichen Polymer gebildete Phase zer-
teilt, sodass Mikrodom&nen ausgebildet werden. AuBerdem erfolgt
unter diesen Bedingungen eine nahezu vollstandige Exfolierung
des Nanocompositfiillstoffs. Es wird angenommen, dass die bei der
Exfolierung aus den einzelnen Schichten des Nanocomposit-
fillstoffs gebildeten Lamellen eine Stabilisierung der Mikrodo-
mdnen bewirken, wobel die organisch modifizierten Nanocomposit-
Lamellen als Vermittler zwischen den an sich unvertriglichen
Polymeren wirken, sodass ein Koaleszieren der aus dem weiteren

Polymer gebildeten Mikrodomdnen wirksam unterdriickt wird.

Nach dem erfindungsgeméfen Vermengen von Polypropylen und/oder
eines Polypropylencopolymer mit dem zumindest einen mit dem Po-
lypropylen und/oder dem Polypropylencopolymer unvertrdaglichen
weiteren Polymer wird das Blend in iiblicher Weise granuliert,
indem es beispielsweise in Wasser abgeschreckt wird oder ein

Strang der Polymerschmelze zu Pellets geschnitten wird.

Die Ausbildung einer stabilen Mischphase mit einer kontinuierli-

chen Phase aus Polypropylen und/oder einem Polypropylencopoly-
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mer, in welcher Mikrodominen aus zumindest einem mit dem Po-
lypropylen und/oder dem Polypropylencopolymer unvertrdglichen
weiteren Polymer angeordnet sind, wird auf die Vermittlerwirkung
des organisch modifizierten Nanocompositfiillstoffs zuriickge-
fihrt. Unter einem organisch modifizierten Nanocompositfiillstoff
wird dabei ein schichtférmiges Aluminiumsilikat verstanden, das
einer speziellen Modifikation mit zumindest einem Modifizie-
rungsagens und zumindest einem Additiv unterworfen wurde. Die
Herstellung des im erfindungsgemdfen Verfahren verwendeten orga-
nisch modifizierten Nanocompositfiillstoffs erfolgt dabei nach
einem bestimmten Verfahren, bei dem ein Rohton zundchst mit ei-
nem Modifizierungsagens modifiziert wird, sodass ein organophi-
les Tonmaterial erhalten wird. Dieses organophile Tonmaterial
wird dann in einem weiteren Schritt mit einem Additiv modifi-
ziert. Dadurch wird ein modifiziertes organophiles Tonmaterial,
der im erfindungsgemdfen Verfahren verwendete Nanocomposit-
fillstoff, erhalten, welches sich beim Einarbeiten in eine Poly-
merzusammensetzung deutlich einfacher und vollstidndiger exfolie-
ren l&sst. Der Anteil an Aggregaten, welche aus mehreren Platt-
chen aufgebaut sind, l&dsst sich deutlich verringern. Dies l&sst
sich beispielsweise auf elektronenmikroskopischen Aufnahmen er-
kennen. Das Verfahren zur Herstellung des Nanocompositfiillstoffs
ist in der PCT/EP2004/006397 beschrieben, welche die Prioritat
der DE 103 26 977 in Anspruch nimmt.

Im Einzelnen wird zundchst ein organophiles Tonmaterial herge-
stellt. Die Herstellung des organophilen Tonmaterials kann in an
sich beliebiger Weise erfolgen. Bevorzugt wird das organophile
Tonmaterial hergestellt, indem zun&chst eine wissrige Suspension
eines Rohtons'hergestellt und diese dann mit einem organischen
Modifikationsagéns umgesetzt wird. Als Rohtone kénnen iibliche
quellfdhige Schichtsilikate eingesetzt werden. Diese kdnnen aus
nattirlichen Quellen gewonnen oder synthetisch hergestellt sein.
Insbesondere geeignet sind Smektite, wie beispielsweise Montmo-

rillonit, Hektorit, Saponit und Beidellit. Auch Bentonite k&énnen
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eingesetzt werden. Wegen der besseren Quellfidhigkeit werden die
Rohtone bevorzugt in ihrer Natriumform eingesetzt. Als organi-
sches Modifikationsagens werden kationische organische Agenzien
eingesetzt, wie beispielsweise Ammoniumverbindungen, die zumin-
dest eine langkettige Kohlenstoffkette tragen, welche beispiels-
weise 12 bis 22 Kohlenstoffatome umfasst. Bevorzugt umfasst die
Ammoniumverbindung zwei l&ngerkettige Kohlenstoffketten. Die
Kohlenstoffketten konnen gleich oder verschieden sowie linear
oder verzweigt sein. Beispiele flir geeignete Kohlenstoffketten
sind Lauryl-, Stearyl-, Tridecyl-, Myristyl-, Pentadecyl- und
Hexadecylgruppen. Beispiele fiir verzweigte lingerkettige Kohlen-
stoffketten sind die 12-Methylstearyl- oder die 12-
Ethylstearylgruppe. Eine besonders bevorzugte Kohlenstoffkette
ist die Stearylgruppe. Die weiteren Valenzen des Stickstoffatoms
sind bevorzugt durch kiirzere Kohlenstoffketten abgesidttigt, die
1 bis 22 Kohlenstoffatome umfassen kdnnen. Besonders bevorzugt
werden die weiteren Valenzen des Stickstoffatoms durch Methyl-
gruppen abgesdttigt. Es ist jedoch auch méglich, dass die freien
Valenzen durch Wasserstoffatome abgesdttigt sind. Die am Stick-
stoff gebundenen Kohlenstoffketten konnen ges&dttigt oder unge-
sdttigt sein und beispielsweise auch aromatische Gruppen umfas-
sen. So kann die Ammoniumverbindung neben den langkettigen Koh-
lenstoffketten beispielsweise auch Benzylgruppen tragen. Die
Ammoniumverbindungen kénnen beispielsweise als Chloride einge-
setzt werden. Neben den Ammoniumverbindungen kénnen fiir die Her-
stellung des organophilen Tonmaterials beispielsweise auch die
analogen Phosphonium- und Sulfoniumverbindungen verwendet wer-
den. Organophile Tone, welche mit Ammoniumverbindungen modifi-

ziert sind, sind als Ausgangsmaterial besonders bevorzugt.

Das organophile Tonmaterial wird mit Hilfe eines Additivs modi-
fiziert. Als Additive zur Modifizierung des organophilen Tonma-
terials konnen beispielsweise die folgenden Verbindungen einge-

setzt werden:
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Fettsduren oder Fetts&urederivate, die bevorzugt ausgewdhlt sind
aus Fettsduren mit 10 - 13 Kohlenstoffatomen. Hier sind insbe-
sondere Laurylsdure, Palmitinsdure, Stearinsidure, Oleins&ure,

Linolsdure, Capronsdure und Rizinus®l zu nennen.

Die Fettsaurederivate umfassen beispielsweise hydrogenierte De-
rivate, Alkoholderivate, Aminderivate oder deren Mischungen. Sie
kénnen auBerdem ausgewdhlt sein aus der Gruppe der polymeren

Fettsdauren, der Ketofettsduren, der Fettsdurealkyloxazoline und
Fettsdurealkylbisoxazoline, oder deren Mischungen. Bei den unge-
sdttigten Fettsduren sind insbesondere die Mono- oder Poly-unge-

sattigten Hydroxyfettsiuren zu nennen.

Weiterhin kénnen nicht anionische, organische Komponenten einge-
setzt werden,.die mindestens einen aliphatischen oder zyklischen
Rest mit 6 - 32 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 8 - 22 Kohlen-
stoffatomen, insbesondere 10 - 18 Kohlenstoffatomen aufweisen.
Besonders bevorzugt sind anionische, organische Komponenten aus

einer der nachstehenden Stoffklassen:

1. Fettalkohole, gesdttigt oder ungesattigt, einschlieBlich
primdrer als auch sekunddrer Alkohole, insbesondere mit Cg —
Coo—~Resten;

Fettaldehyde, Fettketone;

Fettalkoholpolyglykolether;

Fettamine;

Mono-, Di- und Triglyzeridester;

Fettsdurealkanolamide;

Fettsdureamide;

Fettsdurealkylester;

W 0 3 o U W N

Fettsdureglukamide;

=
(@)

Dicarbonsdureester;

e
—

Wachse;
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12. wasserunlésliche fettsaure Seifen (hierunter sind die Salze
aus langkettigen Carbonsduren mit zweiwertigen Metallen zu
verstehen) ;

13. Montanwachse (hierunter sind Wachse mit einer Kettenlédnge
von Cy¢ — Cizz zu verstehen);

14. Paraffine und PE-Wachse.

Besonders bevorzugt sind Fettalkohole, Fettamide, Triglyzerid-

ester, Fettsdurealkylester und Wachse.

Weiterhin kénnen Siloxankomponenten verwendet werden, worunter
nach IUPAC-Richtlinie Oligomere oder polymere Siloxane oder Si-
loxanderivate zu verstehen sind. Siloxanderivate sind dabei vor-
zugsweise solche, bei denen mindestens eine der CHz-Seitengrup-
pen am Si-Atom durch eine andere funktionelle Gruppe ersetzt
ist. Besonders bevorzugt sind, ohne Beschrinkung, Oligoalkylsi-
loxane, Polydialkylarylsiloxane, Polydiarylsiloxane, oder eine
Mischung davon, wobei die genannten Siloxanderivate besonders
bevorzugt sind, die mit zumindest einer reaktiven Gruppe funkti-

onalisiert worden sind.

Die Vermischung von organophilem Ton und Additiv wird ohne Zu-
satz von Wasser oder einem anderen Losungsmittel durchgefiihrt.
Das organophile Tonmaterial weist bevorzugt einen sehr geringen
Feuchtigkeitsgehalt bzw. Gehalt an L&sungsmittel auf, sodass
keine Klumpenbildung beim Mischen auftritt bzw. keine plastische
Verformung durchgefiihrt werden kann, wie sie beispielsweise beim
Extrudieren erforderlich ist. Bevorzugt weist das organophile
Tonmaterial einen Feuchtigkeitsgehalt bzw. einen Lésungsmittel-
gehalt von weniger als 10 Gew.-%, insbesondere weniger als 5
Gew.-% auf. Das Additiv wird in Substanz zugegeben. Gegebenen-

falls kann das Additiv vor der Zugabe aufgeschmolzen werden.
Das organophile Tonmaterial wird in Form eines Pulvers in ein

hochscherendes Mischaggregat gegeben. Das organophile Tonmateri-

al wird dazu auf eine geringe KorngrdBe gemahlen. Bevorzugt
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liegt die mittlere TeilchengréBe (Dso-Wert) unterhalb von 50 pm,
bevorzugt unterhalb eines Dsgp-Wertes von 30 um, insbesondere we-
niger als 8 pm. Die mittlere Teilchengrdhe kann durch Laserbeu-
gung bestimmt werden. Die Schiittdichte des organophilen Tonmate-
rials betrdgt vorzugsweise weniger als 300 g/1l, und ist insbe-
sondere bevorzugt im Bereich von 150 bis 250 g/1 gewahlt. Die
Schiittdichte lasst sich bestimmen, indem ein Standzylinder mit
1000 ml Inhalt, welcher bei der 1000 ml Graduierung abgeschnit-
ten wurde, zun&dchst leer gewogen wird. AnschlieBend wird das
Pulver in einem Zug eingefiillt, sodass sich oberhalb des oberen
Randes ein Schiittkegeel ausbildet. Dieser Schiittkegel wird dann
abgestreift und der volle Standzylinder erneut gewogen. Die Dif-

ferenz ergibt dann das Schiittgewicht.

Die Vermischung des organophilen Tons und des Additivs erfolgt
in einem hochscherenden Mischaggregat. Unter einem hochscheren-
den Mischaggregat wird dabei ein Mischer verstanden, in welchem
die Komponenten des Gemischs unter hoher Scherwirkung miteinan-
der vermischt werden, ohne dass dabei eine wesentliche Verdich-
tung oder Kompaktierung erfolgt. Wahrend des Vermischens behsdlt
das Gemisch aus organophilem Tonmaterial und Additiv also die
Form eines lockeren Pulvers. Nach dem Vermischen wird also un-
mittelbar ein Pulver erhalten, das in die Polymerzusammensetzung
eingearbeitet werden kann. Es ist also nicht .erforderlich, das

modifizierte organophile Tonmaterial erneut zu vermahlen.

Wahrend des Vermischens findet eine intensive Verwirbelung der
Komponenten unter einem hohen Energieeintrag statt. Gleichzeitig
wird wdhrend des intensiven Durchmischens eine Erhdhung der Tem-—
peratur des Mischgutes beobachtet. Zu Beginn des Mischvorgangs
erfolgt eine anndhernd gleichbleibende Stromaufnahme durch den
Mischer. Nachdem der Mischvorgang weiter fortgeschritten ist,
erhsht sich die Stromaufnahme des Mischer und damit auch der
Energieeintrag in das Gemisch. Das Pulver beginnt zu agglomerie-

ren. Ferner erhoht sich das Schiittgewicht des Pulvers. Der
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Mischvorgang wird bevorzugt in der Weise gefiihrt, dass durch den
durch die intensive Durchmischung bewirkten hohen Energieeintrag
das Gemisch aus organophilem Tonmaterial und Additiv innerhalb
weniger Minuten, beispielsweise 6 bis 8 Minuten, auf eine Tempe-
ratur verbracht wird, bei der die Stromaufnahme des Mischers
nicht-linear ansteigt. Der Mischvorgang wird erst abgebrochen,
nachdem beim Mischer fiir einige Zeit eine erhdhte Stromaufnahme
beobachtet worden ist. Nach Uberschreiten der optimalen Misch-
zelt erhoht sich die Stromaufnahme signifikant. Dies stellt ein

Abbruchkriterium fir den Mischprozess dar.

Es wird angenommen, dass durch die intensive Durchmischung bei
erhdhter Temperatur sté&ndig neue Oberflichen am organophilen
Tonmaterial geschaffen werden, die in Kontakt zum Additiv gelan-
gen. Es findet dabei eine Beschichtung der Oberfliche des orga-
nophilen Tonmaterials mit dem Additiv statt. Das Additiv wird
vermutlich zum Teil in die Zwischenriume benachbarter Lamellen
eingearbeitet. Es wird eine Verdnderung der Porositit des orga-
nophilen Tonmaterials bewirkt, sowie eine Anderung der Kapillar-
krafte. Dies verbessert die Delaminierbarkeit des modifizierten
organophilen Tonmaterials in Polymeren deutlich. Neben der ver-
besserten Delaminierung wird auch eine verbesserte FlieBfihig-
keit des modifizierten organophilen Tonmaterials und eine ver-

besserte Dosierbarkeit beim Extrudierprozess beobachtet.

Bevorzugt wird das intensive Vermischen von organophilem Tonma-
terial und Additiv bei erhdhter Temperatur durchgefiihrt. Wie
bereits oben erwdhnt, bewirkt der beim intensiven Vermischen
erfolgende hohe Energieeintrag eine Erwdrmung des Mischgutes,
wobel nach einer ahfénglichen Mischperiode eine nicht lineare

Energieaufnahme des Mischers beobachtet wird.

Vorzugsweise erfolgt der Energieeintrag in das Mischgut nicht
allein durch den Mischer, sondern das Mischgut wird zus&dtzlich

erwdrmt. Dazu wird das Mischgut, beispielsweise mit Hilfe eines
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Warmemantels, gleichmi#Big erwdrmt. Fir die Erwdrmung kann bei-
spielsweise ein lineares Warmeprofil gewdhlt werden. Die Erwir-
mung wird vorzugsweise solange fortgefiihrt, bis eine nichtlinea-
re Steigerung der Energieaufnahme des Mischers die Umsetzung

zwischen organophilem Tonmaterial und Additiv anzeigt.

Vorzugsweise wird die Temperatur, bis zu welcher das aus orga-
nophilem Tonmaterial und Additiv gebildete Mischgut erwdrmt
wird, hoher gewidhlt als der Schmelzpunktes des mindestens einen
Additivs. Sofern mehr als ein Additiv im Mischgut vorhanden ist,
wird die Temperatur so gewahlt, dass sie oberhalb des Schmelz-

punktes des héchstschmelzenden Additivs liegt.

Bevorzugt wird die Temperatur des Mischgutes wihrend des inten-
siven Vermischens gesteigert. Wie bereits oben erlautert, kann
die Temperatur des Mischgutes zundchst mit Hilfe einer zusdtzli~-
chen Warmezufuhr gesteigert werden, bis die erhdhte Energieauf-
nahme des Mischers eine Umsetzung zwischen organophilem Tonmate-
rial und Additiv anzeigt. Auch nachdem dieser Punkt beim Vermi-—
schen von organophilem Tonmaterial und Additiv erreicht ist,
wird die Temperatur vorzugsweise weiter gesteigert. Die Tempera-
turerhShung kann dabei durch den Energieeintrag des Mischers

oder durch eine externe Warmezufuhr erfolgen.

Das intensive Mischen von organophilem Tonmaterial und Additiv
wird bevorzugt in einem Temperaturbereich von 20 bis 200°C, ins-

besondere von 40 bis 150°C durchgefiihrt.

Wie bereits erlautert, nimmt das Schiittgewicht des organophilen
Tonmaterials wdhrend des intensiven Mischens zu. Vorzugsweise
wird beim intensiven Vermischen eine Erhdhung des Schiittgewichts
von mindestens 20 %, vorzugsweise mindestens 40 %, insbesondere
60 %, besonders bevorzugt 80 $, weiter bevorzugt mindestens

100 % bezogen auf das Schﬁttgewiéht des eingesetzten pulverfdr-

migen, organophilen Tonmaterials erzielt.
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Die Komponenten des Mischguts, organophiles Tonmaterial und Ad-
ditiv, werden unter hohem Energieeintrag miteinander vermischt.
Der Energieeintrag l&sst sich durch die Energieaufnahme des Mi-
schers, also die beim intensiven Vermischen verbrauchte elektri-
sche Leistung, bestimmen, welche dann in Relation zum Volumen
des Mischgutes gesetzt wird. Bevorzugt erfolgt wahrend des in-
tensiven Vermischens ein Energieeintrag von mindestens

300 kW/m°.

Das intensive Vermischen wird vorzugsweise so lange durchge-
fihrt, bis eine Zunahme des Energieeintrags, gemessen anhand der
Stromaufnahme des hochscherenden Mischaggregats, von mindestens

10 %, vorzugsweise mindestens 20 % erzielt wird.

Wie bereits erl&utert, ist nach einer Induktionsperiode eine

nichtlinerare Zunahme des Energieeintrags des Mischaggregats zu
beobachten. Vorzugsweise wird die intensive Vermischung solange
fortgefﬁhrt, bis die Zunahme des Energieeintrags am Ende des

intensiven Mischens, gemessen anhand der Stromaufnahme des hoch-
scherenden Mischaggregats, im Bereich zwischen 10 und 50 %, ins-
besondere zwischen 20 und 30 %, ausgehend von der Stromaufnahme
des hochscherenden Rithraggregats zu Beginn des intensiven Vermi-

schens, liegt.

Insbesondere wird das intensive Vermischen zumindest so lange
durchgefihrt, bis die Stromaufnahme des Mischaggregats innerhalb

[e}

einer Minute um mindestens 20 % zunimmt.

Sofern die vorstehend beschriebene Zunahme der Stromaufnahme
nicht nach einer Gesamtzeitdauer des intensiven Vermischens von
etwa 5 Min. erreicht wird, wird das verwendete hochscherende

Mischaggregat vorzugsweise zus&tzlich beheizt.

Wahrend des intensiven Vermischens behilt das eingesetzte orga-
nophilé Tonmaterial die Form eines Pulvers. Durch die intensive

Verwirbelung der Partikel wird das organophile Tonmaterial mit
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dem Additiv umgesetzt und beschichtet. Die Intensit&t des Misch-
vorgangs sowie dessen Dauer wird dabei so gewahlt, dass die Par-
tikelgrohe, gemessen als Dsy, um nicht mehr als 10 ¢ wihrend des
intensiven Vermischens zunimmt. Besonders bevorzugt nimmt die
PartikelgroBe, gemessen als Dsp, nicht zu oder f&llt sogar. Die
Verdanderung der PartikelgréBe des modifizierten organophilen
Tonmaterials bezieht sich jeweils auf die urspriingliche Parti-
kelgrdBe, gemessen als Dsg, der zum intensiven Vermischen einge~
setzten Komponente a). Bevorzugt liegt die Partikelgrdhe Ds, des
modifizierten organophilen Tonmaterials im Bereich von etwa 20

bis 5 um.

Wahrend des intensiven Vermischens nimmt das Schiittgewicht des
organophilen Tonmaterials zu. Das Vermischen wird bevorzugt ab-
gebrochen, wenn das Schiittgewicht sich gegentiber dem anfangli-
chen Schiittgewicht der Komponente a) um héchstens 200% erhdht
hat. Durch das intensive Vermischen erhséht sich das Schittge-
wicht also auf maximal das dreifache des Schiittgewichts des un-
behandelten organophilen Tonmaterials. Bevorzugt liegt das
Schiittgewicht des modifizierten organophilen Tonmaterials im
Bereich von 400 bis 550 g/1.

/

Das Additiv wird in Substanz zum organophilen Tonmaterial zuge-
geben. GemdR einer Ausfihrungsform des Verfahrens wird sowohl
die Komponente a) als auch die Komponente b) in Pulverform ein-
gesetzt. Die pulvrig feinkdrnigen Festsstoffe verhalten sich
beim Mischen wie eine Flissigkeit. Es entsteht eine Thrombenbil-
dung, sodass das Produkt in horizontaler und vertikaler Richtung
intensiv bewegt wird. Der intensive Energieeintrag fiihrt zu ei-
ner Temperaturerhthung des Mischgutes bis zu einer nicht-
linearen Erhéhung der Stromaufnahme des Mischers, resultierend
in einer Erhohung des Schiittgewichtes des Pulvers. Es kdnnen
jedoch' auch Additive verwendet werden, die bei Raumtemperatur
fliussig sind. Diese werden vorzugsweise in einer Weise zum orga-

nophilen Tonmaterial gegeben, dass unmittelbar eine intensive
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Vermischung erfolgt, das Additiv also nicht zu einer Verklumpung
des organophilen Tonmaterials fihrt. Bevorzugt wird das flissige
Additiv in der N&he eines sich beim Verwirbeln des organophilen
Tonmaterials ausbildenden Thrombus gegeben. Die Mischung aus
organophilem Tonmaterial und Additiv wird im Mischaggregat in
einer Art und Weise agitiert, sodass bei Umfangsgeschwindigkei-
ten bis zu 200 m/s eine Thrombenbildung auftritt. Beim Mischvor-
gang wird in der Mitte des MischgefédBes eine Kegelbildung beo-
bachtet., d.h. das Mischgut wird wdhrend des intensiven Misch-
vorgangs in Form eines Kegels zum Boden des Mischaggregats gezo-

gen.

Bei der Herstellung des organisch modifizierten Nanocomposit-
fillstoffs liegt das organophile Tonmaterial sowohl vor als auch
nach der Modifizierung in Form eines Pulvers vor. Bevorzugt wird
das erhaltene modifizierte organophile Tonmaterial so, wie es
nach dem intensiven Vermischen anfillt, weiterverarbeitet und in
das Polymer eingearbeitet. Vorzugsweise wird nach dem Vermischen
kein getrennter Kompaktierungsschritt oder Verdichtungsschritt
durchgefiihrt, um das modifizierte organische Tonmaterial weiter

zUu bearbeiten.

GemdB einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform erfolgt unmit-
telbar nach dem intensiven Vermischen ein Abkiihlen der Mischung.
Dazu wird das modifizierte organophile Tonmaterial bevorzugt auf
Temperaturen von weniger als etwa 40°C, insbesondere weniger als
etwa 30°C, insbesondere bevorzugt von etwa 20 bis 40°C abge-

kiithlt.

Das Abktihlen erfolgt bevorzugt iiber einen Zeitraum, welcher dem
1- bis 3-fachen der Zeitdauer des vorangegangenen intensiven

Vermischens entspricht.

Das abgekiihlte modifizierte organische Tonmaterial (der Nanocom-

positfiillstoff) kann dann aus dem Mischaggregat entnommen und
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beispielsweise bis zur Weiterverarbeitung in geeignete Gebinde

verpackt werden.

Bevorzugt erfolgt das Abkiihlen des modifizierten organophilen
Tonmaterials aktiv lber eine Kithlung der Mischung bzw. des zur
intensiven Vermischung verwendeten hochscherenden Mischaggre-

gats.

Das Abkthlen des modifizierten organophilen Tonmaterials erfolgt

bevorzugt in einem getrennten, kiihlbaren Mischer.

Wahrend des Abkiihlens kann die Mischung weiter agitiert, insbe-

sondere weiter intensiv vermischt werden.

Als hochscherendes Mischaggregat wird bevorzugt ein Heiz-Kithl-
Mischer oder eine Kombination aus einem Heizmischer und einem
Kiihlmischer verwendet. Die Heiz- bzw. Kithlmischer k&nnen unab-
héngig voneinander z.B. mit Wasser/Dampf oder Warmetrigerdl oder

elektrisch/ HeiRluft/Luft- oder Wasserkithlung temperiert werden.

Fir die Herstellung des modifizierten organophilen Tonmaterials
ist es wesentlich, das eine intensive Verwirbelung von orga-
nophilem Tonmaterial und Additiv erfolgt. Bei der Wahl des
Mischaggregaté muss dies berticksichtigt werden. Das hochscheren-
de Mischaggregat ist bevorzugt ausgewdhlt aus der Gruppe beste-

hend aus:

a) Schaufelmischer, wie z.B. Pflugscharmischer (Lodige
Schnellmischer, Drais Schnellmischer, MTI-Turbinenmi-
scher) mit sogenannten einfachen oder multiplen Kronen-

werkzeugen;

b) Schneckenmischer, wie z.B. Schneckenmischer, die tiiber
eine Doppelschnecke verfligen, die entweder gleich oder
gegenldufig arbeitet, Segmentschneckenmischer, z.B. co-

axiale Kneter (BUSS Co~-Kneter):;
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c¢) Fluidmischer, wie z.B. Kreiselmischer, mechanische oder
pneumatische Fluidmischer z.B. Thyssen, Henschel, Pa-

penmeier oder MTI-Heizmischer u.a.

Als hochscherendes Mischaggregat kann auch ein mechanischer Flu-
idmischer verwendet werden, der nach dem FlieRbettprinzip arbei-

tet.

Es k&nnen zum intensiven Vermischen auch hochscherende Mischag-
gregate verwendet werden, welche Rihrwerkzeuge und vorzugsweilse
mindestens ein Ableitblech aufweisen. Die Rihrwerkzeuge sind
vorzugsweise aus Edelstahl, insbesondere aus martensitischen
Stahlen, aus RC40 und hoher gehdrteten Stdhlen hergestellt. Des
weiteren sind sie vorzugsweise korrosionsresistent. Idealerweise
sind die Fluidisiermesser u.a. mit ,Stellite K12“ Hartmetallauf-
schweissung an allen relevanten Stellen gepanzert. Der Abstand
des Bodenrdumers vom Mischerboden wird bevorzugt auf einen durch
das Austragsmaterial definierten Minimalabstand einjustiert und
die anderen Fluidisierfliigel und das Hornwerkzeug so angeordnet,
dass mit den Fluidisierfliigeln bei einem gewdhlten Fillgrad des
Schnellmischers die erforderlichen Temperaturen zuverladssig er-

reicht werden koénnen.

Um die notwendig Fluidisierung optimal zu garantieren, sind mi-
nimal 1, vorzugsweise 2 oder mehr Ableitbleche installiert. Die-
se sind in einer Art und Weise angeordnet, dass das oberflichen-

modifizierte organophile Tonmaterial optimal durchwirbelt wird.

Ein derartiger organisch modifizierter Nanocompositfiillstoff
wird beispielsweise von der Stid-Chemie AG, Miinchen, DE unter dem

Handelsnamen "Nanofil® SE 3000" angeboten.

Beim erfindungsgemidben Verfahren wird der organisch modifizierte
Nanocompositfillstoff bezogen auf die Masse des Polypropylen-—

Polymerblends vorzugsweise in einem Anteil von 0,5 bis 10 Gew.-%
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beigegeben, bevorzugt 0,5 bis 5 Gew.-%, insbesondere bevorzugt

0,5 bis 2 Gew.-%.

Als ein Polymerbestandteil des Polymerblends wird Polypropylen
und/oder Polypropylencopolymer verwendet. Dieses Polymer ver-
leiht dem Polymerblend eine hohe Schlagzdhigkeit. Ferner ist es
kostenglinstig, was filir groBtechnische Anwendungen, z.B. fir die
Herstellung von Formteilen in der Automobilindustrie bevorzugt
ist. Als Polypropylen und/oder Polypropylencopolymere k&nnen an
sich alle Polymere verwendet werden, in welchen Propylen als
Monomereinheit enthalten ist. Vorzugsweise betrdgt der Anteil
der auf Propylen zurlickgehenden Monomereinheiten am Polymer zu-
mindest 50 Mol-%, vorzugsweise mehr als 80 Mol-%. Es versteht
sich, dass der Anteil jeweils einen Mittelwert der im Blend ent-
haltenen Polymeren darstellt. Beispiel fiur ein geeignetes Po-
lypropylencopolymer sind Propylen/Ethylen—Copolymére. Als Po-
lypropylen kann sowohl syntaktisches, als auch isotaktisches
oder ataktisches Polypropylen verwendet werden. Der Melt Flow
Index (MFI) der verwendeten Polypropylene und/oder Polypropylen-
copolymere liegt vorzugswelse im Bereich von 1 bis 30 g/10 min,
bevorzugt 5 bis 20 g/10 min, insbesondere bevorzugt 8 bis 12
g/10 min. Der MFI wird bei 230 °C und 2,16 kg entsprechend ISO
1133 bestimmt.

Als weiterer Bestandteil wird bei der erfindungsgemiBen Herstel-
lung des Polymerblends zumindest ein mit dem Polypropylen
und/oder dem Polypropylencopolymer unvertridgliches weiteres Po-
lymer eingesetzt. Im Sinne der Erfindung wird unter einem unver-
trdglichen Polymer ein Polymer verstanden, welches sich im we-
sentlichen nicht mit dem Polypropylen und/oder dem Polypropylen-—
copolymer mischt. Beim Aufschmelzen eines Gemisches aus Granula-
ten des Polypropylens und/oder des Polypropylencopdlymers und
des zumindest einen weiteren Polymers findet keine Vermischung
statt. Werden die beiden Polymerarten vermengt, liegen sie in

getrennten Phasen nebeneinander vor. Wird eine derartige Mi-
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schung Uber einen langeren Zeitraum in der Schmelze gehalten,
koaleszieren die aus jeweils einer Polymersorte gebildeten Domi-
nen, d.h. es findet eine Phasenseparierung statt. Die Schmelze
des zumindest einen weiteren Polymers schwimmt auf der Schmelze
des Polypropylens und/oder des Polypropylencopolymers auf bzw.
umgekehrt.

Das zumindest eine weitere Polymer ist bevorzugt ausgewdhlt aus
der Gruppe von Polystyrol (PS), Polymethylmetacrylat (PMMA) und
Acrylnitrit-Butadien-Styrol (ABS), sowie thermoplastischen Poly-
estern, wie Polyethylenterephthalat (PET) oder Polybutylente-
rephthalat (PBT), und Polycarbonate. Die weiteren Polymere wei-
sen bevorzugt einen MFI von 1 bis 30 ¢g/10 min, vorzugsweise 5
bis 20 g/10 min, insbesondere bevorzugt 8 bis 12 g/10 min auf,
gemessen bei 230 °C und 2,16 kg gemdB ISO 1133.

Besonders bevorzugt wird beim erfindungsgemifen Verfahren eine
Mischung aus Polypropylen und Polystyrol und/oder Polypropylen-

copolymeren und/oder Polystyrolcopolymeren verwendet.

GemdR einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird der Schmelze ein
Blockcopolymer als Vermittler beigegeben, vorzugsweise in einem
Anteil, bezogen auf die Masse des Polymerblends, von 5 bis 15
Gew.-%. Es wird angenommen, dass diese Blockcopolymere an der
Grenzfldche zwischen zwel Polymerphasen angeordnet sind und so
eine Stabilisierung der Mikrodoménen des im Unterschuss im Poly-
merblend enthaltenen weiteren Polymers bewirken. Geeignete
Blockcopolymere sind beispielsweise Styrol-Ethylen/Propylen-—
Diblockcopolymere (SEP) oder auch Styrol-Ethylen/Propyen-Styrol-
Triblockcopolymere (SEPS). Diese Blockcopolymere wirken als
Schlagzdhmodifikatoren. Bel Zusatz von SEP oder SEPS werden Po-
lymerblends erhalten, aus denen Formkdrper hergestellt werden
kénnen, deren Oberfl&che eine hohe Kratzfestigkeit aufweist.
Weitere geeignete Blockcopolymere sind Ethylen/Propylen-
Blockcopolymere (EPM), Ethylen/Propylen/Dien-Blockcopolymere
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(EPDM) , Styrol-Butadien-Styrol-Blockcopolymere (SBS) oder Sty-
rol-Butadien-Rubber-Blockcopolymere (SBR).

Fir die Herstellung eines hochwertigen Polymerblends ist es we-
sentlich, dass eine intensive Zerteilung der aus dem weiteren,
mit dem Polypropylen und/oder dem Polypropylencopolymeren unver-
traglichen Polymer gebildeten Phase erfolgt, sodass das weitere
Polymer Mirkodom&nen in einer aus dem Polypropylen und/oder dem
Polypropylencopolymeren gebildeten kontinuierlichen Phase aus-
bildet. Das intensive Vermengen der Polymerphasen erfolgt daher
unter einem hohen Energieeintrag, wobei das intensive Vermengen
der Schmelzen vorzugsweise bei einem Energieeintrag von 0,1 bis
5 kWh/kg, insbesondere bevorzugt 0,2 bis 4 kWh/kg, erfolgt. Der
Energieeintrag ldsst sich aus der Energieaufnahme der Mischappa-
ratur ermitteln, die in Bezug zur verarbeiteten Polymermenge

gesetzt wird.

Vorzugsweise erfolgt das intensive Vermengen der Schmelzen wih-
rend einer Mischzeit von wenigstens einer Minute, vorzugsweise 1
bis 15 Minuten. Die Mischzeit wird dabei so gewdhlt, dass einer-
seits eine moglichst intensive Zerteilung der aus dem weiteren
Polymer gebildeten Phase unter Ausbildung von Mikrodomdnen er-
folgt und eine méglichst homogene Verteilung der Mikrodom&nen in
der kontinuierlichen Phase erreicht wird, und andererseits die
thermische Belastung der Polymere méglichst gering gehalten

wird.

Die intensive Vermengung der Schmelzen von Polypropylen und/oder
Polypropylencopolymeren mit dem zumindest einen weiteren Polymer
unter hohem Energieeintrag erfolgt bevorzugt in einem Extruder,
vorzugsweise einem gleichlaufenden Doppelwellenextruder. Derar-
tige Extruder ermdglichen einen hohen Energieeintrag in das aus
den beiden Polymerschmelzen gebildete Gemisch und dadurch eine
intensive Durchdringung der beiden Polymerphasen. Die intensive

Vermengung muss nicht notwendigerweise mit einem Extruder erfol-
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gen. Es koénnen auch andere Mischvorrichtungen verwendet werden,
die einen hohen Energieeintrag in das aus der Schmelze des Po-
lypropylens und/oder Polypropylencopolymers und der Schmelze des
zumindest ein weiteren Polymers gebildeten Gemisches ermdglicht.
Solche Vorrichtungen sind dem Fachmann bekannt. Neben gleichlau-
fenden Doppelwellenextrudern koénnen auch andere Typen von Extru-
dern verwendet werden, die einen hohen Energieeintrag ermégli-

chen. Geeignet sind z.B. auch Buss-Kneter.

Bevorzugt wird die Vermengung von Polypropylen und/oder Polypro-
pylencopolymeren mit dem zumindest einen weiteren Polymer iiber
ein Temperaturprofil durchgefihrt. Die Temperatur steigt dabei
mit zunehmender Vermischung an, wobei die Temperatur zu Beginn
der Vermengung bei etwa 150°C - 200 °C gewdhlt wird und dann auf
Temperaturen von etwa 210 °C - 260°C gesteigert wird. Die obere
Grenze fur die Temperatur wird im wesentlichen durch die Warme-
stabilitdt der Polymere bestimmt. Es sollte keine merkliche Zer-
setzung der Polymere erfolgen. Die untere Grenze der Temperatur

wird durch eine ausreichende Viskositdt der Schmelze bestimmt.

Die Eigenschaften des mit dem erfindungsgemdfen Verfahren erhal-
tenen Polymerblends werden wesentlich durch die Zugabe des orga-
nisch modifizierten Nanocomposits beeinflusst. Das wie oben be-
schrieben mit einem Modifizierungsagens und einem Additiv modi-
fizierte Schichtsilikat wird dabei zundchst in Form eines
Schichtstapels zum Polymer bzw. Polymergemisch gegeben und wird
durch die intensive Vermengung der beiden Polymerschmelzen nahe-
zu vollstédndig exfoliert, so dass im idealen Fall einzelne La-
mellen des Schichtsilikats im Polymerblend verteilt sind. Ohne
an eine Theorie gebunden zu sein, wird angenommen, dass die
plattchenfdérmigen Lamellen des Nanocomposits fiir eine intensive
Verbindung zwischen den beiden unvertrdglichen Polymerphasen
sorgen; indem diese an den Phasengrenzen zwischen Polypropylen
und/oder Polypropylencopolymer und dem zumindest einen weiteren

Polymer angeordnet sind und so eine Stabilisierung'der aus dem
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weiteren Polymer gebildeten Mikrodomidnen bewirken. Ebenso wird
angenommen, dass sich die plattchenférmigen Lamellen des Nano-
compositfillstoffs an der Oberfldche des Formstiicks ansammeln
und dadurch die Kratzbestidndigkeit der Oberfliche erhdht wird.
Elektronenmikroskopische Untersuchungen zeigen, dass bei der
praktischen Ausfihrung bei einem Anteil der Schichtstapel keine
vollstdndige Exfolierung erfolgt, sondern noch Schichtstapel im
Polymerblend enthalten sind, die eine geringe Anzahl von Schich-
ten umfassen. Die Anzahl der Schichten betré&gt dabei ungefihr
zwel bis finf. Die Lamellen weisen im allgemeinen eine Linge von
200 bis 500 nm und eine Dicke von etwa einem Nanometer auf. Bei
der Herstellung des Polymerblends wird der Nanocompositfiillstoff
bzw. das schichtférmige Aluminiumsilikat bevorzugt dem Polypro-

pylen und/oder Polypropylencopolymer Zugegeben.

Bei der Herstellung des Polymerblends werden die aus dem Po-
lypropylen und/oder Polypropylencopolymer bzw. dem weiteren Po-
lymer gebildeten Phasen unter hohem Energieeintrag vermengt.
Dies soll zum einen die Ausbildung von Mikrodominen aus der Pha-
se des weiteren Polymers bewirken und zum anderen die Exfolie—
rung des Nanocompositfiillstoffs. Wird die Vermengung in einem
Extruder durchgefiihrt, kann ein Gemisch der Granulate von Po-
lypropylen und/oder Polypropylencopolymer sowie des weiteren
Polymers hergestellt werden, wobei der Nanocompositfillstoff
vorzugsweise bereits im Granulat des Polypropylens und/oder Po-
lypropylencopolymers enthalten ist, und das Granulat im Extruder
aufgeschmolzen und vermengt werden. Das Blend kann'dann bei-
spielsweise wieder granuliert werden. Sofern im erhaltenen Gra-
nulat die Vermengung der Polymerphasen noch nicht ausreichend
ist, kann das Granulat auch erneut in einen Extruder gegeben und

dort erneut aufgeschmolzen und vermengt werden.

Bei def Vermengung der Polymerphasen kdénnen jedoch auch andere
Wege verfolgt werden, sofern diese eine intensive Vermengung der

Polymerphasen ermdéglichen. So kann beispielsweise sowohl das
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Polypropylen und/oder das Polypropylencopolymer als auch das
zumindest eine weitere Polymer zunichst getrennt aufgeschmolzen
und die Schmelzen dann unter hohem Energieeintrag vermengt wer-
den. Das Gemisch kann zun&chst zu einem Granulat weiterverarbei-
tet werden. Wird das Granulat erneut aufgeschmolzen, beispiels-
weise um durch SpritzgieBen ein Formstiick herstellen zu kénnen,
erfolgt makroskopisch keine Auftrennung der aus Polypropylen
und/oder Polypropylencopolymer bzw. aus dem zumindest einen wei-
teren Polymer gebildeten Phasen. Auch nach dem SpritzgieBen be-
halt das Polymerblend seine makroskopisch homogene Struktur. Das
zumindest eine weitere Polymer schwimmt nicht auf dem Polypropy-
len und/oder Polypropylencopolymer auf und blittert daher nach

Erstarren der Schmelze auch nicht ab.

Bei dieser Ausfithrungsform des Verfahrens wird die Schmelze des
zumindest einen weiteren Polymers bevorzugt tiber eine oder meh-
rere, vorzugsweise in FliefRrichtung der Schmelze des Polypropy-
lens und/oder Polypropylencopolymers hintereinander angeordnete
Offnungen der Schmelze zugefiihrt. Bei der praktischen Ausfihrung
kann dazu beispielsweise in der Weise vorgegangen werden, dass
zundchst das Polypropylen und/oder Polypropylencopolymer aufge-
schmolzen wird, beispielsweise in einem Extruder, und die
Schmelze des zumindest einen weiteren Polymers, vorzugsweise
Polystyrol, dann in den Extruder in den Strom der Schmelze des
Polypropylens und/oder Polypropylencopolymers eingespeist wird.
Die Zugabe kann dabei tber eine einzelne Diise oder auch tiber

mehrere, vorzugswelse hintereinander angeordnete Diisen erfolgen.

Die Eigenschaften des Polymerblends kénnen in weiten Bereichen
variiert werden, indem weitere Fillstoffe zugegeben werden. In
einer Ausfihrungsform wird der Schmelze aus dem Polypropylen
und/oder Polypropylencopolymer und dem zumindest einen weiteren
Polyméf ein faserformiger Verst&drkungsstoff beigegeben. Derarti-
ge Verstdrkungsstoffe koénnen beispielsweise Glasfasern, Kohlefa-

sern, Chemiefasern, wie Polyester, Polyamid, Polyacrylnitrilara-
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mid, oder auch Naturfasern, wie Sisal, Baumwolle, Holz, Zellulo-
se, Hanf, Jute, oder auch Kokos sein. Daneben kann das Poly-
merblend auch noch libliche mineralische Fiillstoffe enthalten,
wie Kreide, Talk, Wollastonit, Titanoxid, Magnesiumhydroxid oder
Aluminiumhydroxid. Ebenso kdnnen Pigmente oder Farbstoffe,
Lichtstoffmittel, Warmestabilisatoren oder auch Verarbeitungs-

hilfsmittel, wie z.B. Wachse, enthalten sein.

Wie bereits erldutert, ergibt das erfindungsgemiBe Verfahren ein
Polymerblend mit hervorragenden Eigenschaften, das sich insbe-
sondere fir die Herstellung von Formstiicken fiir die Automobilin-
dustrie eignet, beispielsweise fiir Innenraumverkleidungen. Ge-
genstand der Erfindung ist daher auch ein Polymerblend, enthal-
tend ein Polypropylen und/oder ein Polypropylencopolymer in ei-
nem Anteil von, bezogen auf das Gewicht des Polymerblends, 40
bis 80 Gew.-%, zumindest ein mit dem Polypropylen und/oder dem
Polypropylencopolymer unvertrdgliches weiteres Polymer in einem
Anteil von 10 bis 30 Gew.-%, sowle ein exfolierter organisch
modifizierter Nanocompositfillstoff, wobei das Polypropylen
und/oder das Polypropylencopolymer eine kontinuierliche Haupt-
phase und das zumindest eine weitere Polymer eine diskontinuier-
liche Nebenphase bildet, und wobei die diskontinuierliche Phase
des weiteren Polymers in einem Schnittbild durch das Poly-
merblend einen Anteil von inselfdrmigen Mikrodomdnen mit einer
Fliche von weniger als 0,04 um?, bezogen auf die gesamte Fliche
der von dem weiteren Polymer gebildeten Mikrodom#nen, von mehr
als 18 %, vorzugsweise mehr als 20 %, insbesondere bevorzugt
mehr als 25 %, und ganz besonders bevorzugt mehr als 28 % auf-
weist. Vorzugsweise betrdgt der Anteil der inselférmigen Mikro-
domé&nen mit einer Fldche von weniger als 0,1 um?, bezogen auf
die gesamte Fldche der von dem weiteren Polymer gebildeten Mik-
rodomdnen, mehr als 35 %, bevorzugt mehr als 40 %, insbesondere

mehr als 50 %.
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Das erfindungsgemdfie Polymerblend umfasst eine kontinuierliche
Phase, welche aus dem Polypropylen und/oder dem Polypropylenco-
polymer gebildet ist. In dieser kontinuierlichen Phase sind Mik-
rodomdnen angeordnet, die aus dem weiteren, mit dem Polypropylen
und/oder dem Polypropylencopolymer unvertriglichen Polymer ge-
bildet sind. Beim erfindungsgem&Ben Polymerblend weisen die Mik-
rodomdnen des weiteren Polymers eine ungewshnlich geringe Aus-
dehnung auf. Auch beim erneuten Aufschmelzen eines aus dem er-
findungsgemédBen Polymerblend hergestellten Granulats koaleszie-
ren die Mikrodom&nen nur in geringem AusmaB. Die Verteilung und
die GroRe der Mikrodomdnen kann auf einem Schnitt durch einen
aus dem Polymerblend gebildeten Probenkérper mit Hilfe elektro-
nenmikroskopischer Aufnahmen sichtbar gemacht werden. Die aus
dem Nanocompositftillstoff gebildeten Lamellen sind im Poly-
merblend verteilt, wobei die Lamellen auch an der Grenzfliche
der beiden Polymerphasen angeordnet sind. Es wird angenommen,
dass durch die aus dem Nanocompositfiillstoff gebildeten Lamellen
die Mikrodom&nen aus dem weiteren Polymer stabilisiert werden
und das Polymerblend daher makroskopisch homogene Eigenschaften
aufweist und auch bei einer Weiterverarbeitung, beispielsweise

durch SpritzgieBen, keine Trennung der Phasen beobachtet wird.

Der im Polymerblend eingearbeitete Nanocompositfiillstoff ist
vorzugsweise in einem Anteil bezogen auf das Gesamtgewicht des
Polymerblends, von 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 5
Gew.-%, insbesondere bevorzugt 0,5 bis 2 Gew.-% enthalten. Der
Nanocompositfillstoff wurde bereits weiter oben im Zusammenhang

mit dem erfindungsgeméRen Verfahren ndher erliutert.

Das zumindest eine weitere, mit dem Polypropylen und/oder dem
Polypropylencopolymer unvertrédgliche Polymer wird bevorzugt aus-
gewahlt aus der Gruppe, die gebildet ist aus Polystyrol (PS),
Polymethylmetacrylat (PMMA) und Acrylnitril-Butadien-Styrol

(ABS) sowie Polycarbonaten und thermoplastischen Polyestern.
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Als weiterer Vorteil weisen die erfindungsgem&Ben Polymerblends
eine &dhnliche Schwindung wie Polypropylen auf, das mit 20% Tal-
kum geftillt wurde. Die Verwendung eines derartigen Kunststoffs
ist fir die Herstellung von Formk&rpern fiir den Automobilbau
weit verbreitet. Bei einer Verwendung des erfindungsgemifen Po-
lymerblends zur Herstellung von Formkdrpern kann daher auf be-

reits vorhandene Werkzeuge zuriickgegriffen werden.

Das Polymerblend ist bevorzugt nach dem oben beschriebenen Ver-

fahren hergestellt.

Die aus dem erfindungsgeméfen Polymerblend hergestellten Form-
kdrper zeichnen sich durch eine sehr hohe Kratzfestigkeit ihrer
Oberflache aus. Gegenstand der Erfindung ist daher auch ein
Formkdrper aus dem oben beschriebenen Polymerblend. Bevorzugt
ist der Formkorper durch SpritzgieBen hergestellt. Ohne an eine
Theorie gebunden sein zu wollen, nehmen die Erfinder an, dass
beim erneuten Aufschmelzen und anschlieBendem Spritzgiefen eine
geringfligige Auftrennung der beiden Polymerphasen auftritt, wo-
bei sich z.B. das Polystyrol an der Oberfldche des Formkdrpers
ansammelt und dadurch zu einer sehr hohen Kratzfestigkeit fiihrt.
Dabei bleibt das Polystyrol jedoch mit dem darunter im Volumen
angeordneten Polypropylen intensiv verzahnf, so dass keine Ablo-
sung der obersten Polystyrolschicht erfolgen kann, wie das bei
bisher angebotenen PP/PS-Polymerblends beobachtet wird. Die
Kratzfestigkeit wird durch den erfindungsgemiBen Zusatz von Na-
nocompositfiillstoffen, insbesondere Nano-Schichtsilikaten, wei-

ter erhoht.

Die Erfindung wird im weiteren unter Bezugnahme auf eine beige-

fligte Zeichnung sowie anhand von Beispielen niher erl&dutert.

Figur 1: ein Ro6ntgendiffraktogramm eines erfindungsgem&Ben Po-

lymerblends (51514);
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eine elektronenmikroskopische Aufnahme eines Schnitts
durch einen aus dem erfindungsgeméRen Polymerblend

(51514) hergestellten Probenkodrper;

eine Abbildung der fir die Fl&achenauswertung verwende-
ten Darstellung der elektronenmikroskopischen Aufnahme

aus Fig. 2; der Balken entspricht einer Linge von

2 um;

eine Darstellung der aus Figur 3 ermittelten Anzahl
der Mikrodomdnen je GroRenklasse in Form eines Balken-

diagramms;

eine Darstellung der aus Figur 3 ermittelten Anteils
der Flache einzelner GroRenklassen von Mikrodom&nen an
der Gesamtfl&dche der aus Polystyrol gebildeten Mikro-

domédnen in Form eines Balkendiagramms;

eine elektronenmikroskopische Aufnahme eines Schnitts
durch einen aus dem Polymerblend (basll) nach dem

Stand der Technik hergestellten Probenkdrper;

eine Abbildung der fiir die Flachenauswertung verwende-
ten Darstellung der elektronenmikroskopischen Aufnahme
aus Fig. 6, der Balken entspricht einer Ldnge wvon

2 um;

eine Darstellung der aus Figur 7 ermittelten Anzahl
der Mikrodom&nen je GroBenklasse in Form eines Balken-

diagramms;

eine Darstellung der aus Figur 7 ermittelten Anteils
der Fldche einzelner Fl&chenbereiche an der Gesamtfla-
che der aus Polystyrol gebildeten Mikrodomédnen in form

eines Balkendiagramms;
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Beispiel 1

Es wurde Polymerblend mit der folgenden Zusammensetzung herge-

stellt:
Gewichts—-  Komponente
Teile

20 Polystyrol
66 Polypropylen
4 Nanofil SE 3000 (Sid-Chemie AG, DE)
7 SEP
3 Sonstiges*

* Unter "Sonstiges" sind Bestandteile, wie Farbe, Stabilisatoren

und Gleitmittel zusammengefasst.

Das Polystyrol und das Polypropylen wurden gravimetrisch dosiert
und in einem gleichlaufenden Doppelwellenextruder mit einem
Durchmesser von 40 mm und einem Verh&ltnis L/D von 48 bei einem
Durchsatz von 300 kg/h mit einer elektrischen Antriebsenergie
von 70 kW aufgeschmolzen und vermengt. Im Extruder wurde ein von
200°C auf 260°C ansteigendes Temperaturprofil eingestellt. An-
schlieBend erfolgte eine Granulierung Uber eine Unterwassergra-

nulierung. Die erhaltene Probe wird mit "51514" bezeichnet

Vergleichsbeispiel 1.

Zum Vergleich wurde ein tiblicherweise im Automobilbau verwende-
tes Polymergranulat hergestellt. Dieses Polymergranulat wies die

folgende Zusammensetzung auf:

79 Gew.—% Polypropylen
20 Gew.;% Talkum

1l Gew.—- % Antioxidanz und UV-Stabilisator
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Die Herstellung des Polymerblends erfolgte in einem gleichlau-
fenden Doppelwellenextruder, wobei das Temperaturprofil des
Extruders von 220°C auf 250°C anstieg. Die Granulierung erfolgte

Uber Unterwassergranulierung.

Vergleichsbeispiel 2

Es wurde Polymerblend mit der folgenden Zusammensetzung herge-

stellt:
Gewichts-  Komponente
Teile

20 Polystyrol
66 Polypropylen
4 Nanofil 15 (Siid~-Chemie AG, DE)
10 SEP
3 Sonstiges*

* Unter "Sonstiges" sind Bestandteile, wie Farbe, Stabilisatoren

und Gleitmittel zusammengefasst.

Nanophil 15 ist ein Montmorillonit, welcher mit einer quarterni-
ren Ammoniumverbindung, Jjedoch nicht mit einem weiteren Additiv
modifizeirt worden ist. Die Herstellung und die Granulierung des
Polymerblends erfolgte wie bei Beispiel 1 beschrieben. Die er-

haltene Probe wird mit "basll" bezeichnet

Herstellung der Probenkdrper

Die in Beispiel 1 sowie Vergleichsbeispielen 1 und 2 erhaltenen
Granulate wurden auf einer DEMAG-SpritzgieBmaschine mit 150 t
Schliefkraft durch SpritzgieBen zu normgerechten Zugstdben (ISO
31760) verarbeitet.
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Kratzfestigkeitspriifung

Die Kratzfestigkeitsprifung erfolgt nach der VW-Norm PV 3952.
Als Kratzbestédndigkeit von Kunststoffen wird dabei der Wider-
stand bezeichnet, den der Werkstoff einer mechanischen Einwir-
kung, z.B. der Kratzbewegung einer scharfen Kante bzw. eines
gerundeten Gegenstandes entgegensetzt. Dazu wird mit einem ma-
schinell gefihrten Kratzstichel ein Kreuzmuster mit einem Li-
nienabstand von ca. 2 mm in eine lackierte/unlackierte Kunst-
stoffoberfldche eingekratzt. Es wird dabei pro Kratzer nur ein-
mal in eine Richtung gekratzt. Anschliefend wird mit einem Farb-
messgerdt die Farbabweichung in Bezug zur ungekratzten Oberfl&-

che ermittelt.

Priifgerdte und Hilfsmittel

Kratzgerdt: Elektromotorisches Gitterschnittgerdt, Firma Erich-
sen, Modell 430;

Kratzstichel: Hartmetallspitze mit einem Durchmesser = 1 mm,
Gravierspitze des Hartepriifstabes 318; Firma Erichsen;
Farbmessgerdt: Nach DIN 5033-4;

Messgeometrie: Nach DIN 5033-7, Abschnitt 3.2.1-45°/0° bzw. Ab-
schnitt 3.2.2-0°/45°;

visuelle Beurteilung unter Normlicht nach DIN 6173 Teil 1 und 2;
Normlicht: D 65.

Probenvorbereitung

Durch Sichtpriifung wurde Utberprift, ob die Oberfldche der Probe
homogen ist und keine Verschmutzungen aufweist. Die Handhabung
erfolgte ausschlieflich mit sauberen, fettfreien Hdnden. Vor der
Kratzprifung wurden die Proben fir 48 Stunden im Normalklima

nach DIN 50014-23/50-2 gelagert.

Versuchsdurchfihrung

Die Priifung erfolgte bei 23 + 5°C.
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Mit dem Kratzgeridt wurde bei einem Linienabstand von 2 mm ein
Kreuzmuster von 40 x 40 mm erzeugt. Die Auflagekraft des Kratz-

stichels betrug 5 N und die Kratzgeschwindigkeit 1000 mm/min.
Auswertung

Zur Auswertung werden die farbmetrisch ermittelten Messwerte fiir
dL nach CIELAB-Farbmesssystem des ungekratzten vom gekratzten
Bereich angegeben, wobei der Mittelwert aus fiinf Einzelmessungen

gebildet wurde.

Messmethode: nach DIN 5033-4
Farbabstand: nach DIN 6174
Lichtart: D 65/10°

Messfelddurchmesser: 8 mm.

Es wurden die folgenden Werte bestimmt.

Beispiel 1: dL = 0,5
Vergleichsbeispiel 1: dL = 2,5
Vergleichsbeispiel 2: DL = 1,2

Die Aufhellung und damit die Sichtbarkeit der Kratzer ist bei
dem in Beispiel 1 erhaltenen Probenkdrper wegen der hirteren

Oberflédche wesentlich geringer.

WeiBbruchempfindlichkeit

Die in Beispiel 1 hergestellten Probenk®érper wurden mechanisch
gebogen. Dabei trat beim in Vergleichsbeispiel 1 hergestellten
Probenkodrper WeiBbruch an der Deformationsstelle auf. Ein sol-
cher Effekt wurde bei dem in Beispiel 1 erhaltenen Probenkérper

nicht beobachtet.
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Untersuchungen durch Rontgendiffraktometrie

Aus der in Beispiel 1 erhaltenen Probe wurde eine Probe réntgen-—
diffraktometrisch untersucht. Das entsprechende Spektrum ist als
Figur 1 dargestellt. Es tritt kein Peak im Bereich von 20 0 bis
14 °auf, der einem Schichtabstand der Aluminiumschichtsilikate
zugeordnet werden kann. Es hat daher eine vollstdndige Exfolie-
rung des zugesetzten Nanocompositfiillstoffs stattgefunden. Der
bei ca. 2@ 14 ° auftretende Peak entspricht kristallinem Po-

lypropylen.

Untersuchung durch Transmissionselektronenmikroskopie

Zur Herstellung der TEM-Aufnahmen wurden mit Hilfe eines Ultra-
mikrotoms aus den mit den im Beispiel 1 sowie Vergleichsbeispiel
2 erhaltenen Polymerblends hergestellten Zugpritfungsstdben bei
-40 °C diinne Schnitte geschnitten, die anschlieBend mit RuOy
kontrastiert und dann mit einem TEM beil einer Beschleunigungs-
spannung von 200 kV untersucht. Die fiir die Polymerblends aus
Beispiel 1 sowie Vergleichsbeispiel 2 erhaltenen elektronenmik-
roskopischen Aufnahmen sind in den Figuren 2 (51514) und 6

(basll) dargestellt.

Die erhaltenen Aufnahmen wurden von Hand so vorbereitet, dass
eine automatische Detektion der isolierten Flachen der Polymer-
phase vorgenommen werden konnte. Es wurden 50 Klassen zur Ein-

teilung fir beide Proben zu Grunde gelegt.

Die Bildanalyse erfolgte mit der Software AnalySIS von Soft Ima-
ging System.

Die fir das erfindungsgemdBe Polymerblend "51514" sowie das als
Vergleich herangezogene Polymerblend "basll" aus Vergleichsbei-
spiel 2 ermittelten Werte sind in Tabellen 1 bzw. 2 zusammenge-

fasst. Die Tabellen enthalten jeweils die folgenden Parameter:
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Flache Klasse: Flédche aller Partikel in einer Klasse

Flédchenanteil: Prozentualer Anteil der Fldche aller Partikel
einer Klasse bezogen auf die Gesamtfldche aller

Partikel

Mittel Fl&che: mittlere Flache der Einzelpartikel in der Klas-

se

Anzahl: Anzahl der Partikel in einer Klasse

Relativer An- Prozentualer Anteil der Partikel einer Klasse
teil: bezogen auf die Gesamtzahl aller Partikel

ID Klasse: Klassennummer

In den Figuren 4 und 8 sind fir dig Polymerblends "51514" sowie
"basll" die Werte aué der Spalte "Anzahl" gegen die Klassennum-
mer aufgetragen. In den Figuren 5 und 9 sind fir die Poly-
merblends "51514" sowie "basll" die Werte aus der Spalte "Fl&-
chenanteil"” gegen die Klassennummer aufgetragen. Man erkennt,
dass beim erfindungsgemdfen Polymerblend der Anteil sehr kleiner
Mikrodomdnen wesentlich hoher ist als beim Polymerblend aus Ver-

gleichsbeispiel 2.

Tabelle 1: Auswertung der Flichenverteilung fiir das erfindungs-

gemadlRe Polymerblend "51514"

Flache Klas—-| Flachenan- Mittel Anzahl | Relati- |ID Klas-

se teil Klas- | Fliche |Partikel| ver An- se

51514 senfldche teil

pm?2 % pm? Stk. %

0,14 0,54 0,01 15 3,55 1
1,41 5,39 0,02 64 15,13 2
3,22 12,30 0,03 103 24,35 3

3,31 12,62 0,04 76 17,97 4

2,40 9,15 0,06 43 10,17 5

2,03 7,74 0,07 30 7,09 6
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1,03 3,94 0,08 13 3,07 7
1,20 4,57 0,00 13 3,07 8
1,24 4,74 0,10 12 2,84 9
1,04 3,97 0,12 9 2,13 10
0,38 1,46 0,13 3 0,71 11
1,09 4,15 0,14 8 1,89 12
0,45 1,73 0,15 3 0,71 13
0,82 3,14 0,16 5 1,18 14
0,88 3,37 0,18 5 1,18 15
0,38 1,44 0,19 2 0,47 16
0,60 2,30 0,20 3 0,71 17
0,22 0,82 0,22 1 0,24 18
0,00 0,00 0,00 0 0,00 19
0,47 1,78 0,23 2 0,47 20
0,24 0,93 0,24 1 0,24 21
0,26 0,98 0,26 1 0,24 22
0,55 2,09 0,27 2 0,47 23
0,85 3,23 0,28 3 0,71 24
0, 60 2,28 0,30 2 0,47 25
0,00 0,00 0,00 0 0,00 26
0,63 2,40 0,31 2 0,47 27
0,00 0,00 0,00 0 0,00 28
0,00 0,00 0,00 0 0,00 29
0,35 1,35 0,35 1 0,24 30
0,00 0,00 0,00 0 0,00 31
0,00 0,00 0,00 0 0,00 32
0,00 0,00 0,00 0 0,00 33
0,00 0,00 0,00 0 0,00 34
0,42 1,59 0,42 1 0,24 35
0,00 0,00 0,00 0 0,00 36
0,00 0,00 0,00 0 0,00 37
0,00 0,00 0,00 0 0,00 38
0,00 0,00 0,00 0 0,00 39
0,00 0,00 0,00 0 0,00 40
0,00 0,00 0,00 0 0,00 41
0,00 0,00 0,00 0 0,00 42
0,00 0,00 0,00 0 0,00 43
0,00 0,00 0,00 0 0,00 44
0,00 0,00 0,00 0 0,00 45
0,00 0,00 0,00 0 0,00 46
0,00 0,00 0,00 0 0,00 47
0,00 0,00 0,00 0 0,00 48
0,00 0,00 0,00 0 0,00 49
0,00 0,00 0,00 0 0,00 50
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Tabelle 2: Auswertung der Flachenverteilung fiir das als Ver-

gleich herangezogene Polymerblend "basll"

Flache Flachenan- Mittel Anzahl |[Relativer|ID Klasse

Klasse teil Klas~ Flédche | Partikel | Anteil

basIl senfléche
pm?2 % um? Stck. %

7,80 15,69 0,04 181 61,77 1
8,47 17,05 0,15 58 19,80 2
6,23 12,53 0,24 26 8,87 3
1,76 3,54 0,35 5 1,71 4
2,68 5,38 0,45 6 2,05 5
1,08 2,18 0,54 2 0,68 6
1,35 2,71 0,67 2 0,68 7
2,34 4,70 0,78 3 1,02 8
1,76 3,54 0,88 2 0,68 9
0,96 1,93 0,96 1 0,34 10
3,05 6,14 1,02 3 1,02 11
0,00 0,00 0,00 0 0,00 12
0,00 0,00 0,00 0 0,00 13
0,00 0,00 0,00 0 0,00 14
0,00 0,00 0,00 0 0,00 15
0,00 0,00 0,00 0 0,00 16
1,68 3,39 1,68 1 0,34 17
0,00 0,00 0,00 0 0,00 18
0,00 0,00 0,00 0 0,00 19
1,98 3,99 1,98 1 0,34 20
0,00 0,00 0,00 0 0,00 21
0,00 0,00 0,00 0 0,00 22
0,00 0,00 0,00 0 0,00 23
0,00 0,00 0,00 0 0,00 24
0,00 0,00 0,00 0 0,00 25
0,00 0,00 0,00 0 0,00 26
0,00 0,00 0,00 0 0,00 27
0,00 0,00 0,00 0 0,00 28
0,00 0,00 0,00 0 0,00 29
0,00 0,00 0,00 0 0,00 30
0,00 0,00 0,00 0 0,00 31
0,00 0,00 0,00 0 0,00 32
0,00 0,00 0,00 0 0,00 33
0,00 0,00 0,00 0 0,00 34
0,00 0,00 0,00 0 0,00 35
0,00 0,00 0,00 0 0,00 36
3,65 7,34 3,65 1 0,34 37
0,00 0,00 0,00 0 0,00 38
0,00 0,00 0,00 0 0,00 39
0,00 0,00 0,00 0 0,00 40
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0,00 0,00 0,00 0 0,00 41
0,00 0,00 0,00 0 0,00 42
0,00 0,00 0,00 0 0,00 43
0,00 0,00 0,00 0 0,00 44
0,00 0,00 0,00 0 0,00 45
0,00 0,00 0,00 0 0,00 46
0,00 0,00 0,00 0 0,00 47
0,00 0,00 0,00 0 0,00 48
0,00 0,00 0,00 0 0,00 49
4,91 9,88 4,91 1 0,34 50
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung eines Polypropylen-Polymerblends
mit einem Anteil von, jeweils bezogen auf die gesamte Masse des
Polymerblends, 40 bis 80 Gew.-% eines Polypropylens und/oder
eines Polypropylencopolymers und einem Anteil von 10 bis 30
Gew.-% zumindest eines mit dem Polypropylen und/oder dem Po-
lypropylencopolymer unvertrdglichen weiteren Polymers, wobei das
Polypropylen und/oder das Polypropylencopolymer sowie das weite-
re Polymer aufgeschmolzen wird, und die Schmelzen bei hochsche-
renden Bedingungen unter Zusatz eines organisch modifizierten
Nanocompositfillstoffs intensiv vermengt werden, wobei der Nano-
compositfillstoff ein Aluminiumschichtsilikat ist, welches modi-
fiziert ist mit zumindest einem organischen Modifikationsagens,
das ausgewdhlt ist aus der Gruppe, die gebildet wird aus Ammoni-
umverbindungen, Sulfoniumverbindungen und Phosphoniumverbindun-
gen, welche zumindest eine langkettige Kohlenstoffkette mit 12
bis 22 Kohlenstoffatomen tragen, sowie zumindest einem Additiv,
das ausgewahlt ist aus der Gruppe, die gebildet ist aus Fetts&u-
ren und Fettsdurederivaten, sowie nicht-anionischen, organischen
Komponenten, die zumindest einen aliphatischen oder zyklischen

Rest mit 6 bis 32 Kohlenstoffatomen enthalten.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei der organisch modifizierte
Nanocompositfillstoff bezogen auf die Masse des Polypropylen-
Polymerblends in einem Anteil wvon 0,5 bis 10 Gew.-% beigegeben

wird.

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprﬁche, wobel die
nicht~anionischen, organischen Komponenten ausgewdhlt sind aus
der Gruppe, die gebildet ist aus Fettalkoholen, Fettaldehyden,
Fettketonen, Fettalkoholpolyglycolethern, Fettaminen, Mono-, Di-
und Triglyzeridester, Fettsdurealkanolamiden, Fettsdureamiden,

Fettsdurealkylestern, Fettsdureglukamiden, Dicarbonsdureestern,
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Wachsen, wasserunldslichen fettsauren Seifen, Montanwachsen,

sowie Paraffinen, Polyethylenwachsen und Polysiloxanen.

4., Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobel das
weitere Polymer ausgewdahlt ist aus der Gruppe, die gebildet ist
aus Polystyrol, Polymethylmethacrylat, Acrylnitril-Butadien-

Styrol, Polycarbonaten, sowie thermoplastischen Polyestern.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der
Schmelze ein Blockcopolymer als Vermittler beigegeben wird in
einem Anteil, bezogen auf die Masse des Polymerblends, von 5 bis

15 Gew.-%.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das
intensive Vermengen der Schmelzen bei einem Energieeintrag von

0,1 bis 5 kWh/kg erfolgt.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das
intensive Vermengen der Schmelzen fiir eine Mischzeit von wenigs-

tens einer Minute, vorzugsweise 1 bis 15 Minuten erfolgt.

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die
intensive Vermengung der Schmelzen in einem Extruder erfolgt,

vorzugsweise einem gleichlaufenden Doppelwellenextruder.

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die
Vermischung mit einem Temperaturprofil erfolgt, bei welchem die
Temperatur mit zunehmender Vermischung erhéht wird, vorzugsweise
von einer Temperatur von etwa 150°C - 200 °C auf eine Temperatur

von etwa 210 °C - 260°C.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobeil
der Schmelze ein faserfdrmiger Verstdrkungsstoff beigegeben

wird.

11. Polymerblend, enthaltend ein Polypropylen und/oder ein Po-

lypropylencopolymer in einem Anteil von, bezogen auf das Gewicht
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des Polymerblends, 40 bis 80 Gew.-%, zumindest ein mit dem Po-
lypropylen und/oder dem Polypropylencopolymer unvertragliches
weiteres Polymer in einem Anteil von 10 bis 30 Gew.-%, sowie ein
exfolierter organisch modifizierter Nanocompositfiillstoff, wobei
das Polypropylen und/oder das Polypropylencopolymer eine vor-
zugsweise kontinuierliche Hauptphase und das zumindest eine wei-
tere Polymer eine vorzugsweise diskontinuierliche Nebenphase
bildet, und wobei die diskontinuierliche Phase des weiteren Po-
lymers in einem Schnittbild durch das Polymerblend einen Anteil
von inselfdérmigen Mikrodomdnen mit einer Fl&ache von weniger als
0,04 pm?, bezogen auf die gesamte Fliache der von dem weiteren

Polymer gebildeten Mikrodom&nen von mehr als 18 % aufweist.

12. Polymerblend nach Anspruch 11, wobei das zumindest eine
weitere Polymer ausgewdhlt ist aus der Gruppe, die gebildet ist
aus Polystyrol (PS), Polymethylmethacrylat (PMMA) und Acryl-
nitril-Butadien-Styrol (ABS), Polycarbonaten, sowié thermoplas-

tischen Polyestern.

13. Polymerblend nach Anspruch 11 oder 12, wobei der organisch
modifizierte Nanocompositfiillstoff bezogen auf die Masse des
Polypropylen-Polymerblends in einem Anteil von 0,5 bis 10 Gew.-%

enthalten ist.

14. Polymerblend nach einem der Anspriiche 11 bis 13, wobei das
Polymerblend ein Blockcopolymer als Vermittler in einem Anteil

von 5 bis 15 Gew.~% enthdlt.

15. Polymerblend nach einem der Anspriiche 11 bis 14, herge-

stellt nach einem Verfahren gemdl einem der Anspriiche 1 bis 10.

16. Formkdérper aus einem Polymerblend gemé&R einem der Ansprii-

che 11 bis 15.

17. Formkdrper nach Anspruch lé, hergestellt durch Spritzgie-

Ben.
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*L* Verdffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritéisanspruch zweifelhaft er—

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden
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Theorie angegeben ist
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