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(54) Title: MASTER BATCHES BASED ON PRE-EXFOLIATED NANOCLAYS AND THE USE OF THE SAME

(54) Bezeichnung: MASTERBATCHE AUF DER BASIS PRE-EXFOLIERTER NANOCLAYS UND IN IHRE VERWENDUNG

(57) Abstract: The invention relates to a composition, especially a powdery master batch, containing a nanoclay consisting of a
swellable, inorganic layered material that has been modified with a pre-exfoliating additive or additive mixture. Said additive or
additive mixture is selected from the group consisting of saturated or unsaturated fatty acids and the salts thereof, fatty acid deriva-
tives, polymer fatty acids, and siloxane derivatives, or from the group consisting of ethylene propylene copolymers (EPM), ethylene
propylene terpolymers (EPDM), thermoplastic elastomers, bonding agents, cross-linking agents, or mixtures thereof. The powdery
< master batch or the composition can produce a homogeneous mixture with a polymer powder and be used in this way. A polymer

master batch can also be produced by compounding the powdery master batch with a carrier polymer. The powdery master batch or
= the polymer master batch can be used as a filler or in filler systems in many different polymer compositions.

1 O A

(57) Zusammentassung: Die Erfindung betrifft eine Zusammensetzung, insbesondere einen pulverférmigen Masterbatch, der ein
\& Nanoclay aus einem quellfdhigen anorganischen Schichtmaterial aufweist, das mit einem pre-exfolierenden Additiv oder einer Ad-
& ditivmischung modifiziert worden ist. Das Additiv oder die Additivmischung ist ausgew#hlt aus der Gruppe der gesittigten oder
% ungesittigten Fettsduren und ihrer Salze, der Fettsdurederivate, der . Polymerfettséduren, der Siloxanderivate oder aus der Gruppe der
& Ethylen Propylen-Copolymere (EPM), der Ethylen-Propylen-Terpolyrnere (EPDM), der thermoplastischen Elastomere, der Haft-
& vermittler, der Vernetzungsmittel, oder deren Mischungen. Der pulverférmige Masterbatch bzw. die Zusammensetzung kann mit
A cinem Polymerpulver eine homogene Mischung ergeben und so eingesetzt werden. Es kann auch ein Polymer-Masterbatch durch
Compoundierung des pulverférmigen Masterbatches mit einem Trigerpolymer hergestellt werden. Der Pulver-Masterbatch oder der
Polymer-Masterbatch kénnen als Fiillstoff oder in Fiillstoffsystemen in unterschiedlichsten Polymerzusammensetzungen eingesetzt
werden.
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Masterbatche auf der Basis pre-exfolierter Nanoclays und in jhre Verwendung

Die Erfindung betrifft Zusammensetzungen, insbesondere Masterbatche auf der
Basis von organisch interkaliertem Nanoclay, erfindungsgemaBe Verwendungen

dieser Zusammensetzugen/Masterbatche und ein Verfahren zu ihrer Herstellung.

Die Mbglichkeit einer Eigenschaftsverbesserung von Kunststoffen oder allgemein
polymeren Werkstoffen mittels Nanoclays als Fiillstoffen ist schon lénger be-
kannt. Als wesentliche Quelle dieser Nanoclays sind dabei wasserquellbare nattir-
liche oder synthetische Schichtsilikate zu nennen. Bei der Quellung im Wasser
16sen sich Schichtpléttchen im Nano-Bereich ab, wodurch regelrechte Netzwerke
entstehen. Polymere oder allgemein langkettige Ionen oder andere geladene Teil-
chen kénnen in die Zwischenschichten eindringen, was als Interkalation bezeich-

net wird.

Um die so interkalierten Nanoclays technisch einsetzen zu konnen, miissen sie
unter Binsatz weiterer Quellmittel exfoliert werden. Bei dieser Exfolierung geht
die urspriingliche Nahordnung in den Schichtsilikaten verloren. Vollstindig exfo-
lierte Smectite, wie der Montmorillonit als Beispiel eines solchen Schichtsilikats,
kénnen TeilchengroBen mit einem sehr hohen Aspektverhéltnis von bis zu 1000
ausbilden, erhalten durch Schichten mit ca. 1 nm Durchmesser, ca. 100 nm Weite
und 500 - 1000 nm Lénge. |

Fiir die Zwecke dieser Anmeldung werden unter dem Begriff Nanoclay immer
organisch interkalierte Schichtsilikate verstanden. Dies entspricht dem allgemei-

nen Verstindnis auf diesem Gebiet. Solche Nanoclays sind kommerziell erhélt-
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lich. Unter der Bezeichnung ,,Nanofil* vertreibt die Stidchemie AG einen Nanoc-
lay auf Montmorillonitbasis. Als Beispiele sind ,,Nanofil 15* und ,,Nanofil 5 zu
nennen, die mit Distearoyldimethyl-ammoniumchlorid organisch interkaliert sind.
Fin als ,,EA 108“ bezeichnetes Produkt der US-amerikanischen Firma Elementis
Corp. basiert auf Hectorit.

Fiir die Verwendung dieser Nanoclays in der kunststoffverarbeitenden Industrie
besteht das chemische Problem, daB die natiirlichen oder synthetischen Schichtsi-
Jikate zuniichst organophil gemacht werden miissen, damit sie mit den hydropho-
ben Kunststoffen verarbeitbar sind. Als ein wesentliches Verfahren fiir diese or-
ganophile Modifizierung der Schichtsilikate hat der Kationenaustausch Bedeutung
erlangt. Der Kationenaustausch wird in der wiBrigen Phase mit kationischen Ten-
siden auf der Basis von Ammonium-, Phosphonium- oder Sulfonium-Tensiden
durchgefithrt. Als ein weiteres Verfahren ist auch die Séureaktivierung bekannt.

Hierbei wird z. B. Salzséure verwendet.

Nanoclays haben als Additive in halogenfreien Flammschutzmitteln Bedeutung
erlangt. So wird in der DE-A-199 21 472 eine flammgeschiitzte Polymerzusam-
mensetzung offenbart, die ein thermoplastisches oder vernetzbares Polymer,
Magnesium,- Calcium-, Zink- und/oder Aluminiumhydroxid und/oder deren Dop-
pelhydroxide als halogenfreien Fiillstoff und zusitzlich ein organisch interkalier-

tes Schichtsilikat auf der Basis quellfdhiger Smectite enthélt.

Nanoclays werden bevorzugt als Additive in halogenfreien Flammenschutzmitteln
eingesetzt, weil sie die Bildung einer stabilen Krustenschicht wahrend der
Verbrennung des Polymers fordern. Die Bildung einer solchen Krustenschicht
verhindert das weitere Entziinden des Polymers, das Zusammenfallen oder Ab-
tropfen des brennenden Polymers, wodurch die Ausbreitung des Feuers verstérkt

werden konnte.

Bei den Nanoclay-Fiillstoffen ist es zur Entfaltung ihrer Wirksamkeit erforderlich,

sie in dem Polymer, in das sie eingebracht werden sollen, zu exfolieren. Es hat
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sich im Stand der Technik jedoch gezeigt, daB sich eine vollsténdige Exfolierung
als problematisch darstellt. Die Anwesenheit von Quellmittel wihrend der Com-
poundierung ist vor allem dann Verfallrenstechnisch problematisch, wenn organi-
sche Losungsmittel eingesetzt werden. Auch konventionelle Haftvermittler, wie

funktionalisierte Silane, kénnen herkémmlich nicht eingesetzt werden.

Tm fertigen Polymer zeigte sich bisher als ungiinstig, daf bei dem Einsatz von
Nanoclay-Fiillstoffen die mechanischen Eigenschaften und die Extrudierfahigkeit
von Polymerzusammensetzungen erheblich leiden. Die Nanoclay-Fiillstoffe be-
reiten Schwierigkeiten wihrend der Einarbeitung in die jeweilige Polymerzusam-
mensetzung. Da sie nur schwer zu exfolieren sind, konnten sie bisher auch nur
schwer gleichmiBig tiber die gesamte Polymerzusammensetzung verteilt werden.
Dadurch und durch ihre bisher noch hohen Kosten blieb ihr Einsatzgebiet be-
schrankt. Zusitzliche Probleme entstehen im elektrischen Bereich. Insbesondere
in Salzwasser fiihrten Tauchversuche mit 300 V iiber mehrere Tage zum Ausfall

des Polymers durch Lichtbogenbildung.

Davon ausgehend lag der vorliegenden Erfindung die Aufgabe zugrunde, Nano-
clay-Fiillstoffe so bereitzustellen, daf sie gleichméfig in unterschiedlichen poly-
meren Werkstoffen zu verteilen sind, deren Eigenschaften, insbesondere im Hin-
blick auf die Priexfolierung bzw. die vollsténdige Delaminierung/Exfolierung
nach Einarbeitung in das gewlinschte Polymer, verbessern und den Einsatz von
Nanoclay-Fiillstoffen neuen Anwendungsgebieten zuzufithren, unter Reduzierung
der fiir ihre Verwendung aufzubringenden Kosten und damit Erhshung ihrer Wirt-
schaftlichkeit.

Gelsst wird diese Aufgabe durch eine Zusammensetzung geméf Anspruch 1, ins-
besondere einen pulverformigen Masterbatch, der ein Nanoclay aus einem quell-
fahigen anorganischen Schichtmaterial aufweist, das mit einem pre-exfolierenden

Additiv oder einer Additivmischung modifiziert worden ist.
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Der Begriff Masterbatch ist in der Chemie an sich bekannt und bezeichnet eine
Vormischung, die zunéchst angefertigt und dann in einem Produktionsprozefl oder
Verfahrensablauf eingesetzt wird. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung hat es
sich gezeigt, daB im Stand der Technik bekannte Nachteile vermieden werden
kénnen, wenn zunichst der pulverformige Masterbatch hergestellt und als eine
vorbereitete Einheit in einem Polymer oder einer Polymerzusammensetzung, was
auch ein Kunststoff sein kann, als Fiillstoff zur Modifizierung der Eigenschaften

eingesetzt wird.

Das im Masterbatch enthaltene Nanoclay weist eine mittlere Teilchengrofie von
0,1 bis 1000 pm, bevorzugt von 0,1 bis 100 pm, besonders bevorzugt von 1 bis 15

um und ganz besonders bevorzugt von 2 bis 10 pm auf.

Das Nanoclay kann gemahlenes Nanoclay enthalten oder vollstindig gemahlen
sein. Das Mahlen als solches ist ein bekannter Verarbeitungsproze8, der einen
hohen Durchsatz ermdglicht und damit hohe Ausbeuten an gemahlenem Nanoclay
zur Verfiigung stellt. An das Mahlen selbst sind keine besonderen Anforderungen
u stellen. Es kann mittels Jet-Mithle, Kugelmiihle, insbesondere aber durch eine
Schwingmiihle, Walzenmiihle, Schlagmiihle, Schlagprallmiihle, Reibmiihle oder
Stiftmiihle erfolgen.

Gemahlenes Nanoclay, bei dem die mittlere Teilchengrofie unter die Teilchengro-
Be der im Handel erhiltlichen Nanoclays gesenkt wird, ist insbesondere dann von
groBem Vorteil, wenn dadurch ein Masterbatch hergestellt wird, der zusammen
mit halogenfreien Fiillstoffen in Polymerzusammensetzungen fiir die Verwéndung
als Flammschutzmittel dient. Obwohl die Nanoclays dann auf eine mittlere Teil-
chengrdfe reduziert worden sind, von der an sich angenommen werden muf3, daf3
sie keine gewinschte Wirkung mehr erzielen, 148t sich erstaunlicherweise bei
Finsatz eines solchen Masterbatches dennoch feststellen, daf} die mechanischen
sowohl als auch die Verarbeitungseigenschaften der Polymerzusammensetzung

deutlich verbessert werden.
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Diese Verbesserung der mechanischen und der Verarbeitungseigenschaften er-
mbglicht eine hohere Beladung der Polymerzusammensetzung mit flammhem-
mendem, vorzugsweise halogenfreiem Fiillstoff bei gleichbleibenden mechani-

schen Bigenschaften und gleichbleibender Verarbeitungsqualitat.

Auf der anderen Seite kann aber auch eine geringere Beladung mit dem flamm-
hemmenden Fiillstoff bevorzugt werden, um dadurch die mechanischen Eigen-
schaften und die Verarbeitungsqualitit noch zu verbessern, ohne gleichzeitig eine
Verschlechterung der flammhemmenden Eigenschaften der Polymerzusammen-
setzungen zu bewirken. Auf die erfindungsgemiBe Verwendung des pulverformi-
gen Masterbatches fiir die flammhemmende Ausriistung von Polymeren bzw. Po-

lymerzusammensetzungen wird weiter unten noch eingegangen.

Vorzugsweise ist das anorganische Schichtmaterial ausgewdhlt aus natiirlichen

oder synthetischen Schichtsilikaten. Als solche Schichtsilikate sind insbesondere

* die Smectite, zu denen der Montmorillonit, Hektorit, Saponit und Beidellit gehd-

ren, zu nennen. Auch Bentonit kann eingesetzt werden.

In der erfindungsgem#Ben Zusammensetzung bzw. Masterbatch kann zusétzlich
sumindest ein Additiv enthalten sein, das ausgew#hlt ist aus der Gruppe der gesat-
tigten und ungeséttigten Fettsduren und ihrer Salze, der Fettsiurederivate, der Po-

lymerfettsduren, der Siloxanderivate, oder deren Mischungen.

Die insgesamt hier genannten Additive bzw. Additivmischungen dienen der Ver-
besserung der Exfolierung des Nanoclays, wobei die genannten Fettsduren und
Fettsiurederivate den besonderen Vorteil haben, daB sie die beste chemische Ver-
traglichkeit zu den {iblicherweise verwendeten Interkalierungsmitteln aufweisen

und dennoch kostengiinstig sind.

Es hat sich iiberraschend gezeigt, dass die besten Produkteigenschaften erzielt
Werden ,wenn bei der I—Ierstellung der-erfindungsgeméBen Zusammensetzung/ der

Masterbatch von einem trockenen, pulverformigen Nanoclay ausgegangen wird,
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der dann in einem trockenen Verfahren mit dem pre-exfolierenden Additiv oder
der Additivmischung modifiziert wird. Dabei wird der Nanoclay mit dem trocke-
nem Additiv bzw. der Additivmischung gecoatet, wobei herkémmliche Trocken-
mischer, insbesondere solche mit hoher Drehgeschwindigkeit verwendet werden
Kkénnen. Trocken soll hier im Gegensatz zu einer nicht pulverigen bzw. pastosen
(extrudierbaren) Masse, einer Slurry oder einer Suspension angesehen werden.
Vorzugsweise ist die erfindungsgeméfie Modifikation des Nanoclays somit eine

Oberflichenmodifikation bzw. ein Oberflédchencoating.

Fin besonderer Vorteil dier erfindungsgeméBen Additive bzw. Additivmischun-
gen ergibt sich in Kombination mit gemahlenem Nanoclay, da dieses als feinver-
teiltes Pulver einen feinen Staub bilden kann und so eine potentielle Gefahren-
quelle fiir Explosionen darstellt. Mit dem Finsatz eines der genannten Additive
oder einer beliebigen Mischung der genannten Additive kann dieses Problem

deutlich reduziert oder aufgehoben werden.

Bevorzugt sind die Fettsduren oder Fettsiurederivate, die ausgewdhlt sind aus
Fettsiuren mit 10 bis 13 Kohlenstoffatomen. Hier sind insbesondere Laurinséure,
Palmitinsiure, Stearinsiure, Oleinsdure, Linolsdure, Capronsaure und Rizinusol
Zu nennen.

Die Fettsiuren, insbesondere die genannten Vertreter dieser Gruppe, haben den
Vorteil, daB sie leicht in groBen Mengen erhltlich und dabei kostengiinstig sind
und auf der anderen Seite einen sicheren Umgang im industriellen GrofimaBstab

erlauben.

Die Fettsiurederivate umfassen hydrogenierte Derivate, Alkoholderivate, Amin-

derivate oder deren Mischungen.

Sie kénnen auBerdem ausgewdhlt sein aus der Gruppe der polymeren Fettséuren,
der Ketofettsiuren, der Fettsdurealkyloxazoline und Fettsiurealkylbisoxazoline,

oder deren Mischungen.
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Bei den ungeséttigten Fettsauren sind insbesondere die mono- oder polyungesét-

tigten Hydroxyfettsduren zu nennen.

Wenn als Additiv ein Siloxanderivat eingesetzt wird, ist dies vorzugsweise ein
oligomeres oder polymeres Siloxan bzw. Siloxanderivat, insbesondere ein Oligo-
alkylsiloxan, Polydialkylsiloxan, Polyalkylarylsiloxan, Polydiarylsiloxan, oder
eine Mischung davon, wobei die genannten Siloxanderivate besonders bevorzugt

mit zumindest einer reaktiven Gruppe funktionalisiert worden sind.

Alternativ zu den genannten Additiven konnen auch solche ausgewdhlt aus der
Gruppe der Ethylen-Propylen-Copolymere (EPM), der Ethylen-Propylen-
Terpolymere (EPDM), der thermoplastischen Elastomere, der Haftvermittler, der
Vernetzungsmittel oder deren Mischungen enthalten sein.

Als ein zu verwendender Haftvermittler sind die funktionalisierten Silane zu nen-
nen.

EPM und/oder EPDM weisen bevorzugt ein mittleres Molekulargewicht von we-
niger als 20.000 auf. Das Verhéltnis von Ethylen zu Propylen in EPM und/oder
EPDM kann von 40 : 60 bis 60 : 40 betragen.

Der pulverférmige Masterbatch in Form der im wesentlichen homogenen Mi-
schung des pre-exfolierten Nanoclays in einer seiner erfindungsgemiBen Ausge-
staltungen kann mit einem Polymerpulver im wesentlichen homogen vermischt
sein. Das Polymerpulver soll vor allen Dingen das Zusammenbacken des Pulver-
Masterbatches verhindern, wenn dieser z. B. bei erhdhter Temperatur gelagert
wird. Es trigt maBgeblich zur Verbesserung der Rieselfahigkeit des fertigen Pul-
ver-Masterbatches bei. Ein geeignetes Auswahlkriterium fiir das jeweils zu ver-
wendende Polymerpulver ist im wesentlichen die Kompatibilitit mit dem weiteren
Finsatzzweck des Pulver-Masterbatches. Beispielhaft Erwdhnung. finden sollen
geeignete Polymerpulver, wie Polyethylen-Ethylenvinylacetat-Copolymere
(EVA),  Ethylenethylacrylat-Copolymere  (EEA), Ethylenmethylacrylat-
Copolymere (EMA), Ethylenbutylacrylat-Copolymere (EBA), deren mit
Maleinsiureanhydrid (MAH) modifizierte Derivate, Ionomere, Styrol-Elastomer-
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Systeme, Ether-Ester-Blockcopolymere, Polyether-Polyamid-Block-Copolymere
(PEBA), Mischungen von thermoplastischen Polymeren, thermoplastische Polyu-
rethanelastomere, thermoplastischer Siliconkautschuk oder Mischungen der ge-
nannten Polymere. Als solche Mischungen sind z. B. EVA/SAN, EVA/PAllL,
EVA/PS, und auch PVDF/EVA zu nennen. Letzteres ist als ALCRYN von Du-
Pont im Handel erhéltlich.

Die erfindungsgemiBe Aufgabe wird ebenfalls geldst durch einen Polymer-
Masterbatch der durch Compoundierung des pulverférmigen Masterbatches in
einer seiner erfindungsgemiBen Ausgestaltungen zusammen mit einem vorherbe-

stimmten Trigerpolymer erhalten worden ist.

Hierfiir geeignete Trégerpolymere umfassen Polyethylen-Ethylenvinylacetat-
Copolymere (EVA), Ethylenethylacrylat-Copolymere (EEA), Ethylenmethylacry-
lat-Copolymere (EMA), Ethylenbutylacrylat-Copolymere (EBA), deren mit Ma-
leinsdureanhydrid (MAH) modifizierte Derivate, Ionomere, Styrol-Elastomer-
Systeme, Ether-Ester-Blockcopolymere, Polyether-Polyamid-Block-Copolymere
(PEBA), Mischungen von thermoplastischen Polymeren, thermoplastische Polyu-
rethanelastomere, thermoplastischen Siliconkautschuk oder Mischungen der ge-
nannten Polymere. Als solche Mischungen sind z. B. EVA/SAN, EVA/PAI1L,
EVA/PS, und auch PVDF/EVA zu nennen. Letzteres ist als ALCRYN von Du-
Pont im Handel erhéltlich.

Vorteilhaft und in Hinblick auf die technische Anwendung vereinfachend ist die
Tatsache, daB sich als Polymerpulver zur Bildung der im wesentlichen homoge-
nen Mischung mit dem Pulver-Masterbatch und als Tragerpolymer zur Bildung
des Polymer-Masterbatches im wesentlichen die gleichen Ausgangsmaterialien
eignen. Neben einem einfacheren technischen Handling werden dadurch auch

Kompatibilititsprobleme vermieden.

Der Anteil des Trigerpolymers in dem Polymer-Masterbach betrdgt 10 - 90
Gew.%, vorzugsweise 40 - 70 Gew.%. Fir die Anwendung des Polymer-
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Masterbaches hat es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn dieser in Granulatform

vorliegt.

Die erfindungsgemiBen Pulver-Masterbatche oder Polymer-Masterbatche, gege-
benenfalls in einer der genannten Abwandlungen, konnen einer Vielzahl von An-
wendungen als Nano-Fiillstoff in Polymeren, Polymerzusammensetzungen oder
allgemein Kunststoffen zugefiihrt werden. Dazu gehdrt auch, daf} sie zusétzlich in
bereits bekannten Fiillstoffsystemen eingesetzt werden, um den Gehalt an bisher
{iblichem Fiillstoff zu reduzieren und in der Regel das Eigenschaftsprofil der so

hergestellten Polymere oder Polymerzusammensetzungen zu verbessern.

Ein wichtiges Gebiet ist in diesem Fall der Einsatz in halogenfreien Flamm-
schutzmitteln. Als halogenfreie Fiillstoffe kommen in den Flammschutzmitteln im
wesentlichen Aluminiumhydroxid, Aluminiumoxihydrat (Bhmit), Magnesium-
hydroxid, Magnesiumoxid, Brucit, Magnesiumcarbonat, Hydromagnesit, Huntit,
Bauxit, Calciumcarbonat, Talk, Glaspulver, Melaminisocyanurate, deren Derivate
und Zubereitungen, Borate, Stannate und Hydroxystannate, Phosphate oder belie-
bige Mischungen davon zum Einsatz. Um eine Kompatibilitét zwischen dem ein-
gesetzten halogenfreien Fiillstoff und dem Polymer oder der Polymerzusammen-
setzung zu gewihrleisten, in das diese Fiillstoffe eingearbeitet werden sollen, um
das halogenfreie Flammschutzmittel zu ergeben, war es bisher im Stand der Tech-
nik erforderlich, daB die halogenfreien Fiillstoffe, hier sind insbesondere Alumi-
nium- und Magnesiumhydroxide zu nennen, oberflichenmodifiziert wurden. Nur
so konnte ein gewiinschtes Ma an mechanischen und/oder elektrischen Eigen-
schaften ermdglicht werden. Werden nun die genannten halogenfreien Fiillstoffe
zusammen mit dem erfindungsgemiBen Masterbatch eingesetzt, hat sich tiberra-
schend und in vorteilhafter Weise gezeigt, daB die Notwendigkeit der bisher tibli-
chen Oberflichenmodifizierung der halogenfreien Fiillstoffe entfllt.

Zu den genannten halogenfreien Fiillstoffen ist noch zu ergénzen, dal} hier beson-
ders Aluminiumhydroxid (als ATH bezeichnetes Aluminiumtrihydrat der allge-
meinen Formel Al,Os x 3H,0) und Magnesiumhydroxid in ihren verschiedenen
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Formen eingesetzt werden, wobei fiir beide Gruppen nicht nur ihre Wirksamkeit
in Flammschutzmitteln, sondern auch ihre besondere Wirksamkeit im Bereich der
Verminderung der Rauchentwicklung und ihr Einsatz in halogenierten, insbeson-
dere bromierten und chlorierten Polymeren, unter anderem auch in PVC, zu nen-
nen ist. Durch den Einsatz in Kombination mit dem erfindungsgeméiBen Pulver-
oder Polymer-Masterbatch kann der Anteil an halogenfreiem Fillstoff vermindert

werden, ohne das Eigenschaftsprofil negativ zu beeinflussen.

Bei den Magnesiumhydroxiden ist sowohl die synthetische Form als auch der
natiirlich vorkommende Brucit gleichermaflen einsetzbar. Diese Fiillstoffe werden
bevorzugt auf mittlere TeilchengrdBen von 1 - 12 pm, vorzugsweise auf 2 - § pm
gemahlen. Bei Anwendungen der Fiillstoffe in Kombination mit dem erfindungs-
gemiaBen Masterbatch, bei welchem die Verarbeitungstemperatur oberhalb von
180°C liegt oder die Gebrauchstemperatur der fertigen Polymere oder Kunststoffe
fiir einen lingeren Zeitpunkt oberhalb von 150°C liegt, werden besonders gute

Brgebnisse erzielt, wenn die mittlere TeilchengroBe der Fiillstoffe bei 2 - g um

liegt.

Zu einer ganz besonders erstaunlichen Anwendung gelangt der erfindungsgemafle
Masterbatch sowohl in seiner Form als Pulver-Masterbatch, wie auch als Poly-
mermasterbatch als Fiillstoff in Polyolefinen als solchen sowie deren Mischungen
(,.Legierungen®, auch als ,,Alloys“ bezeichnet), technischen Kunststoffen, wie
Polyamid und Polyesthern sowie deren Mischungen, Polystyrolen, Duroplasten,

wie ungesittigte Polyesther (UP)- und Epoxidharzsysteme.

Es hat sich gezeigt, daB die Pulver- oder Polymer-Masterbatche, als Fillstoffe in
diesen Polyolefinsystemen eingesetzt, die ideale, d. h. exfolierte Verteilung und
Dispersion in der Polymermatrix erreichen, was bisher bei den unpolaren Polyme-
ren als unmoglich galt. Bisher gab es erhebliche Probleme, eine gleichméBige
Verteilung schon von sehr geringen Anteilen von z. B. 0,1 - 15 Gew.% von her-
kémmlich erhiltlichen Nanoclays in einer solchen Polymermatrix zu erreichen,

was zu einer erheblichen Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften fithr-
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te und auBerdem zu einem unberechenbaren, schwankenden Verhalten in Brenn-

barkeitstest.

Alles zusammen genommen zeigte sich ein besonderer Vorteil der erfindungsge-
méBen Pulver- wie Polymer-Masterbatche darin, daB sie als Kompatibilisatoren
und ebenso als Krustenbildner und somit ebenso als wirksame Bestandteile von
Flammschutzmitteln eingesetzt werden konnen. Die Polymerzusammensetzung
kann zusatzlich Stabilisatoren, die dem Fachmann als solche bekannt sind, enthal-

ten.

Fin weiteres breites Anwendungsfeld der Pulver- oder Polymer-Masterbatche ist

in threm Einsatz als Fiillstoff in Elastomeren und Duroplasten zu sehen.

Ganz allgemein lassen sich die Vorteile der Pulver- oder Polymer-Masterbatche
bei ihrem Finsatz in den vielfdltig genannten Polymersystemen so zusammenfas-
sen, daB durch Einsatz der Pulver- oder Polymer-Masterbatche verbesserte Ober-
flicheneigenschaften der Polymerzusammensetzung, wie Oberflichenglatte oder
GleichmiBigkeit ein fehlendes fettiges Aussehen an der Oberflédche und ausge-
zeichnete Bedruck- und Kopierfihigkeit erreicht werden. Daneben ist die Abrieb-
festigkeit verbessert und die Durchléssigkeitseigenschaften sowie die Friktionsei-
genschaften werden giinstig beeinflufit. Als besonders vorteilhaft fir die indus-
trielle Verwertung ist auch die fehlende Durchléssigkeit fiir verschiedene gasfor-
mige Substanzen zu nennen. Durch eine erhdhte Plastizitat und Formbarkeit kann
die Verarbeitungsqualitit z. B. im SpritzguBverfahren deutlich verbessert werden.
Als weitere vorteilhafte Eigenschaften sind eine verringerte Schrumpﬁing,- eine
verbesserte Verarbeitbarkeit auf Extrudern allgemein und eine verminderte Trii-
bung zu nennen. Bei der Blasformung konnte eine leichte Verarbeitbarkeit und
insgesamt ein blasenstabilisierender Effekt beobachtet werden. In Brandtests; wie
B1 und UL 94 konnte eine Verminderung der Tropfenbildung sogar bei sehr ge-
ringer Beladung mit dem Nanoclay-Fiillstoff in Form des Pulver- oder Polymer- |

Masterbatches beobachtet werden.
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Wenn eine den erfindungsgemaBen Pulver-Masterbatch in einer seiner Ausgestal-
tungen enthaltende Polymerzusammensetzung hergestellt werden soll, kann dies
in einfacher Weise geschehen, wie beispielhaft in Hinblick auf eine flammge-
schiitzte Polymerzusammensetzung erléutert.

Zunichst wird ein Nanoclay ausgewhlt, pre-exfoliert und wahlweise bis zu einer
gewiinschten Teilchengrofe fein vermahlen. Dadurch wird der pulverformige
Masterbatch erhalten, der zusitzlich noch mit einem Polymerpulver zu einer im
wesentlichen homogenen Mischung verarbeitet werden kann. Um diesen mit dem
flammhemmenden, vorzugsweise auch halogenfreien Fiillstoff in das Polymer zur
Bildung der flammgeschiitzten Polymerzusammensetzung einzubringen, sind
zwei verschiedene Verfahrensweisen mdglich. Zum einen kann der pulverformige
Masterbatch mit dem Fiillstoff gemischt und anschliefend mit dem Polymer zu
der flammgeschiitzten Polymerzusammensetzung compoundiert werden. In einer
zweiten Variante werden der pulverformige Masterbatch und der Filllstoff von-
einander getrennt zu dem Strom des geschmolzenen Polymers zudosiert, auf diese
Weise dort eingebettet und so die flammgeschiitzte Polymerzusammensetzung
gebildet.

Die Herstellung einer solchen flammgeschiitzten Polymerzusammensetzung ist
ebenfalls auf der Basis eines Polymer-Masterbatches méglich. Dann wird das fiir
die Polymerzusammensetzung gewiinschte Polymer mit einem Polymer-
Masterbatch gem#B einer seiner erfindungsgemaBen Ausgestaltungen in der Wei-
se compoundiert, daB zunéchst wieder das Nanoclay aus gewihlt, pre-exfoliert und
wahlweise bis zu einer gewiinschten Teilchengrofe fein vermahlen wird. Dadurch
wird ein pulverformiger Masterbatch erhalten, gegebenenfalls in homogener Mi-
schung mit einem Polymerpulver. Der so erhaltene Pulver-Masterbatch wird mit
einem Trigerpolymer, das auf das Polymerpulver abgestimmt ist oder dem ver-
wendeten Polymerpulver entspricht, compoundiert, so daf} auf diese Weise ein
Polymer-Masterbatch gebildet und anschliefend -weiterverarbeitet wird zu der
fertigen flammgeschiitzten Polymerzusammensetzung. Auch hier sind wieder
zwei alternative Verfahrensweisen moglich. Bei der ersten Alternative wird der

Polymer-Masterbatch mechanisch mit dem Polymer, in das er eingearbeitet wer-
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den soll, gemischt und anschlieBend mit dem flammhemmenden, vorzugsweise
halogenfreien Fiillstoff zu der fertigen flammgeschiitzten Polymerzusammenset-
zang compoundiert. Bei der zweiten Variante wird der Polymer-Masterbatch zu-
sammen mit dem Polymer, das flammgeschiitzt werden soll, emem ersten Einlal
der Compoundiermaschine zugefithrt und der flammhemmende Fiillstoff wird zu
einem spéteren Zeitpunkt (,downstream*) zu der aufgeschmolzenen Polymerzu-
sammensetzung hinzugefiigt oder im sogenannten Slpit-feed“-Verfahren zudo-

siert, um so die fertige flammgeschiitzte Polymerzusammensetzung zu bilden.

Das in bezug auf den Pulver-Masterbatch wie den Polymer-Masterbatch geschil-
derte Verfahren 138t sich nicht nur zur Herstellung flammgeschiitzter Polymerzu-
sammensetzungen verwenden, sondern ist grundsatzlich auch fiir weitere vielfal-
tige Anwendungen des Pulver-Masterbatches und des Polymer-Masterbatches,
z.B. bei der Compoundierung von Polyolefinen, nutzbar. Die hervorragenden Er-
gebnisse bei der Compoundierung sind darauf zuriickzufithren, daf durch den
Pulver-Masterbatch, der auch Ausgangspunkt fiir den Polymer-Masterbatch ist,
das eingesetzte Nanoclay bereits so behandelt ist, daf die Exfolierung der Schich-
ten des eingesetzten Nanoclays vorbereitet und gefordert wird, bevor der eigentli-
che Compoundierschritt erfolgt. Dadurch wird die Compoundierung effektiver,
und es werden weniger Energie- und weniger Zeitaufwand erforderlich, um den
Nanoclay in dem gewiinschten Polymer zu exfolieren. Daraus ergibt sich ein sehr
wesentlicher Vorteil der Compoundierung unter Einsatz der vorbereiteten Master-
batche, weil dadurch die Verweilzeit des Polymers verringert wird, die Warme-
vorgeschichte des Polymers auf einem Minimum gehalten und damit dem thermi-
schen Abbau vorgebeugt und entgegengewirkt wird. Im Gegenzug wird die Farb-
kraft und werden die mechanischen Eigenschaften der fertigen Polymerzusam-
mensetzung, bzw. des Compounds, deutlich verbessert, der Durchsatz erhoht und
somit die Kosten der Compoundierung spiirbar verringert. Als weiterer wesentli-
cher Vorteil des Einsatzes eines der grﬁndungsgeméiﬁen Masterbatche ist zusétz-
lich zu nennen, daB die Gesamtbeladung des Polymers oder der Polymerzusam-
mensetzung mit dem Nanoclay verringert werden kann. Vorzugsweise sogar auf

einen Anteil von 2 Gew.-% und besonders bevorzugt auf einen Anteil unter 1
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Gew.-%, ohne z.B. beim Einsatz fiir die Herstellung eines Flammschutzmittels die
flammhemmenden Figenschaften zu beeintrichtigen. Verglichen damit ist bei

einem herkémmlichen Beladen der Polymerzusammensetzung mit dem Nanoclay

" eine Gesamtbeladung zwischen 5 und 10 Gew.-% erforderlich.

Diese deutlichen Verbesserungen bei der Compoundierung selbst sowie in bezug
auf das Bigenschaftsprofil der compoundierten Polymere oder Polymerzusam-
mensetzungen konnen dadurch erklért werden, da die Vorbereitung der Nano-
clays in Form des Masterbatch, die der Férderung der Exfolierung bereits vor der
Compoundierung dient, dazu beitrégt, dafl das Nanoclay besser mit dem Polymer
und den ggf. zusitzlich verwendeten halogenfreien Fiillstoffen und/oder Polyme-

ren vermischt werden kann, als wihrend des eigentlichen Compoundierschritts.

Es hat sich gezeigt, daB z.B. bei einem Polymer oder einer Polymerzusammenset-
zung auf der Basis von Polypropylen mit einer Gesamtfiillstoffbeladung von 65
Gew.-% nach der Compoundierung eine Reifdehnung von mehr als 200 % (ent-
sprechend 2m/m) und vorzugsweise von 500 % (entsprechend 5m/m) oder mehr
nachgewiesen werden konnte, verglichen mit 10 % (entsprechend 0,1m/m) ohne

Binsatz der erfindungsgeméBen Masterbatche.

Die oben genannten Verfahren zur Herstellung der flammgeschiitzten Polymerzu-
sammensetzung werden erginzt durch nachgeschaltete Verarbeitungsschritte, wie
Extrudieren der erhaltenen Polymerzusammensetzung, um dadurch Kabel oder
Leitungen herzustellen. Es kann sich auch ein Spritzguiverfahren der Polymerzu-
sammensetzung anschlieBen, ein Blasspritzen von Filmen, ein Rotationsschmel-
zen- oder gieBen, um nur einige Verarbeitungsmdglichkeiten der erhaltenen Po-

lymerzusammensetzung zu einem fertigen Produkt zu nennen.

Die unter Verwendung von Polymeren oder pulverformigen Masterbatchen erhal-
tenen Polymere oder Polymerzusammensetzungen kdnnen in vorteilhafter Weise
im Flammschutzbereich als Synergisten zur Krustenbildung und als Kompatibili-

satoren, aber auch allgemein als Mittel zu vielféltiger Eigenschaftsverbesserung n
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Polymerzusammensetzungen und als sperrschichtbildende Mittel eingesetzt wer-
den. Zu solchen Polymerzusammensetzungen, deren Eigenschaften spiirbar ver-

bessert werden kdnnen, zihlen auch Elastomere und Duroplaste.

Im folgenden soll die Erfindung anhand von ausgewéhlten Beispielen néher erléu-

tert werden.
Beispiele

Die in den Beispielen und den Vergleichsbeispielen erhaltenen Polymerzusam-
mensetzungen wurden den nachfolgend genannten Standarttests und - Messungen
unterworfen:

Schmelzindex (MFI) nach DIN 53 735,

Zugfestigkeit nach DIN 53 455,

ReifBdehnung nach DIN 53 455,

Schlagfestigkeitspriifung (a,) nach DIN 53 453,

Brennverhalten nach dem UL-94 Test, Underwriter Laboratories Standard.

UTBD (untamped bulk density) bezeichnet das Schiittgewicht, unverdichtet, in
kg/l.

Als Schnellmischer wurde jeweils ein Fabrikat der Fa. M.T I, Typ 60/2500 einge-

setzt.

1. Herstellung eines Pulver-Masterbatch

Beispiel 1:
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In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den

100 kg

34 kg

40 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 15% der Firma Siidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

einer Polymerfettséure ,,Pripol 1004“ der Fa. Unichema Internatio-
nal, Emmerich, Deutschland, als Additiv tiber eine Zeitspanne von
ca. 30 s zudosiert. ’

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 100°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,65 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet. Anstelle des Polyolefinpulvers kann

allgemein z.B. auch EVA-Pulver verwendet werden.

Beispiel 2:

Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf}, wer-

den
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eines Nanoclays ,,Nanofil 15* der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45 °C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

einer Polymerfettsiure ,,Lithsolvent KU und

Polydiethylsiloxan ,,Lithsolvent PL*, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad-
ditiv zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 90°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hdherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,82 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 2a:

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein mul, wer-

den

100 kg

24 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 5 der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

einer Polymerfettséure ,,Lithsolvent KU“ und
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Polydiethylsiloxan ,Lithsolvent PL¥, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als
Additiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 90°C aufgeheizt und anschliefend in ei-

nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kihlt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes nahezu staubfreies Pul-

ver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,69 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 3:

Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den

100 kg

4,4 kg
244 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 5 der Firma Siidchemie AG, Deutsch-
land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
Polydimethylsiloxan ,,Lithsolvent PK* und

Polydecanséure ,,Lithsolvent STT*, beides von der Fa. KeBo, Diis-
seldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Additiv
{iber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 130°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kiithlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-

kiihlt.
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" Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,65 kg/l auf. Auf-
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 4:

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den

100 kg

24,4 %kg
44kg

80 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 948* der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

einer Polymerfettséure ,,Lithsovent KU* und
Polydiethylpolysiloxan . Lithsovent PL“, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad-
ditiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 110°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kithlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfieies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,73 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.
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Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den

100 kg

24,4%g
4,4kg

40 kg

éines Nanoclays ,,Nanofil 5 der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
Polylaurinsdure ,,Lithsolvent KTB* und

Polydimethylpolysiloxan ,,Lithsovent PK*, beides von der Fa. Ke-
Bo, Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als
Additiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 85°C aufgeheizt und anschlieffend in ei-
nem Kithimischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,67 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 6:

Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den
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eines Nanoclays ,,Elementis EA 108* der Firma Elementis USA

bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Temperatur
von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

einer Polymerfettsiure ,,Lithsolvent KU“ und
Polydiethylpolysiloxan ,,Lithsolvent PL*, beides von der Fa. KeBo,
Disseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad-
ditiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 100°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei héherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,81 kg/l auf. Auf-

20  grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein mul}, wer-

Beispiel 7:
25

den

100 kg
30

eines Nanoclays ,,SCP 30 B“ der Firma Southern Clay Products,
Gonzales, Texas, USA, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute)
auf eine Temperatur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Tempe-

ratur
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einer Polymerfettsiure ,,Lithsolvent KU* und
Polydiethylpolysiloxan ,,Lithsolvent PL“, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad-
ditiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 100°C aufgeheizt und anschlieBend in ei-
nem Kithlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes nahezu staubfreies Pul-

ver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,61 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel &:

Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein mufl, wer-

den

100 kg

244 kg
44%kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 5 der Firma Siidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 60°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
Isostearyltitanat ,,Lithsolvent OF“ und

Polydiethylpolysiloxan ,,Lithsolvent PL*, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reibenfolge als Ad-

ditiv iber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.
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Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 65°C aufgeheizt und anschlieBend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,56 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 9:

TIn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den

100 kg

12,2 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 15“ der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

Stearinsiure ,,Pristerene 4912% von der Fa. Unichema International,
Emmerich, Deutschland, als Additiv iiber eine Zeitspanne von ca.
30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 78°C aufgeheizt und anschliefend in ei-

nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-

kiihlt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und ‘weist eine UTBD von 0,74 kg/l auf. Auf-
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.
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Tn einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf}, wer-

den-

100 kg

14 kg

6 kg

50 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 15* der Firma Siidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperator
Palmitinsiure ,,Pristerene 4934 von der Fa. Unichema Internatio-
nal, Emmerich, Deutschland, und

einer Polymerfettséure ,,Lithsolvent KU-A* von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, als Additiv in der angegebenen Reihen-
folge, iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 120°C aufgeheizt und anschlieBend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,80 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.
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In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wet-

den

100 kg

34 kg

50 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 5 der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

eines Polymers ,,BPIKOTE 1004“ der Firma Schell als Additiv
{iber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 120°C aufgeheizt und anschlielend in ei-
nem Kithlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,63 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch flir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 12:

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muf3, wer-

den
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eines Nanoclays ,,Nanofil 15“ der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

Laurinsiure ,,Edenor C 12/98-100 der Fa. Henkel KG, Deutsch-
land, als Additiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 80°C aufgeheizt und anschlieend in ei-
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,49 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 13:

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein mufl, wer-

den

100 kg

33 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 5¢ der Firma Siidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur

eines fliissigen Elastomers ,,Trilene 66“ der Firma Uniroyal, USA,
im Mischer vorgelegt und anschlieend auf 100°C bei der angege-
benen Drehzah! aufgeheizt. Bei dieser Temperatur werden dann
Isostearyltetratitanat ,,Lithsolvent OF“ von der Fa. KeBo, Diissel-
dorf, Deutschland, {iber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.
Bei-der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur

Austragstemperatur von 120°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
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nem Kithlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-
onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsicke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies

Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,89 kg/l auf. Auf-

grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-

che Compoundieraggregate sehr geeignet.

Beispiel 14:

In einem handelsiiblichen Schnellmischer der explosionsgeschiitzt sein muf}, wer-

den

100 kg

24,4 kg
44 kg

40 kg

eines Nanoclays ,,Nanofil 32 der Firma Stidchemie AG, Deutsch-
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera-
tur von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
Isostearyltetratitanat ,,Lithsolvent OF“ und

Polydiethylsiloxan ,,Lithsolvent PL¥, beides von der Fa. KeBo,
Diisseldorf, Deutschland, als Additiv in der angegebenen Reihen-
folge iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert.

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur
Austragstemperatur von 100°C aufgeheizt und anschliefend in ei-
nem Kiihimischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge-
kiihlt.

eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti-

onsansatz homogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei
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Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr-

schichtsécke abgepackt.

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieBendes, nahezu staubfreies
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,86 kg/l auf. Auf-
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli-
che Compoundieraggregate sehr geeignet.

1L Hérstellung eines Polymer-Masterbatch

Zur Herstellung eines Polymer-Masterbatches kann prinzipiell jede in der Com-
poundierindustrie zur Herstellung von hochgefiillten Systemen verwendete Verar-
beitungsmaschine, z.B. ein Doppelwalzwerk, Innenmischer, FCM, Einschnecken-
extruder, Doppelschneckenextruder, Buss Ko-Kneter oder eine vergleichbare Ver-
arbeitungsmaschine, eingesetzt werden. Bei dem Einsatz eines Buss Ko-Kneters

sollte dieser mindestens 11 L/D Verfahrenslénge aufweisen.

Beispiel 15:

Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewdhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Tm Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemiB Beispiel 2 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trégerpo-
lymer wird fur die Zwecke dieses Ausfithrungsbeispieles EVA eingesetzt, wie es
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unter der Bezeichnung , Escorene Ultra UL 00119 von Exxon-Mobil im Handel
erhiltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der Granulierschnecke
(GS) auf ca. 135°C und die Diise auf ca. 145°C aufgeheizt und das Trégerpolymer
in den Haupteinzug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechen-
de Menge des ausgewihlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angege-
benen Gewichtsverhiltnis, z.B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den
Haupteinzug des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-
Masterbatch mit dem Trégerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-
Masterbatch anschlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenférmigem
Granulat erhalten.

Beispiel 16:
Der Polymer-Masterbatch gemaB Beispiel 16 wird erhalten, wie in Beispiel 15

angegeben, wobei anstelle des Pulver-Masterbatches nach Beispiel 2 hier der nach

Beispiel 2a erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird.

Beispiel 17:
Der Polymer-Masterbatch gemd$ Beispiel 17 wird erhalten, wie in Béisﬁiel 15

angegeben, wobei anstelle des Pulver-Masterbatches nach Beispiel 2 hier der nach

Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird.

Beispiel 18:
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Der Polymer-Masterbatch gemiB Beispiel 18 wird erhalten, wie in Beispiel 15
angegeben, wobei anstelle des Pulver-Masterbatches nach Beispiel 2 hier der nach

Beispiel 8 erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird.

Beispiel 19:

Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewdhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Im Ausfiihrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemél Beispiel 2 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trigerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfiihrungsbeispieles ein EP-g-MAH einge-
setzt, wie es unter der Bezeichnung ,,FUSABOND® von DuPont, USA, im Handel
erhéltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 165°C
und die Diise auf ca. 170°C aufgeheizt und das Tragerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewiahlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trigerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekithlt und abgefiillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenformigem

Granulat erhalten.
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Beispiel 20:

Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewahlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Im Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des geméf Beispiel 2 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trégerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfithrungsbeispieles ein PP-g-MAH einge-
setzt, wie es unter der Bezeichnung ,,EXXELOR PO 1050% von Exxon-Mobil im
Handel erhiltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 165°C
und die Diise auf ca. 175°C aufgeheizt und das Trigerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewdhlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trégerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefiillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenférmigem

Granulat erhalten.

Beispiel 21

Der aus Beispiel 8 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewdhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder emner vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.
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Im Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemél Beispiel 2 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trdgerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfiihrungsbeispieles EEA eingesetzt, wie es
unter der Bezeichnung ,,Escor 5000“ von Exxon-Mobil im Handel erhiltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 125°C
und die Diise auf ca. 135°C aufgeheizt und das Trégerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewiahlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trégerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schliefend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefiillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenformigem

Granulat erhalten.

Beispiel 22:

Der aus Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewdhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

TIm Ausfiihrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemél Beispiel 3 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Triigerpolymers eingesetzt. Als Trégerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfiihiungsbeispieles ein Calcium-Jonomer
eingesetzt, wie es unter der Bezeichnung ,,ACLYN AC 201 A® von Allied Signal,
USA,.im Handel erhéltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 125°C

und die Diise auf ca. 135°C aufgeheizt und das Trégerpolymer in den Hauptein-
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zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewihlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trigerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefiillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenférmigem

Granulat erhalten.

Beispiel 23:

Der aus Beispiel 8 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewahlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Im Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemiB Beispiel 3 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trégerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfihrungsbeispieles ein EAAZ Polymer ein-
gesetzt, wie es unter der Bezeichnung ,Jotek 7010“ von Exxon-Mobile, USA, im
Handel erhéltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 110°C
und die Diise auf ca. 125°C aufgeheizt und das Tréigerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewihlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trigerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenférmigem

Granulat erhalten.
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Beispiel 24:

Der aus Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewdhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Tm Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemiB Beispiel 3 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Trégerpo-
lymer wird fir die Zwecke dieses Ausfiihrungsbeispieles ein mit Maleinséurean-
hydrid (MAH) modifiziertes Polypropylen eingesetzt, wie es unter der Bezeich-
nung ,,EXXELOR PO 1015% von Exxon-Mobil, USA, im Handel erhéltlich ist,

und das mit 10 Gew.-% Escorene Ultra 00328, ebenfalls von Exxon-Mobil, ver-

schnitten worden ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 185°C
und die Diise auf ca. 200°C aufgeheizt und das Trégerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewihlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trigerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgéﬁillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenférmigem

Granulat erhalten.
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Beispiel 25:

Der aus Beispiel 5 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge-
wiinschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewéhlte Tré-
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten

Verarbeitungsmaschine zugefiihrt.

Tm Ausfithrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gem#l Beispiel 3 erhaltenen Pul-
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trigerpolymers eingesetzt. Als Tragerpo-
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfiihrungsbeispieles Polycaprolactam einge-
setzt, wie es unter der Bezeichmung ,Grilamid 20 LM* von EMS-Chemie,

Schweiz, im Handel erhéltlich ist.

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 200°C
und die Diise auf ca. 220°C aufgeheizt und das Trigerpolymer in den Hauptein-
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des
ausgewahlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts-
verhiltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch
mit dem Trigerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an-
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefiillt.

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenformigem

Granulat erhalten.
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II0. Pulver- und Polymer-Masterbatch in ausgewihlten Polymerzusammen-

setzungen

Alle prozentualen Angaben in den nachfolgenden Tabellen beziehen sich auf Ge-

wichtsprozent, soweit nichts anderes angegeben.

In den Tabellen werden folgende Abkiirzungen verwendet:

ATH = Aluminiumtrihydrat der allgemeinen Formel A,Os x 3 HO
PU-MB = Pulver-Masterbatch
PO-MB = Polymer-Masterbatch

Tabelle 1:

Beispiel P1 P2 P3 P4

[%] [%] [%] . [%]

Escorene Ultra 00119 40 40 40 40
ATH 4 m’/g 54 54 54 54
PU-MB von Bsp. 3 6

PU-MB von Bsp. 6 6

PU-MB von Bsp. 7 6

PU-MB von Bsp. 9 6
Schmelzindex /10 Min | 7 3 2 32

190/10

Zugfestigkeit N/mm”® | 10,5 9,5 11 8,2
ReiBdehnung m/m 6,2 4,2 2,4 6,6
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Die nach Tabelle 1 erhaltenen BErgebnisse zeigen im Vergleich zu den in dem

Vergleichsbeispiel nach Tabelle 3 erhaltenen Werten, dafl bei Einsatz des erfin-

dungsgemifBen Pulver-Masterbatches bei gleichbleibenden und z. T. sogar' noch

verbesserten Zugfestigkeiten eine wesentlich verbesserte Reiidehnung erhalten

wurde, bei zumindest gleichbleibend guten Brandschutzeigenschaften.

Tabelle 2:

Beispiel P5 P6 P7 P8
(%] [%] [%] [%0]

Escorene Ultra 00119 36 36 36 36

ATH 4m“/g 54 54 54 54

PO-MB von Bsp. 23 10

PO-MB von Bsp. 17 10

PO-MB von Bsp. 19 10

PO-MB von Bsp. 18 10

Schmelzindex g/10 Min 5 7 4 6

190/10
Zugfestigkeit N/mm” 8 10 11 9,4
ReiBdehnung m/m 6,1 4,5 3,6 7
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In Tabelle 2 sind unter Einsatz von erfindungsgeméfien Polymer-Masterbatchen

erhaltene Frgebnisse angegeben. Dabei zeigen sich im Vergleich zu den in Tabel-

le 1 bei Einsatz von Pulver-Masterbatchen erhaltenen Reiidehnungen mit einer

Ausnahme noch einmal verbesserte Werte.

Tm Hinblick auf den Vergleich zu den nach Tabelle 3 erhaltenen Werten gilt prin-

zipiell dasselbe, wie zu Tabelle 1 bereits ausgefiihrt.

Tabelle 3:

Vergleichsbeispiel V1 V2 V3 V4
[%] - [%] [%] [%]

Escorene Ultra 00119 40 40 40 40

ATH 4m’/g 60 54 54

Mg(OH), - FR 20 60

Nanofil 15 6

Nanofil 5 6

Schmelzindex g/10 Min 1 1 1,5 0,75

190/10
Zugfestigkeit N/mm” 9,7 10,8 10 9.3
Reifdehnung m/m 1,4 1,2 1,5 4
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Bei dem hier verwendeten Magnesiumhydroxid stellt FR 20 die Typenbezeich-
nung des Herstellers, der Fa. Dead Sea Bromine, Israel, dar.

Die im Vergleichsbeispiel erhaltenen Werte fiir den Schmelzindex und die Reif3-
dehnung bewegen sich in bezug auf die Verarbeitbarkeit bereits im Grenzbereich.
Fiir die ReiBdehnung befinden sich die gemé V1, V2 und V4 erhaltenen Werte
unterhalb einer Norm, die bei 1,5 liegt.

Tabelle 4:

Beispiel P9 P10 P11 P12

[%] [%] [%] [70]

PP-Eltex KL 104 30 30 30 30
Mg(OH), FR 20 60 60 60 60
PO-MB von Bsp. 16 10

PO-MB von Bsp. 18 10

PO-MB von Bsp. 19 10

PO-MB von Bsp. 23 10
Schmelzindex /10 Mim | 5,7 3.0 63 12

230/5

Zugfestigkeit N/mm” 13,8 16 14,5 11
Reifidehnung m/m 1,8 1,9 2,4 3,1
Schlagfestigkeit 50 0. Br. (60) | o.Br. (58) 0. Br. (40)
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Die in bezug auf die Schlagfestigkeit in Klammern angegebenen Werte bedeuten

die Schlagarbeit, welche jeweils dann bestimmt werden konnte, wenn das Materi-

al keinen Bruch (o. Br.) zeigte.

Lediglich fiir Beispiel P9 wurde Materialbruch festgestellt. Allerdings wurde den-

noch ein guter Wert fiir die Schlagfestigkeit erzielt, der weit iiber den Werten der

Vergleichsbeipiele gemdB Tabelle 5 liegt und noch eine gute Verarbeitbarkeit,

auch im Gehiusebau, gewahrleistet.

Tabelle 5:
Vergleichsbeispiel V5 V6 V7 V8
[%0] [%] [%] [%]

PP-Eltex KL 104 35 35 35 35

Mg(OH), FR 20 65 59 59 59

Nanofil 948 6

Elementis EA 108 6

Cloisite 30 B 6

Schmelzindex g/10 Min 0,1 1,0 1,0 1,0
230/5 ‘

Zugfestigkeit N/mm” 15 13 14 13,5

ReiBdehnung m/m 0,01 0,09 0,1 0,08

Schlagfestigkeit 8 10 12 9
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Die bei diesen Vergleichsbeispielen erzielte Schlagfestigkeit liegt weit unterhalb
der z. B. im Gehiusebau erforderlichen Werte. Eine Schlagfestigkeit von 8, wie
sie fiir Vergleichbeispiel V5 ermittelt wurde, bedeutet ein sehr sprodes, hartes
Material und ist fiir den Gehsnsebau ungeeignet. Hier sind Schlagfestigkeiten von
zumindest 30 erforderlich.

Da alle Materialien gemaB der Vergleichsbeispiele V5 bis V8 Materialbruch zeig-

ten, waren hier auch keine Schlagarbeit anzugeben.

Tabelle 6:

Beispiel P13 P14 P15 P16
[%] [%0] [%] [%]

PAG - Ultramid B3L 45 45 45 45

Mg(OH), FR 20 45 45 45 45

PO-MB von Bsp. 22 10

PO-MB von Bsp. 24 10

PO-MB von Bsp. 25 10

PO-MB von Bsp. 20 ' 10

Schmelzindex g/10 Min

275/10

Zugfestigkeit N/mm® 37 43 46 50

Reifdehnung m/m 0,02 0,08 0,05 0,08

Schlagfestigkeit 16 - 25 14 30
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Bei technischen Polyamiden, wie hier mit PA6-Ultramid B3L verwendet, ist als
problematische Eigenschaft die Reifidehnung zu nennen. Sie liegt bei den techni-
schen Polyamiden normalerweise nicht tiber 0,02, wie die Tabelle 7 mit-den Ver-
gleichsversuchen V9 — V12 anschaulich zeigt. Lediglich V10 zeigt einen um eine
GroBenordnung besseren Wert, weil dort zusitzlich AMEO eingesetzt worden ist.

Die iiblicherweise schlechten Werte in bezug auf die Reifdehnung duBern sich bei

den herkdmmlichen technischen Polyamiden in Sprodbruch.

. Tabelle 7:
Vergleichsbeispiel V9 V10 Vil Vi2
[%] [%] [%] [%]
PA6 - Ultramid B3L 45 45 45 45
Mg(OH), FR 20 55 49 49
FR 20 (+1 % AMEO) 55
Cloisite 25 A 6
Cloisite 30 B 6
Schmelzindex g/10 Min
275/10
Zugfestigkeit N/mm” 50 60 35 40
ReiRdehnung m/m 0,02 0,03 0,01 0,01
Schlagfestigkeit 20 32 13 12
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Wie aus den Bemerkungen zu Tabelle 6 bereits hervorgeht, ist fiir das Eigen-
schaftsprofil dieser technischen Polyamide, wie hier fiir die Polymerzusammen-

5  setzung verwendet, die Reifldehnung von herausragender Bedeutung. Dabei zeigt
sich, daB mit Ausnahme von P13 jede der erfindungsgemihl hergestellten Poly-
merzusammensetzungen eine ReiBdehnung aufweist, die um zumindest drei Gro-
Benordnungen iiber den herkdmmlich im Stand der Technik tiberhaupt erzielten
Werten fiir die‘Reinehnung liegt.

10

Tabelle 8 mit polarem (Null-) Polymer:

15

Beispiel/ Vi3 |P17 (P18 |P19 ' P20 |V14 P21 |P22
Vergleichsbsp. |[%)] [%] ([%] [[%] [[%] |[%] [%] |[%]
PE-EVA 00119 | 100 95 80 80 95 80 90 90

Nanofil 5 5 20
PU-MB 2 20
PU-MB 2a 20
PU-MB 6 5
PU-MB 1 10
PU-MB 5 10

Schmelzindex 6 12 16 15 14 6 15 17

g/10 Min

190/10 ‘
Zugfestigkeit | 26 22 20 29 15 13 23 25
N/mm?
Reifidehnung 17 14 12 17 |11 8,5 15 16
m/m
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Die erfindungsgemaB mit polarem (Null-) Polymer hergestellten Polymerzusam-
mensetzungen, die bis jetzt im Stand der Technik als nicht realisierbar galten, zei-
gen ein hervorragendes Eigenschaftsprofil. Als besonders vorteilhaft hat sich ge-
zeigt, daB bei der Extrusion keine Bérte entstehen und daB sich das Material {iber-
haupt sehr gut extrudieren 146t. Beim Formgiefen wird die Schwindung geringer
und die Oberfliche deutlich besser.

AuBerdem sind die Versuche so angelegt, daB sie ein in der Fachwelt verbreitetes
Vorurteil widerlegen, nach welchem sich das Eigenschaftsprofil der Polymerzu-
sammensetzungen bzw. der Polymercompounds linear mit hoéherem Anteil an

Fiillstoff verbessern 146t.

Wie Tabelle 8 zeigt, weist das Versuchspaar P21 — P22 das ausgewogenste Eigen-
schaftsprofil auf, mit hohen Mefiwerten oder ausgewogenen Mittenwerten in be-

zug auf die untersuchten Eigenschaften.
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Tabelle 9 mit unpolarem (Null-) Polymer:

Beispiel/ V15 V16 |P23  |P24 |P25 P26 |P27
Vergleichsbsp. |[%]  [[%] |[%] |[%] (%] |[%] |[%]
Riblene FL 30 100 |80 |80 |80 95 00 |90

Nanofil 5 20

PU-MB 20 5
von Bsp. 1

PU-MB 20
von Bsp. 3
PO-MB , 10
von Bsp. 17
PO-MB 10
von Bsp. 21

Schmelzindex 4 20 45 46 42 47 40
g/10 Min
190/10
Zugfestigkeit 13,5 {10 12 11 11,5 12,5 11,5
N/mm? :
ReiBfestigkeit
N/mm?
Reifdehnung 9,0 0,2 1,3 1,1 6,2 3,6 2,5
m/m

Dieses Beispiel einer Polymerzusammensetzung bzw. eines Polymercompounds
betrifft eine Folientype fiir die Blasfolienherstellung. Die in bezug auf Tabelle 8
bereits  erwihnte  Nichtlinearitit  der  Polymer-Fiillstoff-Masterbatch-
Zusammensetzungen in Hinblick auf die prozentualen Anteile des Masterbatches,
der grundsitzlich auch einen Fiillstoff darstellt, zeigt.sich auch hier deutlich. Mit
Versuch P25 wurde ein sehr gutes Gesamtprofil der Eigenschaften mit ausgewo-~
genen MeBergebnissen erzielt, das im Vergleich noch besser ist als z. B. bei den
Versuchen P23, P24 mit 20 % Masterbatch.
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Verglichen mit dem Vergleichsversuch V16 zeigen aber auch P23, P24 deutlich
bessere Werte. Mit einer ReiBdehnung von nur 0,2 ist bei dem Material gemal

dem genannten Vergleichsversuch die Folienstabilitat nicht gewéhrleistet.

Tabelle 10 mit unpolarem (Null-) Polymer:

Beispiel V17 |V18 |P28 |P29 |P30 |P31 (P32 |P33
[%] [[%] [[%] [[%] [([%] |[%] ([%] |[%]
Eltex KL 104 100 195 95 95 95 80 90 90
Nanofil 5 5
PU-MB, Bsp. 5 5 20
PU-MB, Bsp. 8 5
PU-MB, Bsp.11 5
PO-MB, Bsp.18 10
PO-MB, Bsp.20 10
Schmelzindex 2 18 25 25 22 33 30 28
g/10 Min
190/10
Zugfestigkeit 31 |23 24 |31,5 |26 |21 25 {30
N/mm?
ReiBdehnung 16 10 12 15 14 1,0 3,5 2,0
m/m

In Tabelle 10 ist mit Eltex KL 104 ein Polypropylen angegeben, wie es fiir den
Spritzgu und das Extrudieren verwendet wird. Das ausgewogenste Eigenschafts-
profil lisst sich auch mit den erfindungsgeméfen Polymerzusammensetzungen
bzw. Polymercompounds mit Zusammensetzungen gemif den Versuchen P28 —

P30 erreichen. Die Nichtlinearitit ist daher auch hier zu beobachten.

Mit P30 wird demgegeniiber ein herausragender Wert fiir den Schmelzindex er-
refcht, wihrend die ReiBdehnung hier ungiinstiger ausfallt. Diese ist allerdings fiir
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die genannte Verarbeitung nicht entscheidend. Die Reifidehnung wird bei Po-
lypropylen grundsétzlich iiber die Extrusion selbst eingestellt.

Grundsitzlich 148t sich feststellen, daB die unter Verwendung von Pulver- oder
Polymer-Masterbatchen hergestellte Polymere, Polymerzusammensetzungen bzw.
Compounds wesentliche Vorteile gegeniiber den im Stand der Technik bisher be-
kannten, nur mit Nanoclays als Fiillstoffen hergestellten Polymeren, Polymerzu-
sammentzungen bzw. Compounds aufweisen. Sie lassen sich besser verarbeiten,

sind im wesentlichen staubfrei und zeigen ein relativ hohes Schiittgewicht (unver-
dichtet).
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Patentanspriiche

1. Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch, der ein
Nanoclay aus einem quellfihigen anorganischen Schichtmaterial aufweist,
das mit einem pre-exfolierenden Additiv oder einer Additivmischung mo-

difiziert worden ist.

2. Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl das enthaltene Nanoclay eine mitt-
lere TeilchengréBe von 0,1 bis 1000 pm, bevorzugt 0,1 bis 100 pm, be-
sonders bevorzugt von 1 bis 15 pm und ganz besonders bevorzugt von 2
bis 10 pm aufweist.

3. Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafl das enthaltene Nanoclay
gemahlenes Nanoclay umfafit.

4. Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach einem
der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dal das anorganische
Schichtmaterial ausgewihlt ist aus natiirlichen oder synthetischen Schicht-

silikaten.

5. Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach einem
der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da das Additiv oder die
Additivmischung ausgew#hlt ist aus der Gruppe der geséttigten oder unge-
séttigten Fettsiuren und ihrer Salze, der Fettséurederivate, der Polymer-

fettsauren, der Siloxanderivate, oder deren Mischungen.

6. Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach An-
spruch 5, dadurch gekennzeichnet, daf} 'die Fettsiure oder Fettséurederiva-

te ausgewihlt sind aus Pettsduren mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen.
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Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daf8 die Fettsdurederivate aus-
gewihlt sind aus hydrogenierten Derivaten, Alkoholderivaten, Aminderi-

vaten, oder deren Mischungen.

Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach An-
spruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, da die ungeséttigten Fettsauren

die mono- oder polyungeséittigten Hydroxyfettsduren umfassen.

Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 5 oder 6, dadurch’ gekennzeichnet, da8 die Fettsiurederivate aus-
gewshlt sind aus der Gruppe der polymeren Fettséuren, der Ketofettséu-
ren, der Fettsdurealkyloxazoline und Fettsdurealkylbisoxazoline, oder de-

ren Mischungen.

Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 5, dadurch gekennzeichnet, da die Siloxanderivate ausgewdhlt
sind aus der Gruppe bestehend aus Oligoalkylsiloxanen, Polydialkylsilo-
xanen, Polyalkylarylsiloxanen, Polydiarylsiloxanen, oder deren Mischun-

gen.

Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach An-
spruch 10, gekennzeichnet durch mit zumindest einer reaktiven Gruppe

funktionalisierte Siloxanderivate.

Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach einem
der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daf} das Additiv oder die
Additivmischung ausgewhlt aus der Gruppe der Ethylen-Propylen-
Copolymere (EPM), der Ethylen-Propylen-Terpolymere (EPDM), der
thermoplastischen Elastomere, der Haftvermittler, der Vernetzungsmifctel,

oder deren Mischungen.
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Zusammensetzung, insbesondere pulverformiger Masterbatch nach An-
spruch 12, gekénnzeichnet durch ein mittleres Molekulargewicht von EPM
und/oder EPDM von weniger als 20.000.

Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger Masterbatch nach An-
spruch 12 oder 13, gekennzeichnet durch ein Verhéltnis von Ethylen zu
Propylen in EPM und/oder EPDM von 40 : 60 bis 60 : 40.

Zusammensetzung, insbesondere pulverférmiger oder granuldrer Master-
batch in Form einer im wesentlichen homogenen Mischung des pre-
exfolierten Nanoclays gemil einem der Anspriiche 1 bis 14 mit einem Po-

lymerpulver.

Zusammensetzung, insbesondere Polymer-Masterbatch, Die (der) durch
Compoundierung des pulverformigen Masterbatches gemél einem der
Anspriiche 1 bis 15 mit einem vorherbestimmten Trégerpolymer erhalten

worden ist.

Zusammensetzung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daBl das
vorherbestimmte Trigerpolymer ausgew#hlt ist aus Polyethylen-
Ethylenvinylacetat-Copolymer (EVA), Ethylenethylacrylat-Copolymer
(EEA), Ethylenmethylacrylat-Copolymer (EMA), Ethylenbutylacrylat-
Copolymer (EBA), deren mit Maleinsdureanhydrid (MAH) modifizierten
Derivaten, Ionomeren,  Styrol-Elastomer-Systemen,  Ether-Ester-
Blockcopolymeren, Polyether-Polyamid-Block-Copolymeren  (PEBA),
Mischungen von thermoplastischen Polymeren, thermoplastischen Polyu-
rethanelastomeren, thermoplastischem Siliconkautschuk, oder deren Mi-

schungen.
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Zusammensetzungnach Anspruch 16 oder 17, gekennzeichnet durch einen
Anteil des Tragerpolymers von 10 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 40 bis 70
Gew.-%.

Zusammensetzungnach einem der Anspruch 16 bis 18 in Granulatform.

Verwendung der Zusammensetzung, insbesondere des Pulver-
Masterbatches nach einem der Anspriiche 1 bis 15 oder des Polymer-
Masterbatches nach einem der Anspriiche 16 bis 19 als Fillstoff in Poly- .

meren oder Polymerzusammensetzungen.

Verwendung der Zusammensetzung, insbesondere des Pulver-
Masterbatches nach einem der Anspriiche 1 bis 15 oder des Polymer-
Masterbatch nach einem der Anspriiche 16 bis 19 in Fillstoff-Systemen

fiir Polymere oder Polymerzusammensetzurgen.

Verwendung nach Anspruch 21 in Kombination mit einem flammhem-

menden Fiillstoff.

Verwendung nach Anspruch 22, gekennzeichnet durch einen halogenfrei-
en Fiillstoff.

Verwendung nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, dafl der halo-
genfreie flammhemmende Fiillstoff ausgewahlt ist aus Aluminiumhydro-
xid, Aluminiumoxihydrat (BShmit), Magnesiumhydroxid, Magnééium—
oxid, Brucit, Magnesiumcarbonat, Hydromagnesit, Huntit, Bauxit, Calci-
umcarbonat, Talk, Glaspulver, Melaminisocyanuraten, deren Derivaten
und Zubereitungen, Boraten, Stannaten und Hydroxystannaten, Phospha-

ten, oder deren Mischungen.
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25.  Verwendung nach Anspruch 20 als Fiillstoff in Polyolefinen und deren
Mischungen, technischen Kunststoffen und deren Mischungen sowie Le-

gierungen.
5  25. Verwendung nach Anspruch 20 oder 21 fiir Elastomere und Duroplaste.

26. Verwendung nach einem der Anspriiche 20 bis 25, gekennzeichnet durch
einen Anteil des pre-exfolierten Nanoclays von 0,1 - 50 Gew.%, vorzugs-
weise 0,1 - 15 Gew.%, in dem fertigen Polymer oder der Polymerzusam-

10 mensetzung.
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