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{67) Die Erfindung betrifft eine Schlichte zur Behandlung von Glasfasern, inshesondere zur Rovingherstellung fiir
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Patentanspriiche:

1. Schlichte zur Behandlung von Glasfasern, insbesondere zur Rovingherstellung fir
glasfaserverstérkte Polyolefine, die Haftvermittler, Binder und oberflachenaktive Substanzen
enthilt, dadurch gekennzeichnet, da die Schlichte 20 bis 70 Ma.-%, bezogen auf die
Gesamtschlichte einer mit energiereichen Strahlen mit einer Strahlendosis von 30 bis 100kGy

bestrahlten Polyolefindispersion, enthait.

2. Schlichte nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Schlichte ein anverseiftes oxidiertes
Polyethylen-Wachs mit einem Molgewicht von 1500 bis 2000 enthélt.

3. Schlichte nach Anspruch 1und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Schlichte eine zusammen mit
5Ma.- %, bezogen auf die Polyoldefindespersion gines reaktiven Silans, vorzugsweise eines
Vinyltriethoxysilans, bestrahite Polyolefindispersion enthdit.

Anwendungsgeblet dur Erfindung

Die Erfindung betifft eine Schlichte zur Behandlung von Glasfasern, insbesondere zur Herstellung von Rovings, die zur
Glasfasarverstirkung von Polyolefinen verwendet werden.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekannt, auf die E-Glasfasern zunachst eine zur Plastverstirkung spezie!l gesignste Schlichte Ublicher 2usammensetzung
aufzubringen. In der Regel erfolgt die Praparation der Glasfaserstoffe mit einer Spinnschlichte. Sie enthélt fiir die Herstallung von
Glasseide hauptsachlich ein Bindemittel in wiBriger Dispersion zur Biindelung der Vielzahl von Einzelfaden, Hilfsmittei fiir die
Verarbeitbarkeit der Faden in Nachiolgestufen sowie im Falle der Erzeugung von Plast-Verstirkungserzeugnissen geeignete
Haftvermittler {Loewenstein, K.L. The manufacturing technology of continnous glass fibres. Elsevier Scientific Publishing
Company, Amsterdam, London, New York. 1973, $.191-233).

Allgemeinistanhand der Literatur eine Erweiterung der Funktionen der Schlichte bei der Thermoplastverarbeitung zu erkennen.
Die Schlichte wird in ihrer Gesamtheit von einem reinen Verarbeitungshilfsmittel {mit Ausnahme der Haftvermittler) zu einem
integralen Verbundbestandteil und damitzu einem aktiven Triger der Verbundkennwerte.

Bekannt ist es, zur Glasfaserverstarkung von Polyolefinen, PA und PETP Kombinationen von Haftvermittlern, insbesondere
Aminosilane, Vinylsilane und Methycrylsilane einzusetzen, wobei eine eindeutige Zuordnung spezieller Haftmittel zu konkreten
Matrices nicht beschrieben wird, Es werden Schiichtekompositionen beschrieben, die die Glasfasern gut umhiillen oder durch
physikalische Wirkungen Eigenschaftsverbesserungen hervorrufen. Die bekannten LAsungen erreichen meist nur eine partielle
Verbesserung der mechanischen Verbundgigenschaften.

Als Schlichtebinder ist bekannt, fur die Thermoplastverstirkung PUIR-lonomere, PVAC-Dispersionen, Polyolefindispersionen,
Vinylesterharze, Polyacrylate und wiBrige Epoxidharzsysteme bzw Kombinationen dieser Substanzen einzusetzen. Zur
Verbesserung der Verbundeigenschaften bei der Glasfaserverstirkung von PA-6 ist bekannt, eine wilrige Eraulsion eines
nichtionischen hirtbaren PUR der Schlichte 2uzusetzen (DE-OS 15.2441). Es ist weiterhin bekannt, insbescndere zur
Verbasserung der Schlagzahigkeit bei Thermoplasten, eine Schlichtezusammensstzung, bastehend aus 0.5 bis 3,0%
wasserloslichem Epoxidharz, 2,5 bis 5,0% PVAC {Mischpolymeris i), 2,5 bis 5,0% Vinylethylen-Mischpolymerisat, 0,1 bis

1,0% Wachs, 0,1 bis 1,5% Gleitmittel, 0,1 bis 5,0% Siliconemulsion und 0,01 bis 5,0% Methacrylsilan {A-174, Union Carbide) zu
verwenden sowie die Glasfasern mit Epoxidharz und Aminasilanen zu trénken {JP-PS 53102948, DE-OS 2150974). Bekannt ist
auch, eine Schiichte zu verwend:zn, die ein niedermolekulares Polyolefin mit Molgewichten von 200 bis 5000 besitzt und
endstindige oletinische Bindungen aufweist (DE-OS 2220297). Weiterhin ist bekannt, eine Schlichte fiir Glasfasern zur
Verbesserung der Verbur.skennwerte bei PA und Polyolefinen einzusetzen, die als Schlichtebinder Polyurethanlatex und als
Gleitmittel 1,0% einer Polyolefinemulsion enthékt (DE-OS 2300368, DE-OS 2426654, DE-0S 2426655, DE-OS 2426656).
Bekannt ist auch, Schlichtemittel zu verwenden, das 2 bis 30% Po'yolefinemulsion, 0,25% Aminosilan und 0,25%
Ammoniumorthophosphat enthalt (DE-OS 2360698).

Weiterhin sind Schlichtekompositionen zur Glasfaserverstirkung von Polyolefinen beschrieben, die neber: Silanhaftvermittlern,
Stabilisatoren, filmtitdenden Polymeren und nherflichenverbessernden Substanzen Polypropylen-Gleitmittel enthalten (DE-
0S 2853735). Es is? auch eine Emulsion zur Verwendung bei der Glasfaserherstellung bekannt, die carboxylierte amorphe und
isotaktische Polypropylene enthalt (BE-PS 881181). Becchrieben ist aush eine glasfaserverstérkte thermoplastische Formmasse
mitverbesserter FlieRfahigkeit und Zahigkeit, die 0,1 bis2Ma.-% eines niedermolekularen Polyolefinwachses enthalt, auf dem 2
bis 50 Ma.-% polare Seitenketten aufgepfropft sind (DE-OS 2348840).

Nachteilig bei den beschriebenen Schlichterezepturen ist, daB die im Schlichteansatz verwendeten Polyolefine dort die
Funktionen als Schmier- oder Gleitmittel erfiillen sowie eine deutliche Erhéhung samtlicher Eigenschaftskennziffern der
Verbunde bisher kaum erreicht wird.

Ziat dor Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, durch geeignete Zusammensetzung der Schlichte die Eigenschaftskennwerte der Verbunde, der mit
dieser Schlichte behandelte Glasfasern snthalt, zu verbessern.
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Darlegung des Wesens Jder Erindung

Der Exfindung liegt die Aufgabe zugrunde, geeignetere Ausgangsstoffe fir eine Schlichie einzusatzen.

ErfindungsgemiR wird die Aufgaba dadurch gelést, daR in der Schlichte eine Polyolefindispersion, vorzugsweise ein
anverseiftes oxidiertes PE-Wachs mit einem Molgewicht zwischen 1500 und 2000, eingesetzt wird, die durch eine
Elektronenbestrahlung mit einer Strahlendosis zwischen 30 und 100kGy aktiviert wurde. Neben eirer Bestrahlung in Luft, die zur
Kettenverlangerung und Bildung von COOH-Gruppen fiihrt, kann auch zusétzlich unter Anwesenheit von 5Ma.-%, bezogen auf
die Polyolefindispersion eines reaktiven Silans, z. B. Vinyltriethoxysilan, eine Verbindung des Polyolefins mitdem Silan erfolgen.
Die aktivierten Polyolefindispersionen werden in einer Menge von 20 bis 70Ma.-%, bezogen auf die Gesamtschlichte, zugesetzt.
Die Schlichte enthélt weiterhin 20 bis 70Ma.-% Polyurethandispersion, bis 1Ma.-% Vinyltriethoxysilan und 0,05 bis 1Ma.-%
Aminosilan. Durch die Verwendung der aktivierten Polyolefindispersion, vorzugsweise zur Rovingherstellung fiir
glasfaserverstirkte Polyolefine, werden in Verbindung mit chemisch modifizierten Polyolefinen die Verbundfestigkeit,
Biegefestigkeit, insbesondere die Schlagzihigkeit und die Wirmeformbesténdigkeit, stark erhoht.

Ausfihrungsbeisplele
Nachstehend soll die Erfindung an mehreren Ausfiihrungsbeispielen naher erldutert werden.

Beisplel 1
a) Herstellung der Polyolefindispersion
200ml Polyolefindispersion, hergestellt aus 30% Feststoff eines anverssiften oxidierten PE-Wachses mit einem Molgewicht

zwischen 1500 und 2000 und 70% entionisiertem Wasser, wird in ein ebenes, flaches BestrahlungsgefaR aus Aluminium
gegeben, so daR die Schichtdicke der Dispersion 3mm nicht iibersteigt. Die so vorbereitete Polyolefindisoersion wird an Luft
mit einer Strahlendosis von 30kGy bei einer Strahlenenergie von 1,1 MeV bestrahit.

b} Zusammensetaung der Schlichte

— Polyolefindispersion 4.5Ma.-%
— Polyurethandispersion 4,5Ma.-%
— Vinyl-tris-(2-methoxyethoxy)silan 0,5Ma.-%
— Gleitmittal (z. B. Fettsiurepolyglykolester) 0,25Ma.-%
— y-Aminopropyltriethoxysilan 0,1Ma.-%
— entionisiertes Wasser zu 100,0Ma.-%

c) Herstellung der Schlichte

In sinem Mischbehilter wird etwa /1 der Gesamtmenge Wasser vorgelegt urd mit Essigsdure auf pH 4,5 angesduert. Die
Silane werden zugegeben und etwa 15min bis zur kompletten Hydrolyse gerihrt. In einem anderen gréReren Mischbehélter
wird die restliche Menge Wasser vorgelegt und die Polyolefindispersion unter langsamen Rihren zugegeben.

Nach 3 bis 4miniitigen Rhran wird die Polyurethandispersion zugegeben und weitere Smin langsam geriihrt. SchlieBlich
wird dar pH-Wert der Gesamtmischui+ j mit Essigsdure auf pH 4,5 eingestellt.

Harstallung und Trocknung der geschlichteter: Glasfasern

Die Glasfasarn werden in bekannter Weise durch Ausziehen von Strémen gesct molzenen Glases, die durch Offnungen einer
Sninndise flieBen, hergestellt. Diese Glasstréme werden diinn ausgezogen, wobei das Ausziehen durch Aufspulen der
Filamente {nach einer Vereinigung zu einem Spinnfaden) auf eine rotierende Hiilse erfolgt. Vor der Verunreinigung zu einem
Spinnfaden werden die Fasern in bekannter Weise iiber ein kontinuierlich gespeistes Schlichteorgan mit der Schlichte
tibarzogen. Die spinnfeuchten Spulen werden in einem Heizluftofen bei 125...140°C getrocknet.

Der Roving aus den beschlichteten Giasfasern (2400tex) ist flusenarm, zeigt eine gute Dispergierung in Elementarfaden und
ist nicht verfarbt.

.,

Belspial 2

a) Herstellung der Polyolefindispersion
In 190 m! Polyolefindispersion (30% Feststoff, oxidiertes PE-Wachs, Molgewicht zwischen 1500 und 2000) werden unter
langsamen Rithren 10ml Vinyi-tris-{2-methoxyethoxysilan) eingemischt. Nach etwa 3minditigem Riihren wird die Mischung
in ein ebenes, flaches BestrahlungsgefaR aus Aluminium gegeben, so daB die Schichtdicke der Dispersion 3mm nicht
iibersteigt. Die so vorbereitete Mischung wird an Luft mit einer Strahlendosis von 50kGy bei einer Strahlenenergie von
1,1MeV bestrahilt.

b) Zusammensetzung der Schlichte

— Polyolefindispersion 5Ma.-%
— Polyurethandispersion 4Ma.-%
— Gleitmittel (2. B. Fettsdurepolyglykolester) 0,25Ma.-%
— Vinyl-tris-{2-methoxyethoysilan) 0,5Ma.-%
— y-Aminopropyltriethoxysilan 0,1Ma.-%
— entionisiertes Wasser zu 100Ma.-%

c) Herstellung der Schliclite
Die Herstellung der Schlichte mit der Polyolefindispersion erfolgt analog Beispiel 1.
d) Herstellung und Trecknung der geschiichteten Glasfasern
Wie in Beispiel 1 beschrieben.
Vergleichsbeispiel
Verwendung eines bekannten Polyolefinbindemittels
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a) Zusammensetzung der bekannten Schlichte
— Polyolefindispersion (hergestellt aus 30Ma.-% eines 4,5 Ma.-% anverseiften oxidierten Polyethylenwachses mit einem

Molgewicht zwischen 1600 und 2000 und 70% entionisiertem Wasser
(.Marvelan PED”, Hersteller: VEB Fettchemie, Karl-Marx-Stadt)
—- Polyurethandispersion (Xionel 2851%),

Hersteller: Savid/Italien 4,5Ma.-%
— Gleitmittel (z. B. Fettsiurepolyglykolester) 0,25Ma.-%
— Vinyl-tris-(2-muthoxyethoxy)silan 0,5Ma.-%
{(A-172, Union Carbide)
— y-Aminpropyltriethoxysilan 0,1Ma.-%
— entionisieites Wasserzu 100Ma.-%

b) Herstellung der Schlichte

Wie in Reispiel 1 beschrieben.
c) Herstellung und Trycknung der geschlichteten Glasfasern

Wie in Beispiel 1 buschrieben.
Anhand des mit bekannten Mitteln geschlichteter: E-Glases werden bei der Compoundierung mit chemisch gekoppeltem
Polypropylen (jeweils, 30Ma.-% Glas) Schlagblegefestigkeiten von 38,7 kJ/m? (gepriift nach TGL 14068) erzielt. Die Zugfestigkeit
belauft sich auf 64 MPa (gepriift nach TGL 14070) an ISO-Stéber 80 x 10 x 4mm. Beim Einsatz der nach Beispiel 1 geschlichteten
Glasfasern werden die Werte fiir die Schlaghisgefestigkeit beim chemisch gekoppeiten Polypropylen aufetwa 104%
gesteigert.
Die Zugfestigkeit erreicht eine Steigerung auf 113%.
Beim Einsatz der nach Beispiel 2 geschlichteten Glasfasern werden die Werte fiir die Schlaghiegeiestigkeiten beim chemisch
gekoppelien Polypropylen auf etva 104% gesteigert.
Die Zugfestigkeit erreicht eine Steigerung auf 115%.
Die Wirm sformbesténdigkeit des chemisch gekoppelten Polypropylens, charakterisiert durch die Lngenénderung im Bereich
bis 160°C. bei konstanter Belastung, betrégt bei Verwendung des mit bekannten Mitteln geschlichteten E-Glases
{Vergleichsbeispiel) 2,0%. Die Langendnderung wird beim Einsatz der nacl: Beispiel 1 geschlichteten Glasfasern auf 1,4% und
beim Einsatz der nach Beispiai 2 geschlichteten Glasfasern auf 0,6% reduziert.
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