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1 Aufgabenstellung

Ziel des Vorhabens ist die Entwicklung eines Materialverbundes aus Polypropylen und Basalt-
fasern, der mittels Spritzgusses zu Formteilen verarbeitet werden kann und fiir den Einsatz in
Automotive als Substituent fir herkdommliche Glasfaserverbunde geeignet ist.

Gegenliber gebrauchlichen E-Glasfasern lassen sich Basaltfasern energiesparender und um-
weltfreundlicher herstellen und weisen teilweise bessere mechanische Eigenschaften auf. Die
mangelnde Haftung der Basaltfasern an Polypropylen (PP), die ihre Ursache in der im Vergleich
zu Glasfasern niedrigeren Dichte funktioneller Gruppen an der Basaltfaseroberflache hat und
sich negativ auf die Compoundeigenschaften auswirkt, fihrt dazu, dass gangige Glasfaser-
schlichten nicht genutzt werden kénnen.

Um das Potenzial der Basaltfasern besser auszuschdpfen, sollen die Projektpartner die Zusam-
mensetzung von Schlichten und ihre Konzentration auf der Faseroberflache beziglich der
Compoundeigenschaften optimieren. Flir die Verarbeitung der Fasern geeignete Compoun-
dier- und Spritzgussprozesse sollen identifiziert werden. Die Eignung der Basaltfaser-PP-Com-
pounds fir Automotive-Anwendungen soll anhand einer Wasserfangleiste, die derzeit mit GF-
PP in PKW-Volumenmodellen zum Einsatz kommt, als Demonstrator nachgewiesen werden.

Die Untersuchungen sollen den Nachweis erbringen, dass die Verarbeitungsprozesse eine Pro-
duktion unter industriellen Bedingungen ermoglichen und die Eigenschaften der Basaltfaser-
Compounds die mechanischen Anforderungen fiir automobile Anwendungen erfillen.

2 Wissenschaftlich-technischer Stand, an den angekniipft wurde

Basaltfasern werden als Verstarkungskomponente in unterschiedlichen Matrizes eingesetzt.
Im aktuellen Stand der Technik kommen Basaltfasern vorrangig mit Duroplasten oder im Bau
fir die Verstarkung von Zement und in Geotextilien/Geocomposites/Geogittern zum Einsatz.

Zur Verbesserung der mechanischen Eigenschaften von Basaltfaser-Thermoplast-Compounds
muss die Anbindung der Basaltfaser an der Polymermatrix verbessert werden. Der effektivste
Weg hierfir ist die Einbringung chemischer Bindungen zwischen Faseroberflache und Matrix
durch Schlichten. Als aktueller Stand der Technik gelten fiir Basaltfasern wie fiir Glasfasern in
Thermoplasten vor allem silanbasierte Schlichtesysteme. Beim Schlichten der Fasern nach
dem Austritt aus der Schmelzewanne bindet das Silan an der Faseroberflache an. Bei der spa-
teren Compoundierung bilden sich Bindungen zwischen den organofunktionellen Silan-Enden
und den Haftvermittlern aus z. B. mit MSA gepfropftem PP aus. Die meisten Untersuchungen
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bestatigen die Wirksamkeit silanbasierter Schlichten auch fiir Basaltfasern. Allerdings sind
deutlich héhere Schlichteanteile als bei Glasfasern erforderlich, was an prozesstechnische
Grenzen beim Schlichteauftrag, bei der Konfektionierung und bei der Verarbeitung stoRt.

3 Ablauf des Vorhabens

Die Corona-Pandemie, die 2021 einsetzende Energie- und Rohstoffkrise und der Krieg in der
Ukraine seit Februar 2022 fihrten zu Verzogerungen bei Lieferungen von erforderlichen Ma-
terialien und Gegenstanden. Im April 2022 kam es am Fraunhofer IMWS zu einer Cyberatta-
cke, in deren Folge es zur Verschlisselung und Entwendung von Daten kam, von denen nur
ein Teil wiederhergestellt werden konnte. Die dadurch verursachten Verzégerungen waren in
der urspriinglichen Projektlaufzeit nicht mehr aufholbar, so dass Ende 2022 eine kostenneut-
rale Laufzeitverlangerung um 6 Monate bis zum 31.12.2023 beantragt wurde.

Im weiteren Verlauf kam es zu einer verzogerten Bereitstellung von Basaltfasern durch den
Partner DBF. Die Ursachen dafiir lagen laut DBF in einer deutlich hheren Anzahl an notwen-
digen Iterationsschritten zur Ermittlung eines optimalen Schlichtesystems und -verfahrens so-
wie der auf dem Markt vorherrschenden Materialverknappung bei den bendétigten Schlichte-
komponenten, was zu sehr langen Lieferzeiten flhrte. Da die verzogerte Faserbereitstellung
sich auf die Arbeiten aller Projektpartner auswirkte, wurde Ende 2023 eine weitere kosten-
neutrale Laufzeitverlangerung um 6 Monate bis zum 30.06.2024 beantragt.

4 Wesentliche Ergebnisse und Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Der Projektpartner DBF hat Basalt-Schnittfasern entwickelt, die beim Projektpartner MCT so-
wohl technisch als auch wirtschaftlich wie Schnittglas compoundiert werden konnten. Spritz-
guss-Verarbeitungsversuche beim Partner SLM Kunststofftechnik zeigten die gute Spritzgiel3-
barkeit der basaltfaserverstarkten PP-Compounds. Die Analysen der basaltfaserverstarkten
PP-Compounds am Fraunhofer IMWS ergaben eine verbesserte Anbindung der Basaltfasern
am unpolaren Polypropylen und ein héheres mechanisches Kennwertniveau der Compounds.

Die wissenschaftliche Zusammenarbeit erfolgte ausschlieflich innerhalb des Projektkonsorti-
ums, eine Zusammenarbeit mit anderen Stellen fand nicht statt.
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5 Erzielte Ergebnisse

Die Arbeiten wurden entsprechend der im Projektantrag definierten Arbeitspakete durchge-
flhrt. Die nachfolgende Ergebnisdarstellung beschreibt ausschliefSlich die Arbeitspakete, in
die das Fraunhofer IMWS (bzw. das Pilotanlagenzentrum Fraunhofer PAZ als Teilbereich des
Fraunhofer IMWS) involviert war.

AP1: Anforderungsdefinition und Rohstoffauswahl

Gegenstand des AP1 waren die Identifizierung geeigneter Polypropylene (,,PP“) im Hinblick
auf den zu entwickelnden Demonstrator sowie die Festlegung eines Anforderungsprofils fir
die Basaltfaser-Compounds (,,BF-Compounds”). Fir die zu entwickelnden BF-Compounds
wurde sich an den bereits fiir Automotive-Teile eingesetzten Glasfaser-Compounds (,,GF-
Compounds”) orientiert.

1-3  Auswahl geeigneter PP-Typen und Additive fiir die Compounds

Im AP1-3 standen die Identifizierung geeigneter PP-Typen und Additive fur die Herstellung
von GF-PP-Referenzcompounds sowie die Auswahl geeigneter Kennwerte fiir den Vergleich
mit den zu entwickelnden BF-PP-Compounds im Fokus.

Es erfolgten Material- und Kennwert-Recherchen verfiigbarer und haufig eingesetzter PP-
Typen und Compounds. Neben Literatur-Kennwerten wurden vor allem die bereits bei den
Partnern MCT und SLM fiir Automotive-Anwendungen eingesetzten PP- und GF-Compounds
bewertet.

Als moglicher Demonstrator hat sich bereits zu Beginn des Vorhabens eine Halterung oder
eine Wasserfangleiste abgezeichnet. Beim Partner SLM stand dafiir das Spritzguss-Serien-
werkzeug fir eine Wasserfangleiste einer zum Zeitpunkt des Projektstartes nicht mehr pro-
duzierten Fahrzeuggeneration zur Verfligung, was den entscheidenden Ausschlag fiir die
Auswahl gab. Da es sich bei der Wasserfangleiste um ein langes und diinnwandiges Spritz-
gussteil handelte, kam der FlieRfahigkeit der Compounds bei der Auswahl der Ausgangsma-
terialien Bedeutung bei.

Flr Halterungen und Wasserfangleisten wurde bei SLM unter anderem das kommerzielle GF-
PP-Compound-Material ,Scolefin 53 G 13-9“ mit 30 (Masse)% Glasfaser-Anteil, das auf
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einem PP-Homopolymer basiert, eingesetzt. Daher wurde sich bei der Auswahl der Aus-
gangsmaterialien an den Kennwerten dieses Materials (Tab. 1) orientiert.

Dichte | Gliihriick- . ZugE-| Zug- Bruch- |Biege-| Biege- | Schlag- |Kerbschlag- P
Beschreibung (gfem®) | stand (%} | (e/10min) Modul | festigkeit | dehnung | modul | festigkeit | zdhigkeit | zdhigkeit |Shore-D o
(MPa) | (MPa) |(Zug) (%)| (MPa) | (MPa) | (ki/m?) | (ki/m?)
Scolefin 53 G 13-9 1,12 291 10,90 6210 | 81,40 2,3 4750 | 118,00 41,08 6,74 76 135

Tab. 1: Datenblatt-Kennwerte des PP-GF-Compounds Scolefin 53 G 13-9

Fir die Versuche am Fraunhofer PAZ wurden sowohl PP-Homo- als auch PP-Copolymer-Ty-
pen unterschiedlicher FlieRfahigkeit respektive MFI-Werte sowie je eine Standard-Schnitt-
glas- und eine Standard-Glasroving-Type ausgewahlt. Flr die Additivierung der Compounds
(Haftvermittler, Verarbeitungshilfsmittel, Stabilisatoren) wurde auf die Erfahrungen des Part-
ners MCT zurlickgegriffen, der fir die im AP1-4 am Fraunhofer IMWS herzustellenden GF-
Compounds den Haftvermittler (,HV“) und ein Additivpaket zusammengestellt hat.

1-4 Herstellung von Glasfaser-PP-Compounds als Referenzmaterial

Gegenstand des AP1-4 war die Bereitstellung von GF-PP-Compounds mit einem am Fraun-
hofer IMWS vorhandenen Technikums-Doppelschneckenextruder aus den in AP1-3 ausge-
wahlten PP- und Glasfaser-Typen, einem Haftvermittler auf Basis eines mit MSA gepfropften
PPs sowie den Additiven des MCT-Additivpaketes. Die Kennwerte der GF-Compounds dienen
als Referenzwerte fir die nachfolgende Entwicklung der BF-Compounds. Fir die Versuche
standen am Fraunhofer PAZ zwei Compoundier-Extruder ZE40A (Abb. 1) mit einem Schne-
ckendurchmesser von 44 mm und ZE25A (beides Produkte der KraussMaffei Berstorff GmbH)
mit einem Schneckendurchmesser von 25 mm zur Auswahl. Fir die Versuche wurde der ver-
gleichsweise groRRe Extruder ZE40A eingesetzt, da nur an diesem Extruder die Moglichkeit ei-
ner Roving-Dosierung gegeben war.

Zu Beginn des Vorhabens konnte der Partner DBF nur Basaltfaser-Rovings und noch keine
Basalt-Schnittfasern bereitstellen. Da der Partner MCT die Verwendung von Schnittfasern fir
eine erfolgreiche Markteinfiihrung als unerlasslich angesehen hat, war die Entwicklung von
Basalt-Schnittfasern fir die Compoundierung eine der zentralen Aufgaben des Partners DBF.
Um diesem Umstand bei der Bestimmung der Referenzkennwerte an GF-Compounds Rech-
nung zu tragen, wurden GF-Compounds sowohl aus Schnittglas als auch aus Glasrovings her-
gestellt.

Fiir die beiden Glasfaser-Varianten wurde zunéachst ein geeigneter Extruder-Verfahrensauf-
bau (Zylinder- und Schneckenkonzept) ermittelt. Die Granulierung erfolte mit einer
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Stranggranulierung. Fiir das Einbringen des Schnittglases in den Extruder wurde eine Seiten-
fittereinrichtung verwendet, wahrend die Rovings liber ein oben offenes Zylinderelement
direkt in den Extruder eingebracht und dort von den Schnecken mitgenommen und zerklei-
nert wurden.

Um fir die Entwicklung von BF-Compounds eine breite Datenbasis zu haben, wurden am
Fraunhofer PAZ Schnittglas-Compounds (d. h. ausgehend von Schnittglas) sowohl mit PP-Ho-
mopolymeren als auch mit PP-Copolymeren mit unterschiedlicher FlieRfahigkeit hergestellt.
Fur die Compoundierung wurden zwei PP-Homopolymere mit den MFI 10 g/10Min und 40
g/10Min, zwei PP-Copolymere, ebenfalls mit den MFI 10 g/10MIn und 40 g/10Min (MFI aller
PP-Typen bei 230 °C mit 2,16 kg gemessen), eine kommerzielle Schnittglas-Type fir den Ein-
satz in PP, ein kommerzieller Haftvermittler auf Basis eines mit MSA gepfropften PPs sowie
ein Stabilisator-Additivpaket fiir Halterungen eingesetzt. Alle genannten Materialien werden
bei MCT in der Serienproduktion eingesetzt und wurden fiir die Versuche am Fraunhofer
IMWS zur Verfluigung gestellt.

BasaProp - IMWS 03XP0406D
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Fir die Herstellung der Glasroving-Compounds (d. h. ausgehend von Rovings) hat das Fraun-
hofer PAZ zwei PP-Homopolymere mit MFI 75 g/10Min und 120 g/10Min sowie einen kom-
merziellen Glasroving der Firma 3B mit einer fiir PP geeigneten Schlichte ausgewahlt. Die
beiden PP-Typen mit dem deutlich héheren MFI im Vergleich zu dem fir Schnittglasverwen-
deten PP wurde gewahlt, um eine bessere Benetzung der Roving-Fasern zu bewirken. Es
wurde ein Haftvermittler der BYK-Chemie eingesetzt, den die BYK im Hinblick auf den spate-
ren Einsatz des HVs in den Basaltfaser-Compounds empfohlen hat.

An den Granulaten der hergestellten Compounds wurden die Faserldngenverteilungen mit
dem optischen Messsystem FiVer bestimmt. Fiir die Messung miissen die Fasern zunachst
aus dem Compound-Material durch Veraschen separiert werden. Nach der Veraschung wer-
den die Fasern in Wasser eingebracht und gut verteilt. AnschlieRend wird die faserhaltige
FlUssigkeit in eine Scanner-Schale gefiillt und die optische Messung durchgefiihrt. Die ge-
messenen gewichtsmittleren Faserldngen lagen bei allen Compounds zwischen 0,6 ... 1 mm.

Das Spritzen von Priifkdrpern aus den Granulaten und die mechanischen Priifungen erfolg-
ten beim Partner MCT. Die Warmeformbestandigkeit Vicat B50, die bei MCT nicht gemessen
werden konnte, wurde an den gespritzten Priifkérpern am Fraunhofer IMWS bestimmt. Die
hergestellten GF-Compounds und die gemessenen Kennwerte sind in Tab. 2 dargestellt.

Dichte | Gliihriick- . ZugE-| Zug- Bruch- |Biege-| Biege- | Schlag- |Kerbschlag- et nsa
Beschreibung (gfcm®) | stand (%) | (2/10min) Modul | festigkeit | dehnung | modul | festigkeit nihigki'rt zéhigkt;i't Shore-D o)
(MPa) | (MPa) | (Zug) (%)) (MPa)| (MPa) | (ki/m?) | (ki/m%)

scolefin 53 G 13-9 1,12 29,1 10,20 6210 81,40 2.3 4750 | 118,00 41,08 6,74 Fl] 135

GF30/PP(H, MFI 120) aus GF-Roving, 3 % HV 112 28,9 47,4 6500 64,3 13 4900 133 37,48 9,04 76 134
GF30/PP(H, MFI 120} aus GF-Roving, 1 % HV 1,14 31,2 30,7 6810 651 14 4980 102 29,99 7,99 72 113
GF30/PP(H, MFI 75) aus GF-Roving, 1 % HV 1,14 31,2 26,2 6760 68,2 14 4810 113 26,21 6,61 75 133
GF30/PP({H, MFI 10) aus Schnittglas, 1 % HV 1,13 257 6,4 6560 87,7 3 4550 119 52,81 9,44 76 137
GF30/PP(C, MFI 10) aus Schnittglas, 1 % HV 112 29,9 3 6000 87,5 31 3680 89,3 59,8 11,81 73 116
GF30/PP(H, MFI 40) aus Schnittglas, 1 % HV 1,12 29,4 12,8 6130 90,6 3.2 4460 115 52,84 10,39 76 136
GF30/PP(C, MFI 40) aus Schnittglas, 1 % HY 1512 29,6 14,4 5900 70,6 3,4 3690 90,4 55,1 12,95 72 107

Tab. 2: Hergestellte PP-GF-Compounds und Kennwerte

Die Ergebnisse an den Schnittglas-Compounds lassen sich wie folgt zusammenfassen:

- Die Compounds aus PP-Homopolymeren weisen im Vergleich zu denen aus PP-Copo-
lymeren bei ansonsten gleichen Ausgangsmaterialien
o hohere Werte von Zugmodul, Zugfestigkeit, Biegemodul, Biegefestigkeit und
Warmeformbestandigkeit
o niedrigere Werte von Schlagzdhigkeit und Kerbschlagzéhigkeit auf
- Der Einfluss des MFI des verwendeten Matrix-PPs auf die mechanischen Eigenschaf-
ten fallt vergleichsweise gering und ohne erkennbare Systematik aus.

10
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Die Ergebnisse an den Glasroving-Compounds lassen sich wie folgt zusammenfassen:

- Der Einfluss des Haftvermittler-Anteils (1 % und 3 %) bei sonst gleichen Ausgangsma-
terialien ist deutlich erkennbar. Der héhere Anteil an Haftvermittler fihrt zu héheren
Werten der Schlagzahigkeit, der Kerbschlagzahigkeit, der Biegefestigkeit und der
Warmeformbestandigkeit.

- Die FlieRfahigkeit des PP hat Einfluss auf die Compound-Kennwerte. Das PP mit MFI
75 bewirkt hohere Werte von Zug- und Biegefestigkeit und Warmeformbestandigkeit
sowie niedrigere Werte von Schlag- und Kerbschlagzahigkeit.

Die Variante ,,Schnittglas mit PP-Homopolymer, MFI 40 g/10Min“ kommt dem kommerziel-
len PP-GF-Compound Scolefin 53 G 13-9 relativ nahe, sie weist nur geringfligig niedrigere
Werte von Zugmodul, Biegemodul und Biegefestigkeit auf, daflir hohere Werte von Zugfes-
tigkeit und Warmeformbestandigkeit sowie deutlich héhere Werte von Schlag- und Kerb-
schlagzahigkeit.

Die Glasroving- Compounds weisen ein niedrigeres Kennwertniveau auf als die Schnittglas-
Compounds. Fir die Glasroving-Compounds wurden deutlich leichter flieRende PP-Typen
verwendet als fiir Schnittglas, um die Benetzung der Fasern mit dem Polymer zu erleichtern
und eine schonende Verarbeitung, die in einer grofleren Faserlange im Compound resultiert,
bei gleichzeitig guter Benetzung der Fasern mit dem Polymer zu erreichen. Die Ergebnisse
der mechanischen Prifungen weisen allerdings darauf hin, dass dieser ,Spagat” nicht gelun-
gen ist. Dieser Befund wird durch die REM-Untersuchungen im AP2, die bei den Glasroving-
Compounds eine unzureichende Benetzung der Fasern mit dem PP zeigen, bestatigt.

1-5 Festlegung der mit den Basaltfaser-Compounds zu erreichenden Kennwerte

Fir die Festlegung der mit den Basalt-Schnittfaser-Compounds zu erreichenden Kennwerte
haben der Partner SLM die Kundenanforderungen fiir das ausgewahlte Demonstratorteil
»Wasserfangleiste”, der Partner MCT die Datenblatter fir die bisher eingesetzten GF-PP-Ma-
terialien und das Fraunhofer IMWS die bisher an den GF-Compounds erzielten Ergebnisse
einer finalen Bewertung unterzogen.

Als Grundlage fir die Kundenanforderungen stand die Kundennorm ,VW_44045 PP_2016-
12“ nach PP 10 (Abb. 2) fir Halterungen und Wasserfangleisten zu Verfligung. Der Vergleich
der in der Kundennorm geforderten Kennwerte mit den an den Schnittglas-Compounds er-
mittelten Kennwerten und den Datenblatt-Kennwerten des Scolefin 53 G 13-9 zeigt, dass die

11
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Vorgaben des Lastenheftes flir das Demonstrator-Teil in dem gemessenen Kennwertbereich

liegen.
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Abb. 2: Auszug aus der Kundennorm ,VW_44045_PP_2016-12“

Das kommerzielle PP-GF-Material Scolefin 53 G 13-9 erfiillt die bis 2016 giiltige Kundennorm
»VW_44045 PP 2016-12“ fir diese Teile ohne Probleme (siehe Tab. 3). Seit 2021 gilt eine
Uberarbeitete Fassung der Norm mit erhéhten Anforderungen an die Zugfestigkeit und die

Schlagzahigkeit. Da fiir die als Demonstrator ausgewahlte Wasserfangleiste die alte Norm zu-

traf, wurde fir die nachfolgenden Untersuchungen die alte Norm zugrunde gelegt.

Beschreibung

. . ZugE-| Zug- Bruch- |Biege-| Biege- | Schlag- |Kerbschlag- .

Dichte |Glihriick- MFI Vicat B50
Modul | festigkeit | dehi odul | festigkeit | z8higkeit | z8higkeit |Shore-D

(g/em®) | stand (%) | (2/20min) u ighel ehnung | modul | festigkeit | z8higke zdhigkei re-| o

(MPa) | (MPa) |(Zug)(%)| (MPa)| (MPa) | (ki/m’) | (ki/m’)

Lastenheft nach VW_44045_PP_2016-12 TDB+0,02| 303 50,00 70,00 15,00 135
Lastenheft nach ViW_44045_DE_2021-04 TDB+0,02| 30+3 80,00 70,00 50,00 10,00
Scolefin 53 G 13-9 112 291 10,90 6210 ( 81,40 23 4750 | 118,00 41,08 6,74 76 135

Tab. 3: Lastenheft flir Wasserfangleiste und Kennwerte des bislang eingesetzten PP-GF-Compounds

Angesichts dessen wurde beschlossen, fiir die zu entwickelnden Basaltfaser-Compounds die
Vorgaben der Kundennorm ,VW_44045 PP _2016-12“ zugrunde zu legen und die Daten-
blatt-Kennwerte des Scolefin 53 G 13.9 zur Orientierung zu verwenden.

AP2: Basaltfaser- und Schlichteentwicklung fiir Basaltfaser-PP-Compounds

BasaProp - IMWS
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Erzielte Ergebnisse-

Gegenstand des AP2 waren Arbeiten zur Entwicklung geschlichteter Basalt-Schnittfasern. Die
Entwicklung geschlichteter Basaltfasern erfolgte beim Partner DBF, der den Partnern Fraun-
hofer IMWS und MCT im Laufe der Arbeiten Fasermuster fiir deren Compoundierversuche
und Analysen zur Verfiigung gestellt hat.

Da der Partner DBF zu Beginn des Vorhabens nicht das technische Equipment zur Herstellung
geschlichteter Schnittfasern hatte, erfolgten erste Untersuchungen mit Basaltfaser-Rovings.
Nach einer Aufbauphase konnte DBF zunachst unter Laborbedingungen geschlichtete Basalt-
Schnittfaser-Muster bereitstellen.

Das Fraunhofer IMWS hat mit dem Mini-Compounder Thermo Scientific Haake MiniLab Il aus
diesen Fasermustern Compounds und daraus mit der Mini-SpritzgieRmaschine Thermo Sci-
entific Haake Minilet Il Chips hergestellt, an denen im Wesentlichen REM- sowie DMA-Un-
tersuchungen durchgefiihrt wurden.

Im Laufe der weiteren Schnittfaser-Entwicklungen beim Partner DBF erwies sich das dort
vorhandene Schneidwerk als ungeeignet. Um die Probleme beim Schneiden besser in den
Griff zu bekommen, hat DBF begonnen, eine alternative Technologie zur Herstellung ge-
schnittener Basaltfaser-Stabchengranulate, die mit sog. ,Langfaser-Granulaten” vergleichbar
sind, zu entwickeln. Bei dieser Technologie wird zundchst der Faserroving unmittelbar im An-
schluss an den Schlichteauftrag kontinuierlich mit einer haftvermittlerhaltigen Polymer-
schmelze ummantelt, impragniert, abgekuhlt und schliel3lich von einem Schneidwerk zu
langlichen Stdbchen geschnitten. Bei diesen Stabchen handelt es sich nicht um konventio-
nelle Schnittfasern, da die Stabchen im Unterschied zu Schnittfasern bereits Anteile des
Compound-Matrixmaterials enthalten. Die Stabchen sind von der Art her mit Langfaser-Gra-
nulat-Konzentraten vergleichbar. Die Versuche bei DBF lieferten etwa 4-6 mm lange Basalt-
faser-Stabchen, die zu etwa 50 % aus Basaltfasern und zu etwa 50 % aus PP inklusive Haft-
vermittler bestanden.

Als potenzieller Vorteil der Stabchen gegeniiber konventionellen Schnittfasern wurde die be-
reits vorhandene Impragnierung der Fasern mit der Polymermatrix, die sich in den mechani-
schen Compound-Kennwerten niederschlagen sollte, als weiterer Vorteil die bessere Dosier-
barkeit mit dem Ublicherweise eingesetzten, konventionellen Dosierequipment, angesehen.

Dosierfahige Schnittfasern konnte DBF im Projektverlauf erst spat bereitstellen, was zwei
Projektverlangerungen bedingte und unter anderem auch dazu fiihrte, dass die Untersu-
chungen an diesen Schnittfasern gemafld AP2 nicht mehr erfolgen konnten.

14
BasaProp - IMWS 03XP0406D



Erzielte Ergebnisse-

2-5 Herstellung von Basaltfaser-Compound-Mustern und Priifkdrpern mit einem Labor-

Extruder

Aufgabe des Fraunhofer IMWS war die Bereitstellung von Basaltfaser-Compounds fir wei-
tere Analysen mit einem Mini-Extruder. Der Einsatz eines Laborextruders war in dieser Pro-
jektphase sinnvoll und notwendig, weil von vornherein abzusehen war, dass in der Phase der
Schlichte- und Basaltfaser-Entwicklung nur geringe Mengen an Fasern zur Verfligung stehen
werden. Flr den Einsatz des Laborextruders sollte ein geeigneter Verfahrensablauf etabliert
werden.

Da DBF zunachst nur Basaltfaser-Rovings mit einer flr Glasfasern geeigneten PP-Schlichte in
grofRerer Menge zur Verfligung stellen konnte, wurden am Fraunhofer IMWS mit diesen Ro-
vings BF-Compounds hergestellt. Fiir die Roving-Verarbeitung wurde der bereits fir die GF-
Compounds in AP1 eingesetzte Compoundier-Extruder ZE40A mit identischer Verfahrens-
konfiguration (Zylinder- und Schneckengestaltung) eingesetzt.

Die BF-Compounds enthielten 30 % Faseranteil, es wurden dieselben PP-Typen und Haftver-
mittler wie fiir die Glasroving-Compounds in AP1 verwendet. Die hergestellten Granulate
wurden dem Partner MCT zur Herstellung gespritzter Prifkorper und zur Ausprifung lber-
geben.

. . ZugE-| Zug- Bruch- |Biege-| Biege- | Schlag- |Kerbschlag- .
- Dichte |Glihriick- MFI S B T e Vicat B50
Beschreibung (gfem?) tand (%) | [g/10min) Modul | festigkeit | dehnung [ modul | festigkeit | z3higkeit | z3higkeit |Shore-D o
=R ™| (mPa) | (MPa) | (zug) (56) | (MPa) | (MPa) | (lu/m?) | (ii/m?)
Scolefin 53 G 13-9 1,12 251 10,90 6210 81,40 2,3 4750 | 118,00 41,08 6,74 76 135
GF30/PP(H, MFI 120) aus GF-Roving, 3 % HV 1,12 289 47,4 6500 64,3 1,3 4900 133 37,48 9,04 76 134
BF30/PP(H, MFI 120) aus BF-Roving, 3 % HV 1,13 29,1 55,2 65130 50 1,1 4540 83 16,3 573 74 110

Tab. 4: Kennwertvergleich BF-Compound und GF-Compound ausgehend von Rovings

Tab. 4 enthélt die mechanischen Kennwerte von einem Glasroving-Compound aus AP1 und
einem mit denselben PP und Haftvermittler unter gleichen Verarbeitungsbedingungen her-
gestellten Basaltroving-Compound. Alle Kennwerte des BF-Compounds liegen deutlich unter
denen des GF-Compounds, wobei die Schlagzahigkeit und die Kerbschlagzdhigkeit den grof3-
ten Abfall aufweisen, was auf eine schlechtere Faser-Matrix-Haftung bei den BF-Compounds
hinweist.

Im weiteren Verlauf des Projektes hat DBF unter Laborbedingungen geschlichtete Basalt-
Schnittfaser-Muster bereitgestellt. Aufgrund technischer Probleme beim Impragnieren und
beim Schneiden handelte es sich jedoch nur um Mengen im Gramm-Bereich. Um das
Schneidproblem zu |6sen, hat DBF versucht, eine alternative Technologie zur Herstellung von
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mit Matrixpolymer impragnierten Stabchen zu entwickeln. Nach anfanglichen Problemen
konnten mit dieser Technologie im LabormaRstab verschiedene Basaltfaser-Stabchen-Mus-
ter hergestellt werden. Aus technologischen Griinden war es jedoch nur moglich, Stabchen
aus einem Roving herzustellen. Dies hatte zur Folge, dass die resultierenden Stdbchen sehr
diinn waren. AulSerdem stellte sich wahrend der Entwicklungsarbeiten heraus, dass auch das
Schneiden der mit Matrixmaterial impragnierten Rovings zu Stabchen mit der vorhandenen
Schneidanlage problematisch war. Beide Probleme hatten zur Folge, dass DBF mit dieser
Technologie nur wenige Hundert Gramm Stdbchen pro Tag bereitstellen konnte.

Die von DBF bereitgestellten geringen Mengen an Schnittfasern und Stabchen wurden am
Fraunhofer PAZ mit dem Mini-Compounder MiniLab Il zu Compounds verarbeitet. Aus den
Compounds wurden mit der Mini-SpritzgieBanlage Minilet Il kleine runde Priifkérper
(,Chips“) von etwa 1 mm Dicke und 20 mm Durchmesser (Abb. 3) flir DMA-Messungen zur
Bewertung der Faser-Matrix-Haftung hergestellt.

Abb. 3: Mit einem Mini-Compounder hergestellte ,,Chips” fiir die DMA-Analysen

Die bereitgestellten Fasern und hergestellten Chips bildeten das Ausgangsmaterial fiir die im
AP2-6 durchgefiihrten Untersuchungen.

2-6  Bestimmung der Eigenschaften der geschlichteten Basaltfasern und der Priifkérper

Gegenstand der Arbeiten des Fraunhofer IMWS waren Untersuchungen zur Moglichkeit des
Nachweises von Unterschieden in der Faser-Matrix-Haftung an kleinen Proben mit dem ver-
gleichsweise einfachen Verfahren der dynamisch-mechanischen Analyse (DMA). AuRerdem
sollten die Oberflachenspannung unterschiedlich behandelter Basaltfasern gemessen sowie
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die Homogenitat der Schlichte auf der Faseroberflache und die Faser-Matrix-Haftung an
kryo-gebrochenen Bruchflachen mit rasterelektronischen Methoden analysiert werden.

Mit der DMA werden der Speichermodul, der Verlustmodul und der Verlustfaktor von Poly-
meren in Abhadngigkeit von der Temperatur und der Frequenz bestimmt. Hierzu wird eine
sinusférmige mechanische Beanspruchung auf die Probe aufgebracht. Gemessen werden die
Kraftamplitude, die resultierende Verformungsamplitude und die Phasenverschiebung zwi-
schen Kraft- und Verformungsamplitude. Aus diesen MessgroRen konnen der Speichermo-
dul, der Verlustmodul und der Verlustfaktor berechnet werden. Ublich ist, diese GréRen als
komplexen Elastizitatsmodul mit dem Speichermodul als Realteil, dem Verlustmodul als Ima-
gindrteil und dem Verlustfaktor als Verhaltnis aus Verlust- und Speichermodul darzustellen.

Der Verlauf des Speichermoduls beschreibt den elastischen Anteil der im Material gespei-
cherten Deformation und kann als MaR fiir ein vorhandenes physikalisches oder chemisches
Netzwerk betrachtet werden. Chemische Faseroberflachenmodifikationen durch Schlichten
oder die Zugabe von Haftvermittlern beeinflussen das Netzwerk, was sich im Speichermodul
von Verbundwerkstoffen niederschlagen sollte. Eine Charakterisierung dieser Einfllsse auf
das viskoelastische Verhalten einer Verbundschmelze kann mittels oszillatorischer Frequenz-
Sweeps im linear-viskoelastischen Bereich mit einem Rotationsrheometer erfolgen. Daher
wurde die DMA als ein vergleichsweise einfaches, aussichtsreiches Messverfahren zur quali-
tativen Bewertung der Faser-Matrix-Haftung an kleinen Proben angesehen und zur Analyse
der hergestellten Basaltfaser-Compounds eingesetzt.

Fiir alle hergestellten Compounds wurden dasselbe PP und derselbe Haftvermittler (ein
gMSA/PP) sowie Haftvermittler-Anteil bezogen auf das PP verwendet. Die DMA-Messungen
wurden mit dem Gerdt Q800 von TA Instruments GmbH im Dual-Cantilever- Aufbau wie folgt
durchgefihrt:

- Platte/Platte-Aufbau

- Frequenz-Sweep (0,1-100 rad/s) bei konstanter Amplitude von 0,25 %
- 200 °C mit 3 min Aufschmelzzeit

- 1 mm Messspalt

Die wesentlichen Ergebnisse lassen sich wie folgt zusammenfassen:

- Fir alle untersuchten Compounds steigt der Speichermodul mit steigender Kreisfre-
quenz konstant an, was auf die verringerte Mdéglichkeit der Polymermolekdle zur vis-
kosen Deformation bei hoheren Deformationsgeschwindigkeiten zuriickzufiihren ist.
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- Zwischen den Speichermodul-Verlaufen der unterschiedlich geschlichteten BF-Com-
pounds konnten keine Unterschiede festgestellt werden, d. h. die Speichermodul-
Kurven aller untersuchten BF-Compounds unterschieden sich praktisch nicht, son-
dern fielen zu einer Kurve zusammen.

- Der zum Vergleich ebenfalls gemessene Speichermodul-Verlauf des reinen PP-Mat-
rixmaterials (mit Haftvermittler) unterschied sich nicht von den Kurvenverldaufen der
BF-Compounds.

Angesichts dieser Gberraschenden Ergebnisse wurde zunédchst Gberpriift, ob die DMA (ber-
haupt geeignet ist, Unterschiede in einer schlichtebedingten Faser-Matrix-Haftung aufzuzei-
gen. Hierfiir wurden Vergleichsmessungen an zwei Zellstoff-PP-Compounds vorgenommen,
die sich nur in der auf den Zellstoff aufgebrachten Schlichte voneinander unterschieden. Fir
den einen Compound wurde ein natirlicher, ungeschlichteter Zellstoff verwendet. Mit die-
sem Zellstoff ist aufgrund der chemischen Kopplung zwischen dem MSA-gepfropften Haft-
vermittler im PP und den Hydroxylgruppen auf der Zellstoff-Oberflache eine gute Haftung
zum PP zu erwarten. Fir den zweiten Zellstoff-Compound wurde ein mit Polyethylenglycol
(,PEG“) geschlichteter Zellstoff verwendet, mit dem eine schlechte Faser-Matrix-Haftung zu
erwarten ist, da fir die Kopplung mit dem Haftvermittler auf der Zellstoff-Oberflache keine
funktionellen Gruppen mehr zur Verfiigung stehen.

Zur Herstellung des geschlichteten Zellstoffes wurde der Zellstoff mit PEG, Zitronensadure
und Natriumhypophosphit als Katalysator in Wasser eingebracht und griindlich vermischt.
Danach wurde das Wasser aus dem Faser-Slurry mechanisch abgepresst und die etwa 50 %
Feuchte enthaltende Masse in einen Heizmischer gegeben. Das Temperaturregime des Heiz-
mischers wurde so gewahlt, dass die Masse in einem ersten Schritt bei einer Temperatur
knapp liber 100 °C getrocknet, danach im zweiten Schritt auf etwa 150 °C aufgeheizt und
nach kurzer Haltezeit in einem dritten Schritt abgekiihlt wurde. Auf diese Weise erfolgte
Uber die Zitronensaure eine Veresterungsreaktion zwischen dem Zellstoff und dem PEG, in
deren Ergebnis das PEG an der Faser gebunden vorlag.

Mit den beiden unterschiedlich geschlichteten Zellstoffen wurden mit demselben PP (inklu-
sive HV) Compounds mit 20 % Zellstoffanteil hergestellt. Ein Zellstoffanteil von 20 % ent-
spricht aufgrund der geringeren Dichte des Zellstoffes etwa demselben Faservolumenanteil
im Compound wie mit 30 % Basaltfasern. Aus den Compounds wurden Chips hergestellt, an
denen DMA-Messungen durchgefiihrt wurden.
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Abb. 4: Speichermodul der DMA-Analyse von 2 BF-Compounds, zwei ZF-Compounds und dem Matrix-PP (inkl. HV)

In Abb. 4 sind die DMA-Ergebnisse der beiden ZF-Compounds, dem reinen PP mit HV sowie
beispielhaft die Speichermodul-Kurven von zwei BF/PP-Compounds, der eine aus Basaltfa-
sern mit einer PP-Schlichte und der andere aus Basaltfasern mit einer fir PP ungeeigneten
Textil-Avivage, dargestellt.

Anders als bei den BF-Compounds zeigen die DMA-Messungen deutliche Unterschiede in
den Speichermodul-Verlaufen der ZF-Compounds mit dem ungeschlichteten und mit dem
PEG-geschlichteten Zellstoff. Beide Speichermodul-Kurven liegen auRerdem deutlich Gber
der des reinen PP.

Um den Einfluss der Probenherstellung auf die DMA-Ergebnisse zu bestimmen, wurden zwei
BF-Compounds mit dem Mini-Compounder MinilLab Il sowie alternativ mit einen kleinen La-

borextruder PTW16 (,, Thermo Scientific PolyLab OS“) mit ansonsten gleichen Ausgangsmate-
rialien hergestellt, Chips gespritzt und die Speichermodul-Kurven gemessen. Abb. 5 zeigt die
beiden Kurven, die einen Einfluss der Verarbeitung erkennen lassen.
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Abb. 5: Speichermodul der DMA-Analyse von mit einem Mini-Extruder (,,Mini“) und einem Laborextruder (,,Labor”) herge-
stellten BF-Compounds

Der Befund, dass in den Speichermodul-Kurvenverlaufen zwischen den unterschiedlichen BF-
Compounds untereinander und PP keine Unterschiede erkennbar sind, kann so interpretiert
werden, dass zwischen den Basaltfasern und dem PP keine nennenswerte Faser-Matrix-
Wechselwirkung stattfindet. Der Umstand, dass der Kurvenverlauf deutlich von der Proben-
herstellung abhangt, lasst allerdings Zweifel an dieser Interpretation zu. So kdnnte auch eine
unzureichende Einarbeitung der Fasern mit dem Mini-Compounder dazu fiihren, dass keine
Unterschiede zwischen den Compounds aus unterschiedlich geschlichteten Fasern aufgetre-
ten sind. Um dies aufzuklaren, waren zusatzliche Messungen an mit der PTW16 hergestellten
Compounds erforderlich, was wegen der geringen verfligbaren Mengen an Fasermaterial
und der spaten Bereitstellung groRRerer Fasermengen durch DBF jedoch nicht moglich war.

An den bereitgestellten Fasermustern erfolgten rasterelektronenmikroskopische Untersu-
chungen zur Benetzung der Fasern mit der Schlichte. Abb. 6 zeigt REM-Aufnahmen geschlich-
teter Fasern, die die Schlichte auf den Fasern und die relativ gleichmaRBige Bedeckung der Fa-
seroberflachen gut erkennen lasst.
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Abb. 6: REM-Aufnahme einer Basaltfaser mit PP-Schlichte fir die Verarbeitung im Mini-Compounder

Von den Basaltfaser-Compounds wurden Kryobriiche fiir REM-Untersuchungen angefertigt.
Abb. 7 zeigt REM-Aufnahmen an dem in AP2-5 beschriebenen Basaltroving-Compound.
Deutlich zu erkennen sind die aus der Matrix herausgezogenen Fasern bzw. die Locher der
herausgezogenen Fasern. An den Fasern anhaftende Matrix-Reste sind kaum vorhanden,
auch die Schlichte scheint nicht mehr auf den Fasern vorhanden zu sein. Die Bilder weisen
auf eine geringe Haftung der Schlichte an den Fasern hin, was eine geringe Faser-Matrix-Haf-
tung zur Folge hat. Die REM-Aufnahmen korrespondieren sowohl mit den Ergebnissen der
DMA-Untersuchungen als auch mit den gemessenen niedrigen mechanischen Kennwerten
der Roving-Compounds im Vergleich zu den Schnittfaser-Compounds.
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Abb. 7: REM-Aufnahme der Kryobruchflache eines Basaltroving-Compounds

Zum Vergleich erfolgten REM-Untersuchungen an der Kryobruchfldache eines der im AP1 her-
gestellten Glasroving-Compounds (Abb. 8).

Abb. 8: REM-Aufnahme der Kryobruchflache eines Glasroving-Compounds

Die REM-Aufnahmen zeigen ebenfalls aus der Matrix herausgezogene Fasern bzw. Locher
herausgezogener Fasern, was mit den schlechteren Kennwerten der Glasroving-Compounds
im Vergleich zu den Schnittglas-Compounds korrespondiert. Im Unterschied zu dem BF-Com-
pound sind jedoch bei dem GF-Compound an den Fasern noch Matrix- bzw. Schlichte-Riick-
stande zu erkennen. Dieser Befund weist darauf hin, dass die schlechteren Kennwerte eher
auf eine mangelhafte Benetzung der Fasern mit der Polymermatrix bei der Compound-Her-
stellung als auf ein echtes Faser-Matrix-Haftungsproblem zuriickzufiihren sind. Die im Ver-
gleich zu dem Basaltroving-Compound besseren mechanischen Kennwerte stiitzen diese
Vermutung.

Die Bestimmung des Kontaktwinkels an einzelnen Filamenten mit dem am Fraunhofer-Insti-

tut vorhandenen Messgerat erwies sich aus technischen Griinden als nicht machbar und
wurde daher nicht weiterverfolgt.

AP3: Entwicklung von BF-PP-Compounds mit Doppelschneckenextrudern ausgehend von Fa-

serrovings und dosierfdhigen Schnittfasern
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Gegenstand der Arbeiten des Fraunhofer IMWS im AP3 waren das Upscaling der im Labor
gewonnenen Erkenntnisse in den Technikumsmalstab und die Unterstiitzung des Partners
MCT bei der Prozessgestaltung durch Dosierversuche mit den von DBF zur Verfligung gestell-
ten Schnittfasern, Hinweise zur Schneckengestaltung und zur schonenden Verarbeitung der
Basaltfaser-Compounds.

Da der fur die Compoundierung zustandige Partner MCT - wie faktisch die meisten Com-
poundeure - keine Rovings verarbeiten kann, haben die Projektpartner beschlossen, die Ar-
beiten auf dosierbare Faserformen wie Schnittfasern oder Stabchen zu fokussieren. Die beim
Partner DBF entwickelte Technologie zur Herstellung von Basaltfaser-Stabchen lieferte Men-
gen von weniger als ein Kilogramm pro Stunde. Wie bereits bei der Schnittfaserherstellung
bildete auch bei der Stabchenherstellung das Schneidwerk den Flaschenhals. Daher hat DBF
im Verlaufe des Vorhabens eine alternative Schneidvorrichtung beschafft, was aufgrund der
Corona-Folgen und des Krieges in der Ukraine mit erheblichen Verzégerungen einher ging.
Dennoch war es nicht moéglich, bei der Herstellung der Stabchen den Durchsatz zu erhdhen,
ohne zugleich die Qualitat der Stabchen negativ zu beeinflussen.

Nachdem offensichtlich war, dass die Entwicklung der Stéabchen technologisch in eine Sack-
gasse fihrt, hat DBF diesen Weg nicht weiterverfolgt und stattdessen versucht, mit der
neuen Schneidvorrichtung und einer geeignet modifizierten Schlichte Basalt-Schnittfasern
herzustellen, was sich letztendlich als erfolgreich erwies.

3-1 Planung der Rezeptur- und Verfahrensgestaltung fiir die Compoundierung

Aufgabe des Fraunhofer IMWS im AP3-1 war die Unterstiitzung des Partners MCT bei seinen
Upscaling-Versuchen durch Dosiertests mit dem von DBF bereitgestellten Fasermaterial so-
wie Hinweise zur Gestaltung der Schneckengeometrie flr eine schonende Verarbeitung aus-
gehend von den Erkenntnissen aus AP2-5 und AP2-6. Aufgrund der beschriebenen Probleme
der DBF bei der Bereitstellung von BF-Stabchen und von Schnittfasern hat das Fraunhofer
PAZ sich dazu bereit erklart zu versuchen, BF-Stdbchen mit einer vorhandenen UD-Tape-An-
lage herzustellen. Da dies umfangreiche Aktivitaten erforderte, die im Teilprojekt des Fraun-
hofer IMWS nicht vorgesehen, aber fir den Fortgang des Gesamtvorhabens essenziell wa-
ren, wurden diese Arbeiten zu Lasten anderer, urspriinglich geplanter Arbeiten (z. B. statt
AP4-1.3) in den Arbeitsplan aufgenommen.

Das Fraunhofer PAZ verfligt Gber eine Schmelzeimpragniertechnologie zur Herstellung von
UD-Tapes (Abb. 9). Im Rahmen des Vorhabens erfolgten Untersuchungen zur Nutzung dieser
Technologie fir die Herstellung sehr gut impragnierter Basaltfaser-Stabchen.
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Abb. 9: Anlage zur Herstellung von UD-Tapes am Fraunhofer PAZ

UD-Tapes werden aktuell durch Folien-, Pulver-, Losemittel- oder Schmelze-Impragnierung
hergestellt. Diese Verfahren sind gekennzeichnet durch unterschiedliche Komplexitatsgrade
und erfordern zusatzliche Schritte vor und nach der Faserbenetzung. Die Schmelzeimprag-
nierung der Verstarkungsfasern nutzt Thermoplast-Granulate. Die Verstarkungsfasern wer-
den im trockenen Zustand unidirektional ausgerichtet, aufgespreizt und in eine Benetzungs-
dise Uberfuhrt. Die Diise erzeugt einen Druckgradienten zwischen den Verstarkungsfasern
und der zusatzlich eingeleiteten Thermoplast-Schmelze, wodurch die Infiltration der Fasern
durch das Polymer erreicht wird. Anschlieend erfolgen die Kiihlung und Konfektionierung
des Tape-Halbzeugs (Abb. 10).

Benetzungs-
duse
Spulengatter Faden-
fuh
Harung _ | Glattwerk H Rollenbahn ‘ ‘ Abzug | | Wickler ‘
/ | { T | T |
R 1110 HERI
- — — — -
il B | | |
[ Faservorhaltung ‘ Faserspreizung Faser- Abzug + Randbeschnitt, Tape-Aufwicklung
und Lieferwerk impragnierung Inline Messtechnik
Inline (modularer (Tapedicke, Fasergassen)
Messtechnik Aufbau)
(Fasergassen)

Abb. 10: Technologischer Ablauf bei der Herstellung von UD-Tapes am Fraunhofer PAZ

Haufig werden UD-Tapes zu Laminaten weiterverarbeitet und damit eine lastpfadgerechte
Auslegung der Leichtbaustruktur ermdoglicht. Bei diesen Strukturen werden mehrlagige UD-
Tape-Laminate von 1-10 mm Dicke eingesetzt, sodass die Dicke der Tape-Einzellage von
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sekundarer Bedeutung ist. Fiir die noch effizientere Verwendung der Tapes in Sandwichver-
bunden hingegen, ist es dem Leichtbauprinzip zutraglich, wenn die Laminat-Einzellagen mog-
lichst diinn ausgefiihrt werden. Hierbei unterliegen kommerziell verfligbare Halbzeuge unte-
ren Beschrankungen. Mit der Schmelze-Direktimpragnierung konnen Faservolumenanteile
bis zu 60 % erreicht werden. Fir industrielle Standardlésungen werden UD-Tapes im Dicken-
bereich von 0,25 mm angestrebt. Im Bedarfsfall ist es moglich, diese Halbzeug-Dicke auf ge-
ringere Werte zu reduzieren.

Abb. 11: Endlos-Strang aus Basaltfaser-Polypropylen

Fir die Herstellung von Stabchen mit dieser Technologie wurde am Fraunhofer PAZ ein spe-
zielles Werkzeug entwickelt, das einen diinnen Endlos-Strang (Abb. 11) anstelle von Tapes
lieferte. Aufgrund der ausgezeichneten Impragnierung des Stranges konnte er mit einem
konventionellem Schneidwerk zu Stabchen definierter Lange konfektioniert werden.

Mit dieser Impragniertechnologie fir UD-Tapes konnten deutlich hohere Durchsatze als bei
DBF erreicht und eine ausreichende Menge an Basaltfaser-Stabchen fiir Compoundierversu-
che auf der Technikumsanlage am Fraunhofer PAZ bereitgestellt werden.

Fiir die Compoundierung ist das Dosierverhalten der Stabchen und der Schnittfasern wichtig.
Probleme bei der Dosierung von Schnittfasern entstehen haufig aufgrund unzureichend glat-
ter Schnittkanten der Schnittfasern oder einem unzureichenden Zusammenhalt der Schnitt-
faser, was Verhakungen und ein Aufbauschen der Schnittfasern im Dosierer bewirken kann.
Beides kann zur Briickenbildung und letztlich zum Verlust der Dosierleistung fiihren. Dosier-
versuche am Fraunhofer PAZ mit konventionellem Dosierequipment erbrachten eine gute
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Dosierbarkeit der am Fraunhofer PAZ mit der UD-Tape-Technologie hergestellten Stabchen
und lieferten eine Dosierleistung, die mit der von konventionellem Schnittglas vergleichbar
war. Auch die von DBF letztendlich entwickelten Schnittfasern konnten mit diesem Dosiere-
guipment ohne Probleme dosiert werden.

3-2  Ermittlung geeigneter Prozessbedingungen fiir die Compoundierung

Aufgabe des Fraunhofer IMWS waren Verarbeitungsversuche mit einem Technikums-Dop-
pelschneckenextruder zur ldentifizierung aussichtsreicher Rezepturen und optimaler Verar-
beitungsbedingungen fir das Upscaling bei MCT.

Fir die Versuche wurde ein am Fraunhofer PAZ vorhandener Compoundier-Extruder ZE25A
(Hersteller KraussMaffei Berstorff GmbH) mit einem Schneckendurchmesser von 25 mm ver-
wendet. Der Extruder-Verfahrensaufbau (Zylinder- und Schneckenkonzept) entsprach weit-
gehend dem im AP1 verwendeten Verfahrensaufbau der ZE40A. Die im AP1 verwendeten
Prozessparameter wurden gemald der fiir Doppelschneckenextruder glltigen Regeln von der
ZEA40 auf die ZE25 skaliert. Fir die Herstellung von Granulaten wurde eine Stranggranulie-
rung eingesetzt. Fir das Einbringen der Stabchen und des Schnittglases in den Extruder
wurde eine Seitenflittereinrichtung verwendet.

Die Versuche erfolgten mit den bereitgestellten Basaltfaser-Stabchen und Schnittfasern. Fir
die Verarbeitungsversuche standen von jeder Materialvariante mehrere Kilogramm Faser-
material zur Verfligung. Fir alle hergestellten Compound-Varianten wurden dasselbe PP-Ho-
mopolymer (MFI 47 g/10Min) als Matrixmaterial und derselbe Haftvermittler eingesetzt.

Die an den hergestellten Compound-Granulaten mit dem Messsystem FiVer gemessene ge-
wichtsmittlere Faserldange lag im Bereich zwischen 0, 5 ... 0,8 mm.

3-3  Bestimmung des Material- und Prozesseinflusses auf die Compoundeigenschaften

Gegenstand des AP3-3 war die Charakterisierung der im AP3-2 am Fraunhofer IMWS herge-
stellten Compounds. Neben der Bestimmung der mechanischen Kennwerte erfolgten REM-
Untersuchungen an Kryo-Bruchflachen.

Das Spritzen von Priifkorpern aus den Granulaten und die mechanischen Priifungen erfolg-
ten beim Partner MCT. Die Warmeformbestandigkeit Vicat B50, die bei MCT nicht gemessen
werden konnte, wurde an den gespritzten Prifkdrpern am Fraunhofer IMWS bestimmt. Die
hergestellten BF-Compounds und die gemessenen Kennwerte sind in Tab. 5 dargestellt.
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Besch Dichte |Glihriic-|  MF :;E; 2o |l P m e .Sd"'?r el "‘-‘."“""*,. ot | shore.p | Vicat BSO
le/em) | stand (%) | (&/10min) | (ips) | (mpa) | (zug) (%) (MPa) | _(MPa) | Glaym?) | (/) il
Lastenheft nach VW_44045 PP 2016-12  |TDB:0,02| 303 50,00 70,00 | 15,00 135
BF30/PP(H, MFI 47), Stabch., Schlichte 1, 3 % HV 1,12 33,2 299 |s720| 625 1,8 |4370| 90 33,83 5,41 75 113,9
BF30/PP(H, MFI 47), Stabch., Schlichte 2, 3 % HV 1,12 31 243 |ss10| 69 19 |[4310| 101 38,13 7,08 75 1231
BF30/PP(H, MFI 47), Stabch,, Schlichte 1, 1,5 % Hv| 1,13 30,7 286 |5760| 596 16 |4520| 845 | 2424 4,05 75 1133
BF20/PP(H, MFI 47), Stabch., Schlichte 1, 2 % HV 1,04 196 26,3 | 4520 | 509 19 |[3030| 654 | 2094 371 73 104
BF40/PP(H, MFI 47), Stabch., Schlichte 1, 4 % HV 1,23 a1s 202 |8380| 633 11 |e0s0| o981 | 2792 573 77 1137
GF30/PP(H, MFI 47), Schnittzlas, 3 % HV 1,12 31 204 |6160| 795 24 |a870| 122 49,94 6,41 77 130,3
BF30/PP(H, MFI 47), Schnittf, Schlichte 3,2 % Hv | 1,11 29,4 23 6250 | 67,3 19 |4380| 931 | 3061 5,06 75 1207
BF30/PP(H, MFI 47), Schnittf, Schlichte 3, 4% Hv | 1,13 31,2 309 |5860| 727 23 |4a430| 109 38,66 6,07 74 1231
BF30/PP(H, MFI 47), 5chnittf,, Schlichte 4, 4 % HV 1,13 29,6 26,9 5860 70,6 2 3920 998 42,96 6,41 76 126,3
BF30/PP(H, MF] 47), Schnittf,, Schlichte 5,4 % HV | 1,11 28,4 309 |5320| 774 2,4 |3%80| 101 44,57 6,75 76

Tab. 5: Kennwerte BF-Compound ausgehend von Stabchen und Schnittfasern
Die wesentlichen Ergebnisse konnen wie folgt zusammengefasst werden:

- Alle BF-Compound-Materialien weisen deutlich hohere Kennwerte auf als das im
AP2-5 aus einem Basaltroving hergestellte Compound-Material.

- Entgegen der Erwartung lagen die Kennwerte der Stabchen-Compounds allenfalls im
selben Bereich wie die Kennwerte der Schnittfaser-Compounds oder darunter.

- Eine Erhéhung des Haftvermittleranteils bei ansonsten gleichen Ausgangsmaterialien
flhrt zu einer Erhéhung der Kennwerte.

Das beste Eigenschaftsprofil aus mechanischen Kennwerten und Verarbeitungsverhalten bei
der Schnittfaser-Herstellung und der Compoundierung weist die Schnittfaser-Compound-Va-
riante in Tab. 5 in roter Schrift auf.

Von der aussichtsreichsten BF-Schnittfaser-Variante wurden Kryobruchflachen erzeugt und
REM-Untersuchungen durchgefiihrt (Abb. 12).
_ b
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Abb. 12: REM-Aufnahme der Kryobruchflache eines BF-Compounds ausgehend von Schnittfasern

Die REM-Aufnahmen zeigen an den Fasern anhaftende Schlichte, was auf eine verbesserte
Faser-Matrix-Haftung hinweist und mit den deutlich verbesserten Kennwerten im Vergleich
zu der im AP2-6 beschriebenen Basaltroving-Variante korrespondiert.

Trotz der augenscheinlich verbesserten Faser-Matrix-Haftung sind immer noch zahlreiche Fa-
serauszlige zu erkennen, was das nach wie vor vorhandene Verbesserungspotenzial des Ba-

saltfaser-PP-Verbundmaterials verdeutlicht.

3-5 Iterative Faser-, Rezeptur- und Prozessoptimierung

Der Prozess der Optimierung erforderte ein iteratives Vorgehen der Partner DBF, MCT und
Fraunhofer IMWS. Dabei wurden die Schritte von AP2 und AP3 so lange wiederholt, bis ein
Compound-Material mit optimalen Eigenschaften vorlag.

Ergdnzend zu der Entwicklung von BF-PP-Compounds erfolgten Untersuchungen an einem
mit Basaltfasern verstarktem Polyamid 6. Fiir diese Untersuchungen hat der Partner DBF
zwei unterschiedlich geschlichtete Basalt-Schnittfaser-Muster mit fiir Polyamid geeigneten
Schlichten bereitgestellt. Am Fraunhofer IMWS wurden BF-PA6-Compounds mit dem Dop-
pelschneckenextruder ZE25A hergestellt. Zum Vergleich wurde unter denselben Bedingun-
gen mit derselben PA6-Type eine GF-Compound-Variante ausgehend von Schnittglas mit ei-
ner PA-Schlichte hergestellt.

Das Spritzen von Priifkdrpern aus den vom Fraunhofer IMWS hergestellten Granulaten und
die mechanischen Priifungen erfolgten beim Partner MCT. In Tab. 6 sind die Ergebnisse der
Prifung an unkonditionierten Priifkorpern (,,spritzfrisch”) aufgelistet (MFI-Messungen bei
275 °C mit 5 kg).

Dichte | Gliihriick- . ZugE-| Zug- Bruch- |Biege-| Biege- | Schlag- |Kerbschlag- et nsa
Beschreibung (g/em?) | stand (%) | {g/10min) Modul | festigkeit | dehnung [ modul | festigkeit | zihigkeit | zdhigkeit |Shore-D o
(MPa) | (MPa) | (zug) (%)| (MPa) | (MPa) | (ki/m?) | (ki/m?)
BF30/PAG, Schnittfasern, Schlichte 6 1,32 28,6 12,9 8480 138 2,6 5740 186 40,27 7,76 84 2107
GF30/PAG, Schnittglas 1,36 31,1 12,8 8480 136 2,2 6710 204 62,97 10,12 84 2116
BF30/PAGE, Schnittfasern, Schlichte 7 135 29,4 14,3 8300 146 27 65230 152 58,6 8,43 34

Tab. 6: Kennwerte zweier Basalt-Schnittfaser-PA6-Compounds und eines Schnittglas-PA6-Compounds

Die rote Schrift markiert die BF-Compound-Variante mit dem besseren Kennwertniveau. Im
Vergleich zum Schnittglas weist diese Variante eine hohere Zugfestigkeit, etwa die gleiche
Warmeformbestandigkeit sowie eine niedrigere Biegefestigkeit, Schlagzahigkeit und Kerb-
schlagzahigkeit auf.
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AP4: Untersuchungen zur Spritzguss-Verarbeitbarkeit der BF-PP-Compounds

Gegenstand des AP4 war die Entwicklung eines BF-Compound-Materials fiir die SpritzgieRver-
arbeitung. Hierflr erfolgten systematische Versuche beim Projektpartner SLM mit einem vor-
handenen Versuchswerkzeug. Die Projektpartner DBF und MCT nahmen die dafiir erforderli-
chen iterativen Material- und Prozessentwicklungen vor. Das Fraunhofer IMWS unterstiitzte
durch rheologische Analysen und aus den bereits gewonnenen Erfahrungen abgeleitete Hin-
weise.

4-1 Ermittlung des Verarbeitungsverhaltens der BF-Compounds mit vorhandenen Ver-

suchswerkzeugen

Aufgabe des Fraunhofer IMWS im AP4-1.3 war die Bewertung des FlieBverhaltens der Com-
pounds anhand von mittels Hochdruckkapillarviskosimeter (HKV) ermittelten Viskositatskur-
ven.

Bei der Bereitstellung von BF-Stabchen und von Schnittfasern traten beim Partner DBF zwi-
schenzeitlich technologische Probleme auf, die den Fortgang des Projektes infrage stellten.
In dieser Phase hat das Fraunhofer PAZ Arbeiten zu einer alternativen Herstellung von Stab-
chen mit einer vorhandenen UD-Tape-Anlage ibernommen, die im Teilprojekt des Fraun-
hofer IMWS nicht vorgesehen waren. Da diese Arbeiten fiir den Fortgang des Gesamtvorha-
bens essenziell waren, wurde in Abstimmung mit den Partnern beschlossen, dass das IMWS
diese Arbeiten anstelle der im AP4-1.3 urspriinglich geplanten Arbeiten durchfihrt.

Im Ergebnis konnte das Fraunhofer IMWS eine gréRBere Menge an BF-Stdabchen bereitstellen
(siehe AP3-1) und so den erfolgreichen Fortgang des Vorhabens sichern.

AP5: Demonstrator-Entwicklung

5-1 Entwicklung des Demonstrators ,, Wasserfangleiste” aus aussichtsreichen Compounds

Aufgabe des Fraunhofer IMWS im AP5 war die Unterstitzung der Partner bei der Versuchs-
planung und Bewertung.
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Unter der Federfiihrung des Partners SLM wurden die finalen Anforderungen an die Roh-
stoffe und das Bauteil zusammengetragen. Diese betrafen im Wesentlichen das Verarbei-
tungsverhalten, mechanische und thermomechanische Eigenschaften sowie das optische Er-
scheinungsbild. Das Fraunhofer IMWS hat hierfir die Ergebnisse der vorangegangen APs ge-
eignet aufbereitet und die SLM bei der Versuchsplanung unterstitzt.

AP7: Bewertung der erzielten Ergebnisse

Insgesamt wurden im Vorhaben am Fraunhofer IMWS etwa 50 Materialvarianten herge-
stellt. Alle Varianten unterschieden sich vor allem in der auf den Basaltfasern eingesetzten
Faserschlichte.

Etwa die Halfte der Varianten wurde mit einem Mini-Compounder hergestellt und mikro-
strukturell analysiert. Etwa die andere Halfte der bereitgestellten Materialvarianten wurde
mit Doppelschneckenextrudern im TechnikumsmafRstab hergestellt und im Wesentlichen
mechanisch charakterisiert. Die Bewertung fand sowohl beim Partner MCT als auch am
Fraunhofer IMWS statt. Die Analysen trugen dazu bei, ein besseres Verstandnis des Schlich-
teauftrages auf Basaltfasern und der Auswirkungen der Schlichten auf die mikrostrukturellen
Gegebenheiten im Material zu erlangen.

Fir die Herstellung von basaltfaserverstarkten PP-Compounds hat der Projektpartner DBF Ba-
salt-Schnittfasern entwickelt, die beim Projektpartner MCT mit konventionellen Doppelschne-
cken-Compoundieranlagen sowohl technisch als auch wirtschaftlich wie Schnittglas verarbei-
tet werden konnten.

Am Fraunhofer IMWS wurde eine vorhandene Technologie zur Herstellung von UD-Tapes er-
folgreich fiir die Herstellung sehr gut impragnierter Basaltfaser-Stabchen modifiziert. Die Er-
gebnisse dieser Arbeiten, die urspriinglich nicht vorgesehen waren, haben interessante An-
satze fiir weitere Entwicklungen und eine industrielle Verwertung geliefert.

Beim Partner SLM Kunststofftechnik fanden gemeinsame Spritzguss-Verarbeitungsversuche
statt. Das SpritzgieRverhalten der basaltfaserverstarkten PP-Compounds unterschied sich
praktisch nicht von dem glasfaserverstarkter PP-Compounds, so dass einer Verwertung von
der technischen Seite her vergleichsweise einfach moglich ware.

Die mikrostrukturelle Bewertung der basaltfaserverstarkten PP-Compounds am Fraunhofer
IMWS zeigte eine gegenliber dem Ausgangszustand deutlich verbesserte Anbindung der
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Basaltfasern am unpolaren Polypropylen. Die Untersuchungen zeigten, dass der Haftvermitt-
ler malRgeblichen Einfluss auf die resultierenden Compound-Eigenschaften hat.

Zusatzlich erfolgten am Fraunhofer IMWS orientierende Versuche zur Herstellung von ba-
saltfaserverstarktem Polyamid. Mit Basalt-Schnittfasern, die von DBF mit einer speziellen Fa-
serschlichte ausgestattet wurden, konnten vergleichbare oder sogar bessere Kennwerte er-
zielt werden wie mit glasfaserverstarktem Polyamid. Diese Ergebnisse bieten gute Ansatze

fir weitere industrielle Entwicklungen.
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6  Wichtigste Positionen des zahlenmaRigen Nachweises

- Position 0813 Material

- Position 0823 FE-Fremdleistungen

- Position 0837 Personalkosten

- Position 0838 Reisekosten

- Position 0847 vorhabenspezifische Abschreibungen

- Position 0848 AfA sonstige

- Position 0850 sonstige unmittelbare Vorhabenkosten
- Position 0856 Kosten innerbetrieblicher Leistungen

- Position 0860 Verwaltungskosten

Summe

BasaProp - IMWS 03XP0406D

€0

€0
€217.539
€628
€0

€0

€0

€0

€0

€ 218.167
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7 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Die Ziele wurden erreicht, die durchgefiihrten Arbeiten waren notwendig und angemessen,
der Umfang der geleisteten Arbeiten entsprach der urspriinglichen Planung.

Alle durchgefiihrten Arbeiten dienten unmittelbar dem Erreichen der Vorhabensziele.
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Verwertungsplans-

8 Voraussichtlicher Nutzen, inshesondere Verwertbarkeit des Ergebnisses
im Sinne des fortgeschriebenen Verwertungsplans

Mit dem erfolgreich durchgefiihrten Verbundvorhaben hat das Fraunhofer IMWS umfangrei-
che Erkenntnisse zur Entwicklung, Bewertung und Weiterverarbeitung basaltfaserverstarkter
PP-Compounds hinzugewonnen. Die wesentlichen Einflussfaktoren auf die Qualitat des Com-
pound-Materials wurden ermittelt und systematische Erkenntnisse zur Verfahrensgestaltung
der Compoundieranlage gewonnen. Die gewonnenen Erkenntnisse bilden die Basis fiir nach-
folgende Entwicklungsprojekte.

Die Verfugbarkeit einer Compoundieranlage am Fraunhofer PAZ im TechnikumsmaRstab er-
moglicht es, nach dem Abschluss des Vorhabens gréRere Mustermengen maligeschneiderter
Basaltfaser-Compounds aus PP, aber auch aus anderen Polymeren wie z. B. Polyamid (PA)
bereitzustellen, was eine hervorragende Voraussetzung fir eine Projekt- und Kundenakquise
darstellt. Basaltfaserverstarkte Compounds stellen vor dem Hintergrund der sich stéandig in-
tensivierenden Umweltdiskussion eine hochinteressante Alternative zu glasfaserverstarkten
Kunststoffen dar. Fir interessierte Unternehmen, die mit Mustern anwendungstechnische
Tests durchfiihren und eine Markteinflihrung vorbereiten wollen, kénnen am Fraunhofer
PAZ ausreichende Mengen an basaltfaserverstarkten Thermoplasten fiir Tests und zur Erpro-
bung einer Markteinfiihrung hergestellt werden. Die im Technikumsmafstab vorhandene
Compoundieranlage gestattet eine sicherere Beurteilung fiir eine spatere Produktion und
mindert so die Risiken auf dem Weg in den Markt. Die im Vorhaben gewonnenen Erkennt-
nisse unterstiitzen Interessenten bei der schnellen Uberfiihrung in industrielle Anwendun-
gen.

Die gewonnenen Erkenntnisse werden dazu beitragen, die Attraktivitat des Fraunhofer
IMWS als Forschungs- und Entwicklungspartner fiir kiinftige Vorhaben zu erhéhen. Die er-
zielten Projektergebnisse werden gemeinsam mit den Partnern sowie in Abstimmung auch
allein auf internationalen und nationalen Messen und Fachveranstaltungen in den nachsten
Jahren kommuniziert. Durch diese MaRnahmen wird die Fahigkeit der beteiligten Partner de-
monstriert, innovative Forschungsvorhaben durchzufiihren.
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Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem ZE bekannt gewordener Fortschritt auf dem Gebiet des
Vorhabens bei anderen Stellen-

9  Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem ZE bekannt gewordener
Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens ist dem ZE auf dem Gebiet kein relevanter tech-
nischer Fortschritt bekannt geworden.
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Erfolgte oder geplante Veroffentlichungen des Ergebnisses nach Nr. 5 der NKBF-

1 0 Erfolgte oder geplante Veroffentlichungen des Ergebnisses nach Nr. 5 der
NKBF

Uber diesen Abschlussbericht hinaus sind weitere Veréffentlichungen erfolgt:

- Die Ergebnisse wurden in Form eines Posters auf der dreijdhrig stattfindenden Fach-
tagung PolyMerTec 2024 publiziert.

- Die wesentlichen Projektergebnisse sind auf der Webseite des Fraunhofer IMWS be-
schrieben: https://www.imws.fraunhofer.de/en/kompetenzfelder/kunststoffe/high-
lights/basalt-fiber-reinforced-polymer-compounds-lightweight-construction-applica-
tions-basaprop.html

Die Publikation der wesentlichen Ergebnisse in einer verbreiteten Zeitschrift der Kunststoff-
branche ist geplant.
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