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Mit einem Durchmesserverhiltnis der Schnecken von D,/D; = 1,55 und einem spezifischen Drehmoment von 18 Nm/cm? bietet der Doppel-

schneckenkneter ZSK Mc'® sehr gute Prozessbedingungen fiir die Masterbatchherstellung @ ilder: Coperion)

Schwarz und feindispers

Rufs-Masterbatch fiir Polyesterfasern aufbereiten

Ein Rul-Masterbatch zum Einfdarben von Polyesterfasern muss hohe Anforderungen erfillen, insbesondere,

wenn hauchdiinne Spinnfasern fiir sehr weiche und anschmiegsame Stoffe entstehen sollen. Am Beispiel eines

Doppelschneckenkneters von Coperion wird aufgezeigt, wie sich Schneckenkonfiguration und Prozessparame-

ter auf die Dispergierqualitdt des RuRRes und den Materialabbau der Polyestermatrix auswirken.

olyesterfasern finden sehr vielfaltig

Anwendung. Im Automobilbau ent-
stehen daraus beispielsweise Dachhim-
mel und Innenraumauskleidung, Sitzbe-
zlige oder auch komplette Cabrio-Verde-
cke, im Bekleidungssektor Funktionswé-
sche und Oberbekleidung, bei Heimtexti-
lien Vorhange, Beztge fir Sitzmobel und
vieles mehr. Je nach Anwendung steht
daflr eine Vielzahl unterschiedlicher Fa-
sertypen zur Verfigung. Die Unterschiede
liegen in den Feinheiten, Schnittldngen
sowie den unterschiedlichen textilphysi-
kalischen Parametern, wie Festigkeit, Deh-
nung und Heilluftschrumpf der Faser.

Polyesterfasern aus PET (Polyethylen-
terephthalat) entstehen im Schmelz-
spinnverfahren, indem die in einem Ext-
ruder aufbereitete PET-Schmelze ab-
schlieBend durch Spinndusen gepresst
wird. Die gwinschten Eigenschaften wer-
den dabei durch die Zugabe von Funkti-
onsadditiven und Pigmenten — meist in

Form von Masterbatches — erreicht. An
diese Masterbatches werden hohe Anfor-
derungen gestellt, speziell beim Spinnen
von Polyester-Feinfasern mit wenigen um
Durchmesser, um daraus z.B. besonders
weiche und anschmiegsame Textilien
herzustellen.

Hohe Anforderungen an ein
Rul3-Farbbatch

Schwarze Polyesterfasern werden in der
Regel mit Rul} eingefarbt, den man bei der
PET-Aufbereitung als Masterbatch zudo-
siert. HierfUr eignen sich nur wenige
Ru-Typen, die eine hohe Reinheit und
Partikelfeinheit aufweisen. Zum Einsatz
kommt industriell hergestellter Ruf3, ein
Hochtechnologie-Werkstoff, der unter
kontrollierten Prozessbedingungen her-
gestellt wird und physikalisch und che-
misch spezifiziert ist: Der Industrierul3 be-
steht zu mehr als 96 % aus Kohlenstoff und

enthélt nur noch geringe Mengen an Sau-
erstoff, Wasserstoff, Stickstoff und Schwe-
fel. Je nach Anwendungsgebiet stehen
heute Ru3-Typen mit mal3geschneiderten
Eigenschaften zur Verfiigung.

Zur Herstellung von Farbbatches fir
Faseranwendungen ist PET mit einer
intrinsischen Viskositat (IV) von 0,6 bis
0,8dl/g erforderlich (der IV-Wert ist ein
Vergleichsmaf3 fur das mittlere Moleku-
largewicht). Zu beachten ist dabei, dass
PET im geschmolzenen Zustand durch
Wasser hydrolytisch stark abgebaut
wird. Gleichzeitig ist PET hygroskopisch
und kann sehr schnell Wasser bis zur
Gleichgewichtsfeuchte von 3300 ppm
aufnehmen.

Doppelschnecke mit hoher
Dispergierleistung

Fur die Aufbereitung von RuB-Farb-
batches eignen sich gleichsinnig drehen-
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de Doppelschneckenextruder besonders
gut. Relevante Parameter fir den Aufbe-
reitungsprozess sind das Durchmesser-
verhaltnis D,/D; der Schnecken und das
spezifische Drehmoment Md/a® berech-
net als Verhaltnis aus dem mit den Schne-
ckenwellen Ubertragbaren Drehmoment
und deren Achsabstand in der dritten Po-
tenz (Bild1). Zur Aufbereitung von Ruf3-
Masterbatch auf PET-Basis hat sich der
Doppelschneckenkneter  ZSKMc'®  der
Coperion GmbH, Stuttgart, mit einem
Durchmesserverhéltnis der Schnecken
von D,/D; = 1,55 bewahrt (Titelbild). Mit ei-
nem spezifischen Drehmoment von
18Nm/cm? ist er auf das freie Schnecken-
volumen abgestimmt und hat eine hohe
Dispergierwirkung.

Das Verfahrensteil ist nach dem Bau-
kastensystem modular aus einzelnen Ge-
hdusesegmenten aufgebaut. Darin ent-
stehen mit aufgabenspezifisch konfigu-
rierten Schneckenelementen die einzel-
nen Verfahrenszonen: vom Fordern,
Plastifizieren, Dispergieren und Homo-
genisieren bis zum Entgasen und Druck-

Compoundieren

aufbau der aufbereiteten Schmelze vor
dem Werkzeug. Die ineinandergreifen-
de, dichtkémmende Doppelschnecke
verhindert strémungsarme Zonen Uber
die gesamte Lange des Verfahrensteils.
Erzielt wird eine konstant hohe Férder-
wirkung bei zugleich optimaler Selbstrei-
nigung der Schnecken. Der Extruder ar-
beitet produktschonend und hat sehr
gute Mischeigenschaften.

FARBE UND DESIGN

Bild 1. Schemati-
sche Darstellung
der gleichsinnig
drehenden Doppel-
schnecke mit dufe-
rem (D,) und inne-
rem Schnecken-
durchmesser (D;)
sowie dem Achs-
abstand a

Zwei Alternativ-Verfahren beim
Compoundieren

Zum Compoundieren von Rul3-Farbbatch
auf PET-Basis sind das Premix-Verfahren
und das Split-feed-Verfahren im Einsatz.
Beim Premix-Verfahren werden alle
Komponenten — das Matrixpolymer, evtl.
Additive und der Ruf§ — vorgemischt und
gemeinsam in den Haupteinlauf des »
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Doppelschneckenextruders zugegeben
(Bild2). Um Entmischungseffekte und
Bildung von Rufl3-Agglomeraten in der
Einzugszone zu vermeiden, muss dabei
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auch das PET in Pulverform vorliegen.
Da PET auf dem Markt aber ausschlief3-
lich als Granulat oder als Chips erhalt-
lich ist, muss es dazu vorher aufwendig
und kostenintensiv zu Pulver gemahlen
werden. Die mit einem Container- oder
auch Schnellmischer hergestellte Mi-
schung (Premix) wird dann dem Dop-
pelschneckenextruder volumetrisch zu-
dosiert, das Polymer aufgeschmolzen,
der Rul3 dispergiert, die Schmelze ho-
mogenisiert und entgast. Abschlieend
wird die Masterbatchschmelze in der Re-
gel zu Strangen geformt und mit einer
Stranggranulieranlage zu  Granulaten
geschnitten.

Obwohl das Premix-Verfahren kosten-
intensiv ist, findet es dennoch weltweit
starke Verbreitung. Mit ein Grund hierfir
ist, dass das Bedienpersonal der Anlage
keine besonders hohe Qualifikation ha-
ben muss, auch angelernte Kréfte sind
einsetzbar.

Das Split-feed-Verfahren (Bild3) bie-
tet demgegeniber wirtschaftliche Vor-
teile, denn der aufwendige und kosten-
intensive Mahlprozess sowie die Herstel-

Bild 2. Verfah-
rensaufbau zur
Herstellung von
RuB-Masterbatch im
Premix-Verfahren:
Die Vormischung
aus PET-und
RuB-Pulver wird
volumetrisch dosiert
dem Einzugsbereich
des Aufbereitungs-
extruders zugefihrt

Bild 3. Verfahrensauf-
bau zur Herstellung
von RuB-Masterbatch
im Split-feed-Verfah-
ren: PET (Granulat
oder Flakes) und
RufB3-Pulver werden
dem Aufbereitungs-
extruder separat und
gravimetrisch dosiert
zugefuhrt, der Ruf3
stromab in die bereits
aufgeschmolzene
PET-Matrix

lung der Vormischung aus PET-Pulver
und RuB entfallen. Das PET wird hierbei
in beliebiger Form - ob als Granulat, als
Flakes oder auch als Pulver —in das erste
Gehduse des Doppelschneckenextru-
ders zugegeben und aufgeschmolzen.
Die RuBBzugabe erfolgt separat mit einer
zweiwelligen Seitenbeschickung (ZS-B),
stromab direkt in die Polymerschmelze.
Dort wird das Pigment schonend einge-
arbeitet und dispergiert.  Wirden
PET-Granulat und RuB-Pulver zusam-
men in den Extrudereinzug dosiert,
konnte dies zum Kompaktieren des Ru-
Bes flhren. Bei den hier auftretenden
besonders hohen Radialkrdften kann
der noch nicht ausreichend benetze
RuB Agglomerate bilden, die sich an-
schlieBend nicht mehr komplett aufbre-
chen lassen.

FUr die separate ZuflUhrung der bei-
den Produktstrome — das PET-Granulat
und das RuB3-Pulver - ist beim
Split-feed-Verfahren jeweils eine gravime-
trische Dosierwaage erforderlich. Deren
sachkundige Bedienung erfordert deut-
lich besser geschultes Personal als die Be-
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Bild 4. Einfluss von Schneckengeometrie (Schnecke 2 hat mehr Knetele-
mente als Schnecke 1) und Schneckendrehzahl auf die Dispergiergtite

dienung einer volumetrischen Dosierung
beim Premix-Verfahren.

Rul3-Masterbatch im
Split-feed-Verfahren

Im Folgenden werden insbesondere Er-
gebnisse von Untersuchungen auf einem
ZSK45Mc'™® (Schneckendurchmesser 45mm)
bei der Herstellung von Rul3-Farbbatch
auf PET-Basis im Split-feed-Verfahren vor-
gestellt (vergleichend wurde auf dem
gleichen Extruder auch exemplarisch das
Premix-Verfahren untersucht). Das Mas-
terbatch hatte einen Ruf3-Anteil von
30 Gew.-%; der Ausgangs-IV-Wert des PET
betrug 0,62dl/g. Als Tragermaterial wurde
PET-Granulat dem Haupteinlauf des Dop-
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pelschneckenkneters und der Ruf8 direkt
in die Polymerschmelze zudosiert. Variiert
wurden die Schneckenkonfiguration und
die Schneckendrehzahl.

Ziel war die Herstellung eines Master-
batchs mit einer sehr hohen Dispergier-
glte, um damit sogenannte Fine-denier-
Fasern einzufdrben. Zur Bestimmung der
DispergiergUte diente ein Druckfiltertest
nach EN 13900-5 (siehe Kasten). In der Regel
werden fir die Feinfaser-Anwendungen
Siebe mit einer Maschenweite von 10 um
eingesetzt. Bei diesen Untersuchungen
wurde die Qualitdtsanforderung noch-
mals verscharft und ein besonders feines
Sieb mit einer Maschenweite von 5um
gewahlt. Auch hier sollte der Druckfilter-
wert unter 1,0 bar/g liegen.

Bild 5. Einfluss von Schneckenkonfiguration und Schneckendrehzahl
auf die Schmelzetemperatur, Erklarung im Text

Bild4 gibt den Einfluss der Schne-
ckenkonfiguration und der Schnecken-
drehzahl auf die erzielte Dispersion des
RuBes wieder. Schnecke 2 hat mehr
Knetelemente als Schnecke 1, bewirkt
dadurch eine héhere Scherung des Ma-
terials. Ergebnis ist eine etwas bessere
Dispergierung des RuBes (kleinerer
Druckfilterwert) als mit Schnecke 1. Das
Gleiche ergibt eine Erhohung der
Schneckendrehzahl:  Bei  gleichem
Durchsatz ist der Scherenergieeintrag
proportional zur Schneckendrehzahl,
hohere Drehzahlen bewirken mit bei-
den Schneckenkonfigurationen eine
verbesserte Dispersion. Der Grenzwert
des fur die Feinfaser-Anwendung defi-
nierten Druckfilterwerts von Tbhar/g »
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Bild 6. Einfluss von Schneckenkonfiguration und Schneckendrehzahl
auf den IV-Abbau der PET-Matrix (IV-Ausgangswert 0,62dl/g)

wird mit beiden Schneckenkonfigurati-
onen unterschritten.

Eine erhohte Scherung flhrt aber
nicht nur zur Verbesserung der Disper-
giergUte. Die zusdtzlich eingebrachte
Energie dissipiert im Material gleichzeitig
in Form von Warme, wodurch die Schmel-
zetemperatur ansteigt (gilds). Besonders
ausgepragt ist der Temperaturanstieg bei
Schnecke 2 mit der erhdhten Anzahl an
Scherelementen und gleichzeitig erhoh-
ter Schneckendrehzahl.

Aufgrund der Temperatur- und Scher-
empfindlichkeit von PET (IV-Verlust durch
Materialabbau) kann sich die beim Com-
poundieren eingebrachte Energie nega-
tiv auf die Eigenschaften des Tragerpoly-
mers und somit des Masterbatchs insge-
samt auswirken. FUr die Verwendung des

Druckfiltertest nach EN 13900-5

fahren

Ruf-Farbbatchs zum Einfarben von Po-
lyesterfasern sollte der IV-Wert moglichst
oberhalb von 0,5dl/g liegen. Wie Bildé
zeigt, ist dies bei Schnecke 1 gegeben,
auch bei erhohter Drehzahl; bei Schnecke
2 liegt der IV-Wert bei beiden Schne-
ckendrehzahlen unter dem Grenzwert.
Hieraus folgt, dass die mit der Schne-
cke eingebrachten Scherkréfte zum einen
hoch genug sein mussen, um Pigment-
Agglomerate aufzubrechen und die
Rufpartikel gut zu dispergieren. Zum an-
deren darf die Scherung jedoch nicht zu
hoch sein, um das Polymer nicht tberma-
Big zu schadigen. Aus den Ergebnissen
(Bilder4und 6) wird deutlich, dass Schnecke
1 bei einer Drehzahl von 400minT das
beste Ergebnis liefert, die hohere Sche-
rung von Schnecke 2 hingegen kaum zur

Die Norm EN 13900-5 beschreibt eine standardisierte Methode zur Ermittlung des Druck-
filterwerts als Qualitatskriterium fir Masterbatches, durchgefiihrt mit einer Priifmischung
aus Masterbatch und Basispolymer. Die dafiir eingesetzte Prifeinrichtung besteht aus
einem Einschneckenextruder, einer Schmelzepumpe und einem Filter-Testwerkzeug
(Sieblochplatte mit eingelegtem Filterpaket). Mit dem Extruder wird das Material auf-
geschmolzen, homogenisiert und der Schmelzepumpe zugefiihrt, die die Schmelze mit
konstantem, definiertem Volumenstrom durch den Filter driickt. Die Maschenweite des
Filters wird je nach Qualitatsanforderung (Feinheit der Dispersion) variiert.

Bei der Messung wird mit dem Basispolymer angefahren und der sich aufbauende Druck
vor dem Filter ermittelt. Dann wird auf die Priifmischung mit definiertem Pigmentgehalt
umgeschaltet. Vom Filter festgehaltene Agglomerate (und andere Verunreinigungen)
fiihren dazu, dass der Druck vor dem Filter ansteigt. Das Druckmaximum ist erreicht, so-
bald die gesamte Prifmischung (das zugegebene Masterbatch) den Filter passiert hat.
Aus der Druckdifferenz (pmax — Pmin), bezogen auf die Masse des zugegebenen Pigments
(mpig), ergibt sich der Druckfilterwert (bar/g): Je kleiner dieser Wert ist, umso besser (fei-
ner) ist die Verteilung des Additivs im Masterbatch. Beispielsweise sollte der Druckfilter-
wert fir ein RuB-Masterbatch auf PET-Basis zum Einfarben von Feinfasern bei einer Sieb-
maschenweite von 10 um nicht hoher als 1bar/g sein.

Bild 7. Eigenschaften von Rul3-Farbbatch im Vergleich der Herstellver-

Verbesserung der Dispergierung beitragt
(Bild4), sondern vorrangig zur erhdhten
Materialschadigung (ilds).

Ergebnisse im Vergleich

FUr den exemplarischen Vergleich zwi-
schen Split-feed- und Premix-Verfahren
wurde eine Vormischung aus PET-Pulver
und 30% Rul8 hergestellt und mit dem
gleichen Durchsatz wie Schneckenkonfi-
guration 1 bei 400min™ verarbeitet. Die
Ergebnisse zeigen, dass die IV-Werte auch
beim Premix-Verfahren auf einem ahnli-
chen Niveau liegen wie beim Split-feed-
Verfahren (Bild7). Lediglich die Dispergier-
leistung ist beim Verarbeiten der PET-Pul-
ver-Rul3-Mischung etwas besser (kleine-
rer Druckfilterwert). Mit hierzu beigetra-
gen haben die vergleichsweise ldngere
Dispergierstrecke und die erhdhte me-
chanische Beanspruchung des Rufes in
der Aufschmelzzone bei Zugabe der
Komponenten als pulverige Vormischung
in den Extrudereinzug. Der Druckfilter-
Grenzwert von 10bar/g wird allerdings
auch beim Split-feed-Verfahren deutlich
unterschritten.

Die Untersuchungen haben gezeigt,
dass bei der Herstellung von Ruf-Farb-
batches mit PET als Tragermatrix auf dem
ZSK Mc'® sowohl im Premix- als auch im
Split-feed-Verfahren gute Ergebnisse er-
zielt werden kénnen. Dies gilt sowohl fur
die Dispergiergtite als auch fir die IV-Werte
des Masterbatchs. Das Split-feed-Verfahren
erfordert in der Anlagenbedienung zwar
etwas mehr Fachkompetenz, bietet aber
den grol3en Vorteil, dass eine Vollautomati-
sierung leicht zu realisieren ist. m
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