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(57) Abstract: The invention pertains to the fields of chemistry and process technology and relates to a method for producing
thermoplastic polymer compounds (e.g., thermoplastic vulcanizates) made of at least two different polymers (e.g., thermoplastic
and elastomer) having optionally polymerizable monomers, fillers, reinforcing agents, pigments, and additives, which are then
processed to form molded parts and can be used, for example, in the automotive industry, in vehicle construction, and in the elec-
trical industry. The aim of the present invention is to specify a method for producing thermoplastic polymer compounds having di-
spersed, cross-linked polymer particles in a simple and low-cost manner. This aim is achieved by a method for producing a ther-
moplastic polymer compound, wherein materials made of at least two different polymers, of which at least one is a thermoplastic
and at least one is a cross-linking polymer, are exposed in the molten state to irradiation by means of high-energy electrons at a
point in time as close as possible to the dynamic mixing conditions of the production process, said irradiation being defined in
terms of location and intensity.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf die Gebiete der Chemie und der Verfahrenstechnik und betrifft ein Ver-
fahren zur Herstellung von thermoplastischen Polymercompounds (z. B. Thermoplastische Vulkanisate) aus mindestens zwei ver-
schiedenen Polymeren (z. B. Thermoplast und Elastomer) mit gegebenenfalls polymerisierbaren Monomeren, Fiill- und Verstér-
kungsstoffen, Pigmenten sowie Additiven, die dann zu Formteilen verarbeitet und beispielsweise in der Autoindustrie, im Fahr-
zeugbau, in der Elektroindustrie zum Einsatz kommen koénnen. Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht in der Angabe ei-
nes Verfahrens zur Herstellung thermoplastischer Polymercompounds mit dispers verteilten vernetzten Polymerpartikeln in einfa-
cher und kostengiinstiger Art und Weise. Die Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur Herstellung eines thermoplastischen
Polymercompounds bei dem Materialien mindestens aus zwei verschiedenen Polymeren, wovon mindestens eines ein Thermoplast
und mindestens eines ein vernetzendes Polymer ist, in schmelzfliissigem Zustand zeitnah zu den dynamischen Mischbedingungen
des Herstellungsprozesses einer 6rtlich und hinsichtlich der Intensitét definierten Bestrahlung mittels energiereicher Elektronen
ausgesetzt werden.



WO 2010/121960 PCT/EP2010/055022

Verfahren zur Herstellung Thermoplastischer Polymercompounds

Die Erfindung bezieht sich auf die Gebiete der Chemie und der Verfahrenstechnik
und betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Thermoplastischen Polymercompounds
(z. B. Thermoplastische Vulkanisate) aus mindestens zwei verschiedenen Polymeren
(z. B. Thermoplast und Elastomer) mit gegebenenfalls polymerisierbaren Monome-
ren, FUll- und Verstarkungsstoffen, Pigmenten sowie Additiven, die dann zu Formtei-
len verarbeitet und beispielsweise in der Autoindustrie, im Fahrzeugbau, in der Elekt-

roindustrie zum Einsatz kommen kdnnen.

Zu den Thermoplastischen Polymercompounds gehoéren auch die Thermoplastischen
Vulkanisate (TPV). Diese bestehen aus einer harten und weichen Phase, wobei die
weiche Phase mehr oder weniger vernetzt vorliegt. Die Eigenschaften von TPVs
hangen von Anteil, Vernetzungsgrad, Grofle und Dispergierung der partikularen
Weichphase ab. Die elastischen Eigenschaften des TPV erfordern eine Phasenkopp-
lung zwischen harter und weicher Phase und nehmen mit feinerer Verteilung und

zunehmendem Vernetzungsgrad der Elastomerphase zu.
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TPVs decken mit ihren Werkstoffeigenschaften ein weites Einsatzfeld von typischen
Gummianwendungen bis in die Domane der schlagzah modifizierten Thermoplaste
ab und eignen sich dabei besonders fur alle dynamisch und semidynamisch bean-
spruchten Bauteile. Sie werden z. B. wegen der guten Rutschfestigkeit und bei ent-
sprechender Thermoplast-Elastomer-Kombination wegen ihrer ausgezeichneten Ol-
bestandigkeit bevorzugt in Automobilanwendungen eingesetzt. Fir Anwendungen im
Automobilinnenraum sind TPV’s mit geringem fogging und hoher Widerstandsfahig-
keit der Oberflachen erforderlich. Diese Materialien basieren meist auf Polypropylen
und einem feinverteilten, vollstandig vernetzten Elastomer, wie z. B. Polyolefin-

Elastomer.

Die gegenwartige Herstellung der TPVs erfolgt mittels dynamischer Vulkanisation.
Das heildt, wahrend des Misch- und Dispergierprozesses erfolgt die "in situ Vernet-
zung”“ der elastomeren Phase. Der Begriff ,Dynamische Vulkanisation® wurde in den
grundlegenden Arbeiten von GESSLER (US 3,037,954 B) und FISCHER (US 3,835,201
B) gepragt und ab 1977 vor allem durch die Arbeiten von CORAN und PATEl (US
4,104,210 B, US 4,130,535 B, US 4,130,535 B) zur Herstellung kommerziell genutz-
ter TPVs eingesetzt. In all diesen Fallen erfolgt die Initiierung der Vernetzungsreakti-
on der elastomeren Phase entweder mittels thermisch aktivierbarer Radikalbildner, z.
B. Peroxiden, oder thermisch aktivierbaren Polymeren (z. B. Phenolharzen) oder
thermisch aktivierbaren funktionellen Gruppen (z. B. reaktive Aminogruppen). Dabei
sind Mischprozess, Warmetransport und chemische Reaktion Gber komplexe Wech-
selwirkungen voneinander abhangig und Nebenreaktionen, wie z. B. der Abbau der

Thermoplastmatrix, kbnnen oft nicht vermieden werden.

Die zunehmende gewerbliche Anwendung von TPVs in den verschiedensten techni-
schen Bereichen, wie Fahrzeugindustrie, Schienenfahrzeugbau, Elektroindustrie und
Geratebau, erfordert Herstellungsverfahren, mit denen die TPVs in der gewunschten
Qualitat und mit Hilfe einfacher Fertigungsverfahren bereitgestellt werden kénnen.
TPVs sind heute nach einstufigen Verfahren in kontinuierlich arbeitenden Schne-
ckenmischaggregaten, z. B. Gleichdralldoppelschneckenextruder, herstellbar. Dabei
sind verschiedene Mdglichkeiten der kontinuierlichen Dosierung der Kautschukkom-
ponenten realisiert worden, wobei ein bekanntes Verfahren die Kautschukextrusion
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und reaktive Compoundierung vereint (Presseinformation der KraussMaffei Berstorff
GmbH Hannover, 18.06.2008). Dies ist eine besonders interessante Losung, da die
ublicherweise in nicht rieselfahiger Form vorliegende Kautschukkomponente ohne
weitere Vorbehandlungsschritte direkt als Streifen eingesetzt werden kann

In der Aufschmelzzone des Extruders werden die Hauptrezepturbestandteile, z. B.
PP und EPDM, plastifiziert und vermischt. Gegebenenfalls erfolgt gleichzeitig die
Einarbeitung von Zusatzstoffen (z. B. Reaktionsbeschleuniger, Fullstoff, UV-Schutz
sowie eventuelle Farbstoffe). Es folgen Dispergier- und Homogenisierzonen, sowie
weitere Mischzonen zur Einarbeitung von Prozessoélen. Im vorletzten Verfahrens-
schritt erfolgt die Zugabe des chemischen Vernetzungsmittels (z. B. Peroxid), wobei
die Verweilzeit und Mischwirkung der sich anschlieRenden Schneckenzone Uber
Vernetzungsgrad und Phasenmorphologie der TPVs entscheidet. Im letzten Verfah-
rensschritt wird das TPV unter Vakuum entgast, bevor sich die Austragszone, gege-
benenfalls unter Verwendung einer Zahnradpumpe als Austragsorgan, anschliefit.
Die Ausbildung der gewlnschten Phasenmorphologie und die physikalischen Eigen-
schaften der TPVs werden mafdgeblich durch den Schneckenaufbau und die in das
Extrudat eingebrachten Scher- und Dehnspannungen bestimmt. Dabei sind Verfah-
renslangen von deutlich Uber 50 L/D (L/D beschreibt das Verhaltnis von Schnecken-
lange zu Schneckendurchmesser) (z. B. 57 L/D) erforderlich, damit alle notwendigen
Prozessschritte in einer gezielten verfahrenstechnischen Abfolge durchgefuhrt wer-
den konnen (Firmenschrift C0068/0904DE der Fa. Coperion Holding GmbH Stuttgart,
2004).

In der wissenschaftlichen Literatur wird auch uber die Herstellung von TPVs auf
PE/EPDM-Basis mit resolbasiertem Vernetzungssystem in einem vergleichsweise
kurzen Doppelschneckenextruder mit 29 L/D berichtet, wobei alle Rezepturkompo-
nenten gemeinsam in den Extrudereinzug dosiert wurden. Es konnte dabei festge-
stellt werden, dass die fur das Eigenschaftsbild der TPVs notwendigen Schritte der
dynamischen Vulkanisation, d. h. in-situ Vernetzung und Dispersion der Elasto-
merphase, aufgrund der effektiven Mischwirkung im Extruder bereits nach einer Ver-
fahrenslange von 15 L/D abgeschlossen ist (M. van Duin, A.V. Machado, Polymer
Degradation and Stability 90 ,2005, pp. 340-345). Uber eine kommerzielle Umset-
zung dieser Erkenntnisse wird nicht berichtet.

3
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Im Stand der Technik wird Uber eine Vielzahl mdéglicher Thermoplast-Kautschuk-
Kombinationen zur Herstellung von TPVs berichtet, so z. B. als Thermoplast Po-
lypropylen (PP), Polyethylen (PE), Polyvinylchlorid (PVC), Polyethylenterephthalat
(PET), Polyamide (PA) und als Elastomer beispielsweise Ethylen-Propylen-Dien-
Kautschuk (EPDM), Natur-Kautschuk (NR), Nitrilkautschuk (NBR), Butylkautschuke
(IIR), Halobutylkautschuke (XIIR) in Kombination mit polymerisierbaren Monomeren,
FUll- und Verstarkungsstoffen (z. B. Fasern), Pigmenten und Additiven. Dabei ist an-
zumerken, dass auf dem Weg der radikalisch initiierten dynamischen Vulkanisation z.
B. mittels Peroxiden, bevorzugt vernetzende Thermoplastmatrices, wie z. B. das un-
ter kommerziellen und werkstofflichen Gesichtspunkten attraktive Polyethylen, bisher
nicht verwendet werden kénnen, da die Beschrankung der Vernetzungsreaktion auf
die Weichphase bei Einsatz thermisch aktivierbarer Radikalbildner kaum sicherge-

stellt werden kann.

Derzeit zeigen alle nach industriellen Prozessen hergestellten TPVs Begrenzungen
bezlglich stofflicher als auch verfahrenstechnischer Parameter. So zieht die Ver-
wendung von Phenolharzen als Vernetzungsmittel aufgrund deren Hygroskopizitat
die Notwendigkeit einer aufwandigen Materialtrocknung vor der reaktiven Compoun-
dierung nach sich und aufgrund der ausgepragten dunkelbraunen Eigenfarbung fin-
den derartige TPVs nur ein begrenztes Einsatzfeld (DE 60 2004 005 499 T2). Diese
Nachteile konnen zwar durch Anwendung des radikalisch initiierten Vernetzungsme-
chanismus” auf Basis organischer Peroxide umgangen werden, wobei jedoch die
geringe Selektivitat bei freien Radikalreaktionen zu einer Reihe unerwinschter Ne-
benreaktionen (z. B. Abbau bei PP, Vernetzung bei PE) in der Thermoplastmatrix
fuhrt, welche das Eigenschaftsbild derartiger TPVs stark beeintrachtigen konnen.
Neben aufwandiger MalRnahmen zur Rezepturanpassung auf chemischem Wege -
Einsatz von Coagenten auf Acrylat- oder Phenolbasis oder Verwendung multifunktio-
neller Peroxide - (DE 60 2004 005 499 T2), muss auch der Prozessflhrung bei der
dynamischen Vulkanisation im Hinblick auf TemperaturfiGhrung, Mischsequenz und
Verweilzeit besondere Beachtung geschenkt werden. Dabei erweist sich vor allem
bei der unter verfahrenstechnischen und 6konomischen Gesichtpunkten zielflhren-
den kontinuierlichen einstufigen TPV-Herstellung im Doppelschneckenextruder die
Gewahrleistung ausreichender Reaktionszeiten als Problem, dem nur durch eine

konstruktive VergroRerung der Prozesslange oder eine Reduzierung des Durchsat-
4
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zes begegnet werden kann. Wahrend der ersten Losung konstruktive Grenzen ge-
setzt sind, ist eine Durchsatzreduktion, d. h. Verringerung der méglichen Ausstolleis-
tung der Anlage, aus wirtschaftlicher Sicht nicht zielfGhrend. Somit ist lediglich eine
Verringerung der angesprochenen Nachteile durch die aufgefUhrten Moglichkeiten
gegeben, ein vollstandiges Vermeiden aufgrund der inharenten Zerfallseigenschaften
des radikalbildenden Peroxides mit temperatur- und konzentrationsabhangiger sowie

nichtlinearer Radikalbildungsrate ist aber unmaoglich.

Weiterhin sind Verfahren zur Polymermodifizierung mit energiereichen Elektronen
bekannt, wie beispielsweise die Vernetzung von Polymeren (z. B. Thermoplaste, E-
lastomere), die Hartung von Reaktivharzsystemen zur Herstellung von Faser-
Polymermatrix-Formteilen und die Funktionalisierung (z. B. PTFE). Diese Anwen-
dungen beruhen z. T. auf einem raumlich und zeitlich prazisen Energieeintrag mittels
energiereicher Elektronen zur Erzeugung angeregter Atome oder MolekUlle sowie
lonen, die bevorzugt Radikale bilden und komplexe chemische Reaktionen induzie-
ren. Im Ergebnis entsteht ein Polymer mit veranderten chemischen, elektrischen,
mechanischen und thermischen Eigenschaften (A. Charlesby, Proc. Roy. Soc. A,
1952, vol. 215, pp. 187-214).

Die Vernetzung von Thermoplasten und Elastomeren mittels energiereicher Elektro-
nen ist Stand der Technik und erfolgt bisher ausschliel3lich unter stationaren Bedin-
gungen (z. B. am Formteil, an Polymeren im flie3fahigen Zustand). Vorteile der Ver-
netzung mit energiereichen Elektronen sind die Moglichkeit der Fertigung grofer
Bauteile ohne den Einsatz eines Autoklaven, eine erhdhte Energieeffizienz von bis
zu 70 % (gegenuber dem thermischen Pressprozess), geringe Gasemission, klirzere
Hartungszeiten, der Verzicht auf zusatzliche Radikalbildner und die Moglichkeit der
kompletten Einbindung der verwendeten Materialien in das Netzwerk (Abaris, EB
Curing Technology, Las Vegas, 1994; Norris, R., EB Curing of Composites Work-
shop, 1996).

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht in der Angabe eines Verfahrens zur
Herstellung thermoplastischer Polymercompounds mit dispers verteilten vernetzten
Polymerpartikeln in einfacher und kostengunstiger Art und Weise.
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Die Aufgabe wird durch die in den Anspriuchen angegebene Erfindung geldst. Vor-

teilhafte Ausgestaltungen sind Gegenstand der Unteranspriche.

Bei dem erfindungsgemafien Verfahren zur Herstellung eines thermoplastischen Po-
lymercompounds werden Materialien mindestens aus zwei verschiedenen Polyme-
ren, wovon mindestens eines ein Thermoplast und mindestens eines ein vernetzen-
des Polymer ist, wobei weitere Stoffen zugegeben werden kénnen, in schmelzflussi-
gem Zustand zeitnah zu den dynamischen Mischbedingungen des Herstellungspro-
zesses einer oOrtlich und hinsichtlich der Intensitat definierten Bestrahlung mittels e-

nergiereicher Elektronen ausgesetzt.

Vorteilhafterweise wird ein Polymer eingesetzt, das ein Elastomer ist.

Ebenfalls vorteilhafterweise werden zwei verschiedene Polymere eingesetzt, wobei
das eine Polymer ein Elastomer und das andere Polymer ein Thermoplast ist.

Weiterhin vorteilhafterweise wird ein Polymer eingesetzt, das ein Elektronen hartba-
res Reaktivharz ist, wobei noch vorteilhafterweise als Elektronen hartbares Reaktiv-
harz ein ungesattigtes Polyesterharz oder Polyesteracrylatharz oder Epoxyacry-
latharz oder Urethanacrylatharz oder Aminoacrylatharz eingesetzt wird.

Und ebenfalls vorteilhafterweise werden als weitere Stoffe polymerisierbaren Mono-
meren, Full- und Verstarkungsstoffen, Pigmenten sowie Additiven eingesetzt.

Vorteilhaft ist es auch, wenn die Bestrahlung mittels energiereicher Elektronen in ei-

ner reaktiven Gasumgebung und/oder an Luft durchgeflhrt wird.

Und auch vorteilhaft ist es, wenn energiereiche Elektronen mit einer Energie von 70
keV bis 10 MeV eingesetzt werden.

Weiterhin vorteilhaft ist es, wenn die Bestrahlung mittels energiereicher Elektronen
mit Dosiswerten im Bereich von 2 kGy bis 250 kGy durchgefuhrt wird.
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Ebenfalls vorteilhaft ist es, wenn die Bestrahlung mittels energiereicher Elektronen
mit Dosisraten im Bereich von 0,1 kGy/U bis 500 kGy/U durchgefuhrt wird.

Und von Vorteil ist es auch, wenn die Bestrahlung mittels energiereicher Elektronen
an mehreren verschiedenen Orten im Material und/oder im Herstellungsprozess

durchgefuhrt wird.

Mit dem erfindungsgemalfen Verfahren ist es erstmals moglich, thermoplastische
Polymercompounds mit dispers verteilten vernetzten Polymerpartikeln herzustellen,
bei denen die Werkstoffmorphologie, wie der Vernetzungsgrad, Grolie und Disper-
gierung der vernetzten Polymerpartikel, Phasenkompatibilisierung sowie Funktionali-
sierung, uber den ortlich und hinsichtlich der Intensitat definierten Energieeintrag mit
pro Umdrehung eingebrachter Dosis, dem Behandlungsvolumen und der Gasatmo-
sphare definiert gesteuert werden kann. Dabei erfolgt der Energieeintrag unter den
dynamischen Mischbedingungen des Herstellungsprozesses, wobei damit insbeson-
dere die Scher- und Dehnbeanspruchungen gemeint sind. Die Bestrahlung kann da-
bei auch vor dem Einsetzen von Scher- und Dehnbeanspruchungen erfolgen, ist a-
ber erfindungsgemaf nur erfolgreich, wenn danach unmittelbar die Scher- und

Dehnbeanspruchungen realisiert werden.

Erfindungsgemal® werden die Ausgangsmaterialien zur Herstellung von TPVs mit
energiereichen Elektronen wahrend des Herstellungsprozesses beaufschlagt.

Als Ausgangsmaterialien werden mindestens zwei verschiedene Polymere einge-
setzt, wovon mindestens eines ein Thermoplast und mindestens eines ein vernet-
zendes Polymer ist. Unter vernetzenden Polymeren sollen solche verstanden wer-
den, die mittels Bestrahlung mit energiereichen Elektronen selbst vernetzbar sind
oder unter Einsatz eines Vernetzungsadditivs vernetzen.

Als Polymere kdnnen neben einem Thermoplasten vor allem Elastomere als vernetz-
bare Polymere eingesetzt werden. Es kdnnen aber auch nur Thermoplaste einge-
setzt werden, wobei von den mindestens zwei verschiedenen Thermoplasten dann
immer ein Thermoplast mittels Bestrahlung mit energiereichen Elektronen vernetzbar

sein muss.
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Ebenfalls besteht erfindungsgeman die Méglichkeit als Ausgangsstoffe solche Poly-
mere einzusetzen, die allein mittels Bestrahlung mit energiereichen Elektronen nicht
vernetzen, aber unter Zugabe eines Vernetzungsadditives vernetzen.

Die Vernetzung erfolgt erfindungsgemaf mittels der Bestrahlung mit energiereichen
Elektronen. Dabei kann es sich um eine radikalische und/oder kationische Vernet-

zung handeln.

Erfindungsgemal erfolgt die Bestrahlung der Ausgangsstoffe erst dann, wenn die
Ausgangsstoffe sich im schmelzflissigen Zustand befinden. Wahrend der Bestrah-
lung werden angeregte Atome oder Molekule sowie lonen erzeugt, die bevorzugt
Radikale bilden und komplexe chemische Reaktionen im behandelten Schmelzvolu-
men des Aufbereitungsprozesses induzieren. Als schmelzflussiger Zustand soll im
Rahmen dieser Erfindung der Zustand der Ausgangsstoffe verstanden werden, den
sie wahrend des Schmelzeverarbeitungsprozesses nach dem Stand der Technik Gb-
licherweise erreichen, dass heildt, es muss keine weitere Temperatureintragung in
den vorhandenen Herstellungsprozess erfolgen.

Hinzu kommt, dass durch die definierte Steuerbarkeit des Energieeintrages hinsicht-
lich des konkreten Ortes des zu modifizierenden Polymerschmelzevolumens und
auch der Intensitat (Intensitat, dass heildt, die pro Umdrehung der Compoundierma-
schine eingebrachte Dosis im modifizierten Polymerschmelzevolumen) des Energie-
eintrages erfindungsgemal die Werkstoffmorphologie eingestellt und gesteuert wird.

Die Ausbildung der gewlinschten Phasenmorphologie und die physikalischen Eigen-
schaften der TPVs werden im Wesentlichen durch den Schneckenaufbau und die in
das Extrudat eingebrachten Scher- und Dehnspannungen bestimmt. Erfindungsge-
maf erfolgt die Bestrahlung zeitnah zu den dynamischen Mischbedingungen des

Herstellungsprozesses, wodurch die erfindungsgemale Modifizierung bewirkt wird.

Durch die erfindungsgemafie Losung wird in den bisherigen Herstellungsprozess fur
TPVs kein zusatzlicher Prozessschritt eingeflhrt, sondern es wird die thermisch in-
duzierte Radikalbildung Uber zusatzliche Radikalbildner oder thermisch aktivierbare
Polymere (z. B. Phenolharze) oder thermisch aktivierbare funktionelle Gruppen durch
eine Elektronen induzierte Radikalbildung ausgetauscht.
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Ein Vorteil der erfindungsgemafen Losung besteht darin, dass die Polymerradikale
unabhangig von der Temperatur in einem wahlbaren Behandlungsgebiet innerhalb
der Materialmasse und/oder im Herstellungsprozess entsprechend den Erfordernis-
sen der gewunschten chemischen Reaktion erzeugt werden kénnen. Dies bedeutet,
dass die chemische Reaktion nur in einem gezielt gewahlten Gebiet innerhalb der
Materialmasse ausgel6st werden kann. Es bedeutet aber auch, dass eine Ortlich
und/oder zeitlich sequentielle Bestrahlung in einer kontinuierlich oder diskontinuier-
lich arbeitenden Compoundiermaschine fur Polymerschmelze erfolgen kann, wobei
jedoch der schmelzflissige Zustand des Materials bereits vorliegen muss. Beispiels-
weise kann die Bestrahlung in einem Extruder an jeder gewlnschten Stelle des
Extruders bei entsprechendem Aufbau von Zylinder und Schnecke im Bereich der
Bestrahlungsorte durchgeflhrt werden, wobei jedoch der schmelzflissige Zustand
des Materials bereits vorliegen muss.

Dabei ist es erfindungsgemalf vorteilhaft, wenn die Bestrahlung mit energiereichen
Elektronen im Schmelzeaufbereitungsprozess mit einer dem zu modifizierenden Sys-
tem angepassten Dosis (Dosis, d. h. absorbierte Energie pro Masseneinheit) pro
Umdrehung realisiert wird. Der Energieeintrag wird dabei in Abhangigkeit von der

stofflichen Zusammensetzung der Schmelze gewahilt.

Ebenfalls vorteilhaft ist es, dass mit der erfindungsgemalien Bestrahlung auch eine
Steuerung der Werkstoffmorphologie durch den zeitlich und raumlich exakt steuerba-
ren Energieeintrag durch die energiereichen Elektronen realisiert werden kann. Damit
kdnnen beispielsweise der Vernetzungsgrad, die Grolie und Dispergierung der ver-
netzten Polymerpartikel, die Phasenkompatibilisierung sowie die Funktionalisierung
der thermoplastischen Matrix weitgehend Uber die pro Umdrehung eingebrachte Do-

sis, das Behandlungsvolumen und die Gasatmosphare gesteuert werden.

Ebenso vorteilhaft ist es, dass die Bestrahlung in einer reaktiven Gasumgebung
und/oder an Luft und/oder im Vakuum durchgefuhrt werden kann.

Der besondere Vorteil der vorliegenden Losung besteht nicht nur in der Vernetzung
des elastomeren Phase sondern auch darin, dass mit dem Energieeintrag durch e-

nergiereiche Elektronen auch funktionelle Gruppen erzeugt werden kénnen, die zu
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einer besseren Kompatibilitat der Stoffsysteme und einer Erhéhung der Hydrophilie
der Oberflache fUhren.

Mit den neuerdings verflugbaren kompakten und leistungsfahigen Elektronenbe-
schleunigern ergibt sich nun auch die Moglichkeit, Polymeraufbereitung und Poly-
mermodifizierung mit energiereichen Elektronen unter den dynamischen Bedingun-
gen des Schmelzeaufbereitungsprozesses thermoplastischer Polymercompounds zu
kombinieren, sowie einen kompakten Anlagenaufbau inklusive Abschirmung und die
Integration in die Fertigungslinie in den verschiedensten technischen Bereichen zu

realisieren.

Nachfolgend wird die Erfindung an drei Ausfuhrungsbeispielen naher erlautert.

Beispiel 1

Ein TPV bestehend aus einem Polypropylen-Homopolymer (50 Ma.-%) und einem

Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM; 50 Ma.-%) wird unter folgenden Bedin-
gungen durch Bestrahlung mit Elektronen in einer Brabender-Knetkammer herge-

stellt:

Aufbereitungszeit [Minuten] 116
mittlere Aufbereitungstemperatur [°C] :175 ... 180
Knetwellendrehzahl [Umdrehung/Min.] 45
Elektronenenergie [MeV] 01,5
Behandlungszeit [s] : 60
absorbierte Dosis [kGy] : 50
absorbierte Dosis pro Umdrehung [kGy/U] i~ 11
Gasatmosphare : Luft

Anschlielend wird das TPV zu einem Prilfstab verarbeitet (Pressen), an dem die
nachfolgenden Eigenschaften ermittelt wurden:

Reilkdehnung [%] : 298 + 35
Zugfestigkeit [MPa] :9,2+0,3
E-Modul [MPa] :156 + 8
Gelgehalt [%, bezogen auf EPDM] 1128
Grolle der EPDM-Partikel [um] :0,2...3
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Beispiel 2

Ein TPV bestehend aus einem Polypropylen-Homopolymer (50 Ma.-%) und einem
Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM; 50 Ma.-%) wird unter folgenden Bedin-

gungen durch Bestrahlung mit Elektronen in einer Brabender-Knetkammer herge-

stellt:

Aufbereitungszeit [Minuten] 116
mittlere Aufbereitungstemperatur [°C] :175 ... 180
Knetwellendrehzahl [Umdrehung/Min.] 45
Elektronenenergie [MeV] 01,5
Behandlungszeit [s] : 60
absorbierte Dosis [kGy] 100
absorbierte Dosis pro Umdrehung [kGy/U] 1~ 22
Gasatmosphare : Luft

Anschlielend wird das TPV zu einem Prilfstab verarbeitet (Pressen), an dem die

nachfolgenden Eigenschaften ermittelt wurden:

Reilkdehnung [%] 1282 + 28

Zugfestigkeit [MPa] :9,8+0,2

E-Modul [MPa] 1173+ 20

Gelgehalt [%, bezogen auf EPDM] :130

Grolle der EPDM-Partikel [um] :0,2...3
Beispiel 3

Ein TPV bestehend aus einem Polypropylen-Homopolymer (50 Ma.-%) und einem
Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM; 50 Ma.-%) wird unter folgenden Bedin-
gungen durch Bestrahlung mit Elektronen in einer Brabender-Knetkammer herge-

stellt:

Aufbereitungszeit [Minuten] 116

mittlere Aufbereitungstemperatur [°C] :175 ... 180

11
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Knetwellendrehzahl [Umdrehung/Min.] 45
Elektronenenergie [MeV] 01,5
Behandlungszeit [s] 115
absorbierte Dosis [kGy] : 100
absorbierte Dosis pro Umdrehung [kGy/U] :~90
Gasatmosphare : Luft

Anschlielend wird das TPV zu einem Prufstab verarbeitet (Pressen), an dem die

nachfolgenden Eigenschaften ermittelt wurden:

Reilkdehnung [%] 1624 + 41
Zugfestigkeit [MPa] :14,7+0,5
E-Modul [MPa] 1176 £ 3
Gelgehalt [%, bezogen auf EPDM] 1125
Grolke der EPDM-Partikel [um] 10,04 ...2

12
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung eines thermoplastischen Polymercompounds bei dem
Materialien mindestens aus zwei verschiedenen Polymeren, wovon mindestens
eines ein Thermoplast und mindestens eines ein vernetzendes Polymer ist, wobei
weitere Stoffen zugegeben werden kénnen, in schmelzflissigem Zustand zeitnah
zu den dynamischen Mischbedingungen des Herstellungsprozesses einer oOrtlich
und hinsichtlich der Intensitat definierten Bestrahlung mittels energiereicher Elekt-

ronen ausgesetzt werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein Polymer eingesetzt wird, das ein E-

lastomer ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem zwei verschiedene Polymere eingesetzt
werden, wobei das eine Polymer ein Elastomer und das andere Polymer ein

Thermoplast ist.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein Polymer eingesetzt wird, das ein Elekt-

ronen hartbares Reaktivharz ist.

5. Verfahren nach Anspruch 4, bei dem als Elektronen hartbares Reaktivharz ein
ungesattigtes Polyesterharz oder Polyesteracrylatharz oder Epoxyacrylatharz o-

der Urethanacrylatharz oder Aminoacrylatharz eingesetzt wird.
6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als weitere Stoffe polymerisierbaren Mono-
meren, Full- und Verstarkungsstoffen, Pigmenten sowie Additiven eingesetzt wer-

den.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Bestrahlung mittels energiereicher Elekt-
ronen in einer reaktiven Gasumgebung und/oder an Luft durchgefuhrt wird.

8. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem energiereiche Elektronen mit einer Energie
von 70 keV bis 10 MeV eingesetzt werden.

13
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9. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Bestrahlung mittels energiereicher Elekt-
ronen mit Dosiswerten im Bereich von 2 kGy bis 250 kGy durchgefuhrt wird.

10.Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Bestrahlung mittels energiereicher Elekt-
ronen mit Dosisraten im Bereich von 0,1 kGy/U bis 500 kGy/U durchgeflhrt wird.

11.Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Bestrahlung mittels energiereicher Elekt-

ronen an mehreren verschiedenen Orten im Material und/oder im Herstellungs-

prozess durchgefuhrt wird.
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